
ЖУРНАЛ ОРГАНИЧЕСКОЙ ХИМИИ, 2019, том 55, № 10, с. 1627–1629 

1627 

Циклодекстрины представляют собой перспек-
тивный класс соединений с большими воз-
можностями их применения в супрамолекулярной 
химии, хроматографии, фармакологии, медицине, 
косметологии, парфюмерии, пищевой и в других 
отраслях промышленности. Практическая важ-
ность циклодекстринов возрастает и расширяется 
для их производных, делая необходимым поиск 
путей направленной химической функционали-
зации циклодекстринов, что представляет собой 
сложную задачу из-за присутствия большого 
количества близких по реакционной способности 
пространственно сближенных гидроксильных 
групп в циклодекстрине, а также из-за наличия 
внутренней полости, обладающей склонностью к 
образованию соединений включения с реагентами. 

Среди многочисленных производных β-цикло-
декстринов особое внимание исследователей прив-
лекает моно [6А-O-(4-толилсульфонил)]-β-цикло-
декстрин, который является важнейшим перкур-
сором для последующего синтеза на его основе 
новых функционально замещенных производных [1]. 

Существующие в настоящее время методы 
синтеза моно [6А-O-(4-толилсульфонил)]-β-цикло-
декстрина с п-толуолсульфохлоридом в пиридине 
[2], в смеси воды и ацетонитрила [3], в ДМФА [4], 
через промежуточное образование комплекса с 
Cu2+ [5] или тозилированием β-циклодекстрина 1-
(4-толил-сульфонил)имидазолом) [6] используют 
токсичные растворители, многостадийны, длитель-
ны и энергоемки.  

В работах [7–9] осуществлен синтез моно [6А-O-
(4-толилсульфонил)]-β-циклодекстрина в водно-
щелочном растворе с выходом целевого продукта 
от 11% до 43%. В экспериментальном плане водно-
щелочные условия просты и удобны, но широкий 
разброс выходов моно [6А-O-(4-толилсульфонил)]-
β-циклодекстрина указывает на необходимость 
усовершенствования методики его синтеза. 

В настоящей работе осуществлено усовер-
шенствование методики синтеза моно[6А-O-(4-то-
лилсульфонил)]-β-циклодекстрина в водно-щелоч-
ной среде. 
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С целью модифицирования методики, приве-
денной в работе [8], нами осуществлено умень-
шение объема использованной воды вдвое и после 
окончания процесса тозилирования реакционная 
смесь отфильтровывалась от избытка п-толуол-
сульфохлорида, а целевой продукт выделялся из 
реакционной среды подкислением до нейтральной 
среды (схема 1). Удаление из среды непрореа-
гировавшего п-толуолсульфохлорида до конечной 
обработки реакционной смеси (подкисления) 
позволяет получить конечный продукт с чистотой, 
не требующей дополнительной его очистки. 

Таким образом, повторное использование 
непрореагировавшего тозилхлорида для обработки 
вновь подщелоченного фильтрата после отделения 
целевого продукта, уменьшение объема исполь-
зованной воды вдвое и подобранные оптимальные 
условия реакции позволили повысить выход [6А-O-
(4-толилсульфонил)]-β-циклодекстрина до 58% без 
потери качества продукта реакции. 

Синтез моно[6А-O-(4-толилсульфонил)]-β-
циклодекстрина. В 3-х горловой колбе на 500 мл 
смешивали 10 г (0.016 моль) β-циклодекстрина и 
40 мл H2O, затем добавляли раствор 1.6 г (0.04 моль) 
NaOH в 10 мл воды. Полученную смесь охлаждали 

до 0°С и присыпали порциями 7 г (0.074 моль) 
сухого измельченного тозилхлорида в течение 7 мин. 
Реакционную смесь перемешивали в течение          
30 мин при 0°С и быстро отфильтровывали раствор 
от избыточного тозилхлорида на воронке Бюхнера 
с помощью водоструйного насоса. Отфильт-
рованный п-тозилхлорид временно помещали в 
морозильную камеру. Фильтрат слегка подкисляли 
раствором HCl до рН 5–6 и перемешивали 1 ч при 
0°С. Выпавший осадок белого цвета отфильт-
ровывали на воронке Бюхнера или отделяли на 
центрифуге, промывали 2 раза по 10 мл H2O и 
высушивали сначала на воздухе, а потом в 
вакууме. К объединенному фильтрату снова добав-
ляли 1.6 г (0.04 моль) NaOH и заново повторяли 
синтез с использованием ранее отфильтрованного 
тозилхлорида. После аналогичной обработки сум-
марно получали 5.8 г моно[6А-O-(4-толилсуль-
фонил)]-β-циклодекстрина. Выход целевого про-
дукта 58%. Спектр ЯМР 1Н (ДМСО-d6), δ, м.д. (J, 
Гц): 2.42 с (3H), 3.20–3.65 м (40H), 4.15–4.20 м 
(1H), 4.30–4.38 м (2H), 4.44–4.57 м (2Н), 4.51 уш.с 
(3Н), 4.76 уш.с (2Н), 4.83 уш.с (4Н), 5.62–5.83 м 
(14H), 7.42 д (2H, J 8.1 Гц), 7.73 д (2H, J 8.1 Гц). 
Спектр ЯМР 13С (ДМСО-d6), δ, м.д.: 21.2, 59.3–59.9 
м, 68.9, 69.7, 72.0–73.1 м, 80.8–81.5 м, 101.3–102.3 

Схема 1. 
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м, 127.6, 129.9, 132.7, 144.8. Найдено, %: С 45.64; Н 
5.90; O 45.99; S 2.47. C49H76O37S. Вычислено %: С 
45.65; Н 5.90; O 45.96; S 2.48. 

Спектры ЯМР 1H и 13C регистрировали на 
приборе Bruker DPX-400 (400 и 100 МГц соот-
ветственно). Элементный анализ проводили на ана-
лизаторе ThermoFinniganFlash EA. 
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An improved method for the synthesis of mono [6A-O-(4-tolylsulfonyl)]-β-cyclodextrin by the reaction of β-
cyclodextrin with p-toluenesulfonyl chloride in an aqueous alkaline medium is proposed. It was found that the 
repeated use of unreacted p-tosyl chloride acid chloride to treat the newly alkalized filtrate after separation of 
the target product, halving the volume of water used and the selected optimal process conditions increase the 
yield of [6A-O-(4-tolylsulfonyl)]-β-cyclodextrin to 58% without loss of reaction product quality. 
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