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СИНТЕЗ ТА СПЕКТРОМЕТРИЧНІ ДОСЛІДЖЕННЯ N-ЗАМІЩЕНИХ АМІДІВ 

БЕНЗТІАЗОЛ-2-ТІОКАРБОНОВОЇ КИСЛОТИ 
(повідомлення ІІ) 

 
Синтезовано ряд N-арил-(N-алкіл)амідів бензтіазол-2-тіокарбонової кислоти 

з використанням модифікованої реакції Вільгеродта-Кіндлера. Склад та будова 
отриманих сполук доведені елементним аналізом, ПМР-спектроскопією. 

 
Синтезирован ряд N-арил-(N-алкил)амидов бензтиазол-2-тиокарбоновой ки-

слоты с применением модифицированной реакции Вильгеродта-Киндлера. Состав и 
структура полученных соединений доказаны элементным анализом, ПМР-
спектроскопией. 

 
Sоme N-aryl-(N-alkyl)amides of benzthiazole-2-thiocarboniс acid have been syn-

thesized by Willgerodt-Kindler modified reaction. The composition and structure of ob-
tained compounds have been adopted by elementary analysis, NMR-spectroscopy. 

 
Вступ. Гетероциклічні тіоаміди завдяки різноманітним властивостям знаходять 

широке застосування в органічному синтезі, в тому числі в синтезі гетероциклів [1-3] 
як біологічно активні речовини, зокрема, хімічні засоби захисту рослин [4], хімфармп-
репарати [2, 5]. В техніці гетероциклічні тіоаміди різноманітної будови запропоновані  
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як аналітичні [6] та екстракційні реагенти [7], прискорювачі вулканізації гум [8], ін-
гібітори корозії металів [9], флотаційні реагенти [10], термостабілізатори пластмас [11] 
та гум [12], присадні матеріали до мастил та олив [13-16]. Найбільш поширені методи 
їх синтезу, такі як тіонування амідів або сульфогідрування нітрилів, в ряді випадків не-
придатні до гетероциклічних тіоамідів, що в умовах реакції мають місце трансформації 
гетероциклів [1]. Тому одним з найбільш перспективних методів синтезу таких тіоамі-
дів є модифікована реакція Вільгеродта-Кіндлера [14-19]. Авторами [4, 8, 14, 16, 18, 19] 
синтезовані деякі N-арил, N-алкіламіди бензтіазол-2-тіокарбонової кислоти, зокрема, в 
якості фунгіцидів [4]. В роботі [20], зокрема, анілід бензтіазол-2-тіокарбонової кислоти 
отримано парціальним окисленням біс-аніліду дитіощавлевої кислоти, однак вихідна 
речовина – біс-тіоамід – є малодоступною. Також в вищезазначених роботах відсутня 
систематична інформація про ЯМР-спектри сполук. В роботі [21] проведено спектраль-
нометричне дослідження (методами ЯМР-, ІЧ-, УФ- та мас-спектрометрії) деяких з ви-
щезазначених тіоамідів. Слід зазначити, що аміди (бенз)тіазол-2-тіокарбонових кислот 
синтезовані з використанням малодоступних 2-Li-(бенз)тіазолів, що обмежує можливо-
сті даного методу. 

Постановка задачі. Синтез різноманітних N-арил-(N-алкіл)амідів бензтіазол-2-
тіокарбонової кислоти з використанням модифікованої реакції Вільгеродта-Кіндлера, 
дослідження будови отриманих продуктів методом ПМР-спектроскопії. 

Результати роботи. Аміди бензтіазол-2-тіокарбонової кислоти отримували за 
схемою: 
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Отримано також 6-R1-бензтіазол-2-аміди арентіокарбонових кислот за схемою: 

 ІІа: R1 = СН3; R2 = СН3О; ІІб: R1 = Вr; R2 = (СН3)2N. 
Синтез тіоамідів проводили в розплаві. Зокрема, ариламіди отримували анлогіч-

но [18]. Крім цільових речовин, утворюються побічні продукти умовного класу А. 
Умови синтезу та виходи тіоамідів наведені в табл.1, а фізико-хімічні та спектральні 
властивості – в табл.2. Вихід ариламідів за реакцією Вільгеродта-Кіндлера без застосу-
вання основного каталізатору Na2S дорівнював 13–27% [4]. Застосування в даній роботі 
Na2S, як ми вважаємо, призводить до розщеплення циклічної молекули S8 з утворенням 
хімічно активніших полісульфід-аніонів S8

2- [18]. Аналогічна активація сірки в реакції 
Вільгеродта-Кіндлера шляхом її розчинення в надлишку аліфатичного аміну описана в 
[2]. В роботі [17] для отримання Ін застосували газоподібний (СН3)2NH, що, на наш по-
гляд, є незручним. 
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ПМР-спектри сполук знімали на приладах Varian VXR-300 та Varian VXR-200 в 
ДМСО-D6 та СDCl3, внутрішній стандарт – ТМС. Чистоту синтезованих речовин конт-
ролювали методом ТШХ, елюент – CHCl3/(CHCl3 + бензол)/(бензол + ІПС)/(бензол + 
октан)/ІПС, хроматограми проявляли в УФ-світлі. 

Аналіз 1Н ЯМР–спектрів сполук проводили аналогічно даним [22]. Спектри амідів 
бензтіазол-2-тіокарбонової кислоти містять сигнали протонів ароматичного ядра, гетеро-
циклічного фрагменту та протон NH-групи (виключаючи N,N-дизаміщені тіоаміди). Зок-
рема, 1,4-дизаміщений фенілен (сполуки Іб,д,є,к,л), як правило, проявляються у вигляді 2-х 
дублетів в діапазоні 6.94–7.98 м.д., а 1,2-дизаміщений (сполуки Іє, Іи) проявляється у ви-
гляді 2-х дублетів та 2-х триплетів в діапазоні 7.03–8.65 м.д. Метильні групи N-толіламідів 
дають синглет (2.40 с), однак протони тих же груп в метоксипохідних проявляються в сла-
бшому полі (3.78–4.00,с), а метильна група речовини Іє проявляється в області 1.38 м.д., 
тоді як метиленова група – в області 4.07 м.д.(м). Диметиламіногрупа сполуки Ін – в облас-
ті 3.60 (д), тоді як окремі метильні групи ксилідидів Іж та Із – в області 2.12–2.35 м.д. (син-
глети). Бензтіазольний фрагмент, як правило, дає 2 дублети (8.08–8.16 м.д.) та 2 триплети 
(7.52–7.62 м.д.). Протони NH-груп дають синглет в області 12.10–12.40 м.д. (останнє зна-
чення відноситься до n-хлораніліду Ік), лише о-метоксипохідне Іе дає синглет в найсиль-
нішому полі – 11.74 м.д. 

Морфолід бензтіазол-2-тіокарбонової кислоти (Ім). В реактор з мішалкою, термо-
метром та зворотним холодильником завантажують 14,9 г (0,1 моль) 2-метилбензтіазолу, 
8,3 г (0,26 моль) сірки, 2,4 г (0,01 моль) Na2S9H2O та  20 мл (0,23 моль) морфоліну. Реак-
ційну суміш витримують при t120C протягом 2-3 год для видалення води, потім зі зворо-
тним холодильником та при перемішуванні при t=140-145C – протягом 5-6 год, причому 
інтенсивно виділявся H2S. Реакційну масу охолоджують, заливають 60 мл 2-пропанолу, на-
грівають при перемішуванні до розчинення продуктів. Нерозчинну сірку відфільтровують, 
промивають гарячим 2-пропанолом (210 мл). Об’єднані фільтрати охолоджують до 
t=0…10C. Осад, що випав, відфільтровують, промивають льодяним 2-пропанолом 
(25 мл), висушують на повітрі. Вихід 4,3 г. Переробкою спиртових фільтратів виділяють 
ще 0,4 г речовини. Загальний вихід 17,8%. 

Бензтіазол-2-(N,N-диметил) карботіоамід (Ін). В реактор з мішалкою, термомет-
ром та зворотним холодильником завантажують 30,0г (0,2 моль) 2-метилбензтіазолу, 16,6 г 
(0,52 моль) елементної сірки, 29 мл(0,40 моль) ДМФА та 3,6г (0,015 моль) Na2S9H2O. Реа-
кційну масу нагрівають без зворотного холодильника при t=120-130оС протягом 2-3 год, а 
потім – із зворотним холодильником при t=150-160оС (в теплоносії) протягом 24 год. Реак-
ційну масу охолоджують до кімнатної температури, розбавляють етанолом (80%) (150 мл). 
Осад відфільтровують, промивають 60% етанолом, висушують. Вихід 15,5г (35%). 

6-бром(бензтіазол-2-іл)амід n-диметиламінотіобензойної кислоти (ІІб). В реактор 
з насадкою Діна-Старка та зворотним холодильником завантажують 25,0 г (0,10 моль) тех-
нічного 6-бром-2-аміннобензтіазолу, 100 мл толуолу, 3,8 г (0,12 моль) сірки, 15,0 г 
(0,10 моль) n-диметиламінобензальдегіду та 2,4 г (0,01 моль) Na2S·9H2O. Суміш доводять 
до кипіння та витримують до припинення конденсації води (відганяється азеотропом) в на-
садці. Після чого насадку видаляють, під’єднують низхідний холодильник, механічну мі-
шалку із затвором. Реакційну масу нагрівають при перемішуванні та t = 150-160оС (в бані) 
ще 5-6 год, відганяючи розчинник. Розплав охолоджують, екстрагують 5-7 % NaOH при 
нагріванні (3х300 мл). Об'єднані екстракти фільтрують, фільтрат підкислюють розведеною 
H2SO4. Жовто-коричневий осад фільтрують, промивають водою, сушать. Вихід 8,2 г (21%). 

Висновки. 1. Модифікована реакція Вільгеродта-Кіндлера є достатньо зручним ме-
тодом отримання тіоамідів з бензтіазольним фрагментом. 

 2. Тіоаміди – похідні бензтіазол-2-тіокарбонової кислоти – отримуються з дещо 
вищими виходами вищезазначеним методом із застосуванням каталізатора Na2S. 
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 3. Застосування хімічно інертного висококиплячого ДМФА як неявного аміноком-
поненту та водночас розчинника є перспективним. 

 4. Застосування більш високоосновного морфоліну (в порівнянні з ариламінами) 
прискорює процес синтезу. Аномально зростає швидкість процесу при застосуванні мези-
дину як аміно компоненту. 

 5. Невеликий вихід ізомерних бензтіазоліл-2-амідів арентіокарбонових кислот має 
місце завдяки низьким основним властивостям вихідних амінів. 

 6. ПМР-спектри отриманих тіоамідів подібні. 
 7. Отримані сполуки можна використати як присадки до мастил, олив, ліганди ком-

плексоутворення з d-металами, біологічно-активні речовини, в органічному синтезі. 
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КОНЦЕПЦІЯ ВДОСКОНАЛЕННЯ ТЕОРЕТИЧНИХ ПРИНЦИПІВ  

РОЗРОБКИ ІНГІБІТОРІВ КОРОЗІЇ НА ОСНОВІ ВІДХОДІВ ХІМІЧНИХ  
І КОКСОХІМІЧНИХ ВИРОБНИЦТВ 

 
Проаналізовано можливості використання теоретичних принципів розробки 

інгібіторів корозії металу. Встановлено, що дані принципи і методи підбору компо-
нентів ефективних інгібіторних композицій у першому наближенні можуть бути 
застосовані. Розглянуто шляхи удосконалення розроблених методів за рахунок під-
вищення точності аналітичних вимірювань і математичних розрахунків. 

 
Проанализированы возможности применения теоретических принципов раз-

работки ингибиторов коррозии металлов. Установлено, что эти принципы и мето-
ды подбора компонентов эффективных ингибиторных композиций в первом при-
ближении могут быть использованы. Рассмотрены пути усовершенствования раз-
работанных методов за счет повышения точности аналитических измерений и 
математических расчетов. 

 
The possibilities of application of theoretical principles of working out of corro-

sion inhibitors of metal have analyzed. It is established that these principles and methods 
of selection of components of effective inhibitor compositions in first approximation may 
be used. Ways of improvement of worked out methods by increasing of precision of analyt-
ical measurements and mathematical calculations. 

 




