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摘　要　3-萘基-5-萘偶氮基-[ 1, 3, 4] -噻二唑-2-硫酮由二-�-萘基硫代卡巴腙与二硫化碳在碱性条件

下发生加成闭环反应生成。文章研究了该反应的历程, 提出该反应的机理是亲核加成,并通过 IR 谱、UV 谱

和 NMR 谱对标题化合物的结构进行了表征。
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1　前言
噻二唑是含有 2个氮原子和 1个硫原子的芳香性杂环, 其衍生物具有极强的生物活性和药理

活性,已经被广泛应用于农药[ 1, 2]、医药 [ 3]、生命科学及化工等方面。在医药方面, 1, 3, 4-噻二唑衍生

物具有消炎、抗菌、抗肿瘤、抗糖尿、杀微生物、抗真菌及抗病毒等药理活性,引起了研究者极大的兴

趣。然而有关3, 5-取代-[ 1, 3, 4]噻二唑-2-硫酮衍生物的研究却很少。本文在比较温和的条件下,使

二-�-萘基硫代卡巴腙与二硫化碳发生闭环反应,得到 3-萘基-5-萘偶氮基-[ 1, 3, 4] -噻二唑-2-硫

酮。其晶体结构我们已报道
[ 4]
,本文通过讨论标题化合物的 IR谱、UV谱和NMR谱,对其结构进一

步进行了表征。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

Yanaco MP-500熔点测定仪(日本柳本制造所) ; Perkin-Elmer 1400C 型元素分析仪(美国 PE

公司) ; Nicolet 170SX 傅立叶红外光谱仪( KBr做压片,美国 Nicolet 公司) ; JEOL FX-90Q核磁共振

仪( CDCl3做溶剂, TMS 做内标, 日本电子公司)。

二-�-萘基-硫代卡巴腙根据文献[ 5]制备。其他试剂均为市售分析纯,使用前未经进一步纯化。

2. 2　实验方法

在装有温度计、冷凝管的三口烧瓶中加入新制的二-�-萘基硫代卡巴腙( 5. 3g)和乙腈,溶液呈

墨绿色。然后加入 50%氢氧化钠( 0. 6g )水溶液, 滴加二硫化碳( 1mL)。温度控制在 40℃,反应 5h,

溶液由墨绿色逐渐变成棕黄色。放置冷却,旋蒸出乙腈, 得红色固体。用热乙醇重结晶得到深红色

晶体。mp 206—207℃。元素分析(理论值 C22H14N 4S2 : C, 66. 30; H, 3. 54; N, 14. 06。实测值: C,

66. 18; H, 3. 48; N, 14. 01)。



3　结果与讨论

3. 1　标题化合物的合成

合成反应可用下式表示:

反应产物表明,二-�-萘基硫代卡巴腙与二硫化碳发生了亲核加成的闭环反应。二-�-萘基硫代
卡巴腙上 C与 S 之间的双键打开, N 3 , N 4与 H 之间的单键分别断开,在 S 原子与 N 3原子之间, 连

接上由 CS2 分子提供的—C S 基团, N 4与 C5 之间形成双键, 组成由 2个 C, 2个 N和 1个 S形成

的 1, 3, 4-噻二唑五员杂环。

图 1　标题化合物的红外谱图

3. 2　红外光谱

标题化合物的红外光谱见图 1,

从图中可以看到, 3054cm
- 1处的吸

收峰为萘环上 C—H 伸缩振动峰,

1627cm- 1、1510cm- 1、1372cm- 1处的

吸收峰归属为萘环骨架振动峰,

1396cm
- 1处的吸收峰归属为 N = N

伸缩振动峰, 1251cm
- 1处的吸收峰

归属为五员环上 C—N 伸缩振动

峰
[ 6, 7]

, 1219cm
- 1
处强而尖的吸收峰

为 C S伸缩振动吸收峰, 773cm
- 1处的吸收峰为五元环上 C—S—C 的不对称伸缩振动峰。

3. 3　核磁共振谱

标题化合物的1HNMR和13CNMR都是以CDCl3做溶剂, 见图 2。

图 2　标题化合物的13CNMR谱图

从13
CNMR谱中可以看到,噻二唑环上 C2化学位移是 188. 559,而硫代卡巴腙的C S 的C 的

化学位移在 160附近 [ 8] , 证明了标题化合物的环状结构; C5 化学位移是 146. 482[ 9] , 萘环上的碳化

学位移是 114. 372—135. 601之间的峰。从1
HNMR谱中看到,除了萘环上 H的吸收峰外没有其他

氢的吸收峰, 它们的化学位移在 7. 260—8. 823之间,证明标题化合物中存在的是偶氮基—N

N—而不是—NH—NH—。

555第 4期 侯玉霞等: 3-萘基-5-萘偶氮基-[ 1, 3, 4] -噻二唑-2-硫酮的合成及谱学研究



3. 4　UV谱

标题化合物在 219nm、286nm、324nm 和 463nm 附近有四个吸收峰, 219nm、286nm 处的吸收

峰归属于萘环的两个吸收带; 324nm 处的吸收峰为偶氮基的 n—�*跃迁; 463nm 处为 C S 的 n—

�* 跃迁 [ 10]。

4　结论
二-�-萘基硫代卡巴腙与二硫化碳发生加成反应,一步合成了标题化合物,该反应条件温和, 常

压下 40℃就可以反应。通过 IR、NHR、UV 谱图进一步证明了标题化合物的环状结构。
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Study on the Spectroscopy

of 3-Naphthyl-5-Naphthylazo-1, 3, 4-Thiadiazole-5-Thione

HOU Yu-Xia　FAN Wen-Xiu

(Dep artment of Chemical E ng ineer ing , H enan Inst itute of S cience and T echnolog y, X inxiang , H enan 453003, P. R. China)

Abstract　The compound 3-naphthy l-5-naphthylazo-1, 3, 4-thiadiazole-5-thione w as synthesized

by the ring-closing reaction of di-�-naphthyl-thiocarbazone and carbon bisulfide, and the reaction

mechanism w as discussed prelim inarily as the nucleophilic addition. The t it le compound was character-

ized by IR, UV and NMR spectrometry .

Key words　Thiadiazole, Ring-Closing React ion, Structure Characterization.
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