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Вступ 

 
Похідні тіосемікарбазиду володіють 

різноманітною біологічною активністю. 
Зокрема, тіосемікарбазиди, які містять 
ізатиновий фрагмент є потенційними 
інгібіторами α-глюкоксидази [1], гетеро-
ароматичні ароїлтіосемікарбазиди проявля-
ють антигельмінтну активність [2] та проти-
туберкульозну дію [3]. Крім того, похідні 
тіосемікарбазиду проявляють анти-
оксидантну та протимікробну активність [4]. 
Потрібно відмітити дослідження анти-
мікробних властивостей металокомплексів на 
основі тіосемікарбазидвмісних лігандів [5-
10]. Актуальний огляд літератури за 2001–
2020 рр. по біологічній активності тіосемі-
карбазидів зроблено Ачар’я та авторами в 
роботі [11]. 

Полізаміщені похідні тіосемікарбазиду 
широко використовуються в препаративній 
органічній хімії як вихідні речовин для 
одержання гетероциклічних систем [12-17]. 
Співробітники нашої лабораторії використо-
вують 1-ацил-тіосемікарбазиди для синтезу 
полізаміщених 1,2,4-триазол-3-тіонів в 
умовах лужної циклізації [18, 19]. У даній 
роботі описано синтез та фізико-хімічні 
властивості п’яти нових, раніше не описаних, 
1-ацил-4-металіл-тіосемікарбазидів. 
 

Екпериментальна частина 
 

Синтез 1-ацил-4-металілтіосемікарба-
зидів 2a-e проводили згідно схеми 1. 
Гідразид 1а-е (0,02 моль) та металіл 
ізотіоціанат (0,02 моль, 2,3 мл) розчиняють у 
50 мл етанолу. Одержаний розчин нагрівають 
при температурі кипіння протягом 1 год. 
Протягом цього часу на стінках колби 
починає виділятися цільовий продукт у 

вигляді білих кристалів. Реакційну суміш 
охолоджують, а продукт, що виділився при 
охолодженні відфільтровують, промивають 
невеликою кількістю холодного етанолу та 
висушують на повітрі. 1H ЯМР спектри 
записували у розчині дейтерованого диметил-
сульфоксиду на приладі Varian VXR 400 
(400 МГц). 
2-Ацетил-N-металілгідразин-1-карбо-
тіоамід (2a). Вихід 52%. Ттопл = 143-144°С. 
Елементний аналіз, знайдено, %: С, 45.08; H, 
7.25; N, 22.31; S, 16.56; розраховано для 
формули C7H13N3OS, %: С, 44.90; H, 7.00; N, 
22.44; S, 17.12. ПМР (ДМСО-d6, 400МГц), δ 
(м.ч.): 9.66 (c, 1H, NH), 9.15 (c, 1H, NH), 8.10 
(c, 1H, NH), 4.73 (c, 2H, CH2=), 4.01 (д, J = 4.0 
Гц, 2H, NCH2), 1.84 (с, 3H, CH3), 1.65 (с, 3H, 
CH3). 
2-Гексаноїл-N-металілгідразин-1-карбо-
тіоамід (2b). Вихід 70%. Ттопл = 127-128°С. 
Елементний аналіз, знайдено, %: С, 54.32; H, 
8.78; N, 17.17; S, 13.05; розраховано для 
формули C11H21N3OS, %: C, 54.29; H, 8.70; N, 
17.27; S, 13.18. ПМР (ДМСО-d6, 400МГц), δ 
(м.ч.): 9.62 (c, 1H, NH), 9.15 (c, 1H, NH), 7.98 
(c, 1H, NH), 4.73 (c, 2H, CH2=), 4.02 (д, J = 4.3 
Гц, 2H, NCH2), 2.12 (т, J = 8.0 Гц, 2Н, CH2), 
1.65 (с, 3H, CH3), 1.50 (м, 2H, CH2), 1.26 (м, 
4Н, 2СН2), 0.86 (т, J = 8.0 Гц, 3Н, СН3). 
2-Октаноїл-N-металілгідразин-1-карбо-
тіоамід (2c). Вихід 82%. Ттопл = 98-100°С. 
Елементний аналіз, знайдено, %: C, 57.58; H, 
9.41; N, 15.31; S, 11.63; розраховано для 
формули C13H25N3OS, %: C, 57.53; H, 9.28; N, 
15.48; S, 11.81. ПМР (ДМСО-d6, 400МГц), δ 
(м.ч.): 9.61 (c, 1H, NH), 9.16 (c, 1H, NH), 7.98 
(т, J = 4.5 Гц, 1H, NH), 4.73 (c, 2H, CH2=), 4.02 
(д, J = 4.3 Гц, 2H, NCH2), 2.12 (т, J = 8.0 Гц, 
2Н, CH2), 1.65 (с, 3H, CH3), 1.50 (м, 2H, CH2), 
1.25 (м, 4Н, 2СН2), 0.86 (т, J = 6.0 Гц, 3Н, 
СН3). 
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2-Пальмітиноїл-N-металілгідразин-1-
карботіоамід (2d). Вихід 94%. Ттопл = 142-
145°С. Елементний аналіз, знайдено, %: C, 
65.84; H, 10.82; N, 10.69; S, 8.22; розраховано 
для формули C21H41N3OS, %: C, 65.75; H, 
10.77; N, 10.95; S, 8.36. 

2-Стеароїл-N-металілгідразин-1-карбо-
тіоамід (2e). Вихід 91%. Ттопл = 147-150°С. 
Елементний аналіз, знайдено, %: C, 67.14; H, 
11.09; N, 10.03; S, 7.64; розраховано для 
формули C23H45N3OS, %: C, 67.10; H, 11.02; 
N, 10.21; S, 7.79. 
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Обговорення результатів 
 

Перетворення гідразидів 1а-е у N-ацил-
оїлтіосемікарбазиди 2а-е проводили при 
взаємодії з металіл ізотіоціанатом [20] в 
середовищі етанолу при нагріванні протягом 
1 години. ПМР спектр сполуки 2с чітко 
вказує на введення металільного фрагменту в 
молекулу (рис. 1). Так, спостерігається 
дублет при 4.02 м.ч., з константою спін-
спінової взаємодії 4.3 Гц, який відповідає 
метиленовій групі біля аміногрупи NH. У 
свою чергу, сигнал відповідної NH-групи 
проявляється у вигляді триплету при 7.98 м.ч. 
з константою спін-спінової взаємодії 4.5 Гц. 
Цікаво відмітити, що метиліденова група 
металільного фрагменту проявляється при 
4.73 м.ч. у вигляді синглету з відносною 
інтенсивністю 2, тоді як більш очікуваним 
було б розщеплення її сигналу на два 
синглети. Так, у спектрі структурно схожого 
N,N'-біс(2-металіл)гідразин-1,2-дикарботіо-
аміду сигнали протонів метиліде-нової групи 
проявляються у вигляді двох синглетів при 
4.74 та 4.78 Гц [18]. Синглет з відносною 
інтенсивністю три при 1.65 м.ч. відповідає 
метильній групі металільного фрагменту. 
Також, можна чітко відстежити сигнали 
гептильного ланцюга у спектрі ПМР. Так, 
сигнал α-метиленової групи проявля-ється у 
вигляді триплету при 2.12 м.ч. з константою 

спін-спінової взаємодії 7.5 Гц. Сигнал β-
метиленової групи спостерігається при 
1.50 м.ч. у вигляді мультиплету з відносною 
інтенсивністю 2. В діапазоні 1.25-1.29 м.ч. 
спостерігається уширений пік з відносною 
інтенсивністю 8, обумовлений накладанням 
сигналів чотирьох метиленових груп 
гептильного фрагменту. Термінальна 
метильна група гептильного ланцюга 
проявляється у вигляді триплету при 0.86 м.ч. 
з константою спін-спінової взаємодії 6.5 Гц. 
 

Висновки 
 

Таким чином, у даній роботі проведено 
синтез нових 1-ацил-4-металіл-тіосемі-
карбазидів із довгими алкільними замісни-
ками та проаналізовані 1

Н ЯМР спектри 
отриманих сполук. Відмічено, що сигнал 
метиліденової групи металільного фрагменту 
проявляється в ПМР спектрі у вигляді 
синглету з відносною інтенсивністю 2, на 
противагу очікуваному розщепленню на два 
синглети з відносними інтенсивностями 1. 
Отримані сполуки є перспективні для 
використання в синтетичній органічній хімії 
(для одержання гетероциклічних сполук), а 
також як ліганди для синтезу комплексів, які 
володітимуть біологічною активністю. 
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Рис. 1. 1Н-ЯМР спектр сполуки 2с. 
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Thiosemicarbazide derivatives are increasingly attracting the attention of scientists due to their 
diverse biological activity. For example, substituted thiosemicarbazides are potent α-glucoxidase 
inhibitors, have antihelmintic action, as well as antituberculosis, antioxidant, and antimicrobial 
activity. Many metal complexes based on thiosemicarbazide-containing ligands exhibit antimicrobial 
properties. In addition, polysubstituted thiosemicarbazide derivatives are widely used in preparative 
organic chemistry as starting materials for the synthesis of heterocyclic compounds. 

This paper describes the method of production and physicochemical properties of five new 1-
acyl-4-methyl-thiosemicarbazides. The synthesis was performed by the interaction of acid hydrazides 
with methyl isothiocyanate in ethanol under heating. The structure of the obtained compounds was 
confirmed based on 1H NMR spectroscopy data. The corresponding spectra were recorded in a 
solution of deuterated dimethyl sulfoxide on a Varian VXR 400 instrument. 

The PMR spectra of 2-R-N-methallylhydrazine-1-carbothioamides clearly indicate the 
introduction of a methallyl fragment. Thus, there is a doublet of the CH2NH group at 4.02 ppm. It is 
noted that the signal of the methylidene group of the methallyl fragment is manifested in the PMR 
spectrum in the form of a singlet at 4.73 ppm with a relative intensity of 2, as opposed to the expected 
splitting into two singlets with relative intensities of 1. A singlet with a relative intensity of 3 at 1.65 
ppm corresponds to the methyl group of the methallyl fragment. Also, it can be clearly tracked the 
signals of the heptyl chain in the PMR spectrum (R = C7H15). Thus, the signals of the α-methylene and 
β-methylene groups are manifested in the form of a triplet at 2.12 ppm and a multiplet at 1.50 ppm, 
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respectively. The terminal methyl group of the heptyl chain is manifested in the form of a triplet at 
0.86 ppm with a relative intensity of 3. The signals of the other four methylene groups of the heptyl 
chain overlap and form a widened multiplet in the range of 1.25–1.29 ppm with a relative intensity of 
8. Thus, in this work, the synthesis of new 1-acyl-4-methallyl-thiosemicarbazides with alkyl 
substituents was performed, and the 1H NMR spectra of the obtained compounds were analyzed. 

The obtained compounds are promising for use in synthetic organic chemistry (for the 
production of heterocyclic compounds), as well as ligands for the synthesis of complexes that will 
have biological activity. 

Keywords: thiosemicarbazide; methallyl isothiocyanate; hydrazide; NMR. 
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