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S-(2-ХЛОРПРОП-2-ЕН-1-ИЛ)ИЗОТИУРОНИЯ С АЦЕТИЛАЦЕТОНОМ 

Методами квантовой химии и УФ, ИК спектроскопии изучены реакции хлорида 
S-(2-хлорпроп-2-ен-1-ил)изотиурония с ацетилацетоном в уксусной кислоте. 
В рамках метода DFT(B3LYP) исследовано влияние растворителя на термодинамиче-
ские и кинетические характеристики реакции образования 4,6-диметил-2-[(2-хлор-
проп-2-ен-1-ил)сульфанил]пиримидина. 
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Пиримидины принадлежат к одному из важных классов гетероароматических 
соединений [1–6] и находят широкое применение в качестве эффективных 
фармацевтических веществ [5], в часности противомикробных средств и 
фунгицидов [7], а также являются строительными блоками при получении 
материалов для современных технологий [8]. Производные пиримидина 
привлекают пристальное внимание в качестве базовых объектов для создания 
новых биологически активных веществ [3, 9–15]. Пиримидиновый цикл является 
структурным звеном нуклеиновых кислот, витаминов, антибиотиков [1–6]. 

Среди разнообразных практически важных производных пиримидинового 
ряда большое значение имеют 2-(органилсульфанил)пиримидины. Сочетание 
в структуре этих соединений фармакофорных пиримидинового и сульфа-
нильного фрагментов обеспечивает биологическую активность различного 
типа, и именно в ряду сульфанилзамещённых пиримидинов обнаружены 
представители, проявляющие свойства антагонистов рецепторов [16], оказы-
вающие влияние на гидролитические превращения АТФ [17], пролифера-
тивную активность и метаболизм клеток [18]. Сульфанилпиримидины 
проявляют активность против ВИЧ [19–21], оказывают противовоспалитель-
ное [22–23], противораковое [24] и противодиабетическое [25] действие.  

Следует отметить, что сульфанилпиримидины являются интересными 
объектами теоретических исследований [26], а также важными, часто незаме-
нимыми реагентами в химии пиримидиновых соединений. Хорошо известен 
синтез биологически активных аминопиримидинов, основанный на превра-
щениях сульфанилпиримидинов [27–34]. Описаны процессы селективного 
кросс-сочетания с участием сульфанилпиримидинового фрагмента [35] и 
реакции, в которых пиримидиновый фрагмент играет роль уходящей группы, 
что открывает пути к селективному получению труднодоступных поли-
замещённых алкенов [36, 37]. 

Обычно производные пиримидина получают конденсацией -дикарбо-
нильных соединений с мочевиной, тиомочевиной, формамидом или их 
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синтетическими эквивалентами [1]. 2-(Органилсульфанил)пиримидины могут 
быть синтезированы реакцией β-дикетонов с органилизотиурониевыми 
солями [38]. 

Малоизученными представителями замещённых сульфанилпиримидинов 
являются хлорпропенилсульфанилпиримидины [39], которые из-за наличия 
в структуре фармакофорных и синтетически привлекательных фрагментов 
перспективны для исследований биологической активности и реакционной 
способности. Помимо атома серы, способного подвергаться окислению и 
образовывать илиды, а также кратных связей, открывающих широкие воз-
можности для процессов присоединения, замещённые хлорпропенилсульфи-
ды содержат ещё и атомы хлора, что позволяет осуществлять реакции 
элиминирования и замещения. Важно, что соединения такого типа могут 
быть получены на основе доступного серосодержащего и галогенорганиче-
ского сырья, в том числе на базе отходов хлорорганических производств. 
Одним из таких отходов является 2,3-дихлорпропен. Поиск путей рациональ-
ного использования компонентов дихлоропропеновой фракции отходов 
производства эпихлоргидрина является актуальной задачей [40].  

Вследствие высокой медико-биологической значимости сульфанил-
пиримидинов актуальной фундаментальной задачей является исследование 
механизма их образования. 

В настоящей работе на примере реакции хлорида S-(2-хлорпроп-2-ен-
1-ил)изотиурония (1) с ацетилацетоном методами квантовой химии, ИК и УФ 
спектроскопии исследован механизм конденсации S-(органил)изотиурониевых 
солей с -дикетонами. Показано влияние особенностей промежуточных стадий 
процесса на образование 4,6-диметил-2-[(2-хлорпроп-2-ен-1-ил)сульфанил]-
пиримидина (2). Синтезированный хлорпропенилсульфанилпиримидин 2 
необходим для изучения инсектоакарицидной активности и для осуществления 
последующих превращений с участием хлорпропенильного фрагмента с целью 
получения ацетиленовых и других функционализированных сульфидов, содер-
жащих пиримидиновые фрагменты, а также аннелированных производных 
пиримидинового ряда, что является предметом дальнейших исследований. 

Методом УФ спектроскопии изучена реакция изотиурониевой соли 1 
с ацетилацетоном в уксусной кислоте (рис. 1). В УФ спектрах соединения 1 
и ацетилацетона наблюдаются плечо при 220 нм и полоса поглощения при 
274 нм низкой интенсивности (рис. 1, вставка: а, b, с). Из реакционной смеси, 
полученной по описанной в экспериментальной части методике, отбирали 
пробы (0.01 мл), которые разбавляли уксусной кислотой (2 мл) и 
анализировали их методом УФ спектроскопии (рис. 1). 

Анализ полученных данных свидетельствует, что в начальный момент при 
температуре 25 °С в спектре реакционной смеси соединения 1 с ацетилаце-
тоном наблюдается полоса поглощения при 275 нм слабой интенсивности 
(рис. 1, кривая 1, оптическая плотность А 0.033). Через 10 мин при 45 °С 
интенсивность этой полосы незначительно увеличилась (рис. 1, кривая 2, 
А 0.1). Эта полоса обусловлена nπ*-переходом в карбонильной группе 
ацетилацетона [41]. Через 1 ч при температуре 80 °С наряду с полосой 
поглощения при 275 нм появляется новая полоса с отчётливым максимумом при 
248 нм (рис. 1, кривая 3). В течение 8 ч происходит образование промежуточных 
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продуктов А и В, содержащих кратные связи C=N, группу С=О, и цикличе-
ского интермедиата 4,6-диметил-(2-[(хлорпроп-2-ен-1-ил)сульфанил]-4,5-ди-
гидропиримидин-4-ола (С) с сопряжёнными связями C=N, а также, по-
видимому, нельзя исключить и формирование ароматического продукта 2. 
Интенсивность наблюдаемых полос поглощения, относящихся к электрон-
ным переходам nπ* и ππ* в группе С=О (интермедиаты А и В), в 
"диеновой системе" интермедиата С и пиримидиновом цикле продукта 2, 
увеличивается. Дальнейший рост температуры приводит и к увеличению кон-
центрации соединения 2 в реакционной смеси (табл. 1). Через 1 ч при 80 °С кон-
центрация продукта 2 в реакционной смеси становится равной ~0.20·10–3 моль/л, 
а через 8 ч – ~0.95·10–3 моль/л. Затем при температуре 117 °С в течение 6 ч 
(промежуток времени от 8 до 14 ч) концентрации исходных продуктов 1 
и ацетилацетона становятся незначительными, что указывает на образование 
пиримидинового производного 2 (с ~0.99·10–3 моль/л). В УФ спектре выде-
лённого продукта 2 в уксусной кислоте длинноволновая полоса испытывает 
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батохромный сдвиг в 7 нм (~910 см–1) по сравнению с полосой поглощения 
продукта в реакционной смеси (275 нм), обусловленный, по-видимому, раз-
личием π-электронных систем циклов дигидропиримидин-4-ола С и пири-
мидина 2, что свидетельствует об ароматизации пиридинового цикла в 
последнем. УФ спектр выделённого соединения 2 представлен на рис. 1 
(вставка: d). Выход продукта 2 составляет 88%. 

Спектры поглощения соединения 1 и ацетилацетона не перекрываются 
(рис. 1, вставка: для сравнения приведены спектры водных растворов a и b, 
так как уксусная кислота прозрачна только с 240 нм), поэтому сравнение 
оптических плотностей поглощения исследуемой пробы (АХ) и стандартного 
раствора (АСТ) выделенного образца 2 с известной концентрацией при 248 нм 
позволяет рассчитать изменение концентрации соединения 2 в реакционной 
смеси по формуле: cХ = cСТ·АХ/АСТ, где cСТ – концентрация стандартного 
раствора 2 (см. табл. 1 и экспериментальную часть). 

Результаты УФ спектров подтверждаются данными ИК спектроскопии. 
В ИК спектрах уксусной кислоты и ацетилацетона присутствует дублет (ν С=О) 
с максимумами при 1758, 1713 и 1729, 1710 см–1 соответственно, поэтому судить 
об изменении интенсивности поглощения карбонильной группы ацетилацетона, 
к сожалению, невозможно. Однако в ИК спектрах соединения 1 и ацетил-
ацетона, а также уксусной кислоты в области 1600–1400 см–1  отсутствуют 
полосы поглощения. В спектрах исходной пробы, отобранной из реакционной 
смеси при 25 °С, а также и через 10 мин (45 °С) изменений в данной области 
спектра не наблюдается. Только через 1 ч при температуре 80 °С появляются 
полосы поглощения при 1583 и 1536 см–1, интенсивность которых растёт с 
увеличением температуры до 117 °С. Согласно данным [42, 43], эти волновые 
числа соответствуют валентным колебаниям связи С=С пиримидинового цикла, 
что указывает на образование продукта 2. 

 
Рис. 1. УФ спектры поглощения реакционной смеси соединения 1 и ацетилацетона в присут-
ствии NaOAc в AcOH. Спектры зарегистрированы в начальный момент времени при 25 °С 
(кривая 1), через 10 мин при 45 °С (2), через 1 ч при 80 °С (3), через 1.5 ч при 100 °С (4), через 
3 ч при 115 °С (5), через 8 ч при 117 °С (6), через 14 ч при 117 °С (7). На вставке приведены 
УФ спектры водных растворов, d 0.1 см: (а) соединения 1, (b) ацетилацетона (с 0.015 моль/л, 
λ 273 нм, lg ε 2.04), (с) ацетилацетона (в уксусной кислоте, с 0.019 моль/л, λ 275 нм, lg ε 2.08),  

(d) соединения 2 (в AcOH, с 0.0009 моль/л, λ 248 нм, lg ε 4.22 и 281 нм, lg ε 3.62) 
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Т а б л и ц а  1 

Изменение концентрации продукта 2 в реакции  
соединения 1 с ацетилацетоном от времени (t) и температуры (T)  

t, ч T, °C АХ cХ ·103, моль/л 

0 25 0.033 0.02 
0.16 45 0.067 0.04 
1.0 80 0.330 0.20 
1.5 100 0.502 0.30 
3.0 115 1.055 0.63 
5.0 116 1.507 0.90 
8.0 117 1.590 0.95 
10 117 1.607 0.96 
12 117 1.641 0.98 
14 118 1.857 1.10 

 
Таким образом, исследуемая реакция между соединением 1 и ацетилацето-

ном в кислой среде приводит к образованию конечного продукта 2. Механизм 
реакции предполагает, что образующийся промежуточный продукт В претер-
певает внутримолекулярную циклизацию, приводящую к интермедиату С, и в 
дальнейшем – к образованию соединения 2, строение которого доказано мето-
дами ИК, ЯМР спектроскопии и масс-спектрометрии. В спектре ЯМР 1Н 
синтезированного продукта 2 присутствуют сигналы протона Н-5, групп СН3, 
SСН2 (синглеты) и =СН2 (мультиплет). Спектр ЯМР 13С также подтверждает 
структуру соединения 2. В масс-спектре электронной ионизации продукта 2 
содержится пик протонированного молекулярного иона [M+Н]+ с m/z 215 (для 
изотопа 35Cl), соответствующий структуре соединения 2, а также интенсивный 
пик осколочного иона [M–Cl]+ с m/z 179. 

Влияние молекулы растворителя на термодинамические и кинетические 
характеристики отдельных стадий реакции А → 2 + 2Н2О оценено с исполь-
зованием квантово-химического метода моделирования. Анализ потенциаль-
ных поверхностей, инициируемых прототропными сдвигами, процессов 
элиминирования молекулы воды (A → B + H2O и С → 2 + H2O) и процесса 
циклизации (B → C) проведён как для изолированных состояний интер-
медиатов A, B и С, так и при участии молекулы растворителя (уксусной 
кислоты). Роль растворителя в процессе формирования соединения 2 сводит-
ся в основном к его участию в качестве молекулы-медиатора, способной 
содействовать прототропному сдвигу в интермедиатах A, B и C.  

Интермедиат A является структурно нежёстким соединением. Анализ 
потенциальной поверхности ротационной изомерии интермедиата позволил 
локализовать наиболее устойчивый ротамер, стабилизированный внутри-
молекулярной связью ОН···О (структура А, рис. 2), длина которой составляет 
2.130 Å. Полученная структура использована в качестве стартового состояния 
при проведении последующих расчётов. 

Реакция A → B + H2O протекает согласованно (одностадийно). На 
градиентной линии, которая соединяет исходный интермедиат и продукты, 
стационарное состояние, отвечающее биполярной структуре, не обнаружено. 
1,3-Прототропный сдвиг и элиминирование молекулы воды протекает через 
переходное состояние (TS1) с преодолением барьера (∆E#

1) в 45.2 ккал/моль. 
Структура переходного состояния приведена на рис. 2. Тепловой эффект 
реакции составляет 2.3 ккал/моль (табл. 2). 
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Рис.2. Молекулярные структуры ключевых состояний 
в реакции образования интермедиата B. Расстояния даны в Å 
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Молекула растворителя, взаимодействуя с интермедиатом А, образует 
устойчивый ассоциат (рис. 2, структура А·АсОН). Тепловой эффект его обра-
зования (∆Е0

1), оценённый как разность полных энергий оптимальных 
состояний ассоциата и входящих в его состав соединений, равен 
16.4 ккал/моль. Высокая энергия стабилизации обусловлена образованием 
межмолекулярных водородных связей NH···O и OH···O, длина которых 
соответственно 2.059 и 1.726 Å (рис. 2). Элиминирование воды в ассоциате 
А·АсОН, аналогично газофазному элиминированию в реакции A → B + H2O, 
является согласованным процессом. На потенциальной поверхности реакции 
А·АсОН → B·H2O·АсOH не обнаружено стационарных состояний, 
отвечающих структуре ассоциата, представленного в виде ионной пары 
АН+·АсО–. Структура переходного состояния TS2 приведена на рис. 2. 
Значение полученного барьера (∆E#

2) составляет 21.1 ккал/моль, что 
существенно ниже барьера реакции (TS1), протекающей без участия 
молекулы-медиатора (табл. 2, рис. 3). 

Потенциально в качестве молекулы-медиатора, промотирующей процесс 
элиминирования, наряду с молекулой растворителя, могут выступать присут-
ствующие в реакционной среде молекулы воды и, возможно, хлористого 
водорода. Как показали расчёты, замена уксусной кислоты на НCl или Н2О не 
приводит к значительным изменениям барьера элиминирования воды. 
Реакция А·НCl → B·H2O·HCl протекает через переходное состояние 
TS2' с преодолением барьера в 20.7 ккал/моль, а реализация реакции 
А·Н2О → B·2H2O требует преодоление более высокого барьера (TS2''), 
значение которого составляет 21.5 ккал/моль. Молекулярные структуры 
переходных состояний TS2' и TS2'' приведены на рис. 2.  

Т а б л и ц а  2 

Полная энергия (Etot, а. е.), относительная энергия (ΔЕ, ккал/моль), 
мнимая или наименьшая гармоническая частота (i/1, см

–1) ключевых структур, 
полученных в процессе образования соединения 2 

Струк- 
тура 

–Etot ∆E iω/ω1 
Струк-
тура 

–Etot ∆E iω/ω1 

С участием медиатора (Х = АсOH) В отсутствии медиатора 

A·Х 1699.13215 0.00 14 A 1470.07970 0.004 16 

TS2 1699.09848 21.13 i308 TS1 1470.00772 45.174 i1696 

B·H2O·X 1699.12808 2.55 10 B·H2O 1470.07598 2.334 20 

B·Х 1622.71455 0.00 18 B 1393.66951 0.005 28 

TS4 1622.68628 17.74 i754 TS3 1393.61235 35.875 i1409 

C·Х 1622.72088 –3.97 20 C 1393.67117 –1.045 17 

TS6' 1622.71357 0.61 i149 TS5 1393.60932 38.815 i1776 

(C·Х)' 1622.71887 2.71 19 2·H2O 1393.70410 –20.675 30 

TS6'' 1622.67568 24.39 i314     

2·H2O·X 1622.75077 –22.73 12     
 
 С учётом энергии нулевых гармонических колебаний, 1 а. е. = 627.506 ккал/моль.  
 Относительно структуры A·Х (Х = АсOH).  
 Относительно структуры B·X.  
4 Относительно интермедиата А.  
5 Относительно интермедиата В. 
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Рис. 3. Схематическое представление энергетического профиля процесса образования соедине-
ния 2 при участии молекулы растворителя (АсOH), по данным B3LYP/6-31G(d,p), цифры – 
в ккал/моль. В скобках приведены значения барьеров в процессах, протекающих без участия 

молекулы растворителя 
 
Образование шестичленного гетероцикла в интермедиате В (стадия B → C) 

как без участия, так и с участием молекулы растворителя  протекает согла-
сованно. В изолированном состоянии процесс циклизации связан с 1,7-прото-
тотропным сдвигом, который инициирует формирование новой связи C–N, 
приводящей к замыканию гетероцикла. Реакция протекает через переходное 
состояние TS3, структура которого приведена на рис. 4, с преодолением 
барьера (∆E#

3) в 35.9 ккал/моль (табл. 2). Полученное значение на 9.3 ккал/моль 
ниже барьера первой стадии реакции (A → B + H2O). Тепловой эффект 
реакции B → C составляет –1.0 ккал/моль.  

Тепловой эффект образования предреакционного бимолекулярного комп-
лекса B·АсОН составляет 13.8 ккал/моль. Аналогично рассмотренному выше 
ассоциату А·АсОН, устойчивость предреакционной молекулярной системы 
B·АсОН связана с образованием межмолекулярных водородных связей 
NH···O и OH···O, длина которых составляет соответственно 2.140 и 1.789 Å 
(рис. 4). Формирование гетероцикла протекает через переходное состояние 
TS4 (рис. 4) с преодолением барьера в 17.7 ккал/моль (рис. 3). Полученный 
барьер практически в два раза ниже барьера непромотируемой циклизации 
(TS3) и на 3.4 ккал/моль ниже барьера (TS2) первой стадии. Полный 
тепловой эффект второй стадии реакции с участием молекулы растворителя 
составляет –4.0 ккал/моль (рис. 3).  

Образование соединения 2 на стадии C → 2 + H2O, аналогично первой ста-
дии (A → B + H2O), инициирует 1,3-прототропный сдвиг. Барьер элими-
нирования молекулы воды (∆E#

5 = 38.8 ккал/моль, TS5, рис. 4) выше барьера 
циклизации (TS3) на 2.9 ккал/моль и ниже барьера элиминирования воды 
первой стадии (TS1) на 6.4 ккал/моль (табл. 2). Понижение барьера TS5, в 
сравнении с TS1, по-видимому, связано с эффектом повышения арома-
тичности гетероцикла в переходном состоянии. Стадия C → 2 + H2O является 
наиболее экзотермичной, её тепловой эффект составляет –20.7 ккал/моль 
(табл. 2).  

Интермедиат С, взаимодействуя с молекулой растворителя, образует 
устойчивый ассоциат C·АсOH с тепловым эффектом в 14.4 ккал/моль. 
Стабилизация связана с образованием межмолекулярных водородных связей 
OH···O, длина которых составляет 1.783 и 1.954 Å (рис. 4). Элиминирование 
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TS3 

 
B·AcOH 

 
TS4 

 
TS5 C·AcOH 

 
TS6' 

 
(C·AcOH)' TS6'' 

 
2·H2O·AcOH 

Рис.4. Молекулярные структуры ключевых состояний в реакции образования  
интермедиата C и соединения 2. Расстояния даны в Å 
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воды в ассоциате C·АсOH протекает в два этапа (рис. 3). На первом этапе 
происходит изменение конфигурационного состояния ассоциата, который 
переходит в термодинамически менее выгодное (на 1.3 ккал/моль) 
стационарное состояние (C·АсOH)', стабилизированное водородной связью 
OH···O (1.764 Å) и донорно-акцепторным взаимодействием O···HC (2.361 Å) 
(рис. 3, структура (C·АсOH)'). Барьер перегруппировки (TS6', рис. 4) состав-
ляет 4.6 ккал/моль. На втором этапе через переходное состояние (TS6'', рис. 3) с 
преодолением барьера в 25.7 ккал/моль в ассоциате (C·АсOH)' происходит 
согласованное элиминирование молекулы воды. Более высокое значение 
барьера TS6'', в сравнении с барьерами первых стадий реакции TS2 и TS4, 
связано с изменением маршрута прототропного сдвига. В реакциях 
А·АсOH → B·H2O·АсOH и B·МеСООН → C·MeCOOH прототропные сдвиги 
происходят вдоль линий водородных связей, в то время как в реакции 
C·АсOH → 2.H2O·АсOH миграция одного из протонов происходит по 
направлению донорно-акцепторного взаимодействия и связана с разрывом 
прочной связи Н–С. Тем не менее полученный барьер (TS6'') значительно 
ниже (~10 ккал/моль) барьера непромотируемой реакции (TS5). Полученные 
термодинамические и кинетические характеристики стадий реакции (рис. 3) 
указывают на то, что наиболее вероятным экспериментально наблюдаемым 
интермедиатом (рис. 1) является интермедиат С. 

В целом, в сравнении с газофазным процессом, участие кислотного 
катализатора приводит к смене лимитирующей стадии реакции и значитель-
ному понижению активационных барьеров. Наиболее значимое понижение 
наблюдается на первой и второй стадиях реакции, где происходит их 
практически двукратное снижение. 

Таким образом, спектральными и квантово-химическими методами 
установлен механизм кислотно-катализируемой гетероциклизациии S-(2-хлор-
проп-2-ен-1-ил)изотиурония с ацетилацетоном. Процесс протекает через 
образование интермедиата 4,6-диметил-(2-[(хлорпроп-2-ен-1-ил)сульфанил]-
4,5дигидропиримидин-4-ола. Рассчитаны основные термодинамические 
и кинетические параметры реакции. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

Электронные спектры поглощения зарегистрированы на спектрофотометре 
Lambda 35 Perkin Elmer. ИК спектры записаны на фурье-спектрометре Vertex-70 
Bruker в тонком слое. Спектры ЯМР 1Н и 13С зарегистрированы на спектрометре 
Bruker DPX-400 (400 и 100 МГц соответственно) в CDCl3, внутренний стандарт ТМС. 
Масс-спектр записан на хромато-масс-спектрометре Agilent 5975 (ЭУ, 70 эВ). Эле-
ментный анализ выполнен на анализаторе Flash 1112 Series EA. В синтезе использо-
вана уксусная кислота марки ХЧ (ЗАО Вектон). 

Квантово-химические расчёты выполнены с помощью программного комплекса 
Gaussian 09 [44] в базисном наборе 6-31G(d,p). Расчёты молекулярных структур 
проведены в рамках теории функционала плотности (DFT) с использованием метода 
B3LYP. Стационарные точки идентифицированы анализом матрицы Гессе. Поиск и 
локализация переходных состояний (TS) проведена методом синхронного транзита 
QST [45]. Анализ частот колебаний в седловой точке и соответствие критических 
точек градиентной линии, их соединяющей, проведён методом внутренней коорди-
наты реакции (IRC). Все расчёты выполнены для газовой фазы. В расчётах в качестве 
кислотного катализатора использована уксусная кислота. 
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4,6-Диметил-2-[(2-хлорпроп-2-ен-1-ил)сульфанил]пиримидин (2). К смеси 
2.5 г (13.4 ммоль) изотиурониевой соли 1, 2.19 г (27 ммоль) безводного NaOAc и 
20 мл (351 ммоль) ледяной AcOH в течение 10 мин при перемешивании добавляют 
по каплям 2.67 г (27 ммоль) ацетилацетона. Полученную смесь кипятят в течение 14 
ч. Реакционную смесь охлаждают, выпавший осадок отфильтровывают и промывают 
ледяной АсОН. Фильтрат и промывную уксусную кислоту объединяют и упаривают 
при 40 мм рт. ст. Остаток растворяют в воде, экстрагируют CH2Cl2, экстракт сушат 
над MgSO4, растворитель упаривают. Полученный продукт перегоняют в вакууме. 
Выход 2.53 г (88%), светло-жёлтая жидкость, т. кип. 117–120 °С (2 мм рт. ст.). 
ИК спектр, см–1: 1632 (ν С=СН2), 1583, 1536 (ν С=С кольца), 1435, 1267, 1122, 889 
(δ С–Н кольца), 952, 866 (δ =СН2). Спектр ЯМР 1Н, δ, м. д.: 2.37 (6H, с, 2CH3); 4.08 
(2H, с, SCH2); 5.24–5.26 (1Н, м, =СН2); 5.53–5.55 (1Н, м, =CH2); 6.69 (1H, с, H-5). 
Спектр ЯМР 13С, δ, м. д.: 23.7 (2CH3); 38.0 (SCH2); 114.4 (=CH2); 115.9 (C-5); 138.2 
(C–Cl); 167.0 (C-4,6); 169.4 (C-2). Масс-спектр, m/z (Iотн, %) (для изотопа 35Cl): 215 
[M+H]+· (2), 179 [M–Cl]+ (55), 165 (1), 146 [M–Cl–SH]+· (5), 120 [C7H8N2]

+ (8), 107 
[C6H7N2]

+ (6), 93 [C5H4N2]
+ (3), 82 [C5H8N]+ (6), 67 [C5H7]

+ (13), 53 [C4H5]
+ (1). 

Найдено, %: С 50.68; H 5.39; Cl 16.72; N 13.21; S 14.53. C9H11ClN2S. Вычислено, %: 
C 50.35; H 5.16; Cl 16.51; N 13.05; S 14.93.  

Методика получения спектральных данных. Из реакционной смеси отбирают 
пробы по 0.01 мл, разбавляют 2 мл АсОН и записывают УФ спектры (d 0.1 cм). ИК 
спектры проб, отобранных из реакционной смеси через 0.16, 1, 2, 3, 5, 8, 10, 12 и 14 
ч, регистрируют в тонком слое между окнами из CaF2. 
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