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МОЛЕКУЛЯРНАЯ И КРИСТАЛЛИЧЕСКАЯ СТРУКТУРА 
5-АМИНО-3-(N-п-МЕТИЛБЕНЗОИЛ-N-п-ТОЛУОЛСУЛЬФОНИЛ)АМИНО-

1-ФЕНИЛ-1,2,4-ТРИАЗОЛА 
 
 

Методом РСА установлено,  что первичным  продуктом  взаимодействия  5-амино-
3-п-толуолсульфониламино-1-фенил-1,2,4-триазола  с п-метилбензоилхлоридом является 
5-амино-3-(N-п-метилбензоил-N-п-толуолсульфонил)амино-1-фенил-1,2,4-триазол. 

 
Ключевые слова: амино- и 3,5-диамино-1,2,4-триазол, 5-амино-3-(N-п-метилбензоил-

N-п-толуолсульфонил)амино-1-фенил-1,2,4-триазол, 1,2,4-триазол, ацилирование, РСА. 
 
 

3,5-Диамино-1-R-1,2,4-триазолы входят в состав лекарственных препа- 
ратов [1] и применяются для получения веществ, обладающих широким 
спектром биологической активности [2, 3]. При ацилировании 5-амино-3-
п-толуолсульфониламино-1-фенил-1,2,4-триазола (1) п-метилбензоилхло- 
ридом в ацетонитриле в присутствии пиридина было получено соеди- 
нение, которому на основании данных элементного анализа, ИК и ЯМР 
спектроскопии было приписано строение 5-амино-3-(N-п-метилбензоил-N-
п-толуолсульфонил)амино-1-фенил-1,2,4-триазола (2) [4]. Однако приводимые 
в работе [4] спектральные данные не позволяют полностью исключить 
возможность изомерного строения этого соединения, например, струк- 
туры 3 и 4.  

Поскольку строение полученного соединения позволяет понять 
особенности реакций ацилирования 5-амино-3-ациламино- и 5-амино-3-
сульфониламино-1-R-1,2,4-триазолов [4], нами проведен его РСА. 
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По данным РСА (рис. 1, 2, табл. 1, 2) молекула соединения 2 имеет 
неплоское строение: фенильная группа образует с плоскостью триазоль- 
ного кольца двугранный угол 29.4°, а бензольные кольца п-метил- 
бензоильной и п-толуолсульфонильной групп наклонены к триазольному 
циклу на 50.1 и 28.6° соответственно.  

Длины связей в триазольном цикле согласуются с соответствующими 
величинами ранее изученных замещенных триазолов [3, 5–11]. Атомы N(4) 
и N(5) имеют тригонально-пирамидальную конфигурацию (сумма валентных 
углов 336.2 и 350.5° соответственно). Отклонение атома N(4) от плоскости 
триазольного цикла составляет всего 0.014(3) Å, тогда как атом N(5) 
отклоняется на 0.091(3) Å, по-видимому, вследствие сокращенного внутри- 
молекулярного контакта С(2)···С(9) 3.05 Å и укороченных контактов 
N(1)···C(9) 3.18, N(3)···C(4) 3.19 Å. 

Длина связи С(1)–N(4) (1.360(2) Å) согласуется с соответствующими 
величинами в других 5-амино-1,2,4-триазолах (1.347–1.371 Å [5–7]). Связь 
C(2)–N(5) (1.423(2) Å) удлинена по сравнению с 3-амино-1,2,4-триазолами, 
в которых она составляет 1.370–1.376 Å [3, 9–11], и наиболее близка к 
аналогичной связи в 1-(1-метил-5-морфолино-1,2,4-триазол-3-ил)-3-фенил-
2-тиоксоимидазолидин-4,5-дионе (1.429 Å) [8], в котором 3-аминогруппа 
1,2,4-триазола включена в имидазолидиновый цикл. 

Система атомов, образованная карбонильной группой, атомом N(5) и 
сульфонильной группой (O(3)–C(3)–N(5)–S(1)–O(1)–O(2)), близка по геометри-
ческим параметрам к соответствующему сегменту в  N-толил-N-тозил-
п-хлорбензамиде [12]. Длина связи С(3)–N(5) 1.429(2), S(1)–N(5) 1.706(1) Å 
(1.418 и 1.704 Å соответственно [12]), углы O(3)C(3)N(5) 121.2(2), C(3)N(5)S(1) 
119.1(1), O(1)S(1)N(5) 106.16(7), O(1)S(1)O(2) 120.77(8)° (121.3, 118.4, 107.1, 
119.5° [12]), карбонильная группа почти копланарна связи S(1)–O(2), 
фрагмент O(3)C(3)N(5)S(1)O(2) плоский в пределах ±0.02 Å, псевдоторсион- 
ный угол O(3)C(3)S(1)O(2) 174.9° (178.4° [12]). Следует заметить, что в 
соединении  2  длина  связи  N(5)–S(1)  больше связи,  характерной  для  
N-тозил-N-ациламиновых фрагментов (1.60–1.64 Å) [13]. Такая же длина 
связи S–N найдена еще только в двух молекулах, содержащих 
обсуждаемый фрагмент [14, 15].  

В кристалле молекулы объединены в центросимметричные Н-димеры 
(рис. 2) посредством водородной связи N(3)···H(1NA)–N(4A) (параметры 
водородной связи: длины N(3)…N(4A) 3.016(2), N(3)…H(1NA) 2.14 Å, угол 
N(3)…H(1NA)–N(4A) 171°). Кроме того, в димере наблюдается вторичное 
взаимодействие неподеленной пары атома N(4) и π-системы цикла С(11А)–С(16А) 
и, соответственно, атома N(4А) и π-системы цикла С(11)–С(16), расстояние 
N(4)···центроид (С(11А)–С(16А)) равно 3.284 Å. 

Таким образом, данные РСА подтверждают предполагаемую направ- 
ленность реакции ацилирования 5-амино-3-ациламино- и 5-амино-3-
сульфониламино-1-R-1,2,4-триазолов [4]. Ацилированию первоначально 
подвергается замещенная 3-аминогруппа с образованием 5-амино-3-(N,N-
диацил)амино- или 5-амино-3-(N-ацил-N-сульфонил)амино-1-R-1,2,4-три- 
азолов, которые затем перегруппировываются в термодинамически более 
стабильные 3,5-диациламино- или 3-сульфониламино-5-ациламино-1-R-
1,2,4-триазолы. 



 
 

Рис. 1. Строение молекулы соединения 2 

 
 

 
 

Рис. 2. Система межмолекулярных водородных связей в кристалле соединения 2 
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Т а б л и ц а  1 
Некоторые длины связей (d) в соединении 2 

 

Связь d, Å Связь d, Å 

N(1)–C(2) 1.301(2) N(5)–C(3) 1.429(2) 
N(1)–N(2) 1.388(2) O(3)–C(3) 1.208(2) 

N(2)–C(1) 1.366(2) S(1)–N(5) 1.706(1) 

N(3)–C(1) 1.328(2) S(1)–O(1) 1.426(1) 

N(3)–C(2) 1.357(2) S(1)–O(2) 1.428(1) 

N(4)–C(1) 1.360(2) S(1)–C(11) 1.757(2) 

N(5)–C(2) 1.423(2) C(3)–C(4) 1.490(2) 

N(2)–C(18) 1.424(2)   

 
Т а б л и ц а  2 

Некоторые валентные углы (ω) в соединении 2 
 

Угол ω, град. Угол ω, град. 

C(2)N(1)N(2) 101.1(1) H(1N4)N(4)H(2N4) 115.6 
C(1)N(2)N(1) 109.3(1) C(2)N(5)C(3) 115.7(1) 

C(1)N(3)C(2) 102.2(1) C(2)N(5)S(1) 115.7(1) 

N(1)C(2)N(3) 117.7(1) C(3)N(5)S(1) 119.1(1) 

N(3)C(1)N(2) 109.8(1) O(3)C(3)N(5) 121.2(2) 

C(1)N(2)C(18) 130.4(1) O(3)C(3)C(4) 123.9(2) 

N(1)N(2)C(18) 119.9(1) N(5)C(3)C(4) 115.0(1) 

N(1)C(2)N(5) 122.9(1) O(1)S(1)O(2) 120.77(8) 

N(3)C(2)N(5) 119.3(1) O(1)S(1)N(5) 106.16(7) 

N(3)C(1)N(4) 124.0(2) O(2)S(1)N(5) 103.92(7) 

N(4)C(1)N(2) 126.2(1) O(1)S(1)C(11) 109.73(8) 

C(1)N(4)H(1N4) 108.9 O(2)S(1)C(11) 108.09(8) 

C(1)N(4)H(2N4) 111.6 N(5)S(1)C(11) 107.30(7) 

 
 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 
 

Рентгеноструктурное исследование. Бесцветные призматические кристаллы соедине- 
ния 2, полученные из смеси ДМФА−EtOH, 1:1, моноклинные, С23H21N5О3S, при 120 К: 
a =  8.1186(6), b = 18.204(1),  c = 14.666(1) Å, β = 94.203(2)o,  V = 2161.7(3) Å3,  Mr = 447.51, 
Z = 4,  пространственная группа P21/c, dвыч = 1.375 г/см3. Экспериментальный набор 
13 461 отражения получен на дифрактометре Bruker SMART CCD area detector при 120 К 
(λМоКα-излучение, 2θmax = 54.00°) c монокристалла размером 0.50×0.40×0.35 мм. После 
усреднения эквивалентных отражений получено 5814 независимых отражений (Rint = 0.0448), 
которые использованы для расшифровки и уточнения структуры. Поглощение (µ = 0.186 мм–1) 
не учитывалось. 

Структура решена прямым методом, все неводородные атомы локализованы в 
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разностных синтезах электронной плотности и уточнены по F2
hkl в анизотропном 

приближении. Атомы водорода группы NH2 локализованы в разностных синтезах 
электронной плотности и уточнены в изотропном приближении riding model; атомы 
водорода Н(С) помещены в геометрически рассчитанные позиции и учтены при уточнении 
в модели ''наездника'' с U(H) = nU(C), где n = 1.2 и 1.5 для групп СН и СН3, соответственно, 
U(C) – эквивалентный температурный фактор атома углерода, с которым связан 
соответствующий атом Н. 

Окончательное значение факторов недостоверности: R1 = 0.0436 (вычислен по Fhkl для 
3766 отражений с I>2σ(I)), wR2 = 0.1016 (вычислен по F2

hkl для всех 4534 отражений), 
GOOF = 1.004, 289 уточняемых параметра. 

Все расчеты проведены по комплексу программ SHELXTL PLUS 5 [16]. 
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