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含 1，2，4一三唑二氨化合物的合成与表征 
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摘 要 ：设计合成 了4种新 型含 l，2，4三唑的二氨化合物 ，并用 
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1，2，4-Z唑类杂环化合物具有广泛的配位活性口] 

和生物活性 ]，能以多种形式参与化合物形成 3̈]，如单 

独作为配体与金属离子络合形成化合物，或作为大环 

体系的一部分参与化合物 的形成l4]。作者在此设计合 

成了 4种新 型含 1，2，4一三唑 的二氨化合物 ，并用 IR、 

MS、 HNMR表征了其结构。合成路线如下 ： 
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1．1 主要试剂与仪器 

1，3一二溴丙烷、1，4一二溴丁烷为化学纯 ，其余试剂 

均为分析纯。 

一Nicolet Nexus 470 FTIR型红外光谱 仪(KBr压 

片 ，波数范围 4000～400 cm )，Carlo Erba 1106型元 

素分析仪 ，Avance DMX400型超导核磁共振 仪 (D O 

作溶 剂、TMS作 内标 )，Agilent 1100型 LC／MSD 

Trap质谱仪 (美国 Agilent公司)，T4—100XA 型熔点 

仪(温度计未校正 )。 

1．2 方法 

1．2．1 反应中间体的合成 

双氨基硫脲 (I)参照文献 Es]合成。产率 85 ， 

m．P．172～173℃(文献值 172～173℃)。 

IR、MS、 HNMR对其结构进行 了表征与确定 。 
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3一甲基一4一氨基一5一巯 基一1，2，4一三唑(ⅡA)参 照文献 

Es]合成。产率 65 9／5，m．P．199～201~C(文献值 199～ 

201 oC)。 

3一乙基一4一氨基一5一巯基一1，2，4一三唑 (1IB)参 照文献 

E5]合 成。产 率 58％，m．P．153～155~(7(文献值 149～ 

150oC)。 

1．2．2 二(4一氨基一1，2，4一三唑一3一巯基)烷烃的合成 

向含 2 g(0．05 mo1)NaOH 的 50％乙醇水溶液中 

加人 6．5 g(0．05 mo1)3-烷基一4一氨基-5-巯基一1，2，4一三 

唑(1I A或 ⅡB)，充分搅拌后，加入 0．025 mol二溴丙 

烷或二溴丁烷，加热回流 1 h。反应物冷却后真空抽 

干 ，剩余物用 DMF重结 晶，得到 白色 固体，分别为 Ⅲ 

A、ⅢB、ⅢC、ⅢD。 

ⅢA 产 率 72 ，in．P．154～ 156 oC，MS( ／ )： 

301．0(M + 1)。 

ⅢB产率 60％，in．P．191．6～ 192．5 0C，MS( ／ 

)：329．1(M + 1)。 

ⅢC 产 率 65 ，in．P．217～ 218℃ ，MS( ／ )： 

315．2(M + 1)。 

ⅢD产率 55 ，in．P．203～204．3℃，MS( ／ )： 

343．4(M + 1)。 

2 结果与讨 论 

2．1 红外光谱与质谱 

3一烷基～4一氨基一5一巯基一1，2，4一三唑 (Ⅱ)的特征吸 

收为 ：一NH2(3120～3188 cm )、S—H(2715～2780 

cm )和 C—N(1602～1623 cm )。4种化合物 ⅢA 

～ ⅢD的红外光谱数据见表 1。 
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由表 1可见 ，化合物 Ⅱ在与二溴代物反应后 ，2715 

～ 2780 cm 左右 S— H 伸 缩振 动 吸收 峰 消失，而 

3150 cm 左右仍存在一NH。强伸缩吸收峰 。说 明只 

有巯基参与取代反应。 

化合物 ⅢA、ⅢC的质谱图见图 1。 

图 1 化合物 ⅢA、ⅢC的质谱 图 

Fig．1 MS spectra of compounds 1H A，1H C 

2．2 核磁共振氢谱 

4种化合物ⅢA～ⅢD的核磁共振氢谱数据见表 2。 

表 2 化合物 ⅢA～ⅢD的核磁 共振 氢谱 数据 

Tab．2 HNMR spectrum data of compounds 1H A～ ⅢD 

由于 CH。或 CH。直接与三唑环相连 ，故化学位移 

出现在 2．76～2．82附近，与 S相连的 CH。的化 学位 

移出现在 3．14～3．24之间，而一般的 CH。或 CH。在 

0．8～2．10范围内有吸收。 

3 结论 

结构与设计合成物质一致 。由于该类化合物具有两个 

活性氨基 ，可进一步研究其作为配体与金属离子络合 

的性能 ，还可以以其合成具有特殊性能的杂环化合物 

及多核配合物 ，进而研究含三唑 大环化合物及其过渡 

金属配合物的性质。 
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Abstract：Four new diamine compounds containing 1，2，4 triazole have been synthesized，and their struc— 

tures were determined and characterized by IR，M S， HNM R． 
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