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KOPSAVILUMS 

 

Ogļskābes anhidrāžu inhibitoru sintēze. Balode A., zinātniskie vadītāji Dr. chem. 

Žalubovskis R. un Dr. chem. Kļimenkovs I. Maģistra darbs, 79 lapas, 42 attēli, 25 tabulas, 49 

literatūras avoti, 1 pielikums. Latviešu valodā. 

  Darbā tika izstrādāta tioēteru sintēzes metode no benzilspirtiem vai benzilbromīdiem, 

tiourīnvielas un heteroarilbromīdiem. Izmantojot šo metodi tika sintezēti 2-acetiltiofēna 

tioēteru atvasinājumi, tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru atvasinājumi. Veikta 

tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru oksidēšana par sulfoniem. Tika sintezēti simetriski 1,3-aril 

bis-1,4-diaizvietoti 1,2,3-triazolilatvasinājumi. Literatūras apskatā apkopota informācija par 

izotiouronija sāļu sintēzes metodēm, C-S saites veidošanas reakcijām, kā arī par 

1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolu sintēzes metodēm. 

 IZOTIOURONIJA SĀĻI, TIOĒTERI, TIOFĒN-2-SULFONAMĪDS, 1,3-DIPOLĀRĀ 

CIKLOPIEVIENOŠANĀS, 1,2,3-TRIAZOLI.  
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ABSTRACT 

 

Synthesis of inhibitors of carbonic anhydrases. Balode A., scientific supervisors Dr. 

chem. Žalubovskis R. and Dr. chem. Kļimenkovs I. Master’s thesis, 79 pages, 42 figures, 25 

tables, 49 literature references, 1 appendix. In Latvian. 

Synthesis method for the preparation of thioethers from benzylalcohols or 

benzylbromides, thiourea and heteroarylbromides has been developed in the work. This 

method was applied for the synthesis of thioether derivatives of 2-acetylthiophene and 

2-sulfonamide thiophene. Oxydation of 2-sulfonamide thiophene thioethers to corresponding 

sulfones has been performed. Synthesis of symetric 1,3-aryl bis-1,4-disubstituted 

1,2,3-triazolylderivatives has been performed. Literature review summarizes information on 

methods of synthesis of isothiouronium salts, C-S bond formation reactions, and on methods 

of synthesis of 1,4-disubstituted 1,2,3-triazoles. 

ISOTHIOURONIUM SALTS, THIOETHERS, THIOPHENE-2-SUFONAMIDE, 

1,3-DIPOLAR CYCLOADDITION, 1,2,3-TRIAZOLES. 
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LIETOTIE SAĪSINĀJUMI 

 

Ac – acetil 

ADDP – 1,1’-(azodikarboksil)dipiperidīns 

AEŠH – augstas efektivitātes šķidruma hromatogrāfs 

AIMS – augstas izšķirtspējas masspektrs 

Ar – aril 

b/ū – bezūdens 

Bn – benzil 

Bu – butil 

CA – ogļskābes anhidrāzes 

Cy – cikloheksil 

d – dublets 

dd – dubultdublets 

DIAD – diizopropil azodikarboksilāts 

DIPEA – N-diizopropiletilamīns 

DMF – N,N-dimetilformamīds 

DMSO – dimetilsulfoksīds 

DMSO-d6 – deiterēts dimetilsulfoksīds 

ekv. – ekvivalents 

Et – etil 

ImH – imidazols  

IS – infrasarkanie spektri 

ist. temp. – istabas temperatūra 

i-Pr - izopropil 

J – spinu sadarbības konstante 

KMR – kodolmagnētiskā rezonanse 

kv – kvartets 

k.t. – kušanas temperatūra 

m – multiplets 

m. d. – miljonā daļa 

m-CPBA – m-hlorperoksibenzoskābe 

Me – metil 

MHz - megahercs 

MW – mikroviļņi 
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NaAsc – nātrija askorbāts 

PE – petrolēteris 

PEG – polietilēnglikols 

Ph – fenil 

Py – piridīns  

s – singlets 

st. – stunda 

ŠH-MS – šķidruma hromatogrāfijas masspektrometrija 

t – triplets 

t-Bu – treš-butil 

TBTA – tris(benziltriazolilmetil)amīns 

temp. – temperatūra 

TFA – trifluoretiķskābe 

THF – tetrahidrofurāns 

TIPS – triizopropilsilil 

TMS – trimetilsilil 

UASŠH – ultra augsta spiediena šķidruma hromatogrāfs 
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IEVADS 

 

Pēdējos gados tiek aktīvi strādāts pie inovatīvas pieejas pretvēža preparātu radīšanai, 

kas balstās uz α-ogļskābes anhidrāžu (CA) selektīvu inhibēšanu. 

Ogļskābes anhidrāzes ir cinku saturoši enzīmi, kas organismā katalizē apgriezenisku 

oglekļa dioksīda hidratēšanu un nodrošina tādas svarīgas funkcijas kā pH regulēšanu šūnās un 

CO2 transportu [1]. 

CO2 + H2O HCO3
-  + H+

 

Šobrīd ir zināmas 15 α-ogļskābes anhidrāžu izoformas. Dažas CA izoformas tiek 

uzskatītas par mērķenzīmiem, proti, šo izoformu inhibēšana vai aktivēšana var kalpot slimību 

ārstēšanai. Piemēram, selektīvi CA IX un CA XII inhibitori tiek uzskatīti par jaunas paaudzes 

pretvēža līdzekļiem, turpretī CA II un CA IV inhibitori – par pretglaukomas līdzekļiem [1]. 

Pētot iepriekš sintezētos tiofēn-2-sulfonamīda 5-triazolilatvasinājumus 1, 

noskaidrojām, ka šobrīd šādi pie C-5 oglekļa atoma aizvietoti tiofēn-2-sulfonamīda 

atvasinājumi ir vieni no spēcīgākajiem zināmajiem CA II inhibitoriem [2]. Lai iegūtu pēc 

iespējas plašāku eksperimentālo materiālu CA inhibēšanas aktivitāšu pētīšanai, nolēmām 

paplašināt pie C-5 oglekļa atoma aizvietotu tiofēn-2-sulfonamīdu atvasinājumu klāstu veicot 

tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 un sulfonu 3 atvasinājumu sintēzi. Šādu tioēteru sintēzes 

izvēli pamatojot ar jau literatūrā zināmiem 5-(arilsulfanil)tiofēn-2-sulfonamīda 

atvasinājumiem 4, kuriem piemīt augstas antikonvulsantu īpašības un augstas neattīrītas CA II 

inhibēšanas spējas [3]. 

 Turpinot pētījumus pie jaunu ogļskābes anhidrāžu inhibitoru klašu meklējumiem, 

datormodelēšanas ceļā tika izvirzīta hipotēze, ka par selektīviem CA inhibitoriem varētu 

kalpot simetriski 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumi 5, kas līdz šim nav pētīti kā CA inhibitori. 

 Maģistra darba mērķis bija sintezēt 5-aizvietotus tiofēn-2-sulfonamīda atvasinājumus 

2 un 3 un simetriskus 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumus 5 CA inhibēšanas 

struktūras-aktivitātes likumsakarību pētījumiem. 

 Darba uzdevumi: 

1) tiofēn-2-sulfonamīda 5-tioēteru atvasinājumu 2 sintēze; 

2) tiofēn-2-sulfonamīda 5-sulfamoilatvasinājumu 3 sintēze; 

3) simetrisko 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumu 5 sintēze. 
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1. LITERATŪRAS APSKATS 

 

 Literatūras apskatā apkopota informācija par izotiouronija sāļu sintēzes metodēm, C-S 

saites veidošanas metodēm, kā arī 1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolu sintēzi. 

 

 1.1. Izotiouronija sāļu sintēze 

 Izotiouronija sāļi 6 ir tiourīnvielas (7) atvasinājumi, kuri tiek iegūti, alkilējot 

tiourīnvielu (7). Izotiouronija sāļi 6 bāziskās hidrolīzes apstākļos veido tiolātus 8, kuri 

reakcijās ar alkil vai arilhalogenīdiem veido tioēterus (1.1. att.). Šo īpašību dēļ izotiouronija 

sāļi tiek plaši lietoti gan dabasvielu, gan citu bioloģiski aktīvu savienojumu un to analogu 

sintēzē, lai molekulā ievadītu sulfanilgrupu vai tioēteru fragmentu sintēzē [4]. Arī pašiem 

izotiouronija sāļiem piemīt bioloģiskā aktivitāte, piemēram, S-benzilizotiouronija sāļiem 

piemīt spēja inhibēt indolēnamīna-2,3-dioksigenāzi (IDO) [5]. 

 

R
S NH

2

NH
2

+
X

R X
S

NH
2

NH
2

R S

R = alkil, benzil

X = Cl, Br, I

+

7                                  6                                     8

bāze

 

1.1. att. Tiolātu iegūšana izotiouronija sāļu bāziskās hidrolīzes ceļā 

 

 Izotiouronija sāļus iedala S-alkil, S-benzil un S-arilizotiouronija sāļos, atšķirīgas ir arī 

šo savienojumu iegūšanas metodes.  

 

 S-Alkilizotiouronija sāļu sintēze. Plašāk lietotā S-alkilizotiouronija sāļu sintēzes 

metode ir tiourīnvielas (7) alkilēšana ar alkilhalogenīdiem. Reakciju var veikt polāros 

protonos šķīdinātājos - etanolā, metanolā, izopropanolā, ūdenī- vai polāros aprotonos 

šķīdinātājos: acetonā, DMF. Piemēram, alkilējot tiourīnvielu (7) ar alkiljodīdiem 9, iegūti 

S-alkilizotiouronija jodīdi 10 ar ļoti augstiem iznākumiem (82–92 %) (1.2. att., 1.1. tabula) 

[6]. 
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9                        7                                                10
 

1.2. att. S-Alkilizotiouronija jodīdu 10 sintēze no alkiljodīdiem 9 un tiourīnvielas 7 

 

1.1. tabula 

S-Alkilizotiouronija jodīdu 10 sintēze no alkiljodīdiem 9 un tiourīnvielas 7 

Nr. Savienojums R Iznākums, % 

1. 10a Et 88 

2. 10b i-Pr 82 

3. 10c pentil 82 

4. 10d heksil 92 

 

 Kā redzams 1.1. tabulā, izotiouronija jodīdi 10a-d iegūti ar augstiem iznākumiem, un 

var secināt, ka oglekļa ķēdes pagarināšana līdz sešiem oglekļa atomiem  neietekmē produktu 

10c un 10d iznākumus (3., 4. rinda). 

 S-Alkilizotiouronija sāļu sintēzē var lietot arī tādu alkilējošo aģentu, kā dimetilsulfātu 

(11), iegūstot S-metilizotiouronija sulfātu (12) (1.3. att.) [7]. 
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S NH
2

NH
2

+

O
S

O

O O
+

H2O

vāra, 5 st.

11                         7                                                 12  

1.3. att. S-Metilizotiouronija sulfātu 12 sintēze no dimetilsulfāta 11 un tiourīnvielas 7 

 

 Metodes būtisks trūkums ir tās šaurās pielietojuma robežas, jo pieejamais 

dialkilsulfātu klāsts ir ļoti ierobežots. 

 

 S-Benzilizotiouronija sāļu sintēze. S-benzilizotiouronija sāļus līdzīgi kā alkil 

atvasinājumus galvenokārt iegūst, tiourīnvielu (7) alkilējot ar benzilhalogenīdiem. Reakcijas 

var veikt gan polāros protonos, gan polāros aprotonos šķīdinātājos: etanolā, metanolā, ūdenī, 

DMF, THF vai acetonā. Reakcija notiek selektīvi tikai ar benzil pozīcijā esošo halogēna 

atomu, iegūstot S-(3-hlorbenzil)izotiouronija bromīdu (13) ar kvantitatīvu iznākumu (1.4. att.) 

[8]. 
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7                                                              13  

1.4. att. S-Benzilizotiouronija bromīdu sintēze no benzilbromīdiem 

 

 S-Benzilizotiouronija sāļus var iegūt arī benzilspirtu reakcijā ar tiourīnvielu, kas tiek 

veikta skābju HBr vai HCl klātienē. Benzilspirtam skābā vidē reaģējot ar HBr vai HCl, in situ 

veidojas attiecīgais benzilhalogenīds, kas tālāk alkilē tiourīnvielu, veidojot izotiouronija sāli. 

Piemēram, S-benzilizotiouronija bromīdu 14 ar augstu iznākumu (90%) iegūst 

(2-jodfenil)metanola un tiourīnvielas (7) reakcijā, ko veic, vārot HBr ūdens šķīdumā (1.5. att.) 

[9]. 

 

OH

I

S

NH
2

NH
2

S NH
2

NH
2

+

I

Br

+ HBr/H2O

vāra, 30 min

7                                                                 14  (90%)
 

1.5. att. S-Benzilizotiouronija bromīdu sintēze no benzilspirtiem 

 

 S-Arilizotiouronija sāļu sintēze. Arilhalogenīdi reaģē ar tiourīnvielu, veidojot 

izotiouronija sāļus pārejas metālu katalizētās reakcijās. Piemēram, nikeļa katalizētā 

tiourīnvielas (7) un 1-jod-4-metoksibenzola reakcijā tiek iegūts S-arilizotiouronija jodīds 15 

(1.6. att.) [10]. 
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I
+
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60 oC, 3 st.

[NiCl2(PEt3)2]

NaBH3CN

7                                                                    15 (52%)
 

1.6. att. Nikeļa katalizēta S-Arilizotiouronija sāļu sintēze 
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 Kā redzams 1.6. attēlā, S-arilizotiouronija jodīds 15 tiek iegūts ar 52 % iznākumu, kā 

katalizatoru izmantojot [NiCl2(PEt3)2] kompleksu. 

 2-Aril-1,4-benzohinons 16 skābā vidē reģioselektīvi reaģē ar tiourīnvielu (7), veidojot 

izotiouronija sāli 17 (1.7. att.) [11].  

 

O

O
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2
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S

NH
2

NH
2

OH

OH

O
2
N

S NH
2

+

NH
2

Cl

+
AcOH, HCl

16                                       7                                                                   17  (74%)  

1.7. att. S-Arilizotiouronija sāls sintēze no 1,4-benzohinona atvasinājuma 

 

 Savienojums 17 tiek iegūts ar 74 % iznākumu. Metodes būtisks trūkums ir tās šaurās 

pielietojuma robežas. Izmantojot šo metodi, var iegūt tikai S-(1,4-dihidroksifenil)tiouronija 

sāļu atvasinājumus, kas rodas, hinonam reaģējot ar tiourīnvielu. 

 Secinājumi. S-Alkil un S-benzilizotiouronija sāļus, ar augstiem iznākumiem, 

lielākoties iegūst no alkil- vai benzilhalogenīdiem. Reakciju norisei nav nepieciešami 

katalizatori un citi aktivējošie reaģenti. S-Benzilizotiouronija sāļus var iegūt no attiecīgajiem 

benzilspirtiem halogēnūdeņražskābes ūdens šķīdumā. S-Arilizotiouronija sāļi ar vidējiem 

iznākumiem ir iegūstami pārejas metālu katalizētās reakcijās. 

 

 1.2. C-S saites veidošanas reakcijas 

 Tioēteri jeb sulfīdi ir nozīmīgi būvbloki organiskajā sintēzē, sēra saturošu dabas 

produktu un farmaceitiski nozīmīgo savienojumu sintēzē. Ir pieejams plašs metožu klāsts 

tioēteru sintēzei, piemēram, pārejas metālu katalizētas sametināšanas reakcijas, Cham-Lam 

reakcija, Mitsunobu tipa reakcija un tioēteru sintēze no tiourīnvielas un benzilhalogenīdiem. 

1.2.1. Pallādija katalizētas šķērssametināšanas reakcijas 

 Visplašāk izmantotās C-S saites veidošanas reakcijas ir pārejas metālu katalizētas 

šķērssametināšanas reakcijas. Kā katalizatori visplašāk tiek izmantoti Pd sāļu kompleksi, taču 

izmanto arī Ni, Cu vai Co sāļus. Reakcijas tiek veiktas dažādos šķīdinātājos – DMF, toluolā, 

DMSO, dioksānā vai THF -, paaugstinātā temperatūrā (80-100°C). Sekmīgai reakcijas norisei 

tiek pievienota bāze, kas veicina transmetalēšanas stadiju, kā arī tiek pievienoti dažādi ligandi, 

kas stabilizē pārejas metālu. Reakcijas norit pēc vispārējā pallādija katalizēta ogleklis-
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heteroatoms saites veidošanas mehānisma (1.8. att.). Vispirms notiek halogenīda 18 

oksidējošā pievienošanās pallādija (0) kompleksam 19, izveidojot Pd (II) kompleksu 20 (solis 

A). Tālāk notiek transmetalēšana, kur bāzes klātienē ģenerētais sēra nukleofīls 21 aizvieto 

halogēna atomu, veidojot Pd (II) kompleksu 22 (solis B). No kompleksa 22 reducējošās 

eliminēšanās ceļā veidojas produkts 23, un reģenerējas Pd (0) komplekss 19 (solis C)  [12, 

13]. 

 

Ar X

Pd
2

Ar

L

XLPd
2

Ar

L

SRL

Ar SR

RS HH X

A

B

C

Pd0L2

, bāze, bāze

18

19

20

21

22

23

 

1.8. att. Pallādija katalizētas ariltioēteru sintēzes mehānisms 

 

 Pallādija katalizētu C-S saites veidošanas reakciju pirmo reizi publicēja Migita 1978. 

gadā. Benzotiola (24) reakcijās ar arilhalogenīdiem 25 iegūst biariltioēterus 26 ar vidējiem un 

augstiem iznākumiem (49-79%). Reakcijas tiek veiktas katalītiska Pd(PPh3)4 daudzuma 

klātienē (1.9. att., 1.2. tabula) [14]. 

 

X S

R R

SH Pd(PPh3)4 (10 mol %)

DMSO, 100 oC, 18 st.
+

X: I, Br

24                       25                                                                        26

 

1.9. att. Pallādija katalizēta biariltioēteru sintēze 
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1.2. tabula 

Pallādija katalizēta biariltioēteru sintēze 

Nr. Arilhalogenīds Savienojums Iznākums, % 

1. p-CH3C6H4I 26a 78 

2. p-CH3OC6H4I 26b 79 

3. p-ClC6H4I 26c 79 

4. p-CH3C6H4Br 26a 51 

5. p-CH3OC6H4Br 26b 52 

6. p-ClC6H4Br 26c 53 

 

 Metode ierobežo arilbromīdu izmantošanu, jo, kā redzamas 1.2. tabulas datos, 

izmantojot arilbromīdus, reakcijas iznākumi ir ievērojami zemāki (4.-6. rinda) nekā ariljodīdu 

gadījumā (1.-3. rinda). Cits metodes trūkums ir augstā temperatūra un ilgais reakcijas laiks. 

 Dažādu monodentātu un bidentātu ligandu pievienošana pallādija katalizatoram 

paaugstina katalizatora stabilitāti un reaģētspēju, tas ļauj reakcijas veikt ar daudz mazākiem 

katalizatora daudzumiem, kā arī veikt reakcijas ar arilbromīdiem un arilhlorīdiem. Piemēram, 

izmantojot pallādija sāļus kopā ar spēcīgi koordinētu bidentātu Josiphos ligandu (CyPF-t-Bu) 

27, arilhlorīdi 28 reaģē ar aril- vai alkiltioliem 29, veidojot tioēterus 30 ar ļoti augstiem 

iznākumiem (70-98%) (1.10. att., 1.3. tabula) [15]. 

 

Cl

SH RR
1

S
R

R
1

PCy
2

PtBu
2

Fe

Pd (0,01-3 mol %)

CyPF-t-Bu (0,01-3 mol %)

NaO-t-Bu

DME vai Tol, 110 oC, 4 st.

+ CyPF-t-Bu =

28                   29                                                                     30                                             27  

1.10. att. Pallādija katalizēta tioēteru sintēze 

1.3. tabula 

Pallādija katalizēta tioēteru sintēze 

Nr. Savienojums Tioēteris Iznākums, % 

1. 30a 

S
Ph

MeO  

98 

2. 30b 

S
tBu

NC

 

90 
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3. 30c 
S

Ph

O

NH
2

 

70 

4. 30d 
S

O

OH

OMe  

74 

5. 30e 
S

tBu

O

H

 

91 

6. 30f 

S
Ph

NH
2

 

91 

7. 30g 

S

OH Pr  

91 

 

 Kā redzams 1.3. tabulā, reakcijas metode ir toleranta pret dažādām funkcionālajām 

grupām, piemēram, neaizsargātiem fenoliem, karbonskābēm, anilīniem un amīdiem. 

1.2.2. Ullmann tipa jeb vara (I) katalizētas šķērssametināšanas reakcijas 

 Plaši pielietota sintēzes metode oglekļa-sēra (C-S) saites veidošanai ir Ullmann tipa 

sametināšanas reakcija, kurā kā katalizatori tiek izmantoti vara (I) sāļi, pievienojot dažādus 

ligandus. Reakcijas var veikt dažādos šķīdinātājos: DMF, DMSO, dioksānā, toluolā, Py un 

H2O. Veiksmīgai reakcijas norisei nepieciešama bāze, kas tiolu pārvērš tiolāta anjonā, 

tādējādi paaugstinot tā nukleofilitāti. Biežāk lietotās bāzes ir Cs2CO3, K2CO3, KOt-Bu un 

NaOt-Bu. 1.11. Attēlā ir parādīts vara (I) katalizētas Ullmann tipa šķērssametināšanas 

reakcijas mehānisms. Vispirms notiek nukleofīla pievienošanās vara (I) sālim, izveidojot 

starpsavienojumu 31 (solis A), tālāk notiek elektrofīla 32 oksidējošā pievienošanās 

starpsavienojumam 31, izveidojot starpsavienojumu 33, kurā varam oksidācijas pakāpe ir +3 

(solis B). Reducējošās eleminēšanās ceļā veidojas produkts 34 (solis C) [16].  
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Cu

Nu

Ar

X

Cu X

Cu Nu

Ar X

Ar Nu HNu  +  bāze

bāze
A

B

C

31

32

33

34

 

1.11. att. Ullmann tipa šķērssametināšanas reakcijas mehānisms 

 

 Plašāk izmantotais katalizators ir CuI, tomēr katalītiskā aktivitāte piemīt arī citiem 

vara (I) sāļiem, kā CuBr, CuCl [17, 18]. Piemēram, biariltioēteri 35 iegūti ar ļoti augstiem 

iznākumiem (81–96 %) CuI katalizētā reakcijā, kā ligandu izmantojot neokuproīnu (36) (1.12. 

att., 1.4. tabula) [19]. 

 

SH S
R

R I
N N

CuI (10 mol%)

Neokuproīns (36)

NaOt-Bu

Toluols, 110 oC

+

35                                         36
 

1.12. att. Tioēteru sintēze Ullmann tipa reakcijā 

 

1.4. tabula 

Tioēteru sintēze Ullmann tipa reakcijā 

Nr. Savienojums Tioēteri Iznākums, % 

1. 35a 
S

 

96 

2. 35b 
S

 

97 
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3. 35c 

S

O

O  

84 

4. 35d 

S

O  

96 

5. 35e 

SS

 

91 

 

 Kā redzams 1.4. tabulā, reakcija nav jutīga pret stēriskiem traucējumiem (1., 2. rinda). 

Elektronakceptoru aizvietotāju gadījumā reakcijas iznākumi ir mazliet zemāki (3. rinda). 

 Benzotriazola (BtH) (37) kā liganda pievienošana CuI katalizētai reakcijai starp 

arilbromīdiem un aril- vai alkiltioliem, ļauj reakciju veikt zemākā temperatūrā (80 °C) un 

gaisa klātienē, iegūstot tioēterus 38 ar augstiem iznākumiem (1.13. att., 1.5. tabula) [20]. 

 

Br

R R
1

SH

S
R

1

N
H

N

N
+

CuI/BtH (37), KOt-Bu

DMSO, 80 oC, 

38                                 37
 

1.13. att. Tioēteru sintēze Ullmann tipa reakcijā 

1.5. tabula 

Tioēteru sintēze Ullmann tipa reakcijā 

Nr. Savienojums Tioēteris Iznākums, % 

1. 38a 

S

HOOC OMe
 

90 

2. 38b 

S

Cl  

89 

3. 38c S

 

98 
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4. 38d S

OMe

 

95 

 

 Kā redzams 1.5. tabulā, ar vienlīdz augstiem iznākumiem tiek iegūti gan biariltioēteri 

(1., 2. rinda), gan arilalkiltioēteri (3., 4. rinda). 

1.2.3. Cham-Lam šķērssametināšanas reakcija 

 Chan-Lam reakcija ir C–S saites veidošanas reakcija, kura notiek oksidējošās 

sametināšanas ceļā starp arilborskābēm un N-H, O-H vai S-H nukleofīliem, gaisa klātienē. 

Reakcija tiek ierosināta ar katalītisku Cu(II) katalizatora daudzumu, kurš tiek reoksidēts ar 

atmosfēras skābekli. Cham-Lam reakcijas mehānisms ir parādīts 1.14. attēlā. Pirmajā solī 

nukleofīls 39 aizvieto vienu acetilgrupu vara (II) diacetātā, izveidojot starpsavienojumu 40. 

Nākamajā solī notiek transmetalēšanas reakcija ar arilborskābi, veidojot starpsavienojumu 

41a, kas skābekļa klātienē spēj oksidēties par savienojumu 41b. Pēdējā solī notiek reducējošā 

eleminēšanās, veidojot produktu 42 [21]. 

 

Ar OH
ArO

Cu
2

OAc

LL

ArO
Cu
2

Ar

LL

ArO
Cu
3

Ar

LL

Ar
O

Ar

Cu(OAc)2 Ar2B(OH)2
O2

bāze

2

2

39                                             40                                          41a
41b

42  

1.14. att. Cham Lam reakcijas mehānisms 

 

 Šī ir efektīva un vērtīga alternatīva tradicionālajām šķērssametināšanas reakcijām, 

ogleklis-heteroatoms saites veidošanā, jo ir komerciāli pieejams plašs klāsts dažādu borskābju 

un to atvasinājumu. Reakcija tiek veikta dažādos šķīdinātājos – MeOH, CH2Cl2, MeCN, 

DMF, EtOH vai THF -, istabas temperatūrā.  

 Cham-Lam reakcijā ar augstiem iznākumiem iegūst gan diariltioēterus, gan 

arilalkiltioēterus. Piemēram, Cu(OAc)2 katalizētā šķērssametināšanas reakcijā starp 

arilborskābēm un cikloheksāntiolu iegūst virkni arilalkiltioēteru 43 ar vidējiem un augstiem 

iznākumiem (41-88%) (1.15. att., 1.6. tabula) [22]. 
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B(OH)
2 SH S

R R+

Cu(OAc)2, Py

DMF, Ar, vāra

43
 

1.15. att. Tioēteru sintēze Cham-Lam reakcijā 

1.6. tabula 

Tioēteru sintēze Cham-Lam reakcijā 

Nr. Savienojums Tioēteris Laiks, st. Iznākums, % 

1. 43a 

S

 

3 88 

2. 43b 

S

 

16 41 

3. 43c 

S

 

16 70 

4. 43d 

S

t-Bu  

6 75 

5. 43e 

S

NC  

5 74 

 

 Kā redzams 1.6. tabulā, reakcijas iznākumu neietekmē elektroniski faktori, taču 

ietekmē stēriskie traucējumi ap reakcijas centru (2., 3. rinda), tādējādi pieaugot reakcijas 

laikam un samazinoties produktu iznākumiem. 

 Diariltioēterus 44 ar vidējiem un augstiem iznākumiem (59-85%) iegūst, kā 

katalizatoru izmantojot CuSO4 un 1,10-fenantrolīnu kā ligandu. Šie reakcijas apstākļi ir 

toleranti pret plašu substrātu klāstu (1.16. att.) [23]. 

 



20 

 

B(OH)
2

R
1

SH

R
2

S

R
1

R
2

+

CuSO4 (5 mol%)

1,10-fenantrolīns (5 mol%) 

nBu4NOH, O2

EtOH, ist. t., 8 st.

48 atvasinājumi

59-85 %

44

 

1.16. att. Tioēteru sintēze Cham-Lam reakcijā 

 

 N-Tio(alkil, aril, heteroaril) imīdi tiek izmantoti kā R-S grupas donori vara (II) 

katalizētās reakcijās ar borskābēm. Piemēram, tioēteri 45 ar vidējiem un augstiem 

iznākumiem (51-79%) iegūti tioimīdu 46 reakcijā ar borskābēm 47. Reakcija tiek veikta 

20-30% vara (I) 3-metilsalicilāta (CuMeSal) kā katalizatora klātienē (1.17. att., 1.7. tabula) 

[24]. 

 

S N

O

O

S R
2

R
1

R2B(OH)2
THF, 45-50 oC

2-12 st. 

R1 +

46                    47                                                     45

20-30% CuMeSal

 

1.17. att. Tioēteru sintēze Cham-Lam reakcijā no N-tioimīdiem 

1.7. tabula 

Tioēteru sintēze Cham-Lam reakcijā no N-tioimīdiem 

Nr. R
1
 Savienojums Tioēteris Iznākums, % 

1. Me 45a 

S
Me

OMe  

79 

2. 

Me  

45b 

S

Me

NO
2  

51 

3. 

MeO

 

45c 

SMeO

Ph  

72 
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4. 
S  

45d 
S

S

F  

76 

 

 Kā redzams 1.7. tabulā, reakcija norit ar vienlīdz augstiem iznākumiem, izmantojot 

N-tio(alkil, aril vai heteroaril)imīdus. 

 Arilborskābju izmantošana tioēteru sintēzē ļauj reakciju veikt maigākos apstākļos, 

izmantojot videi draudzīgus šķīdinātājus un iegūstot plašu klāstu tioēteru atvasinājumu ar 

augstiem iznākumiem. 

1.2.3. Mitsunobu reakcija 

 Mitsunobu reakcija ļauj pārvērst pirmējos un otrējos spirtus par esteriem, fenilēteriem 

vai tioēteriem. Reakcijas veic trifenilfosfīna klātienē, kas tiek aktivēts, izmantojot diizopropil 

azodikarboksilātu (DIAD) (48) vai citus azo-dienofīlus. Lai veicinātu SN
2
 reakcijas norisi, 

tiek izmantoti polāri aprotoni šķīdinātāji, piemēram, THF, DMSO, DMF. Mitsunobu reakcijas 

mehānisms ir parādīts 1.18. attēlā. Trifenilfosfīna reakcijā ar DIAD (48) veidojas cviterjona 

starpsavienojums 49, kurš tālāk deprotonē nukleofīla konjugēto skābi, veidojot 

starpsavienojumu 50. Spirta grupas skābekļa atoms saistās ar fosfora atomu, izveidojot 

starpsavienojumu 51, kuru deprotonē DIAD (48) aizejošā grupa, izveidojot oksofosfonija jonu 

52. Nukleofīls uzbrūk oksofosfonija jonam 53 pēc SN
2
 mehānisma, veidojot produktu 54. 

Trifenilfosfīnoksīda veidošanās veicina reakcijas norisi [25]. 
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1.18. att. Mitsunobu reakcijas mehānisms 
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 Klasiskajos Mitsunobu reakcijas apstākļos tiolu 55 reakcijā ar spirtiem 56 tiek iegūti 

dažādi asimetriski dialkiltioēteri 57. Reakcija tiek veikta trimetilfosfīna klātienē, kurš tiek 

aktivizēts ar 1,1’-(azodikarbonil)dipiperidīnu (ADDP). Kā bāze reakcijā tiek pievienots 

imidazols (Im-H) (1.19. att. un 1.8. tabula) [26]. 

 

R
1

SH R OH R
1

S R

Me3P/ADDP

Im-H
+

55             56                                                     57

THF, ist. t.

 

1.19. att. Tioēteru sintēze Mitsunobu reakcijas apstākļos 

1.8. tabula 

Tioēteru sintēze Mitsunobu reakcijas apstākļos 

Nr. Tioli Spirti Tioēteri Iznākums, % 

1. 
F

SH

 

OH 3

 
F

S 3

 

86 

2. 
SH

OH  

S

 

88 

3. SH
 OH

 
S

 
84 

 

 Kā redzams 1.8. tabulā, Mitsunobu reakcijas rezultātā ir iegūti gan virknes, gan 

cikliski tioēteri 57 ar vienlīdz augstiem iznākumiem. 

 Savukārt, lai veiktu S-alkilēšanas reakciju starp pirmējiem alkilspirtiem 58 un 

aromātiskajiem tioliem 59, reakcijā tiek lietots (cianometil)trimetilfosfonija jodīds (60), 

diizopropiletilamīna (DIPEA) klātienē. Reakciju veic propionitrila šķīdumā, 90 °C 

temperatūrā, iegūstot virkni tioēteru 61 (1.20. att. un 1.9. tabula) [27]. 
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58                   59                                                  61

EtCN

90 oC, 2-15 st.

60

 

1.20. att. Tioēteru sintēze Mitsunobu reakcijas apstākļos 
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1.9. tabula 

Tioēteru sintēze Mitsunobu reakcijas apstākļos 

Nr. Savienojums Tioēteri Iznākums, % 

1. 61a 
N

N
H

SN

NO
2

 

84 

2. 61b 

N NO
2

N
S

 

71 

3. 61c 
N
H

N

S Cl

 

68 

4. 61d S N
H

O

O
2
N

 

76 

 

 Kā redzams 1.9. tabulā, Mitsunobu reakcijā var iegūt kā heterociklus saturošus 

tioēterus ar augstiem iznākumiem (1.,3. rinda), tā arī cikliskus tioēterus (2. rinda). 

1.2.5. Tioēteru sintēze no benzilhalogenīdiem un tiourīnvielas 

 C-S Saites veidošanai reakcijās viena no obligātām komponentēm ir tiols. Taču, 

strādājot ar tioliem, ir jāsaskaras ar to nepatīkamo smaku, kā arī tie ir viegli gaistoši un 

toksiski. Tioli galvenokārt tiek sintezēti no halogenīdiem un sēra avota, parasti no nātrija 

hidrogēnsulfīda vai tiourīnvielas atvasinājumiem. Tiolus iegūst tiourīnvielas reakcijās ar 

alkilhalogenīdiem, kam seko bāziskā hidrolīze un protonēšana. Taču, ja bāziskās hidrolīzes 

produktam pievieno elektrofīlu, visbiežāk arilhalogenīdu, in situ iespējams iegūt tioēterus. Šī 

iemesla dēļ ir izstrādāta viena reaktora trīs stadiju tioēteru sintēze no arilhalogenīdiem, 

izmantojot tiourīnvielu un alkil bromīdus vai hlorīdus. Šī metode ļauj izvairīties no tiolu, 

kuriem piemīt nepatīkama smaka, izdalīšanas un apstrādes. Proponētais reakcijas mehānisms 

ir parādīts 1.21. attēlā. Alkil- vai benzilhalogenīdam 62 reaģējot ar tiourīnvielu (7), veidojas 

izotiouroija sāls 6, kurš bāziskās hidrolīzes rezultātā veido tiolātu 8. Starpprodukts 8 tālāk in 

situ reaģē ar citiem benzil- vai arilhalogenīdiem 63, veidojot tioēterus 64.  [28].  
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1.21. att. Tioēteru sintēzes mehānisms no halogenīdiem un tiourīnvielas 

 

 Simetriskus un nesimetrisku benziltioēterus 65, ar augstiem iznākumiem iespējams 

iegūt viena reaktora trīs stadiju sintēzē no benzilhalogenīdiem un tiourīnvielas (7). Reakcija 

tiek veikta bez katalizatoru pievienošanas, vārot metanola šķīdumā un NaOH kā bāzes 

klātienē (1.22. att., 1.10. tabula) [29]. 
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65  

1.22. att. Tioēteru sintēze no benzilhalogenīdiem un tiourīnvielas 

1.10. tabula 

Tioēteru sintēze no benzilhalogenīdiem un tiourīnvielas 

Nr. R
1
 R

2
 Tioēteri Iznākums, % 

1. Ph 2-Tol 65a 94 

2. Ph 3-ClC6H4 65b 94 

3. 2-Tol 4-MeOC6H4 65c 93 

4. 4-C4H4N 4-Tol 65d 71 

5. 3-ClC6H4 3-ClC6H4 65e 91 

6. 3-MeOC6H4 2-ClC6H4 65f 90 
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 Kā redzams 1.10. tabulā, tioēterus 65a-f, ar augstiem iznākumiem iespējams iegūt 

viena reaktora trīs stadiju reakcijā no halogenīdiem un tiourīnvielas, neizdalot tiolus. 

 Viena reaktora arilhalogenīdu 66 tioēterificēšanas reakcijas, izmantojot tiourīnvielu 

(7) un benzilbromīdu 67, iespējams veikt arī polietilēnglikola (PEG) ūdens škīdumā, kā 

katalizatoru izmantojot CuI. Šādos apstākļos iegūst virkni dažādu arilalkiltioēteru 68 ar 

augstiem iznākumiem (75-90%) (1.23. att., 1.11. tabula) [30]. 

 

X
Br
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80-100 oC

X = I, Br
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1.23. att. Vara (I) katalizēta tioēteru sintēze no aril- un benzilhalogenīdiem un tiourīnvielas 

1.11. tabula 

Vara (I) katalizēta tioēteru sintēze no aril- un benzilhalogenīdiem un tiourīnvielas 

Nr. Hal Savienojums Tioēteris 
Laiks st. / 

temperatūra °C 
Iznākums, % 

1. I 68a S

Ph

 

24/80 80 

2. I 68b S

Ph

 

24/80 80 

3. I 68c S

Ph

O
2
N

 

12/80 90 

4. Br 68d S

Ph

 

24/100 80 

5. Br 68e S

Ph

 

24/100 75 

6. Br 68f S

Ph

O
2
N

 

12/100 87 

 

 Kā redzams 1.11. tabulā, izmantojot arilbromīdus 66d-f reakcijas ir jāveic augstākā 

temperatūrā (4.-6. rinda). Elektronakceptoru aizvietotāju gadījumā reakcija norit ievērojami 

ātrāk (3. un 6. rinda). 
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 Šāda tipa reakcijās kā katalizatori var tikt izmantoti arī citi pārejas metāli, piemēram, 

Pd(OAc)2, reakciju veicot PEG ūdens šķīdumā [31]. 

 Secinājumi. Pieejams plašs C-S saites veidošanas reakciju klāsts. Tioēterus 

galvenokārt iegūst pārejas metālu katalizētās alkil-, aril- vai heteroarilhalogenīdu reakcijās ar 

dažādiem tioliem. Tioēteru sintēzei no pirmējiem spirtiem un tioliem, izmanto Mitsunobu tipa 

reakciju. Taču, lai izvairītos no tiolu izmantošanas sintēzē, ir izstrādāta viena reaktora trīs 

stadiju tioēteru sintēzes metode no aril- vai benzilhalogenīdiem un tiourīnvielas, kas ļauj iegūt 

tioēterus ar augstiem iznākumiem, neizdalot tiolus no reakcijas vides. 

 

1.3. Vara (I) katalizēta 1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolu sintēze 

 Selektīva 1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolilatvasinājumu iegūšanas metode ir vara (I) 

katalizēta azīdu–alkīnu ciklopievienošanās reakcija (CuAAC). Visplašāk izmantotie vara (I) 

avoti ir CuI vai CuSO4, kas in situ tiek reducēts par Cu(I). Izmantojot CuI, reakcijas 

galvenokārt veic THF, CH3CN, MeOH vai DMSO šķīdumā, bāzes – DIPEA, Et3N klātienē, 

istabas temperatūrā, inertā atmosfērā. Bāzes pievienošana veicina alkīna deprotonēšanu un 

acetilenīda veidošanos. Kā vara katalizatorus azīdu alkīnu ciklopievienošanās reakcijās var 

izmantot arī Cu(II) sāļus, pievienojot reducētāju, kas in situ Cu(II) pārvērš par Cu(I). 

Visplašāk lietotais Cu(II) katalizators ir CuSO4, kas tiek reducēts ar nātrija askorbātu. 

CuSO4/NaAsc katalizēta reakcija ir mazāk jutīga pret gaisa skābekli. Reakcijas tiek veiktas 

H2O/t-BuOH, H2O/THF, H2O/DMF, H2O/MeOH vai H2O/EtOH šķīdumos, plašā pH intervālā 

(pH 3,5 – 8), istabas temperatūrā [32]. 

 Proponētais vara (I) katalizētas azīdu alkīnu ciklopievienošanās reakcijas mehānisms 

ir parādīts 1.24. attēlā. Reakcijas pirmajā solī notiek acetilenīda 69 veidošanās, Cu(I) reaģējot 

ar alkīnu 70 (solis A). Tālāk azīds 71, koordinējoties ar varu, aizvieto vienu no ligandiem, 

izveidojot starpsavienojumu 72 (solis B). Azīda terminālais slāpeklis uzbrūk acetilenīda C-2 

ogleklim, izveidojot sešlocekļu vara (III) starpsavienojumu 73 (solis C). Reducējošās 

eliminēšanas reakcijā izveidojas triazolilvara atvasinājums 74 (solis D). Cu-C saites 

protonēšanas rezultātā izveidojas 1,4-diaizvietots 1,2,3-triazols 75, un notiek katalizatora 

reģenerācija (solis E) [33]. 
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1.24. att. CuAAC reakcijas katalītiskais cikls 

 

 Vara (I) jodīda katalizētā reakcijā starp alkīniem 76 un benzilazīdu (77) iegūst virkni 

1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolu 78 ar augstiem iznākumiem (1.25. att., 1.12. tabula). Metodē kā 

bāze izmantots trietilamīns [34]. 
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1.25. att. Vara (I) katalizēta 1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolu sintēze 

 

1.12. tabula 

Vara (I) katalizēta 1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolu sintēze 

Nr. Savienojums Alkīns Iznākums, % 

1. 78a n-propil 77 

2. 78b n-heksil 82 

3. 78c N

 

88 
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4. 78d O

 

96 

 

 Kā redzams 1.12. tabulā, iznākumi ir vienlīdz augsti gan alkil-, gan benzilalkīnu 

gadījumā. Elektronakceptori aizvietotāji (3. rinda) vai elektrondonori aizvietotāji (4. rinda) 

neietekmē reakcijas iznākumu. 

 1,4-Diaizvietoti triazoli 79 ar ļoti augstiem iznākumiem iegūti arī CuI katalizētās azīdu 

80 reakcijās ar fenilacetilēnu 81, reakcijā kā bāzi izmantojot NaOH. Reakcija tiek veikta vārot 

metanolā (1.26. att., 1.13. tabula) [35]. 
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1.26. att. Vara (I) katalizēta 1,4-diaizvietotu triazolu sintēze 

1.13. tabula 

Vara (I) katalizēta 1,4-diaizvietotu triazolu sintēze 

Nr. Savienojums Azīds Laiks, st. Iznākums, % 

1. 79a N
3

O

 

4 90 

2. 79b N
3

O
2
N

 

1,5 85 

3. 79c 
N

3  

3 95 

4. 79d 

Br

N
3  

2,5 83 

 

 Kā redzams 1.13. tabulā, triazoli 79 rodas ar vienlīdz augstiem iznākumiem gan aril, 

gan benzilazīdu gadījumā neatkarīgi no aizvietotājiem. Gadījumos ar elektronakceptoriem 

aizvietotājiem (2., 4. rinda) reakcija norit ātrāk nekā elektrondonoru aizvietotāju gadījumā (1., 

3. rinda). 
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 Ar vidējiem un augstiem iznākumiem (54-80 %) triazoli 82 iegūti šķīdinātāju sistēmā 

EtOH/H2O (1:1), kas ir tipiskāka, izmantojot CuSO4/NaAsc katalītisko sistēmu (1.27. att.) 

[36]. 
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1.27. att. Vara (I) katalizēta 1,4-diaizvietotu triazolu sintēze 

 

 1.27. Attēlā parādītajai CuI katalizētai reakcijai kā šķīdinātāju izmantojot EtOH/H2O 

(1:1) maisījumu, autori atrisināja azīda komponentes šķīdības problēmu. 

 Vara (I) katalizētā azīdu alkīnu ciklopievienošanās reakcijā (CuAAC) tomēr visplašāk 

izmantotais katalizators ir vara (II) sāls - CuSO4, kas ar nātrija askobātu in situ tiek reducēts 

par varu (I). CuSO4/NaAsc katalītiskā sistēma ir daudz tolerantāka pret dažādam 

funkcionālām grupām, heterociklus saturošiem aizvietotājiem, kā arī bistriazolu iegūšanu, kur 

vienā solī tiek saslēgti divi triazola gredzeni. 

 Piemēram, CuSO4/NaAsc katalizētā reakcijā heterocikliskus aizvietotājus saturoši 

1,4-diaizvietoti triazoli 83 iegūti ar augstiem iznākumiem (74-95%), reakciju veicot istabas 

temperatūrā (1.28. att., 1.14. tabula) [37]. 
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1.28. att. CuSO4/NaAsc katalizēta 1,4-diaizvietotu triazolu sintēze 
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1.14. tabula 

CuSO4/NaAsc katalizēta 1,4-diaizvietotu triazolu sintēze 

Nr. Savienojums R Iznākums, % 

1. 83a 

 

79 

2. 83b 

F
 

95 

3. 83c 

O  

92 

4. 83d O

 

90 

5. 83e NH

O

 

74 

 

 No 1.14. tabulā redzamajiem datiem var secināt, ka 1,4-diaizvietotu triazolu 83 

veidošanos neietekmē elektroniskie efekti, jo gan elektronakceptoru aizvietotāju (2. rinda), 

gan elektrondonoru aizvietotāju (3. rinda) gadījumā iegūto triazolu 83 iznākumi ir vienlīdz 

augsti. 

 Izmantojot CuSO4/NaAsc, reakcijas ātrumu iespējams būtiski paātrināt, reakcijas vidē 

pievienojot karbonskābi, piemēram, etiķskābi vai benzoskābi. Kā zināms, CuAAC reakcijas 

ātrumu limitējošā stadija ir Cu–C saites protonēšana starpsavienojumā 74 (solis E, 1.24. att.). 

Reakcijas vidē esošais H2O vai alkīns ir mazāk efektīvi protona donori, tādēļ Cu–C saites 

protonēšana notiek lēni un reakcijas ātrums samazinās, taču, pievienojot skābi, protonēšana 

notiek ātrāk, un reakcijas laiks samazinās līdz dažām minūtēm. Etiķskābes pievienošanas 

ietekme uz fenilacetilēna un benzilazīda ciklopievienošanās reakcijas (1.29. att.) laiku ir 

parādīta 1.15. tabulā [38]. 
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1.29. att. Karbonskābes veicināta CuAAC reakcija 

1.15. tabula 

Karbonskābes veicināta CuAAC reakcija 

Nr. 
CH3COOH 

(ekv.) 
Na Asc (ekv.) 

Šķīdinātājs 

(mL) 
Laiks Iznākums, % 

1. - 0,04 3 24 st. 21 

2. 0,4 0,04 3 20 min 96 

3. 0,4 0,02 1 6 min 98 

  

 Kā redzams 1.15. tabulā, skābes pievienošanas rezultātā būtiski pieaug reakcijas 

ātrums, reakcijas laiku samazinot līdz 6 minūtēm (3. rinda). Var arī secināt, ka, samazinot 

šķīdinātāja daudzumu, reakcijas ātrums pieaug, taču šajā gadījumā jāņem vērā izejvielu 

šķīdība (2.,3. rinda).  

 Atsevišķos gadījumos vara (I) katalīzes veicināšanai, reakcijas maisījumam pievieno 

tris(benziltriazolilmetil)amīnu (TBTA). Šāda tipa politriazolu ligandi stabilizē varu 

oksidēšanas pakāpē (I) [39]. 

 CuSO4/NaAsc katalīzes apstākļos 1,3-dietinilbenzola (84) reakcijās ar azīdiem 85, ar 

kvantitatīviem iznākumiem iegūst simteriskus 1,3-bis 1,4-diaizvietotus 1,2,3-triazolus 86. 

Reakcijas tika veiktas mikroviļņos, tādējādi būtiski samazinot reakcijas laiku (1.30. att., 1.16. 

tabula) [40]. 
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1.30. att. CuSO4/NaAsc katalizēta simterisku bistriazolu sintēze 
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1.16. tabula 

CuSO4/NaAsc katalizēta simterisku bistriazolu sintēze 

Nr. Savienojums R2N Iznākums, %* 

1. 86a O N

 

100 

2. 86b N

 

75 

3. 86c N

 

100 

4. 86d N

 

95 

* - Noteikts ar ŠH-MS 

 

 Kā redzams 1.16. tabulā, 1,3-bis 1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolilatvasinājumu 86 

veidošana CuSO4/NaAsc katalizētā reakcijā notiek ar kvantitatīviem iznākumiem. 

 Lipofīlu substrātu gadījumā, lai nodrošinātu izejvielu šķīdību, reakcijas maisījumā tiek 

lietots vairāku šķīdinātāju maisījums, piemēram, bistriazols 87 ar 97% iznākumu tiek iegūts 

CuSO4/NaAsc katalizētā reakcijā, kā šķīdinātājs izmantots DMF/H2O/THF maisījums (1.31. 

att.) [41]. 
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1.31. att. CuSO4/NaAsc katalizēta simetrisku bistriazolu sintēze 

  

 Vairāku šķīdinātāju maisījumu izmantošana, dod iespēju sintezēt triazolus, kas satur 

pēc šķīšanas īpašībām atšķirīgus aizvietotājus. 
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 Secinājumi. 1,4-Diaizvietotu 1,2,3-triazolu sintēze vara (I) sāļu katalizētā azīdu un 

terminālo alkīnu ciklopievienošanās reakcijā ir ērta, robusta, selektīva un pret plašu 

funkcionālo grupu klāstu toleranta metode. Visplašāk lietotie vara (I) avoti ir CuI vai CuSO4, 

kas in situ tiek reducēts ar nātrija askorbātu. CuI katalizētu reakciju sekmīgai norisei tiek 

pievienotas bāzes, kas veicina acetilēna deprotonēšanu. Savukārt CuSO4/NaAsc katalizētu 

reakciju ātrums tiek būtiski palielināts, reakcijas vidē pievienojot skābi, kas veicina Cu-C 

saites protonēšanu, tādējādi reakcijas laiku samazinot līdz dažām minūtēm. 
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2. REZULTĀTI UN TO IZVĒRTĒJUMS 

 

Pētot iepriekš sintezētos tiofēn-2-sulfonamīda 5-triazolilatvasinājumus 1, 

noskaidrojām, ka šādi pie C-5 oglekļa atoma aizvietoti tiofēn-2-sulfonamīda atvasinājumi ir 

šobrīd spēcīgākie zināmie CA II inhibitori [2]. Lai iegūtu pēc iespējas plašāku eksperimentālo 

materiālu CA inhibēšanas aktivitāšu pētīšanai, nolēmām paplašināt tiofēn-2-sulfonamīdu 

atvasinājumu klāstu, par darba mērķi izvirzot tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 un sulfonu 3 

atvasinājumu sintēzi CA inhibēšanas struktūras-aktivitātes likumsakarību pētījumiem.  

 Turpinot pētījumus pie jaunu ogļskābes anhidrāžu inhibitoru klašu meklējumiem, 

datormodelēšanas ceļā tika izvirzīta hipotēze, ka par selektīviem CA inhibitoriem varētu 

kalpot simetriski bis-1,2,3-triazolilatvasinājumi. Tādēļ kā nākošais maģistra darba mērķis tika 

izvirzīts simetrisku 1,4-diaizvietotu 1,3-bis-1,2,3-triazolu 5 sintēze. 

 

2.1. Tioēteru sintēzes metodes izstrāde 

 Tioēteru sintēzei izvēlējāmies izstrādāt no tioliem brīvu viena reaktora 3 stadiju 

sintēzes metodi, kur pirmajā stadijā tiek iegūts izotiouronija sāls, kas tālāk, bāziskās 

hidrolīzes apstākļos veido tiolāta anjonu, kam, savukārt, tiek pievienots attiecīgais elektrofīls. 

Uzsākot darbu pie šīs tēmas, literatūrā bija zināma tikai izotiouronija sāļu sintēze no alkil- vai 

benzilhalogenīdiem. Tādēļ vēlējāmies izstrādāt metodi izotiouronija sāļu iegūšanai no 

benzilspirtiem, tādējādi paplašinot tioēteru sintēzē izmantojamo izejvielu klāstu. Izotiouronija 

sāļus iespējams iegūt benzilspirtu reakcijas ar tiourīnvielu veicot halogēnūdeņražskābēs, 

piemēram, HBr vai HCl, kur in situ veidojas attiecīgais benzilhalogenīds, kas tālāk reaģē ar 

tiourīnvielu, veidojot izotiouronija sāli. Diemžēl darba gaitā literatūrā parādījās šāda 

izotiouronija sāļu sintēzes metode [9]. 

 Viena reaktora 3 stadiju tioēteru sintēzes metodes izstrādei izvēlējāmies sintezēt 

2-acetiltiofēna tioēteru atvasinājumus 88. Pirmajā sintēzes stadijā benzilspirtu 89 vai 

alkilhalogenīdu 90 reakcijās ar tiourīnvielu (7) tiek iegūti izotiouronija sāļi 91. Lai iegūtu 

alkilizotiouronija sāļus izmantojām alkilhalogenīdus, jo alkilspirti reakcijās ar tiourīnvielu (7), 

neveidoja izotiouronija sāļus. Produkta 91 veidošanos kontrolējām izmantojot ŠH-MS. 

Reakcijas šķīdinātājs tika ietvaicēts un sausais atlikums izšķīdināts DMF. Nākošajā stadijā no 

iegūtā izotiouronija sāls 91, apstrādājot to ar 8M NaOH ūdens šķīdumu, ģenerējām tiolāta 

anjonu 92. Tālāk reakcijas maisījumam pievienojām izvēlēto elektrofīlu, mūsu gadījumā tas 

bija 2-acetil-5-bromtiofēns 93. Reakciju veicām 100 °C temperatūrā un pēc 3 stundām, 

izmantojot ŠH-MS, konstatējām pilnīgu izejvielas 93 konversiju (2.1. att., 2.1. tabula).  
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2.1. att. 2-Acetiltiofēna tioēteru sintēze vienas kolbas trīs stadiju reakcijā 

2.1. tabula 

2-Acetiltiofēna tioēteru sintēze vienas kolbas trīs stadiju reakcijā 

Nr. Savienojums R Iznākums, % 

1. 88a Me 85 

2. 88b Et 91 

3. 88c 

 

61 

4. 88d O

 

44 

5. 88e 

O

O

 

51 

6. 88f Cl

 

80 

7. 88g F

 

87 



36 

 

8. 88h 

Br  

64 

 

 Iegūto tioēteru 88 iznākumi ir no vidējiem (2.1. tabula, 3.-5., 8. rinda) līdz augstiem 

(1., 2., 6., 7. rinda). Šādi produktu 88a-h iznākumi skaidrojami ar zudumiem attīrīšanas 

procesā. Kā arī var secināt, ka elektrondonoru aizvietotāju gadījumā, iznākumi ir zemāki (4. 

un 5. rinda). 

 

2.2. Tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 sintēze  

 2-Acetiltiofēna tioēteru 88 iegūšanai izstrādāto sintēzes metodi (2.1. attēls) pielietojām 

mērķsavienojumu tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 sintēzei. Taču izmantojot šo sintēzes 

metodi, tiofēn-2-sulfonamīda tioēteri 2 neieguvām, tādēļ bija nepieciešama metodes 

optimizācija, piemeklējot reakcijas apstākļus otrajai un trešajai sintēzes stadijai, kurā notiek 

izotiouronija sāls 91 bāziskā hidrolīze par tiolātu 92 un tā reakcija ar 

5-bromtiofēn-2-sulfonamīdu 94 (2.2. att., 2.2. tabula).  
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2.2. att. Tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 sintēzes apstākļi un izdalītie blakusprodukti 

2.2. tabula 

Tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 sintēzes apstākļu optimizācija 

Nr. Bāze (ekv.) Temperatūra, °C Reakcijas laiks, st. Iznākums, % 

1. NaOH (2,2) 100 4 - 

2. K2CO3 (2,2) 100 4 - 

3. NaHCO3 (2,2) 100 4 - 

4. NaOH (5,0) 100 20 - 
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5. K2CO3 (2,2) 150 3,5 28 

6. K2CO3 (2,2) 150 20 29 

7. K2CO3 (5,0) 150 3,5 27 

 

 Tiofēn-2-sulfoanmīda tioēteru 2 sintēzi veicot 100 °C temperatūrā, tika variētas 

dažādas bāzes, kā arī pagarināts reakcijas laiks līdz 20 stundām, taču vēlamais produkts 2 

netika iegūts (2.2. tabula, 1.-4. rinda). Paaugstinot reakcijas temperatūru līdz 150°C grādiem, 

tioēteris 2 tika iegūts 3,5 stundās ar zemu iznākumu (28%) (5. rinda). Reakcijas laika 

palielināšana, kā arī bāzes daudzuma palielināšana neuzlaboja produkta 2 iznākumu (6., 7. 

rinda). 

 Reakcijā kā blakusprodukti tika izdalīti attiecīgais tiols 95, disulfīds 96, un atgūts 

5-bromtiofēn-2-sulfonamīds 94 (2.2. attēls). Zemo tiofēn-2-sulfonamīda tioētera 2 iznākumu, 

kā arī izdalītos blakusproduktus skaidrojam ar to, ka bāziskā vidē sulfonamīda grupa tiek 

deprotonēta un daļēji zaudē savas elektronakceptorās īpašība, kā rezultātā 5-bromtiofēn-2-

sulfonamīda C-5 oglekļa atoms ir mazāk aktivēts. 

 Tā kā darba mērķis bija iegūt virkni tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 bioloģisko 

aktivitāšu pētījumiem nevis metodes izstrāde, tālāku sintēzes metodes optimizāciju neveicām. 

Izotiouronija sāļus 91 ieguvām gan benzilspirtu 89, gan benzilbromīdu 97 reakcijās ar 

tiourīnvielu (7). Bāzes K2CO3 klātienē izotiouronija sāļus 91 in situ hidrolizējām par tiolāta 

anjoniem 92. Tālāk reakcijas maisījumam pievienojām 5-bromtiofēn-2-sulfonamīdu 94 un 

reakcijas veicām 150 °C temperatūrā 3,5 stundas. Šādos reakcijas apstākļos ieguvām virkni 

tiofēn-2-sulfonamīda tioētru 2 (2.3. att., 2.3. tabula). 
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2.3. att. Tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 sintēze 

 

2.3. tabula 

Iegūtie tiofēn-2-sulfonamīda tioēteri 2 un to iznākumi 

Nr. Savienojums R Iznākums, % 

1. 2a O

 

29 

2. 2b 

O

O

 

32 

3. 2c F

 

29 

4. 2d Cl

 

35 

5. 2e 

 

28 

6. 2f 

 

28 
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7. 2g 

 

25 

8. 2h F
3
C

 

20 

9. 2i N

 

18 

 

 Tiofēn-2-sulfonamīda tioēterus 2 ieguvām ar līdzīgiem iznākumiem gan 

elektrondonoru aizvietotāju gadījumā (2.3. tabula, 1., 3. rinda), gan elektronakceptoru 

aizvietotāju gadījumā (8., 9. rinda). 

 

2.3. Tiofēn-2-sulfonamīda sulfonu 3 sintēze 

 Lai paplašinātu pie C-5 oglekļa atoma aizvietotu tiofēn-2-sulfonamīdu klāstu, 

nolēmām veikt sintezēto tioēteru 2 oksidēšanu par sulfoniem 3. Kā piemērotākais oksidējošais 

aģents tika atrasts 30% H2O2, reakciju veicot skudrskābes šķīdumā. Šajos apstākļos ieguvām 

virkni tiofēn-2-sulfonamīda sulfonu atvasinājumu 3 (2.4. att., 2.4. tabula). 
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2.4. att. Tiofēn-2-sulfonamīda sulfonu sintēze 

 

2.4. tabula 

Iegūtie tiofēn-2-sulfonamīda sulfoni un to iznākumi 

Nr. Savienojums R Iznākums, % 

1. 3a O

 

38 

2. 3b F

 

77 

3. 3c Cl

 

83 
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4. 3d 

 

76 

5. 3e 

 

83 

6. 3f CF
3

 

64 

7. 3g N

 

85 

 

 Produkti 3 iegūti ar augstiem iznākumiem (2.4. tabula, 2.-7. rinda), tikai vienā 

gadījumā savienojums 3a iegūts ar vidēju iznākumu (1. rinda).  

 Savienojumu 2b neizdevās oksidēt, jo oksidēšanas procesā savienojums sadalījās. 

Tika izmēģināti arī citi oksidētājie kā, piemēram, m-hlorperoksibenzoskābe (m-CPBA), taču 

arī šajos apstākļos attiecīgais sulfons netika iegūts. Sarežģījumi radās arī oksidējot 

savienojumu 2e, šājā gadījumā radās attiecīga sulfona un sulfoksīda maisījums.  

 

2.4. Retrosintētiskā analīze simetrisku 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumu 

iegūšanai 

 Zināms, ka plašāk lietotā 1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolu iegūšanas metode ir vara (I) 

katalizēta azīdu alkīnu ciklopievienošanās reakcija (CuAAC). 1,3-Dietinilatvasinājumus 98 

var viegli iegūt no atbilstošajiem 1,3-dibromatvasinājumiem 99 Sonogaširas 

šķērssametināšanas reakcijā, broma atomu aizstājot ar alkinilgrupu. Azīda komponentes 100, 

savukārt varētu iegūt divās secīgās reakcijās no aromātiskajiem amīniem 101. Vispirms amīnu 

101 reakcijās ar hloracetilhlorīdu iegūstot atbilstošos 2-hlor-N-arilacetamīdus 102, kurus 

varētu pārvērst par azīdiem 100 (2.5. att.). 
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2.5. att. Simetrisku 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumu retrosintētiskā analīze 

 

2.5. 1,3-Dietinilatvasinājumu 98 sintēze 

 Lai iegūtu 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumus 5, vispirms bija nepieciešams sintezēt 

alkīna un azīda komponentes. 1,3-Dietinilatvasinājumus 98a-d sintezējām izmantojot 

Sonogaširas šķērssametināšanas reakciju no attiecīgajiem 1,3-dibromatvasinājumiem 99a-d. 

Kā alkinilgrupas komponenti Sonogaširas šķērssametināšanas reakcijā izvēlējāmies 

trimetilsililacetilēnu, iegūstot bis-trimetilsililaizsargātus starpsavienojumus 103a-d, kam tālāk 

tika veikta TMS grupas eliminēšana (2.6. att.). Tā kā visi nepieciešamie 

1,3-dietinilatvasinājumi bija literatūrā zināmi, tad to sintēzi veicām pēc literatūras [42-45] 

metodikām. 2.5. Tabulā apkopoti Sonogaširas šķērssametināšanas reakcijā izmantotie 

katalizatori un apstākļi un 2.6. tabulā apkopoti desililēšanas reakcijas apstākļi. 
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Br
Ar

Br
Ar

SiSi

Ar

TMS

Pd kat.,

CuI, bāze

Šķīdinātājs

Katalizators

Šķīdinātājs

99                                                         103                                                       98  

2.6. att. 1,3-Dietinilatvasinājumu 98 sintēze 

2.5. tabula 

Sonogaširas šķērssametināšanas reakcijas apstākļi 

Nr.p.k. Ar Pd kat. Bāze Šķīdinātājs Temperatūra,°C Laiks, st. 

1.  

103a 

Pd(PPh3)2Cl2 iPr2NH THF 70 20 

2. 

OHO

 

103b 

Pd(PPh3)2Cl2 Et3N THF 75 18 

3. 

N

 

103c 

Pd2(dba)3, 

PPh3 
Et3N Et3N 75 18 

4. 

O

103d 

Pd(PPh3)2Cl2 Et3N THF 65 20 

 

 Sonogaširas šķērssametināšanas reakcijas kontroli veicām izmantojot gāzu 

hromatogrāfijas masspektrometriju (savienojums 103a un 103d) vai šķidruma hromatogrāfijas 

masspektrometriju (savienojums 103b un 103c), visos gadījumos novērojot pilnīgu izejvielas 

konversiju.  

 Starpsavienojumu 103a-d iznākumus nenoteicām, jo uzreiz pēc savienojumu 

izdalīšanas un attīrīšanas tos tālāk izmantojām desililēšanas reakcijās, iegūstot vajadzīgos 

1,3-dietinilatvasinājumus 98a-d.  

 Desililēšanas reakcijas arī tika veiktas pēc literatūras [42-45] metodikām. Kā 

desililējošie reaģenti tika izmantoti dažādi kālija sāļi, metanola vai metanola-ētera šķīdumā 

(2.6. tabula). 
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2.6. tabula 

Desililēšanas reakciju apstākļi un savienojumu 98 iznākumi 

Nr.p.k. Ar Katalizators Šķīdinātājs Iznākums, % 

1.  

98a 

KF 
MeOH/THF 

(2:1) 
69 

2. 

OHO

 

98b 

KF MeOH 25 

3. 

N

 

98c 

K2CO3 
MeOH/Et2O 

(2:1) 
67 

4. 

O

 

98d 

KOH MeOH 61 

 

 Kā redzams 2.6. tabulā, gandrīz visos gadījumos 1,3-dialkinilatvasinājumi 98 iegūti ar 

augtiem iznākumiem (2.6. tabula, 1., 3., 4. rinda). Tikai karbonskābes grupu saturošais 

savienojums 98b iegūts ar zemu iznākumu (2. rinda). Tas skaidrojams ar to, ka bāzikā vidē 

skābes grupa tiek daļēji deprotonēta, tādējādi savienojumi 103b un 98b daļēji šķīst ūdenī, 

radot zudumus savienojumu apstrādes un attīrīšanas procesā. 

 

2.6. Azīdatvasinājumu 100 sintēze 

 Apstrādājot aromātikos amīnus 101 ar hloracetilhlorīdu bāzes klātienē, ar augstiem 

iznākumiem ieguvām 2-hlor-N-arilacetamīdu atvasinājumus 102, kuriem tālāk reaģējot ar 

NaN3 ieguvām atbilstošos 2-azido-N-arilacetamīdu atvasinājumus 100 (2.7. att.). 

Savienojumu 102a un 102c sintēzē kā piemērotākie apstākļi tika atrasti reakciju veicot bāzes 

K2CO3 klātienē THF šķīdumā [46]. Taču savienojums 102b šādos apstākļos tika iegūts ar 

zemu iznākumu, tādēļ 102b sintēzei literatūrā tika piemeklēti citi reakcijas apstākļi. 

Savienojums 102b ar augstu iznākumu tika iegūts reakciju veicot ūdens šķīdumā bāzes NaOH 

klātienē (2.7. tabula) [47]. 
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 Azīdi 100a-c ar augstiem iznākumiem tika iegūti attiecīgo hloratvasinājumu 102a-c 

reakcijās ar NaN3 (2.7. att.). 

 

R

NH
2

R

N
H

O

Cl

R

N
H

O

N
3

Cl

O

Cl

bāze

Šķīdinātājs 

0,5-20 st., 0 oC

NaN3

DMF

ist. t., 18 st.

102a R: SO2NH2 (98%)

102b R: COOH (84%)

102c R: NO2 (89%)

100a R: SO2NH2 (97%)

100b R: COOH (68%)

100c R: NO2 (95%)

101a-c

 

2.7. att. 2-Azido-N-arilacetamīda atvasinājumu sintēze 

2.7. tabula 

2-Hlor-N-arilacetamīda atvasinājumu sintēzes apstākļi 

Nr.p.k. Savienojums R Bāze Šķīdinātājs Laiks, st. 

1. 102a SO2NH2 K2CO3 THF 0,5 

2. 102b COOH NaOH H2O 18 

3. 102c NO2 K2CO3 THF 0,5 

 

 Pēc analogas sintēzes shēmas tika iegūti par vienu –CH2 grupu garāki azīdi 100d-e. 

Literatūrā atradām sintēzes metodi, kas ļāva ar vidējiem un augstiem iznākumiem iegūt 

starpsavienojumus 102d-e. Reakcija tika veikta 5% NaOH ūdens šķīdumā [48]. Azīdu 100d-e 

sintēze tika veikta pēc tās pašas metodes kā 100a-c gadījumā (2.8. att.).  
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2.8. att. 2-Azido-N-benzilcetamīda atvasinājumu sintēze 
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2.7. 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumus 5 sintēze 

 No literatūras zināms, ka 1,4-diaizvietoti 1,2,3-triazoli selektīvi veidojas vara (I) 

katalizatoru klātienē, tādēļ mērķsavienojumu 5 sintēzi veicām CuSO4 klātienē, pievienojot 

nātrija askorbātu, kas in situ Cu(II) reducē par Cu(I). Reakcijas ātruma palielināšanai 

pievienojām etiķskābi, kas ļāva iegūt bis-triazolilatvasinājumus 5 1 stundas laikā. Tikai dažos 

gadījumos reakcijas laiks tika pagarināts līdz 20 stundām. Noskaidrojām, ka literatūrā plašāk 

lietotā šķīdinātāju sistēma t-BuOH/H2O (1:1), mūsu gadījumā, izejvielu šķīdības dēļ, nav 

piemērota. Tādēļ reakcijā kā šķīdinātājs tika izmantots DMF/H2O maisījums (2.9. att. ). 

2.9. Tabulā ir apkopoti iegūtie triazoli 5 un to iznākumi. 
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2.9. att. 1,3-Bis-1,2,3-triazolilatvasinājumu sintēze 

2.9. tabula 

Iegūtie 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumi un to iznākumi 

R 

Ar 
SO2NH2 COOH NO2 

 

5a (32%) 5b (71%) 5c (41%) 

OHO

 

5d (61%) 5e (33%) 5f (57%) 

N

 

5g (85%) 5h (39%) 5i (73%) 

O

 

5j (64%) 5k (56%) 5l (47%) 
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 Kā redzams 2.9. tabulā, iegūto triazolu 5 iznākumi svārstās no zemiem līdz augstiem. 

Triazolu 5 zemie iznākumi skaidrojami ar to sarežģīto attīrīšanas procesu, jo visos gadījumos, 

izmantojot ŠH-MS tika konstatēta pilnīga izejvielu konversija un netika konstatēta 

blakusproduktu rašanās. 

 Līdzīgos apstākļos tika sintezēti triazoli 5m-u, kur kā azīda atvasinājumi tika 

izmantoti par vienu CH2 grupu garākas virknes azido acetamīdu atvasinājumi 100d-e (2.10. 

att., 2.10. tabula). 
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2.10. att. 1,3-Bis-1,2,3-triazolilatvasinājumu sintēze 

2.10. tabula 

Iegūtie 1,3-bis-1,2,3-triazolilatvasinājumi un to iznākumi 

R 

Ar 
SO2NH2 COOH 

 

5m (17%) 5n (59%) 

OHO

 

5o (47%) 5p (29%) 

N

 

5r (63%) 5s (46%) 

O

 

5t (31%) 5u (85%) 

 



47 

 

 Kā redzams 2.10. tabulā, arī šajā gadījumā triazolu 5m-u iznākumi svārstās no 

zemiem līdz augstiem. Produktu zudumi galvenokārt radušies to attīrīšanas procesā. 
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3. EKSPERIMENTĀLĀ DAĻA 

 

 Sintēzēs lietotie šķīdinātāji pirms lietošanas pārdestilēti. Reakcijām nepieciešamie 

reaģenti iegādāti Acros, AlfaAesar un Aldrich kompānijās. 

Sauss THF un Et2O pagatavoti, izmantojot MB-SPS MBraun šķīdinātāju attīrīšanas 

iekārtu ar Al2O3 žāvēšanas kolonnām. 

Plānslāņa hromatogrāfijai lietotas Silica gel F254 (Merck) sorbenta plāksnes. Produktu 

detektēšanai izmantota UV (254 nm) lampa. 

 Kolonnu hromatogrāfijai izmantots silikagels Silicagel 0,035 – 0,070 mm (Merck). 

Apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfijā izmantots Armen Spot Flash šķidrumu 

hromatogrāfs ar kolonnu KP-C18-HS. 

ŠH-MS analīzes veiktas ar Waters Acquity UASŠH iekārtu ar masas detektoru un 

platjoslas UV detektoru. Kolonna Acquity UPLC BEH C18 (1,7 µm, 2,1×50 mm), kustīgā 

fāze gradients 10 % MeCN 0,01 % TFA šķīdumā līdz 95 % MeCN, plūsmas ātrums 0,45 

mL/min. 

GH-MS uzņemti, izmantojot Agilent Technologies 7890A sērijas gāzu hromatogrāfu, 

kolonna – HP-5HS (df = 0,25 m, ID = 0,25 mm, garums – 30 m) ar Agilent Technologies 

5975C sērijas masselektīvo detektoru. 

1
H-KMR spektri uzņemti ar VARIAN 400 MHz spektrometru un DMSO-d6 kā 

šķīdinātāju. 

 
13

C-KMR spektri uzņemti ar VARIAN 400 MHz spektrometru un DMSO-d6 kā 

šķīdinātāju. 

Infrasarkanie spektri uzņemti ar Shimadzu FTIR IR Prestige-21 spektrometru. 

 Elementanalīze veikta ar CARLO ERBA firmas iekārtu ELEMENTAL ANALYZER EA 

1108. 

Augstas izšķirtspējas masspektri uzņemti LU Ķīmijas fakultātē ar Agilent 1290 

Infinity series UASŠH iekārtu, kas savienots ar Agilent 6230 TOF LC/MS masspektrometru.  
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3.1. 2-Acetiltiofēna tioēteru 88 sintēze 

Alkiltioēteru sintēze 

1-[5-(Metilsulfanil)tiofēn-2-il]etanons (88a) 

 Tiourīnvielu (0,268 g; 3,52 mmol) izšķīdināja CH3CN (3 mL), pievienoja jodmetānu 

(0,500 g; 3,52 mmol) un maisīja 40 °C 24 st.. Reakcijas maisījumu ietvaicēja, izšķīdināja 

DMF (3 mL) un pievienoja 8M NaOH ūdens šķīdumu (2,2 mL; 17,6 mmol). Maisīja istabas 

temperatūrā 1 st., tad pievienoja 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanonu (0,361 g; 1,76 mmol) un 

maisīja 100 °C 3 st.. Maisījumam pievienoja pies. NH4Cl šķīdumu (40 mL) un ekstrahēja ar 

EtOAc (3×30 mL). Organiskos slāņus apvienoja un mazgāja ar H2O (2×25 mL) un pies. NaCl 

šķīdumu (1×25 mL). Organisko slāni žāvēja ar b/ū Na2SO4, filtrēja un filtrātu ietvaicēja. 

Ieguva 0,258 g (85 %) dzeltenas cietas vielas ar k.t. 51-52 °C. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.47 (s, 3H), 2.62 (s, 3H), 7.11 (d, 1H, J=3.9 Hz), 

7.83 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 

13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 18.4, 26.0, 126.7, 134.7, 142.5, 149.6, 189.5 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1657 (C=O). 

Aprēķināts: C, 48,80; H, 4,68; S, 37,23. C7H8OS2. Noteikts: C, 48,95; H, 4,59; S, 

37,76.  

 

1-[5-(Etilsulfanil)tiofēn-2-il]etanons (88b) 

 Tiourīnvielu ( 0,349 g; 4,59 mmol) izšķīdināja CH3CN (3 mL), pievienoja brometānu 

(0,500 g; 4,59 mmol) un maisīja 40 °C 24 st.. Reakcijas maisījumu ietvaicēja, izšķīdināja 

DMF (3 mL) un pievienoja 8M NaOH ūdens šķīdumu (2,8 mL; 22,9 mmol). Maisīja istabas 

temperatūrā 1 st., tad pievienoja 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanonu (0,472 g; 2,29 mmol) un 

maisīja 100 °C 3 st. Maisījumam pievienoja pies. NH4Cl šķīdumu (40 mL) un ekstrahēja ar 

EtOAc (3×30 mL). Organiskos slāņus apvienoja un mazgāja ar H2O (2×25 mL) un pies. NaCl 

šķīdumu (1×25 mL). Organisko slāni žāvēja ar b/ū Na2SO4, filtrēja un filtrātu ietvaicēja. 

Ieguva 0,391 g (91 %) brūnas eļļainas vielas. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 1.27 (t, 3H, J=7.2 Hz), 2.48 (s, 3H), 3.04 (kv, 2H, 

J=7.2 Hz), 7.17 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.83 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 

13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 14.3, 26.1, 30.3, 129.8, 134.5, 143.8, 146.4, 

189.7 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1657 (C=O). 

 AIMS (m/z): [M+H]
+ 

aprēķināts C8H10OS2: 186,0173. Noteikts: 186,0184 

 



50 

 

Aizvietotu benziltioēteru sintēze 

 Tiourīnvielu (1 ekv.) izšķīdināja H2O (0,75 mL/mmol fenilmetanola) un HBr (0,70 

mL/mmol fenilmetanola), pievienoja attiecīgo fenilmetanolu (1 ekv.) un maisīja 60 °C 3 st. 

Reakcijas maisījumu ietvaicēja, izšķīdināja DMF (3 mL) un pievienoja 8M NaOH ūdens 

šķīdumu (5 ekv.). Maisīja istabas temperatūrā 1 st., tad pievienoja 1-(5-bromtiofēn-2-

il)etanonu (0,5 ekv.) un maisīja 100 °C 1,5 stundas. Maisījumam pievienoja pies. NH4Cl 

šķīdumu (10 mL/mmol fenilmetanola) un ekstrahēja ar EtOAc (3×30 mL). Organiskos slāņus 

apvienoja un mazgāja ar H2O un pies. NaCl šķīdumu. Organisko slāni žāvēja ar b/ū Na2SO4, 

filtrēja un filtrātu ietvaicēja.  

 

1-[5-(Benzilsulfanil)tiofēn-2-il]etanons (88c) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,352 g; 4,62 mmol), fenilmetanola (0,500 g; 4,62 mmol), 

NaOH (0,920 g; 23,0 mmol) un 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanona (0,471 g; 2,30 mmol). 

Jēlproduktu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents PE-EtOAc (4:1). Ieguva 

0,346 g (61 %) gaiši brūnas cietas vielas ar k.t. 63-64 °C. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.46 (s, 3H), 4.29 (s, 2H), 7.12 (d, 1H, J=3.9 Hz), 

7.23-7.36 (m, 5H), 7.79 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 

13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 26.2, 40.3, 127.5, 128.5, 128.9, 130.8, 134.4, 

136.8, 144.3, 145.5, 189.8 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1656 (C=O). 

Aprēķināts: C, 62,87; H, 4,87; S, 25,82. C13H12OS2. Noteikts: C, 62,95; H, 4,70; 

S, 25,70  

 

1-{5-[(4-Metoksibenzil)sulfanil]tiofēn-2-il}etanons (88d) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,300 g; 3,94 mmol), (4-metoksifenil)metanola (0,553 g; 3,94 

mmol), NaOH (0,788 g; 19,7 mmol) un 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanona (0,404 g; 1,97 mmol). 

Jēlproduktu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents PE-EtOAc (12:1). Ieguva 

0,216 g (44 %) gaiši dzeltenas cietas vielas ar k.t. 102-103 °C. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.46 (s, 3H), 3.73, (s, 3H), 4.24 (s, 2H), 6.85–6.89 

(m, 2H), 7.12 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.23–7.28 (m, 2H), 7.79 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 

13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 26.1, 39.9, 55.1, 113.9, 128.5, 130.1, 130.5, 

134.4, 144.1, 145.8, 158.6, 189.8 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1653 (C=O), 1023 (C-O). 

 Aprēķināts: C, 60,40; H, 5,07; S, 23,04. C14H14O2S2. Noteikts: C, 60,47; H, 4,98; S, 

22,81.  
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1-{5-[(3,5-Dimetoksibenzil)sulfanil]tiofēn-2-il}etanons (88e) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,300 g; 3,94 mmol), (3,5-dimetoksifenil)metanola (0,663 g; 

3,94 mmol), NaOH (0,788 g; 19,7 mmol) un 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanona (0,404 g; 1,97 

mmol). Jēlproduktu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents PE-EtOAc (5:1). 

Ieguva 0,313 g (51 %) gaiši brūnas cietas vielas ar k.t. 55-56 °C. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.47 (s, 3H), 3.70 (s, 6H), 4.21 (s, 2H), 6.39 (t, 

1H, J=2.2 Hz), 6.50 (d, 2H, J=2.2 Hz), 7.15 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.80 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 

13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 26.1, 40.5, 55.1, 99.2, 106.9, 130.8, 134.3, 139.0, 

144.3, 145.5, 160.4, 189.8 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1657 (C=O). 

 Aprēķināts: C, 58,41; H, 5,23; S, 20,79. C15H16O3S2. Noteikts: C, 58,68; H, 5,33; S, 

20,43.  

 

1-{5-[(4-Hlorbenzil)sulfanil]tiofēn-2-il}etanons (88f) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,267 g; 3,51 mmol), (4-hlorfenil)metanola (0,500 g; 3,51 

mmol), NaOH (0,701 g; 17,5 mmol) un 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanona (0,358 g; 1,75 mmol). 

Jēlproduktu attīrīja ar apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfiju (sorbents - C-18 modificēts 

silikagels, eluents MeCN-H2O, gradients MeCN 10-90%). Ieguva 0,398 g (80 %) iedzeltenas 

cietas vielas ar k.t. 54-55 °C. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.46 (s, 3H), 4.28 (s, 2H), 7.12 (d, 1H, J=3.9 Hz), 

7.31–7.39 (m, 4H), 7.78 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 

13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 26.2, 40.0, 128.4, 130.7, 131.3, 132.0, 134.3, 

136.1, 144.6, 144.8, 189.9 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1658 (C=O). 

 Aprēķināts: C, 55,21; H, 3,92; S, 22,68. C13H11ClOS2. Noteikts: C, 55,15; H, 3,81; S, 

22,11. 

 

1-{5-[(4-Fluorbenzil)sulfanil]tiofēn-2-il}etanons (88g) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,301 g; 3,96 mmol), (4-fluorfenil)metanola (0,500 g; 3,96 

mmol), NaOH (0,792 g; 19,8 mmol) un 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanona (0,406 g; 1,98 mmol). 

Jēlproduktu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents PE-EtOAc (4:1). Ieguva 

0,460 g (87 %) gaiši dzeltenas cietas vielas ar k.t. 45-46 °C. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.46 (s, 3H), 4.28 (s, 2H), 7.11–7.16 (m, 2H), 

7.12 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.33–7.38 (m, 2H), 7.79 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 
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13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 26.1, 39.5, 115.3 (d, J=21.1 Hz), 130.9 (d, J=8.2 

Hz), 131.1, 133.2 (d, J=3.1 Hz), 134.3, 144.5, 145.0, 161,4 (d, J=243.8 Hz), 189.9 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1659 (C=O). 

Aprēķināts: C, 58,62; H, 4,16; S, 24,08. C13H11OS2F. Noteikts: C, 58,61; H, 4,04; S, 

24,19. 

 

1-{5-[(3-Brombenzil)sulfanil]tiofēn-2-il}etanons (88h) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,203 g; 2,67 mmol), (3-bromfenil)metanola (0,500 g; 2,67 

mmol), NaOH (0,534 g; 13,3 mmol) un 1-(5-bromtiofēn-2-il)etanona (0,274 g; 1,33 mmol). 

Jēlproduktu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents PE-EtOAc (4:1) un ar 

apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfiju (sorbents - C-18 modificēts silikagels, eluents 

MeCN-H2O, gradients MeCN 10-90%). Ieguva 0,280 g (64 %) iedzeltenas cietas vielas ar k.t. 

61-62 °C. 

 1
H–KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.46 (s, 3H), 4.28 (s, 2H), 7.14 (d, 1H J=3.9 Hz), 

7.24–7.34 (m, 2H), 7.43–7.47 (m, 1H), 7.52–7.55 (m, 1H), 7.80 (d, 1H, J=3.9 Hz) m.d.; 

13
C–KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 26.2, 40.0, 121.6, 128.0, 130.3, 130.6, 131.4, 

131.6, 134.3, 140.0, 144.6, 144.7, 189.9 m.d. 

IS (nujols, cm
-1

): 1651 (C=O) 

Aprēķināts: C, 47,71; H, 3,39; S, 19,60. C13H10BrOS2. Noteikts: C, 47,88; H, 3,21; S, 

19,24. 

 

3.2. Tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru 2 sintēze 

5-(ariltio)tiofēn-2-sulfonamīdu sintēze no benzilspirtiem 

 Tiourīnvielu izšķīdināja (1 ekv.) H2O (0,75 mL/mmol fenilmetanola) un HBr (0,70 

mL/mmol fenilmetanola) un šķīdumam pievienoja attiecīgo fenilmetanolu (1 ekv.). 

Maisījumu maisīja 60 °C 18 stundas, tad atdzesēja līdz istabas temperatūrai un ietvaicēja. 

Sauso atlikumu izšķīdināja sausā DMF (4,5 mL) un pievienoja K2CO3 (2,2 ekv.) šķīdumu 

H2O (2,0 mL). Maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 st., tad pievienoja 5-bromtiofēn-2-

sulfonamīdu (0,5 ekv.). Maisījumu maisīja 150 °C temperatūrā 4 st., tad atdzesēja līdz istabas 

temperatūrai un pievienoja pies. NH4Cl (40 mL), ekstrahēja ar EtOAc (3×30 mL) un mazgāja 

ar H2O (2×25 mL). Organisko slāni žāvēja ar b/ū Na2SO4, filtrēja un filtrātu ietvaicēja. 

Jēlproduktu attīrīja ar apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfiju (sorbents - C-18 modificēts 

silikagels, eluents MeCN-H2O, gradients MeCN 10-90% ). Pārkristalizēja no MeOH/H2O 

maisījuma. 
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5-[(4-Metoksibenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīds (2a) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,274 g; 3,62 mmol), (4-metoksifenil)metanola (0,500 g; 3,62 

mmol), K2CO3 (1,09 g; 7,96 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,436 g; 1,81 mmol) kā 

baltu kristālisku vielu (0,165 g; 29 %) ar k.t. 137-138 C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.73 (s, 3H), 4.15 (s, 2H), 6.84-6.89 (m, 2H), 7.04 

(d, 1H, J=3.9 Hz), 7.17-7.22 (m, 2H), 7.39 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.68 (pl s, 2H) m.d.;
 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6 δ): 41.1, 55.1, 113.9, 128.7, 130.1, 130.2, 131.8, 139.9, 

146.6, 158.6 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3325 (NH), 3246 (NH), 1318 (S=O), 1155 (S=O). 

AIMS (m/z): [M+Na]
+
 aprēķināts C12H13NNaO3S3: 337,9955. Noteikts 337,9941. 

 

5-[(3,5-Dimetoksibenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīds (2b) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,226 g; 2,97 mmol), (3,5-dimetoksifenil)metanola (0,500 g; 

2,97 mmol), K2CO3 (0,903 g; 6,53 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,575 g; 2,38 mmol) 

kā baltu kristālisku vielu (0,265 g; 32 %) ar k.t. 79-80 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.69 (s, 6H), 4.12 (s, 2H), 6.39 (t, 1H, J=2.3 Hz), 

6.44 (d, 2H, J=2.3 Hz), 7.08 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.40 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.70 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 41.7, 55.2, 99.4, 106.8, 130.1, 132.1, 139.3, 139.7, 

146.9, 160.4 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3360 (NH), 3258 (NH), 1316 (S=O), 1153 (S=O). 

AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C13H16NO4S3: 346,0236. Noteikts 346,0283. 

 

5-[(4-Fluorbenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīds (2c) 

Ieguva no tiourīnvielas (0,301 g; 3,96 mmol), (4-fluorfenil)metanola (0,500 g; 3,96 

mmol), K2CO3 (1,20 g; 8,71 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,479; 1,98 mmol) kā baltu 

kristālisku vielu (0,173 g; 29 %) ar k.t. 111-112 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.19 (s, 2H), 7.04 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.10-7.17 (m, 

2H), 7.28-7.33 (m, 2H), 7.39 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.69 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 40.6, 115.3 (d, J=21.0 Hz), 130.2, 130.9 (d, J=8.6 

Hz), 132.3, 133.4, (d, J=3.1 Hz), 139.2, 147.0, 161.4 (d, J=244.0 Hz) m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3339 (NH), 3245 (NH), 1345 (S=O), 1151 (S=O); 

AIMS (m/z): [M+Na]
+
 aprēķināts C11H10FNNaO2S3: 325,9755. Noteikts: 325,9745. 

 

 

 



54 

 

5-[(4-Hlorbenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīds (2d) 

Ieguva no tiourīnvielas (0,267 g; 3,51 mmol), (4-hlorfenil)metanola (0,500 g; 3,51 

mmol), K2CO3 (1,07 g; 7,72 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,424 g; 1,75 mmol) kā 

baltu kristālisku vielu (0,201 g; 35 %) ar k.t. 109-110 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.19 (s, 2H), 7.04 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.27-7.31 (m, 

2H), 7.35-7.40 (m, 2H), 7.39 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.69 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 40.6, 128.4, 130.2, 130.7, 132.0, 132.4, 136.3, 

139.1, 147.1 m.d. 

IR (KBr, cm
-1

): 3338 (NH), 3254 (NH), 1327 (S=O), 1157 (S=O);  

 AIMS (m/z): [M+Na]
+
 aprēķināts C11H10ClNNaO2S3: 341,9460. Noteikts 341,9453. 

 

5-[(2-Naftilmetil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīds (2e) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,240 g; 3,16 mmol), (1-naftil)metanola (0,500 g; 3,16 

mmol), K2CO3 (0,961 g; 6,95 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,382 g; 1,58 mmol) kā 

baltu kristālisku vielu (0,148 g; 28 %) ar k.t. 173-174 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.38 (s, 2H), 7.04 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.36 (d, 1H, 

J=3.9 Hz), 7.47-7.53 (m, 3H), 7.66 (pl s, 2H), 7.74-7.76 (m, 1H), 7.82-7.86 (m, 1H), 7.87-

7.92 (m, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 41.8, 126.1, 126.4, 127.0, 127.5, 127.6, 127,7 

128.2, 130.2, 132.1, 132.2, 132.7, 134.6, 139.5, 146.8 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3338 (NH), 3243 (NH), 1335 (S=O), 1150 (S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C15H13NNaO2S3: 358,0006. Noteikts 357,9988. 

 

Tiofēn-2-sulfonamīda tioēteru sintēzes no benzilbromīdiem 

 Tiourīnvielu (1 ekv.) izšķīdināja MeCN (4 mL) un pievienoja attiecīgo benzilbromīdu 

(1 ekv.). Maisījumu maisīja 40 ºC 18 st., tad atdzesēja līdz istabas temperatūrai un ietvaicēja. 

Sauso atlikumu izšķīdināja sausā DMF (4,5 mL) un pievienoja K2CO3 (2,2 ekv.) šķīdumu 

H2O (0,5 mL). Maisījumu maisīja 45 minūtes istabas temperatūrā, tad pievienoja 

5-bromtiofēn-2-sulfonamīdu (0,8 ekv.). Maisījumu maisīja 3,5 st. 150 °C temperatūrā, tad 

atdzesēja līdz istabas temperatūrai un pievienoja H2O (25 mL), ekstrahēja ar Et2O (3×30 mL) 

un mazgāja ar H2O (2×25 mL). Organisko slāni žāvēja ar b/ū Na2SO4, filtrēja un filtrātu 

ietvaicēja. Sauso atlikumu attīrīja ar apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfiju (sorbents - C-18 

modificēts silikagels, eluents MeCN-H2O, gradients MeCN 10-90%) Pārkristalizēja no 

MeOH/H2O maisījuma. 
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5-(Benzilsulfanil)tiofēn-2-sulfonamīds (2f) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,222 g; 2,92 mmol), benzilbromīda (0,35 mL; 2,92 mmol), 

K2CO3 (0,888 g; 6,42 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,565 g; 2,34 mmol) kā baltu 

kristālisku vielu (0,184 g; 28 %) ar k.t. 131-132 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.20 (s, 2H), 7.04 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.23-7.34 (m, 

5H), 7.38 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.68 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 41.5, 127.5, 128.5, 128.9, 130.1, 132.0, 137.0, 

139.6, 146.8 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3338 (NH), 3239 (NH), 1334 (S=O), 1150 (S=O). 

 HRMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C11H11NNaO2S3: 307,9850. Notekts 307,9830. 

 

5-[(4-Metilbenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīds (2g) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,206 g; 2,70 mmol), 1-(brommetil)-4-metilbenzola (0,500 g; 

2,70 mmol), K2CO3 (0,821 g; 5,94 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,523 g; 2,16 mmol) 

kā baltu kristalisku vielu (0,162 g; 25 %) ar k.t. 143-144 °C. 

 
1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.27 (s, 3H), 4.16 (s, 2H), 7.04 (d, 1H, J=3.9 Hz), 

7.10-7.13 (m, 2H), 7.15-7.18 (m, 2H), 7.39 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.69 (pl s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 20.7, 41.3, 128.8, 129.0, 130.2, 131.8, 133.9, 

136.6, 139.9, 146.6 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3344 (NH), 3255 (NH), 1322 (S=O), 1155 (S=O). 

 AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C12H13NNaO2S3: 322,0006. Noteikts 322,0015. 

 

5-{[4-(Trifluormetil)benzil]sulfanil}tiofēn-2-sulfonamīds (2h) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,159 g; 2,09 mmol), 1-(brommetil)-4-(trifluormetil)benzola 

(0,500 g; 2,62 mmol), K2CO3 (0,636 g; 4,60 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,405 g; 

1,67 mmol) kā baltu kristālisku vielu (0,120 g; 20 %) ar k.t. 124-125 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.30 (s, 2H), 7.05 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.39 (d, 1H, 

J=3.9 Hz), 7.47-7.52 (m, 2H), 7.66-7.71 (m, 4H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6 δ): 40.7, 124.3 (kv, J=272.0 Hz), 125.3 (kv, J=3.9 Hz), 

127.9 (kv, J=31.8 Hz), 129.7, 130.2, 132.6, 138.8, 142.2 (kv, J=1.6 Hz), 147.2 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3369 (NH), 3263 (NH), 1320 (S=O), 1145 (S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C12H10F3NNaO2S3: 375,9723. Noteikts 375,9704. 
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5-[(4-Cianobenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīds (2i) 

 Ieguva no tiourīnvielas (0,194 g; 2,55 mmol), 4-(brommetil)benzonitrila (0,500 g; 

2,55 mmol), K2CO3 (0,775 g; 5,61 mmol), 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda (0,494 g; 2,04 mmol) 

kā dzeltenu kristalisku vielu (0,112 g, 18 %) ar k.t. 80-81 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.28 (s, 2H), 7.04 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.38 (d, 1H, 

J=3.9 Hz), 7.43-7.47 (m, 2H), 7.70 (pl s, 2H), 7.76-7.80 (m, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 40.9, 110.1, 118.7, 129.9, 130.2, 132.4, 132.9, 

138.5, 143.3, 147.4 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3329 (NH), 3237 (NH), 2234 (CN), 1347 (S=O), 1153 (S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C12H10N2NaO2S3: 332,9802. Noteikts 332,9819. 

 

3.3. Tiofēn-2-sulfonamīda sulfonu 3 sintēze 

Attiecīgajam 5-(arilsulfanil)tiofēn-2-sulfonamīdam 2 (1 ekv.) pievienoja ūdeņraža 

peroksīdu (30 %, 3 ekv.) un skudrskābi (2 mL). Reakcijas maisījumu maisīja 80 ºC 

temperatūrā 2 st., pievienoja ūdeni un izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar 

ūdeni un žāvēja vakuumā 40 ºC temperatūrā. 

 

5-[(4-Metoksibenzil)sulfonil]tiofēn-2-sulfonamīds (3a) 

 Ieguva no 5-[(4-metoksibenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīda (2a) (0,100 g; 0,317 

mmol) kā brūnu cietu vielu (0,042 g; 38 %) ar k.t. 205-206 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.74 (s, 3H), 4.80 (s, 2H), 6.88-6.92 (m, 2H), 7.13-

7.17 (m, 2H), 7.56 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.60 (d, 1H, J=3.9 Hz), 8.02 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 55.1, 61.3, 113.9, 119.9, 129.9, 132.3, 134.2, 142.5, 

152.9, 159.6 m. d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3349 (NH), 3246 (NH), 1346 (S=O), 1320 (S=O), 1152 (S=O), 1140 

(S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C12H13NNaO5S3: 369.9854. Noteikts 369.9835. 

 

5-[(4-Fluorbenzil)sulfonil]tiofēn-2-sulfonamīds (3b) 

Ieguva no 5-[(4-fluorbenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīda (2c) (0,100 g; 0,329 mmol), 

kā baltu cietu vielu (0,085 g; 77 %) ar k.t. 228-229 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.91 (s, 2H), 7.16-7.22 (m, 2H), 7.25-7.31 (m, 2H), 

7.58 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.60 (d, 1H, J=3.9 Hz), 8.04 (pl s, 2H) m.d.; 
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13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 60.9, 115.5 (d, J=21.7 Hz), 124.6 (d, J=3.1 Hz), 

129.9, 133.1, (d, J=8.6 Hz), 134.4, 142.1, 153.1, 162.4 (d, J=246.2 Hz) m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3343 (NH), 3255 (NH), 1346 (S=O), 1321 (S=O), 1172 (S=O), 1139 

(S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C11H10FNNaO4S3: 357.9654. Noteikts 357.9636. 

 

5-[(4-Hlorbenzil)sulfonil]tiofēn-2-sulfonamīds (3c) 

Ieguva no 5-[(4-hlorbenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīda (2d) (0,100 g; 0,313 mmol), kā 

baltu cietu vielu (0,091 g; 83 %) ar k.t. 215-216 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.94 (s, 2H), 7.24-7.28 (m, 2H), 7.41-7.45 (m, 2H), 

7.59 (d, 1H, J=3.9 Hz), 7.61 (d, 1H, J=3.9 Hz), 8.04 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 61.0, 127.4, 128.6, 130.0, 132.8, 133.8, 134.5, 

142.1, 153.1 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3346 (NH), 3256 (NH), 1347 (S=O), 1317 (S=O), 1154 (S=O), 1138 

(S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C11H10ClNNaO4S3: 373.9358. Noteikts 373.9338. 

 

5-(Benzilsulfonil)tiofēn-2-sulfonamīds (3d) 

Ieguva no 5-(benzilsulfanil)tiofēn-2-sulfonamīda (2f) (0,060 g; 0,210 mmol)  kā baltu 

cietu vielu (0,051 g; 76 %) ar k.t. 208-209 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.90 (s, 2H), 7.21-7.26 (m, 2H), 7.32-7.39 (m, 3H), 

7.57-7.61 (m, 2H), 8.03 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 61.9, 128.2, 128.5, 128.8, 129.9, 131.0, 134.3, 

142.4, 153.0 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3342 (NH), 3251 (NH), 1345 (S=O), 1319 (S=O), 1145 (S=O), 1138 

(S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C11H11NNaO4S3: 339,9748. Noteikts 339,9729. 

 

5-[(4-Metilbenzil)sulfonil]tiofēn-2-sulfonamīds (3e) 

Ieguva no 5-[(4-metilbenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīda (2g) (0,100 g; 0,334 mmol), 

kā baltu cietu vielu (0,097 g; 83 %) ar k.t. 207-208 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 2.29 (s, 3H), 4.83 (s, 2H), 7.09-7.17 (m, 4H), 7.57 

(d, 1H, J=3.9 Hz), 7.60 (d, 1H, J=3.9 Hz), 8.03 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 20.8, 61.6, 125.1, 129.1, 129.9, 130.9, 134.2, 138.2, 

142.5, 152.9 m.d. 
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IS (KBr, cm
-1

): 3342 (NH), 3254 (NH), 1346 (S=O), 1316 (S=O), 1146 (S=O), 1138 

(S=O). 

 

5-{[4-(Trifluormetil)benzil]sulfonil}tiofēn-2-sulfonamīds (3f) 

Ieguva no 5-{[4-(Trifluormetil)benzil]sulfanil}tiofēn-2-sulfonamīda (2h) (0,090 g; 

0,255 mmol), kā baltu cietu vielu (0,063 g; 64 %) ar k.t. 223-224 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.08 (s, 2H), 7.46-7.51 (m, 2H), 7.60-7.63 (m, 2H), 

7.73-7.77 (m, 2H), 8.05 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 61.2, 124.1 (kv, J=272.3 Hz), 125.4 (kv, J=3.9 Hz), 

129.2 (kv, J=32.1 Hz), 130.0, 131.9, 133.0, 134.6, 142.1, 153.2;  

IS (KBr, cm
-1

): 3343 (NH), 3251 (NH), 1345 (S=O), 1339 (S=O), 1153 (S=O), 1145 

(S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C12H10F3NNaO4S3: 407.9622. Noteikts 407.9606. 

 

5-[(4-Cianobenzil)sulfonil]tiofēn-2-sulfonamīda (3g) 

Ieguva no 5-[(4-cianobenzil)sulfanil]tiofēn-2-sulfonamīda (2i) (0,080 g; 0,258 mmol) kā 

baltu cietu vielu (0,075 g; 85 %) ar k.t. 229-230 °C. 

1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.08 (s, 2H), 7.41-7.46 (m, 2H), 7.58-7.62 (m, 2H), 

7.82-7.86 (m, 2H), 8.04 (pl s, 2H) m.d.; 

13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 61.3, 111.6, 118.5, 130.0, 131.9, 132.4, 133.9, 

134.7, 141.9, 153.3 m.d. 

IS (KBr, cm
-1

): 3343 (NH), 3255 (NH), 2238 (CN), 1172 (S=O), 1155 (S=O), 1138 

(S=O). 

AIMS (m/z) [M+Na]
+
 aprēķināts C12H10F3N2NaO4S3: 364.9700. Noteikts 364.9718. 

 

3.4. 1,3-Dialkinilatvasinājumu 98 sintēze 

1,3-Dietinilbenzols (98a) [42] 

 Izkarsētā un argona plūsmā atdzesētā 100 mL apaļkolbā iesvēra 1,3-dibrombenzolu 

(2,00 g; 8,48 mmol), izšķīdināja sausā THF (20 mL) un pievienoja iPr2NH (9,51 mL; 67,8 

mmol). Maisījumu degazēja argona plūsmā 10 min., tad pievienoja Pd(PPh3)2Cl2 (0,595 g; 

0,848 mmol), CuI (0,162 g; 0,848 mmol) un trimetilsililacetilēnu (4,83 mL; 33,9 mmol), un 

maisīja 70 °C temperatūrā, argona atmosfērā, 20 stundas. Reakcijas maisījumu atdzesēja līdz 

istabas temperatūrai, pievienoja EtOAc (30 mL) un filtrēja caur celītu. Celītu papildus 

mazgāja ar EtOAc un filtrātu ietvaicēja vakuumā. Jēlproduktu attīrīja ar kolonnas 
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hromatogrāfiju uz silikagela, eluents PE (100%). Iegūto 1,3-bis((trimetilsilil)-etinil)benzolu 

izšķīdināja MeOH (60 mL) un THF (30 mL), pievienoja KF (3,72 g; 63,9 mmol), un maisīja 

istabas temperatūrā 1 stundu. Reakcijas maisījumu ietvaicēja, sauso atlikumu izšķīdināja 

EtOAc (30 mL) un mazgāja ar H2O (3×30 mL). Organisko slāni žāvēja ar Na2SO4, filtrēja, 

filtrātu ietvaicēja. Ieguva 0,810 g (69%) savienojuma 98a kā dzeltenu eļļu. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.27 (s, 2H), 7.38-7.43 (m, 1H), 7.49-7.56 (m, 3H) 

m.d. 

 

3,5-Dietinilbenzoskābe (98b) [43] 

 Izkarsētā un argona plūsmā atdzesētā spiediena ampulā iesvēra 3,5-dibrombenzoskābi 

(2,00 g; 7,14 mmol), Pd(PPh3)2Cl2 (0,251 g; 0,357 mmol), CuI (0,136 g; 0,714 mmol), 

izšķīdināja sausā THF (10 mL), pievienoja Et3N (8,00 mL; 57,2 mmol) un 

trimetilsililacetilēnu (8,14 mL; 57,2 mmol) un maisīja 75 °C temperatūrā, argona atmosfērā, 

18 stundas. Reakcijas maisījumu ietvaicēja, sauso atlikumu izšķīdināja CH2Cl2 (70 mL) un 

mazgāja ar 1M HCl (3×50 mL). Organisko slāni žāvēja ar b/ū Na2SO4, filtrēja, filtrātu 

ietvaicēja. Sauso atlikumu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents EtOAc-PE 

(4:1) 1% CH3COOH. Iegūto 3,5-bis-trimetilsilaniletinil-benzoskābi izšķīdināja MeOH (60 

mL), pievienoja KF (2,91 g; 50,0 mmol) un maisīja istabas temperatūrā 1 stundu. Reakcijas 

maisījumu ietvaicēja, sauso atlikumu izšķīdināja CH2Cl2 (70 mL) un mazgāja ar 1M HCl 

(3×70 mL). Organisko slāni žāvēja ar b/ū Na2SO4, filtrēja, filtrātu ietvaicēja. Sauso atlikumu 

attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents EtOAc-PE (4:1) 1% CH3COOH. 

Ieguva 0,308 g (25%) savienojuma 98b kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. >200 °C (sadal.). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.39 (s, 2H), 7.80 (t, 1H, J=1.6 Hz), 7.95 (d, 2H, 

J=1.6 Hz), 13.30 (pl s, 1H) m.d. 

 

1,3-Dietinilpiridīns (98c) [44] 

 Izkarsētā un argona plūsmā atdzesētā spiediena ampulā iesvēra 3,5-dibrompiridīnu 

(2,00 g; 8,44 mmol), Pd2(dba)3 (0,193 g; 0,211 mmol), CuI (0,064 g; 0,338 mmol), PPh3 

(0,443 g; 1,69 mmol), izšķīdināja Et3N (50 mL), pievienoja trimetilsiliacetilēnu (3,00 mL; 

21,1 mmol) un maisīja 75 °C temperatūrā, argona atmosfērā, 18 stundas. Reakcijas maisījumu 

atdzesēja līdz istabas temperatūrai, pievienoja EtOAC un filtrēja caur celītu. Celītu papildus 

mazgāja ar EtOAc un filtrātu ietvaicēja. Jēlproduktu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz 

silikagela, eluents PE-EtOAc (15:1). Iegūto 3,5-bis-trimetilsilaniletinil-piridīnu izšķīdināja 

Et2O/MeOH (1:2), pievienoja K2CO3 (5,83 g; 42,2 mmol) un maisīja istabas temperatūrā 1 st. 

Reakcijas maisījumam pievienoja Et2O un mazgāja ar H2O (3×75 mL). Organisko slāni 



60 

 

žāvēja ar Na2SO4, filtrēja, filtrātu ietvaicēja. Ieguva 0,723 g (67%) savienojuma 98c kā gaiši 

brūnu cietu vielu ar k.t. 69-70 °C. 

 
1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.51 (s, 2H), 8.02 (t, 1H, J=2.0 Hz), 8.66 (d, 2H, 

J=2.0 Hz) m.d. 

 

1,3-Dietinil-5-metoksibenzols (98d) [45] 

 1,3-Dibrom-5-metoksibenzolu (2,66 g; 10,0 mmol) izšķīdināja THF/Et3N (2:1) (30 

mL), pievienoja trimetilsililacetilēnu (4,30 mL; 30,0 mmol), PdCl2(PPh3)2 (0,705 g; 1,00 

mmol), CuI (0,285 g; 1,50 mmol) un maisīja 65 °C temperatūrā 20 stundas. Reakcijas 

maisījumu atdzesēja līdz istabas temperatūrai, pievienoja 1M KOH škīdumu MeOH (50 mL) 

un maisīja istabas temperatūrā 1 stundu. Reakcijas maisījumam pievienoja pies. NaCl (150 

mL) un ekstrahēja ar CH2Cl2 (3×50 mL). Organisko slāni žāvēja ar Na2SO4, filtrēja, fitrātu 

ietvaicēja. Jēlproduktu attīrīja ar kolonnu hromatogrāfiju uz silikagela, eluents PE-EtOAc 

(98:2). Ieguva 0,960 g (61 %) savienojuma 98d kā gaiši brūnu kristālisku vielu ar k.t. 63-64 

°C (lit. [45] k.t. 63-65 °C). 

 
1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.78 (s, 3H), 4.25 (s, 2H), 7.07 (d, 2H, J=1.3 Hz), 

7.12 (t, 1H, J=1.3 Hz) m.d. 

 

3.5. 2-Hlor-N-arilacetamīda atvasinājumu 102 sintēze 

2-Hlor-N-(4-sulfamoilfenil)acetamīds (102a) [46] 

 4-Aminobenzosulfonamīdu (2,00 g; 11,6 mmol) izšķīdināja sausā THF (60 mL). 

Šķīdumu atdzesēja līdz 0 °C, pievienoja K2CO3 (3,21 g; 23,2 mmol), pilinot pievienoja 

hloracetilhlorīdu (1,11 mL; 13,9 mmol), maisīja 0°C 30 minūtes. Maisījumam pievienoja 

ūdeni (80 mL) un ekstrahēja ar EtOAc (2×150 mL), ekstraktu mazgāja ar pies. NaCl (1×100 

mL), žāvēja virs b/ū Na2SO4, filtrēja, filtrātu ietvaicēja. Ieguva 2,82 g (98%) savienojuma 

102a kā baltu cietu vielu 214-215 °C. (lit.[46] k.t. 216-217 °C). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.30 (s, 2H), 7.27 (s, 2H), 7.72-7.81 (m, 4H), 

10.62 (pl s, 1H) m.d. 

 

4-[(Hloracetil)amino]benzoskābe (102b) [47] 

 4-Aminobenzoskābi (1,00 g; 7,29 mmol) izšķīdināja H2O (100 mL), pievienoja NaOH 

(0,875 g; 21,9 mmol). Maisījumu atdzesēja līdz 0 
o
C, pilinot pievienoja hloracetilhlorīdu 

(1,74 mL; 21,9 mmol) un maisīja 0 
o
C 30 min., tad 18 st. istabas temperatūrā. Maisījumu 
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filtrēja, nogulsnes mazgāja ar ūdeni un žāvēja gaisā. Ieguva 1,31 g (84%) savienojumu 102b 

kā baltu cietu vielu ar k.t. 262-263 °C (lit. [47] k.t. 263-265 °C). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.29 (s, 2H), 7.68-7.73 (m, 2H), 7.89-7.94 (m, 

2H), 10.59 (s, 1H), 12.70 (pl s, 1H) m.d. 

 

2-Hlor-N-(4-nitrofenil)acetamīds (102c) [49] 

 4-Nitroanilīnu (1,00 g; 7,24 mmol) izšķīdināja sausā THF (30 mL). Šķīdumu atdzesēja 

līdz 0 °C, pievienoja K2CO3 (2,00 g; 14,5 mmol), pilinot pievienoja hloracetilhlorīdu (0,69 

mL; 8,69 mmol) maisīja 0 °C 30 minūtes. Maisījumam pievienoja ūdeni (40 mL) un 

ekstrahēja ar EtOAc (2×75 mL), ekstraktu mazgāja ar pies. NaCl, žāvēja virs b/ū Na2SO4, 

filtrēja, filtrātu ietvaicēja. Ieguva 1,38 g (89 %) savienojumu 102c kā dzeltenu cietu vielu ar 

k.t. 187-188 °C (lit. [49] k.t. 195 °C). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.34 (s, 2H), 7.82-7.86 (m, 2H), 8.22-8.27 (m, 

2H), 10.88 (pl s, 1H) m.d. 

 

2-Hlor-N-(4-sulfamoilbenzil)acetamīds (102d) [48] 

 4-(Aminometil)benzsulfonamīdu (2,00 g; 8,98 mmol) izšķīdināja 5% NaOH ūdens 

šķīdumā (30 mL). Maisījumu atdzesēja līdz 0 
o
C un pilinot pievienoja hloracetilhlorīdu (2,14 

mL; 26,9 mmol), maisīja 0 
o
C 30 min., tad 18 st. istabas temperatūrā. Maisījumu filtrēja, 

nogulsnes mazgāja ar ūdeni un žāvēja gaisā. Attīrīja ar apgrieztās fāzes kolonnu 

hromatogrāfiju (sorbents - C-18 modificēts silikagels, eluents MeCN-H2O, gradients MeCN 

10-90% ). Ieguva 0,787 g (33%) savienojuma 102d kā baltu cietu vielu ar k.t. 166-167 °C (lit. 

[48] k.t. 169-170 °C). 

 
1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.14 (s, 2H), 4.37 (d, 2H, J=6.0 Hz), 7.31 (s, 2H), 

7.41-7.46 (m, 2H), 7.75-7.80 (m, 2H), 8.82 (t, 1H, J=6.0 Hz) m.d. 

 

4-{[(Hloracetil)amino]metil}benzoskābe (102e) 

 4-(Aminometil)benzoskābi (2,00 g; 13,2 mmol) izšķīdināja 5% NaOH ūdens šķīdumā 

(30 mL). Maisījumu atdzesēja līdz 0 
o
C un pilinot pievienoja hloracetilhlorīdu (3,15 mL; 39,7 

mmol), maisīja 0 
o
C 30 min., tad 18 st. istabas temperatūrā. Maisījumu filtrēja, nogulsnes 

mazgāja ar ūdeni un žāvēja gaisā. Ieguva 2,09 g (69%) savienojuma 102e kā baltu cietu vielu 

ar k.t. 214-215 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.15 (s, 2H), 4.38 (d, 2H, J = 6.0 Hz), 7.35-7.40 

(m, 2H), 7.88-7.92 (m, 2H), 8.82 (t, 1H, J = 6.0 Hz), 12.90 (pl s, 1H) m. d. 
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 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.2, 42.6, 127.3, 129.4, 129.4, 144.0, 166.2, 

167.1 m. d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3337 (OH), 1673 (C=O), 1645 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C10H11ClNO3: 228,0427. Noteikts 228,0428. 

 

3.6. 2-Azido-N-arilacetamīda atvasinājumu 100 sintēze 

 Attiecīgo 2-hlor-N-arilacetamīdu 102 (1 ekv.) izšķīdināja sausā DMF (70 mL). 

Maisījumu atdzesēja līdz 0 °C, pievienoja NaN3 (1,5 ekv.), maisīja 0 
o
C 30 min., tad 18 st. 

istabas temperatūrā. Maisījumam pievienoja ūdeni (40 mL) un ekstrahēja ar EtOAc (2×75 

mL), ekstraktu mazgāja ar ūdeni (2×100 mL), žāvēja virs b/ū Na2SO4, filtrēja, filtrātu 

ietvaicēja. 

 

2-Azido-N-(4-sulfamoilfenil)acetamīds (100a) 

 Ieguva no 2-hlor-N-(4-sulfamoilfenil)acetamīda (102a) (2,82 g; 11,3 mmol) un NaN3 

(1,11 g; 17,1 mmol) kā baltu cietu vielu (2,80 g; 97 %) ar k.t. 171-172 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.09 (s, 2H), 7.27 (s, 2H), 7.72-7.80 (m, 4H), 

10.47 (pl s, 1H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 51.3, 118.9, 126.8, 138.8, 141.3, 166.9 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3324 (NH), 3204 (NH), 2098 (N3), 1684 (C=O), 1323 (S=O), 1154 

(S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C8H10N5O3S: 256,0504. Noteikts 256,0504. 

 

4-[(Azidoacetil)amino]benzoskābe (100b) 

 Ieguva no 4-[(hloracetil)amino]benzoskābes (102b) (0,800 g; 3,75 mmol) un NaN3 

(0,365 g; 5,61 mmol) kā baltu cietu vielu (0,562 g; 68 %) ar k.t. 160-161 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.09 (s, 2H), 7.68-7.73 (m, 2H), 7.89-7.93 (m, 

2H), 10.43 (s, 1H), 12.73 (pl s, 1H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 51.4, 118.6, 125.6, 130.5, 142.4, 166.9 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3308 (OH), 2118 (N3), 1679 (C=O), 1608 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C9H9N4O3: 221,0675. Noteikts 221,0675. 

 

2-Azido-N-(4-nitrofenil)acetamīds (100c) 

 Ieguva no 2-hlor-N-(4-nitrofenil)acetamīda (102c) (1,00 g; 4,66 mmol) un NaN3 

(0,454 g; 6,99 mmol) kā dzeltenu cietu vielu (0,984 g; 95 %) ar k.t. 84-85 °C. 
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 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ) 4.14 (s, 2H), 7.81-7.86 (m, 2H), 8.21-8.26 (m, 2H), 

10.73 (pl s, 1H) m.d.; 

 
13

C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 51.4, 119.0, 125.1, 142.5, 144.5, 167.4 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 2123 (N3), 1674 (C=O), 1502 (N=O), 1345 (N=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C8H8N5O3: 222,0627. Noteikts 222,0638. 

 

2-Azido-N-(sulfamoilbenzil)acetamīds (100d) 

 Ieguva no 2-hlor-N-(4-sulfamoilbenzil)acetamīda (102d) (0,744 g; 2,83 mmol) un 

NaN3 (0,276 g; 4,25 mmol) kā baltu cietu vielu (0,963 g; 78 %) ar k.t. 134-135 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.92, (s, 2H), 4.37 (d, 2H, J=6.0 Hz), 7.31 (s, 2H), 

7.42-7.47 (m, 2H), 7.75-7.80 (m, 2H), 8.70 (t, 1H, J=6.0 Hz) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 41.8, 50.8, 125.7, 127.6, 142.8, 143.0, 167.5 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3336 (NH), 3207 (NH), 2109 (N3), 1658 (C=O), 1312 (S=O), 1153 

(S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C9H12N5O3S: 270,0661. Noteikts 270,0665. 

 

4-{[(Azidoacetil)amino]metil}benzoskābe (100e) 

 Ieguva no 4-{[(hloracetil)amino]metil}benzoskābes (102e) (2,00 g; 8,78 mmol) un 

NaN3 (0,856 g; 13,2 mmol) kā baltu cietu vielu (1,59 g; 77 %) ar k.t. 178-179 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.93 (s, 2H), 4.37 (d, 2H, J=6.0 Hz), 7.36-7.40 (m, 

2H), 7.87-7.92 (m, 2H), 8.76-8.84 (m, 1H), 12.89 (pl s, 1H) m.d.; 

 
13

C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.0, 50.8, 127.3, 129.4, 129.4, 144.1, 167.1, 

167.5 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

):3299 (OH), 2097 (N3), 1688 (C=O), 1645 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C10H11N4O3: 235,0831. Noteikts 235,0844. 

 

3.7. Bis-1,4-diaizvietotu 1,2,3,-triazolilatvasinājumu 5 sintēze 

 Attiecīgo azīdu 100 (2,5 ekv.) izšķīdināja DMF/H2O (4:1) (10 mL), pievienoja 

attiecīgo alkīnu 98 (1 ekv.), nātrija askorbātu (1 ekv.) un CuSO4
.
5H2O (0,5 ekv.). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 15 min., tad pievienoja etiķskābi (5 ekv.) un turpināja 

maisīt istabas temperatūrā 1-18 stundas. 
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2-{4-[3-(1-[4-(Aminosulfonil)anilīn]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-il)fenil]-1H-1,2,3-1-il}-

N-[4-(aminosulfonil)fenil]acetamīds (5a) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-sulfamoilfenil)acetamīda (100a) (0,253 g; 0,990 mmol), 

1,3-dietinilbenzola (98a) (0,050 g; 0,396 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,396 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,198 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,98 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 18 stundas, tad ietvaicēja vakuumā. Jēlproduktu attīrīja 

ar apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfiju (sorbents - C-18 modificēts silikagels, eluents 

MeCN-H2O, gradients MeCN 10-90% ). Ieguva 0,080 g (32%) savienojuma 5a kā gaiši brūnu 

cietu vielu ar k.t. 293-294 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.47 (s, 4H), 7.28 (s, 4H), 7.56 (t, 1H, J=7.6 Hz), 

7.73-7.83 (m, 8H), 7.86 (d, 2H, J=7.6 Hz), 8.42 (s, 1H), 8.71 (s, 2H), 10.88 (pl s, 2H) m.d.; 

 
13

C-KMR (100 MHz, DMSO-d6) δ 52.5, 118.9, 121.8, 123.4, 124.6, 126.9, 129.7, 

131.4, 139.0, 141.3, 146.0, 164.8 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3267 (NH), 1685 (C=O), 1335 (S=O), 1157 (S=O).  

 AIMS (m/z): [M+H]
+
 aprēķināts C26H25N10O6S2: 637,1400. Noteikts 637,1380. 

 

4-({2-[4-(3-{1-[2-(4-Karboksianilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}fenil)-1H-1,2,3-

triazol-1-il]aceti}amino)benzokarbonskābe (5b) 

 Ieguva no 4-[(azidoacetil)amino]benzoskābes (100b) (0,218 g; 0,991 mmol), 

1,3-dietinilbenzola (98a) (0,050 g; 0,396 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,396 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,198 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,98 mmol). Reakcijas 

maisījumu masīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (2×40 mL), pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% 

MeOH (2×40 mL) un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja 

pies. NH4Cl un izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un 

žāvēja vakuumā. Ieguva 0,156 (71%) savienojuma 5b kā gaiši dzeltenu cietu vielu ar k.t. 

291-292 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.47 (s, 4H), 7.56 (t, 1H, J=7.3 Hz), 7.67-7.79 (m, 

4H), 7.86 (d, 2H, J=7.3 Hz), 7.89-7.99 (m, 4H), 8.38-8.45 (m, 1H), 8.71 (s, 2H), 10.88 (s, 

2H), 12.80 (pl s, 2H) m.d.;
 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.5, 118.6, 121.9, 123.4, 124.6, 126.1, 129.7, 

130.5, 131.4, 142.3, 146.0, 164.8, 166.9 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3335 (OH), 1689 (C=O), 1603 (C=O). 

 AIMS (m/z): [M+H]
+
 aprēķināts C28H23N8O6: 567,1741. Noteikts 567,1710. 
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2-[4-(3-{1-[2-(4-Nitroanilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}fenil)-1H-1,2,3-triazol-1-il]-

N-(4-nitrofenil)acetamīds (5c) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-nitrofenil)acetamīda (100c) (0,219 g; 0,991 mmol), 

1,3-dietinilbenzola (98a) (0,050 g; 0,396 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,396 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,198 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,98 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 18 stundas, tad ietvaicēja vakuumā. Jēlproduktu attīrīja 

ar apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfiju (sorbents - C-18 modificēts silikagels, eluents 

MeCN-H2O, gradients MeCN 10-90% ). Ieguva 0,091 g (41%) savienojuma kā gaiši brūnu 

cietu vielu ar k.t. >307 °C (sadal.). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.51 (s, 4H), 7.56 (t, 1H, J=7.8 Hz), 7.83–7.89 (m, 

6H), 8.24–8.29 (m, 4H), 8.41–8.44 (m, 1H), 8.71 (s, 2H), 11.14 (pl s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.5, 119.1, 121.8, 123.4, 124.7, 125.2, 129.7, 

131.3, 142.7, 144.5, 146.1, 165.3 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 1695 (C=O), 1507 (N=O), 1343 (N=O).  

 AIMS (m/z): [M+H]
+
 aprēķināts C26H23N10O6: 569,1646. Noteikts 569,1684. 

 

3,5-Bis(1-{2-[4-(aminosulfonil)anilīn]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-il)benzokarbonskābe 

(5d) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-sulfamoilfenil)acetamīda (100a) (0,187 g; 0,734 mmol), 

1,3-dietinilbenzoskābes (98b) (0,050 g; 0,294 mmol), nātrija askorbāta (0,058 g; 0,294 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,037 g; 0,147 mmol) un etiķskābes (0,08 mL; 1,47 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundus, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,122 g (61%) savienojuma 5d kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. >299 °C (sadal.). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.48 (s, 4H), 7.27 (s, 4H), 7.70-7.86 (m, 8H), 

8.36-8.46 (m, 2H), 8.56-8.64 (m, 1H), 8.83 (s, 2H), 10.92 (pl s, 2H) m.d.;
 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.5, 119.0, 120.5, 123.9, 125.1, 126.9, 130.7, 

131.7, 139.0, 141.3, 145.4, 164.8, 167.2 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3291 (NH), 3064 (NH), 1684 (C=O), 1318 (S=O), 1155 (S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C27H25N10O8S2: 681,1298. Noteikts 681,1298. 

 

 

 



66 

 

3,5-Bis-{1-[2-(4-karboksianilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}benzokarbonskābe (5e) 

 Ieguva no 4-[(azidoacetil)amino]benzoskābes (100b) (0,162 g; 0,734 mmol), 

1,3-dietinilbenzoskābes (98b) (0,050 g; 0,294 mmol), nātrija askorbāta (0,058 g; 0,294 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,037 g; 0,147 mmol) un etiķskābes (0,08 mL; 1,47 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,059 g (33%) savienojuma 5e kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 277-278 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.48 (s, 4H), 7.68-7.77 (m, 4H), 7.89-7.98 (m, 

4H), 8.40-8.46 (m, 2H), 8.58-8.63 (m, 1H), 8.84 (s, 2H), 10.93 (s, 2H) m.d.;
 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.6, 118.6, 123.9, 124.1, 125.1, 125.4, 126.2, 

130.5, 131.7, 142.3, 145.5, 164.7, 167.0, 167.2 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3431 (OH), 3270 (OH), 1696 (C=O), 1689 (C=O), 1603 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C29H23N8O8: 611,1639. Noteikts 611,1611. 

 

3,5-Bis-{1-[2-(4-nitroanilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}benzokarbonskābe (5f) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-nitrofenil)acetamīda (100c) (0,162 g; 0,734 mmol), 

1,3-dietinilbenzoskābes (98b) (0,050 g; 0,294 mmol), nātrija askorbāta (0,058 g; 0,294 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,037 g; 0,147 mmol) un etiķskābes (0,08 mL; 1,47 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,103 (57%) savienojuma 5f kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 304-305 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ):

 
5.55 (s, 4H), 7.40 (pl s, 1H), 7.86-7.93 (m, 4H), 

8.23-8.29 (m, 4H), 8.38-8.43 (m, 2H), 8.57-8.61 (m, 1H), 8.85 (s, 2H), 11.46 (pl s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.6, 119.1, 121.1, 123.9, 125.1, 125.2, 129.6, 

131.7, 142.6, 144.6, 145.5, 165.3 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 1704 (C=O), 1506 (N=O), 1345 (N=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C27H23N10O8: 613,1544. Noteikts 613,1525. 
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2-{4-[5-(1-{2-[4-(Aminosulfonil)anilīno]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-il)-3-piridinil]-1H-

1,2,3-triazol-1-il}-N-[4-(aminosulfonil)fenil]acetamīds (5g) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-sulfamoilfenil)acetamīda (100a) (0,251 g; 0,983 mmol), 

1,3-dietinilpiridīna (98c) (0,050 g; 0,393 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,393 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,196 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,97 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja vakuumā. Ieguva 0,213 (85%) savienojuma 5g kā tumši brūnu cietu vielu ar k.t. 

283-284 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.51 (s, 4H), 7.29 (s, 4H), 7.72-7.84 (m, 8H), 8.81 

(s, 1H), 8.84 (s, 2H), 10.89 (pl s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.5, 118.9, 124.4, 124.5, 126.9, 127.6, 139.0, 

141.2, 143.9, 145.4, 164.7 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3269 (NH), 3129 (NH), 1695 (C=O), 1324 (S=O), 1154 (S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C25H24N11O6S2: 638,1352. Noteikts 638,1331. 

 

4-({2-[4-(5-{1-[2-(4-Karboksianilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}-3-piridinil)-1H-

1,2,3-triazol-1-il]acetil}amino)benzokarbonskābe (5h) 

 Ieguva no 4-[(azidoacetil)amino]benzoskābes (100b) (0,216 g; 0,983 mmol), 

1,3-dietinilpiridīna (98c) (0,050 g; 0,393 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,393 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,196 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,97 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,085 g (39%) savienojuma 5h kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. >260 °C (sadal.). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.50 (s, 4H), 7.67-7.80 (m, 4H), 7.84-8.02 (m, 

4H), 8.68-8.79 (m, 1H), 8.80-8.90 (m, 2H), 9.11 (pl s, 1H), 10.85 (s, 2H), 12.73 (pl s, 1H) 

m.d.;  

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.6, 118.6, 124.2, 126.0, 126.9, 128.5, 130.6, 

142.3, 143.3, 145.6, 164.7, 166.9 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3288 (OH), 1684 (C=O), 1603 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C27H22N9O6: 568,1693. Noteikts 568,1671. 
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2-[4-(5-{1-[2-(4-Nitroanilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}-3-piridinil)-1H-1,2,3-

triazol-1-il]-N-(4-nitrofenil)acetamīds (5i) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-nitrofenil)acetamīda (100c) (0,217 g; 0,983 mmol), 

1,3-dietinilpiridīna (98c) (0,050 g; 0,393 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,393 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,196 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,97 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,164 (73%) savienojuma 5i kā gaiši dzeltenu cietu vielu ar k.t. >282 °C (sadal.). 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 5.54 (s, 4H), 7.79-7.92 (m, 4H), 8.20-8.33 (m, 

4H), 8.74 (s, 1H), 8.85 (s, 2H), 9.09 (pl s, 2H), 11.14 (s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.6, 119.1, 124.2, 125.2, 128.4, 142.7, 143.3, 

144.5, 145.7, 165.2 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 1706 (C=O), 1507 (N=O), 1348 (N=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C25H22N11O6: 570,1598. Noteikts 570,1572. 

 

2-{4-[3-(1-{2-[4-(Aminosulfonil)anilīn]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-il)-5-metoksifenil]-

1H-1,2,3-triazol-1-il}-N-[4-(aminosulfonil)fenil]acetamīds (5j) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-sulfamoilfenil)acetamīda (100a) (0,204 g; 0,800 mmol), 

1,3-dietinil-5-metoksibenzola (98d) (0,050 g; 0,320 mmol), nātrija askorbāta (0,063 g; 0,320 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,160 mmol) un etiķskābes (0,09 mL; 1,60 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 3 stundas, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,136 g (64%) savienojuma 5j kā gaiši pelēku cietu vielu ar k.t. 285-286 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.90 (s, 3H), 5.47 (s, 4H), 7.28 (s, 4H), 7.39-7.47 

(m, 2H), 7.70-7.87 (m, 8H), 7.99-8.07 (m, 1H), 8.73 (s, 2H), 10.92 (s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.5, 55.4, 110.1, 114.5, 118.9, 123.6, 126.9, 

132.6, 139.0, 141.3, 146.0, 160.2, 164.8 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3273 (NH), 3056 (NH), 1689 (C=O), 1319 (S=O), 1156 (S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C27H27N10O7S2: 667,1506. Noteikts 667,1477. 
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4-({2-[4-(3-{1-[2-(4-Karboksianilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}-5-metoksifenil)-1H-

1,2,3-triazol-1-il]acetil}amino)benzokarbonskābe (5k) 

 Ieguva no 4-[(azidoacetil)amino]benzoskābes (100b) (0,176 g; 0,800 mmol), 

1,3-dietinil-5-metoksibenzola (98d) (0,050 g; 0,320 mmol), nātrija askorbāta (0,063 g; 0,320 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,160 mmol) un etiķskābes (0,09 mL; 1,60 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 3 stundas, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,108 g (56%) savienojuma 5k kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 285-286 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.90 (s, 3H), 5.46 (s, 4H), 7.39-7.45 (m, 2H), 

7.68-7.76 (m, 4H), 7.89-7.97 (m, 4H), 8.00-8.04 (m, 1H), 8.73 (s, 2H), 10.87 (s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.5, 55.4, 110.0, 114.5, 118.6, 123.6, 126.2, 

130.6, 132.6, 142.3, 146.0, 160.2, 164.7, 167.0 m.d.  

 IS (KBr, cm
-1

): 3291 (OH), 1684 (C=O), 1603 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C29H25N8O7: 597,1846. Noteikts 597,1820. 

 

2-[4-(3-Metoksi-5-{1-[2-(4-nitroanilīn)-2-oksoetil]-1H-1,2,3-triazol-4-il}fenil)-1H-1,2,3-

triazol-1-il]-N-(4-nitrofenil)acetamīds (5l) 

 Ieguva no 2-azido-N-(4-nitrofenil)acetamīda (100c) (0,177 g; 0,800 mmol), 

1,3-dietinil-5-metoksibenzola (98d) (0,050 g; 0,320 mmol), nātrija askorbāta (0,063 g; 0,320 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,160 mmol) un etiķskābes (0,09 mL; 1,60 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 3 stundas, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,089 g (47%) savienojuma 5l kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 262-263 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.90 (s, 3H), 5.51 (s, 4H), 7.36-7.49 (m, 2H), 

7.75-7.96 (m, 4H), 7.97-8.09 (m, 1H), 8.17-8.37 (m, 4H), 8.73 (s, 2H), 11.15 (s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 52.5, 55.4, 110.0, 114.4, 119.1, 123.6, 125.1, 

132.6, 142.6, 144.5, 146.0, 160.2, 165.3 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 1696 (C=O), 1507 (N=O), 1343 (N=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C27H25N10O7: 599,1751. Noteikts 599,1727. 
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N-[4-(Aminosulfonil)benzil]-2-(4-{3-[1-(2-{[4-(aminosulfonil)benzil]amino-2-oksoetil)-

1H-1,2,3-triazol-4-il]fenil}-1H-1,2,3-triazol-1-il)acetamīds (5m) 

 Ieguva no 2-azido-N-(sulfamoilbenzil)acetamīda (100d) (0,266 g; 0,991 mmol), 

1,3-dietinilbenzola (98a) (0,050 g; 0,396 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,396 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,198 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,98 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 18 stundas, tad ietvaicēja vakuumā. Jēlproduktu attīrīja 

ar apgrieztās fāzes kolonnu hromatogrāfiju (sorbents - C-18 modificēts silikagels, eluents 

MeCN-H2O, gradients MeCN 10-90% ). Ieguva 0,044 g (17%) savienojuma 5m kā gaiši 

brūnu cietu vielu ar k.t. 229-230 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.42 (d, 4H, J=6.0 Hz), 5.27 (s, 4H), 7.32 (s, 4H), 

7.46–7.51 (m, 4H), 7.54 (t, 1H, J=7.8 Hz), 7.76–7.81 (m, 4H), 7.83 (dd, 2H, J=7.8 Hz, J=1.6 

Hz), 8.38–8.41 (m, 1H), 8.65 (s, 2H), 8.96 (t, 2H, J=6.0 Hz) m.d.; 

 
13

C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.0, 51.8, 118.9, 121.7, 123.3, 124.5, 125.7, 

127.7, 131.3, 142.8, 142.8, 145.9, 165.6 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3297 (NH), 3088 (NH), 1669 (C=O), 1329 (S=O), 1157 S=O).  

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C28H29N10O6S2: 665,1713. Noteikts 665,1730. 

 

 

4-{[(2-{4-[3-(1-[{2[(4-Karboksibenzil)amino]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-il)fenil]-1H-

1,2,3-triazol-1-il}acetil)amino]metil}benzokarbonskābe (5n) 

 Ieguva no 4-{[(azidoacetil)amino]metil}benzoskābes (100e) (0,325 g; 1,39 mmol), 

1,3-dietinilbenzola (98a) (0,070 g; 0,555 mmol), nātrija askorbāta (0,110 g; 0.555 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,069 g; 0,277 mmol) un etiķskābes (0,16 mL; 2,77 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,195 (59%) savienojuma 5n kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 287-288 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.37-4.48 (m, 4H), 5.27 (s, 4H), 7.34-7.47 (m, 

4H), 7.54 (t, 1H, J=7.6 Hz), 7.78-7.87 (m, 2H), 7.87-8.00 (m, 4H), 8.34-8.42 (m, 1H), 8.65 (s, 

2H), 8.89-9.01 (m, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.2, 51.8, 121.8, 123.3, 124.5, 127.3, 129.4, 

129.6, 130.0, 131.4, 143.7, 146.0, 165.6, 167.3 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3281 (OH), 1696 (C=O), 1659 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C30H27N8O6: 595,2054. Noteikts 595,2018. 
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3,5-Bis[1-(2-{[4-(aminosulfonil)benzil]amino}-2-oksoetil)-1H-1,2,3-triazol-4-

il]benzokarbonskābe (5o) 

 Ieguva no 2-azido-N-(sulfamoilbenzil)acetamīda (100d) (0,198 g; 0,734 mmol), 

1,3-dietinilbenzoskābes (98b) (0,050 g; 0,294 mmol), nātrija askorbāta (0,058 g; 0,294 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,037 g; 0,147 mmol) un etiķskābes (0,08 mL; 1,47 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,097 (47%) savienojuma 5o kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 288-289 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ):

 
4.35-4.48 (m, 4H), 5.28 (s, 4H), 7.33 (pl s, 4H), 

7.43-7.57 (m, 4H), 7.74-7.89 (m, 4H), 8.35-8.43 (m, 2H), 8.53-8.59 (m, 1H), 8.77 (s, 2H), 

8.95-9.07 (m, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.1, 51.9, 123.7, 125.0, 125.1, 125.8, 127.7, 

131.6, 134.1, 142.8, 142.9, 145.5, 165.6, 167.3 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3309 (NH), 3082 (NH), 1669 (C=O), 1339 (S=O), 1155 (S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C29H29N10O8S2: 709,1611. Noteikts 709,1590. 

 

3,5-Bis(1-{2-[(4-karboksibenzil)amino]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-

il)benzokarbonskābe (5p) 

 Ieguva no 4-{[(azidoacetil)amino]metil}benzoskābes (100e) (0,172 g; 0,734 mmol), 

1,3-dietinilbenzoskābes (98b) (0,050 g; 0,294 mmol), nātrija askorbāta (0,058 g; 0,294 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,037 g; 0,147 mmol) un etiķskābes (0,08 mL; 1,47 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 1 stundu, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja vakuumā. Ieguva 0,056 (29%) savienojuma 5p kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 

281-281 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.42 (d, 4H, J=5.7 Hz), 5.30 (s, 4H), 7.38-7.45 (m, 

4H), 7.70 (pl s, 2H), 7.88-7.95 (m, 4H), 8.37-8.41 (m, 2H), 8.53-8.56 (m, 1H), 8.78 (s, 2H), 

9.10 (t, 2H, J=5.7 Hz) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.2, 51.9, 123.7, 125.1, 125.1, 127.3, 129.4, 

131.6,143.5, 145.4, 165.6, 167.4, 167.4 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3423 (OH), 3254 (OH), 1694 (C=O), 1687 (C=O), 1604 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C31H27N8O8: 639,1952. Noteikts 639,1959. 
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N-[4-(Aminosulfonil)benzil]-2-(4-{5-[1-(2-{[4-(aminosulfonil)benzil]amino}-2-oksoetil)-

1H-1,2,3-triazol-4-il]-3-piridinil}-1H-1,2,3-triazol-1-il)acetamīds (5r) 

 Ieguva no 2-azido-N-(sulfamoilbenzil)acetamīda (100d) (0,265 g; 0,983 mmol), 

1,3-dietinilpiridīna (98c) (0,050 g; 0,393 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,393 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,196 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,97 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 3 stundas, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,164 g (63%) savienojuma 5r kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 252-253 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.35-4.49 (m, 4H), 5.31 (s, 4H), 7.33 (s, 4H), 

7.42-7.55 (m, 4H), 7.73-7.85 (m, 4H), 8.67-8.74 (m, 1H), 8.76-8.83 (m, 2H), 8.93-9.02 (m, 

2H), 9.04 (s, 2H) m.d.;
 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.1, 51.9, 124.1, 125.7, 126.9, 127.7, 128.4, 

142.8, 143.2, 145.5, 165.6 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3295 (NH), 3050 (NH), 1669 (C=O), 1330 (S=O), 1157 (S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C27H28N11O6S2: 666,1665. Noteikts 666,1640. 

 

4-{[(2-{4-[5-(1-{2-[(4-Karboksibenzil)amino]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-il)-3-

piridinil]-1H-1,2,3-triazol-1-il}acetil)amino]metil}benzokarbonskābe (5s) 

 Ieguva no 4-{[(azidoacetil)amino]metil}benzoskābes (100e) (0,230 g; 0,983 mmol), 

1,3-dietinilpiridīna (98c) (0,050 g; 0,393 mmol), nātrija askorbāta (0,078 g; 0,393 mmol), 

CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,196 mmol) un etiķskābes (0,11 mL; 1,97 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 3 stundas, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,108 g (46%) savienojuma 5s kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 273-274 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 4.43 (d, 4H, J=5.7 Hz), 5.31 (s, 4H), 7.38-7.44 (m, 

4H), 7.88-7.95 (m, 4H), 8.69-8.72 (m, 1H), 8.77-8.81 (m, 2H), 9.00 (t, 2H, J=5.7 Hz), 9.06 (s, 

2H), 12.85 (pl s, 2H) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.2, 51.9, 124.1, 126.9, 127.3, 128.4, 129.4, 

130.3, 143.2, 143.5, 145.5, 165.6, 167.3 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3282 (OH), 1688 (C=O), 1653 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C29H26N9O6: 596,2006. Noteikts 596,1978. 
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N-[4-(Aminosulfonil)benzil]-2-(4-{3-[1-(2-{[4-(aminosulfonil)benzil]amino}-2-oksoetil)-

1H-1,2,3-triazol-4-il]-5-metoksifenil}-1H-1,2,3-triazol-1-il)acetamīds (5t) 

 Ieguva no 2-azido-N-(sulfamoilbenzil)acetamīda (100d) (0,215 g; 0,800 mmol), 

1,3-dietinil-5-metoksibenzola (98d) (0,050 g; 0,320 mmol), nātrija askorbāta (0,063 g; 0,320 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,160 mmol) un etiķskābes (0,09 mL; 1,60 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 3 stundas, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,069 g (31%) savienojuma 5t kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 225-226 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.88 (s, 3H), 4.42 (d, 4H, J=6.0 Hz), 5.26 (s, 4H), 

7.32 (s, 4H), 7.40 (d, 2H, J=1.2 Hz), 7.46-7.51 (m, 4H), 7.77-7.82 (m, 4H), 8.00 (t, 1H, J=1.2 

Hz), 8.67 (s, 2H), 8.96 (t, 2H, J=6.0 Hz) m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.0, 51.8, 55.3, 110.0, 114.4, 123.5, 125.7, 

127.7, 132.6, 142.8, 142.8, 145.9, 160.2, 165.6 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3292 (NH), 3093 (NH), 1668 (C=O), 1331 (S=O), 1158 (S=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C29H31N10O7S2: 695,1819. Noteikts 695,1791. 

 

4-{[(2-{4-[3-(1-{2-[(4-Karboksibenzil)amino]-2-oksoetil}-1H-1,2,3-triazol-4-il)-5-

metoksifenil]-1H-1,2,3-triazol-1-il}acetil)amino]metil}benzokarbonskābe (5u) 

 Ieguva no 4-{[(azidoacetil)amino]metil}benzoskābes (100e) (0,187 g; 0,800 mmol), 

1,3-dietinil-5-metoksibenzola (98d) (0,050 g; 0,320 mmol), nātrija askorbāta (0,063 g; 0,320 

mmol), CuSO4
.
5H2O (0,049 g; 0,160 mmol) un etiķskābes (0,09 mL; 1,60 mmol). Reakcijas 

maisījumu maisīja istabas temperatūrā 3 stundas, tad pievienoja H2O (40 mL) un izveidojušos 

suspensiju filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar pies. NH4Cl (3×40 mL) un 80% MeOH (2×40 mL) 

un žāvēja gaisā. Nogulsnes izšķīdināja DMSO (40 mL), šķīdumu izlēja pies. NH4Cl un 

izveidojušās nogulsnes filtrēja. Nogulsnes mazgāja ar H2O (3×40 mL) un žāvēja vakuumā. 

Ieguva 0,170 g (85%) savienojuma 5u kā gaiši brūnu cietu vielu ar k.t. 276-277 °C. 

 1
H-KMR (400 MHz, DMSO-d6, δ): 3.89 (s, 3H), 4.32-4.51 (m, 4H), 5.27 (s, 4H), 

7.32-7.51 (m, 6H), 7.85-7.97 (m, 4H), 7.97-8.05 (m, 1H), 8.68 (s, 2H), 8.91-9.02 (m, 2H) 

m.d.; 

 13
C-KMR (100 MHz, DMSO-d6, δ): 42.2, 51.8, 55.4, 110.0, 114.4, 123.5, 127.4, 

129.4, 129.7, 132.6, 143.8, 145.9, 160.2, 165.6, 167.2 m.d. 

 IS (KBr, cm
-1

): 3290 (OH), 1684 (C=O), 1611 (C=O). 

 AIMS (m/z) [M+H]
+
 aprēķināts C31H29N8O7: 625,2159. Noteikts 625,2129. 
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SECINĀJUMI 

 

1. Izstrādāta viena reaktora trīs stadiju tioēteru sintēzes metode no benzilspirtiem vai 

benzilhalogenīdiem, tiourīnvielas un heteroarilhalogenīdiem. 

 

2. Bāziskā vidē sulfonamīda grupa tiek deprotonēta un daļēji zaudē savas 

elektronakceptorās īpašība, kā rezultātā 5-bromtiofēn-2-sulfonamīda C-5 oglekļa 

atoms ir mazāk aktivēts. 

 

3. Ūdenraža peroksīda klātienē iespējams veikt selektīvu tioēteru oksidēšanu par 

sulfoniem. 

 

4. Simetrisku bis-1,4-diaizvietotu 1,2,3-triazolilatvasinājumu reģioselektīvu veidošanos 

iespējams veikt Cu (I) klātienē, vienlaicīgi saslēdzot divus triazola gredzenus. 
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