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СИНТЕЗ  НОВЫХ  1,2,4-ТРИАЗОЛОВ  
 

Алкилированием 2-этоксикарбонил-4-замещенных пентанолидов и даль-
нейшим гидролизом синтезированных продуктов получены новые произ-
водные γ-лактонов. На основе последних синтезированы новые производ-
ные 1,2,4-триазолов, содержащие гидроксильные группы в боковой цепи.  

 
Биологические исследования синтетических аналогов распространен-

ных в животном и растительном мире гетероциклических соединений 
показали, что большинство из них проявляют широкий спектр биологических 
действий. В этом ряду определенный интерес представляют производные 
1,2,4-триазолов, которые в основном имеют синтетическое происхождение. 
Отдельные представители этого класса соединений проявляют гипотензив-
ный эффект [1], обладают противоопухолевой [2], фунгицидной [3], анти-
бактериальной [4] и другими активностями. Производные 1,2,4-триазолов, 
содержащие в боковой цепи гидроксильные группы, увеличивают гидро-
фильность целевых соединений. В ряду последних выявлены производные, 
оказывающие стабилизирующее действие на мембраны красных кровяных 
клеток [5]. Для синтеза соединений, содержащих гидроксильные группы, 
хорошими синтонами являются γ-лактоны. С целью получения новых произ-
водных последних нами изучена реакция алкилирования 2-этоксикарбонил-4-
замещенных пентанолидов(1, 2) и гидролиз полученных продуктов(3–6): 

 

 
                                                                  3. R=H;   R'=изо-C4H9                   7. R=H;   R'=изо-C4H9 
                                                                  4. R=CH3; R'=изо-C4H9                          8. R=CH3; R'=изо-C4H9 
                                                                  5. R=H;   R'=C4H9                          9. R=H;    R'=C4H9     
                                                                  6. R=CH3; R'=C4H9                      10. R=CH3; R'=C4H9.  

 
Установлено, что соединения 1, 2 успешно алкилируются алкилгалоге-

нидами в присутствии этилата натрия в среде абс. этилового спирта с образо-
ванием 2-этоксикарбонил-2,4-дизамещенных-4-пентанолидов (3–6). Показа-
но, что в результате кислотного гидролиза соединенений 3–6 с высокими 
выходами образуются 2,4-дизамещенные-4- пентанолиды (7–10). 
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С целью расширения ассортимента, а также поиска новых полезных 
свойств в ряду 1,2,4-триазолов нами синтезированы новые производные 
последних. Для достижения поставленной задачи на основе соединенений   
7–10 известным способом получены гидразиды соответствующих кислот  
(11–14), взаимодействие которых с изотиоцианатами приводит к  1,4-дизаме-
щенным тиосемикарбазидам  (15–19): 

 

 
                                     11. R=H;   R'=изо-C4H9             15. R=H;   R'=изо-C4H9; R''=CH2=CH–CH2– 
                                     12. R=CH3; R'=изо-C4H9                16. R=CH3; R'=изо-C4H9; R''=CH2=CH–CH2– 
                                     13. R=H;   R'=C4H9                    17. R=H;   R'=C4H9;  R''=CH2=CH–CH2–    
                                     14. R=CH3; R'=C4H9                  18. R=H;  R'=C4H9; R''=C6H5– 
                                                                                         19. R=CH3;  R'=C4H9;  R''=C6H5–    

 
Изучены и разработаны оптимальные условия реакции. Установлено, 

что наилучшие результаты достигаются при кратковременном нагревании 
исходных реагентов в среде этанола. 

Внутримолекулярной циклизацией в щелочной среде соединения 15–19  
переведены в целевые 3,4-дизамещенные-5-меркапто-1,2,4-триазолы (20–24): 

 

 
                        15–19 
                                                                                      20. R=H;   R'=изо-C4H9; R''=CH2=CH–CH2– 
                                                                                      21. R=CH3;   R'=изо-C4H9; R''=CH2=CH–CH2– 
                                                                                      22. R=H;   R'=C4H9; R''=C6H5– 
                                                                                      23. R=CH3;   R'=C4H9; R''=C6H5– 
                                                                                      24. R=H;   R'=C4H9; R''= CH2=CH–CH2– 
                                        

Установлено, что циклизацию целесообразно проводить 10%-м водным 
раствором едкого натра или калия. При этом реакция завершается за корот-
кий срок, обеспечивая высокие выходы конечных продуктов. 

Экспериментальная часть. ИК-спектры соединений 3–10 в тонком 
слое и 11–24 в суспензии вазелина получали на приборе Nicolet FTIR Nexus. 
Спектры ЯМР 1H растворов веществ в CDCl3 получали на спектрометре 
Varian Mercury-300, внутренний стандарт – тетраметилсилан. Для ТСХ при-
меняли пластины Silufol UV-254, элюенты: этанол–бензол–гексан – 3:3:10 
(А), этанол–бензол – 1:5 (В), этанол–бензол–ацетон – 1:5:6 (С). Проявление 
парами иода. Температуры плавления определяли на микронагревательном 
столике марки Boetius. Исходные 2-этоксикарбонил-4-замещенные пентано-
лиды синтезировали по [6]. 

2-Этоксикарбонил-2,4-дизамещенные-4-пентанолиды (3–6). К охлаж-
денному раствору этилата натрия, приготовленного из 100 мл абсолютного 
этанола и 2,3 г (0,1 моль)  металлического натрия, при 20–250С по каплям 
добавляли 0,1 моль соответствующего 2-этоксикарбонил-4-замещенного-4-    
-пентанолида. Через 0,5 ч к смеси по каплям добавляли 15,1 г (0,11 моль) 
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бромистого алкила. Перемешивали 1 ч при комнатной температуре и 16 ч при 
75–800С. После отгонки этанола смесь охлаждали, к остатку добавляли под-
кисленную (HCl) воду, продукт реакции экстрагировали эфиром, экстракты 
промывали водой и сушили безводным сульфатом магния. После отгонки 
растворителя остаток перегоняли в вакууме.  

ИК-спектр, ν, см–1: 1760 (С=O лактон); 1730, 1725 (C=O сл. эфир); 1220, 
1180 (С–О–С). 

2-Этоксикарбонил-2-изобутил-4-пентанолид (3). Выход 73%. Ткип. 84–
850C/1 мм. рт. ст. nD

20 1,4484, d4
20 1,0405. Найдено, %: C 63,25; H 8,83. 

C12H20O4. Вычислено, %: C 63,16; H 8,77.  Rf 0,45 (A). 
2-Этоксикарбонил-2-изобутил-4,4-диметилбутанолид (4). Выход 63%. 

Ткип. 1000C/2 мм. рт. ст. nD
20 1,4490, d4

20 1,0236. Найдено, %: C 64,41;  H 9,02. 
C13H22O4.  Вычислено, %: C 64,46; H 9,09. Rf  0,44 (A). 

2-Этоксикарбонил-2-бутил-4-пентанолид(5). Выход 83%. Ткип. 90–
920C/1 мм. рт. ст. nD

20 1,4493, d4
20 1,0388. Найдено, %: C 63,43; H 8,82. 

C12H20O4. Вычислено, %: C 63,16; H 8,77. Rf  0,47 (A). 
2-Этоксикарбонил-2-бутил-4,4-диметилбутанолид (6). Выход 85%. 

Ткип.  96–980C/1 мм. рт. ст. nD
20 1,4505, d4

20 1,0258. Найдено, %: C 64,65;        
H 9,20.  C13H22O4.  Вычислено, %:  C 64,46;  H 9,09.  Rf  0,52 (A).  

2,4-Дизамещенные-4-пентанолиды (7–10). Смесь 0,05 моль соответст-
вующего соединения 3, 4 и 180 мл разбавленной (1:2) соляной кислоты нагре-
вали при слабом кипении 12 ч. После охлаждения продукт реакции экстра-
гировали эфиром. Экстракты промывали водой и сушили безводным сульфа-
том магния. После отгонки растворителя остаток перегоняли в вакууме. 

ИК-спектр, ν, см–1: 1760 (С=O лактон); 1220, 1180 (С–О–С). 
2-Изобутил-4-пентанолид (7). Выход 75%. Ткип. 570C/1 мм. рт. ст.    

nD
20 1,4400, d4

20 0,9495. Найдено, %: C 69,31; H 10,19. C9H16O2. Вычислено, %: 
C 69,23;  H 10,26.  Rf0 0,61 (A). 

2-Изобутил-4,4-диметилбутанолид (8). Выход 60%. Ткип. 740C/2 мм. рт. 
ст. nD

20 1,4390, d4
20 0,9360. Найдено, %: C 70,51; H 10,52. C10H18O2. Вычис-

лено, %: C 70,65; H 10,59. Rf 0,58 (A). 
2-Бутил-4-пентанолид (9). Выход 76%. Ткип. 580C/1 мм. рт. ст.   

nD
20 1,4390, d4

20  0,9490. Найдено, %: C 69,10; H 10,40. C9H16O2. Вычислено, %: 
C 69,23; H 10,26. Rf 0,68 (A). 

2-Бутил-4,4-диметилбутанолид (10). Выход 80%. Ткип. 71–720C/1 мм. 
рт. ст. nD

20 1,4400, d4
20 0,9283. Найдено, %: C 70,75; H 10,45. C10H18O2. 

Вычислено, %: C 70,65; H 10,59. Rf 0,51 (A). 
Гидразиды 2-замещенной-4-гидроксипентановой кислоты (11–14).  К 

раствору 0,13 моль соответствующего 2,4-дизамещенного-4-пентанолида в  
35 мл этанола добавляли 11,2 г 85%-го гидразингидрата. Интенсивно переме-
шивали и оставляли на 0,5 ч при 20–250C , затем нагревали 2 ч на кипящей 
водяной бане. После охлаждения выпавшие кристаллы отфильтровывали, 
промывали этанолом и сушили. 

ИК-спектр, ν, см–1: 1654 (C=O амид); 3100–3400 (–NH, –NH2, –OH). 
Гидразид 2-изобутил-4-гидроксипентановой кислоты (11). Выход 

73,3%. Tпл. 96–980C. Найдено, %: C 57,49; H 10,59. C9H20O2N2. Вычислено, %: 
C 57,45; H 10,64. Rf 0,47 (A).  
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ЯМР 1H, δ, м.д.:  0,91 д (6H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,49 м (2H, CH2); 
1,62 м (1H, CH); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с (H, OH); 3,84 д     
(2H, NH2); 4,03 м (H, CH); 8,72 с (H, NH).  

Гидразид 4-метил-2-изобутил-4-гидроксипентановой кислоты (12). 
Выход 81%. Tпл. 76–780C. Найдено, %: C 59,47; H 10,96. C10H22O2N2. Вычис-
лено, %: C 59,41; H 10,90. Rf 0,43 (A).   

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (6H, CH3); 1,24 д (6H, CH3); 1,49 д (2H, CH2); 
1,62 м (1H, CH); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с (H, OH); 3,84 д     
(2H, NH2); 8,72 с (H, NH).   

Гидразид 2-бутил-4-гидроксипентановой кислоты (13). Выход 74%. 
Tпл. 137–1390C. Найдено, %: C 57,60; H 10,80. N 14,47. C9H20O2N2. Вычислено, 
%: C 57,45; H 10,64; N 14,89. Rf 0,61 (С).  

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,53 м (2H, CH2); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с   
(H, OH); 3,84 д (2H, NH2); 4,03 м (H, CH); 8,72 с (H, NH). 

Гидразид 4-метил-2-бутил-4-гидроксипентановой кислоты (14). Выход 
86%. Tпл. 105–1070C. Найдено, %: C 59,60; H 10,75; N 14,00. C10H22O2N2. 
Вычислено, %: C 59,41; H 10,89; N 13,86.  Rf 0,63 (С).   

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,24 д (6H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,53 м (2H, CH2); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с   
(H, OH); 3,84 д (2H, NH2); 4,03 м (H, CH); 8,72 с (H, NH). 

1,4-Дизамещенные тиосемикарбазиды (15–19). Смесь 0,014 моль гид-
разида 2,4-дизамещенной-4-гидроксипентановой кислоты, 0,015 моль соот-
ветствующего изотиоцианата и 25 мл этанола интенсивно перемешивали до 
гомогенизации и нагревали 1 ч при 75–800C. После охлаждения выпавшие 
кристаллы отфильтровывали, промывали этанолом и сушили.  

ИК-спектр, ν, см–1: 1695 (C=O амид); 3144, 3400, 3450 (–NH, –OH). 
1-(2-Изобутил-4-гидроксипентаноил)-4-аллилтиосемикарбазид (15). 

Выход 55%. Tкип. 147–1490C (вода:спирт = 1:3). Найдено, %: N 14,69; S 11,22. 
C13H25O2N3S. Вычислено, %: N 14,63; S 11,15. Rf 0,49 (B). 

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (6H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,49 д (2H, CH2); 
1,62 м (1H, CH); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с (H, OH); 4,03 м       
(H, CH); 4,13 д (2H, CH2); 5,19 и 5,22 д (2H; =CH2); 5,87 м (1H, =CH); 7,75 д 
(1H, CONH.); 9,05 с (1H, NH); 9,72 с (1H, NH).  

1-(4-Метил-2-изобутил-4-гидроксипентаноил)-4-аллилтиосемикарба-
зид (16). Выход 67,3%. Tпл. 145–1470C. Промывали эфиром. Найдено, %:        
N 13,89; S 10,68. C14H27O2N3S. Вычислено, %: N 13,95; S 10,63. Rf 0,54 (B).   

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (6H, CH3); 1,18 д (6H, CH3); 1,49 д (2H, CH2); 
1,62 м (1H, CH); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с (H, OH); 4,13 д     
(2H, CH2); 5,19 и 5,22 д (2H; =CH2); 5,87 м (1H, =CH); 7,75 д (1H, CONH);  
9,05 с (1H, NH); 9,72 с (1H, NH).  

1-(2-Бутил-4-гидроксипентаноил)-4-аллилтиосемикарбазид (17). Вы-
ход 95%. Tпл. 153–1550C (вода:спирт = 1:1). Найдено, %: N 14,33; S 11,00. 
C13H25O2N3S. Вычислено, %: N 14,63; S 11,15. Rf  0,58 (B). 

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,53 м (2H, CH2); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с   
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(H, OH); 4,03 м (H, CH); 4,13 д (2H, CH2); 5,19 и 5,22 д (2H; =CH2); 5,87 м  
(1H, =CH); 7,75 д (1H, CONH.); 9,05 с (1H, NH); 9,72 с (1H, NH).      

1-(2-Бутил-4-гидроксипентаноил)-4-фенилтиосемикарбазид (18). Вы-
ход 76%. Tпл. 135–1370C (вода:спирт = 1:1). Найдено, %: N 12,50; S 9,60. 
C17H27O2N3S. Вычислено, %: N 12,46; S 9,50. Rf 0,56 (B). 

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,53 м (2H, CH2); 1,68 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,58 с   
(H, OH); 4,03 м (H, CH); 6,91 м (1Н, СН аром.); 7,20 м (2Н, СН аром.); 7,70 м 
(2Н, СН аром.); 7,75 д (1H, CONH.); 9,05 с (1H, NH); 9,72 с (1H, NH).      

1-(4-Метил-2-бутил-4-гидроксипентаноил)-4-фенилтиосемикарбазид 
(19). Выход 78%. Tпл. 146–1480C (вода:спирт = 1:1). Найдено, %: N 12,86;        
S 9,66. C16H25O2N3S. Вычислено, %: N 13,00; S 9,91. Rf  0,64 (B).  

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,24 д (6H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,53 м (2H, CH2); 1,64 м (2H, CH2); 2,43 м (H, CH); 3,65 с    
(H, OH); 6,81 м (1Н, СН аром.); 7,20 м (2Н, СН аром.); 7,70 м (2Н, СН аром.); 
7,75 д (1H, CONH.); 9,05 с (1H, NH); 9,72 с (1H, NH).     

3-(1,3-Дизамещенные-3-гидроксибутил)-4-замещенные-5-меркапто- 
-1,2,4-триазолы (20–24). Смесь 10%-го раствора едкого натра (0,5 г NaOH в 
4,5 мл воды), 0,011 моль соответствующего 1-(2,4-дизамещенного-4'-гидрокси-
пентаноил)-4-замещенного тиосемикарбазида нагревали 4 ч на кипящей водя-
ной бане. После охлаждения подкисляли разбавленной соляной кислотой до 
pH 1–2. Выпавшие кристаллы отфильтровывали, промывали водой и сушили.  

ИК-спектр, ν, см–1: 1564 (C=N в кольце); 1640 (C=C) 3040; 3080 (=CH2); 
3150, 3360 (-OH). 

3-(1-Изобутил-3-гидроксибутил)-4-аллил-5-меркапто-1,2,4-триазол (20). 
Выход 60%. Tпл. 98–1000C. Промывали эфиром. Найдено, %: N 15,69; S 11,84. 
C13H23ON3S. Вычислено, %: N 15,61; S 11,90. Rf 0,48 (B).  

ЯМР 1H, δ, м.д.: 1,91 д (6H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,49 д (2H, CH2); 
1,62 м (1H, CH); 1,68 м (2H, CH2); 2,76 м (H, CH); 3,68 с (H, OH); 4,03 м       
(H, CH); 4,60 д (2H, CH2); 5,22 и 5,37 д (2H; =CH2); 5,87 м (1H, =CH); 13,32 с 
(1H, SH).  

3-(3-Метил-1-изобутил-3-гидроксибутил)-4-аллил-5-меркапто-1,2,4-
-триазол (21). Выход 84,4%. Tпл. 152–1540C. Промывали эфиром. Найдено, %: 
N 14,89; S 11,27. C14H25ON3S. Вычислено, %: N 14,84; S 11,31. Rf  0,49 (B).  

ЯМР 1H, δ, м.д.: 1,91 д (6H, CH3); 1,18 д (6H, CH3); 1,49 д (2H, CH2);  
1,62 м (1H, CH); 1,68 м (2H, CH2); 2,76 м (H, CH); 3,68 с (H, OH); 4,60 д     
(2H, CH2); 5,22 и 5,37 д (2H; =CH2); 5,87 м (1H, =CH); 13,32 с (1H, SH).   

3-(1-Бутил-3-гидроксибутил)-4-фенил-5-меркапто-1,2,4-триазол (22). 
Выход, 72%. Tпл. 171–1730C. Промывали эфиром. Найдено, %: N 15,53;            
S 10,22.  C16H23ON3S.  Вычислено,  %:  N 13,77;  S 10,77.  Rf  0,62 (B).  

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,58 м (2H, CH2); 1,73 м (2H, CH2); 2,76 м (H, CH); 3,65 с   
(H, OH); 4,03 м (Н, СН)  7,45 м (1Н, СН аром.); 7,50 м (2Н, СН аром.); 7,58 м 
(2Н, СН аром.); 13,32 с (1H, SH).    

3-(3-Метил-1-бутил-3-гидроксибутил)-4-фенил-5-меркапто-1,2,4-триа-
зол (23). Выход 75%. Tпл. 115–1170C. Промывали эфиром. Найдено, %:           
N 13,30; S 10,15. C17H25ON3S. Вычислено, %: N 13,17; S 10,03. Rf  0,52 (B).  
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ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,24 д (6H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,58 м (2H, CH2); 1,69 м (2H, CH2); 2,76 м (H, CH); 3,65 с   
(H, OH); 7,45 м (1Н, СН аром.); 7,50 м (2Н, СН аром.); 7,58 м (2Н, СН аром.); 
13,32 с (1H, SH).    

3-(1-Бутил-3-гидроксибутил)-4-аллил-5-меркапто-1,2,4-триазол (24). 
Выход 75%. Tпл. 118–1200C. Промывали эфиром. Найдено, %: N 15,82;            
S 11,67. C13H23ON3S. Вычислено, %: N 15,61; S  11,90. Rf  0,56 (B).  

ЯМР 1H, δ, м.д.: 0,91 д (3H, CH3); 1,18 д (3H, CH3); 1,25 м (2H, CH2); 
1,33 м (2H, CH2); 1,58 м (2H, CH2); 1,73 м (2H, CH2); 2,76 м (H, CH); 3,58 с   
(H, OH); 4,03 м (Н, СН) 4,60 д (2H, CH2); 5,22 и 5,37 д (2H; =CH2); 5,87 м    
(1H, =CH); 13,05 с (1H, SH).  
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Üàð  1,2,4-îðÆ²¼àÈÜºðÆ  êÆÜÂº¼ 
 

² Ù ÷ á ÷ á õ Ù  
 

2-¾ÃûùëÇÏ³ñμáÝÇÉ-4-ï»Õ³Ï³Éí³Í å»Ýï³ÝáÉÇ¹Ý»ñÇ ³ÉÏÇÉ³óÙ³Ùμ ¨ 
ëï³óí³Í í»ñç³ÝÛáõÃ»ñÇ Ñ»ï³·³ ÑÇ¹ñáÉÇ½áí ëï³óí»É »Ý γ-É³ÏïáÝÝ»ñÇ 
Ýáñ ³Í³ÝóÛ³ÉÝ»ñ: ì»ñçÇÝÝ»ñÇë μ³½³ÛÇ íñ³ ëÇÝÃ»½í»É »Ý 1,2,4-ïñÇ³-
½áÉÝ»ñÇ Ýáñ ³Í³ÝóÛ³ÉÝ»ñ, áñáÝù ÏáÕÙÝ³ÛÇÝ ßÕÃ³ÛáõÙ å³ñáõÝ³ÏáõÙ »Ý 
ÑÇ¹ñûùëÇÉ ËáõÙμ: 

 
 
 

T. V. GHOCHIKYAN,  E. V. HAROUTYUNYAN,  V. S. HAROUTYUNYAN 
 

 SYNTHESIS  OF  NEW  1,2,4-TRIAZOLES 
 

S u m m a r y  
 

New derivatives of γ-lactones have been obtained by means of alkylation of 
2-ethoxycarbonyl-4-substituted pentanolids and further hydrolysis of the synthesi-
zed products. New derivatives of 1,2,4-triazoles, containing hidroxyl groups in 
lateral chain, have been synthesized on the base of the latters.  
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