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Тіоаміди та тіосечовини є цікавими 
будівельними блоками для синтезу 
азагетероциклів з цінними біологічними 
властивостями [1]. Одним із методів їх 
синтезу є електрофільна циклізація N-
алкенільних субстратів [2]. Відомо, що 
галоген-індукована циклізація N-алкеніл-
тіоамідів та N-алкенілтіосечовин призводить 
до утворення 5- чи 6-членних циклів. 
Зокрема, циклізація алілтіоамідів при дії 
галогену [3-6] або сполук, що продукують 
галоген в реакційній суміші [5,7-10] дає 
галогенометилтіазоліни. N-аліл-N-арил-
тіосечовини реагують з галогенами, 
арилселенілхлоридом чи арилтелур-
трихлоридом з утворенням тіазолідинових 
циклів [11-16]. Крім того, N-β-бромоаліл-N-
фенілтіосечовина може бути циклізована до 
тіазолу під дією карбонату калію [17]. 

Одним із методів синтезу 
галогенофункціоналізованих оксазолінів чи 
тіазолінів є трикомпонентна реакція 
ненасиченого аміну, ізоціанату чи 
ізотіоціанату та галогену. Така реакція 
описана з використанням пропаргільного 
аміну, ізо(тіо)ціанату та галогену, що 
приводить до утворення галогено-

метиліденоксазолідину чи галогено-
метилідентіазолідину [18, 19]. Утворені 
вінілгалогеніди є універсальними 
будівельними блоками в органічному синтезі 
через їхню здатність до модифікації [20]. 
Метою даної роботи є дослідження перебігу 
трикомпонентної реакції алілметиламіну, 
фенілізотіоціанату та йоду. Використання 
саме аліламіну дозволить ввести до 
азагетероциклу лабільну до функціоналізації 
галогенометильну групу. 

Реакцію еквімолярних кількостей 
фенілізотіоціанату, алілметиламіну та йоду 
проводили в середовищі ацетонітрилу. В 
роботі [18] використовували в якості 
розчинника етилацетат. Однак, в нашому 
випадку найбільш ефективним виявився 
ацетонітрил, що призвело до збільшення 
виходу цільового продукту реакції (з 58% до 
76%). Підвищення температури проведення 
реакції з кімнатної до 50°С також приводило 
до зростання виходу. Після обробки 
реакційної суміші калій карбонатом виділено 
5-йодометил-3-метил-2-феніліміно-1,3-
тіазолідин у вигляді світло-коричневого 
масла. 
 

 

 
 

Спектральні дані продукту реакції та 
результати елементного аналізу під-
тверджують утворення функціоналізованого 

тіазолідину. На утворення продукту 
циклізації вказує відсутність в спектрі ЯМР 
1
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сигналу метінового протону у сильне поле та 
характер прояву протонів метиленової та 
йодометиленової груп. 

Очевидно, процесу йодоциклізації 
передує утворення N-алільної тіосечовини, 

яка в реакційній суміші вступає в реакцію 
електрофільної гетероциклізації під дією 
йоду за участю нуклеофільного центру атома 
сульфуру. 

 

 
 

Функціоналізовані тіазолідини 
володіють високою антибактеріальною, 
фунгіцидною, протипухлинною, проти-
вірусною та іншими активностями [21, 22], 
тому отриманий йодометилтіазолідин є 
перспективним скафолдом для синтезу нових 
біологічно активних сполук. 

 
Висновки 

 
Таким чином, в результаті 

трикомпонентна реакція фенілізотіоціанату, 
алілметиламіну та йоду є ефективним 
методом синтезу біоперспективного 
йодометилтіазолідину, здатного до 
подальшої функціоналізації. 

 
Експериментальна частина 

 
Спектр ЯМР 1

Н виміряно на 
спектрометрі Mercury-400 з робочою 
частотою 400 МГц. 
5-Йодометил-3-метил-2-феніліміно-1,3-
тіазолідин. До 0,003 моль фенілізотіоціанату 
додали 0,003 моль метилаліламіну. До 
утвореного розчину по краплях додали 0,003 
моль йоду, розчиненого у 40 мл 
ацетонітрилу. Утворену суміш нагрівали при 
50°С 12 годин. Після охолодження додали 
водний розчин K2CO3 до слаболужного 
середовища. Екстрагували етилацетатом і до 
органічного шару додали натрій сульфіт. 
Розчин декантували і відігнали етилацетат. 

Утворилося масло світло-коричневого 
кольору. 
Вихід 0.76 г (76%). 1H ЯМР (ДМСО-d6): δ 
7.25 (т, J= 8.0 Гц, 2H), 7.00 (д, J= 7.2 Гц, 1H), 
6.83 (д, J= 7.6 Гц, 2H), 4.02 (м, 1H), 3.75 (т, J= 
7.2 Гц, 1H), 3.49 (м, 3H), 2.96 (с, 3H). 

Вирахувано, % для C11H13IN2S: C, 
39.76; H, 3.92; N, 8.43; S, 9.64. Знайдено, %: 
C, 39.48; H, 3.81; N, 8.37; S, 9.44. 
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Thioamides and thioureas are interesting building blocks for the synthesis of azaheterocycles 
with valuable biological properties. The electrophilic cyclization of N-alkenylthioamides and N-
alkenylthioureas is one of the methods of their synthesis. It is known that halogen-induced cyclization 
of N-alkenylthioamides and thioureas leads to the annealing of 5- or 6-membered cycles. In particular, 
the cyclization of allylthioamides in the presence of halogen gives halomomethylthiazolines. N-allyl-
N-arylthioureas react with halogens, arylselenyl chloride or aryl tert-trichloride to form thiazolidine 
rings. 

The three-component reaction between unsaturated amine, isocyanate or isothiocyanate and 
halogen is the one of the methods for the synthesis of halogenated oxazolines or thiazolines. This 
reaction considered the using of propargyl amine, isocyanate and halogen, which leads to the 
formation of halomomethylidenoxazolidine or halomomethylidenethiazolidine. The formed vinyl 
halides are universal building blocks in organic synthesis due to their ability to modify. The aim of this 
work is to study the course of the three-component reaction between allylmethylamine, 
phenylisothiocyanate and iodine. The use of allylamine will allow to introduce a halogenomethyl 
group into the azaheterocycle, which will greatly facilitate its functionalization. 

The reaction of equimolar amounts of phenylisothiocyanate, allylmethylamine and iodine was 
performed in acetonitrile. This led to an increase in the yield of the target reaction product. Increasing 
the reaction temperature from room to 50 ° C also increased the yield. The 5-iodomethyl-3-methyl-2-
phenylimino-1,3-thiazolidine was isolated as a light brown oil after treatment of the reaction mixture 
with potassium carbonate. Obviously, the process of iodocyclization is preceded by the formation of 
N-allyl thiourea, which effectively enters into the electrophilic heterocyclization reaction with the 
participation of an additional nucleophilic center - a sulfur atom. 

Thus, the resulting three-component reaction of phenylisothiocyanate, allylmethylamine and 
iodine is an effective method for the synthesis of bioperspective iodomethylthiazolidine, submitted for 
further functionalization. 

Keywords: electrophilic cyclization; allylmethylamine, three-component reaction; 
iodomethylthiazolidine. 
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