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Взаимодействие 4,6-диметил-2-тиоксо-1,2-дигидропиридин-3-карбонитрилов с K3[Fe(CN)6] в щелоч-
ной среде приводит к образованию смеси продуктов окисления: бис(3-цианопирид-2-ил)дисульфидов 
и 3-циано-4,6-диметилпиридин-2-сульфонатов калия. Строение соединений подтверждается данными 
ЯМР, ИК спектроскопии и масс-спектрометрии высокого разрешения. По результатам молекулярного 
докинга, 2,2′-дитио-бис(5-бутил-4,6-диметилникотинонитрил обнаруживает сродство к цинк-пальцевому 
сайту связывания нуклеокапсидного белка p7 ВИЧ-1.
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Дисульфиды представляют собой доступный и 
практически важный класс соединений (обзорные 
работы по химии дисульфидов [1–5]). Актуаль-
ность исследований в этом направлении связана, 
в первую очередь, с биологической активностью 
соединений с дисульфидным мостиком и важно-
стью структурного звена S–S в архитектуре пепти-
дов [6–11]. В последнее время дисульфиды также 
активно изучаются как перспективные системы 
доставки лекарств [12, 13], хемосенсоры [14, 15], 
материалы для перезаряжаемых литиевых батарей 
[16].

Стоит отметить, что бис(пирид-2-ил)дисульфи-
ды, легко доступные мягким окислением 2-мер-

каптопиридинов, в целом изучены в меньшей 
степени. В то же время, такие соединения пред-
ставляют заметный практический интерес. Про-
стейший 2,2′-дипиридилдисульфид (PyS-SPy) ин-
дуцирует образование внутримолекулярных S–S 
связей в линейных пептидах, содержащих два вос-
становленных остатка цистеина [17]. С использо-
ванием системы PyS-SPy–PPh3 был осуществлен 
синтез новых нуклеотидов [18]. На основе PyS-SPy  
созданы новые электролиты и электроды для ли-
тий-ионных батарей [19,20]. Бис(пирид-2-ил)дис-
ульфиды используются в синтезе гликопротеинов 
[21] и обнаруживают антиВИЧ-активность [22], 
являются ингибиторами кислотной коррозии для 
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низкоуглеродистой стали [23], представляют инте-
рес как реагенты для построения гетероцикличе-
ских систем [24–28]. Благодаря наличию четырех 
донорных атомов (N,S), 2,2′-дипиридилдисульфи-
ды могут быть использованы в качестве лигандов 
для получения комплексных соединений. Так, в 
литературе описаны координационные соедине-
ния бис(пирид-2-ил)дисульфидов с ионами ртути 
[29], кадмия [30], цинка [29, 30], ванадия [31], ру-
тения [32], меди(II) [33–37], кобальта [37], ланта-
ноидов [38, 39] и меди(I) [40].

Одним из препаративно наиболее доступных 
методов получения замещенных бис(пирид-2-ил)- 
дисульфидов 1 является окисление доступных 
2-тиоксо/2-меркаптоникотинонитрилов 2 либо 
соответствующих 2-тиолатов 3. Представлен-
ный в литературе набор окислителей для данной 
реакции достаточно ограничен. Чаще всего для 
этой цели используется иод в присутствии ос-
нований [41–46]. Также применялись системы 
NaNO2–CH3COOH [23], ДМСО–HCl [47], ДМСО–
CF3CO2H [48, 49], H2O2–KOH [24] (схема 1).

В развитие наших исследований реакций окис-
ления производных цианотиоацетамида [50–56] 
мы решили изучить возможность получения про-
изводных бис(пирид-2-ил)дисульфидов 1 из до-

ступных 5-алкил-4,6-диметил-2-тиоксо-1,2-ди-
гидроникотинонитрилов 4 с использованием 
окислительной системы K3[Fe(CN)6]–KOH. Из-
вестно довольно много примеров использования 
красной кровяной соли K3[Fe(CN)6] в органиче-
ском синтезе, в основном в качестве дешевого и 
препаративно доступного окислителя [57, 58]. 
Применение гексацианоферрата(III) калия для 
окисления тиоамидов преимущественно рассма-
тривается в контексте синтеза бензотиазолов из 
N-арилтиоамидов по Якобсону [59–65]. При этом 
отмечается, что результат окисления тиоамидов 
K3[Fe(CN)6] зависит от строения субстрата, и ре-
акция может протекать неоднозначно [60].

Исходные 5-алкил-4,6-диметил-2-тиоксо-1,2- 
дигидроникотинонитрилы 4а–г были получе-
ны реакцией цианотиоацетамида 5 [66–68] с  
3-(не)замещенными пентан-2,4-дионами 6а–г по 
Гуарески–Торпу (cхема 2).

Здесь следует отметить, что строение одного из 
исходных соединений, 5-бутил-4,6-диметил-2-ти-
оксо-1,2-дигидроникотинонитрила 4г, было впер-
вые изучено методом РСА (рис. 1). Данные РСА 
для 4г и спектральные данные для соединений 4 
приведены в Дополнительных материалах.
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Обнаружено, что при обработке 2-тиоксопири-
динов 4а–в избытком K3[Fe(CN)6] в присутствии 
10%-ного водного раствора KOH в кипящем вод-
ном этаноле образуются смеси продуктов окисле-
ния: бис(пирид-2-ил)дисульфидов 1a–г и 3-циа-
но-4,6-диметилпиридин-2-сульфонатов калия 7а–г 
в соотношении от ~1:1 до ~2:1 (схема 3). Соотно-
шения установлены на основании интегральных 
интенсивностей сигналов протонов в спектрах 
ЯМР 1Н.

Продукты окисления представляют собой блед-
но-желтые мелкокристаллические порошки, прак-
тически нерастворимые в EtOH, умеренно раство-
римые при нагревании в EtOAc, ДМФА, Me2CO, 
HCOOH, AcOH, ДМСО. Смеси не удалось разде-
лить перекристаллизацией.

Строение полученных соединений подтверж-
дено данными ИК, ЯМР 1Н и 13С спектроскопии 
(включая данные экспериментов 1Н–13С HSQC 
и 1Н–13С HMBC), а также данными масс-спек-

трометрии высокого разрешения (HRMS). Так, 
спектры ЯМР 1Н и 13С продуктов реакции окис-
ления обнаруживают двойной набор сигналов от 
соединений близкого строения. Анализ описан-
ных в литературе спектров продуктов окисления 
4,6-диметил-2-тиоксо-1,2-дигидропиридин-3-кар-
бонитрила 4а позволил идентифицировать основ-
ной компонент как 2,2′-дитиобис(4,6-диметил-
никотинонитрил) 1а [69], и по несоответствию 
спектральной картины исключить ряд других 
возможных продуктов окисления – например, 
4,6-диметил-2-оксо-1,2-дигидропиридин-3-карбо-
нитрил. В спектрах ЯМР 13С продуктов окисле-
ния отсутствуют сигналы карбонильной группы, 
а в ИК спектрах отсутствуют полосы поглощения, 
соответствующие валентным колебаниям N–H 
и С=О групп (см. Дополнительные материалы). 
Также в ИК спектрах обнаруживаются две харак-
терных полосы поглощения сопряженных циано-
групп в области 2216–2222 см–1 для дисульфидов 
1 и в интервале 2168–2177  см–1 для сульфонатов 
7. Предположительно, сдвиг полосы поглоще-
ния С≡N в область более низких частот связан со 
специфическим влиянием соседнего сульфонат-
ного фрагмента. Согласно литературным данным 
[70], практически все ароматические сульфонаты 
обнаруживают сходную картину в ИК спектрах в 
интервале 1250–1000 см–1 с выделением двух ос-
новных сильных полос νas(SO3

–) в интервале 1220–
1180  см–1 и νs(SO3

–) в области 1090–1030  см–1. В 
ИК спектрах продуктов окисления наблюдаются 
полосы поглощения νas(SO3

–) и νs(SO3
–) при 1205–

1219 и 1029–1057  см–1 соответственно, которые 
отсутствуют в спектрах дипиридилдисульфидов 1, 
синтезированных независимым способом [47, 69].

Схема 3.
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В двумерных корреляционных спектрах ЯМР 
наблюдается перекрывание кросс-пиков основного 
и минорного продуктов, что подтверждает струк-
турное сходство никотинонитрильного фрагмента 
обоих продуктов. Данные HRMS обнаруживают 
характерные пики [M + H]+, [M + Na]+, [M + K]+ 
бис(пирид-2-ил)дисульфидов 1a–г (см. Дополни-
тельные материалы). В то же время, нам не уда-
лось детектировать сигналы, которые сколь-либо 
соответствовали бы второму продукту окисления. 
Предположительно, это связано с относительной 
неустойчивостью и склонностью к сольволизу 
3-цианопиридин-2-сульфокислот и их аналогов, 
что подтверждается литературными данными  
[69, 71, 72].

Следует особо отметить, что, несмотря на 
доступность и многообразие исходных 2-тиок-
со-1,2-дигидроникотинонитрилов [42–46], продук-
ты их окисления – 3-цианопиридин-2-сульфокис-
лоты – представлены в литературе незначительно. 
Также примечателен факт окисления тиолатов до 
сульфонатов при использовании относительно 
слабого окислителя – гексацианоферрата(III) ка-
лия. Обычно окисление тиолов до соответству-
ющих сульфокислот или сульфонатов реализует-
ся с использованием перекиси водорода [69, 73] 
или перманганата калия [74, 75], хотя известны 
и примеры глубокого окисления с использовани-
ем K3[Fe(CN)6] [76]. В целом, реакции жесткого 

окисления 2-тиоксо-1,2-дигидроникотинонитри-
лов, как и синтетический потенциал образующих-
ся сульфокислот/сульфонатов подлежат более де-
тальному изучению.

Вероятный механизм превращений образова-
ния дисульфидов 1 показан на схеме 4. Известно, 
что феррицианид калия действует как комплекс-
ный одноэлектронный окислитель [57, 77]. В ре-
зультате окисления образующегося в щелочной 
среде пиридин-2-тиолата 3 образуется радикал A, 
который претерпевает димеризацию в целевой ди-
сульфид.

Образование сульфонатов 7 в условиях синтеза, 
вероятно, обусловлено дальнейшим расщеплени-
ем/окислением фрагмента S–S избытком окисли-
теля в щелочной среде.

Молекулярный докинг. Изучение бис(пирид-
2-ил)дисульфидов 1 в качестве средств антире-
тровирусной терапии представляет определенный 
практический интерес. Известно, что энкапси-
дация вирионов критически зависит от наличия 
NCp15, C-концевой части gag-полипетида. В ви-
рионах NCp15 подвергается гидролизу вирусными 
протеазами с высвобождением нуклеокапсидных 
белков p7 (NCp7) и p6. Белок NCp7 проявляет ак-
тивность в виде связывания и отжига вирусных 
нуклеиновых кислот in vitro, и чрезвычайно необ-
ходим для синтеза провирусной ДНК и образова-
ния вирионов in vivo. Белок NCp7 состоит всего из  
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55 аминокислотных остатков, и содержит два коор-
динационных центра, сформированных меркапто-
группами цистеина и нуклеофильными атомами 
азота имидазольного цикла гистидина по типу 
Cys-Xaa2-Cys-Xaa4-His-Xaa4-Cys (CCHC); при 
этом два гистидиновых и два цистеиновых остатка 
координационно связаны ионом Zn2+ («цинковые 
пальцы») [78, 79].

Сайт связывания CCHC устойчив к мутациям 
и критически важен для ретровирусной реплика-
ции. По этой причине цинк-пальцевый фрагмент 
нуклеокапсидного белка p7 ВИЧ-1 является одним 
из главных кандидатов на роль биомишени в мо-
лекулярном дизайне новых лекарственных средств 
для антиретровирусной терапии [80].

Известен ряд низкомолекулярных соедине-
ний – ингибиторов цинковых пальцев, или эжек-
торов цинка [81]. Механизм действия эжекторов 
цинка обычно основан на электрофильной атаке 
цинковых пальцев, или, реже – на хелатировании 
ионов Zn2+. Среди наиболее эффективных инги-
биторов следует выделить 2,2′-дитиобисбензами-
ды [81]. Хорошим антиретровирусным потенциа-
лом обладают также иные дисульфиды, включая 
прямые структурные аналоги бис(пирид-2-ил)- 
дисульфидов 1 [22]. Соединение соединения 1г 
(схема 5), графтированное липофильными н-бу-
тильными группами и имеющее подходящие 
параметры ADMET, было выбрано для молеку-
лярного докинга в качестве потенциального инги-
битора цинк-пальцевого фрагмента нуклеокапсид-
ного белка p7 ВИЧ-1.

Для осуществления молекулярного докинга 
было использовано программное обеспечение 
Molegro Virtual Docker 6.0. В качестве мишени 

была выбрана структура нуклеокапсидного белка 
вируса иммунодефицита человека ВИЧ-1 NCp7 
(PDB ID: 1MFS). Подготовка структуры мишени 
осуществлялась автоматически с использовани-
ем стандартных процедур пакета Molegro Virtual 
Docker. Структуры лигандов были построены и 
оптимизированы методами молекулярной дина-
мики в силовом поле MMFF94 с помощью про-
граммы Avogadro версии 1.2.0. В качестве ско-
ринг-функции была выбрана MolDock Score, в 
качестве референсного лиганда служила структура 
с экспериментально подтвержденной ингибирую-
щей активностью в отношении p7 (CID 409373,  
схема 5) [82].

Для синтезированного соединения 1г был про-
веден молекулярный докинг в 40 итерациях. Ко-
ординаты центра области докинга в трехмерной 
системе: 16.83 по оси х, 2.59 по оси у и –31.58 по 
оси z. В качестве алгоритма для докинга был вы-
бран MolDock SE с последующими минимизаци-
ей энергии и оптимизацией водородных связей. 
Аналогично производился докинг референсного 
лиганда CID 409373. В результате докинга были 
отобраны позиции с наименьшим значением ско-
ринг-функции MolDockScore: –117.6 и –72.1 для 
исследуемого соединения и референса соответ-
ственно. Для дисульфида 1г нитрильная группа 
лиганда взаимодействовала посредством водород-
ной связи с остатком Lys38 (рис. 2). Стерические 
взаимодействия наблюдались с Trp37, Lys38 и 
Gly40, что соответствовало области, выявленной в 
ходе ранних исследований референтного лиганда 
и молекулярного докинга последнего. CID 409373 
образует водородную связь с Cys39 и Gly40 по-
средством аминогруппы в составе гуанидинового 
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фрагмента. Стерические взаимодействия приходи-
лись на Gly35, Cys36, Trp37, Gly40 (рис. 3). Таким 
образом, проведенное компьютерное моделирова-
ние позволяет предположить вероятное ингиби-
торное действие рассматриваемого лиганда в от-
ношении нуклеокапсида ВИЧ-1.

Резюмируя, можно отметить, что окисление 
2-тиоксо-1,2-дигидроникотинонитрилов систе-
мой K3[Fe(CN)6]–КОН в кипящем водном этано-
ле протекает неселективно, и приводит к  смесям 
продуктов окисления, бис(3-цианопирид-2-ил)ди- 
сульфидов и 3-цианопиридин-2-сульфонатов ка-
лия с преобладанием первых. Таким образом, ме-

тод не может рассматриваться как препаративный, 
и уступает известному способу синтеза бис(3-ци- 
анопирид-2-ил)дисульфидов с помощью иода в ще-
лочной среде. В то же время, перспективность ис-
следований в данном направлении подтверждается 
результатами молекулярного докинга для 2,2′-ди-
тиобис(5-бутил-4,6-диметилникотинонитрила), 
который обнаруживает сродство к цинк-пальцево-
му сайту связывания нуклеокапсидного белка p7 
ВИЧ-1. Таким образом, бис(3-цианопирид-2-ил)- 
дисульфиды могут рассматриваться как потенци-
альные кандидаты для скрининга с целью поиска 
средств антиретровирусной терапии.

Рис. 2. Положение 2,2′-дитио-бис(5-бутил-4,6-диметилникотинонитрила) 1г в сайте связывания 1MFS (визуализация в 
BIOVIA Discovery Studio Visualizer v.21.1.0).

Рис. 3. Положение референсного дисульфида CID 409373 в сайте связывания 1MFS (визуализация в BIOVIA Discovery 
Studio Visualizer v.21.1.0).
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

ИК спектры получали на спектрофотометре 
Bruker Vertex 70 с приставкой НПВО методом 
нарушенного полного внутреннего отражения на 
кристалле алмаза, погрешность ± 4 см–1. Спектры 
ЯМР 1Н и 13С регистрировали на приборах Bruker 
Avance III HD 400MHz (400.17 и 100.63 МГц со-
ответственно) и Agilent 400/MR (400 и 100 МГц 
соответственно) в растворе ДМСО-d6 или CDCl3. 
В качестве стандарта использовали остаточные 
сигналы растворителя. Масс-спектры спектры ре-
гистрировали с использованием квадруполь-вре-
мяпролетного масс-спектрометра Bruker MaXis 
Impact, оснащенного источником электрораспы-
лительной ионизации в режиме регистрации по-
ложительных ионов. Напряжение на источнике 
ионизации – 3.5 кВ, скорость потока газа-осу-
шителя – 8 л/мин, давление газа-распылителя –  
2 бара, температура источника ионизации – 250°С, 
диапазон сканирования масс (m/z) – 50–1000 Да, 
скорость сканирования – 3 Гц. Обработку данных 
производили с использованием программного 
обеспечения Bruker Data Analysis 4.1. Элементный 
анализ проводили на приборе Carlo Erba ЕА 1106. 
Индивидуальность полученных образцов контро-
лировали методом ТСХ на пластинах Сорбфил-А 
(«ООО Имид», Краснодар), элюент ‒ ацетон‒гек-
сан (1:1), этилацетат–гексан (1:1) или ацетон–хло-
роформ (1:1), проявитель – пары иода, УФ детектор.

Красная кровяная соль K3[Fe(CN)6] являет-
ся коммерчески доступным реагентом. 4,6-Ди-
метил-2-тиоксо-1,2-дигидропиридин-3-карбо-
нитрил 4а получен с выходом ~99% реакцией 
цианотиоацетамида [66] с ацетилацетоном по из-
вестной методике [83]. 4,6-Диметил-2-тиоксо-5- 
этил-1,2-дигидропиридин-3-карбонитрил 4б [84] 
получен аналогичным образом, исходя из 3-этил-
пентан-2,4-диона.

5-Аллил-4,6-диметил-2-тиоксо-1,2-диги-
дропиридин-3-карбонитрил (4в) получен по 
модифицированной процедуре [85]. Смесь ци- 
анотиоацетамида (2.00  г, 0.02  моль), 3-аллилпен-
тан-2,4-диона [86] (3.0 г, 0.021 моль) и морфоли-
на (0.2 мл, 2.3 ммоль) в 15 мл этанола кипятили 
до полной конверсии исходных реагентов (2–3 ч). 
Смесь охлаждали до 0°С, через 24  ч выпавший 
осадок отфильтровывали и промывали этанолом. 

Выход 3.06 г (75%), желтые кристаллы. ИК спектр, 
ν, см–1: 2220 с (C≡N). Спектр ЯМР 1Н (CDCl3), δ, 
м. д.: 2.46 с (3Н, С4СН3), 2.48 с (3Н, С6СН3), 3.26–
3.27 м (2Н, СН2СН=), 4.85 д (1H, транс-СН2=, 3J 
17.5 Гц), 5.11 д (1H, цис-СН2=, 3J 10.3 Гц), 5.76–
5.86 м (1H, СН=СН2), 13.49 уш. с (1H, NH). Спектр 
ЯМР 13С (CDCl3), δC, м.  д.: 17.1 (С6СН3), 18.9 
(С4СН3), 31.1 (СН2), 115.5 (С≡N), 115.6 (CC≡N), 
116.5 (=CH2), 122.9 (C5), 132.0 (СН=СН2), 150.3 
(C6), 156.6 (C4), 174.2 (C=S). Найдено, %: C 64.60; 
H 5.99; N 13.68. C11H12N2S. Вычислено, %: C 64.67; 
H 5.92; N 13.71. M 204.29.

5-Бутил-4,6-диметил-2-тиоксо-1,2-дигидро- 
пиридин-3-карбонитрил (4г) получен по мо-
дифицированной процедуре [87]. Смесь циано-
тиоацетамида (2.00  г, 0.02  моль), 3-бутилпен-
тан-2,4-диона [88] (3.2 г, 0.021 моль) и морфолина 
(0.2 мл, 2.3 ммоль) в 15 мл этанола кипятили до 
полной конверсии исходных реагентов (3–4 ч).  
Смесь охлаждали до 0°С, подкисляли 0.2  мл 
AcOH. Через 24 ч выпавший осадок отфильтровы-
вали и промывали этанолом. Выход 2.95 г (67%), 
желтые кристаллы. ИК спектр, ν,  см–1: 2220 с 
(C≡N). Спектр ЯМР 1Н (ДМСО-d6), δ, м. д.: 0.89 
т (3H, CH3, 3J 6.5  Гц), 1.30–1.35 м [4H, (CH2)2], 
2.37–2.42 м (7H, наложение сигналов СН3, CH2), 
13.72 уш. с (1H, NH). Спектр ЯМР 13С (ДМСО-d6), 
δC, м. д.: 13.6 (СН3), 17.0 (СН2), 18.7 (С6СН3), 22.2 
(С4СН3), 26.8 (СН2), 30.2 (СН2), 114.4 (CC≡N), 
116.57 (С≡N), 124.9 (C5), 150.7 (C6), 155.5 (C4), 
174.7 (C=S). Найдено, %: C 65.40; H 7.41; N 
12.67. C12H16N2S (M 220.3). Вычислено, %: C 
65.41; H 7.32; N 12.71. Кристаллы соединения 4г 
(C12H16N2S) получены медленным упариванием 
из насыщенного спиртового раствора и исследо-
ваны на автоматическом четырехкружном диф-
рактометре Agilent Super Nova, Dual, Cu at zero, 
Atlas S2 при 100.00(11) К. Структура расшифрова-
на прямым методом в комплексе программ Olex2 
[89] и ShelXD [90], и уточнена с помощью пакета 
SHELXL [91]. Структура уточнена полноматрич-
ным МНК в анизотропном приближении для нево-
дородных атомов по F2. Основные характеристики 
эксперимента и параметры элементарной ячейки: 
размер 0.548 × 0.295 × 0.208 мм, триклинная син-
гония, пространственная группа P-1, M 220.33, 
параметры ячейки: а 8.3030(2)  Å, b 8.6858(3)  Å, 
с 17.0030(4)  Å, α 103.163(2)°, β 91.596(2)°, γ 
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92.066(2)°, V 1192.41(6)  Å3, Z 4, dвыч 1.227 г/см3, 
μ(CuKα) 2.149  мм–1, λ 1.54184, F(000) 472.0, об-
ласть углов съемки θ 5.342–152.912°; интервалы 
индексов отражений: –10  ≤  h  ≤  8, –10  ≤  k  ≤  10, 
–20 ≤ l ≤ 21; число измеренных отражений 25034 
(5.342°  ≤  2θ  ≤  152.912°), число независимых от-
ражений 4985 (Rint 0.0398, Rsigma 0.0246), число 
уточняемых параметров 285, R-фактор [I >2σ(I)]: 
R1 0.0406 (wR2 0.1122), R-фактор по всем отраже-
ниям: R1 0.0431 (wR2 0.1145), GOOF по F2 1.076, 
Δρmax и Δρmin 0.63 и –0.42 е/Å3. Результаты РСА со-
единения 4г депонированы в Кембриджский банк 
структурных данных (CCDC 2301373).

Общая методика получения бис(пирид-2-ил)- 
дисульфидов 1а–г и 3-цианопиридин-2-суль-
фонатов калия 7а–г. К суспензии соответству-
ющего 2-тиоксопиридин-3-карбонитрила 4а–г 
(1.5–3 ммоль) в 5–10 мл этилового спирта при ин-
тенсивном перемешивании по каплям прибавляли 
1–2  мл (2–4  ммоль) 10%-ного водного раствора 
KOH (d 1.09 г/мл). К полученному раствору добав-
ляли раствор 1.32–2.64 г (4–8 ммоль) K3[Fe(CN)6] 
в 10–20  мл воды. При этом происходило момен-
тальное окрашивание реакционной массы в жел-
то-зеленый цвет. Реакционную массу переме-
шивали при нагревании (100°C) 1 ч. При этом 
наблюдалось изменение окраски от желто-зеленой 
к темно-зеленой. Полученный после охлаждения 
осадок отфильтровывали, многократно промывая 
водой. Полученный продукт подвергали очистке 
методом перекристаллизации из ацетона или сме-
си ацетон–этилацетат.

2,2′-Дитио-бис(4,6-диметилникотинонит- 
рил) (1а) и 4,6-диметил-3-цианопиридин-2-суль-
фонат калия (7а). Исходя из 430 мг (2.6 ммоль) 
исходного тиона 4а, получено 290  мг продукта, 
который, по данным ЯМР 1Н, представляет со-
бой смесь дипиридилдисульфида 1а и сульфоната 
7а в мольном соотношении ~5:4, что соответству-
ет ~180 мг (43%) дисульфида 1а и ~110 мг (17%) 
сульфоната 7а. ИК спектр, ν,  см–1: 2222 с (C≡N, 
1а), 2168 с (C≡N, 7а), 1585 с (С=С, C=N), 1219 ср 
[νas(SO3

–), 7а], 1032 с, ш [νs(SO3
–), 7а]. Спектр ЯМР 

1Н (ДМСО-d6), δ, м. д.: 1а, 2.47 с (6H, СН3), 2.55 
с (6H, СН3), 7.47 с (2H, H5); 7а, 2.40 с (3H, СН3), 
2.44 с (3H, СН3), 7.25 с (1H, H5). Спектр ЯМР 13С  
(ДМСО-d6), δC, м. д.: 1а, 19.9 (2СН3), 24.2 (2СН3), 
107.4 (2C3), 114.1 (2C≡N), 124.6 (2C5H), 150.5  

(2С-Py), 154.0 (2С-Py), 163.3 (2С-Py); 7а, 19.6 
(СН3), 24.2 (СН3), 107.7 (C3), 114.7 (C≡N), 123.0 
(C5H), 152.8 (С-Py), 157.6 (С-Py), 162.3 (C-Py). 
Масс-спектр (ESI-TOF), m/z: 327.0766 [M  +  H]+ 

(вычислено для С16Н15N4S2: 327.0738), 349.0587 
[M + Na]+, 365.0326 [M + K]+.

2,2′-Дитио-бис(4,6-диметил-5-этилникоти-
нонитрил) (1б) и 4,6-диметил-3-циано-5-этил-
пиридин-2-сульфонат калия (7б). Исходя из 
290 мг (1.5 ммоль) исходного тиона 4б, получено 
250  мг продукта, который, по данным ЯМР 1Н, 
представляет собой  смесь дипиридилдисульфи-
да 1б и сульфоната 7б в  мольном соотношении 
~1:1, что соответствует ~147 мг (51%) дисульфи-
да 1б и ~103 мг (25%) сульфоната 7б. ИК спектр, 
ν, см–1: 2220 с (C≡N, 1б), 2168 сл (C≡N, 7б), 1205 
ср [νas(SO3

–), 7б], 1057 с [νs(SO3
–), 7б]. Спектр ЯМР 

1Н (ДМСО-d6), δ, м. д.: 0.99–1.08 м (9Н, наложение 
сигналов 2СН3СН2, 1б и СН3СН2, 7б), 2.39–2.48 м 
(8Н, наложение сигналов СН3СН2, 7б, СН3, 1б и 
СН3, 7б с сигналом ДМСО), 2.53 с (3Н, Me, 7б), 
2.57 с (6Н, СН3, 1б), 2.68 к (4H, СН3СН2, 1б, 3JHH 
7.3 Гц). Спектр ЯМР 13С (ДМСО-d6), δC, м. д.: 1б, 
12.2 (2СН3СН2), 17.6 (2СН3СН2), 21.6 (2СН3), 22.7 
(2СН3), 108.0 (2C3), 114.5 (2C≡N), 137.1 (2C5), 
146.9 (2С-Py), 151.5 (2С-Py), 161.7 (2С-Py); 7б, 12.4 
(СН3СН2), 17.3 (СН3СН2), 21.4 (Me), 22.6 (Me), 
108.8 (C3), 115.2 (C≡N), 135.2 (C5), 150.1 (С-Py), 
154.4 (С-Py), 160.7 (С-Py). Масс-спектр (ESI-TOF), 
m/z: 383.1378 [M + H]+ (вычислено для С20Н23N4S2: 
383.1364), 405.1199 [M + Na]+, 421.0937 [M + K]+.

2,2′-Дитиобис(5-аллил-4,6-диметилникоти-
нонитрил) (1в) и 5-аллил-4,6-диметил-3-циа-
нопиридин-2-сульфонат калия (7в). Исходя из 
300 мг (1.5 ммоль) исходного тиона 4в, получено 
200  мг продукта, который, по данным ЯМР 1Н, 
представляет собой  смесь дипиридилдисульфида 
1в и сульфоната 7в в мольном соотношении ~2:1, 
что соответствует ~147 мг (24%) дисульфида 1в и 
~53  мг (12%) сульфоната 7в. ИК спектр, ν,  см–1: 
2214 с (C≡N, 1в), 2172 сл (C≡N, 7в), 1637 ср (С=С), 
1551 с, 1535 с (С=С, C=N), 1029 сл [νs(SO3

–), 7в]. 
Спектр ЯМР 1Н (ДМСО-d6), δ, м. д.: 1в, 2.42 уш. 
с (12H, СН3), 3.40–3.41 м (2H, СН2СН=СН2), 4.81 
д (1Н, транс-СН2СН=СН2, 3JHH 17.3  Гц), 5.02 д 
(1Н, цис-СН2СН=СН2, 3JHH 10.3  Гц), 5.81–5.89 м 
(1Н, СН2СН=СН2); 7в, 2.46 с (3H, Me), 2.56 с (3H, 
Me), 3.47–3.48 м (2H, СН2СН=СН2), 4.84–4.89 
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м (1Н, транс-СН2СН=СН2), 5.04–5.08 м (1Н, 
цис-СН2СН=СН2), 5.81–5.89 м (1Н, СН2СН=СН2).  
Спектр ЯМР 13С (ДМСО-d6), δC, м.  д.: 1в, 17.6 
(2СН3), 22.8 (2СН3), 32.0 (2СН2СН=СН2), 107.0 
(2C3), 115.2 (2C≡N), 116.1 (2СН2СН=СН2), 130.8 
(2C5), 133.5 (2СН2СН=СН2), 151.0 (2С4Py), 155.1 
(2С2Py), 161.3 (2С6Py); 7в, 18.0 (СН3), 22.9 (СН3), 
32.1 (СН2СН=СН2), 116.4 (СН2СН=СН2), 133.1 
(СН2СН=СН2), 155.3 (С2Py). Масс-спектр (ESI-
TOF), m/z: 407.1391 [M  +  H]+ (вычислено для 
С22Н23N4S2: 407.1364), 429.1211 [M + Na]+, 835.2508  
[2M + Na]+.

2,2′-Дитио-бис(5-бутил-4,6-диметилникоти-
нонитрил) (1г) и 5-бутил-4,6-диметил-3-циа-
нопиридин-2-сульфонат калия (7г). Исходя из 
330 мг (1.5 ммоль) исходного тиона 4г, получено 
221  мг продукта, который, по данным ЯМР 1Н, 
представляет собой  смесь дипиридилдисульфида 
1г и сульфоната 7г в мольном соотношении ~3:2, 
что соответствует ~151 мг (46%) дисульфида 1г и 
~70  мг (15%) сульфоната 7г. ИК спектр, ν,  см–1: 
2216 с (C≡N, 1г), 2177 сл (C≡N, 7г), 1637 ср (С=С), 
1553 с, 1539 с (С=С, C=N), 1205 ср [νas(SO3

–), 7г], 
1051 сл [νs(SO3

–), 7г]. Спектр ЯМР 1Н (ДМСО-d6), 
δ, м.  д.: 0.88–0.92 м [9Н, наложение сигналов 
2СН3(СН2)3, 1г и СН3(СН2)3, 7г], 1.36–1.39 м (12H, 
наложение сигналов 4СН2, 1г и 2СН2, 7г), 2.42 
уш. с (12H, СН3, 1г), 2.55–2.66 м (10H, наложение 
сигналов 2СН2, 1г, 2СН3, 7г, 2СН2, 7г). Спектр 
ЯМР 13С (ДМСО-d6), δC, м. д.: 1г, 12.9 (2СН3), 16.9 
(2СН3), 21.7 (2СН3), 22.1 (2CH2), 27.4 (2CH2), 29.6 
(2CH2), 106.9 (2C3), 114.5 (2C≡N), 133.5 (2C5), 146.0  
(2С-Py), 149.6 (2С-Py), 160.2 (2С-Py); 7г, 12.9 
(СН3), 17.4 (СН3), 21.7 (СН3), 22.2 (CH2), 27.5 
(CH2), 29.4 (CH2), 113.8 (C≡N), 135.6 (C5), 151.1 
(С-Py), 154.1 (С-Py), 161.4 (С-Py). Масс-спектр 
(ESI-TOF), m/z: 439.2014 [M + H]+ (вычислено для 
С24Н31N4S2: 439.1990), 899.3757 [2M + Na]+.
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The reaction of 4,6-dimethyl-2-thioxo-1,2-dihydropyridin-3-carbonitriles with K3[Fe(CN)6] in an alkaline 
medium led to the formation of a mixture of oxidation products: bis(3-cyanopyridin-2-yl)disulfides and po-
tassium 3-cyano-4,6-dimethylpyridine-2-sulfonates. Structure of the compounds was confirmed by NMR, 
IR spectroscopy and high-resolution mass spectrometry data. According to the results of molecular docking, 
2,2′-dithiobis(5-butyl-4,6-dimethylnicotinonitrile) exhibits affinity for the zinc finger binding site of the HIV-1 
p7 nucleocapsid protein.

Keywords: cyanothioacetamide, 2-thioxo-1,2-dihydropyridine-3-carbonitriles, bis(pyrid-2-yl)disulfides, oxi-
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FT-IR spectrum of compound 4a 
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FT-IR spectrum of compound 4с 
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13
C NMR spectrum (101 MHz, CDCl3) of compound 4c 
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1
H NMR spectrum (400 MHz, DMSO-d6) of compound 4d 
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13

С NMR spectrum (101 MHz, DMSO-d6) of compound 4d 
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FT-IR spectrum of compound 4d 
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Figure S1. The structure of 5-butyl-4,6-dimethyl-2-thioxo-1,2-dihydropyridine-3-

carbonitrile 4d (X-ray data) 

Рисунок S1. Строение 5-бутил-4,6-диметил-2-тиоксо-1,2-дигидропиридин-3-

карбонитрила 4г (данные РСА) 
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Table S1. Crystal data and structure refinement for 4d. 

Identification code 4d 

Empirical formula C12H16N2S 

Formula weight 220.33 

Temperature/K 100.00(10) 

Crystal system triclinic 

Space group P-1 

a/Å 8.3030(2) 

b/Å 8.6858(3) 

c/Å 17.0030(4) 

α/° 103.163(2) 

β/° 91.596(2) 

γ/° 92.066(2) 

Volume/Å
3
 1192.41(6) 

Z 4 

ρcalcg/cm
3
 1.227 

μ/mm
-1

 2.149 

F(000) 472.0 

Crystal size/mm
3
 0.548 × 0.295 × 0.208 

Radiation Cu Kα (λ = 1.54184) 

2Θ range for data collection/° 5.342 to 152.912 

Index ranges -10 ≤ h ≤ 8, -10 ≤ k ≤ 10, -20 ≤ l ≤ 21 

Reflections collected 25034 

Independent reflections 4985 [Rint = 0.0398, Rsigma = 0.0246] 

Data/restraints/parameters 4985/0/285 

Goodness-of-fit on F
2
 1.076 

Final R indexes [I>=2σ (I)] R1 = 0.0406, wR2 = 0.1122 

Final R indexes [all data] R1 = 0.0431, wR2 = 0.1145 

Largest diff. peak/hole / e Å
-3

 0.63/-0.42 

 

Table S2. Fractional Atomic Coordinates (×10
4
) and Equivalent Isotropic Displacement 

Parameters (Å
2
×10

3
) for 4d. Ueq is defined as 1/3 of of the trace of the orthogonalised UIJ tensor. 

Atom x y z U(eq) 

S2 3620.0(5) 1209.3(5) 5958.3(2) 22.22(12) 

S1 1360.2(5) 6768.7(5) 10843.4(2) 24.77(12) 

N4 2740.0(17) 170.6(16) 4404.6(8) 19.8(3) 

N1 2194.8(17) 5105.1(17) 9412.6(8) 20.9(3) 

N2 5048(2) 9364(2) 11227.7(10) 33.3(4) 

N3 147.9(19) 3790.5(18) 6467.0(9) 28.4(3) 

C14 969.2(19) 1956.6(18) 5128.2(9) 18.8(3) 

C15 537.3(19) 2967.3(19) 5881.2(10) 21.1(3) 

C13 2398.3(19) 1102.0(19) 5133.3(10) 19.2(3) 

C19 1866(2) 37.1(19) 3700.3(10) 20.6(3) 

C1 2610(2) 6301.6(19) 10061.2(10) 20.8(3) 

C6 4573(2) 5381.6(19) 8705.1(10) 21.2(3) 

C16 25.2(19) 1865.1(19) 4426.6(10) 19.9(3) 

C2 4131(2) 7073.1(19) 10020.0(10) 21.5(3) 

C7 3092(2) 4638.0(19) 8746.2(10) 21.0(3) 

C4 5112(2) 6630.0(19) 9359.1(10) 21.8(3) 
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Table S2. Fractional Atomic Coordinates (×10
4
) and Equivalent Isotropic Displacement 

Parameters (Å
2
×10

3
) for 4d. Ueq is defined as 1/3 of of the trace of the orthogonalised UIJ tensor. 

Atom x y z U(eq) 

C18 481.7(19) 876.7(19) 3690.4(10) 19.7(3) 

C3 4630(2) 8348(2) 10695.9(11) 24.7(3) 

C17 -1462(2) 2810(2) 4449.1(10) 24.2(3) 

C10 5088(2) 5786(2) 7304.1(10) 24.7(3) 

C20 2532(2) -1031(2) 2973.5(10) 25.9(4) 

C22 199(2) 2104(2) 2494.0(10) 24.7(3) 

C8 2348(2) 3310(2) 8105.7(10) 25.9(4) 

C5 6719(2) 7472(2) 9340.4(11) 27.3(4) 

C11 6093(2) 5315(2) 6553.7(10) 25.0(3) 

C21 -446(2) 814(2) 2905.6(10) 22.0(3) 

C9 5537(2) 4896(2) 7955.4(10) 24.9(3) 

C23 -785(2) 2239(2) 1743.1(11) 29.0(4) 

C24 -800(2) 775(2) 1056.3(11) 31.4(4) 

C12 5740(3) 6294(3) 5943.5(13) 38.3(5) 

 

Table S3. Anisotropic Displacement Parameters (Å
2
×10

3
) for 4d. The Anisotropic 

displacement factor exponent takes the form: -2π
2
[h

2
a*

2
U11+2hka*b*U12+…]. 

Atom U11 U22 U33 U23 U13 U12 

S2 20.3(2) 28.6(2) 15.44(19) 0.30(15) -2.28(14) 2.99(15) 

S1 23.8(2) 28.9(2) 17.9(2) -1.83(15) 1.07(15) -1.00(15) 

N4 18.5(6) 21.5(7) 17.8(6) 1.2(5) -1.0(5) 2.5(5) 

N1 20.5(7) 23.7(7) 17.3(6) 2.6(5) -1.0(5) -0.2(5) 

N2 34.3(8) 29.9(8) 30.8(8) -2.3(7) -1.1(7) -3.4(7) 

N3 30.7(8) 28.3(8) 23.7(7) 0.3(6) -0.9(6) 6.8(6) 

C14 19.4(7) 17.8(7) 17.9(7) 1.8(6) 0.8(6) -1.3(6) 

C15 20.9(8) 19.6(8) 21.9(8) 3.4(6) -1.9(6) 1.4(6) 

C13 19.2(7) 18.7(7) 18.3(7) 1.6(6) -0.2(6) -1.9(6) 

C19 22.3(8) 20.3(8) 17.4(7) 1.2(6) -2.0(6) -1.8(6) 

C1 23.2(8) 20.9(8) 17.8(7) 3.4(6) -1.9(6) 2.3(6) 

C6 23.1(8) 21.7(8) 19.2(7) 4.9(6) 0.5(6) 4.3(6) 

C16 18.6(7) 18.2(7) 22.1(8) 3.7(6) -1.2(6) -1.5(6) 

C2 23.9(8) 20.0(8) 20.0(8) 3.5(6) -2.5(6) 1.3(6) 

C7 25.6(8) 21.3(8) 16.3(7) 4.2(6) -1.9(6) 3.8(6) 

C4 23.4(8) 20.7(8) 22.0(8) 6.4(6) -1.5(6) 2.1(6) 

C18 19.9(7) 19.0(7) 19.1(7) 3.0(6) -2.4(6) -3.0(6) 

C3 23.8(8) 24.7(8) 25.0(8) 4.6(7) 0.1(6) 0.7(6) 

C17 23.0(8) 25.2(8) 23.9(8) 3.9(6) -1.3(6) 4.8(6) 

C10 24.0(8) 25.5(8) 24.4(8) 5.2(7) 2.3(6) 2.2(6) 

C20 27.5(8) 29.4(9) 17.9(8) -1.2(6) -1.9(6) 5.4(7) 

C22 28.8(8) 21.6(8) 22.7(8) 3.3(6) -1.0(6) -1.1(6) 

C8 28.0(8) 27.5(9) 19.4(8) 0.5(7) -0.4(6) -1.3(7) 

C5 25.8(8) 27.1(9) 28.3(9) 5.1(7) 1.7(7) -2.2(7) 

C11 22.0(8) 27.8(9) 24.3(8) 4.4(7) 2.1(6) -1.0(6) 

C21 21.8(8) 22.9(8) 20.3(8) 3.5(6) -4.2(6) -1.7(6) 

C9 24.2(8) 26.9(8) 23.1(8) 4.1(7) 2.4(6) 3.8(6) 

C23 34.0(9) 29.0(9) 26.0(9) 9.7(7) 0.3(7) 6.9(7) 
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Table S3. Anisotropic Displacement Parameters (Å
2
×10

3
) for 4d. The Anisotropic 

displacement factor exponent takes the form: -2π
2
[h

2
a*

2
U11+2hka*b*U12+…]. 

Atom U11 U22 U33 U23 U13 U12 

C24 36.5(10) 35.3(10) 22.6(8) 8.2(7) -4.5(7) -1.8(8) 

C12 44.4(11) 40.0(11) 34.6(10) 15.6(9) 10.9(9) 4.3(9) 

 

Table S4. Bond Lengths for compound 4d. 

Atom Atom Length/Å   Atom Atom Length/Å 

S2 C13 1.6911(16)   C6 C4 1.414(2) 

S1 C1 1.6948(17)   C6 C9 1.510(2) 

N4 C13 1.360(2)   C16 C18 1.417(2) 

N4 C19 1.362(2)   C16 C17 1.504(2) 

N1 C1 1.359(2)   C2 C4 1.397(2) 

N1 C7 1.365(2)   C2 C3 1.442(2) 

N2 C3 1.146(2)   C7 C8 1.495(2) 

N3 C15 1.148(2)   C4 C5 1.503(2) 

C14 C15 1.440(2)   C18 C21 1.511(2) 

C14 C13 1.423(2)   C10 C11 1.529(2) 

C14 C16 1.394(2)   C10 C9 1.533(2) 

C19 C18 1.385(2)   C22 C21 1.539(2) 

C19 C20 1.499(2)   C22 C23 1.526(2) 

C1 C2 1.419(2)   C11 C12 1.513(3) 

C6 C7 1.379(2)   C23 C24 1.517(3) 

 

Table S5. Bond angles for compound 4d. 

Atom Atom Atom Angle/˚   Atom Atom Atom Angle/˚ 

C13 N4 C19 125.76(14)   C18 C16 C17 120.21(14) 

C1 N1 C7 125.58(15)   C1 C2 C3 116.93(15) 

C13 C14 C15 117.32(14)   C4 C2 C1 122.11(15) 

C16 C14 C15 120.34(14)   C4 C2 C3 120.96(15) 

C16 C14 C13 122.32(14)   N1 C7 C6 119.76(15) 

N3 C15 C14 177.56(18)   N1 C7 C8 115.18(15) 

N4 C13 S2 121.11(12)   C6 C7 C8 125.06(15) 

N4 C13 C14 114.47(14)   C6 C4 C5 120.29(15) 

C14 C13 S2 124.41(12)   C2 C4 C6 119.22(15) 

N4 C19 C18 120.00(15)   C2 C4 C5 120.49(15) 

N4 C19 C20 115.28(14)   C19 C18 C16 118.00(14) 

C18 C19 C20 124.71(15)   C19 C18 C21 120.57(14) 

N1 C1 S1 120.43(13)   C16 C18 C21 121.32(14) 

N1 C1 C2 114.82(15)   N2 C3 C2 179.0(2) 

C2 C1 S1 124.75(13)   C11 C10 C9 112.31(14) 

C7 C6 C4 118.50(15)   C23 C22 C21 114.28(14) 

C7 C6 C9 119.55(15)   C12 C11 C10 111.96(15) 

C4 C6 C9 121.90(15)   C18 C21 C22 110.89(13) 

C14 C16 C18 119.42(15)   C6 C9 C10 112.55(14) 

C14 C16 C17 120.37(15)   C24 C23 C22 114.20(15) 
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Table S6. Torsion angles for 4d. 

A B C D Angle/˚   A B C D Angle/˚ 

S1 C1 C2 C4 179.77(13)   C16 C14 C13 N4 -1.4(2) 

S1 C1 C2 C3 -0.2(2)   C16 C18 C21 C22 87.46(18) 

N4 C19 C18 C16 0.3(2)   C7 N1 C1 S1 179.14(13) 

N4 C19 C18 C21 176.45(14)   C7 N1 C1 C2 -1.3(2) 

N1 C1 C2 C4 0.2(2)   C7 C6 C4 C2 -0.3(2) 

N1 C1 C2 C3 -179.76(14)   C7 C6 C4 C5 179.90(15) 

C14 C16 C18 C19 -0.2(2)   C7 C6 C9 C10 86.78(19) 

C14 C16 C18 C21 -176.29(14)   C4 C6 C7 N1 -0.7(2) 

C15 C14 C13 S2 -0.6(2)   C4 C6 C7 C8 179.61(16) 

C15 C14 C13 N4 -179.97(14)   C4 C6 C9 C10 -90.51(19) 

C15 C14 C16 C18 179.31(15)   C3 C2 C4 C6 -179.49(15) 

C15 C14 C16 C17 -0.5(2)   C3 C2 C4 C5 0.3(2) 

C13 N4 C19 C18 -1.1(3)   C17 C16 C18 C19 179.64(15) 

C13 N4 C19 C20 177.98(15)   C17 C16 C18 C21 3.5(2) 

C13 C14 C16 C18 0.7(2)   C20 C19 C18 C16 -178.68(15) 

C13 C14 C16 C17 -179.07(15)   C20 C19 C18 C21 -2.5(2) 

C19 N4 C13 S2 -177.88(13)   C11 C10 C9 C6 178.77(14) 

C19 N4 C13 C14 1.6(2)   C21 C22 C23 C24 -63.4(2) 

C19 C18 C21 C22 -88.58(18)   C9 C6 C7 N1 -178.06(14) 

C1 N1 C7 C6 1.6(3)   C9 C6 C7 C8 2.2(3) 

C1 N1 C7 C8 -178.69(15)   C9 C6 C4 C2 177.03(15) 

C1 C2 C4 C6 0.5(2)   C9 C6 C4 C5 -2.8(2) 

C1 C2 C4 C5 -179.68(15)   C9 C10 C11 C12 -175.27(16) 

C16 C14 C13 S2 178.05(12)   C23 C22 C21 C18 -173.80(14) 
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Table S7. Hydrogen Atom Coordinates (Å×10
4
) and Isotropic Displacement Parameters 

(Å
2
×10

3
) for 4d. 

Atom x y z U(eq) 

H17A -2398.82 2104.53 4334.2 36 

H17B -1403.46 3436.04 4051.66 36 

H17C -1533.33 3494.05 4975.92 36 

H10A 3954.71 5568.16 7148.98 30 

H10B 5245.84 6914.77 7526.91 30 

H20A 3673.17 -1100.03 3057.62 39 

H20B 2332.21 -609.93 2506.23 39 

H20C 2018.89 -2065.82 2891.08 39 

H22A 221.92 3115.56 2881.48 30 

H22B 1300.36 1884.32 2343.55 30 

H8A 2757.02 2325.89 8171.96 39 

H8B 2611.7 3468.52 7582.84 39 

H8C 1198.13 3284.01 8151.29 39 

H5A 7557.37 6727.6 9300.1 41 

H5B 6894.55 8281.3 9827.27 41 

H5C 6732.57 7943.97 8882.03 41 

H11A 7229.13 5449.94 6714.19 30 

H11B 5866.15 4205.04 6304.1 30 

H21A -1578.48 961.66 3011.72 26 

H21B -351.42 -218.14 2546.47 26 

H9A 5357.34 3768.16 7735.59 30 

H9B 6675.84 5094.99 8101.39 30 

H23A -1886.93 2454.31 1892.9 35 

H23B -352.37 3133.85 1551.62 35 

H24A -1285.66 1003.88 579.11 47 

H24B -1409.59 -70.63 1203.14 47 

H24C 286.11 464.85 952.04 47 

H12A 6484.4 6057.92 5514.77 57 

H12B 5853.25 7397.97 6203.35 57 

H12C 4658.33 6047.77 5725.2 57 

H1 1220(30) 4660(30) 9412(13) 23(5) 

H4 3710(30) -240(30) 4387(13) 26(5) 

 

 
Crystal structure determination of 4d 

 

Crystal Data for C12H16N2S (M =220.33 g/mol): triclinic, space group P-1 (no. 2), a = 8.3030(2) 

Å, b = 8.6858(3) Å, c = 17.0030(4) Å, α = 103.163(2)°, β = 91.596(2)°, γ = 92.066(2)°, V = 1192.41(6) 

Å
3
, Z = 4, T = 100.00(10) K, μ(Cu Kα) = 2.149 mm

-1
, Dcalc = 1.227 g/cm

3
, 25034 reflections 

measured (5.342° ≤ 2Θ ≤ 152.912°), 4985 unique (Rint = 0.0398, Rsigma = 0.0246) which were used in 

all calculations. The final R1 was 0.0406 (I > 2σ(I)) and wR2 was 0.1145 (all data). 
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1
H NMR spectrum (400 MHz, DMSO-d6) of compounds 1a and 7a (oxidation products of 

thione 4a) 
1
H ЯМР спектр (400 МГц, DMSO-d6) соединений 1а и 7а (продуктов окисления тиона 4а)  
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13

С NMR spectrum (101 MHz, DMSO-d6) of compounds 1a and 7a (oxidation products of 

thione 4a) 
13

С ЯМР спектр (400 МГц, DMSO-d6) соединений 1а и 7а (продуктов окисления тиона 4а) 
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1
H-

13
C HSQC NMR spectrum (400/101 MHz, DMSO-d6) of compounds 1a and 7a 

(oxidation products of thione 4a) 
1
H-

13
C HSQC ЯМР спектр (400/101 МГц, DMSO-d6) соединений 1а и 7а (продуктов окисления 

тиона 4а) 

 
FT-IR spectrum of compounds 1a and 7a (oxidation products of thione 4a) 

ИК спектр соединений 1а и 7а (продуктов окисления тиона 4а) 
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1
H NMR spectrum (400 MHz, DMSO-d6) of compounds 1b and 7b (oxidation products of 

thione 4b) 
1
H ЯМР спектр (400 МГц, DMSO-d6) соединений 1б и 7б (продуктов окисления тиона 4б) 
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13

С NMR spectrum (101 MHz, DMSO-d6) of compounds 1b and 7b (oxidation products 

of thione 4b) 
13

С ЯМР спектр (101 МГц, DMSO-d6) соединений 1б и 7б (продуктов окисления тиона 4б) 
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FT-IR spectrum of compounds 1b and 7b (oxidation products of thione 4b) 
ИК спектр соединений 1б и 7б (продуктов окисления тиона 4б) 
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FT-IR spectrum of compounds 1с and 7с (oxidation products of thione 4с) 

ИК спектр соединений 1в и 7в (продуктов окисления тиона 4в) 
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1
H NMR spectrum (400 MHz, DMSO-d6) of compounds 1с and 7с (oxidation products of 

thione 4с) 
1
H ЯМР спектр (400 МГц, DMSO-d6) соединений 1в и 7в (продуктов окисления тиона 4в) 
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13

С NMR spectrum (101 MHz, DMSO-d6) of compounds 1с and 7с (oxidation products of 

thione 4с) 
13

С ЯМР спектр (101 МГц, DMSO-d6) соединений 1в и 7в (продуктов окисления тиона 4в) 
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1
H-

1
H COSY NMR spectrum (400/400 MHz, DMSO-d6) of compounds 1с and 7с 

(oxidation products of thione 4с) 
1
H-

1
H COSY ЯМР спектр (400/400 МГц, DMSO-d6) соединений 1в и 7в (продуктов окисления 

тиона 4в) 

 
1
H-

13
C HSQC NMR spectrum (400/101 MHz, DMSO-d6) of compounds 1с and 7с 

(oxidation products of thione 4с) 
1
H-

13
C HSQC ЯМР спектр (400/101 МГц, DMSO-d6) соединений 1в и 7в (продуктов окисления 

тиона 4в) 
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1
H-

13
C HMBC NMR spectrum (400/101 MHz, DMSO-d6) of compounds 1с and 7с 

(oxidation products of thione 4с) 
1
H-

13
C HMBC ЯМР спектр (400/101 МГц, DMSO-d6) соединений 1в и 7в (продуктов окисления 

тиона 4в) 

 
FT-IR spectrum of compounds 1d and 7d (oxidation products of thione 4d) 

ИК спектр соединений 1г и 7г (продуктов окисления тиона 4г) 
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1
H NMR spectrum (400 MHz, DMSO-d6) of compounds 1d and 7d (oxidation products of 

thione 4d) 
1
H ЯМР спектр (400 МГц, DMSO-d6) соединений 1г и 7г (продуктов окисления тиона 4г) 
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13

С NMR spectrum (101 MHz, DMSO-d6) of compounds 1d and 7d (oxidation products 

of thione 4d) 
13

С ЯМР спектр (101 МГц, DMSO-d6) соединений 1г и 7г (продуктов окисления тиона 4г) 
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HRMS spectrum of oxidation products of thione 4a 
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HRMS spectrum of oxidation products of thione 4b 
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HRMS spectrum of oxidation products of thione 4c 
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HRMS spectrum of oxidation products of thione 4d 
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