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新型含 1,3,4-噻二唑的硫脲化合物的合成及除草活性 

孙召慧 a    黄  伟 a    贡云芸 a    蓝  健 a    刘幸海 a 
翁建全 a    李永曙 a    谭成侠*,a 
(a浙江工业大学化学工程与材料学院  杭州 310014) 

摘要  为了寻找较高生物活性的农药先导化合物, 将 1,3,4-噻二唑类与硫脲类结构进行拼接, 设计合成了 18 个未见报

道的含 1,3,4-噻二唑的 1-甲基-环己基酰基硫脲类化合物, 目标化合物均通过 1H NMR 和 MS 确证, 同时对化合物进行

了初步除草活性测试. 活性测试结果表明, 在浓度为 200 g ai/ha 时, 所有化合物均表现出一定的除草活性. 5b 对稗草、

狗尾草、马唐、反枝苋和鳢肠均有 90%的芽前抑制率, 对稗草和鳢肠芽的芽后抑制率分别为 90%和 95%; 5e 对芥菜/苘
麻芽前和鳢肠的芽前芽后抑制率均为 100%.  
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Abstract  To find new pesticidal lead compounds with high bioactivity, 18 acylthioureas contain 1,3,4-thiadizols were ob-
tained by condensation between acyl isothiocyanate and 1,3,4-thiadiazols. Their structures were confirmed by 1H NMR and 
MS. The herbicidal activities of these compounds were evaluated. All the compounds have herbicidal activity at 200 g ai/ha. 
The bioassay results showed that compound 5b had 90% inhibitory effect against Echinochloa crusgalli, Setaira viridis, Digi-
taria sanguinalis, Amaranthus retroflexus and Eclipta prostrate at 200 g ai/ha in pre-emergence condition and 90% and 95% 
against Echinochloa crusgalli and Eclipta prostrate at 200 g ai/ha in post-emergence condition, respectively; and compound 
5e had 100% inhibitory effect against Echinochloa crusgalli, Setaira viridis, Digitaria sanguinalis and Amaranthus retroflexus
at 200 g ai/ha in post-emergence and post-emergence condition.  
Keywords  acyl thiourea; 1,3,4-thiadiazol; synthesis; herbicidal activity 

 
近年来, 杂环类农药以其灵活多变的结构和低毒、

高活性而与未来农药发展的要求相适应, 成为化学农药

发展的主要趋势, 而含氮杂环在农药研究中占有非常重

要的地位[1]. 酰基硫脲也是含有氧、氮、硫杂原子的化

合物, 其衍生物是一类重要的有机化工中间体, 不仅如

此, 广谱的生物活性和良好的理化性能使得它又被广泛

应用于农药、医药、高分子、临床医学、环境监测、航

天、生物科技以及日化行业等各个领域[2]. 从 20 世纪 60
年末, 托布津和甲基托布津作为高效、低毒杀菌剂投放

市场以来, 人们已经相继开发出包括杀菌剂代菌灵、杀

虫剂螟蛉畏、杀螨剂杀螨隆、植物生长调节剂呋苯硫脲、

杀鼠剂安妥、抗甲状腺药物卡比马唑等等多种医药和农

药. 1976 年, George 等[3]报道合成的含噁唑杂环的硫脲

化合物对番茄晚疫病、水稻稻瘟病和镰刀霉根腐病、腐

霉猝倒病、黄萎病都有着强烈的抑制活性. 最早在 1955
年由 Dyson 等[4]报道以硫代光气和胺为起始原料两步缩

合得到硫脲类化合物. 而 1,3,4-噻二唑作为噻二唑杂环

中重要的一员, 是一类重要的化工中间体, 由于分子内
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C＝S＝N 这一基本骨架能作为活性中心, 与生物体中

某些金属离子进行螯合, 使得它具有良好的细胞穿透能

力, 因而可以进入靶标细胞内, 更好的发挥其生物活性. 
不仅如此, 1,3,4-噻二唑还具有杀虫[3～5]、除草[6,7]、杀   
菌[8～10]、植物生长[11,12]等农用生物活性, 同时也还具有

抗病毒、抗 HIV、抗癌、抗惊厥[13～18]等医用生物活性. 为
了寻找高活性的先导化合物, 本文采用活性拼接原理, 
将 1,3,4-噻二唑类与硫脲类结构进行拼接, 设计合成出

18 个未见报道的含 1,3,4-噻二唑的 1-甲基-环己基酰基

硫脲类化合物, 所合成化合物均通过 1H NMR 和 MS 确

证. 合成路线见 Scheme 1, 化合物列表见表 1.  
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Scheme 1 

表 1  化合物 5a～5r 
Table 1  Products of 5a～5r 

Compd. R Compd. R 
5a C6H5 5j 2,3,4,5-F4C6H
5b H 5k 2-Furyl 
5c CH3 5l 2,3,5,6-F4C6H
5d Et 5m 2-CH3OC6H4 
5e COOH 5n 2,4,5-F3C6H2 
5f SH 5o 3-CH3OC6H4 
5g 1-Methyl cyclohexyl 5p 3-FC6H4 
5h n-Pr 5q 3-NO2C6H4 
5i 2-CF3C6H3 5r 2-IC6H4 

1  结果与讨论 

1.1  合成及波谱数据 

2-氨基-5-取代基-1,3,4-噻二唑的合成路线比较成

熟, 通常是酸与氨基硫脲在酸性条件下直接关环所得, 
所采用的环合试剂主要有三氯氧磷、浓硫酸、浓磷酸、

浓盐酸甚至醋酸等[19～21]. 在调节 pH 时, 一般调至 pH＝

8～9, pH过低不足以让胺全部析出来, pH过高也会使得

胺在碱性条件下开环水解, 降低收率.  
2-氨基-5-取代基-1,3,4-噻二唑与酰基异硫氰酸酯反

应是亲核加成反应, 这一亲核取代反应同为竞争反应. 
为了避免副产物酰胺的生成, 采用非质子的极性溶剂乙

腈, 在 70～75 ℃下回流反应, 一方面适当升高温度能

够加快反应速度, 另一方面还能够增加原料的溶解度使

反应在均相中进行. 此外, 调整噻二唑与酰基异硫氰酸

酯的比例, 使酰基异硫氰酸酯略微过量, 因为噻二唑的

极性较大在后处理阶段难以除掉, 而酰基异硫氰酸酯直

接由溶剂洗涤可以去除.  
所得目标化合物的 1H NMR 波谱数据总结其规律

如下:  
(1)其中甲基环己环的共振信号都出现在 δ 1.0～2.0

之间, 化学位移 δ 1.3附近出现一个尖锐的单峰, 归属于

甲基环己环的 CH3; 化学位移 δ 1.5～2.0 之间的两处多

重峰, 其中化学位移 δ 2.0 附近的多重峰归属于环己基 c
处的碳氢, 化学位移 δ 1.5 附件的多重峰则归属于环己

基对称的 4 处碳氢.  
(2)在化学位移 δ 6.0～8.0 之间还会出现归属于芳环

氢的信号, 且该处信号的裂分情况与芳环上取代基的个

数和位置基本吻合.  
(3)在低场的活泼 H 区域内, 大多数谱图只出现了 1

个活泼氢的信号, 有的化合物化学位移在 δ 10.0～11.0
之间出现, 部分在 δ 14.0 附近出现.  

1.2  生物活性 

标题化合物委托国家南方农药创制中心浙江基地

生测部测定了对稗草(Echinochloa crusgalli)、狗尾草 
(Setaira viridis)、马唐(Digitaria sanguinalis)、芥菜/苘麻

(Brassica juncea/Abutilon theophrasti) 、 反 枝 苋

(Amaranthus retroflexus)、鳢肠(Eclipta prostrata)的植株

生长抑制. 测定结果列于表 2. 由表 2可知, 所有化合物

均表现一定的除草活性. 化合物 5b 对稗草、狗尾草、马

唐、反枝苋和鳢肠均有 90%的芽前抑制率, 对稗草和鳢

肠芽的芽后抑制率分别为90%和95%; 5e对芥菜/苘麻芽

前和鳢肠的芽前芽后抑制率为 100%, 对稗草、马唐、

狗尾草、反枝苋的芽前抑制率为 90%, 对稗草和芥菜/
苘麻也有 90%的芽后抑制率; 5i 对稗草芽前芽后、狗尾

草、马唐、芥菜/苘麻、反枝苋芽前均有 90%的抑制率. 

2  结论 

本文以 1-甲基环己甲酸为起始原料, 与氨基硫脲在

酸性条件下直接关环, 得5-取代基-2-氨基-1,3,4-噻二唑, 
进一步与原料 1-甲基环己基酰基异硫氰酸酯反应, 设计

合成出 18 个未见报道的含 1,3,4-噻二唑的 1-甲基-环己

基酰基硫脲类化合物, 并对该系列化合物测试了熔点, 
通过 1H NMR 和 MS 进行了结构表征. 对于化合物的除

草活性而言, 其原因可能是引入了 1,3,4-噻二唑环, 其
中, 当 R 基团为非芳香环基团时, 随着 R 基团的供电子

作用的增强, 活性呈一定的下降趋势, 同时, 当 R 基团      
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表 2  化合物的除草活性(200 g ai/ha) 

Table 2  Herbicidal activity of compounds(200 g ai/ha) 

稗草  狗尾草 马唐 芥菜/苘麻 反枝苋  鳢肠 
化合物 

芽前 芽后  芽前 芽后 芽前 芽后 芽前 芽后 芽前 芽后  芽前 芽后

5a 85 70  80 70 80 70 90 80 80 60  90 80 
5b 90 90  90 80 85 70 90 85 90 70  95 90 
5c 70 50  80 60 70 50 80 70 80 60  70 60 
5d 90 90  80 70 80 70 90 70 90 70  90 80 
5e 90 90  90 80 90 80 100 90 90 80  100 100 
5f 80 70  80 70 80 70 90 90 90 70  90 90 
5g 80 70  80 70 80 70 80 70 80 70  80 80 
5h 80 80  80 70 80 70 90 80 80 70  90 90 
5i 90 90  90 85 90 80 90 80 90 70  90 90 
5j 90 80  80 70 80 80 80 70 80 60  90 90 
5k 100 90  90 85 90 85 90 90 90 85  90 90 
5l 90 70  90 60 80 60 80 70 80 60  90 80 

5m 90 80  90 70 90 70 85 80 80 70  90 90 
5n 90 80  90 80 90 75 85 80 80 70  90 80 
5o 80 70  90 80 85 90 90 80 80 60  90 90 
5p 90 70  80 70 80 70 80 80 80 70  90 80 
5q 80 80  80 60 80 70 90 80 80 60  90 85 
5r 90 90  90 85 90 80 90 80 90 70  90 90 

异丙酯草醚 95 95  50 0 100 90 90 20 80 20  80 50 
 

的空间体积也可能会阻碍药效的发挥, 如COOH活性最

佳, 而 SH 作为强供电子基活性相对低了许多, 1-甲基环

己基由于空间位阻的影响活性普遍低于同类型的脂肪

族基团; 当 R 基团为芳香基团时, 带取代基的芳香环普

遍高于苯环, 具有吸电子作用的芳香杂环（如呋喃环）

也高于苯环, 并且可能会有随着杂环本身吸电子作用增

强活性得到增强的规律, 此外, 当取代基位于芳香环 2
位时, 普遍大于 3 位和 4 位, 且不受吸电子和供电子的

影响, 当取代基为单一取代或者多取代时, 对活性的影

响不是很大.  

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

主要仪器: 熔点测定仪(北京泰克有限公司 X-4, 温
度计未矫正); 核磁共振仪(美国 Varian 500(TMS 内标)); 
质谱仪(LCQ-Advantage); 旋转蒸发器 IKA-RV10; 恒速

搅拌器(上海申胜生物技术有限公司); MP200B 型电子

天平(上海永亭光学仪器制造有限公司); SHB-111A 型循

环水式多用真空泵(上海豫康科教仪器设备有限公司); 
DLSB-3006 型低温冷却液循环泵(杭州大卫科教仪器有

限公司).  
主要试剂: 氯仿、硫氰酸钾、乙腈(P2O5 经无水处

理)、二氯亚砜、乙醇、氨基硫脲、浓盐酸、三氯氧磷、

取代脂肪酸、取代芳酸均为市售 AR 级.  

3.2  化合物的合成 

3.2.1  1-甲基环己基酰基异硫氰酸酯的合成 

向 50 mL 单口烧瓶中加入 7.1 g (0.05 mol) 1-甲基环

己基羧酸和 11.9 g (0.1 mol) SOCl2, 室温反应 1 h, 然后

回流反应 2 h. 反应结束后, 除去多余二氯亚砜, 得浅黄

色透明液体, 不经处理, 密封保存备用.  
在 100 mL 三口烧瓶中加入 20 mL 乙腈和 7.28 g 

(0.075 mol) KSCN, 开启搅拌, 升温 70～75 ℃, 缓慢滴

加上述酰氯的乙腈溶液 20 mL, 滴毕, 继续反应 1 h. 抽
滤, 除去 KCl, 得桔红色透明液体, 不经处理, 密封保存

备用.  
3.2.2  5-取代基-2-氨基-1,3,4-噻二唑的合成 

向 100 mL 单口瓶中依次加入 7.32 g (0.06 mol)苯甲

酸、4.55 g (0.05 mol)氨基硫脲、23 g 三氯氧磷(0.15 mol)
和 30 mL 1,4-二氧六环, 回流 2～3 h, 冷却至室温, 搅拌

下小心加入 10 mL 水, 继续升温回流 4h, 冷却至室温, 
用稀NaOH 溶液调节 pH＝8～9, 冰浴中静置 30 min, 析
出大量固体, 抽滤、洗涤、干燥, 即得粗品, 粗品用乙  
醇-水-DMF 混合溶剂重结晶, 得到浅黄色粉末.  
3.2.3  目标化合物的合成 

以目标化合物 5a 为例: 在 100 mL 单口瓶中依次加

入 0.005 mol 的 5-苯基-2-氨基-1,3,4-噻二唑和含有 0.006 
mol 的 1-甲基环己基酰基异硫氰酸酯的乙腈溶液 20 mL, 
升温至 70～75 ℃进行回流反应, TLC 检测原料点消失, 
停止反应, 脱溶除去溶剂, 剩余物用氯仿-乙醇重结晶, 
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得纯品. 采用同样的方法合成了化合物 5b～5r. 
N-(5-苯基-1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基环己基酰

基)硫脲(5a): 浅黄色粉末, 产率 87%. m.p. 198～199 ℃; 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.19 (s, 1H, CONH), 
8.02～7.91 (m, 2H, PhH), 7.52～7.48 (m, 3H, PhH), 
2.20～2.11 (m, 2H), 1.70～1.48 (m, 8H), 1.39 (s, 3H, 
CH3); IR (KBr) ν: 3405, 3134, 1680, 1293, 1524, 1455, 
1437 cm－1; MS (ESI) m/z: 300.0 [M－H2NCS]－. Anal. 
calcd for C17H20N4OS2: C 56.64, H 5.59, N 15.54; found C 
56.60, H 5.61, N 15.57. 

N-(1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基环己基酰基)硫脲

(5b): 白色晶体, 产率 69%. m.p. 165～167 ℃; 1H NMR 
(500 MHz, CDCl3) δ: 14.13 (s, 1H, CH), 10.31 (s, 1H, 
CONH), 2.06～1.94 (m, 2H), 1.56～1.44 (m, 8H), 1.30 (s, 
3H, CH3); IR (KBr) ν: 3400, 3155, 3134, 1683, 1293 cm－1; 
MS (ESI) m/z: 224.0 [M－H2NCS]－, 283.0 [M－H]－. 
Anal. calcd for C11H16N4OS2: C 46.45, H 5.67, N 19.70; 
found C 46.42, H 5.63, N 19.72. 

N-(5-甲基-1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基环己基酰

基)硫脲(5c): 白色晶体, 产率 52%. m.p. 174～176 ℃; 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.36 (s, 1H, CONH), 2.70 
(s, 3H, CH3), 2.18～1.98 (m, 2H), 1.65～1.40 (m, 8H), 
1.33 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3425, 3118, 1683, 1290  
cm－1; MS (ESI) m/z: 238.0 [M－H2NCS]－, 281.0 [M－ 
2H－CH3]－. Anal. calcd for C12H18N4OS2: C 48.30, H 
6.08, N 18.77; found C 48.27, H 6.04, N 18.79. 

N-(5-乙基-1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基环己基酰

基)硫脲(5d): 白色晶体, 产率 58%. m.p. 146～147 ℃; 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.48 (s, 1H, CONH), 3.06 
(q, J＝8.0 Hz, 2H, CH2CH3), 2.19～2.01 (m, 2H), 1.65～
1.46 (m, 8H), 1.44～1.39 (m, 3H, CH2CH3), 1.34 (s, 3H, 
CH3); IR (KBr) ν: 3436, 3136, 2928, 1676, 1292 cm－1; MS 
(ESI) m/z: 273.0 [M－2H－H2NCS＋Na]－, 334.0 [M－  
H＋Na]－. Anal. calcd for C13H20N4OS2: C 49.97, H 6.45, N 
17.93; found C 49.98, H 6.47, N 17.90. 

N-(5-羧基-1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基环己基酰

基)硫脲(5e): 白色粉末, 产率 66%. m.p. 189～190 ℃; 
1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.68 (s, 1H, CONH), 8.83 
(s, 1H, COOH), 2.21～2.09 (m, 2H), 1.68～1.40 (m, 8H), 
1.37 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3450, 3116, 1765, 1682, 
1294, 927 cm－1; MS (ESI) m/z: 224.0 [M－H2NCS－ 
CO2]－. Anal. calcd for C12H16N4O3S2: C 43.89, H 4.91, N 
17.06; found C 43.90, H 4.92, N 17.03. 

N-(5-巯基-1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基环己基酰

基)硫脲(5f): 白色粉末, 产率 53%. m.p. 185～186 ℃; 

1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 14.12 (s, 1H, SH), 8.83 (s, 
1H, CONH), 2.11～1.91 (m, 2H), 1.59～1.38 (m, 8H), 
1.31 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3356, 3170, 1683, 1291  
cm－1; MS (ESI) m/z: 224.0 [M－H2NCS－S]－, 283.0   
[M－HS]－. Anal. calcd for C11H16N4OS3: C 41.75, H 5.10, 
N 17.70; found C 41.72, H 5.13, N 17.71. 

N-[5-(1-甲基环己基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲基

环己基酰基)硫脲(5g): 黄色粉末, 产率 83%. m.p. 145～
150 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 1H NMR (500 
MHz, CDCl3) δ: 10.19 (s, 1H, CONH), 8.02～7.91 (m, 2H, 
PhH), 7.52～7.48 (m, 3H, PhH), 2.20～2.11 (m, 2H), 
1.70～1.48 (m, 8H), 1.39 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3403, 
3145, 1684, 1289 cm－ 1; MS (ESI) m/z: 320.0 [M－

H2NCS]－, 379.0 [M－H]－. Anal. calcd for C18H28N4OS2: C 
56.81, H 7.42, N 14.72; found C 56.79, H 7.40, N 14.75. 

N-(5-正丙基-1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基环己基

酰基)硫脲(5h): 米白色粉末, 产率 50%. m.p. 128～129 
℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.13 (s, 1H, CONH), 
3.01 (t, J＝8.0 Hz, 2H, CH2CH2CH3), 2.13～2.03 (m, 2H), 
1.80～1.89 (m, 2H, CH2CH2CH3), 1.66～1.37 (m, 8H), 
1.32 (s, 3H, CH3), 1.04 (t, J＝7.0 Hz, 3H, CH2CH2CH3); 
IR (KBr) ν: 3355, 3132, 1678, 1295 cm－1; MS (ESI) m/z: 
266.0 [M－H2NCS]－, 348.0 [M－H＋Na]－. Anal. calcd 
for C14H22N4OS2: C 51.50, H 6.79, N 17.16; found C 
51.48, H 6.81, N 17.14. 

N-[5-(2-三氟甲基苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲
基环己基酰基)硫脲(5i): 橙黄色粉末, 产率 53%. m.p. 
153～156 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.32 (s, 
1H, CONH), 7.90～7.83 (m, 1H, PhH), 7.72～7.63 (m, 
3H, PhH), 2.22～2.07 (m, 2H), 1.65～1.45 (m, 8H), 1.37 
(s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3407, 3130, 1681, 1524, 1428, 
1423, 1294 cm－1; MS (ESI) m/z: 283.0 [M－(2-CF3Ph)]－, 
348.0 [M－H2NCS]－. Anal. calcd for C18H19F3N4OS2: C 
50.45, H 4.47, N 13.08; found C 50.47, H 4.44, N 13.11. 

N-[5-(2,3,4,5-四氟苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲
基环己基酰基)硫脲(5j): 白色粉末 , 产率 51%. m.p. 
217～218 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.95 (s, 
1H, CONH), 8.11～7.84 (m, 1H, PhH), 2.25～2.12 (m, 
2H), 1.65～1.49 (m, 8H), 1.43 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 
3305, 3126, 1680, 1530, 1426, 1423, 1293 cm－1; MS (ESI) 
m/z: 372.0 [M－H2NCS]－, 431.0 [M－H]－. Anal. calcd for 
C17H16F4N4OS2: C 47.21, H 3.73, N 12.96; found C 47.19, 
H 3.70, N 12.98. 

N-[5-(2-呋喃)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲基环己基

酰基)硫脲(5k): 黄色粉末, 产率 77%. m.p. 190～193 ℃; 
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1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.89 (s, 1H, CONH), 7.59 
(dd, J＝2.0, 1.0 Hz, 1H, furan-H), 7.06 (dd, J＝4.0, 1.0 Hz, 
1H, furan-H), 6.57 (dd, J＝4.0, 2.0 Hz, 1H, furan-H), 
2.21～2.09 (m, 2H), 1.68～1.48 (m, 8H), 1.40 (s, 3H, 
CH3); IR (KBr) ν: 3389, 3131, 1681, 1290 cm－1; MS (ESI) 
m/z: 290.0 [M－H2NCS]－, 372.0 [M－H＋Na]－. Anal. 
calcd for C15H18N4O2S2: C 51.41, H 5.18, N 15.99; found C 
51.43, H 5.20, N 16.00. 

N-[5-(2,3,5,6-四氟苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲
基环己基酰基)硫脲(5l): 白色粉末 , 产率 78%. m.p. 
212～214 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 11.18 (s, 
1H, CONH), 7.24 (ddd, J＝9.0, 7.0, 2.0 Hz, 1H, PhH), 
2.42～2.05 (m, 2H), 1.71～1.48 (m, 8H), 1.42 (s, 3H, 
CH3); IR (KBr) ν: 3345, 3146, 1680, 1527, 1452, 1435, 
1293 cm－1; MS (ESI) m/z: 372.0 [M－H2NCS]－, 431.0  
[M － H] － , 454.0 [M － H ＋ Na] － . Anal. calcd for 
C15H18N4O2S2: C 47.21, H 3.73, N 12.96; found C 47.20, H 
3.71, N 12.99. 

N-[5-(2-甲氧基苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲基

环己基酰基)硫脲(5m): 白色粉末, 产率 58%. m.p. 167～
170 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 11.31 (s, 1H, 
CONH), 8.43 (dd, J＝8.0, 2.0 Hz, 1H, PhH), 7.46 (ddd,   
J＝9.0, 8.0, 5.0 Hz, 1H, PhH), 7.14～7.10 (m, 1H, PhH), 
7.06 (d, J＝8.0 Hz, 1H, PhH), 4.05 (s, 3H, OCH3), 2.29～
2.18 (m, 2H), 1.73～1.48 (m, 8H), 1.46 (s, 3H, CH3); IR 
(KBr) ν: 3375, 3126, 1678, 1560, 1460, 1423, 1293 cm－1; 
MS (ESI) m/z: 328.0 [M－H2NCS]－, 400.0 [M－H＋Na]－. 
Anal. calcd for C18H22N4O2S2: C 55.36, H 5.68, N 14.35; 
found C 55.34, H 5.70, N 14.37. 

N-[5-(2,4,5-三氟苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲
基环己基酰基)硫脲(5n): 浅黄色粉末, 产率 64%. m.p. 
176～177 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 8.83 (s, 1H, 
CONH), 8.26 (ddd, J＝11.0, 9.0, 7.0 Hz, 1H, PhH), 7.18～
7.06 (m, 1H, PhH), 2.04～1.97 (m, 2H), 1.60～1.40 (m, 
7H), 1.32 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3421, 3162, 1680, 
1562, 1462, 1437, 1293 cm－1; MS (ESI) m/z: 413.0 [M＋

Na]－. Anal. calcd for C17H17F3N4OS2: C 49.26, H 4.13, N 
13.52; found C 49.23, H 4.15, N 13.55. 

N-(5-(3-甲氧基苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基)-N'-(1-甲基

环己基酰基)硫脲(5o): 白色晶体, 产率 49%. m.p. 203～
206 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 11.01 (s, 1H, 
CONH), 7.79 (s, 1H, PhH), 7.74 (d, J＝8.0 Hz, 1H, PhH), 
7.38 (dd, J＝10.0, 6.0 Hz, 1H, PhH), 7.30 (d, J＝8.0 Hz, 
1H, PhH), 2.44 (s, 3H, OCH3), 2.23～2.15 (m, 2H), 1.72～
1.49 (m, 8H), 1.43 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3480, 3139, 

1678, 1520, 1472, 1421, 1295 cm－1; MS (ESI) m/z: 378.0 
[M－H2NCS]－. Anal. calcd for C18H22N4O2S2: C 55.36, H 
5.68, N 14.35; found C 55.35, H 5.71, N 14.34. 

N-[5-(3-氟苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲基环己

基酰基)硫脲(5p): 浅黄色粉末, 产率 76%. m.p. 211～
212 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.80 (s, 1H, 
CONH), 7.78～7.65 (m, 2H, PhH), 7.52～7.43 (m, 1H, 
PhH), 7.22～7.15 (m, 1H, PhH), 2.24～2.11 (m, 2H), 
1.63～1.48 (m, 8H), 1.42 (s, 3H, CH3); IR (KBr) ν: 3408, 
3137, 1680, 1523, 1455, 1431, 1293 cm－1; MS (ESI) m/z: 
314.0 [M－H2NCS]－. Anal. calcd for C17H19FN4OS2: C 
53.95, H 5.06, N 14.80; found C 53.92, H 5.08, N 14.82. 

N-[5-(3-硝基苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲基环

己基酰基)硫脲(5q): 浅黄色粉末, 产率 81%. m.p. 222～
224 ℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.81 (s, 1H, 
CONH), 8.40～8.35 (m, 2H, PhH), 8.16～8.11 (m, 2H, 
PhH), 2.31～1.99 (m, 2H), 1.71～1.49 (m, 4H), 1.43 (s, 
3H, CH3); IR (KBr) ν: 3407, 3126, 1680, 1525, 1456, 
1427, 1293 cm－1; MS (ESI) m/z: 345.0 [M－H2NCS]－. 
Anal. calcd for C17H19IN4OS2: C 50.35, H 4.72, N 17.27; 
found C 50.33, H 4.75, N 17.30. 

N-[5-(2-碘苯基)-1,3,4-噻二唑-2-基]-N'-(1-甲基环己

基酰基)硫脲(5r): 灰色粉末, 产率 70%. m.p. 207～210 
℃; 1H NMR (500 MHz, CDCl3) δ: 10.23 (s, 1H, CONH), 
7.82～7.75 (m, 1H, PhH), 7.72～7.63 (m, 3H, PhH), 
2.23～2.07 (m, 2H), 1.63～1.42 (m, 8H), 1.35 (s, 3H, 
CH3); MS (ESI) m/z: 426.0 [M－H2NCS]－, 485.0 [M－  
H]－. 
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