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Different methodes of izothiocyanatochalcones′ synthesis were studied. Good results give the method which includes 

condensation of N,N-dimethylthioureidoacetophenones with aromatic aldehydes, followed by elimination of dimethyl-
amine from the corresponding chalcone when it is being treated with acetic anhydride in the case of 4-dimethylamino-3′ 
and 4′-N,N-dimethylthioureidochalcones. Direct condensation of 4-dimethylaminobenzaldehyde with 4-izothiocyanato-
acetophenone in the presence of acid catalyst gives a chalcone yield of 91%. 

 
 
Au fost cercetate diferite metode de obţinere a izotiocianatochalconelor. Rezultate bune atestă metoda 

ce include condensarea N,N-dimetiltioureidoacetofenonelor cu aldehidele aromatice, urmată de eliminarea 
dimetilaminei de la chalconele corespunzătoare la tratare cu acid sulfuric în dioxan sau cu anhidridă acetică 
în cazul 4-dimetilamino-3′ şi 4′-N,N-dimetiltioureidochalconelor. La condensarea directă a 4-dimetilamino-
benzaldehidei cu 4-izotiocianatoacetofenonă în cataliză acidă randamentul chalconei atinge 91%.  

Extinderea domeniilor de utilizare a pigmenţilor luminofori [1-3] în elaborarea laserului color, a tehnicii 
de fotografiere şi de fotocopiere, în crearea elementelor de memorie şi de înregistrare pentru calculatoare, 
precum şi la marcarea proteinelor în vederea descifrării structurii celulare au condus la intensificarea cercetă-
rilor în domeniul chalconelor luminescente. Chalconele manifestă un spectru larg de activităţi biologice: 
proprietăţi antibacteriene, fungicide, antimalariale, antiparazitare, anticancerigene [4-8] şi luminescente, 
îndeosebi izotiocianatochalconele [9,10]. 

Izotiocianatochalconele şi metodele de obţinere a lor sunt cercetate insuficient [11,12]. În prezenta lucrare 
se expun rezultatele studiului unor variante de obţinere a izotiocianatochalconelor din aldehide aromatice 
(1a-j) cu substituenţi donori sau acceptori de electroni şi 3-, 4- N,N-dimetiltioureidoacetofenone (2a,b) după 
următoarea schemă:  
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În calitate de acceptori ai dimetilaminei sunt utilizaţi agenţi acizi: H2SO4, (CH3CO)2O.  
Acetofenonele 2a,b au fost obţinute prin încălzirea 3- şi 4-aminoacetofenonelor cu disulfura de tetrametil-

tiuram (DTMT) în dimetilformamidă. S-a constatat că sulfura de carbon, adăugată la amestecul reactant, 
micşorează timpul de reacţie şi majorează randamentul produsului. Rolul catalitic al sulfurii de carbon este în 
deplin acord cu mecanismul de tiocarbonilare a aminelor aromatice [13]. Efect favorabil are şi adăugarea 
DTMT în rate mici, contribuind astfel la consumarea mai eficientă a ei în reacţia de tiocarbonilare (Tab.1). 

Condensarea aldehidelor 1a-j cu acetofenonele 2a,b decurge normal cu randamente mari în mediu bazic 
(KOH) la un raport molar al reagenţilor 1:1:1,1-1,3. Rezultate mai bune se obţin atunci când la acetofenonele 
2a,b, dizolvate într-o cantitate minimală de dimetilformamidă, se adaugă soluţia alcoolică de bază alcalină, 
apoi aldehidele 1a-j la temperatura de 5-10°C şi amestecul reactant se lasă la temperatura camerei. Sfârşitul 
reacţiei se determină cromatografic (pe silufol), urmărindu-se consumul aldehidelor 1a-j în timp (Tab.2). 

Condensarea aldehidelor 1a,b cu substituenţi electronodonori decurge nesatisfăcător. Chalconele 3a,b au 
fost obţinute în cataliză acidă. 
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Tabelul 1 

Condiţiile de interacţiune a 4-aminoacetofenonei (AAF) cu 
disulfura de tetrametiltiuram (DTMT) şi randamentul reacţiei 

Raportul reagenţilor, moli Nr. 
crt. AAF DTMT CS2 

Timpul 
reacţiei,  

ore 

Temperatura 
reacţiei,  

°C 

Solventul  Rdt,  
% 

1 1 1 - 384 45 DMF 49 
2 1 1 1 384 45 DMF 56 
3 1 0,5 - 18 80 DMF 50 
4 1 O,5* - 18 80 DMF 85 
5 1 0,5* - 25 80 Dioxan 70 
6 1 0,5* - 7 90 Dioxan 72 
7 1 0,5* 0,5 7 90 DMF 88 
8 1 0,6* 0,5 7 90 DMF 92 
9 1 0,7* 0,5 6 90 DMF 91 

10 1 0,6* 0,5 10 90 Dioxan 77 
* DTMT se adaugă în rate mici 

 
 Tabelul 2  

Sinteza N,N-dimetiltioureidochalconelor (3a-j) la temperatura 5-20°C 

                                                                    3a-j  

Substituenţi Index 
X - N H - C = S

N ( C H 3 ) 2  

Timpul 
reacţiei,  

ore 

P, top., °C 
(cu descompunere) 

Rf 
Benzen: 

acetonă 2:1 

Rdt, 
% 

3a 4- N (CH3)2 4′-  1 165-167 0,53 95 
3b 4-OCH3 4′- 4 160-161 0,55 80 
3c H 4′- 3 168-170 0,57 91 
3d 3-Cl 4′- 14 146-150 0,63 99 
3e 4-Br 4′- 12 188-190 0,60 88 
3f 3-NO2 4′- 5 172-174 0,55 90 
3g 4-NO2 4′- 4 186-189 0,56 98 
3h H 3′- 8 185-188 0,60 66 
3I 4-Br 3′- 10 178.180 0,64 97 
3k 4-NO2 3′- 5 185-188 0,56 90 
 
Caracteristicile chalconelor 3a-j obţinute prin neutralizarea mediului reactant şi recristalizarea lor din 

dimetilformamidă (sau amestec de DMF şi etanol) sunt incluse în Tabelul 3.  
Izotiocianatochalconele 4a-j au fost obţinute cu randamente bune la tratarea chalconelor 3a-j cu diferiţi 

reagenţi cu caracter acid. Eliminarea dimetilaminei din molecula de chalconă 3a se realizează cu succes la 
fierberea cu anhidridă acetică în benzen, iar dezaminarea chalconelor 3b-f decurge mai eficient la încălzire în 
dioxan în prezenţă de acid sulfuric la un raport molar al reagenţilor 1:1. Caracteristica chalconelor 4a-j este 
redată în Tabelul 4. 

Rezultate bune se obţin, de asemenea, la condensarea directă a 4-dimetilaminobenzaldehidei cu 4-izo-
tiocianatoacetofenonă în cataliză acidă (HCl) la un raport molar al reagenţilor 1:1:2. Randamentul chalconei 
4a constituie 91%. 
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Pentru 4-N,N-dimetiltioureido-4′-izotiocianatochalcona 4a au fost întreprinse încercări de obţinere şi în 
alte moduri, conform schemei: 
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Pentru N-ariltioureele N,N-dialchilate este caracteristică reacţia de dezaminare termică [14]. Cercetările 

noastre au demonstrat că chalcona 3a la încălzire în xilen elimină dimetilamină, dar randamentul izotiocianato-
chalconei 4a nu depăşeţte 40%. 

Metoda clasică [15] de transformare a aminochalconei 5a în izotiocianatochalconă 4a cu utilizare de sul-
fură de carbon şi trietilamină dă rezultate insuficiente; la temperatura de 5-20°C, timp de 48 ore conţinutul 
chalconei 6a este mic, iar la tratarea amestecului reactant cu clorformiat de etil se obţin numai urme de 
izotiocianatochalconă 4a. 

 
Tabelul 3 

Analiza elementală şi spectrală a N,N-dimetiltioureidochalconelor: 
                                                                     
 
 
                                                                      3 a-j 
  

Substituenţi Găsit/Calculat, % Spectre H-RMN,δ,ppm (DMSO) 
Index X -NH-C=S

N(CH3)2
 

 
Formula 

C H N N(CH3)2 
6H,s 

NH 
1H,s 

Chal- CH 
10 H, m 

3a 4-N(CH3)2 4′- C20H23N3OS 99,67
90,67

 52,6
48,6

 90,11
98,11

 
3,47 9,28 6,68 - 8,12 

3b 4-OCH3 4′- C19H20N2O2S 06,67
14,67

 

88,5
94,5

 23,8
37,8

 
3,32 9,29 6,95 - 8,15 

3c H 4′- C18H18N2OS 68,69
52,69

 

81,5
88,5

 03,9
04,9

 
3,30 9,31 7,16 – 8,24 

3d 3-Cl 4′- C18H17ClN2OS 70,62
82,62

 

93,4
92,4

 65,9
81,9

 
3,29 9,36 7,35 – 8,15 

3e 4-Br 4′- C18H17BrN2OS 53,55
60,55

 

37,4
49,4

 20,7
18,7

 
3.32 9,29 7,53 – 8,16 

3f 3-NO2 4′- C18H17N3O3S 84,60
75,60

 

79,4
86,4

 83,11
96,71

 
3,30 9,34 7,38 – 8,22 

3g 4-NO2 4′- C18H17N3O3S 84,60
82,60

 

79,4
82,4

 83,11
86,11

 
3,32 9,29 7,55 - 8,32 

3h H 3′- C18H18N2OS 68,69
56,69

 

81,5
83,5

 03,9
19,9

 
3,41 9,33 7,41 – 8,18 

3i 4-Br 3′- C18H17BrN2OS 53,55
81,55

 37,4
32,4

 20,7
32,7

 
3,31 9,32 7,52 – 8,18 

3j 4-NO2 3′- C18H17N3O3S 84,60
95,60

 

79,4
87,4

 83,11
77,11

 
3,32 9,35 7,54 – 8,36 
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Tabelul 4  
Caracteristica izotiocianatochalconelor: 

                                                                           4a-j 

Substituenţi Spectre IR, cm-1 Index 
X NCS 

P.t., 0C Rf 
(benzen)

Formula Găsit / 
Calculat, % Y C= 0 YNCS 

Rdt, 
% 

4a 4-N(CH3)2 4′- 136-138 0,18 C18H16N2OS 9,12 / 9,09 1620 2085 92 
4b 4-OCH3 4′- 139-140 0,35 C17H13NO2S 4,80 / 4,75 1626 2090 72 
4c 4 H 4′- 124-125 0,47 C16H11NOS 5,35 / 5,28 1626 2095 95 
4d 3-Cl 4′- 139-141 0,63 C16H10ClNOS 4,58 / 4,67 1630 2100 80 
4e 4-Br 4′- 138-140 0,63 C16H10BrNOS 4,02 / 4,07 1650 2120 79 
4f 3-NO2 4′- 157-160 0,32 C16H10N2O3S 9,16 / 9,03 1630 2105 87 
4g 4-NO2 4′- 135-136 0,30 C16H10N2O3S 9,24 / 9,03 1660 2140 95 
4h H 3′- 167-108 0,58 C16H11NOS 5,37 / 5,28 1624 2100 65 
4i 4-Br 3′- 124-126 0,44 C16H10BrNOS 4,12 / 4,07 1630 2110 95 
4j 4-NO2 3′- 164-165 0,63 C16H10N2O3S 9,16 / 9,03 1650 2120 83 
 
 3a, X = N(CH3)2, δ, ppm, 2,99, 6Hs; 3b, X = OCH3, δ, ppm, 3,45, 3Hs; 
 
Partea experimentală 
1,1-Dimetil-3-(4-acetilfenil)tiourea 2a. Într-un balon prevăzut cu refrigerent ascendent se încălzeşte la 

95°C amestecul format din 1,68 g (0,012 mol) 4-aminoacetofenonă, 0,46 g (0,006 mol) sulfură de carbon şi  
7 ml dimetilformamidă, la care se adaugă 2 g (0,0083 mol) disulfură de tetrametiltiuram (DTMT) în rate a 
câte 0,5 g timp de 4 ore. Încălzirea continuă încă 2-3 ore, până când placa cromatografică indică consumul 
total de DTMT. Amestecul reactant se lasă peste noapte la rece, apoi sedimentul se filtrează, iar solventul se 
distilează la presiune redusă la 80-85°C. Astfel, se obţine un amestec de tiouree 2a şi sulf. Sulful se extrage 
cu benzen (3×3 ml) la 80°C, iar tiourea puţin solubilă se filtrează. Din filrat se distilează benzenul, iar produ-
sul rămas se tratează cu acid clorhidric concentrat, în care se dizolvă tiourea 2a. Sulful insolubil se filtrează, 
iar soluţia acidă se diluează cu apă şi se răceşte. Se mai obţine o cantitate de tiouree 2a cu p.t. 175-177°C (cu 
descompunere) Rf = 0,50 (benzen : acetonă 2:1). Rezultatele obţinute în alte condiţii sunt incluse în Tabelul 1.  

Analogic a fost obţinută 1,1-dimetil-3-(3-acetilfenil)tiourea, p.t. 184-186°C (cu descompunere), Rf = 0,52 
(benzen : acetonă 2:1 ). 

4-Dimetilamino-4′-dimetiltioureidochalcona 3a, Amestecul format din 0,75 g (0,005 mol) 4-dimetilamino-
benzaldehidă 1a, 1,11 g (0,005 mol) 1,1-dimetil-3-(4-acetilfenil)tiouree şi 3 ml acid clorhidric concentrat 
(36%) se încălzeşte lent până la temperatura de 60°C, apoi se menţine la această temperatură 1 oră. Sfârşitul 
reacţiei se determină cromatografic după consumul aldehidei 1a. Amestecul reactant se neutralizează cu 
hidroxid de sodiu, apoi precipitatul se extrage cu cloroform. Se obţin 1,68 g (95%) de chalconă 3a (Tab.1,2). 

4-Metoxi-4′-N,N-dimetiltioureidochalcona 3b. La soluţia ce conţine 1,11 g (0,005 mol) 1,1-dimetil-3-(4-
acetilfenil)tiouree în 4 ml dimetilformamidă se adaugă 0,5 ml acid clorhidric concentrat (36%), apoi 0,68 g 
(0,005 mol) aldehidă anisică şi amestecul se agită la temperatura camerei 4 ore. Produsul se elimină analog 
chalconei 3a. Se obţin 1,64 g chalconă 3b (Tab.1,2). 

4′-N,N-Dimetiltioureidochalcona 3c. Se amestecă 1,11 g (0,005 mol) 1,1-dimetil-3-(4-acetilfenil)tiouree 
în 3 ml dimetilformamidă cu 0,34 g (0,006 mol) hidroxid de potasiu în 4 ml etanol. La soluţia răcită la 5°C se 
adaugă sub agitare 0,53 g (0,005 mol) benzaldehidă, proaspăt distilată, dizolvată în 3 ml etanol. Amestecul  
se menţine la temperatura camerei 3 ore, apoi se neutralizează cu soluţie de 5% acid clorhidric şi se răceşte. 
Se obţin 1,45 g chalconă 3c. Analogic au fost obţinute chalconele 3d-j (Tab.1,2), utilizând aldehidele 1d-j, 
purificate prin distilare sau recristalizare. 

X
CH=CH-C

O

NCS
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4-Dimetilamino-4′-izotiocianatochalconă 4a. 1) Amestecul format din 1,77 g (0,005 mol) 4-dimetilamino-
4-N,N-dimetiltioureidochalconă 3a, 0,52 g (0,005) anhidridă acetică şi 6 ml benzen se fierbe 2 ore. Soluţia 
benzenică se spală cu soluţie apoasă de hidrogenocarbonat de sodiu şi se usucă cu Na2SO4. Se distilează o 
parte din benzen, se adaugă hexan (1:1) şi soluţia se cromatografiază pe silicagel (eluent–hexan). Se obţin 
1,42 g izotiocianatochalconă 4a; p.t. 136-138°C coincide cu cel din literatură [10]. 

2) Amestecul format din 0,75 g (0,005 mol) 4-dimetilaminobenzaldehidă, 0,89 (0,005 mol) 4-izotiocianato-
acetofenonă, 2 ml cloroform şi 1 ml acid clorhidric concentrat se agită la temperatura de 45°C timp de 2 ore. 
După neutralizare, separare şi uscare din stratul organic se distilează solventul, apoi produsul se purifică cro-
matografic. Se obţin 1,46 g (91%) chalconă 4a. 

3) Amestecul de 1,45 g (0,004 mol) chalconă 3a şi 20 ml xilen se fierbe 20 minute, apoi se distilează 15 ml 
de solvent timp de 40 minute. Chalcona 4a se purifică cromatografic pe silicagel. Se obţin 0,51 g (40%) 
izotiocianatochalconă 4a. 
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