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Проведен анализ субстанции IV, отобранной для разработки первичного стандартного 

образца методами: ИК- и ЯМР 1Н и 13С - спектроскопий. Полученные в ходе исследований 

результаты показали возможность использования данных физико-химических методов для 

идентификации структуры первичного стандартного образца субстанции IV, который 

послужит основой для проведения дальнейших исследований с целью разработки 

лабораторного регламента на производство и методик контроля качества drug-кандидата. 
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При разработке лабораторного регламента на производство и методик контроля 

качества drug-кандидатов, обычно применяются фармакопейные методы анализа с 

использованием стандартных образцов [1].  

В настоящее время установлено, что 3-бром-1-(1,1-диоксотиетан-3-ил)-4-нитро-N-

фенил-1H-пиразол-5-амин (IV) является перспективным соединением в качестве drug-

кандидата, который проявляет выраженный антидепрессивный эффект [2, 3], поэтому 

разработка первичного стандартного образца для него является актуальной задачей.  

Цель работы 

Разработка методик идентификации первичного стандартного образца 3-бром-1-(1,1-

диоксотиетан-3-ил)-4-нитро-N-фенил-1H-пиразол-5-амина.  

Материал и методы исследования 

В качестве объекта исследования использовали трехкратно перекристаллизованную 

субстанцию 3-бром-1-(1,1-диоксотиетан-3-ил)-4-нитро-N-фенил-1H-пиразол-5-амина (IV). 

Субстанция IV была проанализирована по органолептическим и некоторым физико-

химическим показателям на основании требований Государственной фармакопеи РФ XV 

издания, предъявляемым к качеству первичного стандартного образца [4, 5].  
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Показатель "внешний вид" субстанции определяли согласно ОФС «Общие положения» 

Государственной фармакопеи РФ XV издания [6]. 

Инфракрасный спектр субстанции IV снимали на спектрометре Инфралюм ФТ-02 в 

таблетках с калия бромидом в интервале 400-4000 см-1 с разрешением 4 см-1 согласно ОФС 

«Спектрометрия в ближней инфракрасной области». Отнесение полос поглощения в ИК-

спектре осуществлялось в соответствии с литературными данными [7, 9]. 

Определение значений химических сдвигов образца субстанции IV проводили методом 

ЯМР-спектроскопии 1Н и 13С [1, 8]. Химические сдвиги в 1Н, 13С ЯМР-спектрах приведены 

относительно остаточных сигналов растворителя ДМСО-d6 (2,50 м. д. для ядер 1Н, 39,6 м. д. 

для ядер 13C). Редактирование 13С ЯМР-спектров на основании экспериментов DEPT-90 и 

DEPT-135.  

Результаты и обсуждения  

3-Бром-1-(1,1-диоксотиетан-3-ил)-4-нитро-N-фенил-1H-пиразол-5-амин (IV) был ранее 

синтезирован по методике [2, 3] с выходом 65% (Схема 1). Очистку субстанции IV проводили 

методом трехкратной перекристаллизации соединения из изобутанола (марка х.ч.).  

Схема 1 

 

В качестве основных показателей качества были выбраны: внешний вид и физико-

химические методы анализа: ИК-спектрометрия и 1Н,13С ЯМР - спектроскопия.  

3-Бром-1-(1,1-диоксотиетан-3-ил)-4-нитро-N-фенил-1H-пиразол-5-амин (IV) представ-

ляет собой кристаллический порошок кирпично-оранжевого цвета.  
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На первом этапе исследований для субстанции IV сняты ИК-спектры. ИК-

спектрометрия широко используется для идентификации веществ и позволяет достоверно 

определять их структуру [7].  

Представленный ИК-спектр (Рис.1.) имеет характеристические полосы поглощения  

(KBr), см-1: 1136, 1273, 1313, 1336, 1463, 1577, 1594, 3329. 

Наличие полосы поглощения при 3329 см-1 характерно для валентных колебаний NH-

группы. Валентные колебания С-N, С=N, С=С связей пиразольного цикла наблюдаются при 

1273, 1463, 1594 см-1, связей SO2-группы тиетанового цикла при 1136 и 1313 см-1. 

Симметричные и асимметричные валентные колебания NO2-группы дают полосы при 1336 и 

1577 см-1 [5,6]. 

На следующем этапе для субстанции IV провели сопоставление сигналов в ЯМР 1Н-

спектре по химическим сдвигам и форме с соответствующими участками молекулы [8]. 

Спектр ЯМР 1Н-спектр δ, м. д.: 4,53 – 4,58 (м, 2H, S(CH)2), 4,67 – 4,71 (м, 2H, S(CH)2), 

5,11 – 5,17 (м, 1H, NCH), 6,88 – 6,89 (м, 2H, CHar), 6,97 – 7,00 (м, 1H, CHar ), 7,24 – 7,27 (м, 2H, 

CHar), 9,33 (уш.с, 1Н, NH).  

Сигналы протонов тиетан-1,1-диоксидного цикла наблюдаются в виде двух 

мультиплетов около 4,53–4,58 и 4,67–4,71 м. д. (две S(CH2)2-группы) и одного мультиплета при 

5,11–5,17 м. д. (NСН-группа). Протоны фрагмента анилина регистрируются в спектре в виде 

трех мультиплетов в интервале 6,88-7,27 м. д. и уширенного синглета NH-группы при 9,33 м. 

д. 

Далее проведена интерпретация 13C ЯМР–спектра субстанции IV [8]. 

13C ЯМР-спектр δ, м. д.: 39,0 (NCH), 71,0 (S(CH2)2), 118,2 (СНar), 123,0 (СНar), 124,0 (С3), 

129,7 (СНar),
 141,2 (С1/), 142,5 (С5). 

 

 

 

 

Рис.. 2. Спектр ЯМР 1Н образца субстанции 

IV в ДМСО-d6. 

Рис. 1. ИК-спектр субстанции IV в таблетках с 

калия бромидом. 

 



335 
 

 

Рис. 3 Спектр ЯМР 13С образца субстанции IV в ДМСО-d6 

В спектре ЯМР 13C регистрируются сигналы атомов углерода тиетан-1,1-диоксидного 

цикла при 71,0 м. д. и 39,0 м. д. Сигналы при 118,2, 123,0 и 129,7 м. д. относятся к атомам 

углерода фрагмента анилина. Также с помощью этого спектра становится возможным 

идентификация и отнесение атомов углерода пиразольного цикла. 

Положение и мультиплетность сигналов на спектрах ЯМР 1H и 13C образца субстанции 

IV не противоречит химическому строению соединения.  

Заключение и выводы  

Таким образом, проведен анализ субстанции IV, отобранного для разработки 

первичного стандартного образца методами ИК- и ЯМР 1Н и 13С - спектроскопии. Полученные 

в ходе исследований результаты показали возможность использования данных физико-

химических методов для идентификации структуры первичного стандартного образца 

субстанции IV.  
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