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TÓM TẮT 
Bằng phản ứng ngưng tụ giữa 2,3,4,6-tetra-O-axetyl-β-D-galactopyranozylthiosemicacbazit và các 

andehit thế khác nhau, một số dẫn xuất N - Benzyliden - (2, 3, 4, 6 - tetra - O - axetyl - β - D -
galactopyranozyl) thiosemicarbazon được tổng hợp. Điều kiện phản ứng cũng được nghiên cứu, tối ưu. 
Các kết quả thực nghiệm cho thấy, các hợp chất N - Benzyliden - (2, 3, 4, 6 - tetra - O - axetyl - β - D -
galactopyranozyl) thiosemicarbazon có thể tạo thành theo cả hai phương pháp: đun hồi lưu trong dung 
môi (phương pháp 1) và phản ứng trong lò vi sóng (phương pháp 2). Cấu trúc phân tử của các hợp chất 
tổng hợp được khẳng định qua các dữ kiện phổ hồng ngoại, phổ cộng hưởng từ hạt nhân 1H và 13C. 

Từ khóa: Benzaldehit, galactozơ, thiosemicacbazon, tổng hợp lò vi sóng. 

SUMMARY 
Several compounds in series of N-Benzyliden-(2,3,4,6-tetra-O-acetyl-β-D-galactopyranosyl) 

thiosemicarbazone were synthesized by condensation reaction between (2,3,4,6-tetra-O-acetyl-β-D-
galactopyranosyl) thiosemicarbazide and benzaldehyde substituted, using microwave technique and 
reflux distillation. The reaction conditions also were investigated and optimized. It showed that N-
Benzyliden-(2,3,4,6-tetra-O-acetyl-β-D-galactopyranosyl)thiosemicarbazone derivatives would be 
synthesized in both refluxing synthetic (method 1) and microwave synthetic (method 2) pathways. Of 
the reactions performed, method 2 exhibited higher yield (70-95%) than method 1 (32-60%). The 
structures of the synthesized compounds were identified by IR, 1H-, and 13C-NMR methods. 

Key words: Benzaldehyde, galactoside, microwave synthetic pathway, thiosemicarbazone.   

1. §ÆT VÊN §Ò 
C¸c hîp chÊt thuéc nhãm glycozit ®−îc 

biÕt ®Õn víi nhiÒu ho¹t tÝnh sinh häc ®¸ng quÝ 
nh−: kh¸ng vi rót viªm gan, HIV, chèng ung 
th−... (Yuan & cs., 2008; Arthan & cs., 2002; 
Sugita & cs., 1979; Garg & cs., 2008). Do ®ã, 
viÖc nghiªn cøu vμ tæng hîp c¸c dÉn xuÊt 
glycozit míi vμ n©ng cao ho¹t tÝnh sinh häc 
cña chóng lμ vÊn ®Ò ®ang rÊt ®−îc quan t©m. 

GÇn ®©y, c¸c hîp chÊt thiosemicacbazon 
vμ mét sè phøc chÊt kim lo¹i cña nã ®· ®−îc  

nghiªn cøu réng r·i. NhiÒu hîp chÊt thÓ hiÖn 
ho¹t tÝnh sinh häc cao ®−îc t×m thÊy nh− 
kh¶ n¨ng kh¸ng khuÈn, kh¸ng nÊm, chèng 
viªm, diÖt tÕ bμo ung th−, kh¸ng virus nh− 
virus sèt rÐt mμ ®Æc biÖt lμ kh¶ n¨ng øc chÕ 
víi virus HIV (Bïi ThÞ Thu Trang vμ cs., 2009). 
VÒ khÝa c¹nh hãa häc, c¸c thiosemicacbazon 
th−êng ®−îc tæng hîp b»ng ph¶n øng 
ng−ng tô gi÷a thiosemicacbazit vμ mét 
andehit t−¬ng øng. Ph¶n øng cã thÓ ®−îc 
thùc hiÖn trong sù cã mÆt cña xóc t¸c axit 
hay baz¬.  
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C«ng tr×nh nghiªn cøu nμy th«ng b¸o 
viÖc tæng hîp thμnh c«ng b¶y dÉn xuÊt 
thiosemicacbazon glycozit míi b»ng ph−¬ng 
ph¸p tæng hîp trong lß vi sãng vμ ph−¬ng 
ph¸p ®un håi l−u.   

2. VËT LIÖU Vμ PH¦¥NG PH¸P 
      NGHI£N CøU 

2.1. VËt liÖu 

Hîp chÊt ban ®Çu cña qu¸ tr×nh tæng 
hîp ®i tõ α-D-galactopyranozo vμ mét sè t¸c 
nh©n kh¸c. C¸c t¸c nh©n nμy lμ hãa chÊt 
tæng hîp ®−îc mua cña H·ng Sigma-Aldrich. 
Ph¶n øng tæng hîp c¸c chÊt trong c¸c giai 
®o¹n ®Çu ®−îc thùc hiÖn theo ph−¬ng ph¸p 
håi l−u truyÒn thèng, ph¶n øng tæng hîp 
thiosemicacbazon ®−îc thùc hiÖn trong lß vi 

sãng c«ng suÊt 750 W t¹i Phßng ThÝ nghiÖm 
tæng hîp h÷u c¬ I, Khoa Hãa häc, Tr−êng 
§¹i häc Khoa häc tù nhiªn. NhiÖt ®é nãng 
ch¶y cña c¸c chÊt tæng hîp ®−îc ®o theo 
ph−¬ng ph¸p capila trªn m¸y ®o ®iÓm ch¶y 
Boetius. Phæ hång ngo¹i ®−îc ghi trªn m¸y 
Magna 760 FT-IR (Nicolet, Mü) theo ph−¬ng 
ph¸p ®o ph¶n x¹ sö dông trªn ®Üa Ðp viªn víi 
KBr. Phæ céng h−ëng tõ h¹t nh©n 1H vμ 13C 
®−îc thùc hiÖn trªn m¸y AVANCE 500 MHz 
(Bruker, §øc) sö dông dung m«i DMSO-d6 
vμ TMS lμm chÊt chuÈn néi. 

2.2. Ph−¬ng ph¸p nghiªn cøu 

C¸c dÉn xuÊt N - Benzyliden - (2, 3, 4, 6 
- tetra - O - axetyl - β - D - galactopyranozyl) 
thiosemicarbazon ®−îc tæng hîp theo ph−¬ng 
tr×nh ph¶n øng: 
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2.2.1.   Ph−¬ng ph¸p ®un håi l−u 
           (ph−¬ng ph¸p 1) 

Cho 2 mmol thiosemicacbazit vμ 20 ml 
etanol (hoÆc metanol khan) vμo b×nh cÇu 
100 ml, l¾c kÜ cho tan hoμn toμn. Thªm vμo 
®ã 2 ml axit axetic b¨ng vμ 2 mmol an®ehit 
t−¬ng øng. TiÕn hμnh ®un håi l−u hçn hîp 
ph¶n øng trong thêi gian kho¶ng 1 giê 30 
phót. ChuyÓn s¶n phÈm sau khi ®un håi l−u 
ra cèc. C« c¹n bít dung m«i, vμ lμm l¹nh ®Ó 
kÕt tinh s¶n phÈm. §em läc s¶n phÈm thu 
®−îc trªn phÔu läc Buchner vμ kÕt tinh l¹i tõ 
etanol.   

2.2.2. Ph−¬ng ph¸p tæng hîp trong lß vi 
          sãng (ph−¬ng ph¸p 2) 

Cho 2 mmol thiosemicacbazit vμ 2 ml 
etanol vμo b×nh cÇu 100 ml. Thªm vμo hçn 
hîp ®ã 2 mmol benzandehit thÕ t−¬ng øng 
vμ 1 ®Õn 2 giät axit axetic b¨ng lμm xóc t¸c. 
BËt lß vi sãng chiÕu x¹ hçn hîp ph¶n øng 
trong kho¶ng 5 phót. Cuèi cïng, cÊt lo¹i 
dung m«i d−íi ¸p suÊt gi¶m vμ kÕt tinh l¹i 

s¶n phÈm b»ng hçn hîp etanol - n−íc theo tØ 
lÖ thÝch hîp.  

3. KÕT QU¶ Vμ TH¶O LUËN 

Hîp chÊt thiosemicacbazon galactozit 
®−îc tæng hîp b»ng ph¶n øng ng−ng tô gi÷a 
thiosemicacbazit (chÊt ®−îc ký hiÖu lμ 1) vμ 
dÉn xuÊt benzaldehit t−¬ng øng theo hai 
ph−¬ng ph¸p kh¸c nhau: ph−¬ng ph¸p ®un 
håi l−u vμ tæng hîp trong lß vi sãng. B¶ng 1 
cho thÊy, c¸c hîp chÊt thiosemicacbazon 
galactozit (c¸c chÊt ®−îc ký hiÖu lμ 2a-g) ®Òu 
cã thÓ ®−îc tæng hîp b»ng c¶ hai ph−¬ng 
ph¸p víi hiÖu suÊt t−¬ng ®èi cao. Sù kh¸c 
biÖt lín gi÷a nhiÖt ®é nãng ch¶y cña s¶n 
phÈm so víi c¸c chÊt ban ®Çu cho phÐp 
kh¼ng ®Þnh sù chuyÓn hãa cña ph¶n øng. 
C¸c s¶n phÈm nhËn ®−îc ®Òu nhËn ®−îc 
d−íi d¹ng tinh thÓ mμu tr¾ng hoÆc vμng 
nh¹t, tan tèt trong c¸c dung m«i h÷u c¬ 
th«ng th−êng nh− methanol, etanol, axeton, 
DMF, Ýt tan trong n−íc. 

Phương pháp 1 hoặc 2
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B¶ng 1. NhiÖt ®é nãng ch¶y cña mét sè thiosemicacbazon galactozit ®· tæng hîp 

 
 
 
 
 
 

Hiệu suất (%) 
Stt Hợp chất 

Đun hồi lưu Lò vi sóng 

Nhiệt độ nóng  chảy 
(0C) 

1 2a 60 95 185-186 

2 2b 32 80 202-203 

3 2c 66 70 211-212 

4 2d 49 92 158-159 

5 2e 40 83 178-179 

6 2f 45 74 199-200 

7 2g 47 68 188-189 

     

Tuy nhiªn, ph−¬ng ph¸p tæng hîp sö 
dông lß vi sãng cã hiÖu suÊt cao h¬n (68 -
95%) theo ph−¬ng ph¸p ®un håi l−u th«ng 
th−êng (32 - 66%). §Æc biÖt, mét sè dÉn xuÊt 
(2a, 2d) cã hiÖu suÊt trªn 90%. S¶n phÈm 
nhËn ®−îc theo ph−¬ng ph¸p dïng lß vi sãng 
còng cã ®é tinh khiÕt cao h¬n vμ tèc ®é ph¶n 
øng còng cao h¬n (thêi gian ph¶n øng gi¶m 
tõ mét vμi giê trong ph−¬ng ph¸p ®un håi 
l−u xuèng cßn vμi phót khi tiÕn hμnh ph¶n 
øng trong lß vi sãng). Ngoμi ra, dung m«i 
ph¶n øng còng ®−îc gi¶m m¹nh. Trong mét 
sè tr−êng hîp, dung m«i ph¶n øng trë nªn 
kh«ng cÇn thiÕt. Do nhiÖt ®é trong lß vi sãng 
cao h¬n vμ khã khèng chÕ nªn cã thÓ dÉn ®Õn 
sù ph©n hñy cña hîp chÊt nguyªn liÖu ®Çu 

vμo tr−íc khi x¶y ra ph¶n øng tæng hîp.  

CÊu tróc cña c¸c chÊt ®−îc x¸c ®Þnh qua 
phæ hång ngo¹i (H×nh 1, B¶ng 2) vμ phæ céng 
h−ëng tõ h¹t nh©n 1H vμ 13C (H×nh 2, H×nh 3 
vμ B¶ng 2). 

Trªn phæ hång ngo¹i thÊy râ c¸c pic hÊp 
thô ®Æc tr−ng cho dao ®éng hãa trÞ cña liªn 
kÕt N-H ë 3600 - 3300 cm-1. C¸c pic hÊp thô 
víi c−êng ®é m¹nh, s¾c ë 1750 - 1730 cm-1 
®Æc tr−ng cho dao ®éng hãa trÞ cña liªn kÕt 
cacbonyl C=O este cña c¸c nhãm axetyl. Dao 
®éng hãa trÞ cña liªn kÕt C=S ®−îc ®Æc tr−ng 
bëi pic cã ®é hÊp thô m¹nh ë 1260-1230 cm-1. 
Ngoμi ra c¸c nhãm thÕ kh¸c còng thÓ hiÖn ë 
c¸c pic ®Æc tr−ng (H×nh 1). 
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 R= 4-Br (2a), 2-OH (2b), 4-OH (2c), 4- CH3 (2d),
       4-CH(CH3)2 (2e), 3-OH,4-OCH3 (2f), 2-OCH3 (2g)
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H×nh 1. Phæ hång ngo¹i cña N-(4-metylbenzyliden)-(2,3,4,6-tetra-O-β-D-

galactopyranozyl)thiosemicacbazon 

 
H×nh 2. Phæ céng h−ëng tõ h¹t nh©n 1H cña N-(4-metylbenzyliden)-(2,3,4,6-tetra-O-β-

D-galactopyranozyl)thiosemicacbazon 
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H×nh 3. Phæ céng h−ëng tõ h¹t nh©n 13C cña N-(4-metylbenzyliden)-(2,3,4,6-tetra-O-β-
D-galactopyranozyl)thiosemicacbazon 

B¶ng 2. C¸c d÷ kiÖn phæ  hång ngo¹i, céng h−ëng tõ h¹t nh©n 1H- vμ 13C-NMR cña 
N-(4-metylbenzyliden)-(2,3,4,6-tetra-O-β-D-galactopyranozyl)thiosemicacbazon 

 

O

OAc

OAc

AcO

OAc

NH NH
N

S

CH

CH3

1
3

2
4

5

6

1'

4'
a b

c

 
 

Phổ cộng hưởng từ hạt nhân 
1H-NMR (ppm, Hz) 13C-NMR (ppm) 

Phổ hồng ngoại 
(cm-1) 

H-a 8,62; d; 9,0 C=S 178,22 νN-H 3575, 3313 
H-b 11,85; s C-1 81,75 νC-H(alkan) 2987 
H-c 8,06; s C-2 68,63 νC=O(este) 1748 
H-1 5,85; t; 9,5 C-3 70,57 δC-H(alkan) 1370 
H-2 5,27; t; 10,0 C-4 67,57 νC=S 1242 
H-3 5,36; dd; 9,5; 4,0 C-5 71,59 νC-O-C 1046 
H-4 5,31; d; 3,5 C-6 61,29   
H-5 4,29; t; 6,5 C-1’ 131,03   
H-6 4,03; d; 6,5 C-2’ 129,40   
H-2’ 7,69; d; 8,0 C-3’ 127,62   
H-3’ 7,23; d; 8,0 C-4’ 140,32   
H-4’  C-5’ 127,62   
H-5’ 7,23; d; 8,0 C-6’ 129,40   
H-6’ 7,69; d; 8,0 C-c 144,11   

CH3CO 1,93-2,13; s CH3CO 20,35-21,00   
4’-Me 2,33; s CH3CO 169,41-170,13   

  4�-Me 18,53   
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Trªn phæ céng h−ëng tõ h¹t nh©n 1H cho 
thÊy c¸c tÝn hiÖu singlet cã ®é chuyÓn dÞch 
hãa häc ë tr−êng thÊp H 11,8-12,0 ppm ®Æc 
tr−ng cho liªn kÕt N-H cßn l¹i cña 
thiosemicacbazit. TÝn hiÖu doulplet (J ~ 9,5 
Hz) víi c−êng ®é tÝch ph©n 1 t¹i H 8,5 - 8,7 
ppm ®Æc tr−ng cho proton N - H  
galactozamin. Bèn tÝn hiÖu singlet cã c−êng 
®é tÝch ph©n b»ng 3 xuÊt hiÖn ë tr−êng cao H 
1,9 - 2,1 ppm ®Æc tr−ng cho bèn nhãm axetyl 
trong vßng ®−êng. Ngoμi ra, tÝn hiÖu triplet 
víi h»ng sè t−¬ng t¸c J ~ 9,5 Hz t¹i H 5,8 -
6,0 ppm ®−îc g¸n cho proton anome cña 
vßng ®−êng. §é lín cña h»ng sè t−¬ng t¸c J  
cho thÊy cÊu tróc  cña vßng ®−êng. C¸c tÝn 
hiÖu cña proton th¬m còng nhËn thÊy trong 
vïng 7,2 - 8,0 ppm. Phæ 13C-NMR cña c¸c 
thiosemicacbazon còng cho thÊy râ rμng c¸c 
tÝn hiÖu cña cacbon C = S ë tr−êng thÊp víi 
C 178 - 179 ppm. C¸c nhãm axetyl ®−îc 
nhËn thÊy bëi c¸c tÝn hiÖu C 169,4 - 170,2 
ppm vμ C 20,4 - 21,4 ppm. S¸u tÝn hiÖu céng 
h−ëng C 61.20 - 81.810 ppm ®Æc tr−ng cho 
c¸c nguyªn tö cacbon trong vßng ®−êng. C¸c 
nguyªn tö cacbon th¬m còng ®−îc nhËn thÊy 
bëi c¸c tÝn hiÖu céng h−ëng ë tr−êng thÊp C 
127 - 131 ppm. 

Qua c¸c d÷ kiÖn nhËn ®−îc khi ph©n 
tÝch trªn phæ céng h−ëng tõ h¹t nh©n 1H vμ 
13C cho thÊy cÊu tróc hãa häc cña c¸c s¶n 
phÈm tæng hîp. 

4. KÕT LUËN 
B¶y dÉn xuÊt kh¸c nhau cña N -

Benzyliden - (2, 3, 4, 6 - tetra - O - axetyl - β 
- D - galactopyranozyl) thiosemicarbazon ®· 
®−îc tæng hîp theo hai con ®−êng kh¸c nhau: 
tæng hîp theo ph−¬ng ph¸p ®un håi l−u 
truyÒn thèng vμ tæng hîp trong lß vi sãng. 
C¸c thiosemicacbazon tæng hîp theo ph−¬ng 
ph¸p sö dông lß vi sãng cã hiÖu suÊt cao h¬n, 
thêi gian tæng hîp ng¾n h¬n ph−¬ng ph¸p ®un  

 

 håi l−u th«ng th−êng. CÊu tróc hãa häc cña 
c¸c chÊt ®· ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p 
phæ hång ngo¹i, céng h−ëng tõ h¹t nh©n 1H 
vμ 13C.  
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