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Известно, что сульфаминовая кислота
(HOSO2NH2), ее соли и производные применяют�
ся в качестве лекарственных препаратов [1], дезин�
фицирующих средств [2], гербицидов [3], реагентов
и катализаторов реакций органического синтеза
[4–6]; сульфаминовая кислота изготавливается с
использованием коррозионноактивных соедине�
ний, например, путем взаимодействия олеума и
карбамида; SO3 и NH3 в безводной среде; хлоран�
гидрида серной кислоты, SO2 и гидроксиламина [7]. 

В настоящем сообщении описан оригинальный
метод синтеза сульфамата метиламмония, впервые
полученного и охарактеризованного в работе [8]. В
качестве реагентов нами использованы тиоацета�
мид (CH3С(S)NH2) и диоксид серы, в качестве реак�
ционной среды – вода. 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Суспензию 0.075 моль (5.63 г) тиоацетамида в
5.0 мл воды помещали в реактор объемом 50 мл,
охлаждали до 0°С и выдерживали при этой темпера�
туре в течение 30 мин. Затем в течение 1 ч через сус�
пензию осуществляли барботаж SO2 со скоростью
50 мл мин–1. При этом происходило растворение
тиоацетамида с одновременным образованием мел�
кодисперсного осадка бело�желтого цвета. При
дальнейшем выдерживании реакционной смеси в
течение 2–3 сут происходило дополнительное вы�
деление осадка. Перекристаллизация из бензола
полученного нерастворимого в воде осадка приво�
дила к образованию кристаллов желтого цвета (I)

(1.73 г). Декантированный водный раствор выпари�
вали на воздухе при комнатной температуре до об�
разования белого кристаллического вещества (II)
(3.56 г, выход 64.93% по N). Полученный продукт
очищали перекристаллизацией из воды.

Содержание азота, углерода и водорода опреде�
ляли с помощью элементного СHN�анализатора;
серы – по Шенигеру [9]. ИК�спектры записывали
на приборе Spectrum BX II FT�IR System (Perkin�
Elmer) в диапазоне 4000–350 см–1 (образцы готови�
ли в виде таблеток с KBr); спектры ЯМР 1Н и 13С ре�
гистрировали с помощью радиоспектрометра Bru�
ker WM 400; масс�спектры EI – с помощью прибора
МХ�1321 (прямой ввод образца в источник, энергия
ионизирующих электронов 70 эВ). Для измерения
удельной электропроводности 10–3 моль/л раство�
ров вещества II в абсолютированных CH3OH,
(СH3)2SO, C2H5OH, CH3CN и дистиллированной
воде использовали кондуктометр Эксперт�002. По�
тенциометрические измерения проводили с помо�
щью рН�метра типа рН�150М.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Кристаллы I желтого цвета, судя по данным
масс�спектрометрии, представляют собой элемент�
ную серу: в масс�спектре указанного продукта реги�

стрируются пики иона  (m/z = 256, I = 7%) и

фрагментов  (m/z = 192, I = 8%),  (m/z = 160,
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I = 16%),  (m/z = 128, I = 18%),  (m/z = 96, I =

= 10%),  (m/z = 64, I = 100%). 

Состав соединения II, по данным элементного
анализа:

Масс�спектр II содержит пики c m/z = 97, I = 4% и
m/z = 80, I = 100%, отнесенные нами к молекулярно�
му иону [M]+[H3NO3S]+ сульфаминовой кислоты и
фрагменту [M–NH3]

+ соответственно. Такое отнесе�
ние подтверждается хорошим совпадением характе�
ристик масс�спектра II и табулированного масс�
спектра сульфаминовой кислоты [10]. 

Спектр ЯМР 1Н (ДМСО�d6, 400 МГц), δ, м.д.
(J, Гц): 1.75 с (3H, NH–CH3), 6.70 с (1H, NH), 7.12 с
(1H, NH+), 7.30 с (1H, NH); ЯМР 13C (ДМСО�d6,
100 МГц)), δ, м.д.: 22.89 с (1C, CH3).

В спектре ЯМР 1Н (ДМСО�d6, 400 МГц) реги�
стрируются сигналы протонов метильной группы
(синглет с химсдвигом 1.75 м.д.), а также уширен�
ные за счет обмена с водой сигналы неэквивалент�
ных протонов аминогруппы (6.70, 7.30 м.д.) и аммо�
нийного фрагмента (7.12 м.д.). В спектре ЯМР 13С c
подавлением протонов фиксируется синглетный
сигнал метильной группы (22.89 м.д.). 

Результаты ИК�спектроскопического исследо�
вания продукта II и для сравнения характеристиче�
ские частоты кристаллического тиоацетамида, от�
несение которых осуществлялось с учетом данных
[11], приведены в табл. 1. 

Колебания ν(NH) проявляются в виде широкой
интенсивной полосы с максимумами 3400, 3260,
3140, 3070 и 2670 см–1, которая по положению и
форме соответствует поглощению групп –NH2 и

 участвующих в образовании Н�связей [12,
13]. Полосы поглощения около 1660, 1608 см–1 мо�
гут быть отнесены к деформационным колебаниям
этих групп. Достаточно четко фиксируется плечо
асимметричных деформационных колебаний груп�
пы –СН3 при 1480 см–1, в то время как полосы коле�
баний ν(СH) в области 2975–2900 см–1 перекрыва�
ются более интенсивным поглощением колебаний
ν(NH2) и ν(N+H3).

Следует подчеркнуть, что в ИК�спектре II отсут�
ствует характерная для свободного тиоамида полоса
поглощения при 751 см–1 с преимущественным
вкладом колебаний ν(СS).

Колебательный спектр фрагмента NOSO2 мож�
но интерпретировать, исходя из псевдотетраэдри�

C N S H

Найдено, %: 7.89; 19.06; 22.32; 6.31.

Для CH10N2O4S

вычислено, %: 8.22; 19.17; 21.94; 6.90.

S4
+ S3

+

S2
+

3NH ,+−

Таблица 1. Волновые числа (см–1) максимумов полос по�
глощения в ИК�спектрах тиоацетамида и соединения II

Тиоацета�
мид II Отнесение

3400 пл. ν(NH2), 

3295 cр.ш. ν(NH2)

3260 ср.ш. ν(NH2), 

3140 с.ш. ν(NH2), 

3085 с. ν(NH2),

3070 пл. ν(NH2),

2975 ср. ν(СH3)

2921 ср. ν(СH3)

2670 пл. ν(NH2), 

1660 ср.  δ(NН2)

1650 с. δ(NH2)

1608 пл.  δ(NН2)

1480 пл. δas(СН3)

1481 с. δas(СН3)

1446 пл. δas(СН3)

1423 сл. δas(СН3)

1402 с. ν(СN)

1395 пл. ν(СN)

1368 с. δs(СН3)

1305 с. r(NH2) + [ν(СС) +ν(СS) + 
+ δ(NСS)]

1240 пл. νas(S=O)

1113 с. νs(S=O), ν(S–N), ω(NH2)

1030 ср. r(NH2), r(СН3)

1020 пл.
r(NH2),  r(СН3)

1000 пл.

975 c. ν(СS) + ν(СС) + r(СН3)

980 пл. r(NH2), r(NH3
+), r(СН3)

751 ср. ν(СS) + ν(СС)

710 с. ω(NH2), t(NH2)

670 сл. ν(S�O) 

618 ср. δs(SО2), δs( NSО)

542 пл. δas( NSО2)

513 ср. π(СС)

472 ср. δ(NСS)

465 сл. δs( NSО2)

460 ср. δ(NСS)
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ческой структуры: имеет место понижение симмет�

рии Td  до С1 (NOSO2). Согласно правилам от�
бора, число колебаний, активных в ИК�спектре,
должно увеличиваться от двух до девяти. С учетом
корреляций [14] для сульфоксидов и сульфонов
предполагается, что в спектре II к асимметричным
валентным колебаниям связей S=О можно отнести
полосу поглощения при 1240 см–1. Колебания
νs(S=O) и ν(S–N) вносят, по�видимому, свой вклад
в интенсивную полосу поглощения при 1113 см–1,
включающую также веерные деформационные ко�
лебания групп NH2.

Полосу поглощения при 670 см–1 можно иденти�
фицировать как валентное колебание связи S–О
фрагмента –О–SО2. Низкочастотное смещение
этой полосы в анализируемом спектре относитель�
но предполагаемого интервала 870–810 см–1 [14] для
сульфоксидной группы НО–SО2 связано, по�види�
мому, с упрочнением одинарной связи сера–кисло�
род в полученном продукте. 

Сложность полосы средней интенсивности с
максимумом ~618 см–1 обусловлена, судя по дан�
ным [14], наложением симметричных деформаци�
онных колебаний фрагментов SО2 и NSО. Дефор�
мационным колебаниям δas(NSО2) и δs(NSО2) соот�
ветствуют плечо при 542 см–1 и слабоинтенсивная
полоса средней интенсивности при 472 см–1.

На основании данных элементного анализа и
спектральных исследований можно утверждать, что
продукт II представляет собой моногидрат сульфа�
мата метиламмония, образующийся по схеме 

SO2 + CH3C(S)NH2 + H2O 

 [CH3NH3]
+[OSO2NH2]

– ⋅ H2O + S.

Полученное соединение плавится при 117–118°С
в отличие от безводной формы соли (tпл = 91–93°С
[8]). Растворимость в воде при 20°С составляет
32.48 мас. % (5.60 мол. %). Значения молярной элек�
тропроводности (λ, Ом–1 см2 моль–1) и рН растворов
соединения ІІ приведены в табл. 2. Очевидно, рас�
творы соединения ІІ в органических растворителях
являются слабыми электролитами (табл. 2) [15].
Меньшие значения электропроводности 10–3 моль/л
водного раствора сульфамата метиламмония, чем
10–3 моль/л водного раствора сульфаминовой кис�
лоты (λ ≈ 384 Ом–1 см2 моль–1 [16]), указывают на ком�
плексообразование между HOSO2NH2 и CH3NH2 за
счет Н�связывания.

Таким образом, разработанный метод синтеза
открывает путь к производным сульфаминовой

)( 2−
4SO

O2

кислоты в мягких условиях: при низкой температу�
ре, не прибегая к использованию коррозионноак�
тивных реагентов. Интересно отметить, что в ана�
логичной ситуации реакция кислородного аналога
тиоацетамида с диоксидом серы в водном растворе
сопровождается конденсацией CH3C(O)NH2 с
образованием циклического о'хиноидного со�
единения [17].
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Таблица 2. Электропроводность 10–3 моль/л растворов
II и рН водного 10–3 моль/л раствора II при 25°С

λ, Ом–1 см2 моль–1 рН

C2H5OH (СH3)2SO СН3СN CH3OH H2O H2O

6.2 7.6 8.0 14.1 352.8 4.25
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