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1，3，4一嗯唑啉类衍生物的合成与表征 

胡 军 福 ，李 德 江 ，傅 和 青 
(1．郧阳师范专科学校 化学系，湖北 丹江口 442700；2华南理工大学化工学院，广东广州 510640) 

摘 要：1，3，4一嗯唑啉类化合物具有杀虫、杀菌等生物活性．为此合成了一系列1，3，4一唣唑啉 

类衍生物．首先以4一甲基苯甲酸为原料，在浓硫酸作用下，与乙醇反应制得4一甲基苯甲酸乙酯，再以 

无水乙醇为溶剂，与水合肼反应制得4一甲基苯甲酰肼 (1)，而后在乙醇作用下，(1)分别与芳香醛反应 

得到相应的酰腙(2a一2j)，然后2a一2j分别与乙酸酐脱水环合成目标化合物(3a～3i)．该反应奈件温 

和，收率高，所合成的化合物的结构经元素分析，红外光谱(IR)， H核磁共振谱(NMR)和质谱(MS) 

确证． 
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嗯唑啉类化合物由于其广泛的杀虫、杀菌、抗艾滋 

病毒和抗惊厥等生物活性而颇受人们的青睐 卜引，为 

了更深入的研究同一分子中聚集不同骨架杂环化合物 

的合成及构效关系，笔者以4一甲基苯甲酸为原料，设 

> ) 

2 j 

计合成了1O种新型的3一N一乙酰基 一2一芳基 一5一 

(4一甲基苯基)一1，3，4一嗯唑啉类化合物，期望获 

得具有新的生物活性的化合物，合成路线如图1所示． 

图1 目标化合物的合成 

1 实验部分 

1．1 试剂与仪器 

试剂：所用试剂为国产或进口化学纯和分析纯． 

4一甲基苯甲酰肼(1)参照文献[4]的方法合成． 

仪器：x一4型数字显示显微熔点测定仪(北京泰 

克有限公司)(温度计未经校正)；Impact一420型傅里 

叶红外光谱仪(美国 NICOLET公司)；Mercury Plus 

400型核磁共振仪(美国VARIAN公司)(CDC1 作溶 

剂，TMS作内标)；Vafio ELⅢ元素分析仪(德国EL— 

EEMENTAR公司)；FINIGAN TRACE GC／MS质谱仪 

(美国)． 

1．2 合成 

1．2．1 酰腙(2a一2j)的合成 

参照文献[5—6]的方法，将 10 mmol酰肼(1)溶 

于无水乙醇(20 mL)中，再向其加入芳醛(10 mmo1)， 

加热回流6—8 h，TLC跟踪至原料消失．冷却，抽滤，干 

燥后用乙醇重结晶，得到酰腙(2a一2j)． 

1．2．2 目标化合物(3a一3j)的合成 

参照文献[7—8]的方法，在圆底烧瓶中加入 

5 mmol的酰腙(2a一2j)，乙酸酐，加热回流 1—2 h，冷 

却后倒入冰水中，剧烈搅拌直到油状物完全固化．抽 

滤，水洗，干燥后用乙醇重结晶，得3一N一乙酰基 一2， 

5一二芳基 一1，3，4一嗯唑啉类化合物(3a一3j)． 
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3a 3j化合物的理化性质、主要IR谱带、 H NMR 

和MS数据见表1，表2和表3． 

表 1 化合物3a一3j关环时间和物理常数 

表2 化合物3a一3j的元素分析和红外光谱数据 

化 分子式 元素分}-／％ m( )，n／咖‘ 
— — — — ， - _ _ _ _ _ _ — — — — — — — — _ _ - _ _ ’  — — — 一 ● _ _ _ _ _ - _ - _ — - — — — _ - _ - _ _ _ _ _ _  — — — — ● - — 一  

C H N 1112。O c：N FN．N：c Fc．O-c 

说明：括号内为已计算的数据 

表3 化合物3a一3j的 H NMR和Ms数据 
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2 结果与讨论 

2．1 合成目标化合物的反应机理 

4一甲基苯甲酰腙与乙酸酐脱水环合成目标化合 

物的反应机理见图2． 

2．2 目标化合物的波谱特征 

在化合物3a一3k的IR谱中(表 2)，波长 在 

1 720 cm 附近的吸收峰为3位乙酰基中的羰基 c：o 

吸收 峰， c：N出现 在 1 640 cm 附近，1 240， 

1 083 cm 附近为 一N：c和 一。一c吸收峰；在化合物 

N；CH—A 

h  
C ，N— NjcH—Ar————-- 

√  

3a一3j的 H NMR谱中(表3)，位移占2．35附近的三 

重峰为3位乙酰基中的甲基质子吸收峰，占2．40左右 

的单峰为苯环上甲基质子吸收峰，而2位质子由于受 

嗯唑啉环去屏蔽效应影响出现在芳环质子吸收区域； 

化合物3a一3j的质谱上均有分子离子峰，有的分子离 

子峰很强，说明3一N一乙酰基 一2一芳基一5一(4一甲 

基苯基)一l，3，4一嗯唑啉类衍生物的分子结构虽不 

是一个完整的共轭体系，其结构仍很稳定，均有较强的 

m／e为M一43、M一42和ArCO 等碎片峰．以化合物 

3b为例，可能的裂解过程见图3． 

一  

图2 目标化合物的反应机理 

C N— N 一 Ar 

l 
OH 

一( 

．／ 
-一c 寺 ◎ 一Cl · ＼、，，，／ 

m／zll9 6 

图3 化合物 3b的裂解过程 

3 结 论 

4一甲基苯甲酰肼与含有吸电子基的芳醛反应可 

很决生成酰腙，回流6—7 h即可反应完全，而与含有 

给电子基的芳醛则需回流8—10 h．酰腙与过量的乙酸 

酐环合1—2 h可完全生成目标化合物，由此可见，该 

合成方法具有条件温和、反应时间短、操作简便、产率 

高等优点，是合成3一N一乙酰基一2，5一二芳基一1， 

3，4一嗯唑啉类化合物较为理想的方法． 
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Synthesis and Characterization of 1，3，4一Oxadiazolines Derivatives 

HU Jun-fL}，L|De-jian ，FU He-q|n 

(1．Department of Chemistry，Yunyang Normal College，Danjiangkou 442700，China； 

2．Institute of Chemical Engineering，South China University of Technology，Guangzhou 510640，China) 

Abstract：1，3，4一oxadiazolines are found to possess significant biological activities such as antibacterial，antifungal 

effects．According to tl1ese，we designed and synthesized some new 1，3，4一oxadiazoline derivatives．First
． Ethyl 4一 

methylbenzoate was prepared by reaction of 4一methyl benzoic acid with anhydrous ethanol in the presence of sulfuric 

acid．This propound reacted with hydrazine hydrate in the presence of anhydrous ethanol as solvent to give 4—．methy1． 

hydrazin(1)．In the presence of anhydrous ethanol，(1)reacted with aromatic Mdehydes to produce corresponding 

hydrazones(2a一2j)．Then 2a一2j cyclodehydrated with acetic anhydride to afford the title compounds(3a一3j)．The 

mild reactions and good yields are tl1e merits of this method．The title structures of 3 a 3 j were confirmed bv elementary 

analyses，IR， H NMR。and MS spectroscopy． 

Key words：1，3，4一oxadiazoles；syntl1esis；characterization 
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