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摘　要　通过对 5 种 2-取代苯基-1, 2-二氢-3-哒嗪酮-6-葡萄糖苷的1H NM R 和 IR 谱的分析, 确证其

糖苷键为 �-构型,用1H-1H COSY 技术对它们的1H 谱峰进行了归属。
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1　引言
某些糖酯类化合物具有广泛的生理活性, 如抗肿瘤、杀菌等[ 1]。作为前体药物具有较好的药

效[ 2, 3] ,因此有关糖基酯类化合物的合成及性质研究长期以来已成为人们极为关注的课题。我们合

成了5种新的 2-取代苯基-1, 2-二氢-3-哒嗪酮-6-葡萄糖苷 [ 4] ,合成路线如图1所示。对其一般特征

进行了对比和讨论,通过 2DNMR 技术对该类化合物的
1
H NM R谱线进行了归属。

2　实验部分

2. 1　样品的合成

5种化合物的合成均以2, 3, 4, 6-四乙酰溴代-�-吡喃葡萄糖 1和2-取代苯基-1, 2-二氢-6-羟基-

3-哒嗪酮 2( a—e)为原料,以 DM F 为溶剂,三乙胺为催化剂,一步完成。其结构经元素分析和 IR,
1
H NMR, 1

H-1
H COSY综合确定。

图 1　2-取代苯基-1, 2-二氢-3-哒嗪酮-6-葡萄糖苷的合成线路

1—— 2, 3, 4, 6-四乙酰溴代-�-吡喃葡萄糖; 2—— 2-取代苯基-1, 2-二氢-6-羟基-3-哒嗪酮;

3—— 2-取代苯基-1, 2-二氢-3-哒嗪酮-6-葡萄糖苷。



2. 2　NMR测试

所有的 NM R实验都在瑞士Bruker 公司 Avance 400核磁共振波谱仪上完成。质子共振频率为

400. 1304 M Hz。溶剂: CDCl3, T MS 为内标, 测定温度为室温。

3　结果与讨论

3. 1　1
H NMR谱的归属

现以化合物 3c为例(如图 2 所示) , 来说明该化合物的
1
H 化学位移的归属。化合物 3c 的

1
H NMR谱和

1
H-

1
H COSY 谱图分别见图 3和图 4。

图 2　2-取代苯基-1, 2-二氢-3-哒嗪酮

-6-葡萄糖苷的结构式

在糖环中, H1因受糖环氧原子和羰氧基去屏蔽效

应的影响,而出现在最低场,  H5. 79( d, J 1, 2= 8. 0Hz, )在
1H-1H COSY 谱中存在 H1→H2→H3→H4→H5→H6 的

偶合网络,故可推出糖环中H 4 H 5. 16( m, J 4, 3= 9. 6Hz ,

J 4, 5= 10. 0. Hz) 。 5. 26—5. 35( m , 2H)为 H2, H3。H 2, H3

化学位移非常相近, 又分别与 H1, H4 相互偶合, 所以

H2, H3 的共振吸收峰相互交叉重叠, 形成多重峰。H5

 H3. 88 ( ddd, J 5, 4 = 10. 0Hz, J 5, 6- 1 = 2. 4Hz, J 5, 6- 2 =

5. 2Hz) , H6- 1  H4. 15 ( dd, J 6- 1, 5 = 2. 4Hz, J 6- 1, 6- 2 = 12. 4Hz) , H6- 2  H4. 26 ( dd, J 6- 2, 5 = 5. 2Hz,

J 6- 2, 6- 1= 12. 4Hz) ,  H7. 04—7. 10( dd, 2H ) 为H7 , H8,属 AB系统, J 7, 8= 9. 6Hz,是顺式氢。 7. 43—

7. 47( m , 2H)为 H12 , H15。 7. 64—7. 88( m , 2H)为 H11 , H14。

图 3　化合物 3c 的1H NM R 谱

960 光谱实验室 第 24 卷



图 4　化合物 3c的1H-1H COSY 谱

表 1　化合物 a—f 的1H NMR 化学位移( 400. 1304MHz, 溶剂 CDCl 3,  )

化合物 a—e

a b c d e

C1—H 5. 82( dd, 6. 2) 5. 82( d, 7. 2) 5. 79(d , 8. 0) 5. 80( d, 8. 0) 5. 81( dd, 7. 2)

C2—H, C3—H 5. 27—5. 34 5. 28—5. 37 5. 26—5. 35 5. 26—5. 34 5. 26—5. 33

C4—H 5. 15 5. 18 5. 16 5. 16 5. 16

C5—H 3. 88 3. 92 3. 88 3. 87 3. 86

C61—H 4. 16 4. 16 4. 15 4. 14 4. 15

C62—H 4. 25 4. 30 4. 26 4. 26 4. 25

C7—H, C8—H 7. 04—7. 10 7. 10—7. 29 7. 04—7. 09 7. 04—7. 09 7. 02—7. 09

C11—H, C14—H 7. 64—7. 72 8. 33—8. 37 7. 64—7. 88 7. 65—7. 68 7. 53—7. 55

C12—H, C15—H 7. 47—7. 51 8. 00—8. 03 7. 43—7. 47 7. 14—7. 16 7. 27—7. 29

C13—H 7. 37—7. 41

　　化合物 a—f 的1H NMR化学位移见表 1。

3. 2　糖基羧酸酯类化合物的立体化学

在化合物 3( a—e)的
1
H NMR 谱中, H 1与 H2的偶合常数 J 1- 2均在 6. 2—8. 0Hz之间。据文献

[ 5]报道, �-异构体的 J 1- 2= 2. 5—3. 5Hz; �-异构体的 J 1- 2= 7—10Hz,说明我们合成的 5种哒嗪酮

葡萄糖苷均为 �-异构体.在化合物 3( a—e)的 IR谱图中, 900cm
- 1
附近出现一个弱吸收峰,这是葡

萄糖环的�-异构体C1—H的面外弯曲振动吸收峰
[ 6] ,而�-型异构体则应出现在840cm

- 1附近,进一

步证实糖基羧酸酯的苷键为 �-构型。
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Abstract　Five new glucosides of 2-aryl-1, 2-dihydro-6-hydroxy-3-pyridazones w ere synthe-

sized. IR and
1
H NMR spectra show ed that all glucosides had the same conf igurat ion of �-anomer . The

1
H NMR chem ical shif ts of the compounds were assigned using

1
H-1

H COSY technique.
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H-1
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