
第 28 卷,第 1期 光　谱　实　验　室 Vol . 2 8 , No . 1

2 0 1 1 年 1 月 Chinese J ournal of S p ectroscop y L abor at ory January , 2 0 1 1

一类口恶唑啉类化合物的合成及红外光谱分析

� 联系人,电话: ( 0719) 5252432;手机: ( 0) 13971932550;E -mail: hujunfu2004@ 21cn. com

作者简介:胡军福( 1964—) ,男,湖北省武穴市人,硕士,主要从事有机药物合成和药物电分析工作。

收稿日期: 2010-03-16;接受日期: 2010-04-08

胡 军 福
�

(郧阳师范专科学校化学系　湖北省丹江口市师专路 1号　442700)

摘　要　以 3-碘苯甲酸为原料, 在浓硫酸作用下, 与乙醇反应制得 3-碘苯甲酸乙酯 ( 1) , 再与 80%的

水合肼反应制得 3-碘苯甲酰肼( 2)。然后将化合物( 2)分别与 4-甲基苯甲醛、2-氯苯甲醛、4-氯苯甲醛、4-羟

基苯甲醛、2, 4-二氯苯甲醛、4-甲氧基苯甲醛、3-硝基苯甲醛、4-硝基苯甲醛、4-二甲氨基苯甲醛反应得到相

应的酰腙( 3a—3i)。最后( 3a—3i)分别与丙酸酐脱水环化成了 3-N -丙酰基-2-芳基-5-( 3-碘苯基) -1, 3, 4-口恶

唑啉类化合物( 4a—4i) , 通过红外光谱对该类化合物进行光谱分析。
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1　引言
口恶唑啉类化合物是重要的杂化族化合物,在农药化学和医药化学中应用极其广泛。在现有的文献

中已报道的大多是 3-N -乙酰基-1, 3, 4-口恶唑啉类化合物的合成, 而 3-N -丙酰基-1, 3, 4-口恶唑啉类

化合物的合成却很少见。为了深入研究同一分子中聚集不同骨架杂环化合物的合成以及开发新型

高效、低毒的药物, 以 3-碘苯甲酸为起始原料设计合成 9 种 3-N -丙酰基-2-芳基-5-( 3-碘苯

基) -1, 3, 4-口恶唑啉类化合物, 期望获得具有新的生物活性的化合物, 其合成路线如下:

2　实验部分

2. 1　主要仪器及试剂

Im pact-420型傅里叶红外光谱仪(美国尼高立公司)。



3-碘苯甲酸乙酯( 1)和 3-碘苯甲酰肼( 2)参照文献[ 1]合成; 3-碘苯甲酰腙化合物( 3a—3i)参照

文献[ 2]合成;其余试剂均为分析纯(天津化学试剂厂和北京化学试剂厂)。实验用水均为二次蒸馏

水。

2. 2　化合物 4a—4i的合成

在 100m L 圆底烧瓶中加入 5mmol 3a, 25mL( 195mm ol)丙酸酐,加热回流,薄层色谱( TLC)跟

踪反应进程, 反应完成后,冷却至室温, 将反应液倒入 250mL 的冰水中, 搅拌 1. 0h, 抽滤, 每次用

100mL 二次蒸馏水洗涤,洗涤 3次,抽滤,用无水乙醇重结晶, 干燥,得纯品 4a。用类似的方法合成

4b—4i。

3　结果与讨论

3. 1　合成

3-碘苯甲酰肼与含有吸电子基团的芳醛反应很快, 90—95℃回流 9—10h就可反应完全得到相

应的酰腙,与含有给电子基团的芳醛需回流 11—14h 得到相应的酰腙;相应的酰腙( 3a—3i)与过量

的丙酸酐环合, TLC 跟踪反应进程, 1. 5—2. 0h 即可进行完全。

3. 2　3-N-丙酰基-2-芳基-5-( 3-碘苯基) -1, 3, 4-口恶唑啉类化合物的波谱特征

在化合物 4a—4i的 IR谱中(见表 1) , 波数在 3075cm
- 1左右的弱吸收为苯环 C—H 伸缩振动,

芳环的骨架振动吸收出现在 1600—1450cm
- 1范围内, 1720cm

- 1左右的吸收峰为 3位丙酰基中的羰

基吸收峰,与正常的酰氨羰基吸收峰 1685cm
- 1
比较,吸收峰向高波数偏移, 这可能是由于丙酰基与

N 原子不能共平面所引起的,�C N出现在 1630cm
- 1
附近, 1240, 1080cm

- 1
附近为�N—N C和�C—O—C。

表 1　化合物 4a—4i的红外光谱数据

化合物 分子式
IR( KBr) , �/ cm- 1

�C O �C N �N—N C �C—O—C

4a C18H17O2N 2I 1729 1630 1259 1089

4b C17H14O 2N 2ClI 1722 1628 1277 1084

4c C17H14O 2N 2ClI 1725 1627 1265 1091

4d C17H15O3N 2I 1724 1634 1264 1082

4e C17H13O2N 2Cl2I 1721 1634 1273 1089

4f C18H17O3N 2I 1721 1634 1263 1087

4g C17H14O4N 3I 1721 1632 1270 1089

4h C17H14O4N 3I 1720 1631 1287 1087

4i C19H20O2N 3I 1725 1631 1280 1083

4　结论
该方法简单、可靠、产率高, 是合成 3-N -丙酰基-2-芳基-5-( 3-碘苯基) -1, 3, 4-口恶唑啉类化合物

较为理想的方法。
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Synthesis and IR Spectroanalysis of Oxadiazolines Compounds
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Abstract　 Ethyl 3-iodobenzoate ( 1) w as prepared by reaction of 3-iodobenzoic acid with

anhydrous ethanol in sulfuric acid. Then this compound reacted w ith 80% hydrazine hydrate to get
3-iodobenzoylhydrazine( 2) . And then the reaction of compound ( 2) w ith 4-m ethylbenzaldehyde,

2-chlorobenzaldehyde, 4-chlorobenzaldehyde, 4-hydroxybenzaldehyde, 2, 4-dichlorobenzaldehyde,

4-methoxybenzaldehyde 3-nit robenzaldehyde, 4-nit robenzaldehyde and dimethylaminobenzaldehyde

respect ively produced corresponding hydrazones ( 3a—3i) . Then 3a—3i respectively cyclodehydrated

w ith propanoic anhydride to afford 3-N -propanoyl-2-aryl-5-( 3-iodopheny l ) -1, 3, 4-oxadiazolines

( 4a—4i) , st ructures of 4a—4i w ere conf irmed by IR spectroscopy.

Key words 　 3-Iodobenzoylhydrazones; 3-N -Propanoyl-2-Aryl-5-( 3-Iodophenyl ) -1, 3,

4-Oxadiazolines; Synthesis; IR Spect rocopy
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