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取代苯甲醋 -N- 芳氧乙酷踪类化合物的合成与表征

李来仲 徐克华 王洪鉴
(山东师范大学化学系 济南 E∞14)

摘要 利用取代苯甲Ilt与芳氧基乙默脐反应，合成了 8 个新的芳氧基乙酷踪类化合物，其结构经 IR ， IH NMR 和元素分析

证实。
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The Synthesis and Characterization of Substituted Benzaldehyde - N 一

Aηrloxyacetyl Hydrazone Compounds 

口Lai - Zhong 祷， XU Ke - Hua , WANG Hong - Jian 

(D，ψ田加uml of Chemistry , S归ndong N01Tl1I11 University , 25ω14 Jinan) 

Abs位-act Eight new aryloxyacetyl hydrazone compounds (3) were syn由esized by reaction of subtituted benzalde­

hyde wi出 aryloxyacetylhydrazine ( 2). Their structures were estabshed by elemental analysis , I H NMR and IR spec­

troscopy. 
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氨基苯氧乙酸与芳醒反应合成的苯氧乙酸

Schiff碱类化合物具有较好的生物活性，作为植物生

长调节剂，已有报道[1] 。自先踪类化合物由于分子结

构中存在 Schiff 碱基( -CH N )和酷胶键

( -CONH一)等活性基团，大多具有除草，杀菌等

生物活性，口比哩甲耽脚与芳自同反应合成的酷踪类化

合物具有除草活性和抑菌活性，也已有报道[2] 。对

该类化合物的深入研究是当今农药界热点之一，这

表明此类化合物具有广阔的开发前景。为寻求新的

具有生物活性的物质，我们采用 4 个芳氧乙酷阱中

间体与取代苯甲醒反应，合成了 8 个未见文献报道

的芳氧基乙曹先踪类化合物。并对其物理性质及除草

活性进行了初步研究，其结构经 IR ， lH NMR 和元素

分析证实。

合成反应如下:

Ar' OCH2COOH + C2H50H-一+ Ar'OCH2巳OOCzH5

la-lh 

ArCHO 
1 + H2NNH2 H20 一→ Ar' OCH2CONHNH2~一一→

ArCH = NNHCOCH20Ar' 

3a-3h 

2a-2h 

Ar: 3a,3b ,3c ,3d: 4 - CIC(， f也- ，如， 3f， 3g ， 3h: 4 - ÛJNC(,f4-

Ar' : la , le;2a ,2e;3a ,3e: 4 - CIC(，同一，屿， lf;2b ， 2f;弛， 3f: 3 

-CH3c('f4-， lc ， lg;2c ， 2g; 矢， 3g: 4 - CH3乌比一 ， ld ，

lh;2d ,2h;3d ,3h: 2 - CH3C(,f4-

1 实验

1. 1 仪器与试剂

MP-5∞型显微熔点仪(温度计未校正) ;岛津

-408 型红外光谱仪 (KBr 压片) ;JEOL F叉- 90Q 型

核磁共振仪(DMSO - d6 作溶剂 ， TMS 作内标) ;CAR­

LOERBA - 1106 型元素分析仪。 4 一氯苯甲醒为化学

纯;4- 硝基苯甲醒为分析纯。
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1. 2 原料的合成

(1) 4- 氯苯氧乙酸乙醋( la)的合成[3J

在 100 mL园底烧瓶中，加入24.2 g( 0.13 mol) 

4- 氯苯氧乙酸， 37 mL无水乙醇， 35 mL苯， 1 mL浓

硫酸，安上水分离器和回流冷凝器，油浴中加热回流

搅拌 12ho 冷却后，改为蒸馆装置，先蒸出苯和乙醇

的混合物，将剩余物减压蒸饵，收集 b. p. 168 - 176 

't:: /3332.5 Pa 的馆分，得产品 25 g ，产率 89.ω% 。

用类似的方法合成了 1 的其余化合物。

lb: 3 - CH3 Ct;t40巳H2COO~跑， b. p. 208 - 216 

't:: /24660.5 Pao 

lc: 4 一 CH3 Ct;t40CH2COOC2陀 ， b. p. 216 - 232 

"C/31325.5 Pao 

ld: 2 - CH3 Ct;t40CH2COO~1宅， b. p. 208 - 216 

't:: /22661 Pao 

(2) 4 一氯苯氧乙酌脚(2a)的合成[3.4]

在 l∞mL园底烧瓶中，加入 25 g( O. 117 mol) 4 

-氯苯氧乙酸乙醋， 20 mL 859毛水合脚，也合后，安

上回流冷凝器，加热回流 15 分钟，在回流冷凝器上

口加入适量乙醇至溶液清亮，再加热回流 2 h ，蒸出

乙醇和未作用的水合脚，将剩余物在搅拌下倒入冷

水中，冷却，抽滤，得粗产品 20 g，产率 90.10% ， m 

p.158 - 160 't::(文献值 157 -158 't::) 

用类似的方法合成了岛的其余化合物 e，

2b: 3 - CH3 C6t4 OCH2 CON四'-l"H2 ， m. p. 108 - 110 

't::(文献值 110 't::)。

2c: 4 - CH3 Ct;t4 OCH2 CONHNH2, m. p. 134 - 136 

'C(文献值 136 't::)。

2d: 2-CH3Ct;t40CH2CONHNH2, m.p.120-122 

't::(文献值 124 't::)。

1.3 4- 氯苯甲醒 -N 一 (4 一氯苯氧基 )Z酷踪

(3a) 的合成

在 l∞ mL 园底烧瓶中，加入 2 g(O.Ol mol) 4 一

氯苯氧乙眈脚， 1.4 g(O.01 mol)4 一氯苯甲醒， 20 mL 

元水乙醇，搅拌，加热回流 2 h，冷却。析出结晶，抽

滤，粗产品经二甲基亚矶和 95%乙醇棍合榕剂重结

晶，得产品 2.8 g ，产率 86.7% , m. p. 179 - 181 't::。

用类似方法合成了其余化合物 3b -弛。其结

构经元素分析， IR 和lHNMR 证实。

结果见表 10

2 结果与讨论

2.1 取代苯甲醒与芳氧基乙酷脚反应

条件温和，产率较高，般均在 82% 以上，产品

为白色纤维状结晶。

2.2 化合物的红外光谱

NH吸收峰在3250 cm - 1 , C = 0的吸收峰在1690 -

17∞ cm- 1 ， C=N 的吸收峰在 1610-1620 cm- 1 , C-

0 的吸收峰在 1085 - 1100 cm- 1 
0 

2.3 化合物的核磁共振谱。

NH 基中活泼氢的吸收峰显示明显，化学位移

均在低场，一般为 1 1. 32 - 11.79; 一 CH=N 一中的质

子化学位移也出现在低场，一般为 8.17-8.28 ，这是

由于- CH=N一两边都连有芳环或吸电子基团作用

的结果。

表 1 化合物的物理常数及元素分析数据

Tab.1 1ne physical data of compounds 

m.p. Yield Element ar叫ysis( calcd. % ) 
Comp 

('C ) ( %) ℃ H N 

3a 179 - 181 86.69 (55.74)55.91 (3.74)3.89 (8.67)8.92 

3b 142 - 144 83.74 (63 .47)63.71 (4.99)5.09 (9.26)9.51 

3c 172 - 174 85.89 (63 .47)63.74 (4 , 99)5.17 (9 , 26)9.47 

3d 153 - 155 90 (63.47)63 , 69 (4 , 99)5 , 21 (9.26)9 , 54 

3e 191- 193 89 .45 (53 , 98)54.12 (3 , 62)3.87 (12 , 59)12.74 

3f 143 - 145 79.62 (61. 33)61. 45 (4.83)4 , 89 (13 .42)13 , 58 

3g 199 - 201 82.8 (61.33)61 .49 (4 83)4.78 (13.42) 13 .49 

3h 189 - 191 82 , 8 (61 , 33)61 , 60 (4 , 83)4 , 98 (13 .42) 13 , 63 
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表 2 化合物的核磁共振i普及红外光谱数据

Tab.2 四le 1 H NMR and IR data of compounds 

lHNMR 
NH 

4.64 ,5. 14(2H , s ,CH20) ， 7.四- 7. 6(阻， m，Ar- H) ， 8.22( 阻，
3250 

s ,CH= N) ,11.63(IH, s ,NH) 

2.24(3H , s, CH3 ) ， 4.ω ， 5 .03(2H , s , CH20) ,6.94 -7 .30(8H , m, 

AR- H) ， 8.26(IH ， s ，但 =N) ， 11.32(1 H ， s ，阳)
3250 

2. 22(3H , s, CH3 ) ， 4.58 ， 5. 但(泪， s ， CH20) ， 6.94-7.32(阻， m ，
3250 

AR- H) ， 8.24(1日， s ， CH = N) , 11.34(1日， s ，阳)

2.21 (3H , s , CH3 ) ， 4.58 ， 5.但(泪， s ， CH20) ,6.94 - 7. 32(凹，m ，
3250 

AR- H) ,8.24(IH , s , CH= N) ,11.34(IH , s, NH) 

4.71 ,5. 16(2H , s , CH20) , 6. 但- 8. 17( 剧， m，Ar- H) , 8.28 
3250 

(IH , s ,CH= N) ， 11.76(IH ， s ，阳)

2.21 (3H , s, CH3 ) ,4.69 ,5 .05(2H , s , CH20) ,6.86 - 8 .16(8H , m, 
3250 

AR- H) ， 8.18(1日， s ， CH = N) , 11.52(1日， s ， NH)

2.21(3日， s ， CH3 ) ,4.69 ,5.04(2H ,s ,CH20) ,6.85 - 8.15(8H , m, 
3250 

AR- H) ,8.17(IH , s ,CH =则， 1 1. 53(IH ， s ， NH)

2.22(3H , s , CH3 ) ,4.68 ,5 .06(泪， s ， CH20) ,6.88 - 8.16(阻， m ，
3250 

AR- H) ,8.17(IH , s ,CH= N) ,11.50(1H , s , NH) 

Vo1. 20 , 2α)() 

ffi(lcm- 1 ) 

C=o C=N C-o 

17∞ 1610 11∞ 

1690 1610 1085 

1690 1610 lα异。

17∞ 1610 11∞ 

17∞ 1610 1αxl 

17∞ 1620 1ωo 

1690 1610 1085 

17∞ 1610 m沁

2.4 化合物的生物活性 cal , J. Chinese Universities ， 回蝠， 17(1), 91 

对化合物3 进行了生物活性初步测定，测试结

果表明，该类化合物具有一定的除草活性。如化合

物 3d 在1. 5 kglha 的用量土壤处理，测得对碑草的

抑制率为 21. 1% 。
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