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无催化条件下三组分一锅法合成呋喃并吡啶并喹喔啉衍生物 

张梅梅 a    王  洁 b    刘建全 a    王香善*,a 
(a江苏师范大学化学化工学院  徐州 221116) 

(b江苏师范大学科文学院  徐州 221116) 

摘要  以芳醛、6-氨基喹喔啉和季酮酸为原料, 三组分一步构建了 11-芳基-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶并[3,2-f]喹

喔啉-10(7H)-酮衍生物, 并通过 X 单晶衍射分析确证了 11-(4-硝基苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶并[3,2-f]喹喔 

啉-10(7H)-酮(4g)的结构. 该方法操作简单, 无需催化剂和分离中间体, 为分子内同时含呋喃、吡啶和喹喔啉稠合四环杂

环提供了很好的合成方法.  
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One-Pot and Three-Component Synthesis of Furopyridoquinoxaline 
Derivatives under Catalyst-Free Conditions 
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(a School of Chemistry and Chemical Engineering, Jiangsu Normal University, Xuzhou 221116) 
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Abstract  A series of 11-aryl-8,11-dihydrofuro[3',4':5,6]pyrido[3,2-f]quinoxalin-10(7H)-one derivatives were obtained via a 
one-pot and three-component reaction of aromatic aldehydes, 6-aminoquinoxaline and tetronic acid in EtOH. The structure of 
11-(4-nitrophenyl)-8,11-dihydrofuro[3',4':5,6]pyrido[3,2-f]quinoxalin-10(7H)-one (4g) was confirmed by X-ray diffraction 
analysis. This procedure had the advantages of operation simplicity, catalyst-free and without isolating intermediates, and pro-
vided a good method for the synthesis of fused tetracyclic heterocycles containing furan, pyridine and quinoxaline moieties at 
the same time. 
Keywords  furopyridoquinoxaline; 6-aminoquinoxaline; three-component reaction; crystal structure; synthesis  

 

Hantzsch 反应是合成 1,4-二氢吡啶的重要方法[1]. 

该方法最初是利用1分子醛与2分子活性亚甲基化合物, 

在氨催化下进行的反应. 其中氨既是反应物(氨首先与

一分子的活性亚甲基化合物反应, 形成活性较高的烯

胺), 又是催化剂促进 Knoevenagel 缩合反应的进行. 该

方法目前仍然被经常用来合成结构多样化的 1,4-二氢化

吡啶或多氢化喹啉衍生物[2]. 最近, 随着有机合成化学

的突飞猛进, 采用活性较高的芳胺类化合物, 例如 2-萘

胺、6-氨基喹啉、6-氨基吲唑、5-氨基吲哚、5-氨基吲

唑等, 代替 Hantzsch 反应过程中形成的烯胺, 参与芳醛

和活性亚甲基化合物的反应, 同样可以高产率地获得多

氢化喹啉或其它含 1,4-二氢化吡啶类化合物[3].  

众所周知, 1,4-二氢吡啶是重要的具有药用价值的

杂环分子, 也是钙离子通道调节剂类药物的重要母核[4]. 

例如硝苯地平 [5], 化学名为 2,6-二甲基 -4-(2-硝基苯

基)-1,4-二氢吡啶-3,5-二羧酸二甲酯(图 1), 在临床主要

用于预防和治疗冠心病心绞痛, 特别是变异型心绞痛和

冠状动脉痉挛所致心绞痛. 还适用于各种类型的高血

压, 对顽固性、重度高血压也有较好疗效. 呋喃唑酮[6]

是一种硝基呋喃类抗生素(图 1), 可用于治疗细菌和原

虫引起的痢疾、肠炎、胃溃疡等胃肠道疾患, 该药物的

生理药理作用是基于呋喃杂环的骨架. 而磺胺喹喔啉[7]

是基于喹喔啉骨架的杂环(图 1), 在市场上广泛用于抗

球虫病. 此外, 采用季酮酸作为活性亚甲基, 参与芳醛
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和胺的反应, 例如苯胺[8]、2-萘胺[9]、1-萘胺[10]、胡椒   

胺[11]、2-蒽胺[12]、6-氨基喹啉[13]、5-氨基吡唑[14]、6-氨

基吲唑或5-氨基吲哚[15]、5-氨基吲唑[16]和 2-氨基吡唑[17],

目前尚没有关于 6-氨基喹喔啉参与该类反应的报道, 通

过此反应可以成功构筑分子内同时含有吡啶、呋喃和喹

喔啉稠合杂环骨架. 我们依据结构组合和活性叠加原

理, 将活性较好的吡啶、呋喃和喹喔啉母环结合起来, 

期望可以获得生物和药理活性更好、毒副作用更小的先

导性化合物. 本文使用 6-氨基喹喔啉作为活性的烯胺、

与芳醛、季酮酸(活性亚甲基化合物), 通过 Hantzsch 反

应构建 1,4-二氢吡啶环, 三组分一步合成稠合四环呋喃

并吡啶并喹喔啉衍生物, 并同时报道化合物 4g 的晶体

结构.  

 

图 1  含吡啶、呋喃或喹喔啉药物分子的结构 
Figure 1  Medicinal structures containing pyridine, furan or 
quinoxaline 

1  结果与讨论 

将等物质的量芳醛(1)、6-氨基喹喔啉(2)和季酮酸

(3)混合于无水乙醇中, 回流反应0.5 h, 无需加入任何催

化剂, 即可较高产率地得到 11-芳基-8,11-二氢化呋喃并

[3',4':5,6]吡啶并[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮衍生物4 (Eq. 1).  

 

该反应无需加入额外的催化剂, 例如酸或碱, 在乙

醇回流的条件下, 即可获得很好的收率. 我们最初使用

4-氯苯甲醛(1a)与 2、3 的反应, 尝试使用其他的溶剂希

望能进一步提高 4a 的收率(表 1), 例如甲醇、N,N-二甲

基甲酰胺(DMF)和四氢呋喃(THF), 发现还是乙醇给出

最高的收率(89%). 使用 DMF 为溶剂先需要减压回收溶

剂, 再用乙醇重结晶, 处理相对复杂. 使用乙醇为溶剂, 

通过薄层色谱(TLC)检测反应的进程[底物 2 反应完全, 

展开剂为 V(乙酸乙酯)∶V(石油醚)＝1∶3]. 反应结束

后, 冷却到室温, 析出大量固体, 过滤即可得到化合物

4a. 在乙醇中, 如果降低反应温度到 50 ℃, 反应产率

只有 62%; 在室温下, 反应不能发生, 没有分离到预期

的产物. 此外, 根据反应的历程, 无论是Knoevenagel缩

合反应还是 Michael 加成反应, 都需要碱的参与. 但是

向体系中额外加入碱, 例如三乙胺、DBU 或哌啶, 4a 的

产率还不如无催化条件下高 , 只有中等的产率(68～

75%).  
表 1  产物 4a 的最佳条件筛选 a 

Table 1  Screen of optimal conditions for 4a 

序号 催化剂 溶剂 温度/℃ 产率/% 

1 — 甲醇 80 84 
2 — DMF 80 79 
3 — THF 65 82 
4 — 乙醇 80 89 
5 — 乙醇 50 62 
6 — 乙醇 r.t. Trace 
7 哌啶 乙醇 80 68 
8 DBU 乙醇 80 75 
9 三乙胺 乙醇 80 69 

a 反应条件: 4-氯苯甲醛(1a) (140 mg, 1.0 mmol), 6-氨基喹喔啉(2) (145 mg, 
1.0 mmol), 季酮酸 3 (100 mg, 1.0 mmol), 溶剂(10 mL), 催化剂(0.2 mmol).  

在无催化的条件下, 使用乙醇作为反应的溶剂, 改

变不同的苯甲醛, 例如吸电子的卤代苯甲醛, 4-氰基苯

甲醛和 4-硝基苯甲醛, 还是供电子含甲氧基的苯甲醛; 

无论单取代、二取代, 还是三取代的 3,4,5-三甲氧基苯

甲醛, 产物 4 均可以获得很好的收率(86%～95%)(表 2). 

产物 4 的结构都通过氢谱、红外和高分辨质谱加以表征. 

为了进一步确证产物的结构, 我们以 DMF 为溶剂, 培

养和测定了产物 4g 的单晶, 结构图见图 2. 

表 2  产物 4 的反应时间和产率 
Table 2  Reaction time and yields of 4a 

序号 Ar 反应时间/h 产物 产率/%

1 4-ClC6H4 4 4a 89 
2 2-ClC6H4 4 4b 90 
3 3-BrC6H4 4 4c 86 
4 4-BrC6H4 4 4d 92 
5 4-FC6H4 3 4e 87 
6 4-NCC6H4 5 4f 95 
7 4-NO2C6H4 5 4g 92 
8 2,3-Cl2C6H3 3 4h 94 
9 2,6-Cl2C6H3 4 4i 89 
10 3,4-Cl2C6H3 3 4j 92 
11 2,3-(MeO)2C6H3 7 4k 89 
12 3,4,5-(MeO)3C6H2 8 4l 90 

a 反应条件: 醛 1 (1.0 mmol); 6-氨基喹喔啉 2 (145 mg, 1.0 mmol), 季酮酸 3 
(100 mg, 1.0 mmol), 无水乙醇(10.0 mL), 回流.  

X 衍射分析表明 1,4-二氢吡啶[C(2)—C(3)/N(1)/  
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图 2  产物 4g 的晶体结构图 
Figure 2  Crystal structure of product 4g 

C(10)—C(12)]环采用半椅式构象: 其中原子 C(2)、C(3)、

N(1)、C(10)和 C(12)共平面[平面 I, 平面的原子平均偏

差为 0.014(2) Å], 但是原子 C(11)偏离该平面的距离为

0.127(2) Å. 相邻呋喃环(平面 II)上的原子 C(1)尽管采用

sp3杂化, 但是环上所有原子的平均偏差只有0.008(1) Å, 

表明该平面上所有的原子均处于同一个平面上. 喹喔啉

环[平面 III, C(3)—C(10)/N(2)/N(3)]和苯环[平面 IV, 

C(14)—C(19)]均为平面结构. 中心的1,4-二氢吡啶(平面

I)几乎平行于呋喃环(平面 II)和喹喔啉环(平面 III), 形成

的二面角分别为 3.4(1)和 2.7(1). 该平面还几乎垂直于

苯环(平面 IV), 形成的二面角为 84.2(1). 
分子中尽管只有一个 N—H 键, 但是分子存在 4 个

分子间氢键 (表 3), 分别为 C(16)—H(16A)…O(1),   

C(1) — H(1B)…O(4), C(5) — H(5A)…O(3) 和 N(1) —

H(1)…O(1). 其中只有第四个 N(1)—H(1)…O(1)为经典

的分子间氢键, 其他三个都是利用碳-氢(C—H)作为氢

键的给予体, 这种又被称作非常规的氢键. 由于这 4 个

氢键的给予体和接受体均非相邻, 分子内相距较远, 使

相邻的分子首尾相连形成多聚体, 为三维的空间网状结

构(图 3).  

 
图 3  4g 中分子间氢键图 

Figure 3  Intermolecular hydrogen bonds in 4g 

根据产物 4 的结构, 我们认为该反应可能经过醛与

季酮酸的Knoevenagel缩合反应生成α,β-不饱和酮 5; 再

是活性的 6-氨基喹喔啉 2 与 5 的 Michael 加成反应, 形

成中间产物 6; 6 发生分子内的亲核加成, 7 最后失去一

分子水得到最终的目标产物 4. 具体可能如 Scheme 1. 

2  结论 

以乙醇为溶剂, 三组分的醛、6-氨基喹喔啉和季酮

酸为原料, 无需加入任何额外的催化剂, 可以一步合成

稠合四环的呋喃并吡啶并喹喔啉衍生物. 该过程具有反

应条件温和、产率高和后处理操作简单等优点. X 衍射

分析表明新形成的 1,4-二氢吡啶环采用半椅式构象.  

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

熔点测定使用 XT-5 型数字熔点仪; 红外光谱采用 

表 3  晶体结构 4g 中的氢键数据 
Table 3  Hydrogen bond data in the crystal structure of 4g 

序号 D—H…A D—H/nm H…A/nm D…A/nm ∠DHA/(°) 对称操作 

1 C(16)—H(16A)…O(1) 0.93 2.57 163.7 3.470(2) x＋1, y, z 
2 C(1)—H(1B)…O(4) 0.97 2.50 130.2 3.210(3) 1－x, y－1/2, 1/2－z 
3 N(1)—H(1)…O(1) 0.859(9) 2.073(11) 159.0(18) 2.891(2) －x, y－1/2, 1/2－z 
4 C(5)—H(5A)…O(3) 0.93 2.47 128.5 3.139(2) x, y－1, z 

 

图式 1  产物 4 的形成历程 
Scheme 1  Formation mechanism of product 4 
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TENSOR 27 型红外光谱仪测定(KBr 压片); 核磁共振氢

谱采用 Bruker AVANCE DPX-400 型核磁共振仪测定, 

DMSO-d6 为溶剂 , TMS 为内标 ; 高分辨质谱在

Bruker-micro-TOF-Q-MS 质谱仪上测定.  

3.2  产物 4 的实验方法 

将芳醛 1 (1.0 mmol)、6-氨基喹喔啉(2) (145 mg, 1.0 

mmol)、季酮酸(3) (100 mg, 1.0 mmol)依次加入到 50 mL

干燥的圆底烧瓶中, 最后加入无水乙醇(10 mL). 搅拌加

热轻微回流反应保持 3～8 h, 通过薄层色谱(TLC)检测

反应的进程到底物 2 反应完全[展开剂为 V(乙酸乙酯)∶

V(石油醚)＝1∶3]. 反应结束后, 冷却到室温, 析出大

量固体, 过滤即可得到产物 4. 

11-(4-氯苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶并

[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4a): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.68 (s, 1H, NH), 8.77 (d, J＝

1.6 Hz, 1H, ArH), 8.72 (d, J＝1.6 Hz, 1H, ArH), 8.01 (d,  

J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.61 (d, J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.23 

(d, J＝8.8 Hz, 2H, ArH), 7.19 (d, J＝8.8 Hz, 2H, ArH), 

5.88 (s, 1H, CH), 5.07 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.97 (d,  

J＝16.0 Hz, 1H, CH); IR (KBr) ν: 3256, 3123, 3061, 1717, 

1663, 1603, 1494, 1464, 1405, 1348, 1298, 1196, 1107, 

1086, 1013, 869, 841, 812, 741, 697 cm－1. HRMS (ESI) 

calcd for C19H11ClN3O2 [M － H] －  348.0540, found 

348.0542. 

11-(2-氯苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶并

[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4b): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.69 (s, 1H, NH), 8.69 (d, J＝

2.0 Hz, 1H, ArH), 8.66 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 7.98 (d,  

J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.58 (d, J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.28 

(dd, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H, ArH), 7.16 (d, J＝7.6 Hz, 1H, 

ArH), 7.12～7.03 (m, 2H, ArH), 6.22 (s, 1H, CH), 5.03 (d, 

J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.97 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH); IR 

(KBr) ν: 3273, 3176, 1735, 1651, 1601, 1464, 1442, 1414, 

1373, 1345, 1201, 1067, 1047, 1015, 865, 834, 798, 758, 

702 cm－1. HRMS (ESI) calcd for C19H11ClN3O2 [M－H]－ 

348.0540, found 348.0543. 

11-(3-溴苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶并

[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4c): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.69 (s, 1H, NH), 8.77 (d, J＝

2.0 Hz, 1H, ArH), 8.72 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 8.01 (d,  

J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.61 (d, J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.33 

(s, 1H, ArH), 7.28～7.23 (m, 1H, ArH), 7.16～7.13 (m, 

2H, ArH), 5.86 (s, 1H, CH), 5.08 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 

4.96 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH); IR (KBr) ν: 3256, 3172, 

3093, 3028, 2928, 1720, 1647, 1604, 1517, 1497, 1466, 

1413, 1346, 1304, 1198, 1069, 1040, 1017, 867, 838, 819, 

750, 695 cm－1. HRMS (ESI) calcd for C19H11BrN3O2 [M－

H]－ 392.0035, found 392.0026. 

11-(4-溴苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶并

[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4d): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.70 (s, 1H, NH), 8.77 (d, J＝

1.2 Hz, 1H, ArH), 8.73 (d, J＝1.3 Hz, 1H, ArH), 8.02 (d,  

J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.62 (d, J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.37 

(d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 7.14 (d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 

5.87 (s, 1H, CH), 5.07 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.97 (d,  

J＝16.0 Hz, 1H, CH); 13C NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 

172.2, 158.2, 145.8, 145.4, 143.5, 141.5, 140.4, 138.5, 

131.3, 130.3, 130.1, 122.3, 119.5, 116.8, 98.2, 65.7, 35.5; 

IR (KBr) ν: 3236, 3173, 3056, 2895, 1716, 1648, 1603, 

1578, 1493, 1463, 1402, 1347, 1296, 1017, 1009, 981, 850, 

831, 811, 758, 689 cm－1. HRMS (ESI) calcd for C19H11Br- 

N3O2 [M－H]－ 392.0035, found 392.0049. 

11-(4-氟苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶并

[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4e): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.67 (s, 1H, NH), 8.78 (d, J＝

2.0 Hz, 1H, ArH), 8.72 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 8.00 (d,  

J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.61 (d, J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 

7.22～7.19 (m, 2H, ArH), 7.02～7.97 (m, 2H, ArH), 5.89 

(s, 1H, CH), 5.08 (d, J＝15.6 Hz, 1H, CH), 4.97 (d, J＝

15.6 Hz, 1H, CH); IR (KBr) ν: 3260, 3154, 3071, 1719, 

1666, 1651, 1598, 1517, 1464, 1417, 1381, 1347, 1197, 

1153, 1020, 867, 839, 802, 755, 694 cm－1. HRMS (ESI) 

calcd for C19H11FN3O2 [M － H] －  332.0835, found 

332.0854. 

11-(4-氰基苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶

并[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4f): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.74 (s, 1H, NH), 8.72 (d, J＝

2.0 Hz, 1H, ArH), 8.70 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 8.01 (d,  

J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.64 (d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 7.60 

(d, J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.36 (d, J＝8.8 Hz, 2H, ArH), 

5.91 (s, 1H, CH), 5.06 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.97 (d,  

J＝16.0 Hz, 1H, CH); 13C NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 

172.2, 158.5, 151.5, 145.4, 143.5, 141.4, 140.4, 138.6, 

132.6, 130.3, 129.2, 122.3, 119.2, 116.1, 109.3, 97.6, 65.8, 

36.4; IR (KBr) ν: 3263, 3060, 3002, 2220, 1661, 1622, 

1602, 1510, 1479, 1463, 1379, 1333, 1206, 1149, 1040, 

1011, 1013, 861, 843, 834, 786, 688 cm－1. HRMS (ESI) 

calcd for C20H13N4O2 [M ＋ H] ＋  341.1039, found 

341.1058. 

11-(4-硝基苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶
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并[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4g): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.76 (s, 1H, NH), 8.71 (d, J＝

1.6 Hz, 1H, ArH), 8.69 (d, J＝1.6 Hz, 1H, ArH), 8.04 (d,  

J＝8.8 Hz, 2H, ArH), 8.01 (d, J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.60 

(d, J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.43 (d, J＝8.8 Hz, 2H, ArH), 

5.95 (s, 1H, CH), 5.06 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.98 (d,  

J＝16.0 Hz, 1H, CH); 13C NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 

172.1, 158.5, 153.5, 146.2, 145.5, 143.6, 141.5, 140.5, 

138.6, 130.5, 129.4, 123.8, 122.3, 116.0, 97.5, 65.8, 36.4; 

IR (KBr) ν: 3230, 3167, 3098, 3063, 1716, 1648, 1602, 

1521, 1464, 1441, 1386, 1347, 1199, 1153, 1024, 861, 840, 

816, 752, 698 cm－1. HRMS (ESI) calcd for C19H11N4O4  

[M－H]－ 359.0780, found 359.0798. 

11-(2,3-二氯苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶

并[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4h): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.73 (s, 1H, NH), 8.66 (d, J＝

1.6 Hz, 1H, ArH), 8.64 (d, J＝1.6 Hz, 1H, ArH), 7.97 (d,  

J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.56 (d, J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 

7.33～7.31 (m, 1H, ArH), 7.13～7.10 (m, 2H, ArH), 6.26 

(s, 1H, CH), 5.03 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.97 (d, J＝

16.0 Hz, 1H, CH); IR (KBr) ν: 3234, 3177, 3078, 1728, 

1648, 1638, 1617, 1497, 1464, 1420, 1346, 1200, 1123, 

1039, 1019, 865, 837, 809, 769, 751, 696 cm－1. HRMS 

(ESI) calcd for C19H10Cl2N3O2 [M－H]－ 382.0150, found 

382.0167. 

11-(2,6-二氯苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶

并[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4i): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.71 (s, 1H, NH), 8.58 (d, J＝

2.0 Hz, 1H, ArH), 8.54 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 7.90 (d,  

J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.44～7.42 (m, 2H, ArH), 7.12～

7.09 (m, 2H, ArH), 6.58 (s, 1H, CH), 4.95 (s, 2H, CH2);
 13C 

NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 171.6, 159.4, 145.0, 143.0, 

141.8, 140.1, 139.7, 138.6, 137.0, 135.3, 130.2, 130.0, 

128.6, 128.4, 121.6, 115.8, 94.9, 65.5, 36.2; IR (KBr) ν: 

3238, 3179, 3101, 3048, 2919, 1722, 1675, 1651, 1609 

1536, 1495, 1393, 1363, 1348, 1207, 1083, 1072, 1014, 

868, 840, 786, 766, 671 cm－1. HRMS (ESI) calcd for 

C19H10Cl2N3O2 [M－H]－ 382.0150, found 382.0131. 

11-(3,4-二氯苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]吡啶

并[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4j): m.p.＞300 ℃; 1H NMR 

(DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.73 (s, 1H, NH), 8.78 (d, J＝

2.0 Hz, 1H, ArH), 8.74 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 8.03 (d,  

J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.62 (d, J＝9.2 Hz, 1H, ArH), 7.44 

(d, J＝8.4 Hz, 1H, ArH), 7.40 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 

7.13 (dd, J＝8.4, 2.0 Hz, 1H, ArH), 5.89 (s, 1H, CH), 5.09 

(d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.98 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH); 
13C NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 172.2, 158.4, 147.3, 

145.5, 143.6, 141.4, 140.4, 138.5, 131.0, 130.7, 130.4, 

129.9, 129.1, 128.5, 122.3, 116.1, 97.6, 65.8, 35.6; IR 

(KBr) ν: 3231, 3173, 3094, 3030, 1718, 1651, 1638, 1605, 

1520, 1493, 1464, 1346, 1199, 1131, 1040, 1026, 865, 840, 

815, 752, 674 cm－1. HRMS (ESI) calcd for C19H10Cl2N3O2 

[M－H]－ 382.0150, found 382.0169. 

11-(2,3-二甲氧基苯基)-8,11-二氢化呋喃并[3',4':5,6]

吡啶并[3,2-f]喹喔啉-10(7H)-酮(4k): m.p.＞300 ℃; 1H 

NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.55 (s, 1H, NH), 8.71 (d, 

J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 8.66 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 7.94 

(d, J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.56 (d, J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 

6.83～6.79 (m, 1H, ArH), 6.73～6.71 (m, 2H, ArH), 6.08 

(s, 1H, CH), 4.99 (d, J＝16.0 Hz, 1H, CH), 4.93 (d,  J＝

16.0 Hz, 1H, CH), 3.72 (s, 3H, OCH3), 3.71 (s, 3H, 

OCH3); 
13C NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 172.1, 158.1, 

152.5, 146.4, 145.1, 143.0, 141.7, 140.2, 139.9, 138.7, 

129.5, 123.4, 122.6, 122.1, 118.3, 111.0, 98.5, 65.4, 60.1, 

55.8, 31.6; IR (KBr) ν: 3210, 3181, 3101, 3046, 2951, 

2926, 2830, 1722, 1652, 1608, 1582, 1463, 1432, 1412, 

1389, 1344, 1205, 1066, 1042, 1021, 866, 840, 810, 751, 

688 cm－1. HRMS (ESI) calcd for C21H16N3O4 [M－H]－ 

374.1141, found 374.1174. 

11-(3,4,5- 三甲氧基苯基 )-8,11- 二氢化呋喃并

[3',4':5,6]吡啶并 [3,2-f]喹喔啉 -10(7H)-酮 (4l): m.p.＞

300 ℃; 1H NMR (DMSO-d6, 400 MHz) δ: 10.60 (s, 1H, 

NH), 8.82 (d, J＝2.0 Hz, 1H, ArH), 8.73 (d, J＝2.0 Hz, 

1H, ArH), 7.98 (d, J＝8.8 Hz, 1H, ArH), 7.59 (d, J＝8.8 

Hz, 1H, ArH), 6.46 (s, 2H, ArH), 5.87 (s, 1H, CH), 5.11 (d, 

J＝15.6 Hz, 1H, CH), 4.96 (d, J＝15.6 Hz, 1H, CH), 3.60 

(s, 6H, 2OCH3), 3.53 (s, 3H, OCH3); IR (KBr) ν: 3283, 

3125, 3030, 3001, 2976, 2941, 2832, 1716, 1659, 1588, 

1520, 1460, 1415, 1364, 1346, 1188, 1124, 1027, 1011, 

861, 836, 806, 754, 697 cm－1. HRMS (ESI) calcd for 

C22H18N3O5 [M－H]－ 404.1246, found 404.1254. 

3.3  产物 4g单晶的实验方法 

晶体学数据和衍射强度数据的收集在 Bruker 型四

圆衍射仪上进行. 将 0.193 mm×0.122 mm×0.100 mm

的浅黄色长方形单晶置于装有单色器的四圆衍射仪上, 

用 Mo Kα (＝0.71073 Å)幅射和 φ-ω扫描方式收集衍射

数据, 在 4.28＜2＜50.02范围内共收集 2815 个独立

衍射点, 可观测衍射点 2391 个[I＞2σ(I)], 数据经 Lp 校

正. 晶体结构由直接法(SHELXTL 程序)解出, 经多轮

Fourier 合成获得全部非氢原子, 全部氢原子由理论后
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直接加氢而得到. 全部非氢原子的坐标及各向异性热参

数 , 采用 w＝1/[σ2(Fo
2)＋ (0.0475P)2＋0.5451P], P＝  

(Fo
2＋2Fc

2)/3, 经全矩阵最小二乘法修正及收敛. 最终

的偏离因子为R＝0.0394, wR＝0.0956. 最终差值电子密

度的最高峰为 0.252 e•Å－3, 最低峰为－0.269 e•Å－3. 

(/σ)max＝0.000, S＝1.029.  

 

辅助材料(Supporting Information)    化合物 4 的

NMR 图谱, 以及化合物 4g 的 cif 文件. 这些材料可以免

费从本刊网站(http://sioc-journal.cn)上下载. 
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