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新型吡唑酰基脲类化合物的设计合成、杀菌活性与分子对接研究 
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摘要  以乙酰乙酸乙酯、原甲酸三乙酯、甲基肼等为原料, 通过多步反应制备了一系列含吡唑的酰基脲类化合物. 产

物结构均经过 1H NMR 和 HRMS 确证; 对所有化合物进行了杀菌活性测试, 结果表明部分化合物对花生褐斑病菌、苹

果轮纹病菌、水稻纹枯病菌、油菜菌核病菌具有较好的抑制效果, 同时将高活性化合物 7i 与琥珀酸脱氢酶进行了对接, 

计算结果显示化合物 7i 能与琥珀酸脱氢酶形成稳定的复合物, 化合物中的酰胺键能与酶中 Ser39 残基形成氢键作用.  
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Abstract  A series of novel acyl urea derivatives containing pyrazole moiety were synthesized from ethyl acetoacetate, tri-
ethyl orthoformate, methylhydrazine by multi-step reactions. Their structures were characterized by 1H NMR and HRMS spec-
tra. The target compounds were evaluated for their fungicidal activity. The results indicated that some of the title compounds 
displayed certain fungicidal activities against Cercospora arachidicola, Sclerotinia sclerotiorum, Rhizoctonia solani and Phy-
salopora piricola. The docking results indicated the hydrogen bond formed between the amide group and Ser 39 residue. 
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琥珀酸脱氢酶抑制剂作用于病原菌线粒体呼吸电

子传递链上的蛋白复合体 II, 即琥珀酸脱氢酶或琥珀 

酸-泛醌还原酶, 是被杀菌剂抗性行动委员会(FRAC)新

划分出来的一类作用机制和抗性机理相似的化合物[1]. 

自从靶向琥珀酸脱氢酶的莠锈灵(carboxin)和氧化莠锈

灵(oxycarboxin)问世后, 这类抑制剂已成为生产上一类

非常重要的杀菌剂品种, 同时新颖结构的该类杀菌剂不

断问世[2]. 如近年来开发的联苯吡菌胺、氟唑环菌胺、

氟唑菌酰胺、吡唑萘菌胺、吡噻菌胺、呋吡菌胺、苯并

烯氟菌唑等. 该类杀菌剂分子结构变化比较大, 且近年

来发现的大多含吡唑环[3～5]. 另一方面, 脲类化合物因

具有除草[6]、杀虫[7]、杀菌[8]、灭蚊[9]、抗癌[10]等多样性

的生物活性而受到广泛关注. 一些含酰基脲类化合物已

经开发成功许多商品化的农药和医药. 本课题组在商品

化琥珀酸脱氢酶抑制剂和前期工作[11～18]的基础上, 根

据活性亚结构拼接、生物等排等方法, 将脲结构引入到

吡唑酰胺类化合物, 同时考虑到先导化合物吡唑酰胺类

化合物大部分含氟, 尽可能在苯环上引入氟原子, 因此

合成了 12 个未见报道的吡唑酰基脲类新化合物 7a～7l, 

设计思路如图 1 所示, 合成路线如 Scheme 1 所示. 
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图 1  目标化合物的设计策略 
Figure 1  Design strategy of title compounds 

O

O

O (CH3CH2O)3CH

Ac2O, reflux

O

O

O

O

N
N

O

O

CH3NHNH2

EtOH, r.t.

N
N

OH

O

2 3

N
N

4

Cl

O

N
N

5

N
N

NH3 H2O

1

7a ~ 7l

(1) NaOH, EtOH

(2) HCl

SOCl2

N
N

NH2

O

NCO

O

6

(COCl)2

N
H

O

N
H

O RNH2

R

.

 

图式 1  吡唑酰基脲类化合物的合成路线 
Sheme 1  The synthetic route of pyrazole acylurea compounds 

1  结果与讨论 

1.1  合成与波谱 

化合物的合成以乙酰乙酸乙酯与原甲酸三乙酯为

原料, 经过多步反应制得关键中间体 1-甲基-3-甲基-1H-

吡唑-4-甲酰胺(5). 在合成关键中间体 5 的过程中, 探讨

了不同反应条件对收率的影响 . 最初选用四氢呋喃

(THF)为溶剂, 在冰浴下滴加氨水的 THF 溶液, 其收率

为54.7%; 接着以丙酮作溶剂, 在冰浴下反应2 h后倒入

水中, 无固体析出; 最后在冰浴下滴加氨水、碳酸钾的

THF 混合溶液, 室温下反应 2 h, 收率为 90%, 较前面两

种方法有了较大的提高. 然后与草酰氯在加热条件下形

成吡唑酰基异氰酸酯 6, 最终将吡唑酰基异氰酸酯与取

代的苯胺反应得目标化合物 7.  

以化合物 7i 为例进行说明, 化学位移 δ 11.26 和

10.18 处的单峰分别为酰基脲桥上两个 N—H 的质子信

号峰; δ 8.38 处的单峰为吡唑环上氢的质子信号峰; δ 

3.81 和 2.45 处的单峰分别为吡唑环上相连的 N-甲基和

C-甲基上氢的质子信号峰; 其余分别为苯环上氢的质子

信号峰; 同时高分辨质谱结果显示与分子量保持一致.  

1.2  杀菌活性 

番茄早疫病菌(Alternaria solani)、小麦赤霉病菌

(FusaHum graminearum)、马铃薯晚疫病菌(Phytophthora 

infestans)、辣椒疫霉病菌(Phytophthora capsici)、黄瓜灰

霉病菌(Botrytis cinerea)、油菜菌核病菌(Sclerotinia 

sclerotiorum)、水稻纹枯病菌(Thanatephorus cucumeris)、

花生褐斑病菌(Cercospora arachidicola)、苹果轮纹病菌

(Botryospuaeria berengeriana)的杀菌活性列于表 1, 测

试浓度为 50 μg/mL. 由表 1 可知, 在 50 mg/L 的浓度下, 

12 个新化合物对供试菌种均表现出一定抑制活性. 但

整体来看, 在12种新化合物中, 化合物7i表现出优异的

杀菌活性, 如对于油菜菌核病、水稻纹枯病、花生褐斑

病和苹果轮纹病的抑制活性与对照药氟唑菌酰胺相当, 

同时对番茄早疫病、黄瓜灰霉病等也有中等的抑制活性. 

此外, 化合物 7a, 7e 和 7j 也同样表现出了一定的广谱杀

菌活性. 其中吡唑酰基脲类化合物对番茄早疫病、油菜

表 1  目标化合物的杀菌活性(50 mg/L) 
Table 1  The fungicidal activity of title compounds (50 mg/L) 

Compd. R 番茄早疫 小麦赤霉 马铃薯晚疫 辣椒疫霉 油菜菌核 黄瓜灰霉 水稻纹枯 花生褐斑 苹果轮纹

7a 4-Et 58.1  51.5 62.2  61.9 76.9 61.0 52.3  5.0  19.2 
7b 2-NO2-4-Cl 32.3  12.1 13.5  47.6 38.5 36.6 11.6  5.0  42.3 
7c 2,5-2F 22.6  21.2 13.5  23.8 57.7 36.6 17.4  60.0 30.8 
7d 2-NO2-4-CH3 48.4  51.5 29.7  26.2 69.2 48.8 23.3  5.0  46.2 
7e 2,4-2F 64.5  60.6 56.8  61.9 76.9 61.0 52.3  30.0 76.9 
7f 2,6-2F 32.3  21.2 21.6  26.2 38.5 29.3 11.6  5.0  38.5 
7g 4-Cl 38.7  21.2 16.2  23.8 19.2 39.0 34.9  5.0  46.2 
7h 4-Bu 41.9  21.2 10.8  33.3 57.7 61.0 44.2  10.0 38.5 
7i 3-Cl 66.7  14.3 13.6  8.3  98.2 45.5 88.4  100.0 100.0 
7j 2-CH3-4-CF(CF3)2 66.7  20.0 22.7  8.3  85.7 45.5 86.0  90.0 36.4 
7k 3-CF3 33.3  11.4 9.1  11.1 67.9 27.3 46.5  30.0 50.0 
7l 2-OCF3 22.2  8.6  18.2  11.1 26.8 12.1 11.6  10.0 4.5  

氟唑菌酰胺  88.9 30.3 29.7 38.1 96.4 63.6 88.4 100 84.6            
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菌核病和黄瓜灰霉病具有较好的活性. 如化合物 7a, 7e, 

7i 和 7j 对番茄早疫病的抑制活性达中等(58%～66%), 

稍逊于对照药氟唑菌酰胺(88.9%). 对于油菜菌核病, 大

部分化合物表现出较好的活性, 如化合物 7a (76.9%), 

7e (76.9%), 7i (98.2%)和 7j (85.7%), 尤其是化合物 7i 与

对照药氟唑菌酰胺相当. 对于黄瓜灰霉病, 化合物 7a 

(61.0%), 7e (61.0%)和 7h (61.0%)的抑制活性与对照药

相当, 化合物 7d (48.8%), 7i (45.5%)和 7j (45.5%)也表现

出了中等强度的抑制活性. 对于小麦赤霉病、马铃薯晚

疫病、辣椒疫霉病、对照药氟唑菌酰胺几乎无抑制作用, 

而化合物 7a 和 7e 对小麦赤霉病、马铃薯晚疫病、辣椒

疫霉病具有中等强度的抑制活性. 从表 2 可以看出化合

物 7i 和 7j 对油菜菌核病、水稻纹枯病、花生褐斑病和

苹果轮纹病具有优异的抑制活性, 7i 和 7j 对油菜菌核的

EC50 为 7.47 和 6.71 μg/mL, 对水稻纹枯病的 EC50 为

9.98和 9.44 μg/mL, 对花生褐斑病的EC50为 7.67和 6.45 

μg/mL, 其中7i对苹果轮纹病的EC50为10.41 μg/mL, 与

对照药氟唑菌酰胺 (EC50＝0.7287, 5.38, 0.060, 7.93 

μg/mL)相比活性稍逊. 从目标化合物结构和杀菌活性的

关系可以看出, 当苯环的取代基为间位氯取代时, 其抑

制番茄早疫病、油菜菌核病、水稻纹枯病、花生褐斑病

和苹果轮纹病的活性优于其他化合物; 而当间位的取代

基电负性增大时, 其活性降低, 说明在间位的电负性增

大不利于提高活性. 当邻对位有取代基时, 化合物的活

性稍有降低. 总体来看, 苯环上的取代基的电负性和体

积大小对于化合物活性的影响较大. 

表 2  目标化合物 7i 和 7j 对部分菌株的 EC50值 
Table 2  EC50 of compounds 7i and 7j 

Compd. 油菜菌核病 水稻纹枯病 花生褐斑病 苹果轮纹病

7i 7.48 9.98 7.67 10.41 
7j 6.71 9.44 6.45 — 

氟唑菌 
酰胺 

0.73 5.38 0.06 7.93 

 

1.3  分子对接 

从 PDB 库(http://www.rcsb.org)下载琥珀酸脱氢酶

与萎锈灵的复合晶体(PDB:2FBW)的 PDB 文件. 蛋白结

构的预处理在 Discovery Studio 2.5 软件中进行. 同时对

目标化合物 7i 进行结构优化. 采用 CDOCK 模块进行分

子对接, 输出20个对接结果, 选取打分最高的对接构象

进行分析. 本工作采用结合萎锈灵的琥珀酸脱氢酶复合

物晶体结构作为对象进行分子对接研究[19,20]. 如图 2 所

示, 目标化合物 7i与琥珀酸脱氢酶(SDH)的相互作用图. 

其中, 目标化合物7i脲桥上的氨基和吡唑的酰基分别与

C 链上的 Ser39 残基形成氢键作用.  

 

图 2  化合物 7i 的分子对接图 
Figure 2  Molecular docking of compound 7i 

2  结论 

本文以乙酰乙酸乙酯为原料, 经多步反应合成出一

系列新型吡唑酰基脲类化合物. 目标化合物经核磁共振

氢谱和高分辨质谱分析确定其结构, 并以番茄早疫病菌

(Alternaria solani)、小麦赤霉病菌(FusaHum gramine-

arum)、马铃薯晚疫病菌(Phytophthora infestans)、辣椒

疫霉病菌(Phytophthora capsici)、黄瓜灰霉病菌(Botrytis 

cinerea)、油菜菌核病菌(Sclerotinia sclerotiorum)、水稻

纹枯病菌 (Thanatephorus cucumeris)、花生褐斑病菌

(Cercospora arachidicola)、苹果轮纹病菌(Botryospuaeria 

berengeriana)分别进行了杀菌活性筛选. 结果显示化合

物 7i 对花生褐斑病菌、苹果轮纹病菌、水稻纹枯病菌、

油菜菌核病菌具有较好的杀菌活性, 可以作为先导化合

物进一步优化.  

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

北京泰克仪器有限公司 X-4 数字显示显微熔点仪, 

温度计未校正; BRUKER 400 MHz 或 500 MHz 核磁共

振仪(CDCl3 为溶剂, TMS 为内标); 安捷伦 LC-QTOF- 

MS 高分辨质谱仪. 试剂均采用分析纯试剂, 未经处理, 

直接使用.  

关键中间体 1～4 参考文献方法[21～24]合成. 

3.2  化合物的合成 

3.2.1  1,3-二甲基-1H-吡唑-4-甲酸(3)的合成 

将乙酰乙酸乙酯(5.2 g, 40 mmol)、原甲酸三乙酯

(8.9 g, 60 mmol)在乙酸酐(12.3 g, 0.12 mol)中回流反应 8 

h, 反应结束后减压蒸馏, 得粗产品 1. 然后在冰浴下, 

将中间体 1 (7.5 g, 40 mmol)滴加到 60%的甲基肼（4.6 g, 

60 mmol）与乙醇(20 mL)混合液中, 60 ℃反应 8 h, 反应

结束后减压蒸馏, 加入乙酸乙酯(20 mL)与饱和食盐水

萃取, 有机层用无水硫酸钠除水后悬蒸, 得 1-甲基-3-三



   
Chinese Journal of Organic Chemistry ARTICLE 

 
Chin. J. Org. Chem. 2017, 37, 2044～2049 © 2017 Chinese Chemical Society & SIOC, CAS http://sioc-journal.cn/     2047 

氟甲基-1H-吡唑-4-甲酸乙酯(2), 然后将吡唑酯 2在氢氧

化钠的乙醇溶液中进行室温搅拌 12 h, 去除溶剂乙醇

后, 将固体溶解到水中, 加入盐酸, 析出白色固体 3, 抽

滤烘干. 1H NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.87 (s, 1H, pyra-

zole-H), 3.88 (s, 3H, N-CH3), 2.48 (s, 3H, pyrazole-CH3).  

3.2.2  1,3-二甲基-1H-吡唑-4-甲酰胺(5)的合成 

将 14 g (0.1 mol) 1,3-二甲基-1H-吡唑-4-甲酸(3)加

入 250 mL 单口烧瓶中, 慢慢加入 75 mL SOCl2, 加热回

流 4 h, 薄层色谱(TLC)检测反应完全, 减压蒸馏除去

SOCl2, 得淡黄色固体 4. 在 500 mL 单口烧瓶中加入 34 

g 氨水(25%)和 15.2 g K2CO3, 再加入 100 mL THF 稀释, 

搅拌溶解后冷却至 0 ℃, 冰浴下滴入上述淡黄色固体

溶于 100 mL THF 的混合液, 有白色固体产生, 滴完后

室温反应 2 h, TLC 检测反应完全, 减压蒸馏除去 THF, 

生成大量固体, 抽滤, 水洗, 干燥, 得白色固体 5 11.2 g, 

熔点为 170～171 ℃(文献值[25] 172～173 ℃), 两步总

收率 81%. 1H NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 8.03 (s, 1H, 

pyrazole-H), 7.25 (s, 1H, NH2), 6.82 (s, 1H, NH2), 3.75 (s, 

3H, N-CH3), 2.51 (s, 3H, pyrazole-CH3). 

3.2.3  目标化合物 7a～7l 的合成 

将 1.39 g (10 mmol) 1,3-二甲基-1H-吡唑-4-甲酰胺

(5)溶于 80 mL CH2Cl2中, 搅拌均匀, 慢慢滴入 1.9 g (15 

mmol)草酰氯, 发现有气泡产生, 室温搅拌 1 h, 然后加

热回流 7 h, 反应液由乳白色变为澄清, TLC 检测反应完

全, 冷却后减压蒸馏, 残留物为淡黄色固体 1.5 g, 收率

为 91%, 无需纯化立即投入下一步反应. 将 0.33 g (2 

mmol)吡唑酰基异氰酸酯溶于 7 mL的CH2Cl2中, 滴入 2 

mmol 的取代苯胺(对于固体的取代苯胺 , 将其溶于

CH2Cl2后再滴入), 加完后室温搅拌 12 h, 生成固体, 抽

滤, CH2Cl2洗涤, 干燥, 得系列化合物 7a～7l.  

N-(4-乙基苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基脲(7a): 

收率 40.2%, 白色晶体, m.p. 235～236 ℃; 1H NMR 

(CDCl3, 400 MHz) δ: 10.98 (s, 1H, NHC＝O), 10.14 (s, 

1H, ArNH), 8.41 (s, 1H, pyrazole-H), 7.49 (d, J＝8.1 Hz, 

2H, ArH), 7.21 (d, J＝8.1 Hz, 2H, ArH), 3.77 (s, 3H, 

NCH3), 2.67 (q, J＝7.6 Hz, 2H, CH2), 2.54 (s, 3H, pyra-

zole-CH3), 1.25 (t, J＝7.6 Hz, 3H, CH3); ESI-HRMS calcd 

for C15H19N4O2 [M＋H]＋ 287.1503, found 287.1499. 

N-(2-硝基-4-氯苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基脲

(7b): 收率 47.5%, 黄色固体, m.p. 197～199 ℃; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 12.53 (s, 1H, NHC＝O), 8.52 

(d, J＝9.1 Hz, 1H, ArNH) 8.31 (s, 1H, pyrazole-H), 8.18 

(s, 1H, ArH), 7.93 (s, 1H, ArH), 7.57 (d, J＝9.1 Hz, 1H, 

ArH), 3.86 (s, 3H, NCH3), 2.54 (s, 3H, pyrazole-CH3); 

ESI-HRMS calcd for C13H13ClN5O4 [M＋H]＋ 338.0651, 

found 338.0648. 

N-(2,5-二氟苯基 )-1,3-二甲基 -1H-吡唑 -4-酰基脲 

(7c): 收率 54.4%, 白色晶体 , m.p. 222～224 ℃ ; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 11.46 (s, 1H, NHC＝O), 9.52 

(s, 1H, ArNH), 8.28 (s, 1H, pyrazole-H), 8.09～8.00 (m, 

1H, ArH), 7.17～7.11 (m, 1H, ArH), 6.81 (s, 1H, ArH), 

3.92 (s, 3H, NCH3), 2.57 (s, 3H, pyrazole-CH3); ESI- 

HRMS calcd for C13H13F2N4O2 [M＋H]＋ 295.1001, found 

295.1004. 

N-(2-硝基-4-甲基苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基

脲 (7d): 收率 42.6%, 黄色固体 , m.p. ＞300 ℃ ; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 12.42 (s, 1H, NHC＝O), 8.56 

(s, 1H, ArNH), 8.38 (d, J＝8.4 Hz, 1H, pyrazole-H), 8.01 

(s, 2H, ArH), 7.46 (d, J＝8.9 Hz, 1H, ArH), 3.87 (s, 3H, 

NCH3), 2.58 (s, 3H, pyrazole-CH3), 2.44 (s, 3H, Ar-CH3); 

ESI-HRMS calcd for C14H16N5O4 [M＋H]＋  318.1197, 

found 318.1197. 

N-(2,4-二氟苯基 )-1,3-二甲基 -1H-吡唑 -4-酰基脲

(7e): 收率 39.1%, 白色晶体 , m.p. 236～238 ℃ ; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 11.48 (s, 1H, NHC＝O), 9.67 

(s, 1H, ArNH), 8.31 (s, 1H, pyrazole-H), 8.08～7.99 (m, 

1H, ArH), 7.19～7.10 (m, 1H, ArH), 6.84～6.78 (m, 1H, 

ArH), 3.92 (s, 3H, NCH3), 2.56 (s, 3H, pyrazole-CH3); 

ESI-HRMS calcd for C13H13F2N4O2 [M＋H]＋ 295.1001, 

found 295.1000. 

N-(2,6-二氟苯基 )-1,3-二甲基 -1H-吡唑 -4-酰基脲

(7f): 收率 47.6%, 白色固体 , m.p. 227～229 ℃ ; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 10.61 (s, 1H, NHC＝O), 10.54 

(s, 1H, ArNH), 8.30 (s, 1H, pyrazole-H), 7.27 (m, 1H, ArH), 

7.02 (t, J＝8.0 Hz, 2H, ArH), 3.68 (s, 3H, NCH3), 2.50 (s, 

3H, pyrazole-CH3); ESI-HRMS calcd for C13H13F2N4O2 

[M＋H]＋ 295.1001, found 295.0999. 

N-(4-氯苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基脲(7g): 

收率 68.5%, 白色固体, m.p. 229～230 ℃; 1H NMR 

(CDCl3, 400 MHz) δ: 11.11 (s, 1H, NHC＝O), 9.87 (s, 1H, 

ArNH), 8.29 (s, 1H, pyrazole-H), 7.54 (d, J＝7.9 Hz, 2H, 

ArH), 7.35 (d, J＝7.9 Hz, 2H, ArH), 3.82 (s, 3H, NCH3), 

2.55(s, 3H, pyrazole-CH3); 
13C NMR (CDCl3, 125 MHz) δ: 

13.51, 38.62, 112.18, 121.35, 127.13, 128.76, 133.93, 

136.79, 150.56, 151.46, 164.34; ESI-HRMS calcd for 

C18H16F3N6S2 [M＋H]＋ 293.0800, found 293.0800. 

N-(4-叔丁基苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基脲

(7h): 收率 17.5%, 白色固体, m.p. 182～185 ℃; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 10.95 (s, 1H, NHC＝O), 10.38 

(s, 1H, ArNH), 8.49 (s, 1H, pyrazole-H), 7.49 (d, J＝8.1 
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Hz, 2H, ArH), 7.41 (d, J＝8.1 Hz, 2H, ArH), 3.77 (s, 3H, 

NCH3), 2.57 (s, 3H, pyrazole-CH3), 1.34 (s, 9H, C(CH3)3); 

ESI-HRMS calcd for C17H23N4O2 [M＋H]＋  315.1816, 

found 315.1809. 

N-(3-氯苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基脲(7i): 收

率 47.9%, 淡黄色固体, m.p. 201～203 ℃; 1H NMR 

(CDCl3, 400 MHz) δ: 11.26 (s, 1H, NHC＝O), 10.18 (s, 

1H, ArNH), 8.38 (s, 1H, pyrazole-H), 7.76 (s, 1H, ArH), 

7.32～7.27 (m, 2H, ArH), 7.14 (d, J＝7.4 Hz, 1H, ArH), 

3.81 (s, 3H, NCH3), 2.52 (s, 3H, pyrazole-CH3); 

ESI-HRMS calcd for C13H14ClN4O2 [M＋H]＋ 293.0800, 

found 293.0800. 

N-(2-甲基-4-七氟异丙基苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑- 

4-酰基脲 (7j): 收率 15.9%, 粉色固体 , m.p. 222～

223 ℃; 1H NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 11.15 (s, 1H, NH- 

C＝O), 9.82 (s, 1H, ArNH), 8.24 (s, 1H, pyrazole-H), 8.14 

(d, J＝8.4 Hz, 1H, ArH), 7.51～7.41 (m, 2H, ArH), 3.70 

(s, 3H, NCH3), 2.51 (s, 3H, pyrazole-CH3), 2.45 (s, 3H, 

Ar-CH3); ESI-HRMS calcd for C17H16F7N4O2 [M＋H]＋ 

450.0762, found 450.0759. 

N-(3-三氟甲基苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基脲

(7k): 收率 30.7%, 白色固体, m.p. 186～188 ℃; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 11.34 (s, 1H, NHC＝O), 10.02 

(s, 1H, ArNH), 8.27 (s, 1H, pyrazole-H), 7.90 (s, 1H, ArH), 

7.74 (d, J＝8.3 Hz, 1H, ArH), 7.49 (t, J＝7.9 Hz, 1H, 

ArH), 7.42 (d, J＝7.8 Hz, 1H, ArH), 3.73 (s, 3H, NCH3), 

2.53 (s, 3H, pyrazole-CH3); ESI-HRMS calcd for 

C14H14F3N4O2 [M＋H]＋ 327.1063, found 327.1067. 

N-(2-三氟甲氧基苯基)-1,3-二甲基-1H-吡唑-4-酰基

脲(7l): 收率 29.2%, 白色固体, m.p. 199～200 ℃; 1H 

NMR (CDCl3, 400 MHz) δ: 11.53 (s, 1H, NHC＝O), 9.70 

(s, 1H, ArNH), 8.27 (s, 1H, pyrazole-H), 8.26 (s, 1H, ArH), 

7.39～7.34 (m, 1H, ArH), 7.31 (d, J＝8.0 Hz, 1H, ArH), 

7.19 (t, J＝7.8 Hz, 1H, ArH), 3.82 (s, 3H, NCH3), 2.56 (s, 

3H, pyrazole-CH3); HRMS calcd for C14H14F3N4O3 [M＋

H]＋ 343.1013, found 343.1010. 

3.2.2  生物活性测试 

试验对象: 番茄早疫病菌(Alternaria solani)、小麦赤

霉病菌 (FusaHum graminearum) 、马铃薯晚疫病菌

(Phytophthora infestans) 、辣椒疫霉病菌(Phytophthora 

capsici)、黄瓜灰霉病菌(Botrytis cinerea)、油菜菌核病菌

(Sclerotinia sclerotiorum)、水稻纹枯病菌(Thanatephorus 

cucumeris)、花生褐斑病菌(Cercospora arachidicola)、苹

果轮纹病菌(Botryospuaeria berengeriana).  

试验处理[26,27]: 式(I)化合物用 DMF 溶解成 1% EC

备用 . 采用菌丝生长抑制法 , 评价供试化合物在 50 

mg/L剂量下对9种试验靶标的室内杀菌活性, 活性测试

结果如表 1 所示.  

 

辅助材料(Supporting Information)  化合物 7a～7l 的
1H NMR 和 HRMS 图谱. 这些材料可以免费从本刊网站 

这些材料可以免费从本刊网站上下载. 
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