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钯碳/三乙胺体系中邻位三唑取代芳基卤化物的脱卤氢化反应研究 

邱会华    林白银    周  鹏*    张建涛    刘卫兵 
(广东石油化工学院化学学院  广东茂名 525000) 

摘要  卤代有机物给环境带来了严重的污染, 有机卤代物的脱卤氢化不仅可以将卤代有机物转化为其它化学品, 同时

也可以降低其在环境领域的污染. 以 Pd/C 为催化剂, 以三乙胺作为碱、还原剂和氢源, 报道了一种钯催化邻位三唑取

代卤苯脱卤氢化反应. 该方法具有反应体系简单、产物收率高和催化剂可回收等特点. 
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Researches on the Hydrodehalogenation of o-Triazole Aryl 
Halides in the System of Pd/C and Et3N 

Qiu, Huihua    Lin, Baiyin    Zhou, Peng*    Zhang, Jiantao    Liu, Weibing 
(College of Chemistry, Guangdong University of Petrochemical Technology, Maoming, Guangdong 525000) 

Abstract  The hydrodehalogenation of halogenated organic compounds which have brought serious pollution to the 
environment can not only transform them into other usefull chemicals, but also reduce their pollution in the field of 
environment. A Pd-catalyzed hydrodehalogenation of o-triazole aryl halides is introduced, taking Pd/C as catalyst and Et3N as 
base, reductant and hydrogen source. This strategy is highlighted by appealing features such as simple reaction condition, re-
cyclable catalyst, and good yield etc. 
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作为溶剂、药剂、洗涤剂和制冷剂等化工产品的有

效成分, 卤代有机物给人类的生产与生活带来了许多便

利. 同时, 此类物质在自然界不断积累, 也给环境带来

了严重的污染, 如氟里昂会加剧温室效应, 多氯代联苯

会污染水土等. 因此, 如何有效实现有机卤代物的脱卤

还原氢化成为有机化学和环境化学领域[1]的研究热点之

一.  

利用强还原剂如氢气、氢化钠、硼氢化钠和活泼金

属(Li, Ca, Mg 等)实现芳基卤的脱卤还原, 这些传统的

方法具有较高的活性, 但其反应条件通常比较苛刻, 且

会将一些不饱和基团还原[2]. Buchwald 课题组[3]在研究

钯催化芳基溴与仲胺的交叉偶联反应时, 偶然发现了芳

基溴在 Pd/磷配体/碱体系中的还原氢化现象. 随后, 基

于类似的钯催化体系, 一些还原剂相继应用于芳基卤化

物催化脱卤氢化反应, 如甲酸盐[4]、肼[5]、DMF[6]、醇和

醇盐[7]、多聚甲醛[8]、硼氢化合物[9]和四甲基二硅氧 

烷[10]等. 尽管此类方法具有很高的选择性, 但通常需要

配体、腐蚀性无机强碱及较高的反应温度等. 因此, 发

展无额外配体和强碱、催化剂可循环使用的芳基卤的脱

卤还原方法具有非常重要的理论意义和实际应用价值. 

作为一种常见的负载型钯催化剂, Pd/C 常用于卤代烃的

羰基化反应和交叉偶联反应, 具有催化效率高、可循环

利用等特点. 基于其优点, 我们希望发展Pd/C催化的芳

基卤的脱卤还原新方法.  

在研究邻位三唑取代溴苯的环化反应时[11], 发现底

物在 Pd/三乙胺/DMF 体系中会高效率地脱卤还原氢化. 

基于此发现, 本文将对该反应进行较为系统的研究, 并

发展一种分子内三唑配位, 三乙胺作为还原剂和氢源的

芳基卤脱卤氢化方法(Scheme 1).  
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图式 1  钯催化芳基卤的脱卤还原氢化反应 
Scheme 1  Pd catalyzed hydrodehalogenation of aryl halides 

1  结果与讨论 

1.1  反应条件优化 

以邻位苄基三唑取代溴苯(1a)为模板底物, 探索底

物脱溴氢化的最佳条件, 考察了钯催化剂、胺和溶剂对

反应的影响, 结果如表 1 所示. 首先, 考察不同钯催化

剂对反应的影响. 以 PdCl2 (5 mol%)为催化剂, Et3N (4 

mmol)既作为碱又作为还原剂和氢源, N,N-二甲基甲酰

胺(DMF)为溶剂, 于 100 ℃反应 6 h, 发现底物 1a 可以

高效地脱溴还原, 以 94%的产率转化为氢化产物 2a(表

1, Entry 1). 当采用其它常见钯盐[Pd(OAc)2、Pd(PPh3)2Cl2、

Pd(PPh3)4]作为催化剂时, 反应依然具有很高的效率, 产

率高于 90%(表 1, Entries 2～4). 考虑到负载型钯催化剂

Pd/C 的优点, 探索了该催化剂的催化效果, 结果表明反

应产率达到 93%(表 1, Entry 5). 在无钯催化剂参与的条

件下, 底物 1a 不发生任何反应(表 1, Entry 6). 接下来, 

以Pd/C为催化剂, 考察了不同胺对反应的影响. 当以不

能发生 β-H 消除的 NPh3 取代 Et3N 时, 反应不发生(表

1, Entry 7); 此外, 当体系没有胺存在时, 反应不发生

(表 1, Entry 10); 实验说明胺在这个反应中扮演了重要

的角色. 当以其它含有 β-H 的胺如 DABCO 和 N(n- 

C8H17)3取代 Et3N 时, 产率稍微有所下降(表 1, Entries 8, 

9). 最后, 考察了溶剂对反应的影响. 尽管筛选了极性

非质子溶剂 (如 DMA 和 DMSO)、极性质子溶剂

(PEG200)和非极性溶剂(对二甲苯), 但它们的效果都不

如DMF好(表1, Entries 11～14). 经过以上实验, 确定反

应的最佳条件为 : Pd/C (5 mol%)为催化剂 , Et3N (4 

mmol)既作为碱又作为还原剂和氢源, N,N-二甲基甲酰

胺(DMF)为溶剂, 在 100 ℃反应 6 h.  

1.2  反应底物适用范围 

在最佳反应条件下, 对邻位苄基三唑取代溴苯的脱

溴氢化反应的底物适用性进行了研究, 实验结果如表 2

所示. 当底物苄基苯环上连有给电子基团时(如 4-CH3, 

4-t-Bu, 4-CF3O), 反应的活性很高, 产率为 90%～94%(表

2, 2b～2d). 当底物苄基苯环上连有吸电子基团时(如

4-F, 4-Cl, 4-NO2, 4-CF3, 4-COOCH3), 反应的产率略有下降, 

表 1  反应条件的筛选 a 
Table 1  Screening of reaction conditions 

 

Entry 
Pd source 
(5 mol%) 

Amine Yieldb/% 

1 PdCl2 Et3N 94 

2 Pd(OAc)2 Et3N 92 

3 Pd(PPh3)2Cl2 Et3N 90 

4 Pd(PPh3)4 Et3N 91 

5 Pd/C Et3N 93 

6c — Et3N N.R. 

7 Pd/C NPh3 N.R. 

8 Pd/C DABCO 89 

9d Pd/C N(n-C8H17)3 87 

10e Pd/C — N.R. 

11f Pd/C Et3N 89 

12g Pd/C Et3N 41 

13h Pd/C Et3N 63 

14i Pd/C Et3N Trace 
a Reaction conditions: 1a (0.5 mmol), Pd source (5 mol%) and amine (8 equiv.) 
in DMF (1.5 mL) at 100 ℃ for 6 h. b Yield of isolated product after column 
chromatography. c Without Pd salts; N.R is no reaction. d At 120 ℃ for 36 h.  
e Without amine. f Taking DMA as solvent. g Taking DMSO as solvent. h Tak-
ing PEG-200 as solvent. i Taking toluene as solvent. 

但产率依然较高(表 2, 2e～2i). 当底物苄基苯环的邻位

连有氟取代基时, 反应的产率为 84%(表 2, 2j), 说明苄

基苯环上的位阻对反应影响不大. 当苄基苯环被萘环取

代时, 相应的脱溴氢化反应顺利发生并具有 89%的产率

(表 2, 2k). 接下来, 考察了三唑环氮原子连有烷基的底

物的反应活性. 当氮原子连有 2-苯基乙基或正戊基时, 

反应的产率分别为 88%和 86%(表 2, 2l 和 2m). 当氮原

子连有位置较大的环己基时, 反应的时间须延长至 12 

h, 同时反应的产率也有所下降(表 2, 2n). 此外, 我们还

考察了溴苯环上电子效应对反应的影响. 实验表明, 溴

苯环上取代基对反应的影响较明显. 当溴苯环上的取代

基 R2 为推电子基团如甲基和三氟甲氧基时, 反应的产

率分别为 92%和 83%(表 2, 2o 和 2q); 当溴苯环上的取

代基 R2 为吸电子基团如氟时, 反应的产率明显下降(表

2, 2p).  

除了上面的底物, 还合成了一些 1-(2-溴苯基)-4-(取

代)苯基-1H-1,2,3-三唑, 并考察这些底物的脱溴氢化反

应活性. 发现此类底物的反应活性不如前述的邻位苄基

三唑取代溴苯. 将反应温度升高至 110 ℃, 将反应时间

延长至 24 h, 相应的脱溴氢化反应才转化完全(Scheme 
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表 2  三唑导向邻位芳基溴的去溴氢化反应 a,b 
Table 2  Triazole-directed hydrodehalogenation of aryl halides 

 

H

N
NN R1

 

2a, R1
＝Ph, 93% 

2b, R1
＝4-CH3C6H4, 94% 

2c, R1
＝4-t-BuC6H4, 93% 

2d, R1
＝4-CF3OC6H4, 90% 

2e, R1
＝4-FC6H4, 88% 

2f, R1
＝4-ClC6H4, 89% 

2g, R1
＝4-NO2C6H4, 85% 

2h, R1
＝4-CF3C6H4, 87% 

2i, R1
＝4-CO2CH3C6H4, 85% 

2j, R1
＝2-F-C6H4, 84% 

 

2l, 88% 

 

2m, 86% 

 

2n, 67%c 

 

2k, 89% 

H

N
NN Ph

R  

2o, R2
＝CH3, 92% 

2p, R2
＝F, 78% 

2q, R2
＝OCF3, 83% 

a Reaction conditions: 1 (0.5 mmol), Pd/C (5 mol%) and Et3N (8 equiv.) in 
DMF (1.5 mL) at 100 ℃ for 6 h. b Yield of isolated product after column 
chromatography. c At 100 ℃ for 12 h. 

2).  

Br

N

NN
R

Pd/C (5 mol%)
Et3N (8 equiv.)

H

N

NN
R

3a, R = 4-CH3C6H4, 90%
3b, R = 4-CH3OC6H4, 89%
3c, R = n-C4H9, 84%

DMF, 110 oC

24 h

 

图式 2  1-(2-溴苯基)-4-取代苯基-1H-1,2,3-三唑的去溴氢化反

应 
Scheme 2  Hydrodehalogenation of 1-(2-bromophenyl)-4-sub- 
stituedphenyl-1H-1,2,3-triazole 

常见的卤代芳烃包含氟代、氯代、溴代和碘代芳烃,

在此对不同卤代苄基三唑取代卤苯的脱溴氢化反应进

行了比较(Scheme 3). 对于碘代底物, 其脱卤氢化活性

与溴代底物相差不大. 对于氯代底物, 其反应活性急剧

下降, 分离产率低于 5%. 对于氟代底物, 在标准反应条

件下完全不反应.  

 

图式 3  邻三唑取代卤苯的脱卤氢化反应活性比较 
Scheme 3  Comparison of hydrodehalogenation activities of 
o-triazole substituted halobenzenes 

1.3  放大实验及催化剂重复使用实验 

考虑到 Pd/C 催化剂的可循环特点, 以 2 mmol 的 1a

为底物, 进行了反应的扩大实验和催化剂循环利用实

验. 每次反应结束后, 将反应体系抽滤, 并依次用乙酸

乙酯、乙醇和蒸馏水洗涤滤渣, 然后干燥回收, 再在标

准反应条件下使用回收的催化剂, 考察催化剂的循环催

化性能. 催化剂在第一次使用时, 目标产物的分离收率

为 83%. 在第二次和第三次循环使用时, 转化效率依次

降低, 分离产率分别为 67%和 51%. 催化活性下降可能

与催化剂多次使用后活性钯物种的流失有关.  

1.4  反应机理 

针对三乙胺在反应中扮演的角色, 进行了一些控制

性实验(Scheme 4). 标准反应条件下, 以 DMF-d7取代普

通的 DMF 作为溶剂, 反应得到的产物并没有氘代产物, 

说明 DMF 并非氢源. 为了排除溶剂中水的影响, 在标

准反应条件下, 我们往反应体系中加入 0.1 mL D2O 

(DMF 和 Et3N 经过无水处理), 反应得到的产物也没有

氘代产物, 说明 D2O 也并非氢源. 上述实验可以说明

Et3N 是反应的氢源. 根据实验结果及文献报道[12], 提出

了可能的反应机理(Scheme 5). 首先, 零价钯与芳基卤

化物发生氧化加成反应, 得到中间体 A. A 与三乙胺反

应脱去一分子溴化氢并得到中间体B. B的乙基经过β-H

消除并实现钯-氮键和钯-碳键的断裂, 得到中间体 C. 

最后, C 经过还原消除得到脱溴氢化产物.  

2  结论 

报道了一种钯催化邻位三唑取代卤苯脱卤氢化还

原反应, 为环境化学领域芳基卤的处理提供了一种新方

法. 在本反应中, 三乙胺既作为碱又作为还原剂和氢源. 

该反应体系简单 , 产物收率高 , 催化剂为可回收的

Pd/C. 

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

德国 Bruker 公司 400 MHz DRX-400 核磁共振仪, 
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图式 4  控制性实验 
Scheme 4  Control experiments 

Pd(0)

PdBr

N
NN Ph
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N
N

N

N

N
HBr

H

Ph

2a

Pd
H

N
N

N

Ph

1a

Et3N

A

B

C

 

图式 5  可能的反应机理 
Scheme 5  Possible reaction mechanism 

溶剂为 CDCl3, 内标 TMS; 美国 Thermo 公司 TSQ 

Quantum Ultra 质谱仪(ESI); 河南省予华仪器有限公司

X-5 型显微熔点仪, 温度计未校正. 所有试剂均为市售

分析纯, 未经进一步纯化. 

3.2  实验方法 

原料邻位三唑取代卤苯由经典的 CuAAc 反应合成. 

邻位三唑取代卤苯的脱卤氢化反应一般步骤: 在装有磁

子的 15 mL 刻度试管中加入邻位三唑取代卤苯(0.5 

mmol)、PdCl2 (5 mol%)、三乙胺(4 mmol)和 N,N-二甲基

甲酰胺(DMF) (1.5 mL), 然后将试管封闭并置于油浴中

加热反应. 当反应物消失后[用薄层色谱(TLC)跟踪], 将

混合物倒入 15 mL 饱和食盐水中 , 用二氯甲烷(15 

mL×3)萃取并合并有机层, 再用无水硫酸镁干燥有机

相, 过滤, 旋干溶剂得粗产物. 所得粗产物通过硅胶柱

层析分离纯化(以石油醚/乙酸乙酯为洗脱剂, V∶V＝

15∶1～5∶1)得目标产物. 

1-苄基-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2a)[13]: 白色固体, 产

率93%. m.p. 124～126 ℃ (m.p. 128～130 ℃); 1H NMR 

(CDCl3, 400 MHz) δ: 7.81～7.79 (m, 2H), 7.66 (s, 1H), 

7.45～7.36 (m, 5H), 7.35～7.29 (m, 3H), 5.58 (s, 2H); 13C 

NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 148.16, 134.61, 130.39, 

129.18, 128.82, 128.23, 128.08, 125.75, 125.74, 119.52, 

54.31; MS (ESI) m/z: 236 [M＋H]＋. 

1-(4-甲基苄基)-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2b): 白色固

体, 产率 94%, m.p. 91～92 ℃ (lit.[13] m.p. 93～95 ℃); 
1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.80～7.78 (m, 2H), 7.63 

(s, 1H), 7.40～7.37 (m, 2H), 7.32～7.28 (m, 1H), 7.23～

7.17 (m, 4H), 5.52 (s, 2H), 2.35 (s, 3H); 13C NMR (100 

MHz, CDCl3) δ: 148.11, 138.75, 131.63, 130.55, 129.81, 

128.79, 128.78, 128.14, 128.13, 125.73, 125.72, 125.71, 

125.69, 119.42, 54.07, 21.16; MS (ESI) m/z: 250 [M＋H]＋. 

1-(4-叔丁基苄基)-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2c): 白色

固体, 产率 93%. m.p. 162～164 ℃ (lit.[14] m.p. 164～

165 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.81～7.78 (m, 

2H), 7.66 (s, 1H), 7.41～7.37 (m, 4H), 7.32～7.28 (m, 

1H), 7.25～7.24 (m, 2H), 5.53 (s, 2H), 1.31 (s, 9H); 13C 

NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 151.95, 148.12, 131.64, 

130.57, 128.81, 128.80, 128.79, 128.14, 127.92, 127.91, 

127.90, 127.89, 126.09, 125.71, 119.53, 53.97, 34.67, 

31.27; MS (ESI) m/z: 292 [M＋H]＋. 

4-苯基-1-(4-三氟甲氧基苄基)-1H-1,2,3-三唑(2d): 

白色固体, 产率 90%. m.p. 130～132 ℃ (lit.[13] m.p. 

133～136 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.84～7.77 

(m, 2H), 7.70 (s, 1H), 7.41 (t, J＝7.4 Hz, 2H), 7.37～7.30 

(m, 3H), 7.24 (d, J＝8.2 Hz, 2H), 5.58 (s, 2H); 13C NMR 

(100 MHz, CDCl3) δ: 149.48, 149.46, 133.38, 130.26, 

129.50, 128.86, 128.85, 128.35, 125.75, 121.65, 121.58, 

121.56, 119.48, 119.09, 53.39; MS (ESI) m/z: 320 [M＋ 

H]＋. 

1-(4-氟苄基)-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2e): 白色固体, 

产率 88%. m.p. 132～134 ℃ (lit.[13] m.p. 136～138 ℃); 
1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.82 (dd, J＝5.2, 3.3 Hz, 

2H), 7.69 (s, 1H), 7.42 (dd, J＝10.3, 4.7 Hz, 2H), 7.34～

7.28 (m, 2H), 7.12～7.06 (m, 3H), 5.55 (s, 2H); 13C NMR 

(100 MHz, CDCl3) δ: 164.12, 161.65, 130.56, 130.53, 

130.38, 129.99, 129.98, 129.97, 129.90, 129.89, 128.86, 

128.85, 128.84, 128.83, 128.82, 128.81, 128.27, 125.73, 

125.72, 125.70, 119.43, 116.26, 116.05, 116.04, 53.48; MS 

(ESI) m/z: 254 [M＋H]＋. 

1-(4-氯苄基)-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2f): 白色固体, 

产率 89%. m.p. 152～154 ℃ (lit.[13] m.p. 155～157 ℃); 
1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.80～7.78 (m, 2H), 7.67 

(s, 1H), 7.41～7.29 (m, 5H), 7.24～7.22 (m, 2H), 5.53 (s, 

2H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 148.34, 134.85, 
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133.19, 129.40, 129.39, 129.38, 129.37, 129.36, 129.35, 

129.34, 129.33, 128.85, 128.30, 125.74, 119.49, 53.49; MS 

(ESI) m/z: 270 [M＋H]＋. 

1-(4-硝基苄基)-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2g): 黄色固

体, 产率 85%. m.p. 155～157 ℃ (lit.[13] m.p. 156～

158 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.26～8.21 (m, 

2H), 7.82 (dd, J＝5.2, 3.3 Hz, 2H), 7.78 (s, 1H), 7.46～

7.40 (m, 4H), 7.36～7.32 (m, 1H), 5.70 (s, 2H); 13C NMR 

(100 MHz, CDCl3) δ: 148.61, 148.11, 141.68, 129.94, 

128.93, 128.92, 128.59, 128.58, 128.56, 125.78, 124.33, 

119.82, 77.24, 53.24; MS (ESI) m/z: 281 [M＋H]＋. 

4-苯基-1-(4-三氟甲基苄基)-1H-1,2,3-三唑(2h): 白

色固体 , 产率 87%. m.p. 130～132 ℃ (lit.[15] m.p. 

131.9～132.3 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.82～

7.80 (m, 2H), 7.73 (s, 1H), 7.63 (d, J＝8.1 Hz, 2H), 7.42～

7.38 (m, 4H), 7.35～7.31 (m, 1H), 5.63 (s, 2H); 13C NMR 

(100 MHz, CDCl3) δ: 148.47, 138.65, 138.64, 130.89, 

130.17, 128.88, 128.87, 128.86, 128.41, 128.21, 128.20, 

128.19, 128.18, 128.17, 126.19, 126.15, 126.11, 126.07, 

125.78, 125.77, 125.76, 125.75, 125.74, 125.13, 122.42, 

119.70, 53.56; MS (ESI) m/z: 304 [M＋H]＋. 

4-苯基-1-(4-甲酸甲酯苄基)-1H-1,2,3-三唑(2i): 白

色固体, 产率 85%. m.p. 170～172 ℃ (lit.[16] m.p. 167～

169 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.04 (d, J＝8.4 

Hz, 2H), 7.82～7.80 (m, 2H), 7.72 (s, 1H), 7.42～7.38 (m, 

2H), 7.36～7.30 (m, 3H), 5.63 (s, 2H), 3.91 (s, 3H); 13C 

NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 166.38, 148.36, 139.49, 

130.62, 130.39, 130.18, 128.87, 128.86, 128.85, 128.37, 

127.81, 125.76, 119.74, 77.25, 53.79, 52.28; MS (ESI) m/z: 

294 [M＋H]＋. 

1-(2-氟苄基)-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2j): 白色固体, 

产率 84%. m.p.92～94 ℃ (lit.[17] m.p. 91～92 ℃); 1H 

NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.82～7.80 (m, 2H), 7.76 (s, 

1H), 7.41～7.27 (m, 5H), 7.13 (dd, J＝16.2, 8.0 Hz, 2H), 

5.62 (s, 2H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 161.77, 

159.31, 130.96, 130.88, 130.59, 130.56, 130.43, 128.81, 

128.80, 128.21, 125.76, 125.75, 125.74, 125.73, 124.90, 

124.87, 122.06, 121.91, 119.69, 115.94, 115.73, 47.76; MS 

(ESI) m/z: 254 [M＋H]＋. 

1-(2-萘甲基)-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2k): 白色固体, 

产率 89%. m.p. 140～142 ℃ (lit.[18] m.p. 142～144℃); 
1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.84～7.76 (m, 6H), 7.67 

(s, 1H), 7.52～7.48 (m, 2H), 7.38～7.35 (m, 3H), 7.31～

7.24(m, 1H), 5.70 (s, 2H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 

148.27, 133.24, 133.21, 132.04, 130.52, 129.22, 128.82, 

128.81, 128.19, 127.98, 127.97,  127.95, 127.82, 127.39, 

126.78, 126.76, 125.72, 125.34, 119.65, 54.42; MS (ESI) 

m/z: 286 [M＋H]＋. 

1-苯乙基-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2l): 白色固体, 产

率 88%. m.p. 141～143 ℃ (lit.[16] m.p. 140 ℃); 1H NMR 

(400 MHz, CDCl3) δ: 7.77～7.75 (m, 2H), 7.47 (s, 1H), 

7.42～7.38 (m, 2H), 7.33～7.23 (m, 4H), 7.14～7.12 (m, 

2H), 4.62 (t, J＝7.2 Hz, 2H), 3.24 (t, J＝7.2 Hz, 2H); 13C 

NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 147.45, 137.06, 130.59, 

128.89, 128.88, 128.87, 128.86, 128.85, 128.84, 128.82, 

128.75, 128.11, 127.15, 125.72, 125.70, 119.97, 51.78, 

36.80; MS (ESI) m/z: 250 [M＋H]＋; 

1-戊基-4-苯基-1H-1,2,3-三唑(2m): 白色固体, 产率

86%. m.p. 63～65 ℃ (lit.[19] m.p. 61～62℃); 1H NMR 

(400 MHz, CDCl3) δ: 7.85～7.82 (m, 2H), 7.75 (s, 1H), 

7.44～7.40 (m, 2H), 7.35～7.30(m, 1H), 4.38 (t, J＝7.2 

Hz, 2H), 1.98～1.91 (m, 2H), 1.41～1.29 (m, 4H), 0.90 (t, 

J＝7.0 Hz, 3H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 147.69, 

130.73, 128.82, 128.07, 125.70, 125.69, 125.68, 125.67, 

125.66, 119.43, 50.43, 30.05, 28.62, 28.61, 28.60, 22.11, 

13.85; MS (ESI) m/z: 216 [M＋H]＋. 

1-环己基-4-苯基-1-H-1,2,3-三唑(2n): 产率 67%. 

m.p. 103～105 ℃ (lit.[20] 104～105 ℃); 1H NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 7.87～7.84 (m, 2H), 7.79 (s, 1H), 7.48～

7.41 (m, 2H), 7.38～7.32 (m, 1H), 4.52 (tt, J＝11.8, 3.9 

Hz, 1H), 2.31～2.27 (m, 2H), 2.01～1.94 (m, 2H), 1.87～

1.77 (m, 3H), 1.56～1.45 (m, 2H), 1.39～1.30 (m, 1H); 
13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 147.22, 130.72, 128.82, 

128.81, 128.05, 125.68, 117.34, 60.24, 33.62, 25.20, 25.16; 

MS (ESI) m/z: 228 [M＋H]＋. 

1-苄基-4-对甲基苯基-1H-1,2,3-三唑(2o): 黄色固

体, 产率 92%. m.p. 155～157 ℃ (lit.[13] 152～154 ℃); 

1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.69～7.67 (m, 2H), 7.62 

(s, 1H), 7.40～7.35 (m, 3H), 7.31～7.29 (m, 2H), 7.20 (d, 

J＝7.9 Hz, 2H), 5.55 (s, 2H), 2.36 (s, 3H); 13C NMR (100 

MHz, CDCl3) δ: 148.29, 138.03, 134.73, 129.50, 129.14, 

128.76, 128.08, 128.07, 128.06, 128.05, 127.68, 125.61, 

119.18, 77.25, 54.21, 21.29; MS (ESI) m/z: 250 [M＋H]＋. 

1-苄基-4-(4-氟苯基)-1H-1,2,3-三唑(2p): 白色固体, 

产率 78%. m.p. 112～114 ℃ (lit.[21] 113～115 ℃); 1H 

NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.83～7.74 (m, 2H), 7.66 (s, 

1H), 7.44～7.37 (m, 3H), 7.36～7.29 (m, 2H), 7.13～7.08 

(m, 2H), 5.58 (s, 2H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 

163.90, 161.44, 147.32, 134.57, 129.21, 129.20, 129.19, 

129.18, 129.16, 128.85, 128.09, 127.50, 127.43, 126.72, 
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119.31, 115.90, 115.68, 54.30; MS (ESI) m/z: 254 [M＋ 

H]＋. 

1-苄基-4-(4-三氟甲氧基苯基)-1H-1,2,3-三唑(2q)[22]: 

产率 83%. 粘稠液体. 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

7.86～7.80 (m, 2H), 7.67 (s, 1H), 7.42～7.35 (m, 3H), 

7.34～7.30 (m, 2H), 7.24 (dd, J＝8.8, 0.8 Hz, 2H), 5.57 (s, 

2H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 148.98, 134.49, 

129.31, 129.21, 128.89, 128.11, 128.10, 128.08, 127.09, 

121.33, 119.69, 119.18, 77.24, 54.33; MS (ESI) m/z: 320 

[M＋H]＋. 

1-苯基-4-对甲基苯基-1H-1,2,3-三唑(3a): 白色固

体, 产率 90%. m.p. 160～162 ℃ (lit.[23] 160～162 ℃); 
1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.15 (s, 1H), 7.79 (t, J＝7.6 

Hz, 4H), 7.54 (dd, J＝14.3, 6.8 Hz, 2H), 7.47～7.39 (m, 

1H), 7.30～7.24 (m, 2H), 2.39 (s, 3H); 13C NMR (100 

MHz, CDCl3) δ: 148.49, 138.31, 137.12, 129.79, 129.60, 

128.69, 127.43, 125.77, 120.58, 120.49, 117.26, 99.98, 

21.33; MS (ESI) m/z: 236 [M＋H]＋. 

4-(4-甲氧基苯基)-1-苯基-1H-1,2,3-三唑(3b): 白色

固体 , 产率 89%. m.p. 149～152 ℃ (lit.[24] 150～

152 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.11 (s, 1H), 7.84 

(d, J＝8.7 Hz, 2H), 7.79 (d, J＝7.8 Hz, 2H), 7.54 (t, J＝7.8 

Hz, 2H), 7.45 (t, J＝7.4 Hz, 1H), 6.99 (d, J＝8.7 Hz, 2H), 

3.86 (s, 3H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ: 159.83, 

129.76, 128.68, 127.19, 122.93, 120.50, 114.35, 55.36, 

29.71; MS (ESI) m/z: 252 [M＋H]＋. 

4-丁基-1-苯基-1H-1,2,3-三唑(3c)[24]: 浅黄色透明液

体, 产率 84%. 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.74～7.71 

(m, 3H), 7.53～7.49 (m, 2H), 7.41 (t, J＝7.4 Hz, 1H), 2.81 

(t, J＝7.6 Hz, 2H), 1.77～1.69 (m, 2H), 1.48～1.39 (m, 

2H), 0.96 (t, J＝7.4 Hz, 3H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) 

δ: 149.16, 137.31, 129.67, 129.65, 128.41, 120.41, 31.50, 

25.35, 22.32, 13.82; MS (ESI) m/z: 202 [M＋H]＋. 

 

辅助材料(Supporting Information)  化合物 2a～2q 和

3a～3c 的核磁共振氢谱和碳谱. 这些材料可以免费从

本刊网站(http: //sioc-journal.cn/)上下载. 
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