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新型 3-(1,3,4-噻二唑基)-1,3-苯并噁嗪类化合物的合成和杀菌活性 

唐子龙*,a,b    常书红 a,b,c    颜  林 a,b    崔美艳 a,b    刘汉文 a,b 
(a湖南科技大学  理论化学与分子模拟省部共建教育部重点实验室  湘潭 411201) 

(b湖南科技大学化学化工学院  湘潭 411201) 
(c江西东邦药业有限公司  奉新 330700) 

摘要  以 2-[(1,3,4-噻二唑基-2-氨基)甲基]苯酚和 CH2Cl2为原料, 首次采用相转移催化法合成了一系列新型 3-(1,3,4-噻
二唑基)-1,3-苯并噁嗪类化合物, 产率为 47%～62%. 研究了相转移催化剂的用量、反应物用量、反应温度等对反应产

率的影响. 产物结构用 IR, 1H NMR, 13C NMR和元素分析进行了表征. 初步研究了目标化合物的杀菌活性, 大部分化合

物具有一定的杀菌活性.  
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Synthesis and Fungicidal Activity of Novel 3-(1,3,4-Thiadiazolyl)- 
1,3-bezoxazines 
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Abstract  A series of novel 3-(1,3,4-thiadiazolyl)-1,3-benzoxazines were prepared in 47%～62% yields from 2-(1,3,4-
thiadiazolyl-2-aminomethyl)phenols and CH2Cl2 by phase transfer catalysis reaction for the first time. It was investigated the 
amount of phase transfer catalyst and reactants, temperature on the yield of the reaction. The structures of the products were 
characterized by FT-IR, 1H NMR, 13C NMR spectra and elemental analysis. The fungicidal activities of the prepared com-
pounds were also preliminarily evaluated. Most of them displayed moderate fungicidal activity. 
Keywords  1,3,4-thiadiazolyl-1,3-benzoxazine; phase transfer catalysis reaction; synthesis; fungicidal activity 

 
3,4-二氢-1,3-苯并噁嗪类化合物具有广泛的生物活

性[1～11], 如杀菌、抗肿瘤、抗结核和驱蠕虫等活性, 一
直受到广泛关注. 最近, 本课题组[12]合成了一系列芳基

取代 1,3-苯并噁嗪类化合物 1 (Scheme 1), 生物活性测

试表明这些化合物具有良好的杀菌活性, 最高活性达

100%(浓度: 500 μg/mL). 另一方面, 1,3,4-噻二唑类化合

物通常具有杀虫、杀菌、消炎、调节植物生长、除草等

广泛的生物活性[13～16], 成为新农药创制研究的热点之

一. 因此, 为了进一步研究 1,3-苯并噁嗪类化合物, 以
期发现活性更高、活性谱更广的化合物, 根据拼合原理, 
我们将 1,3,4-噻二唑基引入形成一类新型 3-(1,3,4-噻二

唑基)-1,3-苯并噁嗪类化合物 2. 本文主要研究化合物 2
的合成和杀菌活性(Scheme 1).  

3,4-二氢-1,3-苯并噁嗪类化合物的合成一直受到广

泛关注. 文献主要采用苯酚、胺和甲醛为原料, 通过

Mannich 类型反应来制备[5,17～19]. 另一种比较重要的方

法就是利用邻氨基甲基苯酚与醛或酮的缩合成环反  
应[5,20,21], 这一反应通常需要对甲苯磺酸(p-TsOH)或三

乙胺等作催化剂. 近年来报道在铑催化剂的作用下 2-烯
氧基苄胺依次进行羰基化和环化反应可最终生成 1,3-苯
并噁嗪类化合物 [ 22 , 23 ] .  我们课题组近年来报道了在

SnCl4 的催化作用下, 邻芳胺甲基苯酚与芳醛反应较高 
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Scheme 1 

 
产率地生成 1,3-苯并噁嗪类化合物[12], 尽管这些反应在

p-TsOH 作用下产率较低. 然而, 初步的实验结果表明

当以 p-TsOH 或 SnCl4催化邻噻二唑胺甲基苯酚(5)与甲

醛反应制备目标化合物 3-(5-羟基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-
二氢-2H-1,3-苯并噁嗪(2)时, 反应均不发生. 最后, 发
现以 CH2Cl2 与噻二唑胺甲基苯酚(5)为原料, 在碱的作

用下可以环化生成目标化合物 2 (Scheme 1), 不过反应

产率较低.当反应在相转移催化[24,25]条件下进行时, 产
率大大提高. 据我们所知, 这是第一次采用相转移催化

法合成 1,3-苯并噁嗪类化合物. 因此, 本文将利用这一

方法来合成一系列新型噻二唑基取代 1,3-苯并噁嗪类化

合物 2a～2i.  

1  结果与讨论 

1.1  合成 

根据 Scheme 1 所示合成路线, 以 2-氨基噻二唑(3) 
和水杨醛为原料, 利用“一锅法”可较高产率地合成 2-
噻二唑基取代胺甲基苯酚 5a～5i[26,27]. 然后以化合物 5
和 CH2Cl2为原料来合成目标化合物 2. 以 5a 和 CH2Cl2

的环化反应为模型反应, 研究相转移催化剂的用量、反

应物的用量、反应温度等因素对反应产率的影响.  
实验结果表明无相转移催化剂时, 5a 和 CH2Cl2 在

KOH 的作用下只生成 18%的目标化合物 2a (表 1, No. 
1). 为了提高反应产率, 我们加入相转移催化剂四丁基

碘化铵(TBAI), 当 TBAI 的量为 5 mol%时, 反应产率提

高到38%. 当TBAI的用量为15 mol%时, 反应的产率达

到最高(51%). 然后随着相转移催化剂用量的增加, 目
标化合物的产率反而降低, 这可能是由于相转移催化剂

用量增加, 导致副反应发生.  

表 1  相转移催化剂对化合物 2a 合成产率的影响 
Table 1  Effect of phase transfer catalysis on the yield of the 
compound 2a 

Entry 相转移催化剂 a/mol% 产率 b/% 

1 0 18 
2 5 38 
3 10 44 
4 15 51 
5 20 36 

a 相转移催化剂: 四丁基碘化铵(TBAI), 催化剂的用量基于化合物 5a 的量

(0.01 mol). b反应温度: 90 ℃(内温, 后面情况相同); 时间: 9 h; 溶剂: 二甲

亚砜(DMSO); 碱 KOH 的用量: 35.6 mmol; CH2Cl2 的用量: 10 mL.  

碱(KOH, 50%的溶液)的用量对反应产率的影响也

非常明显. 当 KOH 的用量为 8.9 mmol (0.89 equiv.)时, 
反应产率仅为 27%(表 2). KOH 的用量增加到 35.6 mmol 
(3.56 equiv.) 时, 化合物 2a 的产率提高到 51%. 然后

随着 KOH 用量的进一步增加, 反应产率反而降低, 这
可能是由于 KOH 的用量增加引发了其他副反应.  

表 2  碱的用量对化合物 2a 合成产率的影响 
Table 2  Effect of the amount of base on the yield of the com-
pound 2a  

Entry KOH/mmol 产率 a/% 

1 8.9 (0.5 g, 0.89 equiv.) 27 
2 17.8 (1 g, 1.78 equiv.) 32 
3 26.7 (1.5 g, 2.67 equiv.) 45 
4 35.6 (2 g, 3.56 equiv.) 51 
5 44.6 (2.5 g, 4.46 equiv.) 45 

a 反应温度: 90 ℃; 时间: 9 h; 溶剂: 二甲亚砜(DMSO); 5a 的用量: 0.01 
mol; CH2Cl2 的用量: 10 mL; TBAI 的用量: 15% mol.  

温度对反应产率的影响见表 3. 从表 3 可知, 当温
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度由 75 ℃(内温)上升到 82 ℃时, 反应产率由 29%提高

到 35%, 直至温度升到 90 ℃时, 产率达到 51%; 然后

随着反应温度进一步升高, 产率反而降低.  

表 3  温度对化合物 2a 生成的影响 
Table 3  Effect of the temperature on the yield of the compound 
2a 

Entry 温度/℃ 产率 a/% 

1 75 29 
2 82 35 
3 90 51 
4 96 49 
5 98 42 

a 反应时间: 9 h; 溶剂: 二甲亚砜(DMSO); CH2Cl2 的用量: 10 mL; KOH 的

用量: 35.6 mmol (2 g); TBAI 的用量: 15% mol; 5a 的用量: 0.01 mol.  

最后考察了反应物 CH2Cl2 的用量对反应产率的影

响, 结果见表 4. 从表 4 可知随着 CH2Cl2 用量增加, 反
应产率不断升高, 直至 CH2Cl2的用量增加到 15 mL 时, 
反应产率达到最高(57%), 然后随着 CH2Cl2 用量进一步

增加, 反应产率反而降低.  

表 4  CH2Cl2的用量对化合物 2a 生成的影响 
Table 4  Effect of the amount of CH2Cl2 on the yield of the 
compound 2a 

Entry CH2Cl2/mL 产率 a/% 

1 5 12 
2 10 51 
3 15 57 
4 20 48 
5 25 43 

a 反应温度: 90 ℃; 反应时间: 9 h; 溶剂: 二甲亚砜(DMSO); KOH 的用量: 
35.6 mmol (2 g); TBAI 的用量: 15% mol; 5a 的用量: 0.01 mol.  

由上述实验可知合成化合物 2a 的较优反应条件应

为: 当反应物 5a 的量为 0.01 mol 时, 相转移催化剂

TBAI 的用量为 15 mol%, KOH 的用量为 0.0356 mol, 
CH2Cl2的用量为 15 mL、反应温度为 90 ℃. 在这一反

应条件下, 我们进一步合成了化合物 2b～2i, 结果见表

5. 所有反应都顺利生成了目标化合物, 产率为 47%～

62%. 噻二唑环上连有脂肪基或芳基, 产物的产率相差

不大. 噻二唑环上的不同脂肪基对反应产率影响也不

大. 但是芳环上连有吸电子取代基时的产率比连有供电

子取代基(与供电子取代基的位置无关)或无取代基的产

率低(表 5, Entry 9 vs. Entries 5～8).  

1.2  杀菌活性 

采用国家农药创制工程技术研究中心生物活性测

定标准操作程序(SOP)[28]对所合成的化合物 2a～2i 进行

了杀菌活性测试. 以黄瓜灰霉病菌(Botrytis cinerea)、小

麦赤霉病菌(Gibberella zeae), 油菜菌核病菌(Sclerotonia 
sclerotiorum)和烟草赤星病菌(Alternaria alternata)为供

试材料. 采用含毒培养基法, 普筛浓度为25 mg/L. 杀菌

活性用抑制百分率表示, 测试结果见表 6. 从表 6 可知, 
大部分化合物对上述病菌表现出一定的杀菌活性, 其中

化合物 2c 对油菜菌核病菌的抑制率达 76%, 化合物 2a
的抑制率则为 69%. 而且可知, 目标化合物中与噻二唑

基相连的 R 基团为脂肪基时, 对油菜菌核病菌和赤霉病

菌都具有一定的抑制活性, 但是当 R 基团为芳基时, 化
合物的抑制活性降低为 0%.

表 5  合成化合物 2a～2i 的结果 
Table 5  Synthetic results of compounds 2a～2i 

Entry 反应物 产物 产率 a/% 

1 5a 
O

N
N N

S CH3

2a   

57 

2 5b O

N
N N

S C2H5

2b   

52 

3 5c 
O

N
N N

S C3H7-n

2c   

58 

4 5d O

N
N N

S C3H7-i

2d   

60 
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续表 

Entry 反应物 产物 产率 a/% 

5 5e 
O

N
N N

S

2e   

56 

6 5f 

O

N
N N

S

MeO

2f   

50 

7 5g 
O

N
N N

S OMe

2g  

62 

8 5h 
MeO

N
N N

S

2h   

60 

9 5i 
O

N
N N

S Cl

2i   

47 

a 反应条件: 取代氨甲基苯酚 5 的用量: 10 mmol, 相转移催化剂 TBAI 的用量: 15% mol, 碱(KOH)的用量: 35.6 mmol, 反应温度: 90 ℃, 时间: 9 h, CH2Cl2 的

用量: 15 mL. 

表 6  化合物 2a～2i 的杀菌活性(抑制率/%) 
Table 6  Fungicidal activity (inhibition rate/%) of compounds 2a～2i 

化合物 赤霉病菌 赤星病菌 灰霉病菌 菌核病菌 

2a 28 33 0 69 

2b 42 21 19 30 

2c 40 25 8 76 

2d 37 29 0 37 

2e 0 32 22 0 

2f 0 32 46 0 

2g 0 32 32 0 

2h 0 32 22 0 

2i 0 32 22 0 

 

2  结论 

采用相转移催化法, 以 2-[(1,3,4-噻二唑基-2-氨基)
甲基]苯酚和 CH2Cl2 为原料合成了一系列新型 3-(1,3,4-
噻二唑基)-1,3-苯并噁嗪类化合物, 对反应条件进行了

优化, 产率为 47%～62%, 并用 1H NMR, 13C NMR, IR
和元素分析对产物结构进行了表征. 研究了目标化合物

的杀菌活性, 大部分化合物具有一定的杀菌活性.  

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

熔点用 WRS-1B 数字熔点仪测定; 核磁用 Bruker 
AVANCE 500 M 核磁共振仪测定(溶剂为 CDCl3, TMS
为内标); 红外(IR)用 PE-2000 型傅立叶变换红外光谱仪

(美国 PE 公司)测定; 元素分析用 PE 2400 II CHNS 型元

素分析仪测定. 300～400 目柱层析用硅胶购自青岛海浪
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硅胶干燥剂厂. 所用溶剂均用常规法进行干燥, 所用试

剂为分析纯或化学纯.  

3.2  3-(1,3,4-噻二唑基取代)-1,3-苯并噁嗪类化合物 2
的合成 

将 2-[(5-甲基-1,3,4-噻二唑基-2-氨基)甲基]苯酚(5a) 
(2.21 g, 10 mmol)溶于 30 mL 二甲亚砜, 加入四丁基碘

化铵(0.56 g, 1.5 mmol, 0.15 equiv.)和 2 g KOH (3.56 
equiv., 溶液的质量分数为 50%), 10 min 后加入 15 mL 
CH2Cl2, 90 ℃(内温)下搅拌反应 9 h (TLC跟踪检测), 反
应完后, 加入 100 mL CH2Cl2, 分别用水(100 mL×2)和
氯化钠的饱和溶液(100 mL×2)洗涤有机相, 用无水硫

酸钠干躁有机相, 抽滤并减压脱溶, 所得剩余物用快速

柱层析法提纯得 1.31 g 白色固体 2a, 产率 57%. 2a～2b
的合成同 2a. 

3-(5-甲基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-二氢-2H-1,3-苯并噁

嗪(2a): 白色固体, 产率 57%. m.p. 68.3～69.4 ℃; 1H 
NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.16 (t, J＝7.0 Hz, 1H), 7.08 
(d, J＝7.5 Hz, 1H), 6.97 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 6.87 (d, J＝8.0 
Hz, 1H), 5.37 (s, 2H), 4.87 (s, 2H), 2.60 (s, 3H, CH3); 13C 
NMR (CDCl3, 125 MHz) δ: 170.35, 156.82, 153.17, 
128.01, 126.80, 121.65, 119.49, 117.21, 78.65, 49.23, 
15.80; IR (KBr) ν: 3430, 3083, 2967, 1608, 1584, 1512, 
1488, 1457, 1389, 1255, 1146, 974, 911, 761, 746 cm－1. 
Anal. calcd for C11H11N3OS: C 56.63, H 4.75, N 18.01; 
found C 56.26, H 4.78, N 17.94. 

3-(5-乙基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-二氢-2H-1,3-苯并噁

嗪(2b): 白色固体, 产率 52%. m.p. 101.2～102.8 ℃; 1H 
NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.16 (t, J＝8.0 Hz, 1H), 7.09 
(d, J＝7.5 Hz, 1H), 6.97 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 6.88 (d, J＝8.0 
Hz, 1H), 5.39 (s, 2H), 4.88 (s, 2H), 2.96 (q, J＝7.5 Hz, 
2H), 1.35 (t, J＝7.5 Hz, 3H, CH3); 13C NMR (CDCl3, 125 
MHz) δ: 169.97, 163.58, 153.23, 128.07, 126.79, 121.63, 
119.53, 117.22, 78.67, 49.25, 23.90, 13.90; IR (KBr) ν: 
3410, 3079, 2969, 2927, 1960, 1606, 1584, 1504, 1487, 
1455, 1393, 1249, 1147, 975, 948, 766, 745 cm－1. Anal. 
calcd for C12H13N3OS: C 58.28, H 5.30, N 16.99; found C 
58.65, H 5.33, N 17.06. 

3-(5-丙基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-二氢-2H-1,3-苯并噁

嗪(2c): 白色固体, 产率 58%. m.p. 68.2～69.3 ℃; 1H 
NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.16 (td, J＝7.5, 0.5 Hz, 1H), 
7.09 (d J＝7.5 Hz, 1H), 6.97 (td, J＝9.0, 1.0 Hz, 1H), 6.88 
(d, J＝10.5 Hz, 1H), 5.39 (s, 2H), 4.88 (s, 2H), 2.90 (t, J＝
2.5 Hz, 2H), 1.72～1.78 (m, 2H), 1.01 (t, J＝2.5 Hz, 3H, 
CH3); 13C NMR (CDCl3, 125 MHz) δ: 170.00, 162.14, 
153.31, 128.11, 126.83, 121.69, 119.59, 117.29, 78.69, 

49.25, 32.21, 22.99, 13.48; IR (KBr) ν: 3435, 3065, 2956, 
1606, 1583, 1512, 1488, 1456, 1396, 1265, 1217, 1160, 
1034, 973, 762, 748 cm－1. Anal. calcd for C13H15N3OS: C 
59.74, H 5.79, N 16.08; found C 59.52, H 5.76, N 16.16. 

3-(5-异丙基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-二氢-2H-1,3-苯并

噁嗪(2d): 白色固体, 产率 60%. m.p. 70.1～71.6 ℃; 1H 
NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.16 (t, J＝9.0 Hz, 1H), 7.09 
(d, J＝7.5 Hz, 1H), 6.97 (td, J＝9.0, 0.5 Hz, 1H), 6.88 (d,  
J＝9.0 Hz, 1H), 5.40 (s, 2H), 4.89 (s, 2H), 3.32～3.26 (m, 
1H), 1.34 (d, J＝7.0 Hz, 6H, 2CH3); 13C NMR (CDCl3, 
125 MHz) δ: 169.49, 168.47, 153.01, 127.81, 126.54, 
121.38, 119.33, 117.00, 78.45, 48.97, 30.65, 22.61 (2C); 
IR (KBr) ν: 3434, 3040, 2968, 1602, 1581, 1508, 1488, 
1457, 1388, 1256, 1214, 1152, 1034, 977, 960, 744 cm－1. 
Anal. calcd for C13H15N3OS: C 59.74, H 5.79, N 16.08; 
found C 59.54, H 5.77, N 16.14. 

3-(5-苯基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-二氢-2H-1,3-苯并噁

嗪(2e): 白色固体, 产率 56%. m.p. 144.8～146.6 ℃; 1H 
NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.81～7.83 (m, 2H), 7.41～
7.44 (m, 3H), 7.18 (td, J＝8.5, 0.5 Hz, 1H), 7.12 (d, J＝7.5 
Hz, 1H), 6.90 (td, J＝7.5, 1.0 Hz, 1H), 6.91 (d, J＝9.0 Hz, 
1H), 5.47 (s, 2H), 4.95 (s, 2H); 13C NMR (CDCl3, 125 
MHz) δ: 169.83, 160.28, 153.34, 130.56, 130.19, 128.95 
(2C), 128.29, 126.98 (2C), 126.89, 121.89, 119.48, 117.43, 
78.59, 49.43; IR (KBr) ν: 3435, 3029, 1606, 1582, 1512, 
1488, 1454, 1387, 1335, 1256, 1216, 1153, 978, 961, 761, 
749 cm－1. Anal. calcd for C16H13N3OS: C 65.06, H 4.44, N 
14.23; found C 65.38, H 4.42, N 14.18. 

3-(5-邻甲氧基苯基 -1,3,4-噻二唑基 )-3,4-二氢 - 
2H-1,3- 苯并噁嗪 (2f): 白色固体 , 产率 50%. m.p. 
162.3～163.9 ℃; 1H NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 8.83 (dd, 
J＝1.0, 9.0 Hz, 1H), 7.39～7.42 (m, 1H), 7.12～7.18 (m, 
2H), 7.07 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 6.98 (q, J＝10.5 Hz, 2H), 
6.90 (d, J＝10. 5 Hz, 1H), 5.50 (s, 2H), 4.97 (s, 2H), 3.98 
(s, 3H, CH3); 13C NMR (CDCl3, 125 MHz) δ: 172.28, 
155.53, 154.34, 153.48, 131.06, 128.16, 127.83, 126.93, 
121.73, 121.24, 119.79, 119.64, 117.39, 111.24, 78.42, 
55.66, 49.20; IR (KBr) ν: 3418, 3211, 2912, 2844, 1599, 
1586, 1496, 1468, 1391, 1340, 1297, 1262, 1160, 1020, 
955,749 cm－1. Anal. calcd for C17H15N3O2S: C 62.75, H 
4.65, N 12.91; found C 62.41, H 4.63, N 12.87. 

3-(5-对甲氧基苯基 -1,3,4-噻二唑基 )-3,4-二氢 - 
2H-1,3- 苯并噁嗪 (2g): 白色固体 , 产率 62%. m.p. 
190.8～192.6 ℃; 1H NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.75 (d,  
J＝10.5 Hz, 2H), 7.17 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 7.11 (d, J＝7.5 
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Hz, 1H), 6.89～7.00 (m, 4H), 5.46 (s, 2H), 4.94 (s, 2H), 
3.85 (s, 3H, CH3); 13C NMR (CDCl3, 125 MHz) δ: 169.29, 
161.14, 160.20, 153.34, 128.45 (2C), 128.24, 126.89, 
123.28, 121.82, 119.56, 117.38, 114.30 (2C), 78.69, 55.35, 
49.39; IR (KBr) ν: 3418, 2971, 2833, 1608, 1578, 1519, 
1456, 1357, 1250, 1155, 1031, 974, 745 cm－1. Anal. calcd 
for C17H15N3O2S: C 62.75, H 4.65, N 12.91; found C 
62.43, H 4.62, N 12.86. 

3-(5-间甲基苯基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-二氢-2H-1,3-
苯并噁嗪(2h): 白色固体, 产率 60%. m.p. 119.2～120.4
℃; 1H NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.65 (s, 1H), 7.60 (d,   
J＝7.5 Hz, 1H), 7.31 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 7.16～7.26 (m, 
2H), 7.17 (d, J＝7.5 Hz, 1H), 6.99 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 6.91 
(d, J＝10.5 Hz, 1H), 5.47 (s, 2H), 4.94 (s, 2H), 2.40 (s, 3H, 
CH3); 13C NMR (CDCl3, 125 MHz) δ: 169.79, 160.56, 
153.42, 138.83, 131.08, 130.53, 128.90, 128.34, 127.59, 
126.96, 124.30, 121.94, 119.59, 117.50, 78.66, 49.47, 
21.36; IR (KBr) ν: 3384, 3030, 2922, 1601, 1541, 1455, 
1354, 1274, 1239, 1056, 796, 762 cm－1. Anal. calcd for 
C17H15N3OS: C 66.00, H 4.89, N 13.58; found C 66.30, H 
4.87, N 13.53. 

3-(5-对氯苯基-1,3,4-噻二唑基)-3,4-二氢-2H-1,3-苯
并噁嗪(2i): 白色固体, 产率 47%. m.p. 167.9～169.0 ℃; 
1H NMR (CDCl3, 500 MHz) δ: 7.76 (d, J＝10.5 Hz, 2H), 
7.41 (d, J＝10.5 Hz, 2H), 7.19 (t, J＝9.0 Hz, 1H), 7.17 (d,  
J＝7.5 Hz, 1H), 7.00 (t, J＝7.5 Hz, 1H), 6.91 (d, J＝10.5 
Hz, 1H), 5.47 (s, 2H), 4.95 (s, 2H); 13C NMR (CDCl3, 125 
MHz) δ: 170.00, 159.00, 153,33, 136.13, 129.23 (2C), 
129.08, 128.36, 128.11 (2C), 126.89, 121.97, 119.40, 
117.47, 78.59, 49.51; IR (KBr) ν: 3418, 3028, 1613, 1584, 
1538, 1520, 1447, 1397, 1232, 1097, 1004, 827, 748 cm－1. 
Anal. calcd for C16H12ClN3OS: C 58.27, H 3.67, N 12.74; 
found C 58.56, H 3.65, N 12.69. 
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