
有机化学  

Chinese Journal of Organic Chemistry ARTICLE 

 
 * E-mail: miaowenke@mail.nankai.edu.cn 
  Received December 15, 2014; revised March 14, 2015; published online March 19, 2015. 
  Project supported by the National Natural Science Foundation of China (No. 20772068). 
  国家自然科学基金(No. 20772068)资助项目. 
 

1484      http://sioc-journal.cn/  © 2015 Chinese Chemical Society & SIOC, CAS Chin. J. Org. Chem. 2015, 35, 1484～1492
 

  

DOI: 10.6023/cjoc201412025 研究论文

含吡啶甲基苯基醚结构的氰基丙烯酸酯类化合物的合成及 

除草活性研究 

吴姗姗 a,b    苗文科*,a,c    王婷婷 a    方建新*,a 
(a南开大学元素有机化学国家重点实验室  天津 300071) 

(b国家知识产权局专利局专利审查协作江苏中心  苏州 215011) 

(c南开大学功能高分子材料教育部重点实验室  天津 300071) 

摘要  以氰基丙烯酸酯类化合物为母体结构, 利用生物等排原理和活性亚结构拼接的方法设计并合成了 2 个系列新型

含吡啶甲基苯基醚结构的 2-氰基丙烯酸酯类化合物 2-氰基-3-[4-(2-氯吡啶-5)-甲氧基]苯甲胺基-3-烷(硫)基丙烯酸酯. 所

有化合物的结构均通过 1H NMR、13C NMR、元素分析或者高分辨质谱确证. 生物活性测试结果表明, 部分化合物显示

出较好的除草活性, 其中化合物 13e 和 13g, 在剂量为 375 g/ha 时对油菜茎叶处理的抑制率达到 100%; 当剂量为 187.5 

g/ha 时, 化合物 13e 对油菜茎叶处理的抑制率仍然达到 100%. 构效关系研究发现苯环上取代基的位阻效应和电子效应

能够显著地影响该类化合物的除草活性.  
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Synthesis and Herbicidal Activities of 2-Cyanoacrylates with 
4-(6-Chloropyridin-3-yl)methoxy-benzylamine Moieties  
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Abstract  Two series of 2-cyanoacrylates containing 4-(6-chloropyridin-3-yl)methoxy-benzylamine moieties were synthe-
sized as herbicides using 2-cyano-3-(pyridine-3-yl)aminoacrylates as precursor compound. The structures were confirmed by
1H NMR, 13C NMR, Elemental Analysis or High-Resolution Mass spectrometry (HRMS). The herbicidal activity tests showed 
that most of the target compounds had good inhibition towards dicotyledonous weeds. Compounds 13e and 13g showed 100% 
herbicidal activity at the dose of 375g/ha against rape, and compound 13e showed 100% herbicidal activity against rape even 
at the dose of 187.5 g/ha. From the structure-activity relationship study, it can be primarily concluded that both the contribu-
tions of the electronic and steric effects of the phenyl group are very important to the herbicidal activity. 
Keywords   2-cyanocarylates; 4-(6-chloropyridin-3-yl)methoxy-benzylamine; herbicidal activity; structure-activity relation-
ship  

 

氰基丙烯酸酯是一类活性很高的光系统 II (PS II)电

子传递抑制剂, 它通过阻断光合作用的电子传递而导致

植物死亡, 而对哺乳动物具有安全性[1～5]. 由于该类化

合物具有除草作用机制特殊、选择性高以及环境友好等

特点, 已经成为目前农药研究领域的热点之一[6,7]. 氰基

丙烯酸酯类化合物的结构通式如图 1 所示, 其结构上

R1, R2, R3 任何一部分细微的改变都能导致抑制活性的

明显变化[8～11].  

在氰基丙烯酸酯类活性化合物的研究中, 黄润秋课

题组首次以吡啶杂环取代该类化合物分子中的苯环, 合

成了一系列含吡啶杂环取代的氰基丙烯酸酯类化合物, 

生物活性测定结果表明, 该类化合物具有良好的除草活 
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图 1  氰基丙烯酸酯类化合物的结构通式 
Figure 1  Stucture of 2-cyanoacrylates 

性[7]. 本课题组采用亚活性基团拼接的方法, 将噻二唑

环通过亚甲氨基连接到氰基丙烯酸酯的分子结构中, 所

合成的部分化合物不仅具有较好的除草活性, 而且具有

良好的选择性[8～10]. 近年来, 邹小毛课题组[11]在含氮杂

环上进一步引入脂肪氧基或芳基氧基等取代基, 所合成

的化合物在一定程度上可提高该类化合物的除草活性; 

刘建兵课题组[6]将苯基脲结构单元与氰基丙烯酸酯对

接, 合成的 2-氰基-3-取代苯基脲基丙烯酸(2-乙氧基乙

基)酯类化合物对双子叶杂草表现出良好的选择性和除

草活性. 有关研究结果表明, 在氰基丙烯酸酯类化合物

的分子结构中引入杂环基团既可提高化合物的除草活

性, 又可改善化合物对杂草的选择性.   

许多含芳氧基吡啶基结构的高除草活性化合    

物[12～16]的分子结构中均具有一个共同的结构片段, 即

芳氧基吡啶基, 如图 2 所示. 为了进一步研究含氮杂环

取代的氰基丙烯酸酯类化合物的除草活性, 本文采用活

性基团拼接方法, 以具有良好除草活性的氰基丙烯酸酯

类化合物 2-氰基-3-甲硫基-3-(2-氯-5-吡啶)-甲胺基丙烯

酸乙氧乙酯(D)为先导, 在保留氰基丙烯酸酯的活性骨

架 2-氰基丙烯酸的基础上, 用吡啶甲基苯基醚结构代替

吡啶环设计并合成了一系列含吡啶甲基苯基醚结构的

氰基丙烯酸酯类化合物 2-氰基-3-[4-(2-氯吡啶-5)-甲氧

基]苯甲胺基-3-烷(硫)基丙烯酸酯(I), 如图 3 所示. 考虑

到氰基丙烯酸酯类化合物分子结构中取代基的微小变

化都可能对其生物活性产生较大影响, 在进行分子设计

时, 在苯环上变换不同的取代基(H、OCH3)以便进一步

研究该类化合物的活性变化规律 . 其合成路线如

Scheme 1 所示.  

1  结果与讨论 

1.1  目标化合物 14a 的晶体结构分析 

将目标化合物 14a 溶于 V(乙酸乙酯)∶V(二氯甲 

烷)＝1∶1 的溶液中, 静置 20 d, 长出无色透明晶体, 选

取 0.22 mm×0.18 mm×0.18 mm 的单晶用于 X 单晶衍

射分析. 该晶体 CCDC 号是 1048869, 分子式为 C23H26- 

ClN3O5S; Mr＝491.13; m.p. 124～125 ℃; 属于三斜晶

系, 空间群为 P-1(2), 晶胞参数 a＝8.067(4) Å, b＝

8.976(5) Å, c＝17.746(9) Å, α＝103.510(8)°, β＝

90.578(4)°, γ＝110.548(8)°; a/b＝0.8987, b/c＝0.5058,  

c/a＝2.1998; V＝0.1842(6) nm3; Z＝2; Dc＝1.401 g/cm3; 
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图 2  含芳氧基吡啶基结构的化合物 
Figure 2  Compounds containing aryloxy-pyridyl 
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图 3  含吡啶甲基苯基醚结构的氰基丙烯酸酯类化合物的分

子设计示意图 
Figure 3  Design of 2-cyanoacrylates containing 4-(6-chloro- 
pyridin-3-yl)methoxy-benzylamine moieties 

μ＝0.294 mm－1; F(000)＝514, T＝386(2) K, 2.37°≤θ≤

25.01°; R＝0.0636; wR＝0.1498. 化合物 14a 的单晶结构

图和晶胞堆积图分别如图 4 所示. 单晶结构图表明, 

4-[(6-氯吡啶-3-)甲氧基]苄胺基与氰基丙烯酸酯的酯羰

基位于 C＝C 键的同侧, 为 E 式构型. 

1.2  除草活性测试结果 

分别采用土壤处理和茎叶处理方法[7]测试了目标化

合物 13a～13h, 14a～14h 对双子叶植物油菜、反枝苋和

单子叶杂草稗草、马唐的植株生长抑制率, 测试剂量为

1500 g/ha, 对照样为高除草活性氰基丙烯酸酯类化合物

2-氰基-3-(2-氯-5-吡啶)-甲胺基-3-甲硫基丙烯酸乙氧乙

酯(D); 并对部分除草活性良好的化合物降低剂量进行

复筛. 测试结果见表 1～4. 

除草活性测试结果表明, 在 1500 g/ha 剂量下(表 1, 

表 2), 采用土壤处理时, 所有化合物基本无除草活性; 

当采用茎叶处理时, 大部分化合物对双子叶杂草表现出

较好的除草活性, 且高于对单子叶杂草的活性. 其中, 

化合物 13a, 13e, 13f, 13g, 14h 对油菜的茎叶处理抑制率
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图式 1  化合物 13 和 14 系列的合成路线 
Scheme 1  Synthetic route of compounds 13 and 14

 

图 4  化合物 14a 的单晶结构图                    
Figure 4  Crystal structure of compound 14a 

均达到 100%, 化合物 13a, 13g, 13h 对反枝苋的茎叶处

理抑制率都达到 100%.  

复筛测试结果显示(表 3), 在 750 g/ha 剂量下, 化合

物 13a, 13e, 13g, 13h对油菜的茎叶处理抑制活性都达到

100%, 其中, 化合物 13g 对反枝苋的抑制活性也达到

100%, 高于对照药 D (94.6%); 当剂量降至 375 g/ha 时, 

化合物 13g 对油菜茎叶处理抑制率达到 100%, 高于对

照药 D (97.6%)的活性, 13h 对油菜茎叶处理抑制率也达

到 92.7%, 与对照药相当. 对于活性最好的两个化合物

13e, 13h 进一步降低剂量测试, 结果显示(表 4), 化合物

13e 在 187.5 g/ha 剂量下, 对油菜茎叶处理抑制率达到

100%, 13g 的活性则大幅度降低, 由此可见, 化合物 13e

具有相对较好的除草活性. 

1.3  目标化合物的构效关系 

从表 1～4 的除草活性测定结果可以看出, 苯环上

的取代基 R1 对化合物的除草活性有比较大的影响. 与

化合物 13 相比, 化合物 14 苯环上甲氧基的引入, 增大

了化合物 14 的位阻效应, 从而阻碍了苯环的自由旋转, 

增大了与受体结合的困难程度, 使得苯环不能够有效地

与残基 Phe211, Phe255, Pphe265, Phe274 形成的疏水性

“口袋”结合, 降低了其 Hill 反应抑制活性[8～11]. 甲氧基

的给电子效应也可能是抑制生物活性的因素之一. 另

外, 氰基丙烯酸酯结构中 3-位取代基对于除草活性有重

要影响, 当 R1, R2固定时, R3为大体积异丙基时除草活

性相对较好, 与文献报道一致[8].  

2  结论 

本文设计合成了一系列新型的含吡啶甲基苯基醚

结构的氰基丙烯酸酯类化合物 13a～13h 和 14a～14h, 

并进行了除草活性测试. 测试结果表明该类化合物对双

子叶杂草进行茎叶处理时表现出较高的抑制活性. 其中

基于化合物 13e 所具有的高除草活性, 对其进行结构再

修饰, 筛选出高活性、高选择性的先导化合物是很有希

望的. 

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

北京泰克仪器有限公司 X-4 型熔点仪, 温度计未经   
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表 1  化合物 13a～13h 的除草活性测试结果(1500 g/ha, 抑制率/%) 
Table 1  Herbicidal activities of compounds 13a～13h (1500 g/ha,percent inhibition/%) 

化合物 
土壤处理 茎叶处理 

油菜 反枝苋 稗草 马唐 油菜 反枝苋 稗草 马唐 

13a 0 0 0 15.0  100 100 300.5 11.2 
13b 0 0 20.0  5.0  97.5 95.5 26.1 0 
13c 0 0 10.0  15.0  45.0  35.4 10.0  10.0  
13d 0 0 5.0  0 52.9 35.4 0 0 
13e 0 0 20.0  0 100 69.5 36.1 12.4 
13f 0 0 15.0  10.0  100 90.1 34.9 100.8 
13g 0  0 10.0  15.0  100 100 40.3  52.8  
13h 10.0  0 15.0  10.0  93.4  100 54.8  62.9  
D 93.8 80.4 10.0 20.0 100 100 74.3 88.8 

表 2  化合物 14a～14h 的除草活性测试结果(1500 g/ha, 抑制率/%) 
Table 2  Herbicidal activities of compounds 14a～14h (1500 g/ha, percent inhibition/%) 

化合物 
土壤处理 茎叶处理 

油菜 反枝苋 稗草 马唐 油菜 反枝苋 稗草 马唐 

14a 0 0 0 0 0 5.0  10.0  0 
14b 0 0 0 0 0 10.0  5.0  0 
14c 10.0  0 0 0 82.3 20.0  15.0  10.0  
14d 0 0 0 15.0  0 0 15.0  0 
14e 0 0 0 10.0  88.5 30.0  15.0  5.3 
14f 0 0 0 10.0  84.4 37.0  20.0  0 
14g 0  0  10.0  0 80.8  32.7  0  42.8  
14h 10.0 0 0 0 100 70.4 20.0  4.4 
D 93.8 80.4 10.0 20.0 100 100 74.3 88.8 

表 3  部分化合物的除草活性复筛测试结果(抑制率%)a 

Table 3  Screening data of compounds 13a, 13b, 13e and 13f (percent inhibition/%) 

化合物 剂量/(g•ha－1) 油菜 反枝苋 化合物 剂量/(g•ha－1) 油菜 反枝苋 

13a 
750 100 32.1 

13g 
750 100 100 

375 88 28.6 375 100 41.7 

13b 
750 79.5 48.2  

13h 
750 100 84.9 

375 65.5 26.8 375 92.7 79.5 

13e 
750 100 － 

14h 
750 92.4 - 

375 100 － 375 75.9  - 

13f 
750 77.5  51.8 

D 
750 100 94.6 

375 75.1 28.6 375 97.6 67.9 
a “－”表示未进行测试. 

表 4  部分化合物的除草活性复筛结果(抑制率/%) 
Table 4  Screening data of compounds 13e and 13g (percent inhibition/%) 

化合物 187.5 g/ha 93.75 g/ha 46.875 g/ha 

13e 100 72.1 56.8 
13g 46.9 31.00 25.7 
D 100 100 83.8 

  

校正; Yanaco-CHN CORDER MT-3 自动元素分析仪; 

BRUKER ACP-300 型核磁共振仪或者 BRUKER AV-400

型核磁共振仪, CDCl3或者 DMSO 为溶剂, TMS 为内标; 

LCQ Advantage型电喷雾电离源质谱仪(ESI源); 柱层层

析硅胶为青岛海洋化工厂生产(200～300 目); 实验用试

剂和原料均为分析纯或化学纯(其中石油醚的沸程均为

60～90 ℃), 有特殊要求的试剂进一步精制.  

3.2  中间体的合成 

3.2.1  4-[(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲醛(5)的合成     

在 500 mL 四口反应瓶中加入 14.6 g (0.12 mol) 4-羟

基苯甲醛(2)、16.3 g (0.1 mol, 99%) 2-氯-5-氯甲基吡啶 
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(3)和 300 mL 无水乙醇, 搅拌下加热至回流, TLC 检测

至原料点消失后, 停止加热. 趁热过滤, 脱溶, 再用 20 

g/L 的 NaOH 溶液洗涤三次, 得到淡黄色固体[12] 24.7 g 

(0.1 mol), 收率 99.8%. m.p. 113～114 ℃; 1H NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 5.30 (s, 2H, CH2O), 7.24 (d, J＝8.4 Hz, 

2H, ArH), 7.58 (d, J＝8.0 Hz, 1H, PyH), 7.90 (d, J＝8.4 

Hz, 2H, ArH),7.98 (d, J＝8.0 Hz, 1H, PyH), 8.56 (s, 1H, 

PyH ), 9.89 (s, 1H, CHO); 13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

191.31, 162.82, 149.99, 149.36, 139.48, 131.80, 131.60, 

130.02, 124.26, 115.27, 66.43. 

采用类似方法合成了中间体 6, 收率 84.9%. m.p. 

121～122 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 3.94 (s, 3H, 

OCH3), 5.21 (s, 2H, CH2O), 7.01 (d, J＝7.9 Hz, 1H, ArH), 

7.38 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.44 (d, J＝8.4 Hz, 2H, 

ArH), 7.79 (dd, J＝2.1, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.49 (d, J＝

8.5Hz, 1H, PyH ), 9.87 (s, 1H, CHO); 13C NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 190.82, 152.84, 151.55, 150.19, 148.75, 

138.10, 130.97, 130.67, 126.34, 124.47, 112.63, 109.65, 

67.76, 56.06. 

3.2.2  4-[(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲醇(7)的合成 

在 250 mL 反应瓶中加入 24.3 g (0.098 mol)中间体

5, 150 mL 无水乙醇, 搅拌, 冰浴冷却下分批加入 7.4 g 

(0.20 mol) 硼氢化钠, 加完室温反应1 h, 加入50 mL水, 

稀盐酸调节 pH 值为 4～5, 二氯甲烷萃取, 无水硫酸镁

干燥, 浓缩, 得到白色固体 21.5 g (0.086 mol), 收率

88.0%. m.p. 126～127 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

1.86 (br, 1H, CH2OH), 4.63 (s, 2H, CH2OH), 5.05 (s, 2H, 

CH2O), 6.94 (d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 7.31 (d, J＝8.4 Hz, 

2H, ArH), 7.36 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.75 (dd, J＝1.9, 

8.2 Hz, 1H, PyH), 8.43 (d, J＝1.3 Hz, 1H, PyH); 13C NMR 

(400 MHz, CDCl3) δ: 157.69, 151.15, 148.70, 138.12, 

134.13, 131.55, 128.75, 124.32, 114.88, 66.78, 64.86. 

采用类似方法合成了中间体 8, 收率 92.3%. m.p. 

76～77 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 2.39 (br, 1H, 

CH2OH), 3.86 (s, 3H, CH3O), 4.61 (s, 2H, CH2OH), 5.09 

(s, 2H, CH2O), 6.83 (s, 2H, ArH), 6.96 (s, 1H, ArH), 7.33 

(d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.76 (dd, J＝2.3, 8.2 Hz, 1H, 

PyH), 8.4 (d, J＝2.0 Hz, 1H, PyH); 13C NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 151.0, 150.01, 148.73, 146.80, 138.29, 135.43, 

131.78, 124.28, 119.24, 114.75, 111.05, 68.24, 64.95, 

55.87. 

3.2.3  4-[(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲基氯(9)的合成 

在 250 mL 反应瓶中加入 19.6 g (0.078 mol) 4-(2-氯- 

5-吡啶甲氧基)苯甲醇(7), 100 mL 二氯甲烷, 冰浴冷却

下, 将 18.6 g (0.16 mol)二氯亚砜逐滴加入, 滴完室温反

应过夜. 除去多余二氯亚砜, 饱和食盐水洗 3 次, 无水

硫酸镁干燥, 浓缩, 得到乳白色固体, 产品重 200.4 g 

(0.076 mol), 收率 97.7%. m.p. 88～89 ℃; 1H NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 4.56 (s, 2H, CH2Cl), 5.06 (s, 2H, CH2O), 

6.93 (d, J＝8.5 Hz, 2H, ArH), 7.33 (d, J＝8.5 Hz, 1H, 

PyH), 7.36 (d, J＝8.3 Hz, 2H, ArH), 7.74 (dd, J＝2.0, 8.2 

Hz, 1H, PyH), 8.45 (d, J＝1.4 Hz, 1H, PyH); 13C NMR 

(400 MHz, CDCl3) δ: 158.19, 151.26, 148.72, 138.08, 

131.33, 130.71, 130.23, 124.33, 115.00, 66.79, 46.04. 

采用类似方法合成了中间体 10, 收率 96.8%. m.p. 

109～110 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 3.90 (s, 3H, 

CH3O), 4.56 (s, 2H, CH2Cl), 5.12 (s, 2H, CH2O), 6.84 (d,  

J＝8.2 Hz, 1H, ArH), 6.89 (d, J＝8.2 Hz, 1H, ArH), 6.95 

(d, J＝1.5 Hz, 1H, PyH), 7.35 (d, J＝8.2 Hz, 1H, ArH), 

7.77 (dd, J＝2.2, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.45 (d, J＝1.8 Hz, 

1H, PyH); 13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 151.18, 150.00, 

148.74, 147.62, 138.18, 131.59, 131.52, 124.33, 121.05, 

114.38, 112.40, 68.12, 55.96, 46.40.  

3.2.4  4-[(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺(11)的合成 

在 250 mL 反应瓶中加入 18.8 g (0.070 mol)中间体 

9, 120 mL DMF, 分批加入14.3 g (0.077 mol)邻苯二甲酰

亚胺的钾盐, 室温反应过夜, 然后冷却, 加入 500 mL 冰

水, 过滤得到 26.1 g (0.069 mol)白色固体, 再加入 13.1 g 

(0.2 mol) 80%的水合肼, 300 mL 无水乙醇, 回流 4 h, 过

滤, 浓缩得到乳白色固体, 产品重 17.1 g (0.069 mol), 

收率 98.2%. 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 3.54 (br, 

2H, NH2), 3.67 (s, 2H, CH2N), 5.14 (s, 2H, CH2O), 6.96 

(d, J＝8.6 Hz, 2H, ArH), 7.27 (d, J＝8.3 Hz, 2H, ArH), 

7.55 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.93 (dd, J＝2.3, 8.2 Hz, 

1H, PyH), 8.51 (d, J＝2.1 Hz, 1H, PyH); 13C NMR (400 

MHz, DMSO-d6) δ: 156.46, 149.65, 149.08, 139.19, 

136.12, 132.44, 128.33, 124.14, 114.50, 65.96, 44.69.  

采用类似方法合成了中间体 12, 收率 91.9%. 1H 

NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 3.68 (s, 2H, CH2N), 3.77 (s, 

3H, CH3O), 3.95 (br, 2H, NH2), 5.11 (s, 2H, CH2O), 6.82 

(d, J＝8.0 Hz, 1H, ArH), 6.97 (d, J＝8.1 Hz, 1H, ArH), 

7.003 (s, 1H, ArH), 7.55 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.91 

(dd, J＝2.0, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.48 (d, J＝1.5 Hz, 1H, 

PyH); 13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 149.64, 149.14, 

145.79, 139.29, 136.82, 132.57, 125.23, 124.13, 118.98, 

114.17, 111.59, 67.03, 55.46, 44.93. 

3.3  目标化合物 13 和 14 的合成 

目标化合物 13a 的合成: 在 100 mL 反应瓶中加入

1.3 g (5 mmol)中间体 11, 1.3 g (5 mmol)中间体 1a, 30 

mL 无水乙醇, 搅拌, 加热回流, TLC 检测, 原料点消失
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后停止反应, 浓缩, 以 V(石油醚)∶V(乙酸乙酯)＝2∶1

为洗脱剂, 通过硅胶(100～200 目)柱层析分离得到目标

化合物 13a[17].  

采用同样的方法合成了化合物 13b～13h, 14a～

14h.  

(E)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺基-3-

甲硫基丙烯酸乙氧乙酯(13a): 黄色固体, 收率 75.3%. 

m.p. 83～84 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 1.20 (t,  

J＝7.0 Hz, 3H, OCH2CH3), 2.66 (s, 3H, SCH3), 3.56 (q,  

J＝7.0 Hz, 2H, OCH2CH3), 3.68 (t, J＝5.1 Hz, 2H, CH2O), 

4.28 (t, J＝4.9 Hz, 2H, CO2CH2), 4.71 (d, J＝5.7 Hz, 2H, 

CH2NH), 5.06 (s, 2H, CH2O), 6.95 (d, J＝8.4 Hz, 2H, 

ArH), 7.20 (d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 7.36 (d, J＝8.2 Hz, 

1H, PyH), 7.75 (dd, J＝1.8, 8.1 Hz, 1H, PyH), 8.45 (s, 1H, 

PyH), 10.27 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 172.42, 168.24, 157.96, 151.21, 148.72, 138.12, 

131.33, 129.34, 128.83, 124.33, 118.22, 115.32, 74.91, 

68.09, 66.84, 66.79, 64.05, 49.00, 18.29, 15.16; HRMS 

(ESI) calcd for C22H24ClN3NaO4S [M＋Na]＋ 484.9514, 

found 484.1068. 

(E)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺基-3-

甲硫基丙烯酸乙氧甲酯(13b): 黄色固体, 收率 69.7%. 

m.p. 80～81 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 2.67 (s, 

3H, SCH3), 3.40 (s, 3H, OCH3), 3.64 (t, J＝4.8 Hz, 2H, 

CH2O), 4.29 (t, J＝4.6 Hz, 2H, CO2CH2), 4.71 (d, J＝5.8 

Hz, 2H, CH2NH), 5.06 (s, 2H, CH2O), 6.95 (d, J＝8.4 Hz, 

2H, ArH), 7.20 (d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 7.37 (d, J＝8.2 

Hz, 1H, PyH), 7.75 (dd, J＝1.9, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.45 (s, 

1H, PyH), 10.27 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 172.49, 168.26, 157.98, 151.25, 148.72, 138.12, 

131.32, 129.32, 128.86, 124.35, 118.22, 115.34, 74.85, 

70.31, 66.81, 63.83, 59.27, 49.02, 18.30. Anal. calcd for 

C21H22ClN3O4S: C 56.31, H 4.95, N 9.38; found C 56.50, 

H 5.15, N 9.20.  

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺基-3-

甲基丙烯酸乙氧乙酯(13c): 白色固体, 收率 71.8%. m.p. 

100～101 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 1.20 (t, J＝

7.0 Hz, 3H, CH2CH3), 2.30 (s, 3H, CH3), 3.57 (q, J＝7.0 

Hz, 2H, OCH2CH3), 3.68 (t, J＝5.1 Hz, 2H, CH2O), 4.27 

(t, J＝5.0 Hz, 2H, CO2CH2), 4.47 (d, J＝5.8 Hz, 2H, 

CH2NH), 5.06 (s, 2H, CH2O), 6.96 (d, J＝8.5 Hz, 2H, 

ArH), 7.18 (d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 7.37 (d, J＝8.2 Hz, 

1H, PyH), 7.75 (dd, J＝1.8, 8.1 Hz, 1H, PyH), 8.45 (s, 1H, 

PyH), 10.17 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 169.70, 168.65, 158.04, 151.27, 148.69, 138.12, 

131.29, 129.56, 128.83, 128.54, 124.37, 118.90, 115.47, 

72.32, 68.17, 66.83, 63.69, 47.41, 17.93, 15.18. Anal. calcd 

for C22H24ClN3O4: C 61.46, H 5.63, N 9.77; found C 

61.56, H 5.44, N 9.56.  

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺基-3-

甲基丙烯酸乙氧甲酯(13d): 白色固体 , 收率  72.7%. 

m.p. 87～88 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 2.31 (s, 

3H, CH3C＝C), 3.40 (s, 3H, OCH3), 3.64 (t, J＝4.7 Hz, 

2H, CH2O), 4.28 (t, J＝4.5 Hz, 2H, CO2CH2), 4.48 (d, J＝

5.8 Hz, 2H, CH2NH), 5.06 (s, 2H, CH2O), 6.96 (d, J＝8.3 

Hz, 2H, ArH), 7.19 (d, J＝8.3 Hz, 2H, ArH), 7.37 (d, J＝

8.2 Hz, 1H, PyH), 7.75 (dd, J＝2.0, 8.1 Hz, 1H, PyH), 8.46 

(s, 1H, PyH), 10.16 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 169.73, 168.62, 158.04, 151.24, 148.69, 

138.12, 131.29, 128.79, 128.57, 124.36, 118.92, 115.47, 

72.22, 70.39, 66.82, 63.44, 59.26, 47.44, 17.94. Anal. calcd 

for C21H22ClN3O4: C 60.65, H 5.33, N 10.10; found C 

60.73, H 5.38, N 9.94.  

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺基-3-

乙基丙烯酸乙氧乙酯(13e): 黄色固体 , 收率  65.2%. 

m.p. 72～73 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 1.19 (t,  

J＝7.0 Hz, 3H, OCH2CH3), 1.25 (t, J＝7.5 Hz, 3H, 

CH2CH3), 2.64 (q, J＝7.6 Hz, 2H, CH3CH2C＝C), 3.57 (q, 

J＝7.0 Hz, 2H, OCH2CH3), 3.67 (t, J＝5.1 Hz, 2H, 

CH2OC2H5), 4.26 (t, J＝5.0 Hz, 2H, CO2CH2), 4.51 (d, J＝

5.9 Hz, 2H, CH2NH), 5.06 (s, 2H, CH2O), 6.97 (d, J＝8.5 

Hz, 2H, ArH), 7.20 (d, J＝8.5 Hz, 2H, ArH), 7.37 (d, J＝

8.2 Hz, 1H, PyH), 7.76 (dd, J＝2.1, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.45 

(d, J＝1.7 Hz, 1H, PyH), 10.11 (br, 1H, CH2NH); 13C 

NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 174.74, 168.90, 158.01, 

151.12, 148.67, 138.17, 131.35, 128.98, 128.56, 124.32, 

118.69, 115.41, 70.87, 68.15, 66.78, 63.61, 46.96, 24.52, 

15.15, 11.99; HRMS (ESI) calcd for C23H26ClN3NaO4:  

[M＋Na]＋ 466.9130, found 466.1504. 

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺基-3-

乙基丙烯酸乙氧甲酯 (13f): 白色固体 , 收率  70.7%. 

m.p. 69～70 ℃; 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 1.11 

(t,  J＝7.6 Hz, 3H, CH2CH3), 2.60 (q, J＝7.4 Hz, 2H, 

CH2CH3), 3.27 (s, 3H, OCH3), 3.53 (t, J＝4.6 Hz, 2H, 

CH2OCH3), 4.19 (t, J＝4.3 Hz, 2H, CO2CH2), 4.61 (d, J＝

5.8 Hz, 2H, CH2NH), 5.17 (s, 2H, CH2O), 7.06 (d, J＝8.4 

Hz, 2H, ArH), 7.29 (d, J＝8.3 Hz, 2H, ArH), 7.56 (d, J＝

8.2 Hz, 1H, PyH), 7.94 (dd, J＝1.4, 7.9 Hz, 1H, PyH), 8.51 

(s, 1H, PyH), 10.03 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 

MHz, DMSO-d6) δ: 174.67, 167.97, 157.48, 149.75, 
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149.19, 139.31, 132.20, 129.72, 128.88, 124.18, 118.52, 

115.15, 69.82, 68.72, 66.04, 62.81, 58.13, 46.20, 24.11, 

11.68; HRMS (ESI) calcd for C22H24ClN3NaO4 [M＋Na]＋ 

452.8864, found 452.1348. 

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3-)甲氧基]苯甲胺基-3-

异丙基丙烯酸乙氧乙酯(13g): 白色固体, 收率 55.0%. 

m.p. 89～901 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 1.21 (t,  

J＝7.3 Hz, 3H, OCH2CH3), 1.39 (d, J＝7.2 Hz, 6H, 

(CH3)2CH), 3.19～3.20 (m, 1H, (CH3)2CH), 3.60 (q, J＝

7.0 Hz, 2H, OCH2CH3), 3.71 (t, J ＝ 5.3 Hz, 2H, 

CH2OC2H5), 4.29 (t, J＝5.1 Hz, 2H, CO2CH2), 4.56 (d, J＝

5.7 Hz, 2H, CH2NH), 5.08 (s, 2H, CH2O), 6.98 (d, J＝8.6 

Hz, 2H, ArH), 7.21 (d, J＝8.5 Hz, 2H, ArH), 7.39 (d, J＝

8.2 Hz, 1H, PyH), 7.77 (dd, J＝2.2, 8.1 Hz, 1H, PyH), 8.47 

(s, 1H, PyH), 10.52 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 183.01, 169.84,  157.97, 148.75, 138.10, 

131.24, 129.34, 128.45, 124.34, 119.05, 115.40, 68.16, 

66.87, 66.80, 63.76, 47.18, 30.38, 19.63, 18.83, 15.18. 

Anal. calcd for C24H28ClN3O4: C 62.95, H 6.16, N 9.18; 

found C 62.65, H 5.96, N 9.01.  

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基]苯甲胺基-3-

异丙基丙烯酸乙氧甲酯(13h): 白色固体, 收率 59.3%. 

m.p. 89～90 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 1.38 (d,  

J ＝ 7.1 Hz, 6H, (CH3)2CH), 3.17 ～ 3.20 (m, 1H, 

(CH3)2CH), 3.41 (s, 3H, OCH3), 3.65 (t, J＝4.8 Hz, 2H, 

CH2OCH3), 4.28 (t, J＝4.4 Hz, 2H, CO2CH2), 4.55 (d, J＝

5.4 Hz, 2H, CH2NH), 5.06 (s, 2H, CH2O), , 6.96 (d, J＝8.2 

Hz, 2H, ArH), 7.19 (d, J＝8.4 Hz, 2H, ArH), 7.37 (d, J＝

8.1 Hz, 1H, PyH), 7.75 (d, J＝7.5 Hz, 1H, PyH), 8.46 (s, 

1H, PyH), 10.50 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 178.59, 169.80, 157.99, 151.25, 148.70, 138.12, 

131.29, 129.33, 129.24, 128.47, 124.35, 119.04, 115.43, 

70.38, 66.82, 63.5,3, 59.28, 47.22, 19.64, 18.84. Anal. 

calcd for C23H26ClN3O4: C 62.23, H 5.90, N 9.47; found C 

62.19, H 5.61, N 9.30. 

(E)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-甲硫基丙烯酸乙氧乙酯(14a): 黄色固体, 收

率  82.6%. m.p. 124～125 ℃ ; 1H NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 1.20 (t, J＝7.0 Hz, 3H, CH2CH3), 2.68 (s, 3H, 

SCH3), 3.57 (q, J＝7.0 Hz, 2H, OCH2CH3), 3.69 (t, J＝4.9 

Hz, 2H, CH2OC2H5), 3.87 (s, 3H, OCH3), 4.28 (t, J＝4.9 

Hz, 2H, CO2CH2), 4.71 (d, J＝5.8 Hz, 2H, CH2NH), 5.11 

(s, 2H, CH2O), 6.76 (d, J＝8.2 Hz, 1H, ArH), 6.78 (s, 1H, 

ArH), 6.87 (d, J＝8.1 Hz, 1H, ArH), 7.35 (d, J＝8.2 Hz, 

1H, PyH), 7.77 (dd, J＝2.3, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.45 (d, J＝

2.1 Hz, 1H, PyH), 10.28 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 172.50, 168.26, 151.19, 150.30, 148.78, 

147.33, 138.17, 131.50, 130.40, 124.31, 119.62, 118.16, 

114.95, 111.13, 74.99, 68.19, 68.08, 66.85, 64.07, 56.00, 

49.33, 18.30, 15.15; HRMS (ESI) calcd for C23H26ClN3- 

NaO5S [M＋Na]＋ 514.1179, found 514.1174. 

(E)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-甲硫基丙烯酸乙氧甲酯(14b): 黄色固体, 收

率  72.4%. m.p. 127～128 ℃ ; 1H NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 2.68 (s, 3H, SCH3), 3.40 (s, 3H, CH2OCH3), 

3.65 (t, J＝5.0 Hz, 2H, CH2OCH3), 3.88 (s, 3H, OCH3), 

4.30 (t, J＝4.7 Hz, 2H, CO2CH2), 4.70 (d, J＝5.8 Hz, 2H, 

CH2NH), 5.11 (s, 2H, CH2O), 6.75～6.78 (m, 2H, ArH), 

6.86 (d, J＝8.0 Hz, 1H, ArH), 7.35 (d, J＝8.2 Hz, 1H, 

PyH), 7.77 (dd, J＝2.2, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.45 (d, J＝1.7 

Hz, 1H, PyH), 10.27 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 

MHz, CDCl3) δ: 172.56, 168.27, 151.22, 150.29, 148.78, 

147.33, 138.17, 131.48, 130.35, 124.32, 119.64, 118.19, 

114.90, 111.12, 74.90, 70.32, 68.18, 63.85, 59.28, 56.01, 

49.35, 18.31; HRMS(ESI) calcd for C22H24ClN3NaO5S  

[M＋Na]＋ 500.1023, found 500.1017. 

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-甲基丙烯酸乙氧乙酯(14c): 黄色固体, 收率 

60.2%. m.p. 74～75 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

1.20 (t, J＝7.0 Hz, 3H, CH2CH3), 2.31 (s, 3H, CH3), 3.56 

(q, J＝6.9 Hz, 2H, OCH2CH3), 3.68 (t, J＝5.1 Hz, 2H, 

CH2O), 3.87 (s, 3H, OCH3), 4.28 (t, J＝4.9 Hz, 2H, 

CO2CH2), 4.47 (d, J＝5.6 Hz, 2H, CH2NH), 5.11 (s, 2H, 

CH2O), 6.74～6.77 (m, 2H, ArH), 6.88 (d, J＝8.0 Hz, 1H, 

ArH), 7.35 (d, J＝8.1 Hz, 1H, PyH), 7.77 (dd, J＝2.4, 8.1 

Hz, 1H, PyH), 8.45 (s, 1H, PyH), 10.17 (br, 1H, CH2NH); 
13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 169.74, 168.62, 151.18, 

150.41, 148.77, 147.40, 138.18, 131.47, 129.87, 124.31, 

119.33, 118.89, 114.99, 110.86, 72.32, 68.16, 66.83, 63.67, 

56.03, 47.73, 17.94, 15.17; HRMS (ESI) calcd for 

C23H26ClN3NaO5 [M＋Na]＋ 482.1459, found 482.1453. 

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-甲基丙烯酸乙氧甲酯(14d): 黄色固体, 收率 

59.3%. m.p. 127～128 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

2.31 (s, 3H, CH3C＝C), 3.40 (s, 3H, CH2OCH3), 3.64 (t,  

J＝4.8 Hz, 2H, CH2O), 3.88 (s, 3H, OCH3), 4.29 (t, J＝4.6 

Hz, 2H, CO2CH2), 4.47 (d, J＝5.8 Hz, 2H, CH2NH), 5.12 

(s, 2H, CH2O), 6.74～6.76 (m, 2H, ArH), 6.87 (d, J＝7.9 

Hz, 1H, ArH), 7.35 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.77 (dd, J＝

2.1, 8.2 Hz, 1H, PyH), 8.45 (s, 1H, PyH), 10.16 (br, 1H, 
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CH2NH); 13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 169.76, 168.62, 

151.20, 150.42, 148.77, 147.42, 138.18, 131.47, 129.83, 

124.33, 119.36, 118.89, 115.00, 110.88, 72.31, 70.39, 

68.19, 63.46, 59.26, 56.04, 47.76, 17.95; HRMS (ESI) 

calcd for C22H24ClN3NaO5 [M＋Na]＋ 468.1302, found 

468.1297. 

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-乙基丙烯酸乙氧乙酯(14e): 黄色固体, 收率 

60.2%. m.p. 67～68 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

1.20 (t, J＝7.0 Hz, 3H, OCH2CH3), 1.26 (t, J＝7.6 Hz, 3H, 

CH3CH2C＝C), 2.65 (q, J＝7.6 Hz, 2H, CH3CH2C＝C), 

3.57 (q, J＝7.0 Hz, 2H, OCH2CH3), 3.68 (t, J＝5.2 Hz, 

2H, CH2O), 3.88 (s, 3H, OCH3), 4.27 (t, J＝5.0 Hz, 2H, 

CO2CH2), 4.49 (d, J＝5.9 Hz, 2H, CH2NH), 5.12 (s, 2H, 

CH2O), 6.75～6.77 (m, 2H, ArH), 6.88 (d, J＝7.9 Hz, 1H, 

ArH), 7.35 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.77 (dd, J＝2.3, 8.2 

Hz, 1H, PyH), 8.45 (d, J＝2.1 Hz, 1H, PyH), 10.12 (br, 

1H, CH2NH); 13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 174.76, 

168.94, 151.18, 150.40, 148.77, 147.41, 138.18, 131.47, 

130.06, 124.31, 119.33, 118.59, 115.03, 110.87, 71.10, 

68.16, 66.83, 63.67, 56.03, 47.28, 24.55, 15.16, 12.02; 

HRMS (ESI) calcd for C24H28ClN3NaO5 [M ＋ Na] ＋ 

496.1615, found 496.1610. 

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-乙基丙烯酸乙氧甲酯(14f): 黄色固体, 收率 

58.7 %. m.p. 67～68 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

1.27 (t, J＝7.6 Hz, 3H, CH2CH3), 2.65 (q, J＝7.5 Hz, 2H, 

CH2CH3), 3.40 (s, 3H, CH2OCH3), 3.64 (t, J＝4.8 Hz, 2H, 

CH2OCH3), 3.88 (s, 3H, OCH3), 4.28 (t, J＝4.7 Hz, 2H, 

CO2CH2), 4.49 (d, J＝5.8 Hz, 2H, CH2NH), 5.18 (s, 2H, 

CH2O), 6.75～6.77 (m, 2H, ArH), 6.88 (d, J＝7.9 Hz, 1H, 

ArH), 7.36 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.77 (dd, J＝2.1, 8.1 

Hz, 1H, PyH), 8.46 (s, 1H, PyH), 10.11 (br, 1H, CH2NH); 
13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 174.78, 168.94, 151.15, 

150.40, 148.72, 147.41, 138.23, 131.50, 130.03, 124.35, 

119.36, 118.61, 115.02, 110.87, 71.08, 70.38, 68.18, 63.46, 

59.26, 56.03, 47.30, 24.57, 12.03; HRMS (ESI) calcd for 

C23H26ClN3NaO5 [M＋Na]＋ 482.1459, found 482.1453. 

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-异丙基丙烯酸乙氧甲酯(14g): 黄色固体, 收

率 55.9%. m.p. 86～87 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) 

δ: 1.21 (t, J＝6.9 Hz, 3H, CH2CH3), 1.38 (d, J＝7.1 Hz, 

6H, (CH3)2CH), 3.18 (br, 1H, (CH3)2CH), 3.58 (q, J＝6.9 

Hz, 2H, CH2CH3), 3.69 (t, J＝4.8 Hz, 2H, CH2O), 3.87 (s, 

3H, OCH3), 4.27 (t, J＝4.8 Hz, 2H, CO2CH2), 4.54 (d, J＝

5.6 Hz, 2H, CH2NH), 5.11 (s, 2H, CH2O),  6.75～6.77 

(m, 2H, ArH), 6.88 (d, J＝7.8 Hz, 1H, ArH), 7.35 (d, J＝

8.2 Hz, 1H, PyH), 7.77 (d, J＝8.1 Hz, 1H, PyH), 8.45 (s, 

1H, PyH), 10.52 (br, 1H, CH2NH); 13C NMR (400 MHz, 

CDCl3) δ: 178.64, 169.83, 151.23, 150.41, 148.81, 147.34, 

138.17, 131.45, 130.41, 124.31, 119.22, 118.98, 115.03, 

110.71, 74.29, 68.21, 68.16, 66.86, 63.78, 56.03, 47.46, 

30.35, 18.87, 15.18. Anal. calcd for C25H30ClN3O5: C 

61.53, H 6.20, N 8.61; found C 61.28, H 6.40, N 8.90.  

(Z)-2-氰基-3-[4-(6-氯吡啶-3)-甲氧基-3-甲氧基]苯

甲胺基-3-异丙基丙烯酸乙氧甲酯(14h): 黄色固体, 收

率 52.0%. m.p. 73～74 ℃; 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 

1.38 (d, J＝7.2 Hz, 6H, (CH3)2CH), 3.17～3.23 (m, 1H, 

(CH3)2CH), 3.41 (s, 3H, OCH3), 3.65 (t, J＝5.0 Hz, 2H, 

CH2OCH3), 3.88 (s, 3H, OCH3), 4.28 (t, J＝4.9 Hz, 2H, 

CO2CH2), 4.54 (d, J＝5.7 Hz, 2H, CH2NH), 5.11 (s, 2H, 

CH2O), 6.75～6.77 (m, 2H, ArH), 6.88 (d, J＝7.9 Hz, 1H, 

ArH), 7.35 (d, J＝8.2 Hz, 1H, PyH), 7.77 (dd, J＝2.4, 8.2 

Hz, 1H, PyH), 8.45 (d, J＝2.1 Hz, 1H, PyH), 10.51 (br, 

1H, CH2NH); 13C NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 178.67, 

169.78, 151.17, 150.38, 148.79, 147.33, 138.20, 131.47, 

130.37, 124.30, 119.25, 115.02, 110.74, 70.36, 68.19, 

63.53, 59.25, 56.02, 47.47, 30.35, 29.68, 18.85; HRMS 

(ESI) calcd for C24H28ClN3NaO5 [M＋Na]＋  496.1615, 

found 496.1610. 

3.4  生物活性测定方法 

盆栽法(茎叶处理)[7]: 在直径 8 厘米的纸杯中放入

一定量的土, 加入一定量的水, 播种后覆盖一定厚度的

土壤, 于花房中培养, 幼苗出土以前以塑料膜覆盖. 出

苗后, 每天加以定量的清水以保持正常生长. 当幼苗长

到一定时期进行茎叶喷雾处理. 处理剂量为 1500 g/ha. 

处理 20 d 后调查结果, 测定地上鲜重, 以鲜重抑制百分

数来表示药效.  

盆栽法(土壤处理): 在直径 8 cm的纸杯中放入一定

量的土, 加入一定量的水, 播种后覆盖一定厚度的土壤, 

并在当日以 1500 g/ha 的剂量对土壤进行施药处理, 然

后于花房中培养, 幼苗出土以前以塑料膜覆盖. 出苗后, 

每天加以定量的清水以保持正常生长. 处理 20 d后调查

结果, 测定地上鲜重, 以鲜重抑制百分数来表示药效.  

实验材料: 单子叶植物稗草、马唐, 双子植物油

菜、苋菜. 

辅助材料 (Supporting Information)  化合物的 1H 

NMR、13C NMR、HRMS 谱图和单晶衍射数据. 这些材

料可以免费从本刊网站(http://sioc-journal.cn/)上下载. 
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