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吲唑吡啶喹啉铱负载催化剂的合成及在 2-氨基苯并噻唑 
N-烷基化反应中的应用 

李家豪 a    刘洪强 a,b    张  博 a    葛冰洋 a    王大伟*,a 
(a江南大学化学与材料工程学院  教育部合成与生物胶体重点实验室  江苏无锡 214122) 

(b蚌埠中实化学技术有限公司  安徽蚌埠 233000) 

摘要  设计合成了一种多氮唑类三齿配体, 并将其与铱配合物成功负载至 MoS2 纳米片上, 制备出了非均相催化剂

IPQ-Ir@MoS2. 利用扫描电子显微镜(SEM)、透射电子显微镜(TEM)、X 射线能谱仪(EDS)、X 射线光电能谱(XPS), 对
该催化剂进行表征与分析. 该催化剂能够实现 2-氨基苯并噻唑与苯甲醇的无溶剂 N-烷基化反应, 在反应中表现出优异

的催化活性和良好的底物普适性, 对反应机理进行了探索. 
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Synthesis of Supported Indazolyl-Pyridyl-Quinoline Iridium  
Catalyst and Its Application to N-Alkylation of  

2-Aminobenzothiazoles  
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Abstract  The tridentate indazolyl-pyridyl-quinoline ligand was designed and synthesized, and its iridium complex was 
successfully loaded on MoS2 nanosheets. The resulting IPQ-Ir@MoS2 was fully characterized by means of scanning electron 
microscope (SEM), transmission electron microscopy (TEM), energy dispersive spectrometer (EDS) and X-ray photoelectron 
spectrometry (XPS). This iridium composite could realize N-alkylation of 2-aminobenzothiazole with benzyl alcohol under 
solvent-free condition. It showed excellent catalytic activity and good tolerance. At the same time, the reaction mechanism was 
also explored. 
Keywords  borrowing hydrogen; dehydrogenation; tridentate ligand; iridium; supported catalyst 

 
含多种杂原子的功能化合物是一类重要天然产物, 

在药物、染料、生物医学、农业、精细化工等领域都具

有广泛的应用价值[1]. 其中, 有机胺类化合物广泛存在

于多种天然产物中, 由于它们具有独特的生物活性, 在
临床医学上被广泛应用作治疗风湿病、哮喘、抗组胺、

以及消炎抗菌的药物[2](图 1).  
由于含氮有机化合物的用途广泛, 近些年通过烷基

化反应形成 C—N 键从而合成有机胺类的方法引起了科

学家的广泛关注[3]. 传统的合成 N-烷基化合物的方法主

要有: (1)以卤代烃为烷基化试剂与胺反应合成有机胺类

化合物[4a-4c], 该方法不仅采用毒性较强的卤化物, 而且

会产生大量造成环境污染的副产物, 不符合可持续发展

理念. (2)以醛酮为烷基化试剂通过还原胺化生成有机胺

类化合物[4d,4e], 但是, 该方法对于一级胺的单烷基化选

择性比较低. (3)烯烃的氢胺化反应也能够合成有机胺类

化合物[4d-4i], 该方法使用价格低廉的烯烃进行加成反应, 
原子利用率高, 但是大部分的体系需要特定的烯烃类

型, 对底物范围的限制性很大. 除此以外, 还有 Gabriel
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合成法、Buchwald-Hartwig 交叉偶联反应等[5].  
近些年来, 随着绿色化学和可持续发展理念的加快

发展, 醇作为烷基化试剂, 通过借氢策略与胺类化合物

发生 N-烷基化反应合成取代芳香胺的方法, 受到了越

来越多科学家的青睐[6]. 与传统的方法相比, 该反应采

用与卤代烃等烷基化试剂相比更加廉价绿色的醇作为

烷基化试剂[7]. 其次醇作为氢源不需要加入另外的还原

剂, 且该反应脱氢-缩合-还原三步一锅反应完成, 副产

物只有水, 原子利用率高, 是一种较为绿色环保的方 
法[8].  
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图 1  医药上几种重要的有机胺 

Figure 1  Pharmaceutically important organic amine 

由于非对称的三齿配体与金属配位后形成的螯合

物具有良好的稳定性, 且表现出较优的反应催化活性, 
因此被广泛应用于均相和非均相催化剂的合成[9]. 我们

课题组在近些年成功合成了多种多氮唑类的三齿配体, 
并将其成功运用至催化各类有机反应中[10]. 在我们课

题组前期工作的基础上[11], 本文设计合成了非对称三齿

配体 Indazolyl-pyridyl-quinoline (IPQ, L1, Scheme 1), 其
具有大的共轭结构和多种类型的芳环结构, 同时, 载体

MoS2 纳米片具有一定尺寸的空隙, 适合配合物的进入, 
利用其与纳米片层间的 π-π 堆积作用, 将其成功负载至

载体 MoS2 纳米片上 , 最后得到非均相催化剂

IPQ-Ir@MoS2, 并对该催化剂进行了充分的表征. 该催

化剂在无溶剂条件下能够实现杂环芳胺与苯甲醇的 N-
烷基反应, 并表现出优异的催化活性和广泛的底物适用

性, 且该催化剂循环使用五次后, 仍能保持一定的反应

活性, 是一种绿色经济的合成 N-烷基化合物的方法. 

 
图式 1  配体 L1的合成方法 

Scheme 1  Synthesis of ligand L1 

1  结果与讨论 

1.1  催化剂 IPQ-Ir@MoS2的表征分析 

催化剂制备完成后, 将所制备的 IPQ-Ir@MOS2 通

过扫描电子显微镜(SEM)、透射电子显微镜(TEM)、X
射线能谱分析(EDS)、X 射线光电能谱分析(XPS)对其结

构进行表征. 
1.1.1  扫描电镜(SEM)表征分析 

首先, 通过扫描电子显微镜对该催化剂的结构进行

表征分析(如图 2 所示). 图 2a 和 2b 是载体 MoS2纳米片

的SEM图, 可以看出MoS2载体为类似花瓣的片状结构, 
纳米片之间具有一定的空隙, 有利于配合物的进入. 图
2c 和 2d 是 MoS2 纳米片负载配合物后的催化剂

IPQ-Ir@MoS2的 SEM图, 从图中可以明显看出, 纳米片

表面附着了大量的块状结构, 表明配合物已成功负载在

MoS2纳米片上. 

 
图 2  (a, b) MoS2 纳米片的 SEM 图; (c, d)非均相催化剂

IPQ-Ir@MoS2 的 SEM 图 

Figure 2  (a, b) SEM images of MoS2; (c, d) SEM images of 
IPQ-Ir@MoS2 

1.1.2  透射电镜(TEM)表征分析 
随后, 继续通过透射电子显微镜对该催化剂的微观
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结构进行进一步的表征分析(如图 3 所示). 图 3a 和 3b
是载体MoS2纳米片的TEM图, 可以进一步观察到该材

料为片层状结构. 图 3c 和 3d 为催化剂 IPQ-Ir@MoS2的

TEM图, 在10 nm状态下可以观察到有明显的块状颗粒

分布在其表面, 进一步说明了铱负载在该纳米片上, 同
时发现了金属的晶格条纹, 并测得该晶面平均间距为

0.24 nm, 这个实验结果在正常金属铱晶面间距范围内. 

 
图 3  (a, b) MoS2纳米片的 TEM 图; (c, d)非均相催化剂 IPQ- 
Ir@MoS2的 TEM 图 

Figure 3  (a, b) TEM images of MoS2; (c, d) TEM images of 
IPQ-Ir@MoS2 

1.1.3  X 射线能谱分析(EDS)表征分析 
为了进一步研究该催化剂元素的种类及含量, 对其

进行了 EDS 表征(如图 4 所示). 在元素衍射曲线图中, 
1.9 和 9.2 keV 处 Ir 元素的特征峰能够证实该催化剂中

Ir 元素的存在. 同样, 该衍射曲线也检测到 Mo、S、C、
N、Cl 元素的特征吸收峰, 更进一步说明金属配合物已

成功负载在 MoS2 纳米片上. 同时, 从各元素的分布图

可以看出, 所有元素在催化剂上呈均匀分布, 也未发生

团聚现象. 
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图 4  IPQ-Ir@MoS2能谱元素衍射曲线 

Figure 4  EDS spectra of IPQ-Ir@MoS2 

1.1.4  X 射线光电能谱分析(XPS)表征分析 
最后, 通过 X 射线光电子能谱技术分析了 IPQ- 

Ir@MoS2的表面化学状态和化学成分(如图 5所示). XPS
光谱证实催化剂中同时存在 C、N、O、Mo、S、Cl 和
Ir 元素. 谱图中出峰的元素种类和位置与预期一致. 其
中 Ir 4f5/2和 Ir 4f7/2的特征峰在64.8和61.9 eV处出现, 进
一步证明金属配合物已成功负载到 MoS2纳米片上. 
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图 5  (a) IPQ-Ir@MoS2的 XPS 光谱, 以及(b) Ir 4f 的精细谱 

Figure 5  (a) XPS spectrum of IPQ-Ir@MoS2, and (b) high- 
resolution of Ir 4f 

1.2  催化剂 IPQ-Ir@MoS2反应活性测试 

考虑到取代的氨基苯并噻唑衍生物具有重要的用

途[12], 选择苯甲醇(2a)与 2-氨基苯并噻唑(3a)的 N-烷基

化反应作为模型反应, 测试了该催化剂 IPQ-Ir@MoS2的

反应活性. 
1.2.1  反应条件的优化 

为了探究该反应最佳实验条件, 考察了碱、时间和

温度对该反应的影响, 优化探索结果见表 1. 考虑到反

应的绿色和可持续发展, 首先在无溶剂条件下对碱的种

类进行了筛选. 实验发现当使用 Na2CO3 和 NaHCO3 作

为反应的碱时, 没有监测到目标产物(表 1, Entries 1～
2), 选择K2CO3作为反应的碱时也仅能得到45%的收率, 
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但当使用 KOtBu、Cs2CO3、NaOH 时, 该反应获得较高

的产率, 其中 NaOH 作为碱可以给出最好的结果(表 1, 
Entries 3～6). 接着, 尝试以甲苯和对二甲苯为反应溶

剂, 结果表明均能够获得较好的产率(表 1, Entries 7～
8). 随后, 对反应时间和反应温度进行了筛选, 实验发

现 16 h、130 ℃为该反应的最佳反应时间和温度(表 1, 
Entries 9～12). 最后, 实验发现, 在只加入催化剂的条

件下, 表现出较低的催化活性(表 1, Entries 13). 

表 1  反应条件优化 a,b 
Table 1  Optimization of reaction conditions 

N
N

N
N
H

N

IPQ

N

S
NH2

OH

2a 3a

conditions

N

S
NH

4aa
 

Entry Base Time/h Temp./℃ Yield/% 
1 Na2CO3 16 130 <5 
2 NaHCO3 16 130 <5 
3 K2CO3 16 130 45 
4 Cs2CO3 16 130 85 
5 KOtBu 16 130 82 
6 NaOH 16 130 94 
7c NaOH 16 130 94 
8d NaOH 16 130 90 
9 NaOH 12 130 90 

10 NaOH 24 130 94 
11 NaOH 16 110 78 
12 NaOH 16 150 94 
13 — 16 130 <5 

a Reagents and conditions: 2a (1.5 mmol), 3a (0.5 mmol.), IPQ-Ir@MoS2 (15 
mg, 0.08 mol%, Ir 4.8% loading, w/w), base (0.2 mmol). b Yields of isolated 
product. c Toluene (2.0 mL). d Xylene (2.0 mL). 

1.2.2  底物普适性的考察 
确定最佳的反应条件后, 考察了该反应的底物普适

性(如表 2 所示). 首先, 以 2-氨基苯并噻唑为反应底物, 
探索其与不同结构的苯甲醇反应 , 实验结果表明

IPQ-Ir@MoS2 对于催化该反应的官能团普适性较好. 当
苯甲醇苯环的取代基无论是甲基、甲氧基等供电子取代

基, 还是三氟甲基等吸电子取代基, 该反应都能以较高

的收率得到相应的目标产物(78%～96%). 其中, 当 2-
氨基苯并噻唑与含有给电子取代基的苯甲醇反应时, 
产率较高(4aa～4aq). 同时观察到空间位阻对该反应有

所影响, 苯甲醇苯环上的取代基为多取代或者萘环取代

时, 该反应的产率有所下降(4ar～4at). 不过, 当苯甲醇

换成其他芳香杂环醇时, 该反应也能成功获得相应的目

标产物(4au). 除此以外, 还考察了该催化剂对一级脂肪

醇底物的普适性, 实验结果表明, 该催化剂对脂肪醇也

表现出较高的催化活性, 以较高的收率获得预期产物

(4av～4ax). 最后, 研究了苯甲醇与各种类型取代基取

代的 2-氨基苯并噻唑反应情况, 实验结果表明, 该催化

剂仍能表现出较高的催化活性(4ba～4bc). 

1.3  反应机理的探索 

基于催化剂 IPQ-Ir@MoS2 在该反应中表现出优异

的催化活性, 为进一步了解催化剂及反应过程, 对反应

的机理进行了探索. 
首先, 我们尝试用自由基捕获剂 2,2,6,6-四甲基-1-

哌啶基氮氧化合物(TEMPO, 1.0 equiv.)对该反应进行机

理类型的鉴别. 实验表明, TEMPO 存在的条件下, 该反

应依然能顺利进行且以较高的收率得到目标产物 4aa 
(Scheme 2), 因此排除了这一反应体系为自由基反应历

程的可能. 

 

图式 2  对照实验 

Scheme 2  Control experiments 

随后, 探索了该反应取代基的电子效应对该反应的

影响. 选择 2-氨基苯并噻唑(3a)作为反应底物与不同对

位取代的苯甲醇反应(如 Scheme 3 所示). 反应 1 h 后, 
通过 GC-MS 分析并绘制 Hammett 方程图(如图 6 所示). 
该方程斜率说明在反应的初始阶段该催化体系会受到

电子云密度的影响, 斜率为负值, 表明在苯甲醇苯环对

位上取代基为供电子基团时, 苯甲醇能够更快地脱氢形

成苯甲醛中间体, 促使醛与 2-氨基苯并噻唑进一步缩

合, 对该反应的进行更有利. 

 
图式 3  配体 4 的合成 

Scheme 3  Synthesis of ligand 4 

最后, 对该反应的中间体进行了捕捉尝试(如图 7
所示). 采用 2-氨基苯并噻唑(3a)与苯甲醇(2a)的反应为 

 



   
Chinese Journal of Organic Chemistry ARTICLE  

 
Chin. J. Org. Chem. 2022, 42, 619～630 © 2022 Chinese Chemical Society & SIOC, CAS http://sioc-journal.cn/      623 

表 2  底物的普适性考察 a,b 
Table 2  Substrate scope of the reaction 
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a Reagents and conditions: 2 (1.5 mmol), 3 (0.5 mmol), IPQ-Ir@MoS2 (15 mg, 0.08 mol%, Ir 4.8% loading, w/w), Base (0.2 mmol). b Yields of isolated product.
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图 6  Hammett 方程 

Figure 6  Hammett plot equation 
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图 7  化合物 4aa 合成过程中中间体的研究. 
Figure 7  Intermediate research for the synthesis of 4aa 
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模型, 在不同的反应时间下, 对该反应体系通过GC-MS
进行捕获及分析.数据表明, 该反应在初始阶段产生了

苯甲醛中间体, 进一步证实了醛的形成和消耗是该反应

的关键步骤. 
同时进行了两组中间体捕获的对照实验(如 Scheme 

4 所示). 首先在标准反应条件下, 仅加入苯甲醇(2a)作
为反应物, 实验发现能够以 15%的收率得到中间体苯甲

醛. 随后, 在标准反应状态下, 将苯甲醛与 2-氨基苯并

噻唑进行反应, 能够高产率地得到中间体 N-(苯并噻唑- 
2-基)-1-苯基甲胺(5a). 最后, 5a 与苯甲醇 2a在标准条件

下继续反应得到目标产物 4aa. 
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图式 4  中间体捕获实验 

Scheme 4  Capture of intermediates 

综上, 通过中间体捕获实验及相关文献报道[8b], 推
测出该反应合理的反应机理, 如 Scheme 5 所示. 该反应

需要经历以下三个步骤: (1)苯甲醇在催化剂和碱的协同

作用下脱去两个氢, 形成苯甲醛这一关键中间体; (2)苯
甲醛与 2-氨基苯并噻唑发生缩合反应并脱去一分子水

生成化合物 5a; (3)化合物 5a 在催化剂的作用下经过还

原生成最终的产物 4aa. 

1.4  催化剂 IPQ-Ir@MoS2 回收循环实验 

为研究该催化剂的循环利用效果, 我们进行了催化

剂的回收循环实验的研究. 将每次反应结束后的反应体

系离心回收催化剂, 并将其用甲醇和去离子水洗涤数

次, 干燥后再次按照反应条件的比例投料. 实验结果见 
Scheme 6 所示. 由 Scheme 6 可知, 目标产物 4aa 的收率

随着催化剂使用次数的增加而呈降低趋势, 表明在反应

过程中该催化剂的反应活性有略微的降低, 但是整体上

看, 该催化剂循环使用 5 次以后, 依然保持了较高的催

化活性. 
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图式 5  合成 4aa 的反应机理 

Scheme 5  Reaction mechanism of the synthesis of 4aa 

 
图式 6  催化剂 IPQ-Ir@MoS2的回收试验 

Scheme 6  Recycled experiments of IPQ-Ir@MoS2 

1.5  催化合成 N-苄基苯并[d]噻唑-2-胺(4aa)对照实验 

为进一步了解该负载型催化剂对 2-氨基苯并噻唑

N-烷基化反应的影响, 进行了如下对照实验(Scheme 7). 
实验结果表明, 在相同的反应条件下, 直接将金属盐

[Cp*IrCl2]2, 配体 IPQ (L1)加入反应体系时, 该反应能获

得 84%的产率. 然而, 如果将配体 IPQ 与金属盐先配位

形成 IPQ-Ir 络合物, 再将该络合物投入反应, 可分离获

得 97%的产物 4aa. 与非均相催化剂相比, 虽然非均相

化后的催化剂产率略有降低, 但是回收实验表明该催化

剂可以循环使用, 依然保持很好的催化活性, 具有一定

的优越性. 
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图式 7  催化合成 4aa 对照实验 
Scheme 7  Control experiment of catalytic synthesis 4aa 
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1.6  催化剂 IPQ-Ir@MoS2催化合成 N-苄基苯胺 

基于催化剂在催化 2-氨基苯并噻唑的 N-烷基化反

应中表现出的优异的催化性能, 最后, 尝试将其运用至

催化苯胺与苯甲醇的借氢反应中, 结果表明, 该催化剂

仍表现出优异的催化活性, 该反应能以 89%的产率得到

目标产物 N-苄基苯胺(6a) (Scheme 8). 

 

图式 8  IPQ-Ir@MoS2催化合成 N-苄基苯胺 
Scheme 8  N-Benzyl aniline was synthesized by IPQ-Ir@MoS2 

2  结论 

综上所述, 本文制备了一种 MoS2 纳米片负载的含

铱催化剂 IPQ-Ir@MoS2, 并进行了 SEM、TEM、EDS、
XPS 等表征. 实验结果表明, 所制备催化剂具有类似花

状的片层结构, 且成功将铱负载至载体 MoS2 纳米片上. 
在无溶剂状态下该催化剂对 2-氨基苯并噻唑与苯甲醇

发生的 N-烷基化反应表现出了较高的催化活性, 对各

种底物具有较高的普适性. 通过对照实验及中间体的捕

获对该反应的机理进行了探索, 最后对催化剂的回收循

环实验进行了探索. 该催化体系与其他添加有机溶剂的

方法相比, 是一种更加绿色环保的实现杂芳胺与醇的

N-烷基化反应的方法, 符合绿色化学和环境友好的发展

理念. 

3  实验部分 

3.1  仪器与试剂 

除特殊说明外, 所有试剂均由商业供应商提供, 使
用时无需进一步净化 . 所有得到的产物均采用 1H 
NMR、13C NMR 进行表征, 以四甲基硅烷(TMS)为内标, 
DMSO-d6 (1H NMR 为 δ 2.50, 13C NMR 为 δ 39.5)或
CDCl3 (1H NMR为 δ 7.26, 13C NMR为 δ 77.1)为参考. 采
用市售 100～400 目硅胶板(SGF254)进行薄层分析, 在
230～430 目硅胶上进行柱层析分离. 在 Bruker Advance 
III HD 400 MHz 谱仪上进行 1H NMR, 13C NMR 和 19F 
NMR 分析. 高分辨质谱(HRMS)在 LTQ-FTUHRA 质谱

仪上记录. 在日立 S-4800 场发射扫描电子显微镜上对

催化剂进行了 SEM 图像和 EDS 能谱分析. 在日本电子

株式会社 JEM-2100plus 透射电子显微镜上对催化剂进

行了TEM分析. XPS数据由电子能量分析仪(ESCALAB 
250Xi, Thermo Fisher Co, USA)记录及分析. 

3.2  实验方法 

3.2.1  配体 L1的合成 
按照相关文献报道方法[13]. 在氮气气氛下, 将 2-氨

基喹啉(793 mg, 5.5 mmol)与 2,6-二溴吡啶(1.18 g, 5.0 
mmol)溶解至 1,4-二氧六环(15 mL)中, 接着加入双(三甲

基硅烷基)氨基钾(1.10 g, 5.5 mmol), 于 100 ℃油浴锅中

反应 8 h. 反应结束后将其冷却至室温, 将反应体系用

水淬灭后加入乙酸乙酯(15 mL×3)萃取, 合并有机相, 
用饱和食盐水洗涤有机相, 无水MgSO4干燥, 减压浓缩

得到粗产品, 用柱层析(V 石油醚∶V 乙酸乙酯＝8∶1)纯化产物

得到淡黄色固体 N-(6-溴吡啶-2-基)喹啉-2-胺(1a) 1.38 g, 
产率 92%. m.p. 126.5～127.6 ℃; 1H NMR (400 MHz, 
CDCl3) δ: 8.44 (d, J＝8.2 Hz, 1H), 7.98 (d, J＝8.6 Hz, 
2H), 7.85 (d, J＝8.4 Hz, 1H), 7.68 (dd, J＝8.0, 1.5 Hz, 
1H), 7.62 (ddd, J＝8.5, 6.9, 1.5 Hz, 1H), 7.53 (t, J＝7.9 
Hz, 1H), 7.36 (ddd, J＝8.0, 6.9, 1.2 Hz, 1H), 7.13 (d, J＝
8.9 Hz, 1H), 7.07 (d, J＝7.5 Hz, 1H); 13C NMR (101 MHz, 
CDCl3) δ: 153.59, 152.05, 146.93, 140.24, 139.17, 138.00, 
129.94, 127.54, 127.19, 124.65, 124.14, 120.59, 113.56, 
110.99. HRMS calcd for C14H11BrN3 [M＋H]＋ 300.0136, 
found 300.0137.  

在氮气气氛下, 将 1a (300 mg, 1.0 mmol), 吲唑(118 
mg, 1.0 mmol), CuI (19 mg, 0.1 mmol), L-proline (23 mg, 
0.2 mmol), K2CO3 (276 mg, 2.0 mmol)依次加入反应管

中, 于 160 ℃油浴锅中反应 16 h. 反应结束后将其冷却

至室温, 反应液用水淬灭, 加入二氯甲烷(15 mL×3)萃
取, 合并有机相, 并用无水 MgSO4 干燥, 减压浓缩得到

粗产品, 采用柱层析(V 石油醚∶V 乙酸乙酯＝10∶1)纯化产物

得到白色固体 N-(6-(1H-吲唑-1-基)吡啶-2-基)喹啉-2-胺
(IPQ, L1) 263 mg, 产率 78%. m.p. 154.6～155.4 ℃; 1H 
NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 8.59 (d, J＝8.5 Hz, 1H), 8.07 
(s, 1H), 7.85 (d, J＝8.5 Hz, 2H), 7.79 (d, J＝8.4 Hz, 1H), 
7.69～7.60 (m, 2H), 7.57 (d, J＝7.9 Hz, 1H), 7.55～7.45 
(m, 2H), 7.27 (q, J＝7.0 Hz, 3H), 7.11 (t, J＝7.3 Hz, 1H); 
13C NMR (101 MHz, CDCl3) δ: 152.64, 152.39, 152.05, 
147.07, 140.37, 138.66, 137.79, 136.67, 129.94, 127.64, 
127.55, 127.05, 125.98, 124.65, 123.99, 122.38, 120.88, 
115.03, 113.92, 108.30, 106.76；HRMS calcd for C21H16N5 
[M＋H]＋ 338.1406, found 338.1404.  
3.2.2  载体 MoS2纳米片的制备 

根据文献报道[14], 利用水热合成法合成 MoS2 纳米

片. 将硫脲(2.28 g, 30.0 mmol)和钼酸铵四水合物(1.24 
g, 1.0 mmol)溶解在去离子水(35 mL)中, 转移至 45 mL
聚四氟乙烯内衬中, 搅拌 30 min 后密封, 放置于水热反

应釜中 220 ℃下反应 18 h. 反应结束后, 将其冷却至室
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温, 离心将所得固体经过水和无水乙醇洗涤, 真空干燥

得到 MoS2纳米片(1.10 g). 
3.2.3  非均相催化剂 IPQ-Ir@MoS2的制备 

在氮气气氛下 , 将 IPQ (709 mg, 2.17 mmol)和
[Cp*IrCl2]2 (821 mg, 1.03 mmol)加入反应管中, 随后加

入 10 mL无水甲醇溶液, 于 65 ℃下反应 24 h. 反应结束

后, 离心后收集固体. 将所收集固体在氮气气氛下, 与
MoS2纳米片(5.00 g)置于 DMSO 中, 160 ℃下反应 48 h, 
反应过程中配合物与 MOS2纳米片通过 π-π 堆积作用吸

附负载, 最终得到催化剂 IPQ-Ir@MoS2 (5.87 g). 电感

耦合等离子体原子发射光谱(ICP-AES)分析表明, IPQ- 
Ir@MoS2中 Ir 的负载量为 4.8 wt%. 
3.2.4  IPQ-Ir@MoS2 催化 2-氨基苯并噻唑与苯甲醇

的 N-烷基化反应 
在 25 mL 干燥反应管中, 依次加入苯甲醇 2a (162 

mg, 1.5 mmol), 2-氨基苯并噻唑(75 mg, 0.5 mmol), 催化

剂 IPQ-Ir@MoS2 (15 mg, 0.08 mol%, Ir 4.8% loading, 
w/w)于 130 ℃油浴锅中搅拌反应 16 h, 反应过程中用

TLC 板追踪反应进度, 反应结束后, 待其冷却至室温, 
加入水淬灭, 乙酸乙酯(5 mL×3)萃取, 合并有机相, 并
用无水 MgSO4 干燥, 减压浓缩得到的粗产品用柱层析

纯化(V 石油醚∶V 乙酸乙酯＝5∶1), 得到产物 4aa (112 mg, 
94%). 

N-苄基苯并[d]噻唑-2-胺(4aa)[15a]: 112 mg白色固体, 
产率 94%. m.p. 157.2～157.9 ℃ (Lit.[15f] 157～158 ℃); 
1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.55 (t, J＝5.8 Hz, 1H), 
7.69 (dd, J＝7.9, 1.3 Hz, 1H), 7.51～7.33 (m, 5H), 7.32～
7.19 (m, 2H), 7.04 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 4.63 (d, J＝5.4 
Hz, 2H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 166.72, 
152.94, 139.42, 130.91, 128.86, 127.87, 127.51, 126.03, 
121.46, 121.43, 118.59, 47.69. 

N-(2-甲基苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ab)[15b]: 111.92 
mg 白色固体, 产率 88%. m.p. 157.7～158.9 ℃ (Lit.[15f] 
157～158 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.39 (t, 
J＝5.2 Hz, 1H), 7.65 (d, J＝6.5 Hz, 1H), 7.41 (d, J＝8.1 
Hz, 1H), 7.36～7.30 (m, 1H), 7.24～7.12 (m, 4H), 7.05～
6.97 (m, 1H), 4.59 (d, J＝4.8 Hz, 2H), 2.33 (s, 3H); 13C 
NMR (101 MHz, DMSO) δ: 166.52, 153.01, 136.98, 
136.46, 130.97, 130.55, 128.32, 127.66, 126.30, 126.01, 
121.43, 121.40, 118.58, 46.00, 19.15. 

N-(3-甲基苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ac)[15c]: 114 mg 
黄色固体, 产率 90%. m.p. 164.4～165.7 ℃; 1H NMR 
(400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.51 (t, J＝5.7 Hz, 1H), 7.69 (dd, 
J＝7.8, 1.3 Hz, 1H), 7.42 (d, J＝8.0 Hz, 1H), 7.31～7.15 
(m, 4H), 7.13～6.98 (m, 2H), 4.59 (d, J＝5.4 Hz, 2H), 

2.31 (s, 3H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 166.73, 
152.97, 139.29, 137.94, 130.92, 128.86, 128.78, 128.45, 
128.16, 126.02, 124.98, 121.42, 118.57, 47.72, 21.51. 

N-(4-甲基苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ad)[15d]: 121 mg 
黄色固体 , 产率 95%. m.p. 188.3～189.1 ℃ (Lit.[15a] 
188.9～189.4 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.50 
(t, J＝5.8 Hz, 1H), 7.71 (dd, J＝7.9, 1.3 Hz, 1H), 7.43 (dd, 
J＝8.2, 1.2 Hz, 1H), 7.31 (d, J＝8.0 Hz, 2H), 7.27～7.23 
(m, 1H), 7.20 (d, J＝7.8 Hz, 2H), 7.06 (td, J＝7.5, 1.2 Hz, 
1H), 4.59 (d, J＝5.7 Hz, 2H), 2.33 (s, 3H); 13C NMR (101 
MHz, DMSO-d6) δ: 166.68, 152.94, 136.59, 136.33, 
130.86, 129.39, 129.06, 127.86, 126.00, 121.40, 118.53, 
47.46, 21.15. 

N-(2-甲氧基苄基)苯并[d]噻唑-2-胺 (4ae)[15e]: 121 
mg 黄色固体 , 产率 90%. m.p. 178.3～179.4 ℃; 1H 
NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.26 (t, J＝5.6 Hz, 1H), 
7.58 (dd, J＝7.9, 1.3 Hz, 1H), 7.30 (dd, J＝8.0, 1.2 Hz, 
1H), 7.23 (dd, J＝7.5, 1.7 Hz, 1H), 7.20～7.10 (m, 2H), 
6.97～6.90 (m, 2H), 6.83 (td, J＝7.5, 1.1 Hz, 1H), 4.49 (d, 
J＝5.4 Hz, 2H), 3.75 (s, 3H); 13C NMR (101 MHz, 
DMSO-d6) δ: 166.72, 157.34, 152.98, 130.91, 128.86, 
128.48, 126.70, 125.98, 121.37, 120.63, 120.51, 118.52, 
111.05, 55.81, 42.95. 

N-(3-甲氧基苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4af)[15e]: 126 mg 
白色固体, 产率 93%. m.p. 179.8～180.9 ℃; 1H NMR 
(400 MHz, CDCl3) δ: 7.44 (dd, J＝7.9, 1.3 Hz, 2H), 7.23 
(dd, J＝8.1, 1.2 Hz, 1H), 7.13 (dt, J＝8.1, 7.0 Hz, 2H), 
6.96 (dd, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 6.90～6.86 (m, 1H), 6.84 (t, 
J＝2.1 Hz, 1H), 6.75～6.69 (m, 1H), 4.47 (s, 2H), 3.62 (s, 
3H); 13C NMR (101 MHz, CDCl3) δ: 168.37, 160.02, 
152.19, 139.19, 130.25, 129.88, 126.00, 121.47, 120.89, 
119.88, 118.63, 113.38, 113.10, 55.23, 49.49. 

N-(4-甲氧基苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ag)[15a]: 130 
mg淡黄色固体, 产率96%. m.p. 173.3～174.2 ℃ (Lit.[15b] 
170～171 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.50 (dd,  
J＝7.9, 1.3 Hz, 1H), 7.40 (dd, J＝8.1, 1.2 Hz, 1H), 7.27～
7.19 (m, 3H), 7.01 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 6.84～6.78 (m, 
2H), 6.06 (s, 1H), 4.48 (s, 2H), 3.73 (d, J＝2.6 Hz, 3H); 
13C NMR (101 MHz, CDCl3) δ: 166.27, 158.30, 151.19, 
128.36, 128.07, 127.63, 124.95, 120.61, 119.80, 117.90, 
113.17, 54.29, 47.88. 

N-(3-氟苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ah)[15f]: 108 mg 白

色固体 4ah, 产率 84%. m.p. 141.1～142.2 ℃ (Lit.[15f] 
141～143 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.55 (d, 
J＝5.2 Hz, 1H), 7.64 (dd, J＝7.8, 1.2 Hz, 1H), 7.44～7.37 
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(m, 1H), 7.33 (td, J＝8.0, 6.1 Hz, 1H), 7.25～7.13 (m, 
3H), 7.08～6.93 (m, 2H), 4.62 (d, J＝4.9 Hz, 2H); 13C 
NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 166.70, 162.76 (d, J＝
243.6 Hz), 152.88, 142.56 (d, J＝7.0 Hz), 130.99, 130.78 
(d, J＝8.3 Hz), 126.07, 123.77 (d, J＝2.8 Hz), 121.59, 
121.45, 118.72, 114.46 (d, J＝21.4 Hz), 114.23 (d, J＝21.0 
Hz), 47.12 (d, J＝2.0 Hz); 19F NMR (376 MHz, DMSO-d6) 
δ: －113.21. 

N-(4-氟苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ai)[15a]: 118 mg白色

固体, 产率 91%. m.p. 148.0～148.9 ℃ (Lit.[15a] 148.0～
149.2 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.53 (d, J＝
5.3 Hz, 1H), 7.65 (d, J＝7.8 Hz, 1H), 7.48～7.35 (m, 3H), 
7.26～7.09 (m, 3H), 7.00 (t, J＝7.6 Hz, 1H), 4.59 (d, J＝
5.1 Hz, 2H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 166.66, 
161.82 (d, J＝242.6 Hz), 152.93, 135.62 (d, J＝3.0 Hz), 
130.95, 129.87 (d, J＝8.1 Hz), 126.04, 121.51, 121.42, 
118.65, 115.58 (d, J＝21.3 Hz), 46.97; 19F NMR (376 
MHz, DMSO-d6) δ: －115.68. 

N-(2-氯苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4aj)[15a]: 120.89 mg 
白色固体 , 产率 88%. m.p. 134.5～135.3 ℃ (Lit.[15a] 
134.7～135.2 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.55 
(d, J＝4.8 Hz, 1H), 7.65 (d, J＝7.8 Hz, 1H), 7.52～7.35 
(m, 3H), 7.33～7.22 (m, 2H), 7.19 (t, J＝7.6 Hz, 1H), 7.00 
(t, J＝7.6 Hz, 1H), 4.68 (d, J＝4.3 Hz, 2H); 13C NMR (101 
MHz, DMSO-d6) δ: 166.53, 152.85, 136.42, 132.86, 
131.05, 129.73, 129.54, 129.32, 127.69, 126.05, 121.62, 
121.46, 118.77, 45.54. 

N-(3-氯苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ak)[15e]: 126 mg 白

色固体 4ak, 产率 92%. m.p. 144.8～145.7 ℃; 1H NMR 
(400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.61 (d, J＝5.6 Hz, 1H), 7.69 (d, 
J＝7.8 Hz, 1H), 7.52～7.41 (m, 2H), 7.41～7.29 (m, 3H), 
7.24 (t, J＝7.7 Hz, 1H), 7.05 (t, J＝7.6 Hz, 1H), 4.65 (d,  
J＝5.1 Hz, 2H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 
166.66, 152.85, 142.13, 133.60, 130.98, 130.70, 127.59, 
127.43, 126.46, 126.07, 121.60, 121.45, 118.73, 47.07. 

N-(4-氯苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4al)[15e]: 130 mg 白
色固体 , 产率 94%. m.p. 188.1～ 189.2 ℃ (Lit.[15a] 
188.2～188.8 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.55 
(t, J＝5.7 Hz, 1H), 7.68 (dd, J＝7.8, 1.3 Hz, 1H), 7.52～
7.34 (m, 5H), 7.23 (td, J＝7.7, 1.3 Hz, 1H), 7.03 (td, J＝
7.6, 1.2 Hz, 1H), 4.61 (d, J＝5.6 Hz, 2H); 13C NMR (101 
MHz, DMSO-d6) δ: 166.63, 152.86, 138.55, 132.06, 
130.93, 129.67, 128.80, 126.04, 121.55, 121.44, 118.67, 
46.93. 

N-(3-溴苯基)苯并[d]噻唑-2-胺(4am)[15e]: 129 mg 白

色固体, 产率 81%. 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 
8.55 (t, J＝5.7 Hz, 1H), 7.67 (dd, J＝7.9, 1.2 Hz, 1H), 7.58 
(d, J＝1.9 Hz, 1H), 7.48～7.36 (m, 3H), 7.29 (t, J＝7.8 
Hz, 1H), 7.25～7.19 (m, 1H), 7.02 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 
1H), 4.62 (d, J＝5.3 Hz, 2H); 13C NMR (101 MHz, 
DMSO-d6) δ: 166.62, 152.83, 142.41, 131.04, 130.95, 
130.47, 130.34, 126.87, 126.08, 122.21, 121.61, 121.48, 
118.72, 46.98. 

N-(4-(三氟甲氧基)苯并[d]噻唑-2-胺(4an)[15a]: 126 
mg 白色固体, 产率 78%. m.p. 149.8～150.7 ℃ (Lit.[15a] 
149.8～150.7 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.62 
(d, J＝5.2 Hz, 1H), 7.69 (d, J＝7.8 Hz, 1H), 7.54 (d, J＝
8.2 Hz, 2H), 7.46 (d, J＝8.0 Hz, 1H), 7.34 (d, J＝8.2 Hz, 
2H), 7.25 (t, J＝7.7 Hz, 1H), 7.05 (t, J＝7.6 Hz, 1H), 4.69 
(d, J＝4.4 Hz, 2H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 
166.69, 152.92, 147.90, 147.88, 138.98, 131.00, 129.65, 
126.01, 124.43 (q, J＝254.6 Hz), 121.54, 121.41, 118.71, 
46.93; 19F NMR (376 MHz, DMSO-d6) δ: －57.02. 

N-(2-(三氟甲基)苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ao): 123 
mg 白色液体, 产率 80%. 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) 
δ: 8.57 (d, J＝5.1 Hz, 1H), 7.70 (d, J＝7.8 Hz, 1H), 7.67～
7.56 (m, 3H), 7.47～7.35 (m, 2H), 7.19 (td, J＝7.7, 1.3 Hz, 
1H), 7.00 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 4.80 (d, J＝5.0 Hz, 
2H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 166.58, 152.77, 
137.63, 133.16, 131.05, 129.42, 129.06(q, J＝273.0 Hz), 
128.04, 127.43 (q, J＝3.4 Hz), 126.40 (q, J＝6.0 Hz), 
126.05, 121.67, 121.46, 118.82, 44.23; 19F NMR (376 
MHz, DMSO-d6) δ: －58.82. HRMS calcd for C15H12- 
F3N2S [M＋H]＋ 309.0673, found 309.0672.  

N-(3-(三氟甲基)苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ap): 129 
mg 白色液体, 产率 84%. 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) 
δ: 8.65 (t, J＝5.9 Hz, 1H), 7.79 (s, 1H), 7.76～7.70 (m, 
2H), 7.65 (dt, J＝15.0, 7.5 Hz, 2H), 7.43 (d, J＝8.0 Hz, 
1H), 7.26 (td, J＝7.7, 1.3 Hz, 1H), 7.07 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 
1H), 4.75 (d, J＝5.7 Hz, 2H); 13C NMR (101 MHz, 
DMSO-d6) δ: 166.59, 152.77, 141.06, 131.97, 130.92, 
130.03 (q, J＝31.0 Hz), 129.94, 129.55, 128.38, 126.08 (q, 
J＝271.0 Hz), 124.33 (q, J＝3.4 Hz), 121.64, 121.51, 
118.69, 47.04; 19F NMR (376 MHz, DMSO-d6) δ:      
－ 61.05. HRMS calcd for C15H12F3N2S[M ＋ H] ＋ 
309.0673, found 309.0676.  

N-(4-(三氟甲基)苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4aq)[15a]: 
105 mg 白色固体, 产率 86%. m.p. 164.1～164.9 ℃ 
(Lit.[15a] 164.2～164.8 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 
7.63～7.56 (m, 3H), 7.51 (d, J＝8.0 Hz, 2H), 7.41 (dd, J＝
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8.1, 1.2 Hz, 1H), 7.30～7.25 (m, 1H), 7.09 (td, J＝7.7, 1.1 
Hz, 1H), 4.70 (s, 2H); 13C NMR (101 MHz, CDCl3) δ: 
167.57, 151.79, 141.62, 130.28 (q, J＝32.2 Hz), 129.43, 
127.79, 126.17, 125.78 (q, J＝3.8 Hz), 125.39 (q, J＝271.1 
Hz), 121.98, 120.97, 118.88, 48.77. 

N-(3,5-双(三氟甲基)苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ar) 
156 mg 白色液体 , 产率 83%. 1H NMR (400 MHz, 
CDCl3) δ: 7.85 (d, J＝1.8 Hz, 2H), 7.79 (s, 1H), 7.57 (dd,  
J＝7.9, 1.2 Hz, 1H), 7.36 (dd, J＝8.1, 1.2 Hz, 1H), 7.25 
(ddd, J＝8.2, 5.5, 1.3 Hz, 1H), 7.10 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 
1H), 4.75 (s, 2H); 13C NMR (101 MHz, CDCl3) δ: 167.55, 
151.71, 140.47, 132.10 (q, J＝33.4 Hz), 130.20, 127.66, 
127.24 (q, J＝271.4 Hz), 126.23, 122.15, 121.89 (q, J＝3.6 
Hz), 121.06, 118.81, 48.36. HRMS calcd for C16H11F6N2S 
[M＋H]＋ 377.0547, found 377.0544.  

N-(3,5-二甲氧基苄基)苯并[d]噻唑-2-胺(4as): 125 
mg 白色固体, 产率 83%. m.p. 144.3～145.2 ℃; 1H NMR 
(400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.50 (t, J＝5.6 Hz, 1H), 7.68 (dd, 
J＝7.9, 1.2 Hz, 1H), 7.41 (d, J＝7.9 Hz, 1H), 7.23 (td, J＝
7.7, 1.3 Hz, 1H), 7.03 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 6.58 (d, J＝
2.3 Hz, 2H), 6.42 (t, J＝2.3 Hz, 1H), 4.56 (d, J＝5.3 Hz, 
2H), 3.73 (s, 6H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 
166.75, 161.03, 152.92, 141.79, 130.92, 126.03, 121.47, 
121.41, 118.59, 105.85, 99.11, 55.58, 47.79. HRMS calcd 
for C16H17O2N2S [M＋H]＋ 301.1011, found 301.1013.  

N-(萘-1-基甲基)苯并[d]噻唑-2-胺(4at)[15a]: 121 mg
白色固体 , 产率 83%. m.p. 150.1～150.9 ℃ (Lit.[15a] 
150.1～150.8 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.59 
(t, J＝5.1 Hz, 1H), 8.21～8.11 (m, 1H), 7.96 (dd, J＝7.9, 
1.7 Hz, 1H), 7.87 (d, J＝8.2 Hz, 1H), 7.69 (dd, J＝7.8, 1.3 
Hz, 1H), 7.63～7.52 (m, 3H), 7.51～7.43 (m, 2H), 7.25 
(td, J＝7.7, 1.3 Hz, 1H), 7.04 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 5.11 
(d, J＝4.8 Hz, 2H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 
166.52, 153.00, 134.49, 133.87, 131.52, 131.01, 129.06, 
128.34, 126.86, 126.38, 126.16, 126.08, 125.96, 124.03, 
121.53, 121.47, 118.67, 45.92. 

N-(噻吩-2-基甲基)苯并[d]噻唑-2-胺(4au)[15e]: 92 
mg 白色固体, 产率 75%. m.p. 198.9～199.9 ℃ (Lit.[15j] 
199～201 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.59 (t,  
J＝5.6 Hz, 1H), 7.72 (d, J＝7.8 Hz, 1H), 7.53～7.41 (m, 
2H), 7.31～7.25 (m, 1H), 7.14 (d, J＝3.4 Hz, 1H), 7.08 (t, 
J＝7.6 Hz, 1H), 7.05～6.99 (m, 1H), 4.82 (d, J＝5.4 Hz, 
2H); 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 166.30, 152.78, 
142.28, 130.98, 127.20, 126.37, 126.06, 125.71, 121.60, 
121.47, 118.72, 42.64. 

N-正丁基苯并[d]噻唑-2-胺 (4av)[15g]: 95 mg 白色固

体 , 产率 92%. m.p. 69.7～70.9 ℃ (Lit.[15g] 69.6～
70.6 ℃); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.56 (dd, J＝7.9, 
1.3 Hz, 1H), 7.49 (dd, J＝8.1, 1.1 Hz, 1H), 7.27 (ddd, J＝
8.2, 7.4, 1.3 Hz, 1H), 7.04 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 3.36 (t, 
J＝7.1 Hz, 2H), 1.70～1.60 (m, 2H), 1.46～1.34 (m, 2H), 
0.92 (t, J＝7.4 Hz, 3H); 13C NMR (101 MHz, CDCl3) δ: 
168.46, 152.44, 130.18, 125.93, 121.21, 120.84, 118.41, 
45.60, 31.64, 20.10, 13.77. 

N-己基苯并[d]噻唑-2-胺(4aw): 91 mg 白色固体, 产
率 78%. m.p. 58.4～59.3 ℃ (Lit.[15g] 58.5～59.4 ℃); 1H 
NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.57 (dd, J＝7.9, 1.2 Hz, 1H), 
7.50 (dd, J＝8.1, 1.1 Hz, 1H), 7.27 (ddd, J＝8.2, 7.3, 1.3 
Hz, 1H), 7.05 (td, J＝7.6, 1.2 Hz, 1H), 3.37 (t, J＝7.1 Hz, 
2H), 1.66 (p, J＝7.5 Hz, 2H), 1.43～1.32 (m, 2H), 1.31～
1.20 (m, 4H), 0.92～0.81 (m, 3H); 13C NMR (101 MHz, 
CDCl3) δ: 168.38, 152.41, 130.18, 125.93, 121.22, 120.83, 
118.45, 45.90, 31.47, 29.54, 26.59, 22.58, 14.03. 

N-(环己基甲基)苯并[d]噻唑-2-胺(4ax)[15h]: 100 mg
白色固体, 产率 81%. m.p. 134.3～135.1 ℃; 1H NMR 
(400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.01 (t, J＝5.4 Hz, 1H), 7.64 (dd,  
J＝7.9, 1.3 Hz, 1H), 7.39 (dd, J＝8.1, 1.2 Hz, 1H), 7.21 
(ddd, J＝8.1, 7.4, 1.3 Hz, 1H), 7.00 (td, J＝7.5, 1.2 Hz, 
1H), 3.27～3.19 (m, 2H), 1.80～1.57 (m, 6H), 1.29～1.10 
(m, 3H), 1.02～0.87 (m, 2H); 13C NMR (101 MHz, 
DMSO-d6) δ: 166.85, 153.19, 130.69, 125.89, 121.21, 
121.11, 118.30, 50.81, 37.63, 30.88, 26.51, 25.87. 

N-苄基-5-甲苯并[d]噻唑-2-胺(4ba)[15a]: 114 mg 白色

固体, 产率 90%. m.p. 179.9～181.1 ℃ (Lit.[15a] 179.7～
180.2 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.43 (t, J＝
5.7 Hz, 1H), 7.51 (d, J＝1.8 Hz, 1H), 7.44～7.35 (m, 4H), 
7.31 (d, J＝7.9 Hz, 2H), 7.07 (dd, J＝8.2, 1.8 Hz, 1H), 
4.62 (d, J＝5.7 Hz, 2H), 2.36 (s, 3H); 13C NMR (101 MHz, 
DMSO-d6) δ: 166.02, 150.76, 139.49, 130.94, 130.58, 
128.84, 127.85, 127.48, 127.03, 121.37, 118.24, 47.65, 
21.22. 

N-苄基-5-氟苯并[d]噻唑-2-胺(4bb)[15a]: 121 mg 黄

色固体, 产率 94%. m.p. 181.2～182.5 ℃ (Lit.[15k] 180～
184 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ: 8.47 (s, 1H), 
7.58 (d, J＝8.8 Hz, 1H), 7.32 (d, J＝8.3 Hz, 5H), 7.24 (d,  
J＝6.8 Hz, 1H), 7.02 (t, J＝9.4 Hz, 1H), 4.55 (s, 2H); 13C 
NMR (101 MHz, DMSO-d6) δ: 166.63, 157.73 (d, J＝
236.4 Hz), 149.64, 139.38, 131.98 (d, J＝11.1 Hz), 128.96, 
127.94, 127.62, 119.03 (d, J＝8.7 Hz), 113.40 (d, J＝23.5 
Hz), 108.48 (d, J＝27.2 Hz), 47.70; 19F NMR (376 MHz, 
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DMSO-d6) δ: －121.80. 

N-苄基-5-(三氟甲氧基)苯并[d]噻唑-2-胺(4bc)[15a]: 

141 mg 白色固体, 产率 87%. m.p. 176.6～177.8 ℃ 
(Lit.[15a] 176.2～177.1 ℃); 1H NMR (400 MHz, DMSO- 
d6) δ: 8.69 (t, J＝5.8 Hz, 1H), 7.86～7.77 (m, 1H), 7.44 (d, 
J＝8.8 Hz, 1H), 7.41～7.34 (m, 4H), 7.31～7.25 (m, 1H), 
7.23～7.18 (m, 1H), 4.62 (d, J＝5.7 Hz, 2H); 13C NMR 
(101 MHz, DMSO-d6) δ: 167.88, 152.07, 142.72 (q, J＝2.0 
Hz), 139.12, 131.98, 128.89, 127.86, 127.58, 124.54 (q,   
J＝254.0 Hz), 119.56, 118.84, 115.00, 47.70. 

N-苄基苯胺(6a)[15i]: 81.5 mg 白色油状液体, 产率

89%. 1H NMR (400 MHz, CDCl3) δ: 7.76～7.59 (m, 5H), 
7.58～7.50 (m, 2H), 7.11 (tt, J＝7.3, 1.1 Hz, 1H), 7.00～
6.91 (m, 2H), 4.59 (s, 2H), 4.17 (s, 1H); 13C NMR (101 
MHz, CDCl3) δ: 148.60, 139.97, 129.70, 129.03, 127.88, 
127.60, 117.91, 113.29, 48.56. 
3.2.5  IPQ-Ir@MoS2 催化 2-氨基苯并噻唑与苯甲醇

的 N-烷基化反应回收实验 
在上述冷却至室温的反应体系中加入 5 mL 乙酸乙

酯, 然后离心并收集固体, 依次用去离子水(5 mL×3)、
甲醇(5 mL×3)、无水乙醇(5 mL×3)洗涤, 收集固体, 真
空干燥到回收催化剂 IPQ-Ir@MoS2 (14 mg). 

 
辅助材料(Supporting Information)  产物的核磁共振

氢谱、碳谱和氟谱 . 这些材料可以免费从本刊网站

(http://sioc-journal.cn/)上下载. 
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