
　第46卷2010年第3期 　　　　　西　北　师　范　大　学　学　报 （自然科学版）
　Vo∙l 46　2010　No∙3 　　　　　Journal of Northwest Normal University （Natural Science）　

收稿日期：2009-10-13；修改稿收到日期：2009-11-25
基金项目：国家自然科学基金资助项目（20902073）；甘肃省自然科学基金资助项目（096RJZA116）；甘肃省教育厅科研基

金资助项目（0601-25）；甘肃省高分子材料重点实验室基金资助项目
作者简介：王喜存 （1965—）�男�甘肃正宁人�教授�博士�博士研究生导师．主要研究方向为精细有机合成及绿色

化学．
E-mail：wangxicun＠nwnu∙edu∙cn

PEG介质中2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-
1�2�4-均三唑-3-巯基］-N-苯乙酰胺的合成
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摘　要：3-（2-苯并呋喃基）-4-氨基-5-巯基-1�2�4-三唑与氯乙酰苯胺衍生物在 PEG-400介质中发生取代反应�制得相
应的1�2�4-三唑-3-巯基-苯乙酰胺�产物结构经 IR、NMR 及元素分析进行了表征．结果表明�该方法具有产率高、
污染少、操作简单、环境友好等优点．
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Synthesis of 2-［4-amino-5-（2-benzofuranyl）-4H-
1�2�4-triazo-l3-thiol ］-N-phenylacetamide in the medium of PEG
WANG X-i cun�CHEN Xue-fei�QUAN Zheng-jun�DING Xiao-mei�WANG Sheng-qing

（College of Chemistry and Chemical Engineering�Northwest Normal University�Lanzhou730070�Gansu�China）

Abstract：2-［4-Amino-5-（benzofuran-2-yl）-4H-1�2�4-triazo-l3-ylthio ］-N-phenylacetamide are synthesized
by the reactions of 1�2�4-triazoles with 2-chloro-N-phenylacetamides in PEG-400．The structures of all
these new compounds are fully established by IR�NMR�and elemental analysis．The method has a few
advantages of good yields�less pollution�simple operation and environmental f riendliness．
Key words： PEG-400；1�2�4-triazole；2-［4-amino-5-（2-benzofuranyl）-4H-1�2�4-triazo-l3-thiol］-N-phenylacetamide

　　近年来�均三唑类化合物以其良好的生物活性
及广阔的应用前景受到人们的青睐［1-2］．4-氨基-5-
巯基均三唑类化合物是众多重要三唑类化合物中的

一类�具有药效高、杀菌谱广等多种药理活性［3-6］．
特别是�带有呋喃环的衍生物�由于其中的氧原子
可以参与生物体中氢键的形成�增加受体之间的亲
和性�因而该类衍生物也有很多生物活性：如麻
醉、抗过敏、杀菌和调节植物生长等．鉴于不同活
性的杂环在同一分子中聚集能明显改善化合物的生

物活性这一特点（活性叠加原理）�希望将苯并呋喃

环引入到1�2�4-三唑-N-苯乙酰胺�实现活性叠加．
近期�作为绿色反应介质的 PEG-400引起人

们的关注�由于它具有低毒、可生物降解、不挥
发、不可燃、价格低廉等优点；除此之外�它还可
能作为催化剂�促进众多化学反应的进行［7-8］．在
以往的研究中�本研究小组用 PEG-400作为绿色
介质和催化剂［9］�拓展了其在杂环化合物合成中
的应用［10�11］�作为研究工作的延续�笔者利用
PEG-400做介质�高效合成了一系列带有苯并呋
喃骨架的1�2�4-均三唑类衍生物�反应式见图1．
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Ar＝C6H5�4-BrC6H4�2-ClC6H4�3-ClC6H4�
4-ClC6H4�2-NO2C6H4�2-CH3OC6H4�
4-CH3OC6H4�4-CH3C6H4�1-C12H17
图1　2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均

三唑-3-巯基 ］-N-苯乙酰胺的合成
Fig1 Synthesis of 2-［4-amino-5-（2-benzofuranyl）-

4H-1�2�4-triazo-l3-thiol ］-N-phenylacetamide
1　实验部分
1∙1　仪器和试剂

红外光谱在 Digilab Merlin FT-IR 光谱仪上测
定（KBr 压片）；核磁共振谱在 Varian Mercury
plus-400核磁共振仪上测定�DMSO-d6 为溶剂�
TMS 为内标；元素分析在 Vario E1元素分析仪上
测定；熔点在 XT-5型显微熔点仪上测定�温度计
未校正；3-（2-苯并呋喃基）-4-氨基-5-巯基-1�2�4-
均三唑按文献［12］方法制备．其他试剂均为市售分
析纯．
1．2　2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三

唑-3-巯基］-N-苯乙酰胺的制备
化合物3-（2-苯并呋喃基）-4-氨基-5-巯基-1�2�

4-均三唑（1 mmol）、苯乙酰胺（1∙1mmol）溶于
PEG 中�加入 K2CO3（1∙5mmol）�将混合物于
110℃反应12h．TLC 检测反应进程�待原料完
全消失后�将所得反应混合物用水稀释后冷却至室
温�抽滤�收集沉淀�干燥�DMF-EtOH 重结晶
得产物2．
1∙3　谱图解析

化合物的1HNMR谱中�取代苯环和呋喃环质
子在芳香区均有吸收峰出现．化合物2a～2j 在
δ4∙10～4∙30范围内的吸收峰归属为 SCH2的质子
吸收峰．化合物2a～2j 在δ10∙10～10∙60范围内
的单峰归属为三唑环上的 NH 的质子吸收峰．IR
谱中�化合物2a～2j 在1610cm—1附近有 C N
伸缩振动峰�1254cm—1附近有 N N C 伸缩振
动峰�745cm—1附近有 C—S—C 弯曲振动峰�这
些吸收峰的存在表明均三唑-α-巯基-N-苯基乙酰胺
基系列物质的形成．在3100和1280cm—1左右分
别出现 N—H 的伸缩振动峰和硫羰基（C S）的特

征吸收峰�与其1HNMR谱相对照�可以确定该三
唑环中的硫以硫羰基（C S）的形式存在．
2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三

唑-3-巯基 ］-N-苯乙酰胺 （2a）：白色固体�产率
72％�m∙p∙262～264℃；1HNMR（DMSO-d6�400
MHz）：δ10∙45（s�1H�NH）�7∙01～8∙10（m�10H�
ArH）�6∙34～6∙39（br�2H NH2）�4∙20（s�2H�
SCH2）；13CNMR（DMSO-d6�100 MHz）：δ165∙59�
158∙12�155∙29�148∙35�144∙22�138∙91�135∙25�
132∙97�132∙16�131∙21�129∙35�128∙63�128∙14�
127∙31�122∙15�120∙94∙IR（KBr）ν：3441�3283�
3028�2782�1639�1278�748cm—1；元素分析
C18H15N5O2S：C58∙99（59∙16）�H4∙10（4∙14）�N
19∙09（19∙17）．

2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三
唑-3-巯基］-N-4-溴苯乙酰胺（2b）：白色固体�产率
70％�m∙p∙264～266℃；1HNMR（DMSO-d6�400
MHz）：δ10∙62（s�1H�NH）�7∙04～8∙11（m�9H�
ArH）�6∙36～6∙40（br�2H�NH2）�4∙35（s�2H�
SCH2）；13CNMR（DMSO-d6�100 MHz）：δ165∙51�
157∙21�153∙82�147∙91�143∙18�137∙92�132∙71�
131∙85�131∙24�130∙15�128∙01�127∙95�126∙16�
125∙96�123∙21�120∙94∙IR（KBr）ν：3019�1609�
1271�727 cm—1； 元素分析 C18H14N5O2BrS：C
48∙47（48∙66）�H3∙15（3∙18）�N15∙67（15∙76）．

2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三
唑-3-巯基］-N-2-氯苯乙酰胺（2c）：白色固体�产率
71％�m∙p∙263～264 ℃；1HNMR （DMSO-d6�
400MHz）：δ10∙58（s�1H�NH）�6∙90～8∙05（m�
9H�ArH）�6∙35～6∙39（br�2H�NH2）�4∙41（s�2H�
SCH2）；13CNMR（DMSO-d6�100MHz）：δ166∙14�
158∙30�154∙35�154∙01�149∙21�147∙91�148∙30�
146∙57�144∙21�142∙64�137∙54�135∙49�134∙03�
130∙71�128∙95�127∙41�127∙13�120∙61�IR（KBr）ν：
3442�3284�3031�2922�1659�1254�826�
751cm—1；元素分析 C18H14N5O2SCl：C 53∙86
（54∙07）�H3∙50（3∙53）�N17∙43（17∙51）．
2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三

唑-3-巯基］-N-3-氯苯乙酰胺（2d）：白色固体�产率
73％�m∙p∙260～261 ℃；1HNMR （DMSO-d6�
400MHz）：δ10∙32（s�1H�NH）�6∙98～8∙08（m�
9H�ArH）�6∙35～6∙40（br�2H�NH2）�4∙39（s�2H�
SCH2）；13CNMR（DMSO-d6�100MHz）：δ165∙61�
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157∙20�154∙34�147∙38�146∙34�145∙12�144∙58�
140∙68�139∙24�138∙65�137∙26�136∙82�132∙85�
131∙05�130∙01�128∙41�128∙30�110∙54∙IR（KBr）
ν：3442�3284�3031�1658�1402�828�749cm—1；
元素分析 C18 H14N5O2SCl：C 53∙86（54∙07）�H
3∙51（3∙53）�N17∙58（17∙51）．

2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三
唑-3-巯基］-N-4-氯苯乙酰胺（2e）：白色晶体�产率
76％�m∙p∙268～269℃；1HNMR（DMSO-d6�400
MHz）：δ10∙59（s�1H�NH）�7∙10～8∙30（m�9H�
ArH）�6∙35～6∙38（br�2H�NH2）�4∙21（s�2H�
SCH2）；13CNMR（DMSO-d6�100MHz）：δ166∙14�
156∙34�154∙21�154∙07�147∙83�146∙57�145∙36�
143∙34�142∙80�140∙13�137∙76�135∙20�129∙02�
127∙59�127∙25�120∙75∙IR（KBr）ν：3441�3284�
3030�2921�1658�1254∙07�798�752cm—1；元素
分析 C18H14N5O2SCl：C 54∙29（54∙07）�H 3∙50
（3∙53）�N17∙44（17∙51）．
2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三

唑-3-巯基］-N-2-硝基苯乙酰胺（2f）：黄色固体�产
率65％�m∙p∙259～260℃；1HNMR（DMSO-d6�
400MHz）：δ10∙56（s�1H�NH）�7∙26～8∙38（m�
9H�ArH）�6∙36～6∙41（br�2H�NH2）�4∙42（s�2H�
SCH2）；13CNMR（DMSO-d6�100MHz）：δ166∙41�
159∙32�158∙02�149∙31�148∙48�146∙31�145∙12�
144∙19�140∙34�138∙74�134∙51�132∙08�129∙15�
126∙56�23∙53�122∙04�121∙31�112∙06∙IR（KBr）ν：
3442�3281�3156�3031�1659�1403�1254�826�
747 cm—1； 元 素 分 析 C18H14N6O4S：C 52∙48
（52∙68）�H3∙46（3∙44）�N20∙56（20∙48）．
2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三

唑-3-巯基］-N-2-甲氧基苯乙酰胺（2g）：白色固体�
产率69％�m∙p∙276～278℃；1HNMR（DMSO-
d6�400MHz）：δ10∙58（s�1H�NH）�6∙70～7∙80
（m�9H�ArH）�6∙34～6∙40（br�2H�NH2）�4∙25（s�
2H�SCH2）�3∙80（s�3H�OCH3）；13CNMR（DMSO-
d6�100MHz）：δ165∙53�158∙71�155∙61�154∙20�
154∙13�147∙82�142∙87�132∙01�129∙41�128∙01�
127∙68�126∙26�123∙91�122∙25�121∙01�120∙91�
114∙08�111∙60�107∙53∙IR（KBr）ν：3442�3282�
3036�2932�1806�1656�1606�1298�985�831�
745 cm—1； 元 素 分 析 C19H17N5O3S：C 57∙90
（57∙71）�H4∙28（4∙33）�N17∙64（17∙71）．

2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三
唑-3-巯基］-N-4-甲氧基苯乙酰胺（2h）：白色固体�
产率70％�m∙p∙266～267℃；1HNMR（DMSO-
d6�400MHz）：δ10∙25（s�1H�NH）�7∙32～7∙79
（m�9H�ArH）�6∙36～6∙90（br�2H�NH2）�4∙17（s�
2H�SCH2）�3∙52～3∙73（s�3H�OCH3）；13CNMR
（DMSO-d6�100MHz）：δ165∙47�159∙97�155∙58�
154∙26�154∙11�147∙83�142∙85�131∙93�129∙54�
128∙11�127∙63�126∙25�123∙89�122∙22�120∙94�
120∙85�114∙10�111∙65�107∙59∙IR（KBr）ν：3443�
3282�3036�2932�1657�1608�1298�986�831�
746 cm—1； 元 素 分 析 C19H17N5O3S：C 57∙51
（57∙71）�H4∙31（4∙33）�N17∙64（17∙71）．
2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三

唑-3-巯基］-N-4-甲基苯乙酰胺（2i）：白色晶体�产
率80％�m∙p∙259～261℃；1HNMR（DMSO-d6�
400MHz）：δ10∙55（s�1H�NH）�7∙33～8∙04（m�
9H�ArH）�6∙34～6∙38（br�2H�NH2）�4∙26（s�2H�
SCH2）�2∙40（s�3H�CH3）；13CNMR（DMSO-d6�100
MHz）：δ166∙26�166∙17�154∙22�154∙10�150∙80�
147∙85�142∙80�137∙76�129∙93�128∙92�127∙61�
127∙30�126∙25�123∙88�122∙22�120∙79�116∙12�
111∙63�107∙56∙IR （KBr ）ν：3425�3286�2960�
1660�1466�1380�1271�731 cm—1；元素分析
C19H17N5O2S：C60∙31（60∙14）�H4∙50（4∙52）�N
18∙39（18∙46）．

2-［4-氨基-5-（2-苯并呋喃基）-4H-1�2�4-均三
唑-3-巯基 ］-N-1-萘乙酰胺（2j）：白色粉末�产率
75％�m∙p∙263～264℃；1HNMR（DMSO-d6�400
MHz）：δ10∙60（s�1H�NH）�7∙01～8∙12（m�12H�
ArH）�6∙35～6∙40（s�2H�NH2）�4∙34（s�2H�
SCH2）；13CNMR（DMSO-d6�100MHz）：δ165∙85�
164∙09�158∙48�155∙10�145∙16�139∙81�133∙82�
132∙98�128∙31�127∙79�127∙57�127∙07�126∙32�
126∙14�125∙93�125∙72�124∙47�122∙88�122∙77�
121∙86�112∙02�110∙67∙IR （KBr）ν：3440�3257�
2932�1665�1349�1205�882�774cm—1；元素分
析C22H17N5O2S：C64∙51（64∙32）�H4∙39（4∙46）�
N16∙24（16∙31）．
2　结果与讨论

化合物1与氯乙酰苯胺衍生物在 PEG�K2CO3
存在的条件下�高产率得到2a～2j�以2i 为代表�
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首先探讨了苯、吡啶等不同溶剂对其产率的影响．
结果发现在上述溶剂中将化合物1与氯乙酰苯胺加
热回流12h�均能发生反应�得到相应1�2�4-均
三唑衍生物�但是产率不高（分别为30％�38％）．
这可能是由于反应过程中反应物之间的相互溶解性

不好�不利于反应的进行．类似的取代反应在乙
醇-KOH体系中可以顺利进行�再次尝试了在 PEG
体系中化合物2i 的合成�化合物2i 的产率不是很
高（48％）．随后�又尝试在此体系中加 K2CO3�
发现产率有明显的提高（68％）�通过优化 K2CO3
的量�得出当其为1∙5倍时�产物产率最高
（80％）�这是由于在此反应中 PEG 既作为溶剂�
又作为相转移催化剂�大大加速了反应的进行．
PEG-400可以回收和循环使用．反应结束后�

将混合物倒入水中�析出沉淀过滤�水洗�合并滤
液�用 CH2Cl2 萃取�得到 PEG-400．发现 PEG-
400回收率79％．以2i 的合成为例�在110℃下
用回收的 PEG-400进行反应�12h 后得到的2i 产
率78％�重复使用2次�产率依次为75％�70％．
由此得知�重复使用会造成质量损失�但对活性影
响较小．从均三唑与氯乙酰苯胺在一系列溶剂中反
应所产生的效果来看�该法具有后处理简单、操作
方便、产率较高、溶剂可循环使用等优点．
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