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醚链桥接缩氨脲类化合物的合成

张来新
(宝鸡文理学院化学化工系, 陕西 宝鸡 721007)

摘 要:链状冠醚二芳醛在酸性条件下与氨基脲反应,合成了链状冠醚二芳醛缩氨脲类化合物. 经由 IR, MS 和元素分

析对合成的新产物的结构进行了鉴定.
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冠醚化合物具有能选择性地络合金属离子和识别小分子的特性, 因而在性能上与天然离子载体有惊人的相似性. [ 1] 它

使无机盐溶于有机溶剂,并有类似酶功能的特性,故引起多学科科学家浓厚的研究兴趣. 他们不仅对这类化合物的合成、应

用及特性进行了广泛深入的研究,而且对它在有机合成、高分子合成、金属离子的捕集和分离, 以及对光学异构体的拆分、

酶模拟和生物化学、生物物理、理论物理化学、环境科学、光化学、分析化学、无机化学、农业化学、医药及国防科技等方面的

应用进行了深入细致的研究, [ 2] 并在同位素分离和酶模拟等方面已取得可喜的研究成果[3] . 目前,已形成一门植根深远的

新兴边缘学科 冠醚化学.

缩氨脲和缩氨硫脲对于结核、麻风、风湿、疟疾、病毒、天花和某些肿瘤有一定的药理活性. [4] 缩氨硫脲和缩氨脲的真菌

活性是由于它的配位原子 N, S 能在生物新陈代谢中和真菌所需的金属离子螯合. [5]而小分子冠醚大多具有一定毒性, 且难

以从反应体系中分离回收,因而使其广泛应用受到限制. [6] 冠醚的大分子化是克服这些缺点的重要途径 .考虑到聚乙二醇

开链冠醚也具有较高的配位能力,因而笔者用醚链把水杨醛和缩氨脲桥接起来, 合成了 1, 7- 双( 2 - 甲醛缩氨脲基)苯基

- 1, 4, 7- 三氧庚烷( )和 1, 10- 双- ( 2 - 甲醛缩氨脲基)苯基- 1, 4, 7, 10- 四氧癸烷( ) , 期望它们能在药理效能上发

挥效应.

1 合成原理

合成原理由以下反应式表示:

2 实验部分
2. 1 试剂与仪器

试剂:醚链水杨醛(由西北大学提供)、盐酸氨基脲、苯、甲醇、醋酸钠、乙醇( 95% ) . 均为分析纯.
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主要仪器: 240型元素分析仪,日本岛津 IR- 450型红外光谱仪, 日本岛津GCMS- QP1000 型色质联用仪,显微熔点测定仪.

2. 2 缩氨脲化合物 , 的合成

将 2 mmol醚链型二芳醛 A或 B溶于 95%的乙醇溶液中,加入 4 mmol氨基脲, 再加入约 5 mL 水使脲完全溶解, 加热至

80 回流 1~ 2 h 后,蒸出部分乙醇, 将反应液转移到小烧杯中, 冷却, 抽滤得淡黄色固体. 产物经水充分洗涤, 再用热苯洗

涤,经甲醇重结晶, 最后得纯品.化合物 的熔点为 209~ 210 , 产率为94% ;化合物 的熔点为179~ 180 ,产率为 75% .

3 结果与讨论
( 1) 通过 IR, MS 和元素分析确证了化合物 , 的结构, 其结构测定数据如表 1 所示.

表 1 化合物 , 的结构测定数据

化合物
元素分析 %

C H N

IR( KBr压片)
v cm- 1 MS

56. 12
( 56. 07)

5. 59
( 5. 61)

19. 60
( 19. 62)

3 450~ 3 300( NH2)
1 600( C N )
1 245( Ar O C )
1 120( C O C )
1 660( C O )

427M+ - 1

55. 88
( 55. 93)

5. 93
( 5. 94)

17. 81
( 17. 79)

3 450~ 3 300( NH2)
1 600( C N )
1 245( Ar O C )
1 120( C O C )
1 660( C O )

471M+ - 1

注 元素分析一项中括号里的值为计算值

( 2) 整个合成过程中 pH 值应控制在 3~ 4之内, 否则会降低产率.

( 3) 加热回流反应时,温度不宜过高. 若加热温度过高或加热急骤, 反应物或产物就会被炭化, 从而降低产率或得不到

产品.

( 4) 产物用甲醇重结晶比用苯、石油醚、氯仿、环己烷等效果好,其优点是结晶速度快、产品收率高、晶型好.

( 5) 由于最终产物为含氮化合物,故在 MS 分析中有较强的M+ - 1峰[ 7] .
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The Compound s Synthesis of Open Chaining

Crown Ether and Semicarbazide
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Abstract: Under acid condit ion open chaining crown ether diaromatic aldehyde reacts with semicarbazide, and the reac-

tion will produce a compound of chaining crown ether diaromat ic aldehyde semicarbazone kind. The two products are

characterized by IR, MS and elements analysis.
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