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１，１二苄基１，１二硫乙酰腙甲烷类化合物的
微波辐射法合成

冯　驸　崔治财　段正超　胡卫兵

（湖北民族学院化学与环境工程学院　恩施 ４４５０００）

摘　要　以１，３二苯基丙酮为原料，经干燥的Ｈ２Ｓ和ＨＣｌ气体反应得二苄基二巯基甲烷（１），在微波辐射条
件下，经酯化、肼解，得１，１二苄基１，１二硫乙酰肼（３），再与芳香醛反应，方便地合成了酰腙类新化合物
（４ａ～４ｎ）。其结构经ＩＲ、１ＨＮＭＲ、ＭＳ和元素分析确证。
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２０１１１２０８收稿，２０１２０１１３修回

教育部重点项目（２１１１１１）和湖北省教育厅中青年项目（Ｑ２０１１９０２）资助

通讯联系人：胡卫兵，教授；Ｔｅｌ：０７１８８４３７５３１；Ｅｍａｉｌ：ｆｕ．ｆｅｎｇ＠ｙａｈｏｏ．ｃｏｍ．ｃｎ；研究方向：有机合成

分子钳是近年来开拓的一种新型人工受体模型，在分子识别、仿酶催化和分子器件等领域引起越来

越多的关注［１４］。其主要结构特征是刚性的分子骨架作隔离基连接芳（杂）环构成刚性受体，功能化基团

汇聚于分子钳内与其互补的底物形成夹心配合物。这类受体不仅结构上具有相当于天然受体的空腔，

而且可根据需要设计成不同大小、不同种类的官能化受体，通过对分子裂缝的进一步化学修饰，即可提

供一个与底物恰当互补的微环境，从而借助于氢键、静电引力、范德华力、疏水作用以及 ππ作用等非
共价作用实现对各种客体的识别作用。酰腙类化合物由于其分子结构中含有 ＣＯＮＨＮ ＣＨ类亚结构基
团，酰腙的Ｎ—Ｈ基团可作为氢键的供体用于分子识别［５］。同时，Ｓｈａｒｍａ等［６］报道，某些化合物中的巯

基经烷基化得到的硫醚，具有更高的生物催化活性，因此，设计合成这类硫酰腙分子钳受体具有重要的

理论意义和一定的应用价值。

微波能促进许多化学反应，用微波辐射的化学反应，具有操作简单、合成能耗低、反应时间短、产物

易纯化、产率高及环境友好等优点［７８］。

本文以１，３二苯基丙酮为原料，经与干燥的 Ｈ２Ｓ和 ＨＣｌ气体反应得二苄基二巯基甲烷，再在微波
辐射下继续与氯乙酸甲酯，肼及芳香醛反应制备了一系列未见文献报道的１，１二苄基１，１二硫乙酰腙
甲烷化合物。

１　实验部分
１．１　仪器和试剂

Ｘ４型数字显示显微熔点测定仪，温度未校正；ＡＶＡＴＡＲ３６０型红外光谱仪（美国 Ｎｉｃｏｌｅｔ公司）；
ＸＬ４００型核磁共振仪（德国Ｂｒｕｋｅｒ公司），ＤＭＳＯｄ６为溶剂，ＴＭＳ为内标；ＨＰ１１００ＬＣＭＳ（ＥＳＩ）型质谱
仪（美国ＴｈｅｒｍｏＦｉｎｎｉｇａｎ公司）；ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ２４００型元素分析仪（美国ＰＥ公司），自改装带回流装置的
三洋ＥＭ２０８ＥＢ１型家用微波炉。

所有试剂均为优级纯，购自上海国药集团。二苄基二巯基甲烷（１）按文献［９］方法制备。
１．２　中间体的合成

１，１二苄基１，１二硫乙酸甲酯甲烷（２）的合成：在５０ｍＬ圆底烧瓶中加入００１ｍｏｌ二苄基二巯基
甲烷、００１５ｍｏｌＮａＯＨ的８ｍＬ水溶液、００２５ｍｏｌ氯乙酸甲酯的１５ｍＬ丙酮溶液，在微波辐射（３５０Ｗ）
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下反应８ｍｉｎ。反应结束后，置于冰箱析出白色沉淀，抽滤，得粗产品，不提纯，直接用于下步反应。
１，１二苄基１，１二硫乙酰肼甲烷（３）的合成：将上一步得到的粗产品溶于１０ｍＬ水合肼（８０％）中，

在微波辐射（３００Ｗ）下反应５ｍｉｎ，冷却后析出固体。过滤，用少量乙醇（９５％）洗涤，干燥，得白色颗粒
状晶体，产率８１％，ｍｐ２３７～２３９℃；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ－１：３３２５，３２５８，３０５６，１６７９，１６１３，１５９７，７４１；ＥＳＩＭＳ
ｍ／ｚ（％）：４０４（Ｍ＋，２７）；元素分析（按 Ｃ１９Ｈ２４Ｎ４Ｏ２Ｓ２计算值）／％：Ｃ５６３５（５６４４），Ｈ５７９（５９４），
Ｎ１３７１（１３８６）。
１．３　目标化合物１，１二苄基１，１二硫乙酰腙甲烷（４ａ～４ｎ）的合成

合成路线如Ｓｃｈｅｍｅ１所示。
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４ｋ．３ＣｌＣ６Ｈ４；４ｌ．３Ｏ２ＮＣ６Ｈ４；４ｍ．３ＯＨ，４ＯＣＨ３Ｃ６Ｈ３；４ｎ．３Ｃｌ，４ＣｌＣ６Ｈ３

Ｓｃｈｅｍｅ１　Ｓｙｎｔｈｅｔｉｃｒｏｕｔｅｔｏｗａｒｄｃｏｍｐｏｕｎｄｓ４ａ～４ｎ

在５０ｍＬ圆底烧瓶中，分别加入 ０５ｍｍｏｌ１，１二苄基１，１二巯乙酰肼甲烷（３）、８ｍＬＤＭＦ、
１５ｍｍｏｌ芳香醛和３～５滴冰乙酸，在微波辐射（３５０Ｗ）下反应３～５ｍｉｎ，ＴＬＣ检测反应进程。反应结束
后，冷却，析出固体，抽滤，用ＤＭＦ和Ｈ２Ｏ混合溶剂重结晶得纯品（４ａ～４ｎ）。

化合物４ａ；淡黄色晶体，产率８９％，ｍｐ２１５～２１７℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１４６（ｄ，Ｊ＝
１２１Ｈｚ，２Ｈ，ＮＨ），８２９（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８０５（ｄ，Ｊ＝５７Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７６１～７１１（ｍ，２０Ｈ，ＡｒＨ），５０７
（ｄ，Ｊ＝７２Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４４１（ｄ，Ｊ＝５８Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：

３４３１，３２１７，３０６９，２９６７，１６８２，１５９７，１５５５，１４９３，７３８；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：５８０（［Ｍ＋Ｎａ］＋，２０）；元素分析
（按Ｃ３３Ｈ３２Ｎ４Ｏ２Ｓ２计算值）／％：Ｃ６８３７（６８２８），Ｈ５４３（５５２），Ｎ９５１（９６６）。

化合物４ｂ：淡黄色晶体，产率８７％，ｍｐ２５３～２５５℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１２７（ｔ，Ｊ＝
１１６Ｈｚ，２Ｈ，ＮＨ），８２１（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８０１（ｄ，Ｊ＝５４Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７５９～７０６（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５１１
（ｄ，Ｊ＝７２Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４５８（ｄ，Ｊ＝６４Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２），２２１（ｓ，６Ｈ，ＣＨ３）；
ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ－１：３４３８，３２１９，３０６７，２９６７，１６８０，１６０５，１４５３，８１９；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６０８（［Ｍ＋Ｎａ］＋，
１５）；元素分析（按Ｃ３５Ｈ３６Ｎ４Ｏ２Ｓ２计算值）／％：Ｃ６９１７（６９０９），Ｈ５８２（５９２），Ｎ９１３（９２１）。

化合物４ｃ：淡黄色晶体，产率８５％，ｍｐ１９９～２０１℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１３５（ｔ，Ｊ＝
１２Ｈｚ，２Ｈ，ＮＨ），９９３（ｓ，２Ｈ，ＯＨ），８２５（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），７９３（ｄ，Ｊ＝４７Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７５１～６６８（ｍ，
１８Ｈ，ＡｒＨ），５１０（ｄ，Ｊ＝７６Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４５４（ｄ，Ｊ＝５８Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６３（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ
（ＫＢｒ），σ／ｃｍ－１：３４３１，３２１７，３０２５，２９６７，１６８２，１６０４，１５１２，１４４１，８３１；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６１２（［Ｍ＋Ｎａ］＋，
１７）；元素分析（按Ｃ３３Ｈ３２Ｎ４Ｏ４Ｓ２计算值）／％：Ｃ６４８３（６４７１），Ｈ５１０（５２２），Ｎ９０７（９１５）。

化合物４ｄ：黄色晶体，产率９０％，ｍｐ１８２～１８４℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１４１（ｔ，Ｊ＝
１０Ｈｚ，２Ｈ，ＮＨ），８２７（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），７９８（ｄ，Ｊ＝５２Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７５３～６７５（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５１２（ｄ，
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Ｊ＝７６Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４５７（ｄ，Ｊ＝６２Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），３８１（ｓ，Ｊ＝３４Ｈｚ，６Ｈ，ＯＣＨ３），２６３（ｓ，４Ｈ，
Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４２９，３２０５，３０１６，２９５８，１６８４，１６００，１５０９，１４５８，８３７；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６４０
（［Ｍ＋Ｎａ］＋，１０）；元素分析（按 Ｃ３５Ｈ３６Ｎ４Ｏ４Ｓ２计算值）／％：Ｃ６５７６（６５６３），Ｈ５５１（５６３），Ｎ８８３
（８７５）。

化合物４ｅ：淡黄色晶体，产率８５％，ｍｐ２１３～２１５℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１３１（ｔ，Ｊ＝
８４Ｈｚ，２Ｈ，ＮＨ），９７１（ｓ，２Ｈ，ＯＨ），８２４（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），７９２（ｄ，Ｊ＝４２Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７４９～６７２（ｍ，
１８Ｈ，ＡｒＨ），５１０（ｄ，Ｊ＝６８Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４５６（ｄ，Ｊ＝５２Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ
（ＫＢｒ），σ／ｃｍ－１：３４３５，３２３８，３０６１，１６７４，１５９４，１５０２，１４３６，７８５；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６１２（［Ｍ＋Ｎａ］＋，１７），
元素分析（按Ｃ３３Ｈ３２Ｎ４Ｏ４Ｓ２计算值）／％：Ｃ６４８５（６４７１），Ｈ５１３（５２２），Ｎ９２１（９１５）。

化合物４ｆ：淡黄色晶体，产率８６％，ｍｐ１９３～１９５℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１７５（ｓ，１Ｈ，
ＮＨ），１１４６（ｓ，１Ｈ，ＮＨ），１１０２（ｓ，１Ｈ，ＯＨ），１００５（ｓ，１Ｈ，ＯＨ），８５４（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８２９（ｄ，Ｊ＝４０Ｈｚ，
１Ｈ，ＮＣＨ），７５３～６６９（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５１２（ｄ，Ｊ＝８７Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４５８（ｄ，Ｊ＝７４Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），
２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３８，３２３５，３０６１，２９４１，１６６５，１６０７，１５４３，１４８５，１２３５，７４９；ＥＳＩ
ＭＳｍ／ｚ（％）：６１２（［Ｍ＋Ｎａ］＋，２０）；元素分析（按 Ｃ３３Ｈ３２Ｎ４Ｏ４Ｓ２计算值）／％：Ｃ６４８３（６４７１），Ｈ５１０
（５２２），Ｎ９２４（９１５）。

化合物４ｇ：淡黄色晶体，产率８７％，ｍｐ２８１～２８３℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１２５（ｔ，Ｊ＝
１６８Ｈｚ，２Ｈ，ＮＨ），８１９（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），７９８（ｄ，Ｊ＝４８Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７５４～６５８（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５１０
（ｄ，Ｊ＝７６Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４５８（ｄ，Ｊ＝６０Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２９７（ｔ，Ｊ＝３６Ｈｚ，１２Ｈ，ＣＨ３），２６３（ｓ，４Ｈ，
Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３５，３２８９，３０６９，２９４７，１６８６，１６０５，１５２７，１４３５，８２１；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６６６
（［Ｍ＋Ｎａ］＋，９）；元素分析（按 Ｃ３７Ｈ４２Ｎ６Ｏ２Ｓ２计算值）／％：Ｃ６６８０（６６６７），Ｈ６２３（６３１），Ｎ１２４３
（１２６１）。

化合物４ｈ：黄色晶体，产率９２％，ｍｐ＞３００℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１８６（ｓ，２Ｈ，ＮＨ），
８４３（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８３１（ｄ，Ｊ＝６８Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），８２５～７１４（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５１１（ｄ，Ｊ＝６２Ｈｚ，２Ｈ，
ＯＣＨ２），４４６（ｄ，Ｊ＝５４Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２）；２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２），ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３１，３２１０，３０５８，
２９６１，１６８９，１５９７，１５１３，１４３６，８３５；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６７０（［Ｍ＋Ｎａ］＋，１５）；元素分析（按Ｃ３３Ｈ３０Ｎ６Ｏ６Ｓ２计
算值）／％：Ｃ５９２３（５９１０），Ｈ４３７（４４８），Ｎ１２６４（１２５３）。

化合物４ｉ：淡黄色晶体，产率９０％，ｍｐ２７３～２７５℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１６１（ｓ，２Ｈ，
ＮＨ），８２７（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８０１（ｄ，Ｊ＝７８Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７６１～７１５（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５０９（ｄ，Ｊ＝
６４Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４４２（ｄ，Ｊ＝７８Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６４（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３２，
３２０８，３０５６，１６８５，１６０２，１５４３，１４９１，８１９；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６４８（［Ｍ ＋Ｎａ］＋，１５）；元素分析（按
Ｃ３３Ｈ３０Ｎ４Ｏ２Ｓ２Ｃｌ２计算值）／％：Ｃ６１２０（６１１１），Ｈ４４８（４６３），Ｎ８５３（８６４）。

化合物４ｊ：淡黄色晶体，产率 ９０％，ｍｐ＞３００℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１６５（ｓ，２Ｈ，
ＮＨ），８２８（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８０２（ｄ，Ｊ＝８２Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７６８～７１７（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５１０（ｄ，Ｊ＝
６８Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４４６（ｄ，Ｊ＝５８Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３９，
３２１７，３０６９，１６８７，１６０２，１５４７，１４８７，８２１；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：７３６（［Ｍ ＋Ｎａ］＋，８）；元素分析（按
Ｃ３３Ｈ３０Ｎ４Ｏ２Ｓ２Ｂｒ２计算值）／％：Ｃ５３９２（５３８０），Ｈ４１７（４０８），Ｎ７５０（７６１）。

化合物４ｋ：淡黄色晶体，产率８７％，ｍｐ２６１～２６３℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１６０（ｓ，２Ｈ，
ＮＨ），８２５（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），７９８（ｄ，Ｊ＝８２Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７５９～７１８（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５０８（ｄ，Ｊ＝
６０Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４４１（ｄ，Ｊ＝７６Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６４（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３２，
３２１５，３０６３，１６８９，１５９８，１５４１，１４９１，８２３；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６４８（［Ｍ ＋Ｎａ］＋，１０）；元素分析（按
Ｃ３３Ｈ３０Ｎ４Ｏ２Ｓ２Ｃｌ２计算值）／％：Ｃ６１２３（６１１１），Ｈ４５２（４６３），Ｎ８５１（８６４）。

化合物４ｌ：黄色晶体，产率９３％，ｍｐ＞３００℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１８２（ｓ，２Ｈ，ＮＨ），
８４８（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８３９（ｄ，Ｊ＝７４Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），８２７～７１６（ｍ，１８Ｈ，ＡｒＨ），５１３（ｄ，Ｊ＝６８Ｈｚ，２Ｈ，

３５２１　第１１期 冯驸等：１，１二苄基１，１二硫乙酰腙甲烷类化合物的微波辐射法合成



ＯＣＨ２），４４８（ｄ，Ｊ＝６２Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２）；２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２），ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ
－１：３４３５，３２１９，３０５４，

２９２１，１６７５，１５９７，１５３２，１４８８，７３６；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６７０（［Ｍ＋Ｎａ］＋，１２）；元素分析（按Ｃ３３Ｈ３０Ｎ６Ｏ６Ｓ２计
算值）／％：Ｃ５９２１（５９１０），Ｈ４３５（４４８），Ｎ１２６７（１２５３）。

化合物４ｍ：淡黄色晶体，产率８５％，ｍｐ＞３００℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１３９（ｄ，Ｊ＝
１２０Ｈｚ，２Ｈ，ＮＨ），９５３（ｓ，２Ｈ，ＯＨ），８２１（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），７９２（ｄ，Ｊ＝５２Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７２８～６５２（ｍ，
１６Ｈ，ＡｒＨ），５０８（ｄ，Ｊ＝７８Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４４３（ｄ，Ｊ＝６２Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），３８０（ｓ，Ｊ＝３０Ｈｚ，６Ｈ，
ＯＣＨ３），２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３７，３２１１，３０６５，２９６１，１６８５，１５９７，１５６３，１５０４，７５１；
ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：６７２（［Ｍ＋Ｎａ］＋，２０）；元素分析（按 Ｃ３５Ｈ３６Ｎ４Ｏ６Ｓ２计算值）／％：Ｃ６２３６（６２５０），Ｈ
５４５（５３６），Ｎ８４７（８３３）。

化合物４ｎ：淡黄色晶体，产率 ８５％，ｍｐ＞３００℃；１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４００ＭＨｚ），δ：１１６３（ｓ，２Ｈ，
ＮＨ），８２７（ｓ，１Ｈ，ＮＣＨ），８０２（ｄ，Ｊ＝７８Ｈｚ，１Ｈ，ＮＣＨ），７６５～７１１（ｍ，１６Ｈ，ＡｒＨ），５１０（ｄ，Ｊ＝
６４Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），４４３（ｄ，Ｊ＝８０Ｈｚ，２Ｈ，ＯＣＨ２），２６５（ｓ，４Ｈ，Ａｒ—ＣＨ２）；ＩＲ（ＫＢｒ），σ／ｃｍ

－１：３４３７，
３２１１，３０５２，１６８７，１６００，１５４３，１４９１，７５８；ＥＳＩＭＳｍ／ｚ（％）：７１６（［Ｍ ＋Ｎａ］＋，５）；元素分析（按
Ｃ３３Ｈ２８Ｎ４Ｏ２Ｓ２Ｃｌ４计算值）／％：Ｃ５５２３（５５３１），Ｈ３７９（３９１），Ｎ７６９（７８２）。

２　结果与讨论
２．１　中间体２和３合成反应条件的要求

在中间体２的合成反应中发现，虽然硫醇具有一定的酸性，在弱碱性作用下可以生成硫负离子，成
为亲核试剂进攻碳原子，但由于硫醇的酸性不是很强，所以反应需在强碱条件下进行。否则，反应产率

较低，反应时间较长。

在由中间体２与水合肼反应制备１，１二苄基１，１二硫乙酰肼甲烷（３）的反应中，如果将中间体２
换成１，１二苄基１，１二硫乙酸乙酯甲烷，反应产率明显降低，且反应时间较长。如果换成其它更高级醇
的酯，反应则不能进行，这可能主要因空间效应和电荷效应使具有一定电负性的 Ｎ原子在进攻羰基 Ｃ
时，与羰基Ｃ原子连接的基团碳链越长，空间位阻越大，越不利于反应进行造成的。
２．２　微波辐射在合成反应中的作用

用常规加热回流法反应３～４ｈ合成化合物４ａ、４ｄ、４ｈ、４ｊ和４ｎ的收率，比用微波辐射法合成相应的
化合物的产率明显低，分别仅为５５７％、５７３％、６４６％、６７２％和６１５％。可见，微波具有在极短的时
间内迅速加热活化反应底物，使反应可以较彻底进行的特点。

２．３　目标化合物的波谱表征
目标化合物的结构经红外光谱、质谱、核磁共振氢谱和元素分析确证。在ＩＲ谱图中，目标化合物各

官能团的吸收峰都比较明显，在３４５０～３２００ｃｍ－１范围内为ＮＨ的特征吸收峰。在１ＨＮＭＲ谱图中，也有
明显的ＮＨ和 Ｎ ＣＨ的特征吸收峰，而且谱图中测得氢原子个数与理论值相符。元素分析结果与计算
值相符，ＬＣＭＳ（ＥＳＩ）谱中均出现目标化合物的分子离子峰，相对峰值低于２０％，说明分子整体结构不
是很稳定。此类化合物在裂解时，首先从硫乙酰腙的羰基两侧断裂，进一步裂解将有苄基峰生成。

３　结　论
以１，３二苯基丙酮为原料，经与干燥的Ｈ２Ｓ和ＨＣｌ气体反应制得二苄基二巯基甲烷。再在微波辐

射条件下，经酯化、肼解，得二苄基二硫乙酰肼，再与芳香醛反应，方便地合成了二硫乙酰腙类新化合物。

该合成路线原料易得，反应条件温和，操作简便，能耗低，产物易纯化。
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