




1.2 试验方法

1.2.1 目标化合物的合成路线 目标化合物的合

成路线如图1所示。三聚氯氰先与各种胺发生亲核

取代反应生成中间体2a~2d,中间体2a~2d与补

骨脂酚在碳酸钾催化下35
 

℃反应6
 

h得到目标产

物4a~4d。

图1 化合物4a~4d的合成路线

Fig.1 Synthesis
 

route
 

of
 

compound
 

4a—4d

1.2.2 目标化合物的合成方法 (1)
 

2,4-二氯-6-
(4-甲基哌啶-1-基)-1,3,5-三嗪(2a)的合成。三聚

氯氰1
 

g(5.4
 

mmol)
 

溶解在10
 

mL丙酮中,加入

824
 

mg碳酸钾。然后将二丙胺820
 

μL溶于10
 

mL
丙酮中,用恒压滴液漏斗缓慢滴加,在-10

 

℃下反

应1
 

h。反应结束后将丙酮旋干,并用乙酸乙酯和

水萃取3次。取有机相旋干,得到1.15
 

g白色固体

2,4-二氯-6-(4-甲基哌啶-1-基)-1,3,5-三嗪,产率约

为85%。
(2)

 

4,6-二氯-N,N-二异丁基-1,3,5-三嗪-2-胺
(2b)的合成。三聚氯氰1

 

g(5.4
 

mmol)溶解在

10
 

mL丙酮中,加入824
 

mg碳酸钾。然后将二异

丁胺1
 

030
 

μL溶于10
 

mL丙酮中,用恒压滴液漏斗

缓慢滴加,在-10
 

℃下反应1
 

h。反应结束后将丙

酮旋干,并用乙酸乙酯和水萃取3次,取有机相旋

干,得到1.19
 

g白色固体4,6-二氯-N,N-二异丁

基-1,3,5-三嗪-2-胺,产率约为79%。
(3)

 

4-(4,6-二氯-1,3,5-三嗪-2-基)硫代吗啉

(2c)的合成。三聚氯氰1
 

g
 

(5.4
 

mmol)溶解在

10
 

mL丙酮中,加入824
 

mg碳酸钾,然后将硫代吗

啉615
 

μL溶于10
 

mL丙酮中,用恒压滴液漏斗缓

慢滴加,在-10
 

℃下反应1
 

h。反应结束后将丙酮

旋干,并用乙酸乙酯和水萃取3次,取有机相旋干,

得到1.13
 

g淡黄色固体4-(4,6-二氯-1,3,5-三嗪-2-
基)硫代吗啉,产率约为83%。

(4)
 

4,6-二氯-N,N-二丙基-1,3,5-三嗪-2-胺
(2d)的合成。三聚氯氰1

 

g(5.4
 

mmol)溶解在

10
 

mL丙酮中,加入824
 

mg碳酸钾,然后将4-甲基

哌啶705
 

μL溶于10
 

mL丙酮中,用恒压滴液漏斗

缓慢滴加,在-10
 

℃下反应1
 

h。反应结束后将丙

酮旋干,并用乙酸乙酯和水萃取3次,取有机相旋

干,得到1.17
 

g白色固体4,6-二氯-N,N-二丙基-
1,3,5-三嗪-2-胺,产率约为87%。

(5)
 

4,6-双(4-((E)-3,7-二甲基-3-乙烯基辛-1,

6-二烯-1-基)苯氧基)-N,N-二丙基-1,3,5-三嗪-2-
胺(4a)的合成。将上述得到的2a取0.2

 

g溶于

4
 

mL丙酮溶液中,再使用移液枪吸取补骨脂酚

(235
 

μL,1.1
 

mmol)加入烧瓶内,再加入碳酸钾

(122
 

mg,1.1
 

mmol)和碘化钾(146
 

mg,1.1
 

mmol)
室温搅拌。反应结束后将丙酮旋干,并用乙酸乙酯

和水萃取3次,取有机相旋干,反应完成后,将反应

体系旋干,柱层析后得到无色油状物0.508
 

8
 

g,产
率为92%。IR(KBr,

 

cm-1):3
 

427,2
 

966,2
 

926,

1
 

576,1
 

496,1
 

385,1
 

202,1
 

077,804;1H
 

NMR
(500

 

MHz,CDCl3),δ:7.37(dd,J=14.1,8.5
 

Hz,

4H),7.09(dd,J=8.6,3.9
 

Hz,4H),6.32(d,J=
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