


光仪 数显 葡萄糖 上海化学试剂公司 分析纯 乙酸酐

化学纯 对苯二酚 分析纯 三氟化硼乙醚络合物 北京

长阳振兴化工有限公司 分析纯 无水乙酸钠 分析纯 ∀

1 2  合成方法

1 2 1  五乙酰 2Β2∆2吡喃葡萄糖 4 的制备  在 三颈

瓶中加入 ∆2葡萄糖 乙酸酐

无水乙酸钠 加热回流 ∀倒入 冰水

中 搅拌 过滤 得白色固体 干燥 用乙醇重结晶得白色固体

收率 ∗ ε 文献 ≈ ∗ ε ∀

1 2 2  单乙酰对苯二酚 3 的制备  在反应瓶中加入

水溶液 对苯二酚 冰浴 剧烈

搅拌 缓慢滴加乙酸酐 反应 用氯仿提取

水洗至中性 干燥 减压蒸干 用无水乙醇分步结晶 除去双

乙酰对苯二酚 蒸干得固体 收率 ∗ ε

文献 ≈ ∗ ε ∀

1 2 3  五乙酰熊果苷 2 的制备  在氮气保护下 反应瓶中

加入 4 3 二氯甲烷

三乙胺 室温滴加三氟化硼乙醚液

滴完后室温反应 ∀加入 水 分取有机层 水

洗 加入无水 ≥ 干燥 减压蒸干 用甲醇重结晶 得针状

结晶 烘干 得 收率 ∗ ε ∀ 文献 ≈

ε ∀

1 2 4  熊果苷 1 的制备  在 反应瓶中加入 2

和无水甲醇 冰浴下通入干燥氨气使甲醇饱和 在 ε

下反应 ∀过滤 减压浓缩至干 用醋酸乙酯重结晶 得白色

粉末 收率 ∀ ∗ ε ≈Α ⁄ β ≤

文献 ≈ ∗ ε ≈Α ⁄ β ∀

⁄ ≥

2 2 2 .

2 2 . 2

2 ∀

一般葡萄糖苷其 Β构型偶合常数 ϑ ∗ Α构型

偶合常数 ϑ ∀熊果苷葡萄糖 ≤ 2 位上的氢其偶合常

数 ϑ 可确证熊果苷为 Β构型 ∀

2  结果和讨论

本实验用五乙酰葡萄糖代替溴代乙酰葡萄糖 单乙酰对

苯二酚代替对苯二酚 提高了产品的总收率 ∀在单乙酰对苯

二酚的制备中 通过控制对苯二酚和乙酸酐的投料比 使单

乙酰对苯二酚产率最高 采用无水乙醇分步结晶法 除去少

量的双乙酰对苯二酚 提高了纯度 同时未反应的对苯二酚

能回收 降低了成本 ∀

最终产品采用醋酸乙酯重结晶 收率为 除去了人

工合成产品中带有的 分子结晶水和其它杂质 使产品与从

植物中提取的熊果苷在熔点和旋光度方面完全一致 ∀
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72羟基 23 42二氢 22 1Η 2喹啉酮的合成及两个副产物的分离确证
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摘要 目的  改进 2羟基 2 2二氢 2 Η 2喹啉酮的合成方法 ∀方法  以间氨基苯甲醚为原料 经 Ν2酰化和分子内傅 2克烃化

反应合成 ∀结果  合成了目标化合物 两步反应的总收率为 并且分离出第二步反应的两个副产物 它们的结构经波谱

确证 ∀结论  改进的合成方法适用于工业化生产 ∀

关键词 2羟基 2 2二氢 2 Η 2喹啉酮 间氨基苯甲醚 合成 分离鉴定
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