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摘要: 利用微波辐射技术 , 以橙皮素和芳酰肼为原料设计合成 3种橙皮素芳酰腙类化合物 , 应用红外光
谱、核磁共振谱、质谱和元素分析等分析手段对化合物进行了结构表征 . 抑菌活性实验表明, 合成的 3 种
橙皮素芳酰腙类化合物对大肠杆菌、金黄色葡萄球菌和枯草芽孢杆菌的抑菌活性与橙皮素相比均有较大

增强 .  
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0  引言 

酰腙类化合物具有抗菌、抗肿瘤、消炎和除草

等生物活性, 在清除生物体内O2
−·自由基、抑菌及治

疗结核病方面已有广泛的应用[1-5]. 而橙皮素具有广

泛又重要的生物活性, 例如抗菌抗炎、抗氧化、抗肿

瘤和心血管系统的调节作用等[6-9], 对金黄色葡萄球

菌、大肠杆菌和枯草芽孢杆菌都有较强的抗菌作用, 

且碱性条件下抑菌作用强于酸性条件 [10]. 因此, 本

文以酰腙和橙皮素为目标分子结构, 设计合成橙皮

素酰腙类衍生物, 以期实现活性的叠加.  

微波合成技术具有高选择性, 反应速度快、副反

应少、产率高、产品易纯化等优点[11-12]. 本文利用微

波辐射技术, 以橙皮素为原料设计合成 3种未见文献

报道的橙皮素芳酰腙类化合物 (a~c), 合成路线见

Scheme 1. 通过红外光谱、核磁共振谱、质谱和元素

分析等分析手段对化合物进行了结构表征, 并对大

肠杆菌、金黄色葡萄球菌和枯草芽孢杆菌做了初步的

抑菌活性研究.  

1  实验部分 

1.1  主要仪器与试剂  
Avance DMX 400 核磁共振仪(TMS 为内标 , 

400 MHz, Bruker公司); X-4数字显示器微熔点测定

仪; Nicolet Avatar 360型红外光谱仪(KBr压片); Bruker 

Dalton Esquire 3000质谱仪; Flash EA 1112全自动元

素分析仪; 格兰仕G80型 750 W家用微波炉(经改造

后接回流装置, 输出功率可调, 频率为 2 450 WHz). 

橙皮素(质量分数为 98%,  陕西小草植物提取

物销售公司); 苯甲酰肼、异烟酰肼、水杨酰肼(分析 

 

 
 

Scheme 1  合成路线 
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纯, 上海阿拉丁试剂有限公司); 其它试剂均为化学
纯或分析纯.  

1.2  橙皮素芳酰腙类化合物的微波合成法 
将橙皮素2.72 g(10.0 mmol)和芳酰肼10.0 mmol

加入至250 mL的圆底烧瓶中, 用100 mL无水乙醇和
10 mL冰醋酸充分溶解. 然后将所得的混合物放入
微波炉中于700 W 功率下辐射3~4 min, 冷却至室
温 , 抽滤 , 滤饼用热蒸馏水和少量乙醇洗涤 , 得到
橙皮素芳酰腙粗品, 改用无水乙醇和DMF的混合溶
剂重结晶得产物(a~c).  

化合物a: 黄色晶体, 产率91%, m.p.为287~289 ; ℃  
1H NMR(DMSO-d6, 400 MHz) , δ: 2.97(1H, dd, 

J=12.3, 17.0 Hz, 3(a)-H), 3.41(1H, dd, J=3.0, 17.0 Hz, 
3(e)-H), 3.79(3H, s, 4'-OCH3), 5.09(1H, dd, J=3.0, 
12.3 Hz, 2(a)-H), 5.93(1H, s, 6-H), 5.96(1H, s, 8-H), 
6.91~7.60 (7H, m, PhH, 3'-H, 5'-OH), 7.88(2H, d, 
J=8.4 Hz, 2',6'-H), 9.15(1H, s, 7-OH), 10.07(1H, s, 
— NH—C== O—), 11.14(1H, s, 5-OH). 

13C NMR (DMSO-d6, 100 MHz): 164.39, 161.75, 
161.15, 159.46, 155.02, 148.19, 146.90, 133.58, 132.49, 
132.24, 128.80, 128.41, 118.06, 114.29, 112.50, 98.70, 
97.12, 95.38, 76.37, 56.19, 32.65. 

IR (KBr), ν/cm−1: 3 440, 3 238, 2 920~3 040, 1 645, 
1 601, 1 521, 1 486. 

MS,m/z (%): 421.3 ([M+H]+, 100). 
Anal. Calcd/% for C23H20N2O6: C, 65.71; H, 4.79; 

N, 6.66; found/%: C,65.33; H,5.10; N,6.92. 
化合物 b: 黄色晶体, 产率 87.0%, m.p. 为 293~ 

295 ; ℃  
1H NMR(DMSO-d6, 400 MHz), δ: 2.97(1H, dd, 

J=12.3, 17.0 Hz, 3(a)-H), 3.42(1H, dd, J=3.0, 17.0 Hz, 
3(e)-H), 3.78(3H, s, 4'-OCH3), 5.10(1H, dd, J=3.0, 
12.3 Hz, 2(a)-H), 5.92(1H, s, 6-H), 5.98(1H, s, 8-H), 
6.90~6.96(5H, m, PhH, 3'-H), 7.78(2H, d, J=8.4 Hz, 
2',6'-H), 8.75(1H, s, 4'-OH), 9.15(1H, s, 7-OH), 10.13 
(1H, s, —NH—C== O—), 11.37(1H, s, 5-OH). 

13C NMR (DMSO-d6, 100 MHz): 162.86, 162.20, 
161.21, 159.64, 156.23, 150.60, 148.23, 146.89, 140.72, 
132.39, 122.38, 118.07, 114.31, 112.49, 98.58, 97.15, 
95.48, 76.38, 56.19, 32.74. 

IR (KBr), ν/cm−1: 3 435, 3 241, 2 910~3 030, 
1 644, 1 602, 1 522, 1 484. 

MS,m/z (%): 422.2 ([M+H]+,100);  
Anal. Calcd/% for C22H19N3O6: C, 62.70; H, 4.54; 

N, 9.97; found/%: C,62.51; H,4.88; N,10.23. 
化合物 c: 黄色晶体, 产率 88.0%, m.p.为 288~ 

290 ;℃  
1H NMR(DMSO-d6, 400 MHz), δ: 2.97(1H, dd, 

J=12.3, 17.0 Hz, 3(a)-H), 3.41(1H, dd, J=3.0, 17.0 Hz, 
3(e)-H), 3.79(3H, s, 4'-OCH3), 5.09(1H, dd, J=3.0, 
12.3 Hz, 2(a)-H), 5.91(1H, s, 6-H), 5.98(1H, s, 8-H), 
6.90~7.42(6H, m, PhH, 5'-OH), 7.93(2H, d, J=8.4 Hz, 
2',6'-H), 9.14(1H, s, 7-OH), 10.09(1H, s,—NH—O—), 
11.33(1H, s, 5-OH), 11.67 (1H, s, Ph-OH). 

13C NMR (DMSO-d6, 100 MHz): 162.70, 161.91, 
161.08, 159.42, 157.19, 153.41, 148.26, 146.88, 133.98, 
132.45, 130.60, 120.03, 118.07, 117.55, 117.23, 114.34, 
112.51, 98.66, 97.23, 95.50, 76.36, 56.19, 32.36. 

IR (KBr), ν/cm−1:3 445,3 243, 2 920~3 030, 1 646, 
1 601, 1 521, 1 484. 

MS,m/z (%): 437.2 ([M+H]+,100).  
Anal. Calcd/% for C23H20N2O7: C, 63.30; H, 4.62; 

N, 6.42; found/%: C,63.11; H,4.98; N,6.56. 

2  结果与讨论 

2.1  目标化合物(a~c)的合成 
本文采用微波辐射技术合成橙皮素芳酰腙化合

物, 反应时间短, 产率高, 后处理简单, 为黄酮腙类
席夫碱的合成提供了一种简便的合成方法.  

2.2  波谱性质 
IR谱中, 3 440 cm−1附近的峰为O—H伸缩振动

峰, 3 240 cm−1附近的峰为N—H伸缩振动峰, 同时在
2 910~3 050 cm−1附近的峰为C—H的伸缩振动吸收
峰 , 在1 640 cm−1附近出现羰基 (C== O)的吸收峰.   
1H NMR谱中, 没有原料酰肼中的—NH2的化学位移

值(δ4.0左右)橙皮素芳酰腙化合物共同的酰胺结构
中的氢在δ10.0左右; 13C NMR谱中, 没有橙皮素的
羰基碳原子(δ196.0左右)峰 , 形成了C== N键 , 说明
橙皮素与酰肼已完全形成酰腙席夫碱. 在MS谱图中, 
均出现目标化合物的[M+H]+离子峰与相应的分子式

一致. 因此, 通过核磁共振谱、红外光谱、质谱和元
素分析等分析手段对化合物进行了结构表征, 确认
化合物a~c为目标化合物.  

2.3  抑菌活性 
用合成的橙皮素芳酰腙类化合物对大肠杆菌、

金黄色葡萄球菌和枯草芽孢杆菌进行抑菌活性测试, 
结果见表 1.  

抑菌实验结果表明: 橙皮素芳酰腙类化合物(a~ 
c)对大肠杆菌、金黄色葡萄球菌和枯草芽孢杆菌均
有较强的抑菌活性; 与橙皮素相比较, 橙皮素芳酰
腙类化合物的抑菌活性有较大增强, 抑菌机理有待
进一步研究. 
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表 1  橙皮素及其芳酰腙化合物的抑菌活性 

样品(浓度为 
1.0 mg/mL) 

橙皮素 
(抑菌圈直径/mm) 

橙皮素苯甲酰腙 
(抑菌圈直径/mm) 

橙皮素异烟酰腙 
(抑菌圈直径/mm) 

橙皮素水杨酰腙 
(抑菌圈直径/mm) 

大肠杆菌 19 26 24 26 
金黄色葡萄球菌 24 35 26 28 
枯草芽孢杆菌 21 27 25 26 

 

3  结论 

本文以酰腙和橙皮素为目标分子结构, 利用微
波辐射技术合成 3 种未见文献报道的橙皮素芳酰腙
类化合物, 通过 MS、 IR、1H NMR、13C NMR 和
元素分析得到确证 , 合成的产物即为目标化合物 . 
橙皮素芳酰腙类化合物的初步抑菌活性表明, 该类
化合物与橙皮素相比较对大肠杆菌、金黄色葡萄球

菌和枯草芽孢杆菌均显示出抑菌活性的增强.  
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The Study on Microwave Synthesis and Antibacterial Activity of 
Hesperetin Aromatic Hydrazone Compounds 
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Abstract: Three hesperetin aromatic hydrazone compounds are synthesized in good yields under microwave irra-
diation by reaction of hesperetin with hydrazides. The structures of these compounds are confirmed by IR, 1H NMR, 
MS spectra and elemental analysis. Inhibition test showed that the hesperetin aromatic hydrazone compounds 
against Escherichia coli, Staphylococcus aureus and Bacillus subtilis have good antibacterial activity, compared 
with hesperetin, have a greater enhancement of antibacterial activity. 
Key words: hesperetin; hydrazone; microwave synthesis; antibacterial activity 
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