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吡喃葡萄糖基咪唑啉盐表面活性剂的波谱学 
数据分析 
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摘  要：以 1-(2,6-二甲基苯基)-1H-咪唑与 2-溴乙基葡萄糖苷为原料，一步合成了新化合物溴化 1-(2,6-二甲基苯

基)-3-[2-(2,3,4,6-四-O-乙酰基-β-D-吡喃葡萄糖基氧基)-乙基]-咪唑盐（化合物 1），是一种咪唑啉盐表面活性剂。化

合物 1的结构中存在糖基，含有多个手性碳原子，导致其核磁共振氢谱和碳谱较为复杂。我们运用液相色谱-高分

辨质谱（LC-HRMS）和元素分析（EA）确定了其化学组成，随后通过液体核磁共振波谱技术（包括 1D和 2D核

磁共振手段，如 1H NMR、13C NMR、DEPT90、DEPT135、1H-1H COSY、1H-13C HSQC、1H-13C HMBC）对化合

物 1的氢谱和碳谱信号进行了表征，通过解析对其结构进行了详尽归属。 
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THE SPECTRAL ANALYSIS OF GLUCOPYRANOSYL IMIDAZOLINIUM 
SURFACTANTS 
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(1.College of Chemistry and Chemical Engineering, Gannan Normal University, Ganzhou, Jiangxi 341000, China; 

2.Key Laboratory of Jiangxi University for Functional Materials Chemistry, Ganzhou, Jiangxi 341000, China) 

Abstract: 1-(2,6-dimethylphenyl)-3-[2-(2,3,4,6-tetra-O-acetyl-β-D-glucopyranosyloxy)-ethyl]-imidazolinium salt 
(Compound 1) is synthesized by 1-(2,6-dimethylphenyl)-1H-imidazole and 2-bromoethylglucoside, which is a 
glucose-derived chiral imidazolinium surfactants. The structure of compound 1 has sugar groups and multiple 
chiral carbon atoms, which makes its 1H nd 13C NMR spectrum more complicated. Herein, we used liquid 
chromatography-high resolution mass spectrometry (LC-HRMS) and elemental analysis (EA) to determine its 
chemical composition, and subsequently characterized the hydrogen and carbon spectrum signals of compound 1 
by liquid NMR spectroscopy (including 1H, 13C, DEPT90, DEPT135, 1H-1H COSY, 1H-13C HSQC and 1H-13C 
HMBC), finally, the 1H and 13C NMR chemical shift was completely assigned. 
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全球日益关注生物相容性和可持续资源的利

用，糖类化合物在自然界的含量丰富，物美价廉，

无毒副作用，且具有独特的手性、生物相容性、

水溶性等特性而被广泛应用，是非常好的手性官

能团[1-5]。目前，糖类化合物衍生的表面活性剂被广

泛研究并产业化，其应用领域包括乳化剂、洗涤剂

以及医药输送系统[6-7]。相关研究集中于非离子表面

活性剂，利用糖类化合物多羟基为表面活性剂提供

亲水性。虽然非离子表面活性剂在增强稳定性方面

具有明显优势，但是对 pH 值变化或电解质不敏感
性也限制它的应用[8-9]。然而，涉及离子电荷的糖类

化合物衍生的表面活性剂相关研究较少[10]。如典型

的阴离子氨基葡萄糖醛酸烷基酯，即氧化的糖苷与

羧酸的盐，以及糖类化合物阳离子 N-烷基化的氨
盐。这是最容易获得的糖基阳离子表面活性剂。但

是其化学稳定性差又限制了后续的应用研究，阳离

子、阴离子表面活性剂主要受介质影响[9,11]。考虑

到生物细胞膜上存在大量的负电荷，阳离子表面活

性剂可能会改善载体与细胞靶标之间相互作用，因

此，糖基阳离子表面活性剂比阴离子表面活性剂更

受青睐，又可以通过多种方式实现将糖类片段引入

到氨基或铵基。咪唑啉盐多种多样的合成方法为配

体的设计合成提供了新的思路，为减少化学反应步

骤并优化产率，先对吡喃葡萄糖基衍生化随后与 1-
芳基咪唑反应，快速高效获得吡喃葡萄糖基咪唑啉

盐表面活性剂，其中芳基咪唑不仅将阳离子引入糖

类化合物中，同时还引入了疏水基团[12]。 
吡喃葡萄糖基咪唑啉盐表面活性剂（化合物 1）

中含有 5个手性碳和 4个全乙酰基，吡喃糖基上的
六元杂环（稠环）一般采取椅式和船式构象[13-14]，

不同构象会对碳氢化学位移产生一定影响，另外

C-6 上面的两个氢原子，分别对应直立键和平伏键
上的氢，它们所处的化学环境不等价，这些因素使

吡喃葡萄糖基咪唑啉盐表面活性剂上的部分碳氢

化学位移非常接近[12, 15]。通过设计高效表面活性

剂，深入理解表面活性剂的化学结构和相应取代基

对表面活性剂性能的影响。因此，对吡喃葡萄糖基

咪唑啉盐表面活性剂 1 的结构进行核磁共振
（NMR）研究，仅通过一维 1H NMR和 13C NMR
数据难于准确解析和归属，需要借助 2D NMR 技
术，包括同核化学位移相关谱(1H-1H COSY)和异核
化学位移相关谱(1H-13C HSQC)，特别是异核多碳相

关谱（1H-13C HMBC）研究对化合物 1的 1H和 13C 
NMR的准确解析、归属和验证是非常必要的[16-19]。 
以 2-溴乙基葡萄糖苷和 1-(2,6-二甲基苯

基)-1H-咪唑为起始原料，一步制备了空气中稳定、
具 有 一 定 吸 水 性 的 溴 化 1-(2,6- 二 甲 基 苯
基)-3-[2-(2,3,4,6-四-O-乙酰基-β-D-吡喃葡萄糖基氧
基)-乙基]-咪唑盐（化合物 1）。这个新合成的吡喃
葡萄糖基咪唑啉盐表面活性剂，首先用 EA 和
LC-HRMS 进行了组成确认，随后通过液体 1D 和
2D NMR 技术，包括一维 1H、13C、DEPT135 和
DEPT90，二维 1H-13C COSY、1H-13C HSQC和 1H-13C 
HMBC对化合物 1的结构进行了详细分析和准确归
属。此研究对糖基咪唑啉盐类表面活性剂的制备和

结构分析及核磁共振数据解析有一定参考作用。 

1  实验部分 

1.1  仪器与试剂 
液相色谱 -高分辨质谱（LC-HRMS）是在

H-Class/Xevo G2-S QTof型超高效液相色谱/四极杆
飞行时间串联质谱仪上进行测试。CHN 元素分析
（EA）使用德国 Elementar 公司 Vario Micro cube
元素分析仪测试。1H、13C、DEPT、1H-1H COSY、
1H-13C HSQC和 1H-13C HMBC均在 Bruker Avance 
III-400型超导 NMR谱仪测定，使用 PABBO-5 mm
多核宽带探头。2-溴乙基葡萄糖苷参考文献[10]方
法合成，新化合物溴化 1-(2,6-二甲基苯基 )-3- 
[2-(2,3,4,6-四-O-乙酰基-β-D-吡喃葡萄糖基氧基)-乙
基]-咪唑盐(化合物 1)参考文献[20-21]方法合成。
1-(2,6-二甲基苯基)-1H-咪唑、甲醇、二氯甲烷和乙
腈等化学试剂均购自上海国药集团化学试剂有限

公司。柱层析硅胶（200-300目）和 GF薄层层析硅
胶板均购自青岛海洋化工有限公司。核磁共振样品

管（ST-500，NORELL）、氘代试剂 CDCl3（99.8%
氘代）均购自青岛腾龙微波科技有限公司。 
1.2  实验条件 

NMR谱图均在室温[(293.0 ± 0.1) ℃]条件下使
用 Bruker Avance III-400型超导 NMR谱仪测定，
使用 PABBO-5 mm多核宽带探头，以 CDCl3为溶
剂，以 TMS为内标。1H和 13C NMR的工作频率分
别为 400.13、100.76 MHz，谱宽分别为 8 223.69 Hz
和 24 038.46 Hz，COSY、HSQC及 HMBC实验均
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采用标准脉冲程序。COSY的 F2（
1H）和 F1（

1H）
维谱宽均为 6 009.61 Hz，采样数据点阵 t2×t1 = 2 
048×256；HSQC的 F2（

1H）和 F1（
13C）维谱宽分

别为 6 398.86 Hz和 22 136.58 Hz，采样数据点阵
t2×t1 = 2 048×256；HMBC的 F2（

1H）和 F1（
13C）

维谱宽分别为 6 393.86 Hz和 22 138.80 Hz，采样数
据点阵 t2×t1 = 4 096×256。 

2  结果与讨论 

2.1  化合物 1的合成 

参考文献[20-21]方法，氮气保护，将 2-溴乙基
葡萄糖苷（3.0 mmol）和 1-(2,6-二甲基苯基)-1H-咪
唑（3.0 mmol）溶解在 25.0 mL无水乙腈中，加热
回流反应 12 h，用 TLC监测反应进程，待反应结束
后，用旋蒸除去溶剂，残余物用柱层析提纯（用体

积比 30/1~10/1的二氯甲烷/甲醇梯度淋洗），真空干
燥，得淡黄色粘稠液体，溴化 1-(2,6-二甲基苯
基)-3-[2-(2,3,4,6-四-O-乙酰基-β-D-吡喃葡萄糖基氧
基)-乙基]-咪唑盐（化合物 1），1.45 g，产率 95％. 

 
图 1 化合物 1的合成及其分子构型优化图（Chem 3D） 

Fig.1 The synthesis of compound 1 and its molecular configuration optimization structure 
 

2.2  化合物 1的高分辨质谱分析和元素分析 
化合物 1 的 HR-MS 和 EA 都表现出吡喃葡萄

糖基咪唑啉盐类表面活性剂的结构特征[10,20-21]。对

其高分辨质谱结果进行分析，液相色谱-高分辨质谱
ESI 源正离子检测得到[M+H]+ 626.147 1，计算值
626.147 5，误差为 0.000 4，可以得知化合物 1的分
子量为 627.485 0，分子式为 C27H35BrN2O10。化合

物 1 的元素分析 C27H35BrN2O10，理论值(%)：C 
51.68，H 5.62；实测值（%）：C 51.70，H 5.61。 
2.3  核磁共振谱分析 
2.3.1  1D NMR谱图分析 
图 2是化合物 1的核磁共振氢谱，参考化学位

移、峰型、峰面积和文献报道类似物的相关核磁共

振信息，同时结合电子云密度，可知化合物 1咪唑
杂环上 NCHN（H-17）和 NCHCHN（H-18和 H-19）
的质子酸性会随着溴代咪唑啉盐的形成而有所增

加，相比 H-18和 H-19，H-17的化学位移出现在最
低场区域，将 δH 10.02（s, 1H）归属为 H-17[12]；溴

代咪唑啉盐的形成而使得 NCHCHN质子（H-18和
H-19）的化学位移和峰型完全不同，其中一个为三
重峰 8.39（t, J = 4.0 Hz，1H），一个为单峰 7.48（s, 

1H），初步推测 H-18 为三重峰，H-19 为单峰。同
时，吡喃葡萄糖的糖环上端基碳 H-1较为特殊，只
与H-2形成耦合体系，结合有关文献值，可将 δH 5.02
（d, J = 8.0 Hz）归属为 H-1。另外，苯环上两个甲
基 H-24和 H-24’出现在高场，两个峰面积为 3的单
峰：2.37（s, 3H）和 2.39（s, 3H）归属为 H-24和/
或 H-24’，可以看出由于苯环旋转受阻，导致 H-24
和 H-24’不等价而表现为两组信号峰，其它峰的归
属需要借助 2D NMR技术。 

 
图 2 化合物 1在 CDCl3中的核磁共振 1H NMR谱图 

Fig.2 1H NMR spectrum of compound 1 in CDCl3 
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图 3 化合物 1在 CDCl3中的 13C NMR谱图 

Fig.3 13C NMR spectrum of compound 1 in CDCl3 

 

图 3是化合物 1的 13C NMR和 DEPT谱对比，
通过比较 13C NMR、DEPT135和 DEPT90，确定该
化合物有 5个伯碳信号峰（δC 17.4、20.2、20.3、20.5
和 20.6），3个仲碳信号峰（δC 50.2、61.4和 68.4）、
10个叔碳信号峰（δC 67.9、70.9、71.8、72.2、100.5、
122.1、124.5、129.0、130.9和 137.4）和 6个季碳
信号峰（δC 132.9、134.5、169.3、169.4、169.7和
170.3）。虽然 H-24 和 H-24’不等价，但是 C-24 和
C-24’在 13C NMR上仅表现出一组信号峰。仅通过
13C NMR和 DEPT谱尚不能准确归属，所以需要借
助 2D NMR技术进一步解析。 

2.3.2  2D NMR谱图分析 
图 4是化合物 1的 COSY谱，化合物 1具有全

乙酰吡喃葡萄糖基，吡喃糖基上的六元杂环（稠环）

一般采取椅式和船式构象，使用 Chem 3D 软件的
MM2功能对化合物 1的分子结构进行优化（图 1），
可以看出吡喃糖基上的六元杂环是椅式构象，相邻

两个碳上的氢原子在 COSY谱上呈现交叉峰，可得
糖骨架上端基碳上的 H-1仅与 H-2形成耦合体系，
有交叉峰，将 H-2归属为 δH 5.16（dd, J = 9.6 Hz, J = 
8.0 Hz, 1H）；H-2同时与 H-1和 H-3耦合，均有交
叉峰，将 δH 5.46（t, J = 9.6 Hz,1H）归属为 H-3；
H-3同时与 H-2和 H-4具有交叉峰，将 δH 5.26（t, J 
= 9.6 Hz, 1H）归属为 H-4； 

 
图 4 化合物 1在 CDCl3中的 COSY NMR谱（293 K） 

Fig.4 COSY NMR spectrum of compound 1 in CDCl3 

由于全乙酰吡喃葡萄糖基稠环是椅式构象，其

中 C-5 也具有手性，另外 C-6 上面的两个氢原子
（H-6α与 H-6e）分别对应直立键和平伏键的位置，
它们所处的化学环境不等价而导致其化学位移不

同，借助异核多量子相干实验，特别是二维 1H-13C 
HSQC和 1H-13C HMBC，将 δH 4.61（m, 1H）归属
为 H-6α，δH 4.51（m, 1H）归属为 H-6e。H-5同时
与 H-4、H-6α和 H-6e 存在耦合，其信号峰的受到
多种氢的耦合，峰型较为复杂，将 δH 4.14（m, 1H）
归属为 H-5。 
图 5是化合物 1的 HSQC NMR谱，由图可得，

δC 100.5与 H-1相关，归属为 C-1；δC 71.0与 H-2
相关，归属为 C-2；δC 72.2与 H-3相关，归属为 C-3；
δC 67.9与 H-4相关，归属为 C-4；δC 71.8与 H-5相
关，归属为C-5。δC 137.4与H-17相关，归属为C-17；
δC 68.3与 δH 4.61（m, 1H）和 δH 4.50（m, 1H）均
有相关，即 H-6α、H-6e，归属为 C-6；δC 137.2与
H-17相关，归属为 C-17；δC 130.9对应的 H-23只
有 1个质子，所以归属为C-23；δC 129.0对应的H-22
和 H-22’有 2个质子，归属为 C-22和 C-22’。结合
DEPT135，剩余 2个未归属仲碳信号峰（δC 50.2和
61.4）分别对应 C-15和 C-16。δC 124.5与 δH 8.39
（t, J = 4.0 Hz, 1H）（H-18或 H-19）相关，δC 122.1
与 δH 7.48（br, 1H）（H-18或 H-19）相关，归属为
C-18或 C-19，准确归属需要借助二维HMBC谱[17]。 

 
图 5 化合物 1在 CDCl3中的 1H-13C HSQC谱图（293 K） 

Fig.5 1H-13C HSQC spectrum of compound 1 in CDCl3 (293 K) 
 

由于化合物存在 4个乙酰基，分别存在 4个季
碳信号峰（δC 169.3、169.4、169.6、170.3）和 4个
伯碳信号峰（δC 20.2、20.3、20.4、20.6）未归属，
2个仲碳（δC 50.2和 61.4），另外还有 2个叔碳（δC 

124.5和122.1）和苯环上的2个季碳信号峰（δC 134.5
和 132.9），无法准确归属，还需要进一步借助二维
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异核多量子相干实验，特别是 HMBC谱来解析。 
图 6是化合物 1的异核多碳相关谱（HMBC）

谱图，首先从C-15和C-16入手，即 2个仲碳（δC 50.2
和 61.4），δC 50.2与 H-18有交叉峰，归属为 C-16；
δC 61.4与 H-1有交叉峰，归属为 C-15；其中 2个
叔碳（δC 124.5和 122.1）是咪唑杂环上的，δC 124.5
与 H-16 有交叉峰，归属为 C-18，同时它与 H-19
相关；δC 122.1只与 H-17有交叉峰，归属为 C-19；
δC 134.5与 H-23有交叉峰，归属为 C-21/C-21’，δC 

132.9与 H-22有交叉峰，归属为 C-20。 
到此为止，尚余 4个乙酰基对应的 4个季碳信

号峰（δC 169.3、169.4、169.6、170.3）和 4个伯碳
信号峰（δC 20.2、20.3、20.4、20.6）未归属。通过
HMBC谱图，化合物 1中 4个难以区分的伯碳氢分
别与糖基稠环上对应碳有相关峰，它们的归属也就

显而易见，δH 2.27（s, 3H）与 C-4有交叉峰，归属
为 H-12；δH 2.26（s, 3H）与 C-2有交叉峰，归属为

H-8；δH 2.23（s, 3H）与 C-3有交叉峰，归属为 H-10；
δH 2.24（s, 3H）与 C-6有交叉峰，归属为 H-14。同
时 δC 170.3即 C-13与 δH 2.24（s, 3H）有交叉峰，
归属为 H-14；δC 169.6即 C-9与 δH 2.23（s, 3H）有
交叉峰，归属为H-10；δC 169.4即C-7与δH 2.26（s, 3H）
有交叉峰，归属为H-8；剩下一个为H-12。化合物 1
中 4 个伯碳（δC 20.2、20.3、20.4、20.6）无法通过
HSQC谱图归属，因为它们化学位移差值太小。 

 
图 6 化合物 1在 CDCl3中的 1H-13C HMBC谱图（293 K） 

Fig.6 1H-13C HMBC spectrum of compound 1 in CDCl3 

表 1  化合物 1的 1H NMR和 13C NMR归属 
Table 1 Belonging of Compound 1 in 1H NMR and 13C NMR 

Position δC δH (J/Hz) HSQC COSY HMBC 
1 100.5 5.02 (d, J = 8.0 Hz) + H-2 H-2, H-5, H-15 
2 71.0 5.16 (dd, J = 9.6 Hz, J = 8.0 Hz) + H-1, H-3 H-1, H-3, H-8 
3 72.2 5.46 (t, J = 9.6 Hz) + H-2, H-4 H-1, H-2, H-4, H-10 
4 67.9 5.26 (t, J = 9.6 Hz) + H-3, H-5 H-3, H-5, H-6α, H-6e, H-10 
5 71.8 4.13 (m) + H-4, H-6α H-1, H-4, H-6α, H-6e 
6α 68.3 4.61 (m) + H-5 H-4, H-5, H-14 
6e 68.3 4.50 (m) + / H-4, H-5, H-14 
7 169.4 / / / H-2, H-8 
8 20.4 2.26 (s) + / H-2, H-7 
9 169.6 / / / H-3, H-10 
10 20.2 2.23 (s) + / H-3, H-9 
11 169.3 / / / H-4, H-12 
12 20.6 2.27 (s) + / H-4, H-11 
13 170.3 / / / H-6, H-14 
14 20.3 2.24 (s) + / H-6, H -13 
15 61.4 4.46 (m) + H-16 H-1, H -16 
16 50.2 5.28 (m) + H-15 H-15, H-17, H -18 
17 137.4 10.02 (s) + H-18, H-19 H-16, H-18, H -19, H-20 
18 124.5 8.39 (t, J = 4.0 Hz) + H-17, H-19 H-16, H-17, H -19 
19 122.1 7.48 (br) + H-17, H-18, H-24, H-24’ H-17, H-18 
20 132.9 / / / H-17, H-19, H-22, H-22’, H-24, H-24’ 
21 134.5 / / / H-22, H-23, H-24 
21’ 134.5 / / / H-23, H-22’, H-24’ 
22 129.0 7.47 (m) + H-23 H-23, H-22’, H-24 
22’ 129.0 7.47 (m) + H-23 H-22, H-23, H-24’ 
23 130.9 7.62 (m) + H-22, H-22’ H-22, H-22’ 
24 17.4 2.37 (s) or 2.39 (s) + H-19 H-22 
24’ 17.4 2.37 (s) or 2.39 (s) + H-19 H-22’ 

 
化合物 1的详细结构经过异核多碳相关谱的解

析和验证，主要是将化合物 1中较难归属的一系列
数据进行解析，包括吡喃葡萄糖基上乙酰基对应季

碳和伯碳上碳氢化学位移，以及咪唑杂环骨架上叔

碳和苯环上季碳的碳氢化学位移归属方面起到了

重要作用。同时对 HMBC 的解析也反过来验证了
前面的 COSY和 HSQC的分析结果[15]。 
化合物 1是一个新的化合物，通过对它进行液

体核磁共振包括一维技术（1H、13C NMR、DEPT135
和 DEPT45）和同核与异核二维技术（COSY、HSQC
和 HMBC）的分析，对相关类似物归属的特征信号
峰、化合物 1的 1H和 13C NMR信号全归属见表 1。 

3  小结 

本研究首次制备了手性吡喃葡萄糖基表面活
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性剂溴化 1-(2,6-二甲基苯基)-3-[2-(2,3,4,6-四-O-乙
酰基-β-D-吡喃葡萄糖基氧基)-乙基]-咪唑盐。运用
LC-HRMS 和 EA 确认了它的化学组成，通过液体
核磁共振波谱 1D 和 2D 技术对它的氢谱和碳谱信
号进行了解析和详尽的全归属。特别是异核多碳相

关谱在氢谱和碳谱信号解析方面起到重要作用，将

难以归属的一系列信号峰进行反复推敲和前后验

证，包括吡喃葡萄糖基上、乙酰基上对应的季碳和

伯碳上碳氢化学位移，氮杂环骨架上叔碳以及苯环

上季碳的碳氢化学位移。同时异核多碳相关谱的解

析也反过来验证了同核化学位移相关谱和异核化

学位移相关谱的分析结果。此研究工作对手性基咪

唑啉盐类表面活性剂的制备和结构分析，特别是核

磁共振数据解析有一定参考作用。 
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