
(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】新規なジカルボニル化合物及びその金属錯体並びにこれを用いた発光材料及び発
光素子の提供。
【解決手段】式（Ｉ）で表わされることを特徴とするジカルボニル化合物及び該ジカルボ
ニル化合物を配位子として用いたＩｒ、ＰｔまたはＲｅの金属錯体、並びに該金属錯体を
発光材料とした有機エレクトロルミネッセント素子。
　
　
　
　
　
　
　
　

(Ｒ 1及びＲ 2は互いに同一であってもよいし異なっていてもよく、一般式 (ｉ )で表わされ
るフェニレン基、あるいは水素の一部が置換されてもよい、ナフチル基、アンスリル基、
フェナンスリル基、チエニル基、フリル基、またはピロリル基を示し、Ｒ 3は水素または
炭素数２０以下のアルキル基を示す。Ｒ 4はアミノ基、アルコキシ基、またはフェニル基
を示す。）
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
以 下 の 一 般 式 （ Ｉ ） で 表 わ さ れ る こ と を 特 徴 と す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 。
【 化 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
（ 式 中 、 Ｒ １ 及 び Ｒ ２ は 互 い に 同 一 で あ っ て も よ い し 異 な っ て い て も よ く 、 以 下 の 一 般 式
（ ｉ ） で 表 わ さ れ る フ ェ ニ レ ン 基 、 あ る い は 水 素 の 一 部 が 置 換 さ れ て い て も よ い 、 ナ フ チ
ル 基 、 ア ン ス リ ル 基 、 フ ェ ナ ン ス リ ル 基 、 チ エ ニ ル 基 、 フ リ ル 基 、 ま た は ピ ロ リ ル 基 を 示
し 、 Ｒ ３ は 水 素 ま た は 炭 素 数 ２ ０ 以 下 の ア ル キ ル 基 を 示 す 。 ）
【 化 ２ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
（ 式 中 、 Ｒ ４ は ア ミ ノ 基 、 ア ル コ キ シ 基 、 ま た は フ ェ ニ ル 基 を 示 す 。 ）
【 請 求 項 ２ 】
一 般 式 （ ｉ ） 中 の Ｒ ４ が 以 下 の 一 般 式 （ ｉ ｉ ） で 表 さ れ る ア ミ ノ 基 で あ る こ と を 特 徴 と す
る 請 求 項 １ に 記 載 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 。
【 化 ３ 】
　
　
　
　
　
（ 式 中 、 Ｇ １ 及 び Ｇ ２ は 互 い に 同 一 で あ っ て も よ い し 異 な っ て い て も よ く 、 脂 肪 族 基 、 芳
香 族 基 、 ま た は 複 素 環 基 を 表 し 、 互 い に 結 合 し て 環 を 形 成 し て い て も よ い 。 但 し 、 Ｇ １ 及
び Ｇ ２ が 同 時 に フ ェ ニ ル 基 ま た は フ ェ ニ レ ン 基 で あ る 場 合 を 除 く 。 ）
【 請 求 項 ３ 】
一 般 式 （ ｉ ｉ ） で 表 さ れ る ア ミ ノ 基 が 、 水 素 の 一 部 が 置 換 さ れ て い て も よ い 、 ジ ア ル キ ル
ア ミ ノ 基 、 ア ゼ チ ジ ノ 基 、 ピ ロ リ ジ ノ 基 、 ピ ペ リ ジ ノ 基 、 ア ゼ ピ ノ 基 、 モ ル ホ リ ノ 基 、 及
び ピ ペ ラ ジ ノ 基 で あ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ２ に 記 載 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 。
【 請 求 項 ４ 】
請 求 項 １ ～ ３ の い ず れ か に 記 載 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 を 配 位 子 と し て 用 い た 以 下 の 一 般 式
（ Ｉ Ｉ ） で 表 わ さ れ る こ と を 特 徴 と す る 金 属 錯 体 。
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【 化 ４ 】
　
　
　
　
　
　
　
（ 式 中 、 Ｒ １ 、 Ｒ ２ 及 び Ｒ ３ は 一 般 式 （ Ｉ ） の 場 合 と 同 様 で あ り 、 Ａ は 以 下 に 示 す グ ル ー
プ よ り 選 ば れ る 配 位 子 で あ り 、 水 素 の 一 部 は フ ッ 素 ま た は Ｃ Ｆ ３ で 置 換 さ れ て い て も よ い
。 Ｍ は Ｉ ｒ 、 Ｐ ｔ ま た は Ｒ ｅ で あ り 、 ｎ は Ｍ が Ｉ ｒ ま た は Ｒ ｅ の 場 合 、 ２ で あ り 、 Ｍ が Ｐ
ｔ の 場 合 、 １ で あ る 。 ）
【 化 ５ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 請 求 項 ５ 】
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請 求 項 １ ～ ３ の い ず れ か に 記 載 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ま た は 請 求 項 ４ に 記 載 の 金 属 錯 体 か
ら な る こ と を 特 徴 と す る 発 光 材 料 。
【 請 求 項 ６ 】
第 １ の 電 極 と 、 第 ２ の 電 極 と 、 前 記 第 １ の 電 極 及 び 第 ２ の 電 極 に 挟 ま れ た 発 光 層 と を 備 え
る 発 光 素 子 で あ っ て 、
前 記 発 光 層 に 、 請 求 項 １ ～ ３ の い ず れ か に 記 載 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ま た は 請 求 項 ４ に 記
載 の 金 属 錯 体 が 含 ま れ て い る こ と を 特 徴 と す る 発 光 素 子 。
【 請 求 項 ７ 】
有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子 で あ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 ６ に 記 載 の 発 光 素 子 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 ０ ０ ０ １ 】
【 発 明 の 属 す る 技 術 分 野 】
本 発 明 は 、 有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子 な ど の 発 光 素 子 の 発 光 材 料 と し て 用 い る こ
と が で き る 、 ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 及 び そ の 金 属 錯 体 並 び に こ れ を 用 い た 発 光 材 料 及 び 発 光
素 子 に 関 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ ０ ２ 】
【 従 来 の 技 術 】
有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子 な ど の 発 光 素 子 に 用 い る こ と が で き る 発 光 材 料 と し て
、 種 々 の 金 属 錯 体 が 検 討 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
特 許 文 献 １ に は 、 金 属 群 ｛ Ａ ｌ ， Ｚ ｎ ， Ｍ ｎ ， Ｎ ｉ ， Ｃ ｒ ， Ｃ ｏ ， Ｅ ｕ ， Ｆ ｅ ， Ｍ ｇ ， Ｂ
ｅ ｝ か ら 選 択 さ れ る 金 属 原 子 に 対 し て 、 共 役 二 重 結 合 を 含 有 す る ア ル キ ル 基 及 び ／ ま た は
ア リ ル 基 が 置 換 し た １ ， ３ － ジ ケ ト ン 誘 導 体 が 、 ２ な い し ４ 個 配 位 し て な る 金 属 錯 体 、 及
び そ れ を 用 い た 有 機 多 層 型 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ス 素 子 が 開 示 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
ま た 、 特 許 文 献 ２ に は 、 ア ル キ ル 基 、 ア ル ケ ニ ル 基 、 ア リ ー ル 基 、 複 素 環 状 基 を 有 し て い
て も 良 い １ ， ３ － ジ ケ ト ン 置 換 基 で 置 換 さ れ た ト リ フ ェ ニ ル ア ミ ン 骨 格 を 有 す る 蛍 光 性 化
合 物 、 及 び そ の 希 土 類 金 属 錯 体 が 開 示 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
ま た 、 特 許 文 献 ３ に は 、 ２ － ヒ ド ロ キ シ ピ リ ジ ン － Ｎ － オ キ シ ド と 、 オ キ サ ジ ア ゾ ー ル 環
が 連 結 し た β － ジ ケ ト ン 誘 導 体 と 、 を 希 土 類 金 属 原 子 の 配 位 子 と し て 含 む 有 機 金 属 錯 体 及
び そ れ を 使 用 し た 電 界 発 光 素 子 が 開 示 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
ま た 、 特 許 文 献 ４ に は 、 金 属 群 ｛ Ｉ ｒ ， Ｐ ｔ ， Ｒ ｈ ， Ｐ ｄ ｝ か ら 選 択 さ れ る 金 属 原 子 に 対
し て 、 炭 素 数 １ な い し ２ ０ の 直 鎖 状 ま た は 分 岐 状 の ア ル キ ル 基 、 ま た は ハ ロ ゲ ン 原 子 、 シ
ア ノ 基 、 ニ ト ロ 基 、 ト リ ア ル キ ル シ リ ル 基 、 炭 素 数 １ な い し ２ ０ の 直 鎖 状 ま た は 分 岐 状 の
ア ル キ ル 基 を 有 し て い て も 良 い 芳 香 環 基 で 置 換 さ れ た １ ， ３ － ジ ケ ト ン 誘 導 体 が 、 ０ な い
し ３ 個 配 位 し て な る 金 属 配 位 化 合 物 を 含 む 発 光 素 子 が 開 示 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
ま た 、 非 特 許 文 献 １ に は 、 ２ ， ４ － ペ ン タ ン ジ オ ン や 、 ジ ベ ン ゾ イ ル メ タ ン な ど よ り な る
金 属 錯 体 を 用 い た 有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ス 素 子 が 開 示 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
【 特 許 文 献 １ 】
特 開 平 １ １ － ２ ５ ５ ７ ０ ０ 号 公 報
【 特 許 文 献 ２ 】
特 開 ２ ０ ０ ０ － ３ １ ９ ２ ３ ６ 号 公 報
【 特 許 文 献 ３ 】
特 開 ２ ０ ０ １ － ２ ３ ３ ８ ８ ０ 号 公 報
【 特 許 文 献 ４ 】
特 開 ２ ０ ０ ２ － ３ ３ ２ ２ ９ １ 号 公 報
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【 非 特 許 文 献 １ 】
Ｓ ｅ ｒ ｇ ｅ ｙ 　 Ｌ ａ ｍ ａ ｎ ｓ ｋ ｙ ら に よ る Ｊ ． Ａ ｍ ． Ｃ ｈ ｅ ｍ ． Ｓ ｏ ｃ ． ， ２ ０ ０ １ ， Ｖ
ｏ ｌ ． １ ２ ３ ， ｐ ｐ ． ４ ３ ０ ４ － ４ ３ １ ２
【 ０ ０ ０ ９ 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
こ れ ら の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 、 及 び そ の 金 属 錯 体 で は 、 発 光 強 度 が 不 十 分 で あ り 、 よ り 発
光 強 度 の 優 れ た 発 光 材 料 が 求 め ら れ て い た 。 ま た 、 発 光 ス ペ ク ト ル が 使 用 目 的 に 対 し て 最
適 で は な く 、 よ り 目 的 に 合 致 し た 発 光 ス ペ ク ト ル が 得 ら れ る 発 光 材 料 が 求 め ら れ て い た 。
【 ０ ０ １ ０ 】
本 発 明 の 目 的 は 、 発 光 材 料 と し て 用 い る こ と が で き る 新 規 な ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 及 び そ の
金 属 錯 体 並 び に こ れ を 用 い た 発 光 材 料 及 び 発 光 素 子 を 提 供 す る こ と に あ る 。
【 ０ ０ １ １ 】
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
本 発 明 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 は 、 以 下 の 一 般 式 （ Ｉ ） で 表 さ れ る こ と を 特 徴 と し て い る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
【 化 ６ 】
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ １ ３ 】
（ 式 中 、 Ｒ １ 及 び Ｒ ２ は 互 い に 同 一 で あ っ て も よ い し 異 な っ て い て も よ く 、 以 下 の 一 般 式
（ ｉ ） で 表 わ さ れ る フ ェ ニ レ ン 基 、 あ る い は 水 素 の 一 部 が 置 換 さ れ て い て も よ い 、 ナ フ チ
ル 基 、 ア ン ス リ ル 基 、 フ ェ ナ ン ス リ ル 基 、 チ エ ニ ル 基 、 フ リ ル 基 、 ま た は ピ ロ リ ル 基 を 示
し 、 Ｒ ３ は 水 素 ま た は 炭 素 数 ２ ０ 以 下 の ア ル キ ル 基 を 示 す 。 ）
【 ０ ０ １ ４ 】
【 化 ７ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ １ ５ 】
（ 式 中 、 Ｒ ４ は ア ミ ノ 基 、 ア ル コ キ シ 基 、 ま た は フ ェ ニ ル 基 を 示 す 。 ）
本 発 明 に お け る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 は 、 上 記 一 般 式 （ Ｉ ） で 表 さ れ る 化 合 物 の 互 変 異 性 体
を 含 む も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
一 般 式 （ ｉ ） 中 の Ｒ ４ の ア ミ ノ 基 と し て は 、 以 下 の 一 般 式 （ ｉ ｉ ） で 表 さ れ る ア ノ ミ 基 が
挙 げ ら れ る 。
【 ０ ０ １ ７ 】
【 化 ８ 】
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【 ０ ０ １ ８ 】
（ 式 中 、 Ｇ １ 及 び Ｇ ２ は 互 い に 同 一 で あ っ て も よ い し 異 な っ て い て も よ く 、 脂 肪 族 基 、 芳
香 族 基 、 ま た は 複 素 環 基 を 表 し 、 互 い に 結 合 し て 環 を 形 成 し て い て も よ い 。 但 し 、 Ｇ １ 及
び Ｇ ２ が 同 時 に フ ェ ニ ル 基 ま た は フ ェ ニ レ ン 基 で あ る 場 合 を 除 く 。 ）
上 記 一 般 式 （ ｉ ｉ ） で 表 さ れ る ア ミ ノ 基 の 具 体 例 と し て は 、 水 素 の 一 部 が 置 換 さ れ て い て
も よ い 、 ジ ア ル キ ル ア ミ ノ 基 、 ア ゼ チ ジ ノ 基 、 ピ ロ リ ジ ノ 基 、 ピ ペ リ ジ ノ 基 、 ア ゼ ピ ノ 基
、 モ ル ホ リ ノ 基 、 及 び ピ ペ ラ ジ ノ 基 な ど が 挙 げ ら れ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
Ｒ １ 、 Ｒ ２ 、 及 び 上 記 ア ミ ノ 基 に お け る 水 素 の 一 部 が 置 換 さ れ て い て も よ い 置 換 基 と し て
は 、 炭 素 数 ２ ０ 以 下 、 好 ま し く は １ ０ 以 下 、 さ ら に 好 ま し く は ５ 以 下 の ア ル キ ル 基 が 挙 げ
ら れ る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
ま た 、 Ｒ ３ の ア ル キ ル 基 と し て は 、 さ ら に 好 ま し く は 炭 素 数 １ ０ 以 下 、 さ ら に 好 ま し く は
炭 素 数 ５ 以 下 の ア ル キ ル 基 が 挙 げ ら れ る 。
本 発 明 の 金 属 錯 体 は 、 上 記 本 発 明 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 を 配 位 子 と し て 用 い た 以 下 の 一 般
式 （ Ｉ Ｉ ） で 表 さ れ る こ と を 特 徴 と す る 金 属 錯 体 で あ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
【 化 ９ 】
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ２ ２ 】
（ 式 中 、 Ｒ １ 、 Ｒ ２ 及 び Ｒ ３ は 一 般 式 （ Ｉ ） の 場 合 と 同 様 で あ り 、 Ａ は 以 下 に 示 す グ ル ー
プ よ り 選 ば れ る 配 位 子 で あ り 、 水 素 の 一 部 は フ ッ 素 ま た は Ｃ Ｆ ３ で 置 換 さ れ て い て も よ い
。 Ｍ は Ｉ ｒ 、 Ｐ ｔ ま た は Ｒ ｅ で あ り 、 ｎ は Ｍ が Ｉ ｒ ま た は Ｒ ｅ の 場 合 、 ２ で あ り 、 Ｍ が Ｐ
ｔ の 場 合 、 １ で あ る 。 ）
【 ０ ０ ２ ３ 】
【 化 １ ０ 】
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【 ０ ０ ２ ４ 】
本 発 明 の 発 光 材 料 は 、 上 記 本 発 明 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ま た は 上 記 本 発 明 の 金 属 錯 体 か ら
な る こ と を 特 徴 と す る 発 光 材 料 で あ る 。 具 体 的 に は 、 有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子
や 電 気 化 学 発 光 素 子 な ど の 発 光 素 子 に お け る 発 光 材 料 と し て 用 い る こ と が で き る 。 ま た 、
有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子 に お け る ホ ー ル （ 正 孔 ） 注 入 層 、 ホ ー ル （ 正 孔 ） 輸 送
層 、 電 子 注 入 層 、 電 子 輸 送 層 な ど に 用 い る こ と も 可 能 で あ る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
本 発 明 の 発 光 素 子 は 、 第 １ の 電 極 と 、 第 ２ の 電 極 と 、 第 １ の 電 極 及 び 第 ２ の 電 極 に 挟 ま れ
た 発 光 層 と を 備 え 、 該 発 光 層 に 、 本 発 明 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ま た は 本 発 明 の 金 属 錯 体 が
含 ま れ て い る こ と を 特 徴 と し て い る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
本 発 明 の 発 光 素 子 と し て は 、 例 え ば 、 有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子 が 挙 げ ら れ る 。
本 発 明 の 発 光 素 子 の 素 子 構 造 と し て は 、 Ｓ ｅ ｒ ｇ ｅ ｙ 　 Ｌ ａ ｍ ａ ｎ ｓ ｋ ｙ 　 ら に よ る Ｊ ．
　 Ａ ｍ ． 　 Ｃ ｈ ｅ ｍ ． 　 Ｓ ｏ ｃ ． ， 　 ２ ０ ０ １ ， 　 Ｖ ｏ ｌ ． １ ２ ３ ， ｐ ｐ ． ４ ３ ０ ４ － ４
３ １ ２ や 、 特 開 ２ ０ ０ ３ － ７ ４ ６ ９ 号 公 報 等 に 開 示 さ れ た 様 な 素 子 構 造 が 挙 げ ら れ る 。 同
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様 に 、 本 発 明 の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ま た は 金 属 錯 体 を 、 特 開 平 ８ － ３ １ ５ ９ ８ ３ 号 公 報 、
特 開 平 ８ － ３ １ ９ ４ ８ ２ 号 公 報 、 特 開 平 １ １ － ２ ８ ８ ７ ８ ６ 号 公 報 、 特 許 第 ３ ２ ０ ８ １ ４
５ 号 公 報 、 米 国 特 許 第 ６ ０ ０ ８ ５ ８ ８ 号 公 報 、 米 国 特 許 第 ６ ２ ２ ９ ５ ０ ５ 号 公 報 等 に 記 載
の 発 光 性 物 質 や 、 発 光 性 ド ー パ ン ト の 代 わ り に 用 い る 事 で 、 強 い 発 光 が 可 能 な 発 光 素 子 と
す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
ま た 、 特 に 、 Ｊ ｐ ｎ ． Ｊ ． Ａ ｐ ｐ ｌ ． Ｐ ｈ ｙ ｓ ． Ｖ ｏ ｌ ． ４ ０ 　 Ｐ ａ ｒ ｔ ２ ， Ｎ ｏ ． ９ Ａ
／ Ｂ ， （ ２ ０ ０ １ ） ｐ ｐ ． Ｌ ９ ４ ５ ～ Ｌ ９ ４ ７ 、 Ｊ ｐ ｎ ． Ｊ ． Ａ ｐ ｐ ｌ ． Ｐ ｈ ｙ ｓ ． Ｖ ｏ
ｌ ． ４ ０ 　 Ｐ ａ ｒ ｔ ２ ， Ｎ ｏ ． １ ２ Ａ ， （ ２ ０ ０ １ ） ｐ ｐ ． 　 Ｌ １ ３ ２ ３ ～ Ｌ １ ３ ２ ６ 、
特 開 ２ ０ ０ ２ － ３ ２ ４ ４ ０ １ 号 公 報 、 等 に 記 載 の 発 光 性 物 質 の 代 わ り に 用 い る 事 で 、 強 い
発 光 が 可 能 な 電 気 化 学 発 光 素 子 と す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
【 発 明 の 実 施 の 形 態 】
本 発 明 の 新 規 な ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 は 、 文 献 （ Ｊ ． Ｏ ｒ ｇ ． Ｃ ｈ ｅ ｍ ． ， １ ９ ６ ６ ， ３ １
， ２ ３ １ ９ ） を 参 考 に し て 、 次 の よ う に し て 合 成 し た 。 本 明 細 書 で は 、 ケ ト ン 誘 導 体 と 、
カ ル ボ ン 酸 エ ス テ ル 誘 導 体 と を 、 総 称 し て カ ル ボ ニ ル 誘 導 体 と い う こ と に す る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
（ １ ） 環 状 ア ミ ノ 基 を 有 す る ケ ト ン 誘 導 体 の 合 成
環 状 ア ミ ノ 基 を 有 す る ケ ト ン 誘 導 体 で あ る ア セ ト フ ェ ノ ン 誘 導 体 Ａ ０ ６ ， Ａ ０ ７ ， Ａ ０ ８
（ 次 の 表 １ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １ ～ ３ ） は 、 次 の 合 成 ス キ ー ム に 従 い 、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ
（ 但 し 、 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ４ ９ ． ４ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ） の ４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン と 、 １ ． ２
Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ （ １ ． ２ 　 ｅ ｑ ｕ ｉ ｖ ） の 環 状 ア ミ ン Ｒ ‘ ２ Ｎ Ｈ と 、 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ （ １ 　 ｅ
ｑ ｕ ｉ ｖ ） の 炭 酸 カ リ ウ ム （ Ｋ ２ Ｃ Ｏ ３ ） と を 混 合 し 、 ｛ １ ６ ・ （ Ｘ ／ ４ ９ ． ４ ） 　 ｃ ｍ
３ ｝ の ジ メ チ ル ス ル ホ キ シ ド （ Ｄ Ｍ Ｓ Ｏ ） を 溶 媒 と し て 用 い 、 ４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ
ン の 濃 度 を 約 ３ ． ０ ９ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ ト ル と な る よ う に し て 、 １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 、 加 熱 ・ 撹
拌 し て 反 応 さ せ た 後 、 室 温 ま で 冷 却 し 、 ２ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 氷 水 に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を
濾 過 に よ り 取 り 出 し 、 更 に 、 ０ ． ４ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 蒸 留 水 で ３ 回 洗 浄 し た 後 、 熱 ヘ プ タ ン を
溶 媒 と し て 再 結 晶 法 に よ り 精 製 し 、 次 の 表 に 示 す よ う に 、 ９ ６ ％ （ Ａ ０ ６ ） ， 　 ９ １ ％ （
Ａ ０ ７ ） ， ９ ６ ％ （ Ａ ０ ８ ） の 収 率 （ Ｙ ｉ ｅ ｌ ｄ ） で 得 た 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
ア セ ト フ ェ ノ ン 誘 導 体 Ａ ３ １ （ 次 の 表 １ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ４ ） は 、 前 記 の 合 成 法 に 従 い 、
１ ０ ０ ℃ で ２ １ 時 間 、 加 熱 ・ 撹 拌 し て 反 応 さ せ た 後 、 同 様 に 処 理 し 、 熱 ヘ プ タ ン を 溶 媒 と
し て 再 結 晶 法 に よ り 精 製 し 、 ８ ８ ％ の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ３ １ 】
７ 員 環 を 有 す る ア セ ト フ ェ ノ ン 誘 導 体 Ａ ２ ６ （ 次 の 表 １ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ５ ） は 、 同 様 の
合 成 法 に 従 い 、 ｛ １ ６ ・ （ Ｘ ／ ４ ９ ． ４ ） 　 ｃ ｍ ３ ｝ （ 但 し 、 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ２ ９ ． ６ ｍ
ｍ ｏ ｌ ） の ジ メ チ ル ス ル ホ キ シ ド （ Ｄ Ｍ Ｓ Ｏ ） を 溶 媒 と し て 用 い 、 ４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ
ェ ノ ン の 濃 度 を 約 ３ ． ０ ９ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ ト ル と な る よ う に し て 、 １ ０ ０ ℃ で １ ８ 時 間 加 熱
・ 撹 拌 し て 反 応 さ せ た 後 、 室 温 ま で 冷 却 し 、 ２ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 氷 水 に 注 ぎ 込 み 、 ２ Ｘ 　 ｃ ｍ
３ の ジ ク ロ ロ メ タ ン で 抽 出 し 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン を Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 蒸 留 水 で ２ 回 洗 浄 し た
。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ
た 混 合 物 を 酢 酸 エ チ ル ： ヘ キ サ ン ＝ １ ： ５ の 混 合 物 を 展 開 溶 媒 と す る シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク
ロ マ ト グ ラ フ ィ ー 法 に よ っ て 精 製 し て ９ １ ％ の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
ま た 、 ア ゼ チ ジ ン 誘 導 体 と も 呼 ぶ 事 が で き る 、 ４ 員 環 を 有 す る ア セ ト フ ェ ノ ン 誘 導 体 Ａ ２
５ （ 次 の 表 １ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ６ ） は 、 塩 基 と し て 炭 酸 カ リ ウ ム だ け で な く 、 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ
ｌ （ 但 し 、 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ３ ． ７ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ） の ピ リ ジ ン を 添 加 し 、 ｛ １ ６ ・ （ Ｘ ／ ４ ９
． ４ ） 　 ｃ ｍ ３ ｝ の ジ メ チ ル ス ル ホ キ シ ド （ Ｄ Ｍ Ｓ Ｏ ） を 溶 媒 と し て 用 い 、 ４ － フ ル オ ロ
ア セ ト フ ェ ノ ン の 濃 度 を 約 ３ ． ０ ９ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ ト ル と な る よ う に し て 、 １ ０ ０ ℃ で １ ４
時 間 加 熱 ・ 撹 拌 し て 反 応 さ せ た 後 、 室 温 ま で 冷 却 し 、 ２ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 氷 水 に 注 ぎ 込 み 、 ２
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Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ ク ロ ロ メ タ ン で 抽 出 し 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン を Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 蒸 留 水 で ２ 回
洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た
。 得 ら れ た 混 合 物 を 酢 酸 エ チ ル ： ヘ キ サ ン ＝ １ ： ５ の 混 合 物 を 展 開 溶 媒 と す る シ リ カ ゲ ル
カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー 法 に よ っ て 精 製 し て ５ ４ ％ の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
【 化 １ １ 】
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ３ ４ 】
【 表 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ３ ５ 】
以 下 、 各 化 合 物 の 構 造 を 確 認 す る た め に 測 定 し た 赤 外 分 光 分 析 の 特 徴 的 な ピ ー ク の 波 数 （
Ｉ Ｒ と 略 記 ） 、 核 磁 気 共 鳴 分 析 （ Ｎ Ｍ Ｒ ） の 化 学 シ フ ト な ど の 結 果 を 記 す 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
４ － ピ ペ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ０ ６ 〕 の 合 成
４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ６ ． ０ ｃ ｍ ３ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ピ ペ リ ジ ン （ ５ ． ７
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ｃ ｍ ３ ， ５ ７ ． ６ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ６ ． ８ ２ ８ ｇ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ジ メ
チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液 を 室 温
ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、 さ ら に 固 体 を 蒸 留
水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す る こ と で 無 色 結 晶
と し て ４ － ピ ペ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ０ ６ 〕 （ ９ ． ６ ４ ０ ｇ ， ９ ６ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ５ ４ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ １ ． ６ ３ － １ ． ６ ９ （ ｍ ， ６ Ｈ ） ， ２ ． ５ ０ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ３ ４ －
３ ． ３ ８ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ４ ， ２ ５
． ４ ， ２ ６ ． １ （ Ｃ Ｈ ３ Ｃ Ｏ ） ， ４ ８ ． ６ ， １ １ ３ ． １ ， １ ２ ６ ． ５ ， １ ３ ０ ． ３ ， １ ５
４ ． ２ ， １ ９ ６ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ３ ８ 】
４ － ピ ロ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ０ ７ 〕 の 合 成
４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ６ ． ０ ｃ ｍ ３ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ピ ロ リ ジ ン （ ５ ． ８
ｃ ｍ ３ ， ５ ８ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ６ ． ８ ２ ８ ｇ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ジ メ
チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液 を 室 温
ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、 さ ら に 固 体 を 蒸 留
水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す る こ と で 黄 色 結 晶
と し て ４ － ピ ロ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ０ ７ 〕 （ ８ ． ５ ５ １ ｇ ， ９ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
Ｍ ｐ ： ９ ３ － ９ ６ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ５ ４ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ
Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ０ １ － ２ ． ０ ６ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ２ ． ５ ０ （ ｓ ， 　 ３ Ｈ
， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ３ ４ － ３ ． ３ ８ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ５ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ２ ５ ． ５ ， ２ ６ ． ０ （ Ｃ Ｈ ３ Ｃ Ｏ ） ， ４ ７ ． ６ ， １ １ ０ ． ５ ， １ ２ ４ ． ７ ， １ ３
０ ． ６ ， １ ５ ０ ． ８ ， １ ９ ６ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ４ ０ 】
４ － モ ル ホ リ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ０ ８ 〕 の 合 成
４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ６ ． ０ ｃ ｍ ３ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 モ ル ホ リ ン （ ５ ． １
ｃ ｍ ３ ， ５ ８ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ６ ． ８ ２ ８ ｇ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ジ メ
チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液 を 室 温
ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、 さ ら に 固 体 を 蒸 留
水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す る こ と で 黄 色 結 晶
と し て ４ － モ ル ホ リ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ０ ８ 〕 （ ９ ． ７ １ ９ ｇ ， ９ ６ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ４ １ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ５ ９ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ２ ． ４ ７ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ２ ３ － ３ ． ２ ９ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ３ ． ７ ８ －
３ ． ８ ２ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ８ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ６ ． １ （ Ｃ Ｈ

３ Ｃ Ｏ ） ， ４ ７ ． ３ ， ６ ６ ． ４ ， １ １ ３ ． ０ ， １ ２ ７ ． ８ ， １ ３ ０ ． １ ， １ ５ ３ ． ９ ， １
９ ６ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ４ ２ 】
４ － ア ゼ チ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ２ ５ 〕 の 合 成
４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ０ ． ４ ５ ｃ ｍ ３ ， ３ ． ７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ア ゼ チ ジ ン 塩 酸 塩 （
０ ． ４ １ ３ ｇ ， ４ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ピ リ ジ ン （ ０ ． ３ ６ ｃ ｍ ３ ， ４ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸
カ リ ウ ム （ ０ ． ５ １ ３ ｇ ， 　 ３ ． ７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド １ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し
て １ ０ ０ ℃ で １ ４ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ｃ ｍ ３

に 注 ぎ 込 み 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ｃ ｍ ３ で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 １ ０ ｃ ｍ
３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧
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留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル － ヘ キ サ
ン 、 １ ： ５ ） で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て ４ － ア ゼ チ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ２ ５ 〕
（ ０ ． １ ２ ６ ｇ 、 ５ ４ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
Ｍ ｐ ： ９ ２ － ９ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ５ ４ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ 　 （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． １ ９ （ ｆ ｉ ｆ ｔ ｈ ， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２

Ｎ ） 、 ２ ． ５ ０ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｃ Ｏ ） 、 ３ ． ９ ９ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ

２ Ｎ ） ， ６ ． ３ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ
） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： １ ６ ． ６ （ Ｃ Ｈ ２ ） ， ２ ６ ． １ （
Ｃ Ｈ ３ Ｃ Ｏ ） ， ５ １ ． ６ （ Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ０ ９ ． ４ ， １ ２ ５ ． ９ ， １ ３ ０ ． ３ ， １ ５ ４ ． ２
， １ ９ ６ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： １ ７ ６ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ０ ４ ４ 】
１ － ［ ４ － （ ヘ キ サ ヒ ド ロ － １ Ｈ － ア ゼ ピ ン － １ － イ ル ） フ ェ ニ ル ］ エ タ ノ ン 〔 Ａ ２ ６ 〕
の 合 成
４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ３ ． ６ ｃ ｍ ３ ， ２ ９ ． ６ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ヘ キ サ メ チ レ ン イ ミ
ン （ ４ ． ０ ｃ ｍ ３ ， ３ ５ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ４ ． ０ ９ ９ ｇ ， ２ ９ ． ６ ｍ ｍ ｏ
ｌ ） を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で １ ８ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ
の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン １ ０ ０ ｃ ｍ
３ で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ ０ ｃ ｍ ３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層
を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を シ リ カ ゲ
ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル － ヘ キ サ ン 、 １ ： ５ ） で 精 製 す る こ と で 黄 色 結
晶 と し て １ － ［ ４ － （ ヘ キ サ ヒ ド ロ － １ Ｈ － ア ゼ ピ ン － １ － イ ル ） フ ェ ニ ル ］ エ タ ノ ン 〔
Ａ ２ ６ 〕 （ ５ ． ８ ８ ８ ｇ ， ９ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ５ ６ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ １ ． ５ ２ － １ ． ５ ７ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ７ ５ － １ ． ８ ２ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ２ ） ， ２ ． ４ ９ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ５ ０ － ３ ． ５ ４ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６
． ６ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ
－ Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ６ ． ０ （ Ｃ Ｈ ３ Ｃ Ｏ ） ， ２ ６ ． ９ ， ２ ７
． ４ ， ４ ９ ． ４ ， １ １ ０ ． ０ ， １ ２ ４ ． ７ ， １ ３ ０ ． ７ ， １ ５ ２ ． １ ， １ ９ ５ ． ９ （ Ｃ Ｏ
） ．
【 ０ ０ ４ ６ 】
４ － （ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ） ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ３ １ 〕 の 合 成
４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ６ ． ０ ｃ ｍ ３ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ
ン （ ５ ． １ ｃ ｍ ３ ， ５ ８ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ６ ． ８ ２ ８ ｇ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ
ｌ ） を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の
溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、 さ ら に
固 体 を 蒸 留 水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す る こ と
で 橙 色 結 晶 と し て ４ － （ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ） ア セ ト フ ェ ノ ン Ａ ３ １ （ ９ ． ４ ５ ６ ｇ ，
８ ８ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ５ ９ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ２ ． ３ ３ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ４ ９ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ５ １ － ２
． ５ ４ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ３ － ３ ． ３ ６ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ８ ５ （ ｄ
， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ６ ． １ （ Ｃ Ｈ ３ Ｃ Ｏ ） ， ４ ６ ． １ ， ４ ７ ． ２ ， ５ ４
． ７ ， １ １ ３ ． ２ ， １ ２ ７ ． ４ ， １ ３ ０ ． ２ ， １ ５ ３ ． ９ ， １ ９ ６ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ４ ８ 】
（ ２ ） 環 状 ア ミ ノ 基 を 有 す る カ ル ボ ン 酸 エ ス テ ル 誘 導 体 の 合 成
環 状 ア ミ ノ 基 を 有 す る カ ル ボ ン 酸 エ ス テ ル 誘 導 体 で あ る 安 息 香 酸 エ ス テ ル 誘 導 体 Ｅ ０ ６ ，
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Ｅ ０ ７ ， Ｅ ０ ８ ， Ｅ ２ ６ ， Ｅ ３ １ （ 次 の 表 ２ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １ ～ ５ ） は 、 次 の 合 成 ス キ
ー ム に 従 い 、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ （ 但 し 、 Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １ ～ ３ で は Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ４ ９ ．
４ ｍ ｍ ｏ ｌ 、 Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ４ で は Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ 、 Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ５ で は Ｘ 　
ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ２ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の ４ － フ ル オ ロ 安 息 香 酸 エ ス テ ル と 、 １ ． ２ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ
（ １ ． ２ 　 ｅ ｑ ｕ ｉ ｖ ） の 環 状 ア ミ ン Ｒ ‘ ２ Ｎ Ｈ と 、 塩 基 と し て Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ （ １ 　 ｅ ｑ
ｕ ｉ ｖ ） の 炭 酸 カ リ ウ ム （ Ｋ ２ Ｃ Ｏ ３ ） と を 混 合 し 、 ｛ １ ６ ・ （ Ｘ ／ ４ ９ ． ４ ） 　 ｃ ｍ ３

｝ の ジ メ チ ル ス ル ホ キ シ ド （ Ｄ Ｍ Ｓ Ｏ ） を 溶 媒 と し て 用 い 、 ４ － フ ル オ ロ 安 息 香 酸 エ ス テ
ル の 濃 度 を 約 ３ ． ０ ９ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ ト ル と な る よ う に し て 、 １ ０ ０ ℃ で ６ ～ ２ １ 時 間 加 熱
・ 撹 拌 し て 反 応 さ せ た 後 、 室 温 ま で 冷 却 し 、 ２ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 氷 水 に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固
体 を 濾 過 に よ り 取 り 出 し 、 更 に 、 ０ ． ４ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 蒸 留 水 で ３ 回 洗 浄 し た 後 、 熱 ヘ プ タ
ン を 溶 媒 と し て 再 結 晶 法 に よ り 精 製 し 、 表 ２ に 示 す よ う に 、 ６ ７ ％ （ Ｅ ０ ６ ） ， ７ ７ ％ （
Ｅ ０ ７ ） ， ５ ６ ％ （ Ｅ ０ ８ ） ， 　 ４ ８ ％ （ Ｅ ２ ６ ） ， ４ ９ ％ （ Ｅ ３ １ ） の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ４ ９ 】
尚 、 ア ゼ チ ジ ン 誘 導 体 と も 呼 ぶ 事 が で き る 、 ４ 員 環 を 有 す る 安 息 香 酸 メ チ ル エ ス テ ル 誘 導
体 Ｅ ２ ５ （ 次 の 表 ２ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ６ ） は 、 原 料 の 環 状 ア ミ ン と し て １ ． １ ５ Ｘ 　 ｍ ｍ
ｏ ｌ の ア ゼ チ ジ ン 塩 酸 塩 を 用 い て 、 前 記 の 塩 基 で あ る 炭 酸 カ リ ウ ム の 代 わ り に 、 Ｘ 　 ｍ ｍ
ｏ ｌ （ 但 し 、 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ３ ． ９ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の 炭 酸 セ シ ウ ム と 、 １ ． １ ５ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ
の ピ リ ジ ン と を 用 い 、 ｛ ５ ・ （ Ｘ ／ ３ ． ９ ） 　 ｃ ｍ ３ ｝ の ジ メ チ ル ス ル ホ キ シ ド （ Ｄ Ｍ Ｓ
Ｏ ） を 溶 媒 と し て 用 い 、 ４ － フ ル オ ロ 安 息 香 酸 エ ス テ ル の 濃 度 を 約 ０ ． ７ ８ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ
ト ル と な る よ う に し て 、 １ ０ ０ ℃ で ４ １ 時 間 反 応 加 熱 ・ 撹 拌 し て 反 応 さ せ た 後 、 室 温 ま で
冷 却 し 、 ２ ． ５ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 氷 水 に 注 ぎ 込 み 、 ５ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ ク ロ ロ メ タ ン で 抽 出 し 、
更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を ２ ． ５ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 蒸 留 水 で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を
無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を 酢 酸 エ チ ル
： ヘ キ サ ン ＝ １ ： ５ の 混 合 物 を 展 開 溶 媒 と す る シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー 法 に
よ っ て 精 製 し て ６ ４ ％ の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ５ ０ 】
【 化 １ ２ 】
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ５ １ 】
【 表 ２ 】
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【 ０ ０ ５ ２ 】
以 下 、 各 化 合 物 の 構 造 を 確 認 す る た め に 測 定 し た 融 点 （ Ｍ ｐ と 略 記 ） 、 赤 外 分 光 分 析 の 特
徴 的 な ピ ー ク の 波 数 （ Ｉ Ｒ と 略 記 ） 、 核 磁 気 共 鳴 分 析 （ Ｎ Ｍ Ｒ と 略 記 ） の 化 学 シ フ ト な ど
の 結 果 を 記 す 。
【 ０ ０ ５ ３ 】
メ チ ル 　 ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ０ ６ 〕 の 合 成
メ チ ル 　 ４ － フ ル オ ロ ベ ン ゾ エ ー ト （ ６ ． ４ ｃ ｍ ３ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ピ ペ リ ジ ン （
５ ． ７ ｃ ｍ ３ ， ５ ７ ． ６ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ６ ． ８ ２ ８ ｇ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ）
を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液
を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、 さ ら に 固 体
を 蒸 留 水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す る こ と で 無
色 結 晶 と し て メ チ ル 　 ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ０ ６ 〕 （ ７ ． ２ １ ８ ｇ ， ６ ７ ％ ）
を 得 た 。
【 ０ ０ ５ ４ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ７ ０ ７ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ １ ． ６ ３ － １ ． ６ ９ （ ｍ ， ６ Ｈ ） ， ３ ． ３ ０ － ３ ． ３ ４ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ３ ． ８ ５
（ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ４ ， ２ ５
． ４ ， ４ ８ ． ８ ， ５ １ ． ６ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， １ １ ３ ． ４ ， １ １ ８ ． ５ ， １ ３ １ ． １ ， １ ５ ４ ．
３ ， １ ６ ７ ． ０ （ Ｃ Ｏ ） ．
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【 ０ ０ ５ ５ 】
メ チ ル 　 ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ０ ７ 〕 の 合 成
メ チ ル 　 ４ － フ ル オ ロ ベ ン ゾ エ ー ト （ ６ ． ４ ｃ ｍ ３ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ピ ロ リ ジ ン （
５ ． ８ ｃ ｍ ３ ， ５ ８ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ６ ． ８ ２ ８ ｇ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ）
を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液
を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、 さ ら に 固 体
を 蒸 留 水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す る こ と で 無
色 結 晶 と し て メ チ ル 　 ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ０ ７ 〕 （ ７ ． ７ ８ ４ 　 ｇ ， ７ ７ ％
） を 得 た 。
【 ０ ０ ５ ６ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ９ ７ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ２ ． ０ １ － ２ ． ０ ５ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ３ ． ３ ２ － ３ ． ３ ７ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ３ ． ８ ５
（ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ５ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ５ ． ５ ， ４ ７
． ５ ， ５ １ ． ５ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， １ １ ０ ． ５ ， １ １ ６ ． １ ， １ ３ １ ． ２ ， １ ５ ０ ． ６ ， １ ６ ７
． ４ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ５ ７ 】
メ チ ル 　 ４ － モ ル ホ リ ノ ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ０ ８ 〕 の 合 成
メ チ ル 　 ４ － フ ル オ ロ ベ ン ゾ エ ー ト （ ６ ． ４ ｃ ｍ ３ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 モ ル ホ リ ン （
５ ． １ ｃ ｍ ３ ， ５ ８ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ６ ． ８ ２ ８ ｇ ， ４ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ）
を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ６ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液
を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、 さ ら に 固 体
を 蒸 留 水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す る こ と で 黄
色 結 晶 と し て メ チ ル 　 ４ － モ ル ホ リ ノ ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ０ ８ 〕 （ ６ ． ０ ７ ２ ｇ ， ５ ６ ％ ）
を 得 た 。
【 ０ ０ ５ ８ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ７ ０ １ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ３ ． ２ ５ － ３ ． ２ ８ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ３ ． ８ ２ － ３ ． ８ ５ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ３ ． ８ ５
（ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ７ ． ７ ， ５ １
． ７ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ６ ． ６ ， １ １ ３ ． ３ ， １ ２ ０ ． １ ， １ ３ １ ． ０ ， １ ５ ４ ． ０ ， １ ６ ６
． ８ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ５ ９ 】
メ チ ル 　 ４ － ア ゼ チ ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ２ ５ 〕 の 合 成
メ チ ル 　 ４ － フ ル オ ロ ベ ン ゾ エ ー ト （ ０ ． ５ ０ ｃ ｍ ３ ， ３ ． ９ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ア ゼ チ ジ ン 塩
酸 塩 （ ０ ． ４ ２ ２ ｇ ， ４ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ピ リ ジ ン （ ０ ． ３ ６ ｃ ｍ ３ ， ４ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ）
、 炭 酸 セ シ ウ ム （ １ ． ２ ６ ０ ｇ ， 　 ３ ． ９ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド ５ ｃ ｍ ３ を 溶
媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ４ １ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ｃ
ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ｃ ｍ ３ で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 １ ０
ｃ ｍ ３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を
減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル － ヘ
キ サ ン 、 １ ： ５ ） で 精 製 す る こ と で 無 色 固 体 と し て メ チ ル 　 ４ － ア ゼ チ ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト
〔 Ｅ ２ ５ 〕 （ ０ ． ５ ４ ８ ｇ 、 ６ ４ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ６ ０ 】
Ｍ ｐ ： １ ０ ０ － １ ０ １ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ９ １ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ
（ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ４ ２ （ ｆ ｉ ｆ ｔ ｈ ， Ｊ ＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ

２ ） ， ３ ． ８ ５ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ９ ７ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ）
， ６ ． ３ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １
３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ６ ． ７ ， ４ ３ ． ０ ， ５ １ ． ６ ， ５ １ ．
７ ， １ ０ ９ ． ６ ， １ １ ７ ． ６ ， １ ３ １ ． ０ ， １ ５ ４ ． ３ ， １ ６ ７ ． ３ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ －
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Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： １ ９ １ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ ０ ６ １ 】
メ チ ル 　 ４ － （ １ － ヘ キ サ メ チ レ ン イ ミ ノ ） ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ２ ６ 〕
メ チ ル 　 ４ － フ ル オ ロ ベ ン ゾ エ ー ト （ ３ ． ８ ｃ ｍ ３ ， ２ ９ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ヘ キ サ メ チ レ
ン イ ミ ン （ ４ ． ０ ｃ ｍ ３ ， ３ ５ ． ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ ４ ． ０ ９ ９ ｇ ， ２ ９ ． ６
ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド １ ６ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で １ ８ 時 間 加 熱 撹 拌 し
た 。 こ の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別
、 さ ら に 固 体 を 蒸 留 水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製
す る こ と で 無 色 結 晶 と し て メ チ ル 　 ４ － （ １ － ヘ キ サ メ チ レ ン イ ミ ノ ） ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ
２ ６ 〕 （ ３ ． ２ ９ ０ ｇ ， ４ ８ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ６ ２ 】
Ｍ ｐ ： ５ ６ － ５ ７ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ９ ７ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ
Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ５ ２ － １ ． ５ ７ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ７ ５ － １
． ８ ２ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ４ ９ － ３ ． ５ ３ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ４ （ ｓ
， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ６ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ６ ． ９ ， ２ ７ ． ４
， ４ ９ ． ４ ， ５ １ ． ５ ， １ １ ０ ． ０ ， １ １ ６ ． ０ ， １ ３ １ ． ４ ， １ ５ ２ ． ０ ， １ ６ ８ ． ４
（ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ２ ３ ４ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ０ ６ ３ 】
メ チ ル 　 ４ ’ － （ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ） ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ３ １ 〕 の 合 成
メ チ ル 　 ４ － フ ル オ ロ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ３ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － メ チ ル ピ
ペ ラ ジ ン （ １ ． ３ ｃ ｍ ３ ， １ １ ． ７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 カ リ ウ ム （ １ ． ３ ８ ２ ｇ ， １ ０ ． ０
ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ジ メ チ ル ス ホ キ シ ド ８ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 撹 拌 し た
。 こ の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 、
さ ら に 固 体 を 蒸 留 水 ２ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。 得 ら れ た 化 合 物 を 熱 ヘ プ タ ン か ら 精 製 す
る こ と で 黄 色 結 晶 と し て メ チ ル 　 ４ ’ － （ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ） ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ３ １
〕 （ １ ． １ ４ ３ ｇ ， ４ ９ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ６ ４ 】
Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ７ ０ ５ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ２ ． ３ ５ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ５ ３ － ２ ． ５ ７ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３
． ３ ３ － ３ ． ３ ６ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ６ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ８ ７ （ ｄ
， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ６ ． ２ ， ４ ７ ． ４ ， ５ １ ． ７ ， ５ ４ ． ８ ， １ １ ３ ．
５ ， １ ２ ０ ． ０ ， １ ３ １ ． １ ， １ ５ ３ ． ９ ， １ ６ ７ ． ０ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ６ ５ 】
（ ３ ） 鎖 状 ア ル キ ル ア ミ ノ 基 を 有 す る カ ル ボ ニ ル 誘 導 体 の 合 成
鎖 状 ア ル キ ル ア ミ ノ 基 を 有 す る カ ル ボ ニ ル 誘 導 体 は 次 の 方 法 に よ っ て 合 成 し た 。
【 ０ ０ ６ ６ 】
鎖 状 ア ル キ ル ア ミ ノ 基 を 有 す る ケ ト ン 誘 導 体 で あ る ア セ ト フ ェ ノ ン 誘 導 体 Ａ ３ ２ ， Ａ ３ ３
（ 次 の 表 ３ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １ 、 ２ ） は 、 次 の 合 成 ス キ ー ム に 従 い 、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ
の ４ － ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン と 、 ３ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の ヨ ウ 化 ア ル キ ル Ｒ ‘ Ｉ と 、 ３ ． ０ ３ Ｘ
　 ｍ ｍ ｏ ｌ の 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ Ｎ ａ ２ Ｃ Ｏ ３ ） と を 混 合 し 、 Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ヘ キ サ メ チ ル 亜
り ん 酸 ト リ ア ミ ド （ Ｈ Ｍ Ｐ Ａ ） を 溶 媒 と し て 用 い 、 ４ － ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン の 濃 度 を 約
１ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ ト ル と な る よ う に し て 、 １ ０ ０ ℃ で ２ ４ 時 間 加 熱 ・ 撹 拌 し て 反 応 さ せ た 後
、 室 温 ま で 冷 却 し 、 １ ０ Ｘ ｃ ｍ ３ の 氷 水 に 注 ぎ 込 み 、 １ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ ク ロ ロ メ タ ン で
抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を
無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を 酢 酸 エ チ ル
： ヘ キ サ ン ＝ １ ： ５ の 混 合 物 を 展 開 溶 媒 と す る シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー 法 に
よ っ て 精 製 し て 、 表 ３ に 示 す よ う に 、 ９ ２ ％ （ Ａ ３ ２ ） ， ９ ８ ％ （ Ａ ３ ３ ） の 収 率 で 得 た
。
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【 ０ ０ ６ ７ 】
鎖 状 ア ル キ ル ア ミ ノ 基 を 有 す る カ ル ボ ン 酸 エ ス テ ル 誘 導 体 で あ る 安 息 香 酸 エ チ ル エ ス テ ル
誘 導 体 Ｅ ３ ２ ， Ｅ ３ ３ （ 次 の 表 ３ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ３ 、 ４ ） は 、 次 の 合 成 ス キ ー ム に 従 い
、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の ４ － ア ミ ノ 安 息 香 酸 エ チ ル エ ス テ ル と 、 ３ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の ヨ ウ 化
ア ル キ ル Ｒ ‘ Ｉ と 、 ３ ． １ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ Ｎ ａ ２ Ｃ Ｏ ３ ） と を 混 合 し 、
Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ヘ キ サ メ チ ル 亜 り ん 酸 ト リ ア ミ ド （ Ｈ Ｍ Ｐ Ａ ） を 溶 媒 と し て 用 い 、 ４ － ア ミ
ノ 安 息 香 酸 エ チ ル エ ス テ ル の 濃 度 を 約 １ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ ト ル と な る よ う に し て 、 １ ０ ０ ℃ で
２ ４ 時 間 加 熱 ・ 撹 拌 し て 反 応 さ せ た 後 、 室 温 ま で 冷 却 し 、 １ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 氷 水 に 注 ぎ 込
み 、 １ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ ク ロ ロ メ タ ン で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ Ｘ 　 ｃ ｍ
３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧
留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を 酢 酸 エ チ ル ： ヘ キ サ ン ＝ １ ： ５ の 混 合 物 を 展 開 溶 媒 と す る シ
リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー 法 に よ っ て 精 製 し て 、 表 ３ に 示 す よ う に 、 ９ ８ ％ （ Ｅ
３ ２ ） ， ７ ２ ％ （ Ｅ ３ ３ ） の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ６ ８ 】
【 化 １ ３ 】
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ６ ９ 】
尚 、 こ こ で は 、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ と し て 行 っ た が 、 ス ケ ー ル を 適 宜 変 更
し て 行 っ て も 良 い 。
【 ０ ０ ７ ０ 】
【 表 ３ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ７ １ 】
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以 下 、 各 化 合 物 の 構 造 を 確 認 す る た め に 測 定 し た 赤 外 分 光 分 析 の 特 徴 的 な ピ ー ク の 波 数 （
Ｉ Ｒ と 略 記 ） 、 核 磁 気 共 鳴 分 析 （ Ｎ Ｍ Ｒ ） の 化 学 シ フ ト な ど の 結 果 を 記 す 。
【 ０ ０ ７ ２ 】
４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ エ チ ル ア ミ ノ ） ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ３ ２ 〕 の 合 成
４ － ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ３ ５ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ヨ ー ド エ タ ン （ ２ ． ４
ｃ ｍ ３ ， ３ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ３ ． ３ ０ ０ ｇ ， ３ １ ． １ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を へ
キ サ メ チ ル ホ ス ホ ロ ア ミ ド １ ０ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ２ ４ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ
の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン １ ０ ０ ｃ ｍ
３ で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ ０ ｃ ｍ ３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層
を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を シ リ カ ゲ
ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル － ヘ キ サ ン 、 １ ： ５ ） で 精 製 す る こ と で 無 色 油
状 物 質 と し て ４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ エ チ ル ア ミ ノ ） ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ３ ２ 〕 （ １ ． ７ ６ ０ ｇ
， ９ ２ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ７ ３ 】
Ｉ Ｒ （ ｎ ｅ ａ ｔ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ６ １ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ
Ｈ ｚ ） ： δ １ ． １ ９ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ４ ８ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ

３ Ｃ Ｏ ） ， ３ ． ４ １ （ ｑ ， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ，
７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ２ ． ６ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ５ ． ９ （ Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ４ ． ５ （ Ｃ Ｈ ３ Ｃ Ｏ
） ， １ ０ ９ ． ９ ， １ ２ ４ ． ４ ， １ ３ ０ ． ７ ， １ ５ ０ ． ９ ， １ ９ ５ ． ８ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ７ ４ 】
４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ ブ チ ル ア ミ ノ ） ア セ ト フ ェ ノ ン 〔 Ａ ３ ３ 〕 の 合 成
４ － ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ３ ５ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ヨ ー ド ブ タ ン （ ３ ． ４
ｃ ｍ ３ ， ２ ９ ． ７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ３ ． ３ ０ ０ ｇ ， ３ １ ． １ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を へ
キ サ メ チ ル ホ ス ホ ロ ア ミ ド １ ０ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ２ ４ 時 間 加 熱 撹 拌 し た 。 こ
の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン １ ０ ０ ｃ ｍ
３ で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ ０ ｃ ｍ ３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層
を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を シ リ カ ゲ
ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル － ヘ キ サ ン 、 １ ： ５ ） で 精 製 す る こ と で 無 色 油
状 物 質 と し て ４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ ブ チ ル ア ミ ノ ） ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ４ ２ ０ ｇ ， ９ ８ ％ ）
〔 Ａ ３ ３ 〕 を 得 た 。
【 ０ ０ ７ ５ 】
Ｉ Ｒ （ ｎ ｅ ａ ｔ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ６ ６ ２ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ
Ｈ ｚ ） ： δ ０ ． ９ ６ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， １ ． ３ ８ （ ｓ ｅ ｘ ， Ｊ ＝ ７
． ５ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ５ ９ （ ｆ ｉ ｆ ｔ ｈ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ，
２ ． ４ ９ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ３ ３ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ．
５ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ －
Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ４ ． １ ， ２ ０ ． ４ ， ２ ６ ． ０ ， ２ ９ ． ４ ，
５ ０ ． ８ ， １ １ ０ ． １ ， １ ２ ４ ． ４ ， １ ３ ０ ． ６ ， １ ５ １ ． ４ ， １ ９ ５ ． ８ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ７ ６ 】
エ チ ル 　 ４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ エ チ ル ア ミ ノ ） ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ３ ２ 〕
エ チ ル 　 ４ － ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ６ ５ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ヨ ー ド エ タ ン （
２ ． ４ ｃ ｍ ３ ， ３ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ３ ． ３ ０ ０ ｇ ， ３ １ ． １ ｍ ｍ ｏ ｌ
） を へ キ サ メ チ ル ホ ス ホ ロ ア ミ ド １ ０ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ２ ４ 時 間 加 熱 撹 拌 し
た 。 こ の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン １ ０
０ ｃ ｍ ３ で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ ０ ｃ ｍ ３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ
タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を シ
リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル － ヘ キ サ ン 、 １ ： ５ ） で 精 製 す る こ と で
無 色 油 状 物 質 と し て エ チ ル 　 ４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ エ チ ル ア ミ ノ ） エ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ３ ２ 〕 （
２ ． １ ６ ９ ｇ ， ９ ８ ％ ） を 得 た 。
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【 ０ ０ ７ ７ 】
Ｉ Ｒ （ ｎ ｅ ａ ｔ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ７ ０ ０ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ
Ｈ ｚ ） ： δ １ ． １ ９ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， １ ． ３ ５ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． １
Ｈ ｚ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ４ ０ （ ｑ ， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ３ １ （ ｑ
， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ８
（ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １
２ ． ４ ， １ ４ ． ５ ， ４ ４ ． ４ ， ５ ９ ． ９ ， １ ０ ９ ． ９ ， １ １ ６ ． １ ， １ ３ １ ． ２ ， １ ５ ０
． ６ ， １ ６ ６ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ７ ８ 】
エ チ ル 　 ４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ ブ チ ル ア ミ ノ ） ベ ン ゾ エ ー ト 〔 Ｅ ３ ３ 〕 の 合 成
エ チ ル 　 ４ － ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ６ ５ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 ヨ ー ド ブ タ ン （
３ ． ４ ｃ ｍ ３ ， ２ ９ ． ７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ３ ． ３ ０ ０ ｇ ， ３ １ ． １ ｍ ｍ ｏ ｌ
） を へ キ サ メ チ ル ホ ス ホ ロ ア ミ ド １ ０ ｃ ｍ ３ を 溶 媒 と し て １ ０ ０ ℃ で ２ ４ 時 間 加 熱 撹 拌 し
た 。 こ の 溶 液 を 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 氷 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ に 注 ぎ 込 み 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン １ ０
０ ｃ ｍ ３ で 抽 出 、 更 に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ ０ ｃ ｍ ３ で ２ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ
タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し た 後 、 溶 媒 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を シ
リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル － ヘ キ サ ン 、 １ ： ５ ） で 精 製 す る こ と で
無 色 油 状 物 質 と し て ４ － （ Ｎ ， Ｎ － ジ ブ チ ル ア ミ ノ ） ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ０ １ ｇ ， ７
２ ％ ） 〔 Ｅ ３ ３ 〕 を 得 た 。
【 ０ ０ ７ ９ 】
Ｉ Ｒ （ ｎ ｅ ａ ｔ ， ｃ ｍ － １ ） ： １ ７ ０ ３ （ Ｃ Ｏ ） ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ
Ｈ ｚ ） ： δ ０ ． ９ ６ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， １ ． ３ ５ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． １
Ｈ ｚ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， １ ． ３ ６ （ ｓ ｅ ｘ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ５ ８
（ ｆ ｉ ｆ ｔ ｈ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ １ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ
， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ３ ０ （ ｑ ， Ｊ ＝ ７ ． １ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ．
０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３

， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ４ ． ０ ， １ ４ ． ５ ， ２ ０ ． ２ ， ２ ９ ． ２ ， ５ ０ ． ６ ， ５ ９ ． ９
， １ １ ０ ． ０ ， １ １ ６ ． ０ ， １ ３ １ ． ２ ， １ ５ １ ． ０ ， １ ６ ６ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ ０ ８ ０ 】
（ ４ ） １ ， ３ － ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 合 成
１ ， ３ － ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 Ｌ ０ ３ ～ Ｌ ３ ３ （ 次 の 表 ４ ～ 表 ６ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ １ ～ ３ ０ ）
は 、 次 の 合 成 ス キ ー ム に 従 い 、 前 記 の 様 に し て 得 ら れ た 、 ま た は 市 販 の ケ ト ン 誘 導 体 Ａ 、
カ ル ボ ン 酸 エ ス テ ル 誘 導 体 Ｅ と を 原 料 と し て 、 非 プ ロ ト ン 性 極 性 溶 媒 中 で 、 ク ラ イ ゼ ン 縮
合 さ せ る こ と に よ り 合 成 し た 。
【 ０ ０ ８ １ 】
物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ （ 但 し 、 Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １ ～ ２ ８ で は Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ 、 Ｅ
ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ２ ９ ～ ３ ０ で は Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ５ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の ア セ ト フ ェ ノ ン 誘 導 体 と 、 Ｘ 　
ｍ ｍ ｏ ｌ の 安 息 香 酸 エ ス テ ル 誘 導 体 と 、 非 プ ロ ト ン 性 極 性 溶 媒 と し て 用 い る １ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ
３ の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン （ Ｔ Ｈ Ｆ ） と を 混 合 し 、 塩 基 と し て 用 い る ２ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の ナ ト
リ ウ ム ア ミ ド （ Ｎ ａ Ｎ Ｈ ２ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 、 加 熱 還 流 （ ｒ ｅ ｆ ｌ ｕ ｘ ） し て 、 １ ， ３
－ ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 互 変 異 性 体 で あ る エ ノ ー ル 塩 を 生 成 さ せ た 。 続 い て 、 質 量 Ｘ 　 ｇ
の シ リ カ ゲ ル （ Ｓ ｉ Ｏ ２ ） を 固 体 酸 と し て 加 え て 、 １ 時 間 、 加 熱 還 流 し た 後 、 室 温 ま で 冷
却 し 、 ２ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ ク ロ ロ メ タ ン を 加 え て 撹 拌 後 、 シ リ カ ゲ ル 等 の 不 溶 物 を 濾 過 に
よ り 除 き 、 得 ら れ た ろ 液 か ら 溶 媒 を 減 圧 留 去 し て 、 粗 生 成 物 を 得 た 。
【 ０ ０ ８ ２ 】
そ の 後 、 Ｌ ０ ３ ～ Ｌ １ ２ 、 Ｌ ２ ５ ～ Ｌ ２ ９ 、 Ｌ ３ １ （ 次 の 表 ４ ～ 表 ６ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １
～ １ ０ 、 ２ ２ ～ ２ ６ 、 ２ ８ ） は 、 前 記 の 粗 生 成 物 に 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン と ヘ キ サ ン と の １ ：
１ ０ 混 合 溶 媒 を ５ ． ５ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ 加 え て 洗 浄 し 、 溶 け 残 っ た 固 体 を 濾 過 に よ り 取 り 出 し て
減 圧 乾 燥 し 、 表 ４ ～ 表 ６ に 示 す よ う に 、 ３ ９ ～ ７ ６ ％ の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ８ ３ 】
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ま た 、 Ｌ １ ３ ～ Ｌ ２ ４ ， Ｌ ３ ０ （ 次 の 表 ５ ～ 表 ６ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １ １ ～ ２ １ お よ び ２ ７
） は 、 熱 エ タ ノ ー ル を 溶 媒 と し て 再 結 晶 法 に よ り 、 前 記 の 粗 生 成 物 を 精 製 し 、 表 ４ に 示 す
よ う に 、 ４ ３ ～ ７ ６ ％ の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ８ ４ 】
ま た 、 Ｌ ３ ２ ， Ｌ ３ ３ （ 次 の 表 ６ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ２ ９ ， ３ ０ ） は 、 酢 酸 エ チ ル ： ヘ キ サ
ン ＝ １ ： ５ の 混 合 物 を 展 開 溶 媒 と す る シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー 法 に よ っ て 精
製 し 、 表 ６ に 示 す よ う に 、 ５ ５ ％ （ Ｌ ３ ２ ） ， ５ ９ ％ （ Ｌ ３ ３ ） の 収 率 で 得 た 。
【 ０ ０ ８ ５ 】
尚 、 こ こ で は 、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ を ５ ～ １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ と し て 行 っ た が 、 ス ケ ー ル を 適 宜
変 更 し て 行 っ て も 良 い 。
【 ０ ０ ８ ６ 】
【 化 １ ４ 】
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ８ ７ 】
【 表 ４ 】
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【 ０ ０ ８ ８ 】
【 表 ５ 】
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【 ０ ０ ８ ９ 】
【 表 ６ 】
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【 ０ ０ ９ ０ 】
以 下 、 各 化 合 物 の 構 造 を 確 認 す る た め に 測 定 し た 赤 外 分 光 分 析 の 特 徴 的 な ピ ー ク の 波 数 （
Ｉ Ｒ と 略 記 ） 、 核 磁 気 共 鳴 分 析 （ Ｎ Ｍ Ｒ ） の 化 学 シ フ ト な ど の 結 果 を 記 す 。
【 ０ ０ ９ １ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ３ 〕 の 合
成
４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ６ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ －
ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン
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１ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２
時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ
せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ
液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ
３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ
ス （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ３ 〕 （ ２ ． ３ ４ ４ ｇ
， ７ ６ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ９ ２ 】
Ｍ ｐ ： ２ ０ ０ － ２ ０ ２ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ０ ２ ， ２ ８ ５ ７ ， ２ ８ ０ ３ ，
１ ６ ０ ４ ， １ ５ ５ ９ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ３ ７ ， １ ３ ７ ４ ， １ ２ ４ ４ ， １ １ ８ ３ ， １ １ ３ ６ ，
９ ４ ８ ， ８ ２ ５ ， ７ ８ ６ ， ７ １ ２ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ｅ ｎ ｏ ｌ
　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０ ６ （ ｓ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ６ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７
０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； ｋ ｅ ｔ ｏ 　
ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０ ４ （ ｓ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ４ ． ４ ４ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ．
６ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ －
Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： ４ ０ ． １ （ Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ８ ９ ． ８ （ Ｃ Ｈ ） ， １
１ １ ． ０ ， １ ２ ３ ． ０ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ５ ２ ． ７ ， １ ８ ３ ． ８ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｇ Ｃ － Ｍ Ｓ ： ｍ
／ ｚ 　 ３ １ ０ （ Ｍ ＋ ） ； Ａ ｎ ａ ｌ ． Ｃ ａ ｌ ｃ ｄ 　 ｆ ｏ ｒ 　 Ｃ １ ９ Ｈ ２ ２ Ｎ ２ Ｏ ２ ： Ｃ ， ７
３ ． ５ ２ ； Ｈ ， ７ ． １ ４ ； Ｎ ， ９ ． ０ ３ ． Ｆ ｏ ｕ ｎ ｄ ： Ｃ ， ７ ３ ． ３ ０ ； Ｈ ， ７ ． ０ ６ ；
Ｎ ， ８ ． ９ ６ ．
【 ０ ０ ９ ３ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ
ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ４ 〕 の 合 成
４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ６ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ －
メ ト キ シ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ７ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０
ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加
熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ ２ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。
室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減
圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加
え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － ジ メ チ
ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ４
〕 （ １ ． ８ ３ ８ ｇ ， ６ ２ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ９ ４ 】
Ｍ ｐ ： １ １ ７ － １ １ ８ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ０ ８ ， ２ ８ ３ ９ ， １ ６ ０ ４ ，
１ ４ ９ １ ， １ ４ ３ ７ ， １ ３ ７ ９ ， １ ３ ０ ８ ， １ ２ ５ ８ ， １ ２ ３ ８ ， １ １ ７ ２ ， １ １ １ ９ ，
１ ０ ３ １ ， ９ ４ ６ ， ８ ４ ３ ， ８ ２ ５ ， ７ ８ ８ ， ７ ２ ２ ， ５ ７ ５ ， ５ １ ０ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０ ８ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ）
， ３ ． ８ ８ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ６ ． ７ ０ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｄ ， Ｊ ＝
９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ．
０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３
． ０ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ８ ５ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ４ ． ４ ９ （ ｓ ， ２ Ｈ
， Ｃ Ｈ ２ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． １ ， ５ ５ ． ５ ，
９ ０ ． ７ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ３ ． ７ ， １ ２ ２ ． ６ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ２ ８ ． ９
， １ ５ ３ ． ０ ， １ ６ ２ ． ４ ， １ ８ ２ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ５ ． ３ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｇ Ｃ － Ｍ Ｓ ： ｍ
／ ｚ 　 ２ ９ ７ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ ０ ９ ５ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ５ 〕 の 合 成
４ － メ ト キ シ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ５ ０ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － メ ト キ
シ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ７ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３
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さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま
で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮
さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え て 撹
拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 無 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ ス （ ４ － メ ト
キ シ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ５ 〕 （ ２ ． ０ ２ ０ ｇ ， ７ ５ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ０ ９ ６ 】
Ｍ ｐ ： １ １ ７ － １ １ ８ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ６ １ ， ２ ８ ３ ９ ， １ ６ ０ ４ ，
１ ５ ６ ０ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ３ ８ ， １ ３ ０ ３ ， １ ２ ５ ８ ， １ ２ ２ ９ ， １ １ ８ ６ ， １ １ ７ １ ，
１ １ １ ７ ， １ ０ ２ ２ ， ８ ４ １ ， ７ ８ ０ ， ６ ３ ５ ， ５ ７ ６ ， ５ ０ ７ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ
ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ８ ９ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ７
４ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ８ ７ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ４ ． ５ ３
（ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ９ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ８ ． ０ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ５ ５ ． ５ ， ９ １
． ４ ， １ １ ３ ． ８ ， １ ２ ８ ． １ ， １ ２ ９ ． ０ ， １ ６ ２ ． ８ ， １ ８ ４ ． ４ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ
－ Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ２ ８ ５ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ０ ９ ７ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ６ 〕 の 合 成
４ － ピ ペ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル ４ － ピ ペ リ
ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ ２ ． １ ９ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ
３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還
流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温
ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃
縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え て
撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ピ
ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ６ 〕 （ ２ ． ２ ０ １ ｇ ， ５ ６ ％ ） を 得
た 。
【 ０ ０ ９ ８ 】
Ｍ ｐ ： １ ７ ０ － １ ７ ３ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ３ ４ ， ２ ８ ５ ３ ， １ ６ ０ ２ ，
１ ５ ６ ３ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ７ ３ ， １ ３ ９ １ ， １ ３ ５ ０ ， １ ２ ２ ５ ， １ １ ８ ８ ， １ １ ２ ４ ，
９ １ ６ ， ７ ８ ６ ， ６ ０ ４ ， ５ １ ８ ， ５ ０ ２ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ）
　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ６ ４ － １ ． ６ ９ （ ｍ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ３ － ３ ．
３ ７ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ２ Ｈ
ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ２ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ６
４ － １ ． ６ ９ （ ｍ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ３ － ３ ． ３ ７ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ．
４ ４ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ８ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ３ （ ｄ ， Ｊ
＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ５ ，
２ ５ ． ５ ， ４ ８ ． ９ ， ９ ０ ． ３ ， １ １ ３ ． ８ ， １ ２ ４ ． ５ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ５ ３ ． ９ ， １
８ ３ ． ８ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｇ Ｃ － Ｍ Ｓ ： ｍ ／ ｚ 　 ３ ９ ０ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ ０ ９ ９ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ７ 〕 の 合 成
４ － ピ ロ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ８ ９ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル ４ － ピ ロ リ
ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ ２ ． ０ ５ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ
３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還
流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温
ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃
縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え て
撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ピ
ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ７ 〕 （ １ ． ４ ４ ６ ｇ ， ４ ３ ％ ） を 得
た 。
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【 ０ １ ０ ０ 】
Ｍ ｐ ： ２ ７ ５ － ２ ８ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ １ ７ ， ２ ８ ５ ３ ， １ ６ ０ ３ ，
１ ５ ６ ０ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ７ ３ ， １ ３ ９ １ ， １ ３ ５ ０ ， １ ２ ４ ０ ， １ １ ７ ８ ， １ １ ２ ５ ，
９ ６ ２ ， ８ １ ８ ， ７ ８ １ ， ６ ３ １ ， ５ ０ ３ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ）
　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ０ ２ － ２ ． ０ ６ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ２ － ３ ． ４
０ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ５ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ６ ７ （ ｓ ， １ Ｈ
， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． ８ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ０ ２
－ ２ ． ０ ６ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ２ － ３ ． ４ ０ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ３
（ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ５ ． ６ ， ４ ７
． ６ ， ８ ９ ． ６ ， １ １ ０ ． ９ ， １ ２ ２ ． ４ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ４ ６ ． ６ ， １ ８ ３ ． ７ （ Ｃ Ｏ
） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ６ ２ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ０ １ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン Ｌ 〔 ０ ８ 〕 の 合 成
４ － モ ル ホ リ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ５ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル ４ － モ ル ホ
リ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ ２ ． ２ ２ １ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ
３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還
流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ
た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５
ｃ ｍ ３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３
－ ビ ス （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン Ｌ ０ ８ （ ２ ． ２ ２ ７ ｇ ， ５
６ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ０ ２ 】
Ｍ ｐ ： １ ３ ０ － １ ３ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ３ ４ ， ２ ８ ５ ３ ， １ ６ ０ ０ ，
１ ５ ６ ３ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ４ ８ ， １ ３ ８ ２ ， １ ２ ２ ４ ， １ １ ９ ５ ， 　 １ １ １ ２ ， １ ０ ５ ２
， ９ ２ ８ ， ７ ８ ７ ， ６ ２ ７ ， ５ １ ２ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ
ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ２ ７ － ３ ． ３ ２ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ３ － ３ ． ８ ９ （ ｍ
， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ７ ０ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ
） ， ７ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ２ ７ － ３ ．
３ ２ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ３ － ３ ． ８ ９ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ８ （ ｓ ，
２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ
ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ７ ． ８ ， ６ ６ ． ６ ，
９ １ ． ０ ， １ １ ３ ． ７ ， １ ２ ６ ． ０ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ５ ３ ． ６ ， １ ８ ３ ． ９ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ
Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ９ ５ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ０ ３ 】
１ － フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ９
〕 の 合 成
４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ６ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ベ ン
ゾ エ ー ト （ １ ． ５ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に
ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た
。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却
後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た
。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ
過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ジ メ
チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ０ ９ 〕 （ １ ． ５ ７ ７ ｇ ， ５ ９ ％ ） を
得 た 。
【 ０ １ ０ ４ 】
Ｍ ｐ ： １ ３ ２ － １ ３ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ １ ５ ， ２ ８ ２ ５ ， １ ６ １ ０ ，
１ ５ ５ ９ ， １ ５ ３ ９ ， １ ５ ２ １ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ５ ７ ， １ ４ ３ ７ ， １ ３ ７ ５ ，
１ ３ ３ ９ ， １ ２ ３ ９ ， １ ２ ０ ５ ， １ １ ３ ７ ， １ ０ ５ ２ ， ８ ０ ２ ， ７ ７ ４ ， ７ ４ ０ ， ７ ０ ５
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， ６ ９ ３ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０
９ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ６ ． ７ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ７ （ ｓ ， １
Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． ４ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ３ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ０ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ３ Ｈ ｚ ，
１ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ３ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ
） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ４ ． ５ ４ （ ｓ ， ２ Ｈ ，
Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５
． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ２ （ Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ９ １ ． ７ （ Ｃ Ｈ ） ， １ ０ ９ ． ２ ， １ １ １ ． ０ ，
１ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ９ ． ２ ， １ ３ １ ． ６ ， １ ３ ５ ． ８ ， １ ５ ３ ． １ ， １ ８ ２ ．
０ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． ６ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ １ ０ ５ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ０ 〕 の 合
成
３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ６ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル 　 ３ －
ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ７ ９ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン
１ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２
時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ
せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ
液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ
３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ
ス （ ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ０ 〕 （ １ ． ４ ７ ３ ｇ
， ４ ７ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ０ ６ 】
Ｍ ｐ ： ８ １ － ８ ２ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ８ ２ ， ２ ８ ９ ０ ， ２ ８ ０ ８ ， １ ６
０ ６ ， １ ５ ６ ０ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ３ ８ ， １ ３ ６ ２ ， １ ３ ０ ９ ， １ ２ ４ ２ ， １ １ ８ ２ ， １ ０
６ ５ ， ９ ９ ８ ， ９ ６ ８ ， ８ ５ ７ ， ８ ４ ０ ， ８ ０ ７ ， ７ ６ ６ ， ７ １ ５ ， ６ ７ ６ ， ６ ２ ７ ， ５
２ ７ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ０ ３ （ ｓ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ
） ， ６ ． ８ ２ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ １ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ６ ， ２ ． ７ ， ７ ． ８ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ７ ． ２ ９ （ ｔ ， Ｊ ＝ １ ． ６ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ３ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ８ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ３ ４ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ６ ， ２ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３

， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ７ ， ９ ３ ． ７ ， １ １ ０ ． ６ ， １ １ ５ ． ２ ， １ １ ６ ． ２ ， １
２ ９ ． １ ， １ ３ ６ ． ３ ， 　 １ ５ ０ ． ５ ， １ ８ ６ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ
） ： ３ １ ０ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ０ ７ 】
１ － （ ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ －
プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ １ 〕 の 合 成
３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ６ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ －
ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン
１ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２
時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ
せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ
液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ
３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － フ ェ ニ
ル － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ １ 〕 （ １ ． ６
９ ０ ｇ ， ５ ４ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ０ ８ 】
Ｍ ｐ ： １ ５ １ － １ ５ ２ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ８ ９ ４ ， ２ ８ ０ １ ， １ ６ ０ ４ ，
１ ５ ０ ８ ， １ ４ ３ ８ ， １ ３ ７ ５ ， １ ２ ３ １ ， １ １ ９ １ ， １ ０ ６ ３ ， ９ ９ ３ ， ９ ４ ５ ， ８ ３
０ ， ８ ０ ０ ， ７ ８ ３ ， ７ １ ０ ， ６ ７ ４ ， ５ ６ ２ ， ５ ０ ５ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３
０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ０ ２ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ０ ８ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ，
６ ． ７ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ５ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ８ ８ （ ｄ ｄ
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ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ４ ， ２ ． ９ ， ７ ． ８ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ２ ７ （ ｔ ， Ｊ ＝ １ ． ４ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ）
， ７ ． ３ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ８ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ３ ３ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ４ ， ２ ． ９ Ｈ ｚ ，
１ Ｈ ） ， ７ ． ９ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ．
５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． １ ， ４ ０ ． ６ ， ９ １ ． ９ ， １ １ ０ ． ４ ， １ １ ０ ． ９ ， １ １ ４ ． ９ ，
１ １ ５ ． ６ ， １ ２ ２ ． ６ ， １ ２ ８ ． ９ ， １ ２ ９ ． １ ， １ ３ ６ ． ６ ， １ ５ ０ ． ５ ， １ ５ ３ ．
０ ， １ ８ ３ ． ３ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ １ ０ （
Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ０ ９ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － メ チ ル フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン
ジ オ ン 〔 Ｌ １ ２ 〕 の 合 成
４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ６ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ －
メ チ ル ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ６ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ
ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱
還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ ２ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え
て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － ジ メ チ ル
ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － メ チ ル フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ２ 〕 （
１ ． ２ １ ０ ｇ ， ４ ３ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ １ ０ 】
Ｍ ｐ ： １ ３ ２ － １ ３ ３ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ １ １ ， ２ ８ ６ ２ ， ２ ８ ２ １ ，
１ ６ ０ ４ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ １ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ３ ７ ， １ ３ ７ ５ ， １ ２ ３ ５ ， １ １ ８ ５ ，
９ ４ ７ ， ８ ２ ５ ， ７ ８ ３ ， ７ ２ ０ ， ５ ６ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ）
　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ４ ２ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ０ ８ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３

Ｎ ） ， ６ ． ７ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ２ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ４ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． ２ ７
（ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ２ （ ｄ
， Ｊ ＝ ９ ． ２ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ３ ９ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３
． ０ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ４ ． ５ １ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ
Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ １ ． ７ ， ４ ０ ． １ ， ９ １ ． ３ ， １ １ ０ ． ９ ， １ ２ ２ ． ６
， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ９ ． ０ ， １ ３ ３ ． ０ ， １ ４ ２ ． ２ ， １ ５ ３ ． ０ ， １ ８ ２ ． ３ （ Ｃ Ｏ ）
， １ ８ ６ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ２ ８ １ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ １ １ 】
１ － ビ フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １
３ 〕 の 合 成
４ － ア セ チ ル ビ フ ェ ニ ル （ １ ． ９ ６ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ
３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 ２ ０ 時 間 加 熱 還
流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温
ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃
縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － ビ フ ェ
ニ ル － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ３ 〕 （ １ ．
７ ５ １ ｇ ， ５ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ １ ２ 】
Ｍ ｐ ： １ ６ ４ － １ ６ ５ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ６ ０ ， ３ ０ ３ ３ ， ２ ９ ０ ４ ，
２ ８ １ １ ， １ ６ ０ ６ ， １ ５ ７ ０ ， １ ５ ３ ４ ， １ ５ ０ ８ ， １ ４ ８ ４ ， １ ４ ４ ３ ， １ ３ ７ ５ ，
１ ３ ０ ６ ， １ ２ ３ ６ ， １ １ ９ ５ ， １ １ ２ ３ ， １ ０ ５ ９ ， １ ０ ０ ５ ， ９ ４ ７ ， ８ ３ ８ ， ７ ９
３ ， ７ ６ ９ ， ７ ４ ４ ， ７ １ ３ ， ６ ９ ３ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ
ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０ ８ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． １ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ １ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． ３ ５ － ７ ． ５ ０ （ ｍ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ８ －
７ ． ７ ５ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． １ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ０ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
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． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ２ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ
３ ． ０ ７ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ４ ． ５ ９ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ
Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． １ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ９ １ ． ７ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ９ ．
６ ， １ ２ ２ ． ６ ， １ ２ ７ ． １ － １ ５ ６ ． ２ （ ｍ ） ， １ ８ １ ． ５ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． ６ （ Ｃ
Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ４ ３ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ １ ３ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン
〔 Ｌ １ ４ 〕 の 合 成
２ － ア セ ト ナ フ ト ン （ １ ． ７ ０ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ
ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶
液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 ２ ０ 時 間 加 熱 還 流 さ
せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で
冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ
せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － ジ メ
チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ４ 〕 （ １
． ５ ２ ４ ｇ ， ４ ８ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ １ ４ 】
Ｍ ｐ ： １ ５ ３ － １ ５ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ５ ， ２ ９ １ ６ ， ２ ８ ６ ２ ，
２ ８ ０ ４ ， １ ５ ９ ７ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ４ ０ ， １ ５ ２ ２ ， １ ５ ０ ８ ， １ ４ ４ ２ ， １ ３ ７ ５ ，
１ ２ ９ ７ ， １ １ ９ ４ ， １ １ ３ １ ， １ ０ ５ ８ ， ９ ４ ７ ， ９ １ ２ ， ８ ６ ７ ， ８ ２ ９ ， ７ ８ ７ ，
７ １ ３ ， ５ ６ ３ ， ５ ５ ３ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ
ｐ ｅ ： δ ３ ． ０ ９ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ．
９ ２ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． ５ ４ － ７ ． ５ ８ （ ｍ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ － ８ ． ０ １ （ ｍ ，
６ Ｈ ） ， ８ ． ５ ２ （ Ｂ ｒ ｓ ， １ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ３ ） ， ４ ． ６ ３ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ
） ： δ ４ ０ ． １ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ９ ２ ． １ ， １ １ １ ． ０ ， １ ２ ２ ． ７ ， １ ２ ３ ． ２ ， １ ２ ６ ．
５ ， １ ２ ７ ． ５ ， １ ２ ７ ． ６ ， １ ２ ８ ． １ ， １ ２ ９ ． １ ， １ ２ ９ ． ３ ， １ ３ ２ ． ７ ， １ ３
３ ． ０ ， １ ３ ４ ． ９ ， １ ５ ３ ． ２ ， １ ６ ９ ． ３ ， １ ８ １ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． ７ （ Ｃ Ｏ
） ； Ｇ Ｃ － Ｍ Ｓ ： ｍ ／ ｚ 　 ３ １ ７ （ Ｍ ＋ ） ； Ａ ｎ ａ ｌ ． 　 　 Ｃ ａ ｌ ｃ ｄ 　 ｆ ｏ ｒ 　 Ｃ ２ １
Ｈ １ ９ Ｎ Ｏ ２ ： Ｃ ， ７ ９ ． ４ ７ ； Ｈ ， ６ ． ０ ３ ； Ｎ ， ４ ． ４ １ ． 　 　 Ｆ ｏ ｕ ｎ ｄ ： Ｃ ， ７
９ ． １ ８ ； Ｈ ， ５ ． ９ ７ ； Ｎ ， ４ ． ３ ３ ．
【 ０ １ １ ５ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ
ン 〔 Ｌ １ ５ 〕 の 合 成
２ － ア セ チ ル チ オ フ ェ ン （ １ ． １ ｃ ｍ ３ ， 　 １ ０ ． ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － ジ メ チ ル
ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ
ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱
還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 橙 色 針 状 結 晶 と し て １ －
（ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔
Ｌ １ ５ 〕 （ １ ． ４ ２ ２ ｇ ， ５ ２ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ １ ６ 】
Ｍ ｐ ： １ ２ ４ － １ ２ ５ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ８ ８ ， ２ ９ ０ ３ ， ２ ８ ２ ０ ，
１ ６ ０ ８ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ２ ２ ， １ ４ ４ ４ ， １ ３ ７ ４ ， １ ２ ９ ３ ， １ ２ ３ ６ ， １ １ ９ ６ ，
１ ０ ５ ３ ， ８ ５ ７ ， ８ ２ ２ ， ７ ８ ４ ， ７ １ ５ ， ５ ０ ２ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０
０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ０ ７ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ５ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ０
（ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． １ ４ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ ３ ． ６ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７
． ５ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ３ ． ６
Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ ― Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ，

10

20

30

40

50

(28) JP 2005-35902 A 2005.2.10



７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． １ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ９ １ ． ０ ， １ １ １ ． ０ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ８
． ０ ， １ ２ ８ ． ８ ， １ ２ ９ ． ０ ， １ ３ １ ． １ ， １ ４ ２ ． ３ ， １ ５ ３ ． ０ ， １ ７ ９ ． ９ （ Ｃ
Ｏ ） ， １ ８ ２ ． ４ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｇ Ｃ － Ｍ Ｓ ： ｍ ／ ｚ 　 ２ ７ ３ （ Ｍ ＋ ） ； Ａ ｎ ａ ｌ ． 　 　 Ｃ ａ
ｌ ｃ ｄ 　 ｆ ｏ ｒ 　 Ｃ １ ５ Ｈ １ ５ Ｎ Ｏ ２ Ｓ ： Ｃ ， ６ ５ ． ９ １ ； Ｈ ， ５ ． ５ ３ ； Ｎ ， ５ ． １ ２
． 　 　 Ｆ ｏ ｕ ｎ ｄ ： Ｃ ， ６ ５ ． ６ ２ ； Ｈ ， ５ ． ４ ２ ； Ｎ ， ５ ． ０ ４ ．
【 ０ １ １ ７ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ３ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ
ン 〔 Ｌ １ ６ 〕 の 合 成
３ － ア セ チ ル チ オ フ ェ ン （ １ ． ２ ６ ２ ｇ ， 　 １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － ジ メ チ ル
ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ
ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱
還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 橙 色 針 状 結 晶 と し て １ －
（ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ３ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔
Ｌ １ ６ 〕 （ １ ． ３ ９ ８ ｇ ， ５ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ １ ８ 】
Ｍ ｐ ： １ １ ２ － １ １ ３ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ８ ７ ， ２ ９ ０ ６ ， ２ ８ ５ ７ ，
２ ８ １ ６ ， １ ６ １ ０ ， １ ５ ２ ２ ， １ ４ ４ ３ ， １ ３ ７ ５ ， １ ２ ３ ７ ， １ ２ ０ １ ， １ ０ ６ ４ ，
９ ４ ６ ， ８ ７ ０ ， ８ １ ９ ， ７ ７ ７ ， ７ ３ ７ ， ７ ０ １ ， ６ ２ ９ ， ５ ７ ８ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ
Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ０ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ５ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ） ， ６ ． ６ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ３ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ ３ ． ０ ， ５ ． ２ Ｈ
ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ５ ３ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ３ ， ５ ． ２ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ８ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ０ ４ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ３ ， ３ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ
（ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． １ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ９ ２ ． １ ， １ １ ０ ． ９ ， １ ２
２ ． ３ ， １ ２ ５ ． ６ ， １ ２ ６ ． ２ ， １ ２ ８ ． ３ ， １ ２ ９ ． ０ ， １ ３ ９ ． ４ ， １ ５ ３ ． １ ，
１ ７ ７ ． ６ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｇ Ｃ － Ｍ Ｓ ： ｍ ／ ｚ 　 ２ ７ ３ （ Ｍ ＋ ） ； Ａ ｎ
ａ ｌ ． 　 　 Ｃ ａ ｌ ｃ ｄ 　 ｆ ｏ ｒ 　 Ｃ １ ５ Ｈ １ ５ Ｎ Ｏ ２ Ｓ ： Ｃ ， ６ ５ ． ９ １ ； Ｈ ， ５ ． ５ ３
； Ｎ ， ５ ． １ ２ ． 　 　 Ｆ ｏ ｕ ｎ ｄ ： Ｃ ， ６ ５ ． ７ ５ ； Ｈ ， ５ ． ４ １ ； Ｎ ， ５ ． １ ０ ．
【 ０ １ １ ９ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ７ 〕 の 合 成
２ － ア セ チ ル チ オ フ ェ ン （ １ ． １ ｃ ｍ ３ ， 　 １ ０ ． ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ２ － チ オ フ ェ
ン カ ル ボ キ シ レ ー ト （ １ ． ４ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ
ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ９ ６ ｇ ， ２ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱
還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 針 状 結 晶 と し て １ ，
３ － ビ ス （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ７ 〕 （ １ ． ８ ０ ８ ｇ ， ７ ５
％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ２ ０ 】
Ｍ ｐ ： ９ ７ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ １ ０ １ ， １ ５ ３ ３ ， １ ４ ０ ６ ， １ ３ ５ ９ ，
１ ３ ４ ４ ， １ ２ ８ ８ ， １ ２ ３ ７ ， １ ０ ８ ９ ， １ ０ ６ ２ ， １ ０ ３ ４ ， ８ ６ １ ， ８ ４ ２ ， ７ ７
９ ， ７ ５ ２ ， ７ ２ ８ ， ７ ２ ０ ， ７ ０ ０ ， ６ ２ ７ ， ６ ０ １ ， ５ ６ １ ， ４ ６ １ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ
（ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ６ ． ５ ４ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． １ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝
３ ． ６ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ６ １ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ．
７ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ３ ． ６ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ ― Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５
Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ９ １ ． ６ ， １ ２ ８ ． ２ ， １ ２ ９ ． ６ ， １ ３ １ ． ９ ， １ ４ ０ ． ５ ， １ ７ ８ ． ５
（ Ｃ Ｏ ） ； Ａ ｎ ａ ｌ ． 　 　 Ｃ ａ ｌ ｃ ｄ 　 ｆ ｏ ｒ 　 Ｃ １ １ Ｈ ８ Ｏ ２ Ｓ ２ ： Ｃ ， ５ ５ ． ９ １ ；
Ｈ ， ３ ． ４ １ ． 　 　 Ｆ ｏ ｕ ｎ ｄ ： Ｃ ， ５ ５ ． ７ ７ ； Ｈ ， ３ ． ３ ９ ．
【 ０ １ ２ １ 】
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１ － （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ
１ ８ 〕 の 合 成
４ － メ ト キ シ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ５ ０ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ２ － チ オ フ
ェ ン カ ル ボ キ シ レ ー ト （ １ ． ４ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０
ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加
熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。
室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減
圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （
４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ８ 〕
（ １ ． ７ ９ ６ ｇ ， ６ ９ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ２ ２ 】
Ｍ ｐ ： １ ２ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ １ ０ ２ ， ２ ９ ９ ９ ， ２ ８ ４ １ ， １ ６ ０ ８
， １ ５ ６ ０ ， １ ５ １ ７ ， １ ４ ５ ３ ， １ ４ ３ ８ ， １ ４ ０ ８ ， １ ３ ５ ４ ， １ ２ ６ １ ， １ ２ ３ ５
， １ １ ９ １ ， １ １ ２ ０ ， １ ０ ８ １ ， １ ０ ５ ７ ， １ ０ ２ ３ ， ９ ６ ２ ， ８ ６ ５ ， ８ ５ ０ ， ８ ３
７ ， ８ ０ ４ ， ７ ７ ８ ， ７ ５ ５ ， ７ ３ ２ ， ７ １ ７ ， ７ ０ ５ ， ６ ７ ２ ， ６ ３ ３ ， ５ ８ ８ ， ５ ０
４ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ８ ８ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６
． ６ ２ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． １ ６ （ ｄ ｄ ，
Ｊ ＝ ３ ． ６ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ６ １ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ，
７ ． ７ ９ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ３ ． ６ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ９ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ； １ ３ Ｃ ― Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ５ ５ ． ５ ， ９ ２ ． ０ ， １ １ ３
． ９ ， １ ２ ６ ． ８ ， １ ２ ８ ． １ ， １ ２ ８ ． ８ ， １ ２ ９ ． ８ ， １ ３ １ ． ９ ， １ ４ ２ ． ０ ， １
６ ２ ． ９ ， １ ８ １ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ １ ． ５ （ Ｃ Ｏ ） ； Ａ ｎ ａ ｌ ． 　 　 Ｃ ａ ｌ ｃ ｄ 　 ｆ ｏ
ｒ 　 Ｃ １ ４ Ｈ １ ２ Ｏ ３ Ｓ ２ ： Ｃ ， ６ ４ ． ６ ０ ； Ｈ ， ４ ． ６ ５ ． 　 　 Ｆ ｏ ｕ ｎ ｄ ： Ｃ ， ６ ４
． ４ ４ ； Ｈ ， ４ ． ６ ３ ．
【 ０ １ ２ ３ 】
１ － （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １
９ 〕 の 合 成
２ － ア セ ト ナ フ ト ン （ １ ． ７ ０ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － メ ト キ シ ベ ン ゾ
エ ー ト （ １ ． ７ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ
ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。
こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後
、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。
濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － メ ト キ シ フ
ェ ニ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ １ ９ 〕 （ ２ ． ３ ４ ３ ｇ ，
７ ７ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ２ ４ 】
Ｍ ｐ ： １ ２ ３ － １ ２ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ９ ， ２ ９ ７ ２ ， ２ ９ ３ １ ，
２ ８ ３ ９ ， １ ５ ９ ８ ， １ ５ ２ ２ ， １ ２ ９ ５ ， １ ２ ５ ０ ， １ ２ １ １ ， １ １ ９ ２ ， １ １ ７ ５ ，
１ １ １ ７ ， １ ０ ５ ７ ， １ ０ ２ ９ ， ９ ５ ０ ， ９ ２ ０ ， ８ ７ １ ， ８ ４ ２ ， ８ ２ ３ ， ７ ９ １ ， ７
７ １ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ６ ， ６ ８ ３ ， ６ ３ ７ ， ６ ０ ９ ， ５ ５ ９ ， ５ ０ ４ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ
Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ８ ９ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ９ ４ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ
） ， ６ ． ９ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ １ － ７ ． ６ ２ （ ｍ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８
７ － ８ ． ０ ４ （ ｍ ， ６ Ｈ ） ， ８ ． ５ ２ （ ｓ ， １ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ ― Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５
． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ５ ５ ． ５ ， ９ ２ ． ７ ， １ １ ３ ． ９ ， １ ２ ３ ． １ ， １ ２ ６ ． ６ ， １ ２ ７ ．
６ ， １ ２ ７ ． ９ ， １ ２ ９ ． １ ， １ ２ ９ ． ２ ， １ ３ ２ ． ７ ， １ ３ ５ ． ０ ， １ ６ ３ ． １ ， １ ８
３ ． ５ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． ０ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ １ ２ ５ 】
１ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ０ 〕 の
合 成
２ － ア セ ト ナ フ ト ン （ １ ． ７ ０ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ２ － チ オ フ ェ ン カ ル
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ボ キ シ レ ー ト （ １ ． ４ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶
液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ
せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で
冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ
せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ２ － ナ フ
チ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ０ 〕 （ １ ． ９ ０ ６ ｇ ，
６ ８ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ２ ６ 】
Ｍ ｐ ： １ ０ ４ － １ ０ ５ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ９ ３ ， ３ ０ ５ ０ ， １ ６ ０ ８ ，
１ ５ ９ ０ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ １ ７ ， １ ４ ４ ７ ， １ ４ ２ ６ ， １ ３ ８ ７ ， １ ３ ５ ０ ， １ ２ ９ １ ，
１ ２ ５ ０ ， １ ２ ３ １ ， １ ２ １ １ ， １ １ ９ １ ， １ １ ５ ８ ， １ １ ３ ２ ， １ ０ ５ ９ ， １ ０ １ １ ，
９ ５ ３ ， ９ １ ２ ， ８ ７ １ ， ８ ６ ２ ， ８ ５ ３ ， ８ ４ ０ ， ８ ２ ６ ， ７ ８ ６ ， ７ ６ ８ ， ７ ４ ９ ，
７ ２ ３ ， ７ １ ２ ， ６ ５ ９ ， ６ １ ４ ， ５ ５ ３ ， ５ １ ８ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０
Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ６ ． ８ ３ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． １ ９ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ ３ ． ６ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ，
１ Ｈ ） ， ７ ． ５ ５ － ７ ． ６ ０ （ ｍ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ５ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ，
１ Ｈ ） ， ７ ． ８ ５ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ２ ， ３ ． ６ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ９ ０ － ７ ． ９ ９ （ ｍ ，
６ Ｈ ） ， ８ ． ５ １ （ ｓ ， １ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ ― Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ９
３ ． ４ ， １ ２ ２ ． ８ ， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ７ ． ６ ， １ ２ ７ ． ８ ， １ ２ ８ ． ０ ， １ ２ ８ ． ２ ，
１ ２ ８ ． ３ ， １ ２ ９ ． ２ ， １ ３ ０ ． ３ ， １ ３ １ ． ５ ， １ ３ ２ ． ５ ， １ ３ ２ ． ６ ， １ ３ ５ ．
１ ， １ ４ ２ ． ２ ， １ ８ ０ ． ３ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ２ ． ８ （ Ｃ Ｏ ） ．
【 ０ １ ２ ７ 】
１ － フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ２ 〕 の
合 成
４ － ピ ロ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ８ ９ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル ベ ン ゾ エ ー
ト （ １ ． ５ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ
ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の
溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反
応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮
物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ －
ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ２ 〕 （ １ ． ４ ６ ０ ｇ ， ５ ０ ％ ） を
得 た 。
【 ０ １ ２ ８ 】
Ｍ ｐ ： １ ５ ８ － １ ６ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ７ ０ ， ２ ８ ７ １ ， ２ ８ ４ ４ ，
１ ６ １ ０ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ５ ７ ， １ ４ ０ ０ ， １ ３ ５ ２ ， １ ３ １ ３ ，
１ ２ ９ ９ ， １ ２ ３ ９ ， １ １ ９ ７ ， １ １ ６ ２ ， １ １ １ ９ ， １ ０ ５ ３ ， ９ ６ ４ ， ８ ２ ６ ， ８ ０
５ ， ７ ７ ６ ， ７ ０ ６ ， ６ ９ ４ ， ６ １ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ
ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ０ ３ － ２ ． ０ ７ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ７ － ３ ． ４ １ （
ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ６ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ） ， ７ ． ２ ６ － ７ ． ５ ４ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ９ ２ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ９ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ０ ３ － ２
． ０ ７ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ７ － ３ ． ４ １ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ５ ３ （ ｓ
， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ５ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ２ ６ － ７ ． ５ ４ （ ｍ ，
３ Ｈ ） ， ７ ． ８ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ０ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ８ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ
） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ５ ． ５ ， ４ ７ ． ６ ， ９ １ ． ６
， １ １ １ ． ０ ， １ ２ ２ ． ０ ， １ ２ ６ ． ６ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ９ ． ４ ， １ ３ １ ． ５ ， １ ３ ５
． ８ ， １ ５ ０ ． ８ ， １ ８ １ ． ６ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ２ ． ５ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／
ｚ ） ： ２ ９ ４ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ２ ９ 】
１ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － フ ェ ニ ル － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ３ 〕 の
合 成
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４ － ピ ペ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル ベ ン ゾ エ ー
ト （ １ ． ５ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ
ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の
溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反
応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮
物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － フ ェ ニ ル － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ３ 〕 （ １ ． ２ ４ ３ ｇ ， ４ ０ ％ ） を
得 た 。
【 ０ １ ３ ０ 】
Ｍ ｐ ： １ ２ ２ － １ ２ ６ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ３ ３ ， ２ ８ ５ ８ ， １ ６ ０ ６ ，
１ ５ ６ ０ ， １ ５ ４ ０ ， １ ５ ０ ７ ， １ ２ ２ ８ ， １ １ ９ ６ ， １ １ ２ ５ ， １ ０ ２ ２ ， ９ １ ８ ， ７
７ １ ， ５ ２ ６ ， ５ １ １ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ
ｅ ： δ １ ． ６ ４ － １ ． ７ ２ （ ｍ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ６ － ３ ． ４ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ

２ ） ， ６ ． ７ ７ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ２ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ４ ４
－ ７ ． ５ ２ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ 　 ＝ ９ ． ２ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ６ （ ｄ ｄ ，
Ｊ ＝ １ ． ５ ， ８ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ６ ４ － １ ． ７ ２ （ ｍ ，
６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ６ － ３ ． ４ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ５ ４ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ

２ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ４ ４ － ７ ． ５ ２ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ．
９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ０ ３ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ８ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ４ ， ２ ５ ． ４ ， ４ ８ ． ６ ，
９ １ ． ８ ， １ １ ３ ． ５ ， １ ２ ４ ． ０ ， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ９ ． １ ， １ ３ １ ． ６
， １ ３ ５ ． ７ ， １ ５ ４ ． １ ， １ ８ ２ ． ５ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ
ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ０ ８ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ３ １ 】
１ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － フ ェ ニ ル － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ４ 〕 の
合 成
４ － モ ル ホ リ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ５ ５ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル ベ ン ゾ エ ー
ト （ １ ． ５ ｃ ｍ ３ ， １ ０ ． ４ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ
ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の
溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反
応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮
物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － フ ェ ニ ル － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ４ 〕 （ １ ． １ ９ ０ ｇ ， ３ ９ ％ ） を
得 た 。
【 ０ １ ３ ２ 】
Ｍ ｐ ： １ ３ ２ － １ ３ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ６ ６ ， ２ ８ ９ ８ ， ２ ８ ５ ５ ，
１ ６ ０ ３ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ０ ７ ， １ ３ ８ ２ ， １ ２ ２ ８ ， １ １ ９ ８ ， １ １ ２ １ ， １ ０ ５ ２ ，
９ ２ ７ ， ８ ３ ３ ， ７ ７ １ ， ６ ８ ７ ， ６ ２ １ ， ５ １ ４ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０
Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ３ １ － ３ ． ３ ５ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ６
－ ３ ． ８ ９ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ７ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８
． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ４ ５ － ７ ． ５ ３ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ，
２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ８ ． １ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ
３ ． ３ １ － ３ ． ３ ５ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ６ － ３ ． ８ ９ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ，
４ ． ５ ６ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ８ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ４ ４ － ７
． ５ ２ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ５ ， ７ ． ８ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ７ ．
５ ， ６ ６ ． ５ ， ９ ２ ． ０ ， １ １ ３ ． ５ ， １ ２ ５ ． ６ ， １ ２ ６ ． ８ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ９ ．
０ ， １ ３ １ ． ８ ， １ ３ ５ ． ５ ， １ ５ ３ ． ９ ， １ ８ ３ ． ０ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ６ ． ０ （ Ｃ Ｏ ） ；
Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ １ ０ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ３ ３ 】

10

20

30

40

50

(32) JP 2005-35902 A 2005.2.10



１ ， ３ － ビ ス （ ４ － ア ゼ チ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ５ 〕 の 合 成
４ － ア ゼ チ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ０ ． ３ ４ ９ ｇ ， ２ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル 　 ４ － ア ゼ チ
ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ ０ ． ３ ８ １ ｇ ， ２ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン ３ ０ ｃ ｍ ３ 溶
液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． １ ５ ６ ｇ ， ４ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ
た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ ５ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却
後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た
。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 １ １ ｃ ｍ ３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ
過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ア ゼ チ ジ ノ
フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ５ 〕 （ ０ ． ２ ７ ４ ｇ ， ４ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ３ ４ 】
Ｍ ｐ ： ２ ２ １ － ２ ２ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ １ ６ ， ２ ８ ５ ４ ， １ ６ ０ ４ ，
１ ５ ７ ７ ， １ ５ ７ ０ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ５ ５ ， １ ５ ４ ０ ， １ ５ ２ ２ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ９ １ ，
１ ４ ６ ６ ， １ ３ ９ ５ ， １ ３ ０ ２ ， １ ２ ３ ３ ， １ １ ６ ８ ， １ １ ３ ８ ， ８ ２ ６ ， ７ ８ ４ ， ６ ５
６ ， ６ ３ １ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ．
４ ２ （ ｆ ｉ ｆ ｔ ｈ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ９ ８ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ，
４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ４ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ６ ４ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ）
， ７ ． ８ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ４ ２ （ ｆ ｉ ｆ
ｔ ｈ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ９ ８ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２

） ， ４ ． ４ ２ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ２
（ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １
６ ． ７ ， ５ １ ． ８ ， ９ ０ ． ０ ， １ ０ ９ ． ９ ， １ ２ ３ ． ８ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ５ ３ ． ９ ， １ ８
３ ． ９ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ３ ５ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ３ ５ 】
１ ， ３ － ビ ス ［ ４ － （ ヘ キ サ ヒ ド ロ － １ Ｈ － ア ゼ ピ ン － １ － イ ル ） フ ェ ニ ル ］ － １ ， ３ －
プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ６ 〕 の 合 成
１ － ［ ４ － （ ヘ キ サ ヒ ド ロ － １ Ｈ － ア ゼ ピ ン － １ － イ ル ） フ ェ ニ ル ］ エ タ ノ ン （ １ ． ０ ８
７ ｇ ， ５ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル 　 ４ － （ １ － ヘ キ サ メ チ レ ン イ ミ ノ ） ベ ン ゾ エ ー ト （ １
． １ ６ ７ ｇ ， ５ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン ３ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド
（ ０ ． ３ ９ ０ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ
カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク
ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ
ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固
体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ ス ［ ４ － （ ヘ キ サ ヒ ド ロ － １ Ｈ － ア ゼ
ピ ン － １ － イ ル ） フ ェ ニ ル ］ － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ６ 〕 （ １ ． ５ ４ ９ ｇ ， ７ ４
％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ３ ６ 】
Ｍ ｐ ： １ ８ ９ － １ ９ ６ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ２ ６ ， ２ ８ ４ ８ ， １ ６ ０ ２ ，
１ ５ ６ ５ ， １ ５ ０ ８ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ５ ８ ， １ ３ ９ ９ ， １ ３ ５ ４ ， １ ２ ６ ９ ， １ ２ ４ ２ ，
１ １ ８ ８ ， １ １ ６ ２ ， １ １ ３ ３ ， １ ０ ０ １ ， ８ ９ ５ ， ８ ２ ５ ， ７ ８ ５ ， ６ ９ ０ ， ６ ３ ５ ，
６ ２ ０ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ５ ４ －
１ ． ５ ８ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ７ ８ － １ ． ８ ６ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ５ １ －
３ ． ５ ５ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ５ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ．
０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １
． ５ ４ － １ ． ５ ８ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ７ ８ － １ ． ８ ６ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３
． ４ ９ － ３ ． ５ １ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ２ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ７ １ （ ｄ
， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ６ ． ９ ， ２ ７ ． ５ ， ４ ９ ． ４ ， ８ ９ ． ５ ， １ １ ０ ．
４ ， １ ２ ２ ． ３ ， １ ２ ８ ． ９ ， １ ３ １ ． ６ ， １ ５ １ ． ５ ， １ ８ ３ ． ６ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ －
Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ４ １ ９ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ３ ７ 】
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１ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン
ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ７ 〕 の 合 成
４ － ピ ペ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル ４ － ピ ロ リ
ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ ２ ． ０ ５ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン ３ ０ ｃ ｍ ３

溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱 還 流
さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室 温 ま
で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧 濃 縮
さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え て 撹
拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ
ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ７ 〕 （
１ ． ８ ４ ８ ｇ ， ５ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ３ ８ 】
Ｍ ｐ ： １ ２ ４ － １ ２ ６ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ３ ３ ， ２ ８ ５ ３ ， １ ６ ０ ３ ，
１ ５ ６ ５ ， １ ５ ０ ８ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ４ ８ ， １ ３ ８ ９ ， １ ２ ３ ０ ， １ １ ８ ２ ， １ １ ２ ４ ，
９ １ ６ ， ８ ２ ５ ， ７ ８ ６ ， ６ １ ４ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ．
６ ４ － １ ． ７ ２ （ ｍ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ２ ． ０ ２ － ２ ． ０ ６ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ．
３ ２ － ３ ． ４ ０ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ６
７ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ

３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ４ ， ２ ５ ． ５ ， ２ ５ ． ６ ， ４ ７ ． ６ ， ４ ８ ． ９ ， ９ ０ ．
０ ， １ １ ０ ． ９ ， １ １ ３ ． ９ ， １ ２ ２ ． ３ ， １ ２ ４ ． ７ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ８ ． ９ ， １ ５
０ ． ４ ， １ ５ ３ ． ８ ， １ ８ ２ ． ９ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ４ ． ６ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ
／ ｚ ） ： ３ ７ ７ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ３ ９ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ
パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ８ 〕 の 合 成
４ － ピ ロ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ８ ９ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル ４ － ジ メ チ
ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン ３ ０ ｃ
ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱
還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え
て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － ジ メ チ ル
ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ８
〕 （ ２ ． １ ０ ３ ｇ ， ６ ３ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ４ ０ 】
Ｍ ｐ ： ２ ２ ４ － ２ ２ ７ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ６ １ ， ２ ９ ０ ７ ， ２ ８ ６ １ ，
１ ６ ０ ４ ， １ ５ ６ ０ ， １ ４ ７ ３ ， １ ４ ３ ７ ， １ ３ ７ ５ ， １ ２ ４ ２ ， １ １ ８ ２ ， ９ ４ ８ ， ８
２ ３ ， ７ ８ ５ ， ６ ５ ８ ， ５ ８ １ ， ５ １ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　
ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ０ ２ － ２ ． ０ ６ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ０ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ
， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ３ ５ － ３ ． ４ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ５ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ６ ７ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ７ ． ７ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７
． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ０ ２ － ２ ． ０ ６ （
ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ０ ４ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ３ ５ － ３ ． ４ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ
， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ４ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｄ ， 　 Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
， ６ ． ６ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７
． ９ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ）
： δ ２ ５ ． ５ ， ４ ０ ． ２ ， ４ ７ ． ６ ， ８ ９ ． ７ ， １ １ ０ ． ９ ， １ １ １ ． ０ ， １ ２ ２ ． ３ ，
１ ２ ３ ． ０ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ５ ０ ． ３ ， １ ５ ２ ． ６ ， １ ８ ３ ． ４ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ４ ． １ （
Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ３ ７ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
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【 ０ １ ４ １ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ
パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ９ 〕 の 合 成
４ － ピ ペ リ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル ４ － ジ メ チ
ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ２ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン ３ ０ ｃ
ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加 熱
還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５ ｃ ｍ ３ を 加 え
て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （ ４ － ジ メ チ ル
ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ２ ９
〕 （ ２ ． １ ０ ４ ｇ ， ６ ０ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ４ ２ 】
Ｍ ｐ ： １ ７ ２ － １ ７ ３ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ３ ３ ， ２ ８ ５ ３ ， １ ６ ０ ４ ，
１ ５ ７ ０ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ４ ２ ， １ ３ ７ ５ ， １ ２ ３ ５ ， １ １ ８ ９ ， １ １ ２ ５ ， ９ ４ ７ ， ９
１ ５ ， ８ ２ ７ ， ７ ８ ５ ， ７ ０ ０ ， ６ ６ ８ ， ６ ３ ５ ， ５ ８ １ ， ５ １ ２ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ
Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ６ ４ － １ ． ７ ２ （ ｍ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ

２ ） ， ３ ． ０ ７ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ３ ３ － ３ ． ５ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６
． ６ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ
＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８
． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ６ ４ － １ ． ７ ２ （ ｍ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ，
３ ． ０ ７ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ３ ３ － ３ ． ５ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ４
（ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ４ ， ２ ５ ． ５
， ４ ０ ． １ ， ４ ８ ． ９ ， ９ ０ ． １ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ３ ． ８ ， １ ２ ２ ． ９ ， １ ２ ４ ． ６ ，
１ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ５ ２ ． ７ ， １ ５ ３ ． ８ ， １ ８ ３ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ４ ． ３ （
Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ５ １ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ４ ３ 】
１ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ
パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ３ ０ 〕 の 合 成
４ － モ ル ホ リ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． ０ ５ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル ４ － ジ メ チ
ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ９ ３ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン １ ０ ０
ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加
熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。
室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減
圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を 熱 エ タ ノ ー ル か ら 再 結 晶 で 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ － （
４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － ３ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ
オ ン 〔 Ｌ ３ ０ 〕 （ １ ． ６ ２ ３ ｇ ， ４ ６ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ４ ４ 】
Ｍ ｐ ： １ ６ ９ － １ ７ １ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ５ ９ ， ２ ８ ５ ３ ， １ ５ ９ ９ ，
１ ５ ６ ０ ， １ ５ ０ ８ ， １ ４ ３ ８ ， １ ３ ８ ２ ， １ ２ ３ ４ ， １ １ ９ ４ ， 　 １ １ １ ９ ， ９ ２ ６ ，
７ ８ ７ ， ５ １ ３ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３
． ０ ７ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ２ ９ － ３ ． ３ ２ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ４ －
３ ． ８ ９ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ．
０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ３ ． ０
４ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｎ ） ， ３ ． ２ ９ － ３ ． ３ ２ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ ４ － ３ ．
８ ９ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ５ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ
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， ２ Ｈ ） ， ７ ． ９ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５
． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． １ ， ４ ７ ． ８ ， ６ ６ ． ６ ， ９ ０ ． ３ ， １ １ ０ ． ９ ， １ １ ３ ． ７ ，
１ ２ ２ ． ７ ， １ ２ ６ ． ２ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ３ ０ ． ２ ， １ ５ ２ ． ８ ， １ ５ ３ ． ４ ， １ ８ ２ ．
８ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ８ ４ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ３ ５ ３ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ４ ５ 】
１ ， ３ － ビ ス ［ ４ ’ － （ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ フ ェ ニ ル ） ］ － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔
Ｌ ３ １ 〕 の 合 成
４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ２ ． １ ８ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 メ チ ル 　 ４
－ メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ ２ ． ３ ４ ３ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ
ラ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ７ ８ ０ ｇ ， ２ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、
１ ２ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ １ ０ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還
流 さ せ た 。 室 温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン ２ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ
た ろ 液 を 減 圧 濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を ジ ク ロ ロ メ タ ン ／ ヘ キ サ ン （ １ ／ １ ０ ） 混 合 溶 液 ５ ５
ｃ ｍ ３ を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３
－ ビ ス ［ ４ ’ － （ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ フ ェ ニ ル ） ］ － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ３ １
〕 （ １ ． ６ ４ ８ ｇ ， ３ ９ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ４ ６ 】
Ｍ ｐ ： １ ９ ４ － ２ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ３ ４ ， ２ ８ ３ ９ ， ２ ７ ９ ５ ，
１ ６ ０ ２ ， １ ５ ６ ３ ， １ ５ ０ ８ ， １ ４ ９ ９ ， １ ４ ５ ８ ， １ ４ ４ ８ ， １ ３ ８ １ ， １ ２ ９ ８ ，
１ ２ ２ ６ ， １ １ ９ ８ ， １ １ ４ ２ ， １ ０ ６ ２ ， １ ０ ０ ８ ， ９ ２ ３ ， ８ ２ ７ ， ７ ８ ９ ， ６ ３ １
， ５ ６ ４ ， ５ ５ ３ ， ５ １ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ
ｙ ｐ ｅ ： δ ２ ． ３ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ５ ５ － ２ ． ５ ８ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ，
３ ． ３ ５ － ３ ． ３ ９ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ９ ２ （ ｄ
， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ
ｐ ｅ ： δ ２ ． ３ ５ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ５ １ － ２ ． ５ ３ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３
． ３ ０ － ３ ． ３ ２ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ６ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ８ ５ （ ｄ
， Ｊ ＝ ９ ． １ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． １ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ６ ． ２ ， ４ ７ ． ５ ， ５ ４ ． ８ ， ９ ０ ． ６ ， １ １ ３ ． ８
， １ ２ ５ ． ４ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ５ ３ ． ５ ， １ ８ ３ ． ９ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／
ｚ ） ： ４ ２ １ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ４ ７ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ エ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ３ ２ 〕 の 合
成
４ － ジ エ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ ０ ． ９ ５ ６ ｇ ， ５ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － ジ
エ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． １ ０ ７ ｇ ， ５ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン ５ ０
ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ３ ９ ０ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加
熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ ５ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 展 開 溶 媒 ： 酢 酸 エ チ ル ／ ヘ
キ サ ン ＝ １ ： ５ ） か ら 精 製 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ エ チ ル ア ミ ノ
フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ３ ２ 〕 （ ０ ． ９ ９ ９ ｇ ， ５ ５ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ４ ８ 】
Ｍ ｐ ： １ ０ ２ － １ ０ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ７ １ ， ２ ９ ３ ６ ， ２ ９ ０ ３ ，
１ ５ ９ ７ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ０ ４ ， １ ３ ７ ５ ， １ ３ ５ １ ， １ ２ ７ １ ，
１ ２ ４ ４ ， １ １ ８ ８ ， １ １ ５ ４ ， １ ０ ７ ７ ， ８ ２ ７ ， ７ ９ ０ ， ６ ９ ０ ， ５ ０ ３ ； １ Ｈ － Ｎ
Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ２ １ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２
Ｈ ｚ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ４ ３ （ ｑ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ６ ４ （
ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ６ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３
Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ １ ． ２ ０ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３

） ， ３ ． ４ ３ （ ｑ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ １ （ ｓ ， ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ，
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６ ． ６ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； １ ３
Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ２ ． ５ ， ４ ４ ． ４ ， ８ ９ ． ３ ， １ １ ０
． ３ ， １ ２ ２ ． ０ ， １ ２ ８ ． ８ ， １ ５ ０ ． ２ ， １ ８ ３ ． ４ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （
ｍ ／ ｚ ） ： ３ ６ ７ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ４ ９ 】
１ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ ブ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ３ ３ 〕 の 合
成
４ － ジ ブ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン （ １ ． ２ ３ ７ ｇ ， ５ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 エ チ ル 　 ４ － ジ
ブ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト （ １ ． ３ ８ ７ ｇ ， ５ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン ５ ０
ｃ ｍ ３ 溶 液 に ナ ト リ ウ ム ア ミ ド （ ０ ． ３ ９ ０ ｇ ， １ ０ ． ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を 加 え 、 １ ２ 時 間 加
熱 還 流 さ せ た 。 こ の 溶 液 に シ リ カ ゲ ル （ ５ ｇ ） を 加 え 、 さ ら に １ 時 間 加 熱 還 流 さ せ た 。 室
温 ま で 冷 却 後 、 反 応 物 に ジ ク ロ ロ メ タ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え ろ 過 し 、 得 ら れ た ろ 液 を 減 圧
濃 縮 さ せ た 。 濃 縮 物 を シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 展 開 溶 媒 ： 酢 酸 エ チ ル ／ ヘ
キ サ ン ＝ １ ： ５ ） か ら 精 製 す る こ と で 黄 色 油 状 物 質 と し て １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ ブ チ ル ア
ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン 〔 Ｌ ３ ３ 〕 （ １ ． ４ １ ８ ｇ ， ５ ９ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ５ ０ 】
Ｉ Ｒ （ ｎ ｅ ａ ｔ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ５ ７ ， ２ ９ ３ ０ ， ２ ８ ６ ６ ， １ ５ ９ ９ ， １ ４ ７ ９ ， １
４ ０ ５ ， １ ３ ５ ９ ， １ ２ ９ ０ ， １ １ ８ ６ ， １ ０ ５ ９ ， ９ ２ ６ ， ８ ２ ７ ， ７ ８ ３ ， ７ ３ ４ ；
１ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） 　 ｅ ｎ ｏ ｌ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ０ ． ９ ７ （ ｔ ， Ｊ
＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， １ ． ３ ６ （ ｓ ｅ ｘ ， Ｊ ＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ）
， １ ． ５ ９ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ ４ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６
． ６ ３ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ６ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ５ （ ｄ ， Ｊ
＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ； 　 ｋ ｅ ｔ ｏ 　 ｔ ｙ ｐ ｅ ： δ ０ ． ９ ５ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， １ ２
Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， １ ． ３ ６ （ ｓ ｅ ｘ ， Ｊ ＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ５ ６ （ ｍ ， ８
Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ３ １ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ４ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ４ ． ４ ０ （ ｓ ， ２ Ｈ ，
Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ９ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ３ Ｈ ｚ ， ４
Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ４ ． １ ， ２ ０ ． ４ ， ２ ９ ．
４ ， ５ ０ ． ８ ， ８ ９ ． ５ ， １ １ ０ ． ５ ， １ ２ ２ ． １ ， １ ２ ８ ． ８ ， １ ５ ０ ． ７ ， １ ８ ３ ．
５ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ４ ７ ９ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ５ １ 】
（ ５ ） ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 金 属 錯 体 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） は 、 Ｂ ｕ ｌ ｌ ． Ｃ ｈ ｅ ｍ ． Ｓ ｏ ｃ ． Ｊ ｐ ｎ ． １ ９ ７ ４ ， ４ ７ ， ７ ６ ７ に 記
載 の 方 法 に 従 い 合 成 し た 。
【 ０ １ ５ ２ 】
ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 金 属 錯 体 は 、 次 の 合 成 ス キ ー ム に 従 い 、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の テ ト
ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ ウ ム
（ Ｉ Ｉ Ｉ ） と 、 ２ ． ２ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 と 、 ２ ２ Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ の 炭 酸 ナ
ト リ ウ ム と を 混 合 し 、 ５ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル を 溶 媒 と し て 用 い 、 ９ ０
℃ で ２ １ 時 間 、 加 熱 ・ 撹 拌 し た 後 、 室 温 ま で 冷 却 し 、 １ ０ ０ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 蒸 留 水 を 加 え
た 。
【 ０ １ ５ ３ 】
Ｓ ０ １ ～ Ｓ ３ １ （ 次 の 表 ７ ～ 表 ９ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 １ ～ ２ ８ ） は 、 前 記 の 蒸 留 水 を 加 え た
混 合 物 か ら 、 析 出 し た 固 体 を 濾 過 に よ り 取 り 出 し 、 １ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の メ タ ノ ー ル を 加 え て
洗 浄 し 、 次 い で 、 １ ０ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ エ チ ル エ ー テ ル を 加 え て 洗 浄 し 、 溶 け 残 っ た 固 体
を 濾 過 に よ り 取 り 出 し て 減 圧 乾 燥 し 、 表 ５ に 示 す よ う に 、 ３ ３ ～ ９ ３ ％ の 収 率 で 得 た 。
【 ０ １ ５ ４ 】
ま た 、 Ｓ ３ ２ ， Ｓ ３ ３ （ 次 の 表 ９ 中 の Ｅ ｎ ｔ ｒ ｙ 　 ２ ９ ， ３ ０ ） は 、 前 記 の 蒸 留 水 を 加 え
た 混 合 物 か ら 、 １ ０ ０ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ ク ロ ロ メ タ ン で 抽 出 し 、 さ ら に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層
を ５ ０ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の 蒸 留 水 で ３ 回 洗 浄 し た 。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム
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で 乾 燥 後 、 ろ 過 し 、 ろ 液 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら れ た 混 合 物 を 、 酢 酸 エ チ ル ： ヘ キ サ ン ＝ １
： ５ の 混 合 物 を 展 開 溶 媒 と す る シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー 法 に よ っ て 精 製 し 、
更 に 、 得 ら れ た 固 体 に ２ ０ Ｘ 　 ｃ ｍ ３ の ジ エ チ ル エ ー テ ル を 加 え て 洗 浄 し 、 溶 け 残 っ た 固
体 を 濾 過 に よ り 取 り 出 し て 減 圧 乾 燥 し 、 表 ９ に 示 す よ う に 、 ４ ０ ～ ８ ４ ％ の 収 率 で 得 た 。
尚 、 こ こ で は 、 物 質 量 Ｘ 　 ｍ ｍ ｏ ｌ ＝ ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ と し て 行 っ た が 、 ス ケ ー ル を 適 宜
変 更 し て 行 っ て も 良 い 。
【 ０ １ ５ ５ 】
【 化 １ ５ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ １ ５ ６ 】
【 表 ７ 】
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【 ０ １ ５ ７ 】
【 表 ８ 】
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【 ０ １ ５ ８ 】
【 表 ９ 】
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【 ０ １ ５ ９ 】
以 下 、 各 化 合 物 の 構 造 を 確 認 す る た め に 測 定 し た 赤 外 分 光 分 析 の 特 徴 的 な ピ ー ク の 波 数 （
Ｉ Ｒ と 略 記 ） 、 核 磁 気 共 鳴 分 析 （ Ｎ Ｍ Ｒ ） の 化 学 シ フ ト な ど の 結 果 を 記 す 。
【 ０ １ ６ ０ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ
メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ３ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
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ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ８ ． ３ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸
ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃
で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を
ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、
減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ
， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ３ 〕 （ １ ２
１ ． ０ ｍ ｇ ， ７ ４ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ６ １ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ３ ７ ， ２ ９ ８ １ ， ２ ８ ８ ９ ， ２ ８ ０
１ ， １ ６ ０ ４ ， １ ５ ６ ９ ， １ ４ ９ ２ ， １ ４ ７ ３ ， １ ４ １ ４ ， １ ３ ９ １ ， １ ３ ６ ３ ， １ ２ ４
２ ， １ １ ９ ５ ， １ １ ３ ３ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ３ ０ ， ９ ４ ５ ， ８ ２ ７ ， ７ ８ ０ ， ７ ５ ６ ， ６ ３
０ ， ６ ０ ８ ， ５ ７ ６ ， ５ ５ １ ， ５ ２ ７ ， ５ １ １ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ２ ． ９ ７ （ ｓ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ４ １ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ，
２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ３ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ６ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ７
５ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ７ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ０ （ ｄ
ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ
Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ３ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ９ ６ ． ７ （ Ｃ Ｈ ） ， １ １ １
． １ ， １ １ ８ ． ０ ， １ ２ ０ ． ０ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ２ ． ３ ， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ８ ． ５ ， １
３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ３ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ４ ９ ． ４ ， １ ５ １ ． ５ ， １ ６ ８ ． ５
， １ ７ ７ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｆ ａ ｂ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ２ ５ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ６ ２ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － メ ト キ シ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ４ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ５ ． ４ ｇ ， ０ ． ２
２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ
シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３

を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ
ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （
フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４
－ メ ト キ シ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ４ 〕 （ １ １ ０ ． ７ ｍ ｇ ， ６ ９ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ６ ３ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ８ ， ２ ９ ９ ５ ， ２ ８ ３ ４ ， １ ６ ０
４ ， １ ５ ８ ２ ， １ ５ ６ ２ ， １ ５ ２ ８ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ３ ２ ， １ ４ １ ９ ， １ ３ ９
２ ， １ ３ ６ ６ ， １ ３ １ ５ ， １ ３ ０ ４ ， １ ２ ９ ０ ， １ ２ ６ ５ ， １ ２ ３ ２ ， １ １ ９ ９ ， １ １ ７
３ ， １ １ ３ ６ ， １ １ １ ０ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ２ ９ ， １ ０ ０ ７ ， ９ ４ ７ ， ９ ３ ２ ， ８ ４ １ ， ８
２ ７ ， ７ ８ １ ， ７ ５ ６ ， ７ ４ ６ ， ７ ２ ９ ， ７ ０ ３ ， ６ ６ ９ ， ６ ３ ０ ， ６ ０ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ
Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ９ ５ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ７ ８ （ ｓ ， ３
Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｓ ， １
Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７
． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ．
５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
， ７ ． ５ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ，
５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ８ （ ｄ ，
Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ，

10

20

30

40

50

(42) JP 2005-35902 A 2005.2.10



Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ ４ ０ ． ３ （ Ｃ Ｈ ３ ） ， ５ ５ ． ７ （ Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ９ ２ ． ５ （ Ｃ Ｈ ） ， １ ０ ９ ． ２ ，
１ １ １ ． ０ ， １ １ ３ ． ２ ， １ １ ８ ． ０ ， １ ２ ０ ． ２ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ８ ．
３ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ２ ９ ． ９ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４
８ ． ２ ， １ ４ ８ ． ８ ， １ ５ １ ． ６ ， １ ６ ０ ． ８ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ６ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７
８ ． ０ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｆ ａ ｂ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ １ １ （ Ｍ ＋ － １ ） ．
【 ０ １ ６ ４ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － メ ト キ
シ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ５ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － メ ト キ シ フ
ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ １ ． １ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト
リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２
１ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別
し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧
乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ
２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － メ ト キ シ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ５ 〕 （ １ ０ ９ ． ０ ｍ ｇ ， ７
０ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ６ ５ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ １ ， ２ ８ ３ ５ ， １ ６ ０ ４ ， １ ５ ８
５ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ３ ７ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ２ ９ ， １ ３ ９ ０ ， １ ３ ０ ４ ， １ ２ ５
４ ， １ ２ ２ ６ ， １ １ ７ ３ ， １ １ ３ ３ ， １ １ ０ ７ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， １ ０ ０ ７ ， ９ ３ ３
， ８ ４ ２ ， ７ ８ ２ ， ７ ５ ６ ， ７ ３ ０ ， ６ ６ ９ ， ６ ３ １ ， ６ １ ４ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ

３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ７ ９ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ６ ． ３ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０
， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７
． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ８ ５ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ．
５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
， ７ ． ５ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ７ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ，
５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ，
Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ５ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ５ ５ ． ４ （ Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ９ ３ ． ２
， １ １ ３ ． ３ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ３ ， １ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ８
． ７ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ３ ． ９ ， １ ３ ６ ． ６ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ５ ５ ． ２ ， １
６ １ ． ０ ， １ ６ ８ ． ４ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｆ ａ ｂ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ０ ０ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ６ ６ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － ピ ペ リ
ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ６ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ
フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ８ ５ ． ９ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ
ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で
２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ
別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減
圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ，
Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ６ 〕 （ １ ２ ７ ． １ ｍ ｇ
， ７ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ６ ７ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ １ ， ２ ９ ３ ３ ， ２ ８ ５ ２ ， １ ６ ０
４ ， １ ５ ７ ６ ， １ ５ ２ ４ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ５ １ ， １ ４ ２ ９ ， １ ３ ８ ７ ， １ ３ １ ３ ， １ ２ ６
７ ， １ ２ ２ ２ ， １ １ ９ ６ ， １ １ ５ ９ ， １ １ ２ ６ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ２ ３ ， ９ １ ９ ， ７ ８ ０ ，
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７ ５ ５ ， ７ ２ ８ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ６ ０ － １ ． ６ ３ （
ｍ ， １ ２ Ｈ ） ， ３ ． １ ８ － ３ ． ２ １ （ ｍ ， ８ Ｈ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ０ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５
７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ，
７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ
－ Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ４ ， ２ ５ ． ５ ， ４ ９ ． ５ ， ９ ２ ． ４
， １ １ ４ ． ３ ， １ １ ８ ． ０ ， １ ２ ０ ． １ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ８ ． ２ ， １ ２ ８
． ６ ， １ ３ １ ． １ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ４ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ４ ９ ． ０ ， １
５ ２ ． ８ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｆ ａ ｂ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ９ ０ ５ （ Ｍ
＋ ） ．
【 ０ １ ６ ８ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － ピ ロ リ
ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ７ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ
フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ７ ６ ． ７ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ
ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で
２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ
別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減
圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ，
Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ７ 〕 （ １ ４ ４ ． ６ ｍ ｇ
， ８ ６ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ６ ９ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ２ ， ２ ９ ６ ７ ， ２ ８ ３ ９ ， １ ６ ０
４ ， １ ５ ７ ０ ， １ ５ ２ ８ ， １ ４ ９ ５ ， １ ４ ７ ８ ， １ ４ ５ ９ ， １ ４ ３ ６ ， １ ４ ２ ２ ， １ ３ ８
０ ， １ ３ ０ ６ ， １ ２ ６ ５ ， １ ２ ２ ７ ， １ １ ８ ５ ， １ １ ５ ９ ， １ １ ３ ２ ， １ ０ ５ ９ ， １ ０ ２
９ ， １ ０ ０ ６ ， ９ ６ ４ ， ９ ３ ０ ， ８ ６ ６ ， ８ ２ ５ ， ７ ７ ９ ， ７ ５ ４ ， ７ ４ ０ ， ７ ２ ９ ， ６
９ ４ ， ６ ７ ０ ， ６ ５ ０ ， ６ ３ ４ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ９
６ － ２ ． ０ ０ （ ｍ ， ８ Ｈ ） ， ３ ． ２ ４ － ３ ． ２ ８ （ ｍ ， ８ Ｈ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ５ ０ （ ｓ ， １
Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝
１ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ８ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ．
５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （
ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ３ （ Ｃ Ｈ ３ ） ２ ５ ． ５
， ４ ７ ． ６ ， ９ ４ ． ３ ， １ １ ０ ． ６ ， １ １ ８ ． ０ ， １ ２ ０ ． ０ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ２ ． ３
， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ３ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８
． ３ ， １ ４ ９ ． ０ ， １ ４ ９ ． ６ ， １ ６ ９ ． ０ ， １ ７ ７ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｆ ａ ｂ － Ｍ ａ ｓ ｓ （
ｍ ／ ｚ ） ： ８ ７ ７ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ７ ０ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － モ ル ホ
リ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ８ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － モ ル ホ リ ノ
フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ８ ６ ． ８ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ
ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で
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２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ
別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減
圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ，
Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ８ 〕 （ １ ３ １ ． ６ ｍ ｇ
， ７ ４ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ７ １ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ２ ， ２ ９ ６ １ ， ２ ８ ５ ４ ， １ ６ ０
４ ， １ ５ ７ ９ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ ５ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ４ ８ ， １ ４ ２ ９ ， １ ３ ８ ７ ， １ ３ ０
５ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ２ １ ， １ １ ９ ７ ， １ １ ６ １ ， １ １ １ ４ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， １ ０ ０
６ ， ９ ２ ８ ， ８ ３ ２ ， ７ ８ ２ ， ７ ５ ７ ， ７ ２ ９ ， ６ ９ １ ， ６ ６ ８ ， ６ ３ ２ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ
（ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． １ ５ － ３ ． １ ８ （ ｍ ， ８ Ｈ ） ， ３ ． ８ １ － ３ ． ８
５ （ ｍ ， ８ Ｈ ） ， ６ ． ３ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ０ （ ｓ ， １
Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９
． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ０ （ ｄ ｄ
ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ９ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ７ （
ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ５ ９ （ ｄ ｄ
ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５
Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ８ ． ４ ， ６ ６ ． ７ ， ９ ２ ． ７ ， １ １ ４ ． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ２ ， １
２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ８ ． ２ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ３ ２ ． ３ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５
， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ６ ， １ ５ ２ ． ３ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． ３ （ Ｃ Ｏ ）
； Ｆ ａ ｂ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ９ １ ０ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ７ ２ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － ベ ン ゾ イ ル － ３ －
（ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ０ ９ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ジ メ
チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ５ ８ ． ８ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お
よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中
、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し
た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で
洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ
ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － ベ ン ゾ イ ル － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン
〔 Ｓ ０ ９ 〕 （ １ ０ ４ ． １ ｍ ｇ ， ６ ８ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ７ ３ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ５ ， ２ ８ ９ ４ ， ２ ８ ０ ２ ， １ ６ ０
５ ， １ ５ ８ ３ ， １ ５ ６ ２ ， １ ５ ２ ６ ， １ ５ ０ ６ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ５ ６ ， １ ４ ４ ７ ， １ ４ ２
３ ， １ ３ ９ ６ ， １ ３ ６ ７ ， １ ３ ０ ４ ， １ ２ ６ ７ ， １ ２ ３ ０ ， １ １ ９ ６ ， １ １ ６ １ ， １ １ ３
６ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， １ ０ ０ ７ ， ９ ４ ５ ， ８ ５ ６ ， ８ ２ ８ ， ７ ９ ５ ， ７ ５ ５ ， ７ ２ ９
， ７ １ ６ ， ６ ９ ４ ， ６ ５ ９ ， ６ ３ ０ ， ６ １ ２ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ
） ： δ ２ ． ９ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ７ ． ５
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ２ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ，
６ ． ７ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ２ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝
１ ． ５ ， ２ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ １ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ２ ７ － ７ ． ３ １ （ ｍ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ３ ６ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， １ Ｈ
） ， ７ ． ５ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５
， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７
． ７ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ） ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ．
６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３

， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ３ ， ９ ３ ． ３ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ２ ， １
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２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ８ ． ０ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ２ ８ ． ７
， １ ２ ９ ． ５ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ４ １ ． ８ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８
． ５ ， １ ４ ８ ． ７ ， １ ５ １ ． ７ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． ３ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ４ （ Ｃ Ｏ ）
； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ７ ６ ７ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ７ ４ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ３ － ジ
メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ０ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ３ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ８ ． ３ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸
ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃
で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を
ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、
減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ
， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ０ 〕 （ ６ ９
． ６ ｍ ｇ ， ４ ３ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ７ ５ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ５ ， ２ ８ ９ ４ ， ２ ８ ０ １ ， １ ６ ０
５ ， １ ５ ８ ３ ， １ ５ ６ １ ， １ ５ ２ ６ ， １ ５ ０ ６ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ４ ７ ， １ ４ ２ ３ ， １ ３ ９
６ ， １ ３ ６ ７ ， １ ３ ０ ４ ， １ ２ ６ ７ ， １ ２ ２ ７ ， １ １ ９ ６ ， １ １ ６ ０ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３
０ ， ９ ４ ５ ， ８ ２ ７ ， ７ ９ ５ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ９ ， ６ ９ ４ ， ６ ５ ９ ， ６ ３ ０ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ
（ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ８ ７ （ ｓ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ４ ０ （ ｄ ｄ ，
Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ６ ８ － ６ ． ７ ９ （
ｍ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ
＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ９ － ７ ． １ ８ （ ｍ ， ６ Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （
ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ９ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５
， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ６ ，
８ ９ ． ８ ， ９ ５ ． ５ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ４ ． ２ ， １ １ ５ ． ２ ， １ １ ８ ． ０ ， １ ２ ０ ． ４ ，
１ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ３ ３ ． ３ ， １ ３ ６ ． ６ ， １ ４ ２ ．
３ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ５ ０ ． ４ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ９ ． ９ （ Ｃ Ｏ
） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ １ １ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ７ ６ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ３ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ １ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ８ ． ３ ｇ ，
０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ －
エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０
ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル
エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ）
ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３
－ （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ １ 〕 （ １ １ ２ ． ８ ｍ ｇ ， ６ ９ ％ ） を
得 た 。
【 ０ １ ７ ７ 】
Ｍ ｐ ： ２ ３ ５ － ２ ３ ６ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ３ ７ ， ２ ８ ９ ４ ， ２ ７ ９ ７ ，
１ ６ ０ ５ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ ６ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ３ ６ ， １ ４ １ ９ ， １ ３ ９ ４ ，
１ ３ ６ ２ ， １ ２ ２ ６ ， １ １ ９ ５ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， ７ ５ ５ ， ７ ２ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ８ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ９ ５ （ ｓ ， ６ Ｈ ，
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Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ３ ９ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ ， １ ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ８ （ ｓ ， １
Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ６ ７ － ６ ． ７ ６ （ ｍ ， ３ Ｈ ）
， ６ ． ８ ３ （ ｄ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ １ ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ６ － ７ ． １ ０ （ ｍ ， １ Ｈ ） ， ７ ． １ ２ － ７ ．
１ ５ （ ｍ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ４ － ７ ． ６ ３ （ ｍ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ２ － ７ ． ６ ８ （ ｍ ， ２ Ｈ ）
， ７ ． ７ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ３ ． ９ ， ７
． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３
Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ３ ， ４ ０ ． ７ ， ９ ３ ． ７ ， １ １ １
． ０ ， １ １ １ ． ２ ， １ １ ５ ． ２ ， １ １ ７ ． ９ ， １ ２ １ ． １ ， １ ２ ０ ． ２ ， １ ２ １ ． ２ ， １
２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ３ ３ ． ２ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ４ １ ． ７
， １ ４ ２ ． ８ ， １ ４ ８ ． ９ ， １ ５ ０ ． ４ ， １ ５ １ ． ７ ， １ ６ ６ ． ６ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ８
． ３ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ １ １ （ Ｍ ＋ ＋ １ ）
．
【 ０ １ ７ ８ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － メ チ ル ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ２ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ４ － メ チ ル フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ １ ． ９ ｇ ， ０ ． ２ ２
ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ
エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を
加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル
１ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ
ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ －
メ チ ル ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ２ 〕 （ １ ０ ８ ． ６ ｍ ｇ ， ７ ０ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ７ ９ 】
Ｍ ｐ ： ２ ０ ７ － ２ ０ ８ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ２ ， ２ ９ １ ２ ， ２ ８ ５ ２ ，
１ ６ ０ ５ ， １ ５ ８ ０ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ ６ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ １ ９ ， １ ３ ８ ８ ，
１ ３ ６ ３ ， １ ２ ９ ４ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ３ ４ ， １ １ ９ ７ ， １ １ ３ ６ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ，
９ ４ ６ ， ８ ２ ７ ， ７ ７ ７ ， ７ ５ ５ ， ７ ２ ８ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ）
： δ ２ ． ２ ９ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ９ ５ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ，
Ｊ ＝ ８ ． １ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ２ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ０ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ７ （ ｄ ， Ｊ
＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ４ （
ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ７ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
， ８ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ
Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ １ ． ５ ， ４ ０ ． ３ ， ９ ３ ． ０ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ８ ． １
， １ ２ ０ ． ２ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ８
． ６ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ３ ９ ． ０ ， １ ３ ９ ． ７ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． １ ， １
４ ８ ． ７ ， １ ４ ８ ． ８ ， １ ５ １ ． ７ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． ３ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ２ （ Ｃ
Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ７ ８ １ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ８ ０ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － フ ェ ニ ル ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ３ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － ビ フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ジ
メ チ ル ア ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ７ ６ ． ０ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ）
お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル
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中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出
し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３

で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ
ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － フ ェ ニ ル ベ
ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ３ 〕 （ ５ ５ ． ８ ｍ ｇ ， ３ ３ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ８ １ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ １ ， ２ ８ ９ ８ ， ２ ７ ９ ９ ， １ ６ ０
５ ， １ ５ ７ ０ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ ６ ， １ ４ ９ ８ ， １ ４ ８ １ ， １ ４ ５ ７ ， １ ４ １ ８ ， １ ３ ８
７ ， １ ３ ６ ３ ， １ ３ １ ３ ， １ １ ９ ５ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， ７ ５ ５ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ
Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ９ ６ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ３ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ．
０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ９ （ ｓ ， １ Ｈ
， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ８ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ
） ， ７ ． ３ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ４ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ４ ４ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ，
７ ． ５ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ．
５ ８ （ ｔ ， Ｊ ＝ ８ ． ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ０ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ，
２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ４ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ．
５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ３
， ９ ３ ． ３ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ３ ， １ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ６ ．
７ ， １ ２ ６ ． ９ ， １ ２ ７ ． ２ ， １ ２ ７ ． ４ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ３ １ ． ７ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３
６ ． ６ ， １ ４ ０ ． ６ ， １ ４ ２ ． ３ ， １ ４ ２ ． ８ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ４ ８ ． ５ ，
１ ４ ８ ． ７ ， １ ５ １ ． ７ ， １ ６ ８ ． ５ ， １ ７ ６ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ４ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ
Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ４ ４ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ８ ２ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ４ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ９ ． ８ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ
ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ
ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え
、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０
ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ
ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ
チ ル カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ４ 〕 （ ９ ８ ． ７ ｍ ｇ ， ６ ０ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ８ ３ 】
Ｍ ｐ ： ２ ９ ７ － ２ ９ ８ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ４ ， ２ ８ ９ ４ ， ２ ７ ９ ７ ，
１ ６ ０ ５ ， １ ５ ７ ７ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ ７ ， １ ４ ９ ７ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ３ ７ ， １ ４ ２ ０ ，
１ ３ ９ ９ ， １ ３ ６ ３ ， １ ２ ９ ２ ， １ ２ ６ ７ ， １ １ ９ ２ ， １ １ ６ １ ， １ １ ２ ８ ， １ ０ ６ １ ，
１ ０ ３ ０ ， ９ ４ ６ ， ８ ２ ７ ， ７ ８ ３ ， ７ ５ ４ ， ７ ２ ８ ， ６ ７ ０ ， ６ ３ ０ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ９ ７ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ３ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ
＝ １ ． ０ ， ３ ． ２ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ９ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ．
６ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ４ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ６ （ ｔ ， Ｊ ＝
７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ４ ３ － ７ ． ４ ７ （ ｍ
， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ８ （ ｍ ， １ ２ Ｈ ） ， ８ ． ３ ０ （ ｓ ， １ Ｈ ） ， ８ ． ６ ５ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ：
δ ４ ０ ． ２ ， ９ ３ ． ８ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ２ ， １ ２ ０ ． ３ ， １ ２ １ ． ２
， １ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ３ ． ６ ， １ ２ ４ ． ５ ， １ ２ ６ ． ０ ， １ ２ ６ ． ２ ， １ ２ ６
． ４ ， １ ２ ７ ． ５ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ３ ２ ． ８ ， １

10

20

30

40

50

(48) JP 2005-35902 A 2005.2.10



３ ３ ． １ ， １ ３ ３ ． ２ ， １ ３ ３ ． ９ ， １ ３ ６ ． ６ ， １ ３ ９ ． ２ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ４ ． ９
， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ４ ８ ． ５ ， １ ４ ８ ． ６ ， １ ５ １ ． ７ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７
． ３ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ４ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ １ ７ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ８ ４ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ５ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ０ ． ２ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ
ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ
ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え
、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０
ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ
ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ
フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ５ 〕 （ １ １ １ ． ４ ｍ ｇ ， ７ ２ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ８ ５ 】
Ｍ ｐ ： ２ ９ ３ － ２ ９ ８ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ３ ５ ， ２ ８ ９ ４ ， ２ ８ ０ ２ ，
１ ６ ０ ６ ， １ ５ ８ １ ， １ ５ ６ ４ ， １ ５ ２ １ ， １ ４ ９ ３ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ １ ５ ， １ ４ ０ １ ，
１ ３ ６ ８ ， １ ３ ４ ９ ， １ ２ ９ ３ ， １ ２ ６ ７ ， １ ３ ５ ， １ １ ８ ６ ， １ １ ６ １ ， １ １ ２ ２ ， １
０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， ９ ４ ６ ， ９ ２ ６ ， ８ ５ ８ ， ８ ２ ９ ， ７ ７ ７ ， ７ ５ ２ ， ７ ２ ９ ， ７ ０ ４
， ６ ７ ０ ， ６ ３ ０ ， ６ １ ５ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ９ ６ （
ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ３ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ５ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ５ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝
３ ． ６ ， ５ ． １ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ３ １ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ３ ， ５ ． １ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ５ ４ － ７ ． ５ ８ （ ｍ ， ３
Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ
＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ １ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ
＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ
） ： δ ４ ０ ． ２ ， ９ ２ ． ９ ， １ １ １ ． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ３ ， １ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３
． ５ ， １ ２ ６ ． ５ ， １ ２ ７ ． ５ ， １ ２ ８ ． ０ ， １ ２ ８ ． ２ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ８ ． ６ ， １
３ ０ ． ７ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ４ ， １ ５ １ ． ７
， １ ６ ８ ． ５ ， １ ７ ０ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ）
： ７ ７ ３ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ８ ６ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ３ － チ オ フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ６ の 合 成 〕
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ０ ． ２ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ
ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ
ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え
、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０
ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ
ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ３ － チ オ
フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ６ 〕 （ ９ ２ ． ７ ｍ ｇ ， ６ ０ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ８ ７ 】
Ｍ ｐ ： ２ １ ９ － ２ ２ ４ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ２ ， ２ ８ ８ ９ ， ２ ８ １ ０ ，
１ ６ ０ ５ ， １ ５ ６ ８ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ３ ９ ， １ ５ ０ ６ ， １ ４ ９ ６ ， １ ４ ７ ６ ， １ ４ ５ ７ ，
１ ４ ９ ６ ， １ ４ ７ ６ ， １ ４ ５ ７ ， １ ４ ３ ６ ， １ ４ １ ８ ， １ ３ ６ ３ ， １ ２ ８ ６ ， １ ２ ３ ２ ，
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１ １ ９ １ ， １ １ ３ ２ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， ９ ４ ５ ， ８ ２ ７ ， ７ ７ ６ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ９ ；
１ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ９ ５ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ６ ． ３
５ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ １ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （
ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ．
８ ６ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７
， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． １ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ ３ ． ６ ， ５ ． １ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ４ ０ （
ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ３ ， ５ ． １ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ４ （ ｄ ， Ｊ
＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ３ ， ３ ． ６ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （
ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ １ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ０ ． ２ ， ９ ３ ． ８ ， １ １ １
． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ２ ， １ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ４ ． ９ ， １ ２ ６ ． ２ ， １
２ ６ ． ６ ， １ ２ ８ ． ４ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ５ ． ２
， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ５ ， １ ４ ８ ． ７ ， １ ５ １ ． ７ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ２ ． ４ （ Ｃ Ｏ ）
， １ ７ ８ ． ３ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ７ ３ ３ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ８ ８ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ２ － チ オ フ
ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ７ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ２ － チ オ フ ェ ン
） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ５ ２ ． ０ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム
（ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間
加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。
得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す
る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ）
［ １ ， ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ７ 〕 （ １ ０ ５ ． ６ ｍ ｇ ， ７ ２ ％
） を 得 た 。
【 ０ １ ８ ９ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ７ ， １ ６ ０ ５ ， １ ５ ８ １ ， １ ５ ５
３ ， １ ５ ２ ７ ， １ ５ ０ ０ ， １ ４ ７ ６ ， １ ４ ２ ３ ， １ ４ ０ ８ ， １ ３ ４ ５ ， １ ２ ６ ７ ， １ ２ ３
７ ， １ １ ５ ９ ， １ １ ２ ３ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ３ ０ ， ８ ５ ７ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ８ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ
（ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ６ ． ３ １ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ，
６ ． ３ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ．
８ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ ３ ． ６ ， ５ ． ０ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ７ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ３ ６ （
ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ６ － ７ ． ５ ８ （ ｍ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ６ ９ （
ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ８ ． ５ ８ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ
（ ｍ ／ ｚ ） ： ７ ３ ７ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ９ ０ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － メ ト キ シ ベ
ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ８ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ）
－ ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ５ ７ ． ３ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ
） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー
ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析
出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ
３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ
リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － メ ト キ シ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン カ ル
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ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ８ 〕 （ ７ ９ ． ３ ｍ ｇ ， ５ ２ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ９ １ 】
Ｍ ｐ ： ２ ６ ５ － ２ ７ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ３ ７ ， ２ ９ ９ ６ ， ２ ８ ２ ４ ，
１ ６ ０ ５ ， １ ５ ８ ２ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ３ ９ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ５ ７ ，
１ ４ ２ ４ ， １ ３ ９ ８ ， １ ３ ０ ５ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ３ ５ ， １ １ ７ ３ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ，
７ ７ ８ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ７ ９ （ ｓ
， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ６ ． ３ ４ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ４ （ ｓ
， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ０ （ ｄ ， Ｊ
＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ５ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ６ （
ｄ ｄ ， Ｊ ＝ ３ ． ６ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ０ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ３ ４ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ５ ６ － ７ ． ５
９ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ６ ７ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７
６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ５ ９ （
ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ７ ６
０ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ １ ９ ２ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － メ ト キ シ ベ
ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ 〔 Ｓ １ ９ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － メ ト キ シ フ ェ ニ ル ）
－ ３ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ １ ． ７ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ）
お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル
中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出
し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３

で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ
ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － メ ト キ シ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ２ － ナ フ チ ル カ ル ボ ニ
ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ １ ９ 〕 （ ８ ２ ． ６ ｍ ｇ ， ５ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ９ ３ 】
Ｍ ｐ ： ２ １ ０ － ２ １ ２ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ５ ， ２ ９ ７ ４ ， １ ６ ０ ５ ，
１ ５ ８ ３ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ４ ０ ， １ ４ ９ ５ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ３ ７ ， １ ４ ２ ３ ， １ ３ ９ ６ ，
１ ３ ４ ５ ， １ ３ ０ ４ ， １ ２ ４ ７ ， １ ２ ２ ４ ， １ １ ９ ８ ， １ １ ７ ３ ， １ １ １ ９ ， １ ０ ６ ２ ，
１ ０ ３ １ ， ９ ５ ８ ， ８ ４ ２ ， ７ ８ ５ ， ７ ５ ５ ， ７ ２ ９ ， ６ ７ ０ ， ６ ３ ０ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． ８ ０ （ ｓ ， ３ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ Ｏ ） ， ６ ． ３ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ
＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ６ ８ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ７ （ ｔ ｄ ，
Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ７ ． ４ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ３ ． ６ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ０ （ ｄ
ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ３ ． ６ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ － ７ ． ８ ８ （ ｍ ， １ ０ Ｈ ） ，
８ ． ３ ０ （ ｓ ， １ Ｈ ） ， ８ ． ６ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ；
Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ０ ５ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ９ ４ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ２ － ナ フ チ ル カ
ル ボ ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ０ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ２ － ナ フ チ ル ） － ３ － （
２ － チ オ フ ェ ン ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ １ ． ７ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び
炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９
０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固
体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄
し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 赤 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト
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－ Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ２ － ナ フ チ ル カ ル ボ ニ ル ） － ３ － （ ２ － チ オ フ ェ ン カ ル ボ ニ ル ）
］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ０ 〕 （ ８ ４ ． ６ ｍ ｇ ， ５ ３ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ９ ５ 】
Ｍ ｐ ： ２ ５ ０ － ２ ５ ２ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ５ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ４ ０ ，
１ ５ ２ ２ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ５ ７ ， １ ４ ３ ７ ， １ ４ ０ ５ ， １ ２ ６ ７ ， １ ０ ６ １ ，
１ ０ ３ １ ， ７ ８ ２ ， ７ ５ ５ ， ７ ２ ８ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ６
． ３ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ６ ３ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７
４ （ ｔ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ３ ． ６ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ６ （ ｔ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５
， ３ ． ６ ， ５ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ９ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ ３ ． ６ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７
． ０ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ３ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ．
５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ） ， ７ ． ４ ２ － ７ ． ５ １ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ５ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ０ ， ３ ． ６ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ４ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ３ ． ６ Ｈ ｚ ， １ Ｈ ）
， ７ ． ６ ６ － ７ ． ８ ７ （ ｍ ， ７ Ｈ ） ， ８ ． ２ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ） ， ８ ． ６ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ７ ８ １ （ Ｍ ＋ ＋ １ ）
．
【 ０ １ ９ ６ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － ベ ン ゾ イ ル － ３ －
（ ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ２ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ピ ロ
リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ １ ． ５ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び
炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９
０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固
体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄
し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト
－ Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － ベ ン ゾ イ ル － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ２
〕 （ １ ４ ３ ． ６ ｍ ｇ ， ９ １ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ９ ７ 】
Ｍ ｐ ： ２ １ ０ － ２ １ ２ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ６ ， ２ ９ ７ ７ ， ２ ８ ６ ２ ，
１ ６ ０ ６ ， １ ５ ８ ３ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ ６ ， １ ５ ０ ７ ， １ ４ ８ ０ ， １ ４ １ ９ ， １ ３ ８ ７ ，
１ ３ ０ ５ ， １ ２ ６ ７ ， １ ２ ２ ７ ， １ １ ９ ２ ， １ １ ６ ０ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， ８ ２ ６ ， ７
５ ６ ， ７ ２ ９ ， ６ ４ ５ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ９ ８ － ２ ．
０ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ２ ４ － ３ ． ２ ９ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ
ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ）
， ６ ． ５ ２ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ２ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ，
２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ２ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ
ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ２ ９ － ７ ． ３ ８ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ．
５ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ５ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７
， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝
１ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ２ （ ｄ ｄ
ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５
Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ５ ． ５ ， ４ ７ ． ６ ， ９ ３ ． ２ ， １ １ ０ ． ７ ， １ １ ８ ． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １
２ ０ ． ２ ， １ ２ ０ ． ２ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ７ ． ６ ， １ ２ ７ ． ９
， １ ２ ８ ． ６ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ２ ９ ． ４ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ４ １ ． ９ ， １ ４ ４
． ８ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ４ ８ ． ６ ， １ ４ ８ ． ８ ， １ ４ ９ ． ３ ， １
６ ８ ． ４ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． １ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ６ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （
ｍ ／ ｚ ） ： ７ ９ ４ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ １ ９ ８ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － ベ ン ゾ イ ル － ３ －
（ ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ３ 〕 の 合 成
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テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － フ ェ ニ ル － ３ － （ ４ － ピ ペ
リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ４ ． ５ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び
炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９
０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固
体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄
し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト
－ Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － ベ ン ゾ イ ル － ３ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ３
〕 （ ８ ９ ． ９ ｍ ｇ ， ５ ６ ％ ） を 得 た 。
【 ０ １ ９ ９ 】
Ｍ ｐ ： ２ ５ ０ － ２ ５ ２ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ６ ， ２ ９ ３ ２ ， ２ ８ ４ ８ ，
１ ６ ０ ４ ， １ ５ ８ ４ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ２ ７ ， １ ５ ０ １ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ４ ８ ， １ ４ ２ ３ ，
１ ３ ９ ５ ， １ ３ ０ ５ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ２ ４ ， １ １ ９ ７ ， １ １ ５ ９ ， １ １ ２ ６ ， １ ０ ６ １ ，
１ ０ ３ ０ ， ９ ２ ０ ， ８ ３ １ ， ７ ９ ５ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ９ ， ６ ９ ５ ， ６ ７ ０ ， ６ ３ １ ； １ Ｈ －
Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ６ １ － １ ． ６ ５ （ ｍ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３
． ２ ０ － ３ ． ２ ３ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ３ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ２ ． ７
， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ６ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ
＝ １ ． ５ ， ２ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ２ ７ － ７ ． ３ ９ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ５ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ６ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７
５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ，
７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ．
７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ４ ． ４ ， ２ ５ ．
４ ， ４ ９ ． ３ ， ９ ３ ． ６ ， １ １ ４ ． ２ ， １ １ ８ ． １ ， １ ２ ０ ． ３ ， １ ２ ０ ． ３ ， １ ２ １ ．
３ ， １ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ８ ． ０ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ２
８ ． ７ ， １ ２ ９ ． ６ ， １ ３ ０ ． ３ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ６ ， １ ４ １ ． ７ ， １ ４ ４ ． ８ ，
１ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． ０ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ３ ， １ ４ ８ ． ５ ， １ ５ ２ ． ９ ， １ ６ ８ ．
４ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． ６ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ
） ： ８ ０ ７ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ ２ ０ ０ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ
ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － ベ ン ゾ イ ル ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ４ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ ニ ル
） － ３ － フ ェ ニ ル － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ６ ８ ． ０ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び
炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９
０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固
体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄
し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト
－ Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － ベ ン ゾ イ ル ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ４
〕 （ １ ３ ５ ． ２ ｍ ｇ ， ８ ４ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ ０ １ 】
Ｍ ｐ ： ２ ２ ５ － ２ ３ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ ６ ， ２ ９ ５ ９ ， ２ ８ ５ ２ ，
１ ６ ０ ５ ， １ ５ ８ ４ ， １ ５ ５ ９ ， １ ５ ３ ２ ， １ ５ ０ ３ ， １ ４ ７ ７ ， １ ４ ４ ８ ， １ ４ ２ ４ ，
１ ３ ９ ９ ， １ ３ ０ ４ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ２ ５ ， １ ２ ０ ０ ， １ １ ５ ９ ， １ １ ２ ２ ， １ ０ ６ １ ，
１ ０ ３ ０ ， ９ ２ ９ ， ８ ３ ２ ， ７ ９ ８ ， ７ ５ ７ ， ７ ２ ９ ， ６ ９ ４ ， ６ ７ ０ ， ６ ４ ２ ； １ Ｈ －
Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ３ ． １ ６ － ３ ． １ ９ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３
． ８ １ － ３ ． ８ ５ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ３ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ２ ． ７
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， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ５ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ
＝ １ ． ５ ， ２ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ２ ８ － ７ ． ３ ９ （ ｍ ， ３ Ｈ ） ， ７ ． ５ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ７ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７
５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ９ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ，
７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ５ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ．
７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ８ ． ３ ， ６ ６ ．
７ ， ９ ３ ． ８ ， １ １ ４ ． ０ ， １ １ ８ ． １ ， １ １ ８ ． ２ ， １ ２ ０ ． ３ ， １ ２ ０ ． ４ ， １ ２ １
． ３ ， １ ２ １ ． ３ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ３ ． ６ ， １ ２ ６ ． ７ ， １ ２ ８ ． ０ ， １ ２ ８ ． ３ ， １
２ ８ ． ７ ， １ ２ ８ ． ７ ， １ ２ ９ ． ７ ， １ ３ １ ． ９ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ６
， １ ４ １ ． ５ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． ０ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ． ３ ， １ ５ ２
． ４ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． ９ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ８ ． ０ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／
ｚ ） ： ８ ０ ９ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ ２ ０ ２ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － ア ゼ チ
ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ５ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ア ゼ チ ジ ノ
フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ７ ３ ． ６ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ
ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で
２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ
別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減
圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ，
Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － （ ４ － ア ゼ チ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ５ 〕 （ ９ ７ ． ９ ｍ ｇ ，
５ ９ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ ０ ３ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ６ ， ２ ９ ６ ７ ， ２ ９ ２ ７ ， ２ ８ ５
２ ， １ ６ ０ ４ ， １ ５ ７ ７ ， １ ５ ２ ６ ， １ ４ ９ ２ ， １ ４ ７ ４ ， １ ４ ３ ３ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ８
８ ， １ ３ ０ ４ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ３ １ ， １ １ ８ ３ ， １ １ ３ ２ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ２ ９ ， ９ ３ １
， ８ ３ ５ ， ７ ８ ０ ， ７ ５ ５ ， ７ ４ １ ， ７ ３ ０ ， ６ ６ ４ ， ６ ３ ０ ， ５ ６ ３ ， ５ ５ ６ ； １ Ｈ －
Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ３ ５ （ ｆ ｉ ｆ ｔ ｈ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ
） ， ３ ． ８ ６ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ） ， ６ ． ２ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ，
６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ６ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ．
７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （
ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ２ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ １ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ
ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ３ ５ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ ０ ４ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス ［ ４ － （
ヘ キ サ ヒ ド ロ － １ Ｈ － ア ゼ ピ ン － １ － イ ル ） ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ６ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス ［ ４ － （ ヘ キ サ ヒ
ド ロ － １ Ｈ － ア ゼ ピ ン － １ － イ ル ） フ ェ ニ ル ］ － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ９ ２ ． １ ｍ ｇ
， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２
－ エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０
０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ
ル エ ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ
） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス ［ ４ － （ ヘ キ サ ヒ ド ロ － １ Ｈ
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－ ア ゼ ピ ン － １ － イ ル ） ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ６ 〕 （ １ ６ ６ ． ５ ｍ ｇ ， ９ １ ％ ） を
得 た 。
【 ０ ２ ０ ５ 】
Ｍ ｐ ： ２ ４ ５ － ２ ４ ７ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ １ ， ２ ９ ２ ４ ， ２ ８ ５ １ ，
１ ６ ０ ４ ， １ ５ ７ ０ ， １ ５ ２ ３ ， １ ４ ９ ０ ， １ ４ ３ ７ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ９ １ ， １ ４ ３ ７ ，
１ ４ ２ ０ ， １ ３ ９ １ ， １ ３ ６ ５ ， １ ３ １ ６ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ３ ７ ， １ １ ９ １ ， １ １ ６ ５ ，
１ １ ３ ６ ， １ ０ ５ ９ ， １ ０ ２ ９ ， ９ ９ ８ ， ８ ９ ６ ， ８ ２ ６ ， ７ ７ ７ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ８ ， ６
９ ３ ， ６ ６ ９ ， ６ ３ ０ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ４ ９ （ ｂ ｒ
ｓ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ７ ４ （ ｂ ｒ ｓ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ４ ４ （ ｔ ， Ｊ ＝ ６ ． ０ Ｈ
ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ８ （ ｓ
， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５
， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ９ （
ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７
３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ３ （
ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ９ １
９ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ ０ ６ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ
ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ７ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル
） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ８ ２ ． ８ ｍ ｇ ， ０ ． ２
２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ
シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３

を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ
ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （
フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － ピ
ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ７ 〕 （ １ ５ ３ ． ６ ｍ ｇ ， ８ ８ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ ０ ７ 】
Ｍ ｐ ： ２ ２ ５ － ２ ３ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ７ ， ２ ９ ３ ２ ， ２ ８ ４ ４ ，
１ ６ ０ ４ ， １ ５ ７ １ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ２ ２ ， １ ４ ９ ２ ， １ ４ ８ １ ， １ ４ ３ ７ ， １ ４ ９ ２ ，
１ ４ ８ １ ， １ ４ ３ ７ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ８ ２ ， １ ３ ０ ５ ， １ ２ ２ ５ ， １ １ ９ ２ ， １ １ ２ ６ ，
１ ０ ６ ０ ， １ ０ ３ ０ ， ７ ８ ０ ， ７ ５ ５ ， ７ ２ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ
ｚ ） ： δ １ ． ５ ９ － １ ． ６ ５ （ ｍ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ９ ５ － ２ ． ０ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ２ ） ， ３ ． １ ７ － ３ ． ２ １ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ２ ４ － ３ ． ２ ８ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７
Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５
７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ，
７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ．
７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ．
０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ
２ ４ ． ４ ， ２ ５ ． ５ ， ２ ５ ． ５ ， ４ ７ ． ６ ， ４ ９ ． ６ ， ９ ２ ． １ ， １ １ ０ ． ６ ， １ １ １ ．
７ ， １ １ ４ ． ４ ， １ １ ８ ． ０ ， １ ２ ０ ． １ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ８ ． １ ， １ ２
８ ． ５ ， １ ３ １ ． ４ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ４ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ４ ９ ． １ ，
１ ４ ９ ． ３ ， １ ５ ２ ． ７ ， １ ６ ８ ． ５ ， １ ７ ６ ． ８ （ Ｃ Ｏ ） ， １ ７ ７ ． ７ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ
Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ７ ７ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ ０ ８ 】
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イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ８ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ロ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ７ ４ ． ０ ｍ ｇ ， ０
． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ
ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ
ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ
ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ
ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ －
（ ４ － ピ ロ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ８ 〕 （ １ ６ ０ ． ８ ｍ ｇ ， ９ ３ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ ０ ９ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ２ ， ２ ８ ４ ６ ， １ ６ ０ ４ ， １ ５ ７
０ ， １ ５ ２ ７ ， １ ４ ９ ４ ， １ ４ ８ ０ ， １ ４ ３ ７ ， １ ４ ２ １ ， １ ３ ８ ３ ， １ ３ ０ ６ ， １ ２ ６
６ ， １ ２ ３ ８ ， １ １ ９ １ ， １ １ ３ ４ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ３ ０ ， ９ ４ ６ ， ８ ２ ６ ， ７ ７ ９ ， ７
５ ４ ， ７ ２ ９ ， ６ ６ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ９ ６ － ２ ．
０ ０ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ２ ． ９ ４ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ２ ４ － ３ ． ２ ８ （ ｍ ，
４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ８ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６
． ７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ６ ． ９ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ
＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ，
７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ．
６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ）
： ８ ３ ７ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ １ ０ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ９ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ４ － ピ ペ リ ジ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ７ ７ ． １ ｍ ｇ ， ０
． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ
ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ
ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ
ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ
ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ －
（ ４ － ピ ペ リ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ２ ９ 〕 （ １ ５ ２ ． ０ ｍ ｇ ， ８ ９ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ １ １ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ２ ， ２ ９ ３ ４ ， ２ ８ ５ ２ ， ２ ８ １
１ ， １ ６ ０ ４ ， １ ５ ７ １ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ２ ２ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ８ ９ ， １ ３ ６
３ ， １ ３ １ ４ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ２ ７ ， １ １ ９ ７ ， １ １ ２ ６ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ３ ０ ， ８ ２ ７
， ７ ８ ０ ， ７ ５ ５ ， ７ ２ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． ６ ０ －
１ ． ６ ５ （ ｍ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ２ ． ９ ５ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． １ ８ － ３ ． ２ １ （
ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ０ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ
Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ
ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５
７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ８ ． ７ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ １ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５
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， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ５ １ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ １ ２ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア
ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ３ ０ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ フ ェ
ニ ル ） － ３ － （ ４ － モ ル ホ リ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ７ ７ ． ５ ｍ ｇ ， ０
． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ
ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ
ｍ ３ を 加 え 、 析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ
ー テ ル １ ０ ｃ ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ
ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ － （ ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） － ３ －
（ ４ － モ ル ホ リ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ３ ０ 〕 （ １ ０ ５ ． ８ ｍ ｇ ， ６ ２ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ １ ３ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ５ １ ， ２ ９ ６ ８ ， ２ ８ ５ ３ ， １ ６ ０
４ ， １ ５ ７ ７ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ２ ７ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ９ ５ ， １ ３ ０ ３ ， １ ２ ６
６ ， １ ２ ２ ５ ， １ １ ９ ９ ， １ １ ２ ３ ， １ ０ ６ ０ ， １ ０ ３ ０ ， ９ ２ ９ ， ７ ８ ０ ， ７ ５ ５ ， ７
３ ０ ， ６ ６ ９ ， ６ ５ ５ ， ５ １ ８ ， ５ １ １ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ：
δ ２ ． ９ ５ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． １ ４ － ３ ． １ ７ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ８ １
－ ３ ． ８ ４ （ ｍ ， ４ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ０ （
ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ．
５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ
＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ，
２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ４ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １
． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ６
（ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ １ （ ｄ
ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ５ ３
（ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ １ ４ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス ［ ４ ’ －
（ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ３ １ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス ［ ４ ’ － （ ４ － メ
チ ル ピ ペ ラ ジ ノ フ ェ ニ ル ） ］ － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ９ ２ ． ５ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ
ｌ ） お よ び 炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ
ー ル 中 、 ９ ０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、
析 出 し た 固 体 を ろ 別 し た 。 得 ら れ た 固 体 を メ タ ノ ー ル １ ｃ ｍ ３ 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル １ ０ ｃ
ｍ ３ で 洗 浄 し 、 減 圧 乾 燥 す る こ と で 橙 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル
ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス ［ ４ ’ － （ ４ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ノ ベ ン ゾ イ ル ）
］ メ タ ン 〔 Ｓ ３ １ 〕 （ １ ５ ７ ． ０ ｍ ｇ ， ８ ５ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ １ ５ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ３ ７ ， ２ ９ ３ ６ ， ２ ８ ３ ９ ， ２ ７ ９
０ ， １ ６ ０ ４ ， １ ５ ７ ７ ， １ ５ ６ ０ ， １ ５ ２ ６ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ３ ２ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ８
８ ， １ ２ ９ ７ ， １ ２ ２ １ ， １ ２ ０ ２ ， １ １ ３ ５ ， １ １ ６ ０ ， １ ０ ２ ９ ， １ ０ ０ ６ ， ９ ２ ７
， ８ ３ ０ ， ７ ７ ９ ， ７ ５ ５ ， ７ ４ ０ ， ７ ２ ９ ， ６ ６ ９ ， ６ ４ ６ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ

３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ２ ． ３ ３ （ ｓ ， ６ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ２ ． ５ １ － ２ ． ５ ５ （ ｍ ， ８ Ｈ
， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ２ １ － ３ ． ２ ４ （ ｍ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ６ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ，
７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ４ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ．
５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ７ ７ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ８ ４ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５
， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ０ ０ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ，
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７ ． ５ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ５ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５
． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ ３ （ ｄ ， Ｊ
＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ５ ９ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ；
１ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ４ ６ ． ２ ， ４ ８ ． １ ， ５ ４ ． ８ ， ９
２ ． ６ ， １ １ ４ ． ２ ， １ １ ８ ． ０ ， １ ２ ０ ． ２ ， １ ２ １ ． ２ ， １ ２ ３ ． ５ ， １ ２ ８ ． ２ ，
１ ２ ８ ． ６ ， １ ３ １ ． ９ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ５ ， １ ４ ４ ． ８ ， １ ４ ８ ． １ ， １ ４ ８ ．
８ ， １ ５ ２ ． ２ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ７ ． ２ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ９ ２
１ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ １ ６ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ
エ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ３ ２ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ エ チ ル ア
ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ ８ ０ ． ６ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び 炭
酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９ ０
℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 ジ ク ロ ロ メ タ
ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ で 抽 出 し 、 さ ら に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た 。
ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 後 、 ろ 過 し 、 ろ 液 を 減 圧 留 去 し た 。 得 ら
れ た 化 合 物 を シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル ／ ヘ キ サ ン ＝ １ ： ５ ） か
ら 精 製 し 、 さ ら に 得 ら れ た 固 体 を ジ エ チ ル エ ー テ ル ２ ｃ ｍ ３ を を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、 得
ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ
リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ エ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ
３ ２ 〕 （ １ ４ ５ ． ５ ｍ ｇ ， ８ ４ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ １ ７ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ３ ０ ４ ７ ， ２ ９ ７ ３ ， ２ ８ ９ ８ ， １ ６ ０
４ ， １ ５ ７ ０ ， １ ５ ２ ２ ， １ ４ ９ １ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ９ ２ ， １ ３ ５ ０ ， １ ２ ６ ６ ， １ ２ ３
７ ， １ １ ９ ８ ， １ １ ３ ３ ， １ ０ ７ ９ ， ７ ７ ９ ， ７ ５ ７ ， ７ ２ ９ ； １ Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ

３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ． １ ３ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ ３ ） ， ３ ． ３ ３ （
ｑ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ． ３ ８ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ
） ， ６ ． ４ ９ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ３ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ７ １ （
ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ６ ． ９ ８ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （ ｄ ｄ ，
Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ ２ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ
， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ４ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２
Ｈ ） ， ８ ． ６ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ． ５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （
Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ２ ． ６ ， ４ ４ ． ５ ， ９ １ ． ４ ， １ １ ０ ． ３ ， １ １ ７
． ９ ， １ １ ９ ． ９ ， １ ２ １ ． １ ， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ８ ． １ ， １ ２ ８ ． ６ ， １ ３ ３ ． １ ， １
３ ６ ． ３ ， １ ３ ８ ． ２ ， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． ３ ， １ ４ ８ ． ７ ， １ ４ ９ ． ７ ， １ ６ ８ ． ５
， １ ７ ６ ． ９ （ Ｃ Ｏ ） ； Ｅ Ｓ Ｉ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ８ ６ ７ （ Ｍ ＋ ＋ １ ） ．
【 ０ ２ １ ８ 】
イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ
ブ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔 Ｓ ３ ３ 〕 の 合 成
テ ト ラ キ ス ［ ２ － （ ２ － ピ リ ジ ニ ル ） フ ェ ニ ル － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ］ （ μ － ジ ク ロ ロ ） ジ イ リ ジ
ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） （ １ ０ ７ ． ２ ｍ ｇ ， ０ ． １ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） 、 １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ ブ チ ル ア
ミ ノ フ ェ ニ ル ） － １ ， ３ － プ ロ パ ン ジ オ ン （ １ １ ０ ． １ ｍ ｇ ， ０ ． ２ ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） お よ び
炭 酸 ナ ト リ ウ ム （ ２ ３ ３ ． ２ ｍ ｇ ， ２ ． ２ ０ ｍ ｍ ｏ ｌ ） を ２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 中 、 ９
０ ℃ で ２ １ 時 間 加 熱 し た 。 室 温 ま で 冷 却 し た 後 、 蒸 留 水 １ ０ ０ ｃ ｍ ３ を 加 え 、 ジ ク ロ ロ メ
タ ン １ ０ ０ ｃ ｍ ３ で 抽 出 し 、 さ ら に ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 蒸 留 水 ５ ０ ｃ ｍ ３ で ３ 回 洗 浄 し た
。 ジ ク ロ ロ メ タ ン 層 を 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 後 、 ろ 過 し 、 ろ 液 を 減 圧 留 去 し た 。 得
ら れ た 化 合 物 を シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー （ 酢 酸 エ チ ル ／ ヘ キ サ ン ＝ １ ： ５ ）
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か ら 精 製 し 、 さ ら に 得 ら れ た 固 体 を ジ エ チ ル エ ー テ ル ２ ｃ ｍ ３ を を 加 え て 撹 拌 、 ろ 過 し 、
得 ら れ た 固 体 を 減 圧 乾 燥 す る こ と で 黄 色 固 体 と し て イ リ ジ ウ ム （ Ｉ Ｉ Ｉ ） ビ ス （ フ ェ ニ ル
ピ リ ジ ナ ト － Ｎ ， Ｃ ２ ’ ） ［ １ ， ３ － ビ ス （ ４ － ジ ブ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ イ ル ） ］ メ タ ン 〔
Ｓ ３ ３ 〕 （ ７ ８ ． ７ ｍ ｇ ， ４ ０ ％ ） を 得 た 。
【 ０ ２ １ ９ 】
Ｍ ｐ ： ＞ ３ ０ ０ ℃ ； Ｉ Ｒ （ Ｋ Ｂ ｒ ， ｃ ｍ － １ ） ： ２ ９ ５ ４ ， ２ ９ ２ １ ， ２ ８ ６ ２ ， １ ６ ０
５ ， １ ５ ７ ０ ， １ ５ ２ ５ ， １ ４ ８ ８ ， １ ４ ２ ０ ， １ ３ ９ ４ ， １ ３ ６ ８ ， １ ３ １ ４ ， １ １ ９
４ ， １ １ ３ ５ ， １ ０ ６ １ ， １ ０ ３ ０ ， ８ ２ ６ ， ７ ７ ６ ， ７ ５ ６ ， ７ ２ ８ ， ６ ３ ０ ； １ Ｈ －
Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ３ ０ ０ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ ０ ． ９ ５ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， １ ２ Ｈ ， Ｃ Ｈ

３ ） ， １ ． ３ １ （ ｓ ｅ ｘ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， １ ． ５ ３ （ ｆ ｉ ｆ ｔ ｈ ， Ｊ
＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ３ ． ２ ５ （ ｔ ， Ｊ ＝ ７ ． ２ Ｈ ｚ ， ８ Ｈ ， Ｃ Ｈ ２ ） ， ６ ．
３ ９ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ５ ０ （ ｓ ， １ Ｈ ， Ｃ Ｈ ） ， ６ ． ５ ０
（ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ， ４ Ｈ ） ， ６ ． ７ ２ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６
． ８ ３ （ ｔ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ６ ． ９ ８ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ．
７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ５ ７ （ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ６ １
（ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ５ ， ５ ． ７ ， ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ７ ． ７ ５ （ ｄ ， Ｊ ＝ ９ ． ０ Ｈ ｚ ，
４ Ｈ ） ， ７ ． ８ １ （ ｄ ， Ｊ ＝ ７ ． ５ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ， ８ ． ６ ３ （ ｄ ｄ ｄ ， Ｊ ＝ １ ． ０ ， １ ．
５ ， ５ ． ７ Ｈ ｚ ， ２ Ｈ ） ； １ ３ Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ （ Ｃ Ｄ Ｃ ｌ ３ ， ７ ５ ． ５ Ｍ Ｈ ｚ ） ： δ １ ４ ． １
， ２ ０ ． ４ ， ２ ９ ． ４ ， ５ ０ ． ８ ， ９ １ ． ３ ， １ １ ０ ． ３ ， １ １ ７ ． ９ ， １ １ ９ ． ９ ， １
２ １ ． １ ， １ ２ ３ ． ４ ， １ ２ ７ ． ９ ， １ ２ ８ ． ５ ， １ ２ ８ ． ８ ， １ ３ ３ ． １ ， １ ３ ６ ． ３
， １ ４ ４ ． ９ ， １ ４ ８ ． ２ ， １ ４ ９ ． １ ， １ ４ ９ ． ７ ， １ ６ ８ ． ４ ， １ ７ ６ ． ８ （ Ｃ Ｏ ）
； Ｆ ａ ｂ － Ｍ ａ ｓ ｓ （ ｍ ／ ｚ ） ： ９ ７ ８ （ Ｍ ＋ ） ．
【 ０ ２ ２ ０ 】
尚 、 前 記 の 合 成 に お い て 用 い た 主 な 市 販 の 化 合 物 を 以 下 に 記 す 。
２ － エ ト キ シ エ タ ノ ー ル 、 メ タ ノ ー ル 、 ジ エ チ ル エ ー テ ル 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン 、 ジ メ チ ル ス
ル ホ キ シ ド 、 ヘ キ サ ン 、 テ ト ラ ヒ ド ロ フ ラ ン 、 シ リ カ ゲ ル 、 ナ ト リ ウ ム ア ミ ド 、 炭 酸 カ リ
ウ ム 、 炭 酸 セ シ ウ ム 、 炭 酸 ナ ト リ ウ ム 、 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム 、 ピ ペ リ ジ ン 、 ピ リ ジ ン 、
ヘ キ サ ン 、 ヘ プ タ ン 、 １ － メ チ ル ピ ペ ラ ジ ン 、 モ ル ホ リ ン 、 ヨ ウ 化 エ チ ル 、 １ － ヨ ー ド ブ
タ ン は 和 光 純 薬 社 製 の も の を 用 い た 。
【 ０ ２ ２ １ 】
ア ゼ チ ジ ン 塩 酸 塩 、 ヘ キ サ メ チ ル 亜 り ん 酸 ト リ ア ミ ド （ Ｈ Ｍ Ｐ Ａ ） 、 ヘ キ サ メ チ レ ン イ ミ
ン 、 ３ － ア セ チ ル チ オ フ ェ ン 、 エ チ ル 　 ２ － チ オ フ ェ ン カ ル ボ キ シ レ ー ト は ア ル ド リ ッ チ
社 製 の も の を 用 い た 。
【 ０ ２ ２ ２ 】
４ － ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 、 ４ － フ ル オ ロ ア セ ト フ ェ ノ ン 、 ２ － ア セ ナ フ ト ン 、 ４ － ア セ
チ ル ビ フ ェ ニ ル 、 ２ － ア セ チ ル チ オ フ ェ ン 、 ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 、 ４ － ジ
メ チ ル ア ミ ノ ア セ ト フ ェ ノ ン 、 エ チ ル 　 ベ ン ゾ エ ー ト 、 エ チ ル 　 ４ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン
ゾ エ ー ト 、 エ チ ル 　 ４ － メ ト キ シ ベ ン ゾ エ ー ト 、 エ チ ル 　 ４ － メ チ ル ベ ン ゾ エ ー ト 、 メ チ
ル 　 ３ － ジ メ チ ル ア ミ ノ ベ ン ゾ エ ー ト は 東 京 化 成 工 業 社 製 の も の を 用 い た 。
【 ０ ２ ２ ３ 】
酢 酸 エ チ ル は ナ カ ラ イ テ ス ク 社 製 の も の を 用 い た 。
合 成 し た ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 Ｌ ０ １ ～ Ｌ ３ ３ の 構 造 式 を 以 下 に 示 す 。
【 ０ ２ ２ ４ 】
【 化 １ ６ 】
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【 ０ ２ ２ ５ 】
【 化 １ ７ 】
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【 ０ ２ ２ ６ 】
【 化 １ ８ 】
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【 ０ ２ ２ ７ 】
合 成 し た 金 属 錯 体 Ｓ ０ １ ～ Ｓ ３ ３ の 構 造 式 を 以 下 に 示 す 。
【 ０ ２ ２ ８ 】
【 化 １ ９ 】
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【 ０ ２ ２ ９ 】
【 化 ２ ０ 】
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【 ０ ２ ３ ０ 】
【 化 ２ １ 】
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【 ０ ２ ３ １ 】
＜ 発 光 特 性 の 評 価 ＞
市 販 ま た は 本 発 明 で 新 規 に 合 成 し た ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 と 、 ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 金 属 錯
体 と を 、 ジ ク ロ ロ メ タ ン 溶 液 と し 、 株 式 会 社 島 津 製 作 所 製 蛍 光 分 光 光 度 計 Ｒ Ｆ － ５ ３ ０ ０
Ｐ Ｃ を 用 い て 、 光 励 起 に よ る 発 光 ス ペ ク ト ル 特 性 を 評 価 し た 。 表 １ ０ ～ 表 １ ２ に 、 各 化 合
物 の 溶 液 状 態 に お け る 光 励 起 発 光 ス ペ ク ト ル の 発 光 ピ ー ク 波 長 、 発 光 ピ ー ク 強 度 （ Ｉ ） 、
励 起 波 長 の 吸 光 度 （ Ａ ） 、 及 び 発 光 ピ ー ク 強 度 ／ 励 起 波 長 の 吸 光 度 （ Ｉ ／ Ａ ） を 示 す 。
【 ０ ２ ３ ２ 】
【 表 １ ０ 】
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【 ０ ２ ３ ３ 】
【 表 １ １ 】

10

20

30

(66) JP 2005-35902 A 2005.2.10



　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ２ ３ ４ 】
【 表 １ ２ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ２ ３ ５ 】
上 記 各 表 で 、 感 度 「 ３ 」 は 、 感 度 「 １ ． ５ 」 に 比 べ て お お よ そ １ ２ 倍 の 感 度 で 測 定 し た 事
を 示 し て い る 。 濃 度 が 「 ８ ． ０ Ｅ － ７ 」 と 記 さ れ て い る も の は 、 容 量 モ ル 濃 度 が ８ ． ０ ×
１ ０ － ７ ｍ ｏ ｌ ／ リ ッ ト ル の ジ ク ロ ロ メ タ ン 溶 液 と し て 測 定 し た 事 を 示 し て お り 、 「 Ｅ －
Ｘ 」 は 「 × １ ０ － Ｘ 」 を 意 味 し て い る 。 強 度 備 考 の 欄 に 、 「 上 限 値 」 の 記 載 の あ る Ｓ ０ ７
は 、 発 光 が 強 す ぎ て 、 測 定 さ れ た 発 光 強 度 が 測 定 器 の 上 限 値 に 達 し て い た 事 を 示 し て お り
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、 こ の 場 合 に は 、 発 光 ピ ー ク 波 長 を 求 め る 事 が で き な い た め 、 発 光 ピ ー ク 波 長 の 欄 に は 「
算 出 不 能 」 と 記 載 し た 。 こ の 場 合 、 発 光 ピ ー ク 波 長 を 求 め 、 化 合 物 間 の 発 光 ピ ー ク 強 度 Ｉ
を 相 対 比 較 す る 目 的 で 、 よ り 低 い 感 度 に お い て も 、 測 定 を 行 っ た 。
【 ０ ２ ３ ６ 】
上 記 の 結 果 よ り 、 本 発 明 の 物 質 に は 、 従 来 知 ら れ て い る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 で あ る Ｌ ０ １
、 Ｌ ０ ２ や 、 ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 従 来 知 ら れ て い る 金 属 錯 体 で あ る Ｓ ０ １ 、 Ｓ ０ ２ に 比
べ 、 よ り 強 い 発 光 強 度 を 示 し 、 発 光 性 物 質 と し て 優 れ て い る も の が 含 ま れ て い る こ と が 確
認 さ れ た 。
【 ０ ２ ３ ７ 】
前 記 の 表 に 示 し た ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 相 互 間 で 、 発 光 強 度 を 比 較 す る と 、 Ｌ ０ ７ ＞ Ｌ ２
７ ＞ Ｌ ２ ６ ＞ Ｌ ２ ５ ＞ Ｌ ０ ３ ＞ Ｌ ０ ６ ＞ Ｌ ０ ８ ＞ 比 較 化 合 物 Ｌ ０ ２ ＞ 比 較 化 合 物 Ｌ ０ １ の
順 で あ っ た 。
【 ０ ２ ３ ８ 】
最 も 強 度 が 強 か っ た の は 、 ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 Ｌ ０ ７ で あ り 、 ５ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ロ リ
ジ ル 基 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 で あ る 。
強 度 が 強 い 順 に 、 構 造 と の 関 係 を 整 理 す る と 次 の よ う に な る 。
【 ０ ２ ３ ９ 】
Ｌ ０ ７
＞ Ｌ ２ ７ ｛ ５ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ロ リ ジ ル 基 な ど ） と 、 ６ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ペ リ ジ ル 基
な ど ） と を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ｝
＞ Ｌ ２ ６ ｛ ７ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ア ゼ ピ ン 誘 導 体 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ｝
＞ Ｌ ２ ５ ｛ ４ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ア ゼ チ ジ ン 基 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ｝
＞ Ｌ ０ ３
＞ Ｌ ０ ６ ｛ ６ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ロ リ ジ ル 基 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ｝
＞ Ｌ ０ ８ ｛ モ ル ホ リ ル 基 を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 ｝
＞ 比 較 化 合 物 Ｌ ０ ２
次 に 、 前 記 の 表 に 示 し た ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 の 金 属 錯 体 の 相 互 間 で 、 発 光 強 度 を 比 較 す る
と 、 Ｓ ３ ３ ＞ Ｓ ２ ８ ＞ Ｓ ０ ７ ＞ Ｓ ２ ５ ＞ Ｓ ２ ７ ＞ Ｓ ０ ６ ＞ Ｓ ０ ３ ＞ Ｓ ２ ６ ＞ Ｓ ０ ８ ＞ 比 較
化 合 物 Ｓ ０ １ ＞ 比 較 化 合 物 Ｓ ０ ２ の 順 で あ っ た 。
【 ０ ２ ４ ０ 】
最 も 強 度 が 強 か っ た の は 、 ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 Ｓ ３ ３ で あ り 、 ５ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ロ リ
ジ ル 基 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属 に 配 位 し て な る 金 属 錯 体 で あ る 。
【 ０ ２ ４ １ 】
強 度 が 強 い 順 に 、 構 造 と の 関 係 を 整 理 す る と 次 の よ う に な る 。
Ｓ ３ ３
＞ Ｓ ２ ８ ｛ ６ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ペ リ ジ ル 基 な ど ） と を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属
に 配 位 し て な る 金 属 錯 体 ｝
＞ Ｓ ０ ７ ｛ ５ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ロ リ ジ ル 基 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属 に
配 位 し て な る 金 属 錯 体 ｝
＞ Ｓ ２ ５ ｛ ４ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ア ゼ チ ジ ン 基 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属 に
配 位 し て な る 金 属 錯 体 ｝
＞ Ｓ ２ ７ ｛ ５ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ロ リ ジ ル 基 な ど ） と 、 ６ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ペ リ ジ ル 基
な ど ） と を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属 に 配 位 し て な る 金 属 錯 体 ｝
＞ Ｓ ０ ６ ｛ ６ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ピ ペ リ ジ ル 基 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属 に
配 位 し て な る 金 属 錯 体 ｝
＞ Ｓ ０ ３
＞ Ｓ ２ ６ ｛ ７ 員 環 状 ア ミ ノ 基 （ ア ゼ ピ ン 誘 導 体 な ど ） を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属
に 配 位 し て な る 金 属 錯 体 ｝
＞ Ｓ ０ ８ ｛ モ ル ホ リ ル 基 を 有 す る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 が 金 属 に 配 位 し て な る 金 属 錯 体 ｝
＞ 比 較 化 合 物 Ｓ ０ １
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【 ０ ２ ４ ２ 】
＜ 発 光 素 子 の 作 製 ＞
本 発 明 の 発 光 材 料 を 用 い る 発 光 素 子 と し て 、 図 １ に 示 す よ う な 有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ
ン ト 素 子 が 挙 げ ら れ る 。 図 １ を 参 照 し て 、 ガ ラ ス 基 板 な ど の 基 板 １ の 上 に は 、 陽 極 ２ が 形
成 さ れ て お り 、 陽 極 ２ の 上 に は 、 正 孔 注 入 層 ３ 及 び 正 孔 輸 送 層 ４ が 形 成 さ れ て い る 。 正 孔
輸 送 層 ４ の 上 に は 、 発 光 層 ５ が 設 け ら れ て お り 、 こ の 発 光 層 ５ に 、 本 発 明 の 発 光 材 料 を 含
有 さ せ る こ と が で き る 。 発 光 層 ５ の 上 に は 、 正 孔 阻 止 層 ６ が 設 け ら れ て お り 、 そ の 上 に は
電 子 注 入 層 ７ が 設 け ら れ て い る 。 電 子 注 入 層 ７ の 上 に は 、 陰 極 ８ が 形 成 さ れ て い る 。
【 ０ ２ ４ ３ 】
陽 極 ２ は 、 例 え ば Ｉ ｎ ２ Ｏ ３ － Ｓ ｎ Ｏ ２ （ Ｉ Ｔ Ｏ ） か ら 形 成 す る こ と が で き る 。 正 孔 注 入
層 ３ は 、 例 え ば （ 化 ２ ２ ） に 示 す ４ ， ４ ， ４ － ト リ ス （ ３ － メ チ ル フ ェ ニ ル フ ェ ニ ル ア ミ
ノ ） ト リ フ ェ ニ ル ア ミ ン （ Ｍ Ｔ Ｄ Ａ Ｔ Ａ ） か ら 形 成 す る こ と が で き る 。 正 孔 輸 送 層 ４ は 、
例 え ば （ 化 ２ ３ ） に 示 す ４ ， ４ ′ － ビ ス 〔 Ｎ － （ １ － ナ フ チ ル ） － Ｎ － フ ェ ニ ル － ア ミ ノ
〕 ビ フ ェ ニ ル （ Ｎ Ｐ Ｂ ） か ら 形 成 す る こ と が で き る 。
【 ０ ２ ４ ４ 】
発 光 層 ５ は 、 例 え ば （ 化 ２ ４ ） に 示 す ４ ， ４ ′ － ビ ス （ カ ル バ ゾ ー ル － ９ － イ ル ） － ビ フ
ェ ニ ル （ Ｃ Ｂ Ｐ ） に 、 本 発 明 の 発 光 材 料 を 例 え ば １ ０ 質 量 ％ 混 合 し て 形 成 す る こ と が で き
る 。
【 ０ ２ ４ ５ 】
正 孔 阻 止 層 ６ は 、 例 え ば （ 化 ２ ５ ） に 示 す ２ ， ９ － ジ メ チ ル － ４ ， ７ － ジ フ ェ ニ ル － １ ，
１ ０ － フ ェ ナ ン ト ロ リ ン （ Ｂ Ｃ Ｐ ） か ら 形 成 す る こ と が で き る 。 電 子 注 入 層 ７ は 、 例 え ば
（ 化 ２ ６ ） に 示 す ア ル ミ ニ ウ ム ト リ ス （ ８ － ヒ ド ロ キ シ キ ノ リ ン ） （ Ａ ｌ ｑ ） か ら 形 成 す
る こ と が で き る 。 陰 極 ８ は 、 イ ン ジ ウ ム を １ ０ 質 量 ％ 含 む マ グ ネ シ ウ ム 合 金 （ Ｍ ｇ ： Ｉ ｎ
） か ら 形 成 す る こ と が で き る 。
【 ０ ２ ４ ６ 】
上 記 の い ず れ の 層 も 、 真 空 蒸 着 法 に よ り 形 成 す る こ と が で き る 。
【 ０ ２ ４ ７ 】
【 化 ２ ２ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ２ ４ ８ 】
【 化 ２ ３ 】
　
　
　
　
　
　
【 ０ ２ ４ ９ 】
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【 化 ２ ４ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ２ ５ ０ 】
【 化 ２ ５ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ２ ５ １ 】
【 化 ２ ６ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ２ ５ ２ 】
【 発 明 の 効 果 】
本 発 明 に よ れ ば 、 有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子 な ど の 発 光 素 子 の 発 光 材 料 と し て 用
い る こ と が で き る ジ カ ル ボ ニ ル 化 合 物 及 び そ の 金 属 錯 体 並 び に こ れ を 用 い た 発 光 材 料 及 び
発 光 素 子 を 得 る こ と が で き る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 図 １ 】 本 発 明 の 有 機 エ レ ク ト ロ ル ミ ネ ッ セ ン ト 素 子 の 一 実 施 例 を 示 す 断 面 図 。
【 符 号 の 説 明 】
１ … 基 板
２ … 陽 極
３ … 正 孔 注 入 層
４ … 正 孔 輸 送 層
５ … 発 光 層
６ … 正 孔 阻 止 層
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７ … 電 子 注 入 層
８ … 陰 極

【 図 １ 】

(71) JP 2005-35902 A 2005.2.10



フロントページの続き

(51)Int.Cl.7                             ＦＩ                                    テーマコード（参考）
   Ｃ０７Ｆ  15/00                         Ｃ０７Ｄ 333/22    　　　　          　　　　　
   Ｃ０９Ｋ  11/06                         Ｃ０７Ｆ  15/00    　　　Ｅ          　　　　　
   Ｈ０５Ｂ  33/14                         Ｃ０９Ｋ  11/06    ６６０　          　　　　　
   　　　　                                Ｈ０５Ｂ  33/14    　　　Ｂ          　　　　　

(72)発明者  谷　和恭
            大阪府箕面市小野原東２丁目５番２９号　ハイツスプルース１０３号室
Ｆターム(参考) 3K007 AB02  AB04  DB03 
　　　　 　　  4C023 DA02 
　　　　 　　  4C055 AA01  BA02  BA08  CA01  DA01  GA02 
　　　　 　　  4H006 AA01  AA03  AB82  BJ50  BR30  BU46 
　　　　 　　  4H050 AA01  AA03  AB91  WB11  WB13  WB14  WB21 

【要約の続き】
【選択図】なし

(72) JP 2005-35902 A 2005.2.10



专利名称(译) 二羰基化合物及其金属络合物，发光材料和使用其的发光器件

公开(公告)号 JP2005035902A 公开(公告)日 2005-02-10

申请号 JP2003197957 申请日 2003-07-16

[标]申请(专利权)人(译) 三洋电机株式会社

申请(专利权)人(译) 三洋电机株式会社

[标]发明人 藤井祐行
平尾俊一
櫻井英博
谷和恭

发明人 藤井 祐行
平尾 俊一
櫻井 英博
谷 和恭

IPC分类号 H01L51/50 C07C49/84 C07C225/22 C07D213/18 C07D295/10 C07D333/22 C07F15/00 C09K11/06 
H05B33/14

FI分类号 C07C49/84.C C07C225/22 C07D213/18 C07D295/10.A C07D295/10.Z C07D333/22 C07F15/00.E 
C09K11/06.660 H05B33/14.B C07D295/112 C07D295/155

F-TERM分类号 3K007/AB02 3K007/AB04 3K007/DB03 4C023/DA02 4C055/AA01 4C055/BA02 4C055/BA08 4C055
/CA01 4C055/DA01 4C055/GA02 4H006/AA01 4H006/AA03 4H006/AB82 4H006/BJ50 4H006/BR30 
4H006/BU46 4H050/AA01 4H050/AA03 4H050/AB91 4H050/WB11 4H050/WB13 4H050/WB14 4H050
/WB21 3K107/AA01 3K107/CC02 3K107/CC07 3K107/DD59 3K107/DD64

其他公开文献 JP4484464B2

外部链接 Espacenet

摘要(译)

解决的问题：提供新颖的二羰基化合物，其金属络合物，发光材料和使
用该化合物的发光器件。 由式（I）表示的二羰基化合物，使用该二羰基
化合物作为配体的Ir，Pt或Re的金属配合物，以及将该金属配合物用作
发光材料的有机化合物 电致发光元件。 （R1和R2可以彼此相同或不
同，通式（i）表示的亚苯基，或氢的一部分可以被取代，萘基 ，蒽基，
菲基，噻吩基，呋喃基或吡咯基，R3表示氢或碳原子数为20以下的烷
基，R4表示氨基，烷氧基或苯基。 如图所示。） [选择图]无

https://share-analytics.zhihuiya.com/view/64b72d79-2496-49df-9473-faf719a34a89
https://worldwide.espacenet.com/patent/search/family/034207912/publication/JP2005035902A?q=JP2005035902A

