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２．２　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆｎｉｔｒｏｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ
　　Ｔｈｅｎｉｔｒｏｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅｓ１－４ｗｅｒｅｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄ
ｂｙｔｈｅ１，３ｄｉｐｏｌａｒｃｙｃｌｏａｄｄｉｔｉｏｎｒｅａｃｔｉｏｎｓａｎｄ５－６ｗｅｒｅ
ｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｂｙｔｈｅｎｕｃｌｅｏｐｈｉｌｉｃｓｕｂｓｔｉｔｕｔｉｏｎｒｅａｃｔｉｏｎｓ．
２．２．１Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ２（３ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）ｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅ（１）
　　ＡｍｉｘｔｕｒｅｏｆＣ６０（３６．０ｍｇ，０．０５ｍｍｏｌ），ｇｌｙｃｉｎｅ

（２２．６ｍｇ，０．３ｍｍｏｌ）ａｎｄ３ｎｉｔｒｏｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅ（３０．１ｍｇ，
０．２ｍｍｏｌ）ｗａｓｈｅａｔｅｄｔｏ１００℃ ｆｏｒ２４ｈｒｓｉｎｔｏｌｕｅｎｅ
（８０ｍｌ）．Ａｆｔｅｒｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｈａｄｂｅｅｎｒｅｍｏｖｅｄｉｎｖａｃｕｏ，
ｆｌａｓｈｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｆｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅｏｎ ａｓｉｌｉｃａｇｅｌ
ｃｏｌｕｍｎ，ｗｉｔｈｃａｒｂｏｎｄｉｓｕｌｆｉｄｅａｎｄｔｏｌｕｅｎｅａｓｔｈｅｅｌｕｅｎｔｓ
ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，ｇａｖｅｔｈｅｕｎｒｅａｃｔｅｄＣ６０ａｎｄｐｒｏｄｕｃｔ１．Ｙｉｅｌｄ
＝８２．１％．ＵＶＶｉｓ（ＣＨＣｌ３）λｍａｘ：２５７（ｓ），３１１（ｓ），

４３１（ｗ）ｎｍ；１ＨＮＭＲ（ＣＳ２／ＤＭＳＯ，３００ＭＨｚ）δ：４．２５
（ｄ，Ｊ＝１０．４Ｈｚ，１Ｈ），４．９１（ｓ，１Ｈ），４．９６（ｄ，Ｊ＝
１０．４Ｈｚ，１Ｈ），７．５２（ｔ，Ｊ＝８．１Ｈｚ，１Ｈ），８．１１（ｄ，
Ｊ＝８．１Ｈｚ，２Ｈ），８．７０（ｓ，１Ｈ）；１３ＣＮＭＲ（ＣＳ２／ＤＭＳＯ，
７５ＭＨｚ） δ：１５６．５１，１５４．４５，１５３．５６，１５２．３６，
１４８．７１，１４７．３４，１４６．７３，１４６．６１，１４６．４７，１４６．４４，
１４６．３１，１４６．２８，１４６．１３，１４６．０７，１４５．９４，１４５．７５，
１４５．６６，１４５．５９，１４５．５４，１４５．４９，１４５．４２，１４４．９５，
１４４．７０，１４４．６１，１４４．５５，１４３．４２，１４３．３０，１４２．９５，
１４２．８８，１４２．８３，１４２．８０，１４２．５９，１４２．５３，１４２．５１，
１４２．４３，１４２．３５，１４２．３２，１４２．１７，１４２．１３，１４１．９８，
１４１．８１，１４１．１２，１４１．０９，１４１．０６，１４０．４９，１４０．４７，
１４０．３４，１３９．７９，１３７．７７，１３６．６１，１３６．４４，１３６．０９，
１３４．６８，１２９．９８，１２３．６０，１２３．２０，７８．１４（ＣＨ），
７６．８９，６２．６７（ＣＨ２），５９．１０；ＩＲ（ＫＢｒ）ν：２９５６，
２９２４，２８６０，１６１７，１５２９，１４６０，１４２７，１３４６，１１８４，
１０９５，８５４，８０５，７６８，６９４，５７４，５２７ ｃｍ－１

；ＭＳ
（ＭＡＩＤＩＴＯＦ） ｍ／ｚ： ８８３．１（［Ｍ１］＋）， ８３８．２

（［ＭＮＯ２］
＋
，Ｃ６８ＮＨ

＋
８），７２０．５（Ｃ

＋
６０）．

２．２．２　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＮｍｅｔｈｙｌ２（３ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）
ｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅ（２）

　　Ｔｈｅｃｏｍｐｏｕｎｄ２ｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄａｓｄｅｓｃｒｉｂｅｄｆｏｒ１，
ｆｒｏｍＣ６０（３６．０ｍｇ，０．０５ｍｍｏｌ），ｓａｒｃｏｓｉｎｅ（８．９ｍｇ，
０．１ｍｍｏｌ）ａｎｄ３ｎｉｔｒｏｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅ（７．６ｍｇ，０．０５ｍｍｏｌ）．
Ｙｉｅｌｄｉｓ８４．３％．ＵＶＶｉｓ（ＣＨＣｌ３）λｍａｘ：２５５（ｓ），３２７

（ｓ），４０５（ｗ），４３１（ｗ）ｎｍ；１Ｈ ＮＭＲ（ＣＳ２／ＤＭＳＯ，
３００ＭＨｚ）δ：２．７９（ｓ，３Ｈ），４．３０（ｄ，Ｊ＝９．３Ｈｚ，
１Ｈ），４．９８（ｄ，Ｊ＝９．３Ｈｚ，１Ｈ），５．０６（ｓ，１Ｈ），７．５６
－８．５８（ｂ，４Ｈ）；１３ＣＮＭＲ（ＣＳ２／ＤＭＳＯ，７５ＭＨｚ）δ：
１５４．１２，１５１．８０，１５０．８４，１５０．２２，１４６．８６，１４５．６０，
１４４．６２，１４４．５５，１４４．５３，１４４．４５，１４４．２８，１４４．００，
１４３．９６，１４３．７７，１４３．７４，１４３．６９，１４３．６２，１４３．５９，
１４３．５２，１４３．０６，１４２．８５，１４２．７５，１４２．６５，１４１．４９，
１４１．４０，１４１．０７，１４０．９８，１４０．９６，１４０．９０，１４０．６０，
１４０．５６，１４０．５１，１４０．４７，１４０．３９，１４０．３５，１４０．２６，
１４０．１４，１４０．０５，１３９．９５，１３８．６５，１３８．６４，１３８．４８，
１３７．９０，１３５．６０，１３４．７１，１３４．４９，１３４．０２，１３３．２８，
１２８．６３，１２２．４９，１２２．１２，８０．６９（ＣＨ），７５．０１，６８．３７
（ＣＨ２），６７．２３，３７．７０（ＮＣＨ３）；ＩＲ（ＫＢｒ）ν：２９２０，
２８５０，２７７７，１６０１，１５７９，１５２９，１４５２，１４２７，１３４５，
１１７９，７９８，７６５，７０１，５６９，５２６，ｃｍ－１

；ＭＳ（ＭＡＩＤＩ
ＴＯＦ）ｍ／ｚ：８９７．７（［Ｍ１］＋），７２０．５（Ｃ＋６０）．
２．２．３　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＮｍｅｔｈｙｌ２（２，４ｄｉｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）

ｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅ（３）
　　Ｔｈｉｓｃｏｍｐｏｕｎｄｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄａｓｄｅｓｃｒｉｂｅｄｆｏｒ１，ｆｒｏｍ
Ｃ６０（３６．０ｍｇ，０．０５ｍｍｏｌ），ｓａｒｃｏｓｉｎｅ（２６．７ｍｇ，０．３ｍｍｏｌ）
ａｎｄ２，４ｄｉｎｉｔｒｏｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅ（１９．６ｍｇ，０．１ｍｍｏｌ）．Ｔｈｅ
ｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｉｍｅｗｅｒｅ９５℃ ａｎｄ４０ｈｒｅｓｐｅｃ
ｔｉｖｅｌｙ．Ｙｉｅｌｄｉｓ６５．８％．ＵＶｖｉｓ（ＣＨＣｌ３）λｍａｘ：２５７（ｓ），３２８

（ｓ），４３１（ｗ）ｎｍ；１ＨＮＭＲ（ＣＳ２／ＣＤＣｌ３，３００ＭＨｚ）δ：
２．８０（ｓ，３Ｈ），４．２５（ｄ，Ｊ＝９．４Ｈｚ，１Ｈ），４．９１（ｓ，１Ｈ），
４．９６（ｄ，Ｊ＝９．４Ｈｚ，１Ｈ），７．２３７．７７（ｍ，３Ｈ）；ＩＲ（ＫＢｒ）
ν：２９４６，２８３８，２７８１，１６０３，１５７７，１５２５，１４５２，１４２８，
１３４７，１１７８，８４８，５７４，５２７ｃｍ－１；ＭＳ（ＭＡＩＤＩＴＯＦ）ｍ／ｚ
（％）：９４３．０（［Ｍ］＋），７２０．３（Ｃ＋６０）．
２．２．４　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＮｍｅｔｈｙｌ２（２，４，６ｔｒｉｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）

ｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅ（４）
　　２，４，６ｔｒｉｎｉｔｒｏｔｏｌｕｅｎｅ（ＴＮＴ）（９１ｍｇ，０．４ｍｍｏｌ），
ｐｏｔａｓｓｉｕｍｐｅｒｍａｎｇａｎａｔｅ（６３．２ｍｇ，０．４ｍｍｏｌ），ｓｏｄｉｕｍ
ｃａｒｂｏｎａｔｅ（２１．２ｍｇ，０．２ｍｍｏｌ）ａｎｄＴＢＡＣ（０．１ｍｌ）
ｗｅｒｅａｄｄｅｄｉｎｔｏ３０ｍｌＮａＯＨｓｏｌｕｔｉｏｎ（０．１ｍｏｌ／Ｌ）ａｎｄ

８８２ 第 １７卷　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 　含　　能　　材　　料



ｈｅａｔｅｄｔｏ５４℃ ｆｏｒ５ｈ．Ａｆｔｅｒｃｏｏｌｉｎｇｔｏｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａ
ｔｕｒｅ，ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄａｎｄｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈｅｔｈｅｒ．
Ａｆｔｅｒｒｅｍｏｖａｌｏｆｔｈｅｅｔｈｅｒｉｎｖａｃｕｏ，ｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅｗａｓｒｅ
ｆｌｕｘｅｄｗｉｔｈＣ６０（３６．０ｍｇ，０．０５ｍｍｏｌ）ａｎｄｓａｒｃｏｓｉｎｅ
（２２．６ｍｇ，０．３ｍｍｏｌ）ｆｏｒ２４ｈｒｓｉｎｔｏｌｕｅｎｅ（６０ｍｌ）．
Ａｆｔｅｒｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｈａｄｂｅｅｎｒｅｍｏｖｅｄｉｎｖａｃｕｏ，ｆｌａｓｈｃｈｒｏ
ｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｆｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅｏｎａｓｉｌｉｃａｇｅｌｃｏｌｕｍｎ，ｗｉｔｈ
ｃａｒｂｏｎｄｉｓｕｌｆｉｄｅａｎｄｔｏｌｕｅｎｅａｓｔｈｅｅｌｕｅｎｔｓｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，
ｇａｖｅｔｈｅｕｎｒｅａｃｔｅｄＣ６０ａｎｄｐｒｏｄｕｃｔ４．Ｙｉｅｌｄｉｓ７４．０％．
ＵＶＶｉｓ（ＣＨＣｌ３）λｍａｘ：２６０（ｓ），３０９（ｍ），４３１（ｗ）ｎｍ；
１ＨＮＭＲ（ＣＳ２／ＣＤＣｌ３，６００ＭＨｚ）δ：２．８４（ｓ，３Ｈ），
４．２８（ｄ，Ｊ＝９．２Ｈｚ，１Ｈ），４．９５（ｓ，１Ｈ），５．００（ｄ，
Ｊ＝９．２Ｈｚ，１Ｈ），７．７９（ｓ，２Ｈ）； １３Ｃ ＮＭＲ（ＣＳ２／
ＣＤＣｌ３，１５０ＭＨｚ） δ：１５６．２２，１５３．９９，１５３．４２，
１５３．３０，１４７．３５，１４６．８０，１４６．５０，１４６．３８，１４６．３３，
１４６．２８，１４６．２２（２Ｃ），１４６．２０，１４６．１６，１４６．００（２Ｃ），
１４５．８３，１４５．６８，１４５．６１，１４５．５８，１４５．４６（２Ｃ），
１４５．３６，１４５．３０（２Ｃ），１４５．２９，１４５．２２，１４４．７８，
１４４．７１，１４４．４５，１４３．２３，１４３．０９，１４２．７６，１４２．６９，
１４２．６６（２Ｃ），１４２．３５，１４２．３２，１４２．２３，１４２．１７，
１４２．１５，１４２．１３，１４２．０８，１４２．００，１４１．９０，１４１．７７，
１４１．６２，１４０．３１，１４０．２６，１４０．００，１３９．５９，１３６．９７，
１３６．９２，１３６．６７，１３５．９２，１３５．８２，１２９．４１，１２８．８７，
１２８．６３，８３．７０（ＣＨ），７０．１７，６９．０３（ＣＨ２），６３．００，
４０．１０（ＣＨ３）；ＩＲ（ＫＢｒ）υ：２９４４，２８３１，２７７９，１６０２，
１５３９，１４６３，１４５３，１４２８，１３３３，１１７９，１１０７，９４０，
９０５，７６７，５７４，５２７，４７９ｃｍ－１

；ＭＳ（ＭＡＩＤＩＴＯＦ）
ｍ／ｚ：９８７．４（［Ｍ１］＋）．
２．２．５　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＮ（２，４ｄｉｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）２

（３ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）ｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅ（５）
　　１（２１．０ｍｇ，０．０２ｍｍｏｌ）ｗａｓｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈ２，４ｄｉ
ｎｉｔｒｏｆｌｕｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ（３７．２ｍｇ，０．２ｍｍｏｌ）ｉｎｔｈｅｐｒｅｓｅｎｃｅ
ｏｆＴＢＡＢ（３２．６ｍｇ，０．１ｍｍｏｌ）ａｓＰＴＣａｇｅｎｔａｎｄｐｏｔａｓ
ｓｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅ（２８．０ｍｇ，０．２ｍｍｏｌ）ａｓｂａｓｅ，ａｔ１５０℃
ｆｏｒ１２ｈｒｓ．Ａｆｔｅｒｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｃｏｏｌｅｄｔｏｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａ
ｔｕｒｅａｎｄｔｈｅｎｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎＣＳ２（１０ｍＬ）ｆｏｌｌｏｗｅｄｂｙｆｉｌｔｒａ
ｔｉｏｎ．Ａｆｔｅｒｒｅｍｏｖａｌｏｆｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔ，ｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｗａｓｆｕｒｔｈｅｒ
ｐｕｒｉｆｉｅｄｂｙｆｌａｓｈｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ［ＳｉＯ２，ｈｅｘａｎｅ／ｔｏｌｕｅｎｅ
（１：２）］ｔｏｇｉｖｅｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔ５ａｎｄｔｈｅｓｔａｒｔｉｎｇｍａｔｅｒｉａｌ１．
Ｙｉｅｌｄｉｓ２２．１％．ＵＶＶｉｓ（ＣＨＣｌ３）λｍａｘ：２５７（ｓ），３１７

（ｍ），４３１（ｗ）ｎｍ；１Ｈ ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，６００ＭＨｚ）δ：
４．８８（ｄ，Ｊ＝１０．２Ｈｚ，１Ｈ），５．４７（ｄ，Ｊ＝１０．２Ｈｚ，
１Ｈ），６．４３（ｓ，１Ｈ），７．４９（ｔ，Ｊ＝８．１Ｈｚ，１Ｈ），７．６６

（ｄ，Ｊ＝９．１Ｈｚ，１Ｈ），８．０６（ｄ，Ｊ＝７．９Ｈｚ，１Ｈ），
８．１０（ｄ，Ｊ＝７．４Ｈｚ，１Ｈ），８．３２（ｄ，Ｊ＝８．５Ｈｚ，１．９
Ｈｚ，１Ｈ），８．５６（ｓ，１Ｈ），８．７５（ｄ，Ｊ＝１．５Ｈｚ，１Ｈ）；
ＩＲ（ＫＢｒ）υ：２９６９，２９２５，２８７３，１６０１，１５５９，１５３１，
１４５８，１３９８，１３８５，１３４７，１１８７，１０９７，１０４９，９１６，
８３２，７６８，７３５，６８５，６６９，５７４，５２７ ｃｍ－１

； ＭＳ
（ＭＡＩＤＩＴＯＦ）ｍ／ｚ：１０５０．０（［Ｍ］＋），１０３４．１（Ｍ＋Ｏ），
７２０．１（Ｃ＋６０）．
２．２．６　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＮ（２，４，６ｔｒｉｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）２

（３ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌ）ｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅ（６）
　　Ｔｈｉｓｃｏｍｐｏｕｎｄｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄａｓｄｅｓｃｒｉｂｅｄｆｏｒ５，
ｆｒｏｍ１（１０．５ｍｇ，０．０１ｍｍｏｌ），２，４，６ｔｒｉｎｉｔｒｏｃｈｌｏｒｏ
ｂｅｎｚｅｎｅ（１２．６ｍｇ，０．０５ｍｍｏｌ），ＴＢＡＢ（１６．６ｍｇ，
０．０５ｍｍｏｌ）ａｎｄｐｏｔａｓｓｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅ（１４．２ｍｇ，０．１ｍｍｏｌ）．
Ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｗａｓ８ｈｒｓ．Ｙｉｅｌｄ＝６０．５％．ＵＶＶｉｓ
（ＣＨＣｌ３） λｍａｘ：２６３（ｓ），３１６（ｓ），４３０（ｗ） ｎｍ；
１ＨＮＭＲ（ＣＳ２／ＣＤＣｌ３，６００ＭＨｚ）δ：５．４２（ｄ，Ｊ＝
１０．８Ｈｚ，１Ｈ），５．５６（ｄ，Ｊ＝１０．４Ｈｚ，１Ｈ），７．５４（ｔ，
Ｊ＝８．０Ｈｚ，１Ｈ），７．９５（ｄ，Ｊ＝８．０Ｈｚ，１Ｈ），８．１８（ｄ，
Ｊ＝８．４Ｈｚ，１Ｈ），８．４８（ｓ，１Ｈ），８．７５（ｓ，１Ｈ）；ＩＲ
（ＫＢｒ）ν：２９６１，２９２３，２８５２，１６０３，１５７６，１５３０，
１５０８，１４４８，１４３６，１３４６，１１７５，８９８，８４３，７６５，７０４，
５７５，５２７ｃｍ－１

；ＭＳ（ＭＡＩＤＩＴＯＦ） ｍ／ｚ：１０９６．３
（［Ｍ＋１］＋），７２０．３（Ｃ＋６０）．
２．３　Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｎｉｔｒｏｆｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅ／ＨＭＸ

ｍｉｘｔｕｒｅｓ
　　２０ｍｇ１ａｎｄ１．９８０ｇＨＭＸｗｅｒｅａｄｄｅｄｉｎａｎａｇａｔｅ
ｍｏｒｔａｒａｎｄｍｉｌｌｅｄｔｉｌｌｔｈｅｗｅｌｌｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎｅｄｍｉｘｉｎｇ（ａｂｏｕｔ
３０ｍｉｎ）ｔｏｐｒｅｐａｒｅｔｈｅ１／ＨＭＸｍｉｘｔｕｒｅ．Ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｓｏｆ
２／ＨＭＸ，３／ＨＭＸ ａｎｄ４／ＨＭＸ ｗｅｒｅｏｂｔａｉｎｅｄｗｉｔｈｔｈｅ
ｓａｍｅｍｅｔｈｏｄ．

３　Ｒｅｓｕｌｔｓａｎｄｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ

３．１　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓａｎｄｓｔｒｕｃｔｕｒｅ
　　ＡｍｉｘｔｕｒｅｏｆＣ６０，６ｅｑｕｉｖ．ｏｆｇｌｙｃｉｎｅａｎｄ４ｅｑｕｉｖ．

ｏｆ３ｎｉｔｒｏｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅｉｎｔｏｌｕｅｎｅｗａｓｈｅａｔｅｄｔｏ１００℃ ｆｏｒ
２４ｈｏｕｒｓ，ｔｈｅｎｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｗａｓｒｅｍｏｖｅｄｂｙｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｕｎ
ｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅａｎｄｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅｗａｓｓｅｐａｒａｔｅｄｏｎａ
ｓｉｌｉｃａｇｅｌｃｏｌｕｍｎｗｉｔｈＣＳ２ａｎｄｔｏｌｕｅｎｅａｓｔｈｅｅｌｕｅｎｔｓｔｏ
ｇｉｖｅｕｎｒｅａｃｔｅｄＣ６０ ａｎｄｐｒｏｄｕｃｔ１．Ｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｓ２－４
ｗｅｒｅｐｒｅｐａｒｅｄｕｎｄｅｒｔｈｅａｎａｌｏｇｏｕｓｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｗｉｔｈＣ６０，
ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｎｉｔｒｙｌｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅｓａｎｄａｍｉｎｏａｃｉｄｓａｓ
ｒａｗｍａｔｅｒｉａｌｓ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓａｎｄｙｉｅｌｄｓ

９８２第 ３期　　　　　　　　　ＪＩＮＢｏ，ｅｔａｌ：ＳｙｎｔｈｅｓｉｓａｎｄＣｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎｏｆＮｉｔｒｏＦｕｌｌｅｒｏｐｙｒｒｏｌｉｄｉｎｅＤｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ



ａｒｅｓｈｏｗｅｄｉｎＴａｂｌｅ１．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｐｒｏｄｕｃｔｓ５ａｎｄ６ｃａｎ′ｔ
ｂｅｐｒｏｄｕｃｅｄｖｉａ１，３ｄｉｐｏｌａｒｃｙｃｌｏａｄｄｉｔｉｏｎｐａｔｈｗａｙ，ａｓ
ｓｈｏｗｎｉｎＳｃｈｅｍｅ１．

（ｎｏｔｏｂｔａｉｎｅｄ） （ｎｏｔｏｂｔａｉｎｅｄ）

Ｓｃｈｅｍｅ１

Ｔａｂｌｅ１　Ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓａｎｄｙｉｅｌｄｓｏｆｆｉｎａｌｐｒｏｄｕｃｔｓ

ｆｉｎａｌｐｒｏｄｕｃｔ ｓｏｌｖｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ ｔｉｍｅ／ｈ ｙｉｅｌｄ１）／％

１ ｔｏｌｕｅｎｅ １００ ２４ ８２．１
２ ｔｏｌｕｅｎｅ ９０ ２４ ８４．３
３ ｔｏｌｕｅｎｅ ９５ ４０ ６５．８
４ ｔｏｌｕｅｎｅ １１０ ２４ ７４．０
５ ｔｏｌｕｅｎｅ １１０ ４８ －２）

６ ｔｏｌｕｅｎｅ １１０ ４８ －２）

　Ｎｏｔｅ：１）ＢａｓｅｄｏｎｃｏｎｓｕｍｅｄＣ６０；２）Ｎｏ．ｐｒｏｄｕｃｔ５ａｎｄ６．

　　ＩｎｏｒｄｅｒｔｏｅｘｐｌａｉｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｖｉｔｙｏｆＣ６０ｗｉｔｈｔｈｅ１，３
ｄｉｐｏｌｅｓ７－１０（ｓｅｅｔａｂｌｅ１）ｉｎｔｈｉｓｒｅａｃｔｉｏｎ，ｔｈｅＨＯＭＯ
ａｎｄＬＵＭＯｅｎｅｒｇｙｌｅｖｅｌｓｆｏｒｔｈｅｒｅａｃｔａｎｔｓｅｍｐｌｏｙｅｄｗｅｒｅ
ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｂｙｔｈｅｐｒｏｇｒａｍＶＡＭＰｕｓｉｎｇｔｈｅｓｅｍｉｅｍｐｉｒｉｃａｌ
ｍｅｔｈｏｄＰＭ３．Ｆｒｏｎｔｉｅｒｍｏｌｅｃｕｌａｒｏｒｂｉｔａｌｔｈｅｏｒｙｉｎｄｉｃａｔｅｓ
ｔｈａｔｔｈｅｒｅａｃｔｉｖｅｍｏｄｅｌｏｆ１，３ｄｉｐｏｌａｒｃｙｃｌｏａｄｄｉｔｉｏｎｉｓ
ｂａｓｅｄｕｐｏｎｔｈｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅＨＯＭＯｏｆ１，３ｄｉ
ｐｏｌｅａｎｄｔｈｅＬＵＭＯｏｆｆｕｌｌｅｒｅｎｅ．Ｔｈｅｒｅａｃｔｉｖｉｔｙｏｆｔｈｅｃｙ
ｃｌｏａｄｄｉｔｉｏｎｉｓｒｅｌａｔｅｄｔｏｔｈｅＬＵＭＯ（ｆｕｌｌｅｒｅｎｅ）ＨＯＭＯ
（ｄｉｐｏｌｅ）ｅｎｅｒｇｙｇａｐ，ΔＥ１，ａｓｓｈｏｗｎｉｎＦｉｇ１．Ｔｈｅｓｍａｌ
ｌｅｒｔｈｅｅｎｅｒｇｙｇａｐｂｅｔｗｅｅｎＬＵＭＯ（ｆｕｌｌｅｒｅｎｅ）ＨＯＭＯ（ｄｉ
ｐｏｌｅ）ｉｓａｓｓｏｃｉａｔｅｄｗｉｔｈｔｈｅｈｉｇｈｅｒｔｈｅｒｅａｃｔｉｖｉｔｙ．
　　ＴｈｅｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓａｒｅｓｕｍｍａｒｉｚｅｄｉｎＴａｂｌｅ２．
ＴｈｅｅｎｅｒｇｙｇａｐΔＥ１ｏｆ１，３ｄｉｐｏｌｅ７ｉｓｔｈｅｓｍａｌｌｅｓｔ．Ｃｏｎ
ｓｅｑｕｅｎｔｌｙ，ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｓｌｏｗｅｓｔ．Ｔｈｅ１，３
ｄｉｐｏｌｅｓ８，９ａｎｄ１０ｓｈｏｗａｈｉｇｈｅｒｅｎｅｒｇｙｇａｐｔｈａｎ７，ｓｏ
ｔｈｅｈｉｇｈｅｒｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｓｒｅｑｕｉｒｅｄ．Ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓｏｆｔｈｅ１，３ｄｉｐｏｌｅｓ７，８ｗｉｔｈ［６０］ｆｕｌｌｅｒｅｎｅ

ａｒｅ９０℃ ａｎｄ１００℃ ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，ａｎｄ１，３ｄｉｐｏｌｅｓ９，
１０ｄｏｎ′ｔｒｅａｃｔｗｉｔｈ［６０］ｆｕｌｌｅｒｅｎｅｕｎｄｅｒｒｅｆｌｕｅｎｔｔｅｍｐｅｒａ
ｔｕｒｅ（１１０℃）ｏｆｔｏｌｕｅｎｅ，ａｓｓｈｏｗｎｉｎＴａｂｌｅ１．Ｔｈｅｓｅｒｅ
ｓｕｌｔｓｉｎｄｉｃａｔｅｔｈａｔｔｈｅＬＵＭＯ（ｆｕｌｌｅｒｅｎｅ）ＨＯＭＯ（ｄｉｐｏｌｅ）
ｅｎｅｒｇｙｇａｐｏｆｄｅｆｉｃｉｅｎｔｅｌｅｃｔｒｏｎｄｉｐｏｌｅａｎｄｆｕｌｌｅｒｅｎｅｉｓ
ｌａｒｇｅｒｔｈａｎｔｈｅｒｉｃｈｅｌｅｃｔｒｏｎｄｉｐｏｌｅ，ａｎｄａｈｉｇｈｅｒｔｅｍｐｅｒ
ａｔｕｒｅａｒｅｒｅｑｕｉｒｅｄｉｎｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｓ．ＢｅｃａｕｓｅｏｆＮｓｕｂｓｔｉ
ｔｕｔｅｄｄｅｆｉｃｉｅｎｔｅｌｅｃｔｒｏｎｇｒｏｕｐ２，４ｄｉｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌａｎｄ２，４，
６ｔｒｉｎｉｔｒｏｐｈｅｎｙｌｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，ｔｈｅ１，３ｄｉｐｏｌｅｓ９ａｎｄ１０
ｈａｖｅｔｈｅｈｉｇｈｅｒΔＥ１，ａｎｄｔｈｅａｉｍｃｏｍｐｏｕｎｄ５ａｎｄ６ｃａｎ
ｎｏｔｂｅｏｂｔａｉｎｅｄｕｎｄｅｒｔｈｅｒｅｆｌｕｅｎｔｃｏｎｄｉｔｉｏｎｏｆｔｏｌｕｅｎｅ．

Ｆｉｇ．１　ＴｈｅｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｓｏｆＨＯＭＯｏｆ１，３ｄｉｐｏｌｅｓ

ａｎｄＬＵＭＯｏｆｆｕｌｌｅｒｅｎｅ

Ｔａｂｌｅ２　 ＬＵＭＯａｎｄＨＯＭＯｌｅｖｅｌｓｏｆ［６０］ｆｕｌｌｅｒｅｎｅ

ａｎｄ１，３ｄｉｐｏｌｅｓｃａｌｃｕｌａｔｅｄｗｉｔｈＰＭ３

ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｅ／ｅＶ ΔＥ１／ｅＶ ΔＥ２／ｅＶ

Ｃ６０
ＬＵＭＯ：－２．８８７
ＨＯＭＯ：－９．４８２ ——— ———

７ ＬＵＭＯ：－０．８４３
ＨＯＭＯ：－８．０２１ ５．１３４ ７．２３７

８ ＬＵＭＯ：－０．８４３
ＨＯＭＯ：－８．１６３ ５．２７６ ７．３１６

９ ＬＵＭＯ：－０．８４３
ＨＯＭＯ：－８．１６３ ５．２７６ ７．３１６

１０ ＬＵＭＯ：－３．２１１
ＨＯＭＯ：－８．６５０ ５．７６３ ５．４３９

　Ｎｏｔｅ：ΔＥ１＝ＬＵＭＯ（Ｃ６０）－ＨＯＭＯ（ｄｉｐｏｌｅ）；ΔＥ２＝ＬＵＭＯ（ｄｉｐｏｌｅ）

ＨＯＭＯ（ｄｉｐｏｌｅ）．
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硝基富勒烯吡咯烷衍生物的合成与结构表征

金　波１，彭汝芳１，３，谭碧生１，黄毅民２，舒远杰２，楚士晋１，傅依备３
（１．西南科技大学材料科学与工程学院，四川 绵阳 ６２１０１０；

２．中国工程物理研究院化工材料研究所，四川 绵阳 ６２１９００；

３．中国工程物理研究院研究生部，四川 绵阳 ６２１９００）

摘要：以氨基酸、硝基苯甲醛、Ｃ６０和硝基卤苯等为原料，通过 １，３偶极环加成反应和亲核取代反应合成得到了六种硝基

富勒烯吡咯烷衍生物，经紫外可见光谱、红外光谱、质谱和核磁共振谱等结构表征手段对这六种产物的结构进行了表征；探

讨了其中四种产物对 ＨＭＸ的钝感作用，结果表明添加 １％的 Ｎ甲基２（３硝基苯基）吡咯烷［３′，４′１，２］［６０］富勒烯可以

使 ＨＭＸ的摩擦感度由 １００％降低到 ４８％，撞击感度降低到 ５０％。

关键词：有机化学；［６０］富勒烯；硝基富勒烯吡咯烷；奥克托今（ＨＭＸ）；感度
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