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Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ１，１′Ａｚｏｂｉｓ（３，５ｄｉｎｉｔｒｏｐｙｒａｚｏｌｅ）

ｎｏｌａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｔｈｅｎ１４．２ｇ５％ ｐｏｔａｓｓｉｕｍｈｙｄｒｏｘｉｄｅ
（０．１３ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅａｔ５－１０℃．Ａｆｔｅｒｔｗｏｈｏｕｒｓ
ａｔｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｔｈｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄｏｆｆ，ｗａｓｈｅｄ
ｗｉｔｈｅｔｈａｎｏｌａｎｄｉｃｅｗａｔｅｒ，ａｎｄｄｒｉｅｄｔｏｇｉｖｅ２．２５ｇｙｅｌｌｏｗ
ｓｏｌｉｄ３，５ｄｉｎｉｔｒｏｐｙｒａｚｏｌｅｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｓａｌｔ（ＤＮＰＫ）ｗｉｔｈａｙｉｅｌｄ
ｏｆ９０．７％．１ＨＮＭＲ（Ｄ２Ｏｄ２，５００ＭＨｚ），δ：７．３９９（ｓ，１Ｈ，
—ＣＨ）；１３ＣＮＭＲ（Ｄ２Ｏｄ２，１２５ＭＨｚ），δ：９９．２４，１５６．１８；
ＩＲ（ＫＢｒ， ν／ｃｍ－１）： ３１５７（—ＣＨ）， １５３９， １３７８， １３５１
（—ＮＯ２），１２７０，８３５，７５５（Ｐｙｒａｚｏｌｅ）．Ａｎａｌ．Ｃａｌｃｄ ｆｏｒ
Ｃ３ＨＮ４Ｏ４Ｋ（％）：Ｃ１８．３７，Ｈ０．５１，Ｎ２８．５６；ｆｏｕｎｄ（％）
Ｃ１８．４０，Ｈ０．４９，Ｎ２８．５４．
　　０．５ｇ（２．５５ｍｍｏｌ）ｏｆＤＮＰＫｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎ１５．０ｍＬ
ａｎｈｙｄｒｏｕｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ．Ｔｈｅｎａｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆ
０．７７ｇ（３．５７ｍｍｏｌ）ｏｆＭＳＨｉｎ２．５ｍＬａｎｈｙｄｒｏｕｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ
ｗａｓａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅｔｏｔｈｅａｂｏｖｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｉｘｔｕｒｅａｔ０－３℃．
Ａｆｔｅｒ２０ｈａｔｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｔｈｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄ
ｏｆｆ，ｔｈｅｆｉｌｔｒａｔｅｗａｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｉｎｖａｃｕｏｔｏｇｉｖｅｙｅｌｌｏｗ ｏｉｌ
ｃｏｍｐｏｕｎｄ．Ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｗｉｔｈｗａｔｅｒｔｏｏｂｔａｉｎ０．３７ｇｂｕｆｆ
ｓｏｌｉｄＡＤＮＰｗｉｔｈａｙｉｅｌｄｏｆ８４．１％，ｍ．ｐ．：１１１．５－１１２．１℃．
１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，５００ＭＨｚ），δ：７．１０５（ｓ，Ｈ，—ＣＨ），
８．００６（ｓ，２Ｈ，—ＮＨ２）；

１３ＣＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，１２５ＭＨｚ），δ：
１０１．６９，１４０．０７，１４７．６６；ＩＲ（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：３３５５，３２８７
（—ＮＨ２），３１５４（—ＣＨ），１５０８，１３８１，１３５６（—ＮＯ２），
１５５６，８４５，７４１（Ｐｙｒａｚｏｌｅ）．Ａｎａｌ．ＣａｌｃｄｆｏｒＣ３Ｈ３Ｎ５Ｏ４
（％）：Ｃ２０．８２，Ｈ１．７５，Ｎ４０．４６；ｆｏｕｎｄ（％）Ｃ２０．８０，Ｈ
１．７８，Ｎ４０．５０．

２．３．２　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＡＢＤＮＰ
　　０．１ｇ（０．５８ｍｍｏｌ）ｏｆＡＤＮＰｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎ１０．０ｍＬ
ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｃｏｏｌｅｄｔｏ０５℃，ｗｉｔｈｓｔｉｒｒｉｎｇ
ｕｎｄｅｒｎｉｔｒｏｇｅｎ，ａｎｄｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈ０．０８２ｇ（０．７５ｍｍｏｌ）ｏｆｔ
ｂｕｔｙｌｈｙｐｏｃｈｌｏｒｉｔｅｏｖｅｒ３ｍｉｎｕｔｅｓ．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｉｎｇｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓ
ｓｔｉｒｒｅｄａｔ２０－２５℃ ｆｏｒａｎｏｔｈｅｒ２ｈｏｕｒｓ，ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｉｎｖａｃ
ｕｏ，ａｎｄｔｒｉｔｕｒａｔｅｄｗｉｔｈ２．０ｍＬｉｓｏｐｒｏｐｙｌａｌｃｏｈｏｌ．Ｔｈｅｐｒｅｃｉｐｉ
ｔａｔｅｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄｏｆｆ，ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｉｓｏｐｒｏｐｙｌａｌｃｏｈｏｌａｎｄｉｃｅ
ｗａｔｅｒ，ａｎｄｄｒｉｅｄｔｏｇｉｖｅ４３．０ｍｇｙｅｌｌｏｗｓｏｌｉｄＡＢＤＮＰｗｉｔｈａ
ｙｉｅｌｄｏｆ４３．５％．１Ｈ ＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，５００ＭＨｚ），δ：８．６２５
（ｓ，２Ｈ，２ＣＨ）； １３Ｃ ＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，１２５ ＭＨｚ），δ：
１０６．０３，１４６．０９，１５３．３９；ＩＲ（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：３１５４，３１３５
（—ＣＨ），１５３０，１３９０，１３３１（—ＮＯ２），１２１５，１１３６，１０２７
（ｐｙｒａｚｏｌｅｒｉｎｇ）；Ａｎａｌ．ＣａｌｃｄｆｏｒＣ６Ｈ２Ｎ１０Ｏ８（％）：Ｃ２１．０６，
Ｈ０．５９，Ｎ４０．９４；ｆｏｕｎｄ（％）Ｃ２１．０８，Ｈ０．５７，Ｎ４０．９２．
ＥＳＩＭＳ（ｍ／ｚ）：３７７［Ｍ＋３５Ｃｌ］－、３７９［Ｍ＋３７Ｃｌ］－．

３　Ｒｅｓｕｌｔｓａｎｄｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ

３．１　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ

３．１．１　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＭＳＨ
　　ＭＳＨｉｓｕｎｆｏｒｔｕｎａｔｅｌｙｎｏｔｓｔａｂｌｅｉｎｓｔｏｒａｇｅｓｏｂｅｆｏｒｅｅａｃｈ
ｒｅａｃｔｉｏｎｉｔｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄｆｒｏｍ ｅｔｈｙｌＯ２，４，６ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｓｕｌｐｈｏ
ｎｙｌａｃｅｔｏｈｙｄｒｏｘｉｍａｔｅｂｙｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓｗｉｔｈ７０％ ｐｅｒｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄ．
Ａｆｔｅｒｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓｉｔｗａｓｐｏｕｒｅｄｉｎｔｏｉｃｅｗａｔｅｒ，ｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈ
ｄｉｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ，ａｎｄｔｈｅｄｉｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓｄｒｉｅｄ
ｏｖｅｒｓｏｄｉｕｍｓｕｌｆａｔｅ，ｔｈｅｄｉｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅｗａｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｉｎ
ｖａｃｕｏｔｏｇｉｖｅｗｈｉｔｅｓｏｌｉｄｃｏｍｐｏｕｎｄＭＳＨ．

３．１．２　ＳｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＡＢＤＮＰ
　　ＴｏｏｂｔａｉｎＡＢＤＮＰ，ｗｅｔｒｅａｔｅｄＡＤＮＰｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｏｘｉｄｉｚｉｎｇ

ａｇｅｎｔｓａｓａｚｏｃｏｕｐｌｉｎｇｒｅａｇｅｎｔｂｙｆｏｌｌｏｗｉｎｇｔｈｅｓｙｎｔｈｅｔｉｃｐｒｏｃｅ
ｄｕｒｅｓｕｓｅｄｆｏｒｔｈｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎｏｆｒｅｐｏｒｔｅｄｃｏｍｐｏｕｎｄｓ［１，９，１３－１５］．Ａ
ｈｏｓｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｏｘｉｄａｎｔｓ，ｗｈｉｃｈｗｅｒｅｓｕｃｃｅｓｓｆｕｌｌｙｕｓｅｄｔｏｐｒｅ
ｐａｒｅｃｏｍｐｏｕｎｄｓ，ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇｔｈｅＣ—Ｎ Ｎ—Ｃｓｔｒｕｃｔｕｒｅｆｒｏｍ
ｅｎｅｒｇｅｔｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｗｉｔｈｔｈｅＣ—ＮＨ２ ｇｒｏｕｐ，ｗｅｒｅｓｅｌｅｃｔｅｄ．
Ｕｎｆｏｒｔｕｎａｔｅｌｙ，ｎｏｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄＡＢＤＮＰｗａｓｏｂ
ｓｅｒｖｅｄｂｙｆｏｌｌｏｗｉｎｇｕｓｅｏｆｏｘｉｄａｎｔｓｅｘｃｅｐｔｔｅｒｔｂｕｔｙｌｈｙｐｏｃｈｌｏ
ｒｉｔｅ（ｔＢｕＯＣｌ），ｓｏｄｉｕｍ ｄｉｃｈｌｏｒｏｉｓｏｃｙａｎｕｒａｔｅ（ＳＤＣＩ）ａｎｄｔｒｉ
ｃｈｌｏｒｏｉｓｏｃｙａｎｕｒｉｃａｃｉｄ（ＴＣＩＣＡ）ｉｎＴａｂｌｅ１．

Ｔａｂｌｅ１　ＯｘｉｄａｔｉｖｅｃｏｕｐｌｉｎｇｒｅａｃｔｉｏｎｏｆＡＤＮＰｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｏｘｉｄａｎｔｓ

ｏｘｉｄａｎｔ ｓｏｌｖｅｎｔ ｍｏｌｒａｔｉｏ１） Ｔ／℃ ｔ／ｈ ｙｉｅｌｄ／％

ｔＢｕＯＣｌ ＣＨ３ＣＮ １∶１．２５ ｒ．ｔ．２） １ ４３．５
ＳＤＩＣ ＣＨ３ＣＮ １∶１．１ ０ １ ３３．６
ＴＣＩＣＡ ＣＨ３ＣＮ １∶１．１ ０ １ ３８．１
ＫＭｎＯ４／ＮａＯＨ Ｎｏｎｅ １∶１ ５５ ７ ０
ＫＭｎＯ４／ＨＣｌ Ｎｏｎｅ １∶１ ５５ ７ ０
１０％ＮａＣｌＯ Ｎｏｎｅ １∶１ ｒ．ｔ． ３ ０
Ｈ２Ｏ２ ＣＨ３ＣＮ １∶１ ｒ．ｔ． ７ ０
　Ｎｏｔｅ：１）ｍｏｌｒａｔｉｏｏｆ１ａｍｉｎｏ３，５ｄｉｎｉｔｒｏｐｙｒａｚｏｌｅｔｏｏｘｉｄａｎｔ，２）ｒｏｏｍ ｔｅｍ

ｐｅｒａｔｕｒｅ．

３．２　ＰｒｏｐｅｒｔｙｏｆＡＢＤＮＰ
　　 ＴｈｅｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆＡＢＤＮＰｗａｓｏｐｔｉｍｉｚｅｄｂｙＧａｕｓｓｉａｎ
０９［１６］ｉｎｏｒｄｅｒｔｏｏｂｔａｉｎｔｈｅｉｒｓｔａｂｌｅｇｅｏｍｅｔｒｉｃｃｏｎｆｉｇｕｒａｔｉｏｎ，
ａｎｄｔｈｅｉｒｄｅｎｓｉｔｙａｎｄｈｅａｔｏｆｆｏｒｍａｔｉｏｎｗｅｒｅｃｏｍｐｕｔｅｄ．Ｔｈｅ
ｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｗｅｒｅｏｂｔａｉｎｅｄｂｙＶＬＷ ｅｑｕａｔｉｏｎ［１７］

ｕｓｉｎｇｄｅｎｓｉｔｙａｎｄｈｅａｔｏｆｆｏｒｍａｔｉｏｎａｓｂａｓｉｃｄａｔａ．Ｔｈｅｐｅｒ
ｆｏｒｍａｎｃｅｏｆＡＢＤＮＰ ａｎｄ１，３，５ｔｒｉｎｉｔｒｏ１，３，５ｔｒｉａｚｉｎａｎｅ
（ＲＤＸ）［１８］ｗｅｒｅｓｈｏｗｎｉｎＴａｂｌｅ２．

Ｔａｂｌｅ２　ＰｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＡＢＤＮＰａｎｄＲＤＸ

ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｓ ＡＢＤＮＰ ＲＤＸ

ａｐｐｅａｒａｎｃｅ ｙｅｌｌｏｗｓｏｌｉｄ ｗｈｉｔｅｃｒｙｓｔａｌ

ｄｅｎｓｉｔｙ／ｇ·ｃｍ－３ １．９４ １．８２
ｎｉｔｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔ／％ ４０．９４ ３７．８４
ｍｅｌｔｉｎｇｐｏｉｎｔ／℃ － ２０３．３
ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｐｅａｋｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃ ２３９．６ ２４４．６

ｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｖｅｌｏｃｉｔｙ／ｍ·ｓ－１ ９３０９．０ ８３８６
ｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｐｒｅｓｓｕｒｅ／ＧＰａ ４２．２ ３３．７

ｈｅａｔｏｆｆｏｒｍａｔｉｏｎ／ｋＪ·ｍｏｌ－１ ９９２．１ ８９．２８
ＣＣＤＣｎｕｍｂｅｒ １０１５０９８ －

４　Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎｓ
　　Ａｎｉｔｒｏｇｅｎｒｉｃｈ，ｐｏｌｙｎｉｔｒｏｅｎｅｒｇｅｔｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｗｉｔｈａｎ
Ｎ，Ｎａｚｏｌｉｎｋａｇｅ，１，１′ａｚｏｂｉｓ（３，５ｄｉｎｉｔｒｏｐｙｒａｚｏｌｅ）（ＡＢＤＮＰ），
ｃａｎｂｅｏｂｔａｉｎｅｄｂｙｔｈｒｅｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｕｐｌｉｎｇｒｅａｇｅｎｔｓｆｒｏｍ
１ａｍｉｎｏ３，５ｄｉｎｉｔｒｏｐｙｒａｚｏｌｅ（ＡＤＮＰ）ｗｉｔｈｙｉｅｌｄｏｆ４３．５％．
　　ＡＢＤＮＰｈａｓｂｅｔｔｅｒｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｓｔｈａｎＲＤＸ．
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