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ｔｅｒ（Ｂｒｕｋｅｒ，Ｇｅｒｍａｎｙ）．Ｃｈｅｍｉｃａｌｓｈｉｆｔｓｗｅｒｅｒｅｐｏｒｔｅｄａｓａδ
ｖａｌｕｅｉｎｐａｒｔｓｐｅｒｍｉｌｌｉｏｎａｎｄｔｅｔｒａｍｅｔｈｙｌｓｉｌａｎｅｗａｓｕｓｅｄａｓｔｈｅ
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ｉｎｗａｔｅｒ（１０ｍＬ）ｗａｓａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅｔｏａｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｏｆ１
（０．７１ｇ，５ｍｍｏｌ）ｉｎ２０％ ｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ（４０ｍＬ）ａｔ－１０℃．
Ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓａｌｌｏｗｅｄｔｏｗａｒｍｔｏ－５℃ ａｎｄｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔｌｙａ
ｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｓｏｄｉｕｍａｚｉｄｅ（０．５ｇ，７．５ｍｍｏｌ，１．５ｅｑｕｉｖ）ｉｎｗａ
ｔｅｒ（５ｍＬ）ｗａｓａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅｆｏｒ１０ｍｉｎ．Ｔｈｅｎｔｈｅｓｕｓｐｅｎ
ｓｉｏｎｗａｓｓｔｉｒｒｅｄｆｏｒ２ｈａｔ－５℃．Ｔｈｅｐｉｎｋｓｏｌｉｄｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄａｎｄ
ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｉｎｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ．Ｃｏｌｌｅｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒｅ
ｃｉｐｉｔａｔｅａｆｆｏｒｄｅｄＡＴＡＡ·Ｈ２Ｏ，ｙｉｅｌｄｉｎｇ０．４８ｇ．Ｔｈｅｐｕｒｉｔｙｗａｓ
９７．５％．１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６）：δ３．７８（ｓ，２Ｈ），δ１２．３９（ｓ，
１Ｈ），１３．８１（ｓ，１Ｈ）．１３Ｃ ＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６）：δ１６９．３，
１５６．２，１５１．６，３２．６．ＩＲ（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：３３０４（ｖｓ），２９５９
（ｗ），２４４５（ｗ），２１４８（ｖｓ），１６６９（ｓ），１５５０（ｍ），１５１８
（ｖｓ），１４４２（ｍ），１３８９（ｍ），１３４２（ｗ），１２６３（ｗ），１２３６
（ｖｓ），１１３８（ｗ），１０５９（ｍ），１０２５（ｗ），９４８（ｗ），９２６（ｗ），
７９１（ｍ），７３５（ｍ），６７０（ｗ），５３１（ｗ），４６７（ｗ），４０６（ｗ）．
ＭＳ（ＤＥＩ＋）：ｍ／ｚ：１６７．０［Ｃ４Ｈ３Ｎ６Ｏ２］

－．Ｅｌｅｍｅｎｔａｌａｎａｌｙｓｉｓ
（％）ｃａｌｃｄｆｏｒＣ４Ｈ４Ｎ６Ｏ２·Ｈ２Ｏ：Ｃ２５．８１，Ｈ ３．２５，Ｎ
４５．１５．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ２５．８４，Ｈ３．２４，Ｎ４５．１３．
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ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＥｎｅｒｇｅｔｉｃＭａｔｅｒｉａｌｓ，Ｖｏｌ．２３，Ｎｏ．１２，２０１５（１２４０－１２４２）
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ｗａｓｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｂｙｉｎｔｒａｍｏｌｅｃｕｌａｒｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎｏｆｍａｌｏｎｉｃ
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Ｉｎｇｅｎｅｒａｌｔｈｅａｚｉｄａｔｉｏｎｒｅａｃｔｉｏｎｉｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄａｔ０－５℃［８－９］．
Ａｃｃｏｒｄｉｎｇｔｏ ｔｈｅ ｐｒｅｖｉｏｕｓｌｙ ｐｕｂｌｉｓｈｅｄ ａｚｉｄａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓ，
ＡＴＡＡｗａｓｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｔｅｎｔａｔｉｖｅｌｙｆｒｏｍ１ｔｈｒｏｕｇｈｄｉａｚｏｔｉｚａｔｉｏｎ
ｉｎｓｏｄｉｕｍｎｉｔｒｉｔｅａｎｄｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄａｔ０℃ ａｎｄｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔｒｅａｃ
ｔｉｏｎｗｉｔｈａｎｅｘｃｅｓｓｏｆｓｏｄｉｕｍａｚｉｄｅａｔ５℃．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ａｍａｓｓ
ｏｆｂｒｉｇｈｔｒｅｄｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｗａｓｇｅｎｅｒａｔｅｄａｍｏｎｇｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｐｒｏ
ｇｒｅｓｓ．Ｔｈｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｗａｓａｎａｌｙｚｅｄｂｙｔｈｉｎｌａｙｅｒｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏ
ｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＴＬＣ），ａｎｄｉｎｃｌｕｄｅｄｔｈｒｅｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ．Ｔｈｅｓｅ
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ａｚｉｄａｔｉｏｎｒｅａｃｔｉｏｎｔｈｒｏｕｇｈｒｅｄｕｃｉｎｇｓｉｄｅｒｅａｃｔｉｏｎ（ｅ．ｇ．ａｚｏ
ｒｅａｃｔｉｏｎ）．Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅ，ｔｈｅｄｉａｚｏｔｉｚａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓａｎｄｔｈｅａｚｉｄａ
ｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｗｅｒｅｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄａｔｌｏｗｅｒｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｓｏｆ－１０℃
ａｎｄ－５℃．Ｔｈｅｂｒｉｇｈｔｒｅｄｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｗａｓｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙｒｅｄｕｃｅｄ
ａｓｅｘｐｅｃｔｅｄ．ＡＴＡＡ ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄａｓｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅ，
ｗｈｉｃｈｃａｎｂｅｐｕｒｉｆｉｅｄｂｙｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｉｎｅｔｈｙｌａｃｅｔａｔｅ．Ｔｈｅ
ｃｏｍｐｌｅｔｅｓｙｎｔｈｅｔｉｃｐｒｏｃｅｓｓｗａｓｓｈｏｗｎｉｎＳｃｈｅｍｅ１．
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３．２　ＴｈｅｒｍａｌＢｅｈａｖｉｏｒｏｆＡＴＡＡ
　　ＡｓｓｈｏｗｎｉｎｔｈｅＴＧＡｃｕｒｖｅ（Ｆｉｇ．１），ｉｔｉｎｄｉｃａｔｅｓｔｈｅｔｈｅｒ
ｍａｌｂｅｈａｖｉｏｒｏｆＡＴＡＡｃａｎｂｅｄｉｖｉｄｅｄｉｎｔｏｏｎｅｄｅｈｙｄｒａｔｉｎｇ
ｃｒｙｓｔａｌｗａｔｅｒｓｔａｇｅａｎｄｏｎｅｏｂｖｉｏｕｓｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓｔａｇｅ．Ｔｈｅ
ｄｅｈｙｄｒａｔｉｏｎｏｃｃｕｒｓａｔ６３．９－１０９．３℃ ｗｉｔｈａｍａｓｓｌｏｓｓｏｆａ
ｂｏｕｔ９．７％，ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｔｏｔｈｅｌｏｓｓｏｆ１ｍｏｌｗａｔｅｒｍｏｌｅ
ｃｕｌｅ．Ａｎｄｔｈｉｓｒｅｓｕｌｔ，ｗｈｉｃｈｉｓｃｏｎｓｉｓｔｅｎｔｗｉｔｈｔｈａｔｏｆｅｌｅｍｅｎｔａｌ
ａｎａｌｙｓｉｓ，ｈａｓｐｒｏｖｅｎｆｕｒｔｈｅｒｔｈａｔｔｈｅｅｘａｃｔｃｈｅｍｉｃａｌｆｏｒｍｕｌａｏｆ
ｔｈｅｔｉｔｌｅｃｏｍｐｏｕｎｄｉｓＡＴＡＡ·Ｈ２Ｏ．Ｔｈｅｅｘｏｔｈｅｒｍｉｃｄｅｃｏｍｐｏ
ｓｉｔｉｏｎｓｔａｒｔｓａｔ１５８．３℃ ａｎｄｅｎｄｓａｔ２０１．２℃ ｗｉｔｈａｍａｓｓｌｏｓｓ
ｏｆａｂｏｕｔ６６．６％．ＴｈｅＴＧＡｃｕｒｖｅｓｈｏｗｓａｌｍｏｓｔ８０％ ｍａｓｓｌｏｓｓ．
　　ＦｒｏｍＦｉｇ．２，ｗｅｃａｎｓｅｅｔｈｅＤＳＣｃｕｒｖｅｏｆＡＴＡＡｉｓｉｎｈａｒ
ｍｏｎｙｗｉｔｈｔｈｅＴＧＡｃｕｒｖｅ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇｔｗｏｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃｐｒｏｃｅｓ
ｓｅｓａｎｄｏｎｅｅｘｏｔｈｅｒｍｉｃｐｒｏｃｅｓｓ．Ｔｈｅｆｉｒｓｔｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃｐｒｏｃｅｓｓ
ｉｓｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｔｏｔｈｅｄｅｈｙｄｒａｔｉｎｇｃｒｙｓｔａｌｗａｔｅｒｓｔａｇｅ，ａｎｄ
ｔｈｅｄｅｈｙｄｒａｔｉｏｎｅｎｔｈａｌｐｙ（ΔＨｅ），ｔｈｅｅｘｔｒａｐｏｌａｔｅｄｏｎｓｅｔｔｅｍ
ｐｅｒａｔｕｒｅａｓｗｅｌｌａｓｔｈｅｐｅａｋｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｒｅ－１８２．３Ｊ·ｇ－１，
６３．０℃ ａｎｄ８５．６℃，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅｓｅｃｏｎｄｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃ

ｐｒｏｃｅｓｓｂｅｌｏｎｇｓｔｏｔｈｅｍｅｌｔｉｎｇｓｔａｇｅ．Ｔｈｅｍｅｌｔｉｎｇｅｎｔｈａｌｐｙ
（ΔＨｍ），ｔｈｅｅｘｔｒａｐｏｌａｔｅｄｏｎｓｅｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｈｅｐｅａｋｔｅｍ
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ｔｈｅｒｍｉｃｐｒｏｃｅｓｓｉｓｄｅｒｉｖｅｄｆｒｏｍ ｔｈｅｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆＡＴＡＡ，
ａｎｄｔｈｅｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｅｎｔｈａｌｐｙ（ΔＨｄ），ｔｈｅｅｘｔｒａｐｏｌａｔｅｄｏｎ
ｓｅｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｈｅｐｅａｋｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｒｅ２０６．４Ｊ·ｇ－１，
１７１．２℃ ａｎｄ１７７．９℃．ＴｈｅｆｏｒｅｇｏｉｎｇｄａｔａｏｆＴＧＡａｎｄＤＳＣ
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