
书书书

ＢＩＦｕｑｉａｎｇ，ＧＥＺｈｏｎｇｘｕｅ，ＸＵＣｈｅｎｇ，ＷＡＮＧＭｉｎｃｈａｎｇ，ＦＡＮＸｕｅｚｈｏｎｇ，ＬＩＴａｏｑｉ，ＸＵＭｉｎ，ＬＩＪｉｚｈｅｎ

文章编号：１００６９９４１（２０１２）０４０５０２０１

Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓａｎｄ１５ＮＮＭＲＣｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎｏｆ４，５Ｄｉｃｙａｎｏｉｍｉｄａｚｏｌ２ｙｌｐｅｎｔａｚｏｌｅ

ＢＩＦｕｑｉａｎｇ，ＧＥＺｈｏｎｇｘｕｅ，ＸＵＣｈｅｎｇ，ＷＡＮＧＭｉｎｃｈａｎｇ，ＦＡＮＸｕｅｚｈｏｎｇ，ＬＩＴａｏｑｉ，ＸＵＭｉｎ，ＬＩＪｉｚｈｅｎ
（Ｘｉ′ａｎＭｏｄｅｒｎＣｈｅｍｉｓｔｒｙＲｅｓｅａｒｃｈＩｎｓｔｉｔｕｔｅ，Ｘｉ′ａｎ７１００６５，Ｃｈｉｎａ）

ＲｅｃｅｉｖｅｄＤａｔｅ：２０１２０３１３；ＲｅｖｉｓｅｄＤａｔｅ：２０１２０４１７
Ｂｉｏｇｒａｐｈｙ：ＢＩＦｕｑｉａｎｇ（１９８２－），ｍａｌｅ，ｅｎｇｉｎｅｅｒ，ｒｅｓｅａｒｃｈｆｉｅｌｄ：ｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓ
ａｎｄｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆｅｎｅｒｇｅｔｉｃｍａｔｅｒｉａｌｓ．ｅｍａｉｌ：ｂｉｆｕｑｉａｎｇ＠ｇｍａｉｌ．ｃｏｍ

　 　 Ｉｎ ｔｈｅｌａｓｔｆｅｗ ｄｅｃａｄｅｓ，ｐｅｎｔａｚｏｌｅｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓｈａｖｅ
ｒｅｃｅｉｖｅｄａｇｒｅａｔｄｅａｌｏｆａｔｔｅｎｔｉｏｎａｓｔｈｅｙａｒｅｉｍｐｏｒｔａｎｔｉｎｔｅｒ
ｍｅｄｉａｔｅｓｉｎｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆａｌｌｎｉｔｒｏｇｅｎｃｏｍｐｏｕｎｄｓ［１－２］．Ｉｎ
ｏｒｄｅｒｔｏｃｏｎｔｉｎｕｅｔｈｅｓｅａｒｃｈｆｏｒｎｏｖｅｌｅｎｅｒｇｅｔｉｃｐｅｎｔａｚｏｌｅ
ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ，４，５ｄｉｃｙａｎｏｉｍｉｄａｚｏｌ２ｙｌｐｅｎｔａｚｏｌｅ（ＤＣＩＰ）ｗａｓ
ｄｅｓｉｇｎｅｄａｎｄｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｆｒｏｍ２ａｍｉｎｏ４，５ｄｉｃｙａｎｏｉｍｉｄａｚｏｌｅ
ｂｙｉｎｔｒｏｄｕｃｉｎｇ４，５ｄｉｃｙａｎｏｉｍｉｄａｚｏｌｙｌｇｒｏｕｐｔｏｔｈｅｐｅｎｔａｚｏｌｅ
ｒｉｎｇ．Ｔｈｅｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｔｈｅｐｅｎｔａｚｏｌｅｃｏｍｐｏｕｎｄｗａｓｃｈａｒａｃｔｅｒ
ｉｚｅｄｂｙ１５ＮＮＭＲｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ．
　　 ＴｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆＤＣＩＰ：２ａｍｉｎｏ４，５ｄｉｃｙａｎｏｉｍｉｄａｚｏｌｅ
（１．２９１ｇ）ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎａｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｍｉｎｅｒａｌａｃｉｄａｎｄ
ｗａｔｅｒ，ａｎｄａｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｓｏｄｉｕｍ ｎｉｔｒｉｔｅ（０．７６ｇ）ｉｎ２ｍＬｏｆ
ｗａｔｅｒｗａｓａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅａｔ０℃．Ｔｈｅａｂｏｖｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓ
ｓｔｉｒｒｅｄｆｏｒ３０ｍｉｎ，ａｎｄｃｏｏｌｅｄｔｏ－４０℃，ｔｈｅｎａｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆ
ｓｏｄｉｕｍａｚｉｄｅ（０．７１ｇ）ｉｎ１０ｍＬｏｆ５０％ ａｑｕｅｏｕｓｍｅｔｈａｎｏｌ
ｗａｓａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅ．Ａｆｔｅｒｃｏｎｔｉｎｕｏｕｓｓｔｉｒｒｉｎｇｆｏｒ１ ｈａｔ
－４０℃，ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｆｉｌｔｒａｔｅｄａｎｄｄｒｉｅｄａｔ－４０℃ ｔｏｇｉｖｅ
ｙｅｌｌｏｗｐｏｗｄｅｒ（Ｓｃｈｅｍｅ１）．Ｗｈｅｎｓｏｄｉｕｍ ｎｉｔｒｉｔｅｏｒｓｏｄｉｕｍ
ａｚｉｄｅｗａｓｒｅｐｌａｃｅｄｂｙ１５Ｎ ｌａｂｅｌｅｄｓｏｄｉｕｍ ｎｉｔｒｉｔｅｏｒ１５Ｎ
ｌａｂｅｌｅｄｓｏｄｉｕｍ ａｚｉｄｅｉｎｔｈｅａｂｏｖｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓ，ｓａｍｐｌｅⅠ ａｎｄ
ｓａｍｐｌｅⅡ ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅ１５ＮＮＭＲｏｆＤＣＩＰ
ｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｕｓｉｎｇｄｅｕｔｅｒａｔｅｄｍｅｔｈａｎｏｌａｓｓｏｌｖｅｎｔａｎｄ
ｎｉｔｒｏｍｅｔｈａｎｅａｓｅｘｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄ．

Ｓｃｈｅｍｅ１　ＳｙｎｔｈｅｔｉｃｒｏｕｔｅｏｆＤＣＩＰ

　　１５Ｎ ＮＭＲｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗ ｆｏｒｓａｍｐｌｅⅠｔｈａｔｔｈｅｓｉｇｎａｌｓｏｆδ
－２３．５７ａｎｄδ－１４３．９７ａｒｅｏｂｔａｉｎｅｄａｔ－４０℃，ａｎｄｔｈｅｓｉｇｎａｌ
ｏｆδ－２３．５７ｉｓｄｉｓａｐｐｅａｒｅｄｗｈｅｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｉｓｈｅａｔｅｄｔｏ２０℃．
ＩｔｍａｙｃｏｎｃｌｕｄｅｔｈａｔｓａｍｐｌｅⅠｃｏｎｓｉｓｔｓｏｆｔｈｅＮ２／５１５Ｎ ｌａｂｅｌｅｄ
ｐｅｎｔａｚｏｌｅａｎｄ Ｎβ

１５Ｎ ｌａｂｅｌｅｄ ２ａｚｉｄｏ４，５ｄｉｃｙａｎｏｉｍｉｄａｚｏｌｅ
（ＡＤＣＩ）［３］（Ｓｃｈｅｍｅ２），ａｎｄδ－２３．５７ａｎｄδ－１４３．９７ｃａｎｂｅ
ａｓｓｉｇｎｅｄｔｏＮ２／５ｏｆＤＣＩＰａｎｄＮβｏｆＡＤＣＩ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．
　　Ｓｉｍｉｌａｒｌｙ，ｆｏｒｓａｍｐｌｅⅡ，ｔｈｅｓｉｇｎａｌｓｏｆδ７．３９，δ－２３．５７
（Ｎ２／５），δ－１３９．１５ａｎｄδ－１４３．９７（Ｎβ）ａｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄａｔ－
４０℃，ａｎｄｔｗｏｓｉｇｎａｌｓｏｆδ７．３９ａｎｄδ－２３．５７（Ｎ２／５）ａｒｅ
ｄｉｓａｐｐｅａｒｅｄｗｈｅｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｉｓｈｅａｔｅｄｔｏ２０℃．Ｉｔｉｎｄｉｃａｔｅｓ
ｔｈａｔｓａｍｐｌｅⅡ ｃｏｎｓｉｓｔｓｏｆｔｈｅＮ２／５ａｎｄＮ３／４１５Ｎ ｌａｂｅｌｅｄ
ｐｅｎｔａｚｏｌｅａｎｄＮγ

１５ＮｌａｂｅｌｅｄＡＤＣＩ，Ｎβ
１５ＮｌａｂｅｌｅｄＡＤＣＩｗａｓ

ｆｏｒｍｅｄ ｗｈｅｎ ｔｈｅ ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｏｆｐｅｎｔａｚｏｌｅ ｏｃｃｕｒｒｅｄ［３］

（Ｓｃｈｅｍｅ３），ａｎｄδ７．３９ａｎｄδ－１３９．１５ｃａｎｂｅａｓｓｉｇｎｅｄｔｏ
Ｎ３／４ｏｆＤＣＩＰａｎｄＮγｏｆＡＤＣＩ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｉｎａｄｄｉｔｉｏｎ，ｔｈｅ

ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆＤＣＩＰｉｎｔｈｅｓｙｎｔｈｅｓｉｓａｎｄ１５ＮＮＭＲａｎａｌｙｓｅｓ
ｗａｓｃｏｎｆｉｒｍｅｄｂｙｔｈｅｓｉｇｎａｌｏｆＮβｏｆＡＤＣＩｄｅｔｅｃｔｅｄａｔ－４０℃．

Ｓｃｈｅｍｅ２　Ｍｅｃｈａｎｉｓｍｏｆｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｕｓｉｎｇ１５ＮｌａｂｅｌｅｄＮａＮＯ２

Ｓｃｈｅｍｅ３　Ｍｅｃｈａｎｉｓｍｏｆｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｕｓｉｎｇ１５ＮｌａｂｅｌｅｄＮａＮ３

　　Ｉｎｓｕｍｍａｒｙ，ｉｔｉｓｆｏｕｎｄｔｈａｔｔｈｅ１５ＮＮＭＲｃｈｅｍｉｃａｌｓｈｉｆｔｓ
ｏｆＤＣＩＰａｒｅ－２３．５７（Ｎ２／５）ａｎｄ７．３９（Ｎ３／４），ａｎｄａｒｅａ
ｇｒｅｅｍｅｎｔｗｉｔｈｔｈｅ１５Ｎ ＮＭＲｃｈｅｍｉｃａｌｓｈｉｆｔｓｏｆｐｄｉｍｅｔｈｙｌ
ａｍｉｎｏｐｈｅｎｙｌｐｅｎｔａｚｏｌｅ（－２７．１（Ｎ２／５）ａｎｄ４．９（Ｎ３／４））
ｒｅｐｏｒｔｅｄ［４］．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｏｒｇａｎｉｃｃｈｅｍｉｓｔｒｙ；４，５ｄｉｃｙａｎｏｉｍｉｄａｚｏｌ２ｙｌｐｅｎｔａｚｏｌｅ；
ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ；ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ

ＣＬＣｎｕｍｂｅｒ：ＴＪ５５；Ｏ６２ Ｄｏｃｕｍｅｎｔｃｏｄｅ：Ａ
ＤＯＩ：１０．３９６９／ｊ．ｉｓｓｎ．１００６９９４１．２０１２．０４．０２４

Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓ：
［１］ＦａｎＳ，ＷｉｌｓｏｎＫＪ，ＲｏｄｎｅｙＪＢ．ＯｎｔｈｅｓｔａｂｉｌｉｔｙｏｆＮ５

＋Ｎ５
－［Ｊ］．

ＪＰｈｙｓＣｈｅｍ，Ａ２００２，１０６：４６３９－４６４４．
［２］ＣｕｉＪ，ＺｈａｎｇＹ，ＺｈａｏＦ，ｅｔａｌ．ＨＢ（Ｎ５）３Ｍ（Ｍ＝Ｌｉ，Ｎａ，Ｋａｎｄ

Ｒｂ）：ＡｎｅｗｋｉｎｄｏｆｐｅｎｔａｚｏｌｉｄｓａｓＨＥＤＭｓ［Ｊ］．ＰｒｏｇｒｅｓｓｉｎＮａｔｕ
ｒａｌＳｃｉｅｎｃｅ，２００９，１９：４１－４５．

［３］ＢｕｔｌｅｒＲＮ，ＦｏｘＡ，ＣｏｌｌｉｅｒＳ，ｅｔａｌ．Ｐｅｎｔａｚｏｌｅｃｈｅｍｉｓｔｒｙ：ｔｈｅ
ｍｅｃｈａｎｉｓｍｏｆｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｏｆａｒｙｌｄｉａｚｏｎｉｕｍｃｈｌｏｒｉｄｅｓｗｉｔｈａｚｉｄｅ
ｉｏｎａｔ－８０℃：ｃｏｎｃｅｒｔｅｄｖｅｒｓｕｓｓｔｅｐｗｉｓｅｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆａｒｙｌｐｅｎ
ｔａｚｏｌｅｓ，ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｐｅｎｔａｚｅｎｅｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ，ａｃｏｍｂｉｎｅｄ１Ｈ
ａｎｄ１５ＮＮＭＲｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌａｎｄａｂｉｎｉｔｉｏｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌｓｔｕｄｙ［Ｊ］．Ｊ
ＣｈｅｍＳｏｃ，ＰｅｒｋｉｎＴｒａｎｓ，２，１９９８：２２４３－２２４７．

［４］ＭüｌｌｅｒＲ，ＷａｌｌｉｓＪＤ．ＰｈｉｌｉｐｓｂｏｒｎＷ．Ｄｉｒｅｃｔｓｔｒｕｃｔｕｒａｌｐｒｏｏｆｆｏｒ
ｔｈｅｐｅｎｔａｚｏｌｅｒｉｎｇｓｙｓｔｅｍ ｉｎｓｏｌｕｔｉｏｎｂｙ１５ＮＮＭＲｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
［Ｊ］．ＡｎｇｅｗＣｈｅｍＩｎｔＥｄＥｎｇｌ，１９８５，２４（６）：５１３－５１５．

２０５

ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＥｎｅｒｇｅｔｉｃＭａｔｅｒｉａｌｓ，Ｖｏｌ．２０，Ｎｏ．４，２０１２（５０２－５０２） 含能材料 ｗｗｗ．ｅｎｅｒｇｅｔｉｃｍａｔｅｒｉａｌｓ．ｏｒｇ．ｃｎ


