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　　 Ａｎｅｎｅｒｇｅｔｉｃｍａｔｅｒｉａｌ，［１，２，５］ｏｘａｄｉａｚｏｌｏ［３，４ｅ］
［１，２，３，４］ｔｅｔｒａｚｉｎｅ４，６ｄｉＮｏｘｉｄｅ（ＦＴＤＯ），ｗｈｏｓｅｄｅｎｓｉｔｙ
（ｔｅｓｔｅｄ）ｗａｓ１．８５ｇ·ｃｍ－３［２］

，ｅｎｔｈａｌｐｙｏｆｆｏｒｍａｔｉｏｎｗａｓ
１０１０ｋｃａｌ·ｋｇ－１［３］， ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｄｅｔｏｎａｔｉｏｎ ｖｅｌｏｃｉｔｙ ｐｒｅｓｓｕｒｅ
ｗａｓ９８０２ｍ·ｓ－１，ａｎｄｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｐｒｅｓｓｕｒｅｗａｓ４４．７８ＧＰａ，
ｗａｓｆｉｒｓｔｌｙｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄａｎｄｒｅｐｏｒｔｅｄｂｙＲｕｓｓｉａｎｓｃｉｅｎｔｉｓｔｓｉｎ
１９９５［１］．ＴｈｅｆｉｖｅｓｔｅｐｓｙｎｔｈｅｔｉｃｒｏｕｔｅｏｆＦＴＤＯ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｙｎ
ｔｈｅｓｉｚｅｄｆｒｏｍ３，４ｄｉａｍｉｎｏｆｕｒａｚａｎ（ＤＡＦ）ｖｉａｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｓｏｆ
ｏｘｉｄａｔｉｏｎ，ａｍｉｎｏｐｒｏｔｅｃｔｉｏｎ，ｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ，ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓａｎｄｃｙ
ｃｌｉｚａｔｉｏｎｗｉｔｈａｔｏｔａｌｙｉｅｌｄｏｆ１４．６３％，ｈａｄｂｅｅｎｒｅｐｏｒｔｅｄ［１］．
Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｒｅｗｅｒｅｍａｎｙｓｈｏｒｔｃｏｍｉｎｇｓｉｎ ｔｈａｔｓｙｎｔｈｅｔｉｃ
ｒｏｕｔｅ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｒｉｇｏｒｏｕｓ，ｄｉｆｆｉｃｕｌｔｓｅｐａｒａ
ｔｉｏｎａｎｄｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆＦＴＤＯａｎｄｅｘｐｅｎｓｉｖｅＮＯ２ＢＦ４ｒｅａｇｅｎｔ．
　　Ａｎｏｖｅｌｓｙｎｔｈｅｔｉｃｒｏｕｔｅｏｆ［１，２，５］ｏｘａｄｉａｚｏｌｏ［３，４ｅ］
［１，２，３，４］ｔｅｔｒａｚｉｎｅ４，６ｄｉＮｏｘｉｄｅ（ＦＴＤＯ）ｗａｓｄｅｓｉｇｎｅｄａｎｄ
ＦＴＤＯｗａｓｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｆｒｏｍ３，４ｄｉａｍｉｎｏｆｕｒａｚａｎ（ＤＡＦ）ｖｉａｔｈｅ
ｒｅａｃｔｉｏｎｓｏｆｏｘｉｄａｔｉｏｎ，ｃｏｎｄｅｎｓａｔｉｏｎ，ｎｉｔｒｉｆｉｃａｔｉｏｎａｎｄｃｙｃｌｉｚａ
ｔｉｏｎｗｉｔｈａｔｏｔａｌｙｉｅｌｄｏｆ３０．８９％（Ｓｃｈｅｍｅ１）．ＦＴＤＯ ａｎｄｉｔｓ
ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅｓｗｅｒｅｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚｅｄ ｂｙ １３Ｃ ＮＭＲ， １４ＮＮＭＲ，
１５ＮＮＭＲ，１７ＯＮＭＲ，ＩＲ，ＭＳａｎｄＥＡｅｔｃ．Ｃｏｍｐａｒｅｄｗｉｔｈｔｈｅ
ｆｉｖｅｓｔｅｐｒｏｕｔｅｉｎｒｅｆｅｒｅｎｃｅ，ｔｈｉｓｎｅｗ ｒｏｕｔｅｓｉｍｐｌｉｆｉｅｓｔｈｅｓｙｎ
ｔｈｅｔｉｃｒｏｕｔｅｗｉｔｈｍｉｌｄｅｒｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ，ｍｏｒｅｃｏｎｖｅｎｉｅｎｔ
ｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆＦＴＤＯ ａｎｄｌｏｗｅｒｃｏｓｔｒｅａｇｅｎｔｓ，
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２　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ３ａｍｉｎｏ４ｎｉｔｒｏｓｏｆｕｒａｚａｎ（１）
　　Ａｍｉｘｔｕｒｅｏｆｂｅｎｚｅｎｅ（２００ｍＬ），３０％ ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ

（１４５ ｍＬ，１．２９ ｍｏｌ） ａｎｄ ｓｏｄｉｕｍ ｔｕｎｇｓｔａｔｅ ｄｉｈｙｄｒａｔｅ
（１６．５ｇ，０．０５ｍｏｌ），ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ（１０ｍＬ，
１８０ｍｍｏｌ）ｂｅｉｎｇａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅａｔ５～１０℃，ａｎｄｔｈｅｎＤＡＦ
（１），ｗａｓｓｔｉｒｒｅｄａｔ１５℃ ｆｏｒ１．５ｈ．Ｔｈｅｏｒｇａｎｉｃｌａｙｅｒｗａｓ
ｓｅｐａｒａｔｅｄ，ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｗａｔｅｒａｎｄｄｒｉｅｄｂｙａｎｈｙｄｒｏｕｓｍａｇｎｅ
ｓｉｕｍｓｕｌｆａｔｅ．Ａｆｔｅｒｔｈｅｄｒｙｉｎｇａｇｅｎｔｂｅｉｎｇｆｉｌｔｅｒｅｄ，ｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔ
ｗａｓｒｅｍｏｖｅｄｔｏｏｂｔａｉｎ５．１９ｇｙｅｌｌｏｗ ｓｏｌｉｄ，ｙｉｅｌｄ９１．０５％．
ｍ．ｐ．７６～７８℃．１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯ，５００ＭＨｚ）δ：６．８６（ｓ，
２Ｈ）；ＩＲ（ＫＢｒ，ｃｍ－１

）ν：３４２１，３３１８，１６２８，１５３１，１４８２，
１４０９，１２８４，１０１４；Ａｎａｌ．ＣａｌｃｄｆｏｒＣ２Ｈ２Ｎ４Ｏ２：Ｃ２１．０６，
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３　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ３ａｍｉｎｏ４（ｔｅｒｔｂｕｔｙｌＮＮＯａｚｏｘｙ）
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　 　 Ａ ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆＮ，Ｎｄｉｂｒｏｍｏｔｅｒｔｂｕｔｙｌａｍｉｎｅ
（１１．５ｇ，５０ｍｍｏｌ），ＣｕＣｌ（１０ｇ，１００ｍｍｏｌ），ｃｏｍｐｏｕｎｄ（１）（０．５７ｇ，
５０ｍｍｏｌ）ｉｎｍｅｔｈｙｌｅｎｅｃｈｌｏｒｉｄｅ（５００ｍＬ）ｗａｓｓｔｉｒｒｅｄａｔ
１５～２５℃ ｆｏｒ１５ｈ．Ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｐｏｕｒｅｄｉｎｔｏ
ｉｃｅｗａｔｅｒ（５００ｍＬ），ａｎｄｔｈｅｎｓｏｄｉｕｍｔｈｉｏｓｕｌｆａｔｅｗａｓａｄｄｅｄ．
Ｔｈｅｏｒｇａｎｉｃｌａｙｅｒｗａｓｓｅｐａｒａｔｅｄ，ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｗａｔｅｒａｎｄｄｒｉｅｄ
ｂｙａｎｈｙｄｒｏｕｓｍａｇｎｅｓｉｕｍｓｕｌｆａｔｅ，ｆｉｌｔｅｒｅｄａｎｄｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｗａｓ
ｒｅｍｏｖｅｄｔｏｏｂｔａｉｎ６．８ｇｙｅｌｌｏｗｓｏｌｉｄ，ｙｉｅｌｄ７３．５０％．ｍ．ｐ．
１５６～１５８℃．１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯ，５００ＭＨｚ）δ：１．４３（ｓ，９Ｈ），
６．５９（ｓ，２Ｈ）；１３Ｃ ＮＭＲ（ＤＭＳＯ，５００ＭＨｚ）δ：２５．０６，
５９．９９，１５０．７７，１５１．５５；ＩＲ（ＫＢｒ，ｃｍ－１

）ν：３４７２，３３５６，
２９８０，１６２４，１５６６，１４５３，１３６７，１１８３；ＭＳ（ＥＩ）ｍ／ｚ（％）：
１８５（Ｍ＋

，５），１１２（２０），１０２（２０），５７（１００），４１（３５），
２９（２８）；Ａｎａｌ．ＣａｌｃｄｆｏｒＣ６Ｈ１１Ｎ５Ｏ２：Ｃ３８．９２，Ｈ ５．９９，
Ｎ３７．８２；Ｆｏｕｎｄ：Ｃ３９．３６，Ｈ５．９６，Ｎ３５．６０．

４　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ３ｎｉｔｒａｍｉｎｏ４（ｔｅｒｔｂｕｔｙｌＮＮＯａｚｏｘｙ）
ｆｕｒａｚａｎ（３）

　　Ｐｕｒｅｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ（２．７２ｇ，２１．６ｍｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏａ
ｓｔｉｒｒｅｄａｎｄｃｏｏｌｅｄ（０℃）ｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｃａｒｂｏｎｔｅｔｒａｃｈｌｏｒｉｄｅ
（２ｇ，１０．８ｍｍｏｌ）．Ａｆｔｅｒｂｅｉｎｇｗａｒｍｅｄｔｏｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
ｇｒａｄｕａｌｌｙ，ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｓｔｉｒｒｅｄｆｏｒ２ｈａｎｄｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｗａｓ
ｒｅｍｏｖｅｄｂｙｖａｃｕｕｍ．Ｍｅｔｈｙｌｅｎｅｃｈｌｏｒｉｄｅ（１００ ｍＬ） ｗａｓ
ａｄｄｅｄ，ｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｉｃｅｗａｔｅｒ（２０ｍＬ）ａｎｄ
ａｑｕｅｏｕｓ ｌａｙｅｒ ｗａｓ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｗｉｔｈ ｍｅｔｈｙｌｅｎｅ ｃｈｌｏｒｉｄｅ
（２×５０ｍＬ）．Ｔｈｅｃｏｍｂｉｎｅｄｏｒｇａｎｉｃｌａｙｅｒｗａｓｄｒｉｅｄｂｙａｎｈｙ
ｄｒｏｕｓｍａｇｎｅｓｉｕｍｓｕｌｆａｔｅ，ｆｉｌｔｅｒｅｄａｎｄｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｗａｓｒｅｍｏｖｅｄ
ｔｏｏｂｔａｉｎ２．４７ｇｙｅｌｌｏｗ ｓｏｌｉｄ，ｙｉｅｌｄ９９．５４％．ｍ．ｐ．９２～
９４℃；１Ｈ ＮＭＲ（ＣＤＣｌ３，５００ＭＨｚ）δ：１．５２（ｔ，Ｊ＝６４Ｈｚ，
９Ｈ），δ：１１．３４（ｓ，１Ｈ）； １３Ｃ ＮＭＲ （ＣＤＣｌ３，５００ＭＨｚ）δ：
２５．３４，δ６１．９０，δ：１４２．９１，１５０．３５；ＩＲ（ＫＢｒ，ｃｍ－１

）ν：３２９１，
２９８３，１６２１，１５１０，１４８８，１３１５，１１６４；ＭＳ（ＥＩ）ｍ／ｚ（％）ＥＩ：２３０
（Ｍ＋

，４０），２１２（９７），１７２（３５），１５４（２８），１１９（１８），９８（２０）；
Ａｎａｌ．ＣａｌｃｄｆｏｒＣ６Ｈ１Ｎ６Ｏ３：Ｃ３１．３０，Ｈ４．３５，Ｎ ３６．５２；
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ＷＡＮＧＢｏｚｈｏｕ，ＬＩＸｉａｎｇｚｈｉ，ＬＩＨｕｉ，ＨＵＯＨｕａｎ，ＺＨＯＵＹａｎｓｈｕｉ，ＦＡＮＸｕｅｚｈｏｎｇ，ＬＩＪｉｚｈｅｎ

Ｆｏｕｎｄ：Ｃ３１．７３，Ｈ４．４１，Ｎ３６．１２．

５　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ［１，２，５］ｏｘａｄｉａｚｏｌｏ［３，４ｅ］［１，２，３，４］
ｔｅｔｒａｚｉｎｅ４，６ｄｉＮｏｘｉｄｅ（ＦＴＤＯ）

　　Ａｔｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆ０℃，ｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆ３ｎｉｔｒａｍｉｎｏ４
（ｔｅｒｔｂｕｔｙｌＮＮＯａｚｏｘｙ）ｆｕｒａｚａｎ（１ｇ，４．３５ｍｍｏｌ）ｉｎａｃｅｔｏ
ｎｉｔｒｉｌｅ（１６０ｍＬ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｎｈｙｄｒｉｄｅ（２０ｇ），
ａｎｄｔｈｅｎｋｅｅｐｔｈｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ０．５ｈ．Ａｆｔｅｒｂｅｉｎｇｗａｒｍｅｄ
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