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ａｍｍｏｎｉａ（ＮＨ３）。ｒａｍｍｏｎｉｕｍｓａｌｔｓｗｉｔｈｂｏｒｏｎｈｙｄｒｉｄｅａｓａｒｅｄｕｃｉｎｇａｇｅｎｔ・Ａｓ
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ｗａｓＥｏｕｎｄｔｏｐｒｏｄｕｃｅｇ，ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｌｙ，Ｔｈｉｓｍｅａｎｓｔｈａｔ９ｂｅｃａｍｅｒｅａｄｉｌｙ 

ａｃｃｅｓｓｉｂｌｅｆｒｏｍユ７ａｉｎｏｎｌｙｔｗｏｓｔｅｐｓｉｎ６２％ｏｖｅｒａｌｌｙｉｅｌｄ８

ＷｅｆｕｒｔｈｅｒｅｘａｍｉｎｅｄｔｏｔｒａｎｓＥｏｒｍ３ｉｎｔｏＺ６Ｆｉｒｓｔ，３ｗａｓｃｏｎｖｅｒｔｅｄｔ。ｔｈｅ

ｑｕａｔｅｒｎａｒＹａｍｍｏｎｉｕｍｓａｌｔｗｉｔｈｅｘｃｅｓｓｍｅｔｈＹｌｉｏｄｉｄｅ（Ｍｅエ）ｉｎｔｅｔｒａｈＹｄｒｏｍ－

ｒａｎ（ＴＨＦ)，ａｎｄｔｈｅｎｉｔｗａｓｒｅａｃｔｅｄｗｉｔｈａｑ、ａｍｍｏｎｉａ（ＮＨ４０Ｈ）。ｒｓｏｄｉｕｍａｍ－
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ｔｈａｔａｎａｍｉｄｅａｎｉｏｎｄｉｄｎｏｔａどＥｏｒｄｇｏｏｄｒｅｓｕｌｔｓ（Ｅｎｔｒｉｅｓｌ－３）．エｎｃａｓｅｓ
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ＴＨＦ－Ｈ２０ｕ：1）ＮａＮＨ２（２１）ｒｅＥ１ｕｘＯＯＯ 

ＭｅＯＨ－Ｈ２０（１：１）ＮａＮＨ２（２０）ｒｅＥｌｕｘ１５１３６０ 

ＭｅＯＨＮａＮＨ２（２１）ｒｅＥｌｕｘ２４１７４９ 

ａｎｄＮＨ４０Ｈ（２４９） 

ＭｅＯＨＮＨ４０Ｈ（２５１）ｒｅＥ１ｕｘ５６３９４ 

Ｇｒａｍｉｎｅｉｔｓｅｌだ＊ ＮＨ４０Ｈ（２６８）ｒｅ五lｕｘ２７６５

ＭｅＯＨ 

ｔ－ＢｕＯＨＮＨ４０Ｈ（２４９）ｒｅ症ｌｕｘ５８４１o

ＮＨ４０Ｈ（４６８）１５６０２０o 

ＮＨ４０Ｈ（４６３）０５６１３０ 

１
２
３
 

４
５
 

６
７
８
 

､Ｇｒａｍｉｎｅｗａｓｎｏｔｍｅｔｈｙｌａｔｅｄｔｏａｍｍｏｎｉｕｍｓａｌｔｐｒｉｏｒｔ。ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｗｉｔｈ

ａｍｍｏｎｉａ，ｒｅｓｕｌｔｉｎｇｉｎ５９％Ｙｉｅｌｄｏ五ｒｅｃｏｖｅｒｙｏＥｓｔａｒｔｉｎｇｍａｔｅｒｉａｌ．
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ｗｈｅｒｅＭｅＯＨｗａｓｕｓｅｄａｓｃｏ－ｓｏｌｖｅｎｔ（Ｅｎｔｒｉｅｓ２－５），ＥｏｒｍａｔｉｏｎｏＥ３－ｍｅｔｈｏｘｙ－ 

ｍｅｔｈｙｌｉｎｄｏｌｅ（エＯ）ｗａｓｏｂｓｅｒｖｅｄｔｏｇｅｔｈｅｒｗｉｔｈｔｈｅｄｅｓｉｒｅｄ２ａｎｄ４・亡ｅｒｔ－Ｂｕ－

ｔａｎｏｌｗａｓｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｏｆｃｈｏｉｃｅｔｏａｖｏｉｄｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆ１Ｏ，ａｎｄｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆ 

２ｗａｓｒａｉｓｅｄｕｐｔｏ５８％（Ｅｎｔｒｙ６）．Ｏｎｔｈｅｏｔｈｅｒｈａｎｄ，ｗｈｅｎ２ｗａｓｈｅａｔｅｄｉｎ 

ＮＨ４０ＨａｎｄＭｅＯＨａｔｒｅｆｌｕｘｆｏｒ２ｈ，４ｗａｓｐｒｏｄｕｃｅｄｌＯｉｎ４６％ｙｉｅｌｄａｌｏｎｇｗｉｔｈ 

ａ４６％ｙｉｅｌｄｏｆｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｅｄ２．Ｂａｓｅｄｏｎｔｈｅｓｅｒｅｓｕｌｔｓ，ｔｒｅａｔｍｅｎｔｏｆｔｈｅ 

ｑｕａｔｅｒｎａｒｙａｍｍｏｎｉｕｍｓａｌｔｗｉｔｈＮＨ４０Ｈａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓｆｉｎａｌｌｙｆｏｕｎｄ 

ｔｏｂｅａｎｅＥＥｅｃｔｉｖｅｒｅａｃｔｉ。ｎｃｏｎｄｉｔｉ。ｎ（Ｅｎｔｒｙ７）．

ＳユｎｃｅｔｈｅｓｐｅｃｔｒａｌｄａｔａｏＥ２ａｎｄ４ｗｅｒｅｑｕｉｔｅｓｉｍｉｌａｒ，ｔｈｅｉｒｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ

ｗｅｒｅｃｏｎＥｉｒｍｅｄｕｎｅｑｕｉｖｏｃａｌｌｙｂＹ１ｅａｄｉｎｇｔｈｅｍｔｏｔｈｅｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｌＶｂ－ａｃｅｔ－ 

Ｙ１ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ． 

Ⅱ、ＳＹｎｔｈｅｓｅｓｏどｐｈＹｔｏａｌｅｘｉｎｓ，ｔｈｅｉｒｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ，ａｎｄ１，３，４，５－ｔｅｔｒａｈＹｄｒｏ－

pyrrolo［４，３，２－．ｅ]ｑｕｉｎＱｌｉｎｅ 

Bｒａｓｓｉｎｉｎ（ユェＬ４ａａｐｈｙｔｏａｌｅｘｉｎｏｆＣｒｕｃｉ五ｅｒａｅ,４ｂｉｓｎｏｗｒｅａｄｉｌｙａｖａｉｌａｂｌｅ．

Ｔｈｕｓ，ｇｒａｍｉｎｅ（３）ｗａｓｃｏｎｖｅｒｔｅｄｔ。２ａｓｄｅｓｃｒｉｂｅｄａｂｏｖｅ，ａｎｄｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔ

ｒｅａｃｔｉｏｎｏｆ２ｗｉｔｈｃａｒｂｏｎｄｉｓｕｌＥｉｄｅ４（ＣＳ２）ａｎｄＭｅエｃｏｍｐｌｅｔｅｄｓｉｍｐｌｅ

ｔｈｒｅｅｓｔｅｐｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏ造Ｕｆｒｏｍｉｎｄｏｌｅ（１２）ｉｎ５３％ｏｖｅｒａｌｌＹｉｅｌｄ（Ｓｃｈｅｍｅ

１）．Ｏｎｔｈｅｏｔｈｅｒｈａｎｄ，ｏｕｒｐｒｅｖ１ｏｕｓｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆｍｅｔｈｏｘｙｂｒａｓｓｉｎｉｎ４ａ 

（１３）ｄｅｐｅｎｄｅｄｏｎｔｈｅｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ（２），ｗｈｉｃｈｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄｉｎｐｏｏｒｏｖｅｒ－ 

ａｌｌｙｉｅｌｄ（１２％）ｆｒｏｍＬＮｏｗｔｈａｔ２ｂｅｃｏｍｅｅａｓｉｌＹａｖａｉｌａｂｌｅｆｒｏｍｂｏｔｈｃｏｍ－ 

ｐｏｕｎｄｓ，（エ）ａｎｄ（、），ｔｈｉｓｃｏｎｓｔｉｔｕｔｅｓａｎｉｍｐｒｏｖｅｄｓｅｖｅｎｓｔｅｐｓｙｎｔｈｅｓｉｓ

Ｓｃｈｅｍｅｌ 

。Ｅ両刃一○口｡ｒＲ－
Ｈ Ｈ 

ＮＨ 

Ｓ｣､ｓ 
Ｈ 

ＳＭｅ Ｍｅ 

ＯＭｅ 
１２ １３ 
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。モユ３ｆｒｏｍユ２ｉｎ２２％ｏｖｅｒａｌｌｙｉｅｌｄ・ＳｉｎｃｅＭａｎｎユｃｈｒｅａｃｔｉｏｎ○だｉｎｄｏｌｅｓｈａｖ－

ｉｎｇｖａｒｉｏｕｓｓｕｂｓｔｉｔｕｅｎｔａｔｔｈｅｂｅｎｚｅｎｅｐａｒｔｃａｎｐｒｏｖｉｄｅｔｈｅｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ 

ｇｒａｍｉｎｅｓ，ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ○五ｂｒａｓｓｉｎｉｎａｎｄｍｅｔｈｏｘＹｂｒａｓｓユｎｗｏｕｌｄｂｅｐｒｏｄｕｃｅｄエｎ

ｑｕａｎｔｉｔｙｂＹａｐｐ１Ｙｉｎｇｔｈｅｐｒｅｓｅｎｔｍｅｔｈｏｄ、

４－Ｍｅｔｈｏｘｙｂｒａｓｓｉｎｉｎ４ａ'ｃ（Ｍａ）ｉｓａｌｓｏａｖａｉ１ａｂｌｅｉｎｏｎｌｙｆｏｕｒｓｔｅｐｓｆｒｏｍ１ 

（Ｓｃｈｅｍｅ２）．Ｔｈｕｓ，４－ｍeｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈｙｄｅ（エ５ａ），ｐｒｅｐａｒｅｄａｃｃｏｒｄ－

ユｎｇｔｏｏｕｒｏｎｅｐｏｔｓｙｎｔｈｅｔｉｃｍｅｔｈｏｄ，７ｂｗａｓｃｏｎｖｅｒｔｅｄｔｏ３－ｄｉｍｅｔｈＹｌａｍｉｎｏ－

ｍｅｔｈＹｌ－４－ｍｅｔｈｏｘＹｉｎｄｏ１ｅｌＯ（エ５ａ）ｉｎ５７％ＹｉｅｌｄｂＹｔｈｅｒｅａｃｔユ。ｎｗｉｔｈＮａＢＨ４ｉｎ

Ｍｅ２ＮＨａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ２ｈ・ＤｕｅｔｏｉｔｓｉｎｓｔａｂｉｌｉｔＹ，ユ６ａｗａｓｒｅａｃｔｅｄ

ｗｉｔｈＭｅエｗｉｔｈｏｕｔｐｕｒユモｙｉｎｇ，ａｎｄｓｕｂｓｅｑｕｅｎｔｒｅａｃｔｉｏｎｗｉｔｈＮａＢＨ４ｉｎＮＨ４０Ｈ

ｐｒｏｄｕｃｅｄ４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｉｎｅ（ユ７ａ）ｉｎ７４％ｙｉｅｌｄｔｏｇｅｔｈｅｒｗｉｔｈ

１３％ｙｉｅ１ｄｏ造ｂｉｓ（４－ｍｅｔｈｏｘＹｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈＹ１）ａ、ﾕｎｅ（エＢａ）．Ｆｕｒｔｈｅｒｒｅａｃｔｉｏｎ

ｏＥｴｱａｗｉｔｈＣＳ２ａｎｄＭｅエａＥＥｏｒｄｅｄエ４ａｉｎ６４％Ｙｉｅｌｄ

Ｓｉｍｉｌａｒｌｙ，４－ｉｏｄｏ－８ｂ（ユ５ｂ）ａｎｄ４－ｃＹａｎｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈＹｄｅ７ｂ（ユ５ｃ）ａＥ－

Ｅｏｒｄｅｄｔｈｅｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ３－ｄｍｅｔｈｙ１ａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌｉｎｄｏｌｅｓ，（16ｂ）８ｂａｎｄ（エ６ｃ），

ｉｎ８６ａｎｄ７３％Ｙｉｅｌｄｓ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ａｌｔｈｏｕｇｈユ６ｃａｒ五ｏｒｄｅｄユ７ｃａｓａｓｔａｂｌｅ

ｃｏｍｐｏｕｎｄｉｎ５８％Ｙｉｅｌｄ，エ６ｂｇｅｎｅｒａｔｅｄｕｎｓｔａｂｌｅユ７ｂ，ｗｈｉｃｈｇｒａｄｕａｌｌＹｃｏｌ－

ｌａｐｓｅｄｔｏユ８ｂｏｎｓｔａｎｄｉｎｇｏｒｄｕｒｉｎｇＰｕｒｉＥｉｃａｔｉｏｎｂｙｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ、

ＴｈｅｒｅＥｏｒｅ，ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｏｆエアｂａｎｄユＢｂ，ｉｍｍｅｄユａｔｅ１ｙａＥｔｅｒｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎＥｒｏ、

ユ６ｂ，ｗａｓｒｅａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＳ２ａｎｄＭｅエｔｏａＥｆｏｒｄ４－ｉｏｄｏｂｒａｓｓｉｎｉｎ（ユ化）ａｎｄ

ｍｅｔｈＹｌ１ＷＶ－ｂｉｓ（４－ｉｏｄｏｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ｄｉｔｈｉｏｃａｒｂａｍａｔｅ（、ａ）ｉｎ４４ａｎｄ３４％

ｏｖｅｒａｌｌＹｉｅｌｄｓ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌＹ．Ｗｉｔｈｏｕｔｉｓｏｌａｔｉｎｇｕｎｓｔａｂｌｅユ７．，４－ｎｉｔｒｏ－

ｂｒａｓｓｉｎｉｎ（Ｍｃ）andmethyljV)｣V－ｂｉｓ（４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ｄｉｔｈｉｏｃａｒｂａｍａｔｅ 

（エｇｂ）ｗｅｒｅａｌｓｏｐｒｏｄｕｃｅｄ丘。ｍ３－ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙ１－４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ（７）ｉｎ

４１ａｎｄ１３％ｏｖｅｒａｌｌＹｉｅｌｄｓ，ｒｅｓｐｅｃｔエｖｅｌＹ．Ｒｅａｃｔｉ。ｎｏＥエＢｂｗｉｔｈＣＳ２ａｎｄＭｅ工

ｐｒｏｄｕｃｅｄエｇａｉｎ８７％ｙｉｅｌｄ

ＴｈｅｐｒｅｓｅｎｔｍｅｔｈｏｄｅＥｆｅｃｔｅｄｔｈｒｅｅｓｔｅｐｓＹｎｔｈｅｓｉｓｏ五４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ａｃ－

ｅｔｏｎｉｔｒエエｅｌｌ（２０），ａｎａｇｌＹｃｏｎｏＥＳＦ－２１４０，１２ｉｎ８１％ｏｖｅｒａｌｌＹｉｅｌｄｆｒｏｍユ

ｔｈｒｏｕｇｈユ５ａａｎｄｔｈｅｎ１６ａ．



HETEROCYCLES,Ｖｏ1.36,No.12,1993 2７８９ 

Sｃｈｅｍｅ２ 

Ｒ ＯＭｅ 
ＣＨＯ 

ｏＥＮゴー
Ｈ 

ＨＯ 

－－－ 

ＮＭｅ２ 
－－ 

CＮ 

Ｈ Ｈ 

１６ 

Ｈ 

１ １５ ２０ 

／－－人－－、
Ｒ２ Ｒ１ Ｒ３ 

ＮＨ 
ＮＨ２ 

＋ 

ＳＭｅ 

Ｎ．<S-－ こ
〆へ

、､」
＋ 

Ｍｅ 
２ Ｈ 

1４ １９ １７ １８ 

DＩＮＣ 

。ＩＮＣ

百ｃｈｅｍｅ３

ｏｌ 
Ｈ
 

Ｃ⑩Ⅱ 
ＨＯ 

－÷ 

ＮＭｅ２ 

－－ 

ＣＮ 

|⑳ 
１ 

０２" 

○コく 。[二W Ｈ 

Ｈ 

２２ ２１ 



HETEROCYCLES,Ｖｏ1.36,No.12,1993 2７９０ 

Ｔｈｅｐｒｅｖｉｏｕｓｓｙｎｔｈｅｓｉｓ５ｏｆｌ，３，４，５－ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｐｙｒｒｏｌｏ［４，３，２－．ｅ]ｑｕｉｎｏｌｉｎｅ 

（、，１３Ｓｃｈｅｍｅ３）ｍｅｔｔｈｅｔｒｏｕｂｌｅｉｎｔｈｅｃａｔａｌｙｔｉｃｒｅｄｕｃｔｉｏｎｓｔｅｐｏだ、ｉｔｒｏ－

ｖｉｎｙｌｃｏｍｐｏｕｎｄ（２２），ｄｕｅｔｏｉｔｓｐｏｏｒｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙｔｏｖａｒｉｏｕｓｓｏｌｖｅｎｔｓ，ｗｈユｃｈ

ｐｒｅｖｅｎｔｅｄ２エモｒｏｍｍｕｌｔｉｇｒａｍｓｃａｌｅｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ．Ａｌｔｈｏｕｇｈｓｕｃｈｐｒｏｂｌｅｍｄｉｄ

ｎｏｔｅｘｉｓｔｉｎｏｂｔａｉｎｉｎｇ２エｂｙｔｈｅｒｅｄｕｃｔｉｏｎｏｆ４－ｎｉｔｒｏエｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ

（２３），ｉｔｍｕｓｔｂｅｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｓｔａｒｔｉｎｇｆｒｏｍｔｈｅｅｘｐｅｎｓｉｖｅ９９ｔｈｒｏｕｇｈ７・The

presentmethodachievedthepreparationoE7玉romawhichmadepossﾕble

t。ｅｓｔａｂｌｉｓｈａｎユｍｐｒｏｖｅｄａｎｄｅｃｏｎｏｍｉｃａｌだ。ｕｒｓｔｅｐｓＹｎｔｈｅｔｉｃｒｏｕｔｅ七。２エ

（エ◆５今７つ２３－，２エ）．エｎａｄｄｉｔｉｏｎ，ｗｅｆｏｕｎｄｏｎｅ－ｐｏｔｓＹｎｔｈｅｔｉｃｍｅｔｈｏｄｆｏｒ２３ｂｙ

ｔｒｅａｔｉｎｇ６ｓｅｑｕｅｎｔｉａｌｌｙｗｉｔｈＮａＢＨ４，ａｎｄｔｈｅｎｗユヒｈｓｏｄｉｕｍｃｙａｎｉｄｅｉｎｒｅ－

ＥｌｕｘｉｎｇＭｅＯＨ，ａｓｓｈｏｗｎｉｎＴａｂｌｅＶ・Ｕｎｄｅｒｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｉｎｔｈｅ

ＥｎｔｒＹ２，２３ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄｉｎ３５％ｙｉｅ１ｄａｌｏｎｇｗｉｔｈａ５６％ｙｉｅｌｄｏｆ９，ｗｈｉｃｈ 

ｃｏｕｌｄｂｅｒｅｔｕｒｎｅｄ８ｂｔｏ７， 

ＴａｂｌｅＶ，ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏＥ４－Ｎｉｔｒｏｌｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅ七。ｎｉｔｒｉｌｅだｒｏｍ

４－Ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈＹｄｅ 

’)M熟'HO 
18oqlh 
-

２）ＮａＣＮ， 

ＭｅＯＨ， 
ｒｅｆｌｕｘ 

ＣＮ 

＋ 

ＯＭｅ 
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６Ｈ Ｈ２３ Ｈ９ Ｈ２４ 

Yｉｅｌｄ（％）ｏＥ 

９２４ 

Ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ 

Ｔｉｍｅ 

（ｈ） 

Ｒｅａｃﾋｴｏｎ 

ＮａＣＮ 

(ｍｏＬｅｑ．） 

２３ Ｅｎｔｒｙ 

７
５
４
 

７
５
２
 

３
３
 

６
６
８
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５
５
 

１．２ 

１０．１ 

２０．２ 

６
４
５
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１
２
３
 

エｎｓｕｍｍａｒｙ，ｗｅｄｅｖｅｌｏｐｅｄａｃｏｎｖｅｎｉｅｎｔｍｅｔｈｏｄだ。ｒｃｏｎｖｅｒｔｉｎｇｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒ－

ｂｏｘａｌｄｅｈｙｄｅｓｉｎｔｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｉｎｅｓ，ｇｒａｍﾕｎｅｓ，ａｎｄ／ｏｒｉｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅｔ。－

ｎｉｔｒエエｅ、ＴｈｅｐｒｅｓｅｎｔｍｅｔｈｏｄｗｏｕｌｄｂｅｗｉｄｅｌＹｕｓｅｄｆｏｒａｉｍｉｎｇａｔｓｈｏｒｔｅｎｉｎｇ

ｔｈｅｓｙｎ七ｈｅｔｉｃｓｔｅｐｓｏＥｖａｒｉｏｕｓｉｎｄｏｌｅｄｅｒエｖａｔｉｖｅｓ．
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ＥＸＰＥＲｎｄＥＮＴＡＬ 

Ｍｅｌｔｉｎ９ｐｏｉｎｔｓｗｅｒｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｏｎａＹａｎａｇｉｍｏｔｏｍユｃｒｏｍｅｌｔｉｎｇｐｏｉｎｔａｐｐａｒａ－

ｔｕｓａｎｄａｒｅｕｎｃｏｒｒｅｃｔｅｄ・工ｎ五ｒａｒｅ。（工ｒ）ｓｐｅｃｔｒａｗｅｒｅｄｅｔｅｒｍｎｅｄｗｉｔｈａＳｈｉ－

ｍａｄｚｕｍ－４２０ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔ。ｍｅｔｅｒ，ａｎｄｐｒｏｔｏｎｎｕｃｌｅａｒｍａｇｎｅｔｉｃｒｅｓｏｎａｎｃｅ（’Ｈ－
Ｎｍｒ）ｓｐｅｃｔｒａｗｉｔｈａｊＥＯＬ。ＮＭ－ＧＳＸ５００ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒｗｉｔｈｔｅｔｒａｍｅｔｈｙｌｓｉｌａｎｅ

ａｓａｎｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄ・Ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒａ（Ｍｓ）ｗｅｒｅｒｅｃｏｒｄｅｄｏｎａＨｉｔａｃｈｉＭ－８０

ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ．Ｐｒｅｐａｒａｔｉｖｅｔｈｉｎ－ｌａｙｅｒｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ｐ－ｔｌｃ）ｗａｓｐｅｒだ。ｒｍｅｄ

○ｎＭｅｒｃｋＫｉｅｓｅｌ－ｇｅｌＧＦ２５４（ＴＹｐｅ６０）（ＳｉＯ２）．ＣｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈＹｗａｓｐｅｒ－ 

だ。ｒｍｅｄｏｎｓｉｌｉｃａｇｅｌ（ＳｉＯ２’１００－２００ｍｅｓｈ，五ｒｏｍＫａｎｔｏＣｈｅｍｉｃａｌＣｏ・工ｎｃ．）

ｔｈｒｏｕｇｈｏｕｔｔｈｅｐｒｅｓｅｎｔｓｔｕｄＹ． 

ｴｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｉｎｅ（２）ｆｒｏｍｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈｙｄｅ（ユ）

ＴａｂｌｅＬＥｎｔｒＹ５：ＮａＢＨ３ＣＮ（９５．４，９，１．５２，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎ 

ｏモユ（７２．３，９，０．５００，ｍｏｌ）ｉｎＡｃＯＨ（７．０，１）ａｎｄ２９％ＮＨ４０Ｈ（３．５，１，５４，ｍｏｌ）

ａｔＯｏＯＡＥｔｅｒｓｔｉｒｒｉｎｇだ｡ｒ９ｈａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄ

ｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ／▽）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓ 

ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓ－ 

sｕｒｅ七○ｌｅａｖｅａｎｏｉＬｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄ七○ｐ－ｔｌｃｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨＣｌ３－

ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，Ｖ／ｖ）ａｓａｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇｓｏｌｖｅｎｔ．Ｕｎｄｅｒｕｖｌｉｇｈｔ， 

ｔｈｒｅｅｂａｎｄｓｗｅｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄ・ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｕｐｐｅｒｂａｎｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ

（９５：５，Ｖ/ｖ）ｇａｖｅｔｈｅｕｎｒｅａｃｔｅｄエ（１６．３，９，２３％）．Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ造ｒｏｍｔｈｅｍｉｄ－

ｄｌｅｂａｎｄｗｉｔｈＣＨＣ１３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，ｖ／ｖ）ｇａｖｅ４（３．０，９，４％）．Ｅｘ－ 

ｔｒａｃｔｉ。ｎｆｒｏｍｔｈｅｌｏｗｅｒｂａｎｄｗｉｔｈＣＨＣ１３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，ｖ／ｖ）

ｇａｖｅ２（２０．４，９，２８％）．Ｔｈｅｃｏｍｐｏｕｎｄ（２）ｗａｓｕｎｓｔａｂｌｅａｎｄｇｒａｄｕａｌｌｙｃｏｌ－ 

ｌａｐｓｅｄｔｏ４ａｎｄｔａｒｓｏｎｓｔａｎｄｉｎｇ．２：、ｐ９８．０－１０１．ＯｏＣ（ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｎｅｅｄｌｅｓ，

ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｆｒｏｍＣＨ２Ｃｌ２－ｈｅｘａｎｅ，１ｉｔ．’６ｍｐ１０４－１０７°Ｃ）．Ｓｐｅｃｔｒａｌｄａｔａ 
ｗｅｒｅｉｄｅｎｔｉｃａｌｗｉｔｈｔｈｏｓｅｏＥｔｈｅｒｅｐｏｒｔｅｄｏｎｅｓ・エｒ（ＫＢｒ）：３４００，３３２０，１６０７，

１４７８，１３５３，１２３５，１０９６，７３４ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：３．９９（２Ｈ，ｓ），７．０２（１Ｈ， 
ｄｄｄ，。＝７．８，６．８，ａｎｄ１．０Ｈｚ），７．１０（１Ｈ，ｄｄｄ，ｊ＝８．３，６．８，ａｎｄ１．０Ｈｚ），７．１８

（１Ｈ，ｓ），７．３４（１Ｈ，ｄ，。＝７．８Ｈｚ），７．５９（１Ｈ，。，ｊ＝８．３Ｈｚ）．４：、ｐ１１５．０－１１７．０

°Ｃ（ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍｂｅｎｚｅｎｅ－ｈｅｘａｎｅ，ｌｉｔ．，’Ｏｍｐ８８ｏＣ）．エｒ（ＫＢｒ）：３４００，
－１’Ｈ＿ ３０５０，２９２０，１６１８，１５４７，１４５４，１４２２，１３４０，１２３１，１０９１，１００６，７４０ｃｍ、

Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：４．０３（４Ｈ，ｓ），６．９９（２Ｈ，ｔ，。＝８．１Ｈｚ），７．１０（２Ｈ，ｔ，。＝８．１

Ｈｚ），７．２３（２Ｈ，ｓ），７．３５（２Ｈ，ｄ，。＝８．１Ｈｚ），７．５０（２Ｈ，ｄ，。＝８．１Ｈｚ）．ｎｎａＬ

ＣａｌｃｄＥｏｒＣ１８Ｈ１７Ｎ３：Ｃ，７８．５１；Ｈ，６．２２；Ｎ，１５．２６．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，７８．３１；Ｈ，６．２９； 

Ｎ，１４．９０． 

Gｒａｍｉｎｅ（３－ｄｉｍｅｔｈＹｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌｉｎｄｏｌｅ，３）ｆｒｏｍｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈＹｄｅ（ユ）
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ＴａｂｌｅＬＥｎｔｒｙ２：ａｑｕｅｏｕｓ５０％Ｍｅ２ＮＨ（４．０，１，３８．２，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅ 

ｓｏｌｕｔｉ。ｎｏモユ（８５．０，９，０．５８６，ｍｏｌ）ｉｎＭｅＯＨ（４．０，１）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄｆｏｒ３０

ｍﾕｎａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ・ＮａＢＨ４（６６．５，９，１．７６，ｍｏｌ）ｗａｓｔｈｅｎａｄｄｅｄｔｏｔｈｅ

ｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｈｅａｔｅｄａｔ５５－６０ｏＣｆｏｒ２．５ｈｗｉｔｈｓｔｉｒｒｉｎｇ・

ＢｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘtｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ／ｖ）． 

Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｌｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒ 

ｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｃｏｌｏｒｌｅｓｓｓｏｌｉｄ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｐ－ｔｌｃ 

ｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，Ｖ/ｖ）ａｓａｄｅｖｅｌｏｐｉｎ９ｓｏｌｖｅｎｔ． 

Ｕｎｄｅｒｕｖｌｉｇｈｔ，ｔｗｏｂａｎｄｓｗｅｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄ．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｕｐｐｅｒｂａｎｄ 

ｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）ｇａｖｅｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎｏｌ（５，ｍｐ９８．０－１００．０°Ｃ， 

２３．９，９，２５％）．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｌｏｗｅｒｂａｎｄｗユｔｈＣＨＣｌ３－ＤｄｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ

(４６：５：０．５，Ｗｖ）ｇａｖｅ３（７５．９，９，７４％）． 

３－Ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌ－４－ｎｉｔｒｏユｎｄｏｌｅ（７）ｆｒｏｍ４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅ－

ｈYde（５） 

ＴａｂｌｅⅢ，Ｅｎｔｒｙ２：ＮａＢＨ４（５３．０，９，１．４０，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔ。ｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｏｒ

６（８６．４ｍｇ，０．４５７，ｍｏｌ）ｉｎａｑｕｅｏｕｓ５０％Ｍｅ２ＮＨ（４．０，１，３８．２，ｍｏｌ）ａｔｒｏｏｍ 

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ・ＡＥｔｅｒｓｔｉｒｒｉｎ９ａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ２．５ｈ，ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄ

ａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔ正ａｃｔｗａｓ

ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓ－ 

ｓｕｒｅ七。ｌｅａｖｅａｙｅｌｌｏｗｏｉｌ，ｗｈｌｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｐ－ｔｌｃｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈ

ＣＨＣ１３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，ｖ/ｖ）ａｓａｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇｓｏｌｖｅｎｔ．Ｕｎｄｅｒｕｖ 

ｌｉｇｈｔ，ｔｈｒｅｅｂａｎｄｓｗｅｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄ．Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｆｒｏｍｔｈｅｕｐｐｅｒｂａｎｄｗｉｔｈ 

ＣＨ２Ｃ１２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ／ｖ）ｇａｖｅｔｈｅｕｎｒｅａｃｔｅｄ５（１．０，９，１％）．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍ 

ｔｈｅｍｉｄｄｌｅｂａｎｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ／ｖ）ｇａｖｅ４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎＣｌ 

(８，１６．０，９，１８％）．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎｆｒｏｍｔｈｅｌｏｗｅｒｂａｎｄｗｉｔｈＣＨＣ１３－ＭｅＯＨ－２９％ 

NＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，Ｖ/ｖ）ｇａｖｅ７８ｂ（８０．３，９，８０％）．８：叩１５０．０－１５２．０°Ｃ（ｏｒａｎｇｅ
ｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍＡｃＯＥｔ）．エｒ（ＫＢｒ）：３５２０，３２４０，１６２４，１５０５，１３８８，

１３２４，１２９６，１１２１，１０８６，９７９，７３１ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：４．９１（２Ｈ，ｓ），７． 
２４（１Ｈ，ｔ，。＝８．３Ｈｚ），７．５５（１Ｈ，ｓ），７．７３（１Ｈ，ｄｄ，。＝８．３ａｎｄ１．０Ｈｚ），７．８４

(１Ｈ，ｄｄ，。＝８．３ａｎｄ１．０Ｈｚ）．Ｍｓｍ/ｚ：１９２（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄｆｏｒＣ９Ｈ８Ｎ２０３：Ｃ，

５６．２５；Ｈ，４．２０；Ｎ，１４．５８．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，５６．２４；Ｈ，４．２７；Ｎ，１４．４０．エｎｔｈｅＥｎｔｒｙ

ｌ，４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ９（９）ｗａｓｐｒｏｄｕｃｅｄａｓａｂｙ－ｐｒｏｄｕｃｔ・ｇｗａｓｅ途ｅｃｔｉｖｅｌｙｐｒｅ－
ｐａｒｅｄＥｒｏｍ６ａｓＥｏｌｌｏｗｓ． 

４－Ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ（９）Ｅｒｏｍ４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈｙｄｅ（６） 

ｃｏｎｃ．ＨＣｌ（１．０，１）ｗａｓａｄｄｅｄｔ。ｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｏ五６（４０．８，９，０．２１５，ｍｏｌ）ｉｎ

ＭｅＯＨ（２．０，１）ａｎｄｈｅａｔｅｄａｔｒｅｆｌｕｘＥｏｒ１．５ｈ、ＡＥｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏｒｔｈｅ



HEIEROCYCLES,Ｖｏ1.36,No.12,1993 2793 

ｓｏｌｖｅｎｔｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅ，ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅ 

ｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２、Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄ

ｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐ○ｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｎｏｒａｎｇｅｓｏｌ－ 

ｉｄ、ＰｕｒｉＥｉｃａｔｉｏｎｂｙｐ－ｔｌｃｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２ａｓａｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇｓｏｌｖｅｎｔｗａｓ

ｐｅｒｒｏｒｍｅｄ、Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ丘。ｍｔｈｅｙｅｌｌｏｗｂａｎｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２－ＭｅＯＨ（９７：３，ｖ／ｖ）

gａｖｅｇ９（３４．６，９，９９％）． 

エｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｉｎｅ（２）ｆｒｏｍ９ｒａｍｉｎｅ（３）

ＴａｂｌｅⅣ，Ｅｎｔｒｙ４：Ｍｅエ（０．１１，１，１．７７，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏａｓｏｌｕｔｉｏｎｏモ３
Ｐ 

（３２．１，９，０．１８４，ｍｏｌ）ｉｎａｎｈｙｄｒｏｕｓＴＨＦ（２．０，１）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍ－ 

ｐｅｒａｔｕｒｅだ。ｒ1ｈ．Ａｒｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｍｖａｃｕｏ，ＭｅＯＨ（３．０，１）

ａｎｄ２９％ＮＨ４０Ｈ（４．０，１，６１，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅ，ａｎｄｔｈｅｒｅｓｕｌｔ－ 

ａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓｒｅｆｌｕｘｅｄＥｏｒ２ｈｗｉｔｈｓｔｉｒｒｉｎｇ・Ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅ

ｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２・Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄ

ｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｃｏｌｏｒｌｅｓｓ 

ｏエエ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｐ－ｔｌｃｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：

０．５，Ｖ/ｖ）ａｓａｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇｓｏｌｖｅｎｔ．Ｕｎｄｅｒｕｖｌｉｇｈｔ，ｔｈｒｅｅｂａｎｄｓｗｅｒｅｄｅ－ 

ｔｅｃｔｅｄ．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｕｐｐｅｒｂａｎｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ/ｖ）ｇａｖｅ 

３－ｍｅｔｈｏｘｙｍｅｔｈＹｌｉｎｄｏｌｅ（ユ０，１．３，９，４％）．Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ玉ｒｏｍｔｈｅｍｉｄｄｌｅｂａｎｄ

ｗｉｔｈＣＨＣ１３－ｍｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，ｖ/ｖ）ｇａｖｅ４（１０．０，９，３９％）．Ｅｘｔｒａｃ－ 

ｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｌｏｗｅｒｂａｎｄｗｉｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，Ｖ／ｖ）ｇａｖｅ２ 

（１５．０，９，５６％）． 

ＴａｂｌｅⅣ，Ｅｎｔｒｙ７：meエ（０．１３，１，２．０９，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏａｓｏｌｕｔｉｏｎ○だ３

（３４．２，９，０．１９７，ｍｏｌ）ｉｎａｎｈｙｄｒｏｕｓＴＨＦ（２．０，１）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍ－ 

ｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒｌｈ．ＡＥｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉ。ｎｏｆｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔＺｎｖａｃｕｏ，２９％ＮＨ４０Ｈ

（６．０，１）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅ，ａｎｄｔｈｅｒｅｓｕｌｔａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓｓｔｉｒｒｅｄ 

ａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒ２ｈ．Ｇｒａｄｕａｌｌｙ，ａｎｏｉｌＹｐｒｏｄｕｃｔｓｅｐａｒａｔｅｄｏｕｔ， 

Ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｉｘｔｕｒｅａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈ 

ＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）．ＴｈｅｅｘｔｒａｃｔＷａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒ 

Ｎａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｃｏｌｏｒｌｅｓｓｏｉｌ， 

ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｐ－ｔｌｃａｓｄｅｓｃｒｉｂｅｄａｂｏｖｅ．Ｕｎｄｅｒｕｖｌｉｇｈｔ，ｔｈｒｅｅ 

ｂａｎｄｓｗｅｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄ．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｕｐｐｅｒｂａｎｄｗエｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％

NＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，ｖ／ｖ）ａ五ｆｏｒｄｅｄｕｎｋｎｏｗｎｃｏｍｐｏｕｎｄ（５．３ｍｇ），ｓｕｐｐｏｓｅｄｔｏｂｅ

ｔｒｉｓ（ｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ａｍｉｎｅ・Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｆｒｏｍｔｈｅｍｉｄｄｌｅｂａｎｄｗiｔｈｔｈｅｓａｍｅ

ｓｏｌｖｅｎｔａｓａｂｏｖｅ９ａｖｅ４（５．１，９，２０％）．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｌｏｗｅｒｂａｎｄｗｉｔｈ 

tｈｅｓａｍｅｓｏｌｖｅｎｔａｓａｂｏｖｅｇａｖｅ２（１７．３，９，６０％）． 

３－ＡｃｅｔＹｌａｍｉｎｏｍｅｔｈＹｌｉｎｄｏｌｅ造ｒｏｍｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｉｎｅ（２）
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Ａｃ２０（０．５，１，５．２８，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｏＥ２（１８．８，９，０．１２８ 

，mol）ｉｎｐｙｒｉｄｉｎｅ（１．０，１，１２．４，ｍｏｌ）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｒｏｒ 

ｌ３ｈ．ＡｆｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏＥｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅ，ｓａｔ・ａｑｕｅ－

ｏｕｓＮａＨＣＯ３ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈ 

ＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒ 

Ｎａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｃｏｌｏｒｌｅｓｓｏｉｌ、

ＰｕｒｉＥｉｃａｔｉｏｎｂｙｐ－ｔｌｃｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）ａｓａｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇ 

ｓｏ１ｖｅｎｔａＥＥｏｒｄｅｄ３－ａｃｅｔｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌｉｎｄｏｌｅ（２２．５，９，９３％）．Ｍｐ１３６．０－１３７．０ 

°Ｃ（ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｆｒｏｍＡｃＯＥｔ，１ｉｔ・’６ｍｐｌ３３－１３４ｏＣ）．エｒ
－１ 

（ＫＢｒ）：３３２０，１６１２，１５６０，１５４２，１４４１，１３６０，１２４０，１０８３，１０１２，７３９，７３２ｃｍ． 

’Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤＣｌ３）６：１．９７（３Ｈ，ｓ），４．６０（２Ｈ，。，。＝５．４Ｈｚ），５．７３（１Ｈ，ｂｒｓ），
７．１２－７．１７（２Ｈ，、），７．２２（１Ｈ，ｄｔ，。＝１．０ａｎｄ８．１Ｈｚ），７．３８（１Ｈ，ｄ，。＝８．エＨｚ），

７．６３（１Ｈ，。，。＝８．１Ｈｚ），８．４２（１Ｈ，ｂｒｓ）．Ｍｓｍ/ｚ：１８８（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄ

だ。ｒＣ１ｌＨ１２Ｎ２０：Ｃ，７０．１８；Ｈ，６．４３；Ｎ，１４．８８．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，７０．２３；Ｈ，６．４８；Ｎ，

1４．８９． 

ｊＶｂ－Ａｃｅｔｙｌｂｉｓ（ｉｎｄｏｌ－３－ＹｌｍｅｔｈＹ１）ａｍｉｎｅｆｒｏｍｂｉｓ（ｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ａｍｉｎｅ（４） 

Ａｃ２０（１．０，１，１０．５，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔユ。ｎｏｒ４（１１．８，９，０．０４３

，mol）iｎｐｙｒｉｄｉｎｅ（２．０，１，２４．８，ｍｏｌ）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ玉ｏｒ

２３ｈ．Ａｆｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅ，ｓａｔ・ａｑｕｅ－

ｏｕｓＮａＨＣＯ３ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈ 

ＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒ 

Ｎａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｃｏｌｏｒｌｅｓｓｏｉＬ 

ＰｕｒｉＥｉｃａヒエ。、ｂｙｐ－ｔｌｃｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）ａｓａｄｅｖｅ１。ｐｉｎｇ

ｓｏｌｖｅｎｔａＥｆｏｒｄｅｄ」Vｂ－ａｃｅｔＹｌｂｉｓ（ｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ａｍｉｎｅ（１３．２，９，９７％）．Ｃｏｌ－
－１ 

ｏｒｌｅｓｓｏｉＬエｒ（Ｅｉｌｍ）：３４００，３２６０，１６１０，１４５３，１４２０，１３５３，１２３０，７４０ｃｍ．

'Ｈ－Ｎｍ垂（ＣＤＣｌ３）６：２．２６（３Ｈ，ｓ），４．６１（２Ｈ，ｓ），４．８５（２Ｈ，ｓ），６．９９（１Ｈ，ｂｒ
ｓ），７．０９－７．１６（３Ｈ，、），７．１９－７．２７（２Ｈ，、），７．３７（１Ｈ，。，ｊ＝８．１Ｈｚ），７．４１（１Ｈ，

。，。＝８．１Ｈｚ），７．４８（１Ｈ，ｄ，ｊ＝８．１Ｈｚ），７．７３（１Ｈ，。，。＝８．１Ｈｚ），８．１８（１Ｈ，ｂｒ

ｓ），８．２８（１Ｈ，ｂｒｓ）．Ｈｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎｍｓｍ/ｚ：Ｃａｌｃｄだ。ｒＣ２ｏＨＩ９Ｎ３０：３１７．１５２７．

Ｆｏｕｎｄ：３１７．１５３２． 

３－Ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌ－４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ（１６ａ）ｆｒｏｍ４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘ－ 

ａｌｄｅｈｙｄｅｕ５ａ） 

ﾕ５ａ（４９．７，９，０．２８４，ｍｏｌ）ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎａｑｕｅｏｕｓ５０％Ｍｅ２ＮＨ（４．０，１，３８．２ 

，ｍｏｌ）ａｎｄｓヒエｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｒｏｒ３０ｍｉｎ．ＮａＢＨ４（３４．８，９，０．９２

，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔｉ。ｎａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍ－

ｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒ２ｈ，ＢｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅＷｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗ１ｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ 
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ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｍｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４， 

ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｎｏｉｌ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄ 

ｔｏｐ－ｔｌｃｗｉｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０ＨｕＯＯ：２０：２，ｖ／ｖ）ａｓａｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇｓｏｌｖｅｎｔ・

Ｕｎｄｅｒｕｖｌｉｇｈｔ，ｔｗｏｂａｎｄｓｗｅｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄ．Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ宝ｒｏｍｔｈｅｕｐｐｅｒｂａｎｄ

ｗｉｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，Ｖ/ｖ）ｇａｖｅ４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎｏｌ 

（９．７，９，１９％）．ＥｘｔｒａｃｔｉｏｎＥｒｏｍｔｈｅｌｏｗｅｒｂａｎｄｗｉｔｈｔｈｅｓａｍｅｓｏｌｖｅｎｔａｓｄｅ－ 

ｓｃｒｉｂｅｄａｂｏｖｅ９ａｖｅユ６ａ（３３．３，９，５７％）．１６ａ：、ｐ１３６．０－１３８．０°Ｃ（ｃｏｌｏｒｌｅｓｓ

ｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌ１ｉｚｅｄＥｒｏｍａｃｅｔｏｎｅ，，ｉｔ・’’１ ｍｐｌ４２－１４３ｏＣ）．エｒ（ＫＢｒ）：３０９０，

ユ５８６，１５１０，１４６５，１２４０，１０８０，９９５，７２９ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤＣｌ３）６：２．３２（６Ｈ，
ｓ），３．８２（２Ｈ，ｓ），３．９１（３Ｈ，ｓ），６．４８（１Ｈ，。，ｊ＝７．８Ｈｚ），６．９４（１Ｈ，ｄｄ，ｊ＝８．

１ａｎｄ０．７Ｈｚ），６．９８（１Ｈ，。，ｊ＝２．２Ｈｚ），７．０６（１Ｈ，ｄｄ，。＝８．１ａｎｄ７．８Ｈｚ），８．

３０（１Ｈ，ｂｒｓ）．Ｍｓｍ／ｚ：２０４（Ｍ＋）．ユ６ａｗａｓａｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｕｎｓｔａｂｌｅｃｏｍｐｏｕｎｄ．

３－ＤｉｍｅｔｈＹｌａｍｉｎｏｍｅｔｈＹ１－４－ｉｏｄｏｉｎｄｏｌｅ（１６ｂ）Ｅｒｏｍ４－ｉｏｄｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅ－ 

ｈＹｄｅ（エ5ｂ）

ﾕ５ｂ（１．１６９２９，４．３，ｍｏｌ）ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎａｑｕｅｏｕｓ５０％Ｍｅ２ＮＨ（１００．０，１，９５５ 

，ｍｏｌ）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒ３０ｍｉｎ．ＮａＢＨ４（５２５．６，９，１３．９ 

，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍ－ 

ＰｅｒａｔｕｒｅＥｏｒ２ｈ，ＢｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２－ 

ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４， 

ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｎｏｉｌ、ＰｕｒｉＥｉｃａｔｉｏｎｂｙ

ｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔ。ｇｒａｐｈｙｗｉｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（４６：５：０．５，ｖ/ｖ）ａｓａｎ

ｅｌｕｅｎｔａＥＥｏｒｄｅｄエ６ｂ８ｂ（１．１１９９，８６％）．

４－Ｃｙａｎｏ－３－ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌｉｎｄｏｌｅ（エ６ｃ）ｆｒｏｍ４－ｃｙａｎｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａ１ｄｅ－

ｈＹｄｅ（エ５ｃ）

ｴ５ｃ（８３．９，９，０．４９，ｍｏｌ）ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎａｑｕｅｏｕｓ５０％Ｍｅ２ＮＨ（４．０，１，３８．２ 

，ｍｏｌ）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ３０ｍｉｎ・ＮａＢＨ４（５５．７，９，１．４７

，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔ。ｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍ－
－， 

ｐｅｒａｔｕｒｅだ。ｒ３０ｍｉｎ．ＮａＢＨ４（９４．４，９，２．４９，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄａｄｄｉｔｉｏｎａｌｌｙｔ。

ｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ３ｈ・Ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄ

ｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ／ｖ）．ＴｈｅｅＸｔｒａｃｔｗａｓ 

ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓ－ 

ｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｎｏｉｌ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔ。ｇｒａｐｈＹｕｓｉｎｇ

ｓｅＣＩｕｅｎｃｉａｌ１ｙＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９７：３，Ｖ／ｖ）ａｎｄＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ（１００：１０：1， 

ｖ/ｖ）ａｓａｎｅｌｕｅｎｔ．Ｆｒｏｍｔｈｅｅａｒｌｙｐａｒｔ。ＥｔｈｅＥｒａｃｔｉ。ｎｓ，４－ｃＹａｎｏｉｎｄｏｌｅ－３－

ｍｅｔｈａｎｏｌ（１９．５，９，２３％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ・Ｆｒｏｍｔｈｅ１ａｔｅｒｐａｒｔｏＥｔｈｅ七ｒａｃ－

ｔユ。ｎｓ，エ６ｃ（７２．０，９，７３％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ、４－Ｃｙａｎｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎｏｌ：ｍｐｌ４５．



HETEROCYCLES,ＶＯＬ36,No.12,1993 ２７９６ 

０－１４７．５°Ｃ（ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍＭｅＯＨ）．エｒ（ＫＢｒ）：３４１０，

３１９０，２２２０，１６１８，１５５２，１３５２，１０８８，９９０，９８０，７９６，７５５ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ） 
６：５．００（２Ｈ，。，。＝０．５Ｈｚ），７．２２（１Ｈ，ｄｄ，。＝７．５ａｎｄ７．２Ｈｚ），７．４５（１Ｈ，。。，

j＝７．５ａｎｄ０．９Ｈｚ），７．４８（１Ｈ，ｓ），７．６８（１Ｈ，ｄｄ，。＝７．２ａｎｄ０．９Ｈｚ）．Ｍｓｍ/ｚ：

1７２（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣ１ｏＨＢＮ２０：Ｃ，６９．７５；Ｈ，４．６８；Ｎ，１６．２７．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ， 

６９．７６；Ｈ，４．７４；Ｎ，１６．２１．エ６ｃ：、ｐ１７３．５－１７６．５°Ｃ（ｄｅｃｏｍｐ．，ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒｉｓｍｓ，

ｒｅｃｒＹｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍＭｅＯＨ）．エｒ（ＫＢｒ）：２８２０，２２２０，１６１７，１４６７，１４５５，１３６０，

－１１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤＣｌ３）６：２．３６（６Ｈ，ｓ），３．８２（２Ｈ， １３４７，９９８，８２５，７９２，７６４ｃｍ． 

ｓ），７．１７（１Ｈ，ｄｄ，。＝８．１ａｎｄ７．７Ｈｚ），７．２３（１Ｈ，。，。＝１．８Ｈｚ），７．４４（１Ｈ，。。，

ｊ＝７．７ａｎｄ０．９Ｈｚ），７．５１（１Ｈ，。ｄ，。＝８．１ａｎｄ０．９Ｈｚ），８．９４（1Ｈ，ｂｒｓ）．Ｍｓ

ｍ/ｚ：1９９（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣＩ２ＨＩ３Ｎ３・１／ＺＨ２０：Ｃ，６９．２３；Ｈ，６．７４；Ｎ，２０．

１８．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，６９．０１；Ｈ，６．５７；Ｎ，２０．４３． 

４－ＭeｔｈｏｘＹｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｉｎｅ（ユ７ａ）丘。、４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈｙｄｅ

(１５ａ）ｖｴａｕｎｓｔａｂｌｅ３－ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌ－４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅｕ６ａ） 

ﾕ５ａ（５１．８，９，０．２９６，ｍｏｌ）ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎａｑｕｅｏｕｓ５０％Ｍｅ２ＮＨ（５．０，１，４７．６ 

，ｍｏｌ）ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒ３０ｍｉｎ．ＮａＢＨ４（３３．７，９，０．８９１ 

，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍ－ 

ｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒ２ｎＢｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄＷエヒｈＣＨ２Ｃ１２－

ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）．ＴｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄＷエｔｈｂｒｉｎｅ，。ｒエｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，

ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄ工ｎｖａｃｕｏ・ＴＨＦ（５．０，１）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅｎ

Ｍｅエ（０．１９，１，３．０５，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄ、ＡＥｔｅｒｓｔユｒｒｉｎ９ａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒ

３ｈ，ＭｅＯＨ（１５．０ｍｌ）ａｎｄ２９％ＮＨ４０Ｈ（２０．０，１）ｗｅｒｅａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓ 

ｒｅｆｌｕｘｅｄだ。ｒ２ｈ．ＡＥｔｅｒｃｏｏｌｉｎｇ，ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｍユｘｔｕｒｅ

ｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒ 

Ｎａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅ七。ｌｅａｖｅａｓｏｌｉｄ，ｗｈｉｃｈｗａｓ

ｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０ＨｕＯＯ： 

１５：１．５，ｖ/ｖ）ａｓａｎｅｌｕｅｎｔ．Ｆｒｏｍｔｈｅｅａｒｌｙｐａｒｔｏ造ｔｈｅＥｒａｃｔｉｏｎｓ，４－ｍｅｔｈｏｘ－

ｙｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎｏｌ（２．６，９，５％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ，Ｆｒｏｍｔｈｅｍｉｄｄｌｅｐａｒｔｏ七ｔｈｅ

玉ｒａｃｔｉｏｎｓ，ｂｉｓ（４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏ１－３－ＹｌｍｅｔｈＹｌ）ａｍｉｎｅ（エＢａ，６．２，９，１３％）ｗａｓｏｂ－

ｔａｉｎｅｄ・Ｆｒｏｍｔｈｅｌａｔｅｒｐａｒｔ。ｆｔｈｅｆｒａｃｔｉｏｎｓ，ユ７ａ（３８．４，９，７４％）ｗａｓｏｂ－

ｔａｉｎｅｄ・エ７ａ：、ｐ１４０．０－１４１．５．Ｃ（ｄｅｃｏｍｐ．，ｐａｌｅｙｅｌｌｏｗｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄ

ｆｒｏｍＭｅＯＨ－ｂｅｎｚｅｎｅ）．エｒ（ＫＢｒ）：３３６０，１５８３，１５エ３，１４５９，１４４６，１４３４，１３６３，

１２５８，１２４５，１０８４，９２４，７３９ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：３．９２（２Ｈ，ｓ），３．９４（３Ｈ， 
ｓ），６．５０（１Ｈ，ｄ，。＝７．５Ｈｚ），６．９５（１Ｈ，ｄ，。＝７．５Ｈｚ），７．ＯＯｕＨ，ｓ），７．０２（１Ｈ，

ｔ，。＝７．５Ｈｚ）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣＩｏＨＩ２Ｎ２０：Ｃ，６８．エ６；Ｈ，６．８６；Ｎ，１５．９０．

Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，６７．６７；Ｈ，６．８２；Ｎ，１５．６１．Ｈｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎｍｓｍ/ｚ：Ｃａｌｃｄだ。ｒ

Ｃ１ｏＨ１２Ｎ２０：１７６．０９４９．Ｆｏｕｎｄ：１７６．０９５９．エ７ａｗａｓａｒｅｌａｔｉｖｅｌＹｕｎｓｔａｂｌｅｃｏｍ－
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ｐｏｕｎｄ・エ８ａ：叩１６７．０－１６８．０°Ｃ（ｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｂｙＭｅＯＨ－ＣＨ２Ｃｌ２，ｂｕｔｄｅｃｏｍｐｏｓｅｄ

ｄｕｒｉｎｇｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎａｎｄ/ｏｒｈａｎｄｌｉｎｇ）．エｒ（ＫＢｒ）：３３３０，１６１３，１５８０，１５０８，
－１’Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：３．５５ １４４６，１３５７，１２５６，１２５１，１０７８，９６０，７４３，７３１ｃｍ． 

（６Ｈ，ｓ），３．９８（４Ｈ，ｓ），６．４３（２Ｈ，。，ｊ＝７．８Ｈｚ），６．９６（２Ｈ，。ｄ，。＝７．８ａｎｄ１．０

Ｈｚ），７．００（２Ｈ’七，。＝７．８Ｈｚ），７．０６（２Ｈ，ｓ）．Ｍｓｍ／ｚ：３３５（Ｍ＋）．

４－Ｃｙａｎｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｎｅ（エフｃ）ａｎｄｂｉｓ（４－ｃｙａｎｏｉｎｄｏｌ－３－Ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ａｍｉｎｅ

(エＢｃ）Ｅｒｏｍ４－ｃｙａｎｏ－３－ｄｉｍｅｔｈＹ１ａｍｉｎｏｍｅｔｈＹ１ｉｎｄｏｌｅ（エ６ｃ）

Meエ（０．１０，１，１．６０，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏａｓｔｉｒｒｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆユ６ｃ（３１．７，９，

０．１５９，ｍｏｌ）ｉｎＴＨＦ（１０．０，１）ａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔ２２ｏＣｒｏｒｌｈ、

Ａｆｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｍｖａｃｕｏ，ＭｅＯＨ（１０．０，１）ａｎｄ２９％ＮＨ４０Ｈ（５． 

０，１，７６，ｍｏｌ）ｗｅｒｅａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅｒｅｓｕｌｔａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓ 

ｒｅＥｌｕｘｅｄｆｏｒ２ｈ．ＡＥｔｅｒｃｏｏｌｉｎｇ，ｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＡｃＯＥ七．Ｔｈｅ

ｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅ－ 

ｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅ七。ｌｅａｖｅａｎｏｉＬＴｈｅｏｉｌｃｏｎｓｉｓｔｅｄｏＥだ。ｕｒｐｒｏｄｕｃｔｓ・Ｓｅｐａ－
ｒａｔｉｏｎｗａｓｃａｒｒｉｅｄｏｕｔｒｅｐｅａｔｅｄｌＹｕｓｉｎｇｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔ。ｇｒａｐｈｙａｎｄｐ－ｔｌｃ

（ｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＡｃＯＥｔ－ｈｅｘａｎｅ（1：２，Ｖ/ｖ）ｏｒＣＨＣｌ３－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０ＨｕＯＯ：１０：１， 

Ｖ/ｖ）ａｓａｎｅｌｕｅｎｔｏｒｄｅｖｅｌｏｐｉｎｇｓｏｌｖｅｎｔ）．エｎｔｈｅｏｒｄｅｒｏｆｍｃｒｅａｓｉｎｇｐｏ－

ｌａｒｉｔｙ，４－ｃｙａｎｏ－３－ｍｅｔｈｏｘｙｍｅｔｈＹｌｉｎｄｏｌｅ（１．６，９，５％），ユBｃ（２．８，９，１１％），エ６ｃ

（６．６，９，２０％），ａｎｄ１７ｃ（１３．７，９，５０％）ｗｅｒｅｉｓｏｌａｔｅｄ・ユフｃ：、ｐ１３３．０－１３５．０°Ｃ
（ｐａｌｅＹｅｌｌｏｗｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒＹｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍＡｃＯＥｔ－ｈｅｘａｎｅ）．エｒ（ＫＢｒ）：３０２８，
２９４０，２２２０，１６１５，１５８４，１３４５，１１２４，９３０，７６０ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：４．１７ 
（２Ｈ，ｄ，。＝０．７Ｈｚ），７．２２（１Ｈ，。ｄ，。＝８．３ａｎｄ７．５Ｈｚ），７．４４（１Ｈ，ｓ），７．４５（１Ｈ，
ｄｄ，。＝７．５ａｎｄ０．９Ｈｚ），７．６７（１Ｈ，．。，。＝８．３ａｎｄ０．９Ｈｚ）．ⅢＳｍ/ｚ：１７１（Ｍ）．

ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣ１ｏＨ９Ｎ３：Ｃ，７０．１５；Ｈ，５．３０；Ｎ，２４．５５．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，７０．１９；Ｈ， 

５．３６；Ｎ，２４．３５．ユ８ｃ：、ｐ１９８．０－２００．０°Ｃ（ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｎｅｅｄｌｅｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄ

症ｒｏｍＭｅＯＨ－Ｈ２０）．エｒ（ＫＢｒ）：３３１０，３２７０，２２１１，１６１６，１４４０，１４２８，１３４６，７４９

ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ｄ６－ＤＢＩＳＯ）６：４．１２（４Ｈ，ｓ），７．２１（２Ｈ，ｄｄ，。＝８．３ａｎｄ７．４Ｈｚ），７．
４７（２Ｈ，．。，。＝７．４ａｎｄ０．８Ｈｚ），７．５５（２Ｈ，。，。＝２．０Ｈｚ），７．７１（２Ｈ，ｄｄ，ｊ＝８．

３ａｎｄ０．８Ｈｚ），１１．５２（２Ｈ，ｓ）．Ｍｓｍ/ｚ：３２５（Ｍ＋）・ＡｎａＬＣａｌｃｄｆｏｒＣ２ｏＨＩ５Ｎ５：

Ｃ，７３．８３；Ｈ，４．６５；Ｎ，２１．５３．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，７３．９８；Ｈ，４．４６；Ｎ，２１．３８．４－Ｃｙａｎｏ－ 

３－ｍｅｔｈｏｘＹｍｅｔｈＹｌｉｎｄｏｌｅ：叩１２１．０－１２２．０°Ｃ（ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｌａｔｅｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄ
Ｅｒｏｍｅｔｈｅｒ－ｈｅｘａｎｅ）．工ｒ（ＫＢｒ）：３３３０，２２３０，１６２０，１４４８，１４３９，１３５２，１１０２，

１０８２，９４０，７４１ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤＣ１３）６：３．５４（３Ｈ，ｓ），４，８２（２Ｈ，。，。＝０．５
Ｈｚ），７．２２（１Ｈ，。ｄ，。＝８．２ａｎｄ７．３Ｈｚ），７．３８（１Ｈ，ｄ，。＝２．５Ｈｚ），７．５１（１Ｈ，。。，
。＝７．３ａｎｄ０．９Ｈｚ），７．５８（１Ｈ，．。，ｊ＝８．２ａｎｄ０．９Ｈｚ），８．４３（1Ｈ，ｂｒｓ）．Ｍｓ

ｍ／ｚ：１８６（Ⅲ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣＩＩＨ１ｏＮ２０：Ｃ，７０．９５；Ｈ，５．４１；Ｎ，１５．０５． 
Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，７１．２１；Ｈ，５．４５；Ｎ，１５．０３． 
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４－Ｍｅｔｈｏｘｙｂｒａｓｓｉｎｉｎ（Ｍａ）だｒｏｍ４－ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍユｎｅ（エ７ａ）

ＣａｒｂｏｎｄｉｓｕｌＥｉｄｅ（０．０３，１，０．５，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔ。ｔｈｅｓｏｌｕｔｉ。ｎｏ五１７ａ（４１．

１，９，０．２３３，ｍｏｌ）ｉｎｐｙｒｉｄｉｎｅ（３．０，１，３７．３，ｍｏｌ）ａｎｄＥｔ３Ｎ（２．１，１，１５．０ 

，ｍｏｌ）ａｔＯｏＣ，ａｎｄｓｔｉｒｒｅｄｆｏｒｌｈ，ｔｈｅｎＭｅエ（０．０３，１，０．４８，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄ，

ａｎｄｓｔｉｒｒｉｎ９ｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔＯｏＣｆｏｒａｄｄｉｔｉｏｎａｌ１ｈ・Ｈ２０（１０．０，１）ｗａｓ

ａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔ 

ｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄ 

ｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｙｅｌｌｏｗｏｉｌ．ＰｕｒｉＥｉｃａｔｉ。ｎｂＹｃｏ１ｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｎ

ＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２ａｓａｎｅｌｕｅｎｔａ丘ｏｒｄｅｄ１４ａ４（４０．０，９，６４％）．１４ａ：Ｃｏｌｏｒｌｅｓｓ
ｏｉｌ．Ａｌｌｓｐｅｃｔｒａｌｄａｔａｗｅｒｅｉｄｅｎｔｉｃａｌｗｉｔｈｔｈｏｓｅｏｒｎａｔｕｒａｌｐｒｏｄｕｃｂ４ｃ 

４－エｏｄｏｂｒａｓｓｉｎｉｎ（ｍｅｔｈｙｌ４－ｉｏｄｏｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌｄｉｔｈエ。ｃａｒｂａｍａｔｅ，Ｕｂ）ａｎｄ

ｍｅｔｈＹｌｍⅣ-ｂｉｓ（４－ｉｏｄｏｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ｄｉｔｈｉｏｃａｒｂａｍａｔｅ（エｇａ）ｆｒｏｍ３－ｄｉｍｅｔｈ－

ｙｌａｍｎｏｍｅｔｈｙｌ－４－ｉｏｄｏｉｎｄｏｌｅ（エ６ｂ）

Ｍｅエ（０．２６，１，４．１７，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏａｓｔｉｒｒｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆエ６ｂ（１２２．０，９，

０．４０７，ｍｏｌ）ｉｎＴＨＦ（６．０，１）ａｎｄｓｔｉｒｒｉｎ９ｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔ２７ｏＣｆｏｒｌｈ． 

Ａ五ｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｏｌｖｅｎヒエｎｖａｃｕｏ，ＭｅＯＨ（２０．０ｍ）ａｎｄ２９％ＮＨ４０Ｈ

（６０．０，１，９２１，ｍｏｌ）ｗｅｒｅａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅｒｅｓｕｌｔａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎ 

ｗａｓｒｅＥｌｕｘｅｄＥｏｒｌｈ．ＡＥｔｅｒｃｏｏｌｉｎｇ，ｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２． 

Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒ 

ｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｎｏｒａｎｇｅｏｉｌ、Ｂａｓｅｄｏｎｉｔｓ１Ｈ－ｎｍｒｓｐｅｃｔｒｕｍ，ｔｈｅ
ｏｉｌｗａｓｆｏｕｎｄｔｏｂｅａｍｉｘｔｕｒｅｏｒ１７ｂａｎｄ１８ｂ，ｂｕｔｅｖｅｒｙａｔｔｅｍｐｔｔｏｉｓｏｌａｔｅ 

ユフｂ造ａｉｌｅｄｄｕｅｔｏｉｔｓｓｔｒｏｎｇｔｅｎｄｅｎｃｙｔｏｄｉｍｅｒｉｚｅｔｏエ８ｂｄｕｒｉｎｇｃｈｒｏｍａ－

ｔｏｇｒａｐｈＹ．Ｔｈｅｒｅだ。ｒｅ，七ｈｅｏｉｌｗａｓｉｍｍｅｄｉａｔｅｌｙｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎｔｈｅｍｉｘｅｄｓｏｌ－

ｖｅｎｔｏＥｐｙｒｉｄｉｎｅ（１０．０，１，１２４，ｍｏｌ）ａｎｄｔｒｉｅｔｈｙｌａｍｉｎｅ（３．５，１，２５，ｍｏｌ）． 

ＣａｒｂｏｎｄｉｓｕｌＥｉｄｅ（０．０５ｍ１，０．８３，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｕｌｔａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎ 

ａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔＯ･Ｃｆｏｒｌｈ，ａｎｄｔｈｅｎＭｅエ（０．０５，１，０．８０

，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄ．ＡＥｔｅｒｓｔｉｒｒｉｎｇａｔＯｏＣｆｏｒｌｈ，Ｈ２０ｗａｓａｄｄｅｄ，ａｎｄｔｈｅ 

ｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄ 

ｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏ 

ｌｅａｖｅａｎｏｒａｎｇｅｏｉＬＣｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｗａｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈ 

ｅｔｈｅｒ－ｈｅｘａｎｅ（３：１，Ｖ／ｖ）ａｓａｎｅｌｕｅｎｂ１４ｂ（６４．７，９，４４％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄｆｒｏｍ 

ｔｈｅｅａｒｌｙｐａｒｔｏＥｔｈｅＥｒａｃｔｉｏｎｓ，ａｎｄエｇａ（４３．０，９，３４％）だｒｏｍｔｈｅｌａｔｅｒ

ｐａｒｔｏ造ｔｈｅ造ｒａｃｔｉｏｎｓ．Ｍｂ：、ｐ１３４．０－１３５．ＯｏＣ（ｄｅｃｏｍｐ．，ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒユｓｍｓ，

ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍＣＨ２Ｃｌ２－ｈｅｘａｎｅ）．エｒ（ＫＢｒ）：３３１０，３２７０，１５０３，１４１８，１３８６，

－１’Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤＣ１３，２５°Ｃ， 1３３１，１２４６，１０８９，１０３５，９２５，８９９，７７４，７４２ｃ、．

ｒｏｔａｔｉ。ｎａｌｉｓｏｍｅｒｓｅｘｉｓｔｅｄ）６：２．６２（１２／５Ｈ，ｓ），２．７３（３／５Ｈ，ｓ），４．９７（２／５

H，ｄ，。＝４．９Ｈｚ），５．１９（８／５Ｈ，。，。＝４．９Ｈｚ），６．９２（１Ｈ，ｔ，。＝８．１Ｈｚ），７．３２
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（１／5Ｈ，ｂｒｓ），７．３９（ｌＨ，ｄ，ｊ＝８．１Ｈｚ），７．４３（４／５Ｈ，ｂｒｓ，ＮＨ），７．４４（１Ｈ，ｄ， 

。＝２．４Ｈｚ），７．６２（ｌＨ，。，。＝８．１Ｈｚ），７．８９（１／５Ｈ，ｂｒｓ，ＮＨ），８．２４（４／５Ｈ，ｂｒ

ｓ）．Ｍｓｍ/ｚ：３６２（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄｆｏｒＣｌ１Ｈ１ＩエＮ２Ｓ２：Ｃ，３６．４７；Ｈ，３．０６；Ｎ，７．

７３．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，３６．４８；Ｈ，３．０３；Ｎ，７．６４．エＢｂ：、ｐ１９１．０－１９１．５°Ｃ（ｐａｌｅｙｅｌｌｏｗ

ｎｅｅｄｌｅｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄ定ｒｏｍＭｅＯＨ－Ｈ２０）．エｒ（ＫＢｒ）：３３７５，１６１３，１５３８，１４１３，

－１’Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：４．１８ １３２４，１１７３，１０８１，１０３５，８２９，７５８，７４４，７３４ｃｍ． 

(４Ｈ，ｓ），６．７９（２Ｈ’七，。＝７．９Ｈｚ），７．３６（２Ｈ，ｓ），７．３７（２Ｈ，ｄｄ，ｊ＝７．９ａｎｄ０．９

Ｈｚ），７．４３（２Ｈ，。。，。＝７．９ａｎｄ０．９Ｈｚ）．ＭｓＪ７７／ｚ：５２７（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄｒｏｒ

Ｃ１８Ｈ１５エ２Ｎ３：Ｃ，４１．０１；Ｈ，２．８７；Ｎ，７．９７．Ｆ｡ｕｎｄ：Ｃ，４０．９３；Ｈ，２．９７；Ｎ，７．６６．

１９ａ：、ｐ１５３．０－１５４．０．Ｃ（ｄｅｃｏｍｐ．，ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍ

ＭｅＯＨ－Ｈ２０）．工工（ＫＢｒ）：３３５０，１６１３，１５４７，１４７８，１４０８，１３２８，１２７４，１２２９，１１８４，

－１１Ｈ－Ｎｍｒ（ｄＢ－ＤＭＳＯ）６：２．６０（３Ｈ，ｓ），５．４５ ユエ５５，１０３９，８９３，７６０，７２５ｃｍ．

(２Ｈ，ｓ），５．６９（２Ｈ，ｓ），６．８３（２Ｈ，ｔ，。＝７．５Ｈｚ），７．１１（１Ｈ，ｓ），７．２６（１Ｈ，ｓ），

7．３９－７．４６（４Ｈ，、）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣ２ｏＨ１７工２Ｎ３Ｓ２：Ｃ，３８．９１；Ｈ，２．７８；Ｎ，６．

８１．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，３８．９９；Ｈ，２．９６；Ｎ，６．６２． 

４－Ｎｉｔｒｏｂｒａｓｓｉｎｉｎ（ｍｅｔｈｙｌ４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈｙｌｄｉｔｈエ。ｃａｒｂａｍａｔｅ，ユ４ｃ）ａｎｄ

ｍｅｔｈｙｌｌＶＭＶ－ｂｉｓ（４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌ－３－ｙｌｍｅｔｈＹｌ）ｄｉｔｈｉｏｃａｒｂａｍａｔｅ（エｇｂ）ｆｒｏｍ３－ｄｉ－

ｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌ－４－ｎｉtｒｏｉｎｄｏｌｅ（７） 

meエ（１．４０，１，２２．４，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏａｓｔｉｒｒｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｏｒ７（４７３．２，９，

２．１６１，ｍｏｌ）ｉｎＴＨＦ（２０．０，１）ａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔ２５ｏＣだ。ｒ２ｈ．

Ａｆｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏｒｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｍｖａｃｕｏ，ＭｅＯＨ（５０．０，１）ａｎｄ２９％ＮＨ４０Ｈ 

（１５０．０，１，２．３０ｍｏｌ）ｗｅｒｅａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅｒｅｓｕｌｔａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎ 

ｗａｓｒｅＥｌｕｘｅｄＥｏｒ1ｈ．ＡＥｔｅｒｃｏｏ１ｉｎｇ，ｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２、

Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ａｎｄｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４・Ｅｖａｐｏｒａヒエ。ｎｏＥ

ｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｇａｖｅａｂｒｏｗｎｓｏｌｉｄｗｈｉｃｈｗａｓｄｉｓｓｏエｖｅｄ

ｉｎｔｈｅｍｉｘｅｄｓｏｌｖｅｎｔｏｒｐＹｒｉｄｉｎｅ（３０．０，１，３７３，mol）ａｎｄＥｔ３Ｎ（１０．０，１， 

７１．７，ｍｏｌ）．ＣａｒｂｏｎｄｉｓｕｌＥｉｄｅ（０．２０，１，３．３２，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｒｅｓｕｌｔ－ 

ａｎｔｓｏｌｕｔ１。ｎａｎｄｓｔｉｒｒェｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔＯｏＣＥｏｒｌｈ，ａｎｄｔｈｅｎＭｅェ（０．

２０，１，３．２１，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄＡ造ｔｅｒｓｔｉｒｒｉｎｇａｔＯｏＣ五ｏｒｌｈ，Ｈ２０ｗａｓａｄｄｅｄ，

ａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９５：５，Ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓ 

ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓ－ 

ｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｂｒｏｗｎｏｉｌ．ＣｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｗａｓｐｅｒＥｏｒｍｅｄｒｅｐｅａｔｅｄｌｙ 

ｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２ｏｒＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ（９９：１，ｖ/ｖ）ａｓｅｌｕｅｎｔｓ、エｎｔｈｅｏｒｄｅｒｏモ

ユｎｃｒｅａｓｉｎ９ｐｏｌａｒｉｔＹ，９（１４．１，９，４％），２４（１６．６，９，４％），Ｍｃ（２４８．２，９，

４１％），ａｎｄｌ９ｂ（６２．１，９，１３％）ｗｅｒｅｏｂｔａｉｎｅｄ・Ｍｃ：、ｐ１５４．０－１５５．０°Ｃ（ｄｅｃｏｍｐ．，

ｙｅｌｌｏｗｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄＥｒｏｍＭｅＯＨ－Ｈ２０ルエｒ（ＫＢｒ）：３３２５，３１５５，１５１１，

－１１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０，， １４９６，１３６２，１３２０，１２９６，１１１８，１０８２，１０５６，９２４，７３１ｃ、．
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25.Ｃ，ｒｏｔａｔｉｏｎａｌｉｓｏｍｅｒｓｅｘｉｓｔｅｄ）６：２．５７（１８／７Ｈ，ｓ），２．６４（３／７Ｈ，ｓ），４．９４ 

(２／７Ｈ，ｓ），５．１１（１２／７Ｈ，ｓ），７．２５（１Ｈ，ｔ，。＝８．１Ｈｚ），７．５６（１Ｈ，ｓ），７．７６（１Ｈ，
｡，。＝８．１Ｈｚ），７．９３（１Ｈ，ｄ，。＝８．１Ｈｚ）．Ｍｓｍ/ｚ：２８１（Ｍ十）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒ
Ｃ１１Ｈ１１Ｎ３０２Ｓ２.：Ｃ，４６．９６；Ｈ，３．９４；Ｎ，１４．９４．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，４７．１０；Ｈ，３．８６；Ｎ，１５． 
０６．エｇｂ：叩１７０．０－１７１．０°Ｃ（ｏｒａｎｇｅｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒＹｓｔａｌｌｉｚｅｄｆｒｏｍＭｅＯＨ）．エｒ

(ＫＢｒ）：３３６０，１６５８，１５１０，１４７７，１４１１，１３６１，１３２３，１２６８，１２３１，１１６０，１１１５， 
１０４５，７９８，７２７ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ｄＢ－ＤＭＳＯ）６：２．６１（３Ｈ，ｓ），５．２８（２Ｈ，ｓ），５．５２ 
（２Ｈ，ｓ），７．２４ｕＨ，七，。＝６．９Ｈｚ），７．２６（１Ｈ，ｔ，。＝６．９Ｈｚ），７．３２（１Ｈ，ｓ），７．
３９（１Ｈ，ｓ），７．７９－７．８５（４Ｈ，、）．Ｍｓｍ/ｚ：４５５（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣ２ｏＨＩ７Ｎ５
ｏ４Ｓ２：Ｃ，５２．７４；Ｈ，３．７６；Ｎ，１５．３７．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，５２．４９；Ｈ，３．９８；Ｎ，１５．０９． 

Ａｎａｔｔｅｍｐｔｔｏｉｓｏｌａｔｅ４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｍｅｔｈａｎａｍｉｎｅ（エ７．）ａｎｄｂｉｓ（４－ｎｉｔｒｏエ、￣

ｄｏｌ－３－Ｙｌｍｅｔｈｙｌ）ａｍｉｎｅ（１Ｍ）Ｅｒｏｍ３－ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈＹ１－４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ（７） 
Ｍｅエ（０．２６，１，４．１７ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏａｓｔｉｒｒｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆ７（８８．３，９，０．
４０３，ｍｏｌ）ｉｎＴＨＦ（８．０，１）ａｎｄｓｔｉｒｒｉｎｇｗａｓｃｏｎｔｉｎｕｅｄａｔ３０･ＣＥｏｒｌｈ、
八五ｔｅｒｅｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔＺｎｖａｃｕｏ，ＭｅＯＨ（２０．０，１）ａｎｄ２９％ＮＨ４０Ｈ

（６０．０，１，９２１，mol）ｗｅｒｅａｄｄｅｄｔ。ｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅａｎｄｔｈｅｒｅｓｕｌｔａｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎ
ｗａｓｒｅＥｌｕｘｅｄＥｏｒ２ｈ・ＡＥｔｅｒｃｏｏｌｉｎｇ，ｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２．

Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ａｎｄｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４．ＥｖａｐｏｒａｔｉｏｎｏＥ 

ｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｇａｖｅａｂｒｏｗｎｏｉｌ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄ 

ｔｏｃ○ｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔ。ｇｒａｐｈｙｒｅｐｅａｔｅｄｌｙｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＣＨ２Ｃｌ２－ＭｅＯＨ－２９％ＮＨ４０Ｈ

ｕ００：１５：１．５，Ｖ/ｖ）ａｓａｎｅｌｕｅｎｔ・エｎｔｈｅｏｒｄｅｒｏｆｉｎｃｒｅａｓｉｎｇｐｏｌａｒｉｔｙ，９（７．
７，９，１２％），２４（７．６，９，９％），1Ｍ（６．４，９，９％），ａｎｄ１７ｄ（３１．９，９，４１％）ｗｅｒｅ 
ｏｂｔａｉｎｅｄ．エ７ｄｗａｓｕｎｓｔａｂｌｅａｎｄｃｏｌｌａｐｓｅｄｔｏ１８ｄａｎｄｔａｒｓｄｕｒｉｎｇｃｈｒｏｍａ－

ｔｏｇｒａｐｈｙａｎｄ/ｏｒｈａｎｄｌｉｎｇ・Ｆｕｒｔｈｅｒａｔｔｅｍｐｔｓｔｏｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚｅユフｄａｒｅｉｎｐｒｏ－

ｇｒｅｓｓ、ユ７．：ｍｐ１２２．０－１２３．５．ＣにｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｂｙＭｅＯＨ－ＣＨ２Ｃ１２，ｏｒａｎｇｅｃｒｙｓ－

ｔａ１ｓ）．エｒ（ＫＢｒ）：３３６０，１５５８，１５１０，１５０３，１３５８，１３１７，１２８７，９３６，７８４，７３４
ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）Ⅲ４．０６（２Ｈ，ｓ），７．２４ｕＨ，ｔ，。＝７．８Ｈｚ），７．５３（１Ｈ，ｓ），

７．７５（１Ｈ，ｄ，。＝７．８Ｈｚ），７．９２ｕＨ，ｄ，。＝７．８Ｈｚ）．Ｈｉ９ｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎｍｓｍ/ｚ：
ＣａｌｃｄｆｏｒＣｇＨ９Ｎ３０２：１９１．０６９２．Ｆｏｕｎｄ：１９１．０６８６．１Ｍ：、ｐ１７４．０－１７６．０．Ｃ（ｄａｒｋ

ｏｒａｎｇｅｐｒｉｓｍｓ，ｃｒＹｓｔａｌｌｉｚｅｄｆｒｏｍＭｅＯＨ－ＣＨ２Ｃｌ２）．エｒ（ＫＢｒ）：３３５０，１５５５，１５０７，
－１１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤ３０Ｄ）６：４．１３（４Ｈ，ｓ），７．２３（２Ｈ’七，１３５４，１３１８，１２８９，７３０ｃｍ． 

。＝８．４Ｈｚ），７．５５（２Ｈ，ｓ），７．７６（２Ｈ，ｄｄ，ｊ＝８．４ａｎｄ１．１Ｈｚ），７．９１（２Ｈ，。ｄ，。＝

８．４ａｎｄ１．１Ｈｚ）．エＢｄｗｅｒｅｒｅｌａｔｉｖｅｌｙｕｎｓｔａｂｌｅｃｏｍｐｏｕｎｄａｎｄＭｐｅａｋｗａｓｎｏｔ

ｏｂｓｅｒｖｅｄｉｎｉｔｓｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｕｍ． 

４－Ｍｅｔｈｏｘｙｉｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ（２０）Ｅｒｏｍ３－ｄｉｍｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｍｅｔｈｙｌ－４－ｍｅｔｈｏｘｙ－ 

ｉｎｄｏｌｅｕ６ａ） 
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ＫＣＮ（２０６．７，９，３．１７４，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｏＥ１６ａ（５９．０，９，０． 

２８９，ｍｏｌ）ｉｎＤｍＦ（２．０，１）ａｎｄＨ２０（２．０，１）ａｎｄｈｅａｔｅｄａｔｒｅＥ１ｕｘｆｏｒｌｈ・

Ｈ２０ｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＡｃＯＥ七．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓ

ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ，ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓ－ 

ｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｙｅｌｌｏｗｏｉｌ．ＰｕｒｉＥｉｃａｔｉｏｎｂｙｐ－ｔｌｃｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈＡｃＯＥｔ－ 

ｈｅｘａｎｅ（１：２，Ｖ/ｖ）ａＥｆｏｒｄｅｄ２０（４６．０，９，８６％）．２０：、ｐ１４５．０－１４６．０°Ｃ（color-

1essprlsms,recrYstallizedEromCHCl3-hexane,lit.,１２mpl36oQlit.,11 
,Ｐ１４１－１４２°Ｃ）．Ｓｐｅｃｔｒａｌｄａｔａｗｅｒｅｉｄｅｎｔｉｃａｌｗｉｔｈｔｈｅｒｅｐｏｒｔｅｄｏｎｅｓ．エｒ

(ＫＢｒ）：３３６０，２２７０，１６１７，１５９０，１５０９，１３５５，１２６０，１０９１，７５２，７３３ｃｍ－１．１Ｈ－ 
Ｎｍｒ（ＣＤＣｌ３）６：３．９２（３Ｈ，ｓ），４．０５（２Ｈ，ｄ，ｊ＝１．０Ｈｚ），６．５０（１Ｈ，。，。＝８．０

Ｈｚ），６．９６（１Ｈ，。，。＝８．０Ｈｚ），７．０９（１Ｈ，ｔ，。＝１．０Ｈｚ），７．１２（１Ｈ，ｔ，ｊ＝８．０

Ｈｚ），８．０８（１Ｈ，ｂｒｓ）．Ｍｓｍ/ｚ：１８６（Ｍ＋）．ＡｎａＬＣａｌｃｄＥｏｒＣ１１ＨＩｏＮ２０：Ｃ，７０． 

９５；Ｈ，５．４１；Ｎ，１５．０４．Ｆｏｕｎｄ：Ｃ，７０．９８；Ｈ，５．４１；Ｎ，１５．１１． 

ＰｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏＥ１，３，４，５－ｔｅｔｒａｈｙｄｒｏｐｙｒｒｏｌｏ［４，３，２－ｄｅ]ｑｕｉｎｏｌｉｎｅｌ３（、）
ユ）Ａｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆ４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ８ｂ（２３，５０．８，９，０．２５３，ｍｏｌ）
ｴｎＡｃＯＥｔ（１０．０，１）ｗａｓｈｙｄｒｏｇｅｎａｔｅｄｏｖｅｒ１０％Ｐ。／Ｃ（５３．４ｍｇ）ａｔ６９－７３ｏＣ

ａｎｄ７８－８０ａｔｍ定。ｒ７ｎＡＥｔｅｒｒｅｍｏｖａｌｏ五ｔｈｅｃａｔａｌｙｓｔｂＹｆｉｌｔｒａｔｉｏｎ，ｔｈｅ

ｓｏｌｖｅｎｔｗａｓｅｖａｐｏｒａｔｅｄｏＥＥｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ 

ｓｏｌｉｄ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｎＳｉＯ２ｗｉｔｈｅｔｈｅｒ－ 

ｂeｎｚｅｎｅ（１：９，Ｖ/ｖ）ａｓａｎｅｌｕｅｎｔ・ＦｒｏｍｔｈｅｅａｒｌＹｐａｒｔｏＥｔｈｅｆｒａｃｔｉｏｎｓ，２１

（２２．７，９，５７％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ．ＦｒｏｍｔｈｅｌａｔｅｒｐａｒｔｏＥｔｈｅＥｒａｃｔｉｏｎｓ，４－ａｍ－ 

ｎｏｉｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ８ｂ（１７．４，９，４０％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ２ユ：、ｐ１３５．０－１３６．

０°Ｃ（ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｐｒｉｓｍｓ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｆｒｏｍｅｔｈｅｒ－ｈｅｘａｎｅ，ｴﾕﾋ．，１３ｍｐ1３２．５－ 
１３３．５°Ｃ)．Ｓｐｅｃｔｒａｌｄａｔａｗｅｒｅｉｄｅｎｔｉｃａｌｗｉｔｈｔｈｅｒｅｐｏｒｔｅｄｏｎｅｓ・エｒ（ＫＢｒ）：

３３１０，３１５０，１６１１，１５１０，１３２２，１０６７，１０３８，７３１ｃｍ－１．１Ｈ－Ｎｍｒ（ＣＤＣｌ３）６：３．ｏｚ 
（２Ｈ，ｄｔ，。＝１．０ａｎｄ５．７Ｈｚ），３．４７（２Ｈ，ｔ，。＝５．７Ｈｚ），６．２３（１Ｈ，。，。＝７．５Ｈｚ），

６．７１（１Ｈ，ｂｒｓ），６．７２（１Ｈ，ｔ，ｊ＝７．５Ｈｚ），６．９６（１Ｈ，ｔ，Ｊ＝７．５Ｈｚ），７．７８（１Ｈ， 

ｂｒｓ）．Ｍｓｍ／ｚ：１５８（Ｍ）． 

２）ＡｓｏｌｕｔｉｏｎｏＥ４－ａｍｉｎｏｉｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅｔｏｎｌｔｒｉｌｅ８ｂ（１５．４，９，０．０９，ｍｏｌ）ｉｎ 
ＡｃＯＥｔ（１０．０，１）ｗａｓｈｙｄｒｏｇｅｎａｔｅｄｏｖｅｒ１０％Ｐｄ/Ｃ（１０．１ｍｇ）ａｔ７０－７６°Ｃａｎｄ 

９０－９５ａｔｍＥｏｒ８ｈ．ＡＥｔｅｒｒｅｍｏｖａｌｏｆｔｈｅｃａｔａｌｙｓｔｂｙｆｉｌｔｒａｔｉｏｎ，ｔｈｅｓｏｌ－ 

ｖｅｎｔｗａｓｅｖａｐｏｒａｔｅｄｏＥｆｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅａｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｓｏｌ－ 

ｉｄ、Ｐｕｒｉ且ｃａｔｉｏｎｂｙｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｎＳエＯ２ｗｉｔｈｅｔｈｅｒ－ｂｅｎｚｅｎｅ（１：９，

ｖ/ｖ）ａｓａｎｅｌｕｅｎｔａＥｆｏｒｄｅｄ３、０ｍｇ（２１％）。Ｅ２エ．Ｆｕｒｔｈｅｒｅｌｕｔｉｏｎｗｉｔｈｔｈｅ

ｓａｍｅｓｏｌｖｅｎｔａＥだ。ｒｄｅｄｕｎｒｅａｃｔｅｄｓｔａｒｔｉｎｇｍａｔｅｒｉａｌ（１０．９，９，７１％）．

３）ＡｓｏｌｕｔｉｏｎｏＥ４－ｎｉｔｒｏ－３－（Ｚ－ｎｉｔｒｏｖｉｎＹｌ）ｉｎｄｏｌｅ５（２２，５０．５，９，０．２１，ｍｏｌ） 
ｉｎＡｃＯＥｔ（１０．０ｍ）ｗａｓｈＹｄｒｏｇｅｎａｔｅｄｏｖｅｒ１０％Ｐ。／Ｃ（５２．４ｍｇ）ａｔ７０－７６°Ｃ
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ａｎｄ６１－６９ａｔ、玉。ｒ７ｈ．ハモｔｅｒｕｓｕａｌｗｏｒｋ－ｕｐａｎｄｐｕｒｉＥｉｃａｔｉｏｎｂｙｃｏｌｕｍｎ

ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，ａｓｄｅｓｃｒｉｂｅｄａｂｏｖｅ，１１．６ｍｇ（３５％）ｏＥ２エｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ、

４）Ａｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆ４－ａｚｉｄｏ－３－（Ｚ－ｎｉｔｒｏｖｉｎＹｌ）ｉｎｄｏｌｅ５（５０．０，９，０．２１８，ｍｏｌ）in 
AcOEt（１５．０，１）ｗａｓｈｙｄｒｏｇｅｎａｔｅｄｏｖｅｒｌＯ％Ｐ。／Ｃ（５２．３ｍｇ）ａｔ７０－７６°Ｃａｎｄ

６ｇ－７０ａｔｍＥｏｒ７ｈ、Ａｆｔｅｒｕｓｕａｌｗｏｒｋ－ｕｐａｎｄｐｕｒｉＥｉｃａｔｉｏｎｂｙｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａ－

ｔｏｇｒａｐｈｙ，ａｓｄｅｓｃｒｉｂｅｄａｂｏｖｅ，６．６ｍｇ（１９％）ｏｒ２エｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ．

４－Ｎユヒｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ａｃｅｔ。ｎｉｔｒｉｌｅ（２３）Ｅｒｏｍ４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ－３－ｃａｒｂｏｘａｌｄeｈＹｄｅ（６）

ＴａｂｌｅＶ，Ｅｎｔｒｙ２：ＮａＢＨ４（９．６，９，０．２５，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄｔｏｔｈｅｓｏｌｕｔｉｏｎｏＥ 

６（４０．０，９，０．２１，ｍｏｌ）ｉｎＭｅＯＨ（４．０，１）ａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ・ハゼｔｅｒｓｔｉｒｒ－

ユｎｇａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅＥｏｒｌｈ，ＮａＣＮ（１０４．６，９，２．１３，ｍｏｌ）ｗａｓａｄｄｅｄａｎｄ

ｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓｈｅａｔｅｄａｔｒｅｆｌｕｘｆｏｒ５ｈ、Ｂｒｉｎｅｗａｓａｄｄｅｄａｎｄｔｈｅｗｈｏｌｅｗａｓ

ｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈＣＨ２Ｃ１２－ＭｅＯＨ（９５：５，ｖ/ｖ）．Ｔｈｅｅｘｔｒａｃｔｗａｓｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｂｒｉｎｅ， 

ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＮａ２ＳＯ４，ａｎｄｅｖａｐｏｒａｔｅｄｕｎｄｅｒｒｅｄｕｃｅｄｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏｌｅａｖｅｃｒｙｓｔａｌ－ 

ｌｍｅｓｏｌｉｄ，ｗｈｉｃｈｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔ。ｇｒａｐｈｙｏｎＳｉＯ２ｗユヒｈ

ＣＨ２Ｃ１２ａｓａｎｅｌｕｅｎｔ．ＦｒｏｍｔｈｅｅａｒｌｙｐａｒｔｏＥｔｈｅｆｒａｃｔｉｏｎｓ'４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ 

（9，１９．１，９，５６％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ・Ｆｒｏｍｔｈｅｍｉｄｄｌｅｐａｒｔ。Ｅｔｈｅｆｒａｃｔｉｏｎｓ，２３

（ユ４．７，９，３５％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ・ＦｒｏｍｔｈｅｌａｔｅｒｐａｒｔｏＥｔｈｅＥｒａｃｔｉｏｎｓ，３－ｍｅｔｈ－

ｏｘｙｍｅｔｈｙｌ－４－ｎｉｔｒｏｉｎｄｏｌｅ（２４，１．８，９，４％）ｗａｓｏｂｔａｉｎｅｄ、２３：叩２０４．５－２０５．０
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