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【 手 続 補 正 書 】
【 提 出 日 】 平 成 18年 8月 29日 (2006.8.29)
【 手 続 補 正 １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ １ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ １ ８ 】
　 Ｚ が 硫 黄 原 子 で あ る 時 、 そ の 状 況 は 非 常 に 類 似 し て い る 。 な ぜ な ら ば 、 上 記 の カ ル ボ ン
酸 の 代 わ り に 対 応 す る チ オ カ ル ボ ン 酸 か ら 出 発 し て 、 熟 練 者 に 良 く 知 ら れ た 方 法 を 用 い て
チ オ エ ス テ ル 結 合 を 生 成 す る こ れ ば 十 分 で あ る か ら で あ る 。 一 方 、 い ず れ か の 反 応 に キ ラ
ル 中 心 の エ ピ マ ー 化 が 含 ま れ て い る な ら ば 、 例 え ば の 様 な 、 イ ソ ソ ル ビ ド の
適 切 な エ ナ ン チ オ マ ー を 出 発 物 質 と し て 用 い る こ と が で き る 。
【 手 続 補 正 ２ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ２ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ２ ８ 】
　  1 Ｈ － Ｎ Ｍ Ｒ の ス ペ ク ト ル に お い て 、 作 動 頻 度 と ス ペ ク ト ル を 作 製 す る に あ た り 用 い ら
れ た 溶 媒 を 示 す 。 シ グ ナ ル の 位 置 は 、 溶 媒 の プ ロ ト ン の シ グ ナ ル を 対 照 と し て 、 δ （ ｐ ｐ
ｍ ） で 示 す 。 対 照 の 値 は 、 ク ロ ロ フ ォ ル ム に つ い て は ７ ． ２ ４ ｐ ｐ ｍ で あ り
、 重 水 素 化 し た ジ メ チ ル ス ル フ ォ キ シ ド に つ い て は ２ ． ４ ９ ｐ ｐ ｍ で あ る 。 ブ ラ ケ ッ ト の
中 に 、 電 子 的 積 算 に よ り 測 定 し た 各 シ グ ナ ル に 対 応 し す る プ ロ ト ン の 数 を 示 し 、 シ グ ナ ル
の 型 は 下 記 の 略 語 を 用 い て 示 し た 。
Ｄ 2  Ｏ （ 重 水 を 数 滴 添 加 し た 後 に 、 ス ペ ク ト ル を 作 製 し て い る 間 に 消 失 し た ） の ｓ （ シ ン
グ レ ッ ト ） 、 ｄ （ ダ ブ レ ッ ト ） 、 ｔ （ ト リ プ レ ッ ト ） 、 ｄ ｄ （ ダ ブ レ ッ ト の ダ ブ レ ッ ト ）
、 ｓ ｂ （ 幅 広 い シ グ ナ ル ） 、 ｓ ｃ （ 複 合 的 シ グ ナ ル ） 。
【 手 続 補 正 ３ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ２ ９
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ２ ９ 】

イ ソ マ ン ニ ド

重 水 素 化 し た



　 1 3 Ｃ － Ｎ Ｍ Ｒ の ス ペ ク ト ル に お い て 、 各 ス ペ ク ト ル に お け る 作 動 頻 度 と 溶 媒 を 示 し た 。
溶 媒 の プ ロ ト ン を シ グ ナ ル の 対 照 と し て 、 シ グ ナ ル の 位 置 を δ （ ｐ ｐ ｍ ） で 示 し た 。 対 照
値 は 、 ク ロ ロ フ ォ ル ム に つ い て は ７ ７ ． ０ ０ ｐ ｐ ｍ で あ り 、 重 水 素 化 し た ジ
メ チ ル ス ル フ ォ キ シ ド に つ い て は ３ ９ ． ５ ０ ｐ ｐ ｍ で あ る 。
【 手 続 補 正 ４ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ １
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ １ 】

　 イ ソ ソ ル ビ ド ２ － （ ２ ’ － エ チ ル チ オ ） ニ コ チ ン 酸 ５ － モ ノ ニ ト レ ー ト
の 獲 得

【 化 ２ ０ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　

　 Ｃ ａ Ｃ ｌ 2  チ ュ ー ブ で 密 封 し た 還 流 冷 却 機 と 磁 気 攪 拌 機 を 備 え た ５ ０ ｍ ｌ の ガ ラ ス フ ラ
ス コ 内 で 、 ４ ． ２ ５ ｇ の （ ２ ３ ． ２ ｍ ｍ ｏ ｌ ） ２ － エ チ ル チ オ ニ コ チ ン 酸 を 、 ２ ０ ｍ ｌ の
チ オ ニ ル ク ロ ラ イ ド （ １ ． ６ ４ ｇ ／ ｍ ｌ 、 ２ ７ ５ ． ６ ｍ ｍ ｏ ｌ ） に 溶 解 し た 。 反 応 混 合 液
を ３ ． ５ 時 間 還 流 し た 。 こ の 後 反 応 混 合 液 を 冷 却 し 、 ト ル エ ン の 一 部 分 を 添 加 し な が ら 、
過 剰 量 の チ オ ニ ル ク ロ ラ イ ド を 減 圧 下 で 除 去 し た 。 減 圧 下 で 乾 燥 し た 後 、 興 味 の 対 象 の 酸
ク ロ ラ イ ド に あ た る 、 ４ ． ６ ７ ｇ の 固 体 の 黄 色 っ ぽ い 生 成 物 が 得 ら れ た 。 収 率 ： １ ０ ０ ％
【 手 続 補 正 ５ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ ４
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ ４ 】

　 イ ソ ソ ル ビ ド ５ － （ ２ ’ － エ チ ル チ オ ） ニ コ チ ン 酸 ２ － モ ノ ニ ト レ ー ト
の 獲 得
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【 化 ２ １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　

　 出 発 物 質 と し て イ ソ ソ ル ビ ド ２ － モ ノ ニ ト レ ー ト を 適 用 し て 、 実 施 例 １ の 段 階 ２ と 同 様
の 方 法 が 用 い ら れ た 。 興 味 の 対 象 で あ る 化 合 物 は 、 化 学 的 収 率 ８ ８ ％ で 得 ら れ た 。
【 手 続 補 正 ６ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ ７ 】

　 還 流 冷 却 機 と 磁 気 攪 拌 機 を 備 え た ２ ５ ０ ｍ ｌ の ガ ラ ス フ ラ ス コ 内 で 、 前 の 段 階 で 得 ら れ
た ３ ． ０ ｇ （ １ ７ ． ２ ９ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の 酸 ク ロ ラ イ ド を 、 Ａ ｒ 雰 囲 気 下 ７ ５ ｍ ｌ の ピ リ ジ ン
中 に 懸 濁 し た 。 懸 濁 液 を 氷 浴 中 で 冷 却 し 、 ３ ． ３ ０ ｇ （ １ ７ ． ２ ９ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の イ ソ ソ ル
ビ ド ５ － モ ノ ニ ト レ ー ト を 添 加 し た 。 反 応 混 合 液 を 、 室 温 で Ａ ｒ 雰 囲 気 下 １ ９ 時 間 攪 拌 し
な が ら 放 置 し 、 そ の 間 に 混 合 液 は 黒 っ ぽ く な っ て い っ た 。 反 応 が 終 了 す る と す ぐ に 減 圧 下
で 溶 媒 を 除 去 し た 。 残 査 を ２ ５ ０ ｍ ｌ の Ｃ Ｈ Ｃ ｌ 3  に 溶 解 し 、 最 初 は ２ ５ ０ ｍ ｌ の 水 で 、
次 に ２ ５ ０ ｍ ｌ の ５ ％ Ｈ Ｃ ｌ 水 溶 液 で 、 そ し て も う 一 度 ２ ５ ０ ｍ ｌ の 水 で 洗 浄 し た 。 有 機
層 を 無 水 Ｍ ｇ Ｓ Ｏ 4  で 乾 燥 し 、 濾 過 し 、 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し た 。 減 圧 下 で 乾 燥 し た 後 、
５ ． ４ ５ ｇ の 黄 色 い 固 体 が 得 ら れ 、 黄 色 い 固 体 を イ ソ プ ロ パ ノ ー ル 中 で 再 結 晶 化 し て ４ ．
８ ３ ｇ の 白 い 固 体 を 得 た 。 白 い 固 体 を 、 １ ０ ％ の 水 を 含 む メ タ ノ ー ル に 溶 解 し た ト リ フ ェ
ニ ル フ ォ ス フ ィ ン （ １ ： １ ． ２ ５ ｍ ｏ ｌ ／ ｍ ｏ ｌ ） と 、 酸 溶 媒 中 で ２ ０ 分 間 反 応 し た 。 溶
媒 を 減 圧 下 で 除 去 し 、 残 査 を Ａ ｃ Ｏ Ｅ ｔ に 溶 解 し 、 そ の 溶 液 を い く ら か の 水 で 洗 浄 し た 。
有 機 層 を 乾 燥 し 、 そ し て 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し 、 用 意 し て お い た ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー で 興
味 の 対 象 で あ る 生 成 物 を 回 収 し た 。 収 量 ： ３ ５ ． ７ ％
1 H-  (200 MH z ,  Cd 3 COCd 3 ): 7.90 (1H, dd, J=6.1 Hz, J=1.6 Hz, CHa r  ), 7.70 (1H, 
dd, J=7.2 Hz, J=1.6 Hz, CHa r ), 6.97 (1H, dd, J=6.4 Hz, J=7,2 Hz,CHa r  ), 5.63-5.5
5 (1H, sc, CH-ONO 2 ), 5.38 (1H, d, J=3.4 Hz, CH-O-CO), 5.09 (1H, t, J=5.1 Hz, CH)
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, 4.75 (1H, d, J=4.8 Hz, CH), 4.20-3.85 (4H, sc,t, CH2 ).
　  IR (p.KBr) : 3438, 2925, 1735, 1639, 1571, 1281, 1095. 
【 手 続 補 正 ７ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ ８
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ ８ 】

　 イ ソ ソ ル ビ ド ５ － （ ２ ’ － メ ル カ プ ト ） ニ コ チ ン 酸 ２ － モ ノ ニ ト レ ー ト （ ４ ）
の 獲 得
【 化 ２ ３ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　

　 還 流 冷 却 機 と 磁 気 攪 拌 機 を 備 え た ２ ５ ０ ｍ ｌ の ガ ラ ス フ ラ ス コ 内 で 、 実 施 例 ３ の 段 階 １
で 得 ら れ た ３ ． ０ ｇ （ １ ７ ． ２ ９ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の 酸 ク ロ ラ イ ド を 、 Ａ ｒ 雰 囲 気 下 で ５ ０ ｍ ｌ
の ピ リ ジ ン と ２ ５ ｍ ｌ の Ｃ Ｈ Ｃ ｌ 3  の 混 合 液 中 に 懸 濁 し た 。 そ の 懸 濁 液 を 氷 浴 中 で 冷 却 し
、 ３ ． ３ ０ ｇ （ １ ７ ． ２ ９ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の イ ソ ソ ル ビ ド ２ － モ ノ ニ ト レ ー ト を 添 加 し た 。 そ
の 反 応 混 合 液 を 、 室 温 で Ａ ｒ 雰 囲 気 下 １ ９ 時 間 攪 拌 し た ま ま に し 、 そ の 間 に 該 混 合 液 は 黒
っ ぽ く な っ て い っ た 。 反 応 が 終 了 す る と す ぐ に 、 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し た 。 残 査 を ３ ０ ０
ｍ ｌ の Ｃ Ｈ Ｃ ｌ 3  に 溶 解 し 、 最 初 は ３ ０ ０ ｍ ｌ の 水 で 、 次 に ３ ０ ０ ｍ ｌ の ５ ％ Ｈ Ｃ ｌ 水 溶
液 で 、 そ し て も う 一 度 ３ ０ ０ ｍ ｌ の 水 で 洗 浄 し た 。 有 機 層 を 無 水 Ｍ ｇ Ｓ Ｏ 4  で 乾 燥 し 、 濾
過 し 、 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し た 。 減 圧 下 で 乾 燥 し た 後 、 ５ ． １ ０ ｇ の 白 黄 色 の 固 体 が 得 ら
れ 、 そ の 固 体 を イ ソ プ ロ パ ノ ー ル 中 で 再 結 晶 化 し て ４ ． ５ ５ ｇ の 白 い 固 体 を 得 た 。 そ の 白
い 固 体 を 、 １ ０ ％ の 水 を 含 む メ タ ノ ー ル に 溶 解 し た ト リ フ ェ ニ ル フ ォ ス フ ィ ン （ １ ： １ ．
２ ５ ｍ ｏ ｌ ／ ｍ ｏ ｌ ） と 、 酸 溶 媒 中 で ２ ０ 分 間 反 応 し た 。 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し 、 残 査 を
Ａ ｃ Ｏ Ｅ ｔ に 溶 解 し 、 そ の 溶 液 を い く ら か の 水 で 洗 浄 し た 。 有 機 層 を 乾 燥 し 、 溶 媒 を 減 圧
下 で 除 去 し 、 既 製 の ク ロ マ ト グ ラ フ ィ ー で 興 味 の 対 象 で あ る 生 成 物 を 回 収 し た 。 収 量 ： ３
７ ． ６ ％
1 H-  (200 MH z ,  Cd 3 COCd 3 ): 7.98 (1H, dd, J=4.2 Hz, J=1.0 Hz, CHa r  ), 7.76 (1H, 
dd, J=4.9 Hz, J=1.0 Hz, CHa r ), 7.34 (1H, dd, J=4.5 Hz, J=4.8 Hz,CHa r  ), 5.50-5.3
6 (2H, sc, CH-ONO 2 +CH-O-CO), 5.02 (1H, t, J=3.7 Hz, CH),4.74 (1H, d, J=3.4 Hz, C
H), 4.20-3.90 (4H, sc, CH2 ).
　  IR (p.KBr) : 3395, 2876, 1727, 1653, 1631, 1593, 1291, 1276. 
【 手 続 補 正 ８ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ３ ９
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ３ ９ 】
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　 ２ － ア セ チ ル メ ル カ プ ト イ ソ ソ ル ビ ド ５ － モ ノ ニ ト レ ー ト （ ５ ） の 獲 得
【 化 ２ ４ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　

　 還 流 冷 却 機 、 圧 力 を 補 填 し た 添 加 漏 斗 と 磁 気 攪 拌 機 を 備 え た １ Ｌ の ガ ラ ス フ ラ ス コ 内 で
、 ６ ０ ｇ （ ４ １ １ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の 、 ８ ８ ｇ （ ４ ６ １ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の パ ラ ト ル エ ン
ス ル フ ォ ニ ル ク ロ ラ イ ド 、 ２ ９ ６ ｍ ｌ の Ｃ Ｃ ｌ 4  、 ３ ３ ｍ ｌ の Ｃ Ｈ 2  Ｃ ｌ 2  と ２ ４ ７ ｍ ｌ
の 水 を 混 合 し た 。 Ａ ｒ 雰 囲 気 を 作 り 、 反 応 温 度 を ５ ℃ に 保 ち な が ら 、 ２ ９ ． ９ ｇ （ ４ ５ ３
ｍ ｍ ｏ ｌ ） の ８ ５ ％ Ｋ Ｏ Ｈ を 一 滴 ず つ 添 加 し た 。 添 加 時 間 は １ 時 間 ２ ０ 分 で あ っ た 。 得 ら
れ た 混 合 液 を ５ ℃ で ７ 時 間 攪 拌 し た 。 固 体 を 濾 過 し 、 更 に １ ２ ５ ｍ ｌ の 水 で も ２ 回 濾 過 し
、 減 圧 下 で 乾 燥 し た 。
　 得 ら れ た 固 体 を 、 １ ２ ０ ０ ｍ ｌ の Ｃ Ｃ ｌ 4  の 中 で 再 結 晶 化 し て 熱 濾 過 し 、 そ の 濾 液 を 冷
却 し た 。 得 ら れ た 結 晶 を 濾 過 し て 洗 浄 し 、 興 味 の 対 象 で あ る 生 成 物 で あ る の
モ ノ ト シ レ ー ト の 画 分 Ａ を ５ ４ ． ５ ｇ 得 た 。
　 熱 濾 過 の 後 、 得 ら れ た 固 体 を １ ０ ０ ０ ｍ ｌ の Ｃ Ｃ ｌ 4  中 で 再 結 晶 化 し 、 興 味 の 対 象 で あ
る 画 分 Ｂ を 、 ２ ９ ． ５ ｇ 得 た 。
【 手 続 補 正 ９ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ０
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ０ 】

　 還 流 冷 却 機 と 磁 気 攪 拌 機 を 備 え た ５ ０ ０ ｍ ｌ の ガ ラ ス フ ラ ス コ 内 で 、 ２ ２ ． ７ ｇ （ ７ ６
ｍ ｍ ｏ ｌ ） の の モ ノ ト シ レ ー ト と 、 １ ３ ． ０ ｇ （ １ １ ３ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の カ リ ウ
ム チ オ ア セ テ ー ト を 、 １ １ ３ ｍ ｌ の ｎ － ブ タ ノ ー ル 中 で 混 合 し た 。 Ａ ｒ 雰 囲 気 を 作 り 、 反
応 混 合 液 を １ 時 間 還 流 し た 。 混 合 液 を 冷 却 し 、 濾 過 し 、 ２ ０ ０ ｍ ｌ の エ タ ノ ー ル で 洗 浄 し
、 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し た 。 ２ ０ ｇ の 固 体 が 得 ら れ た 。
【 手 続 補 正 １ ０ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ６
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ６ 】
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　 ２ － （ ２ ’ － メ チ ル チ オ ） ニ コ チ ン 酸 ５ － モ ノ ニ ト レ ー ト ク ロ ロ ハ イ ド レ ー ト
（ ６ ） の 獲 得
【 化 ２ ５ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　

　 磁 気 攪 拌 機 と 還 流 冷 却 機 を 備 え た ５ ０ ｍ ｌ の ガ ラ ス フ ラ ス コ 内 で 、 ２ ． ０ ０ ｇ （ １ ０ ．
７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の ２ － メ チ ル チ オ ニ コ チ ン 酸 ク ロ ラ イ ド を 、 Ａ ｒ 雰 囲 気 下 で １ ２ ｍ ｌ の ピ リ
ジ ン に 懸 濁 し た 。 混 合 液 を 氷 浴 中 で 冷 却 し 、 ２ ． ０ ４ ｇ （ １ ０ ． ７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の イ ソ ソ ル
ビ ド ５ － モ ノ ニ ト レ ー ト を 添 加 し た 。 反 応 混 合 液 を Ａ ｒ 雰 囲 気 下 、 室 温 で １ ５ 時 間 攪 拌 し
た 。 こ の 後 、 減 圧 下 で 溶 媒 を 除 去 し た 。 残 査 を ５ ０ ｍ ｌ の Ｃ Ｈ Ｃ ｌ 3  に 溶 解 し 、 最 初 は ５
０ ｍ ｌ の 水 で 、 次 に ５ ０ ｍ ｌ の ５ ％ Ｈ Ｃ ｌ 水 溶 液 で 、 そ し て も う 一 度 ５ ０ ｍ ｌ の 水 で 洗 浄
し た 。 有 機 層 を 無 水 Ｍ ｇ Ｓ Ｏ 4  で 乾 燥 し 、 濾 過 し 、 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し た 。 減 圧 下 で 乾
燥 し た 後 、 興 味 の 対 象 で あ る 生 成 物 が ２ ． ８ ０ ｇ 得 ら れ た 。 収 量 ： ７ ７ ％
1 H-  (200 MH z ,  DMSO-d 6 ): 8.68 (1H, dd, J=5 Hz, J=1.8 Hz,CHa r  ), 8.22 (1H, dd, 
J=7.7 Hz, J=2 Hz, CHa r  ), 7.26 (1H, dd, J=3 Hz, J=8 Hz, CHa r  ),5.54 (1H, td, J=2
 Hz, J=6 Hz, CH-ONO2 ), 5.34 (1H, d, J=3 Hz, CH-O-CO), 5.06 (1H, t, J=5.5 Hz, CH)
, 4.58 (1H, d, J=5 Hz, CH), 4.18-3.82 (4H, sc,CH2 ), 2.45 (3H, s, CH3 -S).
1 3 C-  (50 MH z ,  DMSO-d 6 ): 163.91 (C=O), 161.64 (Ca r -COO), 152.80(CH a r ),139.27 (
CH a r ), 122.20 (C a r -S), 118.83(CH a r ), 85.97 (CH-ONO 2 ), 82.41 (CH), 81.53 (CH), 77
.87 (CH-O-CO), 72.67 (CH2 ), 69.07 (CH 2 ), 13.34 (CH 3 ). 
【 手 続 補 正 １ １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 明 細 書
【 補 正 対 象 項 目 名 】 ０ ０ ４ ７
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 ０ ０ ４ ７ 】

　 ５ － （ ２ ’ － メ チ ル チ オ ） ニ コ チ ン 酸 ２ － （ ７ ） の 獲 得
【 化 ２ ６ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　

　 磁 気 攪 拌 機 と 還 流 冷 却 機 を 備 え た ５ ０ ｍ ｌ の ガ ラ ス フ ラ ス コ 内 で 、 ２ ． ０ ０ ｇ （ １ ０ ．
７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の ２ － メ チ ル チ オ ニ コ チ ン 酸 ク ロ ラ イ ド を 、 Ａ ｒ 雰 囲 気 下 で １ ２ ｍ ｌ の ピ リ
ジ ン 中 に 懸 濁 し た 。 混 合 液 を 氷 浴 中 で 冷 却 し 、 ２ ． ０ ４ ｇ （ １ ０ ． ７ ｍ ｍ ｏ ｌ ） の イ ソ ソ
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ル ビ ド － モ ノ ニ ト レ ー ト を 添 加 し た 。 Ａ ｒ 雰 囲 気 下 、 反 応 溶 液 を 室 温 で １ ５ 時 間 攪 拌 し
た 。 こ の 後 、 減 圧 下 で 溶 媒 を 除 去 し た 。 残 査 を ５ ０ ｍ ｌ の Ｃ Ｈ Ｃ ｌ 3  に 溶 解 し 、 最 初 は ５
０ ｍ ｌ の 水 で 、 次 に ５ ０ ｍ ｌ の ５ ％ Ｈ Ｃ ｌ 水 溶 液 で 、 そ し て も う 一 度 ５ ０ ｍ ｌ の 水 で 洗 浄
し た 。 有 機 層 を 無 水 Ｍ ｇ Ｓ Ｏ 4  で 乾 燥 し 、 濾 過 し 、 溶 媒 を 減 圧 下 で 除 去 し た 。 減 圧 下 で 乾
燥 し た 後 、 興 味 の 対 象 で あ る 生 成 物 が ２ ． ７ ５ ｇ 得 ら れ た 。 収 量 ： ７ ５ ％
1 H-  (200 MH z ,  DMSO-d 6 ): 8.90 (1H, dd, J=5 Hz, J=1.8 Hz,CHa r  ), 8.27(1H, dd, J
=7.7 Hz, J=2 Hz,CHa r  ), 7.27 (1H, dd, J=3 Hz, J=7.8 Hz, CHa r ) ,5.42-5.31 (1H, sc
, J=2 Hz, J=6 Hz, CH-ONO2 ), 5.60 (1H, d, J=3.2 Hz, CH-O-CO), 5.06 (1H, t, J=5.5 
Hz, CH), 4.92 (1H, d, J=5.6 Hz, CH), 4.10-3.88(4H, sc, CH2 ), 1.24 (3H, s, CH3 -S)
. 
1 3 C-  (50 MH z ,  DMSO-d 6 ): 163.71 (C=O), 161.89 (Ca r -COO), 152.77(CH a r ),139.04 (
CH a r ), 121.92 (C a r -S), 118.87(CH a r ), 86.56 (CH-ONO 2 ), 84.05 (CH), 80.69 (CH), 74
.41 (CH-O-CO), 70.69 (CH2 ), 70.61 (CH 2 ), 13.37 (CH 3 ). 
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