(19) B AEH§FF (JP) 12) 4§

(45) ¥fTH FMR28511A9H (2016.11.9)

JP 6023217 B2 2016.11.9

61) Int.Cl.
HO1F 1/00 (2006.01)
HO1F 41/02 (2006.01)
CO7D 233/2 (2006, 01}
CO7C 271/28 (2006, 01}
CO7C 255/09 (2006.01)

Fl

= A HR(B2) (1) smEs
1555960232175
(PE023217)
(24) Z8E FE28F10A148 (2016.10.14)
HO1F 1/00 Z
HO1F 41/02 Z

CO7D 233/22
COo7C 271/28
CO7C 255/09
FARIEOH 4 (£24 H) BWRRICHES

@) HEES FFRE2014-552104 (P2014-552104) |\(73) &F&F4EE 000000099

(86) (22) HFER ER25EE12A 13H (2013.12.13) #H=m1IHIL

(86) EFF I EEE S PCT/JP2013/083519 RREIREEN=TH1E1%
@ EEAMES  w02014/092188 (73) ¥FeFiEE 505328683

87 BEELME SER26EGH 198 (2014.6.19) Bl &5

BEMRA ER2TE4A 108 (2015. 4. 10)

REE#EEHEL 19 -8

@D BEIEXRES 1FFE2012-273951 (P2012-273951) ||(74) fR¥EA 100093861
(32) &5 H ER24FEIZA148 2012.12.14) f#EL KE KA

@3 EEEEERE HBEEUIP)

(TOREA 100129218
#EBL BF &2
(7T RAE IO FE
RESFIREEN=TE1E1E #HAE
#HIHIA
(72) AT A HiL
REAFEEHEL -19-8
B E IS

(54) [READEF] Wik, KUy, BEGOBIENE

(570
O

O 0Ooooo
O 0Oo0ooao

O O

O O

O O

O O

O O

O O

O O

O O

O O

O O

OoOoooooODoo|joooooo4goooodg

Oooooomooo|oooooaono

Oo0ooooObooo0 oo ooogogogoooo
OOooooooooooooa.o

OoooOoonooooooooooOooaon
OoOooogogioDooooocooooogoogooog

[

O
O
OJ
O
O
O
O
O
O
OJ

ooooooooooogd
ooooocoooooooao

O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

gbobooobooooobooboboboao

goobooooobooooooooooan

ubdooboooooboboboobooobobobao

ubobooooobooboboboooboobobao

10

20



s e s [ Y Iy

ey ) R [ e Ry Iy

e s e e A e e e e e e A s Y Y I Y
OoOOooOoooo4ooooooUo0 oo oo ooUD oo oDoooDoooDoDoooUoUoDoDooogoggooao
s s

OO0 oo oooggg
OO0 o oooooggog
oo o ooooogoQgog
oo ooooooogog
OO0 oooogogog
oo oooogogoo
Oooooooogogo
O 0o ooogogog
O oo ooogogoQg
oo oooogogo
Oooooooogogao
O oo ooogogoQg
O o oooogogo
Oooooooogogo
OO0 ooooggog
OO0 oooogogo
Ooooooogogo
OooooooogooOgoao
O Oo0oooogogoQg
oo oooogogo
Ooooooogogo
OO0 ooooggog
O o oooogogo
Ooooooogogo
OO0 oooogogog
O oo ooogogoQg
oo oooogogo
Oooooooogogo
O o0 oooogogog
OO0 oooogogo
Oooooooogogo
OO0 oooogogog
O oo ooogogoQg
oo oooogogo
Oooooooogogao
O oo ooogogoQg
OO0 oooogogoo
Oooooooogogo

Ooooooooooooo oo oDoooooDooooooDooooooooofdg

O

Oo0oooggogao
Ooo0ooogoQgoao
Ooo0oooQgogoo
OOo0o0ooogQgogao
Oo0ooogoQgogao
Ooo0oooQgogoao
OooOoooOooOoao
OoOoooogQgogao
Oo0oooQgogoao
Ooo0ooooOgogoao
OOo0o0ooogQgogao
Oooooogoogogoao
Ooo0oooQgoao
OooOooooOoogoao
OoOo0ooogogogogao
Oo0oooQgogao
OoooooOoogoao
Oo0o0ooogQgogao
Oo0ooogooQgogoao
Ooo0oooQgoao
OOo0o0ooogoQgogao

O 0Ooooo
O 0Ooooo

O Ooooo

OO oo
O Oooo
O 0Oooo
O 0O oo
O Oooo
O Oooo
O 0ooo
O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0Oooo
O Oooo
O Oooo
O 0oo o
O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0O oo
O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O Oooo
O Oooo

O 0Oooo
O 0Oooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O oOooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O Oooo

O
O
O
O
O
O
O
O

O
O
O
]
O
O
O
O
O
(]
[
O
O
O
O
O
O
O
O
O
OJ
O
O
O

O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

O 0Oooo
OO oo
O Oooo
O Oooo
O 0Ooo
O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0O oo
O Oooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O Oooo

O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

(2)

O
O
OJ
O
O
OJ

O
O
O
O
O
O
O
O
O

OoOooooogod
OoOoo0oooogod
OoOoo0oood
OOoo0oooogd
OoOoo0oooogod
OoOoo0ooood
OO0Oo0oooogod
OoOoo0oooogod
OoOoo0oooogod
Oo0Ooo0Ooood
OO0oOo0oooogd

JP

6023217 B2 2016.11.9

OoOooooogod
OoOoo0oood

O
O
O
O
O
O
O
O
O
(]

O 0Oooo
O
O
O
O
O
O
(]

O d
[ |
[ |
O d
O O
[ |
[ |
O d
[ |
[ |

O
O
O
O
O
O
O
O
O
(]

10

20

30

40

50



e ) e e e s e e I
e ) [ R I

OoOoooooooooooooogogoogoo

OO0 oDooggUoDoDooUUUoDoDooogUoooooaog
Oo0ooDoooooooDooooooDooogogoooooaog
Oo0oooooooooooooDoDoooooooooao
Ooooooooooooooooooooooooao

Oo0ooDooo0ooooo4ogooooogdg
Oo0ooooooooooogogogoooao

O
O

Oooooocooooooogogoo

]
O
]
O
O
O
O
O
O
O
]
O
O
O
O
O
O

O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

O O0Oo0ooood
OOoo0ooood
OOoo0ooood
O O0Oo0ooood
OOoooood
OOoooood
OO0Ooo0oo0oood
O O0Oo0ooood
OOoo0ooood
OoOoo0ooood
O O0O0o0ooood
OOoooood
OOoo0ooood
OO0Ooo0oo0oo0ood
OO0Ooo0ooood
OOoo0ooood
OOoo0oo0oood
O O0Oo0ooood
OOoo0ooood
OoOoo0ooood
O 0O0O0Ooood
OOoo0ooood

OO ogoo

O Oooo
O 0Oooo
O O0ooo
OO oo

O
O
O
O

O Oo0gooo
O 0Oo0oooo
O 0Oo0oo0ooao
O O oO0oooo
O Ooo0oooo
O 0Oo0oooo
O 0Oo0oo0oo0oao
O Oo0oooo

O Oo0oooao
O Ooo0oooao
O 0Ooo0oooao
O Oo0ooogoao
O Ooo0oooao
O 0Ooo0oooao
O 0Oo0oo0oo0oao
O Ooo0oooao
O O0Oo0oooao
O 0Oo0oo0oo0oao
O Oo0oooao
O Ooo0oooao
O 0Ooo0oooao

O 0Oooo
O o0Oooo
O 0Ooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O 0Oooo
O 0Oooo

O oOoooo
O oOoo0ooao
O 0Ooooo
O oOoooo
O OO
O 0O o

O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

€))

|

oo

O

O 0Ooo0oooo
O 0Oo0ooOooao
O Ooogooo
O 0Ooo0oooo
O 0Ooo0oo0ooao
OO o0gooo
O 0Ooo0goooo
O 0Ooo0oooao
O 0Oo0ooOooao
O OooQgooo
O 0Ooo0oooo
O 0Ooo0ooOooao

JP

O

6023217 B2 2016.11.9

ogono

aood

O

O

0

ogoo

goad

O

O

O

good

goad

O

O

O

O

MRIODOOOOTIOOOODODOOOO0ODODOOO
oooooooooooo

O

O

O 0Oooo0oao
O oOoooo
O oOoooo
O oOoooao
O Ooooo
O oOoooo
O oOoooo
O 0Ooooo
O oOoooo
O oOoooo
O 0Ooo0oo0oao
O Ooooo
OoOoooo

O 0Oooo
O oOooo
O 0Oooo
O 0Oooo
O 0Oooo

a
u
O

O

O
g
g
u
O

O

0
U
g
U
0

0

O oOoooo
O oOoooo

O
g
g
u
O

O

O
g
g
u
O

O

O oOoooo
O oOoooao

O

10

20

30

40



I e e e ) v e )y o A

OooooooQgodg
OO0 oooogdg
Oooooogdg
Ooooooogdg
Ooooooogodg
O Oo0ooood
OOoooood
OOoo0ooood
O O0Oo0ooood
OOoo0ooood
OoOoooood
OOoo0oo0oo0ood
O Ooo0ooood
OOoo0ooood
OoOoo0ooood
O 0O0oOooood
OOoooood
OOoo0ooood
O0Ooo0oo0oood
O Ooo0ooood
OOoo0ooood
OOoo0ooood
O O0Oo0ooood
OOoooood
OoOoo0ooood
O 0O0oOooood
OOoo0ooood
OOoooood
OOoo0oo0oood

OoooooooooooOoonoad
OoOoooooooo=-—-no Oogoog

O

DDDDDDDDEDDDDD
oo oo oooooooooogdg
oo oooooooooooogodg
OO0 OoDooDoogoggogoooogg
OO0 oooooooooogg
OO0 ooooooooooQgg
OO0 O0DooDogoggogoooogg
OO0 oDooooooooogg

O 0Ooo0oooao
O 0Oo0oo0ooo
O OooOgooo
O 0Ooo0oooo
O 0Oo0oo0ooao
OO oQgooo
O 0Ooogoooo
O 0Ooo0oooo
O 0Oo0oo0ooao

O 0o oo

O

O

O oOoooo
O 0Ooo0ooao
O oOoooo
O 0Ooooo

O 0ooo
O O0Ooo
O O0ooo
O 0Oooo
O 0Ooo

4)

O Oooo

O 0o oo
O O ogo
O Oooo
O O0ooo

—_

O o0Oood

O 0o oo

JP 6023217 B2 2016.11.9

O Ooogooo
O 0Ooo0oooo
OOoo0ooood
O O0OoOooood
OOoo0ooood
OoOoooood
OOoo0oo0oo0ood
O Ooo0ooood
OoOoo0ooood
OoOoo0ooood

EI
O

O 0o oo
O 0o oo
I [ o [
O Oooo
O 0o oo
I Y o [
O 0o oo
O Oooo

O 0O O

O

g
u
O

O

O
a
O

orth

O
g
O

oxazine U OOOOODODDODODODOODOODODODODCOCOODDODOOODOOODODADODioxaned
ubooouobuoboboboouoouobuoboboobooaonn
oooobOoooobooooobobooboooobooooan
gbooooobooboobobooboooooboboboo

Ooooooogoooodg

O

a
u
O
g
a
O
O
O
U
O

=ooooogd =
Oooooon0 =

<

|
O

O

Ooo0oooQgogoao
OoooooOoogao
Oo0ooogogogao
Ooo0oooQgogoao
Ooo0oooOoogao
OOo0ooogo-gogao
OooooQgogao
Ooo0oooQoogoao
OooOoo0oooOooQgoao
OoOoooogogogao

gboooogbooboboooobooboobann

oooboooooboogd

g
a
O
O
a
u
O

ooon

ooon
ooon
ooon
ooon
ooon

goo

ogdn
ogn
Ooo0n0
oogn
ogdnd

ooogn

ogn

ooon
Oo0on
ooon
ooon

O O

O Oooo

oooooOoooooonn

oo

oooooOoooooboonn
oooooOO0oooDbOon

oooooooooboon

uboobooooobood

10

20

30

40

50



Oo0oooQgogoao
Ooo0oooQgogoo

O

O0Ooo0oooaoo

(5) JP 6023217 B2 2016.11.9

toooobooooooooooobOobooooboboOooobbooooboodg
oooooboooooao

O
Up0b00O0O0o0oo0oboooooobobooooboooobobboooobood
ooooobooooooooO0ooobooooboboOooobboooobooo

O O o0gogo
O Ooogooo
O 0Ooogooo

OJ
O
(]

oo0oo0O0,00,0,000,

O CH3

y) { N—CH;
O
J

O Rs

00,0000
ooo0oo0
ooo0oooo
ooo0oo0
ooo0ooo0
ooo0oo0oo,

gboboooooooboboboobooooobobobobooao
ugboobodoaoboaao

ooooboop, 40,00, 00,00000C0CO0O00DOOO0O0O0O
gbooboooooogobgoboboobooooobobobobooo

O Ooooao
O0Ooo0o0ooao
OO0Oo0Oo0ooao

ooo00O0O0,0000,00,0000000,000000,

10

20

30

40



(6) JP 6023217 B2 2016.11.9

oooobooooooobooooobooooboooooooooao
ooobOooooooocooooboobooooboooooobooooano
goobOooooobooOooooooboooooboodd
oooooooooon

O Ooogoo
O Ooooooaog
OOoo0oooooo

O Oooo

O Oooo

O 0Oooo

O O oo

O0Ooo0oooao
OOoo0oo0oooao

O
O
O
O
O

goobOooooooocoooooboooobooooooonoao

OOo0ooooo

O 1g
oooQ
ooooooon 10

C}

oooooao 20
oinng

%,\ /

ooooooogoano
ooooooooooao
O
O

(]
O
O
O
O
]

30

obooooboobobobooo

oboooad

v
gboooooboboboboboooobDgobobo

O 0Ooo0oooo

N\~ N 40

OO0

obooo

ano

ooooooogoao

gboboooooogno
uboobooobooboboboooobooboboboooboobooboboobooonn 50

O Ooooo
O



P

gboooad

oooooao
viQ
ugbooogodaan

ubooboooboobooboboooonboag
ooooood
googao

O Ooo0ooooao

gbooooao

uvinrg

gooooooooaon
gbobooobooooobobobonb
ugbooboooboooooboboboboodd
oooooooo

gbooaod

JP 6023217 B2 2016.11.9

ooooooooobooooobooooboooooobOboooboboooOooobooo

20

40



(8) JP 6023217 B2 2016.11.9

—N  N—

gbooooog
avino
uboooooobod
oooboooooobOoooobooooooobao
gboobooooobobao
ugbooaod
P— !!_
gboooaod
O 1xXo
gbobooooooao
gbooboooooooboobobobooooan
ooooooooboood
goooooogd
gboood
\.\ (/
/Fe\
oooooao

20

40

50



Oo0Oooooaog

OoOoo0oooogod

OO0 oooooo0oooooogoQgooo
Oo0oooooooooooQgooo
OO0 Do ooo4QogooDoooggogoao
OO0 ooooooooooogoggogooo
Oo0oooooo0ooooogoQgooo
Ooooooooooooooogooao

O Oooo

9) JP 6023217 B2 2016.11.9

0o
Ooooooogoogoo
O00o00o00ooooooooooooogoao
gooodoooouogoouofoogopoogoououoouooao
gooopoooognoao
Oogooog
—N N—
\“‘ z//
Fe
7\
Br Q @) Br
Oooooano
X100
goocooogooo
O0o00o0O0ooooooooooooooao
Jgo0oooogoooogogbuougoougooouooodg
go0oooooognoao
Ooooog

[\

\Fe/;
/N

O Oo0oooao
O Ooo0oooao
O 0Ooo0oooao
O Oo0ooogoao
O Ooo0oooao
O oOoooo
O 0Ooo0ooao
O oOoooo
O oOoooo
O oOoooao
O 0Ooooo
O oOoooo
O oOoooo
O 0Ooo0ooo
O oOoooo
O oOoooo
O oOoooao
O Ooooo
O oOoooo
O oOoooo
O 0Ooooo
O oOoooo
O oOoooo
O 0Ooo0oo0oao
O Ooooo
OoOoooo
O oOoo0ooao
O 0Ooooo
O oOoooo
O oOoooo
O 0Ooo0ooao
O oOoooo
O oOoooo
O oOoooao

O 0Oooo
O Oooo
O 0ooo
OO oo
O 0Oooo
O Oooo
O 0Ooo
O 0Oooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O O0Ooo
O Oooo
O 0Oooo
OO oo
O 0Oooo
O 0Oooo
O 0Oooo
O Ooo
O Oooo
O 0Oooo
OO oo
O 0Oooo
O
O
O
O
O
O
O
O
O
O

O Oooo
O O0ooo
O 0O oo
O Oooo
O Oooo
O O0ooo
O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O O oo
O Oooo
O Oooo
O O oo
O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0o oo
O Oooo
O 0Oooo
O O oo
O Oooo
O Oooo
O O0ooo
O Oooo
O Oooo
O O0ooo
O 0O oo
O Oooo
O Oooo
O O0ooo
O Oooo

O
O

O Oooo

O 0Oooo

10

20

30

40

50



000000000 O0O00O00
000000000 O0O00O00
0

000000
000000000 O0O00O00
000000000 O0O00O00
00000000000 0O00
000000000 O0O00O00
000000000 O0O00O00
0ooooooo

000000
000000000 O0O0O0O00
000000000 O0O0000
(TCNQ)D D 0D0O000O0OO
00000000000 10—0
DO0O0D0110—0000
0000000000
Do0o0o00
000000000 O0O00O00
000000000 O0O0000
000000000 O0O00O00
000000000 O0O00O00

gboooooooooooDan

O 0Ooo0ooo
O 0Oo0ooao
O 0Oo0ooo
O 0Ooooo
O 0Ooo0ooo
O 0Oo0ooOoo
O 0Ooooo
O 0Ooooo
O 0Oo0ooOoao
O O0OoOooo
O 0Ooooo
O 0Ooo0ooao
OO o0Oo0oog
O 0OooOooo
O 0Ooo0ooo
O 0Oo0ooo
O OooOooo
O 0Ooooo
O 0Ooo0ooao
OO oO0ooo
O 0Ooooo
O 0Ooo0ooo
O 0Oo0ooOoo
O Ooooo

u
O
g

O 0Oooo
O 0ooo
O Oooo
O oOooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O 0Oooo
O O0ooo

O Oooo
O 0Oooo
O 0O oo
O Oooo
O Oooo
O 0ooo
O Oooo
O Oooo

O
O

oo
o

TCNED
2-000

u
O
a

HMTA

(10)

gono

u
O
g

O
O

O
O

oooooad
goodooooooooooo
Oooooooooooonoo
oodoooooooooooao
gooooooooooooao
Oooooooooo
ooooao
oooooad
ogoooooan
Oo0ooooooooooonoo
Step 1:
OH
O.N
CeHsNO3
Mol. Wi.: 139.11
1
259
oooooad

PPA/100°C  O,N

57%

O

0

O

oogd
gboooao
-1-00000 —9—0

u
O
a

|

4
O
0

u
O
g

JP 6023217 B2 2016.11.9

oooooooooooo
oooooooobooog

O 0Ooooo
O 0Oo0ooao

ubooogoboogboabad
oooooooobooog
o—0oooooboboaon

ugbooooboobobado

—9—-o0oooooobooooboooobi1o—00oo0on0O—oe—0oao
ooooooooao

oboooooboobooboboooono
obooooooobobobooooono
goooooooooobobbobobooo
0Oo0o0o0oooDooOooOooognemu/
gooooooooboobbobbobooo
oboooooboobooboboooono
dodooooooooobobobooooo
goooooooooobobbbobood
CHO
OH
C,/HgNO,
Mol. Wi.: 167.12
2
179

O 4-nitrophenold (25g,0 0.18mol)0 hexamethylened tetramined (25g,0 0.18mol)0 O p

10

20

30

40

50



(11) JP 6023217 B2 2016.11.9

olyphosphoricO acidD 2oomhHh)0 000 dogoQloo0 000000 OOOOOOOOD

osoomiDOOOOOOOLODOOOOODODOOOOODODOOODOODODODOOOOOO
oo40OmID 00 0O0O0O0OO0OOCODOOOODOOOODOOOOOOODODDDOOOOOOO

ocoo0oo0OO0ooOO0oOoOO0oboOO0b0O0O0o0oO0O00O0OMgsO,00000000D0 compound
020170000570 000000

oooooao
Step 2:
CHO AcO._ _OAc
OH f\Cz() OAc
H,SO,/rt
O,N i O,N
C,HsNO,
. C13H13NOg
Mol. Wt.: 167.12 Mol. Wt.: 311.24
2 3
17g 76% 24q
oooooao

O compoundO 20 (17g,0 0.10mol),0 aceticO anhydrided (200ml),0 H,S0,0 (0 O )OO
ocoi1boo000O00oO0oO0ooooooooDOoOoOoOoLOoopoo.50bODDOOOOOOOn
coooooboOoOoOOoOoOoooooooOoODbDOOO0OO0ODOoOoooooOOooODODDODOOOOO
I A A O O R A 22 Y A W 07 11 o}
ound030 00760 00000000 OOOOOODO

ooogood
Step 3:
AcO. _OAc AcO. _OAc
OAc  H,/Pd-C OAC
MeOH/rt
C43H3NO C13H15NOg
Mol Wt~ 311 24 Mol. Wt. 281.26
3 4
24g 21g
oooogodg

0 compoundd 30 (R4g,0 77mmol0 O O O OO (B0OmDHO 10%0 O O OO0 OO0ODOODOODOO
0.49)000000150000000000000000DODODDDODOOODOOO0O
00000000000 -compoundD 40 (219D 000 OO0

ocooooao

10

20

30

40



(12) JP 6023217 B2 2016.11.9

Step 4, 5:
AcO.__OAc AcO. _OAc CHO
OA OH
OAC  4iBoc /Ej ¢ NaOH
Boc. Boc,

H,N DCM/t N MeOH/H,0/100°C N
C13H15N05 C H NO C H 5N0
Mol. Wt 281,26 R e N Mol. WA 237'25

4 5 6
21g 58% 10g
D0DO0D0O0D

Oo0o0oooooo o) (200m)O compound 40 (21g,0 75mmol),0 di(tert-butyl)O
dicarbonated (18g,082mmoD)0 0 0000 DOOOODOODODODODODOOOODOODOO
ooooooOoOoOooo@ombhO0OO0O0O0OO0DO0DU0DO0OO0O0O0OoOOoOO0OOD0ODOaO@5g,d 374mmo
DOOoGOmMDHDOODODODSODDOD0OD0OD0OD0OD0ODODD0ODODU0ODDODU0ODLODODUOD0DODODOooDOoDODOoOOOO
oo oboob oo oo b oo bbb ooboooog
0000000000000 000000200 00 0 00 10gd compoundd 60 O O 58%0
oooooad

oooooao
Step 6:
CHO
OH —N N=
EDA
BOC‘N BocHN OH HO NHBoc
H EtOH/reflux
CoeHa4NLO
C12H1sNO4 267134N40s
Mol. Wt.: 237.25 Mol. Wt.: 498.57
8 82% 7
10g 8.5g
Ooooooao

OoOO0OO0OD0ODOO400mId 00 compoundd 60 (10g,0 42mmo)0 000 0O0ODDOOOOOO
oooooooooz2omiD0O0O0O0OO0OO00@.3g,02mmo)do5000000DO0O0OO
ooooooooobDoooooboooooobObooooDbsc0oobooboDoooooDboboOnZ20
omlOOOOOoOoOooOOO0ODOO0OO0O0O0O0oo0ooooDbODODDOO0OO0OOdcompoundd 70 8.5g
gooos2xd00o0o0oooan

gbooood

10

20

30



Step

&xHN—*<:j§:

f

N

=
FeCh/TEA
OH HO NHBoc
MeOH/rt

(13) JP 6023217 B2 2016.11.9

_N\ /N_
/Fe\
BocHN (o] (o} NHBoc

C26H34N406
Mol. Wt.: 498.57
7 Complex A
8.2g e 5.79
ocooooao
Oo0oo0oDoOoO0ogodéGom)d OO compoundd 70 (8-2g,0 16mmol)O triethylamined (22ml,
O1e6ommo)I O OO 1OmMIO O OO O00OOFeCIz2.7g,016mmo) 00O O0OCOCOOCODOO
ocoooooboOoOooOooooooooOoODbDOO0OO0O0oOoOoooooOooODbODDODOODOoO0o
ooo0oDoOOo000oO0ooooooODoODOoOoUoOoOoOooo40OMIDDODDODDOODO0DODOOO
OOo00D0DDO0OO000O0O0O0O0oOo0O0OO0complext ADOOOOOOOOODDODOOOOO
cooooobOoOoOoOoOooooooboooOooODbDbOO0OO0O0oOoOoooooooODDOOOoOoOo
OOO0OD0DD0O9S% 00 complexB ACDDODODOOO)S.7g0O0062%0 0000
ocooooao
ocoooooao
ocoooobooOOoOoOoOooooooooDbooo
OO0OcomplexD A(COOOOO)3ommolDO GmMHO OO OODODOODODDD@OOO)NODO
cooooooOoOoOosommol GMDHODODOODODODOOODOOOOODDOOOOOOO
coooooboOoOoOOoOoOoooooooOoODbDOOO0OO0ODOoOoooooOOooODODDODOOOOO
oooooDoODOO0O00oO0oOoooooOooODDODO0DO0O0DO0DO0OoOooDoDooDoODDODOoOOoDOoOg
ocoooooOOO0oO0oOoOoOoooooOoOooODOOoO0O0OoOooooooooDoDOoOooOod
ocoo012zombO000O0O0OO0OCOOOODOOOOOO
oooooao
ooooDoDDOoOoO0oO0oOoOooooooooDooOoo
ocooooao
ooo
\ ; [\
\ Vi N =
Fé
Y \ S
4 A
n

ocooooOOO0OO0oO0oOoooooooDbD(@Oooo)o

10

20

30

40

50



(14) JP 6023217 B2 2016.11.9
gbooooao

ooooooaod
gio—oz2-0oo-1-0000b—9—00obobOb0cO0o0ob0obOob0c0oobobboooobooboo

goboboooboon
//“\T/A\OF{+.Cp_ﬁ_4<::>>__ > ,/“\T/“WD _<<::>>__
0

oo L. 00

c;:uo:C)

4 20
Br CHO
C5H5N+HBT3. ;%BMEUL[
20 —» ——-
79.6 % 65 %
A
21 I l 22
,N N\ o N_ N,
HOHN NHOH PbO, 00y O

—_— _
20.5% 7%
03—\ 03‘\
Ooooogogad

Ooo0oODDOO0O0000E-(-2-00000000000WS)-(-)-2-methyl-1-buta
nol)(1.77g,0 200 mmo) 0 0D 0 p-000000O0O0ODOQO (p-toluenesulfonyld chloride)
O (.81, 0200 mmoH0 00 O0C3GMIODODODODODODODODODODOOOCOODDODOOOOO
cooooobOoOoOoOoOooooooboooOooODbDbOO0OO0O0oOoOoooooooODDOOOoOoOo
OCooD0ODDOO0OO0000000O0OO0O0O0ODDOOO0OO0DO0O0Y3003.53g00OD0O0O0O0
OO

OO0OOO0OO0OOOCHCNOD2o0mIDOOOOOOCOOCODO (1.21g,050mmo)O0O0ODO
O

O

o
@
L
=
o
f=1
w
tn
=

(1.2g,0 60 mmol)O K,CO05(0.7g, 050 mmo) D0 0 009D 00O 0OO0O0OOO
000000000000 ooooDoDo0o0Do0ooo0oooooDoDoooooag
0000000000000 000ODD0D0ODO0O000O0O0O000OaoOaDoO9-(2-Methyl-1-buto
xy)anthracenel 0 0 88.6%0 1.170 0 00 0 OO

ocooooao

00000000000 Odo9-Bromo-10-(2-Methyl-1-butoxy)anthraceneD 0 0 00O 0O O O
OoDOo00oOOoooO45mI0 0000000000000 do-(2-Methyl-1-butoxy)anthracenell (
263mg,0 1 0mmo) D0 0D0D0OO0OO0O0OOODOODOODO (320mg,0 10 mmol)O O O O 300
OoOooOoOK,co,0 00 0ooooooooooooopoooooo0oonoooonoooan
Oo00D0DDD0OD00000000O0O0DODDOO000O0O000O0DaODO9-Bromo-10-(2-Methyl

O Ooo0oooo
O 0Ooo0ooo
OO 0OoOooog
O Ooooog



(15) JP 6023217 B2 2016.11.9

-1-butoxy)anthracened 0 0D OO0 OO0 OO0 OOODO

oooooao
Oo000DDOD0O0000O00oo0oOoO0ODODDDOOO0O0O0OOdOdoOo-Bromo-10-(2-Methyl-1-but
oxy)anthracenel (3420 mg,0 10 mmo)O O O THFO 6ml0 0 O O -780 0O O O O n-BuliO (1
250ml,020moD) 000 00OOOS00000DMFO-3CmI,040mmo) 000 O0OO0O
ooooDoDoOO0Oi1000000O0Q0O0O0O0DDODO0DO0D0DU0DO0DO0DOoDOoDoODOooODoODDDODOOoDOoDOOg
oo0o0o0o0oDDoOD00000O0oooo0o0oo0DoDDOoODO0D00D0DO0o0ooooDooDoOoDoDoODOoOooOg
000000000 d10-(2-Methyl-1-butoxy)-9-anthraldehydeO O OO0 OO0 OO0 ODO0O
O
O

ooooao

0 0 O 2-(10-Methoxy-1-butoxy)-9-anthryl)-4,4,5,5-tetramethylimidazolidine-1,3-
diolDOO0ODODQOODOUODOOUOOODOOUOUODOODUOOOSOmMIODOOODODOOOD
0 10-(2-Methyl-1-butoxy)-9-anthraldehyded (1460 mg,O 0.50 mmol)0O 2,3-Dimetyl-2,3
—-dinitrobutanel (2220 mg,0 1.50 mmol)O 2.3-Dimetyl-2,3-dinitrobutanel sulfhatel
saltO (74mg,0 0.30mmoN) D OO O0O600 01000000 O0O0O00OKCO,0O0000000O
Oo0ooOOO0o0oboDbOOoO0oOoo0obDOooOoOoDbDbogd2-o-Methoxy-1-butoxy)-9-anthry
1)-4,4,5,5-tetramethylimidazolidine-1,3-diol0 00000 0O 20.5%0 0000 0O
oooooad

goooOODODOOOOOOSSMIODO OO DK,Co050 2-(10-Methoxy-1-butoxy)-9-anthryl)-4
,4,5,5-tetramethylimidazolidine-1,3-diold O O O (110mg,0.260 mmol)O Pb02(3.80 g,
O16.20mmo)0 0 01500 0000POO00OCO0O0OCO0OO0O0OO0OOO0OOOOOO
0000000 0oo0oDOoOO0oO0oUooOoOOoO0oOob0ODoOodi1o-2-Methyl-1-butoxy)-9-anthryl
nitronyld nitroxideDO 00D O DO OO0ODOOO

oooooo

ooooood

OcomplexCA(OODOOCOO)3mmolGGMIO DO OOODODDOOOD—100000DODDOOO
00000000 O0DOOOo@o-(2-Methyl-1-butoxy)-9-anthrylnitronyld nitroxide
ysomibmhHO OO DO oDOoOODODO0ODODO0DODO0DODODOoDODO0DOoDDoDoODOoOoOooDoOoOooOooDood
od

ooooDoo

ooono

7&(
’ O/ / \OH _N\\ //N_
Fé
/ \
0O o0
O‘>_\

O

gpboooog
gbooboooooboobooboboboooobobao
oooooo

10

20

30

40

50



ooooDooo
gl1o0—-0000—9—00000000DDO0O0000OO0O (10-Methoxy-9-anthrylnitronyl
Onitroxide)D O OO OOOOODOOOODDODOOO

(16) JP 6023217 B2 2016.11.9

Br

1)10%NaOH aq

1)n - BuLi
2)DMF

80 %

ugboogood

oooooao
0 100 NaOHO

O

Oooooogogoao

O

OOoo0oood

O

a ao
od
oo

ao

45ml0O
ooo
ooo
ooooano

OOoo0ooood
OoOoo0oooodgdg

OFEt
2)CzH5Br C5H5N+HBF3-
2000
84 % 83 % OFt
15

O
O
0
O

O
O
O
O

16

L

cio - HoN Mo

HOHN NHOH
—_—
47 %
OEt OEt
17 ( 1 18
N N N\ *
PbO; O/ 0
49 %
Overall yield 13 %
OEt
2

O THF75mIO Alfal Aesar0 OO OO0 DO O (1.59,0 7.50 mmol)O O O O
od@smphoog3ooooooobooogyy.smiDCOg300oo00oOoooOaO

ooooboboooooooooooboooooboooooooooano
oooboooooobooocoobooboooooboooooobooooao
OO00D0O0OO0OO00D0DOOO0OO0OO9-Etoxyanthracened 0 OO O OO

0 0O 0O 0O 9-Etoxyanthracenel O O O O (208mg,0 10 mmol)O O O O
000 (.99, 030mmo)00 000300030000 0000000

oo0o0oDoODOoOO00o0DO0oo0oooooODODDDOoODOoOoDoDOoOooooaO
Oo000ODDODO0OO000O0O0OoooOoOO0OOoDoOoo9-Bromo-10-ethoxya

nthraceneD 0D 0 OO0 O0ODOOODODOODODOOAO
oooooaod
000000000000 DOO0OO0ODOdo9-Bromo-10-ethoxyanthracenel O O O O (600
O mg,0 20 mmol)O O O THFO 12ml0 0 0 O -780 O O O O n-Bulid (2.50 ml,0 40 mmol)O
OooooosS0000O0ODvMRO.6Cml, 080 mo) 0000 O0O00ODOOOOODODO?000O0
goooooOogooobOooooooogogooooogUoobooUogoDoDoogugbooo
I o A A R (O T =) w g [0 P VA S
anthraldehydeD 0O 00000 OOO0ODODDOOOOO

10

20

30

40

50



17 JP 6023217 B2 2016.11.9

oooooao

0 0O 0O 0O 2-(10-ethoxy-9-anthryl)-4,4,5,5-tetramethylimidazolidine-1,3-diol0 O O
O0O00DDO0O000000oo0o0ooOODOO0OO0O09YWmlOO DO O 10-Ethoxy-9-anthralde
hydeO O O O 0O (1250 mg,0 0.50 mmol)O 2,3-Dimetyl-2,3-dinitrobutaned (2220 mg,0 1
.50 mmol)d 2.3-Dimetyl-2,3-dinitrobutaned sulfhateld saltO (74mg,0 0.30 mmol)O O
OO0e00 01000000000 OKCo;UODODODODOODODOODODOOOOUOODODOODOO
0000000000 2-(10-ethoxy-9-anthryl)-4,4,5,5-tetramethylimidazolidine-1,3
—diolD0D0O0OO0ODODOOOOOOOOOO

oooooao

0000000 oooDoo25miD00Od00DoO2-(10-ethoxy-9-anthryl)-4,4,5,5-tetr 10
amethylimidazolidine-1,3-diold O O O (100mg,0 0.270 mmol)O Pb02(3.80 g,d 16.20 m
moDO 300 00 O0O00OPO20 00000000 0OODODODDODOODODODODOOODODODODDOO
gcooooOoOOoO0oO0O0oO0ooooooOobDOoODOoDOoUoOoOogoo10—00D0D0—9—00000
0000000000 D0D0O (10-Ethoxy-9-anthrylnitronylO nitroxide)D O OO0 OO 00O
ocoooooao

oooooao

ocoooooao
olo0—02-0000-1-00000—9—0000000000000O0ODODDODODOO00OOd
oooooooood

O complexO A(CC O OO OO)30mmolGGM)O 10—0 000 —9—00000DODOOOOOO 20
oooo3ommolGmMDO DO ODDDODODOODODDOODODODDOOOODDOODOODODOOO
O

O

O

0000000000000 0000000000000000
0oooo
000
“/N N\\\ : N N—— 30
or X 0 N
Fé\
0
OEt
L _Il
oooooo 40

ugbooodgaoan
010—-0000—-9—00000000D0D0D0000000O010-Methoxy-9-anthrylnitrony
I0nitroxide)D O OO O0O0D0O0OOOOODOOOODODOO



(18) JP 6023217 B2 2016.11.9

Br
0
1)10%NaOH aq
2)(CH3)ZSO4 CsHsN HBr3”
J ) o e
4 6
O—N
;)BM,B:”L' HOHN NHOH
85 % 58 %
7 8
Noa N
PbO; O, 0
—’.
= OO0
Overall yield 15 %
OMe
1
Ooooooad

O00000000THR?SmIO Alfall Aesar0 D O OO0 00 00O (1.59,0 7.50 mmol)O O O O
J100NaOHO O O (7-5mhHO0 00300 0000000000 C0.5ml,05mmol)d 00O 300 O
oooosoo0O000oOoOoooois0oo0oDDoOOo00o0oo0ooooooDoDoDoDoooog
oooooDoODO0OO000oU0oO0ooooOOoO0ODDODDODO0DO00DU0DO0O0DOoDOoDoODOooDoODDODOOoDOoDOg
9-Methoxyanthracene0 0 O 0000 O00DO0OOOODOO

oooooao

O000O00O015mI0 00 00 0 9-Methoxyanthracened 0O O O (208mg,0 10 mmol)O O O O
00000000 o0oDO0OOO(.33g,010mmoH)00 0 O0OS000200 000000000
oo0oo0DoDDoDO0OO000O0O0o0oooo0Ooo0DoDDoODOo0DO00DO0DO0o0oooDoDoDoDoODoDoOoDoOooOog
O000DDOD0O0000000Q0O00ODODDDODOO0D0O0O0O0O0DODOaODO9-Bromo-10-methoxy
anthracene0 O O O0O0ODOOCOOODOOOOOO

oooooao

0000000 O0O0oDOoo0ODOoDbDO0O0oOondo-Bromo-10-methoxyanthracened O O (2870 mg
,O010 mmol)O O O THFemIO O O 0O -780 0 0 O O n-BuliO (1.250 ml,0 20 mmol)O O O O
ooos00000DMRO.3OmI, 040 mmoD) D000 00ODOOOODOODOOI0D00OOO
oo0oo0DoDDoDO0OO000O0O0o0oooo0Ooo0DoDDoODOo0DO00DO0DO0o0oooDoDoDoDoODoDoOoDoOooOog
Oo000DD0OD0O0000000O0O00ODDDODO0OO00O0O0OO0DODOaODO10-Methoxy-9-anthr
aldehydeO 0O OO0 O0O0O0O0OOOOODOO

oooooao

0 0O 0O 0O 2-(10-Methoxy-9-anthryl)-4,4,5,5-tetramethylimidazolidine-1,3-diold O O
0000000000000 0oo0oODODDOOO0OO09WmldO OO O 10-Methoxy-9-anthraldeh
yde O O (1180 mg,d 0.50 mmol)O 2,3-Dimetyl-2,3-dinitrobutaneld (2220 mg,d 1.50 m
mol)O 2.3-Dimetyl-2,3-dinitrobutanel sulfhatel saltd (74mg,0 0.30 mmo)O O O O 6
o0010000oQoOoOoODDKc30000000O0ODODODDODODODODODODODODOOOODOD
00000000 2-(10-Methoxy-9-anthryl)-4,4,5,5-tetramethylimidazolidine-1,3-di
ol DO OOOSB8OOOOOOO

10

20

30

40

50



(19) JP 6023217 B2 2016.11.9

oooooao

ooooDoDoOoOoOooog25smic 0000000 2-(10-Methoxy-9-anthryl)-4,4,5,5-tet
ramethylimidazolidine-1,3-diol0 O O (99mg,0 0.270 mmol)O Pb02(3.80 g,0 16.20 mmo
DO O00ooopPO20000000D0ODODOOODDOODODODDODODOODODODDODOOO

oooooDoOOoO0oO0oOoOo0ooooooODoODOoDOoDOooDool0—000D0D—9—00000n
000000000 0OdD (10-Methoxy-9-anthrylnitronyld nitroxide)O O OO OO OO
ooooooooo

ocooooao

ooooooao
0lo—o0o0o00—9—000u0D0D000o0oDo00o0o0DoODo0o0o0oDooDoo0oDoDooOg
O

OcomplexD A(OOOOO)10—00DODOD—9—000000CODODDOOOOOOOC

10-Methoxy-9-anthrylnitronylO nitroxide) D 0D 0D 00 O0D0DO0ODOOO0ODOODOODAO
0Oo0o000oDDoD0000000ooo0o0o0o0Do0DDOoODO0D00D0DO0O0oooDoDoDoODoDoDOoOooOg
ooooDDoDoODOoOooDooooooao
oooooao
oooao

OOooooodg
Oo0Ooo0oood

O

O

OooooooogogoQgoao
Oooo0ooogoQgoo
O0ooooogoQgogao
OooooogogoQgoao

OOooo0ogao

O

0

OoOoo0ooogodg
OoOoooood

O

O

OooooooogogQgoo
Oooo0oooQgoao

O OooOooo

O
Oo0ooooooooao
oodooooooooao
Ooooooooooao
OooooDoooooao
oodooooooooao
Quantum Interferencell Devicesl

O

O

O

O OO

ooao
ooo
ooo
ooo

000
()0
000
00O
000

O

g
t
O

O Ooooo
O Ooooo
O 0Ooo0ooao
O Ooooo
O Ooooo
O Ooo0ooo
O OoOooo
O Ooooo
O Ooooo
O OoOooo

O 0Oooo
O 0O O
O OO
O OO
[ i Ry

O

O

O

O

OO0 oo0ooodogoao
Oooooogogoao

dooooooooooobobobobbooooo
goooooooooobobobbobbboobooo
000000000000 oooooooooo
0000000000000 000000000
000000000000 -0 Superconductingd
goooooooooobbobbbbbobooo

Josephson0 0 0000000000 O0OO0O0O
0000000000000 0O00O0O00O0O00
00000000 @Ox010Y emu)D 00000
00

gboboooooboobobobooooonn
ugbdobdoouoouobuo—0botbooobogonn
gooboboooooboOoooooooooao
gbobooooboobobobooooboonn
ugboboooooboobooboobooooonn

10

20

30

40

50



s e s [ Y Iy

ey ) R [ e Ry Iy

[ ) [y

Oooo0ogood
Oooo0Ooogoood

48

00
OO
OO

OO
OO
300

O
O O
O O

O

O
O

g
U

O
O
O
O

O
O

e e B
Ooo0oooooo0ooooo o oo oooooooo

=]
[

O
U
t

OoooooOoogao

OoooooQgogoao
O 0Oooo

oo

e e e s e e ey e s [ Ay

480

O O
O O

O 0Ooooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O 0Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0Ooo
O oOooo
O 0Oooo
O 0Ooo

O

O
g
u

O 0Oooo

od
od
od
ood

od
od

vivold

o
oo
ao

od
ood
o
od

O o0ood

O o0ood
O 0o o

O Oo0ooogoao
O Ooo0oooao
O Ooo0oooao
O 0Oo0oo0oo0oao
O Ooo0oooao
O Ooo0oooao

O
O

O Oooo

O

O 0Oooo

O 0Oooo
[ Iy |

O 0ooo

gboobodoaoad
g3oooooad
gbobobao

ooooooao
1.39-1.440 TO

O

goo

O Oooo
O Oooo
O 0Oooo
O 0o oo

O d
[ |
[ |
O d

O Ooo0oooao
O Ooo0oooo
O 0Ooo0oo0oo0oao
O O0Oo0oooao

OO
M30
ao

oo
oo

salined

(20)

ogoao

O Oooo
O O0ooo
O 0ooo

ugod
goo
ogboo

goao
ooo
17100
ooo
goo
ooo

od
go
g o

oo
go

O 0Oo0ooo0oao
O Ooo0oooao
O Ooo0oooao
O 0Ooo0oo0oo0oao
O Ooo0oooao
O Ooo0oooao
O 0Ooo0oooao
O Oo0Oooogoaog
O Ooo0oooao

oo
o

O
O

O Oooo
O Oooo

[ o |
I |

O Ooo0oooao
O Ooo0oooao

O
O
O

O 0Oooo

O
O

O
O

O 0Ooo0ooo0oao

O Oooo

O Oo0ooogoao

JP 6023217 B2 2016.11.9

oooooooooobooooooao
goobooooooboocooooao

oooooobooooooag
0000000 oooooo
0 30mmol,O 50mIC O O PBSO

O Oooo

obooooboobobao
uboooguoboobooabad
oooooooooooo
oboooobobobao

O O
O OO
I Ry |

O Oooo
O Oooo
O 0Oooo

gobobooooooogoboboboboooboobooboboboboo
DNAU D ODOOooOoobooboboboooobooboboboooonboao
ooooocooooboooooooboboooobooooboboboooobooo
goobOooooboooobooooooboooooboooooao

oo0ooDoODOoO0ooDoOoooooao
0000 5mg/mi(5mmol0 O O O O
ooooooDoooooog

NSoOD O OoOooooOoOooooon

oo

O
O
O

00000000
0o0o0o00oO0o
MRID SNRO T1O
000 (RT)IDO
Ooooooo
0oooo
ooooo
0oooo
0oooo
ooooo

00 0.3(T)O
Dooooo
0000T20
O(T)DOoO
0000

oooooao
gooooo
gbooooao
oooooao
gooooao

oooOoOoODDSsS00mgzkgd D0 0OCOODODOG3OMTO O OO
1sommOO0b0z20mmO 00 0000000000000 O0O0O00O0DOO0O:0
gboobooboobobobooboobooboboboobooobonn
oooobOoooobooOocooobOooooboooboOoilsommOOdn

2000000000000 000DO0ODbOO0Ob0DD0D120000DO0O0O00OO0ODOODOO
gbobooobooboobobobooobooboobaoao

ooo0oD0ODD0OO0O00000000O0ODODODDODO0OO00O0O000OO0DbDOO0ODSsalined OO
ooobooODooooDboo10x 17.290 0000 000DOO0OOO0ODODOOOO

scOO0oobooOoOOooobOoo0onoboDbDbOO0oOonboDbODbel3.68+ 16.3%0 00000

O
O

oooobOoooovybilooooboOoO0oOoOoOoDsSCOvMag DD OOODOOOO

10

20

30

40



(21) JP 6023217 B2 2016.11.9

OO00D00O0000DDO0OO0Oo9.05+ 3.42%0 0O

oooooao
ooo0o0OD0ODOO0O00000000O0ODODDDOO0O00O0000D0DDADOanti-Ki-670 0 0 O anti
-CyclinODIOODOOODOOOOOODODDODOODODDODOOUODODOODODDODDODODDDODOOO

oooobooooooboooooboooooscobocoooboooooobooooobooo
oooboooooobooooobooooooboobooooobobooooboboooobooo
goo

gboooaod

OCoO0OO0O3omg 0000000002000 00000000000O0S50kHzO O 200KHzO
gbobooooobooboz22cgbcboboooooboobobobooooobobonb 10
oooobooooooboooooogsuobo47obobooobobbooooboDoO
ugbdoodogooobuobdobobooboooobuobobobobooobouobuobobada
oooo0ODODOO0OO000O0O0O0ooOoOODObOO0OO0O0DOoOoOopD200kHDODO0O0O0O0O0O0
gbobooooobobobobooobooboboboboonoz20ceOboobDOnDn
ugbobooooobooboobobooboao

gugbodauo goaao

1500

10‘00
HiB(H)/ Oe

ARISR2

o
«©
©
A
N
v

—— 310K(37°C)

e

T
500

!

ChHLDHA D RO IHE TR

-0.5

(8/nwe)/(N)A)

T
-500

o Ooodoao
-8
L8 1
o
=
3 ) B BEADER
S o o5 0O BAEM SRR
g9 g
© g bS] ~ 160
8 & R =
S & = 140
g &
o I + % 120
g
§ S 100
— ° :—':' 80
SRR 2
(8/nwa)/(N)3 - 9
B

R MNDIEAL BRI
n=4, P<0.05

-80000 -60000 -40000 -20000




(22) JP 6023217 B2 2016.11.9

Ooooao Ooodoao
o
A
p
Kk
* *k
= 120 4 *p<0.05
-~ g *p<0.01
g S 100 -
5 c
© S 80 A
©
€ 60 -
s}
P S 40 A
g °
z = i
n 20
- |
Saline SC SC+Mag
&
EEEEEE
S 8 9 9 © o o
N O O © < «
©
z
(7]
ogooao gooad
Sample mass 150mg, H=200 Oe
12
o () @) @®
L s
Q)] 4 6 / —— 100 kHz
gg 4 / - —— 200 kHz 7
0 100 200 300 400 500 600 _ P
8 Saline SC SC+Mag
4 .
08 6
IE; 5
(2 e 0
% ,
K
[} -
! L]
0 . . . . .
0 50 100 150 200 250 300
HE15[0e]
12
w0 .
o
K ¢
@ s
L5
K 4 .
[ ) N
o . .
0 50 100 150 200 250

iR #kHZ]



JP 6023217 B2 2016.11.9

(23)

gooao

SC+Mag

SC

BECKT
“AhaFNa




(24) JP 6023217 B2 2016.11.9

gboooooooan

(51)Int.CI. oo
oooo 15/02 (2006.01) oooo 15/02 0000 ooooo

goo ooooo

(56)0000 000000000000000000000
000000000000000000000
0000, 0000, D000 [Mnlil(salen)(TCNQ)1/2], [Fel I (CH30H)4(TCNQ)2](TCNQ), [Cull
(tpa)(TCNQ)2]0 0000000000000 000DN0000000D0000000000
000 0000Vol.44th[d Page.270

(s8)000000(Int.Cl.O000)
0oooooooo
000000000000000
0000000000000000
000000000000000
0oooooooo
00000000000
000000000000000
000000000000000
000000000000000
00000000000000
00000000000000000000000000000000000



	biblio-graphic-data
	claims
	description
	drawings
	overflow

