
S1 

Supporting Information for 

 

Use of the Diels-Alder Adduct of Pyrrole in Organic 
Synthesis. Formal Synthesis of Tamiflu 
 

Akio Kamimura* and Toshiki Nakano 

Department of Applied Molecular Bioscience, Graduate School of Medicine, 

Yamaguchi University, Ube 755-8611 Japan, 

 

Contents 

 

1. NMR spectra for 3, 4, endo-5, exo-5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, and 12 S2 

 

 



tn―Diels

C:¥poc,■9■tS“d SettingsYkaminura¥My pocume,tsYalicetDEFAUL■ALS

い
【
．ト
　
ー
ー
ー
ー
ー

０
一
．ト
　
ー
ー
ー
ー
ー
ー

守
Ｈ
．
一

０
守
．一

】ｏ。％
鋼　‐‐‐‐ｗＶＩ‐

】
寸
．
Ｈ

Ｏ
一
．
【

０
卜
．
め

DFILE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
03SET
OBFIN
POINT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWl
IRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RGttN

_DEFAULT,ALS
tn―Diels
Wed Jan 20 17:00:422010
lH
NON
270.05"lHz
l12.00 KHz
5800.00 Hz
16384
5401.76 Hz
16
3.0331 sec
3.9670 sec
5.50 usec

lH
22.9c

CDCL3

0.00 ppEl
a12 Hz
25

い
。Ｏ
Ｎ

れ
ソ

ち

ド
成 Br

2MC

IHHHIIII‖

円 1111‖ ‖ ‖ illl‖ ‖ ‖ |||‖ ‖ ‖ ‖

||‖

‖ HHIIHH‖ ‖ |IHHH日 |IHH‖ HII‖ 日 日 HIlllll‖ |

1         9.0         8.0         7.0         6.0         5.0         4.0         3.0         2.0         1.0         0.o

Akio Kamimura
テキストボックス
S2



tn03006prl-13C

Ｏ
Ｎ
．０
で

い
０
．Ｏ
で

０
“
．“
守

Ｎ
】
．
卜
響

０
一
．“
崎
【

い
“
．Ｎ
Ｏ
【

Ｎ
“
．
“
０
　
　
１
１
′
―
―
‐

一
一
一一
一
　
¨
¨
）
）
‐ ‐‐‐ｒ
‐ ‐‐‐‐

∞
“
．
】
崎

０
卜
．
卜
゛

DFlLE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
OBSr
OBFIN
PONT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWi
IRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RCAIN

tn03006prl-13C,als

tn03006prl-13C
Tue Oct 07 22:391382008
13C
BCM

67.80 MHz
135,00 KHz
5200,00 Hz
32768
18306.64 Hz

64
1.7900 sec
l.2100 sec
4,20 usec

lH

31.3c
CDCL3
77.00 ppm
l.20 Hz
24

| ヽキ/

200.0 190,0 180.0 170.0 160.0 150.0 140^0 130.0 120.0 110.0 100.0 90.0  80.0  70.0  60,0  50.0  40.0  30,0  20,0  1o.0  0.0

Akio Kamimura
テキストボックス
S3



tn―(epoxy)

F:¥lH¥tn―(epoxy).als

0い
N∝

ト ト

V

Ｈ
「
．
Ｈ

一
ヾ
．
Ｈ

０
０
．
【

卜
寺
．
Ｈ

】
Ю
．
Ｈ

“
ゆ
．
Ｈ

崎
崎
．
Ｈ

Ｏ
Ю
．
［

Ｏ
卜
．
】

¨̈
¨̈　‐‐‐‐げソ‐‐

Ｎ
∞
．寺
　
―
―
―
―
―
―

一一一̈　中ｔｔｔヽ、日日

HOO

996
001

ン

DFILE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
OBSET
OBFIN
POINT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWl
lRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RCAIN

tn一←poxyp.ds
tntpoxyl
Wed Jan 20 17:13:362010
lH
NON
270.05 MHz
l12.00 KHz
5800.00 Hz
16384
5401.76 Hz
16
3.0331 sec
3.9670 sec
5.50 usec

lH
22.8c

CDCL3
0.00 ppm
O。12 Hz
25

4

Akio Kamimura
テキストボックス
S4



一 澤 ‐ （ ｏ も ｏ 燿 じ ‐ 卜 ω ０

― 一
<
〔 正三
 
l
:
:
:
:
【

― 一
<
〔 I
1
 
1
5
1
:
,
6

1
3
9
.
3
9

1
3
9
.
1
0

1
3
8
.
5
4

1
3
8
,
3
9

ノ ヽ

80
.8
2
80
.7
7
77
.4
8
77
.0
0

76
.5
3

69
.7
5
69
。
19
63
.4
3

62
.6
7
56
.0
5
55
.8
1
55
.7
2

55
.4
6
51
.8
8

―
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

―
一
―
一
一
- 
27
.7
9

ノ 要 だ
● ０ ， ０ 　 　 い Ｏ ・ ● 　 　 卜 ● ・ ０ 　 　 い ０ ・ Ｏ 　 　 Ｎ Ｏ ・ ０ 　 　 【 Ｏ ・ ０ 　 　 　 ６ 〓 ０

） 「 澤 』 〕

Ｏ Ｏ 〓 Ｚ ↓

∪ ＞ ↓ Ｈ 〓

０ ” Ｚ Ｃ Ｏ

ｍ Ｘ 〓 ０ 〕

０ ” 「 ” ０

０ ” 望 雲 『

Ｏ ” コ 【 Ｚ

” Ｏ 【 Ｚ ↓

「 ” ” ０ こ

∽ ０ ＞ ２ 昴

＞ ０ ０ 哺 〓

８
翌 Ｈ

円 ” Ｚ Ｃ Ｏ

Ｏ 哺 閥 〓 「

∽ ｒ く Ｚ ↓

” Ｘ 力 輌 「

” 蜀
” ｏ ≧ ｚ

‐
じ 岡 「 ＞ Ｃ ｒ 弓 ‘ ＞ ｒ ∽

一 口 人 Φ り ｏ 】 Ч γ ぃ 一 〇

「 ュ 」 腱 ” Ｐ ｏ Ｏ ● 卜̈ ω Ｎ̈ ｕ Ｎ Ｏ 一 〇

一 ω ０

” ０ 〓
０ 「
・
∞ 一 ピ 自 出 Ｎ

Ｐ ω ｏ ｂ Ｏ パ エ Ｎ

い “ Ｏ Ｐ 螢 υ 工 Ｎ

” Ｎ ヽ ０ ∞

【 ∞ ” Ｑ Ｐ ， 一 〓 Ｎ

” い ０

】
。
『 Φ ０ ０ い ｏ ●

Ｆ Ｎ ８ ∽ ８

一
・ ０ ● ● ∽ Φ ●

一 エ

Ｈ Ｏ
・
〕 ｏ

Ｏ 〕 Ｏ ｒ ”
『 一
・
０ ０ り 鬱 ヨ

ド
・
Ｎ Ｏ 工 ゛

お

” ア
一き

今

Akio Kamimura
テキストボックス
S5



一 口 ‐ （ 厨 鰤 い ｏ ）

7
.
2
7
4
.
6
0
4
.
5
8
4
.
4
6
4
.
4
4
4
.
4
1
4
.
4
0
4
.
2
7
4
.
2
5
3
.
7
3
3
.
4
0
3
.
3
9
3
.
3
8
3
.
3
7
3
.
3
4
3
.
3
2
3
.
3
1
3
.
2
0
3
.
1
9
3
.
1
6
3
.
1
5
3
.
1
3
3
.
1
0
3
.
0
9
2
.
2
0
2
.
1
8
2
.
1
6
2
.
1
4
2
.
1
1
2
.
1
0
2
.
0
7
2
.
0
6
1
.
7
9
1
.
7
8
1
.
7
6
1
.
7
4
1
.
7
3
1
.
7
1
1
.
6
9
1
.
6
2
1
.
6
0
1
.
5
9
1
.
5
1
1
.
4
6
1
.
4
0

.0
.0
0

∪ 「 日 ｒ ｍ

０ ０ 〓 Ｚ ↓

∪ ＞ ↓ 日 〓

０ ” Ｚ Ｃ Ｏ

ｍ Ｘ 〓 ０ 〕

Ｏ ” 「 ” ０

０ ∞ ∽ 祠 ↓

Ｏ ” コ 【 Ｚ

「 Ｏ Ｈ Ｚ ↓

「 男 輌 Ｏ Ｃ

∽ ０ ＞ Ｚ ∽

＞ ０ ０ ↓ 〓

３
翌 Ｈ

【 ” Ｚ Ｃ Ｏ

Ｏ ↓ 国 〓 「

∽ ｒ く ２ ↓

閣 Ｘ ” ” 「

” 「
葱 ０ 百ヽ Ｚ

一 ” ・ ム 甲 社 ｏ ） ， 鑑 ∽

軍 ９ ａ

↓ Ｃ ｏ 〕 ９ ｏ Ｎ Ⅳ ” ｒ ｏ Ｐ ｏ 『 ヽ Ｑ ヌ ）

一 エ
Ｚ ０ ２
一 『 Ｏ ， Ｏ 輌 ピ 霊 占 Ｎ

Ｈ 一 時 ・ 史 ） パ 〓 Ｎ

認 ８ ， ８ 〓 Ｎ

Ｈ ● ω ∞ 一

い ヽ ｏ い ヽ ｏ 〓 Ｎ

Ｆ 一

い
。
０ い 一 Ｈ い ｏ ｏ

ω
・
０ ０ 『 Ｏ ∽ の ０

一
・
い ０ 庫 ∽ Φ ●

一 〓

【 ∞
・
【 ●

０ ） Ｏ ｒ ω
Ｏ
・
Ｏ ● ● 短 ヨ

０
・
【 Ｎ 〓 ゛

い ０

Ｚ
”ヽ ざ わ

辱
の ０ ″ Ｋ 一

” ダヽ も ‐ 呵

ヒ
ヒ̂ヽ

~ヽ
、ヽ
_、

Akio Kamimura
テキストボックス
S6



tn―endo-13C

¨̈
一̈̈
一　‐‐‐‐〕〕Ｖ‐‐

Ｎ
Ｎ
．ヽ
い
】

】
０
．
警
「

め
ヾ
．
崎
ヾ

Ｏ
卜
．
卜
守

輝
Ｏ
．∞
守

０
め
，０
ヾ

０
０
．０
守

Ｈ
Ｏ
．
Ｎ
ぬ

∞
Φ
．
０
崎

卜
い
。
卜
ゆ

“
０
．卜
め

Ｎ
一
．
∞
崎

“
崎
．０
ト

０
０
．
ト
ト

∞
「
．
ト
ト

∞
［
．Ｏ
∞

●●∞
HO

● ∞
゛ N

DFILE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
OB釧
OBFIN
POINT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWl
lRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RCAIN

tn―(endO).ds

tn■〕ndo-13C
田 Jan 22 09:48:522010
13C
BCM
67.80 MHz
135.001(Hz
5200,00 Hz
32768
18306.64 Hz
1024
1.7900s∝
1.2100 sec
4.10 usec

lH
31.2c

CDCL3
77.00 ppm
l.20 Hz
26

Ψ饒 なヽ
‐

‐

ヽ

ヽ

―

―

C02Mθ

E401a―ζ

Akio Kamimura
テキストボックス
S7



絆 口 一 “ 〇 ヽ か ｏ 「 〓

7
.
2
7
7
.
2
5

4
.
6
7
4.
54

4.
42
4.
40
4.
28
4.
26
3.
74
3.
72
3.
37
3.
36
3.
32
3.
31
3.
30

2.
55
2.
54
2.
53
2.
52
2.
51
2.
51
2.
50
2.
49
2.
40
2.
39

2.
37
2.
36
2.
34
2,
32
2.
31
2.
29

2.
27
2.
26
2.
24
2.
23
1.
71
1.
68
1.
66
1.
64
1.
63
1.
59
1.
57
1.
56
1.
49
1.
48
1.
45
1.
43
0.
01
0
.
0
0
-
0
.
0
1

-
0
.
0
2

潅 Ч 鯰 鋏 茫 餞 躁 羮 夕 鰈 曖 ヽ
０ 「 【 Ｆ 岡

０ ０ 〓 Ｚ ↓

） ＞ ↓ “ 〓

０ ” Ｚ Ｃ Ｏ

輌 Ｘ ζ Ｏ 〕

〇 ” 「 ” ０

０ ” の 問 ↓

〇 璽 コ Ｚ

「 ０ 【 ２ ↓

「 ” 綺 Ｏ Ｃ

∽ ０ ＞ Ｚ ∽

＞ わ ０ ↓ 〓

３
翌 一

【 ” Ｚ Ｃ ０

０ ● 両 〓 ”

∽ ｒ く Ｚ 『

” Ｘ ” ” 「

” 「
” ０ ＞ 【 Ｚ

ｇ ろ い ０ ヽ ハ 短 二 。
Ｌ ”

一 コ ０ ” ● ヽ わ ｏ り 【

一 『 Ｆ 〓 」 ” 宙 ” ” ０ ０ ” は い い̈ ∞ 一 〇 〇 一

い 〓
Ｚ Ｏ Ｚ
” Ｎ ● し い 蜜 〓 Ｎ

】 “ ゛ ・ 壺 ） パ 〓 Ｎ

い ∞ ０ ０
。
安 一 工 Ｎ

い ０ い ∞ 斜

い ０ ● ■ 『 ０ 〓 Ｎ

一 〇

” ，
０ 一 ” 【 ∽ ● ０

ω 」 ０ ● ヽ ● ∽ ｏ ｏ

一
・
一 〇 饉 い ｏ ｏ

一 〓

い 一 ・ 一 ●

０ 〕 Ｏ ｒ ”
， ６ る ０ り 日

０ ■ ” 〓 い

い Ｎ

甲 ｏ ‐ 町

~し
、 1
_ヽ

ξ
 ~
~¬
、 、

Akio Kamimura
テキストボックス
S8



け ロ Ｉ Φ Ｈ Ｏ Ｉ ド ” ０
１ ３

３ ２

２ ２

７ ７

＜
1
5
7
.
2
2

1
5
7
.
0
8

< 墓 墓
1
1
:
:
 
:
:
:
i
l

=
=
(
1
:
:
 
:
:
:
:
|

_
/
″
～
-
 
2
9
.
8
4

=
=
ミ t
正 三  
;
:
:
3
:

） 「 【 ｒ ”

０ ０ 〓 Ｚ ↓

口 ＞ ↓ 目 〓

０ ” Ｚ Ｃ Ｏ

国 Ｘ 〓 ０ ）

○ ” 「 ” ０

０ 蜃 高 ”

Ｏ ” ” 【 Ｚ

「 ０ 【 Ｚ ↓

「 知 ” Ｏ Ｃ

∽ ０ ＞ Ｚ ∽

＞ ０ ０ ↓ 〓

３
理 一

】 卿 Ｚ こ ０

０ ↓ 問 〓 弓

∽ ｒ く Ｚ 哺

” Ｘ ” 厠 「

” 「
” ● ＞ 【 Ｚ

， 人 ｏ 資 ▼ い 一 ｏ 。
Ｌ ∽

一 コ ー ● 贅 ０ １ 】 ” ０

「 口 。 」 ” ， Ｎ 綽 一 Φ 【 切 〇 轟 あ “ 高 二 一

“ ” ０

” ０ 〓
０ 「 あ ｏ 〓 〓 ゛

” い ， 安 ） バ 〓 Ｎ

い い Ｏ Ｐ Ｏ ● 工 ゛

ω 一 『 ０ ∞

【 ∞ ” ０ ０
。
● ト ロ エ Ｎ

い ０ い Ａ

Ｈ ・
■ ０ 一 ０ 」 ｏ （

い 」 ” 一 一 ０ ∽ ｏ ｏ

卜
・
い 一 〓 ∽ 雪 ｏ

【 〓

” Ｎ ・ い ｏ

Ｏ 〕 Ｏ ｒ ”
べ 一
・ 一 ● ● 毎 日

一 ヽ ０ 〓 ゛

い ●

Ｚヽ い ｏ （

´ Ｍ た ″ ） Ｑ ご 工 の

爾 ６ ‐ 呵

Akio Kamimura
テキストボックス
S9



計 ” Ｏ Ｎ Ｏ い Ｏ ｏ 「 Ｎ

―
―
―
一
―
-
 7
.2
6

葬
:
I

2
.
7
4
2
.
7
2

=-
1

=
｀
｀
1
2
.
1

L
_
、 1
.
0

対
l
Ю

基、
、
2
9

1
.
8
8
1
.
8
7
1
.
8
3
1
.
8
2
1
.
5
9
1
.
5
1
1
.
4
7

Ｎ Ｙ

） 塑 目 的

０ ０ 〓 ２ ↓

り ＞ ゴ 〓

０ ” ７ Ｃ Ｏ

” Ｘ 〓 ０ ）

０ ” 「 ” ０

０ ” ∽ ” ↓

Ｏ 中 「 【 Ｚ

や ０ り 可

「 ” 綺 Ｏ Ｃ

∽ ０ ＞ Ｚ ∽

＞ ０ ０ ↓ 覆

” ）
Ｐ

、
一

【 ” ２ Ｃ Ｏ

Ｏ ↓ ” 〓 「

∽ ｒ く Ｚ ↓

” Ｘ ” 国 『

” ”
” ０ ＞ 【 Ｚ

―
―
―
、
 2
6.
6

<
&
:
:

一 ヨ ｏ Ｎ ぶ ま 「 Ｆ Ｌ ●

■ 口 Ｏ Ｎ ０ ０ ф り 「 い

↓ 饉 Φ りヽ ” ヽ ” 『 φ ” ｛ 藤 【 “ い い 一 Ｏ Ｏ 〔

【 〓
Ｚ Ｏ Ｚ
” 『 ０ し い ま 〓 ゛

い い ド 安 〕 バ 〓 ゛

ｏ ∞ ０ ， ０ ０ 〓 Ｎ

一 ０ “ ∝ ｛

い ヽ ０ 【
‘
『 一 】 共 ゛

” ０

” ・
一 一 ” ” ∽ Φ ｏ

”
。
一 ０ 一 ０ い ｏ ●

口
・
Ｏ Ｏ ● ｏ ｏ ●

【 〓

Ｎ ” ・ い ｏ

６ ∪ ｏ ｒ ”
ｏ ・ 〔 δ 『 毒 謝

０ 』 Ｎ 〓 Ｎ

゛ ω

〇

味

O

Akio Kamimura
テキストボックス
S10



tn02027prl… 1-13Ceals

崎
】
．∞
“

０
０
．一
●
　
―
メ
ノ
ー

０
卜
．Ｎ
Ｏ

　

Ｉ
Ｉ
ヽ
、
―
―

め
い
。０
ト

●
０
，
い
い

０
”
，
い
ト

ト
ヾ
。
い
い

０
一
．
喘
∞

守
“
．
や
∞

め
Ｎ
．い
い
【

い
０
．一
ト
ロ

Чハど

‐  

“
ヾ ‐

N∞

“

い

DFILE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
OBSET
OBFIN
P01NT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWl
lRNUC
CTEMP
SLVNT
hREF
BF
RCAIN

tn02027prl-13C.als
t■02027prl-1-13Coals
Sun Apr 13 17:23:222008
13C
К M
67.80 MHz
135.00 KHz
5200.00 Hz
32768
18306.64 Hz
2048
1.7900 sec
l.2100 sec
4。20 usec

lH
2916c

CDCL3
77.00 ppm
l,20 Hz
26

0

ζ

ITΠ
200.0 190,0 180.0 170,0 160.0 150.0 140.0 130.0 120,0 110.0 100.0 00,0  80.0  70.0  60,0  50.0  40.0  30.0  20.0  1■ 0  0.o

Akio Kamimura
テキストボックス
S11



計 ８ 〓 ｏ ξ ニ

7
.
2
6
7
.
2
4

5。
16
5。
14
5。
13
4.
81
4.
81
4.
80
4.
79
4.
69
4.
67
4.
63
3.
13

3
。1
1
3
.
0
9
2
.
8
4
2
.
8
3
2
.
3
2
2
.
8
0
2
.
8
0
2
.
7
8
2
.
7
8
2
.
3
7
2
.
3
5
2
.
3
3
2
.
3
2
2.
31
2.
30

2.
28
2.
26
2.
05
1.
97
1.
96
1.
92
1.
91
1.
57
1.
55
1.
52
1.
50
1.
48
1.
46
1.
43

0.
02
0.
01
0.
00
-0
.0
1

-0
.0
2

∠ √ 鋏 讚 痺 靡 鯰 ヽ 鸞 卓 遥

、
3.
1

上
_
_
1
1
.
0

」
―
―ヽ
_～

―
、
 1
.0

きヽ
一
、 、
1.
0

_ゝ
、
、

―
―
―ヽ
‐ 、

1
1
1
.
4

口 ” 】 ｒ ”

Ｏ Ｏ 〓 Ｚ ↓

） ＞ 雷 〓

０ ” Ｚ Ｃ Ｏ

” Ｘ 〓 ０ 〕

０ ” コ ″ ０

０ ” ∽ 国 弓

〇 ” コ 〓

「 Ｑ 【 Ｚ ↓

「 ” 国 Ｏ Ｃ

∽ ０ ＞ 〓 ∽

＞ ０ ０ ↓ 〓

８
翌 い

【 澪 Ｚ Ｃ Ｏ

Ｏ ↓ ” 〓 「

∽ ｒ く ２ ↓

同 Ｘ ” ” 「

” 「
” ０ ＞ 】 〓

一 コ ０ ” 】 一 コ Ｈ Ｆ Ｌ ●

一 口 ０ ” い ０ ０ ｏ 「 【

こ く ｏ 」 】 ≦ 饉 「 け ∞ ” ● ” 藤 Ｎ 卜̈ 一 Ｎ Ｏ Ｒ

“ 〓
Ｚ Ｏ Ｚ
Ｎ 一 ， ｏ ｏ 〓 工 ゛

摯 諄 Ｎ ・ 費 ） パ 〓 ゛

い ∞ ● Ｐ 安 ） 〓 い

い ● ８ ト

い ● Ｏ Ｆ 『 ● 〓 関

い ０

ω ・ 一 一 ” “ ∽ ０ ０

”
・
０ ● 『 ０ い ｏ ０

枷 ・
一 ０ ” ∽ ｏ ●

【 〓

Ｎ い
。
い ０

ｏ ∪ ｏ ｒ ω
Ｏ 』 ● Ｈ 選 面 〕

Ｏ Ｌ ” 〓 Ｎ

ヽ 一

ア

二

。

ρ

Akio Kamimura
テキストボックス
S12



声 ” ０

―
―
- 
17
5。
66

―
―
- 
15
3.
74

=
=
∠ `
三二  
:
:
:
:
:

__
/´
― -
 7
7.
47

=
=
ミ ミ I
I
 
:
:
:
:
3

_
_
‐
-
 
 
6
1
.
3
3

~
~
｀`
・ -
 
6
0
.
7
2

一 Ｏ Ｏ
。
〇 　 一 ０
・
０ 　 　 ∞ ０ ・ ０ 　 　 「 Φ ・ ● 　 　 い ０ ・ ０ 　 　 輌 ● ・
● 　 　 ふ ０
・
一 　 　 ω φ ・
● 　 　 撻 ０
。
● 　 　 【 Ｏ
・
Ｏ

__
_―
- 
38
.8
2

~｀
―
- 
37
.
78

- 
32
.6
2

一
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

―
一
―
―
―
- 
28
.0
5

∪ コ ｒ ”

０ ０ 〓 Ｚ ↓

∪ ＞ 雷 〓

０ ” Ｚ Ｃ Ｏ

ｍ ｘ 〓 ０ け

Ｏ ” ” 卿 ０

０ ” 曖 里 「

Ｏ ” 「 】 Ｚ

つ ０ 一 Ｚ ↓

「 ” 輌 Ｏ Ｃ

一 ０ ＞ Ｚ ∽

＞ ０ ０ 勇 〓

８
翌 【

【 ” Ｚ Ｃ Ｏ

Ｏ ↓ ” 〓 ”

∽ ｒ く Ｚ ↓

” Ｘ ” 椰 鶴

” 切
” ０ ＞ Ｈ Ｚ

い ω Ｏ ・ 』 ∽

“ ω ０
↓ ｒ ｏ 」 ” 澤 Ｎ Ｏ 一 一 “ 【 ０ 摯 ０ ” Ｎ ０ ０ ０

一 ” ０

” ０ 〓
０ ↓ あ ０ 〓 工 ゛

【 ” ｏ ６ ｏ パ 〓 Ｎ

ｏ Ｎ 奎 Ｐ ｏ Ｏ 〓 Ｎ

ω Ｎ 一 ０ ”

い ∞ ” Ｑ ， ０ ハ 〓 日

一 Ｏ Ｎ 一

い
。
↓ 一 〇 ０ ● Φ ●

い
。
” い ０ ● い ｏ ●

卜
・ 一 ０ こ あ ｏ ●

【 〓

” ∞
・
い ｏ

Ｏ ） Ｏ ｒ ”
゛ 『 ・ ０ ０ ● ● コ

い お ０ 〓 い

器

F "

q
。

わ

Akio Kamimura
テキストボックス
S13



一 部 〇 卜 〇 〇 輌 ｏ 「 【

、ヽ
 1
1.
8

4
.
4
9
4
,
4
9
4
.
2
7
4
.
2
6
4
.
2
4
4
.
2
3
4
.
2
1
4
.
2
0
4
.
1
8
4
,
1
7
4
.
1
6
4
。
1
4
4
.
0
1
4
.
0
0
3
.
9
8
3
.
9
3
3
.
9
2
3
.
9
0
2
_
9
1
2
,
8
9
2
.
8
7
2
.
8
5
2
.
8
3
2
.
0
5
2
.
0
4
2
.
0
1
1
,
9
9
1
.
9
7
1
.
9
5
1
.
5
8
1
.
5
3
1
.
5
0
1
.
4
4
1
.
3
2
1
.
2
9
1
.
2
6
1
.
2
5
1
.
2
3

0
.
0
1
0
.
0
0
-
0
.
0
1

て

０ 「 【 ｒ い

Ｏ Ｏ 〓 ２ ↓

〕 ＞ ↓ 』 〓

０ ” ２ Ｃ Ｏ

冒 〓 ｏ ∪

Ｏ ” 「 ” ０

０ ” ∽ 口 哺

○ ” 「 【 Ｚ

「 Ｏ り 再

「 ” ０ ０ Ｃ

∽ ０ ＞ Ｚ ∽

＞ ０ ０ ↓ 〓

８
『 〓 Ｓヽ 一

日 ” ２ Ｃ Ｏ

Ｏ 哺 ” 〓 「

∽ ｒ く だ 哺

” Ｘ ” 詢 「

” 『
卿 ０ ＞ 【 Ｚ

一 ３ ８ ８ ｏ 【 ｒ 静

一 ● Ｏ さ ０ ● ０ 「 ” 【

く ｏ ● ＞ 菫 四 Ｎ ヽ 】 ０ 絡 Ｎ ０̈ 一 Ｎ Ｑ ヌ 〕

Ｈ 〓
２ ０ Ｚ
” 『 ０
・
Ｏ 輌 ン ２ 工 ゛

ト ド Ｎ
。
０ ０ パ 〓 ゛

０ ∞ Ｑ Ｐ 安 ） 〓 Ｎ

い ０ ” ∞ 』

９ 卜 一 】 ， 一 ０ 〓 Ｎ

Ｈ ●

ω 一 ９ ” ” 卜 ∽ ｏ ●

” ・ り ０ ヽ Ｏ ∽ ０ ●

一
・ ０ ０ Ｃ あ Φ ｏ

一 〓

Ｎ Ｏ
・
● ｏ

Ｏ ） Ｏ ｒ ф
Ｏ ， あ る ０ も ヨ

０
・
Ｈ Ｎ 】 占 Ｎ

Ｎ ト

Akio Kamimura
テキストボックス
S14



tn03107prl-13C

】
卜
．
】
卜
耐

い
０
．で
”
【

卜
】
．
守
一

０
「
‘
守
守一̈一一一　”中”昨‐‐ｒ‐‐‐

熙̈
¨
い
ぃ、

一一一一一　̈̈
〕Ｗ‐‐‐‐‐‐―‐

01●

● ∞
NN

II

DFILE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
OBS鯛
03FIN
POINT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWl
lRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RCAIN

tn03107prl■13C.als
tn03107prl-13C
Mon Mar 23 14:30:25200〔
13C
BCM
67.80 MHz
135.00 KHz
5200.00 Hz
32768
18306.64 Hz
1024
1,7900 sec
l.2100 sec
4.20 usec

lH
32.4c

CDCL3
77.00 pp■l
l.20 Hz
25

N/:も
c

:

100.0 90.0  80.0  70.0  60.0  50.0  40.0  30.0  20.0  10.0  0.0

Akio Kamimura
テキストボックス
S15



tn04045pr3

|●ヾ N‐
N゛ ‐ ‐

‐ ト ト ‐

νゝ

ヽ い 0∞ ‐ ∞ 0
い い 響 い い ゛ N

わヽ

DFILE
COMNT
DATIM
03NUC
EXMOD
OBFRQ
OBSET
OBFIN
P01NT
FREQU
SCANS
ACOTM
PD
PWl
IRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RCAIN

お輝R tt R曽田導寄尋
ヾ 守 守 ヾ ヾ ゞ ∞

"“ “

ヽ〆Ψ

“
∞
，
一
　
―
―
プ
′
子
‐

∞
“
．ベ
　
ー
ー
ヽ
、
ｌ
ｌ

い
０
．Ｎ
　
Ｉ
Ｉ
′
′
―
‐

”
卜
．Ｎ
　
Ｉ
Ｉ
ヽ
、
―
―

ｍ
Ｏ
．⇔
―
　
―
１
／
／
‐
‐

Ｏ
Ｏ
．Ｏ
　
Ｉ
Ｉ
ヽ
、
、
‐
，

tl104045pr3.als
tn04043pr3
Tue Oct i3 14Ю 4:512009
lH
NON
270.05 MHz
l12,00 KHz
5800.00 Hz
16384
5401.76 Hz
16
3.0331 sec
‐  3.9670 sec
駐00 usec

lH
25.7c

CDCL3
0.00 ppm
O.12 Hz
21

卜
．
∞
【
　
ィ
ー
′
‐

o〔lfl〕「
C02Et

諷HttC

Akio Kamimura
テキストボックス
S16



tn04020pr3-13c

０
●
．
め
寸

】
卜
．い
輝

Ｏ
卜
．
崎
め

Ｎ
Ｏ
．
】
０

０
い
。せ
崎
【

い
０
．い
０
一 攀一粋岬Ｗ

０
卜
．
一
め
Ｈ
　
Ｉ
～
√
′
―
‐

一
“
．“
“
Ｈ
　
Ｉ
Ｉ
Ｉ
、
―
―

Ｎ
】
．
ヾ
】

一
∞
．０
い
　

―
―
′
′
―
―

０
”
．∞
Ｎ
　

Ｉ
Ｉ
ヽ
、
―
―

DFILE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
03S腑
OBFIN
POINT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWl
lRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RGAIN

t■04020pr3-13C.als
tn04020pr3-13c
Thu Sep 10 14:56:132009
13C
BCM
67.80 MHz
135.00 KHz
5200,00 Hz
32768
18306.64 Hz
1024
1.7900 sec
l.2100 sec
4.10 usec

lH
34.8c

CDCL3
77.00 ppm
l.20 Hz
27

。」  GR

NH%c

Akio Kamimura
テキストボックス
S17



tn04022prl

鶏R露導ミミ密===8883S38お露轟9マ曽88誌3鶏民翼罠壺螢菫ヨ螢雲奎壺螢渥螢晉ヨ軍ト ト ● 守 守 呻 ヾ 0守 ヾ 呻

“ “ "“
∞ C●

“ “ “ "∞
N゛ ゛ ゛ NNNべ

喪ヽや蝿製基幕本鞣沐枷みヽ 洋凩具ヽ 鯵移夢Ψ

DFILE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
OBSr
OBFIN
POINT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWl
IRNUC
CTEMP
SLVNT
EXREF
BF
RCAIN

tn04022prl.als
tn04022prl
Fi Sep ll 15102:522009
lH
NON
270.05 MHz
l12.00 KHz
5800。∞ Hz
16縛4
5401.76 Hz
64
3.0331 sec
3.9670 sec
5,00 usec

lH
23.9c

CDCL3
α00 ppm
O.12 Hz
23

午

lθ
∞
．
一
　
′
／

Akio Kamimura
テキストボックス
S18



絆 口 〇 卜 Ｏ Ｎ Ｎ り 『 澤 ― 卜 ω ０
-
 
1
6
6
.
1
1

-
一
一
―
―
-
 
1
5
6
.
3
2

一
―
―
―
―
-
 
1
3
6
.
6
1

-
―
―
一
―
-
 
1
2
9
.
2
1

√ 一ミ

8
1
.
9
3

7
9
.
8
9

7
7
.
6
8

7
7
.
4
8

7
7
.
0
0

7
6
.
5
3

7
3
.
7
8

6
0
.
8
3

／́ て

Ｕ 「 】 ｒ 問

〇 〇 〓 Ｚ ↓

∪ ＞ 哺 】 〓

０ ” Ｚ Ｃ Ｏ

” Ｘ 〓 ０ ●

０ ” 「 ” わ

〇 壼 冒 巧

０ 堕 コ Ｚ

８ 【 穐

「 ” ” Ｏ Ｃ

∽ ０ ＞ 湧

＞ ０ ０ ↓ 〓

８
署 【

【 ” ２ Ｃ Ｏ

Ｏ ↓ ” 〓 ”

∽ ご く Ｚ ↓

” Ｘ ” ” ”

い 「
” の ≧ ｚ

一
一
―
―
―
- 
50
.1
7

30
.5
3
28
.3
6
26
.3
8
26
.0
7

14
.1
8

9.
52

一 ● （ 工 Ｏ Ｎ ヽ 電 み ― 一 一 ０ ・ 』 ∽

一 〓 ０ か ０ 一 い ｏ 「 【 ― 一 一 〇

∽ 聾 コ ∽ ０ ● ド 中 ● ゛ ” 輌 ∞ ” ” Ｏ Ｎ Ｏ ● ０

い ８
” ０ 〓

い 一 ・ ∞ ０ フ ヽ 工 い

い い い
。
一 ０ パ 〓 鑽

い い Ｏ Ｐ 螢 〕 〓 ゛

” Ｎ 一 ６ ∞

卜 ∞ ” ● ０
‘
０ 藤 〓 ゛

卜 〇 ● ０

い
・
一 パ Ｘ ） ０ ∽ Φ ｏ

い
。
い い ０ ● い ｏ ●

卜 ・ ぃ
Φ 麟 ∽ ０ ●

一 〓

ω 卜 ・ い ｏ

Ｏ 〕 Ｏ ｒ ”
『 ↓
。
● 一 せ も 日 ・

い
・
” ０ 〓 Ｎ

い ０

Akio Kamimura
テキストボックス
S19



汁 目 ● ふ Φ 『 ∞ ｏ 『 目

６ ４

２ ２

７ ７

´ヽ - 6.
80

5.
52
5,
49
5.
42
5.
42

2
.
3
5
1
.
6
4
1
.
6
2
1
.
5
6
1
.
4
5
1
.
3
3
1
.
3
0
1
.
2
7

影
「
1
:
:

｀
倉
:
:

★
]
[

ｆ ｔ

） 「 一 ｒ ”

０ ０ 〓 Ｚ ↓

） ＞ ↓ 】 〓

０ ” 〓 Ｃ Ｏ

要 〓 ｏ ）

０ ” 菫 η ０

０ ” ∽ ｍ ↓

〇 ” コ Ｚ

響 Ｏ 】 Ｚ ↓

「 ” 問 Ｏ Ｃ

一 ０ ＞ Ｚ ∽

＞ ０ ０ 哺 〓

「 ）
選 い

】 ” Ｚ Ｃ Ｏ

Ｏ ↓ 日 〓 「

∽ ｒ く Ｚ ↓

Ｏ Ｘ ” 厨 「

い 「
” ０ ＞ 】 Ｚ

■ヽ
―́
__
__
_、
、
13
.8

_
/́
―́
-
0
・
0
0

~
~
ミゝ
_
_
 
_
0
.
0
2 一 目 ０ 卜 一 哺 ∞ 薇 導 Ｆ Ｌ ∽

一 コ ０ ふ ０ 『 ∞ ｏ 「 い

「 イ 一 】 ） ｏ ● ０ わ ● 卜 ¨ 静 ” ¨ 輌 藤 Ｎ ０ ０ ０

【 〓
Ｚ ０ ２
一 Ｎ Ｏ ・ 一 ０ ， ユ 〒 【 Ｎ

い μ ド 安 ９ バ 〓 Ｎ

い ” Ｑ Ｐ 安 〕 〓 ゛

い ０ ” ∞ ふ

い ヽ ０ 一
。
一 Φ 〓 Ｎ

い ０

” ・ ● ∞ ” “ ∽ ● ｏ

い ，
一 ６ Ｎ ● い ｏ ｏ

い ス Ｘ ） 〓 ” 里 〕

【 〓

時 一
。
一 ｏ

Ｏ ∪ ０ 〓
０ ・ ０ ０ ● ● ヨ

０ ■ Ｎ 〓 ド

” か

骰

ｏ
、 、 「

θ 卜 甲

も 　 　 【
ｚ エ コ ∩

一 一

Akio Kamimura
テキストボックス
S20



tn04073prl-13C

¨
】
．０
“
】

０
∞
．ヽ

”
「

Ｏ
Ｏ
。い
い
”

Ｎ
】
。
い
０
【

崎
”
。Ｎ
〇
一

０
日
．
一

Ｎ
崎
．
０

“
【
。
「
一

】
一
．
い
一

卜
“
．
Φ
Ｎ

∞
ヽ
．
∞
Ｎ

０
０
．
め
“

Ｏ
Ｏ
．一
一

一
゛
．
【
０

卜
い
。０
い

い
０
．０
ト

０
０
．
ト
ト

ト
「
．
卜
ヽ

Ｏ
【
．●
∞

卜
一
．“
∞

DttLE
COMNT
DATIM
OBNUC
EXMOD
OBFRQ
OBSF「
OBFIN
POINT
FREQU
SCANS
ACQTM
PD
PWi
IRNUC

"EMPSLVNT
EXREF
BF
RCAIN

t■04073prl-13C.als
tn04073prl・13C
Mon Nov 30 17:31:482001
13C
BCM
67.30 MHz
135.00 KHz
5200.00 Hz
32768
18306.64 Hz
2048
1.7900 sec
l.2100 sec
4.10 usec

lH
34.7c

CDCL3
77.00 ppm
l`20 Hz
24

閾〃|| V

Υ
°

:PC02Et
NH%c

220,021010200.0190.0180.0170.0160.0150.0140.0 120,0110.0100.0

Akio Kamimura
テキストボックス
S21



In
te
gr
al

pp
m

Ｚ ェ 「 ０ （

一 ”

―
―
―
―
-
7
.
2
7
1
8
9

-
6
.
6
7
6
4
5

1
 
5
7
1
7
8

1
.
5
5
7
3
9

1
 
5
4
4
3
7

1
 
5
3
0
3
0

7
1
,
7
4
5

1
 
4
5
1
8
2

1
 
3
0
5
7
7

― ― 世 ― … … … … … … 1
0.
06
4

__
0.
00
01
4

Ｏ Ｃ ヽ 「 一 ５ ″ 　 口 ０ 一 ０ 　 「 ０ つ ０ ヨ ０ 一 ０ つ ０

２ ＞ 〓 ｍ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ″ コ ｏ ヽ ０ 「 Φ つ つ い

ｍ ｘ つ ｚ ｏ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 い ω

「 ” 〇 〇 Ｚ Ｏ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 い

「 い 　 ― 　 ＞ ０ ０ 」 口 Ｏ Ｐ ″ ぃ ０ っ 　 っ ０ う ０ ヨ ０ け ０ つ り

０ 〇 一 ０ ‐ ， 　 　 　 　 　 　 　 　 　
” ０ ０ ０ い ” い 一

「 け ヨ ０ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 い 「 ・ Ｏ ｍ

Ｈ Ｚ ∽ 一 つ ⊂ 〓 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ０ つ Ｘ Ｏ Ｏ Ｏ

つ つ Ｏ ∞ 工 Ｏ 　 　 　 　 　 ｕ 　 ヨ ヨ 　 ↓ Ｘ Ｈ 　 」 エ ー

「 ⊂ Γ 「 刀 〇 〇 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｎ Ｏ ω Ｏ

「 Ｏ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ∽ ¨ ］ ω Ｏ

∽ ｏ げ く ｍ ｚ 「 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ｏ 口 ｏ ］ ω

Ｚ ∽ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ” 〇 “ ヽ

口 ∽ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ”

∽ 〓 工 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 い 咆 い ω ” 　 ω ｍ ∞ 　 工 Ｎ

「 Ｈ ｏ ” ｍ ∽ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ０ 　 い Φ い い い ω 　 工 Ｎ

＞ 一 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ｍ ・ ｏ い ヽ ∞ ω Ｏ ヽ 　 り ０ ０

⊃ ０ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ∽ ヽ

０ 〓 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ω Ｏ ・ 〇 〇 Ｏ 　 Ｃ り ０ ０

］ ｍ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 「 　 い ｏ 　 ｃ ｏ ｏ ｏ

↓ ｍ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ω Ｏ ｏ ・ ０ 　 本

口 い 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 い ・ Ｏ Ｏ Ｏ Ｏ Ｏ ０ ０ ０ 　 ０ ０ ０

「 い 　 ― 　 つ つ ０ ０ ０ ∽ り Ｐ コ Ｏ 　 つ ０ つ ０ ヨ ０ け ０ つ ∽

∽ Ｈ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ω ” 「 〇 ∞

∽ 「 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ｍ ｏ ｏ 　 い ω ｏ ｏ ｏ Ｎ ω 　 〓 〓 Ｎ

〓 〇 〓 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ｍ 〓

∽ ∽ ∞ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 〇

嗜 ∞ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｏ 　 ω Ｏ 　 工 Ｎ

Ｏ ∞ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｏ

「 の 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 い 　 Ｏ Ｏ

い Ｏ 　 Ｚ 〓 コ 　 ０ ］ ０ ″ 　 つ ０ っ ０ ョ ０ ″ ０ つ ０

０ Ｘ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ” Ｏ 　 Ｏ ０ 　 ０ ヨ

「 い つ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 」 Ｏ 　 Ｏ Ｏ Ｏ 　 ｏ 一 ヨ

「 い 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｏ Ｏ Ｏ い 　 ω 一 　 工 Ｎ

「 い つ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｏ 　 Ｏ Ｏ Ｏ 　 ｏ 一 ヨ

「 ｍ 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ｏ ・ ｏ ｏ 　 工 Ｎ

「 「 〓 Ｏ 〓 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 Ｏ 　 ｍ Ｏ Ｏ Ｏ ｏ 　 つ ０ ヨ ヽ ０ ヨ

エ Ｎ の 〓 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 “ ｕ Ｏ 　 Ｏ Ｏ 輌 ｏ ｏ 　 工 Ｎ ヽ ０ ヨ

０ 工 ＞ Ｚ Ｚ ｍ 」 　 「 い 　 ” ＝ ＝ ―― ” ＝ ” “ ” “ ＝ “ “

い エ

∞ 　 ” Ｏ 　 Ｃ ∽ ０ 一

ｌ ｍ 　 ｏ ｏ 　 Ｑ ∞

い ０ ０ 　 い ω い ０ ∞ ∞ 輌 　 〓 工 Ｎ
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Current Data Parameters

NAME         tn04076PRl

EXPN0                 12

PR00N0                1

F2 - Acquisition Paraneters

覺 ′̀ノ 〆ヽ1/
Oate_

Time

PULPR00

TD

SOLVENT

NS

DS

SWH

FIDRES

A0

RG

O‖

DE

TE

Dl

dll

d12

INSTRUM          drx500

PROBHD     5 mm TX1 lH―

20091219

13 49

29pg

65536

COC13

17408

4

31446 541 Hz

0 479836 H2

1 0420724 sec

14596 5

15 900 usec

6 00 usec

300,O K

2 00000000 sec

0 03000000 sec

O.00002000 sec

Walt216

lH

75 00 usec
-2 00 dB

10 50 dB

10 50 dB

500 1320005 MHz

============ CHANNEL fl ‐========●===

130

13 50 usec

-4 00 dB

125 7715719 MHz

CPOPR02

NUC2

PCPD2

PL2

PL 12

PL13

SF02

NUCi

Pl

PLi

SF01

CX

FlP

Fl

F2P

============ CHANNEL f2 ・============

F2 - Processュng paraneters

S1                 32768

SF          125 7577907 MH2

EM

O

1 00 H2

0

PC                  1 40

10 NMR p10t paraneters

20 00 cm

200 000 ppm

25151.56 Hz
-10 000 ppm

Υ
％
　
ば
llプ

2h

NHBοC

|

ppm
|

150
|

1 0 0

F2             -1257 58 Hz
PPMCM          10 50000 ppm/cm
HZCM         1320 45579 Hz/cm
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