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本发明公开了一种[60]富勒烯并环戊酮和

[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的合成方法，

属于富勒烯衍生物的合成技术领域。本发明的技

术方案要点为：以C60和α ,β ‑不饱和醛类化合

物为反应原料，以有机小分子氮杂环卡宾为催化

剂，通过醛的极性反转策略实现[60]富勒烯直接

酰基化制得目标产物[60]富勒烯并环戊酮和

[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物。本发明使用

有机小分子催化剂氮杂环卡宾，反应过程无金属

参与，合成工艺绿色环保；底物适用范围广，官能

团兼容性良好；具有较高的产率，适用于大规模

制备。
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1.一种[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的合成方法，其特征

在于：以C60和α,β‑不饱和醛类化合物为反应原料，以有机小分子氮杂环卡宾为催化剂，通过

醛的极性反转策略实现[60]富勒烯直接酰基化制得目标产物[60]富勒烯并环戊酮和[60]

富勒烯并2‑环己烯酮类化合物，合成过程中的反应方程式为：

合成[60]富勒烯并环戊酮类化合物的具体步骤为：将C60、α,β‑不饱和醛类化合物、有机

小分子氮杂环卡宾、乙醇钠和对苯醌加入到干燥的史莱克管中，再加入干燥的无水邻二氯

苯和无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，然后将其在氮气氛围下置于

70‑110℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室温，先滤去不溶物质，再

减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作为洗脱剂进行洗脱得到

目标产物[ 6 0 ]富勒烯并环戊酮类化合物 ，所述的α,β‑不饱和醛类化合物为

所述有机小分子氮杂环卡宾为

合成[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的具体步骤为：将C60、α,β‑不饱和醛类化合物、

有机小分子氮杂环卡宾、磷酸钾和3,3',5,5'‑四叔丁基‑4,4'‑联苯醌加入到干燥的史莱克

管中，再加入干燥的无水邻二氯苯和无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶

解，然后将其在氮气氛围下置于30‑80℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷

却至室温，先滤去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫

化碳作为洗脱剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物，所述的α,β‑不

饱和醛类化合物为
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所述有机小分子氮杂环卡宾为

2.根据权利要求1所述的[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的

合成方法，其特征在于：合成[60]富勒烯并环戊酮类化合物的过程中所述C60、α,β‑不饱和醛

类化合物、 乙醇钠与对苯醌的投料摩尔比为1.0:3.0:0.3:0.3:1.0。

3.根据权利要求1所述的[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的

合成方法，其特征在于：合成[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的过程中所述C60、α,β‑不饱

和醛类化合物、 磷酸钾和3,3',5,5'‑四叔丁基‑4,4'‑联苯醌的投料摩尔

比为1.0:3.0:0.3:1.0:1.2。
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一种[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合

物的合成方法

技术领域

[0001] 本发明属于富勒烯衍生物的合成技术领域，具体涉及一种[60]富勒烯并环戊酮和

[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的合成方法。

背景技术

[0002] 富勒烯衍生物在光电材料和生物医药等领域的广泛应用使富勒烯的化学修饰引

起了化学家们的广泛关注。通过化学方法在C60表面引入不同的基团，改善其溶解度、能级和

电子亲合性等物理化学性质，对富勒烯进行修饰是目前的研究热点。传统的修饰富勒烯的

方法主要是环加成反应，近年来过渡金属参与的方法展现出很高的效率，引起人们的广泛

关注。但是，过渡金属参与的方法具有底物局限性且污染环境。因此，发展简便的方法高效

地合成新型的富勒烯衍生物是至关重要的。

发明内容

[0003] 本发明解决的技术问题是提供了一种[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒烯并2‑环

己烯酮类化合物的合成方法，该方法以有机小分子氮杂环卡宾(NHCs)为催化剂，通过醛的

极性反转策略实现[60]富勒烯直接酰基化制得目标产物[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒

烯并2‑环己烯酮类化合物，为构建结构新型的[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒烯并2‑环己

烯酮类化合物及相应的应用研究提供了物质基础和方法支持。

[0004] 本发明为解决上述技术问题采用如下技术方案，一种[60]富勒烯并环戊酮和[60]

富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的合成方法，其特征在于：以C60和α,β‑不饱和醛类化合物为

反应原料，以有机小分子氮杂环卡宾(NHCs)为催化剂，通过醛的极性反转策略实现[60]富

勒烯直接酰基化制得目标产物[60]富勒烯并环戊酮和[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物，

合成过程中的反应方程式为：

[0005]

[0006] 其中R1为苯基、取代苯基、萘基、呋喃基或C1‑4直链或支链烷基，该取代苯基苯环上

的取代基为氟、氯、溴或甲氧基，R’为氢或C1‑4直链或支链烷基。

[0007] 本发明所述的[60]富勒烯并环戊酮类化合物的合成方法，其特征在于具体步骤
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为：将C60、α,β‑不饱和醛类化合物、有机小分子氮杂环卡宾、乙醇钠和对苯醌加入到干燥的

史莱克管中，再加入干燥的无水邻二氯苯和无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完

全溶解，然后将其在氮气氛围下置于70‑110℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反

应，冷却至室温，先滤去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，

用二硫化碳作为洗脱剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并环戊酮类化合物，所述的α,β‑

不饱和醛类化合物为

[0008] 进一步优选，所述的C60、α,β‑不饱和醛类化合物、有机小分子氮杂环卡宾、乙醇钠

与对苯醌的投料摩尔比为1.0:3.0:0.3:0.3:1.0。

[0009] 本发明所述的[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物的合成方法，其特征在于具体步

骤为：将C60、α,β‑不饱和醛类化合物、有机小分子氮杂环卡宾、磷酸钾和3,3',5,5'‑四叔丁

基‑4,4'‑联苯醌加入到干燥的史莱克管中，再加入干燥的无水邻二氯苯和无水二氯甲烷，

密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，然后将其在氮气氛围下置于30‑80℃的油浴锅中反

应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室温，先滤去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用

薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作为洗脱剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯

并2‑环己烯酮类化合物，所述的α,β‑不饱和醛类化合物为

[0010] 进一步优选，所述的C60、α,β‑不饱和醛类化合物、有机小分子氮杂环卡宾、磷酸钾

和3,3',5,5'‑四叔丁基‑4,4'‑联苯醌的投料摩尔比为1.0:3.0:0.3:1.0:1.2。

[0011] 本发明使用有机小分子催化剂氮杂环卡宾，反应过程无金属参与，合成工艺绿色

环保；底物适用范围广，官能团兼容性良好；具有较高的产率，适用于大规模制备。

具体实施方式

[0012] 以下通过实施例对本发明的上述内容做进一步详细说明，但不应该将此理解为本

发明上述主题的范围仅限于以下的实施例，凡基于本发明上述内容实现的技术均属于本发

明的范围。

[0013] 实施例1

[0014] 制备[60]富勒烯并环戊酮类化合物2a：

说　明　书 2/10 页

5

CN 108863735 B

6



[0015]

[0016] 反应步骤：

[0017] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.015mmol乙醇钠、0.05mmol

对苯醌与0.15mmol底物1a 加入到25mL干燥的史莱克管中，再加入干燥的4mL

无水邻二氯苯和1mL无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，然后将其在氮

气氛围下置于90℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室温，先滤去不

溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作为洗脱剂进

行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并环戊酮类化合物2a，产物2a的相对产率是56％。

[0018] 2a:1H  NMR(400MHz,CDCl3/CS2)δ7.69(d ,J＝7.6Hz,2H) ,7.42(t,J＝7.4Hz,2H) ,

7.34(t,J＝7.4Hz,1H) ,5.18(dd ,J＝14.0,6.4Hz,1H) ,4.32(t,J＝15.6Hz,1H) ,3.67(dd ,J

＝15.6,6.4Hz,1H)；

[0019] 13C  NMR(150MHz ,CDCl3/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent ,all  1C 

unless  indicated)δ206.48,154.68,151 .30,150.87 ,150.71 ,148.39,147 .40,147 .14 ,

146 .47 ,146 .39(2C) ,146 .33 ,146 .26 ,146 .17(2C) ,146 .15 ,146 .11 ,146 .09 ,145 .79 ,

145 .59 ,145 .54(2C) ,145 .49 ,145 .47 ,145 .43(2C) ,145 .41 ,145 .36 ,145 .20 ,144 .53 ,

144 .47 ,144 .40 ,144 .28 ,143 .12 ,143 .09 ,142 .79(2C) ,142 .70(2C) ,142 .41 ,142 .21 ,

142 .14 ,142 .12(2C) ,142 .09 ,141 .99 ,141 .94 ,141 .90 ,141 .86(2C) ,141 .61 ,140 .85 ,

140 .82 ,140 .00 ,139.84 ,136 .68,136 .05 ,135 .92 ,135 .29 ,134 .41 ,129.04(2C) ,129.01

(2C) ,128.45,79.22(sp3‑C  of  C60) ,74.13(sp
3
‑C  of  C60) ,54.45,42.28；

[0020] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1732,1449,1369,1256,1220,1151,1116,1083,854,762,743,

707,645,576,526；

[0021] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  210,257,431,696；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for  C69H8O

[M]+852.0575,found  852.0569。

[0022] 实施例2

[0023] 制备[60]富勒烯并环戊酮类化合物2b：
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[0024]

[0025] 反应步骤：

[0026] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.015mmol乙醇钠、0.05mmol

对苯醌与0.15mmol底物1b 加入到25mL干燥的史莱克管中，再加入干燥

的4mL无水邻二氯苯和1mL无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，然后将其

在氮气氛围下置于90℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室温，先滤

去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作为洗脱

剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并环戊酮类化合物2b，产物2b的相对产率是67％。

[0027] 2b:1H  NMR(400MHz,CDCl3/CS2)δ7.60(d ,J＝8.4Hz,2H) ,6.93(d ,J＝8.8Hz,2H) ,

5.14(dd ,J＝14.0,6.4Hz,1H) ,4.29(t,J＝14.4Hz,1H) ,3.80(s ,3H) ,3.64(dd ,J＝15.6,

6.4Hz,1H)；

[0028] 13C  NMR(150MHz ,CDCl3/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent ,all  1C 

unless  indicated)δ205.87 ,159.24 ,154.63,151 .18,150.84 ,150.55,148.22,147 .15,

146.91 ,146.38,146.23,146.15,146.10,146.02,145.94(2C) ,145.92,145.88,145.86,

145 .57 ,145 .36(2C) ,145 .31 ,145 .27 ,145 .24(2C) ,145 .20 ,145 .18 ,145 .12 ,144 .96 ,

144 .31 ,144 .26 ,144 .18 ,144 .08 ,142 .89 ,142 .87 ,142 .56(2C) ,142 .48(2C) ,142 .19 ,

141.99,141.91(2C) ,141.89(2C) ,141.76,141.74,141.69,141.65(2C) ,141.41,140.60,

140 .56 ,139 .86 ,139.67 ,135 .82 ,135 .70 ,135 .04 ,134 .15 ,129.80(2C) ,128.33 ,114 .19

(2C) ,79.00(sp3‑C  of  C60) ,74.25(sp
3
‑C  of  C60) ,54.98,53.66,42.31；

[0029] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1731,1449,1369,1256,1220,1151,1116,1083,854,762,743,

707,645,576,526；

[0030] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  255,314,431,697；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for  C70H10O2
[M]+882.0681,found  882.0679。

[0031] 实施例3

[0032] 制备[60]富勒烯并环戊酮类化合物2c：
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[0033]

[0034] 反应步骤：

[0035] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.015mmol乙醇钠、0.05mmol

对苯醌与0.15mmol底物1c 加入到25mL干燥的史莱克管中，再加入干燥的

4mL无水邻二氯苯和1mL无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，然后将其在

氮气氛围下置于110℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室温，先滤去

不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作为洗脱剂

进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并环戊酮类化合物2c，产物2c的相对产率是45％。

[0036] 2c:1H  NMR(400MHz,CDCl3/CS2)δ7.69(dd ,J＝8.8,5.2Hz,2H) ,7.12(t,J＝8.4Hz,

2H) ,5 .18(dd ,J＝13.6 ,6 .4Hz ,1H) ,4 .28(dd ,J＝15.6 ,13 .6Hz ,1H) ,3 .67(dd ,J＝15.6 ,

6.4Hz,1H)；

[0037] 13C  NMR(150MHz ,CDCl3/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent ,all  1C 

unless  indicated)δ204.59,161 .39,154.04 ,150.88,150.33,150.10,148.07 ,147 .07 ,

146.80,146.13,146.03(2C) ,145.96(2C) ,145.86,145.82(2C) ,145.80,145.76,145.49,

145 .27 ,145 .20(2C) ,145 .17 ,145 .09(3C) ,145 .07 ,145 .01 ,144 .89 ,144 .23 ,144 .11 ,

144.10,143.94,142.81,142.80,142.50(2C) ,142.40(2C) ,142.11,141.91,141.82,141.79

(2C) ,141.74,141.67,141.60,141.56(3C) ,141.31,140.52(2C) ,139.77,139.61,135.74,

135.58,134.77,134.18,132.16,130.26,130.21,115.84,115.70,78.76(sp3‑C  of  C60) ,

73.69(sp3‑C  of  C60) ,53.53,42.03；

[0038] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1754 ,1602,1510,1425,1235,1171 ,1116,836,827 ,680,645,

573,542,526；

[0039] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  257,317,431,697；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for  C69H7FO

[M]‑870.0486,found  870.0477。

[0040] 实施例4

[0041] 制备[60]富勒烯并环戊酮类化合物2d：
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[0042]

[0043] 反应步骤：

[0044] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.015mmol乙醇钠、0.05mmol

对苯醌与0.15mmol底物1d 加入到25mL干燥的史莱克管中，再加入干燥的

4mL无水邻二氯苯和1mL无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，然后将其在

氮气氛围下置于110℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室温，先滤去

不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作为洗脱剂

进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并环戊酮类化合物2d，产物2d的相对产率是50％。

[0045] 2d:1H  NMR(400MHz,CDCl3/CS2)δ7.65(d ,J＝8.4Hz,2H) ,7.41(d ,J＝8.4Hz,2H) ,

5.16(dd,J＝14.0,6.4Hz,1H) ,4.28(t,J＝15.6Hz,1H) ,3.66(dd,J＝15.6,6.4Hz,1H)；

[0046] 13C  NMR(150MHz ,CDCl3/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent ,all  1C 

unless  indicated)δ205.12,153.96,150.81 ,150.25,149.95,148.03,147 .11 ,146.84 ,

146.17 ,146.09,146.07 ,145.98,145.92,145.89,145.87 ,145.83,145.80(2C) ,145.51 ,

145.33,145.24,145.20(2C) ,145.13(2C) ,145.11(2C) ,144.99,144.93,144.24,144.15,

144.11,143.97,142.84,142.82,142.52(2C) ,142.43(2C) ,142.12,141.93,141.83(3C) ,

141 .74 ,141 .69 ,141 .64 ,141 .60(2C) ,141 .56 ,141 .32 ,140 .57(2C) ,139 .84 ,139 .65 ,

135.78,135.65,134.94,134.83,134.30,134.21 ,129.96(2C) ,129.00(2C) ,78.79(sp3‑C 

of  C60) ,73.56(sp
3
‑C  of  C60) ,53.60,41.90；

[0047] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1752,1511,1414,1170,1151,1118,1092,1013,822,681,643,

573,542,526；

[0048] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  257 ,316 ,431 ,696；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for 

C69H7ClO[M]
‑886.0191,found  886.0179。

[0049] 实施例5

[0050] 制备[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2e：

[0051]
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[0052] 反应步骤：

[0053] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.05mmol  K3PO4、0.06mmol3,

3',5,5'‑四叔丁基‑4,4'‑联苯醌与0.15mmol底物1e 加入到干燥的史莱克管

中，再加入干燥的无水邻二氯苯和无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，

然后将其在氮气氛围下置于30℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室

温，先滤去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作

为洗脱剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2e，产物2e的相对产率

是67％。

[0054] 2e:1H  NMR(400MHz ,CDCl3/CS2)δ7.88‑7 .86(m ,2H) ,7 .56‑7 .53(m ,3H) ,7 .29(s ,

1H) ,4.73(s,2H)；

[0055] 13C  NMR(150MHz,DMSO‑d6/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent,all  2C 

unless  indicated)δ188 .51(1C) ,154 .92 ,152 .90(1C) ,151 .81 ,146 .93 ,146 .74(1C) ,

146.54(1C) ,145.57(4C) ,145.30,145.27,144.84,144.70,144.62,144.46(4C) ,144.17,

143.75,143.66,142.10,141.75,141.68,141.37,141.13,140.88,140.82,140.73,140.65,

139.45,139.14,136.75(1C) ,134.41,134.27,129.92(1C) ,128.48,126.13,124.35(1C) ,

74.86(sp3‑C  of  C60,1C) ,61.42(sp
3
‑C  of  C60,1C) ,40.40(1C)；

[0056] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1673 ,1649 ,1613 ,1572 ,1512 ,1462 ,1445 ,1426 ,1213 ,1187 ,

1032,940,920,903,868,775,761,746,693,580,526；

[0057] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  256,433,632,698；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for  C70H8O

[M]+864.0575,found  864.0559。

[0058] 实施例6

[0059] 制备[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2f：

[0060]

[0061] 反应步骤：

[0062] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.05mmol  K3PO4、0.06mmol3,
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3',5,5'‑四叔丁基‑4,4'‑联苯醌与0.15mmol底物1f 加入到干燥的史莱

克管中，再加入干燥的无水邻二氯苯和无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶

解，然后将其在氮气氛围下置于40℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却

至室温，先滤去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化

碳作为洗脱剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2f，产物2f的相对

产率是65％。

[0063] 2f:1H  NMR(400MHz,DMSO‑d6/CS2)δ7.90(d ,J＝8.4Hz,2H) ,7.24(s,1H) ,7.05(d ,J

＝8.8Hz,2H) ,4.78(s,2H) ,3.89(s,3H)；

[0064] 13C  NMR(150MHz,DMSO‑d6/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent,all  2C 

unless  indicated)δ188 .13(1C) ,155 .11 ,152 .12 ,147 .05 ,146 .73(1C) ,146 .51(1C) ,

145 .54(3C) ,145 .28 ,145 .24 ,144 .85 ,144 .65 ,144 .59 ,144 .43(4C) ,144 .22 ,143 .76 ,

143.65,142.09,141.73,141.66,141.36,141.11,140.87,140.79,140.74,140.62,139.40,

139.10,134.27(4C) ,128.58(1C) ,127.83,122.18(1C) ,113.94,74.69(sp3‑C  of  C60,1C) ,

61.30(sp3‑C  of  C60,1C) ,54.49(1C) ,40.11(1C)；

[0065] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1750,1510,1425,1120,794,759,728,576,553,526,470；

[0066] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  256,326,433,699；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for  C71H10O2
[M]+894.0681,found  894.0674。

[0067] 实施例7

[0068] 制备[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2g：

[0069]

[0070] 反应步骤：

[0071] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.05mmol  K3PO4、0.06mmol3,

3',5,5'‑四叔丁基‑4,4'‑联苯醌与0.15mmol底物1g 加入到干燥的史莱克

管中，再加入干燥的无水邻二氯苯和无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶

解，然后将其在氮气氛围下置于35℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却

至室温，先滤去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化
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碳作为洗脱剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2g，产物2g的相对

产率是62％。

[0072] 2g:1H  NMR(400MHz,DMSO‑d6/CS2)δ7.88(d,J＝8.4Hz,2H) ,7.68(d,J＝8.4Hz,2H) ,

7.36(s,1H) ,4.80(s,2H)；

[0073] 13C  NMR(150MHz,DMSO‑d6/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent,all  2C 

unless  indicated)δ188.55(1C) ,154.78,151.66(3C) ,146.86,146.74(1C) ,146.54(1C) ,

145 .57(4C) ,145 .31 ,145 .27 ,144 .82 ,144 .71 ,144 .63 ,144 .47(4C) ,144 .18 ,143 .74 ,

143.66,142.11,141.76,141.69,141.37,141.12,140.85,140.81,140.70,140.65,139.42,

139.14 ,135 .61(1C) ,134 .42 ,134 .26 ,131 .62 ,127 .88,124 .75(1C) ,124 .71(1C) ,74 .79

(sp3‑C  of  C60,1C) ,61.40(sp
3
‑C  of  C60,1C) ,43.36(1C)；

[0074] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1668,1615,1583,1505,1262,1212,1185,1073,1008,873,815,

765,580,526；

[0075] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  260 ,314 ,433 ,632 ,697；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for 

C70H7BrO[M]
‑941.9686,found  941.9675。

[0076] 实施例8

[0077] 制备[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2h：

[0078]

[0079] 反应步骤：

[0080] 将0.05mmol  C60、0.015mmol催化剂 0.05mmol  K3PO4、0.06mmol3,

3',5,5'‑四叔丁基‑4,4'‑联苯醌与0.15mmol底物1g 加入到干燥的史莱克管

中，再加入干燥的无水邻二氯苯和无水二氯甲烷，密封史莱克管，超声使反应物完全溶解，

然后将其在氮气氛围下置于45℃的油浴锅中反应，TLC检测反应完全后停止反应，冷却至室

温，先滤去不溶物质，再减压旋除有机溶剂，用薄层层析硅胶装柱，湿法上样，用二硫化碳作

为洗脱剂进行洗脱得到目标产物[60]富勒烯并2‑环己烯酮类化合物2g，产物2g的相对产率

是40％。

[0081] 2g:1H  NMR(400MHz,DMSO‑d6/CS2)δ7.74(d,J＝8.0Hz,1H) ,7.70(d,J＝7.6Hz,1H) ,

7.52(t,J＝7.6Hz,1H) ,7.38(t,J＝7.6Hz,1H) ,7.03(s,1H) ,4.74(s,2H)；

[0082] 13C  NMR(150MHz,DMSO‑d6/CS2with  Cr(acac)3as  relaxation  reagent,all  2C 

unless  indicated)δ188 .37(1C) ,154 .99 ,151 .58 ,146 .96 ,146 .85(1C) ,146 .68(1C) ,

145.70,145.66,145.43,145.40,144.92,144.87,144.72,144.60,144.58,144.15,143.85,
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143.81,142.24,141.88,141.80,141.49,141.26,141.00,140.94,140.84,140.77,139.59,

139 .55(1C) ,139 .27 ,134 .66 ,134 .28 ,132 .92 ,130 .19(1C) ,129 .68(1C) ,128 .73(1C) ,

127.44(1C) ,120.88(1C) ,75.17(sp3‑C  of  C60,1C) ,61.81(sp
3
‑C  of  C60,1C) ,42.57(1C)；

[0083] FT‑IRν/cm‑1(KBr)1676,1512,1463,1429,1096,855,793,766,660,580,527；

[0084] UV‑vis(CHCl3)λmax/nm  257 ,329 ,433 ,698；MALDI‑TOF  MS  m/z  calcd  for 

C70H7BrO[M]
‑941.9686,found  941.9671。

[0085] 以上实施例描述了本发明的基本原理、主要特征及优点，本行业的技术人员应该

了解，本发明不受上述实施例的限制，上述实施例和说明书中描述的只是说明本发明的原

理，在不脱离本发明原理的范围下，本发明还会有各种变化和改进，这些变化和改进均落入

本发明保护的范围内。
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