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１．研究の背景と目的 

 分離技術は，「混合物から目的物のみを取り出

す」または「混合物から不要なものを除去する」

技術である。数多く存在する分離技術の中でも

「吸着分離」は，液体や気体の分離に用いられる

手法であり，共沸混合物であっても分離可能であ

るという特徴を有する。これまでにゼオライトや

MOF などの多孔性物質群が有する空孔に，特定の

混合物中の分子だけを吸着させることで，さまざ

まな分子混合物の分離に利用されてきた[1,2]。 

 

図 1.トリスフェニルイソオキサゾリルベンゼン誘導体の自己

集合（参考文献[3]より許可を得て転載，一部改変） 

 

 代表者の所属する研究グループでは，末端に長

鎖アルキル基を組み込んだ平面分子トリスフェ

ニルイソオキサゾリルベンゼン誘導体を開発し，

それらが溶液中でイソオキサゾリルベンゼン部

位の双極子－双極子相互作用を駆動力にスタッ

クすることで一次元の超分子ポリマーを形成す

ることを見出してきた（図 1）[3,4]。今回，このト

リスフェニルイソオキサゾリルベンゼン誘導体

の粉体を基盤とした吸着材料へと展開すること

を目的とし，結晶性を高めるために末端に結晶性

のよいメトキシ基を組み込んだ新たなトリスフ

ェニルイソオキサゾリルベンゼン誘導体1を設計

した（図 2）。本研究では，1 の粉体がシス－，ト

ランス－デカリン混合物中，シスデカリンを選択

的に吸着することを見出したので以下報告する。 

 

２．研究の内容・方法 

(1)合成 

 末端にメトキシ基を有するトリスフェニルイ



 
 

ソオキサゾリルベンゼン誘導体 1 の合成は，スキ

ーム 1 に従って行った。 

 

 

 

 

 

 

スキーム 1. トリスフェニルイソオキサゾリルベンゼン誘導体 1 の合成 

 

図 2. トリスフェニルイソオキサゾリルベンゼン誘導体 1 のデカリン吸脱着サイクル（発表論文(1)より許可を得て転載，一部改変） 

 

パラメトキシベンズアルデヒド2をオキシム化し

た後，NCS によるクロロオキシム化，続くトリエ

チニルベンゼンとの 1:3環化付加反応により，目

的の末端にメトキシ基を有するトリスフェニル

イソオキサゾリルベンゼン誘導体1の合成に成功

した。 



 
 

(2)デカリン吸着実験 

 合成したトリスフェニルイソオキサゾリルベ

ンゼン誘導体1の粉体をクロロホルムに溶解させ，

クロロホルムを徐々に揮発させることで，1 の単

結晶を得た。得られた単結晶は単結晶 X 線構造解

析および粉末 X 線構造解析によって分析した。ま

た，リスフェニルイソオキサゾリルベンゼン誘導

体 1 の粉体を減圧下，3時間 60℃で加熱した。得

られた粉体をシスおよびトランスデカリンの混

合蒸気に常温で 6 日間暴露し，得られた粉体を X

線結晶構造解析により分析することで，デカリン

の吸着について調べた。 

 

３．研究の成果 

 単結晶 X 線構造解析の結果，クロロホルム溶媒

中で成長した 1 は，クロロホルムを分子間に取り

込んだパッキングパターンをしていることが分

かった。得られた 1 の粉体を，真空加熱すること

で，クロロホルムの除去を試みた。真空加熱後，

X 線結晶構造解析によって，構造を確認したとこ

ろ，クロロホルムが取り除かれた無溶媒結晶 1α

と 1β の混合物が得られた。1α は，1 の結晶中

でクロロホルム分子二分子によって充填されて

いた空間を，ひとつのメトキシフェニル基のディ

スオーダーによって充填している構造であった。

また 1βは，1 分子が並行移動および回転して再

配置することで，空間を最密充填しているパッキ

ングパターンを有していることを明らかにした。

無溶媒結晶 1（1α と 1β の混合物）をシス

およびトランスデカリンの混合蒸気に暴露

すると，シスデカリンのみが選択的に吸着さ

れた。このシスデカリンの吸着は，トランス

デカリンが大過剰に存在する条件下でも見

られたことから，無溶媒結晶 1（1α と 1β

の混合物）は，デカリン混合物中で，シスデ

カリンを選択的に吸着することが分かった。 

 1 のシスおよびトランスデカリンの混合物

中における選択的シスデカリン吸着の繰り返し

性を確かめるため，シスデカリンを吸着した 1 を

真空加熱することでシスデカリンの除去を試み

た。シスデカリンを吸着した 1 を減圧下，加熱す

ることで，無溶媒結晶 1β が得られた。続いて，

この無溶媒結晶1βをジクロロメタンに溶解させ

た後，ロータリーエバポレーターを用いて溶媒を

完全に留去した。得られた粉末をエタノールで洗

浄した後，真空加熱することで無溶媒結晶 1（1α

と 1βの混合物）を得た。この過程により，1 の

デカリンの吸脱着のサイクルが一周したため，1

の繰り返し性が確認された（図 2）。 

 

４．結び 

 今回代表者らは，トリスフェニルイソオキサゾ

リルベンゼン誘導体 1 を新たに合成し，デカリン

吸着能を明らかにした。その過程で，このデカリ

ン吸着は，シスおよびトランスデカリンの混

合物中において，シスデカリン選択的に起こ

ることを明らかにした。また，デカリンを吸

着した 1 の粉末は，溶媒で処理することで，吸着

前の無溶媒状態へと戻るため，デカリン吸着にお

ける繰り返し利用の可能性が示された。以上の結

果は，1 の粉体が吸着分離材料としての利用可能

性を示唆しており，トリスフェニルイソオキサゾ

リルベンゼン誘導体を基盤とした吸着分離材料

開発の基礎を構築した。 

 

５．今後の研究方向性・課題 

 現在ではトリスフェニルイソオキサゾリルベ

ンゼン誘導体骨格を基盤として，置換基の異なる

新規誘導体の合成を進めている。それらはトリス

フェニルイソオキサゾリルベンゼン誘導体骨格

を母骨格としているが，1 とは異なるゲスト分子

吸着選択性を発現することを見出している。今後

は本研究をさらに深化させ，末端置換基構造の僅

かな違いが生み出すゲスト分子吸着選択性を自

在に操り，トリスフェニルイソオキサゾリルベン

ゼン骨格を基盤とした吸着分離材料の創出へと



 
 

展開していく。 
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