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  دانشگاه یزد
  دانشکده علوم

  گروه شیمی

  

  

  پایان نامه
  براي دریافت درجه کارشناسی ارشد

  شیمی آلی
  

در  ZrCl4ها در حضور ها و زانتن نفتول-2 -آلکیل آمیدو- 1سنتز مشتقات 
 فراصوتحرارتی و شرایط 

  

  :استاد راهنما

  محمد علی امراللهی
  :استاد مشاور

  بی بی فاطمه میرجلیلی

  

  :رشپژوهش و نگا

  شکوفه باقرپور
  

  1392ماه  اسفند
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  تقدیم به 

 
 پدر و مادر عزیز و مهربانم 

هاي زندگی همواره  ي ها و دشوار که در سختی
یاوري دلسوز و فداکار و پشتیبانی محکم و 

  .اند مطمئن برایم بوده

 مانخواهر
مایه  انشادي بخش و صفایش انکه وجودش

  .آرامش من است
  

  م بزرگروح پاك پدرو 
  آرزوي موفقیت ما را داشت.همیشه که 
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  تقدیر و تشکر

 شمردن شمارندگان و بمانند او ستودن در سخنوران که را خداي سپاس
 دورد و سلام و. نتوانند گزاردن را او حق کوشندگان و ندانند او هاي نعمت

 وامدار وجودمان که آنان هم معصوم طاهران او، پاك خاندان و محمد بر
  .است وجودشان

  

دلسوز  پدر و مادر و خواهرانسپاس بیکران بر همدلی و همراهی و همگامی 
تا بتوانم در کمال  دندصبورانه و صادقانه من را همراهی نمو که و مهربانم

 .پایان نامه بپردازماین آرامش و آسایش به تهیه و تنظیم 

  

 و با تقدیر و تشکر

 سپاسگذارم محمد علی امراللهی بسیار آقاي دکتر جناب گرامیم استاد از
 مشکل بسیار نامه پایان این تامین ایشان بدون راهنماییهاي که چرا

  .مینمود

 ایشان راهنماییهاي و یاریها دلیل به کتر فاطمه میرجلیلیدخانم  سرکار از
  نمودند، آسانتر برایم را سختیها که

هاي آزمایشگاه پژوهشدانشجویان مقطع دکترا در  کلیه از پایان در و
 نامه پایان این پیشبرد در ایشان بیدریغراهنماییهاي  جهت شیمی آلی

 .سپاسگذارم
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  چکیده 
-2آمید،  از طریق  تراکم سه جزئی  نفتول-2- آمیدوآلکیل-1مشتقات   نامه تهیه دراین پایان

در  ،در شرایط بدون حلال) ZrCl4رید (زیرکونیوم تترا کلنفتول و آلدهید در حضور لوئیس اسید 

. راندمان بالا کوتاه بودن زمان واکنش و سازگاري کاتالیست با گزارش شده است C°90دماي 

در مقایسه با دیگر  ZrCl4گرچه پایداري رطوبتی است. روشمحیط زیست از امتیازات این 

بودن با محیط زیست، هاي بررسی شده در این پایان نامه کمتر بود ولی سازگار کاتالیست

هاي مثبت این کاتالیست بوده دردسترس بودن و تسریع در پیشرفت واکنش با بازده بالا از ویژگی

  است.

در بخش دوم این پایان نامه تهیه مشتقات زانتن در شرایط گرمائی و امواج فرا صوت از 

زیرکونیوم تترا  نفتول و آلدهیدها در حضور لوئیس اسید- 2طریق واکنش سه جزئی دایمدون، 

دهد سنتز مشتقات اند. نتایج نشان میبررسی و سنتز شده C°90در اتانول و دماي ) ZrCl4کلرید (

  شود.زانتن در شرایط امواج فراصوت در مدت زمان کمتر انجام می



 أ 

  فهرست مطالب
  ها زانتنها و  نفتول-2-آمیدوآلکیل- 1هاي سنتز فصل اول: مقدمه و مروري بر روش

                                          2  .............................................................................................................................................................  مهمقد - 1

  2  .........................................................................................................................  هاي چند جزئی واکنش -1- 1

  2  ............................................................................................................  ها نفتول- 2 -آلکیل آمیدو-1 -1 -2- 1

  3  ...................................................................  ها نفتول- 2 -آلکیل آمیدو-1هاي سنتز  مروري بر روش -3- 1

  13  .................................................................................................................................................  هازانتن - 4 - 1
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  فصل دوم: بخش تجربی

  28  .......................................................................................................واکنشگرها و مواد مورد استفاده - 1 - 2

  28  .................................................................................................................  هاي مورد استفاده دستگاه - 2 - 2
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 ZrCl4استامید در حضور کاتالیست  ]متیل-فنیل-ایل)-1-نفتالن هیدروکسی- N -])2سنتز  - 5 - 2

  29  .................................................................................................................................................  در اتیل استات 

 ZrCl4استامید در حضور کاتالیست  ]متیل-فنیل-ایل)-1-نفتالن هیدروکسی-N-])2سنتز  -6 - 2

  29  ..............................................................................................  با استفاده از تابش فراصوت در اتیل استات 

 اون- 11- زانتن]a[دروبنزویتتراه-12 ،10 ،9 ،8- یلفن -12-لیمت  يد -9 ،9 سنتز - 7 - 2

  30  ....................................................................  و بدون حلال C90°در دماي   ZrCl4 ستیدرحضورکاتال

 اون- 11- زانتن]a[دروبنزویتتراه-12 ،10 ،9 ،8- یلفن-12-لیمت  يد-9 ،9 سنتز - 8 - 2

  30  ..........................................................................  در اتانول و شرایط رفلاکس ZrCl4 ستیدرحضورکاتال
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 نفتول- 2و دایمدون د،یآلده واکنش قیهاازطر اون-11-زانتن]a[دروبنزویسنتزتتراه -9 - 2
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  هافهرست طیف
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 77  ...............................................................................................................................................................  استامید
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 ]متیل-فنیل متوکسی- pایل)-1-نفتالن روکسیهید-N-])2ترکیب  FT-IR: 14-3طیف شماره 
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- فنیل متوکسیدي - 3,4ایل)- 1-نفتالن هیدروکسی-N-])2ترکیب  FT-IR: 15-3طیف شماره 

  87  ...................................................................................................................................................  بنزآمید ]متیل

دي -3,4ایل)-1-نفتالن هیدروکسی- N-])2ترکیب   1H NMR: 1-15-3طیف شماره 

  88  ........................................................................................................................  بنزآمید ]متیل-فنیل متوکسی

دي -3,4ایل)-1-نفتالن هیدروکسی-N-])2ترکیب  NMR  13C: 5- 15- 3طیف شماره 

  90  ........................................................................................................................  بنزآمید ]متیل-فنیل متوکسی

    بنزآمید ]متیل- نفتالین- 1ایل)-1-نفتالن هیدروکسی- N-])2ترکیب  FT-IR: 16- 3طیف شماره 
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- 12 ،10 ،9 ،8-لیفن-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 19-3طیف شماره 

  93  ....................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

 ،8-لیفن-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  1H NMR (400 MHz, CDCl3): 1-19-3طیف شماره 

  93  .............................................................................................  اون-11-زانتن]a[نزودروبیتتراه-12 ،10 ،9

- لیفن-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  13C NMR (100 MHz, CDCl3): 4-19- 3طیف شماره 

  95  ........................................................................................  اون- 11- زانتن]a[دروبنزویتتراه-12 ،10 ،9 ،8

- 12 ،10 ،9 ،8-)لیفننیترو-3(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 20-3طیف شماره 

  97  ....................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

- 12 ،10 ،9 ،8-)لیفنمتوکسی- 4(-12- لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR :21-3طیف شماره 

  97  ....................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

- 12 ،10 ،9 ،8-)لیفنفلورو-4(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 22-3طیف شماره 
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- 12 ،10 ،9 ،8-)لیفننیترو-4(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 23-3طیف شماره 

  98  ....................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

- 12 ،10 ،9 ،8-)لیفنفلورو-2(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 24-3طیف شماره 

  99  ....................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

-12 ،10 ،9 ،8-)لیفنفلورو-2(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  1H NMR: 1-24-3طیف شماره 

  99  ....................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

- 12 ،10 ،9 ،8-)لیفنفلورو-2(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب   13C NMR: 4-24-3ف شماره طی

  101  ..................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

- 12 ،10 ،9 ،8- )لیفنایزوپروپیل- 4(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 25- 3طیف شماره 

  102  ..................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه
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- 12 ،10 ،9 ،8- )لیفنمتیل-4(-12-لیتم يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 26- 3طیف شماره 

  103  .................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

-12 ،10 ،9 ،8- )لیفنمتیل-4(-12-لیمت يد- 9 ،9ترکیب  1H NMR: 1-26-3طیف شماره 

  103  .................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

- 12 ،10 ،9 ،8- )لیفنمتیل-4(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب   13C NMR: 4- 26- 3طیف شماره 

  105  .................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویهتترا

- 12 ،10 ،9 ،8-)لیفنکلرو-2(-12-لیمت يد-9 ،9ترکیب   FT-IR :27- 3طیف شماره 

  106  .................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه
-12 ،10 ،9 ،8- )لیفنمتوکسی- 2(- 12- لیمت يد-9 ،9ترکیب  FT-IR: 28- 3طیف شماره 

 107  .................................................................................................................   اون-11-زانتن]a[دروبنزویتتراه

  

  

  

  

  
  
  



1 

 
 

  
  فصل اول  

  
  هاي سنتزمقدمه و مروري بر روش

  هازانتنها و  نفتول-2-آمیدوآلکیل- 1
  

  
  
 
  
  
  
  
  
  
  



2 

  مقدمه    -1
  هاي چند جزئیواکنش-1-1

، یکی از هترواتم -کربن و کربن-یابی به یک  ساختار چند پیوندي از پیوندهاي کربندست

- ي آلی براي شناسایی و بهینههااي از ملکولاست که دستیابی سریع به مجموعهموضوعاتی مهم 

 هاي چند جزئی که در آن سه یا بیش از]. واکنش2,1[ کندهاي خاص را فراهم میسازي ساختار

سه واکنش دهنده در یک مرحله کوتاه و معمولا در یک تک ظرف واکنش داده و محصول تولید 

چند جزئی با توجه به  هايواکنش .]4,3[ در دو دهه گذشته مورد توجه قرار گرفته است ،شودمی

روز براي سنتز ترکیبات آلی است. بدین لحاظ هاي بهیکی از روش ،تک مرحله بودن ،بازده خوب

هاي تحقیقاتی در زمینه هاي شیمی داروئی و علم مواد ها توجه زیادي را از جانب گروهواکنشاین 

] 8[ 4و مانیخ] 7[ 3نی، پسری]6[ 2، یوگی]5[ 1هاي بیجینیلیواکنش به خود جلب کرده است.

  .هایی از واکنش چند جزئی هستندمثال

 

  هانفتول-2-آمیدوآلکیل-1-2-1

نفتول ها معمولا از واکنش آلدهیدهاي آروماتیک و برخی از آلدهیدهاي - 2-آمیدوآلکیل- 1

اسید یا لوویس اسید بصورت همگن و   برونستد نفتول و آمیدها در حضور کاتالیست-2آلیفاتیک, 

نفتول  -2-آمینوآلکیل- 1به راحتی به  ها نفتول- 2-آمیدوآلکیل- 1گن تهیه می شود.یا ناهم

 ،فشارخون کاهشهاي دارویی از جمله ها داراي فعالیتنفتول-2-آمیدوآلکیل-1شوند. هیدرولیز می

) در بدن +Ca2جلوگیري از اختلالات حافظه و جلوگیري از مسدود شدن فعالیت یون کلسیم (

اکسازین تبدیل شوند - 1,3توانند به مشتقات ها مینفتول-2آمیدوآلکیل-1بر این  ]. علاوه9است [

  .]10ها نیز در شیمی دارویی کاربرد دارند[اکسازین -1,3 که

  

                                                           
1Biginelli 
2Ugi 
3Passerini 
4Mannich 
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  نفتول-2-آمیدوآلکیل-1هاي سنتز مروري بر روش-1-3

و دماي اتاق و در CH2Cl2 در ) I2نفتول در حضور کاتالیست ید (- 2-آمیدوآلکیل- 1سنتز

) از مزایاي سنتز این 80-93انجام شده است. بازده بالا (% C° 25رایط  بدون حلال و دماي ش

بعنوان یک حلال ناسازگار با محیط  CH2Cl2ترکیبات در حضور کاتالیست یداست. استفاده از 

  ]11) [1-1زیست از معایب این روش است. طرح (

  

  )1-1طرح (                                                                       

 

SiO2–FeCl3 نفتول استفاده شده است. -2-یلمتآمیدو-1 عنوان کاتالیست براي سنتزب

گزارش شده است.جایگزین  77-93تر از استونیتریل بوده و %بازده محصول در واکنش با آمید بیش

. بازده بالا، ارزان قیمت نفتول شده است-2-یلمتآمیدو-1تشکیل استونیتریل بجاي آمید منجر به 

 ]12) [2- 1دسترسی آسان و قابلیت بازیافت از مزایاي این روش است. طرح( ،بودن

  )2-1طرح(                                                         

  

با استفاده از کاتالیست ناهمگن کلروسولفونیک اسید عامل نفتول -2- آمیدوآلکیل-1سنتز 

دار شده با بنزیمیدازول نشانده شده روي سیلیکاژل انجام شده است. بازده واکنش در حضور این 
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طرح  رسیده است 95دقیقه به % 7- 10شرایط بدون حلال بعد از  و C° 100کاتالیست در دماي 

)1 -3] (13[.  

  )3-1طرح (                                                       

نفتول -2-آمیدوآلکیل- 1بعنوان کاتالیست براي سنتز  (Mg(ClO4)2)منیزیم پرکلرات 

انجام  75-95با بازده % C° 100 تحت شرایط بدون حلال استفاده شده است. این واکنش در دماي

غیر سمی، ارزان و قابل دسترس بودن این کاتالیست از مزایاي این  شده است. پایداري رطوبتی،

  ].14) [4- 1واکنش است طرح(

  

  )4-1طرح(                                                            

روي نفتول در حضور کاتالیست پرکلریک اسید نشانده شده - 2-آمیدوآلکیل- 1سنتز 

سیلیکاژل تحت شرایط حرارتی و ریزموج گزارش شده است. از مزایاي این کاتالیست می توان به 

  ].             15) [5-1مرتبه بدون از دست دادن فعالیت اولیه اشاره کرد طرح( 5قابلیت بازیافت تا 

  )5-1طرح(                                                         
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) نشانده شده بر روي آلومینا بعنوان یک کاتالیست ناهمگن براي H3PO4فسفریک اسید(

ها در شرایط بدون حلال گزارش شده است. سازگار بودن با محیط نفتول-2-آمیدوآلکیل-1سنتز 

  ].16) [6- 1باشد طرح(زیست و قابل بازیافت بودن کاتالیست از مزایاي این روش می

  

  )6-1طرح(                                                                                  

-2-آمیدوآلکیل-1) در شرایط بدون حلال بعنوان کاتالیست براي سنتز P2O5فسفر پنتوکسید (

 ان واکنش از خصوصیات این کاتالیست استکوتاه شدن زم ،نفتول استفاده شده است. بازده بالا

  .]17) [7-1طرح(

  

  )7-1طرح(                                                    

نفتول استفاده شده است. -2-آمیدوآلکیل- 1) در سنتز DPAاز دو دسیل فسفونیک اسید (

به صرفه است و براحتی تهیه می شود از مزایاي دیگر آن  این کاتالیست از نظر اقتصادي مقرون

  ].18) [8-1کوتاه کردن زمان واکنش اشاره کرد طرح( و توان به استفاده آسانمی

  )8-1طرح(                                                    
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H3N+SO3از کاتالیست سولفامیک اسید (
-2-آمیدوآلکیل-1و امواج فراصوت براي سنتز ) -

دقیقه با بازده  18و در مدت زمان  C° 30-28نفتول استفاده شده است. این واکنش در دماي 

  .]19) [9- 1گزارش شده است طرح( %91
  

  )9-1طرح(                                                    

نفتول در حضور کاتالیست سیانوریک کلرید در شرایط بدون حلال -2-آمیدوآلکیل-1سنتز 

بوده است و از مزایاي آن  90-95انجام گرفته است. بازده این واکنش % C° 100 و در دماي

  ].20) [10- 1جداسازي آسان، ارزان و سازگار با محیط بودن کاتالیست گزارش شده است طرح(
  

  )10- 1طرح(                                                                       

نفتول -2- آمیدوآلکیل-1) براي سنتز Bi(NO3)3 .5H2Oنیترات ( шاز کاتالیست بیسموت 

انجام  C° 80استفاده شده است. این واکنش در شرایط بدون حلال و در دماي  2011در سال 

است. بازده بالا، زمان کوتاه واکنش،  79-97دقیقه است و بازده % 15تا  6زمان واکنش  شده است.

  ].21) [11-1جداسازي آسان و ارزان بودن از مزایاي این کاتالیست است طرح(
  

  )11-1ح (طر                                                                       


