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استخلافی با استفاده از نانوذرات اکسید دو-5،3آسان و سبز ایزوکسازول های  سنتز

 فرمالدهید به عنوان نانوکاتالیزور کارآمد تحت –دوپ شده روی رزین ملامین (I)مس 

 صوت مافوق امواج

 *سمیه بهروز

 دانشکده شیمی، دانشگاه صنعتی شیراز، شیراز، ایران

 06/12/96تاريخ پذيرش:                  14/11/96تاريخ تصحيح:                   28/06/95تاريخ دريافت: 

 چکيده

کارآمد برای سنتز سبز و ملایم  ناهمگن و نانوکاتالیزور عنوان به فرمالدهید -ملامین رزین روی شده دوپ( I) مس اکسید در این تحقیق، نانوذرات

دوقطبی بین انواع مختلفی از -3،1صوت به کار گرفته شد. در این روش، از واکنش حلقه افزایی  مافوق امواج تحت استخلافیدو-5،3 های ایزوکسازول

 مافوق امواج ناهمگن و تحت تابش وکاتالیزورآلکین های انتهایی و نیتریل اکسیدها )که در محیط از ایمیدویل کلرید ایجاد می شود( در حضور این نان

با بازده بالا به دست آمد. استفاده از حلال سبز، شرایط ملایم واکنش،  استخلافیدو-5،3 های صوت در آب به عنوان حلال سبز، مشتقات ایزوکسازول

 .باشدز مهمترین مزایای روش ارائه شده میزمان واکنش کوتاه، قابلیت بازیافت و استفاده مجدد از کاتالیزور و آسانی روش جداسازی ا

 .آلکین، امواج مافوق صوت، ایزوکسازول، نانو کاتالیزور ناهمگن، نیتریل اکسید:  کلیدی کلمات

 مقدمه -1

ترکیبات هتروسیکل بصورت گسترده در محصولات طبیعی و سنتزی وجود دارند و کاربردهای فراوانی در جنبه های مختلف 

ها در ساختار تعداد . در میان ترکیبات هتروسیکل، ایزوکسارول]1-3[علوم بویژه در شیمی دارویی، شیمی آلی و علم مواد دارند 

، کاهنده قند ]5[، ضد التهاب ]4[های متنوعی از جمله ضد باکتری ود دارند که فعالیتزیادی از ترکیبات فعال بیولولوژیکی وج

 ]13[و حشره کش  ]12[، علف کش ]11[، قارچ کش ]10[، ضد درد ]9[، ضد ایدز ]8[، ضد سرطان ]7[، ضد ویروس ]6[خون 

کلوکساسیلین، اکساسیلین، را دارا هستند. مشتقات ایزوکسازول در ساختار برخی داروهای مشهور مانند کلوکساسیلین، دی

 .]14[سوکسپید، والدکوکسیب، لفلونامید و ایزوکربوکسازید وجود دارند کوتریموکسازول، گلی
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و ایبوتنیک اسید یافت می شوند  (muscimol)همچنین، ایزوکسازول ها در ساختار تعدادی از ترکیبات طبیعی مانند موسیمول 

، این ترکیبات اغلب ]17[شکسته می شودهای اکسیژن و نیتروژن در ایزوکسازول به آسانی . از آنجا که پیوند بین اتم]16،15[

 -، بتا]19[ها هیدروکسی کتون -، بتا]18[غیر اشباع  -های آلفا و بتابرای سنتز برخی از واحدهای سنتزی مهم مانند اکسیم

 شوند.به کار گرفته می ]21[آمینو الکل ها  -و گاما ]20[ها هیدروکسی نیتریل

ها در شیمی آلی و دارویی، سنتز این ترکیبات مورد توجه بسیاری از شیمیدانان قرار ایزوکسازولبا توجه به کاربردهای گسترده 

. متداول ترین روش استفاده شده برای سنتز ]22-24[ها ارائه شده است های مختلفی برای سنتز آنگرفته و تا کنون روش

یتریل اکسیدها است که در گذشته با استفاده از حرارت و در دوقطبی بین آلکین ها و ن-3،1ها، واکنش حلقه افزایی ایزوکسازول

غیاب کاتالیزور انجام می گرفته است. اما انجام واکنش در این شرایط معایب زیادی دارد که از جمله می توان به نیاز به حرارت 

-5،3دواستخلافی و -4،3مکانی بالا، تولید محصولات جانبی، راندمان پایین محصول مورد نظر و ایجاد مخلوطی از ایزومرهای 

دواستخلافی ایزوکسازول ها اشاره کرد. علاوه بر این، ناپایداری نیتریل اکسیدها منجر به دیمر شدن و یا به دام افتادن هسته 

شود. برای این کار می نیتریل اکسیدها  واکنش برطرف می 1ها می شود که این مشکل از طریق تولید درون محیطیدوستی آن

استفاده  ]27[و اکسیداسیون آلدوکسیم ها  ]26[، دهیدراسیون نیتروآلکان ها ]25[کلرید  از دهیدروهالوژناسیون ایمیدویل توان

دوقطبی بین آلکین ها و نیتریل اکسیدها در حضور کاتالیزورهای مس منجر به تولید -3،1کرد. انجام واکنش حلقه افزایی 

دواستخلافی با استفاده از کاتالیزور روتنیوم -4،3ود در حالی که ایزوکسازول های دواستخلافی می ش-5،3مشتقات ایزوکسازول 

 . ]22-24[در واکنش فوق به دست می آیند 

 استفاده از این ناهمگن در واکنش های شیمی آلی گسترش عمده ای یافته است زیرا استفاده از کاتالیزورهای اخیر دهه در

همگن  ناهمگن نسبت به کاتالیزورهای کاتالیزورهای استفاده از. دارد قتصاد ارزش فراوانیا محیط زیست و کاتالیزورها از لحاظ

 آزمایش، مراحل سادگی ضایعات، کاهش کاتالیزور، پایداری افزایش ناهمگن باعث بستره بر فعال گونه استقرار زیرا ارجحیت دارد

اگرچه کاتالیزورهای ناهمگن به صورت گسترده در  .]28-33[شود  می کاتالیزور آسان بازیافت و استخراج واکنش، آرام شرایط

های کمی از کاربرد کاتالیزورهای مس ناهمگن برای طیف وسیعی از واکنش های آلی مورد استفاده قرار گرفته اند اما گزارش

ریل اکسیدها ارائه دوقطبی بین آلکین ها و نیت-3،1دواستخلافی از طریق واکنش حلقه افزایی -5،3سنتز مشتقات ایزوکسازول 

 . ]34-37[گردیده است 

 زمینه در ویژه به آن کارایی که است سودمند بسیار روش یک آلی ترکیبات سنتز در( اولتراسونیک) صوت مافوق امواج از استفاده

 جرم انتقال افزایش بالا، بسیار محلی فشار ایجاد باعث صوت مافوق امواج[. 38]است  رسیده اثبات به هتروسیکل ترکیبات سنتز

                                                           
1 In Situ 
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مزایای بسیاری دارد  صوت در واکنش های آلی مافوق امواج از استفاده[. 39]شود  می مایع در شدید آشفتگی جریان ایجاد و

 جانبی محصول تشکیل رساندن حداقل به بازده، بهبود واکنش، زمان واکنش، کاهش سرعت ملاحظه قابل به افزایش که می توان

 و آرام واکنش شرایط حلال، از اندک استفاده انتخابگری، افزایش تر، آسان شرایط میکرو، محیط در سازی فعال انرژی ایجاد با

 [.40] زیست اشاره کرد محیط با سازگاری

فرمالدهید دارای حلقه های تری آزین است. با توجه به فضای بین این حلقه ها و حضور اتمهای نیتروژن، رزین -رزین ملامین

قه ها . همچنین این حل[41]فرمالدهید می تواند در حفره های ایجاد شده با واکنشگرها پیوند هیدروژنی تشکیل دهد -ملامین

فرمالدهید را -بدهند. این امر می تواند کارایی کاتالیزورهای بر پایه رزین ملامین  *π–πبرهمکنشمی توانند با واکنشگرها 

فرمالدهید -شمایی از توانایی میزبانی کاتیون و آنیون توسط رزین ملامین 1نسبت به دیگر کاتالیزورها بهبود بخشد. در شکل 

 نشان داده شده است.

 

 

 

 

 فرمالدهید-توانایی میزبانی آنیون )سمت راست( و کاتیون )سمت چپ( توسط رزین ملامین -1شکل

فرمالدهید -ملامین رزین روی شده دوپ( I) مس اکسید میلادی گروه تحقیقاتی سلطانی راد کاتالیزور نانوذرات 2013در سال 

(MFR-O2Cu-nano )تری -1،2،3ناهمگن طراحی و شناسایی کرده اند و از آن در سنتز مشتقات  نانوکاتالیزور عنوان را به

در این مقاله روشی سبز، ساده و کارآمد  [.42]دو استخلافی دارای فعالیت ضدباکتری با موفقیت استفاده کرده اند -4،1آزول 

دوقطبی بین انواع مختلفی از آلکین های -3،1دواستخلافی از طریق واکنش حلقه افزایی -5،3زوکسازول برای سنتز مشتقات ای

 مس اکسید انتهایی و نیتریل اکسیدها )که در محیط از ایمیدویل کلرید ایجاد می شود( با استفاده از کاتالیزور ناهمگن نانوذرات

(I )یگاند و تحت تابش امواج مافوق صوت در حلال آب ارائه شده است )شکل فرمالدهید در غیاب ل-ملامین رزین روی شده دوپ

2.) 

 

 صوت تحت امواج مافوق MFR-O2Cu-nanoدواستخلافی با استفاده از کاتالیزور -3،5سنتز مشتقات ایزوکسازول  -2شکل
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 بخش تجربی-2

 هامواد شيميايي و دستگاه -2-1

 مس اکسید نانوذرات کاتالیزور. است گردیده خریداری فلوکا و مرک آلدریج،-سیگما های شرکت از بالا خلوص با شیمیایی مواد

(I )به شده استفاده های حلال. است شده تهیه[ 42] پیشین شده گزارش روش با فرمالدهید-ملامین رزین روی شده دوپ 

 صفحات جنس از نازک لایه کروماتوگرافی از استفاده با ها واکنش پیشرفت. است گردیده سازی خالص استاندار های روش

 063/0-200/0) 60سیلیکاژل از استفاده با ستونی کروماتوگرافی. شد می دنبال فرابنفش لامپ و SILG/UV 254 سیلیکاژلی

 های لوله در IA 9000 مدل الکتروترمال دستگاه از استفاده با ذوب نقطه. گرفت انجام( ASTM ،70-230 ذره اندازه متر، میلی

 گرفته FT-IR-8300 مدل شیمادزو دستگاه از استفاده با قرمز مادون های طیف. است شده انجام تصحیح بدون و سرباز مویین

 جنس از نوک به مجهز S-4000 مدل میسونیکس دستگاه از استفاده با واکنش محیط در صوت مافوق امواج تولید. است شده

 رزونانس های طیف. شد انجام گیرد، می قرار محلول درون در مستقیماً که هرتز کیلو 20 توان با اینچی 5/0 قطر با تیتانیم

 جرم های طیف. است گردیده گیری اندازه Avance-DPX-250 مدل بروکر دستگاه بوسیله کربن و هیدروژن هسته مغناطیسی

 با ترکیبات عنصری تجزیه. است گردیده ثبتGC/MS-QP 1000-EX  شیمادزو مدل جرمی نگار طیف از استفاده با مولکولی

 .است شده گیری اندازه B-240میکروآنالایزر مدل المر-پرکین عنصری تجزیه دستگاه از استفاده

 دواستخلافي-5،3ايزوکسازول  روش عمومي سنتز مشتقات -2-2

مول(، آلکین میلی 10میلی لیتری( مخلوطی از مواد شیمیایی شامل ایمیدویل کلرید ) 50در یک ظرف سر باز استوانه ای شکل )

فرمالدهید -ملامین رزین روی شده دوپ( I) مس اکسید و کاتالیزور نانوذرات میلی مول( 12میلی مول(، تری اتیل آمین ) 12)

میلی لیتر( به یکدیگر اضافه گردید. سپس مخلوط واکنش در دمای اتاق تحت  10مول درصد( در حلال آب ) 072/0گرم، 3/0)

ات قرار داده شد. پیشرفت واکنش  به طور پیوسته توسط کروماتوگرافی لایه نازک ارزیابی و 80امواج مافوق صوت به شدت

گردید. پس از اتمام واکنش )مشاهده کروماتوگرافی لایه نازک(، مخلوط واکنش از کاغذ صافی عبور داده شد تا کاتالیزور جدا 

میلی لیتر(  2× 100ترکیبات آلی موجود با کلروفرم ) میلی لیتر( رقیق شده و سپس 100گردد. محلول زیر صافی با آب مقطر )

جدا گردید. لایه آلی استخراج شده )کلروفرم( به وسیله نمک سولفات سدیم بدون آب، خشک شده و تحت خلاء در دستگاه 

عنوان فاز  روتاری تقطیر گردید. سپس ماده ناخالص به دست آمده با استفاده از کروماتوگرافی ستونی پر شده از سیلیکاژل به

 اتیل استات به عنوان شویشگر خالص سازی گردید.-ساکن و محلولی از هگزان
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 نتایج و بحث -3

هیدروکسی پنتان ایمیدویل کلرید و فنیل -Nدوقطبی بین -3،1به منظور دست یابی به شرایط بهینه، واکنش حلقه افزایی 

به عنوان واکنش نمونه انتخاب گردید و در این  (3n)فنیل ایزوکسازول -5-بوتیل-3استیلن در مدت زمان سی دقیقه برای تولید 

 .راستا، تاثیر عوامل مختلف بر روند پیشرفت واکنش بررسی گردید

(. 1حلال های مختلف بر روند پیشرفت واکنش نمونه مطالعه گردید )جدول  در اولین مرحله از بهینه سازی شرایط واکنش تاثیر

درصد به دست آمد )ردیف  49-65با بازده بین  3nبا استفاده از حلال های قطبی غیرپروتون دهنده، پس از سی دقیقه ترکیب 

(. همانطور که در 7و  6)ردیف های شد   (. استفاده از حلال های غیرقطبی منتج به بازده کمی از ترکیب ایزوکسازول1-5های 

( PEG 400) 400نشان داده شده است در حضور حلال های قطبی پروتون دهنده مانند اتانول و پلی اتیلن گلیکول  1جدول 

زمانی به دست آمد که از آب  3n(. بالاترین بازده ایزوکسازول 10و  8به دست آمد )ردیف های  3nبازده بالایی از ایزوکسازول 

(. بنابراین، از آب به عنوان یک حلال ایمن و سبز برای سنتز دیگر مشتقات 9عنوان حلال واکنش استفاده گردید )ردیف به 

 دواستخلافی استفاده گردید.-5،3ایزوکسازول 

 آدواستخلافی-3،5. مطالعه اثر حلال بر سنتز مشتقات ایزوکسازول 1جدول
 

میلی مول(،  12میلی مول(، تری اتیل آمین ) 12میلی مول(، فنیل استیلن )10هیدروکسی پنتان ایمیدویل کلرید )-Nشرایط واکنش:  –آ

 میلی لیتر(، زمان )سی دقیقه( 10حلال )مول درصد(،  072/0گرم، 3/0کاتالیزور )

 بازده جداسازی شده -ب

(. حضور یک باز 2در مرحله بعد، تاثیر تعدادی از بازهای آلی و معدنی بر پیشرفت واکنش نمونه مورد مطالعه قرار گرفت )جدول 

و حائز اهمیت است. با توجه به مناسب و کارآمد برای تولید نیتریل اکسید از ایمیدویل کلرید در محیط واکنش بسیار حیاتی 

. بهترین نتیجه زمانی به دست (1ردیف )اینکه واکنش نمونه در غیاب باز انجام نشد، اهمیت نقش باز به خوبی آشکار می گردد 

ان -7-اوندک [5،4،0] دی آزا بی سیکلو-8،1(. در حضور 5آمد که از تری اتیل آمین به عنوان باز واکنش استفاده شد )ردیف 

 ردیف حلال ببازده )%( 

65 DMSO 1 

63 DMF 2 

56 NMP 3 

54 THF 4 

49 MeCN   5 

10 Toluene 6 

12 p-Xylene 7 

81 EtOH 8 

88 O2H 9 

78 PEG 400 10 
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(DBU نیز بازده بالایی از ایزوکسازول )3n  ولی به دلیل قیمت بالا نسبت به تری اتیل آمین، از آن  (7ردیف )به دست آمد

دی -4،1( و DMAPدی متیل آمینو پیریدین ) در حضورصرفنظر شد و در تمامی واکنش ها از تری اتیل آمین استفاده گردید. 

درصد از محصول مورد نظر پس از گذشت سی دقیقه  64درصد و  67تیب بازده ( به ترDABCOاکتان ) [2،2،2]آزا بی سیکلو 

با بازده  فنیل ایزوکسازول-5-بوتیل-3(. در حضور بازهای معدنی استفاده شده در این آزمایش، 8و  6به دست آمد )ردیف های 

 (.2-4درصد به دست آمد )ردیف های  19-60بین 

 آدواستخلافی-3،5ایزوکسازول  . مطالعه اثر باز بر سنتز مشتقات2جدول

میلی مول(، کاتالیزور  12میلی مول(، باز ) 12میلی مول(، فنیل استیلن )10هیدروکسی پنتان ایمیدویل کلرید )-Nشرایط واکنش:  –آ

 میلی لیتر(، زمان )سی دقیقه(  10مول درصد(، آب ) 072/0گرم، 3/0)

 بازده جداسازی شده -ب 

 بدون انجام واکنش-ج
 

(. 3مورد بررسی قرار گرفت )جدول  نمونه بازده و زمان انجام واکنشبر  امواج مافوق صوت شدت در مطالعه ای دیگر، تاثیر

فنیل ایزوکسازول پس از سی دقیقه با -5-بوتیل-3صوت انجام گردد  مافوق امواجهنگامی که واکنش در دمای اتاق و در غیاب 

 (.1بازده بسیار کم به دست می آید )ردیف 

 آدواستخلافی-3،5مشتقات ایزوکسازول  . مطالعه اثر شدت امواج مافوق صوت بر سنتز3جدول

 ردیف باز ببازده )%( 

 1 - ج-

27 NaH 2 

60 3CO2K 3 

19 MgO 4 

88 N3Et 5 

67 DMAP 6 

86 DBU 7 

64 DABCO 8 

 ردیف شدت )وات( ببازده )%( 

 1 0 ناچیز

15 20 2 

27 30 3 

36 40 4 

58 50 5 

73 60 6 

79 70 7 

88 80 8 

88 90 9 

87 100 10 
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میلی مول(،  12آمین )میلی مول(، تری اتیل  12میلی مول(، فنیل استیلن )10هیدروکسی پنتان ایمیدویل کلرید )-Nشرایط واکنش:  –آ

 میلی لیتر(، زمان )سی دقیقه( 10مول درصد(، آب ) 072/0گرم، 3/0کاتالیزور )

 بازده جداسازی شده -ب

واکنش هنگامی که . افزایش می یابد بازده محصول آن، شدت تدریجی همچنین افزایش و صوت مافوق امواج استفاده از اما با

وات قرار گیرد، محصول واکنش با بالاترین  80 شدت به صوت مافوق امواج تابش تحتنمونه به مدت سی دقیقه در دمای اتاق 

وات بر واکنش نمونه، تاثیر محسوسی در روند  80 شدت بیش از به صوت مافوق امواج (. با تابش8بازده به دست می آید )ردیف 

 .(10و  9ردیف های )پیشرفت واکنش مشاهده نگردید 

(. 4جدول) بررسی گردید واکنش پیشرفت و مصرفی کاتالیزور میزان های تکمیلی، رابطه بین سری دیگر از آزمایش یک در

پیشرفت واکنش کند است و بازده بسیار کم تا  کاتالیزور مقادیر کم از استفاده است، با شده داده نشان 4 جدول در که همانطور

بالاترین بازده در زمان واکنش سی دقیقه  4(. با توجه به نتایج جدول 1-3به دست آمد )ردیف های  3nمتوسطی از ایزوکسازول 

با استفاده از مقادیر بیشتر  (.4ردیف )شد  درصد( استفاده مول 072/0با  کاتالیزور )معادل گرم 3/0 که از آمد به دست هنگامی

 .(6و 5ردیف های )یشرفت واکنش مشاهده نگردید درصد کاتالیزور تاثیر محسوسی در روند پ مول 072/0از 

 آدواستخلافی-3،5. مطالعه اثر میزان کاتالیزور مصرفی بر سنتز مشتقات ایزوکسازول 4جدول

 

میلی مول(،  12میلی مول(، تری اتیل آمین ) 12میلی مول(، فنیل استیلن )10هیدروکسی پنتان ایمیدویل کلرید )-Nشرایط واکنش:  –آ

 میلی لیتر(، زمان )سی دقیقه( 10مول درصد(، آب ) x0کاتالیزور )

 بازده جداسازی شده -ب
 های آلکین بین دوقطبی-1،3افزایی واکنش حلقه در MFR-O2Cu-nano کاتالیزوری توانمندی میزان به بردن پی به منظور

 عملکرد با و شد انجام دیگر کاتالیزورهای مس تعدادی از با شده بهینه شرایط تحت نمونه واکنش ،اکسیدها نیتریل و انتهایی

nano-نشان داده شده است، کاتالیزور  5(. همانطور که در جدول 5گردید )جدول  مقایسه MFR-O2Cu-nano کاتالیزوری

MFR-O2Cu صوت دارای عملکرد قوی  مافوق امواج تاثیر در مقایسه با دیگر کاتالیزورهای بررسی شده در این مطالعات، تحت

-بوتیل-3ر کاتالیزورهای مورد مطالعه، (. سای7)ردیف با بیشترین بازده به دست آمده است  3nتری است و در حضور آن ترکیب 

 درصد ایجاد کردند. 57-74بازده بین فنیل ایزوکسازول را با -5

 ردیف میزان کاتالیزور )مول%( ببازده )%( 

 1 012/0 ناچیز

12 024/0 2 

54 048/0 3 

88 072/0 4 

88 096/0 5 
87 120/0 6 
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ها و دواستخلافی، واکنش انواعی از آلکین-5،3برای اثبات قابلیت اجرا و تنوع پذیری این روش برای سنتز مشتقات ایزوکسازول 

و تحت تاثیر امواج  MFR-O2Cu-nano ایجاد می شوند( در حضور کاتالیزورنیتریل اکسیدها )که در محیط از ایمیدویل کلرید 

 (.6مافوق صوت در شرایط بهینه انجام شد و محصولات مورد نظر با بازده های بسیار خوبی به دست آمدند )جدول 

 سایر نمک های مسبا  فرمالدهید-ملامین رزین روی شده دوپ( I) مس اکسید . مقایسه کارایی کاتالیزور نانوذرات5جدول
 

 

 

میلی مول(،  12میلی مول(، تری اتیل آمین ) 12میلی مول(، فنیل استیلن )10کلرید )هیدروکسی پنتان ایمیدویل -Nشرایط واکنش:  –آ

 میلی لیتر(، زمان )سی دقیقه( 10مول درصد(، آب ) 072/0کاتالیزور )

 بازده جداسازی شده -ب

نتایج مربوط به انجام علاوه بر اطلاعات مربوط به بازده و زمان واکنش های انجام شده در حضور امواج مافوق صوت،  6در جدول 

این نکته آشکار است که  6واکنش در غیاب امواج مافوق صوت نیز نشان داده شده است. با مقایسه نتایج نشان داده در جدول 

امواج مافوق صوت نقش چشمگیری در پیشرفت واکنش ها دارد به نحوی که استفاده از امواج مافوق صوت بازده محصول و 

 رزین روی شده دوپ( I) مس اکسید نانوذرات قابل ملاحظه ای افزایش می دهد. همچنین، کاتالیزور سرعت واکنش را به طور

فرمالدهید به عنوان یک نانوکاتالیزور ناهمگن عملکرد موثری در پیشرفت واکنش و سنتز مشتقات ایزوکسازول مورد -ملامین

ایمیدویل کلریدها و آلکین های انتهایی آلیفاتیک و آروماتیک  نشان داده شده است، انواعی از 6که در جدول همانطور نظر دارد. 

دواستخلافی -5،3مشتقات ایزوکسازول به خوبی با یکدیگر واکنش داده و با گروه های عاملی الکترون دهنده و الکترون کشنده 

دواستخلافی -5،3وکسازول های را با بازده بالا تولید کرده اند. تشکیل گونه مس استیلید یک مرحله مهم در پیشرفت سنتز ایز

است. بنابراین، دور از انتظار نیست که آلکین های دو  دوقطبی آلکین ها و نیتریل اکسیدها-3،1حلقه افزایی از طریق واکنش 

 استخلافی )درونی( مانند دی فنیل استیلن در واکنش فوق شرکت نکنند. 

، واکنش نمونه در شرایط بهینه شده و در مقیاس صد میلی مول انجام برای بررسی کاربردی بودن روش ارائه شده در مقادیر بالا

شد. نتایج حاصل نشان داد که روش ارائه شده در مقادیر بالا هم می تواند به آسانی مورد استفاده قرار گیرد و مشتقات ایزوکسازول 

 ردیف کاتالیست ببازده )%( 

57 / sodium ascorbate2CuCl 1 

60 CuO/ sodium ascorbate 2 

74 / sodium ascorbate2Cu(OAc) 3 

70 O/ sodium ascorbate2.5H4CuSO 4 

63 CuI 5 

88 MFR-O2Cu-nano 6 

61 O2Cu 7 
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-3با انجام واکنش نمونه در شرایط بهینه ترکیب  دواستخلافی را با بازده بالا و در زمان کوتاهی تولید کند. به عنوان مثال،-5،3

 درصد به دست آمد.  84فنیل ایزوکسازول پس از گذشت نیم ساعت با بازده -5-بوتیل

 IR، طیف سنج جرمی و C13و  H1ساختار ترکیبات سنتز شده به وسیله روش های مختلف شامل تجزیه عنصری، طیف های 

شناسایی و تایید شد. واکنش با مکان گزینی و بازده بالا انجام شد. ایمیدویل کلریدهای استفاده شده در این روش، از واکنش 

 تهیه شده اند. [43] (NCS)کلرو سوکسین ایمید -Nآلدوکسیم ها با 

ن ها، از واکنش در این روش علاوه بر آلکین های تجاری، از تعدادی آلکین غیر تجاری نیز استفاده شد. برای سنتز این آلکی

جانشینی هسته دوستی بین پروپارژیل برمید و هسته دوست های مورد نظر در حضور باز کربنات پتاسیم و در حلال دی متیل 

 فرمامید در دمای اتاق استفاده گردیده است.

جدد از کاتالیزور می باشد. م استفاده و بازیافت قابلیت همگن کاتالیزور با مقایسه در ناهمگن کاتالیزور مهم های مزیت از یکی

 به دوباره زیادی است. در این راستا، قابلیت بازیافت و امکان دارای اهمیت بسیار زیست و محیط اقتصادی دیدگاه این مزیت از

(. برای 1بار استفاده متوالی مورد بررسی قرار گرفت )نمودار  5در واکنش نمونه و برای  MFR-O2Cu-nanoکاتالیزور  کارگیری

این منظور، پس از سی دقیقه مخلوط واکنش از روی کاغذ صافی عبور داده شده و کاتالیزور جدا شد. سپس جامد باقی مانده بر 

. شد شسته( لیتر میلی 3× 50) استون بعد از آن باو ( لیتر میلی 2× 50)سطح کاغذ صافی به صورت پی در پی با آب مقطر 

نشان داده شده  1همانطور که در نمودار . گردید خشک خلاء آون در ساعت نیم مدت به C 100°دمای در شده شسته کاتالیزور

ری آن بار استفاده متوالی همچنان فعالیت موثری دارد و کاهش محسوسی در قدرت کاتالیزو 5است، این کاتالیزور پس از 

 جفت پلاسمای سنجی طیف ای تجزیه روش با گیری اندازه اساس بر کاتالیزور سطح از شده جدا مس مشاهده نمی شود. میزان

 شده است که این مقدار قابل اغماض است. زده تخمین بازیافت بار 5 از بعد 0015/0% (ICP Analysisالقایی ) شده

 

 

 

 

 

 

 پیاپی انجام واکنش نمونه مراتب در کاتالیزور بازیافت قابلیت. 1 نمودار
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 فرمالدهید-( دوپ شده روی رزین ملامینIنانوذرات اکسید مس ) دواستخلافی با استفاده از کاتالیزور-5،3. سنتز مشتقات ایزوکسازول 6جدول

 

 

 

 آبازده )%( زمان )ساعت( محصول [مرجع]ردیف 

 ج گرمایی ب مافوق صوت جگرمایی  ب مافوق صوت

1 [44]  4/0 5/4 95 69 

2 [44]  4/0 75/4 92 67 

3 [34]  5/0 75/4 91 65 

4 [34]  4/0 5/4 94 67 

5 [36]  4/0 75/4 89 64 

6 [36]  4/0 5/4 90 63 

7 [45]  6/0 5 86 58 

8 [45]  5/0 75/4 90 64 

9 [45]  5/0 5/4 87 60 

10 [44]  5/0 75/4 91 63 

N
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 بازده جداسازی شده -آ 

 072/0گرم، 3/0میلی مول(، کاتالیزور ) 12میلی مول(، تری اتیل آمین ) 12میلی مول(، آلکین )10شرایط واکنش: ایمیدویل کلرید ) –ب 

 وات 80میلی لیتر(، امواج مافوق صوت  10مول درصد(، آب )

 072/0گرم، 3/0میلی مول(، کاتالیزور ) 12میلی مول(، تری اتیل آمین ) 12میلی مول(، آلکین )10شرایط واکنش: ایمیدویل کلرید ) –ج 

 میلی لیتر(، دمای اتاق 10مول درصد(، آب )

 

 آبازده )%( زمان )ساعت( محصول [مرجع]ردیف 

 ج گرمایی ب مافوق صوت جگرمایی  ب مافوق صوت

11 [36]  4/0 5/4 92 66 

12 [34]  4/0 5/4 93 65 

13 [34]  4/0 75/4 85 53 

14 [44]  5/0 6 88 50 

15 [46]  5/0 6 87 48 

16 [44]  6/0 5/6 89 52 

17 [44]  75/0 5/6 84 45 

18 [34]  1 6 86 48 

19 [34]  1 5 87 50 

20 [34]  1 5 85 47 
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 نتیجه گیری -4

 اکسید نانوذرات کاتالیزور از استفاده با استخلافیدو-5،3 ایزوکسازول مشتقات سنتز برای سبز و آسان روش یک تحقیق این در

 تحت کارآمد و ناهمگن کاتالیزور نانو یک عنوان به( MFR-O2Cu-nano) فرمالدهید -ملامین رزین روی شده دوپ( I) مس

 از استخلافیدو-5،3 ایزوکسازول متنوع مشتقات سنتزی، جدید روش این از استفاده با. است شده داده شرح صوت مافوق امواج

 ذکر کاتالیزور نانو حضور در اکسیدها نیتریل و انتهایی های آلکین از مختلفی انواع دوقطبی بین-3،1حلقه افزایی  واکنش طریق

 کوتاه زمان به توان می شده ارائه روش مزایای از. آمدند دست به بالا بازده با آب در صوت مافوق امواج شرایط تحت و شده
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