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در  ييواکنش سه جزک يبا استفاده از ن ينوليبات بنزوکوئيسنتز سبز و کارآمد ترک

 کيط التراسونيتحت شراه سلولز يسولفونه شده بر پا يسيزور مغناطيحضور نانوکاتال

 2يملک ي، عل1،*سرور رمضانپور
 راني، تهران، ا ين طوسير الديخواجه نص يصنعت، دانشگاه يميدانشکده ش،ييدارو يميشگاه شيآزما1

 رانيران، تهران، اي، دانشگاه علم و صنعت ايمي، دانشکده شيزورها و سنتز آليکاتال يقاتيشگاه تحقيآزما2

 01/07/98تاريخ پذيرش:            28/06/98تاريخ تصحيح:              08/03/98تاريخ دريافت: 

 دهيچک

و  مختلف يد هايحضور آلدئبا  مالونونيتريلمشتقات از تراکم  هانينوليبنزوکوئ يستيفعال ز باتيسبز و کارآمد جهت سنتز ترک ين پژوهش، روشيدر ا

مشتقات شود. سنتز يشرح داده م H3OSO-@ Cellulose4O3Fe سولفور عاملدار شده با گروه يسلولززور ناهمگن نانويکاتال در حضور نيل آمينفت

ود. ريش ميپ يسرعت و عالبه  کيالتراسونط يتحت شرا H3OSO-@ Cellulose4O3Feزور يکاتالط بدون حلال در حضور يشرا در هانينوليبنزوکوئ

افت شده يباز زوريت کاتاليفعال يبا کاهش جزئنوناگل  ينه واکنش تراکميط بهيدر شرا يتواند به صورت متواليبار مچهار حداقل سنتز شده زور ينانوکاتال

افت يت بازيکوتاه ، قابل يزور، انجام واکنش در زمانهاير کم کاتالياز به مقادي، نيخوب تا عال يهامحصولات با بهرهه يرد. تهيمورد استفاده قرار گ

 .ن روش سبز هستنديا ياياز مزا هانونينوليبنزوکوئمشتقات در سنتز  يزور و عدم استفاده از حلال سمّيکاتال

 

 .H3OSO-@ Cellulose4O3Feزور ي، کاتالييچند جز يها، واکنش هانونينوليبنزوکوئزور ناهمگن، يکاتال: یديکلمات کل
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 مقدمه -1

ست و يط زيبا مح يبه سازگار يابيدست يبرا يمرکز يهستند که به عنوان استراتژ يابزار مهم يچند جزئ يهاواکنش

 ييايمرحله به مرحله مزا ينسبت به سنتز خط يچند جزئ يهات هستند. واکنشيمدرن حائز اهم يميدار در شيتحولات پا

آسان  يسازتر، مسائل خالصاز کميتر، منابع مورد ن کم يتر، تلاش انسانکم يتر، زمان و انرژد زباله کمي،تول يمانند اقتصاد اتم

گر وارد واکنش يهمدک ظرف با يشتر در يا بيها سه جزءکه به موجب آن ييهابه واکنش [.1بالا را دارا هستند ] ييو همگرا

 يک واکنش چند جزئيشود. در يگفته م يچند جزئ يهاکنند، واکنشيد ميک محصول واحد را توليت يشوند و در نهايم

توان يم يچند جزئ يها. با استفاده از واکنششونديده ميموجود در واکنشگرها در ساختار محصول د يهات اتميده ال، اکثريا

ست يط زيسازگار با مح يهاو روش يها تنوع ساختارن واکنشيافت که اياستادانه درست شده دست  يمولکول يهابه اسکلت

 يديبه عنوان مراحل کل يچند جزئ يهااست که واکنش يعين طبيکنند. بنابرايب ميک ظرف با هم ترکيک مرحله و يرا در 

  . [3، 2] شوندده در نظر گرفته يچيا پيبات ساده يع و کارآمد ترکيسنتز سر يبرا

ها نهيدر زم ينينوليمشتقات ک[ . 6-4شوند] يافت ميدها ير آلکالوئينظ يعيطب ياز فراورده ها يارين در بسينوليمشتقات ک

 ينينولياسکلت بنزو کدر مورد  .[17-7] دنکاربرد دار يکيزات الکتروني، و تجهيستي، کاتاليي، غذايپزشک ،رنگر ينظ يمختلف

ضد  ،مرير آلزاينظ يکيولوژيمثال خواص ب يبرا.  ندبکار گرفته شده ا يو صنعت ييدارو يبا کاربردها يمختلفمواد ساختار در 

 ينها، روشهاينوليکبنزوسنتز  يبرا. [20-18] بات گزارش شده استين خانواده از ترکياز ا ييدارو يميد شرنسون و کاربيپارک

ست يا استفاده از کاتاليف و يط سخت واکنش، بازده ضعياز آنها متحمل شرا ياري، که بس[ 28-21]توان اشاره کرديم يمتعدد

کل مهم هنوز هم در تقاضا ين هتروسيسنتز ا ي، ساده و کارآمد برايطورکل به ياز روشها ين، برخيشوند. بنابرا يگران م

 يروش موثر جهت سنتز اسکلت ها يه ينون ها ، اراينوليبنزوکوئ يذکر شده برا يها يژگيبا توجه به وهستند. 

جذاب در سنتز  ينه يک زميبات به عنوان ين خانواده از ترکيمحدود سنتز شده ، ا ينون ها با توجه به روش هاينوليبنزوکوئ

 برخوردار است.  يژه ايت ويبوده و از اهم ييو دارو يبات آليترک

د ينه توليط و هزيمح يکاهش آلودگ يست برايط زيو مح ييايميع شيمؤثرتردرصنا يهاستيع استفاده از کاتاليبا رشد صنا

و  يريپذنشيت، گزيسبز، عالوه بر سه عامل فعال يميزورها با توجه به اصول شيامروزه در علم کاتال .استافتهيت روزافزون ياهم

 .باشديزور ميکاتال يريپذ يابيت بازيکند و آن ظرفيفا ميا يزورها نقش مهميز در عملکرد کاتالين يگري، عامل ديداريپا

 يبا روشها يابيت بازيکنند که عالوه بر سه پارامتر فوق، قابل يرا طراح ييزورهايش هستند تا کاتاللان عرصه در تيپژوهشگران ا

 [. 36-29] را داشته باشند يمتوال يهاارزان و آسان و استفاده در چرخه
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 يژگين ويهمچن .[37]کاربرد دارد يلم عکاسينده ها و في، شوييغذا ،ي، نظامي، نساجيع داروسازيسلولز و مشتقات آن در صنا

 يها يژگياس نانو و ويآسان، وزن کم، ابعاد در مق ين، دسترسييمت پايخوب، ق يداريمطلوب، پا ييايميک و شيزيف يها

ت يپرکننده در نانوکامپوزا يت کننده و يک عامل تقويمنحصر به فرد، سبب شده است که امروزه سلولز به عنوان  يمورفولوژ

 نانوکاتاليزور .رديگ يگر مورد استفاده قرار ميموارد د ياريو بس يستيز ي، حامل هايها، مواد الکترونور

H3OSO‐@cellulose4O3Fe هاي منظم و مساحت سطح بالا و همچنين پايداري شيميائي و به علت دارا بودن حفره

 [.36]نمايد کاتاليز قادر است ي را خوبي واکنش هاي شيمياي مکانيکي مناسب به

ن يط بدون حلال، استفاده از ايدر شرا ييايميش يسبز و به تبع آن انجام واکنشها يمينه شيها در زم يبا گسترش علاقمند

 و يفلز ي، آليسنتز مواد آل يکوتاه برا يهازمان يط و طيمح يبالا در دما يهابا بهره ييايميش يانجام واکنشها يک برايتکن

 . قرار گرفته است يميش يو مهندس يمين شيار مورد توجه محققيبس يمعدن

ن در حلال يل آميد و نفتيل ، آلدئيتريبا استفاده از مالون 2007تو و همکارانش در سال که دهد ينشان م يمتون علم يبررس 

ن بار با ياول ين ها  را براينوليبنزوک نويآم-2ساعت توانستند مشتقات  6-5ست در مدت زمان ياتانول بدون استفاده از کاتال

م. ييه نمايبات اراين خانواده از ترکيا يه يته يبرا يم تا روشيدر ادامه برآن شد. [28] ندين روش سنتز نماياستفاده از ا

مانند عدم  يسنتز يت هايل محدوديبات ، به دلين دسته از ترکيسنتز ا يمحدود گزارش شده برا يرغم روش هايعل

مت که يده و گرانقيچيپ يه ين ، استفاده از مواد اولييپا ينون ها ، بهره ينوليبات بنزوکوئيسنتز ترک يروش ها برا يگستردگ

 يکل يکه شما يبات ، واکنشين دسته از ترکيا يه يته يموثر برا يروش يه يخورد ارا يدر گزارش مشاهده شده ، به چشم م

سولفونه شده  يسيزور مغناطيمت در حضور نانو کاتالين واکنش از مواد ارزان قياشد. در  يشود ، طراح ير مشاهده مي( در ز1)

و  يست سنتز شده در مقاله ملکينانو کاتال ييشناسا يروش ها يتمام د.ينون سنتز گردينوليب بنزوکوئيسلولز؛ ترک يه يپا

 گنجانده شده است. 36همکارانش در رفرنس 

در پژوهش ن پژوهش سنتز شده است. ين بار در اياول ينون ها براينوليدروبنزوکيه يبات دياز ترکاي خانوادهدر واقع سنتز

( و 2) نيل آمي، نفت(1)ئديآلدتروين از تراکم نون هاينوليدروبنزوکيه ين ها و دينولينو بنزوکيآم-2مشتقات حاضر، سنتز 

 جامد ناهمگن عاملدار شده با گروه يديزور اسيدر حضور نانوکاتال( a3) ليترير مالونيفعال نظ يديدروژن اسيه يبات دارايترک

 طيدر زمان واکنش کوتاهتر، بهره بالاتر و شرا بدون حلالط يتحت شرا  H3OSO-@ Cellulose4O3Fe برونشتد يدياس

  .(1واره ست انجام شده است )طرحيط زيدوستدار مح
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 نون هاينولين و بنزوکوئينوليسنتز بنزوکوئ يعموم ي(: شما1) طرح واره

 يبخش تجرب -2

 مواد و دستگاهها 2-1

ها بدون خالص ن مواد و حلالياند. اه شدهيته 3سريا -و آلفا 2، فلوکا1مرک يهاها از شرکتو حلال يمصرف يهيتمام مواد اول

شده  يرياندازه گ Electrothermal 9100ها با استفاده از دستگاه بياند. نقطه ذوب ترکشتر مورد استفاده قرار گرفتهيب يساز

H1- يف هايگرفته شده است. ط 2000IR (FTLA -ABB FT(ها با استفاده از دستگاه بيف مادون قرمز ترکياست. ط

NMR  وNMR-C13 ها توسط دستگاه بيترک AVANCE) 300-BRUKE (DRX  مگاهرتز  300ب در فرکانس يبه ترت

گرفته  3CDClو در حلال  يبه عنوان استاندارد داخل TMSبا استفاده از  C NMR13 يمگاهرتز برا 75و  NMR H1 يبرا

 شده است. 

 يش کروماتوگرافيآزما ده است.يگزارش گرد ESI   (Apex- QC– FT– ICR Instrument)توسط دستگاه  يجرم يداده ها

با طول UV د. از لامپ يمتر انجام گرديليم2 کاژل به ضخامتيليو س60F-254   يومينيصفحه آلوم يبر رو TLCه نازک يلا

تمامي روش هاي شناسايي نانو کاتاليست سنتز شده  بسط داده شده استفاده شد.TLC  يمشاهده ورقه ها يبرا nm 254موج

 گنجانده شده است. 36در مقاله ملکي و همکارانش در رفرنس 

 نينوليبنزوکوئ نويآم-2باتيترک سنتز يروش عموم 2-2

ن در يل آميمول آلفا نفتيليک ميل، يتريمول مالونيليک ميد، يآلدهترو بنزين-4 موليليک مي  يابتدا به ظرف واکنش محتو

قه در يدق 15 يال 10شود و مخلوط واکنش به مدت  يسلولز اضافه م يه يبر پا يسيزور مغناطينانوکاتال گرم يليم 30حضور

 
1 Merck 

2 Fluka  
3 Alfa-Aecar 
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پس سپس  (.3:1هگزان  -ل استاتيد )اتيدنبال گرد TLCق يشرفت واکنش از طريشد. روند پک قرار داده يدستگاه اولتراسون

مواد، توسط آهن ربا نانو ذرات  يکلرو متان و حل شدن تمام يدحلال تر يل يليم 10با اضافه کردن ل واکنش،  ياز تکم

رسوب تر اتانول اضافه شد. يل يليم 5داده شد و سپس تر کاهش يل يليم 3ده و سپس مقدار حلال به يجدا گرد يسيمغناط

 اتانول شستشو داده شد. يد و با مقدار کميبدست آمده صاف گرد

 اون -2نينوليدروبنزوکوئيه يبات ديسنتز ترک يروش عموم 3-2

ن در يل آميآلفا نفتمول يليک مي، انو استاتيل سيا اتيل يتمول ميليک ميد، يترو بنزآلدهين-4  يابتدا به ظرف واکنش محتو

قه در يدق 15 يال 10شود و مخلوط واکنش به مدت  يسلولز اضافه م يه يبر پا يسيزور مغناطينانوکاتالگرم  يليم 30حضور 

(. سپس پس 3:1هگزان  -ل استاتيد )اتيدنبال گرد TLCق يشرفت واکنش از طريروند پ شد.ک قرار داده يدستگاه اولتراسون

مواد، توسط آهن ربا نانو ذرات  يکلرو متان و حل شدن تمام يتر حلال ديل يليم 10ضافه کردن ل واکنش،  با اياز تکم

تر اتانول اضافه شد. رسوب يل يليم 5تر کاهش داده شد و سپس يل يليم 3ده و سپس مقدار حلال به يجدا گرد يسيمغناط

 اتانول شستشو داده شد. يد و با مقدار کميبدست آمده صاف گرد

. 3، جدول 4f) ليتريکربون -3-نينوليک[hبنزو] -(ليتروفنين-4) -4نو يآم-2ب يترک يو شناسائ يکيزيطلاعات فا 1-2-2

 (6داده 

  .C°247-248 [28] يمتون علم C°246-247؛ نقطه ذوب  59؛ بهره %زرد رنگجامد 

Yellow powder; 0.32g (95%); mp 246-247°C; IR (KBr, cm−1) ν 1343, 1738, 1765; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3) δ (ppm) 7.09 (d, 1H, J=7.0Hz , HAr), 4.47 (d, 1H, J=7.5Hz , HAr), 7.51- 7.55 (m, 2H, 

HAr), 7.68 (t, 1H,J=7.6Hz, HAr),7.78(d, 1H , J=7.6Hz , HAr ) , 7.87(d , 1H, J=7.5 Hz , HAr  ) 8.33-8.35 

(m , 2H ,HAr ) , 8.61(s , 1H , HAr  ) , 8.82 (s , 1H , H NH 
) 13CNMR (75 MHz, CDCl3) δ (ppm) 112.6 , 

123.5 ,123.7 , 125.6 ,125.9 , 126.0 , 126.6 , 126.8 , 127.7 , 128.7 , 129.8 , 133.9 ,134.2 , 134.2 , 137.9 , 

148.0 , 148.7 , 157.2. 

، جدول 4bل)يتريکربون -3-نينوليک [h] بنزو -فنيل(انويس -4) -4نو يآم-2ب يترک يو شناسائ يکيزياطلاعات ف 2-2-2

 (2. داده 3

 .C°239-242 [28] يمتون علم C°241-242؛ نقطه ذوب 97جامد زرد رنگ؛ بهره %

Yellow powder; 0.31g (97%); mp 241-242 °C; IR (KBr, cm−1) ν 1343, 1738, 1765; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3) δ (ppm) 7.09 ( d ,1H ,J = 7.0 Hz  ,HAr  ) , 7.46 -7.55 (m , 3H , HAr  ) , 7.81 (d , 2H ,J = 

7.5 Hz , HAr
 ) , 7.87 – 7.89 (m , 1H, HAr ), 8.33 – 8.35(m , 1H , HAr), 8.60 (s , 1H , HNH) 13CNMR (75 

MHz, CDCl3) δ (ppm) 112.5 , 114.4 , 118.4 , 123.6 , 125.8 , 126.0 , 126.5 , 126.8 , 127.7 , 128.7 , 

129.2 , 132.5 , 133.1 , 140.0 , 148.1 , 157.8.  
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. 3، جدول 4gل)يتريکربون -3-نينولي[کhبنزو]-(ليفنتروين-3)-4نو يآم-2ب يترک يو شناسائ يکيزياطلاعات ف 2-2-3

 (7داده 

 .C°250-252 [28] يمتون علم C°251-252؛ نقطه ذوب 69جامد زرد رنگ؛ بهره %

Yellow powder; 0.326 g (96%); mp 251-252 °C; IR (KBr, cm−1) ν 1343, 1738, 1765; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3) δ (ppm) 7.09 ( d ,1H ,J = 7.0 Hz  ,HAr  ) , 7.46 -7.55 (m , 3H , HAr  ) , 7.81 (d , 2H ,J = 

7.5 Hz , HAr
   ) , 7.87 – 7.89 (m , 1H , HAr ) , 8.33 – 8.35(m , 1H , HAr ) , 8.60 (s , 1H , HNH) 13CNMR 

(75 MHz, CDCl3) δ (ppm) 112.5, 123.7 , 124.0 , 125.1 , 126.1 , 126.6 , 127.0 , 127.7 , 128.8 , 129.5 , 

133.1 , 141.6 , 148.1 , 149.3 , 157.4 . 

 -3-نينولي[کhدرو بنزو]يه يد 1،2-اکسو -2ل( يفن کلرو-4)-4ب يترک يو شناسائ يکيزياطلاعات ف 2-3-1

 ( 8،9 داده . 3، جدولh4ل)يتريکربون

Yellow powder; 0.313g (95%); mp 247-248 °C; IR (KBr, cm−1) ν 1343, 1738, 1765; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3) δ (ppm) 7.06 (1H , d ,J = 7.00 Hz ,HAr) , 7.45-7.55 (m , 3H , HAr  ) , 7.66 (d , 2H ,J =8.0 

Hz , HAr
   ) , 7.75 (d , J = 8.0 Hz ,1H , HAr ) , 7.89 (d , 2H , J=8.0Hz , HAr ) , 8.34-8.36 (m , 1H , HAr) , 

8.50 (s , 1H, HNH) ) 13CNMR (75 MHz, CDCl3) δ (ppm) 112.5 , 123.8 , 125.7 , 125.1 , 126.0 , 126.4 , 

127.6 , 128.7 , 130.2 , 132.0 , 132.0 , 133.9 , 135.2 , 148.8 , 158.8. 

 -3-نينولي[کhدرو بنزو]يه يد 2،1-اکسو -2ل( يفن تروين-4)-4ب يترک يو شناسائ يکيزياطلاعات ف 2-3-2

 ( 11، 10 داده 3 .، جدول i4)ليتريکربون

Yellow powder; 0.32g (94%); mp 245-246 °C; IR (KBr, cm−1) ν 1343, 1738, 1765; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3) δ (ppm) 7.11 ( d ,1H ,J = 7.5 Hz  ,HAr  ) , 7.44 (d , 1H , J = 7.5 Hz , HAr  ) , 7.49 – 7.59 

(m , 1H , HAr
   ) , 7.79 (d , J = 8.2 Hz , HAr ) , 7.86 – 7.90(m , 1H , HAr ) , 8.14 – 8.17(m , 2H , HAr) , 

8.33 -8.37(m , 2H, HAr) , 8.63 (s , 1H , HNH) 13CNMR (75 MHz, CDCl3) δ (ppm) 112.5 , 123.7  ,124.0 

, 125.9 , 126.1 , 126.6 , 127.6 , 127.7 , 128.8 , 129.5 , 130.3 , 133.9 , 141.6 , 148.1 , 149.3 , 157.3 . 

 يريجه گيو نت بحث -3

 يد هاياستات و آلدهانو يسل يو مت لياتل،يتريمالونن ، يل آميآلفا نفت ي، واکنش چند جزئ(2طرح واره )مطابق در ادامه، 

 شده است. ينينوليبنزوکوئ ياسکلت ها يه يمنجر به ته آهن يديست اسينانو  کاتالمختلف در حضور 
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 تهيه ي اسکلت هاي بنزوکوئينولينيشماي کلي  (:2طرح واره )

ن واکنش مورد يا يمورد نظر برا يهايسازنهيتا بهد يک واکنش به عنوان واکنش مدل انتخاب گرديه ياول يهايدر بررس

 يسيزگر مغناطين و نانو کاتاليل آمي، آلفا نفتليتريمالوند، يترو بنزآلدهين -4ه ين منظور در مطالعات اوليرد. بديش قرار گيآزما

 د.يک به عنوان واکنش مدل انتخاب گرديسلولز در دستگاه اولتراسون يه يپا

 

 ن ينولينو بنزوکوئيآم-2باتيسنتز ترک طيشرا ينه سازيبه يواکنش مدل انتخاب شده برا(: 3طرح واره )

و آب با استفاده از  يآل يحلالها اثر نينولينو بنزوکوئيآم-2اثر حلال در واکنش مدل سنتز ي، جهت مطالعهيدر گام بعد

اند. در خلاصه شده( 1)ج حاصل در جدول  يشد. نتا يبررس يسيهمزدن مغناطط يشرفت واکنش تحت شرايزور بر پينانوکاتال

 ن وجود، اتانول دريبا ا تشخيص داده شد.واکنش  يط مناسب براين محيبه کار رفته، اتانول به عنوان بهتر يان حلالهايم

 . (3داده  ،1از داشت ) جدول يساعته ن دوتر يبه زمان طولان کيالتراسونط بدون حلال با استفاده از يسه با شرايمقا

ط يمح يدما در مول( يليم 1د )ييترو بنزالدين 4مول(،  يليم 1ن) يل آميمول(، نفت يليم 1ل )يتريمالون شرفت واکنشيمختلف بر پ ياثر حلالها 1-جدول 
 ()الف

 داده حلال زمان) ساعت( ب)درصد(بهره 

 1 کلرومتان يد 6 70

 2 دروفورانيتتراه 5 80

 3 اتانول 2 80

 4 تولوئن 6 70

 5 ليترياستون 6 80

 6 استون 6 50

 7 ديسولفوکس دي متيل 6 30

 8 آب 6 30

 cellulose4O3Fe@‐زوريکاتال مول( يليم 1د )ييترو بنزالدين 3مول(،  يليم 1ن) يل آميمول(، نفت يليم 1ل )يتريمالونط واکنش: يالف( شرا

H3OSO (30يل يليم5/2گرم،( حلال)  يليم )بهره محصول جدا شده )ب(  .طيمح يهم خوردن، دما،تر 
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نانو د، يک کلرايانورير سينظ ييزورهايدن به محصول مورد نظر از کاتاليش بازده و کوتاه ترکردن زمان رسيبه منظور افزا

استفاده شد  درصد 10،20،30ر مختلفيبا مقاد يسلولز سلفونه شدهزور يو از نانوکاتال يست سلولزيست آهن، نانو کاتاليکاتال

ط يبا مح ي، سازگاريستيز يه يمت مناسب، تجزيق به علت دارا بودن يسلولزشده سولفونه  يزورهايان نانوکاتالين ميکه از ا

 .(5، داده 2د )جدول يشتر و زمان کوتاهتر انجام واکنش انتخاب گردي، بهره ب ياقتصاد ياز همه مهمتر از نظر صرفه  ،ست يز

 يدر دما مول( يليم 1د )ييترو بنزالدين 3مول(،  يليم 1ن) يل آميمول(، نفت يليم 1ل )يتريشرفت واکنش مالونيمختلف بر پ يست هاياثر کاتال 2-جدول 
 الف(ط يمح

 )ب( بازده% قه(يزمان)دق گرم( يلي)مکاتاليستمقدار ستيکاتال شماره

1 - - 60 50 

 60 60 20 ديکلراک يانوريس 2

3 H3@cellulose‐OSO4O3Fe 10 20 60 

4 H3@cellulose‐OSO4O3Fe 20 20 80 

5 H3@cellulose‐OSO4O3Fe 30 10 96 

6 4O3Nano‐ Fe 30 60 66 

7 @cellulose4O3Fe 30 60 75 

بهره  )ب(  .طيمح يمول( بدون حلال، دما يليم 1) دييترو بنزالدين 3مول(،  يليم 1ن) يل آميمول(، نفت يليم 1ل )يتريط واکنش: مالونيالف( شرا
 محصول جدا شده

 به عنوان H3OSO‐@cellulose4O3Feزور و روش، بعد از انتخاب  ين کاتاليا يمنظور گسترش دامنه و کاربرد عملبه

حت ت اون -2نينوليدروبنزوکوئيه يبات ديترک سنتز ين روش برايک به عنوان بهتريزور و روش التراسونين کاتاليمناسبتر

ل يد و نفتيتروبنزآلدئين-4در حضور    انو استاتيل سيمت ول يبات اتيط، واکنش تراکم ترکيمح يبدون حلال و در دما طيشرا

 . (4)طرح واره  قرار گرفت يز مورد بررسينن يآم

 

 اون -2نينوليدروبنزوکوئيه يبات ديترکسنتز  طيشرا ينه سازيبه يواکنش مدل انتخاب شده برا(: 4طرح واره )

آمينو بنزوکوئينولين ها -2مشاهده مي نماييد تمامي مشتقات سنتز شده از خانواده ترکيبات 3در ادامه همانگونه که در جدول 

درصد مشاهده  90اون گنجانده شده است. در تمامي موارد راندمان هاي بسيار خوب بيش از  -2و دي هيدروبنزوکوئينولين

 شده است.
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 اون -2آمينو بنزوکوئينولين ها و دي هيدروبنزوکوئينولين-2مشتقات سنتز شده از خانواده ترکيبات 3-جدول 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 ن هاينوليبات سنتز شده مشتقات بنزوکوئي(: ساختار ترک1شکل )

 يبعد يآسان آنها از مخلوط واکنش و استفاده مجدد در واکنشها يناهمگن، امکان جداساز يزورهايمهم کاتال ياياز مزا يکي

 ه شده پس از هر بار استفاده در واکنش مدل، صافيتازه ته H3OSO‐@cellulose4O3Feزور ين منظور، نانوکاتالياست. به ا

 80 يدما ذکور درم ياز حلالها يم ساعت معلق شد. جامد حاصل پس از جداسازيل استات به مدت نيب در اتيشده و به ترت

قرار  گر در واکنش مدل مورد استفادهيبار د سهافت شده تا يزور بازيک ساعت خشک شد. کاتاليگراد به مدت يدرجه سانت

cellulose4O3Fe@‐زور يت نانوکاتاليشود که کاهش فعالينشان داده شده است. ملاحظه م 2آن در شکل  ييگرفت که کارا

H3OSO است. ييار جزيپس از هر بار بس 

[28] نقطه ذوب مرجع  نقطه ذوب 

)°C( 

 داده X R محصول بهره

244-246 244-247 96 4a CN 4-برومو  1 

239-242 241-242 97 4b CN 4- 2 سيانو 

194-196 194-196 95 4c CN 4-3 فلوئورو 

236-239 237-238 95 4d CN 4-4 کلرو 

239-242 240-244 93 4e CN 2-5 کلرو 

247-248 246-247 95 4f CN 4-6 نيترو 

250-252 251-252 96 4g CN 3-7 نيترو 

- 247-248 95 4h COOEt 4-8 کلرو 

- 247-248 95 4h COOMe 4-9 کلرو 

- 245-246 94 4i COOEt 4-10 نيترو 

- 245-246 94 4i COOMe 4-11 نيترو 
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 ک .يط بدون حلال با استفاده التراسونيدر واکنش مدل تحت شرا H3OSO‐@cellulose4O3Feزور يافت کاتاليت بازيقابل -(2شکل )

 

 .i4ب يترک H NMR1 ،C NMR13مربوط به  يف هايط -(3شکل )

دند. يگرد ييشناسا ESI Mass)و ) IR ،H NMR1 ،C NMR13 يفيط يهاق روشيسنتز شده، از طر  i4ب يترکساختار 

در  i4ب يترک H NMR1ف يط ( ارائه شده است.i4ب )ينمونه درمورد ترک يها براکيک از تکنيشاخص هر  يهايژگيو

 ppm 61/8-09/7 ک در محدوده يآرومات يه يناح يو حلال کلروفرم دوتره ثبت شده است. پروتون ها MHz300فرکانس 

 ESI-Mass ف يدر ط شود. يظاهر م ppm 82/8 به صورت تک شاخه در  يديمآ NHدروژن يبه صورت چند شاخه و ه

 .ه استمشاهده شد  m/z000 /551   در ]+1M[+ يهاکيب پين ترکيا
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 .i4ب يبه ترک ESI-Massمربوط  يف هايط -(4شکل )

ن اتفاق يد اوليکن يهمانگونه که مشاهده م نشان داده شده است.( 4طرح واره )ن واکنش در يا يبرا يشنهاديسم پيمکان

د. يآيمربوطه به وجود مآلکن ک مولکول آب حذف شده و يآن  يباشد که طيد ميبه آلده ليتريمالون يليش نوکلئوفيافزا

ن به يل آميل آلفا نفتيبه دنبال آن حذف وتبد و (6) د حدواسطيتول نيل آمينفتکل با يش مايمورد نظر طبق افزا آلکنسپس 

 يرا منجر م (4)ل محصول يت تشکيو در نهاهيدروژن زدايي ون و يزاسيزومريو ا ييکه به دنبال ان حلقه زا(7)فرم حد واسط 

 .شود
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 ن هاينوليجهت سنتز مشتقات بنزوکوئ يشنهاديسم پي: مکان(4طرح واره )

 يريجه گينت-4

دروژن يه يبات دارايد ها و ترکين، آلدئيل آمينفت از واکنش اون -2نينوليدروبنزوکوئيه يدبات يترکدر مجموع، مشتقات 

ط يتحت شرا H3OSO‐@cellulose4O3Feزورين بار در حضور نانوکاتالياول يانو استات برايل سيل و متير اتينظ يدياس

cellulose4O3Fe@‐ زور ناهمگن مزومتخلخلياند. کاتاله شدهيک تهيط با استفاده از التراسونيمح يبدون حلال در دما

H3OSO يخوب مناسب به يکيو مکان يائيميش يدارين پايمنظم و مساحت سطح بالا و همچن يهابه علت دارا بودن حفره 

، مدت زمان يخوب تا عال يهاکند. بهرهيز ميط بدون حلال کاتاليل را در شرايبات کربونيندول و ترکين سه جزء ايواکنش ب

ن روش يمهم ا يايزور و استفاده مجدد آن از مزايکاتال يابيست و امکان بازيط زيط سازگار با محي، انجام واکنش در شراکوتاه

 کند.يل ميها تبدر روشيسه با سايل(متان در مقايندوليس)ايسنتز مشتقات ب يک روش کارآمد برايد بوده که آن را به يجد

 ر و تشکريتقد-5

 يمال يتهاين از حمايهمچن .شوديم ين پژوهش تشکر و قدردانيت از پژوهشگران در انجام ايصندوق حما يمال يتهاياز حما

 شود.يم ين پژوهش سپاسگزاريدر انجام ا ياست جمهورير ينانو يژه توسعه فناوريستاد و
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