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ABSTRACT 

Sulfonamide compounds with functional group -SO2NH- show a wide range of 

biological activities and medicinal properties. The synthesis of sulfonamides has been of 

interest to medicinal chemists for a long time. In this article, the selective acylation of 

sulfanilamide with acetic anhydride was carried out using some catalysts with Lewis acid 

properties. In this research, the one-pot selective method of N-acylation of -SO2NH2 

group in sulfanilamide molecule using stannous oxide nanoparticles as an efficient 

recyclable catalyst has been used. In this method, THF was replaced with expensive 

toxic amine solvents. The acylated product was identified by FTIR, 1HNMR, 13CNMR 

and MASS spectra. The best results with 85% efficiency, 95% selectivity were obtained 

using stannous oxide nanoparticles as catalyst (0.5 g) in tetrahydrofuran as solvent, at 

60°C in 60 minutes. The catalyst was recycled three times and maintained its efficiency. 

Using this method is completely green and has economic and environmental benefits. 
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 مقاله علمی پژوهشی

 (II) قلعهای نانوذره باشده زیکاتال با استیک انیدرید دیآملیسولفان یانتخاب واکنش

 دیاکس

 3خواه، جواد ملکوتی2یقاسم یهاد ، محمد1،*یمسن آباد نی، نسر1انینیقزو میمر
 رانیرودهن، ا ،یواحد رودهن، دانشگاه آزاد اسلام ،یمیگروه ش1

 رانیتهران، تهران، ادانشگاه  جهاد دانشگاهیسازمان  ،یکاربرد یمیش پژوهشیگروه 2
 دانشگاه تهران یفناور ستینانو ز یتخصص یآموخته دکترپژوهشگر و دانش3

 چکيده  مقاله اطلاعات

 09/06/1402: دریافت مقاله

 13/09/1402بازنگری مقاله: 

 20/10/1402پذیرش مقاله: 

خ وا  و  یکیول و یب یه اتیاز فعال یعیوس  فیط -NH2SO-دارای گروه عاملی  دیسولفونام باتیترک 
. بوده است ییدارو دانانیمیمورد توجه ش یمدت طولان یبرا دهای. سنتز سولفونامدهدیرا نشان م ییدارو
ب ا  زوره ایکاتال یبا اس تفاده از برخ ک انیدرید استی با دیآملیسولفان یانتخاب دار کردنآسیلمقاله،  نیدر ا
-گ روه دار ک ردن آس یل-N ظرفیت ک یاز روش انتخ اب قیتحق نیدر اانجام شد.  سیلوئ دیاس یژگیو

2NH2SO اف تیقابل باز زوریبه عنوان کاتال قلع اکسید هایآمید با استفاده از نانوذرهدر مولکول سولفانیل 
شد.  نیگزیجا متیقگران یسم نیآم یهابا حلال تتراهیدروفورانروش حلال  نیا رد استفاده شده است.
 نیش د. بهت ر شناس ایی MASSو  FTIR، HNMR1 ،CNMR13 یه افیشده با ط دارلیمحصول آس

رم( گ  5/0) زوریبه عنوان کاتال قلع اکسید هاینانوذرهبا استفاده از  ٪95 یریپذنشی، گز٪85بازده با  جینتا
 بیای بار باز سهتا  زوریدست آمد. کاتاله ب C◦60 یدر دما ،قهیدق 60 ، مدت زمانحلال تتراهیدروفوراندر 

 یطیمحس تیو ز یاقتصاد یایمزا است و روش کاملا سبز نیاز ا استفاده خود را حفظ کرد. ییشد و کارا
 دارد.
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 مقدمه -1

 دهدیرا نشان م یکیولوژیب یهاتیاز فعال یعیوس فیاست که ط -NH2SO-شامل گروه  ییبا خواص دارو دیسولفونام باتیترک

 ای دیبنزن سولفونام نویآم-۴[. 3، 2بوده است ] ییدارو دانانیمیوجه شمورد ت یمدت طولان یبرا دهای. سنتز سولفونام[۱]

 نیدر ب .است ییدارو یمختلف با کاربردها یدهایدر سنتز سولفونام یدیواسطه کل ترکیب کی( الف، ۱)شکل  دیآملیسولفان

برخوردار  ییدارو تیاز اهمزی در صنعت داروسا ( هنوزج، ۱ شکل) دی( و سولفاستامب، ۱ شکل) دیمآسولفابنز دها،یسولفونام

 [.6-۴] شوندسنتز می دیمآلیهستند و از سولفان

 

 ج( سولفاستاميد   ب( سولفابنزاميد  آميدالف( سولفانيل

 [7] دیو سولفاستام دیبنزامسولفا د،یآملیسولفانساختار مولکولی . 1 شکل

چالش  حال نیا با شود.یسنتز م دیآملی( در مولکول سولفان-2NH2SO) دیگروه سولفونام کردندار آسیل-Nاز  دیسولفاستام

 .[7] پارا است تی( در موقع-2NH) نیرقابت گروه آم ،آمیدسولفانیلدر مولکول  دیگروه سولفونام دار کردنآسیل-Nدر  یاصل

و  دشوار و گران است یشباهت ساختار لیها به دلآن یشود که جداسازیاز محصولات م یمخلوط لیمنجر به تشکامر  نیا

که  یدر حال رد،یگیقرار م دار کردنآسیل-Nتحت واکنش  تیدر هر دو موقع نیآم گروه. دهدیواکنش را کاهش م یبازده کل

 .(2 شکل) شود هلیآس دیبا دیفقط گروه سولفونام ییبا خواص دارو ییدهایسنتز سولفونام یبرا
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 لياست-N1مشتق   لياست-N1,N4مشتق  لياست-N4مشتق 

 مطلوب )سولفاستاميد(    نامطلوب   نامطلوب

 [7] کیاست دیدریبا ان آمیدسولفانیلمولکول  کردن دارآسیل-N. 2 شکل

با گروه  سهیدر مقا -2OS–کشنده وجود گروه الکترون لیبه دل دیدر گروه سولفونام -2NH یوندیرپیغ یهاالکترون تیفعال

2NH- 2گروه  نیمتصل است، کمتر است. بنابرا لیبه حلقه فن ماًیپارا که مستق تیدر موقعNH- کی، در لیمتصل به حلقه فن 

 .ستیمطلوب ن دیمانند سولفاستام ییدارو دیسنتز سولفونام یاست که برا ترفعال یرقابت یلیواکنش نوکلئوف

– که تنها گروه با گروه استیل است، به طوری پارا در موقعیت –2NH الش، محافظت از گروههای غلبه بر این چیکی از راه

2NH2SO ی بعدی، واکنشدر مرحله N-مستلزم افزایش تعداد مراحل  راهبردرا انجام دهد. با این حال، این  دار کردنآسیل

(. افزایش تعداد مراحل واکنش سبب کاهش بازده 3 شکلزدایی است )و مرحله حفاظت –2NH واکنش، مرحله حفاظت از گروه

 [.7] گرددهای واکنش میکلی و افزایش هزینه

 

 [7] دیمآلیدر سولفان -2NH( از گروه 2)مرحله  ییزدا( و محافظت1با محافظت )مرحله  -2NH2SO دار کردنآسیل-N. 3 شکل

 

 زدایيظتافح NH2–محافظت از گروه 



 قزوینيان و همکاران                                        دياکس (II) قلعهاي نانوذره باشده زيکاتال با استيک انيدرید ديآمليسولفان يانتخاب واکنش

27۱ 

 اگرچه .شودیاستفاده م دیجاذب اس کیبه عنوان  نیحلال آم کیاز  ،مقالاتشده در گزارش یهادر واکنش گر،ید یاز سو

و  تیسم لیها به دلاما استفاده از آن د،گردیراندمان واکنش م ینسب شیباعث افزا نیدیریمانند پ ینیآم یهااستفاده از حلال

 یفلز یدهایبا استفاده از اکس -2NH2SOگروه  دار کردنیلآس مواجه است. یجد یهاتیبا محدود ستیزطیاثرات مضر بر مح

 گزینشیمی ونیلاسیسولفون-Nارتقاء  یبرا یآب یفلز در محلول آل دیکانگ و همکاران، از اکس در مقالات گزارش شده است.

به عنوان  تیاتومید خاکبستر ی روبر  4O3Fe هاینانوذره و همکاران، از یقاسم [.8دوست استفاده کردند ]آب یهاالکلنویآم

به  ZnOهای نانوذرهو همکاران، از  تمدن [.3] استفاده کردند دهایسولفونام دار کردنآسیل-N یبرا یسیمغناط یفلز دیاکس

سولفونات استفاده  یو استرها دهایسولفونام آسیل-N ظرفیتکسنتز  یاستفاده مجدد برا با قابلیتناهمگن  زوریعنوان کاتال

 کیبه عنوان قلع کلرید  و همکاران، ازلو . شده استاستفاده  دار کردنآسیلواکنش  یاز قلع برا ذشتهدر گ [.9کردند ]

 یو همکاران، از د گلریز [.۱0استفاده کردند ]از مواد  یعیوس فیطگزین با ناحیه دار کردنآسیل یکم برا تیبا سم زوریکاتال

و  ریکب [.۱۱استفاده کردند ] لوکسانیشده سمحافظت یدهایرانوزیکوپیگل اگزینفض دار کردنآسیل یبرا دیاکس قلع لیبوت

 [.۱2رامونز استفاده کردند ]-مشتق ال فضا گزین دار کردنآسیل یبرا دیاکس قلع لیبوت یدهمکاران، از 

استفاده از  با آمیدسولفانیلدر مولکول  -2NH2SOگروه  دار کردنآسیل-N ظرفیتک یاز روش انتخاب قیتحق نیدر ا

 یهابا حلال تتراهیدروفورانروش حلال  نیا در استفاده شده است. افتیقابل باز زوریبه عنوان کاتال قلع اکسید هاینانوذره

 یقابل قبول ییمرحله با کارا کیدر  یبه صورت انتخاب 2NH2SO گروه گر،ید یشد. از سو نیگزیجا متیقگران یسم نیآم

 شود.یاستفاده م یبعد یهاو در واکنش شده بیایواکنش باز انیدر پا یموجود در بازار به راحت قلع اکسید زوریالکات شد. لهیسآ

 دارد. یطیمح ستیو ز یاقتصاد یایمزا است و روش کاملا سبز نیاز ا استفاده

 یتجرببخش  -2

 :هاي مورد استفادهروش مواد و -1-2

با  FTIR یبه وسیله یعامل یهاگروه نییتع شدند. یداریخر چیآلدر گمایمرک و س یهاشرکت ها ازو حلال ییایمیش مواد

 Bruckerدستگاه  یبر رو NMR فیط مورد مطالعه قرار گرفت. BRUKER EQUINOX 55در دستگاه  KBrاستفاده از قرص 

Avance DPX  مگاهرتز ثبت شد.  ۴00درδ ونیلیبر حسب قسمت در م (ppm و )J شده است ب هرتز گزارشبر حس .

مجهز به  Philips X’Pert MPD با دستگاه پراش( XRD) کسایپرتو الگوی پراش  شد. یبررس TLCها توسط واکنش شرفتیپ

 .درجه بر دقیقه گزارش شد 0.05درجه با سرعت  ۱8تا  ۱0از  θ 2در گستره CuKα (λ=0.154 nm) منبع پرتودهی ایکس
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 :SnOهاي نانوذرهسنتز -2-2

[. به طور خلاصه، در ۱3] استو مورفولوژی آن بررسی شده پیشین سنتز شده  منابعه روش مشابه ب قلع اکسید هایانوذرهن

مولار( به محلول  ۱ ،لیترمیلی 50) دیدروکسیه میسد آبی مجهز به همزن و کندانسور، محلول یلیترمیلی 250فلاسک  کی

زده شد. پس از سرد هم گرادسانتی 80 یدر دما قهیدق 30مولار( اضافه شد و مخلوط به مدت  05/0 ،لیترمیلی 50) دیکلرقلع 

 ساعت در آون خشک شد 6به مدت  گرادسانتی 80 یو پودر جامد در دماه شد وژیفیاتاق، مخلوط سانتر یشدن در دما

 ت،ی. در نها(2)معادله  قرار داده شد گرادسانتی ۴00 یبا دما کوره ساعت در 2به مدت  دیکسقلع ا دی. رسوبات سف(۱)معادله 

 .[۱3] شد ابیآسبدون آب  دیاکسقلع  اهیس لمحصو

2 NaOH + SnCl2 → Sn(OH)2 + 2 NaCl 

Sn(OH)2 → SnO + H2O 

وجود نانوذرات ( ۴)شکل  کسیدست آمده از پراش اشعه اه قرار گرفتند. نمودار ب ییشناسا زیسنتز شده تحت آنال نانوذرات

، 9/70، 9/65، 6/6۴، 7/6۱، 55/57، 6/5۴، 7/5۱، ۱/38، 7/37، 75/33، ۴5/26ها در قله. ده استکر دییقلع را تا دیاکس

مشاهده  (32۱(، )202(، )30۱(، )۱۱2(، )3۱0(، )002(، )220(، )2۱۱(، )۱۱۱(، )200(، )۱0۱(، )۱۱0، مربوط به )65/78

 .[۱3] ود در منابع استکه مطابق با استاندارد موج شد

 

 قلع دینانوذرات اکس (XRD) کسیپراش اشعه ا ی. الگو4شکل 

3-2- N-ديمآليسولفان يزوريکاتال دار کردنآسيل: 

N-در مناسب انجام شد. زوریانتخاب کاتال یمختلف برا طیدر شرا دیدریان کیاستبا  دیآملیواکنش سولفان در دار کردنآسیل 

 ۱0) دیدریان کیاستبا گرم(  72/۱مول، یلیم ۱0) دیمآلیربا، سولفانمجهز به دماسنج و آهن یلیترلیمی 50ن بال کی

 THF (20گرم( در  ۱/0ناهمگن ) زوریکاتال کیبه عنوان  آببی ( اکسیدIIقلع ) یهانانوذرهگرم( در حضور  03/۱مول، یلیم

 ۱ معادله

 2 معادله
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شد. پس از اتمام  یبررس TLC کیواکنش با تکن شرفتیپ .دحل ش ساعتیک به مدت  C◦ 60 ( به عنوان حلال درلیترمیلی

 25) سدیم کربنات محصول، مخلوط در محلول یسازشد. به منظور خالص ریو حلال تبخ هشد لتریناهمگن ف زوریواکنش، کاتال

تا محصول  هفه شداضا = 0/5pH رای رسیدن بهب HCl (1 M) جیبه تدر شد. لتریف سپس و ه( حل شد= pH 0/8 ،لیترمیلی

مادون  فیط از محلول فیلتر شد. )سولفاستامید( استامید آمینوفنیل(سولفونیل(-۴))-N رنگجامد سفید در پایان و رسوب کند

 یگروه عامل یداراماده اولیه دارویی به عنوان  دیسولفاستام آمیزدهنده ساخت موفقیتنشان 5در شکل  بیدو ترک قرمز

 است. cm ۱7۱5-1در  لیکربون

 

 )طیف قرمز( دیو سولفاستام )طیف آبی( دیمآلیسولفان FTIR فی. ط5شکل 

با ساختار  پذیرگزینشبه طور  بیترک نیا داد کهنشان  دیسولفاستام MASSو  NMR H1 ،NMR C13 یهافیط ن،یعلاوه بر ا

 (.8-6های )شکلسنتز شده است اولیه، به عنوان ماده  آمیدسولفانیلمورد نظر از  ییایمیش
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 دیسولفاستام H NMR1 فی. ط6شکل 

 

 دیسولفاستام C NMR13 فی. ط7شکل 
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 دیسولفاستام MASS فی. ط8شکل 

N-((4-aminophenyl)sulfonyl)acetamide (Sulfacetamide); C8H10N2O3S; MW: 214.2; mp: 182-184 °C; 1H NMR 

(400 MHz, CDCl3) δ(ppm): 2.52 (s, 3H), 5.41 (bs, 2H), 7.62 (d, 2H, J=4.4 Hz), 7.87 (d, 2H, J=8.4 Hz), 8.61 

(bs, 1H); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) δ(ppm): 23.8, 122.6, 124.2, 135.0, 140.2, 175.4; IR ῡ(cm-1): 1160 (-C-O), 

1241 (C-N, amide), 1595 (-C=C-), 1695 (-C=O), 2900 (-C-H, aliphatic group), 3100 (=C-H, aromatic group), 

3335 (-NH2); Anal. Calcd: C, 44.85; H, 4.71; N, 13.08; O, 22.40; S, 14.96. Found: C, 44.14; H, 5.01; N, 12.96; 

O, 22.84; S, 15.05. 

 بحثنتایج و  -3

های آزمایشگاهی صورت گرفت که در ادامه به تفکیک آمید کاتالیزشده، فعالیتیلپذیر سولفاندار کردن گزینشآسیل-Nبرای 

 استیل، محصول مطلوب است و بنابراین، تلاش ما برای سنتز انتخابی این ترکیب بود.-N1مشتق  تاثیر عوامل موثر آمده است.

 :يزوريکاتال ستميسبررسي تاثير  -1-3

 SnOناهمگن بدون آب  زوری(. کاتال۱مختلف استفاده شد )جدول  یزورهایکاتال از یزوریکاتال ستمیس نیبهتر افتنی یبرا

 نشان داد. دیآملیسولفان دار کردنآسیل-N یکارآمد برا زوریکاتال کیرا به عنوان  جینتا نیبهتر
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 *دیآملیسولفان یزوریکاتال دار کردنآسیل-N. 1جدول 

 ردیف
: دیآملیسولفان

 کیاست دیدریان
 (٪بازده) تکاتالیس حلال

-Nمشتقات پذیری گزینش

 **(٪)آسیل

 37 98 - استیک اسید 2 : ۱ ۱

 25 95 - استیک اسید ۱ : ۱ 2

 2۱ ۴2 - آب ۱ : ۱ 3

 23 57 - تترا هیدروفوران ۱ : ۱ ۴

 Fe2O3 60 ۱5 تترا هیدروفوران ۱ : ۱ 5

 Fe3O4 55 28 تترا هیدروفوران ۱ : ۱ 6

 ZnO 8۴ 33 تترا هیدروفوران ۱ : ۱ 7

 CuO 79 26 تترا هیدروفوران ۱ : ۱ 8

 85 8۱ (بدون آب) SnO تترا هیدروفوران ۱ : ۱ 9

 SnO.2H2O 55 ۴3 تترا هیدروفوران ۱ : ۱ ۱0

 SnO2 63 ۴7 تترا هیدروفوران ۱ : ۱ ۱۱

 62 90 (بدون آب) SnO تترا هیدروفوران 2 : ۱ ۱2

 (mol ۱% – گرم۱/0ناهمگن ) زوریکاتال قه،یقد 60زمان: ، C˚ 60 دما: :طیشرا*
 لیاست-4Nمشتق  ل،یاست-1N-4Nمحصولات: مشتق  ریسا**

 °C یدر دمااستیک انیدرید  با دیآملیابتدا سولفان د،یگروه سولفونام دار کردنآسیل-N دیسولفونام یانجام واکنش انتخاب یبرا

، ۱ها واکنش داده شد )جدول دهندهاز واکنش 2به  ۱ یبه عنوان حلال با نسبت مولاستیک اسید  در قهیدق 60به مدت  60

واکنش پذیری گزینشدارد.  ینییبازده پا یرقابت ندیفرآ کیدر  یجانب یهافرآورده لیتشک لیلواکنش به د نی(. ا۱ ردیف

 (.2 ردیف، ۱شد )جدول پذیری گزینشباعث کاهش  ۱:۱به  2:۱ها از دهندهواکنش ینسبت مول رییشد. تغ نییتع GCتوسط 

N-از محصول در  ییشد. اگرچه بازده بالا سهیناهمگن مقا یزورهایکاتال ریبا سااستیک انیدرید  با دیآملیسولفان دار کردنآسیل

N-در حضور  زیواکنش نپذیری گزینشبازده و  بود. نییپاپذیری گزینشاما  ،مشاهده شداستیک اسید  در دار کردنآسیل

، ۱شد )جدول پذیری گزینشباعث کاهش بازده و  زین یبه آب قطب یار قطبیبساستیک اسید  حلال از رییحلال آب کم بود. تغ

، ۱بود )جدول  همراه یبا راندمان بالاتر یقطب کی( به عنوان حلال آپروتTHF) دروفورانی(. انجام واکنش در تتراه3 ردیف

قلع  آنها نیقرار گرفتند که در ب فادهمورد است سیلوئ دیاس زوریو قلع به عنوان کاتال یآهن، رو یفلز یدهای(. اکس۴ ردیف

به طور  .O2H2SnOآب(، و  بدون) 3O2Fe ،4O3Fe ،ZnO ،CuO ،SnOرا داشت. پذیری گزینش نیآب بهتر بدون اکسید

با در نظر گرفتن  جینتا نی(. بهتر۱۱-5 هایردیف، ۱ناهمگن استفاده شدند )جدول  سیلوئ دیاس زوریلجداگانه به عنوان کاتا

ها از دهندهواکنش ینسبت مول شی(. افزا۱۱-8 هایردیف، ۱دست آمد )جدول ه آب ب بدون SnOبا  ،یریپذنشیعملکرد و گز

استیک انیدرید  یومتریمقدار استوک شی(. افزا۱2 یفدر، ۱شود )جدول یمحصول مپذیری گزینشباعث کاهش  ۱:2به  ۱:۱

 مشاهده نشد.پذیری گزینشدر  یداریواکنش شد، اما تفاوت معن یراندمان کل شیمنجر به افزا
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 واکنش طیشرا ریسابررسي  -2-3

مورد  زین یمتوال یندهایدر فرآ زوریتالاستفاده مجدد کا تیو قابل زوریواکنش مانند دما، زمان، مقدار کاتال طیشرا ریسا نیهمچن

 (.2قرار گرفت )جدول  یبررس

 بدون آب SnOهای نانوذرهبا استفاده از  آمیدسولفانیل دار کردنآسیل-N. 2جدول 

 (٪بازده) زمان )دقیقه( (C˚)دما  (g)مقدار  ردیف
مشتقات پذیری گزینش

N-آسیل(٪) 

۱ 
g ۱/0 

(mol% )۱ 
60 60 8۱ 85 

2 
g 5/0 

 (mol% )5 
60 60 85 95 

3 
g 0/۱ 

 (mol% )۱0 
60 60 85 90 

۴ 
g 5/0 

 (mol% )5 
 5۱ ۴0 60 دمای اتاق

5 
g 5/0 

 (mol% )5 
 6۱ 93 60 بازروانی

6 
g 5/0 

 (mol% )5 
60 ۱20 85 9۱ 

7 (mol% )5, 9۴ 83 60 60 دوم استفاده 

8 (mol% )5, 93 83 60 60 سوم استفاده 

 (.لیترمیلی 20) THF(، حلال: ۱: ۱)استیک انیدرید  :آمیدسولفانیل: طیشرا

 که ی(، در حال2 فی، رد2محصول شد )جدول پذیری گزینشبازده و  شیگرم باعث افزا 5/0به  ۱/0از  زوریمقدار کاتال شیافزا

در پذیری گزینش(. بازده واکنش و 3 ردیف، 2نکرد )جدول  جادیا جیدر نتا یگرم تفاوت آشکار 0/۱به  زوریمقدار کاتال شیافزا

در بازده محصول شد، اما  ینسب شیباعث افزا مای بازروانیددما تا  شی(. افزا۴ ردیف، 2کم بود )جدول  طیمح یدما

تفاوت  قهیدق ۱20زمان واکنش تا  شی(. افزا5 ردیف، 2)جدول  افتیکاهش  یواکنش به طور قابل توجهپذیری گزینش

 (.6 ردیف، 2نکرد )جدول  جادیاپذیری گزینشو  ییکارا جیدر نتا یداریمعن

 زورياستفاده مجدد کاتال تيقابل -3-3

با استفاده از  یدو واکنش متوال ،یبعد هایواکنشناهمگن جامد و امکان استفاده از آن در  زوریکاتال بیایباز یمنظور بررس به

 (.3جدول ، 9شکل انجام شد ) تیبدون کاهش فعاله شدبازیابی ستیکاتال
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 زوریاستفاده مجدد کاتال تیقابل. 3جدول 

 (٪آسیل)-Nپذیری مشتقات گزینش (٪بازده) نوبت استفاده ردیف

۱ (mol% )5, 95 85 اول استفاده 

2 (mol% )5, 9۴ 83 دوم استفاده 

3 (mol% )5, 93 83 سوم استفاده 

 دقیقه( 60(، زمان )C 60˚، دما )(لیترمیلی 20) THF(، حلال: ۱: ۱)استیک انیدرید  آمید:: سولفانیلطیشرا

دارد و واکنش را بدون کاهش  ییبالا یزوریشده هنوز هم قدرت کاتالیابیآب باز دونب قلع اکسید دهد کهینشان م جینتا نیا

واکنش با  انیشده در پادیتول یاقهوهاستات  ید قلع اکسید کند.یم زیکاتالشده  لهیآس-Nدر راندمان محصول  یقابل توجه

( به مدت تریلیلیم 2×۱0( و استون )تریلیلیم 2×۱0شو با آب )وو پس از شسته ساده از مخلوط واکنش جدا شد ونیلتراسیف

 2پودر به مدت  سپس رسوب کند. یااستات قهوه یپودر د قرار داده شد تا قلع به صورت C 70˚ یساعت در آون با دما 2

در  یجامد به خوب نی. ادیآبه دست  دیآب خشک و سف دونب قلع اکسید قرار داده شد تا رسوبات C ۱50˚ یساعت در دما

 یهااستفاده در واکنش یراظرف دربسته و دور از رطوبت ب کیشود. سپس در  لیهمگن تبد یتا به پودرشده  ابیهاون آس

 .گرددمی ینگهدار یبعد

 

 متوالی یهااز آن در واکنشدوم و سوم استفاده شده در بازیافت زوریکاتال پذیری و راندمانگزینش. 9 شکل

 واکنشسازوکار  يبررس -4-3

را در مولکول  -2NH2SOگروه  دار کردنآسیل-Nواکنش  ییکارا ،[۱۴] سیلوئ دیآب به عنوان اس دونب قلع اکسید از استفاده

نقش دوگانه  لیتواند به دلیآب م دونب قلع اکسید به وسیله دار کردنآسیل-Nواکنش  لیتسه دهد.یم شیافزا دیمآلیسولفان

 ریجفت الکترون غ رشی، با پذآب دونب قلع اکسید قلع در dخالی  یهاتالیاورب ،ابتدا .[۱۴] باشد سیلوئ دیزمان اسو هم

 درصد )%(



 قزوینيان و همکاران                                        دياکس (II) قلعهاي نانوذره باشده زيکاتال با استيک انيدرید ديآمليسولفان يانتخاب واکنش

279 

کند )شکل یدر الکل چرب م لیدروکسیگروه ه نوکلئوفیلیرا مستعد حمله  لیگروه کربون ،دیدریان کیاستدر  ژنیاکس یوندیپ

۱0.) 

-A( ،N( یهیدرو ن یوندهایپ به وسیله شدهمحافظت -2NH: ناهمگن سیلوئ دیاس زوریدر حضور کاتال دار کردنآسیل-Nواکنش سازوکار . 10 شکل
 .(B)استیک انیدرید  با آمیدسولفانیل SnOکاتالیز شده با  دار کردنآسیل

واکنش  طیحواکنش را از م یآزاد شده در طاستیک اسید  د،یجاذب اس کیبدون آب به عنوان  قلع اکسید گر،یاز طرف د

بدون  قلع اکسید رهیواکنش، رنگ ت شرفتیپ نی. در حرود شیواکنش به سمت راست معادله پ شودیو باعث م کندیحذف م

قلع  استات ید بیایو باز یکه پس از جداساز نجاستی. جالب اشودیم لیتبداستات  ید قلع اکسید یاآب به رنگ قهوه

رنگ اهیبدون آب س قلع اکسید به C ۱50˚ یبا حرارت دادن در دما توانیرا م بیترک نیا ،یاهبه صورت جامد قهو اکسید

 .است یمشابه متوال یهاکردن واکنش زیکرد که قادر به کاتال یابیباز
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 گیریجهینت -4

با  لیاست-N1مشتق  دیتول یبرا دیآملیسولفان دار کردنآسیل-N پذیرگر گزینشزیکاتالدر این پژوهش طور خلاصه،  به

(، کاهش زمان ٪95بالا ) یریپذگزینش(، ٪85بالا ) بازده م،یو ملا زیتم طیشرا یوش دارار نیا .به کار گرفته شد موفقیت

شده  لهیآس-N1 دیسنتز سولفونام یجذاب برا یاست که آن را به انتخاب زوریکاتال استفاده مجدد تیو قابل دقیقه( 60) واکنش

چنین به قیمت، و هملزی با دسترسی تجاری و ارزانقلع اکسید به عنوان یک اکسید ف کند.یم لیتبد ییدارو یبا کاربردها

نوآوری عمده  در این پژوهش بود.، یک گزینه بسیار خوب برای استفاده سنتز سولفونامید انتخابی قابلیت تسهیل واکنشدلیل 

سولفاستامید در سنتز ماده اولیه دارویی  زدایی نهایی آنمحافظت گروه عاملی آمینی و محافظت این پژوهش، حذف دو مرحله

علاوه بر افزایش بازده نهایی واکنش، کلی باشد. این کاهش در تعداد مراحل سه مرحله سنتز به بک مرحله میو تبدیل 

چنین حذف هماست.  مناسبی دارای مزایای اقتصادی ،مانند استیک انیدرید قیمتحذف واکنشگرهای گران محصول، به دلیل

تر مانند تترا هیدروفوران از دیگر مزایا و با یک حلال مناسب ریدین و تری اتیل آمینحلال آمینی با سمیت بالا مانند پی

صنعتی مناسب  مقیاسدر  محصول سولفونامیدی تولیدبرای به عنوان حلال باشد که استفاده از آن را نوآوری این پژوهش می

 ساخته است.

 تشکر و قدردانی -5
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