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 تشکر و قدردانی

به ثمر نشستن این تحقیق مرهون الطاف بیکران الهی است، خداوند را شاکرم 

 که این منت را بر من نهاد.

  راهنمای ستادا یبهشائ دریغ و بیاز زحمات و پشتیبانی بی با نهایت سپاس
و استاد مشاور ارجمند دکتر  حسین نصر اصفهانیدکتر  آقای محترم جناب

در اختیار  محمد باخرد که وقت پر ارزش خودشان را در طی انجام این تحقیق

شک بدون  بی .انداینجانب گذاشته و همواره با روی گشاده پذیرای بنده بوده

 بود. حمایت و پشتیبانی ایشان انجام این تحقیق مقدور نمی

کلیه دوستان و عزیزانی که در مراحل مختلف تحصیلی مرا  م ازگزار سپاس

ها دانسته و  همیشه خود را مرهون لطف و مهربانی آن لیکن یاری نمودند؛

 هایشان را داشته باشم. امیدوارم به لطف الهی روزی توان جبران محبت

 

 
 

 

 

 



      

   ه  
 

 

 

 شیمیدانشکده  شیمی آلیدانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته  سعیده میرزاییاینجانب 

تترا برمو  – 4) -4 با  واکنش دی اسیدکلرایدها پایان نامه دانشگاه صنعتی شاهرود نویسنده

 شوم.           متعهد می نصر اصفهانی دکترتحت راهنمائی جناب آقای  یورازولفنیل( فتالیمیدو

  پایان نامه پایان نامه تحقیقات در این  .تحقیقات در این  ر است  ینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردا .توسط ا ر است  ینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردا  توسط ا

 . تایج پژوهشهای محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است  ز ن ا .در استفاده  تایج پژوهشهای محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است  ز ن ا  در استفاده 

           تاکنون توسط خود یاا رارد دیگاری بارای دریارات هایم ناوی مادر  یاا پایان نامه  تاکنون توسط خود یاا رارد دیگاری بارای دریارات هایم ناوی مادر  یاا          مطالب مندرج در  پایان نامه  مطالب مندرج در 

. ئه نشده است  را ا متیازی در هیم جا  .ا ئه نشده است  را ا متیازی در هیم جا   ا

        ثر متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد و مقااتت مساتخرج باا ناام ا ثر متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد و مقااتت مساتخرج باا ناام     کلیه حقوق معنوی این  ا » » کلیه حقوق معنوی این 

به چاپ خواهاد  به چاپ خواهاد  « «   Shahrood  University  of  Technology» و یا و یا « « دانشگاه صنعتی شاهرود دانشگاه صنعتی شاهرود 

. .رسید   رسید 

  ا ر باوده  تأثیرگذا پایان نامه  تایح اصلی  ررادی که در به دست آمدن ن ر باوده ا حقوق معنوی تمام ا تأثیرگذا پایان نامه  تایح اصلی  ررادی که در به دست آمدن ن ناد در مقااتت   ناد در مقااتت   حقوق معنوی تمام ا

ز  ا  رعایت می گردد.رعایت می گردد.  پایان نامهمستخرج از مستخرج 

    آنها ( اساتفاده شاده ارتهای  ز موجود زنده ) یا ب پایان نامه ، در مواردی که ا آنها ( اساتفاده شاده   در کلیه مراحل انجام این  ارتهای  ز موجود زنده ) یا ب پایان نامه ، در مواردی که ا در کلیه مراحل انجام این 

. .است ضوابط و اصول اخلاقی رعایت شده است   است ضوابط و اصول اخلاقی رعایت شده است 

 ا به حوزه اطلاعات شخصی  مواردی که  امه، در  ن یان  ا پ ین  نجام ا یه مراحل ا ته در کل ار رراد دسترسی ی

. انسانی رعایت شده است  و اصول اخلاق  بط  ، ضوا ری                                                                                                                                                                       یا استفاده شده است اصل رازدا

                                  تاریخ                                                                                                                        

 امضای دانشجو

  

 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

 اثر و محصوتت آن )مقاتت مستخرج ، کتاب این  امه های  کلیه حقوق معنوی  ، برن

ارزار ها و تجهیزات ساخته شده است ( متعلق به دانشگاه صنعتی  ، نرم  یانه ای  را

اید به نحو مقتضی  ب این مطلب  در تولیدات علمی مربوطه ذکر شاهرود می باشد . 

.  شود 

 ایان نامه و نتایج موجود در پ  .بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد استفاده از اطلاعات 
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 چکیده

رتالیک انیدرید در مخلوط پیریدین و استیک اسید،  یورازول با تترابرمو آمینورنیل(-4)-4واکنش 

ون قرمز ی طیف سنجی مادساختار ترکیب سنتز شده به وسیله آمیک اسید مربوطه را ایجاد کرد.

 تایید گردید.

-دی سوکسینیلبا کربوکسیلیک اسید -6'-یورازول ]تترابرمو بنزآمیدو( رنیل-5'،4'،9'،2')-4 [-4

پلیمرهای جدید با گرانروی  پلیمره شد. DMACو   DMFدر حلال یدکلریتررتالوییل دو  یدکلر

   ی طیف سنجی مادون قرمز و ختار پلیمرهای سنتز شده به وسیلهبه دست آمد. سا 26/0 -93/0

1
H-NMR  یوسیلههخواص حرارتی این پلیمرها بو تائید شد TGA مورد مطالعه قرار گررتند.  

 پلیمر، سوکسینیل دی کلرید، تررتالوییل دی کلرید، گرانروی. کلیدی:کلمات 
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 پلیمرهای دیر اشتعال   -1-1

 و احتراق آنها یپلیمرمواد   -1-1-1

امروزه این مواد جزیی از . باشد بدون وجود مواد پلیمری مشکل می ،تصور جهان پیشررته کنونی

و مورد مصرف عمومی تا ابزار دقیق و  ، از وسایل زندگیاند و در ساخت اشیای مختلف ا شدهزندگی م

1پلی یونانی یکلمه از کلمه پلیمر .اندررتهکار ه پیچیده پزشکی و علمی ب
 به 2وسمر و به معنی چند 

 م پیوستن هزاران واحد کوچکه از اتصال و بهکه ، وجود آمده استه قسمت ب یامعنای واحد 

خوب، داشتن خواص مکانیکی و عایقی  این مواد به خاطر اند. تشکیل شدهنومر وسوم به مومولکولی م

ان چسب، کاربرد آنها در به عنو. استفاده از مواد پلیمری، کنندینقش مهمی در صنایع الکتریکی ایفا م

 .] 1[ های آلی، منسوجات، خودروسازی و  . . . روز به روز در حال گسترش استکامپوزیت

به همین جهت استفاده از  هاست.یکی از معایب اصلی بیشتر مواد پلیمری اشتعال پذیری ذاتی آن 

شتر ترکیبات پلیمری حاوی باشد. بیهت مراقبت در مقابل آتش ضروری میهای خارجی جارزودنی

9مواد دیر اشتعال ی تحت عنوانهاییارزودن
این یک و بنابر باشد که باعث کاهش احتراق شدهمی 

 . ]2[ شودصول با اشتعال پذیری کم ایجاد میمح

 مواد دیر اشتعال  -1-1-2

شوند تا مقاومت د قابل احتراق )سوختنی( اضاره میمواد شیمیایی هستند که به موامواد دیر اشتعال، 

 برابر آتش ارزایش دهند. این مواد، طی ررایند ساخت ماده سوختنی به آن اضاره شده، یا بهآنها را در 

های احتراق از طریق این ترکیبات با مداخله در واکنش شوند.عنوان پوشش روی سطح آن کشیده می

  .کنندی آن جلوگیری مییا گسترش دامنه خواص ساختاری و ترمودینامیکی خود از ایجاد شعله و
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دیر اشتعال  مواد های بدونلاستیکو پ های حاوی مواد دیر اشتعالمقایسه محل سوختگی پلاستیک

های ت کمتری از گازد و دود کمی با غلظنکن، گرمای کمی تولید مینشان داده که مواد دیر اشتعال

مواد دیر  وجود آمده است.همواد ب علت کاهش در میزان سوختنات به این اثر د کهنکنسمی ایجاد می

ها  مثل تولید تجهیزات الکترونیکی، غلظت نسبتا بات در بیشتر کاربرداشتعال به طور گسترده در 

مصرف ساتنه مواد دیر . شوندو در صنعت ماشین سازی استفاده میمنسوجات، پلیمرهای پلاستیک 

 .] 9[ میلیون تن گزارش شده است 5/1باتی اشتعال به طور متداول 

 اهمیت به کارگیری مواد دیر اشتعال -1-1-3

سالیانه یازده میلیون دتر برآورده شده است. در بریتانیا  ،خسارت آسیب به لوازم زندگی در اثر آتش

 نفر آسیب 15000نفر جان خود را از دست داده و حدود  300تا  800هر سال در اثر آتش سوزی، 

سال  5بینند، بچه های زیر رادی که در اثر آتش سوزی صدمه میبینند. از نظر آماری، بیشترین ارمی

-لوازم به وضوح روشن است. به کار گیری مواد دیر اشتعال دران هستند. از این رو لزوم به کارو نوجوان

سوزی شده در اثر آتش خسارت وارده به اررادگیری این مواد در صنایع مختلف باعث پایین آمدن آمار 

 .]4[  است

 انواع مواد دیر اشتعال  -1-1-4

 اند: گروه اصلی تقسیم شده 4نوی مواد دیر اشتعال مختلف وجود دارد که به  135بیش از 

 اشتعال معدنی. مواد دیر 1

 دار. مواد دیر اشتعال آلی رسفر2

 . مواد دیر اشتعال حاوی نیتروژن9

 . مواد دیر اشتعال هالوژنه4

منیزیم  آلومینیوم هیدروکسید ورلزی مثل  یمواد دیر اشتعال معدنی شامل هیدروکسیدها

مواد دیر اشتعال آلی  شوند.به مواد پلیمری اضاره میکننده به عنوان پر باشند ومی هیدروکسید
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ور به ط هایی هستند که ممکن است شامل کلر و برم هم باشند واستر رسفات در واقع داررسفر

اند. مواد دیر اشتعال حاوی استفاده شده های سلولزی منسوجاتدر پلیمرها و نیز ریبر گسترده

ها و یوراتانپلی های حاوی نیتروژن نظیرشوند و در پلیمرزا مییتروژن مانع از تشکیل گازهای آتشن

 نها هستند.شوند. بیشتر مواد دیر اشتعال حاوی نیتروژن، ملامین و مشتقات آآمیدها استفاده میپلی

و برم هستند. مواد دیر اشتعال حاوی برم نسبت به مواد  مواد دیر اشتعال هالوژنه بیشتر بر مبنای کلر

علت آن این است که مواد دیر اشتعال حاوی برم بازده باتیی  .دار رراوانی زیادی دارنداشتعال کلر دیر

، نسبت به مشتقات ترکیبات حاوی برممحصوتت حاصل از تجزیه  در دماهای باتتر،دارند و همچنین 

ساختارشان  ، رراریت کمی دارند. مواد دیر اشتعال هالوژنه بر اساس، به علت سنگین بودن برمدارکلر

 یای، ترکیبات هالوژنهی آلیفاتیک حلقه، ترکیبات هالوژنهزنجیری یترکیبات هالوژنهبه سه گروه 

 .]5[شوندمیتقسیم  آروماتیک

شوند: مواد دیر اشتعال گروه تقسیم می 2ال بر اساس روش اتصال به مواد پلیمری به مواد دیر اشتع

دار و نظیر مواد دیر اشتعال برم پذیرارزایشی. مواد دیر اشتعال واکنش مواد دیر اشتعال واکنش پذیر و

 کنند. اما مواد دیر اشتعال ارزایشی مثلپیوند شیمیایی ایجاد می با مواد پلیمری رسفردار

طریق صاف کردن شوند و بدین ترتیب به راحتی از هیدروکسیدهای رلزی با مواد پلیمری مخلوط می

  .شونداز محصوتت جدا می

، به صورت های صنعتیدر کارخانهطی ررایند تولید و یا ارزایش به مواد پلیمری  دیر اشتعال،مواد 

به  و غبار  گرد شده و با اتصال به ذراتط شستشو، وارد محی یا در طول ررایند تبخیر وراضلاب و یا 

که بیشتر با توجه به این شوند.می زیست و بدین صورت باعث آلودگی محیط آب و خا   منتقل شده

، اثرات مضری بر روی بارت بدن انسان، خاصیت سمی دارند دارویژه مشتقات برمهاین ترکیبات ب

 . ]6[ دارند موجودات حیوانات، گیاهان و نیز زنجیره غذایی
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 مونومرهای هالوژنه -1-1-5

کلرید شوند. مونومرهایی مثل وینیلدیر اشتعالی ذاتی در پلیمرها می مونومرهای هالوژنه باعث ایجاد

های ن(، استایرکلرو پرن(، کلروپرن در پلی)وینیل برمیدوینیل برمید در پلی)، (وینیل کلرید)در پلی

و کوپلیمرهای آنها دارای خاصیت دیر اشتعالی ذاتی هستند. نشان داده شده است که پلیمرهای  داربرم

خواص دیر اشتعالی با ساختار آروماتیک  دارر آلیفاتیک نسبت به پلیمرهای برمحاوی برم با ساختا

 .]3[ اما ساختارهای آروماتیک پایداری گرمایی بهتری دارند کنند،بهتری ایجاد می

  یورازول -1-2

-4،2،1باشد. نام آیوپا  این ترکیب میC2H3N3O2   عضوی با ررمول 5یورازول ترکیب هتروسیکل 

گروه کربونیل غیرمجاور  2ژن و اتم نیترو 9( است. این ترکیب دارای 1اون )دی-5،9-آزولیدینتری

دو اتم نیتروژن  داراینیتروژن متصل است. یورازول به سه اتم که سه پرتون نسبتا اسیدی  ،باشدمی

متصل به هم از  هرمی باشد. دو اتم نیتروژنیتروژن مسطح میشکل متصل به هم و یک اتم ن هرمی

 .  ]8[دهدتند و وارونگی آنها همزمان رخ مییکدیگر مستقل نیس

                                            

         

                                            

                                                          (1)                

 هاخواص و کاربرد یورازول -1-2-1

-باشد. یورازول صنعتی در تولید کیسهیایی مهم در آزمایشگاه و صنعت مییک واکنشگر شیمیورازول 

کش ، تولید داروهای کننده در پلاستیک ها،  تولید علفها، به عنوان عامل متورم اتومبیل های هوای

 همچنین به عنوان عامل این ترکیب ضدتوموری و در تولید ترکیبات ضد قارچی استفاده شده است.

 های هتروسیکل یبرای تهیهپایدار کننده در شیرکاربرد دارد. یورازول به عنوان واکنشگر آزمایشگاهی 
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N
H

NH

OO

که یک باز در  (2) یمیایی به یوراسیلشود و به علت شباهت شرلزی استفاده می و ترکیبات آلیجدید 

 .]3[ ی اساس زندگی موجودات نقش اساسی دارددر مطالعهباشد، می  RNAساختار 

                                               

                                      

  

                                                          (2)             

 ها اکسایش یورازول -1-2-2

 عضوی متعلق 5به یک گروه مهم از ترکیبات هتروسیکل  (4و ) (9) هااوندی-5،9-ینآزولتری-4،2،1

 ند.آیبدست می (5) هایورازولبیسکه از اکسایش یورازول و  هستند،

تواند انجام شود که از های متنوعی میی معرفها به وسیلهاوندیآزولینها به تریاکسایش یورازول

 کرد:توان به موارد زیر اشاره آن جمله می

NO] از استفاده (الف
+
.Crown.H(NO3)2

-
] [10]. 

 .KClO3 [11]استفاده از سیلیکا سولفوریک اسید در حضور  (ب

 .Ph3BiCO3  [12]پ( استفاده از

 .Al2O3 [19]در حضور  KMnO4 از  استفاده (ت

3که تولید  2aNaH( مخلوط با 3OIH)ررم هیدراته  H5IO6یا  3OIHث( استفاده از  
ا

aH
+

IH  یا

4
ا

aH
+

IH [14]کند می. 

 .[15] مرطوب SiO2در حضور  2[Ce(NO3)6](NH4)با  NaNO2استفاده از مخلوط  ج(

   .]16[  مرطوب SiO2( و Silica-OSO3Hاسید )در حضور سیلیکاسولفوریک NaNO2چ( استفاده از 

 .PhI(OAc)2 [13]( استفاده از خ   

 .AlCl3 [18]در حضور  K2Cr2O7د( استفاده از    
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N

N
H

N
H

OO

NH2

H2NNH2 .H2O + H2NCONH 2

120-160 oC

HOCH2CH2CH2OH

N

N
H

N
H

N

NN
H

R

X

OO

OO

or
N

NN
H

OO

H

X

[O]

N

N N

N

NN

R

OO

OO

or
N

NN

H

OO

X= H or Na

مثل واکنش آلیل  ،های آلی مختلفدر واکنش به عنوان واکنشگر هااوندی-5،9-ینآزولتری-4،2،1

ها اوندیآزولینها، واکنش تریها با آلکناوندیآزولینواکنش تریها، اوندیها با تری آزولینسیلان

ها استفاده اکسایشی تیول جفت شدنها و ها و کتونآلدهید ها بهها، اکسیداسیون الکلبا کربن نانولوله

  . شده اند

نشان  هاها توجه خاصی به آنباعث شده که شیمیدان اتحساسیت و رعالیت غیرعادی این ترکیب

 ها دشوار است.تهیه و خالص سازی آناگرچه  دهند،

           

 

 

        (9) 

                                    (4                  )                         (1)                         (5)                                                                                          

 مشتقات یورازول یتهیه -1-2-3

های ا هر سه هیدروژن با گروه یا گروهها یک یا دو یورازول، ترکیباتی هستند که در آنمشتقات ی

 استخلاری جایگزین شده باشد. 

 (6) آمینو یورازول )یورازین(-4 یتهیه -1-2-3-1

 با نقطه جوش بات ( در یک حلال قطبی8( با اوره )3این ترکیب هیدرازین هیدرات ) یبرای تهیه

 آیدبه صورت کریستال به دست می شود. محصول واکنشحرارت داده می مانند پروپیلن گلیکول

]13[. 

 

        

                                                                             )8)                       (7) 

               (6           )                                                                                         
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H2N - CO - NH - CO - NH 2

or

H2N - CO - NH - CO 2C2H5

+
C6H5 - NH - NH 2

NH
NH

N

O

O
C6H5

+

NH3

or

NH3 + C 2H5OH

NH2CONH2 + C6H5NHNH2

slow heat increase

fast heat increase

NH
NH

N

ph

O

O

N
NH

N

ph

O

O

NHPh

 

 (9) فنیل یورازول -1 یتهیه -1-2-3-2

( 3رنیل یورازول ) -1( واکنش داده و 12با رنیل هیدرازین ) ( 11( یا اتیل آلورنات )10) بیوریت

 .]20[ شودحاصل می

            

    

                                                                                                 (10) 

                                                

   (3                                           )  (12                                )       (11) 

 

 

 .]21[گرددتری حاصل میشود محصوتت پیچیدهاوره استفاده می هنگامی که از

 

 

            (19                             )                                     (12           )           (8 ) 

 

 

                      (14) 

هیدرازین، اگر سرعت ارزایش گرما کم باشد محصول اصلی رسد در واکنش میان اوره و رنیلبه نظر می

( 14یورازول )رنیل -1-آنیلین -4باشد و اگر سرعت ارزایش گرما زیاد باشد، یورازول میرنیل -1

-آنیلین -4شود، گرما داده می 1:1 یورازول و اوره با نسبتمحصول اصلی خواهد بود. زمانیکه به رنیل

 .]22[ (شودکه با گرما دادن کوتاه مدت یارت نمی) باشدلی واکنش مییورازول محصول اصرنیل -1



      

 9   
 

PhNCO + NH N C

Ph

O

Resin

H

Ph NH C

O

N N

H Ph

C

O

Resin

Et3N

K
+
 
-
OC(CH3)3

N

NN
H Ph

Ph

OO

O

O

O
Br

Br

Br

Br

دو استخلاری با یک رزین حامل گروه کربونیل ایمیدازول،  -1،2، هیدرازین دیگر یدر یک روش سنتز

کاربازاید  وارد واکنش شده، سمی( 16)ها  با ایزوسیانات (15) واکنش داده، سپس کربازات حاصل

 آمین یا پتاسیماتیلمتعاقبا  به وسیلة تریده است که به دست آم( 13)متصل به رزین 

 .]29[ ترشیوبوتوکسید، واکنش بسته شدن حلقه روی آن صورت گررته است

 

 

                                        (13                )                        (15            )      (16) 

                                                                                                  

 

 

                                (18) 

  تترابرموفتالیک انیدرید -1-3

 و نقطه ذوب C8Br4O3جامد کریستالی سفید رنگ، با ررمول مولکولی  (13) رتالیک انیدرید برموتترا

°C280 تترابرمو است.اون دیرورانبنزوایزو-9،1-تترابرمو-3،6،5،4باشد. نام آیوپا  این ترکیب می-

در معرض آن به منظور استفاده از آن  هاقرار گررتن انسان  آن و رتالیک انیدرید به خاطر تولید انبوه

تخاب شده تا از نظر سمیت و ضد آتش، توسط سازمان ملی سلامت محیطی ان یبه عنوان ماده

این ترکیب در لیست موادی که سالیانه بیشترین مقدار تولید را دارند قرار زایی تست شود. سرطان

 گررته است. 

                                         

 

                                                 

                                                           (13)  
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 خواص و کاربرد تترابرمو فتالیک انیدرید -1-3-1

معرض آب و هوای مرطوب در ل احتراق است. این ماده تترابرمو رتالیک انیدرید در حالت مایع قاب

 اکسید کربن و هیدروژن برمید تولید کند.ه و بخارات سمی منوکسید کربن، دیممکن است تجزیه شد

درصد برم  39) معدنی تبدیل شود به میزان زیادی به موادشود که تجزیه گرمایی این ترکیب باعث می

 به خوبی سولفوکسیدمتیلو دی نزندر بو در آب به مقدار اندکی این ترکیب شود(. آلی بازیارت می

 ررابنفششود و یا در معرض نور ژل به کار برده میسیلیکا حل می شود. این ماده زمانیکه در سطح

-کربوکسیلیک اسید هیدرولیز میدی دقیقه( به 5گیرد، خیلی سریع )با نیمه عمر کمتر از قرار می

 . گردد

اثر هستند، برم در آن نسبتا بی–های کربن آروماتیکپیوندبرمو رتالیک انیدرید به خاطر این که تترا

ی زیستی عمل کند. اگرچه مشخص شده است که در د که به عنوان عامل آلکیله کنندهروانتظار نمی

د. همچنین پیشنهاد شده ها را آسیله کنهای آمینو پروتئیندی متیل ررم آمید، می تواند گروهحلال 

 را آسیله کند.  DNAهای عاملی در آمینو و سایر گروهتواند گروه است که می

تأثیر  زیاد است و مشخص شده است که در مقادیرتترابرمو رتالیک انیدرید تا حدودی در خا  پایدار 

 مقادیروی جمعیت قارچ خا  حتی در در حالی که بر ر ،مثبتی بر روی جمعیت باکتری خا  دارد

 باشد. ین ترکیب در محیط آبی کم میستی ارعالیت زیتأثیری ندارد.  بات

شود. های غیر اشبای ارزوده میبه رزینضد اشتعال رتالیک انیدرید به عنوان واکنشگر  تترابرمو

حاوی های پلی یوراتان اشتعال، نظیرهمچنین به عنوان ماده شروی کننده برای تولید سایر مواد ضد 

) ترکیبی  ین برای تولید سولفو برمو رتالئینهمچن. شودلیل تترا برمو رتاتت استفاده میبرم و دی آ

  .رودشود( به کار میاستفاده میداروی کنترل کننده اسید معده که به عنوان 
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O

O

O
Br

Br

Br

Br

O

O

O

+ Br2

H2SO4/45-65% SO 3

or  H 2SO4/70% H 2O2/I2

 فتالیک انیدرید تترابرمو یتهیه -1-3-2

درصد )اسید  60اولئوم در  (20) رتالیک انیدرید دار کردنی برمترابرمو رتالیک انیدرید به وسیلهت

. چون معرف هالوژنه شود% تهیه می35اکسید( با بهره تری درصد سولفور 45-65سولفوریک حاوی 

 را به برم اکسید کند.  برمید هیدروژن اولئوم اضاری تزم است، تا باشد مقداربرم می ، کننده

غلیظ و  رتالیک انیدرید از واکنش رتالیک انیدرید و برم در مخلوط اسید سولفوریک همچنین تترابرمو

 .]24[شودلفونیک اسید حاوی سولفور تهیه میسوپراکسید در حضور ید، یا در کلرو % هیدروژن30

 

       

                

                                                                                                  

          (13)                                                                                           (20) 
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 فصل دوم

 بحث و نتیجه گیری
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 ( 21یل کلرید )بنزوئنیترو-4ی تهیه -2-1

ساعت ررلاکس شد. از آنجا  2ید در حلال اتیل استات به مدت ( با تیونیل کلر22)نیتروبنزوئیک اسید -4

پایان  یخلوط، نشان دهندهیک اسید در مخلوط واکنش، نامحلول است، شفاف شدن  مئنیتروبنزو-4که 

تقطیر در رشار  یررلاکس، تیونیل کلرید اضاری و اتیل استات به وسیلهاتمام باشد. پس از واکنش می

 (1-2)طرح یل کلرید به دست آمد. نیتروبنزوی -4کاهش یارته، خارج شده، 

ساختار ترکیب را بلی ی قاین ترکیب با اطلاعات گزارش شده IRی ذوب و طیف سنجی ی نقطهمقایسه

  .]25 [کندتایید می

 ( 23یل آزید )نیتروبنزوئ-4 یتهیه -2-2

نیتروبنزوییل کلرید در استون -4ول یل آزید از طریق ارزایش محلول آبی سدیم آزید به محلنیتروبنزوئ -4

در استون  نیتروبنزوئیل آزید-4درجه سانتی گراد )حمام یخ( ساخته شد. از آنجا که  5مطلق در دمای 

باشد، به هم زدن شدید نقش مهمی در پیشررت واکنش دارد؛ ل بوده و از طرف دیگر آب گریز میمحلو

یل کلرید نیترو بنزوی-4ورد، دورازی شده، سدیم آزید و چون اگر مخلوط واکنش به طور ملایم به هم بخ

 شوند. از دسترس همدیگر دور می

یب را ی قبلی ساختار ترکاین ترکیب با اطلاعات گزارش شده IRی ذوب و طیف سنجی ی نقطهمقایسه

   .]25 [کندتایید می

 ( 24ید)اکاربازنیتروفنیل( سمی -4)-4-سی کربونیلاتوک -1 یتهیه -2-3

ساعت تحت گاز ازت ررلاکس شد. در اثر حرارت، یک  11یل آزید در تولوئن خشک به مدت نیتروبنزوئ-4

شود. نیترین حاصل در اثر نوآرایی شده و حدواسط نیترین تشکیل میرج مولکول ازت از ترکیب خا

پس از پایان زمان ررلاکس، در حالی که سیستم هنوز شود. س به ایزوسیانات مربوطه تبدیل میکورتی

صاری بوخنر جداسازی شد.  یبسته است مخلوط واکنش تا دمای اتاق سرد، سپس سریعا به وسیله

گراد سرد شد و محلول اتیل کربازات در تولوئن خشک قطره درجه سانتی 5ل زیر صاری تا دمای محلو
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سپس به مدت یک ساعت دیگر  قطره به آن اضاره شد. مخلوط واکنش به مدت نیم ساعت در این دما و

در دمای محیط به هم زده شد. سرانجام مخلوط واکنش به مدت سه ساعت ررلاکس گردید. رسوب 

 یله صاری بوخنر جداسازی شد. حاصل پس از سرد شدن به وس

ی قبلی ساختار ترکیب را این ترکیب با اطلاعات گزارش شده IRی ذوب و طیف سنجی ی نقطهمقایسه

 .]25 [ کندتایید می

 (25کاربازاید )آمینوفنیل( سمی-4)-4-کسی کربونیلاتو-1ی تهیه -2-4

ی کلرید قلع دو آبه در کاربازاید به وسیلهترورنیل( سمینی-4)-4-اتوکسی کربونیل-1گروه نیترو ترکیب 

حلال اتانول کاهش یارت. از آنجا که محصول واکنش در اتیل استات کم محلول بوده، همچنین آب گریز 

می باشد، در موقع استخراج مخلوط واکنش با اتیل استات، محصول واکنش به صورت یک تیه رسوب در 

صاری بوخنر صاف  یازی دو راز از همدیگر، راز آلی به وسیلهپایین راز آلی قرار گررت که پس از جداس

 شده، محصول به راحتی به دست آمد. محلول زیر صاری دوباره جهت استخراج استفاده شد. 

لی ساختار ترکیب را ی قباین ترکیب با اطلاعات گزارش شده IRی ذوب و طیف سنجی ی نقطهمقایسه

 .]25 [کندتایید می

 (26آمینوفنیل( یورازول )-4)-4ی تهیه -2-5

ساعت  5/4کاربازاید با سدیم اتوکسید در حلال اتانول به مدت ( سمیآمینورنیل-4)-4-اتوکسی کربونیل-1

که در اثر پیشررت واکنش، این  مشاهده شدگ نارنجی تحت گاز ازت ررلاکس شد. در ابتدای واکنش، رن

آمینورنیل( -4)-4این رسوب سفید، نمک سدیم . ل شدگ کم کم از بین ررته، رسوب سفید تشکیرن

لریدریک،خنثی شد و یورازول مربوطه آزاد شد. از آنجا که یورازول می باشد که سرانجام به وسیله اسید ک

محیط از اهمیت ویژه ای  pHاین ترکیب دارای یک انتهای اسیدی و یک انتهای قلیایی می باشد، تنظیم 

این ترکیب  IRی ذوب و طیف سنجی ی نقطهمقایسهش تأثیر زیادی دارد. برخوردار بوده، در راندمان واکن

 .]25 [کندلی ساختار ترکیب را تایید میی قببا اطلاعات گزارش شده
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                          (29          )                        (21                     )       (22) 
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-6ʹ-یورازول ]فنیل (تترابرموبنزآمیدو –5ʹ،4ʹ،3ʹ،2ʹ)-4[-4 یتهیه -2-6

 (22کربوکسیلیک اسید )

رتالیک انیدرید، در مخلوط پیریدین و استیک اسید در دمای محیط  آمینو رنیل( یورازول با تترابرمو-4)-4

 (. 2-2ایجاد کرد. )طرحداد و رسوب سفید رنگ آمیک اسید را  واکنش

 

 

 

 

 

 

 

                       (23) 

                2 -2طرح                                                  

           

-6ʹ-یورازول ]فنیل (تترابرموبنزآمیدو– 5ʹ، 4ʹ، 3ʹ، 2ʹ)-4 [-4واکنش  -2-2

 یتهیهکلرید و سوکسینیل دی کلرید و ترفتالوئیل دی با (22کربوکسیلیک اسید )

 ( 29و ) (22) هایپلیمر

در مقادیر مولی یکسان واکنش داده شد.  کلریددیکلرید و تررتالوئیلدیسوکسینیل ( با23ترکیب )

گراد ارزایش داده شد. پس سانتی یدرجه 60گررت. سپس دما تا  واکنش ابتدا در دمای محیط صورت

این ساعت در  24گراد ارزایش و به مدت سانتی یدرجه 80لوط واکنش، دما به ارزایش گرانروی مخاز 

 (9-2شده صاف گردید )طرح ای در متانول رسوب داده دما به هم زده شد. محلول ژله
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 9-2طرح                                                   

 

 ( :23)ترکیب 

cm  نوارجذبی پهن در یکطیف مادون قرمز این ترکیب 
به دهد که مربوط نشان می 2400 - 19900-

       آمیدی در      N-Hکششی  است. نوار جذبی مربوط به ارتعاش اسیدی O-Hکششی  ارتعاش

cm
cmدر  یورازول N-Hکششی  جذبی مربوط به ارتعاشنوار و  9620 1-

شود. مشاهده می 19420-

cm نوار جذبی در 
cmو نوار جذبی پهن در  11365-

ترکیبات  های جذبی مشخصهنوار 11300-

cmباشند. نوار جذبی موجود در یورازولی می
 C=O، نوار جذبی مربوط به ارتعاش کششی 11680-

cmاسیدی است. نوار جذبی در 
های آمیدی است. نوار C=Oمربوط به ارتعاش کششی پیوند  11690-
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cm و  1610در  C=Cهای مربوط به ارتعاشات کششی پیوند جذبی
ظاهر شده است. نوار   11515-

cmجذبی در 
 (.1)طیف شماره آمیدی است   N-Hمربوط به ارتعاش خمشی  1550 1-

 (:22ترکیب )

cm در پهن نوار جذبی یک طیف مادون قرمز این ترکیب
مربوط به  دهد کهنشان می 2600 – 9400 1-

  C-H هایکششی پیوندارتعاشات  ،آمیدی N-Hارتعاش کششی ، اسیدی O-H وندکششی پی ارتعاش

و  1366های جذبی در . نواراستزنجیر پلیمر های متیلن و ارتعاشات کششی نامتقارن گروه آروماتیک

cm
cmی یورازول است که نوار جذبی پهن در های کربونیل حلقهمربوط به گروه 1315 1-

-1 1315 

را نیز پوشش داده است.  و اسیدی آمیدیکربونیل بخش  مربوط به ارتعاشات کششی گروه جذبینوار 

cmنوار جذبی مربوط به ارتعاش کششی گروه کربونیل زنجیر پلیمر در 
  ظاهر شده است. 1648 1-

cmو  1519های جذبی در نوار
. آروماتیک است C=Cهای مربوط به ارتعاشات کششی پیوند 1609 1-

cmدر  اسیدی C-Oمربوط به ارتعاش کششی پیوند  جذبینوار 
)طیف  ظاهر شده است 1120 1-

 .(2شماره 

مشاهده  به صورت یکتایی ppm20/19 در  پیک مربوط به گروه اسیدی این ترکیب، H-NMRدر طیف 

ی شود. یک قلهشاهده میم آمیدی NH برای پروتون ppm54/10 ی یکتایی در  یک قلهشود. می

ی و یک قله آمیدیهای آروماتیک موقعیت ارتو نسبت به گروه برای پروتون ppm 61/3 دوتایی در 

ی یورازول مشاهده های آروماتیک موقعیت ارتو نسبت به حلقهمربوط به پرتون ppm54/3 دوتایی در 

به گروه های گروه متیلن متصل مربوط به پرتونppm32/2 تایی ظاهر شده در  سه یشود. قلهمی

 .(9)طیف شماره  باشدکربونیل می

      کاهش وزن را در دمای 10و % C˚236 کاهش وزن را در دمای 5، %آنالیز حرارتی این پلیمر

C˚923  مر را در دمایاز جرم پلی 94دهد. همچنین این نمودار باقی ماندن %نشان می C60066  نشان

dlgردهد. گرانروی این پلیممی
 باشدمی 26000ی جرم مولکولی حدود نشان دهندهاست که  126/0-

 .(4)طیف شماره 
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 (:29ترکیب )

cmطیف مادون قرمز این ترکیب یک نوار جذبی پهن در 
دهد که مربوط به نشان می 2400 – 9500 1-

  C-Hهای آمیدی و ارتعاشات کششی پیوند N-Hاسیدی، ارتعاش کششی  O-H ارتعاش کششی پیوند

cmو  1369های جذبی در نوارآروماتیک است. 
ی یورازول های کربونیل حلقهمربوط به گروه 1305 1-

cmاست که نوار جذبی پهن در 
های کربونیل نوار جذبی مربوط به ارتعاشات کششی گروه 1305 1-

را نیز پوشش داده است. نوار جذبی مربوط به ارتعاش کششی گروه کربونیل  و اسیدی آمیدیبخش 

cmر زنجیر پلیمر د
cmو  1510های جذبی در ظاهر شده است. نوار 1650 1-

مربوط به  1620 1-

 C-O. نوار جذبی مربوط به ارتعاش کششی پیوند آروماتیک است C=Cهای ارتعاشات کششی پیوند

cmاسیدی در 
 (.5ظاهر شده است )طیف شماره  1129 1-

به صورت یکتایی  ppm22/19 پیک مربوط به گروه اسیدی در  این ترکیب،  H-NMRدر طیف 

ی شود. قلهمشاهده می آمیدی NH برای پرتون ppm54/10 ی یکتایی در یک قلهشود.مشاهده می

ی یک قلهباشد. زنجیر پلیمر می آروماتیکهای مربوط به پروتون ppm 33/3 یکتایی ظاهر شده در

ی و یک قله آمیدیهای آروماتیک موقعیت ارتو نسبت به گروه برای پرتون ppm 61/3 دوتایی در

ی یورازول مشاهده های آروماتیک موقعیت ارتو نسبت به حلقهمربوط به پرتون ppm 50/3 دوتایی در

 .(6)طیف شماره  شودمی

      کاهش وزن را در دمای 10و % C° 220کاهش وزن را در دمای 5، %آنالیز حرارتی این پلیمر

C˚260  مر را در دمایاز جرم پلی 22دهد. همچنین این نمودار باقی ماندن %نشان می C60066  نشان

dlgردهد. گرانروی این پلیممی
 باشدمی 93000ی جرم مولکولی حدود است که نشان دهنده 193/0-

 .(3)طیف شماره 
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 مرجدول حلالیت پلی

 نوی

 حلال

 گرم سرد

 23پلیمر 28پلیمر 23پلیمر 28پلیمر

 ˗ ˗ ˗ ˗ آب

 ˗ ˗ ˗ ˗ اتانول

 ˗ ˗ ˗ ˗ متانول

DMAc + + + + 

DMSO + + + + 

DMF + + + + 

      

 (1-2)جدول

 

 :نتیجه گیری -2-2

با  کربوکسیلیک اسید-6ʹ-یورازول ]تترابرموبنزآمیدو( رنیل– 5ʹ، 4ʹ، 9ʹ، 2ʹ)-4 [-4 ترکیب

-متیل ررمامید پلیمر شد تا پلی آمیددی-N,Nدر حلال  یدرکلید و تررتالوییل دیکلرسوکسینیل دی

 های جدید به دست آید.

 برای اولین بار سنتز گردیده است. هاو این پلیمر است تا کنون گزارش نشده های این پلیمرتهیه

 IR،H-NMR ی طیف سنجیهای سنتز شده، به وسیلهساختار پلیمر
 حرارتی ، گرانروی درونی و آنالیز1

دی متیل استامید و دی -N,Nدی متیل ررمامید، -N,Nهای پلیمرهای حاصل در حلال تایید گردید.

 باشند.های آب، متانول و اتانول نامحلول میمتیل سولفوکسید محلول و در حلال
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 :آینده نگری -2-9

کربوکسیلیک -6ʹ-یورازول ]تترابرموبنزآمیدو( رنیل– 5ʹ، 4ʹ، 9ʹ، 2ʹ)-4 [-4 با استفاده از واکنش 

توان پلیمرهای جدید با خاصیت ها میانهای دوگانه مثل پلی بوتادیپیوند با پلیمرهای حاوی اسید

های برم در به دلیل خاصیت دیر اشتعالی ترکیبات یورازول و وجود اتم دیر اشتعالی بهتر سنتز کرد.

های دیر بتوان از این ترکیبات به عنوان پلیمر شودهای سنتز شده، پیش بینی میساختار پلیمر

                                                                                                   اشتعال در صنایع پلیمری استفاده کرد.
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 بخش تجربی
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 دستگاه ها -3-1

1ی هیدروژن )سنجی رزونانس مغناطیسی هسته طیف
H-NMR)  با میدانMHz 500  توسط

انجام گررت. چندگانگی رزونانس مغناطیسی، به صورت  شریفصنعتی خش آنالیز دستگاهی دانشگاه ب

-(، مشخص شده است. از تترامتیلbr(، و پهن )m(، چندتایی )tیی )تا(، سهd(، دوتایی )sیکتایی )

 یز، به عنوان استاندارد داخلی استفاده گردید.( نTMSسیلان )

ثبت گردیده  Shimadzu 470 IR Spectrometerی دستگاه وسیله به (IRهای مادون قرمز )طیف

های ارتعاشی  های انتقالگررته شده است. ررکانس KBrهای است. طیف مواد جامد به صورت قرص

cmدر واحد عدد موجی )
(، m(، متوسط )wباندهای جذبی به صورت ضعیف )باشند. شدت ( می1-

 (، مشخص شده است.br(، و پهن )s(، قوی )shدارای شانه )

گیری ی دستورکارهای استاندارد و با استفاده از ویسکومتر استوالد اندازهگرانروی درونی به وسیله

 شده است.

ی دانشگاه تهران انجام شده مرها، توسط بخش آنالیز دستگاه( پلیTGAسنجی حرارتی )آنالیز وزن

 است. 

 گیری شده است.اندازه Bamsteadی دستگاه نقطه ذوب مواد به وسیله

 مواد اولیه -3-2

خریداری شدند و بدون خالص سازی  Merk ،Fluka ،Aldrichهای تجاری مواد اولیه از شرکت

 مورد استفاده قرار گررتند.
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 (21نیترو بنزوییل کلرید )-4ی تهیه -3-3

میلی لیتری مجهز به همزن مغناطیسی، ژاکت حرارتی و مبرد آب سرد  100در یک بالن ته گرد 

( تیونیل مول0685/0میلی لیتر ) 5(، 22نیتروبنزوئیک اسید ) -4( مول0233/0گرم ) 00/5مقدار 

ساعت ررلاکس شد تا مخلوط  2میلی لیتر اتیل استات ریخته شد. مخلوط به مدت  20کلراید و 

ی تقطیر تحت رشار کاهش ار اضاری تیونیل کلراید به وسیلهنش کاملا شفاف شود. حلال و مقدواک

-C˚32نقطه ذوب  %( بود.100گرم ) 55/5یارته خارج شده و محصول خشک گردید. مقدار محصول 

31 . 

 (23نیترو بنزوییل آزید )-4ی تهیه -3-4

( در 21)نیترو بنزوئیل کلرید  -4مول(  09/0گرم ) 55/5میلی لیتری محلولی از  100در یک بالون 

میلی لیتر استون ریخته شد. محلول در حالی که به وسیله ی یک همزن مغناطیسی به طور شدید  10

لی از گراد سرد گردید. سپس محلودرجه سانتی 5یک حمام یخ تا دمای به هم می خورد، به وسیله ی 

دقیقه به ظرف  90میلی لیتر آب قطره قطره طی مدت  3مول( سدیم آزید در 0906/0گرم ) 38/1

آب  میلی لیتر 5دقیقه دیگر نیز به هم زده شد. سپس  90واکنش اضاره شد. مخلوط واکنش به مدت 

صاری بوخنر ی ماده جامد به وسیلهدقیقه دیگر در دمای اتاق به هم زده شد.  90اضاره شده، به مدت 

%( پودر سفید رنگ به دست آمد. نقطه ذوب 80گرم ) 55/4مقدار  صاف شده، در هوا خشک گردید.

C˚35-39. 

 (24) نیتروفنیل(سمی کاربازاید-4)-4-اتوکسی کربونیل-1ی تهیه -3-5

میلی  35و ( 29نیترو بنزوییل آزید ) -4مول( 021/0 )گرم  4میلی لیتری  250در یک بالون ته گرد 

ساعت تحت گاز ازت ررلاکس شد. سپس  3لیتر تولوئن خشک اضاره شد. مخلوط واکنش به مدت 

ی صاری بوخنر صاف شد. محلول زیر صاری به یک بالون اکنش سرد گردیده، سریعا به وسیلهمخلوط و

درجه سانتی گراد  5و حمام یخ انتقال داده شد. محلول تا دمای ته گرد مجهز به همزن مغناطیسی 
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 40در مول( اتیل هیدرازین کربوکسیلات )اتیل کربازات( 021/0) گرم 3/2شده و محلولی از  سرد

 90دقیقه به آن اضاره شد. مخلوط واکنش به مدت  15طی مدت میلی لیتر تولوئن خشک قطره قطره 

سپس سرد  ،لاکس شدساعت رر 9به مدت  دقیقه در حمام یخ بهم زده شد. سرانجام مخلوط واکنش

%( پودر سفید به 85گرم ) 9/4ی صاری بوخنر صاف گردید. پس از خشک شدن، ه وسیلهشده و ب

 . C˚220-213دست آمد. نقطه ذوب 

 (25) کاربازایدآمینوفنیل( سمی-4) -4-ی کربونیلاتوکس-1 یتهیه -3-6

 -4)-4-اتوکسی کربونیل -1 مول(0111/0گرم ) 9 میلی لیتری مقدار 250ک بالون ته گرددر ی

میلی لیتر اتانول  15مول( کلرید قلع دوآبه و 042/0گرم ) 22/3( و 24نیترورنیل( سمی کاربازاید )

ساعت ررلاکس شد تا مخلوط واکنش،  5/4مطلق اضاره شد. مخلوط واکنش تحت گاز ازت به مدت 

میلی لیتر یخ  20میلی لیتری حاوی  500کاملا شفاف گردد. سپس مخلوط واکنش، داخل یک بشر 

مخلوط به  pHدقیقه به هم زده شد. سپس  10شده ریخته شد. مخلوط به دست آمده به مدت  خرد

به مدت یک ساعت به هم رسانده شد. مخلوط واکنش  10سدیم هیدروکسید به  90ی محلول %وسیله

میلی لیتر اتیل استات استخراج شده، رسوب سفید  90ی ده شد. سپس مخلوط واکنش به وسیلهز

پودر سفید به دست آمد.   ( 50)% گرم 5/1رنگ به وسیله ی صاری بوخنر صاف گردید. در مجموی 

C˚940 < نقطه ذوب. 

 (26دی اون)-3،5-تری آزولیدین-1،2،4-آمینوفنیل(-4)-4ی تهیه -3-2

اتانول  میلی لیتر 14مول( سدیم رلزی در 01/0) گرم 22/0میلی لیتری،  100بالون ته گرد  یک در

-4-اتوکسی کربونیل-1مول( 0084/0گرم ) 2گاز ازت از درون محلول عبور داده شد.  مطلق حل شد.

ساعت تحت  5/4( به محلول اضاره گردید. محلول واکنش به مدت 25آمینورنیل( سمی کاربازاید )-4)

ی اسید کلریدریک یخ سرد گردید. محلول، به وسیلهم ی حمااز ازت ررلاکس شده، سپس به وسیلهگ
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آب داغ، بلورهای  ز( رسوب سفید به دست آمد. نوبلور کردن ا86گرم )% 98/1خنثی شده،  %90

 .C˚239-230داد. نقطه ذوب سوزنی شکل 

-6ʹ-یورازول ]فنیلبنزآمیدو(  تترابرمو–5ʹ،4ʹ،3ʹ،2ʹ)-4[-4ی تهیه -3-2

 (22)کربوکسیلیک اسید 

میلی  25بالون ته گرد  یک مینورنیل( یورازول، داخلآ-4)-4مول(  04/1×10 -9گرم ) 2/0مقدار 

لیتری ریخته شده، به آن مخلوطی از استیک اسید و پیریدین به نسبت سه به دو اضاره گردید. سپس 

تترابرمو رتالیک انیدرید به محتویات بالون اضاره شد. محتویات بالون، مول(  04/1×10-9) گرم 480/0

ساعت در دمای اتاق به هم زده شد تا آمیک اسید مربوطه  به صورت رسوب سفید رنگ به  4به مدت 

  آمد.دست 

 مشخصات طیفی:

1365 (,m )9080 (,sh ,s )9105 (,br ,s )2400-9900 (,m )9420 (,m )9620 ( :KBr )IR 

(m )1415 (,m )1440 (,s )1515 (,s )1585 (,s )1610 (,s )1690 (,s )1680 (,s )1300 (,m    )

(,w)340 (,w )1000 (,w )1085 (,w )1120 (,m )1220 (,m )1260 (,s )1915 (,m )1980 , 

 (,w )560 (,w )600 (,w)640 (,m )680 (,m )360 (,w )800 (,w )840 (,w )880 (,w)320 

                                                                                                 . cm
-1 

 

-6ʹ-یورازول ]بنزآمیدو( فنیل تترابرمو–5ʹ،4ʹ،3ʹ،2ʹ)-4[-4واکنش-3-9

 (22ی پلیمر)با سوکسینیل دی کلرید، تهیه  کربوکسیلیک اسید

میلی لیتری ریخته  10ید داخل بالون مول( سوکسینیل دی کلر 80/1× 10-4گرم ) 028/0مقدار 

اضاره  DMF( و نیم میلی لیتر 23مول( از ترکیب ) 39/1× 10-4گرم )  11/0شده، به آن مقدار 

 DMFمیلی لیتر  5/0ساعت در دمای اتاق به هم زده شد. مقدار  24گردید. مخلوط واکنش به مدت 
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گراد به هم زده شد. به سانتی یدرجه 60ساعت در دمای  24مدت به محتوبات بالون اضاره شده، به 

 24گراد رسانده شده، مخلوط واکنش به مدت سانتی یدرجه 80دلیل زیاد شدن گرانروی، دما به 

میلی لیتر متانول رسوب داده شده، صاف  50ساعت در این دما به هم زده شد. ژل به دست آمده در 

. گرانروی C˚993-920رنگ به دست آمد. نقطه ذوب ( پودر زرد کم35گرم )% 03/0. مقدار گردید. 

(C˚25  ،DMF:)dlg
-1

  26/0 . 

 مشخصات طیفی:

 1519(w) 1648 (,br,s )1315 (,w )1366 (,w )2328 (,w )9445 (,br,w )9613  :(KBr )IR  

 (w) 1011(,m )1120 (,m )1131 (,m )1230 (,m)  1928 (,s )1933 (,w )1420 (,s) 1519 

                   cm
-1

.  (w )521 (,s )665 (,m )345 (,m )331 (,m )892 (,w )305 , 

1
H-NMR (DMSO-d6, TMS) :  δ 32/2  ( m, 4H, CH2), 51/3  (d, 2H, ph ), 62/3  (d, 2H, Ph ), 

54/10 (s, 1H, NH),  20/19 (s, 1H, OH). 

  

-6ʹ-یورازول ]بنزآمیدو( فنیل تترابرمو–5ʹ،4ʹ،3ʹ،2ʹ)-4[-4واکنش -3-10

 (29ی پلیمر)کلرید، تهیهدیبا ترفتالوییلکربوکسیلیک اسید 

میلی لیتری ریخته شده،  10ید داخل بالون کلرمول( تررتالوییل دی 53/1× 10-4گرم ) 092/0مقدار 

اضاره گردید.  DMF( و نیم میلی لیتر 23مول( از ترکیب ) 53/1× 10-4گرم )  1/0به آن مقدار 

به  DMFمیلی لیتر  5/0ساعت در دمای اتاق به هم زده شد. مقدار  24مخلوط واکنش به مدت 

گراد به هم زده شد. به سانتی یدرجه 60ساعت در دمای  24محتوبات بالون اضاره شده، به مدت 

 24گراد رسانده شده، مخلوط واکنش به مدت سانتی یدرجه 80دلیل زیاد شدن گرانروی، دما به 

میلی لیتر متانول رسوب داده شده، صاف  50ساعت در این دما به هم زده شد. ژل به دست آمده در 

گرانروی  .C˚945-995رنگ به دست آمد. نقطه ذوب ( پودر زرد کم35گرم )% 03/0گردید. مقدار 

(C˚25،DMF  :)dlg
-1 93/0. 



      

 28   
 

 مشخصات طیفی:

1424,(s) 1510(,w )1620 (, s )1305(,w )1369 (,w )9100 (,w )9430 (, w)9610 :(KBr )IR 

,(w )344(,w )894 (,w )1014 (,m )1129 (,m )1131 (,m )1286 (,m )1994 (,s ) 1982(,w) 

                                                                .cm
-1 (w )521 (,m )665 (,w )396  

1
H-NMR (DMSO-d6, TMS) :  δ 50/3 (d, 2H, ph), 61/3 (d, 2H, ph), 33/3 (s, 4H, Ph), 54/10  

(s, 1H, NH),  22/19 (s, 1H, OH). 
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Abstract                                                                       

The reaction of 4-Nitrobenzoic acid with thionyl chloride leads to the formation of 4-

Nitrobenzoyl chloride. 4-nitrobenzoyl azide was synthesized upon treatment of 4-

nitrobenzoyl chloride with sodium azide. 4-Nitrobenzoyl azide was heated in dry 

toluene to give 4-Nitrophenyl isocyanate witch without separation was reacted with 

Ethylcarbazate to give 1-Ethoxycarbonyl-4-(4-nitrophenyl) semicarbazide. The Nitro 

group of 1-Ethoxycarbonyl-4-(4-nitrophenyl) semicarbazide was reacted by tin chloride 

dehydrate and 1-Ethoxycarbonyl-4(4-aminophenyl) semicarbazide was formed. The 

reaction of 1-Ethoxycarbonyl-4(4-aminophenyl) semicarbazide with Sodium ethoxide 

furnished 4-(4-aminophenyl)urazole.                                                                                                                  

4-(4-Aminophenyl) urazole was reacted with tetrabromophetalic anhydride in 

pyridine/acetic acid mixture to produce the corresponding amic acid. The structure of 

synthesized compound was confirmed using IR and 
1
HNMR spectroscopies. 

4-[4-(2ʹ,3ʹ,4ʹ,5ʹ-Tetrabromo banzamido)phenyl] urazole-6ʹ-carboxylic acid was 

polymerized in DMF with Succinyl dichloride and Terephthaloyl dichloride to give new 

polymers with inherent viscosities in a range of 0.26-0.37 dlg
-1

.  The characterization of 

the polymers was achieved using IR and 
1
HNMR spectroscopies, viscometery and 

thermal gravimetric analysis (TGA/DTG).                                                                                                                  
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