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 دانشکده شیمی

 پایان نامه کارشناسی ارشد

 ساناز محمدزاده کومله

 رشته شیمی آلی

-4،1هیدرو دی-3،2ی ترکیب دارویی ی جدید بر پایههااورهی پلیتهیهن تحت عنوا

اوندیفتالازین  

توسط کمیته تخصصی زیر جهت اخذ مدرک کارشناسی ارشد شیمی آلی مورد  22/2/1332در تاریخ 

مورد پذیرش قرار گرفت.        ارزیابی و با درجه  

 اعضای هیأت داوران نام و نام خانوادگی  مرتبه علمی  امضاء

  

 دانشیار

 

نصراصفهانی حسین  

 

اول راهنمای استاد  

 

  

-- 

 

-- 

 

دوم راهنمای استاد  

 

  

 دانشیار

 

 علی کیوانلو

مشاور استاد  

 

  

 دانشیار

 

 حسین نیکوفرد
 نماینده شورای

یتحصیلات تکمیل  

 
 استادیار 

 

 مهدی میرزایی

 

 استاد ممتحن

 

 دانشیار 

 

 محمد باخرد

 

 استاد ممتحن
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:تقدیم به مادر عزیزم  

 

مرا هموار کرده است. هش، عصیان لحظه هایکه همیشه فانوس نگا  

 تقدیم به پدر عزیزم:

 

بارور کرده است.که همواره نقش دست هایش، درخت خرد مرا   
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 :تشکر و قدردانی

مهم نیست کجا باشم به من بیاموز بزرگ  فهمم.نگاه تورا میدست هایم اما به اندازه  ،خدایا من کوچکم

 .بیاندیشم

 سپاس مرا به بزرگی خودت، بپذیر. مرا به کوچکی خودم ببخش و

 

  

هانی و به ثمر نشستن این تحقیق مرهون زحمات بی دریغ استاد راهنمای محترم دکتر حسین نصر اصف

ه با روی گشاده، پذیرای بنده بوده اند.باشد که همواراستاد مشاور دکتر علی کیوانلو می  

 

 

 

ه در ک ها ناهید ربیعی، عطیه بادپا، مرضیه عبادی و شقایق کاظمیآخر از همه عزیزان به خصوص خانم در

 لحظه های سخت با دلگرمی زمینه آرامش مرا  فراهم کردند

 و به لطف دوستی مرا در انجام این مهم یاری کردند تشکر کنم.

 

 ه
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، شیمی دانشکده شیمی آلی رشته دانشجوی دوره کارشناسی ارشدساناز محمدزاده   اینجانب

ی رپایههای جدید باورهی پلیپایان نامه تهیه دانشگاه صنعتی شاهرود، نویسنده

دکتر  تحت راهنمائی جناب آقایفتالازین دی اون -1و4هیدرودی-2و3ترکیب دارویی 

 شوم.متعهد می حسین نصر اصفهانی

 

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

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

   تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیی  نیو پایان نامه  متییازی مطالب مندرج در  میدرک ییا ا

. ئه نشده است  را ا  در هی  جا 

   ثر متعلق به دانشیگاه صینعتی شیاهرود میی باشید و مقیالات مسیتخرج بیا نیام ا » کلیه حقوق معنوی این 

بیه چیاخ خواهید «  Shahrood  University  of  Technology» و ییا « دانشگاه صینعتی شیاهرود 

.  رسید 

  فرادی که در به دست نید در مقیالات حقوق معنوی تمام ا ا ر بیوده  تأثیرگیذا امیه  پاییان ن تیای  اصیلی  آمدن ن

ز   رعایت می گردد. پایان نامهمستخرج ا

  آنهیا ف اسیتفاده شیده افتهیای  ز موجیود زنیده ی ییا ب پایان نامه ، در مواردی که ا در کلیه مراحل انجام این 

.  است ضوابط و اصول اخلاقی رعایت شده است 

ی ، این پایان نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفاده شده است اصل رازدار در کلیه مراحل انجام         

 ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است

 تاریخ

 امضای دانشجو

 

 

 

 تعهد نامه

 مالکیت نتایج و حق نشر

های رایانه ای، نرم افزارها و تجهیزات ساخته برنامهکلیه حقوق معنوی این اثر و محصولات آن ی مقالات مستخرج، کتاب، 

 باشد.شده استف متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می

 این مطلب باید به نحو مقتضی در تولیدات علمی مربوطه ذکر شود.

 

 

 و
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 چکیده

 هیدرازیدفیفتال اوندیفتالازین-1،4هیدرودی-2،3انیدرید با هیدرازین هیدرات یک آبه، واکنش فتالیکاز 

با  و سپس سنجی مادون قرمز تایید گردیدبا استفاده از طیف محصول مورد نظرساختار . بدست آمد

-2/0اوره های جدید  با گرانروی لیایزوسیانات های تولیلن، ایزوفوران و هگزامتیلن برای تولید پدی

 و  H NMR1ی مادون قرمز،سنجی طیف. ساختار پلیمرهای حاصل به وسیلهوارد واکنش گردید4/0

 ، مورد مطالعه قرار گرفت. TGA مرها به وسیلهآنالیز عنصری تایید گردید و خواص حرارتی این پلی

اون نیز از واکنش دیفتالازین-1،4هیدرو دی-2،3-تترابرمو -4،5،2،7هیدرازید یعنی مشتق تترابرمو فتال

به . بعد از اینکه ساختار این ترکیب یک آبه سنتز گردیدهیدرات انیدرید با هیدرازینفتالیکبرموتترا

وارد واکنش  ،DMACایزوسیانات در حلال دیبا تولیلنسنجی مادون قرمز تایید گردید طیفی وسیله

 و آنالیز عنصری H NMR1, IR یبه وسیلهکه شد تولید  4/0د با گرانروی شد و یک پلیمر جدی

 خواص حرارتی آن نیز مورد مطالعه قرار گرفت. شناسایی شد و

 دی اون با اتیلن کلرو استات جهت سنتز مونومر جدید وارد واکنش شد.فتالازین-1،4دی هیدرو -2،3

 تایید گردید. NMR 1H  ،NMR 1C سنجی مادون قرمز،طیفی وسیله بهساختار این مونومر 

 

 

 

 

 

 ز
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 فصل اول
 مقدمه
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NH

NH

O

O

Br

Br

Br

Br

 

 1هیدرازیدفتال -1-1

دارای است که  هتروسیکلی ترکیب ف  یک1نف یدی اوفتالازین -1,4-دی هیدرو-2,3ی هیدرازیدفتال       

ی بسیاری مانند هاانجام واکنش باشد و به این دلیل مستعدمی توجهدو پروتون نسبتا اسیدی جالب 

 .]1[عاملی است پلیمریزاسیون و واکنش با ترکیبات دو

NH

NH

O

O  

(1) 

 2هیدرازیدتترابرموفتال -1-1-1    

ف یکی 2هیدرازید یف به تترابرموفتالاون معرودیفتالازین-1,4-دی هیدرو -2,3-تترابرمو -8, 5,2,7      

هیدرازید ت و مانند فتالاتم برم روی حلقه فنیل خود اس چهارکه دارای  باشدهیدرازید میمشتقات فتالاز 

 .]2[دارای دو پروتون نسبتا اسیدی می باشد 

 

 

 

 

                                                           
1 phthalhydrazide 
2 TBPHE 

ف2ی  
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 هیدرازید خواص مشتقات فتال -1-1-2

 -، یک طبقه از ترکیبات هستند که به طور گسترده در رشته3فتالازین یهای دارای هستههتروسیکل      

، و ]5[، ضدسرطانی ]4[قارچی های ضدفعالیتو این به دلیل  ]3[ اندداروسازی و آلی شناخته شده های

که به طور طبیعی موجود است  4کشف اولین مشتق پیریدازین است. این گونه از ترکیبات ]2[میکروبی ضد

 یآزین را فراهم کرد که یک هستهدی-1,2ی ای اساسی در شناخت هسته، مرحله5فیپیریدازومایسین

ی وسیعی ی آن،  محدودهاکسو-3ات تق. به خصوص مش]7 [آیدرزشمند در شیمی دارویی به حساب میا

نقش اصلی را  عروقی-های قلبیند، به ویژه در مواردی که بیماریاشبهای بیولوژیکی را دارا میاز فعالیت

ف نیز یکی از مشتقات هیدرازین است که به عنوان گشادکننده رگ و 3ی 2هیدرالازین. ]8[ کنندبازی می

از ترکیبات است که ف یک مشتق دیگر از این دسته 4ی 7آزلاستین. ]3[استفاده شده است  ضد فشار خون

 .]10[دهد غیرزنده نشان می محیط در گشادشدن رگ را

NH

N

O

Cl

N

N

NHNH2
N

 

               

 

                                                           
3 Phthalazine  
4 Pyridazine 
5 Pyridazomycine 
6 Hydralazine 
7 Azelastine 

 

(4)  (3)  
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 هیدرازیدخاصیت بیولوژیکی تترابرموفتال -1-1-3

بنزوتری -1H-1,2,3-تترابرمو-4,5,2,7، با نام های 8CK2پروتئین کیناز مهم چندین بازدارنده       

، تاکنون گزارش شده اند که تترا برمو ]12[ف2ی 10بنزیمیدازول -1H-تترابرمو-4,5,2,7و ]11[ف5ی 3آزول

 .] 2[ فتال هیدرازید نیز جزو آنها می باشد

Br

Br

Br

Br

N
H

N

N

Br

Br

Br

Br

N

H
N

 

 

 

 فتال هیدرازید سنتز مشتقاتی از -1-1-4

 ف و فتال7غیر اشبا  ی -α،βو همکارانش از واکنش ترکیبات کربونیل  11، سین کونن2002در سال       

، 1[پیرازولو-1H-هیدرودی-3,2ف،(A هیدرازونو-1 ف،3آمینو ی-1 ف،8هیدروکسی ی-1 ف،مشتقات1هیدرازید ی

2- [bف 1-1طرح ی اون را سنتز کردنددی-5,10-فتالازین] 1[. 

 

 

 

                                                           
8 casein kinase 2 
9 TBBT 
10 TBBI 
11 Sin cinin 

(5)  (6)  
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NH

NH

O

O

+

O

R
N

N

O

O

R

OH

N

N

O

O

R

NHR1

R1 NH2

re/benzene

24h

150 oC

3-5h

NH2NHCOR2re/benzene

24h

N

N

O

O

R

NHNHCOR2

NH

N

O

O NHNHCOR2

R= H,CH3

R1= C6H5CH2,C6H5,C6H5OCH3-n,C6H5Cl-n

R2= H,C6H5,CH2CN

 

 

 

که به خاطر ارزانی و اند دیگری برای سنتز این ترکیبات معرفی شدههای اخیر روش یهادر سال

و  1، مودومالا  ردی 2013اند. در سال مورد توجه بودهی بالا دردسترس بودن کاتالیزگر و همچنین بهره

، مشتقات ف1ی هیدرازیدف و فتال11ی ، آلدهیدهاف10ی سیانوسیاناتانش، از تراکم سه جزئی آلکیلهمکار

1H-1,2[پیرازولو-b [ شرایط بدون حلال و در دمای را در  ف12ی اوندی -5,10-فتالازین Co 80  و در

آلدهیدهای آروماتیک و آلیفاتیک  ،روش ف. دراین2-1طرح ی کلرید سنتز کردندحضور کاتالیزگر ایندیم

 .]13[ اندنشان داده پذیری خوبی از خودواکنش

NH

NH

O

O

CN

X

ArCHO
N

N

O

O

NH2

Ar

X+ +

InCl3

solvent-free

80 oC 

                 

ف1ی  (7)  (8)  (9)  

(1)  (10)  (11) ف12ی   

1Mudumala Reddy 

 

-1)طرح 

2)  

(1-1)طرح   

A B 
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 اوندی -1,4-فتالازینسنتز مشتقاتی از  -1-1-5

ف. 3-1طرح ی دی اون براساس طرح شماتیک زیر سنتز شدند -1,4 -، مشتقات فتالازین2011درسال      

 -و متیل ف15ی 12انیدریدکلروفتالیک-4 ف از واکنش14ی b1و ف13ی a1اون دی-1,4-ی فتالازینتهیه

های اوندی-1,4-. فتالازین]14 [امواج میکرو صورت گرفت 13گابریل و با استفاده از سنتز هیدرازین

کربنات درحلال استون وارد واکنش در کنار پتاسیم 15برموپروپاندی-1,3و 14برمواتاندی-1,2مذکور با 

واکنش افزون بر آنه .]15[ را تولید کردند ف13ی d2و  ف18ی c2، ف17ی b2 ف،12ی a2 شده، ترکیبات

در حلال  NaI و  3NaN دی اون با-1,4-فتالازین-هیدرودی-2,3-کلرو5-دی آلکیل -N,Nمشتقات 

DMSO  100در  Co  ترکیبات ترتیبصورت گرفت و به a3 ف20ی، b3 و ف 21یc3 را ایجاد کردند ف22ی 

]12[ . 

O

O

O

N

N

O

O

R1

R1

ClCl
N

N

O

O

*Br

Cl

N

N

O

O

N

N

O

O

*N3

*Br N

N

O

O

*N3

a
b

b

c

c

1a:R1=CH3;R2=H

1b:R1=H;R2=CH3

2a: n=2

2c: n=2

3a:n=3
2b: n=3

3b: n=2

Cl

n

n

n

n

Cl Cl

2d: n=3 3c: n=3 

  

                                                           
12 4-chloro phthalicanhydride 
13 Gabriel 
14 1,2-Dibromoethane 
15 1,3-Dibromopropane 

ف18ی  

ف13ی  

ف14ی  

ف15ی  

ف12ی  

 
ف17ی  

ف13ی  

ف20ی  

(21)  

ف22ی  

ف3-1طرح ی  
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 هیدرازیداز فتالف، 23ی 12گلوتامین-سنتز آنالوگ کتو -1-1-2

 و  در تهیه یک بازدارنده پیشرفته هیدرازید به عنوان یکی از مواد اولیهال، از فتف4-1ی در طرح      

-βاستفاده شده است. در این طرح، در مرحله اول  Aویروس هپاتیت  C3پذیر در مقابل پروتئیناز برگشت

 -اکسو-2، کاهش نیتریل و تشکیل حلقه 17ی برمواستونیتریلف به وسیله24آلکیلاسیون ترکیب ی

ف، اسید مربوطه 25. هیدرولیز متیل استر در ترکیب ی]17[را شاهد هستیم  Sپیرولیدین با شیمی فضایی 

یابد. واکنش این ترکیب ف ادامه می22کتون یترکیب آزون به دیکند سپس واکنش با تبدیل آرا تولید می

 هیدرازید در حضور کند که واکنش آن با فتالف را تولید می27کتون مربوطه یترکیب متیل، برموHBrبا 

NaH  و حلالDMF دهد. حذف گروه ف را نتیجه می30ف و ی23ف، ی28سنتز  ترکیبات یx  از ترکیبات اخیر

ف را 33ف و ی32ف، ی31ی یهاپپتید ، سرانجام تتراAc-Leu-Alu-Alu-OHپپتید آنها با تری شدنو جفت 

 .]18[کند تولید می

 

 

   

NH

X

O

CO2MeX CO2Me

CO2Me
Bromoacetonitrile

NaHCO3/CH2Cl2, rt,70%

LiOH, THF/H2O, 0 oC

EtOCOCl, Et3N, THF, -30 oC 

then CH2N2/Et2O, -30 oC to rt, 85 %

   

   

 

                                                           
16 Keto-glutamide 
17 Bromoacetonitrile 

ف24ی ف25ی   
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O

NH

X

O

Br

O

NH

X

O

N2

48 % aq HBr, THF, 0 oC,89 % phthalhydrazide, NaH

DMF, RT,15-33 %

                        

 

N

HN

O

O

O

NH

X

O

R1

R1

R1

R2

TFA-CH2Cl2 1:1, 0 oC, 1.5 h

Ac-Leu-Ala-Ala-OH, HBTU, DIPEA, DMF, rt

R1= R2= H

R1= H, R2= NO2

R1= R2= F

 

N

HN

O

O

O

NHO

R1

R1

R1

R2

N
H

H
N

N
H

O

O

O

X
R1= R2= H

R1= H, R2= NO2

R1= R2= F
 

 

ها پلی اوره -1-2  

واکنش شیمیایی سریع بین از هستند که  یکشسانیف ای از پلیمرهای الاستومریها طبقهاورهپلی      

اوره، کوپلیمریزاسیون پلی. یک طرح شماتیک از ]13[ شوندف تشکیل می35ی هاف و آمین34ی هاایزوسیانات

های عاملی آلیفاتیک و ، نماینده گروهR . در این شکلف5-1طرح ی در شکل زیر نشان داده شده است

داخل ، در Rهای عاملی وههای اوره به اضافه گربینید اتصالباشد. همان طور که در شکل میآروماتیک می

های پلیمری ، گروه های زنجیره دهند. در داخل همانهای سخت را تشکیل میاوره، بخشهای پلیزنجیره

 .]20[ دهندمیهای نرم را تشکیل بخش 'R عاملی

ف23ی   

 

ف31ی  

 

ف4-1طرح ی  

ف27ی ف22ی   

ف32ی  

ف33ی  

ف28ی  

ف30ی  
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O C N

R

N C O

+

H2N

R'

NH2

N C N R' N CR

OO

HHH

   R   = CH2

For example Di-phenyl Methane              and

U R U R' U U U UUU UUU RR'R' R R' RR'RR

C

O

O * C C C C

H H H

H

H

H H H

O * C

O

n

R'  =

Isocyanate Diamine Polyurea

Hard segmen, HS Soft segment, SS

-HS-SS-HS-SS-HS-SS-HS-SS-HS-SS-HS-SS-

Urea linkage;U

Poly- tetramethyleneoxide-di-phenyl

 

 

 

های نرم پخش اند در ماتریس پیوسته بخشهای سخت که از ساختارهای کریستالی تشکیل شدهبخش 

ی سخت به طور گسترده دارای پیوندهای هیدروژنی هستند و عاملی برای ها. بخش]21[اند شده

وبی را باشند. بنابراین خواص مکانیکی خکننده میی تقویتهاپذیر و پرکنندهی عرضی برگشتهااتصال

 1به1از لحاظ تئوری، جزء ایزوسیانات و جزء آمین باید در نسبت . ]22[کنند ها فراهم میاورهبرای پلی

ف34ی ف35ی   

ف5-1طرح ی  
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، 2013درسال  .های آمین برابر باشندهای ایزوسیانات وگروهمخلوط شوند، یعنی تعداد کلی گروه

و همکارانش اثر مقدار ایزوسیانات را روی خواص مکانیکی و  گرمایی بررسی کردند. این  18هلزوورس

اوره، تاثیر خودش را در خواص یر کوچک در مقدار ایزوسیانات پلیتحقیق نشان داد که چطور یک تغ

 های سخت، یک تاثیر قابل مشاهده درها که افزایش در تعداد قلمروبررسی  دهد.می مکانیکی نشان

 . ] 23[ افزایش سختی پلیمرها دارد

هااورهخواص پلی-1-2-1  

های اخیر به کارگرفته شده است تا قابلیت باززیستی ساختارها و های قابل توجه در سالتلاش      

ها به اورههای ساختمانی را تحت بارگیری سخت افزایش دهد. پلیمرهای الاستومری مثل پلیسیستم

نها در ساختارهای تقویتی و مواد جاذب انرژی، توجه محققین را به خود جلب کرده خاطر امکان استفاده آ

. یک رهیافت برای ضد رطوبت کردن و جلوگیری از نفوذ مواد خورنده در ساختارهای بتنی در ]24[است 

ید اوره به طور گسترده، در صنعت پوشش به خاطر فوا. پلی]25[اوره است ها، پوشش آنها با پلیساختمان

های اپوکسی موجود  و پوشش مقاوم در برابر ضربه، خراشیدگی و خوردگی استفاده فراگیری مثل چسبنده

و دهد زدگی را افزایش میدهد و مقاومت در برابر یخاهش میاین پوشش جذب آب را ک. ]22[شده است 

ی هابار در مورد دیوارفت برای اولین . موفقیت این رهیا]27[ چسبدبه راحتی به بتن، فلز و چوب می

نیروی در آزمایشگاه تحقیقاتی اوره در کارهای اولیه انجام شده پوشیده شده با لایه نازکی از پلیساختمانی 

توانند به طور مستقیم و ها میاورهاوره، پلیتوسعه پوشش اسپری پلی . با]28[ آمریکا حاصل شد 19هوایی

 قدرت مکانیکی و دوام ساختارهای جنگی اسپری شوند. مؤثر روی سط  اجزای ساختاری جهت افزایش

آنها همچنین جهت سبک کردن ضربه انفجار و ترکش برای ساختارها و وسایل نقلیه نظامی نیز استفاده 

  . شوندمی
                                                           
18 Holzworth 
19 Air force 



11 
 

همچنین این مواد از سختی و مقاومت شیمیایی بالایی برخوردار هستند که سختی مکانیکی بالا در  .]23[

 . ]30[ی سخت می باشد ی هیدروژنی قوی در قلمروهاهااز وجود پیوندای آنها نتیجه

 

ی دارای هسته به عنوان ترکیبات دو عاملی هسته دوست و هیدرازید،هیدرازید و تترابرموفتالفتال     

 ویژهمطرح هستند. خواص دارویی این ترکیبات به و ترکیبات دارویی باشند که در سنتز آلیفتالازینی می

اثبات رسیده است. این ترکیبات دارای دو پروتون نسبتا های قلب و عروق و فشار خون به در بیماری

های پلیمری و واکنش با ترکیبات دو عاملی باشند که این خصیصه آنها را برای انجام واکنشاسیدی می

اون با دیفتالازین-1,4-هیدودی-2,3پروژه، واکنش پلیمرشدن  کند. هدف از اینمستعد می

-هیدرودی -2,3-برموتترا-5,2,7,8و همچنین پلیمریزاسیون  IPDI و  HMDI ,TDIیهاایزوسیاناتدی

هایی جدید با خواص اورهی پلیبنابراین، تهیه باشد.می TDIایزوسیانات اون با دیدیفتالازین -1,4

-2,3در انتها واکنش  زینی وی فتالای ترکیباتی دارویی دارای هستهذکرشده در این فصل بر پایه

 کلرواستات برای سنتز مونومر جدید بررسی خواهد شد.اون با اتیلندیفتالازین -1,4-هیدرودی
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 فصل دوم
 بحث و نتیجه گیری
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 (1( )فتال هیدرازید)اون دیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3ی تهیه -2-1 

در طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار  تهیه گردید. 3-3شده در بخش روش گفته ف براساس 1ترکیب ی    

ظاهر شده است و نوار جذبی  cm 3200-2800-1، در ناحیه   H-N جذبی قوی برای ارتعاشات کششی

نوار جذبی قوی   باشد.حلقه آروماتیک می H-Cمربوط به ارتعاش کششی پیوند  cm 3052-1در ناحیه 

باشد و ی ارتعاش کششی گروه کربونیل موجود در حلقه فتالازینی میدهندهنشان  cm 1220-1در 

حلقه  C=Cمربوط به ارتعاش کششی  cm 1200-1و  cm 1434-1ی های جذبی در ناحیهنوارها

N-و باند خمشی  N-Cترکیبی از باند کششی  cm 1558-1آروماتیک است. نوار جذبی موجود در ناحیه 

H ای باشد. ارتعاش خمشی خارج از صفحهمیH-C  1مربوط به حلقه آروماتیک در در-cm 730 ظاهر ،

 ف.1ی کند یطیف شمارهشده است که ارتو بودن دو استخلافی روی حلقه آروماتیک  را تصدیق می

NH

NH

O

O

O

O

O + NH2NH2.H2O
Ethanole, Reflux

HCl 10%-3h

 
 

 

 

اون دیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3-تترابرمو -5,6,7,8یتهیه -2-2

 (2( )هیدرازیدتترابرموفتال)

ف، مطابق با روش گفته شده در 1این ترکیب با روشی مشابه روش بکار برده شده برای سنتز ترکیب ی      

ی ف. در طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی موجود در ناحیه2-2سنتز گردید طرح ی 4-3بخش 

1-cm 3327  مربوط به ارتعاش کششی پیوندH-N 1باشد. نوار جذبی قوی در حلقه فتالازینی می-cm 

(1)  (36)  (37)  

(1-2)طرح  
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 cm-1ی ارتعاش کششی گروه کربونیل موجود در حلقه است. نوار جذبی در ناحیه دهندهنشان 1707 

در  Br-Cحلقه آروماتیک است. ارتعاش کششی پیوند  C=Cمربوط به ارتعاش کششی پیوند  1402

 ف. 2ی ظاهر شده است یطیف شماره cm 223-1ی ناحیه

NH

NH

O

O

O

O

O + NH2NH2.H2O
Ethanole, Reflux

HCl 10%-3h

Br

Br

Br

Br

Br

Br

Br

Br

 

 

 

 

 

 -1,4-دی هیدرو -2,3-کربونیل متیل(اتوکسی-1)بیس -1,2ی تهیه -2-3 

 ف33اون یدیفتالازین 

استامید و متیلدی -N,Nف در حلال 40استات یکلروف با اتیلن1هیدرازید یاین ترکیب از واکنش فتال      

ف. در طیف 3-2تهیه گردید طرح ی 5-3ی روش گفته شده در بخش آمین به عنوان باز بر پایهاتیلتری

به ترتیب مربوط به  cm 3008-1و  cm 2312-1ی جذبی در نواحی هامادون قرمز این ترکیب، نوار

ی جذبی خیلی قوی در نواحی ها. نوارباشدآلیفاتیک و آروماتیک می  H-Cی های کششی پیوندهاارتعاش

1-cm 1753  1و-cm 1254 ی کربونیل موجود در استر و حلقه فتالازین هابه ترتیب مربوط به گروه

 cm 1437-1ی  هادر ناحیهی آروماتیک حلقه C=Cی کششی متقارن و نامتقارن پیوند هاهستند. ارتعاش

مربوط به  cm 1440-1و  cm 1347-1ی در در نواحی ی جذبهانوار ظاهر شده است. cm 1200-1و 

 ی های جذبی در ناحیههای متیل و متیلن موجود در ترکیب هستند و نوارهای خمشی گروههاارتعاش

(2-2)طرح  

(2)  (38)  (37)  
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1-cm 1030 ، 1-cm 1107  ،1-cm 1130  1و-cm 1222 ی کششی پیوند  هامربوط به ارتعاشO-C 

 ف.3ی باشند یطیف شمارهموجود در استر می

با سط  زیر پیک چهار پروتون  ppm 3/7یی موجود در تااین ترکیب، پیک چند NMR -H1در طیف 

ی هامتصل به نیتروژن 2CHی هاباشد. جذب مربوط به گروهی حلقه آروماتیک میهامربوط به پروتون

یی  با سط  زیر پیک چهار پروتون ظاهر تابه صورت یک ppm 5ی کربونیل استری در هاحلقه و گروه

متصل  2CHی هامربوط به گروه ppm 3/4یی با سط  زیر پیک چهار پروتون در تاشده است. پیک چهار

مربوط به  ppm 2/1یی با سط  زیر پیک شش پروتون در تاباشد و پیک سهبه اکسیژن استری می

 ف.4ی باشد. یطیف شمارهمیموجود در ترکیب  3CHی هاگروه

و  ppm 128ترین میدان، ی گروه کربونیل استری در ضعیفهااین ترکیب، کربن NMR-C 13در طیف 

ی ی حلقه آروماتیک در محدودههااند. کربنظاهر شده ppm 153ی گروه کربونیل حلقه، در هاکربن

ppm 123  تاppm 133 2ی  هاکربن گروه. اندشده ظاهرCH   درppm 61  وppm 63 ظاهر ،

 (.5ی طیف شماره. )ظاهر شده است ppm 14اند و همچنین کربن متیل در شده

NHHN
OO

2 ClCH2CO2CH2CH3

rt

NN
OO

OCH2CH3CH3CH2O

OO

 

 

 

 

 

(3-2)طرح   

(40)  

(1)  
(39)  
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 (    41)ایزوسیانات اون با فنیلفتالازین دی -1,4-هیدرودی -2,3واکنش  -2-4

دی متیل استامید -N,Nفی در حلال 42ایزوسیانات یف با فنیل1هیدرازید یترکیب از واکنش فتالاین        

مطابق روش ارائه شده در  Co 20در دمای اتاق و سپس در دمای  آمین به عنوان بازاتیلیدی مکف و تری

 cm 3344-1ی ف. در طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی در ناحیه4-2تهیه گردید طرح ی 2-3بخش 

 cm-1و  cm 1248-1باشد. نوارهای جذبی قوی در نواحی موجود در ترکیب می H-Nی هامربوط به گروه

ی کربونیل موجود در حلقه فتالازینی و خارج حلقه هستند. نوار جذبی هابه ترتیب مربوط به گروه 1532

ی جذبی کششی است. نوارها H-Nو باند خمشی  N-Cترکیبی از باند کششی  cm 1521-1قوی در 

 cm 1500-1و  cm 1443-1ی آروماتیک به ترتیب در نواحی هاحلقه C=Cمتقارن و نامتقارن مربوط به 

 ف.2ی اند یطیف شمارهظاهر شده

با سط  زیر پیک دو پروتون،  ppm 2/8یی موجود در تااین ترکیب، پیک یک NMR-H1در طیف 

با سط  زیر  ppm2/7 یی موجود درتادر ترکیب است و پیک چند موجود  N-Hی هامربوط به پروتن

 ف.7ی باشد. یطیف شمارهی آروماتیک میهای حلقههاپیک چهارده پروتون مربوط به پروتن

 

OO
NHHN

OO
2 PhNCO

rt

NN
OO

NHHN

 

                                                                                                                            

 

(42

) 

(41

) 

(1)  

(4-2)طرح   
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با تولیلن، ایزوفوران و ( 1)اون دیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3واکنش  -2-5

 ( 46)و ( 45)، (44)ی های پلیمرتهیه: ی پلیمرایزوسیانات، تهیههگزامتیلن دی

مکف استامید یدیمتیلدی-  N,Nف با مقدار مولی برابر در حلال 43ها یایزوسیاناتف، با دی1ترکیب ی   

 ف.5-2واکنش داده شد طرح ی 7-3ی روش ارائه شده در بخش برپایه

 

NH

NH

O

O

+ OCN-R-NCO
dry DMAC NN

OO

*

n

NH R NH

OO

         
                                                                                                                         

 

R
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(44)  (45)  (46)  

(1)  

(5-2)طرح   
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 (44)شواهد طیفی پلیمر -2-5-1

کششی  مربوط به ارتعاش cm3300-1ی  در طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی در ناحیه      

ظاهر شده است.  cm 3052-1ی یهحلقه آروماتیک در ناح H-Cاست. ارتعاش کششی پیوند  H-Nپیوند 

باشد. آلیفاتیک می H-Cهای کششی پیوند مربوط به ارتعاش cm 2832-1 ی نوار جذبی در ناحیه

  cm-1وcm 1224-1های  های کربونیل حلقه فتالازین و زنجیر پلیمری در ناحیهنوارهای جذبی گروه

مربوط به ارتعاشات  cm 1550- 1و cm 1431-1 ی های جذبی درناحیهظاهر شده است. نوارها 1200

مربوط  cm 1375-1یو نوار جذبی در ناحیه  حلقه آروماتیک است C=Cکششی متقارن و نامتقارن پیوند 

 ف.8ی باشد یطیف شمارهبه ارتعاش خمشی گروه متیل می

، با سط  زیر پیک هفت پروتون ppm 8تا  8/7یی در تااین ترکیب، پیک چند NMR-H1در طیف 

ظاهر  ppm2/7 یی در تابه صورت پیک یک N-H هایباشد. پروتنی آروماتیک میهامربوط به پروتون

ی هابا سط  زیر پیک سه پروتون، مربوط به پروتن ppm  2/2یی ظاهر شده درتاشده است و جذب یک

 ف.3ی باشد. یطیف شمارهگروه متیل می

 Co 225کاهش وزن را در دمای  %10و  Co 132کاهش وزن را در دمای  %5آنالیز حرارتی این پلیمر، 

دهد، سپس بخش از جرم پلیمر را تشکیل می %52دهد. در مرحله اول زنجیر پلیمری که نشان می

از پلیمر  %45/38دهد که اند. همچنین این نمودار، نشان میمونومری آن که پایدارتر می باشد، سوخته

ف. گرانروی این 1یتقریبا چیزی از آن باقی نمانده است ینمودار شماره Co  200سوخته شده و در دمای 

است. طیف آنالیز حرارتی  42000ی جرم مولکولی حدود باشد که نشان دهندهمی dlg 42/0-1مرپلی

(DTG) و گرمازا بوده، همچنین تعداد دهد که فرایند سوختن ها نشان میاین پلیمر، با توجه به شکل قله

   ف.2ی ی این است که پلیمر موردنظر در دو مرحله سوخته است. ینمودار شمارهدهندهها، نشانقله
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 (45)شواهد طیفی پلیمر -2-6

مربوط به ارتعاش کششی  cm 3212-1 ی در طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی، در ناحیه      

آروماتیکی را  H-Cارتعاش کششی  cm 3100-1ی است و نوار جذبی ظاهر شده در ناحیه H-N پیوند

آلیفاتیک  H-Cمربوط به ارتعاش کششی پیوندهای  cm 2330-1دهد. نوار جذبی در ناحیه نشان می

ی هابه ترتیب مربوط به ارتعاش cm 1227-1و cm 1718-1 ی های جذبی در ناحیهباشد. نوارهامی

ی کششی متقارن و نامتقارن هاباشد. ارتعاشحلقه فتالازینی و زنجیر پلیمری می C=Oیوند کششی پ

ظاهر شده است و نوار جذبی در  cm 1532-1و  cm 1203-1حلقه آروماتیکی در نواحی  C=Cپیوند 

ی متیل است. ارتعاش خمشی مربوط به گروه هامربوط به ارتعاش خمشی گروه cm 1378-1ناحیه    

  ف.10ی ظاهر شده است یطیف شماره cm 1482-1متیلن در ناحیه 

با سط  زیر پیک چهار پروتون، مربوط  ppm 3/7یی درتااین ترکیب، یک پیک چند NMR-H1در طیف 

 ppm3/8 و  ppm 8/7یی در تانیز به صورت یک N-Hباشد. دو پروتون ی حلقه فنیل میهابه پروتون

با سط  زیر پیک هجده پروتون مربوط به  ppm 4/1یی ظاهرشده درتاظاهر شده است. چند پیک یک

 ف.11ی باشد. یطیف شمارهمی CHهمچنین گروه  ی متیل و متیلن مختلف وهای گروههاپروتون

 Co180کاهش وزن را در دمای  %10و  Co 175کاهش وزن را در دمای  %5مر، آنالیز حرارتی این پلی

از پلیمر که مربوط به حلقه ایزوفوران موجود در زنجیر  %35/30دهد. با توجه به این نمودار، ابتدا نشان می

، تقریبا Co 200از پلیمر در دمای  %35/38شدن است. در نهایت با سوختهباشد سوخته شده پلیمری می

است که نشان  gld 5/0-1ف. گرانروی این پلیمر 3ی چیزی از جرم پلیمر باقی نمانده است ینمودار شماره

 این پلیمر، با توجه به شکل  (DTG)باشد. طیف آنالیز حرارتی می 5000ی جرم مولکولی حدود دهنده
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ی این است که دهندهها، نشاندهد که فرایند سوختن و گرمازا بوده، همچنین تعداد قلهنشان می هاقله

 ف.4یپلیمر موردنظر در دو مرحله سوخته است. ینمودار شماره

 

 (46)شواهد طیفی پلیمر -2-5-3

ششی پیوند ، مربوط به ارتعاش کcm 3300-1در طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی در ناحیه       

H-N باشد. ارتعاش کششی پیوند میH-C 1ی آروماتیکی در ناحیه-cm 3232  ظاهر شده است و نوار

ی جذبی در های آلیفاتیک است. نوارهاگروه H-Cمربوط به ارتعاش کششی  cm 2312-1جذبی در 

ی کششی گروه کربونیل حلقه هابه ترتیب مربوط به ارتعاش cm 1254-1وcm 1728-1ی هاناحیه

حلقه  C=Cمربوط به ارتعاش پیوند cm 1555-1باشند. نوار جذبی در ناحیهفتالازینی و زنجیر پلیمری می

 cm 1425-1وcm 1372-1های متیل و متیلنی به ترتیب در آروماتیک است. نوارهای جذبی خمشی گروه

 ف.12ی شماره اند یطیفظاهر شده

ظاهر شده است ی آلیفاتیک و آروماتیک، های مربوط به هیدروژنهاپیک، این ترکیب H-NMRدر طیف 

ها با تعداد دی متیل استامید دوتره، سط  زیر پیک -N,Nاما به دلیل حلالیت پایین پلیمر در حلال 

ظاهر شده  ppm 8یی در تایک چندی حلقه آروماتیک به صورت پهامطابقت ندارد. هیدروژن هاهیدروژن

باشد. ی آلیفاتیک موجود در پلیمر میهامربوط به هیدروژن ppm 5/1ی است و پیک موجود در ناحیه

 ف.13ی اند یطیف شمارهظاهر شده ppm 4/3و  ppm 2/3به صورت یکتایی در  N-Hی هاهیدروژن

 Co 248 کاهش وزن را در دمای %10و  Co 201کاهش وزن را در دمای  %5مر، آنالیز حرارتی این پلی

 باشد و نسبت متیلنی می های آلیفاتیک دهد. با توجه به اینکه بخش زنجیر پلیمری دارای گروهنشان می
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دهد که در دمای شود. همچنین این نمودار، نشان میتر است، ابتدا سوخته میبه بخش مونومری ناپایدار

Co 200 ،55/38%  ی نظر سوخته شده و تقریبا چیزی از آن باقی نمانده است ینمودار شمارهاز پلیمر مورد

باشد. طیف می 2000ی جرم مولکولی حدود است که نشان دهنده dlg 2/0-1مر،ف. گرانروی این پلی5

دهد که فرایند سوختن و گرمازا بوده، ها نشان میاین پلیمر، با توجه به شکل قله (DTG)آنالیز حرارتی 

ی این است که پلیمر موردنظر در چهار مرحله سوخته است. ینمودار دهندهها، نشانتعداد قله همچنین

 ف.2یشماره

با  اوندیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3-تترابرمو -5,6,7,8واکنش -2-6

 (47)ی پلیمرایزوسیانات، تهیهدیتولیلن

 

ایزوسیانات در مقادیر مولی یکسان واکنش داده شد. این واکنش ابتدا در ف با تولیلن دی2ترکیب ی      

افزایش پیدا کرد و بعد از افزایش  Co 20 دمای محیط پیش رفت. بعد از گذشت مدتی از واکنش دما تا

شد ن دما هم زده ساعت در ای 24افزایش پیدا کرده و به مدت   Co80 گرانروی مخلوط واکنش، دما تا 

مربوط به ارتعاش کششی  cm  3408-1مادون قرمز این ترکیب،  نوار جذبی در   ف. در طیف2-2یطرح 

مربوط به  cm 1222-1و  cm 1737-1ی موجود در زنجیر پلیمری است. پیک ها  H-N یهاگروه

 cm-1ی جذبی در نواحی هاباشند. نواری کربونیل موجود در حلقه فتالازینی و زنجیر پلیمری میهاهگرو

باشند و حلقه آروماتیک می C=Cی کششی متقارن و نامتقارن پیوند هامربوط  به ارتعاش 1542و  1420

 .ف14ی است یطیف شماره Br-C مربوط به ارتعاش کششی  cm 223-1پیک نسبتا قوی در    

ظاهر شده است ی آلیفاتیک و آروماتیک، های مربوط به هیدروژنهاپیک، این ترکیب H-NMRدر طیف 

ها با تعداد دی متیل استامید دوتره، سط  زیر پیک -N,Nاما به دلیل حلالیت پایین پلیمر در حلال 

و  ppm 3/7یک به صورت پیک چندتایی در ی حلقه آروماتهامطابقت ندارد. هیدروژن هاهیدروژن



22 
 

ی اند. پیک موجود در ناحیهظاهر شده موجود روی حلقه آروماتیک 3CHی مربوط به گروه هاهیدروژن

ppm 3ی ها، به هیدروژنN-H ف.15ی باشد یطیف شمارهموجود در زنجیر پلیمری مربوط می 

 Co 257کاهش وزن را در دمای  %10و  Co 212کاهش وزن را در دمای  %5مر، آنالیز حرارتی این پلی

ی درجه 200مر را در دمای از جرم پلی %47/17دهد. همچنین این نمودار، باقی ماندن نشان می

مر ف. گرانروی این پلی7ی باشد ینمودار شمارهی برم مربوط میهادهد که به اکسیدسانتیگراد نشان می

1-dlg 2/0 می باشد. طیف آنالیز حرارتی  2000مولکولی  ی جرمدهنده است که نشان(DTG)  این

ها، دهد که فرایند سوختن و گرمازا بوده، همچنین تعداد قلهها نشان میپلیمر، با توجه به شکل قله

 ف.8یی این است که پلیمر موردنظر در یک مرحله سوخته است. ینمودار شمارهدهندهنشان

NH
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O

+
dry DMAC
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OO
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NH NH
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Br Br

CH3
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ف کمترین مقاومت 45شود که پلیمر یها، این نتیجه حاصل میاز نمودار مقایسه آنالیز حرارتی پلیمر

ف بیشترین مقاومت حرارتی را از خود نشان 47ف و ی42ی یهاباشد. همچنین پلیمرحرارتی را دارا می

ف اختصاص 47ر نهایت بیشترین مقاومت حرارتی به پلیمر یباشد. ددهند که تقریبا نزدیک به هم میمی

 ف.3ی دارد ینمودار شماره

 

 

(2)  

(6-2)طرح   

(47)  
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گیرینتیجه -2-7  

اونف اخیرا به دلیل خواص دارویی قابل دیفتالازین-1،4-هیدرودی-2،3هیدرازید یترکیب فتال     

ی ترکیبات جدید هتروسیکلی ها بوده است و از آن در تهیهها و داروسازی خود، مورد توجه شیمیدانتوجه

اون استفاده شده است. این تریفتالازین b]-1،2[اون و ایندازولودیفتالازین -b]1،2[های پیرازولوبا نام

ی شیمیدانان به اند. توجهی رگ و ضد فشار خون استفاده شدهکنندهترکیبات به عنوان گشاد

ی ترکیبات پلیمری را در تهیه ی ترکیبات دارویی فعال، استفاده از آنهیدرازید به منظور تهیهفتال

-1،4-هیدرودی -2،3 -برموتترا -5،2،7،8ی رازید و مشتقهیدکمرنگ کرده است. در این طرح، از فتال

بودن خواص  ی ترکیبات جدید پلیمری استفاده شده است که علاوه بر دارااونف در تهیهدیفتالازین

ی فتالازینی در ساختمان پلیمری مطلوب چون ویسکوزیته و مقاومت حرارتی بالا، به دلیل حضور هسته

ها انتظار داشته باشیم. در اینجا به جای محدود خواص دارویی را نیز برای این پلیمر توانیمها میمراین پلی

ی موثر ای برای ورود این هستهای، راه تازهی فتالازینی در ترکیبات هتروسیکلی سه حلقهکردن هسته

 است. های پلیمری باز شدهدارویی به درون زنجیر

هیدرازید، از این ترکیب برای ی ترکیب دارویی فتالای جدید بر پایههاورهی پلیدر این طرح علاوه بر تهیه

شده استفاده شده است. از تولید ترکیب هتروسیکلی جدیدی، متفاوت با ترکیبات هتروسیکی گفته

باشد. استفاده از ی این واکنش هتروسیکلی، راندمان بالا و انجام واکنش در دمای محیط میهامزیت

 ای تولید مونومر جدید تاکنون گزارش نشده است.هیدرازید برفتال
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  آینده نگری -2-8     

فتالازین  -1,4-هیدرودی -2,3-تترابرمو -5,2,7,8اون و دیفتالازین -1,4-دی هیدرو-2,3ترکیب     

با  ی جدیدیهای پلیمرتواند برای تهیهکلریدهای مختلف را دارد و میاسیداون، قابلیت واکنش با دیدی

تواند خواص ی این پلیمرها میساختارهای زیر کاندید شود با توجه به خواص دارویی این ترکیبات، تهیه

دی  -2,3-اتوکسیفکربونیل متیل-1بیس ی -1,2ف. همچنین مونومر7-2جدیدی را معرفی کند یطرح 

ملی متفاوت از قبیل ی مختلف با ترکیبات دو عاهااون قابلیت شرکت در واکنشدیفتالازین -1,4-هیدرو

ی جدید همانطوریکه در طرح هامری پلیتواند برای تهیهباشد و  میها را دارا میاولها و دیآمیندی

 ف.8-2نشان داده شده کاندید شود یطرح 
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(7-2)طرح   

(8-2)طرح   
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(1)ی شمارهطیف   
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(2) یطیف شماره  
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(3)ی طیف شماره  
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(4)ی طیف شماره  
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6ی طیف شماره  
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(7)ی طیف شماره   
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(8)ی طیف شماره   
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(9)ی طیف شماره  
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(1)ی نمودار شماره  
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(2)ی نمودار شماره   
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(10)ی طیف شماره  
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(11)ی طیف شماره  
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(3)ی نمودار شماره  
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(4)ی نمودار شماره  
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ف21 ییطیف شماره  
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ف13 ییطیف شماره  
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(5)ی نمودار شماره  
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ف2نمودار شماره ی ی   
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ف14ی یطیف شماره   
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ف15ی یشمارهطیف   
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ف7ی یشماره نمودار  
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ف8ی ینمودار شماره  
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 ف47ف و ی42ف، ی45ف، ی44ها ی یپلیمر ) ( TGA، مقایسه آنالیز حرارتیف3ی ینمودار شماره
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 دستگاه ها -3-1

توسط بخش  MHz 80 با میدان )NMR)-H1 هیدروژنی سنجی رزونانس مغناطیسی هستهطیف      

انجام گرفته است. چندگانگی رزونانس مغناطیسی، به صورت  شاهرودآنالیز دستگاهی دانشگاه صنعتی 

      سیلانمتیل، مشخص شده است. از تترا(br)و پهن  (m)، چندتایی (t)یی تا، سه(d)، دوتایی (s)یکتایی 

 (TMS)  استاندارد داخلی استفاده گردیده استنیز، به عنوان. 

ثبت گردیده است.   Shimadzo 470 IR Spectrometer دستگاهی به وسیله (IR)سنجی مادون قرمزطیف

ی ارتعاشی در واحد های انتقالهاگرفته شده است. فرکانس KBrی های مواد جامد به صورت قرصهاطیف

 فbrیو پهن ،فsی، قویفmی، متوسطفwیی جذبی به صورت ضعیفباشند. شدت باندهامی فcm-1یعدد موجی

 مشخص شده است.

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

 است.

 مرها توسط بخش آنالیز دستگاهی دانشگاه تهران انجام گرفته است.پلی (TGA)سنجی حرارتیآنالیز وزن

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

 مواد اولیه -3-2

لص سازی مورد خریداری شد و بدون خا Aldrichو Merk، Flukaمواد اولیه از شرکت های تجاری    

 اند.استفاده قرار گرفته
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 ف1اون یفتال هیدرازیدف یدیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3ی تهیه -3-3

 مولف0142/0ی گرم 328/2جهز به همزن مغناطیسی مقدار لیتری، ممیلی 50در یک بالن ته گرد     

ساعت و نیم در حلال اتانول مولف به مدت یک 032/0یآبه یکهیدراتهیدرازین گرم 2/1و  انیدریدفتالیک

، به مخلوط واکنش اضافه گردید HCl  %10محلول لیتر میلی 1 سپس  ، رفلاکس گردید. Co80 در دمای

نظر ادامه پیدا کرد. پس از خاتمه واکنش،  و واکنش با یک ساعت و نیم دیگر رفلاکس در دمای مورد

منظور به ی سفید رنگ بدست آمد. هاف رسوب%70ی گرم 83/1مخلوط با آب شسته شده و صاف گردید. 

 . Co 347-345محصول ل داغ به مدت یک ساعت هم زده شد. نقطه ذوب خالص شدن، محصول در اتانو

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 6503 (m), 2993 (m),   1335 (s,sh), 1355 (m),1009 (w), 1191  (s,br), 

1639 (m), 1605 (m), 1539 (m), 395(s,sh), 391 (s), 321 (s) cm-1.  

 اوندیفتالازین -1,4-دی هیدرو -2,3-تترابرمو -5,2,7,8ی تهیه -3-4

 ف3ی هیدرازیدففتالیتترابرمو

مولف از  0023/0لیتر یمیلی 31/0انیدرید و مقدار فتالیکمولف از تترابرمو0043/0گرم ی 2ار مقد      

رفلاکس شد. بعد  Co 80 در دمایساعت  5/1اتانول  به مدت لیتر میلی 2 آبه  به همراهیک هیدراتهیدرازین

 به مخلوط واکنش اضافه گردید. این واکنش تا یک HCl %10محلول لیتر میلی 1 از گذشت این زمان حدود

رسوب  ف%74گرم ی 23/1ساعت و نیم دیگر ادامه پیدا کرد و در نهایت مخلوط واکنش با آب شسته شده و 

 شد. ل داغ هم زدهوساعت در اتان مدت یک دست آمد که به منظور خالص شدن به زرد رنگ به

 .Co 133 :ذوب محصول نقطه
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 مشخصات طیفی:

IR (KBr) : 3327 (m), 3251(m), 3188 (w), 1778 (w), 1707 (s), 1402 (w), 1338 

(m), 1273 (w), 1171 (w,sh), 357 (w), 223 (m) cm-1. 

 ف40استات یکلرواتیلن ف با1اون یدیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3واکنش  -3-5

مولف  0030/0گرم ی 5/0یسی، مقدار مجهز به همزن مغناط لیترییلیم 50بالن ته گرد  یکدر        

-متیلید-N,Nلیتر میلی 4استات و کلرومولف اتیلن0021/0ی لیترمیلی 255/0  ف و مقدار1ترکیب ی

آمین به عنوان باز  اضافه اتیلمولف تری 0021/0ی  لیترمیلی 255/0استامید به عنوان حلال به همراه 

د. پس از خارج شدن حلال، ساعت در دمای محیط به هم زده ش 15به مدت  محلول واکنش گردید.

آمد که با آب سرد شسته شد. تبلور مجدد ف به دست %81گرم ی 840/0مقدار رنگی به  رسوب سفید

  باشد.می Co183-182محصول  ی اتانول انجام شد نقطه ذوبمحصول به وسیله

 مشخصات طیفی: 

IR (KBr): 3128 (w), 3008 (w), 2312 (w,sh), 1753 (s), 1254 (s), 1437 (m), 1430 (m), 

1222 (s), 1130 (s), 1107 (s), 1030(m), 724 (s), 242 (w), 585 (w) cm-1. 

1H-NMR (DMSO-d6, TMS) δ 7/3 (m, 4H, ArH), 5 (s, 4H,2CH2), 4/2 (q, 4H, 2CH2), 1/2 

(t,  2H, 2CH3). 

13C-NMR  (DMSO-d6 ، TMS): δ  14 (CH3)،  21 (CH2-O), 23 (CH2-N)، 123-132 (C=C) ، ph) 
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 ف41ایزوسیانات یف با فنیل1اون یدیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3واکنش  -3-2

استامید حل شده، یلمتدی -N,Nحلال لیتر میلی 3هیدرازید در مولف فتال 0015/0ی گرم25/0مقدار    

 2ساعت در دمای محیط و سپس  24آمین به آن افزوده شد. مخلوط واکنش به مدت اتیلقطره تری 2سپس 

 ولآن در اتان ف رسوب سفید بود که تبلور%81ی گرم 5/0هم زده شد. حاصل واکنش  Co20ساعت در دمای 

 C°  237-233نقطه ذوب: انجام گردید.

 یفی:مشخصات ط

IR (KBr): 3344 (w,sh), 1248 (m), 1532 (m), 1521 (m,br), 1500 (w), 1443 (w,sh), 1232 

(w), 755 (m), 237 (m) cm-1. 

1H-NMR (DMSO-d6, TMS): δ  7/2 (m, 14H, ph), 8/2 (s, 2H,2NH).  

ی تهیهایزوسیانات، دیف با تولیلن1ی اوندیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3واکنش  -3-7

 ف44یپلیمر

لیتری ریخته شد و به آن مقدار میلی 5ایزوسیانات، داخل بالن دیمولف تولیلن 002/0گرم ی118/0      

استامید خشک اضافه گردید. متیلدی-N,Nلیتر حلال میلی5/0ف و 1مولف از ترکیب ی0027/0گرم ی103/0

 12رسانده شد و به مدت  Co50ساعت در دمای محیط هم زده شد. سپس دما به  3این مخلوط به مدت 

 24افزایش یافت و به مدت  Co 85ساعت در این دما هم زده شد. با مشاهده زیاد شدن گرانروی دما به

ل ترشدن چرخش همزن مغناطیسی طی واکنش پلیمره ساعت در همین دما ماند. با افزایش گرانروی و مشک

دی متیل استامید خشک افزوده شد. پلیمر به دست آمده در  N,Nشدن به مخلوط حدود یک قطره حلال 

، Co 322-273 نقطه ذوب:ف رسوب سفید رنگ بدست آمد. %82گرم ی 130/0متانول رسوب داده شد و 
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:  oC 200، بازده کربن در Co 213 5T  ،Co 225 10T :حرارتیآنالیز  ,فC° 25،DMAc ،1-dlg42/0گرانروی ی

 است. 55/1%

 مشخصات طیفی:

IR (KBr) : 3280 (w,br), 3052 (m,br), 2832 (m), 1224 (s,sh),  1200 (w,sh)  1550 (w,sh) 1431 

(m), 1372 (w), 1353 (w), 1302 (w), 825 (w), 787 (w), 284 (w) cm-1. 

1H-NMR: (DMSO-d6, TMS): δ 7/8 (m, 7H, ArH), 7/2 (s, 2H, 2 NH), 2/2 (s, 3H, 1CH3). 

 4O4N12H17C: 44آنالیز عنصری پلیمر 

 (%) N (%) H (%) C تجزیه عنصری

 714/20 532/3 253/12 محاسبه شده

 53/20 52/4 23/17 تجربی

 

ی ایزوسیانات، تهیهدیایزوفورانف با 1اونیدیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3واکنش  -3-8

 ف45پلیمری

لیتری ریخته شد. سپس میلی 10ایزوسیانات داخل بالن دیمولف ایزوفوران 0024/0گرم ی143/0ابتدا       

استامید خشک افزوده متیلدیN,N-حلال  لیترمیلینیم ف همراه 1مولف به آن ترکیب ی 00241/0گرم ی104/0

افزایش  Co 20 ساعت در دمای محیط هم زده شد. سپس دمای واکنش تا 48شد. مخلوط واکنش به مدت 

ساعت در دمای مذکور جهت ادامه واکنش پلیمریزه شدن هم زده شد. با افزایش گرانروی  5یافت و به مدت 

ف %71گرم ی125/0ساعت در این دما هم زده شد. بعد از رسوب گیری با متانول،  20رسیده و  Co80دما به 
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، آنالیز dlg  5/0-1:  فCo 25،cDMAیگرانروی ، C° 350-300ید حاصل شد. نقطه ذوب پلیمر:رسوب سف

 است. Co200  :14/1%بازده کربن در  Co 175 5T, Co 180 10,Tحرارتی: 

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3212 (s,sh), 2328 (m,sh), 1718 (s), 1227 (s,sh), 1203 (m), 1532 (m,br), 1373 (s), 

1224 (w), 1235 (w), 1145 (w), 704 (s) cm-1. 

1H-NMR: (DMSO-d6, TMS): δ 7/3 (m, 4H, ArH), 1/3 (t,  18H, 4CH2, 3CH3, 1CH), 7/8 (s, 1H, 

NH), 3/8  (s, 1H, NH). 

 4O4N24H20Cف: 45آنالیز عنصری پلیمری

 (%) N (%) H (%) C تجزیه عنصری

 482/22 232/2 573/14 محاسبه شده

 27/21 20/5 22/15 تجربی

 

ی ایزوسیانات، تهیهدیف با هگزامتیلن1ی اوندیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3واکنش -3-3

 ف42یپلیمر

 CC3/0مولف و 0010/0گرم ی123/0مولف به همراه 0010/0گرم ی172/0لیتری مقدارمیلی 10در یک بالن      

ساعت در دمای محیط و سپس به  20استامید ریخته شد.  مخلوط واکنش ابتدا به مدت متیلدیN,N-حلال 

افزایش یافته و به مدت  Co 85 هم زده شد.با افزایش گرانروی مخلوط دما تا Co20ساعت در دمای  24مدت 
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ف رسوب %32م یگر331/0ساعت هم نیز در این دما هم زده شد. مخلوط حاصل در متانول رسوب داده شد و  24

 Co 201: ، آنالیز حرارتیC°25،cDMA ) :1-dlg 2/0گرانروی ی .C° 283-222ی ذوب: سفید تشکیل شد. نقطه

 5T, Co248 10,T  بازده کربن درCo200  :45/1% .است 

 

IR (KBr): 3232 (w,sh), 2312 (w,sh), 1728 (w,sh), 1254 (m,sh), 1372 (m,br), 1081 (m), 1521 

(w), 730 (m),  707 (m) cm-1. 

 4O4N18H16Cف: 42یآنالیز عنصری پلیمر

 (%) N (%) H (%) C تجزیه عنصری

 131/09 192/0 935/13 شده محاسبه

 03/09 62/3 11/13 تجربی

 

ف با تولیلن 2اون یدیفتالازین -1,4-هیدرودی -2,3-تترابرمو -5,2,7,8واکنش  -3-10

 ف47ی پلیمریایزوسیانات، تهیهدی

استامید خشک در متیلید-N,Nلیتر میلی 5/0ایزوسیانات و دیمولف تولیلن 00022/0گرم ی 04/0       

ف اضافه 2مولف از ترکیب ی 00022/0گرم ی103/0لیتری ریخته شد. سپس به آن مقدار میلی 10بالن 

گراد ی سانتیدرجه 40ساعت و سپس در دمای  24گردید. مخلوط واکنش ابتدا در دمای محیط به مدت 

 Co 85دما به  ی مخلوط واکنش،شدن گرانرو یادز یلبه دل ساعت به هم زده شد. 24به مدت  Co20و 

حلال اضافه یک یا دو قطره بالن  یاتشدن، به محتو مریواکنش پل یط یگرانرو یشرسانده شد. با افزا

رنگ به ف رسوب زرد کم%82یگرم  127/0ر مقدا رسوب داده شد. متانول به دست آمده در مخلوط .شد
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 Co 212: آنالیز حرارتی ,Co 25،cDMA:)1 - dlg 4/0ی، گرانروی  Co 300-283 نقطه ذوب دست آمد.

5T ،oC 257 10T,   بازده کربن درCo200 :47/17% باشد.می 

  مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3408 (w), 1737 (m,sh), 1222 (w), 1542 (w,sh), 1417 (w), 1340 (w), 1270 

(w), 225 (w). 

 4Br4O4N8H17Cف: 47ی آنالیز عنصری پلیمر

C (%) H (%) N (%) تجزیه عنصری 

322/31  232/1  534/8  محاسبه شده 

20/32  03/2  71/8  تجربی 
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 هااورهجدول حلالیت پلی

 گرم سرد نو  حلال

 47      42              45     44 47      42            45      44 پلیمر

 -         -                 -        - -        -               -         - اتیل استات

 -         -                 -        - -        -               -         - استونیتریل

 -         -                 -        - -        -               -         - کلروفرم

 -         -                 -        - -        -               -         - دی کلرومتان

 -         -                 -        - -        -               -         - آب

 -         -                 -        - -        -               -         - اتانول

 -         -                 -        - -        -               -         - متانول

 -         -                 -        - -        -               -         - تولوئن

 -         -                 -        - -        -               -         - تتراهیدروفوران

-N,Nمتیل استامید دی          +-               -        - +         +                 +        + 

-N,Nمتیل فرمامید دی          +-               -        - -        -                 -         - 

 +        +                 +         + +         -  +        +              دی متیل سولفوکسید
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Abstract 

       2,3-dihydro-1,4-phthalazindione (phthalhydrazide), was prepared via the reaction of 

phthalic anhydride with hydrazine hydrate in ethanole. This compound, which is a 

monomer, was then reacted with two moles of phenyl isocyanate and the structure of 

product as a model compound was identified. The structure of the model compound was 

determined by IR, 1H-NMR spectra. The polymerization of the monomer with 

stoichiometric amount of various diisocyanates, hexamethylene diisocyanate (HMDI), 

tolylene diisocyanate (TDI), and isophorane diisocyanate (IPDI), led to new polymers, in 

high yields and inherent viscosities. Considered products was confirmed by IR, HNMR, 

thermal  gravimetric and analytical elemental analysis. The reaction between Tetrabromo 

phthalic anhydride and Hydrazin hydrate was produced 4,5,6,7-Tetrabromo-2,3- Dihydro-

1,4- phthalazinedion. Then, it  reacted with Tolylene diisocyanate in DMAc as solvent. 

Considered reaction, produced a new polymer with the viscosity of 0.4, that  its structure 

was identified by IR, 1H-NMR, Anlytical and thermal analysis. 1,2-bis-1-

ethoxycarbonylmethyl- 2,3-dihydro-1,4-phthalazinedione, was prepared via the reaction of 

phthalhydrazide and ethylacetate in DMAc. The structure of this monomer was confirmed 

by IR, 1H-NMR, 1C-NMR. 
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