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 متعهد می شوم.  دکتر حسین نصر اصفهانی  تحت راهنمائی  حلال  شرایط بدونبوهمیت در 

 .تحقیقات در این پایان نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردار است 

 .در استفاده از نتایج پژوهشهای محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است 

  مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی
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 رعایت می گردد. پایان نامهمستخرج از 

 انجام این پایان نامه ، در مواردی که از موجود زنده ) یا بافتهای آنهاا   اساتفاده شاده  در کلیه مراحل

 است ضوابط و اصول اخلاقی رعایت شده است.
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 است. استفاده شده است اصل رازداری ، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده 
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 تعهد نامه

نشرمالکیت نتایج و حق   

ار ها و کلیه حقوق معنوی این اثر و محصوتت آن )مقاتت مستخرج، کتاب، برنامه های رایانه ای، نرم افز

حو مقتضی تجهیزات ساخته شده است   متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد. این مطلب باید به ن

 در تولیدات علمی مربوطه ذکر شود.

.ر پایان نامه بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشداستفاده از اطلاعات و نتایج موجود د  

 



 ح

 

 

      

 

 چکیده

1  - (α-باشند. در این تحقیق سنتز داروهایی با خواص بیولوژیکی متنوع میها نفتول-1- آمینوآلکیل

ترکیبات با استفاده از کاتالیزگر نانو بوهمیت به عنوان یک کاتالیزگر سبز و سازگار با مشتقاتی از این 

آمین، پیرولیدین و آلدهیدهای آروماتیک در نفتول با بنزیل-1گردد. از تراکم محیط زیست گزارش می

- لکیلآمینوآ-α) -2در شرایط بدون حلال مشتقاتی از  Co 56حضور کاتالیزگر نانو بوهمیت در دمای 

 سنتز گردید. نفتول-1

 جزیی، آمینونفتول، نانو بوهمیت، بدون حلالسنتز سه کلمات کلیدی:

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 خ

 

 

 

 

 فهرست

  صفحه                                                                                         عنوان 

  

فصل اول: 

مقدمه............................................................................................................................................

............... 

1..........................................................................................................................................مانیخ.......... واکنش 2-2   

6........................سنتز مشتقات آمینونفتول.......................................................................................................2-1  

7...........................................................................................................................های آمینونفتول........واکنش 2-9  

8.ها..................................................................آن ها ومشتقاتکاربردها و خواص بیولوژیکی آمینونفتول 2-4  

21.......................کاتالیزگرهای ناهمگن.......................................................................................................... 6 -2  

  21............................نانو بوهمیت.................................................................................................................. 6-2 -2

22....بوهمیت....................................................................................................................... نانو کاربردهای 2-6-1  

فصل دوم: بحث و بررسی 

 نتایج.................................................................................................................................



 د

 

  24...........................................................................................................................................بحث و بررسی نتایج 1

  26......................................................................................بهینه نمودن شرایط واکنش.................................. 1-1

  25..................بوهمیتبا استفاده از کاتالیزگر نانو  ها نفتول-1- آمینوآلکیل-) -2سنتز مشتقات  1-9 

 28...........................................................................................................................................مکانیسم واکنش  1-4

 23.....................................................................هانفتول-1-آمینوآلکیل -) -2 مشتقات هد طیفیاشو 6 -1

   11.................................نتیجه گیری .................................................................................................................. 1-5

  11...................................................................................آینده نگری.................................................................. 1-7

فصل سوم: بخش 

 تجربی..............................................................................................................................................

16................................تجربی........................................................................................................................بخش  9  

16.......................................................................ها....................................................................................دستگاه9-2  

16......................................مواد اولیه................................................................................................................... 9-1  

 16..................................................................................هانفتول-1-آمینوآلکیل -) -2 شتقاتی متهیه 9-4

 ضمیمه............................................................................................................................................................................

  18...............................................ضمیمه........................................................................................................................

 مراجع..............................................................................................................................................................................



 ذ

 

42..................................................................................................مراجع.......................................................................  

  

 

 

 

 

  



1 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 فصل اول

 

 

 



2 
 

 مقدمه

           1واکنش مانیخ 1-1

     کربن -های چند جزیی در شیمی آلی برای تشکیل پیوند کربنترین واکنشواکنش مانیخ یکی از کاربردی  

 [1].شود محسوب می

نتیجه انرژی و  رکنند دمحصول هدف را تولید می ،واسط جزیی بدون جداسازی حد های چندواکنش  

آمین نوع آلدهید، شکل اصلی این واکنش از ترکیب سه جزء فرمدر  ].9، 1[ یابدزمان واکنش کاهش می

    با یک تغییر ویژه، واکنش مانیخ اصلاح . [4]شودمی دمحصول ایجا، اسیدی C-H یک ترکیب با دوم و

ترکیبات و  ی مختلفهاآمینیا  آلدهید آروماتیک، آمونیاکاز  که در آن هشده جایگزین واکنش اصلی شد

 .]6[ دوشمیاستفاده  ولایزوکینولینو  ولنفتول، کینولین-1 یا -2مانند  غنی از الکترونآروماتیک 

   ایتالیایی انجام گرفت.شیمیدان  1بتی ماریو نفتول توسط -1آمونیاک، بنزآلدهید و اولین بار واکنش بین 

       او سنتز . [6]هدایت کردبر روی شیمی فضایی مواد او را به سمت ترکیبات راسمیک   بتی علاقه

                        ،ترکیبهیدرولیز اسیدی این  سپس با، متانول گزارش کرد در نفتوکسازین رافنیلدی-2،9

 .]8 ،7 [باشدمینوری یت فعالدارای  نفتول سنتز شد که-1-لیآمینوبنز-2

 

OH

+ 2

CHO

+ NH3

MeOH

r.t.
 

 

 

                                                           
.Mannich  reaction 
Mario Betti 

(2  
(1  (9  
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OH

N

O

NH

 

HCl
OH

NH3

+
Cl

-

NaOH

OH

NH2

H2O H2O

 

 

  2 -2طرح )

 

  همچنین .است نام گذاری شده 2بتی به عنوان پایه نفتولبنزیل آمینوبتی به پاس احترام به    

  بتی شناخته  هایبه نام واکنششوند الگو گرفتن از پایه بتی انجام میکه با  های مختلفیواکنش

 . [6]نداشده

نفتول از -1، سپس ودشمیایمین تشکیل  از ترکیب آلدهید و آمین، بتی در مکانیسم واکنش  

پیشنهاد  صورت زیردیگری نیز به مکانیسم . کندایجاد میرا متصل شده و محصول ن آبه  αموقعیت 

  [6]. شده است

OH

+

CHO

O

-H2O

 

 

                                                           
Betti Base 

 4a(  4b( 

 5(  6( 

 1(  2(  7( 

(4  
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O

+ R2NH
OH

NR2

 

( 1 -2 طرح ) 

سازی جدا پروتیکاریک اسید و استن به عنوان حلال آبتی با استفاده از تارتی پایه مرهایانانتیو   

 عمل جداسازیدر طی و کاهش راندمان لال پروتیک باعث برگشت واکنش بتی استفاده از ح .شدند

 [9]. دشمی

 

OH

NH2

N,O-ketalization

O

NH

Acetone

Acid catalyzed

 

 

 

 

1.5 eq D(-)tartaric acid

acetone, 1.0 eq water

OH

NH2

+

OH

OH

HO

HO

O

O 

 

 

 7(  8(  9( 

 6

( 

 10( 

  

 6a(  11a( 

(21  
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0.75 eq L(+)tartaric acid

acetone, 0.5 eq water

OH

NH2

+

OH

OH

HO

HO

O

O 

 

  9 -2)طرح 

 نفتولسنتز مشتقات آمینو 1-2

مشتقات آمینونفتول را ، x-211تریتون نت ااستفاده از سورفکتبا  1121و همکارانش در سال  2کومار

 کنندهانت غیریونی یکی از رایج ترین پاکابه عنوان سورفکت، x-211 تریتون ؛سنتز کردندی باتبا بهره

تشکیل شده و سرعت  قطبی و غیرقطبیگروه نت از دو اسورفکتشود. در بیوشیمی محسوب می

 .[ 10] کندمی واکنش درآب را تسریع

R

CHO

R
2

NH
R

1

OH R
2

OH

N

R
1

R

+ +
Triton -x-100

Water, r.t.

 

 

 

                                                           
 .  Kumar et al 

 6b( 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 11b( 

(21  

(21  (29  (2  
(24  
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 نتاسورفکت از شده تشکیل  2میسل یتوده : 2 -2) شکل

 

به شده روی سطح سیلیکا  دهتریفلات مس نشاناز  مشتقات آمینونفتولبرای سنتز در واکنش دیگر 

گیرد در معرض اتمسفر قرار میوقتی تریفلات  .].SiOCu(OTF)[ شداستفاده عنوان کاتالیزگر 

 . [11]دارد کمتری حساسیت نسبت به اسیدهای هالوژن دار

 

R

CHO

+ R
2

NH
R

1

OH
R

2

OH

N

R
1

R

+
[Cu(OTF)2.SiO2]

Neat or Water, r.t.

 

 

 

 کارماکار1 و همکارانش در سال 1122 با استفاده از نانو بلور منیزیم اکسید مشتقات آمینونفتول را 

ه عنوان بآن اکسیدهای آنیونی  در که وجهی است چند ساختار یک دارای ربلو این نانو .کردند سنتز

یس لوئ یداسبه عنوان برونستد و یون منیزیم  اسید یپایه روکسیل به عنوانهید یس،لوئباز ی پایه

.[6] کندیعمل م  

R

CHO

R
2

NH
R

1

OH

R
2

OH

N

R
1

R

+ +
Water, r.t.

nano MgO

 

 

 

                                                           
 Micelle 

  . Karmakar et al 

 

 

 
 

 

 

(26  (25  (2  (27  

(28  (23  (2  (11  
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   اکسیدمنیزیم  های فعال نانو بلورمحل  :1 -2شکل)

 

 

 آمینونفتول هایواکنش 1-3

 شود:اشاره میدارند که به چند مورد  نامتقارنی های زیادی در سنتزها کاربردهاآمینونفتول  

 اکسازین تشکیل -واسط ایمین ی آن حدهوارد واکنش شده که در نتیج ی بتی با یک آلدهیدپایه   

نیتروژن دارای و در موقعیت  سدیم بوروهیدرید کاهش یافتهیا  هیدروژناین ترکیب توسط  شود،می

 . [12]شودمی استخلاف

 

OH

NH2

n-PrCHO

EtOH, r.t.

OH

N

n-Pr

OH

NH n-Bu

NaBH4

M eOH, r.t.

 

 

 

ور ضآریل روی در حالکیل یا دیاستفاده از دی آلکیلاسیون یا آریلاسیون ترکیبات آلدهیدی با  

  در  شود.های کایرال محسوب میهای سنتزی مفید برای تولید الکللیگاندهای کایرال یکی از روش

(22  

(21  

(5  (12   22( 

Mg+ 
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 ها و ها، آمینوالکلانواع آمین لیگاند کایرال استفاده شده است.واکنش زیر از آمینونفتول به عنوان 

 .  [13]شوندبه این روش سنتز می نیز ترکیبات سولفور

 

R

CHO

Et2Zn/L*

toluene, r.t.
R

OH

CH3
*

 

 

 

 

 کنندمی تولیدحضور سولفونیل کلریدهای گوناگون، سولفون آمیدها را راسمیک در  های غیرآمینونفتول

.[14]  

OH

NH2
SCl

O

O

R

OH

NH

SO

R

O

CH2Cl2

 

 

 

و اکسیژن در مجاورت هیدروکسیدسدیم  شدن نیتروژن و دار همزمان متیلواکنش زیر به طور  در  

 . [15]شودانجام میی بات با بهرهTHF حلال 

OH

NH2

OCH3

N(CH3)2

NaOH/CH3I

THF, r.t.

 

 23(  24( 

 6b(  25( 

L*= - (α-aminobenzyl)--naphthol 
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 اهها و مشتقات آنکاربردها و خواص بیولوژیکی آمینونفتول 4 -1

ها کشو آفت )شیمی رنگ، پلیمر  صنعتیدارویی، در واکنش  مانیخ  تعداد زیادی از ساختارهای    

اسیدها و ترکیبات فعال  یکئنوکلو ها،ینئشامل پروت های طبیعیبیشتر مولکول . [16]شوندسنتز می

 ها است.مناسب برای سنتز این مولکول نیتروژن هستند که واکنش مانیخ یک روشدارای بیولوژیکی 

 .[17] شودماده برای سنتز آمینواسیدها نیز محسوب می محصول واکنش مانیخ به عنوان یک پیش

کاهش  همچنین .دهندخود نشان میاز ضد باکتریایی ها خواص آمینوآلکیل نفتول مشتقات  

 .[18] شودها محسوب میآن های قلبی از دیگر خواصفعالیتتنظیم  فشارخون و

ضد  ،[19] تشنج به عنوان داروی ضدها هستند آمینونفتول مشتقاتکه جز   17) هااکسازین-2،9 

 در پزشکی کاربرد دارند.و ... [21]  گلو درد  ، ضد [20]ماتریا

O

NH R

 

 

 ].19 ،22  [گیرندمورد استفاده قرار می پزشکیترکیبات زیر به عنوان داروی ضد درد در همچنین 

 

 6(  26( 

 27( 
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R

OH

N

O
R

1

OH

N(CH 3) 2

R
2

OH

N

OH

NC

NH(CH 2) 5CH3

OH

NC

 

 

 

 

 

 

 

 

همگننا کاتالیزگرهای  1-5 

 علم و شیمی شیمی، مهندسی مختلف هایزمینه در کاتالیزوری فرایندهای تکنولوژی و کاتالیزگرها  

 قرار جدا فاز دو در کاتالیزگر و دهندهاواکنش ناهمگن کاتالیزگر در . [24] است پیشرفت حال در مواد

محیط  با سازگاری مجدد، استفاده قابلیت آسان، جداسازی ناهمگن کاتالیزگرهای مزایای از .دارند

 است هاآن باتی پذیری گزینش و جانبی هایواکنش توقف برای بات توانایی مناسب، قیمت ،زیست

 حجم به سطح نسبت علت به گیرند قرار استفاده مورد نانو مقیاس در کاتالیزگرها این اگر حال . [11]

 . [25] کنندمی ایجاد سطح در را بیشتری فعال هایسایت بات،

 

  بوهمیت نانو1-5-1 

 28(  29(  30(  31( 

 

R= H, -Br, -OMe, -COOH 

R= Me, Cl, OMe 

R= CONHNH, COOMe, COOH, COOPh, NH 
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 سطح مساحت افزایش برای راه یک .است مهم بسیار سطح مساحت ناهمگن درکاتالیزگرهای   

    و کارایی که است معدنی بسترهای از یکی جزء آلومینا .باشدمی   گاهتکیه) بستراز  استفاده

 . [26] دهدمی نشان هاواکنش برخی در را باتیی پذیریگزینش

 و در مقابل  غیرسمی ارزان،ی ترکیب که باشدیکی از پایدارترین مواد معدنی می آلومینیومداکسی  

 سطح بر روی که است)  (γ-AlOOH آلومینیومهیدروکسیداکسید  بوهمیت یک .است پایدارها حلال

 که به است مقدار آب اضافیی فرمول بوهمیت نشان دهنده .است قرارگرفته هیدروکسیل هایگروهن آ

 ذرات بوهمیت ساختار اورتورومبیک نانو .باشدمی ختار بلوراروی سبر جذب سطحی فیزیکی آب  علت

 هاینیواست که وجهی هشت با ساختار های دوگانهبوهمیت شامل ورقه ساختار .دارند مکعبی

دوستی را در میان بوهمیت باتترین سطح هیدراته و آب  اند.قرار گرفتهآلومینیوم در مرکز آن 

است که  α ،β ،γ، θ ،δ ،η، χاکسیدآلومینیوم دارای هفت فاز بلوری  . [27]آلومینا داردترکیبات 

 باتیی دارند  و پایداری حرارتی آلومینا مساحت سطح  ذرات نانو باشد.آلومینا مهمترین آن می-γفاز

.[28] 
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بوهمیت ذرات نانو ساختار : 9 -2) شکل  

 

     آلومینیوم بوهمیت کاربردهای نانو 5-2 -1

γ-AlOOH   های سرامیک ،هاساخت سرامیک در به عنوان کاتالیزگر،از جمله مختلفی های در زمینه

 .  [29]کاربرد دارد و... الکترونیک، ، تکنولوژی برقجسم نسوز، بیوپزشکی ،مکانیکی

    خاصیتگریزند. آب    PESاترسولفون )و پلی   PVDF)فلوراید وینیلیدنمانند پلیپلیمرهایی   

       با جایگزینی بوهمیت در اصلاح شود. بوهمیت نانو ذرات افزایش با تواندها میدوستی آنآب

 غشاء در مورفولوژی و آب دوستی مغناطیسی، پلیمری خصوصیات مکانیکی، حرارتی،های پوشش

 . [27] شوداصلاح می پلیمر

وشیمی عبارت است از حذف کلریدها از مایعات آلومینای فعال در پتر-مهمترین کاربرد   

در نفت خام و  H/Cبرای حذف گوگرد از گازطبیعی، افزایش نسبت  1کلوس دفراین پتروشیمیایی،

 .[30] هایی مانند ترکیبات وانادیوم و نیکلحذف آلودگی

 

 

 

 

                                                           
.Claus 
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 فصل دوم

 

 

 

 

 جنتای بررسی و بحث

 

 بحث وبررسی نتایج 2

متنوع در  به علت داشتن خواص بیولوژیکی نفتول-1-آمینوآلکیل -α) -2 ترکیبات با نام عمومی    

های ی روشبا توجه به اهمیت کاربردی این ترکیبات، ارائه صنایع داروسازی کاربرد وسیعی دارند.

 باشد.ها ضروری میمشتقات جدیدی از آنسنتزی نوین و سنتز 
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-α) -1 یا نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2 سنتز برای های مختلفنفتول و آمین-1یا - 2از مشتقات    

بنابراین با توجه به گستردگی کاربرد این ترکیبات، ، [4] است شدهاستفاده ها نفتول-2- آمینوآلکیل

 برای سنتز این ترکیبات هستند.تر هایی بهینهدانشمندان به دنبال روش

          یی ماننداز کاتالیزگرها نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2 مشتقاتدر واکنش بتی برای سنتز     

]11[ O.Si Zn(OTf) ، ]13[ /etherLiClO ، ]23[ OH)Bi(NO ، ]1[1 Sn-Cu استفاده 

 این ترکیبات گزارش نشده است.بوهمیت در سنتز ر نانو اما تا به حال کاتالیزگ ،شده است

ای آروماتیک با از واکنش آلدهیده  94) نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2از در این پروژه مشتقاتی   

در شرایط بدون حلال در [33] بوهمیت  نفتول در حضور کاتالیزگر نانو-1دوم و  ،آمین های نوع اول

 .سنتز گردیدی بات با بهره  C 56 دمای

R

CHO OH

OH

N

R

R
1

R
2

+ +
Nano - boehmite

65 
o

C

R
2

NH
R

1

 

 

 

 

 

 بهینه نمودن شرایط واکنش 2-2

نفتول به عنوان واکنش مبنا -1و آمیندهید، بنزیلشرایط واکنش، از واکنش بنزآلنه کردن برای بهی   

ررسی قرار ی واکنش مورد بدر این واکنش اثرات حلال، دما و مقادیر کاتالیزگر روی بهره استفاده شد.

 گرفت.

(91  (99   1( (94  

1 

R= H, -Cl, ,Cl, -NO, -Me 
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CHO OH

OH

NH

Ph

+ + Nano - boehmite

65 
o
C

10 min

Ph.H2N

 

 

ی طبق نتایج بدست آمده، بیشترین بهره   نشان داده شده است.2-1ها در جدول ) نتایج واکنش   

به  C 56 در دمای و در شرایط بدون حلال %21 کاتالیزگر نانو بوهمیتواکنش مربوط به استفاده از 

 استفاده از حلال آب و استونیتریل زمان واکنش را به   .6 ، ردیف2-1باشد جدول )می min21 مدت 

 120 minحلال اتانول و  و استفاده از افزایش دادTHF  زمان واکنش را بهmin31 رساند.  

 %21با مقدار کاتالیزگرو  min91زمان واکنش به  %26و  %6در شرایط بدون حلال با مقدار کاتالیزگر 

 . افزایش پیدا کرد min 211بهزمان دمای محیط  شرایطدرو 

 .از شرایط بهینه واکنش سنتز گردید استفاده اب نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2مشتقات 

 

 

 

 

 

 نفتول -1آمین و حلال، دما و کاتالیزگر نانو بوهمیت بر روی واکنش بنزآلدهید با بنزیل : اثرات 2-1جدول) 

 دما

 (C  

واکنش بهره 

 %( 

زمان انجام 

  min) واکنش

 مقدارکاتالیزگر

  گرمی %)

 ردیف حلال

 2 آب 21 120 60 211

 1 استونیتریل 21 120 97 82

 2(  35(  1( (95  
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 9 اتانول 21 90 80 81

55 94 90 21 THF 4 

 6 بدون حلال 6 30 95 56

 5 بدون حلال 11 11 79 55

 7 بدون حلال 26 30 95 56

 8 بدون حلال 21 120 85 16

 

 

با استفاده از کاتالیزگر نانو  نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2سنتز مشتقات  2-9

 بوهمیت 

نفتول در شرایط بدون حلال و مقدار -1پیرولیدین و  ،آمینبا بنزیل یدهای مختلفهواکنش بنزآلد

    با نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2انجام گرفت و مشتقات  C 56دمای  در از کاتالیزگر گرم0/01

 .  نشان داده شده است1-1نتایج در جدول ) ی بات سنتز گردید.بهره

  افزایش min211زمان به  34bشود. در ترکیب سنتز می min 21با حداقل زمان در  34aترکیب   

 درنتیجهشود، می  در مکانیسم مرحله اول، تشکیل پیوند هیدروژنی باعث ناپایداری کربن زیرایابد، می

نسبت  34fدر ترکیب  .کندهای کشنده الکترون بر روی حلقه این ناپایداری را تقویت میوجود گروه

یافته زیرا گروه نیترو که یک کشنده رزونانسی است در مقایسه افزایش  min91زمان  34dبه ترکیب 

 minزمان به بر خلاف انتظار   34eدر ترکیب   کند.کلر که یک کشنده القایی است موثرتر عمل می با

واکنش ازدحام فضایی گروه متیل به علت  ،یابد که احتمات در مرحله دوم مکانیسمافزایش  می 211

  رود.کند پیش می
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 ها نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2ی واکنش، دمای ذوب و زمان انجام واکنش مشتقات  : بهره1-1ل)جدو           

 مرجع دمای ذوب

 (C  

 دمای ذوب

(C  

  بهره

 )% واکنش

 زمان انجام

 واکنش

(min  

 

 ساختار

 

 ترکیب

  

 

143 

[16] 

 

 

135-137 

 

 

 

95 

 

 

 

 

10 

OH

NH

 

 

 

 34a 

 

 

-- 

 
 

 

 

107-109 

 

 

80 

 

 

120 

OH

NH

ClCl

 

 

 

34b 

 

 

 

 

180 

[5] 

 

 

179-180 

 

 

 

 

86 

 

 

30 OH

N

 

 

 

34c 
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-- 

 
 

 

 

163-164 

 

 

36 

 

 

51 OH

N

Cl

 

 

 

34d 

 

 

 
  

 گزارش نشده

[5] 

 

 

130-133 

 

 

50 

 

 

211 OH

N

M e

 

 

 

34e 

 

 

 
 

 گزارش نشده

 [5] 
 

 

 

175-177 

 

 

70 

 

 

90 OH

N

O2N

 

 

 

34f 

 

 

 

 مکانیسم واکنش 1-4

 یک به عنوان   AlOOHای است که در آن مرحله انیسم پیشنهادی این واکنش یک مکانیسم دومک  

 کند. میعمل اسید برونستد 

 ایمین الف: تشکیل
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ArCHO
AlOOH

Ar

AlOO H

H

O

+ Ph.H
2

N

AlOO H

PhN

Ar

AlOOH

 

 

 

 و حذف آبافزایش نوکلئوفیلی  ب:

O-H

+

AlOO H

PhN

Ar 

 

 

Ar

OH

NH

Ph

Ar
OOAlH

O

NH

Ph

H

 

 

 

 

 هانفتول-2-آمینوآلکیل(-α) -1شواهد طیفی مشتقات  5 -2

  (34a) ال-2-نفتالن]متیلآمینو()فنیل()بنزیل[-1

     در پیک جذبی گروه گرفته شده است،   KBrاین ترکیب که به صورت قرص   IRدر طیف     

1-cm9975 1 های فنیل ازو حلقه-cm1414 1 تا-cm2523 2شود )طیف شماره دیده می .    

 32(  37(  35(  38( 

 1(  39( 

 40(  41( 
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به صورت  NH گرفته شده است، پروتوندوتره  DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR1در طیف    

    به صورت 7/6δدر  CH پروتون و پهن به صورت 8/9δدر  CHهای پروتون ،2/1δتایی در یک

به صورت چندتایی  7/0δ-8/7 درهای فنیل های حلقهپروتون همچنین .شوندمشاهده میتایی یک

  . 1ی ) طیف شماره اندظاهر شده

   (b34) ال-2-نفتالن]متیل(کلروفنیلدی-244()آمینوبنزیل)[-1

    در  پیک جذبی گروهگرفته شده است،  KBrاین ترکیب که به صورت قرص  IRدر طیف    

1-cm9441 1 از آروماتیکو  های فنیلحلقه و-cm1424 تا1-cm2511 9)طیف شماره  شوددیده می .  

در  CHهای دوتره گرفته شده است، پروتون DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR1در طیف   

7/9δ پروتون  ،پهن به صورتCH  3/6درδ و های فنیل حلقه هایپروتون وتایی به صورت یک

  .  4ی شوند ) طیف شمارهمشاهده می به صورت چندتایی 7/0δ-7/8در آروماتیک 

 

  (34c) ال-2-نفتالن]ایل(متیل-1-)فنیل()پیرولیدین[-1

    در  پیک جذبی گروهگرفته شده است،  KBrاین ترکیب که به صورت قرص  IRدر طیف    

1-cm1494 1های فنیل و آروماتیک از حلقه و-cm5624 تا1-cm2523 6شود )طیف شماره دیده می .  

چهار گروه های پروتون ست،دوتره گرفته شده ا DMSOاین ترکیب که در حلال HNMR1در طیف   

CH  7/1و  8/2در به ترتیبδ و پروتون  پهن به صورتCH  8/6در δ ظاهرشده تاییبه صورت یک

به  21δدر OH پروتون و به صورت چندتایی  7/0δ-1/8های فنیل در های حلقهپروتونهمچنین . ندا

  .  5ی) طیف شماره دنشومی مشاهدهتایی صورت یک

 

 (34d) ال-2-نفتالن]متیل(ایل-1-پیرولیدین)کلروفنیل(-2)[-1

    در  پیک جذبی گروهگرفته شده است،  KBrاین ترکیب که به صورت قرص  IRدر طیف    

1-cm1619 1های فنیل و آروماتیک از حلقه و-cm2024 تا1-cm2511 7شود )طیف شماره دیده می .  
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  چهارگروههای دوتره گرفته شده است، پروتون DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR1در طیف   

CH 8/1و8/2در ترتیب  بهδ پروتون  ،به صورت پهنCH  8/6درδ اندایی ظاهرشدهت به صورت یک .

به  13/9δدر  OHپروتون  وبه صورت چندتایی  7/0δ-8در و آروماتیک های فنیل های حلقهپروتون

  . 8ی طیف شماره( دنشومی مشاهدهتایی صورت یک

 

  (34e) ال-2-نفتالن]متیل(ایل-1-پیرولیدین()فنیلمتیل-4)[-1

    در  پیک جذبی گروهگرفته شده است،  KBrاین ترکیب که به صورت قرص  IRدر طیف    

1-cm3894 1های فنیل و آروماتیک از حلقه و-cm4024 تا1-cm2523 3شود )طیف شماره دیده می .  

دو گروه های دوتره گرفته شده است، پروتون DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR1در طیف    

CH  7/2درδ پروتون  ،به صورت پهنCH  2/1درδ   دوگروه هایپروتون و تایییکبه صورت  CH 

 درو آروماتیک های فنیل های حلقهپروتون ،به صورت  9/6δدر  CH پروتون .اندشدهظاهر  δ2/7 در 

2/8-7/0δ پروتون  وصورت چندتایی  به OH 21درδ دنشوظاهرمیتایی به صورت یک                    

  .21ی ) طیف شماره

 

 (34f) ال-2-نفتالن]متیل(ایل-1-پیرولیدین()فنیلنیترو-4)[-1

    در  پیک جذبی گروهگرفته شده است،  KBrاین ترکیب که به صورت قرص  IRدر طیف    

1-cm3694 1های فنیل و آروماتیک از وحلقه-cm1724تا1-cm2511 22شود )طیف شماره دیده می .  

های چهار گروه دوتره گرفته شده است، پروتون DMSOاین ترکیب که در حلال HNMR1در طیف   

CH   7/1و  8/2به ترتیب درδ  به صورت پهن و پروتونCH  5/6در δ تایی ظاهرشدهبه صورت یک

 به صورت چندتایی و پروتون  7/0δ-9/8در و آروماتیک های فنیل های حلقهاند. همچنین پروتون

OH 13/4 درδ 21یشوند ) طیف شمارهتایی مشاهده میبه صورت یک .   
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 نتیجه گیری 2-5  

را از واکنش بنزآلدهید و مشتقات آن،  ها نفتول-1- آمینوآلکیل-α) -2 دراین پروژه ما مشتقاتی از  

های این نانو بوهمیت سنتز کردیم. از ویژگیبا استفاده از کاتالیزگر نفتول -1پیرولیدین و ، آمینبنزیل

 توان موارد زیر را نام برد:روش می

واسط نیست در نتیجه زمان واکنش کوتاه و بهره  نیازی به جداسازی حد تک مرحله بودن واکنش، -2

 یابد.آن افزایش می

 شود.میهای آلی باعث آلودگی محیط زیست انجام واکنش در شرایط بدون حلال، وجود حلال -1

 .به راحتی از محیط واکنش قابل جداسازی است بوهمیت کاتالیزگر نانو -9

 .با محیط زیست سازگار بودن کاتالیزگر نانو بوهمیتغیر سمی و  -4

 .ی باتی واکنشبهره -6

 

 

 نگری آینده 2-9

توان های چند جزیی شناخته شده یا جدید میاز کاتالیزگر نانو بوهمیت در سنتز سایر واکنش  

 شود:ه کرد که به چند مورد اشاره میداستفا

 

+ +
Nano boehmite
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 فصل سوم

 

 بخش تجربی

 بخش تجربی 3

 هادستگاه 3-1
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توسط بخش آنالیز  MHz 81  با میدان HNMR 1ای هیدروژن )رزونانس مغناطیس هسته   

تایی دستگاهی دانشگاه شاهرود انجام گرفته است. چندگانگی رزونانس مغناطیسی هسته به صورت یک

(sدوتایی ،  (dتایی ، سه (tی ) ، چندتایm  و پهن (br  سیلان )متیلمشخص شده است. از تتراTMS  

 به عنوان استاندارد داخلی استفاده شده است. 

ثبت Shimadzu  IR Spectrothermal  با استفاده از دستگاه   ، IRمادون قرمز )های یفط  

های گرفته شده است. فرکانس  KBrهایهای ترکیبات جامد به صورت قرصطیف گردیده است.

                        دستگاهنقاط ذوب ترکیبات با استفاده از  باشد.  میcm-1ارتعاشی در واحد عدد موجی )

Bamstead / Electrothermal گیری شده است.اندازه 

  

 مواد اولیه 3-2

 خریداری شده است. 9و مرک 1، فلوکا2های تجاری اکروسمواد اولیه از شرکت

 

 ها نفتول-2-(آمینوآلکیل-α) -1ی مشتقات تهیه 3-4

نفتول -1،   میلی مول 2پیرولیدین ) ،بنزیل آمینمیلی مول  ،  1/2)مخلوطی از مشتقات بنزآلدهید    

تا زمان کامل  C 56   در شرایط بدون حلال در دمایگرمی %21  و نانو بوهمیت )میلی مول 2)

مشخص گردید  . پس از انجام واکنش، مخلوط واکنش  TLC ) پایان واکنش با هم زده شدبه شدن،

محصوتت روغنی ابتدا  گردید.شستشو داده شد و در اتانول متبلور  با آب سردجامد اده مسرد گردید، 

 سپس در اتانول متبلورگردید. هدر متانول رسوب داده شد

                                                           
. Across 

. Fluka 
 . Merck 
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    ی واکنش و مشخصات طیفی ترکیبات سنتز شده به صورت زیر دمای ذوب، زمان انجام واکنش، بهره

 باشد:می

 (a34) ال-2-نفتالن]متیلآمینو()فنیل()بنزیل[-1

   %36ی واکنش: بهره                   min  10 : زمان                       C  297-296 :دمای ذوب  

IR (KBr): 3376 (NH),1414-1619 (C=C aromatic) (cm-1). 

), 5/7 (s, 1H, CH), (d, 2H, CH /832/1 (s, 1H, NH),  DMSO): δ-dHNMR, (80MHz, 1

7/0-7/8 (m, 16H, ArH).   

 

  (34b) ال-2-نفتالن]متیل(کلروفنیلدی-244()آمینوبنزیل)[-1

 %80: واکنش یبهره                    min120:زمان                        Co 109-107 :ذوب دمای  

   ).1-cm) (C=C aromatic1622(-IR (KBr): 3440 (NH), 1414 

1HNMR, (80MHz, d-DMSO): δ 9/8 (d, 2H, CH), 5/9 (s, 1H, CH), 7/0-7/8 (m, 14H,     

ArH). 

 

 (34c) ال-2-نفتالن]ایل(متیل-1-)فنیل()پیرولیدین[-1

   %86: واکنش یبهره                     min30 :زمان                       Co180 -179 :ذوب دمای  

 ).1-cm) (C=C aromatic1619 (-H), 1456OIR (KBr): 3424 ( 
1HNMR, (80MHz, d-DMSO): δ 1/8 (m, 4H, CH), 2/7(m, 4H, CH2), 5/3 (s, 1H, CH),  

7/0-8 1/  (m, 11H, ArH), 10 (s, 1H, OH). 

 

  (34d) ال-2-نفتالن]متیل(ایل-1-پیرولیدین)کلروفنیل(-2)[-1

: واکنش یبهره                         min0 6 :زمان                           Co 164-163 :ذوب دمای  

95%   

).1-cm )(C=C aromatic1622(-(KBr): 3500 (OH), 1420IR  
1HNMR, (80MHz, d-DMSO): δ 1/8 (m, 4H, CH), 2/8 (m, 4H, CH), 5/8 (s, 1H, CH),  
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7/0-8 (m, 10H, ArH), 13/9(s, 1H, OH). 

  

 (34e) ال-2-نفتالن]متیل(ایل-1-پیرولیدین()فنیلمتیل-4)[-1

  %50: واکنش یبهره                     min120:زمان                     Co 133-130 :ذوب دمای  

).1-cm )(C=C aromatic1619(-IR (KBr): 3498 (OH), 1440 
1HNMR, (80MHz, d-DMSO): δ 1/7 (m, 4H, CH), 2/1 (s, 3H, CH), 2/7 (m, 4H, CH), 

5/6 (s, 1H, CH), 7/0-8/1 (m, 10H, ArH), 10 (s, 1H, OH). 

 

  (f34) ال-2-نفتالن]متیل(ایل-1-پیرولیدین()فنیلنیترو-4)[-1

  %71: واکنش یبهره                    min 90:زمان                            Co 177-175 :ذوب دمای  

).1-cm )(C=C aromatic(2216-17(OH), 14 5IR (KBr): 349 
1HNMR, (80MHz, d-DMSO): δ 1/7 (m, 4H, CH), 2/1 (s, 3H, CH), 2/7 (m, 4H, CH), 

5/6 (s, 1H, CH), 7/0-8/9 (m, 10H, ArH), 13/4 (s, 1H, OH). 
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Abstract  

 

-(-aminoalkyl)--naphtholes  have  a  wide  range  of  biological    

activities  such as  antitumor,  antibacterial,  hypotensive  and   

bradycardiac    activities. 



-(-aminoalkyl)--naphtholes  derivatives  were  synthesized  with  high  

yields  via  a  one-pot  three  component  reaction of -naphthol, 

benzylamine,  pyrrolidine  with  aldehydes, in  the  presence  of  catalytic  

amount  of  nano Boehmite.                                                                      

 

Keywords: Three component, Aminonaphthol, Nanoboehmite, Solvent free 
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