
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

  کلیه حقوق معنوی این اثر و محصولات آن )مقالات مستخرج، کتاب، برنامه های رایانه ای، نرم افزار ها و

ر دتجهیزات ساخته شده است ( متعلق به دانشگاه شاهرود می باشد. این مطلب باید به نحو مقتضی 

 تولیدات علمی مربوطه ذکر شود.

 بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد مهاستفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نا. 
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 دانشکده شیمی

 رشته شیمی گرایش آلی

 پایان نامه کارشناسی ارشد

 

 تثبیت شده بر روی پوسته تخم مرغ آزول با استفاده از کاتالیزگر یدید مسسنتز مشتقات تری

 زینب قاسمی فرنگارنده: 

 

 استاد راهنما

 باخرد محمد دکتر

 

 مشاوراستاد 

 نصر اصفهانی حسین دکتر

 

 پایان نامه جهت اخذ درجه کارشناسی ارشد

5931شهریور ماه 



 

 

 

 

 تقدیم به

 ی دلمها در لغت نامهترین واژهمقدس

 مادر مهربانم که زندگیم را مدیون مهر و عطوفت او میدانم         

 بردبار بودو و پدری که همیشه حامی                         

 

 تام اسشان آرام بخش آلام زمینی کنم به آنان که مهر آسمانیهایم را تقدیم میماحصل آموخته

 ، دستان پرمهر پدرمبه استوارترین تکیه گاه

 ، چشمان پر محبت مادرمزیباترین نگاه زندگیبه و 

 امروز هستی ام به امید شماست و فردا کلید باغ بهشتم رضای شما

ره آوردی گران سنگ تر از این ارزان نداشتم تا به خاک پایتان نثار کنم، باشد که حاصل تلاشم 

 تان را بزداید. گوشه ای از غبار خستگی

 و تقدیم به برادرم 

 .بودمن خواهد حضورش همیشه مایه دلگرمی که دوست و همراه همیشگی 

  .تان منتهای آرزویم استخوشبختی
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 سپاس و ستایش مخصوص خدایی که یادش آرام بخش دلهاست

آفریدگاری که درهای علم را بر ما گشود و فرصتی عطا فرمود تا خویش را در طریق علم و معرفت 

 بیازمایم.

دکتر باخرد که در تمام این مدت فراتر از یک استاد کمک هایش راه جناب آقای از  بی پایانسپاسی 

 گشای کارهایم شد. 

شامل حالم خالصانه تشکر ویژه از جناب آقای دکتر نصر اصفهانی که کمک های ایشان در این مدت 

 .شد

همچنین از نماینده شورای و رم جناب آقای دکتر علی کیوانلو و دکتر مهدی میرزایی از اساتید داور محت

پایان  یتحصیلات تکمیلی جناب آقای دکتر حسین نیکوفرد به خاطر شرکت در جلسه دفاع و مطالعه

 نمایم.نامه قدردانی می

دوست و راهنمایی دلسوز  که در طی این مدت  ،ایت از خانم دکتر راحله دوستیتقدیم و تشکری بی نه

 از هیچ کمکی دریغ نکرد.

همراهی و صمیمیت دوستان همیشه خوب و مهربانم در آزمایشگاه تشکر میکنم آنهایی که  در پایان از

 با حضورشان همیشه باعث نشاط و دلگرمی من بودند. 

 است" ادب"و  "حضور"هرو، اسرمایه ی ر

 است "طلب"و دیگر  "همت"آنگاه یکی              

 این چار اصول ازناچار بُوَد رهرو                           

 ورنه به مراد دل رسیدن عجب است                                        



 

 

 

 تعهد نامه

دانشگاه صنعتی شاهرود  شیمیدانشکده  شیمی آلیدانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته  زینب قاسمی فراینجانب 

تثبیت شده بر روی پوسته تخم  یدید مسآزول با استفاده از کاتالیزگر سنتز مشتقات تری پایان نامهنویسنده 

 متعهد می شوم. محمد باخرددکتر تحت راهنمائی  مرغ

 .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 

  در پایان نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی در هیچ مطالب مندرج

 جا ارائه نشده است.

  ه صنعتی دانشگا» کلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد و مقالات مستخرج با نام

 به چاپ خواهد رسید.«  Shahrood University of Technology»  و یا« شاهرود

  حقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن نتایح اصلی پایان نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات مستخرج از

 پایان نامه رعایت می گردد.

  در کلیه مراحل انجام این پایان نامه ، در مواردی که از موجود زنده ) یا بافتهای آنها ( استفاده شده است ضوابط

 و اصول اخلاقی رعایت شده است.

  در کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفاده

 شده است اصل رازداری ، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است. 

 تاریخ                                                                                                                        

 امضای دانشجو                                                                                                                              
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 چکیده

ن بنابرای، باشندمی ضدالتهاب و ضدسرطان مانند یرای خواص بیولوژیکی متنوعها داآزولتری-9،2،5

ابتدا  ژوهشست. در این پها دارای اهمیت اهای نوین سنتزی و سنتز مشتقات جدید آنارائه روش

تهیه  پوسته تخم مرغیدید تثبیت شده بر روی  (Iمس)-متفورمینناهمگن جدید کمپلکس  کاتالیزگر

های انتهایی و سدیم آزید در حضور آلکیل هالید با آلکین ظرفی ترکیبات در ادامه، از واکنش تکشد. 

آزول با تری-9،2،5دقیقه مشتقات  05-35به مدت  سانتیگراد درجه 15کاتالیزگر و حلال آب در دمای 

ی بالای واکنش، استفاده از آب به عنوان توان به بهرهاز مزایای این روش می ی بالا سنتز گردید.بهره

 اشاره کرد.واکنش  آسان و زمان کوتاهحلال، خالص سازی 

 

تثبیت شده بر روی پوسته تخم  یدید (ɪمس)-متفورمینکمپلکس آزول، تری-9،2،5واژگان کلیدی: 

 سدیم آزید واکنش تک ظرفی،، مرغ
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     فصل اول      

    مقدمه       
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 مقدمه (1

 هاآزولتری-1،2،1شیمی  (1-1

کار رفت. وی برای هب 3H3N2C برای ساختار حلقوی با فرمول  5آزول برای اولین بار توسط بلادیننام تری

، فنیل هیدرازین و متعاقب آن آزول را از واکنش سیانوژناولین مشتقات تری 5881ار در سال اولین ب

 . ]5[ دست آوردهحلقوی کردن ترکیبات حاصل در محیط استیک اسید ب

لت ع. این ناجور حلقه به دنباشمیآزول دارای سه اتم نیتروژن در حلقه خود ترکیبات ناجور حلقه تری

روی کربن  دوستی کترونهای جانشینی الار کمبود الکترون است. واکنشو دچداشتن سه اتم الکترونگاتی

ها ترجیحا به نیتروژن حمله و الکترون دوستباشد؛ میهای حلقوی تقریبا غیرمعمول در سیستم

 . کنندمی

شیمیایی  هایها در چکیدهآزولتری-H5 ،H2 ،H4-9،2،5عنوان  به سه دسته باها آزولتری-9،2،5

 در H2یا H5 تحت عنوان روی نیتروژن هستند دارای استخلافهایی که آزول. تریشوندنامگذاری می

 .شوندمینظر گرفته 
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H4-9،2،5-آزولتری H2-9،2،5-آزولتری H5-9،2،5-آزولتری 

 

                                                 
1 Beladin 
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ت یرول در نظر گرفاین سیستم حلقوی را به عنوان عضوی از ترکیبات مشابه پ5اندرئوسی 5883در سال 

 .]2[ آزول مورد قبول همگان قرار گرفت. اما این نظریه رد شد و نام تریآزول نام نهادو آن را پیرودی

هند. دطور همزمان نشان میاسیدی و بازی را بههستند و خواص  πها پذیرنده الکترون آزولتری-9،2،5

شوند. علاوه دار نمیهای فیزیولوژیک پروتونpHآزول در تری-9،2،5های درت بازی کم، حلقهخاطر قبه

ها خواص که یکی از آن باشندمی]  2یادب 2/1-0/1[یک گشتاور قوی دو قطبی  ها دارایآزولتریاین  بر

 .]9[ دهدرا نشان میکی و دیگری قدرت خوب در پذیرش پیوند هیدروژنی آروماتی

 هاآزولولوژیکی تریکاربردها و خواص بی (1-2

ر روی سنتز این بدر حوزه دارویی ها آزولتری-9،2،5لوژیکی بسیار مهم دلیل خواص بیوها بهدانشیمی

ها در بهبود آزولتری-9،2،5مالی ثیر احتوی تأند. در قرن بیستم تحقیقات بر راترکیبات تمرکز کرده

 طان و تومورهای وخیم گسترش یافت.سر

های پوستی و خراب شدن مواد آنزیمی که باعث بیماری)ی تیروزیناز عنوان مهارکنندهاین ترکیبات به

آزول خواص تری-9،2،5مشتقات  که دهدمتون علمی نشان می کنند.عمل می( شودغذایی می

، ضد ویروس و ]7 [، ضد قارچ]0 [، ضد التهاب]1 [، ضد سل]4 [جمله ضد دیابت بیولوژیکی مختلفی از

 دهند.خود نشان میرا از ] 8 [ضد باکتری

-هگزارش گردید 2552در سال باشد، ( که دارای خاصیت ضد سرطان می5)آزول سنتز ترکیب بیس تری

 ].3[ است

N

N N

o

N
H

R1

R

N N

N R2

 

 تری آزولس بی

                                                 
 5Anderocci  
2 Debey 

(5) 



 

  4 

 

های د کنندهیتوان به سفعنوان مثال می اند، بهکاربرد وسیعی در صنعت پیدا کرده همچنین این ترکیبات

 [ردها و رنگ اشاره کهای نوری برای الیاف، پلاستیکهای نوری، پایدار کنندهفلوئورسنت، شفاف کننده

55[. 

یک ترکیب آزید و آلکین کاتالیز شده با مس برای تولید چند ] 2+9[زایی حلقه از واکنش 2551در سال 

اشاره کرد که فعالیت ضد  (9)و   (2) شکلتوان به ها میها استفاده شد که از نمونه آننمونه مهار کننده

 .]55[ دارند HIVبیماری 
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 1شیمی کلیک (1-1

شارپلس خصوصیات  2555معرفی شد. در سال  2کلیک توسط شارپلس و همکارانشنخستین بار شیمی 

 :]52[واکنش کلیک را اینگونه مطرح کرد 

 بازده بالا -5

                                                 
5 Click Chemisrtry 
2 Dr. barry Sharpless group 

(2) 

 

(3) 
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های غیر از کروماتوگرافی های جانبی که توسط روشو یا تولید فراوردههای جانبی )فراوردهنداشتن  -2

 باشند(قابل حذف می

 گزینیفضا -9

 بودن واکنش نسبت به آب و اکسیژن(نحساس (واکنش شرایط ساده  -4

 خالص سازی آسان محصولات -1

 .شوندراحتی از محیط واکنش حذف میه بههایی کعدم استفاده از حلال و یا استفاده از حلال -0

 هایی که با مفهموم شیمی کلیک سازگار هستند، عبارتند از:چهار دسته از واکنش

 های تحت فشار                                                                          های باز شدن هتروسیکلنشواک -2 ایی                  زواکنش حلقه -5

 کربن-های چندگانه کربنهای افزایشی به پیوندواکنش -4 ها   ی شیمی کربونیلهاواکنش -9

 1گنزایی هویزحلقه (1-4

زایی هویزگن معروف به حلقه( 1داخلی )نتهایی یا ( و آلکین ا4) های آزیدبی مشتقدو قط-9،5واکنش 

( 7( و )0) مختلفباشد که مخلوطی از دو ایزومر آزول میتری-9،2،5 ،محصول این واکنش .]59[است

ین سازی تشکیل ادلیل نزدیک بودن انرژی فعالناپذیری واکنش به. گزینش(5-5)طرح  کندرا تولید می

 .]54[دو ایزومر است 

 

 

 زایی هویزگنحلقه :5 -5

                                                 
5 Huisgen Cycloadditon 

(1) 

 

(4) 

 

(0) 

 

(7) 

 



 

  0 

 

همچنین، جفت شدن  .شودبیشتر می میلیون بار55(، سرعت انجام واکنش Iدر مجاورت نمک مس )

صورت مستقل . این نتایج به(2-5طرح گیرد )صورت جهت ویژه صورت میآزید و آلکین انتهایی به

در دمای اتاق و محیط آبی نیز  زاییعلاوه واکنش حلقهگزارش شده است. به 5توسط شارپلس و ملدال

 .]51[ لکول وجود داشته باشندتوانند در موهای عاملی میشود و اکثر گروهانجام می

 

 

 (Iوسیله مس )زایی هویزگن کاتالیز شده به: واکنش حلقه5-5

 2متفورمین (1-5

ها انیدینمشتقات گواند، میکروبی گزارش شده ضدعنوان ترکیبات  دار بههای استخلافاز وقتی گوانیدین

عه کننده مورد مطال عفونی عنوان یک عامل ضدبه عنوان دارو و بهقارچی  ضد و بیمیکرو با فعالیت ضد

نوان یک داروی ( به ع8( )9آمیندی ایمیدیککربندیمتیل ایمیدودی-N,Nمتفورمین ). اندقرار گرفته

 .استفاده شده است 2گسترده برای درمان دیابت نوع طور  دیابت سنتزی، به ضد

خود توجه زیادی را به های سنتزی آلیگوانیدین در واکنشگوانیدین و بیبازهای قوی مانند آمیدین، 

 آیند.های پروتون به حساب میعنوان جاذبو به جلب کرده

دو گروه ایمین مجاور سه گروه آمینو  دار،نهاعنوان یک لیگاند دندبه 5N11H4Cبا فرمولکولی  فورمینمت

 .]50[ ها باشدها و گوانیدینها، آمیدینتر نسبت به آمینشود بازی قوییدارد که باعث م

 

                                                 
5 Meldal 

2 Metformin 
9 (N,N-Dimethylimido dicarbonimidc diamin) 

(1) (4) (0) 

(8) 
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( I)باشد. این ترکیب با مسدر دسترس بودن و سهولت استفاده از آن میاز خصوصیات بارز این ترکیب، 

 شود و به آسانی قابل جداسازی از مخلوط استطور کامل حل می تشکیل کمپلکس داده، در آب به

 با ایمیدازول (3) هاتوان به واکنش هالوبنزنمی زگرعنوان کاتالی از جمله کاربردهای متفورمین به .]57[

مس _متفورمین در این واکنش از کمپلکساشاره کرد.  ( 55)تشکیل ترکیبات هتروسیکل برای ( 55)

 .]57[ (9-5طرح ) دماهای بالا استفاده شده است ربه همراه یک باز د

 

 

 مس-های جدید با استفاده از کاتالیزگر متفورمینسنتز هتروسیکل :5-2

 

 به عنوان کاتالیزگر 1پوسته تخم مرغپودر  (1-6

 ادهباشد. امکان استفنیاز به صرف هزینه برای تهیه آن نمی و آیددست میهاین ترکیب از مواد دور ریز ب

ودر پوسته . پ]58[ آیدحساب می به های شیمی سبزترکیبات، بستری مناسب برای واکنشمجدد از این 

و همچنین به  ]53[ به عنوان مواد آهکی در صنایع کشاورزی، گریتخم مرغ علاوه بر فعالیت کاتالیز

 .]25[گیرد امیک و کاشی مورد استفاده قرار میعنوان مواد اولیه برای ساخت سر

 

  آزول و مشتقات آنتری-1،2،1سنتز  (1-7

(، که دارای 54آزول )ی تریکلرو کینولین متصل به حلقهدی-7،4مشتقات جدیدی از  2554در سال   

( با سدیم آزید 52کلرو کینولین )دی-7،4است. از وکنش  ، سنتز گردیدهباشندضد مالاریا می فعالیت

است.  دست آمدهه( ب59کلرو کینولین )-7-آزیدو-4(، ترکیب DMFمتیل فرمامید)دی-N,Nدر حلال 

                                                 
5 Eggshell 

(3) (55) 

 

(55) 
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-7ب، ( و آDCM) متانکلروت آلکینی متفاوت در حلال دی( با ترکیبا59در ادامه از واکنش ترکیب )

 [.25است ] ( سنتز گردیده54آزول )کلروکینولین تری

 

 

 

 

 دو-1،5زایی حذفی، برای سنتز ترکیبات های حلقهروشی بر مبنای واکنش 2554در سال همچنین 

( و آزیدهای 51وینیل برمید )-βیا  -αاست. در این روش از واکنش  گزارش گردیدهنیز استخلافی 

، (DMF) فرمامیدمتیلدی-N,N( در حلال t-BuOK) پتاسیم ترشیوبوتوکسیدر حضور باز آروماتیک د

 [22اند ]سنتز شده (7) آزولتری-9،2،5استخلافی  دو-1،5ترکیبات 

 

 

 

در حلال Cu-glutamate-4O2NiFe (52 )+2و همکارانش با استفاده از کاتالیزگر  5جان لو 2551در سال 

اند. این واکنش سه جزئی تک را سنتز کرده( 29( و )22، )(25)ها آزولآب مشتقات مختلفی از تری

                                                 
1 Jun Lu 

 (7)ررررررر (51)

R: 4-Fluorophenyl, Cyclohexyl, Phenyl, 6-Methoxynaphthalene                             

(4) 

     (54)                                                        (59                          )            (52)         

4                H5C3CH-o, 6H5ClC-p4, H5C3CH-p5, H6C1: R 

4                                                                          H5ClC-p5, H6: C2R 

 



 

3 

 

 

های مختلفی مانند پیش مادهو  (1) انتهایی غیرفعال، آلکین (53) از سدیم آزیدظرفی با استفاده 

 .]29[ است انجام شده (58) و آریل برونیک اسیدها (57) ، بنزیل کلریدها(50) اپوکسیدها

 

 

 

 

ای چهار مرحله یک واکنشرا در ( 21)زول آمشتقات مختلفی از تری 2ژن چن و 5در همان سال فن ژو

 .]24[ اندسنتز کرده (1) های انتهاییو آلکین (24) هاتک ظرفی با استفاده از نیتروبنزن

                                                 
1 Fen Zhao 
2 Zhen Chen  

(50) 

(57) 

(58) 

(1) (53) 

 

(25) 

 

(22) 

 

(29) 

 

(25) 

 

Cu-glutamate-4O2NiFe 
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       Ar:            

                        

 

 

 

 

ی استخلاف شده در هاآزولتری-9،2،5توان به سنتز می 2551های دیگر در سال از سری واکنش

استفاده از فنیل  توسط کاتالیزگر ناهمگن کیتوزان اشاره کرد. در این واکنش با( 27) 4و5موقعیت 

سولفات تثبیت  (II) در حضور مس( 1)های آروماتیک و آلکین (53) ، سدیم آزید(20) برونیک اسید

های این روش بازیابی آسان کاتالیزگر آزول سنتز شده است. از مزیتتری ، مشتقاتشده روی کیتوزان

 .]21[ باشدمی

 

 

 

 

 

(1) (20) (27) 

 

(24) (1) 

 

(21) 
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 فصل دوم     

 بررسی نتایجبحث و       
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 بحث و بررسی نتایج (2

-تری-9،2،5مشتقات آیند. دار به حساب میهای نیتروژنترین هتروسیکلها به عنوان مهمآزولتری

این ترکیبات دارای خواص بیولوژیکی وسیعی در زمینه داروسازی و کشاورزی دارند.  هایکاربردها آزول

 .]20[ باشندگوناگونی مانند: ضد سل، ضد دیابت، ضد التهاب، ضد قارچ، ضد تشنج و ... می

ند ا در تلاش هستههر ساله شیمیدانآن، شیمی کلیک و خواص دارویی بسیار  بابه دلیل سنتز آسان 

 ها به کار گیرند.آزولتری را برای معرفی انواع تریهای جدید و مقرون به صرفهروش

( تثبیت I) مس-متفورمیندر این پروژه با استفاده از کاتالیزگر آزول، تریذکر شده  کاربردهایبا توجه به 

 یهاآزولتری-9،2،5از ترکیبات مختلفی سنتز  [Eggshell-Met-Cu(I)]شده روی پوسته تخم مرغ 

در حلال آب و با بازده بالا و  ،اییهای انتهو آلکین( 52)یل هالید لکتوسط آ(، 23)استخلافی  دو-4،5

 .گرددمیگزارش شرایط بهینه در  Co15دمای

 

 
 

 

  R1
: Phenyl 

  R2
: Ph, Alkyl 

 

 

 

(1) 

 

(53) 

 

 

(25) (23) 
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 ( تثبیت شده بر روی پوسته تخم مرغ Iمس )-متفورمینسنتز کاتالیزگر  (2-1

 اضافهیدید مس به آن و در ادامه  در بالن ریختهپوسته تخم مرغ پودر شده همراه بهتولوئن خشک را 

ساعت دیگر  52به مخلوط فوق اضافه و  متفورمین. بعد از آن گردیدساعت رفلاکس  55به مدت  شده و

ف کردن مخلوط واکنش، کاتالیزگر با تولوئن و اتانول شستشو داده شد . پس از صاامه یافترفلاکس اد

 تا متفورمین و مس اضافه خارج شود.

میلی مول  2/5که معادل  گزارش شده استنیتروژن  %42/5نتایج حاصل از آنالیز عنصری مقدار در 

مس را نشان  %20/5دست آمده از جذب اتمی مقدار هباشد. همچنین نتایج بگرم نمونه می 5لیگاند در 

مول  میلی 598/5باشد که این مقدار برابر گرم نمونه می 5در مول مس  میلی 53/5که معادلدهد می

 گرم کاتالیزگر است. 2/5مس در

 واکنش بهینه کردن (2-2

مورد نظر سنتز ابتدا شرایط واکنش بهینه و سپس مشتقات ( 95)آزول تری-9،2،5برای سنتز مشتقات 

 و سدیم آزید (95) با فنیل استیلنط واکنش، از واکنش بنزیل کلراید ی بهینه نمودن شرایگردید. برا

و زمان بر روی بهره واکنش مورد  زگرو اثر حلال، مقدار کاتالی ه( به عنوان واکنش مبنا استفاده شد53)

 بررسی قرار گرفت.

 

 

 

(57) 

 

(95) (53) 

 

(95) 
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( گزارش شده است. طبق نتایج به دست آمده بیشترین بازده واکنش 5-2نتایج واکنش در جدول )

 (میلی مول 598/5) یدید (Iگرم کاتالیزگر مس) 2/5مربوط به شرایط دارای حلال آب و استفاده از 

باشد. ساعت می 5درجه سانتیگراد به مدت  15تثبیت شده بر روی پودر پوسته تخم مرغ در دمای 

 (5، ردیف5-2جدول )

 

 : اثرات حلال، دما و مقذار کاتالیزگر بر روی واکنش بنزیل کلراید با فنیل استیلن در حضور سدیم آزید5-2جدول 

 هره واکنشب

)%( 

 زمان

h)) 

 دما

 

 ردیف مول مس(میلیکاتالیزگر) حلال

89 1 55 O2H 519/5 1 

59 5 15 CN3CH 598/5 2 

 1 598/5 تولوئن 15 5 25

10 5 15 DMF 598/5 4 

 5 598/5 اکساندی 15 5 ناچیز

25 5 15 THF 598/5 6 

55 5 15 Neat 598/5 7 

 EtOH 598/5 9 15 5 ناچیز

11 5 15 O2EtOH/H 598/5 8 

95 5 15 2Cl2CH 598/5 15 

12 1 15 O2H 553/5 11 

25 1 15 O2H 528/5 12 

15 55 15 O2H 518/5 11 
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 اثرات حلال، دما و مقذار کاتالیزگر بر روی واکنش بنزیل کلراید با فنیل استیلن در حضور سدیم آزید: 5 -2ادامه جدول 

81 55 r.t O2H 598/5 14 

79 1 05 O2H 598/5 15 

45 1 85 O2H 598/5 16 

 O2H ------- 17 رفلاکس 24 29

 O2H -------- 19 85 5 ناچیز

38 24 15 O2H 598/5 18 

 25 گرمO2H Eggshell (2/5) 15 5 ناچیز

 

کاتالیزگر، حتی با بدون (، حضور کاتالیزگر برای انجام واکنش ضروری بوده و 5-2با توجه به جدول )

های مختلف با واکنش در حضور حلالهمچنین  .(58)ردیف بازده واکنش بسیار ناچیز استما، افزایش د

ی تولوئن مورد بررسهای گوناگون شامل اتانول، دی متیل فرمامید، استونیتریل، دی اکسان و قطبیت

، درجه سانتیگراد 15از حلال آب، دمای استفاده  ،شرایط بهینه واکنش ،با توجه به این نتایج. قرار گرفت

افزایش زمان  باشد.می یک ساعتو مدت زمان گرم کاتالیزگر 5/5میلی مول مس در  598/5 مقدار 

 .(53)ردیف کندنمیساعت در راندمان واکنش هیچ تغییری ایجاد  24واکنش به 

تالیزگر پودر پوسته تخم مرغ به تنهایی در یک استفاده از کاشود، مشاهده می طور که در جدولهمان

 .(25)ردیف مناسب نیست و راندمان بسیار ناچیز است خیلی واکنش

با استفاده  4و  1های های استخلاف شده در موقعیتآزولتری-1،2،1سنتز مشتقات  (2-1

 (یدید تثبیت شده بر روی پوسته تخم مرغɪمس)متفورمین از کاتالیزگر 
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  های انتهایی، سدیم آزید در حضور کاتالیزگر و حلال آب، طبقهای مختلف، آلکینآلکیلواکنش از 

 4و  5های استخلاف شده در موقعیت آزولتری-9،2،5( مشتقات مختلف 5-2)شرایط بهینه جدول 

 .(2-2سنتز گردید )جدول

 4و  5های استخلاف شده در موقعیت آزولتری-9،2،5جدید  مشتقاتی واکنش و دمای ذوب : بهره2-2جدول 

 زمان

(h) 

 

دمای ذوب 

(Co) 

 ]مرجع[

دمای 

 ذوب

(Co) 

بهره 

 واکنش

)%( 

 ترکیب ساختار

5 523-528 

]27[ 

595-

528 
38 

 

a23 

5 
05-13 ]23[ 05-18 85 

 

b23 

5 552-555 

]23[ 

552-

555 
78 

 

c23 

95/5 
83-88 ]23[ 80-81 80 

 

d23 

95/5 
43-47 ]95[ 43-47 80 

 

e23 

5 

88-80 ]95[ 84-89 89 
 

f23 

 

 



 

57 

 

 

 4و  5های استخلاف شده در موقعیت آزولتری-9،2،5جدید  مشتقاتی واکنش و دمای ذوب بهره: 2 -2ادامه جدول 

5 558-550 

]92[ 

558-550 88 

 

g23 

95/5 89-85 ]99[ 78-70 73 

 

h23 

 35 555-552 جدید 95/5

 

i23 

 39 31-37 جدید 95/5

 

j23 

 83 37-33 جدید 5

 

k23 

 78 01-07 جدید 5

 

l23 

 35 73-85 جدید 95/5

 

m23 

5 85-78 ]94[ 70-74 35 

 

n23 

2 02-05 ]91[ 02-05 82 
 

o23 

 

 تثبیت شده بر روی پوسته تخم مرغبازیافت کاتالیزگر متفورمین مس یدید  (2-4

گر باشد، به همین علت در پایان واکنش، کاتالیزهای این کاتالیزگر قابل بازیافت بودن آن مییکی از مزیت

آزول به وسیله شستشو با کلروفرم جدا شده و بعد از تری-H5-9،2،5-فنیل-4-بنزیل-5از محصول 

 ( نشان داده شده است.9-2خشک شدن دوباره استفاده شد. نتیجه در جدول )
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متفورمین مس یدید تثبیت شده بر روی پوسته  ی واکنش و زمان انجام واکنش پس از بازیافت کاتالیزگربهره: 9-2جدول 

 تخم مرغ

 زمان انجام واکنش

((h 

 بهره واکنش

% 

 ردیف تعداد دفعات بازیافت

 5 اول 38 5

 2 دوم 31 5

 9 سوم 35 5

 

 کند.دهد طی دو بار بازیافت، بهره واکنش تغییر چندانی نمینتایج نشان می

 

-4-بنزیل-5سه جزیی، تهیه مشتقات  های اخیر تحقیقاتی جهت بهینه سازی شایط واکنشدر سال

دست بالا به آزول صورت گرفته است. در اکثر موارد محصول مورد نظر در دماهایتری-H5-9،2،5-فنیل

باشد. در جدول آمده است و همچنین کاتالیزگر مورد استفاده به صورت نمک مس بوده و همگن می

 صورت خلاصه پرداخته شده است.( به بررسی این نتایج به2-4)

انجام واکنش همزمان برای واکنش سه جزیی سدیم  : مقدار مس موجود در کاتالیزگرهای ناهمگن و شرایط4-2جدول 

 آزید، بنزیل کلزاید و فنیل استیلن

بهره  مرجع

 واکنش

)%( 

 زمان

( (h 

دما 

Co 

شرایط واکنش و 

 حلال

نوع کاتالیست و 

 (Cuمقدار)

 ردیف

90 30 0 01 O2BuOH/H-t 

(1:1) 

(6ml) 

( 0/015g)4 CuSO 

Cu (0/1 mmol) 
5 
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97 39 9 75 O2H 

(2ml) 

(0/012g)4O2CuFe 

Cu (0/05 mmol) 

2 

98 32 8 r.t O2H 

(2ml) 

 

 

(0/01g)3O2Al-Cu 

Cu (0/06 mmol) 

9 

93 555 9 515 DMSO 

(1ml) 

CuO/AB(0/0024g) 

Cu(0/003mmol) 

4 

 

 کند، مقدار مس جذب متفورمین به عنوان جاذب مس نقش مهمی در راندمان واکنش ایفا می

های توسط حفرهکمپلکس تشکیل شده بوده است، و در نهایت  %31شده توسط متفورمین 

 شود. پوسته تخم مرغ کپسوله می

  

 مکانیسم واکنش (2-5

س کمپلکشنهادی این واکنش تک ظرفی، یک مکانیسم چند مرحله ای است که در آن یمکانیسم پ

پوسته تخم مرغ نقش اساسی را در مرحله جفت شدن  روی پودرتثبیت شده یدید  (Iمس)-متفورمین

( که یک ترکیب 92) کاتالیزگر به استیلید مس( در حضور 1دارد. در ابتدا آلکین انتهایی ) نیتروژن-کربن

اکنش ه آن یک ودهد و نتیجشود. سپس این واسطه فعال با آلکیل آزید واکنش میفعال است تبدیل می

 شود.( می23است که در نهایت باعث تشکیل محصول )( 99دو قطبی )-9و5زایی حلقه
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 4و  1های شده در موقعیت های استخلافآزولتری-1،2،1شواهد طیفی مشتقات  (2-6

 (a28آزول)تری-H1-1،2،1-فنیل-4-بنزیل-1 (2-6-1

  

-ی تریحلقه CHپروتون  ،دوتره ثبت شده است روفرمکلدر حلال که این ترکیب  NMR-H5طیف در 

های های حلقهبا سطح زیر پیک یک هیدروژن و پروتون ppm 0/8 آزول به صورت پیک یکتایی در

با سطح زیر پیک ده هیدروژن ظاهر  ppm 8/7-4/7آروماتیک به صورت دو پیک چندتایی در ناحیه 

با سطح پیک دو هیدروژن مشاهده  ppm  7/1در 2CHهای مربوط به گروه پروتونهمچنین شده است. 

 (.5شود )طیف شماره می

 9555و  9555( آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب در CH) پیوندکششی  ارتعاشاین ترکیب،  IRدر طیف 

1-cm   .پیوند کششی ارتعاش ظاهر شده است(C=Cآروماتیک در محدوده ) 1و 5445ی-cm  5485 و

(23) 

(99) 

(92) 

 

(1) 
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دیده  cm 704-030-1ی آروماتیک در محدودهحلقه H-Cای پیوندهای ارتعاشات خمشی خارج از صفحه

 (.2)طیف شماره شود می

 (c28ایل(متانول )-4-آزولتری-H1-1،2،1-کلروبنزیل(-2)-1) (2-6-2

 

آزول ی تریحلقه CHپروتون  ر حلال کروفرم دوتره ثبت شده است،دکه این ترکیب  HNMR1طیف 

آروماتیک  هایپروتونسایر با سطح زیر پیک یک هیدروژن و  ppm31/7 به صورت پیک یکتایی دررا 

. دهدنشان میا سطح زیر پیک چهار هیدروژن ب ppm 47/7-25/7  به صورت پیک چندتایی در ناحیهرا 

با سطح پیک دو  ppm  08/1درمتصل به حلقه آروماتیک   2CHهای مربوط به گروه پروتوناز طرفی 

شود )طیف مشاهده می با سطح زیر پیک سه پروتون    8/4در ناحیه  2CHهای گروه و پروتون هیدروژن

 (.9شماره 

( CHکششی گروه ) ارتعاش cm  9250-1( درOH) پیوندکششی  ارتعاش این ترکیب، IRدر طیف 

( C=C)پیوند کششی ارتعاش ظاهر شده است.   2303و  cm  9554-1در آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب

 H-Cای پیوندهای و ارتعاشات خمشی خارج از صفحه cm  5180-1و 5472ی آروماتیک در محدوده

 (.4)طیف شماره شود یده مید cm  704-078-1یی آروماتیک در محدودهحلقه

 (d28) آزولتری-H1-1،2،1-فنیل-4-کلروبنزیل(-2)-1 (2-6-1

 

ی حلقه CHپروتون  ،دوتره ثبت شده است 3CDClدر حلال که این ترکیب  NMR-H5طیف در 

های های حلقهبا سطح زیر پیک یک هیدروژن و پروتون ppm  0/8آزول به صورت پیک یکتایی درتری

با مجموع سطح  ppm 3/7-7/7و  ppm 1/7-9/7ی چندتایی در ناحیه آروماتیک به صورت دو دسته
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با سطح پیک دو  ppm  7/1در 2CHهای مربوط به گروه  شود. پروتونزیر پیک نه هیدروژن مشاهده می

 (.1شود )طیف شماره هیدروژن دیده می

cm-و  9555( آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب در CH)پیوند کششی  ارتعاشاین ترکیب،  IRدر طیف 

و ارتعاشات  cm 5185-1تا  5425ی ( در محدودهC=C)پیوند کششی  ارتعاشدد. گرمشاهده می 2335 1

 ظاهر شده cm 705-030-1ی ی آروماتیک در محدودهحلقه H-Cهای ای پیوندخمشی خارج از صفحه

 (.0است )طیف شماره 

 

 (f28ایل(متانول )-4-آزولتری-H1-1،2،1-بنزیل(متیل-4)-1) (2-6-4

 

آزول ی تریحلقه CHپروتون  ر حلال کروفرم دوتره ثبت شده است،دکه این ترکیب  HNMR1طیف 

های های حلقها سطح زیر پیک یک هیدروژن و پروتونب ppm 48/7 به صورت پیک یکتایی دررا 

با سطح زیر پیک چهار هیدروژن  ppm 28/7-53/7  به صورت پیک چندتایی در ناحیهرا آروماتیک 

با  ppm  48/1آزول وحلقه آروماتیک دربین حلقه تری  2CHهای مربوط به گروه . پروتوندهدنشان می

با سطح پیک سه هیدروژن   7/4در  OHمتصل به   2CHهای گروه و پروتونسطح پیک دو هیدروژن 

 ppm  9/2 متصل به حلقه بنزن در ناحیه 3CHهای مربوط به گروه شود، همچنین پروتونمیمشاهده 

 (.7)طیف شماره  شودبا سطح پیک سه هیدروژن دیده می

( CH)پیوند کششی  ارتعاشو  cm  9295-1( درOH) پیوندکششی  ارتعاشاین ترکیب،  IRدر طیف 

( C=C)پیوند کششی  ارتعاشاهر شده است. ظ cm  2335-1و 9555آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب در 

ی حلقه H-Cای پیوندهای و ارتعاشات خمشی خارج از صفحه cm  5105-1 تا 5425در محدوده 

 (.8شود )طیف شماره دیده می cm  703-748-1یآروماتیک در محدوده
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  (g28آزول )تری-H1-1،2،1-فنیل-4-متیل بنزیل(-4)-1 (2-6-5

 

آزول ی تریحلقه CHپروتون ر حلال کروفرم دوتره ثبت شده است، دکه این ترکیب  HNMR1طیف در 

های آروماتیک های حلقهبا سطح زیر پیک یک هیدروژن و پروتون ppm 28/7 به صورت پیک یکتایی در

با سطح زیر پیک نه هیدروژن  ppm 8/7-9/7 و ppm 19/7-22/7 به صورت پیک چندتایی در ناحیه

سطح پیک دو هیدروژن و  با 49/1در  2CHهای مربوط به گروه ونپروتهمچنین ظاهر شده است. 

با سطح زیر پیک سه هیدروژن مشاهده  ppm  97/2درمتصل به حلقه بنزن  3CHهای گروه پروتون

 (.3شود )طیف شماره می

 cm-و 9555( آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب در CH)پیوند کششی  ارتعاشاین ترکیب،  IRدر طیف 

و ارتعاشات  cm  5425-1 تا 5055( در محدوده C=C)پیوند کششی  ارتعاشظاهر شده است.  2325  1

-دیده می cm   705-030-1یی آروماتیک در محدودهحلقه H-Cای پیوندهای خمشی خارج از صفحه

 (.55شود )طیف شماره 

 (i28) ال-2-پروپان-ایل(-4-آزولتری-H1-1،2،1-کلروبنزیل(-2)-1)-2 (2-6-6

                                                                          

 

آزول ی تریحلقه CHپروتون  ،دوتره ثبت شده است کروفرمدر حلال که این ترکیب  HNMR1طیف 

های آروماتیک های حلقهبا سطح زیر پیک یک هیدروژن و پروتون ppm 3/7 به صورت پیک یکتایی دررا 

. دهدنشان میبا سطح زیر پیک چهار هیدروژن  ppm  1/7-9/7به صورت پیک چندتایی در ناحیهرا 

 3CHهای دو گروه با سطح پیک دو هیدروژن و پروتون ppm  7/1در 2CHمربوط به گروه های پروتون
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شود )طیف با سطح زیر پیک شش هیدروژن مشاهده می ppm 4/5 درسیل متصل به گروه هیدروک

 (.55شماره 

( آروماتیک CHکششی ) ارتعاشو  cm 9235-1( درOH) پیوندکششی  ارتعاشاین ترکیب،  IRدر طیف 

( در ناحیه C=C)پیوند کششی  ارتعاشاهر شده است. ظ cm2337-1و  9555و آلیفاتیک به ترتیب در 

 یآروماتیک در محدوده H-Cپیوندهای ای و ارتعاشات خمشی خارج از صفحه cm 5185-1  تا 5445

1-cm  725-095(.95 گردد )طیف شمارهمشاهده می 

، 1/01 ناحیهدر  سه نوع کربن آلیفاتیک ،در حلال کلروفرم دوتره گرفته شده است CNMR13طیف در 

 .(52)طیف شماره است شده دیده 51/510 -4/553و هشت نوع کربن آروماتیک در4/95 ،9/15

 (j28ال )-2-ایل(پروپان-4-آزولتری-H1-1،2،1-متیل بنزیل(-4)-1)-2 (2-6-7

                                                                                                              

                                        

 

آزول به ی تریحلقه CHپروتون  ،دوتره ثبت شده است کلروفرماین ترکیب در حلال  NMR-H1طیف 

های حلقه آروماتیک به با سطح زیر پیک یک هیدروژن و پروتون ppm 3/7 صورت پیک یکتایی در

ن ظاهر شده است. ژبا سطح زیر پیک چهار هیدرو ppm 9/7-5/7 صورت پیک چندتایی در ناحیه

 3CHهای گروه پیک دو هیدروژن و پروتونبا سطح  ppm  1/1در  2CHهای مربوط به گروه پروتون

  ppmدر لیگروه هیدروکس مجاور 3CHهای دو گروه و پروتون ppm  9/2متصل به حلقه آروماتیک در

 (.54گردد )طیف شماره مشاهده می 4/5

( CH)پیوند کششی  ارتعاشو  cm 9955-1( درOH) پیونداین ترکیب، جذب کششی  IRدر طیف 

( در C=C)پیوند کششی  ارتعاشظاهر شده است.  2375و  9555آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب در 
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ی آروماتیک حلقه H-Cای پیوندهای ارتعاشات خمشی خارج از صفحه وcm 5185-1تا 5445محدوده 

 (.05شود )طیف شماره دیده میcm705-038-1ی در محدوده

 نوع کربن آلیفاتیک چهاردر حلال کلروفرم دوتره گرفته شده است، این ترکیب که  CNMR13طیف در 

، 0/595، 7/523 ،2/528، 3/558نوع کربن آروماتیک در ششو  7/25، 4/95، 3/19، 1/08در ناحیه 

 (.51طیف شماره )شود مشاهده می 5/510، 0/590

 (k28اُل )-2-ایل(پروپان-4-آزولتری-H1-1،2،1-کلروبنزیل(-4)-1)-2 (2-6-9

                                                                                

    

 

آزول ی تریحلقه CHپروتون  ،در حلال کروفرم دوتره ثبت شده استکه این ترکیب  HNMR1طیف در 

های آروماتیک های حلقهیک یک هیدروژن و پروتونبا سطح زیر پ ppm 98/7  به صورت پیک یکتایی در

با سطح زیر پیک چهار هیدروژن ظاهر شده است.  ppm 91/7-25/7به صورت پیک چندتایی در 

 3CHهای دو گروه سطح پیک دو هیدروژن و پروتون با ppm  48/1در 2CHهای مربوط به گروه پروتون

 (.57شود )طیف شماره با سطح زیر پیک شش هیدروژن مشاهده می ppm 09/5 در

( CH)پیوند کششی  ارتعاشو  cm 9954-1( درOH) پیوندکششی  ارتعاشاین ترکیب،  IRدر طیف 

( C=C)پیوند کششی  ارتعاشظاهر شده است.  cm 2305-1و9555آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب در

ی حلقه H-Cای پیوندهای ارتعاشات خمشی خارج از صفحهو  cm 5055-1 تا 5485در محدوده 

 (.35شود )طیف شماره دیده می cm820-705-1ی آروماتیک در محدوده
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، سه نوع کربن آلیفاتیک در این ترکیب در حلال کلروفرم دوتره گرفته شده است CNMR13طیف در 

، 7/594، 5/599، 4/523، 2/523، 5/553و شش نوع کربن آروماتیک در  4/08، 9/19، 4/95ناحیه 

 (.58طیف شماره )شود ، مشاهده می9/510

 (l28اُل )-1-ایل(اتان-4-آزولتری-H1 -1،2،1-کلروبنزیل(-4)-1)-1 (2-6-8

                                                                                    

      

( CH)پیوند و جذب کششی  cm  9295-1( درOHجذب کششی گروه ) این ترکیب، IRدر طیف 

( C=C)پیوند ظاهر شده است. جذب کششی  cm 2319-1وcm 5323-1درآروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب 

ی آروماتیک حلقه H-Cای پیوندهای و ارتعاشات خمشی خارج از صفحهcm 5100-1 تا 5488در محدوده 

 (.52)طیف شماره شود دیده می cm  823-708-1یدر محدوده

این ترکیب در حلال کلروفرم دوتره گرفته شده است، که سه نوع کربن آلیفاتیک در  CNMR13طیف 

، 4/599، 4/592، 9/595، 8/523، 1/527و شش نوع کربن آروماتیک در  3/02، 9/15، 5/29ناحیه 

 (.25طیف شماره )شود مشاهده می 8/512

 (m28ایل(متانول )-4-آزولتری-H1 -1،2،1-کلروبنزیل(-4)-1)  (2-6-15

                                                                                                                             

                                                       

آزول ی تریحلقه CHپروتون  ،روفرم دوتره ثبت شده استلدر حلال ککه این ترکیب  HNMR1طیف در 

های آروماتیک های حلقهبا سطح زیر پیک یک هیدروژن و پروتون ppm 43/7به صورت پیک یکتایی 

با سطح زیر پیک چهار هیدروژن ظاهر شده است.  ppm 97/7-25-7 به صورت پیک چندتایی در ناحیه
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 2CHهای گروه با سطح پیک دو هیدروژن و پروتون pmp  51/1در 2CH پیوندهای مربوط به پروتون

 (.22شود )طیف شماره هیدروژن مشاهده می دوبا سطح زیر پیک  78/4در ناحیه متصل به اکسیژن 

( CH) پیوند کششی ارتعاش و cm 9285-1( درOH) پیوندکششی  ارتعاش این ترکیب، IRدر طیف 

( در C=Cکششی ) ارتعاشظاهر شده است.  cm 5519-1و 2389آروماتیک و آلیفاتیک به ترتیب در

ی آروماتیک حلقه H-Cای پیوندهای و ارتعاشات خمشی خارج از صفحه cm  5125-1 تا 5435محدوده 

 (.42)طیف شماره شود دیده می cm  844-777-1یدر محدوده

این ترکیب در حلال کلروفرم دوتره گرفته شده است، دو نوع کربن آلیفاتیک در  CNMR13طیف در 

مشاهده  8/594و ، 5/599، 4/523، 9/523، 7/525نوع کربن آروماتیک در  پنجو  2/10، 4/19ناحیه 

 (.29طیف شماره )شود می

 نتیجه گیری (2-7

های انتهایی در هالید با آلکینآزول از واکنش آلکیل تری-9،2،5در این پژوهش مشتقات جدیدی از 

یدید تثبیت شده روی پودر پوسته تخم  I)مس)-متفورمینحضور سدیم آزید با استفاده از کاتالیزگر 

 توان به موارد زیر اشاره کرد:های این روش میمرغ سنتز گردید. از ویژگی

 حرارت زیادو بدون نیاز به  15انجام واکنش در دمای -5

 کاتالیزگر  بل دسترس بودنوقا غیر سمی بودن-2

 ها نیستتک ظرفی بودن واکنش که نیاز به جداسازی واسطه-9 

 71-38ی بالای واکنش بهره-4

 آبانجام واکنش در حلال -1

 قابل بازیافت بودن کاتالیزگر-0
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 آینده نگری (2-9

ه به باشد. با توجکشف ترکیبات جدید با فعالیت ضد سرطانی یکی از اهداف مهم در شیمی درمانی می

بهتر است در پی انجام ها آزولو حضور دو یا چند هسته فعال دارویی در تریاهمیت این موضوع 

کلیک  در مدت کوتاه بوده و از طریق واکنش آزولهای تریهایی کم هزینه برای سنتز حلقهروش

 مشتقات جدیدی از ترکیبات هتروسیکل سنتز گردد.

 های کلیک نیز استفاده کرد:توان در سایر واکنشمی همچنین از این کاتالیزگر
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 فصل سوم

 بخش تجربی
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 بخش تجربی (1

 هادستگاه (1-1

در بخش آنالیز دستگاهی دانشگاه MHz 955( با میدان HNMR1)های رزونانس مغناطیس هسته طیف

شاهرود گرفته است. دانشگاه صنعتی در بخش آنالیز دستگاهی  MHz85شهید بهشتی و با میدان 

( m(، چندتایی )t(، سه تایی )d(، دوتایی )sبه صورت یکتایی )ای چندگانگی رزونانس مغناطیس هسته

 ( به عنوان استاندارد داخلی استفاده شده است.TMSشده اند. از )مشخص 

دستگاهی دانشگاه در بخش آنالیز  MHz71( با میدان CNMR13های رزونانس مغناطیس هسته )طیف

 گرفته است. فردوسی مشهد 

اند. ثبت شده IR Spectrometer 470 Schimadzu(، با استفاده از دستگاه IRهای مادون قرمز )طیف

های ارتعاشی در واحد عدد موجی فرکانس اند. گرفته شده KBrهای های ترکیبات  به صورت قرصطیف

(1-cmمی )باشند. طیف( های مادون قرمز تبدیل فوریهIR-FT توسط دستگاه )Spectrometer  FT

Schimadzu .بخش آنالیز دستگاهی دانشگاه شهید بهشتی انجام شده است 

 گیری شده است.اندازه Bamstead / Electrothermaاستفاده از دستگاه نقاط ذوب ترکیبات با 

سیله وهای تخصصی پارک علم و فناوری استان سمنان بهگیری مقدار نیتروژن در بخش آزمایشگاهاندازه

جذب اتمی دستگاه انجام گرفت، همچنین مقدار مس نیز با  Various El IIIمدل  Elementaryدستگاه 

 محاسبه گردید.  AA-670مدل شیمادزو 
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 مواد اولیه (1-2

سازی خریداری شده و بدون خالص 9و مرک2، فلوکا 5های تجاری اکروسمواد اولیه شیمیایی از شرکت

 هبا ههای داخلی تهیه شدند. پیشرفت واکنشها از برخی از شرکتمورد استفاده قرار گرفته است. حلال

ا بهای سیلیکاژل کنترل شد و ترکیبات استفاده از صفحه( با TLCکروماتوگرافی لایه نازک ) وسیله

 ( و یا بوسیله نشر یا بخار ید مشاهده شد.UVدهی با نور ماوراء بنفش )تابش

 های استخراج و تبلور مجدد جداسازی و خالص سازی شدند.های تهیه شده توسط تکنیکفراورده

 

 روی پودر پوسته تخم مرغ( یدید تثبیت شده بر Iمس ) -متفورمین کاتالیزگر سنتز (1-1

خارج و شدر تهیه کاتالیست ابتدا پوسته تخم مرغ با آب گرم شسته شده و پوسته نازک داخلی با شست

 .رآمددهای بسیار ریز . بعد از خرد و آسیاب کردن، پوسته تخم مرغ به صورت پودری یکنواخت با دانهشد

به مدت در تولوئن گرم( یدید مس  53/5مول)میلی 55 به همراه به ازای هر گرم پوسته تخم مرغسپس 

 52و  گردیدگرم( متفورمین به مخلوط فوق اضافه 18/2مول)میلی 25. سپس رفلاکس شدساعت  55

ن متانول و استوهای با استفاده از حلال محصول صاف شده  پایان. در داده شدساعت دیگر رفلاکس ادامه 

 مورد استفاده قرار گرفت.شستشو داده شد و کاتالیزگر پس از خشک شدن 

 

 4و  1های های استخلاف شده در موقعیتآزولتری-1،2،1تهیه مشتقات  (1-4

مول میلی5) سدیم آزیدمول(، میلی5) آلکین انتهایی(، مولمیلی5) هالیدمخلوطی از مشتقات آلکیل

در حلال  گرم( 5/5) تثبیت شده بر روی پوسته تخم مرغیدید  (I) مس-متفورمینو گرم( 501/5معادل 

                                                 
Across 1 

Fluka  2 

Merck 3 
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 TLCهم زده شد )پایان واکنش با  دقیقه05درجه سانتیگراد به مدت  15( و دمای لیترمیلی4آب )

پس از کامل شدن واکنش رسوب حاصل صاف و با کلروفرم استخراج گردید. پس از  مشخص گردید(.

هگزان -n از بدست آمدهبقیه محصولات  و آب-اتانول از j23 b-23اتانول، از a23محصول  تبخیر حلال

 و اتیل استات متبلور شد.

 باشد:ی واکنش و مشخصات طیفی ترکیبات سنتز شده به صورت زیر میی ذوب، بهرهنقطه

 (a28آزول)تری-H1-1،2،1-فنیل-4-بنزیل-1 (1-4-1

 h5زمان:                                 %38ی واکنش: بهره                     Co 595-528دمای ذوب: 

1H-NMR, δ (80MHz), 1/8 (s, 2H, CH2), 7/2-7/3 (m, 55H, ArH), 8/0 (s, 5H,CH ). 

IR, (KBr, cm-1): 5445-5485 (C=C), 035-704 (CH, oop). 

. 

 (c28ایل(متانول )4-آزولتری-H1-1،2،1-کلروبنزیل(-2)-1) (1-4-2

 h5زمان:                                   %85ی واکنش: بهره                        Co 05-18دمای ذوب: 

1H-NMR, δ (000MHz CDCl3), 7/1 (s, 5H, CH Triazole), 7/2-7/4 (m, 4H, ArH), 1/0 (s, 

2H, CH2), 4/8 (s, 2H, CH2). 

  IR, (KBr, cm-1):9250(OH), 9554 (CH-Ar),2303  , 5472-5180 (C=C), 078-704 (CH, 

oop). 

 (d28) آزولتری-H1-1،2،1-فنیل-4-کلروبنزیل(-2)-1 (1-4-1

   h1:5زمان:                              %82: ی واکنشبهره                           Co  83-88دمای ذوب:

1H-NMR, δ (000MHz CDCl3), 1/7 (s, 2H, CH2),  7/9-7/1(m, 4H, ArH), 7/7-7/3(m, 5H, 

ArH), 0/8 (s, 5H, CH Triazole). 
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IR, (KBr, cm-1): 9555 ،2335 ،5185 ،5425. 

 (f28ایل(متانول )-4-آزولتری-H1-1،2،1-بنزیل(متیل-4)-1)  (1-4-4

 h5زمان:                                          %98بهره واکنش:                      Co  88-80دمای ذوب:

1H-NMR, δ (000MHz CDCl3), 7/48(s, 5H, CH Triazole),  7/53-7/28 (m, 4H, ArH), 1/48 

(s, 2H, CH2), 4/72 (s, 2H, CH2), 2/9 (s, 9H, CH3).  

 IR, (KBr, cm-1): 9295 (OH), 9555, 2335, 5105, 5425. 

 (g28آزول )تری-H1-1،2،1-فنیل-4-بنزیل(متیل-4)-1 (1-4-5

 h5زمان:                                     %88بهره واکنش:                       C ˚ 558-550دمای ذوب:

1H-NMR, δ (000 MHz CDCl3), 7/82 (s, 5H, CH Triazole), 7/82-7/45 (d, 4H, ArH), 

7/98-7/22 (m, 5H, ArH), 1/4 (s, 2H, CH2), 2/9 (s, 9H, CH3). 

 IR, (KBr, cm-1): 9555،2325, 5055, 5425.   

 (i28) ال-2-پروپان-ایل(-4-آزولتری-H1-1،2،1-کلروبنزیل(-2)-1)-2 (1-4-6

  h 5:1:  زمان                                %35بهره واکنش:                      Co  201-200دمای ذوب:

1H-NMR, δ ( 955MHz CDCl3), 7/1 (s, 5H, CH triazole), 7/5-7/4 (m, 4H, ArH), 1/0 (s, 

2H, CH2),5/1-5/0  (s, 0H, 2CH3). 

13CNMR, δ (71 MHz CDCl3), 9/4 ،15/9 ،01/1, ،553/4 ،527/0 ،523/3 ،595/2 ،595/9

5/515 ،4/599 ،1/592  . 

IR, (KBr, cm-1): 9235 (OH),  9555،2337, 5185, 5445. 
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 (j28ال )-2-ایل(پروپان-4-آزولتری-H1-1،2،1-بنزیل(متیل-4)-1)-2 (1-4-7

 h1:5زمان:                                 %39بهره واکنش:                              Co  37-31دمای ذوب:

1H-NMR, δ (000 MHz  CDCl3), 7/3 (s, 5H, CH Triazole), 7/5-7/9 (m, 4H, ArH), 1/1 (s, 

2H, CH2), 2/9 (s, 9H, CH3), 5/4 (s, 0H, ArH).  

13CNMR, δ (71 MHz CDCl3), 25/7 ،95/4 ،19/3, ، ،08/1 ،558/3 ،528/2 ،523/7 ،595/0

5/510 ،0/590 . 

 IR, (KBr, cm-1): 9955 (OH) , 2375, 5185, 5445 . 

 (k28اُل )-2-ایل(پروپان4-آزولتری-H1-1،2،1-کلروبنزیل(-4)-1)-2 (1-4-9

 h5زمان:                                 %83ی واکنش: بهره                         Co  33-37دمای ذوب:

1H-NMR, δ (000 MHz  CDCl3), 7/9 (s, 5H, CH Triazole), 7/2-7/9 (m, 4H, ArH), 1/4 (s, 

2H, CH2), 5/0 (s, 0H, ArH).  

13CNMR, δ(71 MHz CDCl3), 95/4 ،19/9 ،08/1,  ،553/5 ،523/2 ،523/4 ،599/5 ،594/7

9/510 . 

IR, (KBr, cm-1): 9954 (OH), 9555, 2305, 5485, 705. 

 

 (l28اُل )-1-ایل(اتان-4-آزولتری-H1 -1،2،1-کلروبنزیل(-4)-1)-4)-1)  (1-4-8

 h5زمان:                                 %78ی واکنش: بهره                         Co  07-01دمای ذوب:

13CNMR, δ(71 MHz CDCl3), 29/5 ،15/9 ،02/3,512/8 ،527/1 ،527/8 ،595/9 ،592/4 ،599/4  

IR, (KBr, cm-1): 9295 (OH), 2335, 2319, 5488, 708. 
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 (m28ایل(متانول )-4-آزولتری-H1 -1،2،1-کلروبنزیل(-4)-1) (1-4-15

 h1:5زمان:                                 %35ی واکنش: بهره                        Co  85-73دمای ذوب:

1H-NMR, δ(000MHz CDCl3), 7/4 (s, 5H, CH Triazole), 7/2-7/9 (m, 4H, ArH), 1/5 (s, 

2H, CH2), 4/7 (s, 2H, CH2). 

13CNMR, δ(71 MHz CDCl3), 19/4 ،10/2 ،525/7, ،523/9 ،523/4 ،599/5 ،594/8 . 

IR, (KBr, cm-1): 9285 (OH), 9515،2389, 2389, 5435, 777. 
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 ضمیمه

  ,CNMR 13,  NMR-H1IRهایطیف
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 3CDCl( در حلال a23)ترکیب شماره  HNMR1( 300MHzطیف ) : 5 یفط

 

(h) 

 

 

(a) 

 

 

(b,c,d,e,f,g) 
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 KBr( به صورت قرص a23ترکیب شماره ) IR: طیف 2 یفط

  

 

(a) 

 

(b) 

 

(a) 

 

(b) 
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 3CDCl( در حلال c23ترکیب شماره ) HNMR1( 300MHz) طیف : 9 یفط

 

(a) 

(f) 

 

(g) 

 

 (b,c,d,e) 
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 KBr( به صورت قرص c23)ترکیب شماره  IR: طیف 4 یفط

 

 

(a) (b) 

(c) 

(a) 

(b) 
(c) 
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 3CDCl( در حلال d23)ترکیب شماره  HNMR1( 300MHz: طیف )1 یفط

 

(a,b,c) 

(d,e,f,g,h) 

 

(i) 
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 KBr( به صورت قرص d23)ترکیب شماره  IR: طیف 0 یفط

 

(a) 
(c) 

(b) 

(a) 

(b) (c) 
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 3CDCl( در حلال f23)ترکیب شماره  HNMR1( 300MHz: طیف )7 یفط

 

(a) 

 (b,c) 

 

 

) 

(d) 

(f) 

 

(e) 
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 KBrبه صورت قرص  (f23ه )ترکیب شمار IR:  طیف 8 یفط

 
(a) 

(b) 
(a) 

(b) 
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 3CDCl ( در حلالg23)ترکیب شماره  HNMR1( 300MHz:  طیف )3 یفط

(g) 

(h) 

 
(c,d) 

 

(e,f) 

 

 

(a,b) 
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 KBr( به صورت قرص g23)ترکیب شماره  IRطیف : 55 یفط

 

 
(a) (b) 

(a) (b) 
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 3CDCl( در حلال i23)ترکیب شماره  HNMR1( 300MHzطیف ): 11 یفط

 

(a) 

(b,c,d,e) 

 

(f) 

 

(g) 
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 3CDClدر حلال  (i23)ترکیب شماره  CNMR13( 75MHzطیف ): 52 یفط

 

(a) 

(b,c,d,e,f,g,h) 

(i,j,k) 
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 KBr( به صورت قرص i23)ترکیب شماره  IRطیف : 59 یفط

 

(a) (b) (c) 

(a) 

(b) 

(c) 
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 3CDCl( در حلال j23) ترکیب شماره HNMR1( 300MHzطیف ): 54 یفط

 

(a) 

(b,c) 

 

(d) 

 
(f) 

 

(e) 
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 3CDCl( در حلال j23)ترکیب شماره  CNMR13( 75MHzطیف ): 51 یفط

 

 

(a) 

(b,c,d,e,f) 

(g,h,i,j) 
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 KBr ( به صورت قرصj23)ترکیب شماره  IR: طیف 50 یفط

 

(a) 

(b) (c) 

(a) 
(b) 

(c) 
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 3CDCl در حلال( k23)ترکیب شماره  HNMR1( 300MHz: طیف )57 یفط

 

(a,b,c) 

(d) 

(e) 
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 3CDCl( در حلال k23)ترکیب شماره  CNMR13( 75MHzطیف ) :58 یفط

 

(a) 

(b,c,d,e,f) 
(g,h,i) 
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 KBr( به صورت قرص k23)ترکیب شماره  IR: طیف 53 یفط

 

(a) 

(a) 

(b) 

(b) 

(c) 

(d) 

(d) 

(c) 
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 3CDCl( در حلال l23)ترکیب شماره  CNMR13( 75MHz: طیف )25 یفط

 

 

 
(a) 

(b,c,d,e) 

(f,g,h) 
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 KBr( به صورت قرص l23) ترکیب شماره  IR: طیف 25 یفط

 

(a) 

(a) 
(b) 

(b) 

(c) 

(c) 
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 3CDClدر حلال ( m23 )ترکیب شماره HNMR1( 300MHzطیف ): 22 یفط

 

(a,b,c) 
(e) 
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 3CDClدر حلال ( m23 )ترکیب شماره CNMR13( 75MHzطیف ): 29 یفط

 

(a,b,c,d,e) 

(f,g) 
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 KBrبه صورت قرص (m23 )ترکیب شماره IRطیف : 24 یفط

 

(a) 

(a) 

(b) 

(b) 

(c) 

(c) 
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Abstract 

Since 1,2,3-triazoles have various biological characteristics such as anti-inflammatory 

and anticancer. Therefore using novel methods for synthesis of new derivatives is of great 

importance. In this work, a new heterogeneous catalyst was prepared based on Cu-

Metformin complex immobilized on the Eggshell. Then 1,2,3-triazole derivatives were 

prepared as one pot via reaction of alkyl halides, terminal alkyne and sodium azide in the 

presence of catalyst and water as solvent within 60 min. Facile purification, using water 

as solvent, high yield and short reaction time are the advantages of this method. 

Keywords: 1,2,3-triazole, Cu-Metformin, one pot reaction, sodium azide 
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