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  دانشکده شیمی

  گرایش شیمی آلی

  پایان نامه کارشناسی ارشد

  

  هاي جدیداورهها و پلیاورتانیساخت پل

  اونفتالازین دي-4،1-هیدرودي-3،2- تترابرمو-8،7،6،5ي ترکیب بر پایه 

  

  نگارش:
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  :اساتید راهنما

  دکتر حسین نصر اصفهانی 

  محمد باخرددکتر 
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   قدیم به پدر و مادرمت

و نامشان دلیلی است بر بودنم، چرا که این دو وجود،  والدینی که بودنشان تاج افتخاري است بر سرم

پس از پروردگار، مایه هستی ام بوده اند دستم را گرفتند و راه رفتن را در این وادي زندگی پر از فراز 

  .و نشیب آموختن

  

 ر عزیزمتقدیم به همس

لات مسیر را که سایه مهربانیش سایه سار زندگیم می باشد، او که اسوه صبر و تحمل بوده و مشک

 همسرم اسطوره زندگیم، پناه خستگیم و امید بودنم. . برایم تسهیل نمود

  

  

  

  

  

  

  

  

  



  ث
  

  

  تقدیر و قدردانی 

سپاس ایزد منان که به من این فرصت را داد تا به این مرحله از علم رسیده و از هیچ محبتی دریغ نکرد 

  و در تمام مراحل زندگیم مرا قوت قلب بود

هستم که سراغاز تولد من هستند.از یکی زاده میشوم و از دیگري جاودانه.استادي سپاسگذار کسانی  .

  .که سپیدي را بر تخته سیاه زندگیم نگاشت و مادري که تار مویی از او بپاي من سیاه نماند

  

باید تا بتاباند نیرو را و محکم کند  "آفتاب"باید، تا سیرابش کند از آب حیات و  "باران"نهال را 

شاخه هاي تازه روییده را؛ بسی شایسته است از اساتید فرهیخته و استاد بزگوارم جناب آقاي دکتر 

ی؛ بودن و آموزگارانی که برایم زندگ  "محمد باخرد"و جناب آقاي دکتر  "حسین نصر اصفهانی "

 انسان بودن را معنا کردند تقدیر و تشکر نمایم.

  هاي این روزگار         یکیشان بود دست آموزگار ز بوسیدنی

  

هاي سخت با دلگرمی زمینه آرامش مرا فراهم کردند در لحظهبه خصوص همسرم که  و همه عزیزان

  دند تشکر کنم. یاري کر مرا  در انجام این مهم آقاي سعید علیزاده که همچنین و 
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 صنعتی دانشکده شیمی دانشگاه ره کارشناسی ارشد رشته شیمی آلیدانشجوي دو البنین غریبام اینجانب 

-هیدرودي-3،2-تترابرمو-8،7،6،5هاي جدید ب پایه ترکیباورهها و پلیاورتانود نویسنده پایان نامه ساخت پلیشاهر

  شوم: یممتعهد  و دکتر محمد باخرد اون، تحت راهنمائی دکتر حسین نصر اصفهانیفتالازین دي-4،1

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

  ي محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است.ها پژوهشدر استفاده از نتایج 

  امتیازي در هیچ جا ارائه مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگري براي دریافت هیچ نوع مدرك یا

 نشده است.

  و یا  »دانشگاه شاهرود«و مقالات مستخرج با نام  باشد یمکلیه حقوق معنوي این اثر متعلق به دانشگاه شاهرود

»Shahrood University» .به چاپ خواهد رسید 

  پایان نامهدر مقالات مستخرج از  دان بودهحقوق معنوي تمام افرادي که در به دست آمدن نتایح اصلی پایان نامه تأثیرگذار 

 .گردد یمرعایت 

  استفاده شده است ضوابط و اصول  ها) آنیا بافتهاي (در کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردي که از موجود زنده

 اخلاقی رعایت شده است.

  دسترسی یافته یا استفاده شده است  ه حوزه اطلاعات شخصی افرادبدر کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردي که

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

  تاریخ

 امضاي دانشجو

  مالکیت نتایج و حق نشر

  ،انه اي، ها برنامهکلیه حقوق معنوي این اثر و محصولات آن (مقالات مستخرج، کتاب ي رای

. این مطلب باشد یممتعلق به دانشگاه شاهرود  )و تجهیزات ساخته شده است افزارهانرم 

 باید به نحو مقتضی در تولیدات علمی مربوطه ذکر شود.

  باشد ینماستفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه بدون ذکر مرجع مجاز. 
  

  

 تعهد نامه



  ح
  

  :  چکیده

اون از   دي  فتـالازین -1،4-هیـدرو   دي-2،3-اتیـل)   هیدروکسـی -2بیس(-2،3-تترابرمو-5،6،7،8 

-برمو اتانول در حضور تري-2اون با   دي  فتالازین-1،4-هیدرو  دي-2،3-تترابرمو-5،6،7،8 طریق واکنش 

انات، تـولیلن  یایزوس ـديهگـزامتیلن  هـاي ایزوسیاناتديدست آمده با ونومر بهم آمین سنتز گردید.اتیل

انات ایزوس ـفنـیلن دي -1،4زوسـیانات و ایديفنیـل ديمتیلنن  ایزوسیانات،ديایزوسیانات، ایزوفورن دي

همچنـین از طریـق واکـنش     جدبـد سـنتز شـدند.    هـاي اورتـان پلـی  وارد واکنش پلیمر شدن گردید و

ایزوسیانات و فنیل ديدي متیلن ایزوسیانات با  اون  دي  فتالازین-1،4-هیدرو  دي-2،3-تترابرمو-5،6،7،8

بـا اسـتفاده از طیـف     . ساختار پلیمرهاي سنتز شدهشدتهیه  اوره جدیدپلی ،ایزوسیاناتفنیلن دي -1،4

اي و همچنین ویسکومتر، آنالیز حرارتی و تجزیـه عنصـري   رزونانس مغناطیس هسته سنج مادون قرمز،

  شناسایی شد.

   قرمزطیف سنج مادون ،آنالیز حرارتی ویسکومتر، ،اورهپلی اورتان،کلید واژه: پلی
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  فصل اول

  مقدمه
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  1تترابرموفتالیک انیدرید 1-1

 یمقاوم در برابر آتش م یاکه مانع  يبه استفاده از مواد يتکنولوژ یشرفتدر طول قرن گذشته پ

]. 2[باشد   یم یننمک و پوسته زم یاچهدر یا،عنصر مهم در آب در یک]. برم 1[ منجر شد ،باشند

 یم کاسی، عییدارو یعمانند: استفاده در صنا یمهم هايکاربرد عنصر یناها و ترکیبات داراي   نمک

  ].3د [نباش  یمقاوم در برابر شعله م )1( انیدرید تترابرموفتالیک مانند دار  نهالوژ یآل ترکیبات ].1[ دباش

  

  

  

یدرید فتالیک ان  برمو  ادر تتر یمیاییش یوندپ بالا و استحکام یوزن مولکول یمیایی،ساختار ش          

مقاوم   هاي  استر  یدر ساخت پلانیدرید تترابرموفتالیک  یتاهم ].4[شود   میشعله  یمنجر به بازدارندگ

در  یزو منسوجات مهم و ن یکپلاست یددر تول ین] و همچن5[ یاپوکس هاي  یندر برابر آتش و رز

  ].6[باشد   یم 2ها  ورتانا  یسخت پلهاي   مفو

  3هیدرازید  خواص مشتقات فتال 1-1-1

و مواد  ییمواد دارو یولوژیکی،فعال ب یباتدر ترک خاطر کاربرد  به یتروژنن يحاو یکلهتروس یباتترک

 يضرور یو زندگ یعتبه طور گسترده در طب یباتترک ین]. وجود ا7باشند[ یم یتاهم يدارا یمیاییش

  ].8[دباش  یم

  

     

                                                
1 Tetrabromophthalic anhydride 
2polyurethanes  
3 phthalhydrazide 

)2( 

)1( 

NH

NH

O

O
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 دار  یتروژنن یآل یباتاز ترک یاديانواع ز یانسرپل در م یدرازینه يحاو یکلهتروس یباتترک

که به  1یریدازینمشتق پ اولین کشف]. 9[دان  همورد توجه قرار گرفت ینیو بال ییخواص دارو یلبه دل

 ار زینآ  يد 2و 1 ي  هدر شناخت هست یاساس اي  ه) ، مرحلیریدازومایسینموجود است (پ یعیطور طب

  ].10[دآی  یبه حساب م ییدارو یمیارزشمند در ش ي  ههست یکفراهم کرد که 

از  یکی) 3( اون  يد -10، 5-ین] فتالازb-1،2[یرازولپ-H1-هیدرو  يد-3و2-آمینو  یلآر- 1 

) که 4( 2هیدرالازین]. 11[تب داردضد  و درد ضد التهاب،  ضد خواص  است که هیدرازید  مشتقات فتال

      ].12[ رود  کار می  بهکننده رگ و ضد فشار خون است به عنوان گشاد  یدرازیده  از مشتقات فتال یکی

  

  

  

 

  

  هیدرازید   فتال  برمو  خواص مشتقات تترا 1-1-2

 یبترک یک اون)  يد  ینفتالازیدروه  يد-3،2- برموتترا-8،7،6،5(هیدرازید  فتال  تترابرمو

دو پرتون نسبتا  يدارا یبترک ین]. ا13باشد[  یم دوستی  ی دوعاملی، با خاصیت هستهیکلهتروس

  ].14[وارد واکنش شود   یدو عامل یباتبا ترک تواند   می است که یدياس

  

  

                                                
1Pyridazine  
2 Hydralazine 

)3( )4( 

)5( 
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و  یامختلف شامل: ضد فشارخون، ضد مالار یولوژیکیخواص ب يدارا یمیدمشتقات فتال

ضد قارچ، ضد سرطان، ضد  یکروبی،خواص ضد م يدارا ین] و همچن14[ یروسیضد و هاي  یتفعال

سنتز مشتقات  يرا برا یمختلف يها  محققان روش یلدل ینبه هم ؛]15[باشند  یالتهاب و ضد تشنج م

  ].16اند[  دهارائه دا ینفتالاز

- H1-1،2،3-برمو  تترا -7،6،5،4از جمله ، CK21مهم  ینازک ینپروتئ یمبازدارنده آنز چندین

 برمو  تترا که اند  )، تا کنون گزارش شده7( 3یمیدازولبنز-H1-برمو  ا  تتر-7،6،5،4) و 6( 2آزول  يبنزوتر

 يبرا يضرور یازن یکبنزن حلقه چهار اتم برم در وجود ]. 17[ باشد  یجزو آنها م یزن هیدرازید  فتال

  ].18باشد[  یماین ترکیبات  یولوژیکیب هاي  یتفعال

  

  

  

  هیدرازید  سنتز مشتقاتی از فتال 1-1-3

) و 2(یدرازیده  )، فتال8( یدهاآلده یانم یو همکارانش از تراکم سه جزئ 4يرد 2014در سال 

گراد و در حضور   یدرجه سانت 60 يبدون حلال و دما یط) تحت شرا9( 5یداس  یتوریکبارب

 -ینفتالاز هیدرو  دي-  2،3-ل)یا-4( -یریمیدینپ  اکسو  يد -2،6-هیدرو  مشتفات تترا  FeCl3یزگرکاتال

بالا، زمان  يبه بهره توان  یروش م ینا هاي  یژگی). از و1-1طرح () را سنتز کردند. 10( اون  يد 1،4

  . ]19[ اشاره کرد یستز یطبا مح یزگرکاتال يکوتاه واکنش، ارزان بودن و سازگار

                                                
1 Casein Kinase 2 
2 TBBT 
3 TBBI 
4 Reddy 
5Barbituric acide  

)6( )7( 
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  اسیداربیتوریکب  وهیدرازید فتال، تراکم سه جزئی میان آلدهید ;1-1طرح

 یک،آرومات یدآلده یک یتراکم سه جزئاز  همکارانشو  یاستک یرضاعل 2015سال در 

  ].20[ سنتز کردند ییدارو یکلهتروس یباتبدون حلال، ترک یطتحت شرا نیتریل  و مالو ین،فتالاز

  

  

  

  

)16( 

)17( 

)18( 

)2( 

)19( )20( 

)13( 

)2( )8( )9( )10( 

)11( )9( )12( 

)14( )15( 
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و  برموفتالیک انیدریدتترا ینواکنش بمحصول دهد که  یرا نشان م) 22( یداس  يد نتزس) 3-1طرح ( 

 ینهخواص به يروش دارا ینسنتز شده در ا هاي  آمید  یاست. پل یریدیندر حضور پ یدآسپارتک اس

  .]21[ باشند  یمقاوم در برابر شعله م ینو همچن یحرارت یکی،مکان یکی،الکتر

  

  

  

  

مطالعه کردند. مشتقات  یمیدمشتقات فتال يو همکارانش بررو 1زین 2003 در سال

 )4-1طرح ( اند  سنتر شده یدراته  یدرازینبا ه یدریدان فتالیک برمو  از واکنش تترا رابرموفتالیمیدتت

]22.[  

  

  

  

  

  

 

 

                                                
1 Zien 

 اسیدسنتز دي ;3-1طرح 

 

)23( 

 

 فتالیمیدسنتز مشتقات تترابرمو ;4-1طرح 

)1( 

)2( 

)24( 

O

O

O

Br

Br

Br

Br

RNH2

NH

NH

O

OBr

Br

Br

Br

Br

Br

Br

NR

O

O

Br

H2NNH2

)1( )2( )22( 
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  ها  اورتان  پلی 1-2

 ها  اورتان  ی]. پل23و همکارانش صورت گرفته است[ 1یرتوسط با 1937اورتان در سال   یکشف پل

 یلرا تشک یمريخانواده مواد پل ینتر  ] که متنوع24هستند[ يالاستومر یمرهاياز پل يا  دسته

) 26( یدروکسیل) و عامل ه25( یزوسیاناتا یعامل يگروها یانم یشیو از واکنش افزا ]25[دهند  یم

 یشیافزا) که از واکنش 30( اورتان  یاز پل يا  نمونه) 6-1طرح ( ]. در26) [5-1( شوند طرح  یم کیلتش

  .]27[ شود  یمشاهده م ،آمده است دست  به )29( گلیکول  اتیلن  ی) و پل28( یزوسیاناتا  يد  یلنمت  هگزا

  

  

                                                
1 Byer 

)25( )26( 
)27( 

)28( )29( 

)30( 

 اورتانپلی ;5-1طرح 

 واکنش افزایشی میان گروه عاملی ایزوسیانات و گروه عاملی هیدروکسیل ;6-1طرح 
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 يبالا ی. قدرت حلال پوششود) مشاهده می7- 1در طرح ( ها  ورتانا یلمراحل تشک 

 یشباعث افزا ]،30[ 3    استامید  متیل  دي ،٢متیل سولفوکسید  ، دي1متیل فرمامید  نظیر دي هایی  حلال

 یدروژنحلال در فعال کردن ه یزگرينقش کاتال ین. همچنشود  یمحل شده  هاي  یونجفت  تفکیک

 کتریکلا  ي. ثابت داردد ی) در سرعت واکنش نقش مهمb(تعادل یزوسیاناتا- الکل الکل در کمپلکس

طرح  ( ).c(تعادل  گردند یلتشک ها  ورتاناشکسته شده و  O-H یوندتا پ کند  یکمک م یزحلال ن يبالا

1-7] (31.[  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

                                                
1 DMF 
2DMSO  
3 DMAc 

 مراحل تشکیل اورتان ;7-1طرح 

a)

NR C O + R OH R N C O

H O R

b)
R N C O

H O R

+ S
R N C O

H O RS

Solvated ion pair

c)
R N C O

H O RS

R N C O

OH R + S

S  Solvent or catalyst
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(بخش نرم) و بخش نسبتا سخت  یراز دو بخش انعطاف پذ ها  ورتانا  یپل هاي  یرهزنج

که از  هاي اورتان  ها از گروه  اورتان  پلی سخت بخش]. 32) [1-1شکل( است شده یلتشک

 ؛است  آیند تشکیل شده   وجود می  هاي داراي زنجیر کوتاه به  اول  ایزوسیانات با دي  واکنش دي

 یبا وزن مولکول ال  يبلند د هاي  یرهزنج زشده ا یلتشک ،یربخش نرم انعطاف پذ که  یدر حال

سنتز و  یر]. مس33[ باشد  می ال  يد آلکیل  یپل یا اتر  یپل استر،  یمانند: پل  5000تا  500

درجه حرارت تبلور  ی،از جمله خواص کشش یمرپل یکیخواص مکان ،دو بخش ینا هاي  نسبت

 ییفضا یمیش ال،  يد یرهمچون طول زنجه ی]. عوامل34[کند  یم یینرا تع  آن ونقطه ذوب

  ].35نسبت بخش سخت و نرم موثر هستند[ ییندر تع یزگرو کاتال یزوسیاناتا  يد

  

  

  ورتانا  خواص پلی 1-2-1

مورد  و خواص  یمیاییساختار ش اورتان از نظر  پلی یاديدر طول چند سال گذشته تعداد ز

 یاربس يبا کاربردها يسنتز یمرهاياز پل یدسته مهم ها  رتاناو  پلی]. 36[است قرار گرفته یبررس

و  یعلم ینهرا در زم یاديتوجه ز ییدگیبالا و مقاومت در برابر سا یريهستند. با توجه به انعطاف پذ

 یر،صلب و انعطاف پذ هاي  فوم شامل ها  آن یاصل هاي]. کاربرد37[اند  هبه خود جلب کرد برديکار

 1930سال  از ها  ورتانا  یپل .]38[باشند  یم یسطح هاي  الاستومرها، چسب ها و پوشش یکترموپلاست

سال  ات یپزشک يکاربردها يآن برا یلپتانس ولی ،اند  شناخته شده یصنعت ياستفاده در کاربردها يبرا

 یرپذ یبتخر یستز یمرهايپل ي  دسته ءجز ها  ورتانا  یاز پل برخی]. 39[بود داده نشده یصتشخ 1960

 اورتانزنجیر پلی ;1-1شکل 
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 یین،پا یتبه علت سم و ]40[شوند  یگرفته م کار  بهنرم  يها  بافت يبرا ها  یکاشتن ي  یههستند که در ته

عروق استفاده  یوندو پ یقلب مصنوع یچهدر در يسازگار یستو ز یولوژیکب یهتجز یتقابل

با داروها و مواد  تا یرندقرار گ یمیاییمورد اصلاح ش یتوانند به آسان  یم ها  ورتانا  پلی ].41[شوند  یم

کم و  یمتبا ق یهتوانند با استفاده از مواد اول  یم همچنین ها  ]. آن42شان دهند[نبرهمکنش  یولوژیکیب

 اسید لاکتیک  یارزانتر از خانواده پل یمتبا ق یستیشوند که منجر به مواد ز یدتول یمملا یندفرا یطشرا

 یبتخر یستز هاي  اورتان  یآنها، پل یمیقد ي]. علاوه بر کاربردها43[شود  یم یپزشک يکاربردها يبرا

 یشرها هاي  یستمها و س  رباط هاي  یوندپ یمترم يمانند پروتزها یپزشک یدجد يها  کاربرد يبرا یرپذ

, MDI یلاز قب یمختلف ياستفاده از اجزا با]. ژانک و همکارانش 44[اند  گسترش یافته کنترل شده دارو

موفق به  یداس یکسولفور-اتان ینوآم 2-)یلات یدروکسیه-2( یسب-N,Nو  ال  يکاپرولاکتون د یپل

همچنین  ].45[آورد  یرا به وجود م یسلول یرشدند که امکان تکث ورتانیا  یپل هاي  ساخت داربست

کاربرد دارند. سال  یرهدر صنعت خودرو، چرم و غ ،بالا یکیخواص مکان یلبه دل ها   اورتان  انواعی از پلی

  ].  46[ است در صنعت کفش استفاده شده )31(   ورتانا  یاز پل 2016

  

هایی   نمونه. است ما باز کرده یمختلف زندگ يها  خود را در بخش يجا ها  ورتانا  یپل يتکنولوژ

ساختمان مورد استفاده  یلوازم داخل و یهاثاث ین یاماش یکه در مبل، تشک، صندل] 47[ ها  ورتانا  یپل از

خانه که در  يآتش سوز دادتع یشبه علت افزا .]49[باشند  یبر شعله مرا] مقاوم در ب48[ گیرند  یقرار م



 

11 
  

بل اشتعال، به مبلمان اضافه قا یرغ یحرارت یقعا یک است،   بوده یاصل يها  از علت یکیآن مبلمان 

 ورتانا  یپل يها  ماستاندارد به فو یکمقاومت در برابر شعله به عنوان  یلدل  هبرم بعنصر . شده است

کمک به فرو  يبه فاز گاز رمآزاد کردن ب یلدل  هبرم ب يدارا هاي  ورتانا  ی]. پل50است[ اضافه شده

  ].51-52[کنند  ینشاندن آتش م

  ها  اوره  پلی 1-3

] که از واکنش شیمیایی سریع بین 53کشسانی) هستند [هاي الاستومري (  اي از پلیمر  ها طبقه  اوره  پلی

یک طرح شماتیک از کوپلیمر شدن  .]54[شوند   ) تشکیل می34ها (  ) و آمین25( ها  ایزوسیانات

عاملی آلیفاتیک و هاي   نماینده گروه ،R در این طرحده شده است. نشان دا )8-1طرح (اوره در   پلی

 اوره  هاي پلی  زنجیره هاي سخت  بخش ،R هاي اوره به اضافه گروهاي عاملی  اتصال باشد.  آروماتیک می

هاي نرم را تشکیل   بخش  ʹRهاي پلیمري، گروهاي عاملی   دهند. در داخل همان زنجیره  را تشکیل می

  .]55[دهند   می

 

 

  

  

  

  

  

 

 

)32( )33( 

 اورهکوپلیمر شدن پلی ;8-1طرح 
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هاي   اند در ماتریس پیوسته بخش  که از ساختارهاي کریستالی تشکیل شدهسخت  هاي  بخش

هیدروژنی هستند و عاملی هاي   هاي سخت به طور گسترده داراي پیوند  ]. بخش56اند [  نرم پخش شده

بنابراین خواص مکانیکی  باشد.  هاي تقویت کننده می  کننده هاي عرضی برگشت پذیر و پر  براي اتصال

جزء  دوها   اوره  ي پلی  براي تهیه، ]. از لحاظ تئوري57کند [  ها فراهم می  اوره  خوبی را براي پلی

هاي ایزوسانات و   مخلوط شوند. یعنی تعداد کلی گروه 1به 1نسبت  آمین باید با  ديایزوسیانات و   دي

  ].58[ برابر باشند باید هاي آمین  گروه

  ها  اوره  خواص پلی 1-3-1

براي ساخت مواد جاذب انرژي و  به همین دلیل باشند،  ها داراي خواص الاستومري می  اوره  پلی  

اوره به طور   ]. پلی59[. اند  محققین قرار گرفته بسیاري از همچنین انواع مواد تقویت کننده مورد توجه

، هاي مقاوم در برابر ضربه  پوشش ،هاي اپوکسی  چسب ها از جمله  پوشش ، در صنایع ساختگسترده

و  شجذب آب را کاه ،]. این پوشش60[قرار گرفته است استفاده  مورد خراشیدگی و خوردگی

]. با توسعه 61چسبد [  و به راحتی به بتن، فلز و چوب می دهد  زدگی را افزایش می  مقاومت در برابر یخ

توانند به طور مستقیم و موثر روي سطح اجزاي ساختاري جهت   ها می  اوره  اوره، پلی  پوشش اسپري پلی

ها همچنین جهت سبک کردن   افزایش قدرت مکانیکی و دوام ساختارهاي جنگی  اسپري شوند. آن

همچنین این ]. 62شوند [  ختارها و وسایل نقلیه نظامی نیز استفاده میضربه انفجار و ترکش براي سا

 ي    ها نتیجه  کانیکی بالا در آنمواد از سختی و مقاومت شیمیایی بالایی برخوردار هستند که سختی م

  ].63باشد [  هاي سخت می  هاي قوي در قلمرو  وجود پیوند
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  فصل دوم

  گیري  بحث و نتیجه
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هیدرازید)   (تترابرموفتالاون  دي  ینفتالاز-1،4-هیدرو  يد- 2،3-رموتتراب- 5،6،7،8 سنتز 2-1

)5(  

-N,Nدر حلال ) 34آبه (یک  یدراته یدرازینبا ه ) 1( دریدفتالیک انی  برمو  از واکنش تترا یبترک ینا

مادون  یفط). در 1-2طرح ( یدسنتز گرد 1-3مطابق با روش گفته شده در بخش  استامید  متیل  يد

ظاهر   cm-1  3288 ي  یه، در ناح N-H یوندپ یارتعاش کشش يبرا يقو ینوار جذب یب،ترک ینقرمز ا

 یو نوار جذب یلگروه کربون یارتعاش کشش ي  دهنده نشان  cm-1 1622 در يقو یجذب نوار. است  شده

. باشد  یم یکحلقه آرومات C=C یوندپ یمربوط به ارتعاش کشش cm-1 1600و cm-11450 ي  یهدر ناح

  ).  1-5 یف(ط است ظاهر شده    cm-1   660ي   یهدر ناح C-Br یوندپ یارتعاش کشش

  

  

  

  

-1،4-یـدرو ه  يد-2،3-)یـل اتیدروکسـی ه-2(بـیس -2،3-برمـو   تترا-5،6،7،8 سنتز  2-2

  )38( اون  دي  ینفتالاز

 یطدر شرا استامید  متیل  يد-N,N حلال در )37( اتانول  برمو-2با  )5( هیدرازید  فتال  برمو  تترا از واکنش 

مربوط به ارتعاش  يقو ینوار جذب ).2-2طرح (شد  یه) ته38( یبترک ساعت، 48در مدت  رفلاکس و

و  cm-1  2931 یهدر ناح یجذب يها  . نوارشود  یمشاهده م cm-1 3400 یهدر ناح O-H یوندپ یکشش

cm-1 2870 یوندپ یمربوط به ارتعاشات کشش C-H حاصل از ارتعاش  ی. نوار جذبباشد  یم یفاتیکآل

)1( )34( )5( 

 هیدرازیدفتالسنتز تترابرمو ;1-2طرح 
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یه در ناح یزن C-O یوندپ یاش کششعو ارت cm-1  1722 ي  یهدر ناح یديآم یلگروه کربون یکشش

cm-1 1068 2-5شود (طیف   مشاهده می.(   

مربوط به دو کربن   ppm 1/57ي   یهدر ناحموجود  قله  یب،ترک ینا 13C-NMR یفط در

 یمربوط به دو کربن متصل به گروه الکل ppm 7/59 یهدر ناحظاهر شده  و قله یديبه گروه آم متصل

و  باشد  یم یکحلقه آرومات هاي  مربوط به کربن 7/136و  ppm8/120  ،1/130  ر . سه قله دباشد  یم

  ).3-5(طیف  باشد  یم یلگروه کربون هاي  مربوط به کربن ppm 1/163  ي  یهقله مشاهده شده در ناح

  

  

  

-1،4-هیـدرو   دي-2،3-اتیـل)   هیدروکسـی -2(بـیس -2،3-تترابرمو-5،6،7،8واکنش 2-3

ــالازین ــزا 38( اون  دي  فت ــا هگ ــیلن،   ) ب ــورن، مت ــولیلن، ایزوف ــیلن ت ــل و   دي  مت  1،4فنی

  )43)، (42)، (41)، (40)، (39هاي (    ایزوسیانات، تهیه پلیمر  دي  فنیلن

استامید طبق   متیل  دي-N,Nبا مقدار مولی برابر در حلال  )25( هاي مختلف  ) با ایزوسیانات38ترکیب (

  ).3-2واکنش داده شد طرح ( 7-3و  6- 3، 5-3، 4-3، 3- 3هاي   روش ارائه شده در بخش

  

  

  

  

)5( )37( )38( 
 سنتز تترابرمو فتالازین ;2-2طرح 

)38( )25( 
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  ) 39شواهد طیفی پلیمر ( 2-3-1

مربوط به ارتعاش کششی  cm-1 3368ي   نوار جذبی قوي در ناحیه ،قرمز این ترکیب  در طیف مادون

      هاي  متعلق به پیوند cm-1 2864 و cm-1 2925 ي  جذبی در ناحیههاي   باشد. نوار  می N-Hپیوند 

C-H کربونیل حلقه فتالازینی و  هاي  ارتعاش کششی گروه باشد. نوار جذبی حاصل از  آلیفاتیک می

  ). 4- 5ظاهر گردیده است. (طیف  cm-1 1776 وcm  1727-1ي   در ناحیه به ترتیب زنجیر پلیمري

 متصل به نیتروژن  هاي آلیفاتیک    مربوط به هیدروژن هاي  این ترکیب، قله 1H-NMRدر طیف 

همپوشانی سولفوکسید   متیل  ديو  H2O مربوط به هاي  با قلهظاهر شده است که  ppm  4/3واقع در

 ppmي   موجود در ناحیه ها مطابقت ندارد. قله  داد هیدروژنبا تع ها  به همین دلیل سطح زیر قله کرده

 ppm 7/5در  N-Hهاي   باشد. هیدروژن  هاي آلیفاتیک موجود در پلیمر می  مربوط به هیدروژن 5/1

  ).5- 5 ظاهر شده است (طیف

 %10و  C 252° ش وزن در دماي% کاه5دهد که    ) این پلیمر نشان میTGAآنالیز حرارتی (

 C 400°  از جرم پلیمر تا% 72  ).3-1صورت گرفته است (جدول  C 290° کاهش وزن در دماي

 C 340°آن، بیشترین سرعت کاهش جرم در دماي  DTGکاهش یافته است که با توجه به نمودار 

براي این تخریب، خارج شدن دو مول بوده است. با توجه به مقدار کاهش یافته، مکانیسم پیشنهادي 

 ي پلیمرهاتهیه ;3-2طرح 

 

R 

       ۴٣      ۴٢               ۴١      ۴٣٩   ٠ Polymer 
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-ان  تري-1,3,5-]اکتا4,2,0سیکلو [  و بی )47پنتان (  ، یک مول ترکیب سیکلو)45اکسید(  گاز کربن دي

) و در نهایت پلیمر 46( )،44( رتیب سبب باقی ماندن پلیمرهايباشد که به ت  ) می49اون (  دي-7,8

شود که   قله مشاهده می پلیمر سهاین  DTG). در نمودار 4- 2شوند طرح (  ) می48حاوي گروه آزو (

%  از پلیمر 80دهد که   مرحله است. همچنین این نمودار نشان می ي تخریب پلیمر در سه  نشان دهنده

  ).1-5(نمودار  تخریب شده است C 600°در دماي 

ي جرم مولکولی   دهنده گیري شده است که نشان  اندازه dlg-1 53/0پلیمر گرانروي این 

  باشد.   می 73 حدود تعداد متوسط واحدهاي زنجیر پلیمر است. 53000حدود

ر محاسبه شده دارد آنالیز عنصري مربوط به این پلیمر مطابقت خیلی خوبی با مقادی نتایج 

  ).2-3(جدول 

ي محلول بـودن ایـن پلیمـر در حـلال       نشان دهنده ،نتایج تست حلالیت براي پلیمر مورد نظر

N,N-ــتامید و    دي ــل اس ــلال     دي– N,Nمتی ــودن در ح ــد و نــامحلول ب ــل فرمامی ــایی مثــل    متی ه

  ).3-3باشد (جدول   متان و کلروفرم میکلرو  دي فوران،  هیدرو  تترا

  :ي تخریب  مرحله

  

  

  

  

  

  

)39( 
)44( )45( 

)44( )46( 

)47( 

N N
OO

Br

BrBr

Br

NHHN
+

CH2
6

CO22
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 )40شواهد طیفی پلیمر ( 2-3-2

 cm-1ي     در ناحیه N-Hنوار جذبی حاصل از ارتعاش کششی پیوند  در طیف مادون قرمز این ترکیب،

آروماتیک و آلیفاتیک  C-Hمشاهده شده است. نوارهاي جذبی حاصل از ارتعاشات کششی پیوند  3300

ظاهر شده است. نوارهاي جذبی حاصل از ارتعاشات  cm-1 2925و  cm-13100ي   به ترتیب در ناحیه

به دست آمده  cm-11776 تا  cm-1 1727 ي  لقه فتالازین در ناحیهاورتان و ح C=Oکششی پیوند 

 C=Cپیوند  مربوط به ارتعاشات کششی  cm-11450و  cm-11660 ي   است. نوارهاي جذبی در ناحیه

مربوط به ارتعاشات کششی پیوند  cm-11531 ي   باشد. نوار جذبی قوي در ناحیه  حلقه آروماتیک می

C-N ي   نوارهاي جذبی در ناحیهباشد. همچنین   میcm-11221  و cm-11163  متعلق به ارتعاشات

  ).6-5باشد (طیف   گروه اورتانی می C-Oکششی پیوند 

ي   هاي گروه متیل روي حلقه  ي چندتایی مربوط به پرتون  این ترکیب، قله 1H-NMRدر طیف 

ي چندتایی مربوط به   ، دو قلهبا سطح زیر پیک سه پروتون ppm 3/2ي   آروماتیک در ناحیه

، با سطح زیر پیک چهار پروتون ppm 1/4و  ppm 2/3ي   هاي هر دو نوع گروه متیلن در ناحیه  پروتون

و یک  پروتونسه با سطح زیر پیک  ppm 8/7-5/6ي   ي آروماتیک در ناحیه  به حلقههاي مربوط   پروتون

  ).7-5طیف (گردیده است  مشاهده ppm 1/8در  N-Hهاي   ي پهن مربوط به پرتون  قله

 تخریب پلیمر ;4-2طرح 

)46( )48( )49( 
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% کاهش وزن و در C 220 ،5°دهد که در دماي   این پلبمر نشان می  )TGAآنالیز حرارتی (

ي اصلی تخریب   ). در اولین مرحله4-3% کاهش وزن صورت گرفته است (جدول C 265 ،10°دماي 

 C 280°کاهش یافته است که بیشترین سرعت تخریب در دماي  C 310°% جرم پلیمر در دماي 29

) از واحد تکرار 51اون(-2-تواند به دلیل حذف دو مول اکسیران  صورت گرفته است. این تخریب می

تواند به دلیل حذف ترکیب   % جرم پلیمر می42سپس کاهش ) باشد. 50ندن پلیمر (  شونده، و باقی ما

) و 52) و تشکیل یک پلیمر حاوي گروه آزو (49اون (  دي-7,8-ان  تري- 1,3,5- اکتا ]4,2,0سیکلو[  بی

). همچنین این نمودار 5- 2) باشد طرح (53) و باقی ماندن پلیمر (N2 )54سپس خارج شدن گاز 

  ).2-5تخریب شده است (نمودار  C 600°% از پلیمر در دماي 61دهد که   نشان می

باشد.   می 50000ي جرم مولکولی حدود   به دست آمد که نشان دهنده dlg-1 5/0گرانروي این پلیمر 

  باشد.  می 68تعداد متوسط واحدهاي زنجیر پلیمر حدود 

). 5-3نتایج آنالیز عنصري مربوط به این پلیمر مطابقت خیلی خوبی با مقدار محاسبه شده دارد (جدول 

با قطبیت هاي   نحلال پذیري این پلیمر در حلالي ا  همچنین تست حلالیت براي این پلیمر نشان دهنده

هاي غیر قطبی نظیر   متیل فرمامید و نامحلول بودن در حلال  دي-N,N استامید و  متیل  دي-N,Nبالا مانند 

   ).6-3باشد (جدول   کلرومتان و کلروفرم می  تولوئن، دي

  اولین مرحله تخریب:

  

  

  

  

)40( )50( )51( 



 

20 
  

  :ي تخریب  مین مرحلهدو

  

 

 

 

 

 

  

  

  )41شواهد طیفی پلیمر ( 2-3-3

ي     در ناحیه N-Hدر طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی حاصل از ارتعاش کششی پیوند 

cm-1 3300 ي   ناحیههاي جذبی در     مشاهده شده است. نوار cm-12921  وcm-12951  به ترتیب مربوط

هاي جذبی ارتعاشات   باشد. نوار  آلیفاتیک می C-Hآروماتیک و پیوند  C-H   به ارتعاشات کششی پیوند

 cm-1 1777و  cm-1 1728به ترتیب در  و زنجیر پلیمري  حلقه فتالازین C=Oهاي   کششی پیوند

و  C-Nمربوط به ارتعاشات کششی پیوند  cm-11546 ي   مشاهده شده است. نوار جذبی قوي در ناحیه

 و cm-1 1237   ي  در ناحیه  C-Oباشد. نوار جذبی حاصل از ارتعاشات کششی پیوند   می N-Hخمشی 

cm-1 1131 نسبتا قوي در . قلهمشاهده گردیده استcm-1 663  مربوط به ارتعاش کششی پیوندC-

Br 8- 5(طیف  است.(  

 تخریب پلیمر ;5-2طرح 

)52( )53( )54( 

)50( )49( )52( 

N N

OO

Br

BrBr

Br

NH

CH3

HN

o

o

Br

Br

Br

Br

N N
NH

CH3

HN+
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هاي حلقه ایزوفورن و   تونوتایی مربوط به پر  این ترکیب، دو قله چند 1H-NMRدر طیف 

هاي مربوط به   پرتون ، هجده پروتونبا سطح زیر پیک  ppm 5/1 -8/0هاي متیل متصل به آن در   گروه

  پروتون تایی با سطح زیر پیک چهار  ي چند  لهبه صورت دو ق ppm 8/3 -1/3هر دو نوع گروه متیلن در 

  ).9-5مشاهده شده است (طیف   ppm 6/5ي   در ناحیه N-Hهاي   ي پهن مربوط به پروتون  قله و 

% کاهش وزن در 10و  C 230°% کاهش جرم در دماي 5) این پلیمر، TGAآنالیز حرارتی (

-تواند به دلیل حذف دو مول اکسیران  این تخریب می ).7-3دهد (جدول   را نشان می C 270°دماي 

% جرم پلیمر 42) باشد. سپس کاهش 58) از واحد تکرار شونده، و باقی ماندن پلیمر (51اون (-2

) و تشکیل یک 49اون (  دي-7,8- ان  تري-1,3,5-]اکتا4,2,0سیکلو[  تواند به دلیل حذف ترکیب بی  می

-2طرح  () باشد60ماندن پلیمر (  و باقی )54( N2س خارج شدن گاز ) و سپ59پلیمر حاوي گروه آزو (

% از جرم پلیمر کاهش یافته است که C 365 ،60°دهد که تا دماي   همچنین این نمودار نشان می ).6

صورت گرفته است. این  C 311°، بیشترین سرعت کاهش جرم در دماي DTGبا توجه به نمودار 

   ).3-5تخریب شده است (نمودار  C 600°% پلیمر در ذماي 75دهد که   نمودار نشان می

متوسط تعداد  دارد. 50000باشد که نشان از جرم مولکولی   می dlg-1 5/0گرانروي این پلیمر 

  باشد.  می 64 حدود  واحدهاي زنجیر پلیمر

ه شده مطابقت دهد که نتایج به دست آمده با مقادیر محاسب  آنالیز عنصري این پلیمر نشان می

  ).8-3خیلی خوبی دارد (جدول 

متیل استامید و   دي-N,Nهاي قطبی   تست حلالیت این پلیمر نشان از حلالیت آن در حلال

N,N-کلرومتان و کلروفرم   هاي غیر قطبی مانند تولوئن، دي  متیل فرمامید و نامحلول بودن در حلال  دي

   ).9-3دارد (جدول 

   :اولین مرحله تخریب
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   :دومین مرحله تخریب

  

  

  

  

  

  

  

  )42شواهد طیفی پلیمر ( 2-3-4

 cm-1 در ناحیه N-Hنوار جذبی حاصل از ارتعاش کششی پیوند  در طیف مادون قرمز این ترکیب،

آروماتیک و آلیفاتیک  C-Hهاي جذبی حاصل از ارتعاش کششی پیوند   مشاهده شده است. نوار 3300

ظاهر شده است. نوارهاي جذبی حاصل از ارتعاشات   cm-12923 و  cm-1 3100ي  به ترتیب در ناحیه

)41( 

)49( 

)58( )51( 

)58( )59( 

)59( )60( )54( 

 تخریب پلیمر ;6-2طرح 
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به دست آمده  cm-11777و  cm-11727ي   در ناحیه و زنجیر پلیمر حلقه فتالازین C=Oکششی پیوند 

  ).10-5(طیف است. 

فنیل در   دي  متیلنآروماتیک هاي مربوط به حلقه   این ترکیب پروتون 1HNMRدر طیف 

هاي مربوط   هیدروژن، پروتون هشتبه صورت دو قله دوتایی با سطح زیر پیک  ppm 4/7-7ي   ناحیه

هاي هر دو گروه متیلن   هیدروژن، پروتون دوبا سطح زیر پیک  ppm 7/3فنیل   گروه متیلن دي CH2به 

هیدروژن و یک قله پهن  چهارتایی با سطح زیر پیک   به صورت قله چند ppm 1/4و  ppm 2/3در 

  ).11-5مشاهده شده است (طیف  ppm 7/8 در N-Hهاي   مربوط به پروتون

% کاهش جرم در 10و  C210°% کاهش جرم در دماي 5) این پلیمر TGAآنالیز حرارتی (

، C340°دهد تا دماي   همچنین این نمودار نشان می). 10-3دهد (جدول   نشان میرا  C270°دماي 

، بیشترین سرعت کاهش جرم در DTG% از جرم پلیمر کاهش یافته است که با توجه به نمودار 40

) 51اون (-2- تواند به دلیل حذف دو مول اکسیران  رت گرفته است. این تخریب میصو C340°دماي 

تواند به دلیل   % جرم پلیمر می40) باشد. سپس کاهش 61نده، و باقی ماندن پلیمر (از واحد تکرار شو

) و تشکیل یک پلیمر حاوي گروه 49اون (  دي-7,8-ان  تري- 1,3,5-]اکتا4,2,0سیکلو[  حذف ترکیب بی

). همچنین این 7-2 ) باشد (طرح63) و باقی ماندن پلیمر (54( N2) و سپس خارج شدن گاز 61آزو (

  ).4-5تخریب شده است (نمودار C600°% از پلیمر در دماي 60دهد که   نمودار نشان می

 60000ي جرم مولکولی حدود   به دست آمد که نشان دهنده dlg-1 6/0گرانروي این پلیمر 

  باشد.  می 74 حدود تعداد متوسط واحدهاي زنجیر پلیمر باشد.  می

ابقت خیلی خوبی با مقدار محاسبه شده دارد نتایج آنالیز عنصري مربوط به این پلیمر مط

ي انحلال پذیري این پلیمر در   ). همچنین تست حلالیت براي این پلیمر نشان دهنده11-3(جدول 
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متیل فرمامید و نامحلول بودن در   دي-N,Nمتیل استامید و   دي-N,Nهاي با قطبیت بالا مانند   حلال

  ).12-3باشد (جدول  کلرومتان و کلروفرم می  هاي غیر قطبی نظیر تولوئن، دي  حلال

   ي تخریب:  اولین مرحله

  

  

 

  

  

 

  

  ي تخریب:  دومین مرحله

 

  

  

  

  

  

)42( 

)61( )51( 

)61( )49( )62( 

)62( )63( )64( 

 تخریب پلیمر ;7-2طرح 
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  )43شواهد طیفی پلیمر ( 2-3-5

 cm-1 3300 در N-Hدر طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی حاصل از ارتعاش کششی پیوند 

آروماتیک و آلیفاتیک به  C-Hمشاهده شده است. نوارهاي جذبی حاصل از ارتعاشات کششی پیوند 

ظاهر شده است. نوارهاي جذبی حاصل از ارتعاشات  cm-12952و  cm-1 3100ي  ترتیب در ناحیه

به دست آمده  cm-1 1776و cm-1 1726 ي  اورتان و حلقه فتالازین در ناحیه C=Oکششی پیوند 

ارتعاشات کششی  متعلق به cm-11128 و  cm-11214 ي   . همچنین نوارهاي جذبی در ناحیهاست

  ).12-5باشد (طیف   گروه اورتانی می C-Oپیوند 

هاي هر دو نوع گروه متیلن   این ترکیب، دو قله چندتایی مربوط به پروتون 1HNMR در طیف

هاي مربوط به حلقه   هیدروژن، پروتون چهار با سطح زیر پیکهر کدام  ppm 1/4و  ppm 3ي   در ناحیه

   ي پهن مربوط به پروتون  هیدروژن و یک قله چهاربا سطح زیر پیک  ppm 8/7ي   آروماتیک در ناحیه

N-H  درppm 5/8  13-5مشاهده گردیده است (طیف.(  

% کاهش وزن و در C225 ،5°دهد که در دماي   ) این پلیمر نشان میTGAآنالیز حرارتی (

اصلی  مرحله تخریب). همچنین دو 13-3کاهش وزن صورت گرفته است (جدول  C250 ،10%°دماي 

آن بیشترین سرعت کاهش جرم در  DTGشده است که با توجه به نمودار  در این نمودار مشاهده

کاهش یافته است که  C320°% از جرم کل پلیمر در دماي 28بوده است. همچنین  C285°دماي 

مر در از پلی% 65دهد که   این نمودار نشان میاست.  C370°بیشترین سرعت کاهش آن در دماي 

  ).5-5تخریب شده است (نمودار C600°دماي 

 53000ي جرم مولکولی حدود   به دست آمد که نشان دهنده dlg-1 53/0گرانروي این پلیمر 

  باشد.  می 74تعداد متوسط واحدهاي زنجیر پلیمر  باشد.  می
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محاسبه شده دارد  پلیمر مطابقت خیلی خوبی با مقادیر نتایج آنالیز عنصري مربوط به این

ي انحلال پذیري این پلیمر در   ). همچنین تست حلالیت براي این پلیمر نشان دهنده14-3(جدول 

دي متیل فرمامید و نامحلول بودن در -N,Nمتیل استامید و   دي-N,Nهاي با قطبیت بالا مانند   حلال

  ).15-3د (جدول باش  کلرومتان و کلروفرم می  هاي غیر قطبی نظیر تولوئن، دي  حلال

 فنیل  دي  یلنمت ) با،5( اون  دي  ینفتالاز-4،1-هیدرو  يد- 3،2-تترابرمو-5،6،7،8واکنش  2-6

  )65) و (64(ي پلیمرهاي   ایزوسیانات، تهیه  دي   یلنفن-1،4و 

متیل استامید بر   دي-N,N) با مقدار مولی برابر در حلال 25هاي مختلف (  ) با ایزوسیانات5ترکیب (

  .)8-2هاي واکنش داده شد (طرح   پایه روش ارائه شده در بخش

  

  

 

  

  

  

  

  

  )64شواهد طیفی پلیمر ( 2-6-1

)5( )25( 
 اورهسنتز پلی ;8-2طرح 

64 65 

+

R 

Polymer 
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 N-H  مربوط به ارتعاش کششی پیوند cm-13312نوار جذبی در ناحیه  ،طیف مادون قرمز این ترکیب

 cm-12944و  cm-13090 در  یک و آلیفاتیک این ترکیبآرومات C-Hباشد. ارتعاشات کششی پیوند   می

-و فتالازین کربونیلی زنجیر پلیمرظاهر شده است. نوار جذبی حاصل از ارتعاشات کششی گروهاي 

مربوط به  cm-1 1542ر گردیده است. نوار جذبی در ظاه cm-11720تا cm-1 1600ي  در ناحیه اون  دي

و همچنین نوارهاي جذبی در  N-Hو خمشی پیوند   C-Nپیوند ترکیب نوارهاي جذبی کششی

  ).14- 5باشد (طیف   حلقه بنزنی می C=Cمتعلق به ارتعاشات پیوند  cm-11486 و  cm-1 1600  ناحیه

 ppmي   فنیل در ناحیه  هاي مربوط به حلقه متیلن دي  پروتون ،این ترکیب 1HNMRدر طیف 

گروه  CH2هاي مربوط به   هیدروژن، پروتون هشتبه صورت دو قله دوتایی با سطح زیر پیک  4/7-1/7

-Nهاي   هیدروژن و یک قله پهن مربوط به پروتون دوبا سطح زیر پیک  ppm 8/3 در فنیل  متیلن دي

H  درppm 5/8  15-5مشاهده شده است (طیف.(  

% کاهش جرم در 10و  C240°% کاهش جرم در دماي 5) این پلیمر TGA(آنالیز حرارتی 

تا دماي که دهد   ). همچنین این نمودار نشان می16-3دهد (جدول   را نشان می C270°دماي 

°C350 ،40 از جرم پلیمر کاهش یافته است که با توجه به نمودار %DTG بیشترین سرعت کاهش ،

% از پلیمر در 60دهد که   رت گرفته است. همچنین این نمودار نشان میصو C340°جرم در دماي 

  ).6-5نمودار تخریب شده است ( C600°دماي 

 80000ي جرم مولکولی حدود   به دست آمد که نشان دهنده dlg-1 8/0گرانروي این پلیمر 

  باشد.  می 111حدود تعداد متوسط واحدهاي زنجیر پلیمر  باشد.  می

محاسبه شده دارد  پلیمر مطابقت خیلی خوبی با مقادیر نتایج آنالیز عنصري مربوط به این

ي انحلال پذیري این پلیمر در   ). همچنین تست حلالیت براي این پلیمر نشان دهنده17-3(جدول 
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متیل فرمامید و نامحلول بودن در   دي-N,Nمتیل استامید و   دي-N,Nهاي با قطبیت بالا مانند   لحلا

  ).18-3باشد (جدول  کلرومتان و کلروفرم می  هاي غیر قطبی نظیر تولوئن، دي  حلال

  ) 65شواهد طیفی پلیمر ( 2-6-2

 cm-1 3300 در N-Hدر طیف مادون قرمز این ترکیب، نوار جذبی حاصل از ارتعاش کششی پیوند 

تیک و آلیفاتیک به آروما C-Hمشاهده شده است. نوارهاي جذبی حاصل از ارتعاشات کششی پیوند 

نوار جذبی حاصل از ارتعاشات کششی گروهاي  ظاهر شده است. cm-1 2952 و cm-13100 ترتیب در

ر گردیده است. ظاه cm-1 1720تا  cm-11667  به ترتیب در اون  و فتالازین دي ی زنجیر پلیمرکربونیل

 N-Hو خمشی پیوند   C-Nمربوط به ترکیب نوارهاي جذبی کششی پیوند  cm-1 1542 نوار جذبی در

حلقه  C=Cمتعلق به ارتعاشات پیوند  cm-1 1486و cm-11600ي   و همچنین نوارهاي جذبی در ناحیه

  ).16-5باشد (طیف   بنزنی می

با سطح  ppm4/7  مربوط به حلقه آروماتیک در هاي  این ترکیب، پروتون 1HNMRدر طیف 

مشاهده گردیده است  ppm 5/8در  N-H   ي پهن مربوط به پروتون  هیدروژن و یک قله چهارزیر پیک 

  ).17-5(طیف 

% کاهش وزن و در C160 ،5°دهد که در دماي   این پلیمر نشان می )TGA(آنالیز حرارتی 

دو  DTG). با توجه به نمودار 19- 3% کاهش وزن صورت گرفته است (جدول C210 ،20°دماي 

% از جرم کل پلیمر در دماي 50همچنین  مرحله تخریب اصلی در این نمودار مشاهده شده است.

°C380  کاهش یافته است که بیشترین سرعت کاهش آن در دماي°C340  است. این نمودار نشان

  ).7-5تخریب شده است (نمودار C600°% از پلیمر در دماي 76دهد که   می

 93000ي جرم مولکولی حدود   به دست آمد که نشان دهنده dlg-1 93/0گرانروي این پلیمر 

  باشد.  می  147 حدود  تعداد متوسط واحدهاي زنجیر پلیمر باشد.  می
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ط به این پلیمر مطابقت خیلی خوبی با مقدار محاسبه شده دارد نتایج آنالیز عنصري مربو

ي انحلال پذیري این پلیمر در   ). همچنین تست حلالیت براي این پلیمر نشان دهنده20-3(جدول 

متیل فرمامید و نامحلول بودن در   دي-N,Nمتیل استامید و   دي- N,Nهاي با قطبیت بالا مانند   حلال

  ).21-3باشد (جدول  کلرومتان و کلروفرم می  یر تولوئن، ديهاي غیر قطبی نظ  حلال

  گیري  نتیجه 2-7

به دلیل  اون) اخیراٌ  ديفتالازین 1,4-هیدرو  دي-2,3-برمو  تترا-5,6,7,8( هیدرازید  فتال  برمو  ترکیب تترا

از  نامهپایاندر این ها بوده است.   ها و داروساز  خواص دارویی قابل توجه خود، مورد توجه شیمیدان

-هیدرو  دي-2,3- اتیل)  هیدروکسی-2بیس(-2,3- تترابرمو-5,6,7,8و مشتق (هیدرازید   تترابرموفتال

ي ترکیبات جدید پلیمري استفاده شده است که علاوه بر دارا بودن   ) در تهیهاون  دي  تالازینف-1,4

ي فتالازینی در   حضور هسته دلیل  ون ویسکوزیته و مقاومت حرارتی بالا، بهخواص پلیمري مطلوب چ

مقایسه توانیم خواص دارویی را نیز براي این پلیمرها انتظار داشته باشیم.   ساختمان این پلیمرها می

اورتان به دست آمده   پلیمرهاي به دست آمده نشان از پایداري حرارتی بهتر پلی) TGA( آنالیز حرارتی

  رها دارد.ایزوسیانات نسبت به دیگر پلیم  از تولیلن دي

  آینده نگري 2-8

-هیدرو  دي-2،3-هیدروکسی اتیل)- 2(-2-تترابرمو-5،6،7،8جدید  توان با سنتز مونومر  آینده می در

هاي جدیدي با ساختارهاي زیر   هاور-اورتان  ها، پلی  ایزوسیانات  اون و واکنش با دي  دي  فتالازین- 1،4

همچنین  ).9-2 خواص جدیدي را معرفی کند (طرح تواند  ي این پلیمرها می  که تهیه دست آورد  به

ي   تهیه براي تواند  استیک اسید را دارد و می  هیدرازید قابلیت واکنش با کلرو  ترکیب تترابرموفتال

ي این   پلیمرهاي جدیدي با ساختارهاي زیر کاندید شود با توجه به خواص دارویی این ترکیبات، تهیه

. همچنین این ترکیب  قابلیت شرکت در )10-2 (طرح جدیدي را معرفی کند تواند خواص  پلیمرها می
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  باشد و   دارا میرا ها   اول  ها و دي  آمین  هاي مختلف با ترکیبات دو عاملی متفاوت از قبیل دي  واکنش

) نشان داده شد 11-2) و (10-2هاي (  در طرح ي پلیمرهاي جدید همانطور که  ي تهیهتواند برا  می

  کاندید شود.

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

  

 9-2طرح 

 10-2طرح 

)66( )67( 

)68( )69( )70( )71( 

)72( 
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  فصل سوم

  بخش تجربی
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  ها    دستگاه 3-1

توسط بخش  MHz 300با میدان ) 1H-NMR(ي هیدروژن   طیف سنجی رزونانس مغناطیسی هسته

گانگی رزونانس مغناطیسی، به صورت   بوعلی مشهد انجام گرفته است. چندآنالیز دستگاهی پژوهشگاه 

سولفوکسید   متیل  از دي)، مشخص شده است. br)، و پهن (t)، سه تایی(d)، دوتایی (sیکتایی (

)DMSO( .نیز به عنوان استاندارد داخلی استفاده گردیده است  

 تحصیلات تکمیلی انشگاهد BRUKER ) به وسیله دستگاه IRطیف سنجی مادون قرمز (

گرفته شده است.  KBrهاي   هاي مواد جامد به صورت قرص  زنجان ثبت گردیده است. طیف

ي   گرانروي درونی به وسیلهباشند.   ) میcm-1هاي ارتعاشی در واحد عدد موجی (  هاي انتقال  فرکانس

آنالیز وزن سنجی  گیري شده است.  دستور کارهاي استاندارد و با استفاده از ویسکومتر استوالد اندازه

انجام گرفته  و پتروشیمی ایران پلیمرها توسط بخش آنالیز دستگاهی پژوهشگاه پلیمر )TGA(حرارتی 

انجام شده  مشهد بخش آنالیز دستگاهی پژوهشگاه بوعلیپلیمرها توسط  )CHN(آنالیز عنصري  است.

  گیري شده است.  اندازه bamsteadنقطه ذوب مواد به وسیله دستگاه  است.

  مواد اولیه  3-2

  خریداري شد و مورد استفاده قرار گرفت. Aldrichو  Merck، Fulkaهاي تجاري   مواد اولیه از شرکت
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ــهت 3-3 ــوتتراب-5،6،7،8  هیـــ ــدرو  يد-3، 2-رمـــ ــالاز-4، 1-هیـــ  اون  دي  ینفتـــ

  )5هیدرازید) (  (تترابرموفتال

) مولمیلی 4گرم ( 00/2مجهز به همزن مغناطیسی مقدار ي، لیتر  میلی 50در یک بالن ته گرد 

هیدرازین  لیتر میلی 31/0استامید و   متیل  دي-N,Nلیتر   میلی 6 نیدرید همراه با ا  فتالیک  برمو  تترا

 ،. بعد از گذشت این زمانو نیم حرارت داده شدعت به مدت یک سا C80°به در دماي آ  کی  هیدرات

 C80°یک ساعت و نیم دیگر در دماي  % به مخلوط واکنش اضافه گردید وHCl 10لیتر   میلی 1

%) 92گرم ( 9/1 شسته شد. داغ با آبتوسط قیف بوخنر صاف شده و مخلوط واکنش  .حرارت دید

  د. تبلور مجدد محصول توسط اتانول انجام شد.رسوب زرد رنگ به دست آم

  ٢٩٩-٢٩٨ C°نقطه ذوب ساعت                                        3زمان واکنش: 

  مشخصات طیفی

IR(KBr): 3288 ,3157, 2970, 1739, 1701, 1404, 1338,1306 , 1267,1014, 660  cm-1. 

  

-1،4-یـدرو ه  يد-2،3-)یـل ات  یدروکسـی ه-2(بـیس -2،3-برمـو   تترا-5،6،7،8ي  یهته 3-4

  )38( اون  دي   ینفتالاز

آمین   اتیل  مول) تريمیلی 9/36لیتر (  میلی 45/0) به همراه 5(مول) از ترکیب میلی 5گرم ( 00/2مقدار 

استامید اضافه شد. مخلوط واکنش به مدت پنج ساعت در دماي   متیل  دي- N,Nلیتر حلال   میلی 5به 

به محلول واکنش اضافه گردید برمواتانول - 2مول) میلی 2/49لیتر (  میلی 2/3سپس زده شد.   محیط هم

شد. سپس مخلوط واکنش توسط قیف بوخنر  حرارت داده  C80°ساعت در دماي  48و به مدت 

%) به دست آمد. تبلور 91گرم ( 1/2توسط آب داغ شسته شد. رسوب زرد رنگی به مقدار  وصاف شده 

  صورت گرفت. 2به  1ت استات با نسب  هگزن و اتیل- nدد آن به وسیله مخلوط حلال مج
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  C 136-134° نقطه ذوب:ساعت                      48زمان واکنش: 

  مشخصات طیفی:

IR(KBr): 3425, 3296, 2931, 1722, 1371, 1334, 1269, 1157, 1068, 922, 741, 658 cm-1.  

13C-NMR,(80 MHz, DMSO-d6): 57.1, 59.7 (CH2), 120.8, 130.1, 136.7 (Ar), 163.1 

(C=O).  

-1،4-یـدرو ه  يد-2،3-)یـل ات  یدروکسـی ه-2(بـیس -2،3-برمو  تترا-5،6،7،8واکنش  3-5

  )39( پلیمر   ایزوسیانات،تهیه  با هگزامتیلن دي) 38( اون  دي  ینفتالاز

لیتري ریخته   میلی 10ایزوسیانات داخل یک بالن   دي  مول) هگزامتیلنمیلی4/0گرم ( 2010/0مقدار 

-N,Nلیتر حلال   ) به همراه نیم میلی38مول) ترکیب (میلی 4/0گرم ( 2000/0و به آن مقدار  هشد

و پس از  زده شد  ساعت در دماي محیط هم 1استامید اضافه گردید. مخلوط واکنش به مدت   متیل  دي

رسانده شد و تا  C50°دما به  حلال اضافه گردید. لیتر  میلی 2/0  واکنشافزایش گرانروي به مخلوط 

و  هافزایش یافت C80°به  ي واکنشدما ،واکنش ادامه یافت. با مشاهده زیاد شدن گرانرويساعت  15

ش همزن شدن چرختر   ساعت در این دما باقی ماند. با افزایش گرانروي و مشکل 24به مدت 

تیل استامید م  دي- N,Nحلال  لیتر  میلی 1/0واکنش  به مخلوط ،شدنمغناطیسی طی واکنش پلیمر 

) %77گرم ( 0/ 31 . مقدارمتانول رسوب داده شد مخلوط آب و . پلیمر به دست آمده درافزوده شد

  ).C25 ،dlg-1 53/0°رسوب زرد کمرنگ به دست آمد. گرانروي (

  مشخصات طیفی:

IR(KBr): 3361, 3100, 2925, 2864, 1776 , 1725, 1660, 1532, 1490, 1373, 1270, 1163, 

1130, 744, 661 cm-1. 
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T5(°C) T10(°C)  بازده کربن در°C600  

280  290  20%  

  

  

 (%)C(%)  N(%) H  آنالیز عنصري
  01/3  67/7  88/32  محاسبه شده

  52/2  43/7  02/32  تجربی

  

  

  گرم  سرد  نوع حلال

  -  -  آب

  -  -  متانول

  -  -  اتانول

  -  -  تولوئن

  -  -  کلروفرم

  -  -  کلرومتان  دي

N,N-متیل فرمامید  دي  +  +  

N,N-متیل استامید  دي  +  +  

  

– 4،1-هیدرو  يد-3،2-)یلات یدروکسیه-2( یسب-3،2-رموب  تترا-5،6،7،8 واکنش 3-6

  )40یمر(پلی   ایزوسیانات،تهیه  يد ا تولیلن) ب38( اون  دي  ینفتالاز

 137/0ایزوسیانات و   تولیلن ديمول) میلی 24/0گرم ( 04400/0لیتري مقدار   میلی 10در یک بالن 

مخلوط استامید ریخته شد.   متیل  دي-N,Nلیتر   ) به همراه نیم میلی38مول) ترکیب (میلی 24/0گرم (

و بعد  افزایش داده شد C50°زده شد. دماي واکنش تا   ساعت هم 6واکنش در دماي محیط به مدت 

حلال افزوده شد و تا دو ساعت لیتر   میلی 0/ 2ش گرانروي به مخلوط واکنش از پنج ساعت با افزای

 )39ي (: آنالیز حرارتی پلیمر شماره1-3جدول

 

 C18H18N4O5Br4). 39ي (: آنالیز عنصري پلیمر شماره2-3جدول 

 )39ي (: حلالیت پلیمر شماره3-3جدول 
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T5(°C) T10(°C)  بازده کربن در°C600 

205 280 39% 

 

 گرم سرد نوع حلال

 - - آب

 - - متانول

 - - اتانول

 - - تولوئن

 - - کلروفرم

 - - کلرومتاندي

N,N-متیل فرمامیددي + + 

N,N-متیل استامیددي + + 

 

وي مخلوط گرانرافزایش داده شد و با افزایش  C80°دیگر واکنش ادامه یافت. سپس دماي واکتش تا 

 24/0محصول مورد نظر با مخلوط آب و متانول رسوب داده شد. مقدار  واکنش پس از چهار ساعت،

   ).C25 ،dlg-1 5/0°%) رسوب زرد رنگ به دست آمد. گرانروي (70گرم (

IR(KBr): 3300, 3100, 2925, 1776, 1727, 1660, 1531, 1406, 1373, 1221, 1163, 661 cm-1.  

1H-NMR, (300 MHz, DMSO-d6): 8.1(br, NH), 6.5-7.8 (m,3H, H-Ar), 4.1(t, 2H, CH2), 

3.1(t, 2H, CH2),  2.3(s, 3H, CH3). 

  )40ي (  : آنالیز حرارتی پلیمر شماره4- 3جدول 

  

  

 C12H16N4O6Br4) 40ي (  : آنالیز عنصري پلیمر شماره5- 3 جدول

  

  

  

  

  

  

  

  

  

 (%) C (%) N (%)  H  آنالیز عنصري
  31/2  59/7  19/34  محاسبه شده

  4/2  23/7  10/34  تجربی

 )40ي (حلالیت پلیمر شماره: 6-3جدول 
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 ـ-3،2برمـو   تتـرا -5،6،7،8واکنش 3-7 –1،4-هیـدرو   يد–3،2-)یـل ات  یدروکسـی ه-2(یسب

  )41(یمرپل ي  ایزوسیانات، تهیه  ایزوفورن دي) با 38( اون  دي  فتالازین

ري ریخته شد. لیت  میلی 10ایزوسیانات داخل بالن   دي  مول) ایزوفورنمیلی 36/0گرم ( 08/0ابتدا مقدار 

استامید   متیل  دي-N,Nلیتر حلال   ) به همراه نیم میلی38مول) ترکیب (میلی 36/0گرم ( 204/0مقدار 

زده شد سپس دماي واکنش   ساعت در دماي محیط هم12به آن اضافه گردید. مخلوط واکنش به مدت 

 C80°به  ي واکنشدما ،گرانرويزده شد. با افزایش   ساعت هم 8افزایش داده شد و به مدت  C50°تا 

%) رسوب 96گرم ( 27/0گیري با متانول مقدار   زده شد و بعد از رسوب  ساعت هم 10رسیده و به مدت 

   ).C25 ،dlg-1 5/0°زرد رنگ حاصل شد. گرانروي (

  :مشخصات طیفی

IR(KBr): 3300, 2951, 2921 , 1777, 1728 , 1648, 1546, 1237, 1131, 665 cm-1. 

1HNMR,(300 MHz,DMSO-d6): 5.6 (br, NH),3.1 (t,2 H, CH2), 3.8 (t, 2H,CH2), 0.8-1.5 

(18H, m, 4CH2, 3CH3,1H).  

  

T5(°C) ׄ◌  T10(°C)   بازده کربن در°C600  

230  270  25%  

  

  

 (%)C(%) N(%)  H  آنالیز عنصري
  57/3  14/7  73/36  محاسبه شده

  4/3  97/6  12/36  تجربی

  

  

 )41ي (: آنالیز حرارتی پلیمر شماره7-3جدول 

 C21H28N4O6Br4) 41ي (: آنالیز حرارتی پلیمر شماره8-3جدول 
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–1،4-هیـدرو   دي–3، 2-)یـل ات  یدروکسـی ه-2(بیس-2،3-برمو  تترا-5،6،7،8 واکنش 3-8

  )42(یمرپل ي  یهتهایزوسیانات،   فنیل دي  دي  متیلن) با 38( اون  دي  فتالازین

لیتري   میلی 10بالن ایزوسیانات داخل   فنیل دي  دي  مول) متیلنمیلی 35/0م (گر 08/0ابتدا مقدار 

- N,Nلیتر حلال   ) به همراه نیم میلی38مول) ترکیب (میلی 35/0گرم ( 198/0ریخته شد. مقدار 

 .زده شد  دماي محیط همساعت در  12استامید به آن اضافه گردید. مخلوط واکنش به مدت   متیل  دي

ه شد. با افزایش گرانروي زد  ساعت هم 8و به مدت  هافزایش داده شد C50°سپس دماي واکنش تا 

محتویات بالن شدن، به  افزایش گرانروي طی واکنش پلیمر . باشد رسانده C80°به  ي واکنشدما

گیري با مخلوط آب و متانول مقدار   بعد از رسوب . زده شد  ساعت هم 10و به مدت  حداقل حلال اضافه

  ).C25 ،dlg-1 6/0°%) رسوب زرد رنگ حاصل شد. گرانروي (92گرم ( 25/0

IR(KBr): 3300 , 3119, 2923,1777,  1728, 1595, 1510, 1271, 1227, 665 cm-1.  

1H-NMR, (300 MHz, DMSO-d6): 8.7 (br, NH), 7-7.4 (d, 8H, Ar-H) 4.1 (t, 2H, CH2), 3.7 

(s, 2H, CH2) 3.2 (t, 2H, CH2). 

  

 )41ي (: حلالیت پلیمر شماره9-3جدول 

 گرم سرد نوع حلال

 - - آب

 - - متانول

 - - اتانول

 - - تولوئن

 - - کلروفرم

 - - کلرومتاندي

N,N-متیل فرمامیددي + + 

N,N-متیل استامیددي + + 
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T5(°C) T10(°C)  بازده کربن در°C600  

210  270  40%  

  

  

 (%)C(%) N(%) H  آنالیز عنصري
  46/2  89/6  9/39  محاسبه شده

  32/2  01/6  98/38  تجربی

 

  

  گرم  سرد  نوع حلال

  -  -  آب

  -  -  متانول

  -  -  اتانول

  -  -  تولوئن

  -  -  کلروفرم

  -  -  کلرومتان  دي

N,N-متیل فرمامید  دي  +  +  

N,N-متیل استامید  دي  +  +  

  

–1،4-هیـدرو   دي–3، 2-)یـل ات  یدروکسـی ه-2(بیس-2،3-برمو  تترا-5،6،7،8 واکنش 3-9

  )43(یمرپل ي  یهته ،ایزوسیانات  دي نفنیل 1،4 با )38(اون  دي  فتالازین

ي ریخته شد. لیتر  میلی 10ایزوسیانات داخل بالن   فنیلن دي 1،4مول)  4/0گرم ( 056/0 ابتدا مقدار

استامید به آن   متیل  دي-N,Nلیتر حلال   ) به همراه نیم میلی38مول) ترکیب ( 4/0گرم ( 2/0مقدار 

سپس دماي واکنش تا  .زده شد  ساعت در دماي محیط هم 6اضافه گردید. مخلوط واکنش به مدت 

°C 50 به  ي واکنش دما ،زده شد. با افزایش گرانروي  ساعت هم 8و به مدت  هافزایش داده شد°C 

 )42ي (: آنالیز حرارتی  پلیمر شماره10-3جدول 

 C27H20N4O6Br4) 42ي (: آنالیز عنصري پلیمر شماره11-3جدول 

 )42ي (: حلالیت پلیمر شماره12-3جدول 
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حتویات بالن حداقل حلال اضافه شدن، به م مر  . با افزایش گرانروي طی واکنش پلیافزایش یافت 80

گرم  24/0گیري با مخلوط آب و متانول مقدار زده شد و بعد از رسوب  ساعت هم 10شد و به مدت 

  ).C25، dlg-1 53/0°%) رسوب زرد رنگ حاصل شد. گرانروي (96(

  مشخصات طیفی:

IR(KBr): 3300 , 3100, 2944, 1776, 1726, 1595, 1533, 1490, 1214, 1128 cm-1.  

1H-NMR, (300 MHz, DMSO-d6): 8.5 (br, NH), 7.8 (m, 4H, Ar-H), 4.1 (t, 2H, CH2), 3.1 

(t, 2H, CH2). 

  

  

  

 

  

  

  

  

  

 

  

  

  

  

  

 )43ي (: آنالیز عنصري پلیمر شماره13-3جدول 

 C20H14N4O6Br4) 43ي (: آنالیز عنصري  پلیمر شماره14-3جدول 

 )43ي (: حلالیت پلیمر شماره15-3جدول 

T5(°C) T10(°C)  بازده کربن در°C600 

225 250 35% 

 

 (%)C(%) N(%) H آنالیز عنصري
 93/1 75/7 12/33 محاسبه شده

 82/1 40/7 12/33 تجربی

 

 گرم سرد نوع حلال

 - - آب

 - - متانول

 - - اتانول

 - - تولوئن

 - - کلروفرم

 - - کلرومتاندي

N,N-متیل فرمامیددي + + 

N,N-متیل استامیددي + + 
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) بــا 5( اون  دي  ینفتــالاز-1،4-هیــدرو  يد- 2،3-تترابرمــو-5،6،7،8 واکــنش  3-10

  )64ي (  ي پلیمر شماره  ایزوسیانات، تهیه  دي  متیلن

لیتري ریخته   میلی 10ایزوسیانات داخل بالن   مول) متیلن ديمیلی 4/0گرم ( 1/0ابتدا مقدار 

استامید   متیل  دي-N,Nلیتر حلال   ) به همراه نیم میلی5مول)  ترکیب (میلی 4/0گرم ( 2/0شد. مقدار 

زده شد سپس دماي واکنش   ساعت در دماي محیط هم 8به آن اضافه گردید. مخلوط واکنش به مدت 

ي زده شد. به دلیل زیاد شدن گرانروي، دما  ساعت هم 12و به مدت  هافزایش داده شد C50°تا 

شدن، به محتویات بالون حداقل  مر  طی واکنش پلیرسانده شد. با افزایش گرانروي  C 80°به  واکنش

گرم  25/0مقدار  ،گیري با متانول.  بعد از رسوبزده شد  ساعت هم 10حلال اضافه شد و به مدت 

   ).C25، dlg-1 8/0°حاصل شد. گرانروي (%) رسوب زرد کمرنگ 83(

  مشخصات طیفی:

IR(KBr): 3312 , 3090, 2944, 1720, 1667, 1600, 1542, 1486,1330, 1139, 665cm-1. 

1H-NMR, (300MHz, DMSO-d6): 8.5 (br, NH), 7.1-7.4 (d, 8H, Ar-H), 3.8 (s, 2H, CH2).  

  

T5(°C) T10(°C)  بازده کربن در°C600  

240  270  40%  

  

  

 (%)C(%) N(%) H  آنالیز عنصري
  66/1  33/7  12/38  محاسبه شده

  39/1  10/7  88/37  تجربی

  

  

 )64ي (: آنالیز حرارتی پلیمر شماره16-3جدول 

 C23H12N4O4Br4) 64ي (: آنالیز عنصري پلیمر شماره17-3جدول 
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  گرم  سرد  نوع حلال

  -  -  آب

  -  -  متانول

  -  -  اتانول

  -  -  تولوئن

  -  -  کلروفرم

  -  -  کلرومتان  دي

N,N-متیل فرمامید  دي  +  +  

N,N-استامیدمتیل   دي  +  +  

  

فنـیلن   1،4) بـا  5اون (  دي  ینفتـالاز -1،4-هیدرو  يد-2،3-تترابرمو-5،6،7،8واکنش   3-11

  )65ي (  ي پلیمر شماره  ایزوسیانات، تهیه  دي  

لیتري ریخته شد. مقدار   میلی 10ایزوسیانات داخل بالن   فنیلن دي 1,4مول) میلی 4/0گرم ( 06/0

استامید به آن   متیل  دي-N,Nلیتر حلال   ) به همراه نیم میلی5مول) ترکیب (میلی 4/0گرم ( 2040/0

افزایش  C50°سپس دماي واکنش تا  ؛زده شد  ساعت هم 9اضافه گردید. مخلوط واکنش به مدت 

شدن، به محتویات  . با افزایش گرانروي طی واکنش پلیمرزده شد  ساعت هم 8و به مدت  هداده شد

گیري با متانول مقدار .  بعد از رسوبزده شد  ساعت هم 10و به مدت  بالن حداقل حلال اضافه شد

  ). C25 ،dlg-1 93/0°%) رسوب زرد کمرنگ حاصل شد. گرانروي (88گرم ( 23/0

  مشخصات طیفی:

IR(KBr): 3300 , 3100, 2952, 1720,1667, 1600, 1542, 1482, 1330, 1239, 779,690 cm-1. 

1H-NMR, (300MHz, DMSO-d6):8.5 (br, NH), 7.4 (m, 4H, Ar). 

  

 

 )64ي (: حلالیت پلیمر شماره18-3جدول 
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T5 T10  بازده کربن در°C600  

160  210  24%  

  

 (%)C(%) N(%) H  آنالیز عنصري
  94/0  83/8  28/30  محاسبه شده

  92/0  58/8  92/29  تجربی

  

  گرم  سرد  نوع حلال

  -  -  آب

  -  -  متانول

  -  -  اتانول

  -  -  تولوئن

  -  -  کلروفرم

  -  -  کلرومتان  دي

N,N-متیل فرمامید  دي  +  +  

N,N-متیل استامید  دي  +  +  

  

  

  

  

  

  

  

 )65ي (: آنالیز حرارتی پلیمر شماره19-3جدول 

 C20H14N4O6Br4) 65ي (: آنالیز عنصري پلیمر شماره20-3جدول 

 )65ي (: حلالیت پلبمر شماره21-3جدول 
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Abstract 

5,6,7,8-Tetrabromo-2,3-dihydro-2,3-bis(2-hydroxyethyl)phthalazine-1,4-dione is 

synthesized by the reaction of 5,6,7,8-tetrabromo-2,3-dihydrophthalazine-1,4-dione with 

2-bromoethanol in the presence of triethylamine. The obtained monomer was 

polymerized with various diisocyanates such as, hexamethylene diisocyanate (HMDI), 

tolylene-2,4-diisocyanate (TDI), isophorone diisocyanate (IPDI),1,4-phenylene 

diisocyanate (p-PDI) and 4,4'-methylenebis (phenyl isocyanate) (MDI) The resultant 

polyurethanes. Also, 5,6,7,8-tetrabromo-2,3-dihydrophthalazine-1,4-dione was reacted 

with two diisocyanates: 1,4-phenylene diisocyanate (p-PDI) and 4,4'-methylenebis 

(phenyl isocyanate) (MDI) leading to new polyureas. The structure of the synthesized 

polymers were recognized by IR, 1H-NMR spectroscopy methods, viscometery, thermal 

gravimetric analysis (TGA/DTG) and elemental analysis. 

Keyword: polyurethanes, polyureas, IR, viscometery, thermal gravimetric 

analysis.  
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