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 تقدیم 

سپاس بیکران پروردگار یکتا را که هستی مان بخشید و به طریق علم و دانش رهنمونمان شد و به همنشینی رهروان علم و دانش مفتخرمان 
و عمری و فرصتی عطا فرمود تا  نمود و خوشه چینی از علم و معرفت را روزیمان ساخت. ستایش می کنم او را که درهای علم بر ما گشود

ن بنده ضعیف خویش را در طریق علم و معرفت بیازماید.  بدا

 از پدر و مادر عزیز و مهربانم به خاطر زحماتی که در طول زندگی همواره برای موفقیت من به جان خریدند تشکر می کنم.  از همسر عزیزم به 
کاری ها و دلگرمی هایش سپاسگزا   رمخاطر همراهی ها هم
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 تشکر

ام وظیفه خود دانستم که نهایت سپاسگزاری  اکنون که به یاری پروردگار و یاری و راهنمایی اساتید بزرگ موفق به پایان این رساله شده
باخرد که راهنمایی اند را به عمل آورند در آغاز از استاد عزیزم جناب آقای دکتر محمد  را از تمامی عزیزانی که در این راه به من کمک کرده

این پایان نامه را به عهده داشته اند کمال تشکر را دارم از جناب آقای دکتر علی کیوانلو که مشاوره اینجانب را در این پروژه داشتند 
 تشکر میکنم.
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 تعهدنامه
 صکنتتی‌ دانشکگاه‌شیمی‌آلی‌دانشککده‌شکیمی‌‌‌‌رشته ارشد کارشناسی دوره دانشجویپوریا‌نقیبی‌‌اینجانب

ها‌با‌استفاده‌از‌واکنش‌کلیک‌و‌جفت‌شدن‌‌آزول‌تری-3،2،1سنتز‌مشتقات‌جدید‌‌نامهپایان نویسنده شاهرود

‌.شوممی‌متتهددکتر‌علی‌کیوانلو‌‌راهنمایی تحت

 است برخوردار اصالت و صحت از و است انجام‌شده اینجانب توسط نامهپایان این در تحقیقات . 

است شده استناد مورداستفاده مرجع به دیگر محققان هایپژوهش نتایج از استفاده در . 

امتیازی‌در یا مدرک نوع هیچ دریافت برای دیگری فرد یا خود توسط تاکنون نامهپایان در مندرج مطالب 

 . است نشده ارائه جا هیچ

دانشگاه‌«بانام‌ مستخرج مقالات و باشدمی شاهرود صنتتی دانشگاه به متتلق اثر این متنوی حقوق کلیه

 به‌چاپ‌خواهد‌رسید.‌«Shahrood University of Technology»و‌یا‌» شاهرودصنتتی‌

مقالات‌ در اندبوده تأثیرگذار نامهپایان اصلی نتایج آمدن دست به در که افرادی تمام متنوی حقوق

‌.گرددمی رعایت نامهپایان از مستخرج

است‌ شده استفاده ) هاآن هایبافت زنده)یا موجود از که مواردی در نامه،پایان این انجام مراحل کلیه در

 . است شده رعایت اخلاقی اصول و ضوابط

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

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

 تاریخ

 دانشجو امضای

 نشر حق و نتایج مالکیت

نرمرایانه هایبرنامه کتاب، مستخرج، مقالات(آن محصولات و اثر این متنوی حقوق یکلیه‌  و افزارهاای،

‌اینمی شاهرود صنتتی دانشگاه به متتلق شده( ساخته تجهیزات  تولیدات در مقتضی به‌نحو باید مطلب باشد.

 .شود ذکر مربوطه علمی

باشدنمی مجاز مرجع ذکر بدون نامهپایان در موجود نتایج و اطلاعات از استفاده. 
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 مقدمه -1

 1شیمی کلیک -1-1

زیست‌‌پذیر،‌سازگار‌با‌محیطگزینش‌های‌سریع،‌بسیارهایی‌با‌ویژگیبه‌واکنش‌عموماًاصطلاح‌شیمی‌کلیک‌

-های‌اخیر،‌شیمی‌کلیک‌به‌دلیل‌متصل‌کردن‌واحد.‌در‌سال]1،2[شود‌می‌گفتهی‌بسیار‌بالا‌و‌دارای‌بازده

ای‌در‌.‌شیمی‌کلیک‌کاربردهای‌گسترده]3[های‌کوچک‌به‌هم‌به‌یک‌واکنش‌بسیار‌مهم‌تبدیل‌شده‌است

‌ترکیبی]4[داروسازی ‌شیمی ،2]5[‌ ‌سنتز ‌هدفمولکول، ‌آلی‌های ‌شیمی ‌‌و‌]6[در ‌به و‌‌DNAاتصال

و‌تیم‌تحقیقاتی‌‌3دارد.‌در‌واقع‌شیمی‌کلیک‌یک‌اصطلاح‌و‌یک‌مفهوم‌است‌که‌توسط‌شارپلس]7[پروتئین

‌در‌سال‌ ‌با‌هدف‌تسریع‌در‌سنتز‌مولکولبرای‌یک‌سری‌از‌واکنش‌2001وی، های‌شبه‌دارویی‌مترفی‌ها

‌:]9[صورت‌زیر‌است.‌شرایط‌واکنش‌کلیک‌به‌]8[شدند

‌راندمان‌بالا‌داشته‌باشد.واکنشی‌که‌هدفمند‌باشد‌و‌ (1

‌واکنش‌در‌شرایط‌ملایم‌انجام‌شود‌و‌مراحل‌واکنش‌به‌اکسیژن‌و‌آب‌حساس‌نباشند. (2

‌گزین‌باشد.فضاویژه‌و‌مکانواکنش‌ (3

 در‌دسترس‌باشند.ها‌مواد‌اولیه‌و‌مترف (4

‌.محصول‌جانبی‌نداشته‌باشد (5

طوری‌که‌واکنش‌برای‌‌،‌به‌سوی‌کامل‌شدن‌پیش‌رود؛‌بهانجام‌شود‌واکنش‌باید‌به‌صورت‌سریع (6

‌باشد.‌4پذیریتولید‌یک‌محصول‌واحد،‌دارای‌گزینش

‌توگرافی‌نداشته‌باشد(.کروماهای‌انجام‌روش‌باشد‌)نیاز‌به‌آسانجداسازی‌محصول‌ (7

‌تحت‌‌واکنش‌ ‌واکنشگروه‌تأثیرکلیک‌نباید ‌متصل‌به ‌متیارهایی‌دهندههایی‌که ‌و ‌گیرد ‌قرار ‌هستند، ها

‌.]10[‌را‌داشته‌باشد.نزدیک‌به‌اصول‌شیمی‌سبز‌

                                                           
1
- Click Chemistry

 

2
- Combinatorial Chemistry 

3
- Sharpless, K. B. 

4
- Selectivity

‌ 
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 دوقطبی-3،1افزایی  حلقه -1-1-1

مهم‌در‌های‌‌واکنش،‌از‌]11 [متروف‌استنیز‌‌1هویزگنافزایی‌‌حلقهدوقطبی‌که‌به‌-3،1افزایی‌‌حلقهواکنش‌

دوقطبی‌است‌و‌-3،1یک‌ترکیب‌دوست‌با‌قطبیهای‌یک‌دوکنش.‌این‌واکنش‌شامل‌برهماستشیمی‌آلی‌

توان‌به‌هویزگن‌میافزایی‌‌حلقه‌اهمیت‌واکنشاز‌جمله‌دلایل‌شود.‌ی‌پنج‌عضوی‌میمنجر‌به‌تشکیل‌حلقه

‌دوست ‌قطبی ‌دو ‌گوناگونی ‌و ‌سهولت‌ها ‌انجام ‌‌های‌حلقه‌واکنشدر ‌دوقطبی-3،1افزایی ‌ها ‌کرد. هر‌اشاره

‌صورتبه‌اتم‌سهروی‌بر‌که‌‌باشد.می‌πا‌چهار‌الکترون‌یک‌سیستم‌الکترونی‌ب‌دارایقطبی‌دو-3،1ترکیب‌

-گانه‌)دوقطبیافزایی،‌این‌سیستم‌به‌یک‌پیوند‌دوگانه‌یا‌سهغیر‌مستقر‌قرار‌گرفته‌است.‌طی‌واکنش‌حلقه

‌(.1-‌1شکلآورد‌)و‌یک‌حلقه‌پنج‌عضوی‌را‌به‌وجود‌می‌گرددمی‌اضافهدوست(‌

‌

‌دوقطبی‌هویزگن.-3،1افزایی‌‌حلقه:‌1-‌1شکل

(CuAAC)آلکین کاتالیز شده با مس -آزیدافزایی  حلقهواکنش  -1-1-2
2 

‌-آزیدافزایی‌‌حلقهواکنش‌ ‌با ‌منجربI)‌مسآلکین‌کاتالیز‌شده .‌]12[شود‌می‌ها‌آزول‌تری-3،2،1تشکیل‌‌ه(

در‌‌5و‌شارپلس‌4،‌و‌فوکین]2 [در‌دانمارک‌3های‌ملدالاین‌واکنش‌به‌طور‌همزمان‌و‌مستقل‌توسط‌گروه

و‌‌(0)‌مس(،‌اکسایش‌فلز‌II)‌مساز‌طریق‌کاهش‌نمک‌.‌در‌این‌واکنش‌]1[ایالات‌متحده‌آمریکا‌گزارش‌شد

‌نا ‌تسهیم ‌یا ‌0)‌مسمتناسب ‌و ‌II)‌مس( ‌Iهای‌مس)نمک(، ،)‌ ‌صورت ‌می‌6درجابه ‌نمکتولید های‌شود.

ناپایداری‌ترمودینامیکی‌خود،‌آلکین‌و‌-شدن‌آلکینناشی‌از‌جفتتشکیل‌محصولات‌جانبی‌(‌به‌دلیل‌Iمس)

برای‌ساخت‌(‌Iآلکین‌کاتالیز‌شده‌با‌مس)-آزیدافزایی‌‌حلقهواکنش‌‌.]13[گیرد‌کمتر‌مورد‌استفاده‌قرار‌می

‌اما‌به‌سرعت‌به‌ماکروپلیمرهای‌زیست  های‌غیر‌زیستی‌گسترشمولکولسازگار‌مورد‌استفاده‌قرار‌گرفت،

                                                           
1
- Huisgen Cycloaddition

‌ 

2
- Cupper Catalized Azid-Alkyne Cycloadition

‌ 

3
- Meldal

 

4
- Fukin

 

5
- Sharpless

 

6
- In-situ

 



4 

 

و‌علوم‌مواد‌به‌ویژه‌شیمی‌سطح‌گردیده‌است‌‌]14[در‌شیمی‌پلیمر‌‌ایگسترده‌ه‌و‌باعث‌دگرگونیپیدا‌کرد

]15[.‌

 آلکین در غیاب و حضور کاتالیزگر-آزیدافزایی  حلقهمقایسه  -1-1-3

‌نمک‌مس)-آزیدافزایی‌‌حلقهواکنش‌ ‌با ‌Iآلکین‌کاتالیز‌شده ،)(CuAAC)میان‌‌‌ -کلیک‌بههای‌‌واکنشدر

‌حساب‌میعنوان‌واکنش‌برتر‌به‌ محصول‌‌4و‌‌1های‌استخلاف‌شده‌در‌موقتیت‌های‌آزول‌تری-3،2،1آید.

‌نمک‌مسافزایی‌‌حلقهنهایی‌واکنش‌ ‌با ‌]12[باشد‌(‌میI)کاتالیز‌شده ی‌هویزگن‌در‌واکنش‌کاتالیز‌نشده.

بسیار‌‌در‌دماهای‌بالا،‌،ندسازی‌بالایی‌که‌دارانرژی‌فتال‌دلیلبه‌آزید‌آلکین‌افزایی‌‌حلقهمقایسه‌با‌واکنش‌

‌می ‌انجام ‌آهسته ‌ایزومرهای ‌از ‌مخلوطی ‌و ‌-4،1شوند ‌و ‌-5،1دواستخلافی ‌را کنند.‌می‌ایجاددواستخلافی

های‌کروماتوگرافی‌و‌روشی‌‌وسیلهی‌پایین،‌دمای‌بالا،‌جداسازی‌سخت‌دو‌ایزومر‌به‌غیرگزینشی‌بودن،‌بهره

‌.]9،16،17[(‌2-1)شکلباشد‌میاز‌متایب‌این‌واکنش‌‌زمان‌طولانی‌برای‌انجام‌واکنش

  

‌هویزگن.افزایی‌‌حلقهو‌‌ CuAACواکنش:‌مقایسه‌2-‌1شکل

 آلکین کاتالیز شده با مس-آزیدافزایی  حلقهمکانیسم  -1-1-4

.‌در‌مکانیسم‌پیشنهاد‌شده‌برای‌]18[است‌گزین‌مکانآلکین‌کاتالیز‌شده‌با‌مس‌واکنشی‌-آزیدافزایی‌‌حلقه

‌کاتیون‌مسافزایی‌‌حلقه ‌ابتدا ‌الکترون(I) بین‌آزید‌و‌آلکین، (‌کمپلکس‌تشکیل‌6) آلکین‌انتهایی-𝜋های‌‌با

‌سپس‌پروتون‌می ‌استیلنی‌‌دهد. ‌مسزدایی‌هیدروژن ‌تشکیل‌ساختار ‌به ‌می10) استیلید-منجر ‌در‌‌( گردد.

‌اتم‌نیتروژن‌شماره‌‌که‌ترکیب‌استیلنی‌به‌اتمحالی‌ آزید‌جایگزین‌یکی‌از‌‌1ی‌‌مس‌کئوردینه‌شده‌است،

ی‌مس،‌وسیله‌کاتالیز‌شده‌به

 گزینمکان

شرایط‌گرمایی،‌بدون‌استفاده‌از‌

 گزینکاتالیزگر،‌غیر‌مکان
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گردد.‌این‌ساختار‌باعث‌‌(‌می11ساختار‌)استیلید‌شده‌و‌منجر‌به‌تشکیل‌-های‌مس‌در‌کمپلکس‌مس‌لیگاند

[.‌با‌توجه‌به‌نزدیکی‌و‌اثرات‌الکترونی،‌اتم‌19شود‌]‌دوستی‌به‌اتم‌کربن‌میفتالسازی‌آزید‌برای‌حمله‌هسته

(‌12)‌1آلکین‌حمله‌کند‌و‌منجر‌به‌تشکیل‌متالوسیکل‌4تواند‌به‌راحتی‌به‌اتم‌کربن‌‌می‌3ی‌‌نیتروژن‌شماره

‌ ‌این‌متالوسیکل ‌در ‌نیتروژن‌شمارهشود. ‌اتصال‌جفت‌الکترون ‌با ‌کربن‌شماره‌1ی ‌به ‌ساختار‌5ی‌آزید ،

و‌ایجاد‌(I) دار‌شدن‌نهایی‌منجر‌به‌رهاسازی‌کاتالیزگر‌مس‌گردد.‌پروتون(‌تشکیل‌می14) آزولتری-3،2،1

‌[.20]‌(3-1)شکلشود‌‌(‌می9) آزول‌تری-3،2،1محصول‌

 

‌

‌آلکین‌کاتالیز‌شده‌با‌مس.-آزیدافزایی‌‌حلقه:‌مکانیسم‌واکنش‌3-1شکل

                                                           
1
- Metallocycle
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 ها آزول تری–3،2،1شیمی  -1-2

اولین‌بار‌نام‌باشند؛‌مینیتروژن‌‌اتم‌سهدارای‌هستند‌که‌‌ترکیبات‌هتروسیکلی‌پنج‌عضوی‌ها‌آزول‌تری-3،2،1

‌این‌ترکیبات‌به‌دو‌دسته]21[کار‌گرفته‌شد‌به‌1آزول‌توسط‌بلادینتری  (‌و15آزول‌)‌تری-H4-4،2،1ی‌.

H2-3،2،1-شوند.‌(‌تقسیم‌می16آزول‌)‌تری‌

‌‌‌

قطبی‌آزید‌و‌آلکین‌دو-3،1افزایی‌‌حلقهآزول،‌واکنش‌‌تری-3،2،1ترین‌روش‌سنتز‌ترکیبات‌‌ترین‌و‌مفید‌مهم

‌تشکیلباشدمی‌انتهایی ‌برای ‌روش ‌این ‌در ‌‌حلقه‌. ‌گستره‌تری-3،2،1ی ‌از ‌‌آزول ‌بسیار ‌از‌ی وسیتی

‌.]22[شود‌‌ها‌بر‌روی‌ترکیبات‌آزید‌و‌آلکین‌استفاده‌می‌استخلاف

 ها آزول تری-3،2،1های ویژگی -1-3

‌پا ‌و ‌این‌حلقهیدار ‌بودن ‌بازی،مقاوم ‌اسیدی، ‌هیدرولیز ‌برابر ‌در ‌هیدروژنی‌ها ‌تشکیل‌پیوند ،‌مشارکت‌در

ممان‌دوقطبی‌بالا‌و‌در‌نهایت‌پایدار‌بودن‌در‌برابر‌‌،اکسایشی‌و‌کاهشیشرایط‌‌پایداری‌بالای‌آروماتیسیته،

 .]23[‌باشدمی‌ها‌آزول‌تری-3،2،1های‌از‌ویژگی‌،تجزیه‌متابولیکی

 ها آزول تری-3،2،1کاربرد و خواص بیولوژیکی  -1-4

-برخوردارند؛‌این‌بهای‌از‌اهمیت‌ویژه‌ها‌آزول‌تری-3،2،1دار،‌در‌بین‌ترکیبات‌مختلف‌هتروسیکلی‌نیتروژن

‌و ‌متنوع ‌کاربردهای ‌‌دلیل ‌‌ها‌آزول‌تریمهم ‌خوردگیدر ‌پلاستیک،مهار ‌رنگ‌، ‌تثبیت‌صنتت ،‌

ها‌است.‌کشها‌و‌قارچکشی‌عکس‌و‌مواد‌عکاسی‌و‌همچنین‌کاربرد‌در‌صنایع‌کشاورزی‌مانند‌علفکننده

‌ ‌فتالیت‌ها‌آزول‌تری-3،2،1همچنین ‌زیستدارای ‌های ‌اثرات ‌نظیر ‌متنوع ‌بیولوژیکی ‌و ضد‌شناختی

(‌22)(،‌ضد‌باکتری21)(،‌مهارکننده‌هیستون20)(،‌ضد‌سل19)(،‌ضد‌قارچ18)(،‌مهارکننده‌ایدز17)سرطان

‌هستند.] 28[و‌ضد‌التهاب‌] 27[،‌ضد‌آلرژی‌]26[،‌ضد‌پلاکت‌]25[،‌ضد‌صرع‌]24[،‌ضد‌ویروس‌]4[

‌

                                                           
1
- Bladin 
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‌

‌

‌

 ها آزول تری-3،2،1سنتز  -1-5

‌(26)دواستخلافی‌متصل‌شده‌به‌سیستم‌نفتوکینون‌-‌4،1های‌آزول‌تری-3،2،1مشتقاتی‌از‌‌2018در‌سال‌

‌ ‌وا‌(28)و ‌از ‌آزیدکنش ‌آروماتیک ‌ترکیبات‌(24)های ‌‌با ‌‌(23)استیلنی ‌کاتالیزگر ‌حضور (‌IIمس)در

و‌سدیم‌آسکوربات‌در‌حلال‌اتانول‌و‌دمای‌محیط‌توسط‌کیوانلو‌و‌تیم‌ (25کمپلکس‌شده‌با‌لیگاند‌سالوفن‌)

‌.]29[(‌4-1)شکل‌.تحقیقاتی‌وی‌سنتز‌گردید

‌



8 

 

‌

‌

‌واکنش‌دو‌جزئی.ی‌‌وسیلهمتصل‌به‌سیستم‌نفتوکینون‌به‌‌های‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌4-1شکل

فی‌دواستخلا-‌4،1های‌آزول‌تری-3،2،1سنتز‌مشتقات‌جدید‌‌2018همچنین‌این‌گروه‌تحقیقاتی‌در‌سال‌

‌کینازولین ‌سیستم ‌به ‌شده ‌است‌(29)متصل ‌با ‌استیلنیرا ‌ترکیب ‌بین ‌واکنش ‌از ‌‌(28)فاده های‌آزیدو

آسکوربات‌در‌حلال‌آب/اتانول‌(‌و‌سدیم30)سالوفناستات،‌لیگاند‌(IIدر‌حضور‌کاتالیزگر‌مس)‌(24)آروماتیک

‌.]30[(‌5-1گراد‌گزارش‌کردند‌)شکلدرجه‌سانتی‌40و‌دمای‌

‌

‌واکنش‌دو‌جزئی.ی‌‌وسیله‌متصل‌به‌سیستم‌کینازولین‌به‌های‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌5-1شکل
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‌ ‌سال ‌‌2018در ‌از ‌-‌4،1های‌آزول‌تری-3،2،1مشتقاتی ‌پیریمیدین ‌به ‌شده ‌متصل از‌‌(34)دواستخلافی

-استات،‌ارتوفنیلن(IIدر‌حضور‌کاتالیزگر‌مس)‌(24)های‌آروماتیک‌با‌آزید‌(32)واکنش‌‌ترکیبات‌استیلنی‌

آسکوربات‌در‌حلال‌اتانول‌توسط‌باخرد‌و‌تیم‌تحقیقاتی‌وی‌سنتز‌گردیده‌لیگاند‌و‌سدیمآمین‌به‌عنوان‌دی

‌.]31[(‌6-1است‌)شکل

‌

‌متصل‌شده‌به‌پیریمیدین.‌های‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌6-1شکل

‌با‌‌(49)و‌‌(48)دواستخلافی‌-‌4،1های‌آزول‌تری-3،2،1مشتقاتی‌از‌هروی‌و‌همکارانش،‌‌2018در‌سال‌ را

‌پلیمری‌مس) ‌کاتالیزگر ‌حضور ‌جزئی‌در ‌واکنش‌سه ‌از ‌Iاستفاده ‌کردند‌‌(47)( ‌اتانول/آب‌تهیه ‌حلال در

‌[.32(‌]7-1)شکل

‌‌

‌(.Iدر‌حضور‌کاتالیزگر‌پلیمری‌مس)‌ها‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌7-1شکل
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‌سال‌ ‌‌1کانت‌2016در ‌مشتقات‌جدیدی‌از ‌همکارانش‌سنتز ‌واکنش‌ترکیب‌‌ها‌آزول‌تریو ‌از ‌استفاده ‌با را

استات‌به‌(IIدر‌حضور‌مس)‌(5)های‌مختلف‌(‌و‌به‌دنبال‌آن‌واکنش‌با‌آزید38با‌پروپارژیل‌برمید‌)‌(53)

‌[.33]‌(8-1عنوان‌کاهنده،‌گزارش‌کردند‌)شکلآسکوربات‌به‌گر‌و‌سدیمعنوان‌کاتالیز

‌‌

‌استات.(IIدر‌حضور‌کاتالیزگر‌مس)‌ها‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌8-1شکل

‌

‌سال‌ ‌مشتقات‌2018در ‌آزولتری-3،2،1دواستخلافی‌-4،1، -4-پیریمیدینd]-3،4[پیرازولوهای‌متصل‌به

و‌دمای‌محیط‌‌1:4آب‌/فرمامیدمتیلآسکوربات‌در‌حلال‌دی(سولفات‌و‌سدیمIIدر‌حضور‌مس)(‌64)‌ اون

 ‌.[34](‌9-1آلام‌و‌همکارانش‌تهیه‌کردند‌)شکل

‌

‌.اون-4-پیریمیدینd]-3،4[متصل‌شده‌به‌پیرازولو‌های‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌جدیدی‌از‌9-1شکل

                                                           
1
- Kant
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 مکربن با کاتالیزگر پالادی-ن کربنجفت شدهای  واکنش -1-6

‌شدن ‌شاخه‌1واکنش‌جفت ‌‌در ‌به ‌آلی ‌شیمی ‌از ‌‌ای ‌آلی ‌شیمی ‌می‌نام ‌قرار ‌بحث ‌مورد ‌که‌‌فلزی گیرد

‌‌وسیله‌به ‌فلزی‌یک‌‌و‌لیگاندهای‌مناسبی ‌دکاتالیزگر ‌می، ‌متصل ‌هم ‌ترکیب‌به ‌]‌و ‌35شوند بهترین‌‌[.

‌کاتالیز ‌ ‌پالادیم‌میگر ‌صنتتفلز ‌در ‌اما ‌کاتالیزگرباشد. ‌مورد‌‌های‌فلزی‌ارزان‌، ‌مس‌نیز ‌نیکل‌و تری‌مانند

‌.[36]نام‌دارد‌‌2های‌جفت‌شدن،‌جفت‌شدن‌متقاطع‌گیرند.‌یکی‌از‌روش‌استفاده‌قرار‌می

این‌‌در‌چشمگیریپیشرفت‌و‌جفت‌شدن‌متقاطع‌در‌سنتز‌مواد‌شیمیایی‌کاربرد‌فراوانی‌دارند‌های‌‌واکنش

‌این‌واکنشه‌‌واکنش ارزش‌تحقیقاتی‌‌د‌ورون‌‌کار‌می‌‌های‌متنوع‌سنتزی‌به‌‌در‌زمینه‌ها‌‌ا‌صورت‌گرفته‌است.

‌ام‌شد.انج‌4و‌المن‌3توسط‌فریتز‌1901اولین‌واکنش‌جفت‌شدن‌متقاطع‌در‌سال‌‌بالایی‌دارند.

‌‌واکنش ‌کربنهای ‌پیوندهای ‌تشکیل ‌باعث ‌متقاطع ‌شدن ‌کربن-جفت ‌کربن-کربن، اکسیژن‌-نیتروژن،

‌واکنش‌‌می ‌این ‌واکنش‌هک‌‌شوند. ‌شامل ‌واکنش‌سوزوکی5ها ‌واکنش‌نگیشی6، ‌واکنش‌سونوگاشیرا7، ،8‌،

‌استایل ‌واکنش‌کومادا9واکنش ‌هیاما‌10، ‌واکنش ‌پی‌.باشند‌‌می‌11و ‌در ‌سهولت ‌دلایل ‌از ‌این‌یکی شرفت

‌‌‌واکنش ‌‌‌وابسته‌به‌آنهای‌‌واکنشانجام‌ها، ‌ها ‌زمینهو ی‌چگونگی‌روند‌مکانیسم‌‌‌افزایش‌سطح‌اطلاعات‌در

‌ها‌شده‌است.‌‌‌در‌این‌واکنش‌‌‌ز‌لیگاندهای‌جدید،‌باعث‌پیشرفتاستفاده‌ا‌بوده‌است.‌علاوه‌بر‌این،ها‌‌‌آن

 مشیمی پالادی -1-6-1

‌تبدیل‌صفرحالت‌اکسایش‌‌و‌2+‌متداول‌است:‌حالت‌اکسایشی اکسایشی‌پایدار‌و دارای‌دو‌حالت پالادیم .

‌های‌شیمیایی‌جالب‌پالادیم‌است.‌این‌دو‌حالت‌اکسایشی‌به‌یکدیگر،‌مسئول‌واکنش

                                                           
1
-‌Coupling 

2
-‌Cross-Coupling 

3
-‌Ullman ‌‌‌  

4
-‌Fritz  

5
-‌Heck reaction 

6
- Suzuki reaction 

7
- Negishi reaction 

8
- Stille reaction 

9
- Sonogashira reaction 

10
- Kumada reaction 

11
- Hiyama reaction 
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Pd(II) Pd(0)

 

‌10-‌‌1شکل

 Pd(II)؛ 2حالت اکسایشی + -1-6-2

‌) های‌کمپلکس ‌IIپالادیم ‌الکتروفیل‌هستند‌و ‌ترکیبات واکنش تمایل‌به( ‌الکترون‌به آلی‌غنی با ویژه‌ از

باشد‌‌‌می‌،n[PdCl2]کلرید،‌‌های‌پالادیم،‌پالادیم‌کمپلکس‌‌‌ی‌‌تهیه ‌‌ی‌‌اولیه ی‌دارند.‌ماده‌ را ها‌آلکین ها‌و‌اولفین

بیشتر‌‌در کلرید‌های‌کلر‌است.‌پالادیم‌ساختار‌اولیگومری‌با‌پل و‌دارای به‌طور‌تجاری‌در‌دسترس‌است که

‌این‌نا آلی های‌حلال ‌اولیگومری‌به محلول‌است. ‌راحتی‌ 1الکترون‌‌‌ی‌‌دهنده لیگاندهای ‌‌ی‌‌وسیله ساختار به

‌ایجاد‌می‌پایدار‌و‌محلول‌در‌بیشتر‌حلال‌PdCl2L2نومری‌وم های‌شده‌و‌کمپلکس‌شکسته‌ کند‌‌‌های‌آلی‌را

‌‌[.37] (11-‌1شکل)

 

‌11-‌‌1شکل

                                                           
1
- Electron donor 
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شوند،‌چون‌‌‌کاتالیز‌می‌Pd(II)هایی‌هستند‌که‌با‌‌های‌نیتریلی،‌کاتالیزگرهای‌مناسبی‌برای‌واکنش‌کمپلکس

های‌خالی‌برای‌کئوردیناسیون‌در‌‌هستند‌و‌نسبت‌به‌ایجاد‌محل‌1ی‌کافی‌فتال‌های‌نیتریل‌به‌اندازه‌لیگاند

‌‌‌طول‌واکنش‌فتال‌می ‌(II)بیس)بنزونیتریل(پالادیمباشند. به‌دلیل‌حلالیت‌بهتر‌در‌‌PdCl2(PhCN)2کلرید،

‌بیشتر‌مورد‌حلال ‌می‌‌‌های‌آلی، ‌قرار ‌کمپلکس‌‌استفاده کلرید‌II))های‌بیس)تری‌فنیل‌فسفین(پالادیم‌گیرد.

هایی‌واکنشکلرید‌از‌پایداری‌بالاتری‌برخوردارند.‌بنابراین‌در‌(II)نسبت‌به‌کمپلکس‌بیس)بنزونیتریل(پالادیم

‌این‌کمپلکس‌‌گیرند،‌مناسب‌نمی‌های‌پالادیم‌به‌عنوان‌کاتالیزور‌مورد‌استفاده‌قرار‌می‌که‌کمپلکس باشند.

‌شوند.‌‌کاتالیز‌می‌،Pd(0)هایی‌است‌که‌با‌پالادیم‌صفر،‌‌انتخابی‌برای‌فرایند‌‌‌ی‌‌ماده‌پیش‌

‌نیز ‌کلرید ‌ یون ‌اولیگومر ‌شکستن ‌به ‌واکنش‌‌‌می‌n[PdCl2]قادر ‌اکیn[PdCl2 ]باشد. ‌دو ‌‌با در‌‌LiClالان

‌‌های‌آلی‌نسبتاً‌محلول‌است.‌کند‌که‌در‌حلال‌‌را‌تولید‌می‌Li2PdCl4های‌‌متانول،‌کمپلکس

 Pd(0)حالت اکسایشی صفر؛  -1-6-3

‌تتراکیس)تری‌ترین‌و‌مرسوم‌متمول ‌‌فنیل‌ترین‌کمپلکس‌پالادیم‌صفر، باشد.‌‌‌می‌Pd(PPh3)4فسفین(پالادیم،

‌از‌دست‌می‌این‌ماده ‌را ‌گذشت‌زمان‌فتالیت‌خود ‌با ‌حساس‌است‌و ‌نسبت‌به‌هوا ‌‌‌ی‌زرد‌رنگ، این‌دهد.

در‌‌(II)پالادیم های‌آسانی‌از‌کاهش‌کمپلکس‌بهPd(PPh3)4 ‌دسترس‌است.‌به‌طور‌تجاری‌قابل‌ کمپلکس‌

شود‌و‌‌‌تولید‌می‌2ترکیب‌به‌صورت‌درجا شود؛‌در‌بیشتر‌موارد‌این‌‌می تهیه فسفین‌فنیل‌حضور‌مقدار‌زیاد‌تری

 [.37(‌]12-1شکلگیرد‌)‌‌استفاده‌قرار‌می‌‌بدون‌جداسازی‌مورد‌

‌

                                                           
1
- labile 

2
- In situ 



14 

 

‌

 12-‌1شکل

‌کمپلکس دیگر یکی ‌بیس Pd(0) های‌از ‌است، ‌پایدار ‌هوا یتنی‌کمپلکس‌ پالادیم‌استون‌بنزیلیدین‌دی‌که‌در

Pd(dba)2کمپلکس‌‌می‌‌ ‌این ‌ باشد. ‌جوشاندن ‌دی کلرید(II)پالادیمبا ‌‌بنزیلیدین‌و درحضور‌‌(dba)استون

شوند‌بسیار‌مفید‌است،‌زیرا‌‌‌کاتالیز‌میPd(0) آید.‌این‌کمپلکس‌برای‌فرایندهایی‌که‌با‌‌‌متانول‌به‌دست‌می

‌می ‌نگهداری ‌و ‌حمل ‌سادگی ‌سال‌‌به ‌برای ‌و ‌میشود ‌خاص ‌مراقبت ‌بدون ‌شاید‌‌‌ها ‌شود. ‌ذخیره تواند

‌کاتالیزوری‌ماده‌پیش ترین‌گسترده ‌واکنش ی ‌کاتالیز‌در ‌وسیله شده‌‌های استات،‌‌پالادیم، ‌‌‌Pd(0)ی‌‌به

Pd(OAc)2باشد.‌این‌کمپلکس‌Pd(II)‌ًهای‌نوع‌‌ها،‌آمین‌با‌هر‌ترکیبی‌شامل‌کربونیل،‌الکل ‌به‌سادگی‌تقریبا

‌اولفین ‌گروه‌سوم، ‌فلزی ‌آلی ‌ترکیبات ‌فسفین‌ها، ‌حتی ‌و ‌اصلی ‌به‌های ‌درجا ‌صورت ‌به کاهش‌‌ Pd(0)ها

‌[.37یابد]‌‌می

Pd(0) وینیل‌هالید‌آریل‌‌‌شدن‌‌های‌جفت‌واکنش‌‌ ‌با‌ترکیبات‌آلی‌فلزی‌از‌طریق‌‌ها‌و‌تریفلات‌هالید‌ها، ها‌را

‌اکسایشی ‌افزایش ‌فلز‌1مراحل ‌تتویض ‌کاهشی 2، ‌حذف ‌می 3و ‌واکنش‌‌‌کاتالیز ‌مهمترین ‌و ‌تنها کند.

‌پالادیم‌کمپلکس ‌آریل‌(0)های ‌واکنش‌با ‌ ‌تریفلات‌در ‌و ‌هالیدها ‌وینیل ‌می‌هالیدها، ‌منجر‌‌ها ‌که  به باشد

                                                           
1
- Oxidative addition 

2
- Trans metallation 

3
- Reductive elimination 
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‌این‌‌می(II) آلکیل‌پالادیم-δهای‌‌تشکیل‌کمپلکس شده‌‌فرایند‌به‌عنوان‌افزایش‌اکسایشی‌شناخته‌ گردد.

 ]38[ف‌پالادیم‌در‌آن‌به‌صورت‌زیر‌است:‌مختل لیگاندهای فتالیت ترتیب است‌و‌‌

I > OTF > Br >>> Cl‌
‌

 شدن سونوگاشیراواکنش جفت  -1-7

sp-spواکنش‌جفت‌شدن‌متقاطع‌کربن‌‌1975در‌سال‌‌1کنکیچی‌سونوگاشیرا
‌یا‌آلکنیل‌‌2 با‌آریل‌هالیدها

کربن‌-ها‌در‌تشکیل‌پیوند‌کربنین‌واکنشرهالیدها‌را‌برای‌اولین‌بار‌انجام‌داد.‌این‌نوع‌واکنش‌یکی‌از‌موثرت

ای‌در‌سنتز‌ترکیبات‌‌‌باشد‌که‌کاربرد‌گسترده‌‌ها‌می‌‌باشد.‌این‌واکنش‌روش‌مفیدی‌برای‌تهیه‌آریل‌آلکینمی

‌ا‌‌هتروسیکل ‌طبیتی، ‌ترکیبات ‌کنار ‌در ‌دارند. ‌دارویی ‌مواد ‌و ‌طبیتی ‌ترکیبات ‌پلیو، ‌و ‌هم‌‌‌لیگومرها مرها

‌.‌[39](‌13-‌1شکل)توانند‌به‌وسیله‌واکنش‌سونوگاشیرا‌تهیه‌شوند‌‌‌می

‌

‌13-1شکل‌

(یدید‌و‌Iهای‌فسفین‌پالادیم،‌مس)‌‌به‌طور‌متمول،‌سیستم‌کاتالیستی‌واکنش‌سونوگاشیرا‌شامل‌کمپلکس

‌.‌[40]باشد‌‌‌مقدار‌زیادی‌از‌یک‌آمین‌می

‌ ‌در ‌واکنش‌سونوگاشیرا، ‌مکانیسم ‌چرخهابتدا ‌در ‌پالاد‌یدکلر‌یمپالادی‌پالادیم، ‌کاهش‌م‌یمبه .‌یابد‌یصفر

که‌به‌‌کند‌یپیوند‌انتقال‌پیدا‌م‌ینهالید‌را‌شکافته‌و‌به‌درون‌ا‌یلآر‌‌هالوژن-پیوند‌کربن،‌صفر‌پالادیم‌سپس

‌ی‌مساستیلید‌مس‌حاصل‌از‌چرخهبه‌‌یمپالاد‌بتدی‌‌مرحله.‌در‌شود‌یگفته‌م‌یش‌اکسایشیمرحله‌افزا‌ینا

‌یواکنش‌حذف‌کاهش‌یقدر‌انتها‌از‌طرکند‌و‌‌یاتصال‌میجاد‌با‌آن‌ا‌طی‌واکنش‌انتقال‌فلزیشده‌و‌‌یکنزد

صفر‌مورد‌نیاز‌‌یشبا‌عدد‌اکسا‌یملید،‌پالادبا‌خروج‌هیدروژن‌ها‌افتد،‌یاتفاق‌م‌یمکمپلکس‌پالاد‌یرو‌بر‌که

‌(.14-‌1شکل)شود‌‌یمجدداً‌تولید‌م‌آغاز‌واکنش‌یبرا

                                                           
1
-‌Kenkichi Sonogashira 
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‌

‌14-‌‌1شکل

‌شود.‌‌در‌زیر‌به‌مواردی‌از‌کاربردهای‌واکنش‌سونوگاشیرا‌در‌سنتز‌ترکیبات‌آلی‌اشاره‌می

‌(70)‌اتینفنیلدی-2،1و‌همکارانش،‌با‌استفاده‌از‌واکنش‌سونوگاشیرا‌مشتقات‌‌1لاسلو‌اورها‌2019در‌سال‌

‌.]41[(‌سنتز‌کردند‌68)‌و‌مشتقات‌یدوبنزن‌(69)‌را‌از‌فنیل‌استیلن

Pd(PPh3)2Cl2

DMF

55 °C, 3h

R I Et3N

(70)(69)(68)‌

‌

                                                           
1
-
‌
 Laszlo Orha 
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-آلکینیل-3-آمینو-2و‌همکارانش،‌با‌استفاده‌از‌واکنش‌سونوگاشیرا‌مشتقات‌‌1تیمو‌لسینگ‌2017در‌سال‌

‌.]42[سنتز‌کردند‌‌(73(‌و‌فنیل‌استیلن‌)72برموپیریدین‌)-3-آمینو-2(‌را‌از‌71)‌پیریدین

N

Br

NH2 N NH2

Pd(PPh3)2Cl2

DMF, Et3N
70 °C, 3h

(72)
(71)(73)

 

 

‌

‌

‌

                                                           
1
-‌Timo Lessing 



 

 

‌

‌  



 

 

‌
‌

‌

‌

 فصل دوم

 بحث و بررسی نتایج

‌
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 بحث و بررسی نتایج -2

از‌مهمترین‌ترکیبات‌‌ها‌آزول‌تریترین‌خانواده‌ترکیبات‌آلی‌هستند.‌‌‌هتروسیکل‌از‌بزرگترین‌و‌متنوعترکیبات‌

در‌صنایع‌‌زیادیکاربردهای‌‌،شناختی‌فراوانکه‌به‌علت‌داشتن‌خواص‌زیست‌هستنددار‌‌‌هتروسیکلی‌نیتروژن

‌شدنجفت-با‌استفاده‌از‌واکنش‌کلیک‌ها‌آزول‌تری-3،2،1در‌این‌پژوهش‌مشتقات‌جدیدی‌از‌ داروسازی‌دارند.

یا‌پروپارژیل‌‌استیلن‌فنیل‌انتهایی‌شاملهای‌‌آلکین‌سنتز‌گردید.‌ابتدا‌از‌واکنش‌در‌حضور‌کاتالیز‌مس‌و‌پالادیم

‌‌اترها ‌-4آزیدو-1با ‌کاتالیزگریدوبنزن ‌حضور به‌‌ها‌آزول‌تری-3،2،1آسکوربات‌سدیم‌و‌استات(IIمس)‌هایدر

‌(.1-2های‌شکل)واکنش‌کلیک‌سنتز‌شد.‌ی‌‌وسیله

R

N

N

N

I

N3

I

R

NaAsc

Cu(OAc)2

70 °C

EtOH

‌

‌استات‌و‌سدیم‌آسکوربات‌(II)در‌حضور‌کاتالیزگر‌مس‌اده‌از‌واکنش‌کلیکبا‌استف‌ها‌آزول‌تری-‌3،2،1:‌سنتز1-‌2شکل

‌ادامه ‌واکنش‌‌های‌آزول‌تری-3،2،1ی‌این‌پژوهش‌در ‌با‌ید‌های‌آزول‌تری-3،2،1دارای‌عامل‌آلکینی‌از دار

‌‌آلکین ‌استیلن،های ‌فنیل ‌شامل ‌کاتالیزگر‌الکل‌پروپاژیل‌انتهایی ‌حضور ‌در ‌اترها ‌پروپارژیل ‌و ها

‌.دست‌آمدندیدید‌به(I)و‌مس‌(‌کلریدIIپالادیم)‌‌فسفین‌‌فنیل‌‌تری‌‌بیس

 سنتز مواد اولیه -2-1

به‌دست‌آمد‌(‌76)‌یدوآنیلین-4،‌ترکیب‌سدیمکربناتبیدر‌حضور‌‌(75)‌یدبا‌(‌74)‌نیلینآابتدا‌از‌واکنش‌

‌.]43[(‌2-2)شکل

NH2 NH2

I(74) (76)

Na2CO3

I2

(75)

10 °C

‌

‌یدوآنیلین-4:‌سنتز‌2-‌2شکل
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 آزید‌کلریدریک‌و‌اسید آبدر‌حلال‌آزید‌نیتریت‌و‌سدیم‌‌سدیمبا‌‌(76)‌یدوآنیلین-4در‌ادامه‌از‌واکنش‌

‌.]45،44[‌(3-‌2شکل)سنتز‌گردید‌(‌77)آروماتیک‌

NH2

I

N3

I(76) (77)

NaN3

NaNO2

HCl
H2O
0 °C

‌

‌:‌سنتز‌آزید‌آروماتیک3-‌2شکل

‌فنلنیترو-4و‌‌(79)‌بنزآلدهیدهیدروکسی4-متوکسی-3و‌‌(78)‌بنزآلدهیدهیدروکسی-4در‌ادامه‌از‌واکنش‌

-این-2-)پروپ-‌‌4،‌ترکیباتاستونیتریلدر‌حضور‌پتاسیم‌کربنات‌در‌حلال‌‌(81)با‌پروپارژیل‌برمید‌‌(80)

1-‌ ‌82)ایلوکسی(بنزآلدهید ‌و ‌ایلوکسی(بنزآلد-1-این-2-)پروپ-4-متوکسی-3( ‌‌(83)هید -4-نیترو-1و

 .(4-2شکل)سنتز‌گردید‌(‌84)ایلوکسی(بنزآلدهید‌-1-این-2-)پروپ

OH

CHO

K2CO3

O

CHO(78) (82)

Br

(81)

CH3CN

60 °C

 

OH

CHO

K2CO3

O

CHO

H3CO
H3CO

(79) (83)

Br

(81)

CH3CN

60 °C

 

OH

NO2

K2CO3

O

NO2(80) (84)

Br

(81)

CH3CN

60 °C

 

-1(‌83)‌ایلوکسی(بنزآلد‌هید-1-این-2-)پروپ-4-متوکسی-‌3(82)‌ایلوکسی(بنزآلدهید-1-این-2-)پروپ-4:‌سنتز‌ترکیبات‌4-‌2شکل

‌(84)‌ایلوکسی(بنزآلدهید-1-این-2-)پروپ-4-نیترو
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با استفاده از کاتالیزگرهای  ها آزول تری -3،2،1 سنتز مشتقات جدید -2-2

 آسکورباتاستات و سدیم(II)مس

-‌4،ایل(بنزن-1-این-2-)پروپ-4نیترو-1شامل‌‌انتهاییهای‌‌آلکین(‌و‌77)‌‌یدوبنزن‌-4-آزیدو-1از‌واکنش‌

‌ایل(بنزآلدهید-1-این-2-)پروپ-4متوکسی-‌3،آلدهیدایل(بنز-1-این-2-)پروپ ‌‌استیلنفنیل، ‌حضوردر

‌ ‌سدیم(IIمس)کاتالیزگر ‌آاستات‌و ‌سکوربات ‌حلال ‌‌مشتقات‌جدید‌اتانولدر دارای‌‌های‌آزول‌تری-‌3،2،1از

‌(5-2شکل)‌.واکنش‌کلیک‌سنتز‌گردیدی‌‌وسیلهاستخلاف‌ید‌به‌

‌شده‌گزارش(‌1-2)‌جدول‌در‌ید‌استخلاف‌دارای‌های‌آزول‌تری-‌3،2،1سنتز‌واکنش‌یبهره‌ذوب‌و‌ینقطه

‌.است

 

‌سکورباتآاستات‌و‌سدیم‌(II)با‌استفاده‌از‌کاتالیزگرهای‌مس‌دارای‌استخلاف‌ید‌های‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌5-2شکل

‌

‌

‌بهینه.در‌شرایط‌‌سکورباتآاستات‌و‌سدیم‌(II)با‌استفاده‌از‌کاتالیزگرهای‌مس‌ها‌آزول‌تری-‌3،2،1جدید‌سنتز‌مشتقات:‌1-2جدول

o)دمای‌ذوب‌
C) 

‌ی‌واکنش‌بهره
)%( 

‌ردیف‌ترکیب‌ساختار

250-248  95 

 

100) a( 1 
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248-245  88 

 

100) b( 2 

236-232  95 

 

100) c( 3 

227-224  90 

 

100) d( 4 

 

 

 

 

 

‌
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ــتقات   -2-3 ــی مش ــواهد فیف ــری-3،2،1ش ــا آزول ت ــتفاده از  ه ــا اس ب

 سکورباتآاستات و سدیم(II)کاتالیزگرهای مس
 

 (a100آزول )تری-H1-3،2،1-فنیل-5-فنیل(یدو-4)-1ترکیب  -2-3-1

 

‌طیف‌‌ 1در
H-NMRدر‌حلال‌دی1ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ ‌که ‌متیل( گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره

-در‌ناحیهپروتون‌‌یکبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌تاییسهپیک‌‌یکی‌فنیل،‌به‌صورت‌حلقه‌، aموقتیت‌است،‌پروتون

تایی‌پیک‌سه‌یک‌،‌bموقتیت‌هایو‌پروتونشود.‌دیده‌می‌HZ‌6/6با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌43/7-38/7ی‌

‌پروتون‌در‌با ‌پیک‌دو ‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌54/8-50/7ی‌ناحیه‌سطح‌زیر ‌می‌‌HZ‌9/6با شود.‌دیده

با‌ثابت‌جفت‌‌ppm‌81/7-78/7ی‌،‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌دو‌پروتون‌در‌ناحیه‌eموقتیت‌هایپروتون

دوتایی‌با‌سطح‌‌ی‌فنیل‌به‌صورت‌دو‌تا‌پیکحلقه‌،cو‌‌dموقتیت‌‌هایشود.‌پروتوندیده‌می‌HZ‌1/8شدن‌

‌ناحیه ‌در ‌پروتون ‌پیک‌دو ‌زیر ‌ثابت‌جفت‌شد‌ppm‌03/8-94/7ی ‌با ‌‌1/8ن ‌می‌HZ‌4/8و د.‌نشودیده

با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌‌ppm34/9 ،‌به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌‌fموقتیت‌آزولتریی‌حلقه‌CH  ‌پروتون

‌شود.‌مشاهده‌می پروتون

‌طیف‌ 13در
C-NMR2ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ ‌حلال‌دی( ‌در ‌متیلکه گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره

،‌8/94،‌0/120‌،3/122‌،8/125‌،8/128‌،5/129‌،5/130های‌آروماتیک‌در‌‌های‌مربوط‌به‌کربناست،‌پیک

ها‌مطابقت‌‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌10مجموعاًقابل‌مشاهده‌است.‌‌ppm‌9/147و‌7/136‌،1/139

‌دارد.

گرفته‌شده‌است‌ارتتاش‌کششی‌مربوط‌‌KBr(‌که‌به‌صورت‌قرص‌3این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌IRدر‌طیف‌

cmو‌‌1487های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cبه‌پیوندهای‌)
‌.شوددیده‌می‌1‌1600-
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-5-آزولتری-H1 -3،2،1-فنیل(یدو-4)-1))-4ترکیب   -2-3-2

 (b100)ایل(متوکسی(بنزآلدهید 

 

‌طیف‌ 1در
H-NMRحلال‌دی4ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ ‌در ‌که ‌متیل( ‌دوتره شده‌‌گرفتهسولفوکسید

‌پروتون ‌متیل‌‌است، ‌aموقتیت‌‌نهای‌گروه ‌پروتون‌در ‌سطح‌زیر‌پیک‌دو ‌به‌صورت‌یکتایی‌با ،ppm‌39/5‌

‌پروتون -ppm‌31/7با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌در‌به‌صورت‌دوتایی‌‌‌،dموقتیت‌‌‌‌هایظاهر‌شده‌است.

‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌28/7 ‌bموقتیت‌‌هایپروتون‌ظاهر‌شده‌است.‌HZ‌7/8با با‌سطح‌زیر‌‌دوتاییبه‌صورت‌،

‌وc موقتیت‌‌های‌‌پروتونظاهر‌شده‌است.‌‌HZ‌7/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌77/7-74/7در‌پیک‌دو‌پروتون‌

eبا‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌در‌،‌به‌صورت‌دو‌پیک‌دوتایی‌ppm‌00/8-90/7با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌HZ‌7/8‌‌

با‌سطح‌زیر‌پیک‌‌ppm03/9 به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌‌،‌fآزولتریی‌حلقه‌CH  پروتون‌د.‌نشودیده‌می

به‌صورت‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌‌ppm‌91/9،‌در‌آلدهیدی g  پروتون‌.ظاهر‌شده‌استیک‌پروتون‌

‌شود.‌پروتون‌مشاهده‌می

‌طیف‌ 13در
C-NMRحلال‌دی5ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ ‌در ‌که ‌متیل( گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره

‌پیک ‌‌‌‌مربوط‌به‌کربن‌‌‌هایاست، ‌پیک‌ppm‌8/61آلیفاتیک‌در ‌است. های‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربنظاهر‌شده

های‌و‌پیک‌ppm‌8/143و‌‌7/115‌،5/122‌،5/123‌،4/130‌،3/132‌،7/128‌،6/136‌،1/139آروماتیک‌در‌

‌‌مربوط‌به‌کربن ‌و ‌کربونیل‌در ‌‌ppm8/191 گروه ‌است. ‌با‌‌‌12مجموعاًقابل‌مشاهده ‌که پیک‌وجود‌دارد

‌ها‌مطابقت‌دارد.‌‌تتداد‌کربن

ارتتاش‌کششی‌مربوط‌‌گرفته‌شده‌است،‌KBr(‌که‌به‌صورت‌قرص‌6این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌IRدر‌طیف‌

‌پیوندهای‌ ‌‌(C=O)به ‌‌1601در cmو
-1

‌پیوندهای‌‌1685  ‌ارتتاش‌کششی‌مربوط‌به های‌حلقه‌(C=C)و

cmو‌‌1500آروماتیک‌در‌
-1

‌شود.‌دیده‌می‌1601 
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-5-آزولتری-H1 -3،2،1-فنیل(یدو-4)-1))-4ترکیب  -2-3-3

  )c)100 بنزآلدهیدمتوکسی-3ایل(متوکسی(

 

‌طیف‌ 1در
H-NMR7ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ ‌در ‌که ‌متیلحلال‌دی( ‌دوتره ‌شده‌سولفوکسید گرفته

‌پروتون ‌‌‌است، ‌به‌صورت‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌ aموقتیت‌نمتیلهای‌گروه ‌ppm‌88/3پروتون‌در‌‌سه،

ی‌در‌ناحیهبصورت‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌،‌bهای‌گروه‌متیلن‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است

ppm‌31/5‌‌.موقتیت‌‌‌‌پروتونظاهر‌شده‌استc،در‌پروتون‌‌یکبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌دوتاییپیک‌‌به‌صورت‌یک‌

‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌24/7‌-21/7ی‌ناحیه ،‌بصورت‌یک‌dپروتون‌موقتیت‌‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌4/8با

ظاهر‌‌HZ‌1/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌64/7‌-61/7ی‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌در‌ناحیه

‌ppmی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌در‌ناحیه‌یکتایی،‌به‌صورت‌یک‌پیک‌eپروتون‌موقتیت‌.‌شده‌است

،‌به‌صورت‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌در‌gموقتیت‌‌هایپروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌67/7

یک‌به‌صورت‌‌،fموقتیت‌‌های‌‌پروتون‌شود.دیده‌می‌HZ‌4/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌78/7‌-75/7ی‌ناحیه

دیده‌‌HZ‌4/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm 97/7‌–00/8 در‌ناحیهپیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌

با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌‌ppm99/8 ،‌به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌ h آزولتریی‌حلقه‌CH  پروتون‌‌شود.می

به‌صورت‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌‌ppm‌88/9،‌در‌آلدهیدی‌iن‌پروتو‌.ظاهر‌شده‌استپروتون‌

‌شود.‌مشاهده‌می

‌طیف‌ 13در
C-NMRحلال‌دی8ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ ‌در ‌که ‌متیل( گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره

های‌مربوط‌به‌ظاهر‌شده‌است.‌پیک‌ppm‌0/62و‌‌4/56های‌آلیفاتیک‌در‌‌‌مربوط‌به‌کربن‌‌‌هایاست،‌پیک

،‌1/112‌،6/120‌،5/122‌،6/123‌،9/126‌،0/130‌،4/120‌،6/136‌،1/139‌،1/144های‌آروماتیک‌در‌‌‌کربن

‌پیک‌ppm‌9/154و‌‌2/148 ‌و‌‌های‌مربوط‌به‌کربنو ‌کربونیل‌در ‌است.‌‌ppm8/191 گروه قابل‌مشاهده

‌ها‌مطابقت‌دارد.‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌15مجموعاً
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گرفته‌شده‌است،‌ارتتاش‌کششی‌مربوط‌‌KBr(‌که‌به‌صورت‌قرص‌9این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌IRدر‌طیف‌

cm(‌در‌C=Oبه‌پیوندهای‌)
های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cو‌ارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)‌1‌1680-

cmو‌‌1437
cmدر‌(O-C)گروه‌‌مربوط‌بههای‌کششی‌شود.‌ارتتاشدیده‌می‌1‌1591-

-مشاهده‌می‌1‌1012-

‌شوند.

-5-آزولتری-H1-3،2،1-فنیل(یدو-4)-1))-4ترکیب  -2-3-4

 (d100ایل(متوکسی(بنزآلدهید )

‌

1در‌طیف‌
H-NMRکه‌در‌حلال‌دی10ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(

‌پروتون ‌‌‌است، ‌سطح‌زیر‌پیک‌‌aموقتیت‌متیلنهای‌گروه ‌به‌صورت‌یکتایی‌با ‌‌دو، ‌ppm‌43/5پروتون‌در

‌پروتون ‌است. ‌شده ‌پیک‌دو‌‌یکبه‌صورت‌‌،cموقتیت‌ی‌فنیل‌حلقههای‌‌‌ظاهر ‌سطح‌زیر پیک‌دوتایی‌با

،‌eموقتیت‌‌هایپروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌1/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌33/7‌-30/7ی‌در‌ناحیهپروتون‌

با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌‌ppm‌76/7‌-73/7یدر‌ناحیهپروتون‌به‌صورت‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌

HZ‌1/8موقتیت‌‌هایپروتون‌شود.دیده‌می‌d،در‌پروتون‌به‌صورت‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌‌

،‌به‌صورت‌bموقتیت‌‌هایپروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌4/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌‌ppm‌99/7‌-96/7یناحیه

‌HZ‌7/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌‌ppm‌26/8‌-23/8یدر‌ناحیهپروتون‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌

با‌سطح‌زیر‌پیک‌‌ppm02/9 به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌‌،‌fآزولتریی‌حلقه‌CH  پروتون‌. شوددیده‌می

‌شود.‌پروتون‌مشاهده‌می‌یک

13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی11ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌پیک ‌کربن‌‌‌هایاست، ‌به ‌‌‌مربوط ‌در ‌آلیفاتیک ‌پیک‌‌ppm‌27/62های ‌است. ‌شده ‌به‌ظاهر ‌مربوط های

‌‌‌کربن ‌در ‌آروماتیک ‌0/95های ،8/115‌ ،5/122‌ ،6/123‌ ،3/126‌ ،6/136‌ ،1/139‌ ،6/141‌ ‌‌‌‌‌‌و‌6/143،

ppm‌6/163‌‌.ها‌مطابقت‌دارد.‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌11مجموعاًقابل‌مشاهده‌است‌
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‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌به‌صورت‌قرص‌12این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌که )KBr‌،است‌ ارتتاش‌کششی‌‌گرفته‌شده

cmو‌‌1398های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cمربوط‌به‌پیوندهای‌)
د‌و‌ارتتاش‌کششی‌شودیده‌می‌1‌1593-

cmو‌‌1338به‌ترتیب‌در‌‌‌NO2متقارن‌و‌نامتقارن‌گروه‌
‌قابل‌مشاهده‌است.‌1‌1502-

‌

 انتهاییهای  آلکیندار با ید های آزول تری-3،2،1واکنش جفت شدن  -2-4

های‌های‌یددار‌با‌آلکینآزولتری-3،2،1های‌دارای‌عامل‌آلکینی‌از‌واکنش‌آزولتری-3،2،1در‌این‌پژوهش‌

-فسفینفنیلتریها‌و‌پروپارژیل‌اترها‌در‌حضور‌کاتالیزگر‌بیسشامل‌فنیل‌استیلن،‌پروپارژیل‌الکل‌انتهایی

‌(.6-2شکل) (یدید‌به‌دست‌آمدند.I(کلرید‌و‌مس)IIپالادیم)

 

‌(.101)‌دارای‌عامل‌آلکینی‌های‌آزول‌تری-‌‌3،2،1مشتقات‌جدیدسنتز‌‌:6-‌2شکل

‌ابتدا‌ ‌برای‌این‌منظور ‌گرفت. ‌بصورت‌تک‌ظرفی‌انجام ‌جفت‌شدن ‌واکنش‌کلیک‌و برای‌بررسی‌بیشتر،

(یدید‌انجام‌گرفت‌و‌پس‌از‌Iیدوبنزن‌و‌آلکین‌انتهایی‌اول‌در‌حضور‌مس)-4-آزیدو-1واکنش‌کلیک‌بین‌

ه‌با‌کاتالیزگر‌پالادیم‌به‌ظرف‌واکنش‌اضافه‌اطمینان‌از‌کامل‌شدن‌واکنش‌کلیک،‌آلکین‌انتهایی‌دوم‌همرا

-اکی‌04/1،‌نباید‌بیش‌از‌واکنش‌کلیکن‌انتهایی‌برای‌که‌مقدار‌آلکی‌دادبررسی‌شرایط‌واکنش‌نشان‌شد.‌

.‌بتد‌از‌هر‌مرحله‌استفاده‌گردیدوالان‌اکی‌‌5/1ار‌آلکین‌انتهاییمقددوم‌مقدارآلکین‌ی‌‌مرحلهدر‌والان‌باشد.‌

گر‌بتدی‌بررسی‌شده‌و‌پس‌از‌اطمینان‌از‌مصرف‌شدن‌مواد‌اولیه،‌واکنش‌TLCی‌‌وسیلهمخلوط‌واکنش‌به‌

‌اضافه‌شد.‌
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 شرایط واکنشسازی  بهینه -2-5

‌واکنشبرای‌بهینه ‌از ‌‌(77)‌یدوبنزن-4-آزیدو-1 سازی، ‌مس)73)‌استیلنفنیلو ‌کاتالیزگر ‌حضور ‌در )I‌)

‌اول‌ی‌‌مرحلهدر‌یدید‌ ‌در‌سنتز‌دوم‌ی‌‌مرحلهاستیلن‌در‌کاتالیزگر‌پالادیم‌و‌فنیلو به‌عنوان‌واکنش‌مبنا

‌آلکینی‌های‌آزول‌تری-3،2،1مشتقات‌ ‌‌دارای‌عامل ‌شد ‌این‌واکنش‌اثرات‌حلال،‌(7-2شکل)استفاده ‌در .

(‌گزارش‌1-2مورد‌بررسی‌قرار‌گرفت.‌نتایج‌به‌دست‌آمده‌در‌جدول‌)‌ی‌واکنشکاتالیزگر‌و‌دما‌بر‌روی‌بهره

 شده‌است.

N3

I

N

N

N

CuI

(77) (73) (65)1.04 eq

solvent
50 °C

1)

2) PhC CH

1.5 eq

Pd catalyst

 

 دارای‌عامل‌آلکینی‌های‌آزول‌تری-3،2،1واکنش‌مبنا‌در‌سنتز‌مشتقات‌:‌7-‌2شکل

 

‌آزولتری‌-H1-‌3،2،1 -فنیلاتینیل(فنیل‌-4)‌-‌1-فنیل‌‌-5ز‌شرایط‌واکنش‌در‌سنتسازی‌‌بهینه:‌2-2جدول

 بهره واکنش

)%( 

 دما

(℃) 

 زمان

(h) 

 کاتالیزگر

(mol%) 
 ردیف حلال

80‌r.t 12‌CuI(10) 
PhCl2(pph3)2 (5) 

DMF 1 

88‌50‌8‌CuI(10) 
PhCl2(pph3)2 (5) 

DMF 2 

85‌50‌8‌
CuI (10) 

Pd(OAc)2 (5) 
PPh3 

DMF 3 

70‌r.t 12‌CuI(10) 
PhCl2(pph3)2 (5) 

CH3CN 4 
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75‌50 8‌CuI(10) 
PhCl2(pph3)2 (5) 

CH3CN 5 

72‌50 8‌
CuI (10) 

Pd(OAc)2 (5) 
PPh3 

CH3CN 6 

60‌r.t 12‌CuI(10) 
PhCl2(pph3)2 (5) 

MeOH 7 

63‌50‌8‌CuI(10) 
PhCl2(pph3)2 (5) 

MeOH 8 

60‌50 8‌
CuI (10) 

Pd(OAc)2 (5) 
PPh3 

MeOH 9 

35‌r.t 12‌CuI(10) 

PhCl2(pph3)2 (5) 
EtOH 10 

55‌50 8‌CuI(10) 
PhCl2(pph3)2 (5) 

EtOH 11 

50‌50‌8‌
CuI (10) 

Pd(OAc)2 (5) 
PPh3 

EtOH 12 

 

های‌آپروتیک‌قطبی‌های‌مورد‌استفاده،‌حلالشود‌در‌بین‌حلال(‌مشاهده‌می1-2که‌در‌جدول‌)همانطور‌

نسبت‌به‌استونیتریل‌‌DMFدهند،‌همچنین‌حلال‌های‌پروتیک‌عملکرد‌بهتری‌را‌نشان‌مینسبت‌به‌حلال

‌(.‌3تا1کند‌)ردیف‌ی‌بالاتری‌را‌ایجاد‌میبهره

‌نیز‌مورد‌بررسی‌قرار‌گرفت. ‌در‌دمای‌اتاق‌(‌مشاهده‌می1-2طور‌که‌در‌جدول‌)همان‌اثر‌تغییر‌دما شود،

‌نتایج‌نشان‌میی‌واکنش‌پایینتر‌و‌بهرهزمان‌واکنش‌طولانی گراد‌درجه‌سانتی‌50دهد‌در‌دمای‌تر‌است.

-تریدهد‌کاتالیزگر‌بیسبررسی‌اثر‌کاتالیزگر‌نیز‌نشان‌می‌(.5،6و2هایآید‌)ردیفدست‌میبالاترین‌بهره‌به

‌(کلرید‌عملکرد‌بهتری‌نسبت‌به‌پالادیم‌استات‌دارد.‌‌II)پالادیمفسفینفنیل

‌و‌کاتکالیزگر‌(‌mol%‌10(‌یدیکد‌)‌I،‌کاتکالیزگر‌مکس)‌‌DMF،‌شکرایط‌حکلال‌‌‌با‌توجه‌به‌نتایج‌به‌دست‌آمکده‌

-گراد‌به‌عنوان‌شرایط‌بهینهسانتیدرجه‌‌50(،‌در‌دمای‌mol%‌5)‌کلرید(II)فسفین(پالادیوم‌فنیل‌بیس)تری

‌واکنش‌در‌نظرگرفته‌شد.ی‌

‌
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 دارای عامل آلکینی های آزول تری-3،2،1 سنتز مشتقات جدیدی از -2-6

آزیدوبنزن‌از‌-4-یدو-1اند‌به‌این‌صورت‌که‌ابتدا‌ترکیب‌ای‌ساخته‌شدهاین‌مشتقات‌از‌طریق‌سنتز‌مرحله

‌ ‌حضور ‌در ‌واکنش‌کلیک، ‌مس)کاتالیزگرهای‌سدیمطریق آزول‌تری-3،2،1ی‌حلقهاستات‌(IIآسکوربات‌و

واکنش‌داده‌شد.‌پس‌از‌اطمینان‌از‌(یدید‌Iمس)‌حضورکاتالیزگردر‌ید‌‌اتم‌جایگزینیبرای‌سنتز‌شده‌سپس‌

به‌مخلوط‌‌(73استیلن‌)فنیل‌به‌همراه‌کلرید(IIپالادیم)‌‌فسفین‌‌فنیل‌‌تری‌‌بیس‌کاتالیزگر‌کامل‌شدن‌واکنش،

‌تشکیل ‌پس‌از ‌شد. ‌‌،واکنش‌اضافه ‌به ‌نظر ‌مورد سازی‌شد.‌ستون‌کروماتوگرافی‌خالصی‌‌وسیلهمحصول

(‌3-2)در‌جدول‌ه‌(‌سنتز‌شد113)‌‌‌ها‌آزول‌تری-‌3،2،1شتقات‌جدیدی‌واکنش‌و‌ساختار‌مدمای‌ذوب،‌بهره

‌نشان‌داده‌شده‌است.

‌‌‌دارای‌عامل‌آلکینی‌های‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌جدید‌3-2جدول‌

 دمای‌ذوب

(o
C) 

‌ی‌واکنش‌بهره
)%( 

‌زمان
(h) 

‌ردیف‌ترکیب‌ساختار

170-167  88 8 

 

115) a( 1 

160-155  85 8 

 

115) b( 2 

‌
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‌‌‌ها‌آزول‌تری-3،2،1:‌سنتز‌مشتقات‌جدید‌3-2جدول‌ادامه‌

160-158  80 8 

 

115) d( 4 

150-146  80 8 

 

115) e( 5 

165-160  85 8 

 

115) f( 6 
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146-144  75 8 

 

115) g( 7 

146-143‌  78 8 

 

115) h( 8 

‌

‌

دارای عامـل   هـای  آزول تـری -3،2،1 شتقات جدیدشواهد فیفی م -2-7

 آلکینی

-تری-H1-3،2،1-فنیل اتینیل(فنیل()-4)-1-فنیل-5ترکیب  -2-7-1

 (a115) آزول
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1در‌طیف‌
H-NMRکه‌در‌حلال‌دی13ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(

‌ppmی‌در‌ناحیهپروتون‌هشت‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌‌چندتایییک‌پیک‌به‌صورت‌‌dو ‌a،b،e،fهای‌‌است،‌پروتون

،‌بصورت‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌با‌hپروتون‌موقتیت‌‌ظاهر‌شده‌است.‌64/7-39/7

‌ناحیه‌HZ7/8 ثابت‌جفت‌شدن‌ ‌است‌ppm 86/7ی‌در ‌ظاهر‌شده ‌بصورت‌یک‌پیک‌cپروتون‌موقتیت‌. ،

‌ثابت‌جفت‌شدن‌ ‌ظاهر‌شده‌است.‌ppm99/7ی‌در‌ناحیه‌HZ7/8 دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌با

‌gپروتون‌موقتیت‌ در‌‌HZ7/8 بصورت‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌با‌ثابت‌جفت‌شدن‌،

 ،‌به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌iآزول‌تریی‌حلقه‌‌‌CHپروتون‌شود.‌دیده‌می‌ppm‌08/8-05/8ی‌ناحیه

ppm41/9شود.‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌مشاهده‌می‌‌

13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی14ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

-پیکقابل‌مشاهده‌است‌‌ppm2/91 و‌‌8/88گانه‌در‌ههای‌آلیفاتیک‌پیوند‌سهای‌مربوط‌به‌کربنپیکاست،‌

،‌0/120‌،5/120‌،4/122‌،9/122‌،8/125‌،3/129‌،2/129‌،6/129های‌آروماتیک‌در‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربن

پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌‌‌16مجموعاًشوند.‌مشاهده‌می‌ppm‌9/147و‌‌5/130‌،9/131‌،4/133‌،7/136

‌ها‌مطابقت‌دارد.‌‌کربن

‌‌IRدر‌طیف‌ ‌که‌به‌صورت‌قرص‌15این‌ترکیب‌)طیف‌شماره )KBrارتتاش‌‌ کششی‌‌اتگرفته‌شده‌است،

cmو‌‌1410های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cمربوط‌به‌پیوندهای‌)
‌شود.‌دیده‌می‌1‌1520-

‌‌

-1-آزولتری-H1-3،2،1-فنیل-5)-4)-3ترکیب  -2-7-2

 (b115) لا-1-این-2-ایل(فنیل(پروپ

 

1در‌طیف‌
H-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیلکه‌در‌حلال‌دی‌(16ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌‌‌پروتون‌است، ‌گروه ‌های ‌موقتیت ‌aمتیلن ‌صورت ‌به ‌‌دوتایی، ‌پیک ‌زیر ‌سطح ‌در‌دوبا ‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌پروتون
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ppm‌37/4-35/4با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌HZ‌0/6های‌گروه‌الکلی‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌bبصورت‌‌،

‌‌‌ظاهر‌شده‌است.‌پروتون‌HZ‌8/5با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm42/5 پروتون‌در‌‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌سه

‌HZبا‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm41/7 در‌‌تایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتونیک‌پیک‌سهبه‌صورت‌،‌eموقتیت‌

‌است‌3/7 ‌بصورت‌یک‌پیک‌سهcهای‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده ‌پیک‌تایی‌، ‌سطح‌زیر پروتون‌در‌‌دوبا

،‌بصورت‌یک‌پیک‌gهای‌موقتیت‌پروتون‌شود.می‌مشاهده‌HZ‌5/7با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌‌ppm‌52/7ی‌ناحیه

ظاهر‌شده‌‌HZ‌4/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌72/7-69/7ی‌پروتون‌در‌ناحیه‌دوبا‌سطح‌زیر‌پیک‌تایی‌دو

در‌به‌ترتیب‌پروتون‌‌دو‌هر‌کدام‌با‌سطح‌زیر‌پیکتایی‌،‌بصورت‌دو‌پیک‌دوeو‌‌fهای‌موقتیت‌پروتون‌.است

‌‌ppm‌97/7-95/7ی‌ناحیه ‌ ‌‌ppm‌01/8-99/7و ‌ثابت‌جفت‌شدن ‌‌HZ‌8/7با ‌د.نشومی‌مشاهده‌4/8و

‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌ppm37/9 به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌،‌hآزول‌تریی‌حلقه‌‌‌CHپروتون‌

‌شود.مشاهده‌می

13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی17ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌پیک ‌است، ‌آلیفاتیک‌در ‌کربن ‌به ‌مربوط ‌س‌ppm‌9/49های ‌پیوند ‌هو ‌در ‌‌0/83گانه قابل‌‌ppm‌9/91و

،‌0/120‌،5/120‌،1/123‌،8/125‌،8/128‌،5/129های‌آروماتیک‌در‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربنپیک‌.مشاهده‌است

ها‌‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌13مجموعاً‌است.،‌ظاهر‌شده‌ppm‌9/147و‌‌5/130‌،3/133‌،5/136

‌مطابقت‌دارد.

‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌به‌صورت‌قرص‌18این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌که )KBr‌،است‌ ارتتاش‌کششی‌‌گرفته‌شده

های‌آروماتیک‌(‌حلقهC=Cو‌ارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)‌cm-1‌3273(‌در‌OH)‌مربوط‌به‌پیوند

cmو‌‌1352در‌
‌شود.‌دیده‌می‌1‌1518-

-1-آزولتری-H1-3،2،1-فنیل-5)-4)-4-متیل-2ترکیب  -2-7-3

 (c115) لا-2-این-3-ایل(فنیل(بوت

‌
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1در‌طیف‌
H-NMRکه‌در‌حلال‌دی19ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(

‌ppm‌51/1پروتون‌در‌‌شیشبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌aموقتیت‌‌متیلنهای‌گروه‌‌‌است،‌پروتون

‌الکلی‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است ‌بصورت‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یکbهای‌گروه ‌ppm57/5 پروتون‌در‌‌،

ی‌در‌ناحیهتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌یک‌پیک‌سهبه‌صورت‌،‌cموقتیت‌‌‌‌ظاهر‌شده‌است.‌پروتون

ppm‌41/7با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌HZ‌4/7های‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌e‌،یک‌پیک‌سهبه‌صورت‌-

-پروتون‌شود.می‌دیده‌HZ‌5/7با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌53/7ی‌در‌ناحیهتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌

با‌‌ppm‌68/7‌-65/7ی‌در‌ناحیهتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌یک‌پیک‌دوبه‌صورت‌‌،‌gهای‌موقتیت‌

یک‌پیک‌چندتایی‌با‌سطح‌به‌صورت‌‌،d و‌fهای‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌7/8ثابت‌جفت‌شدن‌

،‌hآزول‌تریی‌حلقه‌‌‌CHپروتون‌قابل‌مشاهده‌است.‌‌ppm‌05/8‌-95/7ی‌در‌ناحیهزیر‌پیک‌چهار‌پروتون‌

‌شود.‌مشاهده‌می‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌ppm 38/9به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌

13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی20ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌پیک قابل‌‌ppm‌1/98و‌‌9/79و‌پیوند‌سگانه‌در‌‌ppm 9/31های‌آلیفاتیک‌در‌های‌مربوط‌به‌کربناست،

،‌9/119‌،4/120‌،2/123‌،8/125‌،8/128‌،5/129های‌آروماتیک‌در‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربنپیکمشاهده‌است‌

ها‌‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌14مجموعاً‌،‌ظاهر‌شده‌است.ppm‌9/147و‌‌5/130‌،2/133‌،4/136

 مطابقت‌دارد.

‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌به‌صورت‌قرص‌21این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌که )KBr‌،است‌ ارتتاش‌کششی‌‌گرفته‌شده

cm(‌در‌OH)‌مربوط‌به‌پیوند
-1

های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cو‌ارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)‌3437 

cmو‌‌1363
-1

‌شود.‌دیده‌می‌1516 
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-H1-3،2،1-فنوکسی(متیل(فرمیل-4))-5)-4)-3))-4ترکیب -2-7-4

 (d115) ایل(اکسی(بنزآلدهید-1-این-2-ایل(فنیل(پروپ-1-آزولتری

 

1در‌طیف‌
H-NMRکه‌در‌حلال‌22ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیلدی(

ظاهر‌شده‌‌ppm‌40/5،‌به‌صورت‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌در‌‌aنهای‌گروه‌متیل‌‌است،‌پروتون

ظاهر‌شده‌‌ppm‌25/5به‌صورت‌یکتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌در‌،‌‌bنهای‌گروه‌متیل‌‌پروتون‌.است

‌ ppmبه‌صورت‌دو‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌هر‌کدام‌دو‌پروتون‌در‌gو‌‌dموقتیت‌‌های‌‌است.‌پروتون

27/7‌‌ ‌ثابت‌جفت‌شدن‌هر‌کدام‌‌31/7و ‌پروتون‌HZ5/7 با ‌است. ‌‌fهای‌موقتیت‌ظاهر‌شده بصورت‌‌eو

‌cو‌‌hهای‌موقتیت‌د.‌پروتوننشومشاهده‌می‌ppm 72/7-64/7 چندتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌چهار‌پروتون‌در

با‌ثابت‌جفت‌شدن‌هر‌‌99/7و‌‌ppm93/7 بصورت‌دو‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌هر‌کدام‌دو‌پروتون‌در‌

‌ppm06/9ر‌به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌د‌،kآزول‌ی‌تریحلقه‌CH  پروتون‌د.‌نشومشاهده‌می‌HZ‌7/8کدام‌

‌پیک‌یک‌پروتون ‌سطح‌زیر ‌است‌با ‌شده ‌آلدهیدی‌پروتون‌.ظاهر ‌گروه ‌jو‌iهای‌دو به‌صورت‌یک‌پیک‌‌

‌د.نشومشاهده‌میبا‌سطح‌زیر‌پیک‌هر‌کدام‌یک‌پروتون‌‌90/9و‌ppm ‌91/9دوتایی‌در

13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی23ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌ppm‌31/86و‌‌2/86پیوند‌سگانه‌در‌و‌‌ppm8/61و‌9/56های‌آلیفاتیک‌در‌های‌مربوط‌به‌کربناست،‌پیک

‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربنپیک‌.قابل‌مشاهده‌است ‌7/115های‌آروماتیک‌در ،8/115‌،7/120‌،0/122‌،6/123‌،

1/129‌ ،4/130‌ ،8/131‌ ،0/132،‌2/132‌ ،2/132‌ ،6/133‌ ،‌ppm‌9/136کربنپیک‌‌ های‌‌‌های‌مربوط‌به

 ها‌مطابقت‌دارد.‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌20مجموعاً‌،‌ظاهر‌شده‌است.ppm‌8/191آلدهیدی‌در‌
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‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌به‌صورت‌قرص‌24این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌که )KBr‌،است‌ ارتتاش‌کششی‌‌گرفته‌شده

cmو‌‌1601(‌در‌C=Oمربوط‌به‌پیوندهای‌)
-(‌حلقهC=Cو‌ارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)‌1‌1685-

cmو‌‌1398های‌آروماتیک‌در‌
‌شود.‌یدیده‌م‌1‌1500-

-1-این-1-بوتمتیل-3-هیدروکسی-3)-4)-1))-4ترکیب  -2-7-5

 (e115) ایل(متوکسی(بنزآلدهید-5-آزولتری-H1-3،2،1-ایل(فنیل(

 

 

1در‌طیف‌
H-NMRکه‌در‌حلال‌دی25ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(

‌به‌صورت‌aمتیل‌موقتیت‌های‌گروه‌‌‌است،‌پروتون ‌ppm‌50/1پروتون‌در‌‌ششبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،

‌ppmپروتون‌در‌‌دوبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌bموقتیت‌‌نمتیلهای‌گروه‌‌‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است

پروتون‌‌یکبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌cالکلی‌موقتیت‌های‌گروه‌‌‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌40/5

در‌‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون ،‌به‌صورتdموقتیت‌‌‌‌هایظاهر‌شده‌است.‌پروتون‌ppm‌55/5در‌

به‌صورت‌،‌fهای‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌7/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌31/7‌-28/7ی‌ناحیه

‌سطح‌زیر‌پیک‌‌دوتایی ‌‌دوبا ‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌64/7-61/7پروتون‌در ‌است‌HZ‌7/8با .‌ظاهر‌شده

با‌‌ppm‌97/7-92/7پروتون‌در‌‌هر‌کدام‌دوبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌دوتاییبه‌صورت‌‌gو‌ eهای‌موقتیت‌پروتون

،‌به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌hموقتیت‌‌‌‌CHپروتون‌قابل‌مشاهده‌است.‌‌HZ‌7/8ثابت‌جفت‌شدن‌هر‌کدام‌

‌پروتون‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌ppm06/9 در‌ ‌به‌صورت‌یک‌پیک‌iآلدهیدی‌‌قابل‌مشاهده‌است. ،

 شود.مشاهده‌میبا‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌‌ppm 91/9دریکتایی‌
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13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی26ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌8/84گانه‌در‌هو‌پیوند‌س‌ppm1/64 و‌5/31‌،9/31‌،8/61های‌آلیفاتیک‌در‌های‌مربوط‌به‌کربناست،‌پیک

‌ ‌‌ppm‌1/98و ‌است. ‌مشاهده ‌کربنپیکقابل ‌به ‌مربوط ‌‌‌های ‌آروماتیک‌در ‌7/115های ،6/120‌ ،5/123‌،

0/122‌ ،4/130‌ ،9/131‌ ،0/132‌ ،3/132‌ ‌‌ppm‌8/143و2/136، ‌کربن‌پیک، ‌به ‌در‌‌‌مربوط ‌‌‌‌‌‌آلدهیدی

ppm‌8/191‌‌.ها‌مطابقت‌دارد.‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌17مجموعاًظاهر‌شده‌است 

‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌به‌صورت‌قرص‌27این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌که )KBr‌،است‌ ارتتاش‌کششی‌‌گرفته‌شده

cm(‌در‌C=Oمربوط‌به‌پیوندهای‌)
cmدر‌‌(OHارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوند‌)،‌‌1‌1676-

-1‌3213،‌3278‌

cmو‌‌1452های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)و‌
‌ود.‌شدیده‌می‌1‌1603-

-1-این-1-پروپهیدروکسی-3)-4)-1))-4ترکیب  -2-7-6

 (f115) (بنزآلدهیدایل(متوکسی-5-آزولتری-H1-3،2،1-ایل(فنیل(

 

1در‌طیف‌
H-NMR که‌در‌حلال‌دی28ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(

‌پروتون ‌‌‌است، ‌گروه ‌‌الکلیهای ‌aموقتیت ‌صورت ‌به ‌‌دوتایی، ‌پیک ‌زیر ‌سطح ‌در‌یکبا ‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌‌پروتون

ppm‌20/4-18/4ثابت‌جفت‌شدن‌‌‌ ‌است‌HZ‌1/5با ‌‌‌پروتون‌.ظاهر‌شده ‌به‌‌bمتیلن‌موقتیتهای‌گروه ،

‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌36/4-34/4پروتون‌در‌‌دوبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌دوتاییصورت‌ ظاهر‌شده‌‌HZ‌1/5با

ظاهر‌شده‌‌ppm‌40/5پروتون‌در‌‌دوبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌‌cنمتیلهای‌گروه‌‌‌پروتون‌.است

‌ppm‌31/7‌-28/7ی‌در‌ناحیه‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌دوتاییبه‌صورت‌،‌eهای‌موقتیت‌‌‌است.‌پروتون

با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌‌دوتاییبه‌صورت‌،‌gهای‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌1/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌

،‌fهای‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌4/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌68/7‌-65/7ی‌در‌ناحیه‌پروتون
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‌و‌HZ‌7/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm 93/7‌-90/7ی‌در‌ناحیه‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌دوتاییبه‌صورت‌

‌dهای‌موقتیت‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است ‌ناحیه‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون‌با‌سطح‌دوتاییبه‌صورت‌، ‌ppmی‌در

‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌97/7‌-94/7 ‌شوددیده‌می‌HZ‌4/8با ‌به‌صورت‌یک‌hآزول‌تریی‌حلقه‌CH  پروتون‌. ،

‌پیک‌یک‌پروتون‌ppm 05/9 پیک‌یکتایی‌در ‌سطح‌زیر ‌است‌با ‌شده به‌‌،i های‌آلدهیدیپروتون‌.ظاهر

 شود.مشاهده‌میبا‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌‌ppm‌91/9صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌

13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیلکه‌در‌حلال‌دی(‌29ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌پیک ‌است، ‌آلیفاتیک‌در ‌کربن ‌به ‌مربوط ‌سه‌ppm‌8/61های ‌پیوند ‌و ‌در ‌‌0/83گانه قابل‌‌ppm‌0/92و

،‌7/115‌،8/120‌،2/123‌،5/123‌،4/130‌،3/132های‌آروماتیک‌در‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربنپیکمشاهده‌است.‌

‌.ظاهر‌شده‌استppm‌8/191آلدهیدی‌در‌‌‌‌مربوط‌به‌کربن‌پیکو‌‌ppm‌8/‌143و‌‌2/133‌،4/136‌،3/163

‌‌.ها‌مطابقت‌دارد‌‌ه‌با‌تتداد‌کربنپیک‌وجود‌دارد‌ک‌‌15مجموعاً

‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌به‌صورت‌قرص‌30این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌که )KBr‌،است‌ ارتتاش‌کششی‌‌گرفته‌شده

‌پیوندهای‌) ‌C=Oمربوط‌به ‌در )1603‌‌ cmو
-1

 1657‌ ‌ ،(‌ ‌پیوند ‌‌(OHارتتاش‌کششی‌مربوط‌به cmدر
-1

 

3377‌‌ ‌حلقهC=Cارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)و cmو‌‌1452های‌آروماتیک‌در‌(
-1

دیده‌‌1603 

‌شود.‌می

 

-1-این-1-بوتمتیل-3-هیدروکسی-3)-4)-1))-4کیب تر -2-7-7

-متوکسی-3-ایل(متوکسی(-5-آزولتری-H1-3،2،1-ایل(فنیل(

 (g115) بنزآلدهید
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1در‌طیف‌
H-NMR که‌در‌حلال‌دی31ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(

‌به‌صورت‌aمتیل‌موقتیت‌های‌گروه‌‌‌است،‌پروتون ‌ppm‌50/1پروتون‌در‌‌ششبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،

‌ppmپروتون‌در‌‌سهبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌bمتیل‌موقتیت‌های‌گروه‌‌‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است

‌ppmپروتون‌در‌‌دوبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌‌cمتیلنهای‌گروه‌‌‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌88/3

‌ppm‌56/5پروتون‌در‌‌یکبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌‌dالکلیگروه‌‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌31/5

‌پروتون ‌iموقتیت‌‌‌‌ظاهر‌شده‌است. ی‌در‌ناحیه‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتونبه‌صورت‌،

ppm‌24/7‌-21/7با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌HZ‌1/8موقتیت‌‌‌‌هایپروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌f‌،یک‌پیک‌به‌صورت‌

‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌7/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌63/7ی‌در‌ناحیه‌تایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتوندو

با‌‌ppm‌66/7ی‌در‌ناحیه‌تایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتونیک‌پیک‌دوبه‌صورت‌،‌gموقتیت‌‌‌‌هایپروتون

تایی‌با‌سطح‌زیر‌یک‌پیک‌دوبه‌صورت‌‌hو‌e های‌موقتیت‌‌‌شود.‌پروتونیده‌مید‌HZ‌4/8ثابت‌جفت‌شدن‌

‌پروتون ‌ناحیه‌پیک‌دو ‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌97/7‌-94/7ی‌در ‌مید‌HZ‌4/8با ‌پروتون‌یده ‌‌‌CHشود.

‌‌jآزول‌تریی‌حلقه ‌پیک‌یک‌پروتون‌ppm01/9 به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در ‌سطح‌زیر ظاهر‌شده‌‌با

‌به‌صورت‌یک‌پیک‌kهای‌آلدهیدی‌پروتون‌.است ‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌‌ppm 88/9 یکتایی‌در، با

 شود.مشاهده‌می

13در‌طیف‌
C-NMR گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی32ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره

گانه‌در‌هو‌پیوند‌س‌ppm1/64 و‌5/31‌،9/31‌،4/56،‌0/62های‌آلیفاتیک‌در‌های‌مربوط‌به‌کربناست،‌پیک

،‌6/120‌،4/123‌،5/123های‌آروماتیک‌در‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربنپیکقابل‌مشاهده‌است.‌‌ppm‌1/98و‌‌1/86

‌‌‌های‌مربوط‌به‌کربنپیک‌ppm‌2/148و‌8/126‌،1/129‌،3/129‌،0/130‌،8/131‌،0/132‌،2/133‌،5/133

 ها‌مطابقت‌دارد.‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن‌‌20مجموعاً‌ظاهر‌شده‌است.‌،ppm8/191 آلدهیدی‌در‌

‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌به‌صورت‌قرص‌33این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌که )KBr‌،است‌ ارتتاش‌کششی‌‌گرفته‌شده

‌پیوندهای‌) ‌C=Oمربوط‌به ‌در )cm
-1‌1682‌ ‌ ‌پیوند‌)، ‌‌(OHارتتاش‌کششی‌مربوط‌به cmدر

و‌‌1‌3415-

cmو‌‌1452های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)
،‌ارتتاش‌کششی‌1‌1603-

cm و‌1130(‌در‌C-Oپیوند‌)
‌شود.‌دیده‌می‌11167-
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-H1-نیتروفنوکسی(متیل(-4))-5)-4)-4-متیل-2ترکیب  -2-7-8

 (h115) لا-2-این-3-ایل(فنیل(بوت-1-آزولتری-3،2،1

 

1در‌طیف‌
H-NMR که‌در‌حلال‌دی34ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌ گرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(

‌پروتون ‌aمتیل‌موقتیت‌گروه‌‌های‌‌است، ‌ppm 50/1پروتون‌در‌‌ششبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتاییبه‌صورت‌،

 ppmپروتون‌در‌‌دوبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتاییبه‌صورت‌،‌bمتیلن‌موقتیت‌گروه‌‌‌‌هایپروتون‌.ظاهر‌شده‌است

پروتون‌‌یکبا‌سطح‌زیر‌پیک‌‌یکتایی،‌به‌صورت‌‌cالکلی‌موقتیتگروه‌های‌پروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌44/5

در‌‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتونبه‌صورت‌،‌‌‌‌dهایظاهر‌شده‌است.‌پروتون‌ppm 56/5در‌

یک‌پیک‌به‌صورت‌،‌‌‌‌gهایپروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌3/9با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm 34/7‌-31/7ی‌ناحیه

ظاهر‌شده‌‌و‌HZ‌7/8با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm 64/7‌-61/7ی‌در‌ناحیه‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتون

‌ppm 96/7‌-93/7ی‌در‌ناحیه‌یک‌پیک‌دوتایی‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌پروتونبه‌صورت‌،‌fهای‌‌‌پروتون‌.است

‌ثابت‌جفت‌شدن‌ ‌‌‌‌eپروتون‌.ظاهر‌شده‌است‌HZ‌7/8با با‌سطح‌زیر‌پیک‌دو‌‌یک‌پیک‌دوتاییبه‌صورت‌،

-تریی‌حلقه‌CH  شود.‌پروتون‌یده‌مید‌HZ‌3/9با‌ثابت‌جفت‌شدن‌‌ppm‌27/8‌-24/8ی‌در‌ناحیه‌پروتون

 شود.مشاهده‌می‌با‌سطح‌زیر‌پیک‌یک‌پروتون‌ppm06/9 ،‌به‌صورت‌یک‌پیک‌یکتایی‌در‌hآزول‌

13در‌طیف‌
C-NMRگرفته‌شده‌سولفوکسید‌دوتره‌متیل(‌که‌در‌حلال‌دی35ی‌این‌ترکیب‌)طیف‌شماره‌

‌1/86گانه‌در‌و‌پیوند‌سه‌ppm 8/79 و‌‌5/31‌،9/31‌،1/64های‌آلیفاتیک‌در‌های‌مربوط‌به‌کربناست،‌پیک

‌ ‌‌ppm‌1/98و ‌است. ‌مشاهده ‌کربنپیکقابل ‌به ‌مربوط ‌‌‌های ‌آروماتیک‌در ‌6/120های ،8/115‌ ،7/120‌،

‌‌16مجموعاًقابل‌مشاهده‌است.‌،‌ppm‌6/163و‌‌4/123‌،6/123‌،3/126‌،2/133‌،2/136‌،6/141‌،5/143

 ها‌مطابقت‌دارد.‌‌پیک‌وجود‌دارد‌که‌با‌تتداد‌کربن
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‌طیف‌ ‌‌IRدر ‌صورت‌قرص‌36این‌ترکیب‌)طیف‌شماره ‌به ‌که )KBr‌،است‌ ‌شده ارتتاش‌کششی‌‌گرفته

cmدر‌‌(OHمربوط‌به‌پیوند‌)
های‌آروماتیک‌در‌(‌حلقهC=Cارتتاش‌کششی‌مربوط‌به‌پیوندهای‌)و‌‌1‌3437-

cm و‌‌1452
 شود.‌دیده‌می‌11600-

 نتیجه گیری -2-8

‌گروه‌های‌نیتروژنهتروسیکل ‌کاربردهای‌صنتتی‌فراوان، ‌و ‌دلیل‌داشتن‌خواص‌بیولوژیکی‌متتدد ‌به دار

دارای‌‌های‌آزول‌تری-3،2،1در‌این‌پژوهش‌مشتقات‌جدیدی‌از‌دهند.‌ها‌را‌تشکیل‌میمهمی‌از‌هتروسیکل

‌اولیه ‌مواد ‌از ‌آلکینی ‌عامل ‌‌آلکینی ‌‌انتهاییهای ‌-4آزیدو-‌1ومتفاوت ‌‌دریدوبنزن ‌کاتالیزگر‌حضور و

‌‌(یدیدIمس) ‌(IIپالادیم)‌‌فسفین‌‌فنیل‌‌تری‌‌بیسو ‌مرحلهکلرید ‌صورت ‌به ‌تک‌ظرف ‌و ‌گردید.ای در‌‌سنتز

‌واسطه‌واکنش ‌جداسازی ‌به ‌نیاز ‌تک‌ظرفی ‌و ‌‌واکنشها ‌کاهش‌بهره‌نیست‌مجددهای ‌به ‌منجر ی‌که

‌گردد.واکنش‌می

 نگریآینده  -2-9

‌های‌آزول‌تری-‌3،2،1،‌ترکیباتدی‌و‌تری‌یدو‌آزیدهای‌آروماتیکترکیبات‌استفاده‌از‌توان‌با‌در‌آینده‌می

‌.سنتز‌شونددارای‌دو‌یا‌سه‌عامل‌آلکینی‌

‌

 



 

 

 

  



 

 

 

 

 

 فصل سوم

 بخش تجربی
‌
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 بخش تجربی -3

 ها دستگاه -3-1

‌هسته‌طیف ‌مغناطیسی ‌رزونانس ‌‌های 1ای
H-NMR‌‌ ‌میدان ‌‌MHz300 با 13و

C-NMRمیدان‌‌ ‌با

 MHz75‌‌ ‌ی‌‌وسیلهبه ‌شده ‌انجام ‌مشهد ‌بوعلی‌سینا ‌دستگاهی‌پژوهشکده ‌چندگانگی‌بخش‌آنالیز است.

(‌و‌چندتایی‌ddدوتایی‌)-(،‌دوتاییt(،‌سه‌تایی‌)d(،‌دوتایی‌)sرزونانس‌مغناطیسی‌هسته‌به‌صورت‌یکتایی‌)

(mمشخص‌شده‌،)‌(از‌‌ های‌مادون‌قرمز‌‌(‌نیز‌به‌عنوان‌استاندارد‌داخلی‌استفاده‌شده‌است.‌طیفTMSاند.

(IRبا‌استفاده‌از‌دستگاه‌‌،)Shimadzu 470 IR Spectrometerهای‌ترکیبات‌جامد‌به‌‌ثبت‌شده‌است.‌طیف‌

cmهای‌ارتتاشی‌در‌واحد‌عدد‌موجی‌)‌گرفته‌شده‌است.‌فرکانس‌KBrهای‌‌صورت‌قرص
ی‌‌نقطهباشد.‌‌(‌می1-

‌گیری‌شده‌است.اندازهBamstead/ Electrothermal ‌دستگاه‌ذوب‌ترکیبات‌با‌استفاده‌از

 مواد اولیه -3-2

‌شرکت ‌از ‌اولیه ‌اکروس‌مواد ‌تجاری ‌فلوکا34های ‌مرک‌35، ‌خالص‌36و ‌بدون ‌و ‌شده ‌مورد‌‌خریداری سازی

‌ ‌است. ‌گرفته ‌قرار ‌پیشرفت‌واکنشاستفاده ‌به ‌‌وسیلهها ‌نازکی ‌لایه ‌از‌(TLC) ‌کروماتوگرافی ‌استفاده با

-nm ‌با‌طول‌موج(UV) ش‌دهی‌با‌نور‌فرا‌بنفتابشی‌‌وسیلهکنترل‌شد‌و‌ترکیبات‌به‌‌سیلیکاژل‌هایصفحه

254‌‌ ‌شدند. ‌واکنشفرآوردهمشاهده ‌‌وسیله‌به‌های ‌روشی ‌)سیلیکاژل(، ‌ستونی ‌کروماتوگرافی صاف‌های

 .خالص‌سازی‌شدند‌و‌تبلور،‌جداسازی‌و‌سانتریفیوژ‌،کردن

 آنیلینیدو-4ی  تهیه -3-3

و‌یک‌تکه‌یخ‌به‌‌شدرا‌به‌بشر‌منتقل‌‌ (‌mL‌4)‌آب‌و(‌mmol‌7/4)کربنات‌سدیم‌بی(‌،‌mmol5 )‌آنیلین

‌به‌‌گردیدآن‌اضافه‌ ‌شدزده‌همزن‌مغناطیسی‌همی‌‌وسیلهو ‌‌10دمای‌آزمایش‌بین‌). درجه‌سانتی‌‌15تا

‌ادامه‌ ‌در ‌تنظیم‌گردد(. ‌ ‌مدت‌mmol3/5 )ید‌گراد ‌در ‌به‌‌15( ‌‌مخلوط‌واکنشدقیقه مخلوط‌‌شد.اضافه

‌به‌شدزده‌به‌شدت‌همدیگر‌دقیقه‌‌30به‌مدت‌‌واکنش جدا‌کاغذ‌صافی،‌ی‌‌وسیله.‌رسوب‌تشکیل‌شده‌را

                                                           
34

- Across 
35

- Fluka 
36

- Merck 
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‌محلول‌سدیم‌تیوسولفات‌و‌سپس‌آب‌شسشو‌داده‌و‌خشک‌گردید ‌با ‌ابتدا ‌برای‌خالصشد. بیشتر‌‌سازی.

 ]46[‌شد.هگزان‌متبلور‌-nدر‌محصول،‌

 آزیدهای آروماتیکی  تهیه -3-4

(‌ ‌مقطر ‌آب ‌از ‌مساوی ‌)mL13 نسبت ‌اسید ‌هیدروکلریک ‌و )M‌12‌ ،mL‌13بالن‌ ‌یک ‌در )‌

mL‌100درجه‌سانتی‌ ‌دمای‌صفر ‌تا ‌به‌mmol 5آنیلین‌)‌گراد‌سرد‌شد.، ‌بالن‌اضافه‌شد‌و ‌به ی‌‌وسیله(،

‌ ‌مدت ‌به ‌مغناطیسی ‌هم‌45همزن ‌)دقیقه ‌نیتریت ‌سدیم ‌شد. ‌mmol 6زده ‌در )(mL‌5)آب‌‌

‌به ‌طی ‌و ‌شد ‌حل ‌کامل ‌‌45طور ‌به ‌آزید‌دقیقه ‌سدیم ‌ادامه، ‌در ‌شد. ‌اضافه ‌بالن ‌به ‌قطره ‌قطره ‌صورت

(mmol‌10در‌)آب‌‌(mL‌5)زدن‌به‌مدت‌حل‌و‌به‌صورت‌قطره‌قطره‌به‌مخلوط‌واکنش‌اضافه‌گردید‌و‌هم‌

دقیقه‌تا‌بتد‌از‌رسیدن‌دمای‌بالن‌به‌دمای‌محیط‌ادامه‌پیدا‌کرد.‌رسوب‌تشکیل‌شده‌صاف‌گردید‌و‌با‌‌10

،‌در‌انتها‌رسوب‌به‌دست‌رسیدخنثی‌‌pHآب‌مقطر‌شستشو‌داده‌شد‌تا‌آب‌حاصل‌از‌شستشوی‌رسوب‌به‌

‌.]47،48[تانول‌متبلور‌شد‌آمده‌در‌ا

 فنول لوکسیمشتقات پروپارژیی  تهیه -3-5

پروپاژیل‌برومید‌‌‌و‌(mmol2 )کربنات‌پتاسیم‌‌،(mmol1 )فنول‌‌مشتق(،‌mL‌4)به‌مخلوطی‌از‌استونیتریل‌

(mmol‌5/1)‌.گردید‌ ‌دمای‌واکنش‌اضافه ‌سانتی‌60در ‌واکنش‌درجه ‌کامل‌شدن ‌تا ‌روی‌همزن‌گراد بر

و‌‌گردیده‌صاف‌مورد‌بررسی‌قرار‌گرفت.‌رسوب‌بدست‌آمد‌TLC.‌پیشرفت‌واکنش‌با‌زده‌شد‌‌هم‌‌‌مغناطیسی

‌.]49[با‌آب‌شستشو‌داده‌شد‌

 بـا اسـتفاده از   یـددار  های آزول تری-3،2،1  مشتقات جدیدی  تهیه -3-6

  واکنش کلیک

کاتالیزگر‌(،‌mL 4)‌اتانولدر‌(‌mmol1 )‌ترکیب‌استیلنی‌و‌(mmol1 )‌یدوبنزن-4آزیدو-‌‌1مخلوطی‌ازبه‌

درجه‌‌60در‌دمای‌اضافه‌گردید.‌مخلوط‌واکنش(‌mol%20 )‌آسکوربات‌سدیم‌(،mol%10 )‌استات(IIمس)

‌کامل‌شدن‌واکنش‌)بررسی‌سانتی ‌تا ‌نازک‌‌کروماتوگرافیی‌‌وسیلهبه‌گراد ‌‌‌هم‌‌‌TLCلایه ‌شد. مخلوط‌زده

تشکیل‌(‌اضافه‌گردید.‌رسوب‌mL5 (‌)1:1واکنش‌تا‌دمای‌محیط‌سرد‌شده‌و‌به‌آن‌مخلوط‌آب/آمونیاک‌)

‌.صاف‌گردید‌و‌با‌آب‌شستشو‌داده‌شد‌شده

‌
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a100:‌ 1-(4-یدو)فنیل-5-فنیل-H1-3،2،1-آزولتری‌

‌‌C250-248˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌95ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

b100: 4-((1-(4-یدو)فنیل-H1-3،2،1-5-آزولتری-

 ایل(متوکسی(بنزآلدهید

‌‌C248-245˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌88ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

  

 

 

Grey solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 7.40 (t, 

J=6.6,1H, ArH), 7.52 (t, J=6.9 Hz, 2H, ArH), 7.81 (d, J= 

8.1 Hz, 2H, ArH), 7.94 (d, J= 8.4Hz, 2H, ArH), 8.03 (d, 

J= 8.1Hz, 2H, ArH), 9.34  (s, 1H,  CH) ppm; 
13

C-NMR 

(75 MHz, DMSO-d6): 94.81, 120.00, 122.33, 125.83, 

128.82, 129.51, 130.57, 136.77, 139.13, 147.94 ppm; IR 

(KBr): 3437, 3116, 1487, 1398, 1230, 1036, 989, 823, 

766, 694 cm
–1

. 

  

Green solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 5.39 (s, 

2H,  CH2), 7.31 (d, J= 8.7 Hz, 2H, ArH), 7.77 (d, 

J=8.7Hz, 2H, ArH), 7.90 (d, J= 8.7Hz, 2H, ArH), 8.00 

(d, J=8.7Hz  2H,  ArH), 9.03 (s, 1H,  CH), 9.91 (s, 1H,  

CHO)  ppm; 
13

C-NMR (75 MHz, DMSO-d6): 61.81, 

95.04, 115.73, 122.57, 123.59, 130.45, 132.31, 136.65, 

139.11, 143.89, 163.31, 191.87ppm; IR (KBr): 3402, 

1685, 1601, 1500, 1398, 1313, 1255, 1223, 1159, 1115, 

1045, 989,822, 615, 515 cm
–1

. 

 

 



49 

 

c100:‌((1-(4-یدو)فنیل-H1-3،2،1-5-آزولتری-)متوکسی)3ایل-

 بنزآلدهید متوکسی

‌‌C236-232˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌95ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

d100:‌4-((1-(4-یدو)فنیل-H1-3،2،1-5-آزولتری-

‌(بنزآلدهیدایل(متوکسی

‌‌C327-224˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌90ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

Green solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 3.88 (s,-

3H, CH3), 5.31 (s, 2H, CH2), 7.24 (d, J= 8.4 Hz, 1H, 

ArH), 7.64 (d, J=8.1Hz, 1H, ArH), 7.67 (s, 1H, ArH), 

7.78 (d, J=8.4Hz  2H,  ArH), 8.00 (d, J=8.4Hz, 2H,  

ArH), 8.99 (s, 1H, CH), 9.88 (s, 1H, CHO) ppm; 
13

C-

NMR (75 MHz, DMSO-d6): 56.40, 62.03, 112.16, 

120.69, 122.58, 123.60, 126.90, 130.06, 130.42, 136.67, 

139.11, 144.12, 148.24, 154.92, 191.84 ppm; IR (KBr): 

3400, 1680, 1591, 1510, 1437, 1269, 1130, 1012, 814 

cm
–1

. 

 

 

Green solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 5.43 (s, 

2H, CH2), 7.33 (d, J= 9 Hz, 2H, ArH), 7.76 (d, J=8.1Hz, 

2H, ArH), 7.99 (d, J= 9 Hz, 2H, ArH), 8.26 (d, J=8.7Hz  

2H, ArH), 9.02 (s, 1H, CH) ppm; 
13

C-NMR (75 MHz, 

DMSO-d6): 62.27, 95.03, 115.85, 122.57, 123.66, 

126.37, 136.62, 139.11, 141.63, 143.60, 163.63 ppm; IR 

(KBr): 3437, 3099, 2924, 1593, 1502, 1398, 1255, 1176, 

1109, 1039, 987, 825, 750, 694, 642, 523, 492 cm
–1

. 
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از واکنش جفت  دارای عامل آلکینی های آزول تری-3،2،1سنتز  -3-7

 شدن

DMF‌(mL‌4)تری‌ ‌‌(mmol 1)‌آمیناتیل، ‌آزول‌تری-3،2،1و به‌ظرف‌واکنش‌اضافه‌ (mmol1 ) یددار

و‌‌(mol%‌10)‌(‌یدیدIدقیقه‌کاتالیزگرهای‌مس)‌20تحت‌جو‌آرگون‌قرار‌گرفت،‌بتد‌از‌مدت‌‌شد،‌سپس

به‌مخلوط‌واکنش‌افزوده‌‌(mmol5/1 )و‌ترکیب‌استیلنی‌‌(mol%‌5)‌فسفین(پالادیوم‌کلرید‌فنیل‌بیس)تری

‌کروماتوگرافیی‌‌وسیلهبه‌گراد‌تا‌کامل‌شدن‌واکنش‌)بررسی‌درجه‌سانتی‌50در‌دمای‌مخلوط‌واکنششد.‌

.‌بتد‌از‌پایان‌واکنش‌حلال‌تبخیر‌گردید‌و‌جامد‌به‌دست‌آمده‌با‌آب‌شستشو‌زده‌شد‌‌هم‌‌ TLC لایه‌نازک

به‌‌‌70استاتهگزان/اتیل-nاژل‌با‌حلال‌محصول‌از‌ستون‌کروماتوگرافی‌سیلیکداده‌شد.‌برای‌خالص‌سازی‌

‌درصد‌استفاده‌شد.‌30

دارای عامـل آلکینـی بـا اسـتفاده از      های آزول تری-3،2،1ی  تهیه -3-8

 واکنش کلیک و جفت شدن به صورت تک ظرفی 

DMF‌(mL‌4)تری‌ ‌‌(mmol‌1)آمیناتیل، ‌-4آزیدو-1و ‌شد،‌ (mmol1 )یدوبنزن ‌ظرف‌واکنش‌اضافه به

ترکیب‌و‌‌(mol%‌10)‌(‌یدیدIدقیقه‌کاتالیزگرهای‌مس)‌10تحت‌جو‌آرگون‌قرار‌گرفت،‌بتد‌از‌مدت‌‌سپس

‌ ‌مدت‌(mmol1 )استیلنی ‌از ‌بتد ‌شد. ‌افزوده ‌واکنش ‌مخلوط ‌کاتالیزگر‌‌‌30به دقیقه

به‌مخلوط‌واکنش‌اضافه‌‌(mmol5/1 )و‌ترکیب‌استیلنی‌‌(mol%‌5)‌فسفین(پالادیوم‌کلرید‌فنیل‌بیس)تری

‌کروماتوگرافیی‌‌وسیلهبه‌گراد‌تا‌کامل‌شدن‌واکنش‌)بررسی‌درجه‌سانتی‌50در‌دمای‌مخلوط‌واکنششد.‌

.‌بتد‌از‌پایان‌واکنش‌حلال‌تبخیر‌گردید‌و‌جامد‌به‌دست‌آمده‌با‌آب‌شستشو‌زده‌شد‌‌هم‌‌‌ TLCلایه‌نازک

به‌‌70استات‌هگزان/اتیل-nاژل‌با‌حلال‌محصول‌از‌ستون‌کروماتوگرافی‌سیلیکداده‌شد.‌برای‌خالص‌سازی‌

‌درصد‌استفاده‌شد.‌30
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a115:  5-فنیل اتینیل(فنیل(-4)-1-فنیل(-H1-3،2،1-آزولتری 

‌‌C170-167˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌88ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

b115:  3-(4-(5-فنیل-H1-3،2،1-پروپ-1-آزولتری)فنیل)این-2-ایل-

 لا-1

‌‌C160-155˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌85ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

 

Brown solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 7.64 (m, 

8H, ArH), 7.86 (d, J= 8.7Hz, 2H, ArH), 7.99 (d, J= 

8.7Hz, 2H, ArH), 8.08 (d, J= 8.7Hz, 2H, ArH), 9.4 (s, 

1H, CH) ppm; 
13

C-NMR (75 MHz, DMSO-d6): 88.81, 

91.23, 120.03, 120.54, 122.42, 122.93, 125.85, 128.83, 

129.32, 129.52, 129.63, 130.59, 131.95, 133.46, 136.76 

ppm; IR (KBr): 3120, 3099, 3051, 1676, 1595, 1520, 

1483, 1454, 1410, 1228, 1072, 1039, 993, 916, 839, 823, 

758, 692, 550, 528 cm
–1

. 

 

Brown solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 4.37 (d, 

J=6.0 2H, CH2), 5.42 (t, J=5.8 Hz, 1H, OH), 7.41 (t, 

J=7.3Hz, 1H, ArH), 7.52 (t, J= 7.5 Hz, 2H, ArH), 7.72 

(d, J=8.4Hz  2H, ArH), 7.97 (d, J=7.8Hz  2H,  ArH), 

8.01 (d, J=8.4Hz  2H, ArH), 9.37 (s, 1H, CH) ppm; 
13 

C-

NMR (75 MHz, DMSO-d6): 83.08, 91.99, 120.06, 

120.56, 123.14, 125.84, 128.83, 129.51, 130.58, 133.32, 

136.57,  147.92 ppm; IR (KBr): 2371, 3099, 1604, 1514, 

1404, 1350, 1228, 1049, 1022, 955, 839, 758, 690, 625, 

590, 538 cm
–1

. 
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c115:  2-4-متیل-(4-(فنیل-5-H1-3،2،1-بوت-1-آزولتری)فنیل)ایل-

 لا-2-این-3

‌‌C152-148˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌85ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

d115:  4-((3-(4-(5-((4-)متیل)فرمیل فنوکسی-H1-3،2،1-آزولتری-

 ایل(اکسی(بنزآلدهید-1-این-2-ایل(فنیل(پروپ-1

‌‌C160-158˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌80ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

 

Brown solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 1.51 (s, 

6H, CH3), 5.57 (s, 1H, OH), 7.41 (t, J=7.4 Hz, 1H, ArH), 

7.53 (t, J= 7.5 Hz, 2H, ArH), 7.68 (d, J=8.7 Hz  2H,  

ArH), 7.98 (t, 4H, ArH), 9.38 (s, 1H, CH) ppm; 
13

C-

NMR (75 MHz, DMSO-d6): 64.15, 79.92, 98.13, 119.99, 

120.46, 123.29, 125.83, 128.82, 129.51, 130.59, 133.25,  

136.41, 147.92  ppm; IR (KBr): 3437, 3126, 2981, 2931, 

1614, 1516, 1404, 1363, 1275, 1230, 1161, 1038, 995, 

962, 908, 833, 766, 696, 552 cm
–1

. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Black solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 5.25 (s, 

2H, CH2), 5.40 (s, 2H, CH2), 7.27 (d, J=7.5 Hz, 2H, 

ArH), 7.31 (d, J=7.5 Hz 2H, ArH), 7.72 (m, 4H, ArH), 

7.93 (d, J=8.7 Hz, 2H, ArH), 7.99 (d, J=8.7 Hz, 2H, 

ArH), 9.06 (s, 1H,  CHO), 9.90 (s, 1H, CH), 9.91 (s, 1H, 

CH) ppm; 
13

C-NMR (75 MHz, DMSO-d6): 56.97, 61.84, 

86.24, 86.31, 115.74, 115.85, 120.75, 122.09, 123.63, 

129.15, 129.31, 130.48, 131.89, 132.02, 132.24, 132.29, 

133.64, 136.96, 162.62, 163.30, 191.86  ppm; IR (KBr): 

3402, 1685, 1601, 1500, 1398, 1313, 1255, 1223, 1159, 

1115, 1045, 989, 822, 615, 515 cm
–1

. 
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e115: 4-((1-(4-(3-1-این-1-بوتمتیل-3-هیدروکسی-)فنیل)ایل-

H1-3،2،1-بنزآلدهیدمتوکسی-3-ایل(متوکسی(-5-آزولتری‌

‌‌C150-146˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌80ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

f115:  4-((1-(4-(3-1-این-1-پروپهیدروکسی-)فنیل)ایل-H1-3،2،1-

 ایل(متوکسی(بنزآلدهید-5-آزولتری

‌‌C165-160˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌85ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

 

 

Black solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 1.50 

(s, 6H,  CH3), 5.40 (s, 2H,  CH2), 5.55 (s, 1H, OH), 

7.31 (d, J=8.7, 2H, ArH), 7.64 (d, J=8.7, 2H,  ArH), 

7.92 (d, J=8.7, 2H,  ArH ), 7.97 (d, J=8.4, 2H, ArH 

), 9.06 (s, 1H, CH ), 9.91 (s, 1H, CHO), ppm; 
13

C-

NMR (75 MHz, DMSO-d6): 31.99, 61.84, 64.13, 

84.83, 98.18, 115.75, 120.68, 123.54, 130.46, 

131.90, 132.03, 132.30, 133.21, 136.29, 143.88, 

163.31, 191.85 ppm; IR (KBr): 3568,3278, 3213, 

2981, 2931, 1676, 1603, 1452, 1371, 1211, 1167, 

957, 889, 839, 721, 548 cm
–1

. 

 

 

 

 

 

 

Black solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 4.20 

(d, J=5.1,  1H, OH), 4.36 (d, J=5.1, 2H, CH2), 5.40 

(s, 2H, CH2), 7.31 (d, J=8.1, 2H, ArH), 7.68 (d, 

J=8.4, 2H, ArH), 7.93 (d, J=8.7, 2H,  ArH ), 7.94 

(d, J=8.4, 2H, ArH ), 9.05 (s, 1H, CH ), 9.91 (s, 1H, 

CHO), ppm; 
13

C-NMR (75 MHz, DMSO-d6): 61.83, 

78.98, 79.41, 83.03, 92.00, 115.74, 120.80, 123.29, 

123.59, 130.47, 132.30, 133.28, 136.46, 163.31, 

191.84  ppm; IR (KBr): 3377, 2925, 2871, 1657, 

1603, 1437, 1392, 1248, 1163, 1024, 544  cm
–1

. 
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g115: 4-((1-(4-(3-1-این-1-بوتمتیل-3-هیدروکسی-)فنیل)ایل-

H1-3،2،1-بنزآلدهیدمتوکسی-3-ایل(متوکسی(-5-آزولتری‌

‌‌C146-144˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌75ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

h115:‌ نیتروفنوکسی(متیل(-4))-5)-4)-4-متیل-2ترکیب-H1-3،2،1-

 لا-2-این-3-ایل(فنیل(بوت-1-آزولتری

‌‌C146-143˚ ی‌ذوب:‌‌‌نقطه ‌78ی‌واکنش:‌%‌‌بهره

 

Black solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 1.50 

(s, 6H, CH3), 3.88 (s, 3H, CH3), 5.31 (s, 2H, CH2), 

5.56 (s, 1H, OH), 7.24 (d, J=8.1, 1H,  ArH), 7.63 (d, 

J=8.7, 2H,   ArH ), 7.66 (d, J=8.4, 2H,   ArH ), 7.94 

(d, J=8.4, 2H, ArH ), 7.97 (d, J=8.4, 2H, ArH ), 

9.01 (s, 1H, CH ), 9.88 (s, 1H, CHO), ppm; 
13

C-

NMR (75 MHz, DMSO-d6): 31.55, 31.98, 56.41, 

62.06, 64.14, 86.17, 98.16, 120.69, 123.41, 123.58, 

126.88, 129.16, 129.31, 130.08, 131.89, 132.02, 

133.20, 133.58, 148.24, 191.82  ppm; IR (KBr): 

3415, 2979, 2929, 1682, 1597, 1514, 1437, 1271, 

1167, 1130, 1018, 958, 841, 814 cm
–1

. 

 

 

 

 

 

 

 

Brown solid; 
1
H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): δ 

1.50 (s, 6H,  CH3), 5.44 (s, 2H,  CH2), 5.56 (s, 1H, 

OH), 7.34 (d,  J=9.3, 2H, ArH), 7.64 (d, J=8.7, 2H,  

ArH), 7.96 (d, J=8.7, 2H, ArH ), 8.27 (d, J=9.3, 2H, 

ArH ), 9.06 (s, 1H, CH ) ppm; 
13

C-NMR (75 MHz, 

DMSO-d6): 31.55, 31.98, 64.10, 79.85, 86.17, 

98.19, 115.89, 120.70, 123.47, 123.64, 126.38, 

133.21, 136.27, 141.64, 143.59, 163.63  ppm; IR 

(KBr): 3437, 3099, 2924, 1593, 1502, 1398, 1255, 

1176, 1109, 1039, 987, 825, 750, 694, 642, 523, 492 
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Abstract 

In this research work new 1,2,3-triazoles with iodo substituent were prepared from 1-azido-4-

iodobenzene and terminal alkynes by copper-catalyzed click reaction. Subsequently, new 

1,2,3-triazoles containing the alkyne function were synthesized from the reaction of iodo 

substituted 1,2,3-triazoles with different terminal alkynes in the presence of pd/cu catalyst. 

For further investigation, the reaction was performed in a one-pot process. The structure of all 

new compounds was identified by 
1
H-NMR,

 13
C-NMR and FT-IR spectra.  

keywords: Palladium catalyst, Terminal alkyne, 1,2,3-Triazoles, Click reaction.  
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