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 حمد و سپاس

ناتوان از شکرش. او که هیچگاه فراموشمان به نام نامی پروردگاری که در هر نفس به او محتاجیم و     

 نامند.کند؛ و با درود به نور مقدسی که در فرهنگ فرستادگان آسمانی محمدش مینمی

ی مراحل تحصیلی با مدد از او پیش دوباره وهماره ایزد پاک را سپاسگزارم که توفیق داد در کلیه    

 مفید واقع گردد. بروم با امید که این توفیق در مسیر خدمت به جامعه

که  مادر عزیزمی من در زندگی و تحصیل بوده و از که پشتوانه پدر بزرگوارمو پس از آن از     

 .ه استاش چراغ راهم بودروشنگری

شان های خردمندانهکه با راهنمایی جناب آقای دکتر علی کیوانلوو با سپاس از استاد گرانمایه     

 اند.مندم ساختهمرا مورد لطف قرار داده و از دانش خود بهرهطی شش سال تحصیلی در دانشگاه 

دکتر  ،دکتر محمد باخرد جناب آقایانهای اساتید بزرگوار همچنین از زحمات و راهنمایی    

 کمال تشکر را دارم.دکتر حسین نصر اصفهانی  و دکتر سید علینقی طاهری ، مهدی میرزایی

مهندس مؤمنی، مهندس کلی و آقای اللهیاری ی شیمی آقایان جا دارد از کارکنان محترم دانشکده    

 قدردانی نمایم. و سرکار خانم جعفری

الاحمدی، مینا امیدیان، فر، معصومه سیاوشی، المیرا جامیالهه ایمانیدر پایان از دوستان خوبم     

که   و سمیه اسماعیلی ، سعیده میرزاییسمیه حبیبیمی، ، آدنیس آملی، ماریه میرابراهیآمنه هادی

 اند، یاد کرده و تشکر کنم. همراهم بوده

 

 



 ه

 

 تعهد نامه

دانشکده ...آلی...گرایش..شیمی...کارشناسی ارشد رشته یدانشجوی دوره....سوزنی..آتنا....اینجانب 

جزئی داروهایی با ساختار سنتز سه ...نویسنده پایان نامه ..شاهرود..صنعتی..دانشگاه...شیمی.

 آقای...تحت راهنمائی...پیریمیدینی  با استفاده از کاتالیزگر نانو بوهمیت در شرایط بدون حلال

 شوم .میمتعهد .. دکتر علی کیوانلو

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

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

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

 هیچ جا ارائه نشده است .

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

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

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

 رعایت می گردد. پایان نامهمستخرج از 

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

 ضوابط و اصول اخلاقی رعایت شده است .

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

                                                                                                                                                                                                                                                                                                                              ایت شده است .یافته یا استفاده شده است اصل رازداری ، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رع

 

 تاریخ

 امضای دانشجو

 

 

 

 چکیده

 مالکیت نتایج و حق نشر

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

دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد . این نرم افزار ها و تجهیزات ساخته شده است ( متعلق به 

 مربوطه ذکر شود . سمطلب باید به نحو مقتضی در تولیدات علمی

 استفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد. 

 



 و

 

 چکیده

 .باشندمی ها داروهایی با خواص بیولوژیکی متنوعاون-(1H)-2-هیدروپیریمیدیندی-4و9    

 -γبوهمیت ) از کاتالیزگر نانو سنتز مشتقات جدیدی از این ترکیبات با استفاده در این تحقیق    

  گردد.آلومینیوم( به عنوان یک کاتالیزگر سبز و سازگار با محیط زیست گزارش می دهیدروکسیاکسید 

بوهمیت  آروماتیک در حضور کاتالیزگر نانوهای کربونیل با اوره یا تیواوره و آلدهیددی-βاز تراکم     

-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-4و9در شرایط بدون حلال، مشتقات جدیدی از  C 121°در دمای 

 .سنتز گردید 6و  5و  4و  2های های استخلاف شده در موقعیتاون

 های طیف سنجی تایید گردید.ساختار ترکیبات سنتز شده با استفاده از داده    

ی بالا، شرایط ملایم، تک ظرفی بودن، عدم نیاز به حلال، قابل بازیافت های این روش بهرهاز ویژگی    

  باشد.و سازگار بودن کاتالیزگر با محیط زیست می

 بدون حلال، نانو بوهمیت، سنتز سه جزئی،  پیریمیدین: کلمات کلیدی
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 هاشیمی پیریمیدین 1-1-1

ها دو اتم کربن در یک شده از بنزن هستند که در آنای از ترکیبات مشتق دسته هازینآدی    

است. تمامی این ترکیبات، آروماتیک  شدهدو اتم نیتروژن جایگزین  یشش عضوی به وسیله یحلقه

(، پیرازین 1ها شامل پیریمیدین )آزینهای نیتروژن، دیهستند. با توجه به موقعیت قرار گرفتن اتم

قرار دارند  9 و 1های های نیتروژن در موقعیتباشند. در پیریمیدین اتم( می9آزین )( و پیرید2)

]1،2[.                                                       

  

                         

 

 

 

 .[9] باشندرنگ، پایدار و محلول در آب میترکیبات بی ،آزیندیاین سه     

دلیل شباهت به پیریدین  به 1کویندپینرگردد که میبر 1884به سال  (1) ی پیریمیدینمنشاً واژه    

 [.4و آمیدین این نام را برای پیریمیدین انتخاب کرد ]

 هوکل الکترون دارد و از قانون л6صورت که پیریمیدین مشابه بنزن است، بدینالکترونی ساختار     

(4n+2) [.5] شودکند و چون مسطح است پس ترکیبی آروماتیک شناخته میپیروی می 

 

 

                                           
1. pinner coined 

N

N

 آزینآزین یا پیریددی -1،2

(9) 

 ازینآزین یا پیردی -1،4

(2) 

 میدینآزین یا پیریدی -1،9

(1) 
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 هاپیریمیدینتاتومری در  1-1-2

باشود،  ی پیریمیدین حضوور داشوتهروی حلقه های هیدروکسی، آمینو و مرکاپتووهکه گر هنگامی    

هوای مرکواپتو دهند و گوروههای هیدروکسی غالباً فرم اکسو را ترجیح میگروهافتد. تاتومری اتفاق می

  .[2،6]وجود دارند  -2NHصورت های آمینو به، اما گروهنفرم تیو

N

N

OH

NH

N

O

N

N
H

O

 

                                        (6         )                (5       )                   (4) 

 .[2] وجود دارداکسو دیصورت تاتومر نیز به (2) اوراسیل

  

                                                              

 

 

 پیریمیدین مشتقات سنتز 1-1-3

 2این ترکیب که آلوکسان، دست آمد به 1توسط بروگناتلی 1818پیریمیدین در سال  اولین مشتق     

 [.7آمد ] وجوده ب، اسید اسید با نیتریک کاهشی اوریکاز واکنش اکسا شود،( نامیده می8)

 

 

 

                                           
1. Brugnatelli 
2. alloxane 

 

(8) 

(2)  
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NH
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O

. ایوون اوره سوونتز شوود بووااسووید  تووراکم مالونیووک از (3) اسووید ، باربیتوریووک1828در سووال     

 [.8دیابت دارد ] ترکیب در حیوانات خاصیت ضد

 

 

 

 

زیرا بیشتر  برخوردار هستند، ها از اهمیت زیادتریآزینها نسبت به ترکیبات دیگر دییدینیریمپ    

های د. به این سبب روشنکنایفا میهای بیولوژیکی ریمیدین، نقش کلیدی را در فرآیندمشتقات پی

 های پیریمیدینی وجود دارد.سنتزی زیادی برای هسته

های دارای یک ، تراکم یک واحد سه کربنی با گونهپیریمیدینهای سنتزی ترین روشمیاز عمو    

های مختلف زیادی وجود دارند است. این روش عمومی، بسیار متنوع است، زیرا ملکول N-C-Nاتصال 

-βآلدهید، دی-βبرای مثال واحد سه کربنی ممکن است یک  دهند.که حلقوی شدن را انجام می

کتونیتریل یا ترکیبات دیگری از این نوع باشند. همچنین -βاستر، کتون، مالونیکدی-βاستر، کتو

های مشتقسنتز تعدادی از  اوره، گوانیدین یا آمیدین باشد.کن است، اوره، تیوواحد شامل نیتروژن مم

 است. شده پیریمیدینی در زیر نشان داده

 

NH

N O

CHO

CHO

CH(OEt)2

CH(OEt)2

HCl

EtOH

NH2CONH2

 

  

 

 

 

(3)  

(11) (11) 

 (12) 

     (19) 

[3]
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CH3

PhCH3

NH2 Ph

NH

CH3

CH(OEt)2

O

+ NH2 NH2.H2CO3

NH

N

N

CH3

NH2

NH2 NH2

S

+

CN

CN

NaOEt

EtOH

N

N SH

NH2

NH2

OEtEtO

OEt

+ HCONH2

N

N

NH4

+
 HCO2

-

180 _ 190 oC

 

[11] 

 

                          (16             )                     (15        )                        (14) 

 

 

[11] 

 

                            (13           )                                   (18        )                     (12) 

 

 

[12] 

 

                               (22          )                                  (21    )                  (21        ) 

و شامل  ، قابل اهمیت است2نشده در موقعیت  های استخلافپیریمیدین روش دوم برای سنتز    

مکانیسم  .باشددر دمای بالا می هاهای آنمادهکربونیل یا پیشدی-βبا ترکیبات  (24) آمیدتراکم فرم

 [.13سنتز شد ] 1833نشده در سال  پیریمیدین استخلافاولین ها کاملاً مشخص نیست. کنشاین وا

 

 

 

                               (1           )                             (24       )             (29) 
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  :[41] صورت زیر است هب نشده استخلاف پیریمیدینهای سنتز دیگر از روشیکی    

NH

N
H

OO

O

N

NCl

Cl

Cl

N

N

POCl3 Zn(s)

140 oC

 

                           (1          )                   (25             )                        (3) 

 

به یک ملکول دارای ترتیب      C-Nها، شامل افزایش یک جزء پیریمیدینسومین روش مهم سنتز     

C-C-C-N گیرد، این می بر ها را دراینکه این نوع ساختار تعداد زیادی از ملکول دلیل باشد. بهمی

 .[15] روش سنتزی دامنه وسیعی دارد

COOEtEt

CH3 NH2

N
Ph

Cl Ph
+

N

N

O

Ph

PhEt

CH3

CHCl
3

 

 های پیریمیدینواکنش 1-1-4

در برابر  استخلاف نشدهی هاآزیندی، دو اتم نیتروژن بالای خاصیت الکترونگاتیویبه دلیل     

بنزن نیترودی-1،9ر الکترونی پیریمیدین مشابه ساختا. [1] اندهای جایگزینی الکتروفیلی مقاومواکنش

باعث  بنزن،های نیترو در روهگن در ساختار خود دارد که همانند نیتروژ دوباشد چون این ترکیب، می

-احساس می 6 و 4 و 2های آن بیشتر روی کربن یشود و کمبود الکترونفقر الکترونی این ترکیب می

چون بار منفی حاصل  دهدنوکلئوفیلی را به راحتی انجام میاین حلقه واکنش جانشینی ، شود. بنابراین

 .[3] یردگالکترونگاتیو نیتروژن قرار می هایاز واکنش نوکلئوفیلی بر روی اتم

(26) (22) (28) 
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مثل قوی  یدهنده الکترونهای های جانشینی الکتروفیلی نیاز به داشتن گروهبرای انجام واکنش    

الکتروفیلی در است. واکنش جانشینی  ضروری ی پیریمیدینروی حلقه های هیدروکسی و آمینو،گروه

 [.16]باشد گیرد زیرا این موضع دارای حداقل فقر الکترونی میصورت می 5کربن 

  

 

                       (92              )         (91       )                 (91          )               (23) 

موقعیت این  ضروری است.دهنده حداقل وجود دو گروه الکترون، برای انجام یک نیتراسیون موفق    

 [.6ها در عمل نیتراسیون مهم است ] گروه

 است،  (3) اسید باربیتوریک که فرم تاتومری از (99) پیریمیدیننیترو-5-هیدروکسیتری-2،4،6    

 [.12شود ]می برده کار هب (95)پیریمیدین نیترو-5-کلروتری-2،4،6ی برای تهیه

N

N OHOH

OH

N

N ClCl

Cl

O2N

POCl3

N

N OHOH

OH

O2N

 

                                                                                                      

دارای فقر های نیتروژن کشندگی قوی اتمپیریمیدین به دلیل اثر الکترون 6 و 4 و 2های موقعیت    

 حضور .باشندهای جایگزینی نوکلئوفیلی مناسب میواکنشانجام بنابراین برای  الکترونی هستند،

هایی مانند کلر، معمولاً از استخلاف د.باشمیضروری ها کننده مناسب در این موقعیتهای ترکگروه

 های ترککارگیری کلر نسبت به سایر گروهگردد. بهسولفونیل استفاده میمتیل تیو یا متیلمتوکسی، 

 .دهدرا افزایش می ی واکنشبهرهو  تسهیل کردهکننده، شرایط واکنش را 

باعث افزایش  فقر الکترونی حلقه را افزایش داده و 5الکترون در موقعیت ی های کشندهوجود گروه    

 .[6] گرددهای جایگزینی نوکلئوفیلی میسرعت واکنش

HNO3  دود کننده 

(99) (94) (95)

5 
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N

N
NO2

NH2OH N

N
NH2

NH2OH

H2

Ni(s)

N

N SRR1

R2

R3

N

N HR1

R2

R3

Raney Ni

اگرچه در متانول نامحلول است، ولی در این  (96) پیریمیدیننیترو-5-هیدروکسی-2-آمینو-4    

)در متانول  (29) پیریمیدینهیدروکسی-2-آمینودی-5،4و  شدهروژنه هید 1نیارروی نیکل بر حلال

 [.18دهد ]ی خوبی میحلالیت کمی دارد( را با بهره

  

 

 [18]  

                                           (92)                                                     (96) 

راحتی با حرارت دادن در حضور  به( 98) هاپیریمیدینسولفانیل(متیل-2تیون و )-2-پیریمیدین    

 [.13] شوندزدائی می سولفوری انرنیکل

 

 [13]      

                  

                                        (93          )                                         (98    ) 

 

ها با عوامل نوکلئوفیلی است. نوکلئوفیل به ها شامل واکنش آنآزینی شیمی دیمهمترین جنبه    

ی اتم الکترونگاتیو نیتروژن کند، چون بار منفی به وسیلهحمله می (1) پیریمیدینی حلقه 4موضع 

( مثالی  2بابینچیآمید در آمونیاک مایع ) واکنش چی با سدیم (1واکنش پیریمیدین ) شود.پایدار می

 .[1] است هااز این نوع واکنش

                                           
1. Ni Raney 

2. Chichibabine 

= OH3= H, R2= Me, R1R= H, Me, R 
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N

N R1R2

R3

1) R
-
 M

+

2) H2O

NH

N R1R2

R3

R
H

DDQ
N

N R1R2

R3

R

N

N R1R2

Br

R3

n-BuLi, THF N

N R1R2

Li

R3

ArCOCl N

N R1R2

R3O

Ar

- 90  oC

R1 = SMe ,R 2 = CO 2 H ,R3 = H

N

N

Na
+
NH2

-

-H
-N

-

N

NH2
H

N

N

NH2

NH3 (-30 oC )

 

                       (41                   )                       (41                  )                     (1) 

 

 گرفتنبا ، 1DDQ باز .اتفاق می افتد 4در موقعیت  فلزی به پیریمیدینترکیبات آلی افزایش    

 [.21] دکناحیا میرا  ی آنخاصیت آروماتیسیته پیریمیدین هیدروژن

  

 

 

                                                                                                          

 

 

و حد  هددافلز را انجام -لیتیم واکنش تعویض هالوژنبوتیل-nدر حضور ( 45) هاپیریمیدنبرمو-5    

 اتواکنش داده و ترکیب ختلفهای مکلریدآسیلاین حد واسط با  د.نکن( را تولید می46)های واسط

 [. 21د ]نده( را می42)

  

 

 

 

 

 

                                           
1. 2,3-dichloro-5,6-dicyanobenzo-1,4-quinone 

(42) (49) (44)

(45) (46) (42)

[21] 

[1]

[21] 
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ها واکنش ها را کاتالیز کند. یکی از این فرآیندهای تداخل اولفینتواند فرآیندپالادیوم صفر می    

است. در این  شناخته شده 1هک اکسایشی همراه با تداخل اولفین است، که به عنوان واکنش-افزایش

-انیل-1سنتز  یک روش بسیار کارآمد برای. باشدمی ترین مرحلهی تداخل مشکلمواد، مرحله

 [.22باشد ]ها در حضور کاتالیزگر پالادیوم میها با آلکنپیریمیدین، استفاده از هالو(51) هاپیریمیدین

N

N

R2

I

CH3 R1

+ R4

CH2

O Pd(OAC)2 , Ph3P

Et3N , 120 oC

4h

N

N R1

R2

CH3

O

R4

R1 ,R2 ,R4 = OMe 

     

از شش باز مین و سیتوزین سه تا ایاوراسیل، ت ای دارند.ها در متابولیسم اهمیت ویژهپیریمیدین    

-می نوکلئیک هایدو تا از چهار باز ضروری اسید همچنین مین و سیتوزینیاها هستند. تنوکلئوتید

 باشند.

 بیگینللیواکنش  1-2

شودن واکنش حلقوی 2بیگینللی پیترونام یک شیمیست ایتالیایی به، 1839یک قرن پیش در سال     

در محویط  ظرفی در شورایط رفلاکوس در اتوانولصورت تکهاستر و اوره را بکتو-βیک آلدهید با یک 

گرچه این واکنش  اون گردید.-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4به سنتز  داد، که منجراسیدی انجام

شد، اما خوواص بیولووژیکی فوراوان ایون در ابتدا راندمان پایینی داشت و به مشتقات کمی محدود می

                                           
1. Heck reaction  

2. Pietro Biginelli 

(48) (43) (51) 

 

[22]
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-اسوتفاده از کاتوالیزگرشرایط، هایی برای بهینه کردن ترکیبات باعث شد تا دانشمندان به دنبال روش

 [.26، 25، 24، 29باشند ]ها جهت سنتز مشتقات جدید و بکارگیری انواع حلال های جدید

 واکونش نوام ، این واکنش به3911سال  یهنیم. در است 1جزئیچند واکنش یکبیگینللی  واکنش   

 [.22، 29شد ] گزارشدر نشریات  2بیگینللی بیگینللی یا تراکم

  NMR-Hه از اسپکتروسکوپیبه بررسی مکانیسم این واکنش با استفاد 9اولیور کاپ ،1332سال در    

 ایمینیوومآسویل-N تشوکیل( 1-1مطابق طرح )اول این واکنش را  یپرداخت. او مرحله NMR-C13 و

بعد  ی. سپس در مرحله[28] در شرایط اسیدی بیان کرد (51) و بنزآلدهید (12) حاصل از اوره (51)

حلقوه عمولنهایت با دهد و درواکنش می (54) استاتاستوبا تاتومر اتیل (51) ایمینیومآسیل-Nیون 

 [.91،91، 23] شودتشکیل می (56) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4 ،و حذف آب یزای

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                           
1. Multi Component Reaction (MCR) 

2. Biginelli reaction or Biginelli condensation 

3. Oliver kappe 
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ه شد سرعت شناختهی کننده ی تعیینین مرحله به عنوان مرحله)ا ایمینیومآسیل-Nتشکیل  -1

 (. است

+ ArCHO

O

NH2 NH2
NH

+
NH2

O

Ar

NH NH2

O

Ar OH

H2OHA

                                     

(52)                              (51)                       (51)                 (12) 

 

 زایی و حذف آب، حلقهافزایش نوکلئوفیلی -2

R1 R

OO

HA
R1 R

OOH

NH2

NH

O

Ar

O

R1

O

R

NH

N
H

OR1

O

R

Ar

 

 

 (1-1)طرح 

 

 

 

(59) (54)

5
(55) 

(56) 
 

(52) 
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ی واکنش بهره مرجع

(٪) 

دما  زمان

(C˚) 

شرایط واکنش 

 و حلال

 ردیف کاتالیزگر

[92] 97 4 h 

 

70 neat 2Sr(OTF) 1 

[99] 95 2 h 

 

85 neat 2/SiO5O2P 2 

[94] 96 3 h 

 

80 CN3CH Nafion NR-50 9 

[95] 87 18 h 

 

80 CN3CH 2PhB(OH) 4 

[96] 78 2 min 

 

_ neat 

M.W.(350w) 

5-sulphosalicylic 

acid 
5 

[92] 21 11 h 

 

111 neat PPh3 6 

[98] 83 21 min 

 

80 neat 

M.W. 

polystyrenesulfonic 

acid (PSSA) 
2 

[93] 29 3 h 

 

25 water 2)4Zn(BF 8 
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 هاها و مشتقات آنلوژیکی پیریمیدینوو خواص بی هاکاربرد 1-3

ها نیز خواص پیریمیدین داروسازی اهمیت فراوانی دارند. دار در صنعتهای نیتروژنهتروسیکل    

تیروئید،  تشنج، ضد ها خاصیت ضداز کاربردهای مشتقات بزرگتر پیریمیدین دارند. یبیولوژیکی فراوان

 [.41باشد ]بیوتیک می بخش و آنتی آرام

این ویتامین تأثیرات بسیار مهمی در جداسازی شد.  1326در سال  (52)1یا تیامین 1Bویتامین    

تغییراتی  ؛شوداز راه روده جذب خون می 1Bسوختن قندها در بدن و عملکرد اعصاب دارد. ویتامین 

یکی از موادی که در جذب آن اختلال  .گرددها میبافت یاستفاده یو آماده گیردروی آن صورت می

شود. این ویتامین در بدن می 1B کمبود ویتامینکند، الکل است که مصرف زیاد آن موجب ایجاد می

 [.14] هستند 1Bها، غنی از ویتامین و کلیهجگر ، حبوبات شود.ذخیره نمی

 S

N
+

OH

OH

N

N

NH2

CH3

Cl
-

 

                     

برای تکثیر، رشد و ترمیم پوست، مو، ناخن و مفاصل ضروری  (58)2یا ریبوفلاوین 2Bویتامین     

کند، لازم و ها حفاظت میکه بدن را در مقابل بیماری سیستم ایمنیبرای  ریبوفلاویناست. همچنین 

فلاوینی در  ی، رنگ زرد این ویتامین است که ناشی از وجود حلقهدلیل انتخاب این نام. مهم است

 ،ریبوفلاوین شامل منابع غذایی. ن این ویتامین در آب محلول است. همچنیباشدساختمان آن می

 .[42] تخم مرغ و شیر، اسفناج، سبوس گندم، غلات، جگر، بادامآبجو،  مخمر از:عبارتند

                                           
1. Thiamine 

2. Ribofelavine 

(52)  

http://ریبوفلاوین.worldfood.ir/T______ریبوفلاوین.htm
http://ریبوفلاوین.worldfood.ir/T______ریبوفلاوین.htm
http://سیستم-ایمنی.worldfood.ir/T______سیستم-ایمنی.htm
http://سیستم-ایمنی.worldfood.ir/T______سیستم-ایمنی.htm
http://منابع-غذایی.worldfood.ir/T______منابع-غذایی.htm
http://منابع-غذایی.worldfood.ir/T______منابع-غذایی.htm
http://ریبوفلاوین.worldfood.ir/T______ریبوفلاوین.htm
http://ریبوفلاوین.worldfood.ir/T______ریبوفلاوین.htm
http://مخمر.worldfood.ir/T______مخمر.htm
http://مخمر.worldfood.ir/T______مخمر.htm
http://بادام.worldfood.ir/T______بادام.htm
http://بادام.worldfood.ir/T______بادام.htm
http://گوشت.worldfood.ir/T______گوشت.htm
http://گوشت.worldfood.ir/T______گوشت.htm
http://غلات.worldfood.ir/T______غلات.htm
http://غلات.worldfood.ir/T______غلات.htm
http://سبوس-گندم.worldfood.ir/T______سبوس-گندم.htm
http://سبوس-گندم.worldfood.ir/T______سبوس-گندم.htm
http://سویا.worldfood.ir/T______سویا.htm
http://سویا.worldfood.ir/T______سویا.htm
http://شیر.worldfood.ir/T______شیر.htm
http://شیر.worldfood.ir/T______شیر.htm
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N

N
NH

N

O

OCH3

CH3

H H

HOH

HOH

HOH

OH

 

  

های دستگاه د و در درمان عفونتباشباکتری می ی مصنوعی ضدیک مهار کننده (53)1وپریمتریمت    

 . [49] مورد استفاده قرار گرفت 1392بار در سال  اولین این داروادراری کاربرد دارد. 

N

N

MeO

MeO

OMe

NH2

NH2

 

 

به تاخیر  ،ی مواد مخدر است. اثر این داروویروس از خانوادهیک داروی ضد (61) 2زیدوودین    

کند و فقط از اشد. این دارو ایدز را درمان نمیبن میدر بد HIVانداختن پیشرفت عفونتی ویروس 

ردرد و توان به تهوع، ساز عوارض جانبی این دارو می کند.جلوگیری می HIVآسیب بیشتر ویروس 

 .[44] ی درمان اشاره کردکاهش اشتها در اوایل دوره

                                           
2. Trimethoprim 

1. Zidovudine 

(58) 

(53) 
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O
N

CH3

O

NH

O

N3

OH

 

 

تومور،  التهاب، ضد باکتریایی، ضد ها خواص ضداون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4رکیبات ت    

 [.46، 45را دارند ] HIVفعالیت ویروس  فشار خون و ضد ضد

 

 بوهمیت آلومینیوم نانو 1-4

باشد با مقادیر آب واندازه بلوری مختلف می( γ-AlOOHآلومینیوم )د هیدروکسیاکسید بوهمیت،     

 h.c.pها و مواد گوناگون با پایه آلومینا دارد. بوهمیت دارای آرایش که نقش مهمی در تهیه کاتالیزگر

ومینیوم اشغال های آلکاتیونهای هشت وجهی آن را های اکسیژن است که تمامی حفرهاز آنیون

هشت وجهی انحراف یافته که از  3AlO(OH)3یا  4AlO(OH)2ی ها، یعنی ساختار آن از واحداندکرده

. سلول [42( ]1-1) شکلمطابق  ،اند تشکیل شده استهای هیدروژنی به هم اتصال یافتهطریق پیوند

باشد، که ( می2-1) شکلواحد نانو ذرات بلورین بوهمیت دارای ساختار مکعبی اورتورومبیک مطابق 

های هیدروکسیل پوشیده شده است. همچنین گزارش شده است، سطح بوهمیت، سطح آن با گروه

 [.48باشد ]دارای بالاترین سطح هیدراته در میان ترکیبات آلومینیوم می

(61) 
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 بوهمیت(: ساختار 1-1) شکل

 

 
 آلومینیوم (: ساختار مکعبی اورتورومبیک نانو بوهمیت2-1) شکل

 

 

آلومینا -γبرای آلومینیوم گزارش شده است، که فاز  δو  αو  χو  κو  θو  ηو  γهفت فاز بلوری     

ی ذرات باعث افزایش سطح ویژه )نسبت مساحت به سطح( و در باشد. کاهش اندازهها میمهمترین آن

آلومینا که -γآلومینا مخصوصاً  شود. ذرات نانوی خواص سطحی در نانو پودر تولیدی مینتیجه غلبه

 [.43باشند ]فعال میپایداری حرارتی خوبی دارند، بسیار 
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 بوهمیت آلومینیوم های نانوکاربرد 1-4-1

ین روش، مخلوط کردن ترها وجود دارد، که قدیمیی سرامیکهای گوناگونی برای تهیهروش    

ترین و بهترین روش، فرآیند ها، و جدیددادن آنهای فلزی و حرارت ها یا هیدروکسیدمکانیکی اکسید

ژل محسوب -های مهم در فرایند سلاست. امروزه آلکوکسیدهای فلزی یکی از پیش ماده 1ژل-سل

 کنند.تر تولید میای خالصشوند، چرا که فرآوردهمی

 و گاز یسنسورها شیمیایی، سنسورهای بیوراکتورها، فیلترهای تصفیه،های متخلخل در سرامیک    

 و نیکل پلاتین، هایکاتالیست یپایه و اترمتیلدی تولید فرآیند کاتالیست(ها کاتالیست برای پایه مواد

 عایق ،)آرگون مانند گازهایی و هوا کردن خشک جهت(ها جاذب ،)نفتی پالایش مواد در کبالت

 [.51و پزشکی کاربرد دارند ] و در صنایع شیمیایی الکتریکی

های صنعتی و نوین های ریز، قسمت مهمی از فرآیندهای دارای ذرهی پودراز سویی دیگر، تهیه    

دهد و این به دلیل افزایش یکنواختی فرآورده و لذا بهبود کیفیت سرامیک را به خود اختصاص می

 [.52تکنولوژی می باشد ][ و نانو51الکترونیک]سرامیک، جهت کاربرد آن در نانو

    γ-از آن نانوساختار فرم که است ژل-سرامیکی حاصل از روش سل-فلزی اکسید یک آلومینا 

 بزرگ، یویژه سطح قبول، مکانیکی قابل پایداری مناسب، شیمیایی پایداری حرارتی مطلوب، پایداری

 آلومینای-γ کاربرد . مهمترینواسطه برخوردار است فلزات با پذیری و واکنش سطحی یاسیدیته

 برای 2کلاوس یندآپتروشیمیایی، فر مایعات از کلریدها حذف از: عبارت است پتروشیمی در فعال

 مانند هاییحذف آلودگی و نفت در H/Cنسبت  نفت، افزایش یتصفیه و طبیعی گاز گوگرد از حذف

 .[59] نیکل و وانادیوم ترکیبات

 

                                           
1. Sol-Gel 

2. Claus 
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 فصل دوم

 

یجبحث و بررسی نتا  
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+
NH2NH2

X

RCH3

O O

+ NH

N
H

CH3

O

R

Ar

X

Ar

O

H

X = O, S           R = CH 3, OC2H5

H
+

 بحث و بررسی نتایج 2

باکتریایی  علت داشتن خواص بیولوژیکی، ضداون به-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4ترکیبات     

[ و دیگر خواص داروئی در 52تومور ] و ضد HIV [56]فعالیت ویروس  [، ضد55ویروس ] [، ضد54]

ی ارائهصنایع داروسازی کاربرد وسیعی دارند و بنابراین با توجه به اهمیت کاربردی این ترکیبات، 

 ها ضروری است.سنتز مشتقات جدیدی از آنهای سنتزی نوین و روش

-اون(1H)-2-نپیریمیدیهیدرودی-9،4ترین روش سنتز دهد، مرسومبررسی متون علمی نشان می    

باشد. این روش می (21) اورهیا تیو (12) و اوره (51) با آلدهید( 62)کتواستر -βواکنش  (69) ها

دارای استخلاف در  یهااون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4ی سنتز کاربرد برا منحصراً قابل

 باشد.میهستند  6و  5و  4 و 2 هایموقعیت

 

   

                                                                                                                           

    

  

 

اما به علت  [.61، 61، 53، 58است ] شده های بسیاری برای سنتز این ترکیبات گزارشروش 

تر برای کاربردی و کم هزینه ،تر هایی بهینهگستردگی کاربرد این ترکیبات، دانشمندان به دنبال روش

 .هستندسنتز این ترکیبات 

-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4برای سنتز  بیگینللیدهد در واکنش بررسی متون علمی نشان می     

(1H)2[ 92]از جمله  های زیادیها از کاتالیزگراونSr(OTF)[  ،99 2/SiO5O2P[ ،94 ]-Nafion NR

(69)
(62)(61)(51)

Ar = Ph, p-Me-Ph, o-OMe-Ph, p-Cl-Ph, m-NO2-Ph, 

p-NO2-Ph, o-F-Ph, p-F-Ph, 2,6-Cl2-Ph 



21 

 

50[ ،95 ]2PhB(OH)[ ،96 ]sulphosalicylic acid-5[ ،92 ]PPh3، [98 ](PSSA)1 [93] و 

2)4Zn(BF در سنتز این ترکیبات  2آلومینیوم اما تا به حال کاتالیزگر نانو بوهمیت ؛است ستفاده شدها

 است.  گزارش نشده

 استخلاف (a-o69) هایاون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4ی از در این پروژه، مشتقات جدید    

-βو ( 61)اوره با اوره یا تیو (51) های آروماتیکاز واکنش آلدهید 6و  5و  4 و 2 هایدر موقعیت شده

ی بالا با بهره C˚121بوهمیت در شرایط بدون حلال در دمای  نانور کاتالیزگر در حضو (62) کتواستر

 سنتز گردید.

 

 

 

                                                               (62       )                       (61        )            (51) 

 

 

 آلومینیوم سنتز نانو بوهمیت 2-1

 2HgClبوتانول با کاتالیزگر -2آلومینیومی و  یم از مخلوط ورقهآلومینیوبوتوکسید-2ابتدا محلول     

خارج کردن حلال در فشار بدست آمد. بعد از ساعت  24پس از شرایط رفلاکس  حلال تولوئن در در

محصول به دست آمده  (.C˚ 121-161کاهش یافته، تقطیر در خلأ انجام گردید )حمام روغن با دمای 

  رقیق گردید. M2بوتانول تا غلظت -2در 

Al + 3 ROH                       Al(OR)3 +         H2 

R = -CH(CH3) CH2CH3 

                                           
1. Polystyrenesulfonic acid 

2. Nanoboehmite Alumina 

+
NH2NH2

X

RCH3

O O

+
NH

N
H

CH3

O

R

Ar

X
Ar

O

H

Nano - Boehmite

120 °C
5 - 10 min

X = O, S           R = CH3, OC2H5

2 

3 HgCl2 

(a-o69)

Ar = Ph, p-Me-Ph, o-OMe-Ph, p-Cl-Ph, m-NO2-Ph, 

p-NO2-Ph, o-F-Ph, p-F-Ph, 2,6-Cl2-Ph 
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+
NH2NH2

O

CH3

O O

OEt
+ NH

N
H

CH3

O

O

EtO

O

H

Nano - Boehmite

120 °C
5 - 10 min

( حاوی آب مقطر 1-2اکتور استیل، شکل )سپس مقداری از این محلول در بشر ریخته شده و در ر    

ساعت قرار داده شد و پودر نانو بوهمیت بدست آمده صاف شده و در  5به مدت  C°100در دمای 

 [.42خشک گردید ] C°100دمای 

 

 (: راکتور استیل1-2شکل )

 

Al(OR)3 + H2O → Al(OR)2(OH) + ROH                                                                        

 

                    OH) + 2 ROHAlO(→ O 2(OH) + H2Al(OR) 

                                

ی آن    باشد، که مساحت سطح ویژهبوده و وابسته به دما می nm 11-5دست آمده ی ذرات بهاندازه    

/g2m 926 [. 42باشد ]می  

 بهینه نمودن شرایط واکنش 2-2

به ( 65)استواستات و اتیل( 12)و اوره  (64) برای بهینه کردن شرایط واکنش، از واکنش بنزآلدهید    

روی و اثر مایکروویو عنوان واکنش مبنا استفاده شد. در این واکنش اثرات حلال و مقادیر کاتالیزگر 

 واکنش مورد بررسی قرار گرفت. یبهره

 

 

 

          (a69    )                                               (65                 )       (12           )             (64                         ) 

[62] 
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 یبهره ینبیشتر ،بدست آمده ( نشان داده شده است. طبق نتایج1-2در جدول )ها واکنشنتایج     

و به مدت  C°120در شرایط بدون حلال در دمای  mol% AlOOH 10 واکنش مربوط به استفاده از 

 (.12 ، ردیف1-2) جدول باشدمیدقیقه  5

شده در  های استخلافاون-(H1)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4این شرایط برای سنتز مشتقات 

 مورد استفاده قرار گرفت. 6و 5و  4 و 2 هایموقعیت

 

 استات و بنزآلدهید استوبرروی واکنش اوره با اتیل بوهمیت نانو الیزگرکاتو  اثرات حلال :(1-2جدول )

 

 

شرایط 

انجام 

 واکنش

انجام زمان  بهره واکنش)%( (˚cدما )

 (minواکنش)

مقدار 

 کاتالیزگر

)%(mol 

 حلال

ف
دی

ر
 

 1 آب 11 911 1 111 رفلاکس
 2 آب 21 911 . 111 رفلاکس
 9 اتانول 11 911 11 82 رفلاکس
 4 اتانول 21 911 8 82 رفلاکس
 5 نیتریلاستو 11 911 21 81 رفلاکس
 6 نیتریلاستو 21 911 12 81 رفلاکس
M.W. 

(W411 ) 
 2 حلالبدون 11 4 42 _

M.W. 
(W611 ) 

 8 حلالبدون 11 6 25 _

M.W. 
(W211 ) 

 3 حلالبدون 11 8 59 _

 11 حلالبدون 9 5 21 121 گرمایی
 11 حلالبدون 5 5 25 121 گرمایی
 12 حلالبدون 11 5 01 121 گرمایی
 19 حلالبدون 21 9 65 121 گرمایی
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های اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4سنتز مشتقات  2-3

با استفاده از کاتالیزگر  6و  5و  4 و 2 هایاستخلاف شده در موقعیت

 آلومینیومنانو بوهمیت

 بدون حلال واستون در شرایط استات/ استیلاستوهای مختلف با تیو/ اوره و اتیلآلدهیدواکنش بنز    

ام گرفت و مشتقات ( انج12، ردیف 1-2جدول ) ، C ˚121دمای و  mol% AlOOH 10مقدار 

و  5و  4 و 2 هایشده در موقعیت استخلافهای اون-(1H)-2-هیدروپیریمیدین دی-9،4جدیدی از 

 است. شده ( نشان داده9-2نتایج در جدول ) بالا سنتز گردید. یبا بهره 6

 

 دمای ذوب 

 (C˚) مرجع

 

دمای ذوب 
(°C) 

بهره واکنش 

)%( 

زمان انجام 

واکنش 

(min) 

 ترکیب                                   ساختار

 

 

 

212-211 
[69] 

 

 

 

133-132 

 

 

 

31 

 

 

 

 

5 

 

 

 

 

 

a69  
 

 

 

 

184-182 
[64] 

 

 

 

512-912  

 

 

 

85 

 

 

 

 

 

6 

 

 

NH

N
H

OCH3

O

EtO

F

 

 

 

 

b69 

 

-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4ت جدید واکنش، دمای ذوب و زمان انجام واکنش مشتقا یبهره :(9-2جدول )

(1H)-6و  5و  4 و 2 هایشده در موقعیتهای استخلافاون

NH

N
H

OCH3

O

EtO
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236-233 
[65] 

 

 

241-292 

 

 

35 

 

 

11 
NH

N
H

OCH3

O

CH3

 

 

 

c69 

 

 

 

216-214 
[66] 

 

 

214-211 

 

 

81 

 

 

61 

NH

N
H

OCH3

O

CH3

Cl

 

 

 

d69 
 

 

 

215-219 
[62] 

 

 

211-213 

 

 

34 

 

 

115 

NH

N
H

OCH3

O

CH3

CH3

 

 

 

e69 

 

 

 
_ 

 

 

294-291 

 

 

31 

 

 

11 
NH

N
H

OCH3

O

CH3

F

 

 

 

f69 

 

 

 

 

251-243 
[68] 

 

 

259-251 

 

 

68 

 

 

15 
NH

N
H

OCH3

O

CH3

O
CH3

 

 

 

g69 

 
 

 

 

221-221 
[63] 

 

 

224-221 

 

 

32 

 

 

41 
NH

N
H

SCH3

O

CH3

 

 

 

h69 
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212-215 
[63] 

 

 

213-216 

 

 

31 

 

 

151 

NH

N
H

SCH3

O

CH3

CH3

 

 

 

i69 

  

 

 
_ 

 

 

228-224 

 

 

88 

 

 

195 
NH

N
H

SCH3

O

CH3

Cl
Cl

 

 

 

j69 

 

 

213-212 
[68] 

 

 

211-136 

 

 

84 

 

 

195 

NH

N
H

SCH3

O

CH3

NO2

 

 

 

k69 

 

 

 

212-211 
[21] 

 

 

212-219 

 

 

81 

 

 

81 
NH

N
H

SCH3

O

CH3

NO2

 

 

 

l69 

 

 

 

181-123 
[21] 

 

 

124-121 
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51 
NH

N
H

SCH3

O

CH3

O
CH3

 

 

 

m69 
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 آلومینیوم بوهمیت بازیافت کاتالیزگر نانو 2-4

 باشد. های کاتالیزگر نانو بوهمیت قابل بازیافت بودن آن مییکی از مزیت    

استات و اوره جداسازی شد؛ بعد از استوکاتالیزگر نانو بوهمیت در پایان واکنش بنزآلدهید و اتیل    

ای کاهش یابد، سه ی واکنش به طور قابل ملاحظهبدون اینکه بهرهو خشک کردن،  DMFشستشو با 

( 2-2ی مجدد قرار گرفت. نتایج حاصل از این بازیافت در جدول )بار بازیافت شد و مورد استفاده

 گزارش شده است.

 بوهمیت م واکنش بعد از بازیافت کاتالزگر نانوی واکنش و زمان انجابهره :(2-2جدول )

 تعداد دفعات بازیافت بهره واکنش)%( (minانجام واکنش)زمان 

5 31 1 

11 82 2 

21 26 9 

 

 

 

 
_ 

 

 

181-123 

 

 

61 

 

 

31 

NH

N
H

SCH3

O

CH3

F

 

 

 

n69 

 

 

 
_ 

 

 

 

211-216 

 

 

26 

 

 

61 
NH

N
H

SCH3

O

CH3

F

 

 

 

o69 
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 مکانیسم واکنش 2-5

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

 کند.نقش اسید برونستد را بازی می AlOOH کاتالیزگر نقش اساسی دارد.

 

ه شود ی سرعت شناختهکنندهی تعیینبه عنوان مرحله ین مرحله)ا (62) ایمینآسیل-Nتشکیل  الف:

 . [28] (است

NH2 NH2

O

+ArCHO
AlOOH

N NH2

O

Ar

AlOO--H

AlOOH

H

Ar H

O

AlOO

     

 

 

 [.28] زایی و حذف آب، حلقهافزایش نوکلئوفیلی ب:

 

R1

O

OR

O

AlOOH
R1 OR

OO

H H OOAl

+

H

N

O

NH2

Ar

OOAl

NH Ar

O

ORR1

O

ONH2

H

OOAl

NH

N
H

OR1

O

RO

Ar

 

(59) (63) (68) 

(56) 

(12)(51) (66) (62)

(21) 
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-اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4ت مشتقا شواهد طیفی 2-6

 6و  5و  4 و 2 هایاستخلاف شده در موقعیت های

 (a63) اون-(1H)-2-پیریمیدیندی هیدرو-3،4-)فنیل(-4-متیل-6-کربونیلاتوکسی-5

 (2و  1ی شماره های)طیف

 3CH هایپروتوناست، شده  گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب  RH NM1در طیف     

 ،دنگردمشاهده می 1/4تایی در و چهار 1/1تایی در به ترتیب به صورت سه گروه اتوکسی 2CHو 

ن وپروت با سطح زیر پیک سه پروتون و 2/2ی پیریمیدین در های گروه متیل متصل به حلقهپروتون

های نوپروت اند وظاهر شدهن ویک پروت با سطح زیر پیک 2/5در ی پیریمیدین حلقه CHگروه 

با سطح  هر کدامنیز NH های نوپروتو  با سطح زیر پیک پنج پروتون 11/2-4/2در  فنیل گروه

 (.1ی شوند )طیف شمارهمشاهده می 1/3و  2/2تایی درتا یکبه صورت دوپروتون  یک زیر پیک

 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrصورت قرص ترکیب که به این  IRدر طیف    

های و پیک جذبی گروه 9112 و cm9298-1در NHاست و پیک جذبی گروه  شدهی اولیه حذف ماده

C=O  1در-cm1222  پیک  ومربوط به گروه کتونیC=O 1 در-cm1644مربوط به گروه کربامیدی 

  (.2ی کند )طیف شمارهنجام واکنش را تأیید میا

 (e63) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرو دی-3،4-فنیل(متیل -4)-4-متیل-6-استیل-5

 (4و  9ی شماره های)طیف

های گروه است، پروتونشده  گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب  RH NM1در طیف     

3CH 1/2تایی در به صورت یک 3  های دو گروهپیک سه پروتون و پروتون زیر سطح باCH   دیگر به

 CHاند. همچنین پروتون گروه با سطح زیر پیک شش پروتون ظاهر شده 9/2صورت یک تایی در 

  1/2-9/2در  فنیل های گروهیک پروتون و پروتون با سطح زیر پیک 2/5در ی پیریمیدین حلقه
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با سطح زیر پیک یک  هر کدامنیز NHهای و پروتوناند ظاهر شده پروتون چهاربا سطح زیر پیک 

 (. 9ی شوند )طیف شمارهمشاهده می 1/3و  8/2تایی در به صورت دو تا یکپروتون 

 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrصورت قرص ترکیب که به این  IRدر طیف    

و جذب مربوط به گروه  9911و cm9912-1در  NHاست و پیک جذبی گروه شده ی اولیه حذف ماده

C=O  1در-cm1212  مربوط به گروه کتونی و پیکC=O  1در-cm1612 مربوط به گروه کربامیدی 

 (.4ی )طیف شمارهکند انجام واکنش را تأیید می

 (f63) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(فلوئورو-2)-4-متیل-6-استیل-5

 (6و  5ی های شماره)طیف

 دو هایاست، پروتون شده گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب RH NM1در طیف    

ن گروه وپروتو پیک سه پروتون  زیر سطح با 9/2و  1/2 تایی دربه صورت یکهر کدام  3CHگروه 

CH 5/5در ی پیریمیدین حلقه های گروه نوو پروتاند ظاهر شدهن ویک پروت با سطح زیر پیک

با سطح زیر  هر کدام NHهای نوپروتو  پروتون چهاربا سطح زیر پیک  19/2-94/2در  فنیل

ی شوند )طیف شمارهمشاهده می 25/3و  28/2نیز به صورت دوتا یک تایی درپیک یک پروتون 

5.) 

 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrصورت قرص  ترکیب که به این   IRدر طیف    

و جذب مربوط به گروه  9264و cm9129-1در  NHاست و پیک جذبی گروه شدهی اولیه حذف ماده

C=O  1در-cm1212  مربوط به گروه کتونی و پیکC=O  1در-cm1629 مربوط به گروه کربامیدی

 .(6ی )طیف شمارهکند انجام واکنش را تأیید می

 (g63) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(متوکسی-2)-4-متیل-6-استیل-5

 (8و  2ی های شماره)طیف

دو های است، پروتونشده  گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب RH NM1در طیف     

و پیک سه پروتون  زیر سطح با  2/2و   8/1تایی در  به صورت یکهر کدام  3CHگروه 
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ظاهر  نوبا سطح زیر پیک سه پروت 8/9در تایی به صورت یک گروه متوکسی  3CH هایپروتون

ن و ویک پروت با سطح زیر پیک 6/5در  ی پیریمیدینحلقه CHن گروه وپروت اند. همچنینشده

نیز و اند مشاهده شده پروتون پنجبا سطح زیر پیک  2/6-5/2در  NHو  فنیل های گروهنوپروت

د )طیف شومشاهده می 2/3تایی در به صورت یک با سطح زیر پیک یک پروتوندیگر  NHن وپروت

 (. 2ی شماره

 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrصورت قرص که بهترکیب  این  IRطیف در    

و جذب مربوط به گروه  9111و cm 9281-1در  NHو پیک جذبی گروه  ه استشدی اولیه حذف ماده

C=O  1در-cm 1212  و پیک   مربوط به گروه کتونیC=O  1در-cm 1626  مربوط به گروه کربامیدی

 .(8ی )طیف شمارهکند را تأیید می جام واکنشان

       ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(کلرودی-2،6)-4-متیل-6-استیل-5

(j63) (11و  3ی های شماره)طیف 

دو های است، پروتون شده گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب  RH NM1در طیف     

 اند.ظاهر شدهپیک سه پروتون  زیر سطح با 22/2و  1/2تایی در به صورت یکهر کدام  3CHگروه 

ه های گرونوو پروت پروتونیک  با سطح زیر پیک 12/6در ی پیریمیدین حلقه CHن گروه وپروت

 هر کدامنیز  NHهای نوو پروتاند ظاهر شده پروتون سه با سطح زیر پیک 22/2-49/2در  فنیل

شوند )طیف مشاهده می 29/11و  43/3تایی دربه صورت یک با سطح زیر پیک یک پروتون

 (.3ی شماره

 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrترکیب که به صورت قرص  این  IRدر طیف    

 C=Oو جذب مربوط به گروه  cm1689-1در  NHاست و پیک جذبی گروه  شدهی اولیه حذف ماده

  .(11ی )طیف شمارهکند گروه انجام واکنش را تأیید میمربوط به   cm 1692-1در 
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 (l63) ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(نیترو-3)-4-متیل-6-استیل-5

 (12و  11ی های شماره)طیف

های دو است، پروتون شده گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب RH NM1در طیف     

اند. پیک سه پروتون ظاهر شده زیر سطح با 9/2 و 2/2 تایی درهر کدام به صورت یک 3CHگروه 

روه های گیک پروتون و پروتون با سطح زیر پیک 4/5در ی پیریمیدین حلقه CHپروتون گروه 

ظاهر  پروتون دوبا سطح زیر پیک  هر کدام 3/2-9/8و  4/2-8/2در  صورت دو دسته به فنیل

 8/3تایی دربه صورت دوتا یکبا سطح زیر پیک یک پروتون  هر کدامنیز  NHهای پروتونو اند شده

 (.11ی شوند )طیف شمارهمشاهده می 4/11و 

 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrصورت قرص ترکیب که به این  IRدر طیف    

و پیک جذبی گروه  9184و cm9912-1در  NHاست و پیک جذبی گروه شده ی اولیه حذف ماده

2NO 1در-cm 1568 و جذب مربوط به گروه  1941وC=O  1در-cm1616  انجام مربوط به گروه کتونی

 (.12ی کند )طیف شمارهواکنش را تأیید می

 (n63) ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(فلوئورو-4)-4-متیل-6-استیل-5

 (14و  19ی های شماره)طیف

های دو است، پروتون شده گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب RH NM1در طیف     

 اند.ظاهر شدهپروتون  سهپیک  زیر سطح با 9/2و  1/2 تایی درهر کدام به صورت یک 3CHگروه 

های گروه یک پروتون و پروتون با سطح زیر پیک 9/5در ی پیریمیدین حلقه CHپروتون گروه 

هر  NHهای و نیز پروتونشوند مشاهده می پروتون چهاربا سطح زیر پیک   1/2-2/2در  فنیل

)طیف  اندظاهر شده 9/11و  2/3 تایی درتا یک صورت دو به با سطح زیر پیک یک پروتون کدام

 (.19ی شماره
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 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrصورت قرص  ترکیب که به این  IRدر طیف    

و جذب مربوط به گروه  1649و cm1199-1در  NHاست و پیک جذبی گروه  شدهی اولیه حذف ماده

C=O  1در-cm2211  (14ی کند )طیف شمارهانجام واکنش را تأیید میمربوط به گروه کتونی. 

 (o63) ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(فلوئورو-2)-4-متیل-6-استیل-5

 (16و  15ی شمارههای )طیف

دو های است، پروتون شده گرفته دوتره DMSOکه در حلال  این ترکیب RH NM1در طیف     

 اند.ظاهر شدهپیک سه پروتون  زیر سطح با  9/2 و 1/2 تایی درصورت یک بههر کدام  3CHگروه 

های گروه نون و پروتویک پروت با سطح زیر پیک 5/5در ی پیریمیدین حلقه CHن گروه وپروت

هر  NHهای نوپروتنیز و شوند مشاهده می پروتون چهاربا سطح زیر پیک  1/2-4/2در  فنیل

)طیف  اندظاهر شده 2/3و  2/2تایی دربه صورت دوتا یکبا سطح زیر پیک یک پروتون  کدام

 (.15ی شماره

 2NHاست، جذب مربوط به گروه  شده گرفته KBrصورت قرص  ترکیب که به این  IRدر طیف    

و جذب مربوط به گروه  1192و cm9912-1در  NHاست و پیک جذبی گروه  شدهی اولیه حذف ماده

C=O  1در-cm1612  (16ی کند )طیف شمارهانجام واکنش را تأیید میمربوط به گروه کتونی. 

 گیرینتیجه 2-7

ها اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-9،4 از وفق شدیم مشتقات جدیدیدر این کار پژوهشی ما م    

 با استفاده از کاتالیزگر نانو کربونیلدی-β ترکیب اوره و یکتیویا  آلدهید با اورهرا از واکنش بنز

 توان موارد زیر را نام برد:های این روش میسنتز کنیم. از ویژگی آلومینیوم بوهمیت

که  مراحل بعدیها و انجام واکنش در نیازی به جداسازی واسطه ،ظرفی بودن واکنش تک -1    

 .نیست شود،ی واکنش میمنجر به کاهش بهره

 سمی و مخرب محیط زیست هستند. ،های آلیحلال ؛انجام واکنش در شرایط بدون حلال -2    
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 یست.نیازی به کاتالیزگرهای اسیدی مخرب ن ؛ساده بودن و ملایم بودن شرایط واکنش -9    

است، غیر سمی  بازیافتواکنش قابل  بوهمیت که به سادگی از محیط نانواستفاده از کاتالیزگر  -4    

 و سازگار با محیط زیست است.

ی واکنش به طور قابل ی مجدد را دارد بدون اینکه بهرهقابلیت استفادهنانو بوهمیت کاتالیزگر  -5    

 ای کاهش یابد.ملاحظه

 بالای واکنشی بهره -6    

 زمان کوتاه واکنش -2    

 نگریآینده 2-8

اده استفهای چند جزئی شناخته شده یا جدید بوهمیت در سنتز سایر واکنش از کاتالیزگر نانو توانمی

 شود:چند مورد اشاره می کرد، که به

 

 1واکنش هانش -1

Ar H

O

+ +NH3 CH3

CO2Et

O

2 NH
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 بخش تجربی 3
 

 هادستگاه 3-1

آنالیز توسط بخش  MHz 411با میدان  )H NMR1(ای هیدروژن رزونانس مغناطیس هسته     

توسط بخش آنالیز دستگاهی دانشگاه شاهرود انجام  MHz 81میدان  دستگاهی دانشگاه اصفهان و

(، tتایی )(، سهd(، دوتایی )sتایی )صورت یکدگانگی رزونانس مغناطیسی هسته به. چنه استگرفت

وان استاندارد عن( نیز به TMS)سیلان متیلتترااز  ه است.( مشخص شدbr( و پهن )mچندتایی )

 است. داخلی استفاده شده

ثبت  Shimadzu 470 IR Spectrometer(، با استفاده از دستگاه IRمادون قرمز ) هایطیف    

 است. گردیده

 .است گرفته شده KBrهای صورت قرص های ترکیبات جامد بهطیف    

 د.باش( میcm-1های ارتعاشی در واحد عدد موجی )فرکانس    

 است. اندازه گیری شده Bamstead / Electrothermalنقاط ذوب ترکیبات با استفاده از دستگاه     

 اولیه مواد 3-2

 .است خریداری شده 9و مرک 2فلوکا ،1ی اکروسهای تجارمواد اولیه از شرکت    

 

 

                                           
1. Across  

2. Fluka 

3. Merck  
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 آلومینیوم بوهمیت ی کاتالیزگر نانوتهیه 3-3

 بوتوکسید-2-ی آلومینیومتهیه 3-3-1

( ml 111)تولوئن  در  /.2HgCl  (g 2)در حضور کاتالیزگر ( ml 81بوتانول )-2( در g 2آلومینیوم )    

خارج کردن حلال در فشار کاهش یافته، تقطیر در خلأ بدست آمد. بعد از ساعت رفلاکس  24پس از 

 M2بوتانول تا غلظت -2محصول به دست آمده در  (.C˚ 121-161انجام گردید )حمام روغن با دمای 

 [.42]رقیق گردید 

 بوتوکسید-2-آبکافت هیدروترمال آلومینیوم 3-3-2

    ml11  از محلولM2 درون بشر بوتانول، -2در حلال بوتوکسید -2-آلومینیومml25 شد و  ریخته

ساعت در دمای  5کتور به مدت اشد. سپس ر آب مقطر قرار داده ml81 داخل رآکتور استیل حاوی

C˚111 12به مدت رسوب شده و  صاف واکنشمخلوط سپس شد. در آون الکتریکی حرارت داده 

 در آون الکتریکی خشک گردید. C˚111 ساعت در دمای

های اون(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی -3،4ی مشتقات از تهیه 3-4

 6و  5و  4 و 2 هایشده در موقعیت استخلاف

استون ، مشتقات استیل(mmol 1.5(، اوره )mmol 1مخلوطی از واکنش مشتقات بنزآلدهید )    

(1mmol) ( 10و نانو بوهمیت آلومینیوم mol% در شرایط بدون حلال در دمای )°C121  تا زمان

. پس از انجام واکنش، مخلوط (گردید مشخص TLC)پایان واکنش با  شدزده همبه، کامل شدن

 و در اتانول متبلور گردید. د حاصل با آب سرد شستشو داده شدسپس جام ،واکنش سرد گردید
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صورت  شده به مشخصات طیفی ترکیبات سنتزی واکنش و بهرهزمان انجام واکنش، دمای ذوب،     

 باشد:زیر می

 (a63) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-)فنیل(-4-متیل-6-اتوکسی کربونیل-5

 %31 ی واکنش :بهره             min5  مان:ز                 ºC : 133-132دمای ذوب    

1H NMR, (81MHz, d6-DMSO): δ 1/1 (t, 9H, CH3), 2/2  (s, 9H, CH3), 4/1 (q, 2H, CH2), 

2/5  (d, 1H, CH), 4/2-1/2 (s, 5H, ArH),  2/2 (s, 1H, NH), 1/3  (s, 1H, NH); IR (KBr): 

9298(NH), 9112 (NH),  1222(C=O), 1644 (C=O) cm-1.  

 (e63) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(متیل-4)-4-متیل-6-استیل-5

 %34 ی واکنش :بهره            min115  مان:ز                ºC :211-213دمای ذوب    

1H NMR, (81MHz, d6-DMSO): δ 2/1 (s, 9H, CH3), 2/9 (s, 6H, CH3), 5/2 (d, 1H, CH),  

9/2-1/2 (s, 4H, ArH),  8/2  (s, 1H, NH), 1/3  (s, 1H, NH); IR (KBr): 9912 (NH), 9911(NH), 

1212 (C=O), 1612 (C=O) cm-1. 

 (f63) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(فلوئورو -2)-4-متیل-6-استیل-5

 %31 ی واکنش :بهره             min11  مان:ز                 ºC :294-291دمای ذوب    

1H NMR, (411MHz, d6-DMSO): δ 2/1 (s, 9H, CH3), 2/9 (s, 9H, CH3), 5/5 (d, 1H, CH),   

49/2-91/2 (m, 4H, ArH),  82/2 (s, 1H, NH), 25/3  (s, 1H, NH); IR (KBr): 9129 (NH), 2649 

(NH), 1212 (C=O), 1629 (C=O) cm-1. 

 (g63) اون-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(متوکسی-2)-4-متیل-6-استیل-5

 %68 ی واکنش :بهره           min15   مان:ز                  ºC :259-251ذوبدمای     

1H NMR, (81MHz, d6-DMSO): δ 1/8 (s, 9H, CH3), 2/2 (s, 9H, CH3), 9/8 (s, 9H, OCH3), 

6/5  (d, 1H, CH),  5/2-2/6 (s, 5H, ArH, NH),  2/3 (s, 1H, NH); IR (KBr):  9281 (NH), 9111 

(NH),1212  (C=O), 1626 (C=O) cm-1. 
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       ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(کلرودی-2،6)-4-متیل-6-استیل-5

(j63) 

 %88 ی واکنش :بهره          min195   مان:ز                 ºC :228-224دمای ذوب    

1H NMR, (411MHz, d6-DMSO): δ 2/1 (s, 9H, CH3), 2/22 (s, 9H, CH3), 6/12 (s, 1H, CH),  

49/2-22/2 (m, 9H, ArH), 43/3  (s, 1H, NH) , 29/11  (s, 1H, NH); IR (KBr): 9168 (NH),  1692  

(C=O) cm-1.  

 (l63) ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(نیترو-3)-4-متیل-6-استیل-5

 %81 ی واکنش :بهره          min81   مان:ز                  ºC :212-219دمای ذوب

1H NMR, (81MHz, d6-DMSO): δ 2/2 (s, 9H, CH3), 2/9 (s, 9H, CH3), 5/4 (d, 1H, CH),  

8/2-4/2 (m, 2H, ArH),  9/8-3/2 (m, 2H, ArH),  8/3 (s, 1H, NH),  4/11 (s, 1H, NH); IR (KBr): 

9912 (NH), 9184 (NH), 1616 (C=O), 1568 (NO2), 1941 (NO2) cm-1. 

 (n63) ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(فلوئورو-4)-4-متیل-6-استیل-5

 %61 ی واکنش :بهره            min31   مان:ز                 ºC :181-123دمای ذوب    

1H NMR, (81MHz, d6-DMSO): δ 2/1 (s, 9H, CH3), 2/9 (s, 9H, CH3), 5/9 (d, 1H, CH),  

2/2-1/2 (m, 4H, ArH),  2/3 (s, 1H, NH), 9/11  (s, 1H, NH); IR (KBr): 9911 (NH), 9164  

(NH), 1212 (C=O) cm-1 

 (o63) ونتی-(1H)-2-پیریمیدینهیدرودی-3،4-فنیل(فلوئورو-2)-4-متیل-6-استیل-5

 %26 ی واکنش :بهره          min61   مان:ز                  ºC :211-216دمای ذوب    

1H NMR, (81MHz, d6-DMSO): δ 2/1 (s, 9H, CH3), 2/9 (s, 9H, CH3), 5/5 (d, 1H, CH),  

4/2-1/2 (m, 4H, ArH),  2/2 (s, 1H, NH),  2/3 (s, 1H, NH); IR (KBr): 9912 (NH), 1192   (NH), 

1612 (C=O) cm-1. 
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Abstract 

     Dihydropyrimidinones (DHPMs) have a wide range of biological activities, 

antitumor, anti-hypertensive, anti-bacterial and anti-inflammatory agents, while also 

possessing cytotoxic activity. 

     3,4-Dihydropyrimidin-2(1H)-ones derivatives were synthesized in moderate to high 

yields via a one-pot three component reaction, using aldehydes, ketones or 1,3-

dicarbonyl compounds with urea, in the presence of catalytic amount of  γ-AlOOH 

(Boehmite). 

     This catalyst is non-toxic, inexpensive and reusable, the catalytic reactions were 

done with easily available reagent, under solvent-free conditions at 120˚C. 

     With this variation at Biginelli reaction, high yields of the product is obtained. 

 

Keywords: Pyrimidin, Solvent free,  Nanoboehmite,  Three component synthesis 
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