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 شیمی ایمیدازول1

 ایمیدازول 1 -1

حلقه پنج عضوی  هاآزولدیشیمی هتروسیکل یکی از مباحث بسیار مهم در سنتز شیمی آلی است. 

 که در آن دو اتم کربن توسط دو هترو اتم نیتروژن جایگزین شده است. در ایمیدازول هستندبا دو هترو اتم 

زیرا اتم هیدروژن ، باشدرم تاتومری مین ترکیب دارای دو فقرار دارند. ای 9و1های نیتروژن در موقعیت اتم

ها نها نقش متفاوتی دارند، یکی از آقادر است روی هر دو اتم نیتروژن قرار بگیرد. هر کدام از این نیتروژن

 و دیگری نقش الکترون کشنده را داراست شودنقش الکترون دهنده را دارد که به نیتروژن پیرولی گفته می

 D61/9گشتاور دوقطبیبه شدت قطبی و دارای  . ایمیدازولشودیدینی گفته میکه به آن نیتروژن پیر

 یک اسید ضعیف با باشد. ایمیدازولهای قطبی میل در آب و سایر حلالبه همین دلیل  محلو باشد.می

5/14=apk این تشکیل پیوند هیدروژنی نقطه جوش بالایی دارند. سبببه  هاایمیدازولد. این باشمی

 .] 1[کنندت آروماتیک هستند و به صورت آمفوتر عمل میترکیبا

N
H

N

 

(1)  

هاالیت بیولوژیکی مشتقات ایمیدازولفع 1-2  

اند. بسیاری های بیولوژیکی و دارویی فراوان بسیار مورد توجه قرار گرفتهبه جهت ویژگی هاایمیدازول

های دارویی مانند امپرازول، لوزارتان و هایی کلیدی در سنتز بسیاری از عاملواسطه از مشتقات ایمیدازول

 .[2]المزارتان هستند
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ضد التهاب، ضد درد، ضد سل، ضد ، ضد باکتری، داشته و ضد قارچ داروییاین ترکیبات فعالیت 

 .هستندضد ویروس  و افسردگی، ضد سرطان

دارای بیشترین خاصیت ضد التهابی و ضد ،(2ایمیدازول )-1H-فنیلدی-5،4-)بنزیل اکسی(-2مشتق 

 .[9] باشددرد می

N
H

N

O

 

(2) 

باشد کربوکسیلات دارای خاصیت ضد سل می-4-ایمیدازول-1H-سیکلوهگزیلدی-5،2-مشتق اتیل

[4]. 

N
H

N

EtOOC

 

(3) 

کربوکسامید -5-ایمیدازول-1H-[لایل(اتی-4-)مورفولین-2]-N-سولفانیل( متیل)-2-بنزیل-1مشتق

 .[5]بیشترین فعالیت ضد افسردگی استدارای،(4)
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(4) 

 .[6]دهد، بیشترین فعالیت ضد سرطانی را از خود نشان می(5)مشتق 

N

N

CH3

NH
O

S

NN

NN

CH3

 

(5) 

فعالیت ،(6)ن ا-2-ایمیدازول-1H-هیدرودی-9،1-تری متوکسی فنیل(-4،9،5)-4-فنیل-1مشتق 

 .[7]دهدضدتوموری بالایی را از خود نشان می

N

N
HO

OMe

OMe

OMe

 

(6) 

ها هیستیدین است که یک های زیستی بسیار مهم هستند. مهمترین مشتق آنها جزء مولکولایمیدازول

ها و ها و آنزیمآمینواسید با زنجیر جانبی ایمیدازول است. این ترکیب نقش بسیار مهمی در ساختار پروتئین

ی آنزیم زدایی به وسیلهبا کربوکسیل (7)به علاوه، هیستیدین  کند.در عملکرد هموگلوبین بازی می

 .[8]شودیک ترکیب بسیار مهم بیولوژیکی است تبدیل می که (1)هیستیدین دکربوکسیلاز به هیستامین 
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(1 )                                                                          (7) 

عبارتند از : خواب و بیداری، تعادل مایعات بدنی، تنظیم دمای نقش های فیزیولوژیک هیستامین 

های هیپوفیزی و کنترل بدن، تنظیم قلب و عروق، یادگیری و حافظه، درک درد،کنترل ترشح هورمون

 .[3] دریافت غذا

ی های دارویی، در صنایع دیگر نیز کاربردهای فراوانی دارند؛ زیرا بسیارها به غیر از فعالیتایمیدازول

باشند. برخی از مشتقات ایمیدازول در عکاسی به ها میاز ترکیبات مهم صنعتی حاوی مشتقات ایمیدازول

برخی از فلزات، مانند مس،  گیرد. در تماس باعنوان ترکیبات حساس نوری مورد استفاده قرار می

 .[01]شودنع از خوردگی میکنند، که این امر ماانتقال الکترون عمل می ها به عنوان بازدارندهایمیدازول

 سنتز ایمیدازول و مشتقات آن 1-3

در سال  2رادزسکیسنتز شد. این واکنش توسط 1دبوستوسط  1151دازول اولین بار در سال ایمی

 -αاصلاح شد. این واکنش حاصل تراکم یک  9هاگننویدتوسط  1395توسعه پیدا کرد و در سال  1112

 .[11]باشددر الکل می والاناز محلول آمونیاک خشکاکی 2با یک آلدهیدو (3)کربونیلدی

 

 

 

 

 

1-Debus 

2-Radziszewski 

3-Weidenhagen 
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         (11)                                                                                                                     (3) 
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         (11)                                                                                                                           (3) 

افزایش  61%استات به همراه آمونیاک مایع بازده را تا  (II)با استفاده از استواستون و مس هاگننوید

 داد.

با فسفر پنتا کلرید  (21)دی متیل اکسی آمید-N,Ńاز واکنش  1111و همکارانش در سال  1والاچ

 .[12]ها را سنتز کردندگروه دیگری از مشتقات ایمیدازول

R
CH2

NH

O

NH
CH2

R

O

N

N

RCH2

R
Cl

PCl5

 

     (19                                                                )(12)  

شود سپس با حذف یک های کربونیل با کلر جایگزین میگروه 5lPCدر این واکنش ابتدا با استفاده از 

 :[19]شود. مکانیسم واکنش به صورت زیر استاتم کلر حلقه ایمیدازول بسته می

 

 

 

1.Wallach 
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 (14)هاکتونآمینوآسیل-αبا استفاده از روش حلقوی شدن  1391و همکارانش در سال 1دیویدسون

 .[14]ها را سنتز کردندگروه دیگری از ایمیدازول
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reflux 

                (15                                                                                             )(14) 

کند و سپس با تشکیل به عنوان نوکلئوفیل به گروه کربونیل کتونی حمله می 3NHدر این واکنش 

 دهد.ه کرده و حلقه ایمیدازول را تشکیل میگروه کربونیل آمیدی حملبه  تاتومری به آمین، یک ایمین و

 

 

 
 

1.Davidson 
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در حضور یک  (71)و آمیدین (61)استون کلرو-αبا استفاده از  1341و همکارانش در سال 1کورنفورد

 .[15]ها را سنتز کردندباز مشتق جدیدی از ایمیدازول

O

CH3 CH2

Cl + C

NH2
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Ph . HCL NaOH

-H2O
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CH3

reflux 

                        (11)                                                          (17       )                               (16      )            

استون حمله کرده و با کلرو -αدر این واکنش، ابتدا آمیدین به عنوان یک نوکلئوفیل دو سر دندانه به 

 کلر و سپس حذف آب، مشتق جدید ایمیدازول سنتز می شود. خروج

با سدیم  (13) ها کربونیلآمینو-αو همکارانش با استفاده از واکنش  2جونز, 1343در سال 

 .[16]زیر را سنتز کردند (21)ایمیدازول بنزیل -1 مشتق (21) ایزوتیوسیانات

CH(OC2H5)2

CH2

NH

CH2Ph

+ NaCNS
H

+

ClH , EtOH

100

-H2O

1) HNO3

40 - 50

2)NaOH

N
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PhH2C 

 

 
1. Cornforth 
2.Jones 
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 ها برجهت سنتز مشتقات جدید ایمیدازولگران، بیشتر تحقیق و بررسی خود را پژوهشاخیر  در دهه

ها علاوه بر انجام اند. در این سالهای چند جزئی، به صورت تک ظرفی متمرکز کردهبه کارگیری واکنش

پرداخته شده که نتایج خوبی را به ی واکنش در شرایط ماکروویو نیز واکنش در شرایط گرمایی، به مطالعه

 همراه داشته است.

با استفاده از بنزیل وآمونیوم استات به همراه مشتقات  2116و تیم تحقیقاتی او در سال 1ناگاراپو

 .[17]دار را سنتز کردندهای استخلافمختلف آنیلین و بنزآلدهید گروه جدیدی از ایمیدازول

OO

+
H

O

R
1

+ R
2

NH2 + NH4OAC

K5CoW12O40.3H2O

MW or

N

N

R
1

R
2

 

                                                                                                     (11)                            

آبه در شرایط کبالتات سه اتودر این واکنش ناگاراپو با استفاده از کاتالیزگر پتاسیم دودکا تنگست

 .کردندها را سنتز ا ماکروویو ایمیدازولگرمایی و ی

با استفاده از بنزیل و آمونیوم استات و مشتقات آنیلین و  2111بهاره صادقی وهمکارانش در سال 

فلوئورید در حضور کاتالیزگر  سیلیکا تری گراد،درجه سانتی 141بنزآلدهید در شرایط بدون حلال، در دمای 

دار را  های استخلافساعت ایمیدازول 2شده روی سیلیکاژل( و در مدت فلوئورید بوران تثبیت بور )تری

 .[11]سنتز کردند

1-Nagarapu 
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OO

+
H

O

Ar
-

+ R NH2 + NH4OAC
37%.BF3.SiO2

Solvent Free

N

N

Ar
-

R
2

140 2h

 

به  اکتان [2،2،2]سیکلوآزا بیدی-1،4با استفاده از کاتالیزگر 2111و همکارانش در سال 1ناجسوار

را  (14) تترافنیل ایمیدازول-5،4،2،1 گراددرجه سانتی 65-61در دمای  همراه حلال ترشیوبوتوکسید و

 .)))(.[13]سنتز کردند

OO

+
H

O

Ph

+ Ph NH2 + NH4OAC
DABCO

t-BuOH

N

N

Ph

Ph

60 - 65 
0
C

 

(11) 

 

1-Nageswar 
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 هاهای ایمیدازولواکنش1-4

های ها دو دسته واکنشها کمتر مورد بررسی قرار گرفته است. ایمیدازولواکنش ایمیدازول

های و جفت شدن با نمک کرافتسفریدل دهند اما واکنش ویلزمایر،نوکلئوفیلی را انجام میالکتروفیلی و 

 دهند.آزونیوم را انجام نمیدی

 های الکتروفیلیواکنش 1-4-1

 تاتومری هستند. دارای هاایمیدازول

N
H

N

E

N

N
HE

 

ترین موضع برای آن فعال 4دار نباشد، موضع ها به شرط آنکه اتم نیتروژن، استخلافدر ایمیدازول

 حمله الکتروفیل است.

 

 

 

 .[21]شودپذیرنده الکتروفیل می 5دارای استخلاف باشد موضع  4در صورتی که موضع 

 

N
H

N

R

+ Br2

N
H

N

R

Br

 

 .[21]شودوارد واکنش می با الکتروفیل 2دار باشند موضع استخلاف 5و4چنانچه هر دو موضع 

N
H

N

1

2

34

5

E
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N
H

N

CH3

Ph
+ Br2

N
H

N

R
1

R

Br

 

 واکنش نوکلئوفیلی1-4-2

 .[21]در واکنش نوکلئوفیلی، حلقه ایمیدازول باید دارای استخلاف هالوژن باشد

N
H

N

O2N

Cl
+ NH3

N
H

N

NH2

O2N

 

   

 .[22]استبه صورت زیر  دهندها انجام میهایی که ایمیدازولدیگر از واکنشیکی 

N
H

N

+

X
- keto ester/MeCNCu 2O/B  

-90 base

X=Br,CL

N

N
80

 

وینیل ایمیدازول سنتز می شود. -Nدر این واکنش ایمیدازول با یک وینیل هالید واکنش داده و یک

درجه  11–31مای این واکنش از نوع جفت شدن اولمن است که با استفاده از کاتالیزگر مس در د

 شود.با ایمیدازول جفت می گراد وینیل هالیدسانتی

 بوهمیت  1-1-5

باشد که نقش اندازه بلوری مختلف می با مقادیر آب و (AlOOH) ،، اکسید هیدروکسید آلومینیومبوهمیت

های از آنیون h.c.pآرایشی آلومینا دارد. بوهمیت دارای ها و مواد گوناگون با پایهمهمی در تهیه کاتالیزگر

های آلومینیوم اشغال کرده است؛ یعنی ساختار های هشت وجهی آن را کاتیوناکسیژن است که تمامی حفره

های هیدروژنی به هشت وجهی انحراف یافته که از طریق پیوند 3AlO(OH)3یا  4AlO(OH)2 هایآن از واحد

 .[29] (1-1اند تشکیل شده است )شکلهم اتصال یافته
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 ( ساختار بوهمیت1-1شکل)

ی یا بازی که هیدروکسید های آلومینیوم در محیط اسیدسازی نمکاز خنثی عمومی طوربه  بوهمیت

هیدروکسید آلومینیوم هد و سپس تکلیس هیدروکسید و یا شرایط هیدروترمال روی دآلومینیوم آمورف می

 .[29]آیدگراد بدست میتیدرجه سان 175تا  211ژل بین -آمورف حاصل از فرایند سل

 بوهمیت آلومینیومهای نانوکاربرد 1-1-6

مخلوط کردن مکانیکی  ،ترین روشها وجود دارد، که قدیمیی سرامیکهای گوناگونی برای تهیهروش    

 ژل است.-سلترین و بهترین روش، فرآیند ها، و جدیدهای فلزی و حرارت دادن آنها یا هیدروکسیداکسید

ژل محسوب -های بسیار مهم در فرآیند سلمادههای فلزی یکی از پیشآلکوکسید در حال حاضراما     

 تر خواهند بود.خالص حاصل یهاشوند، چرا که فرآوردهمی

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

دلیل افزایش یکنواختی فرآورده و لذا بهبود کیفیت سرامیک دهند و این بهمیسرامیک را به خود اختصاص 

های متعددی در های متخلخل استفادهسرامیک تکنولوژی می باشد.و نانو الکترونیکجهت کاربرد آن در نانو

 صنایع شیمیایی، پزشکی و الکترونیک دارند.
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 فصل دوم

 

 بحث و بررسی نتایج

 

 

 

 

 

 



 
 

 یجنتا یبحث وبررس 2

ضد و ضد حساسیت، کش،قارچ ،باکتریضد بیولوژیکی، خواص داشتن علت بهها آزولدی-9,1

 یتبا توجه به اهم ینبنابرا دارند. یعیکاربرد وس یداروساز یعدر صنا ییخواص دارو یگردو  افسردگی

 ها ضروری است.جدیدی از آنمشتقات  یبات، سنتزترک ینا یکاربرد

های چهارجزئی ، واکنشاهآزولدی-9,1ترین روش سنتز مرسومدهدکه متون علمی نشان میبررسی 

ها دارای معایبی از قبیل؛ استفاده از و یا سه جزئی تک ظرفی است. شرایط واکنش در اکثر این روش

بنابراین شرایط دمایی بسیار بالا می باشد.  ،های گران قیمت یا سمی مانند یدکاتالیزگر ،های سمیحلال

 رسد.سنتز این ترکیبات کاملا ضروری به نظر می ایهای جدید برارائه روش

-9,1برای سنتز های چهارجزئی یا سه جزئی دهد که در واکنشی نشان میمتون علم یبررس

 گزارش نشده است. نانوبوهمیتتا به حال استفاده از کاتالیزگر  اه آزولدی

از  5,4,2,1های یتاستخلاف شده در موقع یاهآزولدی-9,1از  یدی، مشتقات جددر این پروژه

 یزگردر حضور کاتالآمونیوم استات  و های آلیفاتیک یا آروماتیکها و آمینمشتق آلدهیدبا  یلواکنش بنز

 .یدگرد سنتزبهره بالا گراد با درجه سانتی 121 نانوبوهمیت در شرایط بدون حلال در دمای

 

 

 

 

OO

+
O

R
2

H

+ NH4OAC + R
1
NH2

neat

120 
o
C

nano boehmite

N

N

R
2

R
1

R
1

= Alkyl or Aryl
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 واکنش یطنمودن شرا ینهبه 2-1

عنوان به  آمینوآمونیوم استاتبنزیل و بنزآلدهیدبا  بنزیل واکنش،از واکنش یطنمودن شرا ینهبه برای

 .برروی بهره واکنش مورد بررسی قرار گرفتکاتالیزگر حلال و اثراتواکنش  یندر ا .واکنش مبنا استفاده شد

 

 

 

 

 مقدار کاتالیزگر و حلال کاتالیزگر،بهینه کردن نوع  2-1-1

اثر نوع، مقدار کاتالیزگر و حلال مورد بررسی ایمیدازول -H1-فنیلتری-5٫4٫2-بنزیل-1در سنتز 

ی واکنش نوع کاتالیزگر، مقدار کاتالیزگر و حلال بهینه شد. برای بهینه برای داشتن بهترین بهره قرار گرفت.

( نوع کاتالیزگر ، 1-2مول درصد از نانوبوهمیت آزمایش شد. جدول) 21،11, 5کردن مقدار کاتالیزگر، مقادیر 

 دهد.مقدار کاتالیزگر و نوع حلال را در بهره واکنش نشان می

 کاتالیزگر و مقدار کاتالیزگر, (بهینه کردن شرایط حلال1-2جدول )

بهره واكنش 

)%( 
مقدار  حلال

 كاتاليزگر
 رديف نوع كاتاليزگر

- OH
2

CH
3

CH 11%mol ZnO 1 

55 neat 11%mol AlOOH 2 

22 CN
3

CH 11%mol AlOOH 3 

35 O
2

H 11%mol AlOOH 4 

52 OH
2

CH
3

CH 11%mol AlOOH 5 

55 neat 11%mol 
2

ZnCl 5 

45 neat 11%mol 
2

NiCl 7 

71 neat 01%mol AlOOH 8 

51 neat 5%mol AlOOH 5 

OO

+
O

Ph H

+ NH4OAC + PHCH2NH2
solvent

120 
o
C

Cat
N

N



 
 

 

با  5, 4،2, 1های یتاستخلاف شده در موقعهای آزولدی-H1-3،1سنتز مشتقات 2-2

 C˚121یزگرنانوبوهمیتدر شرایط بدون حلال ودر دمای استفاده از کاتال

ها سنتز گردید. طی یک آزولدی-H1-9،1بعد از بهینه کردن شرایط واکنش، مشتقات مختلفی از 

به همراه کاتالیزگر  آمین آلیفاتیک یا آروماتیکواکنش چهار جزئی بنزیل، بنزآلدهید، آمونیوم استات و 

 سنتز گردید. مشتقات جدیدی گرادسانتی درجه 121ودر دمایمخلوط  ،درشرایط بدون حلال نانوبوهمیت

 .( نشان داده شده است2-2نتایج در جدول )

 

 5و  4و 2و1هاییتاستخلاف شده در موقع هایآزولدی-H1-9،1بهره واکنش و دمای ذوب مشتقات جدید  (2-2جدول )

بهره واکنش  مراجع

)%( 

نقطه ذوب  (هقدقیزمان)

 مرجع

نقطه 

 (˚Cذوب)

 ترکیب ساختار

 

 

[24] 

 

 

35 

 

 

 

51 

 

 

161-151 

 

 

151 
N

N

 

 

 

 

a11 

 

 

[24] 

 

 

39 

 

 

51 

 

 

211-216 

 

 

216 

N

N

 

 

 

 

b11 

 

 

[25] 

 

 

74 

 

 

121 

 

 

113 

 

 

117-115 

N

N

CH3

 

 

 

 

c11 

14 

15 



 
 

 

 

[26] 

 

 

 

31 

 

 

21 

 

 

165-169 

 

 

167-165 

N

N

Cl

 

 

 

 

d11 

 

 

[22] 

 

 

71 

 

 

41 

 

 

132-131 

 

 

 

113-117 

N

N

O2N

 

 

 

 

e11 

 

 

[26] 

 

 

 

13 

 

 

25 

 

 

164 

 

 

169-164 
N

N

 

 

 

 

f11 

 

 

[26] 

 

 

11 

 

 

95 

 

 

115 

 

 

119-112 

N

N

O2N 

 

 

 

g11 

 

 

- 

 

 

 

 

32 

 

 

21 

 

 

- 

 

 

215 
N

N

Cl 

 

 

 

h11 

 

16 



 
 

 

 

- 

 

 

 

11 

 

 

91 

 

 

- 

 

 

121-111 
N

N

CH2CH2OCH3 

 

 

 

i11 

 

 

- 

 

 

 

 

75 

 

 

91 

 

 

- 

 

 

76-71 
N

N

CH2CH2CH3 

 

 

 

j11 

 

 

- 

 

 

19 

 

 

121 

 

 

- 

 

 

161-155 
N

N

CH(CH3)2 

 

 

 

k11 

 

 

- 

 

 

11 

 

 

91 

 

 

- 

 

 

115-111 
N

N

CH2CH2CH2CH3 

 

 

 

L11 

 

 

- 

 

 

79 

 

 

51 

 

 

- 

 

 

149-193 
N

N

O

 

 

 

 

m11 
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 واکنش یسممکان 2-3

( نشان داده شده است.1-2مکانیسم پیشنهادی این واکنش در طرح )

Ph
Ph

O

O

+ NH3 Ph
Ph

O

OH

NH
H

Ph
Ph

NH

O

H2O

NH2R
1

Ph
Ph

NH

OH

NR
1

H

H2O

Ph
Ph

NR1

NH

+

O

CH3

R
2

Ph
Ph

NR1

N
+

H

R
2

O
-

Ph
NR1

N

Ph

OH

R
2

H

Ph
Ph

N

NHR
1

R
2

O

NN

OHR
2

H

R
1

H2O

N

N

R
1

R
2

 

 (1-2طرح)
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استخلاف شده  هایآزولدی-(H1)-3،1مشتقاتیفی شواهد ط 2-4

 5و4و2و1هاییتدرموقع

 (i14ایمیدازول)-H1-فنیلتری-5،4،2-اتیل(متوکسی -2)-1

متصل به  3CHگروه هایپروتون .گرفته شده است 3CDClل حلاکه در  یبترک این H NMR1یفط

 2CHهای گروه پروتون .شودیپروتون مشاهده م سه یکپ یربا سطح ز 36/2در به صورت یکتایی  اکسیژن

های پروتون، شودیپروتون مشاهده م دو یکپ یربا سطح ز15/9تایی در به صورت سه تصل به اکسیژنم

2CH 19/4تایی دررا به صورت سه متصل به نیتروژن شود همچنینمشاهده میپروتون سهیکپ یربا سطح ز 

اند ظاهر شدهپروتون پانزده  یکپ یربا سطح ز 94/7در ییبه صورت چندتاآروماتیک های حلقههای پروتون

 .(2شماره یف)ط

های فنیل در . جذب کششی گروهگرفته شده است KBrکه به صورت قرص  یبترک ینا IRیفط

1-cm1561-1511 یجذب کششوCH1در  های حلقه آروماتیک-cm1159  و جذب مربوط به گروه

2CH1در-cm2333-2331 (1شماره یف)طگرددمشاهده می. 

 (j14ایمیدازول)-H1-پروپیل-1-فنیلتری -5،4،2

تایی ه صورت سهب 3CHهایپروتون. گرفته شده است 3CDClلکه در حلا یبترک این H NMR1یفط

تایی در به صورت شش میانی 2CHهای پروتون .شودیپروتون مشاهده م سه یکپ یربا سطح ز 51/1در 

21/1 2های پروتون.شودیپروتون مشاهده م دویکپ یربا سطح زCH تایی در به صورت سه متصل به نیتروژن

71/9 به صورت آروماتیک  هایحلقههای پروتونشود همچنین مشاهده میپروتون سه  یکپ یربا سطح ز

 .(4شماره یف)طظاهر شده است پروتون پانزده  یکپ یربا سطح ز 94/7در  ییچندتا
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های فنیل در . جذب کششی گروهشده استگرفته  KBrکه به صورت قرص  یبترک ینا IRیفط

1-cm1561-1511 یجذب کششوCH1در  های حلقه آروماتیک-cm1159  و جذب مربوط به گروه

2CH1در-cm2333-2331 (9شماره یف)طگرددمشاهده می. 

 (k14ایمیدازول)-H1-فنیلتری-5،4،2-ایزوپروپان-1

به صورت  3CH هایپروتون .گرفته شده است 3CDCl که در حلال یبترک این H NMR1 یفط

 متصل به نیتروژن آلیفاتیکCH  پروتون .شودیپروتون مشاهده م شش یکپ یربا سطح ز 26/1در دوتایی 

-حلقههای پروتوناست همچنین ظاهر شدهپروتون  یک یکپ یربا سطح ز 47/4تایی دربه صورت هفت

 .(6شماره یف)طشودمشاهده میپروتون پانزده  یکپ یربا سطح ز 61/7در  ییبه صورت چندتاآروماتیک های

های فنیل در . جذب کششی گروهگرفته شده استKBrکه به صورت قرص  یبترک ینا IRیفط

1-cm1561-1511 یجذب کششوCH1در  های حلقه آروماتیک-cm1159  و جذب مربوط به گروه

2CH1در-cm2333-2365 (5شماره یف)طگرددمشاهده می. 

 (l14ایمیدازول)-H1-فنیلتری-5،4،2-بوتیل-1

به صورت  3CH هایپروتون. گرفته شده است 3CDCl که در حلال یبترک این H NMR1 یفط

به صورت  3CHمجاور  2CHهای پروتون .استظاهر شدهپروتون  سه یکپ یربا سطح ز 52/1در تایی سه

به صورت  بعدی 2CHهای پروتون شود.یمشاهده م پروتوندو  یکپ یربا سطح ز 31/1تایی در شش

متصل به  2CHهای همچنین پروتون .شودیمشاهده م پروتوندو  یکپ یرا سطح زب 24/1تایی در پنج

به آروماتیک  یحلقههای پروتون،و پروتوندو  یکپ یرا سطح زب 11/9تایی در را به صورت سه نیتروژن

 .(1شماره یف)طاستظاهر شدهپروتون پانزده  یکپ یربا سطح ز 92/7در  ییصورت چندتا
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های فنیل در . جذب کششی گروهگرفته شده است KBrکه به صورت قرص  یبترک ینا IRیفط

1-cm1561-1511 یجذب کششوCH1در  های حلقه آروماتیک-cm1159  و جذب مربوط به گروه

2CH1در-cm2333-2365 (7شماره یف)طگرددمشاهده می. 

 (m14ایمیدازول)-H1-متیلایل-2-اکساسیکلوپنتان-1-فنیلتری–5،4،2

.به خاطر وجود مرکز کایرال در گرفته شده است 3CDClکه در حلال یبترک این H NMR1یفط

اند به همین دلیل های اطراف مرکز کایرال دیاستروپیک شدهاستخلاف متصل به حلقه ایمیدازول پروتون

 16/9تایی دربه صورت سه متصل به اکسیژن 2CH هایپروتون است.تر شدهها کمی پیچیدهشکافتگی پروتون

 پروتون .شودیمشاهده م پروتوندو  یکپ یربا سطح ز CH39/9در تایی متصل به اکسیژن به صورت چند 

با سطح  37/9تایی در به صورت چند متصل به نیتروژن 2CHهای و پروتونپروتون  یک یکپ یربا سطح ز

به صورت یک  مانده از استخلاف متصل به نیتروژنباقی چهار پروتون .ظاهر شده استپروتون دو  یکپ یرز

آروماتیک حلقه های پروتون. شودیمشاهده م پروتونچهار  یکپ یربا سطح ز  43/1تایی در مجموعه چند

 .(11شماره یف)طشودمشاهده میپروتون پانزده  یکپ یربا سطح ز 92/7در  ییبه صورت چندتا

های فنیل در . جذب کششی گروهگرفته شده است KBrکه به صورت قرص  یبترک ینا IRیفط

1-cm1561-1511 یجذب کششوCH1در  های حلقه آروماتیک-cm1159  2و جذب مربوط به گروهCH 

 .(3شماره یف)طگرددمشاهده می cm2333-2365-1درآلیفاتیک 

 (h14ایمیدازول)-H1-فنیلتری-5،4،2-کلروفنیل(-3)-1

به  آروماتیکحلقه های پروتون .گرفته شده است 3CDClکه در حلال یبترک این H NMR1یفط

 .(12شماره یف)طدهدنشان میپروتون  نوزده یکپ یربا سطح ز 11/7در  ییچندتایک مجموعه صورت 
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های فنیل در جذب کششی گروه گرفته شده است، KBrکه به صورت قرص  یبترک ینا IRیفط

1-cm1561-1511 یجذب کششوCH1در  های حلقه آروماتیک-cm1159یف)طگرددمشاهده می 2361و 

 .(11شماره

 هاآزولدی-H1-3،1-سنتز سه جزیی 2-5

والان آمونیوم با استفاده از بنزیل، مشتقات بنزآلدهید و دو اکی هاآزولدی -H1-9،1سنتز سه جزیی

( 9-2انجام گرفت. بهینه کردن شرایط واکنش طبق روش قبلی انجام گرفته که نتایج آن در جدول ) استات

 گردآوری شده است.

 

 

 

  (11                                 )(3) 

 ( بهینه کردن شرایط حلال کاتالیزگردر واکنش سه جزیی9-2جدول)

مقدار  نوع کاتالیزگر حلال بهره واکنش)%(

 کاتالیزگر

 ردیف

56 OH2CH3CH AlOOH 5%mol 1 

62 CN3HC AlOOH 5%mol 2 

51 O2H AlOOH 5%mol 9 

31 neat AlOOH 5%mol 4 

44 neat AlOOH 11%mol 5 

OO

+
O

Ph H
+ NH4OAC

neat

120 
0
C

nano bohemite

N
H

N
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22 neat AlOOH 21%mol 6 

33 neat 2ZnCl 5%mol 7 

61 neat 2NiCl 5% mol 1 

- neat Zno 5%mol 3 

 

با  5،4،2 هاییتاستخلاف شده در موقعهای آزولدی-H1-3،1سنتز مشتقات 2-6

 C˚121یزگرنانوبوهمیتدر شرایط بدون حلال و در دمای استفاده از کاتال

 5, 4،2هاییتاستخلاف شده در موقعهای آزولدی-H1-9،1سنتز مشتقات(4-2جدول)

دمای ذوب  مرجع

گزارش 

 (˚C)شده

دمای 

 (˚Cذوب)

بهره 

 واکنش)%(

 زمان

(min) 

 ترکیب ساختار

 

[23] 

 

 

 

915-919 

 

916-912 

 

71 

 

 

14 
N
H

N

O2N 

 

 

n11 

 

 

[23] 

 

295-292 

 

291-291 

 

71 

 

45 

N
H

N

CH3 

 

 

o 11 

 

29 



 
 

 

[23] 

 

261-251 

 

255-251 

 

11 

 

11 

N
H

N

Cl

 

 

 

p11 

 

 

[23] 

 

176-171 

 

175-172 

 

61 

 

115 

 N
H

NCl

Cl

 

 

 

q11 

 

 

 

[23] 

 

 

211-133 

 

211-136 

 

31 

 

61 

N
H

N
Cl

 

 

r11 

 

 

[23] 

 

263 

 

261-265 

 

15 

 

11 

N
H

N

 

 

s11 

 

 

 بوهمیتبازیافت کاتالیزگر نانو 2-2

 باشد. بوهمیت قابل بازیافت بودن آن میهای کاتالیزگر نانویکی از مزیت 

جداسازی شد، بعد  آمونیوم استات و آمینو  بنزیلبوهمیت در پایان واکنش بنزآلدهید و کاتالیزگر نانو

ی مجدد قرار گرفت، بدون اینکه بار بازیافت شد و مورد استفاده و خشک کردن، سهDMFاز شستشو با 

 ای کاهش یابد. ی واکنش به طور قابل ملاحظهبهره

 است.( گزارش شده5-2نتایج حاصل از این بازیافت در جدول)    
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 بوهمیتواکنش بعد از بازیافت کاتالیزگر نانوی واکنش و زمان انجام (: بهره5-2جدول )

 تعداد دفعات بازیافت بهره واکنش)%( (دقیقهزمان انجام واکنش)

25 15 1 

25 73 2 

25 72 9 

 

 بوهمیتسنتز نانو 2-3

در  2HgClبوتانول با کاتالیزگر -2آلومینیومی و  یآلومینیوم از مخلوط ورقهبوتوکسید-2ابتدا محلول 

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

رقیق M2تا غلظت  بوتانول-2( و محصول بدست آمده درC˚161-151)حمام روغن با دمای  گردیدانجام 

 گردید.

AL + 3ROH

HgCL2

AL(OR)3 + 3/2 H2

R = -CH(CH3)(CH2CH3) 

در دمای  آب مقطر ml11استیل حاوی  در راکتورو  در بشر ریخته شده مقداری از این محلول سپس

C˚111  ه صاف شده و دربوهمیت بدست آمدساعت قرار داده شد. پودر نانو 5به مدتC˚111 خشک

 .گردید

(OH) + ROH 2Al(OR)→ O 2+ H 3Al(OR) 

 

AlO(OH) + 2 ROH→ (OH) + H2O 2Al(OR) 

 . [29]باشدمی g2m269/با مساحت سطح  nm11-5دست آمده ی ذرات بهاندازه
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 یریگ یجهنت2-4

استخلاف شده در های آزولدی-H1-9،1از  یدیمشتقات جد یمما موفق شد یکار پژوهش ینا در

سنتز C˚121در شرایط بدون حلال ودر دمای  یزگرنانوبوهمیتبا استفاده از کاتالرا 5،4،2،1های یتموقع

 توان موارد زیر را نام برد:میروش  ینا هاییژگیاز و یمکن

که منجر به  ها و انجام واکنش در مراحل بعدیکه نیازی به جداسازی واسطه ؛ظرفی بودن واکنشتک -1

 شود نیست.واکنش می یکاهش بهره

 های آلی، سمی و مخرب محیط زیست هستند.حلال. انجام واکنش در شرایط بدون حلال -2 

 نیازی به کاتالیزگرهای اسیدی مخرب نیست. .شرایط واکنشساده بودن و ملایم بودن  -9

واکنش قابل جداسازی است، غیر سمی و سازگار  بوهمیت که به سادگی از محیطاستفاده از کاتالیزگر نانو -4

 با محیط زیست است.

-ابل ملاحظهی واکنش به طور قی مجدد را دارد بدون اینکه بهرهقابلیت استفاده کاتالیزگر مورد استفاده؛ -5

 ای کاهش یابد.

 ی بالای واکنشبهره -6

 شوند.دقیقه کامل می 61ها حداکثر در زمان کوتاه واکنش، اکثر این واکنش -7
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 نگریآینده 2-11

اده کرد، استفهای چند جزئی شناخته شده یا جدید بوهمیت در سنتز سایر واکنشتوان از کاتالیزگر نانومی

 شود:اشاره میکه به چند مورد 

 واکنش هانش -1

 

 

 

 

 

 هاسنتز بنزوکرومنت -2

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

   

Ar H

O

+ +NH3 CH3

CO2Et

O

2 NH

CO2EtCH3

CH3 CO2Et

Ar
nano boehmite

120 oC

 solvent free

CH3 H

O

+

OH

+

CN

CN
O

CH3

CN

NH2

120 oC

nano boehmite

free solvent
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 فصل سوم

  

یبخش تجرب  

 

 

 

 



 
 

 بخش تجربی3

 هادستگاه 3-1

توسط بخش  MHz11 میدان ، و MHz411با میدان H1( R M N ) ای هیدروژن رزونانس مغناطیس هسته

ای به چندگانگی رزونانس مغناطیسی هسته آنالیز دستگاهی دانشگاه صنعتی شاهرود انجام گرفته است

( نیز به TMSاز) اند.(، مشخص شدهbr(، وپهن )m(، چند تایی)t(، سه تایی)d(، دوتایی)sصورت یکتایی)

 است. عنوان استاندارد داخلی استفاده شده

ثبت   Shimadzu  470  IR  Spectrometer(، با استفاده از دستگاه IRهای مادون قرمز )طیف

های ارتعاشی در واحد فرکانس اند.گرفته شده KBrهایهای ترکیبات جامد به صورت قرصاند.طیفیدهگرد

 Electrothermal  /Bamsteadنقاط ذوب ترکیبات با استفاده از دستگاه  باشند.می (cm-1عدد موجی)

 است.اندازه گیری شده

 مواد اولیه 3-2

 اند.خریداری شده 9ومرک 2فلوکا 1مواد اولیه از شرکتهای تجاری اکروس

 

 

 

 

1-Across 

2-Fluka 

3-Merck 
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 بوهمیتی کاتالیزگر نانوتهیه 3-3

 بوتوکسید-2ی آلومینیومتهیه 3-3-1

بوتوکسید تولید شده -2( در حلال تولوئن رفلاکس گردید. آلومینیومml 11بوتانول )-2( در g 7آلومینیوم )

بسته به دور از رطوبت سازی شده و در ظرف درتقطیر و خالص mmHg5و فشار حدود  C˚167در دمای 

 .[29]بوهمیت مورد استفاده قرار گرفتماده در سنتز نانوداری گردید. این ترکیب به عنوان پیشنگه

 بوتوکسید-2آبکافت هیدروترمال آلومینیوم 3-3-2

ml11 از محلول  M2 بوتانول درون بشر -2بوتوکسید در حلال -2آلومینیومml25 شده و داخل ریخته

در آون C˚111ساعت در دمای  5شد. راکتور به مدت آب مقطر قرار داده ml11 راکتور استیل حاوی

در آون  C˚111 ساعت در دمای 12شد. سپس محلول صافشده و رسوب به مدت الکتریکی حرارت داده

 .[29]الکتریکی خشک گردید

 5, 4،2, 1هاییتاستخلاف شده در موقعهای آزولدی-H1-3،1مشتقات تهیه 3-4

mmolبنزیل واکنش مخلوطی از  های آلیفاتیک یا آمین( و mmol) 1بنزآلدهیدمشتقات  (1(

در در شرایط بدون حلال و ( mol%)11 ونانوبوهمیت (mmol) 1استات آمونیوم ( وmmol) 1آروماتیک

قرار داده شد. محصول به دست آمده با آب شستشو داده شده و با اتانول  گراد درجه سانتی 121یدما

یم یرسنتز شده به صورت ز یباتترک یفیذوب، بهره واکنش و مشخصات ط ی. دمایدگرد جوشان متبلور

 :باشد

 (i11ایمیدازول)-H1-تری فنیل -5،4،2-اتیل(متوکسی -2)-1

 دقیقه 91زمان واکنش:                    %11بهره واکنش :                      C º 121-111دمای ذوب :
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1H NMR (400 MHz, CDCl3):𝛿7/94(m,15H),4/19(t,2H),9/15(t,2H),2/36(s,9H);IR, 

(KBr cm-1): 9151,9375,1611,1445,1465; 

 

 (j11ایمیدازول)-H1-پروپیل-1-تری فنیل-5،4،2

 دقیقه 91زمان واکنش:                     %72بهره واکنش :                           C º 76-71دمای ذوب :

1H NMR (400 MHz, CDCl3):𝛿7/69(m,15H),9/71(t,2H),1/21 (m,2H),1/51(t,9H);IR, 

(KBr cm-1):9151,9375,1611,1445,1465; 

 

 (k11ایمیدازول)-H1-تری فنیل-5،4،2-ایزوپروپان-1

 دقیقه 121زمان واکنش:                    %19بهره واکنش :                      C º161-155دمای ذوب :

1H NMR (400 MHz, CDCl3):𝛿7/61(m,15H), 4/47(m,1H),1/26(d,6H);IR, (KBr cm-

1):9151,9365,1611,1445,1465; 

 

 (l11ایمیدازول)-H1-تری فنیل-5،4،2-بوتیل-1

 دقیقه 91زمان واکنش:                 %11بهره واکنش :                         C º115-111دمای ذوب :

1H NMR (400 MHz, CDCl3):𝛿 7/92(m,15H), 9/73(t,2H), 1/24(m,2H), 1/3(m,2H), 

 1/52(t,9H) ;IR, (KBr cm-1):9151,9365,1611,1445,1465; 
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 (m11ایمیدازول)-H1-متیلایل-2اکساسیکلوپنتان-1-تری فنیل-5،4،2

 دقیقه 51زمان واکنش:                                %75بهره واکنش :                C º 149-193دمای ذوب :

1H NMR (400 MHz, CDCl3):𝛿7/92 (m,15H),9/37(m,1H), 9/39(m,2H),9/16(t,2H), 

1/1-1/7  (m,4H);IR, (KBr cm-1):9151,9365,1611,1445,1465; 

 

 (h11ایمیدازول)-H1-تری فنیل-5،4،2-کلروفنیل(-3)-1

 دقیقه 21زمان واکنش:                 %32واکنش :   بهره                         C º215دمای ذوب :

1H NMR (400 MHz, CDCl3): 𝛿7/11 (m,13H,Ar); IR, (KBr cm-1):9151 ,9365,1611, 

1455,1445; 
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Abstract 

1٫3-Diazoles were synthesized via a one-pot three or four component reaction in moderat to 

high yields. In this method a mixture of benzil٫ ammonium acetate٫ benzaldehyde and 

various aliphatic and aromatic at 120˚C and non-solvent conditions were reacted to give the 

corresponding imidazoles. Imidazoles are important compounds which show a wide range of 

biological activities suchas; Anti fungal and Anti-bacterial activity٫ Anti inflammatory 

activity and analgesic activity٫ Anti tubercular activity٫ Anti depressant activity٫ 

Antileishmanial activity٫ Anti viral activity٫ Anti cancer activity. 

Spectroscopic data of these compounds are included in appendix. 
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