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خداوندا به ما توفیق تلاش در شکست، صبر در نومیدی، رفتن بی همراه، جهاد بی سلاح، کار بی پاداش، 

فداکاری در سکوت، دین بی دنیا، مذهب بی عوام، عظمت بی نام، خدمت بی نان، ایمان بی ریا، خوبی 

خامی، مناعت بی غرور، عشق بی هوس، تنهایی در انبوه جمعیت و دوست داشتن بی نمود، گستاخی بی 

 بی آنکه دوستت بدارند، را عنایت فرما

جان ما را صفای خود ده و دل ما را هوای خود ده، و چشم ما را ضیای خود ده، و ما را از فضل و کرم 

 را به صابری درمان دهیارب دل ما را تو به رحمت جان ده درد همه . خود آن ده که آن به

 این بنده چه داند که چه می باید جست داننده تویی هر آنچه دانی آن ده

 جهان را، انسان را، عقل را، علم را، معرفت را، عشق را، خدایی که آفرید تقدیم به

 ، و به کسانی که عشقشان را در وجودم دمید

توانم موهایشان را که در راه عزت من سفید شد، سیاه کنم و نه برای دستهای نه میکه به پدر و مادرم 

به آنان که در ظلمات این دنیا چون من است، مرهمی دارم .  شان که ثمره تلاش برایپینه بسته 

باشد که توانسته باشم قطره ای از دریای بی  خورشیدی بر من تابیدند و راه را بر من روشن کردند...

 ....تهایشان را سپاس گفته باشمکران محب

یاری  درمسیر پرپیچ وخم زندگی، مشعل امید را در شب های زندگیم به ارمغان آورد. و به همسرم که

 ....زندگیم بوده است رامیدبخش ویاری دهنده د سبز ش همواره و بی منت،

 ...آرامش من است. هیما شیبخش و صفا یکه وجودش شادبه برادرم 

 زندگیم که با روح پاکش، الهام بخش خوشبختی دنیای من است...به ثمره 
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 تعهد نامه

ضایی منش  اینجانب  شته فاطمه ر شجوی دوره دکتری ر شکده  شيمی آلیدان شگاه شيمیدان شاهرود  دان صنعتی 

سنده پایان نامه ستفاده از کاتاليزگرهای همگن و نا نوی شتقاتی از پيریميدین با ا تحت راهنمائی  همگنسنتز م

 متعهد می شوم. محمد باخرددکتر 

  تحقیقات در این پایان نامه توسططا اینجانب انجام شططده اسططت و از صططحت و اصططالت

 برخوردار است.

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

  دیگری برای دریافت هیچ نوع مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسطططا خود یا فرد

 مدرک یا امتیازی در هیچ جا ارائه نشده است.

  کلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دانشططگاه صططنعتی شططاهرود می باشططد و مقا ت

 Shahrood University of» و یا « دانشططگاه صططنعتی شططاهرود» مسططتخرج با نام 

Technology  ».به چاپ خواهد رسید 

 فرادی که در به دسططت آمدن نتایا اصططلی پایان نامه تگثیرگذار بوده حقوق معنوی تمام ا

 اند در مقا ت مستخرج از پایان نامه رعایت می گردد.

  ) در کلیه مراحل انجام این پایان نامه ، در مواردی که از موجود زنده ) یا بافتهای آنها

 استفاده شده است ضوابا و اصول اخلاقی رعایت شده است.

 احل انجام این پایان نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شطططخاطططی افراد در کلیه مر

سانی  صول اخلاق ان ضوابا و ا صل رازداری ،  ست ا شده ا ستفاده  سی یافته یا ا ستر د

 رعایت شده است. 
 تاریخ                                                                                                          

 امضای دانشجو                                                                                                                              

 

 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

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

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

 در توليدات علمی مربوطه ذکر شود.باید به نحو مقتضی 

  بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامهاستفاده. 
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 چکيده:

 

، ضططد HIVکه دارای خاصططیت ضططد  ،بوده حاوی نیتروژن هتروسططیکلیکیبات پیریمیدین گروه مهمی از تر ترکیبات

سی می ضد ویرو سرطان و  ضد  شند. به همین ترتیب ترکیبات باکتری،  ساده و تری-3،2،1با سنتز  آزول به علت روش 

با  در این تحقیق عهده دارند.رنگ ها بر یمی دارویی، شطططیمی آلی و شطططیمیکارامدی که دارند، نقش مهمی را در شططط

 تهیه شد. به شرح زیر، از پیریمیدین جدیدیمشتقات  کربن-جفت شدن کربن و های کلیکاستفاده از واکنش

 

تدا از -1  های آروماتیک در حضطططورو آزید متیل پیریمیدین-6-کلرو-2-برمو-5-اسطططتخلافی-4پروپارژیلواکنش  اب

سططنتز  میدینآزول متاططل به حلقه پیریتریمشططتقات جدیدی از  اند،آمین به عنوان لیگدیفنیلناورتو کاتالیزگر مس و

شرایا واکنش،  خالصاز جمله نکات مثبت این واکنش می توان ب شد. سان و بازدهه ملایم بودن  شاره  سازی آ عالی ا

 کرد.

ای هیک بین پیریمیدیناز طریق واکنش کلمتاططل به حلقه پیریمیدین آزول تری-3،2،1روشططی موثر برای سططنتز  -2

. معرفی شطططد با  یبا بازدهبه عنوان کاتالیزگر  CuI/Mg-Al-LDHو آزید های آروماتیک در حضطططور دار پروپارژیل

 . شناسایی شد ICPو  FTIR ،XRD ،BET ،SEMکاتالیست سنتز شده با استفاده از آنالیزهای 

شیرا  واکنش پیریمیدین( ازتیو) متیل-2-متیل -6-ایلوکسی(این-2-آریل پروپ-3)-4جدیدی از  مشتقات  -3 سونوگا

 . سنتز شدندایلوکسی( پیریمیدین در حلال استونیتریل -1-این-2-)پروپ-6-تیو()متیل-2-متیل -4ها و یدیدبین آریل

شتقاتی -4 ستخلافی-6از  جدید م شیرا بین ماده اولیهکربالدهید از طری-5-آلکینیل پیریمیدین-4-ا سوناگا  ق واکنش 

و در حلال  PPh2PdCl)3(2در حضططور کاتالیزگر و آلکین های انتهایی کربالدهید -5-کلرو پیریمیدین-4-اسططتخلافی-6

 استونیتریل، دمای اتاق و جو آرگون سنتز شد.

 HNMR1 ،CNMR13 ،XRD ،BET ،FTIRهای طیف سنجی مانند تفاده از دادهترکیبات سنتز شده با استمامی ساختار 

 تایید گردید. SEMو 

 

 

یدی: گان کل یدین،  واژ یلآزولتری-3،2،1پیریم یل، آر ید، آر ید، آلکینآز یکید هایی، واکنش کل ، واکنش های انت

 مس کاتالیزگر، LDH شدن سونوگاشیرا، کاتالیزگرجفت
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 مقدمه  -1

 کاتاليزگر : -1-1

را،  حالت تعادل افزوده شود، سرعت رسیدن ماده به واکنشی مخلوط است که اگر به ایماده رکاتالیزگ

، تولید دف پژوهشگرانه .دهدافزایش می ود،شیمیایی پایدار ش دستخوش تغییر که خودبدون آن

بازیابی از مخلوط واکنش، مارف  قابلیت، پذیری کاملبا ، گزینش و بازده هایی با فعالیتزگرکاتالی

، ترکیب دازه، ساختار، توزیع فضاییان مثل واردیبا کنترل م زگرو عمر با  است. عملکرد کاتالی انرژی کم

 .تواند تعیین شودسطا، پایداری گرمایی و شیمیایی می

 هر کاتالیزگر معمو  از سه بخش تشکیل شده است:

 بستر:  -1-1-1

افزایش فعالیت کاتالیزگر  کنند و باعثرا در سطا خود پراکنده می وادی هستند که کاتالیزگرها مبستر

 می تواند به علل زیر باشد: زگریکاتال تیفعال شیافزااین که  شوندنیز می

  افزایش مساحت سطا ترکیبات با پخش کردن آنها بر روی بستر با مساحت با 

  شامل مقاومت در برابر پخت حرارتی، جلوگیری شیمیایی  بهبود پایداری حرارتی، مکانیکی و 

 تجزیه شدن، تبخیر شدن و همچنین تقویت قدرت مکانیکی در برابر فشرده شدن و سایش. از

  بین بستر و ترکیب نشانده شده شیمیایی هایاجزای فعال از طریق واکنشبهبود عملکرد 

  (ی انتقال جرم رابطه مستقیمی دارد.که با پدیده) ساختار منافذاصلاح ساختار هندسی و 

اکسططید دیمو  از جنس سططیلیکا، آلومینو سططیلیکات یا جامد هایی مثل تیتانیمبسططتر هر کاتالیزگر مع

کرد. از جمله بسططترهای معدنی  می توان بسططتر را به دو دسططته معدنی و آلی تقسططیم بندی هسططتند.

ت ها مقا ی این بسططترها اشططاره کرد که دربارهها و پروسططکایت، زئولیتهای فلزیتوان به اکسططیدمی

های آلی هم با توجه به خواص منحار به فردشان، توجه زیادی را به منتشر شده است. بستربسیاری 

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%85%D8%A7%D8%AF%D9%87_(%D9%81%DB%8C%D8%B2%DB%8C%DA%A9)
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%85%D8%AE%D9%84%D9%88%D8%B7
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%85%D8%AE%D9%84%D9%88%D8%B7
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%D8%A7%DA%A9%D9%86%D8%B4_%D8%B4%DB%8C%D9%85%DB%8C%D8%A7%DB%8C%DB%8C
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%D8%A7%DA%A9%D9%86%D8%B4_%D8%B4%DB%8C%D9%85%DB%8C%D8%A7%DB%8C%DB%8C
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AD%D8%A7%D9%84%D8%AA_%D8%AA%D8%B9%D8%A7%D8%AF%D9%84
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AD%D8%A7%D9%84%D8%AA_%D8%AA%D8%B9%D8%A7%D8%AF%D9%84
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اشطططاره  متاکریلاتمتیلآمینواسطططیدها و پلیآنیلین، پلیتوان به پلیاند که از جمله میجلب کردهخود 

 کرد.

های عاملی وهنوع و تعداد گرخل و ابعاد آن و نیز عملکرد یک کاتالیزگر را معمو  جنس بسطططتر، تخل

بعدی های یکپارچه در فضای سههای متخلخل موادی دارای حفرهبستر کند.متال به بستر تعیین می

ستند. برای آن شود،ای متخلخل که مادهه سوب  ست حفره مح صی کنار هم قرار  زم نی ها با نظم خا

ب ته  ندازهگرف نه تغییرات ا ند. دام نانوحفره یاشططط نانومتر  1000تا  از یکحفره، های مواد متخلخل 

ها در شططود. با افزایش تعداد حفرهز دو بخش دیواره و حفره تشططکیل میمتفاوت اسططت. مواد متخلخل ا

ستر باید به گ شود.ها نیز بیشتر میسطا، سطا قابل دسترسی آن حلال به که ای باشد ونهساختار ب

با اتمام واکنش به راحتی با  ،ودهرا دارا ب توانایی عامل دار شططدن وراحتی توانایی نفوذ در آن را داشططته 

 .]4-1[ا سانتریفیوژ از محاو ت جدا شودصاف کردن ی

 اتصال دهنده: -2-1-1

معمو  از جنس  اتاال دهنده متال کردن بستر و مرکز فعال کاتالیزگر است. ،کار اصلی اتاال دهنده

دن مرکز فعال و از جدا ش شدهدروکربنی است که با پیوند کووا نسی به سطا متال یهای هزنجیره

سطا  جلوگیری می اال دهنده دارای انعطاف پذیری با یی از  صیت،کند. ات  بوده که با کمک این خا

های هیدروکربنی بیشططتر باشططد دهد. هرچه طول زنجیرهعال را در دسططترس واکنشططگر قرار میمرکز ف

ایجاد ازدحام  ا افزایش بیش از حد طول زنجیره به دلیلام شططدهیری اتاططال دهنده بیشططتر انعطاف پذ

ی آلی و معدنی دسططته ها به دو دسططتهبه طور عمده اتاططال دهنده مناسططب نخواهد بود. زیاد، فضططایی

 .]6و 5[بندی می شوند 

 اتصال دهنده های آلیالف( 

ش داده و همچنین با تابش نور های طو نی با اکسیژن و اوزون واکندر زمان های آلیاتاال دهنده

هایی مانند پایداری مکانیکی ، باید دارای ویژگیهااتاال دهنده اینبنفش و گاما از بین می روند. فرا

های مناسب برای پیوند کاتالیزگر با ، حلالیت کم در محیا واکنش و امکان دستیابی آسان به حفره
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 ؛

 ؛

 ؛

به های آلی که عموما از جنس پلیمرها هستند، پایداری مکانیکی و حرارتی اتاال دهندهباشد. 

های میان بستگی دارد و این نیز به تعداد پیوندای پلیمر های ذاتی یا به پیوندهای درون زنجیرهویژگی

به  های کارآمد کاتالیزگریی به جایگاهگیری شبکه بستگی دارد. در پلیمرها دستیابها و شکلزنجیره

  .]8و7[سادگی امکان پذیر است

 اتصال دهنده های معدنیب( 

های پلیمری ، باعث می شود آنها نسبت به مشابههانگهدارندهاستفاده از  عناصر معدنی در ساختار پایه 

و در برابر تابش نور فرا بنفش شته هایی باشند. پلیمرهای معدنی پایداری حرارتی با یی دادارای برتری

کنترل بهتر فاکتورهای نفوذ است. باد کردن پلیمر  ،هابرتری دیگر این سیستمو گاما تخریب نمی شوند. 

کنترل فاکتورهای نفوذ پیچیده بنابراین   های محلول بستگی داردایش یا کاهش دما و ویژگیبه افز

ها استفاده توان در شرایا پایدار در بسیاری از واکنشهای معدنی میدر صورتی که  از نگهدارنده است 

 .کرد

برای قرار دادن های کارآمد سططططحی های اکسطططیدهای فلزی دارای گروهز اتاطططال دهندهبسطططیاری ا

توانند با بعضی های سیلواکسان میهای سیلانول سطحی و پلها هستند. گروهها بر روی آنکمپلکس

شوند. آلومینا، تیتانا و زیرکونیا با برهمیا  های فلزی واکنش دادهکمپلکس ستقیم به فلز پیوند  کنش م

 . ]10و9[دبسترهای معدنی پرکاربرد هستن

 فعال کاتاليزگر:مرکز   -3-1-1

این بخش از کاتالیزگر در واقع قسمتی است که واکنش در آن اتفاق می افتد. مرکز فعال با سر اتاال 

 [.11]دیگر باشد و جنس آن ممکن است آلی، کمپلکس فلزی، آنزیم و انواع اشتهدهنده پیوند د

 انواع کاتاليزگر ها: -1-2

همگن و ها را به دو دسته کاتالیزگر توان به صورت عمده آنزگرها انواع مختلفی دارند اما میکاتالی

 همگن تقسیم کرد. نا
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 کاتاليزگرهای همگن -1-2-1

رود با مواد واکنش دهنده در یک به کار می زگرای که به عنوان کاتالیهای همگن، مادهگردر کاتالیز 

. به علت هم فاز بودن با حل شوندراحتی در مخلوط واکنش توانند بههمگن می زگرکاتالیذرات فازند، 

همگن نسبت به  زگرکاتالیاما اصلاح  بر استبازیابی کاتالیزگر مشکل و هزینه مواد واکنش دهنده،

های همگن زگرعملکرد کاتالی بهبود .تر استانحلال پذیری در فاز مایع، آسان ناهمگن، به علت زگرکاتالی

قدرت نفوذ کاتالیزگرهای  .معدنی به ذره اصلی فراهم شودهای متفاوت آلی و تواند با اتاال گروهمی

پایداری حرارتی کاتالیزگر  همگن به علت قرار داشتن در فاز مشابه با مواد واکنش دهنده بسیار با ست.

های از معمول ترین کاتالیزگر .درجه سانتیگراد فعال هستند  250بوده و تا دمای کمتر از همگن پایین 

  .]12-15[های فلزی اشاره کردکمپلکس همگن می توان به

 کاتاليزگرهای ناهمگن -2-2-1

ر در دو فاز مجزا در کنار گر سطحی، مواد واکنش دهنده و کاتالیزگناهمگن یا کاتالیز گرکاتالیزدر یک 

در هر سه فاز جامد، مایع و گاز  زگریکاتال. این گیردصورت می زگریکاتالهم هستند و واکنش در سطا 

راحتی صورتی است که بهناهمگن به زگریکاتالخاوصیت ذرات و  اندازه. است وجود داشته باشدممکن 

به علت هم فاز  همگنکاتالیزگر نا .گرددرو فعالیت آن محدود میشود؛ از ایندر محیا واکنش حل نمی

ن کاتالیزگرهای ناهمگای دارد. از معمول ترین ینهنبودن با مواد واکنش دهنده بازیابی آسان و کم هز

به کاتالیزگر اشاره کرد. پایداری حرارتی  کاتالیزگرهای ناهمگن نسبت  اکسیدهای فلزی می توان به

به  زگرکاتالیدرجه سانتیگراد موثرند. قدرت نفوذ این  500تا  200ی های همگن بیشتر بوده و در دما

 .علت حضور در فاز متفاوت بسیار کم است

 جذب است. کاتالیزگر سطا بر دهنده، واکنش مواد شیمیایی جذباز طریق  ناهمگن کاتالیزگر کردعمل

 سطحی جذب در .چسبندمی جامد جسمی سطا به هامولکول آنطی  که است فرآیندی سطحی

ز گاز ا هاییمولکول بنابراین ،چسبندمی جاذب ماده سطا به واندروالسی نیروهای با هامولکول فیزیکی،

 جذب در. باشند شده مایع گویی که دگیرنمی قرار تاثیر تحت ایاندازه تا اندشده سطحی جذب که
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 سطا در است، شیمیایی پیوند که مشابه پیوندهایی با ،شده جذب هایمولکول، شیمیایی سطحی

 شیمیایی شیوه به کهی هایمولکول جاذب، ماده با پیوند تشکیل یندآفر در. شوندمی داشته نگه کاتالیزگر

 درون پیوندهایبه این شکل برخی از  شوندمی درونی الکترونی آرایش تغییر دچار اند،شده جذب

 شیمیایی شیوه به که هالکولوم از شماری بنابراین .شوندیم شکسته حتی و ضعیف ،کشیده لیمولکو

 دوشمی انجام کاتالیزگر سطا در که واکنشی در شده فعال کسلکمپ شکل به اندشده سطحی جذب

 .]17و16[کنندمی عمل

 :)LDH1(های دولایه ای کاتاليزگر ناهمگن هيدروکسيد -1-3

 :تمعمو  نوعی ترکیب از هیدروکسید دو فلزی با فرمول زیر اس  یه ایهای دوهیدروکسید

 

 

2Ca  , +2Mg+  مثبت مانندهای با دو بارکاتیونمعمو   2M+ های آلی و معدنی مربوطه وآنیون mA−که 

 +2, Cu+2, Ni+2, Co+2, Fe+2Mn 2+وZn  3+ وN  18[باشندمثبت میصر با سه بارعنا[. 

 
 

 LDH: ساختار 1-1طرح

                                                 
1 Layered double hydroxides 

 

O2Hn · mx/
−mA]2)HO(x

3+Nx-1
2+M[ 
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این  کاتیون آلومینیوم می باشد که  3N+مورد نظر ما کاتیون منیزیم و  LDHدر ساختار  2M+ که  

 (.1-1اند )طرح احاطه شده OH-هایی از جنس توسا اسکلتها کاتیون

اد طبیعی و شوند، از مو ای که به عنوان ترکیبات رسی آنیونی هم شناخته میهیدروکسیدهای دو  یه

های زیادی از ردشططده اند. این مواد دارای کارب یی با سططاختار نانو  تهیههای  یهبعدی داراسططنتزی دو

ای، مقاومت تند. این مواد دارای سططاختار  یهها هسططدارویی و حذف فسططفر از محلولجمله  تهیه مواد

 . ]21-19[آسان هستند یتهیهروش با ، قیمت کم، تنوع زیاد و 

قرار  LDHدی های هیدروکسطططیتبادل یونی و یا نفوذ بین  یه آلی می توانند باآنیون های آلی و غیر

ستفاده اکننده های شامل منیزیم و آلومینیوم در حال حاضر به عنوان عوامل ضدعفونی  LDHبگیرند. 

ای زنده در هشططده و در نقل و انتقا ت مولکول می شططوند، این مواد همچنین در ابعاد نانومتر سططاخته

های ر واکنشدها به عنوان کاتالیزگر  LDH همچنین از  شوند.ها استفاده میودرمانی و رهایش دارژن

 .]23و22[آلی هم استفاده شده است 

عموما از این مواد به عنوان بسطتر در تهیه کاتالیزگرها اسطتفاده می شطود.کاتالیزگرهای تهیه شطده بر  

 2001برای مثال  در سطططال این مواد دارای فعالیت، مقاومت و انتخاب پذیری زیادی هسطططتند.  یپایه

 لوئورید که بسططیار فعال اسططت برای تشططکیلهمراه با آنیون ف LDHو همکاران از کاتالیزگر  1چوداری

از  اشططباعغیر -β،α هایاسططترها و نیتریل نتزسطط و افزایشططی کربن در واکنش های -پیوند های کربن

 .]24[ (2-1)طرح اندطریق تراکم نووناگل استفاده کرده

 

 

 

                                                 
1 Choudary 
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متوکسی آنیلین -4، (1) کلروبنزآلدهید-4واکنش و همکارانش از  1کرمشاهی 1820همچنین در سال 

  LDHs@Propyl-ANDSA در سططیسططتم کاتالیزگری( 3) اون-1-ایندن-1H-دی هیدرو-3،2و  (2)

LDH) شده با عامل سید( دی -3،1-آمینو نفتالن -7دار  ستونیتریلدر  وسولفونیک ا  ترکیب ،حلال ا

 .]25[ (3-1( را سنتز کردند )طرح 4) کینولینc]-1،2[ایندنو-H7-متوکسی-2-کلرو-6

 

 
 

 

 

در حضور  (6) کربوناتمتیلو دی (5) و همکارانش از واکنش گلیسیرول 2رتیپراکو 2015در سال 

ل درجه سانتیگراد و در مدت یک ساعت، محاو 120کرویو، دمای و شرایا می LDHکاتالیزگر 

 .]26[ (4-1)طرح را تهیه کردند (7) کربناتگلیسیرول

                                                 
1 Karamshahi 
2 Prakruthi 

         (4(                                                       )3 )            (2(               )1) 

ه از کاتالیزگر و تراکم نووناگل با استفاد افزایشیهای کربن در واکنش-های کربنتشکیل پیوند: 2-1طرح 

LDH-F 

 تالیزگرکینولین با استفاده از کاc]-1،2[ایندنو-H7-متوکسی-2-کلرو-6 سنتز ترکیب: 3-1طرح 

LDHs@Propyl-ANDSA   
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سال  ستیلن 9(، مورفولین )8و همکارانش از واکنش بنزآلدهید ) 1کانتام 2005همچنین در  ( و فنیل ا

ضور کاتالیزگر  (10) اول  4AuCl-LDHدر ح -دی فنیل پروپ-1،3)-4و حلال تتراهیدروفوران، مح

 .[27]( 5-1د )طرح نتز کردن( را س11ایل( مورفولین )-1-این-2

 

 

 

 

 کربن  با استفاده از واکنش جفت شدن سونوگاشيرا -های تشکيل پيوند کربنواکنش -4-1

 

 سططنتزهای دهیشططکل در مهمی نقش کربن-کربن پیوند تشططکیل هایواکنش کنون تا دیرباز از

شته شیمیایی  5سیکلیک پری فرایندهای و 4آلدر دیلز ،3گرینیارد ،2یآلدولتراکم  هایواکنش .انددا

                                                 
1 Kantam 

2 Aldol condensation 
3 Grignard reaction 

4 Diels-Alder reaction 
5 Pericyclic 

                                 (7                                   )           (6(               )5) 

 
 LDH با استفاده از کاتالیزگر کربناتگلیسیرول سنتز ترکیب: 4-1طرح 

         (11(                                          )10           )     (9(              )8) 

 اتالیزگرکبا استفاده از  ایل( مورفولین-1-این-2-دی فنیل پروپ-1،3)-4 سنتز ترکیب: 5-1طرح 

4AuCl-LDH 
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 هزار هاده سططنتز باعث که هسططتند فرایندهایی جمله از آن به مربوط هایواکنش و1ویتیگ مربوطه،

 و کندمی ایفا هاواکنش این در کلیدی نقش نیز فلزی آلی شیمی ارتباط همین در. شدند آلی ترکیب

 .]29و28[است  آورده وجود به هترواتم-کربن و کربن-کربن پیوند تشکیل برای را یجدید هایروش

 در که دندبو فلزاتی اولین منیزیم و لیتیم ماننددوم جدول تناوبی  و اول گروه عناصططر که حالی در

 رکاربردپ زمینه این در نیز واسطططه فلزات از تعدادی اما گرفتند قرار اسططتفاده مورد آلی سططنتزهای

 در هک فلزی آلی ترکیبات و شططوندمی انجام منیزیم و لیتیم با که هاییواکنش خلاف بر. هسططتند

 با که (واسططه فلزات هایواکنش از بسطیاری ، درگیردمی قرار اسطتفاده مورد اسطتوکیومتری مقادیر

ستفاده وکاتالیزگر( فلز از مقادیر کم )به عنوان  )است همراه فلزی اتم اکسایش حالت در تغییر اسطه ا

 .]34-30[شودمی

گیرد آلی به نام شیمی آلی فلزی مورد بحث قرار میای از شیمی در شاخه 2واکنش جفت شدنامروزه 

در این [. 35شططوند]به هم متاططل می اتم یک کاتالیزگر فلزی و لیگاندهای مناسططب، دوکه با کمک 

سطه از فلزاتی مانند پا دیم، مس، نیکل و واکنش  صر وا ستفاده میسایر عنا های شود. یکی از روشا

که واکنش بین دو جزء جدا از  استهترو اتم  -کربن یا کربن-کربن 3جفت شدن، جفت شدن متقاطع

. یکی از مولکول از فرآورده در فرایند واکنش کنترل داشطططت توان بر هر نیمهگیرد و میهم انجام می

 [.36اجزای واکنش جفت شدن متقاطع معمو  آریل، آلکنیل یا آلکیل هالید است ]

های اخیر و به همین دلیل در سططال واد شططیمیایی کاربرد فراوانی داشططتهها در سططنتز ماین واکنش 

تی با یی ها ارزش تحقیقاها صورت گرفته است. این واکنشاین واکنش در زمینه فراوانی هایپیشرفت

های جفت شططدن متقاطع باعث تشططکیل روند. واکنشهای متنوع سططنتزی به کار میدارند و در زمینه

های ها شططامل واکنششططوند. این واکنشاکسططیژن می-نیتروژن و کربن-کربن، کربن-پیوندهای کربن

                                                 
1 Wittig 

2 Coupling reaction 
3 Cross Coupling  
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سوزوکی1هک شی2،  شیرا3، نگی سونوگا ستایل4،  شند می 7و هیاما 6، کومادا5، ا سالبا های اخیر که در 

 .  ]40-37[ ها به وجود آمده استهای زیادی در حوزه این واکنشپیشرفت

 شيمی پالادیوم -1-4-1 

 ند ارزش خود رااد که توانستهندارو عناصر شیمیایی وجود  هافلز یشماری در میان خانوادهفلزات بی

های که کاربرد پرطرفدار هایاز این فلزترین فلزات دنیا شوند. یکی ترین و گرانثابت نموده و جزء باارزش

ی یکی از عناصر شیمیایی جدول تناوبی است که با نشانه پا دیم. است فلز پا دیوم فراوانی دارد

 ومعمو  به رنگ نقره ای و سفید یافت می شود.  شودنمایش داده می 46عدد اتمی و  Pd شیمیایی

تبدیل با  که+ و حالت اکسایشی صفر2حالت اکسایشی  ،پا دیوم دارای دو حالت اکسایشی پایدار است

  این دو حالت به یکدیگر واکنش های شیمیایی پا دیوم انجام پذیر خواهد بود.

 :پالادیم +2 حالت اکسایشی -1-1-4-1

لی غنی از آ و تمایل دارند با ترکیبات بوده+، کمپلکس های پا دیوم الکتروفیل 2در حالت اکسایشی 

یوم، پا دیوم های پا دنش دهند. ماده اولیه تهیه کمپلکسها واکها و آلکینالکترون به ویژه الفین

ست که به های کلر الیگومری با پلاده دارای ساختار ااین م کلراید، به طور تجاری در دسترس است.

ا تولید رهای مونومری پایدار  لیگاندهای الکترون دهنده به راحتی شکسته شده و کمپلکس یوسیله

 .(6-1)طرح  کنندمی

                                                 
1 Heck 

2 Suzuki 
3 Negishi 

4 Sonogashira 
5 Stille 

6 Kumada 
7 Hiyama 

https://www.yjc.ir/fa/news/6754203/
https://www.yjc.ir/fa/news/6754203/
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 پا دیم +2: حالت اکسایشی 6-1طرح 

های خالی مناسبی را برای کئوردینانسیون در طول و محل بودههای نیتریل به اندازه کافی فعال لیگاند

تالیزگر پا دیوم )ین دلیل برای واکنشبه هم .واکنش دارا هسطططتند ( انجام پذیرند، IIهایی که با کا

( به دلیل حلالیت IIبیس )بنزونیتریل( پا دیوم ) های نیتریلی کاتالیزگرهای مناسبی هستند.کمپلکس

 گیرد.می بهتر بیشتر مورد استفاده قرار

دارد، بنابراین ی پایداری زیاد ]2Cl2)3Pd(PPh[کلرید (IIفسططفین( پا دیوم)فنیلکمپلکس بیس) تری 

شتر برای واکنش ستفاده میبی صفر کاتالیز میشوهایی از آن ا شوند. یون کلرید هم د که با پا دیوم 

کند را تولید می 4PdCl2Li های کلرید اسطت که طی آن کمپلکسقادر به شطکسطتن اولیگومر پا دیوم

 های آلی محلول است.که در اکثر حلال

 :پالادیم حالت اکسایشی صفر -2-1-4-1

باشد. این می ]3Pd(PPh(4[ فسفین( پا دیومفنیلپلکس پا دیوم صفر، تتراکیس )تریترین کممعمول

رنگ بوده و به هوا حسططاس اسططت به طوری که با گذشططت زمان فعالیت خود را از دسططت می ماده زرد

و به آسططانی از کاهش کمپلکس های پا دیوم پلکس به صططورت تجاری در دسططترس بوده این کمدهد. 

(IIدر حضور مقد )سفین تهیه میفنیلار زیادی تری صفر ی دیگری از کمپلکس پا دینمونهشود. ف وم 
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این کمپلکس با جوشاندن  است که 2Pd(dba) پا دیوم،استونبنزیلیدیندیهوا پایدار است بیسکه در 

آید. این محاططول به ه دسططت می( در حلال متانول بdbaاسططتون )بنزیلیدینکلرید و دی(II)پا دیوم

ه ده بشططهای کاتالیزدر واکنش گریماده کاتالیزمهمترین پیش سططادگی قابل حمل و نگهداری اسططت.

سیله پا دیوم سادگ(II)صفر، پا دیومو ست. این کمپلکس به  ستات ا شامل کربونیل، ا ی با ترکیبات 

سفینیبات آلی فلزی گروهها، ترکسوم، اولفیننوعهایها و آمینالکل صلی و حتی ف صورت های ا ها به 

 .]42و41[ یابدجا به پا دیوم صفر کاهش میدر

 سونوگاشيرا:واکنش جفت شدن  -5-1

شیرا، توها سونوگا سا  شیرا اولین بار تو سونوگا سال  2و هاگیهارا 1واکنش  شد. در  1975در  معرفی 

پذیری ه باعث افزایش واکنششود کنیز استفاده مییدید (Iنوگاشیرا علاوه بر پا دیم از مس)سوواکنش 

 .]43[که این واکنش در دمای اتاق نیز قابل انجام است شده به طوری

ان بود ولی محققان با گذشطططت زم 2PdCl2P)3(Phها کاتالیزگر اسطططتفاده شطططده در واکنشدر ابتدا  

سنتزترکیبا شیرا را  ت پا دیوم  دیگری را نیز  سونوگا ارند برای مثال دکردند که توانایی انجام واکنش 

بات تالیزگر برای بهبود عملکرد  .2PdIو  2Cl2Pd(MeCN) ,2, Pd(OAc)4PdCl2Na , 2PdCl ترکی کا

وی، بور و لفی مانند رترکیبات مخت همیدید (Iمس)جای اسطتفاده کرد. بهتوان از ترکیبات فسطفین می

 .]47-44[اندرفتهمورد مطالعه قرار گآلومینیوم 

ش سونوگا ست، که  واکنش کی رایواکنش  شدن متقاطع ا سنتز جفت  شکرای ب یآلترکیبات  در   لیت

ندهایپ فاده قرار می کربن-کربن یو تال کی واکنش از نیادر  .گیردمورد اسطططت  یبرا ومیپا د رگزیکا

شططود. این یاسططتفاده م  دیهاللینیو ای لیآر کیو   انتهایی نیآلک کی نیکربن ب-کربن وندیپ لیتشططک

ذیرد. معمو  ( انجام پI)مسکمکیتالیزگرواکنش باید در جو خنثی و در حضططورکاتالیزگر پا دیوم و کا

 .(7-1 ) طرحنش در دمای اتاق قابل انجام است این واک

                                                 
1 Tohda 
2 Hagihara 
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 واکنش سونوگاشیرا: 7-1طرح

 اتهای انتهایی  متفاوت امکان تشطططکیل ترکیبآلکینوینیل هالیدهای مختلف و  با انتخاب آریل یا

این ترتیب است های سونوگاشیرا همیشه به د. شرایا اولیه و کلی تمام واکنشوجود دار زیادی جدید

یلکه علاوه بر آلکین یا وین یل  هایی و آر تالیزگر همراه انت کا پا دیوم و  تالیزگر  کا طه  ید مربو هال

را سططونوگاشططیرا واکنش . ]47[شططودعمو  نوعی آمین اسططت، اسططتفاده میو یک باز که م یدید(Iمس)

آمین، اتیلمانند تری یک باز ملایمو با  یآب یهاحلالاتاق، در یمانند دما ،ملایم ایتوان در شطططرایم

سی سزیممپتا  ید. کاربردهاشویم یادهیچیپ یهاسنتز مولکولباعث ه ، انجام داد ککربناتکربنات و 

 .]50-48[ باشدمی یآلموادسنتز  ،یداروساز درآن 

 آورده شده است. 8-1واکنش سونوگاشیرا در طرح مکانیسم  

 
 م واکنش سونو گاشیرا: مکانیس8-1طرح 



  

15 

 

عال تبدیل ف( با کاهش به کمپلکس پا دیوم صفر IIپا دیوم)کمپلکس  گاشیرا،در مکانیسم واکنش سونو

)تشکیل  یابدل مید و به درون این پیوند انتقاشکنکربن را می-صفر، پیوند هالید پا دیومشود، سپس می

سرعت  ( است. این مرحله، مرحله تعیین کنندهIمرحله) ( که این مرحله افزایش اکسایشیAکمپلکس 

طی یک واکنش  و لکس حاصل از چرخه مس نزدیک شدهبا کمپ Aکمپلکس  در این واکنش است.

که L  ی آلیهالیگاند. (II)مرحله شودتولید می Bکمپلکس  کند ونتقال فلز، با آن ایجاد اتاال میا

 Bدر مرحله آخر کمپلکس و  (III)مرحله شوندمینسبت به هم ترانس هستند، نسبت به هم سیس 

 .(IVه)مرحل کندپا دیوم صفر را تولید میذف کاهشی، محاول آلکین و کاتالیزگرتحت اثر یک ح

 سنتز تعدادی از مشتقات پيریميدین با استفاده از واکنش سونوگاشيرا: -1-5-1

مثال در . برای ی اهمیت بسیار زیادی استسونوگاشیرا در سنتز ترکیبات مختلف دارویی دارا واکنش

 پیریمیدینیدودی-2،4، از واکنش از واکنش سونوگاشیرا با استفاده و همکارانش 1سینگ 2017سال 

-1رح )ط را سنتز کردند (14) پیریمیدیناتینیلدی-4،2محاول  (13) سیلانمتیلتریو اتینیل (12)

9) ]51[.  

 
 

 از روش سونوگاشیرابا استفاده  پیریمیدیناتینیلدی-4،2 : سنتز 9-1طرح 

 اون-(H1)4-پیریمیدینمتیل-6-متوکسی-2-یدو-5نش و همکارانش از واک 2پتریکی 2018در سال 

 اون-(H1)4-اتینیل(پیریمیدین)فنیل-5-متیل-6-متوکسی-2محاول  (،16) استیلن( و فنیل15)

 .]52[ (10-1)طرح  را سنتز کردند (17)

                                                 
1 Singh 
2 Petricci 

        (14                                               )                   (12) 

        (13) 
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از واکنش  2PM-CMP (20)پلیمری موسوم به  نش سنتزو همکارا 1لیو 2018همچنین  در سال 

مشاهده  11-1انجام دادند که در طرح  (19پیریمیدین )برمودی-5،2( و 18) بنزناتینیلتری-5،3،1

 [.53شود ]می

 
 

                                                 
1  Liu 

based conjugated microporous polymer-pyrimidine 2  

(18) 

(19) (20) 

 ابا استفاده از واکنش سونوگاشیر CMP-PMموسوم به   یمریپل: سنتز 11-1طرح 

 سونوگاشیرا با استفاده از واکنش اون-(H1)4-اتینیل(پیریمیدین)فنیل-5-متیل-6-متوکسی-2سنتز : 10-1طرح

 

              (17                                         )             (15) 

        (16) 
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 شيمی ترکيبات پيریميدین  -6-1

سه دی (23) پیریمیدین  سیکلی آزین یکی از  ضوی که در دارای دو اتم نیتروژن  6) ترکیبات هترو ع

حلقه قرار دارند.  از دیگر انواع  3و1های های آن در موقعیته هسطططتند( اسطططت که نیتروژندر حلق

 . (12-1)طرح  ( اشاره کرد21پیرازین ) و (22) زینپیریدا توان به  میها آزیندی

 

 
 

 

 : ساختار دی آزین ها12-1طرح

کند و به انون هوکل پیروی میقاز ساختار الکترونی پیریمیدین شبیه بنزن است، شش الکترون دارد،  

  .[54]شودبه عنوان ترکیبی آروماتیک شناخته می علت مسطا بودن

و  لیوراسططی ن،یمیدر ت د زیراآیها به حسططاب می مهمترین هتروسططیکلیکی از پیریمیدین به عنوان 

ستندDNA ی ساختار یهاکه واحد نیتوزیس سته ساختار ونیدیمیری. پ، موجود ا ی هانیتامیها در 

 ( که بسیار ضروری هستند، وجود دارند.26) اسید( و فولیک25ریبوفلاوین)(، 24)تیامین

   

 

 

 

 

 

 

 (23(                      )22(                   )21 )  

(24) (25) 
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سی شتقات این ترکیب دطی برر شد که م شخص  شده م ارای فعالیت بیولوژیکی مختلفی های انجام 

التهاب لوژیکی جالبی مثل خواص ضطططد های بیوها دارای فعالیتپیریمیدین به عنوان مثال باشطططد.می

 ]60[ویروس و ضططد  ]59[آنفو نزا ، ضططد ]58[باکتری ، ضططد ]57[ قارچ ضططد ،]56[ تومور، ضططد ]55[

سمی مورد استفاده های تیروئید و لوین برای تولید داروبسیاری از مشتقات پیریمید نینهمچ هستند.

 .]61[گیرند قرار می

شططخص شططد که با گذشططت زمان و سططنتز ترکیبات جدید پیریمیدین و بررسططی خواص دارویی آنها م

 ی و بیولوژیکی فراوان ازبه دلیل خواص داروی حلقه ای دارای پیریمیدینترکیبات هتروسطططیکلی چند

ه قرار گرفت مورد توجه شیمیدانان سنتز این ترکیبات به همین جهتاهمیت با تری برخوردار هستند. 

 .است

( )داروی ضطططد قارچ(، 28)فلوسطططیتوزین()داروی ضطططد سطططرطان(، 27مثال اوراموسطططتین ) عنوانبه  

سوریدین) ضد ویروس(، 29بروک سید ()داروی 30)دی پیریدامول()داروی  ضد انعقادخون( و اروتیک ا

 .]62[ های پیریمیدین هستندل کبدی( همگی داروهایی شامل حلقه() داروی ضد اختلا31)

(26) 

 (26(، فولیک اسید )25(، ریبوفلاوین )24: ساختار ترکیبات تیامین )13-1طرح 



  

19 

 

 
  

 
 

 نیدیمیریحلقه پ دارای یها: ساختار دارو14-1طرح 

 

 تری آزولشيمی ترکيبات  -7-1

شود که دارای یک حلقه پنج گفته می 3N3H2Cتری آزول به ترکیبات هتروسیکلی با فرمول مولکولی 

ه با توجه به ه صورت دو ایزومر هستند کها بآزولییتروژن است. تراتم کربن و سه اتم نعضوی از دو 

 .(20-1)طرح  های نیتروژن متفاوت هستندنوع قرار گرفتن اتم

 

 

 

شود،20-1) طور که در طرحهمان  صد دو ت آزولتری-3،2،1برای  ( دیده می  وتومر وجود دارد که در

( به نسبت بسیار بیشتری 33ها در سه فاز گاز، مایع و جامد متفاوت است. در فاز گاز توتومر)وجود آن

(35(                     )34(                   )33(                       )32)  

(27) (28) (29) 

(30) (31) 

 هاآزولتری-3،2،1ساختار : 15-1طرح 
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ست و در فاز 32) وجود دارد. در فاز مایع )محلول( توتومر شتری را به خود اختااص داده ا سبت بی ( ن

 . ]64و63[ دارند دجامد نسبتی مساوی از هر دو توتومر وجو

واص خند که دارای گروه مهمی از ترکیبات هتروسطططیکلی دارای نیتروژن هسطططت هاآزولتری-3،2،1 

ستردهو کاربرد بیولوژیکی بوده سنتز ترکیبات آلی دارند. های گ شیمی دارویی و  ه عنوان مثال بای در 

ضد تومور ]65[ضد التهاب  های بیولوژیکی جالبی مثل خواصها دارای فعالیتآزولتری ضد ]66[،   ،

 هستند. ]69[و ضد ویروس  ]68[، ضد میکروبی ]67[قارچ 

 طریق اسططت که از 1هویزگنپو ردی-1،3زایی ها حلقهآزولتری-1،2،3سططنتز  مهم هاییکی از روش 

دو  5،1 و 4،1ت زایی مخلوطی از محاططو رود.  البته این واکنش حلقهواکنش آزید و آلکین پیش می

در این روش انجام واکنش به دمای با  نیاز دارد که یکی از  .(16-1)طرح  کنداسططتخلافی را تولید می

 معایب این روش می باشد

 

 

 

سال برای مثال  ستوتز 2002در  ستفاده از روش هویزگنو هم 2ر ، از واکنش )آزیدومتیل( کارانش با ا

سی پروپ-3و  (36) بنزن شرایا بدون حلال در دمای با   (37) ایلیوم-1-این-1-فنوک  محاولدو و 

یل-1 یل()فنوکسطططی-4-بنز یل-1( و 38) آزولتری-H1- 3،2،1-مت یل()فنوکسطططی-5-بنز  -H1-مت

بت را (39)آزول تری-3،2،1 ند  6/1:1 با نسططط ید کرد مک  و تشطططخیصتول به ک این محاطططو ت 

 .]70[( 17-1)طرح  کریستالوگرافی انجام شد

                                                 
1  huisgen-1,3-dipolar-cycloaddition 
2 Rostovtsev 

∆ 

 ها به روش هویزگنآزولتری-3،2،1سنتز : 16-1طرح 
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 :1شيمی کليک -1-8

صطلاحی  شارپاشیمی کلیک ا سا  سال  3ملدالو  2لسست که اولین بار تو شد و  2001 در  معرفی 

. اصطلاح کلیک سازی آسان بکار می رودی بودن و خالصمحاول با ، تک یهای  با بازدهکنشبرای وا

شد که اجزاء مولکولبه این علت برای این واکنش انتخ سانی و اب  سرعت یک کلیک کردن به  با به آ

 شوند. هم متال می

 شود:شیمیایی به صورت زیر تعریف میظر به طور کلی واکنش کلیک از ن 

 شود.ی با  تولید میطی این واکنش محاول با بازده 

 شود.ولیه ساده و در دسترس استفاده میدر این واکنش از کاتالیزگر و مواد ا 

 باشد.اکنش تقریبا بدون محاول جانبی میاین و 

  ،سازیپس از اتمام واکنش سان و کم خالص  اول  آ سازی مح ست و معمو  هزی و جدا نه ا

 د.وبدون نیاز به ستون کروماتوگرافی انجام می ش

 شود.آلی انجام می هایی کلیک در محیا آبی به خوبی محیاها  واکنشمعمو 

انواع مختلفی از ترکیبات بزرگ و  های مختلفها و آزیدتوان از ترکیب آلکینطی واکنش کلیک می

تفاوت روش کلیک با روش هویزگن در اسطططتفاده از  . دها را سطططنتز کرآزولتری یکوچکی خانواده

 آید. دست میهآزول بتری دواستخلافی-4،1که در این روش تنها محاول  کاتالیزگر مس می باشد.

                                                 
1 Click chemistry 
2 Sharpless 

Meldal  4 

                 (37(             )36      )                                   (38)                                      (39)  

 و همکاران رستوتز ها به روش هویزگن توساآزولتری-3،2،1سنتز : 17-1طرح 
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 آورده شده است. 18-1در طرح کلیک واکنش مکانیسم  

 
 : مکانیسم واکنش کلیک18-1طرح 

به عنوان  سدیم اسکورباتاز ( با استفاده II)های مسیا نمک( و Iهای مس)( از نمکIمس) کاتالیزگر

( A) (I)مسید و استیل کئوردینه شده انتهایی اول مس با آلکین شود. در مرحلهعامل کاهنده  تولید می

( B)ه و سپس حدواسا حاصل متال شده (A) (I)مساستیلید در مرحله بعد آزید به  شود وتشکیل می

 روتونولیزپیک درانتها با انجام  .دهدآزولیل مس را تشکیل میتقات تریو مش C))حدواسا  حلقوی شده

 شوند.آزول مربوطه تشکیل میتری-3،2،1 دواستخلافی-4،1 محاول (،I)و خروج مس

 تری آزول با استفاده از واکنش کليک:-3،2،1سنتز مشتقات  -1-8-1

 ال-1-این-2-و پروپ (40) )آزیدومتیل( پیریدین-2واکنش  از و همکاران 1کانگ 1020 در سطططال

-1H-متیل(ایل-2-)پیریدین-1محاول ) استات و ترشری بوتانول، (II)کاتالیزگر مس در حضور (41)

 .]71[( 19-1)طرح دست آوردندهرا در دمای اتاق ب (42) متانول ایل(-4-آزولتری-3،2،1

 

                                                 
1 Kuang 
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با استفاده از واکنش  ایل(متانول-4-تری آزول -1H-3،2،1-ایل متیل(-2-)پیریدین-1) سنتز ترکیب: 19-1طرح 

 کلیک

، (43) اوندی-1،3-ایل( ایزوایندولین-این-2-)پروپ-2واکنش از و همکارانش  1آلونسو 0201در سال 

درجه  70و حلال آب در دمای  CuNPs/C و سیستم کاتالیزگری (44) سدیم آزید و)برمومتیل( بنزن

 (45) اوندی-3،1-ایل(متیل( ایزوایندولین-4-آزولتری-1H-3،2،1-بنزیل-1))-2سانتیگراد محاول 

 . [72] (20-1)طرح  را سنتز کردند

 

با استفاده از اون دی-3،1-ایل(متیل( ایزوایندولین-4-تری آزول-1H-3،2،1-بنزیل-1))-2 سنتز ترکیب: 20-1طرح 

 واکنش کلیک

 اوندی-3،1-یندولینایل( ایزوا-1-این-2-)پروپ-2ابتدا و همکارانش  تهرانی 2018در سال مچنین ه

سنتز کرده، پس از آن با  (46) اوندی-3،1-و ایزوایندولین (47) از واکنش پروپارژیل برمید را (48)

ایل( متیل( -4-آزولتری-1H-3،2،1-بنزیل استخلافی(-1))-2محاو ت  مختلف (49) آزیدهایبنزیل

 . [73]( 21-1)طرح  را سنتز کردند (50) اوندی-3،1-ایزوایندولین

                                                 
1 Alonso 

(43) (44) (45) 

                 (41(                         )40               )                        (42         )  
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 -4H-)کلرومتیل(-2-بنزیلوکسی-5و همکاران  ابتدا از واکنش سدیم آزید و  1سارایی 6201در سال 

سنتز کردندمربوطه  (52) آزیدترکیب ، (51) اون-4-پیران های آلکین با . سپس از واکنش این آزیدرا 

س انتهایی ضور کاتالیزگر مس)در حلال ا سنتز  (53) مربوطه هایآزول( یدید تریIتونیتریل و در ح را 

 .]74[ (27-1)طرح کردند

 

 

 

 

                                                 
1 Saraei 

 (48)  

(50) 

(52(                           )51  )      (53) 

 توسا تهرانی با استفاده از واکنش کلیکات تری آزول سنتز ترکیب: 21-1طرح 

 توسا سارایی با استفاده از واکنش کلیکآزول ات تریسنتز ترکیب: 22-1طرح 

 (46)                 (47) 

 (49)  
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 فصل دوم

 

 بحث و نتيجه گيری
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 گيری بحث و نتيجه -1-2

سعه روش سالتو سیکل آلی در  سنتز کاتالیزگر برای تولید ترکیبات هترو ساس  های های جدید بر ا

محققین شطططیمی قرار گرفته اسطططت. تحقیق و بررسطططی بر روی سطططنتز انواعی از این اخیر مورد توجه 

ترکیبات همچنان به طور گسططترده ادامه دارد. در این میان سططنتز مشططتقات جدیدی از تری آزول و 

پیریمیدین به عنوان گروه بزرگی از ترکیبات هتروسیکل دارای خواص فراوان در صنعت داروسازی در 

های زیادی از پژوهشططگران شططیمی بوده اسططت. تلاش ه طور ویژه موضططوع تحقیق گروههای اخیر بدهه

 های مناسب با کارایی با  ادامه دارد.برای تهیه این ترکیبات با استفاده از کاتالیزگر

سنتز کاتالیزگری بر پایهپژبا توجه به اهمیت این ترکیبات، در این  ستر وهش با  و همچنین  LDHی ب

هایی آزول و پیریمیدین با روشات جدیدی از تریکاتالیزگر همگن پا دیم و مس، مشططتق اسططتفاده از

 ساده و بازده با  تهیه گردید.

در  (55) های آروماتیکو آزید (54) های انتهاییآلکینواکنش  ترکیباتی از ش هژواین پ اولدر بخش 

متال به  (56) آزولتری ت جدیدی از امشتق آسکوربات میسد و ( استاتII)مسحضور کاتالیزگرهای 

 . (1-2)طرح  پیریمیدین باخواص دارویی و بازده با  سنتز شد یحلقه

 
 

 

 

 

-3-Cl-, 44H6C-Cl-, 34H6C-Cl-, 24H6C-2NO-, 24H6C-2NO-, 34H6C-2NO-, 44H6C-Me-, 45H6Ar= C

4H6C-2NO-4-Cl-, 24H6C-2NO 

X= O, S, NH 

diamine phenylene =4L 

 

 

(56(                                                  )55(                        )54) 

 پیریمیدین یآزول متال به حلقهتری : سنتز مشتقات1-2طرح 
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شده بر روی تامیم گرفته شد با استفاده از مس نشانده  LDH ش دوم با توجه به اهمیت بستردر بخ

و  (55) هاآزیدبین آریل این بسطتر واکنش کلیک انجام داده شطود. با اسطتفاده از این کاتالیزگر واکنش

و در دمای  در حلال اتانول (57) پیریمیدینایلوکسطططی(-1-این-2-)پروپ-6-تیو()متیل-2-متیل -4

 .(2-2)طرح  اتاق صورت گرفت

 

 

 

 

 

ماده  ،اون با پروپاژیل برمید-(H3)4-تیو(پیریمیدین)متیل-2-یلمت-6از واکنش در بخش سطططوم ابتدا 

 تهیه شطططد، سطططپس از (57) ایلوکسطططی(پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6-تیو()متیل-2-متیل-4اولیه 

 و پا دیم محاططو ت مربوطه (I)در حضططور کاتالیزگرهای مس (59) هالیدهاواکنش این ماده با آریل

 .(3-2)طرح  سنتز شدند (60)

 

 

               (58(                                                                                  )57) 

-Cl-, 34H6C-Cl-, 24H6C-2NO-, 24H6C-2NO-, 34H6C-2NO-, 44H6C-Me-, 45H6Ar= Ar= C

4H6C-2NO-4-Cl-, 24H6C-2NO-3-Cl-, 44H6C 

 

 

     (60(                                                )59(                            )57) 

نشانده شده بر  (I)با استفاده از مسپیریمیدین  یآزول متال به حلقهتری سنتز مشتقات جدیدی از : 2-2طرح 

 LDHروی 

 هالیدایلوکسی(پیریمیدین با آریل-1-این-2-)پروپ-6-تیو()متیل-2-متیل-6: واکنش 3-2طرح 

(55) 
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تالیزگر  (62) های انتهاییبا آلکین (61) هاپیریمیدیناز واکنش هالو در بخش چهارم در حضطططور کا

 .(4-2)طرح  با بازده با   تهیه شدند( مربوطه 63) پا دیم و مس، محاو ت استیلنی

 

 

 کاتالیزگر پا دیم و مس( در حضور 62های انتهایی )( با آلکین61) هاواکنش هالوپیریمیدین : 4-2طرح

 :سنتز مشتقات تری آزول متصل به حلقه پيریميدین -2-2

 

تدا از واکنش  کل (64) پیریمیدینمتیل-6-کلرودی-4،2-برمو-5اب پارژیل ال در حضطططور  (65) با پرو

-1-این-2-)پروپ-6-متیل-4-کلرو-2-برمو-5حلال اسطططتونیتریل خشطططک، محاطططول سطططدیم در 

 .(5-2)طرح  دست آمدهبا  ب یبا بازده (a66) ایلوکسی(پیریمیدین

 
 

 ایلوکسی(پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6-متیل-4-کلرو-2-برمو-5: سنتز 5-2طرح

 

در  (67) ( با پروپارژیل آمین64) متیل پیریمیدین-6-کلرودی-4،2-برمو-5از واکنش به همین ترتیب 

با  (b66) آمین-4-اینیل(پیریمیدین-2-)پروپ-N-متیل-6-کلرو-2-برمو-5حلال استونیتریل محاول 

 .(6-2)طرح دست آمدهبا  ب یبازده

     (63(                                                      )62(                        )61) 

          (a66(                                                                       )64) 

(65) 
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 آمین-4-اینیل(پیریمیدین-2-)پروپ-N-متیل-6-کلرو-2-برمو-5 : سنتز6-2طرح

 

 و پروپارژیل برمید O2H9S.2Naبا  (64) متیل پیریمیدین-6-کلرودی-2،4-برمو-5از واکنش  همچنین

 آمددست هب (c66) اینیل تیو(پیریمیدین-2-)پروپ-6-متیل-4-کلرو-2-برمو-5محاول ، (68)

  .(7-2)طرح

 

 

 اینیل تیو(پیریمیدین-2-)پروپ-6-متیل-4-کلرو-2-برمو-5: سنتز 7-2طرح

 

 می( استات، سدII)مس و در حضور (55) کیآرومات دیآزبا  (54) سپس از واکنش ترکیبات تهیه شده

 .(8-2آمد )طرحدست هب (56) آزولمحاو ت تری حلال اتانول درآسکوربات 

 
 

 

 

 

(56                                            )                                  (54) 

             (b66(                                                                      )64) 

               (c66(                                                                           )64    ) 

 نیدیمیریپمتال به حلقه آزول یمشتقات ترسنتز : 8-2طرح 

 

 

(67) 

(69) 

(55) 

-2NO-3-Cl-, 44H6C-Cl-, 34H6C-Cl-, 24H6C-2NO-, 24H6C-2NO-, 34H6C-2NO-, 44H6C-Me-, 45H6Ar= C

4H6C-2NO-4-Cl-, 24H6C 

X= O, S, NH 

diamine phenylene =4L 
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 بهينه کردن شرایط واکنش: -2-2-1

-کلرو-2-برمو-5 ترکیب با )c55) بنزننیترو-3-آزیدو-1واکنش برای بهینه کردن شرایا واکنش، از  

 آسکوربات می( استات، سدII)مسدر حضور  (a66) ایلوکسی(پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6-متیل-4

 یکاتالیزگر و حلال بر روی بهرهلیگاند، مقدار فاده شد. در این واکنش اثرات به عنوان واکنش مبنا است

 .(9-2)طرح دست آمده در جدول  گزارش شده استهواکنش بررسی شد نتایج ب

 

 

   

 

 

رصد سدیم مول د 10( استات و II)مول درصد مس 5اکنش کلیک در حضور ، و1-2با توجه به جدول 

 درصططد 98تا  72انجام گرفت، محاططول تری آزول با بازده  حلال اتانول آسططکوربات در دمای اتاق در

و  8واکنش ایجاد نکرد )ردیف  بهبودی در بازده افزایش دما و مقدار کاتالیزگر (.5دسططت آمد )ردیف هب

 (.10در بازده واکنش شد )ردیف  جزییباعث کاهش  اما کاهش مقدار کاتالیزگر ،(9

ستفاده از لیگاندها در این  ستات گردیدواکنش باعث  ا ارف مس ا به همین دلیل از  کاهش میزان م

ند متفورمین مان هایی  ند گا ( و  4L) آمیندیاورتوفنیلن(،  3L) (، سطططالن 2L) (، سطططالوفن 1L) لی

شود، لیگاند ( مشاهده می1-2نطور که در جدول )هما (.10-2استفاده شد )طرح ( 5L) آمیندیتیلنا

تاق آمین دیفنیلنرتووا مای ا بازده )در د ماافزایش  (.14را داشطططت )ردیف  (%98بهترین   موجب د

 (.8)ردیف ایش بازده واکنش نشده استافز

              (c56(                                                 )c55                )        (a66) 

 .نیدیمیریپمتال به حلقه  آزولیترواکنش مبنا برای بررسی شرایا بهینه سنتز مشتقات  :9-2طرح 
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بهره 

 واکنش
b)%( 

 (h) زمان
 دما 

)Co( 

 لیگاند
 ردیف حلال (%mol) زگرکاتالی

90 2 r.t. - Cu(OAc)2 (5) CN3CH 1 

70 3 r.t. - Cu(OAc)2 (5) 2Cl2CH 2 

40 2 r.t. - Cu(OAc)2 (5) DMF 3 

20 5 r.t. - Cu(OAc)2 (5) O2H 4 

96 2 r.t. - Cu(OAc)2 (5) EtOH 5 

70 3 r.t. - CuSO4 (5) EtOH 6 

80 3 r.t. - CuI (5) EtOH 7   

96 2 50 - Cu(OAc)2 (5) EtOH          8 

96 2 r.t. - Cu(OAc)2(10) EtOH 9 

80 2 r.t. - Cu(OAc)2 (2) EtOH 10 

90 2 r.t. 1L Cu(OAc)2)2(  EtOH 11 

65 2 r.t. 2L Cu(OAc)2 (2) EtOH 12 

89 2 r.t. 3L Cu(OAc)2 (2) EtOH 13 

98 2 r.t. 4L Cu(OAc)2 (2) EtOH 14 

52 2 r.t. 5L Cu(OAc)2 (2) EtOH 15 

aیب  شطططرایا واکنش یدو -1مول(، یلی م 1) a77: ترک مک مس، سطططدیم  c66 )(1(نیتروبنزن -3-آز میلی مول(، ن

 (.لیترمیلی 5وا ن  نمک مس( و حلال )وا ن نمک مس(، لیگاند )یک اکی) دو اکی اسکوربات

b در حلال خالص سازی با روش نو بلور کردن. 

 

 

 

        5L                     4L                      3L                                  2L                           1L 

 

N N

HOOH

NH

H2N N

NH

Me

Me

H2N NH2 H2N NH2

N N

HOOH

 

 ساختار لیگاند های مورد استفاده در واکنش کلیک :10-2طرح 

 aنیدیمیریپآلکین های انتهایی متال به حلقه آزول با استفاده از  یتربررسی شرایا بهینه سنتز مشتقات  :1-2 جدول
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 :پيریميدین یهای متصل به حلقهآزولتری سنتز مشتقات -2-2-2

درصد مول 2با استفاده از ( 67)آزول ات تریبه شرایا بهینه برای انجام این واکنش، مشتقبا توجه 

 و در دمای محیا نیآمیدلنیفناورتودرصد مول 2آسکوربات و  میدرصد سدمول 4( استات و II)مس

  مشتقاتسنتز شد. ساختار های آروماتیک در حلال اتانول درجه سانتیگراد با استفاده از آزید 60و یا 

 .گزارش شده است 2-2جدول واکنش در  یوب ترکیبات و بهرهآمده، نقطه ذت به دس
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 a نیدیمیریپآلکین های انتهایی متال به حلقه آزول با استفاده از  یمشتقات ترسنتز : 2-2 جدول
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98 149-147 
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a: مس)میلی مول(، نمک  1)( 66) آزیدآریل یلی مول(،م 1) 77ترکیب  شرایا واکنشIIستات سدیم  )mol2 %) ( ا  ،

 .در دمای اتاق (لیترمیلی 5) اتانول و حلال )mol2 %)( 4L) آمیندیاورتوفنیلن ،)mol4 %) اسکوربات

b در حلال خالص سازی با روش نو بلور کردن. 

 شواهد طيفی: -3-2-2

 5 –6-متيل-4-کلرو-2-برمو-((فنيل-1-H3،2،1-1-4-آزولریت- )متوکسی)ایل

 (a56) پيریميدین

 

68c 

68d 

70a 

70b 

70c 

60 

60 

60 

60 

60 
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های هیدروژن، (1-4) طیفدوتره گرفته شده است  کلروفرماین ترکیب که در حلال  HNMR1در طیف 

پروتون،  با سطا زیر پیک سه ppm 56/2تایی در جابجایی شیمیایی یکپیک یک  به صورت گروه متیل

با سطا زیر  ppm 66/5تایی در جابجایی شیمیایی یکپیک به صورت یک  2CHگروه های هیدروژن

در جابجایی  یک پیک چندتایی به صورت  لیفن حلقه (c) دروژنیهشود. پروتون مشاهده می دوپیک 

 تاییچند کیپ کی( به صورت bهیدروژن های ) با سطا زیر پیک یک پروتون، ppm 43/7شیمیایی 

یک پیک به صورت  (aهیدروژن های ) ،پروتون دو کیپ ریبا سطا ز ppm 52/7 ییایمیش ییدر جابجا

با سطا زیر پیک دو پروتون  ppm 71/7در جابجایی شیمیایی  Hz  8/7شدنبا ثابت جفت تاییدو

با سطا زیر پیک یک  ppm 15/8در جابجایی شیمیایی  تایییک یک پیک به صورت (dهیدروژن )و

 شود.دیده میپروتون 

 هایپیک (.2-4)طیف  دوتره گرفته شده استکلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در   ،0/157، 6/142، 8/136، 8/129، 0/129، 6/122، 6/120، 3/105، 6/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 1/169 و8/165

 5 –(نيتروفنيل-4)-1))-6-متيل-4-کلرو-2-برمو-H3،2،1-1-4-آزول تری-

 (b56ایل(متوکسی( پيریميدین)

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 4-3 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 52/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیسه پروتون و ه کیپ

 کیپ کیبه صورت  لیفن حلقه (a) یهادروژنی. هشودیدو پروتون مشاهده م کیپ ریز ابا سط 64/5
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و  پروتون، دو کیپ ریبا سطططا ز ppm92/7 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 9شططدن با ثابت جفت ییتادو

صورتbهیدروژن های )  ppm ییایمیش ییدر جابجا Hz 9شدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کی ( به 

سطا ز 37/8 صورت cهیدروژن )دو پروتون و  کیپ ریبا   ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کی(به 

ppm 22/8 شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریبا سطا ز. 

 هایپیک، (4-4)طیفدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 0/157، 4/147، 6/143، 9/140، 6/125، 4/122، 6/120، 2/105، 3/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 3/169 و6/165

 5- يل-4-کلرو -2-برمو يل-3)-1))-6-مت -4-آزولتری-H3،2،1-1-(نيتروفن

 (c56ایل(متوکسی( پيریميدین)

 
ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 4-5 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 52/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیسه پروتون و ه کیپ

با ثابت  ییتاسه کیپ کیبه صورت ( c) دروژنی. هشودیدو پروتون مشاهده م کیپ ریز ابا سط 64/5

 کی( b)هیدروژن پروتون،  یک کیپ ریبا سطا ز ppm71/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 1/8شدن جفت

سطا ز ppm 12/8-09/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ ( aهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا 

صورت یک پیک شیمیایی یک به  صورت یک پیک dهیدروژن ) و ppm 22/8تایی در جابه جایی  ( به 

به  (e)و هیدروژن  پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 28/8-25/8 ییایمیشطط ییدر جابجاتایی چند

سطا ز ppm 55/8 ییایمیش ییدر جابجا Hz 1/2شدن با ثابت جفت ییاتسه کیپ صورت یک  ریبا 

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ
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 هایپیک، (6-4)طیفدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 5/143، 5/137، 1/131، 0/126، 5/123، 4/122، 4/115، 2/105، 3/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 3/169 و  7/165، 0/157، 9/148

 5- (ليتروفنين-2)-1))-6-ليمت-4-کلرو -2-برمو-H3،2،1-1-4-آزولتری-

 (d56)نیديمیري( پی(متوکسلیا

 
ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 7-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 56/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیسه پروتون و ه کیپ

سط 68/5 شاهده م کیپ ریز ابا  صورت  (d) یهادروژنی. هشودیدو پروتون م با  ییتادو کیپ کیبه 

سطا ز ppm62/7 ییایمیش ییدر جابجا  Hz 8/7شدن ثابت جفت هیدروژن  پروتون، یک کیپ ریبا 

با  ppm 70/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 5/7شدن با ثابت جفت ییاتسه کیپ کی ( به صورتbهای )

صورت cهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریسطا ز  Hzشدن با ثابت جفت ییات ییتاسه کیپ کی( به 

 کی ( به صططورتaهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 79/7 ییایمیشطط ییدر جابجا 5/7

 کی کیپ ریبا سطططا ز ppm 09/8 ییایمیشطط ییدر جابجا  Hz 8/7شططدن با ثابت جفت ییاتدو کیپ

 ریبا سطططا ز ppm 04/8 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاکی کیپ کی( به صططورت eهیدروژن ) و پروتون

 .شودیم دهید پروتون کی کیپ

 هایپیک، (8-4است )طیف دوتره گرفته شده کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ،  6/142، 9/133، 0/131، 0/130، 1/128، 1/126، 7/125، 3/105، 4/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 2/169 و  7/165، 0/157
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 5- نکلرو-3)-1))-6-ليمت-4-کلرو -2-برمو -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ليف

 (e56)نیديمیري( پی(متوکسلیا

 
ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 9-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 62/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیسه پروتون و ه کیپ

 کیپ کیبه صططورت  (c( و )b) یهادروژنی. هشططودیدو پروتون مشططاهده م کیپ ریز ابا سططط 71/5

( به dهیدروژن ) پروتون،  دو کیپ ریبا سططططا ز ppm54/7-45/7 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند

 ییدر جابجا Hz 8/1شدن و ثابت جفت  Hz 5/7شدن با ثابت جفت تاییدوتایی سه کیپ کیصورت 

در  تایییک کیپ کیبه صططورت ( aهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 67/7 ییایمیشطط

 کیپ کی ( به صططورتeهیدروژن ) و پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 82/7 ییایمیشطط ییجابجا

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریبا سطا ز ppm 19/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی

 هایپیک (، 10-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ،  6/137، 7/135، 9/130، 1/129، 4/122، 9/120، 6/118، 3/105، 5/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 2/169 و  7/156، 0/157، 0/143

 5- لرو -2-برمو ت-4-ک لرو-2)-1))-6-ليم نک -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ليف

 (f56)نیديمیري( پی(متوکسلیا
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ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 11-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm55/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیسه پروتون و ه کیپ

 کیپ کیبه صططورت  (c( و )b) یهادروژنی. هشططودیدو پروتون مشططاهده م کیپ ریز اسطططبا  68/5

( و aهیدروژن های )پروتون،  دو کیپ ریبا سطططا ز ppm47/7-41/7 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاچند

(d به صطططورت )ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی ppm 64/7-55/7 دو کیپ ریبا سططططا ز 

صورت eهیدروژن )  و پروتون سطا ز ppm 19/8 ییایمیش ییدر جابجا تاییپیک یک کی( به   ریبا 

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ

 هایپیک (،12-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ،  6/134، 9/130، 8/130، 4/128، 0/128، 7/127، 5/126، 3/105، 5/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 1/169 و  8/165، 0/157، 8/141

 5- لرو -2-برمو ت-4-ک يلپارا-2)-1))-6-ليم -4-آزولتری-H3،2،1-1-(تول

 (g56)نیديمیري( پی(متوکسلیا

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 4-13 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 40/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ  ppm ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه 

در  ییتاکی کیپ کیبه صطططورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطططه پروتون کیپ ریسططططا زبا  55/2

به ( a) یهادروژنی. هشططودیدو پروتون مشططاهده م کیپ ریز ابا سططط ppm 65/5 ییایمیشطط ییجابجا

 ریبا سطططا ز ppm30/7 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 1/8شططدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کیصططورت 
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در  Hz 4/8شطططدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کی( به صطططورت bهیدروژن های )پروتون،  دو کیپ

 کیپ کی ( به صطططورتcهیدروژن ) دو پروتون و کیپ ریبا سططططا ز ppm 58/7 ییایمیشططط ییجابجا

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریبا سطا ز ppm 10/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی

 هایپیک(، 14-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در ، 5/142، 2/139، 5/134، 3/130، 6/122، 5/120، 3/105، 6/61، 2/24، 2/21مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 1/169 و8/165، 0/157

 5-مو لرو -2-بر ت-4-ک لرو-4)-1))-6-ليم ترو-3-ک ي نن -H3،2،1-1-(ليف

 (h56)نیديمیري( پی(متوکسلیا-4-آزولتری

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 15-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 51/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ

سط 62/5 شاهده م کیپ ریز ابا  صورت ( b) دروژنی. هشودیدو پروتون م ثابت  ییتادو کیپ کیبه 

سطا ز ppm69/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/8شدن تجف ( به cهیدروژن ) پروتون، یک کیپ ریبا 

 ییدر جابجا Hz 7/2شدن ثابت جفتو  Hz 7/8شدن دوتایی دوتایی با ثابت جفت کیپ کی صورت

در  ییتاکی کیپ کی( به صططورت dهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 92/7 ییایمیشطط

 کیپ کی( به صططورت a)و هیدروژن  پروتون کی کیپ ریبا سطططا ز ppm 18/8 ییایمیشطط ییجابجا

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm25/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک
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های پیک(، 16-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 5/133، 3/130، 6/128، 3/127، 4/124، 2/122، 4/117، 2/105 ،2/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 3/169 و6/165 ،0/157، 7/143

 5- مو لرو -2-بر ت-4-ک لرو-2)-1))-6-ليم ترو-4-ک ي ن ن -H3،2،1-1-(ليف

 (i56)نیديمیري( پی(متوکسلیا-4-آزولتری

 
ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 17-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 56/2 ییایمیش ییدر جابجا تاییکی کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ

سط 69/5 با ثابت  ییتادو کیپ کیبه صورت  (c) دروژنی. هشودیدو پروتون مشاهده م کیپ ریز ابا 

سطا ز ppm94/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/8شدن جفت ( به bهیدروژن )پروتون،  یک کیپ ریبا 

 ییدر جابجا Hz 4/2شدن و ثابت جفت Hz 7/8شدن دوتایی دوتایی با ثابت جفت کیپ کیصورت 

در  ییتایک کیپ کی( به صططورت dهیدروژن ) ،پروتون دو کیپ ریبا سطططا ز ppm 31/8 ییایمیشطط

 کیپ کی صطططورت( به aهیدروژن ) پروتون و یک کیپ ریبا سططططا ز ppm38/8 ییایمیشططط ییجابجا

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریبا سطا ز ppm 47/8ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی

های پیک(، 18-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 5/142، 2/139، 7/128، 1/128، 5/126، 3/126، 2/123، 3/105، 2/61، 2/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 3/169 و7/165، 9/156، 0/148

 5ليمت-6-کلرو-2-=برمو-N-((1-(4-ليتروفنين)-H3،2،1-1-4-آزولتری-

 (a68) نيآم-4-نیديمیري(پلي(متلیا
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ته شطططده اسطططت )ط DMSOکه در حلال  بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 19-4 فیدوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 52/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

صورت  2CHگروه  یهادروژنیسه پروتون و ه کیپ  Hz 4/5شدن ثابت جفتبا  ییتادو کیپ کیبه 

به  (b) یهادروژنی. هشودیدو پروتون مشاهده م کیپ ریز ابا سط ppm 74/4 ییایمیش ییدر جابجا

 ریبا سطططا ز ppm24/8 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 7/8شططدن ثابت جفت با ییتادو کیپ کیصططورت 

در  Hz 7/8شطططدن تبا ثابت جف ییتادو کیپ کی( به صطططورت aهیدروژن های )پروتون،  دو کیپ

 کیپ کی ( به صطططورتcهیدروژن ) دو پروتون و کیپ ریبا سططططا ز ppm 45/8 ییایمیشططط ییجابجا

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریبا سطا ز ppm 83/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی

 هایپیک(، 20-4 فی)طدوتره گرفته شده است  DMSOاین ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 4/162، 8/151، 6/151، 0/146، 7/130، 7/126، 7/125، 6/107، 8/41، 0/29مربوط 

 .شونده میمشاهد ppm 6/169 و0/165

 5برمو لرو-2-= ت-6-ک نين-N-((1-(3-ليم ف -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ليترو

 (b68) نيآم-4-نیديمیري(پلي(متلیا

 

ته شطططده اسطططت )ط DMSOکه در حلال  بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 4-21 فیدوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 40/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه   ریبا 

در  Hz 6/3شدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیسه پروتون و ه کیپ
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به صورت  (c) دروژنی. هشودیدو پروتون مشاهده م کیپ ریز ابا سط ppm 74/4 ییایمیش ییجابجا

، هیدروژن آمین به ppm89/7 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 4/8شططدن با ثابت جفت ییتاسططه کیپ کی

سطا ز ppm 20/8 ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/5شدن با ثابت جفت ییتاسه کیپ کی صورت  ریبا 

 ppm ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی( به صورت d( و )bهای )هیدروژن  ،پروتون یک کیپ

 ییدر جابجا ییاتیک کیپ کی( به صطططورت aهیدروژن ) ،پروتون دو کیپ ریبا سططططا ز 42/8-30/8

در  ییتایک کیپ کی( به صططورت eهیدروژن )، پروتون کی کیپ ریبا سطططا ز ppm 71/8 ییایمیشطط

 .شودیم دهید پروتون کی کیپ ریبا سطا ز ppm85/8 ییایمیش ییجابجا

 هایپیک(، 22-4 فی)طدوتره گرفته شده است  DMSOاین ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 6/146، 6/137، 9/131، 4/126، 5/123، 9/121، 1/115، 8/102، 1/37، 3/24مربوط 

 شوندمشاهده می ppm 8/164 و  2/160، 7/157، 9/148

 5مو بر لرو-2-= ت-6-ک يل)-N-((1-ليم ل تو -4-آزولتری-H3،2،1-1-(پارا

 (c68) نيآم-4-نیديمیري(پلي(متلیا

 
ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 23-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

 ppm ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صططورت روی حلقه فنیل  لیگروه مت یهادروژنیه

سطا ز 44/2 صورت روی حلقه پیریمیدین   لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ ریبا   کیبه 

گروه  یهادروژنیه ،سططه پروتون کیپ ریبا سطططا ز ppm 49/2 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاکی کیپ

2CH  شططدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کیبه صططورتHz 0/3 ییایمیشطط ییدر جابجا  ppm85/4  با

 کی کیپ ریبا سطا ز ppm41/6 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیو  دو پروتون کیپ ریز اسط

با ثابت  دوتایی کیپ کیبه صطططورت  (b) یهادروژنیه. شطططودیمشطططاهده م برای گروه آمین پروتون
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( aهیدروژن های )پروتون،  دو کیپ ریبا سطا ز ppm33/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 1/8شدن جفت

 ریبا سطا ز ppm 61/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 1/8شدن با ثابت جفت ییتا دو کیپ کیبه صورت 

صورت cهیدروژن های )دو پروتون و  کیپ با  ppm06/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کی( به 

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریسطا ز

 هایپیک(، 24-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در ، 1/158، 0/139، 6/134، 2/130، 1/121، 5/120، 0/103، 0/37، 1/24، 0/21مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 0/165 و4/159

 5-مو بر لرو-2-= ت-6-ک لرو-N-((1-(4-ليم نين-3-ک ف -H3،2،1-1-(ليترو

 (d68) نيآم-4-نیديمیري(پلي(متلیا-4-آزولتری

 
ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 25-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 50/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

در  Hz 0/6شدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیه ، سه پروتون کیپ

سط ppm 88/4 ییایمیش ییجابجا شدن با ثابت جفت ییتاسه کیپ کیو  دو پروتون کیپ ریز ابا 

Hz 1/5 ییایمیشطط ییدر جابجا ppm34/6 مشططاهده  برای گروه آمین پروتون کی کیپ ریبا سطططا ز

صورت  (b) دروژنی. هشودیم  ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/8شدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کیبه 

ppm77/7 پروتون،  یک کیپ ریبا سططططا ز( هیدروژنc به صطططورت )با ثابت  ییتادوتایی دو کیپ کی

سطا ز ppm 97/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/2شدن ثابت جفتو  Hz 7/ 8شدن جفت  کیپ ریبا 

صورت aهیدروژن ) ،پروتون یک سطا ز ppm35/8 ییایمیش ییدر جابجا تایییک کیپ کی( به   ریبا 
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صورت dهیدروژن )پروتون و یک کیپ سطا  ppm 17/8 ییایمیش ییجابجا ییتاکی کیپ کی( به  با 

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریز

های پیک(، 26-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 4/145، 8/135، 4/133، 2/127، 2/124، 9/120، 3/117، 1/103، 8/36، 1/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 3/165 و4/159، 1/158، 3/148

 5-لرو-2-برمو ت-4-ک نين-3)-1)))-6-ليم -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ليتروف

 (a70) نیديمیريپتيو( (لي(متلیا

 
 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 27-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 61/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ

با ثابت  ییتاسه کیپ کیبه صورت  (c) دروژنی. هشودیمشاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سط 58/4

سطا ز ppm78/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 1/8شدن جفت به  (d)هیدروژن پروتون یک کیپ ریبا 

سطا ز ppm 18/8 ییایمیش ییدر جابجا Hz 6/7شدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کیصورت   ریبا 

با سطا  ppm27/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی ( به صورتeهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ

تایی کیپ کی (bهیدروژن ) پروتون، یک کیپ ریز بت جفت دو ثا جا Hz 4/8شطططدن با  جاب  ییدر 

در  ییتاکی کیپ کی( به صطورت aهیدروژن )پروتون و  یک کیپ ریبا سططا ز ppm 34/8 ییایمیشط

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریبا سطا ز ppm 64 /8 ییایمیش ییجابجا

 هایپیک (،28-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 
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به کربن در ، 9/148، 6/137، 0/131، 7/125، 2/123، 4/121، 1/117، 3/115، 1/26، 3/24مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm2/171 و8/166، 5/157

 5-مو لرو-2-بر ت-4-ک يل-1)))-6-ليم ل تو پارا ()-H3،2،1-1-4-آزولتری-

 (b70) نیديمیريپتيو( (لي(متلیا

 

ته شطططده اسطططت )ط DMSOکه در حلال  بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 29-4 فیدوتره گرف

 ppm ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صططورت  روی حلقه فنیل لیگروه مت یهادروژنیه

 کیبه صططورت  روی حلقه پیریمیدین لیگروه مت یهادروژنیه ،سططه پروتون کیپ ریبا سطططا ز 39/2

سطا ز ppm 53/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ گروه  یهادروژنیهو  سه پروتون کیپ ریبا 

2CH  ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت  ppm58/4 دو پروتون کیپ ریز ابا سططط 

در  Hz 1/8شطططدن ثابت جفتبا  ییتادو کیپ کیبه صطططورت ( b) یهادروژنی. هشطططودیمشطططاهده م

 کیپ کی( به صططورت aهیدروژن های )پروتون،  دو کیپ ریبا سطططا ز ppm40/7 ییایمیشطط ییجابجا

سطا ز ppm 75/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 1/8شدن با ثابت جفت ییتادو دو پروتون و  کیپ ریبا 

 کی کیپ ریسطططا ز با ppm 64/8 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاکی کیپ کی( به صططورت cهیدروژن )

 .شودیم دهیپروتون د

 هایپیک(، 30-4 فی)طدوتره گرفته شده است  DMSOاین ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در ، 5/143، 8/138، 7/134، 7/130، 4/122، 4/120، 1/117، 1/26، 4/24، 0/21مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 0/171 و2/167، 3/157

 5-مو لرو-2-بر ت-4-ک لرو-4)-1)))-6-ليم يل-3-ک ن ف ترو ي -H3،2،1-1-(ن

 (c70) نیديمیريپتيو( (لي(متلیا-4-آزولتری
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ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1در طیف  (، 4-31 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 60/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ppm  ییایمیش ییدر جابجا ییتادو کیپ کیبه 

با ثابت  ییتادو کیپ کیبه صورت ( b) دروژنی. هشودیمشاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سط 56/4

سطا ز ppm76/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/8شدن جفت ( به cهیدروژن )پروتون،  یک کیپ ریبا 

 ییدر جابجا Hz 4/2شدن ثابت جفت و Hz 7/8شدن با ثابت جفت ییتادوتایی دو کیپ کیصورت 

در  ییتادو کیپ کی( به صططورت dهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 95/7 ییایمیشطط

 کیپ کی( به صطططورت aهیدروژن )پروتون و  یک کیپ ریبا سططططا ز ppm21/8 ییایمیشططط ییجابجا

 یر پیک یک پروتون مشاهده می شود.با سطا ز ppm33/8 ییایمیش ییدر جابجاتایی یک

های پیک (،32-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 0/145، 8/135، 4/133، 0/127، 0/124، 2/121، 2/117، 1/117، 7/29، 0/26مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 1/171 و8/166، 5/157

-4-آزولتری-1H-3،2،1-)آریل(-1))-6-)متيل تيو(-2-متيل-4سنننتز مشننتقات  -3-2

 ایل(متوکسی(پيریميدین:

 :Mg-Al-LDH – CuI کاتاليزگر سنتز -1-3-2

ستفاده  Mg-Al-LDH سنتز شد 75روش منبع از با ا ستفاده از واکنش  و ]75[انجام  در ادامه با ا

Mg-Al-LDH شده و مس نتز سMg-Al-LDH – CuI کاتالیزگر ید در حلال اتانول،ید( I)سنتز 

 8/4( % ICPمیزان مس موجود در کاتالیزگر با کمک آنالیز پلاسططمای جفت شططده القایی ) شططد.

 شد.  گیریمول برگرم( اندازهمیلی 76/0)
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 :Mg-Al-LDH – CuI مربوط به بررسی شواهد طيفی -2-3-2

مشطططاهده  cm 3453-1نوار پهنی در  (1-2)شطططکل  LDHs-Al-Mg (FTIRمادون قرمز) در طیف 

شد. می های هیدروژنیای و پیوند یههای آب میان مولکول OHگروه  مربوط به ارتعاشکه شود می با

-2مربوط به ارتعاشیcm 1389-1پیک قوی 
3CO ای  یه میانLDHs-Al-Mg .ینوار در محدوده است 

1-cm 500-1050  مربوط به ارتعاشO-M  وO-M-O  وM-O-M باشططد.می (Al M=Mg,) در طیف 

 شود.ینیز تغییری دیده نم CuI/Mg-Al-LDHs ترکیب (FTIRمادون قرمز)

 

 

 CuI/Mg–Al-LDH( bو ) Mg–Al- LDH( aتبدیل فوریه مادون قرمز ) طیف :1-2شکل

نشان داده شده است.  2-2در شکل  CuI/Mg–Al-LDH( bو ) Mg–Al- LDH( a)برای  XRDالگوی 

 2θ ≈ 11°, 22.8°, 34.5°, 39°, 47°, 61° نوارها در  Mg–Al- LDH( a)مربوط به  XRDدر الگوی 

 Mg-Al-LDH – CuIسنتز کاتالیزگر  :13-2 طرح

 

 

(a) 

(b) 
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 = 2 ی درهایعلاوه بر نوارهای با  نوار CuI/Mg–Al-LDH (b)اسطططت ولی در الگوی ظاهر شطططده 

 مشاهده می شود. CuIبه علت وجود کریستال های مکعبی  50.4° ,42.2° ,25.5°

 

 

می باشد،  g3cm 2486/0-1با حجم حفره  LDH-Al-Mg 1-g2m 38/39 مساحت سطا BETدر آنالیز 

سطا تا که  ساحت  افزایش  g3cm 3093/0-1و حجم حفره تا  g2m 76/47-1پس از وارد کردن مس م

 .(3-2پیدا کرده است )جدول 

-را نشان میCuI/Mg–Al-LDH و  Mg–Al- LDH  برایکه مساحت سطا و حجم حفره  BETآنالیز  :3-2 جدول

 دهد.

اده شططده اسططت. این نشططان د 3-2در شططکل  Cu(I)/Mg-Al-LDHو  SEM، Mg-Al-LDHتاططاویر 

شان می ااویر ن شابه و د دهند که هرت ساختار م صفحات نامنظم و اندازه مختدو ماده دارای  لف ارای 

اویر می شند. همان طور که در ت شکل کلی  شود،دیده می SEMبا ضور مس تاثیر زیادی بر روی  ح

LDH .نداشته است 

sample BET specific surface area (m2/g) Pore 

volume(cm3/g) 

Pore size (nm) 

Mg-Al- LDH  39.38 0.2489 25.279 

CuI/Mg-Al-LDH 47.76 0.3093 27.642 

 CuI/Mg–Al-LDH( bو ) Mg–Al- LDH( a) برای XRDالگوی  :2-2 شکل
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 ایلوکسی( پيریميدین:-1-این-2-)پروپ-6-)متيل تيو(-2-متيل-4سنتز  -3-3-2

 DMF( در 69)( با پروپارژیل برمید 71اون )-(H3)4-)متیل تیو(پیریمیدین-2-متیل-6از واکنش  

ایلوکسی( -1-این-2-)پروپ-6-)متیل تیو(-2-متیل-4در دمای اتاق محاول  3CO2Kدر حضور 

از ستون )سیلیکاژل( برای خالص سازی این ماده  .دسنتز شدرصد  70با بازده  (57پیریمیدین )

 ( استفاده شد.1:10کروماتوگرافی و با استفاده از حلال شویش هگزان/اتیل استات )

 

ایلوکسی( پیریمیدین -1-این-2-پ)پرو-6-)متیل تیو(-2-متیل-4سنتز : 11-2طرح   

 CuI/Mg–Al-LDH( bو ) Mg–Al- LDH( a) برای SEMتااویر :3-2 شکل

 

      (69(           )71                              )

(66                     )   (65) 

(57) 

(72      )

(80)           

(83

                              )

(66

(73)      

(80)           

(83

                              )

(66

(a) (b) 
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 مشاهده می شود که مربوط به cm 1698-1نواری در  (71( ترکیب )FTIRطیف مادون قرمز )در 

یده د ترکیب محاول واکنش( FTIRطیف مادون قرمز )گروه کربونیل می باشد که این نوار در در 

نوار  .کندیم( را ایجاد 57روپاژیل برمید ترکیب )( با پ71نمی شود، که به این معنی است که ترکیب )

 ( نشان دهنده68برای محاول ) cm 3167-1 و (73)( و 72)برای محاول  cm 3253-1د در موجو

 جذب پیوند سه گانه می باشد.

 

 

-4-آزولیتر-H1- 3،2،1-(لی)آر-1))-6-(ویت لی)مت-2-لیمت-4جدیدی از ر این پژوهش مشتقات د

 ایلوکسطططی(-1-این-2-)پروپ-6-)متیل تیو(-2-متیل-4، از واکنش (58) نیدیمیری(پی(متوکسطططلیا

 در دمای اتاق Cu(I)/Mg-Al-LDH کاتالیزگردر حضططور  (55) آروماتیکهای و آزید (57) پیریمیدین

 .(12-2)طرح  حلال اتانول سنتز شد در

 71ترکیب ( Cو ) 57ترکیب ( Bو ) 72ترکیب ( Aبرای ) FTIR: طیف 4-2 شکل

 

 

A 

 

 

B 

 

 

C 
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 واکنش:شرایط بهينه کردن  -2-3-4

-تیو()متیل-2-متیل-4با  (b55) نیترو بنزن-4آزیدو-1ن شطططرایا واکنش، از واکنش برای بهینه کرد

به عنوان  Cu(I)/Mg-Al-LDHکاتالیزگر در حضططور  (57) ایلوکسططی(پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6

ستفاده شد مقدار کاتالیزگر و حلال بر روی بهره در این واکنش اثرات دما، . (13-2)طرح واکنش مبنا ا

 گزارش شده است. 4-2دست آمده در جدولهواکنش بررسی شد نتایج ب

 

 

 

 

 

 Cu(I)/Mg-Al-LDHشود، واکنش بدون حضور کاتالیزگر مشاهده می 4-2طور که در جدول همان

، THFو  DMF ،CN3CHهای آبی و آلی همچون اتانول، انجام واکنش در حلال (.1انجام نشد )ردیف 

1,4-dioxane  وMeOH  مول درصد از کاتالیزگر  5/1در حضورCu(I)/Mg-Al-LDH  بررسی شد و

              (58                                                           )(55(                    )57) 

                        (b58                                     )            (b55(                     )57) 

-4-آزولتری-H3،2،1-1-()آریل-1))-6-)متیل تیو(-2-متیل-4مشتقات  سنتز: 12-2 طرح

  ایل(متوکسی(پیریمیدین

 

-H3،2،1-1-(نیترو فنیل-3)-1))-6-)متیل تیو(-2-متیل-4 واکنش مبنا برای بررسی شرایا سنتز : 13-2 طرح

 ایل(متوکسی(پیریمیدین.-4-آزولتری
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بررسی کاتالیزگر  (. در ادامه مقادیر مختلفی از9الی  2خاب شد )ردیف اتانول به عنوان حلال بهینه انت

مول درصد از  5/1درجه سلسیوس و  80و  50و در نهایت واکنش در دمای  ،(12-10های شد )ردیف

شود، افزایش مقدار مشاهده می 4-2جدول  طور که در(. همان14و 13کاتالیزگر بررسی شد)ردیف 

. (14الی 11)ردیف های  ای در بهره واکنش نداشته استیش دما  تاثیر قابل ملاحظهکاتالیزگر و نیز افزا

مول درصد کاتالیزگر، حلال اتانول و دمای اتاق به عنوان شرایا بهینه  5/1با شرایا  2در نتیجه ردیف 

 انتخاب شد.

 

 

  بهره واکنش (min)  زمان

(%)b 

 ردیف )%mol زگرکاتالي( حلال (ºC)دما 

اتاق یدما 0 180  EtOH 1 بدون کاتالیزگر 

EtOH 5/1 اتاق یدما 96 20  
2 

MeOH 5/1 اتاق یدما 90 20  
3 

 Dioxane 5/1 اتاق یدما 30 20
4 

Acetone 5/1 اتاق یدما 70 20  
5 

 CN3CH 5/1 اتاق یدما 80 20
6 

 2Cl2CH 5/1 اتاق یدما 60 20
7 

DMF 5/1 اتاق یدما 50 20  
8 

 تری آزول-H3،2،1-1-(نیترو فنیل-3)-1))-6-تیو()متیل -2-متیل-4بررسی شرایا بهینه برای سنتز : 4-2 جدول

 ایل(متوکسی(پیریمیدین.-4-
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a نیتروبنزن  -3-آزیدو -1میلی مول(،  1) )68)شرایا واکنش : ترکیب(b66( )1 کاتالیزگر ،)5و حلال ) میلی مول 

 (.میلی لیتر

bدر حلال خالص سازی با نو بلور کردن. 

-4-آزولتری-H3،2،1-1-()آریل-1))-6-)متيل تيو(-2-متيل-4سنتز مشتقات  -2-3-5

 پيریميدین: متوکسی( ایل(

، آروماتیکآزید -1میلی مول  1 ،(57)میلی مول از ترکیب  1ایا بهینه برای انجام این واکنش، شطططر

بود که طی آن محاططو ت با  اتاقدمای میلی لیتر حلال اتانول و  5، مول درصططد برای کاتالیزگر 5/1

واکنش در  یترکیبات و بهرهدست آمده، نقطه ذوب سنتز شد. ساختار مشتقات به 87-97%  یبازده

 .(2-14)طرح گزارش شده است 5-2جدول 

 
 

 

 O2H 5/1 اتاق یدما 20 20
9 

 EtOH 0/1 اتاق یدما 85 60
10 

 EtOH 2 اتاق یدما 95 15
11 

اتاق یدما 96 10  EtOH 3 
12 

15 95 50 EtOH 5/1 
13 

10 96 80 EtOH 5/1  
14 

                             (58(                                              )55(                    )57) 

 متوکسی( ایل(-4-آزولتری-H3،2،1-1-()آریل-1))-6-تیو()متیل -2-متیل-4سنتز مشتقات : 14-2 طرح

  پیریمیدین
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 bراندمان
نقطه ذوب 

(⁰C) 

 Ar محصول
 

 ردیف

88 155-157  

 

58a 

 -2NO-2-Cl-4

3H6C 

          

      1    

96 167-165 

 
58b 

5H6C -2NO-4 

 

2 

97 132-130 

 
58c 

 

5H6C -2NO-3 

 

3 

87 85-83 

 
58d  

5H6C -2NO-2 

 

4 

95 88-86 

 
58e  

5H6C -Cl-3 

 

5 

91 - 

 
58f 

5H6C -Cl-2 

 

6 

 متوکسی( ایل(-4-آزولتری-H3،2،1-1-()آریل-1))-6-)متیل تیو(-2-متیل-4 مشتقاتسنتز : 5-2 جدول

 پیریمیدین.
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97 119-117 

 
58g 

5H6C -Me-4 

 

7 

90 132-130 

 
58h 

 -2NO-3-Cl-4

4H6C 

 

     

    8 

90 122-120 

 
58i 

 -2NO-4-Cl-2

4H6C 

 

 

     9 

a میلی لیتر  5، مول درصطططد برای کاتالیزگر 5/1 ،(میلی مول 1) یلی مول(،آریل آزیدم 1) 3شطططرایا واکنش : ترکیب

  سلسیوسدرجه  60دمای حلال اتانول و 

b در حلال خالص سازی با روش نو بلور کردن. 

هد -6-3-2 قاتطيفی  شننوا يل-4 مشننت يل تيو(-2-مت یل-1))-6-)مت -H3،2،1-1-()آر

 پيریميدین متوکسی( ایل(-4-آزولتری

 4-(نيتروفنيل-2-کلرو-4)-1))-6-تيو()متيل-2-متيل-H3،2،1-1-4-آزولتری- 

 :(a58)پيریميدین متوکسی( ایل(

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1طیف در  (، 33-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 40/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ
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 کیپ کیبه صطورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطه پروتون کیپ ریبا سططا ز ppm60/2  ییایمیشط

سط ppm 65/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک شاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا   دروژنی. هشودیم

(a ) ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت ppm32/6 پروتون، یک کیپ ریبا سطططا ز 

 ppm ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 7/8شططدن با ثابت جفت ییتادو کیپ کی ( به صططورتcهیدروژن )

با ثابت  ییتادوتایی دو کیپ کی ( به صطططورتdهیدروژن ) پروتون، یک کیپ ریبا سططططا ز 78/7

سطا ز ppm 01/8 ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/2شدن و ثابت جفت Hz 7/8شدن جفت  کیپ ریبا 

 ریبا سطا ز ppm19/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی ( به صورتbهیدروژن ) ،پروتون یک

با سطا  ppm 34/8 ییایمیش ییجابجا ییتایک کیپ کی به صورت e)هیدروژن ) و پروتون یک کیپ

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریز

های پیک (،34-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 7/135، 5/133، 2/127، 3/124، 6/121، 3/117، 2/102، 1/69، 8/23، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm1/171و  3/168، 2/168، 2/148، 1/145

می شططود که مربوط به گروه  مشططاهده cm1350-1و cm 1523-1در  نواراین ترکیب دو  IRدر طیف 

شد، یک نوار در نیترو می سیژن و یک نوار در-که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1033-1با   cm-1اک

 باشد. کلر می-که مربوط به پیوند یگانه کربن 825

 4-يل ت يل-2-م ت م يو() ت-4)-1))-6-ت ي يلن ن ف  -4-آزولتری-H3،2،1-1-(رو

 :)b58) ایل(متوکسی(پيریميدین
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ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 35-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 40/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا تاییکی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

 کیپ کیبه صطورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطه پروتون کیپ ریبا سططا ز ppm06/2  ییایمیشط

 ( a) دروژنی. هشودیمشاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سط ppm 66/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک

هیدروژن پروتون، یک کیپ ریبا سطا ز ppm32/6 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صورت 

صورتcهای ) سطا ز ppm 02/8-99/7 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی ( به   دو کیپ ریبا 

با سططا  ppm 24/8 ییایمیشط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیپ کی ( به صطورتbهیدروژن ) ،پروتون

 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند ( به صطططورت یک پیکdو هیدروژن های ) پروتون یک کیپ ریز

ppm47/8-43/8 شودیم دهین دپروتو دو کیپ ریبا سطا ز. 

های پیک (،36-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 3/147، 0/145 ،0/141، 5/125، 8/121، 5/120، 2/102، 1/59، 8/23، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm1/171و  3/168، 2/168

شود که مربوط به گروه  cm 1353-1و cm 1520-1نوار در این ترکیب دو  IRدر طیف  شاهده می  م

 باشد. اکسیژن می-که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1027-1باشد، یک نوار در نیترو می

 

 4-يل ت يل-2-م ت م يو() يل-3)-1))-6-ت ن ف ترو ي  -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ن

 :(c58) ایل(متوکسی(پيریميدین
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ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 37-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 41/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا تاییکی کیپ کیبه صورت متال به گوگرد  لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

 کیپ کیبه صطورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطه پروتون کیپ ریبا سططا ز ppm61/2  ییایمیشط

سط ppm 67/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک شاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا   دروژنیه .شودیم

(a)  ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت ppm33/6 پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز، 

 ییایمیشططط ییدر جابجا Hz 6/6با ثابت جفت شطططدن  ییتاسطططه کیپ کیبه صطططورت  (d) دروژنیه

ppm79/7 پروتون،  یک کیپ ریبا سطططا ز( هیدروژ ن هایc( و )b به صططورت )در  ییتاچند کیپ کی

سطا ز ppm 19/8-22/8 ییایمیش ییجابجا صورت eهیدروژن )، پروتون دو کیپ ریبا   کیپ کی( به 

 ییایمیشططط ییدر جابجا Hz 2/1شطططدن با ثابت جفتو  Hz 4/8شطططدن جفتبا ثابت دوتایی دوتایی 

ppm34/8 پروتون، یک کیپ ریبا سططططا ز ( هیدروژنf به صطططورت ) ییدر جابجا ییتایک کیپ کی 

 .شودیم دهیپروتون د یک کیپ ریبا سطا ز ppm 63/8 ییایمیش

های پیک (،38-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن   و9/144، 0/131، 0/126، 3/123، 7/121، 3/115، 2/102، 2/59، 8/23، 1/14در مربوط 

ppm3/168 برای تعیین ساختار دقیق و مشخص کردن موقعیت حلقه تری آزول از  .شوندمشاهده می

 شمای گرافیکی این ترکیب را نشان می دهد. 12-2استفاده شد.  طرح  Xکریستالوگرافی پراش پرتو 

 
 -4-تری آزول-3و2و1H-1-نیتروفنیل(-3)-1))-6-)متیل تیو(-2-متیل-4ترکیب  شمای گرافیکی: 15-2 طرح

 (c69) ایل(متوکسی(پیریمیدین
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مشططاهده می شططود که مربوط به گروه  cm1350-1و cm 1532-1نوار در این ترکیب دو  IRدر طیف 

 باشد. اکسیژن می-که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1036-1باشد، یک نوار در نیترو می

 4-يل ت يل-2-م ت م يو() يل-2)-1))-6-ت ن ف ترو ي  -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ن

 (d58) ایل(متوکسی(پيریميدین

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 39-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 39/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

سطا ز ppm95/2  ییایمیش صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا   کیپ کیبه 

( a)دروژنی. هشودیمشاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سط ppm 66/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک

هیدروژن پروتون،  یک کیپ ریبا سطا ز ppm32/6 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی به صورت

(c به صططورت )با ثابت جفت شططدن  دوتایی ییتادو کیپ کیHz 8/7  و ثابت جفت شططدنHz 2/1  در

 کیپ کی ( به صطططورتeهیدروژن ) پروتون، یک کیپ ریبا سططططا ز ppm 62/7 ییایمیشططط ییجابجا

 ppm ییایمیش ییدر جابجا Hz 5/1شدن و ثابت جفت Hz 9/7شدن با ثابت جفت ییتاتایی دوسه

با ثابت  ییتاتایی دوسطططه کیپ کی ( به صطططورتd)هیدروژن ،پروتون  یک کیپ ریبا سططططا ز 74/7

سطا ز ppm83/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 5/1شدن فتو ثابت ج Hz 9/7شدن جفت  کیپ ریبا 

صورتbهیدروژن ) پروتون و یک سطا  ppm 98/7 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی ( به  با 

صورت( fو هیدروژن ) پروتون کی کیپ ریز و  Hz 1/8شدن با ثابت جفت ییتادو دوتایی کیپ کی به 
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 دهیدپروتون  یک کیپ ریبا سططططا ز ppm12/8 ییایمیشططط ییدر جابجا Hz 2/1شطططدن ثابت جفت

 .شودیم

های پیک (،40-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 9/133، 9/130، 1/130، 0/128، 6/125، 1/125، 2/102، 2/59، 8/23، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm2/171و  3/168، 2/168، 4/144، 9/143

مشططاهده می شططود که مربوط به گروه  cm6013-1و cm 1529-1نوار در این ترکیب دو  IRدر طیف 

 باشد. می اکسیژن-که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1033-1باشد، یک نوار در نیترو می

 4-يل ت يل-2-م ت م يو() يل-3)-1))-6-ت ن ف لرو  -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ک

 (e58) ایل(متوکسی(پيریميدین

 
 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 41-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 40/2 ییایمیش ییدر جابجا تاییکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

 کیپ کیبه صطورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطه پروتون کیپ ریبا سططا ز ppm60/2  ییایمیشط

سط ppm 64/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک شاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا   دروژنی. هشودیم

(a)  ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت ppm32/6 پروتون، یک کیپ ریبا سطططا ز 

صورتdهیدروژن) سه کیپ کی ( به   Hzشدن و ثابت جفت Hz 1/8شدن با ثابت جفت ییتادوتایی 

 کیپ کی به صورت (eهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm45/7 ییایمیش ییدر جابجا 8/1

 و پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm 50/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 1/8شدن با ثابت جفت ییتاسه
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صورتfهیدروژن های) سه کیپ کی ( به  شدن و ثابت جفت Hz 5/7شدن با ثابت جفت تاییدوتایی 

Hz 8/1 ییایمیش ییدر جابجا ppm 66/7 پروتون کی کیپ ریبا سطا ز، ( هیدروژنcبه صورت ) کی 

( به bهیدروژن ) و پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 81/7 ییایمیشطط ییدر جابجایک تایی   کیپ

 دهید پروتون یک کیپ ریبا سططططا ز ppm 10/8 ییایمیشططط ییدر جابجا تایییک کیپ کی صطططورت

 .شودیم

های پیک (،42-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 6/135، 9/130، 0/129، 6/121، 8/120، 5/118، 2/102، 3/59، 8/23، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm2/171و  3/168، 2/168، 3/144، 7/137

اکسططیژن و یک نوار -که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1040-1یک نوار در این ترکیب  IRدر طیف 

 باشد. کلر می-به پیوند یگانه کربنکه مربوط  cm 832-1در

 4-يل ت يل-2-م ت م يو() لرو-2)-1))-6-ت يلک ن  -4-آزولتری-H3،2،1-1-(ف

 :(f58) ایل(متوکسی(پيریميدین

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 43-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 38/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت متال به گوگرد  لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

سطا ز ppm58/2  ییایمیش صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا   کیپ کیبه 

سط ppm 66/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک شاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا   دروژنی. هشودیم

(a ) ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت ppm32/6 پروتون، یک کیپ ریبا سطططا ز 

با  ppm 51/7-45/7ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی هیدروژن های حلقه فنیل به صططورت
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سطا ز ppm66/7-58/7 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیو  پروتون دو کیپ ریسطا ز  ریبا 

با سطا  ppm 10/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی( به صورت bوهیدروژن ) پروتون دو کیپ

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریز

های پیک (،44-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 8/130، 8/130 ،5/128، 9/127، 7/127، 6/125، 2/102، 3/59، 8/23، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm2/171و  4/168، 1/168، 1/143، 7/134

اکسططیژن و یک نوار -که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1040-1یک نوار در این ترکیب  IRدر طیف 

 باشد. کلر می-یگانه کربنکه مربوط به پیوند  cm 825-1در

 4-يل ت يل-2-م ت م يو() يل-1))-6-ت ل تو پارا  ()-H3،2،1-1-4-آزولتری- 

 (g58) ایل(متوکسی(پيریميدین

 
 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 4-45 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 38/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ  ppm ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه 

سطا ز 43/2 ال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ ریبا  صورت  مت  کیپ کیبه 

به  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا سطا ز ppm59/2  ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی

مشططاهده  دو پروتون کیپ ریز ابا سططط ppm 63/5 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیصططورت 

 کیپ ریبا سطا ز ppm30/6 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی به صورت a)) دروژنی. هشودیم

با  ppm34/7-29/7 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی ( به صططورتdهیدروژن ) پروتون، یک
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 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی ( به صطططورتcهیدروژن ) ، پروتون دو کیپ ریسططططا ز

ppm63/7-60/7 و پروتون دو کیپ ریبا سططططا ز ( هیدروژنbبه صطططورت ) در  ییتایک کیپ کی

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm 06/8 ییایمیش ییجابجا

های پیک (،46-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 0/139 ،6/134، 2/130، 7/121، 5/120، 2/102، 4/59، 8/23 ،1/21، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm1/171و  4/168، 1/168، 8/143

اکسططیژن و یک نوار -که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1040-1یک نوار در این ترکیب  IRدر طیف 

 باشد. های آلیفاتیک میکه مربوط به کربن cm 2912-1در

 -يل يل-2-مت يل-3-کلرو-4)-1))-6-تيو()مت  -4-آزولتری-H3،2،1-1-(نيترو فن

 (h58) ایل(متوکسی(پيریميدین

 
 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 4-47 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 39/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجاتایی کی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

سطا ز ppm58/2  ییایمیش صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا   کیپ کیبه 

 یهادروژنی. هشودیمشاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سط ppm 64/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک

(a ) ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت ppm31/6 پروتون، یک کیپ ریبا سطططا ز 

 ppmییایمیشطط ییدر جابجا Hz 4/8با ثابت جفت شططدن  ییتادو کیپ کی ( به صططورتdهیدروژن )
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با ثابت جفت  دوتایی دوتایی کیپ کی ( به صططورتe، هیدروژن )پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز 60/7

 یک کیپ ریبا سطططا ز ppm79/7 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 4/2شططدن و ثابت جفت Hz 4/8شططدن 

 ریبا سطططا ز ppm 95/7 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کی ( به صططورتb)، هیدروژن پروتون

با  ppm 09/8 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک کیپ کی ( به صطططورتcهیذروژن) و پروتون یک کیپ

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریسطا ز

های پیک (،48-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 9/136، 9/133، 0/129، 6/128، 8/125، 1/125، 2/102، 1/59، 8/23، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm2/171و  3/168، 2/168، 5/144، 2/144

مشطاهده می شطود که مربوط به گروه  cm 1356-1و cm 1536-1نوار در این ترکیب دو  IRدر طیف 

شد، یک نوار در نیترو می سیژن و یک نوار در-که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1040-1با    cm-1اک

 باشد. کلر می-که مربوط به پیوند یگانه کربن 850

 4-(نيتروفنيل-4-کلرو-2)-1))-6-تيو()متيل-2-متيل-H3،2،1-1-4-تری آزول- 

 (i58) ایل(متوکسی(پيریميدین

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 49-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 38/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا تایییک کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

سطا ز ppm58/2  ییایمیش صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا   کیپ کیبه 
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سط ppm 66/5 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک شاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا   دروژنی. هشودیم

(a)  ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت ppm31/6 پروتون، یک کیپ ریبا سطططا ز 

 ppm ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 7/8با ثابت جفت شططدن  ییتادو کیپ کی ( به صططورتdهیدروژن )

 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی ( به صورتbهیدروژن ) پروتون، یک کیپ ریبا سطا ز 96/7

ppm31/8 پروتون یک کیپ ریبا سططططا ز ،( هیدروژنeبه صطططورت ) با ثابت  ییتادوتایی دو کیپ کی

 کیپ ریبا سطا ز ppm 34/8 ییایمیش ییدر جابجا Hz 4/2و ثابت جفت شدن  Hz 7/8جفت شدن 

با سططا  ppm 49/8 ییایمیشط ییدر جابجا ییتایک کیپ کی به صطورت c)هیدروژن ) و پروتون یک

 .شودیم دهیپروتون د کی کیپ ریز

های پیک (،50-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 3/139، 7/128 ،2/128، 4/126، 4/125، 1/123، 2/102، 0/59، 8/23، 1/14مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm1/171و  3/168، 2/168، 9/147، 8/143

شود که مربوط به گروه  cm 1344-1و cm 1529-1نوار در این ترکیب دو  IRدر طیف  شاهده می  م

شد، یک نوار در نیترو می سیژن و یک نوار در-که مربوط به پیوند یگانه کربن cm 1033-1با    cm-1اک

 باشد. کلر می-که مربوط به پیوند یگانه کربن 832

قات -2-4 ت تز مشنن ن ت-4 سنن یل -3))-6-(ويتلي)مت-2-ليم پروپآر -1-نیا-2-(

 :نیديمیري(پی(اکسلیا

-1-نیا-2-)پروپ-6-(ویتلیطط)مت-2-لیططمت-4 در ادامططه پژوهش بططا اسطططتفططاده از مططاده اولیططه

-2-لیمت-4 جدید مشتقاتشدن سونوگاشیرا تعدادی از و از واکنش جفت (57) نیدیمیری(پیلوکسیا

  سنتز گردید. (60)نیدیمیری(پی(اکسلیا-1-نیا-2-(پروپآریل -3))-6-(ویتلی)مت
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 بهينه کردن شرایط واکنش: -1-4-2

-6-تیو()متیل-2-متیل-4با  (d59) یدوبنزننیترو-3 از واکنش ،ردن شطططرایا بهینهآودسطططت بهبرای 

یدین-1-این-2-)پروپ قادیربا اسطططت (57) ایلوکسطططی(پیریم تالیمختلف  فاده از م ها زگرکا باز و  در 

دسططت آمده در هنتایج ب به عنوان واکنش مبنا اسططتفاده گردید. گوناگون های مختلف در شططرایاحلال

  درج شده است. 6-2جدول 

  

 

 

مول درصطططد از  5در حضطططور  dioxane-1,4و  DMF ،CN3CHهایی همچون اتانول، واکنش در حلال

ستونیتریل به عنوان حلال بهینه انتخاب شد )ردیف   PPh2PdCl)3(2 کاتالیزگر  (. 4-1بررسی شد و ا

سپس تاثیر بازهایی چون پیریدین، پای پیریدین، پیرولیدین، تری اتیل آمین و دی ایزو پروپیل آمین 

(، که بهترین نتیجه مربوط به تری اتیل آمین بود. در ادامه 8-4بر روی واکنش بررسططی شططد )ردیف 

                      (60(                                              )59   )                         (57) 

 نیدیمیری(پی(اکسلیا-1-نیا-2-(پروپآریل -3))-6-(ویت لی)مت-2-لیمت-4سنتز مشتقات  :16-2 طرح

 

 -3))-6-(ویت لی)مت-2-لیمت-4واکنش مدل برای بررسی شرایا بهینه واکنش سنتز مشتقات: 17-2 طرح

 نیدیمیری(پی(اکسلیا-1-نیا-2-(پروپآریل

 

                (d60(                                             )d59(                           )57) 

 کاتالیزگر

 دما، حلال

 باز
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شد )ردیف انواع و مقادیر سی  و  50(، و در نهایت واکنش در دمای 13-9های مختلفی از کاتالیزگر برر

سیوس و  80 سل شد)ردیف  5درجه  سی  صد از کاتالیزگر برر (. همانطور که در جدول 15و 14مول در

و دمای اتاق به عنوان شططرایا بهینه  PPh2PdCl)3(2 مول درصططدکاتالیزگر 5مشططاهده می شططود،  6-2

 د.انتخاب شدن

 

 

 

بهره 

 واکنش
  حلال باز    (%mol)کاتالیزگر  (ºC) دما

 ردیف

 PdCl2(PPh3)2 (5) N3Et DMF 1 دمای اتاق 30 

 40 50 PdCl2(PPh3)2 (5) N3Et 1,4-Dioxane 2 

 10 70 PdCl2(PPh3)2 (5) N3Et EtOH 3 

 PdCl2(PPh3)2 (5) N3Et CN3CH 4 دمای اتاق 95 

 PdCl2(PPh3)2 (5) DIPEA CN3CH 5 دمای اتاق 80 

 PdCl2(PPh3)2 (5) Pyrrolidine CN3CH 6 دمای اتاق 80 

 70 70 PdCl2(PPh3)2 (5) Pyridine CN3CH 7 

 PdCl2(PPh3)2 (5) Piperidine CN3CH 8 دمای اتاق 84 

 PdCl2(PhCN)2 (5) N3Et CN3CH 9 دمای اتاق 80 

 Pd/C (5) N3Et CN3CH 10 دمای اتاق 70 

 PdCl2(PPh3)2 (2) N3Et CN3CH 11 دمای اتاق 76 

 PdCl2(PPh3)2 (10) N3Et CN3CH 12 دمای اتاق 95 

 CuI (10) N3Et CN3CH 13 دمای اتاق - 

 94 50 PdCl2(PPh3)2 (5) N3Et CN3CH 14 

 95 80 PdCl2(PPh3)2 (5) N3Et CN3CH 15 

-1-نیا-2-(پروپآریل -3))-6-(ویت لی)مت-2-لیمت-4بررسی شرایا بهینه واکنش سنتز مشتقات :6-2 جدول

 نیدیمیری(پی(اکسلیا
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قات  -2-4-2 یل -3))-6-(ويتلي)مت-2-ليمت-4سنننتز مشننت -1-نیا-2-(پروپآر

 نیديمیري(پی(اکسلیا

 نیدیمیری(پیلوکسیا-1-نیا-2-)پروپ-6-(ویتلی)مت-2-لیمت-4 ،از مشخص کردن شرایا بهینه پس

 7-2جدول  در وارد واکنش گردید که نتایج آنمختلف در شططرایا بهینه  (59)یدیدهای با آریل (57)

  آمده است.

 

 

 نیدیمیری(پی(اکسلیا-1-نیا-2-(پروپآریل -3))-6-(ویتلی)مت-2-لیمت-4سنتز مشتقات : 18-2 طرح

 

 

 بازده 

(%) 
 ردیف Ar محاول

98 

 
60a 

4H6C-2NO-2 1 

98 

 
60b 

4H6C-2NO-4 2 

    (60(                                        )59(                     )57) 

 نیدیمیری(پی(اکسلیا-1-نیا-2-(پروپآریل -3))-6-(ویتلی)مت-2-لیمت-4مشتقات : سنتز  7-2 جدول
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98 

 
60c 

3H6C-Cl-4-2NO-3 3 

98 

 
60d 

4H6C-2NO-3 4 

90 

 
60e 

3H6C-Cl-2-2NO-4 5 

90 

 
60f 

3H6C-Cl-4-2NO-2 6 

90 

 
60g 

Me-2-2NO-5 7 

 

شتقات شواهد طيفی  -3-4-2 -1-نیا-2-(پروپآریل -3))-6-(ويتلي)مت-2-ليمت-4م

 :نیديمیري(پی(اکسلیا
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 4-ت ت-2-ليم م يل-2)-3))-6-(ويتلي) ن ف ترو ي پروپن -1-نیا-2-(

 (a60) نیديمیري(پی(اکسلیا

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 51-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 41/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

سطا ز ppm59/2  ییایمیش صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا   کیپ کیبه 

. شطططودیمشطططاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سطططط ppm 30/5 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک

با  ppm36/6 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت  (a) پیریمیدین حلقه یهادروژنیه

صورت( d)و هیدروژن  پروتون یک کیپ ریسطا ز شدن  تایی دوتاییسه کیپ کی به  با ثابت جفت 

Hz 1/8  و ثابت جفت شدنHz 8/1 ییایمیش ییدر جابجا ppm50/7 پروتون یک کیپ ریبا سطا ز  ،

با  ppm67/7-57/7 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی( به صطططورت c( و )bهیدروژن های )

 Hzبا ثابت جفت شدن  ییتا دوتایی دو کیپ کی ( به صورتeهیدروژن ) و پروتون دو کیپ ریسطا ز

 دهید پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm07/8 ییایمیش ییدر جابجا Hz 9/0و ثابت جفت شدن  2/8

 .شودیم

های پیک (،52-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

، 8/132، 1/129، 6/124، 6/117، 0/102 ،5/91، 7/81 ،4/54، 8/23، 0/14مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm4/171و 2/168، 0/168، 0/135
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 4-ت ت-2-ليم م يل-4)-3))-6-(ويتلي) ن ف ترو ي پروپن -1-نیا-2-(

 (b60) نیديمیري(پی(اکسلیا

 
 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 53-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 43/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

 کیپ کیبه صطورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطه پروتون کیپ ریبا سططا ز ppm60/2  ییایمیشط

. شطططودیمشطططاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سطططط ppm 28/5 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک

با  ppm36/6 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت  (a) پیریمیدین حلقه یهادروژنیه

صورت (bو هیدروژن های ) پروتون یک کیپ ریسطا ز شدن  ییتادو کیپ کی به   Hzبا ثابت جفت 

( به صططورت cهیدروژن های )و  پروتون دو کیپ ریبا سطططا ز ppm 62/7 ییایمیشطط ییدر جابجا 0/9

 دهید پروتون دو کیپ ریبا سططططا ز ppm 23/8-22/8 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی

 .شودیم

ستکلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف  شده ا های پیک (،54-4 فی)طدوتره گرفته 

، 4/147، 6/132، 0/129، 6/123، 0/102 ،9/88، 6/84 ،1/54 ،7/29 ،8/23، 0/14مربوط به کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm4/171و 3/168، 9/167
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 4-ت ت-2-ليم م ترو-3)-3))-6-(ويتلي) ي يل-4-ن ن ف لرو پروپک -1-نیا-2-(

 (c60) نیديمیري(پی(اکسلیا

 
 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 4-55 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 42/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

 کیپ کیبه صطورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطه پروتون کیپ ریبا سططا ز ppm60/2  ییایمیشط

. شطططودیمشطططاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سطططط ppm 24/5 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک

با  ppm35/6 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت  (a) پیریمیدین حلقه یهادروژنیه

صورت( c) و هیدروژن  پروتون یک کیپ ریسطا ز شدن  ییتادو کیپ کی به   Hz 4/8با ثابت جفت 

 کیپ کی به صططورت( d، هیدروژن  )پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm53/7 ییایمیشطط ییدر جابجا

 ییایمیشططط ییدر جابجا Hz 8/1ثابت جفت شطططدن  و Hz 4/8با ثابت جفت شطططدن  دوتایی ییتادو

ppm58/7 و پروتون یک کیپ ریبا سططططا ز ( هیدروژنbبه صطططورت ) ییدر جابجایی تایک کیپ کی 

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm 96/7 ییایمیش

های پیک (،56-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

، 5/128، 2/127، 4/122، 0/102 ،3/87، 1/83 ،0/54 ،7/29 ،8/23، 0/14مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm4/171و 3/168، 8/167، 8/135، 9/131
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 4-ت ت-2-ليم م يل-3)-3))-6-(ويتلي) ن ف ترو ي پروپن -1-نیا-2-(

 (d60) نیديمیري(پی(اکسلیا

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 57-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 42/2 ییایمیش ییدر جابجا تاییکی کیپ کیبه   ریبا 

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ  ppm ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه 

در  ییتایک کیپ کیبه صطططورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطططه پروتون کیپ ریبا سططططا ز 60/2

 حلقه یهادروژنی. هشططودیمشططاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سططط ppm 26/5 ییایمیشطط ییجابجا

صورت  (a) پیریمیدین سطا ز ppm35/6 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه   یک کیپ ریبا 

 ییایمیش ییدر جابجا Hz 8/7با ثابت جفت شدن  ییتاسه کیپ کی به صورت (c)و هیدروژن  پروتون

ppm 53/7 پروتون یک کیپ ریبا سططططا ز، ( هیدروژنb به صطططورت )با ثابت جفت  یک پیک دوتایی

شیمیایی   Hz 5/7شدن  سطا زیر پیک یک پروتون، 76/7در جابه جایی  صورتdهیدروژن ) با   ( به 

شدن  ییتادو کیپ کی سطا ز ppm21/8 ییایمیش ییدر جابجا Hz0/8با ثابت جفت   یک کیپ ریبا 

 ریبا سطططا ز ppm 31/8 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کی ( به صططورتeهیدروژن ) و پروتون

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ

های پیک (،58-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

، 4/129، 6/126، 0/124، 4/123، 0/102 ،3/86، 1/84 ،1/54 ،8/23، 0/14مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm4/171و 3/168، 9/167، 4/137
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 4-ت ت-2-ليم م ترو-4)-3))-6-(ويتلي) ي يل-2-ن ن ف لرو پروپک -1-نیا-2-(

 (e60) نیديمیري(پی(اکسلیا

 

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 59-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 41/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا تاییکی کیپ کیبه صورت متال به گوگرد  لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

سطا ز ppm59/2  ییایمیش صورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا   کیپ کیبه 

. شطططودیمشطططاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سطططط ppm 29/5 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک

با  ppm35/6 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت  (a) پیریمیدین حلقه یهادروژنیه

 ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی به صطططورت (c) ( وd) و هیدروژن های پروتون یک کیپ ریسططططا ز

سطا ز ppm58/7-29/7 ییایمیش صورتbهیدروژن ) و پروتون دو کیپ ریبا  تایی یک پیک یک ( به 

 .شودیم دهیدبا سطا زیر پیک یک پروتون  07/8در جابه جایی شیمیایی 

های پیک (،60-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

 ،1/135 ،1/133، 9/124، 1/116، 0/102 ،7/92، 7/80 ،2/54، 8/23، 0/14مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm4/171و 3/168، 9/167، 8/135
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 4-ت ت-2-ليم م ترو-2)-3))-6-(ويت لي) ي يل-4-ن ن ف لرو پروپک -1-نیا-2-(

 (f60) نیديمیري(پی(اکسلیا

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 61-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 43/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

 ییدر جابجا تاییکی کیپ کیبه صورت  متال به گوگرد لیگروه مت یهادروژنیه ،سه پروتون کیپ

 کیپ کیبه صطورت  2CHگروه  یهادروژنیه و سطه پروتون کیپ ریبا سططا ز ppm61/2  ییایمیشط

. شطططودیمشطططاهده م دو پروتون کیپ ریز ابا سطططط ppm 33/5 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک

با  ppm37/6 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صططورت  (a) پیریمیدین حلقه یهادروژنیه

در  Hz 7/8با ثابت جفت شدن  دوتایی کیپ کی به صورت( dهیدروژن ) و پروتون یک کیپ ریسطا ز

یک پیک دوتایی ( به صورت cهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm66/7 ییایمیش ییجابجا

با  11/8در جابه جایی شططیمیایی  Hz 4/2ثابت جفت شططدن  و Hz 7/8با ثابت جفت شططدن  تاییدو

 ییایمیشططط ییجابجا درتایی یک پیک یک ( به صطططورتbهیدروژن ) سططططا زیر پیک یک پروتون و

ppm31/8  شودیم دهیدبا سطا زیر پیک یک پروتون. 

های پیک (،62-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

، 0/134، 8/128، 5/124، 4/121، 0/102 ،2/94، 7/81 ،1/54 ،8/23، 0/14مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm4/171و 4/168 ،8/167 ،2/137
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 4-يل-2)-3))-6-(ويت لي)مت-2-ليمت يت-4-مت يلن -1-نیا-2-(پروپروفن

 (g60) نیديمیري(پی(اکسلیا

 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 63-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت  لیگروه مت یهادروژنیه سطا ز ppm 43/2 ییایمیش ییدر جابجا ییتاکی کیپ کیبه   ریبا 

سطا ز ppm 52/2 ییایمیش ییدر جابجا تاییکی کیپ کی ،سه پروتون کیپ  سه پروتون کیپ ریبا 

ال به حلقه آریل ال به گوگرد  لیگروه مت یهادروژنیه  ،مربوط به متیل مت صورت مت  کیپ کیبه 

به  2CHگروه  یهادروژنیه و سه پروتون کیپ ریبا سطا ز ppm60/2  ییایمیش ییدر جابجا ییتایک

مشططاهده  دو پروتون کیپ ریز ابا سططط ppm 31/5 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیصططورت 

 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صطططورت  (a) پیریمیدین حلقه یهادروژنی. هشطططودیم

ppm36/6 پروتون یک کیپ ریبا سططططا ز ( و هیدروژنd) با ثابت جفت  دوتایی کیپ کی به صطططورت

( به صورت cهیدروژن ) ،پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm56/7 ییایمیش ییدر جابجا Hz 7/8شدن 

در جابه جایی  Hz 1/2ثابت جفت شطططدن  و Hz 5/8با ثابت جفت شطططدن  دوتایی دوتایییک پیک 

 ییجابجا در یک پیک یک تایی ( به صورتbهیدروژن) با سطا زیر پیک یک پروتون و 02/8شیمیایی 

 .شودیم دهیدبا سطا زیر پیک یک پروتون  ppm10/8 ییایمیش

های پیک (،64-4 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

، 8/128، 2/124، 7/120، 0/102 ،5/92، 7/83 ،2/54 ،8/23 ،7/20، 0/14مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm4/171و 3/168 ،9/167، 3/147 ،2/142، 8/132
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 :های انتهاییها و آلکينپيریميدینبين هالوواکنش سونوگاشيرا  -2-5

( در حضطططور 62های انتهایی )( با آلکین61ها )پیریمیدینهالوواکنش سطططونوگاشطططیرا بین در ادامه 

 .( همراه است بررسی گردید63های استیلنی )کاتالیزگر پا دیوم که با تولید فراورده

 

 

 

 

 بهينه کردن شرایط واکنش: -1-5-2

شرایا بهینه، واکنشبرای به ست آوردن  ستیلن )فنیل د -5-مورفولینوپیریمیدین-6-کلرو-4با  )10ا

به عنوان  در شططرایا دمایی مختلف ها و حلال ها، انواع بازمقادیر مختلف کاتالیزگر با )a61کربالدهید)

.درج شططططده اسططططت 8-2در جططدول دسططططت آمططده . نتططایج بططهبررسطططی شططططدواکنش مبنططا، 

 
 

 

             (63(                                              )62                   )(61) 

(a63(                                                  )10                   )     (a61) 

 های انتهاییها و آلکینپیریمیدینبین هالو: واکنش سونوگاشیرا 19-2 طرح

 

 

 کربالدهید-5-مورفولینوپیریمیدین-6-کلرو-4استیلن با واکنش سونوگاشیرا فنیل بهینه کردن شرایا: 20-2 طرح
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مول درصد از  5در حضور  dioxane-1,4و  DMF ،CN3CHهایی همچون اتانول، واکنش در حلال

(. 4-1بررسی شد و استونیتریل به عنوان حلال بهینه انتخاب شد )ردیف  PPh2PdCl)3(2 کاتالیزگر

(.  6و  5درصد از کاتالیزگر بررسی شد)ردیفمول 5درجه سلسیوس و  80و  50مای واکنش در د سپس

پای پیریدین، پیرولیدین، تری اتیل آمین و دی ایزو پروپیل در نهایت تاثیر بازهایی چون پیریدین، 

آمین بود. در اتیلجه مربوط به تری(، که بهترین نتی10-7آمین بر روی واکنش بررسی شد )ردیف 

مول  5 آمین،اتیلحلال استونیتریل، باز تری مشاهده می شود، 8-2نهایت همانطور که در جدول 

 دمای اتاق به عنوان شرایا بهینه انتخاب شدند و PPh2PdCl)3(2 درصدکاتالیزگر

 

 ردیف حلال باز (ºC) دما بهره فرآورده

Trace دمای اتاق N3Et DMF 1 

 N3Et CN3CH 2 اتاق یدما 95

 N3Et EtOH 3 اتاق یدما 10

 N3Et 1,4-Dioxane 4 اتاق یدما 20

95 50 N3Et CN3CH 5 

95 70 N3Et CN3CH 6 

اتاق یدما 80  Pyrrolidine CN3CH 7 

اتاق یدما 70  Pyridine CN3CH 8 

 DIPEA CN3CH 9 اتاق یدما 80

اتاق یدما 90  Piperidine CN3CH 10 

 سنتز مشتقات: -2-5-2

شرایا بهینه  سیا-1-نیا-2-)پروپ-6-(ویتلی)مت-2-لیمت-4پس از مشخص کردن   نیدیمیری(پیلوک

 جدولشططرایا بهینه وارد واکنش گردید که نتایج آن در مختلف در (62) های انتهاییسططتیلنبا ا (61)

 آورده شده است.

 کربالدهید-5-دینمورفولینوپیریمی-6-کلرو-4استیلن با واکنش سونوگاشیرا فنیل بهینه کردن شرایا: 8-2 جدول
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 ردیف محصول ساختار (h) زمان واکنش (⁰C)نقطه ذوب  (%)بهره 

98 96-98  5/1 

 
63a 

1 

 3 مایع 90

 
63b 

2 

 4 مایع 85

 
63c  

3 

     (63(                                                      )62(                        )61) 

 های انتهاییها و آلکینپیریمیدینبین هالو: واکنش سونوگاشیرا 4-2 طرح

 

 های انتهاییها با آلکینت حاصل از واکنش سونوگاشیرا هالوپیریمیدین: مشتقا9-2 جدول 
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68 85-83 2 

 
63d  

4 

 4 مایع 95

 
63e  

5 

 

 شواهد طيفی محصولات: -3-5-2

 4-کربالدهيد -5-اتينيل( پيریميدین)فنيل-6-مورفولينو (a63) 

 
ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 4-65 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 1/5با ثابت جفت شططدن  ییتاسططه کیپ کیبه صططورت  (b) یهادروژنیه

ppm 61/3 یهادروژنیهو  پروتون چهار کیپ ریبا سطططا ز (c ) با ثابت  ییتاسططه کیپ کیبه صططورت

مشططاهده  پروتون چهار کیپ ریبا سطططا ز ppm 75/3 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 1/5جفت شططدن 

 ppm39/7-30/7 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه صورت  (d( و )f) یهادروژنی. هشودیم

 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کی( به صورت eهیدروژن های ) و پروتون سه کیپ ریبا سطا ز

ppm 58/7-55/7 سطا ز صورت (a) و هیدروژن حلقه پیریمیدین پروتون دو کیپ ریبا   کیپ کی به 
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هیدروژن آلدهیدی به  و پروتون یک کیپ ریبا سططططا ز ppm52/8 ییایمیشططط ییدر جابجا ییتایک

 دهید پروتون یک کیپ ریبا سطططا ز ppm 49/10 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتایک کیپ کی صططورت

 .شودیم

های پیک (،4-66 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

به کربن در  ، 9/156، 4/132، 3/130، 6/128، 7/120 ،0/114، 7/98 ،5/84، 8/66، 0/49مربوط 

 .شوندمشاهده می ppm 7/188و 7/159، 2/159

 4-کربالدهيد -5-اتينيل( پيریميدینتوليل-)پارا-6-ایل( -1-ین)پيروليد (b63) 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  (، 67-4 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت ( c) یهادروژنیه سطا ز ppm 93/0-86/0 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه   ریبا 

 ppm ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه صطططورت ( b) یهادروژنیه ،پروتون چهار کیپ

به صورت یک پیک  و هیدروژن های مربوط به گروه متیل پروتون چهار کیپ ریبا سطا ز 05/2-00/2

. شطططودیمشطططاهده م با سططططا زیر پیک سطططه پروتون ppm 43/2 ییایمیشططط ییجابجا در تایییک

 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 1/8با ثابت جفت شططدن  ییتادو کیپ کیبه صططورت  (d) یهادروژنیه

ppm24/7 و پروتون دو کیپ ریبا سطا ز ( هیدروژن هایeبه صورت ) با ثابت جفت  ییتادو کیپ کی

و هیدروژن حلقه  پروتون دو کیپ ریبا سططططا ز ppm 56/7 ییایمیشططط ییدر جابجا Hz 1/8شطططدن 

صورت  (a) پیریمیدین سطا ز ppm61/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه   یک کیپ ریبا 
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با سطا  ppm 65/10 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی و هیدروژن آلدهیدی به صورت پروتون

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریز

های پیک (،4-68 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

، 7/140، 3/132، 4/129، 9/117 ،4/114 ،3/98 ،2/84 ،9/31، 7/29، 7/21مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm 2/189و 7/158، 0/157، 7/154

 4-(1-این-1-هگز- )کربالدهيد -5-پيریميدینمورفولينو-6-ایل (c63) 

 
ست )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  شده ا هیدروژن  (،4-69 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرفته 

سه (g) های گروه متیل صورت یک پیک  شدن  تاییبه   ییایمیش ییدر جابجا Hz 2/7با ثابت جفت 

ppm 98/0 یهادروژنیه ، پروتون سططه کیپ ریبا سطططا ز (f ) با ثابت  تاییچند کیپ کیبه صططورت

 یهادروژنیه ،پروتون دو کیپ ریبا سطططا ز ppm 51/1 ییایمیشطط ییدر جابجا Hz 4/5جفت شططدن 

(e ) با ثابت جفت شططدن  تاییچند کیپ کیبه صططورتHz 2/7 ییایمیشطط ییدر جابجا ppm 68/1  با

صورت ( d)گروه  یهادروژنیه ،پروتون دو کیپ ریسطا ز شدن  ییتاسه کیپ کیبه  با ثابت جفت 

Hz 9/6 ییایمیش ییدر جابجا ppm 55/2 یهادروژنیه ،پروتون دو کیپ ریسطا ز با (b ) صورت به 

شدن  ییتاسه کیپ کی سطا ز ppm 67/3 ییایمیش ییدر جابجا Hz 5/4با ثابت جفت   کیپ ریبا 

 ییدر جابجا Hz 5/4با ثابت جفت شدن  ییتاسه کیپ کیبه صورت ( c) یهادروژنیه و پروتون چهار

هیدروژن حلقه همچنین . شططودیمشططاهده م پروتون چهار کیپ ریبا سطططا ز ppm 82/3 ییایمیشطط

صورت  (a) پیریمیدین سطا ز ppm55/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه   یک کیپ ریبا 
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با سطا  ppm 46/10 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی و هیدروژن آلدهیدی به صورت پروتون

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریز

ته شطططده کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف  های پیک (،4-70 فی)طدوتره گرف

بن در  کر بوط بططه  ، 1/159، 5/157، 2/114، 0/102، 8/66 ،0/49، 7/29، 6/29 ،6/22، 1/14مر

 .شوندمشاهده می ppm 2/189و 7/159

 4-کربالدهيد -5-ایل( پيریميدین-1-پيریدین)پای-6-اتينيل( )فنيل (d63) 

 

ته شططططده اسططططت )ط بیترک نیا HNMR1درطیف    (،4-71 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرف

صورت ( d) یهادروژنیه سطا ز ppm 48/1-42/1 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه   ریبا 

-ppm 79/1 ییایمیشطط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه صططورت ( c) یهادروژنیه ،پروتون دو کیپ

 ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه صطططورت ( b) یهادروژنیه، پروتون چهار کیپ ریبا سططططا ز 74/1

 (e( و )g) یهادروژنیه .شودیمشاهده م پروتون چهار کیپ ریبا سطا ز ppm 66/3-64/3 ییایمیش

صورت  سطا ز ppm46/7-43/7 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه   و پروتون سه کیپ ریبا 

 ریبا سطا ز ppm 68/7-65/7 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه صورت  (bهیدروژن های )

صورت  (a) هیدروژن حلقه پیریمیدین و پروتون دو کیپ  ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ  کیبه 

ppm57/8 در  ییتایک کیپ کی و هیدروژن آلدهیدی به صطططورت پروتون یک کیپ ریبا سططططا ز

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریبا سطا ز ppm 55/10 ییایمیش ییجابجا
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های پیک (،4-72 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

، 9/158، 3/156، 4/132، 1/130 ،6/128، 0/98، 8/84 ،8/49، 0/26، 1/24مربوط بططه کربن در 

 .شوندمشاهده می ppm 6/188و 7/167، 6/159

 4-کربالدهيد -5-ایل( پيریميدین-1-)پيروليدین-6-ایل( -1-این-1-)هگز (e63) 

 

ست )ط بیترک نیا HNMR1درطیف  شده ا  هیدروژن (،4-73 فیکه در حلال کلروفرم دوتره گرفته 

 سططه کیپ ریبا سطططا ز ppm 93/0 ییایمیشطط ییدر جابجا تاییبه صططورت یک پیک چند (g)های 

 ییدر جابجا Hz 2/7با ثابت جفت شططدن  ییتاسططه کیپ کیبه صططورت  (d) یهادروژنیه ، پروتون

سطا ز ppm 98/0 ییایمیش صورت  (f) یهادروژنیه ،پروتون سه کیپ ریبا  با  ییتاسه کیپ کیبه 

بت جفت شطططدن  جا Hz 8/7ثا جاب  ،پروتون دو کیپ ریسططططا زبا  ppm 52/1 ییایمیشططط ییدر 

صورت ( c) یهادروژنیه سطا ز ppm 73/1-62/1 ییایمیش ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه   ریبا 

 ppm ییایمیشططط ییدر جابجا ییتاچند کیپ کیبه صطططورت  (b) یهادروژنیه، پروتون چهار کیپ

سطا ز 03/2-98/1 صورت ( e) یهادروژنیهو  پروتون چهار کیپ ریبا  با ثابت  ییتاسه کیپ کیبه 

. شودیمشاهده م پروتون دو کیپ ریسطا ز با ppm 55/2 ییایمیش ییدر جابجا Hz 9/6جفت شدن 

با سطا  ppm55/8 ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کیبه صورت  (a) هیدروژن حلقه پیریمیدین

صورت پروتون یک کیپ ریز  ppm ییایمیش ییدر جابجا ییتایک کیپ کی و هیدروژن آلدهیدی به 

 .شودیم دهید پروتون یک کیپ ریبا سطا ز 52/10
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های پیک (،4-74 فی)طدوتره گرفته شده است کلروفرم این ترکیب که در حلال  CNMR13در طیف 

بن در کر بوط بططه  ، 0/157، 0/155، 6/114، 8/100، 9/31 ،0/30، 6/29، 3/29 ،6/22، 0/14 مر

 .شوندمشاهده می ppm 5/189و 6/158
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 فصل سوم

 

 

  بخش تجربی
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 بخش تجربی  -3

 های عمومیتکنيک -3-1

 مواد اوليه -3-1-1

سازی و بدون خالصخریداری شد،  3و مرک 2، فلوکا1های تجاری اکروسشیمیایی از شرکت مواد اولیه

مانند آریاوجد، قطران شیمی و ی های داخلشرکتاز برخی از ها حلال. مورد استفاده قرار گرفته شدند

سیر  صفحات  زم کیمیا اک شدند.  صورت  برایتهیه  شگاه به  انجام کروماتوگرافی  یه نازک در آزمای

مخاوص کرماتوگرافی  یه  60متر از سیلیکاژل میلی 3/0و با قطر سانتیمتر  5در 2ای صفحات شیشه

و  nm 366و  nm 254های ( با طول موجUVبنفش ) فرادهی نور تابش باترکیبات  نازک تهیه شططدند.

سیله شدند. فرآورده یا بو شاهده  شر با بخارات ید م شده بان ستخراج و تبلور تکنیک های تهیه  های ا

 سازی شدند. سازی و خالصجدا و نیز ستون کروماتوگرافی مجدد

 هادستگاه -3-1-2

 MHz 75و  MHz 300های به ترتیب با میدان (CNMR13و  HNMR1ای )رزونانس مغناطیسی هسته

-Bruker AVANCE3 3با استفاده از دستگاه  بوعلی مشهد پژوهشکده دستگاهیبخش آنالیز در 

300MHz ( انجام گرفته است. چندگانگی رزونانس مغناطیس هسته باورت یکتاییSدو ،)( تاییd ،)

به عنوان استاندارد داخلی استفاده شده است.  TMSاند. از شده ( مشخصmتایی )( و چندtتایی )سه

در دانشگاه   IR Spectrometer 470 Shimadzo(، با استفاده از دستگاه IRهای مادون قرمز )طیف

های ارتعاشی اند. فرکانسگرفته شده KBrقرص  با های ترکیبات. طیفانجام شده است صنعتی شاهرود

 Bamstead / Electrothermalنقاط ذوب ترکیبات با دستگاه  باشند.( میcm-1) واحد عدد موجی با

 FEI مدل Scanning Electron Microscope با استفاده از  دستگاه SEMآنالیز . گیری شده انداندازه

ESEM 200Quanta ، آنالیز XRD  1730 دستگاهبا استفاده از دستگاهPW کتشر PHILIPSآنالیز ، 

                                                 
 1Across 

 2Fluka 

 3Merck 
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BET  با استفاده از دستگاه Belsorp mini II  شرکت Bel Microtrac   Corp آنالیز  ،ژاپن FTIR  با

 6100ELAN با استفاده از دستگاه  ICPو آنالیز  Thermo شرکت AVATARاستفاده از دستگاه 

e-DRC شرکت Perkin Elmer .انجام شد 

 :متصل به حلقه پيریميدینآزول یمشتقات ترسنتز  -2-3

 ایلوکسی( پيریميدین:-1-این-2-)پروپ-6-متيل-4-کلرو-2-برمو-5سنتز  -1-2-3

اضافه شده  لیتر(میلی5) میلی مول( در استونیتریل1به محلولی از سدیم) مول(میلی1) الکلپروپارژیل

 پیریمیدینمتیل-6-دی کلرو-4و2-برمو-5ماده  یقه هم زده شطططد. سطططپسدق 10و مخلوط به مدت 

شده و به مدت به  مول(میلی1) ضافه  شدن واکنش، حلال  48آن ا شد. بعد از کامل  ساعت هم زده 

شد و  اول تبخیر  سی( پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6-متیل-4-کلرو-2-برمو-5سپس مح از  ایلوک

 خالص شد. میلی لیتر(3) و پترولیوم اتر میلی لیتر(3) شستشو با آبدو بار طریق 

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-(prop-2-yn-1-yloxy) pyrimidine (66a): White powder; 

mp 76-78 °C; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ= 2.49 (t, J = 2.4 Hz, 1H, CH), 2.53 (s, 3H, 

CH3), 5.07 (d, J = 2.4 Hz, 2H, CH2) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 24.2, 56.0, 

105.0, 157.1, 165.2, 169.1 ppm. 

 -4-ایل( پيریميدین-1-این-2-)پروپ-N-متيل-6-کلرو-2-برمو-5سنتز  -2-2-3

 آمين:

 لیتر(میلی 5) نیتریلمول( در استومیلی 1آمین )مول( و پروپارژیلمیلی 1آمین )اتیلمخلوطی از تری

 مول(میلی1) پیریمیدینمتیل -6-دی کلرو-4و2-برمو-5ماده قه هم زده شد. سپس دقی 5به مدت 

ساعت در دمای اتاق هم زده شد. بعد از کامل شدن واکنش حلال  24اضافه شد و مخلوط به مدت 
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از  آمین -4-ایل( پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-N-متیل-6-کلرو-2-برمو-5تبخیر شد و محاول 

 د.میلی لیتر( خالص ش3میلی لیتر( و پترولیوم اتر )3طریق دو بار شستشو با آب )

 5-bromo-2-chloro-6-methyl-N-(prop-2-yn-1-yl)pyrimidine-4-amine (66b): White 

powder; mp 66-68 °C; 1HNMR (300 MHz, CDCl3): δ = 2.32 (m, 1H, CH), 2.49 (s, 3H, 

CH3), 4.31 (m, 2H, CH2), 5.78 (s, 1H, NH) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 19.4, 

26.7, 67.6, 98.1, 153.5, 154.2, 160.5 ppm. 

 ایل تيو( پيریميدین:-1-این-2-)پروپ-6-متيل-4-کلرو-2-برمو-5سنتز  -3-2-3

 میلی مول( 1پیریمیدین )متیل -6-دی کلرو -4و2-برمو-5( و میلی مول 1مخلوطی از سدیم سولفید )

ساعت در دمای اتاق هم زده شد. بعد از کامل شدن واکنش  2به مدت  لیتر(میلی 5) DMFحلال در 

از طریق  ایل تیو( پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6-متیل-4-کلرو-2-برمو-5حلال تبخیر شد و محاول 

 میلی لیتر( خالص شد.3میلی لیتر( و پترولیوم اتر )3دو بار شستشو با آب )

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-(prop-2-yn-1-ylthio)pyrimidine (66c): Yellow 

powder; mp 61-63 °C; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ= 2.26 (t, J = 2.4 Hz, 1H, CH), 2.61 

(s, 3H, CH3), 3.97 (d, J = 2.7 Hz, 2H, CH2) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 20.1, 

24.2, 71.7, 116.6, 157.9, 166.5, 170.4 ppm. 

شتقات ترسنتز  -3-2-4 ستفاده از یم -2-)پروپ-6-ليمت-4-کلرو-2-برمو-5آزول با ا

( تيولیا-1-نیا-2-)پروپ-6-ليمت-4-کلرو-2-برمو-5 ،نیديمیري( پیلوکسننیا-1-نیا

 :آميننیديمیري( پلیا-1-نیا-2-)پروپ-N-ليمت-6-کلرو-2-برمو-5و  نیديمیريپ

بالنسطططپس  -1-نیا-2-)پروپ-6-لیمت-4-کلرو-2-برمو- 5، مول(میلی 1)آزید آروماتیک ،در یک 

( تیو لیا-1-نیا-2-)پروپ-6-لیمت-4-کلرو-2-برمو-5 یا مول(،میلی 1) نیدیمیری( پیلوکسطططیا

 1) آمین نیدیمیری( پلیا-1-نیا-2-)پروپ-N-لیمت-6-کلرو-2-برمو-5یا  مول(،میلی 1) نیدیمیریپ

تاتIIمس )، مول(میلی0.05) آمیندیاورتوفنیلن مول( ومیلی و سطططدیم ( میلی مول 0.02) ( اسططط
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سکوربات واکنش انجام  افزوده شد و در دمای محیا لیتر(میلی 5) به حلال اتانول( میلی مول 0.04) ا

ستفاده از  شرفت واکنش با ا شد TLCشد. پی فرآورده خالص ایت پس از اتمام واکنش، و در نه کنترل 

ستفاده از ستون )سیلیکاژل(  ستات )با ا ستفاده از حلال شویش هگزان/اتیل ا ( 1:9کروماتوگرافی و با ا

 باشد:واکنش و مشخاات طیفی ترکیبات سنتز شده به صورت زیر می دمای ذوب، بهره .به دست آمد

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-((1-

phenyl-1H-1,2,3-triazol-4 yl) methoxy) 

pyrimidine (56a): White powder; mp 134-

136 ºC; 1H NMR (300 MHz, CDCl3): δ = 

2.56 (s, 3H, CH3), 5.66 (s, 2H, CH2), 7.43 

(m, 1H, 1Ar-H), 7.52 (m, 2H, 2Ar-H), 7.71 

(d, J =7.8 Hz, 2H, 2Ar-H), 8.15 (s, 1H, CH) 

ppm; 13C NMR (75 MHz, CDCl3): δ = 24.2, 

61.6, 105.3, 120.6, 122.6, 129.0, 129.8, 

136.8, 142.6, 157.0, 165.8, 169.1 ppm. 

 

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-((1-(4 

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4 

yl)methoxy)pyrimidine (56b): Yellow 

powder; mp 180-182 ºC; 1H NMR (300 

MHz, CDCl3): δ = 2.52 (s, 3H, CH3), 5.64 

(s, 2H, CH2), 7.92 (d, J = 9 Hz, 2H, 2Ar-H), 

8.22 (s, 1H, 1Ar-H), 8.37 (d, J = 9 Hz, 2H, 

2Ar-H) ppm; 13C NMR (75 MHz, CDCl3): 

δ = 24.2, 61.3, 105.2, 120.6, 122.4, 125.6, 
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140.9, 143.6, 147.4, 157.0, 165.6, 169.3 

ppm. 

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-((1-(3-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)pyrimidine (56c): Yellow 

powder; mp 164-166 ºC; 1H NMR (300 

MHz, CDCl3): δ = 2.52 (s, 3H, CH3), 5.64 

(s, 2H, CH2), 7.71 (t, J = 8.1 Hz, 1H, 1Ar-

H), 8.09-8.12 (m, 1H, 1Ar-H), 8.22 (s, 1H, 

1Ar-H), 8.25-8.28 (m, 1H, 1Ar-H), 8.55 (t, 

J = 2.1 Hz, 1H, 1Ar-H) ppm; 13C NMR (75 

MHz, CDCl3): δ = 24.2, 61.3, 105.2, 115.4, 

122.4, 123.5, 126.0, 131.1, 137.5, 143.5, 

148.9, 157.0, 165.7, 169.3 ppm. 

 

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-((1-(2-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)pyrimidine (56d): White 

powder; mp 161-163 ºC; 1H NMR (300 

MHz, CDCl3): δ = 2.56 (s, 3H, CH3), 5.68 

(s, 2H, CH2), 7.62 (d,  J = 7.8 Hz, 1H, 1Ar-

H), 7.70 (t, J = 7.5 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.79 (t, 

J = 7.5 Hz, 1H,  1Ar-H), 8.04 (s, 1H, 1Ar-

H), 8.09 (d, J = 7.8 Hz, 1H, 1Ar-H) ppm; 

13C NMR (75 MHz, CDCl3): δ = 24.2, 61.4, 
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105.3, 125.7, 126.1, 128.1, 130.0, 131.0, 

133.9, 142.6, 157.0, 165.7, 169.2 ppm. 

5-bromo-2-chloro-4-((1-(3-

chlorophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6 methylpyrimidine (56e): 

White powder; mp 137-139 ºC; 1H NMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.62 (s, 3H, CH3), 

5.71 (s, 2H, CH2), 7.45-7.54 (m, 2H, 2Ar-

H), 7.67 (dt, J = 7.5 Hz, J = 1.8 Hz, 1H, 1Ar-

H), 7.82 (s, 1H, 1Ar-H), 8.19 (s, 1H, 1Ar-

H) ppm; 13C NMR (75 MHz, CDCl3): δ = 

24.2, 61.5, 105.3, 118.6, 120.9, 122.4, 

129.1, 130.9, 135.7, 137.6, 143.0, 157.0, 

156.7, 169.2 ppm. 

 

5-bromo-2-chloro-4-((1-(2-

chlorophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6-methylpyrimidine (56f): 

White powder; mp 146-148 ºC; 1H NMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.55 (s, 3H, CH3), 

5.68 (s, 2H, CH2), 7.41-7.47 (m, 2H, 2Ar-

H), 7.55-7.64 (m, 2H, 2Ar-H), 8.19 (s, 1H, 

1Ar-H) ppm; 13C NMR (75 MHz, CDCl3): 

δ = 24.2, 61.5, 105.3, 126.5, 127.7, 128.0, 
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128.4, 130.8, 130.9, 134.6, 141.8, 157.0, 

165.8, 169.1 ppm. 

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-((1-(p-

tolyl)-1H-1,2,3-triazol-4 

yl)methoxy)pyrimidine (56g): White 

powder; mp 181-183 ºC; 1H NMR (300 

MHz, CDCl3): δ = 2.40 (s, 3H, CH3), 2.55 (s, 

3H, CH3), 5.65 (s, 2H, CH2), 7.30 (d, J = 8.1 

Hz, 2H, 2Ar-H), 7.58 (d, J = 8.4 Hz, 2H, 2Ar-

H), 8.10 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13C NMR (75 

MHz, CDCl3): δ = 21.1, 24.2, 61.6, 105.3, 

120.5, 122.6, 130.3, 134.5, 139.2, 142.5, 

157.0, 165.8, 169.1 ppm. 

 

5-bromo-2-chloro-4-((1-(4-chloro-3-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6-methyl- pyrimidine (56h) :

Yellow powder; mp 155-157 ºC; 1H NMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.51 (s, 3H, CH3), 

5.62 (s, 2H, CH2), 7.69 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 

CH), 7.92 (dd, J = 8.7 Hz, J = 2.7 Hz, 1H, 

1CH), 8.18 (s, 1H, 1CH), 8.25 (s, 1H, 1CH) 

ppm; 13C NMR (75 MHz, CDCl3): δ = 24.2, 

61.2, 105.2, 117.4, 122.2, 124.4, 127.3, 
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128.6, 130.3, 133.5, 143.7, 157.0, 165.6, 

169.3 ppm. 

5-bromo-2-chloro-4-((1-(2-chloro-4-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6-methyl- pyrimidine (56i) :

Yellow powder; mp 151-153 ºC; 1H NMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.56 (s, 3H, CH3), 

5.69 (s, 2H, CH2), 7.94 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 

1Ar-H), 8.31 (dd, J = 8.7 Hz, J = 2.4 Hz, 2H, 

2Ar-H), 8.38 (s, 1H, 1Ar-H), 8.47 (s, 1H, 

1Ar-H) ppm; 13C NMR (75 MHz, CDCl3): δ 

= 24.2, 61.2, 105.3, 123.2, 126.3, 126.5, 

128.1, 128.7, 139.2, 142.5, 148.0, 156.9, 

165.7, 169.3 ppm. 

                                                                         

 

5-bromo-2-chloro-6-methyl-N-((1-(4-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methyl)pyrimidin-4-amine (68a) 

Yellow powder; mp 193-195 ºC; 1HNMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.52 (s, 3H, CH3), 

4.74 (d, J = 5.4Hz, 2H, CH2), 8.24 (d, J = 8.7 

Hz, 2H, 2Ar-H), 8.45 (d, J = 8.7 Hz, 2H, 2Ar-

H), 8.83 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 

MHz, CDCl3): δ = 29.0, 41.8, 107.6, 125.7, 
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126.7, 130.7, 146.0, 151.6, 151.8, 162.4, 

165.0, 169.6 ppm; 

 

5-bromo-2-chloro-6-methyl-N-((1-(3-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methyl)pyrimidin-4-amine (68b) 

Brick-red powder; mp 187-189 ºC; 1HNMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.51 (s, 3H, CH3), 

4.74 (d, J = 3.6 Hz, 2H, CH2), 7.89 (t, J = 8.4 

Hz, 1H, 1Ar-H), 8.20 (t, J = 5.7Hz, 0.6H, 

1NH), 8.30-8.42 (m, 2H, 2Ar-H), 8.71  (s, 

1H, 1Ar-H), 8.85 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 

13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 24.3, 37.1, 

102.8, 115.1, 121.9, 123.5, 126.4, 131.9, 

137.6, 146.6, 148.9, 157.7, 160.2, 164.8 

ppm. 

 

 

5-bromo-2-chloro-6-methyl-N-((1-(p-

tolyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methyl)pyrimidin-4-amine (68c) 

White powder; mp 147-149 ºC; 1HNMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.44 (s, 3H, CH3), 

2.49 (s, 3H, CH3), 4.85 (d, J = 3 Hz, 2H, 

CH2), 6.41 (s, 1H, NH), 7.33 (t, J = 8.1 Hz, 
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2H, 2Ar-H), 7.61 (d, J = 8.1 Hz, 2H, 2Ar-H), 

8.06 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 MHz, 

CDCl3): δ = 21.0, 24.1, 37.0, 103.0, 120.5, 

121.1, 130.2, 134.6, 139.0,158.1, 159.4, 

165.0 ppm. 

5-bromo-2-chloro-N-((1-(4-chloro-3-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methyl)-6-methylpyrimidin-4-amine 

(68d) 

Yellow powder; mp 198-200 ºC; 1HNMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.50 (s, 3H, CH3), 

4.88 (d, J = 6 Hz, 2H, CH2), 6.34 (t, J = 5.1 

Hz, 1H, NH), 7.77 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 1Ar-

H), 7.97 (dd, J = 8.7 Hz, J = 2.7 Hz, 1H, 1Ar-

H), 8.17 (s, 1H, 1Ar-H CH), 8.35 (s, 1H, 

1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ 

= 24.1, 36.8, 103.1, 117.3, 120.9, 124.2, 

127.2, 133.4, 135.8, 145.4, 148.3, 158.1, 

159.4, 165.3 ppm. 

 

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-(((1-(3-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methyl)thio)pyrimidine (70a) 

Yellow powder; mp 157-159 ºC; 1HNMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.61 (s, 3H, CH3), 

4.58 (s, 2H, CH2), 7.78 (t, J = 8.1 Hz, 1H, 
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1Ar-H), 8.18 (d, J = 7.2 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.27 

(s, 1H, 1Ar-H), 8.34 (d, J = 8.4 Hz, 1H, 1Ar-

H), 8.64(s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 

MHz, CDCl3): δ = 24.3, 26.1, 115.3, 117.1, 

121.4, 123.2,125.7, 131.0, 137.6, 148.9, 

157.5, 166.8, 171.2 ppm; 

 

5-bromo-2-chloro-4-methyl-6-(((1-(p-

tolyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methyl)thio)pyrimidine (70b) 

Yellow powder; mp 137-139 ºC; 1HNMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.39 (s, 3H, CH3), 

2.53 (s, 3H, CH3), 4.58 (s, 2H, CH2), 7.40 (d,  

J  = 8.1 Hz, 2H, 2Ar-H), 7.75 (d, J = 8.1 Hz, 

2H, 2Ar-H), 8.64 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 

13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ =  21.0, 24.4, 

26.1, 117.1, 120.4, 122.4, 130.7, 134.7, 

138.8, 143.5, 157.3, 167.2, 171.0ppm. 

 

5-bromo-2-chloro-4-(((1-(4-chloro-3-

nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methyl)thio)-6-methylpyrimidine (70c) 

Yellow powder; mp 185-187 ºC; 1HNMR 

(300 MHz, CDCl3): δ = 2.60 (s, 3H, CH3), 

4.56 (s, 2H, CH2), 7.76 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 

1Ar-H), 7.95 (dd, J = 8.7 Hz, J = 2.4 Hz, 1H, 

1Ar-H), 8.21 (s, 1H, 1Ar-H), 8.33 (s, 1H, 

1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ 
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= 26.0, 29.7, 117.1, 117.2, 121.2, 124.0, 

127.0, 133.4, 135.8, 145.0, 157.5, 166.8, 

171.1 ppm; 

شتقات  -3-3 -4-آزولتری-H1-3،2،1 -)آریل(-1))-6-)متيل تيو(-2-متيل-4سنتز م

 ایل(متوکسی(پيریميدین:

 :Mg-Al-LDH – CuIسنتز  -1-3-3

Mg-Al-LDHs (1( به محلولی از مس یداید )میلی  10گرم( در اتانول ) 60/0میلی مول،  3/0گرم

ول ساعت در جو آرگون رفلاکس شد. بعد از حذف حلال محا 10لیتر( اضافه و مخلوط به مدت 

وق درجه سانتیگراد خشک شد. در ادامه محاول ف 80ساعت در دمای  10دست آمده به مدت به

 . میلی لیتر اتانول خالص سازی گردید 100ساعت با  5خراج سوکسله به مدت وسیله استبه

يه  -2-3-3 ل ماده او تز  ن يل-4سننن ت يو(-2-م ت يل  ت م پروپ-6-) ین-2-) -1-ا

 ایلوکسی(پيریميدین:

-(H3)-4-)متیل تیو( پیریمیدین-2-متیل-6به آرامی به محلول ( میلی مول 2/1) پروپارژیل برمید

ای لیتر( در دممیلی 5) خشططک DMF( در حلال میلی مول 2کربنات ) اسططیم( و پتمیلی مول1اون )

شد ضافه  شد. بعد از اتمام واکن 10و محلول به مدت  اتاق، ا  ش، حلالساعت در دمای اتاق هم زده 

 شد. و با آب، در حلال اتانول نوبلورتبخیر شد و محاول حاصله پس از شستش

), 2.51 (t, 3) δ 2.38 (s, 3H, CH3CDCl HNMR (300 MHz,182 ºC; -White powder; MP 80

-), 6.30 (s, 1H, 1Ar2=2.4 Hz, CHJ), 5.00 (d, 2H, 3=2.4 Hz, CH), 2.56 (s, 3H, CHJ1H, 

) δ 14.0, 23.8, 53.6, 74.9, 102.0, 167.9, 168.1, 171.3; IR 3CNMR (75 MHz, CDCl13H); 

.1–cm(KBr): υ=3167, 2925, 2116, 1581, 1404, 1339, 1041  
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شتقات  -3-3-3 -آزولتری-H1-3،2،1 -)آریل(-1))-6-تيو()متيل-2-متيل-4سنتز م

 :ایل(متوکسی(پيریميدین-4

 ایلوکسی(پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6-)متیل تیو(-2-متیل-4با مول( میلی1) از واکنش آریل آزید

 محاو ت و حلال اتانول اتاقدمای  در(،  درصدمول 5/1)CuI/Mg–Al-LDH کاتالیزگر، مول(میلی1)

فرآورده خالص با اسططتفاده از سططتون )سططیلیکاژل( کروماتوگرافی و با اسططتفاده از حلال . ندسططنتز شططد

دمای ذوب، بهره واکنش و مشخاات طیفی ترکیبات  .( به دست آمد1:8شویش هگزان/اتیل استات )

 باشد:سنتز شده به صورت زیر می

4-((1-(4-chloro-2-nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine 

(58a) White powder; mp 155-157 ºC; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3): δ = 2.40 (s, 3H, CH3), 2.60 (s, 3H, 

CH3), 5.65 (s, 2H, CH2), 6.32 (s, 1H, 1Ar-H), 7.78 (d, 

J = 8.7 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.01 (dd, J = 8.7 Hz, J = 2.7 

Hz, 1H, 1Ar-H), 8.19 (s, 1H, CH), 8.34 (s, 1H, 1Ar-

H) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 

69.1, 102.2, 117.3, 121.6, 124.3, 127.2, 133.5, 135.7, 

145.1, 148.2, 168.2, 168.3, 171.1 ppm; IR (KBr): ν˜ 

= 2928, 1584, 1523, 1449, 1350, 1033, 825 cm–1. 

 
 

4-methyl-2-(methylthio)-6-((1-(4-nitrophenyl)-

1H-1,2,3-triazol-4-yl)methoxy)pyrimidine (58b) 

White powder; mp 165-167 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.40 (s, 3H, CH3), 2.60 (s, 3H, CH3), 5.66 

(s, 2H, CH2), 6.32 (s, 1H, 1Ar-H), 7.99-8.02 (m, 2H, 
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2Ar-H), 8.24 (s, 1H, 1Ar-H), 8.43-8.47 (m, 2H, 2Ar-

H)  ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 

59.1, 102.2, 120.5, 121.8, 125.5, 141.0, 145.0, 147.3, 

168.2, 168.3, 171.1 ppm; IR (KBr): ν˜ = 2992, 1593, 

1520, 1459, 1353, 1027,  cm–1. 

4-methyl-2-(methylthio)-6-((1-(3-nitrophenyl)-

1H-1,2,3-triazol-4-yl)methoxy)pyrimidine (58c) 

White powder; mp 130-132 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.41 (s, 3H, CH3), 2.61 (s, 3H, CH3), 5.67 

(s, 2H, CH2), 6.33 (s, 1H, 1Ar-H), 7.79 (t,  J = 6.6 Hz, 

1H, 1Ar-H), 8.19-8.22 (m, 2H, 2Ar-H), 8.34 (dd, J 

=8.4 Hz, J = 1.2 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.63 (s, 1H, CH) 

ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 

59.2, 102.2, 115.3, 121.7, 123.3, 126.0, 131.0, 144.9, 

168.3 ppm; IR (KBr): ν˜ = 2912, 1571, 1532, 1475, 

1350, 1036 cm–1.  

 

4-methyl-2-(methylthio)-6-((1-(2-nitrophenyl)-

1H-1,2,3-triazol-4-yl)methoxy)pyrimidine (58d)  

White powder; mp 83-85 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.39 (s, 3H, CH3), 2.59 (s, 3H, CH3), 5.66 

(s, 2H, CH2), 6.32 (s, 1H, 1Ar-H), 7.62 (dd, J = 7.8 

Hz, J = 1.2 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.74 (td, J = 7.9 Hz, J = 

1.5 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.83 (td, J = 7.9 Hz, J = 1.5 Hz, 
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1H, 1Ar-H),  7.98 (s, 1H, 1Ar-H), 8.12 (dd, J = 8.1 

Hz, J = 1.2 Hz, 1H, CH) ppm; 13CNMR (75 MHz, 

CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 59.2, 102.2, 125.1, 125.6, 

128.0, 130.1, 130.9, 133.9, 143.9, 144.4, 168.2, 

168.3, 171.2 ppm; IR (KBr): ν˜ = 2944, 1580,1542, 

1529, 1440, 1360, 1033 cm–1. 

 

4-((1-(3-chlorophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine 

(58e) White powder; mp 86-88 ºC; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3): δ = 2.40 (s, 3H, CH3), 2.60 (s, 3H, 

CH3), 5.64 (s, 2H, CH2), 6.32 (s, 1H, 1Ar-H), 7.45 (dt, 

J = 8.1 Hz, J = 1.8 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.50 (t, J = 8.1 

Hz, 1H, 1Ar-H), 7.66 (dt, J = 7.5 Hz, J = 1.8 Hz, 1H, 

1Ar-H),  7.81 (s, 1H, 1Ar-H), 8.10 (s, 1H, CH) ppm; 

13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 59.3, 

102.2, 118.5, 120.8, 121.6, 129.0, 130.9, 135.6, 

137.7, 144.3, 168.2, 168.3, 171.2 ppm; IR (KBr): ν˜ 

= 2912, 1571, 1539, 1477, 1353, 1040, 832 cm–1.   

 

4-((1-(2-chlorophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine 

(58f) Yellow oil; 1HNMR (300 MHz, CDCl3): δ = 

2.38 (s, 3H, CH3), 2.58 (s, 3H, CH3), 5.66 (s, 2H, 
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CH2), 6.32 (s, 1H, 1Ar-H),7.45-7.51 (m, 2H, 2Ar-H), 

7.58-7.66 (m, 2H, 2Ar-H), 8.10 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 

13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 59.3, 

102.2, 125.6, 127.7, 127.9, 128.5, 130.8, 130.8, 

134.7, 143.1, 168.1, 168.4, 171.2 ppm; IR (KBr): ν˜ 

= 2928, 1494, 1424, 1353, 1040, 825 cm–1.  

 

4-methyl-2-(methylthio)-6-((1-(p-tolyl)-1H-1,2,3-

triazol-4-yl)methoxy)pyrimidine  (58g) White 

powder; mp 120-122  ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.38 (s, 3H, CH3), 2.43 (s, 3H, CH3), 2.59 

(s, 3H, CH3), 5.63 (s, 2H, CH2), 6.30 (s, 1H, 1Ar-H), 

7.29-7.34 (m, 2H, 2Ar-H), 7.60-7.63 (m, 2H, 2Ar-H), 

8.06 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 MHz, 

CDCl3): δ = 14.1, 21.1, 23.8, 59.4, 102.2, 120.5, 

121.7, 130.2, 134.6, 139.0, 143.8, 168.1, 168.4, 171.1 

ppm; ; IR (KBr): ν˜ = 2912, 1580, 1548, 1446, 1358, 

1040 cm–1. 

 

  4-((1-(4-chloro-3-nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-

4-yl)methoxy)-6-methyl-2-

(methylthio)pyrimidine (58h) White powder; mp 

130-132 ºC; 1HNMR (300 MHz, CDCl3): δ = 2.39 (s, 

3H, CH3), 2.58 (s, 3H, CH3), 5.64 (s, 2H, CH2), 6.31 
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(s, 1H, 1Ar-H), 7.60 (d, J = 8.4 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.79 

(dd, J = 8.4 Hz, J = 2.4 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.95 (s, 1H, 

CH), 8.09 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 MHz, 

CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 59.1, 102.2, 125.1, 125.8, 

128.6, 129.0, 133.9, 136.9, 144.2, 144.5, 168.2, 

168.3, 171.2 ppm; IR (KBr): ν˜ = 2912, 1580, 1536, 

1475, 1356, 1040,850 cm–1. 

 

4-((1-(2-chloro-4-nitrophenyl)-1H-1,2,3-triazol-4-

yl)methoxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine 

(58i) White powder; mp 120-122  ºC; 1HNMR (300 

MHz, CDCl3): δ = 2.38 (s, 3H, CH3), 2.58 (s, 3H, 

CH3), 5.66 (s, 2H, CH2), 6.31 (s, 1H, 1Ar-H), 7.96 (d, 

J = 8.7 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.31 (s, 1H, 1Ar-H), 8.34 (dd, 

J = 8.7 Hz, J = 2.4 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.49 (s, 1H, 1Ar-

H) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.1, 23.8, 

59.0, 102.2, 123.1, 125.4, 126.4, 128.2, 128.7, 139.3, 

143.8, 147.9, 168.2, 168.3, 171.1 ppm; IR (KBr): ν˜ 

= 2928, 1580, 1529, 1440, 1344, 1033, 832 cm–1. 

 

 

 
 

قات -3-4 یل()-3))-6-(ويت لي)مت-2-ليمت-4 سنننتز مشننت -1-نیا-2-پروپآر

 :نیديمیري(پی(اکسلیا
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نش آریططل یططدایططد ک لی 1) از وا ی تیططل-4 مول( بططام یو(-2-م ت تیططل  م پروپ-6-) ین-2-) -1-ا

( IIفسطططفین( پا دیم)فنیلبیس)تریکاتالیزگر  در دمای اتاق ومول( میلی 1) ایلوکسطططی(پیریمیدین

 لیتر(میلی 5) استونیتریلدر حلال درصد( مول 10( یداید )Iدرصد( و کاتالیزگر مس)مول 5) کلریددی

فرآورده خالص با استفاده از  شد. محاو ت مورد نظر سنتزلیتر( میلی 0.1آمین)اتیلو حضور باز تری

. ( به دست آمد1:9ستون )سیلیکاژل( کروماتوگرافی و با استفاده از حلال شویش هگزان/اتیل استات )

 د:نباشواکنش و مشخاات طیفی ترکیبات سنتز شده به صورت زیر می دمای ذوب، بهره

 

4-methyl-2-(methylthio)-6-((3-(2-

nitrophenyl)prop-2-yn-1-yl)oxy)pyrimidine (60a)  

White powder; mp 69-71 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.41 (s, 3H, CH3), 2.59 (s, 3H, CH3), 

5.30 (s, 2H, CH2), 6.36 (s, 1H, 1Ar-H), 7.50 (dd, J = 

8.1 Hz, J = 1. 8 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.57-7.67 (m, 2H, 

2Ar-H), 8.07 (dd, J = 8.2 Hz, J = 0.9 Hz, 2H, 2Ar-

H), ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.0, 

23.8, 54.4, 81.7, 91.5, 102.0, 117.6, 124.6, 129.1, 

132.8, 135.0, 168.0, 168.2, 171.4 ppm. 

 

4-methyl-2-(methylthio)-6-((3-(4-

nitrophenyl)prop-2-yn-1-yl)oxy)pyrimidine (60b) 

White powder; mp 92-94 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.43 (s, 3H, CH3), 2.60 (s, 3H, CH3), 

5.28 (s, 2H, CH2), 6.36 (s, 1H, 1Ar-H), 7.62 (d, J = 9 

Hz, 2H, 2Ar-H), 8.22-8.23 (m, 2H, 2Ar-H) ppm; 
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13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.0, 23.8, 54.1, 

84.6, 88.9, 102.0, 123.6, 129.0, 132.6, 147.4, 167.9, 

168.3, 171.4 ppm. 

4-((3-(4-chloro-3-nitrophenyl)prop-2-yn-1-

yl)oxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine (60c) 

White powder; mp 96-98 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.42 (s, 3H, CH3), 2.60 (s, 3H, CH3), 

5.24 (s, 2H, CH2), 6.35 (s, 1H, 1Ar-H), 7.53 (d, J = 

8.4 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.58 (dd, J = 8.4 Hz, J = 1.8 Hz, 

1H, 1Ar-H), 7.96 (s, 1H, 1Ar-H), ppm; 13CNMR (75 

MHz, CDCl3): δ = 14.0, 23.8, 54.0, 83.1, 87.3, 102.0, 

122.4, 127.2, 128.5, 131.9, 135.8, 167.8, 168.3, 

171.4 ppm. 

 

4-methyl-2-(methylthio)-6-((3-(3-

nitrophenyl)prop-2-yn-1-yl)oxy)pyrimidine (60d) 

White powder; mp 78-79 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.42 (s, 3H, CH3), 2.60 (s, 3H, CH3), 

5.26 (s, 2H, CH2), 6.35 (s, 1H, 1Ar-H), 7.53 (t, J = 

7.8 Hz, 1H, 1Ar-H), 7.76 (d, J = 7.5 Hz, 1H, 1Ar-H), 

8.21 (d, J = 8.0 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.31 (s, 1H, 1Ar-H) 

ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.0, 23.8, 

54.1, 84.1, 86.3, 102.0, 123.4, 124.0, 126.6, 129.4, 

137.4, 167.9, 168.3, 171.4 ppm. 
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4-((3-(2-chloro-4-nitrophenyl)prop-2-yn-1-

yl)oxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine (60e) 

White powder; mp 85-87 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.41 (s, 3H, CH3), 2.59 (s, 3H, CH3), 

5.29 (s, 2H, CH2), 6.35 (s, 1H, 1Ar-H), 7.29-7.58 (m, 

2H, 2Ar-H), 8.07 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 

MHz, CDCl3): δ = 14.0, 23.8,  54.2, 80.7, 92.7, 

102.0, 116.1, 124.9, 133.1, 135.1, 135.8, 167.9, 

168.3, 171.4 ppm. 

 

4-((3-(4-chloro-2-nitrophenyl)prop-2-yn-1-

yl)oxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine (60f) 

White powder; mp 85-87 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.43 (s, 3H, CH3), 2.61 (s, 3H, CH3), 

5.33 (s, 2H, CH2), 6.37 (s, 1H, 1Ar-H), 7.66 (d, J = 

8.7 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.11 (dd, J = 8.7 Hz, J = 2.4 Hz, 

1H, 1Ar-H), 8.31 (s, 1H, 1Ar-H) ppm; 13CNMR (75 

MHz, CDCl3): δ = 14.0, 23.8, 54.1, 81.7, 94.2, 102.0, 

121.4, 124.5, 128.8, 134.0, 137.2, 167.8, 168.4, 

171.4 ppm. 

 

4-((3-(2-Methyl-4-nitrophenyl)prop-2-yn-1-

yl)oxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine (60g) 

White powder; mp 74-76 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 2.43 (s, 3H, CH3), 2.52 (s, 3H, CH3), 
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2.60 (s, 3H, CH3), 5.31 (s, 2H, CH2), 6.36 (s, 1H, 

1Ar-H), 7.56 (d, J = 8.7 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.02 (dd, J 

= 8.5 Hz, J = 2.1 Hz, 1H, 1Ar-H), 8.10 (s, 1H, 1Ar-

H) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 14.0, 20/7, 

23.8, 54.2, 83.7, 92.5, 102.0, 120.7, 124.2, 128.8, 

134.0, 132.8, 142.2, 147.3, 167.9, 168.3, 171.4 ppm. 

 

 جدید پيریميدین با استفاده از کاتاليست پالادیومسنتز مشتقات  -5-3

 

مول( در میلی 2/1) های انتهاییآلکین بامول( میلی 1) هاهالوپیریمیدیناشططیرا بین از واکنش سططونوگ

( Iدرصد( و کاتالیزگر مس)مول 5) کلرید( دیIIپا دیم)فسفین( فنیلبیس)تریکاتالیزگر  دمای اتاق و

صد( در حلال مول 10یداید ) ستونیتریل )در ضور باز تریمیلی 5ا لیتر( میلی 0.1آمین)اتیللیتر( و ح

سنتز  او ت مورد نظر  سیلیکاژل( کروماتوگرافی و با شد. مح ستون ) ستفاده از  فرآورده خالص با ا

واکنش و  . دمای ذوب، بهره( به دسطططت آمد1:10هگزان/اتیل اسطططتات )اسطططتفاده از حلال شطططویش 

  .ندباشمشخاات طیفی ترکیبات سنتز شده به صورت زیر می

 

4-morpholino-6-(phenylethynyl)pyrimidine-5-

carbaldehyde (63a) 

White powder; mp 96-98 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 3.61 (t, J = 5.1 Hz, 4H, 2CH2), 3.75 (t, J = 

5.1 Hz, 4H, 2CH2), 7.30-7.39 (m, 3H, 3Ar-H), 7.55-7.58 

(m, 2H, 2Ar-H), 8.52(s, 1H, 1CHO), 10.49(s, 1H, 1Ar-

H) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ = 49.0, 66.8, 84.5, 
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98.7, 114.0, 120.7, 128.6, 130.3, 132.4, 156.9, 159.2, 

159.7, 188.7 ppm. 

4-(pyrrolidin-1-yl)-6-(p-tolylethynyl)pyrimidine-5-

carbaldehyde (63b) 

Yellow oil; 1HNMR (300 MHz, CDCl3): δ = 0.86-0.93 

(m, 4H, 2CH2), 2.00-2.05 (m, 4H, 2CH2), 2.43(s, 1H, 

CH3), 7.24 (d, J = 8.1 Hz, 2H, 2Ar-H), 7.56 (d, J = 8.1 

Hz, 2H, 2Ar-H), 8.61(s, 1H, 1Ar-H), 10.56(s, 1H, 1CHO) 

ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ =21.7, 29.7, 31.9, 

84.2, 98.3, 114.4, 117.9, 129.4, 132.3, 140.7, 154.7, 

157.7, 157.0, 158.7, 189.2ppm. 

 

4-(hex-1-yn-1-yl)-6-morpholinopyrimidine-5-

carbaldehyde (63c) 

Yellow oil; 1HNMR (300 MHz, CDCl3): δ = 0.98 (t, J = 

7.2 Hz, 3H, CH3), 1.51 (m, 2H, CH2), 1.68 (m, 2H, CH2), 

2.55 (t, J = 6.9 Hz, 2H, CH2),  3.67 (t, J = 4.5 Hz,  4H, 

2CH2), 3.82 (t, J = 4.5 Hz, 4H, 2CH2), 8.55(s, 1H, 1Ar-

H), 10.46(s, 1H, 1CHO) ppm; 13CNMR (75 MHz, 

CDCl3): δ = 14.1, 22.6, 29.6, 29.7, 49.0, 66.8, 102.0, 

114.2, 157.5, 159.1, 159.7, 189.2 ppm. 
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4-(phenylethynyl)-6-(piperidin-1-yl)pyrimidine-5-

carbaldehyde (63d) 

White powder; mp 155-157 ºC; 1HNMR (300 MHz, 

CDCl3): δ = 1.42-1.48 (m, 2H, CH2), 1.74-1.79 (m, 4H, 

2CH2), 3.64-3.66 (m, 4H, 2CH2), 7.43-7.46 (m, 3H, 3Ar-

H), 7.65-7.68(m, 2H, 2Ar-H), 8.57(s, 1H, 1Ar-H), 

10.55(s, 1H, 1CHO) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ 

=24.1, 26.0, 49.8, 84.8, 98.0, 128.6, 130.1, 132.4, 156.3, 

158.9, 159.6, 167.7, 188.6 ppm. 

 

4-(hex-1-yn-1-yl)-6-(pyrrolidin-1-yl)pyrimidine-5-

carbaldehyde (63e) 

Yellow oil; 1HNMR (300 MHz, CDCl3): δ = 0.93 (m, 3H, 

CH3), 0.98 (t, J = 7.2 Hz, 3H, CH3),  1.52 (t, J = 7.8 Hz,  

2H, CH2), 1.62-1.73 (m, 4H, 2CH2),  1.98-2.03 (m, 4H, 

2CH2), 2.55 (t, J = 6.9 Hz, 2H, CH2), 8.55(s, 1H, 1Ar-H), 

10.52(s, 1H, 1CHO) ppm; 13CNMR (75 MHz, CDCl3): δ 

= 14.0, 22.6, 29.3, 29.6, 30.0, 31.9, 100.8, 114.6, 155.0, 

157.0, 158.6, 189.5 ppm. 
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 نتيجه گيری کلی: -3-6

های آروماتیک در حضطططور های انتهایی و آزیدآلکینواکنش  ترکیباتی از ش هژواین پ اولدر بخش 

ستات (II)مسکاتالیزگرهای  سکوربات میسد و ا شتقات جدیدی از  آ ال به حلقهتری م  یآزول مت

 خواص دارویی و بازده با  سنتز شد.  پیریمیدین با

 
 

 

 

 

نشطانده شطده بر روی این بسطتر ، با اسطتفاده از مس  LDHدر بخش دوم با توجه به اهمیت کاتالیزگر 

)متیل -2-متیل -4ها و آزیدبین آریل واکنش کلیک انجام داده شد. با استفاده از این کاتالیزگر واکنش

 .و در دمای اتاق صورت گرفت در حلال اتانول ایلوکسی( پیریمیدین-1-این-2-)پروپ-6-تیو(

 

 

 

 

 

(56(                                                  )55(                        )54) 

 پیریمیدین یآزول متال به حلقهتری : سنتز مشتقات1-2طرح 

با استفاده از مس نشانده شده بر پیریمیدین  یآزول متال به حلقهتری سنتز مشتقات جدیدی از : 2-2طرح 

 LDHروی 

(55) 

-Cl-, 24H6C-2NO-3-Cl-, 44H6C-Cl-, 34H6C-Cl-, 24H6C-2NO-, 24H6C-2NO-, 34H6C-2NO-, 44H6C-Me-, 45H6Ar= C

4H6C-2NO-4 

X= O, S, NH 

diamine phenylene =4L 

 

 

               (58                               )                                                   (57) 

-2NO-3-Cl-, 44H6C-Cl-, 34H6C-Cl-, 24H6C-2NO-, 24H6C-2NO-, 34H6C-2NO-, 44H6C-Me-, 45H6Ar= Ar= C

4H6C-2NO-4-Cl-, 24H6C 
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( با 68ایلوکسططی(پیریمیدین )-1-این-2-)پروپ-6-)متیل تیو(-2-متیل-4از واکنش   در بخش سططوم

 ( سنتز شدند.71در حضور کاتالیزگرهای مس و پا دیم محاو ت مربوطه ) (70هالیدهای )آریل

 

 

( در حضطططور کاتالیزگر 73انتهایی ) های( با آلکین72ها )در بخش چهارم از واکنش هالوپیریمیدین

 تهیه شدند.( مربوطه با بازده با  74پا دیم و مس، محاو ت استیلنی )

 

 

 

 ( در حضور کاتالیزگر پا دیم و مس73های انتهایی )( با آلکین72ها )هالوپیریمیدینواکنش  : 4-2طرح

 

 

 

 

     (60      )                                          (59(                            )57) 

     (63(                                                      )62(                        )61) 

 هالیدایلوکسی(پیریمیدین با آریل-1-این-2-)پروپ-6-)متیل تیو(-2-متیل-6: واکنش 3-2طرح 
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 آینده نگری: -3-7

های صططنعتی مشططاهده شططده برای ترکیبات پیریمیدین، پیشططنهاد با توجه به خواص دارویی و کاربرد

یدینمی هالوپیریم فاده از  با اسطططت هایی در حضطططور ( و آلکین61ها )شطططود  تالیزگر های انت کا و 

سفین( پا دیم)فنیلبیس)تری شتقات ( یدایدIو کاتالیزگر مس) کلرید( دیIIف ستیلنی م او ت ا ، مح

 دارویی آنها بررسی شود.  کاراییسنتز و  (75) جدیدی از این ترکیبات

 

 
 

 در حضور کاتالیزگر پا دیم و مس( با آلکین های انتهایی 61واکنش هالو پیریمیدین ها ) : 1-3طرح

 

و  (65) الکل( با پروپارژیل61ها )پیریمیدین از طریق واکنش هالوپیریمیدینپیرولومشتقات  همچنین

 دارویی آنها بررسی شود. کاراییدر حضور کاتالیزگر پا دیم و مس، سنتز و  (9) مورفولین

 

 

 

 

 در حضور کاتالیزگر پا دیم و مس الکل و مورفولینپروپارژیل( با 61ا )هواکنش هالوپیریمیدین : 2-3طرح

 

         (75(                                                  )74(           )69     )            (61) 

            (76(                                               )9(          )65(               )61  ) 
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 های زیر قابل سنتز هستند.ها که از طریق واکنشگروه جدیدی از پیریمیدینو همچنین 

 

 
 سنتز ترکیبات جدیدی از پیریمیدین ها : 3-3طرح
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 اول ضمیمه

 و NMRH1 هایطیف

CNMR13 
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 ( در حلال کلروفرمa56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 1-4طیف

 

 

 حلال کلروفرم( در a56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 2-4طیف

 

 

f 

e 

a,b,c 

d 
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 ( در حلال کلروفرم    b56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 3-4یفط

 

 

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمb56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 4-4طیف

 

 

e 

d 

a,b,c 
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 ( در حلال کلروفرم    c56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 5-4یفط

 

 
 

 

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمc56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 6-4طیف

 

 

g 

f 

a,b,c 

e 
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 ( در حلال کلروفرم    d56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 7-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمd56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 8-4طیف

 

 

g 

f 

a,b,c,d 
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 ( در حلال کلروفرم    e56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 9-4یفط

 

 

 

 

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمe56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 10-4طیف

 

 

g 

f 

a,b,c 
e 
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 ( در حلال کلروفرم    f56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 11-4طیف

 

 

 

 

 

 

 کلروفرم( در حلال f56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 12-4طیف

 

 

g f 

b,c 
a,d 

e 

a,b,c,d, 

e 
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 ( در حلال کلروفرم    g56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 13-4یفط

 
 

 

 

 ( در حلال کلروفرمg56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 14-4طیف

 

 

 

f 

e 

d 

a b 
c 
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 ( در حلال کلروفرم    h56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 15-4طیف

 

 

 

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمh56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 16-4طیف

 

 

f 

e 

a d  c b 
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 ( در حلال کلروفرم    i56) ترکیب شماره HNMR1: طیف 17-40یفط

 

 

 

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمi56) ترکیب شماره CNMR13: طیف 18-40طیف

 

 

f 

e 

c 
b,d,a 
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 6d-DMSO( در حلال i81) ترکیب شماره CNMR13: طیف 2-0 یفط

 

 

 DMSO( در حلال a68) ترکیب شماره HNMR1: طیف 91-4طیف

 

 

 DMSO( در حلال a68) ترکیب شماره CNMR13: طیف 20-4طیف

 

 

e 

d a,b c 
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 DMSO( در حلال b68) ترکیب شماره HNMR1: طیف 21-4طیف

 

 

 DMSO( در حلال b68) ترکیب شماره CNMR13: طیف 22-4طیف

 

 

g 

f 

c 

b,d 

a 

h 

e 
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 کلروفرم( در حلال c68) ترکیب شماره HNMR1: طیف 32-40طیف

 

 

 کلروفرم( در حلال c68) ترکیب شماره CNMR13: طیف 42-4طیف

 

 

 

g,d 

e 
f 

a   b 

c 
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 کلروفرم( در حلال d68) ترکیب شماره HNMR1: طیف 52-4طیف

 

 

 DMSO( در حلال d68) ترکیب شماره CNMR13: طیف 62-4طیف

 

 

 

f 

e 

e 

g 

g d,a,c,b 

b 

a 

d 

c 



  

129 

 

 

 

 

 کلروفرم( در حلال a70) ترکیب شماره HNMR1: طیف 72-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمa70) ترکیب شماره CNMR13: طیف 82-4طیف

 

 

 

g 

f 

a, b,e,d, c 

c 
d 

e 

b 

a 
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 0

 

 DMSO( در حلال b70) ترکیب شماره HNMR1: طیف 92-4طیف

 

 

 DMSO( در حلال b70) ترکیب شماره CNMR13: طیف 30-4طیف

 

 

 

f,d 

e 

b 
a c 
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 ( در حلال کلروفرمc70) ترکیب شماره HNMR1: طیف 31-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمc70) ترکیب شماره HNMR1: طیف 31-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمc70) ترکیب شماره CNMR13: طیف 23-4طیف

 

 

 

 
 

 

f 

 

f 

e 

 

e 

a,d,c,b 

 

a,d,c,b 

b 

 

b 

c 

 

c 

d 

 

d 

a 

 

a 
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 ( در حلال کلروفرمa58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 33-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمa58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 33-4طیف

 

 

 در حلال کلروفرم( a58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 34-4طیف

 

 

g 

 

g 

h 

 

h 

f 

 

f a 

 

a 

d  c 

 

d  c 

b 

 

b 

e 

 

e 
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 ( در حلال کلروفرمb58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 36-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمb58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 36-4طیف

 

 

 
 

 

f 

 

f 

g 

 

g 

e 

 

e a 

 

a 

d  b  c 

 

d  b  c 

 ( a58) ترکیب شماره IR: طیف 35-4طیف

 

 

 

 ( a58) ترکیب شماره IR: طیف 35-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمb58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 37-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمb58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 37-4طیف

 

 

 
 

 

 
 

 ( b58) ترکیب شماره IR: طیف 38-4طیف

 

 

 

 ( b58) ترکیب شماره IR: طیف 38-4طیف

 

 
 

 

 
 



  

135 

 

 

 

 

 
 

 

 
 

 
 

 

 
 

 ( در حلال کلروفرمc58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 39-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمc58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 39-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمc58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 40-4طیف

 

 

 

h 

 

h 

i 

 

i 

g 

 

g 
a 

 

a 

d 

 

d 

e,b,c 

 

e,b,c 

f 

 

f 
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 ( در حلال کلروفرمd58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 24-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمd58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 24-4طیف

 

h 

 

h 

i 

 

i 

g 

 

g a 

 

a 
d,c,e 

 

d,c,e 

b 

 

b f 

 

f 

 ( c58) ترکیب شماره IR: طیف 41-4طیف

 

 

 

 ( c58) ترکیب شماره IR: طیف 41-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمd58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 43-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمd58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 43-4طیف

 

 

 ( d58) ترکیب شماره IR: طیف 44-4طیف

 

 

 

 ( d58) ترکیب شماره IR: طیف 44-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمe58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 45-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمe58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 45-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمe58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 46-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمe58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 46-4طیف

h 

 

h 

i 

 

i 

g 

 

g 

a 

 

a 

c,f,e,d 

 

c,f,e,d 

b 

 

b 
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 ( در حلال کلروفرمf58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 48-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمf58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 48-4طیف

h 

 

h 

i 

 

i 

g 

 

g a 

 

a 

c,d,e,f 

 

c,d,e,f 

b 

 

b 

 ( e58) ترکیب شماره IR: طیف 47-4طیف

 

 

 

 ( e58) ترکیب شماره IR: طیف 47-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمf58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 49-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمf58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 49-4طیف

 

 

 
 

 

 ( f58) ترکیب شماره IR: طیف 50-4طیف
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 کلروفرم( در حلال g58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 51-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمg58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 51-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمg58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 52-4طیف

 

 

 

h 

 

h 

f 
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g 
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d 

c 

 

c 

b 

 

b 
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 ( در حلال کلروفرمh58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 54-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمh58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 54-4طیف

 

g 

 

g 

h 

 

h 

f 

 

f 
a 

 

a 

d 

 

d 

e 

 

e 

b 

 

b 

c 

 

c 

 ( g58) ترکیب شماره IR: طیف 53-4طیف

 

 

 

 ( g58) ترکیب شماره IR: طیف 53-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمh58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 55-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمh58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 55-4طیف

 

 

 
 

 

 ( h58) ترکیب شماره IR: طیف 56-4طیف

 

 

 

 ( h58) ترکیب شماره IR: طیف 56-4طیف
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 در حلال کلروفرم (i58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 57-4طیف

 

 

 

 در حلال کلروفرم (i58) ترکیب شماره HNMR1: طیف 57-4طیف

 

 

 کلروفرم( در حلال i58) ترکیب شماره CNMR13: طیف 58-4طیف

 

 

 

g 

 

g 

h 

 

h 

f 

 

f a 

 

a 

d 

 

d 

b 

 

b 
c,e 

 

c,e 
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 ( i58) ترکیب شماره IR: طیف 59-4طیف

 

 

 

 ( i58) ترکیب شماره IR: طیف 59-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمa60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 60-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمa60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 60-4طیف

 

 

 در حلال کلروفرم( a60) ترکیب شماره CNMR13: طیف 61-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمb60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 62-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمb60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 62-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمb60) ترکیب شماره CNMR13: طیف 63-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمc60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 64-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمc60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 64-4طیف

 

 

 در حلال کلروفرم (c60) ترکیب شماره CNMR13: طیف 65-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمd60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 66-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمd60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 66-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمd60) ترکیب شماره CNMR13: طیف 67-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمd60) ترکیب شماره CNMR13: طیف 67-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمe60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 68-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمe60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 68-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمe60) ترکیب شماره CNMR13: طیف 69-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمf60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 70-4طیف

 

 

 

 ( در حلال کلروفرمf60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 70-4طیف

 

 

 ( در حلال کلروفرمf60) ترکیب شماره CNMR13: طیف 71-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمg60) ترکیب شماره HNMR1: طیف 72-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمa63) ترکیب شماره HNMR1: طیف 74-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمb63) ترکیب شماره HNMR1: طیف 76-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمc63) ترکیب شماره CNMR13: طیف 79-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمd63) ترکیب شماره HNMR1: طیف 80-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمd63) ترکیب شماره CNMR13: طیف 81-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمe63) ترکیب شماره HNMR1: طیف 82-4طیف
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 ( در حلال کلروفرمe63) ترکیب شماره CNMR13: طیف 83-4طیف
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 Abstract  

Pyrimidines are an important class of nitrogen heterocyclic compounds with several 

applications such as anti-HIV, antibacterial, anticancer, and anti-viral properties. 

Similarly, 1,2,3-triazoles have an important role in medicinal chemistry, organic 

chemistry and chemistry of dyes due to their easy synthesis by click chemistry. In this 

work, some novel series of pyrimidines were synthesized via copper-catalyzed click 

reactions) and carbon-carbon sonogashira coupling reactions. 

1. A series of novel 1,2,3-triazole-functionalized pyrimidines were prepared by the 

reaction of 4-propargyl-substituted-5-bromo-2-chloro-6-methylpyrimidine with aryl 

azides in the presence of phenylenediamine, as a ligand. This method offers the 

advantages of mild experimental conditions, operational simplicity, and good to high 

reaction yields.  

2. A useful and efficient procedure was obtained for the synthesis of 1,2,3-triazole-linked 

pyrimidines via click reaction of propynylated pyrimidine and aromatic azides in the 

presence of Mg-Al-LDH-immobilized-CuI with high-to-excellent yields. Moreover, the 

prepared catalyst was characterized by the FT-IR spectroscopy, XRD, BET, SEM, and 

ICP techniques.  

3. A novel derivatives of 4-(3-arylprop-2-ynyloxy)-6-methyl-2-(methylthio)pyrimidine 

were synthesized via the palladium-catalysed Sonogashira reactions of 4-methyl-2-

(methylthio)-6-(prop-2-yn-1-yloxy)pyrimidine with aryl iodides in acetonitrile.  

4. A new derivatives of 6-substituted-4-alkynylpyrimidine-5-carbaldehydes were 

synthesized through the Sonogashira coupling reactions of 6-substituted-4-

chloropyrimidine-5-carbaldehydes and terminal acetylenes in the presence of 

PdCl2(PPh3)2 as a catalyst in acetonitrile at room temperature under argon atmosphere. 

The structures of all synthesized compounds were confirmed by the spectroscopic data 

such 13CNMR, 1HNMR, SEM, BET, FTIR and XRD.  

Keywords: Pyrimidine, 1,2,3-Triazole, Aryl azid, Aryl iodide, Terminal alkyne, Click 

reaction, Sonogashira coupling, LDH catalyst, Copper catalyst. 
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