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 تشکر و قدردانی

رود منت خدای را عز و جل که طاعتش موجب قربت است و به شکر اندرش مزید نعمت. هر نفسی که فرو می

جود است و بر هر نعمتی شکری آید مفرح ذات، پس در هر نفسی دو نعمت موممد حیات است و چون برمی

 .واجب

سپاس خدا را بابت مهربانی بی دریغش که در این مسیر مرا همراهی کرد و تنها نگذاشت و شکر فراوان بابت 

ی و همراهان عزیز همچون استاد گرام دکتر محمد باخرد و دوستان عزیزی که من را در این راه، راهنمای

 همراهی کردند.
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 تعهدنامه

 یمیشدانشکده  شیمی آلیدانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته  مهسا عابدی بجستانیاینجانب 

 سنتز مشتقات پیرانوپیرازول در آب مغناطیس شدهنامه دانشگاه صنعتی شاهرود نویسنده پایان

 .شوممتعهد می محمد باخرددکتر تحت راهنمائی 

  برخوردار است . نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالتدر این پایانتحقیقات 

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

 ه ارائ نامه تاکنون توسط خود یا فرد دیگری برای دریافت هیچ نوع مدرک یا امتیازی در هیچ جامطالب مندرج در پایان

 نشده است .

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

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

  نامه نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات مستخرج از پایانپایانحقوق معنوی تمام افرادی که در به دست آمدن نتایح اصلی

 رعایت می گردد.

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

 اخلاقی رعایت شده است .

 ی که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافته یا استفاده شده است نامه، در موارددر کلیه مراحل انجام این پایان

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

 تاریخ                                               

 امضای دانشجو                                                 

 

 

 

 

 

 مالکیت نتایج و حق نشر
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 .باشدمیبدون ذکر مرجع مجاز ننامه پایاناستفاده از اطلاعات و نتایج موجود در 
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 مقدمه                                                                                                                                

 

 

 

 

 

 

 

 

 



2 

 

 مقدمه 

 تزیسمحیطکه برای  جانبی و مضر زیادی هستند هایفراوردههمراه با  معمولاًد مواد شیمیایی سودمند تولی

که بتواند در عین  پیدا کردن روشی روازاینکند به  آن وارد می ناپذیریجبران هایصدمهو خطرناک بوده 

تصادی اق ازنظر هاییروشنتایج چنین  حفاظت کند حائز اهمیت است، زیستمحیطسادگی از منابع طبیعی و 

 کند.زیرا از به هدر رفتن زمان و مواد اولیه جلوگیری می ؛استنیز سودمند 

 1جزئیهای چندواکنش 

 تزی وترین معیار برای کارایی و قابلیت اجرای یک فرایند این است که تا حد امکان تعداد مراحل سنمهم

و موفقیتی  نویدبخشجزئی در این زمینه های چندواکنش  همین جهتبه  د کم باش سازیخالصمراحل 

فرآیندی است که در آن سه یا بیش از سه واکنشگر  چند جزئیشود. یک واکنش بزرگ در شیمی محسوب می

با بازده  ارزش بای مفید و و ساختارهای پیچیده دادهو در یک ظرف واکنش  زمانهم طوربهمواد اولیه  عنوانبه

شوند؛ بنابراین با کاهش دادن ، سنتز میحد واسطبدون ایجاد  مؤثر و در زمان کم و سیار سریع، ب صورتبه بالا

های سنتی، واکنش سرعت و بازده بیشتری خواهد داشت.این روش این امکان ل سنتزی نسبت به روشمراح

گر اضافی پرهیز نموده و در ، تغییر شرایط یا افزودن هر واکنشهاحد واسطدهد که از جداسازی را به ما می

چند های توسعه واکنش امروزه نماییم. جوییصرفههای سنتزی میزان محصولات جانبی و هدر رفت فراورده

[. 1است ]ی داروسازی توجه زیادی را به خود جلب کردهجزئی برای سنتز ترکیبات هتروسیکلی، در حوزه

  .واک        1توان به موارد زیر اشاره کرد:                       می چند جزئیهای واکنش ازجمله

شود که شامل استخلاف شده که با اسید کاتالیز می (4) هایهیدروپیریمیدینسنتز دی: 2بیگینیلی. واکنش 1

 .   (1-1)طرح  است( 3)و اوره  (2) آروماتیک آلدئیدهایبا  (1) مانند اتیل استواستات کتواستر-بتا زاییحلقه

                                            

                                                 
1 Multi-component Reaction 

2 Biginelli 
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دو و ( 2) آلدئید، (5)یا آمونیوم استات  اکبا استفاده از آمونی (6) هیدروپیریدین: سنتز دی1. واکنش هانش2

 .                                                                                                                         (2-1)طرح  ( 1) استواستاتمانند اتیل  کتواستر -بتااکی والان 

مخلوط کربوکسیلیک طی فرایند تک ظرف از  (9) آسیلوکسی کربوکسامیدسنتز آلفا  :2واکنش پاسیرینی .3

.(3-1)طرح ( 8) و ایزوسیانید (2) آلدئید( ، 7) اسید

CHO

O

O O

H2N NH2

O

N
H

NHEtO

H3C O

O

(1) (2) (3)

(4)

 

 از واکنش بیگینیلی استفادهها با : سنتز دی هیدرو پیریمیدین1-1 طرح

O

OO

O

H H

O

N
H

O

EtO

O

OEt

HH

NH4OAC
H2O

reflux , 1h

(1) (1)(2)

(6)

(5) 

 ها با استفاده از واکنش هانشپیریدین دی هیدرو: سنتز 2-1طرح

HO R1

O

R2 H

O

NC
O

O

R1

O

H

R2
N

R3H(7) (2) (8)

(9)R3

 

 سنتز آلفا آسیلوکسی کربوکسامید با استفاده از واکنش پاسیرینی: 3-1طرح 

از روغن بادام  هاآن انجام شد. 4و گرهارت 3توسط لورنت 1837برای اولین بار در سال  جزئیچندهای واکنش

ای هتلخ و آمونیاک به همراه بنزآلدهید و هیدروژن سیانید، بنزوییل آزوتید را به دست آوردند. اما شیمی واکنش

                                                 
1 Hantzsch 

2 Passerini 
3 Laurent 
4 Gerhart 
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. در این واکنش یون سیانید [2]شدند گذاریپایه  1توسط استرکر  1850رسمی در سال  طوربه جزئیچند

 آمینونیتریل-α( واکنش داده و منجر به تشکیل 12ن )( و آمی11با استالدهید ) دوستهسته عنوانبه( 10)

 شود.  می (13)

Me2NH
H Me

O

HCN N
CN

Me
H

Me

H

(10)(11)(12) (13) 
 آمینونیتریل با استفاده از واکنش چند جزئی-α: سنتز 4-1طرح 

ها در های چند جزئی باعث توسعه و پیشرفت این واکنشهای آلی به واکنششیمیدان مندیعلاقهتوجه و 

 هایفنهای چند جزئی از به همین علت واکنش سازی آن شده است.پذیری بیشتر و بهینهواکنشراستای 

در شیمی آلی و شیمی دارویی  روزافزونها دارای اهمیت این واکنش شوند.برتر در شیمی سبز محسوب می

 .شده است ترکیبات تبدیل زمانهمترین ابزارها برای سنتز بوده و به یکی از مؤثرترین و اقتصادی

 ترکیبات هتروسیکل  

ن ای تلف را به خود اختصاص داده است.، مخعترکیبات هتروسیکل نقش اساسی در شیمی دارویی و صنای

بسیاری از عوامل دیگر  های خوراکی وافزودنیو گیاهی، ضد خوردگی  یهاآفتامل ضد عو عنوانبهترکیبات 

 .گیرندقرار می استفاده مورد

همچنین و  بوده زنده گیاهی و جانوریهای هتروسیکل دارای اهمیت اساسی در اندام تبسیاری از ترکیبا

توان به اسیدهای ، می مثال عنوانبهد. نشوهایی زیستی شناخته می یک جزء کلیدی در فرایند عنوانبه

کلروفیل که مشتقات  باشند.( می15و پیریمیدین ) (14پورین ) یهاستمیسئیک اشاره کرد که مشتقاتی از لنوک

از  .تاسسیستم حلقوی پورفرین است، از اجزای لازم برای فتوسنتز و انتقال اکسیژن در گیاهان و حیوانات 

هتروسیکل با وزن مولکولی متوسط و دارای چندین گروه عاملی است.  یهامولکولطرفی ساختار بیشتر داروها 

یگر که دارای کاربرد عملی هستند، از منابع طبیعی بسیاری از این داروها و عمده ترکیبات هتروسیکل د

                                                 
1 Strecker 
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ترکیبات هتروسیکل محققان شیمی آلی بنابراین با توجه به اهمیت زیاد  .شوندیمسنتز بلکه  نشده استخراج

 ژهیوبه اهآنبرای سنتز این ترکیبات و بررسی اثرات مختلف  هزینهکمو  ترساده یهاروشدر جستجوی یافتن 

     .[3] باشندمی دارو عنوانبه

N

N

N

N H

HN

O

H

N

O

NH

N

H

(14) (15) 

 : ساختار ترکیبات هتروسیکل در اسیدهای نوکلئیک  1-1شکل                                      

یمافزوده  هانآوسته بر تعداد پی طوربهوسیعی از ترکیبات آلی هستند که  گسترهترکیبات هتروسیکل شامل 

 .این ترکیبات هستند ازجملهها ها و اکسازولپیریمیدین، پیران، پیرازول، تترازول یهاحلقه .شود

 پیرازولترکیبات شیمی  1-3-1

 یهاگروه، نیتروژن یهااتمهستند که با توجه به موقعیت قرار گرفتن  یضلعپنجترکیبات آروماتیک  هاآزولدی 

 .شوندیم(  را شامل 17دی آزول ) -1،3( و 16دی آزول )-1،2

                                             

N

N
H                     

N
H

N

                                                                                                  

                                                       (17 )                            (16 ) 

که دارای یک نیتروژن شبه  شوند،( به ترتیب پیرازول و ایمیدازول نامیده می17) (،16) زومریترکیبات ای

. [4] هستندمحلول در آب  و رنگیبترکیبات  هاآزولاین دی هستند. 2و یک نیتروژن شبه پیریدین 1پیرول

با بهره  ییچندجز یهااز واکنشاستفاده وجود دارد:  پر استخلاف یاهپیرازولزیادی برای سنتز  یهاروش

 ها واکنش بیناین روش نیترمعمولهستند از  پرارزشدر تهیه این ترکیبات  کارآمد یهاروشبسیار بالا از 

                                                 
1 Pyrrole- like N 
2 Pyridine- like N 
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(. همچنین a-4-1)طرح  است( 19)تقات هیدرازین ( با مش18) 3و1ترکیبات دارای گروه عاملی در موقعیت 

معمول  یهاروش( از 21) گانهسه( با پیوند 20) ترکیبات دی آزو یدوقطب -3و1 زاییحلقههای افزایشی واکنش

از  N-Nروش سوم تشکیل اکسایشی پیوند  .( b-4-1)طرح  باشدیم استخلافپردر تهیه ترکیبات پیرازول 

این ترکیبات  دیگری در تهیه پرکاربردروش  تیدرنها( و c-4-1)طرح  است( 23ها )و نیتریل (22) هاانامین

ر د ی( با استفاده از واکنش جایگزینی نوکلئوفیل25)( و نوکلئوفیل 24های سه استخلافی )استفاده از پیرازول

 .(d-4-1)طرح  باشدیم C-Nحضور کاتالیزگرهای فلزی برای تشکیل پیوند 

HN
N

R3

R4

R2R1_X (24)(25)
 

        

d

     

R3

N
H

R1

R4

N R2

(22)

(23) 
c

  
N

N

R3

R4

R2

R1      
a

     

R2

R4

R3
O

O
RNH-NH2

(18)(19) 

 

          

b

 

 

             

R4R3

N R2N

R1

(21)

(20)
          

 [5]های سنتز ترکیبات پر استخلاف پیرازول : روش5-1طرح 
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 یهاواکنششامل  هاواکنش نیاکثر اکه  دهدیمپیرازول نشان  استخلافپرسنتز ترکیبات  یهاروشبررسی 

آلی  یهاحلالطولانی و مصرف  یهازمان بی اثر، در شرایط جو ،قیمتبا کاتالیزگرهای گران یاچندمرحله

 .استمضر 

 استخلاف به روش چندکیبات پیرازول پرو همکارانش برای اولین بار موفق به سنتز تر 1هانفلد 1996در سال 

ترکیبات آسیل کلرید  شودیممشاهده  5-1که در طرح  طورهمان جزئی و دارای گروه نیتریل و آمین شدند،

 .[6]است هو در سه مرحله واکنش انجام شد هقرار گرفت استفاده مورد (27( و مالونونیتریل )26)

CN

CN
NaH,THF, 5-10, rt

Ar
CN

CN

O

DMSO, reflux

Ar
CN

CN

OMe

Ar Cl

O

N N

CN

Ar

NH2

R

(26) (27)

R-NHNH2 /Et3N

 

 

 سیانوپیرازول-4-آریل-3-آمینو-5-آلکیل-1 : سنتز ترکیبات6-1طرح                                

 

قاتی از ، مشت یادومرحله یتیظرف تکو همکارانش با استفاده از واکنش  2جونگ 2020در سال 

      معرفها از آن و( سنتز کردند؛ 7( و کربوکسیلیک اسید ها )28ها )هترو( )آرنواکنش پیرازول را از 

RCOOH/TFOH/TFAA ( و 29برای تشکیل حد واسط کتون ها )( استفاده کردند30ها )دی کتون-3،1. 

 ها( در مرحله دوم جهت تشکیل حلقه پیرازول، مشتقات مختلف از پیرازول19سپس با اضافه کردن هیدرازین )

 .[7] استاز مزایای این روش، زمان کوتاه و انجام واکنش در دمای محیط و بازده بالای آن بوده  سنتز شدند.

 

                                                 
1 Hanefeld 
2  Jung 
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ArH
CH3CO2H

Ar CH3

O

Ar

O O

R

NH2NH2
NHN

Ar R
TfOH/TFAA

(28)

(7)

(29) (30)

(19)

RCO2H

 

 آریل پیرازول-5آلکیل -3: سنتز ترکیبات 7-1طرح 

 

یمیایی و ترکیبات ش که نقش حیاتی در بسیاری از داروها هستنددسته مهمی از ترکیبات هتروسیکل  هارازولیپ

ات است. مشتق قرارگرفتهحققان استقبال م ل موردترکیبات پیرازودر سال های اخیر سنتز  روازاین ،[8]دارند

 ضد ، [9] روسیو ضد،  ضد باکتری عنوانبهگوناگون پیرازول اثرات بیولوژیکی فراوانی دارند. برای مثال 

شوند. واحد استفاده می [14]ضد سرطان  و [13] التهاب ضد، [12]ضد تب  ،[11]قارچ ضد  ،[10] نیستامیه

ه از طریق هایی کدهد از سویی هتروسیکلبسیاری از ترکیبات بیولوژیکی فعال را تشکیل می پیرازول هسته

ها زارشگ بر اساس. اندقرارگرفته موردتوجه هاآنی دلیل کاربرد گستردهبه  ،نیتروژن دارای اتصالاتی هستند

شود، مشاهده می 3-1طور که در شکل . همانهستنددارای خواص فراوانی  رازولیانوپیس-4-آمینو-5مشتقات 

(، ویاگرا  ضدالتهابسلکوکسیب )داروی  ازجملهساختار هسته پایه در بسیاری از داروها  عنوانبهپیرازول 

 .[16] ،[15] است( فشارخون)داروی 

           

N N

CF3

F3C

H2O2NS

Celecoxib

S

O HN

N

N

N

O

N
N

Viagara

O

O

 
 

 : ساختار تعدادی از داروها با هسته پیرازول2-1شکل 
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 شیمی ترکیبات پیران 1-3-2

 و طبیعی وجود دارندزیادی از ترکیبات های مهم هستند که در ساختار تعداد از هتروسیکل یادسته هارانیپ

کاربرد  دارویی یمیو ش هادانهرنگدر موارد آرایشی،  هارانیپ ،دهندفعالیت بیولوژیکی متفاوتی از خود نشان می

    پیران                                                                                   . [17] زیادی دارند

 اکسیژن داشته و فرمول مولکولی آن کربن و یک اتم که پنج اتم بودهحلقه هتروسیکل شش عضوی ها  پیران

O6H5C  ؛دیآیمدو ایزومر برای این ترکیب به دست  ،پیوندهای دوگانهرگیری قرا نظراست. از H2-( 31پیران )

این کربن در که ( 32پیران )-H4 و ،ردیگیمقرار  2در ساختار آن ، در موقعیت  رشدهیسایزومری که کربن 

 .است 4موقعیت 

 

                                          

O

(31)

O

(32) 
H4-عنوانبهآلی نقش مهمی را ایفا کرده و -های بیولوژیکی و شیمی زیستدر فعالیت ،پیران و مشتقات آن 

                                                .                                                                              [18] فتوکرومیک کاربرد فراوانی دارندی اصلی مواد هسته

در بسیاری از محصولات طبیعی شده و محسوب  هارانیپ-H4 ارزش بامشتقات  ازجمله هاپیران-H4-آمینو-2-

 یضد سرطانخاصیت  لیاز قب. این ترکیبات به علت خواص بیولوژیکی و دارویی مختلف [19] اندیافت شده

 مورد [24]( 35) یضد باکتر، و [23]، ضد آلرژی [22]، ضد میکروبی [21]( 34سم )یضد رمات ،[20]( 33)

یماریبدرمان  برایحافظه  یکنندهتیتقو عنوانبه هارانیپ-H4-آمینو-2علاوه بر این  .اندگرفته قرار توجه

نیز   [27]3پارکینسون و  [27]، سندروم داون [26] 2هانتینگتون ،[25] 1عصبی مانند بیماری آلزایمر یها

 شوند.می کاربردهبه

                                                 
1 Alzheimer 
2 huntington 
3 Parkinson 
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O

N

N

CN

NH2

F3C

OMe

F

O

O

CN

NH2

ArO

NH2

CN

Ar

Ar= p-NO2C6H4,

       m-OHC6H4

Ar= m-NO2C6H4, 

       m-pyridyl

(33) (35)(34) 

 

تابش  وسیلهبه( 38پیران ) [b]تتراهیدروبنزو-H4–آمینو -2تعدادی از مشتقات  2007در سال 

. این سنتز به دو روش صورت [28] (، در حلال آب و بدون استفاده از کاتالیزگر سنتز شده استMW) زموجیر

( در حلال آب در مجاورت تابش 26( و مالونونیتریل )2) آلدئیدابتدا مخلوط  هاروشگرفته است؛ در این 

( و آب اضافه  و 37سپس آریلیدین به محلول دایمدون ) ؛ه استتهیه شد (36و آریلیدین ) قرارگرفته زموجیر

 است. شدهلیتشکمحصول نهایی  زموجیردر اثر افزایش مایکل در حضور تابش 

CN

CN

CHO

R

R CN

CNH O

O

CN

NH2

R

MW,H2O

MW, H2O

O

O

(26) (2) (36)

(37)

(38) 
 H8،7،6،5-4-اکسو-5-آریل)آلکیل(-4-متیلدی-7،7-سیانو-3آمینو -2سنتز مشتقات  :8-1طرح 

 تابش ماکروویو و افزایش مایکل وسیلهبه[ پیران bتتراهیدروبنزو]

 

 مانند ییهامولکولموجود در سنتز ترکیبات بیولوژیکی، استفاده از ابرکاتالیزگرهای  انیاز م

و  1یوفنگ 2015برخوردار است. در سال  یاژهیواز اهمیت  کاتالیزگر، عنوانبه( CDsسیکلودکسترین )

( را در شرایط ملایم 39)پیران -H4-مشتقات تتراهیدرو نیکلودکستریس-βهمکارانش توانستند با استفاده از 

                                                 
1 yufeng 
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 دسترسقابلتوان به این کاتالیزگر می یهایژگیو. از [29] (9-1و دمای اتاق سنتز کنند )طرح  حلال آب

 یتوخالدر آب به خاطر ساختار مخروطی شکل  دهندهواکنشمواد  یریپذانحلالبودن آن، سمیت کم و افزایش 

 آن اشاره کرد.

R CHO + NC R1 +
OO

O

R1

NH2

O R

R=Aryl, Alkyl

R1=CN, CO2Et (42)

H2O, rt

-CD ( 2 mol%)

 
 های سیکلودکسترینمولکولپیران توسط ابر-H4-: سنتز مشتقات تتراهیدرو9-1طرح 

 

را با استفاده از شرایط بدون  هاباخرد و همکاران سنتز مشتقات مختلفی از دی اوراسیل پیران 2017در سال 

ظرفی با استفاده از شرایط بدون کاتالیزگر و تک یدوجزئ، طی واکنش شدهسیمغناطکاتالیزگر در حلال آب 

( و بنزآلدهیدهای مختلف 40) های باربیتوریک اسیددهندهبا استفاده از واکنش ،شدهسیمغناطدر حلال آب 

، زمان کوتاه انجام واکنش از مزایای این روش بازده بالای واکنشد. انجام دادن گرادسانتیدرجه  50در دمای 

 .[30] بوده استحلال سبز و بدون استفاده از کاتالیزگر 

Ar H

O

2
N

NO O

O

R

R

N

N O N

N

O

O

O

O

Ar

R

R R

R

Catalyst-free

Magnetized water/ 50 0C

(43) (2) 

 ها در شرایط بدون کاتالیزگر در آب مغناطیس: سنتز دی اوراسیل پیران10-1طرح 

 ها پیرانوپیرازول 
رطان و ضد س ضدالتهاب، ضد قارچها دارای فعالیت بیولوژیکی فراوانی از قبیل ضد میکروب، پیرانوپیرازول

 .[31] هستند و مصارف دارویی فراوان
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( به 41) ان-5-پیرازولین-H2-متیل-3-آریلیدین-4از واکنش افزایشی  1983سنتز این ترکیبات در سال 

 .ه استقرار گرفت موردمطالعه( در شرایط کاتالیزگر بازی 26مالونیتریل )

N

HN

Ph

O CN

CN
Piperidine

O

N

N
H

Ph

CN

NH2

(26)(44) 

 پیرانوپیرازول با استفاده از کاتالیزگر پای پیریدین ترکیبات: سنتز 11-1طرح 

-4،1در یک واکنش چهار جزئی با استفاده از باز  دهروی و همکارانش موفق شدن 2014در سال 

-)آریل(-4جدیدی از  هایفراورده ،و در شرایط رفلاکس در آب (DABCO1 ) [ اکتان2-2-2سیکلو]آزابی دی

( را تهیه 42) اونید-(H1،H4) -7،5[ پیریمیدین d-2،3[ پیرانو ]5،6: 4،3ازولو]دی هیدروپیر-8،6-متیل-3

    .[32] کنند

HN NH

OO

O

ArCHO NH2NH2
O

O O
DABCO(20 mol%) HN

N
H

O N
H

N

O Ar

O
H2O,reflux

(45) 

 DABCOبا استفاده از باز  پیرانوپیرازول: سنتز ترکیبات 12-1طرح 

 

یک کاتالیزگر ناهمگن  عنوانبه( 4O3Feذرات مغناطیس آهن )با استفاده از نانو 2014همچنین در سال 

(، 19(، هیدرازین هیدرات )2) دهایآلدئ(، 26) جزئی مالونونیتریلواکنش چهارها از پیرانوپیرازولمشتقاتی از 

توان به زمان کوتاه، . از مزایای این روش میه است( در آب و در دمای اتاق سنتز گردید1) استواستاتاتیل 

 .[33] واکنش با عملکرد بالا و اقتصادی بودن کاتالیزگر اشاره کرد

                                                 
1 1,4-diazobicyclo[2.2.2]octane 
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NH2NH2Me OEt

O O

Ar H

O

CN

CN Fe3O4

H2O/ rt O

N
N
H

R1

CN

NH2

(19)(1)(2) (26) 
 : سنتز ترکیبات پیرانوپیرازول با استفاده از نانو ذرات مغناطیس13-1طرح 

 

از  دیاسکیاوراز معرف ها را با استفاده لشکری و همکاران سنتز مشتقات مختلف پیرانوپیرازول 2020در سال 

( مختلف 2)ی بنزآلدهیدها ( و26) (، مالونونیتریل19) هیدرازین(، 1) ، اتیل استواستاتجزئیچهارواکنش 

کروماتوگرافی، زمان  بدون استفاده از ستون سازیخالصاز مزایای این روش، شرایط کار ساده و  انجام دادند.

 .[34] بوده استبازده بالا برای این روش کوتاه واکنش و 

O O

O

(1)
CN

CN
NH2NH2

O

N
N
H

Ar

CN

NH2

Uric Acid (20 mol%)

EtOH

Ar H

O

(26)(2) (19) 
 دیاسکیاورها با استفاده از معرف : سنتز پیرانوپیرازول14-1طرح 

 

 ها را با استفاده ازپیرانو پیریمیدینن باخرد و همکاران، سنتز مشتقات مختلفی از پیرازولو 2017در سال 

استفاده  ، باشدهسیمغناطیزگر در حلال سبز آب استفاده از کاتالظرفی بدون تک صورتبهجزئی و واکنش چهار

( 43) تیو باربیتوریک اسید آروماتیک و یدهایآلدئ(، 19(، هیدرازین )1) استواستاتاتیل  یهادهندهواکنشاز 

ی، زمان کوتاه محصول جانبنشدن تشکیل کاتالیزگر، از نکردن ستفاده ، ااز مزایای این روش انجام دادند.

 .[35] استحلال سبز واکنش، بازده بالا و 
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(46)(2)(1)(19)
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 جزئیچهارستفاده از واکنش ها با ا: سنتز پیرانوپیرازول15-1طرح 

 شدهسیمغناطآب   

یبات برای سنتز ترک زیستمحیطلالی سبز و سازگار با ح عنوانبهیکی از اصول شیمی سبز، استفاده از آب 

 هاحلالیکی از سبزترین  زیستمحیطقیمت، دسترسی، ایمنی و ضررهای  ازلحاظآلی و طبیعی است. آب 

توانند در حلال آب، بدون استفاده از کاتالیزگر انجام شیمیایی نمی یهاواکنشبسیاری از  ،حالنیباا. است

  ن آنکرد مغناطیس طریق ازآب  فیزیکیدهند که با تغییر خواص انجام شده نشان می یهایبررسشوند. 

 کرد. استفاده کاتالیزگر از استفاده بدون حتی آلی، هایواکنش در جدید حلالی عنوانبه آن از توانمی

اص خو جهیدرنتمعین عبور کرده و  قدرت باآبی است که از یک میدان مغناطیسی ساکن  شدهسیمغناطآب 

 . کرده استفیزیکی آن تغییر 

گیرد خواص فیزیکی آن تغییر قرار متوجه شد که اگر آب در میدان مغناطیس  1ورمیرن 1953در سال 

شار مغناطیسی  یتهیدانساگر  گیرد، حتیمیدان مغناطیسی قرار می ریتأثزمانی که آب تحت  [.36کند]می

برخی از خواص آب از  .[37] دهدکم یا زمان انجام این عمل کوتاه باشد، تغییرات شگفتی از خود نشان می

الکتریکی، هدایت الکتریکی، گرمای ویژه، قدرت نفوذ، آنتالپی تبخیر،  یدوقطبقبیل ضریب شکست، ممان 

 .[38] (1-1)جدول  کندکشش سطحی، ویسکوزیته و چگالی در اثر مغناطیس شدن تغییر می

 

                                                 

1 Vermeiren 
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 در دمای اتاق شدهسیمغناطمقایسه بین برخی خواص آب معمولی و آب  :1-1جدول

 شدهسیمغناطآب  معمولیآب  خواص فیزیکی و شیمیایی ردیف

 3346/1 336/1 ضریب شکست 1

 ˃85/1 85/1 ممان دوقطبی الکتریکی )دبای( 2

 6-10  ×5/0 6-10  ×0/1 (s.m-1هدایت الکتریکی ) 3

 8-10  ×294/4 12-10  ×54/8 (s2m.-2قدرت نفوذ ) 4

 018/1 876/0 (.C0cal/gگرمای ویژه ) 5

 46/0 ± 86/50 49/0± 86/68 (Kj.mol-1آنتالپی تبخیر ) 6

 37/0± 27/72 23/0± 50/75 (m N.m-1کشش سطحی ) 7

8 
اندازه متوسط خوشه در حجم )تعداد 

 مولکول آب در هر خوشه(
13-10 6-5 

 19/1± 42/964 42/4± 63/996 (Pa.s µویسکوزیته ) 9

 994/0 002/1 (g.cm-3چگالی ) 10

 

 .[39] گیری کردندرا اندازه شدهمغناطیسخواص الکترومغناطیس آب  2و دنگ 1پنگ2008در سال  

و هدایت  کیلکترایدبر روی آب، ضریب شکست، ثابت  شدهاعمالدریافتندکه میدان مغناطیسی  هاآن

توجه به مکانیسم و تئوری مغناطیس آب که توسط پنگ پیشنهاد شد، با  دهد.الکتریکی آب را افزایش می

ها، جابجایی و قطبش ها و اتمناشی از تغییرات در توزیع مولکول شدهسیمغناطخواص ماکروسکوپی آب 

 . استها ولکولو حرکت انتقالی و ارتعاشی م دوقطبی، ممان هاها و اتممولکول

زمان اعمال تر از آب معمولی است  و  هرچه  کم مغناطیسیآب  PHدهد که  نشان می هاآزمایشهمچنین 

                                                                                                   شود.تر میاسیدی  PHمغناطیسی بیشتر باشد میدان 

                                                 
1 Pang   
2 Deng 
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 گذشته، اعمال میدان مغناطیسی بر روی آب باعث تغییر چند سالهای انجام شده در طول بررسی اساسبر 

هم تقویت  پیوندهای هیدروژنی شدهمغناطیسشود. در آب وند هیدروژنی و انرژی داخلی آن میتوزیع پی در

                                                                              شوند.می [41] و هم تضعیف )شکسته( [40] )تشکیل(

 های آبو همکارانش نشان دادند که تضعیف پیوندهای هیدروژنی و نیروهای واندروالسی بین مولکول 1یین

و همکارانش اثر میدان  2. از سوی دیگر، تولدو[24] شودآب می ترعیسر ریتبخمنجر به  شدهسمغناطی

مغناطیسی خارجی بر روی خواص فیزیکی و شیمیایی آب را از طریق یک روش تجربی و یک روش نظری به 

ر د مولکولیبینی پیوندی پیوند هیدروژنی درون و به وجود یک رقابت در شبکه هاآن. [43] اثبات رساندند

س آبی در آب مغناطیهای ترین پیوند هیدروژنی در خوشهو به این نتیجه رسیدند که حتی قوی کردهاشارهآب 

های زیادی از آب شوند؛ پس تعداد مولکولهای کوچک تبدیل میهای بزرگ به خوشهو خوشه شدهتضعیف

دهنده های آب و مواد واکنشپیوند هیدروژنی بین مولکول درنتیجه یابد.آزاد و انرژی داخلی آن افزایش می

  رود. انجام واکنش بالا می سرعت و شودپذیری و حلالیت بیشتر میزیاد شده، واکنش

موازی و به  صورتبهکه متر است سانتی 10×4×5دستگاه مغناطیس کننده آب شامل دو قطعه آهنربا با ابعاد 

 باقدرت دو قطعه آهنربا )آب مقطر در مرکز  دارای آزمایشلولهاست.  قرارگرفتهمتر از هم سانتی 5/1فاصله 

و با همزن  گرفته قرار تولیدشدهدقیقه تحت میدان  15 زمان مدتو به است  شدهدادهرار ق ( تسلا  8/0

 (6-1شود )شکل می هم زدهمداوم  صورتبهاست  شدهتعبیهمجزا درکنار دستگاه  صورتبهمکانیکی که 

 

                                                 

1 Yin 
2 Toledo 
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                      : دستگاه آب مغناطیس7-1شکل

 

اثر مغناطیسی آب بلافاصله شود، دهند که وقتی فرآیند مغناطیس کردن آب متوقف میها نشان مییشآزما

ماند. این پدیده با عنوان حافظه آب مغناطیس، طولانی باقی می نسبتاً زمانمدترود و برای از بین نمی

                                                                                  یابد.                                                 . با افزایش زمان اعمال میدان مغناطیسی، حافظه آب مغناطیس افزایش می[44] است شدهشناخته

و همکاران، با استفاده از دستگاه مغناطیس کننده آب متوجه کاهش ثابت تشکیل  زاده یقل 2004درسال  

به این نتیجه رسیدند که وقتی محلول حاوی  هاآن .[45] با فلز پتاسیم در آب شدند 6-کراون-18کمپلکس 

شکیل احتمال تها آرایش منظمی به خود گرفته و کند، یونلیگاند و یون پتاسیم از میدان مغناطیسی عبور می

 یابد. های مثبت و منفی کاهش میکمپلکس بین یون

( و پیریدو 47) هاپیریمیدینسبزی را از مشتقات مختلف پیرانو باخرد و همکاران سنتز 2020در سال 

و در شرایط بدون  شدهمغناطیس( از واکنش چند جزئی و تک ظرفی با استفاده از حلال آب 48) هاپیریمیدین

مقطر  و آب شدهمغناطیسدر این روش سنتزی جهت مقایسه تفاوت واکنش بین آب  نتز کردند.کاتالیزگر س

 .[46] است قرارگرفته موردبررسیمرئی روند پیشرفت واکنش -با استفاده از طیف گیری ماورابنفش

 ، زمان کوتاهستیزطیمح سازگاربااستفاده از حلال سبز و  ،های قبلمزایای این روش نسبت به روش ازجمله

 و مقرون  بودن، یک فرآیند بدون کاتالیزگر و مواد افزودنی بوده است. هزینهکمواکنش، 
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 ( در حلال آب مغناطیس45) هاو پیریدو پیریمیدین( 44) ها: سنتز مشتقات مختلف پیرانو پیریمیدین16-1طرح 

، باخرد و همکاران توانستند با استفاده از یک روش جدید و سبز، سنتز مشتقات مختلف 2018در سال 

، (47) هاو تک ظرف، با استفاده از آلکین جزئیسهرا از واکنش ( 46) ها و مهم پروپارژیل آمین و پرکاربرد

در شرایط بدون استفاده از کاتالیزگر و با استفاده از حلال سبز آب ( 12)های مختلف و آمین( 2)ها آلدئید

های سنتز شده، شرایط ملایم انجام واکنش از مزایای این روش، بازده بالای فرآورده سنتز کنند. شدهمغناطیس

 .[47] برای انجام این روش گزارش شده است خطربیو استفاده از حلال سبز و 

 

R Ar H

O

HN
catalyst-free

Ar

N

(12)(2)(47)

(50)
MDW

 
 ها در شرایط بدون کاتالیزگر در حلال آب مغناطیس : سنتز پروپارژیل آمین17-1طرح 

 

، با استفاده از یک روش جدید و با استفاده از حلال سبز آب 2019باخرد و همکاران در سال 

 را( 51)ها بنزوپیران[b] و بدون استفاده از کاتالیزگر توانستند مشتقات مختلفی از تتراهیدرو شدهمغناطیس

 (،37) ترکیبات دایمدونظرف و با استفاده از و تک جزئیسهدر شرایط دمای محیط، طی انجام یک واکنش 

های سنتز از مزایای روش، بازده بالای فرآورده انجام دهند.( 26( و ترکیب مالونونیتریل )1) آلدئیدهای مختلف
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شده، انجام واکنش در شرایط ملایم، استفاده از حلال سبز، عدم تشکیل محصولات جانبی و استخراج ساده و 

 .[48] ها گزارش شده استراحت فرآورده
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CN
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R1 = H, CH3

(1) (26)(41)

(51)

R2 = H, CH3

MDW

 
 در شرایط بدون کاتالیزگر در حلال آب مغناطیس هاپیرانبنزو [b]تتراهیدرو: سنتز 18-1طرح 
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 فصل دوم 2

 گیری بحث و نتیجه

 

 

 

 

 

 



22 

 

 گیریبحث و نتیجه 

ه  های اخیر مورد توجطور گسترده در سالهای نوین بر پایه سنتز ترکیبات هتروسیکل آلی بهتوسعه روش

امه طور گسترده اداست؛ سنتز انواعی از این ترکیبات همچنان به گروه بزرگی از محققین شیمی قرارگرفته

ی بزرگی از ترکیبات هتروسیکل با خواص دارویی فراوان عنوان دستهدارد. همچنین سنتز مشتقات پیرازول به

گروه دیگری از ترکیبات هتروسیکل  هارانیپ -H4های تحقیقاتی بوده است. طور ویژه موضوع پژوهش گروهبه

 سنتز ی،پزشک یعدر صنا هاآن و استفاده پرکاربرد یداروساز یعدر صناها ند که با توجه به ورود آنهست

  بوده است. یپژوهش یهاگروهاز  یریابس یموضوع پژوهشبیولوژیکی این ترکیبات 

 یکه دارا باشد یم یشش عضو یکلهتروس یباتاز ترک یدسته مهم یرازول،پکرومن یدروه یمشتقات د

 .باشندیم ییدارو یعدر صنا یمتنوع یولوژیکیب خواص

 اتیبترک یناز ا یدیکه مشتقات جد یمپژوهش بر آن شد ین، در اهارانیپموضوع در مورد  یتبا توجه به اهم

 در این روش .یمسنتز کن شدهآب مغناطیس و با استفاده از حلال سبز یزگرساده، بدون کاتال یرا با روش

(، طی یک واکنش چند جزئی با استفاده از دایمدون یا 52) هارازولیپهیدروکرومن مشتقات مختلفی از دی

( در حلال آب 1( و بنزآلدئیدهای مختلف )19(، هیدرازین )1( ، اتیل استواستات )37اون)دیسیکلوهگزا

 گراد با بازده بالا سنتز شد. درجه سانتی 80شده و در دمای مغناطیس

NH2NH2O

O O
CHO

R

(2)
O

N
N
H

O

R

(19)(1)
(52)

O

O
Catalyst-free

MDW , 80 0C

(41)

R2

R3

R2= H,CH3

R3 = H,CH3 
 یرازولکرومن پیدروهیمشتقات د: سنتز 1-2طرح 
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کرومن فنیل-4-متیلتری-7،7،3-هیدرودی-8،7سنتز مشتقات  

[3،2-cپیرازول]-5(H1،H4،H6)- اون در آب مغناطیس 

-[پیرازولc-3،2کرومن]فنیل-4-متیلتری-7،7،3-هیدرودی-8،7در این پژوهش مشتقات جدید 

5(H1،H4،H6)-( در آب مغناطیس52اون ) (. بدین ترتیب، که مخلوطی از هیدرازین 2-2شده تهیه شد )طرح

( و دایمدون 1شده اضافه شد. سپس آلدئید آروماتیک )( به آب مغناطیس1( و اتیل استواستات )19هیدرات )

د، پیشرفت واکنش گراد بر روی همزن مغناطیسی قرار داده شدرجه سانتی 80( اضافه گردید و در دمای 41)

 آمده در اتانول متبلور گردید.دستبررسی گردید. در پایان واکنش رسوب به TLCبا 

 بهینه کردن شرایط واکنش 2-2-1

سازی شرایط واکنش، از واکنش هیدرازین هیدرات شود، برای بهینهمشاهده می 3-2 در طرح طور کههمان

( در شرایط بدون کاتالیزگر و در 37( و دایمدون )a2)هیدروکسی بنزآلدهید -2(، 1( با اتیل استواستات )19)

با استفاده از عنوان واکنش مبنا استفاده شد. در شرایط بهینه اول، واکنش به  شدهسیمغناطآب مقطر 7

 . (1-2های مختلف در دماهای مختلف  انجام داده شد )جدول حلال

 

solvent

temperature
NH2NH2O

O O
CHO

(2a  ) (41)

O

N
N
H

O

(19)(1)
(52a  )

O

O R1

R1

OH

HO

R1,R2 =H,CH3 
 فنیل-4-متیلتری -7،7،3-دی هیدرو-8،7: واکنش مبنا برای بررسی شرایط بهینه سنتز مشتقات جدید 3-2طرح 

 (a52اون)-(H1،H4،H6)5-[پیرازولc-3،2کرومن]

 

 در این واکنش اثرات مختلفی از قبیل حلال، دما، زمان واکنش بر روی بهره واکنش مورد بررسی قرار گرفت.



24 

 

فنیل               -4-متیلتری -7،7،3-دی هیدرو-8، 7دیدج سنتز مشتقات: بهینه کردن نوع حلال، زمان واکنش و دما برای 1-2جدول 

 (a53)اون-(H1،H4،H6)5-پیرازول [c-3،2کرومن]

 بهره )%( (ºC)دما (hزمان واکنش ) حلال ردیف

1 MeOH 2 r.t - 

2 MeOH 2 reflux 17 

3 EtOH 2 r.t 5 

4 EtOH 2 reflux 23 

5 DMF 2 r.t - 

6 DMF 2 150 15 

7 CN3CH 2 r.t - 

8 CN3CH 2 reflux 12 

9 MDW 2 r.t 45 

10 MDW 2 80 90 

 

-3،2کرومن ]فنیل-4-لیمتیتر-7،7،3-هیدرودی-8،7رای سنتز شرایط بهینه ب، جدول با توجه به

c5-[پیرازول(H1،H4،H6)- در دمای  ایدقیقه 15 شدهمغناطیس مقطر آب تریلیلیم 3اون استفاده ازºC80  

 آبمغناطیس شدن آب باعث تغییر در خواص فیزیکی و شیمیایی  ،اشاره شد 1طور که در فصل . هماناست

مقطر این واکنش در آب  شود.و موجب پیشرفت واکنش می است کردهایفا و نقش کاتالیزگر را  شده

 داده( نشان 1-2که در جدول ) طورهمان. بسیار پایینی برخوردار است بازده از در دمای اتاق و شدهمغناطیس

بازده بسیار خوبی داشته است. همچنین   ºC80و در دمای  شدهمغناطیسمقطر است واکنش در آب  شده

زمان خاصیت مغناطیسی  باگذشتقرار گرفت و  بررسی موردبر روی واکنش مبنا  شدهمغناطیسحافظه آب 

آلی همچون  هایواکنش در حلالانجام همچنین  شود.ی واکنش کم میو بهره افتهیکاهش شدهمغناطیسآب 

باشد. با توجه به در شرایط دمایی رفلاکس ودمای محیط دارای بهره کمی می DMF ،CN3CH اتانول، متانول،
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 ای متفاوت و در بازه زمانی مختلفاین نتایج، در ادامه برای یافتن بهترین شرایط انجام واکنش، واکنش در دماه

ساعت با بهره  2گراد در مدت زمان درجه سانتی 80مورد بررسی قرارگرفت. و در نهایت واکنش در دمای 

 . درصد به عنوان شرایط بهینه انتخاب شد90

وئیس و از اسیدهای ل مختلفی کاتالیزگرهااستفاده از  با پیرانوپیرازولسنتز ترکیبات در شرایط بهینه دوم، 

استفاده از  باشرایط بهینه  بررسی کنید، مشاهده می 2-2که در جدول طور ن. همااست شدهگزارشاسیدها 

 است. شدهدادهها بر اساس واکنش مبنای زیر گزارش پیرانوپیرازولبرای سنتز کاتالیزگرهای مختلف 

تولوئن سولفونیک اسید -pواکنش در حضور کاتالیزگر ، شودمشاهده می (2-2)طور که در جدولهمان

(PTSA ،)هد که داین دو روش نشان می نسبت به دیگر کاتالیزگرها دارد. بررسی  در زمان کوتاه بهره بالاتری

 که حذف یاگونهبه. در سنتز ترکیبات هتروسیکل است یاالعادهفوقدارای اثرات  شدهمغناطیسآب مقطر 

تر طولانی بازمانشده و در آب مغناطیس داشته است. شرایط بدون کاتالیزگردر کاهش بهره ن یریتأثکاتالیزگر 

موجب سهولت انجام واکنش در محیط آبی و  شرایط بدون کاتالیزگر شود.بهینه در نظر گرفته می عنوانبه

م. اتالیزگر نداریک هایی برای جداسازیسازی ترکیبات شده است و دیگر نیازی به روشسادگی مراحل خالص

نتز الویت برای س درنتیجه. است زیستمحیطسازگار با  همچنین ، این روش صرفه اقتصادی دارد وعلاوه بر این

 .است شدهمغناطیس مقطر این مشتقات استفاده از شرایط بدون کاتالیزگر و در آب

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



26 

 

 هاپیرانوپیرازولبرای سنتز  کاتالیزگرهاو انواع  شدهمغناطیسمقطر : بهره واکنش در آب 2-2جدول 

 بهره )%( (دقیقهزمان ) کاتالیزگر حلال ردیف

1 MDW - 120 90 

2 O2 H PTSA 45 90 

3 O2 H 2CuCL 45 50 

4 O2 H 2MnO 60 40 

5 O2 H 4CuSO 45 77 

6 O2 H Zinc Acetate 45 70 

7 O2 H CuO 45 46 

8 O2 H 2MnCl 45 58 

9 O2 H 2SnCl 45 50 

10 O2 H 3SbCl 45 80 

11 O2 H ZnO 60 64 

 

فنیل -4-متیلتری-7،7،3-هیدرودی-8،7بهینه، مشتقات مختلفی از  در ادامه با استفاده از شرایط 

( زمان واکنش، بهره واکنش و 3-2در جدول ) اون سنتز گردید.-(H1،H4،H6)5-[پیرازولc-3،2کرومن ]

 شده است.نقطه ذوب هریک از مشتقات گزارش 
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 (53: نقطه ذوب، زمان و بهره واکنش سنتز مختلف ترکیب )3-2جدول 

 (℃)مرجع نقطه ذوب  (℃) نقطه ذوب )%( بهره واکنش (دقیقهزمان ) ساختار ترکیب

 

a52 

 

120 90 196-194 
 

- 

 

b52 

O

N
N
H

O

HO

OCH3

 

45 87 122-120 
 

- 

 

C52 

O

N
N
H

O

H3CO

OCH3

OCH3

 

60 90 118-116 
 

- 

 

d52 

O

N
N
H

O

HO

 

45 93 112-110 
 

- 

 

e52 

O

N
N
H

O
HO

 

60 85 240-238 
 

- 

O

N
N
H

O
HO
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f52 

 

O

N
N
H

O

CH3

 

60 80 196-194 
 

- 

 

 مکانیسم پیشنهادی 

( با اتیل 19) است. در بخش اول از تراکم هیدرازین هیدرات شدهتشکیلمکانیسم پیشنهادی از سه بخش 

 (2) با بنزآلدهید (Ι) در بخش دوم از تراکم نووناگل پیرازولونشود.( تشکیل میΙ) (، پیرازولون1استواستات )

مغناطیس که نقش کاتالیزگری گردد. سپس در مجاورت آب ( تشکیل میΙΙ) حد واسط در حضور آب مغناطیس

( به ΙΙΙشود و از طریق واکنش افزایش مایکل ترکیب دایمدون )( تشکیل میΙΙΙدارد، فرم انولی دایمدون )

پس از حمله نوکلئوفیلی اتم اکسیژن  یمولکولدروندر طی واکنش  .شودسنتز می (IV( حد واسط )ΙΙواسطه )

( سنتز 53گیرد و سپس در ادامه با حذف مولکول آب فراورده )صورت میزایی در ابتدا حلقه به گروه کربونیل ،

  گردد.می
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 اون-(H1،H4،H6)5-پیرازول [c-3،2کرومن]فنیل-4-متیلتری-7،7،3-هیدرودی-8،7مکانیسم سنتز   :4-2طرح 

فنیل -4-متیلتری-7،7،3-هیدرودی-8،7مشتقات  یفیشواهد ط  

 اون-(H1،H4،H6)5-[پیرازول-3،2c] کرومن

-[پیرازولc-3،2کرومن]متیلتری–7،7،3-فنیل(هیدروکسی-2)-4-هیدرودی-8،7  2-4-1

5(H1،H4،H6)-اون 
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های گروه متیل موقعیت است، پروتون شدهگرفتهدوتره  DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR 1طیف در 

e پیک یکتایی با سطح زیر پیک سه پروتون در ناحیه   صورتبهppm 0/1  و گروه  ,e پیک یکتایی  صورتبه

با  )f و CH (d 2های دو گروه گردد. پروتونمشاهده می ppm  07/1با سطح زیر پیک سه پروتون در ناحیه

روی  3CHهای گروه و پروتون 38/2و  ppm  28/2 پیک یکتایی در ناحیه صورتبهپروتون  دو سطح زیر پیک

شود. ظاهر می ppm 07/2یکتایی در صورتبه، با سطح زیر پیک سه پروتون bحلقه پیرازول در موقعیت 

همچنین است.  شدهواقع 35/3یکتایی با سطح زیر پیک یک پروتون در صورتبه gموقعیت   OHپروتون گروه 

یکتایی  صورتبه 5 /07یک پروتون در ناحیه ، روی حلقه پیران با سطح زیر پیک cموقعیت   CHپروتون گروه 

-زیر مشاهده می صورتبهچهار دسته پیک  صورتبهآروماتیک های حلقه همچنین پروتونگردد. مشاهده می

 j)های موقعیتپروتون ، ppm 09/7با سطح زیر پیک یک پروتون در دوتایی صورتبه kموقعیت  شود؛ پروتون

، با سطح زیر پیک  hهای موقعیت پروتون، ppm  98/6 در ییتاسه صورتبهپروتون  دوبا سطح زیر پیک  i)و 

زیر پیک  با سطح aهای موقعیت شود. در انتها پروتوندیده می ppm 14/7در   ییدوتا صورتبهیک پروتون 

 شود.                                                                  مشاهده می 42/10یک پروتون در 

، 66/29، 15/28، 84/27، 67/26 های آلیفاتیک در ناحیهمربوط به کربنهای پیک CNMR13در طیف 

0/32، 45/43، 90/50 ppm 09/126، 64/124، 78/115، 24/111 نی درهای آلکمربوط به کربن یهاکیو پ ،

32/127 ppm 41/139، 78/129، 87/128  آروماتیکهای های مربوط به کربنشوند. پیکمشاهده می ،

11/150 ،20/165 ،19/170 ppm 24/196های مربوط به کربن گروه کربونیل در پیک ppm است. ظاهرشده 

، cm  1162-1  ناحیهدر اتری  گروه است، شدهگرفته  KBrقرص  صورتبهاین ترکیب که   IRدر طیف 

. اندظاهرشده cm 1641-1کتون در ناحیه کربونیل ، گروه cm1587 -1485-1 در ناحیه  C=C دوگانه  پیوندهای

 مربوط بهو نوارهای  cm 3000-2800-1آلیفاتیک در ناحیه  H-Cهمچنین نوارهای مربوط به پیوندهای 

 .شودمشاهده میcm0753-1 در  آروماتیک H-Cپیوندهای 
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  کرومنمتیلتری– 7،7،3-(متوکسی فنیل -4-هیدروکسی-3)-4-هیدرودی-8،7    2-4-2

[3،2-cپیرازول]-5(H1،H4،H6)-اون 

 

های دو گروه است، پروتون شدهگرفتهدوتره  DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR 1در طیف 

 صورتبه e,  و گروه  ppm 00/1پیک یکتایی با سطح زیر پیک سه پروتون در ناحیه   صورتبه eمتیل موقعیت 

 CH 2های دو گروه گردد. پروتونمشاهده می ppm  07/1پیک یکتایی با سطح زیر پیک سه پروتون در ناحیه

(d و(f   پیک یکتایی در ناحیه صورتبهبا سطح زیر پیک چهار پروتونppm   27/2 3های گروه و پروتونCH 

شود. ظاهر می ppm 33/2یکتایی در صورتبه، با سطح زیر پیک سه پروتون bروی حلقه پیرازول در موقعیت 

  ppm80/5  ، روی حلقه پیران با سطح زیر پیک یک پروتون در ناحیه  cموقعیت   CHهمچنین پروتون گروه 

یکتایی با سطح زیر پیک  صورتبه ،hموقعیت   OHدر ادامه پروتون گروه  گردد.یکتایی مشاهده می صورتبه

یکتایی با سطح زیر پیک سه  صورتبه ، iهای گروه متوکسی موقعیت و پروتون ppm20/4یک پروتون در

سه دسته پیک  صورتبههای حلقه آروماتیک است. همچنین پروتون شدهواقع ppm 73/3پروتون در ناحیه 

  ppmیکتایی با سطح زیر پیک یک پروتون در ناحیه صورتبه،  gموقعیت پروتونشود؛ زیر مشاهده می صورتبه

                                  دوتایی در ناحیه صورتبه، با سطح زیر پیک یک پروتون jهای موقعیت پروتون، 70/6

ppm 75/6 های موقعیت ، پروتونk دیده  38/6دوتایی در ناحیه  صورتبه، با سطح زیر پیک یک پروتون

 شود.مشاهده می 68/8با سطح زیر پیک یک پروتون در   aهای موقعیت شود. در انتها پروتونمی
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-3،2]  کرومنمتیلتری– 7،7،3-(تری متوکسی فنیل -5،4،3)-4-هیدرودی-8،7  2-4-3

c5-[پیرازول(H1،H4،H6)-اون 

O

N
N
H

O

H3CO

OCH3

OCH3

a

b c
d

e

e,

f

g

h

i

j

k

 

های دو گروه است، پروتون شدهگرفتهدوتره  DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR 1در طیف 

گردد. مشاهده می ppm 05/1پروتون در ناحیه  شش پیک یکتایی با سطح زیر پیک  صورتبه eمتیل موقعیت 

 ppm 15/2  پیک یکتایی در ناحیه صورتبهبا سطح زیر پیک چهار پروتون   f)و CH (d 2های دو گروه پروتون

یکتایی  صورتبه، با سطح زیر پیک سه پروتون bروی حلقه پیرازول در موقعیت  3CHهای گروه و پروتون

، روی حلقه پیران با سطح زیر پیک یک cموقعیت   CHشود. همچنین پروتون گروه ظاهر می ppm 25/2در

، h ،iموقعیت  3OCHگروه  گردد.در ادامه پروتونیکتایی مشاهده می صورتبه  ppm  49/5پروتون در ناحیه  

j پروتون درنه یکتایی با سطح زیر پیک  صورتبه ppm63/3  های است. همچنین پروتون شدهواقع 64/3و

های . در انتها پروتونشوددیده می 36/6یکتایی و با سطح زیر پیک دو در ناحیه  صورتبهحلقه آروماتیک 

 شود.مشاهده می 92/11با سطح زیر پیک یک پروتون در   aموقعیت 

، ppm  56/10، 14/15 ،84/20های آلیفاتیک در ناحیهپیک مربوط به کربن CNMR13در طیف 

، 89/104در نی های آلکهای مربوط به کربنپیکو  37/60، 61/57، 04/56، 37/31، 72/30، 51/28، 13/27

، 97/141در  های آروماتیکهای مربوط به کربنپیک شوند.می مشاهده 50/138 ،73/135، 36/119، 02/117

70/152 ،31/157 ،19/164 ،28/170 ،49/181  ppm 60/198های مربوط به کربن گروه کربونیل در پیکو 

ppm  است. ظاهرشده 
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                         ناحیه های اتری در گروهاست، شدهگرفته  KBrقرص  صورتبهاین ترکیب که   IRدر طیف 

1-cm 1132  1و-cm 1161 پیوندهای ،C=C  1 در ناحیه-cm 1413-1529 گروه کتون در ناحیه ،-cm

 cm2800-3000-1آلیفاتیک در ناحیه  H-C. همچنین نوارهای مربوط به پیوندهای اندظاهرشده 11595

 است. شدهمشاهده cm 3508-1نیز در  NHو در انتها گروه   شودمشاهده می

  

-[پیرازولc-3،2]  کرومنلیمت یتر-7،7،3-فنیل (هیدروکسی-3)-4-دی هیدرو-8،7   2-4-4

5(H1،H4،H6)-اون 

O

N

N
H

CH3

CH3

O

a

cH3C
b d

e

e,f

j

kg

i

h OH

 

های دو گروه متیل است، پروتون شدهگرفتهدوتره  DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR 1در طیف 

گردد. میمشاهده  ppm 05/1پروتون در  ششپیک یکتایی با سطح زیر پیک   صورتبه e,و eموقعیت 

و  ppm 32/2پیک یکتایی در صورتبهبا سطح زیر پیک چهار پروتون   f)و CH (d 2های دو گروه پروتون

یکتایی  صورتبه، با سطح زیر پیک سه پروتون bروی حلقه پیرازول در موقعیت  3CHهای گروه پروتون

پیران با سطح زیر پیک یک  ، روی حلقهcموقعیت   CHشود. همچنین پروتون گروه ظاهر می  ppm 52/2در

 صورتبه hموقعیت   OHگردد.در ادامه پروتون گروه یکتایی مشاهده می صورتبه ppm  78/5پروتون در ناحیه

های حلقه آروماتیک است. همچنین پروتون شدهواقع ppm 18/4یکتایی با سطح زیر پیک یک پروتون در

یکتایی با سطح زیر پیک  صورتبه kموقعیت  ود؛ پروتونشزیر مشاهده می صورتبهچهار دسته پیک  صورتبه

، ppm65/6 دوتایی در صورتبهبا سطح زیر پیک یک پروتون  iهای موقعیت ، پروتونppm 76/6یک پروتون در

های موقعیت پروتون و ppm 48/6در   تاییسه صورتبه، با سطح زیر پیک یک پروتون  hهای موقعیت پروتون
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g  دوتایی در صورتبهبا سطح زیر پیک یک پروتونppm 86/6 های موقعیت شود. در انتها پروتوندیده میa 

                                    شود.مشاهده می 68/8زیر پیک یک پروتون در  با سطح

، 7/31، 5/31، 7/30، 3/82، 1/27 های آلیفاتیک در ناحیهپیک مربوط به کربن CNMR13در طیف 

0/47 ،1/56 ppm ،45/117، 29/115، 89/114، 54/110، 42/101 نی درهای آلکهای مربوط به کربنپیک 

ppm 89/145، 71/145، 55/137، 63/133 آروماتیکهای های مربوط به کربنشوند. پیکمشاهده می ،

 است. ظاهرشده 6/195ppmهای مربوط به کربن گروه کربونیل در پیک36/165، 45/146

  -پیرازول [c-3،2متیل کرومن]تری -3-هیدروکسی فنیل (-2)-4-هیدرودی -8،7 2-4-5

5(H1،H4،H6)-اون 

                                            
O

N
N
H

O

a

cH3C
b d

e

f

h j

i

g HO k

 

  CH 2 گروه هایاست، پروتون شدهگرفتهدوتره  DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR 1در طیف 

های گروه ، پروتونپروتونبا سطح زیر پیک دو   ppm  72/1تایی در ناحیهپنج پیک صورتبه eدر موقعیت 

2CH  در موقعیتd  در دوتایی سه صورتبهبا سطح زیر پیک دو پروتونppm 83/1 2های گروه و پروتونCH 

های پروتون شود.ظاهر می تاییسهپیک  صورتبه 93/1پروتون در ناحیه  دوبا سطح زیر پیک   fدر موقعیت 

 ppm 11/2 ریکتایی د صورتبهبا سطح زیر پیک سه پروتون  ،bروی حلقه پیرازول در موقعیت  3CHگروه 

، روی حلقه پیران با سطح زیر پیک یک پروتون در ناحیه cموقعیت   CHشود. همچنین پروتون گروه ظاهر می

ppm  09/5  گردد.در ادامه پروتون گروه یکتایی مشاهده می صورتبهOH   موقعیتh یکتایی با  صورتبه

چهار  صورتبههای حلقه آروماتیک است. همچنین پروتون شدهواقع 37/3در سطح زیر پیک یک پروتون 

 دذردرر
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با سطح زیر پیک یک پروتون  دوتایی صورتبه kموقعیت  شود؛ پروتونزیر مشاهده می صورتبهدسته پیک 

-پروتون  ppm09/6 در دوتایی صورتبهبا سطح زیر پیک یک پروتون  hهای موقعیت ، پروتون ppm 94/6در

با  iهای موقعیت و پروتون ppm09/7در   تاییسه صورتبهوتون پیک یک پر، با سطح زیر jهای موقعیت 

با   aهای موقعیت شود. در انتها پروتوندیده می ppm 13/7در تاییسه صورتبهسطح زیر پیک یک پروتون 

  شود.مشاهده می 48/10سطح زیر پیک یک پروتون در 

، 73/27، 28/25، 87/20، 67/20 های آلیفاتیک در ناحیهپیک مربوط به کربن CNMRl3در طیف 

80/36 ppm، 20/126، 72/124، 95/119، 70/115، 44/112  نی درهای آلکهای مربوط به کربنپیکppm 

، 11/172، 08/167، 05/150، 89/128، 32/127  آروماتیکهای های مربوط به کربنشوند. پیکمشاهده می

86/195 ppm 47/196های مربوط به کربن گروه کربونیل در و پیک ppm است ظاهرشده. 

  در ناحیه      C=Cپیوندهای  است، شدهگرفته  KBrقرص  صورتبهاین ترکیب که   IRدر طیف 

1-cm1554-1485 1کتون در ناحیه کربونیل ، گروه-cm 1645 همچنین نوارهای مربوط به اندظاهرشده .

آروماتیک در   H-Cپیوندهای  مربوط بهو نوارهای  cm2800-3000-1 آلیفاتیک در ناحیه H-C    پیوندهای

1-cm3075 شود.مشاهده می 

-(H1،H4،H6)5-پیرازول[c-3،2کرومن]متیلتری-3-( لیفن لیمت-4)-4-دی هیدرو-8،7  2-4-6

 اون

O

N
N
H

O

a

cH3C
b d

e

f

h j

i

g k

CH3

 

  CH 2های گروه است، پروتون شدهگرفتهدوتره  DMSOاین ترکیب که در حلال  HNMR 1در طیف 
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  های گروهبا سطح زیر پیک دو پروتون، پروتون  ppm  82/1تایی در ناحیهپیک پنج صورتبه eدر موقعیت 

2CH  در موقعیتf  پیک دوتایی در صورتبهبا سطح زیر پیک دو پروتونppm 38/2 2های گروه و پروتونCH 

های شود.پروتونپیک دوتایی ظاهر می صورتبه 44/2سطح زیر پیک دو پروتون در ناحیه  با dدر موقعیت 

  ppm 98/2   یکتایی در صورتبهوتون ، با سطح زیر پیک سه پرbروی حلقه پیرازول در موقعیت  3CHگروه 

، روی حلقه پیران با سطح زیر پیک یک پروتون در cموقعیت   CHشود. همچنین پروتون گروه ظاهر می

یکتایی  صورتبه i موقعیت 3CHگردد.در ادامه پروتون گروه یکتایی مشاهده می صورتبه ppm  726/5ناحیه

 صورتبههای حلقه آروماتیک ناست. همچنین پروتو شدهواقع ppm 28/4با سطح زیر پیک یک پروتون در

دوتایی با سطح زیر پیک یک  صورتبه kموقعیت  شود؛ پروتونزیر مشاهده می صورتبهچهار دسته پیک 

 ppm966/6 دوتایی در صورتبهبا سطح زیر پیک یک پروتون g های موقعیت ، پروتون ppm 864/6پروتون در

های موقعیت و پروتون ppm 039/7 در  دوتایی صورتبهتون ، با سطح زیر پیک یک پروjهای موقعیت ، پروتون

h   در تاییسه صورتبهبا سطح زیر پیک یک پروتونppm 098/7 های موقعیت شود. در انتها پروتوندیده می

a   شود.مشاهده می 975/9با سطح زیر پیک یک پروتون در 

، 39/35، 37/32، 026/21، 195/20های آلیفاتیک در ناحیه پیک مربوط به کربن CNMR13در طیف 

12/37 ،52/60ppm  ،45/128 ،34/128، 07/128، 38/116، 45/100درنی های آلکهای مربوط به کربنپیک  

ppm  66/167، 59/142، 41/134، 72/128 آروماتیکهای های مربوط به کربنشوند. پیکمشاهده می ،

45/169 ،86/189ppm 83/195های مربوط به کربن گروه کربونیل در و پیک ppm  است ظاهرشده. 

 

 گیری نتیجه  

، اهدهد که به دلیل تنوع خواص بیولوژیکی و دارویی پیرانوپیرازولمطالعه متون علمی شیمی نشان می

سنتز این ترکیبات در  درزمینهانجام شده و در حال حاضر پژوهشگران شیمی  هاآنتحقیقات وسیعی بر روی 

رف ظجزئی تکهای چندبهترین روش برای سنتز این ترکیبات، استفاده از واکنش باشند.می پژوهش حال
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-8،7که در این پژوهش به کار گرفته شد. در این تحقیق مشتقات مختلف و جدیدی از ترکیبات است، 

-و دی اون-(H1،H4،H6)5-[پیرازولc-3،2] کرومنمتیلتری– 7،7،3-فنیل (هیدروکسی-3)-4-هیدرودی

با استفاده از مواد  اون-(H1،H4،H6)5-پیرازول [c-3،2کرومن]متیلتری -3-فنیل (متیل-4)-4-هیدرو

های های چند جزئی تک ظرفی تهیه گردید. از ویژگی، در حضور آب مغناطیس ، طی واکنشدسترسقابل

 اشاره کرد: توان به موارد زیرواکنش در آب مغناطیس، می

  زیستمحیطیک حلال سبز و سازگار با  عنوانبهاستفاده از حلال آب  

  تک ظرف بودن واکنش 

  عدم استفاده از کاتالیزگر 

 نگری آینده 

مانند سنتز مشتقات مختلف پیرانوپیرازول و  چند جزئیهای در سنتز سایر واکنش شدهمغناطیساز آب 

 پیریدوپیرازول نیز استفاده شود:

 سنتز مشتقات پیرانوپیرازول -1

 سنتز مشتقات پیریدوپیرازول -2

NH2NH2O

O O
CHO

R N
H

N

N
N

N
H

O

R

N

N

O

O
Catalyst-free

MDW , 80 0C

R2,R3 = H,CH3

NH2 O
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 فصل سوم                                                                                                       

 بخش  تجربی           

3  
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 عمومی  هایتکنیک  

 مواد اولیه 3-1-1

سازی و بدون خالص شدهیداریخر 3و مرک 2، فلوکا1های تجاری اکروسی شیمیایی از شرکتمواد اولیه

ها توسط . پیشرفت واکنشاندشدهتهیههای داخلی ها از برخی شرکتحلال است. قرارگرفته مورداستفاده

دهی کنترل شد و ترکیبات با تابش  60های سیلیکاژل ( با استفاده از صفحهTLC) کروماتوگرافی لایه نازک

-روش وسیلهبههای واکنش فرآورده مشاهده شدند. nm 254 –nm  366های( با طول موجUV) نور فرابنفش

 شدند. یسازخالصو و نیز ستون کروماتوگرافی جداسازی متبلور کردن  های صاف کردن،

    هادستگاه  3-1-2

 MHz75با میدان   CNMR13و  MHz 300با میدان   HNMR1ای  های رزونانس مغناطیسی هستهطیف

مغناطیس  رزونانس یچندگانگی بخش آنالیز دستگاهی پژوهشکده بوعلی سینا مشهد انجام شده است. وسیلهبه

 عنوانبه(  TMSاز )اند. ( مشخص شدهm( و چندتایی )t) تاییسه( ، d،دوتایی ) (Sیکتایی ) صورتبههسته 

 IR Spectrometer 470( با استفاده از دستگاه IRمادون قرمز)های استاندارد داخلی استفاده شده است. طیف

Shimadzo  رتصوبههای ترکیبات بخش آنالیز دستگاهی دانشگاه صنعتی شاهرود انجام شده است. طیف 

باشند. نقطه ذوب می( cm-1 واحد عدد موجی )های ارتعاشی در فرکانس است. شدهگرفته KBrهای قرص

همچنین آب دو بار تقطیر گیری شده است. اندازه Bamstead / Electrothermalترکیبات با استفاده از دستگاه 

مغناطیس  شدهیداریخری توسط دستگاه مغناطیس کننده Millipore Q-Plus 185بدون یون با سیستم 

تسلا را  8/0،و میدان مغناطیسی به قدرت  است   30×20طعه آهنربا با ابعاد دو قگردید. این دستگاه دارای  

 کند.ایجاد می

                                                 
1 Across 

2 Fluka 

3 Merck 
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 شدهمغناطیستهیه آب  

دقیقه در مرکز دستگاه آب مغناطیس  15ریخته و به مدت  آزمایش لولهآب مقطر را در  لیترمیلی 3 حدود

 گردد.قرار داده و روشن می آزمایشلولهبین دو آهنربا قرار داده و همزن مغناطیسی را در 

کرومن فنیل-4-متیلتری-7،7،3-هیدرودی-8،7سنتز مشتقات   

[3،2-cپیرازول]-5(H1،H4،H6)-اون در آب مغناطیس 

آب  تریلیلیم 3( به mmol1( و اتیل استواستات  )mmol1مخلوطی از هیدرازین هیدرات )در یک بالن 

(  اضافه گردید و در دمای mmol1(  و دایمدون )mmol1آروماتیک ) آلدئیداضافه شد. سپس  شدهمغناطیس

بررسی گردید. در  TLCبر روی همزن مغناطیسی قرار داده شد و پیشرفت واکنش با  گرادسانتیدرجه  80

 در اتانول متبلور گردید. آمدهدستبهپایان واکنش رسوب 

 زیر است: صورتبهی جدید شدهی واکنش و مشخصات طیفی ترکیبات سنتز بهره ،نقطه ذوب

a53 :8،7-کرومنمتیلتری– 7،7،3-(فنیلهیدروکسی-2)-4-یدروهدی [3،2-c] پیرازول-

5(H1،H4،H6)-اون   

 

 

white powder solid (90% yield): mp, 194-196 ºC; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ  0.9 (s, 3H, 

CH3), 1.06  (s, 3H, CH3), 2.07 (s, 3H, CH3), 2.28 (s, 2H, CH2), 3.35 (s, 1H, OH), 5.07 (s, 1H, 

CH), 6.98 (t, J=4.3 Hz, 2H, ArH), 7.09  (d, J = 2.7 Hz, 1H, ArH ), 7.14 (d,   J = 2.7 Hz 1H,   

O

N
N
H

O
HO
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 ArH), 10.42 (s, 1H, NH) ppm; 13C-NMR (75 MHz, CDCl3): δ 26.67, 27.84, 28.15, 29.66, 

32.09, 43.45, 50,90, 111.24,115.78, 124.64, 126.09, 127.32, 128.87, 129.78, 139.41, 150.11, 

165.20, 150.1, 170.19 ppm; IR (KBr): 1153,1192, 1485,1587,1641,2800, 3000, 3300 cm-1. 

 

b53 :8،7-3،2]  کرومنمتیلتری– 7،7،3-(متوکسی فنیل-4-هیدروکسی-3)-4-هیدرودی-

c5-[پیرازول(H1،H4،H6)-اون   

 

O

N
N
H

O

HO

OCH3

 

white powder solid (87% yield): mp, 122-124 ºC; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ 1.0 (s, 3H, 

CH3), δ 1.07 (s, 3H, CH3),  δ 2.278 (s, 4H, 2CH2), δ 2.33 (s, 3H, CH3), δ 3.73 (s, 3H, OCH3),           

δ 4.20 (s, 1H, OH), δ 5.8 (s, 1H, CH),  δ 6.42 (d, J= 18 1H, CH), δ 6.7 (s, 1H, CH), δ 6.76 (d, 

J= 6 3H, CH), δ 8.68 (s, 1H, NH) ppm.  

c 53 :8،7-3،2]  کرومنمتیلتری– 7،7،3-(تری متوکسی فنیل -5،4،3)-4-هیدرودی-

c5-[پیرازول(H1،H4،H6)-اون 

 

O

N
N
H

O

H3CO

OCH3

OCH3

 

white powder solid (87% yield): mp, 118-120 ºC; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ 1.05 (s, 6H,  
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CH3),  2.15 (s, 4H, 2CH2), 2.25(s, 1H, CH3 ),  3.64  (s, 9H, CH3),  δ 5.49 (s, 1H, CH), 6.36  (s, 

2H, ArH), 11.923 (s, 1H, NH) ppm;  C-NMR (75 MHz, CDCl3): δ  10.65, 15.14, 20.84, 27.13, 

28.51, 30.72, 31.37, 56.04, 57.61, 60.37, 104.89, 117.02, 119.36, 135.73, 138.50, 141.97, 

152.70, 157.31, 164.19, 170.28, 181.49, 198.60 ppm.               

IR (KBr): 1132, 1161 (CO), 1413-1529 (C=C), 1595 (C=O), 2800-3000,3000-3300 cm-1. 

 

d 53 :8،7-کرومنمتیلتری– 7،7،3-هیدروکسی فنیل (-3)-4-هیدرودی  [3،2-cپیرازول]-

5(H1،H4،H6)-اون 

 

O

N
N
H

O

HO

 

 

white powder solid (84% yield): mp, 110-112 ºC; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ  1.05 (s, 6H, 

2CH3), 2.32 (s, 4H, 2CH2), 2.52 (s, 3H, CH3), 4.18 (s, 1H, OH), 5.78 (s, 1H, CH), 6.48 (t, J=2.8 

Hz, 1H, ArH), 6.64 (d, J = 2.1 Hz, 1H, ArH ), 6.76 (s, 1H, ArH), 6.85 (d, J = 1.5 Hz 1H, ArH), 

8.682 (s, 1H, NH) ppm; 13C-NMR (75 MHz, CDCl3): δ 27.133, 28.307, 30.725, 31.558, 31.741, 

47.021, 56.10, 101.42, 110.56, 114.89, 115.29, 117.45, 133.63, 137.55, 145.7, 145.89, 146.42, 

165.36, 187.70, 196.67 ppm. 
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e 53 :8،7-متیلتری-3-فنیل (هیدروکسی-2)-4-هیدرودی[3،2کرومن-c] پیرازول-

5(H1،H4،H6)-اون 

 

O

N
N
H

O
HO

 

white powder solid (82% yield): mp, 238-240 ºC; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ  1.67-1.76 (m, 

2H, CH2), 1.83  (t, J=6.6, 2H, CH2), 1.93 (t, J=5.4, 2H, CH2), 2.37 (s, 3H, CH3),  3.37 (s, 1H, 

OH), 5.09 (s, 1H, CH), 6.96 (d, J=7.8 Hz, 1H, ArH), 6.99  (d, J = 3.9 Hz, 1H, ArH ), 7.092 (t, 

J = 4 Hz 1H, ArH), 7.133 (t, J = 4 Hz, 1H, ArH), 10.48 (s, 1H, NH) ppm; 13C-NMR (75 MHz, 

CDCl3): δ 20.76, 20.87, 25.82, 27.73, 36.80, 112.44, 115.70, 119.95, 124.72, 126.20, 127.32, 

128.89, 150.05, 167.08, 172.11, 195.86, 196.47 ppm; IR (KBr): 1485, 554, 1645, 2800, 3000, 

3300, 2400, 3600cm-1. 

f 53: 8،7-متیلتری-3-فنیل(متیل-4)-4-هیدرودی[3،2کرومن-c] پیرازول-

5(H1،H4،H6)-اون 

O

N
N
H

O

CH3

 

white powder solid (80% yield): mp, 195-198 ºC; 1HNMR (300 MHz, CDCl3) δ  1.84-1.92 (m, 

2H, CH2), 2.38 (t, J=6.3, 2H, CH2), 2.44 (t, J=5.25, 2H, CH2), 2.98 (s, 3H, CH3),  4.28 (s, 3H,  
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CH3), 5.72 (s, 1H, CH), 6.86 (d, J=3 Hz, 1H, ArH), 6.94  (d, J = 9 Hz, 1H, ArH ), 7.026 (d, J 

= 7.8 Hz 1H, ArH), 7.08  (d, J = 7.8 Hz, 1H, ArH), 9.97 (s, 1H, NH) ppm; 13C-NMR (75 MHz, 

CDCl3); δ 20.19, 21.02, 32.37, 35.39, 37.12,60.52, 100,45, 116.38, 128.07, 128.34, 128.45, 

128.72, 134.41, 142.59, 167.66, 169.45. 189.86, 195.83 ppm.  
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 OS6D2Cدر حلال  a52ترکیب  HNMR1: طیف 1طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  a25ترکیب   CNMR13: طیف 2طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  a25ترکیب  IR-FT: طیف 3طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  b25ترکیب  HNMR1: طیف 4طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  c25ترکیب  HNMR1: طیف 5طیف شماره 

 



51 

 

 

 OS6D2Cدر حلال  c25ترکیب  NMRC13: طیف 6طیف شماره   
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 OS6D2Cدر حلال  c52ترکیب  IR-FT: طیف 7طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  d52ترکیب  HNMR1: طیف 8طیف شماره  
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 OS6D2Cدر حلال  d52ترکیب  NMRC13: طیف 9طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  e52ترکیب  HNMR1: طیف 10طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  e52ترکیب  NMRC13: طیف 11طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  e52ترکیب  IR-FT: طیف 12طیف شماره  
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 OS6D2Cدر حلال  f52ترکیب  HNMR1: طیف 13طیف شماره 
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 OS6D2Cدر حلال  f52ترکیب  CNMR13: طیف 14طیف شماره 
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Abstract  

Chromen[2,3-c]pyrazole derivatives have several biological activities such as anti-

hypertensive, anti-tumor, and anti-bacterial properties. In this study, chromen[2,3-c]pyrazoles 

were synthesized in magnetized distilled water (MDW) at 80 ℃. Catalyst-free four-component 

reaction of ethyl acetoacetate, hydrazine, aldehydes, and 1,3-cyclohexanedione/dimedone 

gives the chromen[2,3-c]pyrazole derivatives in high yields. This green method offers the 

advantages of short reaction times, low-cost, catalyst-free, additive-free, green and quantitative 

reaction yields.  

Keywords: Chromen[2,3-c]pyrazole, MDW, Catalyst-free 
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