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 ام از اوست و رفتم به سوی او.سپاس خدای را که هستی

 

ام مایلم مراتب تشکر و اکنون که با یاری خداوند متعال این کار را به پایان رسانده

اند ابراز تمام کسانی که مرا در انجام این پروژه یاری نمودهقدردانی خود را نسبت به 

 نمایم:

 

 ام هستند.پدر و مادر عزیزم که ارزشمندترین و زیباترین دارایی زندگی

 

 استاد ارجمندم، جناب آقای دکتر محمد باخرد که باور توانستن را در من پروراند.

 

 ام بهرامیان به خاطر تمام مساعدتهایشان.جناب آقای دکتر علی کیوانلو و جناب آقای دکتر بهر

 

 هایم و ساکنین ابدی قلبم.های این سالاشرفی و زهرا اعلمی شریک لحظهآبادی، فائزه نجفیانها ماهرخ رحمانی ماهیخانم

 

 .را خواهانمافزون از خداوند بزرگ برای تمام این عزیزان سلامتی، سعادت و توفیق روز
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 چکیده

های بیولوژیکی مانند خواص ها دارای طیف وسیعی از فعالیتکینوکسالینآزولوو تری پیرولو     

 باشند.ضد ویروسی و ضد سرطان می

مشتقات ، در این تحقیق هاکینوکسالینآزولوو  تری پیرولوولوژیکی یبا توجه به خواص ب     

-)فنیل-4-آریل-0 و آمین-0-[کینوکسالینb-9،2پیرولو]-H-0-متیلنآریل-N-فنیل-2از  جدیدی

از  سنتز گردید.کربن مکاتالیزگرپالادیبا استفاده از  [کینوکسالینa-9،4آزولو][تری0،2،4اتینیل(]

-فنیلبا  (77های آروماتیک )( و آلدهید78، هیدرازین )(93کینوکسالین )کلرودی-2،9واکنش 

و در اتمسفر  Co81در دمای  (I)کربن و یدیدمس ( در حضور کاتالیزگرهای پالادیم73استیلن )

   آمین -0-[کینوکسالینb-9،2پیرولو]-H-0-متیلنآریل-N-فنیل-2 آرگون، مشتقات جدیدی از

( a-k31) دست آمد.ه ی بالا ببا بهره 

های آروماتیک ( و آلدهید78، هیدرازین )(93کینوکسالین )کلرودی-2،9از واکنش همچنن       

و  Co81کربن و در دمای ( در حضور کاتالیزگر پالادیم73استیلن )فنیلبا ( 49و محلول برم ) (77)

-9،4آزولو][تری0،2،4اتینیل(])فنیل-4-آریل-0 در اتمسفر آرگون، مشتقات جدیدی از

aکینوکسالین] ( a-f30) دست آمده ی بالا ببا بهره. 

-های طیف سنجی تأیید گردید. از ویژگیدادهساختار ترکیبات سنتز شده با استفاده از      

ی بالای مشتقات سنتز شده و بهره هاظرفی بودن واکنشهای این روش شرایط ملایم، تک

 باشد.می
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 فهرست مطالب

 

            صفحه                                                                                                   عنوان

هفصل اول: مقدم

 

 2                                                                هاکینوکسالینآزولوو تری شیمی پیرولو -0-0

                                           2      های سنتزی آنهاو روش هاپیرولوکینوکسالین -0-0-0

 3                                                         ها کینوکسالینآزولوتریهای سنتزی روش -0-0-2

 

 نتایجبررسی صل دوم: بحث و ف 

                                                       08                                                                                     بحث و بررسی نتایج      -2

      [b-9،2]پیرولو-H-0-متیلنآریل-N-فنیل-2ی مشتقات بهینه نمودن شرایط واکنش تهیه -2-0

                                                                                      07آمین   -0-کینوکسالین

آمین با استفاده از -0-کینوکسالین[b-9،2]پیرولو-H-0-نمتیلآریل-N-فنیل-2سنتزمشتقات  -2-2
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  -9،4]زولوآ[تری4،2،0اتینیل(])فنیل-4-ریلآ-0ی مشتقات بهینه نمودن شرایط واکنش تهیه 2-9

a] کینوکسالین                                                                                                  24 

     با استفاده از کینوکسالین [a-9،4]زولوآ[تری4،2،0اتینیل(])فنیل-4-ریلآ-0مشتقات  سنتز 2-4

           22                                                                                         کربن  کاتالیزگر پالادیم

-کینوکسالین[b-9،2]پیرولو-H-0-نمتیلآریل-N-فنیل-2مشتقات  یمکانیسم واکنش تهیه -2-5

                                                                                                                                        27                                                                                                             آمین-0

             [a-9،4]زولوآ[تری4،2،0اتینیل(])فنیل-4-ریلآ-0ی مشتقات هیهمکانیسم واکنش ت -2-2
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  آمین-0-کینوکسالین[b-9،2]پیرولو-H-0-نمتیلآریل-N-فنیل-2مشتقات شواهد طیفی  -2-8
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فصل سوم: بخش تجربی

         

                                                                                         48بخش تجربی      -9
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                                        47            آمین-0-[کینوکسالینb-9،2پیرولو]-H-0-متیلنآریل-N-فنیل-2تهیه مشتقات  -9-9
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 مقدمه
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 هاکینوکسالینآزولوو تری شیمی پیرولو -1-1

                        هاآن های سنتزیروش و هاپیرولو کینوکسالین -1-1-1

د که خواص نباشمی هاای کینوکسالیناز مشتقات سه حلقه هاکینوکسالینآزولوو تری پیرولو      

-0،2ها شامل پیرولو]ی مهم از پیرولوکینوکسالیند. دو دستهنو دارویی فراوان دار بیولوژیکی

a( و پیرولو]0[کینوکسالین )2،9-b( می2[کینوکسالین ).باشد 

              

                           
N

N

N

R               
N

N



      (0(                                      )2                             )           

 

از حرارت دادن  2و تاک 0توسط چیزمن 0325[کینوکسالین اولین بار در سال a-2،0]وپیرول      

 ( در فرمیک5( و سپس رفلاکس ترکیب )4ن )تتراهیدروفورااتوکسی( و دی9آمینوبنزن )دی-0،2

[.0اسید سنتز گردید ]

NH2

NH2

O

OEt

OEt

28%

N

NH2

HCO2H

reflux

100%

N

N

heat

(4) (5) (1)(3)


                                                           
  Cheeseman .1  

 Tuck .2  
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( از واکنش 01( و )7[کینوکسالین )a-0،2پیرولو]ریلآدی-0،9همچنین تعدادی از مشتقات       

دارای خواص اند که ( تهیه شده9)آمینوبنزن دی-0،2 ( و2اون )-0-بوتن-2-برمو-4-فنیلدی-0،9

  .[2باشند ]بیولوژیکی و دارویی با ارزشی می



        

Ar

Br

COAr

NH2

NH2 NH2

N

N

Ar

Ar

H
N

COCH3

N

Ar

Ar

N

N

Ar

Ar

CH3

HCO2H

AC2o

Ar=Ph, 4-ClC6H4, 4-BrC6H4, 4-MeOC6H4

POCl3

N

Ar

Ar
(6) (3) (7) (8)

(9) (10)

 

[کینوکسالین a-2،0تعدادی از مشتقات پیرولو] 2وکاپلی 0،توسط کامپیانیدر پژوهشی دیگر       

 .[9] دهدها را نشان میچگونگی این واکنش (0-0طرح ) اند کهسنتز شده

   

 

                                                           
Campiani .1  

Cappelli .2  
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OH3CO OCH3

NH2

F

R

N

1.COCl2
2.NH3
3.AC2O

N

CN

F

R

KOH

N
H

N

O

R

N

N

Cl

R

NCH3HN

N

N

N

R

HN NH

N

N

R

N

N

N

R

R

POCl3

N

CH3

N

R'
R=H, CF3, H, CF3

R'=Me, Me, ethyl, allyl

N

NH

(11) (12)

(14)

(13)

(15) (16)

(17) (18)

F

R'X

x=I,Br 

                                                    ( 0-0طرح) 

مشتقات  موفق به ساخت با استفاده از کاتالیزگز پلاتین و همکارانش 0،پاتیلدر روشی دیگر      

( و یک 03پیرول )(آمینوفنیل-2)-0مشتقات ( از واکنش 20[کینوکسالین )a-0،2جدیدی از پیرولو]

 .[4] شدند( 21آلکین دارای گروه هیدروکسیل )

 

 

                                                           
Patil .1  
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(CH2)n

OH

R2

N

(CH2)n

N

R2

Cat. PtCl4

MeOH

NH2

R1

N

R1

R1=Me, MeO2C_, MeO, Cl

R2=H, Hex, Et

(19) (20)
(21)

 

از طریق را ( 22[کینوکسالین )a-0،2مشتقاتی از پیرولو]محققان  ،2118در سال  همچنین     

که خواص ضد میکروبی این  اندکردهسنتز  (22نیتروآنیلین )-2ای حلقوی شدن چند مرحله

 .[5] مشتقات به اثبات رسیده است

                

OCH3

NO2

NH2

acetic acid

DMTHF

NO2

N

reduced

Bicl3_NaBH4

H3COH3CO

NH2

N

RCOCl

OCH3

N

HN

R

O
N

NH3CO

R

H2C

R= -C4H9, -C6H13, H2C,

Pyridine

1)POCl3, Toluene

2)NaHCO3, H2O

(23) (24)

(25)(26)

(22)

 

 ( و28) کینوکسالینمتیل-2 ( از واکنش23کینوکسالین )پیرولو ایهمچنین سنتز یک مرحله      

 .[2ل گزارش شده است ]و( در حلال اتان27برموپیروات )اتیل
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O

Et

O

O
N

N CH3

EtOH

N

N

CO2Et

Br

(28) (29)(27)

 

کلرال مطابق ( با 91) ترکیباز واکنش  (94مشتقاتی از پیرولوکینوکسالین ) ،در روشی دیگر      

 .[8] اندسنتز شده (2-0طرح )

                      

N

N
CH3

CH3
N

N
CH3

catalitically reduce

N

N

H3C

O

HO

acetic anhydride

sulfuric acid

H
N

N

O

H3C

N

N

CH3

Cl

(30) (31)

(33) (32)

(34)

OHCCCl3

POCl3

H2,Pd/C

CH CHCOOH

 

        

 (2-0طرح)                                                    

ها و اکسیران ها(،ونتهیدها )یاکلدبا آ (95ها )ایزوسیانوفنیل(پیرول-2)-0همچنین از واکنش   

-0،2مشتقاتی از پیرولو] ، بوراتراتاتیلدیورئوفلوتری( در حضور مقادیر کاتالیتیکی از Eها )استال

aیل در موقعیت چهار خود بودند سنتز شدندلکآاکسی که دارای استخلاف (92ها )[کینوکسالین 

[7]. 
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R
NC

N

N

N

E'R

Cat. BF3(OEt)2
E

R= H , Me

E'=1-hydroxyalkyl, 2-hydroxyalkyl, 1-alkoxyalkyl

(36)(35)

      

-9-لینیلکآ-2از واکنش  (97کینوکسالین )[b-2،9]مشتقاتی از پیرولو سنتز 2114در سال       

 )3phPPd(4 ها در حضورتریفلاتهالیدها یا وینیل وبا آریل  (98ها )تری فلوئورواستامیدوکینوکسالین

 .[3] درجه سانتیگراد گزارش شده است 011و کربنات پتاسیم در حلال استونیتریل و دمای 

N

N

R

NHCOCF3 N

N

N
H

R1

R

reductive
elimination

Pd Cat.

R= CH3(CH2)4, p_MeO_C6H4, m_MeO_C6H4, Ph

R1X

(37) (38)

 

اکسان وارد واکنش حلال دی درآمین با آلیل (93کلروکینوکسالین )دی2،9،ردر واکنشی دیگ      

یم دپالا وکاتالیزگر زایی در حضور بازاین ترکیب در واکنش حلقه .( بدست آمد41) گردید و ترکیب

 .[01]کرد ( را ایجاد 40) پیرولوکینوکسالین

                

N

N

Cl

Cl H2N

Dioxan
heat N

N
Cl

N
H

Pd(OAC)4, Bu4NBr
K2CO3,DMF
heat

N

N

N
H

CH3

(39) (40)

(41) 
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سپس این  بدست آمد، (44ترکیب ) (49) با برم (42) از واکنش ترکیب ،در پژوهشی دیگر      

را به ( 45) کینوکسالین[b-4،9]ل پیرولووآمین و در حضور اتاندیدر اثر واکنش با فنیلنترکیب 

 .[00] باشدای میکه دارای خواص ضد میکروبی قابل ملاحظه دهددست می

                    

O

OH

O

Br2

O

RR

O

OH

Br

H2N

R1

R1

H2N

reflux in EtOH

O

N
H

H
N

O

R

R1

R1

R1= H, Me

CHCl3

heat

(42 )
(44)

(45)

(43)

 

 سولفوکسیدمتیلدی  در حلال (42( با ترکیب )9) آمینوبنزندی-0،2همچنین از واکنش      

 .[02] کینوکسالین سنتز گردیده است[b-0،2]ترکیب اسنفتو

                     

NH2

NH2

O

O

N

N

I2 / DMSO

heat

(3) (46) (47) 

مشتقات  واکنش ( از51کربالدهید )-2-کینوکسالین[b-2،9]مشتقاتی از پیرولو 2101در سال       

-Nدر حضور  و مورفولین (43برمید )ارژیلپپرو با (47آمین )-2-کلروکینوکسالین-9-آلکیل

 .[09] با بهره بالا سنتز شد (I)سیدیدم و کلرید (II)دیمفسفین(پالافنیلکاتالیزگرهای بیس)تری
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N

N
Cl

N
H

Br

(Pph3)2pdcl2   /CuI

morpholine, 70 C

N

N

N
H

O

R

R=Bu, i-Bu, Pr, i-Pr, Me

R

(48) (49)

(50) 

( در 50ترکیب )با  (47آمین )-2-کلروکینوکسالین-9-آلکیلN-همچنین از واکنش مشتقات       

درجه سانتیگراد مشتقاتی  81پتاسیم در حلال آب و در دمای کربنات یم و بازدحضور کاتالیزگر پالا

 .[04] سنتز گردید (52) کینوکسالین[b-2،9]از پیرولو

                 

N

N
Cl

N
H

R2
PdCl2,Pph3, CuI, SDS

K2CO3, H2O, 70 C

N

N

N

R1

R

R=Me, Bu, i-Bu, n-Pr

R1=ph, nC4H9, nC3H7

R

(48) (51)

(52) 

 

 هاآزولوکینوکسالینهای سنتزی تریروش -1-1-2

از واکنش  2و تاگامی 0توسط شیهو 0321( اولین بار در سال 58[کینوکسالین )а-94،آزولو]تری      

 [.05کربونیل مطابق روش زیر سنتز گردید ]دی -α( با یک 9) آمینوبنزندی-0،2

 

                                                           
Shiho .1  

Tagami .2  
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NH2

NH2

C

O

C

O

HO CH3

N

N

CH3

OH

POCl3

N

N
Cl

CH3
N

N NHNH2

CH3

N

H
N N

CH3

N
H

CH3

O

N

N
N

N

H3C

CH3

NH2NH2

-H2O

CH3COCl

(3) (53)

(55) (54)

(57)(56) 

 

 

اسید، ( با متاکلروپربنزوئیک57کلروکینوکسالین )-9در پژوهشی از واکنش  0387در سال        

( با هیدرازین، 53( تهیه شد. سپس از واکنش ترکیب )53اکساید )-0-کلروکینوکسالین-9ترکیب 

( با 21( سنتز گردید. در ادامه در اثر رفلاکس ترکیب )21اکساید )-0-کینوکسالینهیدرازینو-9

 [.02( تهیه گردید ]20ارتوفرمات ترکیب )اتیلتری

            

N

N

CL
N

N

O

CL
N

N

O

NH2NH2m-CPBA

N

N

N

N

O

H

HC(OEt)3

(58) (59) (60)

(61)

NHNH2

 

 تریانیدرید مشتقی از بیس( با فتالیک22هیدرازینوکینوکسالین )از واکنش دی 0335در سال       

   [.08( سنتز شد ]29آزولوکینوکسالین )
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N

N NHNH2

NHNH2

O

O

O

N

N
N

N

N

N

COOH

COOH

2

(62)

(63)
 

 

-2 واکنش ( از28اون )-4-کینوکسالین[а-0،5آزولو]در روشی دیگر مشتقاتی از تری      

اکسوبوتانوات مطابق روش زیر -9-کلرو-2-اتیل-0 و نمک دیازونیومبا  (24) های مناسبنیتروآنیلین

 [. 07سنتز شد ]

 

                 

R4

R1

H
N

N

CO2Et

Cl

N

N

N

CO2Et

CO2Et

NO2

R4

R1

R2

R3

N
H

N

O

N

N

COOEt

R1

R4

R3

R2

1)NaNO2/ HCl
heat

Fe/ CH3COOH

NH2

NO2

R3

R2

R1=H, H, H

R2=H, Cl, H

R3=H, Cl, H

R4=H, H, Cl

2)CH3COCHClCOOEt

(64) (65)

(67) (66)
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ل و( در حلال اتان23) ترکیب( با 27) بنزنکلرودی-4،5-آمینودی-0،2از واکنش 2119در سال       

-2-تتراهیدروکینوکسالین-0،2،9،4-فنیل( هیدرازینوکلرودی–2،8)-9و در شرایط رفلاکس ترکیب 

فسژن در حلال تتراهیدروفوران ر تری( در حضو81( تهیه شد. سپس از رفلاکس ترکیب )81اون )

 [.03( سنتز گردید ]33اون )دی-0،4-کینوکسالین[a-4،9آزولو]تری-4،2،0-فنیل-2ترکیب 

                    

NH2

NH2

Cl

Cl

EtO

O

N

N
H

Ph

Cl

HN

NH

O

Cl

Cl

N

N
H

Ph

triphosgene
THF
reflux 2 3h

HN

N

N

N

O

Cl

Cl

O

Ph

Et3N

EtOH
reflux 3h

(68) (69)
(70)

(71)
 

دی اسید، فنیلناگزالیک( در گلی82نیتروآنیلین آسیله شده )-2همچنین از هیدروژناسیون       

( تهیه گردید که پس از واکنش با نمک دیازونیوم و یک آمین آروماتیک مناسب در حضور 89آمین )

( با 84( گردید. سپس از رفلاکس ترکیب )84انیدرید منجر به  تشکیل ترکیب )پیریدین و استیک

( 85[کینوکسالین )a-0،5آزولو ][ تری0،2،9اسید در حلال تولوئن ترکیب ]سولفونیکپاراتولوئن

 [.21سنتز شد ]
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NO2

NHCOR1

1)H2,Pd/C, glyoxalic acid

H
N CO2Li

NHCOR1

1) R2- Ar- NH2/ NaNO2/ HCL

2) Pyridine/ AC2O

N

NN

R2

O

NHCOR1

pTSA

Toluene

N

N

NN

R2

O

R1

2)LiOH

R1=Me, R2 =P F C6H5

R1=Et, R2 =3,4 diF C6H4

R1=Me, R2 =4  F,3  Me  C6H4

R1=Me, R2 =P Et  C6H5

reflux

(72) (73)

(74)(75)

 

متیل -9( مطابق روش زیر از 87[کینوکسالین )a–4،9آزولو ]مشتقاتی از تری 2117در سال       

 [. 20( سنتز شد ]82اون )-2-کینوکسالین

                  

N

H
N O

CH3 N

N

CH3

Cl

N

N
H
N

N,N-DMA

CH3

NH2NH2

MeOH

NH2

R-CHO

N

N
H
N

N R

CH3

Nitrobenzene
reflux

N

N
N

N

R

CH3

R=Biphenyl, 4(OCH3)C6H4, 3(OH)4(OC2H5)C6H3, 4(F)C6H4

(76) (54)

(55)(77)

(78)

POCl3

 

( از واکنش 71[کینوکسالین )a:9َ،َ4-c-4،9آزولو]تری[بیس0،2،4] در پژوهشی دیگر      

 [.22سنتز گردید ] مازادمالونات اتیل( با دی83هیدرازینوکینوکسالین )
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N

N
N

N

Cl

NHNH2

N

N
N

N

N

N

Cl

O

O

diethylmalonate

(79) (80)

 

 است.( نشان داده شده 9-0مکانیسم این واکنش در طرح )      

               

N

N
N

N

Cl

NHNH2 N

N
N

N

Cl

NHNH

CH2COOC2H5

O

N
H

N
N

N

Cl

N

N

CH2COOC2H5

HO

N

N

N

N

N

Cl

O

O

N

diethylmalonate

-H2o

(79) (81)

(82)(80)

 

 (9-0طرح )
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( که از 79ایمین )واکنش نیتریلاز  (72) آزولوکینوکسالینتریمشتقاتی از بیس 2113در سال       

 [.29] سنتز شد( مطابق روش زیر 74با کینوکسالین ) ،شودهیدرازین تهیه میکلروآریل

                   

N

N

Ar

R

N

N

N

N

N

NAr

R

N

N
NAr

N

N

NAr

R

R

Et3N

THF

r.t, 60-72h

R=COOCH3, Ar=C6H5

R=COOCH2CH3, Ar=P ClC6H4

R=COCH3, Ar=C6H5

R=COC6H5, Ar=C6H5

(83) (84) (85)

(86)
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فصل دوم

 بحث و بررسی نتایج
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2-بحث و بررسی نتایج 

اروسازی ها به علت داشتن خواص بیولوژیکی فراوان در صنایع دکینوکسالینآزولوو تری پیرولو      

روشهای جدید  یارائه ،ترکیباتبراین با توجه به اهمیت کاربردی این بنا .های وسیعی دارندکاربرد

به همین منظور در این پروژه روشی  .سنتزی جهت ساخت این ترکیبات حائز اهمیت می باشد

-[تری4،2،0] و( a-k 31ن )کینوکسالی[b-2،9]سنتز مشتقات جدیدی از پیرولو برایجدید 

 .ارائه گردیده است (a-f30 کینوکسالین )[-9،4aآزولو]

-0-کینوکسالین[b-2،9]پیرولو-H-0-متیلنآریل-N-فنیل-2مشتقات جدیدی از در این روش       

( و آلدهیدهای آروماتیک 78) هیدرازین ،(93کلروکینوکسالین )از واکنش دی (a-k 09) آمین

یم دپتاسیم و کاتالیزگرهای پالاکربناتدر حلال آب و در حضور  (73استیلن )با فنیل (77) مختلف

 .با بهره بالا تهیه شد (I) کربن و یدیدمس

N

N Cl

Cl

NH2NH2

CHO

PhC CH

N

N

N

Ph

N CH

R

R

Pd/C, CuI, K2CO3

H2O, 70 C

R=4-F, 2-F, 4-Cl, 2-Cl, 4-NO2, 3NO2, 2NO2

     H, 4-CH3, 4-OCH3, 2,6-diCl

(39) (87) (88)

a-k

(89)

(90     )

 

( و 77های آروماتیک )آلدهید ،(78هیدرازین)، (93کلروکینوکسالین )از واکنش دی همچنین     

پتاسیم در حلال آب کربن و باز کربنات( در حضور کاتالیزگر پالادیم73استیلن )( با فنیل49برم )

 ( تهیه گردید.a-f30 کینوکسالین )  [-9،4aآزولو][تری4،2،0اتینیل(])فنیل-4-آریل-0مشتقات 
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N

N Cl

Cl

CHO

R

NH2NH2 Br2

N

N

N

N

PhC CH

CPh

R

Pd/C, K2CO3

H2O, 70 C

R=4-NO2, 4-Cl, 4-OMe, 4-Me, 2-Cl, 2-NO2

(39) (87) (88) (89)

(91 a-f)

(43)

   

 

-متیلنآریل-N-فنیل-2ی مشتقات بهینه نمودن شرایط واکنش تهیه -2-1

1-H2،2]وپیرول-[bآمین-1-کینوکسالین  

، به همراه بنزالدهید (93) کلروکینوکسالینترکیب دی ،کردن واکنشبهینه  جهت ابتدا       

در حضور بازهای  (I)مسکربن و یدیدیمدو کاتالیزگرهای پالا (73استیلن )فنیل (،78هیدرازین)

( 0-2نتایج حاصل در جدول) .درجه سانتیگراد وارد واکنش گردید 81دمای  متفاوت در حلال آب و

                    نشان داده شده است.
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 (0-2جدول )

 ردیف باز ی واکنش )%(بهره

69 3CO2K 1 

69 Piperidine 2 

69 3CO2Na 2 

69 N3Et 4 

22 KOH 9 

21 Pyridine 9 

92 DIEA 2 

 

 

سپس واکنش  .پتاسیم به عنوان باز بهینه انتخاب گردیدررسی نتایج بدست آمده کربناتبا ب      

نتایج بدست  جهت انتخاب بهترین کاتالیزگر انجام گردید. پتاسیم،کربنات استفاده ازمورد نظر با

به عنوان  ،کربنیمداستفاده از کاتالیزگر پالا ،( نشان داده شده است2-2آمده که در جدول )

 کند.می تائید بهینه راکاتالیزگر 
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 ( 2-2جدول )

 ردیف کاتالیزگر ی واکنش )%(بهره

69 Pd/C 1 

69 3CHCl3Pd(dba) 2 

27 2)3phP(2PdCl 2 

92 3phP/2PdCl 4 

 

 

-2،2پیرولو--1-متیلنآریل-N-فنیل-2سنتز مشتقات  -2-2

[bکربن و یدیدمسآمین با استفاده از کاتالیزگر پالادیم-1-کینوکسالین(I) 

-با فنیل (77لدهیدهای آروماتیک )آو  (78) هیدرازین، (93کلروکینوکسالین )از واکنش دی      

پتاسیم در حلال آب و بازکربنات (I)کربن و یدیدمسیمددر حضور کاتالیزگرهای پالا (73) استیلن

   پیرولو-H-0-متیلنریلآN--فنیل-2مشتقات  ،ندرجه سانتیگراد و زیر جو آرگو 81در دمای 

[2،9-b]آمین-0-کینوکسالین (a-k 09 )رسوب حاصل پس از  ،پس از انجام واکنش .تهیه گردید
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ی ستون کروماتوگرافی ( به وسیله0:33با استفاده از حلال کلروفرم : متانل )آب  باشستشو 

 جداسازی گردید.

                       

N

N Cl

Cl

NH2NH2

CHO

PhC CH

N

N

N

Ph

N CH

R

R

Pd/C, CuI, K2CO3

H2O, 70 C

R=4-F, 2-F, 4-Cl, 2-Cl, 4-NO2, 3NO2, 2NO2

     H, 4-CH3, 4-OCH3, 2,6-diCl

(39) (87) (88)

a-k

(89)

(90     )

 

 

      

  پیرولو-H-0-متیلنیلآر-N-یلفن-2واکنش و دمای ذوب مشتقات یبهره (9-2) جدول       

[2،9-b]آمین -0-کینوکسالین(a-k 09) دهد.را نشان می 
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 (9-2جدول )

دمای ذوب 

(Co) 

ی بهره

 واکنش )%(

 ترکیب ساختار

299-167 69 

N

N

N

Ph

N
CH F

 

a69 

164-162 64 

N

N

N

Ph

N
CH

F 

b69 

167-169 69 

N

N

N

Ph

N
CH Cl

 

c69 

162-169 61 

N

N

N

Ph

N
CH

Cl 

d69 
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296-292 69 

N

N

N

Ph

N
CH NO2

 

e69 

 

 (9-2ی جدول )ادامه

دمای ذوب 

(Co) 

ی بهره

 واکنش )%(

 ترکیب ساختار

291-296 64 

N

N

N

Ph

N
CH

NO2

 

f69 

294-292 79 

N

N

N

Ph

N
CH

O2N 

g69 

162-169 79 

N

N

N

Ph

N
CH

Cl

Cl

 

h69 

127-129 69 

N

N

N

Ph

N
CH

 

i69 
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142-141 29 

N

N

N

Ph

N
CH CH3

 

j69 

 

 

 (9-2ی جدول )ادامه

دمای ذوب 

(Co) 

ی بهره

 واکنش )%(

 ترکیب ساختار

511-511 99 

N

N

N

Ph

N
CH OCH3

 

k69 

 

-)فنیل-4-آریل-1ی مشتقاتبهینه نمودن شرایط واکنش تهیه -2-2

 [کینوکسالینa-2،4آزولو][تری1،2،4اتینیل(]

(، 29( به همراه هیدرازین )51کینوکسالین )کلروابتدا جهت بهینه کردن واکنش، ترکیب دی      

کربن در حضور بازهای متفاوت در ( و کاتالیزگر پالادیم25استیلن )( با فنیل49بنزالدهید و برم )

( نشان داده 4-2درجه سانتیگراد وارد واکنش گردید. نتایج حاصل در جدول ) 81حلال آب و دمای

 شده است.

 (4-2جدول )
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بهره  باز ردیف

 واکنش)%(

1 3CO2K 69 

2 3CO2Na 69 

2 KOH 69 

4 Piperidine 29 

 

   (4-2ادامه جدول )                                                   

9 N3Et 21 

9 Pyridine 96 

2 DIEA 94 

         

پتاسیم به عنوان باز بهینه انتخاب گردید. سپس واکنش با با بررسی نتایج بدست آمده کربنات      

انتخاب بهترین کاتالیزگر انجام گردید. نتایج بدست آمده که در پتاسیم جهت استفاده از کربنات

کربن را به عنوان کاتالیزگر بهینه پالادیم ( نشان داده شده است، استفاده از کاتالیزگر5-2جدول )

 تأیید می کند.

 (5-2جدول )

 (٪واکنش) یبهره کاتالیزگر ردیف

1 Pd/c 69 
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2 3CHCl3Pd(dba) 69 

2 2)3phP(2PdCl 79 

4 3phP/2PdCl 91 

 

                                 

 

. 

-2،4زولو]آ[تری4،2،1اتینیل(])فنیل-4-آریل-1سنتزمشتقات-2-4

a]کربن پالادیم گرکینوکسالین بااستفاده از کاتالیز 

( و برم 77های آروماتیک )آلدهید ،(78هیدرازین)، (93کلروکینوکسالین )از واکنش ترکیب دی      

پتاسیم در حلال آب در کربن و باز کربنات( در حضور کاتالیزگر پالادیم73استیلن )( با فنیل49)

-[تری4،2،0اتینیل(])فنیل-4-آریل-0درجه سانتیگراد و زیر جو آرگون، مشتقات  81دمای 

( تهیه گردید. پس از انجام واکنش، رسوب حاصل پس از a-f30 کینوکسالین )  [-9،4aآزولو]

ی ستون کروماتوگرافی جداسازی ( به وسیله0:33با آب با استفاده از حلال کلروفرم : متانل )شستشو 

 گردید.
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N

N Cl

Cl

CHO

R

NH2NH2 Br2

N

N

N

N

PhC CH

CPh

R

Pd/C, K2CO3

H2O, 70 C

R=4-NO2, 4-Cl, 4-OMe, 4-Me, 2-Cl, 2-NO2

(39) (87) (88) (89)

(91 a-f)

(43)

 

       

-[تری4،2،0اتینیل(])فنیل-4-آریل-0 ی واکنش و دمای ذوب مشتقات( بهره2-2جدول )      

  دهد.میرا نشان  (a-f 30 کینوکسالین ) [-9،4aآزولو]

 

 

 

 

 

 (2-2جدول )

 (c1دمای ذوب) ی واکنش)%(بهره ساختار ترکیب

a01 

N

N

N

N

O2N

C

C

Ph

 

32 235-239 
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b01 

N

N

N

N

Cl

C

C

Ph

 

72 230-273 

c01 

N

N

N

N

H3CO

C

C

Ph

 

70 252-251 

 

d01 

N

N

N

N

H3C

C

C

Ph

 

72 221-207 

 

 

 (2-2ی جدول )ادامه                                                   .

 ترکیب ساختار ی واکنش)%(بهره (c1دمای ذوب)

270-283 79 

N

N

N

N

Cl

C

C

Ph

 

e01 
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274-272 32 

N

N

N

N

NO2

C

C

Ph

 

f01 

 

پیرولو       --1-متیلنآریل-N-فنیل-2مشتقات ی مکانیسم واکنش تهیه -2-9

2،2-[bآمین-1-کینوکسالین 

هیدرازینو -9کلرو-2( ترکیب 78) با هیدرازین (93کلروکینوکسالین )ابتدا از واکنش دی      

با آلدهیدهای  (32)این ترکیب ی بعد از واکنش . در مرحلهآیدبه وجود می (32کینوکسالین )

در  سپس .تولید می شود (39کلروکینوکسالین) -9-ریل هیدرازینو(آ)-2مشتقات ( 77آروماتیک )

. شودتشکیل می (34) استیلیدمس ترکیب (73استیلن )با فنیل (I)از یدیدمس واکنش دیگری 

 .(0-2)طرح ،واکنش یک جفت شدن سونوگاشیرا می باشدنهاییی مرحله

 

N

N Cl

Cl

NH2NH2

N

N Cl

NHNH2

(39) (87) (92)
 

  

          

N

N Cl

NHNH2

CHO

R
N

N Cl

NHN CH

R

(92) (88) (93)
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  . 

PhC CH CuI PhC CCu

(89) (94)

 

Pd(0)

N

N Cl

N
H

N

N Pd

N
H

Cl

N

N Pd C

N
H

N CH

R

N CH

R

N CH

R

N

N

N

Pd

NC
H

Ph

CPh

N

N

N

Ph

NHC

R

CuI

PhC CCu

PhC CH

CuI, K2CO3

(93)

(95)

(94)

(98)

(96)

(97)

(90)

 

 (0-2طرح )

 -9-)آریل هیدرازینو(-2ترکیب  کلر–فر در پیوند کربنصیمدابتدا کاتالیزگر پالا ،در این چرخه      

 II)) یمدرا ایجاد می کند و خود به پالا (35کرده و کمپلکس ) جایگیری (39) کلروکینوکسالین

. آیدبدست می (32) ( ترکیب35) با کمپلکس (34) در ادامه از واکنش ترکیب .شودتبدیل می

با  سرانجام .شودتشکیل می (38ی هیدروآمیناسیون ترکیب )با حلقوی شدن به وسیله سپس

 گردد.تهیه می (a-k 31)صفر محصول نهایی یمدبه پالا II) ) یمداکسایش پالا
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. 

 

 

-)فنیل-4-آریل-1ی مشتقات مکانیسم واکنش تهیه -2-9

 کینوکسالین[a-2،4زولو]آ[تری4،2،1اتینیل(]

-9-کلرو-2ترکیب ( 78( باهیدرازین )93کینوکسالین )کلروابتدا از واکنش دی     

با  (32)این ترکیب ی بعد از واکنش در مرحله .آیدبه وجود می (32) هیدرازینوکینوکسالین

. تولید می شود (39کلروکینوکسالین) -9-ریل هیدرازینو(آ)-2مشتقات  (77آلدهیدهای آروماتیک )

( 34)ترکیب ( 39)کلروکینوکسالین -9-هیدرازینو()آریل-2( با مشتقات 49) سپس از واکنش برم

 .(2-2 باشد )طرحسونوگاشیرا مینهایی واکنش یک جفت شدن  یمرحلهگردد. میتهیه 

N

N Cl

Cl
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N

N Cl
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(91 )

(95)
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(97)

 

 (2-2طرح )

به  (34ترکیب ) کلر-در پیوند کربن جایگیریصفر با عمل پالادیم در این چرخه ابتدا کاتالیزگر      

با  (35) این کمپلکسسپس  نماید.( را ایجاد می35)تبدیل شده و کمپلکس  (II)پالادیم 

طی فرآیند سرانجام را ایجاد می کند و  (38) وارد واکنش شده و کمپلکس (32) استیلیدپتاسیم

 شود.صفر ایجاد میوپالادیم (a-f 30)محصول نهایی  یحذف کاهش
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-فلوئوروفنیل(متیلن4)N--فنیل-2مشتقات  شواهد طیفی -2-2

1-H-پیرولو[2،2-b]آمین-1-کینوکسالین 

--1-Hفلوئوروفنیلل(متیلن4)N--فنیلل-2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-1

 (a69آمین )-1-کینوکسالین[b-2،2]پیرولو

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی ( که در حلالa31) ترکیب H NMR1 در طیف      

-ا سطح زیر پیک یک پروتون دیده میب 2/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 

زیر پیک با سطح  98/8- 40/8تایی در های بنزن به صورت سهحلقه یهای آروماتیکپروتون .شود

با  87/8-70/8با سطح زیر پیک سه پروتون در  58/8-29/8تایی در دو پروتون و به صورت چند

با  05/7-03/7با سطح زیرپیک چهار پروتون در  32/8- 37/8سطح زیر پیک دو پروتون در 

نی به صورت یکتایی یپروتون متصل به کربن گروه ایم .شوندسطح زیر پیک دو پروتون مشاهده می

 الف(. 0( و )طیف شماره 0طیف شماره ) شودا سطح زیر پیک یک پروتون دیده میب 93/01در 

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف      

-که نشان مشاهده نگردید cm2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911رد H-N به گروه

 (.2)طیف شماره باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده
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-H-1-فنیلل(متیلن[وفلوئور-2])-N-فنیل-2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-2

   (b69آمین )-1-[کینوکسالینb-2،2] وپیرول

 .دوتره گرفته شده استسولفوکسید متیلدر حلال دی( که b31ترکیب ) H NMR1در طیف       

-مین دیده ویک پروت با سطح زیر پیک 2/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 

پیک  زیر با سطح 92/8-95/8تایی در های بنزن به صورت سهحلقه یآروماتیکهای نو. پروتشود

 55/8-24/8، در پیک یک پروتون با سطح زیر 93/8-44/8تایی در یک پروتون وبه صورت چند

با  72/8-31/8در  ،پیک دو پروتون با سطح زیر 88/8-8/72، در با سطح زیر پیک چهار پروتون 

با سطح  13/7-00/7 با سطح زیر پیک دو پروتون، 32/8-37/8 ، درپروتون یکسطح زیر پیک 

پروتون  .شوندسطح زیر پیک یک پروتون مشاهده میبا  05/7-08/7در  و زیر پیک یک پروتون

-با سطح زیر پیک یک پروتون دیده می 28/01در  ینی به صورت یکتاییمتصل به کربن گروه ایم

 (. 9)طیف شماره  شود

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف      

-که نشانمشاهده نگردید  cm2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در H-N به گروه

 (.4)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده

 

-H-1-کلروفنیل(متیلن[-4])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-2

 (c69آمین)-1-[کینوکسالینb-2،2]  پیرولو

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال c31ترکیب ) H NMR1در طیف       

ن دیده وبا سطح زیر پیک یک پروت03/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 

با سطح زیر  58/8-22/8تایی در به صورت چندهای بنزن حلقه یهای آروماتیکشود. پروتونمی

با سطح زیر پیک  72/8-77/8، در با سطح زیر پیک دو پروتون 88/8-72/8در ، پیک پنج پروتون
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سطح زیر پیک دو با  04/7-07/7در  و با سطح زیرپیک دو پروتون 34/8-32/8دو پروتون در 

ا ب 40/01نی به صورت یکتایی در یگروه ایمکربن ل به پروتون متص .دشونپروتون مشاهده می

 (.     5)طیف شماره  شودسطح زیر پیک یک پروتون دیده می

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف      

-که نشان مشاهده نگردید cm2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در H-N به گروه

 (.2)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده

 

-H-1-کلروفنیل(متیلن[-2])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-4

 (d69آمین )-1-[کینوکسالینb-2،2]  پیرولو

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال d31ترکیب ) H NMR1در طیف       

ن دیده وبا سطح زیر پیک یک پروت07/8به صورت یکتایی در  پیرول یحلقهپروتون متصل به 

با سطح زیر پیک  42/8-42/8تایی در سهبه صورت های بنزن حلقه یهای آروماتیکشود. پروتونمی

 58/8-29/8، در پروتون یکبا سطح زیر پیک  43/8-59/8در  تاییو به صورت چند ،پروتون یک

با  31/8-32/8، در پیک دو پروتون با سطح زیر 82/8-70/8پروتون، در  چهاربا سطح زیر پیک 

با  12/7-13/7در  ،پروتون دوسطح زیر پیک با  34/8-32/8در  ،پروتون یکسطح زیر پیک 

 شوند.میمشاهده  پروتون یکبا سطح زیر پیک  01/7-05/7در  و پروتون یکسطح زیر پیک 

ا سطح زیر پیک یک پروتون ب 32/01نی به صورت یکتایی در یگروه ایم کربن پروتون متصل به

 (.     8)طیف شماره  شوددیده می
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مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-که نشان مشاهده نگردید cm2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در H-N به گروه

 (.7)طیف شماره  باشدی پیرول میحلقهی تشکیل دهنده

 

 

-H-1-وفنیل(متیلن[نیتر-4])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-9

 (e69آمین )-1-[کینوکسالینb-2،2] پیرولو

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال e31ترکیب ) H NMR1در طیف       

ن دیده وبا سطح زیر پیک یک پروت25/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 

با سطح زیر  53/8-25/8تایی در چندبه صورت های بنزن حلقه یهای آروماتیکشود. پروتونمی

با سطح زیر  32/8-37/8، در پروتون دوبا سطح زیر پیک  71/8-75/8در   ،پروتون سهپیک 

سطح زیر پیک با  08/7-03/7، در با سطح زیرپیک دو پروتون 13/7-00/7در   پروتون، دوپیک 

 دوسطح زیر پیک با  92/7-97/7در و  پروتون یکسطح زیر پیک با  20/7-29/7در  ،پروتون یک

ا ب 29/01نی به صورت یکتایی در یگروه ایم کربن پروتون متصل به شوند.میمشاهده  پروتون

 (.     3)طیف شماره  شودسطح زیر پیک یک پروتون دیده می

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-که نشان مشاهده نگردید cm2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911رد H-N به گروه

 (.01)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده
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-H-1-وفنیل(متیلن[نیتر-2])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-9

 (f69آمین )-1-[کینوکسالینb-2،2] پیرولو

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال f31ترکیب ) H NMR1در طیف       

ن دیده وبا سطح زیر پیک یک پروت24/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 

با سطح زیر  53/8-35/8تایی در چندبه صورت های بنزن حلقه یآروماتیکهای شود. پروتونمی

با سطح زیر پیک  37/8-1/7، در پروتون سهبا سطح زیر پیک  71/8-72/8در   ،پروتون سهپیک 

 یکسطح زیر پیک با  21/7-24/7، در پروتون یکبا سطح زیرپیک  08/7-03/7در   پروتون، دو

 یکسطح زیر پیک با  22/7-92/7در  ،پروتون یکسطح زیر پیک با  245/7-243/7در  ،پروتون

پروتون  شوند.میبا سطح زیر پیک یک پروتون مشاهده  27/7-23/7تایی درو به صورت سه پروتون

 شودا سطح زیر پیک یک پروتون دیده میب 29/01نی به صورت یکتایی در یمتصل به گروه ایم

 (.    00)طیف شماره 

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-دهندهکه نشان شوددیده نمی cm 2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در H-N به گروه

 (.02)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقه

 

-H-1-وفنیل(متیلن[نیتر-2])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-2

 (g69آمین )-1-[کینوکسالینb-2،2] پیرولو

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال g31ترکیب ) H NMR1در طیف       

ن دیده وبا سطح زیر پیک یک پروت22/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 
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با سطح زیر  52/8-24/8تایی در چندبه صورت های بنزن حلقه یهای آروماتیکشود. پروتونمی

با سطح زیر  71/8-78/8، در پروتون یکبا سطح زیر پیک  89/8-88/8در   ،پروتون سهپیک 

سطح زیر پیک با  17/7-01/7، در پروتون دوبا سطح زیرپیک  34/8-32/8در   پروتون، سهپیک 

 کربن پروتون متصل به شوند.میمشاهده  پروتون دوسطح زیر پیک با  02/7-07/7در و  پروتون دو

)طیف شماره  شودپروتون دیده می ا سطح زیر پیک یکب 19/00نی به صورت یکتایی در یگروه ایم

09    .) 

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-که نشان شوددیده نمی cm 2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm 9511-9911در H-N به گروه

 (.04)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده

 

-1-فنیل(متیلن[کلرودی-2،9])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-7

H-[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین-1 (h69) 

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال h31ترکیب ) H NMR1در طیف       

ن دیده وبا سطح زیر پیک یک پروت20/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 

با سطح زیر  47/8-53/8تایی در چندبه صورت های بنزن حلقه یهای آروماتیکشود. پروتونمی

با سطح زیر  83/8-79/8، در پروتون دوبا سطح زیر پیک  22/8-24/8در   ،پروتون چهارپیک 

سطح زیر پیک با  00/7-04/7، در پروتون دوبا سطح زیرپیک  34/8-32/8در   پروتون، دوپیک 

 پروتون متصل به شوند.میمشاهده  پروتون یکسطح زیر پیک با  05/7-21/7در و  پروتون یک

)طیف  شودمیا سطح زیر پیک یک پروتون دیده ب 32/01نی به صورت یکتایی در یگروه ایم کربن

 (.    05شماره 
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مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-که نشان شوددیده نمی cm 2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در H-N به گروه

 (.02)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده

 

. 

 [b-2،2پیرولو]-H-1-متیلنفنیل–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-6

 (i69آمین )-1-کینوکسالین

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال i31ترکیب ) H NMR1در طیف       

ن دیده وبا سطح زیر پیک یک پروت21/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهپروتون متصل به 

با سطح زیر  54/8-55/8تایی در چندبه صورت های بنزن حلقه یهای آروماتیکپروتونشود. می

با سطح زیر  82/8-72/8، در پروتون سهبا سطح زیر پیک  58/8-29/8در   ،پروتون سهپیک 

سطح زیر پیک با  32/8-33/8، در پروتون دوبا سطح زیرپیک  72/8-73/8در   پروتون، دوپیک 

کربن پروتون متصل به  شوند.میمشاهده  پروتون دوسطح زیر پیک با  04/7-03/7در و  پروتون دو

)طیف شماره  شودا سطح زیر پیک یک پروتون دیده میب 92/01نی به صورت یکتایی در یگروه ایم

08    .) 

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-که نشان شوددیده نمی cm 2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در H-N به گروه

 (.07)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده
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-H-1-فنیل(متیلن[متیل-4])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-19

 (j69آمین )-1-[کینوکسالینb-2،2یرولو]پ

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال j 31) ترکیب H NMR1در طیف       

با سطح  93/2ی بنزیلی به صورت یکتایی درهای گروه متیل واقع در موقعیت چهار حلقهپروتون

با سطح زیر 21/8به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهمتصل به  زیر پیک سه پروتون و پروتون

-98/8تایی در دوبه صورت های بنزن حلقه یهای آروماتیکپروتوند. نشون دیده میوپیک یک پروت

95/8  55/8-29/8در  و به صورت چندتایی پروتون دوبا سطح زیر پیک  سهبا سطح زیر پیک 

 دوبا سطح زیرپیک  38/8-33/8در   پروتون، چهاربا سطح زیر پیک  88/8-72/8، در پروتون

 کربن پروتون متصل بهشوند. مشاهده می پروتون دوسطح زیر پیک با  05/7-07/7در و  پروتون

)طیف شماره  شودا سطح زیر پیک یک پروتون دیده میب 99/01نی به صورت یکتایی در یگروه ایم

03    .) 

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-که نشان شوددیده نمی cm 2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در  H-N به گروه

 (.21)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده

 

-1-فنیل(متیلن[متوکسی-4])–N–فنیل–2شواهد طیفی ترکیب  -2-2-11

H-[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-1-( آمینk69) 

 .دوتره گرفته شده است سولفوکسیدمتیلدی( که درحلال k 31ترکیب ) H NMR1در طیف       

با  75/2ی بنزیلی به صورت یکتایی درهای گروه متوکسی واقع در موقعیت چهار حلقهپروتون

 01/8-02/8تایی درهای بنزن به صورت دوهای آرماتیکی حلقهسطح زیر پیک سه پروتون و پروتون
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   به صورت یکتایی در  ی پیرولحلقهبه متصل شوند. پروتون با سطح زیر پیک دو پروتون دیده می

21/8چندبه صورت های بنزن حلقه یهای آروماتیکپروتونو سایر  نوبا سطح زیر پیک یک پروت-

، پروتون یکبا سطح زیر پیک  22/8-8/8در  پروتون سهبا سطح زیر پیک  54/8-29/8تایی در 

در  ،پروتون دوبا سطح زیرپیک  79/8-75/8پروتون، در  دوبا سطح زیر پیک  82/8-70/8در 

33/8-38/8  02/7-07/7و در  پروتون دوسطح زیر پیک با  با سطح زیر پیک دو پروتون مشاهده

ا سطح زیر پیک یک ب 02/01نی به صورت یکتایی در یگروه ایمکربن به  ن متصلپروتوشوند. می

 (.    20)طیف شماره  شودپروتون دیده می

مربوط  یجذبهیچگونه  ،گرفته شده است (KBr) قرص به صورتاین ترکیب که IR  در طیف       

-که نشان شوددیده نمی cm2011-1 در C≡Cپیوند و  1-cm9511-9911در  H-N به گروه

  (.22)طیف شماره  باشدی پیرول میی تشکیل حلقهدهنده

 

-[تری4،2،1اتینیل(])فنیل-4-آریل-1 مشتقات شواهد طیفی -2-7

 کینوکسالین[a-2،4]  آزولو 

-تری[1،2،4(]اتینیل)فنیل-4-نیتروفنیل(-4)-1شواهد طیفی ترکیب  -2-7-1

 (а61) کینوکسالین[a-4،2]آزولو 

دوتره گرفته شده است.  سولفوکسیدمتیلدی( که در حلال а30ترکیب ) H NMR1در طیف       

با سطح زیر پیک یک  40/8δ-49/8درهای آروماتیکی حلقه های بنزن به صورت دوتایی پروتون

به صورت سه تایی در  ،با سطح زیر پیک چهار پروتون 55/8δ-20/8به صورت چندتایی در ،پروتون

82/8-27/8δ 7/8-72/8به صورت چندتایی در  ،با سطح زیر پیک یک پروتونδ  با سطح زیر پیک

روتون و به صورت چندتایی با سطح زیر پیک سه پ 00/7δ-05/7به صورت چندتایی در  ،دو پروتون
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(و )طیف شماره 29با سطح زیر پیک دو پروتون مشاهده می شوند )طیف شماره  59/7δ-55/7 در

 .الف( 29

گرفته شده است.جذب مربوط به گروه   (KBr)قرص  به صورتاین ترکیب که   IRدر طیف      

C≡C 1در-cm2011(.24)طیف شماره  دیده می شود  

 

 

-[تری4،2،1اتینیل(])فنیل-4-کلروفنیل(-4)-1ترکیب  شواهد طیفی -2-7-2

 (b61)کینوکسالین [a-2،4آزولو]

دوتره گرفته شده است.  سولفوکسیدمتیلدی در حلالکه ( b30ترکیب ) H NMR1در طیف 

با سطح زیر پیک یک  40/8δ-49/8های آروماتیکی حلقه های بنزن به صورت دوتایی در پروتون

به صورت سه تایی  ،با سطح زیر پیک چهار پروتون 55/8δ-20/8به صورت چندتایی در ،پروتون

با سطح زیر پیک  80/8δ-02/7به صورت چندتایی در ،با سطح زیر پیک یک پروتون 22/8δ-8/8در

-پروتون مشاهده میبا سطح زیر پیک یک  09/7δ-04/7به صورت دوتایی در ،شش پروتون

 .(25شوند)طیف شماره 

          . 

گرفته شده است.جذب مربوط به گروه  (KBr)قرص  به صورتاین ترکیب که  IRدر طیف       

C≡C 1-cm2011(.22)طیف شماره  شوددیده می 
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-)فنیل-4-فنیل(متوکسی-4)-1 شواهد طیفی ترکیب -2-7-2

 (c61)کینوکسالین [a-2،4آزولو][تری4،2،1اتینیل(]

 

دوتره گرفته شده است.  سولفوکسیدمتیلدیدر حلال که ( c30ترکیب ) H NMR1در طیف        

با سطح زیر پیک سه پروتون دیده  72/9δ-1/4پروتون های گروه متوکسی به صورت یکتایی در 

با سطح زیر  03/8δ-92/8های آروماتیکی حلقه های بنزن به صورت چندتایی د رشود. پروتونمی

با سطح زیر پیک  12/7δ-03/7با سطح زیر پیک ده پروتون و در 2/8δ-89/8پیک دو پروتون در 

  (.28مشاهده می شوند )طیف شماره  یک پروتون

گرفته شده است.جذب مربوط به   (KBr)قرص   به صورتاین ترکیب که  IR در طیف      

 (.27)طیف شماره  دیده می شود cm 2011-1در     C≡Cهگرو

 

-)فنیل-4-فنیل(متیل-4)-1شواهد طیفی ترکیب  -2-7-4

 (d61) کینوکسالین[a-2،4آزولو][تری4،2،1اتینیل(]

دوتره گرفته شده است.  سولفوکسیدمتیلدیدر حلال که ( d30ترکیب ) H NMR1طیف  در      

شود. با سطح زیر پیک سه پروتون دیده می 15/9δ-2/9پروتون های گروه متیل به صورت یکتایی در

با سطح زیر پیک یازده  2/8δ-82/8آروماتیکی حلقه های بنزن به صورت چندتایی در های پروتون

با سطح زیر پیک یک  93/7δ-52/7با سطح زیر پیک یک پروتون و در  15/7δ-03/7در  ،پروتون

 .(23)طیف شماره  مشاهده می شوند پروتون
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گرفته شده است.جذب مربوط به   (KBr)قرص  به صورتاین ترکیب که   IRدر طیف      

 .(91)طیف شماره  شود.دیده میcm 2011-1در  C≡Cگروه

 

-[تری4،2،1اتینیل(])فنیل-4-کلروفنیل(-2)-1شواهد طیفی ترکیب -2-7-9

 (e61) کینوکسالین[a-2،4آزولو]

  

دوتره گرفته شده است.   سولفوکسیدمتیلدیدر حلال که ( e30ترکیب ) H NMR1طیف  در      

با سطح زیر پیک هشت  52/8δ-23/8های آروماتیکی حلقه های بنزن به صورت چندتایی در پروتون

 با سطح زیر پیک دو پروتون 45/7δ-2/7با سطح زیر پیک سه پروتون و در  14/7δ-2/7در ،پروتون

  (.90شوند )طیف شماره مشاهده می

گرفته شده است.جذب مربوط به گروه   (KBr)قرص  صورتبه این ترکیب که  IRدر طیف       

C≡C  1در-cm2011 (92)طیف شماره شوددیده می. 

 

-[تری4،2،1اتینیل(])فنیل-4-نیتروفنیل(-2)-1شواهد طیفی ترکیب -2-7-9

 (f61) کینوکسالین[a-2،4آزولو]

دوتره گرفته شده است.   سولفوکسیدمتیلدیدر حلال که ( f30ترکیب ) H NMR1طیف  در      

با سطح زیر پیک دوازده  54/8δ-8/8های آروماتیکی حلقه های بنزن به صورت چندتایی درپروتون

 . (99مشاهده می شوند )طیف شماره  با سطح زیر پیک یک پروتون 33/8δ-02/7پروتون و در 
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گرفته شده است.جذب مربوط به   (KBr)قرص   به صورتاین ترکیب که   IRدر طیف      

 (.94)طیف شماره  شوددیده می cm2011-1در C≡Cگروه

 

 

 

 

 

 گیری جهینت -2-6

[ b-2،9پیرولو]-H-0-متیلنآریل-N-فنیل-2روش مورد استفاده برای سنتز مشتقات       

 [کینوکسالینa-9،4آزولو ][تری4،2،0اتینیل(])فنیل-4-آریل-0و (a-k 31)آمین -0-کینوکسالین

(f- a30) و  هایی که درسنتز پیرولواین روش نسبت به سایر روش بدون خطراست. آسان، موثر و

 ها به کار گرفته شده است، دارای ویژگی های زیراست:کینوکسالینآزولوتری

های آلی نیست.زبا گیرد، نیاز به دمای بالا ودرحلال آب انجام می هاواکنش-0

ای نیست.نیاز به جداسازی هیچ واسطه بوده و رفیظیک  هاواکنش-2

مسائل مربوط به محیط زیست مطلوب  اقتصادی و ازنظر  Pd/Cاستفاده از سیستم کاتالیتیکی-9

 باشد.می

 

  نگری آینده -2-19
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ی مشتقات کینوکسالین، تهیهآزولوو تری دارویی مشتقات پیرولو با توجه به خواص بیولوژیکی و      

اهمیت بالایی  های جدید سنتزی ازروش یارائه ها وکینوکسالینآزولوو تری از پیرولو یجدید

 دراین راستا موارد زیر پیشنهاد می گردد: برخوردار است.

 .کربنیمداستفاده از کاتالیزگرهای قابل بازیافت به جای کاتالیزگر پالا-0

  .آرگون انجام واکنش خارج از جو-2

 

 

 



 

 

 

 فصل سوم
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 تجربی بخش

 

 

 

 



 بخش تجربی 

2-1-ها دستگاه 

توسط  MHz411با میدان  )NMR)-H1ای هیدروژن رزونانس مغناطیسی هسته

توسط بخش آنالیز دستگاهی  MHz71بخش آنالیز دستگاهی دانشگاه مازندران و میدان 

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

 (TMS)اند. از مشخص شده (m)و چندتایی  (t)تایی ، سه(d)تایی ، دو(s)صورت یکتایی 

 نیز به عنوان استاندارد داخلی استفاده شده است. 

 Shimadzu 470 IR Spectrometerبا استفاده از دستگاه (IR)های مادون قرمز طیف      

اند. گرفته شده KBrهای های ترکیبات جامد به صورت قرصاند. طیفثبت گردیده

 باشند. می cm)-1(های ارتعاشی در واحد عدد موجی فرکانس
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گیری شده و تصحیح اندازه Bamsteadنقطه ذوب ترکیبات با استفاده از دستگاه       

 صورت نگرفته است.

 

 مواد اولیه  -2 -2

تهیه و به همان شکل مورد استفاده  9مرک و 2فلوکا، 0شرکت های تجاری آکروس از مواد اولیه      

 قرار گرفته است.

 

 

-2،2پیرولو]H--1-متیلنآریل–N–فنیل–2مشتقات  یتهیه -2-2

bآمین-1-[کینوکسالین 

 (لیترمیلی 5)آب  در مول(میلی 2) هیدرازین (مولمیلی 0)کینوکسالین روکلدی مخلوطی از      

 مول(میلی 0)هید آروماتیکدسپس آل دقیقه هم زده شد. 91آرگون به مدت  جو دمای اتاق در در

مخلوطی از سپس  دقیقه دیگر ادامه یافت. 05هم زدن به مدت  به مخلوط واکنش اضافه شد و

به  مول(،میلی 2)پتاسیم و کربنات مول(میلی 10/1)(I)مس، یدیدمول(میلی 15/1) کربنیمدلااپ

نیز اضافه گردید.  (،مولمیلی 2)استیلن دقیقه فنیل 01مخلوط واکنش اضافه شد. پس ازگذشت 

مخلوط واکنش  دمای ساعت دیگر ادامه یافت. سپس 2دمای اتاق به مدت  جو آرگون در هم زدن در

 آنپس از  در این دما نگاه داشته شد. اعتس 21 به مدت و ،افزایش داده درجه سانتیگراد 81 را به

                                                           
 Across   .1  

Fluka .2  

Merck .3  
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و با آب شستشو داده شد. سپس محصول با استفاده از حلال کلروفرم : متانل  ،رسوب حاصل صاف

مشخصات  واکنش و یدمای ذوب، بهره ی ستون کروماتوگرافی جداسازی گردید.( به وسیله0:33)

 .باشدطیفی ترکیبات سنتز شده به صورت زیر می

. 

a69: 2-فنیل--([4-وفلوئور]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:037-211دمای ذوببهره واکنش 32% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/2(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/98-8/40(t, 2H, CH), 

58/8 - 29/8 (m, 9H, CH), 87/8 - 70/8 (m, 2H, CH), 32/8 - 38/8 (m, 4H, CH), 05/7 -

03/7 (m, 2H, CH), 93/01 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 9181(NH), 0211 (C=C), 

0485 (C=C) cm-1.                                                                                                                      

 

 

b69: 2-فنیل--([2-وفلوئور]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:032-034دمای ذوببهره واکنش 34% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/2(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/92-8/95(t, 0H, CH), 

93/8 - 44/8 (m, 0H, CH), 55/8 - 24/8 (m, 4H, CH), 88/8 - 72/8 (m, 2H, CH), 72/8 -

31/8 (m, 0H, CH), 32/8 - 37/8  )m, 2H, CH), 13/7 - 00/7 (m, 0H, CH), 05/7 - 08/7 (m, 

0H, CH), 28/01 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 9121(NH), 0535(C=C); 

0441(C=C) cm-0 
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c69: 2-فنیل--([4-ورکل]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:032-037دمای ذوببهره واکنش 32% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/03(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/58-8/22(m, 5H, 

CH), 88/8 - 72/8 (m, 2H, CH), 72/8 - 77/8 (m, 2H, CH), 34/8 - 32/8 (m, 2H, CH), 04/7 -

07/7 (m, 2H, CH), 40/01 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 9185(NH), 0531(C=C), 

0481(C=C) cm-0. 

 

d69: 2-فنیل--([2-ورکل]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:035-038دمای ذوببهره واکنش 30% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/07(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/42-8/42(t, 0H, CH), 

43/8 - 59/8 (m, 0H, CH), 58/8 - 29/8 (t, 4H, CH), 82/8 - 70/8 (t, 2H, CH), 31/8 - 32/8 (m, 

0H, CH), 34/8 - 32/8  )m, 2H, CH), 12/7 - 13/7 (m, 0H, CH), 0/7 - 05/7 (m, 0H, CH), 

01/32(s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 9181(NH), 0538(C=C), 0485(C=C) cm-0. 

 

e69: 2-فنیل--([4-ورنیت]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:228-223دمای ذوببهره واکنش 32% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/25(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/53-8/25(m, 9H, 

CH), 71/8 - 75/8 (m, 2H, CH), 32/8 - 37/8 (m, 2H, CH), 13/7 - 00/7 (m, 2H, CH), 08/7 -

03/7 (m, 0H, CH), 20/7 - 29/7  )m, 0H, CH), 92/7 - 97/7 (m, 2H, CH), 29/01 (s, 0H, 
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CH, N=CH); IR (KBr): 9121(NH), 0531(C=C), 0435(NO2), 0484(C=C), 

0952(NO2) cm-0. 

 

f69: 2-فنیل--([2-ورنیت]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:253-220دمای ذوببهره واکنش 34% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/24(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/53-8/35(m, 9H, 

CH), 71/8 - 72/8 (m, 9H, CH), 37/8 - 1/7 (m, 2H, CH), 08/7 - 03/7 (m, 0H, CH), 21/7 -

24/7 (m, 0H, CH), 245/7 - 243/7  )m, 0H, CH), 22/7 - 92/7 (m, 0H, CH), 27/7 - 23/7 (m, 

0H, CH), 01/29(s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 9181(NH), 0533(C=C), 

0439(NO2), 0488(C=C), 0955(NO2) cm-0. 

 

. 

 

g69: 2-فنیل--([2-ورنیت]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:222-224دمای ذوببهره واکنش 72% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/22(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/52-8/24(m, 9H, 

CH), 89/8 - 88/8 (m, 0H, CH), 71/8 - 78/8 (m, 9H, CH), 34/8 - 32/8 (m, 2H, CH), 17/7 -

01/7 (m, 2H, CH), 02/7 - 07/7  )m, 2H, CH), 19/00 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 

9185(NH), 0211(C=C); 0431(NO2), 0481(C=C), 0951(NO2) cm-0. 

h69: 2-فنیل--([29-ورکلدی]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 
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:031-032دمای ذوببهره واکنش 75% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/20(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/47-8/53(m, 4H, 

CH), 22/8 - 24/8 (m, 2H, CH), 83/8 - 79/8 (m, 2H, CH), 34/8 - 33/8 (m, 2H, CH), 00/7 -

04/7 (m, 0H, CH), 05/7 - 21/7  )m, 0H, CH), 32/01 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 

9181(NH); 0211(C=C), 0485 (C=C) cm-0. 

 

i69: 2-فنیل--1-متیلنفنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:082-087دمای ذوببهره واکنش 32% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/2(s, 0H, CH, Pyrrole), 8/54-8/55(m, 9H, 

CH), 58/8 - 29/8 (m, 9H, CH), 82/8 - 72/8 (m, 2H, CH), 72/8 - 73/8 (m, 2H, CH), 32/8 -

33/8 (m, 2H, CH), 04/7 - 03/7  )m, 2H, CH), 92/01 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 

9125(NH), 0535(C=C), 0481(C=C) cm-0. 

 

j69: 2-فنیل--([4-متیل]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 

:040-049دمای ذوببهره واکنش 82% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6):2/93)s, 9H, CH, CH3), 8/2(s, 0H, CH, Pyrrole), 

95/8 - 98/8 (d, 2H, CH), 55/8 - 29/8 (m, 9H, CH), 88/8 - 72/8 (m, 4H, CH), 38/8 -

33/8 (m, 2H, CH), 05/7 - 07/7 (m, 2H, CH), 99/01 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 

9171(NH), 0532(C=C), 0421(C=C) cm-.0 

k69: 2-فنیل--([4-متوکسی]متیلن)1-فنیل--[2،2پیرولو-bکینوکسالین]-آمین -1 
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:059-055دمای ذوببهره واکنش 22% 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6):9/75)s, 9H, CH, OCH3), 8/01-8/02(d, 2H, CH), 

21/8 (s, 0H, CH, Pyrrole), 54/8 - 29/8 (m, 9H, CH), 22/8 - 88/8 (m, 0H, CH), 82/8 -

70/8 (m, 2H, CH), 79/8 - 75/8 (m, 2H, CH), 38/8 - 33/8 (m, 2H, CH), 02/7 - 07/7 (m, 

2H, CH), 22/01 (s, 0H, CH, N=CH); IR (KBr): 9151(NH), 0211(C=C), 0425 

(C=C) cm-0. 

 

. 

 

 

 

 

 

  [کینوکسالینa-2،4آزولو][تری1،2،4اتینیل(])فنیل-4-آریل-1ی مشتقات تهیه-2-4

دمای لیتر(در میلی 5مول( در آب )میلی 2مول( ,هیدرازین)میلی 0کلروکینوکسالین)مخلوطی از دی

مول( به مخلوط میلی 0دقیقه هم زده شد. سپس آلدهید آروماتیک) 91اتاق در جو آرگون به 

مول( نیز به مخلوط واکنش اضافه میلی 0واکنش اضافه شد .پس از گذشت چند دقیقه محلول برم )

مول( و میلی 15/1دقیقه دیگرادامه یافت.مخلوطی از پالادیم کربن )21شد و هم زدن به مدت 

دقیقه فنیل استیلن 01مول( به مخلوط واکنش اضافه شد. پس از گذشت میلی 2بنات پتاسیم )کر

ساعت دیگر ادامه 2مول( نیز اضافه گردید.هم زدن در جو آرگون در دمای اتاق به مدت میلی 5/0)
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در  اعتس 01 به مدت و ،افزایش داده درجه سانتیگراد 81 را بهمخلوط واکنش  دمای سپسیافت. 

و با آب شستشو داده شد. سپس محصول با  ،رسوب حاصل صاف آنپس از  این دما نگاه داشته شد.

دمای  ی ستون کروماتوگرافی جداسازی گردید.( به وسیله0:33استفاده از حلال کلروفرم : متانل )

 .باشدمشخصات طیفی ترکیبات سنتز شده به صورت زیر می واکنش و یذوب، بهره

 

 

a61 :1-(4-)تری1،2،4اتینیل(])فنیل-4-نیتروفنیل][2،4آزولو-aکینوکسالین]  

 %32ی واکنش: بهره                                   239-235ذوب:  دمای                           

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/40-8/49(d, 0H, CH), 8/55-8/20(m, 4H, CH,), 

27/8 - 82/8 (t, 0H, CH), 7/8 - 72/8 (m, 2H, CH), 00/7 - 05/7 (m, 9H, CH), 59/7 - 55/7 (m, 

2H, CH), IR (KBr): 2011 )C≡C( cm-0. 

 

. 

 

b61 :1-(4-)تری1،2،4(]اتینیل)فنیل-4-کلروفنیل][2،4آزولو-aکینوکسالین] 

 %72 ی واکنش:بهره                                    273-230دمای ذوب:                            

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6):8/40-8/49(d, 0H, CH), 8/55-8/20(m, 4H, CH,), 

27/8 - 82/8 (t, 0H, CH), 7/8 - 72/8 (m, 2H, CH), 00/7 - 05/7 (m, 9H, CH), 59/7 - 55/7 (m, 

2H, CH); IR (KBr): 2011 )C≡C( cm-0. 
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c61 :1-(4-متوکسی)تری1،2،4(]اتینیل)فنیل-4-فنیل][2،4آزولو-aکینوکسالین] 

  %70ی واکنش بهره                                     251-252دمای ذوب:                         

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 9/72-4/1(s,9H, CH,OCH3), 8/03-8/92(m, 2H, 

CH), 8/2-8/89(m, 01H, CH), 7/12-7/03 (m, 0H, CH), IR (KBr): 2011 )C≡C) cm-0. 

 

 

d30 :1-(4-متیل)تری1،2،4(]اتینیل)فنیل-4-فنیل][2،4آزولو-aکینوکسالین] 

 %72ی واکنش: بهره                                            207-221دمای ذوب:                     

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6):9/15-9/2)s, 9H, CH, CH3), 8/2-8/82(m, 00H, 

CH), 7/15-7/03(m, 0H, CH), 7/93-7/52(m, 0H, CH); IR (KBr):2011 )C≡C ) cm-0. 

 

. 

e30 :1-(2-)تری1،2،4(]اتینیل)فنیل-4-کلروفنیل][2،4آزولو-aکینوکسالین] 

 %79ی واکنش: بهره                                         283-270دمای ذوب:                  

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/52-8/23(m, 7H, CH), 7/14-7/2(m, 9H, CH), 

7/45-7/21(m, 2H, CH); IR (KBr): 2011 )C≡C) cm-0. 

: 

f30 :1-(2-)تری1،2،4(]اتینیل)فنیل-4-نیتروفنیل][2،4آزولو-aکینوکسالین] 
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 %32ی واکنش: بهره                                        272-274دمای ذوب:                 

1HNMR, (411MHz, DMSO-d6): 8/54-8/8(m, 02H, CH), 8/33-7/02(m, 0H, CH), 

IR (KBr):2011  )C≡C) cm-0. 
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      The Pyrrolo and triazoloquinoxalines are present in many pharmaceutical agents 

which exhibit a broad spectrum of biological activities such as antiviral, and 

anticancer properties. 

In this work efficent synthesis of derivatives of 2-phenyl-N-arylmethylene-1-H- 

pyrrolo[2,3-b]quinoxaline-1-amine (90 a-k) and 1-aryl-4-(phenylethynyl) 

[1,2,4]triazolo[4,3-a]quinoxaline (91 a-f) through Pd/C catalyzed heteroannulation has 

been reported. When compounds 2,3-dichloroquinoxaline (39) hydrazine (87) and 

varius aromatic aldehydes (88) was treated with phenylacetylene in water in the 

presence of Pd/C, cuprous iodide and potassiumcarbonate at 70ºC, under argon 

atmosphere, new derivatives of 2-phenyl-N-arylmethylene-1-H- pyrrolo[2,3-

b]quinoxaline-1-amine (90 a-k). were obtained in good to high yields and when 

compounds 2,3-dichloroquinoxaline (39), hydrazine (87), varius aromatic aldehydes 

(88) and bromine (43) was treated with phenylacetylene in water in the presence of 

Pd/C and potassiumcarbonate at 70ºC, under argon atmosphere, new derivatives of 1-

aryl-4-(phenylethynyl) [1,2,4]triazolo[4,3-a]quinoxaline (91 a-f) were obtained in 

good to high yields.  

      The structure of products were stablished from spectroscopic data obtained. In 

conclusion, the described method for the synthesis of 2-phenyl-N-arylmethylene-1-H- 

pyrrolo[2,3-b]quinoxaline-1-amine (90 a-k) and 1-aryl-4-(phenylethynyl) 

[1,2,4]triazolo[4,3-a]quinoxaline (91 a-f) are easy and one-pot procedures which lead 

to high yields of product, and can be extended to the synthesis of other heterocyclic 

compounds. 
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