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  عامل دار هاین ایمینکت سنتز

 و ایزو سیانیدها استرهای استیلنی ،هاهیدرازونبا استفاده از 
 

  ، منیره رضایینیکو سمیه زینلی ،+محمد بیات
 امام خمینی )ره(، قزوین، ایران، دانشکده علوم پایه، دانشگاه بین المللی گروه شیمی

 
 هایرکیبت و استیلنی استرهای با ایزوسیانیدها آلکیل کارآمد و آسان ظرفی، تک جزیی سه واکنش :چکیده

 هایمشتق. شودمی جدید پراستخلاف هایایمین کتن سنتز به منجر اتاق دمای در و کلرومتان دی حلال در هیدرازون
 زده بالا با با بنزهیدرازید هایترکیب یا و آن هایمشتق و ایساتین   با آروماتیک های آلدهید واکنش از هیدرازون

 جاورتم در استیلنی استرهایی به ایزوسیانید آلکیل افزایش از به دست آمده دوقطبی-1،3 حدواسط. شدند تهیه
 توانندمیاستخلاف  پر هایایمین کتن. کند می ایمین کتن تولید ها هیدرازون مانند اسیدی پروتون دارای هایترکیب

ر شرایط د انجام شدن آن واکنش این هایبرتری از. شوند استفاده آلی هایترکیب سنتز برای مناسب ماده پیش عنوان به
 .است کاتالیزگر و خنثی و بدون نیاز به فعال سازی

 
  .استرهای استیلنی ؛ایمین تنک ؛بنزهیدرازید ؛ایزوسیانیدها آلکیل ؛یجزئواکنش سه های کلیدی:واژه

 
KEYWORDS: Three-component reaction; Alkyl isocyanides; Benzhydrazide; Ketenimines; Acetylenic esters 

 
 همقدم

 و ایزوسیانید DMAD از واکنش به دست آمدهزوج یون 

 ایهپایدار است که از واکنش هسته دوستزوج یون، یک حدواسط نا
شود و یک تشکیل می های الکترون دوستخنثی با پذیرنده

وسیعی از  گسترهتشکیل  برایآلی  سنتزهای در حدواسط مهم
از  ایمجموعهاز  پساین حدواسط فعال، هاست. هتروسیکل

 .افتدمیبه دام  هاهسته دوستوسیله به ، هاانتقال

  (ب)، (الف)مسیر  سه، در حقیقت استیلن دی کربوکسیلات
 هسته دوست افزایش پ()و  الف()را پیش روی دارد. در مسیر  (پ)و 

 هسته دوست ب()کند. درمسیر می واکنش چند جزئی را ایجاد
  کندمی بازی یکاتالیزورو نقش  شودمیحذف 

 به طور معمول ب()خواهیم داشت. در مسیر  دوجزئیواکنش  و یک

                                                                                                                                                                                                   
 عهده دار مکاتبات                                                                                                                                         +E-mail: bayat_mo@yahoo.com 

 مانندنوع سوم  هایآمینها و یی مثل فسفینهاهسته دوست
 لف(ا)که در مسیر  دارند، درحالی وجودها ینولینها و کپیریدین

و  (NHCs) های هتروسیکل، کاربنهسته دوست ها پ(و )
  [.1] (1)شمای  ها هستندایزوسیانید

اند دهشهای بسیاری، صدها واکنش چند جزئی توصیفطی سال
های چند جزئی بر مبنای ها واکنشی آنترین دستهکه مهم

عنوان امروزه برخی از ایزوسیانیدها بهایزوسیانیدها است. 
و برخی  ،نگوناگوبرخی برای سنتز ترکیبات دارویی  ،بیوتیکآنتی

زی سنت جدید هایمنظور روششیمی به گوناگونهای عرصه نیز در
 د.گیرنمورداستفاده قرار می
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 استیلن دی کربوکسیلات زوج یون واکنش مسیرهای -1شمای 

 
نتز انواع برای س مؤثریشوند و واسطه تهیه می آسانیبهایزوسیانیدها 

 هاآلی پایدارند که در آن هایاز ترکیب ایدستههستند و تنها ها ترکیب
ای هکربن دو ظرفیتی وجود دارد. وجود کربن دو ظرفیتی منجر به واکنش

 ود.شهای چند جزئی میو واکنش زاییحلقههای واکنش ویژهبهگوناگونی 
ن است که کربن دو ظرفیتی به کرب چنانهای ایزوسیانید مسیر واکنش

  وستدالکترونو  دوستهستهشود و افزایش چهار ظرفیتی تبدیل می
  .گیردمیصورت  نیکربن دو ظرفیتی کارب روی بههر دو 

های چند جزئی بر مبنای های مهم واکنشبرخی از ویژگی
سبز  های در حلالانجام واکنش  :از اندعبارت( IMCRs)ایزوسیانیدها 

نجام ا، شرایط ملایم واکنش، بازده بالای واکنش، مانند آب یا اتانول
وسیعی  سترهگهمچنین دستیابی به  و یزگرواکنش در شرایط بدون کاتال

 [.2] است الاب زیست شناختی های دارویی وفعالیت بااز ترکیبات هتروسیکل 

                                                                                                                                                                                                   
1 Isocyanide-based multicomponent reactions 
2 -adduct 

از  ترمتنوع( IMCRs) 1چند جزیی بر پایه ایزوسیانیدها هایواکنش
 ظرفیت بالای ایزوسیانیدها سبب های چند جزئی دیگر هستند.واکنش

ند یندهای متنوع تشکیل پیوافر مشاهدههای چند جزئی و توسعه واکنش
عاملی و سطح  یهاگروه ه وسیعی ازگسترسبب  شده است همچنین

فضایی  شیمی شده است. هافراوردهدر  ینیفضاگزو  گزینییمیشبالای 
ست. دارویی ا هایترین ویژگی در سنتز ترکیبمهم ،خالص هایترکیب
 نیز اییکنترل فضمسئله  ،های چند جزیی بر پایه ایزوسیانیدهاواکنش

 فضایی جدید وینی یک مرکز سرو پهای یوگی واکنش در .وجود دارد
ترین بیشتاکنون،  [.3، 4] شودراسمیک ایجاد می هایفراورده درنتیجه
دارویی بوده  هایترکیب ، تهیهIMCRsاز  های به دست آمدهفراوردهکاربرد 
 و همچنین متنوع هایفراوردهدر زمان،  ییجوصرفهعملکرد،  سادگیاست. 

 یهاکتشر علاقه مندیترکیبات شیمیایی سبب  گستره وسیعی از
  با استفاده از واکنش های دارویی به انجام طرح های پژوهشی

های واکنش ییژهوشرایط  [.5] شده است چند جزئی بر مبنای ایزوسیانیدها
 گروه عاملی ایزوسیانیدها  یویژهسبب فعالیت  IMCRsچند جزئی 

 هاستهسته دو یدو هرهیچ گروه عاملی دیگری توانایی واکنش با  شده است.
  اصطلاحبهها را در یک اتم مشابه، ندارد که و الکترون دوست

متفاوت با  هایهای عاملی دیگر از اتمگروه .شودیمبیان  2افزایش آلفا
  .دهدیمواکنش  هاهسته دوستها و الکترون دوست

شده است و اولین گزارش  ارایه 3نییپسرتوسط  IMCRاولین 
 1191در سال  4وینترفلدتوسط  DMADواکنش ایزوسیانیدها و 

برای سنتز  ایپایهاین واکنش اولیه  [.9] است شدهبیانمیلادی 
  5شد که در آن زوج یون موردنیاز هایفراوردهبزرگی از  یدسته

 جاورتماز واکنش ایزوسیانیدها و استرهای استیلنی در  به دست آمده
نند کهای افزایش حلقوی شرکت میکربونیل در واکنش هایگروه

 [.7] شونداسپیرو حلقوی را منجر می هایفراوردهو 

 NHو  CHبه  دوقطبیهای یون اغلب در اثر افزایش حد واسط
 .[8-12] شودتشکیل می عضوی 9و  5هتروسیکل های  ،اسیدها OHیا  و

 هایبترکی مجاورتواکنش ایزوسیانیدها با استرهای استیلنی در 
NH - ها ایمین کتن شود.ها مین ایمینمنجر به تشکیل کت اسید

(3C=C=NR2R1R)  ازنظرهستند و  الکترونهمها و کتن هاآلنبا 
 خانواده در زمرهها ن ایمینکت ها پایدارترند.ترمودینامیکی از کتن

 ردتوجهموهای متنوع ، بسیار به دلیل استفاده ها هستند وکیومولن
بسیار فعال واکنش برای  آغازگرهایها به عنوان از آن [.13، 14] هستند

3 Passerini 
4 Winterfeldt 
5 Zwitterion 

(1)  Isocyanide-based multicomponent reactions                                 (2)  -adduct hydrazones 

(3)  Passerini                                                                                             (4)  Winterfeldt 

(5)  Zwitterion 
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  .شودمیعضوی استفاده  9و  5، 4 هایسنتز هتروسیکل
 هان ایمینجهت سنتز کت ایگسترده هایبه تازگی مطالعه

  .[15-24] صورت گرفته است

 
  تجربی بخش

 های به کار برده شدهشیمیایی و دستگاهمواد 

 نیاز بدون و شدهخریداری تجاری صورتبه شیمیایی مواد و هاحلال
 هاترکیبنقطه ذوب  .گرفتند قرار مورداستفاده بیشتر سازیخالص به

شده  گیریاندازه Gallenkamp electerothermal-9100با دستگاه 
صورت به Bruker-Tensor-27با دستگاه   IRهایاست. طیف

 مغناطیسی  رزونانسهای ثبت شده است. طیف KBrقرص 
-Brukerسنج های طیفهای هیدروژن و کربن با دستگاههسته

DRX-300 Avance 300تیبرت هب MHz   75.4 و MHzدر حلال 
 لایه کروماتوگرافی به وسیله واکنش پیشرفت .اندشدهثبت کلروفرم

 96 سیلیکاژل صفحات آلومینیومیو با استفاده از  ،(TLC) 1نازک
 فرابنفش لامپ به وسیله آشکارسازی و شد بررسی Merckشرکت 

  انجام شد.

 
 مشتقات هیدرازون تهیه عمومی روش

یا مشتقات بنزآلدهید  گرم( 147/6) ایساتین  مول میلی 1مقدار 
 تولوئیک( یا پارا 139/6یدرازید )بنزهمول میلی 1، گرم( 161/6)

 لیتر اتانول و چند قطره میلی 8گرم(، در  156/6هیدرازید )بنز
خلوط ساعت م سهاز  پسداده شد و  گرما بازروانیاستیک اسید در شرایط 

 .از تشکیل رسوب صاف شد پسریخته و  خردشدهواکنش بر روی یخ 
 آمدهدستبهخالص  فراورده د.ش بلور نوی در اتانول سازخالصبرای 

 استفاده شد.هیدرازون(  هایمشتقاولیه واکنش ) یمادهبه عنوان  

 
 ایمین کتندی آلکیل روش کار عمومی برای تهیه مشتقات 

یدرازون سنتز شده ه هایمشتقمول از میلی یکمقدار  نخست
سپس  و شدحل  کلرومتانلیتر حلال دی میلی سه( در پیشطبق روش )

زوده شد. افمول دی آلکیل استیلن دی کربوکسیلات به آن میلی یک
لال شده در حیقرقیزوسیانیدها امول آلکیل میلی 2/1از مدتی مقدار  پس

 شد.  افزودهش ی به محلول واکنآرامبهدی کلرومتان، با سرنگ و 
ساعت در دمای اتاق بر روی همزن مغناطیسی  48این محلول به مدت 

 دند.ش تفاده از ستون کروماتوگرافی خالصبا اس هاوردهفراهم زده شد و 

                                                                                                                                                                                                   
1 Thin Layer Chromatography 

 ها فراوردهآنالیز و شناسایی 
Dimethyl 2-((tert-butylimino)methylene)-3-(1-(4-

methylenebenzoyl)-2-(2-oxoindolin-3-ylidene)hydrazinyl)  

succinate (4a): Yield: 0.403 g (80%); Yellow solid; mp 

180-182 C; IR (KBr) (max /cm-1): 3359 (NH), 2971, 2864 

(CH), 2069 (C=C=N), 1747, 1696 (C=O, C=N), 1258, 

1158 (C-N, C-O); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.46 

(9H, s, CMe3), 2.42 (3H, s, CH3), 3.71, 3.76 (6H, 2s, 

2OMe), 5.95 (1H, s, CH), 7.03-7.91 (8H, m, ArH), 13.89 

(1H, s, NH); 13C NMR (75 MHz, CDCl3):  = 21.7 (CH3), 

30.1, 30.7 and 32.3 (3CMe3), 51.3 (CH), 51.9, 53.4 

(2OCH3), 59.4 (CMe3), 62.7 (C=C=N), 110.6, 119.1, 

122.0, 123.7, 124.3, 127.9, 129.6 and 129.2 (CH of Ar), 

129.6, 131.4 (Cipso-CO), 131.7 (Cipso-CH), 136.5 (Cipso-

NH), 140.6 (Cipso-CH3), 143.6 (C=C=N), 161.5, 163.9, 

165.9, 167.7 and 169.7 (C=N, 4C=O). 

 

Dimethyl 2-(1-benzoyl-2-(2-oxoindolin-3-ylidene)hydrazinyl) -

3-((tert-butylimino) methylene)succinate (4b): Yield: 0.308 

g (63%); Yellow solid; mp 207-209 C; IR (KBr) (max /cm-

1): 3375 (NH), 2070 (C=C=N), 1692, 1609 (C=O, C=N), 

1259, 1156 (C-N, C-O); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 

1.42 (9H, s, CMe3), 3.77, 3.84 (6H, 2s, 2OMe), 5.96 (1H, s, 

CH), 7.39-8.01 (9H, m, ArH), 13.95 (1H, s, NH); 13C NMR 

(75 MHz, CDCl3):  = 30.1 (3CMe3), 51.3 (CH), 52.0 and 

53.4 (2OCH3), 59.4 (CMe3), 62.7 (C=C=N), 110.6, 115.7, 

119.9, 122.1, 123.7, 127.9, 128.9, 129.1 and 131.4 (CH of 

ArH), 131.6 (Cipso-CO), 132.1 (Cipso-CH), 132.9 (Cipso-NH), 

141.7 (C=C=N), 161.5, 162.7, 167.6, 168.5 and 169.7 

(C=N, 4C=O). 

 

Dimethyl 2-((cyclohexylimino)methylene)-3-(1-(4-

methylenebenzoyl)-2-(2-oxoindolin-3-

ylidene)hydrazinyl) succinate (4c): Yield: 0.307 g 

(61%); Yellow solid; mp 198-200 C; IR (KBr) (max /cm-1): 

3375 (NH), 2938, 2857 (CH), 2077 (C=C=N), 1694, 1610 

(C=O, C=N), 1260, 1111 (C-N, C-O); 1H NMR (300 MHz, 

CDCl3):  = 1.20-2.11 (10H, m, 5CH2), 2.38 (3H, s, CH3), 

3.57-3.86 (1H, m, CH-N), 3.64, 3.73 (6H, 2s, 2OCH3), 5.92 

(1H, s, CH), 7.04-7.86 (8H, m, ArH), 13.83 (1H, s, NH); 13C 

NMR (75 MHz, CDCl3):  = 21.7 (CH3), 23.9, 25.2 and 33.2 

(cy), 51.5 (CH), 51.9, 53.4 (2OCH3), 58.0 (HC-N), 60.1 

(C=C=N), 110.5, 115.6, 120.7, 122.0, 123.6, 124.6, 127.9 and 

(1)  Thin Layer Chromatography 
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129.1 (CH of ArH), 129.5 (Cipso-CO), 131.4 (Cipso-CH), 138.3 

(Cipso-NH), 141.6 (Cipso-CH3), 143.6 (C=C=N), 161.5, 163.4, 

164.1, 167.7 and 169.7 (C=N, 4C=O). 

 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-(2-oxoindolin-3-ylidene) 

hydrazinyl)-3-((tert-butylimino)methylene)succinate 

(4d): Yield: 0.319 g (60%); Yellow paste; mp 202-204 C; 

IR (KBr) (max /cm-1): 3273 (NH), 2076 (C=C=N), 1691, 

1619 (C=O, C=N), 1249, 1136 (C-N, C-O); 1H NMR (300 

MHz, CDCl3):  = 1.19, 1.30 (6H, m, 2CH3), 1.45 (9H, s, 

CMe3), 4.23-4.28 (4H, 2s, 2OCH2), 5.93 (1H, s, CH), 7.06-

7.99 (10H, m, ArH), 13.97 (1H, s, NH); 13C NMR (75 

MHz, CDCl3):  = 14.1, 14.3 (2CH3), 30.1, 30.7 and 31.6 

(3CMe3), 51.4 (CH), 59.8 (CMe3), 60.6 and 61.6 (2OCH2), 

63.0 (C=C=N), 110.7, 119.8, 120.6, 123.6, 124.4, 127.8, 

128.8, 129.4 and 130.9 (CH of ArH), 131.5 (Cipso-CO), 

132.0 (Cipso-CH), 132.8 (Cipso-NH), 141.8 (C=C=N), 

161.5, 163.6, 164.0, 167.1 and 169.3 (C=N, 4C=O). 

 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-(2-oxoindolin-3-ylidene)hydrazinyl)-

3-((cyclohexylimino)methylene)succinate (4e): Yield: 

0.315 g (58%); Yellow oil; mp 198-200 C; 1H NMR (300 

MHz, CDCl3):  = 1.09, 1.41 (6H, m, 2CH3), 1.20-2.11 (10H, 

m, 5CH2), 3.99-4.20 (4H, m, 2OCH2), 5.85 (1H, s, CH), 7.00-

7.87 (8H, m, ArH), 13.85 (1H, s, NH); 13C NMR (75 MHz, 

CDCl3):  = 14.1, 14.3 (2CH3), 23.8, 25.6 and 33.2 (cy), 51.5 

(CH), 59.9 (HC-N), 60.6 and 61.6 (2OCH2), 63.0 (C=C=N), 

110.6, 115.8, 120.5, 122.5, 123.6, 124.6, 127.9 and 129.1 (CH 

of ArH), 129.7 (Cipso-C), 131.4 (Cipso-CH), 139.3 (Cipso-NH), 

141.6 (Cipso-CH3), 143.6 (C=C=N), 161.5, 163.4, 164.1, 168.7 

and 169.7 (C=N, 4C=O). 

 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-benzylidenehydrazinyl-3-

(cyclohexylimino) methylene) succinate (6a): Yield: 

0.352 g (70%); White crystals; mp 136-140 C; IR (KBr) 

(max /cm-1): 3046 (=CH), 2936, 2860 (CH), 2078 

(C=C=N), 1738, 1666 (C=O, C=N), 1110 (C-O), 825 

(C=C-H); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.24 (H, t, 3JHH 

= 7.0 Hz, CH3), 1.26 (3H, t, 3JHH = 7.0 Hz, CH3), 1.30-2.10 

(10H, m, 5CH2), 3.85-3.99 (1H, m, CH-N), 4.10-4.40 (4H, 

m, 2OCH2), 5.81 (1H, s, CH), 7.27-7.74 (10H, m, arom.), 

8.17 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 MHz, CDCl3):  = 14.5 

and 14.4 (2CH3), 23.7, 25.3 and 32.9 (cy), 54.3 (CH), 58.8 

(HC-N), 60.4 and 62.1 (2OCH2), 60.4 (C=C=N), 127.4, 

127.5, 128.6, 129.7, 129.7 and 130.4 (arom. CH), 134.6 

and 134.8 (2Cipso), 142.1 (C=C=N), 163.1, 167.5, 170.3 

and 170.7 (C=N, 3C=O); MS: m/z (%) = 503.4 (M+, 1), 

399 (10), 317 (7), 280 (50), 198 (100), 170 (40), 142 (34), 

124 (22), 105 (94), 77 (37), 55 (44). 

 

Dimethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-chlorobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene)succinate (6b): Yield: 

0.382 g (75%); White crystals; mp 153-163 C; IR (KBr) 

(max /cm-1): 3044 (=CH), 2937, 2856 (CH), 2072 

(C=C=N), 1749, 1670 (C=O, C=N), 1147 (C-O), 825 

(C=C-H); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.32-2.05 

(10H, m, 5CH2), 3.75, 3.78 (6H, 2s, 2OMe), 3.87-3.94 

(1H, m, CH-N), 5.80 (1H, s, CH), 7.27-7.74 (9H, m, 

arom.), 8.15 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 MHz, 

CDCl3):  = 23.8, 25.4 and 32.9 (cy), 51.7 (CH), 53.1 

(HC-N), 54.3 and 58.3 (2OCH3), 60.5 (C=C=N), 127.4, 

128.6, 128.8, 129.7, 129.8 and 130.7 (arom. CH), 133.1 

and 134.4 (2Cipso), 135.5 (C=C=N), 161.6, 167.9, 170.7 

and 170.7 (C=N, 3C=O); MS: m/z (%) = 510.1 (M+, 2), 

404 (4), 371 (4), 289 (4), 252 (52), 170 (100), 138 (32), 

105 (97), 77 (57), 55 (61), 41 (32). 

 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-chlorobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene)succinate (6c): Yield: 

0.322 g (60%); Yellow paste; mp 151-156 C; IR (KBr) 

(max /cm-1): 3047 (=CH), 2936, 2860 (CH), 2078 

(C=C=N), 1738, 1666 (C=O, C=N), 1101 (C-O), 825 

(C=C-H). 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.24 (H, t, 
3JHH =7.12 Hz, CH3), 1.26 (3H, t, 3JHH = 7.12 Hz, CH3), 

1.31-2.05 (10H, m, 5CH2), 3.90-3.97 (1H, m, CH-N), 

4.11-4.32 (4H, m, 2OCH2), 5.77 (1H, s, CH), 7.27-7.72 

(9H, m, arom.), 8.16 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 

MHz, CDCl3):  = 14.2 and 14.4 (2CH3), 23.7, 25.3 and 

32.9 (cy), 54.3 (CH), 58.8 (HC-N), 60.4 and 62.0 

(2OCH2), 60.4 (C=C=N), 127.4, 127.5, 128.6, 129.7, 

129.7 and 130.4 (arom. CH), 134.6 and 134.8 (2C ipso), 

142.1 (C=C=N), 163.1, 167.5, 170.3 and 170.7 (C=N, 

3C=O). 

 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-(3-chlorobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene) succinate (6d): Yield: 

0.366 g (68%); Green oil; IR (KBr) (max /cm-1): 3046 

(=CH), 2936, 2860 (CH), 2078 (C=C=N), 1738, 1666 

(C=O, C=N), 1110 (C-O), 825 (C=C-H); 1H NMR (300 

MHz, CDCl3):  = 1.22 (H, t, 3JHH =6.5 Hz, CH3), 1.26 

(3H, t, 3JHH = 6.5 Hz, CH3), 1.30-1.97 (10H, m, 5CH2), 

3.89-3.90 (1H, m, CH-N), 4.05-4.35 (4H, m, 2OCH2), 5.78 
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(1H, s, CH), 7.25-7.70 (9H, m, arom.), 8.15 (1H, s, 

HC=N); 13C NMR (75 MHz, CDCl3):  = 14.1 and 14.4 

(2CH3), 23.6, 25.7 and 32.9 (cy), 54.5 (CH), 59.4 (HC-N), 

60.4 (C=C=N), 61.5 and 62.0 (2OCH2), 126.6, 127.1, 

127.5, 128.4, 128.9, 129.6, 129.8 and 130.6 (arom. CH), 

134.6 and 136.5 (2Cipso), 140.3 (C=C=N), 162.5, 167.4, 

170.3 and 170.7 (C=N, 3C=O). 

Dimethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-bromobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene)succinate (6e): Yield: 

0.370 g (67%); Yellow paste; mp 153-160 C; IR (KBr) (max 

/cm-1): 3044 (=CH), 2937, 2856 (CH), 2072 (C=C=N), 1749, 

1670 (C=O, C=N), 1147 (C-O), 825 (C=C-H); 1H NMR (300 

MHz, CDCl3):  = 1.58-1.78 (10H, m, 5CH2), 3.79, 3.81 (6H, 

2s, 2OMe), 3.81-3.85 (1H, m, CH-N), 5.78 (1H, s, CH), 7.39-

7.73 (9H, m, arom.), 8.12 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 MHz, 

CDCl3):  = 23.8, 25.1 and 32.9 (cy), 51.7 (CH), 53.1 (HC-N), 

54.3 and 58.3 (2OCH3), 60.5 (C=C=N), 127.4, 128.6, 128.8, 

129.7, 129.8 and 130.7 (arom. CH), 133.1 and 134.4 (2Cipso), 

135.5 (C=C=N), 161.6, 167.9, 170.6 and 170.7 (C=N, 3C=O). 

 

Dimethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-bromobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((tert-butylimino) methylene)succinate (6f): Yield: 

0.380 g (72%); Yellow solid; mp 156-163 C; IR (KBr) 

(max /cm-1): 3050 (=CH), 2937, 2850 (CH), 2074 

(C=C=N), 1748, 1673 (C=O, C=N), 1018 (C-O), 826 

(C=C-H); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.46 (9H, s, 

CMe3), 3.74, 3.77 (6H, 2s, 2OMe), 5.76 (1H, s, CH), 7.38-

7.73 (9H, m, arom.), 8.06 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 

MHz, CDCl3):  = 28.3, 29.6 and 30.0 (CMe3), 51.7 (CH), 

53.4 (CMe3), 54.1 and 59.6 (2OCH3), 62.4 (C=C=N), 

127.4, 128.8, 129.7, 130.1, 130.7 and 131.7 (arom. CH), 

133.4 and 134.2 (2Cipso), 140.5 (C=C=N), 162.9, 167.8, 

170.6 and 170.6 (C=N, 3C=O). 

 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-bromobenzylidene)hydrazinyl)-3- 

((tert-butylimino) methylene)succinate (6g): Yield: 0.251 

g (50%); White paste; IR (KBr) (max /cm-1): 3050 (=CH), 

2937, 2850 (CH), 2074 (C=C=N), 1748, 1673 (C=O, 

C=N), 1018 (C-O), 826 (C=C-H); 1H NMR (300 MHz, 

CDCl3):  = 1.24 (H, t, 3JHH = 7.14 Hz, CH3), 1.26 (3H, t, 
3JHH = 7.14 Hz, CH3), 1.48 (9H, s, CMe3), 4.17-4.26 (4H, 

m, 2OCH2), 5.74 (1H, s, CH), 7.27-7.72 (9H, m, arom.), 

8.08 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 MHz, CDCl3):  = 14.2 

and 14.4 (2CH3), 28.3, 29.6 and 30.0 (CMe3), 51.7 (CH), 

53.4 (CMe3), 60.4 and 62.0 (2OCH2), 60.4 (C=C=N), 

127.4, 127.5, 128.6, 129.7, 129.7 and 130.4 (arom. CH), 

134.6 and 134.8 (2Cipso), 142.1 (C=C=N), 163.1, 167.5, 

170.3 and 170.7 (C=N, 3C=O). 

 

Dimethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-methoxybenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene)succinate (6h): Yield: 

0.450 g (94%); Yellow powder; mp 97-102 C; IR (KBr) 

(max /cm-1): 3044 (=CH), 2937, 2856 (CH), 2072 

(C=C=N), 1749, 1670 (C=O, C=N), 1147 (C-O), 825 

(C=C-H); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.30-1.77 

(10H, m, 5CH2), 3.75, 3.79 (6H, 2s, 2OMe), 3.84-3.89 

(1H, m, CH-N), 5.79 (1H, s, CH), 6.84-7.75 (9H, m, 

arom.), 8.13 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 MHz, CDCl3): 

 = 23.8, 25.1 and 32.9 (cy), 51.6 (CH), 52.9 (HC-N), 55.3 

and 58.6 (2OCH3), 60.5 (C=C=N), 127.0, 127.2, 127.4, 

129.0, 129.8 and 130.5 (arom. CH), 129.8 and 130.5 

(2Cipso), 134.6 (C=C=N), 160.9, 168.2, 170.4 and 170.6 

(C=N, 3C=O). 

 

Dimethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-nitrobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene)succinate (6i): Yield: 

0.371 g (75%); Brown oil; IR (KBr) (max /cm-1): 3044 

(=CH), 2937, 2856 (CH), 2072 (C=C=N), 1749, 1670 

(C=O, C=N), 1147 (C-O), 825 (C=C-H); 1H NMR (300 

MHz, CDCl3):  = 1.28-2.07 (10H, m, 5CH2), 3.67, 3.92 

(6H, 2s, 2OMe), 3.85-3.92 (1H, m, CH-N), 5.81 (1H, s, 

CH), 7.27-8.06 (9H, m, arom.), 8.17 (1H, s, HC=N); 13C 

NMR (75 MHz, CDCl3):  = 29.5, 31.9 and 32.9 (cy), 51.6 

(CH), 53.5 (HC-N), 54.4 and 57.9 (2OCH3), 60.4 

(C=C=N), 126.3, 127.5, 127.8, 128.4, 129.7 and 130.9 

(arom. CH), 134.1 and 134.5 (2Cipso), 136.7 (C=C=N), 

161.4, 165.2, 167.6 and 170.6 (C=N, 3C=O). 

 
Dimethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-fluorobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene)succinate (6J): Yield: 

0.330 g (67%); Dark yellow solid; mp 93-95 C; IR (KBr) 

(max /cm-1): 3044 (=CH), 2937, 2856 (CH), 2072 (C=C=N), 

1749, 1670 (C=O, C=N), 1147 (C-O), 825 (C=C-H); 1H 

NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.62-1.99 (10H, m, 5CH2), 

3.71, 3.81 (6H, 2s, 2OMe), 3.84-3.91 (1H, m, CH-N), 5.80 

(1H, s, CH), 6.94-7.71 (9H, m, arom.), 8.15 (1H, s, HC=N). 
13C NMR (75 MHz, CDCl3):  = 23.8, 25.7 and 32.9 (cy), 

51.6 (CH), 52.9 (HC-N), 54.4 and 58.4 (2OCH3), 60.4 

(C=C=N), 127.4, 128.2, 128.9, 129.7, 130.7 and 131.6 

(arom. CH), 133.2 and 134.5 (2Cipso), 141.0 (C=C=N), 

162.0, 165.6, 168.0 and 170.6 (C=N, 3C=O). 
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 . 6ایمین  کتن گوناگون هایمشتق ـ1 جدول

 
 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-(4-fluorobenzylidene)hydrazinyl)-

3- ((cyclohexylimino) methylene)succinate (6k): Yield: 

0.354 g (68%); Dark yellow solid; mp 94-98 C; IR (KBr) 

(max /cm-1): 3046 (=CH), 2936, 2860 (CH), 2078 

(C=C=N), 1738, 1666 (C=O, C=N), 1110 (C-O), 825 

(C=C-H); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  = 1.23 (3H, t,  
3JHH = 7.0 Hz, CH3), 1.27 (3H, t, 3JHH = 7.0 Hz, CH3),  

1.34-1.99 (10H, m, 5CH2), 3.85-3.99 (1H, m, CH-N),  

4.16-4.28 (4H, m, 2OCH2), 5.77 (1H, s, CH), 6.97-7.70 

(9H, m, arom.), 8.16 (1H, s, HC=N); 13C NMR (75 MHz, 

CDCl3):  = 14.2 and 14.4 (2CH3), 23.7, 25.2 and 32.9 

(cy), 54.5 (CH), 58.7 (HC-N), 60.4 and 62.0 (2OCH2), 

60.4 (C=C=N), 127.4, 129.2, 129.3, 129.5, 130.5 and 

130.8 (arom. CH), 131.8 and 134.8 (2Cipso),  

140.8 (C=C=N), 162.7, 167.5, 170.3 and 170.6 (C=N, 

3C=O). 

 

Diethyl 2-(1-benzoyl-2-(2-nitrobenzylidene)hydrazinyl)-3- 

((cyclohexylimino) methylene)succinate (6l): Yield: 0.351 

g (64%); Yellow paste; IR (KBr) (max /cm-1): 3046 (=CH), 

2936, 2860 (CH), 2078 (C=C=N), 1738, 1666 (C=O, C=N), 

1110 (C-O), 825 (C=C-H); 1H NMR (300 MHz, CDCl3):  

 = 1.25 (3H, t, 3JHH = 7.0 Hz, CH3), 1.27 (3H, t, 3JHH = 7.0 

Hz, CH3), 1.34-2.16 (10H, m, 5CH2), 3.74-3.91  

(1H, m, CH-N), 4.18-4.34 (4H, m, 2OCH2), 5.99 (1H, s, 

CH), 7.44-7.98 (9H, m, arom.), 8.06 (1H, s, HC=N); 13C 
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NMR (75 MHz, CDCl3):  = 14.1 and 14.4 (2CH3), 23.7, 

25.2 and 32.9 (cy), 54.5 (CH), 58.7 (HC-N), 60.4 and  

62.0 (2OCH2), 60.4 (C=C=N), 127.4, 129.2, 129.3,  

129.5, 130.5 and 130.8 (arom. CH), 131.8 and 134.8 

(2Cipso), 140.8 (C=C=N), 162.7, 167.5, 170.3 and 170.6 

(C=N, 3C=O). 

 ث بح ها ونتیجه

ا به ها و همچنین توجه مایمین کتنبا در نظر گرفتن اهمیت سنتز 
 ایزوسیانیدها  1:1افزایش  از حاصل دوقطبی حدواسط یونشیمی 

برای  و کارآمدبه دی آلکیل استیلن دی کربوکسیلات، روشی آسان 
  یاد شدهها از طریق به دام اندازی حدواسط ایمین کتنسنتز 

 . اسیدها سنتز شده در آزمایشگاه گزارش شده است - NHبا 
و دی آلکیل استیلن دی کربوکسیلات  (1)ایزوسیانید  نخستدر 

 )به دست آمده از (3)های هیدرازون با مشتق 1به صورت تک ظرف (2)
تان مو بنزهیدرازید( در دمای اتاق و حلال دی کلرو ایساتین  واکنش 

(. همچنین 2شد )شمای  (4)ایمین  کتنبه مدت دو روز منجر به سنتز 
  (5) 2و ترکیب بنزوئیل هیدرازون (2)، (1)از واکنش 

با  (9) ایمین کتناز واکنش بنزآلدهید و بنزهیدرازید(،  به دست آمده)
(. همانگونه 1جدول  -3تهیه شدند )شمای  درخشانبازده متوسط تا 

های الکترون دهنده با بازده نشان داده شده، آلدهید 1که در جدول 
 اند.بالاتری نسبت به آلدهیدهای الکترون کشنده وارد واکنش شده

 IR ،HNMR1، C NMR13به وسیله طیف سنجی  هافراوردهساختار 

جذب رای همه فرآورده ها ب IRیید شد. طیف أت CHNآنالیزهای  و
نشان  cm 2691-1حدود را در  (C=C=N)ایمین  کتنگروه عاملی 

 ، cm 1747-1 یهافرکانسها در فرآورده تربیشدهد. در می
1-cm 1919  1و-cm 1158 های مربوط به گروه عاملی پیامC=O ،

C=N  وC-O 1طیف  درشود. می دیدهH NMR  ساختارها پیام 
تشکیل  دهندهنشانظاهر شده که  15/5 ناحیه در )متِین( CHیکتایی 

پیام مربوط به کربن  13C NMRطیف  همچنین در است. فراورده
  C=NC=و پیام کربن گروه  3/51جایی شیمیایی هجاب متِین در

عنوان به 9/143در ناحیه  =NCC=ایمین  کتنو کربن  7/92در ناحیه 
 اند.ظاهر شدههای کلیدی ساختار محصول پیام

 4شمای  در هافراورده تهیه برای واکنش پیشنهادی مکانیسم
 استربه ( 1) ایزوسیانیدها افزایش آلکیل اثر درآورده شده است. 

 اسیدی که هیدروژن شودمی تشکیل (7) ( حدواسط2استیلنی )
  شده تشکیل کند، آنیونجذب می را (3) اولیه ساختار ماده در موجود

و کند می ( حمله8) الکترون کم کربن ( به1) اولیه ماده ساختار در
دست آمد به (4) ایمین کیتین الکترونیهای انتقال طی سرانجام

 است(. همانند( نیز 9ایمین ) کتن)مکانیسم تشکیل 

 
 گیری نتیجه

 یزوسیانیدها ا 1:1افزایش  از حاصل یدوقطب حدواسط یون
سنتز و  3به دی آلکیل استیلن دی کربوکسیلات در شرایط ملایم و درجا

 ـ کتنهیدرازون منجر به سنتز فرآورده های  هایدر واکنش با ترکیب
 این واکنش انجام آن در دمای اتاق و  هایبرتریشود. از ایمین می

 از این ساختارها با توجه به ساختارهای هرکدام است. ستعدم نیاز به کاتالی
و  توانند کاربردهای زیست شناختیاند میسنتز شده ترپیشکه  همانندی

 دارویی داشته باشند.
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