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 MgO ی نانوپودرها هیته ی برا شده  اصلاح سبز روش

 سنتز ی برا  کارآمد کاتالیست کی عنوان به

 نیدیمیریپ[-2،3a]ازولویت[-3،4d] رانو یپ های مشتق 
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(  HSBMدر این پژوهش سه روش ساده شامل شرایط گرمایی، فراصوت و روش آسیاب کاری با سرعت بالا )  :چکیده
مشتق  تهیه  پیرانوبرای  نانوپودرهای  -2،3a]تیازولو[-3،4d]های  در حضور  بدون  منیزیم  [پیریمیدین  شرایط  در  اکسید 

،  XRD  هایاکسید در محلول آبی دارای آب پرتقال تازه تهیه شده و با فناوریمنیزیم  . نانوپودرهای  به کار رفتحلال  
FE-SEM ،EDS   وFT-IR  شناسایی شد . 
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 مقدمه 

  خاصیت   دلیل به   پیریمیدین   هسته   دارای   آلی   های ترکیب 
  و   دانان   شیمی  از  بسیاری  توجه   مورد   نظیر  بی   دارویی  و  شیمیایی

  های هسته   سایر   با   که   هنگامی   ها ترکیب   این .  اندگرفته   قرار   داروسازان 
  مؤثرتری   و   جدید   دارویی   هایویژگی  شوند  ترکیب  هتروسیکلیک

  را   ها آن   دارویی   های ویژگی  است  ممکن   همچنین .  داشت  خواهند 
و یا    آزول تری   دارای هسته   پیریمیدین   هایداربست .  دهند  افزایش 

ترکیب  فعالیت سایر  دارای  هتروسیکلیک     سرطانی،   ضد   هایهای 
از  باش می  قارچ   ضد   و   باکتری   ضد  سل،   ضد ی  هاهسته ند. تعدادی 

عامل  از  پیریمیدین  حلقه  تعدادی    قوی   تومور   ضد   ها دارای  و  بوده 
 

 Email: khalaj_mehdi@yahoo.com & m.khalaj@buiniau.ac.ir+                                            دار مکاتبات                                            عهده  *

پتانسیل    آزمایشگاهی   باکتریایی  ضد  فعالیت  و  میکروبی   ضد   دیگر 
  باعث شد تمایل به   هاویژگی   این.  انده داد   نشان   چشمگیری از خود 

 .  ]1-5[افزایش یابد  پیریمیدین  هایآنالوگ  از   تعدادی سنتز
عنوان مشتق  به  تیازولوپیریمیدین    ی ها هسته های  مشتق   های 

کاربردهای دارای  مورد  دارویی  پیریمیدینی  همیشه    توجه  بالا 
   HIVضد   سرطان،   های ضد عامل   عنوان   به   ها آن   از   زیرا   .ندا  گرفته  قرار

 های تیازولو پیریمیدین اثرهایمشتق  .شودمی  استفاده  باکتری   ضد   و 
خوبی     اند گذاشته   نمایش   به VEGFR-2 برابر  در  مهارکنندگی 

انتخابی  صورت  دهیدروژناز به   آنزیم  های از جمله مهارکننده و 

mailto:khalaj_mehdi@yahoo.com
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 MgOبا استفاده از نانوپودرهای   ني ديمي ريپ[-2،3a]ازولو يت[ -3،4d]رانو يپ های تهيه مشتق - 1شمای 

 
  گسترده   توجه   های تیازولو پیریمیدین مورد مشتق   سنتز   هستند. بنابراین، 

 . ]6-10[است    گرفته   قرار   دارویی   و علوم   پژوهشگران حوزه شیمی 
مشتق  گوناگونی  های راه  تاکنون سنتز  تیازولو   هایبرای 

 ها عبارتند از: تراکمشده است که تعدادی از آنپیریمیدین گزارش  
شامل  چند -2و    ها،کوومارین  هیدروکسی- 4  آلدهیدها،  جزئی 

، واکنش ]11[یونی    مایع  یک  توسط   شده  مینوبنزوتیازول کاتالیزآ
ایزاتین، مشتقسه جزیی مشتق دی  -1،3-های سیکلوهگزانهای 

و   بنزو- 2اون،  اون  -4-پیریمیدین[-2،3a] تیازولو[5،4]هیدروکسی 
- پیتکت  واکنش،  ]12[کاتالیز شده به وسیله فسفوتنگستیک اسید  

، و همچنین ]14[هاک  -ویلسمایر  واکنش  از  استفاده،  ]13[سپنگلر  ا
 و  بنزآلدئیدها،  کومارین،  هیدروکسی-4  جزئی  سه  واکنش  روش   از
 . ]15[تیازول  متیل -5 آمینو-2

ترکیب  دامنه  گسترش  عنوان  های  برای  به  پیریمیدین  تیازولو 
سنتز    هایی ترکیب  مطالعه  به  حاضر  شمای  بالا،  دارویی  قابلیت  با 
  از   استفاده   با   ن ی د ی م ی ر ی پ [-2،3a] ازولو ی ت [-3،4d] رانو ی پ های  مشتق 
 (. 1  شمای ) می پردازد.    کارآمد   کاتالیست   یک   عنوان   به  MgO های نانوذره 

 

 بخش تجربی 
شیمیایی  همه   یتجار  منابع   از   ها حلال   و   ها کاتالیست   ، مواد 

های ذوب ترکیب   نقطه .  د انشده تهیه  (  فلوکا   مرک،   آکروس،   چ، یآلدر ) 
الکتروترمال   دستگاه  از  استفاده  با  شد. اندازه   9100جامد  گیری 

و با استفاده    IR-460با استفاده از طیف سنج شیمادزو    IRهای  طیف 
 NMR-C13  و   NMR-H1 های  از قرص پتاسیم برمید ثبت شدند. طیف 

بروکر   دستگاه  از  استفاده   درحلال  DRX-500 AVANCEبا 

مقیاس   در  و  دوتره  تترا  ppmکلرفرم  مجاورت   سیلان متیلدر 
  ترتیب ثبت شدند. مگاهرتز، به   125و    500عنوان استاندارد داخلی در  ه ب 

فاینیگان  طیف دستگاه  از  استفاده  با  جرمی     MAT-8430های 
  ولت ثبت شدند. آنالیزهای عنصری الکترون   70ر پتانسیل یونیزاسیون  د 

ها با استفاده از آنالیز عنصری هرائوس انجام شدند. پیگیری واکنش
سیلیکاژل   از  استفاده  با  نازک  لایه  کروماتوگرافی    60توسط 

(Merck, item number 116835 و لامپ )UV صورت گرفت . 
 

   دیاکسم یز ی من نانوپودرهای تهیه 

 ، (آب  لیترمیلی   200  در  مول ی لیم  20)  تراتین  میزیمن محلول  به
  لیترمیلی  100  سپس  و  شد  افزوده  پالپ  دارای  پرتقال   آب  لیترمیلی  3

  تابش   زیر  و  همزدن  حال   در  مخلوط  به (  ٪15)  اکیآمون  محلول
 رسوب.  برسد  12  به  pH  فاکتور  که  یزمان  تا  شد  افزوده  فراصوت

 درجه  80  یدما  در  آب  با   شستشو  و  یجداساز  از  پس  دست آمدهبه
 سلسیوس   درجه  500  در   کردن  نهیکلس  از  پس.  شد  خشک  سلسیوس 

 دست آمد. به  دیاکسم یزیمننانوپودرهای  ساعت 3 مدت به
 

 ن یدی میر یپ[-2،3a]ازولویت[-3،4d]رانوی پ های مشتق سنتز

 A روش 

  ن یآم-2-ازولیت  لیمت-5  ،(مولمیلی  1)  دیآلده  مخلوط  به
-4/    اون-2-رانیپ-H2-لیمت-6-یدروکس یه-4  و(  مولمیلی  1)
  د ی اکس   م ی ز ی من   ی نانوپودرها   گرم   0/ 025  ، ( مول میلی   1)   ن ی کومار   ی دروکس ی ه 

 ( 2  جدول)  مشخص  زمان  مدت  برای  واکنش  مخلوط  شده  افزوده
  درجه   110  دمای  در  روغن  حمام  درون  واکنش  شدن  کامل  تا
نازک   توسط  واکنش.  شد  داده   گرما لسیوس  س کروماتوگرافی لایه 
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  پس .  شد  دنبال (  1به    9نسبت    استاتل  اتی  /هگزان  نرمالمخلوط  )
 آن  به  و  شده  سرد  محیط  دمای  تا  واکنش  مخلوط  واکنش  پایان  از

  صورت  به  یآل   هایترکیب  تا  شد  جوشانده  و  شده   افزوده  اتانول
  شده   جدا  یصاف  کاغذ  توسط   نامحلول  کاتالیست  سپس.  دیدرآ  محلول

 آمد. دستبه  اتانول  در دوباره تبلور توسط خالص فراورده و
 

 B روش 

  با   پارامترها   همه .  شد   توسط حمام فراصوت جایگزین   روغن   حمام 
  یکسان   سلسیوس   درجه   100  دمای   در   فراصوت   تابش   جز   به   A  روش 

 . هستند 

 
 C روش 

  زنی  سنگ   ویال   یک   در   اولیه   مواد   ، A  روش   با   همانند   طور   به 
  که  شدند   آسیاب   و   مخلوط   لیتر میلی   10  حجم  با   استیل   جنس   از 
  شد   استفاده   سلسیوس    درجه   90  و   هرتز   25  در   استیل   های گلوله   از 
 . بود   A  روش   همانند   بعدی   های مرحله   . ( گرم   1/ 04:  جرم   ؛   متر میلی   6:  قطر ) 

 
2,8-dimethyl-5-phenyl-5H,6H-pyrano[4,3-d]thiazo 

lo[3,2-a]pyrimidin-6-one (Table 2, Product d1): 1H-
NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ = 2.18 (s, 3H), 2.21 (s, 3H), 
5.59 (s, 1H), 6.75 (s, 1H), 7.24 (t, J = 8.4 Hz, 2H), 7.36-
7.40 (m, 2H), 7.47 (d, J = 8.0 Hz, 2H) ppm; 13C-NMR (100 
MHz, DMSO-d6): δ = 12.9, 20.7, 69.6, 101.9, 111.2, 120.4, 
126.9, 128.4, 128.9, 132.8, 140.2, 143.7, 162.4, 166.2, 
169.3 ppm; MS: m/z (%)= 310 (39%), 309 (100%); Found: 
C, 65.68; H, 4.43; N, 8.88; S, 10.26% C17H14N2O2S; 
requires: C, 65.79; H, 4.55; N, 9.03; S, 10.33%. 

2,8-dimethyl-5-(p-tolyl)-5H,6H-pyrano[4,3-d]thiaz 

olo[3,2-a]pyrimidin-6-one (Table 2, Product d2): 1H-
NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ = 2.17 (s, 3H), 2.21 (s, 3H), 
2.23 (s, 3H), 5.47 (s, 1H), 6.74 (s, 1H), 7.14 (d, J = 8.6 Hz, 
2H), 7.37 (s, 1H), 7.43 (d, J = 8.6 Hz, 2H) ppm; 13C-NMR 
(100 MHz, DMSO-d6): δ = 12.9, 20.7, 22.1, 66.9, 101.8, 
111.2, 121.3, 125.1, 126.8, 129.9, 135.6, 139.3, 143.6, 162.1, 
166.1, 169.3 ppm; MS: m/z (%)= 324 (53%), 323 (100%); 
Found: C, 66.48; H, 4.81; N, 8.53; S, 9.79% C18H16N2O2S; 
requires: C, 66.65; H, 4.97; N, 8.64; S, 9.88%. 

2,8-dimethyl-5-(o-tolyl)-5H,6H-pyrano[4,3-d]thiaz 
olo[3,2-a]pyrimidin-6-one (Table 2, Product d5): 1H-
NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ = 2.18 (s, 3H), 2.22 (s, 3H), 
2.25 (s, 3H), 5.51 (s, 1H), 6.75 (s, 1H), 7.11 (d, J = 8.4 Hz, 
1H), 7.26-7.33 (m, 2H), 7.38 (s, 1H), 7.46 (d, J = 8.4 Hz, 
1H) ppm; 13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6): δ = 12.9, 20.8, 
22.4, 66.5, 101.7, 111.3, 121.3, 124.8, 126.8, 127.7, 128.1, 
129.6, 135.8, 139.6, 143.4, 162.1, 166.0, 169.3 ppm; MS: 
m/z (%)= 324 (38%), 323 (100%); Found: C, 66.79; H, 
5.10; N, 8.73; S, 9.76% C18H16N2O2S; requires: C, 66.65; 
H, 4.97; N, 8.64; S, 9.88%. 

5-(4-chlorophenyl)-2,8-dimethyl-5H,6H-pyrano[4, 
3-d]thiazolo[3,2-a]pyrimidin-6-one (Table 2, Product 
d8): 1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ = 2.19 (s, 3H), 2.24 
(s, 3H), 5.53 (s, 1H), 6.75 (s, 1H), 7.39 (s, 1H), 7.56 (d, J 
= 8.4 Hz, 2H), 7.84 (d, J = 8.4 Hz, 2H) ppm; 13C-NMR (100 
MHz, DMSO-d6): δ = 13.0, 20.9, 72.1, 102.2, 111.3, 121.5, 
126.9, 129.8, 131.3, 139.5, 143.6, 146.6, 162.4, 166.3, 
169.4 ppm; MS: m/z (%)= 344 (51%), 343 (100%); Found: 
C, 59.38; H, 3.89; N, 7.97; S, 9.23% C17H13ClN2O2S; 
requires: C, 59.22; H, 3.80; N, 8.12; S, 9.30%. 

5-(3-chlorophenyl)-2,8-dimethyl-5H,6H-pyrano[4,3 
-d]thiazolo[3,2-a]pyrimidin-6-one (Table 2, Product 
d9): 1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ = 2.19 (s, 3H), 2.24 
(s, 3H), 5.55 (s, 1H), 6.74 (s, 1H), 7.39 (s, 1H), 7.46 (t, J = 
8.4 Hz, 1H), 7.48 (d, J = 8.4 Hz, 1H), 7.83 (s, 1H), 7.84 (d, J 
= 8.4 Hz, 1H) ppm; 13C-NMR (100 MHz, DMSO-d6): δ = 
12.8, 20.7, 71.8, 102.2, 111.3, 121.4, 126.9, 128.7, 128.9, 
130.3, 132.5, 139.5, 143.5, 146.1, 162.4, 166.3, 169.2 ppm; 
MS: m/z (%)= 344 (25%), 343 (100%); Found: C, 59.41; H, 
3.93; N, 8.21; S, 9.19% C17H13ClN2O2S; requires: C, 59.22; 
H, 3.80; N, 8.12; S, 9.30%. 

5-(2-chlorophenyl)-2,8-dimethyl-5H,6H-pyrano[4, 
3-d]thiazolo[3,2-a]pyrimidin-6-one (Table 2, Product 
d10): 1H-NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ = 2.19 (s, 3H), 
2.24 (s, 3H), 5.59 (s, 1H), 6.75 (s, 1H), 7.39 (s, 1H), 7.21 
(t, J = 8.4 Hz, 1H), 7.33 (t, J = 8.4 Hz, 1H), 7.41 (d, J = 8.4 
Hz, 1H), 7.51 (d, J = 8.4 Hz, 1H) ppm; 13C-NMR (100 MHz, 
DMSO-d6): δ = 13.0, 20.8, 72.8, 102.3, 111.3, 121.3, 126.9, 
127.7, 128.6, 129.3, 130.5, 139.5, 143.6, 148.1, 162.3, 166.2, 
169.2 ppm; MS: m/z (%)= 344 (33%), 343 (100%); Found: 
C, 59.43; H, 3.96; N, 8.24; S, 9.17% C17H13ClN2O2S; 
requires: C, 59.22; H, 3.80; N, 8.12; S, 9.30%. 

 

 ها و بحث نتیجه

. شد  تهیه   تازه   پرتقال   آب  دارای  محیط  یک   در  اکسید   منیزیم
روش  بر  دلیل  هاسورفاکتانت  یا  آلی  یهاحلال  نبود   سازگاری 

  از   استفاده   با  اولیه  رسوب  ،نخست.  است  زیستبا محیط  پیشنهادی
 عملیات.  گرفت  قرار  تحلیل   و  تجزیه  مورد (TGA) گرمایی  آنالیز

  % 53  حدود  جرم  کاهش  باعث  سلسیوس   درجه  500  تا  گرمایی
 که  کندمی   تأیید   DTGنمودار  (.  1  شکل)  شودمی  اولیه  مخلوط  از

یک  جرم  کاهش روش  نزدیکی    واکنش  به  در   درجه   370گرمازا 
 درجه  در   توانمی  را  جرم  کاهش(.  1  شکل )  شودمیانجام    سلسیوس 

 هایترکیب  تجزیه  به   سپس   و  خام  مخلوط   از   جاذب  آب   حذف  به   اول
  منیزیم   هیدروکسید  تبدیل.  داد  نسبت  مخلوط  در  موجود  آلی
  های نتیجه .  است   جرم   کاهش   های دلیل   از   دیگر   یکی   اکسید   منیزیم   به 

TGA  دمای   سلسیوس   درجه  500  که  دهدمی   نشان  همچنین  
 پرتقال  آب   . است   خالص   اکسید منیزیم   نانوپودرهای   سنتز   برای   مناسب 

  گوناگونی مانند   های ترکیب   و   هسپریدین   اکسیدان آنتی   از   منبعی   تازه، 
   . ]16[است    فلاونوئید   بلورهای   و   کاروتنوئیدها  تیامین، 
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 مخلوط خام  DTGو  TGAآناليزهای   - 1شکل 

 
  برای   طبیعیسورفاکتانت    یک  عنوان  به  پرتقال  آب  از  مطالعه  این  در

  های ترکیب.  ]17،18[شد    استفادهاکسید    منیزیم  هاینانوذره   سنتز
  دارد   وجود   خام   ژل   در   گوناگونی   های شکل   به   پرتقال   آب   در   موجود   آلی 
  تا  شود   خارج  کلسیناسیون  از  استفاده  با   خام  مخلوط  از  دتوانمی  که

 .شود ایجاد خالص اکسید منیزیم
  مخلوط   در   آلی   ماده   وجود   تأیید   برای   از روش طیف سنجی فروسرخ 

  2  شکل   در   که   گونه همان (.  2  شکل )   شد   استفاده   کلسینه نشده   و   خام 
  به   مربوط   cm  3700-1  قله ظاهر شده در بازه   است،   شده   داده   نشان 

  هیدروکسید   منیزیم   وجود   دهنده نشان   که   است   Mg-OH  کششی   های ارتعاش 
 ی عامل  های گروه  پرتقال،   آب  در  موجود  آلی  مواد . است  خام  مخلوط  در 

C-H  ،  C=C  ،  C=N  ،  C-N   و  C-O   توسط   که   دهد می   نشان   را  
   و   cm3020 ،  1650 ،  1120-1 حدود    در   کششی   های ارتعاش 
  های ارتعاش   به علت   cm 600-1  حدود   در   پهن   قله .  است   شده   داده   نشان   1070

  دمای  انجام فرایند کلسیناسیون در  از  پس . است  Mg-O پیوند  کششی 
   700- 450  دامنه   در   پهن   قله   دو   تنها   سلسیوس،   درجه   500
 . است   اکسیژن - منیزیم   پیوند   ارتعاش کششی   به   مربوط   که   شود می   ظاهر 

آب   MgO  نانوپودرهای  XRD  الگوی حضور  در  شده  تهیه 
در آن  غیاب  در  و   الگوی.  است  شده   داده  نشان  3  شکل  پرتقال 

XRD 6/74 ،2/62 ،8/42 ،9/36های ظاهر شده در قله  از متشکل 
نانوساختار  فاز  به   مربوط   [°2Ɵ]  5/78  و  است  MgO  مکعبی 
(JCPDS: 01-087-0651) .    الگوی   مشاهده   ناخالصی  XRDدر 

شکل    .شودنمی راست  سمت  الگوی 3در  شده  گسترده  تصویر   ،
XRD    در بیشینه  قله  است.   [°2Ɵ]  42.8در  شده  داده  نشان 
گونه که مشخص است جابه جایی مثبت در محل قرارگرفتن همان

  شودمی  دیدهقله بیشینه در نمونه تهیه شده در حضور آب پرتقال  
قله   همچنین  است.  و  برخوردار  بیشتری  شدگی  پهن  از   بیشینه 

 
اکسيد  مخلوط خام و نانوپودرهای منيزيم    FT-IRطيف های    -  2شکل  

 سنتز شده 

 
های تهیه شده  دلیل اختلاف در اندازه بلوری نمونهتواند بهمی  این 

اکسید منیزیم به روش   هاینمونهبرای تعیین اندازه بلوری در  باشد.  
 شرر از معادله زیر استفاده شد.

 

D = 0.89λ /β cosθ (1                 )                                    
 

معادله   این  را   Dنانومتر،    λ=  0/ 154051در  بلور  اندازه  یعنی 
  قله  پهنای β بلوری، اندازه D بالا  معادله دست آورد. درتوان بهمی
اکسید تهیه شده  منیزیم  ارتفاع است. اندازه بلوری   شدت نصف در

پرتقال   آب  حضور  در    21در  شده  تهیه  نمونه  و   آن   نبود نانومتر 
 نانومتر تعیین شد. 24

  و   تجزیه   از   استفاده   با   اکسید منیزیم   نانوپودرهای   سطح   ساختار   
   ها نتیجه   و (  4  شکل )   گرفت   قرار   بررسی   مورد   FESEM  تحلیل 
  با کمی   کوچک   کروی   های ذره   از   نانوپودرها   این   که   دهد می   نشان 

  . است   نانومتر   100  از   تر ها کم ذره   متوسط اندازه .  اند شده   تشکیل   انباشتگی 
  شده   تهیه اکسید    منیزیم   نانوپودرهای   ای، همچنین از نقطه نظر مقایسه 

تر بودند و  یکنواختی کم   و   بالاتر   های ذره   اندازه   دارای   پرتقال   آب   بدون 
  های دهند. آنالیز عنصری وجود عنصر های بالاتری را نشان می ذره   انباشتگی 

 منیزیم و اکسیژن را نشان داد و ناخالصی مشخصی در آن دیده نشد. 
 

با استفاده از    نیدی میر یپ[-2،3a]ازولویت[-3،4d]رانوی پهای  مشتقتهیه  

 اکسید   منیزیم هاینانوذره

واکنش  شرایط  سازیبهینه   ،نخست جزئی    سه  تراکم  با  انجام 
-5  و  بنزآلدئید،  اون،-2-پیران-H2-متیل-6- هیدروکسی-4  شامل

پذیرفت  آمین-2-تیازول  تیلم   به   توجه  با(.  1  جدول)  صورت 
  فراورده   به   اولیه   مواد   کامل   تبدیل   ، 1  جدول   در   آمده   های نتیجه 
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سمت راست تصوير گسترده شده قله بيشينه در -سنتز شده با آب پرتقال و بدون آب پرتقالاکسيد  نانوپودرهای منيزيم    XRDالگوهای    -  3شکل  

8/42 [2Ɵ°] 

 

 
 تهيه شده با آب پرتقال )بالا( و بدون آب پرتقال )پايين( اکسيد منيزيم  EDSو آناليز  SEMتصويرهای   - 4شکل 

 
دی   گوناگون   هایحلال   در   نظر  مورد اتانول،  اتر، مانند  اتیل 

  طور   به.  انجام نشداتیل استات    و  هگزان  تولوئن، آب،  استونیتریل، 
 افزایش و فراورده بازده حلال بدون در شرایط که دیده شد ،همانند

برای بررسی تاثیر   بعد،  مرحله  در.  کندکاهش پیدا می  واکنش  زمان
واکنش مورد نظر در دامنه دمایی بین   پایانی دما بر تشکیل فراورده

آمده دست به     های نتیجه   طبق .  تکرار شد   سلسیوس   درجه   110  تا   25
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 سازی شرايط واکنش  بهينه  - 1جدول 
گرم(  05/0کاتالیست )  ردیف   *)%(  بازده  /(h) زمان شرایط 

35/3 اتانول، رفلاکس  MgO نانوپودر 1  

 3 دی اتیل اتر، رفلاکس  MgO نانوپودر 2

 3 استونیتریل، رفلاکس  MgO نانوپودر 3

رفلاکس تولوئن،  MgO نانوپودر 4  3 

4/3 آب، رفلاکس  MgO نانوپودر 5  

 3 هگزان، رفلاکس  MgO نانوپودر 6

 3 اتیل استات، رفلاکس  MgO نانوپودر 7

MgO 100 °C نانوپودر 8 65/2.5   بدون حلال،   

MgO 25°C نانوپودر 9  3  بدون حلال، 

MgO 80 °C نانوپودر 10 23/3  بدون حلال،   

MgO 110 °C نانوپودر 11 77/3.4   بدون حلال،   

12 MgO  110 بالک °C 7/3   بدون حلال،   

نانوپودر  13 MgO ( 01/0  g) 110 °C 28/3  بدون حلال،  

نانوپودر   14 MgO ( 025 /0  g) 110 °C 79/3   بدون حلال،   

نانوپودر   15 MgO ( 1/0  g) 110 °C 73/1.5   بدون حلال،   

 اون - 6-  نيديميريپ [-2،3a]ازولو يت[-3،4d]رانو ي پ - H5, H6-فنيل -5-متيلدی -8و2واکنش بر پايه  خالص سازی شده بازده فراورده * 

 
 سلسیوس درجه    80  زیر  در بازه دمایی  ایفراورده  مشخص شد هیچ

 درجه  110  به   80  از  دما   بردن  بالا   با  که  است  واضح.  تشکیل نشد
 از  پس.  یافت  افزایش  چشمگیری  طور  به  بازده واکنش  سلسیوس 

 بررسی  واکنش  فرایند  در  گوناگون کاتالیست  غلظت های  اثر  آن،
  افزایش   با  است،  شده  داده  نشان  1  جدول  در  که  گونههمان.  شد

  سرانجام،   .افزایش یافت  سرعت واکنش  گرم  1/0  تا  کاتالیست  غلظت
 شرایط  و  سلسیوس   درجه   110  دمای   کاتالیست،   از   گرم   0/ 025غلظت  

 با  مقایسه  در.  شد   تعیین  واکنش  بهینه  شرایط  عنوان  به  حلال  بدون
عملکردی   بازدهاکسید    منیزیم  نانوپودرهای   پودری،  اکسید  منیزیم
  (.1 جدول) دادند نشان را بهتری

های گوناگونی از مشتق بهینه واکنش سنتز    شرایط   در   ادامه،   در 
وسیله   ن ی د یم یر ی پ [-2،3a]ازولو ی ت [-3،4d] رانوی پ های  ترکیب  به 

(.  2  جدول ) گرفت    قرار   بررسی   گوناگون مورد   آلدئیدهای جایگزینی  
بازده   ها مورد   همه در    است،   شده   داده   نشان   2  جدول   در   که   گونه همان 

 هایگروه  آروماتیک دارای  آلدهیدهای  کلی،  طور  بالا بود. به  واکنش 
کشنده الکترون های  ی دارای گروه دها یآلده   به  دهنده نسبت الکترون 

آلدهیدهای دارای   این،  بر   افزون.  دادند  تری واکنش با سرعت بیش
با سرعت   موقعیت پارا   ایزومرهای   به   نسبت   ارتو   استخلاف در موقعیت 

 ماهیت  که   داد   نشان   ها نتیجه   تری در واکنش شرکت کردند. این کم 
به استخلاف   الکترونیکی  سرعت   میزان   بر   چشمگیری  میزان  ها 

 (.6d-1d  های فراورده   ، 2  جدول )گذارد.    می   تأثیر واکنش  

 کومارین،  هیدروکسی-4 از استفاده  با ها واکنش بعد، مرحله در
 2  جدول   در   ها نتیجه   و   شد   انجام   آمین - 2- متیل تیازول - 5  و   آلدهیدها، 
است   خلاصه   که  گونه همان (.  11d-7d  های فراورده   ، 2  جدول )  شده 
 هاییفراورده   دادند و   واکنش   به خوبی   ها ترکیب   همه   شود، می   مشاهده 

-2- تیوفن  مانند   هتروسیکلیک   آلدهیدهای .  شدند  تشکیل   بالا   بازده   با 
 خوبی  های نتیجه   به   کوتاهی   زمان   مدت   در   توانستند   نیز   اربالدهید ک 

 آلیفاتیک  آلدهیدهای   از   که   هنگامی (.  12d  فراورده   ، 2  جدول )  برسند 
 (.2 جدول )   نشد.   تشکیل ای فراورده   هیچ   شد،   استفاده 

  و  اکسید منیزیم  نانوپودرهای  کاتالیستی  فعالیت  این،  بر  علاوه
  از   استفاده  همچنین  و   (US)  فراصوت  تابش  شرایط   در  12d-1d  سنتز

مورد  بهینه   شرایط  از  استفاده  با  HSBM  فناوری   بررسی  واکنش 
.  آمدند  دستبه  عالی  بازده  با  روش   دو  هر  در  هافراورده.  گرفت  قرار

  استفاده از تابش فراصوت و   هایروش   در  واکنش  زمان  کلی،  طوربه
HSBM (. 2 جدول) یافت کاهش 

های اکسید منیزیم به عنوان کاتالیست نانوذره ثر بودن  ؤ در ادامه م 
مشتق  تهیه  ترکیب در  از  گوناگون     کرومن   [-3،4d] رانوی پ های  های 

مشتق ب  از  استفاده  وسیله  آروماتیک  ه  آلدهیدهای  از  گوناگون  های 
گروه  الکترون دارای  الکترون های  و  قرار  دهنده  بررسی  مورد  کشنده 

آمده است.   3دست آمده در جدول  های به (. نتیجه 2گرفتند )شمای  
دارای گروه می   دیده گونه که  همان  آروماتیک  آلدهیدهای  های شود 

 های گروه   دارای   ک ی آرومات   ی دها ی آلده کشنده نسبت به  الکترون 
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 MgO  ینانوپودرها از استفاده با ني ديمي ريپ[-2،3a]ازولو يت[ -3،4d] رانوي پ هایمشتق سنتز - 2جدول 

[Lit. M.p. (°C)]Ref 
 Aروش B روش C روش

d آلدئید b:  شماره 
 )%(   بازده(h) /  زمان )%(   بازده(h) /  زمان )%(   بازده(h) /  زمان

225-223  [new] 91/2.3  85/2.6  79/3  d1 PhCHO 1 

238-236  [new] 9/2  88/2.3  89/2.5  d2 4-MePhCHO 2 

212-210  [new] 87/2.4  80/2.5  88/3  d3 2-MePhCHO 3 

250-248  [new] 88/2.7  91/3  85/3.5  d4 4-ClPhCHO 4 

245-243  [new] 93/2.6  81/3  90/3.5  d5 3-ClPhCHO 5 

253-251  [new] 90/3.2  83/3.5  88/4  d6 2-ClPhCHO 6 

262-264 [260]15 91/3.5  87/3.5  85/4  d7 PhCHO 7 

251-253 [252]15 90/4.5  86/4.5  79/5  d8 4-NO2PhCHO 8 

236-238 [235]15 9/3  87/3.2  86/3.5  d9 4-MePhCHO 9 

263-265 [262]15 92/3  82/3.4  91/3.5  d10 4-MeOPhCHO 10 

245-247 [243]15 88/4  84/4  93/4.5  d11 4-ClPhCHO 11 

189-191 [200]15 79/5  77/5  82/5  d12 

 

12 

- 4 4 4  n-Butyl-CHO 13 
 C90°  ، بدون حلال، HSBM: فناوری Cروش   C100°  : تابش فراصوت، بدون حلال، Bروش    C 110°: بدون حلال، Aروش 

 
 MgO ینانوپودرها  از استفاده با  کرومن  [ -3،4d] رانوي پ هایمشتق سنتز - 3جدول 

Ref[Lit. M.p. (°C)] 
 A روش B  روش C  روش

d آلدئید b:  شماره 
 )%(   بازده(h) /  زمان )%(   بازده(h) /  زمان )%(   بازده(h) /  زمان

256-258 [255-257]19 93/3 89/3 88/3.5 1g Benzaldehyde 1 

258-260 [255-257]19 94/3.5 87/3.5 9/4 2g 4-Methylbenzaldehyde 2 

250-252 [248-250]19 87/3.5 85/3.5 92/4.5 3g 4-Methoxybenzaldehyde 3 

257-259 [259-261]19 92/2 95/2 94/2.5 4g 4-Chlorobenzaldehyde 4 

274-276 [274-276]19 93/2.8 89/3 91/3.5 5g 2-Chlorobenzaldehyde 5 

263-265 [262-264]19 93/2 88/2 96/2 6g 3-Nitrobenzaldehyde 6 

262-264 [261-263]19 9/2 97/2 89/2 7g 4-Nitrobenzaldehyde 7 

266-268 [265-267]19 91/4 8/4 86/5 8g 4-Hydroxybenzaldehyde 8 

249-251 [249-251]19 95/2 92/2 93/2.5 9g 4-Bromobenzaldehyde 9 

259-261 [260-262]19 9/3 94/3 92/3 10g 2,4-Dichlorobenzaldehyde 10 

262-264 [261-263]19 93/2.5 94/2.5 96/3 11g 4-Fluorobenzaldehyde 11 

 C90° ، بدون حلال، HSBM: فناوری Cروش   C100° : تابش فراصوت، بدون حلال، Bروش    C110° : بدون حلال، Aروش 

 

 
 MgOبا استفاده از نانوپودرهای   کرومن  [ -3،4d] رانويپهای سنتز مشتق - 2شمای 
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 د ياکس مي زيمن هاینانوذره افت يباز يابيارز هاینتيجه - 5شکل 

 
 تری در واکنش شرکت کردند. آلدهیدهای دهنده با سرعت بیش الکترون 

دلیل اثرهای ازدحام آروماتیک دارای استخلاف در موقعیت اورتو به 
 تری در واکنش شرکت کردند.فضایی با سرعت کم 

  در   و  شسته   اتانول  با  بازیابی،  ساده  تصفیه  با  کاتالیست  سرانجام،
نانوپودرهای  .  گرفت  قرار  استفاده  مورد  دوباره  بعدی  هایچرخه
  استفاده   مورد   کاتالیستی   فعالیت   دادن   دست   از   بدون   بار   5اکسید    منیزیم 
 (.5 شکل) گرفتند قرار دوباره

 

 گیرینتیجه
  پرتقال   آب  با  موجود   آبی  محلول  دراکسید    منیزیم  نانوپودرهای

  های مشتق  تهیه  برای  کارآمد  کاتالیست  یک  عنوان  به  و  شده  تهیه

گرفت  نید یمیریپ[-2،3a]ازولویت[-3،4d]رانویپ قرار  استفاده  . مورد 
 به وسیله سه روش استفاده از شرایط بدون حلال   هافراورده  همه

استفاده از تابش فراصوت در شرایط  ،  درجه سلسیوس   110در دمای  
دمای  بدون   و  فناوری  درجه    100حلال  از  استفاده  و  سلسیوس، 

HSBM    با بازده    درجه سلسیوس   90در شرایط بدون حلال و دمای
های ذکر شده  مناسب و در زمان کوتاهی سنتز شدند. مقایسه نتیجه

جدول   می  2در  نتیجه نشان  بهترین  که  بهدهد  آمده های   دست 
ناوری های مربوط به استفاده از فاز نظر زمان واکنش و بازده فراورده

HSBM    های  برای فراورده   87- 93ساعت و بازده    2- 3.2)بازه زمانی
6d-1d می برتری (  دیگر  از  استفاده   این   های باشد.   از  نکردن   روش 

  است که شیمی   قیمت  گران  هایکاتالیست  و  سمی  آلی  هایحلال
 ورزد. کید میأبر آن ت سبز

 

 قدردانی 
ازحمایت مالی  نویسندگان   و   پژوهش  بخش  یهمکار   وهای 

تشکر    یاسلام  آزاد   دانشگاه  یور افن صمیمانه  زهرا  بوئین  واحد 
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