
                                                         
  

یک کاتالیست جدید و قابل بازیابی برای : ی مایع یونی اصلاح شده با سولفونیک اسیدارگانوسیلیکای بر پایھ
  واکنش بیگینلی

  
 *فر داود الھامی ومیثم نوروزی

  ، ایران75918- 74831دانشگاه یاسوج، گروه شیمی، یاسوج، 
  )18/2/1398:       تاریخ پذیرش22/3/1397: تاریخ دریافت (

  
ید در این مطالعھ یک ارگانوسیلیکای جدید و مؤثر بر پایھ مایع یونی اصلاح شده با گروه       نتز (OIL@SO3H)ھای سولفونیک اس اربرد آن در س ایی و ک ھ، شناس  تھی

ت ده اس ی ش م بررس رایط ملای ت ش ی تح صولات بیگینل اده . مح ادهOIL@SO3Hم یش م ان پ م زم راکم ھ درولیز و ت ای  از ھی ی-3،1ھ ري(س ب سيت ایلیلمتوک -س
ل دازولیوم)پروپی د و ایمی روه-3یدی سایش گ پس اک یدی و س یط اس یلان در مح سی س ری متوک ل ت و پروپی دتی نتز ش سیژنھ س ط آب اک ول توس ای تی ست . ھ اختار کاتالی س

OIL@SO3H ھای مختلف از جملھ طیف سنجی مادون قرمزتبدیل فوریھبا بکارگیری روش (FT-IR)رونی روبشی، میکروسکوپ الکت(SEM) ، پرتوایکسآنالیزپراش 
)XRD(، سنجی حرارتیآنالیز وزن )TGA (و آنالیز تفرق انرژی پرتو ایکس )EDX (رف . شناسایی و تایید شد راکم تک ظ زی در ت ت آمی این کاتالیست بھ طور موفقی

ر . رار گرفت و محصولات مربوطھ با بازده و انتخابگری عالی بھ دست آمدندبیگینلی آلدھیدھا با اوره و آلکیل استواستات تحت شرایط بدون حلال مورد استفاده ق علاوه ب
تواند حداقل چھار نتیجھ این بررسی نشان داد کھ کاتالیست طراحی شده می. این، قابلیت بازیابی و استفاده مجدد این کاتالیست تحت شرایط واکنش مورد بررسی قرار گرفت

 .جدد قرار گیرد بدون اینکھ کاھش قابل توجھی در پایداری و فعالیت آن مشاھده گرددبار بازیابی و مورد استفاده م
  

 ارگانوسیلیکا، سولفونیک اسید تثبیت شده، کاتالیست ناھمگن، واکنش بیگینلی:كلید واژه

  
  مقدمھ

   
وان یک محیط واکنش در طول چند دھھ گذشتھ، مایعات       ھ عن یونی ب

ی د و ب ادیجدی ھ زی ر توج ردهخط ب ک ود جل ھ خ د را ب ات. ان ونی  مایع ی
ی ھ م ھ از جمل د ک ادی دارن ی خواص مطلوب زی داری حرارت ھ پای وان ب ت

ھ  ی مناسب، خاصیت حلال گون دایت الکتریک اچیز، ھ ار ن شار بخ بالا، ف
ستم شکیل سی ایع، خوب، قابلیت ت وری م اختار بل ازی، داشتن س ای دو ف ھ

بودن، مایع بودن در گستره وسیع ظرفیت حرارتی بالا، غیر قابل اشتعال 
ا آب و حلال ی دمایی، امتزاج پذیری بالا ب ف آل ای مختل وع (ھ ھ ن ستھ ب ب

 .]1-7[اشاره کرد ) کاتیون و آنیون
اتاز طرف دیگر مایعات       ای مایع واد یونی تثبیت شده مزای ونی و م ی

ن .  را بطور ھمزمان دارا استجامد ناھمگن قابل بازیابی ع در ای در واق
تمواد، مایعات سترھای یونی مختلف را بھ طور موفقی ر روی ب زی ب آمی

ھا بھ عنوان کاتالیست یا محیط کنند و توانایی کاربردی آنجامد تثبیت می
ق دو روش مایعات. گیردعمل مورد بررسی قرار می یونی اغلب از طری
یشیمیایی و فیزیکی بر روی ت م د تثبی در روش اول : شوند  سطوح جام

ر  ک واکنش شیمیایی ب ی ی سی ط د کوئووالان اد پیون ا ایج ونی ب ات ی مایع
یونی از کھ در روش دوم، مایعاتدرحالی. گیرندروی سطح جامد قرار می

ا طریق برھمکنش وط شدن ب ی مخل ره در ط ونی و غی دروژنی، ی ھای ھی
ی ت م ی .]8-14[شوند سطح جامد، بر روی آن تثبی واد مختلف ون م ا کن  ت

ھ ینا جھت تثبیت مایعات یونی استفاده شدهمانند پلیمر، سیلیکا و آلوم د ک ان
شتر مورد در این بین سیلیکا بھ دلیل ارزان بودن و دسترسی راحت ر بی ت

ھ است رار گرفت ھ ق ات . توج اوی مایع واد ارگانوسیلیکای ح ن رو م از ای
ھای منحصربھ فرد نظیر خاصیت چربی دوستی بالا، یونی بھ دلیل ویژگی

ان ی و مک داری حرارت ستردهپای ای گ اذب، یکی کاربردھ واد ج ای در م
اوری د، فن از جام تخراج ف یمی، اس ست، الکتروش اتوگرافی، کاتالی  کروم

  .]16و15[حسگرھا و ذخیره سازی گاز دارند 
  

 d.elhamifar@yu.ac.i r :ایمیل نویسنده مسئوول

     
یمیدان ایتالی       ی، ش رو بیگینل ر، پیت رف دیگ الاز ط   1983 ایی در س

براي نخستین بار، واکنش تراکمی سھ جزئی آریل آلدھید، اتیل استواستات 
ام دادHCl و اوره را بھ وسیلھ کاتالیست  انول انج ن . در حلال ات ھ ای نتیج

شتق ھ م نش تھی اي واک دیندي-4،3ھ ود-1H)(2-ھیدروپیریمی       اون ب
ھاي اخیر مطالعات بسیاري بر روي خواص دارویی و در سال. ]20-17[

یھیدروپیریمیدینونزیستی دي وان ھا انجام گرفتھ است کھ از آن جملھ م ت
رد اره ک ا اش دتومور آنھ دباکتري و ض دویروس، ض واص ض ھ خ        ب

ی و. ]24-20[ واص داروی شف خ ا ک ابراین، ب ستی ديبن رات زی - اث
ھا اي این دستھ از ترکیبھا، سنتز سھ جزئی تک مرحلھھیدروپیریمیدینون

ی از روش. مورد توجھ قرار گرفتھ است ام واکنش بیگینل رای انج ای ب ھ
ھا معایبی از جملھ  کھ بیشتر این روش]25-30[مختلفی استفاده شده است 

کنش طولانی، مقدار بالای کاتالیست مصرفی، دماھای خیلی بالا زمان وا
- در این تحقیق، برای غلبھ بر محدودیت. ھای آلی دارندو استفاده از حلال

 تھیھ و بعد OIL@SO3Hھای قبل، کاتالیست جدید ھای موجود در روش
-دي-4،3ھای مختلف، کاربرد آن در سنتز مشتقات از شناسایی با روش

دینھیدروپیریم ھ -1H)(2-ی ورد مطالع ی م نش بیگینل ق واک اون از طری
  ).1شکل (قرار گرفت 

  
  ھای تجربیروش

  
 ھای مورد استفاده مواد و دستگاه

ھ است، از        رار گرفت کلیھ موادی کھ در این پژوھش مورد استفاده ق
ھمھ . ھای آلدریچ، فلوکا و مرک بھ صورت خالص خریداری شدند شرکت
تو حلال ق دس ا طب ارھ الص ر ک ای استاندارد، خ دند ھ شک ش ازی و خ . س
ف ای  طی نجی IRھ ف س تگاه طی تفاده از دس ا اس -FT-IR JASCO ب

Model 680و با بکارگیری قرص   KBrدر محدوده  cm-1 4000 -400 
 مدل  NMRھای رزونانس مغناطیس ھستھ توسط دستگاه طیف. ثبت شدند

Bruker ultrasheird 400 ( لا تس9 /4   میدان  قدرت  با MHZ(  در   
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ھ شدند  در دمای محیطCDCl3و  DMSO ھایحلال کل . گرفت ین ش تعی
شی  ی روب کوپ الکترون ظاھری ذرات سنتز شده توسط دستگاه میکروس

(SEM) مدل  EM3200ضور . انجام شد ایی ح د و شناس ھ منظور تایی ب
ال ده از آن ست سنتزش ازنده کاتالی ر س عھ عناص رق اش                   یز تف

س  تگاه (EDS)ایک ط دس دEDS Sirius SDتوس تفاده ش الیز .  اس آن
ی  وزن نجی حرارت تگاه ) TGA(س ط دس اخت TG/DTAتوس  س

گراد   درجھ سانتی25-800 در محدودھی دمایی  Perkin Elmerشرکت
ت ام گرف الیز. انج راش آن دودهپ وایکس در مح ط 10-80   پرت ھ توس  درج

برای .  انجام شدPert Pro مدل Philipsی ایکس  سنج اشعھ ه پراشدستگا
فحات  نش از ص ام واک ان اتم ین رم نش و تعی شرفت واک ی پی بررس

.  استفاده شدUV 254 حاوی شناساگر (TLC)کروماتوگرافی لایھ نازک 
  . استفاده شدTLCاز حلال اتیل استات و ھگزان نرمال برای تانک حلال 

  
یلیکای نتز ارگانوس وني س ایع ی اوی م د ح یس-3،1 جدی ری(ب -ت

سی ایلیلمتوک لس یدی ) پروپی رایط اس ت ش د تح دازولیوم یدی ایمی
)OIL-I( 

وني )  میلی مول34(گرم  7/17برای این منظور، ابتدا        ایع ی  -3،1م
اوی )پروپیلسایلیلمتوکسیتری(بیس ھ ح النی ک ھ ب د ب  17ایمیدازولیوم یدی

  24 دو مولار بود، اضافھ و بھ مدت HCl گرم 5/76گرم آب مقطر و 
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

سپس، ھمزدن واکنش . ھم زده شدگراد بھ درجھ سانتی40ساعت در دمای 
ھ مدت  لھ ب وط حاص ستا در 72متوقف شد و مخل رایط ای اعت تحت ش  س

دست در مرحلھ بعد مخلوط بھ.  درجھ سانتی گراد قرار گرفت100دمای 
شو داده شدآمده صاف و  انول شست ر و ات د . توسط آب مقط صول جام مح

ای 5نھایی بھ مدت  اعت در دم د70 س راد خشک گردی انتی گ ھ س .  درج
ھ گ ب ودر زرد رن ورت پ ھ ص ر ب ورد نظ صول م ت مح د و تح ت آم دس

  . نامگذاری شدOIL-Iعنوان 
  

روه یونی عاملسنتز ارگانوسیلیکای حاوی مایع ا گ ده ب ای دار ش ھ
  )OIL@SH(تیول 
اده        ھ م رای تھی دار OIL@SHب دا مق رم از 1، ابت ، درون OIL-I گ

اوی  ر شده، تحت اتمسفر آرگون10یک بالن ح وئن تقطی ر تول ی لیت     میل
)  میلی مول4/0( گرم 12/0پس از آن، مقدار . ھم زده شد تا ھمگن شودبھ
رایط -3 ت ش ق و تح ستم تزری ھ سی ول ب ل تی ایلیل پروپی سی س ری اتوک ت

 پس از اتمام واکنش، مخلوط بھ.  ساعت قرار گرفت24کس بھ مدت رفلا
وئن  انول ) ml10 × 2 (دست آمده توسط تول شو ) ml10 × 3 (و ات شست

در نھایت، ارگانوسیلیکای مورد نظر، پس از خشک کردن پودر . داده شد
  دست  گراد بھ درجھ سانتی100 ساعت در دمای 12روی صافی بھ مدت 
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  )OIL@SO3H(ھای سولفونیک اسید دار شده با گروهیونی عامل سنتز کاتالیست ارگانوسیلیکای حاوی مایع.1شکل 

 . و کاربرد آن در انجام واکنش بیگینلی                            
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  . نامگذاری شدOIL@SHان آمد و تحت عنو

  
لسنتز کاتالیست ارگانوسیلیکای حاوی مایع ونی عام ا ی ده ب دار ش

 )OIL@SO3H(ھای سولفونیک اسید گروه
ور،        ن منظ رای ای رم از 5/1ب اویOIL@SH گ ھ ح النی ک ھ ب     ب

ھ مدت 30% میلی لیتر آب اکسیژنھ 7/38 افھ و ب اعت در 24 بود اض  س
پس از تکمیل فرایند اکسایش . ھم زده شد آرگون بھدمای اتاق تحت اتمسفر

SH ھ س از SO3H ب اف و پ ل ص وط حاص سیژنھ، مخل ط آب اک  توس
ای  ده در دم ت آم ھ دس صول ب انول، مح ا آب و ات شو ب ھ60شست    درج

املا خشک شود12گراد بھ مدت سانتی ا ک رار داده شد ت اعت ق اده . ً س م
.  نامگذاری شدOIL@SO3Hنھایی بھ صورت پودر بود و تحت عنوان 

ستر SO3Hدر ادامھ برای تعیین مقدار بارگیری گروه اسیدی  ر روی ب  ب
د در 8/5کاتالیست ناھمگن،  رم سدیم کلری ھ 50 گ ر ب ر آب مقط ی لیت  میل

دار  ول آب نمک 05/0طور کامل حل و سپس مق ھ محل ھ ب رم از نمون  گ
ھ48اضافھ و بھ مدت  زده شد  ساعت در دمای اتاق ب ول سپس،. ھم  محل

دازهpHصاف و قدرت اسیدی آن با دستگاه  د متر ان ری گردی ول . گی محل
ً نرمال کھ قبلا استاندارد شده بود تیتر و بر اساس 04/0زیر صافی با سود 

ست  طح کاتالی ید روی س ولفونیک اس ارگیری س دار ب ایش، مق ن آزم ای
OIL@SO3H 31[بھ دست آمد  میلی مول بر گرم95/1 بھ میزان[.  

  
شتقات روش ع نتز م ومی س دینون -4,3م دی ھیدروپیریمی

  OIL@SO3Hدرحضور کاتالیست 
دار        نش، مق ن واک ام ای ور انج ھ منظ ی1ب د،   میل ول بنزآلدھی  5/1م
ی ول اوره،  میل ی 1م تات و میل ل استواس ول اتی رم03/0م ست   گ  کاتالی

OIL@SO3Hظرف واکنش درون .  در ظرف واکنش با ھم مخلوط شدند
 قرار گرفت و پیشرفت واکنش با استفاده از C °70در دمای حمام روغن 

TLCبعد از پایان واکنش، بھ مخلوط حاصل اتانول داغ اضافھ .  دنبال شد
در پایان بھ . و کاتالیست از طریق صاف کردن از محلوط واکنش جدا شد

ھ  منظور خالص صول ب افھ و مح انولی اض ول ات ھ محل خ ب سازی، خرده ی
دست آمد و از طریق کاغذ صافی جدا  رھای جامد بھصورت رسوب یا بلو

ا روش دو ب ایی ش ف شناس ای مختل شتق از  داده. ھ ی دو م ای طیف ھ
  .محصولات واکنش بیگینلی در ادامھ آمده است

      Ethyl6-methyl-2-oxo-4-phenyl-1,2,3,4-tetrahydro-
pyri-midine-5-carboxylate; M. p.: 201-202 °C; IR (KBr, 
cm-1): 3243, 3116, 2977, 1694, 1688, 1648, 1463, 1224. 
1H NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm), 1.15 (t, 3H,      
J = 4 Hz), 2.40 (s, 3H), 4.05 (q, 2H, J = 4.8 Hz), 5.20 (s, 
1H), 7.23-7.38 (m, 5H), 9.7 (s, 1H), 10.38 (s, 1H). 13C 
NMR (100.63 MHz, DMSO-d6): δ = 174, 165, 145, 143, 
)1، ردیف 2جدول .( ;15 ,17 ,54 ,60 ,101 ,127 ,128 ,129  
      5-Ethoxycarbonyl-4-(p-tolyl)-6-methyl-3,4-dihydro-
pyrimidin-2(1H)-one; M. p.: 216-217 °C; IR (KBr, cm-1): 
3244, 3116, 2997, 1724, 1660, 1459, 1649, 1221.          
1H NMR (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm),1.08 (t,             
J = 7.1 Hz, 3H), 2.01 (s, 3H), 2.23 (s, 3H), 3.96 (q,          
J = 7.1 Hz,  2H),  5.09 (s, 1H), 7.10 (s, 4H),  7.80 (s, 1H),            

 
9.15 (s, 1H). 13C NMR (100.63 MHz, DMSO-d6):           
δ (ppm), 165, 153, 148, 143, 137, 129, 127,100, 60, 20.2, 
)6 ردیف 2جدول .( 15 ,18.2  
 

  واکنش بیگینلی در OIL@SO3Hروش بازیابی کاتالیست
ھ        ل استواستات و اوره ب د، اتی برای این منظور، واکنش بین بنزآلدھی

بھ  پس از پایان واکنش،. ب شد انتخاC °70عنوان واکنش شاھد در دمای 
ردن اف ک افھ شد و کاتالیست از طریق ص انول اض از  مخلوط حاصل ات

خشک  پس از شستن دوباره کاتالیست با اتانول و. مخلوط واکنش جدا شد
افھ شد د اض ھ جدی واد اولی ا م ن عمل . ًکردن، مجددا بھ ظرف واکنش ب ای

نتایج . سی قرار گرفتچندین مرتبھ تکرار و عملکرد کاتالیست مورد برر
بازیابی مرتبھ تواند حداقل چھار دست آمده نشان داد کھ این کاتالیست می بھ

و بدون کاھش چشمگیر در زمان و بازده واکنش مورد استفاده مجدد قرار 
  .بگیرد

  
  گیریبحث و نتیجھ

  
ارگانوسیلیکای خاوی مایع یونی ازھیدرولیز و تراکم پیش ماده مایع       
ري( بیس-1،3یوني  ایلیلمتوکسيت لس دازولیوم)پروپی ھ شد و ایمی د تھی یدی

ول اصلاح -3سپس سطح آن با استفاده از  ل تی تری اتوکسی سایلیل پروپی
ھ SHدر مرحلھ بعد از طریق اکسایش گروھای . شد  توسط آب SO3H ب

ھ ر پای ا اکسیژنھ، کاتالیست ارگانوسیلیکای ب ونی اصلاح شده ب ایع ی ی م
 ).1شکل ( تھیھ شد (OIL@SO3H)اسید سولفونیک 

روه       ضور گ د ح ین و تایی اوت  تعی املی متف ای ع ا OIL@SO3Hھ  ب
ز  ام شد FT-IRاستفاده از روش طیف سنجی مادون قرم کل( انج ). 2 ش

 بھ ترتیب نشان دھنده 923 و cm-1 1100ھای تیز در ناحیھ   حضور نوار
د ارن پیون ارن و متق شی نامتق ات کش ای ارتعاش یSi-O-Si ھ د  م        .باش

ھ  ذبی در ناحی ای ج ھ 1620 و cm-11570 نوارھ وط ب ب مرب ھ ترتی   ب
د  شی پیون ات کش ود در C=N و  C=Cارتعاش دازولیوم موج ھ ایمی  حلق

 C-Hھای   گروهcm-1 3100ھمچنین در ناحیھ . باشند شبکھ سیلیکایی می
ھ  ضور cm-1 3400حلقھ آروماتیک و نوار پھن مشاھده شده در ناحی  ح

نوارھای مربوط بھ . کند  مربوط بھ سطح بستر را تایید میO-Hھای  گروه
ھ   با گروهS=O و C-Nپیوندھای  ا cm-1 1050ھای سیلیکایی در ناحی  ت

cm-1 1200 2شکل ( ھمپوشانی کرده است.(  
شی        ی روب کوپ الکترون صویر میکروس ھ (SEM) ت نمون

OIL@SO3Hھ دارای ن نمون ھ ای شان داد ک ت و  ن املا یکنواخ ً ذرات ک
ار  ا ک ستی ب واد کاتالی صوصیات م ھ خ منظم کروی شکل است کھ از جمل

 ).3 شکل(آیی بالا و مؤثر است 
بھ منظور تایید و تشخیص حضور عناصر در کاتالیست سنتز شده از       

ا .  استفاده شد(EDX)آنالیز تفرق انرژی پرتو ایکس  در نمودار مرتبط ب
ر  این آنالیز پیک ھ عناص وط ب ای مرب ھ خوبی S و I ,C, N, Si, Oھ  ب

ھای  نشان داده شده است کھ حضور این عناصر بیانگر تثبیت موفق گروه
ایع ھ م ر پای یلیکا ب ستر ارگانوس ر روی ب ید ب ولفونیک اس تس ونی اس     ی

  ).4شکل (
روه       ی گ ھ پایداری حرارت ر پای ی در ارگانوسیلیکای ب املی آل ای ع ھ
   800   دمای  تا  اتاق  در دمای دار شده با سولفونیک اسید عاملیونیمایع
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  .OIL@SO3H کاتالیست FT-IR طیف .2شکل 
 

 

 

 . OIL@ SO3Hکاتالیست) SEM( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی .3شکل 
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 اولین کاھش وزن). 5شکل (گراد مورد ارزیابی قرار گرفت سانتیدرجھ
ای  ر دم ده زی شاھده ش ھ100م انتی درج ذف آب و س ھ ح وط ب راد مرب گ

 تا 100کاھش وزن در حدود دمای . ھای الکلی از روی سطح استحلال
ھ300 انتی درج روهس ب گ ھ تخری وط ب راد مرب ولفونیک گ ل س ای پروپی ھ

. اسید و قسمتی از مایعات یونی قرار گرفتھ بر روی سطح کاتالیست است
گراد مربوط سانتی  درجھ600 تا 300 در محدوده دمایی کاھش وزن شدید

یونی است کھ درون بافت بستر ھستند و از دو طرف بھ بھ تخریب مایعات
ده صل ش بکھ مت یلیکون ش ای س داتمھ ای. ان راه آنالیزھ ھ ھم الیز ب ن آن      ای

FT-IRو EDX ھای عاملی قرار گرفتھ شده پایداری بسیار خوب گروه 
  .کنداختار را تأیید میدر بدنھ این س
   یک   OIL@SO3Hکاتالیست ) XRD(   پرتوایکس پراش       در آنالیز

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

      
  
  
  
  
  
  
  
  
  

دوده        ن در مح ک پھ ا 18پی شان20 ت ھ ن ت ک ده اس اھر ش ھ ظ       درج
  ).6شکل (می دھد ماده ارگانوسیلیکای بھ خوبی تشکیل شده است 

ستی در        ر کاتالی ھ اث ات OIL@SO3Hادام نتز ترکیب رای س  -4،3 ب
دیندي تُاون-)1H(2-ھیدروپیریمی رار گرف ی ق ا مورد بررس دا . ھ در ابت

ل)مول میلي1(تراکم بین بنزآلدھید  ي1(استواستات ، اتی و اوره ) مول میل
مخلوطی از . سازی شرایط واکنش انتخاب شدبرای بھینھ) مول میلی5/1(

ای فوق در حضور مقادیر وزنی مختلفی از کاتالیست در حلالسھ ماده  ھ
ای  لال و در دماھ اب ح ین در غی ی و ھمچن ر قطب ی و غی ف قطب مختل

  .مختلف مورد بررسی قرار گرفت
ھای قطبی و غیر دھد کھ اگر چھ در حلال نشان مي1نتایج در جدول       
    تا1 ھای دیف، ر1 جدول(رود حدودی مناسب پیش مي  تا   واکنش قطبی

 

  .OIL@SO3H  کاتالیست(EDX) آنالیز تفرق انرژی پرتو ایکس .4شکل 
 

 

 .OIL@SO3H  کاتالیست)TGA( سنجی حرارتی آنالیز وزن.5 شکل
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ای )4 اب حلال، در دم ام واکنش در غی رای انج  70، اما بھترین شرایط ب

 جدول( از کاتالیست حاصل شد   گرم03/0گراد و در حضور درجھ سانتي
  ).6، ردیف 1

ور تائ       ھ منظ ستی ب ر کاتالی د اث نش OIL@SO3Hی ده، واک تفاده ش  اس
د ھ . فوق در غیاب کاتالیست نیز دنبال گردی شان داد ک ی ن ن بررس ھ ای نتیج

س از گذشت  س از 150پ وجھی نداشت و پ ل ت شرفت قاب ھ واکنش پی  دقیق
  ).8 ردیف

  
ستی       در ھ اثرکاتالی ره OIL@SO3Hادام یلیکای مزوحف ا ارگانوس  ب

ا ھ م ر پای نظم ب لیعم ونی عام روهی ا گ ده ب یددارش ولفونیک اس ای س            ھ
)BPMO-IL-SO3H ( 32[مقایسھ شد.[  

ست        ل از کاتالی ھ حاص تن BPMO-IL-SO3Hنتیج ل داش ھ دلی  ب
  برخوردار بود ) درصد دو حدود (  جزیی   برتری  از  منظم نانوحفرات

حل سنتز کاتالیست این در حالی است کھ ھزینھ و مرا ).9 ، ردیف1 جدول(
OIL@SO3H  بھ    نسبت BPMO-IL-SO3Hاست   کمتر  مراتب  بھ.  

 
  .OIL@SO3Hکاتالیست ) XRD( آنالیز پراش پرتو ایکس .6شکل 

  
  

  استواستاتجزئی بین بنزآلدھید، اوره و اتیل تعیین بھترین شرایط برای واکنش سھ.1جدول                       
 

 
 دما حلال ردیف

)گرادي سانتيدرجھ(  

 کاتالیست

)گرم(  

نزما  

)دقیقھ(  

 بازده

(%) 

03/0 تقطیر برگشتی اتانول 1  120 50 

03/0 تقطیر برگشتی استونیتریل 2  120 30 

03/0 تقطیر برگشتی آب 3  120 60 

03/0 تقطیر برگشتی تولوئن 4  120 35 

5 - 90 03/0  15 93 

6 - 70 03/0  15 93 

7 - 70 01/0  30 62 

8 - 70 - 150 10 
a  9  - 70 03/0  15 95 

a                     بھ جایOIL@SO3H ازBPMO-IL-SO3Hبھ عنوان کاتالیست استفاده شد . 
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  . در واکنش بیگینلیOIL@SO3H تعداد مراحل بازیابی کاتالیست .7شکل 
  
  

  گراد درجھ سانتي70 در شرایط بدون حلال و دمای OIL@SO3Hھادر حضور ُاونھیدروپیریمیدین سنتز مشتقات دي.2جدول              
  

  
 

M.p. 

 گزارش شده

 [مرجع]

M.p. 

دست آمدهبھ  

 بازده

(%)  

 زمان

)دقیقھ (  

R ردیف 

202-200  

[33] 

202-201  93 15 H 1 

208-206  

[33] 

210-208  95 10 4-NO2 2 

221 

[34] 

220-218  92 10 2-NO2 3 

212-210  

[33] 

210-208  85 10 4-Cl 4 

232-230  

[22] 

238-235  88 25 4-OH  
 

5 

217-216  

[22] 

214-212  85 30 4-Me 6 
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  . استفاده شدOIL@SO3Hلذا در ادامھ از 

ھ       س از ب دھاپ ھ، آلدھی رایط بھین ت آوردن ش اوی دس ف ح ی مختل
لاستخلاف ا اوره و اتی راکم ب ده در ت رون دھن -ھای الکترون کشنده و الکت

دون حلال  OIL@SO3H استواستات در حضور کاتالیست و در شرایط ب
 2دست آمده پس از تبلور مجدد در جدول نتایج کلی بھ. وارد واکنش شدند

ایج در جدول . آمده است ی نت ي2بررس شان م دھ ن ھ آلدھی د ک اوی دھ ای ح
راکم ھای الکتروناستخلاف ی در واکنش ت  دھنده و الکترون کشنده براحت

بیگینلی در حضور کاتالیست شرکت کرده و محصولات با بازده مطلوب و 
ان يدر زم اد م اه ایج ای کوت دھ تخلاف. کنن شنده در اس رون ک ای الکت ھ

ورتیکھ  سریع واکنش شده در ص ث ت ھ آروماتیک باع ارای حلق ت پ موقعی
نش  ام واک رای انج ان لازم ب دت زم ده م رون دھن تخلافات الکت رای اس ب

  .تر شده استطولاني
 ،OIL@ SO3Hبھ منظور بررسی امکان استفاده مجدد از کاتالیست       

استواستات و از کاتالیست بازیابی شده چھار بار در واکنش بنزآلدھید، اتیل
د  تفاده ش کل (اوره اس دد ). 7ش تفاده مج س از اس دارپ ست مق ن کاتالی  ای

ای  تغییر قابل ملاحظھبارگیری اسیدی آن و ھمچنین بازده و زمان واکنش
  .نکرد

  
  گیري نتیجھ

  
ست       ق کاتالی ن تحقی تفاده از OIL@SO3H در ای ا اس د و ب نتز ش  س
ادون  روش نجی م ف س شی، طی ی روب کوپ الکترون د میکروس ایی مانن ھ

س سنجی حراروزن پرتوایکس،قرمز، پراش و ایک رژی پرت رق ان ی و تف ت
ونی و . شناسایی شد این آنالیزھا تثبیت موفق و پایداری واحدھای مایعات ی

کاربرد کاتالیست مذکور . سولفونیک اسید را در باقت کاتالیست تایید کردند
ت رار گرف ی ق ی مورد بررس ی . در واکنش بیگینل ایج حاصل از بررس نت

ھمچنین این . شوندده بالایی تولید مینشان داد کھ محصولات بیگینلی با باز
  .کاتالیست چندین بار بازیابی و مورد استفاده مجدد قرار گرفت

  
  سپاسگزاری

  
ھای مالی جھت انجام این نویسندگان از دانشگاه یاسوج بھ دلیل حمایت      
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