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اصلاح شده با   یسیکووالانسی مغناط یچارچوب آل کشناسایی یسنتز و طراحی، 

  مشتقات حاوی تهیهآن در  یزوری کاربرد کاتالبررسی و  دی اس  کیسولفون 

 رازول یو پ نینول ی دروکیهگزاه
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 1403فروردین،   22خ پذیرش:  تاری                               1402بهمن،   26  :دریافت  تاریخ
 

 

و بررسی   دیاس  کیاصلاح شده با سولفون  ی سیکووالانسی مغناطیچارچوب آل  ک شناسایی یسنتز و   رو،پژوهش پیشدر    :چکیده

  زور یگرفت. ساختار کاتالر  مورد مطالعه قراهتروسیکل حاوی هگزاهیدروکینولین و پیرازول    ترکیبات  تهیه برخیدر    کاربرد کاتالیزوری آن

برداری  نقشه  ی،عبور  و   ی روبش  یالکترون   کروسکوپیم  ی،حرارت  هیتجز،  قرمز  زیر  سنجیفیاز جمله طهایی  ی روشوسیلهبهشده    هیته

پژوهش    نیا  هایتیاز جمله مز  قرار گرفت.  داییمورد ت  ارتعاشی نمونه  شمغناطعنصری، پراش پرتو ایکس، جذب و واجذب نیتروژن و  

پیرازول در  می به تهیه چندجزئی مشتقات حاوی هگزاهیدروکینولین و  و زمان کوتاه واکنش   بدون حلال،  طیشراتوان  بالا  ها و  بازده 

 .چنین، بازیافت پذیری و قابلیت استفاده مجدد از کاتالیزور اشاره نمودهم

 

 کووالانسی، هگزاهیدروکینولین، پیرازول، واکنش چند جزئی آلی چارچوب :کلید واژه

 

 

 

 مقدمه -1

  [ 1]های پیشگامانه توسط یاغی و همکاران  بعد از پژوهش

زمینه   بهکووالانسییآل  هایچارچوبدر  ترکیبات  این  عنوان ، 

دارای  دسته که  متخلخل  آلی  ترکیبات  از  جذابی  و  جدید  ی 

شده معرفی  هستند،  منظمی  بلوری  واقع،  ساختارهای  در  اند. 

از   اتمی دقیق دهی های آلی کووالانسی، دارای سازمانچارچوب

قوی در    کووالانسی   پیوندهای   طریق  از  آلی   ساختمانی   واحدهای 
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بعد هستند. این ساختارهای متخلخل، از طریق تشکیل   سه  یا   دو

پیوند کووالانسی مابین عناصر سبک نظیر کربن، بور، نیتروژن و 

به استر وسیله اکسیژن  بورکسین،  مانند  اتصالاتی  ایجاد  ی 

تری بوروسیلیکات،  ایمین،  پلیبورونات،  غیره  آزین،  و  ایمید 

می و [5-2]شوند  تشکیل  حرارتی  پایداری  بالا،  تخلخل   .

و   طراحی  و  بلوری  ساختمان  بودن  دارا  مناسب،  شیمیایی 

از  تنظیم های  های چارچوبترین ویژگیجمله مهمپذیر بودن، 

ها، این ترکیبات  دلیل همین ویژگیآلی کووالانسی هستند. به

گسترده حسگرها،  کاربردهای  تهیه  کاتالیزوری،  زمینه  در  ای 

ذخیره انرژی،  جداسازی،  دارورسانی  فرایندهای  و  گاز  سازی 

 . [8-6]اند هدفمند پیدا کرده

اتم   حاوی  ساختارهای  هتروسیکلی،  ترکیبات  بین  در 

ویژه جایگاه  دارای  سال نیتروژن  در  هستند.  اخیر،  ای  های 

هتروسیکلدانشیمی دارویی،  و  سنتزی  نیتروژنهای  دار  های 

ای اند که دارای خواص زیستی گستردهمتعددی را گزارش کرده

خانوادههگزاهیدروکینولین  هستند. جمله  از  اصلی  ها   های 

نیتروژنهتروسیکل زیستی  های  کاربردهای  که  هستند  دار 

ها  متنوعی از جمله ضد دیابت، مالاریا، سرطان، باکتری برای آن

هم است.  شده  بهگزارش  ترکیبات،  این  عوامل چنین،  عنوان 

گشاد کردن عروق و    کلسیم،  کانال  کردن  دارویی برای مسدود

- 9]اند  رار گرفتهمحافظت کننده پوست و کبد مورد استفاده ق

های متنوعی برای تهیه این ترکیبات  . از همین روی، روش[11

 .   [16-12]گزارش شده است 

ی پیرازولی از طرف دیگر، ترکیبات هتروسیکلی دارای هسته

فردی را در  دلیل خواص متعدد دارویی جایگاه منحصر بهنیز به

ی پیرازولی اند. ترکیبات دارای هستهشیمی دارویی پیدا کرده

قبیل ضد   از  بروز  خواصی  خود  از  میکروب  و  التهاب، سرطان 

شگفت[ 19-17]اند  داده بنابراین،  روش.  که  نیست  های آور 

آن کاتالیزوری  تهیه  برای  گزارش شده  متنوعی  امروز  به  تا  ها 

 .    [ 23-20] باشد

های آلی در این مطالعه، با در نظر گرفتن اهمیت چارچوب

آن کاتالیزوری  کاربرد  و  واکنشکووالانسی  در  سنتز  ها  های 

  مغناطیسی   کووالانسی  آلی  ترکیبات هتروسیکل، یک چارچوب

اختصاصی    اسید  سولفونیک  با   شده   اصلاح نام   Magneticبا 

COF2  عنوان یک کاتالیزور ناهمگن مغناطیسی  سنتز و از آن به

مشتقات   تهیه  پ   نینولیدروکیهگزاهدر  شد    رازولیو  استفاده 

 (. 2و  1)شکل 

 

 

 

 
 

 د یاس  کیاصلاح شده با سولفون  یسی کووالانسی مغناط  یچارچوب آلشمای کلی برای سنتز کاتالیزور    :1شکل 
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 د ی اس  کیاصلاح شده با سولفون  یسیکووالانسی مغناط  یچارچوب آلدر حضور کاتالیزور    رازولیو پ  نینولی دروکیهگزاهتهیه ترکیبات    :2شکل 

 

 های تجربی  روش -2

 مواد شیمیایی و تجهیزات - 1-2

این    و   هاحلال  یتمام در  استفاده  مورد  شیمیایی  مواد 

  اندشده  یداریخر  چیآلدر  گمای مرک و س  های ، از شرکتپژوهش

تمامی بدون خالص  و استفاده قرار گرفتند.  بیشتر مورد    سازی 

  و  بوده  گرادسانتی  درجه  حسب  بر  شده  گزارش  هایذوب  نقطه

ترمو    دیجیتالی  ذوب   نقطه  دستگاه  از  استفاده  با الکتروترمال 

به آمدند ساینتیفیک  قرمز  هایطیف  . دست  از  زیر    ترکیبات 

 Perkin Elmer Spectrum Versionدستگاه      طریق

مغناطیسی    هایطیف  .است  شده  ثبت  10.01.00 رزونانس 

  .است  شده  اخذ  Bruker Advance  دستگاه  از  استفاده  با  هسته

دستگاه  یحرارت  هیتجز  زیآنال از  استفاده  مدلبا   ،  TGA2    از

کاتالیزور  مغناطش    .شده است  هیته   Mettler Toledoشرکت

دستگاه  Meghnatisشرکت    LBKFBمدل  ،  توسط 

Daghigh Kavir Company  است شده    ریتصاو  .گرفته 

با استفاده از  ترتیب  و روبشی به  یعبور  یالکترون  کروسکوپیم

شرکت   FESEMدستگاه  و     JEOL JEM-2010 دستگاه

ZEISS  مدل    -آلمانSigma VP  ی ریگاندازه   .شده است  هیته 

حفرات  قیدق و  سطح  مدل   مساحت  دستگاه،  از  استفاده    با 

BElSORP Mini    از شرکتMicrotrac Bel Corp   .ثبت شد

از پراش اشعه پرتو ایکس برای بررسی ساختارهای مولکولی و  

توسط   اتمی  شرکت   و  X’ Pert Proدستگاه  فاصله 

Panalytical  .استفاده شد 

 

کاتالیزور  - 2-2 آل  سنتز  کووالانسی    یچارچوب 

 دیاس  کیاصلاح شده با سولفون یسیمغناط

از     -(ینوفنوکسی)آم-4سیتر  د یآلده  گرم  4/0مخلوطی 

  لی)فرم-4سیتر  نیآم  گرم  4/0و    [24]  نیزآیتر-5،3،1

 50در  4O3Feگرم    1و     [25]  نیزآیتر  -6،4،2-(یفنوکس

-میلی   100در یک بالن    متیل سولفوکسیددی لیتر حلالمیلی

  45مدت  دست آمده بهیتری قرار داده شد. سپس، مخلوط بهل

-میلی  2دقیقه تحت امواج فراصوت قرار گرفت. در مرحله بعد، 

ساعت در دمای    12مدت  به آن اضافه شد و به یتر استیک اسیدل

سانتی  80 بهدرجه  هیتر  روی  بر  بههمگراد  شد.  منظور زده 

ترتیب با آب مقطر، اتانول دست آمده بهسازی، ترکیب بهخالص

کلرومتان شستشو داده شده و در دمای محیط خشک شد.  و دی

گرم    1دار کردن با سولفونیک اسید،  در مرحله بعد، برای عامل

به ترکیب  بهاز  قبل،  از مرحله  آمده  لیتر میلی  40همراه  دست 

کلرو متان در بالن ریخته شد و در حمام یخ قرار داده شد.  دی

لیتر کلروسولفونیک  میلی  2خوردن شدید،  سپس، در حال هم

مدت  صورت قطره قطره به مخلوط واکنش اضافه شد و بهاسید به

در  5 کاتالیزور   ساعت  نهایت،  در  شد.  قرارداده  محیط  دمای 

 کلرومتان شستشو داده شد. دار شده چند بار با حلال دی عامل
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هگزاهیدروکینولین    سنتز مشتقات  یروش عموم   - 3-2

کاتالیزور   آل توسط  مغناط  یچارچوب   یسیکووالانسی 

 دیاس کیاصلاح شده با سولفون

  1)  کیآرومات  هاید یاز آلده  ی ، مخلوطگردته  بالن  کیدر  

  (،گرم130/0معادل    مولیلیم  1)  اتیل استواستات  مول(،یلیم

 1استات )  ومیگرم(، آمون  140/0مول معادل  ی لیم  1)  دایمدون

از کاتال  02/0گرم( و مقدار    077/0مول معادل  یلیم   زوریگرم 

واکنش   ظرف  سپس  شد.  اضافه  شده،  بدون    طیشرادر  سنتز 

زده  هم  زن مغناطیسیهمتوسط    یخوب، بهمحیط  ی حلال و دما

پ  نازکبهواکنش    شرفتیشد.  لایه  کروماتوگرافی  با    وسیله 

استفاده از مخلوطی از اتیل استات و هگزان )با نسبت یک به  

پیگیری پا  دو(  از  پس  به  انی شد.  جداسازواکنش،   ی منظور 

دست هکلرومتان به رسوب بیحلال د  تریلیلیم  20  زور، یکاتال

ا در  اضافه شد.  ن  نیآمده  در   یخوببه  ظرحالت محصول مورد 

اما کاتالیحلال د ا  زوریکلرومتان حل شده،  حلال حل    نیدر 

 ی توسط آهنربا از محصول جداساز  زوریکاتال  ،بیترت  نی. به انشد

از روش   مورد نظر،  تمحصولا  یسازمنظور خالصشد. در انتها به

 نوبلوره کردن در حلال اتانول استفاده شد. 

 

عموم   - 4-2 مشتقات  ی روش  توسط   پیرازول  سنتز 

آل  زوریکاتال مغناط  یچارچوب  اصلاح   یسیکووالانسی 

 د یاس  کیشده با سولفون

  1)  کیآرومات  هاید یاز آلده  ی ، مخلوطگردته  بالن  کیدر  

- 3گرم(،  066/0مول معادل  یلیم  1) مالونونیتریلمول(،  یلیم

  گرم(   174/0مول معادل  یلیم  1)پیرازولین  - 2-متیل-1-نیلف

مقدار   کاتال  02/0و  از  اضافه شد. سپس    زوریگرم  سنتز شده، 

  یخوب، بهمحیط  یبدون حلال و دما  طیدر شرا  ش ظرف واکن

وسیله بهواکنش    شرفتیزده شد. پ هم  زن مغناطیسیهمتوسط  

با استفاده از مخلوطی از اتیل استات و    کروماتوگرافی لایه نازک

واکنش،    انی شد. پس از پا  هگزان )با نسبت سه به دو( پیگیری

کلرومتان یحلال د  تریلیلیم  20  زور،یکاتال  یمنظور جداساز به

محصول مورد    الت ح  نیدست آمده اضافه شد. در اهبه رسوب ب

در    زوریکلرومتان حل شده، اما کاتالیدر حلال د  یخوبنظر به

توسط آهنربا از   زوریکاتال  بیترت  نی. به اودشیحلال حل نم  نیا

جداساز به  یمحصول  انتها  در  خالصشد.    ی ساز منظور 

نظرمحصولا مورد  اتانول   ،ت  حلال  در  کردن  نوبلوره  روش  از 

 استفاده شد. 

 

 های طیفی مشتقات تهیه شدهداده  - 5-2

 
M.p. = 200-202 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3273, 

3078, 1700, 1643, 1604, 1490, 1214, 1H NMR (301 

MHz, DMSO-d6) δppm 9.09 (s, 1H), 7.23–7.06 (m, 

5H), 4.87 (s, 1H), 3.99 (q, J = 6 Hz, 2H), 2.44 (d, J 

= 18 Hz, 1H), 2.33-2.30 (m, 4H), 2.18 (d, J = 18 

Hz, 1H), 1.99 (d, J = 18 Hz, 1H), 1.15 (t, J = 6 Hz, 

3H), 1.03 (s, 3H), 0.86 (s, 3H). 13C NMR (76 MHz, 

DMSO-d6) δppm 194.8, 167.3, 150.0, 148.1, 145.5, 

128.2, 127.9, 126.2, 110.4, 104.1, 59.5, 50.7, 36.3, 

32.6, 29.6, 26.9, 18.8, 14.6. 

 
M.p. = 243-245 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3302, 

2957, 1698, 1638, 1378, 1211, 1H NMR (301 MHz, 

DMSO-d6) δppm 9.04 (s, 1H), 7.16 – 7.13 (m, 1H), 

7.06-7.01 (m, 1H), 6.99 – 6.91 (m, 2H), 4.96 (s, 

1H), 4.02-3.94 (m, 2H), 2.64 (s, 3H), 2.45 (d, J = 

18 Hz, 1H), 2.31-2.26 (m, 4H), 2.17 (d, J = 18 Hz, 

1H), 1.95 (d, J = 18 Hz, 1H), 1.11 (t, J = 7.1 Hz, 

3H), 1.02 (s, 3H), 0.82 (s, 3H). 13C NMR (76 MHz, 

DMSO-d6) δppm. 194.8, 167.5, 149.7, 148.2, 144.9, 

135.3, 129.7, 129.0, 126.4, 126.0, 112.0, 105.6, 

59.5, 50.8, 32.7, 29.6, 26.8, 19.9, 19.0, 14.6. 
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M.p. = 233-236 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3285, 

2961, 1689, 1610, 1488, 1216, 1H NMR (301 MHz, 

DMSO-d6) δppm 8.73 (s, 1H), 6.88 – 6.79 (m, 2H), 

6.62 – 6.53 (m, 2H), 4.82 (s, 1H), 3.69 (d, J = 6 Hz, 

3H), 3.12 (s, 2H), 2.17 (d, J = 18 Hz, 2H), 2.04-

1.86 (m, 4H), 1.67 (d, J = 18 Hz, 1H), 0.88 (s, 3H), 

0.77 (s, 3H), 0.61 (s, 3H). 13C NMR (76 MHz, 

DMSO-d6) δppm 194.3, 167.8, 157.6, 150.5, 144.6, 

135.4, 131.0, 127.4, 120.0, 111.5, 109.2, 103.4, 

59.3, 55.7, 50.8, 33.3, 32.5, 29.8, 26.7, 18.5, 14.6. 

 
M.p. = 190-193 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3292, 

2957, 1697, 1607, 1483, 1212, 1H NMR (301 MHz, 

DMSO-d6) δppm 9.12 (s, 1H), 7.30 (dd, J = 7.7, 1.8 

Hz, 1H), 7.25 – 7.21 (m, 1H), 7.18 (dd, J = 7.5, 1.5 

Hz, 1H), 7.08 (td, J = 7.5, 1.8 Hz, 1H), 5.20 (s, 1H), 

3.99-3.89 (m, 2H), 2.44 (d, J = 18 Hz, 1H), 2.30-

2.26 (m, 4H), 2.16 (d, J = 18 Hz, 1H), 1.93 (d, J = 

18 Hz, 1H), 1.09 (t, J = 7.1 Hz, 3H), 1.02 (s, 3H), 

0.86 (s, 3H). 13C NMR (76 MHz, DMSO-d6) δppm 

194.4, 167.3, 150.2, 145.6, 145.5, 132.4, 132.0, 

129.5, 127.7, 127.1, 110.0, 103.7, 59.4, 50.7, 35.3, 

32.5, 29.6, 26.8, 18.7, 14.6. 

 
M.p. = 232-236 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3283, 

3208, 2957, 1706, 1648, 1609, 1493, 1213, 1H 

NMR (301 MHz, DMSO-d6) δppm 8.93 (s, 1H), 

7.12-7.16 (m, 3H), 4.93 (s, 1H), 3.71 (q, J = 6 Hz, 

2H), 2.20 (d, J = 18 Hz, 2H), 2.03 (s, 3H), 1.92 (d, 

J = 18 Hz, 1H), 1.69 (d, J = 18 Hz, 1H), 0.88 – 0.61 

(m, 9H). 13C NMR (76 MHz, DMSO-d6) δppm 

194.4, 150.4, 146.0, 144.7, 133.3, 133.3, 131.2, 

128.7, 127.3, 109.7, 103.2, 59.5, 50.6, 35.2, 32.5, 

29.5, 26.9, 18.7, 14.6. 

 
M.p. = 165-167 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3288, 

3089, 1742, 1689, 1529, 1379, 1168, 1H NMR (301 

MHz, DMSO-d6) δppm 9.29 (s, 1H), 8.01 – 7.99 (m, 

2H), 7.65-7.62 (m, 1H), 7.57 – 7.52 (m, 1H), 4.98 

(s, 1H), 4.01 – 3.95 (m, 2H), 2.41 (d, J = 18 Hz, 

1H), 2.34 (s, 3H), 2.21 (d, J = 18 Hz, 1H), 2.00 (d, 

J = 18 Hz, 1H), 1.13 (t, J = 7.1 Hz, 3H), 1.03 (s, 

3H), 0.85 (s, 3H). 13C NMR (76 MHz, DMSO-d6) 

δppm 194.8, 166.9, 150.6, 150.2, 147.8, 146.6, 

134.8, 129.9, 122.5, 121.4, 109.7, 103.1, 59.8, 

50.5, 36.9, 32.7, 29.5, 26.8, 18.8, 14.5. 

 
M.p. = 186-188 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3458, 

3325, 2199, 1660, 1595, 1521, 1394, 1H NMR (301 

MHz, DMSO-d6) δppm 7.84-7.57 (m, 3H), 7.51 – 

7.33 (m, 7H), 5.14 (s, 1H), 1.76 (s, 3H). 13C NMR 

(63 MHz, DMSO) δ 160.4, 145.3, 139.7, 138.0 

133.0, 129.8, 129.6, 128.6, 126.8, 124.5, 123.3, 

120.3, 119.9, 97.3, 34.0, 13.1. 

 
M.p. = 200-203 °C, FT‐IR (KBr, ν, cm-1): 3464, 

3354, 3193, 2190, 1654, 1492, 1351, 1127, 1H 

NMR (301 MHz, DMSO-d6) δppm 8.13 (broad 

peak, 2H), 7.75-7.76 (m, 4H), 7.48-7.35 (m, 5H), 

4.95 (s, 1H), 1.78 (s, 3H). 13C NMR (76 MHz, 

DMSO-d6) δppm 160.2, 148.4, 146.4, 145.6, 137.9, 
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135.2, 130.7, 129.8, 126.8, 122.7, 120.6, 98.1, 

36.6, 13.0. 

 

 گیری بحث و نتیجه -3
ساختار    - 1-3 آلشناسایی  کووالانسی    یچارچوب 

 دیاس  کیاصلاح شده با سولفون یسیمغناط

کاتال روشوسیلهبهشده    هیته  زوریساختار  -فیط  هایی 

 یالکترون  کروسکوپیم  ی،حرارت  هیتجز  زیآنال،  زیر قرمز  سنجی

نقشه برداری عنصری، پراش پرتو ایکس، جذب    ی،عبور  و  یروبش

نیتروژن و   ت  ارتعاشی نمونه  ش مغناطو واجذب  قرار   داییمورد 

 ت. جزییات بیشتر در ادامه آورده شده است.گرف

ط قرمز    فیدر  گروه4O3Feنانوذرات  زیر  پیک  های  ، 

ظاهر شده   cm 3396-1 هیدروکسی آزاد در سطح آن در ناحیه

گروه   جذبی  باند  ناحیه  O-Feاست.  در  قابل    cm  580-1 نیز 

پهن موجود در    کیپ   زور،یزیر قرمز کاتال  فیدر طمشاهده است.  

 دروژن یه  یمربوط به فرکانس ارتعاش  cm 3600-2600-1 هیناح

-یم  های هیدروکسی آزادو گروه  داسیکیگروه سولفون  یدیاس

مربوط به   cm 1570-1 هیموجود در ناح  کیپ   ،نیچنهم  .اشدب

-های حلقهباشد. پیکایمینی میدوگانه    وندیپ   یفرکانس ارتعاش 

شوند. پیک  دیده می  cm  1501-1 های آروماتیک نیز در محدوده

ظاهر شده است )شکل    cm  1201-1 نیز در ناحیه  S=Oگروه  

3). 

 

 
 Magnetic COF2و  4O3Fe ،Magnetic COF1نانوذرات  زیر قرمز  مقایسه طیف  :  3شکل 

 

بررسبه کاتال  یمنظور  شکل  و    ریتصاو  د،ی جد  زوریاندازه 

ا.  شد  ی گرفتهروبش  یالکترون  کروسکوپیم  ر یتصاو  نیبراساس 

با ساختارهای  نانومتر    مشخص شد که اندازه ذرات در محدوده

میلهکرو و  تصاویر  هم  (. الف  4شکل  )  هستند  ایی  چنین، 

های آلی بر روی بستر میکروسکوپ الکترونی عبوری، تثبیت لایه

 (. ب 4شکل )کند نانوذرات مغناطیسی را اثبات می 
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تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی )الف( و عبوری )ب(    :4شکل 

 کاتالیزور 

 

که    دهد ینشان مبرداری عنصری  نقشه  حاصل از روش  جینتا

)عناصر   انتظار  کربن  ،گوگرد  تروژن،ین  ژن،یاکسمورد  و    ( آهن 

  شکل )  در ساختار کاتالیزور هستند  کنواختی  یپراکندگ  یدارا

5.)  

 
 عنصری کاتالیزور   برداری  نقشه  نتایج روش  :5شکل 

 

، وجود  طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکسچنین، نتایج  هم

 . (6 شکل)الذکر را تایید کرد عناصر فوق 

 

 
 ایکس کاتالیزور   پرتو  انرژی  پراش  سنجینتایج طیف  :6شکل 

 
  یکاهش وزن قابل توجه  چیه  کاتالیزور  یحرارت  هیتجز  زیآنال

از  را   قبل  سانت  440تا  نم  گرادیدرجه  نشان  خود  .  دهدیاز 

توان دارای پایداری حرارتی بالایی بوده و می  زوریکاتال  نیبنابرا

  . کرداستفاده    یی ایمیش  های نشدما در واک  ن یتا قبل از ااز آن  

می هم نشان  حاصله  نتایج  توجهی چنین،  قابل  مقدار  که  دهد 

درصد وزنی( لایه آلی بر روی بستر مغناطیسی    40)نزدیک به  

 (. 7تصویر )تثبیت شده  است 

 

 
 حرارتی کاتالیزور   تجزیه  منحنی آنالیز  :7شکل 

 

براساس سنجش حجم گاز    نیتروژن  واجذب  و   جذب  زیآنال

  ی در دما  کاتالیزورجذب و واجذب شده توسط سطح    تروژنین

ن و    (نیکلو  77)    عیما  تروژنیثابت  نمودار جذب  بررسی شد. 

نشان  g/2m 24واجذب مساحت ویژه سطح کاتالیزور را برابر با 

 (.  8دهد )شکل می

 
 نیتروژن کاتالیزور   واجذب  و  نمودار جذب  :8شکل 
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کووالانسی   یچارچوب آلبررسی رفتار کاتالیزوری    - 2-3

 دیاس  کیاصلاح شده با سولفون یسیمغناط

شناسایی  و  سنتز  از    کووالانسی  آلی  چارچوب  پس 

اسید، رفتار کاتالیزوری آن    سولفونیک  با   شده   اصلاح  مغناطیسی

پیرازول   و  هگزاهیدروکینولین  مشتقات  تهیه  مطالعه در  مورد 

  بنزآلدهید، اتیل  کلرو-4  بین  . بدین منظور، واکنشگرفتر  قرا

به  آمونیوم  دایمدون،  استواستات،  الگو   واکنش  عنواناستات 

شد. واکنش مدل در مجاورت مقادیر مختلف کاتالیزور،    انتخاب

در شرایط با حلال و بدون حلال و در دماهای متفاوت ارزیابی  

)جدول   نتایج  1شد  مجاورت (.  در  واکنش  انجام    20  حاصل، 

عنوان  را به  حلال  بدون  شرایط  تحت  در دمای محیط و   گرممیلی

(. در ادامه،  5، مدخل  1دهد )جدول  شرایط بهینه پیشنهاد می

به بهینه  شرایط  این  تحت  از  مختلفی  مشتقات  آمده،  دست 

زمان در  پیرازول  و  هگزاهیدروکینولین  با  ترکیبات  کوتاه  های 

(.2های بالا تهیه شدند )جدول  بازده

 

 الف 1eسازی شرایط واکنش برای تهیه مشتقات هگزاهیدروکینولین با استفاده از واکنش مدل تهیه ترکیب  بهینه  :1جدول 

 
گرم( مقدار کاتالیزور )میلی حلال  زمان )دقیقه( بازدهب گراد( دما )درجه سانتی   مدخل  

 1 130 20 بدون حلال  60 70

 2 120 20 بدون حلال  60 65

 3 100 20 بدون حلال  45 78

 4 60 20 بدون حلال  30 84

 5 دمای محیط 20 بدون حلال  15 90

 6 دمای محیط 30 بدون حلال  30 85

 7 دمای محیط 10 بدون حلال  45 83

 8 دمای محیط - بدون حلال  60 ناچیز 

محیطدمای   20 آب 60 ناچیز   9 

 10 دمای محیط 20 اتانول  60 55

 11 دمای محیط 20 هگزان  60 ناچیز 

 12 دمای محیط 20 اتیل استات  60 ناچیز 

 13 دمای محیط 20 کلروفرم  60 ناچیز 

  آمونیوم   گرم(،  140/0مول،  میلی  1دایمدون )  گرم(،  129/0مول،  میلی  1استواستات )  اتیل  گرم(،  140/0مول،  میلی  1بنزآلدهید )  کلرو-4  الف:

 شده داسازیگرم(، ب: ج  077/0مول،  میلی  1استات )
 

 

671  



    

 

  
 

   

Chem. Res., 1402, Vol. 6, 169-179  

 

 

 

 

 

  سولفونیک  با  شده  اصلاح  مغناطیسی  کووالانسی  آلی  تهیه مشتقات هگزاهیدروکینولین و پیرازول در مجاورت چارچوب  :2جدول شماره  

 الفاسید 

 
مول،  میلی  1دایمدون )  گرم(، 129/0مول،  میلی  1استواستات )  اتیل  مول،(،میلی  1هگزاهیدروکینولین: مشتقات آلدهیدی )برای تهیه    الف:

  1مالونونیتریل )   مول،(،میلی  1گرم(، برای تهیه مشتقات پیرازول: مشتقات آلدهیدی )  077/0مول،  میلی  1استات )  آمونیوم  گرم(،  140/0

 شده گرم(، بازده جداسازی   174/0مول،  میلی  1پیرازولین )-2-متیل-1-فنیل-3  گرم(،  066/0مول،  میلی

کاتالیزور   - 3-3 از  مجدد  استفاده  و  بازیافت  آزمون 

آل مغناط  یچارچوب  با   یسیکووالانسی  شده  اصلاح 

 دیاس  کیسولفون

کاتالیزور،   از  مجدد  استفاده  و  بازیافت  قابیت  بررسی  برای 

ترکیب   تهیه  برای  مدل  مورد    1eواکنش  بهینه  شرایط  تحت 

دهد که بعد  دست آمده نشان میهای بهبررسی قرار گرفت. داده 

-چنان بهاز پنج مرتبه بازیافت و استفاده مجدد، کاتالیزور هم

چشم  کاهش  و  کرده  عمل  رخ خوبی  محصول  بازده  در  گیری 

 (. 9نداده است )شکل 
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نمودار بازیافت و استفاده مجدد کاتالیزور در تهیه ترکیب   :9شکل 

1e  تحت شرایط بهینه 

 

کاتالیزوری   - 4-3 تهیه  برای  پیشنهادی  کار  و  ساز 

 مشتقات هگزاهیدورکینولین

)شکل   کار  و  ساز  یک  که   شنهادیپ   توانیم (،  10در  کرد 

قرارگرفته در ساختار کاتالیزور گروه کربونیل  اسیدی    یهاگروه

کنند. از طرف دیگر، در مجاورت کاتالیزور  آلدهیدی را فعال می

ترکیب دایمدون به فرم انولی خود تبدیل شده و به آلدهید فعال  

مربوطه را ایجاد    (A)کند تا حدواسط نووناگل  شده حمله می 

دیگر،   طرف  از  کربونکند.  توسط استواستات    لیات  لیگروه 

کاتالیزور فعال شده و مورد حمله آمونیاک تولید شده از تجزیه 

را   Bگیرد تا حدواسط شماره  حراراتی آمونیوم استات قرار می

  A ایجاد کند. در مرحله بعد، از واکنش بین حدواسط نووناگل  

در     .شودتولید می  C، حد واسط شماره  Bو حدواسط شماره  

دوستی درون ادامه، در اثر فرایند توتومری شدن و حمله هسته

شماره ِ حدواسط  می  Dمولکولی  نهایت،تشکیل  در  طی    شود. 

-، محصول نهایی تشکیل میDحذف آب از حد واسط شماره  

 ود.ش

 

 
 سازوکار پیشنهادی برای تهیه محصولات   :10شکل 

871  



    

 

  
 

   

Chem. Res., 1402, Vol. 6, 169-179  

 

 

 

 

 

 

 گیری نتیجه -4
ی ابتدا  در  پژوهش،  این  آل  کدر  کووالانسی یچارچوب 

از    دیاس  کیاصلاح شده با سولفون  یسیمغناط تهیه شد و پس 

-آمیز با استفاده از روششناسایی ساختار و اثبات تهیه موفقت

  عنوان کاتالیزور برای تهیه برخیهای ذکر شده در بالا، از آن به

با    ترکیبات پیرازول  و  هگزاهیدروکینولین  حاوی  هتروسیکل 

چند جزئی مورد استفاده قرار گرفت.    استفاده از راهبرد واکنش

بازده    ، و تحت دمای محیط  بدون حلال  طیشراانجام واکنش در  

پذیری و قابلیت  چنین، بازیافتها و همبالا و زمان کوتاه واکنش

های روش ارائه شده  استفاده مجدد از کاتالیزور از جمله مزیت

 است.

 سپاسگزاری

حمایت برای  سینا  بوعلی  دانشگاه  معنوی  از  و  مادی  های 

 آید. میکمال تشکر و قدردانی به عمل  
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