
                                                         
  

با استفاده از سیلیکوتنگستیک اسید در شرایط بدون  سنتز تک ظرف و سھ جزئی مشتقات ھیدروکینازولینون
  حلال
 

  2اسماعیل سنچولی,،1حسن خانی اسدالھ
- 117 کرمان، صندوق پستی رفتھدانشگاه تحصیلات تکمیلی صنعتی و فناوری پیش  گروه مواد نو، پژوھشکده مواد، پژوھشگاه علوم و تکنولوژی پیشرفتھ و علوم محیطی،1

  کرمان، ایران، 76315
  ، ایراندانشگاه زابل، زابل  گروه شیمی، دانشکده علوم،2

  )2/7/1397:       تاریخ پذیرش29/2/1397: تاریخ دریافت (
  

اون با استفاده از کاتالیست سیلیکوتنگستیک ) H1 (4- ن دي ھیدرو کینازولی-3،2در این مقالھ تحقیقي یک روش آسان، موثر و سبز براي سنتز یک مرحلھ اي مشتقات       
واکنش ھا . با راندمان ھاي خوبي بدست مي آیند از تراکم بین آیزاتوئیک انیدرید، آلدھیدھای آروماتیک و آمونیوم استات مشتقات ھیدروکینازولینون. اسید گزارش شده است

زمان ھای کوتاه و راندمان ھای .  درصد حاصل گردید94-88یقھ کامل گردید و محصولات با راندمان ھای  دق15-10 درجھ سانتیگراد و در طی مدت زمان 100در دمای 
  .بالای واکنش در شرایط بدون حلال بھ دست آمد

  
  ھا، واکنش چند جزئی، شرایط بدون حلال، سیلیکوتنگستیک اسید ھیدروکینازولینون :كلید واژه

  
  مقدمھ

   
اکنش ھایي ھستند کھ در آنھا بیش از دو ماده واکنش ھاي چند جزئي و      

اولیѧѧھ در یѧѧک ظѧѧرف بѧѧاھم واکѧѧنش داده و تولیѧѧد یѧѧک محѧѧصول مѧѧی نماینѧѧد، 
بطوریکھ تقریبا ھمѧھ اتѧم ھѧاي مربѧوط بѧھ مѧواد اولیѧھ ي شѧرکت کننѧده، در 

بѧھ عبѧارت دیگѧر دریѧک واکѧنش چنѧد . محصول واکѧنش نیѧز موجѧود باشѧند
کم مѧي شѧوند تѧا یѧک ترکیѧب پیچیѧده را جزئي چندین ماده اولیѧھ بѧا ھѧم متѧرا

واكنش ھاي چند جزئي قدیمي، غالبا حاصل طراحي ھاي ]. 1[تولید نمایند 
بنابراین مطالعھ . اغلب بطور تصادفي كشف شده اند دقیق و منطقي نبوده و

تѧلاش در جھѧت بھѧره  تحقیق برای كشف واكنش ھاي چند جزئي جدید و و
ѧھ اي برداري خاص از واكنش ھاي چند جزئѧر، مقولѧده حاضѧناختھ شѧي ش

بطѧѧور خلاصѧھ مزایѧѧای . جѧذاب بѧراي بѧѧسیاري از شѧیمیدان ھѧѧاي آلѧي اسѧت
  ]:2[ واکنش ھاي چند جزئي را می توان بصورت زیر برشمرد

 معمولا دستور کارشان بسیار آسان است.  
 قیمت تمام شده محصولات از این طریق ارزان تر است.  
  چند مرحلھ اي کمتر استزمان واکنش نسبت بھ واکنش ھاي خطي.  
  رژيѧѧصرف انѧѧھ اي در مѧѧد مرحلѧѧي چنѧѧاي خطѧѧنش ھѧѧھ واکѧѧسبت بѧѧن

 .صرفھ جویي مي شود
  بھ علت کم شدن مراحل واکنش معمولا تولید پسماند شیمیایی کمتری

  .نموده و لذا با محیط زیست سازگارتر ھستند
 وفѧور در سѧاختار مѧواد بѧھ حѧاوی اتѧم نیتѧروژن ناجور حلقھ ترکیبات      

نѧاجور  کینѧازولینون ھѧا ترکیبѧات]. 4و3[یافت می شѧوند  طبیعی و دارویی
در سѧاختار آلکالوئیѧدھای طبیعѧی ماننѧد لوتѧونین و سѧایر  ای ھستند کھ حلقھ

 سѧѧѧѧاختار برخѧѧѧѧی از بѧѧѧѧالادر شѧѧѧѧمای ]. 5[مѧѧѧѧواد طبیعѧѧѧѧی حѧѧѧѧضور دارنѧѧѧѧد
  .آلکالوئیدھای طبیعی نشان داده شده است

، کینѧازولینون ھѧا دارای خѧѧواص بѧر اسѧاس گѧزارش ھѧای منتѧشر شѧده      
ھمچنѧین ]. 7[جالب توجھ بѧوده و خاصѧیت ادرار آوری دارنѧد ] 6[زیستی 
، ضѧد التھѧاب ]10[، ضد سѧرطان ]9[، ضدمالاریا ]8[ضدتومور  خواص

   این  برای  نیز ]15-13 [   فشار خون  ضد  و  ]12 [  ضد تشنج  ،]11[
  

         com.gmail@ ahassankhaniایمیل نویسنده مسئوول
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  . ساختار برخی از آلکالوئیدھای طبیعی حاوی ھستھ کینازولینون.1شکل 
  
  

در شѧمای زیѧѧر سѧѧاختار برخѧѧی از داروھѧѧای . ترکیبѧات گѧѧزارش شѧѧده اسѧѧت
از میѧѧان . تجѧѧاری شѧѧده حѧѧاوی اسѧѧکلت کینѧѧازولینون نѧѧشان داده شѧѧده اسѧѧت

، داروی متاکوالون دارای خاصیت ضد مالاریا ترکیبات نشان داده شده زیر
 .و دو ترکیب دیگر دارای خواص ضد فشار خون ھستند

 دي -3،2مѧѧѧروری بѧѧѧѧر منѧѧѧѧابع منتѧѧѧѧشر شѧѧѧده دربѧѧѧѧاره سѧѧѧѧنتز مѧѧѧѧشتقات       
اون نشان می دھد کھ این ترکیبات اولین بار در ) H1 (4-ھیدروکینازولین

 دو جزئی سنتز  میلادی توسط ییل و ھمکارش طی یک واکنش1967سال 
واکѧنش از بѧازروانی آنترانیѧل آمیѧد و آلدھیѧدھای آروماتیѧک در . شده اسѧت

شѧѧی و ]. 16[انجѧѧام شѧѧده اسѧѧت % 20حѧѧلال اتѧѧانول و بѧѧا اسѧѧتفاده از سѧѧود 
 مѧیلادی از واکѧѧنش حلقѧوی شѧѧدن کاھѧشی ارتѧѧو 2003ھمکѧارانش در سѧѧال 

ق بѧѧھ  موفTiCl4/Znѧѧدر حѧضور ) یѧا کتѧѧون ھѧѧا(نیتѧرو بنزآمیѧѧد و آلدھیѧѧدھا 
واکѧنش در شѧرایط بѧازروانی و در حѧلال . سنتز ترکیبات مورد نظѧر شѧدند

 2005محققѧѧان ایرانѧѧی در سѧѧال ]. 17[ تتراھیѧѧدروفوران انجѧѧام شѧѧده اسѧѧت
   تک ظرف و چند جزئی آیزاتوئیک انیدرید،   واکنش  از  با استفاده میلادی

 1397، شماره اول، سال اولجلد /سنچولی و حسن خانی
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قات بنزآلدھید موفق بھ سنتز و مشت) آمین ھاي نوع اول(نمک ھاي آمونیوم 
ایѧѧѧن واکѧѧѧنش . اون ھѧѧѧا شѧѧѧدند) H1 (4- دي ھیѧѧѧدروکینازولین-3،2مѧѧѧشتقات 

، ]20[ ، آلوم]19و18[ ابداعی در حضور کاتالیست سیلیکاسولفوریک اسید
و مایعات ] 22[K-10 ، مونتموریلونیت ]21[ پارا تولوئن سولفونیک اسید

از آن . ه قѧرار گرفتѧھ اسѧتمѧورد کѧاووش تѧیم تحقیقѧاتی یѧاد شѧد] 23[یونی 
زمان تاکنون مقالات علمی فراوانی درباره شѧیوه ھѧای سѧنتز ترکیبѧات دي 

ھمچنین سنتز . ھیدرو کینازولینون ھا در شرایط مختلف گزارش شده است
این ترکیبات مورد توجھ بسیاری از محققین ایرانѧی نیѧز قѧرار گرفتѧھ و در 

ѧلات علمѧددی در مجѧای متعѧزارش ھѧیده این رابطھ گѧت رسѧھ ثبѧان بѧی جھ
با توجھ بھ تعداد بالای مقالات ثبت شده، اخیѧرا یѧک مقالѧھ ]. 66-24[است 

  ].67[ مروری در این زمینھ بھ چاپ رسیده است
ھمانطوری کھ اشاره شد، کارھای تحقیقاتی زیادی در ایѧن زمینѧھ بѧھ        

قالات در این م. چاپ رسیده کھ ھرکدام مزایا و معایب خاص خود را دارند
بازده و زمان گزارش شده برای تکمیѧل واکѧنش ھѧا بѧا توجѧھ بѧھ سѧاختار و 

شیمي دان ھا پیوستھ در . طبیعت کاتالیست ھای مورد استفاده متفاوت است
جستجوي روش ھایي ھستند کھ ترکیب ھای شیمیایي ارزشمند را بھ روشی 

نھ سبب کشف بنابراین تحقیق در این زمی. آسانتر و کم ھزینھ تر سنتز نمایند
روش ھاي بھینھ و جدید براي سنتز این مѧواد از روش ھѧاي سѧازگارتر بѧا 

سیلیکوتنگѧستیک اسѧید واکنѧشگر ارزان قیمѧت و . محیط زیѧست خواھѧد شѧد
این كاتالیست توانѧایي خѧود را در . مفیدي از خانواده ھتروپلی اسیدھا است

توجھ بھ اھمیت با . سنتز بسیاري از ترکیبات متنوع بھ اثبات رسانیده است
دارویی ترکیبات ھدف و اقبال محققین بھ آن، در این کار تحقیقاتی کѧاربرد 

 دي ھیѧدروکینازولین -3،2 براي تھیھ ترکیبѧات H4SiW12O40دیگري از 
4-)H1 (واکنش تراکمی . اون ھا مورد مطالعھ و بررسي قرار گرفتھ است

ای آروماتیѧک در بین آیزاتوئیѧک انیدریѧد، نمѧک آمونیѧوم اسѧتات و آلدھیѧدھ
بѧدون حѧلال منجѧر بѧھ  شѧرایط حضور کاتالیѧست سیلیکوتنگѧستیک اسѧید در

 درجھ سانتیگراد و 100واکنش ھا در دمای . محصول مورد نظر می شود
شمای کلی واکنش در شکل .  دقیقھ کامل گردید15-10در طی مدت زمان 

  . آمده استبالا

  
  
 
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  تجربی روش
  

  مواد مصرفي
تمѧامی مѧواد شѧѧیمیایي و واكѧنش گرھѧѧای بكѧار رفتѧѧھ در ایѧن تحقیѧѧق از       

شرکت ھای مواد شیمیایي مرك آلمان و فلوكاي سوئیس تھیѧھ شѧده و بѧدون 
  .خالص سازي مورد استفاده قرار گرفتھ اند

  
  دستگاه ھاي مورد استفاده

      ѧین نقطѧتگاه تعیѧك دسѧوئین در یѧاي مѧھ ھѧتفاده از لولѧا اسѧھ نقاط ذوب ب
 بدست آمده و تصحیح مجدد نشده IA 9200 مدل  Electro thermalذوب

 دوتѧѧره، و بѧѧا اسѧѧتفاده از DMSO در محلѧѧول 1H NMRطیѧѧف ھѧѧاي . انѧد
 (TLC)كروماتوگرافي لایѧھ نѧازك .  ثبت شده است Bruker 400دستگاه 

 كمپѧاني مѧواد شѧیمیایي مѧرك 60F-254با استفاده از ورقھ ھѧاي سѧیلیكاژل 
  .گرفتھ استآلمان انجام 

   
- دي ھیѧدروکینازولین-3،2مشتقات  روش كار عمومي برای سنتز

4) H1 (اون  
 5(، آلدھیѧد آروماتیѧک ) میلي مѧول5(مخلوطي از آیزاتوئیک انیدرید       

 5/0(و سیلیکوتنگѧستیک اسѧید )  میلѧي مѧول6(، آمونیوم استات )میلي مول
 بالن ضمن ھمزدن محتویات. در یک بالن کوچک بھ ھم افزوده شدند) گرم

پѧس از كامѧل .  گѧرم شѧدندoC100 سریع، در یك حمѧام روغѧن و در دمѧاي 
بѧالن تѧا دمѧاي اتѧاق سѧرد ) TLCدنبال نمѧودن واكѧنش توسѧط (شدن واكنش 

رسوب حاصلھ معمولا .  میلی لیتر آب بھ آن افزوده و ھم زده شد10شده و 
سازی پس از صاف شدن خالص بوده و در صورت نیاز بھ منظور خالص 

  .بیشتر در اتانول تبلور مجدد گردید
  

 فرآورده از  برخي1H NMRطیف  ھاي مشخصات فیزیکی و داده
  ھا

  جدول   1 ردیف  (   اون) H1 (4-دي ھیدرو کینازولین-3،2 - فنیل-2
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  . ساختار برخی از داروھای تجاری شده دارای ھستھ کینازولینون.2شکل 
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  .اون) H1 (4-  دي ھیدرو کینازولین-3،2شمای کلی سنتز  .3کل ش
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   :White solid; 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6). )نتایج

 δ = 8.30 (s, 1H, NH), 7.61 (t, J = 6.8 Hz, 1H), 7.50 (d,     
J = 7.2 Hz, 2H), 7.32-7.41 (m, 3H), 7.22-7.26 (m, 1H), 
7.12 (s, 1H), 6.75 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 6.67 (t, J = 7.2 Hz, 

1H), 5.77 (s, 1H, Hbenzilic). 
ردیѧف (اون ) H1 (4-دي ھیدرو کینازولین-3،2 -) کلرو فنیل-4(-2

-White solid; 1H NMR (400 MHz, DMSO .) جѧدول نتѧایج2
d6): δ = 8.37 (s, 1H, NH), 7.64 (d, J = 7.6 Hz, 1H), 7.52 
(d, J = 8.0 Hz, 2H), 7.48 (d, J = 8.0 Hz, 2H), 7.26 (t, J = 

7.6 Hz, 1H), 7.17 (s, 1H), 6.76 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 6.70 
(t, J = 7.6 Hz, 1H), 5.79 (s, 1H, Hbenzilic). 

اون ) H1 (4-دي ھیѧدرو کینѧازولین -3،2 -)دي کلرو فنیل-4 ،2(-2
  ,White solid; 1H NMR (400 MHz. ) جѧدول نتѧایج5ردیѧف (

DMSO-d6): δ = 8.10 (s, 1H, NH), 7.74-7.65 (m, 3H), 
7.58-7.57 (m, 1H), 7.30-7.26 (m, 1H), 7.05 (s, 1H), 6.50 

(t, J = 7.6 Hz, 1H), 6.12 (s, 1H, Hbenzilic). 
ردیѧف (اون ) H1 (4-دي ھیدرو کینازولین-3،2 -)لنیترو فنی-3(-2

-yellow solid; 1H NMR (400 MHz, DMSO. ) جѧدول نتѧایج7
d6): δ = 8.56 (s, 1H, NH ), 8.38 (t, J = 2.0 Hz, 1H), 8.20-
8.23 (m, 1H), 7.96 (d, J = 7.6 Hz, 1H), 7.71 (t, J = 8.0 Hz, 
1H), 7.63 (dd, J = 1.6, 7.6 Hz, 1H), 7.37 (s, 1H), 7.26- 
7.30 (m, 1H), 6.80 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 6.69-6.73 (m, 1H), 

5.97 (s, 1H, Hbenzilic). 
ردیѧف (اون ) H1 (4-دي ھیدرو کینѧازولین-3،2 -)نیترو فنیل-2(-2

-yellow solid; 1H NMR (400 MHz, DMSO. ) جѧدول نتѧایج8
d6): δ = 8.24 (s, 1H, NH), 8.07 (d, J = 8.4 Hz, 1H), 7.86 
(d, J = 8.0 Hz, 1H), 7.79 (t, J = 7.6 Hz, 1H), 7.61-7.67 (m, 
2H), 7.26 (t, J = 7.6 Hz, 1H), 7.02 (s, 1H), 6.70-6.79 (m, 

2H), 6.34 (s, 1H, Hbenzilic). 
 9ردیѧف (اون ) H1 (4-دي ھیѧدرو کینѧازولین-3،2 -)تولیل-پارا(-2

 :White solid; 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6). )جدول نتѧایج
δ = 8.26 (s, 1H, NH), 7.62 (d, J = 7.6 Hz, 1H), 7.38 (d,     
J = 8.0 Hz, 2H), 7.17-7.25 (m, 3H), 7.07 (s, 1H), 6.75 (d, 
J = 8.0 Hz, 1H), 6.66 (t, J = 7.6 Hz, 1H), 5.72 (s, 1H, 

Hbenzilic), 2.31 (s, 3H, CH3). 
اون ) H1 (4-ینѧѧѧازولین دي ھیѧѧѧدرو ک-3،2 -)متوکѧѧѧسي فنیѧѧѧل-4(-2

 ,White solid; 1H NMR (400 MHz. ) جѧدول نتѧایج10ردیѧف (
DMSO-d6): δ = 8.19 (s, 1H, NH), 7.61 (d, J = 7.2 Hz, 
1H), 7.42 (d, J = 8.4 Hz, 2H), 7.24 (t, J = 7.2 Hz, 1H), 
7.01 (s, 1H), 6.94 (d, J = 7.6 Hz, 2H), 6.74 (d, J = 8.0 Hz, 
1H HAr), 6.67 (t, J = 7.2 Hz, 1H, HAr), 5.71 (s, 1H, 

Hbenzilic), 3.74 (s, 3H, OCH3). 
  

  بحث و نتیجھ گیری
  

 -4بѧین آیزاتوئیѧک انیدریѧد،  بѧھ منظѧور بھینѧھ نمѧودن شѧرایط، واکѧنش      
  کلرو بنزآلدھید و آمونیوم استات بھ عنوان الگو انتخاب گردیده و در شرایط 

  
ѧاووش قѧی و کѧورد بررسѧف مѧتمختلѧدار . رار گرفѧѧضور مقѧنش در حѧواک

معین از کاتالیست و حلال ھای مختلفی مانند آب، اتانول، دی کلرومتѧان و 
بھتѧرین نتیجѧھ ھنگѧام . نیز شѧرایط بѧدون حѧلال مѧورد بررسѧی قѧرار گرفѧت

سѧپس واکѧنش الگѧو در حѧضور . استفاده از شѧرایط بѧدون حѧلال بدسѧت آمѧد
بیشترین بازده . ل بررسی شدمقادیر مختلف کاتالیست در شرایط بدون حلا

 گرم از کاتالیѧست بѧھ ازای یѧک میلѧی مѧول از مѧواد اولیѧھ 1/0در حضور 
معلوم شد کھ افزودن مقادیر بیشتر کاتالیѧست تѧاثیر نѧاچیزی بѧر . بدست آمد

عѧѧدم حѧѧضور کاتالیѧѧست در محѧѧیط منجѧѧر بѧѧھ مقѧѧادیر . بѧѧازده واکѧѧنش دارد
لѧѧذا . تالیѧѧست را تاییѧѧد نمѧѧودنѧѧاچیزی از فѧѧراورده شѧѧد و لѧѧزوم اسѧѧتفاده از کا

 گرم کاتالیست بھ ازای یک میلی مѧول مѧواد 1/0واکنش در حضور مقدار 
بѧرای دسѧتیابی بѧھ . اولیھ در شرایط بدون حلال مورد بررسی قѧرار گرفѧت

مناسѧѧبترین دمѧѧا، واکѧѧنش الگѧѧو در دماھѧѧای مختلفѧѧی انجѧѧام شѧѧده و در نھایѧѧت 
در . ن دمѧا انتخѧѧاب گردیѧѧدبѧѧا توجѧھ بѧѧھ نتѧѧایج بعنѧوان بھتѧѧری oC 100دمѧای 

نھایت با استفاده از شرایط بھینھ برای گسترش روش ارائھ شده، استخلاف 
 گѧردآوری 1نتѧایج در جѧدول . ھای گوناگونی از فѧراورده ھѧا سѧنتز گردیѧد

ھمان طوری کھ در جدول نتایج مشاھده می شود، مشتقات متعددی . شده اند
ѧنش داده و از بنزآلدھیدھای آروماتیک با گروه ھای اسѧف واکѧتخلافی مختل

گѧروه ھѧѧای اسѧѧتخلافی . فѧرآورده ھѧѧای متنѧاظر بѧѧا بѧѧازده مناسѧب بدسѧѧت آمѧѧد
الکترون دھنده و نیز الکترون کشنده شامل متیل، متوکسی، فلوئور، کلرو، 
برمѧو و نیتѧرو در ایѧن واکѧنش ھѧا مѧѧورد بررسѧی قѧرار گرفѧت کѧھ در ھمѧѧھ 

موارد، مواد اولیھ در محیط در تمام . موارد نتایج رضایت بخشی بدست آمد
در پایѧان واکѧنش . واکنش ذوب شده و یک مخلѧوط ھمگѧن ایجѧاد مѧی گѧردد

کѧردن نمونѧھ، افѧزایش آب و با سرد . فرآورده ھا بھ شکل جامد در می آیند
. سپس صاف کردن ساده جداسازی فراورده ھا از کاتالیست میسر می شود

خѧѧالص سѧѧازی محѧѧصولات بѧѧدون اسѧѧتفاده از سѧѧتون کرومѧѧاتوگرافی و در 
  .صورت لزوم با نوبلورسازی از اتانول انجام شد

  
  مکانیسم واکنش

اون ) H1 (4-ندي ھیدرو کینازولی-3،2مكانیسم پیشنھادي براي تھیھ       
ابتѧدا کاتالیѧست اسѧیدی باعѧث فعѧال . ھا در شکل زیر نمایش داده شده است

شدن آیزاتوئیک انیدرید شده، سپس آمونیѧاک حاصѧل از آمونیѧوم اسѧتات بѧھ 
در مرحلھ بعد حدواسط حاصلھ . آیزاتوئیک انیدرید فعال شده حملھ مي نماید

در ادامѧھ . تبدیل مѧي شѧودبا از دست دادن دي اکسید کربن بھ آنترانیل آمید 
واکѧنش داده و بѧا حѧذف ) فعال شده توسѧط کاتالیѧست(آنترانیل آمید با آلدھید 

ایمѧѧین حاصѧѧلھ بѧѧا توجѧѧھ بѧѧھ . یѧѧک مولکѧѧول آب ایمѧѧین را حاصѧѧل مѧѧی نمایѧѧد
شرایط اسیدی حاکم می تواند بھ مقدار قابل توجھی بھ فرم ایمینیوم مربوطھ 

درون مولکѧولی آمیѧѧد بѧا ایمینѧѧوم در مرحلѧھ آخѧѧر واکѧنش حلقѧѧھ زایѧی . باشѧد
ضمن تولید سیلیکوتنگستیک اسید اولیھ محصول مورد نظر را بدسѧت مѧی 

ھمانطوری کھ ملاحظھ می شود در این چرخھ کاتالیست در مواردی . دھد
مانند فعال کردن آیزاتوئیک انیدرید، آلدھید و ایجاد حلقھ مشارکت نموده و 

  .سپس بازتولید می شود
  

 طیف سنجيبررسي نتایج 
 محصول حاصل از واكنش تراکمي بین 1H NMRمطالعھ طیف ھاي       

آیزاتوئیѧѧѧک انیدریѧѧѧѧد، آمونیѧѧѧوم اسѧѧѧѧتات و مѧѧѧشتقات بنزآلدھیѧѧѧѧد در حѧѧѧѧضور 
دي ھیدرو -3،2کاتالیست سیلیکوتنگستیک اسید نشان مي دھد کھ ترکیبات 

   1H NMRطیف ھاي .  شده است  سنتز  مربوطھ اون) H1 (4-کینازولین
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 1H طیѧف ھѧاي  . منطبق مѧي باشѧند  پیشنھادي  محصول کاملا با ساختار
NMR تمامي نمونھ ھا در حلال DMSO-d6 ک  بنابراین.  ثبت گردیدѧپی 

   1H NMR   در ھمھ طیف ھاي  کھ = 51/2δ و 37/3ھای ظاھر شده در 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

.  مي باشد DMSO-d6 و آب موجود در DMSOوجود دارند، مربوط بھ 
 از      ترکیب حاصل1H NMR جابجایي شیمیایي مربوط بھ بالادر شمای 

  کلرو بنزآلدھید و آمونیوم استات نشان داده-4واکنش آیزاتوئیک انیدرید، 

 

  .در حضور کاتالیست  مکانیسم واکنش بین آیزاتوئیک انیدرید، مشتقات بنزآلدھید و آمونیوم استات.4شکل 
  
  

N

N

Cl

H

H

H

H

H

H

OH

H

H

H

H

7.17 ppm

8.37 ppm

5.79 ppm6.70 ppm

7.26 ppm

6.76 ppm

7.64 ppm

7.52 ppm

7.52 ppm

7.48 ppm

7.48 ppm  

  .اون) H1 (4-دي ھیدرو کینازولین -3،2 -) کلرو فنیل-4(-2 ترکیب 1H NMR محل جذب پروتون ھا در .5شکل 
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   و  آلدھیدھاي آروماتیک  آیزاتوئیک انیدرید،  از تراکم  استفاده  با اون ھا) H1 (4-دي ھیدرو کینازولین-3،2   نتایج سنتز یك مرحلھ اي.1 جدول   
  آ آمونیوم استات در شرایط بدون حلال               

  

ببازده   ذوب نقطھ [مرجع] )دقیقھ(زمان     ردیف محصول 

222-221  

[ 220-218 ]66 
91 14 

 
1 

207-205  

[ 211-207 ]66 
90 12 

 
2 

207-206  

[ 207-206 ]50 
93 10 

 
3 

202-200  

[ 200-199 ]50 
92 10 

 

4 

165-161  

[ 164-162 ]66 
91 10 

 
5 

215-213  

[ 214-212 ]50 
91 13 

 

6 

183-180  

[ 182-180 ]  56  
94 10 

 
7 

193-191  

[ 194-193 ]50 
92 12 

 

8 

232-231  

[ 227-225 ]66 
88 14 

 

9 

198-196  

[ 191-188 ]66 
90 15 

 

10 

 5/0(و سیلیکوتنگستیک اسید )  میلي مول6(ستات ، آمونیوم ا) میلي مول5(، آلدھید آروماتیک ) میلي مول5(آیزاتوئیک انیدرید : شرایط واکنش ) آ
  . بازده محصولات خالص جداسازی شده)ب .C 100° ، بدون حلال، دما)گرم
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ھمان طور کھ ملاحظھ می شود، پروتون مربѧوط بѧھ ھیѧدروژن . شده است

 و پروتون ھای مربوط بھ   = 79/5δبنزیلی بصورت یک پیام یکتایی در 
NH ب درѧھ ترتیѧی بѧدی و آمینѧ8 /37 آمیδ =   7 /17 وδ =  یѧاھر مѧظ 
ل بھ حلقھ ھѧای آروماتیѧک نیѧز اغلѧب در ھمچنین پروتون ھای متص. شوند

  . دیده می شوندppm7 بالای 
  

  خلاصھ
  

 دي -3،2در این مقالھ یک روش سبز و کارآمد بѧرای سѧنتز مѧشتقات       
ایѧѧن واکѧѧنش نѧѧسبت بѧѧھ . اون گѧѧزارش شѧѧده اسѧѧت) H1 (4-ھیѧѧدروکینازولین

م شѧرایط ملایѧ: واكنش ھѧاي انجѧام شѧده قبلѧي مزایѧایي دارد، كѧھ عبارتنѧد از
واکنش، شرایط بدون حلال، کوتاه بودن زمان واکنش، راندمان ھای خوب 

  .و عدم تشکیل محصولات جانبي
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