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 چکیده
 

کربوکسفیت  در دیاسفتیلنمتیلفسففین، دیفنیلدر این پژوهش واکنش چند جزئی و یک مرحله ای، مالونیتریل، تری

  و  ظرفی یک در   C-Pو   C-Nپیوند تشفییل  شفامل روش این  حتل متانول و در شفرای  رفتک  مورد ماالهه ررار ررف. 

  و شفففد  انجام کاتالیزوری  هیچ  از اسفففتفاد   بدون  ها واکنش  تمام   اسففف.  سفففاد   و خنثی واکنش  شفففرای   در  ایمرحله تک

فسففین و سف   رار  رار  اففافه کردن فنیلدر ابتدا از واکنش مالونیتریل، تری   آمد دسف. به  بات  پایدار با بازد   محصفوت 

سفوکسفینیک اسفید -فسففانیلیدن( -  5λ-)تری فنیل-3-دی سفیانو متیل-2کربوکسفیت  ابتدا ترکیب دیاسفتیلنمتیلدی

هیدرا  و شفرای  رفتک  در حتل متانول به ترکیب رردد و سف   این ترکیب در حوفور هیدرازینسفنتز می  اسفترمتیلدی

سفنتز رردید     اسفترمتیلسفوکسفینیک اسفید دی-فسففانیلیدن( -  5λ-فنیل)تری-3-ایل(-4-پیرازول-1H  -3،5)-2جدید  

  خالص و  جدا  کنند   خسفته  کروماتوررافی  هایروش به  نیاز بدون اتراتیلدی و آب  با  سفاد   شفسفتشفوی  محصفول مورد نرربا

مورد تایید ررار    IR  وHNMR 1،CNMR 13طیف سفنجی مانند    هایسفنتز شفد  توسف  تینیک ترکیبسفاختار     شفد

 ررف.   

- 3-ایل(-4-پیرازول-1H  -5،3)-2هیدرا ، کربوکسفیت ، هیدرازیندیاسفتیلنمتیلفسففین، دیفنیلتریکلمات کلیدی:  

 .استرمتیلسوکسینیک اسید دی-فسفانیلیدن( -  5λ-فنیلتری)
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 مقدمه    .1

ترکیبا     ها کربن به طور مستقیم به یک اتم فسفر متصل می شود شود که در آن ترکیبا  اررانوفسفر، به ترکیباتی رفته می

روند  ترکیبا   اررانوفسفر  در سنتز ترکیبا  آلی و همچنین در سنتز ترکیبا  طبیهی و ترکیبا  هتروسییل به کار می

های بیولوژییی متنوع مانند خواص فد باکتری، فد تشنج، فد التهاب، فد درد، فد تومور و فد  هتروسییل دارای فهالی. 

می ]  رارچ  می  [ 1-4باشند  نیتروژن  اتم  شامل  که  هتروسییلی  ترکیبا   دسته  آن  هتروسییل،  ترکیبا   میان  باشند،  در 

ای از ترکیبا  آلی هستند ها دسته[  پیرازول5باشند ]ها دارای نقش حیاتی میهای زیستی و دیگر زمینه درشیمی فهالی.

ای مورد توجه  ا  و مشتقا  آنها به طور رسترد باشند  سنتز این ترکیبکاربرد میکه در سنتز سایر ترکیبا  آلی بسیار پر

پیرازول شیمیدان  اتم کربن وها ررار دارند   نیتروژن در مجاور   ها ترکیبا  هتروسییل با پنج عوو که شامل سه  اتم  دو 

نقاه ذوب با  رنگی  ترکیب  نقاه جوش    69-70پیرازول  و  رراد  سانتی  پیوند 186-188درجه  دارای  و  رراد  سانتی  درجه 

[،  7مشتقا  پیرازول دارای طیف وسیهی از خواص بیولوژییی مانند خواص فد سل ]   [ 6باشد ]هیدروژنی درون مولیولی می

ترکیبا  اررانوفسفر     باشند  [ می12[ و فد افسردری ]11[، فد تشنج ]10[، فد سرطان ]9[، فد ماتریا ]8فد ایدز ]

کش همچنین به طور رسترد  در صنه. داروسازی  در سنتز ترکیبا  آف.حاوی حلقه پیرازول به دلیل ویژری های خاص خود  

   [13]ریرند مورد استفاد  ررار می

   بخش تجربی .2

سازی بیشتر مورد استفاد  های به کار رفته در این پژوهش از شرک. مرک خریداری شد  و بدون خالصکلیه مواد و حتل

 حاوی شناسارر فهال برای کنترل و تشخیص پایان واکنش مورد استفاد  ررار ررفتند   TLCررار ررفتند  کاغذهای 

وار آورد  و در  هایی که برای شناسایی مواد سنتزی در این تحقیق مورد استفاد  ررار ررفته به صور  فهرس.دستگا 

-های طیفبا استفاد  از دستگا   NMR-C13و    NMR-H1ها توفیح مختصری داد  شد  اس.  طیف  مورد بهوی از آن

با استاندارد داخلی تترامتیل سیتن   CDCl)3(در حتل کلروفرم  Varian model UNITYInova 500MHzنجیس

(TMS ثب. رردید  طیف مادون )  ررمز (IR  )   ترکیبا  با دستگاFT-IR Thermo Scientific    با استفاد  از ررصKBr  

  9002مدل    Bamsteab Electrothermalریری نقاه ذوب ترکیب سنتز شد  از دستگا  نقاه ذوب  ثب. شد  برای انداز 

 ها استفاد  رردید  برای رسم تمام شیل ChemBioDraw Ultra 15.0از نرم افزار  استفاد  شد  اس. 
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ترکیب   .3 اسید  - فسفانیلیدن( - 5λ- فنیل)تری- 3- ایل(- 4- پیرازول-1H  -3،5)- 2سنتز  سوکسینیک 

 استرمتیلدی

ابتدا   بالن  در  یک  و    مولمیلی  3  لیتری،میلی  50در  و  فنیلتری  مولمیلی  3مالونیتریل  حتل میلی  5فسفین  لیتر 

مد   دی به  محی   دمای  در  س      5کلرومتان  رردید   مخلوط  مغناطیسی  همزن  توس   و   مول میلی  2/3دریقه 

 9دریقه به مخلوط حاصل،    15افزاییم  بهد از رذش.  می  کربوکسیت  رارار  رار  به مخلوط واکنشدیاستیلن متیلدی

ساع. در شرای  رفتک  ررار   24لیتر حتل متانول افافه کرد  و به مد  زمان  میلی  20هیدرا  و  مول هیدرازین میلی

پ  از اتمام واکنش و تبخیر حتل،   حاوی شناسارر تشخیص داد  شد   TLCدهیم  پایان واکنش با استفاد  از کاغذهای  می

استا  به نسب. مساوی حل رردید  لیتر حتل اتیلمیلی  5اتر و اتیللیتر حتل دیمیلی 5محصول روغنی به دس. آمد  در  

ای رنگ با نقاه ذوب ساع. در فریزر ررار داد  شد  س   حتل روصافی سرریز رردید و رسوب رهو   48و به مد  زمان  

 ( 1رراد سنتز رردید  )شیل درجه سانتی150-148

 
سوکسینیک اسید - فسفانیلیدن( - 5λ- فنیل)تری-3- ایل(-4-پیرازول- 1H  -3،5)- 2: سنتز ترکیب  1شکل

 استرمتیلدی

 

 مکانیسم واکنش .4

  3  یونیدو  حدواس     ،کربوکسیت دی استیلن متیلرانه دی  به باند سه  فسفینفنیلتریدر ابتدا از افزایش نوکلئوفیلی  

 باز مزدوج مالونیتریلشود  افزایش ماییل  تشییل می  مالونیتریل  با ررفتن هیدروژن اسیدی  5شود و س   حدواس   تولید می

های نیتریل  هیدرا  به ررو هیدرازین  نوکلئوفیلیافزایش  در اثر  نهای.    شود که درمی  6  ترکیبمنجر به سنتز    5به حدواس   

 (2)شیل  رردد محصول نهایی سنتز می
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- فسفانیلیدن( - 5λ- فنیل)تری- 3- ایل(-4-پیرازول- 1H - 3،5)- 2: مکانیسم سنتز ترکیب  2شکل

 استرمتیلوکسینیک اسید دیس

 

 بحث و نتیجه گیری .5

IR (KBr, νmax): 1631, 1737 (C=O), 3059 (NH), 3450 (NH2) cm-1. )3 شیل(  
 

 
 

 سنتز شده   ترکیب  FT-IR (KBr): طیف  3شکل  

 
1H-NMR (500 MHz, CDCl3): δ = 3.15, 3.76 (2CH3, 2s, 6H), 3.57 (CH, s, 1H), 4.89 (1H, d, 

JHH = 5.0 Hz, NH), 4.89 (1H, d, JHH = 5.0 Hz, NH), 5.44 (2H, d, JHH = 5.0 Hz, NH2), 7.53 

(6H, m, Ar), 7.61 (3H, d, JHH = 5.0 Hz, Ar), 7.73 (6H, m, Ar) ppm.  )4 شیل(  
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 شدهترکیب سنتز    3NMR (500 MHz, CDCl-H1طیف ):  4شکل

 
13C-NMR (125 MHz, CDCl3): δ = 24.83 (d, JCP = 125.0 Hz, CP), 49.25, 52.50 (2CH3), 

113.84 (C=C), 125.41, 126.17, 128.95, 132.11, 132.49, 133.95 (Ar), 140.45(C-N), 169.20, 

171.02 (2 C=O) ppm.   (5)شیل   

 

 
 سنتز شده ترکیب  3NMR (125 MHz, CDCl-C13(: طیف  5شکل  
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مربوط به دو ررو  کربونیل و نوارهای    1737و  cm 1631-1 ترکیب سنتزشد ، نوار جذبی موجود در ناحیه IRدر طیف  

  NMR-H1باشند  در طیف  می  2NHو    NHهای  به ترتیب مربوط به ررو   3450و    cm  3059-1 جذبی موجود در ناحیه

باشند  عتم. ییتایی  مهادل شش هیدروژن دو ررو  متیل می 76/3و  ppm 15/3های ییتایی در ناحیه این ترکیب عتم.

با ثاب.  ppm89/4عتم. دوتایی ظاهر شد  در  اس.  CH مربوط به هیدروژن  ppm 57/3مهادل سه هیدروژن در ناحیه  

  Hz 5 با ثاب. کوپتژ   ppm44/5عتم. دوتایی ظاهر شد  در   ترکیب اس.   NHمربوط به یک هیدروژن   Hz 5 کوپتژ 

و عتم.     73/7و    ppm53/7های چندتایی ظاهر شد  در  عتم.ترکیب اس.     2NHمربوط به مربوط به دو هیدروژن  

 مربوط به هیدروژنهای حلقه آروماتیک اس.  Hz 0/5با ثاب. کوپتژ   ppm61/7دوتایی ظاهر شد  در 

مربوط به کربن   Hz  125با ثاب. کوپتژ    ppm  83/24دوتایی ظاهر شد  در  این ترکیب عتم.  NMR-C13در طیف  

ظاهر شد     باشند  عتم.می  3CHدو ررو     مربوط به کربن  50/52و    ppm  25/49ظاهر شد  در  هایو عتم.   CPررو   

کربن  ppm  84/113در به  عتم.   C=C  مربوط  ،    11/132،    95/128و    ppm  41/125  ،17/126های ظاهر شد  درو 

-Cمربوط به کربن ررو    ppm  45/140ظاهر شد  در  عتم.  .های آروماتیک می باشندمربوط به کربن  95/133و    49/132

N .ظاهر شد  در هایو عتمppm 20/169  باشند  مربوط به  دو ررو  کربونیل ترکیب می 02/171و 

 گیرینتیجه .6

جدید   ترکیب  پروژ   این  اسید -فسفانیلیدن( - 5λ-فنیل)تری-3-ایل(-4-پیرازول- 1H  - 3،5)-2در  سوکسینیک 

با استفاد  از یک واکنش تک ظرفی و بدون نیاز به خالص سازی سنتز رردید  استفاد  از دیگر مشتقا  استیلنی    استرمتیلدی

 ها منجر به سنتز محصول ناخالص با بازد  کم شدند   فسفی. آلییلو تری
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