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 -H9-9،4-تترازيئيل-H9ويتریل، کربًدي -2،3-َيدريپيرازیهسىتس مشتقات دي

 کربًکساميد-5-دیازپيه -H9-9،4-تتراَيدري-4،5،6،7کربًويتریل يدي -2،3-دیازپيه

 HPW/W-HMSکاتاليست اسيدي جامد ي مًثر  با استفادٌ از

،9پًراکبر حسه
4ئي اسکًئي، یًوس مًسا3عفر ابًالحسىي، ج9، خاطرٌ قرباوپًر2زادٌ خاوميري، رحيم حسيه٭

 

 ایران ، داوشگاٌ آزاد اسلامی، ياحد مرود، مرود،علًم پایٍداوشکدٌ  .1
 داوشکدٌ شیمی، داوشگاٌ شُید بُشتی، تُران، ایران .2

 زاد اسلامی، ياحد تبریس، تبریس، ایرانآداوشکدٌ شیمی، داوشکدٌ علًم،داوشگاٌ  .3
 غرب شمال فىايری ي علًم ژيَشکدٌپ -شُر شاَیه اشتر، مالک صىعتی داوشگاٌ .4

 

 93/ 11 /09 : پريسش تازيخ  10/93 /30  :تصحيح تازيخ  93/ 10 /03  :دزيافت تازيخ

 

 چکيده

-H6، نیتریلکربودی-2،3-هیذروپیرازیندی-6،6مشتقات برای تهیه ای شبه چهار جسئی ایسوسیانیذ محور تک مرحله یدر این کار، استراتژی سنتس

مسوپروس سیلیکای هگساگونال اصلاح کربوکسامیذ در حضور -5-دیازپین-H6-6،4-تتراهیذرو-4،5،6،7کربونیتریل وید-2،3-دیازپین-H6-6،4-یللتترازو

وسیله نقطه روب هدر دمای اتاق گسارش شذه است. ساختار ترکیبات بذست آمذه ب های اسیذی جامذ( به عنوان کاتالیستHPWشذه با فلسات متفاوت )

 .مشخص شذ

-دی-2،3-دیازپین-H6-6،4-تترازوئیل-H6نیتریل، کربودی-2،3-هیذروپیرازیندی-6،6، کاتالیست اسیذی جامذ، هگساگونال سیلیکای پروسمسو کلیدی: واژگان

 کربوکسامیذ-5-دیازپین-H6-6،4-تتراهیذرو-4،5،6،7، کربونیتریل

 

 :مقدمه -1

ظَم همبلات اًتؽبری را ثِ خَد اختفبؾ دادُ ّبی هْن در ؼیوی آلی هی ثبؼذ وِ تمریجب یه ؼیوی ّترٍظیىل یىی از ؼبخِ

ّبی دیگر ًیس ثِ عَر ّبی ّترٍظیىلی ؼبهل ّترٍاتنثبؼذ، اهب ّعتِاظت. ًیترٍشى یه ّترٍاتن هعوَل در ترویجبت ّترٍظیىل هی

 .]1[اًذ گعتردُ ؼٌبختِ ؼذُ

 
                                                                                                                                                                                           

 hassanpour@marandiau.ac.ir                                                         اد اظلاهی ٍاحذ هرًذاظتبدیبر ؼیوی آلی داًؽگبُ آز :ولنويسنده مسو. ٭
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ٍ ثیَلَشیىی  ]2[ ای از فعبلیتْبی دارٍییتردُثبؼذ وِ عیف گعیىی از ترویجبت ّترٍظیىلی دارای اتن ًیترٍشى هی ّبویٌبزٍلیي

 .]5[ ذًداررا ثیَتیه ٍ ضذظرعبى خَاؾ آًتی ،]4[ ظرعبىثبوتری، ضذّب، ضذوػّب، حؽرُوػلبرچ هبًٌذ ]3[

 وِ تَجِ خیلی زیبدی ثرای ظٌتس ایي ترویجبت ،ثبؼذّب یىی دیگر از ترویجبت ّترٍظیىلی دارای اتن ًیترٍشى هیثٌسٍدیبزپیي

هؽتمبت . ]6[ ظیلیه آًْب عجمِ هْوی از ترویجبت فعبل زیعتی ّعتٌذدارٍیی ؼذُ اظت. ایي ترویجبت ٍ هؽتمبت پلی

ّبی پپتیذی عضلات، ٍ خَاؾ َّرهَىوٌٌذُآٍر، ؼلثخػ، خَاةدارای خبـیت ضذ تؽٌج، ضذ اضغراة، آرام ّبثٌسٍدیبزپیي

 .]7-10[ ّعتٌذ

ّب ثِ آظبًی تفبدی ٍ ؼیوی ظجس ثرای ظٌتس ترویجبت ؼیویبیی ارزؼوٌذ ّعتٌذ، ایي وبتبلیعتّبی ّترٍشًی از لحبػ الوبتبلیعت

ؼذُ ثر  لرار گرفتِ ؼذُ( HPWاظیذ)فعفریه. وبتبلیعت تٌگعتَ]11[ از هخلَط ٍاوٌػ جذا ؼذُ ٍ لبثلیت ثبزیبفت ثبلایی دارًذ

، آلَهٌیَم، تیتبًین ٍ وبتیَى زیروًَیَم ثِ عٌَاى یه اـلاح ؼذُ ثب زیروًَیَم (HMS)ظیلیىبی ّگساگًَبل هسٍپرٍضرٍی 

وبتبلیعت در ًمػ ظَپر اظیذ در ثیؽتر ٍاوٌؽْب ٍ ثِ دلیل همرٍى ثِ ـرفِ ثَدى در ـٌعت ثِ عَر گعتردُ هغبلعِ ؼذُ اظت 

تعذادی هَاد ّترٍشى  ثبؼذ. ثِ ایي دلیل،، علن ٍ في آٍری در حبل تغییر ثِ فرآیٌذّبی دٍظت دار هحیظ زیعت هیااخیر .]12،13[

  HPW/TiO2 ]14[ ،HPW/C ]15[ ،HPW/ZrO2 ]16[ ،HPW/SnO2 ]17[،HPW/CNTS، هبًٌذ HPWپَؼیذُ ؼذُ ثب 

]18[،HPW/Nb2O5  ]19[،HPW/C-Al2O3  ]20[،HPW/SiO2  ]21[،HPW/Hydrous zirconi  ]22[  هَرد هغبلعِ لرار

 .گرفتٌذ

جسئی ایسٍظیبًیذ هحَر ّبی چٌذؽتمبت ویٌبزٍلیي ٍ ثٌسٍدیبزپیي ثر اظبض ٍاوٌػه ؼعجبًی ٍ ّوىبراًػ هعیر جذیذی ثرای ظٌتس

 ؼَداظیذ گسارغ وردًذ وِ ٍاوٌػ در غیبة ایي وبتبلیعت اًجبم ًویظَلفًَیهدر حضَر وبتبلیعت غیر لبثل ثبزیبفت پبراتَلَئي

 -1،6وبتبلیعت اظیذی جبهذ در ظٌتس هؽتمبت  ثِ عٌَاى HPW/W-HMS. ثخبعر اّویت دارٍیی ایي ترویجبت، هب از اًَاع ]23[

-H1-1،4-تتراّیذرٍ-4،5،6،7ورثًَیتریل ٍدی -2،3-دیبزپیي -H1-1،4-تترازٍئیل-H1ورثَ ًیتریل، دی -2،3-ّیذرٍپیرازیيدی

 ورثَوعبهیذ اظتفبدُ وردین.-5-دیبزپیي

 روش تجربي -2

 هامواد شيميايي و دستگاه -2-1

 ّبی هرن، فلَوب ٍ آلذریچ تْیِ ؼذ وِ ثِ ؼرح زیر اظت:َرد اظتفبدُ در ایي تحمیك از ؼروتّبی ههَاد ؼیویبیی ٍ حلال

-اظتبت، اتبًَل، ولرٍفرم، دیّگساى، اتیلآزیذ، هتبًَل، ًرهبلظیلیلهتیلّب، تریّب، وتَى، ایسٍظیبًیذًیتریلهبلَدی آهیٌَ-2،3

 یي هَاد ثذٍى خبلؿ ظبزی ثعذی هَرد اظتفبدُ لرار گرفتٌذ.ولرٍهتبى، اظتًَیتریل، تَلَئي ٍ تتراّیذرٍفَراى. ا
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ٍ ّوچٌیي  F254 60( ثب ـفحبت آلَهیٌیَهی ٍ ظیلیىبشل TLCجْت پیگیری رًٍذ ٍاوٌػ از رٍغ ورٍهبتَگرافی لایِ ًبزن )

اًذازُ  Electrotermal 9100گیری ًمغِ رٍة هذل  لاهپ فراثٌفػ اظتفبدُ ؼذ. ًمبط رٍة ترویجبت ظٌتس ؼذُ ثب دظتگبُ اًذازُ

 .گیری ٍ گسارغ ؼذ

 HMSسنتص مصوپوز  -2-2

HMS  ثب اظتفبدُ از رٍؼی وِ اٍلیي ثبر تَظظ گرٍُ تحمیمبتیTanev  ٍّوىبراى ؼرح دادُ ؼذ تْیِ ؼذُ اظت وِ در آى از  د ٍ

ثِ ـَرت  A   ٍBدٍ هحلَلَ HMS. ثرای تْیِ [24]ثِ عٌَاى فعبل وٌٌذُ ظغحی اظتفبدُ ؼذُ اظت (C12H25NH2)دظیل آهیي 

 تْیِ ؼذًذ:زیر 

 A:هحلَل                                                                                    g 00/21+ اتبًَل  g 04/15 تترا اتَوعی ارتَ ظیلاى

 ؼَد دلیمِ در دهبی هحیظ ّوسدُ هی 30ثِ هذت  Aهحلَل 

 B:هحلَل                                                   g 00/46+ آة  g 500/3+ دٍ دظیل آهیي  ml4/1( M 00/1) ولریذریه اظیذ

ثب یىذیگر هخلَط ؼذُ ٍ هخلَط حبـل در A  ٍ Bؼَد. ظپط هحلَل  دلیمِ در دهبی هحیظ ّوسدُ هی 5ثِ هذت  Bهحلَل 

زدُ تب هحلَل شل هبًٌذ حبـل ؼَد ظپط شل حبـل ـبف ؼذُ ٍ رظَة حبـل چٌذیي ثبر ثب آة ظبعت ثْن 18ِ هذت دهبی اتبق ث

ؼَد. در اداهِ رظَة خؽه ؼذُ در وَرُ الىتریىی در دهبی  در آٍى خؽه هی C 100°ظبعت در دهبی  6ٍ حذٍد  همغر ؼعتؽَ

 °C500  هبی وَرُ ثب ظرعت ؼَد. لبثل رور اظت وِ د ظبعت ولعیٌِ هی 6ثِ هذتo
C/min 10  ِث °C540 .رظیذُ اظت 

 W-HMS-20 سنتص مصوپوز -2-3

ظتفبدُ از ظذین تٌگعتبت ثِ عٌَاى ٍ ّوىبراى ثب اDai هغبثك رٍغ  20ثراثر ثب   Si/Wهَلی ثب ًعجت W-HMSًوًَِ هسٍپَری 

ًؽبى دٌّذُ  20وِ عذد  ًوبیػ دادُ ؼذُ W-HMS-20. ًوًَِ حبـل ثِ ـَرت [25] هٌجع تٌگعتي ثِ ؼرح زیر ظٌتس ؼذ

 هی ثبؼذ.   Si/Wًعجت هَلی

 TEOS (8/10 g) + EtOH (10 ml) + Na2WO4.2H2O 2/0 M  :                                                             هحلَلC 

 دلیمِ ّوسدُ ؼذ. 5ثِ هذت  Cهخلَط 

: DDA (4/2 g) + H2O (64/26 ml) + EtOH (8/16 ml) + HCl 2M (1 ml)      :                                       هحلَلD 

 دلیمِ ّوسدُ ؼذ. 30تب رظیذى ثِ یه هحلَل ـبف ثِ هذت  Dهخلَط 

http://fdo.umsu.ac.ir/uploads/12.hydrochloric_acid.pdf
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ثِ ؼذت  دلیمِ 30اضبفِ ؼذُ ٍ ثِ هذت  D ثِ آراهی ثر رٍی هحلَل  Cهحلَل حبـل از هرحلِ  W-HMS-20ثرای تْیِ 

ظبعت در دهبی هحیظ ظبوي لرار گرفتِ تب پیرظبزی اًجبم ؼَد، ٍ ظپط ثب آة فراٍاى  19ّوسدُ ؼذ. هخلَط حبـل ثِ هذت 

oؼعتؽَ دادُ ؼذ. ثرای خبرج ؼذى هَلىَل ّبی هبدُ فعبل ظغحی ثبلی هبًذُ رظَة ثذظت آهذُ در دهبی 
C 500  4ثِ هذت 

 ظبعت ولعیٌِ ؼذ.

HPW/W-HMS سنتص  -2-4
 

درـذ ٍزًی ّترٍپلی تٌگعتَفعفریه اظیذ ثر رٍی پبیِ هسٍپَری ثب اظتفبدُ از رٍغ تلمیح از  15وبتبلیعت اظیذی حبٍی 

گرم از پبیِ هسٍپَری  85/0گرم وبتبلیعت،  1. ثرای تْیِ [26]هحلَل هتبًَلی ّترٍپلی اظیذ هغبثك رٍغ گسارغ ؼذُ، تْیِ ؼذ

هتبًَل هعلك ؼذُ ٍ پط از ًین ظبعت ّوسدى، در دهبی  ml 10گرم ّترٍپلی اظیذ در 16/0تَزیي ؼذُ ٍ در هحلَل حبٍی همذار 

جخیر ؼذ. ثرای افسایػ ثرّن وٌػ ثیي ّترٍپلی اظیذ ٍ پبیِ هسٍپَری، وبتبلیعت تْیِ ؼذُ لجل از درجِ تحت خلا حلال آى ت 40

 ظبعت در دهبی 1تعت راوتَری ثِ هذت 
o
C 300   لرار دادُ ؼذًذ. وبتبلیعت تلمیح ؼذُ ثفَرتHPW/W-HMS  ًُوبیػ داد

   هی ثبؼذ. HMSرد ؼذُ در ظبختبر ثیبًگر فلس ٍا Wًؽبى دٌّذُ ّترٍپلی تٌگعتَفعفریه اظیذ ٍ  HPWؼذ وِ 

   a-f3 ف مشتقاتسنتص تک ظس عموميزوش  -2-5

در حضَر  هَل(هیلی 00/1) هَل( ٍ ایسٍظیبًیذهیلی 00/1هیلی هَل(، اظتَى ) 00/1ًیتریل )هبلَآهیٌَدی-2،3یه هحلَل حبٍی 

لیتر( در دهبی اتبق ثْن زدُ هیلی 00/3) ٪96دلیمِ در حلال اتبًَل  50-80گرم( ثِ هذت  10/0)  HPW/W-HMSوبتبلیسٍر 

ؼذ، دًجبل هی 1ثِ  3ّبی ّگساى ثب ًعجت-ؼذ. پط از پبیبى ٍاوٌػ وِ ثَظیلِ ورٍهبتَگرافی لایِ ًبزن ثب اتیل اظتبت/ًرهبل

 ظت آیذ. ثذ a-f3ّبی وبهلاً خبلؿ  فرآٍردُ ٍؼذ  هتجلَرهخلَط ٍاوٌػ ـبف ؼذ. هبدُ جبهذ ثذظت آهذُ ثَظیلِ حلال اظتَى 

  a-g6 سنتص تک ظسف مشتقات عموميزوش  -2-6

 HPW/W-HMS  هَل( در حضَر وبتبلیسٍرهیلی 00/1هَل( ٍ وتَى )هیلی 00/1ًیتریل )هبلَآهیٌَدی-2،3اثتذا هحلَل حبٍی 

ٌػ )ٍاوٌػ ثَظیلِ در دهبی اتبق ثْن زدُ ؼذ. پط از اتوبم ٍاو (لیترهیلی 00/3) ظبعت در حلال هتبًَل 2ثِ هذت  گرم( 10/0)

هتیل هَل( ٍ تریهیلی 00/1) ؼذ.(، ایسٍظیبًیذردیبثی هی 1ثِ  3ّبی ّگساى ثب ًعجت-ورٍهبتَگرافی لایِ ًبزن ثب اتیل اظتبت/ًرهبل

ٍاوٌػ اضبفِ ؼذُ ٍ در ّوبى ؼرایظ ثْن زدُ ؼذ. پط از پبیبى ٍاوٌػ وِ ثَظیلِ  هَل( ثِ هخلَطهیلی 30/1) آزیذظبیلیل

ؼذ، هخلَط ٍاوٌػ ـبف ؼذ. هبدُ جبهذ دًجبل هی 1ثِ  3ّبی ّگساى ثب ًعجت-گرافی لایِ ًبزن ثب اتیل اظتبت/ًرهبلورٍهبتَ

 ثذظت آیذ.  a-g6ّبی وبهلاً خبلؿ ثذظت آهذُ ثَظیلِ حلال اظتَى تجلَر ؼذ تب فرآٍردُ

 a-g7 سنتص تک ظسف مشتقات عموميزوش  -2-7
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 HPW/W-HMS  هَل( در حضَر وبتبلیسٍرهیلی 00/1) هَل( ٍ وتَىهیلی 00/1ًیتریل )َهبلآهیٌَدی-2،3اثتذا هحلَل حبٍی 

لیتر( در دهبی اتبق ثْن زدُ ؼذ. پط از اتوبم ٍاوٌػ )ٍاوٌػ هیلی 00/3) ٪96ظبعت در حلال اتبًَل  2ثِ هذت  گرم( 10/0)

هیلی هَل( ٍ  00/1) ؼذ.(، ایسٍظیبًیذردیبثی هی 1ثِ  3ّبی ّگساى ثب ًعجت-ثَظیلِ ورٍهبتَگرافی لایِ ًبزن ثب اتیل اظتبت/ًرهبل

لیتر( ثِ هخلَط ٍاوٌػ اضبفِ ؼذُ ٍ در ّوبى ؼرایظ ثْن زدُ ؼذ. پط از پبیبى ٍاوٌػ وِ ثَظیلِ هیلی 00/1آة )حذٍد 

ؼذ. هبدُ جبهذ ؼذ، هخلَط ٍاوٌػ ـبف دًجبل هی 1ثِ  4ّبی ّگساى ثب ًعجت-ورٍهبتَگرافی لایِ ًبزن ثب اتیل اظتبت/ًرهبل

 ثذظت آیذ. a-g7ّبی وبهلاً خبلؿ ثذظت آهذُ ثَظیلِ حلال اظتَى تجلَر ؼذ تب فرآٍردُ

 گيری بحث و نتيجه -3

ؼْبی ظٌتسی جذیذ از ترویجبت آلی ثب اظتفبدُ از ؼرایظ ؼیوی ظجس ٍ هعرفی ّگساگًَبل در اداهِ هغبلعبت هب ثرای تَظعِ رٍ

ّبی اظیذی جبهذ ثرای ظٌتس هؽتمبت پیرازیي، ( ثِ عٌَاى وبتبلیعتHPWسات هتفبٍت )هسٍپرٍض ظیلیىبی اـلاح ؼذُ ثب فل

( در حضَر 3( را ثب یه یب دٍ اوی ٍالاى از ترویجبت وتًَی )1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3تترازٍل، ٍاوٌػ -دیبزپیي ٍ دیبزپیي

-ورثَدی-2،3-ّیذرٍپیرازیيدی-1،6هؽتمبت ( ثرای ظٌتس 5( ٍ آة )4ّبی گًَبگَى هبًٌذ آزیذ )( ٍ ًَولئَفیل2ّب )ایسٍظیبًیذ

-5-دیبزپیي-H1-1،4-تتراّیذرٍ-4،5،6،7ٍ (a-g6) ورثًَیتریلدی-2،3-دیبزپیي-H1-1،4-لیلٍتتراز-H1 ،(a-f3) ًیتریل

 (.1)ؼىل  وٌین( ثررظی هیa-g7) ورثَوعبهیذ

 
-4،5،6،7ورثًَیتریل ٍدی-2،3-دیبزپیي-H1-1،4-لیلٍتتراز-H1ًیتریل، ورثَدی-2،3-ّیذرٍپیرازیيید-1،6 هؽتمبت . ظٌتس1 ؼىل

 ورثَوعبهیذ.-5-دیبزپیي-H1-1،4-تتراّیذرٍ

 

 همذارایسٍظیبًیذ در حلال اتبًَل در دهبی اتبق ثب اظتفبدُ از ّگسیل، اظتَى ٍ ظیىلَ(1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3، در آزهبیؽی

دی -1،6-دی هتیل-6،6-آهیٌَ(ّگسیل)ظیىلَ-5ؼذ. ثعذ از وبهل ؼذى ٍاوٌػ، ترویت  ثْن زدُ HPW/W-HMSلیعتی از وبتب

 (.2ؼىل ) آهذ ثذظت ٪93( ثب راًذهبى a3ورثًَیتریل )دی-2،3-ّیذرٍپیرازیي
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 (a3دی ورثًَیتریل )-2،3-ی ّیذرٍپیرازیيد-1،6-دی هتیل-6،6-)ظیىلَ ّگسیل آهیٌَ(-5. ظٌتس 2ؼىل 
 

ثررظی ؼذ. ثعذ از  HPW، ٍاوٌػ ثبلا در غیبة وبتبلیعت یبد ؼذُ ثرای ًؽبى دادى ضرٍری ثَدى وبتبلیعت ثرای اًجبم ٍاوٌػ

 فتثرای پیؽر. ثٌبثرایي، وبتبلیعت یه جس هْن ٍ ضرٍری تَلیذ ؼذ (٪5) خیلی ونثِ همذار  (a3)ترویت  ظبعت ؼػهذت زهبى 

( در حلال اتبًَل ٍ دهبی اتبق a3را ثرای ظٌتس ترویت ) HPWّبی هختلف از عولىرد وبتبلیعت 1ثبؼذ. جذٍل ایي ٍاوٌػ هی

 ثبؼذ.ثِ ایي ـَرت هی HPWّبی هختلف از دّذ. ترتیت فعبلیت وبتبلیعتًؽبى هی

HPW/W-HMS > HPW/HMS > HPW/Al-HMS > HPW/Ti-HMS > HPW/Zr-HMS 

 

 .[a] (a3ورثًَیتریل )دی-2،3-ّیذرٍپیرازیيدی-1،6-هتیلدی-6،6-آهیٌَ(ّگسیل)ظیىلَ-5ظبزی وبتبلیعت ثرای ظٌتس یٌِ. ث1ْ جذٍل

 
 [b] ثبزدُ[%]   )ظبعت( زهبى  حلال

HPW/W-HMS  2  93 
HPW/HMS  2  87 

HPW/Ti-HMS  2  83 

HPW/Al-HMS  2  85 

HPW/Zr-HMS  2  79 
[a] :هَل ( ٍ هیلی 00/1، 2ایسٍظیبًیذ )ّگسیلهَل (، ظیىلَهیلی 00/1، 3) هَل (، اظتَىهیلی 00/1، 1) آهیٌَ هبلَ ًیتریلدی-2،3ؼرایظ ٍاوٌػHPW/W-HMS 96، اتبًَل٪ 

 ثبزدُ جذاظبزی ؼذُ. [b]لیتر(. هیلی 00/3)

 

ثب اظتفبدُ از ایسٍظیبًیذ ّگسیلًیتریل، اظتَى ٍ ظیىلَهبلَآهیٌَدی-2،3 ٌػٍاو ثرای ثذظت آٍردى ثْتریي ؼرایظ حلالی،

 هتبًَل ،٪96ؼَد، اتبًَل هغلك، اتبًَل هؽبّذُ هی 2در دهبی اتبق ثررظی ؼذ. چٌبًچِ در جذٍل   HPW/W-HMS وبتبلیعت

-دی-1،6-هتیلدی-6،6-آهیٌَ(لّگسی)ظیىلَ-5 ترویت ظٌتس ثرای ّبحلال ٍ ؼیوی ظجس ثْتریياز لحبػ التفبدی  99٪

 ثبؼذ.هیوَتبُ ٍ هذت زهبى ٍاوٌػ  ٍاوٌػ ثبلا راًذهبىثبؼذ وِ در ایي ؼرایظ هی( a3ورثًَیتریل )دی-2،3-ّیذرٍپیرازیي
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 .[a] (a3ورثًَیتریل )دی-2،3-ّیذرٍپیرازیيدی-1،6-هتیلدی-6،6-آهیٌَ(ّگسیل)ظیىلَ-5ظبزی حلال ثرای ظٌتس . ثْی2ٌِجذٍل

 
 [b] ثبزدُ[%]  زهبى )دلیمِ(  حلال

H2O  50  36 

CH2Cl2  50  13 

CHCl3  50  14 

CH3CN  50  61 

C6H6  50  12 

THF  50  52 

MeOH 99%  50  88 

EtOH 96%  50  93 

EtOH 100%  50  89 
[a] :هَل ( ٍ هیلی 00/1، 2) ایسٍظیبًیذظیىلَّگسیلهَل (، هیلی 00/1، 3) اظتَى ،هَل (هیلی 00/1، 1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3ؼرایظ ٍاوٌػHPW/W-HMS ، 96اتبًَل٪ 

 ثبزدُ جذاظبزی ؼذُ. [b]لیتر(. هیلی 00/3)

 

ظتفبدُ از ٍاوٌػ ای ایي ترویجبت ثب احلال اتبًَل، ظٌتس وتبثخبًِ ٍ درعٌَاى ثْتریي وبتبلیعت ثHPW/W-HMSِ  ثب اظتفبدُ از

 (.3جذٍل ذ )ثررظی ؼ  ایي وبتبلیعتایسٍظیبًیذ در حضَر ّگسیلًیتریل، اظتَى ٍ ظیىلَهبلَآهیٌَدی-2،3ظِ جسئی 

 

[a]  ًیتریل، اظتَى هبلَآهیٌَدی-2،3از ٍاوٌػ ظِ جسئی  ورثًَیتریلدی-2،3-پیرازیيهتیلدی-6،6-ّیذرٍدی-1،6هؽتمبت . ظٌتس 3جذٍل ٍ

.ًیذّبایسٍظیب

 C° نقطه ذوب [b] تاشده[%] شمان )دقيقه( R1 محصول

 [زفسنس]گصازش شده تدست آمده    

3a 255-258 256-259 93 50 ظیىلَّگسیل [23e] 

3b 1،1،3،3- 150-151 150-153 84 80 تتراهتیل ثَتیل [23e] 

3c 2،6-260-262 261-263 90 80 دی هتیل فٌیل [23e] 

3d 152-154 151-154 88 80 ثٌسیل [23e] 

3e 225-228 224-226 87 60 ترؼیَ ثَتیل [23e] 

3f EtOC(=O)CH2 75 84 190-188 191-189 [23e] 

[a]هَل ( ٍ هیلی 00/1، 2)ّب هَل (، ایسٍظیبًیذهیلی 00/1، 3) اظتَى ،هَل (هیلی 00/1، 1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3: ؼرایظ ٍاوٌػHPW/W-HMS (10/0  ،)96اتبًَل گرم٪ 

 ثبزدُ جذاظبزی ؼذُ. [b]لیتر(. هیلی 00/3)

 

ایي  یخبـیت ثبزیبفتثب تَجِ ثِ ثبؼذ. در اداهِ هیثبزیبفت ٍ لبثلارزاى  ،ظویغیر ،وبتبلیعت هَرد اظتفبدُ خیلی فعبل، پبیذار

ثبزیبفت فیلتر ؼذى  ثبسٍظیبًیذ ایّگسیلًیتریل، اظتَى ٍ ظیىلَهبلَآهیٌَدی-2،3 ثیيٍاوٌػ  اظتفبدُ ؼذُ دروبتبلیعت  ،وبتبلیعت

ًؽبى دادُ ؼذُ  4در جذٍل  ثبزیبفت ٍ اظتفبدُ دٍثبرُ پٌج ثبرثعذ از  راًذهبى ٍاوٌػٍ ثعذ از خؽه وردى، دٍثبرُ اظتفبدُ ؼذ.  ؼذُ

 یبثذ.دّذ وِ فعبلیت ٍ عولىرد ایي وبتبلیعت وبّػ ًویاظت. ًتبیج ًؽبى هی



 حسه پًر ي َمکاران                    ،....                                               ويتریلکربًدي -2،3-َيدريپيرازیهسىتس مشتقات دي

 

15 
 

[a]  ثبزیبفت وبتبلیعت4جذٍل . 

 

 [b] تاشده[%]  CSA (mg)  دوزه

1  100  93 

2  96  91 

3  93  90 

4  90  90 

5  88  88 

[a]هَل (هیلی 00/1، 2) ایسٍظیبًیذّگسیلهَل (، ظیىلَهیلی 00/1، 3) اظتَى ،هَل (هیلی 00/1، 1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3: ؼرایظ ٍاوٌػ، HPW/W-HMS ، 96اتبًَل٪ 

 ثبزدُ جذاظبزی ؼذُ. [b]لیتر(. هیلی 00/3)

 

ثِ  (4) آزیذظیلیلهتیلتریٍ  (2(، ایسٍظیبًیذّب )3(، دٍ هَل وتَى )1هبلًَیتریل )هیٌَآدی-2،3 در اداهِ ٍاوٌػ تراووی ثیي

(.3 ؼىلثررظی ؼذ ) a-g6زٍل ثرای ظٌتس ترویجبت ثٌسٍدیبزپیي دارای حلمِ تترا HPW/W-HMSعٌَاى ًَولئَفیل در حضَر 

 

 
  (a-g6) ورثًَیتریلدی-2،3-دیبزپیي-H1-1،4-تترازٍلیل-H1 ظٌتس هؽتمبت. 3 ؼىل

 

در هتبًَل در دهبی اتبق  HPW/W-HMSحضَر همذار وبتبلیعتی از در ( ٍ اظتَى 1ًیتریل )هبلَآهیٌَدی-2،3 در آزهبیػ دیگر،

-لّگسیٍ ظیىلَ (4) آزیذظیلیلهتیلؼذ. ثعذ از دٍ ظبعت، تری ردیبثی TLC. پیؽرفت ٍاوٌػ ثَظیلِ رخػ لرار گرفتتحت چ

یسٍظیبًیذ ثِ هخلَط ٍاوٌػ اضبفِ ؼذ ٍ چرخػ ثِ هذت زهبى ظِ ظبعت اداهِ پیذا ورد. ثعذ از وبهل ؼذى ٍاوٌػ، رظَة ا

ثبلیوبًذُ ثعذ از ـبف وردى ٍ جذاظبزی وبتبلیعت، در اظتَى حل ؼذ. ظَة ر ،ثرای جذاظبزی وبتبلیعتدر اداهِ جذاظبزی ؼذ ٍ 

 ثذظت آهذ. ٪89ثب راًذهبى  a6ویت وریعتبلیسُ ؼذ. تردر اظتَى هحلَل 

ٌَاى ثْتریي ِ عث HPW/W-HMSثب اظتفبدُ از  (2ّب )( ٍ ایسٍظیبًیذ3ّب )(، وتَى1ًیتریل )هبلَآهیٌَدی-3-2ٍاوٌػ 

 (.5جذٍل ) ظی ؼذثرر (a-g6)ای هؽتمبت ظٌتس وتبثخبًِ ثرایتبًَل، وبتبلیعت در حلال ه
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ترویجبت ورثًَیل ٍ ًیتریل، هبلَآهیٌَدی-2،3 از ٍاوٌػورثًَیتریل دی-2،3-دیبزپیي-H1-1،4-یلٍلتتراز-H1 هؽتمبت. ظٌتس 5جذٍل 

.[a]ّبایسٍظیبًیذ

 C° نقطه ذوب [b] تاشده[%]  شمان)ساعت( R1 تسکية کستونيل محصول

 [زفسنس]گصازش شده تدست آمده

6a [23]229-231 229-232 89 3 ظیىلَّگسیل اظتَى 

6b 4-[23]300< 300< 91 5 ظیىلَّگسیل ترؼیَ ثَتیل ظیىلَّگساًَى 

6c 4-[23]300< 300< 90 3 ظیىلَّگسیل فٌیل ظیىلَّگساًَى 

6d 4-[23]170-171 171-172 87 5 ترؼیَ ثَتیل ترؼیَ ثَتیل ظیىلَّگساًَى 

6e [23]300< 300< 90 3 ظیىلَّگسیل ظیىلَّگساًَى 

6f 4-[23]300< 300< 85 6 ترؼیَ ثَتیل فٌیل ظیىلَّگساًَى 

6g [23]167-169 167-169 88 4 تتراهتیل ثَتیل -1،1،3،3 ظیىلَّگساًَى 

[a]( ،هیلی هَل 00/1، 2) ّب( ، ایسٍظیبًیذلهَهیلی 00/1، 3) ترویت ورثًَیل ،(هَلهیلی 00/1، 1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3: ؼرایظ ٍاوٌػTMSN3  (4 ،30/1 هَلهیلی ٍ )

HPW/W-HMS (10/0 گرم) ،لیتر(هیلی 00/3)هتبًَل .[b] .ُثبزدُ جذاظبزی ؼذ 

 

 یندُ ورداظتفب a-e7ترویجبت ثرای ظٌتس  (4)زیذ آظیلیلهتیلثِ جبی تری (5)، از آة ظٌتس هؽتمبت ثٌسٍدیبزپیي در اداهِ

 در دهبی اتبق ٍ ثذٍى هحفَلات جبًجی اًجبم ؼذ.  ،(. ٍاوٌػ تحت ؼرایظ هلاین4 ؼىل)

 
 (a-g7) ورثَوعبهیذ-5-دیبزپیي-H1-1،4-تتراّیذرٍ-4،5،6،7هؽتمبت  . ظٌتس4 ؼىل

 

در هتبًَل ٍ در دهبی  HPW/W-HMS همذار وبتبلیعتی از در حضَر ٍ اظتَى  (1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3دیگر، در آزهبیػ 

ایسٍظیبًیذ ثِ هخلَط ٍاوٌػ ّگسیلٍ ظیىلَ (5) ثعذ از دٍ ظبعت، آة ردیبثی ؼذ. TLCاتبق ثررظی ؼذ. پیؽرفت ٍاوٌػ ثَظیلِ 

در  .جذاظبزی ؼذ ٪92ثب راًذهبى  a7اضبفِ ٍ چرخػ ثِ هذت زهبى یه ظبعت اداهِ پیذا ورد. ثعذ از وبهل ؼذى ٍاوٌػ، هحفَل 

 .(6جذٍل ) ثررظی ؼذای ایي ترویجبت در حلال هتبًَل، ظٌتس وتبثخبًِ HPW/W-HMSثب اؼتفبدُ از اداهِ، 
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ترویجبت ورثًَیل ٍ ًیتریل، هبلَآهیٌَدی-2،3از ٍاوٌػ ( a-g7) ورثَوعبهیذ-5-دیبزپیي -H1-1،4-تتراّیذرٍ-4،5،6،7هؽتمبت . ظٌتس 6جذٍل 

 .[a]بایسٍ ظیبًیذّ

 C° نقطه ذوب [b] تاشده[%]  شمان)ساعت( R1 تسکية کستونيل محصول

 [زفسنس]مسجع تدست آمده

7a 181-184 183-185 92 3 ظیىلَّگسیل ظیىلَّگساًَى[23d] 

192-190[23d] 7b 191-193 88 3 ظیىلَّگسیل ظیىلَپٌتبًَى 

7c 169-172 168-171 92 4 ظیىلَّگسیل اظتَى[23d] 

7d 164-166 166-167 91 3 ترؼیَ ثَتیل تَىاظ[23d] 

7e 170-173 171-174 90 4 ترؼیَ ثَتیل ظیىلَّگساًَى[23d] 

7f 147-150 147-150 86 5 تتراهتیل ثَتیل -1،1،3،3 ظیىلَپٌتبًَى[23d] 

7g 4-250< 250< 89 5 ظیىلَّگسیل ترؼیَ ثَتیل ظیىلَّگساًَى[23d] 

[a] :لیتر ( ٍ هیلی 00/1، 5) هَل ( ، آةهیلی 00/1، 2) هَل ( ، ایسٍظیبًیذهیلی 00/1، 3) ترویت ورثًَیل ،هَل (هیلی 00/1، 1) ًیتریلهبلَآهیٌَدی-2،3ؼرایظ ٍاوٌػ

HPW/W-HMS (10/0 ) لیتر(هیلی 00/3) هتبًَل، گرم .[b] .ُثبزدُ جذاظبزی ؼذ 

 

( از 8ایویي )دادُ ؼذُ اظت. اٍلیي هرحلِ تؽىیل یه دیًؽبى  5در ؼىل  (a-g6)هؽتمبت هىبًیعن پیؽٌْبدی ثرای ظٌتس 

–اظت. ظپط ثب یه تَتَهری ؼذى ایویي HPW/W-HMSآهیي ٍ دٍ هَل وتَى ثب اظتفبدُ از وبتبلیعت تراون ثیي یه هَل دی

ی وبهلاً گردد. ثر اظبض ؼیو( تؽىیل هی10) دیبزپیي عضَی( ٍ ثِ دًجبل آى یه حولِ درٍى هَلىَلی، حلمِ ّفت9) اًبهیي

اثتذا حولِ  Aتؽىیل گردد. در هرحلِ  Bیب A هی تَاًذ از دٍ هعیر ( 12ّب، حذٍاظظ )ؼٌبختِ ؼذُ ٍاوٌػ ایسٍظیبًیذّب ثب ایویي

دٍظتی یه هَلىَل آزیذ ثِ گرٍُ ًیتریلیَم، تَلیذ حذٍاظظ ( ٍ در اداهِ حولِ ّعت10ِثِ ایویٌیَم ) (2دٍظتی ایسٍظیبًیذ )ّعتِ

افتذ وِ در اداهِ ثعذ از حولِ آزیذ ثِ ایسٍظیبًیذ ّوسهبى ثب حولِ ایسٍظیبًیذ ثب ایویي اتفبق هی Bییذ اهب در هعیر ( را هی ًوب12)

ّبی هٌجر ثِ تَلیذ فرآٍردُ( 12حذ ٍاظظ )C=N   ٍ N3ثیي گرٍُ  [2+3]در پبیبى ٍاوٌػ حلمِ زایی ( ٍ 12تؽىیل حذٍاظظ )

H1-یلٍلتتراز-H1-1،4-ثًَیتریل وردی-2،3-دیبزپیي(a-g6) [23]ؼَد هی. 
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  (a-g6هؽتمبت ). هىبًیعن پیؽٌْبدی ٍاوٌػ ظٌتس 5ؼىل 

 خلاصه -4

ورثَ دی-2،3-ّیذرٍپیرازیيدی ٌَاى وبتبلیعت اظیذی جبهذ ٍ هَثر ثرای ظٌتس هؽتمبتِ عث HPW/W-HMSعَر ولی، ثِ 

در هذت  ورثَوعبهیذ-5-دیبزپیي-H1-1،4-تتراّیذرٍ-4،5،6،7ورثًَیتریل ٍدی-2،3-زپیيدیب-H1-1،4-تترازٍلیل-H1ًیتریل، 

وبّػ هذت زهبى  ؼرایظ هلاین ٍاوٌػ،، لبثلیت ثبزیبفتاظتفبدُ از وبتبلیعت زهبى وَتبُ ٍاوٌػ ٍ در دهبی هحیظ گسارغ وردین. 

ٍیصگیْبی هْن ایي پرٍتىل ثرای از ّبی غیر ظوی حلالٍ اظتفبدُ از  ّبٍاوٌػ راًذهبى ثبلای هحفَلات، جذاظبزی آظبى ٍاوٌػ،

 ثبؼذ.هی تترازٍل-ظٌتس هؽتمبت پیرازیي، دیبزپیي ٍ دیبزپیي

 تقديس و تشکس -5

 ًوبیٌذ. ـویوبًِ تؽىر هیداًؽگبُ آزاد اظلاهی ٍاحذ هرًذ ّبی هبلی هعبًٍت پصٍّػ ٍ فٌبٍری ًَیعٌذگبى همبلِ از حوبیت
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