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 آلومینا سولفوریک اسیدها با استفاده از آریل پیریدین تری-2،4،6سنتس 

  اسکندر کلوری و سمیه اتوکش، علی عموزاده ،*نادیا کوکبی

 ، ايراىسوٌبى ، داًطگبُيويداًطکدُ ض
 

 20/5/13 :پذيزش تاريخ  16/4/13:تصحيح تاريخ  24/2/13:دريافت تاريخ

 چکيده:
 ديک اسيٌب سَلفَريآلَه ي رٍش ازيدی هَرد بررسي قرار گرفتِ است. در ايي بب استفبدُ از رٍش جديديريل پيآر ق سٌتس هطتقبت تریيي تحقيدر ا

 021ط بدٍى حلال ٍ دهبی يَم استبت در ضرايک، هطتقبت استَفٌَى ٍ آهًَيدّبی آرٍهبتيآلدّدی در ٍاکٌص تک هرحلِ ای يسٍر جبهد اسيبِ عٌَاى کبتبل

 ببلا بِ دست آهد. هحصَلات خبلص بب راًدهبى ي رٍشيدر ا هي ضَد. گراد استفبدُيدرجِ سبًت

 .، ٍاکٌص تک هرحلِ ایط بدٍى حلاليضرا، ديک اسيٌب سَلفَريآلَه، ّبييديريل پيتری آر-2،4،6 :يکليدواژگان 

 

 مقدمٍ:-1

 لیتِ دلایي اهش  تاسوشدُ تِ خَد جلة  صیاد تسیاسی اص داًطوٌذاى ساتَجِ  یٌیذیشیّستِ پ است وِ لشى هیاص  صیت

 ّوچٌیي هی تاضذغیشُ  ٍ يیاسیً ،B3 يیتاهیٍ ای يیىَتیً ذیاسًظیش  یؼیاص هحصَلات عث یاسیدس تس ایي تشویثاتاستفادُ اص 

ضذ تطٌج،  ،یَْضی، گطادوٌٌذُ ػشٍق، تضذ هالاسیا، ایزس ضذداسٍّای فؼال هاًٌذ  ییهَاد داسٍ دس سٌتضاص ایي تشویثات  تاوٌَى

 .]1[استفادُ ضذُ است ی اّیگی وص ّا، آفت وص ّا تِ ػٌَاى لاسچ ییایویهَاد ضضذ صشع ٍ 

سٌتض ّاًص تا استفادُ اص ّای گزضتِ پیشیذیي ّای چٌذ استخلافی تَسظ سٍش ّای هختلفی تْیِ ضذُ اًذ: دس عی سال 

، حلمِ صایی ]4[ ّاآلىیل ایضٍتیَسیاًات ، حلمِ صایی آلٌْا ٍ]3[ٍاوٌص آصا دیلض آلذس ، ]2[دی وشتًَیلی تا آهًَیان  1ٍ5تشاون 

تیتاًیَم یا وثالت واتالیضٍس ٍاوٌص تشاووی تا استفادُ اص  ،]5[دی وشتًَیل ٍ یه هٌثغ ًیتشٍطى  1،3غیشاضثاع تا  α ،ßتشویثات 

استَفٌَى، ّا، ٍاوٌص تشاووی تشی آسیل پیشیذیي -2،4،6ػلاٍُ تش هَاسد روش ضذُ، سایج تشیي سٍش سٌتض  .]6[اصلاح ضذُ 

 .ٍ تشًٍستذ هی تاضذ تٌضالذّیذ ٍ آهًَیَم استات دس حضَس اًَاع واتالیضٍسّای اسیذی لٍَیس

 ّستٌذ وِ ساصگاص تاسٌتض هَاد ّایی تشای هحممیي تِ دًثال سٍشهثاحث ضیوی سثض، تا تَجِ تِ اّویت دس حال حاضش 

ٍ  لیل حول ٍ ًمل آساى، جذاساصی ساحت اص هخلَط ٍاوٌصدس ایي صهیٌِ استفادُ اص اسیذّای جاهذ تِ د. تاضٌذهحیظ صیست 

ّای ٍ ظشٍف ٍاوٌص ٍ دس ًْایت جلَگیشی اص ایجاد پساب ّای صٌؼتی، واّص خَسدگی ساوتَساهىاى استفادُ هجذد دس ٍاوٌص

اس دس واسّای تحمیماتی ٍ صٌؼتی هَسد تَجِ لشّای ضیوی آلی تِ ضذت اسیذی تِ ػٌَاى یه سیستن ًاّوگي دس ٍاوٌص

 

                                                                                                                                                         
 :koukabi@gmail.comEmail                                                                      استادیار شیمی آلی، دانشگاه سمنان، سمنان، ایرانًَيسٌدُ هسئَل:  *
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ٍ پایذاسی صیاد  تیفؼال یوِ داسا است یذیاسجاهذ  ّایضٍسیواتال ی اص اًَاعىی (ASA) ذیاس هیسَلفَس ٌایآلَه گشفتِ است.

 . ایي واتالیضٍس اسیذی تشای اٍلیي تاس دساستلاتل اًجام سادُ  َىیلتشاسیف ی آى اص هحیظ ٍاوٌص تِ ساحتی تااتیٍ تاصتَدُ 

، ]9[ ّاتشای تْیِ تشویثاتی ًظیش آهیذٍآلىیل ًفتَل ذیاس هیسَلفَس ٌایآلَه ّای اخیشدس سال .]8[ ًَآسایی تىوي استفادُ ضذ

 . گضاسش ضذُ است ]11[پیشیویذیٌَى ّا ٍ دی ّیذسٍ ]10[ ّاصاًتي دی اٍى

 تاصیافتلاتل واتالیضٍسّای تا استفادُ اص  یآل ثاتیسٌتض تشو یتشا ذیجذ یّاٍشها دس تَسؼِ س اخیشهغالؼات  دس اداهِ

ی ذّایآلذئ، استَفٌَى ته هشحلِ ای ٍ سِ جضئیاص ٍاوٌص  يیذیشیپ هطتمات سٌتض واسآهذ دس تحمیك حاضش ،]12[ غیشّوگي

گضاسش  تذٍى حلال ظیتحت ضشا یذیاسجاهذ  ضٍسی، تِ ػٌَاى واتالذیاس هیسَلفَسآلَهیٌا  دس حضَس َمیآهًَاستات آسٍهاتیه، 

 (.1ضذ )ضىل 

 

 

 .در حضَر آلَهيٌب سَلفَريک اسيد ّبتری آريل پيريديي -2،4،6سٌتس تک هرحلِ ای : 0ضکل 

 

 تجربي: بخش -2

 َا:مًاد شيميايي ي معزف -2-1

ّای هشن، فلَوا ٍ آلذسیچ تْیِ ضذُ است وِ تِ ایي دس ایي تحمیك اص ضشوتّای هَسد استفادُ هَاد ضیویایی ٍ حلال

آلَهیٌا، ولشٍ سَلفًَیه اسیذ، هتاًَل، ًشهال ّگضاى، استَى، اتیل استات، اًَاع هطتمات آلذّیذّای آسٍهاتیه، اًَاع ضشح است: 

پیطشٍی ٍاوٌص تا سٍش وشٍهاتَگشافی لایِ ًاصن  .ٌذهطتمات استَفٌَى، ایي هَاد تذٍى خالص ساصی هَسد استفادُ لشاس گشفت

(TLC)  ٍ سیلیىاطل  صفحات آلَهیٌیَهیاستفادُ اص تا ٍF254 60   لاهپ فشاتٌفص هَسد تشسسی لشاس گشفت. اًذاصُ گیشی ٍ

 1صَست گشفت وِ تذٍى تصحیح دس جذٍل   Electrotermal 9100ًماط رٍب تشویثات جاهذ تذست آهذُ تا دستگاُ هذل 

1ّای  ثثت گشدیذ. عیف  S-8400هذل  Shimadzuهادٍى لشهض تا دستگاُ عیف سٌج   IRگضاسش ضذ. عیف ّای 
HNMR  تا

 .تِ ػٌَاى استاًذاسد داخلی تِ دست آهذ TMSهگاّشتض دس حلال ولشٍفشم ٍ تا حضَس   Bruker 400دستگاُ 
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 :تُيٍ ي باسيافت کاتاليشير آلًميىا سًلفًريک اسيد ريش-2-2

هحیظ اضافِ ضذ  ای( دس ده400تا  200گشم، هص  1هیلی هَل( تِ تذسیج تِ آلَهیٌا ) CSA( )3/0) ولشٍ سَلفًَیه اسیذ

استفادُ ٍ  تِ هٌظَس خطه وشدى واتالیضٍساداهِ یافت.   HClگاص  صهاى اتوام خشٍجتا  هخلَط ّن صدُ ضذ ٍ ّن صدى هخلَط

تاصیاتی واتالیضٍس، تؼذ اص اتوام  تِ هٌظَس. ]7[دسجِ ساًتیگشاد حشاست دادُ ضذ  130 دهای ساػت دس 3، تِ هذت آى دس ٍاوٌص

 70ویثات آلی، واتالیضٍس تا حلال اتاًَل ٍ هتاًَل ضستطَ دادُ ضذ ٍ تِ هذت یه ضثاًِ سٍص دس دهای ٍاوٌص ٍ جذاساصی تش

تؼذ اص اًجام ایي هشاحل واتالیضٍس تِ ّویي تشتیة تا حذالل سِ تاس دس ٍاوٌص دسجِ ساًتیگشاد لشاس گشفت تا واهلا خطه گشدد. 

 .ًذلات تِ دست آهذهحصَ ،استفادُ ضذ وِ تذٍى تغییش چٌذاًی دس ساًذهاى

 :بٍ عىًان کاتاليشير تزي آريل پيزيديه َا در حضًر آلًميىا سًلفًريک اسيد -2،4،6 ريش عمًمي سىتش-2-3

دس  (گشم 1/0هیلی هَل( ٍ واتالیضٍس ) 3/1هیلی هَل( ٍ آهًَیَم استات ) 2هیلی هَل(، استَفٌَى ) 1هخلَط یه آلذّیذ )

تشسسی ضذ تؼذ  TLCساػت حشاست دادُ ضذ. سٍال اًجام ٍاوٌص تا  3-5سافیي تِ هذت دسجِ ساًتیگشاد دس حوام پا 120دهای 

اص اتوام ٍاوٌص هخلَط ٍاوٌص دس اتاًَل داؽ حل ضذ واتالیضٍس تا ػول فیلتشاسیَى جذاساصی ٍ تاصیافت گشدیذ. حلال تثخیش 

 1دس جذٍلاى ٍ صهاى ٍاوٌص ولیِ هطتمات ساًذه ٍ یا ّگضاى تذست آهذ.ْایی تا تثلَس هجذد تَسظ اتاًَل ضذ ٍ هحصَلات ً

 روش ضذُ است.

 بِ دست آهدُ طيفي برخي هحصَلات دادُ ّبی -2-4

 :1، سدیف 1جذٍل 

IR (KBr): 3057, 3030, 2923, 1592, 1546, 1492, 1446, 1394, 1276, 1072, 1024, 756, 691 cm
-1

; 
1
H 

NMR (300 MHz, CDCl3): δ 7.35-7.55 (m, 9H, 9CH), 7.73 (d, 2H, J= 8.0 Hz, 2CH), 7.89 (s, 2H, 2CH), 

8.20 (d, 4H, J= 8.0 Hz, 4CH). 

 :2، سدیف 1جذٍل 

IR (KBr): 3425, 3060, 1680, 1600, 1490, 1095 cm
-1

; 

1
H NMR (300 MHz, CDCl3): δ 7.40-7.52 (m, 8H, Ar-H), 7.60 (d, J= 8.30 Hz, 2H, Ar-H), 7.83 (s, 

2H, Ar-H), 8.20 (d, J= 6.6 Hz, 4H, Ar-H). 

 :3، سدیف 1جذٍل 

IR (KBr): 3385, 3195, 1665, 1600, 1400, 828 cm
-1

; 



 ي َمکاران  کًکبي                                                                  َا ...تزي آريل پيزيديه-2،4،6سىتش 

 

13 

 

1
H NMR (300 MHz, CDCl3): δ 7.43-7.55 (m, 7H, Ar-H), 7.62 (d, J= 8.65 Hz, 2H, Ar-H), 7.83 (s, 

2H, Ar-H), 8.06 (d, J= 8.70 Hz, 4H, Ar-H). 

                                     

 :5، سدیف 1جذٍل 

1
H NMR (300 MHz, CDCl3): δ 2.45 (s, 3H, CH3), 7.20 (d, 2H, J= 8.0 Hz, 2CH), 7.38-7.50 (m, 3H, 

3CH), 7.80 (d, 2H, 2CH), 7.80 (s, 2H, 2CH), 8.09 (d, 2H, J= 8.0 Hz, 2CH). 

 

 :14، سدیف 1جذٍل 

IR (KBr): 3425, 3060, 1605, 1415, 1242, 1006 cm
-1

; 

1
H NMR (300 MHz, CDCl3): δ6.46 (dd, J= 3.28 & 1.48 Hz, 1H, Ar-H), 6.96 (d, J= 3.44 Hz, 1H, 

Ar-H), 7.26-7.45 (m, 7H, Ar-H), 7.83 (s, 2H, Ar-H), 8.16 (d, J= 7.82 Hz, 4H, Ar-H). 

 

 يدتری آريل پيريديي ّب بب استفبدُ از آلَهيٌبسَلفَريک اس -2،4،6. سٌتس هطتقبت 0جدٍل 

 ًمغِ رٍب هحصَل

 ]13[)دسجِ ساًتیگشاد(  
(ساػتصهاى ) تاصدُ )دسصذ(  Ar2 Ar1 

 
 سدیف

134-113  94 5 
  

 1 

127-126  90 4 
  

 2 

97-95  61 4 
  

 3 

100-90  89 4 
  

 4 

160-159  89 5 
  

 5 

196-195  50 3 
  

 6 

126-123  52 4 
 

 
 

7 

103-100  83 5 
  

 8 

121-119  84 5 
  

 9 

114-113  87 4 
 

 

 
10 

135-130  66 4 
  

 11 

206-203  97 5 
  

 12 

203-201  89 3 
  

 13 
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157-155  87 4 
  

 14 

177-176  88 3 
  

 15 

 نتايج و بحث:-3

اًتخاب ضذ ٍ ضشایظ ٍاوٌص ًیض تا  استات آهًَیَم ٍ ًوًَِ تٌضالذّیذ، استَفٌَىتْیٌِ ساصی همذاس واتالیضٍس، ٍاوٌص  تشای

ضشایظ تذٍى  "ی هحیظ صیست ٍ روش ایي جولِ وِ تْتشیي حلالتَجِ تِ اصَل ضیوی سثض ٍ پشّیض اص ّشگًَِ آلَدگی تشا

خلاصِ  2دس جذٍل  ًْایی دس ضشایظ تذٍى حلال تا همادیش هختلفی اص واتالیضٍس اًجام ضذ وِ ًتایج ٍاوٌص هزوَس "حلال است

گرم بٍ مقدار  05/0دار از مق، با افسایش مقدار کاتالیسير آلًمیىا سًلفًریک اسید هطخص است 2گشدیذ. ّواًغَس وِ دس جذٍل 

ایه امر وشاودَىدٌ  (.2ي  1، ردیف َای  1درصد افسایش می یابد )جديل  44درصد بٍ  11، بازدٌ ياکىش ویس از مقدار گرم 1/0

 1/0 ایىست کٍ غلظت کاتالیست وقش مُمی در ياکىش اوجام شدٌ ایفا می کىد، اما با افسایش بیشتر مقدار کاتالیسير از میسان 

ياکىش، مقدار (. بىابرایه مقدار مىاسب کاتالیسير برای اوجام 3، ردیف 2جر بٍ کاَش محصًل وُایی می شًد )جديل مى ،گرم

 گرم در وظر گرفتٍ شد. 02/0

(. ًتایج ًطاى هی دٌّذ وِ تْتشیي 5الی  3، سدیف ّای 2سپس اثش دها تش سشػت ٍاوٌص هَسد تشسسی لشاس گشفت )جذٍل 

دسجِ  120دسجِ ساًتیگشاد هی تاضذ. دهای پاییي تش اص  120گشم اص واتالیضٍس ٍ دهای  1/0ص استفادُ ضشایظ ایذُ آل تشای ٍاوٌ

 ایجاد ًوی وٌذ.  هحصَلات تاصدُ ووتش ٍ دهای تالاتش تغییش چٌذاًی دس تاصدُ تطىیل هحصَل تاساًتیگشاد سثة 

حلمِ آلذّیذّا ٍ استَفٌَى تاثیش چٌذاًی دس  دیذُ هی ضَد هاّیت استخلاف لشاس گشفتِ تش سٍی 1ّواًغَس وِ دس جذٍل 

 .تاصدُ ٍاوٌص ًذاسد

 ّب تری آريل پيريديي -2،4،6سٌتس هطتقبت بْيٌِ سبزی کبتبليسٍر ٍ دهب . 2جدٍل                  

 سدیف واتالیضٍس )گشم( )دسجِ ساًتیگشاد( دها صهاى )ساػت( تاصدُ )دسصذ(

71 5 120 05/0 1 

94 5 120 1/0 2 

90 5 120 2/0 3 

73 5 100 1/0 4 

91 5 140 1/0 5 

دس حضَس واتالیست  استَفٌَىًطاى دادُ ضذُ است. اتتذا گشٍُ وشتًَیل دس  2هىاًیسن پیطٌْادی ایي ٍاوٌص دس ضىل 

 تِ گشٍُ وشتًَیل استَفٌَىضَد. هشحلِ تؼذی ایي ٍاوٌص ضاهل افضایص فشم اًَل سَلفَسیه اسیذ فؼال هیآلَهیٌا اسیذی 

اص هَلىَل دیگش  حاصلِاًَل  افضایص هایىلتاضذ. پس اص آى هیٍ تطىیل چالىَى  تا واتالیضٍس اسیذی فؼال ضذُتٌضالذّیذ 

دی وشتًَیل حاصل ضذُ ٍ دس ًْایت تا افضایص آهًَیَم  5ٍ 1غیش اضثاع صَست گشفتِ ٍ تشویة  α ،βتِ تشویة استَفٌَى 

 آیذ.جَد هیتِ ٍحلمِ پیشیذیي  ، هحصَلحزف آبٍ استات 
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 ّبتری آريل پيريديي -2،4،6هکبًيسن پيطٌْبدی جْت سٌتس -2ضکل
 

، گضاسش ضذُ است هطاتِ یٍاوٌص ّا یتشای وِ تاوٌَى جیًتا شیتا سا سِیدس هماها سٍش  یستگیتِ هٌظَس ًطاى دادى ضا

 .تآهذُ اس 3 جذٍل دسحاصل  جیًتا تشسسی صَست گشفت.

 رياخ هٌتطر ضدُ ّبييگسارشبب  ASA يسٍرکبتبل تَسط ّب ييديريپ ليآر یتر -2،4،6سٌتس  یبِ دست آهدُ برا جيًتب سِيهقب. 3جدٍل 

 هٌاتغ
 دُتاص

 )دسصذ(

صهاى 

 )ساػت(
ٍاوٌص ضشایظ  سدیف واتالیضٍس  

[14] 98-58  7-5/3  120ºC /تذٍى حلال H14[NaP5W30O110] 1 

[13] 88-68  6-4  120ºC /تذٍى حلال SiO2-HClO4 2 

[15] 93-82  5/3-5/1  120ºC /تذٍى حلال [HO3S(CH2)4MIM][HSO4] 3 

[16] 61-48  6 120ºC /تذٍى حلال I2 4 

[17] 86-58  5/7-4  130ºC /تذٍى حلال wet 2,4,6-trichloro-1,3,5-triazine (TCT) 5 

[18] 75-65  6-5  120ºC /تذٍى حلال TBAHS 6 

[19] 90-76  5-4  120ºC /تذٍى حلال AlPO4 7 

61-97 سٍش حاضش  5-3  120ºC /تذٍى حلال ASA 8 
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 گيري:نتيجه -4

تا استفادُ اص آلَهیٌا سَلفَسیه اسیذ تشی آسیل پیشیذیي ّا  -2،4،6تِ عَس خلاصِ دس ایي پظٍّص سٌتض هطتمات هختلف 

گش هضایای ایي سٍش، دسصذ تاصدُ تالا، جذاساصی تحت ضشایظ تذٍى حلال ٍ تِ سٍضی سادُ اًجام ٍ گضاسش ضذُ است. اص دی

 آساى واتالیضٍس ٍ ضشایظ سثض ٍاوٌص هی تاضذ.
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