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 چکیده

آمینوپیریدین سنتز شد. واکنش در دو شرایط متفاوت دی-2،3باز از واکنش بین پیریدوکسال هیدروکلراید و در این مطالعه، یک ترکیب شیف

و  ان حولال. بوازده واکونش، زموان سونتز     عنوو و دوم در شرایط مشابه با استفاده از اسید استیک بهنخست تحت رفلاکس در اتانول  .انجام گرفت

-FT سونجی هوای  ییوف  خلوص محصول در هور دو حالوت میایسوه گردیود. شناسوایی و بررسوی سواختار ترکیوب حاصوا بوا اسوتفاده از روش           

IR، HNMR1 ش موثرتر برای سنتز این ترکیب معرفی و پیشنهاد گردید.   آمده، رودستانجام شد. درنهایت با استناد به نتایج به 

 
 

 

  اسپکتروسکوپی ، کیلیت شونده ،لیگاند ، کمپلکس ،شیف باز  :واژه های کلیدی

 

 
 

 . مقدمه1

وجه های فلزات واسطه و فلزات اصلی مورد تباز به عنوان لیگاندهایی کلیدی در شیمی کمپلکسهای اخیر، ترکیبات شیفدر دهه     

هوای نووا اول حاصوا    هوا و آموین  [. این ترکیبات عمدتاً از واکنش تراکموی بوین آلدهیودها یوا کتوون     2و 1اند ]ای قرار گرفتهگسترده

هوا در تشوکیا   باشوند. توانوایی بواآی آن   های فلزی را دارا موی لیت شدن با یون، قابلیت کیC=Nشوند و با دارا بودن پیوند دوگانهمی

ار با فلزات واسطه، به همراه مسیرهای سنتزی ساده، بازدهی باآ و امکان دستیابی به ترکیباتی با درجه خلووص بواآ،   های پایدکمپلکس

تنوا ساختاری باآ، خواص الکترونوی  .  ]4و 3[انداز جمله عواملی هستند که توجه پژوهشگران را به این دسته از لیگاندها جلب کرده

بازها به عنوان لیگاندهایی ارزشومند  هایی است که باعث شده شیفهای آلی، از دیگر ویژگیحلال قابا تنظیم، و حلالیت مطلوب در
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[. افزون بر ایون، ایون ترکیبوات بوه دلیوا خوواص بیولووایکی، دارویوی و         5های فلزی، مورد استفاده قرار گیرند ]در یراحی کمپلکس

بوا  B₆ توان به پیریدوکسوال، مشوتیی از ویتوامین   بازها، میمؤثر در سنتز شیفاز میان ترکیبات  .اندکاتالیزوری نیز اهمیت زیادی یافته

بازهوای  تواند منجر به تولیود شویف  آمینوپیریدین با دو گروه آمین اشاره کرد. واکنش این دو ماده میدی-2،3گروه آلدهیدی فعال و 

 .فرد گرددبههای ساختاری و عملکردی منحصرژگیدویرفه با وی

هوای متنووا،   ای نظیر نیتروان، اکسیژن و گوگرد، به دلیا پیکربنودی های دهندهبازهای حاوی اتملزی حاصا از شیفهای فکمپلکس

بازهایی که بوه  ویژه، شیف[. به6و 4دارند ] آلیای در شیمی های مولکولی، جایگاه ویژهپذیری ساختاری و حساسیت به محیطانعطاف

ای در سوونتز یوور فزاینوده  یوا توانوایی در تنظویم همزموان خوواص الکترونوی و فبوایی، بوه        انود، بوه دل  نامتیوارن یراحوی شوده    صوورت 

 . ]7و 2[ گیرندو یراحی حسگرهای شیمیایی مورد استفاده قرار می های فلزی، کاتالیزگرهای همگنلکسکمپ

هوا دارد. از  ختار متوالوپورفیرین باز نامتیارن، محیط شیمیایی ایراف فلز مرکزی شوباهت زیوادی بوه سوا    های شیفدر ساختار کمپلکس

هوای سونتزی ایون نووا     [. روش8ها نیوز کواربرد دارنود ]   هایی برای بررسی خواص و رفتار پورفیرینرو، این ترکیبات به عنوان مدلاین

جر به تولیود  باشد که در نهایت مندار متفاوت میآمین مناسب و دو ترکیب کربونیاای بین یک دیلیگاندها اغلب شاما تراکم مرحله

 .شودترکیباتی با کاربردهای گسترده در شیمی آلی فلزی و علوم مواد می
 

 بخش تجربی. ۲

 هامواد، دستگاه .۲-1

 سازی مورد استفاده قرار گرفت. از شرکت مرک خریداری و بدون خالص میالهها و مواد اولیه در این حلال

 آمیناتیااتانول، متانول، تری ها:حلال

 آمینوپیریدین، پیریدوکسال هیدروکلریددی-3،2 ها:واکنشگر

 SMP3دستگاه الکتروترمال مدل  دستگاه تعیین نقطه ذوب:

 (KBr)بصورت قرص  Tensor 27  Brukerمدل IRدستگاه ییف نگار  دستگاه طیف نگار زیر قرمز:

، rBruke، )MHz 300(HNMR1 300 مدل NMRنگار دستگاه ییفدستگاه طیف نگار رزونانس مغناطیسی هسته:          

 )MHz 75(CNMR13 در حلال( هایDMSO  و  .) 
 

-4-پیریدینمتیل-۲-متیل()هیدروکسی-5-هیدروکسی-۲-(((Z)-(3))-(E))4-متیل-۲سنتز لیگاند)شیف باز(، . ۲-۲

  (L2Hال()-3-متیل(پیریدین)هیدروکسی-5-ایل(ایمینو(-3-ایل(متیلن(آمینو(پیریدین
 

 ( استفاده از حلال متانول الف

. سپس می کنیمحا با یکدیگر کاملا را آمین اتیالیتر متانول و چند قطره تریمیلی 10مول پیریدوکسال هیدروکلرید در میلی2ابتدا  

عت تحت سا 6مخلوط به مدت  می نماییم.هیدروکلرید حا شده به آرامی اضافه آمینوپیریدین به پیریدوکسالدی-3،2مول از میلی1

ای رنگ، صاف کرده و با متانول شستشوداده ( محصول قهوهTLC. پس از کاما شدن واکنش )تایید توسط گرفتقرار رفلاکس 
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تعیین گردید. برای شناسایی این ترکیب از  170درصد و نیطه ذوب آن  68شد و در دمای اتاق خشک گردید. بازده محصول 

 (.1استفاده شد )شکا  RI,HNMR 1,CNMR 13 سنجیییف

 
 سنتز شیف باز مورد استفاده به عنوان لیگاند .1شکل

 ب( استفاده از حلال اسید استیک 

-3،2مووول از میلووی1سووپس . لیتوور اسووید اسووتیک حووا شوودمیلووی 10 مووول پیریدوکسووال هیدروکلریوود درمیلووی2در یووک بووالن میوودار 

پوس از پایوان واکونش و    ساعت تحت رفلاکوس قورار گرفوت.     6خلوط به مدت آمینوپیریدین به آرامی به محلول افزوده شده و مدی

محصول به دست آمده به رنگ قهوه ای صاف شود و پوس از تبلوور مجودد در اتوانول و شستشوو بوا اتوانول سورد،           ،  TLCتایید توسط

 تعیین گردید. 174درصد و نیطه ذوب آن  64بازده محصول محصول خشک شده و راندمان و نیطه ذوب تعیین شد. 

 

 نتایج و بحث .3

عنووان حولال،   باز مورد نظر با موفییت اجرا شدند. با ایون حوال، اسوتفاده از متوانول بوه     هر دو حلال  پیشنهادی برای سنتز لیگاند شیف  

ی محیطوی، گزینوه  زیسوت  دلیا راندمان باآتر، سرعت انجام واکنش، سهولت تبخیر و سوازگاری عملکرد بهتری از خود نشان داد و به

 .شودتری نسبت به اسید استیک محسوب میمناسب

-عنووان یوک حولال قطبوی    ل بوه بازها، نوا حلال نیش کلیدی در بازده و خلووص محصوول نهوایی دارد. متوانو    در فرآیند سنتز شیف  

هیدروکلرایود دارد. در  و پیریدوکسوال  آمینوپیریودین پروتیک و نسبتاً خنثی، توانایی باآتری در حا کوردن ترکیبوات قطبوی نظیور دی    

ها واکنش داده و نمک تشکیا دهد، که موجب کاهش دسترسی گوروه آمینوی بوه آلدهیود و در     تواند با آمینمیابا، اسید استیک می

 شودنتیجه، افت بازده واکنش می

شده گردد و پایوداری آن را  شکیااز سوی دیگر، خاصیت اسیدی ملایم اسید استیک ممکن است موجب هیدرولیز مجدد باز شیف ت

تور  شوود. همننوین نیطوه جووش پوایین     کاهش دهد، در حالی که متانول چنین اثری نداشته و موجب پایداری بیشتر محصول نهایی می

اند محصول سنتز شده در متانول با ها موجب شدهگردد. این ویژگیمتانول، باعث تسهیا جداسازی حلال و افزایش خلوص نهایی می

و نیطه  ٪64گراد به دست آید، در حالی که سنتز مشابه در اسید استیک، راندمانی معادل درجه سانتی 170و نیطه ذوب  ٪68راندمان 

 .گراد داشتدرجه سانتی 180ذوب 
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نیز به خوبی تشکیا ساختار موورد نظور را تیییود کردنود. جز یوات       CNMR¹³و   FT-IR ،HNMR¹ های تحلیا ساختاری شاماییف

  .اندهای )الف( تا )د( آورده شدهها در پیوستکاما ییف

 

-4-پیریییدینمتیییل-۲-متیییل()هیدروکسییی-5-هیدروکسییی-۲-(((Z)-(3))-(E))4-متیییل-۲بررسییی طیفییی لیگانیید     1-3

  )L2H(ال( -3-تیل(پیریدینم)هیدروکسی-5-ایل(ایمینو(-3-ایل(متیلن(آمینو(پیریدین

       
 (L2Hلیگاند ) IR-FTطیف  3-1-1

 به ارتعاشات کششوی  2936 تهیه شد. در این ییف نوارهای موجود در  KBrاین لیگاند به صورت قرص با  IR-FT ییف      

3spH -C   به ارتعاشات کششی آزومت 1587 مربوط می شود. نوارهای جذبی( ینC=N       مربووط اسوت کوه بوه عنووان جوذب )

بوه ترتیوب مربووط بوه     1302  و 1400-1500، 3328های شاخص در تایید تشکیا محصول قابا اسوتفاده موی باشوند. نوارهوای     

 794و  881، 1016، 1080، 1194، 1387، 1458می باشوند. همننوین پیوک هوای دیگوری در       C-Oو  O-H ،C=Cارتعاشات کششی 

 ه می شود )پیوست الف(.  دید

 
 (L2Hلیگاند ) HNMR1 طیف 3-1-۲

متصوا بوه    H-Oمربوط بوه پروتوون هوای     ppm78/12، پیک موجود در ناحیه ODMSاین لیگاند در حلال  HNMR1 در ییف        

می باشود..   2CHمتصا به گروه های  H-O به پروتون هایمربوط  ppm42/10حلیه های آروماتیک می باشد. پیک موجود در ناحیه 

مربوط بوه پروتوون هوای     هیدروان ظاهر شده است. پیک های چند تایی 2با   CH=Nپیک مربوط به گروه های  ppm 02/9در ناحیه 

 2CHهوای  به ترتیب پیوک  45/2و  79/4-12/5مشاهده می شوند. در ناحیه  ppm 13/14-8/7در ناحیه  حلیه های آروماتیک پیریدین

  (. و ج یوست بپ) نمایان شده است 3CHو 

 )L2H(لیگاند  CNMR13طیف  3-1-3

بووده و همننوین در    3CHمربوط به کربن  ppm 03/19، پیک مشاهده شده در  DMSOاین لیگاند در حلال  CNMR13در ییف       

 ppmدر ناحیوه    C=Nظاهر شده است. در این ییف جذب شاخص مربووط بوه کوربن آزومتوین      2CHکربن های  ppm 44/57ناحیه 

 77/152و  ppm 81/119 ،16/124 ،10/129 ،18/136 ،10/139 ،73/140 ،73/146 ،15/151و پیک های مشاهده شوده در    06/159

 (. دمربوط به کربن های حلیه های آروماتیک می باشند) پیوست 

تنهوا واکنشوی   باز نوه تز این لیگاند شیفتوان نتیجه گرفت که استفاده از متانول در سنهای ییفی، میهای تجربی و تحلیابر اساس یافته

 .شودآورد، بلکه محصول نهایی با خلوص باآ و پایداری ساختاری مناسبی حاصا میتمیزتر و کارآمدتر فراهم می
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 نتیجه گیری. 4

    تور هوای موزاحم و تبخیور آسوان    متانول به دلیا حلالیت بهتر ترکیبات آلی، خنثی بودن محیط، جلووگیری از تشوکیا نموک ،

 .شودباعث افزایش بازده و خلوص محصول نهایی می

 بواز جلووگیری یوا آن را کنود     شویف  های آمینی وارد واکنش شده و از تشوکیا  در میابا، اسید استیک ممکن است با گروه

 کند.  

 اسوتیک  تر و عدم مزاحمت در واکونش، معمووآً نسوبت بوه اسوید      کنندگی بهتر، خنثی بودن، تبخیر راحتدلیا حامتانول به

تر است. اما در موارد خاصی کوه بخواهنود واکونش را اسویدی کننود یوا بورای حلالیوت خاصوی،          باز مناسبشیف برای سنتز 

 .ممکن است اسید استیک انتخاب شود

  خووبی تشوکیا شوده    بوه  بواز  سنجی ساختار هدف را تییید کرد و نشان داد کوه شویف  های ییفشناسایی محصول با تکنیک

 است.  
 

 هاپیوست .5

 
 

 

IR پیوست  )الف(:  طیف    
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1HNMRپیوست )ب(: طیف  
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1HNMRپیوست )ج( : طیف  

 
 

 

13CNMRپیوست )د(: طیف  
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Abstract 

In this study, a Schiff base compound was synthesized through the reaction between pyridoxal hydrochloride 

and 2,3-diaminopyridine. The reaction was carried out under two different conditions: first under reflux in 

ethanol, and second under similar conditions using acetic acid as the solvent. The reaction yield, synthesis time, 

and product purity were compared in both methods. The obtained compound was identified and characterized 

using FT-IR and ^1H-NMR spectroscopy. Finally, based on the results, the more efficient synthesis method was 

proposed. 

       

Keywords: Key words : Schiff base,  complex,  Ligand,  Chelate, Spectrum 

 

 

                                                 
Sadegh Allame : Corresponding author* 

Address: Department of Chemistry, Mashhad  Branch, Islamic Azad University, Mashhad . Iran 

E-mail: 0932073174@iau.ir 


