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JARC
بررسی کاتالیست های سبز و سازگار با محیط زیست برای سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها و 

1-تیوآمیدوآلکیل 2-نفتول ها به عنوان ترکیب های فعال زیستی به صورت تک ظرفی

آرش قربانی چقامارانی1و*، مریم حجامی2، آرزو رستمی3 و گوهر آزادی4

1- دانشیار شیمی آلی، گروه شیمی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه ایلام، ایلام، ایران
2- استادیار شیمی آلی، گروه شیمی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه ایلام، ایلام، ایران

3- كارشناسی ارشد شیمی آلی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه ایلام، ایلام، ایران
4- دانشجوی دكترای شیمی آلی، دانشکده علوم پایه، دانشگاه ایلام، ایلام، ایران

دریافت: دی 1394، بازنگری: اسفند 1394، پذیرش: اسفند 1394

چکیده: 1-آمیدو آلکیل 2-نفتول ها و 1-تیوآمیدو آلکیل 2-نفتول ها تركیباتی هستند كه بعضی از آن ها دارای وی ژگی زیستی و دارویی هستند. 
مشتق های این تركیب ها به دلیل فعالیت زیستی و دارویی خود دارای اهمیت فوق العاده ای هستند. هم چنین این تركیب ها در كاهش فشار خون و 
درمان بیماری های قلبی-عروقی مؤثر هستند. در این پروژه پژوهشی سنتز تركیب های 1-آمیدو آلکیل 2-نفتول ها و 1-تیوآمیدو آلکیل 2-نفتول ها با 
استفاده از دو كاتالیست سبز، مؤثر، ارزان و در دسترس ملامین تری سولفونیك اسید و سیتریك اسید در شرایط بدون استفاده از هرگونه حلال آلی 
از طریق واكنش تك ظرفی و چند جزیی آلدهیدها با β-نفتول و استامید یا تیواستامید مورد بررسی قرار گرفته است. این واكنش های در شرایطی 
بسیار ساده در دمای 100 درجه سانتی گراد انجام شده و فراورده های با خلوص بالا )بدون نیاز به هیچ گونه روش خالص سازی( و بازده خوب تا عالی 
به دست می آیند. استفاده از مواد غیر سمی و ارزان، سازگار بودن این روش با محیط زیست و ساده بودن جداسازی فراورده ها از مهم ترین مزایای این 

پژوهش است.

واژه های کلیدی: 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها، ملامین تری سولفونیك اسید، سیتریك اسید، واكنش چند جزیی

مقدمه
برای  ظریف  بسیار  و  ویژه  روشی  جزیی1  چند  واكنش های 
دسترسی به ساختارهای پیچیده هستند، كه با استفاده از دو یا تعداد 
بالا، بهره وری  اتمی  انجام می شوند. بهره وری  بیشتری واكنشگر 
پیوندهای چندگانه جدید  ایجاد  در  آسان  بالا، روش های  سنتزی 
جزیی  چند  واكنش های  مزایای  از  ظرفی  تك  واكنش های  در 

است. بنابراین، بحث و توسعه واكنش های چند جزیی مورد توجه 
شیمیدانان آلی است ]1[. این واكنش ها بسیاری از اصول شیمی 
سبز2 مانند انجام واكنش در شرایط بدون حلال3 یا واكنش هایی 
كه در آن ها آب به عنوان حلال استفاده می شود را به طور رضایت 
بخشی دارا هستند. پس واكنش های چند جزیی را می توان یکی 
از بهترین راهبردها برای رسیدن به سنتز ایده آل معرفی كرد ]2[.
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1-تیوآمیدوآلکیل  و  2-نفتول ها  1-آمیدوآلکیل  مشتق های 
2-نفتول ها دارای اهمیت فوق العاده ای هستند. این به دلیل تبدیل 
آن ها به تركیب های فعال زیستی است. كه تأثیرهای این تركیب ها 
قرارگرفته  بررسی  مورد  فشارخون  و  قلبی  بیماری های  بهبود  در 
است ]3 و 4[. این تركیب ها می توانند از طریق تراكم چندجزیی 
آلدهیدها، β-نفتول ها و استونیتریل یا آمیدهای متفاوتی در حضور 
،]6[  FeCl3•SiO2  ،]5[ ید  مانند  برونشتد  یا  لویس   اسیدهای 

سیلیکا سولفوریك اسید ]7[، Yb(OTf)3 ]8[ تهیه شوند. گرچه 
اما  است  مفید  تركیبات  این  سنتز  برای  رفته  كار  به  روش های 
برخی از آن ها دارای محدودیت هایی مانند زمان طولانی، استفاده 
از  استفاده  كلرومتان،  دی  و  كلروفرم  مانند  سمی  حلال های  از 
 ... و  فراورده ها  پایین  بازده  قیمت،  گران  و  سمی  كاتالیست های 
برای  جدید  روش های  ارائه  محدودیت ها  این  به  توجه  با  هستند 

سنتز این دسته از تركیب ها حائز اهمیت است.

بخش تجربی
همه مواد و حلال های به كار رفته در این پروژه پژوهش ها از 
آلدریچ خریداری شده اند. تركیب های  شركت های فلوكا، مرک و 
جدیدی كه در این پروژه سنتز شدند با روش های 1H-NMR و 

13C-NMR شناسایی شده اند.

روش كلی برای سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها و 1-تیوآمیدوآلکیل 
2-نفتول ها در حضور كاتالیست ملامین تری سولفونیك اسید:

به مخلوطی از آلدهید )1 میلی مول(، β-نفتول )1 میلی مول( 
و استامید یا تیواستامید )1/8 میلی مول(، 0/3 میلی مول كاتالیست 
در  واكنش  مخلوط  و  شد  افزوده  اسید  سولفونیك  تری  ملامین 
برای مدت  دمای 100 درجه سانتی گراد در شرایط بدون حلال، 
زمان معینی با همزن مغناطیسی همزده شد. پس از اتمام واكنش، 
كاتالیست جدا شد. سپس حلال  و  افزوده  محلول  به  داغ  اتانول 
اتانول تبخیر شد و با به دست آوردن مقدار میلی مول فراورده، بر 
میلی مول واكنشگر مصرف شده تقسیم شد. سپس برای به دست 
آوردن درصد فراورده مقدار به دست آمده را در عدد 100 ضرب 

كرده و فراورده مورد نظر با بازده خوبی جداسازی شد.

روش كلی برای سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها و 1-تیوآمیدوآلکیل 
2-نفتول ها در حضور كاتالیست سیتریك اسید:

به مخلوطی از آلدهید )1 میلی مول(، β-نفتول )1 میلی مول( 
و استامید یا تیواستامید )2 میلی مول(، 0/4 میلی مول كاتالیست 
سیتریك اسید افزوده شد و مخلوط واكنش در دمای 100 درجه 
سانتی گراد به مدت زمان معینی همزده شد. پیشرفت واكنش به 
وسیله كروماتوگرافی لایه نازک مورد بررسی قرار گرفت. پس از 
اتمام واكنش جامد به دست آمده در اتانول داغ حل شد و سپس 
به  جامد  كاتالیست،  برای جداسازی  تبخیر شد. سپس  آن  حلال 
دست آمده با آب مقطر شست وشو داده شد و پس از خشك شدن 
فراورده، با تقسیم میلی مول فراورده به دست آمده بر میلی مول 
واكنشگر مصرف شده، فراورده خالص با بازده خوبی به دست آمد.

نتیجه ها و بحث
با توجه به ویژگی و كاربردهای ذكر شده برای 1-آمیدوآلکیل 
مفید  و  مهم  جنبه  یك  باید  را  تركیب ها  این  سنتز  2-نفتول ها 
در شیمی آلی دانست. در این خصوص به معرفی كاتالیست های 
پروژه مشتقات 1-آمیدوآلکیل  این  در  تا 11[   9[ پرداختیم  جدید 
بدون  شرایط  در  2-نفتول ها  1-تیوآمیدوآلکیل  و  2-نفتول ها 
استفاده از حلال آلی و با استفاده از كاتالیست های سبز و از لحاظ 
اقتصادی مقرون به صرفه سنتز شده اند. این سامانه معایبی چون 
نداشته  را  كاتالیست های سمی  و  از حلال های شیمیایی  استفاده 
و كاتالیست های به كاررفته در این پروژه سبز، پایدار، ارزان و در 
این كاتالیست ها ملامین تری سولفونیك اسید و  دسترس است. 
اسید سیتریك است. كاتالیست ملامین تری سولفونیك اسید برای 
هیدروپیریدین  دی  مشتق های   ،]12[ كومارین  تركیب های  سنتز 
گرفته  قرار  استفاده  مورد  آلی  متفاوت  تركیب های  سنتز  و   ]13[
دی  سنتز  برای  اسید  سیتریك  كاتالیست  چنین  هم   .]14[ است 
هیدروپیریدین ها ]15[ و دیگر تركیب های آلی ]16[ مورد استفاده 
قرار گرفته است. سامانه سنتزی طراحی شده در این پروژه بدون 

بررسی كاتالیست های سبز و سازگار با محیط زیست برای سنتز ... 
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و  مناسب  حلال  انتخاب  به  مربوط  دشواری های  و  بوده  حلال 
خطرات زیست محیطی ناشی از استفاده از حلال را ندارد.

بهینه سازی شرایط واكنش
انجام  برای  شرایط  بهترین  آوردن  دست  به  برای  نخست   
واكنش، سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها )طرح واره 1( با استفاده از 
پاراكلروبنزآلدهید و 2-نفتول در حضور مقدارهای متفاوت استامید 
و ملامین تری سولفونیك اسید به عنوان كاتالیست مطابق آن چه 

در جدول 1 آمده است، مورد بررسی قرار گرفت.
همان گونه كه در جدول 1 مشاهده می شود با در نظرگرفتن سه 
بهترین  فراورده مورد نظر،  بازده و خلوص  عامل سرعت واكنش، 
مقدار برای استامید و كاتالیست به ترتیب 1/8 میلی مول )0/106 
گرم( و 0/3 میلی مول )0/109 گرم( به دست آمد كه مقدار پاراكلروبنز 
آلدهید و 2-نفتول به صورت ثابت )1 میلی مول( استفاده شد. مطابق 

شرایط بهینه به دست آمده، مشتق های متفاوتی از 1-آمیدوآلکیل 
2-نفتول ها سنتز شدند )طرح واره 2( كه نتیجه های آن در جدول 2 
آمده است. همان طور كه در جدول 2 نشان داده شده است در عدم 
حضور كاتالیست سنتز این تركیب ها با بازده خوبی انجام نمی گیرد 
پس حضور كاتالیست برای سنتز این دسته از تركیب ها ضروری است 
)جدول 2، داده 16(. هم چنین سنتز 1-تیوآمیدوآلکیل 2-نفتول ها در 
حضور 1/8 میلی مول از تیواستامید به جای استامید در همان شرایط 

انجام شد )جدول 2، داده های 11 تا 15(.
یك  عنوان  به  نیز  اسید  سیتریك  كاتالیست  از  كار  ادامه  در 
كاتالیست سبز و سازگار با محیط زیست برای سنتز این تركیب ها 
استفاده شد كه در این روش با استفاده از 0/4 میلی مول كاتالیست 
سیتریك اسید مشتق های متفاوتی از 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها و 
1-تیوآمیدوآلکیل 2-نفتول ها با بازده و خلوص بالایی سنتز شدند 

.)II جدول 2، روش(

قربانی چقامارانی و همکاران

از  یناش یطیست محیمربوط به انتخاب حلال مناسب و خطرات ز های دشواریبدون حلال بوده و در این پروژه 
 .استفاده از حلال را ندارد

:شرایط واکنش سازی بهینه  

با استفاده از ها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1سنتز  دست آوردن بهترین شرایط برای انجام واکنش،ه برای ب ابتدا 
 نوانبه عملامین تری سولفونیک اسید  د ویاستام تفاوتم یدارهانفتول در حضور مق-2پاراکلروبنزآلدهید و 

 .تمورد بررسی قرار گرف ،آمده است 1 جدولمطابق آنچه در  ستیکاتال

Solvent-Free
        100 0C

OH

+ + NH2COCH3

CHO

Cl

MTSA

NHCOCH3

OH

Cl 

 نفتول ها-2 آمیدوآلکیل-1سنتز  .1طرح 

 ین تریملام ستید و کاتالیاستام تفاوتم یدارهابا استفاده از مقها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1 سنتز(: 1) جدول
 ط بدون حلالیو در شرا گراد سانتیدرجه  111 یدر دما ،دیک اسیسولفون

 

 

فراورده خلوص بازده و  ،نشکت واسرع عاملبا در نظرگرفتن سه  شود میمشاهده  1گونه که در جدول  همان
مول  یلیم 3/1و گرم(  116/1مول ) میلی 8/1ب یبه ترت ستید و کاتالیاستام ین مقدار برایبهتر ،مورد نظر

 .مول( استفاده شد میلی 1نفتول بصورت ثابت )-2آلدهید و  که مقدار پاراکلروبنز گرم( به دست آمد 113/1)
آن  ها نتیجهسنتز شدند که ها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1از  یتفاوتم های تقمشدست آمده، ه طابق شرایط بهینه بم

سنتز این ست نشان داده شده است در عدم حضور کاتالی 2 جدولطور که در  همان آمده است. 2در جدول 
 استضروری  ها ترکیببرای سنتز این دسته از  ستپس حضور کاتالی گیرد نمیبا بازده خوبی انجام  ها ترکیب

ستیاتالکمقدار  ردیف  
مول( یلی)م  

دیاستاممقدار   
مول( یلی)م  

 زمان
 )ساعت(

  بازده
درصد()  

1 1/1 6/1 3 78 
2 2/1 6/1 3 83 
3 3/1 6/1 3 31 
4 4/1 6/1 3 31 
1 1/1 8/1 3 73 
6 2/1 8/1 3 81 
7 3/1 8/1 3 38 
8 4/1 8/1 3 82 

میلی مول از تیواستامید به  8/1در حضور ها  نفتول-2تیوآمیدوآلکیل -1 سنتزچنین  هم (.16، داده 2ول جد)
 (.11-11 .های داده، 2جای استامید در همان شرایط انجام شد )جدول 

سبز و سازگار با محیط زیست برای سنتز  ستنوان یک کاتالیه عب نیز سیتریک اسید ستدرادامه کار از کاتالی
 های مشتقسیتریک اسید  ستمیلی مول کاتالی 4/1از  استفاده شد که در این روش با استفاده ها ترکیب این

و خلوص بالایی سنتز شدند  بازدهبا ها  نفتول-2تیوآمیدوآلکیل -1 وها  نفتول-2آمیدوآلکیل -1از  یتفاوتم
 .(II، روش 1 جدول)

Solvent-Free
        100 0C

OH

R NHCXCH3

X = S or O

OH

NH2CXCH3+ +RCHO Cat.

Cat = MTSA          Method 1
Cat= Citric acid    Method 2

HO

O
OH

O OH

O

HO

Citric acid

N N

N NHSO3H

NHSO3H

HO3SHN

MTSA 

2میدوآلکیلآ-1 سنتز -2طرح  2 هانفتول -2 تیوآمیدوآلکیل-1و ها  نفتول-2   

 

 

 

 

 

/ دیاستام ،نفتول-2درحضور ها  نفتول-2 تیوآمیدوآلکیل-1و ها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1 سنتز. 2 جدول

در و  گراد سانتی ی درجه 111 یسیتریک اسید در دما /دیک اسیسولفون ین تریملامست یالد و کاتیواستامیت

نفتول/استامید یا تیواستامید/ملامین تری سولفونیک -βآلدهید/ :I روش واکنش: طی؛ شراa لحلاط بدون یشرا

میلی  1:1:2:1:4) نفتول/استامید یا تیواستامید/سیتریک اسید-β: آلدهید/II روشمیلی مول(  1:1:1:8:1:3) اسید

 .ستواکنش در غیاب کاتالی bمول(. 

طرح واره 1   سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها

طرح واره 2   سنتز 1-آمیدوآلکیل22 2-نفتول ها و 1-تیوآمیدوآلکیل 2-نفتول ها
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از  یناش یطیست محیمربوط به انتخاب حلال مناسب و خطرات ز های دشواریبدون حلال بوده و در این پروژه 
 .استفاده از حلال را ندارد

:شرایط واکنش سازی بهینه  

با استفاده از ها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1سنتز  دست آوردن بهترین شرایط برای انجام واکنش،ه برای ب ابتدا 
 نوانبه عملامین تری سولفونیک اسید  د ویاستام تفاوتم یدارهانفتول در حضور مق-2پاراکلروبنزآلدهید و 

 .تمورد بررسی قرار گرف ،آمده است 1 جدولمطابق آنچه در  ستیکاتال

Solvent-Free
        100 0C

OH

+ + NH2COCH3

CHO

Cl

MTSA

NHCOCH3

OH

Cl 

 نفتول ها-2 آمیدوآلکیل-1سنتز  .1طرح 

 ین تریملام ستید و کاتالیاستام تفاوتم یدارهابا استفاده از مقها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1 سنتز(: 1) جدول
 ط بدون حلالیو در شرا گراد سانتیدرجه  111 یدر دما ،دیک اسیسولفون

 

 

فراورده خلوص بازده و  ،نشکت واسرع عاملبا در نظرگرفتن سه  شود میمشاهده  1گونه که در جدول  همان
مول  یلیم 3/1و گرم(  116/1مول ) میلی 8/1ب یبه ترت ستید و کاتالیاستام ین مقدار برایبهتر ،مورد نظر

 .مول( استفاده شد میلی 1نفتول بصورت ثابت )-2آلدهید و  که مقدار پاراکلروبنز گرم( به دست آمد 113/1)
آن  ها نتیجهسنتز شدند که ها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1از  یتفاوتم های تقمشدست آمده، ه طابق شرایط بهینه بم

سنتز این ست نشان داده شده است در عدم حضور کاتالی 2 جدولطور که در  همان آمده است. 2در جدول 
 استضروری  ها ترکیببرای سنتز این دسته از  ستپس حضور کاتالی گیرد نمیبا بازده خوبی انجام  ها ترکیب

ستیاتالکمقدار  ردیف  
مول( یلی)م  

دیاستاممقدار   
مول( یلی)م  

 زمان
 )ساعت(

  بازده
درصد()  

1 1/1 6/1 3 78 
2 2/1 6/1 3 83 
3 3/1 6/1 3 31 
4 4/1 6/1 3 31 
1 1/1 8/1 3 73 
6 2/1 8/1 3 81 
7 3/1 8/1 3 38 
8 4/1 8/1 3 82 

 

 

 

 

 

 

  نقطه ذوب 
 گرفته شده

)°C( 
R دهفراور  

I روش   II روش   
 زمان ردیف

)min( 
 بازده
)%( 

 زمان
)min( 

 بازده
)%( 

22817-223  4-Cl-C6H4 
OH

NHCOCH3

Cl  
a 

181 38 181 34 1 

24118-241  4-Br-C6H4 

OH

NHCOCH3

Br  
b 

131 31 181 87 2 

228-226  4-OH-C6H4 
OH

NHCOCH3

HO c 

211 73 281 67 3 

22718-226 4-F-C6H4 
OH

NHCOCH3

F  
d 

111 37 181 32 4 

21718-216 4-Me-C6H4 
OH

NHCOCH3

H3C  
e 

221 31 261 32 1 

جدول 1   سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها با استفاده از مقدارهای متفاوت استامید و كاتالیست ملامین تری سولفونیك اسید، در دمای 100 درجه سانتی گراد و در شرایط بدون حلال

جدول 2   سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها و 1-تیوآمیدوآلکیل 2-نفتول ها درحضور 2-نفتول، استامید/ تیواستامید و كاتالیست ملامین تری سولفونیك اسید/ 
سیتریك اسید در دمای 100 درجه ی سانتی گراد و در شرایط بدون حلال a؛ شرایط واكنش: روش I: آلدهید/β-نفتول/استامید یا تیواستامید/ملامین تری سولفونیك 

اسید )1:1:1.8:0.3 میلی مول( روش II: آلدهید/β-نفتول/استامید یا تیواستامید/سیتریك اسید )1:1:2:0.4 میلی مول(. b واكنش در غیاب كاتالیست.

بررسی كاتالیست های سبز و سازگار با محیط زیست برای سنتز ... 
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221-221  C10H7 
OH

NHCOCH3

 
f 

241 78 311 78 6 

234-233  3-HO-C6H4 
OH

NHCOCH3
HO

g 

121 81 181 84 7 

223-228  3-NO2-C6H4 
OHO2N

NHCSCH3

h 

361 61 361 73 8 

218-217  4-F-C6H4 
OH

NHCSCH3

F  
i 

361 66 361 81 3 

221-221  4-Me-C6H4 
OH

NHCSCH3

H3C  
j 

361 81 361 81 11 

211-214  4-Cl-C6H4 
OH

NHCSCH3

Cl  
k 

361 86 361 88 11 

211-133  
 

4-Br-C6H4 
 

OH

NHCSCH3

Br  
l 

361 88 361 63 12 

----- 4-MeO-C6H4 
OH

NHCOCH3

H3CO  
m 

221 23 261 27b 13 

 

و خوبی سنتز شده و بازده  بالا با خلوص ها فراوردهدر هر دو روش  شود میطور که در جدول بالا مشاهده  همان
صورت زیر ه پیشنهادی برای انجام واکنش ب ارکسازوجانبی ضمن انجام واکنش مشاهده نشد.  فراوردهگونه  هیچ

 است:

ادامه جدول 2

قربانی چقامارانی و همکاران
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دو روش  در هر  در جدول 2 مشاهده می شود  كه  همان طور 
گونه  هیچ  و  شده  سنتز  خوبی  بازده  و  بالا  خلوص  با  فراورده ها 
سازوكار  نشد.  مشاهده  واكنش  انجام  ضمن  جانبی  فراورده 

پیشنهادی برای انجام واكنش به صورت زیر است:
 طی تراكم چند جزئی تك ظرفی 2-نفتول، آلدهید و استامید/ 
یا  اسید  كاتالیست ملامین تری سولفونیك  تیواستامید در حضور 
سیتریك اسید ابتدا هیدروژن های اسیدی كاتالیست به اتم اكسیژن 
گروه كربونیل در آلدهید متصل شده و در نتیجه گروه كربونیل به 
شدت فعال می شود. افزایش الکتروفیلی آلدهید به حلقه آروماتیك 
یك  خروج  با  سپس  می آید.  دست  به   I تركیب  و  شده  انجام 
مولکول آب، تركیب II تولید می شود كه با آمید وارد واكنش شده 

و در نهایت فراورده موردنظر )III( را تولید می كند )طرح واره 3(.
روش های  با  كاتالیستی  روش های  این  كارایی  مقایسه  برای 
)4-كلروفنیل(-   -N سنتز  واكنش  قبلی،  شده  گزارش 
نمونه  عنوان  به  استامید  1-ایل(-متیل(  نفتالن  )2-هیدروكسی 

انتخاب شد. شرایط و بازده واكنش ها در جدول 3 آورده شده اند. 
با  داده های این جدول نشان می دهد كه این روش ها فراورده را 

بازده بالاتری به دست داده اند.

جدول 3   مقایسه روش های كاتالیستی گزارش شده با روش های گزارش 
شده قبلی* 

 *گزارش شده قبلی یها روشگزارش شده با  یستیاتالک یها روش. مقایسه 3جدول 

 بازده
)%(  

 دما
)°C( 

 ردیف کاتالیست

 1 بوریک اسید 121 3113
 2 پتاسیم هیدروژن سولفات 111 3121
 3 نانو ذرات قلع 31 3321
کلرواستیک اسید تری 121 8822  4 
 1 ملامین تری سولفونیک اسید 111 38
 6 سیتریک اسید 111 34

 .سه شده، حلال وجود نداشته استیمقا های روشدر تمام  *

 (1H-NMR( رزونانس مغناطیسی هسته هیدروژن روشبا استفاده از  در این پروژه سنتز شده های ترکیبتمام 
بات یک ترکیپ ترین شاخص. در زیر آمده است ها بیترکطیفی این  یاه مشخصمورد شناسایی قرار گرفتند که 

ک گروه یفاتیآل های هیدروژنک یپ 1H-NMRف ینفتول در ط -2 تیوآمیدوآلکیل-1و ها  نفتول -2 آمیدوآلکیل-1
 پیکن یچن ظاهر شده است. هم ppm33/1-23/2 هیصورت تک شاخه در ناحه است که بگروه استات ل یمت

 .است OH دروژن گروهیمربوط به ه 11-13/11ه موجود در ناحی

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
N‐))4‐Chloro‐phenyl(‐)2‐hydroxynapthalen‐1‐yl(methyl(acetamide )a): 1H NMR )400 MHz, 
DMSO‐d6): δ = 2.0 (s, 3H), 7.12 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 7.19 (d, J = 8.4 Hz, 2H), 7.22 (d, J = 8.8 
Hz, 1H), 7.25–7.34 )m, 3H), 7.37 (m, 1H), 7.75–7.84 (m, 3H), 8.45 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 10.10 (s, 
1H) ppm. 
 
N‐))4‐Bromo‐phenyl(‐)2‐hydroxynapthalen‐1‐yl(methyl(acetamide )b): 

1H NMR )400 MHz, 
DMSO‐d6): δ = 2.0 (s, 3H),7.10 (m, 3H), 7.23–7.30 (m, 2H), 7.38 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 7.45 (d, 
J = 8.4 Hz, 2H), 7.80 (m, 3H), 8.49 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 10.07 (s, 1H) ppm. 
 
N-))2-hydroxynaphthalen-1-yl()4-hydroxyphenyl(methyl( acetamide )c): 1H-NMR )400 
MHz, DMSO): δ= 1.95 (s, 3H), 6.64 (d, 2H), 6.96 (d, 3H, J=10 Hz), 7.01 (s, 1H), 7.20 -7.28 )m, 
2H), 7.35 (d, 1H), 7.74-7.85 (m, 3H), 8.53 (d, 1H), 10.13 (s, 1H) ppm. 

روش  از  استفاده  با  پروژه  این  در  شده  سنتز  تركیب های  تمام 
رزونانس مغناطیسی هسته هیدروژن )1H-NMR( مورد شناسایی 

 یملامین تر ستیکاتال د در حضوریواستامید/ تید و استامیآلده ،نفتول-2 یتک ظرف یتراکم چند جزئ یط 
 دیل در آلدهیگروه کربونژن یبه اتم اکس ستیکاتال یدیاس های هیدروژنابتدا  د یا سیتریک اسیدیک اسیسولفون

ک ید به حلقه آروماتیآلده یلیش الکتروفی. افزاشود میل به شدت فعال یگروه کربونجه یمتصل شده و در نت
د وارد یکه با آم شود می یدتول II بیترک ،ک مولکول آبیبا خروج  سپس .آید میبه دست  Iب یانجام شده و ترک

 .(3)طرح  کند مید ی( را تولIII) موردنظر فراوردهت یواکنش شده و در نها

 

 
نفتول ها-2 لتیوآمیدوآلکی-1و ها  نفتول-2 آمیدوآلکیل-1پیشنهادی برای سنتز  ارکسازو -3 طرح  

 

 -کلروفنیلN- (4-)واکنش سنتز  ،گزارش شده قبلی یها روشبا  یستکاتالی یها روشبرای مقایسه کارایی این 
 3جدول  در ها واکنش بازدهشرایط و  شد.عنوان نمونه انتخاب ه متیل( استامید ب-ایل(-1نفتالن هیدروکسی -2)

 .اند دادهدست ه بالاتری ب بازدهرا با  فراورده ها روشاین  هک دهد یمنشان  ن جدولیا یها داده. اند شدهآورده 

 

 

طرح واره 3   سازوكار پیشنهادی برای سنتز 1-آمیدوآلکیل 2-نفتول ها و 1-تیوآمیدوآلکیل 2-نفتول ها

بررسی كاتالیست های سبز و سازگار با محیط زیست برای سنتز ... 
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آمده  زیر  در  تركیب ها  این  طیفی  مشخص های  كه  گرفتند  قرار 
و  نفتول ها   -2 1-آمیدوآلکیل  تركیبات  پیك  شاخص ترین  است. 
1-تیوآمیدوآلکیل 2- نفتول در طیف 1H-NMR پیك هیدروژن های 
آلیفاتیك گروه متیل گروه استات است كه به صورت تك شاخه در 
ناحیه 1/99 تا ppm 2/23 ظاهر شده است. هم چنین پیك موجود 

در ناحیه 10 تا ppm 10/13 مربوط به هیدروژن گروه OH است.

N-((4-Chloro-phenyl)-(2-hydroxynapthalen-

1-yl)methyl)acetamide (a): 1H NMR (400 MHz, 

DMSO-d6): δ = 2.0 (s, 3H), 7.12 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 

7.19 (d, J = 8.4 Hz, 2H), 7.22 (d, J = 8.8 Hz, 1H), 

7.25–7.34 (m, 3H), 7.37 (m, 1H), 7.75–7.84 (m, 3H), 

8.45 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 10.10 (s, 1H) ppm.

N-((4-Bromo-phenyl)-(2-hydroxynapthalen-

1-yl)methyl)acetamide (b): 1H NMR (400 MHz, 

DMSO-d6): δ = 2.0 (s, 3H),7.10 (m, 3H), 7.23–7.30 

(m, 2H), 7.38 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 7.45 (d,

J = 8.4 Hz, 2H), 7.80 (m, 3H), 8.49 (d, J = 8.0 Hz, 

1H), 10.07 (s, 1H) ppm.

N-((2-hydroxynaphthalen-1-yl)(4-hydroxyphenyl)

methyl) acetamide (c): 1H-NMR (400 MHz, DMSO): 

δ= 1.95 (s, 3H), 6.64 (d, 2H), 6.96 (d, 3H, J=10 Hz), 

7.01 (s, 1H), 7.20 -7.28 (m, 2H), 7.35 (d, 1H), 7.74-

7.85 (m, 3H), 8.53 (d, 1H), 10.13 (s, 1H) ppm.

N-((4-Flouro-phenyl)-(2-hydroxynapthalen-1-

yl)methyl)acetamide (d). 1H NMR (400 MHz, 

DMSO-d6): δ = 2.0 (s, 3H), 7.06–7.12 (m, 3H), 

7.17–7.3 (m, 4H), 7.39 (m, 1H), 7.77–7.83 (m, 3H), 

8.49 (d, J = 8.4, 1H), 10.05 (s, 1H) ppm.

N-((2-hydroxynaphthalen-1-yl)(p-tolyl)methyl)

acetamide (e): 1H-NMR (400 MHz, DMSO- d6): δ= 

1.99 (s, 3H), 2.23 (s, 3H), 7.00 (s, 1H), 7.11-7.81 (m, 

10H), 8.46 (s, 1H), 10.03 (s, 1H) ppm.

N-((2-hydroxynaphthalen-1-yl)(naphthalen-2-yl)

methyl)acetamide (f): 1H-NMR (400 MHz, DMSO): 

δ= 2.05 (s, 3H), 7.26 (t, 3H), 7.34 (s, 3H), 7.24-7.90 (m, 

3H), 7.74-7.83 (m, 6H), 7.90 (s, 1H), 10.00 (s, 1H) ppm.

N-((2-hydroxynaphthalen-1-yl)(3-hydroxyphenyl)

methyl)acetamide (g): 1H-NMR (400 MHz, DMSO- 

d6): δ= 2.00 (s, 3H), 6.58-7.29 (m, 7H), 7.38 (s, 1H), 7.77-

7.83 (m, 3H), 8.50 (d, 1H), 9.26 (s, 1H), 10.05 (s, 1H) ppm.

N-((3-Nitro-phenyl)-(2-hydroxynapthalen-1-

yl)methyl)acetamide (h): 1H NMR (400 MHz, 

DMSO-d6): δ = 2.1 (s, 3H), 7.25 (m, 3H), 7.40 (t, J = 7.2 

Hz, 1H), 7.54 (m, 2H), 7.89 (m, 3H), 8.03 (s, 1H) 8.07 

(m, 1H), 8.67 (d, J = 8.0 Hz, 1H), 10.19 (s, 1H) ppm.

N-((4-fluorophenyl)(2-hydroxynaphthalen-1-

yl)methyl)ethanethioamide (i): 1H-NMR (400 MHz, 

DMSO): δ= 1.99 (s, 3H), 7.02 (s, 1H), 7.06-7.30 (m, 

6H), 7.77-7.83 (m, 4H), 8.50 (d, 1H), 10.90 (s, 1H) ppm.

N-((2-hydroxynaphthalen-1-yl)(p-tolyl)methyl)

ethanethioamide (k): 1H-NMR (400 MHz, DMSO): 

δ= 1.99 (s, 3H), 2.23 (s, 3H), 7.06 (s, 1H), 7.35-7.38 (m, 

6H), 7.76-7.84 (m, 4H), 8.46 (s, 1H), 10.03 (s, 1H) ppm.

N-((4-chlorophenyl)(2-hydroxynaphthalen-1-yl)

قربانی چقامارانی و همکاران
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methyl)ethanethioamide (l): 1H-NMR (400MHz, 

DMSO- d6): δ= 2.06 (s, 3H), 7.14-7.40 (m, 8H), 

7.79-7.83 (m, 3H), 8.53 (d, 1H), 10.13 (s, 1H) ppm.

N-((4-Bromo-phenyl)-(2-hydroxy-napthalen-1-

yl)-methyl)-thioacetamide (m). 1H NMR (400 MHz, 

DMSO-d6): δ = 2.0 (s, 3H),7.13 (m, 3H), 7.23–7.34 (m, 

2H), 7.36 (d, J = 7.6 Hz, 1H), 7.42–7.45 (m, 2H), 7.80 

(m, 3H), 8.50 (d, J = 8.4 Hz, 1H), 10.10 (s, 1H) ppm.

نتیجه گیری
1-آمیدوآلکیل  تركیب های  چندجزیی  سنتز  پروژه  این  در 
دو  از  استفاده  با  2-نفتول ها  1-تیوآمیدوآلکیل  و  2-نفتول ها 
كاتالیست سبز و سازگار با محیط زیست )ملامین تری سولفونیك 
اسید و سیتریك اسید( انجام شده است. از مهم ترین مزایای این 
كار كه آن را جالب توجه كرده است می توان به سازگار بودن آن 
با محیط زیست در نتیجه عدم استفاده از حلال آلی برای انجام 
واكنش، ارزان و مقرون به صرفه بودن كاتالیست های مورد استفاده 
برای انجام واكنش ها و روش جداسازی آسان فراورده اشاره كرد.

بررسی كاتالیست های سبز و سازگار با محیط زیست برای سنتز ... 
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Abstract: In this study synthesis of 1-amidoalkyl-2-naphthols and 1-thioamidoalkyl-2-naphthols 
using green, inexpensive, and available catalysts in solvent free condition through multicomponent 
reaction of aldehyde with β-naphthol and acetamide or thioacetamide was probed. 2-Amidoalkyl 
naphthol derivatives are of significant importance because of their promising biological and 
pharmaceutical activities. The hypotensive and bradycardiac effects of these compounds have 
been evaluated.  Synthesis of these compounds has been performed using two green, effective, 
affordable and accessible catalysts without using any organic solvent through one-pot multi-
component reaction of aldehyde with β- naphthol and acetamide or thioacetamide. Using cheap 
and nontoxic material, eco-friendly of this method, and ease of separation of products are main 
advantages of this study. 
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