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از‌ گسترده‌ای‌ طیف‌ در‌ همچنین،‌ می‌آید.‌ به‌حساب‌ ضدیبوست‌
کاربردها‌مانند‌آفت‌کش‌ها‌]2[،‌روان‌کننده‌ها‌]3[،‌نامیزه‌ساز1ها‌]4[‌
و‌نیز،‌عاملی‌برای‌کپسوله‌سازی‌در‌مقیاس‌میکرو‌]5[‌کاربرد‌دارند.‌
از‌سوی‌دیگر،‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌می‌تواند‌در‌تهیه‌
مواد‌هیبریدی‌لایه‌ای‌آلی-معدنی‌]6[،‌نانوبلورهای‌کادمیم‌سولفید‌

]7[‌و‌چندسازه‌های‌مبتنی‌بر‌نانوژل‌]8[،‌به‌کارگرفته‌شود.
ارزشمند‌ ترکیب‌ یک‌ به‌عنوان‌ سولفوسوکسینات‌ آلکیل‌ تهیه‌
که‌ گونه‌ای‌ به‌ است‌ مهم‌ بسیار‌ صنعت‌ در‌ به‌کارگیری‌ برای‌
به‌تقریب‌تمام‌روش‌های‌تهیه‌آن‌ثبت‌اختراع‌شده‌اند‌]‌9و‌10[.‌
فقط‌ و‌ سخت‌ شرایط‌ نیازمند‌ آن‌ها‌ تهیه‌ روش‌های‌ این‌حال‌ با‌
آزمایشگاهی‌مناسب‌هستند.‌سولفوسوکسینات‌ برای‌مقیاس‌های‌
آلکیل‌اتوکسیل‌دار‌شده،‌توسط‌الصباق‌و‌همکارانش‌]‌11و‌12[‌با‌
پاراتولوئن‌سولفونیک‌اسید‌به‌عنوان‌کاتالیست‌در‌C°‌140،‌تهیه‌
شده‌است.‌با‌این‌حال‌در‌این‌روش،‌کاتالیست‌در‌واکنش‌هایی‌که‌
در‌دمای‌به‌نسبت‌بالا‌انجام‌می‌شود،‌همگن،‌غیرقابل‌بازیافت‌و‌
تهیه‌ با‌ رابطه‌ در‌ گزارشی‌ هیچ‌ بنابراین،‌ است.‌ برگشت‌ غیرقابل‌

سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌وجود‌ندارد.‌
در‌دهه‌های‌اخیر،‌امبرلیست-15به‌عنوان‌یک‌کاتالیست‌مبتنی‌
بر‌اسید‌جامد‌برونستد‌جامد‌و‌ناهمگن‌شناخته‌شده-است‌که‌به‌طور‌
گسترده‌ای‌برای‌انواع‌متفاوت‌تهیه‌آلی‌شامل‌کاتالیست‌واکنش‌
پووارف‌]13[،‌‌سولفونیل‌آمیدو‌متیلاسیون‌بین‌مولکولی‌]14[،‌تبدیل‌
پارا‌بنزوکینون‌ها‌به‌پارا‌آلکوکسی‌‌فنول‌ها‌]15[،‌‌افزودن‌حلقه‌های‌
2و3-دی‌هیدروکینازولین-4)1- تهیه‌ ‌،]16[ سدیم‌آزید‌ و‌ نیتریل‌
استخلاف‌دار‌شده‌است‌]17[،‌ هیدروژن(-اون‌که‌در‌موقعیت‌‌2
واکنش‌های‌ ‌،]18[ 4-دی-هیدروکینوکزالین-2-آمین‌ و‌ ‌3 تهیه‌

آزا-مایکل‌]19[‌و‌غیره‌]‌20تا‌24[‌استفاده‌می‌شود.
سدیم‌ تهیه‌ برای‌ کاتالیستی‌ روش‌ یک‌ پژوهش،‌ این‌ در‌
از‌ روش‌ این‌ در‌ شد.‌ به‌کارگرفته‌ دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌
دارد،‌ امبرلیست‌که‌ویژگی‌ملایم‌و‌گزینشی‌ ناهمگن‌ کاتالیست‌
واکنش‌ در‌ کاتالیست‌ این‌ به‌کارگیری‌ دلیل‌ است.‌ شده‌ استفاده‌
تولید‌استر،‌جامد‌بودن‌و‌ناهمگن‌بودن‌آن‌در‌محیط‌واکنش‌است‌

نیازی‌ و‌ فرایند‌‌می‌شود‌ پایان‌ که‌موجب‌جداسازی‌راحت‌آن‌در‌
بازیابی‌ ویژگی‌ به‌ توجه‌ با‌ همچنین،‌ نیست.‌ آن‌ خنثی‌سازی‌ به‌
بازده‌واکنش‌ از‌آن‌بدون‌کاهش‌ بار‌ امبرلیست،‌می‌توان‌چندین‌

استفاده‌کرد.

بخش تجربی     
مواد‌و‌دستگاه‌ها

آلدریچ‌ سیگما‌ شرکت‌ از‌ انیدرید‌ مالئیک‌ واکنش‌گرهای‌
)شلنوردورف،‌آلمان(،‌2-اتیل‌هگزانول‌از‌شرکت‌جیبکو‌)دارشتاد،‌
و‌ تهیه‌ )سوییس(‌ فلوکا‌ شرکت‌ از‌ بی‌سولفیت‌ سدیم‌ و‌ آلمان(‌
نیز‌ امبرلیست-‌15 شدند.‌ به‌کارگرفته‌ بیشتر‌ خالص‌سازی‌ بدون‌
پیش‌فعال‌سازی‌ بدون‌هیچ‌گونه‌ و‌ تهیه‌ آلدریچ‌ از‌شرکت‌سیگما‌
طیف‌سنج با‌ ‌،FTIR طیف‌های‌ شد.‌ استفاده‌ بعدی؛‌ اصلاح‌ ‌و‌
دستگاه با‌ ‌NMR طیف‌های‌ و‌ ‌ ‌Shimadzu IR-460 

شدند.‌ ثبت‌  Nuclear Magnetic Resonance 300MHz

پیشرفت‌واکنش‌ها‌از‌طریق‌کروماتوگرافی‌لایه‌نازک،‌بررسی‌شد.‌

تهیه‌دی‌اکٌتیل‌مالئات
و‌ مول(‌ ‌1( مالئیک‌انیدرید‌ دی‌اکٌتیل‌مالئات2،‌ تهیه‌ برای‌
2-اتیل‌هگزانول‌)‌2مول(‌با‌یکدیگر‌مخلوط‌و‌تحت‌نیتروژن،‌در‌
دمای‌C°‌‌‌120و‌برای‌مدت‌‌5ساعت،‌در‌حضور‌تولوئن‌به‌عنوان‌
همزده‌ کاتالیست،‌ به‌عنوان‌ گرم(‌ ‌0/35( امبرلیست-‌15 و‌ حلال‌
شدند.‌پس‌از‌‌5ساعت،‌کاتالیست‌با‌صاف‌کردن‌و‌حلال‌با‌تبخیر‌
‌، 1HNMRتحت‌خلأ؛‌جدا‌شدند.‌فراورده‌مربوط‌به‌این‌مرحله‌با‌

‌13CNMRو‌طیف‌سنجی‌‌FTIRشناسایی‌شد.

 1H NMR (300MHz, CDCl3) δH: 0.80-0.84 (m, 12H,

 CH3), 1.22-1.35 (m, 16H, CH2), 1.50 (q, J = 6.00 Hz,

 2H, CH-CH2-O), 3.99-4.06 (m, 4H, CH2O), 6.16 (s,

;2H, CH=CH) ppm

 13C NMR (75 MHz CDCl3) δC: 10.6, 13.8, 22.9,

;23.4, 28.9, 30.9, 38.4, 67.4, 129.5, 165 ppm

تهیه‌ماده‌سطح‌فعال‌آنیونی‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌‌...‌

1. Emulsifier     2. Dioctyl maleate (DOM)
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 FTIR (KBr, cm-1): 1040 (C-O), 1380 (-CH3, bend),

 1450 (-CH2, bend), 1630 (C=C, stretch alkene), 1730

((C=O), 2870 (-CH, stretch), 2980 (=CH, stretch

تهیه‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات
‌‌‌برای‌تهیه‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات،‌فراورده‌از‌پیش‌
از‌سدیم‌‌ اتانولی‌ محلول‌ به‌ مول(‌ ‌1( دی‌اکٌتیل‌مالئات‌ شده‌‌ تهیه‌
تحت‌ مول(‌ ‌1( امبرلیست-‌15 حضور‌ در‌ مول(‌ ‌1( بی‌سولفیت‌
شرایط‌هم‌زدن‌شدید،‌بازروانی‌و‌جو‌بی‌اثر‌)N2(،‌افزوده‌شد.‌سپس،‌
واکنش‌برای‌مدت‌‌10ساعت‌ادامه‌پیدا‌کرد.‌در‌نهایت،‌کاتالیست‌
با‌صاف‌شدن‌بازیابی‌شد‌و‌حلال‌نیز‌تحت‌شرایط‌خلأ‌تبخیر‌شد.‌
شد‌ جدا‌ اتیل‌استات‌ افزودن‌ با‌ نیز‌ نداده‌ واکنش‌ دی‌اکٌتیل‌مالئات‌
)شکل‌1(.‌فراورده‌به‌دست‌آمده‌در‌این‌مرحله،‌با‌طیف‌سنجی‌های‌

‌1HNMRو‌‌13CNMRو‌‌FTIRشناسایی‌شد.

‌

 1H NMR(300MHz, MeOD) δH: 0.88-0.92 (m, 12H,

 CH3), 1.30-1.42 (m, 16H, CH2), 1.54 (q, J=6.00 Hz,

 CH-CH2-O), 2.80-2.99 (m, 2H, CH2-CH-S), 3.29

 (t, J=3Hz, 2H, CH2-C=O), 4.06 (q, J = 12 Hz, 2H,

;CH2-O), 4.53-4.61 (m, 2H, CH-SO3) ppm

 13C NMR (100 MHz, MeOD) δC: 11.3, 14.4, 23.9,

 24.5, 24.6, 29.9, 31.2, 31.3, 39.8, 39.9, 63.0, 68.1,

.68.8, 170.0, 172.5 ppm

 FTIR (KBr. cm-1): 1048 (C-O), 1215 (S-O), 1392

 (-CH3, bend), 1461 (-CH2, bend), 1735 (C=O), 2959

 ((-CH, stretch

نتیجه ها و بحث
برای‌تهیه‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌روشی‌به‌کارگرفته‌
شد‌که‌در‌آن‌از‌کاتالیست‌تجاری‌استفاده‌شد.‌کاتالیست‌پیشنهاد‌
غیرقابل‌ کاتالیست‌های‌ و‌ معرف‌ها‌ نقش‌ مناسب‌ به‌طور‌ شده‌
بازیابی‌را‌ایفا‌کرد‌و‌این‌درحالی‌بود‌که‌این‌کاتالیست‌قابل‌بازیابی‌

و‌برای‌چرخه‌های‌بعدی‌قابل‌استفاده‌بود.‌
هگزیل(‌ بیس)2-اتیل‌ فوریه‌ تبدیل‌ فروسرخ‌ طیف‌ ‌،2 شکل‌
طیف‌ این‌ در‌ که‌ همان‌طور‌ می‌دهد.‌ نشان‌ را‌ شده‌ تهیه‌ مالئات‌
مشاهده‌می‌شود،‌نوار‌cm-1 ‌1040مربوط‌به‌پیوند‌یگانه‌کربن-

 cm-1 و‌ ‌‌1380 ‌cm-1 نوار‌های‌ است.‌ تیز‌1 که‌ است‌ اکسیژن‌
نوار‌ ارتعاش‌های‌خمشی‌‌CH3و‌‌CH2است.‌ ‌‌1450نشان‌دهنده‌
پیوند‌دوگانه‌کربن- ارتعاش‌های‌کششی‌ به‌ ‌1630مربوط‌  cm-1

نوارهای‌ است.‌ ‌C=O پیوند‌ به‌ مربوط‌ ‌1730  cm-1 نوار‌ و‌ کربن‌
cm-1 ‌2870و‌2980‌cm-1،‌به‌ترتیب‌ارتعاش‌کششی‌پیوندهای 

CH–‌و‌CH= را‌نمایش‌می‌دهند.

دی‌اکتیل‌ سدیم‌ فوریه‌ تبدیل‌ فروسرخ‌ طیف‌ ‌،3 شکل‌
نشان‌ ‌1048 ‌cm-1 نوار‌ طیف،‌ این‌ در‌ است.‌ سولفوسوکسینات‌
دهنده‌پیوند ‌C-Oو‌نوار‌های‌‌‌1392‌cm-1و‌1461‌cm-1مربوط‌
به‌ارتعاش‌های‌خمشی‌‌CH3و‌‌CH2است‌که‌نسبت‌به‌نمونه‌حد‌
است.‌ شده‌ جابه‌جا‌ مقداری‌ مالئات‌ هگزیل(‌ بیس)2-اتیل‌ واسط‌
نوارcm-1 ‌1735دلیل‌بر‌وجود‌پیوند‌دوگانه‌کربن-اکسیژن‌است‌
و‌نسبت‌به‌طیف‌حدواسط‌‌‌5‌cm-1جابه‌جایی‌را‌نشان‌می‌دهد.‌
همچنین،‌نوار‌‌‌2959‌cm-1ارتعاش‌کششی‌پیوند CH– را‌نشان‌

می‌دهد.

شکوه‌سلجوقی‌و‌همکاران

1. Sharp

شکل‌‌1فرایند‌تهیه‌دی‌اکتیل‌سدیم‌سولفوسوکسینات

4 

 

نیز تحت  بازیابی شد و حلالشدن صافبا  کاتالیستدر نهایت، ساعت ادامه پیدا کرد.  10واکنش برای مدت  ،سپسد. ش

دست آمده در این به دهفراور. (1)شکل  استات جدا شداتیل با افزودن نداده نیز واکنش مالئاتاکٌتیلدی. شدتبخیر  شرایط خلأ

 شد.شناسایی  FTIRو  CNMR13و  HNMR1های سنجیطیفبا مرحله، 

 

 
 سولفوسوکسیناتسدیماکتیلفرایند تهیه دی 1شکل 

 

 
1H NMR(300MHz, MeOD) δH: 0.88-0.92 (m, 12H, 
CH3), 1.30-1.42 (m, 16H, CH2), 1.54 (q, J=6.00 Hz, 
CH-CH2-O), 2.80-2.99 (m, 2H, CH2-CH-S), 3.29 (t, 
J=3Hz, 2H, CH2-C=O), 4.06 (q, J = 12 Hz, 2H, 
CH2-O), 4.53-4.61 (m, 2H, CH-SO3) ppm; 
13C NMR (100 MHz, MeOD) δC: 11.3, 14.4, 23.9, 
24.5, 24.6, 29.9, 31.2, 31.3, 39.8, 39.9, 63.0, 68.1, 
68.8, 170.0, 172.5 ppm. 
FTIR (KBr. cm-1): 1048 (C-O), 1215 (S-O), 1392 
(-CH3, bend), 1461 (-CH2, bend), 1735 (C=O), 2959 
(-CH, stretch)  

 

 

 و بحث هاهجنتی

 کاتالیستکارگرفته شد که در آن از کاتالیست تجاری استفاده شد. روشی به سولفوسوکسینات اکتیلدیسدیم  تهیهبرای        

 کاتالیستاین که  بودو این درحالی  های غیرقابل بازیابی را ایفا کردکاتالیستها و طور مناسب نقش معرفبه دهپیشنهاد ش

 . بودهای بعدی قابل استفاده و برای چرخه قابل بازیابی
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تهیه‌ماده‌سطح‌فعال‌آنیونی‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌‌...‌

شکل‌‌2طیف‌‌FTIRبیس)2-اتیل‌هگزیل(‌مالئات

شکل‌‌3طیف‌‌FTIRسدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات

5 

 

در این طیف  طور کهدهد. همانرا نشان می شده تهیهاتیل هگزیل( مالئات -2بیس)فروسرخ تبدیل فوریه ، طیف 2شکل        

 cm1450-1و  cm 1380-1های نوار .است 1اکسیژن است که تیز-مربوط به پیوند یگانه کربن cm1040-1نوار د، شومشاهده می

کربن و -کششی پیوند دوگانه کربن هایمربوط به ارتعاش cm1630-1 نواراست.  2CHو  3CHخمشی  هایدهنده ارتعاشنشان

و  –CH، به ترتیب ارتعاش کششی پیوندهای cm2980-1و  cm2870-1های نوار. است C=O پیوندمربوط به  cm1730-1 نوار

=CH د.ندهرا نمایش می 

نشان  cm 1048-1این طیف، نوار  ل سولفوسوکسینات است. دراکتیسدیم دی فوریهفروسرخ تبدیل ، طیف 3شکل        

سبت به نمونه است که ن 2CHو  3CHخمشی  هایارتعاشمربوط به  cm 1461-1و cm 1392-1های نوارو  O-Cدهنده پیوند 

اکسیژن -ربنوند دوگانه کدلیل بر وجود پی cm 1735-1نوار جا شده است. تیل هگزیل( مالئات مقداری جابها-2حد واسط بیس)

را  –CHرتعاش کششی پیوند ا cm 2959-1 نوار ،دهد. همچنینجایی را نشان میجابه cm 5-1واسط است و نسبت به طیف حد

 دهد.نشان می
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1-cm  
  الئاتماتیل هگزیل( -2بیس) FTIRطیف  2شکل 

 

                                                           
1.  Sharp 6 
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1-cm  
  اکتیل سولفوسوکسیناتسدیم دی FTIRطیف  3شکل 

 

اتم هیدروژن  63الئات دارای ماتیل هگزیل( -2ترکیب بیس) HNMR1طیف  ،شودمشاهده می 4 طور که در شکلهمان       

بودن یل مشابهه دلب ،شوند. همچنینها منطبق بر یکدیگر ظاهر میپیک بیشتر. به علت متقارن بودن این ترکیب، است

دهد و را نشان می 3CHهای هیدروژن ppm84/08-0/0. پیک استهای انتهایی، فشردگی پیک در میدان بالا، زیاد هیدروژن

کشنده، که در اینجا اکسیژن است، دارند. در بیشترین فاصله را با اتم الکترونلا این است که ها در میدان باشدن آندلیل ظاهر

صورت چهارتایی ظاهر شده است مربوط که به pmp50/1نمایان شده است. پیک  2CHهای هیدروژن ppm 35/1-22-1پیک 

یک شده، این پ کسیژن در میدان پایین ظاهربه دلیل نزدیک بودن با اتم ا ی. پیک بعداست O2CHمتصل به  CHبه هیدروژن 

 و ppm16/6که در  دهد. پیک آخران میرا نش O2CHهای ، هیدروژناست ppm 06/99-4/3 گسترهصورت چندتایی در که به

و دهد که ساختار متقارن بوده طور کلی نشان میاست. طیف به CH=CHمربوط به هیدروژن های  ،استصورت یکتایی به

 های دیاستریوتوپیکهیدروژن ژهیوفعال نوری است و شکافتگی غیر ،داشتن صفحه تقارن دلیلتن مرکز کایرال بهداشباوجود 

 شود.مشاهده نمی
‌1HNMR طیف‌ می‌شود،‌ مشاهده‌ ‌4 شکل‌ در‌ که‌ همان‌طور‌
هیدروژن‌ اتم‌ ‌36 دارای‌ مالئات‌ هگزیل(‌ بیس)2-اتیل‌ ترکیب‌
منطبق‌ پیک‌ها‌ بیشتر‌ ترکیب،‌ این‌ بودن‌ متقارن‌ علت‌ به‌ است.‌
مشابه‌بودن‌ دلیل‌ به‌ همچنین،‌ می‌شوند.‌ ظاهر‌ یکدیگر‌ بر‌
است.‌ زیاد‌ بالا،‌ میدان‌ در‌ پیک‌ انتهایی،‌فشردگی‌ هیدروژن‌های‌
و‌ نشان‌می‌دهد‌ را‌ ‌CH3 0/84‌ppm-‌0/80هیدروژن‌های‌ پیک‌

دلیل‌ظاهرشدن‌آن‌ها‌در‌میدان‌بالا‌این‌است‌که‌بیشترین‌فاصله‌
در‌ دارند.‌ است،‌ اکسیژن‌ اینجا‌ در‌ که‌ الکترون‌کشنده،‌ اتم‌ با‌ را‌
شده‌ نمایان‌ ‌CH2 هیدروژن‌های‌ ‌1-22-1/35 ‌ppm پیک‌
است.‌پیک‌‌1/50‌ppmکه‌به‌صورت‌چهارتایی‌ظاهر‌شده‌است‌
مربوط‌به‌هیدروژن‌‌CHمتصل‌به‌‌CH2Oاست.‌پیک‌بعدی‌به‌
شده،‌ ظاهر‌ پایین‌ میدان‌ در‌ اکسیژن‌ اتم‌ با‌ بودن‌ نزدیک‌ دلیل‌
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‌3/99-4/06 ‌ppm گستره‌ در‌ چندتایی‌ به‌صورت‌ که‌ پیک‌ این‌
در‌ که‌ آخر‌ پیک‌ می‌دهد.‌ نشان‌ را‌ ‌CH2O هیدروژن‌های‌ ‌است،‌
هیدروژن‌های  به‌ مربوط‌ است،‌ یکتایی‌ به‌صورت‌ و‌ ‌6/16 ‌ppm

ساختار‌ که‌ می‌دهد‌ نشان‌ کلی‌ به‌طور‌ طیف‌ است.‌  CH=CH

متقارن‌بوده‌و‌باوجود‌داشتن‌مرکز‌کایرال‌به‌دلیل‌داشتن‌صفحه‌
هیدروژن‌های‌ ویژه‌ شکافتگی‌ و‌ است‌ نوری‌ غیرفعال‌ تقارن،‌

دیاستریوتوپیک‌مشاهده‌نمی‌شود.
هگزیل(‌ )2-اتیل‌ بیس‌ ترکیب‌ ‌13CNMR طیف‌ ‌5 شکل‌

مالئات‌را‌نشان‌می‌دهد.‌این‌ترکیب‌‌20اتم‌کربن‌دارد‌و‌ساختار‌
آن‌متقارن‌است.‌‌به‌همین‌دلیل،‌در‌این‌طیف‌‌10پیک‌مشاهده‌
می‌شود.‌پیک‌های‌گستره‌ی‌‌10/6‌ppmتا‌‌38/4‌ppmمربوط‌به‌
کربن‌های‌دور‌از‌اتم‌الکترون‌کشنده‌اکسیژن‌هستند‌که‌در‌میدان‌
پایین‌ظاهر‌شده‌اند.‌پیک‌‌67/4‌ppmمربوط‌به‌کربن‌متصل‌به‌
 C=C ،129/5‌ppmاکسیژن‌با‌پیوند‌یگانه‌است.‌‌همچنین،‌پیک‌
و‌پیک‌165/2‌ppm،‌کربن‌متصل‌به‌اکسیژن‌با‌پیوند‌دوگانه‌را‌

نشان‌می‌دهد.

شکل‌‌4طیف ‌1HNMRبیس)2-اتیل‌هگزیل(‌مالئات

شکل‌‌5طیف‌‌13CNMRبیس)2-اتیل‌هگزیل(‌مالئات

7 

 

 
 ( مالئاتاتیل هگزیل-2بیس) HNMR1طیف  4شکل 

      

 اربن دارد و ساختاتم کر 20دهد. این ترکیب تیل هگزیل( مالئات را نشان میا-2ترکیب بیس) CNMR13طیف  5شکل        

مربوط  ppm 4/38تا  ppm 6/10ی گسترههای شود. پیکپیک مشاهده می 10در این طیف  دلیل،همین .  بهاستمتقارن  آن

ربن کمربوط به  ppm 4/67اند. پیک یدان پایین ظاهر شدهمکه در  هستندهای دور از اتم الکترون کشنده اکسیژن به کربن

کسیژن با ا، کربن متصل به ppm 2/165و پیک  ppm 5/129 ،C=Cپیک  ،یگانه است.  همچنینمتصل به اکسیژن با پیوند 

 دهد.پیوند دوگانه را نشان می

 
 اتاتیل هگزیل( مالئ-2بیس) CNMR13طیف  5شکل 

        

7 

 

 
 ( مالئاتاتیل هگزیل-2بیس) HNMR1طیف  4شکل 

      

 اربن دارد و ساختاتم کر 20دهد. این ترکیب تیل هگزیل( مالئات را نشان میا-2ترکیب بیس) CNMR13طیف  5شکل        

مربوط  ppm 4/38تا  ppm 6/10ی گسترههای شود. پیکپیک مشاهده می 10در این طیف  دلیل،همین .  بهاستمتقارن  آن

ربن کمربوط به  ppm 4/67اند. پیک یدان پایین ظاهر شدهمکه در  هستندهای دور از اتم الکترون کشنده اکسیژن به کربن

کسیژن با ا، کربن متصل به ppm 2/165و پیک  ppm 5/129 ،C=Cپیک  ،یگانه است.  همچنینمتصل به اکسیژن با پیوند 

 دهد.پیوند دوگانه را نشان می

 
 اتاتیل هگزیل( مالئ-2بیس) CNMR13طیف  5شکل 
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‌1HNMR طیف‌ می‌شود،‌ مشاهده‌ ‌6 شکل‌ در‌ که‌ همان‌طور‌
ترکیب‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌دارای‌‌37اتم‌هیدروژن‌
هیدروژن‌های‌ شد.‌ گرفته‌ ‌7 شماره‌ نمونه‌ از‌ طیف‌ این‌ است.‌
به‌دلیل‌ و‌ شده‌اند‌ ظاهر‌ بالا‌ میدان‌ در‌ انتهایی،‌ ‌CH2 و‌ ‌CH3

اینکه‌طیف‌گیری‌در‌‌300‌MHzانجام‌شده‌است‌پیک‌ها‌تفکیک‌
‌ppmنشده‌است‌و‌نوع‌هیدروژن‌ها‌مشخص‌نیست.‌پیک‌گستره‌‌
است.‌ ‌CH3 به‌ مربوط‌ است،‌ چندتایی‌ به‌صورت‌ که‌ ‌0/88-0/92
‌CH2 هیدروژن‌ اتم،‌ شانزده‌ انتگرال‌ با‌ ‌1/30-1/42 ‌ppm پیک‌
مربوط‌ و‌ سه‌تایی‌ به‌صورت‌ ‌1/54 ‌ppm پیک‌ می‌دهد.‌ نشان‌ را‌
‌CH2 هیدروژن‌های‌ است.‌ ‌CH2-O به‌ متصل‌ هیدروژن‌های‌ به‌
واقع‌در‌بین‌‌C=Oو‌‌CH-Sدو‌پیک‌را‌نشان‌می‌دهند‌و‌به‌دلیل‌
اینکه‌اکسیژن‌ویژگی‌الکترون‌کشندگی‌بالاتری‌نسبت‌به‌گوگرد‌
گستره‌‌ ترتیب‌ به‌همین‌ است.‌ ظاهر‌شده‌ پایین‌تر‌ میدان‌ در‌ دارد،‌
سه‌ پیک‌ و‌ ‌CH-S به‌ متصل‌ هیدروژن‌های‌ ‌2/80-2/99 ‌ppm

تایی‌‌3/29‌ppmهیدروژن‌های‌متصل‌به‌C=O را‌نشان‌می‌دهد.‌
صورت‌ )به‌ ‌4/06 ‌ppm در‌ را‌ پیک‌ دو‌  CH2-O هیدروژن‌های‌
چهارتایی(‌و‌4/61‌ppm-‌4/53از‌خود‌نشان‌می‌دهند،‌که‌به‌احتمال‌

پیک‌نخست،‌متعلق‌به‌هیدروژن‌های‌نزدیک‌تر‌به‌گوگرد‌و‌پیک‌
دوم،‌مربوط‌به‌هیدروژن‌های‌دورتر‌از‌گوگرد‌است‌و‌در‌آخر‌پیک‌
هیدروژن‌‌CH-Sبه‌صورت‌یکتایی‌در‌‌4/52‌ppmظاهر‌شده‌است.‌
در‌نهایت،‌طیف‌هیدروژن‌نشان‌می‌دهد‌که‌ساختار‌متقارن‌نبوده‌
و‌به‌دلیل‌وجود‌مرکز‌کایرال،‌شکافتگی‌های‌ویژه‌هیدروژن‌های‌

دیاستریوتوپیک‌مشهود‌است.‌‌‌
دی‌اکتیل‌ سدیم‌ ترکیب‌ ‌13CNMR طیف‌ ‌7 شکل‌
سولفوسوکسینات‌را‌نشان‌می‌دهد.‌این‌ترکیب‌‌20اتم‌کربن‌دارد.‌
پیک‌ و‌ انتهایی‌ 39/9‌ppm-‌11/33کربن‌های‌ پیک‌های‌گستره‌‌
‌63/04‌ppm،‌کربن‌متصل‌به‌‌SO3را‌نشان‌می‌دهند.‌پیک‌های‌

اکسیژن‌ به‌ متصل‌ کربن‌ به‌ مربوط‌ ‌68/8 ‌ppm و‌ ‌68/1 ‌ppm

)C-O(‌است.‌همچنین،‌کربن‌متصل‌به‌اکسیژن‌با‌پیوند‌دوگانه‌
ترکیب‌ این‌ می‌شود.‌ مشاهده‌ ‌172/5 ‌ppm و‌ ‌170/0 ‌ppm در‌
نامتقارن‌بودن‌ به‌دلیل‌ مالئات،‌ هگزیل(‌ بیس)2-اتیل‌ برخلاف‌
مشابه‌ کربن‌های‌ برای‌ را‌ یکدیگر‌ بر‌ منطبق‌ پیک‌های‌ ساختار،‌
در‌ مرکز،‌ به‌ نزدیک‌ کربن‌های‌ در‌ مورد‌ این‌ که‌ نمی‌دهد‌ نشان‌
طیف‌بیشتر‌مشهود‌است.‌در‌مجموع‌تعداد‌کربن‌های‌ظاهر‌شده‌

شکل‌‌6طیف‌‌1HNMRسدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات

8 

 

اتم  73دارای  اکتیل سولفوسوکسیناتترکیب سدیم دی HNMR1شود، طیف مشاهده می 6 طور که در شکلهمان       

اند و الا ظاهر شدهانتهایی، در میدان ب 2CHو  3CHهای هیدروژن گرفته شد. 7. این طیف از نمونه شماره استهیدروژن 

ها مشخص نیست. پیک ها تفکیک نشده است و نوع هیدروژنشده است پیکانجام MHz 300گیری در دلیل اینکه طیفبه

 ،ه اتمبا انتگرال شانزد ppm 42/30-1/1است. پیک  3CHاست، مربوط به صورت چندتایی که به ppm 92/88-0/0 گستره

است.  O-2CHهای متصل به و مربوط به هیدروژن تاییصورت سهبه ppm 54/1دهد. پیک را نشان می 2CHهیدروژن 

کشندگی کترونال یژن ویژگیدلیل اینکه اکسو به دهندمیدو پیک را نشان S-CHو  C=Oواقع در بین  2CHهای هیدروژن

های هیدروژن ppm 99/2-80/2 همین ترتیب گسترهبه. ه استدشرتر ظاهبالاتری نسبت به گوگرد دارد، در میدان پایین

دو پیک را  O-2CHهای دهد. هیدروژنمیرا نشان C=Oهای متصل به هیدروژن ppm 29/3و پیک سه تایی  S-CHمتصل به 

احتمال پیک نخست، متعلق به بهدهند، که میشانناز خود  ppm 61/4-53/4)به صورت چهارتایی( و  ppm 06/4در 

 CH-Sو در آخر پیک هیدروژن  است های دورتر از گوگردهیدروژن تر به گوگرد و پیک دوم، مربوط بههای نزدیکهیدروژن

دهد که ساختار متقارن نبوده و به دلیل میهیدروژن نشانطیف  . در نهایت،شده استظاهر ppm 52/4صورت یکتایی در به

 های دیاستریوتوپیک مشهود است.های ویژه هیدروژنوجود مرکز کایرال، شکافتگی

 

 
 اکتیل سولفوسوکسیناتسدیم دی HNMR1طیف  6شکل 

      

اتم کربن دارد.  20ن ترکیب . ایدهدرا نشان میاکتیل سولفوسوکسینات ترکیب سدیم دی CNMR13طیف  7شکل        

 های. پیکدهندرا نشان می 3SO، کربن متصل به  ppm 04/63 و پیکهای انتهایی کربن ppm 9/33-39/11 گسترههای پیک
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نشان‌می‌دهد‌که‌ساختار‌متقارن‌نیست.
‌

بررسی‌فعالیت‌کاتالیستی‌امبرلیست-‌15
کاتالیست،‌ مقدار‌ واکنش،‌ زمان‌ عامل‌های‌ پژوهش،‌ این‌ در‌
بازیافت‌پذیری،‌در‌هر‌مرحله‌از‌تبدیل‌ماده،‌به‌‌دلیل‌تعیین‌شرایط‌
دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات،‌ سدیم‌ کارآمد‌ تهیه‌ برای‌ مطلوب‌

به‌دقت‌مورد‌بررسی‌قرار‌گرفت.

در‌ابتدا،‌مقدار‌کاتالیست‌به‌منظور‌تعیین‌مقدار‌مناسب‌آن‌برای‌
تهیه‌دی‌اکٌتیل‌مالئات،‌با‌طولانی‌ترکردن‌زمان‌واکنش،‌تغییر‌داده‌
برای‌ گرم‌ ‌0/35 تا‌ کاتالیست‌ مقدار‌ افزایش‌ با‌ پایه،‌ این‌ بر‌ شد.‌
افزایشی‌بود.‌در‌حالی‌که،‌ بازده‌‌واکنش‌ از‌فراورده،‌ تولید‌‌2مول‌
رفت.‌ بالاتر‌ درصد‌ یک‌ تنها‌ بازده‌ گرم،‌ ‌0/6 تا‌ مقدار‌ افزایش‌ با‌

)شکل‌8(.

شکل‌‌7طیف‌‌13CNMRسدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات
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ppm 1/68  وppm 8/68 مربوط به کربن متصل به اکسیژن (C-O )کربن متصل به اکسیژن با پیوند دوگانه در  ،. همچنیناست

ppm 0/170  وppm 5/172 ودن ساختار، بدلیل نامتقارناتیل هگزیل( مالئات، به-2ف بیس)شود. این ترکیب برخلامشاهده می

های نزدیک به مرکز، در طیف بیشتر که این مورد در کربن دهدن نمیهای مشابه نشایگر را برای کربنهای منطبق بر یکدپیک

 .یستدهد که ساختار متقارن نیهای ظاهر شده نشان ممشهود است. در مجموع تعداد کربن

 
 سدیم دی اکتیل سولفوسوکسینات CNMR13طیف  7شکل 

 

  15-امبرلیست بررسی فعالیت کاتالیستی

دلیل تعیین ل ماده، بهپذیری، در هر مرحله از تبدیهای زمان واکنش، مقدار کاتالیست، بازیافتدر این پژوهش، عامل       

 دقت مورد بررسی قرار گرفت.، به سولفوسوکسینات اکتیلسدیم دیمد شرایط مطلوب برای تهیه کارآ

 ،کنشکردن زمان واترا طولانی، بمالئاتاکٌتیلدی تهیهبرای  آنمنظور تعیین مقدار مناسب  به کاتالیستمقدار در ابتدا،        

. در واکنش افزایشی بود ه، بازدهمول از فراورد 2لید گرم برای تو 35/0افزایش مقدار کاتالیست تا با  ،بر این پایه. تغییر داده شد

 (.8. )شکل رفتتنها یک درصد بالاتر بازده گرم،  6/0افزایش مقدار تا با که، حالی
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رار ق بررسیمورد ، کاتالیست دوباره در این واکنش با بازیابی، شستشو و استفاده 15-امبرلیست کاتالیستبازیافت  توانایی       

   .(9)در شکل  گرفت مورد بررسی قرار دقتتحت شرایط مطلوب به، ساعت ابتدایی 4در ی هر چرخه ، بازدهراستادراین .گرفت

د و پیشرفت اجرا ش 5ی واکنش در چرخه کردن داغ، در میانهبرای بررسی اثر شستشوی کاتالیست، آزمون صاف       

 ری لازم نسیت.، شستشوی چمشگی15-بیان دیگر، برای کاتالیست امبرلیستتوجهی در فرایند واکنش مشاهده نشد. بهقابل

 . برپایه این(1)جدول  دشهای اسید برونستد و در شرایط مشابه نیز مقایسه این کاتالیست در مقایسه با سایر کاتالیست       

بلیت اسید سازگار بود و همچنین، فعالیت و قاسولفونیک با کاتالیست مبتنی بر پاراتولوئن 15-مطالعه، کاتالیست امبرلیست

بودن با محیط واکنش و قابلیت به دلیل ناهمگن 15-های ناهمگن داشت. بنابراین، امبرلیستنسبت به کاتالیست بازیافت بهتر

 . انیدرید استتر و استفاده دفعات بیشتر، کاتالیست بهتری برای استریفیکاسیون مالئیکجداسازی راحت
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با‌ واکنش‌ این‌ در‌ امبرلیست-‌15 کاتالیست‌ بازیافت‌ توانایی‌
قرار‌ بررسی‌ مورد‌ کاتالیست،‌ دوباره‌ استفاده‌ و‌ شستشو‌ بازیابی،‌
گرفت.‌دراین‌راستا،‌بازده‌ی‌هر‌چرخه‌در‌‌4ساعت‌ابتدایی،‌تحت‌

شرایط‌مطلوب‌به‌دقت‌مورد‌بررسی‌قرار‌گرفت‌)در‌شکل‌9(.‌‌
برای‌بررسی‌اثر‌شستشوی‌کاتالیست،‌آزمون‌صاف‌کردن‌داغ،‌
قابل‌توجهی‌ پیشرفت‌ و‌ اجرا‌شد‌ در‌چرخه‌ی‌‌5 واکنش‌ میانه‌ در‌

تهیه‌ماده‌سطح‌فعال‌آنیونی‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌‌...‌

کاتالیست‌ برای‌ دیگر،‌ به‌بیان‌ نشد.‌ مشاهده‌ واکنش‌ فرایند‌ در‌
امبرلیست-15،‌شستشوی‌چمشگیری‌لازم‌نسیت.

اسید‌ کاتالیست‌های‌ سایر‌ با‌ مقایسه‌ در‌ کاتالیست‌ این‌
برپایه‌ ‌.)1 )جدول‌ شد‌ مقایسه‌ نیز‌ مشابه‌ شرایط‌ در‌ و‌ برونستد‌
بر‌ مبتنی‌ کاتالیست‌ با‌ امبرلیست-‌15 کاتالیست‌ مطالعه،‌ این‌
پاراتولوئن‌سولفونیک‌اسید‌سازگار‌بود‌و‌همچنین،‌فعالیت‌و‌قابلیت‌

شکل‌‌9قابلیت‌بازیافت‌امبرلیست-‌15در‌‌13چرخه‌متوالی‌)الف(،‌تبدیل‌‌13بار‌متوالی‌واکنش‌تهیه‌دی‌اکٌتیل‌مالئات‌تحت‌شرایط‌بهینه‌شده‌)مقیاس‌واکنش‌‌50
میلی‌مول(‌درحضور‌کاتالیست‌امبرلیست-‌15بازیافت‌شده‌)ب(

11 

 

 )الف(

 

زده
د با

رص
د

 

  چرخه 

 )ب(

 

یل
بد

د ت
رص

د
 

  زمان )ساعت( 

بار متوالی واکنش  13ه متوالی )الف(، تبدیل چرخ 13در  15-قابلیت بازیافت امبرلیست 9شکل 
کاتالیست  مول( درحضورمیلی 50شده )مقیاس واکنش مالئات تحت شرایط بهینهاکٌتیلتهیه دی

 شده )ب(بازیافت 15-امبرلیست
 

به  مالئاتاکٌتیلدیشدن یلهای دما، حلال و زمان واکنش در تبدعامل، تاثیر مالئاتاکٌتیلدیآمیز موفقیت تهیهاز پس        

، 2شده در جدول  دادهبراساس اطلاعات نشاند. شسولفیت، بررسی یب در حضور سدیم سولفوسوکسینات اکتیلدیسدیم 

 10مان واکنش اوت زمانی، زهای متفدر میان آزمایش ،این برافزون. استنهایی  فراوردهی هافزایش دما دلیلی برای افزایش بازد

ضور و اکنش در حوشرایط  ،همچنین. استنهایی  فراوردهاز  قدارترین زمان واکنش برای رسیدن به بیشترین مساعت، مناسب

ی واکنش را تواند بازدهمی 15-می از امبرلیستمقدار کافزودن که  نتایج نشان داد شد.نیز بررسی  کاتالیستعدم حضور 

تواند در هر دو می 15-امبرلیست کاتالیستبا این مشاهده متوجه شدیم که افزایش و زمان انجام واکنش را کاهش دهد. 

 ده شود. گنجان سولفوسوکسینات اکتیلدیسدیم و  مالئاتاکٌتیلدی تهیهی مرحله
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شکوه‌سلجوقی‌و‌همکاران

بنابراین،‌ داشت.‌ ناهمگن‌ کاتالیست‌های‌ به‌ نسبت‌ بهتر‌ بازیافت‌
قابلیت‌ و‌ واکنش‌ با‌محیط‌ ناهمگن‌بودن‌ دلیل‌ به‌ امبرلیست-‌15
جداسازی‌راحت‌تر‌و‌استفاده‌دفعات‌بیشتر،‌کاتالیست‌بهتری‌برای‌

استریفیکاسیون‌مالئیک‌انیدرید‌است.‌
‌پس‌از‌تهیه‌موفقیت‌آمیز‌دی‌اکٌتیل‌مالئات،‌تاثیر‌عامل‌های‌دما،‌
سدیم‌ به‌ دی‌اکٌتیل‌مالئات‌ تبدیل‌شدن‌ در‌ واکنش‌ زمان‌ و‌ حلال‌
بررسی‌ بی‌‌سولفیت،‌ سدیم‌ حضور‌ در‌ دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌
دما‌ افزایش‌ ‌،2 در‌جدول‌ نشان‌داده‌شده‌ اطلاعات‌ براساس‌ شد.‌
این،‌ افزون‌بر‌ است.‌ نهایی‌ فراورده‌ بازده‌ی‌ افزایش‌ برای‌ دلیلی‌
ساعت،‌ ‌10 واکنش‌ زمان‌ زمانی،‌ متفاوت‌ آزمایش‌های‌ میان‌ در‌
از‌ مقدار‌ بیشترین‌ به‌ رسیدن‌ برای‌ واکنش‌ زمان‌ مناسب‌ترین‌
و‌عدم‌ در‌حضور‌ واکنش‌ است.‌همچنین،‌شرایط‌ نهایی‌ فراورده‌
افزودن‌ که‌ داد‌ نشان‌ نتایج‌ شد.‌ بررسی‌ نیز‌ کاتالیست‌ حضور‌
مقدار‌کمی‌از‌امبرلیست-‌15می‌تواند‌بازده‌ی‌واکنش‌را‌افزایش‌
و‌زمان‌انجام‌واکنش‌را‌کاهش‌دهد.‌با‌این‌مشاهده‌متوجه‌شدیم‌
تهیه‌ مرحله‌ی‌ دو‌ هر‌ در‌ می‌تواند‌ امبرلیست-‌15 کاتالیست‌ که‌
دی‌اکٌتیل‌مالئات‌و‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌گنجانده‌شود.‌

نتیجه گیری
با‌ دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات،‌ سدیم‌ سطح‌فعال‌ ماده‌ تهیه‌
کاتالیست‌ آن‌ در‌ که‌ شد‌ تهیه‌ اقتصادی‌ و‌ جدید‌ رویکرد‌ یک‌
امبرلیست-‌15ناهمگن‌و‌قابل‌بازیافت‌بود‌و‌برای‌‌13مرحله¬ی‌
امبرلیست-‌15 شد.‌ برده‌ کار‌ به‌ موفقیت‌آمیز‌ به‌صورت‌ متوالی،‌
به‌عنوان‌یک‌کاتالیست‌مبتنی‌بر‌سولفونیک‌اسید،‌دارای‌عملکرد‌
بهتری‌نسبت‌به‌سایر‌کاتالیست‌های‌مرتبط‌با‌سولفونیک‌-اسید‌
بود.‌از‌سوی‌دیگر،‌فعالیت‌دوگانه‌ی‌کاتالیست‌امبرلیست-‌15در‌
دی‌اکتیل-مالئات،‌ سولفونه‌شدن‌ و‌ مالئیک‌انیدرید‌ استری‌شدن‌

یکی‌دیگر‌از‌جنبه‌های‌مورد‌بررسی‌در‌این‌پژوهش‌بود.

جدول‌‌1مقایسه‌کاتالیست‌امبرلیست‌با‌سایر‌کاتالیست‌های‌اسید‌برونستد‌در‌
شرایط‌مشابه*

جدول‌‌2تهیه‌سدیم‌دی‌اکتیل‌سولفوسوکسینات‌تحت‌شرایط‌متفاوت

12 

 

 

لیست با سایر کاتالیست امبر مقایسه 1جدول 
 *های اسید برونستد در شرایط مشابهکاتالیست

  **بازده
)%( 

 دما 
(°C) 

زمان 
 ورودی کاتالیست  )ساعت(

96 120 5 PTSA)1 )الف 

88 120 5 CSA)2 )ب 

81 120 5 SSA)3 )ج 

97 120 5 4SO2H 4 

43 120 11 - 5 

 6 15 -امبرلیست 5 120 95

هگزانول تیلا-2مول  2انیدرید و مول مالئیک 1رایط واکنش: ش *
 درصد مول کاتالیست 1ن و در حضور در حلال تولوئ

 های جداگانهبازده **
 (PTSAاسید )سولفونیکپاراتولوئن )الف(

 [25]( CSAاسید )سولفوریکسلولوز )ب(
 [26]( SSAاسید )سیلیکاسولفوریک )ج(

 

 

 رایط متفاوتسولفوسوکسینات تحت ش اکتیلدیسدیم  تهیه 2جدول 

 **بازده

 )%( 
 دما 

(°C) 
 زمان

 )ساعت( 
/DOM5O2S2Na 

 *ورودی کاتالیست  )مول : مول(

 1 - 1/1:  1 3 دمای اتاق ناچیز

 2 15-امبرلیست 1/1:  1 3 دمای اتاق 43

33 50 5 1  :1 - 3 
46 50 7 1  :1 - 4 
59 60 7 1  :1/1 - 5 
 6 - 1:  1 7 بازروانی 76
 7 - 1:  1 10 بازروانی 84
 8 15-امبرلیست 1:  1 10 بازروانی 94

لال مول و حمیلی 1با  تمام واکنشگرها برابرمقیاس واکنش برای  *
 .واکنش در این مورد اتانول است

 های جداگانهبازده **
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Abstract: Sodium dioctyl sulfosuccinate is one of the diester anionic surfactant that has been 
developed as a drug and surfactant by an easy and economical synthetic method. This diester 
salt synthesized in the two stages. In the first step, under certain conditions, bis(2-ethyl hexyl) 
maleate is prepared by esterification reaction and in the next step, the salt of this diester is prepared 
by sulfonation. The usual method for esterification is to make use of the homogenous catalysts 
which is needed for the neutralization of the catalysts at the end of process. In this study, we 
used amberlyst heterogeneous catalysts that have mild and selective properties. In this paper, 
Amberlyst-15 was selected as a heterogeneous recyclable Brønsted solid acid for this synthesis 
both in the esterification of maleic anhydride and sulfonation of dioctyl maleate ester. This catalyst 
is easily recyclable and can be used for at least 13 consecutive steps without significantly reducing 
catalytic activity.

Keywords: Dioctyl Sodium Sulfosuccinate, Dioctyl maleate, Amberlyst, Brønsted Acid, Surfactant
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