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 چکیده

-2,3,4,13-tetrahydro-1H-indazolo[1,2-(nitrophenyl-2)-13 مولکول 31کربن و 3هیدروژن  NMRهایطیفدر این تحقیق،      

b]phthalazine-1,6,11-trione  با استفاده از روشDFT   و در سطح تئوریB3LYP/6-31G**  های شیمیایی جاییبهجا شبیه سازی شده است که

های تجربی بدست ها در طیفشیمیایی همین اتم جاییبهدر محاسبات صورت گرفته، در توافق قابل قبولی نسبت به جا 31و کربن  3هیدروژن 

 باشد.  آمده می

 NMR، جا به جایی شیمیایی، طیف DFTی: های کلیدواژه

 

 مقدمه .9

-دارند. در میان این ترکیبات، هتروسیکل ضروری است را بر عهده روزمره زندگی در که زیستی مختلف هایفعالیت ،هتروسیکلیک ترکیبات     

 اتم دو شامل که فتالازین مشتقات . ]1-2[ایی برخوردار هستندویژههای دارویی و بیولوژیکی فعال، از اهمیت های حاوی نیتروژن به دلیل استفاده

 سیتوتوکسیک، لب،ق مقوی تشنج، ضد دارویی مانند و بیولوژیکی مهم هایفعالیت به توجه با باشند،ایی میحلقه سیستم یک در سرپل نیتروژن

 یا تاب شب مواد در ترکیبات این . همچنین]36-96[اندکرده جلب خود به التهاب، توجه محققان را ضد و سرطان ضد قارچ، ضد میکروبی، ضد

دهد می را نشان N-N پل چارچوب جایگزین حاوی تجاری مهم داروهای از برخی 3 . شکل]93[گیرنداستفاده قرار می فلورسانس نیز مورد پروب

 .]99[فیپرونیل و سیلدنافیل سلکوکسیب، متامیزول، زالپلون، مانند
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 N-N حاوی پل ساختار داروهای .9شکل 

2H‐Indazolo[2,1‐b]phthalazinetriones جزء فتالاهیدرازین، سه تراکم طریق روند که ازفتالازین بشمار می مشتقات ترینمهم عنوان به 

 آمونیوم سولفوریک اسید، سریک ، ید،4Mg(HSO(2 کلرید، سیانوریک مانند کاتالیزور شوند. انواعآروماتیک، سنتز می وآلدئیدهای دایمدون

 از نوع این سنتز برای اسید، تری سولفونیک ملامین و 110O30W5[NaP 14H [اسید، سولفونیک تولوئن -p فسفریک، اسید پلی سیلیس نیترات،

 .]91-13[شود می استفاده ترکیبات

 

 . بخش تجربی و آزمایشگاهی2

 مواد و تجهیزات. آماده سازی 9-2

 در دستگاه FT-IR شدند. بستر انجام واکنش در سیلیکاژل بوده است. طیف خریداری Fluka و Merc شیمیایی هایشرکت از شیمیایی مواد     

 در BRUKER Avance 400 MHz از دستگاه NMR -C13و NMR-H1های و طیف ،KBr های قرص از استفاده با آلمان VERTEX 70 شرکت

DMSO-D6 از استفاده با TMS داخلی، تهیه گردیده است. استاندارد یک عنوان به 

 

  2H-indazolo[2,1-b]phthalazine-1,6,11(13H)-trionesسازی  آماده برای عمومی . روش2-2

 86 در NS-[C4(DABCO-SO3H)2)].4Clو ( مول میلی 3.6)، فتالاهیدرازین (مول میلی 3.6) دایمدون ،(مول میلی 3.6) آلدهید از مخلوطی     

 اتمام، از پس. ](9:  36) استات اتیل:  هگزان[n- گرفت قرار سنجش مورد TLC های واکنش. شد حلال گرم بدون شرایط تحت سانتیگراد درجه

 خالص ٪81 ی تاآب اتانول در مجدد تبلور توسط محصول این. شدند شسته کاتالیزور از جدایی برای آب با سپس و شد سرد اتاق دمای تا واکنش
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نیز اثر دما، میزان  3نمایش داده شده است. در جدول  9در شکل  2H-indazolo[2,1-b]phthalazine-1,6,11(13H)-trionesمکانیسم سنتز  .شد

 ع از ترکیبات نشان داده شده است.کاتالیست و حلال بر سنتز یکی از مشتقات این نو

 

 3,3-dimethyl-2,3,4,13-tetrahydro-1H-indazolo[1,2-b]phthalazine-1,6,1-trione-(chlorophenyl-4)-13اثر دما، میزان کاتالیست و حلال بر میزان سنتز  . 9جدول 

 

Entry a Catalyst amount Solvent Temperature Time(min) bYield (%) 

1 3 EtOH r.t. 90 45 

2 4 EtOH r.t. 90 45 

3 5 EtOH r.t. 90 60 

4 3 EtOH Reflux 60 70 

5 4 EtOH Reflux 60 75 

6 5 EtOH Reflux 60 75 

7 3 2Cl2CH Reflux 90 30 

8 4 2Cl2CH Reflux 90 30 

9 5 2Cl2CH Reflux 90 30 

10 3 Solvent free Co80 20 87 

11 4 Solvent free Co80  14 90 

12 5 Solvent free Co80  8 96 

13 4 Solvent free Co100  12 85 

14 5 Solvent free Co100  8 90 

a mol%. 
b Isolated yield. 

 باشد :ترکیبات به شرح زیر می اینهای طیفی برای داده

13-(2-Chlorophenyl)-2,3,4,13-tetrahydro-1H-indazolo[1,2-b]phthalazine-1,6,11-trione (m) : White solid.; M.p.: 232‐

234 oC.; FT‐IR (KBr, ν, cm‐1): 3018, 1662, 1489, 1364, 777.; 1H NMR (400 MHz, DMSO‐d6, δ, ppm): 2.13-2.14 (m, 2H, 

CH2), 2.32-2.36 (m, 2H, CH2), 3.29-3.45 (m, 2H, CH2), 6.61 (s, 1H, CH), 7.27‐7.31 (m, 2H, Ar‐H), 7.39‐7.41 (m, 2H, Ar‐

H), 7.52‐7.54 (m, 1H, Ar‐H), 7.09-8.00 (m, 2H, Ar-H), 8.08-8.10 (m, 1H, Ar-H), 8.28-8.30 (m, 1H, Ar-H). 

 

 

13-(2-Nitrophenyl)-2,3,4,13-tetrahydro-1H-indazolo[1,2-b]phthalazine-1,6,11-trione (n) : White solid.; M.p.: 248-250 
oC.; FT‐IR (KBr, ν, cm‐1): 3016, 1730, 1650, 1630, 1600, 1082.; 1H NMR (400 MHz, DMSO‐d6, δ, ppm): 2.10-2.17 (m, 2H, 

CH2), 2.33-2.36 (m, 2H, CH2), 3.24-3.45 (m, 2H, CH2), 7.18 (s, 1H, CH), 7.52‐7.56 (1H, td, J1 = 7.2 Hz, J2 = 1.2 Hz), 7.61‐

7.65 (1H, td, J1 = 7.2 Hz, J2 = 1.2 Hz), 7.70‐7.72 (2H, dd, J1= 8.0 Hz, J2 = 1.2 Hz), 7.97-8.01 (m, 3H, Ar-H), 8.07-8.11 (m, 

1H, Ar-H), 8.27-8.29 (m, 1H, Ar-H).; 13C NMR (100 MHz, DMSO‐d6, δ, ppm) : 192.75, 155.87, 154.40, 154.21, 149.28, 

135.07, 134.37, 134.13, 131.80, 131.25, 129.78, 129.61, 133.538, 132.547, 132.393, 132.108, 125.427, 63.976, 39.559, 

27.569, 25.566. 
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4-(1,6,11-Trioxo-2,3,4,6,11,13-hexahydro-1H-indazolo[1,2-b]phthalazin-13-yl)benzonitrile (t) : White solid.; M.p.: 

284‐285 oC.; FT‐IR (KBr, ν, cm‐1): 3018, 2200, 1720, 1655, 1626, 1602, 1080. 1H NMR (400 MHz, DMSO‐d6, δ, ppm): 

2.11-2.13 (m, 2H, CH2), 2.33-2.36 (m, 2H, CH2), 3.21-3.26 (m, 2H, CH2), 6.35 (s, 1H, CH), 7.71‐7.73 (d, J =8 Hz, 2H, Ar‐

H), 7.79‐7.81 (d, J = 8 Hz, 2H, Ar‐H), 7.97‐8.01 (m, 2H, Ar‐H), 8.09-8.11 (m, 1H, Ar-H), 8.28-8.30 (m, 1H, Ar-H). 

 

 
 3SO-(DABCO4[C-NS(4Cl2H.[در حضور  2,1-H2]13-b]phthalazine-indazolo)triones -)H1,6,11مکانیسم تشکیل  .2شکل 

 

 و محاسباتی تئوری . بخش3

و  تجربی جهت  مقایسه  2,3,4,13-tetrahydro-1H-indazolo[1,2-b]phthalazine-1,6,11-trione-(nitrophenyl-2)-13در این قسمت      

 های یفترکیب و همینطور ط این سازی شده است. بهینه انتخاب مربوطه اتم به پیک هر اختصاص و یکدیگر با NMR آمده دست به نظری طیف

NMR،روش طریق از بخش محاسباتی DFT 311** و در سطح محاسباتی ++ G-B3LYP / 6 در تئوری سطح یک عنوان به DMSO محاسبه 

 .است شده ارائه 1شکل  سازی شده در بهینه ساختار [.11]شد انجام 62 گوسین با نرم افزار محاسبات همه .گردیده است
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 G-B3LYP / 6 ++ 311**در سطح   trione-1,6,11-b]phthalazine-indazolo[1,2-H1-tetrahydro-2,3,4,13-nitrophenyl)-(2-13ساختار بهینه شده از  .3شکل 

 

H1-جایی شیمیایی نیز برای هر دو آنها، هم برای و میزان جابه 4جهت مقایسه در شکل  های تجربیهر دو نوع طیف از محاسبات تئوری و داده

NMR  وNMR-C13 نمایش داده شده است. 9، در جدول 

 

 
(A) 
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(B) 

 

 

(C) 
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(D) 

nitrophenyl)-(2-13-( به ترتیب تجربی و تئوری برای ترکیب C,D) NMR-C13( به ترتیب تجربی و تئوری و همینطور A,B) NMR-H1های بدست آمده طیف .4شکل 

2,3,4,13-tetrahydro-1H-indazolo[1,2-b]phthalazine-1,6,11-trione   

 
2-13)-(nitrophenyl-برای ترکیب  δ)Calc (و تئوری δ)Exp(های تجربی از حالت NMR-C13و  NMR-H1های میزان جا به جایی شیمیایی بدست آمده از طیف .2جدول 

2,3,4,13-tetrahydro-1H-indazolo[1,2-b]phthalazine-1,6,11-trione   

Atom Calc.δ Exp.δ Atom Calc.δ Exp.δ Atom Calc.δ Exp.δ 

C-18 202.398 192.75 C-3 133.538 129.33 31-H 8.1563 8.014-7.972 (7.993) 

C-7 161.883 155.87 C-26 132.547 128.79 30-H 8.1563 8.014-7.972 (7.993) 

C-14 161.658 154.40 C-6 132.393 128.06 43-H 7.783 7.729-7.706 (7.717) 

C-10 160.052 154.21 C-23 132.108 127.29 34-H 7.783 7.652-7.611 (7.631) 

C-22 156.757 149.28 C-13 125.427 124.85 42-H 7.644 7.568-7.526 (7.547) 

C-12 141.535 135.07 C-11 63.976 59.30 44-H 7.644 7.187 

C-25 141.188 134.37 C-17 39.559 36.76 35-H 3.700 3.459-3.381 (3.42) 

C-1 140.606 134.13 C-15 27.569 24.55 36-H 3.049 3.318-3.255 (3.286) 

C-2 139.502 131.80 C-16 25.566 22.3 40-H 2.430 2.380-2.337 (2.358) 

C-24 134.085 131.25 32-H 8.711 8.275-8.296 (8.285) 39-H 2.174 2.380-2.337 (2.358) 

C-4 133.969 129.78 33-H 8.520 8.085-8.107 (8.096) 37-H 2.174 2.171-2.124 (2.147) 

C-5 133.708 129.61 41-H 8.268 8.014-7.972 (7.993) 38-H 2.035 2.171-2.124 (2.147) 
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 100/91و  233/8تا  611/9به ترتیب در محدوده  C13 و H1برای  TMSگیری شده در سطح تئوری با توجه به های شیمیایی اندازهجاییهمه جابه

 دهند.نشان می C13 و H1را برای  216/329تا  166/99و  981/8تا  342/9باشد. این در حالی است که مقادیر تجربی محدوده می 128/969تا 

ارائه شده  1در شکل  NMR-C13و  NMR-H1های شیمیایی بین این مقادیر تجربی و تئوری برای هر دو نوع طیف جاییجابههمبستگی و ارتباط 

 است.

 

 
H1-tetrahydro-2,3,4,13-nitrophenyl)-(2-13-برای ترکیب  NMR-C13و  NMR-H1های های شیمیایی طیفاییبین مقادیر تجربی و تئوری جا به جارتباط  .5شکل 

indazolo[1,2-b]phthalazine-1,6,11-trione  

 

 

 گیری. بحث و نتیجه4

 C13یمیایی ش هایبرای جا به جایی همبستگی شود، امامی مشاهده شدهمحاسبه  و تجربی طیف بین داری معنی ارتباط چه اگر که است روشن     

(= 0.998 2R) پروتون از بهتر حدی تا (= 2 0.996R) به پروتون شیمیایی هایجاییتغییرات و جابه که واقعیت، این از است ممکن است. این 

 اب نتایج است. این اغماض اندک، قابل تفاوت این اما آید، بوجود هستند ترحساس C13شیمیایی  هایجاییتغییرات و جابه به حلال نسبت اثرات

 .[14]توافق هستند در A. R. Kiasatet AL نتایج
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