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 شده   یهته Isonol C100 سنتز، جداسازی و شناسایی

 آنیلین پروپوکسیله کردن از طریق
6سجاد اسدبگی ،5، رضا ثقفی4، منوچهر فرزین3، محمد فردوسی9کیوان نصرت زادگان ،*1کاظم براتی  
کارشناس ارشد جهاد دانشگاهی واحد تهران -3ارشد سازمان صنایا دفاع،  انکارشناس – 6و  4، 3، 2، 1  

 (12/1/94، تاریخ پذیرش:6/4/94)تاریخ وصول:
 چکیده

افزاینده در پتت  زنجیر عنوان بهاین ترکیب  آلکانول آمین است.یک (Isonol C100)  هیدروکسی پروپیل( آنیلین -2) بیس -N',Nترکیب 
  .شود در اتیل سلولز استفاده می کننده نرمکمک  عنوان بهپایه و همننین  های دو در پیشرانه کننده نرمهای جامد مرکب، پایدارکننده و  پیشرانه

Isonol C100  تولید گردید یدلیتیم بروم یزگرکاتالیوس و در حضور سلسدرجه  123بار، دمای  1از واکنش پروپیلن اکساید و آنیلین در فشار .
شده و ع وه  یلتبدپروپیلن گ یکول  یپلتواند به پروپیلن گ یکول و  یزگری متفاوت میکاتالای اکتیو بوده و در شرایط دمایی و  پروپیلن اکساید ماده

پارامترهایی نایر دما، نحوه افزایش مواد،  یرتأث راندمان واکنش و درصد خلو  محصول نهایی را کاهش دهد. ،بر تولید محصول جانبی و ناخواسته
توان به دمای پایین  یم. از مزایای این روش قرار گرفته است یتزریق گاز ازت و فشار که مؤثر بر راندمان و خلو  محصول هستند موردبررس

متلو  واکنش متفاوت برای حمله آنیلین است، دارای دو سایت  (PO)پروپیلن اکساید با توجه به اینکه واکنش و عدم استفاده از ح ل اشاره کرد. 
 IRو 13C-NMR ،1H-NMRهای  سنجی ی طتعیین مقدار، توسط ستون کروماتوگرافی، جداسازی و با  GC/MSترکیباتی است که با استفاده از شامل 

 شناسایی شدند.
 

  .پروپیلن اکسید ،Isonol C100،‌آنیلینهیدروکسی پروپیل(  -9بیس) -N',N، سنتز، شناسایی،  آلکانول آمین ی کلیدی:ها واژه
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Abstract 

N,N’-bis(2-hydroxypropyl)aniline (Isonol C100) is an alkanolamine. This compound is intended to increase the chain 

length of curing composite solid propellants, stabilize and soften the double base propellants, and assist in the softening 

of the ethyl cellules. Isonol C100 was synthesized through the reaction of propylene oxide and aniline at a pressure of 7 

bar, a temperature of 125 °C and in the presence of lithium Bromide as catalyst. Due to the existence of active sites on 

propylene oxide, different catalytic and temperature conditions can causes the production of propylene glycol and 

polypropylene glycol, in addition to the production of undesired and additional products which reduces the purity of the 

final product and decrease the reaction efficiency. Control of the parameters such as the temperature, method of 

addition of materials, injection of nitrogen gas, and pressure, can increase the reaction efficiency and product purity. 

The advantages of this method include the low temperature reaction and absence of solvent. Propoxylation products 

were determined by GC/MS, separated by column chromatogaphy, and characterized using the 
1
H-NMR, 

13
C-NMR, and 

IR spectrometry. 
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 مقدمه -1

 (Isonol C100)هیدروکسی پروپیل( آنیل ین   –2بیس) -N',Nترکیب 

ب وده، ل ذا در خ انواده آلک انول     الکلی دارای دو گروه عاملی آمینی و 

(. وجود دو گروه عاملی در الک انول  1ها قرار گرفته است )شکل  ینآم

یری وسیعی داشته باش ند.  پذ واکنششود که گستره  یمآمین موجب 

ای ن وع اول، دوم و س وم را انج ام    ه   های مش ابه آم ین   یعنی واکنش

های نوع اول و دوم  های مربو  به الکل دهند و از طرفی در واکنش می

ها از واکنش یک اولف ین   . آلکانول آمین]2 و1[توانند شرکت کنند می

توان د، ات یلن    شود. اولف ین اکس اید م ی    اکساید و یک آمین تولید می

 ید باشد.اکساید، پروپیلن اکساید و یا بوتیلن اکسا

هیدروکسی پروپیل(آنیلین  -2بیس ) – 'N،Nمولکول  -1 شکل

(Isonol C100). 
 

 (Isonol C100)هیدروکس ی پروپی ل(آنیلین    -2ب یس )  –'N،Nماده 

های جامد مرکب،  دهنده طول زنجیر در پتت پیشرانه یشافزا عنوان به

 عن وان  ب ه های دوپایه و همنن ین   کننده در پیشرانه پایدارکننده و نرم

ت وان   . م ی ]3-6[ش ود  کننده در اتیل سلولز نیز استفاده می کمک نرم

. در سنتز استها  ین کاربرد این ترکیب در پلی اورتانتر مهمگفت که 

های  ستیک مانند )نسبنده(، ب رای اس تحکام، تقوی ت و     پلی اورتان

رود. در ساختار این ترکیب ی ک حلق ه    افزایش طول زنجیر به کار می

شود استحکام محصول افزایش یاب د. از   نی وجود دارد که باعث میبنز

طرفی در اسکلت آن یک آمین نوع سوم نیز وجود دارد که منج ر ب ه   

پل ی اورت ان ه ا،     .ش ود  م ی  ه ا  اورت ان افزایش خوا  مکانیکی پلی 

ت وان   این کاربردها می ازجملهای در صنعت دارند  کاربردهای گسترده

ه ای پرکنن دد دن دان،     به فش ار، ف یلم  های حساس  به ساخت نسب

غیرخورن ده پل ی اورت انی ض دآب، ع ایق حرارت ی،       ترکیبات پوشش ی  

و عام ل بهین ه کنن ده رزی ن اپوکس ی در       ]1-9[ضدضربهو  ضدزنگ

. با مراجعه به منابا متعدد، مشتص ]11[اشاره نمود hot-meltنسب 

اختصاصی به ماده فو  تعل ق دارن د، ان دک     طور بهشد سنتزهایی که 

فنیل دی ایزوپروپ انول آم ین از    –Nهستند. بر اساس یکی از روشها،

 311حرارت دادن یک مول آنیل ین و دو م ول پ روپیلن اکس اید در     

م دت نن دین س اعت، ب ه     به  C111لیتر دی اکسان تا دمای  میلی

ک ه  آید. محصول، ی ک م ایا ویس کوز ک اهی رن گ اس ت        دست می

ب ه   C 183-184و دم ای  mmHg11یت در اثر تقطیر در فشار درنها

 . ]11[شود صورت خالص تولید می

در گزارش دیگری ذک ر ش ده اس ت ک ه از ح رارت دادن آنیل ین و        

 –Nدر یک لوله محکم بسته شده،  C111پروپیلن اکساید در دمای 

در تهی ه  آید که از این ماده  می به دستفنیل دی ایزوپروپانول آمین 

 . ]12[مواد دیگر استفاده شده است

 هیدروکس ی پروپی لN(2-   )نیز، دیگر  گزارش ثبت اختراعبر اساس 

آنیلین توسط آلکیلن اکسایدها در حضور کاتالیزورهای قلی ایی مانن د   

آی د.   م ی  ب ه دس ت  هیدروکسید پتاسیم ی ا س دیم در دماه ای ب ا      

و هیدروکس یل   گ روه ع املی آمین ی    2دارای  آم ده  دست بهمحصول 

درصد است. نس بت م ولی آنیل ین ب ه      4/1 -3است. مقدار کاتالیزور 

ی متغیر باشد مانن د  ا گستردهآلکیلن اکساید ممکن است در محدوده 

 . ]13[پذیرد صورت می C° 141و واکنش در دمایی حدود  31به  3/1

 (PC)، آنیلین را با استفاده از پروپیلن کربن ات  ]14[سلوا و همکارانش

یزگر مایعات یونی بر پایه یون فسفونیوم، پروپوکس یله  کاتالدر حضور 

درصد متلو   61دهد که حداکثر  یمنمودند. نتایج این تحقیق نشان 

بیس )هیدروکس ی پروپی ل( آنیل ین     -'N،Nحاصل شامل ایزومرهای 

ها از ح  ل اس تفاده ش ده     است. آننه که مشتص است در این روش

هاست. از طرفی دمای واک نش   ضع  این روش که بازیابی آن از نقا 

طلبد بنابراین سعی شده ب رای   نیز با ست که تمهیدات خاصی را می

ی ذک ر  ه ا  روشسنتز این ماده از روشی استفاده گردد که مش ک ت  

 شده را نداشته باشد.

 بخش تجربی -9

 ها  مواد و دستگاه -9-1

و سیلیکاژل  TLCاغذ ک، هگزان، اتیل استات n- ید،بروم، لیتیم آنیلین

از  (PO)ستون کروماتوگرافی از شرکت مرک آلمان و پروپیلن اکساید

اسپکتروفوتومتر  یلهوس به IR  یطپلیمر تهیه شد.  شرکت اصفهان کو

Mattson Galaxy Series FTIR 5000 ،1ه ای    ی  طH NMR  13وC 

NMR  با دستگاه اسپکترومترBruker 6/111و  1/411در  بی  به ترت 

 Agilentشدند و کروماتوگرافی گازی توس ط دس تگاه     یهته مگاهرتز

عبارت بودند از ی ک   استفاده موردتجهیزات اولیه  انجام گرفت. 6890

با حج م ب یش از س ه لیت ر، ب ا قابلی ت        (R)راکتور استینلس استیل 

بار فشار، دارای س ه ع دد ورودی و دارای ش یر اطمین ان،      31تحمل 

و گیج فش ار، ه ات پلی ت و هم زن ب ه ص ورت        سنسور و نشانگر دما

با مس یر ه م فش اری ب ه      (C1)لیتری  یلیم 111مگنت، قی  استیل 

راکتور، کویل و ژاک ت آب س رد متص ل ب ه ج داره قی   افزاین ده و        

 مناوره دو، شیر و مسیر اتصال به راکتور، مسیر  (F, E, H, G)راکتور

ظ ر  جم ا کنن ده     ، (C2)، کندانسور (V)خ و   (N)تزریق گاز ازت

 (W, B).، متازن نگه داری پ روپیلن اکس اید     (K)مایا کندانس شده

 برحس ب نی ز از دیگ ر تجهیزات ی ب ود ک ه       خ   ترپ و پمپ روغنی 

 ( اضافه گردید. 2)شکل  Set up ضرورت به



  31                                                                              ...، کاظم براتی؛ ... از شده  هیته Isonol C100 ییو شناسا یسنتز، جداساز

 
 .Isonol C100تولید  دستگاه -9 شکل       

هیدروکسی پروپیل(آنیلین  -9بیس) -'N،Nسنتز  -9-9
(Isonol C100) 

و مسیرهای متص ل  (PO) ابتدا، راکتور، قی  افزاینده پروپیلن اکساید 

گ رم آنیل ین    834ب ه   به راکتور توسط گاز ازت از هوا تتلی ه ش دند.  

ش د. درون قی      ید اض افه  برومگرم لیتیم  44/4درون راکتور مقدار 

گ رم پ روپیلن    1334 مقدار استافزاینده که شیر متصل به آن بسته 

اکساید با رعایت شرایط ایمن ی ) ه ود، ماس ک، عین ک، دس تکش(      

های راکتور پ س از ایج اد    درب با ی قی  و کلیه ورودی افزوده شد.

جریان م یم ازت جهت خروج باقیمانده هوا، کام   و ب ا دق ت بس ته    

بار درون راکتور ادام ه یاف ت.    3/4شد. جریان گاز ازت تا ایجاد فشار 

شد. دمای متلو  واکنش تحت اخ ت     تور بسته شیر ورودی به راک

توس ط   PO یوس رسانده شد. از این زم ان اف زایش  سلسدرجه  81به 

شیر خروجی از قی  افزاینده به درون راکت ور ب ه آهس تگی و تح ت     

بایس ت   یم  کنترل آغاز گردید. میزان باز ب ودن ش یر قی   افزاین ده     

بار اف زایش نیاب د.    8ه از گا یچهی باشد که فشار درون راکتور ا گونه به

یوس کنترل شد. سلس  درجه 123الی  121دمای واکنش در محدوده 

درون قی  افزاینده که از کاهش فشار درون راکت ور   POپس از اتمام 

س اعت دیگ ر واک نش در دم ای      3/2تشتیص داده ش د، ب ه م دت    

ه ای   ادامه یافت. در انتهای زمان مذکور یک ی از خروج ی   مورداشاره

ور را که به کندانسور، ظر  جما کننده مایا کن دانس و نهایت ا    راکت

ی ب از نم وده ت ا    آرام   ب ه محلول قلیایی در زیر هود متصل شده است 

شدن با اتمس فر،   فشار همشود. پس از  فشار همدرون راکتور با محیط 

یوس افزایش داده شد و سلسدرجه  133که دمای راکتور را تا  یدرحال

یج ت در  ب ه مجموع ه متص ل گردی د ت ا م واد ف رار       را به  خ سیستم 

ی گردند )آنیلین اض افی(. مرحل ه   آور جماو در کندانسور  شده خارج

دقیق ه ط ول    91تا حدود  -8/1تا  خ هم فشاری با اتمسفر و اعمال 

 کشید و در انتها محصولی به میزان دو کیلوگرم به دست آمد.  

و جداسـازی   تعیین تعداد ترکیبات موجـود در نمونـه   -9-3

 ها با روش ستون کروماتوگرافی آن

برای این آزمایش، ابتدا نیاز به تعیین تعداد ترکیبات موجود در نمونه 

استفاده شد. برای این کار، در بشر  TLC. به این مناور از روش است

ml 23  گرم از محصول واکنش در  1/ 2مقدار ml2   اتیل استات ح ل

ی متتلف ی از ح  ل   ها نسبتشد. برای تعیین بهترین نسبت ح ل، 

گ رم از محص ول    1هگ زان آم اده گش ت. س پس      -nاتیل اس تات و  

 -nاتی ل اس تات و    1:1از هم ان نس بت ح  ل     cc 3واکنش که در 

هگزان حل شده به با ی ستون اضافه شد. به آهستگی متلو  ح ل 

– n ( به با ی ستون اضافه شد و ه ر  12:1تات )هگزان: اتیل اسcc 3 

ای  های آزم ایش جداگان ه   از انتهای ستون در لوله شده خارجاز ح ل 

ی شد. عمل شستشوی ستون تا خ روج آخ رین لک ه ک ه از     آور جما

کن د. در پای ان س تون     شود ادام ه پی دا م ی    بازبینی می TLCطریق 

ز مت انول شس ته ش ده و    کروماتوگرافی دارای سیلیکاژل با اس تفاده ا 

 گردد.  برای استفاده مجدد خشک می

 نتایج و بحث -3
 Isonol C100بررسی پارامترهای مؤثر در واکنش سنتز  -3-1

 181های سنتز در منابا ذک ر ش ده دم ایی ح دود      مطابق روشدما: 

درج  ه سلس  یوس ب  رای ای  ن واک  نش گ  زارش ش  ده اس  ت. نت  ایج  

ت رین دم ا، مح دوده     ها نشان داد که مناسب آمده در آزمایش دست به

ب ار )ازت( اس ت.    3/4درجه سلسیوس در فشار اولی ه   123الی  121

گردی ده، محص و ت    ب ا تر از ای ن دم ا اعم ال    در هایی ک ه   واکنش

رنگی را تولید نموده ع وه بر کیفیت ن امطلوب محص ول، ازنا ر     تیره

درصد خلو ، شکل ظاهری و صر  انرژی بیشتر از میزان بهینه نی ز  

درجه  121تر از  گیری از دمای پایین ناپذیر است. همننین بهره توجیه

 زمان واکنش، باعث خواهد شد تا درص د م واد   سلسیوس نیز در مدت

یافت ه، خل و  محص ول و ران دمان      واکنش نداده در محصول افزایش

 واکنش را کاهش دهد.

ای اکتیو ب وده ک ه    : پروپیلن اکساید مادهنحوه افزودن مواد به یکدیگر

توان د ب ه پ روپیلن     یزگری اعمال گ ردد م ی  کاتالنناننه شرایط دمایی و 

لی د محص ول   ش ده، ع  وه ب ر تو    یلتبدپروپیلن گ یکول  یپلگ یکول و 

جانبی و ناخواسته راندمان واک نش و درص د خل و  محص ول نه ایی را      

های ابتدایی در این طرح اخت   همزمان دو ماده  واکنش دهد. کاهش می

که در ف و  ب دان    گونه همانبر اساس نسبت مولی تعری  شده بود. لیکن 

یگ ری  اشاره شد، ع وه بر واکنش بین آنیلین و پروپیلن اکساید، واکنش د

ش د ک ه در    های مشابه خ ود انج ام م ی    مابین پروپیلن اکساید با مولکول

نمود. به  کیفیت محصول و راندمان واکنش اثر بسیار نامطلوبی را ایجاد می

ی از،  موردنی تغییر داده شد که ابت دا آنیل ین   ا گونه بههمین مناور شرایط 

دد، پ س از  یزگر ب ه آن اض افه گ ر   کات ال درون راکتور افزوده شود، سپس 

انج ام واک نش،    ایجاد شرایط فشار اولیه و اعم ال دم ای ح داقلی جه ت    

یزگر اف زوده  کات ال صورت تدریجی به متلو  آنیل ین و  پروپیلن اکساید به 

ب ا   ه ا  آن، امکان واکنش دادن POشود. در این شرایط به دلیل مقادیر کم 
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یکدیگر کاهش یافته و زمانی که در راکتور آنیل ین واک نش ن داده وج ود     

یزگری مناس ب ب ه واک نش ب ا     کات ال ، در شرایط دمایی و POدارد، تمایل 

گون ه   یچه  آنیلین بیشتر خواهد شد. نکته حائز اهمیت دیگر اینکه، گرنه 

اط عاتی از واکنش در مطالعات مشاهده نگردید، لیکن در عمل مش اهده  

و آنیلین پس از گرفتن انرژی اکتیواسیون، با یکدیگر واک نش   POکه شد 

ب ه آنیل ین دارای ای ن     POنمایند. افزودن ت دریجی   گرمازایی را ایجاد می

مزی  ت اس  ت ک  ه از اف  زایش خ  ارج از کنت  رل و س  ریا دم  ای متل  و  

کند. افزایش ناگهانی و خارج از کنت رل دم ا، باع ث خواه د      جلوگیری می

بر اثر نامطلوب بر کیفیت محصول، پروپیلن اکس اید واک نش   شد تا ع وه 

نداده و آنیل ین را تبتی ر نم وده، فش ار درون راکت ور را نی ز ب ه ص ورت         

 ناخواسته افزایش داده و ایمنی فرآیند را با متاطره مواجه نماید.

ــیژن(  بهــره ــامطلوب هــوا )اکس ــر ن ــاهش اث ــری از ازت و ک : در گی

ا ور شناس ایی رفت ار م واد در واک نش      من های ابتدایی که ب ه  واکنش

صورت پذیرفت از گاز ازت استفاده نشد، تیرگ ی محص ول، گران روی    

کم، بوی نامطلوب و نتایج مردود آنالیز ازجمله مواردی بود ک ه ع دم   

رود. نقش مناسب  استفاده از ازت یکی از عوامل این نتایج به شمار می

خوبی مشتص  تا انتها بههای بعدی  اثر در واکنش و حیاتی این گاز بی

گردید. یکی از عمده د یل استفاده از ازت، تمایل آنیلین ب ه اکس ید   

ای ناخالص  شدن خصوصا  در حضور هوا و اکسیژن و تبدیل آن به ماده

رنگ است. پروپیلن اکساید نیز در مج اورت ه وا و تح ت دم ا      و تیره

نیز به خطر  گیر بوده ضمن ایجاد واکنش جانبی، ایمنی فرآیند را آتش

الی  3ای به میزان  اندازد. همننین با استفاده از این گاز فشار اولیه می

شد تا  گردد. این شرایط باعث می بار در ابتدای واکنش اعمال می 3/4

دهنده را افزایش دهد، به دلی ل   جوش مواد واکنش ع وه بر آنکه نقطه

ه درون آنیلین های گازی پروپیلن اکساید را ب ایجاد فشردگی، مولکول

 مایا جهت واکنش هدایت نماید.

از نا ر تئ وری ب ه     دهنده واکنش: نسبت مولی مواد نسبت مولی مواد

. اس تفاده از می زان   اس ت ، پروپیلن اکساید به آنیل ین  1به  2صورت 

تواند درصد خلو  بهتری از محصول را  اضافی یکی از واکنشگرها می

ایجاد نماید. نناننه میزان اضافی مربو  به آنیلین باشد، این ش رایط  

در اواخر واکنش به سمت  POی ها مولکولباعث خواهد شد تا تمایل 

هیدروکس ی پروپی ل    N-2آنیلین واکنش نداده باشد ت ا واک نش ب ا    

ب ر   ه ا  واکنشاحی آنیلین که ناخالصی تلقی شد. به همین مناور طر

 1به  2به آنیلین  POانجام پذیرفت. نسبت  POاساس استفاده اضافی 

از  آم  ده دس  ت ب  هی ق  رار گرف  ت. نت  ایج موردبررس   1ب  ه  13/2ت  ا 

بهت رین نس بت    1به  3/2نشان داد که نسبت  مورداشارهی ها واکنش

(. مق ادیر  1و ج دول   3)شکل  است Isonol C100مولی جهت سنتز 

همنن ین مق ادیر    فزایش محصول ج انبی مون و ش ده و   کمتر باعث ا

عمل نکرده در متلو  و محصول شده،  POنسبی بیشتر، باعث تجما 

پروپکسیله و  POی ها مولکولی جانبی میان ها واکنشع وه بر امکان 

 –2ب یس)  -N,Nآنیل ین و   هیدروکسی پروپی لN(2–  )شدن مجدد 

فشار واکنش را در زمان عملیات افزایش  آنیلین، هیدروکسی پروپیل(

مستلزم صر  زم ان، ان رژی و ایمن ی     ها آنداده، در انتها نیز بازیابی 

 .استبیشتری 

 
محصو ت تشکیل ش ده در فرآین د پروپکس یله ش دن      -3شکل 

 .POهای متتل   آنیلین با نسبت

؛ ال ( است: فشار واکنش مورد تحقیق به سه بتش قابل تقسیم فشار

افزایش  مناور بهفشار اولیه که شامل اعمال فشار هدفمند توسط ازت 

( و جل وگیری از خ روج ای ن م اده ب ه      POدمای جوش واکنشگرها )

صورت گاز در فضای راکت ور و خ ارج از متل و  واک نش، همنن ین      

و گازهای جه ت نف وذ بیش تر ب ه م ایا و       ها مولکولایجاد فشردگی 

فش ار در زم ان واک نش ناش ی از تبتی ر      ب( ایج اد   متلو  واکنش.

(. ای ن ن وع فش ار ب رای واک نش، نن دان       POبتصو  واکنشگرها )

بیانگر خروج واکنشگر از مح یط م ایا واک نش     نراکهیست نمطلوب 

. همنن ین اف زایش   اس ت یزگر( به فضای با ی راکتور کاتال)آنیلین و 

ت . ب ه هم ین منا ور ب ه ص ور     اس ت یز آم متاطرهازحد آن نیز  یشب

از قی  افزاینده ب ه درون راکت ور    POبایست میزان ورود  اپراتوری می

ی م وارد ای ن   ا پ اره ی در موردبررس  ی ها واکنشکنترل شود. در طی 

یی که نتایج مطلوبی ها واکنشبار نیز افزایش یافت، لیکن  14فشار، تا 

از . اس تفاده  اند نمودهبار را ایجاد  3/1ماکزیمم فشار  اند داشتهدر انتها 

بار فشار را داشته باشد در این بت ش   12الی  11راکتوری که تحمل 

 .استحائز اهمیت 

یزگر ب ه می زان   کات ال  عن وان  بهید برومیری از لیتیم گ بهره: کاتالیزگر

تغییرات اساسی فرآیند  ازجملهدرصد نسبت به آنیلین  32/1تا  41/1

یج ه  درنتدر شکستن حلقه آلکوکساید و  Liیرگذار یون تأثبود. نقش 

های صورت گرفته  یشآزمای در خوب بهتسهیل در واکنش آن با آنیلین 

یزگر باعث ش د ت ا ع  وه ب ر     کاتال(. این 3و  4مشاهده گردید )شکل 

ب ار از فش ار عملی اتی در ح ین      2کیفیت مناسب محص ول، ح دود   

ون حض ور  واکنش نیز کاسته ش ود. پروپوکس یله نم ودن آنیل ین ب د     

یزگر منجر به تشکیل متلوطی است که بیش از ده جز  را در بر کاتال

دهد متلو  تشکیل شده  نشان می GC/MSکه نتایج  گونه هماندارد. 

بیس )هیدروکسی پروپیل(آنیلین را  -'N،Nدرصد ایزومرهای  11فقط 

 در بر دارد.
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 .به آنیلین و درصد محصو ت تشکیل شده POهای متتل   نسبت -1جدول                        

 پروپوکسیله کردن آنیلین شناسایی شدند GC/MSدرصد محصو ت تشکیل شده که توسط 

 آزمایش POنسبت مولی آنیلین به  1 2 3 4 3 6

2به  1 23 21 12 11 1 11  1 

23/2به  1 13 11 23 21 1 13  2 

3/2به  1 - - 44 21 9 21  3 

8/2به  1 - - 21 13 3 33  4 

  

 
ترکیبات حاصل از پروپکسیله شدن آنیل ین ب دون    GC/MSطی   -4شکل 

 .دیبروملیتیم  زگریکاتالحضور 

 

 
بدون  درصد تشکیل محصو ت حاصل از پروپکسیله شدن آنیلین -5شکل 

 .دیبروملیتیم  زگریکاتالحضور 

محصــول پروپکســیله شــده  GC/MSبررســی نتــایج  -3-9

 سازی شده بهینه

 bو  aترکیبی بس یار فع ال و دارای دو س ایت      (PO)پروپیلن اکساید

در  Li. نق ش ی ون   است LiBrیزگر کاتالبرای حمله آنیلین در حضور 

یجه تس هیل واک نش آن ب ا آنیل ین     درنتشکستن حلقه آلکوکساید و 

، 1به  2به صورت از نار تئوری  دهنده واکنشاست. نسبت مولی مواد 

. ننانن ه می زان اض افی مرب و  ب ه      اس ت پروپیلن اکساید به آنیلین 

 POی ه ا  مولک ول آنیلین باشد، این شرایط باعث خواهد شد تا تمایل 

-Nدر اواخر واکنش به سمت آنیلین واکنش نداده باشد تا واکنش ب ا  

هیدروکس  ی پروپی  ل آنیل  ین )مون  و(. ب  ه هم  ین منا  ور طراح  ی  2

انجام پذیرفت. نسبت  POاستفاده از مقدار اضافی  بر اساس ها واکنش

PO  ی ق رار گرف ت. نت ایج    موردبررس   1به  13/2تا  1به  2به آنیلین

 1ب ه   3/2نشان داد که نسبت  مورداشارهی ها واکنشاز  آمده دست به

. مق ادیر کمت ر   اس ت ‌Isonol C100بهترین نسبت مولی جهت سنتز 

گردد و در مقابل مقادیر نس بی   باعث افزایش محصول جانبی مونو می

عمل نک رده در متل و  محص ول ش ده ک ه       POبیشتر، باعث تجما 

و پروپکسیله  POی ها مولکولی جانبی میان ها واکنشع وه بر امکان 

(، 6هیدروکسی پروپیل( آنیلین )ش کل   –2بیس) -N',Nشدن مجدد 

در زمان عملیات اف زایش داده، در انته ا نی ز بازی ابی      فشار واکنش را

ی ری از  گ به ره مستلزم صر  زمان و انرژی بیشتری خواهد بود.  ها آن

درصد نسبت  32/1تا  41/1یزگر به میزان کاتال عنوان بهید بروملیتیم 

یوس از دیگ ر نت ایج   سلس  درج ه   123بار و دمای  1، فشار به آنیلین

 رود. یمبشمار  Isonol C100تز سازی شده برای سن ینهبه

 (GC/MS)درصد اجزا  موج ود در متل و  ب ا کروم اتوگرافی گ ازی      

( با درص دهای  4الی  1پیک ) 4یجه این کروماتوگرام درنتتعیین شد. 

(. با توجه به 1است )شکل  آمده دست به 21و  68/8، 24/21، 18/44

دارای پیک ی ون   3و  2، 1سنجی جرمی محصو ت، سه ترکیب  ی ط

. اس  ت 261دارای پی  ک ی  ون مولک  ولی  4و ترکی  ب  219مولک  ولی 

و ترکی ب   219ایزومرهای دی پروپکسیله شده دارای جرم مولک ولی  

)ش کل   اس ت  261دارای جرم مولکولی  (4) پلیمری نشان داده در شکل

8.) 

 
 .کسیله شدن و پلیمریزه شدن آنیلینمحصو ت حاصل از پروپ -6شکل 
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ترکیب  ات حاص  ل از پروپکس  یله ش  دن آنیل  ین  GC/MSطی     -3شــکل 

دارای جرم مولکولی  4و پیک  219دارای جرم مولکولی  3و  2، 1های  یکپ)

   .است( 261

 
 .GC/MSطی  جرمی محصو ت پروپکسیله شده آنیلین به روش  -8شکل 

 کروماتوگرافیجداسازی با روش ستون  -3-3

 IR،1Hطیف ی   از اط ع ات با استفاده و  شده انجامبا توجه به واکنش 

NMR  ،13C NMR  درص د اج زای    شناسایی شد. 3الی  1محصو ت

 (.9موجود نیز با کروماتوگرافی گازی تعیین شده بود )شکل 

 
 ..LiBrواکنش آنیلین با پروپیلن اکساید در حضور کاتالیزگر  -1شکل 

ش  ده و مکانیس  م احتم  الی   مشتص  ات طیف  ی ترکیب  ات شناس  ایی  

ها در ادامه آمده است. نام و مشتصات طیف ی ای ن ترکیب ات     نتشکیلآ

 ( آورده شده است.2خ صه در جدول ) صورت به

ک ه ذک ر ش ده ب ود پ روپیلن       گون ه  همان: 1مکانیسم احتمالی تشکیل 

ب رای حمل ه    bو  aترکیبی بسیار فعال و دارای دو سایت  (PO)اکساید 

. اگ ر مرحل ه اول پروپوکس یله    اس ت  LiBrیزگر کات ال آنیلین در حضور 

شدن از یک سایت پروپیلن اکساید و مرحله دوم از سایت مجاور صورت 

 bیی س ایت  شود. با توجه به ممانع ت فض ا   تشکیل می 1پذیرد ترکیب 

امکان  (a)پروپیلن اکساید و کمتر بودن این ممانعت برای سایت مجاور 

اس ت.   2و کمت ر از ترکی ب    3تشکیل ای ن ترکی ب بیش تر از ترکی ب     

درص د از متل و  واک نش     21نشان داد  GC/MSکه نتایج  گونه همان

( 11شامل این ترکیب است. مکانیسم تشکیل ای ن ترکی ب در ش کل )   

  آمده است.

 
 .1مکانیسم تشکیل ترکیب  -11شکل             

ش ود ک ه    دی ده م ی   OHپیک  cm-13241در  1ترکیب  IRدر طی  

 cm-1 2911های ناحیه ح دود   مشتصه اصلی این ترکیب است. پیک

های آلیف اتیکی و آروم اتیکی ترکی ب اس ت. در      CH دهنده نشاننیز 

کربن ک ایرال   وجودبا توجه به  1ترکیب  1H NMR( طی  11شکل )

 ppm21/1 =δو   ppm14/1 =δدر شود.  ها مشاهده می شکافتگی پیک

، پی ک  اس ت های دوتایی شده مربو  به هر گروه متیل ترکیب  پیک 

و N متص ل ب ه    CHمتعل ق ب ه     ppm19/2 =δناحی ه  نن د ش اخه   

ppm92/2 =  δ مربو  بهCH2  متصل بهN  ،بودهCH2   متصل ب هOH 

متص ل ب ه    CHو   ppm31/3 =δر ح دود  به صورت دو نند ش اخه د 

OH در ppm18/3  =δ های آروماتیک نیز در  شوند. هیدروژن ظاهر می

( طی    12در شکل ) شوند. مشاهده می  ppm14/1-38/6 =δ ناحیه 
13C NMR  های دو گروه متیل در  پیک کربن 1ترکیبppm 2 /14  و

3/19 =δ   پی ک ک ربن ،CH-N   درppm8/39 = δ  و پی کCH2-N   در

ppm1/64 = δ ،CH-OH در ppm2/66 =δ و پی       کCH2-OH   در

ppm8/66 = δ های حلق ه بن زن نی ز در     شود. پیک کربن مشاهده می

 .شوند ناحیه آروماتیک دیده می

: اگر هر دو مرحله پروپوکس یله ش دن از   9مکانیسم احتمالی تشکیل 

ش ود. ب ا    تشکیل می 2پروپیلن اکساید صورت پذیرد ترکیب  aسایت 

پروپیلن اکساید امکان تشکیل  aتوجه به ممانعت فضایی کمتر سایت 

 44نش ان داد   GC/MSک ه نت ایج    گونه هماناین ترکیب زیاد است و 

درصد از متلو  واکنش شامل این ترکیب اس ت. مکانیس م تش کیل    

 ( آمده است.13این ترکیب در شکل )
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 .مشتصات محصو ت جداسازی شده حاصل از واکنش آنیلین با پروپیلن اکساید توسط ستون کروماتوگرافی -9 جدول

 
دی
 ر

راندمان 

 )جداسازی شده(
(%) 

 مشتصات طیفی نام شیمیایی و ساختار

 

1 

 

23 

2-((2-hydroxypropyl) 
(phenyl)amino)propan-

1-ol 

 

IR (KBr) (υmax/cm-1): 545.44, 695.06, 748.37, 1000.32, 1038.33, 1078.34, 1128.68, 1240.64, 

1375.08, 1504.63, 1597.65, 1628.20, 1654.93, 2925.71, 2968.11, 3247.20. 
1H NMR (400.1 MHz, CDCl3): δ = 1.14 (d, J = 6.4 Hz, 3H, CH3), 1.21 (d, J = 6.4 Hz, 3H, 
CH3), 2.75-2.80 (m, H, NCH), 2.90-2.94 (m, 2H, NCH2), 3.44-3.59 (m, 2H, OCH2), 3.77-3.80 

(m, J = 4.8 Hz, H, OCH), 6.56-6.74 (m, 2H, Ar), 6.75 (m, 1H, Ar), 7.10-7.18 (m, 2H, Ar). 
13C NMR (100.6 MHz, CDCl3): δ = 14.2 (CH3), 19.5 (CH3), 59.8 (CH), 64.0 (CH2), 66.2 
(CH2), 64.7 (CH), 112.6 (CH-Ar), 117.2 (CH-Ar), 129.3 (CH-Ar), 151.2 (C-Ar). 

 

2 
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1,1 -' (phenylazanediyl) 
bis(propan-2-ol) 

(Isonol C100) 

IR (KBr) (υmax/cm-1): 694.83, 748.37, 1037.71, 1079.04, 1130.14, 1236.12, 1296.27, 1374.81, 
1504.44, 1598.72, 2899.33, 2928.27, 2969.24, 3313.53. 
1H NMR (400.1 MHz, CDCl3): δ = 1.11 (d, J = 5.6 Hz, 6H, 2CH3), 2.90 (d, J = 6.8 Hz, 2H, 

NCH2), 3.11 (d, J = 6.8 Hz, 2H, NCH2), 3.97-4.07 (m, 2H, 2OCH), 6.69 (d, 2H, Ar), 6.77-6.80 

(m, J = 8.8 Hz, 1H, Ar), 7.10-7.14 (m, 2H, Ar). 
13C NMR (100.6 MHz, CDCl3): δ = 20.3 (2CH3), 60.0 (2CH2), 64.9 (2CH), 112.2 (CH-Ar), 

117.4 (CH-Ar), 129. 1 (CH-Ar), 149.2 (C-Ar). 

 

3 

 

8 

2,2’-(phenylazanediyl) 
bis(propan-1-ol) 

 

IR (KBr) (υmax/cm-1): 696.20, 750.33, 1051.37, 1316.34, 1374.77, 1602.85, 2980.35, 3034.90, 

3291.57. 
1H NMR (400.1 MHz, CDCl3): δ = 1.24 (d, J = 7.2 Hz, 6H, 2CH3), 2.75-2.83 (m, 2H, 2NCH), 

3.53-3.58 (m, 2H, OCH2), 3.76-3.80 (m, 2H, OCH2), 6.64-6.79 (m, 2H, Ar), 6.80-6.84 (2, H, 

Ar), 7.08-7.12 (t, 2H, Ar). 
13C NMR (100.6 MHz, CDCl3): δ = 17.5 (2CH3), 51.7 (2CH), 66.2 (2CH2), 113.3 (CH-Ar), 

117.9 (CH-Ar), 129.3 (CH-Ar), 148.2 (C-Ar). 

 

 
 .1ترکیب  1H NMRطی   -11شکل  

 
 .1ترکیب  13C NMRطی   -19شکل 

 
 .2مکانیسم تشکیل ترکیب  -13شکل        

ش ود ک ه    دی ده م ی   OHپیک  cm-13313در  2ترکیب  IRدر طی  

 cm-1 2911های ناحیه ح دود   مشتصه اصلی این ترکیب است. پیک

های آلیفاتیکی و آروماتیکی ترکیب است. در شکل  CHنیز مربو  به 

ها  کربن کایرال پیک وجودبا توجه به  2ترکیب  1H NMR( طی  14)

 ش ده  مشاهدهپیک دوتایی   ppm11/1 =δدر اند.  دنار شکافتگی شده

  ppm91/2 =δناحیه های  ، پیکاستمتیل ترکیب  دو گروهمربو  به 

ناحی ه  های  پیکو  Nهای متصل به  CH2مربو  به   ppm11/3 =δو 

ppm96/3 =δ   وppm13/4 =δ   مربو  بهCH     ه ای متص ل ب هOH 

 ppm12/1-68/6 = δهای آروماتی ک نی ز در ناحی ه     بوده و هیدروژن

و  NCH2ی ه ا  گروهاز  هرکدامبرای  در این ترکیب شوند. مشاهده می

OCH   1در طیH NMR  ش ود،  یی شیمیایی مشاهده م ی جا جابهدو

یی ج ا  جاب ه که با توجه به ساختار متقارن مولکول باید یک  یدرصورت

های ن وری   شیمیایی مشاهده شود. دلیل آن مربو  به تشکیل ایزومر

N
OHHO

2
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ایزومره ای   . نون این ترکیب دارای دو مرک ز ک ایرال و  استمتتل  

 ییج ا  دیاسترومرها جاب ه است. نوری به صورت انانتیومر و دیاسترومر 

هرک دام    OCHو NCH2ه ای  شیمیایی متفاوت دارند. بن ابراین گ روه  

ی مولک ول  نیب  تب ادل س ریا    .استمربو  به دیاسترومرهای متتل  

ی یک قله تیز جا بهگردد.  می (OH)پروتون اغلب باعث پهن شدن قله 

در اثر تعویض سریا، گاهی قاعده آن پهن و ارتف اع آن ک م   و باریک، 

 13C NMR( طی    13ر شکل )   .]16، 13[شود  شود و دیده نمی می

، پی ک   ppm3/21 =δه ای دو گ روه متی ل در     پیک ک ربن  2ترکیب 

 CHه ای   و پی ک  ppm1/61 = δدر  Nهای متصل به  CH2های  کربن

های حلقه بن زن نی ز    شود. پیک کربن مشاهده می ppm9/64 = δ در 

 شوند. در ناحیه آروماتیک دیده می

 
 .2ترکیب  1H NMRطی   -14شکل        

 
 .2ترکیب  13C NMRطی   -15شکل  

: اگر هر دو مرحله پروپوکسیله ش دن از   3مکانیسم احتمالی تشکیل 

ش ود.   تشکیل م ی  3یک سایت پروپیلن اکساید صورت پذیرد ترکیب 

پروپیلن اکساید امکان تشکیل این  bبا توجه به ممانعت فضایی سایت 

 9نش ان داد فق ط    GC/MSک ه نت ایج    گونه همانترکیب کم است و 

درصد از متلو  واکنش شامل این ترکیب اس ت. مکانیس م تش کیل    

 آمده است. 16این ترکیب در شکل 

 
 .3مکانیسم تشکیل ترکیب  -16شکل     

ش ود ک ه    دی ده م ی   OHپیک  cm-13291در  3ترکیب  IRدر طی  

 و cm-12981های ناحیه حدود  مشتصه اصلی این ترکیب است. پیک

 cm-13134   به ترتیب مربو  ب هCH     ه ای آلیف اتیکی و آروم اتیکی

ب ا توج ه ب ه     3ترکیب  1H NMR( طی  11ترکیب است. در شکل )

ه ا دن ار    کباش ند پی    اینکه این ترکیب ات دارای ک ربن ک ایرال م ی    

ی ک پی ک دوت ایی مش اهده      ppm18/1  =δدر . ان د  ش ده شکافتگی 

ناحی ه  ه ای   ،. پی ک استشود که مربو  به دو گروه متیل ترکیب  می

ppm38/3-33/3 =δ   وppm81/3-16/3 =δ     مرب و  ب هCH2   ه ای

ه ای   CHمربو  ب ه    ppm18/2 =δناحیه های  یکپو  OHمتصل به 

-ppm12/1های آروماتیک نیز در ناحیه  بوده و هیدروژن Nمتصل به 

64 /6 = δ 13( طی  18در شکل ) شوند. دیده میC NMR   3ترکی ب 

 CHهای  ، پیک کربن ppm3/11 =δهای دو گروه متیل در  پیک کربن

 ppm2/66 = δ در OH های متصل به  CH2و پیک  ppm1/31 = δدر 

ن نیز در ناحی ه آروماتی ک   های حلقه بنز شود. پیک کربن مشاهده می

 شوند. دیده می

 
 .3ترکیب  1HNMRطی   -13شکل     
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 .3ترکیب  13C NMRطی   -18شکل 

 گیری نتیجه -4

N',N- (آنیلین  -2بیس)هیدروکسی پروپیل(Isonol C100) عن وان  به 

ه ای جام د مرک ب،     دهن ده ط ول زنجی ر در پت ت پیش رانه      یشافزا

 عن وان  ب ه یه و همنن ین  دوپاهای  در پیشرانه کننده نرمپایدارکننده و 

شود. این م اده از واک نش    در اتیل سلولز استفاده می کننده نرمکمک 

، گ از ازت و فش ار   LiBrیزگر کاتالپروپیلن اکساید با آنیلین در حضور 

ش  ود.  یوس تولی  د م  یسلس  درج  ه  123ب  ار در دم  ای  1ال  ی  4

رنگ ی   یرهتیی که با تر از این دما اعمال گردیده، محصو ت ها واکنش

را تولید نموده ع وه ب ر کیفی ت ن امطلوب محص ول، از نا ر درص د       

خلو ، شکل ظ اهری و ص ر  ان رژی بیش تر از می زان بهین ه نی ز        

درجه  121تر از  یینپایری از دمای گ بهره. همننین استناپذیر  یهتوج

نش، باعث خواهد شد تا درص د م واد   واک زمان مدتیوس نیز در سلس

یافت ه، خل و  محص ول و ران دمان      یشافزاواکنش نداده در محصول 

ای اکتیو بوده که نناننه  واکنش را کاهش دهد. پروپیلن اکساید ماده

تواند به پروپیلن گ یکول  یزگری اعمال گردد میکاتالشرایط دمایی و 

تولید محص ول ج انبی و   شده، ع وه بر  یلتبدپروپیلن گ یکول  یپلو 

ناخواسته راندمان واکنش و درصد خلو  محصول نه ایی را ک اهش   

دهد. یکی از عمده د یل استفاده از ازت، تمایل آنیلین به اکس ید   می

ی ناخالص ا مادهشدن خصوصا  در حضور هوا و اکسیژن و تبدیل آن به 

م ا  . پروپیلن اکساید نیز در مج اورت ه وا و تح ت د   استرنگ  یرهتو 

یر بوده ضمن ایجاد واکنش جانبی، ایمنی فرآیند را نیز به خطر گ آتش

توان به دمای پایین واکنش و ع دم   یماز مزایای این روش اندازد.  می

با توجه ب ه مکانیس م واک نش، نن دین     استفاده از ح ل اشاره کرد. 

هیدروکس ی پروپی ل(    -2ب یس)  -'N،Nشود که  محصول تشکیل می

محص  ول اص  لی ای  ن واک  نش اس  ت. ای  ن (Isonol C100) آنیل  ین 

محصو ت با اس تفاده از کروم اتوگرافی، جداس ازی و ب ا اس تفاده از      

 شناسایی شدند. IRو  13C-NMR ،1H-NMRهای  سنجی ی ط
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