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 چكيده

 نفتل مورد بررسي قرار گرفته - بتا- آزو-٤– پروپيل نفتاليميد -N ديسپرس رنگزاي مادةمقاله سنتز در اين    
بدين منظور آسنفتين كه يك مادة اوليه است، نيترودار شده و پس از فرآيندهاي مختلف از قبيل اكسيداسيون،   . است

دست آمده بر   ه مادة رنگزاي ب. رس سنتز شده استآمين دار كردن، احياء ، دي آزوتاسيون و كوپلينگ مادة رنگزاي ديسپ 
درضمن براي شناسايي مواد واسطه . قرار گرفته است روي الياف پلي استر بكار برده شده و خواص نوري آن مورد بررسي  

 استفاده شده UV-Vis و DSC ،FTIR ،H-NMRدست آمده و مادة رنگزاي نهائي از روشهاي آناليز دستگاهيه ب
 . مي باشدoC٢١٠ و ثبات تصعيدي ٥ ، ثبات شستشويي ٥-٦ رنگزا داراي ثبات نوري اين ماده. است

 
 . پروپيل نفتاليميد-N - آمينو-٤ مادة رنگزاي ديسپرس، مواد رنگزاي نفتاليميد، دي آزوتاسيون، كوپلينگ، :واژه هاي كليدي

 

 مقدمه
ها به عنوان مواد واسطه جهت تهيه مواد رنگزا در ساليان   نكارهاي عملي بر روي نفتاليميدها و مشتقاتشان براي ارزيابي نقش آ   

 انيدريد -٨،١تركيبات وابسته ديگر مانند هتروسيكليك هاي مشتق شده از نفتاليميدها، فنيل آزو فتاليميد، و . ]۵-۱[متمادي انجام شده است 
 رنگزاي ديسپرس، مواد رنگزا براي الياف پليمري، مواد رنگزاي اين تركيبات براي استفاده در تهيه مواد. ]۷-۶[نفتاليك ها نيز بررسي شده اند  

مطالعه مروري و بررسي كارهاي      . ا سيدي، مواد رنگزا براي تركيبات پليمري و مواد رنگزايي كه قابل پليمر شدن هستند، بررسي شده اند   
 .ترة وسيعي داردتجربي انجام شده نشان داده است كه كاوش بر روي كارهاي عملي مشتقات نفتاليميد گس

 نفتاليميدها به روشهاي مختلف بررسي و سنتز شده اند تا مصرفشان به عنوان مواد واسطه براي تهيه مواد رنگزا جهت رنگرزي 
وسيله بررسي طيف هاي جذب  ه   متيل نفتاليميدوآزوبنزن بN-مشتقات  .  الياف مصنوعي و طبيعي و همچنين تركيبات پليمري مطالعه شوند   

 .]۸[ در مقايسه با مشتقات فنيل آزو بنزن مشابه آن براي توليد يكسري مواد رنگزاي ديسپرس به كار برده شده اندDMFها در  مرئي آن
اين بررسي، نتايج . ساختار و خواص مواد رنگزاي نفتاليميد مشتق شده از پيرازولون ها نيز به تفصيل مورد بررسي قرارگرفته اند 

  متيل-٣- فنيل -١عنوان تركيبات جزء دي آزو و مشتقات ه  آمينو نفتاليميدها را ب-٤،٣ولفوآمينو نفتالين ها،  متيل و سN-كاربرد مشتقات 
 .]۹[ پيرازولون را به عنوان اجزاء كوپلر مورد آزمايش قرار داده است -٥-

 انيدريد -١،٨–مشتقات آمينو تحقيق ديگري بر روي . ]۱۰[خواص فلورسنتي مشتقات نفتاليك و انيدريدهايش نيز بحث شده اند  
 .]۱۱[نفتاليك و مواد رنگزاي مشتق شده از آن براي الياف پليمري مصنوعي انجام شده است 
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قرار گرفته و مادة رنگزاي سنتز در اين مقاله براي اولين بار سنتز يك مادة رنگزاي ديسپرس جديد بر پايه نفتاليميد مورد بررسي  
 . نشان داده شده است١فرآيند سنتز اين مادة رنگزا در شكل . كار رفته استه شده براي رنگرزي الياف پلي استر ب

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  نفتل-بتا- آزو-٤– پروپيل نفتاليميد -N مراحل سنتز مادة رنگزاي ديسپرس -١شكل 

 تجربيات 
به   .  گرم اسيداستيك حل شده و همراه با همزدن شديد تا دماي اتاق سرد شد    ٦٠ گرم آسنفتين در ٤/١٥ :تين  نيترو آسنف -٥ سنتز  -١

دماي مخلوط   . تدريج اضافه شده و واكنش به مدت يك ساعت ادامه يافت    ه  اسيد نيتريك ب٢٢-oC٢٦ گرم در دماي   ٨/١٠اين مخلوط، 
هاي حاصل صاف شده و ابتدا با مخلوطي از اسيداستيك و آب و سپس با آب           كريستال.  افزايش يافت و سپس سرد شدoC٧٠واكنش به  

 .ها با اتانول ري كريستاليزه گرديد اين كريستال. شستشو داده شد

 
  ٧٧/١١٢ اسيداستيك حل شده و به آن  ml١/١٨٨ نيتروآسنفتين در -٥ گرم  ٩١/١٧:  انيدريد نفتاليك  -٨،١ - نيترو -٤ سنتز  -٢

پس از  .  ساعت تحت ريفلاكس قرار گرفت ٦مخلوط واكنش به مدت .  اضافه شد٦٥-oC٧٠ به آرامي در دماي گرم دي كرومات پتاسيم
% ١٠جامد حاصل با كربنات سديم . رسوب بدست آمده با اسيدسولفوريك رقيق همزده و صاف گرديد.  آب اضافه شدml٩٠٠پايان واكنش، 

محصول بوسيله اسيدنيتريك . سيدي شده و جامد زردرنگ جدا گرديدمحلول زيرصافي با اسيدكلريدريك ا. جوشانده و صاف شد
 .ري كريستاليزه شد

 
 اتانول تهيه شد و   ml٤٠ انيدريد نفتاليك در -٨،١- نيترو-٤ گرم  ٤٤/١٩محلولي از  : پروپيل نفتاليميد -(N)٩- نيترو -٤ سنتز  -٣

در پايان واكنش مخلوط بداخل آب ريخته و   . كس قرار گرفت گرم پروپيل آمين اضافه گرديد و به مدت يكساعت تحت ريفلا  ٨/٠به آن 
 .محصول با اتانول ري كريستاليزه گرديد. صاف شد



  

  گرم كلريد قلع و٨/٣ پروپيل نفتاليميد و -٩- نيترو-٤ گرم ١٣٦/١مخلوطي از  :  پروپيل نفتاليميد-)N(٩– آمينو -٤ سنتز -٤
mlاتانول و ٢٠  mlمخلوط واكنش سرد شده و بداخل    .  ساعت تحت ريفلاكس قرار گرفت   اسيد كلريدريك غليظ به مدت دو ٥mlآب  ١٠٠ 

 .رسوب صاف شده و با اتانول ري  كريستاليزه گرديد. ريخته شد

 
 به نيتروزيل min٣٠ پروپيل نفتاليميد در مدت بيش از -N آمينو -٤ يك گرم : نفتل- بتا-آزو-٤– پروپيل نفتاليميد   -Nسنتز  -٥

  اسيدسولفوريكml٥/٢  گرم نيتريت سديم و  ٢٨/٠براي تهيه نيتروزيل سولفوريك اسيد از   .  اضافه شدoC١٠ماي  سولفوريك اسيد در د
در طي    .  اتانول حل شدml٦/١٤  نفتل در- گرم بتا ٥٧/٠.  ادامه يافتoC١٠دي آزوتاسيون به مدت سه ساعت در دماي  . استفاده شد% ٩٨

 آب ml١٠٠ مخلوط واكنش به . ء كوپلر اضافه شده و واكنش به مدت دو ساعت ادامه يافت      دقيقه محلول نمك دي آزونيوم به جز٢٥زمان 
 .محصول بالاي صافي با اتانول شستشو داده شد. اضافه شده و صاف شد

 
، DSC (Dupont 2000)جهت آناليز و شناسايي نمونه هاي سنتز شده از روشهاي آناليز دستگاهي     :  آناليز و شناسايي -٦

FTIR(Nicolet)  ، H-NMR (90mhz, Jeol)  ، UV-Vis(Double beam, cecil) نوري    ضمناً خواص . استفاده شد
 .اندازه گيري شد (Macbeth)كالاي رنگرزي شده با اسپكتروفتومتري انعكاسي 

 
 

 نتايج و بحث 
نفتاليميدها مي توان آسنفتين را اكسيد براي تهية . متداولترين ماده اوليه براي تهيه مواد رنگزا بر پاية نفتاليميد، آسنفتين مي باشد  

وقتي كه آسنفتين با اسيدنيتريك در .  آسنفتين استخلاف يافته را اكسيد نمودمي تواندر روش ديگر . نمود تا انيدريد نفتاليك بدست آيد
نيترودار گردد محصول اصلي     نيترو آسنفتين است ولي اگر انيدريد نفتاليك   -٥حضور اسيداستيك در دماي اتاق واكنش دهد، محصول اصلي  

كه حضور  در حالي.  در آسنفتين هدايت كننده موقعيت ارتو و پارا مي باشندCH2-هاي  زيرا گروه. ]۱۲[ نيتروانيدريدنفتاليك مي باشد  -٣
ابتدا آسنفتين نيترودار گرديد  نيتروانيدريد نفتاليك، -٤لذا در تهيه  . هاي كربونيل در انيدريد نفتاليك منجر به ايجاد ايزومر متا مي شوند گروه

.  بود١٠١-oC١٠٢و نقطة ذوب آن    % ٦/٨٨راندمان واكنش  . دست آمد ه هاي  سوزني شكل و به رنگ زرد ب  و محصولي با كريستال  
 . نمونة سنتز شده به شرح  زير بدست آمدFTIRمشخصات 

C=C;١٨/١٥٩٦ و ٩٦/١٥٠٨ ; C-H str.sat’d ٦٨/٢٩٤٧ ; C-H str.Ar. ٣٠٧٠ : υ max ( )cm−1 
ArCH bend.٠٣/٧٧٣ -NO2 Str.; ٦٦/١٣٢٦ و ٩٦/١٥٠٨  

بخش ترين روش اكسيداسيون، استفاده از دي كرومات پتاسيم يا    نيترو آسنفتين را مي توان به روشهاي مختلف اكسيده نمود ولي رضايت   -٥
و از اسيداستيك بعنوان حلال استفاده شد و محصولي     كننده عنوان عامل اكسيد ه در اين پژوهش، از دي كرومات پتاسيم ب . ]۱۳[سديم است 

 :نمونة سنتز شده به شرح زير بود H-NMR  وFTIRمشخصات طيف .  بدست آمد٢٣١-oC٢٣٢و نقطة ذوب % ٤٥/ ٥٥با راندمان 

 
C=C; ٩٦/١٥٨٣ str.; C=O٣٢/١٧٨٧ و ٨٨/١٧٥٦ C-H str.Ar.; ٨٦/٣٠٧٩ : υ max ( )cm−1 

ArCH bend. ٣٢٤/٧٨٦ NO2Str.; ٩١/١٣٠٢ و ٧٦/١٥٢٦  
-H).٧ , -H٥ , -H٢ ,  H٣( ٧٢/٨-٩ -H);٣ H , ١( ٤/٨-٥٠/٨ -H);٦ H ,٨-٢/٨ )١ : δ ( )CDCI 3 

 
ايميددار كردن انيدريدهاي حلقوي آروماتيك يك واكنش جانشيني نوكلئوفيلي است كه در آن آمين عامل حمله كننده به انيدريد  

  -٤ نفتاليميد، -٨،١– پروپيل  -N- نيترو -٤بنابراين براي تهية  . ن واكنش در محيط الكلي و تحت ريفلاكس انجام مي شود      اي. مي باشد
در   .  مشخص گرديد٦٠بر روي سيليكاژل   TLCنقطة انتهايي واكنش از طريق   .  انيدريد نفتاليك با پروپيل آمين واكنش داده شد-١،٨-نيترو



  

بود و مشخصات طيف    % ٣٥/٧٣راندمان اين واكنش   . دست آمده  ب١٣٧-oC١٣٨لهاي زرد و نقطة ذوب    اين واكنش محصولي با كريستا  
FTIR  وH-NMRبه شرح زير بدست آمد : 

 
δ: ١)٣(H,CH3و ٦/١– ٩/١ )٢(H,CH2CH3 و ١/٤-٣/٤ )٢ (H,NCH2 و ٩/٧-١/٨ )H١ , ٦(H-و  ( )CDCI 3 

-H)و ٧ -H٥ , -H٢ , H٣( و ٦/٨-٩/٨ -H)٣ , H٣٥/٨-٥/٨ )١  
NO2str.,٦٢/١٥٢٥ و ٣٧/١٣٤٥ C=O str., ٦٢/١٧٠٧ و ٧٤/١٦٦٠ ArCH str., ٠٢/٢٩٦٢ : υ max ( )cm−1 

ArCH bend. ٦٤/٧٨٤ و ٠٤/٧٦١  

 
 بدين منظور از كلريد قلع در محيط اسيدي استفاده شد و    . تبديل تركيبات نيترو به آمين از طريق واكنش احياء صورت مي گيرد   

در اين واكنش از اتانول بعنوان حلال    .  پروپيل نفتاليميد تبديل شد-N- آمينو -٤به  % ٩٦ پروپيل نفتاليميد با راندمان    -N- نيترو  -٤
مشخصات    .  بود٢٥٨-oC٢٥٩دست آمده در اين واكنش به رنگ زرد مايل به قرمز بوده و داراي نقطة ذوب        ه محصول ب. استفاده گرديد

 . شرح زير بدست  آمدبه H-NMR و FTIRطيف 
C=C; ١٥٦٧ C=O str.; ١٦٦٥ و ١٦٢٧ CHstr., sat’d; ٢٩٥٥ N-H str.; ٣٤٢٨, ٣٣٥٢ , ٣٢٣٠ : υ max ( )cm−1 

ArCH bend. ٧٦٨ و ٩/٧٥٧  
NCH2);  , H٢( ٤-١٦/٤; CH2CH3) , H٢( ٧٠/١-٩/١ ,CH3); H(: ٩٨/٠-١/١)٣CDCl( 3δ 

-H);و ٢ H١( ٠٥/٨-١٤/٨ -H);و ٦ H١( ٦/٧-٧/٧ -H);و ٣ H١( ٨/٦-٩/٦ H broad exchangeable NH2);٩٦/٤ )٢  
-H).و ٧ -Hو ٥ H٤١/٨-٧/٨ )٢ 

بدين منظور ابتدا نيتريت سديم در  . ]۶[دي آزوتاسيون نفتاليميدها با استفاده از نيتروزيل سولفوريك اسيد انجام شد    
 به نيتروزيل سولفوريك اسيد oC١٠آمين مربوطه به آرامي در دماي زير . وجود آيداسيدسولفوريك غليظ حل مي شود تا تركيب مورد نظر ب

جهت آماده  . ]۱۵ ،۱۴[ در دماهاي بالاتر اين تركيب تجزيه شده و نيتروژن آزاد مي گردد     . اضافه مي شود تا نمك دي آزونيوم تشكيل گردد 
 پروپيل -N به آن اضافه شد تا ماده رنگزاي oC١٠به آرامي و در دماي  نفتل در الكل حل شده و نمك دي آزونيوم -سازي جزء كوپلر، بتا 

 .  بدست آمد٢٧٨-oC٢٧٩و نقطه ذوب % ٩٥ نفتل با راندمان - بتا-آزو-٤–نفتاليميد 
 . و آناليز عنصري به شرح زير استIRمشخصات طيف 

 

C=O str.; ١٦٨٦ و ١٦٤٩ CH str. Sat’d; ٢٩٥٠ OH str. Naphthol; ٣٤١٥ : υ max ( )cm−1 
CH Ar. Bend. ٧٧١ و ٥/٧٤٥ N=N; ١٤٤٤ C=C ; ١٥٧٥  

;% ٢٦/١٠ N, , ٦٥/٤ H , , ٣٥/٧٣    C ,) : تئوري (E.A. : Requires 
%٢/١٠ ,   N  ٨/٤  H , , ٥/٧٣ C ,) : محاسبه شده ( Found  

 
. محلولي از ماد ة رنگزا در كلروبنزن تهيه شدرنگزاي سنتز شده،  براي يافتن طول موج ماكزيمم جذب و ضريب جذب مولار مادة 

 ٩٦/٢*١٠٤ ننومتر و داراي ضريب جذب مولار ٥٢٥-٥٢٧اندازه گيريها نشان دادند كه اين مادة رنگزا داراي طول موج ماكزيمم حدود 
پروفيل نوار جذبي ماد ةرنگزا در    . تاين نتايج نشان مي دهند كه ماد ةرنگزا به رنگ قرمز بوده و از قدرت رنگي مناسبي برخوردار اس     . مي باشد
 . نشان داده شده است٢شكل 

 درصد از ماد ة رنگزا به  ٢ ، ١ ، ٥/٠ بدين منظور غلظت هاي. ماده رنگزاي سنتز شده جهت رنگرزي الياف پلي استر بكار رفت 
كالاها همگي رنگي    . استر استفاده شد بر روي پارچه پلي  oC١٣٥ در دماي  .R: L  50:1ديسپرس كننده با% ١اسيداستيك و % ٥/٠همراه 

بوده و در پساب حمام اول هيچ مقدار از مادة رنگزا وجود نداشت يعني ماد ةرنگزاي سنتز شده افينيته مناسبي نسبت به الياف پلي استر داشته  



  

 ٣ام گرفت كه نتايج آن در شكل آزمايشات اسپكتروفتومتري بر روي كالاي رنگرزي شده نيز انج. و يكنواختي خوبي نيز بر روي كالا دارد
 : به ترتيب عبارت بود از*b و *L* ، aمقدار . نشان داده شده است

٩٢٥/١١= b* ، ٤١٢/٦٢ = a* ، ٩٤/٤٣ =L* 

 انجام شد و مشخص    ISO 105/B و ISO 105/Cثبات نوري و شستشويي مادة رنگزاي سنتز شده نيز مطابق استانداردهاي   
 .مي باشد oC٢١٠ و ثبات تصعيدي ٤-٥ و لكه گذاري ٥ و ثبات شستشويي ٥-٦اي ثبات نوري گرديد كه اين مادة رنگزا دار

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  مادة رنگزاي سنتز شدهDSC -٢شكل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  طيف انعكاسي ماده رنگزاي سنتز شده بر روي الياف پلي استر-٣شكل 



  

 نتيجه گيري
اين ماده از طريق   . جهت تهيه مواد رنگزاي نفتاليميد مي باشد) ر قطران زغالسنگحاصل از تقطي(آسنفتين يك مادة اوليه با ارزش  

انجام يكسري فرآيندهاي شيميايي از قبيل نيتراسيون، اكسيداسيون، آمين دار كردن، احيا ، دي آزوتاسيون و كوپلينگ به مواد رنگزاي 
 . به رنگ قرمز رنگرزي نمايند و ثبات نوري و شستشويي خوبي نيز دارنداين مواد رنگزا قادرند الياف پلي استر را. ديسپرس تبديل مي شوند
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