
 

 
 
 

  دي اتيلN  ،-N– آزو -٤–  پروپيل نفتاليميد -Nسنتز مادة رنگزاي 
 تولوئيدين جهت رنگرزي الياف پلي استر-متا

 
 ٢فرحناز صدر دادرس. ١و٢، كمال الدين قرنجيگ ١، سيامك مراديان١*عليرضا خسروي

       ـ دانشگاه صنعتي اميركبير ١    
 ـ پژوهشكده صنايع رنگ ايران٢    

 
 چكيده

 
تولوئيدين از مادة   - دي اتيل متا -N ، N– آزو   -٤– پروپيل ـ نفتاليميد     N-در اين مقاله، سنتز مادة رنگزاي          

در اين راستا آسنفتين در يكسري واكنش به ترتيب نيترودار، اكسيده، آمين دار، . اولية آسنفتين مورد بررسي قرار گرفته است      
ه ب. دست آمد ه   دي اتيل  ـ متاتولوئيدين، كوپل گرديد تا مادة رنگزا ب          -NوN آمينو   -٤احيا و دي آزوته شده و با تركيب         

 ، كروماتوگرافي لايه نازك و       .FTIR   ، DSC   ، UV-Visمنظور آناليز و شناسايي مادة رنگزاي سنتز شده آزمايشات          
ضمناً خواص  . آناليز عنصري انجام گرفت و مشخص گرديد كه مادة رنگزايي با درجة خلوص خيلي بالا سنتز شده است                    

 رنگزا از   رنگرزي اين مادة رنگزا بر روي الياف پلي استر مورد بررسي قرار گرفت و مشخص شد كه ثبات نوري اين مادة                      
  . استoC١٩٠ و ثبات تصعيدي آن ٤-٥ و ثبات شستشويي آن از درجة ٥-٦درجة 

 
 

.زاي ديسپرس، رنگرزيآمينو نفتاليميد، شناسائي، ماده رنگ-٤آسنفتين، مشتق : واژه هاي كليدي  
 

 مقدمه
مواد رنگزاي آزو از لحاظ تجارتي مهمترين طبقه از مواد رنگزا هستند كه تقريباً بيش از نيمي از كل مجموع مواد رنگزاي توليد                           

ه اين طبقه   چنين بيشترين تعداد از مواد رنگزاي سنتز شده و بيشترين حجم از مقالات مربوط ب                هم. ]١[شده در جهان را تشكيل مي دهند       
 .]١[مي باشد 

A    
  

  معمولاً اجزاء       D و       A نشان مي دهند كه در آن                   N=Nساختار شيميايي مواد رنگزاي آزو را به صورت                     
 

                                                                        D          
وماتيك هاي استخلاف شده بنزني يا نفتاليني با گروههاي كربوكسيل و               بيشتر آر  D و   Aدر مواد رنگزاي قديمي       . آروماتيك هستند 

طور چشمگيري مورد   ه  خصوص تركيبات نفتاليميد ب   ه  هاي اخير هتروسيكل هاي آروماتيك و ب       حال در سال   هره  هيدروكسيل بودند اما ب   
 .]٢ و ٣[استفاده قرار گرفته اند 

 كه خود از تقطير قطران زغالسنگ بدست مي آيد، حاصل مي شوند و در ساخت مواد تركيباتي هستند كه از آسنفتين    ) ١(نفتاليميدها 
 ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ

 Email : A.Khosravi@aut.ac.ir  : مسؤول مكاتبات،  پيام نگار *
اين مواد سبب مي شوند كه مواد رنگزايي با قدرت رنگي زياد و              . آزو ديسپرس به عنوان جزء دي آزوته شونده به كار مي روند           مونورنگزاي  

 .]٤[درخشندگي بالا تهيه شوند كه قادرند الياف غيرآبدوست مثل پلي استر را با خواص ثباتي خوب رنگرزي نمايند 
 

mailto:A.Khosravi@aut.ac.ir


 

 
 
 
 
 
 

)١( 
  R= تيك، آلكيل و مشتقات آنها مشتقات آروما

 
 پيترز و همكارانش مواد رنگزاي     . مواد رنگزاي ديسپرس صورت گرفته است       تحقيقات زيادي بر روي نفتاليميدها جهت تهية          

يد و  دي اكس -٧و٧ دي كربوكسيليك انيدريد    -٤و٣– تيوزانتين   [K,L] نفتاليميد، مشتقات بنزو     -٨و١– نيترو   -٣–)  متوكسي آنيلينو  -٤ (-٤
 .]٥[مشتقات ايميدي آنها را سنتز نمودند و الياف پلي استر را رنگرزي كردند 

 آمينونفتاليميد را سنتز كردند و دريافتند كه اين          -٤ويچيفسكي و همكارانش نيز مواد رنگزاي بنزن آزو نفتاليميد تهيه شده از                
 .]٦و٧[د رنگزا بطور موفقيت آميزي بر روي الياف پلي استر به كار مي روند اين موا. تركيبات مي توانند بعنوان مواد رنگزاي ديسپرس بكار روند

لذا . از آسنفتين سنتز نشده است ) ٢( دي اتيل متاتولوئيدين  -NوN آزو   -٤ پروپيل نفتاليميد    N–مطابق با آخرين بررسي هاي ما تاكنون مادة        
مورد مطالعه قرار    آمده و سپس خواص رنگرزي آن بر روي الياف پلي استر              در اين مقاله ابتدا اين مادة رنگزا از مادة اوليه آسنفتين بدست             

 .گرفته است
 
 
 
 
 

)٢( 

 
 تجربيات 
از شركت آلدريچ و بي كرومات پتاسيم، اسيدنيتريك، پروپيل آمين، اتانول، نيتريت           % ٩٦ آسنفتين مصرفي با درجة خلوص        :مواد 

 .ين، از شركت مرك تهيه شده است دي اتيل متاتولوئيد- NوN ، سديم، اسيد كلريدريك
 . جهت آناليز نمونه هاي سنتز شده از تجهيزات زير استفاده شده است:تجهيزات

 
Spectrophotometer UV-Vis (9200 Cecil), FTIR (Nicholet) 
Spectrophotometer (Gritage Macbeth) 

 روش هاي سنتز
  gr٨/١٠استيك حل شده و با                   اسيد        gr٦٠ آسنفتين در           gr٤/١٥ : نيتروآسنفتين  -٥سنتز   

هاي  كريستال.  افزايش يافت و سپس سرد گرديدoC٧٠دماي مخلوط واكنش به . اسيد نيتريك به مدت يكساعت در دماي اتاق همزده شد         
ستاليزه اين كريستالها دو مرتبه با اتانول ري كري      . حاصل فيلتر شده و ابتدا با مخلوطي از اسيد استيك ـ آب و سپس آب شستشو داده شد                    

 .گرديدند
 

 اسيد استيك همراه با همزدن و         ml١/١٨٨ نيتروآسنفتين در     -٥ gr٩١/١٧:  انيدريد نفتاليك  -٨و١ - نيترو -٤سنتز  
 ساعت ريفلاكس ٦مخلوط واكنش به مدت .  اضافه شد ٦٥-oC٧٠ دي كرومات پتاسيم به آرامي در دماي        gr٧٧/١١٢. حرارت دادن حل شد   

جامد . رسوب حاصل با اسيد سولفوريك رقيق عمل شده و صاف گرديد          .  منتقل شده و رسوب فيلتر گرديد      سپس مخلوط واكنش به آب    . شد
محصول دو . محلول زيرصافي با اسيد كلريدريك اسيدي شده و جامد زردرنگ جدا گرديد. جوشانده و فيلتر شد   % ١٠حاصل با كربنات سديم     

 .مرتبه با اسيد نيتريك ري كريستاليزه شد



 

به .  اتانول حل شد    ml٤٠ انيدريد نفتاليك در      -٨و١ - نيترو -٤ از   ٤٤/١٩:gr پروپيل نفتاليميد  -N  - نيترو -٤سنتز    
 .محصول پس از فيلتراسيون دومرتبه با اتانول ري كريستاليزه گرديد.  پروپيل آمين اضافه گرديد و ريفلاكس شدgr٨/٠مخلوط واكنش 

 اسيد  ml٥ كلريد قلع و      gr٨/٣ اتانول،   ml٢٠ پروپيل نفتاليميد در      -N- نيترو -٤ از   gr١٣٦/١:  پروپيل نفتاليميد  -N– آمينو   -٤سنتز  
 .مادة حاصل فيلتر شده و دومرتبه با اتانول ري كريستاليزه شد.  ساعت ريفلاكس شد٢كلريدريك غليظ به مدت 

 كلريد قلع   gr٨/٣ اتانول،   ml٢٠ پروپيل نفتاليميد در     -N– نيترو   -٤ از   ١٣٦/١ gr : پروپيل نفتاليميد  -N- آمينو   -٤سنتز  
 .مادة حاصل فيلتر شده و دو مرتبه با اتانول ري كريستاليزه شد.  ساعت ريفلاكس شد٢ اسيد كلريدريك غليظ به مدت ml٥و 

دماي اين .  اضافه شد  oC١٠ نيتريت سديم به آرامي در دماي زير         g٢٨/٠ اسيد سولفوريك غليظ     ml٥/٢به  : سنتز مادة رنگزا  
 كاهش يافته و به آن ابتدا       oC١٠دماي محلول واكنش تا زير      .  افزايش يافت تا تمامي نيتريت سديم در اسيد حل شوند            oC٦٥مخلوط تا   
/gr٦٦پس از پايان واكنش كه سه ساعت طول كشيد      .  اسيد استيك اضافه شد    ml٥/١ پروپيل نفتاليميد و سپس      -N– آمينو   -٤يك گرم   

٠ Nو-N  تولوئيدين در    - دي اتيل متا mlآب و    ١٠ mlنمك دي آزونيوم به آرامي به جزء جفت شونده        . حل شد % ٣٠ اسيد كلريدريك    ٨/٠
محصول تشكيل شده پس از سه ساعت فيلتر      .  افزايش يافت  ٤-٥ مخلوط واكنش با افزايش استات سديم به         pH.  اضافه شد  oC٥در دماي 

محصول با اسيداستيك گلاسيال ري كريستاليزه     . ستشو داده شد  و در نهايت با آب ش      % ٥شده و ابتدا با آب جوش و سپس با اسيداستيك             
 .گرديد

جهت . دست آمد ه   طيف  جذبي مادة رنگزا در حلالهاي  كلروبنزن، متانول و متانول اسيدي ب             :مشخصات طيفي مادة رنگزا     
lهايي با غلظت   تعيين ضريب جذب مولار مادة رنگزا محلول      

molاز مادة رنگزا در كلروبنزن     ٤/٢*١٠-٥ و   ٦/١*١٠-٥ ،   ١*١٠-٥ ،   ٦*١٠-٦ 
 o١٠ضمناً منحني انعكاسي طيفي مادة رنگزا بر روي الياف پلي استر در يك دستگاه اسپكتروفتومتر انعكاسي با زاوية مشاهدة                        . تهيه شد 

 .اندازه گيري شد
 

 :نتايج و بحث 
. ]٨[ نيتروآسنفتين است    -٥اي اتاق واكنش دهد محصول اصلي       وقتي كه آسنفتين با اسيدنيتريك در حضور اسيداستيك در دم           

بررسي ها نشان مي دهند كه واكنش هاي جانشيني الكتروفيلي .  در آسنفتين هدايت كننده موقعيت ارتو و پارا مي باشند-CH2هاي  زيرا گروه 
هاي   بدست آمده در اين واكنش داراي كريستال        محصول. ]٨[آسنفتين و مشتقات آنها خيلي آسانتر منجر به ايجاد موقعيت پارا مي شوند             

 -NO2وضوح  ه   سنتز شده نيز ب     نمونة FTIRطيف  . بود% ٦/٨٨ و راندمان    ١٠١-oC١٠٢سوزني شكل و زرد رنگ و داراي نقطة ذوب           
 . نشان مي دهدCm-1٩٦/١٥٠٨ و Cm-1١٣٢٦غيرقرينه و قرينه را در نواحي 

كار گرفته شد ولي بهترين روش استفاده از بي كرومات پتاسيم          ه  هاي مختلفي ب   ك روش  انيدريد نفتالي  -٨و١ نيترو   -٤براي تهية    
 ذوب   نشان داد كه مادة سنتز شده داراي نقطة DSC. دست آمد ه  ب% ٥٥/٤٥در اين واكنش محصولي با راندمان       . در محيط اسيداستيك بود   

oCضمناً طيف   . ]٩[ است كه با اعداد داده شده در مراجع كاملاً مطابقت دارد             ٢٣١-٢FTIR   حضور C=0      كششي را در محدودة Cm-1 

 -٤بررسي هاي حاصل از آناليز عنصري   .  نشان مي دهد  ٧٦/١٥٢٦ و   Cm-1٩١/١٣٠٢ كششي را در نواحي      -NO2 و   ٣٢/١٧٨٧ و   ٨٨/١٧٥٦
 ).١جدول ( ارد انيدريدنفتاليك نيز نشان مي دهد كه نمونة سنتز شده با فرمول مولكولي اين ماده تطابق د-٨و١نيترو 

 
 
 
 
 
 

  بررسي هاي حاصل از آناليز عنصري-١جدول 
 نام تركيب يافت شده محاسبه شده

C H N O C H N O  
  انيدريدنفتاليك-٨و١ نيترو -٤ 32.50% 5.6% 2.4% 56.5% 32.89% 5.76% 2.05% 59.3%
  پروپيل نفتاليميد-N- نيترو-٤ 22.50% 9.8% 4.4% 63.3% 22.54% 9.85% 4.23% 63.38%
  پروپيل نفتاليميد-N– آمينو -٤ 13.4% 11.0% 5.6% 70.0% 12.61% 11.02% 5.51% 70.86%



 

 مادة رنگزا  8.55% 12.9% 6.43% 72.1% 7.47% 13.08% 6.54% 72.89%
 
 

. يد مي باشد ايميددار كردن انيدريدهاي حلقوي يك واكنش جانشيني نوكلئوفيلي است كه در آن آمين عامل حمله كننده به انيدر                  
 انيدريدنفتاليك با پروپيل آمين واكنش داده شد و          -٨و١ نيترو   -٤بنابراين  . اين واكنش در محيط الكلي و تحت ريفلاكس انجام مي گيرد           

نتايج  . است oC١/١٣٧هاي زردرنگ بود داراي نقطة ذوب          اين محصول كه داراي كريستال     . بدست آمد % ٣٥/٧٣محصولي با راندمان     
 . پروپيل نفتاليميد مطابقت مي كند-N– نيترو -٤ليز عنصري نيز نشان مي دهد كه مادة سنتز شده با فرمول مولكولي حاصل از آنا

براي احياء تركيب نيترو و تبديل آن به آمين از كلريد قلع در محيط اسيدي استفاده شد و محصولي به رنگ زرد كه فلورسنس سبز دارد                               
/Cm-1٦٢ و   Cm-1٣٧/١٣٤٥هاي ناحية     نمونة سنتز شده نشان داد كه پيك        FTIRطيف  . بود% ٩٦راندمان اين واكنش    . بدست آمد 

دهندة تبديل    نشان ٣٤٢٨ و   ٣٣٥٢،  Cm-1٣٧٣٠ در ناحيه    -NH(str) ست حذف شده و حضورگروه     ا -NO2(str) كه مربوط به     ١٥٢٥
NO2-    به NH2- ضمناً نتايج حاصل از     ). ١جدول  (بررسي هاي حاصل از آناليز عنصري نيز اين موضوع را تاييد مي كند                  .  است

 به اثبات رسيده    DSCاين موضوع از طريق      . شده است كروماتوگرافي لايه نازك نشان مي دهد كه محصولي با درجة خلوص بالا تهيه                
 . بود٢٥٧-oC٨نقطة ذوب محصول . است

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  پروپيل نفتاليميد-N– آمينو -٤ FTIR طيف -٢ شكل                         پروپيل نفتاليميد -N– آمينو -٤ DSC -١شكل        
 

 و تنها نياز ]١٠[آزو نفتاليميد است مونوهم جهت تهية مواد رنگزاي ديسپرس       واسطة م   پروپيل نفتاليميد يك مادة    -N– آمينو   -٤
بدليل حضور دو گروه كربونيل در ساختار اين تركيب خاصيت . به يك واكنش دي آزوتاسيون و كوپلينگ با يك جزء جفت شوندة مناسب دارد
عامل حمله . تريت سديم در محيط اسيد سولفوريك استفاده شد     بازي آن به شدت كاهش پيدا كرده لذا جهت تهية نمك دي آزونيوم آن از ني              

+− كننده در اين و اكنش    
4HSONO   پس از پايان واكنش نمك دي آزونيوم به آرامي به كوپلر . ]١١[ استNوN- دي اتيل متاتولوئيدين 

 دي اتيل متاتولوئيدين با     -NوN- آزو -٤–نفتاليميد   پروپيل   -Nمادة رنگزاي قرمز مايل به آبي         . محلول در اسيدكلريدريك اضافه شد     
 .بدست آمد% ٢/٧٨راندمان 

ك و   ناز ، كروماتوگرافي لاية   FTIR    ، DSC    ، C.H.Nجهت شناسايي و آناليز مادة رنگزاي سنتز شده آزمايشات               
 نيز  DSC . ]١٢[د دارد  پيوند آزو وجو   Cm-1٨٦/١٥٨٧ نشان داد كه در ناحيه        FTIRطيف  .  انجام گرفت  UV-Visاسپكتروفتومتري  

كروماتوگرافي لاية نازك نيز نشان داد كه مادة  حاصل          .  دارد oC٧٦/١٥٧نشان داد كه مادة سنتز شده تنها يك پيك شارپ با نقطة ذوب                
 طيف  .بررسي هاي حاصل از آناليز عنصري نيز نشان دادكه مقادير تجربي با مقادير محاسبه شده كاملاً منطبق است                    . تنها يك جزء دارد   

FTIR نشان داده شده است٣ مادة رنگزاي سنتز شده در شكل . 
 
 
 
 
 
 



 

 
 
 
 
 
 
 

          
 

  مادة رنگزاFTIR طيف -٣شكل 
 

 مادة رنگزاي سنتز شده در كلروبنزن نشان داد كه اين تركيب داراي طول موج ماكزيمم                .UV.Visبررسي هاي حاصل از طيف     
nmو ضريب جذب مولار    ٣/٥٣٤ mol.cm/L ١٨/٣١٤٢٠=ε         طيف جذبي اين مادة رنگزا     .  است كه قدرت رنگي بالايي را نشان مي دهد

 نيز نشان مي دهد كه طول موج ماكزيمم جذب به ترتيب             M١٠اسيد سولفوريك   + ، متانول   M١اسيد سولفوريك   + در متانول، متانول     
nm١،  ٤/٥٤١ nm٥/٥٣٤ nmي سنتز شده به نوع الكترون هاي غيرمستقر در كروموژن هاي دهنده ـ              رنگزا رنگ ماده .  مي باشد ٥/٥٤٣

روي گروه ايميد در تغيير رنگ    Rكه ماهيت استخلاف     مشاهده نمود، در حالي   ) ٣(گيرنده آزو بستگي دارد و اين پديده را مي توان در شكل            
 روي جزء كوپلر و يا گروه گيرنده در موقعيت ارتو نسبت            هاي دهنده اضافي بر    وسيله استخلاف گروه  ه  رنگ ماده رنگزا ب   . خيلي مهم نيست  

 . تحت تاثير قرار مي گيرد]١١[به اتصال آزو در باقيمانده نفتالين 
مي باشد، مي تواند از   ) ٣(در اين ماده رنگزا اثر باقيمانده نفتيل در جزء دي آزو و دو استخلاف گروه كربونيل كه هيبريد ساختار                       

 .نشان داده شده است) ٤(ي نتيجه شود، كه در ساختار غيرمستقر بودن الكترون
كار ه براي رنگرزي الياف پلي استر ب    LYOPRINT EV مادة رنگزاي سنتز شده پس از ميكرونيزه شدن در ديسپرس كنندة            

نعكاس طيفي  منحني ا .  است -٤/١٢ و   ٤/٣٥،  ٢/٢٩ به ترتيب  *bو *L*   ، aاز مادة رنگزا مقادير     % ٥رفت و مشخص گرديد كه در غلظت         
 .  استoC١٩٠ و ثبات تصعيدي آن ٥-٦ ،  ثبات نوري ٤-٥ ضمناً ثبات شستشويي آن.  است٤كالاي رنگرزي شده مطابق شكل
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  رنگزاي سنتز شده  ـ منحني انعكاسي مادة٤شكل

 
 نتيجه گيري

 دي اتيل متاتولوئيدين يك مادة رنگزاي ديسپرس با ارزش است كه             -′NوN– آزو   -٤–پروپيل نفتاليميد    -N مادة رنگزاي  
 . قدرت رنگي آن براي عرضة تجارتي خوب است و رنگ قرمز مايل به آبي ايجاد مي كند. ثباتهاي عمومي خوبي بر روي الياف پلي استر دارد

تين در طي انجام يكسري واكنش هاي نيتراسيون، اكسيداسيون، آميناسيون، احيا،           اين مادة رنگزا با خلوص بسيار بالايي از مادة  اوليه آسنف            
 .دست مي آيده دي آزوتاسيون و كوپلينگ ب
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