
 

   1 

 

 مياييپژوهشكده توسعه صنايع شي 

       

 

 

 

 

 فاز تولید نمونه آزمایشگاهی
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 مياييپژوهشكده توسعه صنايع شي 

 هاسنتز ایمیدازولین

ها واکنش یک اسید چرب )از جمله اولئیک ایمیدازولینبهترین روش و معمولترین روش برای سنتز 

 یا تترا ین، تری آمینی وهای اتیلن دی آمترکیب بااسید، استئاریک اسید، پالمتیک اسید، لوریک اسید و ...( 

در شرایط مختلف دمایی و در اثر واکنش اولئیک اسید با دی اتیلن تری آمین . (1-2)شکل باشدآمینی می

ه ببیس آمید و بیس ایمیدازولین  ،تترکیباهای مختلف اسید به آمین همچنین در محیط خنثی و با نسبت

براساس محیط و شرایط مختلف ترکیب درصد مواد  که تواند تشکیل گرددمیعنوان محصول جانبی واکنش 

 [.04-53] (1-2)جدول سنتزی متغیر می باشد

 

 

 

 سنتز ترکیبات ایمیدازولینی و مشتقات دیگر -1  -2شکل 
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 رایط سنتز برخی ترکیبات ایمیدازولینیش -1جدول 

 شرایط واکنش OA:DETA نسبت  نمونه

1 1/1:1 

 3 برایسانتیگراد   درجه 264

 ساعت

 0 برای  خالص سازی با نیتروژن

 ساعت

2 1/1/2 

 5 برایدرجه سانتیگراد  164

 ساعت

 5برای سانتیگراد  درجه 204

 ساعت

 0برای   نیتروژنخالص سازی با 

 ساعت

3 1:2/1 
 2 برایسانتیگراد  درجه173 

 ساعت

4 1/1 

 2برای درجه سانتیگراد  163

 ساعت

 0برای   نیروژنخالص سازی با 

 ساعت

1 2/1 
 3برای سانتیگراد  درجه 174

 ساعت

 

مخلوط سنتزی و میزان محصولات جانبی که احتمال تشکیل دارند مورد  LC-MSبا استفاده از تکنیک 

می توان گفت بهترین نسبت اسید به  LC-MSبا توجه به نتایج بدست آمده از آنالیز بررسی قرار گرفت. 

با  ،که بیشترین درصد ایمیدازولین و کمترین درصد محصولات جانبی را دارد ،می باشد 1/1:1آمین نسبت 

یکی از . (2-2) جدول بیس ایمیدازولین تشکیل شده نیز بیشتر می شود 2به  1افزایش نسبت اسید از 
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 [.53]تجزیه و جدا شدن گروه جانبی روی حلقه می باشد ،تواند تشکیل گرددمحصولات جانبی که می

 

 کاهش ایمیدازولین -2-2شکل               

 

محصولات جانبی و درصد آنها در سنتز مشتقات ایمیدازولینی -2-2جدول   

HPLC Area (%) 

 نمونه
 ایمیدازولین

(FW 763) 

 آمید

(FW 763) 

 ایمیدازولین*

(FW 706) 

بیس 

 ایمیدازولین

(FW 616) 

بیس 

 ایمیدازولین

(FW 671) 

1 77 4 7 10 4 

2 35 4 4 07 4 

5 24 06 4 13 11 

0 37 11 7 17 3 

3 11 4 1 70 7 

بیواکنش تخر بدست آمده از نیدازولیمیا    * 

 بخش تجربی

 (OIسنتز اولئیک ایمیدازولین )

 مول 1. آزمایشگاهی تهیه شداتیلن تری آمین و اولئیک اسید  با استفاده از واکنش دی OI بازدارنده

ی سه دهانه مجهز به ترموکوپل، همزن مغناطیسی، قیف قطره چکان و تله ml  144اولئیک اسید در یک بالن
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از دی اتیلن تری آمین به آن مول  1/2 گرم شد و سپس C° 64 دین استارك افزوده شد. محلول تا دمای

 ساعت در این دما باقی ماند تا آب به 0شد و به مدت گرم   C° 164 پس از آن مخلوط تا دمای. افزوده شد

در این مرحله رنگ ترکیب از زرد روشن به قرمز تیره تغییر دین استارك جمع شود. در وجود آمده از واکنش 

ساعت مخلوط در این دما قرار گرفت در طی این مدت  1افزایش یافته و به مدت  C° 204 سپس دما بهیافت. 

روی محلول قرار گرفت و سرعت چرخش همزن مغناطیسی هم بیشتر شد تا به راحتی آب جریان نیتروژن بر 

ساعت دیگر دمای  2ی واکنش همراه گاز نیتروژن خارج شود. در مرحله بعد به مدت تولید شده در ادامه

ه سرد شد و با آب و کلروفرم تا دمای آزمایشگاثابت نگه داشته شد و پس از آن   C° 204 محلول در

باشد. آب جمع شده در دین استراك درصد می 14سازی شد. بازده اولئیک ایمیدازولین سنتز شده حدود خالص

 [.56] باشدمیلی لیتر می 3/5حدود 

 

 (OI) اولئیک ایمیدازولین واکنش سنتز -5شکل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 سنتز اولئیک ایمیدازولینمراحل  -0شکل 
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 شرایط مختلف سنتز اولئیک ایمیدازولین -5جدول 

 نسبت                شرایط واکنش

OA:DETA 
 نمونه

بدون حضور گاز 

 نیتروژن

3 h 

2 h 

161 °C 

221 °C 
1/2     1 

h 24 

h 4 

 °C161 

 °C221   
1/2 2 

 h 24 در حضور گاز نیتروژن

h 1 

 °C161 

 °C221 
1/2 3 

 در حضور گاز نیتروژن
1 h 

4 h 

 °C161 

 °C221 
1/1/1 4 

بدون حضور گاز 

 نیتروژن
             

2h 
 °C171 

2/1 
1 

 

 (CI) سنتز کاپریلیک ایمیدازولین

 مول 1. اسید آزمایشگاهی تهیه شدکاپریلیک  اتیلن تری آمین و با استفاده از واکنش دی CI بازدارنده

ترموکوپل، همزن مغناطیسی، قیف قطره چکان و سه دهانه مجهز به ml   144اسید در یک بالنکاپریلیک 

از دی اتیلن تری آمین به مول  3/1 گرم شد و سپس C° 64 ی دین استارك افزوده شد. محلول تا دمایتله

ساعت در این دما باقی ماند تا آب  0گرم شد و به مدت  C° 164 پس از آن مخلوط تا دمای. آن افزوده شد

ساعت  1افزایش یافته و به مدت  C° 223  استارك جمع شود. سپس دما به دیندر وجود آمده از واکنش  به

مخلوط در این دما قرار گرفت در طی این مدت جریان نیتروژن بر روی محلول قرار گرفت و سرعت چرخش 

ی واکنش همراه گاز نیتروژن خارج شود. همزن مغناطیسی هم بیشتر شد تا به راحتی آب تولید شده در ادامه

تا دمای ثابت نگه داشته شد و پس از آن  C° 223 ساعت دیگر دمای محلول در 2حله بعد به مدت در مر

آزمایشگاه سرد شد و با آب و کلروفرم خالص سازی شد. بازده کاپریلیک ایمیدازولین سنتز شده باید حدود 
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 [.57]درصد باشد 14

 

 (CI) کاپریلیک ایمیدازولینواکنش سنتز  -3شکل 

 

 شرایط مختلف سنتز کاپریلیک ایمیدازولین -0جدول 

 شرایط واکنش                        
  نسبت مولی  

CA: DETA 
 نمونه

 نیتروژن در حضور گاز

3 h 

2 h 

 161 

°C 

 221 

°C 

1/1:1 1 

h2 
 

°C171  
2/1 2 

 

 

 بررسی ساختاری ترکیبات سنتز شده

(. این واکنش 2ایمیدازولین از واکنش اولئیک اسید با دی اتیلن تری آمین تهیه شد )شکل اولئیک 

شرایط مختلف سنتز اولئیک ایمیدازولین را  1در شرایط مختلف )دما، زمان، نسبت مواد( انجام شد. جدول 

یید ارد. به منظور تابرای اولئیک اسید و دی اتیلن تری آمین بیشترین بازده را د 1:  3/1نشان می دهد، نسبت 

 NMR-H¹ ( وBRUKER ، 07VERTEXمدل) FTIR سنتز شده از طیف سنجی OI ساختار بازدارنده
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 NMR-H¹ طیف(7-2)، شکل FTIR طیف (6-2)استفاده شد. شکل  (BRUKER ،MHz  077مدل)

ارتعاش مربوط به  cm1606-1 پیک ظاهر شده در FTIRدر طیف  بازدارنده سنتز شده را نشان می دهد.

مربوط به ارتعاشات کششی  2720و  cm 2135-1های دوگانه ظاهر شده دراست. پیک C=N کششی

مربوط به ارتعاش  cm5274-1 درو پیک ظاهر شده  است. 3spهای آلیفاتیک در پیوند با کربن هیدروژن

 است. N-Hپیوند  کششی

 

 

 

 

 (OI)واکنش سنتز اولئیک ایمیدازولین  -3شکل

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 نمونه بازدارنده سنتز شده IRطیف -6شکل 
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(. به طور کلی پیک هیدروژن 0بازدارنده در حلال کلروفرم دوتره ثبت شد )شکل  NMR-H¹طیف 

به سه گروه تقسیم می شود. گروه اول پیک هیدروژن برای زنجیره هیدروکربنی است که  OIبرای بازدارنده 

 5های شماره می باشد. گروه دوم پیک هیدروژن برای کربن ppm 16/4-2/2جا به جایی شیمیایی در حدود 

ولین است. آخرین پیک هیدروژن مربوط به حلقه ایمیداز ppm 3/2-1/2در جا به جایی شیمیایی حدود  0و 

می باشد. تقریبا پیک هیدروژن برای حلقه ایمیدازولین در  ppm 23/5-3/5جایی شیمیایی بهدر حدود جا

جایی شیمیایی . پیک مشخص شده در جابه[02و01]می باشد  ppm 50/5-60/5جایی شیمیایی حدود جابه

ppm 0/3  مربوط به پیوند غیر اشباع در زنجیره هیدروکربنی است. طبق اطلاعات بدست آمده از طیف-H¹

NMR  می باشد. اطلاعات بدست آمده از  1می توان نتیجه گرفت که ترکیب سنتز شده منطبق با شکل

 آورده شده است. 2در جدول شماره  NMR-H¹طیف 
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 بازدارنده سنتز شدهنمونه  NMR-H¹طیف -7شکل  

 

 نمونه بازدارنده سنتز شده 0MHz, CDCl 077(NMR -H¹(های طیف داده -4جدول 

 شماره کربن (ppmاولئیک ایمیدازولین)

23/5 – 3/5   

2/3–2/1  

2/2–2-1/5-1/6  

3/0 

4/16   

2-1 

0-5 

1-7-6-3 

7 

14 
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 نمونه سنتز شده اولئیک ایمیدازولین در عدم حضور گاز نیترون IRطیف  -1شکل 
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 نمک آمین IRطیف  -7شکل 
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مول  3/1مول اولئیک اسید و  1مرحله اول واکنش سنتز اولئیک ایمیدازولین با نسبت  IRطیف  -14شکل 

  ساعت 3به مدت   1641Cدی اتیلن تری آمین در دمای
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مول اولئیک اسید و  1مرحله دوم واکنش سنتز اولئیک ایمیدازولین با نسبت  IRطیف  -11شکل 

 C  204°مول دی اتیلن تری آمین در دمای 3/1
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مول  2اسید و  اولئیکمول  1نمونه سنتز شده اولئیک ایمیدازولین با نسبت  IRطیف  -12شکل 

 C 204° دی اتیلن تری آمین در دمای 
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 ایمیدازولین صنعتی IRطیف  -15شکل 

 

 



 

   18 

 

 مياييپژوهشكده توسعه صنايع شي 

 

 

مول از  1مول از اولئیک اسید و 2 نمونه سنتز شده بیس ایمیدازولین با نسبت  IRطیف  -10شکل 

 دی اتیلن تری آمین
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مول دی  3/1مول اولئیک اسید و  1نمونه سنتز شده اولئیک ایمیدازولین با نسبت  IRطیف  -13شکل 

 ساعت 20مدت به  C 164°    اتیلن تری آمین در دمای 
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 نمونه سنتز شده کاپریلیک ایمیدازولین IRطیف  -17شکل 
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 نفتتهیه فرمولاسیون بازدارنده اولئیک ایمیدازولین به عنوان بازدارنده خوردگی محلول در 

ز اولئیک ایمیدازولین سنتز شده، در فرمولاسیون بازدارنده اولئیک ایمیدازولین درصدهای متفاوتی ا

-فرمولاسیون 2، ایزوپروپانول، آب و اسید استیک استفاده شد. در جدول زایلن، نونیل فنولبنزالکونیوم کلراید، 

 .های مختلف با ترکیب درصد متفاوت از مواد آورده شده است

 نفتهای مختلف بازدارنده محلول در فرمولاسیون -3جدول 

شماره 

 نمونه

OI%  بنز آلکونیوم

 کلراید%

ایزوپرو  زایلن%

پانول 

% 

نونیل 

 فنول%

استیک 

 اسید%

تست 

حلالیت 

در 

 گازوئیل

pH 

 14 محلول - 14 14 34 - 54 1

 5/12 محلولنا - 14 14 54 - 34 2

 1/7 محلول 13 14 3 14 14 34 5

 2/6 محلولنا 54 3 3 14 14 34 0

 5/14 نامحلول 14 14 3 14 3 64 3

 0/7 محلول 1 3 14 - 14 3 64 6

 3/1 محلول 13 13 - 13 3 34 7

 2/14 محلول - 14 14 34 - 54 1

 14 محلولنا - 14 14 54 - 34 7
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شماره 

 نمونه

OI%  بنز آلکونیوم

 کلراید%

نونیل  زایلن%

 فنول%

تست  گازوییل

حلالیت 

در 

 گازوئیل

pH 

 12 محلول 33 3 14 3 54 14

 12 محلول 04 3 3 14 34 11

 12 محلول 64 - - 13 23 12

 12 محلولنا 64 3 3 3 23 15

 12 محلولنا 74 3 - - 23 10

 

 

 مقایسه میزان اسیدیته نمونه بازدارنده خوردگی سنتز شده با نمونه های صنعتی -7جدول 

pH گیدنمونه بازدارنده خور 

 تهران 48:4

 آزادگان 7:1

99:3 98-163 

9:4 WS-86 

7:4 
تهیه شده با  بازدارنده خوردگی

 اسید کلریدریک 

6:1 
تهیه شده با  بازدارنده خوردگی

 اسید استیک
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 آزمون ویل تست

 یدمادر  3-2پنج نمونه آمده در جدول  برایت آزمون ویل تس ،بازدارنده خوردگیکارایی به منظور ارزیابی 

ساعت انجام  20به مدت هیدروژن سولفید از گاز  344ppm غلظت  فشار جو باتحت  ،درجه سانتیگراد 64

 4 3های جدول نمونهبرخی میزان حفاظت برای . شد
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 نمونه بازدارنده خوردگی میزان حفاظتنتایج  -17شکل 
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