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النووي وتقنية الرنين FT-lR شخصت المركبات المحضرة بالطرق الطيفية مثل تقنية الاشعة تحت الحمراء و

  .بالاضافة الى اطياف الكتلة DEPT-135وNMR-C13وNMR-H1المغناطيسي للهيدروجين والكاربون 
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 ةالمركبات الحلقيه لغير المتجانس 1-1  

المركبات الحلقية غير المتجانسة هي المركبات التي تحتوي في تركيبها على ذرة مغايرة واحدة او اكثر 

يعتبر النتروجين والاوكسجين والكبريت  .وغالبية هذه الانواع الشائعة تحتوي على ذرات الكربون بنسبة عالية

من اكثر الذرات غير المتجانسة انتشارا كذلك فان المركبات الحلقية غير المتجانسة قد تكون مشبعة او ,[1]

حيث طبيعتها اعتمادا على تركيبها الكيميائي هذه المركبات واسعة الانتشار في الطبيعة وهي اروماتية من 

ضرورية للحياة في صور متعددة منها كنواتج طبيعية مثل الاحماض النووية والانثوسيانين والفلافونات 

بالاضافة الى ذلك فان بعض الفيتامينات تحتوى على مركبات حلقية غير  [2]والقلويدات الموجودة في النباتات

المركبات هناك العديد من  ميدازول وحلقات الاندول الاميدازولتحتوى على الأ [3]متجانسة والبروتينات

الحلقية غير المتجانسة التي يمكن الحصول عليها فقط من خلال التحضيرات المختبرية لها صفات مفيدة 

 .[4] كمبلمرات مشاركة  كمركبات كيميائية علاجية وكعقاقير واصباغ و

 

 المتجانسة غير الحلقية المركبات تصنيف 1-1-1 

Classification of heterocyclic compounds 

الى المركبات ذات الحلقة الثلاثية والحلقة الرباعية والحلقة الخماسية   المتجانسة غير الحلقية المركبات تصنيف

  ....الخ(السداسيةوالحلقة 

الاقل ويمكن ان تكون هذه  علىذرتين مختلفتين و المركبات الحلقية غير المتجانسة تمتلك تركيبا حلقيا ذ

واسعا هي الترايازول  ا"ومن المركبات الحلقية التي لاقت اهتمام ةماتيوالاروفاتية لة الاصفالمركبات ذات ال

( و مركبات ايمين وتمتلك هذه المركبات فعالية بايولوجية DHPs1,4وومركبات ثنائي هايدرو بردين) 

 [5]يهذا النوع ه لىوصناعية وطبية ومن امثلة ع
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 (1الشكل رقم )

 

 Dihydropyridines (DHPs)                          مركبات الثنائي هايدروبريدين  1-2

نتروجين    ذرة نائي هايدروبريدين صنف من المركبات الحلقية السداسية غيرمتجانسة التي تحتوي على ث

 ( نظريا توجد خمسة ايزومرات من ( Dihydro derivatives azinesوتسمى  1تحمل الرقم  

DHPsلكن المثبت منهاعملياً الايزومرين الموضحة في اسفل-DHPs) 1,4) و(1,2-DHPs) .[7] 

 (2الشكل )

 

ثنائي -4,1 )يحضَر.[8]من الهدرجة الجزيئية لمركب البيريدينينتج  هو مركب كيميائي [8] هيدرو البيريدين

من أجل الحصول على بشكل نقي من تفاعل بيريدين مع معقدات المغنسيوم والزنك العضوية  (هيدرو بيريدين

انة يمثل من اهم    المجالات الطبية  تستخدم مركبات ثنائي هيدرو البيريدين في[9]من البيريدين  مشتقات
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وشهد استخداما واسعا في علاج . [10]الكالسيوم من أجل علاج فرط ضغط الدممجموعات تعديل قنوات 

 من صنف فينيل ألكيل أمين مثل فيراباميل والتي لها تأثير مباشر على القلبامراض القلب  والاوعية الدموية 

، فإن مركبات ثنائي هيدرو البيريدين لها آلية تأثير انتقائية على الأوعية الدموية في تخفيض ضغط [11]

للتدرن ، ، مضاد نشط [13]مضاد للذبحة الصدرية  ، مضاد للأورام ، مضاد نشط للالتهابات  .[12]الدم

.,كما انة يظهر مضادا للبكتيريا,مضاد للسرطان مضاد للاختلاج يقي من الإجهاد ,مسكن نشط  ، مضاد التخثر

ولحماية لجهار العصبي, ومنشط  , مضاد الملاريا ,[14], مضادا للتخثر , مضاد اللاكسدة , مضاد للقرحة 

 .[16],ومثبطات لفيروس نقص المناعة البشرية  [15]للخصوبة 

  

1,4 ) [17]  -D HPs (Diludine) حد مشتقات ثنائي هايدرو بردين)أهو   ديلودين    

 له في الزراعة كمحفز للنمو وحامي للماشية.نظرا لخصائصة الواقية من الاشعاع , ديلودين  الاسم التجاري

(diethone)   في [7]الاشعاعي في علاج مرضى السرطانالاثارالجانبية للعلاج لة تقليل الطبي الاستخدام .

وية مصحوبة بالربو القصبي وارتفاع ضغط الدم الحالات التى يكون فيها يكون فيها امراض والاوعية الدم

الرئوي ويختلف الديلودين اختلافا كبيرا عن الادوية المضادة للكالسيوم النموذجيه.لة انشطة منشط الذهن 

وتحسن الذاكرة ومضاد للاختلال ,ومضاد للسموم ,ويستخدم في علاج مرض السكر وانه قادر على منع 

 .[18](2مكن  تحضيرديلودين من خلال معادلة رقم )يالاضطرابات التكيسية العصبية 
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 ) (1,4DHPs( يمثل تراكيب مجموعة من عقاقير المشتقة من ثنائي هايدرو بردين11-جدول رقم )

 واستخداماته

 

 

 اسم المركب تركيبة استخدامه

وعلاج فقر الدم الحاد يستخدم  لعلاج فقر الدم 

بسب سوء التغذية ويعالج ايضا نقص فيتامين 

12B[40]ويستخدم في حالات امراض الكلى . 

 

Foridone 

يستخدم لتخفيف الحرقة المرتبطة مع عسر 

الهضم ,وعلاج لقرحة الاثني عشر وايضا علاج 

 .[40]لتهاب المرئ

 

Glutapyrone 

يستخدم لعلاج لذبحة الصدرية المستقره 

والمزمنه , وايضا لعلاج فرط ضغط الدم وايضا 

 .[40]لعلاج اختلال وظيفة الكلى  

 

Feidipine 

يستخدم في فشل القلب قبل العمليات الجراحية 

ويقلل من ضغط داخل الاوعية وايضا لايصال 

 [40]الاوكسجين في المرضى من ذبحة تشنجية 

 

Nifedipine 

يستخدم لعلاج الرمع العضلي ومشاكل الكلى 

 [40]ويستخدم احد وسائل منع الحمل 

 

Cerebrocrast 



                 المقدمة ⁂                                                                      ⁂الفصل الأول 

  المقدمةالمقدمة 

 
 

5 

 

 

 (DHPs 1,4-) حضير ثنائي هايدرو بردينائق تطر 1-2-1

( هيدروبيريدين. DHPs_1,4)مختلفين لتخليق  باحثينتم اقتراح طرق مختلفة من قبل 

الالديهايد مع الديميدون  ( عن طريق تفاعلDHPs -1,4ثنائي هيدروبيريدين ) ) (Kudangaالباحثحضر

مع وقت تفاعل  بحصيلة عالية( يعطي ناتج deep eutecticSolventوالامينات المختلفة باستخدام مذيب )

  (2المعادلة رقم )كما في  .[19]قصير امد

 

كعامل مساعد (1VBفيتامين ) باستخدام  ( DHPs-1,4)ثنائي هيدرو بيريدين( Ramazan(حضرالباحث 

في وسط الديميدون والامينات المختلفة ( مع )الديهايد  من خلال مزج ثلاث مواد في دورق دائري  غير مكلف

 (3رقم ).كما في معادلة  [20]عالية ذو حصيلةناتج مائي يعطي 

 

 



                 المقدمة ⁂                                                                      ⁂الفصل الأول 

  المقدمةالمقدمة 

 
 

6 

 

 

عن طريق تفاعل  ((Kayaمن قبل الباحث  (DHPs-1,4)يمكن تحضير ثنائي هايدرو بردينا"يضأو

( مع الامينات المختلفة وصعد المزيج ارجاعيا في الايثانول p-methoxy benzaldehdeالديميدون  مع )

 (1. كما في مخطط رقم )[21](Dean-Stark apparaباستخدام جهاز )

 

من تفاعل  Bhuva[22]) من قبل الباحث )( DHPs1,4-وكذالك يمكن تحضير ثنائي هايدرو بردين )

(ساعات.كما 6-3الالديهايد مع الديميدون وامين ثانوي وصعد المزيج ارجاعيا في حامض لخليك لمدة من )

 (4في معادلة رقم )
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كعامل  (CBSA)باستخدام (DHPs1,4-( مشتقات ثنائي هايدرو بردين )(Davoodniaحضر الباحث

مينات وتم اجراء هذا تفاعل في حمام زيتي عند درجة حرارة والأتفاعل الديميدون مع الديهايد من مساعد 

 (5. كما في معادلة رقم )[23](دقيقة15-40)لمدة  درجة مئوية100

 

 الثلاثة المكونات ل( من خلال تفاعDHPs1,4( بتحضير مشتقات ثنائي هايدرو بردين )(Vahdatقام الباحث

وقت ذو حصيلة عالية مع يتم الحصول على ناتج كمحفز فعال  lLs( بوجود الديهايد و الديميدون والأمينات )

 (7).كما في معادلة رقم [24]للفطرياتنشاط جيد مضاد للبكتيريا ومضاد بهذا مشتقات  امتازتو قصيرة 
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( بوجود البولي إيثيلين جلايكول DHPs4-1مشتقات ثنائي هايدرو بردين ) (Mazaahir) لباحثحضر ا

(PEGوهو سائل غير سام وغير مكلف ) بدرجة  تفاعل  الألدهيدات مع الديميدون والأمينات المختلفة من

 (7كما في معادلة رقم ) .[25] ساعة6-3درجة مئوية لمدة من 50حرارة 

 

(  من 1,4 DHPs ) بتحضير مركبات ثنائي هايدرو بردينقام    (Ragendran)   الباحث 

مساعد )الديميدون مع الديهايد و الامينات المختلفة( بوجود قاعدة كعامل  مكونات ثلاثة من المكون التفاعل

 ( 8. كمافي معادلة رقم ) [26] مئوية درجة80 عند ا"وباسخدام حامض الكبريتك صعد المزيج ارجاعي
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كعامل مساعد ممتاز 4BF( باستخدام DHPs)–1,4ثنائي هايدرو بردين  (Raganarender(حضر الباحث

.كما [27]ساعة يعطي ناتج ذو حصيلة عالية6-4من تفاعل الديهايد مع الديميدون والامينات المختلفة لفترة من 

 (10في معادلة رقم )

 

( في دورق دائري من تفاعل ثلاث DHPs)1,4–( مركبات ثنائي هايدرو بردين (Patilحضر الباحث

كعامل السائل الايوني مكونات )الديميدون والديهايد والامينات المختلفة ( باستخدام الايثانول المائي بوجود 

 (11.كما في معادلة رقم )[28] ساعة7-5درجة مئوية لمدة من  80عد عند درجة حرارة مسا
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 الديهايدات الاورماتية ( من تفاعلDHPs-1,4مركبات ثنائي هايدرو بردين)  (Shirole)حضر الباحث   

 N-butylpyridinium        مينات المختلفة تم وضع التفاعل في حمام ثلجي باستخدام  الأ و والديميدون

heptachlorodialuminate) (2رقم ) مخطط. كمافي [29]( كعامل مساعد 

 هايدرو ثنائي مركبات( Alinezhad)حضرلباحث مساعد كعامل بنزينسلفونيك دوديسيل حامض باستخدام

 في الوسط  المائي   المختلفة ميناتالأو لديميدون مع الديهايد مزج تم دائري دورق في( DHPs1,4 بردين

 (11كما في معادلة رقم ).[30]
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 الديهايدات الاورماتية ( من تفاعلDHPs-1,4( مركبات ثنائي هايدرو بردين) (Chengحضرالباحث   

 غير مكلف كعامل مساعد (4PO2KH) البوتاسيوم هيدروجين مينات  بوجود فوسفاتوالديميدون و الأ

.كما في معادلة رقم [31]ناتج ذو حصيلة عالية  وصعد المزيج ارجاعيا في )الايثانول و ماء ( على للحصول

(12) 

 
و الديميدون  الألديهايد من تفاعل(1,4- DHPs) مركبات ثنائي هايدرو بردين   (S.H.Kim) حضرالباحث   

(31.كما في معادلة رقم ) [32] والامينات المختلفة باستخدام الاشعة الميكرويف   
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(  من تفاعل DHPs)-1,4( باستخدام سائل ايونيا مركبات ثنائي هايدرو بردين (Anlianحضر الباحث 

درجة  80وصعد المزيج ارجاعيا في الايثانول بدرجة حرارة  الألديهايد مع الديميدون والامينات المختلفة 

 (14.كما في معادلة رقم )[33]مئوية  

 

( DHPs-1,4بتحضير مركبات ثنائي هايدرو بردين)  [34](Dabiri) قام الباحث فعال كمحفزTFAبوجود 

في الايثانول  ا"وصعد المزيج ارجاعي والديميدون و الامينات المختلفة في دورق دائري  من تفاعل لديهايد 

 (15ساعة لحصول على ناتج ذو حصيلة عالية.كما في معادلة رقم ) 19مئوية لفترة زمنية  80بدرجة حرارة 
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(  من تفاعل DHPs)-1,4( مركبات ثنائي هايدرو بردين (Rucinsحضرالباحثشعة الميكرويف باستخدام الأ

ساعات 3-6و الديميدون والامينات المختلفة  ويجرى التفاعل في وسط مائي  لفترة زمنية  الألديهايد 

 (16.كمافي المعادلة رقم )[35]

 

(  من DHPs)-1,4مركبات ثنائي هايدرو بردين  ( كمحفزTBAHS)( باستخدام (Bagwanحضرالباحث

درجة مئوية في   70عند درجة حرارة تفاعل بارا هيدروكسي بنزلديهايد مع الديميدون والامينات المختلفة 

 (17كما في معادلة رقم )[36]. عاليةحصيلة ظروف خالية من المذيبات  اعطى ناتج ب

 

مركبات  (Ecghao((حضر الباحث2SiO-PPAحامض متعدد الفوسفوريك المدعوم بجل السلكيا )استخدام ب

( من تفاعل ثلاث مكونات من الالديهايد مع الديميدون والامينات عند درجة DHPs)1,4_بردينثنائي هايدرو

 (18كما في معادلة )[37].قصيرة امدزمنية درجة مئوية حصول على ناتج بحصيلة بفترة 100حرارة 
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( DHPs)1,4–مركبات ثنائي هايدرو بردين  ((Mugahidحضر الباحث باستخدام معدن الكوبالت والأنلين 

 في دورق دائري تم مزج الالديهايد مع الديميدون والامينات بوجود الايثانول المائي كوسط لتفاعل لحصول

 (19كما في معادلة رقم ).  [38]ى ناتج ذو حصيلة عالية وقت تفاعل قصير امدعل
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الديميدون مع  من تفاعل ( DHPs)4-1( بتحضير مركبات ثنائي هايدرو بردين .P.A.Datarقام الباحث )

( كعامل  (Alginic acidبوجود حامض  EtOHالديهايد و الامينات وصعد المزيج ارجاعيا بل  الايثانول

 (20.كما في معادلة رقم ) [39]مساعد

 

 قواعد شف 1-3

 

حضرت   (Azomethien) (C=N)هي المركبات العضوية الحاوية على مجموعة الازوميثين قواعد شف 

( من قبل العالم شف بعملية تكاثف الالديهايدات أو الكيتونات مع الامينات الأولية  1864لأول مرة عام ) 

( وكذلك عندما تشتق من  Imines. و لها العديد من التسميات ، منها الايمينات ) [41]الاليفاتية أو الاروماتية

(  Aldimines( وعندما تشتق من الألديهايد تسمى الالدمينات )  ketiminesالكيتون تسمى الكيتمينات )

والتي تحضر عن طريق تفاعلات التكثيف بين مجموعة الكاربونيل والأمينات الأولية أذ إن الأمين [42]

يضاف إلى كاربون مجموعة [43](   2NH –Ar( أو الأمين أحادي الأريل )   2NH –Rأحادي الألكيل ) 

( بعدها فقدان جزيئة  Carbinolamine)  وسطي  يتكون مركب  التابعة للألديهايد أو الكيتون و  الكاربونيل

تي كما في المخطط الا [44]التي تمثل قاعدة شف كناتج نهائي( N – substituted imine ) ماء ليتكون

 (.3رقم )
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 طرائق تحضير قواعد شف 1-3-1

الميكروويف من تفاعل الديهايد مع هيدرازين  باستخدام اشعةقواعد شف  ((Mohammedحضرالباحث

لمدة  W180 (قطرات  من حامض الخليك الثلجي عند1,2) مع استخدام  وصعد المزيج ارجاعيا في الايثانول

 (21.كما في معادلة رقم ) [45]ساعات  3

 

هيدرازين عن  فنيل من تفاعل الديهايد معقواعد شف  ((gasrilباستخدام الاشعة الميكرويف حضر الباحث 

.كما في معادلة [46]لمدة دقيقتينW180 عندالثلجي حامض الخليك من  ( قطرات 1,2)طريق مع استخدام

 ( .22رقم )
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قواعد شف باستخدام F.Rahim)) [47]حضر الباحث هيدرازينفنيل مع (naphthaldehyde)من تفاعل 

ة لمدW180 عند(graciel)( 1,2)مع استخدام وصعد المزيج ارجاعيا في الايثانول  اشعة الميكرويف 

 (23) دقيقتين.كما في معادلة رقم

 

-2)مع استخدام الميثانول كمذيب بوجود الاسايل هيدرازيد مع  الكيتون من تفاعلها من تحضيرتم  ا"وأيض

 (24كما في معادلة رقم).حامض الخليك الثلجي  ( قطرات من3
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( 1,2)يثانول مع استخدام قواعد شف وصعد المزيج ارجاعيا في الاحضرت  يدمع هيدراز ايساتين من تفاعل

 (25.كما في معادلة رقم) [47]( ساعة4-2الثلجي )لمدةحامض الخليك قطرات من 

 

 

وصعد  يدهيدرازالاسايل مع  الكيتون من تفاعل [48] (Alagesan)من قبل الباحث حضرت قواعد شف 

.كما في ساعة 4-2لمدةالثلجي حامض الخليك (قطرات 1,2)يثانول مع استخدام بوجود الأ ا"المزيج ارجاعي

 (26معادلة رقم)
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بوجود وصعد المزيج ارجاعيا 110مع  109لمركب  من تفاعلقواعد شف [49] (Odular) الباحث حضر

 (28كما في معادلة ).  ساعة 3-2لمدة حامض الخليك الثلجي (قطرات من  1,2)يثانول مع استخدام الأ

 

 الفعالية البيولوجية 1-3-2

 لتفاعلات ان وحظل فقد من أو صناعية أو علمية كانت سواء متعددة مجالات وفي كبيرة اهمية شف لقواعد أن

 غير بتأثير الايمين مجموعة نقل المتضمنة كتفاعلات [47] العمليات الحياتية  في كبيرة اهمية شف قواعد

 فيتامين بوساطة المعجلة التفاعلات السرطان وبعض مرض ضد فعالية ولبعضها non-Enzymaticانزيمي

[50]6Bكما تستخدم كخافض النباتات، لنمو كمنظمات تستخدم والفطريات كما البكتريا ضد فعالية لها ان كما 

 مضادة وكمواد البلمرة لعملية كبادئ تستخدم اذ صناعية اهمية شيف ولقواعد. [51]للالام ومسكنات لحرارة

للاوليفينات(. ويدخل في ) Epoxidation  الايبوكسي مركبات عمليات تحضير في ومحفازت للاكسدة

تعمل قواعد شف كمضادات ضد لبكتريا ولفطريات والسل وكذالك صناعة الادوية ضد السرطان وكذلك و 

  . لها قدرة على اقتناص ايونات العادن

 البيرازول  1-4

نيتروجين ، هي مركبات عضوية ذرتين على  في تركيبة حتوييغير متجانسة  و عبارة عن حلقةوه لالبيرازو

في من المعروف أن العديد من المركبات التي تحتوي  .[52]اوياتيمهمة للصناعات الدوائية  وصناعة الكيم

ة لارتفاع السكر في الدم  والمسكنات ومضادة للالتهابات وخافضة بيرازول تظهر أنشطة مضادتركيبها على ال

ومضادات الميكروبات  وخافضة للضغط  ومضادات الاكتئاب. كما أنها  [53]للحرارة  ومضادة للبكتيريا 

  .تستخدم كمبيدات أعشاب  والأصباغ
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 (تركيب البيرازول3الشكل رقم )

. تم تحليل العديد من  [54]لاموضعيπلكترون 6عضوية تحتوي في تركيبها على  البيرازولات هي جزيئات

النيتروجين ، يمكن مثل  الخصائص المهمة لهذه الجزيئات من خلال المقارنة مع خصائص مشتقات البنزين

  .توتوميرية مختلفة للبيرازول تراكيبكتابة 

 

 

 

 ( يمثل اشكال توتوميرية4رقم ) لالشك

 طرائق تحضير البيرازول  1-4-1

مشتقات بيتا داي كيتون بطريقة من تفاعل هيدرازينات الأريل مع البيرازول   ((Vaddula الباحثحضر

لمدة  درجة مئوية في ظل ظروف خالية من المذيبات 120الميكرويف بدرجة حرارة  تشعيع بواسطة اشعة 

 (28. كما في معادلة رقم )[55]حصيلة عاليةادى هذا التفاعل للحصول على  ناتج ذؤ( دقيقة 15-2من)
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وصعد  2l بوجود اليودالبيرازول [56] (Hailei)حضر الباحث  (الجلكون هيدرازينات الأريل مع) من تفاعل

درجة مئوية  يؤدي الى تكوين ناتج بحصيلة عالية تصل  75تحت درجة حرارة المزيج ارجاعيا في الايثانول 

 (29%. كمافي معادلة رقم )99

 

البيرازول من تفاعل  ((AgayKumar الباحثستخدام طريقة تشعيع بواسطة اشعة الميكرويف حضرأب

ريل مع مشتقات بيتا داي كيتون بدون استخدام مذيب ومن مميزات اشعة الميكرويف لاتستهلك هيدرازينات الأ

 (30كما في معادلة رقم )[57]%.99وزمن التفاعل قصير وحصيلة جيدة تصل مذيب 
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1,3-معريل هيدرازينات الأمن تفاعل البيرازول Chen) [58] ((حضر الباحث2SiO- 4SO2H(ستخدام أب

dicarbonyl  التي تم  اجراء هذا التفاعل في ظل ظروف خالية من المذيبات، في درجة حرارة الغرفة مع

 (31لفترة زمنية قصيرة امد. كما في معادلة رقم )

 

من تفاعل  هيدرازينات  3CO2Naالبيرازول بوجود كاربونات الصوديوم Attanasi( [59](حضر الباحث 

كما  في معادلة .ساعات 4-6لمدة زمنية  (MWالميكروويف ) مشتقات بيتا داي كيتون باستخدامالأريل مع 

 (32رقم )
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الذي يوفر  DMFبوجود مذيب  Ethylenic α,βكيتون مع حضر البيرازول من تفاعل مشتق الهيدرازين 

 (4.كما في مخطط)[59]بعد الاكسدة حلقة البيروزول

 

هيدرازينات مع  dicarbonyl-1,3من تفاعل [60] (Chandak)تم تحضير البيرازول من قبل الباحث  

متجانس  في وسط مائي ( كعامل مساعد غير (Amberlyst الاريل التي تم  اجراء هذا التفاعل باستخدام

 (34دقيقة.كما في معادلة رقم ) 30-5درجة مئوية لمدة 70بدرجة حرارة 
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 الباحث( كمحفز نانوي غير متجانس حضر(Kaolin –SO3Hباستخدام حامض السلفونيك النانوي

R.Sarma)) [61] مع هيدرازينات الاريل في ظل ظروف حرارية مشتقات داي كيتون زول من تفاعل  االبير

 (34درجة مئوية. كمافي معادلة رقم ) 120خالية من المذيبات عند درجة حرارة 

 

البيرازول في ظل ظروف  (Soliz)حضرالباحث ريلهيدرازينات الأمع  dicarbonyl-1,3 من تفاعل

حرارية خالية من المذيبات باستخدام حامض الكبريتك السيليكا او حامض الكبريتك النانوي كعامل مساعد 

 (35. كما في معادلة رقم )[62]درجة مئوية 60عند درجة حرارة 

 

 

 



                 المقدمة ⁂                                                                      ⁂الفصل الأول 

  المقدمةالمقدمة 

 
 

25 

 

 البيرزول [63] (Affiliations)مع مشتقات بيتا داي كيتون حضر الباحث هيدرازينات الأريل من تفاعل

  (5دقيقة. كما في مخطط ) 20-4باستخدام اشعة الميكرويف  بوجود الايثانول كمذيب لوقت قصير 

 

 البيرازول من تفاعلChate) )[64]( كمحفز حامضي حضر الباحث(CSAبوجود حامض الكبريتك السيلوز 

1,3-dicarbonyl  4في وسط مائي لمدة  ريلهيدرازينات الأمعmin-15( 37. كما في معادلة رقم) 
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 جهزةالأ 2-1

 P.Mنصهار .جهاز قياس درجة الأ 2-1-1 

في جامعة ميسان كلية . Automatic/ SMP40الانصهار للمركبات المحضرة باستخدام جهاز  قيست درجة

 العلوم

 

 FT-IRشعه تحت الحمراء أطياف أ 2-1-2

 Transformer Fourier, Shimadzu-أطيٌاف تحت الحمراء للمركبات المحضرة باستخدام جهاز سجلت 

spectrophotometer infrared ( وبدرجة  4000-400هي قرص بروميد البوتاسيوم في المنطقة  بتردد )

 (.BPC Analysis Centerبغداد ) حرارة الغرفة في

 

 NMR المغناطسيين النووي نأطياف الر 2-1-3

,  DEPT ,NMR-Ϲ13 ,NMM R-H1  ,NMR -N15-135سجلت اطياف الرنين النووي المغناطيسي  

كمرجع داخلي بدرجة حراة الغرفة في قسم  TMSكمذيب ,    Bruker 6 d-DMSO(400MHZبجهاز )

 جامعة البصرة –الكيمياء كلية التربية للعلوم الصرفة 

 

 T.L.C الرقيقة الطبقةكروماتوغرافيا  2-1-4

 Merck Silica gel 60لمتابعه سير التفاعلات باستخدام صفائح من الالمنيوم نوع  التقنيةاستخدمت هذه 

254F. 

 

  ESl-Massطياف الكتلة أ -2-1-5

 كاشان جمهورية ايران .في جامعة  ev70 ( بجهد كهربائي (ESlطياف الكتلة بتقنية أسجلت 
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  المواد الكيمياويه المستخدمه 2-2

 .المواد الكيميائيه المستخدمه والشركات المجهزه لها( 1-2بين الجدول )

 

 

 طرائق التحضير 2-3

 [65] )ثنائي هايدرو بردين(A.Sتحضير ةطريق 2-3-1

-mol 0.001  (pمع(  (demdonمنmol)0.002, 0.174gmمن تفاعل ثلاث مواد ((A.Sحضرالمركب

hydroxbenzaLadelyde) مع mol0.0011 ( منp-Bromoaniline) سعة في دورق دائريml 50 

مع التحريك  ساعات 6وصعد المزيج ارجاعيا في الايثانول لمدة  (2Iمن ) mol0.00015 واضيف أليه

بعد اكتمال التفاعل برد التفاعل الى درجة  TLC (3EtOH/CHCl ()54.\0.5)توبع التفاعل ب المغناطيسي

بعدها يتم اعاده بلورته بالايثانول يتكون بلورات ثم يترك ليجف  لونصفرراسب ارشح يتكون  حرارة الغرفة و

 .(2-2جدول ) %55ة بحصيله ( درجه سيليزي304-302ن و درجة انصهارة )صفراء لو

 

 ةالشرك الماده الكيمياوية

4-Methoxy benzaldyde,4-Bromobenzl dhyde ,4-

Ethyl benzaldehyde,4-FIouro benzaldehyde,4-

Toyl benzaldhyde,4-Bromo anilen,4-di methyl 

benzaldhyde. 

AIdrich 

Ethyl aceto acetate,lodine,Potassium 

carbonate,acetyl aceton,Hydrazine 
Merck 

4-chloro benzaldehyde, acetyl aceton, 

Dimedone,Chloroacetoacetate 

 

FIUka 

Ethanol,Methanol,Chloroform,Petrolemether, 

Di methyl sulfoxide,DCM 

Scharlau 
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 [66] )الاستر(T.Hتحضير  ةطريق 2-3-2

 0.001mol (choloroacetoacetet ( مع(A.Sلمركب من mol0.001 من اذابة ((T.Hحضر المركب 

ساعة  بدرجة حرارة 24لمده  ( مع التحريك المغناطيسي 3CO2K) mol 0.002(باستخدامDMSO)5mlفي 

درجه حراره  الى برد التفاعل TLC (Cl3EtOH/CH()ml 54.\ml0.5)درجة مئوية توبع التفاعل ب  80

بل الغرفة سكب على جريش من الثلج مع التحريك يتكون راسب أصفر رشح راسب ثم يتم غسله عده مرات 

( 225-224ماء المقطرويترك ليجف يتم اعاده بلورته بالايثانول يتكون بلورات صفراء لون درجه انصهاره )

 .(2-2جدول ) %46بحصيلة  درجه سيليزية

 

 [67] (هيدرازايد )الاسايلT.Zتحضير ةطريق 2-3-3

ويضاف  (EtOH) 5ml( في(mol0.001T.h( من اذابة (T.Zلمركب حضر ا ml50في دورق دائري سعة 

توبع ساعات  6في الايثانول لمدة  ( وصعد المزيج إرجاعياHydazine( من )mol0.003,  ml0.12أليه ) 

برد التفاعل الى درجه حراره الغرفة بعدها يتم TLC  (3EtOH/ CHCl )(ml 54.\ml0.5)التفاعل ب

سكبه على جريش من الثلج مع التحريك يتكون راسب أصفر رشح راسب و غسل بلماء المقطر ويترك ليجف 

(درجه سيليزية  213-210بعدها يتم اعاده بلورته بالايثانول يتكون بلورات صفراء لون درجه انصهاره )

   .(2-2جدول )%66بحصيلة

 

 (  Hydrazones)))1T.Z-7T.Zالتحضيرمركبات الهايدروزون العامة يقةطر 2-3-3-1

( (EtOHفي الايثانول  (T.Z)( منmol 0.001gm, 0.172) ml 50ذيب في دورق دائري سعة أ

( acidic acid( من الالديهايدات المناسبة ويتم اضافة قطرتين من حامض الخليك الثلجي )mol0.001مع)

( بعد اكتمال 3EtOH/ CHCl)  TLC( ساعة توبع التفاعل ب 4-3بالتقطيرالارجاعي  لمده )وصعد المزيج 

( ml4.5\ml0.5) التفاعل يتم تبريدة الى درجه حراره الغرفة يتكون راسب ورشح راسب يترك ليجف بعدها

 .(2-2ل )جدو [48]%66بحصيله يتم اعاده بلورته بل ايثانول 
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 Payrzol) ))8T.Z-10T.Z) [68]عامة لتحضير مركبات البيرازول ال يقةطر 2-3-3-2

 mol)مع  ml5 (MeOH)في  ((T.Z لمركب ( منmol0.001)حضرت مركبات البيرازول من اذابة

التفاعل مزيج ( وضع Ethyl aceto acetone  ,acetyl acetone, choro actyl acetone( من )0.001

( (TLC DCM/MeOHساعة ثم توبع التفاعل ب 6_4صعد المزيج بالتقطير الارجاعي لمده حمام زيتي في 

(ml4.5\ml0.5( بعد أكتمال تفاعل يتم تبخير المذيب بجهاز التبخير  )Rotary)  يتم تنقيته راسب لزج يتكون

  MeOH/DCMبمذيب بعمود الفصل 
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 سرطان الثديضد خلايا الفعالية البايلوجية  فحص 2-4

خطوط خلايا سرطان الثدي من مصرف الخلايا الوطني الأيراني )معهد باستور ,أيران ( الحصول على تم 

مكمل بالمضادات  FBS (Gibco% 10( مع -medium Gibco RPMI 1640نمت الخلايا في وسط 

 37( تم الحفاظ على الخلايا عند U/ml penicillin and 100 μg/ml streptomycin 100الحيوية )

 [69]وتم تمريرها باستخدام محلولCO2% 5واء رطب يحتوي درجة مئوية تحت ه

trypsin/EDTA (Gibco) and phosphate- buffered saline (PBS استخدام قياس )MTT  في

2-dimethylthiazol-(yl-5 ,2--5, 4)-3تم قياس نمو الخلية وحيوتها باستخدام ]3PCخلايا 

diphenyltetrazoliumBromide] the MTT   بالنسبة لخلايا أحادية الطبقة المزروعة تم هضمها

 200 وزرعت الى  well plates-96التربسين ثم ضبطها الى كثافة مليئة ب cells/well 104 × 1.4  مع 

μg/ml  من ثاني اوكسي  5درجة مئوية في % 37ساعة ( عند  24لكل وعاء لمدة ) من الوسط الطازج

ساعة ( بينما تركت الخلايا المزروعة أحادية الطبقة دون مساس في اللوحة  24الكاربون في نهايةالمعالجة )

-5mg/ml in phosphateوتم أضافة . MTTل من محلو μg/ml 200الاصلية تم إزالة المادة الطافية و

buffered saline [PBS])0  ساعات إضافية وتم إزالة  4درجة مئوية لمدة  37( وتم تحصين اللوحة عند

تم تحصين الخلايا  ثنائي مثيل سلفوكسيد  من  μg/ml 100 واضافة  MTTالمادة الطافية للخلايا محلول 

عن  nm 570ابة البلورات تماماتًم قياس قابلية الخلية للحياة عند درجة مئوية حتى اذ 37عند  shakerعند 

تم تحديد  ELISA reader((Model wave xs2, BioTek, USAقياس الامتصاصية بأستخدام  طريق 

( من خلال منحنيات الاستجابة لسلسلة المركبات IC50من موت الخلايا ) 50% تركيز المركبات الى 

 .[70]المحضرة
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  DHPs(A.Sثنائي هايدروبردين ) شخيصت 3-1

مع الديميدون و بارا بروموانلين خطوة واحدة )حضر من تكثيف ثلاث مواد مع بعضها في ((A.Sالمركب 

الباراهايدروكسي بنزلديهايد( باستخدام الايثانول كمذيب و تحت تصعيد الارجاعي بعد اكتمال التفاعل تكون 

 3-1) . كما في معادلة )[71]( درجة سيليزية304-302راسب اصفر لون درجة انصهارة )

 A.S) ) [30]الميكانيكية المقترحة للمركب 
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ر التي تظه O-Hعريضة تعود لمجموعة وظهر حزمة قوية  أA.S [72]تحت الحمراء للمركب شعة الأطيف 

 -1روماتية عند الحلقة الأ H-Cوحزمة ضعيفة تعود الى التذذب الاتساعي   cm(3356)-1بتذبذب اتساعي 

)cm3032( ضافة الى حزمة تعود للتذذب الاتساعي غير المتماثل بالأH-C 1ليفاتية عند الأ-)cm54(29  

و   1273cm-1و  1510cm-1و   1635cm-1تحت الحمراء حزمة قوية ومتوسطة الشدة عند   ظهر طيفأو

 1-1143cm ي لمجموعة عتعود للتذبذب الاتساC=O  و الكيتونيةC=C  وN-C  وO-C  على التوالي الشكل

 (.1-3لجدول ) (3-1)

  A.S( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 3-1الشكل )
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 δ9.08ppmالازاحة شارة احادية عند أ( (A.Sلمركب NMR-H1ظهرطيف الرنين النووي المغناطيسي أ

الكيميائية  اتالازاحاربع اشارات  كل منها ثنائية عند اظهر لطيف و OHتعود لرنين بروتون مجموعة 

δ)ppm7.8,7.3 ,7.08 ,6.6) 8روماتية تعود لرنين البروتونات الأH-Ar  وظهور اشارة احادية عند

الازاحات ثنائية عند  اشارات ظهر الطيفأ( و6ذو الرقم ) DHPحلقة   C-Hتعود لرنين  ppmδ4.9الازاحة 

δ) ppmالكيميائيةعند الازاحة احاديتين  تينواشار2HC͢لبروتونات( δ)ppm2.2 ,2.1 ,1.9,1.7الكيميائية

 (.2-3جدول ) (2-3شكل )ل dimedonالمتصلة بحلقة  3CHنتيجة لرنين بروتونات (0.8-0.73

 (A.S)للمركب NMR-H1طيف ) 2-3الشكل)
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ولى تعود الى مجموعة ظهراشارتين للكاربون الرباعية الأأ( حيث (A.Sللمركب  NMR-C13طيف 

 عند الازاحة الكيميائية  OHالمرتبطة بمجموعة  الاورماتية والأخرى الى ذرة الكاربونالكيتونية الكاربونيل 

ppmδ195.59 و ppmδ155.75تعود الى ذرات الكاربون  ثلاث اشاراتيضا أالطيف  ظهرأعلى التوالي و

كما تظهر في الطيف ppmδ (138.33,137.30,122.97)عند الازاحة الحلقات الاورماتية الرباعية في 

( نتيجة لرنين ذرات كاربون المجاميع 133.51,130.39,128.85,115.11)ppmδ الازاحة إشارات عند

C-H زاحة عند الأ اشارتان واظهرالطيفالحلقات الاورماتية في(113.98 ,150.10ppmδ) تعود الى 

( تعود الى المجاميع 29.77,26.53)ppmδزاحة لأشارتان عند اأكما تظهر  DHPالكاربون الرباعية لحلقة 

3CH  لمعوضة على حلقةdimedon. 0( 3-3الشكل)(3-3وجدول) 

 (A.S)للمركب  NMR-C31 (طيف3-3الشكل )
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عند الازاحات على أ( الى 3CHوCH( ظهورمجاميع  )(A.S(للمركب DEPT-(135نلاحظ طيف ماك

( وظهور 40.02,39.82)  ppmδ (133.56,128.85,115.53,115.12,40.23) ppmδالكيميائية

 (.4-3( لشكل )50.10 ,41.34) δppmالى اسفل عند الازاحة  2CH المثلين مجاميع

 

 

 ((A.S( للمركب (DEPT( 3-4الشكل )
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 (4-3(لجدول )5-3لشكل)Mass A.S=519.5m/basePeak=428.2m/z+M طيف في 

 A.Sللمركب  Mass( طيف 3-5الشكل )

 

 )الاستر(((T.Hمركب ل تشخيص 3-2

 DMSOفي  3CO2Kبوجود  A.Sمع المركب  Chloroethylacetateمن تفاعل  .HTحضر المركب 

 (.2-3كما في معادلة رقم ).T.H[74]كمذيب حيث تم استبدال البروتون الفينولي بمجموعة 
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وظهور مجموعة من الحزم الجديدة  OHفقد بين اختفاء حزمة  A.Sتحت الحمراء للمركب  الاشعة في طيف

تعود للتذبذب الاتساعي غير المتماثل cm2924-1 وcm5429-1منها حزمتان متوسطة وضعيفة الشدة عند 

H-C ي ليفاتية التي تعود الى مجموعتالأ (2CH 3وCHعلى التوالي و )ظهر الطيف حزمة جديدة أخرى أ

سترية الجديدة الأC=Oتساعي لمجموعة الكاربونيل الأتعود الى التذبذب cm1764-1 يعند العدد الموج

 (.1-3جدول ) (6-3لشكل )DHP (A.S )[71]لمركب  C=O,C-N,C-OوC=Cبالاضافة الى حزم 
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 ((T.h( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 3-6الشكل)
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مع بقاء إشارات  H-O( فقد لوحظ اختفاء إشارة بروتون مجموعة (T.hللمركب  NMR-H1ما في طيف ك

شارات أعند ازاحاتها الكيميائية واظهرالطيف ثلاث  DHPروماتية وحلقة المركب للبروتونات الحلقة الأ

شارة أ( حيث ظهرت 3CH2COOCH2OCHسترية المضافة )جديدة تعود الى رنين بروتونات المجموعة الأ

شارة أ( و3HC͢2OCHتعود الى رنين بروتونات مجموعة )δppm  1.21ةثلاثية عند الازاح

 ( اما مجموعة المثلين3CH2HC͢Oنات مجموعة )تعود الى رنين بروتو δppm 4.18زاحة رباعيةعندالأ

حادية عند الازاحة أظهرت اشارة أ( CO2OCHوكسجين لحلقة الفينول )الواقعة بيين مجموعة الكاربونيل والأ

ppmδ 4.70[75] (3-7لشكل) (3-2جدول.) 

 T.hللمركب  NMR-H1( طيف 7-3لشكل )ا
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سترية عند ( كاربونيل المجموعة الأC=Oشارة جديدة تعود الى )أ .HTللمركب  NMR-C13ظهرطيف أ

وأشارة جديدة تعود الى رنين كاربون مجموعة المثلين المحصورة بين  ppmδ 169.37زاحة الكيميائية الأ

 δppmزاحة الكيميائية (عند الأCO2OCHوكسجين الفينولية )سترية الجديدة والأمجموعة الكاربونيل الأ

 شارة جديدة تعود لرنينأو(3HC͢2OCH)الى  تعودδppm 14.49زاحة شارة أخرى جديدة عند الأأو61.03

شارات ثابتة تخص الهيكل الكاربوني أضافة الى بالأδppm 50.05زاحة عند الأ(3CH2HC͢O)كاربون 

T.H)DHP ) [76](.3-3جدول )(8-3شكل )لا 

 ((T.hللمركب NMR-C13( طيف 8-3الشكل )
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زاحات الكيميائية الكاربونيل الرباعية التي تكون عندالأذرات ختفاء أ(  (DPET-135حظ في طيفكما نلأ

ppmδ (195.57-169.37-156.16-150.29-139.67-138.27-114.33-40.00 وظهور)

 δppm (133.51-129.00-114.32-31.51 )δppmزاحة على عند الأأ( الى 3CHوCH)اشارات

-δppm (65.06سفل عند الازاحة أ( الى 2CH(   المثلين( وظهورالمجاميع 29.70-26.62-14.49)

 (9-3( في لشكل)61.03-41.34-40.24

 ((T.hللمركب  (DPET-135)طيف (3-9الشكل )
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 (4-3)ل جدو (10-3لشكل) Mass =607.4m/basePeak=426.2m/z HT.+M  طيف يف

 ((T.h( للمركب Mass( طيف)10-3الشكل )

 )الاسايل هدرازايد(T.Zمركب ل تشخيص 3-3

مع الهيدرازين في  T.Hمايد عن طريق مفاعلة المركب أبطريقة تحويل الى  T.Z  حضر المركب 

 .(3-3كما في معادلة رقم ) [77]يثانولالأ
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ظهرحزمة قوية  تعود للتذبذب الاتساعي أحيث    lR( بطيف الاشعة تحت الحمراء(T.Zشخص المركب 

وحزمة اخرى قوية وحادة تعود للتذبذب الاتساعي  cm(3417-3327)-1 عند العدد الموجي 2NHلمجموعة 

ضافة الى حزم ثابتة تخص هيكل أب (cm1672-1)   الجديدة عند العدد الموجي مايدالا C=Oلمجموعة 

(A.SDHP )[78]1-3 ((جدول11-3لشكل )ا( 

 ((T.Z( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 3-11الشكل )
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( حيث 2NHNHشارتين جديدتين تعود الى مجموعة الهايدرازايد )أ T.Zللمركب NMR -H1أظهرطيف

شارة احادية أخرى أو NH(تعود الى رنين بروتون 9.31)ppmδشارة أحادية عند الازاحة الكيميائية أظهرت 

شارات أختفاء أويلاحظ في الطيف  2NH( تعود الى رنين بروتوني مجموعة 4.40)δppmزاحة عند الأ

على  2CHو  3CH( التي تعود الى 4.18و 1.21) δppmزاحات ( عند الأ3CH2COCH(ستر مجموعة الأ

 (.3-2جدول )(12-3شكل )لالتوالي 

 (T.Zللمركب ) NMR-H1( طيف 12-3الشكل )
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تعود لمجموعة لكاربونيل δppm167.27شارة جديدة عند الازاحة أ T.Zللمركب  NMR-C13طيف ظهرأ

CONH حدوث تغير بسيط من خلال اختفاء إشارات ذرات الكاربون التي تعود  للمجموعة الاسترية و مايدأ

وبقى الهيكل الكاربوني   2CH-3CHلمجموعة  δppm 50.05و  δ40.42 ppmزاحات الكيميائية عند الأ

 (3-3جدول)(13-3شكل )ل[79]ثابت (A.S DHPساس )الأ

 ((T.Zللمركب  CNMR13( طيف 13-3الشكل)
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 ppmδزاحات الكيميائية الكاربونيل الرباعيةعند الأ اتختفاء ذرأ( (DPET-135 لطيفحظ في نلأ كما

( الى 3CH(CH) ,((وظهور المجاميع195.85-176.27-165.27-150.27-139.60-113.76-31.55)

-ppmδ(114.45-133.56-128.96-114.14-31.55( )29.71على عند الازاحات الكيميائية أ

δppm (66.65-50.05-41.35 )يائية زاحات الكيمسفل عند الأأ(الى 2CH((وظهورالمجاميع 26.64

 (3-14لشكل)

 ((T.Zللمركب  DPET)-(135( طيف41-3الشكل)
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 (4-3)ل جدو (15-3لشكل) Mass m/z148.9m/basePeak=5.3=60 ZT.+M طيف يف

 ((T.Zللمركب  Massطيف  (3-15الشكل )

  (7T.Z-1T.Zمشتقات ثنائي هايدروبردين هايدرازون ) تشخيص 3-4

مع مركبات البنزلديهايد المعوضة  T.Z( من خلال تفاعل المركب (DHPs-hydrazoneحضرت مشتقات 

كما في [80]( كمذيب واضافة قطرات من حامض الخليك الثلجي كعامل مساعد (EtOHباستخدام الايثانول 

 (.4-3معادلة )
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 1T.Z مركب لتشخيص  3-4-1

C-ما بقية لحزم لعائدة لتذبذب أ( 2NH(ختفاء حزمة ألوحظ  1T.Zشعة تحت الحمراء لمركب ي طيف الأف

Hعند العدد الموجي )قويةظهرلطيف حزمة أعدادها الموجية   أورماتية ثابتة عند الفاتية والأ-cm

cm-جديدة عند العدد الموجي ) ضعيفة وحزمة CONH مايدلاأتساعي لمجموعة (تعود للتذبذب الأ11710

ظهر لطيف حزمة ضعيفة تعود الى تذبذب أوN=CH(تعود لتذبذب الاتساعي لمجموعة الازوميثين 10216

-3لشكل ) [81] (cm338-1عند العدد الموجي )oMe-pالعائدة لمجموعة  H-Cنحنائي لاصرة أ

 (1-3(جدول)16
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. 

 (1T.Z(( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 16-3الشكل )
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لبرتون (δ)ppm11.46\11.41زاحة الكيميائية  عند الأ ثنائيةشارة أ 1T.Zللمركب NMR-H1ظهر طيف أ

CON͢H  شارة احادية جديدة لبرتون مجموعة الازوميثين أوكذلك اظهر لطيفN=C͢H زاحة عند الأ

شارات جديدة تعود الى أظهر أظهر الطيف التغير في المنطقة الاروماتية حيث أو(ppmδ8.26 )الكيميائية 

زاحة حادية عند الأأظهراشارة أ( و7.89-6.77) ppmδزاحة الكيميائية بروتونات حلقة البنزايلدين عند الأ

لوحظ في لطيف اختفاء الاشارة الرنينية التى تعود الى 3HC͢O( تعود لرنين برتون δppm3.80الكيميائية )

-3اما الاشارات الرنينية لبروتونات التي تخص الهيكل العام لمركب الهايدرازايد ثابتة لشكل ) 2NHبرتونات 

 (.2-3جدول)(17

 T.Z)1(للمركب  NMR-H1( طيف17-3الشكل )
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زاحة الأ عند C=O حادية لمجموعةالكاربونيلأاشارة  2T.Z للمركب NMR-C13طيف ظهرأ

تعود لمجموعة 169.40ppmδظهر اشارة احادية جديدة عند الازاحة أوكذلك  ppmδ 195.57الكيميائية

CONHزوميثينالأ كاربون  لرنين جديدة إشارة ظهرالطيفأو N=CH الازاحة عندppmδ139.23 ظهرأو 

 عند 4C-Ar الاروماتية البنزايلدين كاربون ذرات الى تعود الاروماتية المنطقة في جديدة شاراتأ الطيف

 الى العائدةCH كاربون شارة جديدة لذرةأالطيف  ظهرأ(و114.99-113.84)ppmδالكيميائية زاحاتالأ

 الكاربوني الهيكل شاراتأو[82](22التي تكون عند رقم ) ppmδ 40.20الازاحة الكيميائية  عند DHP حلقة

 (.3-3(جدول)3-18تبقى ثابتة.الشكل)

 1T.Zللمركب  CNMR13( طيف 18-3الشكل )
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زاحات الكيميائية الكاربونيل الرباعية عند الأ اتختفاء ذرأنلاحظ  1T.Z( للمركب DPET-135في طيف )

ppmδ (195.57,169.40, 156.76, 150.22,144.09, 138.32,129.21و)لمجاميع ظهر لطيف أ

(CH(و )3CH الى )على عند الازاحات الكيميائية أδppm 

(148.22,144.09,132.29,129.21,128.98-114.99-114.51-31.56 )ppmδ (56.77 -29.68-

δppm (66.28,50.05,41.34 )سفل عند الازاحات الكيميائية أ( الى 2CH(ظهر لطيف لمجاميع أ( و26.73

 (.3-19الشكل )

 1T.Z( للمركب DPET-(135( طيف 19-3الشكل ) 
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 Mass) )=695.5 m/basePeak=426.3m/zي طيف ف
T.Z1

+M (15-3لشكل)4-3جدول 

 1T.Zللمركب  Mass( طيف 20-3الشكل )

 

   T.Z)2(مركبل تشخيص 3-4-2

( تعود لتذبذب cm1707-1عند العددالموجي )قويةحزمة  2T.Zظهر طيف الاشعة تحت الحمراء لمركبأ

( تعود cm3116-1ظهر لطيف حزمة ضعيفة عند العدد الموجي )أو CONHتساعي لمجموعة الامايدالأ

عند العدد  C-Brوحزمة جديدة ضعيفة تعود لتذبذب اصرة   N=CHزوميثين لتذبذب الاتساعي لمجموعة الأ

 (.1-3جدول )(21-3لشكل)cm516) [83]-1(الموجي 
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 (2T.Z(( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 21-3الشكل )

 

( تعود δ)ppm11.65 \11.63عند الازاحة الكيميائيةثنائيةشارة أ 2T.Zللمركب NMR-H1طيفاظهر 

عند  N=C͢Hزوميثين شارة احادية جديدة لبرتون مجموعة الأأوكذلك اظهر لطيف  الامايدCON͢Hلبرتون 

ظهر اشارات جديدة أواظهر الطيف التغير في المنطقة الاروماتية حيث (ppmδ8.30 )الازاحة الكيميائية 

لوحظ في لطيف اختفاء ppmδ (7.98,6.78 )زاحة الكيميائية تعود الى بروتونات حلقة البنزايلدين عند الأ

ة لبروتونات التي تخص الهيكل العام شارات الرنينيما الأأ 2NHشارة الرنينية التى تعود الى برتونات الأ

 (3-2جدول ) (3-22لمركب الهايدرازايد ثابتة لشكل )
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 2T.Zلمركب NMR-H1( طيف 22-3الشكل)

 

تعود لمجموعة δppm 195.58شارة احادية عند الازاحة الكيميائية أظهر أ 2T.Z للمركب NMR-C13 طيف

 ppmδ 169.76 الكيميائية زاحةعندالأ لامايدأ C=O احاديةلمجموعةشارة أوكذلك C=Oالكاربونيل 

  ppmδ 150.24 الكيميائية الازاحة عند N=CH الازوميثين كاربون لرنين جديدة إشارة واظهرالطيف

 4C-Ar الاروماتية البنزايلدين كاربون ذرات الى تعود الاروماتية المنطقة في جديدة شاراتأ الطيف ظهرأو

 ppmδ 40.0 الكيميائية إزاحة اشارةعند الطيف ظهرأ(و133.76,129.30) ppmδ الكيميائية الازاحات عند

(جدول 3-23الشكل )[84]تبقى ثابتة  الكاربوني الهيكل شاراتأو DHP حلقة الى العائدةCH كاربون لذرة

(3-3) 
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 2T.Zللمركب  NMR-C13( طيف 23-3الشكل )

 

 ppmδزاحات الكيميائية ختفاء ذرة الكاربونيل الرباعية عند الأأ( (DPET-135نلاحظ في طيف 

(وظهور لمجاميع 148.02,139.84,138.29,128.94,123.0 ,133.76, 195.58,169.76,156.35)

CH))),3(CH  زاحات الكيميائية على عند الأأالىδppm 

(147.09,143.01,132.31,129.46,129.29,129.07,128.93,144.51,31.47) ,29.69)ppmδ 

 (.3-24( الشكل )65.12,50.06,41.34) δppmسفل أالى  2CH(وظهور لمجاميع ,26.72
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 2T.Z( للمركب DPET-(135( طيف 24-3الشكل )
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 Mass) )=759.3m/basePeak=188.0 m/zي طيف ف
T.Z2

+M (3-25لشكل)4-3ل)جدو 

 2T.Zللمركب  Mass( طيف 25-3الشكل )

  3T.Zمركب ل تشخيص 3-4-3

ي عند العدد الموج CONH مايد أحزمة مجموعة  3T.Z[85]شعة تحت الحمراء لمركب طيف الأظهرلأ

1-cm1695ظهر لطيف حزمة متوسطة  لشدة نتيجة تذبذب الاتساعي لمجموعة الايزوميثين أوN=CH عند

cm- عند العدد الموجيCl-Cوظهور حزمة جديدة ضعيفة تعود لتذبذب اصرة  cm1635-1العدد الموجي 

 (.1-3جدول )(26-3لشكل ) شارات تبقة ثابتة أوبقية 1717
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 (3T.Z(( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 26-3الشكل )

 

 

(   تعود الى δ11.63)ppm \11.65عند الازاحةشارة ثنائية أاظهرلطيف  3T.Zللمركب  NMR-H1طيف  

 (  تعود لرنين بروتونppmδ)8.32 ظهر اشارة احادية عند الازاحة الكيميائيةأوالامايد  CONHرنين 

N=C͢H روماتية نتيجة لرنين بروتونات البنزايلدين حيث ظهرت اشارات المنطقة الأظهر الطيف تغيرا في أو

شارات الرنينية لبروتونات التي تخص الهيكل العام لمركب ما الأأppmδ (8.0,6.7 )زاحة الكيميائية عند الأ

 (.3-2جدول )(3-27لشكل ).الهايدرازايد ثابتة 
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 3T.Zللمركب  NMR-H1( طيف 27-3لشكل )ا

 δppm195.58زاحةعند الأ C=Oلمجموعة  حاديةتعودأاشارة 3T.Z للمركب NMR-C13 ظهرطيفأ

 احادية تعود لرنين إشارة ظهرالطيفأو CONHتعود لمجموعةppmδ 169.76واشارة عند الازاحة 

 جديدة شاراتأ الطيف ظهرأو  ppmδ 133.42 الكيميائية زاحةالأ عند N=CH زوميثينمجموعة الأ كاربون

 δppm الكيميائية زاحاتالأ عند 4C-Ar الاروماتية البنزايلدين كاربون ذرات الى تعود روماتيةالأ المنطقة في

 الى العائدةCH كاربون لذرة ppmδ 40.20 الكيميائية إزاحة شارةعندأ الطيف (واظهر129.07, 129.86)

 (3-3(جدول )3-28تبقى ثابتة الشكل ) الكاربوني الهيكل شاراتأو DHP[86] حلقة

 

 



 والمناقشة النتائج ⁂                                                       ⁂الفصل الثالث 

  والمناقشةو

  

64 

 

 

 3T.Zللمركب NMR-C13( طيف 28-3الشكل)

 ppmδالكاربونيل عند الازاحات الكيميائية  اشارتختفاء أحظ ( نلأ(DPET-135في طيف 

ظهر لطيف أ(و131.67,129.86,129.40,129.07,114.51.,195.58,169.76,138.28,134.82)

  δppmزاحات الكيميائيةعلى عند الأأالى  CH) 3(و)(CHمجاميع 

(147.0,142.91,133.52,131.67,129.86,129.34,114.50,31.47 )ppmδ 

 (3-29(لشكل )50.05,41.34) δppmزاحات الكيميائية سفل عند الأأالى  2CH(ومجاميع 29.69,26.72)
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 3T.Z( للمركب DPET-(135( طيف 29-3الشكل) 
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 Mass) )=711.5 m/basePeak=135.1 m/zي طيف ف
T.Z3

+M (3-30لشكل) ( 2-3جدول 

 3T.Zللمركب Mass( طيف 30-3الشكل)

 4T.Zمركب ل تشخيص 3-4-4

 لامايدأحزمة قوية وحادة نتيجة لتذبذب الاتساعي لمجموعة 4T.Zشعة تحت الحمراء لمركب ظهر لطيف الأأ

CONH  1عند العدد الموجي-cm1701  تساعي لمجموعة نتيجة لتذبذب الأخرى متوسطة لشدة أوحزمة

ظهر أمايد ثابتة عند عددها الموجي وأبقاء حزمة أو cm1633-1عند العدد الموجي  N=CHيزوميثينالأ

جدول (31-3لشكل)cm514 [87]-1عند العدد الموجي  F-Cلطيف حزمة جديدة ضعيفة تعود لتذبذب اصرة 

(3-1) 

 

 



 والمناقشة النتائج ⁂                                                       ⁂الفصل الثالث 

  والمناقشةو

  

67 

 

 

 T.Z)4(  للمركب الحمراء تحت الاشعة طيف( 31-3) الشكل 

 

δppm (5711. \11.60 )زاحة الكيميائيةعند الأ شارة ثنائيةأ 4T.Zللمركب  NMR-H1ظهرلطيف أوكذلك 

( تعود لرنين ppmδ)8.01 كذلك اشارة احادية عند الازاحة الكيميائيةCON͢H لامايدأتعود الى رنين برتون  

ظهر الطيف تغيرا في المنطقة الاروماتية نتيجة لرنين بروتونات البنزايلدين حيث ظهرت أو N=C͢Hبروتون 

شارات الرنينية لبروتونات التي تخص الهيكل ( اما الأppmδ7.82-6.78(زاحة الكيميائية شارات عند الأأ

 (.3-2جدول ) ( 32-3العام لمركب الهايدرازايد ثابت لشكل )
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 4T.Zللمركب  NMR-H1طيف   32-3الشكل )

 

  الكيميائية زاحتهاأعند لامايدثابتة أ C=Oابقاء مجموعة 4T.Z للمركب NMR-C13 حظ في طيفنلأ

 الكيميائية زاحةالأ عند N=CH مجموعة الازوميثين كاربون احادية تعود لرنين إشارة ظهرالطيفأو

139.26 ppmδ  البنزايلدين كاربون ذرات الى تعود روماتيةالأ المنطقة في جديدة شاراتأ الطيف ظهرأو 

 إزاحة شارةعندأ الطيف ظهرأ(و129.56 -114.51) δppm الكيميائية زاحاتالأ عند 4C-Ar الاروماتية

تبقى  الكاربوني الهيكل شاراتأوDHP [87] حلقة الى العائدةCH كاربون لذرة ppmδ 31.48 الكيميائية

 (3-3(جدول )3-33ثابتة الشكل )
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 4T.Zللمركب  NMR-C31( طيف 33-3لشكل )ا

 

زاحات الكيميائية     الكاربونيل الرباعية عندالأ اتحظ اختفاء ذر( نلأ(DPET-135في طيف 

ppmδ(169.58,169.68,164.69,156.73,150.29,143.05,116.48,113.83 وظهور )

  δppm (29.69,26.72)δppmزاحات الكيميائية على عند الأأ( الى CH),(3CHلمجاميع)

(الى 2CH(( ظهور مجاميع 147.21,143.05,133.46,129.55,129.07,116.20,114.51,31.47)

 (3-34(الشكل)65.10,50.05, 41.34) ppmδ زاحات الكيميائيةاسفل عند الأ
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 4T.Zللمركب  DPET-135طيف  34-3الشكل )
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 Mass) )=695.4 m/basePeak=426.2 m/zي طيف ف
T.Z4

+M (3-35لشكل)( 4-3جدول 

 4T.Zللمركب  Mass( طيف 35-3الشكل )

 

 5T.Zركب ملتشخيص  3-4-5

تعود cm1687-1 -حزمة متوسطة لشدة عند العدد الموجي 5T.Zظهرطيف الاشعة تحت الحمراء للمركبأ

عند العدد الموجي  N=CHحزمة جديدة تعود لتذبذب مجموعة الازوميثين CONH الامايد لتذبذب مجموعة

1-cm1639  وحزم أخرى جديد تعود لتذبذب انحنائي لاصرةH-C 3لمجموعةNCH-p   لاعداد الموجية أعند

1-cm887- 1-cm817 [80]( 36-3لشكل)( 1-3جدول) 
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 5T.Z( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 36-3الشكل )

 

نتيجة لرنين  δ(11.31/ 11.27) ppmعند الازاحة   اشارة ثنائية 5T.Zللمركب  NMR-H1فقد بين طيف 

 N=CHتعود لرنين بروتون  ppmδ 8.15 واشارة احادية عند الازاحة الكيميائية   CON͢H ايدلامأبروتون 

عند  8H-Arروماتية واظهر الطيف إشارات جديدة في المنطقة الاروماتية تعود لرنين البروتونات الأ

عند  3N(CH(2شارة احادية جديدة لرنين ستة بروتونات أظهر أ(و7.87,6.72) δppmزاحات الكيميائية الأ

 (3-2جدول )(3-37لشكل ) ppmδ2.96[88] زاحة الكيميائية  لأا
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 5T.Zللمركب  NMR-H1( طيف 37-3الشكل )

 δppm 169.03زاحةالأعند  CONHمجموعة  حزمة تعود5T.Zللمركب NMR-C13طيف ظهرأ

زاحة الكيميائية  عند الأ N=CHواظهرالطيف إشارة احادية تعود لرنين كاربون مجموعة الازوميثين 

ppmδ145.04روماتية تعود الى ذرات كاربون البنزايلدين شارات جديدة في المنطقة الأأظهر الطيف أو

شارة جديدة عند أظهر أوكذلك δppm 139.19-113.76عند الازاحات الكيميائية  4C-Arالاروماتية 

لذرة  δ ppm31.46شارةعند إزاحة الكيميائية أظهر لطيف أو3CHتعود لمجموعة   δppm 32.49الازاحة 

-3شارات الهيكل الكاربوني تبقى ثابتة الشكل )أوDHP [89]العائدة الى حلقة (23عند الرقم ) CHكاربون 

 (3-3جدول )(38
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 5T.Zللمركب  NMR-C13( طيف 38-3الشكل)

زاحات ختفاء ذرة الكاربونيل الرباعية التي تكون عند الأأنلاحظ  5T.Zللمركب  DPET-135في طيف 

-ppmδ (195.57-169.03-164.22-150.27-149.13-139.19-138.28-121.80الكيميائية 

-δppm (40.46-29.68على عند الازاحات الكيميائية أالى  3CH,CH( ظهور مجاميع 114.51-31.46

-ppmδ (149.13-145.04-133.50-129.04-114.51-114.22 (25-24-22)  رقام( عند الأ26.75

( لشكل 65.06-50.05-31.46) δppmزاحات الكيميائية ند الأسفل عأالى  2CH( وظهور لمجاميع 112.24

(3-39) 
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 5T.Zللمركب  DPET-135( طيف 39-3الشكل )
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 Mass) )=722.5 m/basePeak=145.1 m/zي طيف ف
T.Z5

+M (40-3لشكل) 4-3جدول 

 5T.Zللمركب  Mass( طيف 40-3الشكل )

 

  6T.Zمركب تشخيص  3-4-6

تعود لتذبذب  cm2958-1ظهور حزمة عند العدد الموجي  6T.Zفي طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 

تعود لتذبذب cm 1701-1ظهر لطيف حزمة عند العدد الموجي أالالفاتية كذلك  3CH2CHانحنائي الاصرة 

ود لتذبذب تعcm 1637-1ظهر لطيف حزمة عند العدد الموجي أوكذلك  CONHالانحنائي لمجموعة الامايد 

 (3-1(جدول)3-41لشكل) N=CH[69]زوميثين مجموعة الأ
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 6T.Z( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 41-3الشكل)

 

( تعود لرنين 11.53\1149)  δ ppmالازاحةعندشارة ثنائيةأ  6T.Zللمركب  NMR-H1ظهر طيف أ

 ppmδالكيميائيةزاحة عند الأ N=CHزوميثين لامايد واشارة جديدة تعود الى بروتون الأأ N͢Hبروتون 

 δppmزاحات الكيميائية عند الأ 8H-Arروماتية نتيجة لرنين بروتونات وأشارت جديدة في المنطقة الأ 8.29

زاحة الكيميائية عند الأ 3CH2HC͢واشارة رباعية جديدة ناتجة عن رنين بروتونين  7.98),(6.77

ppmδ2.66 شارة ثلاثية عند الازاحة الكيميائية أوppmδ1.21 [90]لرنين بروتونات  تعود 

3HC͢2CH (2-3جدول )( 42-3لشكل 
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 6T.Zللمركب  NMR-H1( طيف 42-3الشكل )

 

 δppm169.55الازاحةلامايد  عندأ CONHمجموعة اشارةتعودل6T.Zللمركب NMR-C13طيف ظهرلأ

زاحة الكيميائية  عند الأ N=CHزوميثين واظهرالطيف إشارة احادية تعود لرنين كاربون مجموعة الأ

ppmδ150.22 روماتية تعود الى ذرات كاربون البنزايلدين ظهر الطيف اشارات جديدة في المنطقة الأأو

ارةعند إزاحة شأظهر الطيف أوδppm (70.812 ,129.89)عند الازاحات الكيميائية  4C-Arالاروماتية 

ظهر لطيف اشارة أو  DHPالعائدة الى حلقة (22عند الرقم ) CHلذرة كاربون ppmδ 31.57الكيميائية 

وكذلك اشارة عند  2CHتعود لرنين كاربون مجموعة  δppm26.67حادية جديدة عند الازاحة الكيميائية أ

الشكل [80]شارات الهيكل الكاربوني تبقى ثابتة أو3CHتعود لرنين كاربون مجموعةδppm 15.88الازاحة 

 (.3-3جدول)(43-3)
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 6T.Zللمركب  NMR-C13( طيف 43-3الشكل)

 

زاحات الكاربونيل الرباعية التي تكون عند الأذرات ختفاء أنلاحظ  6T.Zللمركب  DPET-135في طيف 

وظهور ppmδ (195.57,169.55,164.81,156.73,156.37, 148.35,146.44,144.29) ةالكيميائي

-δppm (143.34,144.28,133.49,129.90 على عند الازاحات الكيمائية أالى  CH3CH,مجاميع 

129.06,127.46,114.23.29.26)δppm  (28.63,26.72,15.89 ظهور مجاميع )2CH  سفل أالى

ppmδ (65.05,50.03,39.80,31.56(لشكل )3-44) 
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 6T.Z( للمركب DPET-(135( طيف 44-3الشكل)
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 Mass) )=709.5 m/basePeak=426.2 m/zي طيف ف
T.Z6

+M (45-3لشكل) 4-3جدول 

 6T.Zللمركب  Mass( طيف 45-3الشكل )

 7T.Zمركب تشخيص ل 3-4-7

تعود لتذبذب  cm2958-1ظهور حزمة عند العدد الموجي  7T.Zشعة تحت الحمراء للمركب في طيف الأ

تعود لتذبذب cm 5170-1لفاتية كذلك اظهر لطيف حزمة عند العدد الموجي الأ 3CHانحنائي الاصرة 

تعود لتذبذب cm 5416-1ظهر لطيف حزمة عند العدد الموجي أوكذلك  CONH مايدلمجموعة الأ الانحنائي

 (3-1جدول )(3-46لشكل)N=CH [88]زوميثين مجموعة الأ
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 7T.Z( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 46-3) الشكل

 

( تعود 11.53\.5011)  δ ppmالازاحة الكيميائيةعندشارة ثنائيةأ 7T.Zللمركب  NMR-H1ظهر طيف أ

لازاحة أعند  N=CHلامايد واشارة جديدة تعود الى بروتون الازوميثين أ N͢Hلرنين بروتون 

زاحات عند الأ 12H-Arوأشارت جديدة في المنطقة الاروماتية نتيجة لرنين بروتونات  δppm 78.2الكيميائية

زاحة الكيميائية عند الأ 3CH برتون جديدة ناتجة عن رنيناحادية شارة أو δppm 7.97),(6.77الكيميائية 

ppmδ2.34  (3-2جدول )(3-47)لشكل 
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 7T.Zللمركب  NMR-H1( طيف 47-3) الشكل

الكيميائية   زاحةالألامايد  عندأCONHمجموعة اشارةتعودل7T.Zللمركب NMR-C13طيف ظهرلأ

ppmδ169.55زوميثين ظهرالطيف إشارة احادية تعود لرنين كاربون مجموعة الأأوN=CH زاحة عند الأ

روماتية تعود الى ذرات كاربون شارات جديدة في المنطقة الأأظهر الطيف أو ppmδ148.34الكيميائية  

ظهر الطيف أوδppm (38.712 ,129.91)زاحات الكيميائية عند الأ 4C-Arروماتية البنزايلدين الأ

ظهر أو  DHPلى حلقة العائدة ا(22عند الرقم ) CHلذرة كاربون ppmδ 31.45شارةعند إزاحة الكيميائية أ

شارات الهيكل أو3CHتعود لرنين كاربون  δppm21.51شارة احادية جديدة عند الازاحة الكيميائية ألطيف 

 (3-3(جدول )3-48الشكل )[30]الكاربوني تبقى ثابتة 
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 7T.Zللمركب  NMR-C13( طيف 48-3الشكل )

 

زاحات ختفاء ذرة الكاربونيل الرباعية التي تكون عند الأأنلاحظ  7T.Zللمركب  DPET-135في طيف 

 ppmδ (195.59 ,169.55 ,164.82 ,150.27,140.20 ,131.74 ,129.91 ,128.93الكيميائية 

 δppmزاحات الكيميائية على عند الأأالى  3CH,CH( ظهور مجاميع 114.50-113.82- 127.38,

(29.68,26.66,21.51 )ppmδ (148.33 ,144.29 ,129.88 ,178.93 ,127.38 ,114.49 

 δppm (65.05,56.49سفل عند الازاحات الكيميائية أالى  2CH( وظهور لمجاميع 114.23,40.01,

 (49-3)( لشكل 50.03,
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 7T.Zللمركب  DPET-135( طيف 49-3الشكل)
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 Mass) )=685.0 m/basePeak=137.1 m/zي طيف ف
T.Z7

+M  (50-3لشكل( 

 7T.Zللمركب  Mass( طيف 50-3الشكل )

 

 (10T.Z-8T.Z) (البيرازول)ثنائي هايدرو بردين  تشخيص مشتقات 3-5

  8T.Zمركبتشخيص  3-5-1

وتم وضع كمذيب بوجود الميثانول  انمع ايثايل اسيتواسيتT.Z لمركب من تفاعل8T.Zتم تحضير لمركب 

 (5-3.كما في معادلة) [80]التفاعل في حمام زيتي يتكون راسب اصفر
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تعود لتذبذب  cm 2956-1حزمة ضعيفة عند العدد الموجي 8T.Zلحمراء للمركب ظهر لطيف الاشعة تحت أ

تعود لتذبذب انحنائي  cm1737-1عند العدد الموجي متوسطة لشدةحزمة  لفاتيةالأ 3CHانحنائي لمجموعة 

انحنائي تعود لتذبذب  cm1637-1حزمة جديدة عند العدد الموجي  واظهرلامايدأ C=Oلمجموعة الكاربونيل 

 (1-3(جدول )51-3)الشكل ( ثابتة (T.ZDHPشارات الهيكل أبقاء أو C=O لمجموعة الكاربونيل الكيتونية

 

 8T.Z( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 51-3الشكل)
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تعود لرنين  δppm 4.72اشارة احادية عند الازاحة الكيميائية 8T.Z [84]للمركب NMR-H1اظهر طيف 

المحصورة بين مجموعة الكاربونيل الاسترية والاوكسجين الفينولية وكذلك اظهر 2CHلين مجموعة المث

وكذلك اظهر  2CHتعود لرنين  مجموعة δppm 9.63عند الازاحة الكيميائية جديدةلطيف اشارة احادية 

 .ثابتةوبقية اشارات تبقى 3CHتعود لرنين مجموعة  δppm75.1اشارة احادية عند الازاحة الكيميائية 

 (3-1(جدول)3-52)لشكل

 8T.Zللمركب  NMR-H1( طيف 52-3الشكل )
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 8T.Zللمركب  ysCa( طيف 53-3الشكل )                                  

مع 7.17وكذلك إشارة 7.19مع 6.81شارة أو6.79مع 6.75إشارة  زدواجأ.Z8Tللمركب ysCoاظهر طيف 

وازدواج إشارة  7.82مع 7.42شارة أو 7.40مع إشارة 7.42إشارة وكذلك إزدواج 7.19مع 7.24و6.79

 54-3كما في الشكل )7.80مع إشارة  7.85وازدواج إشارة 7.37مع 7.79
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 8T.Zلموسع للمركب  ysCo طيف 54)-(3الشكل

 

سترية عند ( كاربونيل المجموعة الأC=Oشارة احادية تعود الى )أ 10T.Zللمركب  NMR-C13ظهرطيف ا

تعود  ppmδ169.89زاحة حادية جديدة عند الأأواظهر لطيف اشارة ppmδ 175.61زاحة الكيميائيةالأ

حادية تعود الى رنين كاربون مجموعة المثلين المحصورة بين أوأشارة C=Oلكاربونيل  لرنين مجموعة

 δppmئية زاحة الكيميا(عند الأCO2OCHسترية الجديدة والاوكسجين الفينولية )مجموعة الكاربونيل الأ

حادية عند أشارة أظهر أ( 3CHتعود الى مجموعة ) δppm83.20حادية  جديدة عند الازاحة أشارةأو 95.46

لاضافة الى إشارات ثابتة أ( ب20عند رقم )DHP العائدة الى حلقة  CHتعود الى كاربون  31.51زاحةالأ

 (3-3( جدول )-355لشكل)DHP.[84](T.Z)تخص الهيكل الكاربوني 
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 8T.Zللمركب  NMR-C31( طيف 55-3الشكل )
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 Mass) )=647.5 m/basePeak=98.1 m/zي طيف ف
T.Z8

+)M3-56) 4-3 (جدول( 

 

 8T.Zللمركب  Mass( طيف 56-3الشكل )

 9T.Zمركب تشخيص  3-5-2

مع اسيتايل اسيتون بوجود الميثانول كمذيب ويوضع التفاعل في حمام  T.Zمن تفاعل  9T.Zحضرلمركب 

  . كمافي معادلة[86]زيتي يتكون راسب اصفر
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تعود لتذبذب انحنائي  cm1678-1حزمة عند العدد الموجي  9T.Zشعة تحت الحمراء للمركبظهر طيف الأأ

 cm2927-1وcm2954-1لاعداد الموجية أظهر لطيف حزمتين عند أو لامايدأC=Oلمجموعة الكاربونيل 

( (T.ZDHPشارات الهيكل أبقاء أو [84] لفاتيةالأ CH3CH,3على التوالي تعود لتذبذب انحنائي لمجموعة 

 (3-1جدول ) (3-57)الشكلثابتة 

 9T.Z( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 57-3الشكل )
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تعود لرنين  δppm 4.82زاحة الكيميائية شارة احادية عند الأأ 9T.Zللمركب NMR-H 1ظهر طيف أ

ظهر ألاوكسجين الفينولية وكذلك أسترية والمحصورة بين مجموعة الكاربونيل الأ2CHمجموعة المثلين 

شارة أظهر أوكذلك  3CHتعود لرنين  مجموعة δppm 2.16زاحة الكيميائية شارة احادية عند الأألطيف 

 [81].شارات تبقى ثابتةأوبقية 3CHتعود لرنين مجموعة  δppm 2.15حادية عند الازاحة الكيميائية أ

 (3-2جدول ) (3-58)لشكل

 

 9T.Zللمركب  NMR-H1( طيف 58-3الشكل )
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 9T.Zللمركب الموسع  NMR-H1( طيف 59-3الشكل )

عند الازاحة لامايدأ( كاربونيل C=Oشارة احادية تعود الى )أ 9T.Zللمركب  NMR-C13ظهرطيف إ

وأشارة احادية تعود الى رنين كاربون مجموعة المثلين المحصورة بين  ppmδ 165.45الكيميائية 

 δppmزاحة الكيميائية (عند الأCO2OCHلاوكسجين الفينولية )أسترية الجديدة ومجموعة الكاربونيل الأ

جديدة حاديةأشارة أ(و3CHتعود الى مجموعة ) δppm32.50شارةاحادية  جديدة عند الازاحة أو 66.15

تعود الى 40.18زاحة حادية عند الأأشارة أظهر أو δppm 31.47(عند الازاحة 3CHكاربون ) لرنينتعود 

لاضافة الى إشارات ثابتة تخص الهيكل الكاربوني أ( ب20عند رقم )DHP العائدة الى حلقة  CHكاربون 

(T.Z)DHP.[84]( 3-3( جدول )3-60لشكل) 
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 9T.Zللمركب  NMR-C31( طيف 60-3الشكل )

 

زاحات الكاربونيل الرباعية التي تكون عند الأختفاء ذرة أحظ نلأ 9T.Zللمركب  DPET-135في طيف 

- ppmδ (195.64 -165.45  -156.80 -155.96-139.17 -138.28 -133.59 -133.58الكيميائية 

-δppm (29.67-26.66-26.31زاحات الكيميائية الى اعلى عند الأ 3CH,CH( ظهور مجاميع 113.81

16.37 )δppm (128.90-128.87 -114.29 -114.25 -75.76 -40.00 وظهور لمجاميع )2CH  الى

 (3-61( لشكل )66.14 -40.43 -40.22) ppmδزاحات الكيميائية سفل عند الأأ
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 9T.Zللمركب  DPET-135( طيف 61-3الشكل )
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 Mass) )=657.5 m/basePeak=96.1 m/zي طيف ف
T.Z9

+M (3-26) (4-3جدول) 

 9T.Zللمركب  Mass( طيف 62-3الشكل ) 

 

 10T.Zمركب تشخيص  3-5-3

ستايل اسيتون مع الهايدرازيد بوجود مذيب الميثانول أمع كلورو T.Zمن تفاعل  10T.Zتم تحضير لمركب 

 ( 7-3.كما في معادلة رقم )[89]يتكون راسب تم وضع التفاعل في حمام زيتي
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تعود  cm1764-1حزمة متوسطة لشدة عند العدد الموجي 10T.Zاظهر طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 

cm-ظهر لطيف حزمةجديدة قوية وحادة عند العدد الموجي أوكذلك  C=O الامايد لمجموعة لكاربونيل

تعود  cm2956-1شارة ضعيفة عند العدد الموجي أظهر أوكذلك الكيتونية C=Oتعود لمجموعة11637

 (3-1) ( جدول63-3).لشكل[90]لفاتيةالأ2CHلمجموعة 

 10T.Z( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب 63-3الشكل )

 

تعود لرنين   .δppm 724زاحة الكيميائية حادية عند الأأشارة أ 10T.Zللمركب  NMR-H1ظهر طيف أ

ظهر ألاوكسجين الفينولية وكذلك أسترية والمحصورة بين مجموعة الكاربونيل الأ2CHمجموعة المثلين 

التي تكون عند رقم  2CHتعود لرنين  مجموعة δppm 3.69حادية عند الازاحة الكيميائية أشارة ألطيف 

 (3-2جدول) ((3-64لشكل[82] .شارات تبقى ثابتةأوبقية (7)
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 10T.Zللمركب  NMR-H1( طيف 64-3) الشكل

  

مع 6.75وكذلك إشارة 7.16مع 6.76شارة أو6.76مع 6.75إشارة  زدواجا10T.Zللمركب Cozyظهر طيف أ

وازدواج إشارة  6.76مع 7.16واشارة 7.20مع إشارة 6.82وكذلك إزدواج إشارة  7.23مع  6.74و 7.18

وكذلك إشارة  7.40مع  7.78وازدواج إشارة  7.40مع إشارة 7.36وازدواج إشارة 7.20مع 7.16

 3-65)كما في الشكل ) 7.81مع7.78
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 10T.Zللمركب  ysCo( طيف 65-3الشكل)
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 10T.Zللمركب لموسع  ysCo( طيف 66-3الشكل)

 

 

زاحة لامايدعند الأأ( كاربونيل C=Oحادية تعود الى )أشارة أ 10T.Zللمركب  NMR-C13ظهرطيف أ

تعود لرنين ppmδ167.23زاحة حادية جديدة عند الأأشارة أظهر لطيف أوppmδ 169.88الكيميائية 

حادية تعود الى رنين كاربون مجموعة المثلين المحصورة بين مجموعة أوأشارة C=Oمجموعةلكاربونيل 

 δppm 64.93زاحة الكيميائية (عند الأCO2OCHلاوكسجين الفينولية )أسترية الجديدة والكاربونيل الأ

حادية عند أشارة أظهر أ( 2CHتعود الى مجموعة ) δppm52.26حادية  جديدة عند الازاحة أشارةأو

لاضافة الى إشارات ثابتة أ( ب21عند رقم )DHP العائدة الى حلقة  CHتعود الى كاربون  39.99زاحةالأ

 (3-3(جدول)3-67لشكل)DHP.[75](T.Z)تخص الهيكل الكاربوني 
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  10T.Zللمركب  NMR-C13( طيف67-3الشكل )

 

 

زاحات الكاربونيل الرباعية التي تكون عند الأذرات ختفاء أحظ نلأ 10T.Zللمركب  DPET-135في طيف 

 ppmδ (195.58 ,169.88  ,167.23 ,156.12 ,150.31 ,148.60 ,139.69 ,138.25الكيميائية 

δppm (39.82 ,33.72 )على عند الازاحات الكيميائية أالى  3CH,CH( ظهور مجاميع 123.03,113.72,

δppm (133.59 ,129.02 ,114.29 ,114.19 , 40.24 وظهور لمجاميع )2CH  احات زسفل عند الأأالى

 (3-68لشكل )ppmδ (64.92 , -50.03-41.33 ,40.66 -33.72 )[74]الكيميائية 
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 10T.Zللمركب  DPET-135( طيف 68-3الشكل ) 
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 Mass) )=679.3 m/basePeak=149.0 m/zي طيف ف 
T.Z10

+M (3-4(جدول )69-3لشكل) 

 10T.Zللمركب  Mass( طيف 69-3الشكل )
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 (10T.Z-A.Sف الاشعة تحت الحمراء للمركبات )اطيأ( اهم الحزم الظاهرفي 1-3جدول )

 

 

 

 

Other C-O C-N C=C N=CH C=O C-H C=O Camp 

3356O-H 1143 1273 1510 - 1635 

Keto 

2954 - A.S 

 1199 1357 1577 - 1764 

ester 

1647 

keto 

 

2954 - T.h 

 1174 1222 1575 - 1643 

Keto 

2958 1672 

Amid 

T.Z 

p-OMe833 1176 1224 1504 1602 - 2960 1710 

Amid 
1T.Z 

p-Br516 1174 1222 1575 1631 - 2960 1707 

amid 

 

2T.Z 

p-Cl717 1178 1224 1504 1635 - 2960 1695 

Amid 
3T.Z 

p-F514 1176 1224 1575 1633 - 2960 1701 

Amid 
4T.Z 

)8873N(CH-p 1176 1220 1502 1639 - 2954 1687 

Amid 
5T.Z 

 1176 1222 1579 1637 - 2958 1701 

Amid 
6T.Z 

 1176 1224 1573 1654 - 2958 1705 

amid 

 

7T.Z 

 1174 1229 1579 - 1637 

Keto 

2956 1737 

Amid 
8T.Z 

 1174 1263 1504 - 1649 

Keto 

2954 1678 

Amid 
9T.Z 

 1174 1222 1577 - 1637 

Keto 

2956 1764 

Amid 
10T.Z 
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 (10T.Z-A.Sللمركبات المحضرة ) NMR-H1 الكيميائية الازاحاتبعض ( 2-3جدول )

 

 

 

 

6d-Chemical shift ppm/DMSO Structure Camp 

)3,S,1H,OH) (4.93,S,1H,CH)(0.88,S,3 H,CH9.10) 

 

A.S 

C2)1.21(t,3H,OCH3CH2)4.18(m,4H,OCH2S,2H,CH

)3H)4.70 

 

T.h 

)4.79(S.1H,2)4.40(S,2H,NH2S,1H,NH)4.42(S,1H,CH

CH))9.31 

 

T.Z 

D,1H,NH)11.41\11.41) 

)3)3.80(S,3H,CH28.26(S,1H,N=CH)5.05(S,2H,CH 

)4.98(S,1H,CH)30.89(S,3H,CH 

 

1T.Z 

d,1H,NH)11.63 \11.65) 

)4.98 (S,1H,CH)28.30 (S,1H,N=CH)5.07 (S,2H,CH 

 

 

2T.Z 
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6d-Chemical shift ppm/DMSO Structure Camp 

 

d,1H,NH)11.63 \11.65) 

)4.98 (S,1H,CH)2(S,2H,CH8.32 (S,1H,N=CH)5.08  

 

 

3T.Z 

d,1H,NH)11.57 \11.60) 

)4.98 (S,1H,CH)28.01 (S,1H,N=CH)5.07 (S,2H,CH 

 

 

4T.Z 

d,1H,NH)11.24 \11.31) 

)4.98 28.15 (S,1H,N=CH)5.07 (S,2H,CH

(S,1H,CH)(7.78\6.62Ar-C) 

 

 

5T.Z 

d,1H,NH)11.49 \11.53) 

)4.98 28.29 (S,1H,N=CH)5.06 (S,2H,CH

(S,1H,CH)(7.98 \6.77 Ar-C) 

 

 

6T.Z 

d,1H,NH)11.50 \11.53) 

)4.97 2(S,1H,N=CH)5.06 (S,2H,CH \8.27

(S,1H,CH)(7.97 \6.77 Ar-C) 

 

 

7T.Z 
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6d-Chemical shift ppm/DMSO Structure Camp 

 

)2,2h,CHd7.82\7.80 

)1.23(S,22)3.69(S,2H,CH2)4.96(S,2H,CH26.79(d,2H,CH

3H,CH 

 

8T.Z 

)2D,2h,CH7.79 \7.82) 

)4.96(S,1H,CH)4.82(S,2H,2)6.49(S,2H,CH26.71(d,2H,CH

)2CH 

 

9T.Z 

)2D,2h,CH7.80 \7.82) 

)4.96(S,2H,CH)4.7 26.79 (d,2H,CH

)2)3.69(S,2H,CH2(S,1H,CH 

 

 

10T.Z 
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 (10T.Z-A.Sللمركبات ) NMR-C13في  الظاهر الكيميائية الازاحات( 3-3جدول )

Other 

 
2CH 3CH CH CO2OCH N=CH 

Ar-C,Ar-

CH,DHP-C 
C=O Camp 

155.75C-

OH 

39.97-

39.76 

29.77-

26.53 

32.46 - - 150.10-

113.98 

195.59

keto 

A.S 

 50.05 40.42 39.58 61.03 - 150.16-

65.07 

195.57

keto 

169.37 

Ester 

T.h 

 50.55-

41.35 

29.71-

26.64 

31.55 66.66 - 150.27-

65.07 

 

 

195.58

keto-

167.27

amid 

T.Z 

 50.06-

41.34 

55.77-

39.58-

39.37 

40.20 65.08 139.23 138.28-

113.84 

195.57

keto 

169.40

amid 

1T.Z 

128.94C-

Br 

50.06-

41.34 

29.69-

26.62 

40.04 65.13 150.24 128.94-

113.83 

195.58

keto 

169.76 

Amid 

2T.Z 

114.51 

C-Br 

50.05-

41.34 

29.69-

26.72 

39.99 65.12 133.42 147.01 195.58

keto 

169.76

amid 

3T.Z 

164.96C-

F 

50.05-

41.34 

29.68-

26.72 

31.48 65.10 139.26 150.29-

65.10 

195.58

keto 

169.68

amid 

4T.Z 

156.80 

C-N 

50.06-

41.34 

32.49-

29.68-

26.75 

31.64 65.06 169.08 151.86-

112.24 

195.75

keto 

169.03 

amid 

5T.Z 

 50.05-

41.33 

29.68-

28.56-

15.88 

31.57 65.60 150.22 113.74-

156.37 

195.75 

keto 

169.55 

amid 

6T.Z 

 50.04-

41.33 

29.68-

26.73 -

21.51 

31.45 65.60 148.34 113.73-

156.73 

195.59 

keto 

169.55 

Amid 

7T.Z 

 50.05-

41.34 

29.69-

26.65 -

20.83 

31.51 64.95 - 149.88-

113.73 

195.59 

keto 

175.61

amid 

8T.Z 

 50.05-

41-33 

29.69-

26.66-

16.37 

31.47 66.15 - 155.96-

90.90 

195.64

keto 

169.45 

Amid 

9T.Z 

 52.26-

50.03-

41.33 

29.70 -

26.64- 

31.47 64.93 - 148.60-

113.72 

195.58 

keto 

169.8 

Amid 

10T.Z 

 



 والمناقشة النتائج ⁂                                                       ⁂الفصل الثالث 

  والمناقشةو

  

111 

 

 

 

 (10T.Z-A.Sف الكتلة للمركبات لمحضرة )اطيأ( 4-3جدول )

 

 

 الفعالية البايولوجية للمركبات المحضرة 3-6

وذلك S. aureus [91]و  E.coliتم اختبار الفعالية البايولوجية للمركبات المحضرة ضد نوعي البكتريا 

كمذيب وثقبت الأوساط الزراعية  DMSOجزء من المليون في  1000بتحضير محاليل المركبات بتركيز 

حرارة  ساعة بدرجة 24من محاليل المركبات وحضنت الأطباق البكتيرية لمدة ml0.1بالثاقب الفليني وأضيف 

نهاء فترة حضن الأطباق البكتيرية أخرجت من الحاضنة حيث وجد ان المذيب عديم أدرجة مئوية وبعد  37

الفعالية في تثبيط جنسي البكتريا حيث وجد ان المركبات لا تمتلك فعالية بايولوجية لكلا 

 (T.Z6,T.Z5,T.Z4,T.Z3,T.Z2,T.Z1A.S,T.Z,7الشكل لمركبات ) .كماهوموضح في[92]الجنسين

 

 

 

 

BasePeak +Found(M+H) Calculate 
+(M+H) 

Structure Camp 

428.2 519.5 520.14 3BrNO30H39C A.S 

426.2 607.4 606.55 5BrNO36H33C T.h 

148.9 603.5 592.52 4O3N34H31C T.Z 

426.3 695.5 710.66 5O3BrN40H39C 1T.Z 

188.0 759.3 759.53 4O3N2Br37H38C 2T.Z 

135.1 711.5 715.08 4O3BrClN37H38C 3T.Z 

426.2 695.4 698 4O3BrFN37H38C 4T.Z 

145.1 722.5 723.70 5O4BrN43H40C 5T.Z 

426.2 709.5 708.68 4O3BrN37H38C 6T.Z 

137.1 685.0 694.66 4O3BrN40H39C 7T.Z 

98.1 647.5 644.55 5O3BrN34H34C 8T.Z 

98.1 657.5 656.61 4O3BrN37H35C 9T.Z 

149.0 679.3 679.00 5O3BrClN33H34C 10T.Z 
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 (7T.Z-6T.Z-5T.Z-4T.Z-3T.Z-2T.Z-1T.Z-A.S( الفعالية البيولوجية للمركبات )07-3الشكل )

 

 

النشاط السام لخلايا المركبات المحضرة ضد خط خلايا سرطان الثدي البشري  3-6-1

MCF7).) 

كمؤشر لكفاءة تثبيط لمادة بيولوجية [93]سع في المجال الصيدلاني أعلى نطاق وlC50يستخدم مفهوم 

العالية الى نشاط lCوكيميائية وتوضح قيمتة التركيز المثبط المطلوب لخفض مادة بيولوجية معينة.وتشير قيم 

لفحص  MCF-7منخفضة وتم استخدام خط الخلايا  lC50تثبيط منخفض مع المادة على عكس المواد ذات قيم 

كثر هو الأ8T.Z( .وان لمركب 10T.Z-9T.Z-8T.Z-T.Z-TH-A.S)النشاط المضاد للتكاثر للمركبات 

 g/mlµ.[94]قل فعالية حيثالأT.Zولمركب  g/mlµ53. lC50=24فعالية في هذه المجموعة حيث قيمة 

lC50=26.26 

 lC50 كان ترتيب الفعالية البيولوجية للمركبات بحسب قيم 

TH >A.S  >10>T.Z9>T.Z>T.Z8T.Z 
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 MCF-7-مقابل خط الخلية 10T.Z-9T.Z-8T.Z-T.Z-T.h-( A.S(للمركبات  lC50( قيم 71-3الشكل )
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 للمركبات لمختبرة في خط الخليةشكال توضح الفحص المجهري الأ( 3-72)
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 g/ml300µتحت الفحص المجهري للمركبات بتركيزMCF-7خط خلية 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Control AS 
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9

Control 
T.Z9 

Control T.Z10 



 الاستنتاجات و التوصيات
 

 
 

 

 

 

  
 

 

 

 

 



 الاستنتاجات و التوصيات
 

115 

 

 

 

 الاستنتاجات

ثنائي هايدرو بردين يمكن اجراء تحويرات على مركبات الديهايدات وامينات الحلقية من خلال تحضير -1

 او اروماتية

 S.aureus,E.coli  2-ان المركبات المحضرة ليس فعالية بيولوجية ضد البكتريا  

أظهرت بعض المركبات فعالية بيولوجية ضد خلايا السرطان الثدي -3  

البيرازول من هايدرازيدمن مركبات ثنائي هايدرو بردين  اخرى يمكن تحضير بعض مشتقات-4  

 

 التوصيات                                                                                                            

                                                                                                                       وناتالهايدروز نوصي بتحضيرات مركبات أخرى مثل البيرازول من هايدازيد والترايزاول من مركبات-1 

  مركبات ضد الأورام وضد الفيروساتنوصي بدراسة فعالية هذه  -2

نطبق هذا الصنف من لمشتقات ثنائي هايدرو بردين على خلايا لسرطانية نوع أخرى وملاحظة فعاليتها  -3

 البيولوجة  
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Abstract 

It involved preparing some pyrazole compounds derived from dihydropyridine in 

five steps. 

 The first step: Dihydropyridine (AS) was prepared from the reaction of para-

hydroxybenzaldehyde with two moles of dimidone and para-bromoaniline in 

ethanol as a solvent in one step as in the equation. 

 

The second step: The compound (T.h) was prepared from the reaction of the 

compound (A.S) with chloroethyl acetate in the presence of potassium carbonate 

in DMSO as a solvent as in the equation ا   

 

 

 

 

 

 



          

  

The third step: T.Z (DHPs-hydrazide) was prepared from the reaction of 

hydrazine with the compound ((T.h) in the presence of ethanol as a solvent as in 

the equation. 

 

The fourth step: The hydrozonal compounds (T.Z1-T.Z7) were prepared from the 

reaction of the compound (T.Z.) with a number of aromatic aldehydes by adding 

two drops of glacial acetic acid as a catalyst in the presence of ethanol as a 

solvent, as in the equation. 

 

 

 

 



          

  

The fifth step: Pyrazole compounds (T.Z8-T.Z10) were prepared by reacting the 

compound (T.Z.) with ethyl acetoacetone, acetylacetone, or chloroacetyl acetone, 

in the presence of methanol as a solvent. 

 

 

The prepared compounds were identified by spectroscopic methods such as FT-lR 

infrared technique, hydrogen and carbon magnetic resonance technique (H-

NMR1, 13C-NMR and DEPT-135), in addition to mass spectra. 
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