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 الشــــكر والامتنان 
أقدد ج يل ددش الوددمر اا لكلددن  لمددش لددن  ددنا عو الدد  س  دد  ال دد       ا دد    ل دد   

الدد شك   شددر م  ددن  ا ددن  ااخددب بنلددمشر لوددر  اأ ددكنل  التنذددش ا  ددكنل  االمدد   

ا  تسددك شلمددنش الوددمر اا لكلددن  الدد  أتهدد ج يددن اليددو  الددم  لل دد  لددن اقكددو ال مدد  ات يي نتددو 

ال لميددا السدد   م  الددن بددمت ل ددو   ت دد  ب ل ل لددنش ال  ددص اةخرايددو يددمل ال دد  م  ااعددن   الكلدد  

 ددد ش لودددنار ا لكلدددن  االودددمر لدددر  ااميدددش لدددو   ودددلال الل اددد  خددد  اادددلا   األددد ل بنل ددد ا 

 اال ن يا  ااسى ا   طيش امرل لي هى عبرا نً لكلألئنً   ع   ال لم اال لمن .

ا بدد  س ار نعدددنً بناميددش  لدددن أ  اقددد ج بددنللا الودددمر اادددديم ا لكلددن   االكهددد  ر ة  أ دددنتمتو       

الدد شك   ا ددنلا الددو  ا الدد شك    سدد  كدد اج ا الدد شك   الددو ا  نذددش ا ددم شددش لددن 

الدددم ن  شدددنع ا أ ددد   لل ددد    , طدددا ا الددد شك   ادددن ت شدددر م ين دددم اا  دددكنل احددد   ددد ج

 االمسنا م للن. 

أيددد  شلمدددنش الودددمر االكهددد  ر ادددنيلم ادددن ا  تتدددو كددد  ه  الددد    ت  دددش ب قددد  أا ي ددد    

 .ع يم الس  سمنح ك  ه  الغنليا  ,لسنا تو اال   نهم    أخراج الر نلا يمل ال   م 

ا  أعسى أ  اته ج ب ايب ال ر ن  ل نئل  المريما لمن ق ل ل س لن  ام الؤاز م ط ات  ترم ال  ا ا ا ا   

      س لإشمنت املو بهلب كن ق 
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ختصار الا فالتعري    

TFE Tetrafluoroethylene 
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r.t Room temperature 
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Min Minute 
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 الخلاصة

  في هذا الدراسة تتضمن تحضير المواد الاولية وهي : الخطوة الاولىان 

A-   الاوكسو  مشتقات  بعض( )C-Aبريميدين  بريميدين  والثايو   )F-Dبارا تفاعل  من  اس-(    يتو امينو 

 فينون وبنزالدبهايد  معوض في موقع بارا مع اليوريا او الثايو يوريا وفي وسط قاعدي .

B-   ات مشتق   ( كلاسين  I-Gالبايرازولين  تكثيف  بواسطة  بنزالديهايد    شميدت –(  و  فينون  اسيتو  امينو  لبارا 

مع  ضمني  بتفاعل  الجالكون  لانتاج  الماء  ازالة  عملية  يتبعة  قاعدي  بتحفيز  بارا  موقع  في  المعوض 

. البايرازولين  مشتق  لاعطاء  الايثانول  بوجود  المائي  بواسطة  والهايدرازين  شخصت  الاولية  المواد  ان 

 .  IRو  NMR-C13و    NMR-H1التقنيات الطيفية 

 :  المشتقات التاليةفتمثلت بتخليق  الخطوة الثانيةاما 

A –  ( مشتقات البنزولةN18-N1 من خلال مفاعلة البنزويل كلورايد )كلورايد  كلورو بنزويل -وباراا  

 استنادا الى التفاعل التالي : كمذيب   DIioxn-1,4بوجود 
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B-  التوسيلات  مشتقات(B6-B1( من مزج المركبات )𝑁15, 𝑁6, 𝑁5, 𝑁4, 𝑁3, 𝑁2 تلوين   -( مع بارا

 في التفاعل التالي :   هو مبينسلفونايل كلورايد بوجود البريدين كمذيب  كما 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

     ال  و  IRو   NMR-C13و    NMR-H1ان مشتقات البنزولة ومشتقات التوسلة شخصت بواسطة مطيافيات  

Mass    .  ان اطيافIR    التي قيست في الحالة الصلبة لمشتقات البنزولة والتوسلة شخصت بعشر حزم تعود

للمجاميع   الاتساعية  الترددات  و    C=Sو    C=Cو    C=Nو    C=Oو    H-Aliphو   H-Arو  2NHالى 

S=O  وN-C   وX-C (2X= CI ,Br , NO )  . 

( العائدة لمشتقات البنزويل    NMR -H1الرنين النووي المغناطيسي للبروتون )  الاشارات الرنينية لاطياف

(N18-N1  هي ) (8.89-7.22)  ( و13.98-10.05( و )10.76-10.01( و )  10.57-9.50و ) التي تعود

  ( المجاميع  و C-H الى  اطياف    Py=NHو     C=S-NHو  NH-C=O الاروماتية  التوالي.بينما  (على 
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النووي   ) الرنين  للبروتون  )  NMR-H1المغناطيسي  السلفونايل   لمشتقات   )B1-B6  الإشارة اختفاء  هو   )

  ( المدى  عند  الى مجموعة  11.50-10.32الرنينية  تعود  والتي  مليون  لكل  , وظهور   NH-C=O( جزء 

( المدى  عند  أحادية  رنينية  مجموعة  1.50-1.02إشارة  الى  تعود  والتي  مليون  لكل  جزء   )3CH     تؤكد

التوسايل بروتون مجموعة تعويض مجموعة  المغناطيسي   NH-C=O.   محل  النووي  الرنين  اطياف  ان 

)   NMR-C13)  13-للكاربون   البنزوايل  لمشتقات   )N1-N18 المد عند  رنينية  اشارات  أظهرت   يات ( 

-135.69( و)149.74-133.43(  و) (184.82-190.76 ( 160.05-190.12( و )   70.99-145.87)

 لكل مليون والتي تمثل المجاميع  ( جزاء137.759-129.94)  و( 148.86-132.21( و )147.96

)H -C  الاروماتية وC=O  وC=S  وC=N  وNH-O=C     وN -C  وX-C  )2X=CI , Br, NO  على )

 التوالي. 

تعود الى المجاميع    باشارات   NMR-C13( اظهرت اطيافها الرنينية ل  B1-B6)التوسيلات  بينما مشتقات  

 (3CH  وH-C   الاروماتيةN-C  وC=N   وO C=  وC=S وx-c )2X=CI , Br, NO))  . على التوالي 

بواسطة النشاط البيولوجي لهذه المركبات بتقنيات مختلفة , تم تقدير  تشخيصهاالمركبات واخيرا , بعد تخليق 

   ,N6-N1  (B2و تركيز القاتل الادنى للمشتقات المحضرة  )    ىتركيز التثبيطي الادن  و  التثبيط  راقطا  تحديد 

المركب   ان  التثبيط  أقطار  خلال   من  لنوعي     B2تبين  مضادة  بايلوجية  فعالية  المركبات  هذا  أكثر  هو 

 ( توسلي  المركب  هذا  كون  الى  ويعود  والسالبة  الموجبة  على    حاويا  (  Tosylate compoundالبكتريا 

( فأنها اظهرت  N1-N6( ذات الفعالية البايلوجية المعروفة اما بقية المشتقات )   -2SOمجموعة السلفونايل )

 فعالية بايلوجية متفاوتة . 

بالنسبة   )للاما  الادنى  التثبيطي  ل  تأكد (  MICتركيز  تسمح  مديات  تمتلك  المشتقات  هذه  تستخدم  ان  ان  ها 

مضاد  الشائعة    هكمواد علاجية  الحيوية  المضادات  لبعض  الادنى  التثبيط  تراكيز  مع  مقارنتها  عند  للبكتريا 

( هناك تفاوت في  MBC)   التركيز التثبيطي القاتل  )التتراسيكلين ( و )الامبسلين ( و )الستربتومايسين ( .اما

 ( المحضرة  للمشتقات  الادنى  القاتل  التركيز  الادنى  N6-N1 , B2قيم   القاتلة  التراكيز  مقارنتها مع  ( عند 

 لبعض المضادات الحيوية الشائعة )التتراسيكلين ( و )الامبسلين ( و )الستربتومايسين ( .
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ل الاول:المقدمة الفص   

 Heterocyclic Compounds         المركبات الحلقية غير المتجانسة    1

كاربونية ومن   الأقل وذرة غير  واحدة على  بنية حلقة  ذات  المتجانسة هي مركبات  الحلقية غير  المركبات 

الذرات   أكثر  العملية  والكبريت  الالناحية  الأوكسجين  يليه  النيتروجين  هي  شيوعا  المتجانسة  .  2]  [1,غير 

والحلقة   الرباعية  والحلقة  الثلاثية  الحلقة  ذات   المركبات  الى  المتجانسة  الغير  الحلقية  المركبات  تصنف 

المركبات الحلقية غير المتجانسة أكبر مجموعة من المركبات تشكل    .  [3]الخماسية والحلقة السداسية ...الخ  

حيث  يتزايد العدد بسرعة     العضوية وأكثرها تنوع ا. يوجد اليوم الكثير من المركبات الحلقية غير المتجانسة

التركيبية فائدتها  الى  بالإضافة   الهائلة  الأبحاث  ب .   [4] بسبب  البحثي  الاهتمام  غير    المركبات ويتزايد 

المركبات  الكثير من الاهتمام بسبب العديد من الاستخدامات   المتجانسة بسبب تطبيقاتها  حيث أكتسبت هذة

الهامة والبيولوجية  من    ,الطبية  أكثر  في  توجد  الأحياء  90حيث  علم  بين  الفجوة  وتغطي   ، الأدوية   من   ٪

الطبية   الكيمياء  ذلك  في  بما   ، مختلفة  مجالات  في  ا  دور  ا  أيض  المتجانسة  غير  المركبات  تلعب   . والكيمياء 

الرئيسة   التطبيقات  هي  البيطرية  والمواد  الزراعية  الكيميائية  والمواد  الأدوية  وغيرها.  الحيوية  والكيمياء 

  ، المتجانسة  غير  الحلقية  تم  تللمركبات  التي  بيولوجي ا  النشطة  المتجانسة  غير  المركبات   غالبية   غطي 

مضادات   من  ا  مؤخر  و  فطريات للتصنيعها  و   البكتيرياوالالتهابات  والحساسية  الأكسدة   و    والفيروسات  

 ( . 1-1كما في الشكل )  [5]الأدويةصناعة في عشاب وللأالهيستامين ومبيدات 

 

  

   

 ( 1-1شكل )
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

ن  ا.وعلى العموم ف   [6]أغلب المركبات العضوية غير المتجانسة تستخلص من مصادر حيوانية أو نباتية     

كيمياء المركبات غير المتجانسة لها أهمية كبيرة في مجال دراسة المنتجات الطبيعية والتحضيرات  معرفة  

تمثل المركبات الحلقية غير المتجانسة المجموعة الفعالة في كثير من  .   [7]الحيوية وعمليات الأيض الدوائي

تعزى الوراثة لارتباط ست حلقات او أكثر من الحلقات غير    كماوCo-enzymes) الانزيمات المساعدة )   

 .  [8]المتجانسة بالسلاسل الطويلة للحامض النووي 

   Pyrazoline البايرازولين                                                             1-2

ين من ذرات النيتروجين  تعبارة عن هيكل حلقة مكونة من خمسة أعضاء يتكون من ثلاث ذرات كربون واثن 

تشبه البيرول" لأن إلكتروناتها غير المشتركة مرتبطة  "(  N1)   1ذرة النيتروجين[9] ,في مواقع متجاورة  

النيتروجين  ذرة  الأروماتي  تتأثر  "   (N2)  2بالنظام  المشتركة لا  الإلكترونات غير  بالبيريدين" لأن  شبيهة 

البيريدين. أنظمة  ، على غرار  )[10] بالرنين  الشكل  في  هذه جزيئات عطرية بسبب هياكلها  و  a(2-1كما 

من   الثيروماتيكية  الطبيعة  تنشأ  التمركز.  محددة  غير  إلكترونات  ستة  مع  المستوية  المترافقة  الحلقية 

نيتروجين   على  المشترك  الإلكترونات غير  الأربعة وزوج  المختزلة  -NH الإلكترونات  الأشكال  تسمى  و 

من   )  pyrazolinesباسم    pyrazoleجزئيا  الشكل  في  الشكل    b,c( 2-1اكما  يسمى  بأسم    dبينما 

pyrazolidine [11]. 

  

 )2-1شكل )

على سبيل المثال ، التخدير ، ومسكن الم، ومضادة    تمتلك مشتقات البايرازول انشطة حيوية ودوائية بارزة ،

كتئاب  و للصرع و للألتهاب  و للفطريات  و للبكتريا و للسرطان  و لأكسدة مكافحة السل  ومبيد حشري   لأل

للكوليسترول   مثبط  و  للضغط  خافض  خافض  و  العضلات  رتخاءولأو  و  الدموية  الصفائح  تراكم  تثبيط 

 .  [12]يوضح بعض الأدوية المستخدمة لهذا الأغراض   (3-1) للحرارة . الشكل 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 ( الأدوية الحاوية على حلقة  البايرازولين 3-1شكل)

 

العالم   بيتا داي كيتون    من تفاعل هيدرازينات الأريل  1883البيرازول في عام    knorrحضر  مع مشتقات 

حرارة   بدرجة  الميكرويف  أشعة  بواسطة  التشعيع  في    120بطريقة  مئوية  من  ظدرجة  خالية  ظروف  ل 

كما في    [13]حصيلة عالية     ات حصول على ناتج ذ الى  ( دقيقة  وأدى هذا التفاعل  15-2المذيبات لمدة من )

 (: 1-1المعادلة )

 

 

  

 ( 1-1معادلة )
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

   DMF  [14]بوجود مذيب     كذلك حضر البايرازول من تفاعل مشتق الهيدرازين مع كيتو ألفا وبيتا اثيلين

 (:  1-1كما في المخطط )

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 ( 1-1مخطط )

الباحث  تمكن  طريق  Jadhav R. Swati كما  عن  البيرازولين  مشتقات  من  عدد  تحضير  من  وجماعته 

 (: 2-1كما هو موضح في المخطط)  [15]الجالكون تفاعل الهايدرازين ومعوضاتة مع 

 

 

    

 ( 2-1المخطط )
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

قام   بتحضير  Ji-TaiLi كما  أخرون  مع  triaryl-2-Pyrazolines1,3,5–وغير  الجالكون  تفاعل        من 

hydrazine hydrochloride   phenyl   في محلول مائي من Sodium acetate-acetic acid   تحت

 (: 2-1كما هو واضح في المعادلة رقم ) [16]أشعاع الموجات فوق الصوتية

 

 

  

 ( 2-1)معادلة 

 

     Pyrimidine                                                            البريمدين 1-3

بنية حلقية غير مشبعة مكونة من ستة أعضاء   هو أحد المركبات الحلقية غير المتجانسة التي تحتوي على 

 [17-19]تشبة البيريدين  3و 1مكونة من ذرتي نيتروجين في الموضعين 

 

 ( الصيغة العامة للبريميدين 4-1شكل )

 

( وتعتمد على موقع ذرتي  5-1ايزومرات مختلفه كما في الشكل )  بثلاثة   m-diazineالبيريميدين او  يوجد  

 . ] 21 , 20 [النايتروجين في الحلقة السداسية 

 

 ( أيزومرات البريميدين5-1شكل)
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ل الاول:المقدمة الفص   

البريميدين بمشتقات  أالاهتمام  من    زاد  واسعة  مجموعة  تعطي  كونها  الماضية  السنوات  في  كبير  بشكل 

وموسعات قصبية   الأنشطة الحيوية  كمضادات للبكتيريا والفطريات وخافض لضغط الدم  وأمراض القلب   

بالإضافة الى   (  1-1كما في الجدول ).    [19]أو نشاط مضاد للورم  وهي موجودة في العديد من االادوية  

   21]]  [20]  لديها مجموعة واسعة من الخصائص البيولوجية منها مضاد للسرطان  ان مشتقات البيريميدين

للألم  وم للسل  [21]ضاد  للحساسية    [22]ومضاد  للصرع    [23]ومضاد  لفيروس  وم   [24]ومضاد  ضاد 

 . [28]ومضاد للأورام [27]ومضاد للالتهابات   [26]ومضاد للقرحة    [25]نقص المناعة البشرية

 

   ( : يوضح  استخدامات بعض الأدوية التي تحتوي في تركيبها حلقة البريميدين1-1جدول )

 اسم الدواء  الكيميائي التركيب    الاستخدام

للهستامين مضاد  دواء  ومضاد   هو 

أخرى   مركبات  مع  موجود  وهو  للكولين 

أعراض  من  المؤقت  للتخفيف   ويستخدم 

البرد وحمى القش )التهاب الأنف   نزلات 

الجهاز   حساسية  من  (وغيرها  التحسسي 

 .  [29]التنفسي 

 

 

Thonzylamine 

علاج  في   يستخدم  دواء  هو 

سرطان)القولون,المستقيم,الثدي,وسرطان 

 . [30]المعدة( ويستخدم كمضاد للأورام 
 

  

 

5-Fluorouracil 

     

دواء   وأيضا هو  التخدير  في  يستخدم 

داخل فيستخدم   الضغط  فرط  علاج  ي 

على   للمساعدة  ويستخدم  الجمجمة 

العام   التخدير  تتلقى  أن  قبل  الاسترخاء 

 .  [31]دواء استنشاقي  ك

 

 

Pentothal 

Sodium 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 

تفاعل  من  الباحثين  بعض  قبل  من  البريميدين  مركبات  تحضير  تم  مع    acetyl acetoneلقد 

benzaldehyde    أثنين مكافى من   AcOH و  DMSOوبوجود مذيب    ammonium acetateبوجود 

 :(3-1) كما في المعادلة [33]

  

              

 ( 3-1معادلة)

 وحضر ايضا عدد من مركبات البيريميدين المشتقة من الجالكونات من قبل مجموعة قدمها الباحث 

   Eswara Rao G     (3-1كما في المخطط ) [34]وجماعته: 

 

 

 

 ( 3-1) مخطط

 اسم الدواء  الكيميائي التركيب    الاستخدام

 اسم الدواء  التركيب الكيميائي  الاستخدام
البكتيري لقتل  لحب    ايستخدم  المسببة 

الجلد   خلايا  تجديد  على  ويساعد  الشباب 

 .  [32]  وبالتالي يقلل من ظهور البثور

 

 

Enazadrem    
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ل الاول:المقدمة الفص   

من    خليط  تفاعل  من  البريميدين  مشتقات  تحضير  تم  و    aldehydesو     ethyl cyanoacetateأيضا 

thiourea   بوجودpotassium carbonate [35] (  4-1كما في المعادلة): 

 

 

   

 ( 4-1معادلة )

  [36]تحضير عدد من مشتقات البريميدين ذات فعالية دوائية ب وجماعته  Kumar Nitin كما قام الباحث 

       :(  4-1كما في المخطط)

 

                                      

 

 

 ( 4-1المخطط )
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ل الاول:المقدمة الفص   

 The Amino Group                                           مجموعة الأمين   4-1

في   فعالا    ا  تدخل مجموعة الأمين في تركيب عدد من  المركبات  العضوية الاليفاتية والاروماتية وتلعب دور

تحضير عدد من المشتقات العضوية من خلال أستبدال احد أو كلا ذرتي هيدروجين مجموعة الأمين ببدائل  

 . [37-41]عضوية مثل مجاميع الالكيل و الاريل 

  ه من أهم الخصائص  التي تتميز بها مجموعة الأمين هي قدرتها على الترابط الهيدروجيني الذي يؤثر  بدور

 . 43]  [42,على خواص الامينات الأولية والثانوية مما يميزها عن المركبات العضوية الأخرى  

تستخدم مشتقات مجموعة الامين في مجموعة متنوعة من الكيمياويات والمبيدات الحيوية كما لها تطبيقات  

بالأضافة الى  [39]متنوعة تدخل في صناعة المطاط ومضافات مواد التشحيم ومثبطات التاكل وغيرها 

 . العديد من الاستخدامات في المجال الطبي

 (:  يوضح الأدوية التي تحتوي في تركيبها مجموعة ألامين2-1الجدول )

 اسم المركب التركيب الكيميائي              الاستخدام             

يساعد على تخفيف اضطرابات الحساسية  

الناتجة عن البرد والحمى وحكة الجلد ولدغات  

 [40]الحشرات واللسعات 

 

Chlorphenamine 

هو مهدئ يسكن دون أن يؤدي إلى النوم يتم  

والإثارة والأرق أو استخدامه لتخفيف القلق 

 . [41]حتى الاضطراب العقلي

 

Chlorpromazine 

يستخدم كمنشط قوي و يستخدم لعلاج 

اضطراب نقص الانتباة وفرط النشاط  

 . [42]والخدران 
 

Methamphetamine 

 . [43]يستخدم كمزيل للأحتقان

 

Phenylephrine 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

                                         الفعالية البايلوجية لمشتقات مجموعة الامين1-4-1    

Biological Activity of Amino Derivatives                                            

دور   تلعب  فهي  كبيرة  بيولوجية  أهمية  الأمين  مجموعة   في    ا  كبير  ا  لمشتقات  كما  الحيوية  الفعاليات  في 

.  [45]تفاعلات النقل الأنزيمي لمجموعة الأمين من الحامض الأميني ولها أهمية كبيرة في الطب والأدوية   

البيولوجي   لنشاطها  أمينات حيوية نظرا   العديد من الأمينات، وكثير منها يطلق عليها  تحتوي الأغذية على 

مثل   الحيوية  الأمينات  بعض  تلعب  و  مرتفعة  بتركيزات  تتواجد  عندما  التسمم  إحداث  على  وقدرتها 

من   Tyramine والتيرامين    Histamineوالهستامين    Serotoninالسيروتونين   كثير  في  مهما   دورا  

والأمينات   Putrecine الوظائف الفسيلوجية في الإنسان والحيوان. كما تدخل الأمينات الثنائية البيوترسين   

سبرميدين     Oligoaminesالمتعددة   العمليات    Cerminوسبرمين  Spermidineمثل  بعض  في 

تستخدم  عملية قياس الأمينات    حيث   الامينات الحيوية لها أهمية في الأغذية الفسيولوجية مثل انقسام الخلايا.  

 . [46] دليل على فساد الأغذيةكالحيوية 

  

 اسم المركب التركيب الكيميائي              الاستخدام             

 اسم المركب  التركيب الكيميائي              الاستخدام             

 

يستخدم لعلاج كل الألام الشدية والحادة  

والمزمنة والناتجة عن أنسداد العضلة القلبية  

م الولادة وكذلك يستخدم في علاج انسداد لاأو

 . [44]الرئة  

 

 

 
Ethanolamine 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 

 

 Reactions of amino group                           الامين  تفاعلات مجموعة 1-4-2 

  [47] ألكلة الأنيلين مع الكحولات الأولية عند درجات حرارة عالية لأعطاء خليط من الأنيلينات المستبدلة-1

 :( 5-1كما في المعادلة )

 

 

 

 

 

 ( 5-1معادلة )

واعطت  Dean-Starحيث تمت الالكلة في جهاز   -butanediol 1,4مع   hexadiamine-1,6 ألكلة -2

 (: 6-1كما في المعادلة ) [48]مع مجموعة هيدروكسي وأمين  azepineبشكل مفأجى مشتق 

 

 

 

 ( 6-1معادلة )
ليعطي    TFE3CO2K , \ بوجود    diisopropylamineمع    aniline  yl)-1-Pyrrol-(1H-4تفاعل     -3

N-iso propyl-4-(1H-Pyrrol-1-yl)aniline [49] ( 7-1كما في المعادلة :) 
 

 

 

 ( 7-1معادلة )
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ل الاول:المقدمة الفص   

ليعطي    3CO2Kومادة ethanol /waterبوجود المذيب    allyl bromideمع  من تفاعلات الأنيلين  -4

  (: 8-1كما في المعادلة )N,N-diallylaniline  N-allylaniline  [49]مزيج من 

 

        

 (8-1معادلة )                                                      

  Benzoylation                                            البنزولة                               1-5 

إزالة     البنزويل عن طريق  تحفيز مجموعة  فيه  يتم  كيميائي  تفاعل  أي    Nأو    Oبـ    المرتبطة   Hهو  أو 

وتستخدم   والأميدات  البنزويل  استرات  مثل   المعروفة  البنزويل  مركبات  من  العديد  وهناك  حلقةأروماتية 

كعوامل حماية في التركيب العضوي   البنزويل  يمكن أن تعمل الإسترات  بشكل شائع في الكيمياء العضوية.

المائي   التحلل  عملية  عن طريق  بسهولة  إزالتها  المادة    الدليل  ويعتبر    [50]ويمكن  هو  البنزويل  كلوريد 

كيتونات   تحضير  في  استخدامها  يمكن  والتي  البنزويل  مجموعة  مصدر  وهي  الاستخدام  شائعة  الكيميائية 

البنزويل   ثيوستر  هو  البنزويل  لمجموعة  الطبيعي  المصدر  و  البنزويل  واسترات    CoA-البنزويل، 

ولأغراض التخطيط الدوائي الجديد يستخدم عدد من الباحثين استراتيجية دمج الجزيئات عن طريق اجراء  

 . [51]عملية البنزولة  حيث ان هذا الدمج يعطي فائدة  دوائية اكثر استجابة وذات صلة بالأيض 

Benzoylation applactions تطبيقات البنزولة                               1-5-1 

( كونها وسيلة فعالة وغير مكلفة رغم  سمية     Benzoylationهنالك العديد من التطبيقات لعملية البنزولة )

الامينية الاحماض  تحلل  ومنها  كلورايد   الى      [52]بنزويل  بالإضافة  الأكاسيد   فوق  مركبات  وانتاج   ,

أهميتها في انتاج العطور والأدوية والراتنجات , كما تلعب دورا في تحديد معظم الناقلات العصبية  في جسم  

الشائعة    المنخفض  الجزيئي  الوزن  ذات  والأيضات  الحي  في    [53]الكائن  البنزولة  عملية  تستخدم  .كذلك 

ويستخدم للتعقيم   (  (Benzoyl) Peroxideتحضير عدد من مراهم العلاجية   ومنها بيروكسيد البنزويل   

 



  
 

 

13 
 

ل الاول:المقدمة الفص   

 

كما يساعد على التقليل من نسبة الدهون      [54]ضد الجراثيم، وبصورة رئيسية  ضد حب الشباب البكتيري

 .[55] المفرزة في البشرة

 : ) 1-5)  وفق المخطط [56] يتم تحضير هذا المرهم  

 

   (5-1مخطط )

 

                    

    Reactions of Benzoylation                                 تفاعلات البنزولة     2 -1-5

 Schoutenتفاعل شوتن باومان )  للامينات لتخليق الأمايدات من خلااتفاعلات البنزوايل كلورايد مع    -1

Baumann   حيث يشير هذا التفاعل الى  ان عملية البنزولة للمركبات النشطة المحتوية على الهيدروجين   )

 (: 1-9كما في معادلة ) [57]تتم بوجود هيدروكسيد الصوديوم  او البريدين 

 

 

                                                              

 ( 1-10) معادلة

البنزويل كلوريد على الأحماض    N-Benzoylaminoتحضير أحماض    -2 بسهولة أكبر من خلال عمل 

  [58]الأمينية في محلول مائي  وبوجود كمية كافية من القلويات والأكثر شيوعا هو هيدروكسيد الصوديوم  

 :(6-1) كما في المخطط
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

  

 تمت بعد ذلك معالجة مخاليط التفاعل باستخدام مول واحد من حمض الهيدروكلوريك للحصول على   

    N-benzoylamino          

 

 

 ( 6-1مخطط )

عملية  إ  -3 البنزويل    Benzoylationجراء  كلوريد  باستخدام  الأروماتية  الثانوية  أو  الأولية  للأمينات 

 (: 11-1كما في المعادلة )  60] [59,المتوفر بشكل شائع 

 

 ( 11-1معادلة )

بنزولة المركبات التي تحتوي على الهيدروجين النشط مثل الفينول  والأنلين والكحول وغيرها مع   -4

 (:     12-1كما في المعادلة ) [62,61]لوريد البنزوبل  بوجود القلويات ك

 

         

( 12-1معادلة )  
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ل الاول:المقدمة الفص   

 مع   p-nitro benzoyl chlorid  تفاعل  من  p-nitro benzoyl amino a cetic acidتحضير  -5

glycine  [65-63]  . ( 13-1كما  في المعادلة  ): 

 

 ( 13-1) معادلة  

تحضير    -6 عملية    polyaminesتم  خلال  مجموعة   Benzoylationالبنزولة)   من  اقتران  تم  حيث   )

لجزيئة   الطرفي  الأمين  بمجموعة  البنفسجية  فوق  للأشعة  الممتصة  يخضع     Putrescineالبنزويل  حيث 

مع حامض البنزويك , وتتشكل المنتجات الثانوية الأخرى عند   كلوريد البنزويل أيضا للترطيب عند تفاعلة

 ( : 7-1كما في المخطط ) ]70-66[ نزويك مع كلوريد البنزويك الزائد تفاعل حامض الب

 

 ( 7-1مخطط )

للامينات الأروماتية و الأليفاتية دون أستخدام أي مذيب أو    Benzoylation) أجراء عملية البنزولة )  –  7

كلوريد  مع  تتفاعل  لانها  بسهولة  الأولية  الامينات  على  يطبق  ان  يمكن  التفاعل   هذا  أن  قلوية حيث   مادة 

البنزويل بسرعة في حين ان الامينات الثانوية متفاوتة في التفاعل حيث  هناك امينات ثانوية تحتاج الى وقت 

تتفاعل   25-20يتراوح من ) ثانوية  مثل   (14-1كما في المعادلة )( ساعة لكي  في حين ان هناك امينات 

 الاندول و الايميدازول والكربازول لا تتفاعل أطلاقا مع كلوريد البنزويل حتى عند الأضافة العكسية 

 ]71-73[  . 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 ( 14-1معادلة )             

ككاشف خفيف وانتقائي للتحلل الأحادي لبنزويل المجموعة الأمينية   N-benzoyltetrazoleتم تطوير    -8

الأدينين والسيتوزين،   قواعد  فائدته من خلال حماية  النووي. وتتجلى  الحمض  قواعد  الحلقية في  الخارجية 

 (: 15-1كما  في المعادلة) [74]وهو إجراء مهم في مجال كيمياء الأحماض النووية 

 

 

 

 ( 15-1معادلة ) 

يتم استخدامها لمعالجة القلويات لتنشيط مجموعات الهيدروكسيل في الألياف ثم يتم    نزولة:الببمعالجة   ال  -9

دقيقة و تتم إزالة كلوريد البنزويل الملتصق بسطح الألياف    15نقع الألياف في محلول كلوريد البنزويل لمدة  

 (: 16-1كما في المعادلة ) 76]و [75بمحلول الإيثانول ثم غسله بالماء وتجفيفه في الفرن  
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ل الاول:المقدمة الفص   

      

 ( 16-1معادلة ) 

 Amide group                                                 مجموعة الأميد        1-6

وان أهم  ]     [77الاميدات عبارة عن مجموعة وظيفية عضوية تحتوي على كربونيل مرتبط بالنيتروجين  

 ان أبسط الأميدات هي مشتقات   الأميدات الشائعة هي النايلون والباراسيتامول وثنائي ميثيل فورماميد 

 

تعتبر الأميدات بنوعيها الأليفاتية والأروماتية   [78] . بشكل عام الأميدات هي قواعد ضعيفة جدا و الأمونيا

وبأصنافها المختلفة أقل مشتقات الأحماض الوظيفية فاعلية ويعود ذلك إلى أن المجموعة المغادرة في هذه  

 .   [79]الحالة هي أيون الأميد 

اقتران  إلى  الاختلاف  هذا  ويرجع سبب  المقابلة،  الأليفاتية   الأميدات  من  فاعلية  أقل  الآروماتية   الأميدات 

الكترونات  ذرة زوج  على  ) موجودة  باي   الاصرة  إلكترونات  مع  مجموعة  )   π-bond النتروجين  في 

النيوكليوفيلي على ذرة  الكربونيل ويؤدي هذا الاقتران إلى عدم تمركز الاكترونات ويقلل ذلك من الهجوم 

 .  [80]الكربون الكربونيلية وبالتالي تقل الفاعلية 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 

 

 

 

 

 

 ( الهيكل العام للأمايد 6-1شكل )

للأميدات العديد من التطبيقات والاستخدامات أهمها استخدامها في صناعة الألياف الصناعية المعروفة باسم 

نوع البولي أميدات الذي يدخل في أنواع متعددة  من الصناعات أهمها صناعة الملابس  النايلون وهو من 

وفي الصناعات الزراعية  وفي   بالإضافة الى استخدام الاميدات في الصناعات البتروكيميائية  وغيرها ,

ا في مجموعة متنوعة من المركبات الصناعية  صناعة الأسمدة والمبيدات الحشرية ويمكن العثور عليها أيض 

وأيضا تستخدم في الصناعات الدوائية  , خاصة   [81]بما في ذلك البوليمرات والمنظفات ومواد التشحيم  

  (: 3-1ادوية علاج الأمراض النفسية والعصبية كما في جدول ) 

 الأمايد ادوية علاج الأمراض النفسية والعصبية التي تحتوي في تركيبها على مجموعة  ( :3.1جدول )

 

 الاستخدام

 

 التركيب الكيمائي 

 

 أسم الدواء 

مسكن وخافض للحرارة 

ويستخدم لعلاج الحمى  

,والصداع ,ولألم والأوجاع  

 .    [82]الخفيفة

 

 

 

Paracetamol 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 Biological activity of amides                        البايلوجية للاميدات الفعالية 1-6-1

واسع بنطاق  الأميد  ذلك ارتبطت مشتقات  بما في  البيولوجية  الأنشطة  للسل و مضاد  بمجموعة من  مضاد 

حشري    [86]للاختلاج   مبيد  و   للورم  ومضاد  للالتهابات  مضاد  مسكن  على      [87]و  العثور  يمكن   .

ا في العديد من    [88]من الأدوية والوسائط والمركبات الطبيعية   مجموعة الأميد في نطاق واسع وتوجد أيض 

 ( : 7-1حيث توجد  البنزاميدات الأولية في أدوية مختلفة كما في الشكل ) ,  المستحضرات الصيدلانية

  

تستخدم المضادات الحيوية 

المصنوعة من البنسلين في 

مقاومة البكتيرية المسؤولة عن  

تهابات لالتهابات الأذن والا

تهابات الفم  لالمسالك البولية والا

تهابات الجلدية لواللثة والا

 . [83]وغيرها 

 

 

 

 

Penicillin 

دواء يستخدم لتخدير الأنسجة 

في منطقة معينة وعلاج عدم 

 . [84]انتظام دقات القلب 

 

 

 

Lidocaine 

تستخدم لعدة حالات مثل الفصام  

والقلق النفسي وفي علاج  

اضطرابات الجهاز الهضمي 

 . [85]خاصة القولون العصبي 

 

 

 

Sulpiride 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 ( 7-1الشكل )

                                                                                                                                                 Preparation of  Amides                                 تحضير الأميدات             2-6-1  

العضوي التخليق  ا بشكل أساسي في  تفاعلا  مهم  تكوين رابطة الأميد  لتخليق  [89] يعد  وهناك طرق عديدة 

و لتحضيره  جديدة  استمرار ظهور طرق  مع  الأميد  رابطة    رابطة  لتكوين  للبيئة  تطوير طرق صديقة  يعد 

ا بالغ الأهمية   ومن اهم هذا الطرق :  [90]  الأميد أمر 

  110يمكن إجراء الاقتران المباشر للأحماض الكربوكسيلية غير النشطة مع الأمينات في التولوين عند    1-

-1كما في معادلة )   [91]درجة مئوية وبأقل من اربع ساعات باستخدام كلوريد الزركونيوم كعامل محفز   

17 :) 

 

 (      17-1معادلة )                    

دقائق،   5تم تطوير طريقة فعالة لتسهيل تخليق الأميدات والإسترات عند درجة حرارة المحيط خلال -2

 .  كما في   ]92[ هاليد البيريدينيوم المستقر ويمكن الوصول إليه بسهول  حيث يتم استخدام كاشف ثلاثي

 (: 18-1معادلة)
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

  

 ( 18-1)معادلة 

كما .]3NH 3]9تكوين أميد أولي من خلال تفاعل الإستر مع الأمونيا  تكوين الأميدات من الاسترات  -3

 (: 19-1في المعادلة )

 

  

 

  

 ( 19-1معادلة ) 

 امض كاربوكسيلي وتحويلة الى كلوريده بأستخدام حأحدى الطرق الأكثر شيوعا لتصنيع الأميد هي أخذ 

2SOCI (: 20-1. كما في المعادلة)]9[4ومجرد تعريضها لمحلول الأمونيا المائي سيؤدي الى تكوين الأميد 

 

 

 ( 20-1معادلة )
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ل الاول:المقدمة الفص   

الحلقية    -5 الكيتونات  من  الأمايد  تحضير  نوع   يمكن  من  ترتب  أعادة  تحدث   Beckmannحيث 

rearrangement     تفاعل الكبريتيك   OH2NH مع   cyclohexanoneعند  بحامض  الناتج  معالجة   ويتم 

 (: 21-1.كما في المعادلة)  [95]فينتج كابرو لاكتام 

 

 

 ( 21-1معادلة )

كما    [96]يمكن تحضير نوع من مشتقات الأميد يستعمل في المجال الطبي كمسكن للألأم  -6

 (: 22-1في المعادلة )

 

  

 ( 22-1معادلة ) 

 Amide reactions                                         تفاعلات الأمايد      3-6-1  

حيث يتم في هذا     Hofmann and curtius Rearraugemen وكيرتساعادة ترتيب هوفمان  -1

 (: 23-1كما في المعادلة )   [97]التفاعل إعادة ترتب لمركب الاميد لانتاج امين متناظر 

 

 



  
 

 

23 
 

ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 

 ( 23-1معادلة )

 (: 24-1كما في المعادلة ) ]5O2P   8]9تحويل الأميدات الى نيتريل باستخدام كاشف التجفيف  -2

                                     

 ( 24-1معادلة )

ل  لفي الوسطين الحامضي والقاعدي علما انها تحتاج الى ظروف خاصة  للتح التحلل مائيا  للاميدات  3-

 . [99] قلة نشاطها  ب بسب

-Aيفي الوسط الحامض.

      

 A (1-25 )معادلة  

-B  في الوسط القاعدي 

 

    

  b(25-1معادلة )                                                    
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ل الاول:المقدمة الفص   

 (: 26-1كما  في  معادلة )  [100]الاميدات مع الديهايد لإنتاج مركبات ثنائية الجزيئة    تكاثف 4-

 

 ( 26-1معادلة ) 

                                  Tosylation                                                                   توسلةال 7-1 

تفاعل عضوي يحدث على المركبات الأروماتية بحيث تحل مجموعة حامض السلفونيك الوظيفية محل   هو

ويستخدم هذا التفاعل على نطاق واسع في صناعة الأصبغة والعقاقير   ذرة هيدروجين على الحلقة الأروماتية

في المجال الصيدلاني في تصنيع      p-toluene sulfonyl chlorideويستخدم كاشف      [101] ةالدوائي

عقار السلفا وعقار ميتسولفورون  و يستخدم  أيضا  ككاشف تحليلي  في تفاعلات أعادة الترتيب الجزيئي  

 .    [102]في التخليق العضوي 

 Reactions of Tosylation                                توسلةتفاعلات ال 1-7-1

 Hinsbergالأولية في كاشف هاينزبرك   مع الامينات       p-toluene sulfonyl chlorideمعاملة    1-

test       تكون الى  ,اما     سلفون  -Nيؤدي  الصوديوم   هيدروكسيد  من  محلول مخفف  في  يذوب  الذي  أميد 

اما الامينات الثالثية لا تتفاعل  ,سلفون اميد غير ذائب  -Nالامينات الثانوية فتتفاعل أيضا مع الكاشف وتكون 

 (: 27-1. كما في معادلة)  [103]مع الكاشف لهذا يستخدام هذا التفاعل للتميز بين الامينات 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 ( 27-1معادلة ) 

تفاعل    -2    diaminopyrimidin-4-ol-2,6مع    acetamidobenzenesulfonyl chloride-4عند 

مركب   ينتج   الاسيتون  مذيب  -diaminopyrimidin-4-yl 4-2,6بوجود  
acetamidobenzenesulfonate   [104]  ( 28-1. كما في معادلة :) 

 

            
 ( 28-1معادلة )

يحضر المركب  acetate sulfonyl chlorideمع   diaryl-2-amino pyrimidine-4,6من تفاعل  

4,6-diaryl-2-ethylacetate sulfonyl amino pyrimidine   كما   [105]بوجود  كلوريد الميثيلين

 (: 29-1في معادلة )
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 ( 29-1معادلة )

-trialkyl-4-2,5,6( من تفاعل    (N-tosylated derivativesتحضير بعض مشتقات  التوسيلات 

amino pyrimidine  معp-toluene sulfonyl chloride   في وجودDMAP  و كلوريد الميثلين في

 (: 30-1. كما في معادلة ) [ 106]درجة حرارة الغرفة 

 

  

 

( 30-1معادلة )  

وي مجموعة تمع مركب أروماتي يح  acetate(chlorosulfonyl)-2 تحضير السلفوناميدات من تفاعل  

 (: 31-1كما في معادلة )و Na/THF  [107]أمين في تركيبة  بوجود 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 

 

 

 ( 31-1معادلة )

 

                                    Biological activity of Tosylation                 توسيلاتلل الفعالية البايلوجية1-7-2

كرام  و(+ Gr ) استعملت مركبات السلفوناميدات بشكل واسع بوصفها مضاد للبكتريا بنوعيها كرام الموجبة

للفايروسات   (- Gr )السالبة للفطريات ومضاد  الزراعة، ومبيدات   ستعملت ,وا  ومضاد  النباتات في  لحماية 

الطبي,  [108]للحشرات والاعشاب الضاره   المجال  التهاب      كما استعملت في  للحرارة, وعلاج  كخافضة 

المفاصل وعلاج السل , ومطهر ومعقم من الروائح والجراثيم , غير ان مركبات السفلوناميدات لها تاثيرات  

الكلية في  وتاثير  والغثيان  واليرقان  الحساسية  فرط  مثل  أمراض  ,  جانبية  بعض  معالجة  في  استعملت  كما 

 . [109]الجهاز العصبي مثل مرض النسيان )الزهايمر( وفي معالجة السرطان 
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ل الاول:المقدمة الفص   

 Aim of the study            الهدف من الدراسة                                8-1

   الفعالية البايولوجية والدوائية المتوقعة   ذات    تهدف هذه الدراسة الى تحضير بعض مشتقات مجموعة الامين

من خلال إحلال مجموعة البنزوايل او التوسايل  محل   بروتونات مجموعة الأمين المرتبطة بحلقة الفينيل  

بواسطة   طيفيأ  وتشخيصها   , والبايرازولين  والثايوبيريميدين  الأوكسوبيريميدين  مركبات  لبعض  العائدة  

 مطيافيات الاشعة تحت الحمراء والرنين النووي المغناطيسي ومطيافية الكتلة . 

 



 

 

 

الفصل الثاني 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

 Chemicals                                                    المواد الكيميائية 2-1

تنقية بعضها للحصول على درجة عالية    و  تم الحصول على المواد المستخدمة من شركات مختلفة  تمت 

 : (2-1) كما هومبين في الجدول من النقاوة

 المنتجة  ةالشرك المواد الكيمياوية 

Ethanol absolute 99%  
  Methanol 

Scharlau 

℃ Petroleum ether 60-80 
Ethyl acetate 99% 

ROMIL 

Hydrazine  hydrate 80%                 
Aminoacetophenone 

Aldrich 

4-Chlorobenzaldehyde 99% 
4-Nitrobenzaldehyed     98% 

TCI 

Urea 
Thiourea 
Sodium hydroxide       97% 

Analytical Reagent 

Acetone J.T.Baker 
4-Toluene sulfonyl chloride 
4-Bromobenzaldehyde 99% 

Fluorochem 

Pyridine 80% Merk 
1,4 Dioxne ALPHA 

 

 Technologies  and The                                             الأجهزة المستخدمة   تقنيات و  2-2

Instruments  

                                              Melting Point لانصهاراجهاز قياس درجة  2.2.1

  (Hot-stage - Gallen kamp)بواسطة جهاز     قيست درجات الانصهار للمركبات التي تم تحضيرها

 .( وتمت القياسات في  قسم الكيمياء /كلية العلوم / جامعة ميسان ̊ وتم التعبير عنها بالدرجة المئوية )℃

               Thin Layer Chromatographyكروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة    2.2.2
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

أجراء   من    TLCتم  مسبقا  المطلي   الالمنيوم  لوح  على  السليكا  هلام  هذا      Merckبأستخدام  سمك 

الاشعة  2mm  الطبقة      بواسطة ضوء  التظهير  وتم  التفاعل  لمتابعة سير  التقنية  هذا  استخدمت  وحيث 

 . فوق البنفسجية 

 

 الاشعه تحت الحمراء     جهاز2.2.3

Fourier Transform Infrared Spectra    

-cm  (4000-1بمدى يتراوح   بين  KBrللمركبات  المحضرة على شكل قرص    IR-FTتم قياس أطياف  

العراق وتم  –بغداد      BPC-Analysisفي مركز      Shimadzu IR affinityباستخدام  جهاز   (  400

 cm.-1قياس هذا الامتصاصات الاتساعية بوحدة 

 Spectra Nuclear Magnetic Resonanc   الرنين النووي المغناطيسيجهاز  2.2.4 

–كلية التربية للعلوم الصرفة  –في قسم الكيمياء    NMR-C  13و   NMR-H1  اطياف  تم تسجيل جميع

البصرة   مطيافية  جامعة  استخدام  و )ألمانيا(    Bruker DRX-400  بأستخدام  كمذيب   d-DMSO 6تم 

 ( . ppmقياس الازاحات الكيمياوية بوحدة جزء لكل مليون )  كمعيار داخلي ,وتم TMSبينما تم استخدام  

                Mass Spectrometerمطيافية الكتلة جهاز    2.2.5

  Agilent Tenchnology (HP)Model 5973سجلت أطياف الكتلة للمركبات المحضرة بجهاز نوع 

كلية العلوم في جمهورية ايران  –( في جامعة طهران ev 70( عند طاقة الكترونية )EIوبتقنية  )

 الاسلامية . 

 

 Preparative Methods                                                  التحضير   طرائق  2.3

 تحضير    2.3.1

 4(6-(4-substituted phenyl ) -2-substituted -1,2,dihydropyrimidine-4-yl 
aniline (A-F)    [107]        

                  

 

       

 

                                

 ( من تفاعل : A-Fحضرت المركبات )
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

)4- amino acteophenome     mmol2  )  4مع-substituted benzaldehyde  (mmol2(  

 0.2g),وتم مزج هذا المواد سويا في دورق دائري  وأضافة       (3mmol)   بوجود اليوريا او ثايويوريا 

NaOH  50في ml water   )  واستمر   70المستمر , سخن المزيج عند  ℃   الى المزيج  مع التحريك

 TLCساعة , حيث تمت متابعة التفاعل بواسطة تقنية   24التفاعل لمدة 

 (ethyacetat1  :  petroleumether3 لحين انتهائة ,  بعد اكتمال التفاعل تم إيقاف التسخين, ترك   )

الحصول على مواد صلبة   تم  الترشيح  , وبعد  المختبر  درجة حرارة  الى  ليبرد  بالماء   المزيج  تم غسلها 

 .  المقطر و تركت لتجف , اعيدت بلورة الراسب الناتج  بواسطة الايثانول 

  تحضير 2.3.2

4-substituted-N 4-(5-(4-substitutedphenyl)-1H-pyrazol-3-yl)aniline (G-I)  [108]   

 

                      

 

 

 

 

 

 ( من تفاعل : G-Iحضرت المركبات )

 4- amino acetophenone  (mmol2)    4مع-substituted benzaldehyde  (mmol2(     بوجود

 0.2g),وتم مزج هذا المواد سويا في دورق دائري دائري  وأضافة       (3mmol)الهايدرازين المائي  

NaOH      50في ml water   واستمر    70المستمر , سخن المزيج عند  ℃    (  الى المزيج  مع التحريك

 TLC  (ethyacetat1   petroleumساعة , حيث تمت متابعة التفاعل بواسطة تقنية    24التفاعل لمدة  

ether 3:  (     لحين انتهائة ,  بعد اكتمال التفاعل تم إيقاف التسخين, ترك المزيج ليبرد الى درجة حرارة

المختبر , وبعد الترشيح تم الحصول على مواد صلبة ,تم غسلهة بالماء المقطر و تركت لتجف , اعيدت 

 بلورة الراسب الناتج  بواسطة الايثانول. 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 تحضير    2.3.3

4-substituted-N-(4-(6-(4-substitutedphenyl)-2-substituted-1,2-
dihydropyrimidin-4-yl)phenyl)benzamide (N1-N6 , N10-N15) [109] 

  

 ( : N15-N10و  N6-N1المركبات ) تحضير 

 p-chloroاو  Benzoyl chloride( 1mmol) مع  ( F-A   )   مركبات    من   ( mmol) 1مزج  تم  

Benzoyl chloride     المذيب ارجاعي   ,  Dioxan-1,4في  تصعيد  المزيج ولمدة    (reflux)عمل  لهذا 

ضع ورقة عباد الشمس على فوهة المكثف حيث ان ظهور اللون  ساعة , تم متابعة التفاعل بواسطة و24

التفاعل حدوث  على  يدل  التفاعل    وتحول    الأحمر  اكتمال  يعني  وهذا  الاصفر  الى  الأحمر   اللون 

, بعد أكتمال التفاعل  TLC   ( (petrolium ether 6:1 ethyl acetate) بالاضافة الى بأستخدام  تقنية

ترك  يغسل بماء مقطر بارد, ثم ي رشح الراسب , و  يالمزيج على  ثلج فنلاحظ تكون راسب , ثم  سكب  

 بواسطة الايثانول . تعاد بلورتة ثم     منليجف , و

 تحضير 2.3.4

4-substituted-N-(4-(5-(4-substitutedphenyl)-1H-pyrazol-3-yl)phenyl) 
benzamide ((N7-N9 , N16-N18) [110] 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 ( : N18-N16و  N9-N7  تحضير المركبات )

 p-chloroاو      Benzoyl chloride (1mmol)   مع  ( I-G  )  مركبات    من(mmol 1)مزج  تم  
Benzoyl chloride    المذيب ولمدى  يصعد    ,  Dioxan-1,4في  التفاعل 24المزيج  متابعة  تم   , ساعة 

و عبواسطة  الشمس  عباد  ورقة  ال  لىضع  ظهور  ان  حيث  المكثف  يدللفوهة  الأحمر  حدوث    على    ون 

الى   وتحول    التفاعل   ب الالونها الأحمر   التفاعل   اكتمال  تقنيةاصفر هذا يعني  بأستخدام   الى   لاضافة 
T.L.C   ( (petrolium ether 6:1 ethyl acetate)  التفاعل أكتمال  بعد  ثلج سكب  ,  على   المزيج 

تعاد بلورتة    ثم    منترك ليجف , وثم يبماء مقطر بارد,    غسلي  الراسب , و  رشحيثم  فنلاحظ تكون راسب ,  

 بواسطة الايثانول . 

 تحضير   2.3.5

4-substituted -N-(4-(6-(4-substituted phenyl)-2-substituted -1,2-
dihydropyrimidin-4-yl)phenyl)-N-tosylbenzamide (B1-B6) [111] 

 

 

 

 

 

 

 ( : B6-B1تحضير المركبات )

,𝑁15) مــــن المركبــــات مــــولات متســــاوية تــــم مــــزج  𝑁6, 𝑁5, 𝑁4, 𝑁3, 𝑁2) (mol0.01)مــــع 

0.01mol ) 4 − toluene  sulfonyl chloride   20فــيml   ــم عمــل تصــعيد مــن البريــدين , ث

  T.L.Cسـاعات , تـم متابعـة التفاعـل بواسـطة تقنيـة  اربـع( علـى حمـام مـائي لمـدة refluxارجـاعي )
Petrolum ether 2 :1 ethyl acetate) من انتهاء التفاعل تـم تبريـد مـزيج التفاعـل الـى  التأكد ( , بعد

راسـب تـم ترشـيحة ثـم غسـل فتكـون  المزيج في ماء بـارد مـثلج    سكب    درجة حرارة الغرفة  ,بعد ذلك تم

 .بواسطة الايثانول  يدت بلورة الناتجم إعثمقطر وجفف,  اللماء اب
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

 

 
Color 

 
 
 

Yield 
% 

M.P 
Molecular 
formula 

Structural formula Nomenclature 
Comp 

Symbol 

Yellow 82 156-159 
 

C16H12OBrN3 
 

 

4-(4-aminophenyl)-6-(4-
bromophenyl)pyrimidin-2(1H)-

one 
A 

Yelow 72 158-160 3OClN12H16C 

 

 

4-(4-aminophenyl)-6-(4-
chlorophenyl)pyrimidin-2(1H)-

one 
B 

Dark 
orange 

90 206-208 
 

C16H12O3N4 
 

 

4-(4-aminophenyl)-6-(4-
nitrophenyl)pyrimidin-2(1H)-one 

C 

 

  

 

. بعض الخصائص الفيزيائية للمركبات المحضرة ( :2-2الجدول )  
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

Pale 
yellow 

80 147-149 

 

 

S3BrN12H16C 

  

4-(4-aminophenyl)-6-(4-
bromophenyl)pyrimidine-2(1H)-

thione 
D 

Pale 
yellow 

88 148-150 

 

S3ClN12H16C 

 
 

4-(4-aminophenyl)-6-(4-
chlorophenyl)pyrimidine-2(1H)-

thione 
E 

Pale 
brown 

96 200-202 

 

S4N2O12H16C 

  

4-(4-aminophenyl)-6-(4-
nitrophenyl)pyrimidine-2(1H)-

thione 
F 

Pale 
yellow 

66 208-210 

 

3BrN12H15C 

  

4-(5-(4-bromophenyl)-1H-
pyrazol-3-yl)aniline 

G 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

Pale 
yellow 

70 218-220 C15H12ClN3 

 

 

 

4-(5-(4-chlorophenyl)-1H-
pyrazol-3-yl)aniline 

H 

Brown 83 232-235 C15H12O2N4 

 

4-(5-(4-nitrophenyl)-1H-
pyrazol-3-yl)aniline 

I 

Yellow 76 230-233 C23H16O2BrN3 

 

N-(4-(6-(4-bromophenyl)-2-
oxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
N1 

Yellow 89 225-227 C23H16O2ClN3 

 

N-(4-(6-(4-chlorophenyl)-2-
oxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
N2 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

Orange 94 240-242 

 

C23H16O4N4 

  

N-(4-(6-(4-nitrophenyl)-2-oxo-
1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
N3 

Yellow 88 230-232 C23H16OBrN3S 

 

N-(4-(6-(4-bromophenyl)-2-
thioxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamid 
N4 

Yellow 59 225-228 C23H16OClN3S 

 

N-(4-(6-(4-bromophenyl)-2-
thioxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
N5 

Orange 80 239-241 C23H16O3N4S 

 

N-(4-(6-(4-nitrophenyl)-2-thioxo-
1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
N6 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

Pale 
yellow 

48 244-246 

 

C22H16OBrN3 

  

N-(4-(5-(4-bromophenyl)-1H-
pyrazol-3-yl)phenyl)benzamide 

N7 

White 66 211-213 C22H16OClN3 
 

N-(4-(5-(4-chlorophenyl)-1H-
pyrazol-3-yl)phenyl)benzamide 

N8 

Pale 
yellow 

68 245-247 C22H16O3N4 
 

N-(4-(5-(4-nitrophenyl)-1H-
pyrazol-3-yl)phenyl)benzamide 

N9 

White 
 

30 227-229 C23H15O2BrClN3 

 

N-(4-(6-(4-bromophenyl)-2-
oxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)-4-chlorobenzamide 
N10 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

White 77 233-235 C23H15O2Cl2N3 
 

4-chloro-N-(4-(5-(4-nitrophenyl)-
1H-pyrazol-3-

yl)phenyl)benzamide 
N11 

Pale 
brown 

60 202-205 C23H15O4ClN4 

 

4-chloro-N-(4-(6-(4-nitrophenyl)-
2-oxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
N12 

Yellow 85 220-223 C23H15OBrClN3S 

 

N-(4-(6-(4-bromophenyl)-2-
thioxo-1,2-dihydropyrimidin-4-
yl)phenyl)-4-chlorobenzamide 

N13 

Yellow 73 210-212 C23H15OCl2N3S 

 

4-chloro-N-(4-(6-(4-
chlorophenyl)-2-thioxo-1,2-

dihydropyrimidin-4-
yl)phenyl)benzamide 

N14 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

 
Yellow 

76 236-238 

 

C23H15O3ClN4S 

 
 

4-chloro-N-(4-(6-(4-nitrophenyl)-
2-thioxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
N15 

White 84 242-246 

 

C22H15OBrClN3 

  

N-(4-(5-(4-bromophenyl)-1H-
pyrazol-3-yl)phenyl)-4-

chlorobenzamide 
N16 

White 68 267-269 C22H15OCl2N3 

 

4-chloro-N-(4-(5-(4-
chlorophenyl)-1H-pyrazol-3-

yl)phenyl)benzamide 
N17 

Pale 
orange 

78 282-284 C22H15O3ClN4 

 

4-chloro-N-(4-(5-(4-nitrophenyl)-
1H-pyrazol-3-

yl)phenyl)benzamide 
N18 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 

White 80 320-323 C30H21O6ClN4S 

 

N-(4-(6-(4-chlorophenyl)-2-oxo-
1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)benzamide 
B1 

 
 

Pale 
yellow 

79 
337-334 

 

 

C30H22O3ClN3S2 

 
 

N-(4-(6-(4-chlorophenyl)-2-
thioxo-1,2-dihydropyrimidin-4-
yl)phenyl)-N-tosylbenzamide 

B2 

White 86 360-363 C30H21O5ClN4S2 

 

4-chloro-N-(4-(6-(4-nitrophenyl)-
2-thioxo-1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)-N-tosylbenzamide 
B3 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

Pale  
brown 

50 390-392 C30H22O5N4S2 

 

N-(4-(6-(4-nitrophenyl)-2-thioxo-
1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)-N-tosylbenzamide 
B4 

Pale 
yellow 

86 387-389 C30H22O6N4S 

 

N-(4-(6-(4-nitrophenyl)-2-oxo-
1,2-dihydropyrimidin-4-

yl)phenyl)-N-tosylbenzamide 
B5 

Yellow 55 344-346 

 

C30H22O3BrN3S2 

 

 

N-(4-(6-(4-bromophenyl)-2-
thioxo-1,2-dihydropyrimidin-4-
yl)phenyl)-N-tosylbenzamide 

B6 
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

       Biological Activity                                  الفعالية البايلوجية        4 -2

 تحديد أقطار التثبيط (( الفعالية التثبيطية   1-4-2

المستخدم الزراعي  الوسط  أنتهاء عملية  nutrient agar) ان  وبعد  الاوتوكليف  بواسطة جهاز  تعقيمة  تم   )

( لكل طبق وتركت الأطباق الى ان  20-18)   mlالتعقيم تم تبريد الوسط وصب في أطباق بلاستيكية بحجم

تماما الغذاء  .جفت  بحوث  مركز  في   المشخصة  العزلات  بأستخدام  البكتيري  العالق  تحضير  -بغداد    -تم 

الخلايا    .العراق   تركيز  يكون  بحيث  البكتيريه  العزلات  تنشيط  ماكفرلاند   g/Lµ 810تم  طريقة    حسب 

[112]   . 

 swab ( من العالق البكتيري الى الوسط الزراعي حبث  تم عمل فرش الحصيرة بواسطة  ml0.1) تم نقل

 ( بقطر corkborer( بواسطة ثاقب فليني )wellsلكل نوع من انواع البكتيريا , بعد ذلك تم عمل حفر )

cm   0.6  ,  ثم  وضع حجم ml)  0.1(  (من كل تركيز من تراكيز المركبات  المحضرةN2 , N5 N6, N8 

, N12 , N14 , N15 ,B2   وهكذا الحال مع الترا كيز الأخرى لكل نوع  من    ه( في الحفرة المخصصة ل

 ( .  Staphylococcus auresو  E. coliنوعي البكتيريا المستخدمة  )

 .اقطار التثبيطوبعدها تم قياس  ساعة    24لمدة      37℃تم نقل الاطباق المزروعة الى الحاضنة وبدرجة  

 (: 2-1كما في الشكل )  [113]

 الأطباق المزروعة لتحديد أقطار التثبيط( : 2-1الشكل )
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 ( MIC , MBC )               الأدنى والتركيز القاتل تحديد التركيز التثبيط  2-4-2

 :  [114]الخطوات التاليةوفق  حفرة 96مقعرة تحتوي microtiter plate تم اجراء الفحص باستخدام 

إلى    1بتركيز مضاعف من الحفرة رقم    broth   Muller-Hintonميكرولتر من وسط    100اضافة     -1

 .12الحفرة رقم 

ميكروجرام   10تركيز)N2,N15,N8 N14,N5,N6,N12,B2  ) )  محلول  من    g/Lµ100تم وضع    -2

 وخلطه جيد ا مع الوسط.   1مل( في الحفرة رقم  /

معقمة    micropiptteميكرولتر من الخليط في الحفرة الأولى إلى الحفرة الثانية باستخدام    100تم نقل    -3

نقل   تم  الثالثة وتم خلطه    ميكرولتر  100وثم خلطه جيد ا, وبعدها  الحفرة  إلى  الثانية  الحفرة  الخليط من  من 

ميكرولتر من الحفرة    100، تمت إزالة  جيد ا. واستمر هذا التخفيف التسلسلي حتى الحفرة العاشرة . وأخيرا  

النهائي التركيز  أصبح  منها.  والتخلص  نصف  الى    N2,N15,N8 ,N14,N5,N6,N12,B2))  العاشرة 

 التركيز الأصلي في كل حفرة.

 (. control negativeدون اضافة مادة ) 11الحفرة رقم   ت ترك -4

رقم    -5 الحفرة  ترك  إضافة    12تم   N2,N15,N8 ,N14,N5,N6,N12,B2  (control))دون 

positive) . 

 للحفرة  (g/Lµ0.5ميكرولتر من العالق البكتيري المخفف )ماكفارلاند( بتركيز)  10تم إضافة  

حرارة    ,12-1من   درجة  عند  كاملة  ليلة  تحضن  إضافة    37بعدها  ثم  محلول    30مئوية,  ميكروليترمن 

Resazurin    ساعات أخرى وتسجل    4درجة مئوية لمدة    37عند  الى جميع الحفر وتحضن    0.015بتركيز

 التغييرات في اللون )من الأزرق إلى الوردي(.
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ني:المواد و طرق العمل ا ث ال   ل الفص   

 ( 3-2) و (2-2كما هو في الشكل ),ويعتبر التركيز قبل تغير اللون هو التركيز المثبط الادنى

 

 

 

 

 

 

 

 ( 3-2الشكل ) 

 

 

 

 

 

 

 ذذ  
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الفصل الثالث 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

  Mechanisms Reactions and               التفاعلات والميكانيكيات          1.

 والثيوبيريميدينات   اتتحضير الاوكسوبيريميدين   3.1.1

Preparation of Oxopyrimidines and Thiopyrimidines             

  amino acetophenone-4من تفاعل    D-Gوالثيوبيريميدينات    A-C  تم تحضير الاوكسوبيريميدينات 

 مع اليوريا او الثيوريا في وسط قاعدي . substituted benzaldehyde-4مع 

  General reaction                     التفاعل العام            

  

 

 Preparation of Pyrazolines                                اتتحضير البايرازولين3.1.2  

 benzaldehyd -4مع  amino acetophenone-4تم تحضير مشتق البايرازولين من تفاعل 

substituted   مع الهايدرازين المائي. 

        General  reaction                        التفاعل العام  
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

  Preparation of Benzylated derivativesتحضير مشتقات البنزولة      3.1.3

بوجود المذيب     Benzoyl chlorid(  مع I-Aمن تفاعل المركبات ) (N18-N1)تم تحضير المشتقات 

1,4 –Dioxn  . 

                                                                General  reaction       العام التفاعل 

               

 

 

 

 : ميكانيكية التفاعل 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

  Preparation of  tosylate derivatives              يلاتتحضير مشتقات التوس   3.1.4

 P-toluene( مع N3-N6 ,N12 ,N15تفاعل مولات متساوية من ) من   يلات حضرت مشتقات توس

sulfonyl chlorid  . بوجود مذيب البريدين 

 General  reaction                                                                      التفاعل العام  

 

 

 :  ميكانيكية التفاعل 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 تشخيص المركبات المحضرة   3.2

Characterization of the prepared compoundS                                                  

 Characterizatization  of the  starting  materials          تشخيص المركبات الأولية 3.2.1

الطبقـة  وهي  تقنية كروماتوكرافيـا ( شخصت بواسطة عدد من القياسات  الفيزياوية I-Aالأولية )ان المواد 

( (IRالرقيقــة ودرجــة الانصــهار بالإضــافة الــى التقنيــات الطيفيــة وهــي مطيافيــة الاشــعة تحــت الحمــراء  

ومطيافيــة الــرنين النــووي المغناطيســي   )NMR-H1ومطيافيـة الــرنين النــووي المغناطيســي للبروتــون ) 

 .  (NMR-C 13) 13-للكاربون 

(. أظهـرت 3.8- 3.1 (( والاشـكال3-1كمـا موضـح فـي جـدول ) أن أطياف  تحت الحمراء للمواد الأوليـة 

( 3043.67-3109.25( و) 3213.41-3286.70( و)3279.21-3476.22)هـــــــيحـــــــزم ثمانيـــــــة  

( 1288.45-1392.46)  ( و 1589.34-1519.91)( و1573.91-1627.92( و)1627.35-1670.92و)

 الاروماتية  H-Cو    NHو NH  2  ((  و تعود الى الاهتزازات الاتساعية للمجاميع1010.70-1107.14و)

 على التوالي .(  S=Oو  C-N و C=C و   C=N وC=O و 

 ( A-Iللمواد الاولية )  cm-1ترددات الاتساعية بوحدة لا( : قيم  3.1جدول )

C-N)   )
-V 

 -NH(-V
C=S) )C=C (-V )C=N( -V )C=O )-V H -C( – V

Aromatic) 

-NH(  - V
C=O) 

2NH-(-V 
(m) 

Symbol 
Comp. 

No. 

1338.60  
S 

 1516.05 
s 

1593.20 
s 

1670.35 
m 

3105.39 
w 

3247.87 
s 

3375.43 
3338.53 
 

A 1 

1342.46 
S 

 1546.91 
m 

1573.91 
m 

1627.92 
m 

3043.67 
w 

3213.41 
m 

3456.44 
3336.85 
 

B 2 

1342.46 
S 

 1570.06 
s 

1600.92 
s 

1627.92 
s 

3047.53 
w 

3213.41 
m 

3456.44 
3336.85 

 

C 3 

1392.46 
M 

1130.29 

S 
1573.91 
159691 

m 

1600.92 
m 

 3043.67 
m 

3213.41 
m 

3456.44 
3336.85 

 

D 4 

1338.60 1107.14 
S 

1562.34 
1504.48 

s 

1635.64 
1585.49 

m 

 3059.10 
m 

3232.70 
m 

3483.44 
3383.14 
 

E 5 

1342.46 
m 

1172.72 
m 

1600.92 
 

s 

1627.92 
s 

 30109.25 
m 

3221.65 
m 

3468.10 
3379.29 
 

F 6 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

C-N)   )
-V 

 -NH(-V
C=S) )C=C (-V )C=N( -V )C=O )-V H -C( – V

Aromatic) 

-NH(  - V
C=O) 

2NH-(-V 
(m) 

Symbol 
Comp. 

No. 

1342.46 
M 

 1519.91 
m 

1593.20 
m 

 3109.25 
w 

3277.53 
m 

3468.01 
3379.29 
 

G 7 

1311.59 
S 

 1589.34 
s 

1624.06 
m 

 3047.53 
m 

3353.55 
m 

3376.22 
 

H 8 

1396.46 
m 
 

 1585.99 
m 

1624.06 
m 

 3078.39 
3043.67 

w 
 

3286.70 
w 
 

3394.72 
3369.62 
 

I 9 

  

s   →   strong ,         w  →   weak ,            m  →  medium 

 

 ( A( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.1الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 ( B( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.2الشكل )

 

 C)( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.3الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( D( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.4الشكل )

 

 

 ( Eطيف تحت الحمراء للمركب ) ( :3.5الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 F)( : طيف تحت الحمراء المركب )3.6الشكل)

 

 ( G( : طيف تحت الحمراء المركب )3.7الشكل)
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 H( : طيف تحت الحمراء للمركب 3.8الشكل )

 

 ( I) بالحمراء للمرك تحت طيف( : 3.9) شكل
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

لهذه المركبات فانها أعطت ثلاث إشارات رنينية  كما هو    اما أطياف الرنين النووي المغناطيسي  للبروتون

-6.56) ( و 6.65-6.11( وان مديات  هذا الإشارات هي )3.17  -3.9( والاشكال )3.2مبين في جدول )

  (الاروماتية  H -Cو الحلقية  غير المتجانسة  H -Cو  2NH ( التي تمثل مجاميع ) 8.54-7.0( و )  7.90

 على التوالي . 

 ( A)-Iللمواد   NMR-H1( :يبين قيم 3.2الجدول ) 

Comp. 
No. 

Symbol 2_NH 

(s ) 

C-H 
Heterocycle 

(s) 

Aromatic proton  
(m) 

 

1 A 6.34 7,53 7,45 -8.09 

2 B 6.22 7.64 6.98 -8.08 

3 C 6.21 7.21 7.31 -8.02 

4 D 6.65 6.56 6.53 -8.02 

5 E 6.15 6.67 7.08 -8.32 

6 F 6.35 7.23 7.03-8.37 

7 G 3.88 7.43 7.23-8.32 

8 H 6.67 7.47 7.0 – 8.56 

9 I 6.32 7.33 8.32-7.04 

s   →   strong ,         w  →   weak ,            m  →  medium 

 

 ( Aللمركب ) NMR-1H( : طيف 3.10الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( Bللمركب ) NMR-H1: طيف  3.11)الشكل ) 

 

 

       ( Cللمركب ) NMR-H1( : طيف 3.12الشكل )                                     
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( Dللمركب ) NMR-H1: طيف  3.13)الشكل )

 

 E)للمركب ) NMR-H1( : طيف 3.14الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( Fللمركب )  NMR -H1( : طيف3.15الشكل )

 

 (Gللمركب ) NMR -H1( : طيف3.16الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

  ( (Hللمركب NMR-H1( : طيف  3.17الشكل )

 

 

 

 

 

 

 

 

 

    (Iللمركب ) NMR-H1: طيف   3.18)الشكل )

رنينية  تقع ضمن   أظهرت سبع إشارات 13-للكاربون   بينما أطياف الرنين النووي المغناطيسي 

(  و  189.75- 186.17)و  ( 169.76-148.15و)  (156.81-110.19(  و) 147.87-132.03  المديات )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 و  2NH-C تعود الى  المجاميع  )  و(  146.32-132.01)  ( و158.28-148.87) و ( 187.7-189.94)

H-Cو الاروماتيةC=N    وC= O-NH وC=S -NH وN-C   وX-)C2X= CI , Br , NO(    على  

 .  )3.18( والاشكال )3.3موضح في الجدول )لتوالي كما هو 

 ppmبوحدة  (A-I)  الاولية للمواد (  NMR-C13  الاشارات الرنينة للكاربون ) ( : قيم3.3الجدول )

Comp. 

No. 
Symbol 2NH-C Aromatic 

C-N 

(Heterocycle) 
C=O C=S C=N C-X 

1 A 132.03 
114.65-

158.97 
157.43 189.75  157.89 

C-Br 

146.32 

2 B 140.51 
113.94 -

155.25 
150.55 186.17  160.85 

C-CI 

132.50 

 

3 C 140.01 
110.43 -

155.22 
158.28 187.87  164.50 

2NO-C 

130.02 

4 D 140.39 
110.19-

156.81 
154.46  188.99 162.22 

C-Br 

133.89 

5 E 142.20 
112.54 -

155.97 
148.87  189.94 148.15 

C-CI 

132.01 

6 F 143.52 
113.52-

154.23 
149.32  187.7 154.98 

2NO-C 

135.76 

7 G 142.02 
113.21-

154.25 
154.96   161.59 

C-Br 

139.98 

8 H 147.87 
110.21-

155.53 
150.66   167.78 

C-CI 

135.54 

9 I 149.32 
111.21 -

153.89 
156.34   169.76 

2NO-C 

138.67 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 A)للمركب ) NMR-C13( :طيف  3.19الشكل )

 

 ( Bللمركب ) NMR-C13: طيف   3.20)الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( Cللمركب)  NMR-C13( : طيف  3.21الشكل )

 

 ( Dللمركب)  NMR-C13( : طيف  3.22الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( Eللمركب)  NMR-C13( : طيف  3.23الشكل )

 

 ( Fللمركب)  NMR-C13( : طيف  3.24الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( Gللمركب)  NMR-C13( : طيف  3.25الشكل )

 

 ( Hللمركب)  NMR-C13( : طيف  3.26الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( Iللمركب)  NMR-C13( : طيف  3.27الشكل )

Characterization of the Benzylated derivatives   3.2.2  تشخيص مشتقات البنزولة   

والاشـكال   )3.4)  (  كما  هو مبين في جدول N18-N1المشتقات  )ان أطياف  الاشعة تحت الحمراء لهذه 

 2NH أظهرت أختفاء احد حزم التردد الاتسـاعية للمـواد الأوليـة    وهـي حزمـة مجموعـة ) 3.45- 3.27)

والتـي تؤكـد احـلال   NHوظهـرت بـدل منهـا حزمـة  cm-3274.21)-(3476.22والتي  تقع عنـد المـدى 

-3201.83).  ان مديات  الحزم لهذه للمشتقات  هي  2NH مجموعة البنزوايل محل احدى ذرتي مجموعة 

3417.86( و  )1684.21-1651.07(و)  3001.24-3101.54(  و  و 1562.34-1674.21(   )

( 1338.60-636.51( و )1180.44-1095.57( و)1485.19 9-1400.32( و )1516.05-1562.34)

 و   C=Sو  C-Nو  C=Cو  C=Nو  C=Oالاروماتية و  C-Hو NH)و التي  تمثل المجاميع  

X-C (2, Br , NO X=CI على التوالي ) .        
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 ( N1)-N18للمشتقات    cm-1ترددات الاتساعية بوحدة ( :  قيم ال3.4الجدول )

Comp. 
No. 
 

Symbol -NH C-H 
Aromatic 

NH-
C=O 

C=C 
(NH-
C=O ) 
amid 

C=S C-N C-X 

1 N1 
3267.41 

(m) 

3055.24 
3109.26 

(w) 

1651.07 
 
(s) 

1527.62 
 
(s) 

1600.92 
 
(s) 

 
1404.18 

 
(m) 

C-Br 

(636.51) 
(m) 

2 N2 
3278.99 

(s) 

3101.54 
3055.24 

(w) 

1654.92 
(s) 

1527.62 
(s) 

1600.92 
(s) 

 
1404.18 

(s) 

(C-CI) 

(837.11) 
(s) 
 

3 N3 
3417.86 

(m) 
3078.39 

(w) 
1654.92 

(s) 
1516.05 

(s) 

1597.06 
(s) 

 

1408.04 
S 

1485.19 
w) ) 

)2NO-(C 
(1334.11) 

(s) 

4 N4 
3271.27 

(s) 
3055.24 

(w) 
 

1527.62 
1651.07 

(s) 

1600.92 
(s) 

1180.44 
1107.14 
1068.56 

(m) 

1481.33 
(m) 

(C-Br) 

(690.52) 
(m) 

5 N5 

3282.84 
(s) 

3356.14 
(w) 

3055.24 
3105.39 

(w) 
 

1527.62 
(s) 

1600.92 
1651.07 

(s) 

1091.71 

1029.99 
1010.70 

(m) 

1485.19 
1404.18 

(s) 

(C-CI) 

(813.96) 
(m) 

6 N6 
3417.86 

(m) 
3101.54 

(m) 
 

1516.05 
(s) 

1597.06 
1654 
(s) 

1180.44 
(m) 

1103.28 

(m) 

1404.18 
(s) 

1485.19 
(w) 

)2NO-(C 
(1334.74) 

(s) 

7 N7 
3417.86 

(m) 
3082.25 

(w) 
 

1516.05 
(s) 

1593.20 
1662.64 

(s) 
 

1408.04 
(m) 

)Br-(C 

(655.80) 
(s) 

8 N8 
3201.83 

(m) 
3047.53 

(w) 
 

1589.34 
1523.76 

(m) 

1624.06 
(s) 

1666.50 
(w) 

 
1400.32 
1485.19 

(s) 

(C-CI) 

(860.25) 
(s) 

9 N9 
3201.83 

(s) 
3001.24 

(s) 
 

1577.77 
1541.48 

(s) 

1627.92 
(s) 

 

1485.19 
(s) 

1400.32 
 

)2NO-(C 
(1311.59) 

(m) 

10 N10 
3340.71 

(s) 
3059.10 

(w) 

1651.07 
1670.35 

(w) 

1519.91 
1546.91 

(m) 

1604.77 
1589.34 

(m) 
 

1485.19 
(m) 

(C-Br) 

651.94 
(m) 

11 N11 
3356.14 

(s) 

3086.11 
3039.81 

(w) 

1670.35 
1651.07 

(s) 

1519.91 
(m) 

1608.63 
1589.34 

(s) 
 

1408.04 
1485.19 

(s) 

(C-CI) 

(840.96) 
(m) 
 

12 N12 
3387.00 

(m) 

3105.39 
3043.67 

(w) 

1674.21 
(s) 

1519.91 
(s) 

1593.20 
(s) 

 
1481.33 
1408.04 

(m) 

)2NO-C( 
1338.60 

(s) 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

Comp. 
No. 
 

Symbol -NH C-H 
Aromatic 

NH-
C=O 

C=C 
(NH-
C=O ) 
amid 

C=S C-N C-X 

13 N13 
3340.71 

(m) 
3059.10 

(m) 
 

1523.76 
(s) 

1593.20 
(s) 

1176.58 
1095.57 

(m) 

1485.19 
1404.18 

(m) 

(C-Br) 

(621.08) 
(m) 

14 N14 
3356.14 

(s) 
3055.24 

(w) 
 

1519.91 
(s) 

1597.06 
1674.21 

(s) 

1180.44 
1095.57 
1010.70 

(m) 

1404.18 
1485.19 

(s) 

C-C)31) 

(894.97) 
(m) 

15 N15 
3344.57 

 
(s) 

3097.68 
 
(w) 

 
1519.91 

(s) 

1597.06 
1674.21 

(s) 

1219.01 
(m) 

1408.04 
(s) 

)2NO-C( 
(1338 ) 

(s) 

16 N16 
3348.42 

(s) 
3055.24 

(w) 
 

1519.91 
(s) 

1651.07 
1604.77 

(s) 
 
 

 
1481.33 
1404.18 

(s) 

(C-Br) 

(651.94) 
(s) 

17 N17 
3201.83 

s 
3047.53 

(w) 
 

1562.34 

(w) 

1593.20 
1651.07 

(m) 
 

1400.32 
1485.19 

(m) 

(C-CI) 

(856.39) 
(m) 

18 N18 
3201.83 

(s) 
3028.24 

(w) 
 

1519.91 
(s) 

1597.06 
1562.34 

(s) 
 

1465.90 
1408.04 

(s) 

)2NO-(C 
1342.46 

(s) 

 

 

 N1)طيف تحت الحمراء للمركب )3.28):     الشكل )

s   →   strong ,         w  →   weak ,            m  →  medium 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N2: طيف تحت الحمراء للمركب ) 3.29)الشكل )

 

 ( N3طيف تحت الحمراء للمركب ) ( :3.30الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 N4): طيف تحت الحمراء للمركب ) 3.31)الشكل )

 

 ( N5( : طيف تحت الحمراء الاشعة للمركب )3.32الشكل ) 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 N6)( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.33الشكل )

 

 

 ( N7طيف تحت الحمراء للمركب ) ( :3.34الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N8( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.35الشكل )

  

 

 ( N9( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.36الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N10( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.37الشكل )

 

 

 N11)( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.38الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N12طيف تحت الحمراء للمركب ) ( :3.39الشكل )

 

 

 

 ( N13( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.40الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N14: طيف تحت الحمراء للمركب ) 3.41)الشكل )

 

 

 

 ( N15( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.42الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 N16):  طيف تحت الحمراء للمركب ) 3.43)الشكل )

 

 

 ( N17طيف تحت الحمراء للمركب ) ( :3.44الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N18(:طيف تحت الحمراء للمركب ) 3.45الشكل )

لكـل  ا  ء( جـز6.67-5.33ان ما يؤكد صحة تراكيب هذه المشتقات هو اختفاء الإشارة الرنينيـة عنـد المـدى )

للمواد الأولية  2NHمليون عند أطياف الرنين النووي المغناطيسي للبروتون العائدة لها  والتي تمثل مجموعة

-NH لكل مليون والتي تعـود الـى  ءا  ( جز11.57-10.55وظهور إشارة رنينية أحادية جديدة  عند المدى )

C=Oph[107]   .  ( فهـي 3.73-3.55( والاشكال)3.5اما بقية الإشارات الرنينية كما هو مبين في جدول )

التي تعود ( و13.98-10.05( و )10.76-10.01( و )  10.57-9.50و )  (8.89-7.22تقع ضمن المديات )

 (على التوالي. Py=NHو   C=S-NHو NH-C=O الاروماتية و C-H الى المجاميع ) 

 

Comp. 
No. Symbol 

Aromatic 
Protons 

(m) 

O=C-
NH 
(s) 

S=C-
NH 
(s) 

Py=NH 
(s) 

NH-C=Oph 
(s) 

1 N1 7.50-8.89 10.01   11.02 

2 N2 8.02-7.99 10.21   10.32 

3 N3 7.54-8.59 10.57   12.52 

4 N4 7.52-8.44  10.03  10.55 

 ppm( بوحدة N18-N1:قيم الاشارات الرنينة للبروتون للمشتقات )  ( 3.5الجدول )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

Comp. 
No. Symbol 

Aromatic 
Protons 

(m) 

O=C-
NH 
(s) 

S=C-
NH 
(s) 

Py=NH 
(s) 

NH-C=Oph 
(s) 

5 N5 7.41-8.44  10.33  10.59 

6 N6 7.22-8.03  10.01  10.88 

7 N7 7.66-8.22   10.05 11.24 

8 N8 7.24-8.65   10.41 11.50 

9 N9 7.64-8.09   10.89 11.08 

10 N10 7.50-8.56 10.00   10.69 

11 N11 7.98-8.54 9.50   10.68 

12 N12 7.58-8.27 10.07   10.89 

13 N13 7.69-8.25  10.09  10.98 

14 N14 7.43-8.24  10.76  11.57 

15 N15 7.65-8.67  10.32  11.31 

16 N16 7.24-8.26   13.23 11.43 

17 N17 7.63-8.43   13.21 11.57 

18 N18 7.42-8.35   13.98 11.35 

 

 

s   →   strong ,         w  →   weak ,            m  →  medium 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

   (N1للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.46الشكل )

 

 ( N2للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.47الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N3للمركب ) NMR-H1: طيف   3.48)الشكل )

 

 

 ( N4للمركب ) NMR-H1طيف   ( :3.49الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N5للمركب ) NMR-H1: طيف   3.50)الشكل )

 

 

 ( N6للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.51الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N7للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.52الشكل )

 

 

 ( N8للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.53الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N9للمركب ) NMR-H1(: طيف  3.54الشكل )

 

 ( N10للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.55الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N11للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.56الشكل )

 

 

 ( N12للمركب )  NMR-H1( : : طيف  3.57الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N13للمركب )  NMR-H1( طيف 3.58شكل )

 

 ( N14للمركب ) NMR-H1(: طيف  3.59الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N15للمركب )  NMR-H1( : طيف 3.60الشكل )                                    

 

 ( N16للمركب )  NMR-H1: : طيف   3.61)الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N17للمركب ) NMR-H1( : طيف  3.62الشكل )

 

 ( N18للمركب ) NMR-H1(: طيف  3.63الشكل )

3 

1 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

-3.64( والاشـكال )3.6كمـا هـو مبـين فـي الجـدول )  13-للكاربونما أطياف الرنين النووي المغناطيسي  أ

ــدىاظهـــرت  (3.81 ــد المـ ــة عنـ ــارات رنينيـ -190.76 (160.05-190.12)( و 145.87-70.99) اشـ

ــون  (137.759-129.94( و )187.33-162.55و)( 149.74-133.43و)  ((184.82 ــل مليـ ــزاء لكـ جـ

 , X= Br)) (C-Xو   NH-C=O و C=Nو C=S و C=O و الاروماتيةC-Hو والتي تمثل المجاميع )

2CI , NO على التوالي . 

 ppmبوحدة  N1-(N18لمشتقات)NMR -C13( : قيم الاشارات الرنينة للكاربون 3.6جدول )

Comp.No. Symbol NH-C=O Aromatic C=N C=O C=S C-X 

1 N1 166.51 118.21-135.86 146.75 187.76  
C-Br 

132.89 

2 N2 166.52 112.23-136.21 148.97 190.12  
C-CI 

135.73 

3 N3 165.54 135.65-112.32 147.73 190.15  2NO-C 

130.76 

4 N4 166.54 110.34-136.51 142.45 165.38 189.58 
C-Br 

137.75 

5 N5 166.54 100.01-132.31 142.35 168.54 187.98 
C-CI 

131.53 

6 N6 162.55 98.79-132.69 149.74 160.05 184.82 2NO-C 
130.91 

7 N7 165.66 113.79-130.50 145.95 184.71  
C-Br 

131.42 

8 N8 166.58 111.54-131.96 146.91 169.94  
C-CI 

134.65 

9 N9 168.55 90.99-132.22 143.31 186.98  2NO-C 

 

10 N10 166.5 70 .99-133.32 133.43 168.98  
C-Br 

129.94 

11 N11 171.32 120.31 -149.21 143.51 189.76  
C-CI 

134.31 

12 N12 183.33 100.21-149.24 147.85 188.94  
C-NO 
135.5 

13 N13 183.43 104.76-144.35 145.56  187.97 
C-Br 

133.03 

14 N14 185.22 125.32 -145.87 147.98  198.86 
C-CI 

134.52 

15 N15 166.56 100.41 -149.42 148.76  190.76 
C-Br 

134.89 

16 N16 168.77 11 3.96 -145.32 139.25   
C-Br 

132.25 

17 N17 184.55 120.25 -147.42 148.32   
C-CI 

130.90 

18 N18 187.33 123.56 -150.87 140.43   2NO-C 

140.45 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N1للمركب )  NMR-C13( : طيف  3.64الشكل )

 

 ( N2للمركب )  NMR-C13( : طيف  3.65الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( 3Nللمركب )  NMR-C13( : طيف  63.6الشكل )

 

 N4)للمركب ) NMR-C13( : طيف  3.67الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 ( N5للمركب )  NMR-C13( : طيف  3.68الشكل )

 

 

 ( N6للمركب ) NMR-C13( :  طيف 3.69الشكل )



  

  

93 
 

النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

  ( N7للمركب )  NMR-C13: طيف   )3.70الشكل )

 

 ( N8للمركب )  NMR-C13: طيف   3.71)الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N9للمركب )  NMR-C13: طيف   (3.72)الشكل 

 

 ( N10للمركب )  NMR-C13( : طيف  3.73الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N11للمركب )  NMR-C13: طيف   3.74)الشكل )

 

 ( N12للمركب )  NMR-C13( : طيف  3.75الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N13للمركب )  NMR-C13: طيف   )3.76الشكل )

 

 ( N14للمركب )  NMR-C13( : طيف 3.77الشكل )                            



  

  

97 
 

النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N15للمركب )  NMR-C13( : طيف  3.78الشكل )

 

 ( N16للمركب )  NMR-C13( : : طيف 3.79الشكل )                                 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N17للمركب )  NMR-C13( : طيف  3.80الشكل )

 

 (N18للمركب ) NMR-C13( : طيف 3.81الشكل )                                  
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 Charactaization of TheTosylatedتشـــخيص مشـــتقات التوســـلة  3.3.2

Derivatives            

-3.81( والاشـكال )3.7كمـا مبـين  فـي الجـدول ) ( B6-B1ان أطباف الاشعة تحت الحمـراء للمشـتقات )

ــاعية امجموعـــــة 3.86 ــة  NH ( أظهـــــرت اختفـــــاء حـــــزم التـــــرددات الاتســـ ــتقات البنزولـــ لمشـــ

((N15, N6, N5, N4, N3, N2  ( تمثل 2839.22-2924.09وظهور حزمة عند المدى ) C-H  اليفاتيـة

ان مـديات حـزم هــذه  .  NHمحـل ذرة هيـدروجين مجموعــة   وهـذا مـا  يؤكـد إحـلال مجموعــة التوسـايل

 ( 1670.35-1593.20( و) 1674.21-1654.92) و(  3110.55-3055.24المشــــــــــتقات  هــــــــــي)

(   829.39-702.09)( و    1107.14  -1006.84)و(1489.05-1404.18و)(  1597.06-1512.19و)

 , X= CIو C=S وS=O و C=C وN-C=O و   NH-C=O و الاروماتيـة C-H)والتي تمثل المجاميع

X  -C )2Br ,NO. على التوالي ) 

 ( B1-B6للمشتقات ) cm-1الترددات الاتساعية بوحدة  قيم( : .73) جدول

Comp. 
No. 

Sym
bol

 

Ar-H 
Aliph-

H 
NH-
C=O 

N-C=O 
s)) 

C=C 
(s) 

C=S S=O C-N C-X 

19 B1 3105.39 
w 

2924.09 
w 

1674.21 
s 

1593.20 
 

1519.91 
 

 
1481.33 

1408.04 
s 

1338.60 
 
s 

2NO-C 
756.10 

825.53 
S 

20 B2 3055.24 
w 

2920.23 
2850.79 

w 
 

1651.07 
1600.92 
 

1527.62 
 

1091.71 
1026.13 

m 

1489.05 
14041.1

8 
m 

1334.74 
m 

C-CI 

813.96 
s 

694.37 
M 

21 B3 
31105 

3074.53 
w 

2920.23 
2846.93 

w 
 

1670.35 
 

1593.20 
1516.05 

 

1099.43 
1010.70 

s 

1481,33 
1408.04 

m 

1338.60 
s 

2NO-C 
829.39 

C-CI 
756.10 

M 

22 B4 3078.39 
m 

2916.37 
2846.93 

w 
 

1670.35 
1654.92 

 

1597.06 
1512.19 

 

1107.14 
m 

1485.19 
1404.18 

m 

1338.60 
s 

2NO-C 
829.39 

702.09 
S 

23 B5 3078.39 
s 

2924.09 
2839.22 

s 

1654.92 
s 

1597.06 
 

1516.05 
 

 
1485.19 
1408.04 

s 

1334.74 
s 

2NO-C 
829.39 

702.09 
S 

24 B6 
3105.39 
3055.24 

s 

2920.24 
2850.79 

s 
 

1651.07 
1600.92 

 

1527.62 
 

1072.42 
1006.84 

s 

1485.19 
1404.18 

s 

1334.74 
s 

C-Br 

813.96 
S 

 

 

s   →   strong ,         w  →   weak ,            m  →  medium 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( B1( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.82كل )الش

 

 B2)( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.83الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( B3( : طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب ) 3.84الشكل )

 

 ( B4طيف تحت الحمراء للمركب ) ( :3.85الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( B5( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.86الشكل )

 

 ( B6( : طيف تحت الحمراء للمركب )3.87الشكل )

لكـل مليـون فـي أطيـاف الـرنين النـووي   ءا  جـز  (11.50-10.32ان اختفاء الإشارة الرنينية عند المـدى )    

, وظهور إشـارة رنينيـة  NH-C=Oوالتي تعود الى مجموعة  (B6-B1المغناطيسي للبروتون  للمشتقات )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

تؤكد تعويض مجموعـة   3CHلكل مليون والتي تعود الى مجموعة  ءا  جز( 1.50-1.02أحادية عند المدى )

 اما بقية الإشارات فهي تقع ضمن المديات  NH-C=O [108] .محل بروتون مجموعة   التوسايل

و الاروماتيــة  C-H  )( ولتــي تعــود الــى مجــاميع 10.73-10.24(و )10.54-10.51و) ( 7.43-8.67)

NH-C=O  وNH-C=S( على التوالي كما  هو مبين في جدول)3.92- 3.87( والاشكال )3.8). 

 ppm( بوحدةB1-B6للمشتقات ) ( NMR-H1( : قيم الاشارات الرنينية  للبروتون ) 3.8جدول )

Comp. 
No. Symbol 

3CH- 

(s) 

Aromatic 
Protons 

(m) 

O=C-
NH 
(s) 

S=C-NH 
(s) 

19 B1 1.07 7.43-8.43 10.54  

20 B2 1.45 7.65-8.23  10.36 

21 B3 1.52 7.67-8.64  10.24 

22 B4 1.21 7.6-8.67  
‘ 

10.63 

23 B5 1.02 7.51-8.57 10.51  

24 B6 1.50 7.64-8.21  10.73 

 

 

 (B1للمركب ) NMR-H1طيف    ( :83.8الشكل )

s   →   strong ,         w  →   weak ,            m  →  medium 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 B2)للمركب ) NMR-H1( : طيف 93.8الشكل )

 

 ( B3للمركب )  NMR-H1( : طيف .903الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( B4للمركب ) NMR -H1( : طيف 13.9الشكل )

 

 ( B5للمركب ) H-NMR( : طيف 3.92الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( B6للمركب )  NMR-H1( : طيف  33.9الشكل )

( 3.9لهـذه  المشـتقات كمـا هـو مبـين فـي جـدول)  13-الرنين النووي المغناطيسـي للكـاربون  اما  أطياف  .

ــد المــدى ) 3.98-3.93والاشــكال) ( تعــود الــى 25.02-18.23( فانهــا أظهــرت  إشــارة رنينيــة جديــدة عن

مما يؤكد صحة تراكيب  هذه المشتقات . بقية مديات  الإشارات الرنينيـة لمشـتقات التوسـلة  3CH مجموعة 

 (189.98-188.68و) ( 145.65-139.45و) (137.34-132.58و) (166.25-112.22المحضرة هي )

 C-Hلكـــل مليـــون والتـــي تعـــود الـــى المجـــاميع ) ءا  جـــز( 144.94-135.35( و )189.99-187.31و)

 ( على التوالي .X-C) 2X=CI , Br ,NOو C=Sو O C=-NHو C=Nو  c=o-nالاروماتية و

 ppm( بوحدة B1-B6( للمشتقات )   NMR-C13)  13-( : قبم الاشارات الرنينية للكاربون3.9جدول )

Comp. 

NO. 
Symbol 3CH- Aromatic N-C=O C=N 

NH-

C=O 
C=S C-X 

19 B1 19.89 113.22-

148.54 

137.34 141.88 189.87  2NO-C 

144.5 

20 B2 18.23 112.21-

166.25 

133.58 141.01  188.68 C-CI 

142.32 

21 B3 19.59 115.23-

147.85 

132.68 134.65  189.98 2NO-C 

142.23 
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Comp. 

NO. 
Symbol 3CH- Aromatic N-C=O C=N 

NH-

C=O 
C=S C-X 

22 B4 25.02 113.21-

156.65 

133.98 145.65  189.99 2NO-C 

142.65 

23 B5 20.31 120.54-

149.34 

133,89 139.45 188.78  2NO-C 

144.95 

24 B6 24.54 119.43-

144.86 

134.79 134.63  187.31 C-Br 

135.35 

  

 

 ( B1للمركب )  NMR-C13( : طيف  43.9الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 B2)للمركب ) NMR-C13( : طيف  53.9الشكل )

 

 ( B3للمركب ) NMR-C13( : طيف  63.9الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

  ( B4للمركب ) NMR-C13( : طيف  73.9الشكل )

 

 B5)للمركب ) NMR-C13طيف   ( :83.9الشكل )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( B6للمركب ) NMR-C13( : طيف  93.9الشكل )

 

  

  Mass Spectra                                                           ف الكتلة      اطيا 3.3

 و  N11و N10 و N4 و   N2و  N1من خلال أطياف الكتلة المسجلة  للمشتقات  المحضرة )

N14 وN16  وN18  وB2  وB5تبين ان قيم ذروة الايون الجزيئي  )+[M]   تتفق مع الصيغ

( 3.109-3.100( والاشكال )3.10الرنينية  المقترحة  لهذا المشتقات كما هو مبين في جدول )

 (.  3.3-3.1والمخططات )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N1( : طيف الكتلة للمركب ) 3.100الشكل )

m/z 



  

  

112 
 

النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 ( N2( : طيف الكتلة للمركب ) 3.101الشكل )

𝐶23𝐻16𝑂2𝐶𝑙𝑁3  

𝑀+ = 401 𝑚/𝑧 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N4( : طيف الكتلة للمركب ) 3.102الشكل )

 

 

𝑀+ = 462.36 𝑚/𝑧 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

  (N10( : طيف الكتلة للمركب ) 3.103الشكل ) 

 

 

𝑀+ = 480 𝑚/𝑧 

𝐶23𝐻15𝑂2𝐵𝑟𝐶𝑙𝑁3 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 ( N11(: طيف الكتلة للمركب ) 3.104الشكل )

 

 

 

 

𝑀+ = 435 𝑚/𝑧 

𝐶23𝐻15𝑂2𝐶𝑙2𝑁3 
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 ( N14( : طيف الكتلة للمركب )3.105الشكل )

 

 

𝑀+ = 452.35 𝑚/𝑧 

𝐶23𝐻15𝑂𝐶𝑙2𝑁3𝑆 
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 ( N16: طيف الكتلة للمركب ) (3.106) الشكل

 

 

 

𝑀+ = 452.75 𝑚/𝑧 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N18طيف الكتلة للمركب ) ( :3.107الشكل )

  

 

 

𝐶22𝐻15𝑂3𝐶𝑙𝑁4 

𝑀+ = 418 𝑚/𝑧 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 B2)( : طيف الكتلة للمركب )3.108الشكل )                                         

 

 

  

 

 

𝑀+ = 572.09 𝑚/𝑧 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 

 ( B5( : طيف الكتلة للمركب )3.109الشكل )

 

 

 

𝑀+ = 566 𝑚/𝑧 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 ( N4يبين اهم الذروت الناتجة للمركب ) ( :3.1مخطط )

 

 

 

 



  

  

122 
 

النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 ( N11الذروات الناتجة للمركب ) هم أ ( : يبين3.2مخطط )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 

 

 (B5الذروات الناتجة للمركب ) همأ ( : بيبن3.3مخطط ) 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

 الجزيئي في طيف الكتلة للمركبات المحضرة.يبين اهم الذروات والايون ( : 3.10جدول) 

  (m/z)الذروات m/z(+M( الايون الجزيئي رمز المركب 

N1 456.30 

=341          ∙]+ 2OBrN12H17C[ 
=76                     ∙]+ H56C[ 
=105.1                 ∙]+ O  5H7C[ 
=276         

   ∙]+ 3   N2O12H17C[ 
=128                   ∙]+ N6H9C[ 

N2 401 

= 297      ∙]+ OCI3N11H16C[ 
=290          ∙]+ 2O3N8H11C[ 
= 104                 ∙]+ O4H7C[ 
= 111                ∙]+ CI4H6C[ 
= 91                 ∙]+ N5H6C[ 
= 94              ∙]+ O2N2H4C[ 

 

N4 462.1 

= 297      ∙]+ OCI3N11H16C[ 
=290          ∙]+ 2O3N8H11C[ 
= 104                 ∙]+ O4H7C[ 
= 111               ∙]+ CI4H6C[ 
= 91              ∙]+ N   5H6C[ 
= 94             ∙]+ O2N2H4C[ 

N10 480 

=341       ∙]+ BrO3N11H16C[ 
=328       ∙]+ CIO3N11H17C[ 
=91                  ∙]+ N5H6C[ 
=94              ∙]+ O2N2H4C[ 
=139              ∙]+ CIO4H7C[ 
=152                  ∙]+ Br4H6C[ 

N11 435 

= 296            ∙]+ OCI2N11H16C[ 
= 324        ∙]+ CI2O3N11H17C[ 
= 111                  ∙]+ CI 4H6C[ 
= 139                ∙]+ CIO4H7C[ 
=91                               ∙]+ N5H6C[ 
=94                 ∙]+ O2N2H4C[ 

N14 452.35 

=312         ∙]+ S3CIN11H17C[ 
=340         ∙]+ S3OCIN11H17C[ 

139.1 =                ∙]+ OCI4H7C[ 
=111                   ∙]+ CI4H6C[ 
=91                    ∙]+ N5H6C[ 
=110                 ∙]+ S2N2H4C[ 
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

  (m/z)الذروات m/z(+M( الايون الجزيئي رمز المركب 

N16 452.74 

=313           
   ∙]+ 3 BrN11H15C[ 

=139               ∙]+ CIO4H7C[ 
=111.1                  ∙]+ CI5H6C[ 
=156                  ∙]+ Br5H6C[ 
=212          ∙]+ 3OCIN11H9C[ 
=80                          ∙]+ Br [ 

N18 418 

=139                      ∙]+ OCI4H7C[ 
=111                   ∙]+ CI4H6C[ 
=122                ∙]+ 2NO4H6C[ 
=307 

                 ∙]+ 3O4N11H16C[ 
=66                    ∙]+ 2N2H3C[ 
=46                          ∙]+ 2NO[ 

B2 572.09 

=105                      ∙]+ O5H7C[ 
=468.3   

    ∙]+ 2 S3CIN2O17H23C[ 
=155                   ∙]+ 2SO7H7C[ 
=313             ∙]+ S3CIN10H16C[ 
=110                    ∙]+ S2N2H4C[ 
=155                    ∙]+ S2O7H7C[ 
=72                          ∙]+ S2CN[ 

B5 566 

= 462                  ∙]+ 5SO4N17H23C[ 
=444           

   ∙]+ 4SO3N17H24C[ 
=104                                   ∙]+ O4H6C[ 
=122                          

   ∙]+ 2NO4H6C[ 
=155                     ∙]+ 2SO7H7C[ 
= 94                             ∙]+ O2N2H4C[ 
= 90                        ∙]+ N4H6C[ 

 
 

                                        Biological Activityيةالبايولوجالفعالية  3.4

                                                                 Inhibition Zonesأقطار التثبيط  3.4.1  

     

المحضرة المشتقات  من  لعدد  البايلوجية  الفعالية  الجداول  N1- B2 , N6)  درست  في  هو موضح  كما   )

(3.11(  , مضادة  انحيث    (    3.12(  اولية  غربلة  على  عرضت  المشتقات    لبكتريا ا  لنوعي    هذه 

(  IZ . mmواعطت فعالية بايلوجية استنادا الى اقطار التثبيط )  ((Gr E.coli -(( و) Gr S.aureas) +) هي

فعالية    المركبات ( هو اكثر هذا  B2التثبيط يظهر ان )  ( . من خلال قيم أقطار3.11الموضحة في الجدول )
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النتائج والمناقشة  : الفصل الثالث   

والسالبة  مضادة  ةلوجيوباي  الموجبة  البكتريا  توسلي   و   لنوعي  مركب  هو  المشتق  هذا  كون  الى  يعود 

(Tosylate compound   حاو )  ( 2على مجموعة السلفونايلSO-  البايلوجية المعروفة في الفعالية  ( ذات 

 . [115]عدد من العقاقير والادوية ومنا مركبات السلفوناميدات 

تمتلك صيغة تركيبية عامة متشابه  ( فانها اظهرت فعالية بايلوجية متفاوتة كونها  N6-N1اما بقية المشتقات ) 

( المعوضة في حلقة البنزين 2X= CI ,Br , NOهذا التفاوت يعود الى اختلاف نوع المجاميع )  ونعتقد ان

الحاوية على مجموعة النيترو   N6وان اكثر مشتق من بين المشتقات اعطى اقطار تثبيط اعلى هو المركب 

(2NO- ) . 

                       

 المحضرة للمركبات  التثبيط اقطار توضح(:  3.110) شكل
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 mmبوحدة  (N6-N1 , B2)للمشتقات  IZ.mm)) التثبيطأقطار  ( : 3.11الجدول )

Staplylococcous aureas 

S. aureas) ) 

E.coli) Escherichia coli ( 

 

Derivative 
Concn of derivative 

µg/ml 

Concn of derivative 

µg/ml 

100 50 25 100 50 25 

17 15 13 9 8 8 1N 

18 15 11 10 9 8 2N 

16 14 11 17 16 15 3N 

18 15 10 17 14 13 4N 

16 12 9 18 16 15 5N 

32.4 28.4 13.4 23.4 22.4 10.4 N6 

34.4 31.4 16.4 31.4 15.2 13.3 2B 

 

        MIC  للمشتقات المحضرة  الادنىالتثبيطي  التركيز 3.4.2

( للمشتقات المحضرة توكد ان هذه المشتقات   MIC( اظهر ان قيم التركيز التثبيطي الادنى )  3.12الجدول )

ان   لها  مديات تسمح  الادنى  تمتلك  التثبيط  تراكيز  مقارنتها مع  للبكتريا عند  تستخدم كمواد علاجية مضادة 

بتومايسين( , حيث نلاحظ من  ر سلين ( و )الستلامبلبعض المضادات الحيوية الشائعة )التتراسيكلين ( و )ا

العائدة   تلك  من  أكثر  او  أقل  قيم  أعطت  المحضرة   للمشتقات  الادنى  التثبيط   تركيز  بان  المعطاه  القيم 

للمشتقات المحضرة المضادة لنوعي البكتريا المستخدمة كانت اعلى من    MICلمضادات حيث تبين ان قيم  ل

لمشتقات أعلى ا  لهذا     MICتبين ان    [117]سلين  مببينما في حالة الا   [116]المعطاه للمضاد التترسايكلين   

البكتريا   البكتريا   .N14 و N12 المركبين    ءباستثنا  (St.aurea) في حالة  بينما  (E.coli)واقل في حالة   .

كانت تراكيز التثبيط الادنى للمشتقات   جيث   119[  و118]لوحظ العكس مع المضاد الحيوي ستربتومايسين  

( وقيم اكثر بالمقارنة  St.aureaباتجاة البكتريا )  الحيوي    المحضرة أقل من تلك المضادة من قبل المضاد

 ( . E.coliمع قيم المضاد الحيوي اتجاة البكتريا ) 
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 MBCالمحضرة  الادنى للمشتقاتالتركيز القاتل  3.4.3

القاتلة       التراكيز  لقيم  بالنسبة  المحضرة  MBC) لبكتريا  لاما  للمشتقات  العائدة  القيم  ان  لوحظ    تجاه ا ب( 

فقد N14    وN12تتفق مع قيم التراكيز القاتلة للمضادة الحيوي التتراسايكلين باستثناء  (  S.aurea) البكتريا  

اعلى من تلك القيم    E.colالبكتريا    تجاهاالمحضرة    للمشتقات  MBCاعطيا قيم تراكيز قاتلة اقل . بينما قيم  

الحيوي   للمضاد  اماالعائدة  ف  التتراسايكلين.  الابسلين  الحيوي  بالمضاد  يتعلق  قاتلة  إ ما  تراكيز  قيم  نة اعطى 

بينما نلاحظ   وسالبة.كلا نوعي البكتريا الموجبة  لأعلى بكثير من تلك المعطاة من قبل المركبات المحضرة و

  تجاه ااعلى من تلك العائدة للمشتقات المحضرة    ا  للمضاد الحيوي الستربتومايسين قد اظهر قيم  MBCان قيم  

مشتقات لل  القاتلة الادنى   تراكيزال.نستنتج من القيم اعلاه بان هنالك تفاوت في قيم    المستخدمة  البكتريا  نوعي  

ان هذا التفاوت قد يعود احيانا  ,    العائد لبعض المضادات الحيوية الشائعة  MBCالمحضرة عند مقارنتها مع  

 . للمقارنةالمضاد الحيوي المستخدم  تركيب  و والى نوعاالى نوع البكتريا 

 

 

 المحضرة للمركبات  MBC و MIC  قيم يوضح( : 3.111) شكل
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Concentration 
(µg/ml)against 

S .aureas 

Concentration 
(µg/ml)against 

E.coli Derivative/antibiotics No. 

MIC MBC MIC MBC 

1250 2500 1250 2500 N2 1 

1250 2500 1250 2500 N4 2 

1250 2500 1250 2500 N6 3 

1250 2500 1250 2500 N8 4 

625 1250 1250 2500 N12 5 

625 1250 1250 2500 N14 6 

1250 2500 1250 2500 N15 7 

1250 2500 1250 2500 B2 8 

1000 5 2500 >5 Amp. 9 

250 2.5 315 <=1.56 Tet. 10 

5 5 500 5.0 Str. 11 

 

                       

 

 

للمشتقات المحضرة وبعض   (MBCو القاتل )   (MIC( : الحد الأدنى للتركيز المثبط )3.12الجدول )

 المضادات الحيوية 

 



 

= 
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            Conclusions                                                  الاستنتاجات       

مجموعة  الاولية الحاوية على    من  مواد  أكبر  تعطي حصيلة  على مجموعة ثيوكسو  الحاوية الأولية    د واالم  1-

 . أوكسو

لوحظ ان مشتقات البنزامايدات الحاوية على حلقة بيريميدين تعطي حصيلة اكبر من تلك الحاوية على حلقة  -2

 البايرازولين . 

أعلى من تلك الحاوية  نشاط البايلوجي  تعطي    )2SO-مركبات البنزامايدات المعوضة بمجموعة سلفونايل )  3-

 ( فقط . C=Oعلى مجموعة كاربونيل )

 اظهرت المشتقات المحضره قيم تراكيز تثبيطية ادنى من تلك العائدة المضادات الحيوية الشائعة .-4

 

             Recommendations                                              التوصيات

بمجاميع كيمياوية   O=C-NHبالامكان تحضير بنزمايدات جديده من خلال احلال بروتون مجموعة الامايد  -1

 أخرى كمجاميع الاليل والفاينيل والالكيل . 

تحضير    -2 في  امين  بمجموعة  المعوضة  والكوينولينات  كالبيورين  نيتروجينية  قواعد  استخدام  الممكن  من 

 مشتقات البنزولات والتوسيلات لغرض الحصول على مركبات ذات نشاط بايولوجي .

لبقية المشتقات المحضرة ودراسة فعاليتها البايلوجية المضادات   MBCو     MICنوصي باكمال تحديد قيم    -3

 للاورام  .
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Abstract  

The first step in our study is clued the preparation of precursors which are: 

A. Some oxo pyrimidines (A-C) and thiopyrimidines (D-F) from the reaction of 

P-aminoacetophenone and P-substituted benzaldehyde with urea or thiourea in 

basic medium: 

 

 

B. Pyrazoline derivatives (G-I) by Claisen-Schmidt condensation of P-

aminoacetophenone and P-bromobenzaldehyde by base catalysted followed by 

dehydration to yield the desire chalcon reacted with hydrazine hydrate in ethanol 

absolute . 

 

NMR -C13NMR and -H1The starting materials are characterized by IR , 

techniques . 

The second step is represent by the synthesis of products which are:  



           

II 
 

A . Benzoyl derivatives (N1-N18) by the reaction of benzoyl chloride or P-choro 

benzoyl chloride in the presence of 1,4- Dioxn as solvent according to the 

following reaction :  

      

     

 

 

 

B . Tosylated derivatives (B1-B6) by mixing  (N2, N3, N4, N5,N6,N15) with 
𝑃 − 𝑡𝑜𝑙𝑢𝑒𝑛𝑒 sulfonyl chloride  in the presence of pyridine as base and solvent 
according to the following reaction : 

 

 

 



           

III 
 

Benzoyl derivatives (N1-N18) and Tosylated derivatives (B1-B6) characterized 

by IR , 1H-NMR  , 13C-NMR  and mass spectra .The IR  spectra in solid state of  

benzoyl derivatives and Tosylated derivatives are characterized by the ten bands  

corresponding to the stretching vibrations of the  NH2   C-X (X=Cl, Br, No2) C=O ,   Ar-H, 

Aliph-H  ,  C=N  ,  C=C  ,  C=S  ,  S=O  ,  C-N   ,  C-X (X= CI ,Br , NO2 (  The resonance signals for the 
1H-NMR of the benzoyl derivatives (N1-N18) are (7.22-8.89) ,(9.50-

10.57),(10.01-10.76),(10.05-13.98)ppm which are attributed to (C-H aromatic 

,NH-C=O ,NH-C=S , Py=NH) respectively . 

1 H-NMR spectral data of tosylated derivatives (B1-B6) are disappear the singlet 

singnal at the range δ( 10.32-11.50)ppm relates to a proton of NH-C=O, and  

appeared singlet signal at the range (1.02-1.50) ppm relates to a proton of CH3   

,which confirms that the substitution is  tosyl group instead of 13C-NMR Spectral 

data of benzoyl derivate (N1-N18) appeared    δ (70.99-145.87) , (160.05-190.12) 

, (184.82-190.78) ,(133.43-149.74) , (135.69-147.96) , (132.21-148.86) , (129.94-

137.75)  ppm which are attributed C-H aromatic  , C=O , C=S , C=N , NH , C-N , 

C-X( X= CI , Br, NO2 )While tosylated derivatives (B1-B6) provided us with their 

resonance spectra of  13C-NMR by signals relates to  -CH3 , C-H aromatic , C-N , 

C=N , C=O , C=S , C-X ( X= CI , Br , NO2 ) respectively .Finally , the biological 

activity of these compounds was estimated including inhibition Zones , minimum 

Inhibitory concentration of the prepared derivatives (MIC) and Minimum 

Bactericidal concentration of the prepared derivatives (MBC). 
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