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   6e-هيدروكسي-3e-متيل-3a-ألليل-1 اصطناع

 وتوصيفها  وبعض مشتقاته4-بيبيريدون ) فنيلبنزيلوكسي-2(
  M.Sو  FT-IRو H-NMR1باستخدام مطيافيات 
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  28/05/2012قبل للنشر في 

  لخصالم
 )بيولوجيـة ال(حيويـة   الفعالية  ذات ال   وبعض مشتقاته  جديد في هذا العمل مركب بيبيريدوني    ع  اِصطُن

-3a –ألليل-1 : بناها وثوابتها الفيزيائية، وهذه المركبات هي   وحددت ها طرائق اصطناع  ووصفت المهمة
-8β –ألليل-6   الجديدةومشتقاته) II (4-بيبيريدون) بنزويلوكسي فنيل-6e) 2-هيدروكسي-3e –ليمت

 ثنـائي  –1α،8α و)1α،8α )III-النونان ديول ] 3،3،1[حلقي ثنائي بنزو-3،4-آزا-6 –أوكسا-2–متيل
 -3e و )IV(نونان  ] 3،3،1[بنزو ثنائي حلقي  -3،4 –آزا-6-أوكسا-2-متيل-8β-ألليل -6-أسيتوكسي
-3a-ألليـل -1 و )V (4-بيبيريدون أوكـسيم  ) هيدروكسي فنيل -2(6-متيل-3a-ألليل-1-هيدروكسي

 سـجلت طيـوف ماتحـت     ).VI(بيبيريـدين   )  فنيل هيدروكسي-2 (6-ثنائي هيدروكسي -3e،4e -متيل
  .للمركبات المذكورة) MS(الكتلةمطيافية و) H-NMR1(والطنين النووي المغناطيسي ) IR(الأحمر
  

 نونـان، ] 3،3،1[  ثنائي حلقـي   آزا ، أوكسا 4-بيبيريدون ألليلN- :الكلمات المفتاحية 
  .الفعالية المضادة للبكتريابيبيريدين ديول،  ،كسيم أوبيبيريدون
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ABSTRACT 

In this work we synthesized a new piperidone compound and some of its 
derivatives which have effective biological importance, and we discribed 
methods of synthesis of these compounds and identified their structure and 
physical constants. These compounds are the following: 1-allyl-3a-methyl-3e-
hydroxy-6-(2-benzeyloxyphenyl) piperidone-4(II) and its derivatives 6-allyl-8β- 
methyl-2-oxa-6-aza-3,4-benzobicyclo [3,3,1] nonane diol 1α, 8α(III) and 1α,8α- 
diacetoxy-6- allyl -8β- methyl-2-oxa-6-aza-3,4-benzobicyclo [3,3,1] nonane(IV), 
and 1-allyl- 3e-hydroxy -3a-methyl-6e(2-hydroxyphenyl) piperidone oxime-
4(V), and 1-Allyl-3e- hydroxyl-3a-methyl-3e,4e- dihydroxy-6(2-hydroxyphenyl) 
piperidone(VI).The infrared spectra (IR), nuclear magnetic resonance (1H-
NMR) and mass spectrometry ( MS) of these compounds were studied. 

 
Key words: N-allyl piperidone-4, Oxa aza benzobicyclo [3,3,1] 

nonane, piperidone oxime, Piperidone diol,  Anti-
bacterial activity 
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 :المقدمة -1
 فيما يخص المركبات الفعالة حيوياً فـي        مهمفي السنوات القليلة الماضية حدث تطور       

حقل الكيمياء العضوية ويظهر ذلك في المركبات الحلقية غير المتجانسة الحاويـة علـى              
 التـي اكتـسبت حاليـاً    4- وخاصة المركبات التي تحتوي على نواة البيبيريدون       ،الآزوت

مـضادات أكـسدة   كالمتنوعـة لهـا    لى الخواص البيولوجيـة     إائد   وهذا ع  ،أهمية خاصة 
Antioxidant  ومضادات بكتيريا Antibacterial  ومضادات التهاب  Antiinflammatory 

 Anticancer activityومــضادات الــسرطان  Antituberculostic ومــضادات الــسل
  .]6-1[ مهمة ى أخر تأثيرات دوائيةفضلاً عن Depressant activityومضادات اكتئاب 

  الحاويـة  ة الطبيعية والمصنّع   الدوائية وعلى الرغم من وجود عدد كبير من الجزيئات       
 الهياكل الحلقية لنواة البيبيريدون فإن اصطناع جزيئات جديـدة ذات بنيـة كيميائيـة               على

فعاليتها البيولوجيـة الواسـعة     لبيبيريدون مازال مستمراً نظراً إلى      فراغية بواسطة نوى ا   
 .]10-7[ف الطي

 توطيد اصطناع جزيئات جديدة محتوية      على ذلك ساعدت نوى البيبيريدون      فضلاً عن 
فـضلاً   الكربونيليةالوظيفة   و والهيدروكسيل الكيل   -Nعلى مجموعات وظيفية فعالة مثل      

 ،حسين الفعالية البيولوجيـة    الزمر المتيلية والاسيتيلية ذات توضعات فراغية ملائمة لت        عن
نجاز علمي مثير للاهتمام    أدى إلى إ  الكيميائية الفراغية   غيراً كبيراً في البنية     يضاً ت وشكلت أ 

  .]15-11[وهذا ماتؤكده الدراسات في هذا المجال 
 معروفة سـابقاً  الغير  سلة من المشتقات البيبيريدونية      هذا العمل إلى اصطناع سل     هدفَ
 لها في البنيـة مثـل هـذه          حيث تمتلك مركبات مشابهة    ،تمتع بفعالية بيولوجية  ت يمكن أن 
 اِصـطُنع . ]18-17[  لدراسـات سـابقة     المركبات المصنّعة اسـتكمالاً    تعد. [16]الفعالية
 4-بيبيريـدون ) بنزويلوكسي فنيل -6e) 2-هيدروكسي-3e –متيل-3a –ألليل-N المركب

)II (   الايبوكسيد  من تفاعل)I ( مركـب  لل وبتفاعل التحلـق الـداخلي      أمين، لليلمع الأ)II( 
ثنائي ومنه حضرنا المركبات    ). III(نونان  ] 3،3،1[صلنا على المشتق بنزو ثنائي حلقي       ح

-ألليل-1- هيدروكسي -3e و )IV(نونان  ] 3،3،1[ بنزو ثنائي حلقي   آزا أوكسا أسيتوكسي
3a-(4-بيبيريدون أوكـسيم  ) هيدروكسي فنيل -2(6-متيل V( 3-ألليـل -1 وa- متيـل- 
3e،4e-(بيبيريدين )  فنيليهيدروكس-2 (6-ثنائي هيدروكسيVI.(  

المركبات تعد  II وIII و IV و V و VI فضلاً عـن ركبات حلقية غير متجانسة جديدة،   م 
بالطرائق المطيافية ذات أهمية علمية خاصة، لأن معرفة البنية         أن دراسة تغيراتها البنيوية     

  .الفعالة لها لفهم التأثيرات الحيوية اً عظيماًنجازإالمفصلة للمركبات المصنّعة هذه يعد 
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  مواد البحث وطرائقه -2
  : البحثمواد - 1.2

 :وهي) Merck(حث من شركة ميرك     واد المستخدمة في هذا الب     تم الحصول على الم   
 ـ  و كلوريد البنزيل  و متيل اتيل كيتون   و أمين ألليل  المـاء حمـض كلور   و تيليكلوريد الأس
 الميتانول و لهكساننظامي ا  و كلوروفورم و DMSOثنائي متيل سلفوكسيد     و حمض الخل و
  NaHCO3 و Na2SO4 و NaBH4و تولـوين  و الايتر الاتيلـي   و 2-البروبانول و الايتانولو

 وقـد   ،)SIGMA-ALDRICH(  مـن شـركة    NH2-OH.HCl  على كما جرى الحصول  
  .استخدم الماء المقطر في معظم التجارب

  : الأجهزة المستخدمة-2.2
باستعمال جهاز مطيافية   ية التقليدية   شخّصت بنية المركبات المصنّعة بالطرائق المطياف     

الكروماتوغرافية وجهاز ) Jasco-300Eج ذنمو) (FT-IR spectroscopy( ماتحت الأحمر
 450 -100 المجال من    Scan جذنمو( )GC-MS( الغازية الموصول مع كاشف مطياف    

z/m(   كما س ،لت طيوف الطنـين النـووي المغناطيـسي         ج)1H-NMR (    علـى جهـاز  
)Bruker AC-400MHz( باستعمال CDCl3 ًوحددت قيم الانزياحـات الكيميائيـة    ،محلا

 وقيست درجات الانـصهار بطريقـة       .TMS المرجع المعياري    إلى بالنسبة   ppmبواحدة  
  . الانكليزيStauartنبوب الشعري باستعمال جهاز الأ

  : اصطناع المركبات-3.2
-4-بنـتن ) كسي فنيـل  بنزيلو-2( -5-متيل  -2 – ايبوكسي -2 ،1 المركب   اِصطُنع

 وذلك بإجراء   ،]22[في مقالة سابقة    وفق الطريقة الموصفة    وبمردود جيد جداً    ) I (3-أون
 يـأتي  وفيما    بنزيلوكسي بنزالدهيد،  -2متيل أوكسيران مع    -2- أسيتيل   -2تفاعل تكاثف   

   :عرض لطرائق اصطناع المشتقات البيبيريدونية الجديدة
 )فنيل بنزيلوكسي-6e )2-متيل-a 3-كسيهيدرو–e 3-ألليل-1 اصطناع -1.3.2

  ):II( 4 –بيبيريدونال
 متيـل سلفوكـسيد     ثنـائي  مـل    40 في    بالتسخين )I( مولاً من الأيبوكسيد   0.06يحل  

)DMSO(،     يزوبروبيلي مل من الغول الإ    20 ثم يضاف إليه .يد المزيج حتى الدرجـة     بر
مجال درجات  زيج التفاعل في    يحفظ م .  أمين لليل من الأ   مولاً 0.14س ثم يضاف إليه      ْ 18

 التأكـد مـن ذلـك    وقد جرى، )I( عدة أيام حتى اختفاء المادة الأولية        س ْ 10-8 الحرارة
 ويحل الناتج في    منخفضالمحل تحت ضغط    يقطر. باستخدام كروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة   

يتر وبعـدها   ثم يغسل مرتين بالإ ، ساعة 12 مدة    ويترك ،%10محلول حمض كلور الماء     
 كربونـات   ثاني ويعدل الوسط بمحلول مشبع من محلول     مقطر  الماء  ال  من  مل 50يضاف  
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 حتى يتوقف تعكرالمحلول، يفصل الناتج بالترشيح ويغـسل بالمـاء           NaHCO3الصوديوم  
 هكسان بنـسبة  :وبروبيليزيإغول (المزيج  ويبلور من ، ثم يجفف على الهواء   ،عدة مرات 

1:3(.  
 ، مـردود التفاعـل  ْ س100-99 ن، درجة انـصهاره  بيض اللو أبلوري  ) II( المركب

42.81.%   
  IR(Cm-1): 1713.7 )C=O(، 3473.4 )C-OH(  ،1602.1الأحمـر  تحت ما   طيف

)-CH=CH2.(   
  :ppm(1H-NMR(المغناطيسي النوويطنين ال طيف

1.642)s,CH3(، 2.5902.626 و )d,2H 5,( 2.901 ،)ثنائيةHa d( ،3.243 ),5He 
d(، 3.295 )N-CH2 d, 6, (4.144 ،)ثنائية-Ha d.d(، 5.092 5.178و )d.d,C=CH2(، 

5.158 )s,O-CH2-Ph( ،5.801)m,-CH=C( ،9776.–7.614) H9،m،Ar(.طيف MS :
z/m M+: :351.  

 حلقـي  ثنائي بنزو-3،4-آزا-6 –أوكسا-2–متيل-8β –ألليل-6اصطناع -2.3.2
  ):1α،8α )III-ديول نونانال] 3،3،1[

 كلورالمـاء  من حمض     مل 100في  بالتسخين  ) II(بيريدون   من البي   مولاً 0.005 حلي
 ادةحتى اختفاء الم   س ْ 25-20بين درجات الحرارة     مجال  التفاعل في  مزيجالمركز ويترك   

يقطر حمض  .  يمكن التأكد من ذلك باستخدام كروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة        إذْ ،)II( الأولية
 يفـصل . ريت الناتج مرتين بالإ   كب المر ثم يغسل  ،نخفضالمركز تحت ضغط م   كلورالماء  

  .يزوبروبيلي بالغول الإ ثم يبلور، بالترشيحالناتج
س، مـردود التفاعـل      ْ 184-183درجـة انـصهاره     . بلوري أبيض ) III( المركب

72.67% .  
   3559.9 و IR(Cm-1): 1610.3 )-CH=CH2(  ،3508.4تحـت الأحمـر   مـا   طيف  

)C-OH(.   
                          :ppm(1H-NMR( طيف الطنين النووي المغناطيسي

1.397)s,CH3(، 2.147 2.189و)d.d,9CH2(، 2.746 3.225و )d.d,7CH2(، 3.012 
)α,5H d.d(، 3.902 )d,N-CH2 ــة    d.d,C=CH2(، 5.902 (5.633 و5.540، )ثنائيـ
)m,-CH=C( ،7.050- 5447.) H4،m،Ar(. طيف MS: z/m:M+: 297.5.  
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-6 –أوكسا-2-متيل- 8β –ألليل-6-اسيتوكسي يثنائ- 1α،8α اصطناع -3.3.2

 ):IV( نونانال ]3،3،1[بنزوثنائي حلقي -4 ،3–آزا
د بـر  مل من حمض الخل، ثـم ي       5في  بالتسخين  ) III( من المركب     مولاً 0.01يحل  

 يحفظ خليط التفاعل في مجال درجـات    .تيلي الأس يد من كلور   مل 50يه  إلالمزيج ويضاف   
 يمكن  إذْ،  )III ( الأولية ادةساعة حتى اختفاء الم    45-40 مدة   س ْ 25 -20مابين  الحرارة  

 ـ يديقطر كلور . التأكد من ذلك باستخدام كروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة       تيل وحمـض   ي الأس
 ـال من   مل 50 ثم يضاف إلى الناتج      نخفضالخل تحت ضغط م    ويعـدل الوسـط     ينوتول

 ةالعـضوي تفصل الطبقـة     .NaHCO3 كربونات الصوديوم  ثاني   بمحلول مائي مشبع من   
ويبلـور النـاتج مـن المـزيج        التولوين   ثم يقطر    ،وتجفف بكبريتات الصوديوم اللامائية   

  .)1:1 هكسان بنسبة:تولوين(
ْ س، مـردود التفاعـل      120-119درجة انصهاره   . بلوري أبيض اللون  ) IV(المركب

84.%  
  ).IR(Cm-1) :1732,1753)C=O( ،1616) -CH=CH2طيف ماتحت الأحمر

  :ppm (1H-NMR( الطنين النووي المغناطيسي طيف
1.590)s,CH3( ،92.132.12 وCO-CH3) s, 9 (2.745 و2.711 ،) ثنائيـةCH2 , d.d( ،

 d.d, 5Hα( ،5.157( 3.717، )ثنائيـة  d.d, 7CH2( ،3.108 ),N-CH2 d (2.993 و2.961
  .)d.d, C=CH2( ،5.720) m, -CH=C( ،6.913–7.275) H4 m,،Ar (5.200و

  .MS :z/m  M+: :354طيف 
 )هيدروكسي فنيـل  -6e)2-متيل -3a-ألليل-1-هيدروكسي-3e  اصطناع -4.3.2

  :)V(  4-بيبيريدون أوكسيمال
 مولاً من المركب    0.003 محلول   إلى هيدروكسيل أمين     هيدروكلوريد  من 0.5يضاف  

)III( قمدة عشر دقائ يسخن مزيج التفاعل حتى الغليان    . مل من الميتانول   10 في    المعدل .
يويعدل الوسط بمحلول مشبع مـن       ،طر مل من الماء المق    50ليه  ، ثم يضاف إ   د المزيج بر 

ف فَّج وتُ ،وبعد ذلك يستخلص القسم العضوي بالإيتر      ،NaHCO3كربونات الصوديوم   ثاني  
ويبلور الناتج من    يتر ثم يقطر الإ   ،Na2SO4 الخلاصة الناتجة بكبريتات الصوديوم اللامائية    

   .)1:1 هكسان بنسبة:وبروبيليزايغول (المزيج 
  %.83، مردود التفاعل ْ س143-142درجة انصهاره . ض اللونبلوري أبي) V( المركب
 ،)-IR(Cm-1): 1617.3) -CH=CH2(، 1637.5)-C=N تحـت الأحمـر     مـا  طيف
3414.8 )Ar-OH( ،3551.2 )C3-OH(.  
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  : ppm(1H-NMR(طيف الطنين النووي المغناطيسي
1.615)s,CH3( ،2.251)5-Ha , d(، 2.251 3982و.)d.d,2H(، 2.705)d.d,6H( ،

3.261) ,5-He d(  ،3.422 3.454 وN-CH2) d, ( 5.256 و 5.141 ،)ثنائيةd.d,C=CH2( ،
5.800) m,CH=C(، 6.832–2847.) H4،m،Ar( . طيفMS:  z/M+: m:276.  

-6e-)2-متيــل-3a-ألليــل-1-ثتــائي هيدروكــسي-3e،4eاصــطناع  -5.3.2
  ):VI( بيبيريدين )هيدروكسي فنيل

 مل من الايتـانول، ثـم   15 في  بالتسخين المعدل)III( مولاً من المركب 0.005يحل  
يحفظ خليط التفاعل في    . NaBH4  والبور  غ من هيدريد الصوديوم    0.1ليه  يبرد ويضاف إ  

، )III( دقيقة حتى اختفاء المادة الأوليـة  20ْ س مدة  25-20مجال درجات الحرارة مابين     
 المزيج بحمـض    يحمض. كن التأكد من ذلك باستخدام كروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة        يم إذْ

ويعـدل   ، مل من الماء المقطر50 ثم يضاف ،يتانول تحت ضغط منخفض  يقطر الإ  و الخل
بعد ذلـك يـستخلص     و ،NaHCO3كروبونات الصوديوم   الوسط بمحلول مشبع من ثاني      

. Na2SO4اتجة بكبريتات الصوديوم اللامائية     ف الخلاصة الن  جفَّ وتُ ،يترالقسم العضوي بالإ  
  ). 3:1هكسان :تولوين(يتر ويبلور الناتج من المزيج يقطر الإ

  %.89س، مردود التفاعل ْ 123-122درجة انصهاره .  بلوري أبيض)VI(المركب 
ــر ــا تحــت الأحم ، )IR(Cm-1) :1617.5)-CH=CH2( ،3414)Ar-OHطيــف م

3571.5)C-OH(.   
  : ppm(1H-NMR(المغناطيسيطيف الطنين النووي 

1.403)s,CH3( ،1.900 9301و.)d.d,2H( ،2.093 )5-Ha d,(،3.043 ),5-He d( ،
3.374N-CH2)  d,(3.643 ،)ثنائيةd.d,6H( ،5.1095.199 و )d.d,C=CH2( ،5.780 

)m,CH=C( ،6.801–2847.) H4،m،Ar .( طيفMS  :z/m  M+: :262.  
  النتائج والمناقشة-3

 يبوكـسيد الإ  تفاعـل منأول مرة ) II ( البيبيريدونيالمركبعمل أولاً  في هذا ال حضر
)I (وبمردود جيـد جـداً   ] 19[اً  بالطريقة المعروفة سابق أمينلليلالأ مع)  1المخطـط .(

 فضلاً عـن   والمجموعة الكربونيلية    ألليل -Nيحتوي هذا المركب في بنيته على المتبادل        
لى ظهور خواص في غاية     إوهذا ما يؤدي    ،  دةخرى ذات توجهات فراغية محد    متبادلات أ 

  .ن العملية والعلميةيالأهمية من الناحتي
 ومطيافية الطنـين    IRبواسطة مطيافية ما تحت الأحمر      ) II( هوية المركب    شُخّصت

) 1الجـدول  ( لهذا المركـب  IR يلاحظ في طيف الـ إذْ. 1H-NMRالنووي المغناطيسي   
يـة والهيدروكـسيلية والرابطـة المزدوجـة        عصابات امتصاص المجموعـات الكربونيل    
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CH=CH2-  وتتوافق هذه المعطيات مع دراسات سابقة لمركبات مـشابهة         .  بشكل واضح
نزياحات الكيميائية  الا) 2الجدول  (لهذا المركب    1H-NMRويتضمن طيف الـ    . [21-20]

 ـ) a(التي تظهر التوضع الفراغي المحـوري       / 3/تيل في الموقع رقم     يلمجموعة الم  ذه له
/ 6/نزياحات الكيميائية للبروتون في الموقع رقـم        وعة، وتتعزز هذه النتيجة بقيم الا     المجم

  .لليلوبروتونات مجموعة الأ

  
  )1(المخطط 

متجانسة فـي   الغير  ات  في تحضير مشتقات جديدة من الحلق      IIالمركب   نام استخد وقد
   وذلك بحفظـه فيـه مـدة    ،بمعالجته بحمض كلور الماء المركز    غاية الأهمية، وقمنا أولاً     

:  المشتقإلى الغرفة، ونتيجة المعالجة يتحول هذا المركب       حرارة  ساعة في درجة   10-15
-النونان ديول ] 3،3،1[ حلقي ثنائي بنزو -4 ،3-آزا-6 –أوكسا-2–متيل-8β –ألليل-6
1α، 8α )III(             ويحدث هذا التحول نتيجة التحلق الداخلي بعد نزع المجموعـة البنزيليـة 
ن هذا التحول يعتمد بالدرجة الأولى على العوامل البنيوية الداخليـة     أيلاحظ  ). 2طط  المخ(

التي ترتفـع    C=Oفيلية كربون الزمرة الكربونيلية     لكتروللمركب البيبيريدوني والمتعلقة بإ   
-22[ التحلق الجزيئي الـداخلي  مما يسهل حدوث ؛بشكل واضح نتيجة برتنة ذرة الآزوت  

23.[  

    
  )2(المخطط 
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يلاحظ فـي طيـف     .  الطيفية ألليلاعتماداً على معطيات التح   ) III(  بنية المركب  أُثبتت

 3508  في المجـال    عصابتا امتصاص  KBrوباستعمال) III( للمركب (IR) الأحمرتحت  
 الهيدروكسيلية وغياب العصابة في مجال امتصاص المجموعة         للمجموعات 1-سم 3559و

 H-NMR1الــ   ا فـي طيـف      أم. )1الجدول( نيلية الذي يؤكد تحلق هذا المركب     الكربو
 شارات البروتونات والمجموعات الوظيفيـة    إ فيلاحظ أن جميع     CDCl3 في) III( للمركب

  ).2الجدول( للبنية الحلقية المقترحة موافقة تماماًفي توجهاتها المحددة
-2-متيـل - 8β –ألليـل -6-اسيتوكـسي  ثنائي- 1α،8α المركب   تحضيركما قمنا ب  

 وذلـك   ؛%84 وبمـردود    )IV( نونـان ال ]3،3،1[بنزوثنائي حلقي -4 ،3–آزا-6 –أوكسا
مدة   التفاعل  ترك مزيج  إذْتيل  ي الأس يدفي حمض الخل وبوجود كلور    ) III(بمعالجة المركب 

                                 ).                                           3المخطط (  في درجة حرارة الغرفةساعة 40-45

  
  )3(المخطط 

 ألليـل معطيـات التح اعتمـاداً علـى     ) IV( ثنائي الأسيتات     المركب تم التأكد من بنية   
 لهذا المركب عصابتا امتصاص حادتـان للمجموعـات         IR الـ    طيف يلاحظ في . الطيفية

ت امتـصاص   وغياب عصابا  1-سم1753.6 و 1732عند   CO-CH3- ةالكربونيلية الأستيلي 
 لهـذا   H-NMR1ا في طيف    أم ).1الجدول( في المواقع نفسها   المجموعات الهيدروكسيلية 

ترحـة   والمجموعـات الموافقـة للبنيـة المق       شارات البروتونـات  المركب فتظهر جميع إ   
تيـل للزمـر الأسـيتيلية عنـد        ي الم  تظهر إشارات بروتونات مجمـوعتي     إذْ،  )2الجدول(
يضاً ثنائية   أ يلاحظوكذلك  ) ppm2.141) -CO-CH3 و ppm2.139نزياحات الكيماوية   الا

 وهذا ما يؤكد    ،)5(  للبروتون في الموقع   ppm3.717زياح الكيميائي   مضاعفة موافقة للان  
   .)α( وتوضعه الفراغي في الاتجاه 9تزواجه مع البروتونين في الموقع 

وكـسي  هيدر-6e)2- متيل -3a-ألليل-1-هيدروكسي-3eوكذلك قمنا بتحضير المشتق   
 بعـد   )III(وبمردود جيد جداً، وذلك بمفاعلة المركـب         )V (4-البيبيريدون أوكسيم ) فنيل

  ).4المخطط (الهيدروكسيل أمين في الميتانول هيدروكلوريد  مع تعديله
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  )4(المخطط 

 أظهر طيـف  وقد . الطيفيةألليل معطيات التح  اعتماداً على ) V (وكسيمبنية الأ  شُخّصت
FT-IR    وهـي تعـود لزمـرة       1- سم 1637.5عصابة امتصاص حادة عند      لهذا المركب

ا في مجال امتصاص    أمC=O .وغياب امتصاص المجموعة الكربونيلية      ،يمين  الإ
  1-سـم  3551.2 و 3414.8 عصابتا امتـصاص عنـد       فتظهرالمجموعات الهيدروكسيلية   

 ذات C3 حيث تـرتبط المجموعـة الهيدروكـسيلية عنـد        C3-OHو   Ar-OHالعائدة لـ   
 وهذا مايؤكد   ،يمنيةمع ذرة الآزوت الزمرة الإ     برابطة هيدروجينية    Eالتشكيل الايسومري   

 ـ  أم. المطلوب) V(تشكل الأوكسيم     لهذا المركب فيلاحظ جميـع      H-NMR1ا في طيف ال
 شارات البروتونات والمجموعات الوظيفية الموافقة للبنية المفترحة ذات التشكيل الكرسي         إ
   ).2الجدول(

-6e-)2-متيـل -3a-ألليـل -1-ثتـائي هيدروكـسي   -3e،4e المشتق   حضر وأخيراً
بعد تعديله بواسطة هيدريد ) III(المركب   بإرجاعوذلك  ،  )VI(بيبيريدين  ) هيدروكسي فنيل 

  %.89وبمردود ) 5المخطط  ( في الميتانول و البورالصوديوم

  
  )5(المخطط 

 وقـد  الطيفية ليلا معطيات التحاعتماداً على) VI( بنية المشتق الديولي الجديد    شُخّصت
  1- سـم 3571.5 امتـصاص حـادة عنـد     لهذا المركب عصابة   FT-IRأظهر طيف الـ    

 C3، فالأولى تعود للزمرة الهيدروكسيلية الجديدة عند        1- سم 3414عريضة عند   عصابة  و
لى الزمرة الهيدروكسيلية والثانية تعود إ . ئي وهي زمرة حرة   ذات التوضع الفراغي الاستوا   

يتوافق مـع    آزوت الحلقة غير المتجانسة، وهذا ما      ةفينولية المرتبطة هيدروجينياً مع ذر    ال
  .]24[ثتائي هيدروكسي بيبيريدين -3e، 4e راجع لمثل هذا النوع من المركباتمعطيات الم

ـ  أم  شـارات البروتونـات     جميـع إ    لهذا المركـب فـيلاحظ     H-NMR1ا في طيف ال
  . )2الجدول( الكرسي  امتثالترحة ذاتقلبنية الموالمجموعات الوظيفية الموافقة ل
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 IR طيف ما تحت الأحمر ـ درجة الانصهار( الخواص الفيزيائية للمركبات المصنعة) 1(الجدول 
  ) المردود–

  المركب  الصيغة المجملة  درجة الانصهار س  )1-سم (IR طيف ما تحت الأحمر  %المردود

81.42  
,)C=O( 1713.7  
,)C-OH( 3473.4   
)-CH=CH2 (.11602 

100-99  C22H25NO3 II  
 

72.67  
)-CH=CH2 (1610.3  

And 3559.9 3508.4  
(C-OH)  

184-183  C15H19NO3(HCl)  III  

84  ,)C=O (1753,1732  
)-CH=CH2 (1616  120-119  C19H23NO5  

 IV  

83  
1617.3(CH=CH2),  

1637.5(C=N),  
3414.8 (Ar-OH) , 
3551.2 (C3-OH).  

143-142  C19H20N2O3  
  V  

89  
1617.5 (CH=CH2),  

3414 (Ar-OH) , 
3571.5 (C-OH). 

123-122  C19H21NO3  
 VI 

  )1H-NMRالمغناطيسي النوويأطياف الطنين (  المعطيات الطيفية للمركبات المصنعة)2(الجدول
  المغناطيسي النوويطنينطيف ال 1H-NMR( ppm ) الصيغة المجملة المركب

II C22H25NO3 
1.642(S, CH3), 2.590 and 2.626 ( ثنائيـةd, 2H), 2.901(d, 5Ha), 
3.243 (d, 5He), 3.295 (ثنائيةd, N-CH2), 4.144(d.d, 6Ha), 5.092 
and 5.178 (d.d, C=CH2), 5.158(S, O-CH2-Ph), 5.801 
(m, -CH=C), 6.977-7.614(Ar,m,9H). 

III C15H19NO3(HCl) 
1.397(S,CH3), 2.147 and 2.189 (d.d, 9CH2), 2.746 and 3.225 
(d.d.,7CH2), 3.012 (d.d, 5Hα), 3.902 (ثنائيةd, N-CH2), 5.540 and 
5.633 (d.d, C=CH2), 5.902 (m,-CH=C), 7.050-7.544  
(Ar,m,4H). 

IV C19H23NO5 
1.590 (S,CH3), 2.139 and 2.121 (ثنائية S,  -CO-CH3), 2.711 and 
2.745(d.d, 9CH2), 2.961 and 2.993(d.d, 7CH2), 3.108 (ثنائية d, 
N-CH2), 3.717 (d.d, 5Hα), 5.157 and 5.200(d.d., C=CH2), 
5.720 (m, -CH=C), 6.913-7.275 (Ar,m,4H). 

V C15H20N2O3 
1.6159 (S, CH3), 2.251 (d, 5Ha), 2.251 and 2.398 (d.d, 2H), 
2.705 (d.d, 6H), 3.261 (d, 5He), 3.422 and 3.454 ( ثنائيـة d, N-
CH2), 5.141 and 5.256 (d.d, C=CH2), 5.800 (m,-CH=C), 
6.832-7.284 (Ar,m,4H). 

VI C15H21NO3 
1.403 (S, CH3), 1.900 and 1.930 (d.d, 2H), 2.093(d, 5Ha), 
3.043 (d, 5He), 3.374 (ثنائية d, N-CH2), 3.643 (d.d, 6H), 5.109 
and 5.199 (d.d, C=CH2), 5.780 (m, -CH=C), 6.801- 7.284 
(Ar,m,4H). 
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  الاستنتاجات-4

   مركبات حلقية غير متجانسة جديـدة مـن مـشتقات          ةفي هذا العمل اصطنعت خمس    
N-وهي ، بالطرائق الطيفيةوشُخّصت البيبيريدون ألليل:  
1- N - 4- البيبيريدونألليل) II ( بتفاعل الايبوكسيد)أمينلليلمع الأ) 1 .  
2- N -النونان ] 3،3،1[ يأوكسا آزا بنزو ثنائي حلق ألليل)III ( بتفاعل التحلق الداخلي

 ).II( للمركب
)  IV(النونـان  ] 3،3،1[ أوكسا آزا بنـزو ثنـائي حلقـي    ألليل -Nثنائي أسيتوكسي     -3

 .تيليفي حمض الخل وكلور الأس) III(بمعالجة المركب 
4- N - 4- بيبيريدون أوكسيمألليل) V (   بمفاعلـة المركـب)III (  هيدروكلوريـد  مـع

 .سيل أمينهيدروك
5- N - بيبيريدين ديول ألليل )VI (رجاع المركب بإ(III)بواسطة هيدريد الصوديوم  

 . في الميتانولوالبور
  . الطيفيةألليلالتأكد من بنية المركبات المحضرة باستخدام معطيات التحتم  -6
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