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ABSTRACT 

The following imines: 1.8.13.20-tetraaza-13.3.6.18-diphenyl cyclotetracosan-
1.8.13.19- tetraene and butyradamantine, N.N’-di (admantyl) terephthimine 
and 1.5.14.18-tetraaza-2.4.15.17-tetramethylcyclotetracosan-1.8.13.19- tetraene 
based on dicarbonyl and amines were synthesized by reaction of dicarbonyl 
compounds and different amines. The imines have been characterized by EA 
(elemental analyses), IR, 1H- NMR and 13C-NMR. 

 
Keywords: Imine, Acetylacetone, Admantane amine. 
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  ةقدممال
 عـن تكـاثف     وتنـتج  (HC=N)  على زمرة الآزو ميتـين     تحتويمركبات  الايمينات  

 مـن المركبـات     مهمـاً تشكل الايمينات صنفاً    . الأمينات الأولية مع الكربونيلات الفعالة    
 ت في الكيمياء الصيدلانية، والصناعات الدوائية، وفـي العديـد مـن التطبيقـا             المستعملة

 أُجريـت  .[1]ا والفطور، وكمواد فعالة ضد الأورام الخبيثـة       الحيوية، كمضادات للبكتري  
ة على صنف من المرتبطات القادرة على تشكيل معقدات مع الأيونات المعدنية  دراسات عد 

 كما تقوم معقدات أسس .[2]عبر زمر الآزو ميتين التي تقوم بالتساند مع الأيونات المعدنية         
) أسس شـيف  ( ول هذه المركبات  إذ تتح ن،  شيف أيضاً بدور مهم كمعقدات حاملة للأكسجي      

ولها أيضاً . [2]إلى معقدات معدنية تقوم بدور حفاز انتقائي في تفاعلات الأكسدة والإرجاع     
زمـرة الآزو   تـشكل   . [3-6]تطبيقات أخرى في الكيمياء العضوية واللاعضوية والحيوية      

ت المحتويـة علـى     المركبابميتين مع زمر وظيفية أخرى معقدات أكثر استقراراً مقارنة          
كما تمتاز معقدات الايمينات بأهمية خاصة في الكيمياء، بسبب         . [7]زمرة الآزو ميتين فقط   
 تمتلك مرتبطات أسس شيف     إذ دات مستقرة مع الأيونات المعدنية،    قدرتها على تشكيل معق   

 وكذلك في اصطناع الكترودات انتقائيـة       ،صلب- في جمل الاستخلاص صلب    مهماًدوراً  
  .[9,8]ةها في تعيين تراكيز الأيونات المعدنية في الكيمياء التحليليلاستخدام

 مين مع مركبات ثنائيـة الكيتـون      الأحضرت مركبات ايمينية من تكاثف ايتيلين ثنائي        
كمـا  . [10]كمرتبطات في تشكيل معقدات مع المعـادن الانتقاليـة        منها الاسيتيل أسيتون    

، [11]مركبات ألدهيديـة أو كيتونيـة       ع  مينية م أحضرت أسس شيف من تكاثف مركبات       
 مـن   ة مستقرة ناتج  معقداتيمين لتعزل بشكل    ايتيلين ثنائي الأ  ) أسيتيل أسيتون ( منها بيس 

  . [12]مينلين ثنائي الأيتيإسيتون مع أسيتيل أتكاثف 
وقد .  اثنان منها يحويان جزيء الادمنتان     ايمينيةهدف هذا البحث إلى تصنيع مركبات       

ومطيافية ما تحـت الأحمـر       (EA)  العنصري التحليلباستخدام تقنيات   وصفت المركبات   
(IR) ــرنين ــة الـ ــووي ومطيافيـ ــسيالنـ ــوني  المغناطيسـ    1H-NMR البروتـ

  .13C-NMR 13-والكربون
  مواد البحث وطرائقه

  : المواد المستخدمة
الأسيتيل أسيتون والبوتير ألدهيـد و تيـر فتـال ثنـائي الألدهيـد               المواد المستخدمة 

 في هذا البحـث   ثنائي أمينو الهبتان والمحلات     -7.1ثنائي أمينو البوتان    -4.1دمنتان و والأ
، وحمض  (%96) الايتانول المطلق، وحمض الكبريت    عن فضلاً ،Merckمن إنتاج شركة    

  .كلور الماء
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  :الأجهزة المستخدمة
  . في جامعة دمشقFTIR 8300تحت الحمراء نموذج   ماالأشعةجهاز 
  .هيئة الطاقة الذريةفي  400MHzوي المغناطيسي يعمل على تواتر النو الطينينجهاز

  . جامعة دمشقجهاز تحليل عنصري في
  )1الشكل  (وحلقية مفتوحةسلاسل ذات  مركبات أيمينية اصطناع

  على الطرائق العامة لمركبات قريبة منها      4-1عتمدنا في طريقة اصطناع المركبات      ا
[6-3]كل منها بدقة طريقة تحضير يأتين فيما  ونبي :  

 ثنائي فينيل حلقي تتراكـوزان      -18-6.3،13- رباعي آزا  -I(20.13.8.1( المركب
   تترائن-19،13،8،1

حتير فتال ثناي ألدهيدر مزيج من ض(1.34 g, 10 mmol)   في ثنائي ميتيل فورم أميد
15 ml مع  (1.46 g, 10 mmol)  15  فيثنائي أمينو البوتان-4.1من من محلول ml من 

النـاتج  ، ثـم رشـح      برد بعدها . مدة ساعتين  حرك مزيج التفاعل  . ثنائي ميتيل فورم أميد   
اغ ثـم أعيـدت بلورتـه مـن         جفف تحت الفر  وائي إتيل إيتر،    نالإيتانول، ثم بث  غسل ب أو

  C 242-240°هنـصهار درجـة ا  ، بني مصفر لامعه لونالمركب الناتج صلب. الميتانول
  .)%90(المردود 

  الأدمانتيل بوتير )II(المركب
حالأدمنتان أمينر مزيج من ض(3.02 g, 20 mmol)     في ثنائي ميتيـل فـورم أميـد  

15 ml مع  (3.02 g ,20 mmol)  15في ل نابروباالثنائي متيل -2.2من ml   مـن ثنـائي 
النـاتج وغـسل    ، ثم رشح    برد بعدها . مدة ساعتين  حرك مزيج التفاعل  . ميتيل فورم أميد  

 ثـم أعيـدت بلورتـه مـن         ،اغتحت الفـر  بعدها  جفف  وإتيل إيتر،   ائي  نالإيتانول، ثم بث  ب
 C 222-220°انـصهار  بني مصفر لامـع درجـة   ه لونالمركب الناتج صلب .الميتانول
   ).%90(المردود 

  تير فتال أيمين) أمانتيل(  ثنائي-N’.N (III) المركب
حفتال ألدهيد تيرر مزيج من محلول    ض (20mmol,1.34gr)  الإيتانول في(20ml) مع 

3.02gr) (20mmol,  فورم أميد الثنائي ميتيل   في   أدمنتان أمين(30ml) لى المزيج  إضيف  أ
 . سـاعات  7مدة   مرتداً   تقطيرخن المزيج   س. بضع قطرات من حمض كلور الماء المركز      

غـسل  أبعدها رشح الراسـب و    وسكب فوق ماء جليدي     و  درجة حرارة الغرفة   إلىبرد  و
 :الإيتيلخلات  باستخدام   (TLC) تأكد من نقاوة المركب باختبار    تم ال  و جففثم   ،الإيتانولب

 ،ºC 204-202 درجـة الانـصهار      ،كطور متحرك  (4:2)  بنسبة كربونالرباعي كلور   
  .(%30) المردود



  2014 ـ الأولـ العدد ) 30(الأساسية ـ المجلد مجلة جامعة دمشق للعلوم 

 
 

177

رباعي ميتيل حلقـي تتركـوزان      -17.15.4.2-رباعي آزا -IV(18.14.5.1(المركب
   تترائن-17.14.4.1

حسيتونر مزيج من أسيتيل اض(10 g, 10 mmol)    (15)في ثنائي ميتيل فورم أميـد 
ml مع (2.88 g ,20 mmol)  15في  ثنائي أمينو الهبتان-7.1من محلول ml   مـن ثنـائي 

النـاتج  برد بعدها المزيج، ثم رشـح       . دة ساعتين  م حرك مزيج التفاعل  . ميتيل فورم أميد  
 يـدت بلورتـه مـن   جفف تحت الفـراغ ثـم أع      وائي إتيل إيتر،    نالإيتانول، ثم بث  وغسل ب 
 C°  245-247نـصهار  ، درجة ا بني مصفر لامعهلونو المركب الناتج صلب. الميتانول

   .)%90(المردود و
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 ثنائي فينيل حلقـي     -18-6.3،13- رباعي آزا  -20.13.8.1 مركبات ثنائية الايمين   )1 (الشكل

 ثنـائي   -N’.N و (II) وبـوتير الأدمانتيـل    (I) تتـرائن  -19،13،8،1تتراكوزان  
رباعي ميتيل -17.15.4.2-رباعي آزا-18.14.5.1 و(III)تير فتال أيمين) أمانتيل(

 (IV) تترائن-17.14.4.1حلقي تتركوزان 
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  المناقشةالنتائج و
ح18-6.3،13-آزا  رباعي -20.13.8.1 جديدة وهي     ايمينات 4ر في هذا العمل     ض- 

 -N’.N و (II)بـوتير الأدمانتيـل    و (I) تترائن -19،13،8،1ثنائي فينيل حلقي تتراكوزان     
رباعي ميتيل  -17.15.4.2-رباعي آزا -18.14.5.1 و (III)تير فتال أيمين  ) أمانتيل (ثنائي

متداد لعمل سابق وضع في     اوهذه المركبات    ((IV) تترائن -17.14.4.1حلقي تتركوزان   
 والتحليـل  13C NMR و1H NMR وIRحددت بناها بـ ) مجلة جامعة دمشق وهو قيد النشر

  .  الطبقة الرقيقة(TLC) وتم التأكدمن نقاوة هذه المركبات بـ EAالعنصري 
   (I) المركب

حن يب. وتان في ثنائي متيل فورم أميد     ثنائي أمينو ب  -4.1ر بتفاعل فنتال ألدهيد مع      ضي
  ، 1594 (C=N): العــصابات الآتيــة ) 2الــشكل ( IR (Cm-1, KBr) طيــف

 ,1H NMR،(-CH2, 8H, m) 1.84-1.7  (CH=N,4H,s) 8.31 (ppm, DMSO-d6)طيـف و
(Ar-H, 8H, m) 7.9-7.2)  3الشكل.(  

  

  
  (1) للمركب IR  طيف (2)الشكل 

13ن طيف يبيC NMR للمركـب  (I) ) الانزياحـات الكيميائيـة الآتيـة   ) 4 الـشكل:  
 ،)ذرات الكربون العطريـة   ( 128.06-138.76،  )ذرات الكربون الأليفاتية   (57.80-29.60

[12-10](N=CH)154.69.  
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  ( 1) (DMSO)للمركب  1H NMR طيف (3)شكل ال
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  (1) (DMSO) للمركب  13C NMR طيف (4)شكل ال

   (II) المركب
حفي ثنائي متيل فـورم      ثنائي متيل بروبانال  -2.2دمنتان مع   أمينو الأ -1بتفاعل  ر  ض 
 (2850C-H عنـد  اهتـزاز عـصابة  ) 5 الـشكل ( IR (Cm-1, KBr)ن طيـف  يبي. أميد

 1H NMR (ppm, DMSO-d6)ن طيف كما يبي. (C=N)1650، وعصابة عند )الأليفاتية
  :)6الشكل(

[12-10](CH=N, 1H) 8.5, (CH, CH2, 15H)2.5-1.51, (CH3, 9H)1.16-0.846  
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  (2)  للمركبIR طيف (5)لشكل ا
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 ( 2) (DMSO)للمركب  1H NMR طيف (6)شكل ال

  
   (III) المركب
 في ثنـائي متيـل      (2:1)ري فتال ألدهيد وأدمنتان أمين بنسبة مولية        بتفاعل ت  اصطُنع
  :الآتيةالعصابات ) 7 الشكل( IR (Cm-1, KBr)ن طيف يبي. فورم أميد

 .(C=N)1640، وعصابة عند ) الأليفاتية(2850C-H عند اهتزازعصابة 



  اصطناع مركبات أيمينية وتشخيصها   ـديب

 
 

182

 
  ( 3) للمركبIR طيف (7)الشكل 

ن طيف  كما يبي(ppm, DMSO-d6) 1H NMR )8 الشكل(:  
[12-10](CH=N, 1H)8.5, (CH, 1H)3.4 (CH,CH2, 15H)3.3-8.4   
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  ( 3) (DMSO)للمركب  1H NMR طيف (8)شكل ال

   (IV)المركب 
حثنائي أمينو الهبتان في ثنائي متيل فورم أميد-7.1 بتفاعل استيل اسيون مع رض .  
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 عنـد  (CH=N)يمين  زمرة الأمتطاطا ن وجوديبي) 9 الشكل( IR (Cm-1,KBr)طيف 
Cm-1 1650 واختفاء زمرتي الكربونيل C=O والأمين –NH2 )   في أطيـاف المركبـات

وهو مايعني تشكل الايمين، أما طيف      ) روفةأطياف المركبات الأولية المع   بالناتجة مقارنة   
1H NMR  للمركب (IV) (ppm, DMSO-d6) )10 الشكل (ن الانزياحات الكيميائية فيبي

  سلسلة الهبتـان 3.98-3.00 (CH2) 2.98-2.313, (CH3), 12H) 1.99-155 (CH2):الآتية
 إلى زمـرة     وهي تنسب  4ppmشارات يقترب فيها الانزياح إلى      ، وبعض الإ  )ثنائي الأمين 

CH2[13-15]  القربية من ذرات الآزوت–CH=N-CH2 .  

 
  ( 4) للمركبIR طيف (9)الشكل 
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  ( 4) (DMSO)للمركب  1H NMR طيف (10)شكل ال
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  اتنتائج التحليل العنصري للمركب
 ولا في الجـد  والثالث والرابع والثانيالأوللخصت نتائج التحليل العنصري للمركبين      

 يلاحظ بعض الفروقات الصغيرة بين القـيم المحـسوبة نظريـاً          إذْ )4(و) 3(و) 2(و) 1(
  .والقيم التجربيبة، ويعزى السبب إلى احتمال وجود بعض الشوائب في المركبات

 (1) التحليل العنصري للمركب) 1( الجدول
  %القيمة التجريبية  %القيمة المحسوبة  العنصر

C 54.84 56.03 
N 15.05  14.9 
H 4.33 4.93 

  (2)التحليل العنصري للمركب ) 2( ولالجد
  %القيمة التجريبية  %القيمة المحسوبة  العنصر

C 81.91 79.47 
N 7.64 6.0 
H 10.45 9.5 

  (3)التحليل العنصري للمركب ) 3( الجدول
  %القيمة التجريبية  %القيمة المحسوبة  العنصر

C 74.17 72.90 
N 14.42 12.28 
H 11.41 10 

  (4)يل العنصري للمركب التحل) 4( الجدول
  %القيمة التجريبية  %القيمة المحسوبة  العنصر

C 72.32 72.1 
N 9.92 10.28 
H 6.43 7 

 الخاتمة
 -18-6.3،13- رباعي آزا  -20.13.8.1 هي   جديدة  ومفتوحة  حلقية ايمينياتصنعت   .1

  وثنـائي  (II) وبوتير الأدمانتيل  (I) تترائن -19،13،8،1ثنائي فينيل حلقي تتراكوزان     
رباعي ميتيـل   -17.15.4.2-رباعي آزا -18.14.5.1 و (III)تير فتال أيمين  ) أمانتيل(

 .أول مـرة   وذلك   ؛أساسها أسيتيل أسيتون   (IV) تترائن -17.14.4.1حلقي تتركوزان   
   )التحليـل العنـصري   ( EA بـالطرائق الطيفيـة    المـصنعة دت بنى المركبات    دحو
 .IR H-NMR1 13Cو

2. بـوتير الأدمانتيـل    وهمـا    ويـان جـزيء الادمنتـان     ن من الايمينات يح   ا اثن ضرح   
(II)و N’.N- - تير فتال أيمين) أمانتيل( ثنائي(III). 
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