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  الملخص
هيدرازيـد  ثنائي كربونيل سوكسنيك ثنائي    سس شيف بتفاعل  نعت الحلقات الضخمة لهيدرازونات أ    ص 

فتال ثنـائي    مع تير   هيدرازيد دبيك ثنائي أوثنائي كربونيل    الألدهيد    وتيرفتال ثنائي  لدهيدينيل ثنائي أ  ف وبي
سس أفت  وص. لدهيد مع بي فينيل ثنائي أ     هيدرازيدثنائي   وثنائي سيباسيك ي الدهيد   لدهيد وبي فينيل ثنائ   الأ

  .IRو1H-NMRوMS وSIM  نموذجLC –MS شيف المحضرة بتقانة

  

  
ــةكلمــات المفتاحال ــدرازون،  :ي ــدرازونهي ــيس هي ــائي ،فس شــياســأ ،ب  ثن

  .، حلقات ضخمةالألدهيد،هيدرازيد
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ABSTRACT 
A macrocyclic hydrazone Schiff base was synthesized by reacting 

dicarbonyl succinicdihyrazide, dicarbonyl adipicdihydrazide, dicarbonyl 
sebascicdihydrazide with Terephtaldialdehyde and biphenyldialdehyde. The 
Schiff bases have been characterized by LC-MS mode SIM 1H- NMR, MS and  
IR Spectra. 
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  المقدمة
تحتـوي  . تشكِّل الهيدرازونات مجموعة مركبات خاصة مـن عائلـة أسـس شـيف            

يـل غيـر    والأور aroylيـل   والأر (alkyl)هيدرازونات أسس شيف لمركبات الالكيل      
المواقع المانحة تجعلها   . (C=O) على مواقع إضافية مانحة مثل       heteroaroylالمتجانس  

 يدرازونات مواقع تمخلب متعـددة التـسنن      نح اله إذ تم . أكثر مرونة ومتعددة الاستعمالات   
وتشكل معقدات مع العديد مع المعادن الانتقالية وهذا مالفت الانتباه للقيـام بالعديـد مـن                

 . [1] في هذا المجالالبحوث
تستخدم الهيدرازونات كمواد ملينة ومثبتة في صناعة البوليمرات وكمضادات أكـسدة           

ة، ولها تطبيقات في    يت العضوية وفي الكيمياء التحليل    أيضاً، وتعمل كحفازات في التفاعلا    
وفي تطبيقات أكثـر    .  وعزلها وتحديدها  كشف المركبات الحاوية على مجموعة الكربونيل     

  .[2]وتحديدها مها في كشف العديد من العناصر المعدنية احداثة تم استخد
 مركبتو -5-)بيريدين-4(-3-امينو-4سس شيف الجديدة بتفاعل     صنعت سلسلة من أ   

 نتـائج اختبـار   ظهرت أ .و ثنائية  مع ألدهيدات متنوعة أحادية أ     ثلاثي هيدرازيد  -4.2.1-
عدم وجود فعاليـة حيويـة لكـل        ضد البكتريا وضد الفطور     فعالية  لمحضرة  المركبات ا 

. C. albicans وضد الفطـور  E. coli, as gram negative bacteria المركبات ضد
 Me, MeO, di-Cl and OHنيلي مثـل  دلات على الجزء الفاما المركبات المحتوية متبأ

  . [3,4]ظهرت فعالية حيويةأفقد 
بتزايد ) ثلاثية النواة (يدرازول   ثلاثي ه  -4.2.1سس شيف المحتوية  أزونات  ااز هيدر تمت

 بسبب سهولة تصنيعها وتطبيقاتها     سنواتة  بير في الكيمياء والبيولوجيا لعد    هميتها بشكل ك  أ
 ثلاثي آزول فعالية حيويـة ممتـازة ضـد          -4.2.1لمركبات المحتوية   ظهرت ا أ. الواسعة
 من تفاعل الألدهيد acyl ⁄aroyl-hydrazone إلى  النتائج بالنسبةملاحظةيمكن  .البكتريا

إن . NH2 الحــرة يــةمينذات الزمــر الأ acyl ⁄aroyl-hydrazineو الكيتــون مــع أ
مخلبة ممتازة  هي مرتبطات مجينكسالأهيدرازونات المحتوية ذرات مانحة من الآزوت و     ال

يوضـح الـصيغة     (a) والشكل. فهي تبدي صفات تساندية عالية مع الكاتيونات المعدنية       
  .[3] هيدرازون-آريل-رويلالعامة للأ

R1

C

N

R2

N R4

O

R3

  
  درازوناتي اله-آريل / يلالصيغة العامة للأرو(a)  الشكل



  تحضير وتوصيف مركبات حلقية جديدة من ثنائيات الهيدرازون ـ الزعبي وقنديل والشيباني

 126

 بـسهولة   حيث يتحقق ذلك   -NHوجين من الزمرة    زع هيدر ن ي  R3=H وعندما تكون 
يبـين   (b)الـشكل  . جديـدة  ونية خواص تساندية  يننواع أ عقدة، وتملك الأ  مفي المرتبطة ال  

  .الإيزوميرات الموافقة للهيدرازونات منزوعة الهدروجين
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  هيدروجينالإيزوميرات الموافقة للهيدرازونات منزوعة ال(b)  الشكل
 

  دللمعقـدات المعدنيـة لكـل مـن        المهمـة حد الجوانب التطبيقية    أالفعالية الدوائية   تُع   
acyl and aroyl-hydrazone.نعت مرتبطات بيسايمينو ثنـائي  ) ليسيل ألدهيدسا(  ص

 (c) ل هيدرازون الـشكل   ميتل ايمينو ثنائي اسيت   ) ساليسيل ألدهيد  (بيسل هيدرازون و  اسيت
إن . مكافىء من ساليسيل الدهيد    2 د من ثنائي الهيدرازيد الموافق مع      واح ئمن تفاعل مكاف  

 للرابطـة   E لهيـدرازون تؤكـد الوضـع     حادية ل  لبلورة أ  x أشعة    الدراسة بانعراج  نتائج
  .C=N[3,4,5]المضاعفة 

 
  

  
  (c) الشكل

الموافـق  المـدروس  الملـح  كاتيونات  مع R= CH3 and R=Hالمرتبطات تتفاعل 
تصنيع مركبات أسس شـيف حلقيـة        إلى    هدف هذا  البحث    .ات ثلاثية النوى  لتعطي معقد 

فتال ثنائي ألدهيد، وبي فينيـل  كربونيل ثنائي هيدرازيد مع تيرالي  ضخمة من مركبات ثنائ   
ومطيافيـة   SIM نموذج   LC-MSوقد وصفت المركبات باستخدام تقنيات      . ثنائي ألدهيد 

 حمرومطيافية ماتحت الأ   1H-NMR ناطيسسي ومطيافية الرنين النووي المغ    (MS)الكتلة
.(IR)   
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  مواد البحث وطرائقه
  المواد المستخدمة

 ، ثنائي فينيل ثنائي الدهيـد      حمض السوكسنيك والاديبيك والسيباسيك    المواد المستخدمة 
)(biphenyldialdehyde    تير فتال ثنائي الدهيد ، (terephtaldialdehyde)    من إنتـاج 

 الايتـانول المطلـق،    إلـى    ضـافة  بالإ 98%ليـة تبلـغ      ذات نقـاوة عا    Merckشركة  
  .، وحمض كلور الماء(%96) وحمض الكبريت(%98)والهيدرازين

  أجهزة التحليل
  .KRATUS من شركة )MS( طيف الكتلةجهاز
  .Buck Scientific من شركة M500شعة ماتحت الحمراء نموذج الأجهاز 

 مـن   Avance نموذج   400MHzجهاز الرنين النووي المغناطيسي يعمل على تواتر      
  . الألمانيةBruckerشركة 

-HPLC  المرتبط بجهاز مطيافيـة الكتلـة      جهاز الكرموتوغرافيا السائلة عالية الأداء    
MS)           يمثل تزاوج بين تقانة الكرموتوغرافية السائلة عالية الأداء وتقانة الطيف الكتلـوي( 

  . الانكليزيةAgtilen من شركة SIMٍ نموذج
  اصطناع المركبات

 .اصطناع  الاستر ثنائي الايتيل لحمض السوكسنيك -1
 ثم   من الايتانول المطلق،   60ml في   السوكسنيكمن حمض   0.81g(6.9mmol) يذاب
حتى  مرتداً   تقطيراًالمزيج  قطر  ي قطرات من حمض الكبريت المركز،       3-2  ليهاإيضاف  

بعـد  ( جليدي ماء   200mlالمزيج المتفاعل في     يصب بعد ذلك     الانحلال الكامل للحمض،  
حتى انتهاء   (%10)  من بيكربونات الصوديوم   المزيج محلول  إلى   يضاف .)تبريد المزيج 

 ،بخر ثنائي ايتيل ايتر   يبعدها  وستر بواسطة ثنائي ايتيل ايتر      خلص الأ تس ي .انطلاق الغازات 
  .[1]ول على الأستر على شكل شفافحصلل

 .ستر ثنائي الايتيل لحمض الأدبيكالأاصطناع   -2
 ثم يضاف  ،   من الايتانول المطلق   60ml في   الأدبيك من حمض    1g(6.9mmol) يذاب

نحـلال  حتـى الا   مرتداً   تقطيراًالمزيج  قطر  ي  قطرات من حمض الكبريت المركز،     2-3
بعـد تبريـد    (  ماء جليـدي   200ml المزيج المتفاعل في     يصب بعد ذلك  الكامل للحمض، 

 ـ   المزيج محلول  إلى   يضاف. )المزيج حتـى انتهـاء     (%10) صوديوم من بيكربونات ال
،  ثنائي ايتيل ايتر   بعدها يبخر وستر بواسطة ثنائي ايتيل ايتر      خلص الأ تسي. انطلاق الغازات 

  .[1] بشكل شفافستر  الأ علىللحصول
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  ستر ثنائي الايتيل لحمض السيباسيكاصطناع الأ -3
ثـم   من الايتانول المطلق،     60ml في   السيباسيك من حمض    1.2g(6.9mmol)يذاب  

حتى  مرتداً   قطر المزيج تقطيراً  وي  قطرات من حمض الكبريت المركز،     3-2ها  يلإ ضافي
بعـد تبريـد    (  ماء جليدي  200ml بعد ذلك المزيج في      ثم يصب الانحلال الكامل للحمض،  

 حتى انتهاء انطلاق    (%10)  من بيكربونات الصوديوم    محلول لناتجا إلى   يضاف. )المزيج
ول على  حص لل ،ل ايتر خر ثنائي اتي  يب. ثنائي ايتيل ايتر  ستر بواسطة   خلص الأ تسي .الغازات

  .[1]ستر على شكل سائل شفافالأ
  ديبك حمض الأع ثنائي هيدرازيداصطنا -4
تيل ثنائية الإ  ديباتخن مزيج من أ   س (0.01mol)       مع كميـة فائـضة قـدرها (2ml) 

(30mmol)     رتـداً   م وقطر المزيج تقطيـراً     في الايتانول  (98%)من محلول الهيدرازين
درجة حرارة الغرفة ثم صـب فـي مـاء           إلى   ترك المزيج حتى يبرد   .  ساعات 5-4مدة  

 وبعد الترشيح والغـسل الجيـد  . ديبكالأ حمض ثنائي هيدرازيدتشكل راسب من   ف. جليدي
وهـي  (148ºC-146 نـصهارها ا درجـة     بلورات لونها أبيض   تلشكّتبالماء عدة مرات    

  [1,4,7] . )لمرجعيةمطابقة لدرجات الانصهار في الدراسات ا
   حمض السوكسنيكع ثنائي هيدرازيداصطنا -5
تيـل  ثنائية الإ  خن مزيج من سوكسينات   س (0.01mol)        امـع كميـة فائـضة قـدره  

وقطر المزيج تقطيراً     في الايتانول  (98%)من محلول الهيدرازين     2ml (30mmol))ا(
الغرفة ثم صب في ماء     درجة حرارة    إلى   ترك المزيج حتى يبرد   .  ساعات 5-4مرتداً مدة   

وبعد الترشيح والغسل الجيد    . السوكسنيك حمض   ازيدهيدرثنائي  تشكل راسب من    . جليدي
وهـي  ( 156ºC-154  درجة الانـصهار     بالماء عدة مرات تشكلت بلورات لونها أبيض      

  [1,4,7]. )مطابقة لدرجات الانصهار في الدراسات المرجعية
  كي حمض السيباسع ثنائي هيدرازيداصطنا -6

 (2ml)مع كمية فائـضة قـدرها        (0.01mol)  ثنائية الاتيل  اساتمزيج من سيب   قطر
(30mmol)     في الايتانول  (98%)من محلول الهيدرازين  5-4 مرتداً مدة    تقطيراً  وقُطّر 

تشكل ف.  حرارة الغرفة ثم صب في ماء جليدي       درجة إلى   ترك المزيج حتى يبرد   . ساعات
وبعد الترشيح والغسل الجيد بالمـاء عـدة        . سيباسيكال  حمض ثنائي هيدرازيد راسب من   

وهي مطابقة لدرجات   ( 130ºC-132 هانصهارا درجة   مرات تشكلت بلورات لونها أبيض    
  [1,4,7]. )الانصهار في الدراسات المرجعية

  
  
  



  2010 ـ الثانيـ العدد ) 26(المجلد مجلة جامعة دمشق للعلوم الأساسية ـ 

 129

  درازونيةاصطناع الحلقات الضخمة من أسس شيف الهي
  :يأتيموضحة فيما  (IV) إلى (I)المعادلة العامة لاصطناع المركبات من 

O O

HNNH
H2N NH2

O O

OO
C2H5 C2H5

+ 2H2NNH2.H2O ethanol
Reflux 3- 4h

CH2)nO O

HNNH
N N

(CH2)n OO

NH HN
NN

CH

CH

CH

CH
C C HH

O O

C C HH

O O EtOH
Reflux, 6h

HCl(3drop)

(CH2)n (CH2)n

n=2,4,6

(a)

(b)

I: n=2 , (b)
II: n= 4 ,(a)
III:n=2  ,(a)
VI: n= 4, (b)
V: n =6, (b)
IV n= 6 ,(a)  

  (I)المركب

  فـي الايتـانول    (2mmol,0.42gr)حضر مزيج من محلول بي فينيل ثنائي الدهيـد          
(20ml) مع (2mmol,0.292gr)    حمض السوكـسنيك فـي      من محلول ثنائي هيدرازيد 
قطر . لماء المركز المزيج بضع قطرات من حمض كلور ا       إلى   أضيف ،(30ml) الايتانول

درجة حرارة الغرفة ثم رشح وغسل       إلى   برد المزيج .  ساعات 5 مرتداً مدة    المزيج تقطيراً 
تحت ضغط   جففوبعدها   بايتر البترول ثم  ثنائي ايتيل ايتر    ب وبعد ذلك    ، الساخن بالايتانول

 م التأكد من نقاوة المركـب بواسـطة       صفر فاتح ت  المركب الناتج صلب ذو لون أ      .مخفف
(TLC) )  رباعي  :باستخدام الطور المتحرك اسيتات الاتيل    ) كرموتوغرافيا الطبقة الرقيقة

 290ºC  أعلـى مـن    درجة الانصهار   الترتيب على (2:1)حجمية   الكربون بنسبة    يدكلور
  ). [1]ريقة الواردة في المرجعطوفقاًً لل ((%50) المردودو

  (II)المركب
 (20ml)   في الايتانول2mmol,0.268gr) ( لدهيدفتال أحضر مزيج من محلول تير

  فـي الايتـانول    الاديبـك  حمض   من محلول ثنائي هيدرازيد    ,0.348gr) (2mmolمع  
(30ml) المـزيج  قطر. المزيج بضع قطرات من حمض كلور الماء المركز إلى  وأضيف 
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درجة حرارة الغرفـة، رشـح النـاتج وغـسل           إلى    ساعات ثم برد   3 مرتداً مدة    تقطيراً
المركـب  .  تحت الفراغ   ثم جفف  ن ثم بثائي اتيل ايتر تحت ضغط مخفف       لساخ ا بالايتانول

 باستخدام  (TLC) ن نقاوة المركب بواسطة    وتم التأكد م   الناتج صلب ذو لون أصفر فاتح،     
، درجـة    علـى الترتيـب    (4:1) حجميـة     الكربون بنسبة  يدرباعي كلور : الايتيل اسيتات

     (%60)[1,8,9]. المردود  و285ºCالانصهار أعلى من 
  (III) المركب

2) ( لدهيـد ضر مزيج من محلول تير فتـال أ حmmol, 0.268gr  فـي الايتـانول  
(20ml)   0.292 معgr) (2mmol,       السوكـسينك فـي     من محلـول ثنـائي هيدرازيـد 
 قطر. المزيج بضع قطرات من حمض كلور الماء المركز        إلى   يفض وأ ،(30ml)الايتانول

درجة حرارة الغرفة، رشح الناتج وغسل       إلى   عات ثم برد   سا 5 مرتداً مدة    ج تقطيراً المزي
المركـب  .  تحت الفراغ   ثم جفف  ل ايتر تحت ضغط مخفف    تييي ا نائ الساخن، بث  بالايتانول

 باسـتخدام   (TLC) تأكد من نقاوة المركـب بواسـطة       وتم ال  الناتج صلب ذو لون أصفر،    
 كطور متحرك، الترتيب   على   (4:1)  حجمية  الكربون بنسبة  يدرباعي كلور :لاسيتات الاتي 

   (%59)[1,8,9]. لمردود وا285ºC   أعلى مندرجة الانصهار
  (VI) المركب

  فـي الايتـانول    (2mmol,0.420gr)حضر مزيج من محلول بي فينيل ثنائي الدهيد         
(20ml)   مع(2mmol,0.348gr)     حمـض الاديبـك فـي       من محلول ثنائي هيدرازيـد 
 قطـر .  قطرات من حمض كلور الماء المركز      المزيج بضع  إلى   أضيف،(30ml)الايتانول
درجة حرارة الغرفة ثم رشح وغسل       إلى   برد المزيج .  ساعات 5 مرتداً مدة    تقطيراًالمزيج  

المركـب  .  تحت الفـراغ  ضغط مخفف ثم جفف    تبالايتانول الساخن، ثنائي ايتيل ايتر تح     
استخدام الطور   ب (TLC) م التأكد من نقاوة المركب بواسطة     تالناتج صلب ذو لون أصفر،      

درجة على الترتيب    (2:1)حجمية   الكربون بنسبة    يدرباعي كلور  :المتحرك خلات الايتيل  
     (%50)[1,8,9].المردودو 290ºC  أعلى منالانصهار

  (V) المركب
بي فينيل ثنائي الدهيد   ضر مزيج من محلول     ح (2mmol,0.420gr)    ل فـي الايتـانو 

(20ml) 0.404  معgr) (2mmol,  حمض الـسيباسيك فـي      لول ثنائي هيدرازيد   من مح 
. المزيج بضع قطرات من حمض كلور المـاء المركـز          إلى    وأضيف ،(30ml) الايتانول

سكب فـوق   ودرجة حرارة الغرفة     إلى   ثم برد  . ساعات 5 مرتداً مدة    قطر المزيج تقطيراً  
 تحـت   م بثنائي ايتيـل ايتـر      الراسب وغسل بالايتانول الساخن ث     ثم تم ترشيح  ماء جليدي   

و لون برتقالي تم التأكـد مـن         مركب صلب ذ   فنتج . تحت الفراغ  ثم جفف ضغط مخفف   
  حجميـة  الكربون بنـسبة  يدرباعي كلور : وباستخدام خلات الايتيل   (TLC) باختبار   نقاوته
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المـردود  و 290ºC  أعلـى  درجـة الانـصهار   ، كطـور متحـرك    على الترتيب    (2:1)
.[3][6](55%)               

  (IV)المركب
لدهيـد فتـال ثنـائي الأ    تيـر   ضر مزيج من محلـول      ح (2mmol,0.268gr)   فـي 

  حمض الـسيباسيك   لول ثنائي هيدرازيد   من مح  ,0.404gr) (2mmolو (20ml)لالايتانو
. المزيج بضع قطرات من حمض كلور الماء المركز        إلى    وأضيف ،(30ml)في الايتانول 

ثم سكب فـوق    جة حرارة الغرفة    در إلى   بردثم  . ساعات 5دة   مرتداً م  قطر المزيج تقطيراً  
م بثنائي ايتيـل ايتـر تحـت    الساخن ثماء جليدي وبعدها رشح الراسب وغسل بالايتانول       

 تم التأكد من نقاوتـه      لون برتقالي    ذي على مركب صلب     نافحصلثم جفف   ضغط مخفف   
 علـى   (2:1) الكربون بنـسبة     يدرباعي كلور : وباستخدام خلات الايتيل   (TLC)واسطة  ب

   (%65)[6][3].المردود 290ºC   أعلى من  درجة الانصهار،كطور متحركالترتيب 

  النتائج والمناقشة
تم التأكد مـن    ، حيث    للمرة الأولى  ةحضرجديدة   )سس شيف أ(  ايمينات ستة تم اصطناع 

ذلك بمراجعة دقيقة للأدبيات العلمية المتعلقة بهذا الـصنف مـن المركبـات وقـد حـددت               
سس شيف هذه هو استخدامها      أوالهدف من تصنيع    . لطرائق الطيفية باستخدام ا ) بناها(هوياتها

 إلى  طوارها المائية كاتيونات العناصر الانتقالية من أ    في دراسات لاحقة من أجل استخلاص       
  .أطوار عضوية لاتنحل فيها وكذلك دراسة خواصها كمضادات للبكتريا

 (SIM)تقانة -(LC-MS)و (MS) نتائج مطيافية -1
 وهـو   )1الشكل( 640هو   أن الوزن الجزيئي للمركب      (1)تلة للمركب أظهر طيف الك  

  .يطابق الوزن الجزيئي المحسوب نظرياً
 SM وSIMنموذج  (LC-MS)أطياف 

 
  (I) للمركب) SIMنموذج( يمثل مطيافية الكتلة(1) الشكل
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 )2الـشكل ( 544 أن الوزن الجزيئي للمركب هو       (2) كما أظهر طيف الكتلة للمركب    
ــابق  ــو يط ــاًوه ــسوب نظري ــي المح ــوزن الجزيئ ــافة .ال ــى بالإض ــشظايا إل   ال

M ⁄ Z=233, 219, 180, 145, 117, 91, 59, 55 .  
  

(a) 

  
(b)  

  
  (II) للمركبMSمطيافية الكتلة SIM - (b)  نموذجLC-MS (a) يمثل (2)الشكل

  
 وهو  )3الشكل( 488 أن الوزن الجزيئي للمركب هو       (3) طيف الكتلة للمركب   وأظهر

  .لوزن الجزيئي المحسوب نظرياًيطابق ا
  :اياوجود الشظ إلى  يشير(MS) أما طيف الكتلة

=M⁄Z ,55 ,44 ,307, 267, 302, 179, 150, 122, 97 ,463(M-26) 403(M-47).  
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(a)  

 
(b)  

  

  (III) للمركبMSمطيافية الكتلة SIM - (b) نموذجLC-MS (a) يمثل (3)الشكل

 وهـو   )4الشكل( 696ن الجزيئي للمركب هو      أن الوز  (4) أظهر طيف الكتلة للمركب   
  .يطابق الوزن الجزيئي المحسوب نظرياً

  
  (VI) للمركب) SIMنموذج( يمثل مطيافية الكتلة(4)الشكل
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 وهو  )5الشكل( 752 أن الوزن الجزيئي للمركب هو       (5) أظهر طيف الكتلة للمركب   و
  .يطابق الوزن الجزيئي المحسوب نظرياً

 
  (V) للمركب) SIMنموذج(ة الكتلة يمثل مطيافي(5)الشكل

 وهـو   )6الشكل( 600 أن الوزن الجزيئي للمركب هو       (6) أظهر طيف الكتلة للمركب   
  .يطابق الوزن الجزيئي المحسوب نظرياً

(a) 

 
(b)                                                

 
  (IV)كب للمرMSمطيافية الكتلة SIM - (b) نموذجLC-MS (a) يمثل (6)الشكل
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  M ⁄ Z 600=  إلى وجود الشظايا(MS)  طيف الكتلةأشاركما 
  569(M-31)+،+.551(M-49)،+(M)وهي 

  M ⁄Z=.392, 344, 318, 316, 286, 202, 180, 158, 134,97, 44بالإضافة إلى
  1H-NMRنتائج مطيافية  -2
روسة علـى وجـود مجموعـة مـن          للمركبات الكيميائية المد   1H-NMR دلَّ طيف  
  :يأتيالمجموعات البروتونية وكانت كما  إلى  الكيميائية التي تشيراحاتالانزي

  (I) المركب
 ـالقمةأما .  بروتونات الحلقة العطرية ppm 8-7تميز القمم في المنطقة مابين     د عن

ppm (s)1.6  ــود ــى فتع ــات إل ــرة الأبروتون ــين زم ــارات  و(NH)م ــي الإش ف
عند  الإشاراتما أ (CH=N) ينالآزو ميتبرتونات زمرة  إلى تعود  2.9ppm(s)المنطقة

(t)1.27ppm7الشكل( زمر المتيلن إلى  فهي تنسب.(  
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  (CD3Cl)ضمن (I)  للمركب 1H-NMR يمثل طيف(7)الشكل

  
  (II) المركب

أما القمم في   .  مميزة للبروتونات في الحلقة العطرية     8ppm-7القمم في المنطقة مابين     
شارة عنـد   أما الإ . (CH=N)ينلزمرة الآزو ميت   فهي مميزة    2.12ppm(s)المنطقة عند   
(s)1.6ppm  مين  زمرة الأ إلى بروتونات   فتعود(NH)   0.88-1.3 بين   الإشارات أماppm 

  .)8الشكل(زمر الميتلن  إلى فتعود
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  (CD3Cl) ضمن (II) للمركب 1H-NMR يمثل طيف(8)الشكل

  (III)المركب
أما القمـم   .  في الحلقة العطرية    مميزة للبروتونات  8ppm-7 القمم في المنطقة مابين     

شـارة  الإ أمـا . (CH=N)ينفهي مميزة لزمرة الآزو ميت    2.19ppm (s)في المنطقة عند    
 عنـد  الإشـارات    أمـا    (NH)مـين   زمـرة الأ  إلى بروتونات   ود  تع ف 2.6ppm(s)عند  

1.27ppm9الشكل(لن لمتيزمر ا إلى  فتعود(.  
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  (CD3Cl) ضمن (III) للمركب 1H-NMR يمثل طيف(9)الشكل

  (VI)المركب
أما القمم في   .  مميزة للبروتونات في الحلقة العطرية     8ppm-7القمم في المنطقة مابين     

شارة عنـد    أما الإ  .(CH=N) ين فهي مميزة لزمرة الآزو ميت     2.12ppm(s)المنطقة عند   
(s)1.6ppm   مين  زمرة الأ إلى بروتونات   فتعود(NH) 1.27بين  الإشارات   وتعودppm 

  .)10الشكل(لن لى زمر المتيإ –ppm.22 2CH–2CH-COو 
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  (CD3Cl) ضمن (VI) للمركب 1H-NMR يمثل طيف(10)الشكل

  (V)المركب
أما القمم في   .  مميزة للبروتونات في الحلقة العطرية     8ppm-7القمم في المنطقة مابين     

شـارة عنـد    أما الإ.(CH=N) ين فهي مميزة لزمرة الآزو ميت   5.5ppm(s)المنطقة عند   
(s)1.6ppm   الأمينزمرة  إلى بروتونات    فتعود (NH)   1.26 بـين    الإشارات   أماppm 

  ).11الشكل(لن زمر المتي إلى   فتعود2.3ppmو
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  (CD3Cl) ضمن (V) للمركب 1H-NMR يمثل طيف(11)الشكل

  (IV)المركب
أما القمـم   .  مميزة للبروتونات في الحلقة العطرية     8ppm-7القمم في المنطقة مابين      

شارة عنـد    أما الإ  .(CH=N) ين فهي مميزة لزمرة الآزو ميت     3ppm(s)طقة عند   في المن 
(s)1.6ppm   مـين   زمـرة الأ  إلى بروتونـات     فتعود(NH)  بـين  الإشـارات     وتعـود

1.27ppm 2.13وppm12الشكل(لن زمر المتي إلى  فتعود.(  
  



  تحضير وتوصيف مركبات حلقية جديدة من ثنائيات الهيدرازون ـ الزعبي وقنديل والشيباني

 138

-3-2-115 14 13 12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 0 ppm

0
.
0
9
1

0
.
9
0
3

0
.
9
2
0

1
.
2
1
5

1
.
2
3
7

1
.
2
5
1

1
.
2
6
9

1
.
2
7
7

1
.
2
8
6

1
.
3
3
0

1
.
3
6
1

1
.
3
6
7

1
.
3
7
7

1
.
5
9
0

1
.
8
3
4

2
.
1
2
6

2
.
1
9
6

2
.
2
8
6

2
.
3
7
9

2
.
6
4
4

2
.
9
0
9

2
.
9
8
2

3
.
0
1
2

3
.
7
4
0

3
.
7
5
7

6
.
1
2
4

7
.
0
2
0

7
.
2
8
4

7
.
3
0
1

7
.
5
4
3

8
.
0
4
3

 
  (CD3Cl) ضمن (IV) للمركب1H-NMR يمثل طيف(12)الشكل

  أطياف ماتحت الاحمر -3 

  (I)المركب
  شيف تعـود   أساس في   IRفي مطيافية    1659 و 1545 تعود العصابات الشديدة عند     

أما العصابة عند   . على الترتيب  (C=O) والكربونيل   (HC=N)يناهتزازات الآزو ميت  إلى  
3215cm-1        فهي بسبب اهتـزاز الرابطـة –NH    عنـد عـصابة   لوا. الأميـد  لزمـرة  
1186cm-1 إلى تعود (N-N)يكن هيدراز(hydrazinic) )13لالشك.(  

 
  KBr ضمن صفائح من (I) للمركب IR  يمثل طيف(13)الشكل

  (II)المركب 
سـاس شـيف    أ في   IRفي مطيافية   1667و1603,1556cm-1 قوية بين العصابات  ال 
أمـا  .  علـى التـوالي    (C=O) والكربونيـل    (HC=N)يناهتزازات الآزو ميت   إلى   تعود

 لزمـرة   NH– فهي بسبب اهتزاز الرابطـة       )عريضة قليلاَ  (3445cm-1 العصابة عند 
 (hydrazinic)يكن هيـدراز  (N-N) إلـى    تعود1135cm-1العصابة بين   وتعود  . الأميد

  ).14الشكل(
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  KBr ضمن صفائح من (II) للمركب IR  يمثل طيف(14) الشكل

  (III)المركب
 إلى ساس شيف المنسوبةأ في IRفي مطيافية 1546cm-11658,  عندظهور عصابات

أما العـصابة عنـد     .  على التوالي  (C=O) والكربونيل   (HC=N)ينزات الآزو ميت  اهتزا
3204cm-1   فهي بسبب اهتزاز الرابطة –NH  العـصابة بـين   وتعـود  . لزمرة الأميـد
1168cm-1إلى تعود (N-N)يكن هيدراز(hydrazinic) )15الشكل.(  

 
  KBr ضمن صفائح من (III) للمركب IR  يمثل طيف(15) الشكل

  (VI)المركب
إلـى  ساس شيف   أ في   IRفي مطيافية   1663و 1605,1545cm-1 عند عصابات   تعود

أما العـصابة عنـد     .  على التوالي  (C=O) والكربونيل   (HC=N)يناهتزازات الآزو ميت  
3206cm-1       فهي بـسبب اهتـزاز الرابطـة  NH    عنـد والعـصابة   . الأميـد  لزمـرة  
1135cm-1 إلى تعود (N-N)يكن هيدراز(hydrazinic) )16الشكل.(  
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  KBr ضمن صفائح من (VI)  للمركب IR  يمثل طيف(16) الشكل

  (V)المركب
 ساس شيف المنـسوبة   أ في   IR في مطيافية  1760,1605cm-1ظهور عصابات بين    

أمـا العـصابة    .  على التوالي  (C=O) والكربونيل   (HC=N) يناهتزازات الآزو ميت  إلى  
  عنـد والعـصابة   . الأميـد   لزمـرة  NH– فهي بسبب اهتزاز الرابطة      3200cm-1 عند

1005cm-1 إلى تعود (N-N)يكن هيدراز(hydrazinic) )17الشكل.(  

 
  KBr ضمن صفائح من (V)للمركب IR  يمثل طيف(17)الشكل

  (IV)المركب
 إلى  ساس شيف المنسوبة  أ في   IRفي مطيافية   1668,1545cm-1ظهور عصابات بين    

أما العـصابة عنـد     . ى التوالي  عل (C=O) والكربونيل   (HC=N) يناهتزازات الآزو ميت  
3200cm-1        فهي بسبب اهتـزاز الرابطـة –NH    عنـد والعـصابة   . الأميـد  لزمـرة  
1182cm-1 إلى تعود (N-N)يكن هيدراز (hydrazinic) )18الشكل(.  
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  KB ضمن صفائح من (IV) للمركبIRيمثل طيف  (18) الشكل

  

  الاستناجات
 .جديدةسس شيف حلقية أ صنعت .1
 .IR و H-NMR1 وLC-MS وMSجهزة الآتية  المصنعة بالأحددت بنى المركبات .2
 ممايجعلها ممخلبات NON, NON بالتتابع دإن المركبات المصنعة تمتلك مواقع تسان .3

 .جيدة
 كانت جميعها تحتوي على مراكـز تـساند فعالـة للآيونـات             إن المركبات المصنعة   .4

 ـ          تخلاص اللاحقـة   المعدنية الشيء الذي يمنحها صفات جيدة لعمليات التعقيـد والاس
 .وتصنيع معقدات مضادة للبكتريا والفطريات والأورام
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