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الفعالية الحيوية لمركبات تيوسيمي كاربازونات  ةودراساصطناع 

-N  4 ثنائي فنيل بيبيريدون-6,2-متيل-   
  

  حمو سامح و قنديل فاروق و خلود حمك
  ةكلية العلوم ـ جامعة دمشق ـ سوريقسم الكيمياء ـ 

  
 01/09/2010تاريخ الإيداع 

  24/01/2011 قبل للنشر في

  

  ملخّصال
  :تيةرت المركبات الآض حوقد -4صطناع مشتقات مركبات البيبيريدونتم في هذا البحث ا

  . تيوسيمي كاربازون-4 -  ثنائي فنيل بيبيريدون6,2- -متيل N-  - ثنائي متيل5,3-
  .  تيوسيمي كاربازون-4 - ثنائي فنيل بيبيريدون6,2- - متيل- N - ثنائي ايتيل5,3-
  . تيوسيمي كاربازون-4 -بيبيريدون) ميتوكسي فنيل4-(ثنائي 6,2-  -  متيل N- - ثنائي متيل5,3-
   تيوسيمي كاربازون 4 --بيبيريدون) ميتوكسي فنيل4-(ثنائي 6,2-  -  متيل N- - ثنائي ايتيل5,3-

  .IR,LC-MS,1H-NMR,13C-NMRووصفت المركبات المحضرة بتقانة 
 وسالبة  Bacillus,subtilis :ضد البكتيريا موجبة الغرام   جميعها  اختبرت فعالية المركبات المحضرة     

 . ppm 100 ,250 ,500 ,1000: عند تراكيز Escherichia coli:الغرام
  .أظهرت هذه المركبات فعالية جيدة ضد البكتيريا موجبة الغرام أكثر من البكتيريا سالبة الغرام

   
الخـصائص المـضادة     ،تيوسيمي كاربازونـات  ، 4- البيبيريدون :الكلمات المفتاحية 

  .اللبكتيري
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ABSTRACT 

 
In the present study new series of N-methy -2,6- diarylpiperidones -4 

thiosemicarbazones were synthesized and these compounds are: 
3,5-Dimethyl-2,6-diphenyl piperidone-4-thiosemicarbazone. 
 3,5-Diethyl -2,6-diphenyl piperidone-4-thiosemicarbazone 
3,5-Dimethyl-2,6-Di (4-methoxyphenyl)piperidone-4-thiosemicarbazone 
3,5-Diethyl-2,6- Di (4-methoxyphenyl) piperidone-4-thiosemicarbazone 
 Characterized by IR,LC-MS and 1H,13C-NMR spectra all compounds were 

screened for their antibacterial activity against gram positive bacteria :Bacillus 
subtilis and gram negative bacteria :Escherichia coli at different concentration 
(1000, 500, 250, 100) ppm. These compounds show good activity against gram 
positive more than gram negative bacteria. 

 
 
Key words: Piperidone-4, Thiosemicarbazones, Antibacterialactivity, 

E.coli, Bacillus subtilis.  
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 مقدمة
زاد في السنوات الأخيرة الاهتمام باصطناع مركبات فعالة حيوياً في مجال الكيميـاء             

 ومن بين عائلة المركبات الحلقية غير المتجانسة المركبات الحلقية          ،الحلقية غير المتجانسة  
واحتمال امتلاكها لأهمية كبيرة بـسبب      ،  -4المحتوية على النتروجين وخاصة البيبيريدون    

الحيوية المضادة للحمى و الأورام والجراثيم والالتهابـات والـسرطان والمبيـدة            فعاليتها  
 وفي دراسة   . وكذلك فعاليتها المسكنة للألم والمهدئة للجهاز العصبي المركزي        ،للحشرات
 كمادة وسـطية فـي      -4 استخدم البيبيريدون  Prostakov,Gaivoronskaya[1]قام بها   
  .اًاع عدة مركبات فعالة فيزيولوجياصطن

 التي  ولاسيما ،ويمكن أن نلاحظ بنية نوى البيبيريدون في كثير من القلويدات الطبيعية          
تملك فعالية حيوية فقد استرعت مركبات كهذه انتباه الباحثين فصنعوا العديد منها ودرسوا             

 وتحـضير   ، هذا البحث إلى اصطناع حلقات بيبيريدونية جديدة       فَده. [2]فعاليتها الحيوية 
 وتحديد هوياتها بـالطرائق الطيفيـة       ، متيل تيوسيمي كربازونات جديدة منها     N–مشتقات  
  . ودراسة الفعالية الحيوية لبعضها،والفيزيائية

  مواد البحث وطرائقه
  : المواد المستخدمة

ميتوكسي البنزألدهيد يـود    ، يدالبنزألده :ألدهيدات ،-4الهبتانون، -3البنتانون :كيتنونات
  .أسيتات الأمونيوم ،ازيدتيوسيمي كارب، الميتيل

 ،%95الأسيتون، %98الكلوروفورم  ،  %98خلات الإيتيل    ،%99الإيتانول   :محلات
  .تولوين ،البنزن

  من إنتاج شركة ميرك وسيغما  جميعها المواد 
 من مخابر كلية العلـوم Escherichia coli وBacillus subtilis  :بكتيريا من نوع

  .  قسم الأحياء الدقيقةفي
  : المستخدمةلأجهزة

  مـن شـركة   Avanceنمـوذج  (جهـاز طيـف الطنـين النـووي المغناطيـسي      -1
Brucker 400)الألمانيةMHZ.  

 LC-MS جهاز الكروماتوغرافيا السائلة عالية الأداء الموصول بجهاز طيف الكتلـة  -2
ــةShimadzoنمــوذج  مــن شــركة  / لحامــل الأســيتونتريلالطــور ا.  الياباني

حـرارة  ) C18) 15cm ×2.1mm نوع العمـود   10/30/60حمض النمل   /الميتانول
  .40C0 العمود
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  ).(Jasco-300E نموذج FT-IR)( جهاز الأشعة ما تحت الحمراء -3
  .Nuova Stirpate سخانة كهربائية ذات محرك مغناطيسي من نوع -4
  . انكليزي Stauart جهاز قياس درجة الأنصهار -5

  . انكليزي Stauart  مبخر دوار6-
  .memmertمن نوع حاضنة -7
  .Jsac-40 أتوكلاف من نوع -8

  :اصطناع المركبات
  ):IV, III,II, I (4-ثنائي فنيل البيبيريدون  6,2-  اصطناع مركبات -1

  من الألدهيدميلي مول 200 أسيتات الأمونيوم وغ7.7مل إيتانول مطلق 40 يحل في 
أو  ،-3البنتـانون [كيتـون   ميلي مول مـن ال    100و ]أو ميتوكسي البنزألدهيد   ،البنزألدهيد[

يبـرد   .ساعة 1 مدة  600Cيسخن المزيج مع التحريك عند درجة الحرارة. -4]الهبتانون
إلى ترشح المواد غير المنحلة ويضاف      .  مل من الإيتر الإيتيلي    100المزيج ويضاف إليه    

 6,2- فيتشكل راسب مـن هيدروكلوريـد     ،مل من حمض كلور الماء المركز     14 لرشاحةا
  .إيتر–يرشح الراسب وتعاد بلورته في مزيج إيتانول، 4–نيل البيبيريدونثنائي ف

 ثم يضاف بالتنقيط ماءات الأمونيـوم       ،مل من الأسيتون  50يضاف إلى الهيدروكلوريد    
يرشح الراسب المتـشكل     .مل من الماء البارد   500 ويسكب المزيج بعد ذلك في       ،المركزة

نقطة واحدة على صفيحة    جميعها   المحضرة   أعطت المركبات . وتعاد بلورته في الإيتانول   
TLC 2:3)( باستعمال مزيج الكلوروفورم وخلات الأتيل.  
  :V ،VI، VII (VIII (4- ثنائي فنيل البيبيريدون 6,2 -، متيلN- اصطناع -2

مـن   ميلـي مـول  7.5و ،4-ثنائي فنيل البيبيريدون6,2-  ميلي مول من 3.77يحل 
  .من الأسيتون مل20 مول من يوديد المتيل في ميلي 5.65كربونات البوتاسيوم اللامائية و

يفصل الأسيتون والزيادة   ،  ساعات على حمام مائي    3 مرتداً مدة    يسخن المزيج تسخيناً  
 ثـم يعـالج بالأمونيـا    ،يمدد المتبقي بالماء  . من يوديدالمتيل بالتسخين تحت ضغط مخفف     

  . تعاد  بلورته في الإيتانول4.-ثنائي فنيل البيبيريدون-6,2- متيل N–فيتشكل راسب من 
 4—ثنائي فنيـل البيبيريـدون   6,2-  - متيلN-اصطناع تيوسيمي كاربازونات  -3

)XII, XI, X,IX:(  
 مـن   مل20 في   4 - ثنائي فنيل البيبيريدون   -6,2-متيل  N- ميلي مول من     3.77يحل  
 ف ثـم يـضا    ، قطرات من حمض كلور الماء     2-3يغلى المحلول ويضاف إليه     . الميتانول

  . من تيوسيمي كاربازيد ميلي مول3.77
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 يبرد المزيج بعد ذلك إلى درجة حرارة        ، ساعات 3-4يسخن المزيج تسخيناً مرتداً مدة      
 ،يفصل الراسب بالترشيح ويغسل بالماء المقطـر      . ثم يسكب في الثلج المجروش      ، الغرفة

   .[3 ,5,4]وتعاد بلورته في الإيتانول 
  :طناع مخطط تفاعلات الاصيأتيوفيما 
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  و المردودRf الصيغ الجزيئية ودرجات الانصهار وقيم 1) (ويتضمن الجدول 

  (1)الجدول 
 المركب N-Y X R الصيغة الجزيئية Rf درجة الأنصهارالمردود
80% 1400C 0.62 * C19H21NO H H CH3 I 
75% 1800C 0.55*  C21H25NO H H CH2CH3II 
80% 1600C  0.28* C21H25NO3 H OCH3 CH3 III 
65% 1480C 0.15*  C23H29NO3 H OCH3 CH2CH3IV 
70% 1960C 0.35 **C20H23NO CH3 H CH3 V 
75% 2350C 0.90** C22H27NO CH3 H CH2CH3VI 
89% 1330C 0.42** C22H27NO3 CH3 OCH3 CH3 VII 
80% 1740C 0.65** C24H31NO3 CH3 OCH3 CH2CH3VIII 
75% 1650C 0.65***C21H26N4S CH3 H CH3 IX 
82% 2140C 0.77***C23H30N4S CH3 H CH2CH3X 
83% 1630C 0.69***C23H30N4O2S CH3 OCH3 CH3 XI 
72% 1710C 0.73***C25H34N4O2S CH3 OCH3 CH2CH3XII 

*Rf:  عينتRf 3:1)( للمركبات المحضرة في مزيج من الكلوروفورم وخلات الأتيل 
 **Rf:ميتانول :مزيج الكلورفورم) (1:4          *** Rf :أسيتون  :مزيج الكلورفورم) (2:4 
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  النتائج والمناقشة
  تحديد بنى المركبات

   :4—ثنائي فنيل البيبيريدون6,2-   ثنائي متيل I ( -5,3(المركب -1

IR:3307.68 cm-1 (N-H),2829.70 cm-1 (C-H alkanes),1703.16 cm-1 
(C=O),1455.70 cm-1 (C=CAr),1275.27 cm-1 (C-N),758.96 cm-1,697.65 
cm-1 (C-HAr) 
MS:m/e:279(P,25.45%),118(100%),222(10.30%),194(88.4%),133(45.
4%),106(39.39%),146(26.06%),165(7.87%),91(44.24%), 
77(24.84%),65(13.93%),51(16.36%),39(15.75%) 
1H-NMR (CDCL3,400MHZ): δ/PPm:0.84 (d,6H,2CH3), 
2.17(s,1H,NH), 2.82(m,2H,CN-CH-CH3), 3.63 (d,2H,NH-CH-Ar), 
7.32-7.48(m,10H,Ar). (1 ( الشكل   

N
H

O
CH3H3C

CH3

  
  Iللمركب 1H-NMRطيف ) 1(الشكل 

13C-NMR:(CDCL3,400MHZ): 
δ/PPm: 10.53(2CH3), 52(C-3,C-5), 68.90(C-2,C-6),127.76(C-4',C-4") 
,127.98(C-2',C-2",C-6',C-6''), 128.51(C-3',C-3",C-5',C-5"), 141.94 (C-
1',C-1"),211.23(C-4) (2 (الشكل   
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  I للمركب 13C-NMRطيف2) (الشكل 

  :4—فنيل البيبيريدون ثنائي6,2-   ثنائي إتيل II( -5,3( المركب -2
IR:3310.45 cm-1(N-H), 2555.38 cm-1(C-Halkanes), 1715.29 cm-1(C=O), 
1448.61cm-1(C=C Ar),1265.88 cm-1(C-N),759.03 cm-1,697.69 cm-1(C-H Ar) 
MS:m/e: 307(P,15.21), 294(100%), 280(89.13%), 141(10.12), 129(19.5), 
111(15.21%)97(86.95%), 79(26.08%), 65(32.60%). 
1H-NMR: (CDCL3,400MHZ): δ/PPm:0.89 (t,6H,2CH3), 1.57 
(m,4H,CH2CH3) 2.68 (s,H,NH), 2.96 (m,2H,CHCH2CH3), 3.80 
(d,2H,NH-CH-Ar), 7.40-70.70 (m,10H,Ar) (3) الشكل   

N
H

O H2
C

H2
C

CH3
H3C

CH2

CH3

  
  IIللمركب 1H-NMR طيف (3)الشكل 
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13C-NMR: (CDCL3,400MHZ): 11.40(2CH3), 18.92(2CH2CH3), 
58.66 (C-3,C-5), 61.53 (C-2,C-6), 126.64 (C-4',C-4''), 128.29 (C-3',C-
3'',C-5',C-5"),128.85(C-2',C-2'',C-6',C-6''),139.32(C-1',C-1"), 212.30 
(C-4). (4 (الشكل   

  
  II للمركب1H-NMR طيف (4) الشكل 

  
  ):4-ميتوكسي فنيل البيبيريدون4'-(ثنائي 6,2-   ثنائي متيل  5,3- )III( المركب -3

IR: 3315.75 cm-1(N-H), 2932.25 cm-1(C-H alkane), 1700.50 cm-1 
(C=O), 1511.02 cm-1(C=CAr), 1255.75 cm-1(C-N), 1235.69 cm-1(C-
O), 829.89,649.50 cm-1 (=C-H bending) 
MS: m/e: 339 (P,29.10%), 282 (10.5%), 254 (40.15%), 175 (20.16%), 
148 (100%), 134 (17.18%), 121 (15.13%), 105 (9%), 77 (16.15%), 91 
(17.15%), 55 (16.15%), 36 (25.14). 
1H-NMR: (CDCL3,400MHZ): δ/PPm: 0.84 (d,6H,2CH3), 1.99 
(s,1H,NH) 2.75 (m,2H,CH-CH3), 3.56 (d,2H,NH-CH-Ar), 3.80 
(s,6H,2O-CH3), 6.88(d,4H,Ar), 7.22 (d,4H,Ar). (5)الشكل  
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N
H

O
CH3H3C

OCH3
H3CO

OCH3

  
  III للمركب1H-NMR طيف (5)الشكل 

13C-NMR: (CDCL3, 400MHZ); δ/PPm: 10.2(2CH3), 52.12(2CHCH3), 
55.28 (2O-CH3), 68.28 (2NH-CH-Ar), 113.80 (C-3',C-3",C-5',C-5"), 
128.73 (C-2', C-2",C-6',C-6") 134.24 (C-1',C-1"), 165.37 (C-4',C-4"), 
C=O(211.55). (6)الشكل  

  
  IIIللمركب 13C-NMRطيف (6) الشكل 
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  :)4-ميتوكسي فنيل البيبيريدون4'-(ثنائي 6,2-   ثنائي اتيل  5,3- )IV(المركب -4
IR: 3320.17 cm-1(N-H), 2640.24 cm-1 (C-H alkanes), 1714.21 cm-1  
(C=O), 1600.24(C=CAr), 1253.45 cm-1 (C-N), 1247.77 cm-1 (C-O), 
835.61 cm-1 (=C-H Ar bending). 
MS:m/e: 367 (P,10.12%), 294(100%), 280(97.82%), 129(17.39%), 
111(13.04%), 97(86.95%), 79(30.43%), 65(43.47%) . 
1H-NMR(CDCL3,400 MHZ): δ/PPm:0.73 (t,6H,2CH3), 1.28 
(m,4H,CH2CH3), 2.51(s,1H,NH), 3.35 (d,2H, CH-CH2CH3) 
3.78(s,6H,2O-CH3) 4.61(t,2H,2(NO)N-CH-Ar), 7.02 (d,4H,Ar), 7.73 
(d,4H,Ar). (7)الشكل  

N
H

O H2
C

H2
C

CH3
H3C

OCH3
H3CO

  
  IV للمركب1H-NMRطيف (7)الشكل 

 
13C-NMR:(CDCL3,400MHZ): 
δ/PPm:11.32 (2CH3), 18.35 (2CH2CH3), 52.70 (C-3,C-5), 55.70 (2O-
CH3), 63.12 (C-2,C-6), 114.40 (C-3',C-3",C-4',C-4"), 129.78 (C-2',C-
2",C-6',C-6''), 131.19 (C-1',C-1"), 160.34 (C-4',C-4"), 212.23 (C-4) 
  الشكل(8)
 



  2011 ـ الثانيـ العدد ) 27(مجلة جامعة دمشق للعلوم الأساسية ـ المجلد 

 
 

229

  
  IV للمركب 13C-NMRطيف (8)الشكل 

  :4-ثنائي فنيل البيبيريدون6,2-متيل  N– متيل ثنائي V -5,3)(المركب  -5
IR: 2879.94 cm-1(C-H alkanes),1715.17 cm-1(C=O)758.96, 697.65 
cm-1(=C-H Ar) 
MS:m/e: 293(P,32.60%), 280(45.65%), 146(19.12%), 143(21.73%), 
115 (19.22%), 100(34.78%), 83(100%). 
1H-NMR (CDCL3,400 MHZ): δ/PPm:0.79(d,6H,2CH3), 1.71 (s,3H,N-
CH3), 2.94 (m,2H,CH-CH3), 3.72 (d,2H,CH3-N-CH-Ar), 7.44-7.28 
(m,10H,Ar) (9)الشكل  

N

O
CH3

H3C

CH3

N-CH3

  
  )V(للمركب1H-NMRطيف  )9( الشكل
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  4: -ثنائي فنيل البيبيريدون 6,2- متيل N-   إتيل  ثنائي VI -5,3)(المركب  -6
IR: 2845.51 cm-1, 2821.40, 2845.51 cm-1 (C-H alkane), 1711.24 cm-
1(C=O), 1425.03cm-  1(C=CAr),700.46 cm-1(=C-H Ar) 
MS: m/e:321(P,20,21%), 275(56.42%), 180(16.35%), 119(44.36%), 
100(30.52%), 83(100%) 

ميتوكـسي فنيـل   4'-(ثنـائي   6,2-متيـل N-   متيل   ثنائي VII -5,3)(المركب  -7
  4): -البيبيريدون 

IR: 2989.80cm-1 2989.80cm-1 (C-H alkanes), 1704.52cm-1 
(C=O),1508.02 cm-1 (C=C Ar), 1233.72 cm-1(C-O), 833.13cm-1(C=H). 
MS:m/e:353(P,10.12%), 321(36.95), 294(15.21%), 280(43.47%), 
142(32.60%), 128(17.39%),115(15.21), 100(39.13%), 83(100%) 
1H-NMR (CDCL3,400 MHZ): δ/PPm  0.77 (d,2CH3,6H), 1.69 
(d,CH3,3H), 2.90 (m,CH-CH3,2H), 3.75 (d,2CH-Ar,2H), 3.82 
(s,OCH3,6H) (10)الشكل  

N

O
CH3H3C

OCH3
H3CO CH3

  
  )VII(للمركب1H-NMRطيف )10( الشكل

ميتوكـسي فنيـل   4'-( ثنـائي  6,2-متيـل N-  إتيـل  ثنائي VIII  -5,3)(المركب  -8
  4): -البيبيريدون 

IR: 2959.57 cm-1(C-H alkane), 1714.21 cm-1(C=O),1516.67cm-1 
(C=C Ar),1247.77 cm-1(C-O),835.61 cm-1(=C-H). 
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MS: m/e: 82 (P,41.66%), 308(16.66%), 213(14.58%), 106(45.83%), 
97 (97.91%), 89 (41.66%), 65 (89.58%) 

ثنـائي فنيـل    6,2- ثنائي متيـل     5,3- متيل   N-ون  تيوسيمي كارباز  )IX( المركب -9
  :4—البيبيريدون

Yield: (75%), m.p: (165 0C), Empirical formula: (C21H26N4S), M.Wt: 
(366). 
IR: 3161.80 cm-1(NH2), 2381.32 cm-1(C-H alkanes),1612.23 cm-1 

(C=S), 1609.78 cm-1(C=N), 1500.04 cm-1 (C=C)1275.27 cm-1(C-N), 
981.4 cm-1(=C-H Ar) 
MS:m/e(366,10.36%), 340(14.89%), 294(100%), 277(31.91), 132 
(29.78%), 129(17.02%), 97(72.34%), 79(19.14%), 65(23.40%) 
46(10.2%) 
1H-NMR (CDCl3,400MHz): δ/ppm 0. 88 (s, 6H, 2CH3), 1.77-2.31 
(m, 2H, CN-CH-CH3), 2.17 (s,3H,N-CH3), 4.077,4.319 (d,2H, (CH3) 
N-CH-Ar), 5.06 (s,2H,CS NH2), 7.19-7.56 (m, 10H,Ar), 8.78 
(s,1H,NH-CS). (11)الشكل  

N

N
CH3H3C

CH3

H
N C NH2

S

NH-CS

  
  IX للمركب 1H-NMRطيف (11) الشكل 

 
13C-NMR (CDCl3,400MHz): δ/ppm 11.70 (2CH3), 25.26, 39.66 (C-
3,C-5), 47.76 (CH3-N), 50.76 (C-2,C-6), 128.09- 130.80 (CH-Ar), 
150.74 (C=N)180.02 (CS). (12)الشكل  



  ... ثنائي-6,2- ميتيل - Nيمي كاربازونات اصطناع ودراسة الفعالية الحيوية لمركبات تيوس ـحمك وقنديل وحمو 

 232

  
  IX للمركب 13C-NMRطيف (12)الشكل 

  

ثنـائي فنيـل   6,2-   ثنائي إتيـل  5,3- متيل N- تيوسيمي كاربازون )X( المركب -10
  :4—بيبيريدونال

Yield:(82%), m.p:(214 C0), Empirical formula:( C23H30N4S)Mw:394 
IR:3300.80 cm-1(NH2), 2932.25 cm-1(C-Halkanes), 1699.26 cm-1 
(C=S),1610.33 cm-1 (C=N)1456.02 cm-1(C=CAr),1275.27 cm-1(C-
N),758.06 cm-1(=C-H Ar). 
MS: m/e394(P,20.5%), 393(10%), 362(100%), 350(19.17%), 283 
(26.02%), 249 (57.53%), 237 (17.18%), 215 (2.47%), 108 (15%). 
1H-NMR (CDCl3,400MHz): δ/ppm  0.74 (s, 6H, 2CH3), 1.66 (m, 
4H,CH2-CH3), 2.19 (s,3H,N-CH3) 2.80 (m, 2H, CN-CH-CH2CH3) 
3.49 (d,2H,(CH3)N-CH-Ar) 4.83 (s,2H,CS NH2), 7.08-7.67 (m, 
10H,Ar) 8.97(s,1H,NH- CS). (13)الشكل  
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N

NH2
C

CH3

H
N C NH2

CH3H3C

S

  
 (X) للمركب 1H-NMRطيف (13) الشكل 

13C-NMR (CDCl3,400MHz): δ/ppm 12.26 (2CH3), 18.3 (CH2CH3), 
30.95,41.36 (C-3,C-5), 48.21 (N-CH3)61.77, 62.15(C-2,C-6), 
126.82,128.66 (C-2',C-6',C-2',C-6'') 127.82 (C-4',C-4''),128.94, 128.85 
(C-3',C-5',C-3'',C-5''), 145.54 (C-1',C-1''), 156.81(C=N), 179.25(C=S) 
  الشكل(14)

  
  X )( للمركب 13C-NMRطيف (14) الشكل 
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  ثنـائي 6,2- ثنـائي متيـل   5,3-  متيـل  N–تيوسيمي كاربـازون  ) XI(المركب -11
  ):4-ميتوكسي فنيل البيبيريدون4'-(

Yield: (83%), m.p: (163 C0), Empirical formula: (C23H30N4O2S) 
Mw:426 
IR: 3348.34cm-1 (NH2), 3161.80cm-1, 2938.25cm-1 (C-Halkanes), 
1612.33cm-1 (C=S), 1600.70 cm-1 (C=N)1519.89cm-1 (C=CAr), 
1246.71 cm-1 (C-O), 834.45 cm-1 (=C-H) 
MS: m/e: 426(P,5.69%), 354(10.6%), 340(19.14%), 312(9.3%), 
294(44.68%), 280(36.17%), 140(12.76%), 129(25.53%), 97(100%), 
79(23.40%), 65(21.27%) 
1H-NMR (CDCl3,400MHz):  δ/ppm 0. 78 (s, 6H, 2CH3), 1.88,1.92, 
(m, 2H,CH-CH3), 2.00 (1s,3H,N-CH3), 3.39 (m,2H,(CH3)N-CH-
Ar),3.72 (s,6H, O-CH3), 4.88 (s,2H,CS NH), 6.90 -7. 61 (m, 8H,Ar), 
8.57 (s,1H, CS- NH2). (15)الشكل  

N

N
CH3H3C

CH3

H
N C NH2

OO
CH3

H3C

S

  
 (XI) للمركب 1H-NMRطيف (15) الشكل 

13C-NMR (CDCl3,400MHz): δ/ppm 11.50 (2CH3),16.63,25.26 (C-3, 
C-5), 40.49 (C-2, C-6), 49.77 (CH3-N), 55.28 (2CH3-O),114.28 (C-3', 
C-5', C-3'', C-5''), 129.73 (C-2', C-6', C-2'', C-6''), 150.73(C-4', C-4''), 
159.62 (C=N), 178.76( C=S) (16)الشكل  
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 (XI) للمركب 13C-NMR طيف (16)الشكل

-(ثنـائي  6,2-  ثنـائي إتيـل   5,3- متيـل  N-تيوسيمي كاربازون ) XII(المركب -12
  ) :4-ميتوكسي فنيل البيبيريدون4'

Yield: (72%), m.p: (171 C0), Empirical formula: (C25H34N4SO3) 
Mw:454 
IR: 3566.23 cm-1 (NH2), 2996.64 cm-1(C-H alkane),1611.33 cm-
1(C=S),1457.65 cm-1(C=C Ar), 1238.39 cm-1(C-O), 834.45 cm-1(C-H 
Ar) 
MS:m/e:454(P,46.6%), 340(40%), 321(63.33%), 281(21.66%), 
128(16.66%), 100(100%), 87(33.33%) 
1H-NMR (CDCl3,400MHz): δ/ppm 0. 70 (s, 6H, 2CH3) 1.63 (m, 
4H,CH2-CH3), 2.17 (s,3H,N-CH3),2.70-2.3(m,2H,CH-CH2-CH3), 3.87 
(s,6CH3), 3.73 (m,2H,(CH3)N-CH-Ar),4.85 (s,2H,CS NH),6.88 -7. 31 
(m, 10H,Ar), 8.78 (s,1H, CS- NH2). (17)الشكل  
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N

N H2
C

H2
C

CH3

H
N C NH2

CH3H3C

OCH3H3CO

S

  
  في محل الكلوروفورم المديتر) XII( للمركب1H-NMRطيف (17) الشكل

13C-NMR(CDCl3,400MHz):δ/ppm12.13(2CH3),18.92ppm(CH2CH3), 
30.92(C-3,C-5), 58.42, 58.84(C-2,C-6),41.24 (CH3-N), 55.28 (CH3-
O), 113. 82 (C-3',C-5',C-3'',C-5'')134.82(C-1',C-1''), 129.31(C-2',C-
2'',C-6',C-6''), 158.88 (C-4',C-4''), 162.21 (C=N), 180.2( C=S) 
 [6,7,8,9]  الشكل(18)

  
   في محل الكلوروفورم المديترXII)(للمركب13C-NMR  طيف (18) الشكل
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 بتكاثف البنزألدهيد أو متوكسي -4 ثنائي فنيل البيبيريدون 2 ,6-  مشتقات منحضرت
 فحـصلنا عـل المركبـات       ،ة حـد   كل على  ،-4 أو الهبتانون    -2البنزألدهيد مع البنتانون  

IV,III,II,I والمركبان  IV, II    حضرا أول مرة وانطلاقاً من المركبـات الأربعـة تـم 
  . VIII,VII,VI, V على أربعة مركبات N)(الحصول بمتيلتها عند 

وعند معالجة المركبات الأخيرة هذه بتيوسيمي كاربازيد حصلنا على أربعة مـشتقات            
هـي    XII-III مـن وهكذا فإن المركبـات ، XII,XI,X,IX :تيوسيمي كربازونات هي

 ، LC-MS,IRمركبات جديدة تأكدنا من هوية المركبات المحضرة جميعهـا بمطيافيـات  
  .XII-IX)( للمركبات الأربعة الأخيرة 13C,1H-NMRوسجلنا طيوف 

 وهـي المركبـات المحـضرة فـي     ، للمركبات الأربعة الأولىIRيلاحظ في طيوف  
 كما يلاحظ فـي     ،ظهور عصابات زمرة الكربونيل وزمرة الأمين الثانوي      المرحلة الأولى   

 الناتجة من زمـرة المتوكـسي       (O-C) ظهور عصابة الرابطة الإيترية      IV,IIIالمركبين  
)OCH3(،  طيوف المركبات الأربعة    في    ويلاحظ كذلك(VIII,VII,VI,V) المحضرة في 

  .ل اختفاء عصابة زمرة الأمين الثانوية وهي تفاعل المتيلة بيوديد المتي،المرحلة الثانية
ا في طيوف    أمIR        وهـي  ، للمركبات الأربعة الأخيرة المحضرة في المرحلة الثالثـة  

XII,XI,X,IX  ،          فيلاحظ اختفاء عصابة الزمرة الكربونيلية وظهور عـصابتي زمرتـي
C=N, C=S .  

 وكانـت   ،LC-MSبتقنية  ) XII-I (تم معرفة الكتل الجزيئية للمركبات المحضرة من      
  .  موافقة للصيغ الجزيئية المقترحةالمعطيات التي حصلنا عليها

نزياحات الكيميائية الناتجة عن    الا) XII-IX( للمركبات   1H-NMRيلاحظ في طيوف    
 فـي   C=S- ظهور الكربـون   13C-NMR كما يلاحظ في طيوف      ،NH2 و NHزمرتي  

  .مجال الحقل الضعيف
سة ضد بكتيريـا موجبـة الغـرام ومثالهـا          درست الفعالية الحيوية للمركبات المدرو    

Bacillus subtilis  وسالبة الغرام ومثالهاEscherichia coli ، حيث حضرت محاليل 
 ،DMSOفـي محـل    100,250,500,1000ppm تراكيـز    ةللمركبات المحضرة بأربع  

 أظهـر المركـب تيوسـيمي       ،Streptomycinوقورنت النتائج  مع  صاد حيوي وهو         
فعاليـة  4) -فنيل البيبيريدون  متوكسي4-( ثنائي6,2- ثنائي إتيل 3,5-  متيلN-كاربازيد 

 1000 وخاصة عند التركيز،Bacillus subtilis وهي ،جيدة ضد البكتيريا موجبة الغرام
ppmوهـي ، أكثر من البكتيريا سالبة الغـرام اً حيث كان التثبيط واضح Escherichia 
coli  ،    ويمكن  ، بين ضعيفة إلى متوسطة إلى جيدة      وأظهرت بقية المركبات فعالية تراوحت 

  :الآتيتن (3,2)ين الجدولفي تلخيص النتائج 
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 IX,X  الفعالية الحيوية للمركبين 2)(الجدول 
Streptomycin  المركبX المركب IX المركبات 

100,250,500,1000 
ppm 

1000
ppm

500
ppm

250 
ppm

100 
ppm

1000
ppm

500
ppm

250
ppm

100
ppmسل الجرثوميةالسلا

++++ ++++++ + + + + + Bacillus subtil
++++ ++ +++ + - - - - Escherichia.coli

  
 XI,XII الفعالية الحيوية للمركبين )3(الجدول 

Streptomycin المركب XII                  المركب XI   المركبات     
100,250,500,1000

ppm 
1000
ppm

500
ppm

250
ppm

100
ppm

1000
ppm

500 
ppm

250 
ppm

100 
ppmالسلاسل الجرثومية

++++ ++++++++++++++++ ++ ++ - Bacillus subtil
++++ ++ ++ ++ ++ ++ + + + Escherichia.coli
  )-: (غير فعال،: (+)ضعيف الفعالية ،+)،:(+متوسط الفعالية،+)،+،:(+قوي الفعالية،+)،+،+،(+ : عالي الفعالية

 ضد  البكتيريا موجبـة      ولاسيما XIIيمكن أن تعزى الفعالية  الحيوية العالية للمركب         
 كما أن وجود زمـر  ،  في حلقة الهكسانون 5,3الغرام إلى وجود زمر الإتيل في الموقعين

 كما ثبت ذلك مـن مركبـات     ،المتوكسي في الحلقات العطرية يعطي أيضاٌ فعالية للمركب       
  الحاوي زمرتي اتيل في الموضعين     XIIلوحظ أن المركب    . ةمشابهة في دراسات مرجعي   

 في الحلقتين العطـريتين يعطـي الفعاليـة         4'' ،'4وزمرتي متوكسي في الموضعين   5,3 
  .  [10,11,12]الحيوية الأعلى

  لاستنتاجاتا
 ,XII ,XI X, IX: وهـي ،ثنا عشر مركباً منها  عشرة مركبات جديـدة ا حضر 1-

VIII,VII, VI,V, IV II .  
 (LC-MS) عينت هوية المركبات المحضرة بتقنيات المطيافيات المختلفة بجهـاز 2-

)IR (ومطيافية) 13C,1H-NMR(،         وكانت المعطيات الطيفية متوافقة مع بنى المركبـات 
  .المحضرة

 درست الفعالية الحيوية للمركبات المحضرة ضد البكتريا موجبة الغـرام وسـالبة             3-
 البكتيريا موجبة الغرام أكثر من البكتيريـا        فيركبات لها تأثير     فوجدنا أن هذه الم    ،الغرام

  . عند التراكيز العاليةلاسيما و،السالبة الغرام
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