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 Introduction                                                             انمقدمة :   -1

  Heterocyclic compounds           انمركببت انحهقية غير انمتجبوسة -1.1

ي في تركيبيا عمى تحتو  ةحمقي ةبانيا مركبات عضوية غير المتجانس ةبات الحمقيػػػػػػػػػػػػتعرؼ المرك         

وف ػػنفسيا و اغمب ىذه المركبات تحتوي عمى ذرات كارب الحمقةذرات في ػػو اكثر مف الأنوعيف مختمفيف 

الانتشار في  ةركبات واسعػػو تعتبر ىذه الم1-3]    [ و الكبريتأو الاكسجيف أيمييا النتروجيف  ةعالي ةبنسب

مركبات  :مثلب ةائنات الحيػػعظـ خلبيا الكػػػػػفيي تدخؿ في تركيب م ةلمحيا ةو ىي ضروري  الطبيعة

 Pyrrol [4]  .   ربع حمقات مف البيروؿ أذلؾ الييموغموبيف الذي يحتوي ػػػموروفيؿ في النباتات و كػػػػػالك

(  Cفيتاميف   )  :ؿػػػا و كذلؾ الفيتامينات مثػػػكريات و مشتقاتيػػػػمثؿ الس ةددػػػػكما تظير في صور متع

 ةوي عمى جزيئتحالذي ي   B6وفيتاميف    Furane  الفيوراف    ةوىي حمق  ةخماسي ةحمق الذي يحتوي 

Pyridoxine ] 5 [  صباغ وفي صناعو الأ  ةالعديد مف المواد الطبيبنسميف و مثؿ ال الحيويةو المضادات

في تركيب  ةغير المتجانس ةذلؾ تدخؿ المركبات الحمقيػػػػػك [6 ,7]  الطبيعةفي  الموجودةمواد ػػػػػػلغيرىا مف ا

.   8] [سـ الكائف الحي ػػػفي ج يةالوراثعف نقؿ الصفات  ةالمسؤول  RNAو  DNA ةالاحماض النووي

 ثلبثيةالى  و تقسـ ةحسب حجـ الحمقب منيا المتجانسةغير  الحمقيةلتصنيؼ المركبات  طرائؽ وجد عدةػػت

زيئي ػػػػػتركيب الجالكف تصنيفيا اعتمادا عمى ػػػػػػػػو ايضا يم باعيةسو  ةداسيػػػػػػػػو س يةخماسو ة يػػػػػػو رباع

  موؾػػػػػػػػث يسمؾ سػػػػحي   Pyridine   1البريديفؿ ػػػػػػػػػػمث ةيػارومات ةجانسػػػػير متػػػػغ ةركبات حمقيػػػػالى م

الذي   THF  3 تتراىيدروفيوراف :مثؿ ةركبات حمقيو غير متجانسو اليفاتيو م Benzene  2بنزيف ػػػػال

  ] Diethylether  ] 9   4لو خواص الايثر

 

 داي اثيم ايثر ( ’انبىزيه ,تتراهيدروفيوران  ’ تركيب جزيئبت )  انبريديه -1-م شك
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 Pyrimidines                 انبريميديىبت        - 2.1

ركب حمقي غير متجانس ىو م Pyridazine 7و  Pyrazine   6  وايزمراتة  5 البريميديف          

  .] [ 10-12( 3و   (1 الموقعيمتمؾ ذرتي نتروجيف في , اروماتي يشبو البنزيف او البريديف  ةسداسي الحمق

 

 يمثل تركيب جزيئو البريمدين و ايزومراتيا  - – 2الشكل 

.اوؿ مشتؽ ] 13 [ و الاميدينزأمع البريديف و الايميدازوؿ  ةمقارن  ةضعيف ةقاعد البريميديف يعتبر  

حامض   عف طريؽ اكسده   Brugnatelliبواسطو   1818عزؿ عاـ   Alloxan  8ىو لمبريميديف 

    Cytosine 11و   Thymine 10 و  Uracil  9 حامض النتريؾ و يعتبر كؿ مف و اليوريؾ مع 

الى اف  ةبالاضاف ةللبحماض  النووي اً رئيسي اً . كما تعتبر البريميدينات مكون 14] [  مشتقات بريميدينيو

 ػ  مى بػػػػػاو ما يس  B1تاميف ػػعمى سبيؿ المثاؿ فيػػػيتامينات فػػػػػػػتدخؿ في تركيب الف البريميدينات 

Thiamin 12     وRiboflavin 13     فيتاميفB2    وFolic acid  14     حيث تشكؿ نواه

مشتقات البريميديف تدخؿ في  ذلؾ فافػػػػػػػػ. و ك  ] [15 ةالجزيئات الحيويبعض كبر مف الجزء الأالبريميديف 

و  ,ات لالتيابا ات مضاد  :منيا  حالات لبج العديد مف الػػػػػػػػػػػفي ع ةالمستخدم الادويةبعض  ةصناع

و  , للآلاـومسكف  (HIV)  المكتسبة المناعةنقص  مرض اتو مضاد , لفيروساتا ات مضاد

 رر و كمد , لبرياػػػػلما ات و مضاد ,لورـ ا ات دو مضا, ؿ ػػػػػلسا اتو مضاد , كروباتػػػػلميا ات ضادػػػم

  . ] [16-18بي ػػػػو كذلؾ ميدئ  لمنظاـ العص ةمويالد يةالأوعمراض القمب  أو  علبج 
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 يمثل تركيب جزيئات -3-الشكل 

 ,حامض الفوليك ( ,الثايمين ,السايتوسين ,الثيامين ) الا لوكسان , يوراسيل
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 . نبريميديىبتمشتقبت ان انبيونوجية الأهمية -3.1

Biological importance of pyrimidine derivatives . 
          Anti – Cancerفي علاج امراض السرطان : الداخمةمشتقات البريميدين  (1.3.1 )

ص مميوف شخ 7اف حوالي  إذ  البشر  ةد مف اكثر الامراض التي تيدد حيااف مرض السرطاف واح       

ف اكثر الدراسات التي اجريت لحد الأنتيجة ليذا المرض ومف المؤكد اف  ةيفارؽ الحياسنويا حوؿ العالـ  

اف لا الاشعاع و لا  إذ  لمناسب لوقؼ انتشار ىذا المرض حوؿ علبج مرض السرطاف لـ تجد الحؿ ا

قد الماضي  عمى ػػػوقد انصبت الجيود في الع  [19.  ]يمكف اف تسيطر عمى مرض السرطاف  الجراحة

لمقضاء عمى ىذا المرض  و لكف ىذا النوع مف العلبج لا يميز  ةلبج التقميدي الكيميائي في محاولالع

و جماعتو  Ghorab.  قاـ  [  [20.  ةعديد ةيؤدي الى اثار جانبي و خلبيا الورـ مما الطبيعيةبيف الخلبيا 
 سرطافلعلبج امراض    Thieno[2,3-d] pyrimidineمف المشتقات  ةجديد ةبتحضير سمسم ] [21

 . الثدي

 

 
 

 Thieno[2,3-d] pyrimidineيمثل بعض مشتقات  -4-الشكل 
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علبج    Fluoroplexو أ  Trimazine يعرؼ بػ و الذي  Fluorouracil 21 يعتبر المشتؽ  كذلؾ   

 .   [22]لمسرطاففعاؿ 

 

 تػػػػػػػػػػػػقات  ػػػػػبتحػػػػػضير مش ] 23  [مػػاعػػػػتو ػػػػػػػػػػػػػو  ج     Vermaث ػػػػاـ الباحػػػػػػػػػػػػػػػػػػا قػػػػػػػػػػمػػػػػك         

N-(Sugar pyranosyl) Thienopyrimidine 4-amine  22و منيا المشتؽ  

N-(Xylopyranosyl)5,6,7,8-tetrahydrobenzothieno(2,3-d)pyrimidine 4-amine 

  .ضد السرطاف توفعالي وقد ثبتت

                 

 

   Anti – HIVلاج مرض الايدزـع في الداخمةيدين ــات البريمـمشتق(2.3.1) - 

                 اتػػػبركػػم وؿػػػحػػػػػػػ ةػعػسػػػػػػػوا دراسةب ]  24,25 [اعتوػػػػػػػػمػػػػػػػو ج   Fujiwara العػػػػػػالـ  قاـ         

Piperidinyl Pyrimidined  رضػػػػػػضد م اليةفعد اف ليا ػػػػػػد وجػػػػػو ق  HIV-1 LTR       

 ( Human Immunodeficiency Virus type 1 Long Terminal Repeat)   
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 اج ػػػػػػػػػح انتػػػػر يكبػػػػػػػػػػػاشػػػػير مبػػػػػػػػػػػػػػغ ةوبصور     HIV-1 فعالية باشرةً دز( لكػػػػػونو يكبح مػػػػػػػػػػػػػػػػػػ) الايػػػ

 TNF-α) ) Tumor necrosis factor- α   تعتبر مشتقات البريميديف مف بيف  اكثر   حيث

 . لعلبج مرض الايدز المتاحة الأدوية

  Triazolo Thymidines-1,2,4 23التعويض  شتقات متنوعةبتحضير م  Al-Soud [26]اـ ق   

    Reverse transcriptase( RT) المعاكس للئنزيـ بوصفيا مركبات غير نيكموسيدية مثبطة

 (HIV-1وقد اثبت فعاليتيا ضد )

 

 لعلاج مرض الايدز  يمثل مشتقات بريميدينية-5-الشكل 

 رياتــو الفطدين المضادة للالتيابات ـيمشتقات البريم ((3.3.1

Anti-inflammatory and Fungi 

               مشتقاتو ىي   24 , 25 منيا المركبيف مف المركبات ةسمسم 27]  [و جماعتو  Baroneحضر          

اليدؼ منيا القضاء  (  (Benzothieno[3,2-d]pyrimidine-4-one sulphonamide thioلػ 

 عمى الالتيابات .
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                Benzothieno[3,2-d]pyrimidine-4-one sulphonamide thioمشتقبت يمثم  -6 -انشكم

 مػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػشتقات   ض عػػػػػػػػتخميؽ بػػػػػػػب ] 28 [ ماعتوػػػػػػو ج    Fayedـاػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػق اػػػػػػػػػػػكم          

Pyrimidopyrazolo  Thienopyrimidine  تيابات و منيا لئفعاليتيا كمضادات ل ختباربإ و قاـ

  26  المشتؽ 

 

 ةواػػػػػػػػػمع ن مرتبطةات اف  المركػػػػػػػػػػػبات المحتويػػػػػػػػػػة عمػػػػػى نػػػػػػواة بيريمػػػػػػػػػيديف ػػػػالدراس بعػػػػػػػػض  اثبتت       

  .ػػركػػػػػػبػػػػػػالمػ [29]اتػػػمشتقػػػػػػ فػػػػي ػػػػريػػػات كػػػػػػمافطات والػػػبلمميكرو  اً يدػػػػػػػػػػج اً رى تكػػػػوف مثبطػػػػػػػػػػػػػػػاخ ريميديفػػػػػػػػب

3-(2-(4-Chlorophenyl)diazenyl)-4-(2-chlorophenyl)-3,4,7,8-tetrahydro-7-

thioxo-6-p-tolylpyrimido [4,5-d] pyrimidine-2,5(1H,6H)- dione   27 
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  27المشتق  يمثل -–7الشكل 

  (Methoprim)      [30]يثوبريـ ػػػو المػػػػريميديف ىػب ةمقػػػػعمى ح المحتوية الأدويةف بيف ػػػػػوم       

Pyrimidine   28    diamine 5-(2,3,4,-tri methoxybenzyl)-2,4-)    المستخدـ في

التياب المجاري رئة و كذلؾ في علبج ػػػػػػػػػػػػػومنيا مرض ذات ال البكتيريةعلبج العديد مف الالتيابات 

دوائي ػػػػػػػزيج الػػػػالم عطي( ليSulfamethoxazoleمفاميثوكسازوؿ )ػػػػػػػػػػػػػػػػػمع  الس كوف البوليو  حيث ي

 ( .Co-Trimoxazole)و ػػػػػػػػػػػػى

 

 

 الميثوبريم يمثل جزيئة-8-الشكل 
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 حتوي كؿ منيما عمى حمقةالذي ي     Pipemidic 30و     Piromidic 29 الحامضيفاف كما      

ضد البكتريا و الالتيابات وىما ينتمياف  الى     الفعالة الحيويةمف المضادات  تعتبر بريمديف 

 ] 31 [الكينولونات  و يستخدماف في علبج التيابات التي تصيب الجياز البولي 

 

 Pipemidicو  Piromidicتركيب حامض يمثل  -9-الشكل 

دخوليا ك  الأدوية ةكونيا تدخؿ في صناعل  ةضافلأبا  ةينات استعمالات اخرى ميمكما يوجد  لمبيريميد

 ,Pyrimidifen 31و مثاؿ عمى ذلؾ المركبات  32] .     [  الحشريةالمبيدات  ةفي صناع

Pyrimethanil  33  , Fenarmol  32       

 

 بريميديفين و فينارمول  و بريميثانيل يمثل تركيب -10 –الشكل 
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                                              Nitroso Compoundsمركبات النتروزو  - 4.1

ىي    ةوصيغتيا الكيميائي ةفي الكيمياء العضوي ةفػعال ةوظيفي ةالنتروزو مجموع ةتعتبر مجموع        

 (NO  ) يمثؿ  1 )تدخؿ في تفاعلبت عده  فعمى سبيؿ المثاؿ وكما موضح في المخطط  رقـ ) حيث

  cفيمثؿ تفاعمو مع الاميف و مسار    bلمنتروزو مع الاينوليت  اما مسار  الإضافةتفاعؿ    aمسار 

حيث يدخؿ تفاعلبت   eازوميثاف و مسار  ثنائيتفاعمو مع   dمع كواشؼ كرينارد و و مسار  ةتفاعم

يمثؿ تفاعؿ   h[  و مسار 2+[4ؿ يمثؿ تفاع  g[ و مسار 2+2يدخؿ تفاعؿ ]  fو مسار  ةور حر جذ

 .ene  [33]و كذلؾ تفاعؿ  الحمقية الإضافة

 
 النتروزو يمثل تفاعلات مجموعة -1-مخطط                        
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 الأصرةكالكتروفيؿ و يرجع ذلؾ لوجود  عالية فعاليةالنتروزو صفتيف متميزتيف ىما ) ليا  ةلمجموع

 .34] [( ة و كما تتميز بقدرتيا عمى الديمر اوكسجيف نتروجيف ,  القطبية

ه بايموجية و دوائية قصوى فيذ ةىميأىتماـ العمماء لما ليا مف إ أثارت مف عقد مف الزمف لأكثرو  

وىذه   Nitrovasodilatorالدموية للؤوعيةدوية منيا الادوية الموسعة المركبات تدخؿ في العديد مف الأ

 .[36,35]  ( NO )الادوية تكبح التكويف الداخمي المفرط لػ 

   الذي يحوؿ     Nitric oxide synthase (  NOS)اف النتروزو يتكوف داخميا بواسطة انزيـ      

L-Arginine   الىL-Citrulline   وNO  [40-37](  . 2رقـ )   41] [ . كما ىو موضح في المخطط 

 
 NOSبواسطو انزيم    NOمسار انتاج  2 -- المخطط

 .42] [ المناعةعضاء و عمـ ائؼ الأػػػػػظو عصاب و عمـ مـ الأػػػفي ع أىمية كما اف ليذه المركبات        

 : 34 عتبر المركبي 

6-(Cyclohexylmethoxy)-N2-methyl-5-nitrosopyrimidine-2,4-diamine 

benzenesulfonimidate      
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 )-5-nitrosopyrimidine-2,4-diamine 6-(Cyclohexylmethoxy)  35ركب ػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػالم و

انزيـ  عاليةف تثبيط ل اف ستخدميحيث  ةيػػػػػػػػػػػموجػػػػباي فعاليةي ليا التبريميديف نتروزو ػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػشتقات الػػػػػػػػػػمف م
[43]  CDKs   (Cyclin-dependent kinase )  

 

 

  CDKلمــ   المثبطة بريمدينمثل تركيب مشتقات النتروزو ي -11 –الشكل 

مثبط     5-nitrosopyrimidine-2,4-diamine-(Benzyloxy)-6 [44]  36وكذلؾ يعتبر المركب 

 DNA-repair protein O(6)-alkylguanine-DNAalkyltransferase  ( AGTلانزيـ )

 
 HIV-1ضد  فعاليةليا   Nitrosopyrimidine-5سمسمو مف    45] [دي و جماعتو حضر المسعو      

 HIV-2و    HIV-1بغيره مف المركبات  حيث يكبح  ةمقارن ةجيد فعالية 37 اظير المركب  إذ   
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 Nitrosopyrimidine-4,6-diamine-5يمثل تركيب  – 12- الشكل

 [46 , 47]    بالمركب   NO رتباط مجموعةتعتمد عمى آ قساـأاربعة  عمىػتروزو ػتقسػػـ مركبات الن        

 : و ىي 

                           C-Nitroso Compounds كاربون  –نتروزو مركبات الـ(  (1.4.1

 النتروزو ةمجموع حيث تكوف  ة او اروماتي ةاليفاتيكاربوف اما مركبات  -مركبات نتروزو          

N=O )-  ) ةالنتروزو متصم  ةاو الاروماتي اوقد  تكوف مجموع مباشرا بالكاربوف الاليفاتي ةمتصماما 

 . [48]    بالكاربوف  الاولي او الثانوي 

 

 كاربون  -يبين التركيب العام لمركبات نتروزو -13 -شكل                   

 

 

 

 



 Introduction                                              انفصم الأول : انمقدمة     

 

 
14 

 : منيا  كاربوف -ؽ لتخميؽ مركبات نتروزوىناؾ عده طر       

 :الامينات و الييدروكسيل امين المعوض بحامض البيروكسيد  ةاكسد( 1.1.4.1

 

 كاربون –نتروزو ين مركبات تكو  تفاعل يبين -1 – عادلوم

يتـ  و التي  [ 46 ] ختزاؿ مركبات النتروإميف المعوض ينتج مف أفي بعض الحالات ىيدروكسيؿ  

 ةاكسد ةبواسط  ةكاربوف الاروماتي -ت نتروزومركبا وتحضر  .اكسدتيا الى مركبات نتروزو

, وىذه  ةالكبريتيؾ كما في المعادل حامض في Na2Cr2O7او  FeCl3الييدروكسيؿ اميف  باستخداـ 

  ةمركبػػػػات  النتروزو الاروماتيفي التخػػػميؽ المختبري ل تستخدـ بشكؿ واسع  الطريقة
.[50,49 ] 

 

 النتروبنزينمن يبن تكوين نتروزو بنزين  -2- معادلو

 : النتروزو ةبمجموع H -Cوارر لا   ستبدال المباشرالا  2 )1.4.1.

مع مجاميع  المرتبطة  C-Hمع اواصر و منيا حامض النتروزو  عوامؿ النترزةيمكف اف تتفاعؿ        

 حيث تنظـ ذره الكاربوف ليتـ نترزتيا   - NO2 -   ,  CNساحبو للبلكترونات مثؿ 
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     نتج  ػػػػػػػػػػتما  كثيرا  ةذه النترز ػػػػػػػػػػػى. و اف  بنفس الطريقة غالبا   حدثالكيتونات ت ةترز ػػػػػػػػػػػػػػاف ن        

  R-CH=NOH  Oxime Tautomers  المثيؿ ة عمى مجموع ةفي حاؿ حدوث النترز   ةكنواتج نيائي

 .او المثميف

و باستخداـ حامض النتروز وذلؾ اما  بالطريقة بنفسيايمكف اف يتحقؽ ف ةكاربوف الاروماتي –نترزو      

   [51,47,46 ]    . اخرى  نيتروجينيةاو اكاسيد    NO+ او 

   :  مع عوامل النترزه ةالعضوي ةتفاعل الكواشف الفمزي ( 3.1.4.1

تقات يمكف اف يستخدـ لمحصوؿ عمى مش المعدنيةتحضير نتروزو بنزيف مع الكواشؼ  اف       

فنيؿ الزئبؽ ينتج عنو نتروزو  ثنائيمع  تفاعؿ نتروسيؿ برومايد,  فاف  المعادلةالنتروزو كما موضح في 

  . اخرى تتضمف  الميثيوـ و القصدير و الثاليوـ ةعضوي ةاستخداـ كواشؼ فمزي بنزيف  كذلؾ يمكف 

[53,52] 

 

       

 تفاعل تكوين نتروزو بنزين بيني --3 معادلو

 ةالنيوكميوفيمي افة الاضنتروزو نفثاليف وذلؾ عف طريؽ   -2  -بيوتيؿ  - 1ريحضو يمكف تكذلؾ 

بوجود  و   Nitronateالمركب الوسطي     يعطي الذي  نترونفثاليف -2لمبروميد بيوتيؿ المغنسيوـ الى 

 [54]  اً جيد اً ثلبثي فمورو بوروف يعطي ناتج
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 نتروزو نفثالين-2-بيوتيل -1يمثل تكوين  -4 – معادلو

   :لياليدات النتروسيل ةالالكتروفيمي الإضافة ( 4.1.4.1

 كاربوف–كاربوف  المزدوجة الأصرةعبر  XNOمركبات  أذ  تحضر مركبات النتروزو باضافة

 .[55]   مثاؿ ليذا النوع مف التفاعؿ المعادلةتبيف و 

 

 وجةالمزد الأررة لنترزةالتفاعل العام بين  -5 – معادلو

                          N-Nitroso compounds نتروجين   –نتروزو مركبات ال(  ( 2.4.1

 :ىي المركبات التي تتكوف مف تفاعؿ المركبات العضوية التي تحتوي عمى النتروجيف مثؿ          

ف ىذه مثؿ اوكسيد النتروجي: مع عوامؿ النترزة  ( يوريثاف ’كوانديف  ’اليوريا  ’الاميدات  ’الامينات )

 .[56-59]نتروزو اميد  Nitrosamideو   نتروزواميف  Nitrosamines  : المركبات تنقسـ الى صنفيف

ض النتروز اما ػػػػيف الثانوي مع حامػػػو يتكوف مف تفاعؿ الام يعتبر النتروزو اميف ىو الاكثر استقرارا 

 المحتويةيف ػػػػبذره نتروج ةكاربونيؿ مرتبط ةجموعػػػػيو النتروزو اميد فانو يحتوي مف ,الصنؼ الثاني 
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 ة( ذات السالبي (NNO ,COنتروز اميف لكونو يحتوي عمى مف  ةو يكوف اقؿ استقراري  NO ةمجموع

 .[62-64]     6كما في المخطط .  [62,61]  ةالعالي ةالكيربائي

                       
 اميدو نتروز وزو امين و تكوين نتر تفاعل يمثل  – 3-مخطط 

  (  bischloroethyl-nitrosourea   BCNU   )60 ي يػػػػػػوريا و ىػػػ  نتػػػروزو مشتقات تعتبر       

 ةر ػػػػلفتاستخدمت  والتي    CCNU (l-chloroethyl-3-cyclohexyl-1 –nitrosourea)      61و

 .[65]  كمضاد السرطاف   ةطويم
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 61و   60يبين تركيب المشتقات  -14-الشكل 

 

                O-Nitroso Compoundsاوكسجين –نتروزو مركبات ال   ( 3.4.1) 

 ةمختمفة عوامؿ نترز  ةبواسط ةالكحولات الالكيمي ةنترز مف خلبؿ  يحضر ىذا النوع مف المركبات      

ينتج                                        Phenyl ethanol -2ة. فمثلب نترز [66] (   وزوىاليدات النتر  ’  HNO2 )  ’ NO2 : مثؿ

2-Nitrosooxy -1- phenyl -  ethane     [67]   ةكما موضح في المعادل . 

 

      Nitrosooxy -1- phenyl -  ethan-2تحضير  يبين طريقة - 6 - معادلو

                             S- Nitroso Compoundsكبريت     -نتروزوال مركبات  ((4.4.1

 :مثؿزة النتر  ( مع عوامؿ(RSHتفاعؿ  مركبات الثايوؿ تتكوف مف         

NO2,N2O4,HNO2,RONO    حيانا أو تسمىThionitrites  و يسمى أNitroso thiols    

 . [68-70]  ةو اليفاتيأ ةوماتيأر ما أقد تكوف    Rحيث    RSNOوصيغتيا ىي
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  يػػػف ( (Cysβ93  Beta-93-Cysteineاف نترزه بقايا  ػػػػػػػػػػب روفػػػػػػخآو    Stamler اقترح          

 اً مف الناحية الذي يعتبر ميم -Nitrosohemoglobin (Hb-S NO)  Sيكوفف ػػػػػػييموغموبيػال

  71] [. ةالدموي ةفي توسيع الاوعي ةيولوجيفسال

  ثنائي الكبريتر يتفكؾ حراريا و ضوئيا ليعطي غير مستق ما يكوف ثايوؿ  غالبانتروزو ال مركب      

  [72-75]  . ةو اكسيد النتريؾ  كما في المعادل

 

 ثايول –بين تفاعل تفكك نتروزو ي  -7 – معادلو

 :  ىيو  تتكوف بكميات قميمةو التي داخميا   ةالمتكون نتروزو ثايوؿ البات مرك ةمف امثم 

  * S-Nitrosogultathione (GSNO )   

 * S-Nitrosocysteinyl glycine (CGSNO)  

 *  S-Nitroso-albumin (AlbSNO )  

 * S-Nitrosocysteine (CSNO )        

 ةالوظيف والبروتيف  ةالجسـ حيث ينظـ وظيف في ةيمعب ادوار عديد  NOىذا الخزيف الداخمي  لػػ  

  [77,76] داخميا    ةالمتكون  RSNO( ثلبث انواع مف  15,  و يمثؿ الشكؿ )  ةالمناعيو  ةالوعائي
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 مشتقات نتروزو ثايوليمثل تركيب  15- -الشكل

 نع ػػػػػػػعمى م يعمؿ  ايوؿ ػػػػػػػػػػػنتروزو ثات المشتق مف  N-Acetyl-S-nitrosopenicillamineيعتبر  و 

موـ ػػػػػػضد  تمؼ الامعاء الناجـ عف  الس ةمايػػػػػػػذلؾ يعمؿ كعامؿ حػػػػػػػػوك ةفائح الدمويػػػػػػػػػتجمع الص

  ]  79 78 , [ ةالداخمي
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 تفاعلات الاستبدال النيوكموفيميو الاروماتيو ( (5-1 

Nucleophilic aromatic  substitution reactions SNAr     

وي الجػػػػػػػزيئة عمى تإف تفاعلبت الاستبداؿ في جزيئة البريميديف تجري بشكؿ سيؿ عندما تح        

مجموعة النترو , النتروزو و ازو  :مجموعو مغادره مجاورة إلى مجموعة ساحبة للبلكترونات مثؿ

 تتميز بكونيا تمتمؾ فعالية كبيرة عمى ىالوجيف ةالمحتوي ةغير المتجانس ةلمركبات الحمقيا  .[80]اريؿ

اليالوجيف  يعتبر . اتجاه تفاعلبت الاستبداؿ النيوكميوفيمي و التي يتـ فييا استبداؿ الياليد بالنيوكميوفيؿ 

 .] 81 [تجاريا  ةبالنيوكميوفيؿ و سيولو توفرىو استبدال ةشيوعا و ذلؾ لسيول ة ر اكثر المجاميع المغاد مف

ياـ و أو أساعات  ةلمد ةعالي ةالانميف يتطمب درجات حرار  : مثؿ ةنيوكميوفيلبت ضعيفاف استخداـ 

عف النواه يحدث   اف ىجوـ الكاشؼ الباحث.  [82]مف النيوكميوفيؿ لاكتماؿ التفاعػػؿ         ةتراكيز عالي

 و يحدث بشكؿيديف حيث تعتبر اكثر مواقع الحمقة فعالية البريم مف مواقع حمقة 2,4,2المواقع   عمى

بتحضير المركب    [83]ومجموعتو البحثية   AL-Masoudiوقد قاـ  .  واسع لتعطي البريميدينات الفعالة

عمى التوالي    69و  (Chloro-5-nitro-pyrimidine derivative-6) 67 مف المشتؽ   70و  68

وكما ىو  بوصفيا مذيبا   EtOHو أ  DMF( بوجودNaSPh) ذلؾ بمعاممتيا مع صوديوـ ثايو اريؿ و 

 (   7)  موضح في المخطط رقـ
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 بتفاعل الاستبدال   70و   68يمثل تحضير المشتقات  -8- معادلو

ليا فعالية   ةنيريميديبتحضير مشتقّات ب 2102في عاـ   Khadim  ] [ 84 ث قاـ الباح كما          
 و ذلؾ عف طريؽ تفاعؿ الاستبداؿ  (HIV-1,2)ه فيروس تجاا جيدة

 

 تخميق بعض المشتقات بتفاعل الاستبداليبين  -9 -معادلو
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   83المشتؽ تحضيرف ػػػػػػػػػػػػػػػػم [85]تو ػػػػػػػػػػػػػػػومجموع EL-Emam ث ػػػػػػػػػػالباح  كفػػػػػػػػتم اػػػػػػػػايض          

6-Perazito-5-alkyl-pyrimidine 6 82مف مشتؽ-Chloro-pyrimidine   بمفاعمتو مع

كقاعدة والايثانوؿ كمذيب . كما تـ تحضير المشتؽ  رازيف بوجود كربونات البوتاسيوـالببمعوض 

 مع أزيد الصوديوـ بوجود حامض الخميؾ , وكما ىو موضح في المخطط 82مف مفاعمة  84التترازولي 

 (13                            . ) 

 
    المشتق التترازولي الكايل بريميدين  و -5-بيرازيتو-6يمثل تفاعل تكوين  – 4 –المخطط 

 بتخميؽ سمسمو مف المركبات وذلؾ بتفاعػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػؿ   ] 86 [ ومجموعتو البحثية    Frohlichكما قاـ        

يلبت  مختمفػة و مػع نيوكميػوف  وؿبروبػان -2و   HBrبرومومثيػؿ بتيريػديف  فػي -2-داي امينو  – 4, 2

  . تحريؾ بدرجة حرارة الغرفة
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 برومومثيل بتيريدين  -6-داي امينو  – 4, 2يمثل تفاعل تكوين بعض مشتقات    -10- معادلو

  مف  بتحضير مشتقات بريمدينية   [87]  و جماعتو   Van der Westhuyzenقاـ  ذلؾك       

 . داي كموروبريمديف مع امينات اولية و ثانوية اليفاتية و امينات اروماتية -  6,4

 

  داي كموروبريمدين -  6,4 المركب من البريمدين  يمثل تركيب بعض مشتقات -11- معادلو
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مشتقات المجموعة  مف  مف تحضير ] 88 [ و مجموعتو البحثية  Marchalوقد تمكف         

مع الامينات الاليفاتية بدرجة    103عف طريؽ تفاعؿ الاستبداؿ و ذلؾ بتفاعؿ المركب  نيةيالبريميد

 . حرارة الغرفة

 

 تفاعل الاستبدال  وين مشتقات نتروزوبريميدين بواسطةيوضح تفاعل تك -12-معادلو
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 البحث ىدف (6-1)

 مف يالأساس اليدؼ كاف فقد البريميديف مشتقّات بيا تحظى التي البيولوجية الأىمية ضوء عمى       

 الدراسة ىذه ففإ لذلؾ البايولوجي نشاطيا فحص مع جديدة بريميدينية مشتقّات تحضير ىو البحث ىذا

 : الى تيدؼ

 تجاه فعَّاؿ تأثير ليا يكوف قد تفاعؿ الاستبداؿ جديدة بطريقة بريميديف مشتقات نتروزو  تحضير -0

  . وبكتيرية حيوية كمضادات كذلؾ ستعمالياوآ السرطانية أمراض الأوراـ معالجة

شف و التي قد يكون لها أهمية  ةتحضير مشتقات نتروزو بريميدين جديده بطريقه تفاعل قاعد -2 

مراضلأادوائية ضد الكثير من   

  

 (17-HSD2)   كمثبطاث لانزيم للمركباث المحضرة – الحياتيت الفعاليت دراست 3 - 

17-Hydroxysteroid Dehydrogenase Type 2   
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 Experimental part                                                                    الجزء العملي : -2

 المواد الكيميائية المستخذمة :  - 1.2 

 المستخذمة الكيميائية( : المواد 1الجذول )

 

 اسم الشركة    النقاوة %  اسم المادة الكيميائية ت

    Thomas Baker             98  ثنائي كمورو ميثان 1

       

2 N,N-  99 ثنائي مثيل فورمالديهايد       Thomas Baker    

                 Fluka      99  بنزين 3

                 Fluka      98 ثلاثي اثيل امين  4

                Merck      97     ييسكبتى بُصو ثاياشول-2 5

                Merck      99.5  يود 6

                Merck        99 اليل امين  7

                Merck        98.5     ثنائي اثيل امين 8

               Merck       99 هكسان  امين  9

     Sigma Aldrich      99 بيوتانال  10

     Sigma Aldrich     99.5 بيوتيل امين 11

     Sigma Aldrich        99  صوبسوبيم اييٍ يا 12

    Sigma Aldrich      99 ايثانول امين 13

       Sigma Aldrich        99 ثنائي بروبيل امين  14

  

        Sigma Aldrich        99 سايكمو هكسايل امين 15

   Sigma   Aldrich      97      اثيل امين 16

       Sigma Aldrich      99.7 بيكاربونات الصوديوم  17

     

       Sigma Aldrich         99 ثنائي مثيل امين 18

     

         Sigma Aldrich      99   ثنائي اليل امين  19

  

       Sigma Aldrich        98 بروبيل امين  20

    

    Sigma Aldrich      99.5     امين بنتايل 21
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 ( تنقية المواد الكيميائية(2-2

ه في أدبيات الكيمياء و كما هو متعارف عمي تم تنقيه المذيبات العضوية و بعض المواد المستخدمة      

 .[89]الى ذلك  حسب الحاجةبو 

 -الأجهزة المستعممة : -(3.2)

 (: (Melting point apparatus. جهاز قياس درجة الإنصهار1

. قسهم  Stuart)مهن شهركة   Melting point/SMPقيست درجات الانصههار بسسهتعمال جههاز مهن نهو  

 /جامعة القادسية. التربيةالكيمياء/كمية 

 :.C.H.N. جهاز تحميل العناصر الدقيق2

جامعة كونستانز  ألمانيها ( قيست  نسب عناصر  الكربون، والهيدروجين، والنتروجين( في قسم الكيمياء/ 

 .Vario, Elementar apparatus (Shimadzu, Japan))وبإستخدام جهاز من نو  

 13C)  ,         2D NMR(  الكاارو ا  (1H. مطياا  الارنيا النا  ل المطناطيساب لمور تا ا 3

سههتعمال جهههاز آب )ألمانيهها(جامعههة كونسههتانزفههي قسههم الكيميههاء/ سههجمت أايههاف الههرنين النههووط الم ناايسههي 

        G.C.C     98     ييثاَىل 22

        G.C.C           99   كهىزوفىزو  23

        G.C.C         99 ببساشيٍ 24

      G.C.C          99 كازبىَاث انبىتاسيىو  25

        G.C.C    99.9 ايثاَىل يطهق  26

       B.D.H     99 كهىزايد  كهىزواستايم 27

       B.D.H          99 حايض انخهيك انثهجي  28

       B.D.H     99 نكىحايض انثايىكلايك 29

30 2-amino-4-isopropoxy-6-methyl 

amino-5-nitropyrimidine 
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 (DMSO-d6)سهتعمال آب BrukerBiospinAuance III and 400 MHz (Germany) مهن نهو  

 كمرجع. TMSبوصفه مذيباً و

 (FT.I.R. Spectrophotometer. جهاز مطيا  الأشعة تحت الحمراء : 4

جامعهة القادسهية بسسهتعمال جههاز مهن /كميهة التربيهة/سجمت أاياف الأشعة تحت الحمراء فهي قسهم الكيميهاء

  .FT-IR Spectophotometer (Shimaduz 8400)نو  

 (Vaccum drying oven . جهاز التجفي  تحت الضطط المخمخل 5

  K& K scientific)( من شركة  K-VO27فرن التجفيف من نو    ستعمال جهازإتجفيف العينات بَّ تم

  supplier   جامعة القادسية. التربية، في قسم الكيمياء/كمية/ 

 (Vaccum rotary evaporator      . جهاز التوخير تحت الضطط المخمخل    6

( مههن شههركة Basis Hei-VAP HLالتبخيههر مههن نههو    سههتعمال جهههازتبخيههر المههذيبات بآ َّتههم      

 Heidolph. ) 

 ( (Chromatography .  الكر مات غرافب7

( ،  TLCتمهههت متابعهههة سهههير التفهههاعلات الكيمائيهههة مهههن خهههلال تقنيهههة كروماتو رافيههها الابقهههة الرقيقهههة      

 spots( وتم إظههار مواقهع البقهع   x 20 mm 20( وحجم   mm 0.2مستخدمين صفائح ذات سمك  

سهم و  3بقاهرستخدم عمود الفصهل الكورمهاتو رافي لتنقيهة بعهض المشهتقات المحضهرة أ  ( ببخار اليود كما 

( ، مهع المهذيبات  mesh size 400 – 230سهتخدم فهي ههذل التقنيهة السهيميكا جيهل  أ  ، و سهم  05اهول 

 .المناسبة
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 (109-114)لتحضير المركبات  العامة الطريقة(4-2)  

General method for preparation of Compounds(109-114) 

في بعض ادبيات الكيمياء   المستخدمةق ائحضرت هذه المركبات بحسب الطر    
] 90 [

 . 
مجهز بمهههههههههههحرك م ناايسي و مكثف سههههههههههههههههخن  ( مل 100حجم    في دورق دائههههههههههههههههههههرط ذو فوهتين

                                                                                بأذابة البريميديني   محمول المشتق

2-amino-4- isopropoxy-6-methylamino-5-nitropyrimidine (108) 

1mmol) في  )DMF 10 mL)    1( مع امين اليفاتي اولي او ثانوطmmol) بدرجه      حرارل )
70-90 0C    مل( ماء مقار ثم برد المحمول جمع   (10بعد ذلك اضيف   ( ساعة5-7   و لمدة

الراسب بالايثانول . جرت   و بعدها جفف. بعد ذلك اعيدت تنقيةقار الراسب المتكون ثم  سل بالماء الم  
ميثانول (  –في مزيج من بنزين  TLC  تعمال تقنيه كروموتو رافيا الابقة الرقيقةالتفاعل باس متابعة

 9:1  ) 
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 (109تحضير المشتق   1.4.2-

2-Amino-4-ethylamino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine (109)  

 

 

 
  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   

45mg ,1mmol)تم الحصول عمى المركب 109  ( الاثيل امين 
 

Color fR m.p.
 0
 C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

violet solid 0.57  121-123  147 mg (75)% 196 C7H12N6O 109 

 

 IR (KBr, cm
-1

): ν 3332 (NH2), 3116 (NH), 2977  (CH), 1650 (C=N), 1573 

(C=C); 1560 (N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.67, 11.53 ((2xs, 1H, NH 

(2 isomers)), 8.68 (d, 1H, J = 4.8 Hz, NHMe) 7.40 (d, 2H, J = 7.3 Hz, NH2), 

3.50, 3.47 ((2xq, 2H, J = 7.0 Hz, CH2CH3 (2 rotamers)), 2.92, 2.86 ((2xs, 1H, 

NHMe (2 rotamers)), 1.17, 1.13 ((2xt, 3H, J = 7.2 Hz , CH2CH3)  

 

13C NMR (DMSO-d6): δ 164.8 (C-2), 163.9 (C-4), 152.0, 151.1 (C-6, (2 

isomers)), 136.6 (C-5), 35.2, 34.0 (CH2CH3 (2 rotamers)), 27.8, 26.3 ((NHMe 

(2 rotamers)), 15.2, 14.9 (CH2CH3 (2isomers) 

 

 Anal. Calcd. for C7H12N6O (196.11):                                                                    

C, 42.85; H, 6.16; N, 42.83. Found; C, 42.71; H, 6.00; N, 42.60 
. 
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 ( (110تحضير المشتق 2.4.2- 

2-Amino-4-isopropylamino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine (110) 
 
 

 
 
 

   (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
(59mg,1mmol)تم الحصول عمى المركب 110    الامين زوبروبيليوا

 
 

Color fR m.p.
 0
 C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Violet 

solid 
0.42 146-148 126 mg\60  % 210 C8H14N6O 110 

 

  

IR (KBr, cm
-1

): ν 3332 (NH2), 3193  (NH), 2970 (CH), 1653 (C=N), 1600 

(C=C), 1573 (N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.77, 11.75 (2xs, 1H, NH (2 rotamers)), 8.67 (d, 1H, 

J = 4.7 Hz, NHCH3) 7.47 ( 2H, J = 6.5 Hz, NH2), 4.47, 

4.25 (2xm, 1H, CHMe2 (2 rotamers)), 2.93, 2.86 ((2xs, 3H, NHMe (2 

rotamers)), 1.21, 1.17 (d ,  6H, CHMe2 (2 rotamers) 

 
13

C NMR  (DMSO-d6): δ 164.9 (C-2), 163.9 (C-6), 162.5 (C-4), 136.4 (C- 

);2Me), 22.8 (CH3), 27.8 (NHCH2MeCH5), 41.9 ( 

 

 Anal. Calcd. for C8H14N6O  (210.24): 

  C, 45.70; H6.71; N, 39.97 

. Found; C, 45.51; H, 6.60 ; N , 39.65. 
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 ( (111تحضير المشتق 3.4.2- 

2-((2-Amino-6-(methylamio)-5-nitrosopyrimidin-4-yl)amino) ethan-1-ol  

(111) 
 

 

 
 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
 وايثانول امين(61mg,1mmol)تم الحصول عمى المركب 111 

   
 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

brown 

solid 
0.4 138-141  153 mg (72%) 212 C7H12N6O2    111 

 

 

 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3325 (OH), 3100 (NH), 2970 (CH), 1650 (C=N) 

, 1600 (C=C), 1560 (N=O) 

 

 1H NMR  (DMSO-d6): δ 11.54, 11.26 (2xs, 1H, NH (2 rotamers)), 8.27 (br s., 

1H, NHMe), 7.81 (br s., 2H, NH2), 4.32 (br s., 1H, OH), 3.23 (t, 2H, J = 6.0 Hz, 

CH2), 2.97 (q, 2H, J = 6.0 Hz, CH2), 2.89, 2.86 ((2xs, 3H, NHMe 

(2 rotamers)), 1.23 (2xt, 3H, 2xCH3) 

 
13

C NMR  (DMSO-d6): δ 167.8 (C-2), 165.7 (C-4), 162.0 (C-6), 

70.4 (C-5), 61.4 (CH2OH), 44.2 (NCH2), 27.8, 26.3 (NHMe (2 rotamers));  

 

Anal. Calcd. For C7H12N6O2 (212.10): C 39.62, H 5.70, N 39.60. Found; C, 

45.51; H, 6.60; N, 39.65. 
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 ( (112تحضير المشتق  4.4.2- 

2-Amino-4-diethylamino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine (112)  
 

 

 

 
 

 

 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
(73mg,1mmol) تم الحصول عمى المركب 112     وداط اثيل امين

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

red crystals 0.51 180-182  148 mg (66%) 224 C9H16N6O    112 

 

 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3332 (NH2), 3116 (NH), 

2977 (CH), 1646 (C=N), 1600 (C=C), 1573 (N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.20 (br s., 1H, NH), 7.97 (br.s, 2H, NH2), 3.75 

(2xq, 4H, J = 7.1 Hz, 2xCH2), 1.23 (2xt, 6H, J = 7.1 Hz , 2xCH2CH3) , 2.86 

(3H,NHMe) 

 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 170.6 (C-2), 163.9 (C-6), 162.9 (C-4), 70.2 (C-5), 

46.0 (NCH2), 26.6 (NHMe), 13.8 (NCH2CH3) 

 

Anal. Calcd. for C9H16N6O (224.27): C, 48.20; H, 7.19; N, 37.47. Found; C, 

47.91; H, 7.01; N, 37.21. 
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 ( (113تحضير المشتق 5.4.2- 

2-Amino-4-diallylamino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine (113)  
 

 

 

 
 

 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
(97mg,1mmol)تم الحصول عمى المركب 113  امينوداط اليل   

 

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

brown 

solid 
0.45 158-161  131 mg (53%) 248 C11H16N6O    113 

 

 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3335 (NH2), 3120 (NH), 2970 (CH), 1660 (C=N), 1600 

(C=C), 1570 (N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6) : δ 11.21 (br s., 1H, NH), 7.94 (d, 2H, J = 6.2 Hz, NH2), 

5.55 (m, Hb, 2xCH2CH=CH2), 5.15 (m, 4Hc, 2xCH2CH=CH2), 3.79 

(m, 4Ha, 2xCH2CH=CH2), 2.89 (br s, 3H, NHMe) 

 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 170.6 (C-2), 163.9 (C-6), 162.9 (C-4), 134.8 

(CH2CH=CH2), 118.3 (CH2CH=CH2), 117.7 (C-5), 49.2 (CH2CH=CH2), 26.7 

(NHMe) 

 

Anal. Calcd. for 

C11H16N6O (248.29): C, 53.21; H, 6.50; N, 6.50. Found; C, 52.89; H, 

6.39; N, 6.27. 
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 ( (114تحضير المشتق   -6.4.2

2-((2-Amino-6-(methylamio)-5-nitrosopyrimidin-4-yl)thio)acetic acid(114) 
 

 

 
 

 

( 200mg,0.95mmol(   108مشتق البريميدين   حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض  
  114( تم الحصول عمى المركب88mg,0.95mmolوثايوكلايكولك اسيد  

 

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

brown 

powder 
0.48 123-126  160 mg, 66 % 243 C7H9N5O3S    114 

 

 

 IR (KBr, cm 
-1

): ν 3300 (OH), 3100 (NH), 2977 (CH), 1709 (C=O), 1640 

(C=N), 1588 (C=C), 1520 (N=O) 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.30 (br s., 1H, CO2H), 11.0 (br s., 1H, NH), 8.11 (br 

s., 1H, NHMe), 7.92 (d, 2H, J = 6.8 Hz, NH2), 3.94 (s, 2H, SCH2), 2.90 (br s., 

3H, NHMe) 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 171.5 (CO2H), 168.2 (C-2), 163.0 (C-4), 160.8 (C-6), 

90.2 (C-5), 31.3 (SCH2), 28.9 (NHMe) 

 

 Anal. Calcd. For    C7H9N5O3S (243.24): C, 34.57; H, 3.73; N, 28.79. Found; C, 

34.28; H, 3.83; N, 28.92 
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 (123-115)لتحضير المركبات  الطريقة العامة   (2 -5 ) 

General method for preparation of Compounds ( 115-123) 

   [88] في بعض ادبيات الكيمياء ـركبات حســــــب الطرائق المستخدمةحضرت هذه المـــــ                                                        

في دورق دائههههههههههههههههههههرط ذو فوهتين مجهز بمهههههههههههحرك م ناايسي و مكثف حرك محمول المشتق البريميديني 
( بدرجة حرارة (1mmolو ثانوط مع أمين اليفاتي أولي أ مل (10( في ثنائي كمورو ميثان   108  

 9:1 )داط كمورو ميثان و ميثانول(       ستخدام مزيجا من  بآ    TLCتوبع التفاعل بتقتيه   ال رفة
        

و بعد ذلك جفف و جمع الراسب المتكون ثم  سل بالماء المقار  (ساعه الى ثلاث ايام  05و لمدل 
 بالايثانول  هعيدت بمورتبعدها جفف. بعد ذلك أ  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 Experimental part                                الجزء العملي: الفصل الثاني 

 

 
38 

 1.5.2- تحضير المشتق  (115) 

 

2-Amino-4-allylamino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine(115) 
 
 

 
 
 

( والاليل 211mg,1mmol(   108مشتق البريميدين   حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض  
   115( تم الحصول عمى المركب57mg,1mmolامين   

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Violet 

crystals 
0.42 145-147  127mg\61% 208 C8H12N6O 115 

 

  

IR (KBr, cm
-1

): ν 3332 (NH2), 3178 (NH); 1655 (C=N), 1573 (C=C), 1524 

(N=O) 

 
1
H NMR  (DMSO-d6): δ 11.50 (br s., 1H, NH), 8.75 (br s, 1H, NHMe), 7.87 

(d, 2H, J = 7.8 Hz, NH2), 5.97 (m, 1H, CH2CH=CH2), 5.13 (m, 2H, 

CH2CH=CH2), 4.09 (m, 2H, CH2CH=CH2), 2.86 (br s, 3H, NHMe) 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 170.6 (C-4), 164.8 (C-6), 163.4 (C-2), 134.7 

(CH2CH=CH2), 116.2 (CH2CH=CH2), 70.2 (C-5), 42.5 

(CH2CH=CH2), 27.9 (NHMe) 

 

 Anal. Calcd. C8H12N6O (208.11): C, 46.15; H, 5.81; N, 40.36. 

Found; C, 45.98; H, 5.73; N, 40.08. 
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 2.5.2- تحضير المشتق  (116)

2-Amino-6-methylamino-4-propylamino-5-nitrosopyrimidine(116) 
 

 

 

 
 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين الاريقة العامة منحسب بر هذا المركب حض   
   116تم الحصول عمى المركب (59mg,1mmol)والبروبيل امين

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

violet 

crystals 
0.42 160-162  143 mg (68%) 208 C8H12N6O 116    

 
 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3332 (NH2), 3178 (NH), 1650 (C=N), 1573 (C=C); 1527 

(N=O) 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.79, 11.53 (2xs, 1H, NH (2 rotamers)), 8.66 (d, 1H, 

J = 4.6 Hz, NHMe), 7.42 (d, 2H, J = 6.9 Hz, NH2), 3.40 (m, 2H, 

NCH2-1’), 2.93, 2.85 (2x d, 3H, NHMe (2 rotamers)), 1.57 (m, 2H, CH2-2’), 

0.89 (t, 3H, J = 7.2 Hz, Me-3’)  

 

 
13

C NMR  (DMSO-d6): δ 170.6 (C-2), 164.9 (C-6), 163.9 (C-4), 70.2 (C-5), 

42.1 (CH2-1’), 26.7 (NHMe), 22.3 (CH2-2’), 11.9 (Me-3’) 

 

 Anal. Calcd. C8H12N6O (208): C, 45.70; H, 6.71; 

N, 39.97. Found; C, 45.54; H, 6.64; N, 39.74. 
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 3.5.2- تحضير المشتق  (117) 

2-Amino-4-butylmino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine(117)  
 

 

 
 
 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
 117 المركب ( تم الحصول عمى73mg,1mmolوالبيوتيل امين    

  

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Violet 

solid 
0.42 148-150  133mg\63 % 224 C9H16N6O  117    

 

 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3332 (NH2), 3178 (NH), 1630 (C=N), 1573 (C=C); 1527 

(N=O) 

 
1
H NMR (DMSO-d6)11.19 δ (br s., 1H, NH) ,7.87 (d, 2H, J = 7.9 Hz, NH2), 

3.47 (m, 2H, CH2-1’), 2.92, 2.86 (s, 3H, NHMe (2 rotamers)), 1.50-1.38 (m, 

4H, CH2-2’+CH2-3’), 0.92 (t, 3H, Me-4’) 

 
13

C NMR  (DMSO-d6): δ 170.6 (C-2), 164.9 (C-6), 163.9 (C-4), 70.2 (C-5), 

52.9 (C-1’), 31.1 (C-2’), 26.7 (NHMe), 20.1 (C-3’), 14.1 (C-4’) 

 

Anal. Calcd. C9H16N6O for (224.27): C, 48.20; H, 7.19; N, 37.47. Found; C, 

47.96; H, 7.01; N, 37.2. 
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 (118) تحضير المشتق  -  4.5.2 

2-Amino-6-methylamino-4-pentylamino-5-nitrosopyrimidine(118) 
 

 

 

 
 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
 118 ( تم الحصول عمى المركب87mg,1mmolوالبنتايل  امين    

 
 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Pink 

crystals 
0.4 128-130  155mg\70 % 238 C10H18N6O  118    

 
 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3317 (NH2), 3186 (NH), 1610 (C=N), 1573 (C=C); 1500 

(N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.79, 11.53 (2xs, 1H, NH (2 rotamers)), 8.69 (d, 1H, 

J =4.5 Hz, NHMe), 7.41 (d, 2H, J =5.4 Hz, NH2), 3.45 (m, 2H, NCH2-1’), 

2.93, 2.86 (2xd, 3H, NHMe (2 rotamers)), 1.61, 1.52 (m, 4H, CH2-2’+CH2-3’), 

1.30 (m, 2H, CH2- 4’), 0.88 (t, 3H, J = 7.0 Hz, Me-5’); 

 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 164.8 (C-2), 163.9 (C-6), 163.4 (C-4), 136.7 (C-5), 

40.6 (C-1’), 29.2 (C-2’), 28.7 (C-3’+NHMe), 22.4 (C-4’), 14.4 (C-5’) 

 

Anal. Calcd. C10H18N6O for (238.30): C, 50.40; H, 7.61; N, 35.27. Found; C, 

50.21; H, 7.00; N, 33.12 
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 5.5.2-تحضير المشتق (119) 
2-Amino-4-hexylmino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine(119) 
 

 

 
 

 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين الاريقة العامة منحسب بر هذا المركب حض   
 119 ( تم الحصول عمى المركب101mg,1mmolوالهكسايل امين    

 

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Pink 

crystals 
0.71 118-121  162mg\68% 252 C11H20N6O 119    

 

 

 IR (KBr, cm
-1

): ν 3317 (NH2), 3170 (NH), 1573 (C=C), 1666 (C=N) 

 

 
1
H NMR  (DMSO-d6): δ 11.79, 11.53 (2s, 1H, NH (2 rotamers)), 8.67 (d, 1H, 

NHMe), 7.41 (d, 2H, NH2), 3.37 (m, 2H, CH2-1’) 

2.93, 2.86 (2xd. 3H, NHMe (2 rotamers)), 1.59-1.40 (m, 8H, CH2-2’ - CH2-5’), 

0.86 (t, 3H, Me-6’) 

 

 
13

C NMR  (DMSO-d6): δ 170.2 (C-2), 164.3 (C-4), 162.8 (C-6), 69.6 (C-5), 

41.0 (C-1’) 31.0 (C-2’+C-4’), 30.8 (C-3’), 26.0 (NHMe), 21.9 (C-5’), 13.8 (C-

6’) 

 

 Anal. Calcd. for C11H20N6O 

(252.32): C, 52.36; H, 7.99; N, 33.31. Found; C, 52.19; H, 7.82; N, 33.09. 
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(120) تقتحضير المش  -6.5.2 

2-Amino-4-cyclohexylamino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine(120) 

 

 

 
 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
 120 تم الحصول عمى المركب  (99mg,1mmolوسايكموهكسايل امين  

 

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

red powder 0.42 222-225  145mg\61 % 249 C11H18N6O   120  

 

 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3317 (NH2), 3163 (NH), 1666 (C=N), 1573 (C=C), 1558 

(N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.51 (br s., 1H, NH), 8.26 (d, 1H, J = 4.9 Hz, 

NHMe), 7.39 (br s., 2H, NH2), 2.86 (m, 4H, NHCH3+CH-cyclohexane),     

1.86-1.27(m, 10H, cyclohexane) 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 170.6 (C-2), 164.9 (C-4), 162.5 (C-6), 70.2 (C-5), 

49.0 (C-1‘), 32.4 (C-2‘+C-6‘), 27.8 (NHMe), 25.41,24.5, 22.2 (C-3‘+C-4‘+C-

5‘) 

 

 Anal. Calcd. for C11H18N6O  

(250.31): C, 52.78; H, 7.25; N, 33.58. Found; C 52.56; H, 7.13; N, 33.36. 
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  7.5.2- تحضير المشتق  (121) 

2-Amino-4-dimethylamino-6-methylamino-5-nitrosopyrimidine(121) 

 

 

 
 

 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
 121 ( تم الحصول عمى المركب45mg,1mmolوداط مثيل امين    

 

  

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Violet 

solid 
0.37 117-120  165 mg (69%) 196 C7H12N6O 121 

 

 

IR (KBr, cm
-1

): ν 3348 (NH2), 3170 (NH), 1660 (C=N), 1573 (C=C), 1542 

(N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.19 (br s., 1H, NH), 8.65 (br s., 1H, NHMe), 7.91 

(d, 2H, J = 7.9 Hz, NH2), 3.18, 3.15 (2xs, 6H, NMe2), 2.87, 2.85 (2xs., 3H, 

NHMe (2 rotamers)) 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 170.0 (C-6), 163.4 (C-2), 151.2 (C-4), 69.7 (C-5), 

39.8, (NMe2), 26.2 (NHMe) 

 

 Anal. Calcd. for C7H12N6O (196.21): C, 42.85; H, 6.16; N, 42.83. 

Found; C, 42.66; H, 6.02; N, 42.59. 
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 8.5.2- تحضير المشتق  (122)

2-Amino-6-methylamino-4-dipropylamino-5-nitrosopyrimidine(122)  
 

 

 
 

 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
 122 ( تم الحصول عمى المركب101mg,1mmolامين      وثنائي بروبيل

 

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Violet 

crystals 
0.64 120-123  165mg\69 % 252 C11H20N6O 122 

 

 

 IR (KBr, cm
-1

): ν IR (KBr, cm-1): ν 3332 (NH2), 3170 (NH), 1660 (C=N), 

1589 (C=C); 1527 (N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.19 (br s., 1H, NH), 7.89 (d, 1H, J = 7.9 Hz, NH2), 

3.44 (m, 4H, 2xCH2CH2CH3), 2.86 (br s., 3H, NHMe), 1.64 (m, 4H, 

2xCH2CH2CH3), 0.90 (2xt, 6H, 2xCH2CH2CH3) 

 

 
13

C NMR  (DMSO-d6): δ 170.0 (C-6), 163.4 (C-2), 151.2 (C-4), 69.7 (C-5), 

48.3 (CH2CH2CH3), 26.2 (NHMe), 21.7 (CH2CH2CH3), 10.9 (CH2CH2CH3) 

 

 Anal. Calcd. C11H20N6O for (252.32): C, 52.36; H, 7.99; N, 

33.31. Found; C, 52.16; H, 7.84; N, 33.04. 
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 (123) تحضير المشتق  -  9.5.2 

2-Amino-6-methylamino-4-piprazino-5-nitrosopyrimidine(123)  

 

 

 
 

 

  (211mg,1mmol) (108)   مشتق البريميدين حسب الاريقة العامة منبر هذا المركب حض   
 123 ( تم الحصول عمى المركب86mg,1mmolوالببرازين    

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Violet 

solid 
0.71 185-188  145mg\65 % 237 C9H15N7O 123 

 

 

 IR (KBr, cm
-1

): ν 3348 (NH2), 3170 (NH), 1666 (C=N) 1589 (C=C), 1535 

(N=O) 

 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.19 (br s., 1H, NH), 8.64 (s, 1H, NHCH2), 7.89 (d, 

2H, J = 8.0 Hz, NH2), 4.23 (m, 4H, 2xCH2), 2.86 (br s., 3H, NHMe), 2.24 (m, 

4H, 2xCH2) 

 

 
13

C NMR  (DMSO-d6): δ 170.1 (C-2), 163.4 (C-4), 151.2 (C-6), 138.8 (C-5), 

69.7 (CH2), 44.1 (CH2), 26.2 (NHMe) 

 

 Anal. Calcd. for C9H15N7O (237.27): C, 45.56; H, 6.37; N, 41.32. Found; 

C, 45.35; H, 6.31; N, 41.11. 
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 6.2- تحضير المشتق  (124)

2-Chloro-N-(4-isopropoxy-6-(methylamino)-5-nitrosopyrimidin-2-

yl)acetamide(124) 

 

 
 

 

قارات من كمورو استايل كمورايد    و ذلك باضافة 91 ] [في المصدر  حسب الاريقةبر هذا المركب حض  
 113mg ,1mmol  211(   108(  الى مزيج المشتق البريميدينmg,1mmol و كاربونات )

نهحصىل عهى  ( ولمدة أربع ساعات20ml( المذابه في الكموروفورم  138mg,1mmolالبوتاسيوم   

  124انًسكب 

 

  

Color fR m.p. OC dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

As oil 0.42 126-128  204 mg (71%) 287 C10H14ClN5O3    124 

 

 

 IR (KBr, cm
-1

): ν  3180 (NH); 2970 (CH) , 1680 (C=O), 1650 (C=N), 

1580 (C=C), 1520 (N=O); 1300 (C-O) 

 

 
1
H NMR  (DMSO-d6): δ 11.20. (br s., 1H, NH), 8.61 (br s.,1H, NHCO), 5.54 

(m, 1H, CHMe2), 4.81 (s, 2H, CH2Cl), 2.86 (br s., 3H, NHMe) 1.40, 1.39 (2xs, 

6H, CHMe2) 

 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 167.2 (C=O), 162.1 (C-6), 159.3 (C-4), 151.7 (C-2), 

130.1 (C-5), 72.1 (CHMe2), 41.6 (CH2Cl), 26.7 (NHMe), 22.3 (CHMe2) 

 

Anal. Calcd. for C10H14ClN5O3 

(287.70): C, 41.75; H, 4.91; N, 24.34. Found; C, 41.52; H, 4.82; N,24.21 
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 7.2- تحضير المشتق  (125)

2-(Benzothiazol-2-ylthio)-N-(4-isopropoxy-6-(methylamino)-5-

nitrosopyrimidine-2-yl) (125)  

 

 

 
 

 

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

Brown 

solid 
0.57 152-155  238 mg\57% 418 C17H18N6O3S2  125   

 

 
 
يٍ

 
(125mg,0.75mmol)

 
وذنك باضافت 

[92]
في انًصدز انطسيقتحضس هرا انًسكب بحسب   

 2-mercaptobenzothiazole      

في   (75mg,0.75mmol) ٍوثلاثي اثيم ايي(215mg,0.75mmol)124 انى انًصيج يٍ انًشتق   

 ثُائي كهىزو ييثاٌ (30ml)نهحصىل عهى انًشتق 125

 

 

  IR(KBr, cm
-1

): ν 3317 (NHamide), 3163 (NH), 1774 (C=O), 1615 (C=N), 

1589 (C=C), 1527 (N=O) 

 

 
1
HNMR  (DMSO-d6): δ 11.19 (s, 1H, NHamide), 8.06 (br s., 1H, NHMe), 7.93-

7.35 (m, 4H, Harom.), 5.54 (m, 1H, CHMe2), 3.05 (m, 2H, SCH2), 2.87 (br s., 

3H, NHMe), 1.40, 1.38 (2xs, 6H, CHMe2) 

 

 
13

C NMR (DMSO-d6): δ 170.0 (C=O), 164.5 (C-2’), 163.3 (C-4+C-6), 152.2 

(C-2), 151.2 (C-3’), 138.7 (C- 7a’), 134.9 (C-3a’+C-5), 124.7, 121.9, 121.3 

(Carom.), 69.6 (CHMe2), 36.3 (SCH2), 26.1 (NHMe), 21.7 (CHMe2) 

 

 Anal. Calcd. C17H18N6O3S2 for (418.49): C, 48.79; H, 4.34; N, 20.08. Found; 

C, 48.56; H, 4.22; N, 19.84 
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 (126) تحضير المشتق  -  8.2 

 

2-(Butylideneamino)-6-isopropoxy-4-methylamino-5-nitrosopyrimidine 
(126) 

 

 
 

 

 

Color fR m.p.
 o
C dleiY  M.Wt. Formula .pmoC 

brown 

solid 
0.4 160-164  148 mg, 55% 265 C12H19N5O2    126 

  

 

(211mg,1mmol)108 وذنك باذابت انًشتق
[93]

زحضس هرا انًسكب بحسب انطسيقه في انًصد
 

(0.1ml,1mmol)ثى اضيف نه قطساث يٍ   نه بيىتاٌ انديهايد   ثى أضُيف (15ml)في الايثاَىل 

شف( باستعًال -انتفاعم )تفاعم قاعدة صعد انًصيج نًدة ثلاث ساعاث وتى يتابعتحايض انخهيك انثهجي   

(TLC)بستخداو يصيج يٍ )بُصيٍ:ييثاَىل( (1:9)   قُيتت

 

 

 IR (KBr, cm
-1

): ν 2990 (CH), 1620 (C=N), 1600 (C=C); 1523 (N=O) 

 
1
H NMR (DMSO-d6): δ 11.23 (br s., 1H, NH), 7.91 (d, 1H, J = 8.9 Hz, 

CH=N); 5.55 (m, 1H,CHMe2), 2.88, 2.87 (2xs, 3H, NHMe (2 rotamers)), 2.25 

(m, 2H, CH2CH2Me), 1.55 (m, 2H, CH2CH2Me), 1.49, 1.40 (2xs, 6H, CHMe2), 

0.88 (t, 3H, J = 7.3 Hz, CH2CH2Me) 

 
13

C NMR (DMSOd6): δ 173.2 (C-4), 170.6 (C-6), 163.9 (CH=N), 151.7 (C-2), 

82.3 (C-5), 73.6 (CHMe2), 33.7 (CH2CH2Me), 26.7 (NHMe), 22.2 (CHMe2), 

18.5 (CH2CH2Me), 13.8 (CH2CH2Me) 

 

 Anal. Calcd. for C12H19N5O2 (265.32): C, 54.32; H, 7.22; N, 26.40. Found; C, 

54.09; H, 7.11; N, 26.17. 
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 3 . النخائج و الوناقشت

 , و هي : اجزاء  يتكون من اربع : : تحضير المركبات1-3

 ( هن خلال حفاعل الاسخبذال 123-109ححضير الوركباث ) –الجزء الاول  –( (1-1-3

عمىُالتواليُمنُمفاعمةُُ% (75,60,72,66,53) (ُبحصيمةُناتج113ُُ-109بات)المركُُضرتحُ 

0Cُُُُ 90-70ُاليفاتيُاوليُاوُثانويُُُُُبدرجةُحرارةُمعُامينDMFُفيُُُ(108)ُمشتقُالبريميدين

 ُ(13).معادلةُحُفيُالوكماُىوُموضُ ،ُُُ(ُساعة7ُ-5ُ)ُوُلمدة

 

 

 113-109ن حفاعل ححضير الوشخقاث يبح -13  – هعادلت

DMFُُفيُُُ(108)ُمنُمفاعمةُمشتقُالبريميدينُُ% (66) (ُبحصيمةُناتج114ُُ)بُالمركُضرحُ وُ

حُفيُوكماُىوُموضُ ،ُُساعة5ُُ))ُُوُلمدة0Cُُُُ 90ُبدرجةُحرارةُُ Thioglycollic acidمعُ

 ُ(14).ُعادلةالم

 

  114ن حفاعل ححضير الوشخق يبح -14 –هعادلت
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 % (61,68,63,70,68,61,69,69,65) (ُبحصيمةُناتجُُ 123-115بات)المركُُضرتحُ وُ

(ُفيُثنائيُكموروُميثانُمعُأمينُاليفاتيُاوليُاوُثانوي108ُُمنُمفاعموُالمشتقُالبريميدينيُ)ُ

 15) .)ُكماُموضحُفيُالمعادلةُ(ساعو20ُُساعوُالى02ُُُ)وُلمدةُُُبدرجةُحرارةُالغرفة

 

 

  123-115ن حفاعل ححضير الوشخقاث يبح -15  – هعادلت

 

 

 ( 124ححضير الوركب ) –الجزء الثاني  –( 2  (1-3-

(ُُمع108ُُمشتقُالبريميدينُ)ُُمنُمفاعمة% (71) بحصيمةُناتجُُوُ(124حضرُالمركبُ)ُ
ساعاتُُُُبوجودُكاربوناتُالبوتاسيومُُولمدةُأربعستعمالُالكموروفورمُكمذيبُوُـــأكمورايدُبكمورواستايلُ

 (16ُُُ)ُُُُحُفيُالمعادلةـّـكماُموض
 

 

 

  124ن حفاعل ححضير الوشخقحبي -16 – هعادلت
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 ( 125ححضير الوركب ) –الجزء الثالث  –( 3  (1-3-

 (ُُمع124ُُمنُمفاعموُُالمشتقُالبريميدينُ)ُ% (57) بحصيمةُناتجُوُُ(125حضرُالمركبُ)ُ

 

2-Mercaptobenzothiazole 
ساعاتُُوُكماُ ٔ نًذِ سج  سخؼًال  ثُائً كهٕسٔ يٍثاٌ  كًزٌببٕخٕد ثلاثً اثٍم ايٍٍ ٔ بأ

 (17ُُ)ُُُُُُحُفيُالمعادلةــّــموض
 

 

 

  125ن حفاعل ححضير الوشخقحبي -17 – هعادلت

 

 ( 126ححضير الوركب ) –الجزء الرابع  –( 4  (1-3-

(ُُمع108ُُالمشتقُالبريميدينُ)ُُمنُمفاعمة% (55) بحصيمةُناتجُُو(126ُحضرُالمركبُ)ُ
انثهدً  صؼذ انًضٌح نًذة سج  هٍكبٍٕحاَال ٔباسخؼًال الاٌثإَل كًزٌب  ٔ قطشاث يٍ حايض انخ

 (18ُُ)ُُُُُحُفيُالمعادلةــوُكماُموضُُساػاث
 

 

 

  126ن حفاعل ححضير الوشخقحبي -18 –هعادلت
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 : تشخيص المركبات المحضرة طيفيا  2-3

رةُفيُىذهُالرسالةُمنُخلالُدراسةُأطيافُالأشعةُتحتُتشخيصُجميعُالمشتقاتُالمحضُ ُ تَمُُُُُُ

وأطيافُالرنينُالنوويُ،FT-IR ( Fourier Transform Infrared spectraُُ)الحمراءُُ

)المغناطيسيُالبروتوني
1
H NMR spectra) ُ13ُ،ُوالكربوني (

13
C NMR spectra)ُُالى،

وكذلكُتحميلُالعناصرُالدقيقُُ(2D NMR spectra)       بعادالأ الطيفُثنائيُعنُجانبُذلك

(CHN analysis)ُ ُُحةُفيُالاشكالُالطيفيةُالمرفقةُفيُالملاحقوالموض.ُ

منُخلالُطيفُالرنينُالنوويُ باتُالمحضرهلمركاُُتشخيصُبروتوناتُوذراتُالكاربونُتمُُإذُ ُُُ

والذيُُ(HSQC)والمسمىُُ(Heteronuclear Single Quantum Coherence)المغناطيسيُ

من خلال طيف الرنين و تشخيص المركبات المحضرة  يبينُعلاقةُكلُبروتونُمرتبطُبذرةُالكاربونُالعائدُلو

1H, 13 )   النووي المغناطيسي ثنائي الابعاد 
C HMBC NMR )   يوضح كيفية الازدواج  بين ذرات الذي

 [97-94]الكاربون والهيدروجين 

ُ

ُ

ُ

ُ

ُ

ُ

ُ

ُ
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و    FT-IRهن خلال طيف  (126-109)باث : حشخيص الورك 1-2-3
1
H-NMR  و

13
C-

NMR  وHSQC و HMBC  
 

و    I.Rهن خلال طيف  109تشخيص المركب -1
1
H-NMR  و

13
C-NMR  وHSQC  

وأعطىُ FT-IRالمحضرُطيفياًُبواسطةُطيفُالأشعةُتحتُالحمراءُُ 109ُش خصُالمركبُُُ
 : ادناهُباندذٔلانًٕضحّ  الحزم

 

 

 الوويزة لطيف الأشعتالحزم الخشخيصيت 

cmححج الحوراء 
-1 

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُ v (C=C)ُv (C=N)ُv (CH) v (NH) ُv (NH2) 

ُ

ُ
1560  

ُ

ُ

1573 

ُ

ُ

1650 

ُ

ُ

2977 

ُ

ُ

3116 

ُ

ُ

3332 

    

 

ُ
109 

 

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3332)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُُُ

ُ ُٱمتصاصُوُ(NH2)مجموعة ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمة ُالتردد ُإلىُ(cm-1 3116)عند ُتعود

تعودُإلىُُ( cm-1 2977)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُ)طُمجموعةُـــــٱىتزازُم

تعودُالىcm-1ُُ 1650)متصاصُعندُالترددُ)ٱبُحزموُظيرُالمركحينُأ(ُفيُُ CH)ٱىتزازُمط

(ُ ُمط ُُكماُ(C=Nاىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُالآصرةُُ(cm-1 1573)أظير ُإلىُمط تعود

(C=C)ُُالأروماتيةُُ،ُوحزمةُعندُالتردد(1560 cm-1)ُىتزازُمطُمجموعوُٱُتعودُإلى)ُN=O )

 (( 16كًا فً انشكم 

ُُُُُُُُُُُ ُتشخيصُالمركبوجرى ُ 109ُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

متدادُالطيفُٱوُُ(17)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ
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ايزومراتُتعودُالىُُُُ δ (11.67, 11.53) ppm  عندتينُمنفردتينُ،ُظيورُإشارُُ(18فيُالشكلُ)

ُُبروتونُ ُُ(N-H)مجموعة ُثنائيةظيورُإشارُوُ، ُ(dُه )ُ ُبثابتppmُδُُ(8.68)ُُالازاحةُعند و

ةُظيورُإشارُالمثيلُوُُ(ُالمرتبطةُبمجموعة( NHُمجموعةُتعودُإلىُبروتونJ = 4.8 Hz ازدواجُُ

ُ(dُثنائية )ُ ُُ δ (7.4)ppmُُالازاحةُعند ُبثابتُازدواجُ ُالىُبروتوناتJ = 7.3 Hzُُو تعود

وُبثابتُازدواجppm ُHδُُُ (3.47 , 3.5)عندُُُرباعيةتينُ،ُكماُظيرتُإشارُُُُ((NH2مجموعوُ

J = 7.0 Hzُُمجموعةُتدويرُبروتوناتُتعودُالى(ُالمثمينCH2)ُ،ُُوتميزُطيفُالمركبُبوجود

المثيلُُمجموعةُاتبروتونُتدويرُتعودُإلىppmُHδُ (2.86 , 2.92)عندُُُ(s)تينمنفردُتينإشارُ

(ُ ُكماNHMeفيُ ُعندُإشارتانُثلاثيتانُظيرتُُ( ُ(1.17 ,1.13)ppmُHδُُُُُُُبثابتُازدواجُُو

J = 7.2 Hzُُُُالمثيلُبروتوناتُُمجموعةُتعودُالى

ُالمركب13C-NMRُأماُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيُُُُُُُ ُمعُالاشكالُُ،ُليذا فجاءُم توافقاً

ُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ ُإذ ُلممركبُالمحضرُ، ُومميزةالالمقترحة ُواضحة فيُُكماُكيميائية

ُ ُكيميائيةُ( 19)الشكل ُإشارة ُظيور ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(164.8)عند ُذرة ُتمثل ُ (C-2)التي

ُظيورُإشارةُعند ُالكاربونppmُδCُُ(163.9)ُالبريميدينيةُ،ُوأيضاً وظيورُُ(C-4)تعودُإلىُذرة

رتُـوظيُ،ُ(C-6)نُذرةُالكاربوُُايزومراتُتعودُإلىppm ُδCُُ (151.1 ,152.0)عندُتينُإشارُ

ُُهإشارُ ُ ُذرppmُδCُُ(136.6)عند ُإلى ُبإشاُ (C-5)كاربونُهتعود ُالمركب ُىذا ُوتميز رتينُ،

(ُو3CH2CHُالمثمينُفيُُ)ذرةُالكاربونُُتدويرُتعودُإلىppm35.2, 34.0(ُCδُ(عندُُتينُكيميائي

وNHMeُُالمثيلُفيُُمجموعةُذرةُالكاربونُتدويرُتعودُإلىppmُδCُ(26.3 ,27.8)شارتينُعندُإ

ُ(3CH2CHتعودُالىُايزمراتُذرهُكاربونُالمثيلُفيُ)ppm ُُُCδُُُ( 14.9, 15.2)شارتينُعنإ
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 (:(HSQC بواسطة طيف 109تشخيص المركب  

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 109تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       (  حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم ػُذ الاصاحّ  20اظٓش انشكم )  إر

1.1 )ppm ) Hδ (  15.2) انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت يغ رسةppm    δC      ظٓش انشكم  كًا أ

يغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا  ppm ) Hδ( 2.9 ػُذ الاصاحت  NHMeحقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم فً 

 ppm ) Hδ( 3.5   طغ نبشٔحَٕاث انًثهٍٍ ػُذ الاصاحتٔكزنك حقا    ppm    δC(  27.8) ػُذ الاصاحت

 ppmُδC(35.2)نّ ػُذ  يغ رسِ انكاسبٌٕ انؼائذة

 

 

و    FT-IRهن خلال طيف  110تشخيص المركب -2
1
H-NMR  و

13
C-NMR  وHSQC  
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ُ
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طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3332)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُُ

تعودُإلىُُ(cm-1 3193)عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2)مجموعةُ

تعودُُ( cm-1 2970)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركبُ(NHُ)طُمجموعةُـــــٱىتزازُم

تعودcm-1ُُ 1653)امتصاصُعندُالتردد)ُ(ُفيُحينُأظيرُالمركبُحزمةُ CH)إلىُٱىتزازُمط
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تعودُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1600)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالترددُُكماُ(C=Nالىُاىتزازُمطُ)

(C=C)ُُالأروماتيةُُ،ُوحزمةُعندُالتردد(1573 cm-1)ُُاىتزازُمطُمجموعةُتعودُإلى)ُN=O )

 ((21كًا فً انشكم 

ُالمركبُُُُُُُُُُ ُتشخيص 110ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

تينُ،ُظيورُإشارُُ(22)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ

ظيورُوُ،ُُ(N-H)مجموعةُتعودُالىُُتدويرُبروتونُُُُ δ (11.77, 11.75) ppm  عندمنفردتينُ

J = 4.7  Hzُوُبثابتُازدواجppmُδُُُ(8.67)ُُالازاحةُعندُ(ُ(dُةُثنائيةإشارُ

ُُالازاحةُعندُ(ُ(dُهُثنائيةظيورُإشارُالمثيلُوُُالمرتبطةُبمجموعة(ُ( NHُمجموعةتعودُإلىُبروتونُ

δ (7.47)ppm ُُ ُبثابتُازدواجُ ُالىُبروتوناتُمجموعةJ = 6.5 Hzُو ُكماُُ((NH2ُتعود ،

وتميزُُ،(CH)ُُتعودُالىُتدويرُبروتونُمجموعةppm ُHδُُ (4.25)عندُُتينُمتعددهُظيرتُإشارُ

ُإشارُ ُبوجود ُالمركب ُُ(s)تينمنفردُتانطيف ُ ُإلىppmُHδُ (2.86 , 2.93)عند ُتدويرُتعود

ppmُHδُُ(1.21,1.17)ُُعندُُاشارهُمتعددهُظيرتُُكماNHMeُفيُُالمثيلُمجموعةُاتبروتون

ُ((CHMe2فً  تعودُالىُتدويرُبروتوناتُُمجموعتيُُالمثيلُ

ُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيُُُُُُُُُ ُمعُالاشكال13C-NMRُُأما ُالمركبُفجاءُم توافقاً ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

البريميدينيةُ،ُُ (C-2)التيُتمثلُذرةُالكاربونppmُδCُ(164.9)عندُُ،ُظيورُإشارةُكيميائيةُ(23)

ُعند ُإشارة ُظيور ppmُδCُُ(163.9)ُوأيضاً ُالكاربون ُذرة ُإلى ُإشارُُ(C-6)تعود عندُُةوظيور

(162.5) ppm ُδCُُُالكاربوُُتعودُإلى ppmُδCُ(136.4)عندُُرهُرتُإشاـوظيُ،ُ(C-4)نُذرة

ُذرُ ُإلى ُوُُ (C-5)كاربونُهتعود ،ُ ُاشاره ُالكاربونppmُδCُ(41.9)عند ُذرة ُإلى  فيُ CHتعود



 
 Results and Discussion                                    النتائج والمناقشة: الفصل الثالث

  
 

 

58 

CHMe2)(27.8)عندُُ(ُوُإشارةppmُδCُالمثيلُفيُُمجموعةُذرةُالكاربونُىتعودُإلNHMeُُو

ُ(CHMe2المثيلُفيُ)ُمجموعتيُكاربونُتعودُالىُذرةppm ُُδCُُُُُُ( 22.8)عندُإشارة

 

 (:(HSQC بواسطة طيف 110تشخيص المركب

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 110تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)     (  حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػخً انًثٍم فً   24ظٓش انشكم )إر  أ

CHMe2 1.2 ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ  ا ػُذ الاصاحت               نٓيغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼت 

(22.8 )ppm    δC       ًكًا اظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم فNHMe   ّػُذ الاصاح

2.9)ppm ) Hδ  ِ(  27.8) انخابؼّ نٓا ػُذ الاصاحتانكاسبٌٕ يغ رسppm    δC     ٔكزنك حقاطغ

 ppmُδC(41.9)نّ ػُذ يغ رسة انكاسبٌٕ انؼائذة ppm ) Hδ( 4.4   (ػُذ الاصاحت CH) نبشٔحٌٕ

 

و    FT-IRهن خلال طيف  111تشخيص المركب -3
1
H-NMR  و

13
C-NMR  
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طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3325)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُ

تعودُإلىُُ(cm-1  3100 )عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(OH)مجموعةُ

تعودُإلىُُ( cm-1 2970)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُ)طُمجموعةُـــــٱىتزازُم

تعودُالىcm-1ُ 1650 )متصاصُعندُالتردد)ٱ(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمةُُُ CH)ٱىتزازُمط

تعودُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1600)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالترددُُكماُ(C=Nاىتزازُمطُ)

(C=C)ُُُُُوحزمةُعندُالتردد،(1560 cm-1)ُُاىتزازُمطُمجموعةُتعودُإلى)ُN=O ًكًا ف )

 (25انشكم ) 

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص ُ 111 وجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

وُامتدادُالطيفُُ(26)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ

تعودُالىُُتدويرُُُُ δ (11.54, 11.26) ppm  عندتينُمنفردتينُ،ُظيورُإشارُ(27ُفيُالشكلُ)ُ

ppmُδُُ(8.27)ُُالازاحةُعندُُ(ُ (Sعريضوُةُمنفردةظيورُإشارُوُ،ُُ(N-H)مجموعةُبروتونُ

ُعندُ(ُ(sُةُمنفردةُوعريضةظيورُإشارُالمثيلُوُُ(ُالمرتبطوُبمجموعة( NHُمجموعةتعودُإلىُبروتونُ

وُُُةُمنفردة،ُكماُظيرتُإشارُُ((NH2ُتعودُالىُبروتوناتُمجموعةُُ δ (7.81)ppmُُالازاحة

ُوتميزُطيفُالمركبُبوجود(OHُُُ)ُُتعودُالىُبروتونُمجموعةppm ُHδُُ (4.32)عندُُعريضوُ

ُبروتونُمجموعةُُتعودُإلىJ = 6.0 Hzُُوُبثابتُازدواجppm ُHδُُُ (3.2)عندُُاشارةُثلاثية

 J = 6.0وُبثابتُازدواجppm ُHδُُُُ (2.97)اشارهُرباعيوُعندُوCH2OHُ(ُفيCH2ُالمثمينُ)

Hzُُُإلى ُمجموعةُُتعود ُ)ُبروتون CH2ُالمثمين ػُذ  ٔ اشاسحٍٍ يُفشدة  CH2NHفً (

(2.89,2.86) ppm ُHδُفً  المثيلُمجموعةُاتتعودُالىُُتدويرُبروتونNHMe    
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شكالُيذاُالمركبُفجاءُم توافقاًُمعُالأل13C-NMRُأماُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيُ           

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

البريميدينيةُ،ُُ (C-2)التيُتمثلُذرةُالكاربونppmُδCُ(167.8)عندُُ،ُظيورُإشارةُكيميائيةُ(28)

عندُُةوظيورُإشارُُ(C-4)تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُُ(165.7)ُوأيضاًُظيورُإشارةُعند

(162.5) ppm ُδCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-6)ُ،ُ(70.4)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُُُُتعود

شارة،ُوُُ (C-5)كاربونُهإلىُذرُ (ُوُإشارةُ(CH2OHتعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُ(61.4)عندُُا 

ُنُعندُوُإشارتاNCH2ُمجموعوُالمثيلُفيُذرةُالكاربونُىتعودُإلppmُδCُ(44.2)عندُ

(27.8,26.3 )ppm    δC      كاسبٌٕ انًثٍم  حؼٕد انى حذٌٔش رسة 
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ُ v (N=O)ُ v (C=C)ُv (C=N)ُv (CH) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ
1573    

ُ

ُ

1600 

ُ

ُ

1646 

ُ

ُ

2977 

ُ

ُ

3116 

ُ

ُ

3332 

    

 

ُ
112 

 

 

 

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3332)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُُ

ُ ُٱمتصاصُوُ((NH2مجموعة ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمة ُالتردد ُإلىُُ(cm-1 3116)عند تعود
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تعودُإلىُُ( cm-1 2977)ٱمتصاصحزمةُُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُ)طُمجموعةُـــــٱىتزازُم

تعودُالىcm-1ُ 1646 )متصاصُعندُالتردد)ٱ(ُفيُحينُأظيرُالمركبُحزمةُُ CH)ٱىتزازُمط

(ُ ُمط ُُكماُ(C=Nاىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُالآصرةُُ(cm-1 1600)أظير ُإلىُمط تعود

(C=C)ُُُُُوحزمةُعندُالتردد،(1573 cm-1)ُاىتزازُمطُمجموعوُُتعودُإلى)ُN=O ًكًا ف )

 (29انشكم ) 

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 112ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ ُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ، ُالأظير ُفيُالشكل ُإشارُُ(30)كيميائية ُظيور هُ،

ُعريضة ُالىُبروتونُُُُ δ (11.20) ppm  عندُمنفردة ُُ(N-H)مجموعةُتعود ةُظيورُإشارُوُ،

ُعريضة ُو ُُمنفردة ppmُδُُُ(7.87)ُُالازاحةُعند ُكماُُ((NH2ُالىُبروتوناتُمجموعةتعود ،

ppm ُHδُُ (3.7)تانُرباعيةظيرتُإشارُ ُبثابتُازدواجُ ُإلىJ = 7.1 Hzُُو ُاتبروتونُُتعود

تعودُالىُبروتوناتُمجموعتيppm ُHδُُُ (1.23)عندُاشارتينُثلاثيةُو(CH2ُتيُالمثمينُ)مجموع

تعودُالىُبروتوناتُُُُ δ (2.86) ppmوظيورُاشارهُعندJ = 7.1 Hzُُُوُبثابتُازدواجُُالمثيلُ

 NHMe مجموعوُالمثيلُفيُ

ُمع13C-NMRُُأماُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيُُُُ ُالمركبُفجاءُم توافقاً ُالمقترحالشكلُليذا

،ُُ(31)كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُاللممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

البريميدينيةُ،ُوأيضاًُُ (C-2)التيُتمثلُذرةُالكاربونppmُδCُ(170.6)عندُُظيورُإشارةُكيميائية

 (162.9)عندُهُوظيورُإشارُُ(C-6)تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُُ(163.9)ُظيورُإشارةُعند

ppm ُδCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(70.2)عندُُُرةإشارتُـوظيppmُδCُُُةتعودُإلىُذر

ُوُُ (C-5)كاربون ُُاشارة، ُالكاربونppmُδCُ(46.0)عند ُإلىُذرة ُُ (NCH2تعود ُإشارة ُو عندُ(

(26.6)ppmُδCُالمثيلُفيُُمجموعةُذرةُالكاربونُىتعودُإلNHMe ُُعندُُوُإشارة
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(13.8 )ppm    δC      حؼٕد انى  رسة ( ًكاسبٌٕ انًثٍم فNCH2CH3 ) 
 

 

 

 (:(HSQC بواسطة طيف 112تشخيص المركب 

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 112تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       اث يدًٕػخً انًثٍم فً(  حقاطغ نبشٔحَٕ 32اظٓش انشكم )  إر 

N(CH2CH3)2 1.23 ُذ الاصاحتــــــػ )ppm ) Hδ انكاسبٌٕ انخابؼّ نٓا ػُذ  يغ رسة

 3.75 ػُذ الاصاحت  ظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثهٍٍ فًكًا أ      ppm    δC( 13.8)تالاصاح

)ppm ) Hδ  ِ(  46.0) انكاسبٌٕ      انخا بؼت نٓا ػُذ الاصاحتيغ رسppm    δC   

 

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 112ب تشخيص المرك

 

2منُنوعُُازدواجُ(ُبوجود33ُُالشكلُ)ُفيُميزُالطيفتُُُُُُ
JC,H coupling))ُُمنُُزدواجٱو

3 نوعُ
JC,H        coupling))  ٔل يٍ َٕعالاصدٔاج الأ

2
J  Me,CH2   coupling              

انًثٍهٍٍ  اسبٌٕ يدًٕػتٔ رسِ ك ppm ) Hδ( 1.23 ػُذ الاصاحت  انًثٍم  بٍٍ بشٔحَٕاث  يدًٕػت

NCH2ُ(46.0)ُالازاحةُعندppmُδCُ ايا الاصدٔاج انثاًَ يٍ َٕع ,
3
J    CH2 ,C4   coupling           

C-4ُكاربونُُوذرةppm ) Hδ NCH2( 3.75 ػُذ الاصاحت NCH2انًثهٍٍ  بٍٍ بشٔحَٕاث يدًٕػت   

  ppmُδCُ(162.9)ُالازاحةُعند
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 
 Results and Discussion                                    النتائج والمناقشة: الفصل الثالث

  
 

 

63 

و    FT-IRهن خلال طيف  113تشخيص المركب   -5
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 

 

 

 

 

 

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3335)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُ

ُ ُٱمتصاصُوُ((NH2مجموعة ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمة ُالتردد ُإلىُُ(cm-1 3120)عند تعود

تعودُإلىُُ( cm-1 2970)ٱمتصاصحزمةُُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُ)طُمجموعةُـــــٱىتزازُم

تعودُالىcm-1ُ 1660 )امتصاصُعندُالتردد)ُ(ُفيُحينُأظيرُالمركبُحزمةُ CH)مطُُٱىتزازُ

ُ)ٱ ُمط ُُكماُ(C=Nىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1600)أظير تعود

(C=C)ُُُُُوحزمةُعندُالتردد،(1570 cm-1)ُُمطُمجموعةُىتزازٱُتعودُإلى)ُN=O ًكًا ف )

ُ(34انشكم )  

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 113ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ ُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ، ُالأظير ُفيُالشكل ُإشارُُ(35)كيميائية ُظيور ةُ،

ُعريضة ُالىُبروتونُُُُ δ (11.21) ppm  عندُمنفردة ُُ(N-H)مجموعةُتعود ُةظيورُإشارُوُ،

تعودُالىُبروتوناتJ = 6.2 Hzُوُبثابتُازدواجppmُδُُُ(7.94)ُُالازاحةُعندُ(ُ(d ُمزدوجة

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت
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ُظيرتُإشاُ((NH2ُمجموعة ُكما ُمتعددة، ُإلىppmُδُُ(5.55)عندُره فً   Hbبروتونُُُتعود

CH2CH=CH2  ) )ُمتعددةإشاُو ُإلىppmُδُُ(5.15)عندُرة فً   Hc  اتبروتونُُتعود

CH2CH=CH2  ))(3.79)عندُمتعددةرةُإشاُوppmُδُُاتبروتونُُتعودُإلىCH2-a)ُُفي)ُ 

CH2CH=CH2ُعندُوُاشارةُمنفردةُوعريضة  δ (2.89) ppm  حؼٕد انى بشٔحَٕاث يدًٕػت

ُ NHMeانًثٍم فً 

ُُُُُُُُُُُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف ُالمركب13C-NMRُأما ُمعُُ،ُليذا ُم توافقاً فجاء

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالالاشكالُالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُ ُكيميائيةُ(36)الشكل ُإشارة ُظيور ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.6)عند ُذرة ُتمثل ُ (C-2)التي

ُظيورُإشارةُعند ُالكاربونppmُδCُُ(163.9)ُالبريميدينيةُ،ُوأيضاً وظيورُُ(C-6)تعودُإلىُذرة

ُُةإشارُ ppm ُδCُ (162.9)عند ُإلىُ ُالكاربوُُتعود ُذرة ُإشاـوظيُ،ُ(C-4)ن عندُُُرةرت

(134.8)ppmُδCُُكاربونُةتعودُإلىُذر(C-b) ُُُفيCH2CH=CH2ُ(118.3)عندُُاشارة،ُوppmُ

δCُتعودُإلىُذرةُالكاربون) ُُC-cُ(70.2)عندُُ(ُوُاشارةppmُδCُُذرةُالكاربونُىتعودُإل(C-5ُ)

ppmُδCُ(26.7)عندُُوُاشارةُ(C-aكاسبٌٕ)   ٕد انى  رسةحؼ      ppm    δC(49.2)عندُوُاشارةُ

ُ  NHMeالمثيلُفيُُمجموعةُذرةُالكاربونُىتعودُإل

 

 (:(HSQC بواسطة طيف 113تشخيص المركب 

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 113تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)      ( حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػت 37حٍث اظٓش انشكم  )  ًانًثٍم ف

NHMe  2.89 ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ ( 26.7) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتppm    

δC      كًا أ ( ٍٍظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثهCH2-a )  3.79  ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ  يغ

 H( C)  ٔHٔكزنك حقاطغ نبشٔحَٕاث     ppm    δC( 49.2) تنٓا ػُذ الاصاح انكاسبٌٕ انخابؼت  رسة
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( b)   ٍٍ5.55,5.15ػُذ الاصاحخ )ppm ) Hδ   ًيغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ ػهى انخٕان

 ػهى انخٕانً  ppmُδC(118.3 , 134.8)ُ الاصاحت

 

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 113تشخيص المركب 

 

2ينُمنُنوعُازدواجُ(ُبوجود38ُالشكلُ)ُُفيُتميزُالطيفُُُُ
JC,H coupling))ُُينُمنُازدواجو

3 نوعُ
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

3
J CH2a,Cc   coupling                بٍٍ بشٔحَٕاث

ppmُ(118.3)ُالازاحةُعندC-cكاسبٌٕ  ٔ رسة ppm ) Hδ( 3.79 ػُذ الاصاحت  CH2aيدًٕػّ  

δCُ ايا الاصدٔاج انثاًَ يٍ َٕع ,
3
J    CH2a ,C4   coupling              ٍٍبٍٍ بشٔحَٕاث يدًٕػت انًثه 

CH2a 3.79 ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ كاربونُُوذرةC-4ُ(162.8)ُالازاحةُعندppmُδCُ    كًا

حى حشخٍص الاصدٔاج يٍ َٕع 
2
JC,H coupling  فكاٌ الاصدٔاج الأل 

 

2
JCH2a,Cb coupling   بٍٍ بشٔحَٕاثCH2a 3.79 تػُذ الاصاح )ppm ) Hδ كاسبٌٕ  ٔرسة

C-b  (134.8) ػُذ الاصاحتppmُδCُ ًَالاصدٔاج انثا ٔ 
2
JCH2c,Cb coupling   بٍٍ بشٔحَٕاث

CH2c 5.15ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ كاسبٌٕ ٔرسةcb  (134.8) ػُذ الاصاحتppmُδ 
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و    FT-IRهن خلال طيف  114تشخيص المركب  - 6
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 

ُ

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3300)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُُ

ُ(cm-1 3100)عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُالحامضية(OHُُُ(مجموعة

ُ( cm-1 2977)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُ)طُمجموعةُـــــتعودُإلىُٱىتزازُم

 cm-1 1709)متصاصُعندُالتردد)ٱ(ُفيُحينُأظيرُالمركبُحزمةُُ CH)تعودُإلىُٱىتزازُمط

تعودُإلىُمطُُ(cm-1 1640)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالترددُُكماُ(C=Oُتعودُالىُاىتزازُمطُ)

ُ ُ(C=N)الآصرة ُ ُُ ُالتردد ُعند ُوحزمة ،(1588 cm-1)ُُإلى ُ( (C=Cةاىتزازُمطُمجموعُتعود

 ((39كماُفيُالشكلُُُ( (N=O اىتزازُمطُمجموعةُتعودُإلىُ(cm-1 1520)وحزمةُعندُالترددُ

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 114ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ ُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ، ُالأظير ُفيُالشكل ُإشارُُ(40)كيميائية ُظيور ةُ،

ةُظيورُإشارُوُُ،ُ(COOH)مجموعةُتعودُالىُبروتونُُُُ δ (11.30) ppm  عندُمنفردةُعريضة

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1 

 

كب الصيغة الكيميائية
مر

م ال
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ُ
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ُ
1640   

ُ

ُ

1709 

ُ
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ُ
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ُةُمنفردةُوعريضةإشارُُوُ NHُتعودُالىُبروتونppmُδُ(11.0)ُُالازاحةُعندُُمنفردةُوعريضة

وظيورُاشارةNHMeُُُفيُُ NHُمجموعةتعودُالىُايزومرُبروتونppmُδُُ(8.11)ُُالازاحةُعندُ

،ُُ((NH2ُتعودُالىُبروتوناتُمجموعةJ = 6.8 Hz بثابتُازدواجppmُδُُُ(7.92)عندُمزدوجة

وُاشارةُمنفردةSCH2ُ  يدًٕػتبروتونُُُتعودُإلىppmُδُُ(3.94)عندُرةُمنفردةكماُظيرتُإشا

ُ NHMeانًثٍم فً  حؼٕد انى بشٔحَٕاث يدًٕػت δ (2.90) ppm  عندُوعريضة

ليذاُالمركبُفجاءُم توافقاًُمعُالاشكال13C-NMRُُأماُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيُُُُُُُُُُُ

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

،ُوأيضاًُُ (COOH)التيُتمثلُذرةُالكاربونppmُδCُ(171.5)عندُُ،ُظيورُإشارةُكيميائيةُ(41)

ُعند ُإشارة ppmُδCُُ(168.2)ُظيور ُالكاربون ُذرة ُإلى ُإشارُُ(C-2)تعود ُ ppm عندُةوظيور

163.0))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(160.8)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُتعودُإلى

ُوُ (C-6)كاربونُةذرُ ُُاشارة، ُالكاربونppmُδCُ(90.2)عند ُإلىُذرة ُوُاشارةC-5ُُ(تعود عندُُ(

(31.3)ppmُδCُُذرةُالكاربونُىتعودُإل(SCH2ُوُاشارة)ُُ(28.9)عندppm  δC      حؼٕد انى  رسة 

ُ  NHMeكاسبٌٕ انًثٍم فً 
 

 (:(HSQC بواسطة طيف 114تشخيص المركب 

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 114تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       انًثٍم فً  (  حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػت 42اظٓش انشكم )  إر

NHMe  2.9 ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ (28.9) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتppm    

δC      كًا أ(ٍٍظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثهSCH2ًف )  3.94  ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ  يغ

     ppm    δC( 31.3) رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت
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 (:(HMBC بواسطة طيف 114 تشخيص المركب

 

2جُمنُنوعُزدواأُ(ُبوجود43ُالشكلُ)ُُفيُميزُالطيفتُُُُُُُُُُ
JC,H coupling))ُُجُمنُازدواو

3 نوعُ
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

3
J C4,CH2   coupling              

 ٔ بشٔحَٕاث يدًٕػت انًثهٍٍ ػُذ الاصاحتppmُδCُ(163.0)ُالازاحةُعندC-4كاسبٌٕ  بٍٍ ٔ رسة

3.94 )ppm ) Hδ ًَايا الاصدٔاج انثا ,
2
JCO,CH2 coupling ػُذ  بٍٍ رسة كاسبٌٕ انكاسبٍَٕم

  ppm ) Hδ(3.94 ػُذ الاصاحتالمثمينٔ بشٔحَٕاث ppmُ δC(171.5) الاصاحت

 

و    FT-IRهن خلال طيف  115حشخيص الوركب  - 7
1
H-NMR  و

13
C-NMR  وHSQC 

 HMBC و
 

 

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

كبُالصيغةُالكيميائية
مر

مُال
رق

ُ

 v (N=O)ُv (C=C)ُُُ v (C=N) v (NH) v (NH2) ُُ

ُ

1524 
ُ

ُ

 

ُ

1573 
ُ

ُ

 

ُ

1655 
ُ

ُ

 

ُ

3178 

 

ُ

 

 
3332 

 
ُ

ُ

 

   

 

 

ُ

115 

ُ

ُوُ(NH2ُُ(طُمجموعةـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3332)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُ

وكذلكُأظيرُ(NH2ُطُمجموعةُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3178)عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاص

ُ(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمةُ C=N)تعودُإلىُٱىتزازُمطُ( cm-1 1655)حزمةُٱمتصاصُطيفُالمركب

ُامتصاصُ
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ُ

تعودُُ(cm-1 1524)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالترددُُكماُ(C=Cتعودُالىُاىتزازُمطُ)cm-1 1573 )عندُالتردد)

 ُُُ(44كماُفيُالشكلُ)ُ(N=O)إلىُمطُالآصرةُ

DMSO-d6ُبٱستـــعمال1H-NMRُُبواسطةُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسي115ُ ُوجرىُتشخيصُالمركبُُُُُُُُُ

ُُُ δ (11.50) ppm  عندُةُمنفردةُعريضة،ُظيورُإشارُُ(45)كيميائيةُفيُالشكلُالكمذيبُ،ُحيثُأظيرُالإزاحاتُ

تعودُالىُبروتوناتppmُδُُ(8.75)ُُالازاحةُعندُُةُمنفردةُوعريضةظيورُإشارُوُ،ُُ(NH)مجموعةُتعودُالىُبروتونُ

تعودُالىJ = 7.8 Hzُ بثابتُازدواجppmُδُُُ(7.87)عندُمزدوجةُُوظيورُاشارةNHMeُُفيُُ NHُمجموعة

وُاشارةHbُُُاتبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(5.97)عندُمتعددةرةُ،ُكماُظيرتُإشاُُ((NH2ُبروتوناتُمجموعة

 اتبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(4.09)عندرةُمتعددةُإشاُوHcُحؼٕد انى بشٔحَٕاث  δ (5.13) ppm    عندُُمتعددة

Haُُ(2.86)عندُرةُمنفردةُوُعريضةإشاُوppmُδُُالمثيلُفيُُاتُمجموعةبروتونُُتعودُإلىNHMe  

 
ُُُُُُُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُطيفُالرنين ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُفجاء ُالمركب ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(46) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.6)عند ُوأيضاًُُ (C-4)التيُتمثلُذرة ،

ُظيور ُ ُعندــــــــــــــــــــــــــــــــــــإشُُ ُالــــــــــــــتppmُδCُ(164.8)ُارة ُإلىُذرة ُــــــــــــــــــــعود وظيورُُ(C-6)كاربون

ُندـــــعُةإشارُ ُ ُ ppm ُ163.4))δCُ ُإلىُ ُالكاربوُُتعود ُذرة ُإشاـوظيُ،ُ(C-2)ن عندُُُرةرت

(134.7)ppmُδCُُُذر ُإلى ُوُ (Cb)كاربونُةتعود ُُاشارة، ُذرةppmُδCُُ(116.2)عند ُإلى تعود

ُاشارةُ(Ccالكاربون ُو )ُُ ُإلppmُδCُ(70.2)عند ُالكاربونُىتعود C-5ُ)ذرة عندُُاشارةوُ(

(42.5)ppmُδCُتعودُإلىُذرةُالكاربونCa)ُ(27.9)عندُُ(ُوُاشارةppm  δC       حؼٕد انى  رسة

   NHMeكاسبٌٕ انًثٍم فً 
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 (:(HSQC بواسطة طيف 115ب تشخيص المرك

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 115تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)      ( حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػّ انًثٍم فً  47حٍث اظٓش انشكم  )

NHMe   ّ2.86ػُذ الاصاح )ppm ) Hδ  ّ(27.9)يغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼّ نٓا ػُذ الاصاحppm    

δC       كًا اظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاثCH2aً4.09 ػُذ الاصاحّ   ف )ppm ) Hδ  ِيغ رس

   ػُذ الاصاحّ   CH2cٔ  حقاطغ نبشٔحَٕاث     ppm    δC( 42.5)انكاسبٌٕ انخابؼّ نٓا ػُذ الاصاحّ 

 5.13)ppm ) Hδ  ّ( 116.2)يغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼّ نٓا ػُذ الاصاحppm    δC    طغ ٔ  حقا

يغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼّ نٓا ػُذ الاصاحّ  ppm ) Hδ(5.97    ػُذ الاصاحّ   CHbنبشٔحَٕاث 

(134.7 )ppm    δC     

 

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 115تشخيص المركب 

 

2جينُمنُنوعُازدواُ(ُبوجود48ُالشكلُ)ُُفيُميزُالطيفتُُُُُُُُ
JC,H coupling))ُُجُمنُازدواو

3 نوعُ
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

2
J Ca,Hb   coupling              

 ( ppm( 5.97ػُذ الاصاحّ Hbٔ بشٔحَٕاث ppmُδCُ(42.5)ُالازاحوُعندCaُرسِ كاسبٌٕ  بٍٍ 

Hδ ًَايا الاصدٔاج انثا ,
2
JCc,Hb coupling  ٌٕبٍٍ رسِ كاسبCc  ّ(116.2)ػُذ الاصاحppmُ 

δC بشٔحَٕاث ٔHb ّ5.97ػُذ الاصاح)ppm ) Hδ   كى حى حشخٍص اصدٔاج يٍ َٕع 

 

 3
J C4,Ha   coupling    ٌٕ4بٍٍ رسِ كاسب-C   ّ(170.6)ػُذ الاصاحppmُ δCبشٔحَٕاث ٔHa ػُذ

 ppm ) Hδ(4.09 الاصاحّ 
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و    FT-IRهن خلال طيف  116تشخيص المركب  - 8
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 

 

 

 

 

ُُُُُُُُُُُ ُالتردد ُٱمتصاصُعند ُأظيرُطيفُالمركبُحزمة ُإلىُٱىتزازُُ(cm-1 3332)إذ تعود

ُ(cm-1 3178)عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2ُُ(ُُُُطُمجموعةـــــم

ُ( cm-1 1650)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُ)ُةطُمجموعـــــتعودُإلىُٱىتزازُم

 cm-1 1573 )امتصاصُعندُالتردد)ُ(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمةُ C=N)ُتعودُإلىُٱىتزازُمط

ُُكماُ(C=Cتعودُالىُاىتزازُمطُ) تعودُإلىُمطُُ(cm-1 1527)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالتردد

 ُُ(49ُُكماُفيُالشكلُُُُُُ)ُُ(N=O)الآصرةُ

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 116ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

تينُ،ُظيورُإشارُُ(50)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ

ُ ُُ δ (11.79,11.53) ppm  عندمنفردتين ُُ ُبروتون ُتدوير ُالى ُتعود ُُُُُُ،ُُ(NH)مجموعة

 لطيف الأشعت الحزم الخشخيصيت الوويزة

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُ v (C=C)ُv (C=N)ُv (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ
1527   

ُ

ُ

1573 

ُ

ُ

1650 

ُ

ُ

ُ

ُ

ُ

3178 

ُ

ُ

3332 

   

 

 

ُ
116 
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ُُُوجةمزدُةظيورُإشارُوُ ppmُδُُ(8.66)ُُالازاحةُعند ُالىJ = 4.6 Hzُ بثابتُازدواجُ تعود

ppmُδُ(7.42)ُُالازاحةُعندُُ(d)ُةُمزدجةإشارُوُظيورُُ NHMeُفيُ NHMمجموعةُبروتونُ

ُ ُازدواج J =6.9  Hzُ بثابت ُمجموعو ُبروتونات ُالى ُإشاNH2تعود ُظيرت ُكما ُمتعددة، ُرة

 δ (2.93,2.85)    عندُوُاشارةُثنائية ’NCH2-1 اتبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(3.40)عند

ppm  المثيلُفيُحؼٕد انى حذٌٔش  بشٔحَٕاثNHMe ُ(1.57)رهُمتعددهُعندإشاُوppmُδُُُتعود

J = 7.2  Hzُ ُوُبثابتُازدواجppmُδُُ(0.89)عندُُرةُثلاثيةإشاُوُ( ( ’CH2-2اتبروتونُُإلى

 ((’Me-3المثيلُفيُُاتُمجموعةبروتونُُتعودُإلى

ُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيُُُُُُُُُ ُمعُالاشكال13C-NMRُُأما ُالمركبُفجاءُم توافقاً ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(51) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.6)عند ُوأيضاًُُ (C-2)التيُتمثلُذرة ،

 ُُُُعندةُارُـــــــــــــــــــــوظيورُإشُ(C-6)إلىُذرةُالكاربونُُُُعودــتppmُδCُ(164.9)ُظيورُإشارةُعند

ppm ُ163.9))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(70.2)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُتعود

ppmُ(26.7)عندُُوُاشارةُ ’CH2-1 تعودppmُδCُ(42.1)عندُُاشارة،ُوُ (C-5)كاربونُهإلىُذرُ

δCُذرةُالكاربونُىتعودُإل(NHMeُ)ُ(22.3)عندُُشارةاوppmُδCُتعودُإلىُذرة CH2-2’  ُوُاشارة

ُ’Me-3  حؼٕد انى  رسِ كاسبٌٕ انًثٍم فً      ppm  δC(11.9)عندُ

 (:(HSQC بواسطة طيف 116تشخيص المركب 

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 116تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       (  حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػّ انًثٍم فً   52اظٓش انشكم ) إر

Me-3
-
    ٓا ػُذ الاصاحتــــاسبٌٕ انخابؼت نـــــيغ رسِ انك ppm ) Hδ( 0.89ذ الاصاحت ــــــ(ػُ  ( 

(11.9)ppm    δC      كًا اظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاث CH2-2’   1.57  ػُذ الاصاحت )ppm ) 
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Hδ  ( 22.3)ت نٓا ػُذ الاصاح يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼتppm    δC    حقاطغ نبشٔحَٕاث  ٔ CH2-1’ ُ 

       ppm    δC( 42.1) يغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(3.40    ػُذ الاصاحت

 

 

و    FT-IRهن خلال طيف  117تشخيص المركب  - 9
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1 

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُv (C=C)ُv (C=N) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ

1527 

ُ

ُ

1573 

ُ

ُ

1630 

ُ

ُ

3178 

ُ

ُ

3332 

   

 

 

ُ
117 

 

 

 

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3332)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُُُُ

ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2ُُ(مجموعة تعودُإلىُُ(cm-1 3178)عندُالتردد

تعودُإلىُُ( cm-1 1630)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(ُ(NHطُمجموعةُـــــٱىتزازُم

تعودُالىُ cm-1 1573 )امتصاصُعندُالتردد)ُظيرُالمركبُحزمة(ُفيُحينُأُ C=N)ٱىتزازُمط

(ُ ُمط ُُكماُ(C=Cاىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُالآصرةُُ(cm-1 1527)أظير ُإلىُمط تعود

(N=O)ُُ(ُ53ُُكماُفيُالشكل)ُُ 

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 117ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ ُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ، ُالأظير ُفيُالشكل ُإشارُُ(54)كيميائية ُظيور ةُ،
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ُُةُمزدجةظيورُإشارُوُ،ُُ(NH)مجموعةُتعودُالىُبروتونُُُُ δ (11.19) ppm  عندُمنفردةُعريضة

كماNH2ُُُتعودُالىُبروتوناتُمجموعةJ = 7.9 Hz بثابتُازدواجppmُδُُُ(7.87)ُُالازاحةُعندُ

تانُنُمنفردتاوُاشارُ ’NCH2-1 اتبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(3.47)عندُرةُمتعددةإشاُظيرت

ُرةُمتعددةإشاُوُ NHMeالمثيلُفيُحؼٕد انى حذٌٔش  بشٔحَٕاث  δ (2.92,2.86) ppm    عند

ُعندُُ(ُوُاشارةُثلاثية(’CH2 -3ُوُ( ( ’CH2-2اتبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(1.38-1.50)عند

(0.92)ppm ُδُتعودُالىُبروتونات Me -4’ُ

ُُُُُُُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُطيفُالرنين ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُفجاء ُالمركب ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(55) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.6)عند ُوأيضاًُُ (C-2)التيُتمثلُذرة ،

ُ ppm ُُُُُعندُةوظيورُإشارُُ(C-6)تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُُ(164.9)ُظيورُإشارةُعند

163.9))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(70.2)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُُةتعودُإلىُذر

ُوُ (C-5)كاربون ُُاشارة، ُالكاربونppmُδCُ(52.9)عند ُذرة ُإلى ُاشارةُ( (’C -1تعود عندُُو

(31.1)ppmُδCُُإل ُالكاربونُىتعود ُ’C -2)ذرة ُُاشارةوُ( ُذرةppmُδCُُ(26.7)عند ُإلى تعود

عندُُاشارةوُ(  ’C -3كاسبٌٕ) حؼٕد انى  رسة      ppm  δC(20.1)عندُُ(ُوُاشارةُ(NHMeالكاربون

(14.1)ppmُδCُتعودُإلىُذرةُالكاربون(C -4’)ُ
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 (:(HSQC بواسطة طيف 117تشخيص المركب 

ُبعادُائيُالأباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنُ 117تمُتشخيصُالمشتقُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       (  56اظٓش انشكم )  إرδC       حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍمMe -4’  

ٔ     ppm( 14.1) انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتيغ رسة انكاسبٌٕ  ppm ) Hδ( 0.92  ػُذ الاصاحت  فً

 ppm( 1.38-1.50 (ػُذ الاصاحت (’CH2 -3ُوُ( ( ’CH2-2حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػخً انًثهٍٍ 

) Hδ (20.1,31.1) ا ػُذ الاصاحتًنٓ يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼتppm    δC       كًا اظٓش انشكم  حقاطغ

يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت  ppm ) Hδ( 2.9  ػُذ الاصاحت  NHMe انًثٍم  فً يدًٕػت نبشٔحَٕاث

        ُذ الاصاحتػ  ’CH2-1ٔ  حقاطغ نبشٔحَٕاث     ppm    δC(26.7) نٓا ػُذ الاصاحت

3.47)ppm ) δ H (52.9) ا ػُذ الاصاحتًنٓ يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼتppm    δC       

 

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 117تشخيص المركب 

 

2جينُمنُنوعُزدواإُ(ُبوجود57ُُالشكلُ)ُفيُميزُالطيفتُُُُُُُُ
JC,H coupling))ُُجُمنُزدواإو

3 نوعُ
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

2
J CH 2-3

,
  ,C4

,
   coupling                بٍٍ ٔ رسة

C4 ُكاسبٌٕ 
,
CH 2-3َٕاث  ــــٔ بشٔحppmُδCُ(14.1)ُةـــــــالازاحُعند   

,
  الاصاحت    ُذ ــــػ  

)ppm   1.38) Hδ ًَايا الاصدٔاج انثا ,
2
J CH 1

,
 ,C2

,
 coupling  ٌٕبٍٍ رسِ كاسبC2

,
 ػُذ الاصاحت 

(31.1)ppmُ δC  بشٔحَٕاث ٔ CH 1
,

كى حى حشخٍص اصدٔاج   ppm ) Hδ(3.47  ػُذ الاصاحت  

يٍ َٕع 
3
J CH 1

,
 ,C4  coupling    ٌٕ4بٍٍ رسِ كاسب-C  (163.9) ػُذ الاصاحتppmُ δC ٔ

CH 1 بشٔحَٕاث 
,

 ppm ) Hδ(3.47  ػُذ الاصاحت  
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و    FT-IRهن خلال طيف  118تشخيص المركب  - 10
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 

 

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُv (C=C)ُv (C=N) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ

1500 

ُ

ُ

1573 

ُ

ُ

1610 

ُ

ُ

3186 

ُ

ُ

3317 

    

 

ُ
118 

 

 

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3317)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُُُ

ُُٱمتصاصأظيرُطيفُالمركبُحزمةُُوُ(NH2ُُ(مجموعة تعودُإلىُُ(cm-1 3186)عندُالتردد

تعودُإلىُُ( cm-1 1610)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُُ)طُمجموعةـــــٱىتزازُم

تعودُ cm-1 1573 ) متصاصُعندُالتردد)(ُفيُحينُأظيرُالمركبُحزموُآُ C=N)ُٱىتزازُمط

تعودُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1500)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالترددُُكماُ(C=Cىتزازُمطُ)الىُإ

(N=O)ُ(ُُُ58ُُكماُفيُالشكل) 

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 118ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

وُامتدادُالطيفُُ(59)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ

تعودُالىُتدويرُُُُ δ (11.79,11.53) ppm  عندُمنفردتينُ ُتينُ ،ُظيورُإشارُ(60ُُفيُالشكلُ)ُ

 J = 4.5 بثابتُازدواجppmُδُُُ(8.69)عندُةمزدوجُُاشارةظيورُوُ،ُُ(NH)مجموعةُبروتونُ

Hzُالىُبروتون ُُتعود ُمزدوجة(NHMeُفيNHُمجموعة ُ ُاشارة ُو بثابتppmُδُُ(7.41)عندُ(
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ُ ُ ُمجموعةJ = 5.4 Hz ازدواج ُبروتونات ُالى ُتعود ((NH2ُظيرت ُكما ُمتعددةإشاُ، ُرة

ُإلىppmُδُُ(3.45)عند NCH2-1ُاتبروتونُُتعود
ُمزدوجتانُ, ُ ُاشارتان ُو ُو

ُُةُمتعددةوُاشارُُ NHMeالمثيلُُتعودُالىُتدويرُبروتوناتُمجموعة ppmُδُ(2.93,2.86)عند

CH2-3حؼٕد انى بشٔحَٕاث   ) δ (1.61,1.52) ppm    عند
,ُ+ CH2-2

رةُمتعددةُإشاُوُ ( ُ,

بثابتppmُδُُ(0.88)عندُُرةُثلاثيةإشاُوCH2-4ُُُ,اتُُُبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(1.30)عند

  ُ,Me-5المثيلُفيُُاتُمجموعةبروتونُُتعودُإلىJ = 7.0Hzُ ازدواجُُ

ُُُُُُُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُطيفُالرنين ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُفجاء ُالمركب ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(61) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(164.8)عند ُوأيضاًُُ (C-2)التيُتمثلُذرة ،

ُالكاربونppmُδCُُ(163.9)ُظيورُإشارةُعند ُ ppm ُُعندُةوظيورُإشارُُ(C-6)تعودُإلىُذرة

163.4))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(136.7)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُتعودُإلى

ُعندُ(ُوُاشارةُ(,C-1تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُ(40.6)عندُُاشارة،ُوُ (C-5)كاربونُهذرُ

ُ(29.2)ppmُδCُُإل ُالكاربونُىتعود ُُاشارةوُُ,C-2))ذرة ُذرةppmُδCُُ(28.7)عند ُإلى تعود

C-4 )كاسبٌٕ )   حؼٕد انى  رسة      ppm  δC(22.4)عندُُ(ُوُاشارةُ(C-3,+NHMeالكاربون
,

وُ 

C-5 )كاسبٌٕ )   حؼٕد انى  رسة      ppm  δC(14.4)عندُُاشارة
,

 ُ

ُ
ُ
ُ
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 (:(HSQC بواسطة طيف 118تشخيص المركب 

ُبعادُلرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالأباستخدامُطيفُاُ 118تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       انًثٍم فً  (  حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػت62اظٓش انشكم )   إر

Me-5
,
    ppm(14.4) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(0.88 ػُذ الاصاحت  

δC      ظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاث كًا أ    CH2-4
,

يغ رسة  ppm ) Hδ( 1.3  ػُذ الاصاحت  فً

CH-3ٔ  حقاطغ نبشٔحَٕاث     ppm    δC(22.4) انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت
,
   ػُذ الاصاحت   

 1.52)ppm ) Hδ (28.7) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتppm    δC     حقاطغ  ٔ

CH-2نبشٔحَٕاث 
,
ت نٓا ػُذ الاصاح يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت ppm ) Hδ(1.61 ػُذ الاصاحت   

(29.2)ppm    δC     حقاطغ نبشٔحَٕاث  ٔNHMe  2.9     ػُذ الاصاحت)ppm ) Hδ يغ رسة 

CH-1ٔ  حقاطغ نبشٔحَٕاث     ppm    δC(28.7) انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت
,
  ػُذ الاصاحت  

3.45) ppm ) Hδ (40.6) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتppm    δC     

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 118تشخيص المركب

 

2جُمنُنوعُازدواُ(ُبوجود63ُالشكلُ)ُُفيُتميزُالطيفُُُُُُ
JC,H coupling))ُُجينُمنُازدواو

3 نوعُ
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

2
J CH2-4

,
,C-5

,
   coupling              

CH2-4ٔ بشٔحَٕاث ppmُδCُ(14.4)ُالازاحةُعند,C-5كاسبٌٕ  بٍٍ ٔ رسة
,

     تالاصاح ػُذ

1.30) ppm ) Hδ ًَايا الاصدٔاج انثا ,
3
JCH2-1 

,
 ,C-3

,
 coupling كاسبٌٕ  بٍٍ رسةC-3

,
ػُذ   

 CH2-1ٔ بشٔحَٕاث ppmُ δC(28.7) الاصاحت
,
ٔ اصدٔاج يٍ    ppm ) Hδ(3.45 ػُذ الاصاحت 

 َٕع 

 
3
JCH2-1 

,
 ,C-4coupling   4كاسبٌٕ   بٍٍ رسة-C  (163.4) ػُذ الاصاحتppmُ δC بشٔحَٕاث ٔ

CH2-1 
,
 ppm ) Hδ (3.45  ػُذ الاصاحت  
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و    FT-IRهن خلال طيف  119تشخيص المركب  - 11
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 لطيف الأشعتالحزم الخشخيصيت الوويزة 

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (C=N)ُv (C=C) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ

1666 

ُ

ُ

1573 

ُ

ُ

 

ُ

ُ

3170 

ُ

ُ

3317 

    

 

ُ
119 

 

 

 

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3317)عندُالترددُُإذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاص               

ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2ُُ(مجموعة تعودُإلىُُ(cm-1 3170)عندُالتردد

 cm-1 1573 )امتصاصُعندُالتردد)ُ(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمة(NHطُمجموعةُـــــٱىتزازُم

ُُكماُ(C=Cتعودُالىُاىتزازُمطُ) تعودُإلىُمطُُ(cm-1 1666)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالتردد

 (64ُُكماُفيُالشكلُُُُ)ُُُُ(C=N)الآصرةُ

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 119ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

ُكمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ تينُ،ُظيورُإشارُُ(65)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُإذ 

ظيورُوُ،ُُ(NH)مجموعةُتعودُالىُتدويرُبروتونُُُُ δ (11.79,11.53) ppm  عندمنفردتينُ

ُمزدوجة ُ ُبروتونppmُδُ(8.67)عندُاشارة ُالى ُُ NH مجموعةُتعود ُاشارة(NHMeفي ُو )ُُ
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ُمجموعةppmُδُ(7.41)عندُمزدوجة ُبروتونات ُالى ُتعود ((NH2ُُإشا ُظيرت ُكما ُمتعددة، ُرة

ُإلىppmُδُُ(3.37)عند CH2-1ُاتبروتونُُتعود
ُاشارتاُ, ُو ُمزدوجو ُ ُتانن

وُاشارهُمتعددهُُُ NHMeفيتعودُالىُتدويرُبروتوناتُمجموعوُالمثيلppmُδُُ(2.93,2.86)عند

CH2-5حؼٕد انى بشٔحَٕاث   ) δ (1.59-1.40) ppm    عند
,ُ+ CH2-2

ُُرةُثلاثيةإشاُوُ( ُ,

ُُ,Me-6المثيلُفيُُاتُمجموعةبروتونُُتعودُإلىُ ppmُδُ(0.86)عند

ُالنوويُالمغناطيسيُُُُُُُُ ُطيفُالرنين ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُالمركبُفجاء ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(66) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.2)عند ُوأيضاًُُ (C-2)التيُتمثلُذرة ،

ُعند ُالكاربونppmُδCُُ(164.3)ُظيورُإشارة ُإلىُذرة ُ ppm ُعندُةوظيورُإشارُُ(C-4)تعود

162.8))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-6)ُ،ُ(69.6)عندُُرةُرتُإشاـوظيppmُδCُُُةتعودُإلىُذر

ُوُ (C-5)كاربون ُُاشارة، ُالكاربونppmُδCُ(41.0)عند ُذرة ُإلى ُاشارةُ(,C-1تعود ُو عندُُ(

(31.0)ppmُδCُذرةُالكاربونُىتعودُإل ُ(C-2,+C-4,ُ)ُ(30.8)عندُُاشارةوppmُδCُُتعودُإلى

 NHMeكاسبٌٕ انًثٍم فً  حؼٕد انى  رسة      ppm  δC(26.0)عندُُ(ُوُاشارةُ(,C-3ذرةُالكاربون

تعودppmُδCُُ(13.8)عندُُاشارةوُ(ُ,C-5)ُ ذرةُالكاربونُىتعودُإلppmُδCُ(21.9)عندُُوُاشارة

ُ(,C-6)ُإلى

ُ

ُ
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 (:(HSQC بواسطة طيف 119تشخيص المركب 

ُبعادُلرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالأباستخدامُطيفُاُ 119تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       انًثٍم فً  (  حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػت 67اظٓش انشكم )  إر

Me-6
,
    ppm(13.8) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(0.86 ػُذ الاصاحت  

δC       حقاطغ نبشٔحَٕاث  ٔNHMe   2.9    ػُذ الاصاحت)ppm ) Hδ نٓا  يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت

CH-1ٔ  حقاطغ نبشٔحَٕاث     ppm    δC(26.0) ػُذ الاصاحت
,
 ppm ) Hδ (3.37 ػُذ الاصاحت   

     ppm    δC(41.0) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت

 

 

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 119تشخيص المركب

 

ُالطيفُُُُُُُُ ُُفيُتميز (ُ 68ُالشكل ُثلاث ُبوجود ُازدوا( ُنوع 3 جاتُمن
JC,H  coupling))  

   الاصدٔاج الأل يٍ َٕع
3
JCH2-4 

,
 ,C-6

,
 couplingكاسبٌٕ  بٍٍ ٔ رسةC-6,ُالازاحةُعند

(13.8)ppmُδCُ بشٔحَٕاث ٔCH2-4
,

, ايا الاصدٔاج انثاًَ ppm  1.4) Hδ(ػُذ الاصاحت
3
JCH2-1 

,
 ,C-3

,
 coupling كاسبٌٕ  بٍٍ رسةC-3

,
 CH2-1ٔ بشٔحَٕاث ppmُ δC(30.8) ُذ الاصاحتػ  

,
 

 ٔ اصدٔاج يٍ َٕع    ppm ) Hδ(3.37 ػُذ الاصاحت

 
3
JCH2-1 

,
 ,C-4 coupling   4كاسبٌٕ   بٍٍ رسة-C  (164.4) ػُذ الاصاحتppmُ δC بشٔحَٕاث ٔ

CH2-1 
,
 ppm ) Hδ (3.37 ػُذ الاصاحت   
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و    FT-IRهن خلال طيف  120تشخيص المركب  - 12
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

رقمُ
كب

مر
ال

ُ v (N=O)ُv (C=C)ُv (C=N) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ

1558 

ُ

ُ

1573 

ُ

ُ

1666 

ُ

ُ

3163 

ُ

ُ

3317 

    

 

ُ
120 

 

 

ُُإذُ ُُُُُُُُُُ ُالتردد ُٱمتصاصُعند ُإلىُٱىتزازُُ(cm-1 3317)أظيرُطيفُالمركبُحزمة تعود

تعودُُ(cm-1 3163)عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2ُُ(مجموعةطُـــــم

تعودُُ( cm-1 1666)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُُ)طُمجموعةـــــإلىُٱىتزازُم

تعودُ cm-1 1573 )امتصاصُعندُالتردد)ُ(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمةُ C=N)إلىُٱىتزازُمط

تعودُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1558)أظيرُالطيفُحزمةُعندُالترددُُكماُ(C=Cالىُاىتزازُمطُ)

(N=O)ُُ(ُُُُُ69ُُكماُفيُالشكل)ُ 

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 120ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ ُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ، ُالأظير ُفيُالشكل ُإشارُُ(70)كيميائية ُظيور ُة،

ُعريضة ُُ δ (11.51) ppm  عندُمنفردة ُالىُبروتونُُ ُُ(NH)مجموعةُتعود وظيورُاشارةُُُ،

فيُُ NH  مجموعةُتعودُالىُبروتونJ = 4.9 Hz بثابتُازدواجppmُδُُُ(8.26)عندُمزدوجة

NHMe 
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كماُُ،ُ(NH2)مجموعةُتعودُالىُبروتونُُُُ δ (7.39) ppm  عندُةُمنفردةُعريضةظيورُإشارُُ،

 CHوُُ NHMeالمثيلُفيُمجموعةاتُبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(2.86)عندُمتعددةرةُظيرتُإشا

ُُ ُمتعددةٔ ُالسايكموىكسانفي ُاشارة بروتوناتُحؼٕد انى  δ (1.86-1.27) ppm    عندُ

 ُالسايكموىكسان

ُُُُُُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُفجاء ُالمركب ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(71) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.6)عند ُوأيضاًُُ (C-2)التيُتمثلُذرة ،

ُ ppm ُُُعندُةوظيورُإشارُُ(C-4)تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُُ(164.9)ُظيورُإشارةُعند

162.5))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-6)ُ،ُ(70.2)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُتعودُإلىُذرة

C-5ُ)الكاربون ُُاشارةوُ( ُالكاربونppmُδCُ (49.0)عند ُذرة ُإلى ُاشارةُ(,C-1تعود ُو عندُُ(

(32.4)ppm  δC   تعودُإلىُذرةُالكاربونC-2, +C-6,)ُُ)(27.8)ُ   ػُذ ٔ اشاسةppmُδC  حؼٕد

تعودُإلىُ   ppm  δC(22.2 ,24.5 , 25.41)عندُُوُاشارة  NHMeكاسبٌٕ انًثٍم فً  انى  رسة

ُُ((,C-3, +C-4,+ C-5ذرةُالكاربون

 (:(HSQC بواسطة طيف 120تشخيص المركب 

ُبعادُالمغناطيسُثنائيُالألرنينُالنوويُباستخدامُطيفُاُ 120تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُ

1H , 13C HSQC NMR )ُ)       (  حقاطغ نبشٔحَٕاث    72اظٓش انشكم )إرCH-1
,
  ػُذ الاصاحت  

   1.27)ppm ) Hδ (49.0) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت  نٓا ػُذ الاصاحتppm    δC      
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 (:(HMBC بواسطة طيف 120تشخيص المركب 

ُالطيفُُُُُُ ُازدواجينُمنُنوع73ُُالشكلُ)ُفيُتميز ُبوجود ) 3
JC,H  coupling))   الاصدٔاج

   الأل يٍ َٕع
3
JCH-1 

,
 ,C-5

,
 coupling  ٍٍرسِ كاسبٌٕ  بC-5,(22.2)ُالازاحةُعندppmُδCُ ٔ

CH-1بشٔحَٕاث 
,

, ايا الاصدٔاج انثاًَ ppm 1.86) Hδ(ت ػُذ الاصاح
3
JCH2-2 

,
 ,C-1

,
 coupling 

C-1كاسبٌٕ  رسةبٍٍ 
,
 CH2-2ٔ بشٔحَٕاث ppmُ δC(49.0) ػُذ الاصاحت  

,
 ػُذ الاصاحت 

1.27)ppm ) Hδ    

 

 

و    FT-IRهن خلال طيف  121تشخيص المركب  - 13
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُv (C=C)ُv (C=N) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ

1542 

ُ

ُ

1573 

ُ

ُ

1660 

ُ

ُ

3170 

ُ

ُ

3348 

    

 

ُ

121 

 

طُـــــتعودُإلىُٱىتزازُمُ(cm-1 3348)إذُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُعندُالترددُُُُُُُُُُ

ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2ُُ(مجموعة تعودُإلىُُ(cm-1 3170)عندُالتردد

تعودُإلىُُ( cm-1 1660)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُُ)طُمجموعةـــــٱىتزازُم

تعودُالىُ cm-1 1573 )صُعندُالترددُ)امتصاُ(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمةُ C=N)ٱىتزازُمط



 
 Results and Discussion                                    النتائج والمناقشة: الفصل الثالث

  
 

 

85 

(ُ ُمط ُُكماُ(C=Cاىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُالآصرةُُ(cm-1 1542)أظير ُإلىُمط تعود

(N=O)ُُ(ُُُُُُ74ُكماُفيُالشكل)ُ 

1H-NMRُبواســــطةُطيــــفُالــــرنينُالنــــوويُالمغناطيســــي121ُ ُوجــــرىُتشــــخيصُالمركــــبُُُُُُُُ

ُكمـــذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــــعمالُ ُة،ُظيـــورُإشـــارُُ(75)كيميائيـــةُفـــيُالشــكلُالأظيـــرُالإزاحــاتُُإذ 

ةُمنفـردةُ،ُظيـورُإشـارُُ(NH)مجموعـةُتعـودُالـىُبروتـونُُُُ δ (11.19) ppm  عنـدُمنفردةُعريضـة

وظيـورُاشـارةُُُُُ،NHMeُُفـيُُ(NH)مجموعـةُتعـودُالـىُبروتـونُُُُ δ (8.65) ppm  عنـدُعريضـة

ُ((NH2ُتعودُالىُبروتوناتُمجموعةJ = 7.9 Hz بثابتُازدواجppmُ δُُُ(7.91)عندُمزدوجة

ُتيُالمثيـلمجمـوعُاتتعـودُالـىُبروتونـُُُ δ (3.18,3.15) ppm  عنـدتينُمنفـردتينُُظيـورُإشـارُُ،

تعـودُالـىُتـدويرُُُُ δ (2.87, 2.85) ppm  عنـدتينُمنفـردتينُُإشـارُُرتظيـُاُكمـُ،ُ(NMe2)ُفـي

 NHMeالمثيلُُةمجموعبروتوناتُُ

ُُُُُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُفجاء ُالمركب ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(76) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.0)عند ُوأيضاًُُ (C-6)التيُتمثلُذرة ،

ُالكاربونppmُδCُُ(163.4)ُظيورُإشارةُعند ُ ppm ُُعندُةوظيورُإشارُُ(C-2)تعودُإلىُذرة

151.2))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(69.7)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُتعودُإلىُذرة

وNMe2ُُُنُمجموعتيُالمثيلُتعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (39.8)عندُُاشارةوُ(C-5ُ)الكاربون

ُ.NHMeُنذرةُالكاربوُتعودُإلىُ   ppm  δC(26.2)عندُُاشارة

ُ

ُ
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 (:(HSQC بواسطة طيف 121تشخيص المركب 

ُبعادُلرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالأباستخدامُطيفُاُ 121تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       (  حقاطغ نبشٔحَٕاث   77ظٓش انشكم )أ إرNHMe   ػُذ

حقاطغ      ppm    δC(26.2) انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتيغ رسة انكاسبٌٕ  ppm ) Hδ(2.87     الاصاحت

 يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(3.18  ػُذ الاصاحت  NMe2نبشٔحَٕاث 

(39.8)ppm    δC      

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 121تشخيص المركب 

3 (ُبوجودُازدواجُمنُنوع78ُالشكلُ)ُُفيُتميزُالطيفُُُُُُُ
JC,H  coupling))   ٍالاصدٔاج ي

   َٕع
3
JCH3  ,C-4 coupling ٍٍكاسبٌٕ  رسة  بC-4(151.2)ُالازاحةُعندppmُδCُ بشٔحَٕاث ٔ

 

    ppm  3.18,3.15) Hδ(تيدًٕػخً انًثٍم ػُذ الاصاح

 

 

و    FT-IRهن خلال طيف  122تشخيص المركب  - 14
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 

 

 الوويزة لطيف الأشعتالحزم الخشخيصيت 

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُv (C=C)ُv (C=N) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ

1527 

ُ

ُ

1589 

ُ

ُ

1660 

ُ

ُ

3170 

ُ

ُ

3332 

    

 

ُ
122 
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ُٱمتصاصُُُُ ُحزمة ُالمركب ُطيف ُُأظير ُالتردد ُمُ(cm-1 3332)عند ُٱىتزاز ُإلى طُـــــتعود

ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2ُُ(مجموعة تعودُإلىُُ(cm-1 3170)عندُالتردد

تعودُإلىُُ( cm-1 1660)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُُ)طُمجموعةـــــٱىتزازُم

تعودُالىُ cm-1 1589 )امتصاصُعندُالتردد)ُة(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمُ C=N)ٱىتزازُمط

(ُ ُمط ُُكماُ(C=Cاىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُالآصرةُُ(cm-1 1527)أظير ُإلىُمط تعود

(N=O)ُُ79كماُفيُالشكل )ُ)ُ 

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 122ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

ُُكمذيبُ،DMSO-d6ُبٱستـــعمالُ وُامتدادُالطيفُُ(80)كيميائيةُفيُالشكلُالالإزاحاتُأظيرُإذ 

ُ 81ُفيُالشكلُ) ُعريضة،ُظيورُإشارُ( ُمنفردة ُُ δ (11.19) ppm  عندُة ُالىُبروتونُُ تعود

تعودJ = 7.9 Hzُ بثابتُازدواجppmُ δُُُ(7.89)عندُوظيورُاشارةُُُُمزدوجة،ُُ(NH)مجموعةُ

 اتبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(3.44)عندُرةُمتعددةكماُظيرتُإشا((NH2ُالىُبروتوناتُمجموعة

NCH2-1’ عندُوُاشارةُمنفردةُوُعريضة    δ (2.86) ppm  المثيلُفيُحؼٕد انى بشٔحَٕاث

NHMe ُ(1.64)عندُرةُمتعددةإشاُوppmُδُُاتبروتونُُتعودُإلىCH2-2’ ) )ُُُرةُثلاثيةإشاُو

 ((’Me-3المثيلُفيُُاتُمجموعةبروتونُُتعودُإلىppmُδُُ(0.90)عند

ُالنوويُالمغناطيسيُُُُُُُُ ُطيفُالرنين ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُالمركبُفجاء ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

ُكيميائيةُ(82) ُظيورُإشارة ،ُُ ُالكاربونppmُδCُ(170.0)عند ُوأيضاًُُ (C-6)التيُتمثلُذرة ،

ُ ppm ُُُعندُةوظيورُإشارُُ(C-2)تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُُ(163.4)ُظيورُإشارةُعند

151.2))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(69.7)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُُةتعودُإلىُذر
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تعودppmُδCُُ(26.2)عندُُوُاشارةُ ’CH2-1 تعودppmُδCُ(48.3)عندُُاشارة،ُوُ (C-5)كاربون

ُالكاربونُىإل NHMeُ)ذرة ُُاشارةوُ( ُإلىُذرةppmُδCُ(21.7)عند ُاشارة  ’CH2-2 تعود عندُُو

(10.9)ppm  δC      كاسبٌٕ انًثٍم فً حؼٕد انى  رسة  Me-3’ُ

 

 

 (:(HSQC بواسطة طيف 122ب تشخيص المرك

ُبعادُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالأباستخدامُطيفُُ 122تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       انًثٍم فً  (  حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػت 83اظٓش انشكم )  إر

Me-3
-
    ppm(10.9) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ( 0.90 (ػُذ الاصاحت  ( 

δC      كًا اظٓش انشكم  حقاطغ نبشٔحَٕاث CH2-2’   1.64  ػُذ الاصاحت )ppm ) Hδ  يغ رسة

انًثٍم فً  حقاطغ نبشٔحَٕاث يدًٕػت  ppm    δC( 21.7) انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت

NHMe  ػُذ الاصاحت )ppm 2.86 ) Hδ (26.2 ) تنٓا ػُذ الاصاح رسة انكاسبٌٕ انخابؼت يغppm      

انخابؼت نٓا ػُذ يغ رسة انكاسبٌٕ  ppm ) Hδ(3.44    ػُذ الاصاحت ُ ’CH2-1 ٔ  حقاطغ نبشٔحَٕاث

       ppm    δC( 48.3) الاصاحت

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 122تشخيص المركب 

3 (ُبوجودُازدواجينُمنُنوع84ُُالشكلُ)ُفيُتميزُالطيفُُُُُُُ
JC,H  coupling))    الاصدٔاج

   الأل يٍ َٕع
3
JCH3-3

,
  ,C-1

,
 couplingكاسبٌٕ  بٍٍ ٔ رسةC-1,(48.3)ُالازاحةُعندppmُδCُ

ٔ بشٔحَٕاث 
 

CH3-3انًثٍم  يدًٕػت
,

   الاصدٔاج  انثاًَ يٍ َٕع   ppm  0.90) Hδ(ػُذ الاصاحت 

3
JCH2-1

,
  ,C-4 coupling  كاسبٌٕ بٍٍ ٔ رسةC-4 (151.2)ُالازاحةُعندppmُδCُ بشٔحَٕاث ٔ

 

CH2-1انًثٍم  يدًٕػت
,

    ppm  3.44) Hδ(ػُذ الاصاحت 
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و    FT-IRهن خلال طيف  123تشخيص المركب  - 15
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُv (C=C)ُv (C=N) v (NH)ُv (NH2) 

ُ

ُ

1535 

ُ

ُ

1589 

ُ

ُ

1666 

ُ

ُ

3170 

ُ

ُ

3348 

    

 

ُ

123 

 

 

 

ُُُُُُُ ُالتردد ُٱمتصاصُعند ُحزمة ُالمركب ُطيف ُمُ(cm-1 3348)أظير ُٱىتزاز ُإلى طُـــــتعود

ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(NH2ُُ(مجموعة تعودُإلىُُ(cm-1 3170)عندُالتردد

تعودُإلىُُ( cm-1 1666)ٱمتصاصحزمةُُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُُ)طُمجموعةـــــٱىتزازُم

تعودُالىُُ( cm-1 1589 )(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزموُامتصاصُعندُالترددُ C=N)ٱىتزازُمط

(ُ ُمط ُُكماُ(C=Cاىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُالآصرةُُ(cm-1 1535)أظير ُإلىُمط تعود

(N=O)  ُ ُفيُالشكلُ) رنينُالنوويُـــــــــــــمـبواسطةُطيفُا123ُتشخيصُالمركبُُوُجرى  (85كما

  (86اظٓش الاصاحاث انكًٍٍائٍت فً انشكم ) إذُ    DMSO-d6باسخؼًال         1H-NMRالمغناطيسيُ

فً   NHحؼٕد انى بشٔحٌٕ يدًٕػّ  ppmُ δ(11.19)ظٕٓس اشاسة  يُفشدة ٔ ػشٌضت ػُذ 

NHMe   (8.64)ٔ ظٕٓس اشاسة يُفشدة ػُذppmُ δ حؼٕد انى بشٔحٌٕ يدًٕػتNH   ًف

NHCH2    (7.89)ٔ اشاسة يضدٔخت ػُذppmُ δ  بثابج اصدٔاج ٔ  J = 8.0 Hzُتعودُالى
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حؼٕد انى  ppmُ δ(4.23)ٔ اشاسة ػُذ     NH2حؼٕد انى بشٔحَٕاث يدًٕػت   بروتونات

ُ CH2CH2نبشٔحَٕاث 
تعودُلبروتوناتppmُ δُ(2.86)كماُظيرتُاشارةُمنفردةُوُعريضةُعندNOُُُُالقريبةُلمجموعة

تعودُالىُبروتوناتُُُُُُ δ (2.24) ppmوُظيورُاشارةُمتعددةُعندُُ NHMeالمثيلُمجموعةُ

CH2CH2ُُُالبعيدةُعنNO 

ليذاُالمركبُفجاءُم توافقاًُمعُالاشكالُالمقترحة13C-NMRُُأماُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيُُ

،ُُ(87)كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُاللممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

،ُوأيضاًُظيورُإشارةُُ (C-2)التيُتمثلُذرةُالكاربونppmُδCُ(170.1)عندُُظيورُإشارةُكيميائية

ppm ُ151.2))δCُُ ُُُُعندُةوظيورُإشارُُ(C-4)تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُُ(163.4)ُعند

ُإلى ُالكاربوُُتعود ُذرة ُإشاـوظيُ،ُ(C-6)ن ُُرةرت ُ ُذرةُـــــتppmُδCُ(138.8)عند ُإلى عود

عندُُاشارةوُ(CH2ُ)نُمجموعةُتعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (69.7)عندُاشارةُوُ(C-5ُ)الكاربون

(44.1) ppmُδCُُنُمجموعةُتعودُإلىُذرةُالكاربو(CH2ُ)ُ(26.2)عندُُاشارةو ppmُδCُُتعودُإلى

ُ NHMeُنُمجموعةذرةُالكاربوُ

 (:(HSQC بواسطة طيف 123تشخيص المركب 

ُبعادُلرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالأباستخدامُطيفُاُ 123تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       (  حقاطغ نبشٔحَٕاث  88اظٓش انشكم )  إرNHMe  ػُذ الاصاحت  

   2.86)ppm ) Hδ (26.2) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتppm    δC      حقاطغ

 يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(2.24   الاصاحتػُذ CH2نبشٔحَٕاث 

(44.1)ppm    δC          حقاطغ نبشٔحَٕاثCH24.23   ػُذ الاصاحت)ppm ) Hδ  ٌٕيغ رسة انكاسب

      ppm    δC(69.7) انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت
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 (:(HMBC بواسطة طيف 123تشخيص المركب 

3 (ُبوجودُازدواجُمنُنوع89ُالشكلُ)ُُفيُميزُالطيفتُُُُُُُ
JC,H  coupling))   ٍالاصدٔاج ي

 َٕع
3
JCH2  ,C-4 coupling  كاسبٌٕ  بٍٍ ٔ رسةC-4(163.4)ُالازاحةُعندppmُδCُ بشٔحَٕاث ٔ

 

   ppm  2.86,4.24) Hδ(يدًٕػخً انًثهٍٍ ػُذ الاصاحت

 

و    FT-IRهن خلال طيف  124تشخيص المركب  - 16
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 

ُ

ُ
 

ُُُُُُُُ ُالتردد ُٱمتصاصُعند ُطيفُالمركبُحزمة ُمُ(cm-1 3180)أظير ُٱىتزاز ُإلى طُـــــتعود

ُٱمتصاصُوُ(NHُُ(مجموعة ُُأظيرُطيفُالمركبُحزمة ُالتردد ُإلىُُ(cm-1 2970)عند تعود

تعودُإلىُُ( cm-1 1680)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(CHُ)ُةطُمجموعـــــٱىتزازُم

تعودُالىُ( cm-1 1650 )امتصاصُعندُالترددُ(ُفيُحينُاظيرُالمركبُحزمةُ C=O)ٱىتزازُمط

ُُكماُ((C=N اىتزازُمطُ ُالتردد ُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1580)أظيرُالطيفُحزمةُعند تعود

(C=C) 

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1 

 

 الصيغة الكيميائية

كب
مر

م ال
رق

 v (C-O) v (N=O) v (C=C) v (C=N) v (C=O) v (CH) v (NH) 

ُ

ُ
1300 

ُ

ُ
ُ

ُ

ُ
1520   

ُ

ُ

1580 

ُ

ُ

1650 

ُ

ُ

1680 

ُ

ُ

2970 

ُ

ُ

3180 

    

 

ُ

124 
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امتصاصُُوُحزمةُ N=O )تعودُالىُاىتزازُمطُالاصره)(1520 )امتصاصُعندُالترددُوُحزمة

 (ُ(90 (ُكماُفيُالشكلC-Oُتعودُالىُاىتزازُمطُالاصرهُ)(1300 )عندُالتردد
 

ُالمركبُُُُُُُُ ُتشخيص 124ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

ُكمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ ةُ،ُظيورُإشارُُ(91)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُُإذ 

ظيورُوُ،NHMeُُفيُ(NH)مجموعةُتعودُالىُبروتونُُُُ δ (11.20) ppm  عندُةعريضُمنفردة

وظيورُُ،ُُ NHCOفيُ(NH)مجموعةُتعودُالىُبروتونُُُُ δ (8.61) ppm  عندُةُمنفردةإشارُ

ةُظيورُإشارُُ،CHMe2(ُفيُ(CHُتعودُالىُبروتوناتُمجموعةppmُ δُ(5.54)عندُةُمتعددةاشارُ

ُةمنفردُةإشارُُرتظيُاُكمُ،ُ((CH2Clةمجموعُاتتعودُالىُبروتونُُُ δ (4.81) ppm  عندُمنفردة

ظيورُُوُ،NHMeُفيُالمثيلُُةمجموعتعودُالىُُبروتوناتُُُُُ δ ( 2.86) ppm  عندُةوُعريض

ُإشارُ ُمنفردتين ُُ δ (1.40,1.39) ppm  عندتين ُفيُ ُالمثيل ُمجموعتي ُبروتونات ُالى  تعود

CHMe2 ) )ُ

ُُُُ ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُفجاء ُالمركب ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

،ُوأيضاًُُ (C=O)التيُتمثلُذرةُالكاربونppmُδCُ(167.2)عندُُ،ُظيورُإشارةُكيميائيةُ(92)

 ُُُعندُةوظيورُإشارُُ(C-6)كاربونُــــــــــــــــــــتعودُإلىُذرةُالppmُδCُ(162.1)ُارةُعندـــــــــــــــــــــــــــظيورُإش

ppm ُ159.3))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4)ُ،ُ(151.7)عندُُُةرُرتُإشاـوظيppmُδCُُتعود

ُالكاربون C-2ُ)إلىُذرة ُُةاشارُوُ( ُالكاربوppmُδCُُ (130.1)عند ُإلىُذرة (C-5ُ)ةنُمجموعتعود

ppmُδCُ (41.6)عندُُةاشارُوُ(CHُ)ةنُمجموعتعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (72.1)عندُةُاشارُوُ
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 NHMeتعودُالىُكاربونppmُδCُ (26.7)عندُُةاشارُوCH2Clُُُُةنُمجموعتعودُإلىُذرةُالكاربوُ

ُُُ(CHMe 2نُمجموعتيُالمثيلُفيُ)تعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (22.3)عندُُةاشارُوُ

 (:(HSQC بواسطة طيف 124تشخيص المركب  

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 124تمُتشخيصُالمشتقُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)     (  حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم فً  93ظٓش انشكم ) إر  أCHMe2  

ٔ      ppm    δC(22.3) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(1.4  ػُذ الاصاحت

يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا  ppm ) Hδ(2.86   ػُذ الاصاحت NHMeحقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم فً  

يغ  ppm ) Hδ(4.81   ػُذ الاصاحتCH2Clٔحقاطغ نبشٔحَٕاث    ppm    δC(26.7) ػُذ الاصاحت

  CHMe2فً  CHٔحقاطغ نبشٔحَٕاث     ppm    δC(41.6) نٓا ػُذ الاصاحت رسِ انكاسبٌٕ انخابؼت

 ppm    δC(72.1) يغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(5.54  ػُذ الاصاحت

  

 (:(HMBC بواسطة طيف 124ب تشخيص المرك

ُُُُُُُ 

2جينُمنُنوعُازدواُ(ُبوجود94ُُالشكلُ)ُفيُميزُالطيفت
JC,H coupling))ُُجُمنُنوعُازدواو 

3
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

2
J CH,Me   coupling               كاسبٌٕ  بٍٍ  رسة

CHٔ بشٔحَٕاث ppmُδCُ(22.3)ُالازاحةُعند انًثٍميدًٕػخً 
 

, ppm  5.54) Hδ(ػُذ الاصاحت  

ايا الاصدٔاج انثاًَ 
2
JCH2,CO coupling ػُذ الاصاحت  انكاسبٍَٕم كاسبٌٕ  بٍٍ رسة 

(167.2)ppmُ δC بشٔحَٕاث ٔCH2 ػُذ الاصاحت )ppm  4.81) Hδ    اصدٔاج يٍ َٕع ٔ 

 
3
JCH,C-4 coupling   4كاسبٌٕ   بٍٍ رسة-C  (159.3) ػُذ الاصاحتppmُ δCٌٕبشٔح ٔ CH  ػُذ

 ppm ) Hδ (5.54  الاصاحت
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و    FT-IRهن خلال طيف  125تشخيص المركب  - 17
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 

ُ

ُ
    

ُُُُُُُ ُالتردد ُٱمتصاصُعند ُحزمة ُالمركب ُطيف ُمُ(cm-1 3117)أظير ُٱىتزاز ُإلى طُـــــتعود

تعودُُ(cm-1 3163)عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُالامايديةُ(NHُُ(مجموعة

تعودُُ( cm-1 1774)حزمةُٱمتصاصُوكذلكُأظيرُطيفُالمركب(NHُ)طُمجموعةـــــإلىُٱىتزازُم

ُفيُحينُأظيرُالمركبُحزمةُُ C=O)إلىُٱىتزازُمط ُالترددٱ( ُالىُ(1615 )متصاصُعند تعود

ُُكماُ((C=N اىتزازُمطُ ُالتردد ُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1589)أظيرُالطيفُحزمةُعند تعود

(C=C)  وُحزموُامتصاصُعندُالتردد( 1527 cm-1 )تعودُالىُاىتزازُمطُالاصرة(( N=O ُُكما

 ((95فيُالشكلُ

ــــرنينُالنــــوويُالمغناطيســــي125ُ ُوجــــرىُتشــــخيصُالمركــــبُ           1H-NMRُبواســــطةُطيــــفُال

،ُظيـــــــورُُ(96)كيميائيـــــــةُفـــــــيُالشـــــــكلُالأظيـــــــرُالإزاحـــــــاتُُإذُ كمـــــــذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستــــــــــعمالُ

،ُُالامايديـــة(NH) مجموعـــةُتعـــودُالـــىُبروتـــونُُُُ δ (11.19) ppm  عنـــدُةُمنفـــردةإشـــارُ

ُ(NH)مجموعـــةُتعـــودُالـــىُبروتـــونُُُُ δ (8.06) ppm  عنـــدُةعريضـــُةُمنفـــردةظيـــورُإشـــارُوُ

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُ v (C=C)ُv (C=N)ُv (C=O) v (NH)ُv (NHamide )ُ

ُ

ُ
1527   

ُ

ُ

1589 

ُ

ُ

1615 

ُ

ُ

1774 

ُ

ُ

3163 

ُ

ُ

3117 

    

 

ُ
125 
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اتُبروتونــــالتعــــودُالــــىppmُ δُ(7.35-7.93)عنــــدُوظيــــورُاشــــارةُمتعــــددةُ،ُُ NHMeفــــي

  فـــيCHُُُُ تعـــودُالـــىُبروتـــونppmُ δ(5.54)عنـــدمتعـــددةُُُشـــارةالاروماتيـــةُوظيـــورُإ

CHMe2ـــدُُوظيـــورُإشـــارهُمتعـــددة ةُإشـــارُُوُ SCH2تعـــودُالـــىُبروتونـــاتppmُ) δُ(3.05عن

 NHMeالمثيــلُفــيُةمجموعــتعــودُالــىُبروتونــاتُُُُُ δ (2.87) ppm  عنــدُمنفــردةُعريضــة

ـــــاإشـــــارُُرتظيـــــُاُكمـــــُُ ـــــدتانُمنفردت ـــــاتδ (1.40,1.38) ppmُ  نُعن ـــــىُبروتون تعـــــودُال

 ( ( CHMe2 مجموعتيُالمثيلُفي

ُالنوويُالمغناطيسيُُُُُُُُ ُطيفُالرنين ُالاشكال13C-NMRُُأما ُمع ُم توافقاً ُالمركبُفجاء ليذا

كيميائيةُواضحةُومميزةُفيُالشكلُالالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ

،ُوأيضاًُُ (C=O)التيُتمثلُذرةُالكاربونppmُδCُ(170.0)عندُُائية،ُظيورُإشارةُكيميُ(97)

C-2)تعودُإلىُذرةُالكاربونppmُδCُُ(164.5)ُظيورُإشارةُعند
,
ُ ppm ُُعندُةوظيورُإشارُُ(

163.3))δCُُنُذرةُالكاربوُُتعودُإلى(C-4+C-6)ُ،ُ(152.2)عندُُُرةرتُإشاـوظيppmُδCُُتعود

ُالكاربون C-2ُ)إلىُذرة ُالكاربوppmُδCُُ (151.2)عندُُاشارةوُ( ُإلىُذرة (ُ,C-3)نُمجموعةتعود

شارةوُ  (134.9)عندُاشارهُوُ(ُُ,C-7a)نُمجموعةُتعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (138.7)عندُُا 

ppmُδCُُُُنُمجموعةتعودُإلىُذرةُالكاربو(C-3a,+C-5ُ)ُشارةو       عندُُا 

  ppmُُ (124.7 , 121.9 , 121.3)δCُُُالىُكاربون ُ  Caromُالاروماتيةتعود شارةوُُ عندُُا 

(69.6) ppmُδCُُنُتعودُإلىُذرةُالكاربوCH ُ(ُفيCHMe2)ُُشارةو تعودppmُδCُُ (36.3)عندُُا 

SCH2)نُمجموعةإلىُذرةُالكاربوُ
شارةوُ(ُُ ُنُمجموعةتعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (26.1)عندُُا 
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شارةوُ(ُُ NHMeُالمثيلُفيُ) نُمجموعتيُالمثيلُفيُتعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (21.7)عندُُا 

CHMe2 

 

 (:(HSQC بواسطة طيف 125تشخيص المركب 

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 125تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       (  حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم فً   98اظٓش انشكم ) إرCHMe2  

ٔ      ppm    δC(21.7) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(1.40  ػُذ الاصاحت

يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا  ppm ) Hδ(2.87   ػُذ الاصاحت NHMeحقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم فً  

 ( ppm(5.54  ػُذ الاصاحت  CHMe2فً  CHٔحقاطغ نبشٔحٌٕ    ppm    δC(26.1) ػُذ الاصاحت

Hδ (69.6) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتppm    δC   ٔحقاطغ نبشٔحَٕاث الاسٔياحٍت  ػُذ

 ppm    δC( 124.7) رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحتيغ  ppm ) Hδ(7.5  الاصاحت

  

 (:(HMBC بواسطة طيف 125ب تشخيص المرك

ُُُُُُُ 

3جاتُمنُنوعُازدواُ(ُبوجودُاربع99الشكلُ)ُُفيُميزُالطيفتُُُُُُ
JC,H coupling))ُُجُازدواو

2 منُنوعُ
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

3
J C3a 

,
 , H4

,
   coupling              

 C3a  كاسبٌٕ  بٍٍ  رسة

,
H4 ٔ بشٔحَٕاث ppmُδCُ(134.9)ُالازاحةُعند 

, 
ػُذ الاصاحت      

)ppm  7.5) Hδ ًَايا الاصدٔاج انثا ,
3
J C7a 

,
 , H6

,
   coupling     

 
 C7a كاسبٌٕبٍٍ رسة 

,
ػُذ  

H6 ٔ بشٔحَٕاثppmُ δC(138.7) الاصاحت
,
ٔ اصدٔاج انثانث    ppm  7.93) Hδ( ػُذ الاصاحت  

 يٍ َٕع 

 
3
JC2

,
,CH2 coupling   كاسبٌٕ  بٍٍ رسةC2

,
 CH 2ٔ بشٔحَٕاثppmُ δC(164.5) ػُذ الاصاحت 

كًا حى حشخٍص الاصدٔاج يٍ َٕع  ppm ) Hδُ (3.05  ػُذ الاصاحت
2
JC,H coupling  ٌفكا
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الاصدٔاج يٍ َٕع 
2
JCO,CH2 coupling كاسبٌٕ بٍٍ رسة

 
 CO (170.0) ػُذ الاصاحتppmُ δC ٔ

    ppm  3.05) Hδ( ػُذ الاصاحت      CH2بشٔحَٕاث   

 

 

و    FT-IRهن خلال طيف  126تشخيص المركب  - 18
1
H-NMR  و

13
C-NMR  و

HSQC و HMBC 
 

 

 

 

 

ُُُُُُ ُالتردد ُٱمتصاصُعند ُحزمة ُالمركب ُطيف ُمُ(cm-1 2990)أظير ُٱىتزاز ُإلى طُـــــتعود

عودُالىُمطُتُ(cm-1 1620)عندُالترددُُأظيرُطيفُالمركبُحزمةُٱمتصاصُوُ(CHُُ(مجموعة

تعودُالىُُ( cm-1 1600 )امتصاصُعندُالترددُ(ُفيُحينُأظيرُالمركبُحزمةُ C=Nالاصره)

ُ)ٱ ُمط ُُكماُ(C=Cىتزاز ُالتردد ُعند ُالطيفُحزمة ُإلىُمطُالآصرةُُ(cm-1 1523)أظير تعود

(N=O)  ( 100 )كًا فً انشكم 

ُالمركبُ            ُتشخيص 126ُ ُوجرى ُالمغناطيسي ُالنووي ُالرنين ُطيف 1H-NMRُبواسطة

وُامتدادُالطيفُُ(101)كيميائيةُفيُالشكلُالأظيرُالإزاحاتُُإذُ كمذيبُ،DMSO-d6ُُبٱستـــعمالُ

 الحزم الخشخيصيت الوويزة لطيف الأشعت

cmححج الحوراء 
-1ُ

ُ

ُالصيغةُالكيميائية

كب
مر

مُال
رق

ُ v (N=O)ُv (C=C) v (C=N)ُv (CH) 

ُ

ُ

1523 

ُ

ُ

ُ

ُ

1600 

ُ

ُ

1620 

ُ

ُ

2990 

    

 

ُ

126 
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تعودُالىُبروتونُُُُ δ (11.23) ppm  عندُةُمنفردةُعريضة،ُظيورُإشارُ(102ُفيُالشكلُ)ُ

تعودJ = 8.9 Hzُ وبثابتُازدواجُُُ δ (7.91) ppm  عندُةُمزدوجةظيورُإشارُوُ،ُُ(NH)مجموعةُ

ُ تعودُالىُبروتونppmُ δ(5.55)عندُوظيورُاشارةُمتعددةُ،ُ(ُ(CH=Nُىُبروتوناتُمجموعةال

CHُ ُُ ُمنفردتاCHMe2ُ  في ُإشارتان ُوظيور ُعند ppmُ(2.88,2.87ن ) δُُتدوير ُالى تعود

ُمجموعة ُُبروتونات ُفي ُمتعددةُُ NHMeالمثيل ُإشارة ُالىppmُ δُ(2.25)عندُوظيور تعود

ُ(CH2aُبروتوناتُمجموعة ُمتعددةإشارُوُُ،( ُالىُبروتوناتُمجموعةppmُ δ(1.55)عندُة ُتعود

CH2b)عندنُ(ُُوُإشارتانُمنفردتا  δ (1.49,1.40) ppm ُُُُتيُالمثيلُمجموعتعودُالىُبروتونات

  J = 7.3 وُبثابتُازدواجُُُُُ δ ( 0.88) ppm  عندُةُثلاثيةإشارُُرتظيُاُكمُ،ُ(CHMe2ُ(فيُ

HzُُُتعودُالىُبروتوناتCH3 Cُُُ13أماُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسيC-NMRُُليذاُالمركب

ُمعُالاشكالُالمقترحةُلممركبُالمحضرُ،ُإذُظيرتُذراتُالكاربونُإزاحاتُ كيميائيةُالفجاءُم توافقاً

التيُتمثلُذرةppmُδCُُ(173.2)عندُُ،ُظيورُإشارةُكيميائيةُ(103)واضحةُومميزةُفيُالشكلُ

ُعندُ (C-4)الكاربون ُإشارة ُظيور ُوأيضاً ،ُ(170.6)ppmُδCُُ ُالكاربون ُذرة ُإلى ُ(C-6)تعود

عندُُُرةرتُإشاـوظيُ،ُ(CH=N)نُذرةُالكاربوُُتعودُإلىُ  ppm)  δC(163.9ُُُعندُةوظيورُإشارُ

(151.7)ppmُδCُُالكاربون ُذرة ُإلى C-2ُ)تعود شارةوُ( ُُا  ُذرةppmُδCُُ (82.3)عند ُإلى تعود

شارةوُُ C- 5)نُ)الكاربوُ  (ُفيُُ( CHُمجموعةنُتعودُإلىُذرةُالكاربوppmُδCُُ (73.6)عندُُا 

CHMe2ُشارةو شارةوCH2aُُُ نُمجموعوتعودُإلىُذرةُالكاربوppm   δCُُ(33.7)عندُُا  ُ     عندُُا 

  ppmُ(26.7)δCُالمثيلُفيُُتعودُالىُذرةُكاربونُمجموعةNHMe ُُُشارةو ppmُ (22.2)عندُُا 

δC ُُنُمجموعتيُالمثيلتعودُإلىُذرةُالكاربو ُ(ُفيCHMe2)ُُشارةو تعودppmُδCُُ (18.5)عندُُا 

شارةوُ(CH2bُ)نُمجموعةإلىُذرةُالكاربوُ ُ((Me cكاربونُتعودُإلىُذرةppmُδCُُ (13.8)عندُُا 

ُ
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 (:(HSQC بواسطة طيف 126ب تشخيص المرك

ُباستخدامُطيفُالرنينُالنوويُالمغناطيسُثنائيُالابعادُُ 126تمُتشخيصُالمشتقُُُُُُُ
1H , 13C HSQC NMR )ُ)       ( حقاطغ نبشٔحَٕاث انًثٍم فً   104اظٓش انشكم )  إرNHMe 

   ppm    δC(26.7) يغ رسة انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا ػُذ الاصاحت ppm ) Hδ(2.8   ػُذ الاصاحت

يغ رسِ انكاسبٌٕ انخابؼت نٓا  ppm ) Hδ(5.55  ػُذ الاصاحت  CHMe2فً  CHٔحقاطغ نبشٔحٌٕ 

   ppm    δC(73.6) ػُذ الاصاحت

 

 (:(HMBC بواسطة طيف 126ب تشخيص المرك

ُُُُُُُ 

ُالطيفُُُُُُُُ ُُفيُتميز (ُ 105ُالشكل ُبوجود 3جينُمنُنوعُازدوا(
JC,H coupling))ُُُثلاث و

2 جاتُمنُنوعُازدوا
JC,H  coupling))  الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

3
J CH2b, Cc   coupling              

ػُذ الاصاحت  CH2bشٔحَٕاث ـــــٔ بppmُδCُ(13.8)ُالازاحةُدــــــــــــــــعن Cc  اسبٌٕ ـــــك بٍٍ  رسة

)ppm  1.55) Hδ ًَايا الاصدٔاج انثا ,
3
J CH,C2   coupling     

 
ػُذ الاصاحت C2كاسبٌٕ  بٍٍ رسة

(151.7)ppmُ δC ٌٕبشٔح ٔCH   ًف CH=Nػُذ الاصاحت )ppm  7.91) Hδ  ُ كًا حى ُ

حشخٍص الاصدٔاج يٍ َٕع 
2
JC,H coupling  فكاٌ الاصدٔاج الأل يٍ َٕع

2
JCH,Me coupling 

كاسبٌٕ بٍٍ رسة
 
 فً      CHٔ بشٔحَٕاث ppmُ δC(22.2)ػُذ الاصاحّ  CHMe2فً  انًثٍم 

CHMe2 ػُذ الاصاحت )ppm  5.55) Hδ   الاصدٔاج انثاًَ  يٍ َٕع ٔ
2
JCH,Ca coupling  ٍٍبــــ

ػُذ   CH=Nفً     CHٔ بشٔحَٕاث ppmُ δC( 33.7) ػــــــُذ  الاصاحت     Caكاسبٌٕ  رسة

ٔ الاصدٔاج انثانث   يٍ َٕع ُ  ppm 7.91) Hδ( الاصاحت
2
JCH2a ,Cb coupling كاسبٌٕ  بٍٍ رسة

Cb   ( 18.5) ػُذ      الاصاحتppmُ δC بشٔحَٕاث ٔCH2a     ػُذ الاصاحت )ppm 2.25) Hδُ
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                  C.H.N )  Elemental Analysis  (التحميل الدقيق لمعناصر -(  (3-3

ُ

التيُتمُتحضيرىاُمنُخلالُحسابُنسبُُةلتشخيصُالمركباتُالكيمياويُةتستعملُىذهُالتقنيُُُُُُُُ

ةُذهُتمُحسابُنسبُالعناصرُالمذكورُاُىنالكاربونُُوُالييدروجينُوُالنتروجينُوُفيُدراستُالعناصرُ

ُُةالقيمُالمستحصمُةوعندُمقارن(2ُُ) ُالجدولُالتحميلُفيقدُادرجتُنتائجُىذاُلممركباتُالمحضرهُ.ُوُ

ُالمحس ُالقيم ُمع ُتقاربُكبُةبوُعمميا ُلوحظ ُصحنظريا ُواضح ُبشكل ُيؤكد ُمما ُبينيما النسبُُةير

ُُ.ُُةالمحضرُُةالصيغُالكيميائيُةالامرُالذيُيدعمُصحُةالقياساتُالطيفيُةوُصحُةالمضاف

ُ

 لممركبات المحضره   C.H.N( نتائج التحميل الدقيق لمعناصر 2 جدول ) 
 

N% 
 

H%  
 

C % 
       

  Compound َظشي  ػًهً  َظشي ػًهً َظشي ػًهً

42.60  42.83 6.00 6.16 42.71 42.51 109 

39.65 39.97 6.60  6.71 45.51 45.70 110 

39.65 39.60 6.60 5.70 45.51 39.62 111 

37.21 37.47 7.01 7.19  47.91 48.20  112 

6.27 6.50  6.39 6.50 52.89 53.21 113 

28.92 28.79 3.83 3.73 34.28 34.57 114 

40.08 40.36 5.73 5.81 45.98 46.15 115 

39.74 39.97 6.64 6.71 45.54 45.70 116 

37.2 37.47 7.01 7.19 47.96 48.20 117 

33.12 35.27 7.00 7.61 50.21 50.40 118 

33.09 33.31 7.82 7.99 52.19 52.36 119 

33.36 33.58 7.13 7.25 52.56 52.78 120 

42.59 42.83 6.02 6.16 42.66 42.85 121 
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33.04 33.31 7.84 7.99 52.16 52.36 122 

41.11 41.32 6.31 6.37 45.35 45.56 123 

24.21 24.34 4.82 4.91 41.52 41.75 124 

19.84 20.08 4.22 4.34 48.56 48.79 125 

26.17 26.40 7.11 7.22 54.09 54.32 126 

 

 

 

 

          نتروزو بريميدين كمثبطات -5الفعالية البيولوجية لمشتقات (4-3)   
 (17-HSD2)لانزيم 

Biological activity of 5-Nitrosopyrimidine derivatives Analogue As17-

Hydroxysteroid Dehydrogenase Type 2  17-HSD2 Inhibitors 
 

ُوالُُُُُُُُُ ُالعظمي ُالييكل ُنظام ُمرضُيصيب ُىو ُالعظام ُىشاشة ُيُذي انخفاضُكثافةُبتميز

ُيؤديُإلى ُمما ُالعظام ُوتدىور ُُالمعادنُفيُالعظام ُالعظام، ُفيُىشاشة ُثمزيادة ُخُ من ُطرُــزياده

ُُ[98]كسورُالعظامُبُالاصابة

(ُيرتبطُ (T(ُوىرمونُتستوستيرونE2ُانُانخفاضُُمستوياتُالستيرويدالنشطةُمثلُاستراديولُ)ُإذُ ُ

ُ[100]أنُىذاُالمرضُيصيبُكبارُالسنُمنُالرجالُوخاصةُالنساءُُإذُ .ُ[99]ىشاشةُالعظامُُمرضُمع

في17-HSD2   ُُ((17-Hydroxysteroid Dehydrogenaseُُتنشيطُُانزيمُُحيثُانُ

101ُ]ُ[مماُيؤديُالىُمرضُىشاشوُالعظامُُُEstrone(E1)الىُُُ Estradiol(E2) الجسمُيحولُ
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Hartmann    ُُبعضُمشتقاتُُاحضروُُ]102ُُ[وُجماعتوThieno[3,2]pyrimidine ُُمثل

الانزيمُيحفزُالتحولُالداخميُلمخلاياُُُ   17-HSD2لـُُامثبط(ُُالذيُيعمل127ُُ)ُُُُُُُالمركبُ

ُ.  لمكورتيزونُالخاملُالىُالكورتيسولُالفعالُُفسيولوجيا
 

 

 
  

 ٔخًاػخّ Hartmann كماُقامُ
[103 ]

حؤدي  ,17β-HSD2  كًثبطاث انُظائش بخحضٍش ػذد يٍ  

 انؼظاو نؼلاج ْشاشت

 

 
 

 

 ]17-HSD2 ]ُ104ُػًم اَضٌى  يساس ( ٌبٍ  22يخطظ ) 
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 17β-HSD2كوثبطاث لانزين  ( يوثل الفعاليت الحياحيت للوركباث الوحضرة (3جذول  

 

Compound Conc. [nM] Value 
Estradiol-

Netto 
Estradiol-
Mittelwert Inhibition%  SD SD% 

                

Kontrolle 1   37.52 37.52 37.1   0.8 2.3 

Kontrolle 2   38.15 38.15         

Kontrolle 3   36.92 36.92         

Kontrolle 4   36.93 36.93         

Kontrolle 5   35.62 35.62         

Kontrolle 6   37.36 37.36         

                

109 1000.0 36.17 36.17 35.4 4.6 1.1 3.2 

    34.58 34.58         

  

 

            

110 1000.0 32.57 32.57 35.0 5.6 3.5 9.9 

    37.45 37.45         

  

 

      

   111 1000.0 34.76 34.76 34.8 6.1 0.1 0.2 

    34.88 34.88         

  

 

  0.00       

 112 1000.0 36.32 36.32 34.9 6.0 2.1 6.0 

    33.38 33.38         

  

 

      

   113 1000.0 34.56 34.56 36.4 1.9 2.6 7.0 

    38.18 38.18         

  

 

        

  114 1000.0 38.46 38.46 36.5 1.6 2.8 7.6 

    34.52 34.52         

  

 

        

  115 1000.0 38.22 38.22 38.3 -3.3 0.1 0.3 

    38.38 38.38         

  

 

        

  116 1000.0 33.88 33.88 34.7 6.4 1.2 3.4 

    35.53 35.53         

  

 

  0.00   

   117 1000.0 33.84 33.84 34.8 6.1 1.4 4.0 

    35.79 35.79         

  

 

        

  118 1000.0 37.66 37.66 37.9 -2.2 0.3 0.9 

    38.13 38.13         
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 17β-HSD2كوثبطاث لانزين  ( يوثل الفعاليت الحياحيت للوركباث الوحضرة4  (جذول  

 

 

 

 

 

 

 

Compound Conc. [nM] Value 
Estradiol 

nett 
Estradiol 
avergage Inhibition% SD SD% 

                

Kontrolle 1 1000.0 37.52 37.52 37.1   0.8 2.3 

Kontrolle 2   38.15 38.15         

Kontrolle 3   36.92 36.92         

Kontrolle 4   36.93 36.93         

Kontrolle 5   35.62 35.62         

Kontrolle 6   37.36 37.36         

                

119 1000.0 36.17 36.17 35.4 4.6 1.1 3.2 

    34.58 34.58         

  

 

            

120 1000.0 32.57 32.57 35.0 5.6 3.5 9.9 

    37.45 37.45         

  

 

      

   121 1000.0 34.76 34.76 34.8 6.1 0.1 0.2 

    34.88 34.88         

  

 

  0.00       

 122 1000.0 36.32 36.32 34.9 6.0 2.1 6.0 

    33.38 33.38         

  

 

      

   123 1000.0 34.56 34.56 36.4 1.9 2.6 7.0 

    38.18 38.18         

  

 

        

  124 1000.0 38.46 38.46 36.5 1.6 2.8 7.6 

    34.52 34.52         

  

 

        

  125 1000.0 38.22 38.22 38.3 -3.3 0.1 0.3 

    38.38 38.38         

  

 

        

  126 1000.0 33.88 33.88 34.7 6.4 1.2 3.4 

    35.53 35.53         
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 المركبات المحضرة( : 5) الجدول 

 

رمز  تركيب المركب أسم المركب

 المركب

 

2-Amino-4-ethylamino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine  

 

 

 

109 

2-Amino-4-isopropylamino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine 
 

 

 

110 

2-((2-Amino-6-(methylamio)-5-

nitrosopyrimidin-4-yl)amino) 

ethan-1-ol   

 

 

 

111 

 

2-Amino-4-diethylamino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine  

 

 

112    

 

2-Amino-4-diallylamino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine  

 

 

    113 
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2-((2-Amino-6-(methylamio)-5-

nitrosopyrimidin-4-yl)thio)acetic 

acid 

 

 

 

 114 

2-Amino-4-allylamino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine 
 

 

 

115 

2-Amino-6-methylamino-4-

propylamino-5-

nitrosopyrimidine 

 

 

 

    116 

2-Amino-4-butylmino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine  

 

 

117 

 

2-Amino-6-methylamino-4-

pentylamino-5-nitrosopyrimidine 
 

 

 

 118 
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2-Amino-4-hexylmino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine 
 

 

 

 119 

2-Amino-4-cyclohexylamino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine 

 

 

120 

2-Amino-4-dimethylamino-6-

methylamino-5-

nitrosopyrimidine 
 

 

 

121 

2-Amino-6-methylamino-4-

dipropylamino-5-

nitrosopyrimidine 

 

 

 

 122 

2-Amino-6-methylamino-4-

piprazino-5-nitrosopyrimidine 

 

 

 

123 
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2-Chloro-N-(4-isopropoxy-6-

(methylamino)-5-

nitrosopyrimidin-2-yl)acetamide 

 

 

 

124 

2-(Benzothiazol-2-ylthio)-N-(4-

isopropoxy-6-(methylamino)-5-

nitrosopyrimidine-2-yl) 
 

 

 

 125 

 

2-(Butylideneamino)-6-

isopropoxy-4-methylamino-5-

nitrosopyrimidine 

 
 

 

 

 126 

 

 

 

 

 

  



 
 Results and Discussion                                    النتائج والمناقشة: الفصل الثالث

  
 

 

109 
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