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 المشتقة من تحضيـر  بعض المركبات الحلقية غير المتجانسة

 تولويـن سلفونانليـد -لباراا
 

 **ميساء خير الدين شاكر آل ملا خضير *            محمد احمد عبد الرزاق العراقي
 

 2102، حزيران ،27استلام البحث 

 2102، كانون الاول، 4قبول النشر 

 

 :ةـــالخلاص
تولوين -′4-برومو اسيتيل(-α)4- هو جديدة ضير مركبات حلقية غير متجانسةلتح المركب الوسطي إن

هاينزبرك امينو اسيتوفينون بطريقة -هذا المركب من سلفنة مجموعة الامينو للبارا رحض   (2).  سلفونانليد

 ،(1) نانليدتولوين سلفو-′4-اسيتيل-4 بوجود البريدين لتكوين المركب تولوين كلوريد السلفونيل-البارا لتعماباس

. (2)ومن ثم تمت عملية برومة هذا المركب للحصول على المركب  ،في هذا البحث أوليةمادة  عملالذي است

 في تحضير مركبات حلقية غير متجانسة خماسية وسباعية الحلقة مثل أوليةمادة  هصفوالمركب ب هذا عملاست

 - 3,1مركبات  ،(8a,b)بات الثايويوريا مرك ، (7-5)ثايازول 3,1-مشتقاتو ((3,4اوكسازول 3,1-مشتقات

 .من خلال تفاعلها مع العديد من الكواشف  (11a-d)الثلاثي آزيبين  5,2,1-مركباتو  (9a-f)ثايون-2-ثايازولين

الفيزياوية وأطياف الأشعة تحت الحمراء والأشعة فوق  قائطرال عمالشخصت المركبات المحضرة باست   

 البنفسجية.

 

 تولويـن سلفونانليـد -لباراا ية :الكلمات المفتاح

 

 

                                            المقدمة
يز امركبات عضوية تتمتعد السلفونانليدات    

-SO2NH-)باحتوائها على مجموعة السلفوناميدو 

 تقع ضمن صنف مركبات السلفوناميد فإنها لذلكو (

اسع السلفوناميدات بشكل و عملتستا       [1]. 

مضادات للبكتريا بنوعيها كرام الموجبة بوصفها 

 وكرام السالبة
 
في مجالات طبية  عملتستاكما .[2]

لعلاج و ،[3] خافضة للسكر عمالهاستاعدة مثل 

معقم و ،[5]السل لعلاج و ،[4] التهاب المفاصل

. غير إن [6] من الروائح والجراثيم ومطهر

رط السلفوناميدات لها تأثيرات جانبية مثل ف

 الكلية فيوتأثيرات ، الغثيان، واليرقان، والحساسية

. لذلك بدأ العمل على تحضير مشتقات جديدة [7]

مختلفة حلقية غير متجانسة وذلك بإدخال مجاميع 

على هذه المركبات لغرض تقليل التأثيرات الجانبية 

لما لهذه  تطبيقات هذه المركبات وتوسيع مدى لها 

متجانسة من تطبيقات المجاميع الحلقية غير  ال

واسعة ودور أساسي في مجال الأدوية وتطورها 

التي  . فقد أدخلت مجموعة الثايازولفي المعالجة

عملت بوصفها مضادات بكتيرية وفطرية وضد ستا

، ولمعالجة الحساسية والالتهابات [8]السرطان 

ويعد مركب السلفاثايازول من  وارتفاع ضغط الدم.

العديد من في علاج  عملاستإذ ، ابرز هذه المركبات

مركبات الاوكسازول  عملتستا. كما [9] الأمراض

 والسل [10] مضادات للسرطانبوصفها بايولوجياً 

ومضادات بكتيرية وفايروسية ومسكنات  [11]

وباسطة للعضلات  ولعلاج الالتهابات [12]للآلام 

وعلى اختلاف  . أما مركبات الثايويوريا[13]

ضد  عملفهي تست ،عدةالات عمفلها است معوضاتها

ومسكنات  ،والميكروبات ،والبكتريا ،الفطريات

،كما الخبيثة ملنمو الأوراومضادات  ،للآلام

عملت ستاعملت لحماية النباتات في الزراعة، إذ ستا

 .[14-16]والأعشاب الضارة مبيدات للحشرات 

وتعد مركبات الازيبين ذات أهمية  كبيرة  

الجهاز العصبي وخصوصاً  في تأثيرها في 

عقاقير لمعالجة الكآبة ومسكنات  المركزي بوصفها

عملت في معالجة بعض أمراض الجهاز ستاكما 

العصبي مثل مرض النسيان )الزهايمر( ومرض 

باركنسون وفي معالجة السرطان ومضادات 

 عمالهاستافضلا عن ، [18,17] للبكتريا والفطريات

مضادات للفايروسات ومبيدات  بوصفها

 .[19]راتللحش

 

 المواد وطرائق العمل                                                                            
ة من شرك ةعملالمست المواد الكيمياويةجُهزت       

قيست درجات  . والأسواق المحليةو الدريج فلوكا 

غير  )وهيالمركبات المحضرة  انصهار 

 Electrothermal جهاز عمالباست (مصححة

9300 (U.K.) Melting Apparatus . إما

  فهي:القياسات الطيفية  في ةعملالمستالأجهزة 

 :FT.IR تحت الحمراء  الأشعة. مطياف 1

العراق ،جامعة الموصل ،كلية العلوم ،قسم الكيمياء * 

جامعة الموصل، العراققسم الكيمياء، كلية التربية للبنات،  ** 
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Tensor Co. Bruker, 2003, Fourier-

Transform Infrared (FT-IR) spectro- 

photometer. 

 :UV. مطياف الأشعة فوق البنفسجية 2

Shimadzu, UV-160, UV-visible 

Recording Spectrophotomete    

  

تولوين –'4–اسيتيل –4. تحضير 1

 Acetyl-4′-toluene-4  [20]سلفونانليد

sulfonanilide                       :(1) 

امينواسيتوفينون  -4مول( من  0.02يذاب )        

مل( من البريدين الجاف، ثم يضاف مع  6في )

تولوين  - 4من مول(  0.027يد )التحريك والتبر

 كلوريد السلفونيل بشكل دفعات صغيرة ومتعاقبة،

ساعات( عند درجة  3يحرك المزيج لمدة ) ثم

حرارة المختبر. يرسب الناتج بإضافة الثلج 

المجروش ثم يفصل الراسب المتكون بالترشيح، 

  من  يغسل بالماء عدة مرات، يجفف وتعاد بلورته

( من 97% غم، 5.6على )للحصول  الإيثانول 

  بلورات بيضاء مصفرة درجة  انصهارها

(203-205ºC) (درجة الانصهار المنشورة (ºC 

203–205 ).[21] 

تولوين  –4′–برومواسيتيل( –α) –4. تحضير 2

سلفونانليد
 

[22] :(2) 

4-(α-Bromoacetyl)-4′-toluene 

sulfonanilide: 

يضاف ببطء مع التحريك والتبريد محلول     

من مل(  10)مول( من البروم في  0.0088)

 0.0088)  (1)  الكلوروفورم إلى محلول المركب

بعد إكمال ومل( من الكلوروفورم  15)مول( في 

ثم ، ساعات( 4) الإضافة يستمر التحريك لمدة 

يبخر المذيب للحصول على مادة صلبة، تغسل 

المادة الناتجة بمحلول مشبع من بيكاربونات 

بالماء، تجفف وتعاد بلورتها من الصوديوم ثم 

(  من  75غم، % 2.4الإيثانول للحصول على )

 .(ºC 179-178)مادة بيضاء درجة انصهارها 

  اوكسازول  –3,1–. تحضير معوضات 3

 : (5) [22]ثايازول –3,1و(3,4)

Substituted -1,3-oxazole and 1,3- 

thiazole: 

 مول( من المركب  0.003يذاب )     

مل( من الميثانول، ثم يضاف  10خين في )بالتس(2)

مول( من أحد مركبات اليوريا،  0.005إليه )

 24) الثايويوريا، يصعد المزيج لمدة  الاسيتاميد أو

 ويعامل مع ساعة(، يركز المحلول إلى النصف

محلول بيكاربونات الصوديوم والثلج لترسيب 

الناتج، يفصل الراسب المتكون بالترشيح ويغسل 

 لماء ثم يجفف وتعاد بلورته من الإيثانول.جيدا با

 (.1الخواص الفيزياوية موضحة في الجدول )

تولوين –N– [4– (′4. تحضير 4

ثايازوليل[ حامض –2– سلفوناميدوفنيل(

(6) الثنائي ثايوكارباميك
  
[23]: 

N-[4-(4′-toluenesulfonamidophenyl)-2-

thiazolyl]dithiocarbamic  acid: 
طء مع التحريك والتبريد عند درجة يضاف بب       

الصفر المئوي محلول ثنائي كبريتيد الكاربون 

مل( من رباعي 10) مول( في  0.01)

 المركب روفيوران الجاف إلى مزيج مبرد منهيد

مول(  0.01مول( وثلاثي أثيل أمين ) 0.01) (5)

مل( من رباعي هيدروفيوران الجاف خلال 10في )

لمدة ساعة ونصف عند دقائق(، يحرك المزيج  10)

عد المزيج لمدة نصف درجة حرارة المختبر ثم يص  

المذيب ثم  منالأكبر جزء ال، يبخر أخرى ساعة

يضاف إلى المتبقي مزيج الثلج المجروش والماء 

الراسب بالترشيح ويغسل  ليترسب الناتج، يفصل

  الإيثانول من  بلورته  وتعاد  يجفف   ثم  بالماء،

( من مادة بلون 42% م،غ2.25)على  للحصول

 .(ºC 219-218)اصفر فاتح درجة انصهارها 

تولوين –4′)  –4–ايزوثايوسيانيتو–2. تحضير 5

(7): [24] سلفوناميدوفنيل( ثايازول
 

 

2-Isothiocyanito-4-(4′-toluene 

sulfonamidophenyl)thiazole: 

 (6)مول( من المركب  0.003يحرك مزيج من ) 

يدروفيوران الجاف رباعي ه من مل( 10في )

 15) مول( من ثلاثي أثيل أمين لمدة 0.003و)

دقيقة( ثم يضاف إليه وبسرعة محلول كلوريد 

مول( من  0.003) الحديديك المائي المحضر من

مل( من الماء، يستمر  5كلوريد الحديديك في )

التحريك لمدة ساعة واحدة ثم يركز المحلول 

لترسيب  ويضاف إليه الثلج المجروش مع التحريك

الناتج، يفصل الراسب المتكون بالترشيح، يغسل 

بالماء، يجفف وتعاد بلورته من الإيثانول للحصول 

( من مادة صلبة بنية اللون درجة 69، %0.8على )

 .(ºC 154-152)انصهارها 

–N′– [4– (′4–بنزيل –Nفنيل و–N. تحضير6

– تولوين سلفوناميدو فنيل( ثايازوليل[

 :((8a,b  [25]ثايويوريا –2

N-Phenyl and N-Benzyl-N′-[4– (4′–

toluene sulfonamido-phenyl)-2 

thiazolyl] thiourea:  

بالتسخين  (7)مول( من المركب  0.0013يذاب )

مل( من الإيثانول المطلق ثم يضاف ببطء  10في )

 مول( من محلول أحد الأمينين 0.0013إلى )

الإيثانول مل( من  5في ) )الأنيلين أو البنزيل أمين(

ساعة(، يرشح  24عد المزيج لمدة )المطلق، يص  

المزيج ترشيحا ساخنا يركز الراشح إلى النصف 

ويضاف إليه مجروش الثلج لترسيب الناتج، يفصل 

الراسب المتكون بالترشيح، يغسل بالماء ويجفف ثم 



  2013( 3)10مجلد                            مجلة بغداد للعلوم      
 

525 

الخواص الفيزياوية عاد بلورته من الإيثانول/ماء. ت

 (.1موضحة في الجدول )

–"4) –'4–] 4–اريييييل –3حضييييير مركبييييات . ت7

 – 3,1 –توليييييوين سيييييلفوناميدوفنيل([

[26]ثايون–2 –ثايازولين
 

9a-f)): 

3-Aryl-4-[4'-(4"-toluene sulfonamide 

Phenyl)]-1,3-Thiazoline-2-thione 

compounds  

 يحضر ملح الثنائي ثايوكارباميت أولاً كما يأتي:

نااد درجااة يضاااف باابطء مااع التحريااك والتبريااد ع    

مل( من ثناائي كبريتياد الكااربون  5الصفر المئوي )

مول( مان أحاد الأميناات  0.02إلى مزيج مبرد من )

مل( من ثلاثي أثيل أماين، بعاد انتهااء  5الأولية مع )

الإضافة يستمر التحريك لمدة ساعتين يلاحا  تكاون 

راسب اصفر هو ملح الثنائي ثايوكارباميات، يفصال 

 يغسل بالايثر الجاف ويساتعملشيح وهذا الملح بالتر

دون تنقيااااة. يضاااااف مااااع التحريااااك ماااان مباشاااارة 

محلاول ملاح  إلى  (2)مول( من المركب  0.0014)

مول( فاي  0.0014المحضر ) الثنائي ثايوكارباميت

 24ماال(. يسااتمر التحريااك لماادة ) 6الاساايتونتريل )

مل( مان حاامض الكبريتياك  0.2) ساعة( ثم يضاف

المازيج ويساتمر التحرياك  المركز قطرة فقطارة إلاى

، يسااكب الماازيج علااى الماااء دقيقااة( 15بعاادها لماادة )

تم معالجتهاااا باااالايثر تاااتكاااون ماااادة علكياااة  نلاحااا 

 للحصااول علااى مااادة صاالبة (60ºC-40) البترولااي

الخاااواص  .الميثاااانول ،تجفاااف وتعااااد بلورتهاااا مااان

 (.1الفيزياوية موضحة في الجدول رقم )

 –β– (4–و أوكسييي– βثنيييائي ] –N,Nتحضيييير . 8

تولييوين سييلفوناميدو( فنيل(أثيييل[ أنيلييين –′4)

 :) (10a-d [27]معوض

N,N-di[β-oxo-β-(4-(4′-toluene 

sulfonamido)phenyl)ethyl] aniline: 

ماول( مان  0.0055عد مع التحريك مازيج مان )يص  

ماال( ماان الإيثااانول،  30) فااي(2) محلااول المركااب 

مااااااان كاربوناااااااات الصاااااااوديوم،  ماااااااول( 0.06و)

مااول( ماان إحاادى الأمينااات الأروماتيااة  0.0027و)

لمازيج فاي المااء سااعات(، يساكب ا 3لمادة ) الأولية

لخليااك افيااه، يحمااض بحااامض  حيااث يكااون ذائبااا 

ك لاااى أن يصااابح المااازيج متعاااادلاً عناااد ذالثلجاااي إلااا

يترسااب الناااتج، يفصاال الراسااب بالترشاايح ويغساال 

بالمااااااء جياااااداً، يجفاااااف ثااااام تعااااااد بلورتاااااه مااااان 

الخاااواص الفيزياوياااة موضاااحة فاااي . الإيثانول/مااااء

 (.1الجدول رقم )

 [28] الثلاثييي آزيبييين -5,2,1 . تحضييير مركبييات9

11a-d))          :   1,2,5-Triazepine 

compounds:          ( ياذاب بالتساخين محلاول

ي فاا)  (10a-d تمااول( ماان أحااد المركبااا 0.005

مان  مال(  (0.5  المطلق ماع من الإيثانول مل( 15)

 0.005)  لخليااك الثلجااي ثاام يضاااف إليااهاحااامض 

ا  من الهيدرازين مول( لمادة   عد المازيجالماائي، يص 

ساعة(، يرشح المازيج وهاو سااخن ثام يضااف  48)

فصاال إلااى الراشااح ثلااج مجااروش لترساايب الناااتج، ي

بالماء، يجفف وتعاد   الراسب بالترشيح ويغسل جيداً 

الخااواص الفيزياوياااة  بلورتااه ماان الإيثااانول / ماااء.

 (.1موضحة في الجدول رقم )
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 (11-1 (يوضح بعض الخواص الفيزياوية للمركبات (: 1جدول )

Yield % m.p. ºC Colour R
1

 
Compd. 

No. 

97 203 – 205 yellowish white -- (1) 

75 178-179 white -- (2) 

80 145-147 faint orange NH2 (3) 

81 154-156 brown CH3 (4) 

85 205-207 yellowish white NH2 (5) 

43 218-219 Faint Yallow -- (6) 

69 152-154 brown -- (7) 

48 124-126 brown Ph (8a) 

51 102-104 redish brown CH2 Ph (8b) 

59 191-193 faint yellow Ph (9a) 

55 92-94 faint yellow o-tolyl (9b) 

45 103-105 faint yellow m-bromophenyl (9c) 

61 97-99 deep green p-anisyl (9d) 

57 143-145 deep yellow benzyl (9e) 

85 158-160 faint brown (6) (9f) 

36 109-111 deep yellow phenyl (10a) 

41 158-159 yellow o-tolyl (10b) 

39 111-112 deep yellow p-tolyl (10c) 

32 90 (d) brown p-anisyl (10d) 

58 142-144 Faint yellow phenyl (11a) 

45 156-158 Faint brown o-tolyl (11b) 

80 133-135 Faint yellow p-tolyl (11c) 

43 123-125 Faint brown p-anisyl (11d) 

 

 : النتائج والمناقشة
تم في هذا البحث إتباع المسارات المبينة في     

 (11-1).كبات لتحضير المر (1)المخطط رقم 

ة في هذا عملالمست (1) حضرت المادة الأولية

طريقة هاينزبرك أساساً من  على عتمادلإالبحث با

أمينو اسيتوفينون مع  –بارا المركب خلال تفاعل 

تولوين كلوريد السلفونيل وبوجود -المركب بارا

المركب من خلال بعض تشخيص هذا البريدين. تم 

ظهر أ فقد ،الطيفيةالخواص الفيزياوية والنتائج 

للمركب حزمتي  [29] طيف الأشعة تحت الحمراء

cm 1159)امتصاص عند الترددين 
-1

 1339)و (

cm
-1

تعودان إلى المط المتناظر وغير المتناظر  (

 وحزمةSO2 على التوالي لأواصر المجموعة 

3219cm)امتصاص عند التردد 
-1

تعود إلى مط  (

تصاص السلفوناميدية، وحزمة ام N–H الآصرة

cm 1670)عند التردد 
-1

تعود إلى مط مجموعة  (

، ويلاح  ظهور حزمة مجموعة C═Oالكاربونيل 

الكاربونيل في موقع أوطأ من المتوقع وذلك لوجود 

مجموعة الأمينو في موقع البارا التي تعمل على 

دفع الكثافة الالكترونية نحو الحلقة الأروماتية ومن 

طيف الأشعة فوق  أما. ثم إلى مجموعة الكاربونيل

البنفسجية فقد أعطى حزمة لأعلى امتصاص 

(λmax)  لموجي اعند الطول(295nm).  
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 ((2 لتحضير المركب ((1المركب  عملاست

بمفاعلته مع محلول البروم في الكلوروفورم 

بالاستفادة من خاصية ميل الكيتون لتكوين شكل 

الاينول ومن حامضية الهيدروجين ألفا لمجموعة 

الاسيتيل وسهولة استبدالها بالهالوجين. إذ يحدث 

الاستبدال من خلال ميكانيكية تكوين الاينول أو 

هذا  تشخيصتم  .[30] أيون الاينوليت الأكثر فعالية

لمجموعة [31]  المركب من خلال الكشف النظامي

راسب ابيض مباشرة عند  يتكونإذ  بروميد الالكيل،

دلالة على حصول  معاملته بنترات الفضة الكحولية

التعويض على مجموعة الاسيتيل وليس على 

الخواص الفيزياوية  عمالالحلقة. فضلاً عن است

ظهر طيف الأشعة تحت أوالنتائج الطيفية، فقد 

cm 1435) التردد  عند الحمراء حزمة امتصاص
-

1
في  CH2–مجموعة  انحناءتعود إلى تشوه  (

 الكيتونات المعوضة بموقع ألفا فضلاً عن حزمة

1684cm)امتصاص عند التردد 
-1

تعود إلى مط  (

حزمتين عند  ظهرأمجموعة الكاربونيل، كما 

1153cm)  الترددين
-1

1335cm)و(
-1

لترددات  (

المط المتناظر وغير المتناظر لأواصر مجموعة 

SO2 حزمة امتصاص كذلك أظهر  التوالي، على

cm 3220)عند التردد 
-1

تعود إلى مط  (

فوق  لأشعةا السلفوناميدية. أما طيف  N-Hالآصرة

فقد أعطى حزمة لأعلى امتصاص ة البنفسجي

(λmax) عند الطول الموجي (301 nm) . 

مااااادة أوليااااة بوصاااافه  ((2المركااااب  عملاساااات      

انساااة مختلفاااة لتحضاااير مركباااات حلقياااة غيااار متج

. فقااااد ةماااان خاااالال التفاعاااال مااااع كواشااااف مختلفاااا

-3)حضااارت المركباااات الحلقياااة غيااار المتجانساااة 

 أو  ماااااع اليورياااااا ((2 المركاااااب مفاعلاااااةمااااان (5

الاوكساااااااازول  مشاااااااتقات الاسااااااايتاميد لتحضاااااااير

 مشاااااااتق وماااااااع الثايويورياااااااا لتحضاااااااير (4&3)

يماااار التفاعااااال عباااار الميكانيكياااااة (. (5الثايااااازول 

يوكليااااااوفيلي نالهجااااااوم الي هااااااوالأكثاااااار احتمااااااالا 

SN2  علاااااى ذرة الاوكساااااجين أو الكبريااااات لاااااذرة

الحالاااااة  الكااااااربون الحاملاااااة للهاااااالوجين لتكاااااوين

عملياااة غلاااق بمهاجماااة مااان الوساااطية التاااي تعااااني 

ذرة  الاااااااازوج الالكترونااااااااي لااااااااذرة النتااااااااروجين

ميكانيكياااااة  عبااااار الكاربونيااااال مجموعاااااة كااااااربون

خيااارا الإضاااافة النيوكليوفيلياااة رباعياااة الساااطو  وأ

فقاااااادان جزيئااااااة ماااااااء ماااااان المركااااااب الوسااااااطي 

تشااخيص وقااد تاام  .المتكااون للحصااول علااى الناااتج

ماااااان خاااااالال قيااااااا  بعااااااض  (5-3)المركبااااااات 

والنتاااااائج الطيفياااااة وكاااااذلك  الخاااااواص الفيزياوياااااة

 إذالكشااااااف ألمختبااااااري لمجموعااااااة الكاربونياااااال 

ثناااائي نيتااارو فنيااال -4,2 ماااع أعطاااى نتيجاااة ساااالبة

فقااد  ت الحمااراءطيااف الأشااعة تحااأمااا هياادرازين. 

   التااااارددات مااااادى حااااازم امتصااااااص عناااااد أظهااااار

(1155-1162cm
-1

)،  (1329-1336cm
-

1
 تعااود إلااى المااط المتناااظر وغياار المتناااظر علااى(

وحزماااااً عنااااد  SO2 مجموعااااة التااااوالي لأواصاااار

1655cm-1640)  مااااااادى التاااااااارددات
-1

)، 

(1595-1598cm
-1

 أواصااااار إلاااااى ماااااط تعاااااود (

 ،علاااااى التاااااوالي C═Nو  C═Cالمجماااااوعتين

عريضااااة عنااااد ماااادى  حاااازم فضاااالاً عاااان ظهااااور

3394cm-3128) التاااااااارددات
-1

لمااااااااط تعااااااااود  (

، الامينياااااااااة السااااااااالفوناميدية و  N–Hالآصااااااااارة 

امتصاااااص عنااااد ماااادى التاااارددات  موظهااااور حااااز

(1119-1122cm
-1

)، (1239-1247cm
-1

) 

–C  المتناااااظر للآصاااارة وغياااار للمااااط المتناااااظر

O–C وحزمااة  علااى التااوالي  (4&3) للمااركبين

cm 675)عنااد التااردد متمياازة 
-1

تعااود إلااى مااط  (

أماااا طياااف  .((5فاااي المركاااب  C–S–Cالآصااارة 

لأعلاااى  الأشااعة فااوق البنفسااجية فقاااد أعطااى حزماااً 

 الموجياااةعناااد مااادى الأطاااوال  (λmax)امتصااااص 

(292-306 nm). ( يوضااااح 2) رقاااام والجاااادول

.      (5-3) بعااااااض الخااااااواص الطيفيااااااة للمركبااااااات

 
 .     (5-3) للمركبات  (IR & UV) طيفيةيوضح بعض الخواص ال :(2) جدول 

UV/MeOH 

λmax (nm) 

IR, KBr disk, υ Cm
-1 

X , Y Compd. No. 
C–S–C C–O–C N–H C═N C═C SO2 (asy , sym) 

292 ---- 1247 

1119 
3340 

3134 1597 1655 1336   1155 O,NH2 (3) 

306 ---- 1239 

1122 3240 1598 1653 1331   1161 O,CH3 (4) 

303 675 ---- 3394 

3128 1595 1640 1329   1162 S,NH2 (5) 

    

 مادة أولية لتحضير ( بوصفه(5 المركب عملاست

 بمفاعلته مع ((6 حامض الثنائي ثايوكارباميك

في رباعي  محلول ثنائي كبريتيد الكاربون

أثيل أمين  ثلاثيبوجود هيدروفيوران الجاف 

من  ((6كب المر تشخيصتم ا قاعدة. وقد بوصفه

خلال قيا  بعض الخواص الفيزياوية والنتائج 

الحمراء  الطيفية، فقد أعطى طيف الأشعة تحت

cm 1195) حزمة امتصاص عند التردد
-1

تعود   (

 2560)وحزمة عند التردد  ،C═Sلمط الآصرة 

cm
-1

وحزمة ، S–Hتعود إلى مط الآصرة  (
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 3394-3133)امتصاص عريضة عند مدى التردد 

cm
-1

 الأمينية و  N–Hالآصرة مط د إلى تعو (

فضلاً عن إعطائه حزمتي   السلفوناميدية،

cm 1161)امتصاص عند الترددين 
-1

) 

1329cm)و
-1

للمط المتناظر وغير المتناظر   (

أما طيف  .SO2على التوالي لأواصر المجموعة 

البنفسجية فقد أعطى حزمة عند الطول  الأشعة فوق

م امتصاص وحزمة لأعظ (nm 255)  لموجيا

(λmax)  لموجي اعند الطول(300 nm). 

فقد حضر من معاملة  ((7أما المركب         

مع محلول  ((6حامض الثنائي ثايوكارباميك 

بوجود  (FeCl3.6H2O)كلوريد الحديديك المائي 

العملية  تتضمنإذ قاعدة  ابوصفهثلاثي أثيل أمين 

هذا تشخيص وتم . H2S [24]حذف جزيئة 

المركب من خلال قيا  بعض الخواص الفيزياوية 

ظهر طيف الأشعة تحت أوالنتائج الطيفية، فقد 

امتصاص عند الترددين  الحمراء حزمتي

(2225cm
-1

)، (1099cm
-1

تعودان إلى المط  (

  N═C═Sللأواصر غير المتناظر والمتناظر

وهاتان الحزمتان تؤكدان تكون مركب 

ص مط الآصرة الايزوثايوسيانات، وحزمة امتصا

N–H  3200)السلفوناميدية عند التردد cm
-1

) 

الأمينية،   N–Hكذلك يلاح  اختفاء حزمة الآصرة

امتصاص عند الترددين  فضلاً عن إعطائه حزمتي

(1157cm
-1

) (1337 cm
-1

للمط المتناظر وغير  (

على التوالي. أما  SO2المتناظر لأواصر المجموعة 

أعطى حزمتين طيف الأشعة فوق البنفسجية فقد 

 302 ,264)لأعلى امتصاص عند الطول الموجي 

nm). 

من المعلوم أن الأمونيا والأمينات الأولية أو       

الثانوية يمكن أن تضاف إلى الايزوسيانات أو 

الايزوثايوسيانات لتعطي مركبات اليوريا أو 

قد أعطى ف الثايويوريا المعوضة على التوالي.

يلين والبنزيل امين مع الان ((7تسخين المركب 

المركبين  تشخيصتم   (.(8a-b مركبات الثايويوريا

8a-b))  من خلال بعض الخواص الفيزياوية

 (.3) رقم والنتائج الطيفية الموضحة في الجدول

 

 .((8a-bللمركبين   (IR & UV) (: يوضح بعض الخواص الطيفية3) جدول

UV/MeOH 

λmax (nm) 

IR, KBr disk, υ Cm
-1 

Compd. No. 
N–H C═S SO2 (asy.   sym.) R

1 

290 3124-3389 1224 1331  ,  1160 Ph (8a) 

241 3127-3394 1226 1331 ,  1160 PhCH2 (8b) 

 
فقد أعطى طيف الأشعة تحت الحمراء           

حزم امتصاص عريضة عند  ((8a-bللمركبين 

cm 3394-3124)         مدى الترددات
-1

تعزى  (

الأمينية والسلفوناميدية  N–Hواصر إلى مط الأ

 1160)الترددات  وحزمتي امتصاص عند مدى

cm
-1

)، (1331 cm
-1

تعود للمط المتناظر وغير  (

 ،SO2المتناظر على التوالي لأواصر المجموعة 

كما أعطى الطيف حزمة امتصاص عند مدى 

cm 1226-1224)التردد 
-1

تعود إلى مط  (

البنفسجية  قأما طيف الأشعة فو. C═Sالآصرة 

 (λmax)للمركبين فقد أعطى حزما لأعلى امتصاص 

 .(nm 290 – 241)عند مدى الأطوال الموجية 

أريل حامض ثنائي  N–أملا   حضرت     

من تفاعل الأمين الأولي مع ثنائي  ثايوكارباميك

 بوصفهاكبريتيد الكاربون بوجود ثلاثي أثيل امين 

 ،يوكليوفيليةقاعدة من خلال ميكانيكية الإضافة الن

-9a)   هذا الملح في تحضير المركبات عملوقد است

f) الحاوي على مجموعة   ((2 بتفاعله مع المركب

يمر التفاعل عبر مرحلتين الأولى  إذبروميد الالكيل 

هجوم الشحنة السالبة لذرة الكبريت لملح الثنائي 

كارباميت على ذرة الكاربون الحاملة للبروم عبر 

. أما المرحلة SN2ويض النيوكليوفيلي ميكانيكية التع

هجوماً ضمنياً للزوج الالكتروني  تتضمنف الثانية

لذرة النتروجين للمركب الوسطي الناتج  على 

مجموعة الكاربونيل عبر ميكانيكية الإضافة 

عملية  ومن ثم تتمالنيوكليوفيلية رباعية السطو  

حامض  بوجود [32] التحولق مع فقدان جزيئة ماء

 ثايون–2–ثايازولين– 3,1 يتيك لتكون حلقةالكبر

-9a)المركبات تشخيص تم  .(9a-f)أي المركبات 

f)  المحضرة من خلال قيا  بعض الخواص

( 4)رقم  والجدول  الفيزياوية والنتائج الطيفية. 

 .(9a-f) يوضح بعض الخواص الطيفية للمركبات
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 .(9a-f) للمركبات  (IR & UV) (: يوضح بعض الخواص الطيفية4) جدول 

UV/MeOH 

λmax (nm) 

IR, KBr disk, υ Cm
-1

 Compd. 

No. N–H C═C C═S SO2 (asy., sym.) Ar 

306 3250 1664 1227 1340    1158 phenyl (9a) 

304 3253 1664 1220 1339   1158 o-tolyl (9b) 

298 3223 1671 1225 1337    1159 m-bromo phenyl (9c) 

301 3234 1669 1200 1342    1157 p-anisyl (9d) 

301 3282 1668 1226 1330    1163 benzyl (9e) 

275 3246 1650 1237 1338    1160 (6) (9f) 
 

  

ومن دراسة طيف الأشعة تحت الحمراء تكون 

 –2–ثايازولين3,1–احتمالا هي الأكثرالمركبات 

الأشعة تحت الحمراء حزم طيف  أعطى إذثايون 

cm 1237-1200) صاص عند مدى التردداتامت
-

1
) ،(1650-1671 cm

-1
التي تعود إلى مط  (

على التوالي، فضلاً عن  C═CوC═S  الأواصر

 ) حزم امتصاص عند مدى الترددات ظهور

(3223-3282cm
-1

 (1157-1163 cm
-1

)، 

(1330-1342 cm
-1

 الآصرةتعود لمط  والتي (

N–H السلفوناميدية والمط المتناظر وغير 

  على التوالي. SO2المتناظر لأواصر المجموعة 

أما أطياف الأشعة فوق البنفسجية فقد أعطت حزماً 

 لأعظم امتصاص عند مدى الأطوال الموجية

(275-306 nm). 

فقااااد حضاااارت ماااان   (10a-d)المركبااااات أمااااا           

ماان  واحااد مااع مااول (2)تفاعاال مااولين ماان المركااب 

دافعااااااة  يعبمجااااااام مينااااااات الأوليااااااة المعوضااااااةالأ

للالكتروناااات بوجاااود كاربوناااات الصاااوديوم. يمااار 

 SN2التفاعل عبر ميكانيكية التعويض النيوكليوفيلي 

 10a-d) ) المركبااتتشاخيص تام . مارحلتين وعلى

الخاااواص الفيزياوياااة والنتاااائج الطيفياااة  خااالال مااان

 (.5) رقم الموضحة في الجدول
 

  .    10a-d) ) للمركبات  (IR & UV)(: يوضح بعض الخواص الطيفية5) جدول 

UV/MeOH 

λmax (nm) 

IR, KBr disk, υ Cm
-1

 
Compd. No. 

N–H C═O SO2 (asy.    sym.) Ar 

292 3240 1672 1350  ,   1159 phenyl (10a) 

295 3246 1670 1339  ,   1159 o-tolyl (10b) 

290 3243 1671    1349   ,  1159 p-tolyl (10c) 

305 3244 1672 1338   ,  1159 p-anisyl (10d) 

 

فقد أبدى طيف الأشعة تحت الحمراء       

 مدى حزم امتصاص عند  (10a-d)للمركبات

1672cm-1670)الترددات 
-1

) (3240-3246 

cm
-1

 على التوالي، N–Hو  C═Oلمط الأواصر (

 الترددات مدى حزمتي امتصاص عندكما أظهر 

(1159cm
-1

) ،(1338-1350 cm
-1

للمط  (

المتناظر وغير المتناظر على التوالي لأواصر 

 . أما طيف الأشعة فوق البنفسجيةSO2المجموعة 

حزماً لأعظم امتصاص  ىللمركبات فقد أعط

(λmax)  305-290)عند مدى الأطوال الموجية 

nm) 

ثلاثي  –  5,2,1أمكن تحضير مركبات كذلك       

بالاستفادة من قدرة مركبات  (11a-d)آزيبين 

بونيل على التفاعل مع الهيدرازين ومشتقاته الكار

عاملا مساعدا لحدوث  إذ يعد لحامضياالوسط  في

الحصول على في هذا التفاعل يحتمل و .التفاعل

أكثر من ناتج واحد نظراً لوجود مراكز عدة يمكن 

ومن المركبات  .أن يحدث من خلالها التفاعل

. أما الناتجة المحتملة هو الثنائي هيدرازون

نيوكليوفيلية  ةإضاففتتضمن  التفاعل انيكيةميك

  .رباعية السطو  محفزة بالحامض

من فقد تم  (11a-d)المركبات  تشخيص أما     

خلال القياسات الفيزياوية والنتائج الطيفية وكذلك 

الكشف النظامي لمجموعة  إجراء من خلال

-4,2كاشف  مع الكاربونيل إذ أعطى نتيجة سالبة

وتعد المركبات الحلقية  .هيدرازين ثنائي نيترو فنيل

 ،كثر احتمالاً طبقا لأطياف الأشعة تحت الحمراءالأ

التي  N–H الآصرةلم تبد الأطياف حزماً لمط  إذ

cm 3350-3450)تظهر عند مدى الترددات 
-1

) 

حزم مط مجموعة الكاربونيل عند مدى  مع اختفاء

cm 1672-1670)الترددات 
-1

 رقموالجدول . (

 عض الخواص الطيفية للمركبات( يوضح ب6)

(11a-d)    .  
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  .   (11a-d) للمركبات  (IR & UV) (: يوضح بعض الخواص الطيفية6) جدول 

UV/MeOH 

λmax (nm) 

IR, KBr disk, υ Cm
-1 

Compd. No. 
N–H C═N SO2 (asy. ,    sym.) Ar 

295 3242 1609 1332   ,    1159 phenyl (11a) 

270 3249 1608 1332   ,     1159 o-tolyl (11b) 

305 3244 1609 1332   ,     1159 p-tolyl (11c) 

224 3243 1609 1333   ,     1159 p-anisyl (11d) 
 

 

أبدت أطياف الأشعة تحت الحمراء للمركبات       

((11a-d  1608)حزم امتصاص عند مدى التردد-

1609 cm
-1

 ،C═N مط الآصرة تعود إلى (

1159cm) الترددات مدى امتصاص عندوحزم 
-

1
)، (1332-1333 cm

-1
تعود لمط أواصر  (

 وكذلك، المتناظر وغير المتناظر SO2المجموعة 

cm 3249-3242)حزم امتصاص عند الترددات 
-

1
 منالسلفوناميدية. و  N– Hالآصرة    مط ل (

يلاح  اختفاء  السابقةإمعان النظر في الأطياف 

نيل عند مدى الترددات حزم مط مجموعة الكاربو

(1670-1672 cm
-1

. أما أطياف الأشعة فوق (

فقد أعطت حزماً  11a-d))البنفسجية للمركبات 

عند مدى الأطوال  (λmax)امتصاص م لأعظ

  .(nm 305-224)الموجية 
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Abstract: 

      The 4-(α-bromo acetyl)-4′-toluene sulfonanilide (2) was used as key intermediate 

to synthesize new heterocyclic compounds. This bromo compound was synthesized 

via sulfonation of amino group of p-amino acetophenone using Hinsburg method with 

4-toluene sulfonyl chloride to form 4-acetyl-4′-toluene sulfonanilide (1) which is used 

as a starting material in this work. This compound was brominated to yield compound 

(2) which is used as a precursor to synthesize new five and seven membered 

heterocyclic compounds such as substituted 1,3-oxazoles (3,4), 1,3-thiazole 

derivatives (5-7), thiourea compounds (8a,b), 1,3-Thiazoline-2-thione compounds 

(9a-f) and 1,2,5-triazepine compounds (11a-d). 

The synthesized compounds were identified depending upon physical, FT-IR and UV 

spectroscopic data. 

   

 


