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لحلقية غير المتجانسة الجديدة والمحتوية على ا مركباتاللبعض  (MAOS)ي المايكرو تحضير ال
 ( Oxazepine – 3 ,1 )الحلقة السباعية 

 عبد محمد ظاهر حسن الجبوري
 فرع الكيمياء الصيدلانية , كلية الصيدلة , جامعة تكريت , تكريت , العراق

 ( 1122/  21/  12  ريخ القبول:تا ---- 1122/  9/  21  تاريخ الاستلام:) 
 : الملخص

حامض البنزويك والآيزوزون( هيدرازيد هيدروكسي  – 4 , البنزويك حامضهيدرازيد تم إجراء تفاعل هيدرازيدات الأحماض في جهاز المايكروويف )
 – 4ثنائي مثيل بنزالديهايد و  – N – N – 4 ,فيرال الفور  زالديهايد , البنزالديهايد ,نيتروبن – 4,كلوروبنزالديهايد  – 3مع الألديهايدات الأروماتية ) 

( , كما تم إجراء تفاعل هذه المركبات )مركبات الهيدرازون( مع انهيدريد 21 – 2أمينوبنزالديهايد ( لتحضير مركبات الهيدرازون الوسطية الجديدة )
 22الجديدة ) أوكسازبين( – 3 – 2ة الميكانيكية التوافقية لتكوين مركبات )الفثاليك في جهاز المايكروويف أيضاً لإجراء عملية الغلق الحلقي بواسط

– 11 . ) 
, سوى دقائق  ستغرقكيمياء نظيفة واختصار في زمن التفاعل إذ أن أي تفاعل لا ي ىللحصول عل فالمايكروويفتبين أنه يمكن الاستفادة من جهاز 

 ساعات طويلة , كما أنه بهذه الطريقة حصلنا على الاقتصاد في المواد والأجهزة .بينما هذه التفاعلات في الطريقة التقليدية تستغرق 
لها , كما وشخصت مركبات الأوكسازبين الجديدة بواسطة  .I.Rبواسطة أطياف و هذه المركبات بواسطة قياس درجات الانصهار جميع شخصت 

)مغناطيسي أطياف الرنين ال
1
H – NMR, 

13
C – NMR) ( 11 ,12 ,13 ,15 ,18 ,19 )لتشخيص المركبات . 

ات وتم فكانت النتائج المستحصلة مطابقة لصحة التراكيب المقترحة وهذه المركبات ومشتقاتها يمكن استخدامها كمضادات للبكتيريا ومضادات للفطري
 الكآبة وأمراض السرطان ., كما وأنها استخدمت كمهدئات لبعض الأمراض النفسية و  لفطرياتوا لبكتيريااختبارها على أنواع من هذه ا

 .  المقدمة 1
المايكروويف هو شكل من أشكال الطاقة الكهرومغناطيسية والتي  -أ

تقع عند النهاية السفلى لتردد الطيف الاليكترومغناطيسي والتي هي 
كما أن حرارة  (MHz 3000,000 – 300)محصورة من 

لية حرارية ) ثابت العزل الحراري للمايكروويف ( هو عمالمايكروويف 
جيداً في كافية لحصول الازدواج المباشر بين جزيئات المادة الممزوجة 

وعاء التفاعل , وهذا يؤدي إلى ارتفاع سريع جداً في درجات الحرارة 
 . وبذلك يحصل تفاعل سريع ومباشر

أن الفائدة العظمى هنا تظهر من خلال ميكانيكية انتقال الطاقة من 
لمتفاعلة الممزوجة بواسطة حركة الدوران المايكروويف إلى المادة ا

القطبي للجزيئات وبواسطة التوصيل الأيوني للمادة سوف تتأين بفعل 
 dipole) الدوران القطبيامتصاص الحرارة من قبل وسط التفاعل , و 

rotation)  هو عبارة عن فعل داخلي(Interaction)  للجزيئات
بنفسها أو الاهتزاز حول  القطبية عندما تحاول هذه الجزيئات الانتقال

 . لمايكروويفمحاورها عندما يحصل تغيير في المجال الكهربائي ل
تحصل نتيجة التسخين العالي  التوصيل الأيوني ميكانيكيةكما أن 

التشعيع الحراري نتيجة للمادة المتفاعلة وبذلك يحصل فيها تأين 
دة المتول  (Ionic Motion)يونية فتحصل نتيجة ذلك الحركة الأ

عندما و بواسطة المجال الكهربائي المار ضمن محيط التفاعل الكيميائي 
كفاءة وخاصة عندما  أكثرلة نتقتزداد درجة الحرارة تكون الطاقة الم

تكون المواد المتفاعلة قابلة للتأين أكثر من غيرها فيحصل امتصاص 
ية بسرعة وبذلك يحصل انتقال للطاقة بواسطة المايكرو للموجات 
 . [1]الأيوني ويحصل التفاعل الكيميائي فوراً  التوصيل

وهي  (ev 0.0016) هي ضمن منطقة تردد (λv)أن طاقة الفوتون 
أقل من الحد الكافي لكسر الأواصر الكيميائية وكذلك هي أقل من 

ية المايكرو يكون واضح أن الموجات طاقة الحركة البراونية , وبذلك 
 . [2 – 4]ة هي قادرة وكافية للتفاعلات الكيميائي

ينطبق على التسخين  لتفاعلات الكيميائيةفي ا المايكروويفأن مبدأ 
الكافي للمواد الكيميائية المتفاعلة بواسطة تأثير )ثابت العزل الحراري 

( وهذه الظاهرة الطبيعية تعتمد على القابلية النوعية للمادة المايكروي
التي تتحول )المذيبات والكواشف( لامتصاص الطاقة المايكروية و 

بواسطة حرارتها التي سوف تكتسبها هذه المواد تتحول إلى مادة 
 . [5]كيميائية جديدة 

مركبات الأوكسازبين هي مركبات غير مشبعة سباعية الحلقة أن  -ب
تحتوي على خمسة ذرات كاربون وذرة أوكسجين إذ غير المتجانسة 

ركبات ملهناك ثلاثة آيزومرات واحدة وذرة نيتروجين واحدة , 
أوكسازبين , وفي هذا البحث  – 4, 2 , 3, 2 , 1, 2أوكسازبين هي 

المعوضة كمركبات نهائية  أوكسازبين – 3 – 2تم تحضير مركبات 
على موقع ذرتي الأوكسجين والنتروجين في ويعتمد الترقيم أعلاه 

 ة, ومركبات الأوكسازبين لها أهمية طبية وبيولوجي [6]الحلقة السباعية 
داً كما أنها لها تطبيقات دوائية وصيدلانية واسعة ومن ضمن عالية ج

مشتقاتها الكيميائية هي البوليمرات الغير متجانسة والتي لها نشاط 
, كما أن لها فعالية ضد الفطريات والبكتيريا  [7]وفعالية ضد السرطان 

تعتبر عقار طبي ضد مرض  الأوكسازبين مشتقات, وجد أن بعض  [8]
. وكذلك أن  [9] (dibenzoxazepine)كما في مشتق ة الكآبة النفسي

هو مركب حلقي غير متجانس يحتوي على  (Amoxapine)مركب 



 – ISSN:1813                                                                                             2172(  7) 71مجلة تكريت للعلوم الصرفة،  

1662  

 741 

حلقة الأوكسازبين إذ وجد أنه فعال ضد القلق النفسي والتهيجات 
, كما وجد أن [10]( الشيزوفرينيا المصاحبة لمرض انفصام الشخصية )

هو أحد الأدوية  (hydroxyamoxapine-7) الأوكسازبينمركب 
 . [11] (C NS)المؤثرة على مركز الجهاز العصبي 

  العملي :. 2

بواسطة جهاز  ( 1 – 10 )حضرت مركبات الهيدرازون الوسطية  -أ 
وذلك  [12]المايكروويف حسب طريقة العمل الموضحة في المصدر 

مول من   (0.001)و الحامض  مول من هيدرازيد (0.001)بمزج 
ثم وضع المزيج في هاون صغير وسحقه بشكل  ,روماتي الألديهايد الأ
صبح مسحوق متجانس في اللون وحجم البلورات ومن ثم يجيد حتى 

شعع يوضع داخل جهاز المايكروويف و ينقل إلى بيكر صغير مفتوح و ي
يترك ليبرد تكتل داخل البيكر ثم يتغير لونه و يلدقائق معدودة حتى 

ية البلورة . والثوابت الفيزياوية قاس درجة انصهاره بعد إجراء عملوت
 . (1)موضحة في الجدول 

 استخدامب (11 – 20)أوكسازبين (  – 3,  2حضرت مركبات )  –ب 
 [13]جهاز المايكروويف حسب طريقة العمل الموضحة في المصدر 

مول من الهيدرازون المناسب والمحضر في  (0.001)وذلك بمزج 
مول من أنهدريد الفثاليك  (0.001)الخطوة ) أ ( أعلاه ويضاف إليه 

(Phthalic anhydride)  ويوضع المزيج في هاون صغير ويسحق
جيداً حتى يصبح المزيج متجانس في اللون وشكل البلورات , نقل 
المزيج إلى وعاء صغير )بيكر( ووضع داخل جهاز المايكروويف 
وشعع لمدة معينة حتى تغير لون المسحوق , نقل بعدها خارج الجهاز 
وترك ليبرد قليلًا وتم قياس درجة انصهاره بعد إجراء عملية إعادة 

 . (2)البلورة . والثوابت الفيزياوية موضحة في الجدول 
 مخطط العملي :
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 Preparation of compounds (MAOS)         المايكروويفالمركبات المحضرة في جهاز 
 

1- 

C N N C N

CH3

CH3O H H

O2N

 
(E) – N – (4 – dimethylamino benezylidene) 4 - nitrobenzohydrazide 

2- 

N C N N C

O H H

O 
(E) – N – ( FarFeryledene ) isonicotinohydrazide 

 

3- 

C N N C

O H H

HO

O 
(E) – N – (FarFeryledene) – 4 – hydroxybenzohydrazide 

 

4- 

N C N N C

O H H

 
(E) – N – benezylidene isonicotinohydrazide 

 

5- 

C N N C NH2

O H H

 
(E) – N – ( 4 – aminobenzylidene) benzoic acid hydrazide 

 
6- 

N C N N C

O H H

Cl

 
(E) – N – ( 3 – Chlorobenezylidene ) isonicotinohydrazide 

 

7- 

C N N C N

CH3

CH3O H H

 
(E) – N – ( 4 – N 

.
 N – dimethylamino) benezylidene benzohydrazide 

 
8- 

C N N C

O H H

Cl

 
(E) – N – (3 – Chlorobenezylidene) benzohydrazide 
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9- 

C N N C

O H H

NO2

 
(E) – N – (4 – Nitrobenezylidene ) benzohydrazide 

 

10- 

C N N C NH2

O H H

HO

 
(E) – N – (4 – Aminobenezylidene) – 4＇– hydroxybenzohydrazide 

 
11- 

 
2 – ( 4 – N, N – Dimethylamino ) - 3 - N– isonicotinohydrazide – 

2, 3 – dihydro (5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 

 

12- 

 
2 – 3 - N– isonicotinohydrazide – 2, 3 – dihydro 

(5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 

 

13- 

 

 
2 – 3 - N– 4 – hydroxybenzohydrazide – 2, 3 – 

dihydro (5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 
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14- 

 
2 – 3 - N– isonicotinohydrazide – 2, 3 – dihydro (5, 6, e) 

benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 

15- 

 

 
2 – ( 4 – amino ) – 3 - N– benzoic acid hydrazide – 2, 3 – dihydro 

(5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 

16- 

 
2 – ( 3 –chloride ) – 3 - N– isonicotinohydrazide – 2, 3 – dihydro 

(5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 

 

17- 

 
 

2 – ( 4 – N, N – Dimethylamino phenyl ) - 3 - N– benzaamedo – 

2, 3 – dihydro (5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 
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18- 

 
 

2 – ( 3 –chloride ) – 3 - N– benzoic acid hydrazide – 2, 3 – dihydro 

(5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 

 
19- 

 
 

2 – ( 4 – nitro ) - 3 - N– benzoic acid hydrazide – 2, 3 – dihydro 

(5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 

 
20- 

 
 

2 – ( 4 – amino ) - 3 - N– 4 – hydroxybenzohydrazide – 2, 3 – 

dihydro (5, 6, e) benzo – 1, 3 – oxazepine – 4, 7 – dione 
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 . ( 1 – 10)بواسطة جهاز المايكروويف  الثوابت الفيزياوية لمركبات الهيدرازون المحضرة  ( 1 )الجدول رقم 
 

 
 

Comp 

No. 

Ar1 Ar2 Colour m.p Cº Time 

Min. 

M. WI 

Power watt 

Yield 

% 

1 
N

 
CH3

CH3

N

 

Yellow 

powder 

190 2 240 w 92 

2 
N

  

Brown 

powder 

200 5 280 w 90 

3 
HO

  

White 

powder 

230 5 510 w 94 

4 
N

  

White 

powder 

181 4 560 w 96 

5 

 
 

Yellow 

powder 

160 4 360 w 98 

6 
N

 

 

White 

Yellow 

powder 

202 3 480 w 89 

7 

 
CH3

CH3

N

 

Orange 

powder 

150 3 560 w 97 

8 

 

 

White 

powder 

171 4 250 w 88 

9 

  

Yellow 

powder 

212 5 240 w 91 

10 
HO

 
 

Orange 

powder 

238 4 380 w 93 
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 . (11 – 20)كسازبين المحضرة بواسطة جهاز المايكروويف  و الثوابت الفيزياوية لمركبات ال  ( 2 )الجدول رقم 
 

 
 

Comp 

No. 

Ar1 Ar2 Colour m.p Cº Time 

Min. 

M. WI 

Power watt 

Yield 

% 

11 
N

 
CH3

CH3

N

 

Orange 

powder 

249 4 800 w 88 

12 
N

  

Brown 

powder 

190 5 800 w 85 

13 
HO

  

Brown 

powder 

230 d 6 800 w 83 

14 
N

  

White 

powder 

194 8 560 w 92 

15 

 
 

Orange 

powder 

159 5 510 w 97 

16 
N

 

 

White 

Yellow 

powder 

210 4 550 w 90 

17 

 
CH3

CH3

N

 

Orange 

powder 

245 5 800 w 87 

18 

 

 

Yellow 

powder 

175 8 800 w 90 

19 

  

Yellow 

powder 

210 12 800 w 93 

20 
HO

 
 

Orange 

powder 

231 15 650 w 89 

 
ين باوكساز  - 3, 2تم تحضير مركبات الهيدراوزون الوسطية ومركبات       Experimental in general العلمي بشكل عام. 3

:  ذات الحلقة السباعية بواسطة جهاز المايكروويف نوع
Microwellengrat 8020 (privilege) 
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 Electro thermal): كما تم قياس درجات الانصهار بواسطة جهاز 

(m.p) - Ggallan kamp) 
 -FT.I.R 470, Infrared بواسطة جهاز IR أطيافوقيست 

spectrometer Schemadzu) أقراص KBr  الأبحاثفي مختبر 
 .المركزي 

)أطياف ت ــــــوقيس
1
H – NMR, 

13
C – NMR) امعة بيروت ـــي جـــف

)  جهاز  كلية الصيدلة لبنان بواسطة -العربية
1
H – NMR Ultra 

shield 300MHz. Brukur. 2003)  بمذيبDMSO   . 
    Results and Discussionالنتائج والمناقشة   . 4

والمحضرة (1 – 10) من زون االهيدر  اتمركب [14]عند تشخيص 
تحت  الأشعةبواسطة طيف   (MAOS)يف و شعيع بجهاز المايكرو التب

ات ــهناك تشابه كبير في طيف هذه المركب أنوقد وجد  (IR)الحمراء 
يطة ـــات البســبعض الفروق ىات متشابهة عدــهي مركب بالأصل الأنه

اميع المعوضة على الحلقة الاروماتية . حيث لوحظ وجود ــــــتعود للمج
متوسطة الشدة ضمن المنطقة (N – H)   آصرةتعود لمط  إشارة

(3285–3120) cm
ود لمط مجموعة عت ارةـــإشا لوحظ وجود ــكم 1-

 (1635–1670)الهيدرازون ضمن التردد بات ــــركي مــــالكاربونيل ف

cm
المزدوجة  الآصرةطة الشدة تعود لمط ــــمتوس إشارةوتم ملاحظة  1-

(– C = N)  (1620–1690)ضمن المنطقة cm
 أنكما لوحظ  1-

للحلقة  (– C  = C –) الآصرةواضحة تعود لمط  إشارةهناك 
cm (1600–1630) ضمن التردد الأروماتية

( 1شكل رقم ). وال 1-
 (.  10 الحمراء لمركب الهيدرازون ) تحت لأشعةيبين االمرفق 

 لمركبات [14]وعند دراسة طيف الرنين النووي المغناطيسي
بواسطة جهاز  (11 – 20)ين( المحضرة ب)الاوكساز 

)  (MAOS)ويفو المايكر 
1
H – NMR, 

13
C – NMR) لوحظ  إذ

1في طيف 
H– NMR) المرفق ( 1) الشكل رقم (21)( للمركب رقم

 (δ = 2.5 ppm) امتصاص مفردة متوسطة الشدة عند إشارةوجود 

شارة تعود لامتصاص بروتونات المجموعة   أخرى وا 
عند  (DMSO)مزدوجة الشدة تعود لامتصاص بروتونات المذيب 

(δ=3.3 , δ=2.9 ppm)  متوسطة الشدة تعود  إشارةكما ظهرت

 δ)المجاور لحلقة الالديهايد عند المدى   ن البنزال لبروتو 

= 3.85 ppm) تصاص مختلفة ضمن مات اكفي حين لوحظ هناك بي
تعود لامتصاص بروتونات حلقات  (δ = 8.5 – 7.4 ppm)المدى 

 .أعلاه ل  ضمن المركب يالفن
تعود  (δ = 11 ppm)مفردة متوسطة الشدة عند  إشارةولوحظ 

. وهذا المركب يعتبر نموذج  لامتصاص البروتون 
 إجراءلها والتي تم  ةي المركبات المشابهــلباق (NMR)لطيف 

 تشخيصها بواسطة طيف
 (

1
H – NMR, 

13
C – NMR) . 

)لوحظ في طيف و 
13

C – NMR)  التركيب في هذا الطيف تركز  إن
ات كوظهرت بي  ppm (140 – 120)  قة المحصورةعلى المنط

ل يفي حلقات الفن الكربونامتصاص مختلفة تعود لامتصاص ذرات 
 δ = 133.8 – 121.4)ين الجديدة وتراوحت من زبلمركبات الاوكسا

ppm) ( المرفق , 3كما في الشكل رقم )ركبات موهكذا لباقي ال
 المحضرة .
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Microwave synthesis of some new heterocyclic compounds containing  

seven – Membered rings ( 1, 3 – Oxazepine ) 
Abed M. Daher Al-Jibory 

Dept. of pharmaceutical chemistry, Pharmacy College, Tikrit University, Tikrit, Iraq. 

(Received:  12 / 9 / 2011 ---- Accepted:  26  /10 / 2011) 
Abstract:  
Benzoic acid hydrazide, 4 – hydroxybenzoic acid hydrazide, and isozon, have been reacted with aromatic 

aldehyds ( 3 – chlorobenzaldehyde, 4 – nitrobenzaldehyde, benzaldehyde, and furferal, 4 – N, N – 

dimethylbenzaldehyde, 4 – aminobenzaldehyde ) to prepare a new hydrazon compounds ( 1 – 10 ), which have 

been reacted with phthalic anhydride by Microwave technique, through cycloaddition reaction by the concerted 

mechanism, to obtained the new ( 1, 3 – Oxazepine ) compounds ( 11 – 20 ). 

The Microwave technique used to get a green chemistry and short time through any reaction completed by some 

minutes while this reaction contained some hours in conventional method, Microwave method economic in 

chemical materials and place and approaches. 

The prepared hydrazon compounds were identified by melting point and FT. I.R. and the new (1, 3 – Oxazepine) 

compounds (11, 12, 13, 15, 18, 19) were identified by (
1
H – NMR, 

13
C – NMR) was used to support the structure 

of this compounds and the results are in a good agreement with the proposed structures assigned of the 

synthesized compounds which can be used anti bacterial and anti fungus, so it used as presynaptic reuptake and 

anti cancer disease.  

 


