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 ملخص البحث

 تيتحتوي في تركيبهاا علاى مجماوعالتي  متجانسةالمركبات حلقية سباعية غير  تحضيريهدف البحث الى 

ماان معوتااات اليماليمايااد التااي تاام تحضاايرها  تعاارف بالاوكسااا بين هاا ا المركبااات  اللاكتااو  واللاكتااام  

نتارو حااما اليمالياع ما   - 3الخطوة الاولى  من البحث تضمنت تياعل  المركا   .مختبريا كمواد اولية 

. اعلات لباد  التياكماادة اولياة للحصول على المرك  انهيدريد اليماليع ال ي تم استخدامه  دريد الخليع يانه

نيتارو حااما اليمالياع عان  رياا  تياعال   (اميناو فنيال  – 4) N -3الخطاوة المانياة تضامنت   تحضاير 

بعااد كلااع تاام مياعلااة الامااين الناااتي ماا  الالديهاياادات . فنيلااين انااائي الامااين  -انهيدريااد اليماليااع ماا  بااارا 

مياعلااة  قواعااد  ااي   الخطااوة الارياارة  تاام فيهااا   .روماتيااة  للحصااول علااى قواعااد  ااي والكيتونااات الا

وماان راالال التياعاال تاام تياارو انهيدريااد اليماليااع ماارة اراار , ن – 3المحضاارة ماا  انهيدريااد الماليااع ماارة و

للتاكاد مان انتهاا    TLCلقاد تام اساتخدام  ريقاة الكروماتوغرافياا   .الحصول على مركباات الاوكساا بين

تاام تيااخيم المركبااات الجدياادة المحضاارة بطسااتخدام الطاارق التياعاال وعاادم وجااود مااواد غياار متياعلااة . 

الطارق الطييياة المختلياة ممال  يا  الا اعة تحات  وقياا  درجاات انصاهارها وكا لع اساتخدام الييزيائياة 

 . لاابات صحة المواد المحضرة  الحمرا  وك لع  ي  الرنين النووي المغنا يسي

  ., قاعدة  ي  , اوكسا بين , ا وميمين  , إيمينفماليمايد :  الكلمات المفتاحية 

Synthesis and Characterization of heterogeneous heptacyclic Compounds 

from Substituted Phthalimide 
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ABSTRACT 

The research aims to prepare heterogeneous heptacyclic compounds that contain 

in their composition the lactam and lactone groups. These compounds are 

known as oxazepine from phthalimide substitutes that were prepared in the 

laboratory as raw materials. The first step of the research included reacting the 

compound 3-nitro phthalic acid with acetic anhydride to obtain the compound 

phthalic anhydride, which was used as a starting material to start the reactions. 

The second step included the preparation of 3-N(4-aminophenyl)nitro phthalic 

acid by reacting phthalic anhydride with para-phenylenediamine. The resulting 

amine was then reacted with aldehydes and aromatic ketones to obtain Schiff 

bases. The final step involved reacting the prepared Schiff bases with maleic 

anhydride once and 3-nitrophthalic anhydride again, and through the reaction, 

oxazepine compounds were obtained. The TLC chromatography method was 
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used to ensure that the reaction had ended and that there were no unreacted 

substances. The formation of the products ( 1 - 17) were confirmed by the 

physical methods and measure melting point, IR and NMR spectrum evidence of 

successful preparation. 

Keywords: Phthalimide, Imine, Schiff base, Oxazepine, Azomethine 

  

 المقدمة 

هي المركبات التي تحتوي على الاقل على كرة غير متجانسة او اكمر في المركبات الحلقية غير المتجانسة 

النتروجين و الكبريات والتاي يمكان ا  تتواجاد ن صيغها التركيبية . ومن ال رات غير المتجانسة الاوكسجي

. ا  المركبات غير المتجانسة لها اهمية كبيرة لدروله في  وسباعيةرباعية  , رماسية , سداسية في حلقات 

  و مجالات الادوية والصيدلة .الط  , الزراعة جالات عديدة  منها مجال م

 ,.Almáši, et al) قواعاد  اي  هاي مركباات عضاوية تحتاوي فاي تركيبهاا علاى مجموعاة الا وميماين

2021, p.515) ) (C = N- ) (Azomethien  ( عان  1864وقاد قاام العاالم  اي  بتحضايرها عاام)

 Dalia, et)الالديهايادات وو الكيتوناات ما  الاميناات اةولياة الاليياتياة وو الاروماتياة ريا التكاا   باين 
  )al., 2018, p.6ومان تسامياتها الارار  , الايميناات .)  Imines(   واكا كانات مياتقة  مان الكيتوناات

تسامى مان اةلديهاياد   والمياتقة (Keteminies)  (Patil, et al., 2012, p.634)تسامى الكيتميناات

بالتكاا  بين مجموعة الكاربونيل واةميناات اةولياة  والتي  يمكن تحضيرها ( Aldimines ) الالدمينات

ويمكان   )imine 2NH –( Ar  )Paul and Hossen, 2020, p.13 (وك وو اةماين وحاادي الينيال 

 : توتيح رطوات التياعل في المخطط

 

 

 ( يوضح ميكانيكية تحضير قواعد شيف1مخطط )

ع بالتياعل من تلع التي تحتاوي علاى رواس تكو  مستقرة قواعد  ي  التي تحتوي على مجامي  اروماتية 

ة لقلا مجامي  اليياتية معوتة. ك لع فا  قواعد  ي  التاي تناتي مان الديهايادات اليياتياة تكاو  قابلاة للتبلمار

قواعاد .  الارنينمستقرة اكمر لامتلاكها ظااهرة تكو  الالديهايدات الاروماتية  استقراريتها بينما الناتجة من

 ي  المحضرة مان تياعال الاميناات الاولياة ما  الالديهايادات او الكيتوناات  يكاو  تياعلهاا تياعال عكساي 

  . يحدث بوجود عامل مساعد حامضي م  التسخين
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امها  كماادة اولياة فاي تحضاير العدياد مان قواعد  اي  تادرل فاي مجاالات متعاددة حياث انهاا يمكان اساتخد

المركبات الحلقياة غيار المتجانساة  ومعقاداتها التناساقية كماا يمكان اساتخدامها فاي تياكيل الباوليمرات كات  

فعالياات بايولوجياة فاي  اي  .تمتلاع قواعاد  (Jadeja, et al., 2005, 14)  الاو ا  الجزيئياة الكبيارة

 ,.Jarrahpour, et al) ومضاادات فيروساية , ضادات فطرياة, م ةمجالات متعددة منها مضادات بكتيري

2004, p.815)بالإتافة الى انها تعمل على  تمبيط الاورام السر انية المختلية . .  

امااا بالنساابة لمركبااات اليماليمياادات فهااي عبااارة عاان مركبااات عضااوية عاليااة اليائاادة تسااتخدم فااي التخليااا 

العضوي والمجالات الصناعية اةرار  كماا هاو الحاال فاي تصاني  اةدوياة لليماليميادات اةسايتيلينية,التي 

؛  ,p.1845Guzen, et al., 2007) الباركنساااو وظهااارت النياااا  الصااايدلاني والطباااي لمعالجاااة 

Hallström and Lindeke, 1977, p.44 ) كمااا وجااد و  اليماليمياادات المعوتااة اةراار  تمتلااع

ااا كمماابط لل كبرياات عنااد تحضااير البااوليمر رصااائم مسااكنة لاالالام , عاالاوة علااى كلااع, فأنهااا تسااتخدم ويض 

ي علاى . كماا وجاد ا  الإيميادات الحلقياة التاي تحتاو (Dahlbom, et al., 1966, p. 843ي )المطاا 

 ,.Geier, et al) مجاامي   معوتاة لهاا مجموعاة واساعة مان اةنياطة الدوائياة ممال مضااد للالتهاباات

p.48, 2003)مزيال القلاا , (Machado, et al., 2005, p.1169) مضااد لليطرياات , (Singh, et 

al., 2004,) مضاد للييروسا( تKhadilkar, et al., 1993, p. 32)م ), مضاد للجراايPandey, et 

al., 2004 ,)ورصاائم مضاادة لااورا( مBirchfield and Casida, 1997, p. 57) , ومضاادات

 ,Vamecq and Bac, 2000؛ Boger and Wakabayashi, 1995, p.159) ت, الميكروباا

p.131) ومضادات الملاري ,( اBailleux, et al., 1994, p.42), ط )و نيا  رافا للضغSano, et 

al., 2004, p.52.) 

مركبات الاوكسا بين مان المركباات الحلقياة غيار المتجانساة ساباعية الحلقاة وغيار اروماتياة بساب   تعتبر

اليد للحلقة كونها غير مستوية . اهتم العديد من الباحمين بتحضير الاوكسا بين وميتقاته كونها كات فعالية 

لليايروسات واليطريات , مضاادة لتخمار الادم , كبيرة حيث ابت انها مضادة للسر ا  , مضادة بايولوجية 

. كما وجد بانهاا  (Abbas and Jber, 2020, p.12) مضادة للارتلاج والاكتئاب , ومضادة للميكروبات

 ,AL-Joubory and AL-janaby, 2019بعا الانزيماات ولهاا تطبيقاات ارار  )تعمال كممبطاات لا

p.183)كسا بين لاهميتها البايولوجية .. وله ا كا  اهتمامنا بتحضير ميتقات الاو 

      

 . الاجهزة والمواد الكيمياوية المستخدمة

 ( :    (F.T.I.R جهاز قياس طيف الاشعة تحت الحمراء

فاي قياا   يا  الا اعة    (Bruker-Aipha( ناوع )FT-IRاستعمل جها  قيا  الا عة تحت الحمرا  )

  (دو  اساتعمال اقارا ATRالكلاي المانخيا) تحات الحمارا  للعيناات والا ي يساتخدم تقنياة الانعكاا 

(KBR) كلية العلوم / قسم الكيميا . /  واجريت  القياسات في جامعة الموصل 

 ( :H-NMRجهاز مطياف الر نين المغناطيسي )

في القيا , وقد    كم ي  )   (dmso  لقسم من المركبات المحضرة واستعمل  H-NMRتم قيا   ي  

 تم قيا  العينات في ايرا / جامعة اصيها  .

 (: M.Pجها  قيا  درجة الانصهار)

ELectrothermal  Melting  Point   Apparatus  (Not corrected ) 9300.    ه ا الجها  تم

 استخدامه لقيا  درجات الانصهار للمركبات المحضرة .

 (AIdrich)و  (Fiuka)(  و BDHجمي  المواد الكيمياوية كانت  من   ركات ) 

 Thin  Layer   Chromatography(    TLCتقنية كروماتوكرافيا  الطبقة الرقيقة ) تم استخدام 

 لمعرفة اكتمال التياعلات وتكوين النواتي .
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 : التحضير  طرق      

  preparation of 3-Nitro  Phthalic (1) الفثاليكنايترو انهيدريد  -3تحضير المركب 

Anhydride  

 (Nitro phthalic acid-3)مااول ( ماان الحاااما الكاربوكساايلي  0.01دورق مخرو ااي وتاا  )فااي 

مل ( واجريت عملية التصاعيد الحاراري لمادة  2مول ( من انهيدريد الخليع مايعادل ) 0.02واتي  اليه )

وكلاع للتاكاد مان   TLCعل بواسطة تقتياة كروماتوكرافياا الطبقاة الرقيقاة نص  ساعة تم متابعة سير التيا

عدم وجود المادة الاولية وتحولها جميعا للناتي المطلوب. تم التبريد ام ترسي  النااتي واعيادت بلورتاه مان 

 ٪70( مئوية بنسبة  162-164حاما الخليع . وتم الحصول على مسحوق ابيا درجة انصهارا )

 

 ) 2 امينو فنيل( فثاليميايد ) – N- (4نيترو  -3تحضير   

Preparation of 3 –Nitro –N(4 – amino phenyl ) Phthalimide 

ماول,  0.02نايتروانهيدريد اليماليع في دورق دائري واتي  الياه ) -3غم ( من   3.5مول,   0.02ار  )

الخليااع الملجااي تماات عمليااة التصااعيد ماال ( ماان حاااما  50غاام ( ماان فنيلااين انااائي الامااين واتااافة ) 2

بعدها تم تر يح المحلاول وهاو ساارن للتاكد من اكتمال التياعل   TLCالحراري لمدة ساعة, عندما اابتت 

الم ي  والناتي تمات بلورتاه مان الايماانول ليعطاي  بلاورات كات لاو  رصاصاي درجاة انصاهارا  وتبخير

 ٪( . 70) بنسبة  280 -278

  Preparation  of Schiff  bases :(  7-3تحضير قواعد شيف )

مول( من احد معوتات الانيلين م  معوتاات البنزالديهاياد م اباة  0.01يصعد مزيي من مولات متكافئة)

يركاز المحلاول  ( سااعات وبعاد انتهاا  مادة التصاعيد الحاراري3من الايمانول المطلاا لمادة ) )مل 20 (في

 .( 1جدول رقم )تعاد بلورته من الايمانول. الوال ي ويبرد وير ح الراس  

 

 

 ( 7 – 1الخواص الفيزيائية للمركبات )  (1الجدول)

Color 
Yield 

٪ 

M.P 

C 

M.Wt 

g/mol 

Molecular 

formula 

 

R 

 

X 
COMP.NO 

مسحوق 

 ابيض
70 

162-

164 
163.11 C8H3N5 - - 1 

 70 رصاصي
278-

280 
283.23 C14H9N3O4 - - 2 

احضر 

 مصفر
72 

176-

178 
387.34 C21H13N3O5 H OH 3 
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 زيتوني
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 زيتوني
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C21H12N4O6 
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 زيتوني

 

72 
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371.34 

 

C21H13N3O4 
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6 

 

 اصفر

 

 

62 

 

51 -

52 

 

 

464.26 

 

C22H14N3O4Br 

 

CH3 

 

Br 

 

7 

 

 

 (17 – 8) دايون -7, 4اوكسازبين  -3,1تحضير معوضات  

 Preparation of Substituted 1,3-0xazipen 4 ,7-Dione 

ماول (  0.0005ماول( وانهيدرياد المالياع )0.0005تؤر  مولات متسااوية مان قواعاد  ا   المحضارة  )

 8ويصاعد المازيي لمادة  DMFاتافة ارب  قطرات من م ي  ومن الايمانول المطلا  (مل 20) وت اب في

 .( 12 – 8المركباات ) لاعطا وتعاد بلورته من الايمانول  ام ير ح الراس ساعات يركز المحلول ويبرد 

نيترو  -3تياعل قواعد  ي  م  وكلع من رلال (   17 - 13ة السابقة لتحضير المركبات )قتم اعادة الطري

 (2)( موتحة بالجدول  17 – 8ائية للمركبات ) يخوا  الييزدريد اليماليع اليانه

 

 (17- 8( الخواص الفيزيائية للمركبات )2الجدول )

Color 
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g/mol 
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9O4N18H26C 

 

3CH 

 

2NO-p 

 

8 

 

بني 

 محمر

 

44 
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9O4N14H25C 
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 Results and Discussionلنتائج والمناقشة : ا

ا  المركبااات العضااوية الحلقيااة غياار المتجانسااة لهااا العديااد ماان التطبيقااات المختليااة فااي مجااال الكيميااا  

نترو -3العضوية و الصناعية كما انها مهمة في  مجال الكيميا  الطبية. تم في ه ا البحث استخدام المرك  

الحلقة الساباعية تجانسة كات حاما اليماليع كنواة بهدف الحصول على عدد من المركيات الحلقية غير الم

 .لاهميتها في مجالات عديدة 

 -3 لتحضيرنيتروحاما اليماليع م  ونهيدريد الخليع وبوجود حاما الخليع  -3تمت مياعلة  : وولا  

 -3لتحضير المرك   تم تسخين ه ا المرك  الناتي م  فنيلين انائي الامين,  ( 1)نيترو فماليع ونهيدريد 

 .يعتبر المادة الاولية لتحضير المركبات في ه ا البحث ال ي   (2فماليميايد ) امينو فنيلN- (4 – )نيترو 

 – 3تحضير قواعد  ي  من تياعل الالديهايدات او الكيتونات الاروماتياة المختلياة ما  المركا  تم   :اانيا 

( وبوجود م ي  الايمانول المطلا وبوجود عامل محياز باساتخدام 2امينو فنيل ( فماليمايد ) 4)  – Nنيترو 

 قياا  الخاوا  الييزيائياةمن رالال قطرات من حاما الخليع الملجي . تم تيخيم المركبات المحضرة 

( , كا لع تام تياخيم المركباات مان رالال قياا  ا يااف الا اعة  2و  1وكما موتاحة بالجادولين )  لها 

( يوتاح قياساات  يا  الا اعة 3تحت الحمرا  وقيا   ي  الارنين الناووي المغناا ي  . الجادول رقام )

 .( 7 – 2تحت الحمرا  للمركبات ) 

 ( 7 – 2ت ) ( الخواص الطيفية لاشعة تحت الحمراء للمركبا 3جدول رقم ) 
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C-N(1250) 

C=O(1781) 

 

NO2 

1331-1513 

OH(3282) 

1350 2993 3052 1661 1455 1445 3 

NO2 

1346 

1515 

1386 
2882 

 
3090 1644 1424 1520 4 
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عنااااد مااااط  ( بواسااااطة  ياااا  الا ااااعة تحاااات الحمرا حيااااث ظهاااارت حزمااااة 2تاااام تيااااخيم المركاااا  )

 تعاود لمجموعاة 1-(سام1250,وظهرت حزماة ماط عناد الماد  )2NHتعود لمجموعة  1-(سم3378التردد)

(N-C ( وحزم مميزة عند المد,)سم1781-1716)-تعود لمط  1(C=O) اتافة الى ظهور الحزماة عناد 

للحلقاة  C= Cلاصارة  تعاود 1 -سام 0816الاروماتياة وحزماة عناد   H –C  لاصارةتعاود  1-سم  (3080 )

 الاروماتية .

ارتياا  حزماة الماط المتنااظروغير المتنااظر لقواعد  ي  تام ملاحةاة  ي  الا عة تحت الحمرا   فياما 

حزمااة  وظهااور ا-( ساام7833العائاادا لمجموعااة الامااين الميااتا لليماليمايااد والتااي تةهاار تاامن المااد  )

ومان الحازم الارار  حزماه تاعييه عناد الماد   1-(سام1622 -1602( تمن المد  )C=Nللايزوميمين)

تعااود 1-(ساام2985- 2812الاروماتيااة وحزمااه عنااد المااد  ) H-Cتعااود للاصاارا  1-(ساام3076 -3028)

 والاصارة  1-(سام1600 -1580الاروماتية عند المد  ) C=Cوحزمة للاصرة   الاليياتية H-Cللاصرة 

C = C 1-( سم1499 -1486عند المد  )ظهرت لها حزمة مط الاليياتية .  

مان رالال تياعال قواعاد  اي  والتي تم تحضيرها  دايو   -7, 4   اوكسا بين 3,  1 اما بالنسبة لمركبات

نيتاارو انهيدريااد اليماليااع وعاان  ريااا الغلااا الحلقااي تاام  – 3ماا  انهيدريااد الماليااع او (  7-3)  المحضاارة 

تام تياخيم ها ا   على مركبات سباعية الحلقة والتي تام توتايح صايغتها التركيبياه فاي اعالاا . الحصول

 ( :  4)  المركبات بواسطة  ي  الا عة تحت الحمرا  والقياسات موتحة بالجدول رقم

 (8 -17الخواص الطيفية للمركبات من )( 4الجدول)
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, تةهار فياه الا احاات الكيميائياة (7-3)لمركباات الناووي المغنا يساي لاما بالنسبة لقياسات  يا  الارنين 

إلااى البروتونااات  تعااود )7.18إلااى  ppm )8.21إ ااارة متعااددة فااي المنطقااة ظهاارت  حيااثالمتوقعااة 

(  ,    (ppm 9- 8.5ظهرت بيكل حزمة منياردة  عناد الماد   N=C-Hحزمة البروتو  و.  الاروماتية,

ظهارت حزماة احادياة عناد (  3) فاي المركا  ( . 7-3)اتين الإ ارتين تنتميا  لجمي  المركباات الناتجاة ه

(4.4ppm عائااادة لمجموعاااة )OH  ,(  وفاااي  يااا  الااارنين الناااووي المغنا يساااي للبروتاااوH-NMR )

 . 3CH لمجموعة تعود (  ppm.2.2 – 2( فقد ظهرت حزمة احادبة عند ) 4  ,7للمرك  )

عناد  حزماة فقاد ظهار فاي  يا  الارنين المغنا يساي لهاا  ( 17 – 8اماا بالنسابة لمركباات الاوكساا بين )

(ppm6.5 - 7 عائاادة لمجموعاااة )CH=CH روماتياااة عناااد البروتوناااات للحلقاااات الا  اتاااافة الاااى حاازم

, كمااا ظهاارت ا احاديااة عنااد المااد  (  17 – 8تعااود لجمياا  المركبااات ) ( ppm ) 7 – 8.5المااد 



 

424 
 

(ppm.4.5–5  ( تعااود لمجموعااة الهيدروكساايل فااي المااركبين )وظهاار حزمااة احاديااة عنااد  14و  9 , )

 ( .  17,  13, 12, 8الموجودة في المركبات )   3CH( تعود لمجموعة  ppm 2.2 – 2 .5المد  ) 

 يمكن توتيح رطوات البحث بالمخطط الاتي :   

 

 

   

 ( يوضح خطوات  اجراء البحث 2المخطط ) 
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