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ــة في تحضــر مشــتقات قواعــد شــف عــن  ــق للبيئ ــم في هــذه الدراســة اســتخدام طريقــة الصهــر كنهــج صدي ت
طريــق مفاعلــة المركــب 9-أثيل-9H-كاربازول-3-أمــن مــع ســائف البنزالديهايــد ومــن ثــم مفاعلــة المركبــات 
الناتجــة مــع إنهدريــد الفثاليــك لتحضــر مشــتقات 3,1-نفثــو أوكســازبين-7,4-ثنائي اون بطريقــة الصهــر ودون 
 )FT-IR( ــة ــل مطيافي ــة مث ــات الطيفي ــق القياس ــن طري ــا ع ــج وصحته ــة النتائ ــن دق ــد م ــم التأك ــب. ت ــتعمال مذي اس
ــي  ــن وه ــد نوع ــات ض ــة للمركب ــة البكتيري ــم الفعالي ــم تقيي ــا ت ــي )1H-13C-NMR(، ك ــووي المغناطي ــف الن وطي
Staphylococcus aureus و Escherichia coli حيــث بينــت النتائــج أن المركــب ]E7[ يمتلــك نشــاطًا مضــادًا 
للبكتيريــا ملحوظًــا تجــاه البكتيريــا المســتعملة، مــع زيــادة واضحــة في قطــر التثبيــط بزيــادة التركيــز إذ بلغــت أقطــار 
ــا S. aureus أقطــار  ــا E. coli )20، 24، 25 ملــم( عــى التــوالي، في حــن ســجّل ضــد بكتيري التثبيــط ضــد بكتيري
تثبيــط )20، 26، 26 ملــم(، في حــن لم تُظهــر بقيــة المركبــات نشــاطًا يُذكــر ضمــن التراكيــز المختــرة، وعنــد دراســة 
الأطــوار البلوريــة الســائلة للمركبــات ]E12, E8[ باســتخدام مجهــر الضــوء المســتقطب أن المركــب ]E8[ أظهــر ســلوكًا 
ــا ســائلً أحــادي الطــور خــال التســخين فقــط، مــع ظهــور أطــوار ســمكتيّة ونيماتيّــة، بينــا لم يُظهــر المركــب  بلوريً
]E12[ أي ســلوك ميزوجينــي، وأظهــرت نتائــج الفعاليــة الليزريــة أن المركبــات المدروســة ]E7,E9,E12[ تمتلــك 
اســتقرارًا جيــدًا عنــد فــرات تشــعيع قصــرة، في حــن أدى التشــعيع لمــدة أطــول إلى حــدوث تغــرات في الخــواص 

الفيزيائيــة، ممــا يشــر إلى تأثــر الطاقــة الليزريــة في البنيــة الجزيئيــة للمركبــات.
ــائلة،  ــورات الس ــة، البل ــة البايولوجي ــازبين، الفعالي ــف، الاوكس ــد ش ــر، قواع ــة الصه ــة: طريق ــات الدال الكل
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Abstract :

In this study, the melting method was used as an environmentally friendly approach to prepare Schiff 
base derivatives by reacting the compound 9-ethyl-9H-carbazol-3-amine with benzaldehyde precur-
sors and then reacting the resulting compounds with phthalic anhydride to prepare 1,3-naphthooxazep-
ene-4,7-dione derivatives by melting without the use of a solvent. The accuracy and validity of the results 
were confirmed by spectroscopic measurements such as FT-IR spectroscopy and 1H&13C-NMR spectros-
copy. The antibacterial activity of the compounds was evaluated against two species: Staphylococcus 
aureus and Escherichia coli. The results showed that compound [E7] possessed significant antibacterial 
activity against the tested bacteria, with a clear increase in the inhibition diameter with increasing con-
centration. Inhibition diameters against E. coli reached (20, 24, and 25 mm), respectively, while against 
S. aureus, the inhibition diameters were (20, 26, and 26 mm). The remaining compounds showed negli-
gible activity at the tested concentrations. When the liquid crystal phases of compounds [E8 and E12] were 
studied using polarized light microscopy, compound [E8] exhibited monophase liquid crystal behavior 
only during heating, with the appearance of smectoid and nematode phases, while compound [E12] did 
not show any Mesogenic behavior, and the results of the laser activity showed that the studied com-
pounds [E7,E9,E12] have good stability at short irradiation periods, while longer irradiation led to changes 
in physical properties, indicating the effect of laser energy on the molecular structure of the compounds.
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1. المقدمة

في  المســتمرة  الزيــادة  أدّت  الحــاضر،  الوقــت  في 
المضــادة  الدقيقــة للأدويــة  الحيــة  الكائنــات  مقاومــة 
مشــكلة  تفاقــم  إلى  حاليًــا  المســتخدمة  للميكروبــات 
صحيــة عالميــة متناميــة. ممــا أســهم في الســعي نحــو 
بانخفــاض  تمتــاز  مبتكــرة  حيويــة  مضــادات  إنتــاج 
ســميتها، وكلفتهــا المعقولــة، وفعاليتهــا البايولوجيــة 
المركبــات  مــن  شــف  قواعــد  وتُعــد   .]1[ العاليــة 
العضويــة المهمــة لاحتوائهــا عــى رابطــة الآزوميثــن 
مــن  أكثــر  أو  اثنــن  ربــط  تتيــح  التــي   ،)–C=N–(

الهيــاكل الأروماتيــة أو الحلقيــة غــر المتجانســة ذات 
ــن  ــن هج ــؤدي إلى تكوي ــا ي ــيولوجي، مم ــاط الفس النش
ــدة  ــة واع ــص بايولوجي ــك خصائ ــة تمتل ــة متنوع جزيئي
]2[. وفي رابطــة الآزوميثــن )–C=N–(، يــؤدي تــآزر 
الطبيعــة النيوكليوفيليــة لــذرة النيتروجــن والطبيعــة 
قــدرة  توفــر  إلى  الكربــون  لــذرة  الإلكتروفيليــة 
ــة  ارتبــاط متميــزة تســهم في ربــط المجموعــات الوظيفي

فعّــال. نحــو  عــى  والنيوكليوفيليــة  الإلكتروفيليــة 
وقــد وُجــد أن مشــاركة ذرة نيتروجــن الإيمــن 
في تكويــن روابــط هيدروجينيــة يمكــن أن تحــدّ مــن 
الانشــطار التحلــي لرابطــة الآزوميثــن في بعــض قواعد 
رباعيــة  الماكروســيكلية  شــف  قواعــد  مثــل  شــف، 
الإيمــن ثنائيــة الفينــول، ممــا يعــزز مــن اســتقرارها 
البنيــوي ]3[. وفي مجــال الكيميــاء الطبيــة والصيدلانيــة، 
تُعــد قواعــد شــف عائلــةً مهمــة مــن المركبــات العضويــة 
لامتلاكهــا  نظــرًا  واســع،  نطــاق  عــى  المســتخدمة 
ــا  ــن بينه ــة، م ــات البايولوجي ــن الفعالي ــعًا م ــا واس طيفً
الفعاليــة المضــادة للبكتيريــا، والمســكنة لــألم، والمضــادة 

.]4،5[ للالتهابــات 
مركبــات  اســتقطبت  آخــر،  جانــب  ومــن 

الباحثــن  قبــل  مــن  متزايــدًا  اهتمامًــا  الأوكســازبين 
والكيميائيــن، لمــا تتميــز بــه مــن مزيــج فريــد مــن البنيــة 
ــاء  ــال الكيمي ــن مج ــة ضم ــة الكيميائي ــة والوظيف الجزيئي
العضويــة ]6[. ويتنــاول هــذا المجــال العــالم المعقــد 
لمركبــات الأوكســازبين، مســلطًا الضــوء عــى بنيتهــا 
وتطبيقاتهــا  تحضيرهــا،  وطرائــق  المميــزة،  الجزيئيــة 
المتنوعــة التــي جعلتهــا محــط اهتــام في الأبحــاث العلمية 
الحديثــة ]7[. وتتمثــل البنيــة الجزيئيــة الفريــدة لمركبــات 
ذرة  عــى  تحتــوي  ســباعية  حلقــة  في  الأوكســازبين 
ــذي يميزهــا عــن  أوكســجين وذرة نتروجــن، الأمــر ال
ــح  ــة ويفت ــر المتجانس ــة غ ــات الحلقي ــن المركب ــا م غيره
المجــال لدراســة خصائصهــا الفراغيــة والإلكترونيــة 

.]8،9[ معمقــة  بصــورة 
إن فهــم طرائــق تحضــر مركبــات الأوكســازبين 
إمكاناتهــا  عــن  للكشــف  أساســية  خطــوة  يُعــد 
التطبيقيــة، إذ طــوّر الباحثــون مجموعــة متنوعــة مــن 
المســارات التحضيريــة، بــدءًا مــن الطرائــق التقليديــة 
ــة المتقدمــة، ولــكل منهــا  وصــولً إلى الأســاليب الحديث
مزاياهــا وتحدياتهــا الخاصــة ]10،11[. كــا أن دراســة 
هــذه المســارات التحضيريــة توفــر معلومــات مهمــة 
حــول جــدوى وكفــاءة تحضــر مركبــات الأوكســازبين 
في المختــر، وتســهم في تطويــر طرائــق أكثــر فعاليــة 
واســتدامة لإنتاجهــا ]12[. وتنبــع أهميــة هــذا البحــث 
مــن كونــه يقــدم مســارًا تحضيريًــا بســيطًا وفعّــالً يعتمــد 
الكيميــاء  مبــادئ  مــع  ينســجم  بــا  الصهــر،  طريقــة 
الخــراء ويقلــل مــن التأثــرات البيئيــة الســلبية، يهــدف 
هــذا البحــث الى تحضــر مشــتقات جديــدة مــن مركبات 
ــن  ــة م ــر الخالي ــة الصه ــتخدام طريق ــازبين باس الاوكس
المناســبة،  الطيفيــة  بالطــرق  وتشــخيصها  المذيبــات، 
ودراســة  البايولوجيــة  فعاليتهــا  تقييــم  عــن  فضــاً 
ســلوكها البلــوري الســائل واســتقرارها الفيزيائــي مــن 
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خــال قيــاس الفعاليــة الليزريــة. كــا موضــح بالمخطــط الاتي:
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]E1-E12[ مخطط 1. سير التفاعلات لتحضير مركبات قواعد شف والاوكسازبين

2. الجزء العملي:

جهــاز  اســتُخدم  المســتخدمة:  الأجهــزة   .1.2
حــراري كهربائــي مــن طــراز 9300 لقيــاس درجــات 
الحــرارة، كــا جــرى تســجيل أطيــاف الأشــعة تحــت 
Fourier Transform In� ـا� �ـتخدام مطي �ـراء باس فالحم
 Shimadzu FT-IR 8400S مــن نــوع )FT-IR(  frared

وباســتعمال  ســم⁻¹   )4000–400( مــدى  ضمــن 
أقــراص بروميــد البوتاســيوم )KBr(. وسُــجلت أطياف 
 1H,( الرنــن النــووي المغناطيــي للبروتــون والكربــون
13C -NMR( باســتخدام أجهــزة Bruker العاملــة بــردد 

كروماتوغرافيــا  نتائــج  فحــص  وتــم   .MHz  400
الطبقــة الرقيقــة )TLC( تحــت الأشــعة فــوق البنفســجية 
باســتخدام ألــواح هــام الســيليكا بســمك 0.2 مــم 
 .)Silica gel G( والمنشــطة بهــام الســيليكا الفلــوري
كــا اســتُخدم جهــاز التعقيــم بالبخــار )Autoclave( مــن 
ــة  شركــة Rayba – إســبانيا لتعقيــم الأوســاط الميكروبي
في مختــر أبحــاث الأحيــاء الدقيقــة المتقدمــة بجامعــة 

 Heraeus طــراز  مــن  حاضنــة  إلى  إضافــة  تكريــت، 
كذلــك  بــري.  أطبــاق  لحضانــة  )ألمانيــا(   D-63450

اســتُخدم مجهــر الضــوء المســتقطب المــزود بمســخن 
Hot-Stage لقيــاس الاطــوار البلوريــة الســائلة، فضــاً 

ــي واط  ــدرة 1 م ــون بق ــزر الهيليوم–ني ــتعمال لي ــن اس ع
ــرة. ــات المح ــى المركب ــزر ع ــعة اللي ــر اش ــاس تأث لقي
المــواد  المســتعملة: جميــع  الكيميائيــة  المــواد   .2.2
مــن  تــم الحصــول عليهــا  الدراســة  قيــد  الكيميائيــة 

)Alpha-BDH-Fluka( مثــل  عالميــة  شركات 
]E6–E1[ 3.2. تحضير قواعد شف

في بيكــرٍ زجاجــيٍّ مقــاومٍ للحــرارة، مُــزِجَ مقــدار 
-9H-ــل ــب 9-أثي ــن المرك ــم ( م ــول، 2.1 غ )0.01 م
ــات  ض ــن معوِّ ــول( م ــع )0.01 م ــن م كاربازول-3-أم
نَ المزيــج تســخيناً هادئًــا وبطيئًــا عنــد  البنزالديهايــد. سُــخِّ
ــزج  ــك والم ــتمرار في التحري ــع الاس ــار، م ــة الانصه درج
لمــدة تراوحــت بــن )3–35( دقيقــة، وذلــك إلى حــن 
ملاحظــة تغــرّ طبيعــة المــواد المتفاعلــة مــن حيــث اللــون 
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ــدت  ــج وأُعي ــعَ النات ــل، جُِ ــال التفاع ــد اكت ــوام. بع والق
بلورته باســتخدام الإيثانــول المطلــق]13[. أمّا الخصائص 

ــل  ــن التفاع ــردود، وزم ــة للم ــبة المئوي ــة، والنس الفيزيائي
ــدول 1: ــا في ج ــف ]E6–E1[، ك ــد ش ــتقات قواع لمش

.]E6-E1[ جدول 1. بعض الخصائص الفيزيائية والنسبة المئوية لمشتقات قواعد شف
Yield 
(%)

M.P
(0C)

Time 
(mint)

Color
M.Wt  g/

mol
Molecular 
Formula/

R
Comp 

No.
75166-16825Red343.39C21H17N3O2NO2E1

73123-12520Old
Gold328.16C22H20N2OOCH3E2

70142-14433Black332.11C21H17ClN2ClE3

79160-1623Gold314.14C22H18N2OOHE4

74117-11924Orange340.47C24H24N2CH(CH3)2E5

80126-12835Gold341.46C23H25N3ON(CH3)2E6

4.2. تحضــر مشــتقات 3,1-نفثــو أوكســازبين-
:]E12-E7[ 7,4-ثنائــي اون

مــن  مــول(   0.004( متســاوية  مــولات  مُــزِجَ 
أنهيدريــد  مــع   ]E6–E1[ شــف  قواعــد  مشــتقات 
مــل   100 ســعة  زجاجــي  بيكــر  داخــل  النفثاليــك 
ومقــاومٍ للحــرارة، مــن دون اســتخدام أي مذيــب. 
درجــة  عنــد  وبطيئًــا  هادئًــا  تســخيناً  المزيــج  نَ  سُــخِّ

بــن  لمــدة  التحريــك  في  الاســتمرار  مــع  الانصهــار، 
)3–36( دقيقــة، وذلــك إلى حــن ملاحظــة تغــرّ طبيعــة 
المــواد المتفاعلــة مــن حيــث اللــون والقــوام. بعــد اكتــال 
التفاعــل، جُـِـعَ الناتــج وأُعيــدت بلورتــه باســتخدام 
ــة  ــات المدرج ــنِّ البيان ــان ]14,13[. وتُب 1,4-دايوكس
في جــدول )2( الخصائــص الفيزيائيــة، والنســبة المئويــة 

.]E12–E7[. الأوكســازبين-7,4-دايون  لمشــتقات 

.]E12-E7[ جدول 2. بعض الخصائص الفيزيائية والنسبة المئوية لمشتقات الأوكسازبين
Yield 
(%)

M.P
(0C)

Time 
(mint)

Color
M.Wt  g/

mol
Molecular 
Formula

R
Comp 

No.
63236-23820Black541.56C33H23N3O5NO2E7

64193-23423Walnt526.59C34H26N2O4OCH3*E8

60245-24728 Dark
brown531.01C33H23ClN2O3ClE9

72269-27131Red512.57C33H24N2O4OHE10

71226-22836Brown538.65C36H30N2O3CH(CH3)2E11

70233-23530 Glossy
black539.64C35H29N3O3N(CH3)2*E12
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5.2. اختبار حساسية البكتريا للمركبات المحضرة
للمركبــات  الكيميائيــة  المحاليــل  تحضــر  تــم 
المحــرة ]E7, E8, E9, E10, E11, E12[ باســتخدام المذيب 
ثنائــي ميثيــل سلفوكســيد )DMSO( لــكل مركــب عنــد 
ثلاثــة تراكيــز مختلفــة: )0.1، 0.01، 0.001( ملغــم/
ــم/ ــز 0.01 ملغ ــول الأول بتركي ــر المحل ــل. لتحض م
مــل، تــم إذابــة 0.1 غــرام مــن المركــب في 10 مــل مــن 
DMSO. بعــد ذلــك، لتحضــر المحلــول الثــاني بتركيــز 

0.001 ملغم/مــل، سُــحب 1 مــل من المحلــول الأول 
وأُضيــف إليــه 9 مــل مــن DMSO ]16,15[. وأخــرًا، 
ــم/ ــز 0.0001 ملغ ــث بتركي ــول الثال ــر المحل لتحض
مــل، سُــحب 1 مــل مــن المحلــول الثــاني وأُضيــف 
إليــه 9 مــل مــن DMSO، ممــا أدى إلى الحصــول عــى 
التراكيــز المطلوبــة للمشــتقات الصلبــة. تــم اتبــاع طريقــة 
 )Agar-well diffusion method( الحفــر  الانتشــار في 
لاختبــار الفعاليــة البايولوجيــة للمركبــات المحــرة 
ــط  ــح الوس ــد تلقي ــة ]17[. بع ــزلات البكتيري ــى الع ع
الزرعــي Mueller-Hinton Agar بالعــزلات، أُنشــئت 
 Cylinder metric حفــر في الأطبــاق باســتخدام طريقــة
وفقًــا لدســتور الأدويــة الأميركــي )USP 35( بواســطة 
الثاقــب الفلينــي )Cork borer(. ثــم وُضعــت كميــة 40 
μl مــن كل مركــب بالمحاليــل الثلاثــة التراكيــز في كل 

حفــرة. بعــد ذلــك، حضنــت الأطبــاق في الحاضنــة عنــد 
ــاعة ]18[. ــدة 24 س ــرارة 37˚م لم ــة ح درج

6.2. قياس الخواص البلورية السائلة
لبعــض  الســائلة  البلوريــة  الأطــوار  فحــص  تــم 
المركبــات المحــرة ]E7, E8[ باســتخدام جهــاز مجهــر 
ــي  ــخن كهربائ ــزود بمس ــتقطب )POM( الم ــوء المس الض
وكامــرا عاليــة الوضــوح وعدســة مقاومــة للحــرارة 
ــب  ــع المرك ــث وُض ــة. حي ــور دقيق ــى ص ــول ع للحص
المــراد فحصــه في الجهــاز، ثــم سُــخن تدريجيــا حتــى 

درجــة الانصهــار، وتبــع ذلــك التبريــد البطــيء لمراقبــة 
تكويــن البلــورات الســائلة، وكــررت هــذه العمليــة 
عــدة مــرات بهــدف الحصــول عــى بلــورات ســائلة ذات 

أشــكال هندســية واضحــة ]19[.
7.2. قياس الفعالية الليزرية

المركبــات  لبعــض  الليزريــة  الفعاليــة  قيــاس  تــم 
المحــرة ]E7,E9,E12[ باســتخدام جهــاز ليــزر هيليــوم–
ــة  ــرات زمني ــع ف ــب لأرب ــعيع كل مرك ــم تش ــون . ت ني
مختلفــة: 15، 30، 45، و60 ثانيــة، مــع المحافظــة عــى 
المســافة بــن مصــدر الشــعاع والعينــة 10 ســم، والقــدرة 
ــم  ــزر – قس ــر اللي ــاس في مخت ــرى القي ــي واط،  ج 1 م
الفيزيــاء – كليــة العلــوم – جامعــة تكريــت. بعــد تشــعيع 
المركبــات، تمــت دراســة الخــواص الفيزيائيــة مــرة أخرى 
لملاحظــة التغــرات التــي طــرأت عــى شــكل المركبــات 

ــرة ]20[. المح

3. النتائج والمناقشة:

1.3. تشخيص مشتقات قواعد شف 
 )FT-IR( عنــد دراســة أطياف الأشــعة تحــت الحمــراء
لقواعــد شــف المحــرة ]E6–E1[، لوحــظ اختفــاء حزمة 
ــد،  ــدة للألديهاي ــل )C=O( العائ ــة الكاربوني ــط مجموع م
 ،)NH2( وكذلــك اختفــاء حزمــة مجموعــة الأمــن الأولي
ممــا يــدل عــى حــدوث تفاعــل التكاثــف وتكــوّن رابطــة 
حزمــة  ظهــور  الأطيــاف  أظهــرت  كــا  الآزوميثــن. 
ــد المــدى )3052–3077( ســم¹⁻ تُعــزى  امتصــاص عن
إلى مــط آصرة )C–H( الأروماتيــة، فضــاً عــن ظهــور 
حزمتــن امتصــاص للمــط المتناظــر وغــر المتناظــر عنــد 
و)2918–2939(  ســم¹⁻   )2872–2831( المديــن 
ســم¹⁻ تعــودان إلى مــط آصرة )C–H( الأليفاتيــة عــى 
امتصــاص  حزمــة  كذلــك  الطيــف  وبــن  التــوالي. 
ــردد )1618–1621(  ــدى ال ــد م ــدة عن ــطة الش متوس
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ســم¹⁻ تعــزى إلى مــط رابطــة الآزوميثــن )C=N(، إضافــةً 
إلى ظهــور حزمتــن عند المديــن )1458–1483( ســم¹⁻ 
 )C=C( ســم¹⁻ تعــودان إلى مــط آصرة )و)1562–1577

امتصــاص ضمــن  سُــجلت حزمــة  كــا  الأروماتيــة. 
مــدى )1190–1231( ســم¹⁻ تُنســب إلى مــط مجموعــة 

)C–N( ]21[، كــا في جــدول 3 والشــكل 1و2.

.]E6-E1[ جدول 3.  نتائج امتصاص الأشعة تحت الحمراء )سم-1( لمشتقات قواعد شف
IR (KBr) cm-1

RComp. 
No. Othersν

C-N
ν C=C
Arom.ν C=NνC-H

asy. sym.
νC-H 
Arom.

ν (NO2)
asy1510,sym134011901577

148116202939
28313053NO2E1

ν (C-O) 129212221562
145816182939

28523062OCH3E2

ν (C-Cl) 70212171564
146716182934

28493077ClE3

ν (OH) 334312311562
148016212937

28653052OHE4

---11951571
148316202923

28663056CH(CH3)2E5

---12081573
147916192918

28723054N(CH3)2E6

عنــد دراســة طيــف الرنــن النــووي المغناطيــي 
باســتخدام   ]E1[ للمركــب   )1H-NMR( للبروتــون 
أحاديــة  إشــارة  ظهــور  لوحــظ   ،DMSO-d6 مذيــب 
عنــد الإزاحــة الكيميائيــة δ = 8.75  جــزء مــن المليــون 
 ،)HC=N( الآزوميثــن  مجموعــة  بروتــون  إلى  تُعــزى 
ممــا يؤكــد تكــوّن رابطــة شــيف. كــا ظهــرت إشــارة 
متعــددة ضمــن المــدى δ = 7.20–8.40  جــزء مــن 
الأروماتيــة.  الحلقــات  بروتونــات  إلى  تعــود  المليــون 
 δ = وسُــجلت إشــارة رباعيــة عنــد الإزاحــة الكيميائيــة
4.47–4.42  جــزء مــن المليــون تُنســب إلى بروتونــات 
 δ في حــن ظهــرت إشــارة ثلاثيــة عنــد ،)CH2( مجموعــة
1.34–1.31 =  جــزء مــن المليون تعــزى إلى بروتونات 
ــارة  ــت إش ــك، لوحظ ــن ذل ــاً ع ــة )CH3(. فض مجموع

عنــد δ = 2.51  جــزء مــن المليــون تعــود إلى بروتونــات 
المذيــب )DMSO-d6(، كــا في الشــكل )3(.

عنــد دراســة طيــف الرنــن النــووي المغناطيــي 
باســتخدام   ]E1[ للمركــب   )13C-NMR( للكربــون 
مذيــب DMSO-d6، لوحــظ ظهور إشــارة عنــد الإزاحة 
الكيميائيــة δ = 162.78  جــزء مــن المليــون تُعــزى 
)C=N(، ممــا يؤكــد  إلى كربــون مجموعــة الآزوميثــن 
ــب.  ــي للمرك ــب الجزيئ ــيف في التركي ــة ش ــوّن رابط تك
 δ ــدى ــن الم ــارات ضم ــن الإش ــة م ــرت مجموع ــا ظه ك
155.65–114.12 =  جــزء مــن المليــون تعــود إلى 
كربونــات الحلقــات الأروماتيــة. وسُــجلت إشــارة عنــد 
 ،)CH2( تُنســب إلى كربــون مجموعــة δ = 37.60 ppm

ــن  ــزء م ــد δ = 14.20  ج ــارة عن ــرت إش ــن ظه في ح
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المليــون تعــزى إلى كربــون مجموعــة )CH3(. فضــاً عــن 
δ = 39.30– ذلــك، لوحظــت إشــارات ضمــن المــدى

ــب  ــون المذي ــود إلى كرب ــون تع ــن الملي ــزء م 40.55  ج
)DMSO-d6(، كــا في الشــكل )4(.

          E2 للمركب FT-IR شكل 2. طيف                                                                            E1 للمركب FT-IR شكل 1. طيف           

   E1 13 للمركبC-NMR شكل 4. طيف               		    E1 1 للمركبH-NMR شكل 3. طيف            

2.3. تشــخيص مشــتقات -‎3,1 نفثو أوكسازبين-
7,4-دايون 

FT-( ــراء ــت الحم ــعة تح ــاف الأش ــة أطي ــد دراس عن
]E7-E12[، لوحــظ اختفــاء  ة  للمركبــات المحــرَّ  )IR

الحزمــة المتوســطة الواقعــة عند المــدى )1621–1618( 
ــد  ــات قواع ــط آصرة )C=N( في مركب ــدة لم ــم¹⁻ العائ س

ة ]E6–E1[، ممــا يُعــد دليــاً واضحًــا عــى  شــف المحــرَّ
تفاعــل مجموعــة الآزوميثــن ودخولهــا في تكويــن حلقــة 
ــة  ــور حزم ــاف ظه ــرت الأطي ــا أظه ــازبين. ك الأوكس
امتصــاص عنــد المــدى )3080–3036( ســم¹⁻ تُعــزى 
ــور  ــن ظه ــاً ع ــة، فض ــط آصرة )C–H( الأروماتي إلى م
حزمتــن تعــودان إلى المــط المتناظــر وغــر المتناظر لآصرة 
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)C–H( الأليفاتيــة عنــد المديين )2891–2825( ســم¹⁻ 

ــوالي. و )2947–2926( ســم¹⁻ عــى الت
عنــد  قويتــن  حزمتــن  ظهــور  لوحــظ  كذلــك 
المديــن )1710–1706( ســم¹⁻ و )1670–1665( 
واللتــن تعــودان إلى مــط آصرة الكاربونيــل  ســم¹⁻، 
ومجموعــة  اللاكتــون  مجموعــة  مــن  لــكل   )C=O(

ــي  ــام ثنائ ــن نظ ــد تكوي ــا يؤك ــوالي، مم ــى الت ــام ع اللاكت
إلى  إضافــةً  الأوكســازبين.  لبنيــة  المميــز  الكاربونيــل 
ذلــك، أظهــرت الأطيــاف حزمتــي امتصــاص عنــد 
المديــن )1491–1476( ســم¹⁻ و )1578–1548( 

ســم¹⁻ تُعــزى إلى مــط آصرة )C=C( الأروماتيــة، ممــا 
ــة ضمــن التركيــب  ــدل عــى بقــاء الحلقــات الأروماتي ي

ة. المحــرَّ للمركبــات  البنيــوي 
وبيّنــت أطيــاف FT-IR أيضًــا ظهــور حــزم إضافيــة 
عنــد المــدى )1355–1325( ســم¹⁻ تُنســب إلى مــط 
آصرة )C–O(، إلى جانــب حــزم أخــرى عنــد المــدى 
 ،)C–N(ســم¹⁻ تعــود إلى مــط آصرة )1249–1238(
وهــو مــا يدعــم تشــخيص البنيــة المقترحــة لمشــتقات 
تفاعــل  نجــاح  ويؤكــد  ة  المحــرَّ الأوكســازبين 
التحضــر]23,22[. كــا في الجــدول 4 والشــكل 6،5.

.]E12-E7[ جدول 4. نتائج امتصاص الأشعة تحت الحمراء )سم-1( لمشتقات -3,1 نفثو أوكسازبين 7,4- دايون

IR (KBr) cm-1

RComp. 
No. OthersνC-O

νC-N
νC=C 
Arom.

νC=O
Lactam

νC=O
Lactone

νC-H
Aliph.

νC-H 
Arom.

ν (NO2)
asy1509
sym1364

1325
1238

1578
147616651707 2932

28733064NO2E7

---1355
1247

1564
149016681708 2945

28253064OCH3E8

ν (C-Cl) 6981347
1243

1561
149116671709 2926

28853048ClE9

ν (OH) 34481342
1242

1548
149016661706 2947

28753080OHE10

---1338
1249

1569
147716681706 2941

28793071CH(CH3)2E11

---1350
1245

1572
148316701710 2939

28913036N(CH3)2E12

عنــد دراســة طيــف الرنــن النــووي المغناطيــي 
باســتخدام   ]E7[ للمركــب   )1H-NMR( للبروتــون 
مذيــب DMSO-d6  ، لوحــظ ظهــور إشــارة أحاديــة 
)singlet( عنــد الإزاحــة الكيميائيــة δ = 8.35 جــزء 
لحلقــة  العائــد   )CH( بروتــون  إلى  تُعــزى  المليــون  في 
متعــددة ضمــن  إشــارة  كــا ظهــرت  الأوكســازبين. 

المــدى δ = 6.79–8.22 جــزء في المليــون تعــود إلى 
لت  سُــجِّ كذلــك  الأروماتيــة.  الحلقــات  بروتونــات 
ــزء في  ــدى δ = 4.48–4.54 ج ــد الم ــة عن ــارة رباعي إش
المليــون تُعــزى إلى بروتونــات مجموعــة )CH2(، إضافــةً 
 δ = 1.44–1.48 إلى ظهــور إشــارة ثلاثيــة عنــد المــدى
 )CH3( جــزء في المليــون تُنســب إلى بروتونــات مجموعــة
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ولوحــظ أيضًــا ظهــور إشــارة عنــد δ = 2.51  جــزء في 
ــات المذيــب  DMSO-d6، كــا  المليــون تعــود إلى بروتون

ــكل 7. ــو موضــح في الش ه
عنــد دراســة طيــف الرنــن النــووي المغناطيــي 
باســتخدام   ]E7[ للمركــب   )13C-NMR( للكربــون 
عنــد  إشــارتين  ظهــور  لوحــظ   ،DMSO-d6 مذيــب 
 δ=164.25و δ = 167.03 الإزاحتــن الكيميائيتــن
مجموعتــي  كربــوني  إلى  تُعزيــان  المليــون  في  جــزء 
الكاربونيــل )C=O( في حلقــة الأوكســازبين، ممــا يؤكــد 
ــة المركــب.  ــز لبني ــل الممي ــي الكاربوني وجــود نظــام ثنائ
 كــا ظهــرت مجموعــة مــن الإشــارات ضمــن المــدى 

δ = 109.86–155.65 جــزء في المليــون تُنســب إلى 
كربونــات الحلقــات الأروماتيــة. ولوحظــت إشــارة عند 
الإزاحــة الكيميائيــة δ = 98.33 جــزء في المليــون تُعزى 
الأوكســازبين،  حلقــة  في   )CH( مجموعــة  كربــون  إلى 
إضافــةً إلى ظهــور إشــارة عنــد δ = 36.23 جــزء في 
)CH2(، وإشــارة  إلى كربــون مجموعــة  تعــود  المليــون 
أخــرى عنــد δ = 31.21 جــزء في المليــون تُنســب إلى 
ــد  ــارات عن ــجلت إش ــا سُ ــة )CH3(. ك ــون مجموع كرب
المــدى δ = 39.14–40.81 جــزء في المليــون تعــود 
إلى كربونــات المذيــب DMSO-d6، كــا هــو موضــح في 

الشــكل 8.

          E10 للمركب FT-IR شكل 6. طيف 			        E8 للمركب FT-IR شكل 5. طيف           

E7 13 للمركبC-NMR شكل 8. طيف                         		 E7 1 للمركبH-NMR شكل 7. طيف              

3.3. تقييم الفعّالية البايولوجية 
يُبــنّ جــدول )5( نتائــج تقييــم الفعّاليــة البايولوجية 

ة ]E12-E7[ تجــاه نوعــن مــن البكتريا  للمركبــات المحــرَّ
يختلفــان في تفاعلهــا مــع صبغــة كــرام، همــا بكتيريــا 
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)ســالبة   Escherichia coli القولونيــة  الإيشيريشــيا 
لصبغــة كــرام( وبكتيريــا المكــورات العنقوديــة الذهبيــة 
كــرام(،  لصبغــة  )موجبــة   Staphylococcus aureus

وذلــك عنــد تراكيــز مختلفــة )0.001، 0.01، 0.1( 
ملغم/مــل. وقــد أُجــري التقييــم باســتخدام طريقــة 
الحفــر )Well diffusion method(، اعتــادًا عــى قيــاس 

ــر]25,24[. ــدة المليم ــط بوح ــق التثبي ــار مناط أقط
تشــر النتئــج ان المركــب ]E7[ أظهــر فعّاليــة تثبيطيــة 
ملحوظــة تجــاه كلا النوعــن البكتيريــن المدروســن، 
 ،20( E. coli إذ بلغــت أقطــار التثبيــط ضــد بكتيريــا
24، 25 ملــم( عنــد التراكيــز المتزايــدة عــى التــوالي، في 
حــن ســجّل ضــد بكتيريــا S. aureus أقطــار تثبيــط 
)20، 26، 26 ملــم(. وتــدل هــذه النتائــج بوضــوح 
ــز المركــب وقطــر  ــة بــن تركي عــى وجــود علاقــة طردي
بزيــادة  البايولوجــي  التأثــر  يــزداد  حيــث  التثبيــط، 
التركيــز، وهــو ســلوك شــائع للمركبــات ذات النشــاط 
المركبــات  تُظهــر  لم  المقابــل،  في  للبكتريــا،   المضــاد 
البكتريــا  ضــد  تُذكــر  تثبيطيــة  فعّاليــة  أي  الأخــرى 
المدروســة ضمــن التراكيــز المســتخدمة، ممــا يشــر إلى 
عــدم القــدرة عــى تثبيــط النمــو البكتــري أو إلى أن 
ــط  ــى المثب ــد الأدن ــن الح ــل م ــات أق ــذه المركب ــز ه تراكي

الســالات]27,26[. لهــذه   )MIC(
 ]E7[ ــب ــة للمرك ــة المرتفع ــة التثبيطي ــزى الفعالي تُع
مقارنــةً ببقيــة المركبــات إلى وجــود مجموعــة النيــرو 
ــن  ــد م ــي تُع ــة، والت ــة الأروماتي ــة بالحلق )NO2( المرتبط

ــؤدي  ــا ي ــة، مم ــات القوي ــاحبة للإلكترون ــع الس المجامي
إلى زيــادة قطبيــة الجــزيء وتعزيــز قابليتــه للتداخــل مــع 
المكونــات الحيويــة داخــل الخليــة البكتيريــة. كــا تســهم 
كهروســتاتيكية  تآثــرات  تكويــن  في  المجموعــة  هــذه 
وروابــط هيدروجينيــة مــع المواقــع الفعالــة، إضافــةً إلى 
قدرتهــا عــى إحــداث إجهــاد تأكســدي داخــل الخليــة، 
الأمــر الــذي ينعكــس بزيــادة النشــاط المضــاد للبكتيريــا. 
ــات أو  ــة للإلكترون ــات المانح ــإن المعوض ــل، ف في المقاب
ذات الإعاقــة الفراغيــة في المركبــات الأخــرى تقلــل مــن 

ــة  ــة، ممــا يؤكــد أن الفعالي كفاءتهــا الحيوي
أمــا عينــة الســيطرة الموجبــة المتمثلــة بالمضــاد الحيوي 
Levofloxacin، فقــد أظهــرت فعّاليــة تثبيطيــة عاليــة، 
إذ بلــغ قطــر التثبيــط )25 ملــم( ضــد E. coli و)30 
ملــم( ضــد S. aureus، وهــو مــا يؤكــد كفــاءة الطريقــة 
التجريبيــة المتبعــة ويعطــي أساسًــا مناســبًا للمقارنــة 
ة والمضــادات الحيويــة القياســية  بــن المركبــات المحــرَّ

ــا. المعتمــدة سريريً

جدول 5. الفعّالية البايولوجية للمركبات المحضرة والمضادات الحيوية )قطر التثبيط مقاس بملم(.
Escherichia coliStaphylococcus aureus Compounds 

0.001mg/ml  0.01mg/ml  0.1mg/ml  0.001mg/ml  0.01mg/ml  0.1 mg/ml  
202425202626E7

--E8

--E9

--E10

--E11

--E12

-30
Positive 
Control

Levofloxacin
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4.3. دراسة السلوك البلوري السائل والانتقالات 
الطورية

ــواع  ــد أن ــة وتحدي ــالات الحراري ــة الانتق ــت دراس تم
صة، فضــاً عــن تقييم  الأطــوار البلوريــة الســائلة المشــخَّ
الاســتقرار الحــراري لتلــك الأطــوار، باســتخدام مجهــر 
 ،)POM( الضــوء المســتقطب المــزود بمســخن كهربائــي
ــي  ــة الت وذلــك بهــدف فهــم طبيعــة التحــولات الطوري

ــة  ــاف إمكاني ــة واستكش ــات المدروس ــى المركب ــرأ ع تط
ــرض  ــة. ولغ ــة والطبي ــات الصناعي ــا في التطبيق توظيفه
الفحــص، أُخــذت كميــة موزونــة مــن المــادة المــراد 
دراســتها بحــدود )0.05 غــم(، وتــم تســخينها داخــل 
جهــاز مجهــر الضــوء المســتقطب بمعــدل تســخين منتظــم 
ــدول  ــا في ج ــة ]28[. ك ــن )5–10(°م/دقيق ــراوح ب ت

.6

 E. coil و S. aureus ضد بكتيريا ]E7[ شكل 9: الفعّالية التثبيطية للمركب

جدول 6. درجات الانتقالات الحرارية والاطوار البلورية السائلة لبعض المركبات المحضرة

ΔNΔSCΔSBΔSANSCSBSACrHeatComp.
131012234221211193Heat

E8 Cool

ΔNΔSCΔSBΔSANSCSBSACrHeatComp.
233Heat

E12 Cool

أظهــرت نتائــج فحــص المركــب ]E8[ باســتخدام 
ــالات  ــدوث انتق ــتقطب )POM( ح ــوء المس ــر الض مجه
ــدل عــى  ــة التســخين فقــط، ممــا ي ــة خــال مرحل طوري
أن المركــب ينتمــي إلى البلــورات الســائلة أحاديــة الطــور 

ــن  ــب م ــل المرك )Monotropic liquid crystal(. إذ انتق

 SA الطــور البلــوري الصلــب إلى الطــور الســمكتي 
ــتقرار  ــال اس ــت 193°م وبمج ــال بلغ ــة انتق ــد درج عن
12°م، ثــم تحــوّل مــع زيــادة درجــة  حــراري قــدره 
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إلى  انتقــال  تــاه   ،SC الســمكتي  الطــور  إلى  الحــرارة 
الطــور النيــاتي )N( عنــد درجــات حرارة أعــى. ويُعزى 
هــذا الســلوك الميزوجينــي إلى طبيعــة التركيــب الجزيئــي 
للمركــب، حيــث تســهم الحلقــات الأروماتيــة في تعزيــز 
انتظــام الجزيئــة، بينــا تعــزز مجموعــة الميثوكــي الطرفيــة 
ــوار  ــتقرار الأط ــة واس ــط الطرفي ــوى التراب )OCH3-( ق

البلوريــة الســائلة. في المقابــل، فــإن اقتصــار الســلوك 
ــال  ــزى إلى إدخ ــخين يُع ــة التس ــى مرحل ــي ع الميزوجين
ــة  ــتوائية الجزيئ ــر في اس ــي تؤث ــازبين، الت ــة الأوكس حلق
وتحــدّ مــن قدرتهــا عــى إعــادة الاصطفــاف المنتظــم أثنــاء 

ــكال 10-12 ــا في الاش ــد ]28[. ك التبري
لم يُظهــر المركــب ]E12[ أي ســلوك بلــوري ســائل 
–25( المدروســة  الحــرارة  درجــات  مــدى  ضمــن 

طوريــة  انتقــالات  أي  لهــا  ل  تُســجَّ لم  إذ  300°م(، 
التبريــد.  أو  التســخين  عمليتــي  أثنــاء  ميزوجينيــة 
إلى  الأرجــح،  عــى  الســلوك،  هــذا  غيــاب  ويُعــزى 
للجزيئتــن،  البنيــوي  التماثــل  في  النســبي  الارتفــاع 
ــور  ــروري لظه ــي ال ــر الجزيئ ــن اللاتناظ ــل م ــا يقل مم
الأطــوار البلوريــة الســائلة، ويعــزز في الوقــت نفســه 
قــوى الترابــط البينيــة بــن الجزيئــات، الأمــر الــذي 
يــؤدي إلى تثبيــت الطــور البلــوري الصلــب. كــا يمكــن 
ــن  ــوي ب ــوازن البني ــدم الت ــلوك إلى ع ــذا الس ــاع ه إرج
ــة،  ــة المرن ــع الطرفي ــدة والمجامي ــة الصل ــواة الأروماتي الن
وهــو عامــل أســاس في تمكــن الاصطفــاف الجزئــي 
ــدّ  ــا يح ــائلة، مم ــة الس ــوار البلوري ــن الأط ــازم لتكوي ال

مــن إمكانيــة ظهــور الســلوك الميزوجينــي.

   الشكل 10: الطور السمكتي )SC( للمركب ]E8[ في التسخين             الشكل 11: الطور السمكتي )SA( للمركب ]E8[ في التسخين

الشكل 12. الطور النيماتي )N( للمركب ]E8[ في التسخين



75 مـجـلـــة الــدراســات التربــويـــة والعلــمــيــة - كـلــيــة التـربـــيــة - الجـامـعـــة العــراقــيــة
الـعدد الـسـابــع والعشـرون - الـمـجـلـد الـعـاشــر - عـلــوم الـكـيـمـيـاء - نـيـسـان 2026 م

5.3. الفعالية الليزرية :
للمركبــات  الليزريــة  الفعاليــة  نتائــج  أظهــرت 
ــة لم  ــد فــرتي التشــعيع 30 و45 ثاني ــه عن ]E7,E9,E12[ أن

ــة  ــواص الفيزيائي ــة في الخ ــرات ملحوظ ل أي تغ ــجَّ تُس
للمركبــات المدروســة، إذ حافظــت هــذه المركبــات عــى 
ألوانهــا الأصليــة ومديــات درجــات انصهارهــا دون 
تغــر يُذكــر. ويشــر ذلــك إلى أن الطاقــة الممتصــة خــال 
هاتــن الفترتــن لم تكــن كافيــة لإحــداث تغــرات بنيويــة 
أو فيزيائيــة ملموســة في التراكيــب الجزيئيــة للمركبــات، 
ــتقرار  ــن الاس ــبًا م ــدرًا مناس ــا ق ــى امتلاكه ــدل ع ــا ي مم

ــزر. تجــاه التعــرض القصــر لأشــعة اللي
في المقابــل، أظهــرت نتائــج التشــعيع عنــد فــرة 60 
ثانيــة حــدوث تغــرات واضحــة في الخــواص الفيزيائيــة 
انخفــاض  في  تمثلــت  المدروســة،  المركبــات  لجميــع 

بالقيــم  مقارنــة  الانصهــار  درجــات  في  ملحــوظ 
الأصليــة، فضــاً عــن تغــرات طفيفــة في الألــوان، 
وتشــر هــذه النتائــج إلى أن التعــرض المســتمر والطويــل 
نســبيًا لأشــعة الليــزر عنــد هــذه الفــرة الزمنيــة أدى إلى 

إحــداث تأثــرات بنيويــة داخــل الجزيئــات.
المركبــات  امتصــاص  إلى  الســلوك  هــذا  ويُعــزى 
طاقــة ليزريــة كافيــة خــال فــرة 60 ثانيــة، ممــا قــد 
يــؤدي إلى تكــر بعــض الأواصر الكيميائيــة الضعيفــة 
داخــل البنيــة الجزيئيــة، أو إعــادة ترتيبهــا، الأمــر الــذي 
ينعكــس انخفــاض درجــات الانصهــار نتيجــة نقصــان 
درجــة التبلــور أو تشــكّل نواتــج جديــدة ذات اســتقرار 
حــراري أقــل، يدعــم احتــال تكــوّن مركبــات جديــدة 
أو نواتــج تحلــل جزئــي نتيجــة التفاعــل مــع الطاقــة 
ــدول 7. ــا في الج ــبيًا ]30,29[. ك ــة نس ــة العالي الليزري

الجدول 7: نتائج قياس الفعالية الليزرية لبعض المركبات المحضرة.

60 S45 S30 S
Comp No.

 (0C) M.PColor (0C) M.PColor (0C) M.PColor

214-216brown232-234Black232-234BlackE7

221-223Black245-247Dark brown245-247Dark brownE9

206-208black233-235
Glossy 
black

233-235
Glossy 
black

E12

4. الاستنتجات:

مجموعــة  تفاعــل  أن  إلى  البحــث  هــذا  يشــر 
إلى  يميــل  الإنهيدريــد  معوضــات  مــع  الأزوميثــن 
تكويــن حلقــة ســباعية، ممــا يعكــس كفــاءة طريقــة 
الصهــر في تحضــر المركبــات العضويــة بطريقــة صديقــة 
للبيئــة وبأقــل اســتخدام للمذيبــات، مــع زمــن تحضــر 
قصــر مقارنــة بالطــرق التقليديــة. كــا توضــح البيانــات 
الطيفيــة، بــا في ذلــك FT-IR و)1H-13C-NMR(، قــدرة 

هــذه الطريقــة عــى إنتــاج مركبــات دقيقــة التركيــب 
وموثوقــة التحليــل. ويشــر تقييــم النشــاط البيولوجــي 
إلى أن طبيعــة المعوضــات تلعــب دورًا محوريًــا في تحديــد 
دراســة  تكشــف  بينــا  للبكتيريــا،  المضــادة  الفعاليــة 
ــوي  ــل البني ــر التماث ــة الســائلة عــن تأث الأطــوار البلوري
ــة  ــات الطرفي ــع المجموع ــة م ــواة الأروماتي ــوازن الن وت
في ظهــور أو غيــاب الســلوك الميزوجينــي. عــاوة عــى 
ذلــك، يشــر الاســتقرار الفيزيائــي للمركبــات عنــد 
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ــات هــذه الأنظمــة في  فــرات تشــعيع قصــرة إلى إمكان
التطبيقــات البصريــة، مــع ملاحظــة أن تعرضهــا لفترات 
ــة.  ــواص البنيوي ــرات في الخ ــؤدي إلى تغي ــد ي ــول ق أط
ــم  ــا لفه ــارًا علميً ــج إط ــذه النتائ ــر ه ــام، توف ــكل ع بش
العلاقــة بــن التركيــب الجزيئــي والخصائــص الفيزيائيــة 
ــة لمشــتقات الأوكســازبين، مــا يمكّــن مــن  والبايولوجي
ــات  ــم مركب ــو تصمي ــتقبلية نح ــات المس ــه الدراس توجي
ذات خصائــص محســنة للتطبيقــات الدوائيــة والبلوريــة 

والضوئيــة.
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