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 ممخّص  

 
 تريازكؿ : -4،2،9-مركبتك-5-أمينك-3تـ اصطناع بعض مركبات الآزك الجديدة انطلاقان مف     

 . (IIIa)البيريميديف-آزك-ثلاثي آزكليؿ([-4،2،9-تيكؿ-5)-3]-5-ميتيؿ-6-ثنائي ىيدرككسي-4،2*  
 .(IIIb)  البيريميديف -آزك -ثلاثي آزكليؿ([-4،2،9-تيكؿ-5)-3]-5-ميتيؿ-6-تيكؿ-2-ىيدرككسي -4* 
 .(IIIc) تريازكؿ -4،2،9-آزك-ثلاثي آزكليؿ([-4،2،9-تيكؿ-5)-3]-5-مركبتك-3* 
حمض – آزك -[ 3-ثلاثي آزكليؿ-4،2،9-( 9-نيؿديكف فتاليزي-6،3-ديييدرك-2،9) -5]-5-ىيدرككسي -2* 

. كتـ إثبات البنى المتكقعة لجميع المركبات الجديدة التي تـ الحصكؿ عمييا باستخداـ  معطيات (IIId) البنزكئيؾ 
1طيفي الطنيف النككم المغناطيسي 

H ,
13

CNMR ) ( 2D  NMR, كمطيافية تحت الأحمرIR    . 
 
 

 تريازكؿ .-4،2،9زك حمقية متغايرة ،  أصبغة آزك مف مركبات آ :الكممات المفتاحية
 
 
 
 
 
 

 
 

                                                 


 .سورية-حمص-جامعة البعث -ميائية والبترولية كمية اليندسة الكي –قسم العموم الأساسية ) كيمياء عضوية (  -أستاذ مساعد  
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  ABSTRACT    

 

In this research some azo - compounds have been synthesized from 3-amino-5-

mercapto -1,2,4–triazole. These  azo- compounds are :  

 2,4-dihydroxy-6-methyl-5-[3-(5-mercapto-1,2 ,4-triazolil)]-azo- pyrimidine ( IIIa ). 

 4-dihydroxy-2- mercapto-6-methyl-5-[3-(5-mercapto-1,2 ,4-triazolil)]-azo- 

pyrimidine ( IIIb ). 

 3- mercapto-5-[3-(5- mercapto -1,3,4-thiadiazolil)]-azo-1,2,4–triazole ( IIIc ). 

 2-hydroxy- 5-[5-(1,2-dihydrophthalizin-3,6-dione-1-yl )- 1,2 ,4-triazolil-3]-azo- 

benzoic acid ( IIId ). 

The structure of these compounds has been checked by spectrum analysis : 

     (
1
H , 

13
CNMR, 2D  NMR  ;  IR ) . 

 

  

Key Words: Heterocyclic azo compounds, Azo dyes of 1,2,4-triazole.  
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 مقدمة: 
يعد ، كبذلؾ [1] ()المتغايرة غير المتجانسة العطرية زكؿ ضمف المركبات الحمقيةتريا-4،2،9المركبصنؼ ي
 : المتغايرة الأمينات الأكلية العطريةزكؿ مف تريا-4،2،9-مركبتك-5-أمينك-2المركب 

 
 

مف معالجة مشتقات السمي كاربازيد أك التيك سمي كاربازيد  زكؿ تريا -4،2،9-مشتقاتيمكف الحصكؿ عمى  
كسيانات مع مف تفاعؿ أحد مشتقات الإيز تريازكؿ  -4،2،9-الحصكؿ عمى  مشتقاتكما يمكف ، [1] في كسط قمكم
تية معادلة التفاعؿ الآكفؽ ، [2]ات ، كمف ثـ معالجة الناتج المتشكؿ في كسط قمكم كبالإيتانكؿ المطمؽ أحد الييدرازين

 : 

 
 

: ىما تفاعؿ الديأزة ) تشكيؿ ممح عمى التتاليباستعماؿ تفاعميف كيميائييف مركبات الآزك معظـ تحضر 
، كتفاعؿ التزاكج ضي (زكتي بكسط حملأمينات العطرية الأكلية كحمض الآالديازكنيكـ نتيجة التأثير المتبادؿ بيف ا

الاستبداؿ  تفاعلاتالعالية تجاه  فتاليف ذات الفعاليةمشتقات البنزف كالنح الديازكنيكـ العطرية مع أحد أملا تزاكج)
كحظيت كذلؾ  ،(الفينكلات أك الأمينات العطرية الإلكتركفيمية نتيجة احتكائيا عمى متبادلات منشطة لمنكاة العطرية مثؿ

التي تحكم  5-، كمنيا مشتقات البيرازكؿ تفاعلات التزاكجبعض المركبات الحمقية غير المتجانسة بأىمية عممية في 
ىذه المركبات تمتمؾ كثافة إلكتركنية مرتفعة عمى ذرة كربكف الزمرة الميتينية  ، ، إذ إف  3-إحدل المتبادلات في المكقع

[3]. 
 لديأزكاأما المركب الذم يتفاعؿ معو مركب  الديأزكبمككف  الديأزكميف الذم يتشكؿ منو مركب عى الأدي
-مركبتك-5-أمينك-2استخداـ كيمكف التعبير عف تحضير مركبات آزك ب فيدعى بمككف الآزك مركز الآزك ليعطي
  بالمخطط الآتي : زكمديألكمككف زكؿ تريا-4،2،9

 
كالجمكد كالكرؽ  الأنسجةط ك صباغة المكاد المتنكعة مثؿ الخيك يستخدـ لمركبات الآزك بأف معظميا تكمف أىمية 

زكؿ ديازكؿ  كترياأضؼ إلى ذلؾ، بشكؿ عاـ، تمتمؾ مشتقات تيا  ،[3] كالبلاستيؾ كبعض الأغذية كالمشركبات
 ،[5,4] (، كخافضة لضغط الدـ، كمضادات سرطافكأمراض القمب، حيكيةىامة )كمضادات خصائص بيكلكجية 

مما يجعميا تمعب دكران  ، [7,6] معمكمات البصرية في الأقراص الميزريةتخزيف اللكمكاد فعالة سطحيان ك  ياكيستخدـ بعض
 كغيرىا .ىامان في المجاؿ الطبي كالصناعة الصيدلانية 
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  :وأىدافو البحثأىمية 
  [ 7]زكؿ ، كيستخدـ العمؿت آزك متنكعة مف أمينات تريازكؿ كتيا ديااصطناع مركبا [8-10]تعرض الأبحاث 

 الآتي :  كفؽ التفاعؿلمككف الآزك، ككاشؼ مشتقات الإندكؿ 

 
 -4،2،9-مركبتك-5-أمينك-3مف  ،(IIIa-d) ىذا البحث إلى تحضير بعض أصبغة الآزك الجديدة ييدؼ 
لؾ ، كذ كحمض الساليسيميؾ غير المتجانسةالحمقية لمديازك ، كبعض القكاعد  تكأحد مشتقاتو كمككناثلاثي الآزكؿ 
  كفؽ الآتي :

 

 

 
 

، مما لمبكتريا(مضادات خصائصيا البيكلكجية ) إلى يمكف أف تستخدـ ىذه المركبات كمكاد صباغية ، بالإضافة 
دخؿ بتفاعلات تعقيد مع بعض الشكارد أك أف ت الصيدلانية ، لطبي كالصناعاتىامان في المجاؿ ا يجعميا تمعب دكران 

كىذا ما يمكف أف يفتح مجالان لاستخداميا في الكيمياء التحميمية أك ، Al, Co (II), Ni (II), Cu (II) :المعدنية مثؿ
 استخداميا كمثبط لتآكؿ بعض المعادف .

 
 :هطرائؽ البحث ومواد

 
 :المستخدمة الأجيزة والأدوات -2

، حماـ ثمجي،  (pH)تـ استخداـ الأدكات كالأجيزة الآتية : خلاط مغناطيسي ، جياز قياس درجة الحمكضة 
رلنمايرات، ماصات(، أمدرجة،  أسطكانات، ، بياشرفتحتيف  مدكرؽ ذميزاف حرارة ،  بعض الأدكات الزجاجية )

-FT/IR-spectrum)كجياز طيؼ الامتصاص  لتحديد درجة الانصيار ،  Melting Pointإلى جيازبالإضافة 

 .جامعة البعث –المكجكد في كمية العمكـ  Bruker 400MHz، كجياز الطنيف النككم المغناطيسي نمكذج  (4100
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 :المواد الكيميائية المستخدمة -3
ي كربازيد، حمض تيك اليكريا، تيك سمأسيتيؿ خلات الإيتيؿ، اليكريا، تية: استخداـ المكاد الكيميائية الآتـ     

%(، بلاماء حمض الفتاليؾ، نتريت 98ىيدرات الييدرازيف ) ،زكؿتريا -4،2،9-مركبتك-5-أمينك-3%(، 95النمؿ )
، كبعض المذيبات.98حمض الكبريت ) ، الصكديكـ ، حمض الخؿ الإيتانكؿ المطمؽ)  %(، كربكنات الصكديكـ
، ،الثمجي   ه المكاد مف النكع التقي .، كجميع ىذثنائي ميتيؿ فكرـ أميد( كمكركفكرـ

 القسم العممي:-4
الألمانتيف،   BDHك   Merckتـ الحصكؿ عمى المركبات الكيميائية المستخدمة في ىذا العمؿ مف شركتي 

في مخبر الكيمياء العضكية  (IIa-c)،   ( Id ) المركبات الكسطية ، كتحضير ( III a-d )كتـ اصطناع المركبات 
قيست درجات الانصيار لجميع المركبات التي تـ الحصكؿ عمييا بطريقة الأنبكب ك ائية كالبتركلية . بكمية اليندسة الكيمي

 عمى جياز طيؼ الامتصاص IR، كسجمت أطياؼ  Melting Pointالشعرم عمى جياز
(FT/IR-spectrum-4100)  بينما سجمت أطياؼ ،NMR  لممركبات عمى جياز الطنيف النككم المغناطيسي نمكذج

Bruker 400MHz  جامعة البعث –المكجكد في كمية العمكـ  
 كفؽ المراحؿ الآتية : ( IIIa-f )تـ  اصطناع أصبغة الآزك  : ( IIIa-f )أصبغة الآزو اصطناع 

مف الماء    3سـ 91( في (I)المركب مككف الديأزك )مكؿ مف  1019: يذاب  تحضير ممح الديازونيومأ ( 
، بتحريؾ مغناطيسي  مجيز 3سـ 51% (  بكأس زجاجي سعتو  98يت المركز ) مف حمض الكبر  3سـ 902المقطر ك 

، ثـ يضاؼ ) باستخداـ مجركش الجميد مع ممح الطعاـ (كبعد الانحلاؿ التاـ يبرد مزيج التفاعؿ حتى الدرجة صفر 
إضافة محمكؿ مف الماء المقطر كبعد الانتياء مف  3سـ 3منحمة في  NaNO2غ مف  1069دقيقة  31تدريجيان كخلاؿ 

دقيقة ، يتشكؿ محمكؿ أصفر المكف لممح الديازكنيكـ المكافؽ ، ) عندىا  31يحرؾ مزيج التفاعؿ لمدة نتريت الصكديكـ 
بإضافة الكمية اللازمة مف  ان يجابيإيختبر الزائد مف حمض الآزكتي بكرؽ النشاء الميكدد ، كيعالج في حاؿ كاف الاختبار 

 س . ق 3-1لدرجة اليكريا ( كيحافظ عميو في ا
، يكضع في كمحرؾ مغناطيسي  3سـ 911يجيز دكرقان كركيان ذا فتحتيف سعتو  ب( تحضير ممح مكون الآزو :

ماء مقطر كيسخف حتى الدرجة  3سـ 95منحمة في  NaOHغ مف  104ك  ( IIa-d ) مكؿ  مف المركب 1019الدكرؽ 
 فر كيستمر في التحريؾ .س ، كبعد الانحلاؿ التاـ يبرد المزيج حتى الدرجة صق 51

يضاؼ كمع التحريؾ المستمر محمكؿ الديازكنيكـ ) المحضر كفؽ أ (  إلى ممح مككف   الصباغ : اصطناع ج(
س ، كبعد الانتياء مف الإضافة  ق 3-1أف تككف درجة الحرارة ما بيف  يجبالآزك ) المحضر كفؽ ب ( تدريجيان ك 

يستمر في التحريؾ لمدة اـ محمكؿ مشبع مف كربكنات الصكديكـ ( ) باستخد 8التفاعؿ تساكم  pHيجب أف تككف 
مكؿ ( مف حمض الكبريت ، يتشكؿ راسب ممكف ، يرشح  9ثلاث ساعات ، بعدىا يحمض كسط التفاعؿ بكاسطة ) 

 كيغسؿ بالماء المقطر كالبارد ، كتعاد بمكرتو بمزيج مف الماء كثنائي ميتيؿ فكرـ أميد 
 -آزك-ثلاثي آزكليؿ([ -4،2،9-تيكؿ-5)3]-5-ميتيؿ -6-ثنائي ىيدرككسي-4،2كب : ( كبذلؾ يتشكؿ المر 2: 9)

-ىيدرككسي -4 كالمركب: % ( . 76غ ) أم بمردكد  9093آجرية المكف كزنيا  ، عمى شكؿ بكدرة(IIIa)البيريميديف 
كدرة برتقالية عمى شكؿ ب (IIIb) البيريميديف -آزك -ثلاثي آزكليؿ([-4،2،9-تيكؿ-5)-3]-5-ميتيؿ-6-تيكؿ-2

-ثلاثي آزكليؿ([-4،2،9-تيكؿ-5)-3]-5-مركبتك-3:  كالمركب % ( . 78غ ) أم بمردكد  209باىتة المكف كزنيا 
 -2:  كالمركب .% ( 6903غ ) أم بمردكد  9058عمى شكؿ بكدرة صفراء المكف كزنيا (IIIc)  تريازكؿ-4،2،9-آزك
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 ) حمض البنزكئيؾ   –آزك -[3-ثلاثي آزكليؿ-4،2،9-(9-ديكف فتاليزينيؿ-6،3-ديييدرك-2،9)-5]-5-ىيدرككسي

IIId ) غ  2085، عمى شكؿ بكدرة صفراء المكف كزنيا 
 .% ( 7205) أم بمردكد 

 
 النتائج والمناقشة :

 تـ تحضير المركبات الكسطية الآتية :   
 -2-ىيدرككسي -4ك ،  (uracil  اسيؿميتيؿ يكر -6) (IIa)  ميتيؿ البيريميديف-6-ثنائي ىيدرككسي-4،2 أ (

 أسيتيؿ خلات  بنتيجة تفاعؿ  ( thiouracil  اسيؿيكر تيك ميتيؿ -6 )  (IIb) ميتيؿ البيريميديف-6-تيكؿ
 :[11]  كتيك اليكرياعمى الترتيب ، الإيتيؿ مع اليكريا  

 
 

 ، كمف ثـ مف تفاعؿ التيك سمي كاربازيد مع حمض النمؿ    (IIc)زكؿتريا -4،2،9-مركبتك-(5)3 ب (
 :[ 12] في كسط قمكم تيك سمي كاربازيد ( -3-فكرميؿ-9معالجة الناتج المتشكؿ )     

 
 

 -5-أمينك-2مف تفاعؿ  (Id) تريازكؿ-4،2،9( 9-ينيؿديكف فتاليز -6،3-ديييدرك-2،9)-5-أمينك-3 ج(
 -ىيدرازينك-5-أمينك-2 الناتج المتشكؿ ) مع الييدرازيف، كمف ثـ مفاعمةزكؿ تريا-4،2،9-مركبتك   
 :[ 5] زكؿ( مع بلاماء حمض الفتالييؾ ، كباستخداـ حمض الخؿ كمذيب تريا-4،2،9   

 
 
إثبات البنى تـ ك  ، كفؽ التفاعؿ المشار إليو في ىدؼ البحث  (IIIa-d)زكاصطناع أصبغة الآ تـك       
1الطنيف النككم المغناطيسي  طيؼ : معطياتمف  عميياتـ الحصكؿ التي  جميع المركباتالمتكقعة ل

H ,
13

CNMR 
 ( : 7-9الأشكاؿ )( ك 9المبينة في الجدكؿ ) (IIIa-d)كطيؼ ماتحت الأحمر لممركبات  2D NMR كمنيا
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13معطيات طيؼ الطنين النووي المغناطيسي 2-الجدول 
C , 

1
H   وتحت الأحمرIR  

 انصيارىاودرجات  ( III a-f )لممركبات 
 

 NMR / IR درجة انصيارهالمركب ، ك 

 
(IIIa) , mp = 253-255 

o
C 

 1
H NMR (DMSO-d6); (ppm) 

 =13.87 ( s, 1H, NH ) ; 13.06 ( s,1H, SH ) ;        

      11.41 ( s , 2H ,  2 OH) ;  2.34 ( s, 3H , CH3 ) .         
 13

C NMR ( DMSO-d6 ) ;  ( ppm ) 

 = 166.24,  (C5); 162.72, (C3); 155.73, (C13); 150.66,  

      (C9); 146.56,( C11 ); 98.23, (C8) ;   18.62, (–CH3 ) . 

 IR  ( KBr )  3475 cm
-1

   (ν O-H ) ; 3181 cm
-1

   (ν N-H );  1667 cm
-1

 (ν C=N ) ; 

                         1541 cm
-1

 (ν N=N ) ;  686 cm
-1

 (ν  S – H  ) .  

 
(IIIb) , mp = 190-191 

o
C 

 1
H NMR ( DMSO-d6 ) ; ( ppm ) 

 = 14.18 ( s,1H, C11-SH); 13.15 ( s, 1H, NH ) ;  

      12.83  ( s, 1H, C5-SH ) ; 10.89 (s , 1H ,  OH) ;  

       2.42 ( s, 3H , CH3 ) . 
 13

C NMR ( DMSO-d6 ) ;  ( ppm ) 

 =175.05,  (C11); 164.65, (C5);159.89, (C9); 158.32,  

      (C13); 153.43, (C3); 104.15, (C8) ;   18.71, (–CH3 ) . 

 IR (KBr):  3413 cm
-1

  (ν O-H); 3156 cm
-1

   (ν N-H );  1653 cm
-1

 (ν C=N ) ; 

       1561 cm
-1

 (ν N=N ) ;  639 cm
-1

 (ν  S–H) . 

 
(IIIc) , mp = 174-176 

o
C 

 1
H NMR ( DMSO-d6 ); ( ppm ) 

  = 13.85 (s, 2H, 2NH);  13.32 (s, 2H,  2SH ) . 
 13

C NMR ( DMSO-d6 ) ;  ( ppm ) 

 = 157.45,  ( C- SH  ) ;  153.29 , ( C- NH ) .  

 IR (KBr): 3101 cm
-1

 (ν N-H); 1687 cm
-1

 (ν C=N); 1638 cm
-1

 (ν N=N ); 620 cm
-1

 (ν  S–H). 

 
(IIId) , mp = 224-226 

o
C 

 1
H NMR ( DMSO-d6 ) ;  ( ppm ) 

 = 92029 (s, 1H, NH triazole); 11.76 (s,1H,   

      COOH); 11.44 (s, 1H, NH phthalazine); 

       8.36 (s, 1H, OH); 8.08 (d, 2H, C7,10);   

       7.88 (d, 2H , C8,9); 7.80 (s, 1H , C23);    

        7.50 (d, 1H, C19); 6.93 (d, 1H ,C20) .   

   13
C NMR ( DMSO-d6 ) ;  ( ppm ) 

 = 172.40, (COOH); 171.32, (C6); 168.42, (C3); 167.51, (C21); 161.60, (C11); 155.11,   

      (C14) ; 136.11, (C19); 133.05, (C8,9); 130.73, (C23) ; 127.62, ( C4,5);125.60, (C7,10);  

      119.48, (C18);117.55, (C20) ; 113.37, (C22) .  

IR  ( KBr ): 3473 – 3019 cm
-1

  (ν O-H , N-H); 1661cm
-1

   (ν C=O); 1601 cm
-1

 (ν C=N);   

                   1491 cm
-1

 (ν N=N ) ; 791, 760, 684 cm
-1

 (ν  C-H aromatic) . 
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-5-ميتيؿ -6-ثنائي ىيدرككسي-4،2مركب لم 93-الكربكفالبركتكني ك  ( الطيؼ 2، 9 )ف يكضح الشكلا
 :(IIIa)  البيريميديف -آزك-ثلاثي آزكليؿ([ -4،2،9-تيكؿ-5)3]

  

 
 
 

 
 

)الطيؼ البروتوني ( 2الشكل )
 1
HNMR)  لممركب( IIIa )  الػ يف  DMSO-d6 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

)24 -( طيؼ الكربون3الشكل )
 13

C NMR)  مركب لم( IIIa )  الػ يف  DMSO-d6 
-4،2،9-تيكؿ-5)-3]-5-ميتيؿ-6-تيكؿ-2-ىيدرككسي -4 ركبلممAPT  الػ طيؼ( 3) الشكؿ كيكضح
 :(IIIb)  البيريميديف -آزك -ثلاثي آزكليؿ([

 

 
 
 
 
 

 DMSO-d6  الػ يف  ( IIIb )لممركب  APTطيؼ  ( 4الشكل )
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-تيكؿ-5)-3]-5-مركبتك-3 مركب ( لم5، 4الشكلاف ) APT كطيؼ الػ طيؼ ما تحت الأحمر  يميكفيما    
 :( IIIc )  تريازكؿ-4،2،9-آزك-ثلاثي آزكليؿ([-4،2،9

 
 ( IIIc )لممركب  IR( طيؼ ماتحت الأحمر 5الشكل )

 
 

 
 DMSO-d6 ي الػ ف  ( IIIc )لممركب  APT(  طيؼ 6الشكل )

  : ( IIId )  ممركبل HMQC الػك  APT   الػ طيؼ(  6،7 )الشكلاف كما يكضح 
 
 

         
 
 
 
 
 

 
 

 
 DMSO-d6 ي الػ ف  ( IIId )لممركب  APT(  طيؼ 7الشكل )
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 DMSO-d6 ي الػ ف  ( IIId )لممركب  HMQC(  طيؼ8الشكل )

 

 :تالاستنتاجات والتوصيا
المعركفة بأىميتيا  (IIa-c)ك  (Id) غير المتجانسةأشرنا في ىذا العمؿ إلى تحضير بعض المركبات الحمقية 

ثبات جديدة  (IIIa-d)آزك  تـ اصطناع أربع مركباتناع العضكم ، ك طالكبيرة في الاص بالاعتماد عمى  بنيتيا، كا 
 .(NMR, IR ) الطرؽ المطيافية الحديثة 

في مجاؿ الكيمياء  ـسكاء في مجاؿ تقانة الصباغة أ (IIIa-d)ائد المحتممة لممركبات نقترح استقصاء الفك 
 أكثر تعقيدان .متابعة البحث لمحصكؿ عمى مركبات صباغية التحميمية كالصناعة الدكائية ، كما نقترح 
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