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 الإْـــــــــــــــذاء

 

 انٗ كم يٍ ػهًُّٙ دزفـــب فٙ ْـــذِ انـذٛـــبح انــذَٛــب

 إلى الرّوح التي جعـــل الله سبــحــانو و تــعــالى الجــنـةّ تحـت أقـــداميــا، أمــي الــغــاليــة،

 أمــي الــرحيمة رحميـا الله و جعــل الجنّة مثــواىــا.

وســـنــدا لي، وكـان لــدعائو الأثــر الـعظــيم في  أبي الـعزيز الطــاىــرة الذي كـان عــونا إلى روح
 رحمو الله وجعــل الجنة مثــواه. .حـياتي

 إلى من ســاندني وخطى معي خـطـواتي، يسّــر لي الصّعــاب، إلى زوجي ورفيق دربــي.

 لادي أحــبّتي المــذيــن حــرمــتيم منّـــــــــيأو  إلى فــمــذّات كبــدي و زىـــرات حــياتي،

 .طيــمـة فــترة إعـــداد ىــذا البحت

 إلى كلّ اخــوتي و الأىـــل و الأصـــدقــاء الـــذين رافقـــوني طــيمة ىــذه الــفتــــــــرة.

ي بالاىــتمامإلى كل  أســــاتــذتي وزمــلائي و أىــل الفــضــل عــمياّ الــذيـن غـمرونــ  

 والمـــرافقــة والنّــصـيحـة والتــوجـــيو والإرشــــاد.

 سائمة المـــولـــــــى إلى ىـــؤلاء جـمـــيعـــا أىــدي ىـــذا العــمل المتواضع،

 .أن ينفعنــا بــو ويــمدّني بتــوفيقــو الــقديـر الــعميّ  وجــلّ  عــز        
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  عرفــــــــــــــانشكـــــــــر و 

ـــو و توفيقـــــ ـــذي بعـــــونــــــ ـــر الـــــ ـــل الشـكــــــ ـــره جزيـــــــ ـــالى وأشكــــــ ـــد االله سبحـــــــانـــو وتعــــــ ـــي أحمــ ـــو أتممـــت بحثــــ ـــ
 .سمطانك عظيم و وجيك لجلال ينبغي كما الحمد لك فالميم ىـــــــــــذا،

  VPRSمخبر البحث العممـي لتثمـين و ترقيـة لمـوارد الصـحراوية  -:ىذا العمل أنجز بالمخابر التالية 
بكمية الرياضيات و عموم المـادة بجامعـة ورقمـة،  تحـت إدارة البروفيسـور حجـاج محمـد لـو كـل الشـكر و التقـدير 

 .العملعمى توفير الشروط والوسائل لممساىمة في إنجاز ىذا  عمى تعاونو معنا، و

تحــت إدارة الــدكتور  ورقمــة، المخبــر البيــداغوجي لكميــة العمــوم التطبيقيــة قســم ىندســة الطرائــق بجامعــة- 
 .طبشوش أحمد فمتتقبل منّا كلّ الشّكر و التقدير لممساىمة في ىذا العمل

لــو كــلّ  كيميائيــة بورقمــة تحــت إدارة الــدكتور بمخمفــة حكــيم -مخــابر الأرضــية التقنيــة لمتّحاليــل الفيزيــو- 
 .الشّكر و العرفان لتوفير كل الشّروط اللّازمة لمعمل 

البروفيســـور لخضــر صـــخري عمـــى  أتقــدم بمســـمى عبـــارات الامتنـــــــــان والعرفـــان لمـــدير أطروحتــي الفقيـــد
ـــاء، وخاصـــة عمـــى صـــبره معـــي فـــي إنجـــاز ىـــذا  ـــو ذات الصـــمة ونقـــده البنّ تشـــجيعو ونصـــائحو القيّمـــة، واقتراحات

تواضـعو الـذي سـمي لـي بالتغمـّب عمـى الصّـعوبات، مـن أجـل إكمـال ىـذا  ما كنت ممتنة لو عمىفمطال. المشروع
 العمل ،  

 .رحم الله الفـــقيــــــــد. فلا يسعني إلّا أن أتقدم بكــــــامل عزائي للأسرة الجامعية عمى فقدانيا أحد أعمدتيا

لمدكتــــــورة سمــــــارة ونيســـــة عمــى قبــــــــوليا الإشــــــرا  عمــى  كمـا أتقــــدم بمسمــــى معــــــاني الامتنـــــان والشكـــــــر
 أطروحتي.

 :كل معاني الشّكر و التقّدير لكل أعضاء لجنة مناقشة ىذه الأطروحة إن شاء الله 

 لكـــل  رئاســة لجنــة المناقشـــة، وتمكّــد مــن امتنانـــــــي العميــق الأستـــــاذ الــدكتور حجّـــاج محمــد عمــى قبولـــك
 .لنا التسييلات المقدمة
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  الأستـــــاذ العابــد ابــراىيم حضــورك كمنــاقش يشرفنــــي، تجــدني ىنــا أعــرب عــن خــالص شــكري وتمكّــد مــن
 امتنانــــي الخالص.

  الأستـــــاذ عــلاوي عبــد الفتــاح، حضــورك كمنــاقش يشــرفني، أعــرب عــن امتنــاني العميــق عمــى المســاىمة
 في تحسين ىذه الأطروحة. 

  محمــد عبـد القــادر، حضـورك كمنــاقش يشـرفني، أنــــــــا ممتنـة جــدًا لـك وأرســـــــل لـك شــكري الأسـتاذ بمعـالم
 الخالص.

 .سيامك في إثراء ىذه الأطروحة يشرفني  الأستـــاذة بن زاىي خديجة، حضورك كمناقشة، وا 
   خـالص شــكري وتقــديري للأستـــــاذ طبشــوش أحمــد بجامعـة قاصــدي مربــاح عمــى تــوفير كــل الإمكانيــات

ىندســة الطرائــق بكميــة العمــوم التطبيقيــة لتحضــير  بتســخير مخبــر وســائل لإتمــام ىــذا البحــث، وذلــكوال
 مركباتنا.

 المسـاعدة  بكمية الميكروبيولوجيــــا التي قـدّمت لـي كـلّ -أ-شكر الأستاذة خلا  سكينة أستاذة محاضرة ا
 (.  الفعّالية المضادة لمبكتيريا) في الجانب البيولوجي

   بنصــائحيا القيمــة واليادفــة  تياســاعدمالشــكر والعرفــان إلــى الأســتاذة رحـيم أم الخيــر لأتقـدم بكــل
أعضــاء مخبــر تثمـــين وترقيــة المــوارد الصحراويــــــــــة  كمــا لا أنســى شـــكر الأســتاذ دنــدوقي وكـــلّ  

(VPRS ) ّة ساســي  وكمميــ بالــذكر بمقيــدوم ميــدي، شــيماء بــن عمــى المســاعدات المقدّمــــــــــــــــة، و أخــص
 أو من بعيد. من قريب كذلك أشكر كل الزملاء الذين مدّوا لي يد المساعدة.خرباش
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 يـهـخـــض

 مجال فـــــــي لاحقًـــــــا لاستخداميـــــا  ،ــــد شيـــــورة وقواعــــمركبات آزو مفم تصنيـــــعل إلى ـــييد  ىذا العم 
 نــــــى أميـــــــــإل 1 البنتافميوروبيريديــــــن  لـــــــتحوي تمّ  ،حيث .الطبية والصناعيــــــــة ،الصيدلانية المستحضرات

2(2,3,5,6-tetrafluoropyridine)  4-amino، ــت بعدىا تقترن . 3 ومــــــــازونيـــــــي الديــــــل الأمين إلى ممــــتحوي مّ ــ
ا عمى ـــــــوىمتاليين ، مما ينتج عنو مركبا الآزو ال4أيونات الديازونيوم الناتجة مع الساليسمدىيــــد في الموقـــع 

  .%80 ردودــــــوري، وبمـــــــــآج رـــــــون أحمــــــورات بمـــــــل بمـــــشك

et   (4 ) 2-hydroxy-5-(2',3',5',6')-tétrafluoropyridylazo) benzaldéhyde  

2-hydroxy-3-(2',3',5',6')-tétrafluoropyridylazo) benzaldéhyde (5)  

ــاعــــــــــــــاء قــــــد لإعطــــــو  بالسيمفانيلاميـــــتمّ اقتران (4)ور ــــــــــالمفم azoمركب    :دةـــــــــورة جديـــــــــدة شي  مفمـــــ

2-hydroxy-5-(2',3',5',6')-tétrafluoro-pyridylazo) phényl N- Sulphanilamide-1- imine  (  ) 6  (  

تمت تنقية ىذه المركبات المصنّعة بواسطة العمود  . %40عمى شكل بمورات برتقالية و بمردود 
بات بالطرق الطيفية المعتادة و المتمثمة الكيميائية ليذه المركّ بينما تمّ التّعر  عمى اليياكل  ،الكروماتوغرافي

و طي  الرنين النووي  MSة طي  الكتم،  IRطي  الأشعة تحت الحمراء،  UVفي الأشعة فوق البنفسجية
اختبار ىذه المركبات في المجال البيولوجي، حيث تركّز اختيارنا عمى دراسة أجرينا  .RMNالمغناطيسي 

ا،  فقد ا جدّ ميمّ    لممركباتكان تقييم النشاط المضاد لمبكتيريا  أينات الأكسدة، تيريا و مضادّ ات البيكمضادّ 
: ة بالنسبة لكلّ من السلالات البكتيرية العشر المختبرةحساسية ميمّ  ATFP-4 أظير الأمين المفمور

Staphylococcus aureus ATCC 25923 MRSA,  Staphylococcus aureus  M450 Staphylococcus 

aureus  LGA 257, Bacillus cereus ATCC 14579, Enterococcus faecalis WDCM 0009, 

Escherichia coli K12, Escherichia coli ATCC 25922, Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 

.Salmonella typhi ATCC 14028 Staphylococcus aureus ATCC43300 MRSA,   Bacillus cereus 

ATCC 14579,  Enterococcus faecalis WDCM 0009, Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027  

Salmonella typhi ATCC 14028 

ـــــة   AS. مركـــــب الآزو ثـــــم BSو قاعـــــدة شـــــي  تـــــتم ـــــة المضـــــادّة للأكســـــدة أجرينـــــا ثلاث بالنســـــبة لمفعّالي
ــــة،   ASكــــب الآزووالــــذي أظيــــرت نتائجــــو أنّ مر ،  PMاختبــــار المميبــــدات: اختبــــارات  كــــان أكثــــرىم فعاّلي

ـــــن الفمــــوري  يميــــو مركــــب قاعــــدة شــــي  ــــرا الأميـ ــــث   DPPHكمــــا أجرينــــا اختبــــار.  (ATFP-4)و أخي حي
أيضـــــا كـــــان أكثـــــر فعّاليـــــة،  ASاســـــتخدمنا حمـــــض الأســـــكوربيك كمعيـــــار ، فكانـــــت النتيجـــــة أنّ مركّـــــب الآزو 

النتــــائج عمـــى المركبــــات  مـــن  تحققنـــا  FRAPلاختبـــاربالنســـية . تميـــو قاعـــدة شــــي ، بعـــدىا الأمـــين الفمــــوري
 .AS>BS>4-ATFP :الثلاثة مع أخذ حمض الأسكوربيك كمعيار أي 

 tetrafluoropyridine ،Sulphanilamide ،azoique fluorés ،base de   schiff، ظُٛغر:  انكهًبد انًفزبحٍخ
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Résumé 

 Le but de ce travail est de synthétiser de nouveaux composés azoïques fluorés et des bases 

de Schiff, A utiliser plus tard dans le domaine des produits pharmaceutiques, médical et 

industriel. Ainsi que, le composé  pentafluoropyridine 1 a été aminé en 4-amino-(2, 3, 5, 6)- 

tétrafluoropyridine 2, Ensuite, l'amine a été transformée en un sel de diazonium 3. Les ions 

diazonium résultants s'associent au salicylaldéhyde au site 4, ce qui donne les composés azoïques 

correspondant: 2-hydroxy-5-(2',3',5',6')-tétrafluoropyridylazo) benzaldéhyde 4 et 2-hydroxy-3-

(2',3',5',6')-tétrafluoropyridylazo) benzaldéhyde 5 sous forme de cristaux rouges  briques  avec un 

rendement de  85%. Le composé azoïque fluoré 4 s'est couplé à la sulfanilamide  pour donner une 

nouvelle base de schiff fluorée : la 2-hydroxy-5-(2',3',5',6')-tétrafluoro-pyridylazo) phényl N- 

Sulphanilamide-1- imine 6, sous forme de cristaux oranges avec un rendement de 42%. La pureté 

de ces composés a été estimée par la collone chromatografique, tandis que leurs structures ont été 

établies par les méthodes spectroscopiques habituelles telles que l'ultraviolé/visible UV, l'infra 

rouge IR, la spectrométrie de masse MS et la Résonance magnétique nucléaire RMN.  

 Nous avons testé ces composés dans le domaine biologique, notre sélection s'est 

concentrée sur l'étude antibactérienne et  antioxydante, oǔ l'évaluation de l'activité 

antibactérienne de nos composés était très importante,  l'amine fluorée (4-ATFP) a montré une 

sensibilité significative pour chacune des dix souches bactériennes testées: Staphylococcus 

aureus ATCC 25923 MRSA,  Staphylococcus aureus  M450 Staphylococcus aureus  LGA 257, 

Bacillus cereus ATCC 14579, Enterococcus faecalis WDCM 0009, Escherichia coli K12, 

Escherichia coli ATCC 25922, Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 .Salmonella typhi ATCC 

14028 Staphylococcus aureus ATCC43300 MRSA,   Bacillus cereus ATCC 14579,  

Enterococcus faecalis WDCM 0009, Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027  Salmonella typhi 

ATCC 14028n, suivi par le Schiff BS et ensuite le composé azo. En termes d'efficacité 

antioxydante, nous avons réalisé trois tests: Le test PM molybdate, dont les résultats ont montré 

que le composé azo-AS était le plus efficace, suivi du composé de base de schiff et enfin l'amine 

fluorescente. Pour le test de DPPH, où nous avons utilisé l'acide ascorbique comme étalon, , le 

résultat étant que le composé azoïque était également plus efficace, suivi de  base de Schiff et  

l'amine fluorescente. Pour le troisieme test: FRAP, les mêmes résultats ont également été 

obtenus: AS> BS> 4-ATFP. 

Mots Clés : Synthèse, Tétrafluoropyridine, Sulphanilamide, Azoïque Fluoré, Base de Schiff. 
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Abstract 

The aim of this work is to synthesis new fluorinated azo compounds and Schiff 

bases, For later use in the pharmaceutical, medical and industrial field. Thus, 

pentafluoropyridine 1 was aminated to 4-amino-(2, 3, 5, 6)-tetrafluoropyridine 2, and 

then the amine was converted to a diazonium salt 3.. The resulting diazonium ions 

associate with salicyladehyde at site 4, giving the corresponding azo: 2-hydroxy-5-(2', 

3', 5', 6') -tetrafluoropyridylazo) benzaldehyde 4  and 2-hydroxy-3-(2', 3', 5', 6')-

tetrafluoropyridylazo) 5  in the form of red brick crystals with an efficiency of 85%. 

The fluorinated azo compound 4 coupled with sulphanilamide to give a new fluorinated 

base schiff: 2-hydroxy-5-(2',3',5',6')-tetrafluoro-pyridylazo) phenyl N- Sulphanilamide-

1- imine 6 as orange crystals in 42%.  

 The purity of these compounds was estimated by chromatographic column, 

while their structures were established by the usual spectroscopic methods such as 

ultraviolet/visible UV, infrared IR, mass spectrometry MS and Nuclear magnetic 

resonance RMN,  we tested these compounds in the biological field, where our 

selection focused on the study of antibacterials and antioxidants, as the evaluation of 

the antibacterial activity of our compounds was very important, the fluorinated amine 

(4-ATFP) showed significant sensitivity for each of the ten bacterial strains tested: 

Staphylococcus aureus ATCC 25923 MRSA,  Staphylococcus aureus  M450 

Staphylococcus aureus  LGA 257, Bacillus cereus ATCC 14579, Enterococcus faecalis 

WDCM 0009, Escherichia coli K12, Escherichia coli ATCC 25922, Pseudomonas 

aeruginosa ATCC 9027 .Salmonella typhi ATCC 14028 Staphylococcus aureus 

ATCC43300 MRSA,   Bacillus cereus ATCC 14579,  Enterococcus faecalis WDCM 

0009, Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 Salmonella typhi ATCC 14028O. followed 

by the Schiff BS and then the azo compound. In terms of antioxidant efficacy, we 

performed three tests: The PM molybdate test, the results of which showed that the azo-

AS compound was the most effective, followed by the schiff base compound and 

finally the fluorescent amine. For the DPPH test, where we used ascorbic acid as a 

standard, the result was that the azo compound was also more effective, followed by the 

Schiff base and the fluorescent amine.  
For the third test, FRAP, the same results were also obtained: AS> BS> 4-ATFP.. 

Keywords: Synthesis, Tetrafluoropyridine, Sulphanilamide, Fluorinated Azo, Schiff 

base. 
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-3- 2-3-II 8.1دراسخ رأثٛز انًزكجبد انثلاثخ ػهٗ يخزهف إَٔاع انجكزٛزٚب ثززكٛشmM 55 
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 يمـــذيـــــخ ػـــبيــــخ 

الحيّة، لأنيا القاعدة الأساسية التي  ىامّة في الأوساط مكانةالمفمورة العضوية بات المركّ تشغل   

استخداميا في مختم  مجالات الحياة،  فضلب تنطمق منيا أساسيات الصيدلة، الطب، البيولوجيا و الكيمياء 

و بما أنّ  .[4, 3] [2] [1]ةيالزراع الكيماوياتو  و في أنظمة التبريدأو في الصناعة أ سواء في الأدوية

  [3 ] .ع مجال تصنيعيااستخلاصيا من منبعيا الطّبيعي غالبا ما يكون صعبا، و بكميات محدودة توسّ 

جميـــــع ذرات الييدروجيــــــن في حمقـــــة  استبدلتأين ،   Pentafluoropyridineالبنتافميوروبيريد يعتبر  

شطة، حيث نشرت العديـــــد من المقــــالات البــــارزة في الكيميـــــاء البيريديــــــن بذرات الفمــــــــور أحد ىذه المركبات النّ 

عن مركبــــات الكربــــــون والفمــــــور، كما تم تحضيــــر العديـــــد من المركبــــات  ـــــال الطبـــــيو في المج ،الحيويــــة

اليــــــة فعّ الجديــــدة المحتويــــة عمى الفمـــــور، وتقييميـــــا سريريًا، وفي كثيــــــر من الحــــالات، تسويقيـــــا كمدويـــــة ذات 

   .[5]غالبًـــــا ما ترتبط بانخفـــــاض الآثـــــار الجانبيـــــة ليالتي ا، و معتبرة

مضادة للالتياب والمسكنات غير  أدوية، مضادات أيضية، و المفمورة استخدمت كمدويةمركبات ال 

 .[5]ة لمفطرياتالستيرويدية، ومضادات حيوية، ومركبات مضادّ 

من  كبيرفيي أيضا تتوفر عمى عدد  Sulfanilamides ديةأما بالنّسبة لممضادات الحيوية السمفانيلامي 

فيكون  ،حيث تقوم  بإيقا  نمو البكتيريا طبيعيا مشتقاتيا التي تتناول تقييم استخدام مختم  لأبحاث العمميةا

إلا أن استخداميا قد تضاءل بسبب  .من السيل عمى آليات الدفاع الطبيعي لمجسم )المناعة( قتل تمك البكتيريا

تطوير بعض الأدوية كالبنسمين و المضادات الحيوية الأخرى لتعالج كثيرا من الأمراض البكتيرية،  و كذلك 

ارتمينا أن نزيد في قوتيا و   النوع من المضادات الحيوية، اكتسب الكثير من البكتيريا مناعة و مقاومة ض

التي بدورىا تتشكل منيا أدوية مختمفة و ذلك لامتلاكيا  فمورة و كذا الآزوتيةذلك بمفاعمتيا مع المركبات الم
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صفات مثبطة لمجراثيم و البكتيريا . و تكون ىذة الأخيرة ذات أىمية إذا احتوت في تركيبيا مجموعة 

نية حرّة يمكن اشتقاق السمفوناميدات التي تمتمك مجموعة أمي  فبما أنو الآزوميتين أي ما يدعى قواعد شي .  

أظيرت السمفوناميدات التي تضم  فقد ، بسيولة ، ممّا قد يؤدي إلى مجموعة واسعة من التطبيقات االحيوية

إنّ الجمع بين المجموعات  .[7، 6][5]مجموعة مشتقات إيمينو أو ىيدرازينو تثبيط فعّال للإنزيمات والبكتيريا

 نشطة بيولوجيا مثيرة للاىتمام جزيئات المفمورة و السمفوناميدات في مركبات الأزو سيجعميا، عمى ما نممل، 

بات الأزو مركّ  ىعمالأبحاث تحتوي عمى القميل من المعمومات أو لا تحتوي عمى معمومات  لأنّ أيضا ونظرًا 

قمنا بتحضير حيث  في ذلك من خلال ىذا العمل المتواضع  البثالسمفوناميدات، فقد تقرر  عالمفمورة م

مجموعة من المركبّات كمشتقات لمسيمفوناميدات و تشخيصيا بالطرق الطيفية التالية : طي  الأشعة تحت 

 (RMNطي  الرنين النووي المغناطيسي) (UV-Visible) فوق البنفسجية -( طي  الأشعة المرئيةIRالحمراء )

( و دراسة تطبيقاتيا المضادة ببيكتيريا GC-MS) إضافة إلى كروماتوغرافيا الغزية المزدوجة مع طي  الكتمة 

 : إلى ثلاثـــــة فصـــــول ىذا العمل  مناهقسّ للأكسدة ،  حيث  المضادةو كذا 

مشـتقاتيا التـي  تـم  بعـضة عـن جزيئـة البنتافميوروبيريـدين وعـن معمومات عامّ الذي قدمنا فيو : الفصـــــــل الأول

 . الزراعي والتكنولوجي وكذا الصناعي المجال، و جياوالبيولو  لةلصيدكا لات ميمّة تطبيقيا في مجا

 .لمموسائلّ  و الطـــــّــــرق المستـعمـمـــــــــــة ص مخصّ  :الفصــــــل الثـــــانـــــي

 مـن مركّباتنـا بنيـة تحديـد تـمّ  و التّصـنيع  مـن عمييـا الحصـول تـمّ  التـي النتـــــائج مناقشـة تمـت :الثـــالــث ـــلالفصـ

 MS وكذا IR, RMN 1H, 13C خلال

  حيث تمّ اختبار عشرة  أنواع منيا و ىيوتمت دراسة أنشطتيا المضادة لمبكتيريا  



 يمــــذيـــخ ػــــبيـــــخ
 

 3 

Staphylococcus aureus ATCC 25923 MRSA,  Staphylococcus aureus  M450 

 Staphylococcus aureus  LGA 257, Bacillus cereus ATCC 14579, Enterococcus faecalis WDCM 

0009, Escherichia coli K12, Escherichia coli ATCC 25922,  

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 .Salmonella typhi ATCC 14028 Staphylococcus aureus 

ATCC43300 MRSA,   Bacillus cereus ATCC 14579,  Enterococcus faecalis WDCM 0009, 

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027  Salmonella typhi ATCC 14028 

لدراسة نشاط  PM -  FRAP-  DPPH: مة فيو كذا تمّ اختيار ثلاثة أنواع من مضادّات الأكسدة، و المتمثّ   

وجيات نظر مع و ، توصيات لاصة عامة خعمى ىذا العمل المتواضع ، كما اشتمل المصنّعة عمييابات المركّ 

    .راسةآفاق الدّ 
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 ل الأولـــــــــــالفص  

 ــةــــــابقـــــــــــات الســــــــالدراس
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 - Iانظبثمخ انذراطبد: الأل انفظم 

- 1 -I -يمذيخ 

بشكل رئيسي في شكل ذري أو في شكل مجموعة ثلاثي  )شيد تصنيع الجزيئات المحتوية عمى الفمور  

ولا سيما في الصّيدلة وفي تصنيع الكيماويات  الماضية،نموًا كبيرًا في الخمس وعشرون سنة  (CF3-) فمورو ميثيل

 .[5, 3][8] الزّراعية

 العقـاقير عمـم ، ففـيلـوالخصـائص الفيزيائيـة والكيميائيـة  لجـزيء يعـدالمور فـي ـإدخال الف إنــفي الواقع، ف  

 تـمّ   [9] لممركّبـات البيولـوجي وزيـادة النّشـاط لمـدّىون قابميتيـا لزيـادة الفمـور بـذرات الييـدروجين اسـتبدال الشـائع مـن

خاصـة  مركبـات تصـنيع فـي بـالفمور، المشـبّعة العطريـة المركّبـات أىـمّ  أحـد وىو ، Pentafluoropyridine استخدام

مـــن  %25تمثـــل حـــوالي  2014ســـنة تـــي تحتـــوي عمـــى الفمـــور شـــطة الّ بـــات النّ المركّ كانـــت   [.4] المختمفـــة لأدويـــةبا

 .[5]ءدامن ناحية الأمن أفضل الأدوية % 33الأدوية في السوق و

 :إنّ الفمور عمى وجو الخصوص موجود في ثلاثة من أفضل خمسة أدوية مبيعًا في العالم اليوم
atorvastatine, Lipitor (1     (  لمدىونض مخف ) 

 (2   propionate de fluticason (مضاد للالتيابات   ) 
 Prevacidet lelanzoprazole (3 ( المعدة اتمضاد لإفراز  ) . 

 الفع الية البيولوجية والعلاجية الصيغة الكيميائية

 

atorvastatine, Lipitor 
 (ض لمدىونمخف  )
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 [.5]الأدٌٔخ انثلاثخ  انًحزٌٕخ ػهى انفهٕر : I 1انشكم 

    : مثل  fluoropyridineالعديد من ىذه الأدوية الفمورية النشطة تشمل  كما أنّ 

َخ يٍ  : I 2انشكم  ّٕ  Fluoropyridine[5.] الأدٌٔخ انثلاثخ انًك

 

propionate de fluticasone 

 (مضاد للالتيابات)
 

 

Lanzoprazole 

 (المعدة اتمضاد لإفراز )
 

 انفؼبنٍخ انجٍٕنٕخٍخ ٔانؼلاخٍخ انظٍغخ انكًٍٍبئٍخ

  

 

Fluoroxypyr 

يجٍذاد انحشزاد()  

 

 

  

 

. Clodinafip 

( )يجٍذاد الأػشبة   

 

 

 

 
Alatrofloxacin 

()يضبد حٍٕي  
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المنتجــات فــي و  بــاتّ وقايــة النّ كـــــــذا و  الطّــب و الصّــيدلة، ورة فــي ـــــــالمفملممركّبــــــــــات نظــرا للأىميــة المتزايــدة 

ـــالمختمف المتطمبــاتالمركبــات  لتمبيــة ىــذه تصــنيع عــدد مــن  وتــمّ  ،البحــث فــي ىــذا المجــال توسّــع ،ة التكنولوجيــ ة ـــ

  ة البنتافميوروبيريـدينــــي كانـت عمـى جزيئـــــات، تمـك التـــراسذه الدّ ـــومـن بـين ى. ةـــــة والصناعيـــاديميـــاط الأكــــللأوس

Pentafluoropyridine[10] .ــــــــــــــة  تعطــــــــــــــي ــــــــــــــىــــــــــــــذه الجزيئ ــــــــــــــدين خصوصــــــــــــــية ىامّ ــــــــــــــة بالبنتاكموروبيري ة مقارن

pentachloropyridine،  الاسـتبدال نيكميـوفيمي العطـريافي تفاعل  4تتمركز ىذه الخصوصية في الموضع حيث .

0 دى عنــإجــراء ىــذا الاســتبدال بفاعميــة كبيــرة، حتــّيــتم  ة إلــى ذلــك،ــــبالإضاف
C0

 
 والحجــم، الكيروســالبية العاليــة إنّ . 

ـــمــع ط ائية،ـوى الــروابط الكيميــــــدة مــن أقــــــواح ( Cـ  (Fورـــــــون والفمــــــة الكربــــرابطمــن  الفمــور يجعــل لــذرة الصــغير اقة ـ

 .kcal/mol 116 [11]غ ـــربط تبم

I-2- ٌٍػًٕيٍبد حٕل خشٌئخ انجُزبفهٍٕرٔ ثٍزٌذ (Pentafluoropyridine). 

 

 .3Dانجٍُخ انكًٍٍبئٍخ نهجُزبفهٍٕرٔثٍزٌٍ ثشكهٍّ : I 3انشكم 

I-2-1-ندشٌئخ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ : ٌبئٍخانخظبئض انفٍش 

: عبــارة عــن ســائل عــديم المــون وعــديم الرائحــة تقريبــا، صــيغتو Pentafluoropyridine البنتافمبوروبيريــديمن 
0درجـــــة غميانـو بـين ،   1.618وكثافتو   ،g/mol 169.05و المولية تقدر يـ:ت، كتمC5F5Nىي الكيميائية

C83  ٔC
0

85 ،
   .[4] 1.3865بـ قدر ت يئةز ىذه الج قرينة انكسار
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 ،قابمــة للامتــزاج مــع عــدد مــن المــذيبات العضــويةPentafluoropyridine  فبنجُزبفهٕٛرٔثٛزٚ  ذٍٚبالنســبة لمذوبانيــة 
 [.4] لكنيا غير قابمة للامتزاج مع الماء و تتمثر بالماء البارد

 مـن (défloration) الفمـورة تحضـيره عـن طريـق إزالـة سـائل تـمّ  (Pentafluoropyridine  )   البنتافميوروبيريـدين

بسٙ ــــ ـخً لــــــــاعـــــــــق تفــــــأوعن طري لــــــأو النيك اخنــــــــد الســــــــبواسطة الحدي( (Undecafluoropiperidine  جزيئة

[12] فهٕرٚذ انجٕربسٕٛو يثم  يغ يبدح لا يبئٛخكهٕرٔٔثٛزٚذٍٚ 
 
[13] 

 
[14]. 

 

 (Undecafluoropiperidine) انجٍُخ انكًٍٍبئٍخ نــ : I 4انشكم 

  ّةـــــــيفيو الطّ ـــــخصائص التّعر  عمى الميـــــزة العطرية لمبنتــــــافميـــــوروبيريديــــــن من خلال تم. 
 ٔل المفصّل لأطيا  الأشعة تحت الحمراء ــــــالتحمي Ramane [13] ة مستويةــالحمق ة بمنّ ـة القائمــم الفرضيـــيدع  
 "طي  الأشعة تحت الحمراء لبخار Pentafluoropyridine في النطاقCm

-1
عصـابات قويـة  يُظيـر 1800- 650

Cmعنــــد
1-

ـــــ، وثــــلاث اىتــــزازات حمقيــــة قويC-Fانزاثط    خمــــزدوج، منســــوبة إلــــى 1081; 98011075 Cmة عنــــد ــ
-

Cmلامتاص عندا.1645ٔ1529،1497
-1

  .[13] ىو أقوى عصابة في الطي 1497
  ـــدبنفســـجية يظيـــر عصـــابة الطيـــ  الأشـــعة فـــوق  أنّ يبـــدو  λ max=256 nm(ϵ1118 hexane)  عن

Pentafluoropyridine غيــــر قاعــــدي، فيــــو لا يشــــكل ىيدروكموريــــد عنــــد معالجتــــو بكموريــــد الييــــدروجين فــــي 
الإيثـانول  و ثـري  فـي الال ضـد الحمـض المخفـّير، ولا يـتم ملاحظـة نقطـة نيايـة عنـد معايرتـو بشـكل فعـاّ يثالا

  .[15],[11]  المائي
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I-2-2- ًّ  انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍذ ػهى انذراطبد انزً ر

I -2-2-1-  انحٍٕي ٔ انجٍٕنٕخًفً انًدبل 

 : أنجزت من قبل تمت العديد من الدراسات حول ىذه الجزيئة من بينيا تمك التي  

 -aالباحــث R. E. Banks et al.  ـــوا بت ـــة بعــض الخصــائص الفيزيــو صــنيع حيــث قامـ ـــة -ودراســ كيميائيــة لأربعــ

 :I- 1 [14] معادلةلموصفيا ىنا وفقا  تمّ  Pentafluoropyridineمركبا جديدا تعتبر من مشتقات ( 14)عشـــر

 

1)-NaOMe ; 2)-CH2N2. ; 3)-aq.NaOH ; 4)-40% NaOH ; 5)-Me2NH ; 6 (- exces de Me2NH ; 7 (- NH3 ; 8 (- N2H4 ; 9)-

LiAlH4 ; 10)-MeCH : CHLi ; 11-) exces de MeCH :CHLi ; 12)- exces de NaOMe ; 13), HNO3 ;  14,) aq.CuSO4 ; 

15)- C6H4-CaOCl2 
 يهخّض لأْىّ انًزكّجبد انًظُّؼخ كًشزمبد نهجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 1انًؼبدنخ 

 :حيث X-C5F4N-4  أي ثًجًٕػخ يٍ انًسزجذلاد في البنتافميوروبيريدين  4ع ــــــــدل الموضــــــحيث استب

X = (  H, OH, OMe, NH,, NH-NH,, NMe,, and CHXHMe) 

، بالكواشــــــ  النيكميوفيميـــــة المناســــــبة  pentafluoropyridineالحصــــــول عمييـــــا انطلاقــــــا مـــــن معالجـــــة  والتـــــي تـــــمّ 

ــــوا أنّ  ــــث أثبت ــــدين حي ــــلا يتــــمثّ  البنتافميوروبيري ــــدروكموريك المركّ ــــ ،اخنز السّــــر بحمــــض اليي و يتفاعــــل مــــع ولكنّ
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  tetrafluoropyridine (2,3,5,6-)- 4-hydroxy ىيدروكســـــــــــيد الصـــــــــــوديوم المـــــــــــائي الســـــــــــاخن ليعطـــــــــــيمحمـــــــــــول 

يفــــــي بالأشــــــعة تحــــــت الحمـــــــراء ليــــــذه المركبــــــات، عــــــن اىتـــــــزاز حيــــــث يكشــــــ  التحميـــــــل الطّ  ،58% ـزدٔد ً      ث

ـــــــة المميّ  ــــــــز لمشتقــــــــــالحمق ــــــــات البيريـــــــدين المفمــ cmبـــــــالقرب مـــــــن ورةــ
.-1

ذا راجـــــــع فـــــــي الأســـــــاس إلـــــــى ــــــــــوى 1448 

العصابــــــــات التـــــي تظيـــــر عمـــــى بعـــــض مشتقــــــــات جزيئـــــة البنتافميوروبيريـــــدين  و فيمـــــا يمـــــي أىـــــمّ  .Cـ      Fالرابطـــــة 

 .[14] 1ـI   المذكــورة فــــي الجــــدول

 .ٔيشزمبد نلأشؼخ رحذ انحًزاء (C=N)أْـى ػظبثبد حهمخ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 1اندذٔل

Vibration frequencies of the main ring (cm.-1) for polyfluoropyridines 

 انًزكت الأطٕال انًٕخٍخ

 Vap1497. - Pentafluoropyridine 

Vap. 1497 2131516- Tetrafluoropyridine 

Mullt 148 1 2131516- Tetrafluoro-4-hydroxypyridine 

Liq. 1481 2131516 - Tetrafluoro-4-methoxypyridine 

Mult 1486 4- Amino-2,3,5,6-tetrafluoropyridine 

Solid 1479 4- Dimethylamino-2,3,5,6-tetrafluoropyridine 

Solid 1481 - 2131516--Tetrafluoro-4-hydrazinopyridine 

Liq. 1460 - 2131516--Tetrafluoro-4-propenylpyridine 

Mul 1471 2131516 -Tetrafluoropyridine-4-carboxylic acid 

Solid 1495, 1529 -31516--Trifluoro-2,4-dihydroxypyridine 

Liq.,1437, 1481, 1488 (doublet) -31516-Trifluoro-2,4-dimethoxypyridine 

Mult 1433, 1499 -214-Bisdimethylamino-3,5,6-trifluoropyridine 

Solid 1481 315- -Difluoro-2,4,6-trimethoxypyridine 

Mul t 1439, 1468 -2131516-Tetrafluoro-4-phenylpyridine 

في جميع تفاعلات الاستبدال النيكميوفيمي العطري أنّ العمميــــات  Banks et alحيث أكّــــد 
العطريــــة مثــــــل  الحمقات عمى سبيل المثال، يحدث تفاعــــل ،انتقائيـــــة،وتجري وفقًا لممبادئ المعمول بيا

pentafluoroiodobenzene  [17, 16] [17]لمجزيء المستبدل بشكل انتقائي في المواقع المجاورة. 
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ـــــــل ي       غ pentafluoropyridineويحـــــــدث تفاعـــــــل  ـــــــع نشـــــــاطًا  nucleophiles النيكميوفي ـــــــر المواق ـــــــي أكث ف
  .[17, 16]  4 في الموقعوالمتمثمة 

b - كما قام الباحثR. D. Chambersj,et al    ّو درس خواصيا .ة اشتقاقات لجزيئة البنتافميوروبيريدينبعد
 [18] .كيميائي -الفيزيو

 
 يهخّض لأْىّ انًزكّجبد انًظُّؼخ كًشزمبد نهجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 2انًؼبدنخ 

I -2-2-2- ًفً انًدبل انظٍذنً ٔ انطج. 

-a  كما قام مؤخرا الباحثet al  l Hargreaves لمجزيئة تحمّق إنشاءبamino tetrafluoropyridine 4-  مع
nucleophiles  والحصول عمى دواء جديد  حيث قام بحجب الموقع النشط في الجزيئة  2لتحدث في الموضع 

 .[19] (ortho)   ليجري التحمق في الموقع المجاور لو( 4انًٕضغ )



 الدراسات السابقة: الفصــل الأول  
 

11 

 

 
 ٍْذرٔثٍزٔثٍزاسٌُبد يٍ ثُزبفهٕرٔثٍزٌذٌٍانًظبر انؼبو نزثبػً : I  3انًؼبدنخ 

-b أيضا قام Colgin et al   بتصنيع مجموعة من المركبات المحتوية عمى متعدّد الفمور بغرض 2012عام 

  و أحماض مرافقة جديدة و تجريبيا في المجال الطبي .tetrafluorohétéroaromatiques الحصول عمى أمينات

[20].  

 
 .perfluorohétéroaromatiques: اطززارٍدٍخ رظٍُغ أيٍُبد I 4انًؼبدنخ 

 
 رشكٍم كزثٕإٌٍَ ٔ انحًض انًزافك نّ آنٍخرظٍُغ  ٔ : I 5انًؼبدنخ 
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c- ، كمــــا قــــام البــــاحثون Reza Haydari et al  بآليــــة تصــــنيع مجوعــــة مــــن المركبــــات انطلاقــــا مــــن نفــــس

فــــــــــي المجــــــــــال الطبــــــــــي،  و التــــــــــي  تــــــــــمّ فييــــــــــا اســــــــــتبدال جميــــــــــع ذرات   Pentafluoropyridineانجشٚئ          خ  

ــــدروجين فــــي الحمقــــة غيــــر المتجانســــة بــــذرات الفمــــور عــــن طريــــق تفاعــــل فموريــــد البوتاســــيوم مــــع المركبــــات  اليي

فـــــــي عمـــــــم العقـــــــاقير ، مـــــــن الشـــــــائع اســـــــتبدال الييـــــــدروجين بـــــــذرات [. 22[]21] غيــــــر المتجانســـــــة البيركموريـــــــة 

 [.  9]الفمور لزيادة قابميتيا لمدىون والنشاط البيولوجي لممركبات 

 فـــــــي  بـــــــالفمور، المشـــــــبّعة العطريـــــــة المركّبـــــــات أىـــــــمّ  أحـــــــد وىـــــــو ، Pentafluoropyridine اســـــــتخدام تـــــــم  

 النيكميوفيميــــــة  الإضــــــافات عنــــــد لمغايـــــة نشــــــطة الجزيئــــــات  ىــــــذه مختمفـــــة، اســــــتعممت كمدويــــــة جزيئــــــات تصـــــنيع 

 بحيــــــث ، المتجانســــــة غيــــــر النيتــــــروجين ذرة ووجــــــود ذات الكيروســــــالبية العاليــــــة،  الفمــــــور ذرات وجــــــود بســــــبب

 (nucleophil) بواســـــــــــطة نيكميوفيـــــــــــل .pentafluoropyridine مـــــــــــن الخمـــــــــــس الفمـــــــــــور ذرات اســـــــــــتبدال يمكـــــــــــن

ــــــــوفيمي الاســــــــتبدال تفاعــــــــل يحــــــــدث . [9] [23] مناســــــــب ــــــــدين لخماســــــــي النيكمي ــــــــي فموروبيري ــــــــة ف ــــــــة آلي -الإزال

ـــــواة المحبّـــــة الإضـــــافة تثبيـــــت يـــــتمّ  بحيـــــث ،SN1 خطـــــوتين مـــــن المكوّنـــــة   élimination-additioالإضـــــافة  لمنّ

 [20] .الحمقة من الفمور تشكل الكاربوكاتيون و إزالة بعد ،

: جـــــــــدًا معـــــــــرو  pentafluoropyridineفـــــــــي  الفمـــــــــور مــــــــع أيّ تفاعـــــــــل للاســـــــــتبدال النّيكميـــــــــوفيمي  إجــــــــراء إنّ  

 :[20]التالي التسمسل يتبع nucleophilic ىجوم نحو التنشيط حيث يكون ترتيب

Para  >   Ortho >   meta 

 تفـــــــــــاعلات تحـــــــــــدث ، ىـــــــــــل ىـــــــــــي ســـــــــــاحبة أو مانحـــــــــــة ، وىكـــــــــــذا:المســـــــــــتبدلة  اتحســـــــــــب نـــــــــــوع المجموعـــــــــــ

pentafluoropyridine موضـــــع فـــــي انتقـــــائي بشــــــكل النيوكميوفيـــــل أنـــــواع بعـــــض مـــــع Para ،  ّالأخيــــــر  ىـــــذا لأن
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 المســـــتبدل فموروبيريـــــدين ربـــــاعي لإعطـــــاء  nucleophilicالنيكميوفيميـــــة الاســـــتبدالات فـــــي نشـــــاطًا الأكثـــــر ىـــــو

 واســــــعة مجموعــــــة مــــــع فموروبيريــــــدين لخماســــــي لمنيوكميوفيــــــل المحــــــب الاســــــتبدال نصــــــ  ، البحــــــث ىــــــذا فـــــي ،

 لإعطـــــاء مشـــــتقات 4فـــــي الموضـــــع  اســـــتبدلت الناتجـــــة المنتجـــــات أنّ  كيـــــ  ونوضّـــــي النيوكميوفيـــــل، محبـــــي مـــــن

 [20] .بيريدين فمورو رباعي-2،3،5،6

 
 malononitrileرفبػم انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ يغ : I 6انًؼبدنخ 

 
 .methyl-tetrazole-5-thiolرفبػم انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ يغ : I 7انًؼبدنخ 

 
 .Piperazineرفبػم انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ يغ : I 8انًؼبدنخ 
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-dقام الباحث    Maghsoodlou et al صناعة الأدوية وفي عمم المواد  باستخدام مركبات الفمورين العضوية في

 [24].بسبب خصائصيا الفريدة في عمم الصيدلة والبحوث الطبية

 
 دٌٌٕ 1,4دٌٍٓذرٔكظٍُبفثبنٍٍ-5,8رفبػم انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ يغ : I 9انًؼبدنخ   

  I -2-2-3- ًفً انًدبل انظُبػ 

 -a  ـــــــرة ـــــــات الكبيـــــ ـــــــر الحمقـــــ ـــــــا كــــــان تحضيـــــ ـــــــاحث macrocycliques))كمــــ  Reza مــــــن طــــــر  البــــــــ

Ranjbar   انطلاقــــة جديــــدة فــــي مجــــال الكيميــــاء فــــوق الجزيئيــــة ، لتطــــور تقنيــــات التّصــــوير الطّبــــي مثــــل بدايــــة

ـــــــالرنين المغناطيســـــــي ـــــــوق الصـــــــوتية (MRI) التصـــــــوير ب ـــــــمّ تصـــــــنيع ىـــــــذه المركّ  ،أو الموجـــــــات ف ـــــــث ت بـــــــات حي

 نبـــــــــات العطريـــــــــة المتسمســـــــــمة التـــــــــي تتضـــــــــمّ الكبيـــــــــرة عـــــــــن طريـــــــــق عمميـــــــــات الاســـــــــتبدال النيوكميـــــــــوفيمي لممركّ 

pentafluoropyridine ٔ tetrafluoropyrimidine حيــــــــــــث تعتمــــــــــــد  .ومختمــــــــــــ  ديــــــــــــامين كمكوّنــــــــــــات ىيكميــــــــــــة

ـــــر نشــــاطا 4 حجــــب الموضــــع"أولًا  ،الاســــتراتيجية عمــــى ـــــات تترافموروبيريــــدين التــــي  ف الأكثــــ لإعطــــــــاء مشتقـــــ

" لممركبـــــــــات الموصـــــــــمة 6و 2المختمفـــــــــة والمناســـــــــبة فـــــــــي الموضـــــــــعين " مجموعـــــــــات التجســـــــــير"تتفاعـــــــــل  مـــــــــع 

 Pentafluoropyridine  .[28, 27][26] [25]  حالمقابمة   وأخيراً تشكيل الحمقات الكبير
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 .اطززارٍدٍخ رظٍُغ اندشٌئبد انكجٍزح اَطلالب يٍ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 10انًؼبدنخ 

-b كما تمكنت نفس المجموعة معDietrich, B., P et al. تصنيع مجموعة من المركبات الحمقية الكبيرة ، من  من

 Pentafluoropyridineالعطرية المتسمسمة والتي تتضمن في المركبات لنيوكميوفيمي اخلال عمميات الاستبدال 

 .I-11 [25 ,29] معادلة وىذا وفقـــا لم.أساسية ومختم  ديامين كمكونات ىيكميـــــة Tetrafluoropyrdineو

 

 .اطززارٍدٍخ رظٍُغ اندشٌئبد انكجٍزح اَطلالب يٍ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ : I 11انًؼبدنخ 

I-2-2-4-انكًٍٍبء اندذرٌخ فً فً يدبل 

- a الباحـثكما قام et al Yan Laot  بتصـنيع بعـض المركيـات الحمقيـة غيـر المتجانسـة المحتويـة عمـى النيتـروجين

 Addition)حيـث أجــــــرى تفاعـــــلالإضافــــــة الجذريـــــــة   Pentafluoropidineن ـــــا مـــــــة انطلاقـــــــاء الجذريـــــفي الكيمي

radicalaire    و كذا التحمّق الجذريcyclisation radicalaire [11]. 
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 .آنٍخ رفبػم الإضبفخ اَطلالب يٍ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 12انًؼبدنخ 

 

 .آنٍخ رحهّك خذرٌخ اَطلالب يٍ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 13انًؼبدنخ 

I-2-2-5- يدبل انًؼمذّاد : ًف 

 Henriأثارت كيمياء مركّبات الفمور العضوية اىتمامًا كبيرًا منذ أوّل عزل لعنصر الفمور بواسطة  

Moissan  ناصر البناء الخاصّة بيا عمى نطاق . حيث تستخدم المركبات العضوية المفمورة ع[30]1886في عام

 .[13] واسع في التطبيقات المتعمّقة بعموم المعادن، وكيمياء البوليمر والكيماويات الزراعية والصناعات الدوائية

ومع ذلك ، فإن التدمير الفعّال لمركبات الكربون الكمورية و فمورية ، المسؤولة عن الاحتباس الحراري واستنفاذ 
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. بالنّظر إلى المخاو  البيئية والصناعية ، فإن  C-F   [13]طبقة الأوزون ، يحدث من خلال تنشيط روابط 

والحجم  . ومع ذلك ، فإنّ الكيروسالبية العاليةC-F  [11]لا تقل أىمية عن تكوين رابطة  C-Fتنشيط رابطة 

  .[14]  قوية جدًا وبالتّالي يصعب تنشيطيا في تفاعل بسيط  C-Fالصغير لذرة الفمور يجعل الرابطة 

  -a  ــــط   الانتقائيــــــــة ـــى تفـــاعلات التنشيــــ ــــد إل ــــر مـــن الأبحـــــــاث التـــي تستنـــــــ ـــت  الكثيـــــــ ـــد تمّ ـــك فق و مـــع ذل

  M-F / C-Fحيـث تـمّ تقديــــــــم المثـــــــال الأوّل لتفـــــاعل تبــــــادل  التي تتم  بواسطة المعادن الانتقالية. -F- Cلمرابطـــــــــة 

لتنشـيط  MacGregor et al مركبـات فموريـة مـن طـر  (M is Ni, Pd, or Pt; L is trialkylphosphine)   حيـث

مــــن   Orthoفـــي الموضــــع أرثـــو   بمســـاعدة الفوســــفين بواســـطة مجمّعــــات معدنيـــة انتقاليـــة مختمفــــة C-Fالرابطـــة  

pentafluoropyridine ـــى الـــديناميكا ، حيـــث اســـتخدم  الفوســـفين لتســـييل كيفيـــة ـــورة أورثـــو عم ـــمثير  البـــدائل المفم ت

 [13] .الحرارية والحركية والانتقائية النسبية

 
 ظ

b -  ، في الآونة الأخيـــرةDing et al.  ذكرت أن الإيريـديوم والفوسـفين يعـززان تنشـيط رابطـةC-F  لتكـوين

أي مجموعـة العمـود .14المعقـّدات انطلاقـا مـن المجموعـــــــــة تصـنيع   يـتم  C-Fل رابطـة حيث بتفعيفموريد أريل. 

 [37، 36]. الرابع عشر في الجدول الدوري
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 ((.pentafluoropyridineيغ  Dialkylamino-metallenes 14رفبػم انًدًٕػخ  : I 14انًؼبدنخ 

- c أجرى Cronin, L. et al مركبات من المجموعة  10 دراسات مكثفة حول تفاعلات الفموروارينات مع 

( Ni  Pd ٔ Pt) 1,5)  بدءً من-cyclooctadeine  Ni (COD) 2 (COD  ، حيث أن تفاعل  ىذا الأخير بحضور

Pet3 مع الينتافميوروبيريدين يعطي المتماكب  trans–Ni(PEt3)2(C5F4N)F  ًّٗذ انذّراسبد ػه يمبرَخ يغ ْذا ر

فوسفين اين استعمموا كروابط تثبيت، لمنيكل و المتمثل في فوسفين  وترايكيل  ػبؤيظذرانجُزبفهٕٛرٔثٛزٚذ 

لتفاعلات سداسي فمورو بنزين وخماسي فموروبيريدين وبيريدين مفمور جزئيًا لتكوين  المؤكسدة   اكتشفوا الإضافة

كما ىو موضي في الشكل أدناه في ىذه التفاعلات، والتي تميل إلى نقل شحنة سالبة   trans منتجات من شكل

البيريدين دائمًا أكثر فاعمية من لمبنزين المفمور بسبب ارتفاع كيرسمبية النيتروجين مقارنة في الساحة، تكون 

 . [38] بـالكربون

 
 .رحٌٕم انجٍُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ إنى يؼمذاد  ثبطزؼًبل يحفشاد اَزمبئٍخ يثم انٍُكم : I 15انًؼبدنخ 
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d- الباحث نفس قام كما   Braun, T et al.الحمقيـة العطريـة المركبـات تصنيع في أيضًا النيكل باستخدام 

بمــورات ســائمة  تســتخدم ىــذه العطريــات المفمــورة، وخاصــة بيريميــدين وبيريــدين، فــي شــكل .المفمــورة المتجانســة غيــر

 مــــ ـٛكانُّ ز ـــّــــمحف أنّ  روتزـــــلاحظ براون وبي. ومبيدات الأعشاب والمضادات الحيوية والعوامل المضادة لمسرطان

Ni(COD) 2  فـي وجـود ثلاثـي إيثيـل فوسـفين أعطـت إضـافة لمرابطـة C-F  بواسـطة أكسـدة ىـذه الجزيئـات العطريـة

زالتيا عن طريق اختزال منتج بديل  .[39]الحمقية غير المتجانسة وا 

 

 .اَطلالب يٍ انٍُكم(يجٍذاد الأػشبة)رظٍُغ ثؼض يشزمبد انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ : I 16انًؼبدنخ 

 -e كما قام الباحثMatthieu starck  بتصنيع معقدات اللانتانيد انطلاقا من البنتافميوروبيريدين بواسطة

  C-F 39][[40]لتنشيـــــــط الرابطــــــة  SNArمي العطري ـــــــفينيكميو الاستبدال ال

 

 .رشكٍم حهمبد كجٍزح غٍز يزدبَظخ اَطلالب يٍ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 17انًؼبدنخ 
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Nicole A. LaBerge 

(2015) et al 

   ]47  [   

 

 

V. V. Litvak, I. 

Ya. 

Mainagashev & O. 

G.Bukhanets   

(2007  )  [48]    

  

صـــــــنيعيا ت تــــــمّ   amino(2.3.5.6.tetrafluoropyridine);- 4راســـــــات حــــــول جزيئـــــــةىنــــــاك الكثيـــــــر مــــــن الدّ 

عمييـــــا أيضـــــا مجموعــــــة ت ثـــــم أجريـــــ، ( عمـــــل الـــــذي انطمقنـــــا منـــــوالســـــاس أ)انطلاقـــــا مـــــن البنتافميوروبيريـــــدين، 

ـــام بيـــا أستــــــاذنا ـــي ق  I19. :  لجـــدولصـــخري لخضـــر نمخصـــيا فـــي ا  مـــن الاشـــتقاقات  مـــن بينيـــا تمـــك الت

[49][52] 
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 يخزهف انًزكجبد انًظُّؼخ اَطلالب يٍ انجُزبفهٍٕرثٍزٌذي : I 18انًؼبدنخ 
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بإضــافة  aminotetrafluoropydine,  4-amino-3-chlorotrifluoropyridine 4-ثــم تمــت ديــمزة كــل مــن

اتج ــــــوالن  H2SO4   (98%) انس ٛهفزٚكن مـن حمـض فـي وسـط حمضـي المكـوّ  NaNO2  لصوديوما مسحوق نتريت

، 50] :ات الآزو التاليـة ــــــــــليعطي مركب   mesitylene (C9H12)لانــــــــو الميسيتيـــــوم أضي  لـــــون الديازونيــــــــأي أيّ 

51]2,3,5,6-tetrafluorp-4-(trimetylphenylazo)-pyridine (80%)  ,  

  3chloro-2,5,6-trifluro-4- (trimetylphenylazo) -pyridine (83%)       ا َطلالب يٍ الأيٍُبد :- 

 3-amino-2,5,6-trifluoronitropyridine       ; 2-amino-3,5,6-trifluoronitropyridine 

ـــى التـــوالي حيـــث  ـــات المفمـــورة فـــي Alty اقتـــرحعم تســـير عمـــى النحـــو  AHF آليـــة ديازوتيزيشـــن للأمين

 .[52]التالي:

 
 .آنٍخ رشكم يهح انذٌبسٍَٕٔو فً رفبػم انذٌأسح : I 19انًؼبدنخ 

بات فوسفونية انطلاقا من مركّ  صنيعصخري لخضر بتالأستاذ حسيني زينب مع  الدكتورة  كما قامت 

 .[ 54  53]نفس الجزيئة أي البنتافميوروبيريدين 
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 aminotetrafluoropyridine -. 4 أكظذح الأيٍٍ انفهٕري: I 20انًؼبدنخ 

 
 ٍَٕوفٕدٌأسح يزكت انفٕط: I 21انًؼبدنخ 

قاعدة شي  انطلاقا أيضا من  صنيعلخضر صخري بتمع الأستاذ  اش إيمانرعّ الدكتورة أيضا قامت 

  .          [55]جزيئة البنتافميوروبيريدين

 
 .رظٍُغ لبػذح شٍف اَطلالب يٍ انجُزبفهٍٕرٔثٍزٌذٌٍ: I 22انًؼبدنخ 
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I-3- انظٍهفبًٍٍَذادLes Sulfanilades :  

I-3-1-ٌبئٍخانخظبئض انفٍش 

مربــوطـــة  (Sulfonamide)  السيمفانيميـــدات عبـــــارة عـن جزيئـــــة تحــــوي المجمــــوعة الوظيفيــــة سمفوناميــــد

كمــا   Aminobenzenesulfonamide;-4.ْ  ٕبالأنيميـــــن و ىــي عبــارة عــن مســحوق أبــيض اســميا الكيميــائي 

 ٔ  C°25ػُ ذ   172.21g/mol    10.58 =PKaكتمتيـا الموليـة، Sulfamine ٔ ; Sulphonamidتسـمى أيضـا 

   C°:165نقطة انصياره 

 Chloroform  .[56]والكموروفورم  Etherيذوب في الدىون لكنو لا يذوب في البنزن، الإيثر :  الذوبانية 

ـــــــــــــة  ـــــــــــــو الحجمي 3:  كتمت
1.08g/cm.  الســـــــــــــمفانيلاميدS2O2N8H6C  ـــــــــــــي جلايكـــــــــــــول ـــــــــــــذوبان ف ـــــــــــــل لم ، القاب

ـــــين ـــــة الأدويـــــةl'éthylèneglycolالإيثيم ـــــا ضـــــروريًا . الســـــمفانيلاميدات: ، ىـــــو أبســـــط عضـــــو فـــــي عائم يثـــــبط إنزيمً

  .[57] لإنتاج حمض الفوليك بواسطة البكتيريا ، وبالتالي فيو دواء مضاد لمبكتيريا

 

 .انظٍغخ انكًٍٍبئٍخ نهظٍهفبٍَلايٍذ: I 5انشكم 

I-3-2- ّراطبد انزً رًذ ػهى انظٍهفبًٍٍَذاد :انذ 

البحــث  إنّ ــــــ، ف المتــوفرة حاليــا ادات الحيويــة ــــــور بســرعة مقاومــة لممضــــــتطتات الأمــراض ــــــنظـرًا لأن مسبب

المشـتقة  شـي  قواعـدو السـمفاميدات ىـي إحـدى ىـذه المضـادات الحيويـة،  جار عن مضادات جديدة أكثر فاعميـة. 

واســعة ، فقــد وجــد أنيــا تمتمــك أنشــطة دوائيــة الالصــناعية و   البيولوجيــة تطبيقاتيــا ة بســبب بــات ميمّــىــي مركّ منيــا 

 [58].   (heterocyclique) غير المتجانسةمختم  المركبات الحمقية  صنيعيا تعمل كدعم لتكما أنّ  مختمفة، 
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إنّ وجود مجموعات وظيفية أزوميثين وسمفوناميد مسؤول عن نشاط  مضادات الميكروبات. والتي يمكن 

وقد تمت عمييا العديد من الاشتقاقات عن طريق   تعديميا حسب نوع البديل الموجود في الحمقات العطرية،

في ىذا المشروع نركّز نحن فقط عمى . ياالنيكميوفيمي، مع دراسة الفعّالية البيولوجية لتفاعلات الاستبدال 

كما ىو  انطلاقا من  بتحضير قاعدة شي  Santosh kumarفقد قام الباحث .  تفاعلاتيا لتشكيل قواعد شي 

  [58]  موضي أدناه

 

 رظٍُغ لبػذح شٍف اَطلالب يٍ انظٍهفَٕبيٍذ: I 23انًؼبدنخ 

ا يــؤدي إلــى مجموعــة أمينيــة حــرة بســيولة ، ممّــيمكــن اشــتقاق الســمفوناميدات التــي تمتمــك مجموعــة  حيــث  

قــــــــــام  ة، تمك التي و من بين الدّراسات التي تمّت عمى ىذه الجزيئ .[59] واسعة من التطبيقات الطبية الحيوية

.Zahid H et alالباحث  بيا
  ، 

تقيـــيم أنشــــطتيا تـــم ثمانيـــة قواعـــد شــــي  مـــن الساليســـيلالدىيد مـــع الأمينــــات المختمفـــة، و حيـــث حضـــروا   

ــــة المختمفــــة لمبكتيريــــاة المضــــادّ   ,Escherichia coli, (b) = Shigella fexneri = (a) ضــــد الســــلالات البكتيري

(c) = Pseudomonas aeruginosa, (d) = Salmonella typhi, (e) = Staphylococcus aureus, (f) = Bacillus subtilis;   مـن

جميـع  . أظيرت جميـع القواعـد أنشـطة معتدلـة إلـى جيـدة ضـدّ (MIC)المثبطة الدنيا  كيزاحيث مناطق التثبيط والتر 

 .[60]  الأنواع
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 .رشكٍم لٕاػذ شٍف اَطلالب يٍ انظٍهفبَٕيٍذ:  I 24انًؼبدنخ   

مشتقـــــــــات السيمفــــونـــــاميــــد بيـد  اكتشــــــــا  عقــــاقيــــــــــر جديـــــدة   كما تم إجــــراء مزيـــــد من الأبحـــــاث حـــــول 

بتحضيـــــر قــــاعــــدة شيـــــ  كمــــــا ىـــــو    Santosh kumar لعـــدوى المكـــوّرات العنـقـــوديـــة ،حيث قـــــام البــــاحث 

  :[58]  التالي  موضـــــي في التخطيــــــط 

 
 رشكٍم لبػذح شٍف اَطلالب يٍ طٍهفٕيبيٍذ: I 25انًؼبدنخ 

ًّخو تمّت دراسة الفعّالية المضادة لمبكتيريا  عمى السلالات البكتيرية     ـ[58]   ٔ كبَذ انُزــبئج جـــذّ يٓ

 subtilis , S. aureus  E. coli  typhi A. niger C. albicans  Gram-positifs (Bacillus subtilis et 

Staphylococcus aureus) et Gram-négatifs.( Escherichia coli et Salmonella typhii) et des souches 

fugitives. 
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-4-Iانفؼّبنٍخ انًضبدّح نلأكظذح 

I-4.1- رؼزٌف اندذٔر انحزح:   

ــــــــاعلات ىـــــــي جزيئـــــــات غيـــــــر مُســـــــتقرة ح : اندذذذذذذذذٔر انحذذذذذذذزّ   ـــــــتج بشـــــــكل طبيعـــــــي كمنـــــــتج ثـــــــانوي مـــــــن التفّـــ تنُ

تتشكّــــــــــل الجــــــــذور الحـــــــــرة عنـــــدما يتحـــــوّل الطّعــــــــــام الـــــــــذي نتنــــاولــــــــــو إلـــــى طـــــــــاقة،  .الكيميـــائيـــــــــة فـــــي خلايانـــــا

ـــــ ــــــاء مثـــ ــــــرض لأشيــــ ــــــا نتعـــ ــــــة، وعنــــدمـــــ ــــــارس الرياضـــ ــــــا نمــــــ ــــــائر أو وعندمـــ ــــــان السجــــ ــــــة الشـــــمس أو دخــــ ـل أشعــــ

كمــــــــــــــا يتســــــــــبّب كـــــــــــــلّ مـــــــــــــن القــمــــــــــــــق والأرق والضغـــــــــــــــوط النفسيـــــــــــــــة  .الإشعـــــــــــــــاع أو التمــــــــــــــوث أو السمــــــــــــــوم

 .[61]  .والاكتئـــــاب بزيـــــادة إنتــــاج الجــــذور الحــــرة، وتم  الخلايا الحية

-I4-2- :رؼزٌف يضبداد الأكظذح 

ــــــــبمـــــــا يكف ةمســـــــتقرّ  ئـــــــات جزيعـــــــن  عبـــــــارة  ىـــــــي(  (Antioxidant :ت الأكســـــــدةمضـــــــاداّ  ــــــــي لإعطــــ اء ــــ

ــــــإلكت ــــــرون  إلـــــى جـــ ــــــذر حـــ ــــــر ومعادلتـــ ــــــو، ممّ ـــ ــــــمـا يقـــ ــــــل قـــ ــــــدرة الجــــ ــــــذر الحــ ــــــر عمـــ ــــــى إحــ ــــــداث ضــ ــــــمــــرر وتــــ   ــ

.[62]  اــــــالخلاي يـــف
 

 

 .أنٍخ كجح اندذٔر انحزح: I 6انشكم 

I-4 .3 - الأكظذح:يضبداد  رظٍُف 

[63]  يمكن تصني  مضادّات الأكسدة إلى قسمين كما في الجـــدول التــــــّـالــــي   
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 رظٍُف يضبداد الأكظذح حظت انًظذر:I 3اندذٔل

 مضادات الأكسدة غير الإنزيمية مضادات الأكسدة الإنزيمية
 

Superoxide dismutase    اَشٌى  

 
 Catalase اَشٌى 

 Glutathion peroxidase  اَشٌى

 Glutathion reductaseإَشٌى 

 Peroxyredoxinesإَشٌى 

Glutathion    ٌٍٕاندهٍزبث 

 انفلافٌَٕٕذاد

Vitamine E ٌٌْٕذٔة فً انذ 

Vitamine C أٌضب ٌذٔة فً انًبء, ٌٔظًى Acid 

Ascorbique 

 Butylated hydroxy toluene (BHT)يزكت ردبري

 Butylated hydroxy Anisole (BHA)يزكت ردبري 

I-4- 4- :طزق رمذٌز فؼّبنٍخ يضبدّاد الأكظذح 

وني و المّـــ يفــي أوحميـــل الطّ تحميمــة كلاســـيكية مثــل التّ  ة تقنيـــاتلأكســـدة بعــدّ لة يمكــن تعيــين القـــدرة المضــادّ  

 :ىنا الطرق التي استخدمت في الدراسة و ىي نذكر، غيرىا الكروماتوغرافيا و

I-4- 4--1 خذر انـ  اخزجبرادDPPH (2.2-Diphenyl-1-picrylhydrazyl ) .  

 ،1958سُخ  Marsden Bloisبيّنت الدّراسات المرجعيــــة أنّ أوّل من نشــــر ىــــذه الطــريقـــــة ىــو العــــالـــــم  

.   ي نى السيستيين عمى اعتباره حمض أميمة عيحيث درس الفاعم
amine acidcisteine  ثـــمّ   يحمل وظيفة ثيــــول

RSيتفــــاعل جذريـــــن من
  : [64] ـالـيلتفـــــاعـل  الت ــــّوفـق ا .

 
 آنٍخ ػًم يضبد الأكظذح: I 26انًؼبدنخ 

 كما درس تفاعل الكاش 
 

 DPPH   مع حمض الأسكوربيك وفق المعادلة التالية : 
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 .DPPHرفبػم حًض الأطكٕرثٍك يغ : I 27انًؼبدنخ 

ــــــــ  ــــــــة والمركّ فيمــــــــا بعــــــــد أصــــــــبي ىــــــــذا التفاعــــــــل يطبّ ــــــــد مــــــــن المستخمصــــــــات النباتي ــــــــى العدي ــــــــات ق عم ب

ـــــــــة وغيرىـــــــــا ـــــــــى ذرة واحـــــــــدة ل يتميـــــــــز ىـــــــــذا الجـــــــــذر بالاســـــــــتقرار لأنّ . البيولوجي ـــــــــرون واحـــــــــد عم ـــــــــو الكت ــــــــــذرةل  ــ

ـــــروجيـــالنيت ـــــن كمـــــ ـــــا ىــــو موضـــــ ـــــي فــــي الشكــــ ـــــعأل ــــ ـــــمب. لاهــــ ـــــدأ عمـــ ـــــل ىــــ ـــــذا الجــــ ـــــذر ىــــو التغيّ ـــ ـــــر فــــي المّ ــــ ون ـــ

ـــــــــــمــــــــــن البنفسج ـــــــــــي إلــــــــــى الأصفــــ ـــــــــــر أو الأخضـــ ـــــــــــونســــــــــتعمل لي. رــــ ـــــــــــة مــــــــــــــــافيــــــذا الغــــــــــرض مطيـــ ـــــــــــا فــــ وق ــــ

 517nmدر بــــــــ ــــــــــــة يقـــــــــــوجــــول مــــــــــــد طــــــــــــنــة عـــــــــــــاس الامتصاصيــــــــــــو تق uv/visible يـــــــــــــالمرئ/ يــــــــــــالبنفسج

 [64] :يــــــالـــــل التـــــره بالشكـــــق ذكــــــا سبـــــــاعل كمـــــفم التّ ــــويت

 
 (DPPH)آنٍخ كجح خــذر : I 28انًؼبدنخ 

ــــــول عمـــــى   ــــــا بالحصـــــــــ ــــــي لنـــ ــــــط مـــــع الزمــــــــن يسمـــ ــــــي لمخميـــ ــــــون البنفسجــــ ، زمـــــن EC50قيــــــاس تيافـــــت المــ

ــــــو  ــــــافت فيـــــ ـــــيط. 50% يتيـــ ـــــون الخم ـــــى كميـــــة مضـــــادات الاكســـــدة اللازمـــــة  مـــــن ل عمومـــــا النتـــــائج تعتمـــــد عم

 .  IC50الاثزذائٛخ  DPPH) ) ةجمالي الجذور الحرّ إمن  50%   لتثبيط

C C R2R1

OHHO

+Z ZH +

C C R2R1

OHO

C C R2R1

OHO

+Z ZH + C

O

R1 C

O

R2
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ـــــقتــــائج متعمّ النّ  نّ أيعنــــي   ـــــركيــــة بالتّ ـــــ ـــــز الابتــــــ ــــدائي لـــــ DPPH)ـــــــ
ـــــحيــــث نستطي . ـــــع تعريــــــ ـــــ  النشـــــ اط ـــــــ

 :]  ,66 65 [ةــــــــو بالنسبـــــر عنـــــــوالمعب AAز ـــــوم بالرمـــــــوســـدة والمــــــللأكس ادّ ـــــــالمض

AA = DPPHInitial /EC50 ........................(1.I) 

ٌّ حيث   :ـة ــــــــالخطيـة ـــــــادلــــتحسب عن طريـــق المع  IC50أٔ   EC50 أ

50 = ax+b = Y 
 

 : يٍم انًظزمٍى a حٍث :

y انًمطغ انظبدي )َمطخ انزمبطغ يغ انًحٕر :b  

I -4- 4-2 انفٕطفبد يٕنٍجذاد إرخبعاخزجبر 

ـــــــدرة المضـــــــادّة للأكســـــــدة   ـــــــار ســـــــريع مـــــــنخفض التّكمفـــــــة وســـــــيل التكـــــــرار، يســـــــمي بقيـــــــاس الق ىـــــــو اختب

عامــــــــــل اختــــــــــزال، وىــــــــــذا بإرجــــــــــاع حمــــــــــض الفوســــــــــفوموليبدات إلــــــــــى  لممركّبــــــــــات المستحضــــــــــرة، فــــــــــي وجــــــــــود

 فوسفوموليبدات حسب المعادلة التالية :

     Mo
+6

 Mo
+5 

المرئيــــــة يمــــــتص عنــــــد طــــــول /الأشــــــعة فــــــوق البنفســــــجية  طيــــــ  PMإرجــــــاع الموليبــــــدات فــــــي اختبــــــار   

ــــة  nm 695المقــــدّر بـــــ الموجــــة ــــث تــــم ىــــذا الاختبــــار بنجــــاح فــــي دراســــة الفعالي  .المضــــادّة للأكســــدة لمركباتنــــاحي

[67]. 
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I-4- 4-3- إرخبع انحذٌذ ح نلأكظذح ثانُشبطٍخ انًضبدّ دراطخ FRAP  

ات الأكســـــدة يدرس فاعميــــة مضــــادّ    FRAP (Ferric Reducing / Antioxydant power) الاختبار

على العمل  كمثبطّاث لعمليت  بات المصنّعةالإرجاعيــــة في تفاعل الإرجاع الموني، أي  تدرس مدى قدرة المركّ 

- 6 , 4 , .2تموين أو عـــــدم تمويـــــن لممعقــــد ثلاثــــــي بيريديـــــل أزيــــن فــــريــــك  الأكسدة . يعتمد مبدأ الاختبار على

tripyridyl-s-triazine ferrique (TPTZ  الحامضي الوسط في. 

ـــــار التحميـــــل بــــــ  و مباشـــــر نوظّفـــــو لقيـــــاس مضـــــادّات الأكســـــدة داخـــــل ىـــــو اختبـــــار ســـــريع   FRAPاختب

الســـــائل البيولـــــوجي الحيـــــوي )البلازمـــــا البشـــــرية( ، و نحـــــن اســـــتعممنا ىـــــذا الاختبـــــار لدراســـــة ومتابعـــــة مضـــــاداّت 

الأكســــدة فــــي مركّباتنــــا المصــــنّعة مــــن خــــلال ملاحظــــة  التغيّــــر الحاصــــل عنــــد  زيــــادة الامتصاصــــية الضــــوئية 

ــــي مجــــال زمنــــي مــــنظّم مــــن  ــــا بمتابعــــة حركيــــة التفاعــــل و كــــذالك   min 15إن    ٗ 0ف و بصــــورة أدقّ يســــمي لن

[68] متابعة كثافة الضوء الممتص بدلالة الزمن، و من ثمّ حساب ثابت معدّل سرعة التفاعل
  
[69]  . 

Fe
+3 

  +   TPTZ                          Fe
+2

  +   TPTTZ 

سرق غبيك                                           ثًُ فبرحأ  

 

Fe خشٌئخ: I 7انشكم 
3+

  + TPTZ 
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 : ةــــــــــــلاصـــالخ
 مّ ــــي تـــــالت، ورةـــات المفـمــــبالمركّ ع ــــــرق تصنيـــع طوّ ــــــرنا تنـــــة، أظيــــــرافيـــوغــــــة الببميـــــراسخلال ىذه الدّ من  

 فإنّ  ومع ذلك. و الزّراعية ناعيةالصيدلانية و كذا الصّ ، الطبية في المجـــالاتعمى نطاق واسع تطبيــــقيـــــا 

ىذا الموضوع لا يزال في في البحث  لأنّ ة ــــراسدًا من الدّ ـــــمزي قّ ــــات يستحـــــي ليذه المركبــــوجــــولــــاط البيــــشالنّ 

بات ورة عمى مسبّ ــــات المفمـــــمركبالار ـــــآث تدرسالتي  المقالات بعض ظيوررًا ـــــمؤخّ  مّ ــــت حيثمراحمو الأولى، 

د الفمور، ىي بات، التي تحوي الفمور أو متعدّ أن المركّ من خلاليا وقد ثبت . (البكتيريا و الفيروسات )الأمراض

تصنيع ىذه ال ــــم في مجدّ ـيتطمب التقلــــــذا . دةــــلأكسة لادّ ـــــومضمضــــادة لمبكتيريــــــا ة ـــــفاعمي ذات مركبــــات

 .في جميـــــع المجــــــالات اتــــــذه المركبــــل ىــــة عمـــــ، وكذلك آليالمركبات



 
 

  
 

 

 
 

 

 يــــــالفصـــل الــثــان

 ـــرق ــــو طـــــ لـــــــائـــــــــــالوس
 ـــةــــــراســـــــــالـــد  
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II-  :ًَٔطــزق انــذراطــخ انٕطبئم انفظـــم انــثب 

ن ـــــم Pentafluoropyridineت لجزيئـة البنتافميوروبيريـدينبعض المشـتقاّ   صنيعت إلى العمــــل ىــــذا يـد ي 

يـتم لالسـيمفانوميدات  بتفاعميـا مـع تشـكيل قواعـد شـي   و بعـد ذلـك ديمزتيـا  تحويميا أولّا إلــى أميــــــن ، ثـم  خلال

 .لأكسـدةل ةادّ ــــمضاللمبكتيريـا و  ة ىذه المركبات في المجال البيولوجي من خـلال دراسـة أنشـطتيا المضـادّ  اختبار

 :لبحثليذا اأساسيين حمتين مر  بإجراء مناالتجريبي، قّ  عملىذا الو من اجل تحقيق 

ــمّ إنجــاز ىــذه المرحمــة ب  :الأولــى مــةحر الم   بكميــة العمــوم التطبيقيــة فــي جامعــة  الطرائــقمختبــر ىندســة ت

 :التالية الخطوات س لتنفيذكرّ ـ حيث  صدي مربي ورقمةاق

   .إنٗ أيٛـــــٍ  Pentafluoropyridineرذٕٚم جشٚئخ انجُزبفهٛزٔثٛزٚذٍٚ  

  ّديمزة الأمين (بات المفمورة ديمزة المرك ( 

 ميد يلاتصنيع قواعد شي  المفمورة بواسطة السيمفانSulfanilamides. 

ة / ـــــــوق البنفسجيــــة فــــــالأشع ا ــــــة بمـا فـي ذلـك مطيــــيفيرق الطّ بـالطّ  المركّبات المصـنّعة  بنية ديدضبط وتحتم 

ــــالمرئي ــــ، مطيIR راءــــــــة تحـــت الحمــــــــ، الأشع UV/VISةـــــ ــــاطيســـــــووي المغنـــــــن النـــــــــــا  الرنيــــ و  RMN  يــــ

 (GC / MS)  ةـــمـالكت يــــــةمطياف/ ة ـــــا الغازيــــــيـــرافــــــاتوغـــــــــالكروم

  ة ــــــــريـــــلالات البكتيــــل السّ ــــــدة  مقابـــــــات الجديـــــبا لممركّ ــــــادة لمبكتيريـــــوة المضــــــالق:  لدراسة ةسمكرّ   ةالثاني رحمةالم 

(Gram-positive )+(  /Gram-negative (-))  ّبــــات فــــيبعـــــد إذابــــــــة المرك DMSO  ٔ التــــي تمــــت بـــــالأرضية

ـــو ـــة لمتحاليـــل الفيزي ـــة  PTAPCكيميائيـــة  -التقني ــــوة المضـالقـــ .ورقم ــــللأمي  دةـــــــللأكس  ادةـــ ب الآزو و مركّـــ، ل نـــــ

ىـذه الاختبـارات  تتمـ حيـث  . FRAPواختبـار الــ PM الموليبـدات اختبـار ،  DPPHالـ ار ـــــدة شي  باختبــــاعـــــلق

 .VPRS ثمين الموارد الصحراويةالثلاثة في مخبر ت
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 .يخطـــظ ػــــــبو نهؼـًـــــم انزدـــزٌجـــــً: II 1انشكم 
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-1 –II  خشء انزظٍُّغPartie Synthese  : 

نظــــرا لخصوصــــية جزيئــــة و  ،كمــــا ذكرنــــا فــــي الفصــــل الأول، فــــإن تفــــاعلات المركبــــات المفمــــورة متنوعــــة

الكلاسـيكية التـي قـام بيـا عـدّة  وفقـا لمطـرق لا تـتمّ  تيـا،عمميـة ديمز  فـإنّ ، Pentafluoropyridine البنتافميوروبيريدين

 NaNO2    ة نتريـت الصـوديومــــــــافــبإضفي البدايـة  حيث قاموا ،     H. Khanmohammadi et alعمماء منيم  

ا دائمـا نحصـل عمـى مـردود كنّـ  و عنـد اتباعنـا ليـذه الطـرق ،المـاء بوجـود حمـض كمـور  )الأمـين(  يننيمـالأإلـى 

بشــكل  HClبالإضــافة إلــى عــدم ذوبانيــة الأمــين الفمــوري فــي حمــض كمــور المــاء   لا يمكــن جمعــو، ،ضــئيل جــدا

بإضـافة الأمـين   Alty et alباتباع طريقـة    pentafluoropyridineديمزة جزيئة البنتافميوروبيريدين تمتلذا تام، 

وكـذا حمـض  C2H5COOHوحمـض البروبانويـك ،H2SO4بوجـود حمـض الكبريـت  NaNO2 إلى نتريت الصوديوم 

 (.  C7H6O2لدىيداوبعدىا تمت إضافة الألدىيد )ساليس CH3COOH الخل المجمّد

مـــــــع  المحضّـــــــر) مركـــــــب الآزو( الألدىيـــــــدبتفاعـــــــل كـــــــلّ مـــــــن أمــــــا بالنســـــــية لتصـــــــنيع قواعـــــــد شـــــــي   

ـــــــــلاميـــانيـــــالسيمف ــــــــى وجــــــــو  ، Sulfanilamideد ـــــ ــــــــ  البــــــــاحثين، عم ــــــــذي نشــــــــره مختم حيــــــــث أظيــــــــر العمــــــــل ال

، HCl ،H2SO4ز مثـــــل حمـــــض عضـــــوي )حمـــــض الفورميـــــك( أو معـــــدني )الخصـــــوص، ميـــــزة اســـــتخدام محفـّــــ

ــــــق( أو قاعــــــدة  ــــــد (NaOH)إل ــــــ  بــــــين أمــــــين والأليي ــــــاء تفاعــــــل التكثي ــــــز جــــــزء الكربونيــــــل  أثن . و ذلــــــك لتحفي

ة ــــــــــــاسيـــــات الحســـــــــــاســــــة وقيــــــــــــج مــــــن الطــــــرق الطيفيــــــــــــد شــــــي  بمزيـــــــــــواعــــعــــــر  عمــــــى قالتّ  عــــــادة مــــــا يــــــتمّ 

ـــــــالمغن ي ـــــــــــة لتوضيـــــــــة الأساسيــــــــــي ىــــــي الوسيمــــــــــل الطيفــــــــــتقنيــــــات التحميفاطيسية وتحديــــــد الــــــوزن الجزيئــــــي. ـ

 [71] 54] [[70]اـــــي ليــــب الجزيئـــالتركي
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II  -1-1-طزق ٔٔطبئم انذراطخ  

بدون ، استخداميا في إعداد مركباتنا تمّ   -I-1ذكّر أن جميع المنتجات والمذيبات الواردة في الجدول  

 أي تنقية مسبقة

 انكٕاشف ٔانًذٌجبد انًظزخذيخ فً ْذِ انذراطخ: II 1اندذٔل

Reactive / solvent Formula Purity Brand/supplier 

Pentafluoropyridine C5F5N 99% ALDRICH 

Sulfanilamide C6H8N2O2S 99% ALDRICH 

Aqueous ammonia NH3 aq 98% ALDRICH 

Benzaldéhyde C7H6O 98% ALDRICH 

Salicylaldéhyde C7H6O2 99% ALDRICH 

magnesium sulfate MgSO4 98% FLUKA 

sulphuric acid H2SO4 95% FLUKA C 

Ethanol absolute C2H6O 99 ,8% ALDRICH 

Méthanol CH4O 99% ALDRICH 

DMSO C2H6OS 99% ALDRICH 

THF C4H8O 99% ALDRICH 

Diethyle ether C4H10O 98% Prolabo 

Petroleum ether / 94% Biochem Chemopharma 
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 .مركباتنار موجز بالتقنيات المختمفة المستخدمة لتعزيز تحضير وتعري  ــــــاه تذكيــــمن ناحية أخرى، يرد أدن

 -2-1- IIالأخٓـــشح ٔ رمٍُـــبد انزحهٍـــم 

-2-1- II1-كزٔيٕرٕغزافٍب 

( حيـث تحقـّـــق عمـى صفيـــــحــــــة (CCMتمت متابعة التفاعلات بالكروماتوغرافيا عمى الطبقــــــة الرقيقــــــــة  

أو أكسـيد الألمنيـوم،  0.2mmبسـمك   Merck 60 F254 مـــــــن الألمنيوم مغطّاة بطبقــــة رقيقـــــة من ىـلام السـيميس

أجريــت كروماتـــــوغرافيـــــــــا العمــــــــود بواسطــــــــة  (.-KMnO4 ،UV يكشــ  عـــن تطـــور وتقــدم البقـــع بكاشـــ  )محمـــول

ـــر   MgSO4و تجفيـــــــ  المذيبـــات لمطـــور العضــوي بـــ  (Merck 230-400 mesh)حبيبــــــــات الســيميس  و التبخيــــ

 .Janke et kankel RV 05- STبجيــــــاز الطـــــرد البخاري يحمل علامة 

-2-1- II2- :َمطخ الاَظٓبر 

نقطــة  ة عنــدما ينتقــل ىــذا مــن حالــة صــمبة إلــى حالــة ســائمة.يشــير ىــذا المصــطمي إلــى تغييــر حالــة مــادّ  

و يعتمـد بشـكل كبيـر عمـى نقـاء جـدًا لأنّـ وتحديـدىا ميـمّ  ،حـولزمة ليذا التّ قيقة اللاّ الانصيار ىي درجة الحرارة الدّ 

Ethyl acetate C4H8O2 99 ,5% ALDRICH 

Chloroforme CHCl 3 99% Biochem Chemopharma 

Propanoique C2H5COOH 99% ALDRICH 

Acetic acid CH3COOH 99% Biochem Chemopharma 

Sodium Nitrite NaNO2 97% Biochem Chemopharma 
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[72, 71]. مــادةالالمـادة المختبـرة. وبالتـالي يــتم اسـتخدام ىـذه التقنيــة لتحديـد جـودة 
نقـاط الانصـيار المتحصــل    

  مع العمم أن القيم المحصل عمييا غير مصحّحة.  Gallenkampعمييا بواسطة جياز الانصيار ذو العلامة 

-2-1- II 3- طٍف الأشؼخ رحذ انحًزاء IR :  

وتـم Fourier (FTIR 830 marque SHIMADZU )سـجمت الأطيـا  مـا تحـت الحمـراء بجيـاز تحويـل  

cm، الأعداد الموجية مقدرة بـ  KBrانـمبة عمى شكل شريحة مع بات الصّ تحميل المركّ 
-1

.  

-2-1- II 4-  الأشؼخ فٕق انجُفظدٍخ /انًزئٍـــخ:(UV/VIS)  

و الذي تمّ في  SpectroScan 80D/80DV البنفسجيــــــــة و المرئية في جياز حقّقت أطيــــــا  الأشعــّـــة فـــــوق

 .بورقمة PTAPC كيميائية  -الأرضية التقنية لمتحاليل الفيزيو

-5 -2-1- IIًطٍف انزٍٍَ انُٕٔي انًغُبطٍظ:   

 RMN الــحققـت أطيـا   
1
H ٔ13

C  عمـى جيـاز Bruker AM 400.   ثٕس ًبػٛم  ـث CRAPC  وتعطـى

ـــاعتمدن. (δ.ppm)الإزاحــات الكيميائيــة بــالجزء مــن المميــون ـــالــذي تميّ  CDCl3 انً  ذٚتع داخمــي ـــــرجــا كمــــــ ز ــــــ

 ثبنُسجخ نـ ppm   7.26 لقيمـــــــــةو باــــطيف
1
 H  ٔ 77.16 ppm 13بالنسبة لــ

 C   تـ ـانًذٚا أمّـ CD3OD و ــــــفـإن طيف

1 ن ـبالنسـبة  3.31ppmــــــ يتميـز ب
H   49.0و ppm   13ن ـبالنسـبة

C
سـتعممنا لتفسـير الأطيـا  المختصـرات . ا  

   :التالية

s) singulet, (brs) singulet élargit, (d) doublet, (dd) doublet de doublet, (t) triplet (q) 

quadruplet, (dt) doublet de triplet, (m) multiplet, (ddt) doublet de doublet de triplet. 
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-6 -2-1- II كزٔيبرٕغزافٍب انغبسٌخ يغ يطٍبفٍخ انكزهخ    GC -MS  

 GC-MS Shimadzu Nexis   :حققــــت أطيــــا  الكروماتوغرافيــــا و مطيافيــــة الكتمــــة عمــــى جيــــاز 

2030-Gc  TQ 8040 Nx-GCMS Gas Chromatograph Mass Spectrometer  ثبلأرض    ٛخ انزمُٛ    خ

الــــوطني  لمبحــــث و التحاليــــل  المركــــزٔ لجهٓ    ب أجزٚ    ذ انزذبنٛ    م ف    ٙ  .كًٛٛبئٛ    خ ٔرله    خ-نهزذبنٛ    م انفٛشٚ    ٕ

  MS:Agilent 5975B :  GC : Agilent 6890 المستخدم الجهازٔ  l’INRAP  كيميائية تونس-الفيزيو

-3-1- II  انزظٍُغطزق 

-3-1-II 1- لبػذح شٍف انًفهٕرح رظٍُغSynthèse de la base de Schiff fluorée    

 .et al  L Bonsignore [71]   تصنيع ىذه القاعدة باتباع طريقة تمّ 

 

 

 

 

   

      

  453g/mol:نٕسٌ اندشٌئًا                       

 C18F4H11N5O3S:انظٍغخ انًدًهخ                                                   

 .انجٍُخ انكًٍٍبئٍخ نمبػذح شٍف: II 2انشكم 

 

 



 مواد وطرق الدراسة: الثانيالفصل 
    

41 
 

ــــق ســـعتوفـــي دورق  ــــائي العنـــ ــــا ،  ml 250ثنــــ ــــالسيمفانوميمـــن  كــــل بإذابـــة قمنـــــــ    sulfonamide  دـــــــــ

(0.01mol)  الآزو ومركّــب AS(2-hydroxy-5-(2',3',5',6'-tetrafluoropyridylazo) benzaldehydehyde ) 

0.01 mol)   فــي الإيثــانولEtOH (30ml)، مــن حمــض راتمــع إضــافة قطــ CH3COOH    وتركــت تحــت الــرّج

ل راسـب برتقـالي. قمنـا بترشـيحو ج ليتشـكّ ر البـارد المـثمّ فـي المـاء المقطّـ الخمـيط  بعـدىا قمنـا بصـبّ  .  3hلمـدة

ت تمّــبعــــــدىا  ،DMFتمّــت إعـــــادة البمــــــورة بـــ  . %40فكــان المــردود  ، CH2Cl2)3×(30   واســتخلاص البــاقي بـــ

 :  بالكروماتوغرافي لمحصول عمى المركّ ود ــــو بالعمـــــتنقيت

2-hydroxy-5-(2’,3’,5’,6’-tetraf[uoro-pyridylazo)phenyl N-Sulphanilamide-1-imine . 

ة ـــــــــــــكمي ا بـوزنــــــا قمنــــــدىــــ، بع  base de schiff  ــــدة شيــــاعــــق أيج ــــــاتـــّــب النا بوزن المركّ ـــــــحيث قمن 

gele de selice  ام ــــــظا بتحضـير النّ ــــــقمن ، ثـّمCyclohexane  5  /  Acetone  2    :  ّإفراغـو فـي العمـود ث ى

بعــد اختبارىــا فــي   الكرومــاتوغرافي لتثبيــت ىــذا الأخيــر فيــو و بــدأنا عمميــة الفصــل بــدء بجمــع الأنابيــب المتشــابية

 . CCM  قطع

 
 BSانؼًٕد انكزٔيبرٕغزافً نزُمٍخ : II 3انشكم 
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حيـث أرجعنـا ىـذا لوجـود الـروابط الييدروجينيـة،  CCMالفصل لم يكن دقيقـــــــــا و ذلـك بعـد التمكّـد بــ  لكنّ  

التي أعاقت عممية الفصل ممّا اضـطرّنا إلـى تطبيـق تقنيـة أخـرى : تقنيـة الطبقـات الرقيقـة فـي نفـس النّظـام حيـث 

ـــم تحصّــمنا  ـــول و تـــ ـــو فــي الميثـــــانـــ ـــا تمّــت إذابتـــ ـــركّب بعدىــــ عمــى المركّــب النّقــي بعــد خــدش الورقــة و تجميــع المـ

 ترشيــــحــو و التخمّص من المذيب بجياز الطرد التبخيري 

-II1 -2-3- ٔرظٍُغ انًزكت آسAS:   

2)-5 -ىيدروكسي-
  '
'بنزالدىيد(رباعي فموروبيريديلازو '6'   4'   3 

2 

 (2-hydroxy-5-(2',3',5',6'-tetrafluoropyridylazo)benzaldéhyde) 

           

 C12H5O2N3F4     انظٍغخ انًدًهخ :

 299g/mol:نٕسٌ اندشٌئً ا    

 انجٍُخ انكًٍٍبئٍخ نًزكّجً اَسٔ ٔ انًٍشٔيٍزي: II 4انشكم 

نظيــ  ليــا   NaNO2 (2.1g, 30mmol) نضــع فييــا 500mlالمكثــ  إرلينــة ســعتيا  ام ثمجــي مــع الــرجّ نضـع فــي حمّــ. 

51.6cm)جحمـــض الخـــل المـــثمّ 
3

) CH3COOH  ، 8.4)حمـــض البروبانويـــكcm
3

) CH3CH2COOH، بإضـــافة  َج   ذأ ثؼ   ذْب

60cm)حمــض الســيمفريك 
3

)   H2SO4 ّدرجــة الحــرارة الدرجــة  فاعــل ناشــر لمحــرارة،  يجــب أن لا تتعــدىالتّ  بكميــات قميمــة لأنCº 

 CH3COOHحمــض الخــل : ضــين الحم  تمــت إضــافة) .تفكــك نيتروزيــل حتــى نتجنــبو ممــي الــديازونيوم.عمــى حتــى نحــافظ 30

 دلالــة عمــى تصــاعد غــاز  دخــان بنــيّ كمــا لاحظنــا انطــلاق  . لتســييل إذابــة الأمــين  CH3CH2COOH  وحمــض البروبانويــك

(NO2) . د يتجمّـ  حمض الخـلّ  نّ نلاحظ أن المزيج أصبي كثيفا وثقيلا جدا لأ  ،المستمر المزيج مع الرجّ  أثناء تنزيل درجة حرارة

  ((4ATFP المصــنّع  نبـدأ بإضــافة الأمــين تحــت الصــفر  Cº5   أٔ   Cº 4  بعــد الوصـول إلــى الدرجــة    16.8Cº.رجــةعنـد الدّ 
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مزة تكتمـــل بإضـــافة الساليســـمدىيد ــــــــــة الديـــــــرحمـذه المـــــفـــي ى 1h30min ح ذّ ـ   ـنًالمســـتمر  مـــع الـــرجّ  (5g,30mmol)ا ـــــــــجيـــدريـــت

(30mml,3.6g)    Salicylaldehyde   15بكميات قميمة مدةmin  . 

ة يصـــبي المـــون أحمـــر وبعـــد مـــدّ ن المـــزيج بالأصـــفر فـــنلاحظ تمـــوّ   مئويـــة 0 الدرجـــة عنـــد نبقـــى فـــي الـــرجّ  

بعـــدىا نســـكب الخمـــيط فـــي  ،ســـاعة 11 نتـــرك المـــزيج بعـــدىا تحـــت الـــرّج فـــي درجـــة حـــرارة الغرفـــة لمـــدةي  قرميـــد

1000ml ــ نقــوم بترشــيحو واســتخلاص الكميــة  ، ، فــنلاحظ تشــكل راســب أحمــر آجــوريالبــارد  رمــن المــاء المقطّ

  CCMفاعـل ب ـــ قمنـا بتتبـع التّ  .%80دٛث كبٌ انًزدٔد   ) CH2Cl23×30 (المائي بواسطة  لالمتبقة في المحمو 

ب بـالعمود الكرومـاتوغرافي ، حيـث قمنـا بـوزن المركّـAS تمـت تنقيـة مركـب الآزو. الطبقـة الرقيقـة الكروماتوغرافيـا

 :اليجرة التالي  نظام نا ر حضّ ثم .  gele de seliceمحسوبة من  بوزن كميةقمنا الناتج بعدىا 

Acetone     -     dichloromethane 
5        2         -        

إفراغـو فـي العمـود الكرومـاتوغرافي لتثبيـت ىـذا الأخيـر  ظـام ثـمّ بيـذا النّ    de selice  geleقمنا بغسـل  ثم 

بجمـع الأنابيـب المتشـابية بعـد  و    Acetone   2  dichloromethane 5فيـو و بـدأنا عمميـة الفصـل بـدء بالنظـام 

  CCM.  في قطعاختبارىا 

 

 .ثبنؼًٕد انكزٔيبرٕغزافً  AS طزٌمخ رُمٍخ انًزكت :II 5انشكم 
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-II1 -3-3-  4الأيٍٍ  رظٍُــــــغ-amino-2,3,5,6-tetrafluoropyridine  (4-ATFP) 

ــــائي العنــــــــنض ــــع فـــي دورق ثنـ ــــو ـ ــــن  ، ml 500ق سعتــــ  pentafluoropyridine(148بنتافميــوروبيــريـديــــ

mmole (25 g,     مذابــة فــيml 175  ٍ  محمــول ي  THF    ّـــالمــزيج نلاحــظ تشك، مــع رج ـــول لـــــــل محمـــّ زج، ـــــ

، بعـدىا نظيـ  C °70رارةــــــــة حــــــ، تحـت درجويّ ـــــــك المغناطيسـي القــــــي مـع التحريــــــج في حمام زيتــــــــن المزينسخّ 

 ليتشكل مزيجا ضبابيا NH4OH (0.88,125ml) محمول النشادر

 

 

 

 

 

166g/mol انٕسٌ اندشٌئً:   

  C5F4N2H2 انظٍغخ انكًٍٍبئٍخ 

 رثبػً فهٕرٔثٍزٌذٌٍ-2,3,5,6)أيٍُٕ-4انجٍُخ انكًٍٍبئٍخ نلأيٍٍ : II 6انشكم 

بعدىا ،  18hام زيتي لمدةالمغناطيسي في حمّ  حيث أنّ التفاعل  ناشرا لمحرارة، يترك المزيج تحت الرجّ  

 ethil.بعدىا نقوم بعممية الاستخلاص بواسطة الايثر الأيثيمي ،من الماء المقطر  ml 500يسكب المحمول في

ether (3 x 75 ml)    
ــــــــــر الـــــــــدّ ثـــــــــم  . (MgSO4)يـــــــــتم التجفيـــــــــ  بـــــــــــــ :    ــــــــــة  جيـــــــــــــــاز التبخيــــ ــــــــــي بمـــــــــورات بواسطـــ وار لتعطــــ

 .82%مردود و كان الكـــــل. تمت إعادة بمورتو بواسطة الإيثر البترولي افــــة إبريــــة الشّ بيضــــــاء شفّ 

وذلــــــــك  GC-MS بـــــــات بتقنيـــــــة الكروماتوغرافيـــــــا الغازيـــــــة د مـــــــن البنيـــــــة الكيميائيـــــــة ليـــــــذه المركّ قمنـــــــا بالتمكّـــــــ 

 :باتباع طريقة التحميل التالية 
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 انطزٌمخ انزحهٍهٍخ انكزٔيبرٕغزافٍب انغبسٌخ نهًزكجبد انًظُّؼخ: II 7انشكم 
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II-2- : يضبداد الأكظذح 

ات الأكسدة ىي جزيئات قـادرة عمـى إبطـاء أو منـع تمكسـد مضادّ  ل فإنّ كر في الفصل الأوّ كما سبق الذّ   

 .  الجزيئات الأخرى في الجسم الحيّ 

II-2-1-انكًٍٍبئٍخ ٔانكٕاشف انًحبنٍم: 

 ذلك. يوضي II-2 الجدول و النقاوة، عالية التجارب في المستعممة والكواش  المذيبات معظم 

 انًحبنٍم ٔ انكٕاشف انًظزؼًهخ فً انذراطخ: II 2اندذٔل

 انًحبنٍم ٔ انكٕاشف انكًٍٍبئٍخ الإَزبجشزكخ  درخخ انُمبٔح

99% Sigma Aldrich 
 ٍْذارسٌم ثٍكزٌم 2 -فٍٍُم ثُبئً

C18H12N5O6  ٔ  2, 2-diphenyl-1-picrylhydrazyl (DPPH) 

99.7% Merck 
             الأطكٕرثٍك حًض

Ascorbic Acid (C6H6O6)  

98% 
Biochem 

Chemopharma 

BHA) ( رٕنٌٍٕ ٍْذرٔكظً ثٕرٍم 

Hydroxytoluène butylé (BHT) (C15H24O) 

99% 
Biochem 

Chemopharma 

  طٕدٌٕو ثُبئً فٕطفبد

 Disodium phosphate (Na2HPO4) 

99% 
Biochem 

Chemopharma 

   طٕدٌٕو أحبدي فٕطفبد

 Monosodium phosphate (Na2HPO4) 

99% 
Biochem 

Chemopharma 

  الأيٍَٕٕو يٕنٍجذاد

 Ammonium molybdate (H24Mo7N6O24) 

99% MERCK 
       انحذٌذٌك كهٕرٌذ

  Ferric chloride (FeCl3) 

99% 
Biochem 

Chemopharma 

 انًٍثبَٕل

 Methanol (CH3-OH) 

99% 
Biochem 

Chemopharma 

  الأطٍزٌٕ

 Acetone (C3H6O) 

99% 
Biochem 

Chemopharma 

   انظٕدٌٕو كزثَٕبد

Sodium carbonate (Na2CO3) 

99% 
Biochem 

Chemopharma 

 انكجزٌزٍك حًض

 Sulfuric acid (H2SO4) 

99% Sigma Aldrich 
 رززاسٌٍ ثٍزٌذٌم ثلاثً

Tripyridyltetriazine (TPTZ) 

ــــي ىــــذه الدّ   ـــــراسالجيــــاز المســــتعمل ف ــــة المضــــادّ الفعّ )ة ــــ ـــــىــــو جي( ة للأكســــدةالي ـــــاز فـــــ  ةــــــــــــوق البنفسجيــ

 .(SpectroScan80D/80DV)ة ـــــــــوالمرئي
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II-2- 2- طزق رمذٌز فؼبنٍخ يضبداد الأكظذح 

يفـــــي أو ة تقنيـــــات تحميميــــة كلاســـــيكية مثــــل التحميـــــل الطّ لأكســــدة بعـــــدّ لة درة المضـــــادّ ـن القـــــــــــــــيمكــــن تعيي 

 ي: ــــــــى ة وــــــراسدّ ـــــدمت في الـــي استخــــرق التا الطّ ــــــر ىنــــوني والكروماتوغرافيا وغيرىا. نذكالمّ 

II-2- 2-1- انـ  اخزجبراد(DPPH)   2.2-Diphenyl-1-picrylhydrazyl: 

DPPH انًس  زمز الجــذر عمــى المدروســة لممركبــات الجذريــة الآســرة القــدرة تعيــين تـمّ 
.
 عمـى  

 Govardhan Singh, Negi, & Radha [73] ط زف   مــن المسـتخدمة الطريقـة أسـاس
 اســتخدم حيـث 

 . كمحمول معياري الأسكوربيك حمض

 انًؼٍبرٌخ:  انًحبنٍم رحضٍز

 سمسـمة منـو رتحضّـ ثـم(mM 0.1) بتركيـز الأسـكوربيك حمـض مـن معيـاري محمـول حضّـر  

 مـن 3ml إلـى عيـاري محمـول كـلّ  مـن 𝜇𝑙 150 ةـــــــــافــــــإض تمـت،  (mM 0.1-0.01) ة بتراكيـز:ــــــاريـــــعي

DPPH الـــ لجــذر الميثــانولي المحمـول
 يـــــــــف حضـن ثـم داـــــــجيّ  طـــــــــ، رجّ الخميmM 0.1 تركيـز ذو  .

 . nm 517موجـــــــــة طـول عنـد الامتصاصيــــــــة توقيــــــس min 30ة دّ ـــــلم رفـــــــــةــــالغ رةار ـــــــح ةـــــــبدرج الظّـلام

 المعيــاري المحمــول مكـان فــي  )الميثــانول) المــذيب مــن الحجــم نفـس عمــى اىدالشّــ الأنبـوب يحتـوى

  . DPPHلمـ العظمى الامتصاصية لقياس

 :العينات تحضير

 دةممـدّ  تراكيـز منـو رتحضّـ ثـم  0.2mM  معـين زـــــــــبتركي مسـتخمص لـــــــلك أمّ  محمـول رحضّـ 

   .ةــــــــاريـــــــالمعي لـــــــالمحالي بيا عوممت التي ةـــــالطريق سـبنف وممتـــــــوع
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DPPH نه  ـ (%I) لمتثبــيط المئويــة النســبة بحســاب لممستخمصــات التثبيطيــة القــدرة تعيــين تــم
بالعلاقــة  .

 : حيث أنّ التالية 

 
  :حٍث

A0:  ػذ ب (الشاىد)الامتصاصية الضوئية لمجذر الحر في غياب المركبmin30. 

A  : المركب)الامتصاصية الضوئية لمخميط 
+DPPH)   30ثؼذmin. 

I% : نسبة تثبيط العامل المؤكسد لمجذرDPPH.  
 أقــل وىــي الأول الفصــل فــي( І.3) العلاقــة حســب IC50 بالقيمــة لممركّبــات التثبيطيــة القــدرة عمــى نعبّــر  

  ax+b=50  = y:  الخطيـة المعادلـة مـن انطلاقـا وتحسـب..  DPPHالجـــــذر فعّاليــــــة مـن% 50 يثبــّــط تركيـــــز

 ..[ 72] التركيز  بدلالة التثبيط نسبة تحدّد التي

II-2- 1-2- انفٕطفبد: يٕنٍجذادإرخبع  اخزجبر 

  Prieto et alة للأكسـدة بالاعتمـاد عمـى طريقـة،اليـة المضـادّ قـدّرنا الفعّ  
   

مـع بعـض التعـديلات التـي قـام  

[75] حيث استخدم حمض الأسكوربيك كمحمول معياري  Dasgupta et al بيا 
 
[74]

  . 

 المعياري: المحمول تحضير

ثـــم حضـــرت منـــو سمســـمة عياريـــة   mM0.002حضـــر محمـــول معيـــاري مـــن حمـــض الأســـكوربيك بتركيـــز  

مـن   3mlدة ونظيـ  ليـامن التراكيز ممدّ   0.3mlنمخذ من كل محمول عياريحيث  (0.001mM-0.0001)بنراكيز 

وحمــض  (28mM)، فوســفات الصــوديوم  (4mM)ر والمكــون مــن موليبــدات الأمونيــوم المحمــول المحضّــ 

  . (0.6M)الكبريتيك
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، تتـرك العيّنـات تبـرد إلـى أن تصـل إلـى 90minلمـدة  C°95يحضن المزيج فـي حمّـام مـائي عنـد الدرجـة 

 للأكسـدة المضـادة القـدرة و بعـدىا قيسـت  695nmدرجة حـرارة الغرفـة، ثـم نقـيس الامتصاصـية عنـد طـول موجـة 

 .المدونة أدناه( II.4) والامتصاصية' الأسكوربيك حمض تركيز بين البيانية العلاقة عمى اعتمادا

 :العينات تحضير 

 الطريقـة بـنفس وعوممـت،  ممـدّدة كيـز تـرا منـو رتحضّـ ثـم نمعـيّ  بتركيـز مركّـب لكـل أم محمـول رحضّـ 

 .الأسكوربيك مضحل المعياري لممحمول العيارية السمسمة بيا عوممت التي

  (( Total Antioxidant Capacity TAC نلأكسذح انًضبدح انكهٛخ انمذرح رؼٍٛٛ
 التالية: العلاقة من وذلك TAC المقدار بحساب للأكسدة ةالمضادّ  الكمية القدرة تعيين تم 

 
  حٍث  :

TAC:نلأكسذح انًضبدح انكهٛخ انمذرح  

 K : ثبنًسزخهظبد انخبص انًُذٗ يٛم  

 K’  :  ٘ٔ0.0012: يٛم انًُذُٗ انمٛبسٙ نذًض الأسكٕرثٛك فٙ ْذِ انذراسخ ٚسب . 

II-2- 1-3- ( اخزجبر انُشبطٍخ انًضبدح نلأكظذح ثطزٌمخ( FRAP 

  سـنة     Benzie ; Strain   تـمّ تحديـد وتعيـين القـدرة الإرجاعيـة لممركبـات المصـنّعة باتبّـاع  طريقـة 

  . [76] استخدم حمض الأسكوربيك كمحمول معياري و  et al     Pulidoو المعدّلة من  طر    1996

  رحضٍز انًحبنٍم:

 :َذضز ثلاثخ يذبنٛم فٙ أٔسبط يبئٛخ كبنزبنٙ   FRAPنهذظٕل ػهٗ خهٛظ  
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 (:tampon-يُظّى )انًٕلٙ يذهٕل ْٕ :الأٔل انًحهٕل

 مــــــن أســـــيتات الصــــــوديوم 0.62g نحضـــــر] PH=3.6 مـــــن أســــــيتات الصـــــوديوم عنــــــد 0.3M نحضّـــــر 

(CH3COONa) 3,2يغ ml المجمّد الخل حمض من CH3COOH)) 200 المحمـول إلـى  يكمل ml بالمـاء 

 ]المقطر

 الثاني: المحمول

  25mlف ٙ  TPTZي ٍ   0.078gأ٘ َ شٌ   HClي ٍ   M 0,04ف ٙ  (TPTZ) يٍ  0.01Mَذضّز   

   HCl  [72]]يٍ 

 : انثبنث انًحهٕل

 ي ٍ  ml 25 ف ٙ g 0,135 أي نـزن  (FeCl3-6H2O)ثلاث ٙ كهٕرٚ ذ انذذٚ ذ انًبئٛ خ ي ٍ M 0,02   رنحضّـ 

RAPخهٛظ   َٔسًّٛ 10:1:1 ثزكبفؤ انثلاثخ انًذبنٛم رخهظ انًبء.
  

F
     

[72]    

 :الحركيالمنحنى  -أ  
، ثــم حضــرت منــو مجموعــة عياريــة  0.002mMر محمــول عيــاري مــن حمــض الأســكوربيك بتركيــزحضّــ 

مـن   100µlو   FRAP  مـن محمـول  1mlونظيـ  لـو الميثانــــول مـن   2mlنمخـذ .(0.002mM-0.0002)بتراكيـز 

و نسـجل القـيم كـل uv/vالتركيز الأوّل لحمض الأسكوربيك ، مع إضافة القطـرة الأولـى نبـدأ القـراءة عمـى جيـاز 

نكـــرّر العمميـــة مـــع جميـــع التراكيـــز المحضّـــرة لحمـــض الأســـكوربيك، نلاحــــظ أنّ . دقيقـــة  15دقـــائق و لمـــدة  5

ســتخمص كبيــرا كمّمــا كانــت الامتصاصــية وكمّمــا كــان تركيــز الم. الامتصاصــية تــزداد بمــرور الــزمن إلــى أن تثبــت

 ترتكــــــز ىـذه التقنيـة . كبيرة، و بالتاّلي التقّدير الكيفي لمفعّاليـة المضـادّة للأكسـدة يمكـن أن يختـار عنـد زمـن معـين

 بسـبب ظيـور المــون الأزرق 593nmرات التـي تحــدث فـي الامتصاصـية عنــد طـــــــول موجــة عمـى قيـــــاس التغيّــ

Fe اعلناتج عن إرجlا
Feإلى   3+

 .[72]  التزايد في الامتصاصية عمى القدرة الإرجاعية حيث يدلّ   2+
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 العينات. تحضير
0.2.10) نمعيّ  بتركيز مركب مصنّع  لكل أمّ  محمول رحضّ  

-3
 g/l)    ّممـدّدة كيـز تـرا منـو رتحضّـ ثـم 

ٚؤخ ذ  .الأسـكوربيك حمـض بيـا عومـل تـيالّ  ريقـةالطّ  بـنفس مـن كـل تركيـز و تمـت معاممتـو 100µlأخـذت و 

(100µl    ) ّ2ي ٍ ك م يزك ت يظ ُغml 1   ي ٍ انًٛث بَٕلml  مـن محمـولFRAP  . الامتصاصـية   قيـاس يـتم

 , Vitamine E , Equivalent) :يـدعى مقـدار وفـق للأكسـدة ةالمضـادّ  اليـةالفعّ بعـدىا تقـاس  UV/V  بجيـاز

Antioxydant , Capacity ) VEAC الأسكوربيك المكافئة لحمض للأكسدة ةالمضادّ  اليةالفعّ  يمثل وىو . 

 
 حيث :                                          

VEAC : الأسكوربيك.القدرة المضادة للأكسدة المكافئة لحمض 
K : ميل المنحنى الخاص بالمركبات المصنعة 

K’:  0.025ميل المنحنى الخاص بحمض الأسكوربيك في ىذه الدراسة يساوي. 

II-3- ب ــــــزٌــــح نهجكزٍبدّ ـــــانًض انفؼبنٍخ: 

ينـــــــــــا لمعرفـــــــــــة ، توجّ  Pentafluoropyridine عـــــــــــض مشـــــــــــتقات البنتافميوروبيريـــــــــــدينببعـــــــــــد تحضـــــــــــير 

 بـــــات الجديــــدة ، حيـــــث قمنــــا بدراســـــة تــــمثير ىـــــذهكالبيولوجيــــة، التـــــي يمكــــن أن تحمميـــــا  ىــــذه المر الخصــــائص 

التـــــــي تقـــــــاوم الســـــــيمفانولاميد بإفرازىـــــــا   E.coliالبكتيريـــــــا  :مـــــــن البكتيريـــــــا عشـــــــرة أنـــــــواع بـــــــات عمـــــــى المركّ 

ــــ ه الأنــــواع فيــــي أقــــوى ىــــذ  Pseudomonasا، أمّــــالحيــــوي ال فــــي جزيئــــة المضــــادّ لإنزيمــــات تفكــــك الجــــزء الفعّ

ـــــــات صـــــــدي لممركّ ة طـــــــرق لمتّ لأنيـــــــا تســـــــتعمل عـــــــدّ  ـــــــي إفـــــــراز الإنزيمـــــــات المضـــــــادّ : ب ـــــــع ف ة، أو تعـــــــديل الموق

ات طـــــــاردة تقـــــــوم بإبعـــــــاد كمـــــــا تســـــــتعمل مضـــــــخّ .  PLPأو تعـــــــديل البروتينـــــــات ، ((les porines)القنـــــــوات 

 Staphylococusأي    ب .(PLP) عوبة أو حتــــى المســــتحيل الوصــــول إلــــى ىــــد ممــــا يجعــــل مــــن الصّــــ المضــــادّ 
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E   ك      ذنك  و .فيــــــي أيضــــــا أظيــــــرت مقاومــــــة قويــــــة لممركبــــــات بإفرازىــــــا للإنزيمــــــات المضــــــادةBacillus 

cereus [77] .التي تعتبر أيضا من الأنواع الخطيرة التي تسبّب الكثيـــــر من الأمـــراض 

مــــــــن نـــــــا بدراســـــــة فاعميــــــــة ىـــــــذه المركبــــــــات الجديـــــــدة لمعرفـــــــة مــــــــدى حساســـــــيتيا ليــــــــذه الأنـــــــواع فقم 
 .بورقمة   PTAPCكيميائية -الأرضية التقنية لمتحاليل الفيزيوو كان ذلك في البكتيريا 

-1-3-IIانظلانخ انجكزٍزٌخ       Souches bactériennes utilisées     

أنــــواع من البكتيريـــــا مسؤولــــة عن عـــدة أمـــراض عشرة الوســـائـــل الميكروبيولوجيــــة المستعممــــة تتمثــــل في 

 .خطيــــرة

 أَــــٕاع طلالاد  انجكزٍزٌـــــب :II 3اندذٔل

Grame Negative Gram Positive 

Escherichia coli K12 

Escherichia coli ATCC 25922  

Salmonella typhi ATCC 14028 

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027  

Bacillus cereus ATCC 14579  

Staphylococcus aureus ATCC 25923 MRSA 

Staphylococcus aureus  M450 

Staphylococcus aureus  LGA 257  

Staphylococcus aureus ATCC43300 MRSA    

Enterococcus faecalis WDCM 0009  

 مــــــــخ انؼًـــطزٌم

 انجحث ػٍ انًذٌت انًُبطت 

رة ، فنظـرا بـات المحضّـو المناسـب لممركّ  لا بالبحـث عـن المـذيب المشـتركقمنا أوّ   ـتطبيق ىذه الاختبارات 

، اتـــــــا حساسة ليـذه لممذيبــــــولات و البكتيريـــــفي الكحان ــــــدة الذوبــــــا شديـــييا لا تذوب في الماء ، و أيضا لأنّ لأنّ 

ـــا فــي  ـــا بإذابتيـــــ ـــنــبعــد أن قم  DMSOقمنــــــ ـــا باختبــــ ـــار بيولوجــــــ ـــي ليــذا المحمـــــ ـــندول وجـــــ ـــاليتــّـــــفع ا أنّ ــــ و كانــت ـــــ

 [77] .ارهــــــــــاختي مّ ـــــة فتــــــضعيف
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 .محمول أخذنا لو ثلاثة تراكيز مختمفة  محاليل ، كلّ  أربعة منا بتحضير رحضٍز انًحبنٍم: 

 رحضٍز انٕطظ انشراػً :
 رحضٍز انًؼهك انجكزٍزي: 

لا بإعـادة تنشـيطيا باسـتعمال محمـول ا أوّ ـــــــدة قمنـــــــا كانـت مجمّ ـــــــريـــــــــرة لمبكتيــــــواع العشــــــــرا لكون الأنــــــنظ  

ـــمــن مســتخمص الخمي 5gو   (peptone)مــن البيبتــون  10gة ـــــــالبيبتــون، حيــث قمنــا بإذاب  extrait de)) رة ـــــــ

levure    5وg   مـن كمـور الصـوديوم  NaCl  التّحريـك الجيّـد بعـدىا وضـعت مـن المـاء المقطّـر مـع  لتـر 1فـي

 .    30minلمدة   Autoclaveفي 

ىـذا المحمـول مـن   10mlا فـيــــــــريـــــالبكتيجذمـة مـن كـلّ نـوع مـن قمنا بواسطة ممقاط بلاتينـي بوضـع  ثمّ  

 بعــد التمكــد مــن نشــاط البكتيريــا ،  الوســط البيبتــوني() C°37عمــى درجــة حــرارة   24hلمــدة ووضــع فــي الحاضــنة 

  دة في عمبدّ ــــا كميـــــات محكبنــــــــ، س( الوسط المغذي)  Multer Hintonإذابة الوسط الجيمــــوزيبقمنا 

( (l20ml  ّ20ة ثم وزعت عمى كامل العمبة بشكل متجانس ، و جففت في الفرن لمدmin   ّبعدىا طوبةلإزالة الر 

 .  C°37تحت درجة حرارة   24hقمنا بشتل البكتيريا عمى كامل السطي و حضناىا لمدة 

 رحضٍز الألزاص:

ـــقصصــنا أوراق الترشــيي البيفــارد رقبعــد التمكــد مــن نشــاط مختمــ  أنــواع البكتيريــا ،    ـــعمــى شك 3م ــــــ ل ـــــ

 C°170 دزارح وب اختبار لمتعقيم داخل الفرن في درجة ـــــــا في أنبــــــاىــــــثم وضعن،   6mmار ــــــأقراص ذات أقط

ـــز)مـــن المركّبـــات المحضّـــرة   بتراكيـــز مختمفـــة ثـــم شـــتمناه بكميـــات قميمـــة . 30minة مـــدّ   رذض   ٛز ( ثلاثـــة تراكي

 :ATFP-4)يزكت اٜسٔ( ا) AS)لبػذح شٛف(   BSانًزكّجبد انًظُؼّخ  

ـــــــثّ عة بتراكيـــــــز مختمفـــــــة لممركّ مـــــــة و مشـــــــبّ بعـــــــدىا وضـــــــعنا أقـــــــراص الاختبـــــــار معقّ   لاث المـــــــراد بـــــــات ال

       24h.  دة ــــــلم  C°37حرارةة ـــــــا العمب لمحاضنة تحت درجـــــدنـــاليتيا ، ثم أعفعّ اختبار 
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2-3-II -: دراطخ رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهى يخزهف إَٔاع انجكزٍزٌب 

و فــي مختمـــ  أنــواع البكتيريـــا رع حضـــير و الــزّ قمنــا بمخــذ ثلاثـــة تراكيــز مختمفــة لكـــل مركــب ، وبعــد التّ 

رنــا و قـد كرّ  ،قمنـا بقيــاس أقطـار طبقـة الكبـت المتواجـدة فــي عمـب بتـري  24hة رة لمـدّ بالمركبـات المحضّـالحقـن 

 .(النتائج و المناقشة)المدونة في الفصل الثالث ول اناىا في الجدتي دوّ تائج الّ ات لمتمكّد من النّ ة مرّ العممية عدّ 

-1 - 2-3-II  1.4 ثززكٍشانجكزٍزٌب يخزهف إَٔاع دراطخ رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهىmM 

  1.4mMبتحضــير المركبــات المصــنّعة إضــافة إلــى الســيمفوناميد الــذي سيســتعمل كمرجــع بتركيــز قمنــا 

قمنـا   C°37رذ ذ درج خ د زارح   24h لمـدة  والحضـن بكتيريـا و مختمـ  أنـواع الرع بب ، و بعـد الـزّ مركّـ لكلّ 

 .يجةتمكد من النّ ات لمتّ رنا العممية ثلاث مرّ بتري ، و كرّ بقياس قطر طبقة الكبت المتواجد في عمب 

-2 - 2-3-II 4.4ثززكٍشانجكزٍزٌب يخزهف إَٔاع دراطخ رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهى mM  

رع ب، و بعــد الــزّ مركّـ لكــلّ  4.4mMالسـيمفوناميد بتركيــز  بتحضــير المركبــات المصـنّعة إضــافة إلــى قمنـا 

قمنــا بقيــاس قطــر طبقــة الكبــت   C°37رذ  ذ درج  خ د  زارح   24hلمــدة  والحضــن بكتيريــا و مختمــ  أنــواع الب

   .ائجـــــتمكد من النّ ــــات لمتّ رّ ـــــة ثلاث مــــــرنا العمميرّ ــــك حيث المتواجد في عمب بتري ، 

-3- 2-3-II 8.1ثززكٍش انجكزٍزٌب يخزهف إَٔاع دراطخ رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهىmM 

لكـل مركـب ، و بعـد الـزرع   8.1mMالسيمفوناميد بتركيز  بتحضير المركبات المصنّعة إضافة إلى قمنا  

قمنــا بقيــاس قطــر طبقــة الكبــت   C°37رذ  ذ درج  خ د  زارح  24hلمــدة  والحضــن بكتيريــا و مختمــ  أنــواع الب

 .رنا العممية ثلاث مرات لمتمكد من النتائج المتواجد في عمب بتري ، و كرّ 



 

  

 
 

 

 الفصـــل الـثـــالــث
ــــــةشــــاقـــــــائــج والمنــــــــتـالن  
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III- انفظـــــم انثــــبنث: انُزــــبئح ٔانًُـــــبلشخ 

III- 1 – :ًاندبَت  انزظٍُّؼ 

 أزوت-عمى المركبات الكربونيمية تسمي بتشكيل روابط ثنائيـة كربـون  الضمّ تفاعلات  العموم، كلّ  عمى

  [78] :ٔ ْذا دست انًؼبدنخ انزبنٛخ  زات حمضية وأحيانا قاعديةـــــود محفّ ــــــادة بوجــــــــــن عالتي تتكوّ  (الآزوتيين)

 

 .انشكم انؼبو نزشكٍم لبػذح شٍف: III 1انًؼبدنخ 

-1- 1-III. رظٍُغ لبػذح شــٍف 

اليجــوم يـؤدي ىـذا . التفاعـل ىـو نتيجـة لميجــوم النيكمبـوفيمي لمنيتـروجين الأمينــي عمـى كربونيـل الألدىيــد

لــى تكــوين الإيمــين  بعــد إزالــة جــزيء  ،(-C = N-)إلـى تكــوين الرابطــة المزدوجــة بــين الكربــون والنيتــروجين  وا 

 .( III )  1أػلاِالماء، كما ىو موضي في المخطط 
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 .آنٍخ رشكٍم لبػذح شٍف III 2انًؼبدنخ 

 

 

 BSرشكٍم لبػذح شٍف   :III 3انًؼبدنخ 

4-N-[2-hydroxy-5-(2’,3’,5’,6’-tetrafluoro-pyridylazo) phenyl] Imino benzene Sulphanilamide  
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1- 1-III-1- انخظبئض انطٍفٍخ ٔانجٌٍُٕخ نهًزكتBS 

ة )الأمـــين( ـــــــواش  النيتروجينيـــــة  لمكـــــــميــــوفيــــا تكـــون الخاصـــية النيكميــــــــل عندمـــــــتصـــبي الإضـــافة أسي 

ر إلـى الألدىيـدات ــــــــة أكبــــــة بسيولــــــة الضعيفـــــذات النيكميوفيميعالية. عمى العكس من ذلك، تضا  الأمينـات، 

فــي وجــود حمــض يتمثــل دوره فــي تنشــيط مجموعــة الكربونيــل ليــذه الوظيفــة. فــي ىــذه الحالــة، مــن الســيل نســبيًا 

ـــقعمــى أىميــة الرّ  يــدلّ مــا إزالــة المــاء. ىــذا  ــــاعــــــفذه التّ ـــــــم الييــدروجيني ليـــــــــ د نقــاء قاعــدة شــي   ــــــتمكي تــمّ  .لاتـــ

 المفمورة من خلال البيانات الطيفية التالية:

  Xmax =209 nm ; λmax     :طيف الأشعة فوق البنفسجية 

 (nm 200-800nm)اق ـــــطفـي النّ  visible/UVة ـــــفـوق البنفسجيو  المرئيـةة ــــّـللأشع  ــــيل الطّ ــــــيتم تسجي

 عند الطول الموجي الأعظمي ي  عمى يحتوي الطّ  (.DMSO)د ـــــــــــوكسيـــل سمفـــــثنائي ميثيي وسط ــــــــف

209 nm = λmax   ٔٚؼــــــشٖ إنــــــٗ الاَزمــــــبل
*
π         n ٍٛ ي ٍ كــــزٔيــــٕفــــ ـٕر أسٔيٛث- 

(C = N)- 

 

 BSطٍفخ الأشؼخ فٕق انجُفظدٍخ نهًزكت : III 1انشكم 
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 : طٍف الأشؼخ رحذ انحًزاء

رب ـــبالق( C=N)ن ــــــة الآزوميثيـــــاص لوظيفـــــاق الامتصـــات نطـــــثب IRراءــــــة تحت الحمـــــدت الأشعـــّـأك  

cm.1593.6من 
-1

منسوب إلى الأمين  N-Hالكش  عن نطاق اىتزاز كما تمّ  ع، ـــــّو متوقـــــا ىــــكم  .

 cm) الأساسي المستخـــدم كــكــاش 
-1

3475.2). 

3224 ʋ(O-H), 1593.6  ʋ (C=N), 1417 ʋ(Pyr-F) et 600 ʋ (C-C)
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 BS طٍف الأشؼخ رحذ انحًزاء نهًزكت: III 2انشكم 
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Hطٍف انشٍٍَ انُٕٔي انًغُبطٍظً  
1
 RMN   

H RMN يُظير طي   
1

  ّٕ  .لاا كًٛٛبئٛابرذ

 3.2 (s, 2H, -NH2), 2.5 (s, 6H, DMSO-d6), 10.43 (br.s, 1H, -OH), 7.2-8.3 (m, 7H, Ar-H)  

.9 .32(s, 1H, N=CH  

 

 طٍف انزٍٍَ انًغُبطٍظً نهجزٔرٌٕ :III 3انشكم  
1
H RMN   نهًزكت BS 

13طٍف انشٍٍَ انُٕٔي انًغُبطٍظً  
C RMN   

RMN 
13

C (400 MHz, (CD3)2SO) (ppm):18C   :  112.8 (1C, C8) ,      120.5( 1C, C10)  ,  

 121.4 (1C, C6) ,   122.6 (2C, C14 ,C18), ,   128.6 (2C, C15 ,C17) , 129.1 (2C, C7 ,C11) , 

 131.1 (2C, C2 ,C4 ) ,  145.2 (1C, C16) , ,  149.0 (2C, C1 ,C5)   , 150.1 (1C, C3)  

155.2 (1C, C13),    163.0 (1C, C12),  168.1 (1C, C9 )                                   
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 Cطٍف انزٍٍَ انًغُبطٍظً نهجزٔرٌٕ : III 4انشكم 
13
 BSنهًزكت  
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Pick De Base =300طٍف انكزهخ:

 

 . BS طٍف انكزهخ ندشٌئخ لبػذح شٍف: III 5انشكم 

 نو ىو المركب الرئيسي بالنسبة لمكروماتوغرافيا الغازية و التي تمت بالمخبر   بتونس فقد بين وجود مركب بنسبة كبيرة و آخر متواجد بنسبة أقل و الذي تبين أ



 اقشةـــــائج والمنــــالنت: الثــــل الثـــــالفص
   

64 

 
 BSانطٍف انكزٔيبرٕغزافً نهًزكت : III 6 انشكم
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 .BSيخزهف انشظبٌب انُبردخ ػٍ خشٌئخ لبػذح شٍف : III 7انشكم 

1-1-III-2- ٔ انزحهٍهٍخ نهًزكت انخظبئض انفٍشٌبئٍخBS: 

ر في ـــــالي مستقــــــوق برتقــــلحصول عمييا عمى شكل مسح، و تمّ  ا المفمورةتصنيع قاعدة شي   تمّ 
في صين ب و الخصائص الفيزيائية والكيميائية ممخليذا المركّ  انيةارات الذوبـــــاختبتمت ة و ــــــرارة الغرفــــة حــــدرج

 III-1 ٔIII-2الجدولين 

 اخزجـــبر انذٔثــبٍَــخ نمـــبػــذح شٍف: III 1اندذٔل

Solvant 
Méthanol 

MeOH 

Ethanol 

EtOH 
H2O 

Chloroforme Dichlométhane DMSO 

Acétate 

d’éthyle 

Solubilité 

 BS 
S S IS S S S IS 

S   :soluble ٌذٔةIS        : insolubleلا ٌذٔة  
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  .الماء المذيبات العضوية و لا تذوب في تذوب في معظم  BSضي أن قاعدة شي و ي-III-1الجدول 

 BSانخظبئض انفٍشٌبئٍخ نـ : III 2اندذٔل

Composé Formule Masse Point de fusion °C Rendement (%) 
État 

physique 

BS 

C18H11N5O

3S 
453.1 

180-182 

(décomposition) 
40 

Poudre 

orange 

-2- 1-IIIٍُيزكت اَسٔ غــــرظAS . 

2- 1-IIIانخظبئض انطٍفٍخ ٔ انجٌٍُٕخ نهًزكت  ـ 1ـAS 

 كلاسيكية  رقـــــــط نااعـــــاتب ،دـــــاليسالدىيـــوالسATFP-4 ن ــــب الآزو انطلاقا من الأميع مركّ ــــلتصني 

ا، فعممية ديمزة الأمينات نحصل عمى مردود ضعي  جدّ  دائما ا ــّكن ،زاتـــــالمحفّ  روط وــــــبالمعب عمى الش

والأمينات المفمورة ديمزتيا تتطمب شروطا صعبة أيضا، تتطمب شروطًا خاصة،  نيكميوفيمياة المستبدلة ـــالعطري

إلى ممي الديازونيوم في احتمال فقدان أيون الفمور من ممي  ATFP-4تحويل  عوبة فيالصّ حيث تكمن 

 ية ىذه تمت مواج أين Chomber et al  قت طريقــــــــةإلى أن طبّ  قائمة حتمالية ت ىذه الابقيو يازونيوم، الدّ 

 -C°20نتريت الصوديم عند الدرجة حيث استطاعوا ديمزة الأمين مع  ،غنية بالفمورمحفّزات استخدام بعوبة صّ ال

 ديازونيوم ATFP-4ون وجدوا أنّ أيّ و  HF.وبعد التزاوج مع حمض الفموريد ، حمض الفموريكط في وس

  ،   وطورىا. لكن المردود كان ضعيفا الكتروفيمي بدرجة كافية لمدخول في تفاعل اقتران مع ميزتيمين وأنيسول

Banks et al قبل إضافة  50-درجة الحرارة إلى واضباستخدام نفس الإجراء، ولكن خفّ حيث قامواmesitylene ،

أفضل بكثير لمركب  مردودو يمكن الحصول عمى أنّ  Alty et al بعد ذلك، وجد . %20 مردودحصموا عمى 

azo  باستخدامHF اللامائي كوسيطdiazotation  ،يغ ومع ذلك، أسفرت محاولات الاقترانmessitylene  عن

، حيث لا  CCM ةــــــقـــة الرقيــــــبقا الطّ ـــــــرافيـــوغـــاتـــإظيارىابواسطة كروم مّ ـــــي تـــــتد من المنتجات الّ ــــمعقّ  خميط

 [54] [80] [13] [79] [16] .في شكل نقي المطموب azo يمكن عزل  مركب الآزو 
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  diazotizationعمى ىذه المشكمة عن طريق إجراء تفاعل اقتران  Altyتغمب  
  ATFP - 4ق إضـافة ـــــعن طري 

وحمـض ،   C2H5COOHكونيــــــالبروبيو حمـض   H2SO4 كـــــط حمض الكبريتيــــفي خمي   NaNO2 إلى محمول

 .azoي مركـــب ــــــــا يعطـــ ـــــّة، ممـــــــرارة الغرفــــــــة حـــــــعنـــد درج mesityleneرن مــع ـــــــــــثـــم يقت، CH3COOH كـــــــالخمي

كل ىـو الشّـ  transمـن ىـذا النـوع، فـإن الشـكل azoبـات و بالنسـبة لمركّ قـد أثبـت أنّـ Alty تجدر الإشارة إلـى أنّ 

أن  Alty. لـذلك اسـتنتج ATFP4-إلـى اسـتعادة  نلا يمكن أن يُعزى فشل خطوة الـديازوتيكما أثبت أنو  لالمفضّ 

اكتســب بروتــون فــي وســط حمضــي وبالتــالي تــم  mesityleneالفشــل كــان ناتجًــا عــن خطــوة الاقتــران واقتــرح أن 

التــوازن  إلــى حقيقــة أنّ  azoالمــنخفض لمركــب  المــردودلــذلك يُعــزى  .إلغــاء تنشــيطو ليياجمــو أيــون الــديازونيوم

ل و قـــد حـــوّ يبـــدو أنّـــ  CH3CO2H/C3H5CO2Hالحموضـــة مـــع  زيـــادة مـــين، أي أنّ يجـــب أن يكـــون جيـــدًا إلـــى الي

السـابقين الـذين  العمماءاستخداميا من قبل  ، حيث تمّ ناجحةغير المبرتن. ىذه التقنية  mesityleneالتوازن نحو 

 [82]  [81] [54] .قاموا بدمج  اقتران الأمينات العطرية الأساسية الضعيفة

مع الساليسيلالدىيد لمحصول عمى المركب  ATFP-4ن ــــــمزة الأميــــــفي دي ناىاقو ىذه الأخيرة ىي التي طبّ 

 .1حسب المعادلة. A.C. Altyحيث استخدمنا مسارًا بناءً عمى المسار الذي اكتشفو  .%82بمردود 

 
 .آنٍخ رشكم يهح انذٌبسٍَٕٔو: III 4انًؼبدنخ 
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فصميا عن طريق  تمّ  عدّة باتأثناء تطبيقنا ليذه الآلية حصمنا عمى مركّ  فإنّو من ىذه المعطيات  غمرّ عمى ال

 amino -(2,3,4,6 4م فٙ رفبػمانًفضّ  ortho  ٔparaيحدث ىجوم  .العمود الكروماتوغرافي

tetrafluoropyridinene )- مع salicylaldehyde  يُنسب إلى وجود مجموعة الييدروكسيل )مجموعة توجيو

ortho¬para .) تكوين  يكونالمرتفعة إلى التمثير المثبط الفراغي. لذلك، في ىذه الحالة، الفقر وتعزى نسبة

  .كمنتج رئيسي 4المفمورة  azoمركبات 

 

 .ASآنٍخ رشكم انًكجٍٍ الاٌشٔيٍزٌٍٍ : III 5انًؼبدنخ 
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 nm) المجـالفـي  قمـة امتصـاص أعظميـة UV/visible  ف ٕق انجُفس جٛخة والمرئيـ طٛف الأشؼخ أظٓز  

200-800nm) د ــــــــــــوكسيـــل سمفــــــي وسـط ثنـائي ميثيــــــــف(DMSO.)  عنـد الطـول المـوجي nm507  التـي تعـزى و

*  الانتقــــــالى ــــــإل
π         n  اٜسٔ –ور ـــــوفــــرومــــمن ك(N = N)- 

 

 .UV/Vانًزئٍخ  ٔفٕق انجُفظدٍخ   طٍف الأشؼخ: III 8انشكم 

 :طٍف الأشؼخ رحذ انحًزاء

 ودــــووج 3475.3ة عند ـــــــة الأمينيـــــاب المجموعــــــغي ASب ركّ ــــراء لممـــــة تحت الحمــــطي  الأشع تظير  
(-N = N-str ).1542.2. 4آزو  بالنسبة لممركب    Azo 4 

2-hydroxy-5-(2’,3’,5’,6’-tetrafluoropyridylazo) benzaldehyde 4 (85%). 

      IR (KBr), cm
-1

): 

 3425 ν (OH str.), 3150-3050 ν (Ar-H str.), 2714.8-2837.1 ν (Aldehyde CHO), 

1645.3  ν (C=O.), 1542.2 ν (-N=N- str.), 1417-1190 ν (Phy-F str.), 1250 ν (C-O 

asym str.),1040 ν (C-O sym str.); 

ا نزهك انخبطّ   ّٛفٛخ نـكبَذ انجٛبَبد انطّ  Azo  5 هًزكتن ثبنُسجخ      Azo 4  زكتخ ثًيشبثٓخ جذا

2-hydroxy-3-(2’, 3’, 5’, 6’-tetrafluoropyridylazo)benzaldehyde 5 (15%). Azo 5  

IR (KBr), cm
-1

): 3 425 ν (OH str.), ν (Ar-H str.), 2714.8-2837.1 ν (Aldehyde CH), 1645.3 ν 

(C=O. Aldehyde). 
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 1598.2ػُذ    CN ٔ أٚضب غٛبة يجًٕػخ انـ NH2 غٛبة يجًٕػخ الأيٛــــٍ  كًب َلادع 

3425 ν (OH str.), 3150-3050 ν (Ar-H str.), 2714.8-2837.1 ν (Aldehyde CHO), 1645 ν (C=O.), 1542.2 ν (-N=N- str.), 1417-1190 ν 

(Phy-F str.), 1250 ν (C-O asym str.),1040 ν (C-O sym str.); 

 

  AS  طٍف الأشؼخ رحذ انحًزاء نهًزكت: III 9انشكم 
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RMN :طيف الرنين النووي المغناطيسي
1
H لممركّب  أظير مركب الآزو أربعة امتصاصات:  

2-hydroxy-5-(2’,3’,5’,6’-tetrafluoropyridylazo)benzaldehyde 4 (85%). 

RMN
1
H: 2,5 (6H, s, DMSO-d6), 10.3 (1H, brs, OH), 7,3- 8,5 (3H, m, Ar-H), 09,4 (1H, s, -

CHO). 

 .Azo 5 ركب ة بممشابية جدًا لتمك الخاصّ و يفية لـكانت البيانات الطّ   Azo 5 ممركبلبالنسبة 

 2-hydroxy-3-(2’,3’,5’,6’-tetrafluoropyridylazo)benzaldehyde 5 (15%). Azo 5 

RMN
1
H: δ 2.5 (6H, s, DMSO-d6), 3.36 (1H , OH), 7.3-8.5(3H, m, Ar-H), 10.32 (1H, s, -CHO);  

 طٍف انزٍٍَ انُٕٔص انًفُبطٍظً 
13

C 

 RMN 
13

C(400 MHz, (CD3)2SO) (ppm): 12C: δ = 116.4 (1C ,C8),  118.2(1C,C10), 124.8(1C,C6)  

, 125.8(1C,C11), 127.0(1C,C7), 131.9(2C,C2,C4),    133.8(2C,C1, C5),  .146.9(1C,C3), 

167.8(1C,C9), 194.6(1C,C12) 
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 .ASنهًزكت    RMN 1H  طٍف انزٍٍَ انًغُبطٍظً: III 10انشكم 
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 RMN  طٍف انزٍٍَ انًغُبطٍظً: III 11انشكم 
13

C   نهًزكتAS 
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 AS  انطٍف انكزٔيبرٕغزافً نهًزكت III 12انشكم 
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  MS                                                                               m/z=  299.1 [M+, 100] :انكزهــــخطٍــــــف 

 

 ASطٍف انكزهخ نًزكت  :III 13انشكم 
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 .ASيخزهف انشظبٌبانًمززحخ نهًزكت  :III 14انشكم 
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  MS                                                                                 m/z=  149. [M+, 100] :طٍــــــف انكزهــــخ

 

  .ASطٍف انكزهخ نهًزكت الأٌشٔيٍزي : III 15انشكم 
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. 

 

 ASطٍف انكزهخ نهًزكت الأٌشٔيٍزي : III 16انشكم 

2- 1-III-2- - انخظبئض انفٍشٌبئٍخ ٔ انزحهٍهٍخ نهًزكتAS:  

ر في ـــــمستق أحمر آجوريوق ــــلحصول عمييا عمى شكل مسحمركبي الآزو  ، و تمّ  اتصنيع  تمّ 

و و الخصائص الفيزيائية  ين الإيزوميريين بالمركّ ين ليذ انيةارات الذوبـــــاختبتمت ة و ــــــرارة الغرفــــة حــــدرج

 III-3 ٔIII-4 في الجدولينصين ممخالتحميمية 

 ASاخزجبر انذٔثبٍَخ نهًزكت : III 3اندذٔل

Solvant  Methanol Ethanol Eau Chloroforme Dichlométhane DMSO Acétate 

d’éthyle 

AS S S IS S S S IS 

S :soluble           ٌذٔةIS :insoluble  
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  .ٚذٔة فٙ يؼظى انًذٚجبد انؼضٕٚخ نكُّ لا ٚذٔة فٙ انًبء ASٚزضخ أٌ انًزكّت  III 3–يٍ خلال انجذٔل

 AS نهًزكت انخظبئض انفٍشٌبئٍخ : III 4اندذٔل

 

-3- 1-III ٍُ4 (غ الأيٍٍــــرظ-aminotetrafluoropyridine( 4-ATFP: 

 

 

 .   aminotetrafluoropyridine( 4-ATFP-4)آنٍخ رظٍُغ الأيٍٍ: III 6انًؼبدنخ   

- 1-III3-1 –  4انخظبئض انطٍفٍخ ٔ انجٌٍُٕخ نهًزكت-ATFP   

ــــــت  ــــــرتحضي مّ ـــــ ــــــلأول م ATFP  4-aminotetrafluoropyridine-4)) ــــــ ــــــة فرّ ــــــ ــــــي أوائـــــ ــــــل الستينيـــــــــ ات ــــــــ

 NH3aq عن طريـق ىجـوم نيوكميـوفيمي مـن الأمونيـا المائيـة   Chambers et a و  Banks et alن قبلمـــــ 1960

كمــذيب وحصــل عمــى  THF تعــديلًا ليــذه الإجــراءات ، باســتخدام Alty اســتخدم. عمــى بنتافموروبيريــدين

76%.[81]  [18].  

مناســـب بســـبب نظـــام  nucleophile بــــ pentafluoropyridineيمكــن اســـتبدال ذرات الفمـــور الخمـــس مــن  

< 4الحمقــة العطريــة. لقــد ثبــت جيــدًا أن ترتيــب اليجــوم المحــب لمنيوكميــوفيميين عمــى خماســي فموروبيريــدين ىــو 

 .النيكميوفيلات ، لتفاعلات الاستبدال الأحادي التي تتضمن مجموعة من  3< 2

Composé Formule Masse Point de fusion  Rendement État physique 

AS 
F4N3O2H5  C12 299g 159-157°C 80 (%) 

Poudre Rouge 

brique 
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 وكــذلك ، المتجانســة غيــر بالحمقــة ربطــو عنــد نيكميوفيــل  كــل تــمثير عمــى ىــذا يعتمــد قــد ، ذلــك ومــع  

و ىــو نيكميوفيــل ضــعي  )يحتــوي   NH3و بمــا أن النيكميوفيــل ىنــا ىــو الأمونيــا  . الميــاجم النوكميوفيــل طبيعــة

-additionالإضــــافة  الحــــذ  و  (SN1)عمــــى زوج إلكترونــــي ( فالتفاعــــل يــــتم وفــــق الاســــتبدال النيكميــــوفيمي 

alimination  الذي يتم عمى مرحمتين: 

 

 (.SN1)آنٍخ رفبػم الاطزجذال ٍَٕكهٍٕفٍهً : III 7انًؼبدنخ 

بشــكل  .عنــدما تكـون القــدرة النيكمبوفيميــة لممتفاعــل عاليــة nucleophilic فضـل الاســتبدال النيكميــوفيمي  

التخمـــي عـــن  وىــذا بســـبب قـــدرتيا عمــى مــن بينيـــا القاعديـــة ، النيكميوفيميـــة مرتبطــة بعـــدة عوامـــلعــام الخاصـــية 

 :التعر  عمى المركب بـ و تمّ  .الكترونات بسيولة 

  ف ٕق انجُفس جٛخة والمرئيـ طٛ ف الأش ؼخ أظٓز ر :UV/Vطٍذف الأشذؼخ فذٕق انجُفظذدٍخ ٔ انًزئٍذخ 

UV/visible المجــالفـي  قمــة امتصـاص أعظميــة (nm 200-800nm) د ـــــــــــــوكسيـــل سمفـــــــي وســط ثنـائي ميثيـــــــــف

(DMSO.)  عنـد الطــول المــوجي nm507  ى الانتقــــــــالــــــــإلالتــي تعــزى و  *
π         n  ور ـــــــوفــــرومــــمــن ك– 

 -(C = N)نهذهمخ انؼطزٚخ 
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 ATFP-4نهًزكت  UV/Vطٍف الأشؼخ فٕق انجُفظدٍخ ٔ انًزئٍخ : III 17انشكم 

 طٍف الأشؼخ رحذ انحًزاء
  ن ـــــــــــن بيـــــــــــاص لوظيفـة الأميـــــــود امتصــــــوج عمى  IRراء ــــــــة تحت الحمــــعـــــد الأشــــؤكــــــت

    
3500Cm

-

1
 -3200Cm

1250Cm- 1100كمـا يظيـر الطيــ  المقـدم أيضًــا نطاقـات حـول   1-
. يمــتص C-Fتقابــل روابـط  1-

 Cmبــين 
-1 

1640
 

Cmالعطــري وشــريط عنــد  C = Cمنســوب إلــى  0
ـــنـــوالــذي تــم تعيي1480-155 1-  C = Nو ــ

1281Cmوشريط آخر عند   pyridineمن
 ن عطريــــــــالخاصة بـ أمي C-Nوالذي يتوافق مع رابطة  1-
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ATFP4-طٍف الأشؼخ انحًزاء نهًزكت الأيٍٍ    :III 18انشكم 
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19
F طيف الرنين النووي المغتاطيسي   

19
F NMR (CDCl3): δ -15.1 (2F, AA’XX’, F-2 and F-6),  -85.1 (2F, AA’XX’, F-3, and  F-5) 

 

 F  RMNفً انمًزٍٍ يٍ طٍف   AA'XXشكم : III 19انشكم 
19
 ATFP 4 -نـ 

Hٕٔي انًغُبطٍظً ٍٍَ انُّ طٍف انزّ 
1 

1
H NMR (CDCl3): δ 3.2  (2H, str, NH2)  
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 ATFP -4 نهًزكت RMN 1H طٍف انزٍٍَ انًغُبطٍض: III 20انشكم 
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RMN   طٍف انزٍٍَ انًغُبطٍظً :III 21انشكم 
 13

C  نهًزكت-ATFP 4 
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C طٍف انزٍٍَ انُٕٔي انًغُبطٍظً
13 

RMN (400 MHz, (CD3)2SO) (ppm): 5C: δ = 131.4 (2C ,C2 ,C4),  141.8(1C,C3)  , 

143.8(2C,C1,C5). 

Cبالنســبة لطيــ  الــرنين النــووي المغناطيســي  
13

فــنلاحظ وجــود تــزاوج بــين الكربــون و الفمــور المجــاور ليــا   

فقـد شـكمتا  C5و   C1، أمـا الكربونتـان 131.4ثنـائي مـع الفمـور عنـد C2 .و  C4. مباشـرة حيـث شـكمت الكربونتـان 

 .143.8فقد شكمت أحادي عند  C3،  أما الكربونة 141.1ثنائي مع الفمور المرتبط بو مباشرة عند 

 MS                                                                m/z=  166. [M+, 100] :انكزهــــخطٍــــــف 

 ATFP-4.نهًؤكت  GC-MS طٛف انكزهخ –انزذهٛم ثـ انكزٔيبرٕغزافٛب انغبسٚخ : III 22انشكم  
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  ATFP-4يخزهف انشظبٌب انخبطخ ثبنًزكت: III 23انشكم 
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ATFP 4-  انطٍف انكزٔيبرٕغزافً نهًزكت  24III :انشكم
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 و AS ، BSبنيـــة المركبـــات  : GC-MS طيـــ  الكتمـــة  –التحميـــل بــــ الكروماتوغرافيـــا الغازيـــة  

4-ATFP   ّعن طريق  فصميا تم  GC-MS  و الأطيا  الكتمية موضحة في الأشكال التالية : 

  .(AS, BS, 4-ATFP) انكزهخ نهًزكجبدَزبئح طٍف  :III 5اندذٔل 

4ATFP AS BS 

[m/z] 
%  

d’abondance 
[m/z] 

Abd 

% 
m/z] 

% 

Abd 
[m/z] 

% 

d’abondance 

166 100 299 68 299 2 300 100 

147 6 .25 149 100 177 25 149 90 

138 15 121 71.21 149 100 121 90 

121 31.25 95 12.12 121 45 95 90 

100 8 .75 65.1 25.75 93 42 65 90 

93 11.75 51 21.21 65 40 453 20 

70 13.75     

 

3- 1-III-3- ٔ كجبد انًظُؼخنهًز انزحهٍهٍخانخظبئض انفٍشٌبئٍخ. 

 ATFP. AS BS-4-اخزجبرانذٔثبٍَخ نهًزكجبد : III 6اندذٔل
S

o
lv

a
n

C

o
m

p
o
se

 

Méthanol 
Ethano

l 
Eau Chloroform 

Dichlo 

methane 
DMSO 

Acétate 

d’éthyle 

4-

ATFP 
S S IS S S S IS 

AS S S IS S S S IS 

BS S S IS IS IS S IS 
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 ATFP AS   BS4-بدانخظبئض انفٍشٌبئٍخ نهًزكّ : III 7اندذٔل

Composé Formule 
Masse 

molaire 

Point de 

fusion C 

Rendement 

(%) 
État physique 

4ATFP C5H2N2F4 166 85-83 83 
Aiguilles blanches 

longues 

AS F4N3O2H5  C12 299 157-159 80 

Poudre 

microcristalline 

Rouge Brique 

BS 

C18H11N4O3SF4 

 

439.21 

 
180-183 40,00 Poudre Orange 

 

 الخـــلاصــــــة

ا ـــــأمّ .رة ـــــــــاوة معتبـــــقة النّ ـــــانت درجـــــــرافي وكـــــوغــــاتــــــود الكرومــــــا بالعمـــــــيـــــت تنقيتة تمّ ـــــات الثلاثـــــبالمركّ 

بمـردود   ATFP-4منا مـردودا معتبـرا لكـل مـن الأمـين ة حيـث سـجّ ـــــــثات الثلّا ــــــباوتا بـين المركّ ــــــان متفـــــالمردود فك

  .      %40فكان   BSدة شي  عا قاأمّ  %80بمردود  ASومركب الآزو     83%

ات ـــــــــة لممركبــــــــائيــــغ الكيميـــــــى الصيــــــعـــر  عما مــــن التّ ـــــــــنتند مكّ ـــــــة فقـــــــــل الطيفيـــــــــاليـــــــة لمتحـــــــــــــسببالنّ  

 .ةـــــالمتوقعغ ــــابقة لمصيـــــــا  كانت مطــــة الأطيــــــاقشــــة و منــــعالمصنّ 
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IIIح نلأكظذح بنٍخ انًضبدّ ــرمذٌز انفؼ -1 ـ 2ـ: 

IIIاخزجبر خذر-1ـ1ـ2ـDPPH : 

DPPH ـالـ لجـزيء الحـرّ  الجـذر ميـزيت 
 واحـدة ةذرّ  عمـى مفـرد واحـد إلكتـرون لـو لأنّ  بالاسـتقرار.

 فاعـلالتّ  فـي يموضّـ ىـو كمـاالنّيتـروجين  لجسـر
( 3 - II ) ][76   .   ّالمـواد بواسـطة الجـذر يبكـ يـتم 

مـع العمــم أن   تقشـالم  DPPH-H ـالـ جـزيء لتشــكيل بييــدروجين عالتبـرّ  خـلال مـن للأكســدة ةالمضـادّ 

DPPH ـالـــ الجــذر الحــر
 يعتمــد حيـــث مســـتقر نســبيا مـــع فقــدان الامتصاصـــية بطــول موجـــة الأعظمــي ، .

DPPH ـان   لجــذر ونيالمـّ غيـرالتّ  عمــى فاعـلالتّ  ىـذا مبـدأ
 المـون إلــى ديدالشّـ البنفسـجي ونالمـّ مـن .

 وتقـاس ، (UV/Visible)والمرئـي البنفســجي فـوق  مطيافيــة الغـرض ليــذا نسـتعمل  ، الفــاتي الأصـفر

 517nm. ][76 الموجة طول عند الامتصاصية

ــــــــى كــــــــبي الجــــــــذر المضــــــــادّ مصــــــــنّعة بــــــــات الالمركّ فعّاليــــــــة  تعيــــــــين قــــــــدرة تــــــــمّ    DPPHة للأكســــــــدة عم

بالنســـــبة لممركّبــــات النّقيــــة لمســـــي  mM:و ىــــي عبـــــارة عــــن تركيــــز المحمــــول المعبّـــــر عنــــو بـــــ IC50ثذس    بة 

 [77 ,72] [84] .ثبيط بدلالة التركيزوذلك من خلال رسم منحنيات التّ من الجذور الحرّة  ،  50%

 ل عمييا:نتائج المحصّ نلاحظ من خلال الّ 

   ّمتفاوتةبنسب  لاثة ليا القدرة عمى كبي الجذر الحرّ المركبات الث.  

  ّباتارتفاع نسبة كبي الجذر الحر بزيادة تركيز المرك. 

 ةر الحرّ و القدرة عمى كبي الجذ DPPH   المصنّعة بات لممركّ  التصاعديزادت بالترتيب:  

AS> BS > 4-ATFP 
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 . DPPHانًُحُى انجٍبًَ نهمٕح انًضبدح نلأكظذح نهًزكجبد انًظُّؼخ نكجح اندذر  : III 25انشكم 

 ات الأكســــــــدة للأكســــــــدة، ويرجـــــــع دور مضــــــــادّ  شــــــــــاط المضـــــــــــادّ لتقيــــــــيم النّ   DPPHيســـــــتعمل الجــــــــذر 

 . ةالكترون ليصبي جزيئة مستقرّ  أوىيدروجينا،  ي اقتناص الجذر إلى قدرتيا عمى إعطاءه

ــــــــــمّ  ــــــــــد  وقـــــــــد تـــ ــــــــــاص DPPHالنشـــــــــاط الكـــــــــابي لمجـــــــــذرتحديـــ ــــــــــاض فـــــــــي الامتصـــــ ــــــــــاس الانخفـــ  يةبقيــــ

ـــــــة) ـــــــة ( الكثــــــــــافة الضوئيـــ و ىــــــو عبــــــارة عــــــن جــــــذر حــــــر مســــــتقر ذو لــــــون  .  517nmعمــــــى طـــــــــول مــــوجـــــ

ة ة للأكســــــدبنفســــــجي داكــــــن، يتغيــــــر لونــــــو إلــــــى المــــــون الأصــــــفر عنــــــد إرجاعــــــو بواســــــطة المركبــــــات المضــــــادّ 

  .[85] بمنحو إلكترونا أو بروتونا

ــــــــــة  ــــــــــات الثلاثـــــ ــــــــــائج أنّ المركّبـــــ ــــــــــذر  تكـــــــــبيأظيـــــــــرت النتـــــ ــــــــــل  DPPHجــــ ــــــــــة وبشكـــ بنســـــــــب متفاوتـــــ

ـــــــا مــــــع ال ـــــــاسب طرديـــ ـــــــزيتنـــ ـــــــي التركيـــــ ـــــــادة فــ مــــــن خــــــلال النتــــــائج المتحصــــــل عمييــــــا يتضــــــي أن ىنــــــاك . زيــــ

R)تناسب طردي بين الوظيفة الموجودة في المركب وبين قوة الإزاحة 
2
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2   
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أعمـى تـمثير   OHمجموعـة ىيدروكسـيل الـذي يحتـوى عمـى  ASعمـى التـوالي، فقـد أظيـر مركـب الآزو

ــــوة الإزاحيــــة لمشــــاىد ْٔ    DPPH IC50 =6.12mg/mlٙ) )إزاحــــي لجــــذر  ــــر مــــن الق  Asc قيمــــة أكب

(IC50=8.29mg/ml)   قاعدة شي  تبينما أظيرBS   إزاحة معتبرة) IC50 = 9,488 mg / ml  (. 

بـــــــمكثر مـــــــن  ASفقـــــــد أظيـــــــر تـــــــمثيرا أقـــــــل مـــــــن تـــــــمثير مركـــــــب الآزو ATFP-4أمـــــــا مركـــــــب الأمـــــــين  

العديـــــــــد مـــــــــن البـــــــــاحثين أثبتـــــــــوا أنّ القـــــــــدرة الإزاحيـــــــــة لمعظـــــــــم  عممـــــــــا بـــــــــمن(  IC50=14.77mg/ml)مـــــــــرتين 

 [84]. المركبات تعتمد عمى البنية الكيميائية ليا و عمى قطبيتيا العالية

 .و ىذا ما ينطبق عمى مركباتنا الغنية بالوظائ  الكيميائية   

 ATFP - AS – BS –ASQ4--: رزكٍش الإساحخ نهًزكجبد : III 8اندذٔل

 

III – 2-1-2-  يٕنٍجذاد انفٕطفبد  إرخبعاخزجبر 

 للأكسـدة المضـادة القـدرة بقيـاس يسـمي التكـرار، وسـيل التكمفـة ومـنخفض سـريع اختبـار ىـو 

 فــي للأكســدة المضــادة القــدرة لتقيــيم الأساســي المبــدأ يعتمــد حيــث دراســـتــــيا، المــراد لممستخمصــات

 المستخمصــات بواســطة Mo (V) إلــى Mo (VI) إرجــاع عمــى  phosphomolybdenum اختبــار

   أخضـر معقـد لتشـكيل للأكسـدة ةالمضـادّ  بـاتالمركّ  عمـى تحتـوي التـي النباتيـة
   

phosphate/Mo 

(V)  ٙ ف pH فـي تـذوب التـي الأكسـدة مضـادات لمجمـوع تقيـيم وىـي ،)حامضـي وسـط( حامضـي 

.الدىون و الماء
 [87] [86] 

 

ASQ BS AS 4-ATFP 
 

 

8.29±0.02 9.48±1.14 6.12±0.52 1.16±14.77 
IC50 (g/ml)mM 
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 انًُحُى انجٍبًَ نهمٕح انًضبدح نلأكظذح نحًض الأطكٕرثٍك: III 26انشكم 

 

 AS ,. BSٔ ATFP-4. نًزكجبد انثلاثخ ثذلانخ انززكٍشايُحُى ايزظبطٍخ : III 27انشكم 

 .طبيق العلاقة تانطلاقا من الشكمين و ب

 رزرٍت لٕحانفؼبنٍّ انًضبدح نلأكظذح: III 9اندذٔل

4-ATFP BS AS  

0.446±0.125 0.602±0.864 0.780±0.124 
TAC 
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ـــــائج المدوّ   ـــــي الجـــــدول أعـــــلاه يتضـــــي أن المركّ مـــــن خـــــلال النت ـــــة ف ـــــات الثّ ن ـــــة مرتّ ب ـــــة حســـــب قـــــوة لاث ب

أثبتـــت كـــل المركبـــات   AS > BS > 4-ATFP :ة للأكســـدة حســـب الترتيـــب التـــالي اليتيـــا المضـــادّ فعّ 

ــــاط اليتيــــا المضــــادّ فعّ  ــــز وأيضــــا طاقــــة الارتب ــــادة الامتصاصــــية مــــع زيــــادة التركي ة للأكســــدة وىــــذا مــــا يفســــره زي

R
ـــــــة متشـــــــ 2 ـــــــات الثلاث ـــــــى أنّ المركب ـــــــة وىـــــــذا راجـــــــع إل ـــــــس اكميـــــــا متقارب ـــــــى نف ـــــــث حيازتيـــــــا عم بية مـــــــن حي

ــــا ــــوى  ASكمــــا نلاحــــظ مــــن خــــلال الترتيــــب أعــــلاه أن مركــــب الآزو .الوظــــائ  تقريب ــــات فعّ ىــــو أق اليــــة المركب

 .نظرا لقدرتة عمى إرجاع حمض المميبدات لسيولة فقده لبروتون الييدروكسيل في الوسط الحمضي

III – 2-1-2- انُشبطٍخ انًضبدح نلأكظذح ثطزٌمخ اخزجبرFRAP. 

مــــــا كانــــــت ع كبيــــــر كمّ مــــــا كــــــان تركيــــــز المركــــــب المصــــــنّ مــــــا ذكرنــــــا فــــــي الفصــــــل الثــــــاني، فإنّــــــو كمّ   

، وأيضــــــــا الامتصاصــــــــية تــــــــزداد بمــــــــرور الــــــــزمن إلــــــــى أن تثبــــــــت، و بالتــــــــالي التقــــــــدير الامتصاصــــــــية كبيــــــــرة

 .الكيفي لمفعّالية المضادّة للأكسدة يمكن أن يختار عند زمن معين

َزسى انًُذُٗ . دلبئك 15 بالتجربة رأينا أن الزمن الأنسب لإعطاء الفعالية المضادة للأكسدة ىو 

 .   ASQانجٛبَٙ  نذًض الأسكٕرثٛك 

 

 AS ,. BSٔATFP -4انًُحُى انجٍبًَ نلايزظبطٍخ ثذلانخ انززكٍش نهًزكجبد انثلاثخ  : III 28انشكم 

y = 0.9422x + 0.0016 
R² = 0.9969 

y = 0.9962x - 0.0153 
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y = 0.7832x + 0.0183 
R² = 0.9218 

y = 0.8349x + 0.0644 
R² = 0.9978 

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

 
ة 

صي
صا

مت
لا
ا

 

 mMالتركسز  

4-atfp

bs

as

c



 اقشةـــــائج والمنــــالنت: الثــــل الثـــــالفص
     

96 
 

كبيـرة كانـت  (VEAC) = ( Vitamine E , Equivalent , Antioxydant , Capacity )نعمـم أنـو كمّمـا كانـت قيمـة 

باستعمال المنحنى البيـاني للأسـكوربيك تحصـمنا عمـى النّتـائج الموضّـحة . الغعّالية المضادّة للأكسدة كبيرة أيضا

 .  III10  في الجدول

 .رزرٍت لٕحانفؼبنٍّ انًضبدح نلأكظذح: III 10اندذٔل

4-ATFP BS AS  

0.6994±0.045 0.7413±0.0012 ±0.0240.9100 VEAC 

عممـــا  بـــمنّ حمـــض الأســـكوربيك المســـتعمل فـــي الصّـــناعة كمـــادّة حافظـــة، و مضـــادّة للأكســـدة ، لكـــن  

الحـــــــــــــال بالنســـــــــــــبة  مقارنة بالدقيقة الرابعة كما  15عند الدقيقة  معتبرة لاثة  أبدت قوة إرجاعية بات الثّ المركّ 

 و دةــــــــالإرجاعية/المضـادة للأكستائج أن ىناك تناسب كبير بـين القـوة . أظيرت النّ  BSو المركب  ASلممركب 

رىم ــــــــو أكثــــــو بالتـالي في 0.9100  (VEAC= (AS)ن أنــــــــحيـث تبي ، اتـــــــــائ  التـي تحمميـا ىـذه المركبـــــــالوظ

ب مركّـ أنّ  أيعمـى الترتيـب(  =VEAC(BS) = 0.7413  ٔ 0.6994  VEAC (4-ATFP)    وـــــــــــــميــــة يـــــــاليـــــفعّ 

 15عند الدقيقة  6.13.)بات  من حيث القوة الإرجاعية وأغناىا بالوظائ  الكيميائية  المركّ  ىو أقوى AS الآزو

)فـي دراسـة النشـاطية  Li et al   ، ىـذه النتـائج تتناسـب مـع مـا توصـل إليـوATFP-4ثـم   BSيميـو المركـب   

أثبت أن القدرة الإرجاعية ليـذه  المركبـات تتناسـب مـع  ، إضافة إلى ذلك ة للأكسدة لبعض قواعد شي المضادّ 

 [88] .تراكيز ىذه المركبات تناسبا طرديا.

III2انًضبدح نهجكزٍزٌب : بنٍخــرمذٌز انفؼ ـ2 ـ 

تي يمكن أن ينا لمعرفة الخصائص البيولوجية، الّ عض مشتقات البنتافميوروبيريدين ، توجّ ب تصنيعبعد  

 .أنواع من البكتيريا عشرةبات عمى ات الجديدة ، حيث قمنا بدراسة تمثير ىذه المركّ بّ كتحمميا ىذه الم

ا ، أمّ ال في جزيئة المضادّ ك الجزء الفعّ التي تقاوم السيمفانولاميد بإفرازىا لإنزيمات تفكّ   E.coliالبكتيريا  
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Pseudomonas  ّإفراز الإنزيمات  و صدي لممركباتة طرق لمتّ يا تستعمل عدّ فيي أقوى ىذه الأنواع لأن

 PLP. [77]أو تعديل البروتينات ، ((les porines)ة ، أو تعديل الموقع في القنوات المضادّ 

ـــــــوم بإبعـــــــاد المضـــــــادّ تســـــــتعمل مضـــــــخّ كمـــــــا    ـــــــ ات طـــــــاردة تق عوبة أو حتـــــــى ا يجعـــــــل مـــــــن الصّـــــــممّ

بـــــــات ة لممركّ فيـــــــي أيضـــــــا أظيـــــــرت مقاومـــــــة قويّـــــــ Pseudomonasا أمّـــــــ (PLP)المســـــــتحيل الوصـــــــول إلـــــــى 

بــــــات الجديــــــدة لمعرفــــــة مــــــدى حساســــــيتيا ة ، فقمنــــــا بدراســــــة فاعميــــــة ىــــــذه المركّ بإفرازىــــــا للإنزيمــــــات المضــــــادّ 

 .PTAPCبورقمة كيميائية -الأرضية التقنية لمتحاليل الفيزيوليذه الأنواع و كان ذلك في 

III-2-2-1- 1.4ػُذ انززكٍشانجكزٍزٌب إَٔاع دراطخ رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهىmM  

تـائج الكبـت، خمصـنا إلـى النّ رع و الحضـن و قيـاس قطـر طبقـة حضـير و الـزّ بعد أخـذ التركيـز و بعـد التّ  

  . (III 11 )نة في الجدولالمدوّ 

 mM 1.4 رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهى يخزهف إَٔاع انجكزٍزٌب ثبنززكٍش الأٔل: III 11اندذٔل

Bacteries 
Composés synthétisés +SD 

4-ATFP AS BS Sulfanilamide  

Gram –négative  

Escherichia coli K12. 20±0.0 10±0.2 15±0.8 15±0.5 

Escherichia coli ATCC 25922.  25±0.5 10±0.3 12±0.7 12±0.7 

.Salmonella typhi ATCC 14028. ±16 0.3 ±10 0.4 12±0.4 14±0.2 

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027.  8±0.04 8±0.5 10±0.5 8±0.0 

Escherichia coli ATCC 11303 20±0.6 20±0.7 18±0.6 20±0.0 

Gram –positive  

Staphylococcus aureus ATCC 25923 

MRSA. 

20±0.0 10±0.3 12±0.5 12±0.3 

 Enterococcus faecalis WDCM 0009 - - 10±0.2 14±0.7 

 Staphylococcus aureus  LGA 257. 20±0.2 20±0.0 20±0.7 18±0.9 

Staphylococcus aureus ATCC43300 

MRSA, 

30±0.9 14±0.5 18±0.6 18±0.0.5 

Bacillus cereus ATCC 14579. 20±0.7 08 0.4±  12±0.7 14±0.4 

SD:standard  drug  
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 :البيان التالي و لتفسير ىذه النّتائج قمنا برسم

 
 mM 1.4ػهى إَٔاع انجكزٍزٌب ػُذ انززكٍش  AS  BS  4-ATFPرأثٍز انًزكجبد انًظُؼخ : III 29انشكم 

ضذّ  جًٛغ انسلالاد دٛث رزأح لطز انزثجٛظ ثٍٛ  أظٓز فؼّبنٛخ يؼزجزح   ATFP-4 ت  نهًزكّ بالنسبة  

20mm  ٔ25mm   .  ّة و أن ىذه البكتيريا معروفة بمقاومتيا لممضادات الحيوية ، و ىذا يدل  عمى أنّ خاص 

. انزٙ نى ٚظٓز أ٘ رأثٛز ػهٛٓب    enterococus  aurus   يبػذا انسلانخ .  لحد ماالتقنية المتبعة كانت ناجعة 

فقد أظير فعّالية متوسّطة ضد جميع السلالات حيث تراوح قطر BS أمّا بالنّسبة لقاعدة شي  أي المركب 

   .20mm  و 10mmالتثّبيط بين 

    ٔ 8mm السّلالات حيث تراوح قطر التثبيط بين ىذه  ضدّ  ية ملاحظة الـــــأظير فعّ   AS المركّب آزو

20mm    لكننا سجّمنــــــا عدم فعّــــاليتــــو أيضـــــا ضدّ السلالة البكتيرية enterococus  aurus 

III-2-2-2-  4.4 ػُذ انززكٍش انجكزٍزٌب إَٔاع دراطخ رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهىmM 

ـــــــركيــبعــــــد أخــــــذ الت ـــــــالتحضيز و بعــــــد ـــ ــــــزرع و الحضــــ ـــــــر و ال ـــــــن و قيـــ ـــــــاس قطـــــ ـــــــر طبقــــ ـــــــة الكبــــ ت، ـــ

 .III-12 ج المدونة في الجدولــــائـــــــا إلى النتــــصنــــخم
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 المـــركّبـــــات المصنّعــــــــة

 1,4mMعند تانركيز انجكزٍزٌبتأثير المركبات المصنّعة على أنواع 
Escherichia coli K12.

Escherichia coli ATCC 25922.

.Salmonella typhi ATCC 14028.

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027.

Escherichia coli ATCC 11303

Staphylococcus aureus ATCC 25923

MRSA.
 Enterococcus faecalis WDCM 0009

 Staphylococcus aureus  LGA 257.

Staphylococcus aureus ATCC43300

MRSA,
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 mM 4.4رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهى يخزهف إَٔاع انجكزٍزٌب ثبنززكٍش انثبًَ :  III 12اندذٔل

SD:standard  dru 
 :التالي لتفسير ىذه النّتائج قمنا برسم البيان 

 
 mM 4.4ػهى إَٔاع انجكزٍزٌب ػُذ انززكٍش  AS, BS, 4-ATFPرأثٍز انًزكجبد انًظُؼخ : III 30انشكم 

ض  ذّ جًٛ  غ انسّ  لالاد دٛ  ث ر  زأح لط  ز انزثّج  ٛظ  أظٓ  ز فؼّبنٛ  خ يؼزج  زحATFP-4 نهًزك  ت بالنســبة 

لمضــادات مختمــ  أنــواع االبكتيريــا معروفــة بمقاومتيــا ل ا النّــوع مــنىــذ خاصــة و أنّ  . 20mm  ٔ30mmث  ٍٛ
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 المركبات لمصنعةا

 4,4mMعند تانركيز انجكزٍزٌبأتأثير المركبات المصنعة على أنواع 

Escherichia coli K12

, Escherichia coli ATCC 25922,

.Salmonella typhi ATCC 14028

Pseudomonas aeruginosa ATCC
9027
Staphylococcus aureus ATCC
27853 MRSA
 Staphylococcus aureus  M450

Bacteries 

Composés synthétisés 

4-ATFP AS BS 
Sulfanilami

de SD 

Gram –négative  

Escherichia coli K12 25     0.2±  14 0.4±  20±0.4 20 0.0±  

, Escherichia coli ATCC 25922,  30±0.8 15±0.66 15±0.4 20±0.5 

.Salmonella typhi ATCC 14028 20±0.1 14±0.18 14±0.9 15±0.4 

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027  20±0.5 16±0.21 18±0.0 18±0.5 

, Escherichia coli ATCC 11303 20±0.08 20±0.87 18±0.0 20±0.8 

Gram –positive  

Staphylococcus aureus ATCC 27853 

MRSA 
30±0.18 12±0.1 13±0.45 ±14 0.0 

Enterococcus faecalis WDCM 0009 - - 0.24±14  15±0.3 

 Staphylococcus aureus  LGA 257,  20±0.2 20±0.6 20±0.3 18±0.1 

Staphylococcus aureus   

ATCC43300 MRSA, 30±0.4 14±0.7 18±0.15 18±0.2 

Bacillus cereus ATCC 14579,  20±0.08 10±0.6 15±0.87 15±0.02 
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أمّــا بالنّسـبة لقاعــدة شــي  أي . انز  ٙ ن  ى ٚظٓ  ز أ٘ ر  أثٛز ػهٛٓ ب   enterococus  aurusيبػ  ذا انس  لانخ. الحيويـة

، 20mmو13mm فقد أظير فعّالية ملاحظة  ضد جميـع السـلالات حيـث تـراوح قطـر التثبـيط بـين BS المركب 

 دٛ ث ل ذّر لط ز انزثج ٛظ  enterococus aurusض ذ انس لانخ  ثـر فعّاليـة مـن الأمـين الفمـوريكمـا نلاحـظ أنّـو أك

14mm . ب آزو كر مالAS   8أظير فعّـــــالية متوسطة ضدّ ىذه السّلالات حيـث تـراوح قطـر التثبـيط بـينmm و 

20mm   ّنا سجّمنــــــا عدم فعّــــاليتــــو أيضـــــا ضدّ السلالة البكتيرية لكن enterococus  aurus. 

III-2-2-3-  8.1ػُذ انززكٍش انجكزٍزٌب إَٔاع دراطخ رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهىmM. 

ا ــــصنــــت، خمــــة الكبـــــر طبقـــــاس قطــــــن و قيــــرع و الحضر و الزّ ـــــحضيز و بعد التّ ــــركي ــّبعد أخذ الت 

 .III-13 الجدولج المدونة في ــــائـــــــإلى النت

 mM8.1رأثٍز انًزكجبد انثلاثخ ػهى يخزهف إَٔاع انجكزٍزٌب ثبنززكٍش انثبًَ  : III 13اندذٔل

SD: standard  drug  

. Bacteries 
Composés synthétisés 

4-ATFP AS BS Sulfanilamide  

Gram –négative  

Escherichia coli K12 35±0.09 25±0.7 20±0.5 20±0.2 

Escherichia coli ATCC 25922,  35±0.1 12±0.6 12±0.05 15±0.12 

Salmonella typhi ATCC 14028 25±0.2 14±0.1 14±0.4 15±0.17 

Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027  30±0.0 18±0.07 24±0.6 27±0.25 

Escherichia coli ATCC 11303 25±0.4 25±0.8 22±0.0 25±0.21 

Gram –positive  

Staphylococcus aureus ATCC 25923 

MRSA 
40±0.7 15±0.1 15±0.1 0.0  ±14   

Enterococcus faecalis WDCM 0009 - - 12±0.9 15±0.5 

Staphylococcus aureus  LGA 257,  25±0.3 25±0.0 22±0.07 20±0.4 

Staphylococcus aureus ATCC43300 

MRSA, 35±0.08 15±0.5 20±0.7 20±0.7 

Bacillus cereus ATCC 14579 25±0.4 10±0.2 15±0.5 15±0.9 
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 :و لتفسير ىذه النّتائج قمنا برسم البيان التالي

 

 .8.1mM ػهى إَٔاع انجكزٍزٌب  ػُذ انززكٍش AS, BS, 4-ATFP رأثٍز انًزكجبد انًظُؼخ: III 31انشكم 

ض  ذّ  جًٛ  غ انسّ  لالاد  دٛ  ث ر  زأح   أظٓ  ز فؼّبنٛ  خ ج  ذ يؼزج  زح  ATFP-4 نهًزك  ت بالنســبة 

مختمــــ  البكتيريــــا معروفـــة بمقاومتيـــا ل ا النّـــوع مـــنىــــذ ة و أنّ خاصّـــ   20mm  40mmلط   ز انزثّج    ٛظ ث   ٍٛ

أيّ  ب . ر  أثٛز ػهٛٓ  بانز  ٙ ن  ى ٚظٓ  ز أ٘   enterococus  aurus  يبػ  ذا انس  لانخ. ات الحيويــةلمضــادّ أنــواع ا

فم  ذ أظٓ  ز فؼّبنٛ  خ يلادظ  خ  ض  ذ جًٛ  غ انس  لالاد دٛ  ث ر  زأح BS  ثبنُسّ  جخ نمبػ  ذح ش  ٛف أ٘ انًزك  ت 

ض  ذ انس  لانخ 20mm كً  ب َلاد  ع أَ  خ أكث  ز فؼبنٛ  خ ي  ٍ الأي  ٍٛ انفه  ٕر٘   24mm 24mmلط  ز انزثج  ٛظ ث  ٍٛ

enterococus aurus   14  دٛث لذّر لطز انزثجٛطتmm  . 

ـــراوح قطـــر  AS انًزك   ت آسٔ  ــــالية متوســـطة   ضـــدّ ىـــذه السّـــلالات حيـــث ت ىـــو أيضـــا أظيـــر فعّــــ

 لكننــــــا سجّمنـــــــــــا عــــــدم فعّــــاليتــــــــــو أيضــــــــــا ضــــــدّ الســــــلالة البكتيريـــــة   10mm  - 15mmالتثبـــــيط بــــــين 

enterococus بنســــب ة عبــــات المصــــنّ ة مــــع المركّ بــــأقطــــار تثبيطــــو متقار  أمّــــا بالنّســــبة  لمســــيمفانوميد فكانــــت

 متفاوتة  حيث أظير تثبيط معتبرة ضد جميع السلالات.
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 المركبات المصنعة

 8,1mMعند تانركيز انجكزٍزٌبتأثير المركبات المصنعة على أنواع   
Escherichia coli K12

, Escherichia coli ATCC 25922,

.Salmonella typhi ATCC 14028

Pseudomonas aeruginosa ATCC

9027
Staphylococcus aureus ATCC

27853 MRSA
 Staphylococcus aureus  M450

 Staphylococcus aureus  LGA

257,
Bacillus cereus ATCC 14579,
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 انخـــلاطـــــــخ :

   Azoيزكجب 

Ies deux composés azoïques(Azo): 

1-  2-hydroxy-5-(2’,3,5,6-tetrafluoropyridilazo)benzaldehide   4, 

2-  2-hydroxy-3-(2’,3,5,6-tetrafluoropyridilazo)benzaldehide   5 

بـــــات مركّ  ،(aminotetrafluoropyridine4-انفه     ٕر٘ ) الأي     ٍٛ يًز     بسيٍثً     زدٔد  ر     ى رظ     ُٛؼّ ثُج     بح 

الحصـــــــول عمييـــــــا بشـــــــروط و طـــــــرق خاصـــــــة مقترنـــــــة بالساليســـــــيل ألدىيـــــــد  ابقة الـــــــذكر التـــــــي تـــــــمّ الآزو السّـــــــ

 BSلإعطاء قاعدة شي  مفمورة جديدة: 

2-hydroxy-5-(2’,3’,5’,6’-tetraf[uoro-pyridylazo)phenyl N-Sulphanilamide-1-imine 

   .%40))يقـــدر  بمردود

ــــــع ىــــــذه المنتجــــــات مــــــن خــــــلال الأشــــــعة تحــــــت الحمــــــراء  ــــــم تحديــــــد نقــــــاء جمي والــــــرنين    IR ت

RMN  1المغناطيســـي النـــووي
H ـــة. و ـــا  الكتم ـــى اختبـــارات   GC-MSأطي ـــات إل خضـــعت ىـــذه المركب

اليـــــــة البيولوجيـــــــة أي مضـــــــادات الأكســـــــدة و كـــــــذا مضـــــــادات البكتيريـــــــا حيـــــــث أظيـــــــرت ىـــــــذه المركبـــــــات الفعّ 

 .نحو أغمب ىذه الاختبارات  الية معتبرة فعّ 
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  نخلاطخ انؼـــبيّــخا

ات الآزو ــــــبوع مركّ ــــــدة مـن نـــــات جديــــــبع  مركّ ـــــا حول تصنيـ ــــّا منصبــــــامنـــــىتماخلال ىذا العمل، كان  

 ن الفمــوري.ـــــــن الأميــــــي مــــــاســـل أســـــــات بشكــــــــبوع مــن المركّ ــ ــــّذا النـــــــول عمــى ىـــــــالحص حيــث تـمّ  ،وقواعـد شــي 

ر ـــــــدر كبيــــــى قـــــولو عمـــــــات )قواعــد شــي ( حصــــــــواع مــن الآزو والإيمينـــــــذه الأنـــــــع ىـــــــر تصنيـــــــد أثبــت تطويــــلق

ي ات  فــــــــــــــركبــة مـــن المــــــــــة واسعــــــــوعــــــع مجمــــــــع تصنيـــــــــويـــــمّ  تنتـــــــاص ، ومنـــو  ــــــــل خـــــــام بشكـــــــــمـــن الاىتم

 ة.ـــالات واسعـــمج

ــــمـــن مركـــب الآزو المشـــتق مـــن أمي%80 قـــدره  مـــردودا قنـــافـــي الواقـــع، لقـــد حقّ    مـــع   ATFP 4–ن ــــ

رارة ـــــــة حـــــــوم فـي درجــــــازونييـــــل ممـي الدــــــبعـد تشكي ،ةــــــرارة الغرفــــة حــــــساعة في درج 18الساليسيلالدىيد، بعد 

0°C و أيضـا  ـزـــــكمحفـّـ يدــــــميل الجـــــــذا حمـض الخــــك وكـــــانويـــــو حمض البروب كـــــامض الكبريتيـــــود حــــفي وج

 .لتسييل إذابة الأمين الذي يعتبر شحيي الذوبان في الأحماض

ــــــــــافان الدّ ـكـــــــــ  ــــــــــاعـــــع قــــــــــــــال نحـــــــــو تصنيــــــــــــــع وراء الانتقـــ ــــــــــتشكي  أي ـــــــــــــدة شيــــ ــــــــــل الرابطــــ ، C=Nة ــــ

ـــــــــوى ـــــــــي الإيمينــــ ـــــــــات المفمــــ ـــــــــورة،  باستخــــ ـــــــــدام محفّ ـــ ــــــــ (CH3COOH)ز أساســــــــي ــــ ــــــــذي يتمثّ ــــــــي ، وال ل دوره ف

الية بــــــــين ـــــــ ــــّة الفعوّ ـــــــــــة قــــــــــــارنــــ، ىــــــــو مق%40ر بــــــــ دّ ـــــــــــــيق مــــــــــــردود ل وذلــــــــك بــــــــــــونيـــــالكربمجموعـــــــة تنشـــــــيط 

 .(دــــــب واحــــركــا في مـــــن دمجيمــن )الأزو و بيـــــفتيـــالوظي

ـــــــراســــــة بتعميــــــق معرفتنا ىــــــذه الدّ ــــــــــســــــمحت لن  ن ــــــــــلأميبا ةاصــــــــــالخ تلاــــــــــاعــــلتفمختمــــــ  اول ــــــــــا حــ

 ور.ــــــمـــالمف

ـــتــم تحدي  ـــد وتمييــــ ـــز ىــــ ـــبذه المركّ ــ ـــات باستخـــــ ـــدام طـــ ـــالتحميرق ـــ ـــل الطيفـــــ ـــاسيـــــي القيـــــ ـــة مثــــ ـــل الأشعــــ ة ـــــ

 RMN نين النووي المغناطيسـي ومقيـاسوالرّ IR والأشعة تحت الحمراء    Uv/Visibleو المرئية فوق البنفسجية 



 اقشةـــــائج والمنــــالنت: الثــــل الثـــــالفص
     

104 
 

1
H 

13
C    ّيــ  الكتمــيالط MSات ـــــّـل المركبـــــــاكــــار ىيــــــإظيا مــن ــ ـــــّذه، تمكنـــــل ىــــــحميات التّ ـــــــذ تقنيــــ. أثنــاء تنفي

 .اـــــاوتيـــــر نقــــــة ، مع تقديــــــعالمصنّ 

ـــفيم  ـــا يتعمـــ ـــق بتطبيـــّ ـــق ىـــ ـــبذه المركّ ـــ ـــات فــي المجــــ ـــوجــــولـــال البيـــ ـــركّ تي، ـــ ـــارنــــز اختيــ ـــا عمــى الأنشطــــ ة ـــــ

ـــالمض ـــريــــــة لمبكتيادّ ــــ ـــا ونشــــ ـــات الأكسادّ ـــــــاط مضـــــ ـــدة. فــــ ـــي ىـــ ـــة، يُظيــــــــالــــذه الحـــ ـــر تقييـــ ـــم التمثيـــــ  ادّ ـــــــــر المضـــــــ

ارىا. ـــــــــاختب لتــي تـمّ الإيجابيــة والسـمبية ا  العشـراه السـلالات ـــــة تجـــــوميـــــرثــــة جــــــــاسيــــا حســـــــاتنـــــا لمركبـــــــريـــــلمبكتي

 ات.ــــــبز المركّ ـــــــركيـع تــــاسب مـــــا يتنـــــريـــــلمبكتي ادّ ـــــر المضــــــالتمثي

ـــــبشك   ـــــل عـــ ـــــام، أظيــــ ـــــبرت المركّ ــــ ـــــلاث ـــّات الثــــ ـــــةريــــالبكتيمختمــــ  السّــــلالات عمــــى  فعّاليــــة معتبــــرة ة ـــ  ــــ

 لكنّنا لاحظنا:رة. ــــالمختب

ـــة لمسّ ـــــــــبالنسب  ـــريــــــلالات البكتيــــ ـــاليــــرىم فعّ ــــــــان أكثــــــك ية: تبيّــــــن أنّ الأمــين الفمــور ـــــ  لأغمــب ســبةبالنّ   ،ةــــــ

أمــّــــــــاّ مركّـــب الآزو ، فكــان أقمّيـــم  .Sulfanilamide ويـــــــالحي ادّ ــــــــاق المضـــــــــــو فــــــّـــــلالات المختبــرة حتـــى أنــــالسّ 

ـــرة بالنسبــــ ـــة معتبـــــــ ـــرت مقاومـــــ ـــ  أيضــا أظيــــ ـــدة شيــــــــــ ـــة حيــث أنّ قــــــــــاعـــــ ـــدا فعّـــــاليــــــــــــ ـــلالات عــــــــ ـــل الســــــــ ـــة لكـــ ـــ

ــــيمكــن أن يُع. enterococusالســـلالــــــــــة   ـــادات الأكســــــا ومضـــــــريــــلمبكتي المضــادّ  رـــــــمثيـــزى التـ ا إلــى ــــــاتنــــبدة لمركّ ــ

ـــاســــب الأسـالتركيــ ـــالــفــي حف ليــا . يــ ـــن الفمــــــوري ة ــ ـــوجالأميـــ ـــالفمات ود ذر ـــ ـــون الأكثــــــر   Fورــــ مكّنيــا بــمن تكـــ

المفمـورة و ات ــــالمركبــــع الدّراســـــات الســــاّبقــــة التـي أثبتـت توســـــع الأبحـــــاث حـول فعــــاّليـــــة    و ىذا ما ينطبق م

 خاصة في المجال الصيدلي . تطبيقاتيا 

  DPPH اختبـــــار  بالنسـبةدة ـــــات الأكساط مضـادّ ـــــــتُظيـر دراسـة نش: بالنسبـــــــة لمضـــــــــادّات الأكـســـــــــــدة  

الأمـين الفمـوري    يمييـا     BSتميو قاعدة  شـي   AS ب الآزوركّ ــــمفي و ـــــول عميــــــم الحصــاط يتــــــر نشـــــأكب أنّ 

4-ATFP . 



 اقشةـــــائج والمنــــالنت: الثــــل الثـــــالفص
     

105 
 

ول ــــــــــم الحصــــــــاط يتـــــــر نشـــــــأكب أنّ  PMلاختبــار  بالنســـبة دة ــــــات الأكسادّ ــــــتُظيــر دراســة نشـــاط مض  

 . ATFP-4 الأمين الفموريا ـــــمييي  ــــدة شيــــاعــــــــو قـــــب الآزو تميركّ ـــم لدىو ـــــعمي

ــــار  ــــة لاختبـــــ ــــا بالنّسبـــ ــــأكبـــر نشفتبـــيّن أنّ   FRAPأمــّـ ــــة اط ـــ ــــر فعّاليـــ ــــالحص يـــتمّ و أكبـــ لـــدى  اول عمييـــــ

 . ATFP-4 الأمين الفموري ا ـــــمييي BS  تميو قاعدة شي  AS ب الآزومركّ 

ـن فقد أثبت مركّب الآزو أنّــــو أكثــــــر فعاليــــــة ، فيــــــو أكثـــــــــر فعاليـة مـن قاعـدة شـي  و بعـــدىـــــــا الأميــــــــ

معــا فــي  (CHO)و  الألدىيديــة  (OH) الفمـــــــوري و نعتقــد بــمنّ ىــذه النتيجــة راجعــة  إلــى  الــوظيفتين الكحوليــة

 كّب الآزو مر 
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 :خ ــــبق انذراطــــٔ آف ـبدانزــٕطـٍــــــ

:، ًٚكُُب الززاح يب ٚهٙا   لأًْٛخ انًزكّجبد انزٙ رذٕ٘ انفهٕر فٙ جًٛغ انًجبلاد َظز   

 .توجيو العمل نحو تصنيع معقدات قاعدة شي  المفمورة 

 ــــــــدراس ــــــــة الخصـــــ ــــــــائص البيولوجيــــ ــــــــالأخة ـــ ــــــــرى ليــــ ــــــــبذه المركّ ــــ ــــــــات، وىـــــــي الخصـــــــائص المضــــ  ادةـــــ

 .رىاـــــات وغيــــــمفيروسالمضادة لات و ــــــــللالتياب

 انطلاقا من جزيئـــــة.   رةــــــــات الكبيــــــــــر الجزيئـــــــتحضي 

  بالعمود الكروماتوغرافي.الـتمكد من البنية الكيميائية لممركبات الثانوية التي تم فصميا 
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