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  تحضير عدد من الأمينات المعوضة على سداسي كلورو ثلاثي فوسفازين الحلقي

  صفاء عبد الرحمن احمد السامرائي
  نبأ نبيل محمد البيراغ

  
 قسم الكيمياء / كلية التربية / جامعة سامراء

      ٢٠١٥ شباط 23 قبل البحث في:  ،٢٠١٥ كانون الثاني13 استلم البحث في: 

  الخلاصة
4Cl3N3(P(Bc)2 (والمركب  P)5Cl3N3(2) ((DPA)والمركب  P)15Cl3N3) ((NAM)تم تحضѧѧѧѧѧѧير المركب (      
  )Dوالبنزوكائين ( )C، ثنائي فنيل أمين ()Bالنيكوتين أميد (و ) Aمن تفاعل سѧѧداسѧѧي كلورو ثلاثي فوسѧѧفازين الحلقي ( (3)

 FTIRطة طيف الأشعة تحت الحمراء ابنسب مولية مختلفة وبوجود ثلاثي اثيل امين. تم تشخيص المركبات المحضرة بوس
  . P31H, 1وطيف الرنين النووي المغناطيسي 

  
  الفوسفازينات، سداسي كلورو ثلاثي فوسفازين الحلقي، ثماني كلورو رباعي فوسفازين الحلقي. الكلمات المفتاحية:
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  المقدمة
من الأصѧѧѧѧناف المھمة في كيمياء  دھا، وتعتركيبفي  -P=N–الفوسѧѧѧѧفازينات صѧѧѧѧنف من المركبات التي تمتلك مجموعة       

خصѧѧѧѧائص مثيرة للاھتمام حيث تظھر خواص مقاومة للحرارة نتيجة  ناتالفوسѧѧѧѧفازي وتمتلك .]٣-١[الفوسѧѧѧѧفور والنتروجين
ولھا تطبيقات في البصѧѧѧѧѧريات غير الخطية  لمحتواھا العالي من الفوسѧѧѧѧѧفور والنيتروجين، وتعد ذات معاملات انكسѧѧѧѧѧار عالٍ 
من  اً تمتلك أيضا ً عدد . وھذه المركبات]٤[كونھا مواد لھا خاصية الاستقطاب الكھربائي المستمر وكونھا مواد فعالة ضوئيا

، وقد تم دراسة الفعالية البيولوجية ]٥[الخصائص والتطبيقات الحيوية نتيجةً لامتلاكھا فعالية قوية كونھا مواد مضادة للأورام
  .]٦[لھذه المركبات كونھا مواد مضادة للميكروبات والبكتريا

أول المركبات  8Cl4N4Pوثماني كلورو رباعي فوسѧѧفازين الحلقي  6Cl3N3P سѧѧداسѧѧي كلورو ثلاثي فوسѧѧفازين الحلقي      
مع كلوريد  )5PCl، من تفاعل خماسѧѧѧѧѧѧي كلوريد الفوسѧѧѧѧѧѧفور (]١[م١٨٣٠الحلقية غير المتجانسѧѧѧѧѧѧѧة التي تم عزلھا في عام 

  ). ١حتى الآن تم تحضير عدة انواع من الفوسفازينات الحلقية كما في الشكل (و .)Cl4NHالامونيوم (

 اً ، ووجد أن عدد]٧[) مادة بادئة في تحضير مشتقات جديدة مھمة6Cl3N3Pد سداسي كلورو ثلاثي فوسفازين الحلقي (يع     
نتائج تفاعل مشتقات الفوسفازين مع الكواشف النيوكليوفيلية تعتمد .]٩،٨[من ھذه المشتقات تظھر خصائص حيوية وعقارية

  . ]١٠[على ظروف التفاعل

  الجزء العملي
تم تحضѧѧѧير المركبات باسѧѧѧتعمال حمام النتروجين السѧѧѧائل وحمام الثلج الجاف كوسѧѧѧط تبريد. المذيبات الأسѧѧѧيتون وثنائي       

). النيكوتين Cross Organic. سѧѧداسѧѧي كلورو ثلاثي فوسѧѧفازين الحلقي النقي تم شѧѧرائه من (]١١[اثيل ايثر النقي والجاف
) تم تنقيته وتقطيره N3Et). بينما ثلاثي اثيل امين (Merckفنيل امين من ( ) وثنائيBDHاميد، البنزوكائين مجھزة من (

  قبل الاستعمال.
 cyclotriphosphazene -pentachloro2-2,4,4,6,6 (nicotinamide)تحضѧѧѧѧير المركب . ١ 

(NAM)5Cl3N3P:  
مع  ) ,6Cl3N3P)1mmol0.35gmمن تفاعل سѧѧѧداسѧѧѧي كلورو فوسѧѧѧفازين  5Cl3N3P(NAM)تم تحضѧѧѧير المركب      

 ,0.14ml) بѧѧاسѧѧѧѧѧѧتعمѧѧال الأيثѧѧانول كمѧѧذيѧѧب وبوجود ثلاثي اثيѧѧل امين NAM) (0.122gm, 1mmol)النيكوتين أميѧѧد (
1mmol ائل لمدةѧѧتعمال حمام النتروجين السѧѧتمر، تم إجراء التفاعل في قنينة مغلقة وباسѧѧاعات. وتم  ٣) مع التحريك المسѧѧس

  ).١. المخطط (%95الحصول على المركب بعد الترشيح وتبخر المذيب، نسبة الناتج 

cyclotriphosphazene -pentachloro 2-2,4,4,6,6 (diphenyamine)تحضير المركب . ٢ 
(DPA)5Cl3N3P:  

مع ثنائي  6Cl3N3(0.35gm, 1mmol) P من تفاعل سداسي كلورو فوسفازين 5Cl3N3P(DPA)تم تحضير المركب     
 ,0.14ml) (N3Et) بѧѧاسѧѧѧѧѧѧتعمѧѧال الأيثر كمѧѧذيѧѧب وبوجود ثلاثي اثيѧѧل امينDPA) (0.169gm, 1mmol)فنيѧѧل امين (

1mmol ائل لمدةѧѧتعمال حمام النتروجين السѧѧتمر، تم إجراء التفاعل في قنينة مغلقة وباسѧѧاعات. وتم  ٣) مع التحريك المسѧѧس
  ).٢. المخطط (%77الحصول على المركب بعد الترشيح وتبخر المذيب ، نسبة الناتج 

di(benzocaine)cyclotriphosphazene -tetrachloro 2,4-2,4,6,6تحضѧѧѧѧѧѧѧير المركѧب . ٣ 

2(Bc)4Cl3N3P:  
                6Cl3N3(0.35gm, 1mmol) P من تفاعل سѧѧѧѧѧѧѧداسѧѧѧѧѧѧي كلورو فوسѧѧѧѧѧѧفازين 4Cl3N3P(Bc)2تم تحضѧѧѧѧѧѧير المركب     

) N3Et) بѧѧاسѧѧѧѧѧѧتعمѧѧال الأسѧѧѧѧѧѧيتون الجѧѧاف كمѧѧذيѧѧب وبوجود ثلاثي اثيѧѧل امينBc) (0.34gm, 2mmol)مع البنزوكѧѧائين (
)0.28ml, 2mmolتعمال حمام ثلجي لمدѧѧتمر، تم إجراء التفاعل في قنينة مغلقة وباسѧѧاعات. وتم  ٥  ة) مع التحريك المسѧѧس

  ).٣. المخطط (%66خر المذيب ، نسبة الناتج الحصول على المركب بعد الترشيح وتب
  

  النتائج والمناقشة
) ١والموضѧѧحة في الجدول رقم ( تم تشѧѧخيص المركبات المحضѧѧرة للتأكد من نقاوتھا عن طريق قياس درجة انصѧѧھارھا      

لصناعة  في مختبرات الشركة العامة BUCHIالمجھز من شركة  Melting Pointباستعمال جھاز قياس درجة الانصھار 
ذو المدى  FTIR-8400Sء طة طيف الأشعة تحت الحمرااسامراء. وكذلك تم تشخيصھا بوس الادوية والمستلزمات الطبية/

)1-4000cm-500(  ركةѧѧѧѧوالمجھز من شSHIMADZU تلزمات  في مختبراتѧѧѧѧناعة الادوية والمسѧѧѧѧركة العامة لصѧѧѧѧالش
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ية/ ناطيسѧѧѧѧѧѧي ، سѧѧѧѧѧѧѧامراء الطب في  NMRP 31H,1 )500MHZ Spectrometer-(Brukerوطيف الرنين النووي المغ
  .٣-١المركبات المحضرة تظھر في المخططات  ./ كلية العلوم/ قسم الكيمياءUSM مختبرات جامعة العلوم الماليزية 

  :IRطيف الأشعة تحت الحمراء 
              عѧѧة    تعود إلى مجمو 3425cm-1) حزمѧѧة امتصѧѧѧѧѧѧѧѧاص عنѧѧد الموقع ١يظھر طيف الأشѧѧѧѧѧѧعѧѧة تحѧѧت الحمراء للمركѧѧب (      
H)-N(υ) اص مجموعةѧѧѧѧѧѧѧوحزمة امتص ،(C=Cυ  1625.-1عندcm ) اص مجموعةѧѧѧѧѧѧѧوحزمة امتصC=O(υ  تظھر عند

1-1672cm) اص لمجموعةѧѧѧѧѧبينما تظھر حزمة الامتص ،P=N(υ  1207-1عندcm ) اصѧѧѧѧѧوحزمة امتص ،Cl-P(υ  تظھر
  .للمركبات المحضرة FTIR) يوضح طيف الاشعة تحت الحمراء ٢، الجدول رقم ( ]١٢[607cm-1عند 

  :P NMR31   طيف الرنين النووي المغناطيسي
، 12.777ppm) إشѧѧѧѧѧѧѧѧارة ثنѧѧائيѧѧة عنѧѧد الموقع ٢للمركѧѧب ( P NMR31يظھر طيف الرنين النووي المغنѧѧاطيسѧѧѧѧѧѧي       

12.507ppm  2(تمثل مجموعة(PCl  1.205في حلقة الفوسفازين، أما الإشارة الثلاثية عند الموقعppm-       ،           -
0.893ppm   0.823وppm- ح طيف الرنين النووي ٣] ، الجدول رقم (١٣،١٤[ند مع الحلقةاتمثل ارتباط الليكѧѧѧѧѧѧيوض (
  .للمركبات المحضرة P NMR31المغناطيسي 

  :H NMR1طيف الرنين النووي المغناطيسي 
، =1.338ppmδHإشѧѧѧѧѧѧѧѧѧارة ثلاثيѧѧѧة عنѧѧѧد المواقع ) ٣للمركѧѧѧب ( H NMR1يظھر طيف الرنين النووي المغنѧѧѧاطيسѧѧѧѧѧѧѧي  

δH=1.380ppm ، δH=1.432ppm  ارة أحادية عند المواقعѧѧѧѧѧѧѧتقابل بروتون مجموعة المثيل، وإشδH=2.602ppm  تقابل
، δH=4.356ppm ،δH=4.386ppm)، وإشѧѧѧѧѧѧѧѧѧارة ربѧѧѧاعيѧѧѧة عنѧѧѧد الموقع DMSOبروتونѧѧѧات المѧѧѧذيѧѧѧب المسѧѧѧѧѧѧѧتعمѧѧѧل (

δH=4.409ppm ، δH=4.412ppm ن عند المواقعѧѧѧѧѧن ثنائيتيـѧѧѧѧѧتقابل بروتونات مجموعة الأثيل. وإشارتيـδH=6.909ppm ،
δH=6.932ppm و δH=7.824pmm ،δH=7.862ppm  ية عند الموقع ما الأشѧѧѧѧѧѧѧارة الأحاد قة، أ تعود إلى بروتونات الحل
δH=6.750ppm ١٥[تقابل بروتون مجموعة الاميد[.  
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  ): بعض الصفات الفيزيائية للمركبات المحضرة.١( رقم جدول

Yield%M.P ˚C Color M. wt Formula Complex 

95% 
 

245˚C  White 433.31 3OP5N5Cl5H6C  1  

77% 
 

102-103˚C White 480.41 3P4N5Cl10H12C 2 

66% 151-153˚C White 620.15  3P4O5N4Cl23H19C 3 
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 للمركبات المحضرة. IR): طيف الاشعة تحت الحمراء ٢( رقم جدول

 

  

 
  .P NMR31) : طيف الرنين النووي المغناطيسي ٣جدول رقم (                          

)ppm2PCl(  (P(NH)Cl )ppm  Complex  

0.747, 1.448 -1.198, -1.022, -1.388 1 
12.777, 12.507 -1.205, -0.893, -0.823 2 

1.151, 1.310, 1.384 -12.759, -13.460 3 
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  ): بعض انواع مشتقات ثلاثي فوسفازين الحلقي.١(رقم  شكل

1-PCl)cm(υ 1-N)cm-(Pυ  1-P=N)cm(υ  1-C=O)cm(υ 1-C=C)cm(υ 1-NH)cm(υ  Complex 

607(s) 882(m) 1207(s) 1672(s) 1625(s) 3425(m) 1 

603(s) 895(m) 1204(s) …… 1605(s) …… 2 

562(m) 805(m) 1150(s) 1650(s) 1600(m) 3240(m) 3 



 

 الكيمياء | 369

 ٢٠١٥) عام 2(العدد  28المجلد                             مجلة إبن الھيثم للعلوم الصرفة و التطبيقية                                                 

Ibn Al-Haitham J. for Pure & Appl. Sci.                                           Vol. 28 (2) 2015 

  

  NAM5Cl3N3.P): طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب ( )٢(رقم  شكل

  

  5Cl3N3.P(DPA)للمركب  P NMR31: طيف الرنين النووي المغناطيسي  )٣( رقم شكل
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  4Cl3N3.P(Bc)2 للمركب H NMR1: طيف الرنين لنووي المغناطيسي )٤( رقم شكل
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Abstract:  
(DPA)) 5Cl3N3(NAM)) and compound (2) (P5Cl3N3The preparation of compound (1) ((P      

) of the reaction hexachlorocyclotriphosphazene (A) and 2(Bc)4Cl3N3and compound (3) ((P
Nicotinamide (B), di phenylamine (C) and Benzocaine (D) at different rates and by the 

frared inIR -presence of triethylamine. The synthesized compounds were characterized by FT
P NMR spectrum. 31H,1 and spectrum 

                                                                                                        
Keywords: phosphazenes, hexachlorocyclotriphosphazene, octachlorocyclotetraphosphazene.  

    

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
    


