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  ABSTRACT    
Chalcone(2E)-3-[4-(dimethylamino)phenyl]-1-(2-hydroxyphenyl)prop-2-en-1-one(A1) was 

prepared in a new method by the condensation of ortho-hydroxyacetophenone with Para-

dimethylaminobenzaldehyde using piperidine as an organic catalyst. A new series of 

azochalcone and azoflavone derivatives were synthesized from the chalcone (2E)-3-[4-

(dimethylamino)phenyl]-1-(2-hydroxyphenyl) prop-2-en-1-one byDiazotization - Coupling 

Reactions of different aromatic amines (o-aminophenol, p-aminophenol, p-aminobenzoic 

acid) with chalcone. This is followed by the cyclization of azochalcone compounds using 

iodine and dimethyl sulfoxide DMSO. The physical and spectroscopic properties of the 

new compounds were studied (FT-IR, 
1
H-NMR, 

13
C-NMR). The purity of the synthesized 

compounds was confirmed using thin layer chromatography. The biological activity was 

studied on two synthetic flavonoids (B5, B6) at two different concentrations (0.5 mg/ml, 

0.25 mg/ml) against three types of fungi: Aspergillus flavus, Acremonium strictum, 

Penicillium expansum. The compounds have showed good activity against the tested fungi. 
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-3-(2E)اصطناع مشتقات آزو شالكون وآزو فلافون انطلاقاً من المركب الشالكوني 
ودراسة  1-ون -2-روبِنب ىيدروكسي فينيل(-2)-1-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل-4[

 فعالية بعضيا كمضاد فطري
 *د. سوسن يوسف سعد
 **د. علا مصطفى
 ***د. فاروق قنديل
 ***هىادي عقل خضير 

 (2023/ 5/  15قُبِل لمنشر في  . 2022/  11 / 14تاريخ الإيداع )
 

 ممخّص  
 (A1) ون -1-نإ -0-ىيدروكسي فينيل( بروب-2)-1-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل-9-]5-(2E)حُضر المركب الشالكوني 

بطريقة جديدة من خلال تكاثف أورتو ىيدروكسي أسيتوفينون مع بارا ثنائي ميتيل أمينو بنزالدىيد بوجود البيبيريدين 
تم اصطناع سمسمة جديدة من مشتقات آزو شالكون وآزو فلافون انطلاقاً من المركب الشالكوني كحفاز عضوي. 

(2E)-9-]5-ون وذلك عبر تفاعلات الديأزة  -1-نإ -0-فينيل( بروبىيدروكسي -2)-1-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل
والازدواج لأمينات عطرية مختمفة )أورتو أمينو فينول, بارا أمينو فينول, بارا أمينو حمض البنزوئيك( مع المركب 
الشالكوني. يمي ذلك تحمق مركبات آزو شالكون باستخدام اليود وثنائي ميتيل سمفوكسيد. تمت دراسة الخصائص 

مطيافية الرنين النووي , FT-IRالطيفية لممركبات الجديدة )مطيافية الأشعة تحت الحمراء والدراسة  زيائيةالفي
13الكربوني  المغناطيسي

C-NMR  1والبروتوني
H-NMR .) تم التأكد من نقاوة المركبات المصنعة باستخدام

 (B5, B6)المصنعة  من المركبات الفلافونيديةثنين لاالية البيولوجية رست الفع  . دُ TLCكروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة 
 ,Aspergillus flavusضد ثلاثة أنواع من الفطريات:  (mg/ml, 0.25 mg/ml 0.5)بتركيزين مختمفين 

Acremonium strictum, Penicillium expansum . ًضد الفطريات المختبرة. جيداً أظيرت المركبات نشاطا 
 

 .فطرياتآزو شالكون, آزو فلافون, تفاعلات الديأزة والازدواج, : الكممات المفتاحية
 

 سورية, يحتفظ المؤلفون بحقوق النشر بموجب الترخيص -جامعة تشرينمجمة :  حقوق النشر  
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 مقدمة:
والمرتبطة مع (N=N)  الأقل عمىتعد مركبات الآزو من المركبات العضوية التي تحتوي عمى مجموعة آزو واحدة 

 .[1,2] حمقتينواحد أو نظام عطري أو حمقي غير متجانس 
التطبيقات المتقدمة  فياستخدمت  الذ .المذيبات والماءو ضد العوامل الجوية والضوء  بثباتية عاليةمركبات الآزو  تتميز

وفي منظومات الميزر والضوئيات  [6-4] مطمية بأصبغة آزووكخلايا شمسية  [3] كالصباغة في الاصطناع العضوي
 .[8]وكمشعرات ممونة لممعادن  [7], الطباعة وخلايا الطاقة بالنقل الحراري [8]

. استخدمت أيضاً في المجال [10]ومبيدات حشرية  [9]استخدمت مركبات الفلافونيد كمواد ممونة ومحميات في الأغذية 
 . واستخدمتالتيابومضادات انية ومرض السكري وكمطيرات الطبي والبيولوجي لمعالجة عدد من الأمراض السرط

 .[11]في التكنولوجيا المخبرية لزراعة أنسجة الخلايا النباتية  أيضاً 
 -2-(كمورو فينيل آزو -5)-4من خلال تفاعل تكاثف  Azoحُضرت سمسمة من مشتقات الفلافون المتضمنة زمر آزو 

مركبات الفلافونيد ومشتقاتيا اىتماماً  نالتوقد  .[13 ,12]كمضاد بكتيري  . ودرست فعاليتياىيدروكسي أسيتوفينون
دوراً رئيسياً في  تؤديالمجموعات الميمة التي كونيا من  ء العضوية والكيمياء الحيويةكبيراً من قبل عمماء الكيميا

 .وبيولوجية واسعة صناعية وليا استخدامات الطبيعة.
 

 :وأىدافوالبحث  أىمية
ودراسة  ذات أىمية بيولوجية البحث إلى تصنيع مشتقات آزو شالكون ومشتقات آزو فلافون جديدة ىذا ىدف

 الخصائص الفيزيائية ليا.
 

 :طرائق البحث ومواده
 :The Used Apparatus and Materialالمستخدمة  والموادالأجيزة 

الأمريكية  Nicoletشركة  impact 415 smartنموذج  Infrared spectroscopyجياز مطيافية ما تحت الحمراء 
 )جامعة دمشق(.

                  نموذج NMR (Nuclaer Magnetic Resonance)الرنين النووي المغناطيسي  مطيافية
Avance Spetrometer 400MHz من شركة Bruker  (, تم تسجيل دمشق - الألمانية )ىيئة الطاقة الذرية

 كمعيار داخمي.  TMSوباستخدام (DMSO-d6) الأطياف باستخدام المذيب
الانكميزية يقيس  Stauartمن انتاج شركة  Electrothermeal Entineering LTDجياز قياس درجة الانصيار 

 .   400درجة الانصيار حتى 
مجفف كيربائي من انتاج , ميزان إلكتروني حساس ذو أربعة أرقام عشرية, كيربائي مزود بمحرك مغناطيسي سخان
معقمة )صاد موصد( , Büchiiمن انتاج شركة  atorvaporry eRotaمبخر دو ار , الألمانية Heraeusشركة 

Autoclave  من نوعJsac-40 , لمبةUV  طرازDESAGA-UVIS/ 254/366 nm  لمكشف عمى صفائح
, المصنعة عند الضرورةية المركبات مناسبة لاستخداميا في تنق وأقطار أعمدة كروماتوغرافيا بأطوال, الطبقات الرقيقة

 المحضرة مخبرياً. P-TLCطبقات كروماتوغرافية زجاجية 
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ميتانول  )ايتانول مطمق, (Sigma Aldrich, Merck, Fluka, BDH)المذيبات المستخدمة من شركات مختمفة 
(, DMSO, نظامي اليكسان, ثنائي ميتيل سمفوكسيد DMFثنائي ميتيل فورم أميد  -N,Nأسيتون جاف,  جاف,
ثنائي ميتيل أمينو بنزالدىيد, أورتو أمينو فينول, بارا  -4ىيدروكسي أسيتوفينون, أورتو  المستخدمة ىي: الأولية المواد

, حمض كمور الماء اليود الحر, نتريت الصوديوم أمينو فينول, بارا أمينو حمض البنزوئيك, ىيدروكسيد البوتاسيوم,
 .(Merck, Fluka, BDH, Sigma Aldrich)فة من شركات مختم , حمض الكبريت المركزالمركز

 :Synthesisلاصطناع ا
يل أمينو بنزالدىيد وفق ثنائي ميت -4جديدة انطلاقاً من أورتو ىيدروكسي أسيتوفينون و آزو فلافون تم اصطناع مشتقات

 :(1رقم ) الشكل

OH

N
CH3

CH3

O

CH3

O

OH

O

H

N
CH3

CH3

+ Piperidine

EtOH / Reflux

NH2

R 

O

OH

N
CH3

CH3

N
N

R

NaNO2 / HCl

KOH / EtOH

0 - 5 C
o

R
O

O

N
CH3

CH3

N
N

I2 / DMSO

Reflux

B1 - B3B4 - B6

R=  o -OH , p -OH,  p -COOH

(A1)

 
 وآزو فلافون( مخطط اصطناع مشتقات آزو شالكون 1الشكل )

 

 -2-ىيدروكسي فينيل( بروب-2)-1-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل-3-]4-(2E) الشالكوني اصطناع المركب -1

 :(A1)ون  -1-نا
Synthesis of Chalcone: (2E)-3-[4-(dimethylamino)phenyl]-1-(2-hydroxyphenyl) prop-

2-en-1-one (A1): 
 

باستخدام طريقة التكاثف الألدولي من خلال تفاعل تكاثف المركب أورتو  [14]تم تحضير ىذا المركب سابقاً 
وكان المردود  NaOHثنائي ميتيل أمينو بنزالدىيد بوجود ىيدروكسيد الصوديوم  -4ىيدروكسي أسيتوفينون مع المركب 

(94.2 %). 
 أضيفحيث , [15]لتحضير ىذا المركب باستخدام قموي عضوي )بيبيريدين( وفق مايمي  أخرىطريقة استخدام تم 

 أورتو غرام( 5.44مول,  0.04) وي مزيج منتح مل  250إلى حوجمة مصنفرة سعة من الإيتانول المطمقمل  111

 5-4السابق , أضيف لممحمول ثنائي ميتيل أمينو بنزالدىيد -4من  غرام( 5.96مول,  0.04)ىيدروكسي أسيتوفينون و 
تمت مراقبة التفاعل باستخدام كروماتوغرافيا الطبقة  ,اتساع 5 مدةل اً مرتد اً ر المزيج تقطير ط  قُ من البيبيريدين. مل 

تم اجراء التفاعل , بيبيريدينمل  2سب فُصل بالترشيح. أضيفت لمرشاحة . وبعد تبريد المحمول تشكل راTLCالرقيقة 
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عادة. رُشح الراسب المتشكل, وغُسل بالماء والايتانول عدة مرات, ساعات 4المرتد وبزمن  باستخدام التقطير بمورتو  وا 
ايتر : )  باستخدام المزيج TLCتم التأكد من نقاوة المركب المحضر بتقانة بالايتانول فنتج راسب بمون زىري براق. 

 .A1 يشالكونال( خطوات اصطناع المركب 2ويبين الشكل ) (.3:2ىكسان 
 

OH

O

CH3

HO

N
CH3 CH3

+

OH

O

N
CH3

CH3

Piperidine

EtOH

Reflux

(A1)               
 A1( اصطناع المركب الشالكوني 2الشكل )

 :(B1 – B6) اصطناع مشتقات آزو شالكون وآزو فلافون -2

a. ( 2اصطناع المركبE)-3-]4-[-5-ىيدروكسي-2{-1-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل(E)-(2-
 :[16] (B1)ون  -1-إن-2-بروب }فينيل ]ىيدروكسي فينيل( ديازينيل

Synthesis of (2E)-3-[4-(dimethylamino)phenyl]-1-{2-hydroxy-5-[(E)-(2-hydroxy  

phenyl)diazenyl]phenyl}prop-2-en-1-one (B1): 
 

من أورتو أمينو فينول في محمول مائي يحوي كمية مكافئة من  غرام( 0.54مول,  0.005) أذيب :[1]الخطوة 
    - 0)المزيج في حمام جميدي  بردىيدروكسيد البوتاسيوم, 

 
من حمض كمور الماء مل  2.5إليو ببطء  وأضيف  

يقة دق 21لمدة  مع التحريك الجيدوزناً من نتريت الصوديوم  % 10ثم محمول مائي يحوي زيادة  (% 37)المركز تركيزه 
 لتشكيل ممح الديازونيوم الموافق.

 1.68مول,  1.13في محمول كحولي يحوي ) (A1) من الشالكون غرام( 1.335مول,  1.115) أذيب :[2]الخطوة 
محمول الديازونيوم المحضر في الخطوة الأولى ببطء  أضيف في حمام جميدي. وبر دمن ىيدروكسيد البوتاسيوم غرام( 

الوسط بإضافة محمول ممدد  د لعُ ساعات.  4ضمن الحمام الجميدي لمدة  المستمرإلى محمول الشالكون مع التحريك 
غسل بالماء ح الراسب و ش  مس من الأزرق إلى الأحمر, رُ ورقة عباد الش لون من حمض كمور الماء حتى انقلاب

باستخدام  TLCبتقانة  توتم التأكد من نقاو  ., فنتج راسب بمون بني محمرفف  جُ و بالإيتانول, بمورت تأعيد ثموالإيتانول 
 .B1( خطوات اصطناع المركب آزو شالكون 3ويبين الشكل ) .(3:1أسيتون : ىكسان المزيج )

 

OH

O

N
CH3

CH3

0 - 5 C
o
 / 4h

EtOH / KOH

NH2

OH

+

OH

O

N
N

N
CH3

CH3

OH

NaNO2 / HCl

A1
B1

 
  B1آزو شالكون ( اصطناع المركب 3)الشكل 
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b. اصطناع ( 2المركبE)-3-]4-[-5-ىيدروكسي-2{-1-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل(E)-(4-
 :[16] (B2)ون  -1-إن-2-بروب }فينيل ]ىيدروكسي فينيل( ديازينيل

Synthesis of (2E)-3-[4-(dimethylamino)phenyl]-1-{2-hydroxy-5-[(E)-(4-hydroxy 

phenyl) diazenyl]phenyl}prop-2-en-1-one (B2): 

كافئة من من بارا أمينو فينول في محمول مائي يحوي كمية م غرام( 0.54مول,  0.005) ذيبأ :[1]الخطوة 
    - 0)برد المزيج في حمام جميدي ىيدروكسيد البوتاسيوم, 

 
من حمض كمور الماء مل  2.5إليو ببطء  وأضيف  

دقيقة  21لمدة مع التحريك الجيد  وزناً من نتريت الصوديوم % 10ثم محمول مائي يحوي زيادة  (% 37)المركز تركيزه 
 لتشكيل ممح الديازونيوم الموافق.

 1.68مول,  1.13)في محمول كحولي يحوي  (A1) من الشالكون غرام( 1.335مول,  1.115) أذيب :[2]الخطوة 
محمول الديازونيوم المحضر في الخطوة الأولى ببطء  أضيف د في حمام جميدي.بر  من ىيدروكسيد البوتاسيوم و  غرام(

ل الوسط بإضافة محمول ممدد د  عُ ساعات.  4دة ضمن الحمام الجميدي لم المستمرإلى محمول الشالكون مع التحريك 
سل بالماء غُ ح الراسب و ش  رُ مس من الأزرق إلى الأحمر, ورقة عباد الش لون من حمض كمور الماء حتى انقلاب

, فنتج راسب بمون بني تم تجفيف الراسب المتشكل في درجة حرارة الغرفة بمورتو بالإيتانول, تأعيدوالإيتانول وأخيراً 
( خطوات 4ويبين الشكل ) .(3:1أسيتون : ىكسان باستخدام المزيج ) TLCبتقانة  توتم التأكد من نقاو . محمر

 .B2اصطناع المركب آزو شالكون 
 

NaNO2 / HCl
OH

O

N
CH3

CH3

0 - 5 C
o
 / 4h

EtOH / KOH

NH2

OH

+

OH

O

N
N

OH

N
CH3

CH3

A1
B2 

  B2آزو شالكون ( اصطناع المركب 4الشكل )
 

c.  4اصطناع المركب-](E)-(4-3-ىيدروكسي-}(2E)-3-]4-فينيل )2-بروب ])ثنائي ميتيل أمينو-
 :[16] (B3)بنزوئيك أسيد  ]فينيل( ديازينيل }إنويل

Synthesis of 4-[(E)-(4-hydroxy-3-{(2E)-3-[4-(dimethylamino)phenyl]prop-2-enoyl} 

phenyl)diazenyl]benzoic acid (B3): 
 

كافئة من بارا أمينو حمض البنزوئيك في محمول مائي يحوي كمية مغرام(  1.76مول,  1.1156أذيب ) :[1]الخطوة 
    –   د المزيج في حمام جميدي بر  من ىيدروكسيد البوتاسيوم, 

 
من حمض كمور الماء مل  3إليو ببطء  وأضيف  

دقيقة  21لمدة مع التحريك الجيد  وزناً من نتريت الصوديوم % 10ثم محمول مائي يحوي زيادة  (% 37)المركز تركيزه 
 لتشكيل ممح الديازونيوم الموافق.

 1.9مول,  1.133في محمول كحولي يحوي ) (A1) من الشالكونغرام(  1.5مول,  1.1156) أذيب :[2]الخطوة 
محمول الديازونيوم المحضر في الخطوة الأولى ببطء  أضيف د في حمام جميدي.بر  من ىيدروكسيد البوتاسيوم, غرام( 

ل الوسط بإضافة محمول ممدد د  عُ ساعات.  4دة ضمن الحمام الجميدي لم المستمرإلى محمول الشالكون مع التحريك 
ل بالماء سغُ ح الراسب و ش  رُ مس من الأزرق إلى الأحمر, ورقة عباد الش لون اء حتى انقلابمن حمض كمور الم
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باستخدام المزيج  TLCبتقانة تو من نقاو تم التأكد . فنتج راسب بمون بني فف  جُ بمورتو بالإيتانول,  تأعيد ثموالإيتانول 
 .B3( خطوات اصطناع المركب آزو شالكون 5ويبين الشكل ) (.3:1أسيتون : ىكسان )
 

OH

O

N
CH3

CH3

NH2

COOH

+

OH

O

N
N

N
CH3

HOOC

CH3

NaNO2 / HCl

0 - 5 C
o
 / 4h

EtOH / KOH

B3A1  
  B3آزو شالكون ( اصطناع المركب 5)الشكل 

 

d.  [-6-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل-4[-2اصطناع المركب(E)-(2-ديازينيل )4-]ىيدروكسي فينيلH-
 :[17] (B4) ون -4-بنزوبيران-1

Synthesis of 2-[4-(dimethylamino)phenyl]-6-[(E)-(2-hydroxyphenyl)diazenyl]-4H-1-

benzopyran-4-one (B4): 
 

  أضيف, DMSOمن ثنائي ميتيل سمفوكسيد مل  31 في (B1) زو الشالكونآمن  غرام( 1مول,  2.2204) أذيب
كب سُ  .ساعات 8دة لممع التحريك تحت تقطير مرتد  من اليود إلى المحمول السابقغرام(  2.0مول,  2.2220)

دقيقة,  31لمدة  مع التحريك الجيد من تيوسمفات الصوديوم اً مشبع مولاً ومح اً مجروش اً في بيشر يحوي ثمج الناتج المزيج
باستخدام  P-TLCالمركب الفلافونيدي الناتج بتقانة  صلفُ سل بالماء والإيتانول. غُ نر و ح الراسب باستخدام قمع بوخش  رُ 

ام المزيج باستخد TLCبتقانة  توتم التأكد من نقاو . نتج راسب أصفر(. ف3:1ىكسان  : الطور المتحرك )أسيتون
 .B4 فلافون( خطوات اصطناع المركب آزو 6ويبين الشكل ) (.3:1)أسيتون : ىكسان 

 

OH

O

N
CH3

CH3

N
N

OH
O

O

N
CH3

CH3

N
N

OH
I2 / DMSO

Reflux, 8h, 140 C
o

B1 B4 
 B4آزو فلافون ( اصطناع المركب 6)الشكل 

 

e.  [-6-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيل-4[-2اصطناع المركب(E)-(4-ديازينيل )4-]ىيدروكسي فينيلH-
 :[17] (B5) ون -4-بنزوبيران-1

Synthesis of 2-[4-(dimethylamino)phenyl]-6-[(E)-(4-hydroxyphenyl)diazenyl]-4H-1-

benzopyran-4-one (B5): 

 أضيف, DMSOمن ثنائي ميتيل سمفوكسيد  مل 31 في (B2) الشالكونزو آمن  غرام( 1مول,  2.2204) أذيب
كب سُ ساعات.  8دة لم مع التحريك تحت تقطير مرتد ل السابقمن اليود إلى المحمو  غرام( 2.0مول,  2.2220)

قيقة, د 31ة لمد مع التحريك الجيدمن تيوسمفات الصوديوم  اً مشبع ومحمولاً  اً مجروش اً في بيشر يحوي ثمج الناتج المزيج
باستخدام  P-TLCبتقانة  جالمركب الفلافونيدي الناتصل فُ  سل بالماء والإيتانول.غُ ح الراسب باستخدام قمع بوخنر و ش  رُ 
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ام المزيج باستخد TLCبتقانة  توتم التأكد من نقاو  .(. فنتج راسب أصفر3:1ىكسان  : الطور المتحرك )أسيتون
 .B5 فلافون( خطوات اصطناع المركب آزو 7ويبين الشكل ) (.3:1)أسيتون : ىكسان 

 

OH

O

N
CH3

CH3

N
N

OH

O

O

N
CH3

CH3

N
N

OH

I2 / DMSO

Reflux, 8h, 140 C
o

B2
B5 

  B5آزو فلافون ( اصطناع المركب 7الشكل )
f.  4اصطناع المركب-](E)-}2-]4-4-أوكسو-4-])ثنائي ميتيل أمينو( فينيلH-1-يل-6-بنزوبيران{ 

 :[17] (B6) بنزوئيك أسيدال ]ديازينيل
Synthesis of 4-[(E)-{2-[4-(dimethylamino)phenyl]-4-oxo-4H-1-benzopyran-6-yl}diazenyl] 

benzoic acid (B6): 

 أضيف, DMSOمن ثنائي ميتيل سمفوكسيد مل  31 في (B3)زو الشالكون آمن  غرام( 1مول,  1.1124أذيب )
كب سُ ساعات.  8لمدة  مع التحريك تحت تقطير مرتد من اليود إلى المحمول السابق غرام( 2.0مول,  2.2220)

ح ش  رُ دقيقة,  31لمدة مع التحريك الجيد  من تيوسمفات الصوديوم اً مشبع حمولاً وم اً مجروش اً المزيج في بيشر يحوي ثمج
باستخدام  صل المركب الفلافونيدي بالعمود الكروماتوغرافي. فُ سل بالماء والإيتانولغُ ع بوخنر و الراسب باستخدام قم

  باستخدام المزيج TLCبتقانة  تو. تم التأكد من نقاو بنينتج راسب ف (3:1ىكسان بنسبة ن : الطور المتحرك )أسيتو 
 .B6 فلافون( خطوات اصطناع المركب آزو 8ويبين الشكل ) .(3:1)أسيتون : ىكسان 

 

OH

O

N
CH3

CH3

N
N

O

OH

I2 / DMSO

Reflux, 8h, 140 C
o

O

O

N
CH3

CH3

N
N

O

OHB3 B6 
  B6آزو فلافون ( اصطناع المركب 8)الشكل 

 

 الفعالية المضادة لمفطريات:
 ثلاثةضد  )الغذاء المسموم( بتريالبطريقة أطباق  المحضرةمركبات ال لاثنين منالفعالية المضادة لمفطريات  دُرست

 )تم الحصول عمييا وتوصيفيا من مختبر الفطريات في قسم عمم الحياة النباتية في كمية العموم(  الفطريات أنواع من
              وذلك وفقاً  Aspergillus flavus (A. f), Acremonium strictum (A. s),Penicillium Expansum (P. e) وىي:

تمت في مختبر الأحياء الدقيقة.  مع بعض التعديلات بما يناسب البحث, Suarez- Jimenez et al. 2007 [18]لـ 
مل  111) قبل الخمط مع وسط الأغار المغذي DMSOإذابة كميات مختمفة من المركبات في ثنائي ميتيل سمفوكسيد 

. صب (mg/ml, 0.25 mg/ml 0.5)وذلك لمحصول عمى التركيزين     45الذي كانت درجة حرارتو  (P.D.Aمن 
من أطراف مستعمرة  mm 5وترك ليبرد ويتصمب, تم وضع قرص بمقدار  cm 9الوسط ضمن أطباق بتري قطر 
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عمى حدة, ووضعت عمى طرفي طبق بتري وعند التركيزين المدروسين. أيام كل فطر  4الفطريات النشطة بعمر 
      حضنت الأطباق بالدرجة 
من كل تجربة وذلك باستنبات الفطر  المراقبةأيام, كما تم تحضير أطباق  4لمدة   

مكررات لكل مركب وكل تركيز عمى حدة, حسب  4تم اجراء  الخالي من المركب الكيميائي. P.D.Aعمى وسط 
 متوسط أقطار نمو المستعمرات ومن ثم حساب النسبة المئوية لمتثبيط من العلاقة الآتية:

  نسبة التثبيط المئوية  
     

  
       

 .المعالجة بالمحضراتمتوسط قطر المستعمرات  dt, المراقبةمتوسط قطر المستعمرات  dcحيث 
 

 

 النتائج والمناقشة:
 :(B1 – B6) المصنعةالخصائص الفيزيائية لممركبات الفلافونيدية  -1

 الخصائص الفيزيائية )درجة الانصيار, لون العينة, المردود, الصيغة المجممة, الوزن الجزيئي, (1)الجدول  يضم
 :المصنعة( لممركبات الفلافونيدية Rf عامل الإعاقة

 :المصنعةالخصائص الفيزيائية لممركبات الفلافونيدية  يبيّن :(1)الجدول 

 

المحضر في دراستنا بطريقة التكاثف الألدولي باستخدام البيبيريدين كحفاز  A1تبين لنا عند مقارنة مردود المركب 
بطريقة التكاثف الألدولي  [14]أقل من المردود لنفس المركب والمحضر في الدراسة المرجعية  (% 80.9)عضوي 

 .(% 94.2)باستخدام ىيدروكسيد الصوديوم كحفاز والتي بمغت 
 (:B1 - B6نعة )طالمص الفلافونيدية لممركبات (FT-IR)أطياف الأشعة ما تحت الأحمر  -2

cm 3650ظيور عصابات امتصاص عند التردد  (A1)( طيف الأشعة تحت الحمراء لممركب 9يبي ن الشكل )
عائدة  -

cm 2890الفينولية, وعصابة امتصاص عند  OH-لزمرة الـ 
الأليفاتية وعصابة امتصاص عند  C-Hعائدة لزمرة  -

cm 1596التردد 
cm 1558-1482عائدة لامتطاط زمرة الكربونيل وعصابة امتصاص عند التردد  -

عائدة لزمرة  -
C=C .الأروماتية 

عصابات امتصاص عند  (B1-B3)طيف الأشعة تحت الحمراء لممركبات الشالكونية المحضرة  (9)يلاحظ من الشكل 
cm 3415التردد 

-
cm 2922-2800)وعصابات امتصاص ضمن مجال التردد  OH-عائدة لامتطاط الرابطة  

-
عائدة  (

cm 1636 ,1621 ,1620)الأليفاتية, وعصابة امتصاص عند التردد  C-Hلامتطاط الرابطة 
-
عائدة لامتطاط زمرة  (

المردود  المركب
% 

 الوزن الجزيئي المون الصيغة الجزيئية
M.w 

 درجة الانصيار
m.p.       

Rf 

A1 80.9 C17H17O2N 0.49 180-178 267.3 وردي برّاق
a 

B1 52 C23H21O3N3 0.47 164-162 387.43 بني محمر
a

 

B2 61 C23H21O3N3  0.4 170-169 387.43 محمربني
a 

B3 55.2 C24H21O4N3 0.23 236-234 415.44 بني
a 

B4 40 C23H19O3N3 0.25 155-153 385.41 أصفر
a 

B5 41 C23H19O3N3 0.24 187-185 385.41 أصفر
a 

B6 71 C24H19O4N3 0.12 تفحم 340 413.42 بني
a 

a. Acetone : hexane 1:3 
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cm 1685وعصابة امتصاص عند التردد  C=Oالكربونيل 
, B3في المركب مية الزمرة الكربوكسيعائدة لامتطاط  -

cm 1384-1382)وعصابة امتصاص عند مجال التردد 
-
 .-N=N-عائدة لزمرة الآزو  (

cm 3425-3415)عصابات امتصاص عند التردد  (B4-B6)طيف الأشعة تحت الحمراء لممركبات  (9)يبي ن الشكل 
-

cm 1636-1599), وعصابة امتصاص عند التردد OH-عائدة لامتطاط الرابطة  (
-
عائدة لامتطاط زمرة الكربونيل  (

C=O  1711في الحمقة البيرونية وعصابة امتصاص عند التردد cm
الكربوكسيمية في  C=Oعائدة لامتطاط زمرة  -

cm 1383-1359), وعصابة امتصاص عند التردد B6المركب 
-
 .-N=N-عائدة لزمرة الآزو  (

 
 

    
  A1 

 

B1 

 

B2 

 

B3 

 

B4 
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B5 

 

B6 

 (B1-B6) المصنعةأطياف الأشعة تحت الحمراء لممركبات ( 9)الشكل 

 
 

)طياف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني والكربوني أ -3
13

C-NMR, 
1
H-NMR)  لممركبات الفلافونيدية

 (:B1-B6) الجديدة
)أظيرت أطياف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني 

1
H-NMR)  14, 13, 12, 11, 11)والمبينة في الأشكال ,

انزياحات كيميائية متعددة لمبروتونات المختمفة لجميع المركبات المحضرة وأكثرىا تميزاً الانزياحات الكيميائية  (15
من الحمقة البيرانية التي تدل عمى تشكل البنية  C3في الموقع  CH=لبروتونات مجموعة الييدروكسيل وبروتونات الزمرة 

)وي المغناطيسي الكربوني الفلافونيدية. أما أطياف الرنين النو 
13

C-NMR)  فقد أظيرت قمماً متعددة أكثرىا تميزاً القمم
وكربون زمرة الكربونيل  C3في الموقع  (CH=)العائدة لكربون زمرة الكربونيل الشالكونية وقمم تعود إلى كربون الزمرة 

 (.2بالجدول )من الحمقة البيرانية إضافة إلى قمم أخرى مشتركة في جميع المركبات المحضرة والمبينة  C4في الموقع 
 

)أطياف ما تحت الأحمر والرنين النووي المغناطيسي البروتوني والكربوني : (2) الجدول
13

C-NMR, 
1
H-NMR) الفلافونيدية  لممركبات

 (:B1 - B6) المصنعة في ىذا البحث

 الكيميائية لممركب الفلافونيديالصيغة 
 (IUPACالاسم العلمي للمركب الفلافونيدي )حسب قواعد الـ 

قيم الانزياحات الكيميائية لأطياف 
1
H-NMR, 

13
C-NMR (δ, ppm) قيم ,

 FT-IRعصابات الامحصاص لأطياف الأشعة جحث الحمراء جرددات 

 

 

 

 

2
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B1 

(2E)-3-[4-(dimethylamino)phenyl]-1-{2-hydroxy -5-

[(E)-(2-hydroxyphenyl)diazenyl]phenyl}prop -2-en-

1-one (B1): 
 

IR (KBr, cm
-1

) ʋmax: 3415 (OH), 2852-2919 (C-H 

aliphatic), 1621 (C=O), 1487-1599 (C=C), 1382 (N=N), 

1124-1277 (C-O). 
1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, δ ppm): 3.02 (s, 6H, 2 

CH3), 8.02 (d, Hβ, CH), 7.55 (d, Hα, CH), 6.72-7.92 (m, 

11H, aromatic ring), 10.12 (s, H, OH), 11.41 (s, H, OH). 
13

C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 40.22 (CH3, 

2 CH3), 111.94 (C3',5'), 116.63 (CHα), 117.06 (C3), 

118.52 (C3''), 121.21 (C5''), 122.84 (C1), 123.61 (C1'), 

123.77 (C6), 124.75 (C6''), 126.17 (C1''), 130.43 (C4), 

130.91 (C2',6'), 132.14 (C4''), 145.35 (C5), 146.34 (CHβ), 

152.25 (C4'), 155.23 (C2''), 164.83 (C2), 191.94 (C=O). 

 

 

 

 

 

(2E)-3-[4-(dimethylamino)phenyl]-1-{2-hydroxy-5-

[(E)-(4-hydroxyphenyl)diazenyl]phenyl}prop-2-en-1-

one (B2): 
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B2 

IR (KBr, cm
-1

) ʋmax: 3415 (OH), 2852-2919 (C-H 

aliphatic), 1620 (C=O), 1487-1599 (C=C), 1382 (N=N), 

1125-1177 (C-O). 
1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 3.01 (s, 6H, 2 

CH3), 8.02 (d, Hβ, CH), 7.55 (d, Hα, CH), 6.73-7.96 (m, 

11H, aromatic ring), 9.67 (s, H, OH), 11.32 (s, H, OH). 
13

C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 40.13 (CH3, 

2 CH3), 112.13 (C3',5'), 115.73 (CHα), 117.23 (C3), 

116.34 (C3'',5''), 122.72 (C1), 123.72 (C1'), 124.11 (C6), 

122.95 (C2'',6''), 144.92 (C1''), 130.33 (C4), 131.38 (C2',6'), 

162.41 (C4''), 145.42 (C5), 146.58 (CHβ), 152.30 (C4'), 

164.52 (C2), 193.03 (C=O). 
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B3 

4-[(E)-(4-hydroxy-3-{(2E)-3-[4-(dimethylamino) 

phenyl]prop-2-enoyl}phenyl)diazenyl] benzoic acid 

(B3): 

IR (KBr, cm
-1

) ʋmax: 3415 (OH), 2853-2922 (C-H 

aliphatic), 1685 (C=O acid), 1636 (C=O), 1499-1607 

(C=C), 1384 (N=N), 1050-1182 (C-O). 
1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 3.02 (s, 6H, 2 

CH3), 8.02 (d, Hβ, CH), 7.55 (d, Hα, CH), 6.71-8.33 (m, 

11H, aromatic ring), 11.23 (s, H, OH), 12.67 (s, H, 

COOH). 
13

C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 40.41 (CH3, 

2 CH3), 112.73 (C3',5'), 115.65 (CHα), 116.42 (C3), 

131.52 (C3'',5''), 122.70 (C1), 123.74 (C1'), 124.04 (C6), 

123.53 (C2'',6''), 156.91 (C1''), 130.35 (C4), 129.31 (C2',6'), 

132.38 (C4''), 145.46 (C5), 145.88 (CHβ), 151.69 (C4'), 

165.35 (C2), 170.47 (COOH) 191.54 (C=O). 
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2-[4-(dimethylamino)phenyl]-6-[(E)-(2-hydroxy 

phenyl)diazenyl]-4H-1-benzopyran-4-one (B4): 
 

IR (KBr, cm
-1

) ʋmax: 3425 (OH), 2857-2924 (C-H 

aliphatic), 1630 (C=O), 1524-1584 (C=C), 1383 (N=N), 

1062-1203 (C-O). 
1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 3.02 (s, 6H, 2 

CH3), 6.70 (s, H, CH), 6.81-8.12 (m, 11H, aromatic 

ring), 9.97 (s, H, OH). 
13

C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 40.38 (CH3, 

2 CH3), 105.06 (C3), 111.74 (C3',5'), 115.35 (C8), 118.42 

(C3''), 121.15 (C5''), 122.47 (C1'), 123.64 (C5), 124.13 

(C10), 124.37 (C6''), 127.10 (C1''), 129.15 (C2',6'), 129.78 

(C7), 131.84 (C4''), 146.14 (C6), 152.38 (C4'), 156.23 

(C2''), 157.26 (C9), 163.64 (C2), 179.17 (C=O pyron). 
 

 

 

 

2-[4-(dimethylamino)phenyl]-6-[(E)-(4-hydroxy 

phenyl)diazenyl]-4H-1-benzopyran-4-one (B5): 
 

IR (KBr, cm
-1

) ʋmax: 3420 (OH), 2854-2922 (C-H 

aliphatic), 1599-1632 (C=O), 1474-1564 (C=C), 1368 

(N=N), 1042-1259 (C-O). 
1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 3.02 (s, 6H, 2 
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B5 

CH3), 6.71 (s, H, CH), 6.81-8.09 (m, 11H, aromatic 

ring), 9.59 (s, H, OH). 
13

C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 40.20 (CH3, 

2 CH3), 105.15 (C3), 111.85 (C3',5'), 115.46 (C8), 116.27 

(C3'',5''), 122.36 (C1'), 123.72 (C5), 124.05 (C10), 124.35 

(C2'',6''), 129.26 (C2',6'), 129.87 (C7), 145.12 (C1''), 146.35 

(C6), 152.46 (C4'), 157.54 (C9), 162.08 (C4''), 163.83 

(C2), 178.54 (C=O pyron). 
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4-[(E)-{2-[4-(dimethylamino)phenyl]-4-oxo-4H-1-

benzopyran-6-yl}diazenyl] benzoic acid (B6): 
 

IR (KBr, cm
-1

) ʋmax: 3415 (OH), 1711 (C=O acid), 

1636-1599 (C=O pyrone), 1521-1562 (C=C), 1359 

(N=N), 1125-1257 (C-O). 
1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 3.04 (s, 6H, 2 

CH3), 6.81 (s, H, CH), 6.88-8.34 (m, 11H, aromatic 

ring), 12.16 (s, H, COOH). 
13

C-NMR (100 MHz, DMSO-d6, δ ppm : 40.51 (CH3, 

2 CH3), 105.23 (C3), 111.73 (C3',5'), 114.92 (C8), 131.45 

(C3'',5''), 121.24 (C1'), 123.46 (C5), 124.13 (C10), 123.78 

(C2'',6''), 129.34 (C2',6'), 129.67 (C7), 156.26 (C1''), 147.15 

(C6), 151.87 (C4'), 158.25 (C9), 132.24 (C4''), 163.63 

(C2), 170.18 (C=O acid), 178.37 (C=O pyron). 
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 الـ  ( طيف10الشكل )
1
H-NMR, 

13
C-NMR  الشالكونيلممركب B1 
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1 الـ فاطيأ( 11الشكل )
H-NMR, 

13
C-NMR  الشالكونيلممركب B2 

 

 
 

1 الـ فاطيأ( 12الشكل )
H-NMR, 

13
C-NMR  الشالكونيلممركب B3 

 

 
1 الـ فاطيأ( 13الشكل )

H-NMR, 
13

C-NMR  الفلافونيديلممركب B4 
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1 الـ فاطيأ( 14الشكل )
H-NMR, 

13
C-NMR  الفلافونيديلممركب B5 

 

 

1 الـ فاطيأ( 15الشكل )
H-NMR, 

13
C-NMR  الفلافونيديلممركب B6 
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 :Antifungal Activity دة لمفطرياتالفعالية المضا
 من الفطريات أنواعثلاثة  عمى (B5, B6) المصنعةمركبات ال اثنين منتم اختبار الفعالية المضادة لمفطريات عمى 

Acremonium strictum, Aspergillus flavus, Penicillium expansum.  
 

 Acremonium strictum, Aspergillus flavus, Penicillium expansum متوسط أقطار مستعمرات الفطريات: (3) الجدول

 :(B5, B6) ةدالجدي بوجود تراكيز مختمفة من المركبات

Comp. 

No 
Cons. ppm 

Penicillium expansum Aspergillus flavus Acremonium strictum 

 mm منطقة التثبيط بـ

Control 0 ppm 
24 26 27 25 19 16 18 25 21 22 23 24 

Average: 25.5 mm Average: 19.5 mm Average: 22.5 mm 

B5 

500 ppm 
7 5 6 10 8 7 5 10 0 0 0 0 

Average: 7 mm Average: 7.5 mm Average: 0 mm 

250 ppm 
12 13 11 12 10 11 13 14 4 6 5 5 

Average: 12 mm Average: 12 mm Average: 5 mm 

B6 

500 ppm 
10 9 8 12 11 10 10 12 0 0 0 0 

Average: 9.7 mm Average: 12.2 mm Average: 0  mm 

250 ppm 
14 10 10 0 0 10 13 12 4 5 4 4 

Average: 11.5 mm Average: 10.7 mm Average: 5.2 mm 
المذين  B6و   B5المركبينأن  (3)الجدول  في, يلاحظ السلالات الفطرية تجاهأظيرت النتائج فعالية بعض المركبات 

عند  Acremonium strictumيحتويان عمى زمرة ىيدروكسي وزمرة كربوكسيل أظيرا فعالية عالية تجاه الفطر 
. في حين كانت فعالية المركبين المذكورين متوسطة تجاه ppm 250وفعالية متوسطة عند التركيز  ppm 500التركيز 
نتائج  (4) الجدولويوضح  عند التركيزين المختمفين. Aspergillus flavus, Penicillium expansumالفطرين 

نتائج الفعالية الحيوية لممركبات ( 16الشكل )كما يوضح  .اتتجاه الفطري (B5, B6)الفعالية الحيوية لممركبات الفلافونيدية 
 ات.الفطريتجاه  (B5, B6)الفلافونيدية 

 

 :اتالفطريتجاه  (B5, B6)نتائج الفعالية الحيوية لممركبات الفلافونيدية  (4)الجدول 
 

 الفطر      

 المركب
Penicillium expansum Aspergillus flavus Acremonium strictum 

 
500 ppm 

(0.5 mg/ml) 

250 ppm 

(0.25 mg/ml) 

500 ppm 

(0.5 mg/ml) 

250 ppm 

(0.25 mg/ml) 

500 ppm 

(0.5 mg/ml) 

250 ppm 

(0.25 mg/ml) 

B5 72.54 52.94 61.53 38.46 100 77.77 

B6 61.96 54.90 45.12 37.43 100 76.88 
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 اتتجاه الفطري (B5, B6)نتائج الفعالية الحيوية لممركبات الفلافونيدية ( 16الشكل )

 
 :)أطباق بتري( المصنعة في الفطريات المدروسة الفلافونيدية تبين الأشكال الآتية تأثير سمية المركبات

0

20

40

60

80

100

120

(0.5 mg/ml) (0.25 mg/ml) (0.5 mg/ml) (0.25 mg/ml) (0.5 mg/ml) (0.25 mg/ml)

500 ppm 250 ppm 500 ppm 250 ppm 500 ppm 250 ppm

Penicillium expansum Aspergillus flavus Acremonium strictum

ط 
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تث
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ية
ئو

لم
 ا
بة

س
لن
ا

%
 

 

   mg / mlالتركيز 

B5

B6

 
B5:   A. flavus  0.5 mg/ml 

 
B5:   A. strictum  0.5 mg/ml 

 
B5: P. expansum  0.5 mg/ml 

 
B5:   A. flavus  0.25 mg/ml 

 
B5:   A. strictum  0.25 mg/ml 

 
B5: P. expansum  0.25 mg/ml 

 
B6:   A. flavus  0.5 mg/ml 

 
B6: A. strictum  0.5 mg/ml 

 
B6: P. expansum  0.5 mg/ml 
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 )أطباق بتري( المصنعة في الفطريات المدروسة الفلافونيدية تأثير سمية المركبات( 17الشكل )
 

 :والتوصياتالاستنتاجات 
 الاستنتاجات:

  3-[4-(dimethylamino)phenyl]-1-(2-hydroxyphenyl) prop-2-en-1-one-(2E)الشالكونتم تحضير  -1

ثنائي ميتيل أمينو بنزالدىيد بوجود البيبيريدين  -4بطريقة جديدة من خلال تكاثف أورتو ىيدروكسي أسيتوفينون مع 
 .(% 80.9)وأعطى مردود  عضوي كحفاز

 .شالكونالتم ولأول مرة استخدام تفاعلات الديأزة والازدواج عمى مركبات ىيدروكسي  -0
جديدة انطلاقاً من تفاعلات الديأزة والازدواج لأمينات  (B1, B2, B3) تم تحضير ثلاثة مشتقات آزو شالكون -9

 .(% 61 - 52) بمردود (A1) عطرية مختمفة مع المركب الشالكوني
عبر تفاعل التحمق لمشتقات آزو شالكون  (B4, B5, B6) آزو فلافون جديدةتم تحضير ثلاثة مشتقات  -5

  .(% 71 - 40)بمردود  DMSOباستخدام اليود في ثنائي ميتيل سمفوكسيد 
 ددت البنى التركيبية لممركبات المحضرة باستخدام الطرائق الفيزيائية الحديثة )المطيافية(: حُ  -4

(FT-IR, 
13

C-NMR, 
1
H-NMR) 

 .كمضاد فطريفعالية جيدة  (B5, B6) الجديدة المركبات أظيرت -4
 

 التوصيات:
متابعة العمل في مجال الاصطناع العضوي لمحمقات غير المتجانسة عامة ولممشتقات الفلافونيدية بصورة  -1

 .جديدةخاصة بآليات وطرائق اصطناع 
 السلالات الفطرية الأخرى. دراسة الفعالية البيولوجية تجاه -0
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