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 الخلاصة 
انهدريد الماليك لتكوين  مع آلدر للهبتاترايين الحلقي -تضمن هذا البحث تفاعلات ديلز

واستعماله  كمادة أولية لتحضير الايميدات  (  (M6انهدريد    ثلاثي الحلقات المندمجة
(imides المقابلة  وذلك بمفاعلة هذا الأنهدريد  مع الأمينات الأروماتية  باستعمال )

 تقنية المايكرويف وذلك بالصهر المباشر للمواد الأولية المتفاعلة.
تننم تشننخيص المركبننات المحضننرة بننالطرائق الطيفيننة باسننتعمال طيننف الأشننعة تحننت 

 .(UV), طيف الأشعة فوق البنفسجية (IR)الحمراء 
تفاعلات ديلز آلدر، ايميدات،  انهدريد الماليك، المفتاحية: سايكلوهبتاترايين ،الكلمات 

 المايكرويف.
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Abstract 
This research include diels-Alder reactions for  
cycloheptatriene   with the maliec anhydride to forming 
anhydrides for integrated tricyclic compounds (  M6) and 
utilizing  as starting materials to preparation the 
corresponding imides  by using microwave technique and 
there  by direct smelting of  starting  reactive materials. 
Prepared compounds have been identified by using 
spectroscopic methods by using infrared spectroscopy (IR), 
ultraviolet-visible spectroscopy (UV).   
Keywords:Cycloheptatriene ,maliec anhydride,diels-alder 
reaction, imides , microwave. 
  

  Introduction المقدمة
   كيمياء المايكروويف هني علنم تطبينق أشنعة المنايكروويف علنى التفناعلات الكيميائينة

, إن المننايكرويف يمثننل احنندى تقنيننات الكيمينناء  5-1 وطبقننت فنني الكيمينناء العضننوية
الخضراء ويتمثل باستعمال  طاقة المايكروويف لتحضير المركبات العضوية بندلًا منن 

طبيقنات المنايكروويف فني التحضنير العضنوي ليسنت شنيئاً جدينداً, , ت6الطرق التقليدينة
لكنها مثيرة للاهتمام لأنها تحقق إمكانينات تحضنير المركبنات بمتطلبنات طاقنة اقنل, لا 

)المركبننننات الثانوينننة(, إن أشننننعة   7تسنننتعمل المنننذيبات, كميننننة اقنننل منننن المخلفننننات
ذلك لزيننادة معنندل ( أصننبحت أداة فنني التحضننير الكيميننائي, ولننMWIالمننايكروويف )

  9,8التحسينات, نسبة أعلى, غالبا تحسن من الانتقائية مقارنة لظروف التفاعل التقليدية

 هي: 10, إن من مميزات تحضير المركبات بطريقة المايكرويف
 التفاعل يحدث في وقت قصير. -1
 .النسبة المئوية للناتج تكون كبيرة بسبب قلة أو انعدام النواتج الثانوية -2
 .يمكن إجراء التفاعلات بدون مذيبات أو عوامل مساعدة -3

ومن الجدير بالذكر إن المايكروويف يختلف عن وسائل التسخين بالطرق العادية 
(, والنذي يظهنر أن تسنخين المنواد يكنون منن 1من ناحية كمية الحرارة لاحظ الشنكل )

والنذي بندوره يجعنل  الداخل بالمقارنة مع التسخين الخارجي للمواد في الطريقة العادية
من الصعب قياس درجنة حنرارة التفاعنل. قيناس درجنة حنرارة التفاعنل تحنت ظنروف 
المايكروويف, يكون أسهل لعدم وجود المذيبات ويعطي فكنرة واضنحة خنلاف الطنرق 

 . 11العادية
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 Figure(1): Different heating mechanisms for conventional 

and microwave heating. 

من الامثلة لتفاعلات الانهدريدات مع الامينات التي انجنزت باسنتعمال المنايكرويف إن 
 وكما تبين المعادلة الاتية:  12تفاعل انهدريد الفثاليك مع الامينات الاليفاتية

 

 
      Expermentrial part   الجزء العملي    
 Fourier استعملت العديد من الأجهزة وهي جهاز الأشعة تحت الحمراء  من نوع   

Transform Infrared Spectrophotometer (FTIR-8400S)  جهنناز,
 Shimadzu( والمجهننزان مننن شننركة (UV–1650PCالأشننعة فننوق البنفسننجية  

منن الكنوارتز اليابانية  وباستعمال الاسيتونايترايل كمذيب وباسنتعمال خلاينا مصننوعة 
 .( سويسري المنشأ(Buchiسم, جهاز قياس درجة الانصهار نوع  1بسمك 

بعض يك واما المواد المستعملة فذات نقاوة عالية وهي السايكلوهبتاتراين وانهدريد المال
     الأمينات الأروماتية الآتية:

  2.4-Dinitrophenylhydrazine2 و-Aminobenzoic acid1,2 و-
Diaminobenzene 
4-Aminoacetophenone و  4-Hydroxyanilineو 
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   Instrumentals and Chemicals   تحضير المواد
 

  8,9-تحضييييير المركييييب -ene-6-] non2,4tricyclo[3.2.2.0
dicarboxylic anhydride 

, حيننننث مننننزج 13( بطريقننننة مشننننابهه لمننننا ذكننننر سننننابقاً M6حضننننر المركننننب )
 ,10gmمنننع انهدريننند المالينننك  )( 11.9gm, 0.1molالهبتننناترايين الحلقننني )

0.1mol ) 80وسخن المزيج الى درجة°C) ) مع التحرينك ومتابعنة التفاعنل بواسنطة
اختفنناء المننواد الاوليننة وتكننون ننناتج بعنند مننرور أربننع  أظهننر , الننذي TLCفحننص 

سنناعات.وبرد التفاعننل إلننى درجننة حننرارة الغرفننة وأخننذت المننادة الصننلبة وتننم غسننلها 
هكسان نسبته  -ت بلورتها بااستخدام خليط من خلات الاثيل , نبالهكسان الحلقي واعيد

 فاعطيت بلورات بيضاء للمركب:( (1.5:2.5
tricyclo[3.2.2.02,4] non-6-ene- 8,9-dicarboxylic anhydride 
(M6). 

106-جففننننت البلننننورات وقيسننننت درجننننة انصننننهارها فوجنننندت الدرجننننة بننننين 
107  104°C)  20(%91 ,( وبنسبة المنتوجgm ) . 

λmax(CH3CN): 229  nm 
υmax (KBr ) :  3030 (CH-olef.) ; 2920 (CH- aliph.) ; 1785 , 
1776  (C=O) ; 1600(C=C aromat) ; 1224 cm-1 (CO-O ). 

 
 
 
 
 
 
  

 تحضير المركباتM30 -M26)  ) 
-Tricycle(3.2.2.0)non( مننن مننزج المركننب (M30-M26حضننرت المركبننات 

6ene-8,9-dcarboxylic anhydride (M6) 
mol)3-0.2gm,10 مننع )mol) 3-10 مننن مشننتقات الأمننين الأروماتيننة فنني وعنناء )

 850( مقناوم للحنرارة, وضنع المنزيج فني جهناز المنايكرويف بقندرة (20mlحجمنه 
Watt  1.5-3لمدةmin) فأظهر فحنص )TLC  اختفناء المنواد الأولينة وتكنون النناتج

 وحسب المعادلة الآتية:
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( والايثنانول والايثنانول 1:1أُخذ الناتج وتمت إعادة بلورته باستعمال الايثانول والمناء)

 M30, M29,M28( للمركبنات 3:1( والايثنانول والايثنانول والمناء )1:1والمناء)
,M27, M26 على التوالي. 

-a المركب M26 )  ) 
 (3aS,4R,4aR,5aS,6S)-2-(4-hydroxyphenyl)-4,4a,5,5a,6,6a-
hexahydro-4,6-ethenocyclopropa[f]isoindole-1,3(2H,3aH)-
dione 

 ,0.25gm( وبنسنننبة منتنننوج (C°184-187بلنننورات بيضننناء درجنننة إنصنننهارها 
86%) .) 

: 304 nm. (CN3CH )max λ 
υmax (KBr):   3383 (OH); 3057 (CH-aromat); 3012 (CH-olef); 
2947,2820 (CH-aliph); 1691 (C=O); 1602 (C=C aromat); 
1269(C-O); 1192cm-1    (C-N). 

 
-b المركبM27)  ) 

(3aS,4R,4aR,5aS,6S)-2-(4-acetylphenyl)-4,4a,5,5a,6,6a-
hexahydro-4,6-ethenocyclopropa[f]isoindole-1,3(2H,3aH)-
dione 

( وبنسننننننننبة منتننننننننوج  (C°175-177بلننننننننورات صننننننننفراء درجننننننننة إنصننننننننهارها  
0.28gm,87%).) 

288 nm. : (CN3CH )max λ 
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υmax (KBr): 3061 (CH-aromat); 3012 (CH-olef); 2963,2932 
(CH-aliph);1706 (C=O imide); 1637(C=O); 1597 (C=C 
aromat); 1257cm-1 (C-N).  

 
 

-C المركبM28 )  ) 
(3aS,4R,4aR,5aS,6S)-2-(2-aminophenyl)-4,4a,5,5a,6,6a-
hexahydro-4,6-ethenocyclopropa[f]isoindole-1,3(2H,3aH)-
dione 

 (. (0.27gm, 93%( وبنسبة منتوج (C°257-260بلورات بنية درجة انصهارها 
292 nm. : (CN3CH )max λ 

υmax (KBr) :3452,3419 (NH); 3090 (CH-aromat); 3020 (CH-
olef); 2968,2947 (CH-aliph); 1701 (C=O); 1635 (NH bend); 
1502 (C=Caromat); 1193 cm-1(C-N).  

 
d- المركب M29 ) )  

2-((3aS,4R,4aR,5aS,6S)-1,3-dioxo-3,3a,4,4a,5,5a,6,6a-
octahydro-4,6-ethenocyclopropa[f]isoindol-2(1H)-yl)benzoic 
acid 

 (. (0.3gm, 88%( وبنسبة منتوج (C°242-245نصهارها ابلورات بيضاء درجة 
: 276 nm.(CH3CN )max λ 
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υmax (KBr) :3066 (CH-aromat); 3017 (CH-olef); 2890,2865 
(CH-aliph);         2600 (OH); 1716 (C=Oimide); 1602 (C=C-
aromat); 1298(C-O);     1192cm-1 (CN).  

  

 
e-المركبM30) ) 

(3aS,4R,4aR,5aS,6S)-2-((2,4-dinitrophenyl)amino)-
4,4a,5,5a,6,6a-hexahydro-4,6-ethenocyclopropa[f]isoindole-
1,3(2H,3aH)-dione. 

 ( (0.33gm,80%( وبنسبة منتوج (C d°290-293بلورات بنية درجة إنصهارها 
:324 ,254 nm. (CN3CH )max λ 

υmax(KBr) :3332(NH); 3101 (CH-aromat); 3014 (CH-olef); 
2985,2963 (CH-aliph); 1726 (C=Oimid); 1598 (C=Caromat); 
1539 (N=O); 1506 (NH-bend); 1182cm-1 (C-N).  

 
     Resultes and Discussionالمناقشة / النتائج 

لماليك مع من انهدريد ا تم تحضير انهدريد الهبتاترايين الحلقي بمزج كميات مكافئة
ابلة  وعزل الهبتاترايين الحلقي لغرض استعماله كمادة أولية لتحضير الايميدات المق

 وشخص كما ذكر ذلك في الادبيات13

(  مع  M6( من مزج كميات مكافئة من المركب )(M30-M26تم تحضير المركبات 
-o-aminobenzoicacid , p-hedroxyamine  p ,الأميننننات الآتينننة:
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methoxyaniline  ,     2,4dinitrophenylhydrazine ,  
diaminobenzene 

  Watt 850( ووضع المنزيج فني جهناز المنايكرويف بقندرة (20mlفي وعاء حجمه 
 وحسب المخطط لآتي:

 
 مع بعض الأمينات الأروماتيةM6) (:تفاعل المركب )1مخطط )

 
 274اختفناء الحزمنة عنند  (M6) حيث أظهر طيف الأشعة فنوق البنفسنجية  للمركنب 

nm  وهو امتصاص نموذجي لحلقة الهبتاترايين  )في حين ذكر امتصاص الهبتاترايين
( مما يدل علنى حندوث التفاعنل واختفناء المنادة  27114nmالحلقي نفسه عند أعلى من

 (. 2الأولية  لاحظ الشكل )
تعود لنـ cm 3031-1عند حزم امتصاص   (M6)للمركب  IR(KBr)أظهر طيف الـ 

H)-C الأوليفينيننة, وحزمننة مننط مجموعننة )H-C    1الأليفاتيننة عننند -cm 2920  ,
والثناني  cm1776-1    بالإضنافة النى ظهنور امتصاصنين أحندهما قنوي الشندة  عنند

ظهور تعود الى مط مجموعتي الكاربونيل, وكذلك  cm 1785-1ضعيف الشدة عند   
( الأروماتينننة, يُعتقننند إن (C=Cيعنننود لمجموعنننة  1600cm-1امتصننناص  عنننند     
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( الاوليفنيننة يعننود الننى التماثننل العننالي فنني الجزيئننة, (C=Cضننعف او غينناب آصننرة 
 .)3(لاحظ الشكل CO)-O) يعود لمجموعة cm 1224-1عند  وظهور امتصاص 

( منع  ( M6بمزج مول واحد من المركب  M30)- (M26حضرت المركبات 
عُزِلننت المركبننات ‘ مننول واحنند مننن الأمينننات الأروماتيننة باسننتعمال تقنيننة المننايكرويف 

   UVأظهنر طينف الأشنعة فنوق البنفسنجية    IR, UV ,TLCوشُخصت  بواسطة  
ويمكنن ان تعنزى هنذه  (nm 324-254حزمنة امتصناص بنين ) المحضرة للمركبات

 لاحننظ الجنندول πnو* ππ*الامتصاصننات الننى الانتقننالات الالكترونيننة مننن 

 (.10,8,6,4, 12,لاحظ الأشكال )1))
فقند أظهنر لجمينع المركبنات اختفناء حزمنة الإمتصناص الخاصنة  IRأما طينف  

ممنا يندل  (C=O)وانخفناض فني تنردد حزمنة مجموعنة الكاربونبنل  بمجموعة الأمنين
( CHحنزم منط مجموعنة )على حندوث التفاعنل وإختفناء المنادة الأولينة, أظهرالطينف 

الاوليفينينة بنين   CHوحنزم منط مجموعنة  ,3101cm-3057-1 الأروماتينة بنين
1-3020cm-3012 وحنننزم منننط ,CH  2985-1الأليفاتينننةcm-2820  وحنننزم منننط

,وحننننزم مننننط الأواصننننر المزدوجننننة 1726cm-1691-1مجموعننننة الكاربونيننننل بننننين
1182- 1257بنين N-Cوحزمنة منط   cm-1597 1602-1بنين  C=Cالهيكلينة

 1-cm 13,11,9,7,5)الأشكال )لاحظ. 
بتحضير عدة مركبات مشابهة للمركب    Rani15و Sondhiن اقام الباحث

(M29  بطريقة المايكرويف باستعمال طاقة )(600 watt)  ومن جانب آخر استعملا,
لتحضير مركبات اخرى وبمواد أولية نفسها في كلا الطاقتين  (watt 850)طاقة 

و الذي قمنا  بتحضيره باستعمال طاقة   (M29)المذكورتين ,اي ان المركب 
(850watt  غير مشابه للمركبات التي حضرت باستعمال نفس الطاقة من قبل نفس )

 بين المعادلة الآتية:تالباحثين  وكما 
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 (M6للمركب )  (UV): طيف الأشعة فوق البنفسجية2)شكل)

 
 

 (M6للمركب ) IR: طيف الأشعة تحت الحمراء 3)شكل )
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 (M26للمركب )  (UV)(: طيف الأشعة فوق البنفسجية4)شكل

 

 
 

 (M26للمركب ) IR: طيف الأشعة تحت الحمراء 5) شكل )
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 (M27للمركب )  (UV)(: طيف الأشعة فوق البنفسجية6)شكل

 

 
 (M27للمركب ) IR: طيف الأشعة تحت الحمراء 7) شكل )
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 (M28للمركب )  (UV)(: طيف الأشعة فوق البنفسجية8)شكل

 

 
 (M28للمركب ) IR: طيف الأشعة تحت الحمراء 9) شكل )
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 (M29للمركب )  (UV)(: طيف الأشعة فوق البنفسجية10)شكل

 

 
 (M29للمركب ) IR: طيف الأشعة تحت الحمراء 11) ) شكل
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 (M30للمركب )  (UV)(: طيف الأشعة فوق البنفسجية12)شكل

 

 
 M30)للمركب ) IR: طيف الأشعة تحت الحمراء 13) ) شكل
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                       (: نتائج امتصاصات أطياف الأشعة فوق البنفسجية والأشعة تحت الحمراء1جدول)
 ( M30 -M26) للمركبات
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--- 1192 1602 1691 3383 2947 
2820 

3012 3057 ---- 304 M26  

1637 1257 1597 1706 ----- 2963 
2932 

3012 3061 ---- 288 M27  

--- 1193 1502 1701 ---- 2968 
29400 

3020 3090 3452,
3419 
1635 

292 M28 

1695 1192 1602 1716 2600 28902
865 

3017 3066 ---- 276 M29  

---- 1182 1598 1706 ---- 29852
963 

3014 3101 3332 
1506  

324 
254 

M30 
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       Conclusionsالاستنتاجات      
 التي لهاا هممياة يبيار  استعمال تقنية المايكرويفب تحضير ايميدات للحلقة السباعية  .1

من ناحية توفير الوقت والتخلي عن استعمال المذيبات وسهولة  في التشييد العضوي

 عزل النواتج.
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