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 مشتقات الازو الحاوية عمى حمقة البايرازولتحضير وتشخيص 
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 الممخص

ثدانول تضمن هذا البحث تحضير مشتقات لمبايرازول من تصعيد بنزويل أسيتون مع أحد الهيدرازيددات الحداما الكاربوكسديمل المناسدبة وباسدتادام ا ي
أمدحح تمدت مفاعمدة ثدم بعددها  لنيوكميوفيمية رباعية السدطوح وتدتم فدل المرحمدة الثانيدة عمميدة التحولدقكمذيب. ومر التفاعل عبر مرحمتين من الإضافة ا

اسدتادمت أميندات أروماتيدة ماتمفدة لتحضدير و [ 1A ،2A ،3A]وهدل المحضرة والحاوية عمى حمقة فينول فدل تركيبهدا  البايرازو مشتقاتالدايزونيوم مع 
. شاصدت المركبدات المحضدرة باسددتادام مطيافيدة احشدعة تحدت الحمدراء ومطيافيدة الددرنين الندووو الملناطيسدل وتدم الت كدد مدن سددير امدحح الددايازونيوم

 .باستادام الطرق الطيفية المتاحة وتم الت كد من هوية المركبات المستحصمة TLCواكتمال التفاعحت باستادام الد 
 .السطوح رباعية النيوكميوفيمية احضافة ،احزو الصبلات ، البايرازول دالة:ال كمماتال
 المقدمة  -2

ان البددايرازوحت هددل مركبددات اماسددية الحمقددة ةيددر متجانسددة تتدد ل  مددن 
. والحمقدددة (2و1)ثدددحث ذرات كددداربون وذرتدددل نتدددروجين متجددداورتين بدددالموقع

الاماسددية تكددون مسددتوية تيهددر كثيددراو مددن اددواك وتفدداعحت المركبددات 
تاضددع لقاعدددة هيكددل لهددا وهددل مركبددات اروماتيددة حيددث انهددا احروماتيددة 

. إن الاددواك الكيمياةيددة (3)( حموضددعيةπ-electronsالكترونددات بدداو )
لمبددددايرازوحت امدددديط مددددن الاددددواك الكيمياةيددددة لمبريدددددين والبددددايرول وهددددل 
قاعدددة ضددعيفة أضددع  مددن البريدددين، ولمبددايرازول اسددتقرار ممحددوي تجددا  

ترجدددة عمددددى اححمددداا القويدددة وكددددذلس تجدددا  ا كسددددة وتتوقدددد  نتددداة  الن
 .  (4)يرو  التفاعل
 تفاعدددددددددل مدددددددددن( م1891) عدددددددددام مدددددددددرة البدددددددددايرازول  ول وقدددددددددد حضدددددددددر

. وكدذلس يحضدر (5)الزندس كموريدد بوجدود الهيددرازين مدع احيبكموروهيدرين
 واثيددل اسددتيون اسدديتايل مددع كاربوكسدديمل لحدداما الهيدرازيددد تفاعددل مددن

وهنالددس عدددة  .(6)حامضددل وسددط فددل مددذيب مناسددب استيواسددتيت بوجددود
 .(11-7)طرق تحضير البايرازول ومشتقاته مذكورة فل احدبيات

 المعوضدددة هولمشدددتقات الحيددداة فدددل جدددداو  مهمدددة مركبدددات البدددايرازوحت تعدددد
 ضددد جيدددة فعاليددة لبددايرازولامشددتقات  اثبتددت حيددث. (12)بايولوجيددة فعاليددة
 بعددا مشددتقاته مثددبط  أن دراسددة اثبتددت كمددا. (14،13)والفطريددات البكتريددا
 الفعاليددة ميتقيدد وتددم .(15)الهيدددروكموريس حدداما عددن النددات  الفددوحذ لت كددل

احورام  أندددواخ ماتمفدددة مدددن ضدددد لمدددبعا مركبدددات البدددايرازول البايولوجيدددة
واسددددددتعممت كمبيدددددددات لمقددددددراد  .(16)ايجابيددددددة النتدددددداة  وكانددددددت السددددددرطانية

ومضداد لمميكروبدات عمى المحاصديل الزراعيدة ومبيدد لمفطريدات المنتشر 
 .(17)ومضاد لحلتهابات

Rاصددباا احزو هدددل مركبدددات نتروجينيددة تحمدددل مجموعدددة وييفيدددة ان 
'
-

N=N-R"  حيددددثR
Rو  '

يمكددددن أن يكددددون اريددددل او الكيددددل، وسددددميت  "
( التدددل -N=N-لهدددذا احسدددم ححتواةهدددا عمدددى مجموعدددة احزو الجسدددرية )
، (18)ة مزدوجدةهل عبارة عن ذرتل نتروجين متجاورتين مدرتبطتين بصصدر 

وتددرتبط أصددباا احزو بمجدداميع عديدددة ماتمفددة اليفاتيددة أو اروماتيددة وتعددد 
أصدددددباا احزو احليفاتيدددددة قميمدددددة احنتشدددددار بسدددددبب تفككهدددددا السدددددريع إلدددددى 

 .(19)النتروجين والهيدروكاربون
أمدددا أصدددباا احزو احروماتيدددة فحقدددت انتشددداراو واسدددعاو بسدددبب اسدددتقراريتها 

رارية هدددذ  المركبدددات بندددوخ المجددداميع المرتبطدددة عمدددى العاليدددة وتتددد ثر اسدددتق
جددانبل مجموعددة احزو وعدددد تمددس المجدداميع إذ تزيددد المجدداميع المحتويددة 
عمى آواصر مزدوجة متعاقبة مع الآصرة المزدوجدة لمجموعدة احزو مدن 

 .( 22-21)استقرارية هذ  المركبات بسبب ياهرة الرنين
وكدان الهدد  مدن هددذا البحدث تحضدير عدددد مدن صدبلات احزو الحاويددة 
عمددى حمقددة البددايرازول، حيددث حضددرت مشددتقات البددايرازول مددع هيدرازيددد 
الحدددددداما الكاربوكسددددددديمل المناسدددددددب وبعددددددد الحصدددددددول عمدددددددى مشدددددددتقات 
البدايرازول تدم مفاعحتهددا مدع امددحح الددايازوينيوم لمحصددول عمدى اصددباا 

حضدددرة باسدددتادام مطيافيدددة احشدددعة تحدددت احزو. شاصدددت المركبدددات الم
الحمددددراء ومطيافيددددة الددددرنين النددددووو الملناطيسددددل وتددددم الت كددددد مددددن سددددير 

 .TLCواكتمال التفاعحت باستادام الد 
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 A4-15الحاوية عمى حمقة البايرازول  واصباغ الازو A1-3(: مشتقات البايرازول 2المخطط )

 
 الجزء العممي  -1
 الاجهزة والمواد المستخدمة  1-2

 Electro thermalتددم قيدداس درجددة احنصددهار باسددتادام مددن النددوخ

باسدددددتادام جهددددداز مدددددن ندددددوخ  pHو الدالدددددة الحامضدددددية الدددددد    9300
(Hanna قسددم الكيميدداء )–  جامعددة تكريددت، امددا اطيددا   –كميددة التربيددة

 Shimadzuاحشعة تحت الحمراء فقد تم تسجيمها باستادام جهاز من 

FT-IR 8400S   باسدددتادام اقدددراكKBr (  4111-411وبمدددد )
جامعددة  –كميددة التربيددة  –، فددل ماتبددر احجهددزة فددل قسددم الكيميدداء 1-سددم

جامعدة صدحح   -يدةكميدة الترب -قسدم الكيميداء –تكريت وماتبر احجهدزة
1اربيددل. وامددا اطيددا  الددرنين النددووو الملناطيسددل لمبروتددون  -الدددين

H-

NMR13 13-، ونييددددددر الكدددددداربون
C-NMR فقددددددد جددددددرت القياسددددددات ،

كمرجدددددع داامدددددل وجدددددرت  TMSكمدددددذيب والدددددد  DMSO-d6باسدددددتادام 
 /Mangdi medicinal and Chemical Centerالقياسدات فدل 

Wuhan  وةرافيددددددددا الطبقددددددددة الرقيقددددددددة كرموتفددددددددل الصددددددددين. واسددددددددتعممت
(Fluka ) TLC ( صدددفاةل سدددميكا جيدددل- G  فموروسدددينت المنشدددطة

لتتبدددع سدددير التفددداعحت وتددددقيق نقددداوة الندددوات  وكددددان  ( ممدددم 1.2بسدددمس 
ا البحددث فقددد المددواد الكيمياةيددة المسددتادمة فددل هددذوامددا  التطهيددر بدداليود .

،  Fluka)الشدركات والمجهدزة مدن بدون اعادة البمورة،  مباشرةو  عممتاست
BDH  ،Merck  ،Aldrich). 

 تحضير المركبات 1-1
بييييايرازول  -1H -فينييييل -3-مثيييييل -5تحضييييير مشييييتقات  1-1-2
[A1-3  ] 

مددول مددن  1.11مددول( مددن بنزويددل اسدديتون مددع  1.11ةددم،1.62مددزج )
مدددل ايثدددانول مطمدددق، صدددعد المدددزي   25فدددل ناسدددبة احدددد الهيدرازيددددات الم

سددداعة مدددع التحريدددس ثدددم ركدددز الحجدددم إلدددى النصددد ، بدددرد  12-11لمددددة 
بحمددام ثمجددل لحددين تكددون راسددب، فصددل بالترشدديل وجفدد  واعيددد بمورتدده 

( يوضل الثوابت الفيزياةيدة لممشدتقات 1، والجدول )(13)من مذيب مناسب
 البايرازول المحضرة.

 [  A4-15تحضير اصباغ الازو ] 1-1-1
تدددم تحضدددير اصدددباا احزو عدددن طريدددق امدددحح الددددايازونيوم وباطدددوتين 
رةيسددددتين باحعتمدددداد عمددددى مددددا منشددددور فددددل احدبيددددات لتحضددددير اصددددباا 

 : (11)احزو
 Preparation ofالخطييوة الاولييى : تحضييير ممييز الييدايازونيوم 

diazonium salt 
مددول مدن مشددتقات احنمدين فددل محمدول حامضددل مكدون مددن  1.11أذيدب 
( فدل حمدام ثمجدل عندد 1:1% )37وحاما الهيدروكموريس المركز ماء 
دقدداةق بصددورة  11مددع التحريددس المسددتمر، أضددي  لدده اددحل  °( م1-5)

مددول مددن نتريددت الصددوديوم المددذاب  1.11تدريجيددة مددع التحريددس محمددول 
 فل اقل كمية من الماء المقطر.

 Preparation ofالخطيييوة الثانيييية : تحضيييير محميييول الا تيييران 

Conjugation Solution 
[ فددددددل 3A ،2A ،1Aمددددددول مددددددن البددددددايرازوحت المحضددددددرة ] 1.11أذيددددددب 

%، برد المحمول فل حمدام 11مل من محمول هيدروكسيد الصوديوم 11
ثمجدددل، واضدددي  اليدددده ممدددل الددددايازونيوم المحضددددر فدددل الاطدددوة ا ولددددى 

دقدداةق  11وبشددكل تدددريجل مددع التحريددس المسددتمر فددل حمددام ثمجددل لمدددة 
ساعة فل درجة حرارة اللرفة، ثم رشل وةسل الراسدب عددة 24ترس لمدة 

مددددرات بالمدددداء المقطددددر لحددددين زوال الصددددفة الحامضددددية )المتابعددددة بورقددددة 
الدالددة الحامضددية( ثددم تددرس ليجدد  واعيدددت بمورتدده باسددتعمال احيثددانول، 

 ( يوضل الثوابت الفيزياةية حصباا احزو المحضرة.2والجدول )
  النتائج والمنا شة  -3
 -H1-فينييييييل -3-مثييييييل  -5-منا شييييية تحضيييييير مشيييييتقات 3-2

 [ A1-3بايرازول ]
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تدددددم تحضدددددير هدددددذ  المركبدددددات مدددددن تصدددددعيد بنزويدددددل أسددددديتون مدددددع أحدددددد 
الهيدرازيددات المناسدبة وباسدتادام ا يثدانول كمدذيب. ويمدر التفاعدل عبدر 

مددرحمتين مددن الإضددافة النيوكميوفيميددة رباعيددة السددطوح وتددتم فددل المرحمددة 
 ا تية: (24)عممية التحولق، وكما مبين فل الميكانيكية المتوقعةالثانية 
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وقددد تددم الت كددد مددن حصددول التفاعددل بمتابعددة تليددر الاصدداةك الفيزياةيددة 
(، TLCكروموتوةرافيدا الطبقدة الرقيقدة )من درجة الإنصهار فضح عدن 

بمطيافيددددددة احشددددددعة تحددددددت  [ A1-3] وشاصددددددت المركبددددددات المحضددددددرة 
( C=N( إذ أيهددددر الطيدددد  حزمددددة مددددط آصددددرة )2و1الحمراء)احشددددكال 
( C-Nوحزمدددددة مدددددط الآصدددددرة ) 1-( سدددددم1616-1593ضدددددمن المدددددد  )
فضددددح عددددن يهدددور حزمددددة مددددط  1-( سدددم1281-1236ضدددمن المددددد  )

-1629( لمحمقة ا روماتية ضمن المدد  )C=Oالكاربونيل )لمجموعة 
( احروماتيدة C=Cوكذلس حزمتان لتردد المط لمجموعدة ) 1-( سم1641

وكدذلس  1-( سدم1456-1448و ) 1-( سم1558-1525ضمن المد  )
( 3174-3134( ا روماتية ضدمن المدد  )C-H=حزمة مط احصرة )

( IRة تحددددت الحمددددراء )( يبددددين نتدددداة  طيدددد  احشددددع3، الجدددددول ) 1-سدددم
 [.A1-3لمشتقات البايرازول ]

 

 [  A4-15منا شة تحضير اصباغ الازو  ] 3-1
تددم تحضددير هددذ  المركبددات مددن تفاعددل أمددحح الدددايزونيوم مددع عدددد مددن 

، 1A ،2Aالبايرازوحت المحضرة والحاوية عمى حمقة فينول فدل تركيبهدا ]
3A امددددددددددحح [ إذ اسددددددددددتادمت أمينددددددددددات أروماتيددددددددددة ماتمفددددددددددة لتحضددددددددددير

 كاحتل: (25)الدايازونيوم، والميكانيكية المقترحة لمتفاعل
 : تحضير ممل الدايازونيوم الخطوة الاولى
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: تفاعدددل احقتددددران )اقتدددران ممدددل الدددددايازونيوم مدددع ايددددون الخطيييوة الثانييييية

 الفينوكسيد( 
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تدددم متابعدددة سدددير التفاعدددل بمححيدددة تليدددرات الاصددداةك الفيزياةيدددة مدددن 
درجددة احنصددهار والمددون فضددح عددن تقنيددة كروموتوةرافيددا الطبقددة الرقيقددة 

(TLC وشاصددت المركبددات المحضددرة ) بواسددطة مطيافيددة احشددعة تحددت
تعدود إلدى  عريضدة (، حيث ايهر الطي  حزمة امتصداكIRالحمراء )

( 3369-3172( الفينوليددددة ضددددمن المددددد  )O-Hتددددردد المددددط لآصددددرة )
( ضدددمن N=N، مدددع يهدددور حزمدددة امتصددداك لمجموعدددة احزو )1-سدددم

ممدددا يددددل عمدددى تكدددوين المركدددب، فضدددح  1-( سدددم1519-1491المدددد  )
تعدود إلدى اهتدزازات  1-( سدم1743-1629المدد  )عن حزم اادر  عندد 

 1-( سددم1311-1226( وااددر  عنددد )C=Oمددط مجموعددة الكاربونيددل )
(، لدددذلس يهدددرت حزمدددة امتصددداك ضدددمن C-Nلمدددط لةصدددرة ) اعزيدددت

( العاةددددددة C-H=تعدددددود لمدددددط آصدددددرة ) 1-( سدددددم3118-3131المدددددد  )
 (1598-1511لمحمقة احروماتية، وكذلس يهدرت حزمتدان عندد التدردد )

( C=Cإلدددددى مدددددط مجموعدددددة ) اعزيدددددت 1-( سدددددم1518-1444و) 1-سدددددم
( يبددين حدددزم امتصدداك احشدددعة تحددت الحمدددراء 4احروماتيددة، والجددددول )

(IR[ حصباا احزو )A4-15( 3و 2[. أنير احشكال) 
 منا شة اطياف الرنين النووي المغناطيسي لمبرتون والكاربون  3-3

لمبروتدددون والكددداربون لدددبعا قيسدددت أطيدددا  الدددرنين الندددووو الملناطيسدددل 
المركبدددات المحضدددرة لددددعم صدددحة التراكيدددب البناةيدددة المتوقعدددة لممركبدددات 

DMSO-dالمحضددرة باستاددددددددام مدددذيب )
(، وقددد تددم القيدداس احزاحددات 6

(. وقددد كانددت ppm( القياسددية ويعبددر عنهددا بوحدددة )δالكيمياةيددة سددكما )
 النتاة  كما هو مبين أدنا  :

1أيهر طي  الد 
H-NMR  لممركبA2 ( اشارة احاديدةs عندد )δ2.06 

اعزيدددت الدددى بروتوندددات مجموعدددة المثيدددل ومدددن قيمدددة التكامدددل تبدددين انهدددا 
تعددود الددى ثددحث بروتونددات، فيمددا يهددر بروتددون مجموعددة الهيدروكسدديل 

اشارة احاديدة ك H1كاشارة احادية، ويهر البروتون  δ4.40عند الموقع 
(s عنددد )δ6.58 بروتونددات مجموعددة الفنيددل اشددارة متعددددة ل فيمددا يهددرت

 .(6.76 – 7.91 )ضمن المد  

N

N

CH3

C

O

OH

1

2

 
 A2المركب 

( عندددد s( ايهددر اشدددارة احاديددة )4والموضددل فدددل الشددكل ) A3والمركددب 
δ2.08 الدى بروتوندات مجموعدة المثيدل ومدن قيمدة التكامدل تبدين  اعزيت

انهددددددا تعددددددود الدددددددى ثددددددحث بروتوندددددددات، فيمددددددا يهدددددددر بروتددددددون مجموعدددددددة 
 H1كاشدارة احاديدة، ويهدر البروتدون  δ5.98الهيدروكسيل عندد الموقدع 

فيما يهدرت بروتوندات مجموعدة الفنيدل  .δ6.98( عند sاشارة احادية )ك
فقددد ايهددر  A6مددا المركددب وا .(7.003 – 7.919 )ضددمن المددد  

اعزيددت لمجموعددة المثيددل ومددن  2.09ppmإشددارة أحاديددة عنددد الموقددع 
 H1قيمة التكامل تبين أنها تمثدل ثدحث بروتوندات، فيمدا يهدر البروتدون 

كإشدارة أحاديدة، ويهدرت إشدارة متعدددة ضدمن  6.83ppmعند الموقع 
 اعزيددددت إلددددى بروتونددددات حمقددددات الفينددددل (6.96-7.998)ppmالمددددد  

( الفينوليددة، وهددل تقابددل ثحثددة عشددر بروتوندداو كمددا OHوكددذلس مجموعددة )
تددددم اسددددتنتاج ذلددددس مددددن التكامددددل )المسدددداحة تحددددت المنحنددددل( ومددددن قيمددددة 

 .5انير الشكل  (25)احزاحة الكيمياةية
1فيمددا أيهددر طيدد  

H-NMR  لممركددب A11 ( اشددارة  احاديددةs عنددد )
δ2.16  اعزيددددت الددددى بروتونددددات مجموعددددة المثيددددل الثحثددددة(H2) امددددا ،

( sفقدددد يهدددرت كإشدددارة احاديدددة) (H4)بروتوندددات مجموعدددة الميثوكسدددل 
( mويهددددرت بروتونددددات حمقددددات الفينددددل كإشددددارة متعددددددة ) δ3.67عنددددد 

. امدددددا H1ومدددددن ضدددددمنها بروتدددددون  δ(6.776-7.927)ضدددددمن المدددددد  
. و أيهدر δ9.04بروتون مجموعة الهيدروكسديل فقدد يهدر عندد الموقدع 

والتدل اعزيدت إلدى  2.34ppmإشارة أحادية عندد الموقدع  A12المركب 
 7.04ppm( عنددد الموقدددع H1مجموعددة المثيددل. فيمددا يهددر بروتددون )

. ومددددن 7.08ppm( الفينوليددددة عنددددد الموقددددع OHوبروتددددون مجموعددددة )
كددحو منهمددا يمثددل بروتددون واحددد. وأيهددر الطيدد   قيمددة التكامددل تبددين أن

اعزيدددددت إلدددددى  (7.111-7.986)ppmإشدددددارة متعدددددددة ضدددددمن المدددددد  
 بروتونات مجموعة الفينل احثنى عشر.

 

N

N

CH3

C

O

N N Cl

OH
1

2 3

      

N

N

CH3

C

O

N N OCH3

OH

1

2

3

4

  
 

A6                                                             A12 
 

 A2لممركددددب  13-أيهددددر طيدددد  الددددرنين النددددووو الملناطيسددددل الكدددداربون
واشدددددارة عندددددد  (C17)اعزيدددددت لمجموعدددددة المثيدددددل  δ17.95اشدددددارة عندددددد 

δ165.91  13اعزيددت لددذرة كدداربون مجموعددة الكاربونيددل. فيمددا أيهددر
C-

NMR  لممركدددددبA3  اشدددددارة عنددددددδ17.93  اعزيدددددت لمجموعدددددة المثيدددددل
(C17) واشارة عند δ156.55  اعزيت لدذرة كداربون المرتبطدة بمجموعدة

احزاحددة الكيمياةيددة لددذرة كدداربون  A6الهيدروكسدديل. فيمددا أيهددر لممركددب 

اعزيدت  δ164.36، واشدارة عندد  δ11.14مجموعة المثيل عندد الموقدع 
اشدددارة عندددد فقيييد  A12لدددذرة كددداربون مجموعدددة الكاربونيدددل. امدددا المركدددب 

δ11.19  اعزيددددددت لمجموعددددددة المثيددددددل(C17) واشددددددارة عندددددددδ163.88 
اعزيت لذرة كاربون المرتبطدة بمجموعدة الكاربونيدل. وبقيدة قديم احزاحدات 
الكيمياةيددة لمددذرات الكدداربون فددل المركبددات المحضددرة توضددل فددل الجدددول 

(5  .) 
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 [A1-3الثوابت الفيزيائية لمشتقات البايرازول ]بعض ( 2الجدول )

N
N

Ar

CH3

N
N

Ar

H3C

 
Yield % Color M.P (C°) Molecular Formula Ar Comp. No. 

93 Yellow 198-200 C17H14N2O2 OH

C

O

 

A1 

85 Pale Yellow 222-225 C17H14N2O2 
HO C

O

 
A2 

98 White 158-160 C17H14N2O2 HO

C

O

 

A3 

 

 [A4-15لاصباغ الازو ] الثوابت الفيزيائيةبعض ( 1الجدول )

N
N

CH3

C

O
N N

R2

R1

 
Yield % Color M.P (C°) Molecular Formula R2 R1 Comp. 

No. 
55 Brown 168-170 C23H17N4O2Cl 4-Cl 2-OH A4 

86 Orange 156-158 C23H16N4O2Cl2 2,4-Cl 2-OH A5 

87 Dark-Orange 193-195 C23H17N4O2Br 4-Br 2-OH A6 

50 Black 163-165 C24H20N4O3 4-OCH3 2-OH A7 

65 Orange 183-185 C23H17N4O2Cl 4-Cl 4-OH A8 

73 Yellow 167-169 C23H16N4O2Cl2 2,4-Cl 4-OH A9 

60 Orange 163-165 C23H17N4O2Br 4-Br 4-OH A10 

65 Dark-red 178-180 C24H20N4O3 4-OCH3 4-OH A11 

77 Dark-Orange 186-188 C23H17N4O2Cl 4-Cl 3-OH A12 

67 Yellow 166-168 C23H16N4O2Cl2 2,4-Cl 3-OH A13 

64 Yellow 138-140 C23H17N4O2Br 4-Br 3-OH A14 

96 Dark-red 184-186 C24H20N4O3 4-OCH3 3-OH A15 
 

cmالاشعة تحت الحمراء )بعض حزم ( : 3الجدول)
 [A1-3( لمشتقات البايرازول ]1-

IR (KBr)  cm-1 Ar Comp. 

No. others ν(N-N) ν(C-N) ν(C=C) Ar ν(C=N) ν(C=O) ν(=C-H) Ar 
ν(O-H) 3265 

ν(C-O) 1153 
1099 1236 1558 1456 1606 1641 3034 OH

C

O

 

A1 

ν(O-H) 3197 

ν(C-O) 1159 
1070 1280 1525 1456 1593 1641 3070 

HO C

O

 
A2 

ν(O-H) 3176 

ν(C-O) 1155 
1093 1263 1527 1448 1598 1641 3070 HO

C

O

 
A3 

 

 [A4-15( لاصباغ الازو ]IRامتصاص الاشعة تحت الحمراء ) حزمبعض  (: 4 جدول)ال
IR (KBr)  cm-1 R2 R1 Comp. 

No. Others ν(O-H) ν(N=N) ν(C=C) Ar ν(C=N) ν(C=O) 
ν(C-Cl) 696 3317 1491 1577 1508 1614 1660 4-Cl 2-OH A4 

ν(C-Cl) 752 3317 1519 1564  1490 1625 1705 2,4-Cl 2-OH A 5 

ν(C-Br) 505 3246 1511 1598 1487 1645 1743 4-Br 2-OH A 6 
ν(C-O) 1149 3261 1518 1560 1458 1597 1641 4-OCH3 2-OH A 7 
ν(C-Cl)  696 3184 1494 1521 1446 1606 1643 4-Cl 4-OH A 8 
ν(C-Cl) 738 3369 1511 1581 1446 1608 1649 2,4-Cl 4-OH A 9 
ν(C-Br) 505 3172 1492 1521 1446 1608 1641 4-Br 4-OH A29 

---- 3191 1512 1510 1444 1608 1639 4-OCH3 4-OH A 22 
ν(C-Cl) 692 3319 1517 1595 1487 1629 1666 4-Cl 3-OH A 21 
ν(C-Cl) 725 3211 1514 1530 1489 1585 1649 2,4-Cl 3-OH A 23 
ν(C-Br) 505 3286 1517 1581 1487 1595 1631 4-Br 3-OH A14 

---- 3315 1512 1579 1489 1695 1629 4-OCH3 3-OH A 25 
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13(  يم الازاحات الكيميائية لي 5الجدول )
C-NMR  لممركبات A2  وA3  وA6  وA12  بي مقاسةppm 

 ppmاحزاحة الكيمياةية   صيلة المركب`

N

N

CH3

C

O

1
2

3

4

56

7

8
9

10

11

12

13

14

15

17

OH

16

 

17.95(C17); 91.28(C9); 114.79 (C4,6); 123.93 (C12,16); 126.83(C14); 128.33(C13,15); 

128.77 (C3,7); 131.66 (C2); 132.87(C11);  139.12(C8); 144.35(C10); 155.83 (C5); 

165.91(C1).  

N

N

CH3

C

O

1
2

3

4

5
6

7

8
9

10

11

12

13

14

15

17

OH

16

 

17.93(C17); 92.90(C9); 114.37 (C3); 117.37 (C5); 119.68 (C7); 124.38(C6); 

124.38(C12, 16); 127.05(C14); 128.35 (C13, 15); 132.09 (C11); 136.70(C2); 139.05 

(C8); 144.06 (C10); 156.55 (C4); 165.58(C1) 

N

N

CH3

C

O

N N Br

HO

1 2

3 4

5

67

8
9

10
1112

13

14
15

18

19 20

21

2223

17

16

 

11.14(C17); 87.64(C9); 112.56 (C4); 115.30(C19,23); 123.32(C21); 125.52 (C12, 16); 

127.78(C14) ;128.05 (C13, 15);  128.46 (C5); 130.24 (C7); 131,71 (C20,22); 

132.34(C11); 137.19 (C8); 137.76 (C2); 142.52 (C6); 144.82 (C10); 148.73(C18); 

155.01(C3); 164.36(C1) 

N

N

CH3

C

O

N N Cl

HO

1 2

3 4

5

67

8
9

10
1112

13

14
15

18

19 20

21

2223

17

16

 

11.19(C17); 87.85(C9); 114.89 (C5); 115.65 (C3);   119.56 (C7); 125.17(C12, 16); 

127.87 (C14); 128.07 (C19,23); 128,71 (C20,22); 128.88 (C13,15);  132.15 (C11); 

136.25 (C21); 137.43 (C8); 138.05 (C2); 142.09 (C6); 144.55 (C10); 148.93(C18); 

159.59(C4); 163.88 (C1) 

 

 

 A1(: طيف الاشعة تحت الحمراء  لممركب 1الشكل )
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 A4(: طيف الاشعة تحت الحمراء  لممركب 2الشكل )

 

 
 A11(: طيف الاشعة تحت الحمراء  لممركب 3الشكل )

 

 

1(: طيف البروتون  4الشكل ) 
H NMR  لممركبA3 
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1(: طيف البروتون  5الشكل ) 

H NMR  لممركبA6 
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Abstract   
This research included the preparation of new pyrazole derivatives from the condensation of the benzoyl acetone 

with carboxylic acid hydrazide in ethanol as a solvent. The reaction included two steps from the tetra surfaces 

nucleophilic addition and cyclisation process in second step. The pyrazole derivatives products were reacted with 

Diazonium salts.  

The prepared compounds were characterized by infrared, Nuclear Magnatic resonance spectroscopy and the 

completing of the reaction was checking by the TLC. 

Key words:  Pyrazole, Azo dyes, Nucleophilic addition  

 


