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نتروىى4-فورانولى,ىـلدراسةىطوفوةىىاصطناعىو
ىاومعقداتكىFNMHمالونوىهودرازودىىألودونىفونول

 ,+Fe3]ىوننتقالوالإىدنونالمعىيأوونىالمعدنوةىمع
Cu2+ ]ى

 ثناء شريتحد.   ،،  ***  فائز حزواني** د. ، اوفيميا قبق *
 

 ممخص البحث
 

   (FNMH) أليديف مالونو ىيدرازيد نترو فينيؿ 4-فورانيؿ ,مرتبطة جديدة  اصطناعتـ    
الانتقاليػة  لممعػادف, ومعقػداتيا  ىيدرازيػد ةو مجموةػ والتي تمتمػؾ مجموةػة اريػؿ ىيػدرازوف 

Fe]لكؿ مف 
III

,Cu
II  ] 

 ةمى مرحمتيف:  (FNMH)نعت المرتبطة ص وقد   
 = hydrazine hydrate  (80%, dمػػ   مالونػات متيػؿ تكػافؼ اتػترالمرحمػة اوولػى: 

1.03 gm/ml),  ىيدرازيد. مالونووالحصوؿ ةمى 
 . أوف-نترو فنيؿ, البروبف–4فورانيؿ, , م مالونو ىيدرازيد تفاةؿ  المرحمة الفانية:

و  (2:1بنتػػبة موليػػة ) الفنػػا ي النحػػاس كػػؿ  مػػفمػػ  ( FNMH)تفاةػػؿ المرتبطػػة مػػف فػػـ و 
 فنػػا ي النػػوى أدى إلػػى تلػػكؿ معقػػد وىػػ اةمػػى التػػوالي, (1:2الحديػػد الفيفػػي بنتػػبة موليػػة )

 حمػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػؿ الصػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػي ة الجزي يػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػةي

الػػػػػى تلػػػػػكيؿ معقػػػػػد احػػػػػادي النػػػػػوى يحمػػػػػؿ الصػػػػػي ة الجزي يػػػػػة  و [            ]  
[             ]   .   

قانػػػات التب يػػػة لممرتبطػػة والمعقػػدات المصػػطنعة الفيزيا يػػة والطيف خصػػا  دُرتػػت بعػػ  ال
مطيافيػة الػرنيف النػووي الم ناطيتػي و  (FT-IR) ,اولػعة مػا تحػت الحمػرا  طيػؼ  الطيفية
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(13
CNMR,

1
HNMR) المر يػػػػة-ومطيافيػػػػة اولػػػػعة فػػػػوؽ البنفتػػػػجية(U.V-visible)  ,

 رحة لي ه المعقدات.قتالم التركيبيةوبينت نتا ج ى ه الدراتة أنيا كانت متفقة م  الصيغ 
 

 . ناتفنا ي ىيدرازيد مالو , تكافؼ ليؼ ,  ات معدنية: مرتبطة , معقدت مفتاحيةكمما
  

 توريا -حم  -جامعة البعث -كمية العموـ  -قتـ الكيميا  -دكتوراه  ة*( طالب
 توريا -حم  -جامعة البعث-كمية العموـ –في  قتـ الكيميا   **( أتتا  متاةد في الكيميا  اليةضوية

 توريا - حم -جامعة البعث - 2كمية العموـ -قتـ الكيميا  عضوية فيالكيميا  ال في أتتا  متاةد***( 
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Synthesis and Spectral Study of 
furanyl,4-nitrophenyl allylidene 

malonohydrazide  and itsى
Complexes with [ Fe3+, Cu2+ ] 

Transition Metal ions ى
*ovilia kabak 1), faez hazwani 2), Thanaa shretih3)  

 
Abstract 

New linked synthesis (FNMH) (Furanyl- (4-nitrophenyl) allylidene) 

malonohydrazide, 

which possesses an aryl-hydrazone group and a hydrazide group, and 

their complexes for some transition metals of [Fe
III

, Cu
II
]. 

  Associated (FNMH) was manufactured in two stages: 

First stage: condensation of methylmalone ester with hydrazine hydrate 

(80%, d = 1.03 gm / ml), to obtain maluno hydrazide. 

The second stage: interaction of maluno-hydrazide with, furanyl, 4-

nitrophenyl, and propene-on 

And then the associated interaction (FNMH) with both copper (II) in 

molar ratio (2: 1) and iron (III) in molar ratio (1: 2) respectively, resulting 

in the formation of a diploid complex carrying the molecular formula  
[            ] and into a mononuclear complex formation carrying 

the molecular formula [             ]  . 
Some of the physical and spectral properties of the linked and artificial 

complexes have been studied by means of spectroscopy technologies, 

infrared spectrum (FT-IR), nuclear magnetic resonance spectroscopy 

(13CNMR, 1HNMR) and UV-visible spectroscopy, and the results of this 

study showed that they were in agreement. With suggested synthetic 

formulas for these complexes. 
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  : مقدمة -1

 لمض ط, لمحرارة و اتخافضك تتمت  مركبات دي فينيؿ ايميديف بأىمية بيولوجية ىا مة   
 مخدر,و   مان  لتخفر الدـ,و  ,اختيج ةصبي اتمفبطو  ,لمخييا الترطانية مضاداتو 
 [1].لمجرافيـ والفيروتات والفطورو  البوؿ لإدرار مضادو 
 ا ية كبيرة اتجاه العديد مف الحالات المرضية ميديف فعالية دو أظيرت مركبات فينيؿ ايكما  

 مفؿ المركب 
3-(4-(dimethylamino)phenyl)-1-(4-fluorophenyl)allylidene)-2-

phenoxybenzohydrazide N'-(  
فعالية  ضد نوبات الصرع الكيربا ية  القصوى لدى  كور الف راف مقارنة م   أةطىال ي 

 phenytoin  .[2] العقار القياتي
تـ ةزليا مف أجزا  مختمفة  ,مركبات طبيعيةتعتبر و  تمي اللالكونات لعا مة الفيفونيداتتن

في الطب التقميدي  متاتتخد و ,مف النبات )الج ور, البراةـ, الاوراؽ, الزىور ,الب ور (
فبيط تكمف اونلطة البيولوجية المختمفة  وأبدت العديد ,لعيج الالتيابات المضادة لمبكتريا

 [3]. خييا الترطانيةال نمو
  وفريقو: Rasool Khanالباحث مف قبؿ  اصطناع المركب  التالي تـ 2017 في ةاـ  

N-(2-{[(2E)-2-(2-
hydroxybenzylidene)hydrazinyl]carbonyl}phenyl)benzamide (HL) و 

, وتـ  Co(II), Fe(III), Cu(II) and Zn(II)المعادف  أيونات معقداتو م  كؿ  مف 
 وحددت , FT-IR, FT-Raman, 1H-NMR, TGA التقاناتباتتخداـ  اتوصيفي

فتبيف  ؛ X-RAYباتتخداـ جياز انعراج اولعة التينية  (HL)البنية البمورية لممرتبطة 
, Z=4وقيمة  C2/cالميؿ  وتنتمي الى المجموةة الفراغية  ةانيا تتبمور وفؽ البنية أحادي

, (1;2مرتبطة )–عقدات المحضرة بنتبة معدف الم لجمي ناقمية كيربا ية واضحة وأبدت 
–معدف واضحة ةند النتبة المولية  كيربا يةناقمية  أةطى ال ي معقد الكوبالت باتتفنا 

 .[4] (1:1مرتبطة )
 مرتبطة جديدة فنا ية التف غير متناظرة تميت وزميؤه MORTEZAحضر الباحث كما 
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 N(E),N´ (E)-bis[(E)-2-methyl-3-phenylallylidene]- propane-1,2-
diamine  الصي ة المجممة  ات زنؾ لآيوف الم  ارب  معقدات Zn(BMPAPD)X2 ػ 

بينت  و ,(DMF)انيا غير الكتروليتية في دي ميتيؿ فورـ اميد  يادراتة خصا ص وبينت
 .[5]وجوه ليا بنية رباةي  المعقدات  فأ ة الموليةدراتة الطيفية والناقمية الكيربا يال
في الكيميا  اليةضوية حيث تلكؿ بتيولة معقدات متتقرة م   يؼ دور ميـتس لو و
ومضادة  لمفطريات والبكتريا   كبيرة  صناةيةبأىمية  تمتازالتي  يونات المعادف الانتقالية أ

 .ةلابومبيدات للأ والترطاف
معقدات  اصطناع ي تضمنت تال ,SABER RAJAEIمباحث في دراتة ل  لؾ `توضحو  

-naphthalen-1(  وmethyl-benzylidene) hydrazide-4مفؿ يدرازيد جديدةلملتقات ى

ylmethylene) hydrazide )    ولابو ,مف نترات النحاس بد اً يونات النحاس الفنا ي آم 
ونات مف  رة الازوت في زمرة  لكتر مفييتيا فنا ية التف مف خي ؿ منح الا يا تموك

توصيؼ  بيف و  ,يونات النحاسآالى  الكربونيؿ الازوميفيف و و رة اوكتجيف مف زمرة
 .[6] اتتقرار حراري ممتاز مؾ  تنيا تمإ TGAالمعقدات باتتخداـ  جياز 

 هدف البحث: -2
 :اصطناع المرتبطة أفبينت الدراتات التجريبية    
 (Furanyl -(4-nitrophenyl)allylidene)malonohydrazide   يامعقداتو 
 : في ى ا العمؿ ت ـ  لـ تدرس بعد, ل ا لمعادف الانتقاليةمعدنية م  بع  أميح اال
  مالونو تكافؼ مف نترو فينيؿ أليديف مالونو ىيدرازيد  4-فورانيؿ,تحضير مرتبطة 

والتأكد مف ىوية الناتج اوتاتي  ,أوف -فنيؿ بروبفنترو  -4ىيدرازيد م  فورانيؿ, 
-U.V)المر ية -فتجيةومطيافية اولعة فوؽ البن( NMR, طيؼ  IRطيفياً )طيؼ 

visible) .  
 يفالمعادف الانتقالي ممحيؿ معقداتيا المعدنية م  دراتة تلك [Fe3+, Cu2+ ],  و لؾ

 في  ةمى مفؿ ى ا النوع مف المرتبطات ووىميتيا الكبيرة لعدـ وجود دراتات
ولتكون إضافة جديدة إلى علم الكيمياء  والصناعة وفي مجال البيئةالكيمياء الحيوية 

 .التساندية
 :مواد و طرائق البحث -3
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 الأجهزة والمواد الكيميائية المستخدمة: -3-1
   جياز مطيافية اولعة تحت الحمرا(FT-IR)  : 

Jascow – Infrared Spectrophotometer Fourier Transform spectrum 

 FT/ IR – 4100   (KBr)  

                                 
 المر ية  -لعة فوؽ البنفتجية جياز مطيافية او(UV-Vis)  : 

Jascow – (UV-Visible) Spectrophotomete     

  جياز الرنيف الم ناطيتي النووي : (13 C-NMR , 1H-NMR) 

spectrum NMR proton and carbon device 400 MHz model 
Bruker by Switzerland company .                                                      

 :جياز قياس درجة الانصيار   Electrothermal Melting Point Apparatus  

   60صفا ح كرماتوغرافيا الطبقة الرقيقة مف اولمنيوـ مطمية بالتميكاجؿF254   
 .اولمانية Merckمف لركة     X 20 20 قياس     

 جياز اومواج مافوؽ الصوتية Ultra sonic ,ميزاف حتاس .  

 مجموةة مف اودوات الزجاجية المختمفة,  و  تخاف مزود بمحرؾ م ناطيتي. 

 المواد الكيميائية المستخدمة:-3-2
 ميتانوؿ الخؿ الفمجي, حم نترو اوتيتوفينوف, -4 ,فوراؿر فو  ,ميتيل مالونات استر

دي ميتيؿ تمفوكتيد , (II)النحاس, كموريد  %98اليما ي  (IІI)الحديدمطمؽ, كموريد 
DMSO ,دي كمورو الإيتاف ,مطمؽ ؿميتانو , ايتر ايتمي.  

وقد    Sigma– Aldrich , Fluka , Merck , BDHمن إنتاج الشركات الآتية:  
 تنقية.اتتخدمت مبالرة بدوف إةادة 

 
 
 
 :أون-بروبنفنيل نترو  -4فورانيل،  اصطناع-3-3

حمػػػػػوؿ م C°20حػػػػػرارة ال رفػػػػػة  دورؽ مخروطػػػػػي فػػػػػي حمػػػػػاـ مػػػػػا ي بدرجػػػػػة فػػػػػي يوضػػػػػ 
ايتػػػانوؿ  8ml و ,مقطػػػر  مػػػا  25ml( و3.2g,0.08molىيدروكتػػػيد الصػػػوديوـ       )
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و  ,( 6g ,0.05molنترواوتػػيتوفينوف )-4, فػػـ يضػػاؼ مػػ  التحريػػؾ بمحػػرؾ م ناطيتػػي
فػـ  درجػة الحػرارة التحريؾ لمدة فيث تاةات بنفس  وم  ,(5.3g ,0.05molالفورفوراؿ) 

الترلػػػيح وينقػػػى باةػػػادة البمػػػورة ( ب3ث يجمػػػ  النػػػاتج  )يتػػػرؾ مػػػزيج التفاةػػػؿ لعػػػدة أيػػػاـ حيػػػ
 .C° 145 الإيتانوؿ. درجة الانصيارب

 
 .(1مطيافية اولعة تحت الحمرا  اللكؿ) باتتخداـبنيتو  تلكؿ  مف التحقؽومف فـ تـ 

, C=O نيميةالزمرة الكربو  التي تعود إلى1720cm-1ةصابة امتصا  ةند حيث لوحظ 
 ),3100cm-1,2885cm-1,1601cm-1,1450cm-1أخرى ةند وةصابات امتصا 
(1519-1350cm-1تعود إلى التي :C-H(Stretch aromatic) C-

H(sp3Stretch), C=C(Aromatic),C=C(aliphatic)  ,NO2 C-. ةمى الترتيب 

 
  أوف -يففنيؿ برو  نترو -4لمركب فورانيؿ,طيؼ اولعة تحت الحمرا   (:1شكل)ال

 :مالونو هيدرازيداصطناع  -3-4
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ومبرد  مزود بتخانة وحماـ ما ي ومحرؾ م ناطيتي كروي ضاؼ إلى دورؽي  
 ,60ml)يضاؼ , فـ ميفانوؿ (50ml) و متيؿ مالونات أتتر (66g,0.5mole)كوسة

1mole) يدرازيف الما يالي 
(80%, d= 1.154 g/ml)  الم اب في(25ml)  لكؿ قطرات م  تدريجياً ةمى ميفانوؿ

لمزيج التفاةؿ  (Reflux)غمياف مرتد , فـ يجري ؾ المتتمر ةند درجة حرارة ال رفةالتحري
 تاةة. (3-2)لمدة في حماـ ما ي و 

فػػـ يبػػرد إلػػى درجػػة حػػرارة ال رفػػة حيػػث تتلػػكؿ بمػػورات  بػػالتبخيريختػػزؿ حجػػـ المػػزيج النػػاتج 
 .(2)اللكؿ  الموف بيضا 

مػرات ةػدة فػـ تجفػؼ ةنػد  (60oC-40)ؿ بػالبتروليوـ افيػر ترلح البمورات الناتجة فػـ ت تػ
 155-153 ىادرجػة انصػيار  فتـ الحصوؿ ةمى بمورات بيضػا  جافػة ,درجة حرارة ال رفة

oC)  ). 

 
 (: مالونو ىيدرازيد المحضر مخبرياً 2اللكؿ)

  :(FNMH)المرتبطة  اصطناع -3-5
وحماـ ما ي ومحرؾ م ناطيتي بتخانة يضاؼ إلى حوجمة كروية فنا ية الفتحة مزودة    

  (ml 10)المحضر  في نترو فنيؿ أليديف  -4فورانيؿ, مف  (1mmol)    ومبرد ةكوس
فيث نقاط مف و  , لمحصوؿ ةمى مزيج متجانس  DMSOنقاط مف ةدة  ميتانوؿ م  
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( 1mmol) فـ يضاؼ ,التتخيف لمدة تاةة م التحريؾ  يتـ ,كحفازحم  الخؿ الفمجي 
ويتخف  حتى الدرجة   DMSOنقاط مف ةدة ميتانوؿ م   (ml 10)في  يدمالونو ىيدراز 

65oC . حتى تماـ الانحيؿ  م  التحريؾ المتتمر 
ي يجر  التحريؾ و م  إلى مزيج التفاةؿ ببط  قطرة _قطرة ةبر الفوىة الجانبية  يضاؼ 

تتب  تـ  و, نفتيا ةند درجة الحرارةمتواصمة    تاةة 22( لمدة Refluxغمياف مرتد )
تـ فصمو راتب  فتلكؿ .TLC كروماتوغرافيا الطبقة الرقيقةباتتخداـ  تير التفاةؿ

بني محمر راتب  , فتـ الحصوؿ ةمىالإيفانوؿباةادة البمورة باتتخداـ  , ونقيبالترليح
 . ) oC 195) انصيارهودرجة 

 
 

 

 

 :    [             ]  (ІІI)حديداصطناع معقد ال-3-6
  يضاؼ إلى دورؽ كروي فنا ي الفتحة تعة(100ml)  مزود  بمحرؾ م ناطيتي ومبرد

الميتانوؿ مف  15ml في (FNMH)مف  (2mmole,0.714 g)ةكوس و قم  تنقيط  
التحريؾ المتتمر والمنتظـ لإتماـ إ ابة المرتبطة  التتخيف و م  DMSOوةدة نقاط مف 

   .ةمى محموؿ را ؽوالحصوؿ 
  ي اب(1mmole,0.162 g) لحديد مف كموريد ا(ІІI)  5في  98 %اليما يml 

ميتانوؿ , فـ يضاؼ تدريجياً ةمى لكؿ قطرات إلى مزيج التفاةؿ بالتناوب م  التنقيط 
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يجرى غمياف مرتد  فـ, ( %80المنحؿ بنفس الم يب  )  KOHمف 2ml ببط  
(Reflux) 65ةند الدرجة ة تاة (12)دة م  التحريؾ المتتمر لمo C . 

  ,بالترليح يفصؿ  ( محمر بني) فيتلكؿ راتبيبرد المزيج الناتج إلى درجة حرارة ال رفة
فـ ي تؿ بعدة قطرات مف الايفانوؿ فـ  ,(Vacuum pump)باتتخداـ مفرغ ىوا ي 

 . %85 مردودفتـ الحصوؿ ةمى يجفؼ,  بفنا ي افيؿ افير فـ
 ةؿ التابؽ  بالمعادلة الآتية:يمكف التعبير ةف التفا  

 

 
 :Cl4[Cu2 ( FNMH)] (ІI)نحاس اصطناع معقد ال-3-7 
  يضػػػاؼ إلػػػى دورؽ كػػػروي فنػػػا ي الفتحػػػة تػػػعة(100ml)  مػػػزود  بمحػػػرؾ م ناطيتػػػي

  (FNMH) مػف المرتبطػة (0.5mmole,0.178 g)ومبػرد ةكػوس و قمػ  تنقػيط  
ويتخف مػزيج التفاةػؿ حتػى ال ميػاف  DMSOنقاط مف ةدة انوؿ و الميتمف  15ml في

(Reflux)  مػػػ  التحريػػػػؾ المتػػػػتمر والمنػػػتظـ لإتمػػػػاـ إ ابػػػػة المرتبطػػػة والحصػػػػوؿ ةمػػػػى
    .محموؿ را ؽ

  يػ اب(1mmole,0.134 g)  النحػاس كموريػد مػف(ІІ)  7فػي  98 %اليمػا يml 
يج التفاةػؿ بالتنػاوب مػ  , فـ يضاؼ تدريجياً ةمى لكؿ قطرات إلػى مػز الميتانوؿ مف 

بعػد الانتيػا  مػف ,  (%80المنحػؿ بػنفس المػ يب  )  KOH مػف2ml  بػبط  تنقػيطال
ةنػػد  ةتػػاة (12)مػػ  التحريػؾ المتػػتمر لمػدة  (Reflux)الإضػافة يجػػرى غميػاف مرتػػد 

 .  80o Cالدرجة 
  ,بنػػي غػػامؽ راتػػبفػػتـ الحصػػوؿ ةمػػى يبػػرد المػػزيج النػػاتج إلػػى درجػػة حػػرارة ال رفػػة() 

فػـ ي تػؿ  (Vacuum pump)بالترلػيح و لػؾ باتػتخداـ مفػرغ ىػوا ي  , يفصػؿجالنػات
   .يجفؼ بعدة قطرات مف الايفانوؿ فـ بفنا ي افيؿ افير فـ

 :يمكف التعبير ةف التفاةؿ التابؽ  بالمعادلة الآتية  
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 النتائج والمناقشة: -4

 :Malonohydrazideازيد دراسة بنية مالونو هيدر  1-4-
يعد تفاةؿ الييدرازيف م  الاتتر مف تفػاةيت الاتػتبداؿ النيوكميػوفيمي ةمػى  رة الكربػوف   

 , إ  يػػػػػػػػػػػػػػػػتـ التفاةػػػػػػػػػػػػػػػػؿ وفػػػػػػػػػػػػػػػػؽ آليػػػػػػػػػػػػػػػػة ربػػػػػػػػػػػػػػػػاةي التػػػػػػػػػػػػػػػػطوح مجموةػػػػػػػػػػػػػػػػة الكربونيػػػػػػػػػػػػػػػػؿ
(Tetrahedral Mechanism وةمػى مػرحمتيف, اوولػى تتضػمف ىجػوـ نيوكميػوفيمي لػ رة )

مػػػػى مجموةػػػػة الكربونيػػػػؿ وفييػػػػا يتحػػػػوؿ تيجػػػػيف  رة الكربػػػػوف فػػػػي نيتػػػػروجيف الييػػػػدرازيف ة
( ويتكػػوف مركػػب وتػػطي غيػػر متػػتقر, أمػػا الخطػػوة الفانيػػة SP3مجموةػػة الكاربونيػػؿ إلػػى )
مػػف المركػػب الوتػػطي معطيػػاً الييدرازيػػد وفػػؽ الآليػػة  الميتوكتػػيفتػػتـ فييػػا م ػػادرة مجموةػػة 

 :[7]التالية

 
المحضر باتتخداـ مطيافية اولعة تحت  مالونو ىيدرازيدالبنية الجزي ية لػ التأكد مف تـ    

 .(1)والجدوؿ  (3اللكؿ) (FT-IRالحمرا  )
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 مالونو ىيدرازيد(: طيؼ اولعة ما تحت الحمرا  لػ 3اللكؿ )

 مالونو ىيدرازيدةصابات امتصا  الزمر الوظيفية أىـ (: قيـ 1الجدوؿ )
ῡ   (Cm جيالعدد المو

-1
 الزمرة الوظيفيت  (

 NH2امتطاط  3400

3053– 2883 C-H sp
3
 امتطاط 

1645  C=O )-N-H ) 

1558 N-H (bend) 

1541 C-H sp
3
 (bend) 

1340  C-N 

1039  N-N 

 
 FNMH المرتبطة بنية  دراسة 2-4

: (furanyl)(4-nitrophenyl)allylidene)malonohydrazide) 
بني راتب  وفؽ مرحمتيف, فتـ الحصوؿ ةمييا  بلكؿFNMH طةتـ اصطناع المرتب

, وحددت بنيتيا باتتخداـ أطياؼ اولعة  ) oC-194 195) انصيارودرجة محمر 
 تحت الحمرا  والطنيف النووي الم ناطيتي البروتوني والكربوني.

 ةصابات قيـ (2الجدوؿ ) و, مرتبطةمل الحمرا  تحت ما اولعة طيؼ  (4)يبيف اللكؿ 
 العا دة لمزمر الوظيفة الموجودة في المرتبطة. امتصا 

 FNMHقيـ أىـ ةصابات امتصا  الزمر الوظيفية لممرتبطة  (:2الجدول )
ῡ   (Cm العدد الموجي

-1
 الزمرة الوظيفيت  (

 (NH2امتطاط )  3176-3282

spامتطاط   3051
2

 (C-H ) 

spامتطاط   2859
3

 (C-H) 
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1683  –NH-NH2 (C=O امتطا )ط 

1655  NH-C=N (C=O ) 

 C=N mine)امتطاط الرابطة الإيمينية) 1593

1560-1540)) C=C(Alkene)  

1435-1455) C=C(Aromatic)  

1517 C-NO2 (Symmetric) 

1343 C-NO2 ( UnSymmetric) 

1109  c-o-c 

1240   (C-N) 

1013  N-N 

 
 (KBr( في )FNMHلممرتبطة ) (IR): طيؼ اولعة تحت الحمرا  (4الشكل )

  

( 5)اللكؿ) 1H-NMRتوني و طيؼ الطنيف النووي الم ناطيتي البر تتجيؿ  تـ   
(( في فنا ي متيؿ تمفوكتيد المديتر, حيث يُظير إلارات أحادية ةند 4والجدوؿ )
 C15  ,(9.11ف المرتبطة بالكربو   NHةا د لػ  ( ppm,S,1H 10.12): الانزياحات

ppm,S,1H )  لػNH  ,المرتبطة بزمرة اوزو مفيف 
 (4.36 ppm,S,2H ) يرج  لمجموةة اوميفNH2  ,  وةند(3.36 ppm,S,2H ) 

 8.17, و الارات فنا ية ةند الانزياحات: CH2يعود لبروتونات مجموةة المتيمف
ppm,d,2H, j=2Hz) لمبروتونات المرتبطة بالكربوف  ( يعودC10,10

/ ,7.96 
ppm,d,2H, j=1.6Hz) ) لمبروتونات المرتبطة بالكربوف  يعودC11,11

/ ,7.17 
ppm,d,1H, j=3.6Hz) ) لمبروتوف  المرتبط بالكربوف  يعودC3 , 

7.84 ppm,d,1H, j=8Hz) ) المرتبط بالكربوف  لمبروتوف يعودC5 ,6.38 
ppm,d,1H, j=4Hz) ) المرتبط بالكربوف  لمبروتوف يعودC6,5.02 ppm,d,1H, 

j=2Hz)  )المرتبط بالكربوف  لمبروتوف يعودC7 كما يظير الارة فنا ية مضاةفة ةند ,
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المرتبط  لمبروتوف يعود ( (ppm,dd,1H, j1=1.6Hz, , j1=2Hz 7.29-7.16الانزياح
 .C4بالكربوف 

 
1طيؼ الػ  :(5)الشكل

H-NMR لممرتبطة (FNMH في )d6-DMSO 
 قيـ الانزياحات وفوابت التزاوج لممركب الناتج( 4الجدول )

 

NO H-NMR(δ,ppm) 

1 - 

2 - 

3 7.17 (d,1H, j=3.6Hz)  

4 
7.16-7.29 (dd,1H, j1=1.6Hz, , 

j1=2Hz)  
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5 7.84 (d,1H, j=8Hz)  

6 6.38 (d,1H, j=4Hz)  

7 5.02 (d,1H, j=2Hz)  

8 - 

9 - 

10,10
/

 8.17 (d,2H, j=2Hz)  

11,11
/ 

7.96 (d,2H, j=1.6Hz)  

12 - 

13 - 

14 3.36 (S,2H ) 

15 - 

NH2 4.36 (S,2H ) 

NH-C=O 10.12 (S,1H ) 

NH-C=N 9.11 (S,1H ) 

 
حيث , لممرتبطة المحضرة طنيف النووي الم ناطيتي الكربونيطيؼ ال (6)و يبيف اللكؿ 

إلى يعود  ppm 51 .56 امتصاصاً ةند( الارة, إ  يظير 14د )طيؼ وجو ال يبيف
 C15)لمكربونيف  (ppm 165.94 , 165.47), وانزياحيف ةند كربوف مجموةة الميتمف 

, C13)  154.92, وانزياح ةند ppm)( لكربوف زمرة اوزو مفيف )C8 , )انزياحات و 
 . (5أخرى موضحة بالجدوؿ ) 
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 d6-DMSO( في FNMH)لممرتبطة  13C-NMR: طيؼ الػ (6)الشكل 

 
 

 الكربوني الم ناطيتي النووي الطنيف طيؼ في الكيميا ية الانزياحات قيـ (5) : الجدول

 ذرة الكربون
 δCالانزياح 

Ppm 
 ذرة الكربون

 δCالانزياح 

Ppm 

1 - 9 143.01 

2 151.43 10,10
/

 139.35 

3 113.87 11,11
/ 130.14 

4 110.89 12 147.27 

5 146.72 13 165.94 

6 126.48 14 56.51 

7 124.36 15 165.47 

8 154.92   

 

 (:  FNMHاستخدام المرتبطة )عند  المحضرة المعقدات المعدنيةبنية  دراسة -4-2
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: (FNMH)معقػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػديف لممرتبطػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػة تػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػـ اصػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػػطناع    
بعػػػػػػػػػػػػػػ  الخصػػػػػػػػػػػػػػا    وحػػػػػػػػػػػػػػددت [            ]   [             ],

 .(6)وفؽ الجدوؿ الفيزيا ية لكؿ مف المرتبطة ومعقداتيا المعدنية 
 

 المعدنية ياممرتبطة ومعقداتلبع  الخصا   الفيزيا ية  :(6الجدول )
Yield 

(%) 

M.P 
o
C 

Color 
MW 

g/mol 
Compounds 

40.30 195 Brown 357.33 FNMH 

45.63 295 
Reddish 

brown 
876.881 [             ]   

41.18 330< 
Dark 

brown 
626.42 [            ] 

-FTأطيػػاؼ اولػػعة تحػػت الحمػػرا  ) المحضػػرة باتػػتخداـ  حػػددت بنيػػة المعقػػدات كمػػا    
IRوأطيػػػػػاؼ اولػػػػػعة فػػػػػوؽ البنفتػػػػػجية )-( المر يػػػػػةUV-Visible ) و( لممرتبطػػػػػةFNMH )

 . أيضاً 
 تيلممعقػػػػػدات انزيػػػػػاح ةصػػػػػاب (7)والجػػػػػدوؿ (8و7)اللػػػػػكؿ(FT-IRأطيػػػػػاؼ ) فػػػػػي لػػػػػوحظ

 لاقػؿنحو اوةداد الموجيػة ا (FNMH) في المرتبطة الحرة( C=Oو) (C=N)الامتصا  
-1575  لػػػػػػػىإفػػػػػػػي المرتبطػػػػػػػة  (1593cm-1) مػػػػػػػف (C=N) انزيػػػػػػػاح فػػػػػػػي المعقػػػػػػػدات,

1579cm-1)  ) لعا ػػػػػػػدة انزيػػػػػػػاح  ةصػػػػػػػابة الامتصػػػػػػػا  ا و ,المعقػػػػػػػدات المحضػػػػػػػرةفػػػػػػػي
( فػي cm-1 1650-1600) فػي المرتبطػة إلػى ( cm-1 1683-1655( مػف )C=Oلػػػ)

المعػدف ةػف طريػؽ  رة مػ   (FNMH)تتاند المرتبطة   مما يدؿ ةمىالمعقدات المحضرة, 
 والاوكتػػجيف العا ػػد لمجموةػػة الكربونيػػؿ (C=N)النيتػػروجيف العا ػػدة لمجموةػػة الآزوميفػػيف 

 تػموؾ , وىػي بػ لؾ تتػمؾ [M= CuII, FeIII]ةنػدما ,( M-N )( M-O )لتلكيؿ الروابط 
 .  (Bidentateمرتبطة فنا ية التف )
 مقارنة نتا ج الزمر الوظيفية لكؿ مف المرتبطة ومعقداتيا :(7الجدول )

 الزمر الوظيفيت

المرتبطت 

FNMH 

(Cm
-1

) ῡ 

Cl 

[Fe(FNMH)2Cl2] 

(Cm
-1

) ῡ 

[            ] 

(Cm
-1

) ῡ 

NH 3450 3415 3423 

NH2 3176-3120-3082 3120-3260 
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3282 

C-H sp2 3051 3009 3040 

C=O)2-NH-

CN) 
1655 1601 1600 

C=O)1-NH-

NH) 
1683 1650 1650 

C=N 1593 1575 1579 

(C=C)Alkyle 
1560-

1540 
1560-1540 1575-1560 

(C=C)Ar 
1455-

1435 
1480-1460 1470-1435 

C-NO2 

Symmetric 
1517 1519 1522 

C-NO2 

unsymmetric 
1343 1344 1344 

C-O-C 1109 1109 1109 

C-N 1240 1209 1213 

N-N 1013 1029 1014 

 

 
ممعقد لطيؼ اولعة ما تحت الحمرا   (:7لشكل )ا               

[             ]     
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              طيؼ اولعة ما تحت الحمرا  لممعقد (:8الشكل )

 
لممرتبطة  (9اللكؿ ) (UV-Visibleالمر ية )-طيؼ اولعة فوؽ البنفتجية وتجؿ 
(FNMH في م يب ) مزيج ميتانوؿ م  نقاط مفDMSO   وباتتخداـ خمية  ات ةر
(1cm وةند درجة حرارة ال رفة, حيث )وةمى امتصا   تيفواضح تيفظيرت حزم(

max)ة يموجالؿ اطو او ةند(240nm) 422)و )  وnm  ويمكف أف يعزى ,
 تو الطوؿ الموجي القصير إلى الانتقالا رتفعةاوولى  و اللدة الم ةامتصا  الحزم

نتيجة لاحتوا  المرتبطة ةمى روابط  فنا ية مفؿ  (       مف نوع  ةالإلكتروني
(C=NImine( و )C=Cالعا دة لمحمقات العطرية, أما حزم )  ةند الفانية ة الامتصا

( نتيجة لوجود  n*فتعود إلى الانتقاؿ الإلكتروني مف نوع )  (422nm) الموق 
 و   NHو C=N يميفالإ اتالنيتروجيف لمجموة اتةمى  ر حرة أزواج الكترونية 

NH2وةمى اوكتجيف زمرة الكربونيؿ. 
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  (FNMHطيؼ الالعة فوؽ البنفتجية و المر ية لممرتبطة )  :(9)الشكل

 
 11و 10 اللكؿ ) (UV-Visible) المر ية-وةند قياس طيؼ اولعة فوؽ البنفتجية 
( و ىي ةا دة 245nm-236), ةند ةصابتيفوجود  لوحظ لممعقدات المحضرة  ( 12و

( يمكف أف تعود لينتقاؿ nm 466-360ةند  ) و (       لينتقاؿ الالكتروني
مقارنةً  ةما ىو  قؿنحو اوطواؿ الموجية او ( و التي انزاحت       الالكتروني  

مزيج مف  وقد يعود  لؾ الى قطبية المحؿ المتتخدـ وىو ةميو  في حالة المرتبطة الحرة
 يمكف أف يعزى ى ا الانزياح الى  وايضاً  ,(DMSO) كتيدميتيؿ تمفو فنا ي م   الميتانوؿ
, ولوحظ تتبب روابط أكفر متانة يلعكتي مف المعدف الى المرتبطة التالمنح اظاىرة 
( تعود الى الانتقاؿ nm-412 537)ةندظيور قمة لـ تظير في طيؼ المرتبطة  أيضاً 

     . 
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   [             ]فوؽ البنفتجية لممعقديؼ الالعة ط  :(10)الشكل

 
   [             ]المر ية  لممعقدطيؼ الالعة   :(11)الشكل
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              فوؽ البنفتجية و المر ية لممعقد طيؼ الالعة   :(12)الشكل

 
( FNMH)طػػػػػة لممرتب التحاليػػػػػؿ الطيفيػػػػػةنتػػػػػا ج  و( 6نيحػػػػػظ مػػػػػف معطيػػػػػات الجػػػػػدوؿ )  

 .متفقة م  الصيغ الجزي ية المقترحة أنيا ومعقداتيا المعدنية
 الكشف عن محتوى الكمور في المعقدات المعدنية :3-4- 

 : رة  وفؽ الطريقة التاليةتـ الكلؼ ةف محتوى الكمور  في المعقدات المعدنية المحض  
يضاؼ )  و ،DMSO(  ml 5مف المعقد المعدني المحضر م  ) (  g 0.01)يحؿ 

0.05g)  مف نترات الفضةAgNO3 ةدة نقاط مف حم   م بالما  المقطر  الم ابة
 ةدـ تلكؿ أي راتب مما            معقد  أجؿ فموحظ مفالآزوت م  التحريؾ 
تخريب المعقد  باضافة ةدة , فتـ الكمور في كرة التتاند الخارجية يدؿ ةمى ةدـ وجود

 فموحظ ,نترات الفضةوتضاؼ  م  التتخيف البتيطقطرات مف حم  الآزوت المركز 
 بي  مما يدؿ ةمى وجود الكمور في كرة التتاند الداخمية .أتلكؿ راتب 

يدؿ ةمى وجود الكمور  في  تلكؿ راتب مما   [              ]معقدبينما في 
تلكؿ فيخرب المعقد بتكرار الطريقة التابقة ويرلح الراتب  , ويكرة التتاند الخارجية

 راتب أبي  مما يدؿ ةمى وجود الكمور أيضا في كرة التتاند الداخمية .
 :بطريقتي الترميد والامتصاص الذري دن في المعقدات المعدنيةادراسة نسبة المع4-4-
 النحاس بطريقة الترميد: دراتة معقد 

  :كما يمي C (800o )لقد تمت الدراتة مف خيؿ  ترميد المعقد ةند درجات ةالية  
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مف  1.5mlمف معقد النحاس في جفنة حرارية وأضيؼ إليو  g 0.06004تـ وض  
لمدة تاةة ونصؼ, فتلكؿ C  800oالترميد حتى الدرجة  و ,حم  الآزوت المركز

 .g 0.0079 وزفب CuOأكتيد النحاس 

                                                 
                

0.0079g                       0.06004 g                              
   Cu يحوي   g 63.545  مف    CuO      مف 79.545 g              كؿ  

  Cu    مف X    g      يحوي CuO g  0.0079   مف   كؿ                
X=  0.00663 

 
 :حتاب النتبة النظرية مف أجؿ  اً وايض

 
626.42                127.09 

                  x'     100                    
x' =20.28% 

 معقد النحاس بطريقة الامتصا  ال ري: دراتة 
مف معقد   gr 0.0155بأخ  وزنة  ةممياً في المعقد  تحتب نتبة النحاس 

فـ ادخاليا  ,مف الما  الممكي لمدة فيفة اياـ  ml 8النحاس وتيضيميا باضافة  
 ةمى جياز الامتصا  

 :كالتالي  ppmبػػال ري فكاف تركيز المعدف مقدر  

 
100                        x                                

 
 كالتالي : نظرياً وتحتب النتبة 
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                         100                       X                      
        

 

  , [            ]وى ا يؤكد أف معقد النحاس فنا ي  النوى ويممؾ الصي ة      
 حيث    [             ]في المعقد الحديد معدف نتبة حتاب تـ الطريقة وبنفس

مف الما   ml 8 وتيضيميا لمدة فيفة أياـ بعد اضافة     gr 0.0530أخ  وزنة  
  .المعقدات في لممعادف التجريبية والنتب الجدوؿ الآتي النتب النظرية يبيفالممكي و 
حتب طريقة  المعقدات في لممعادف التجريبية والنتب النتب النظرية  :(8جدول )ال  

 الامتصا  ال ري.
التجريبيت    النسبت

 للمعدن

للمعدن  النظريت  سبتالن   

   

 المعقد

5.256% 6.36% [             ]     

21.1% 20.288% [            ] 

 
 يوضح ناقمية المعقدات المحضرة :  :(9جدول )ال

 بتركيز  DMSOفي  لممعقدات مذابة لناقمية الكهربائية الموليةا
mol/Lit      

            
 المعقد

60 [             ]   
21 [            ] 

                 
 انحيلية المرتبطة والمعقدات في بع  الم يبات العضوية10): الجدول )

Solubility 
Composite 

DMSO Methanol Ethanol 

Dissolves Not dissolve 
Not 

dissolve 
FNMH 

Dissolves 
Dissolves on 

hot 

Dissolves 

on hot 
[             ]   
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Dissolves 
Dissolves on 

hot 

Dissolves 

on hot 
[            ] 

 
 صا  التابقة والخ والتجريبية نتيجة لما تقدـ أةيه, واةتماداً ةمى الدراتة الطيفية

 :لممعقدات المحضرة   التاليةالتركيبية  الصيغ  نقترح , عقدات المحضرة الفيزيا ية لمم

              
 المقترحة لممعقدات المحضرة ةالصيغ التركيبي

 :والمقترحات الاستنتاجات -5
  نترو فينيؿ أليديف مالونو  4-فورانيؿ , ةمرتبطة جديد  وووؿ مرة اصطناع تـ

 .ىيدرازيد
 دف االمع اتم  أيون        تـ مفاةمة المرتبطة[FeIII,CuII]  لتلكيؿ

 .جيد دودمعقدات معدنية بمر 
  أطياؼ الػNMR (13C-NMR,1H-NMR) و الػIR و UV.Visلممرتبطة 

   متفقة تماماً م  البنية الجزي ية المقترحة. والمعقدات 
  أف نتبة  الطيفية والامتصا  ال ري دراتةالبينت( اتحاد المرتبطػةFNMH  مػ )

 FeO2N2Cl2أحادي النوى فماف وجوه ونمط التتػاند  (1:2ىي ) [FeIII] اتأيون
فنػػػا ي  ( 2:1ىػػػي بنتػػػبة ) CuIIمػػػ  أيونػػػات  (FNMH)ونتػػػبة اتحػػػاد المرتبطػػػة 

 .Cu2NOCl2النوى ونمط التتاند 
 .نقترح تعقيد المرتبطة م  أيونات معادف انتقالية أخرى 
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 الية البيولوجية لممعقدات الناتجة نظراً لكونيا تحتوي ةمى زمر نقترح دراتة الفع
 .كمضادات لمجرافيـ والفطور حاوية ةمى اووكتجيف و النيتروجيف
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 : المراجع -6
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