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 ممخص البحث

نترو بنزو -4-برومو بنزيمديينN`-(4-)) تم في ىذه الدراسة تحضير مرتبطة جديدة )أساس شيف( 
مع كل من ألدىيد.واثنين من معقداتيا ىيدرازيد( من تكاثف بارا نترو بنز ىيدرازيد مع بارا بروم بنز 

 (.1:1بنسبة مولية ) (Cu) ( والنحاسNi( والنيكل )Coأيونات الكوبالت )

اثبات بنية المرتبطة ومعقداتيا والتأكد من أنيا تسمك سموك مرتبطة ثنائية السن بواسطة حيث تم 
مطيافية الرنين المغناطيسي الكربوني ،( FT-IRمطيافية الأشعة تحت الحمراء ) الطرائق المطيافية)

1والبروتوني
H-NMR,

13
C-NMR  ،( مطيافية الأشعة  فوق البنفسجية والمرئيةUV-Vis ) )
 نتائج الدراسة توافقيا مع الصيغ المقترحة لممعقدات المحضرة.وأظيرت 
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Abstract 

In this study a new conjugate (Schiff basis) 

(N`- bromobenzyldene) -4-nitrobenzo-hydrazide) was prepared from the 

para-nitro-benz hydrazide condensation with para-brombenz aldehyde and 

two of its complexes with each of cobalt ions(Co), Nickel (Ni) and copper 

(Cu) in a molar ratio of (1: 1). 

Where the associated structure and its complexities have been proven and 

confirmed behave as bidentate ligand  By spectroscopy methods (infrared 

spectroscopy (FT-IR), carbon and proton magnetic resonance 1 H-NMR 

spectroscopy, 13C-NMR, ultraviolet and visible (UV-Vis) spectroscopy) 

and the results of the study showed their compatibility with the proposed 

formulas of the prepared complexes. 
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 المقدمة: .

ي وى ،[1,2,3]4:81و شيف عام يذا الاسم نسبة الى مكتشفيا ىوغب سميت أسس شيف
حيث ترتبط ذرة C=N  ينعبارة عن مركبات عضوية تحتوي المجموعة الوظيفية ازوميث

مع مجموعة أريل أو ألكيل  وترتبط ذرة الازوت  [2]وت مع ذرة الكربون برابطة ثنائيةالأز 
ذات انتشار  تعد أسس شيف الأروماتية العطرية .R₁R₂-C=R₃وتكون الصيغة العامة 
 (N=N) العالية ويعود سبب ذلك لاحتوائيا عمى مجموعة الازو واسع بسبب استقراريتيا

تتشكل أسس شيف من تكاثف أمين أولي مع زمرة  [4,5]والطنين عمى الحمقة العطرية 
أوالكيتون، ويوضح الشكل التالي آلية  كربونيل موجودة في كل من الألدىيد

 :[6,7]التكاثف

 
 .ألية تكاثف تشكل أسس شيف(: 1مخطط )

ىمية أسس شيف في استخداميا في تحضير بعض المركبات ذات الفعالية وترجع أ
 فضلًا عن أىميتيا في المجال الحيوي حيث استعممت كمضادات لمبكتريا البيولوجية .

 [11,10]ىمية في قدرتيا عمى اقتناص أيونات المعادن أيضاً ليا أ.[9]والفطريات [8]
وقد استخدمت [13,14,12] وراً ىاماً في الكيمياء التحميمية والصناعية حيث تمعب د

العديد من مركبات أسس شيف كمركبات دوائية حيث أظيرت فعالية تجاه تقمصات 
الاوعية القمبية وكمضادات التياب وفي بحثنا ىذا اخترنا المركب الاميني من مجموعة 
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يث تممك الييدرازونات الصيغة العامة الييدرازونات للانطلاق منو لتشكيل اساس شيف ح
يولوجية لمركبات ذات الأىمية الطبية والبحيث تعتبر من ا( 4)الموضحة بالشكل

التياب  واستخدمت كمضادات [16]حيث أظيرت فعالية ضد البكتريا [15]
 .[20]وكمسكن للآلام  [19]ومضادات للاختلاج .[18,17]

 
 .صيغة الزمرة الفعالة في الييدرازونات(: 1الشكل )

 :البحث هدف .2

 ( اصطناع مرتبطة جديدة من خلال تفاعل أساس شيفLy وذلك باستخدام بارا )
 نترو بنز ىيدرازيد وبارا بروم بنز ألدىيد.

  تحضير معقدات عضوية معدنية لأساس شيف المحضر مع بعض أيونات
( والنحاس Ni( والنيكل )Coالأولى الكوبالت ) المعادن من السمسمة الانتقالية

(Cu.ودراسة بنيتيم ) 

 القسم التجريبي:. 3

 المواد الكيميائية المستخدمة:و  الأجهزة والأدوات المستخدمة. 3.1

 ( جياز مطيافية الأشعة تحت الحمراءFT-IR:) 
Jascow-Infrared Spectrophotometer Fourier Transform Spectrum   

FT/IR -4100 (KBr) 

  :جياز قياس درجة الانصيارElectrothermal Melting Point Apparatus 
  60 جل بالسميكاالطبقة الرقيقة من الألمنيوم مطمية  ماتوغرافياو كر صفائحF254 

 الألمانية. Merckمن شركة  20x20قياس 
 .ميزان حساس 
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 .سخان مزود بمحرك مغناطيسي، ومجموعة من الأدوات المختمفة 
 بارا بروم بنز ألدىيد، كموريد النحاس اللامائي، كموريد    بارا نترو بنز ىيدرازيد

يتانول مطمق، دي ميتيل سمفوكسيد إنترات النيكل اللامائي،  ،الكوبالت اللامائي
DMSOيتر الايتيمي، تترا ىيدرو الفوران ، خلات الإيتيل، الاTHF، ميتانول ،

 كموروفورم، حمض الخل الثمجي، ىيدروكسيد البوتاسيوم. 

 القسم العممي:. 5

 تحضير المرتبطة:. 5.1

( بمحرك مغناطيسي ومبرد عكوس 100mlجيزت حوجمة كروية مصنفرة سعة )
 10ml( في )bromobenzaldehyde-4( من )1.0005gفي حمام مائي، حل فييا )

قطرات( كوسط مناسب لمتفاعل، ثم أضيف  5إيتانول( وأضيف حمض الخل الثمجي )
إيتانول(  40ml( في )nitrobenzohydrazide-4( من )1.0005gمول من )حم

( بالمكثف العكوس لمدة C°75ترك التفاعل عمى درجة حرارة غميان المذيب ) بالتدريج.
 T.L.Cساعات( مع مراقبة سير التفاعل بوساطة كروماتوغرافيا الطبقة الرقيقة  5)

 .فيتشكل راسب أصفر ليموني ثم يرشح وتتم تنقيتو

 تحضير المعقدات:  .5.2

 :[CoLy(Cl)₂]تحضير معقد الكوبالت  .5.2.1

مغناطيسي ومبرد عكوس  بقضيب( 100mlجيزت حوجمة كروية مصنفرة سعة )
والمنحل في  Ly ةالمحضر  المرتبطة( من 0.174g, 0.5mmolفي حمام مائي، فييا )

(5ml من ) ىيدرو الفورانتترا ( 0.067البارد، ثم أضيفg, 0.5mmol من محمول )
البارد  تترا ىيدرو الفوران( من 15ml( المنحل في )CoCl₂كموريد الكوبالت اللامائي )

الذي تمت إضافتو عمى دفعات مع التحريك والتسخين المستمر عند درجة الحرارة 
(65°C.)خضرفاعل عمى محمول أفي نياية الت تم الحصول ( ولمدة )ثلاث ساعات 
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الراسب )طحيني المون( أبيض غامق وتمت تنقيتو بغسيمو  نا فحصمنا عمىالمون، رشح
%، ;9بمغ مردود المحمول و  .وبعدىا ترك ليجف تترا ىيدرو الفورانبالمذيب المستخدم 

تم التأكد من احتواء المعقد الناتج عمى . و (C°300<ودرجة الانصيار لمبمورات الناتجة )
داخل كرة التساند باستخدام محمول من نترات الفضة، وعن طريق  ˉClأيون الكموريد 

 الناقمية الكيربائية لو.

 :[CuLyCl₂]تحضير معقد النحاس  .5.2.2

مغناطيسي ومبرد عكوس  بقضيب( 100mlجيزت حوجمة كروية مصنفرة سعة )
والمنحل في Ly ة المحضر  المرتبطة( من 0.174g, 0.5mmolفييا ) في حمام مائي،

(ml5 من )تترا ىيدرو الفوران ( 0.068البارد، ثم أضيفg, 0.5mmol من محمول )
البارد الذي  الفورانتترا ىيدرو ( من ml41( المنحل في )CuCl₂كموريد النحاس اللامائي )

ىيدروكسيد البوتاسيوم ( من 1mlثم أضيف ) تمت إضافتو عمى دفعات مع التحريك
ثلاث )لمدة ( C°65عند درجة الحرارة ) ،واستمر التسخين المنحل في مذيب التعقيد نفسو

المون، رشح الراسب  باىت تم الحصول في نياية التفاعل عمى راسب أصفر .(ساعات
بمغ مردود  .وبعدىا ترك ليجف تترا ىيدرو الفورانوتمت تنقيتو بغسيمو بالمذيب المستخدم 

تم التأكد من احتواء و  .(C°300<%، ودرجة الانصيار لمبمورات الناتجة )95المحمول 
داخل كرة التساند باستخدام محمول من نترات  ˉClالمعقد الناتج عمى أيون الكموريد 

 الفضة، وعن طريق الناقمية الكيربائية لو.

 :[NiLy(NO₃)₂]تحضير معقد النيكل  .5.2.3

مغناطيسي ومبرد عكوس  بقضيب( 100mlسعة ) جيزت حوجمة كروية مصنفرة
والمنحل في Ly ة المحضر  المرتبطة( من 0.174g, 0.5 mmolفي حمام مائي، فييا )

(5ml( من تترا ىيدرو الفوران البارد، ثم أضيف )0.091g, 0.5mmol من محمول )
الفوران البارد الذي تمت  ( من تترا ىيدرو10mlنترات النيكل اللامائية المنحل في )
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( ولمدة C°65إضافتو عمى دفعات مع التحريك والتسخين المستمر عند درجة الحرارة )
، رشح الراسب تم الحصول في نياية التفاعل عمى راسب برتقالي المون .)ثلاث ساعات(

مردود بمغ  وبعدىا ترك ليجف. تترا ىيدرو الفورانوتمت تنقيتو بغسيمو بالمذيب المستخدم 
(. وتم التأكد من احتواء C°300<ودرجة الانصيار لمبمورات الناتجة ) %،99 المحمول

 داخل كرة التساند طريق الناقمية الكيربائية لو. ˉClالمعقد الناتج عمى أيون الكموريد 

 النتائج والمناقشة:. 6

 وفق المخطط التالي: Lyتم اصطناع المرتبطة 

 

 .Ly اصطناع المرتبطة(: 2مخطط )
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 .Lyلممرتبطة   FT-IR طيف(: 2الشكل )

 امتصاص عند وجود عصابة Lyلممرتبطة  FT-IRطيف  في يلاحظ

ῡ=1648.84cm-1 الرابطة  امتطاط عائدة إلى(C=N)  مما يدل عمى تشكل المركب
 والعائدة إلى امتطاط  ῡ=3241.75 cm-1 عند امتصاص المطموب بالإضافة لعصابة

 . (N-H)الرابطة

 

 .Ly طيف تحت الحمراء لممرتبطة قيم الامتطاطات في( 1الجدول )

 

 N-H sp² C-H C=O C=N NO₂ الزمرة الوظيفية

 الإمتطاط الموافق
""cm-1 

3241.75 
3080.73 – 

3058.55 
1677.77 1648.84 1516.74 

 

N-H:3241.75cm⁻
1
 

sp² CH:3080.73 

– 3058.55cm⁻
1
 

C=N:1648.84cm⁻
1
 

C=O:1677.77cm⁻
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 (:¹H:NMR)طيف الطنين النووي المغناطيسي البروتوني  ثانياً:

في دي ميتيل  Ly تم تسجيل طيف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني لممرتبطة
ود إلى ( تعppm8..8عند)نلاحظ ظيور إشارة وحيدة حيث  ،(DMSOسيمفوكسيد )

 .بروتون مجموعة الآزوميثين

 ¹H:NMR طيف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني لممرتبطة(:8الشكل )
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 (: توسيع الطيف   5(: توسيع الطيف                الشكل ).الشكل )                     
 

 ¹H:NMRطيف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني ل الانزياحاتقيم ( 2جدول )
 : Lyلممرتبطة

 

 رقم ذرة الكربون
الإنزياح 
 الكيميائي

δ (ppm) 
 رقم ذرة الكربون

 الإنزياح الكيميائي

δ (ppm) 

d, 2H, C13.C15 :141 s, 1H, NH 12.187 

d, 2H ,C3.C5 9191 s, 1H, C7 :118 

d, 2H, C2.C6 9188 d, 2H, C12.C16 :188 

 

13ثالثاً: طيف الطنين النووي المغناطيسي الكربوني )
C:NMR:) 

في دي ميتيل  Lyتم تسجيل طيف الرنين النووي المغناطيسي الكربوني لممرتبطة 
انزياحات )باستثناء إشارة المحل( عائدة   (9)، حيث يلاحظ وجود(DMSOسمفوكسيد )

ذرة كربون وذلك يتوافق مع الصيغة المقترحة لممرتبطة. كما يظير وجود إشارة  (14)ل
 تعود لكربون مجموعة الآزوميثين. (ppm 41:1811عند )
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 ¹³C:NMR ني لممرتبطةكربو الرنين النووي المغناطيسي الطيف (: 6الشكل )

 

 ف(: توسيع الطي7لشكل )ا
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 الطيف (: توسيع8الشكل )

 ¹³C:NMR لكربونيطيف الرنين النووي المغناطيسي ال قيم الانزياحات( 8جدول )
 : Lyلممرتبطة

 

 رقم ذرة الكربون
 الإنزياح الكيميائي

δ (ppm) 

 رقم ذرة الكربون
 الإنزياح الكيميائي

δ (ppm) 

48 ،48 ،5 ،8 4881894 41 4881484 

8، 8 48;1851 41 41;1:15 

4 48;15:1 9 41:1811 

45 ،48 4811448 44 48;1115 

- - 1 4881:1: 

 

 دراسة بنية المعقدات المعدنية:

 :[CoLyCl₂]دراسة بنية معقد الكوبالت  -1
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 [CoLyCl₂] يوضح آلية تشكل المعقدمخطط (: 8) 

المعقد بين أيون  FT-IR طيف في يلاحظ :IRتحت الحمراء  طيف الأشعة أولًا:
 عائدة إلىῡ=1589.06 cm-1 د امتصاص عن وجود عصابة، Lyالكوبالت و المرتبطة 

العائدة إلى و   ῡ=3204.15 cm⁻¹امتصاص عند وعصابة (C=N) بطةاالر  امتطاط
  .(N-H)الرابطة  امتطاط

 

 [CoLyCl₂]لممعقد  FT-IR طيف (:9لشكل )ا

C=N:1589.06cm⁻1 

C=O:1625.7cm⁻1 

N-H:3204.15cm⁻1 
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 لممعقد طيف تحت الحمراء قيم الامتطاطات في( .ويبين الجدول )

 

 N-H C=O C=N المجموعة الوظيفية

الإمتطاط الموافق 
""cm-1 

3204.15 1625.7 1589.06 

 

 :[CuLyCl₂]دراسة بنية معقد النحاس  -2

 

 [CuLyCl₂] د(: يوضح آلية تشكل المعق.مخطط )
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 :IRطيف الأشعة ما تحت الحمراء  أولًا:

 وجود عصابة، Lyالمعقد بين أيون النحاس و المرتبطة  FT-IRطيف  في يلاحظ
 وعصابة (C=N)بطة االر  امتطاط عائدة إلىῡ=1588.09 cm-1 د امتصاص عن

 .(N-H)الرابطة  العائدة إلى امتطاطو  ῡ=3212.83 cm-1 امتصاص عند

 

 [CuLyCl₂] لممعقد FT-IR طيف (:01لشكل )ا

 [CuLyCl₂]لممعقد  طيف تحت الحمراء قيم الامتطاطات في( 5ويبين الجدول )

 

 N-H C=O C=N المجموعة الوظيفية

 cm-1 3212.83 1649.8 1588.09"الإمتطاط الموافق "

 

N-H:3212.83cm⁻1 
C=O:1649.8cm⁻1 

C=N:1588.09cm⁻1 
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 :[NiLy(NO₃)₂]دراسة بنية معقد النيكل -3

 
 [NiLy(NO₃)₂] د(: يوضح آلية تشكل المعق5مخطط )

 :IRأولًا: طيف الأشعة ما تحت الحمراء 

 وجود عصابة، Ly المعقد بين أيون النيكل و المرتبطة FT-IRطيف  في يلاحظ
ῡ=1536.02cm د امتصاص عن

 وعصابة (C=N)بطة االر  امتطاط عائدة إلى 1-
ῡ=3099.05 cm امتصاص عند

 .(N-H)الرابطة  العائدة إلى امتطاطو   1 -



 أ.د محمد مضر الخضر    نبال عبد الرحمن        2021عام  10العدد   43مجلة جامعة البعث   المجلد 

89 
 

 

 [NiLy(NO₃)₂]لممعقد  FT-IR طيف (:00لشكل )ا

لممعقد  طيف تحت الحمراء قيم الامتطاطات في( 6ويبين الجدول )
[NiLy(NO₃)₂ 

 
 N-H C=O C=N المجموعة الوظيفية

-cm"الإمتطاط الموافق "

1 
3099.05 1584.24 1536.02 

 

 (:Lyدراسة نسبة المعدن في المعقدات العضوية لممرتبطة )

تمت الدراسة من خلال طريقة الترميد حيث يتم ترميد المقعد بجفنة من البورسلان عند  لقد
 كما يمي: C°800درجة حرارة 

N-H:3099.05cm⁻1 

C=O: 1584.24cm⁻1 

C=N: 1536.02cm⁻1 
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( من حمض الآزوت 1mlوأضيف إليو ) [CuLyCl₂]( من معقد 0.101gتم أخذ )
لمدة ساعة ونصف فيتشكل لدينا أوكسيد  C°800المركز ثم تم الترميد حتى الدرجة 

(CuO( وكان وزنو )0.013g.) 

  (Cu)        [CuLyCl₂]                       حساب القيمة النظرية: 

                     482.608 g    63.546 g 

                            100 g  X g                             X= 
13.167g 

 

     (CuO)                      (Cu)      :حساب القيمة العممية

[CuLyCl₂]        79.45 g  63.546 g                                

                    

                            0.016 g   Y g                          Y = 
0.013g 

                                                                                      
                                  g  0.013 g 0.101    النسبة المئوية          

                                100 g   Y` g                       Y` = 
12.871g      

ين الجدول الآتي بوبنفس الطريقة تم حساب نسبة المعدن في باقي المعقدات حيث ي
 النسب النظرية والنسب العممية لممعادن في المعقدات.
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 ( النسب النظرية والعممية لممعادن في المعقدات :7جدول )

النسبة التجريبية 
 لممعدن %

وزن 
 الاوكسيد

النسبة النظرية 
 لممعدن %

 المعقد

11.828 0.014 12.329 [CoLyCl2] 

12.871 0.016 13.167 [CuLyCl2] 

10.377 0.014 11.056 [NiLy(NO₃)2] 

 

 النتائج:

 .نترو بنزو ىيدرازيد-.-برومو بنزيمديين(-.)-`N: (Ly) تم اصطناع المرتبطة  (1
 .تم اصطناع معقدات ىذه المرتبطة مع كل من أيون النحاس والنيكل والكوبالت  (2
تم التأكد من توافق نتائج الدراسة للؤطياف مع الصيغ المقترحة لكل من المرتبطة   (3

 والمعقدات المحضرة.
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