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زا وتعقيدها آمرتبطة حلقية جديدة تترا اصطناع 
 مع بعض أيونات المعادن الانتقالية

 منال حاج حسن * أ.د.محمد مضر الخضر**

 البحث :لخص م

 

  إيتلين ثنائي أمين , ثنائي أستيل الهيدرازين-2,1 , مرتبطات حلقيةكلمات مفتاحية: 

  إيتلين ثنائي أمين , ثنائي أستيل الهيدرازين-2,1 , مرتبطات حلقيةكلمات مفتاحية: 

 

 

 

 

 

 

 

 

 -4,1 , ثنائي أستيل الهيدرازين -2,1 , معقدات حلقية, مرتبطات حلقيةكلمات مفتاحية: 

  .فينيلين ثنائي أمين

 

 .سوريا –حمص  –جامعة البعث –كلية العلوم -*( طالبة دكتوراه : قسم الكيمياء

مص ح –جامعة البعث –كلية العلوم -**( أستاذ الكيمياء اللاعضوية: قسم الكيمياء

 سوريا –

ين  ثنائي فنيل-تترا ) ميتيل أزوميتين( 4Nمن النمط  جديدة حلقية تم اصطناع مرتبطة
فنيلين  - 4,1 مع ثنائي أستيل الهيدرازين-2,1من خلال تكاثف (TMADPH)هيدرازيد 

 ,FT-IR ,UV-VIS)وبعد إثبات المرتبطة المحضرة باستخدام تقنيات  .ثنائي أمين

NMR-H1 ,NMR-C13,  تحليل العنصري( تم تحضير معقداتها المعدنية لكل
 (IR-FT ,VIS-UV)ودرست باستخدام مطيافيات  )  2n, Z2+Cu, 2+Co+ من)

إضافة لدراستها باستخدام طريقة الناقلية الكهربائية وتحديد المحتوى المعدني من 
 خلال الترميد .

 مما أدى إلى تشكل المعقدات الأتية:
]2)ClTMADPH( Zn[     ,]2)ClTMADPH[Cu (  ,  ]2)ClTMADPH[Co (   
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The synthesise of a new ligand  N4  Tetra (Methel 

Azometine)-Di Phenylen hydrazide (TMADPH) was carried by 

condensation of 1,2-Diacetylhydrazine with 1,4 -Phenylendiamin, 

to getting ligand (TMADPH) .After proving the structure of the 

bond using( FT-IR, UV-VIS, 1H-NMR, 13C-NMR, Elemental 

analysis) techniques , its metal complexes for (Co2+, Cu2+, Zn2+) 
were prepared and studied using (FT-IR, UV-VIS) 

spectroscopy,electrical conductivity,metal ratio. 
 

]2)ClTMADPH( Zn[  ,]2)ClTMADPH[Cu (  ,] 2)ClTMADPH[Co (  
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 مقدمة:

لعشرين, ادُرست المركبات التساندية الحاوية على مرتبطات حلقية منذ بداية القرن 
حيث بحث العلماء في معقدات البورفيرينات والفتالوسيانينات بسبب علاقتها بمرتبطات 
حلقية طبيعية المنشأ كجزيء الهيم أو الكلوروفيل من جهة وتطبيقاتها في الأصبغة من 

 .[1] جهة أخرى
لمعدني تشكل حلقة مغلقة حول المركز ا التي مرتبطاتتُصنف المرتبطات الحلقية من بين ال

لتشكل معقدات قوية وثابتة نظراً لمرونة هذه الحلقات والتي تجعلها قادرة على التعقيد 
الاستقرار  ي يؤدي إلىبسهولة مع معظم الأيونات المعدنية ولهذه المرتبطات أيضاً تأثير قو 

إن تشكيل المعقدات الحلقية يعتمد بشكل أساسي على أبعاد حيث , [1]الحراري والحركي
المرتبطة الحلقية وقوة المرتبطة وصلابتها وعلى طبيعة الذرات المانحة وعلى انتقائية الأيون 

 .[2]المعدني وعلى خصائص التعقيد من خلال مشاركة الأيون المعدني في التساند 
 ممغنيزيو ظهر المعقد الحلقي للأة فعالية بيولوجية كبيرة حيث المعقدات الحلقي تظهر

والمعروف بالكلوروفيل الذي يدخل في الكيمياء الضوئية دوراً في النباتات من خلال مشاركته 
والذي هو عبارة عن المعقد الحلقي لمعدن   12B, كما يدخل فيتامين ]3[بالأصبغة الضوئية 

 هاماً دوراً  تلعبالمركبات الحلقية  من ضمن المعقدات الحلقية إضافة إلى أن [4]الكوبالت 
في مجالات الوساطة والتحفيز حيث وُجد أن المعدن يستطيع ممارسة تأثيره الحفزي بتقريب 

 .[5]الركازة من الكاشف وبذلك تصبح المواد المتفاعلة مرتبطات في المعقد المتشكل
 الدراسات المرجعية:
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 NAHID باحثالمن قبل  4Nمن النمط  L2Hتم تحضير المرتبطة  1720في عام 

NISHAT [6]لدهيد مع ثنائي أمينمن خلال تفاعل الغلوتار أ وزملاءه  .  

 
(L2H) 

لمنغنيز والكوبالت والنيكل والنحاس لهذه المرتبطة مع كل من أيونات اوحضرت معقدات 
. في  الكوبالت والنيكل و لمعقدات المنغيز الوجوه والزنك وكانت البنية الفراغية ثماني

رة المعقدات المحضجميع وأبدت مربع مستوي. حين أن بنية معقدي النحاس والزنك كانت
  الفطريات أكثر من المرتبطة. و بكتريافعالية بيولوجية مضادة لل

 
 Sunil G. Shankarwar من قبل الباحث   (L) حضرت مرتبطة 2015 عامفي 

 .  β-Diketone [7]من خلال تفاعل أورتو فنيلين دي أمين  مع  وزملاءه
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\ 

(L) 

وكان المعادن الانتقالية أيونات  مع مجموعة منالمرتبطة وحضرت معقدات لهذه 
جميع المعقدات المحضرة فعالية بيولوجية وأبدت  للمعقدات المحضرة بنية ثماني وجوه

 مضادة البكتريا الفطريات.

 
 الهدف من البحث :

 درازيد ثنائي فنيلين  هي-تترا ) ميتيل أزوميتين( جديدةحلقية  اصطناع مرتبطة
)TMADPH(  4من النمطN. 
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 ثنائي.اللكوبالت والنحاس والزنك ا ادن كل منتعقيد هذه المرتبطة مع أيونات مع 

  دراسة بنية المرتبطة والمعقدات المحضرة باستخدام الأجهزة الطيفية المتاحة
 والتقانات المختلفة.

 القسم التجريبي:
 الأجهزة والأدوات المستخدمة:

The Apparatus and Instruments Used: 

  جهاز مطيافية الأشعة تحت الحمراء(FT-IR)  : 
Jasco – Infrared Spectrophotometer Fourier Transform spectrum 

 FT- IR - 4100   (KBr) 
 جهاز طيف الطنين النووي المغناطيسي بروتوني وكربوني نموذج MHz 500. 

  جهاز مطيافية الأشعة فوق البنفسجية و المرئية(UV-Vis)  : 
Jasco - (UV-Visible) Spectrophotomete 

 

 :المواد الكيميائية المستخدمة 

 4,1-  98فينيلين ثنائي أمين بنقاوة%. 
 2,1-  98ثنائي أستيل الهيدرازين%. 
  98الثنائي اللامائي بنقاوة كلوريد الكوبالت%. 
 98الثنائي اللامائي بنقاوة  كلوريد النحاس%. 
 98الثنائي اللامائي بنقاوة  كلوريد الزنك%. 

 .)ميتانول, ثنائي متيل فورم أميد ,ثنائي ميتيل سلفوكسيد (مذيبات عضوية مختلفة 
. Sigma- Aldrich , Merck , BDH من انتاج الشركات  
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 :القسم العملي
 طرائق التحضير:

 ثنائي فنيلين  هيدرازيد-تترا ) ميتيل أزوميتين( أولًا :اصطناع المرتبطة

(TMADPH)   : 

( ml 60في ) Diacetylhydrazine-1,2 ( من g , 2 mmol 0.327نذيب ) .1
مجهز بقضيب   (250mlمطلق في دورق كروي ثنائي الفتحة سعة ) ميتانول

 مغناطيسي ومبرد عكوس.
ترك المحلول يتحرك لمدة نمن حمض كلور الماء المركز و  عدة نضيف قطرات .2

 . 40 ℃ساعة على درجة الحرارة 
 )والمنحل في Phenylendiamin- 1,4من  (g, 2 mmol 0.220نضيف ) .3

60 ml  ) ًبالتنقيط مع التحريك المستمر. وبعد الإنتهاء ميتانول مطلق تدريجيا
عند  ساعة  48التفاعل لمدة  لمزيج (Refluxمن الإضافة نجري غليان مرتد )

 . ℃65 الدرجة
تقريباً ثم يبرد ويترك في جو  (20ml)نختزل حجم المحلول بعملية التبخير إلى  .4

 .مسود بني بلون بارد حتى ينتج بلورات إبرية
ايتيل  الساخن عدة مرات ثم بثنائي لكلورفورمورات المتشكلة ونغسلها بانجمع البل .5

 0.217) كان وزنها مسودنحصل على بلورات ذات لون بني الإيتر , نجفف ف
g)  (% 56.732)بمردود  و. 

وهي تختلف عن درجات انصهار ℃160 قمنا بقياس درجة الانصهار للمرتبطة ولوحظ أنها 
 .المواد الأولية مما يسهم في التأكد من تشكل مركب جديد

 :بر عن الاصطناع السابق بالتفاعل الأتينع
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 TMADPH(  =[Co(مع المرتبطة   I Co)I(  كوبالتمعقد ال عصطنااثانياً:

]2)ClTMADPH( 

من المرتبطة المصنعة في حوجلة ثنائية الفتحة   (g , 0.5 mmol 0.188نذيب ) .1
 ميتانول( 15ml)مغناطيسي ومبرد عكوس في  قضيب( مزودة ب250mlسعة )

 حتى الانحلال الكامل للمرتبطة.
 (10ml)في  اللامائي الكوبالت الثنائي من كلوريد (g , 0.5mmol 0.065نذيب ) .2

.  pH=6فكانالوسط  pH قمنا  بقياس  ونضيفه إلى محلول المرتبطة ميتانول
 . pH=8فأصبح  KOHعدة نقاط من  بإضافة قمنا

( 15)مع التحريك ولمدة  ℃65عند الدرجة  (Reflux) اً مرتد اً جري غليانن .3
 .فيتشكل راسب بلون بني مسود. ساعة
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ل الإيتر ثم بثنائي إتي عدة مرات ميتانول الساخننرشح الراسب الناتج ونغسله بال .4
 .ثم نجففه

 .((%92.857بمردود  و ( g 0.0234الناتج )وكان وزن الراسب 

. ]TMADPH( = Cu(مع المرتبطة   I Cu)I(  نحاسال معقد عثالثاً:اصطنا

]2)ClTMADPH( 

( من المرتبطة المصنعة في حوجلة ثنائية الفتحة g , 0.5 mmol 0.188نذيب ) .1
( ميتانول ml 15مزودة بقضيب مغناطيسي ومبرد عكوس في )( 250mlسعة )

 حتى الانحلال الكامل للمرتبطة.
 (10ml)اللامائي في  الثنائي نحاسمن كلوريد ال (g , 0.5mmol 0.068نذيب ) .2

 KOHعدة نقاط من  بإضافة قمنا.  pH=6فكانالوسط  pH قمنا  بقياس ميتانول 
  . pH=8فأصبح 

 ساعة.(24) مع التحريك ولمدة   ℃65( عند الدرجة Refluxنجري غلياناً مرتداً ) .3
  .مسود تشكل راسب ناعم بلون بنيفي

نرشح الراسب الناتج ونغسله بالميتانول الساخن عدة مرات ثم بثنائي إتيل الإيتر  .4
 .(%65.098)بمردود  و ( g 0.0166 ثم نجففه وكان وزن الراسب الناتج )

 ]TMADPH( = Zn(المرتبطة مع  Zn (II) الزنكمعقد  عاصطنارابعاً:

 ]2)ClTMADPH(: 

من المرتبطة المصنعة في حوجلة ثنائية   (mmol 0.5 , 0.188نذيب ) .1
 15( مزودة بقضيب مغناطيسي ومبرد عكوس في )250mlالفتحة سعة )

ml.ميتانول حتى الانحلال الكامل للمرتبطة ) 
اللامائي في  الثنائي زنكمن كلوريد ال (g , 0.5mmol 0.069نذيب ) .2

(10ml)  قمنا  بقياس ميتانول ونضيفه إلى محلول المرتبطة pH  الوسط
 . pH=8فأصبح  KOH  عدة نقاط من  بإضافة قمنا.  pH=6فكان
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 مع التحريك ولمدة   ℃65( عند الدرجة Refluxنجري غلياناً مرتداً ) .3
 . مسود تشكل راسب ناعم بلون بنيفي اتساع(10)

ونغسله بالميتانول الساخن عدة مرات ثم بثنائي إتيل نرشح الراسب الناتج  .4
بمردود  و ( g 0.0146الإيتر ثم نجففه وكان وزن الراسب الناتج )

(57.031%). 
 

  (TMADPH)الخصائص الفيزيائية والمردود للمرتبطة  ( : 1الجدول )

 ومعقداتها

 

 لمناقشة:االنتائج و 

 :وفق التفاعل الاتي (TMADPH)تم اصطناع المرتبطة الحلقية الجديدة 

  

 الذوبانية
 المردود

% 

درجة 
الإنصها

 ر

℃ 

 
اللو
 ن

الكتلة 
 المولية
Mw( 

g\mol) 

 
DM المركبات

F 
لميتانوا

 ل
الإيتانو

 ل

 تنحل تنحل تنحل
56.732

   
160 

بني 
مسو
 د

376.457
2 

TMADPH 

 ينحل
على 
الساخ

 ن

 >300 92.857 لا ينحل لا ينحل
بني  

مسو
 د

506.287
2 

[Co 

)ClTMADPH(

]2 

ينحل 
على 
الساخ

 ن

 >300 65.098 لا ينحل لاينحل
بني 
مسو
 د

510.907
2 

 Cu[

)ClTMADPH(

]2 

 ينحل
على 
الساخ

 ن

 >300 57.031 لا ينحل لا ينحل
بني 
مسو
   د

512.737
2 

 Zn[

)ClTMADPH(

]2 
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 UV-VIS و ) (FT-IR)  تم دراستها وفق المطيافيات الأتية ةوللتأكد من هوية المرتبط

 ( و

 (NMR-H1( , )NMR-C13) .وباستخدام تقنية التحليل العنصري 

( NMR-C13والكربوني )  (NMR-H1النووي البروتوني ) رنينمطيافية ال :أولاً 
 (:TMADPH)للمرتبطة 

م مذيب باستخدا مرتبطةللطيف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني  (1)الشكل يوضح 
مع الأخد بعين  ثلاث إشارات أحادية(, إذ يظهر (DMSOثنائي ميتيل سيلفوكسيد المديتر 

 الاعتبار التناظر الموجود في بنية المرتبطة:
 اشارة أحادية عند( , و (DMSO  بروتونات المذيبل عودت( ppm 2.52) عند رةإشا
H12S, ,(3.1ppm)  الميتيلمجموعة ـلبروتونات  تعود (b )(3CH,)  شارة أحادية عند وا 
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(6.83 ppm,s,8H )  مجموعة الحلقة العطريةـلبروتونات تعود (c) (شارة أحادية عند ,وا 
3.63ppm,s,4H)  تعود لبروتونات زمرة الأمين (a) (NH)  الجدول كما هو موضح في

(2). 

 
 

 
 

 للمرتبطة NMR-H1طيف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني :)1(لشكل ا
TMADPH 
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 للمرتبطة ¹H:NMRقيم الانزياحات لطيف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني : (2 )جدولال
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 DMSO محلباستخدام  النووي المغناطيسي الكربوني لرنينطيف ا  (2) الشكل ويبين 
( عائد لكربون مجموعة ppm 168.76) عند حظهور انزيا للمرتبطة,  حيث لوحظ 

و انزياح , (N-ArCعائد للكربون ) (ppm 134.39) و انزياح عند ,  (C=Nالآزومتين )
بالإضافة لانزياح مجموعات المتيل  ,(CCعائد للكربون ) (ppm 119.42) عند 

)3HC(( عندppm 725.3  كما هو موضح بالجدول  )(3). 

 

1 الرقم
H-NMR(δ,ppm) 

(c) H– C  6.83ppm (8H, s) 

(b) H– C 3.109 ppm (12H, s) 

-NH (a) 3.63(4H,S) 
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 المديتر DMSOالمذيب  للمرتبطة باستخدام NMR-C13طيف الـ  :(2)الشكل 

 المرتبطةلذرات كربون  الكيميائية الانزياحات قيم (:3)لجدول ا

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

No  الانزياح الكيميائيppm 

C=N 168.76  

N-ArC 134.39 

CC 119.42 

3CH 25.36 
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 :(TMADPH)للمرتبطة  مطيافية الأشعة تحت الحمراء :ثانياً 

-3 )الشكل  ( TMADPHللمرتبطة )تحت الحمراء  طيف الأشعة بين من خلال دراسةت
a)  1,2ومقارنته مع طيف المادة الأولية ل-Diacetylhydrazine  الشكل(3-b)   وطيف

 المادة الأولية

 1,4 –Phenylendiamin  الشكل(3-c) الامتصاص العائدة  ةنلاحظ اختفاء عصاب
اختفاء عصابتي و   cm 9816-1والتي كانت موجودة عند امتصاص  C=O الكربونيلة لزمر 

3373 و   والتي كانت موجودة عند امتصاص 2NH  الأمينالامتصاص العائدة لزمرة 
1-cm, 3409 1-cm  1د امتصاص عن تيعصاب و ظهور-cm 1636  1 و-cm1615  

 cm-1امتصاص عند ةوعصابمما يدل على تشكل الحلقة ,  C=Nزمرة   لامتطاط  عائدة
عائدة لامتطاط  cm 3414-1وعصابة امتصاص عند,)NH(عائدة لامتطاط زمرة  3326 

N)-aliphC(  وعصابة امتصاص عند 8]-[9وهذا يتوافق مع المرجع 

 1-cm1568  عائدة لامتطاط زمرة)H-N-(C,  وعصابة امتصاص عند-cm1505 

 cm   5138-1وعصابة امتصاص عند , الحلقة العطرية (C=C)عائدة لامتطاط زمرة 1
,   )عندمنخفضتي الشدة  امتصاص  تيفضلًا عن ظهور عصاب , 3CH عائدة لحني 

 1-Cm 2951  1-Cm 2925 )(3عائدة لامتطاط مجموعة
SPCH ) , عصابة وظهور

2عائدة لامتطاط مجموعة)   Cm 3010-1 امتصاص عند 
SPCH .) 
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 (TMADPH( طيف الأشعة تحت الحمراء للمرتبطة )(a-3الشكل 

 
  (Diacetylhydrazin-1,2) طيف المادة الأولية (b-3) الشكل
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  (phenlendiamine-1,4) ( طيف المادة الأوليةc-3الشكل )

  

 طيف المادة الأوليةو  (TMADPH)مطابقة بين طيف المرتبطة (d-3) الشكل

 (1,4-phenlendiamine)  طيف المادة الأوليةو (1,2-Diacetylhydrazin)  

 

 

 (:TMADPH)مطيافية الأشعة فوق البنفسجية والمرئية للمرتبطة  :الثاً ث
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( TMADPH)للمرتبطة ( UV-Vis) أظهرت مطيافية الأشعة فوق البنفسجية والمرئية 
وباستخدام خلية من الكوارتز ذات عرض  (DMSO)في مذيب دي ميتيل سلفوكسيد 

1Cm  .264في  تينواضح قمتين , وبدرجة حرارة الغرفة nm,300 nm)  ) كما يوضح
للمرتبطة حيث تمثل القمة  يمكن أن تعزى إلى الانتقالات  الالكترونية  (4الشكل )
النوع  الانتقال الالكتروني من (264nm =𝜆𝑚𝑎𝑥عند ) علىذات الشدة الأ الأولى

( 𝜋 → 𝜋  (C=N)  نمجموعة الإيمي فينتيجة لاحتواء المرتبطة على روابط ثنائية   (∗
 عند خفضالقمة الثانية ذات الشدة الأأما  ,وروابط ثنائية في الحلقة العطرية 

 (300 nm =𝜆𝑚𝑎𝑥)  النوع ) الانتقال الالكتروني منتمثل 𝑛 → 𝜋 نتيجة لاحتواء   (∗
وأزواج الكترونية عائدة (C=N) لمجموعة الإيمين  أزواج الكترونية عائدة المرتبطة على

 .(NH) لـ
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 (TMADPH( للمرتبطة )UV-Visbil( طيف )4الشكل )
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 :باستخدام تقنية التحليل العنصري (TMADPH)تحديد هوية المرتبطة :رابعاً 

تقارب النسب الذرية ( 4)ويوضح الجدول TMADPHتم اجراء تحليل عنصري للمرتبطة 
 .ً التي تم الحصول عليها عملياً مع النسب المَحسوبة نظريا

 
 
 
 
 

  TMADPH جدول التحليل العنصري للذرات الداخلة في بنية المرتبطة (4)الجدول 
. 

 

 العنصر
8N24H20C 

 النسبة عمليا % %النسبة نظريا  

C 63.50 63.80 

H 6.41 6.42 

N 29.75 29.76 

 

 : TMADPHتحضير المعقدات المعدنية باستخدام المرتبطة المصنعة 

ات ( تم مفاعلتها مع كلوريدTMADPHبعد التأكد من هوية المرتبطة المصنعة )
 .وذلك لتشكيل المعقدات المعدنية  المعادن اللامائية

 :كوبالتأولًا: دراسة معقد ال
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  : (UV-ViS , FT-IR) وتمت دراسة بنية المعقد المقترحة من خلال مطيافيات

 : ) ClTMADPH[Co(2[ للمعقد أولًا : مطيافية الأشعة تحت الحمراء 

فمن  ) ClTMADPH[Co(2 [( طيف الأشعة تحت الحمراء للمعقد 5نورد في الشكل )
 ( , حيث يلاحظa-3( الشكل )TMADPH)خلال مقارنته مع طيف المرتبطة الحرة  

( cm 6163-1من القيمة )( C=N( انزياح لعصابة الامتصاص التابعة لامتطاط الرابطة
 في المرتبطة , إلى القيمة

 (1-cm25 16 ) ,وانزياح لعصابة الامتصاص التابعة لامتطاط الرابطة  في المعقد
 )C=N) من ( 1القيمة-cm 6151( في المرتبطة , إلى القيمة )1-cm1607  )  في

 المعقد مما يدل على حدوث التساند في المواقع المذكورة .
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يمكن  )TMADPH( مع المرتبطة  Co+2مما سبق يمكن القول بأن تساند الأيون المعدني
 .)  (C=Nين تلال ذرات نتروجين مجموعة الأزوميأن يتم من خ

 

 

 ) ClTMADPH[Co(2[للمعقد( طيف الأشعة تحت الحمراء 5الشكل )

 

  ) ClTMADPH[Co(2[  مطابقة بين طيف المرتبطة ومعقد( 6الشكل )

  Co] المرئية و فوق البنفسجية للمعقد ثانياً: مطيافية الأشعة
]2)ClTMADPH(: 
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  ) ClTMADPH[Co(2 [فوق البنفسجية  للمعقد  المرئية و نلاحظ في طيف الأشعة
وهي عائدة للانتقال ( nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 260( وجود قمتين الأولى تقع عند )7الشكل )

𝜋 الإلكتروني ) → 𝜋 في الحلقة  (C=C) حتواء المعقد على روابط ثنائية ( نتيجة لا∗
 , في حين أن القمة الثانية والتي تقع عندالعطرية

(280 nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 )( وهي عائدة للانتقال الالكتروني𝑛 → 𝜋 زواج أ وجودنتيجة ل  (∗
نزاحت نحو الأطوال موجودة على نتروجين مجموعة الأزوميتين والتي احرة لكترونية ا

د تعو ( nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 468ووجود قمة ثالثة منخفضة الشدة  والتي تقع عند ) ,الأقل الموجية
( وذلك 4الشكل ) (TMADPH)مقارنة مما هو عليه في حالة المرتبطة الحرة  d-dلانتقال

 الشاردة المعدنية .أيونات نتيجة التساند مع 
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  ) ClTMADPH[Co(2[  لمعقد( Visbil-UV( طيف )7الشكل )
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 Co]  لمعقد ثالثاً: قياس الناقلية الكهربائية والكشف عن الكلور

]2)ClTMADPH(: 

 للمعقد باستخدام مذيب دي ميتيل فورم اميد قمنا بقياس الناقلية الكهربائية (DMF) 
مع الاخذ بعين الاعتبار    mol2.Cm1-Ω41.-1 تساويناقلية المعقد حيث كانت 
 ناقلية المحل

) 1-.mol2.Cm1-Ω 2)  كهرليتيغير وهذا يدل على أن المعقد. 

  المعقد المحضر وفق الطريقة الأتية:تم الكشف عن محتوى الكلور في 

من المعقد المعدني المحضر مع كمية مناسبة من دي ميتيل فورم  (g 0.01)يحل 
الممددة  3AgNOمن نترات الفضة  (0.05g) بعد ذلك يضاف  )DMF(أميد 

 , نلاحظبالماء المقطر والمضاف إليها عدة نقاط من حمض الأزوت مع التحريك 
 وجود الكلور في الكرة الخارجية . عدم مما يدل على أبيض تشكل راسب عدم

بإضافة عدة قطرات من حمض الأزوت ونسخن قليلًأ ثم نقوم بإضافة  دبتخريب المعق
نترات الفضة فنلاحظ تشكل راسب أبيض مما يدل على وجود الكلور في كرة التساند 

 الداخلية. ماجعلنا نقترح الصيغة الكيميائية المنشورة للمعقد.

 تحديد المحتوى المعدني في المعقدات: رابعاً:

من خلال طريقة الترميد حيث يتم ترميد  مت دراسة نسبة المعدن في المعقد المعدنيلقد ت
 .  ℃800المعقد عند درجات عالية من الحرارة 

 كالتالي: ووزن الأكسيد المتبقي وحساب نسبة المعدن
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من حمض الأزوت المركز   ml 1.5وأضيف إليه  كوبالتمن معقد ال  g 0.0124تم أخذ 
 لكوبالتة ساعة ونصف فتشكل لدينا أكسيد اولمد  ℃800ثم تم الترميد حتى الدرجة 

CoO 0.0018 وكان وزنه g 

 حساب نسبة المعدن:

 النسبة المئوية النظرية  =
كتلة الكوبالت

وزن المعقد
 × 100 

                      =
 58.9331

506.2872
   × 100=11.64 %  

 % 11.64=لنسبة المئوية النظرية للكوبالتا

 لنسبة المئوية العملية للكوبالتا : 

 Coمن  g 58.9331تحوي   CoOمن  g 74.5325 كل                         

 Coمن           Xتحوي      CoOمن      g 0.0018كل      

𝑋 = 0.0014 𝑔 

=  العملية في المعقد كوبالتوبالتالي نسبة ال
0.0014

0.0124
 × 100  =11.50 % 

 % 11.50=لنسبة المئوية العملية للكوبالتا

 :النوى ويملك الصيغة أحاديهو معقد كوبالت وهذا يؤكد أن معقد ال

 ] 2)ClTMADPH[Co ( 

 قترح لهن بقة والخصائص الفيزيائية للمعقد المحضراعتماداً على الدراسة الطيفية الساو 
 :ةالصيغ

] 2)ClTMADPH[Co (  وجوهالداسي التساند ويملك بنية ثماني سوالمعقد. 
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 ثانياً: دراسة معقد النحاس:
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  : (UV-ViS , FT-IR) وتمت دراسة بنية المعقد المقترحة من خلال مطيافيات

 

 

 : ]ClTMADPH( uC(2[ للمعقد أولًا : مطيافية الأشعة تحت الحمراء 

فمن  . ) ClTMADPH[Cu(2 [( طيف الأشعة تحت الحمراء للمعقد 5نورد في الشكل )
 ( , حيث يلاحظa-3( الشكل )TMADPH)خلال مقارنته مع طيف المرتبطة الحرة  
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( cm 6163-1من القيمة )( C=N( انزياح لعصابة الامتصاص التابعة لامتطاط الرابطة
 في المرتبطة , إلى القيمة

 (1-cm25 16 ) ,مما يدل على حدوث التساند في المواقع المذكورة . في المعقد 

يمكن  )TMADPH( مع المرتبطة  2uC+المعدنيمما سبق يمكن القول بأن تساند الأيون 
 .)  (C=Nين تلال ذرات نتروجين مجموعة الأزوميأن يتم من خ

 
  ) ClTMADPH[Cu(2[ للمعقد( طيف الأشعة تحت الحمراء 8الشكل )

 

  ) ClTMADPH[Cu(2[  مطابقة بين طيف المرتبطة ومعقد( 9الشكل )
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  Cu] المرئية و فوق البنفسجية للمعقد ثانياً: مطيافية الأشعة
]2)ClTMADPH(: 

  ) ClTMADPH[Cu(2 [فوق البنفسجية  للمعقد  المرئية و نلاحظ في طيف الأشعة
وهي عائدة للانتقال ( nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 260( وجود قمتين الأولى تقع عند )10الشكل )

𝜋 الإلكتروني ) → 𝜋 في الحلقة  (C=C)ة حتواء المعقد على روابط ثنائي( نتيجة لا∗
وهي عائدة للانتقال ( nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 288   ), في حين أن القمة الثانية والتي تقع عندالعطرية

𝑛الالكتروني ) → 𝜋 موجودة على نتروجين مجموعة حرة لكترونية زواج اأ وجودنتيجة ل  (∗
 512)ووجود قمة تقع عند ,الأقل نزاحت نحو الأطوال الموجيةالأزوميتين مع المعدن والتي ا

nm =𝜆𝑚𝑎𝑥)   عائدة للانتقال(d-d)  مقارنة مما هو عليه في حالة المرتبطة الحرة
(TMADPH) ( وذلك نتيجة التساند مع 4الشكل ) الشاردة المعدنية .أيونات 
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  ) ClTMADPH[Cu(2[ لمعقد( Visbil-UV( طيف )10الشكل )

 : ) ClTMADPH[Cu(2[ لمعقد ثالثاً: قياس الناقلية الكهربائية والكشف عن الكلور

  1قمنا بقياس الناقلية الكهربائية حيث كانت تساوي-.mol2.Cm1-Ω 39  وهذا
 يدل على أن المعقد غير كهرليتي.

 أبيض في الكرة الخارجية  ومن خلال الكشف عن الكلور لم يتشكل راسب
 نترات الفضة ظهر راسبوبتخريب المعقد بإضافة حمض الأزوت ثم إضافة 

 .الداخليةعلى وجود الكلور في كرة التساند مما يدل على  أبيض

 

 

 تحديد المحتوى المعدني في المعقدات: رابعاً:
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 .%12.43بنفس الطريقة السابقة تم حساب النسبة المئوية النظرية وكانت تساوي: 

 .%12.15والنسبة المئوية العملية وكانت تساوي:                                

 Cu]النوى ويملك الصيغة  أحاديهو معقد  نحاسوهذا يؤكد أن معقد ال

]2)ClTMADPH( 

 بقة والخصائص الفيزيائية للمعقد المحضر نقترح لهاعتماداً على الدراسة الطيفية الساو 
 ة:الصيغ

] 2)ClTMADPH[Cu (  وجوه.الوالمعقد سداسي التساند و يملك بنية ثماني 

 
 معقد الزنك: ثالثا: دراسة
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  : (UV-ViS , FT-IR) وتمت دراسة بنية المعقد المقترحة من خلال مطيافيات

 : ]ClTMADPH( Zn(2[ أولًا : مطيافية الأشعة تحت الحمراء للمعقد 

فمن . ]ClTMADPH( Zn(2[ ( طيف الأشعة تحت الحمراء للمعقد 5نورد في الشكل )
 ( , حيث يلاحظa-3( الشكل )TMADPH)خلال مقارنته مع طيف المرتبطة الحرة  

( cm 6163-1من القيمة )( C=N( انزياح لعصابة الامتصاص التابعة لامتطاط الرابطة
 في المرتبطة , إلى القيمة

 (1-cm 8216 ) ,مما يدل على حدوث التساند في المواقع المذكورة . في المعقد 
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يمكن  )TMADPH( مع المرتبطة  2Zn+المعدنيمما سبق يمكن القول بأن تساند الأيون 
 .)  (C=Nين تلال ذرات نتروجين مجموعة الأزوميأن يتم من خ

 
  ]ClTMADPH( Zn(2[للمعقد( طيف الأشعة تحت الحمراء 11الشكل )

 

  ]ClTMADPH( Zn(2[  المرتبطة ومعقدمطابقة بين طيف ( 12الشكل )

 : ]ClTMADPH( Zn(2[ و فوق البنفسجية للمعقد المرئية ثانياً: مطيافية الأشعة

]Zn فوق البنفسجية  للمعقد  المرئية و نلاحظ في طيف الأشعة

]2)ClTMADPH(( 260( وجود قمتين الأولى تقع عند )10الشكل nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 )

𝜋 الإلكتروني )وهي عائدة للانتقال  → 𝜋 لاحتواء المعقد على روابط ثنائية   ( نتيجة ∗
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وهي عائدة ( nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 292   ), في حين أن القمة الثانية والتي تقع عند(C=N) في
𝑛للانتقال الالكتروني ) → 𝜋 موجودة على حرة لكترونية زواج اأ وجودنتيجة ل  (∗

 و ,الأقل نزاحت نحو الأطوال الموجيةنتروجين مجموعة الأزوميتين مع المعدن والتي ا
مقارنة مما  M→L من النوع  وهي عائدة للانتقال ( nm =𝜆𝑚𝑎𝑥 260)وجود قمة عند 

( وذلك نتيجة التساند مع 4الشكل ) (TMADPH)هو عليه في حالة المرتبطة الحرة 
 الشاردة المعدنيةأيونات 

0
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 : ]ClTMADPH( Zn(2[ لمعقد( Visbil-UV) ( طيف13الشكل )

  ]Zn  لمعقد ثالثاً: قياس الناقلية الكهربائية والكشف عن الكلور
]2)ClTMADPH(: 

 1قمنا بقياس الناقلية الكهربائية حيث كانت تساوي-.mol2.Cm1-Ω  45.7  وهذا
 يدل على أن المعقد غير كهرليتي.
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 أبيض في الكرة الخارجية  ومن خلال الكشف عن الكلور لم يتشكل راسب
 نترات الفضة ظهر راسبوبتخريب المعقد بإضافة حمض الأزوت ثم إضافة 

 .الداخليةعلى وجود الكلور في كرة التساند مما يدل على  أبيض

 تحديد المحتوى المعدني في المعقدات: رابعاً:

 .%12.75بنفس الطريقة السابقة تم حساب النسبة المئوية النظرية وكانت تساوي: 

 .% 13.39والنسبة المئوية العملية وكانت تساوي:                                

  ]ClTMADPH( Zn(2[ النوى ويملك الصيغة  أحاديهو معقد  زنكوهذا يؤكد أن معقد ال

 بقة والخصائص الفيزيائية للمعقد المحضر نقترح لهاعتماداً على الدراسة الطيفية الساو 
 ة:الصيغ

]2)ClTMADPH( Zn[  وجوه ثمانيالتساند و يملك بنية  سداسيوالمعقد. 
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 للمركبات المحضرة (FT-IR)التواترات الأساسية في أطياف  :(5الجدول )
 

 

 

 

 

 3CH
bend 

  1-Cm

) ῡ( 

C-N-

H 

  1-Cm

) ῡ( 

( C=C) 

)  1-Cm 

ῡ( 

( C=N) 

)  1-Cm 

ῡ( 

N-H 
)  1-Cm 

ῡ( 

-aliphC

N 

  1-Cm

) ῡ( 

Comp. 

1385 1586 

 

1505 

 

1636 

1615 
3326 

 

3414 

 

TMADPH 

1384 1581 1509  
1625 

1607 
3281 

 

3405 

 

[Co 

]2)ClTMADPH( 

1374 1580 1508 1625 3194 

 

3316 

 

[Cu 

]2)ClTMADPH( 

1348 - 1509  1628 ---- 3423 
 Zn[

]2)ClTMADPH( 
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 :البنفسجية والمرئية للمركبات المحضرةالامتصاصات فوق ( 6الجدول )

 

 :تحديد المحتوى المعدني في المعقداتنتائج  ( : 7الجدول )

Metal ratio 

 Comp. 
(Found) % Calculated % 

11.50 11.64 ]2)ClTMADPH[Co ( 
12.15 12.43 ]2)ClTMADPH[Cu ( 
13.39 12.75 ]2)ClTMADPH( Zn[ 

 

 : المحضرةنتائج قياس الناقلية الكهربائية المولية للمعقدات ( 8الجدول )

 ةالموليالناقلية الكهربائية

 (1-.mol2.Cm1-Ω) 
Comp. 

41 ]2)ClTMADPH[Co ( 

M-L d-d 𝒏

→ 𝝅 ∗ 
𝝅

→ 𝝅 ∗ 

Comp. 

----- ------ 

300  

nm 

576 

nm 

264 

nm 
TMADPH 

------ 
468 

nm    

280 

nm 

260 

nm 
]2)ClTMADPH[Co ( 

----- 512 nm 
324 

nm 

260 

nm 
]2)ClTMADPH[Cu ( 

492 nm ------- 
292 

nm 

260 

nm 
]2)ClTMADPH( Zn[ 
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39 ]2)ClTMADPH[Cu ( 
45.7 ]2)ClTMADPH( Zn[ 

 

 النتائج: 5
 هيدرازيد يلينثنائي فن– (تترا ) ميتيل أزوميتين جديدة حلقية اصطناع مرتبطة تم (1

)TMADPH(   4من النمطN. 
 .كوبالت والنحاس والزنكيونات اللأ ثلاث معقدات جديدة  تم اصطناع (2
أن جميع المعقدات المحضرة غير كهرايتية  الناقلية الكهربائية أظهرت دراسة (3

. 
من خلال مطيافية كل من المرتبطة والمعقدات المحضرة  أظهرت دراسة  (4

-U Vومطيافية الأشعة فوق البنفسجية )( FT-IRالأشعة تحت الحمراء )

Vis )يغ المقترحة للمعقدات المحضرة . توافقها مع الص 
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