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 الباحثة

 الشـــكر والامتنان
 
 
 
 

صلى الله  الحمد لله رب العالمين والصلاة والسلام على سيد الانبياء والمرسلين سيدنا محمد )

 ( وعلى آل بيتو الطيبين الطاىرين واصحابو المنتجبين إلى يوم الدين.عليو وآلو

أ.م.د. مسلم  بكل أعتزاز وتقدير أتقدم بالشكر والامتنان إلى استاذي الفـاضلين  

لاقتراحيما موضوع البحث ودورىما القيم في   أ.م.د. ليث سمير جاسمو   حسن محمد

 مدة البحث ولما أحاطاني بو من تشجيع وتوجيو.وال  الاشراف ط

لما أبده من توجييات  أ.د.خالد العادلي  كما أقدم شكري وتقديري إلى استاذنا الفـاضل  

 ولم يبخل علينا بأي معلومو وكان سندناً لنا خلال مدة البحث.  قيمة وسديدة

كما يسرني إن أتقدم بالشكر الجزيل لعمادة كلية التربية ورئاسة قسم الكمياء وجميع  

 الأساتذة ومنتسبي القسم للمساعدة التي أبدوىا لانجاز ىذه الرسالة.

ومساعدة    يعوتشج  لما قدموه لي من دعم زملائي وزميلاتيويسرني ان اشكر  

 .البحثوال مدة  ط

واخيراً اود ان اعبر عن عمق امتناني وشكري إلى كل من لم يذكر اسمو ممن  

 .مد لي يد العون خلال مدة الدراسة والبحث

 

 



 

 

  -لخلاصة :ا

, أميدازول أزو نوع من جديدة ليكاندات وتشخيص تحضير البحث من الاولى المرحمة تضمنت            

 تكوين و البنزويك حامض كمورو-4أمينو -2 ديــدزة طريق عن الميكاندات تحضير الأولى الخطوة بخطوتين

 methylو  methyl imidazole-5 مع الثانية الخطوة في الأزدواج تفاعل بدوره يدخل الذي الديازونيوم ممح

imidazole -1 أدناه المخطط في كما :- 

 

الأشعة تحت الحمراء و , NMR-C13و NMR-H1 أطيافبوساطة  آجميعالميكاندات  شُخصت    

FTIRالمرئية  -,والأشعة فوق البنفسجيةVisible-UV ( وتقنية التحمل الحراري الوزنيTGA والتحمل )

ومطيافية المجير الالكتروني الماسح  (XRD)( وحيود الأشعة السينية DSCالحراري المسعري التفاضمي )

تم دراسة تأثير و  كذلك ((CHNS( إضافة الى التحميل الدقيق لمعناصر SEM)FE المجال الانبعاثيي ذ

 .المذيب عمى الميكاندات المحضرة



 

 

 تم تحضير سمسمة من المعقدات الفمزية الصمبة لميكاندات أزوفاما المرحمة الثانية من البحث       

 II)( والخارصين)II( والنحاس)II( والنيكل)III( والكوبالت)III)الكروميونات الفمزية مع الأ اميدازول

أطياف بروتون الرنين وشُخصت جميع المعقدات الفمزية الصمبة بوساطة  التقنيات أعلاه , باستثناء  

تم استعمال مطياف وقد  المعقدات الفمزية الصمبة المحضرة ,لبعض   1H-NMRالنووي المغناطيسي 

كذلك تم و  المحضرةالامتصاص الذري الميبي, لغرض تعيين النسب المئوية للؤيونات الفمزية في المعقدات 

 .الحساسية المغناطيسية  دراسة

شكل وحجم الدقائق النانوية و  دُرست خصائص السطح لكل من الميكاندات ومعقداتيا الفمزية وىيئة السطوح    

(. كما تم دراسة التركيب البموري وبعض (FESEMتقنية  عمالات والتجمعات فيما بينيا باستوتوزيع البمور 

ميكاندات لالتباعد بين المستويات البمورية الخصائص التركيبية مثل الطور البموري, والحجم البموري وحساب 

 (.XRDتقنية الاشعة السينية) عمالوالمعقدات وذلك باست

مكانية استعماليا في فتمثمت بدراسة التأثير البيولوجي لممر المرحمة الثالثة من البحث اما      كبات المحضرة وا 

 Staphylococcus aureusتأثيرىا في تثبيط نمو جنس من البكتريا دراسة  الطبي من خلال لجانبا

لسالبة لصبغة كرام  pneumonia Klebsilla ( وبكترياGram Positive Bacteriaالمـوجـبة لصبغة كـرام )

(Gram Negative Bacteriaوتعد ىذه العُزلات )  مراض الشائعة.مكثير من الألمن المسببات 

عمى الخلايا البشرية لمرض السرطان (MeCPAI-1)تم دراسة فحوصات سمية المركب  كما      

مكانية استخدام ىذا النوع من المركبات في الجانب الطبي والصيدلي  ضد  آجديد آبوصفو علاجالبروستات وا 

أنواع عديدة من السرطانات وذلك بمعاممتيا مع خلايا بشرية مصابة بالسرطان لمعرفة تأثيرىا, واُجريت ىذه 

ماليزيا.  مركز التحري عن العلاجات الجديدة في -قسم الصيدلة  -كمية الطب  -جامعة ملايا  الدراسة في 

عمى خلايا سرطان ة في الجزء العممي المحضر و  (MeCPAI-1)الازو اميدازول  دراسة تأثير ليكاندتمت  إذ



 

 

والخلايا السميمة لغرض بيان مدى فعاليتيا السمية عمى خلايا جسم الانسان وامكانية PC3 البروستات 

 سرطان البروستات.لمعالجة  آاستخداميا بوصفيا علاج

المركبات  في مجال معالجة التموث, اذ تضمنت تخميق  أحد خيرة من البحث فقد تم تطبيقاما المرحمة الأ   

ذ حضر إ MeCPAI-1)ومتراكبات بوليميرية ىلامية مستندة لميكاند ) Poly(AA)ىلاميات مائية متشابكة 

-'N,Nاستخدم و  البممرة بالجذور الحرة باستعمالPoly(AA-co-1-MeCPAI) المتراكب البوليميري 

Methylenediacrylamide(MBA) و آمتشابك بوصفو عاملآPotassium persulfate(KPS)  بوصفيا

 مادة بادئة لمجذور الحرة.

شخصت ودرست الخواص التركيبية والسطحية والحرارية لممواد المحضرة بعدة تقنيات منيا تقنية حيود    

لكتروني والمجير الأ  (FTIR)ومطيافية تحويلات فورير للؤشعة تحت الحمراء (XRD)شعة السينية الأ

بالإضافة الى تحميل المساحة السطحية والطبيعة المسامية لمسطح  (FESEM)الماسح ذي المجال المنبعث 

(BET,BJH) . 

استعممت المتراكبات البوليمرية اليلامية في دراسة امتزاز للايونات الفمزية من محاليميا المائية وذلك      

مكانية استعمالو بوصفو مادة مازة لإزالة التموث الحاصل بيذه سطح بيدف التوصل الى معرفة فعالية ىذه الأ وا 

في تعين كميات الامتزاز وبينت النتائج ان  الامتصاص الذري المييبيالايونات, كما استعممت مطيافية 

  .حسب تصنيف جيمز (L) أيزوثيرمات الامتزاز عمى السطح الماز كانت من نوع 

وأظيرت النتائج ان .  (0C 25,30 ,15)في درجات حرارية مختمفة  (IIIالكروم) يونتم دراسة امتزاز ا كما  

 Endothermicعممية الامتزاز تزداد مع زيادة درجة الحرارة أي ان عممية الامتزاز ىي عممية ماصة لمحرارة 

Process تم حساب التغير في القيم الثرموديناميكية الاساسية لعممية الامتزاز  كالأنثالبي , (ΔH وطاقة )

 (.  ( والانتروبي )  ΔGكبس الحرة )
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                                المقدمة الفصل الاول :

 

 General Introduction                                                                -:مقدمة عامة 1.-1

ظيرت الكيمياء التناسقية في شكميا الحديث مف حوالي اكثر مف قرف مف الزماف وعممية تحديد        

كبيرة لتحضير  آاساسيات الكيمياء التناسقية تعقدت بسبب البعد الزمني عف ىذه الاحداث وقد بذلت جيود

 Wolcottشر وبوساطة في القرف التاسع عإذ كانت البداية ف بالمعقدات التناسقية ووصؼ مانسميو الأ

Gibbs  وFrederick genth   مونيا والكوبمت نشرت ابحاثيـ عمى ما اسموه قواعد الأو  ـ 1857عاـ

اف ىذه المركبات اما عضوية او  إذملبح التي ليا اشكاؿ والواف جميمة الذي وجو الانتباه لصنؼ مف الأ

وقد وُضعت عدة نظريات لوصؼ التآصر في المركبات التناسقية منيا نظرية العالـ  [1]عضوية لا

 عاـ  Sidgwickـ و 1916 عاـ  Lewis ـ  ونظرية العالماف 1893عاـ  Alfred Wernerالكيميائي 

, وقد تـ تطبيؽ الكيمياء التناسقية عمى معقدات [2]ـ حوؿ التآصر الكيميائي وغيرىا مف النظريات1919

العناصر الانتقالية وكاف ليا اسياـ في تحديد التركيب والتأصر ليذه المعقدات وعمى الرغـ مف حصوؿ 

ذيف وضعوا يعد مف الأوائؿ الوالذي  Warnerيعادؿ عمؿ  يوجد ما نو لاأالا  تقدـ كبير في ىذا المجاؿ

ركيزة أساسية في مجاؿ كيمياء المركبات التناسقية  أو المعقدات الفمزية  منذ افتراضو لنظريتو المعروفة 

في عمـ الكيمياء وقد ـ  1913عاـ التي مُنح عمييا جائزة نوبؿ  ـ1891بأسـ النظرية التناسقية عاـ 

 والفطريات الطب بوصفيا ادوية مضادة لمجراثيـ والبكتريامجاؿ المركبات التناسقية في  استغمت ىذه

في التفاعلبت الضوئية المحفزة لممموثات  واستعممت بوصفيا متحسسات, ومعظميا ضد الاوراـ السرطانية 

 .[6-3]المائية

شكؿ كبير فيي تدخؿ في الكيمياء التحميمية , وفي دراسة تنوعت استعمالات المركبات التناسقية ب      

العضوية , اما في مجاؿ الكيمياء اللبعضوية , فقد  لممواد الحفازة والبوليمرات غير الحالة الصمبة

مركب تناسقي  ع كؿالاتو بشكؿ كبير وليذا فانو ماصبحت المركبات التناسقية عالما بنفسو لتنوع استعم

 .[9-7] ثروة جديدة لممعرفة العممية في شتى مجالاتيا



                                المقدمة الفصل الاول :

 

استخدمت  إذأحد كواشؼ الآزو غير متجانسة الحمقة   والاميدازوليؿ ازو اميدازوؿ زولاتعد كواشؼ أ     

 لا سيما في الطرؽ الطيفية ىذه الكواشؼ بشكؿ واسع مؤخرا في الكثير مف مجالات الكيمياء

 وكذلؾ ليا تطبيقات في المجالات الطبية , [11]ودراسة خصائصو الالكترونية والضوئية [11]ائيةبوالكير 

تـ دراسو كما  [14-12]ومضادات لمسرطاف والجراثيـ مضادات لمبكتريا منياو وذلؾ لأىميتيا الحيوية 

ونظرآ لتعمؽ  [15]مف محاليؿ مائية بطريقة الامتزازلاميدازوؿ في إزالة الاصباغ الاصطناعية امشتقات 

 دراستنا بمركبات الاميدازوؿ ومشتقاتو سوؼ نتطرؽ بشيء مف التفصيؿ عف ىذا النوع مف المركبات .

                                            Chemistry of Imidazole كيمياء الاميدازول  2.-1

, يمتمؾ الصيغة  (Heterocyclic)ىو مركب كيميائي ذو حمقػة خماسػػية غػػير متجػػػانػػسة الاميدازوؿ     

 -: ادناهفي   وصيغتو  التركيبية موضحة   Diazole-1,3والتي  تسمى ( C3H4N2)الجزيػئية  

 

مادة بيضاء الموف , صمبة ,  الى عائمة واسعة مف المشتقات وىي ضآيأالاميدازوؿ يشير مصطمح      

لكيميائي , يشابو الاميدازوؿ في تركيبو ا[16] (90ºC)متبمورة ,تذوب في الماء , درجة انصيارىا

نتروجيف ىجينيف في تركيبيا  عمى ذرتي المتجانستيفالبرميديف وذلؾ لاحتواء كلب الحمقتيف غير 

  . [18, 17]الداخمي

 وذلؾ  Heirrich Debusمف قبؿ العػػالـ   ( 1858) عاـ مػػرة  تػـ تحضػػير الاميػػدازوؿ  لاوؿ       

 (1 -1) عادلةكما في الم [21, 19]بوجود الامونيا ييادالدالفورم الغميوكساؿ مع  ؿ ػػتفاعب



                                المقدمة الفصل الاول :

 

……....)1-1( 

مف تحويؿ مشتؽ وذلؾ  [21]السابقة وفؽ ما ورد في الدراساتعمى الإميدازوؿ كما تـ تحضير        

 (1-2عادلة )الإميدازوليف الى الإميدازوؿ بوجود الكاربوف المنشط ونظاـ الاوكسجيف كما في الم

 -الموضحة ادناه: 

………)1-2( 

فعاليتيا  دليؿ عمى باط وثيؽ وواسع مع فعالية العقاقير وىذا ػػكيمياء الاميدازوؿ ذات ارت دتع        

 [22]ةػػالعديد مف المنتجات الطبيعية والعقاقير الطبي في تركيبالاميدازوؿ  ذا يدخؿإوالدوائية,  حيويةال

 -وكما موضح في ادناه : .[23] اليستيديف ىرموف  موجودة فيالحمقة الاميدازوؿ  مثلب

 

 The Importance of Imidazole                                     اهمية الاميدازول  3.-1

عديد مف اليدخؿ في اذ مف المركبات الاروماتية غير متجانسة الحمقة  آميم آالاميدازوؿ نوع ديع       

بسبب الخاصية العلبجية العالية للبميدازوؿ والمدى الواسع  وذلؾ المجالات منيا الكيميائي والبيولوجي

اتجو الباحثوف الى  تحضير عدد كبير مف العلبجات الكيمياوية ومنيا مضادات  إذلأدويتيا السريرية 

 ,12] مضادات السكري والملبرياو لجراثيـ االالتيابات  مضادات  مضاداتو  مضادات التخثر والسرطاف 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 2أف المضاد الحيوي آزاميسيف ماىو ألا  ويلبحظ ,[25]مضادات لمفيروسات ومضادات الاكتئابو  [24

 الدالة الحامضيةامينواميدازوؿ وحامض النتروز المنظـ مف حيث 2- نتروايميدازوؿ الذي تـ تخميقو مف –

 -:الصيغة التركيبية لمنترواميدازوؿ ىي وفي ادناه .  [26]وكبريتات النحاس

 

في دراسة التفكؾ الضوئي والثبات الحراري  والاميدازوليؿ ازو اميدازوؿ زوالا مشتقات استعممت      

و ز لاامكواشؼ ل,  [28, 27]لممعقدات مف خلبؿ حساب القيـ الحركية و المتغيرات الثرموديناميكية

والتي تحتوي في تركيبيما بسبب وجود حمقة الاميدازوؿ  حيوية عاليةفعالية  والاميدازوليؿ ازوميدازوؿ ا

 Azoوكذلؾ تتميز بفعالية كيميائية لامتلبكيا مجاميع ميمة مثؿ الآزوميثيف عمى ذرتي نيتروجيف 

methene (--C=N( ومجموعة الازو ايميف )-N=N- التي تساعدىا في التناسؽ مع الايونات )

ومشتقاتو حيزاً والاميدازوليؿ ازو ميدازوؿ االازو و فقد نالت دراسة معقدات . وعمي[29]الفمزية المختمفة

كواشؼ بوصفيا واسعاً في مجاؿ الكيمياء الحياتية والتحميمية والصناعية واستعممت في مجاؿ الطب 

  .[31]مضادة لمسرطاف 

يونات الفمزية في متجانسة حمقة معقدات ممونة مع العديد مف الأالتكوف مركبات الازو اميدازوؿ غير      

وغالبا ماتسمؾ ىذه المركبات كميكاندات ثنائية السف وذلؾ لارتباطيا مع  [31]محاليميا المائية وغير مائية 

لحمقة الاميدازوؿ غير متجانسة وذرة  Nلبؿ ذرة النتروجيف يوف الفمزي وباصرتيف تناسقيتيف مف خالأ

النتروجيف مجموعة الازو الجسرية والبعيدة عف الحمقة المذكورة مف جية ثانية , وتصنؼ ىذه المركبات 

مف (Conjugated System) اـ التعاقبظضمف الكواشؼ العضوية الحاوية عمى اربع ذرات نتروجيف بن

 . π [32, 33] اواصر ؿخلب



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 

مع العديد مف الأيونات الفمزية مكونة معقدات كيميتية مستقرة  الاميدازوؿ تتفاعؿ مركبات آزو         

 عماؿمثاؿ عمى ذلؾ است في التعييف الطيفي لمعديد مف ىذه الأيونات عممتذات ألواف واضحة, لذا است

 -  ]فنيؿ (آزومثيؿ  -4 –ىايدروكسي  -1)- ‾2 [ – 2 اميدازوؿ  صبغة أزوليكاند  الباحث حسيف

 كما موضح ادناه:المعقدات الفمزية   مفلسمسمة  والحرارية  لدراسة الخواص الطيفية  [34]إميدازوؿ 

 

                                                Azo Imidazole Ligandsليكاندات الازو اميدازول  4.-1

يتصؼ ىذا النوع مف الميكاندات باحتوائو عمى حمقة غير متجانسة يدخؿ في تركيبيا ذرتي نبتروجيف       

ثنائي  –4,5-سمفوأمايد فنيؿ( آزو[ -4])- 2الميكاندمغايرتيف وسنذكر البعض منيا عمى سبيؿ المثاؿ 

فنيؿ ميثوكسي  -4)5-,4-( آزو[امينو انتي بايريف])-2 ميكاندوال SuBAI [35]-4))فنيؿ إميدازوؿ

 فنيؿ ىايدرازونو( اثيؿ( فنيؿ( 3)]-2-((E)1-(2-ثنائي مثؿ-4,5 الميكاندو  [36] (AAMPI) إميدازوؿ

 و [38] (APAA-4)اميدازوؿ  ]انتي بايرنيؿ( ازو-2-[(4والميكاند (DPDPIH) [37] إميدازوؿ  ]آزو

وغيرىا مف المشتقات الاخرى .  [39]) فنيؿ دايزانيؿ( فينوؿ-4] يؿ(فنيؿ إميدازول ثنائي 2-[(4,5-ميكاندال

 -:سمفاالمذكورة  يكانداتالصيغ التركيبية لم ونوضح في ادناه



                                المقدمة الفصل الاول :

 

                            

            

 

 

         

بروليف  ])بنزاميدازوليؿ( ازو-2 [-4   قد تمتحـ حمقة الاميدازوؿ مع حمقة بنزيف كما في الميكاند        

(BMP)  [41]  ميدازوؿ 2-)[ -2والميكاند  -2والميكاند  [41] (BIABA) برومو انيميف -4-] آزو (بنزا 

ميدازوليؿ آزو(2-)[ ميدازوليؿ  2-)[ -7والميكاند  [42] (BIAAPامينوفينوؿ )-5-]بنزا   -] 8آزو(بنزا 

ثنائي كمورو فينوؿ  -6,4- ] )بنزايميدازوليؿ (ازو-2-[2والميكاند  [43] (BIAHQ)ىيدروكسي كوينوليف 

(BIADClP) [44] أدناه:في ا التركيبية موالموضحة صيغي- 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 

 

 

  Prepration of Azo Imidazole Ligands          تحضير ليكاندات آزو  اميدازول   5.-1

بسبب فعالية وقابمية  لقيت ليكاندات الازو اميدازوؿ اىتماما كبيرا مف قبؿ الكثير مف الباحثيف       

عمى التناسؽ إضافة الى إسيامو في تفاعلبت الازدواج لمركبات الآزو عند مفاعمة ممح  الإميدازوؿ

مع Coupling) ذو الخواص الالكتروفيمية والتي تمكنو مف الاقتراف ) Diazonium salt)) الدايازونيوـ

إذ تـ مف ( وفي محموؿ قاعدي ضعيؼ, 2حمقة الإميدازوؿ ذات الكثافة الالكترونية العالية عند الموقع )

خلبؿ حسابات الكثافة الإلكترونية والتي اوضحت إف اليجوـ الألكتروفيمي عمى جزيئة الإميدازوؿ يقع عند 

لمجزيئة غير متجانسة الحمقة لذلؾ وبالاعتماد عمى ما سبؽ ذكره فقد تـ تحضير الكثير  4و 2الموقعيف 

لديازونيوـ الناتج مف ازوتة الأمينات مف ليكاندات الآزو إميدازوؿ أو مشتقاتو مف خلبؿ ازدواج ممح ا

  .2 [46 ,45] الأروماتية المتجانسة وغير المتجانسة مع جزيئة الإميدازوؿ المعوضة عند الموقع 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

الأميف الأروماتي  قد بينت الأدبيات أف طريقة التحضير التقميدية لممح الديازونيوـ الناتج مف أزوتةل       

بوجود نتريت الصوديوـ في وسط حامضي معدني في الغالب يعقبيا إزواج الممح الناتج مع مكونة الإزواج 

( مف الحمقة المذكورة في الوسط 5أو4والتي تمثؿ حمقة الإميدازوؿ أو مشتقاتيا المختمفة في المواقع )

ميدازوؿ  القاعدي ىي الطريقة الأبسط والأنجح في تحضير ليكاندات    . [47]الأزوا 

منيا  الازو اميدازوؿتـ تحضير مجموعة مف ليكاندات  [48] وجماعتو يفي دراسات حديثة لمعادلو       

في خطوتي   (HClPAI)اميدازوؿ -آزو[ فنيؿ( كمورو4--ىايدروكسي-(1- 2]- 2ميكاندالتحضير 

 -: أدناهفي الموضحتيف  (Coupling)والازدواج  Diazotization))الأزوتة 

 

        

كما (  IPC) ايمدازوؿ ]زو])كاربوكسي فنيؿ ( ا-2بتحضير الميكاند  [49] حوراء قامت الباحثة كذلؾ    

  -: في التفاعؿ ادناه



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 

ثنائي ميثوكسي -4,5 2( [-2 تـ تحضير الميكاند  [51] وجماعتو أخرى لمعادليوفي دراسة      

  . (DMCPAI)اميدازوؿ  - ]كاربوكسي فنيؿ(ازو 

 

  آزو  اميدازول    طرائق تناسق ليكاندات 6.-1

  Consistency Methods of Azo Imidazole Ligands 

مع تتبايف اساليب التناسؽ ليذا النوع مف الميكاندات تبعا لظروؼ التفاعؿ بينيا وبيف الايوف الفمزي       

الاخذ بنظر الاعتبار طبيعة المجاميع المعوضة وموقعيا عمى الحمقة المرتبطة بجسر الازو , عندما 

لايمتمؾ ىذا النوع مف الميكاندات مجاميع فعالة معوضة في الموقع اورثو عمى الحمقة غير المتجانسة فاف 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

لنيتروجيف اليجينة في الحمقة ىذه الميكاندات تسمؾ سموكا ثنائي السف , اذ يتـ تناسقيا عف طريؽ ذرة ا

الخماسية ونيتروجيف مجموعة الازو البعيدة عف ىذه الحمقات . فضلب عف ذلؾ فاف ىذا النوع مف 

الميكاندات يستطيع اف يسمؾ سموكا ثلبثي السف عندما يتـ الارتباط عف طريؽ مواقع التناسؽ المذكورة مع 

 . [51] اف يكوف لدييا القدرة عمى التناسؽ مف الميـالمجاميع المعوضة في الموقع اورثو التي 

 اف السموؾ ثنائي السف ليذا النوع مف الميكاندات الذي يمكف تمثيمو بالمعقدات المتكونة مف تفاعؿ       

    يكؿوالن II)) مع ايونات الكوبمت( CyBAI-2ثنائي فنيؿ اميدازوؿ ) 5,4--]سيانو فنيؿ( ازو2-[(2-

( (IIوالنحاس ((II ( والخارصيفП( والكادميوـ )П(والزئبؽ )П)[25]
ولقد اقترحت الصيغة التركيبية  

 الاتية لممركبات المحضرة :

 

-]دايزينيؿ-فنيؿ–ميثوكسي فنيؿ دايزينيؿ-4[-2لميكاندااف تناسؽ   [53]فرحافلقد اقترح الباحث      

 , مف نوع ثلبثي السفيكوف  II)والنحاس ) II)الكوبالت ) اتمع ايوناميدازوؿ -1H-فنيؿثنائي -4,5

المرئية والتحميؿ –شخصت مواقع التناسؽ بوساطة اطياؼ الاشعة تحت الحمراء وفوؽ البنفسجية  حيث

 وقدفضلب عف قياسات التوصيمية الكيربائية والحساسية المغناطيسية .  ((C.H.Nالدقيؽ لمعناصر 

السطوح والصيغة الاتية توضح الشكؿ ثماني ]1:2[اف نسبة الفمز الى الميكاند ىي ىذه النتائج اظيرت

 -: مقترح لممعقدات المحضرةال



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 

 الازو اميدازول      أهم المجالات التطبيقية لمركبات .1-7

The most important applied fields of azo imidazole  Compounds 

 ,الاخرى الحمقة غير متجانسة  الازو المركباتالازو اميدازوؿ بندرتيا مقارنة مع  مركباتتمتاز       

تبعا لاختلبؼ السموؾ الفيزيائي والكيميائي ليا , لذا استعممت في العديد وقد تعددت فوائد ىذه الميكاندات 

لواف منيا نتائج ميمة في مجاؿ الكيمياء التحميمية عند استغلبؿ صفة الأ آمف المجالات اذ اعطى بعض

بينت إذ  ومعقداتيا مع الايونات الفمزية في محاليميا المائية والعضويةالسائدة ليذا النوع مف المركبات 

ثنائي فنيؿ أميدازوؿ آزو  -5,4- ]ثنائي مثيؿ فنيؿ( آزو 4,2)2-[ ليكاندا تعماؿأسامكانية  [54]الدراسة 

النيكؿ الثنائي في المحاليؿ  في أدناه في تقدير كميات قميمة جداً مف آيوف ة صيغتو التركيبيةوالموضح

 .المائية وكانت الطريقة الطيفية حساسة وسريعة وسيمة عند درجة حرارة الغرفة

 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

باستعماؿ مف المحاليؿ المائية ( II)نحاسكما تـ استخلبص بعض ايونات العناصر الانتقالية مثؿ ال    

 -والموضحة صيغتو التركيبية في ادناه : [55] أميدازوؿ -]نايترو فنيؿ ازو[-4الكاشؼ 

 

بتحضير   Khatereh Rezaeian [56] و Hamid Khanmohammadi كما قاـ الباحثاف     

وكما لمكشؼ النوعي عف الأيونات غير العضوية  ساتحسمتبوصفيا كمعقد للبميدازوؿ ودراسة خواصو 

 -موضح في ادناه :

 

-2 في مجاؿ البصريات الفيزيائية ومثاؿ في ذلؾ الميكاند ليكاندات الازو اميدازوؿ واستعممت       

(4,5-dicyano-1-H-imidazolyazo)-5-N,N-diethylaminophenol المبينة صيغتيا ادناه 

[57]:- 

 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

مضادات لمسرطاف  بوصفيا الآزو إميدازوؿمركبات  عماؿفي مجاؿ الطب فقد بينت دراسة إست اما     

مف  DNAوذلؾ لتكوينيا معقدات مع آيونات العناصر الإنتقالية التي ليا القدرة عمى الإرتباط مع قواعد

الواسعة في  تعمالاتياالعديد مف مركبات الاميدازوؿ باسوقد عُرفت  ,[59, 58]كيميتية N-Nنوع 

ومضادات  (Anti-Inflammatory)مضادات للؤلتيابات  إذ استعممتالمجالات الطبية والعقاقيرية , 

, 61] (Anti-Neoplastic Activity)ومضادات للؤوراـ  [60] والفطريات (Antibacterials)لمبكتريا 

ثلبثي  3,4,5)-1-نفثايؿ-2 اظير المركبو  [63] (Anticoagulants)ومضادات لمتجمط [62

 فعالية كبيرة ضد سرطاف الخلبيا الممفاوبة   [64]اميدازوؿ-H1-ميثوكسي فنؿ (

 

كما وجد لبعض مف ىذه المركبات حيزا لمتطبيؽ  في الحقؿ الصناعي إذ اثبت جدارتو في مجاؿ       

كفاءة مجموعة مف أصباغ الآزو   [65]صباغة الألياؼ الصناعية منيا أو الطبيعية فقد بينت دراسة

نظراً ( في صباغة الألياؼ القطنية II( والنحاس)IIيونات الفمزية منيا النيكؿ)ومعقداتيا لبعض الأ إميدازوؿ

ا المحضره تتميز بالواف ثابتو وذات ومعقداتي وقد لوحظ أف الواف ىذه الميكاندلما تتميز بو مف ألواف زاىيو 

-برومو فنيؿ آزو(-4)[-2الميكاند ونذكر منيا  مقاومو عاليو لمغسؿ والمنظفات وضوء الشمس والاحتكاؾ

 :-الصيغة التركيبية الآتية ( ذوBrPAIM-4)إميدازوؿ]



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 

 4-]ىيدروكسي فنيؿ(ازو-3)[-2الصبغة  بدراسة الامتزاز وحركية [66]قامت الباحثة سعاد كما      

  .في ازالة الصبغة مف مواقع التموث اثنائي فنيؿ اميدازوؿ والاستفاد مني-5,

 

البحوث الى دراسة الفعالية البيولوجية لممركبات غير المتجانسة الحمقة ومنيا  مف اتجيت العديد     

والبكتريا  [67] المركبات المشتقة مف الاميدازوؿ عمى انواع مف الكائنات الدقيقة كالفيروسات

بتحضير مركب الازو اميدازوؿ ودراسة فعاليتو   [69]رحاب الحسني قامت الباحثةكما  . [68]والفطريات

 عمى الفطريات .

 

مكانية استع لاميدازوؿا شتقاتم حدجريت فحوصات سمية لأأُ          أدوية  عماليامى الخلبيا البشرية وا 

ىذا  مف ثـ استعماؿلغرض المقارنة و  السرطاف وأخرى سميمة بخلبيا مصابة  ذ دُرستإ لمرض السرطاف

 [71, 71] أنواع عديدة مف السرطانات ضد دواءً  بوصفو والصيدلة النوع مف المركبات في مجاؿ الطب



                                المقدمة الفصل الاول :

 

الكيميائييف عمى التوسع في دراسة الباحثيف المركبات شجعت الخصائص العلبجية العالية ليذه  وقد

فمثلب تـ دراسة  لما ليا مف فائدة طبية وعلبجية واسعة جدا, الاميدازوؿ وتحضير الكثير مف مشتقات 

 . [72]اميدازوؿ المحضرة ونشاطيا كمركبات دوائية جيدة لمرض السؿسمسمة مف مركبات الأزو 

 

لما تمتمكو ىذه  المركبػات مػف  الاميدازوؿتركػػػػػز اىتمػػػػػاـ البػػػػػاحثيف عمػػػػػى تحضػػػػػير مشػػػػػتقات          

مضػػادات لمرض بوصفيا  ىػػذه المركبػػات تعمؿذ تسإاىميػة تطبيقيػة فػي مختمػؼ المجػالات خاصػة الطبيػة 

دراسة فعاليتيا  وكذلؾ تـ [74]كمػػا تػػدخؿ فػػي تركيػػب بعػػض مبيػػدات الحشرات والطفيمياتو  [73]السكري

ف وجود إ. [76]كسدة في كبد الفئرافللآ آثيره بوصفو مضادأت ودراسو [75]البايموجية عمى يرقات البعوض 

 Staphylococcus)كمضادات لمبكتيريا  المجػػػػاميع المعوضػػػػة فػػػػي ىػػػػذه الحمقػػػػات تزيػػػػد مػػػػف فعاليتيا

aureus  ,Escherichia coli)[77] . 

في تحضير عقاقير و  [78]كما استعممت في ازالة المعادف الموجودة في المياه عف طريقة الامتزاز     

التي تحتوي  ىلبميات ودراسة الخواص الكيروضوئية تـ تحضير إذ [79] دوائية بشكؿ بوليمرات خطية

  دازوؿ ومثاؿ المركبيمالازو ا عمى

 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

                                                      Biological Activityالفعالية الحيوية .1-8

يمو بالنسبة الى الكثير مف المركبات الكيميائية , اذ اف ممكانة ب حيوية تحظى دراسة الفعالية ال       

فالبكتريا المرضية يمكف  الكثير مف ىذه المركبات تؤثر بشكؿ فعاؿ في حيوية ونمو العديد مف البكتريا .

(,اذ تتخذ اشكالا متعددة فمنيا (prokaryotesمجيرية ذات خلبيا مفردة بدائية النواة تعريفيا بانيا كائنات

تقسـ البكتريا المرضية الى مجموعتيف اعتمادا عمى استجابتيا او عدـ و  ,[81]ة والمولبيةالعصويو  ةالكروي

,ومثاليا ( Gram positive), منيا الموجبة (Gram strain)استجابتيا لصبغة كراـ التفريقية 

(staphlococcus),  والأخرى السالبة(Gram negative ) ومثالو, (Escherichia coli)  [81]. 

أوضحت الكثير مف الدراسات بأف الكثير مف المركبات العضوية واللبعضوية تؤثر بشكؿ فاعؿ        

في حيوية كثير مف الكائنات الحية بما فييا البكتريا . وفي الأونة الأخيرة آتجيت معظـ الدراسات الحديثة 

 عنايةنالت الكواشؼ العضوية إذ ,اسة الفعالية التثبيطية ليذه المركبات عمى البكتريا المرضية الى در 

رتباط الباحثيف نظراً لاحتوائيا عمى ذرات النتروجيف والكبريت والاوكسجيف التي تؤىؿ تمؾ الكواشؼ للئ

لأصناؼ متعددة مف البكتريا والفطريات وقد  التي تسيـ في تشبيط الفعالية البايولوجية بمختمؼ العناصر 

ويعدّ الأميدازوؿ مف الكواشؼ الميمة الموجودة في  , [85-82]ىتماـ مركبات الأميدازوؿ بيذا الإ حظيت

ات دراسوفي  .[86]اط قوية وكافية للؤيونات الفمزيةالأنظمة البايولوجية والتي تجيز مواقع أرتبكثير مف 

عمى الخلبيا البشرية و اللبعضوية ممركبات لفحوصات حيوية و سمية  اجريت [,8889, 87]حديثة

تـ دراسة خلبيا  وعميولمرض السرطاف  آجانب المضادات الحيوية علبج إلىأدوية  استعمالياإمكانية 

ىذا النوع مف المركبات في مجاؿ  تعماؿمصابة بالسرطاف و أخرى حية لغرض المقارنة و إمكانية  اس

وسرطاف الثدي  مثؿ سرطاف الكبد عديدة مف السرطاناتضد أنواع  دواءً بوصفو  الطب و الصيدلة 

  .وسرطاف البروستات



                                المقدمة الفصل الاول :

 

                                                                        Adsorptionالامتزاز9-1.  

يونات عمى سطح مادة أنو تجمع دقائؽ مادة بشكؿ جزيئات او ذرات او أيعرؼ الامتزاز ب     

و أ( اما المادة Adsorbateاف المادة التي تجري عمييا عممية الامتزاز تدعى بالمادة الممتزة ).[09]خرىأ

والعممية المعاكسة للبمتزاز  [91](Adsorbentالامتزاز يدعى  بالسطح  الماز )السطح الذي يقوـ بعممية 

إذ تغادر المادة المتجمعة عمى السطح الصمب بعد  (Desorption)فيي عممية الابتزاز او المغادرة 

( Adsorptionوكثيرآ ماتحدث عمميتي الامتزاز ) تفاعميا عائدة الى الطور الذي كانت فيو قبؿ الامتزاز

.والامتزاز يمكف اف [92]( Sorption( عمى السطح معا فيطمؽ عمييما )Absorptionوالامتصاص )

, اي تكوف طبقة جزيئية واحدة فقط مف المادة ( (Unimolecular Adsorptionي الجزيئة يكوف  احاد

( , اي تكوف عدد (Multimolecular Adsorptionالممتزة عمى السطح الماز, او يكوف متعدد الطبقات 

. يمكف توضيح المصطمحات الأساسية لعممية الامتزاز  [93]مف الطبقات لممادة الممتزة عمى السطح الماز

 :[94]الآتيفي الشكؿ 

 

 المصطمحات الأساسية لعممية الامتزاز( 1-1الشكل )



                                المقدمة الفصل الاول :

 

( ويحدث Physical adsorptionيوجد نوعاف مف الامتزاز : النوع الاوؿ ىو الامتزاز الفيزيائي )       

ىذا النوع مف الامتزاز عمى سطوح بعض المواد الخاممة في عممية الامتزاز بسبب تشبع ذراتيا الكترونيا 

مثؿ  فيوذلؾ نتيجة  للبواصر التي ترتبط بيا تمؾ الذرات مع الذرات المجاورة لممادة نفسيا. ويتـ الامتزاز 

 Vander Wallsى فاندرفالز )ىذه السطوح مف خلبؿ قوى التجاذب الطبيعي او ما يسمى بقو 

Force( وىو غير انتقائي.)non-selective ويحدث بكفاءة عند درجات الحرارة الاعتيادية . ومما )

 .[95](40kJ/mol-1)يميز ىذا النوع مف الامتزاز المحتوى الحراري الذي يقدر باقؿ مف

 

 [96]( الامتزاز الفيزيائي 2-1شكؿ ) 

(. ويحدث ىذا النوع مف Chemisorptionوالنوع الاخر مف الامتزاز ىو الامتزاز الكيميائي )     

الامتزاز عمى سطوح المواد النشطة في عممية الامتزاز وذلؾ لعدـ تشبع ذراتيا الكترونياً, وفي ىذا النوع 

كيميائية مع الذرات او الجزيئات التي تمتز عمى السطح, مف الامتزاز يميؿ السطح الى تكويف اواصر 

( فيو يحدث عمى سطح معيف عند توفر الضروؼ المناسب مف ضغط selectivityوتمتاز بالانتقائية )

ودرجة الحرارة .اف حرارة الامتزاز ليذا النوع تكوف اكبر بكثير مف حرارة الامتزاز الفيزيائي اذ تكوف اكبر 

 .[97-99](80kJ/mol-1مف)



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 
  [111]( الامتزاز الكيميائي3-1شكل )

  [111, 111, 99]العوامل التي تؤثر في عممية الامتزاز10-1. 

Factors Influencing the Adsorption Process    

 Nature of Adsorbate                                           طبيعة المادة الممتزة      -1

 Nature of Adsorbent                                             طبيعة المادة المازة     -2

  Initial Concentration of the Adsorbate                    التركيز الابتدائي لممادة الممتزة-3

 Temperature Effect                                                   تأثير درجة الحرارة   -4

 Effect of pH                                                        الدالة الحامضية تأثير -5

  Solvent of Effect                                                       تأثير المذيب    -6

             Adsorpation isotherms                         أيزوثيرمات الامتزاز                  11-1.

تدعى العلبقة بيف كمية المادة الممتزة عمى سطح ما وتركيز الاتزاف ) في حالة المحموؿ ( او        

الضغط ) في حالة الغاز ( لممادة الممتزة عند درجة حرارة ثابتة  بايزوثرـ الامتزاز . وتوجد عدة اشكاؿ 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

خاصة بالامتزاز وايضا مف ايزوثيرمات الامتزاز تمكننا مف الحصوؿ عمى قيـ الدواؿ الثرموديناميكية ال

 .[113]توجو الجزيئات الممتزة عمى السطح الماز وغيرىا مف المعمومات

ايزوثرمات الامتزاز مف المحاليؿ عمى السطوح الصمبة الى  [115, 114]إذ صنؼ العالـ جيمز      

اعتمادا عمى   (S,L,H,C)للبمتزاز وىي  (Initial Slope)اربعة انماط معتمدا عمى الميؿ الاولي 

اعتماداعمى  (max,1,2,3,4)مقاطعيا الابتدائية ويوجد ضمف ىذه الاصناؼ الاربعة تصنيفات ثانوية 

 (.4-1الزيادة في تركيز المذاب كما في الشكؿ )

 

 تصنيؼ جيمز للبمتزاز( 4-1)الشكؿ 

عمى السطح الماز ويكوف توجو الجزيئات  اً شديد اً إلى أف المذيب قد يعاني امتزاز  (S)يشير الصنؼ     

فيكوف توجو الجزيئات الممتزة  (L)إما الصنؼ   ائؿ عمى السطح الماز,مفيو بشكؿ عمودي أو  الممتزة

في المحاليؿ  (H)الصنؼ ويمحظ  متزاز يكوف أحادي الطبقة.ف الإأبصورة أفقية عمى السطح كما 

إلى حصوؿ  (C)وأخيرا يشير الصنؼ  ,المخففة جداً وكذلؾ عند امتزاز جزيئات كبيرة مثؿ البوليمرات



                                المقدمة الفصل الاول :
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الممتزة مف جية  بيف المادة (Constant partition) آثابت آيوجد في ىذا الصنؼ حاجز  إذامتزاز كيميائي 

 وبيف المحموؿ مع السطح الماز مف جية أخرى.

   Types of Isotherms                                  أنواع الايزوثيرمات               12-1.

 ىناؾ انواع عديدة مف الايزوثيرمات دُرست مف قبؿ عدد مف العمماء         

  [111]( أنواع آيزوثيرمات الامتزاز1-1جدول )

Isotherm Applications 

Langmuir physical and chemical adsorption 

Freundlich physical and chemical adsorption 

Temkin chemical adsorption 

 

 Langmuir Isotherm                                              ايزوثرم لانكماير 1-12-1.

أف الجزيئات تمتز عمى عدد ثابت مف مواقع الامتزاز عمى سطح المادة  يفترض أيزوثيرـ لانكماير       

المازة, ىذه المواقع تكوف متكافئة طاقياً, وكؿ موقع يمكف أف تشغمو جزيئة ممتزة واحدة فقط, وأف ىذه 

الجزيئات الممتزة عمى السطح لا تتداخؿ مع بعضيا ولا مع الجزيئات الأخرى الموجودة في المحاليؿ 

مف الجزيئات الممتزة سوؼ تتشكؿ عمى سطح المادة المازة  Monolayer)اف طبقة واحدة )وبذلؾ ف

 : [118]. ويمكف التعبير عف أيزوثيرـ لانكماير رياضياً عمى النحو الآتي[117]

 (3-1) ---------------------                         

سعة الامتزاز عند الاتزاف وسعة الامتزاز القصوى عمى التوالي,  qm , qeالتركيز المتبقي,  Ceإِذْ أف     

KL  لمعادلة الآتية :ا عمى وفؽ فيكوف ثابت لانكماير. أما الشكؿ الخطي لمعادلة أيزوثيرـ لانكماير 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 (4-1)----------------------                  

     
 (

 

  
)              =   

  

  
  

( mg/L( يمثؿ تركيز المادة عند الأتزاف )Ceوىذه ىي الصيغة الخطية لمعادلة لانكماير, أذ إف )      

( ثابت الاتزاف  kL( ثوابت لانكماير التجريبية   )qm , KLو)( mg/g( تمثؿ كمية المادة الممتزة )qeو)

أعظـ كمية امتزاز التي تحسب مف ميؿ وتقاطع الخط المستقيـ عندما  qmبيف سرعتي الامتزاز والابتزاز و

(Ce( تساوي صفرا, وبرسـ )Ce/qe( مقابؿ )Ce( نحصؿ عمى خط مستقيـ ميمو )\qm1 وتقاطعو )

(1\kL.qm)[119 ,111] 1-5كما ىو موضح في الشكؿ) .) 

 

 : الصورة الخطية للايزوثيرمb: ايزوثيرم لانكماير للامتزاز a( 5 -1شكل )

 Freundlich Isotherm                                                     أيزوثيرم فرندلش    2-12-1. 

اقترح العالـ الالماني فرندلش وجود علبقة تجريبية بيف تركيز المذاب عمى السطح الممتز وتركيز      

 :  يأتيالمذاب في السائؿ وكما 

(5-1   )                   -------------------------                       
 

  

 إذ اف :  



                                المقدمة الفصل الاول :

 

Qe   ( كمية المادة الممتزة عند الاتزاف =mg/g ) , Ce ( تركيز المادة الممتزة عند الاتزاف =mg/L ) 

 والسطح الماز ودرجة الحرارة. = ثوابت فريندلش , تعتمد قيمتيما عمى طبيعة المادة الممتزة n ,  f و 

فتصبح عمى   (1-17لكلب الطرفيف لممعادلة ) Lnونستطيع الحصوؿ عمى ثوابت فرندلش مف اخذ      

 النحو الاتي:

              
 

  
                       -----------------------    (6-1) 

نحصؿ      مقابؿ      وىذه المعادلة بشكؿ عاـ يمكف تمثيميا عمى شكؿ منحني مف خلبؿ رسـ      

 عمى خط مستقيـ ميمو يمثؿ 
 

  
غط ض, في التراكيز الواطئة, اما في التراكيز العالية )ال     وتقاطعو  

عف الخط المستقيـ وخاصة في الدرجات الحرارة  آالعالي في حالة الغازات( يحصؿ انحناء طفيف

 (.6-1كما في الشكؿ ) [112, 111]العالية,

 

 : الخطية لايزوثيرم فريندلش للامتزاز (1-6)الشكل

 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

 Temkin  Isotherm                                                                أيزوثيرم تمكن 3-12-1.  

تاثير بعض التداخلبت غير المباشرة بيف السطح الماز  Tempkin and Pyzhevدرس كؿ مف      

بإِف النقصاف بحرارة الامتزاز يكوف خطياً وليس والمادة الممتزة عمى أيزوثيرمات الامتزاز, واقترحا 

مع السطح الماز, إذ يشخص الامتزاز بالتوزيع المتساوي  جزئيات الممتزةاللوغارتيمياً نتيجة الى تداخلبت 

, وصعوداً الى بعض طاقات التآصر القصوى, يمكف التعبير عف binding energiesلطاقات التآصر 

 :[113]عمى النحو الأتي علبقتة الرياضية 

((7-1  --------------------------- qe = B ln (KT.Ce)                      

 وعمى النحو الآتي:لتعبير عف المعادلة بالشكؿ الخطي ويمكف  

((8-1   --------------------------- qe = B ln KT + B ln Ce                  

 ىو ثابت تمكف والذي يمكف ايجاده مف المعادلة الاتية :  Bىو ثابت التوازف لمتاصر ,  KTإذ أف  

 (9-1  )---------------------------                                 

 
    =B 

b حرارة الامتزاز :((J/mol , R  ثابت الغازات :(8.314J/K.mol) , T:  درجة الحرارة المطمقة(K) 

   Pollution of metal element ions                   التموث بأيونات العناصر الفمزية13-1. 

المعدنية تشكؿ خطورة كبيرة مف يونات العناصر السامة والنفايات أتزاؿ ازالة العناصر الفمزية مثؿ لا     

اغمب العناصر الفمزية ذات سمية عالية وغير  دتع الناحية البيولوجية عمى صحة الانساف والبيئة حيث

يونات العناصر الفمزية في البيئة المائية شائع  بسبب النشاطات الصناعية وىذا أقابمة لمتحمؿ, واف وجود 

ذات سمية عالية اذا تجاوزت الحد المسموح بيا, كما اف عدـ  يدعو الى القمؽ الشديد لاف العديد منيا

تحمميا يعمؿ عمى تراكميا وزيادة تركيزىا. اف التطور الحاصؿ في الصناعات العصرية ادى الى زيادة 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

جدية  في تموث البيئة لاف نصؼ ىذه المعادف السامة ينتشر في البيئة بكميات تشكؿ خطراً عمى صحة 

اف اىـ مصادر التموث بايونات العناصر الفمزية ىي  .[115, 114]رطانيةالبشر مسببة امراض س

لصناعات المعدنية وعمميات وا مياه الصرؼ الصحي  النشاطات الصناعية وتشمؿ : النفايات القادمة مف

  .[118-116]مف النشاطات الاخرى الدباغة والطلبء الكيربائي وصناعة البطاريات وغيرىا

 اهداف الدراسة 14-1.

  اف اليدؼ مف ىذه الدراسة يمكف تمخيصو بالمحاور الآتية :      

مع عدد مف المعقدات الفمزية المشتقة منيا وذلؾ مف تحضير ليكانديف لصبغة آزو اميدازوؿ   .1

 .(II)والخارصيف (II)والنحاس (II)والنيكؿ (III)والكوبالت(III) الكروـأيونات كؿ مف أملبح  تفاعؿ

والتشخيص بالوسائؿ  دراسة الخصائص الفيزيائية والكيميائية ليذه الميكاندات ومعقداتيا الفمزية .2

( وحساب نسبة الفمز في معقده (CHNSالتحميؿ الدقيؽ لمعناصرمثؿ الطيفية والتحميمية المتوفرة 

تحت  وأطياؼ الأشعة  (.UV-Vis)المرئية  –وتسجيؿ أطياؼ كؿ مف الأشعة فوؽ البنفسجية 

مشفوعةً بنتائج  (C13,1H-NMR)وطيؼ بروتوف الرنيف النووي المغناطيسي (FTIR)الحمراء 

 المعيارية المغناطيسية والتي تساعد في اقتراح الأشكاؿ الفراغية لممعقدات التناسقية المحضرة.

المحضرة و معقداتيا الفمزية مف خلبؿ استخداـ تقنية التحمؿ  دراسة الثبات الحراري لميكاندات .3

 (.DSCوالتحمؿ الحراري المسعري) (TGA)الحراري الوزني 

دارسة خصائص السطح لكؿ مف الميكاندات ومعقداتيا الفمزية وىيئة السطوح شكؿ وحجـ الدقائؽ  .4

 يلكتروني ذر المسح الأتقنية مجي عماؿالنانوية وتوزيع البمورات والتجمعات فيما بينيا باست

 (.(FESEMالمجاؿ المنبعث 



                                المقدمة الفصل الاول :

 

دراسة التركيب البموري وبعض الخصائص التركيبية مثؿ الطور البموري, والحجـ البموري وحساب  .5

تقنية  عماؿبيف الميكاندات والمعقدات وذلؾ باست D-Spacingالتباعد بيف المستويات البمورية 

 (.XRDشعة السينية)الأ

مكانية استعماليا في ادراسة  التأثير  .6 الطبي مف خلبؿ  لجانبالبيولوجي لممركبات المحضرة وا 

المػوجػبة  Staphylococcusaureusesتأثيرىا في تثبيط نمو اصناؼ مختمفة مف البكتريا 

السالبة لصبغة pneumonia Klebsillaوبكتريا  Gram Positive Bacteria)لصبغة كػراـ )

 .. المسببة لمكثير مف الامراض الشائعة (Gram Negative Bacteriaكراـ )

المحضر عمى  (MeCPAI-1) الفحوصات الحيوية و السمية  لميكاند الازو اميدازوؿدراسة  .7

مكانية است ىذا الميكاند في  عماؿخلبيا بشرية مصابة بسرطاف البروستات و اخرى اعتيادية , وا 

  مجاؿ الطب علبجاً ضد سرطاف البروستات 

في امتزاز  عمالو, واستبوصفو سطحآ مازآ  Poly (AA-co-1-MeCPAI)تحضير المتراكب  .8
( مف محاليميا المائية ودراسة ظروؼ الامتزاز المختمفة مف درجة حرارة Cr+3أيوناتالمموثات  )

وقد استخدمت  ,( لعممية الامتزازΔH ,ΔS,ΔGوزمف امتزاز, وايجاد الدواؿ الثرموديناميكية )
السطح لكؿ مف اليلبـ المائي والمتراكب مف خلبؿ مطيافية الاشعة عدة تقنيات لغرض تحميؿ 

الإلكتروني الماسح تقنية المجير  ,(XRDمطيافية حيود الاشعة السينية ) ,(FTIRتحت الحمراء )
( تحميؿ المساحة السطحية والطبيعة المسامية لمسطح (FESEMالمنبعث المجاؿ ذو
(BET,BJH). 
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 Expeimental part                                                                   الجزء العممي  

   Chemical Materials                                  انمىاد انكيمياوية                                      1.-2

ودرجة نقاوتيا والشركات المصنعة  دراسةفي ال عممة( أىم المواد الكيميائية المست1-2يوضح الجدول )      
 لو.

 دراسةالأهم المواد الكيميائية المستخدمة في :- (1 -2جدول )

oN ecnatsbuS Structure formulw tW.t Company %ycirtP 

1 1-Methylimidazole C4H6N2 82.106 Cheng Du Micy Chemical 

Co Lid 

99 

2 5-Methylimidazole C4H6N2 82.106 Cheng Du Micy Chemical 

Co Lid 

98 

3 2-Amino-4-chloro 

benzoic acid 

C7H6NO2Cl 171.58 Bide pharmatech Ltd 98 

4 Ammonium acetate CH3CO2NH4 77.075 Fluka 99 

5 Sodium hydroxid NaOH 40 Fluka 98 

6 Sodium nitrite NaNO2 69 Merck 99 

7 Chromium chloride 

Hexahydrate 

CrCl3.6H2O 

 

266.5 Merck 

 

99 

 

8 Cobalt (II) chloride  

hexahydrate 

CoCl2. 6H2O 237.93 Merck 99.9 

9 Nickel(II) chloride 

hexahydrate 

Ni Cl2. 6H2O 237.71 Merck 98 

10 Copper (II)chloride 

dehydrate 

CuCl2.2H2O 170.58 Merck 98 

11 Zinc(II) chloride Zn Cl2 132.29 Merck 99 

12 Hydrochloric acid HCl 36.5 B.D.H 37 

13 Methanol CH3OH 40.23 Scharlau 99.9 

14 Ethanol Absolute C2H5OH 46.07 Scharlau 99.9 

15 Dimethyl 

sulfoxide(DMSO) 

C2H6SO 78.13 B.D.H 98 

16 Dimethyl 

formamide(DMF) 

C3H7NO 73.09 MERCK 99.5 

17 Diethyl ether C4H10O 74.12 GCC 99.9 

81 N,N'-Methylene- bis-

acrylamide(MBA) 

C7H10N2O2 154.15 Sigma Alderich 99.0 

81 Acrylic acid C3H4O2 72.06 HI media 99 

02 Potassium Persulfate K2S2O8 720.32 Fluka 99.9 

08 Nitrogen Gas N2 28 Xinrui --- 
[ 
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 Instruments                                                            الاجهزة المستخدمة   2-2. 

 .دراسةالكيميائية المستخدمة في ال جيزة( الا2-2يوضح الجدول ) 

 الاجهزة المستخدمة في هذه الدراسة (2-2جدول )

Work place Model and Company supplied Instrument No 

University of Al-Qadisiyah 8500, Shimadzu, Japan FTIR spectrophotometer 1 

Ferdowsi University of Masshad- 

Iran 

 

MIRA3, TESCAN, Czech Field-Emission Scanning 

electron microscope (FE-

SEM) 

2 

AL al-Bayt University- Gordan, 

Ferdowsi University of Masshad- 

Iran 

Bruker,400MHz,AC-300F 

300MHz 

1
H- C

13
NMR 

Spectrophotometer 
3 

University of Baghdad-Iraq D2 Phaser Bruker AXS 

Gmbh,Germany 

X-Ray diffraction (XRD) 4 

AL al-Bayt University- Gordan EA-034,mth CHNS 5 

University of Al-Muthanna-Iraq Perkin Elmer, USA T.G.A 6 

University of Al-Qadisiyah-Iraq UV-1650, Shimadzu, Japan UV-Visible 

Spectrophotometer double 

Beam 

7 

AL-Nahrain University-Iraq M.S.B Auto Balance Magnetic 

Susceptibility 
8 

University of Baghdad-Iraq AA-6300 Shimadzu, Japan Atomic  absorption  

spectrophotometer 
9 

University of Al-Qadisiyah-Iraq LMS-1003 Labtech, Korea Hot plate stirrer 10 

University of Al-Muthanna-Iraq DSC 131 Evo,   Setaram France Differential scanning 

calorimetry 
11 

University of Al-Qadisiyah-Iraq K-VO27 K&K, Korea vacuum oven 12 

University of Al-Qadisiyah-Iraq K-CWBBL K&K, Korea Water Bath 13 

University of Al-Qadisiyah-Iraq Binder USA Autoclave 14 

University of Al-Qadisiyah-Iraq HI 83141 Hanna, Romania pH meter 15 

University of Al-Qadisiyah-Iraq 5973C Shimadzu Agilent 

Technologies 

Incubator 16 

University of Al-Qadisiyah-Iraq 405 power sonic Hwashin, Korea Ultrasound path 17 

University of Al-Qadisiyah-Iraq Melting point/SMP Stuart Melting point apparatus 18 

University of Al-Qadisiyah -Iraq CL008 JANETZI - T5, Belgium Centrifuge 19 

University of Al-Qadisiyah-Iraq + 0.0001g , L420 B, Sartorius, 

ermanyG 

Electric Balance 20 

University of Al-Qadisiyah-Iraq Iso 9001 Certified, Jlabtech, Korea Shaking Incubator 21 
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-(5- تحضيير انهيكاوذ  3-2. 
-
 مثيم اميذازول  -5-]فىيم ( ازو هىرو كاربىكسيك2[2

Preparation of Ligand 2-[2
-
-(5- Chloro carboxy phenyl) azo] 5-methyl imidazole             

(5-MeCPAI) 

مع اجراء بعض  اعلاه بالاعتماد عمى الطريقة المقترحة من قبل الباحث خالد العادلي يكاندمال حضر      

حامض كمورو  -4-امينو -2من  مول( 0.01)غرام 1.7حيث أذيب   [119]عمى طريقة العمل راتالتحوي

مل ماء  15مل حامض الييدروكموريك المركز و5مل من ايثانول في مزيج مكون من  44في   البنزويك

من   مول( 0.01)غرام 4.75(مْ واضيف لو محمول4-5الخالي من الايونات ، ثم برد المزيج الى درجة )

ين مع مل من الماء المقطر قطرة فقطرة مع التحريك  والتبريد المستمر  35نتريت الصوديوم المذابة في 

دقيقة لاتمام عممية الازوتة ،  15مْ ،ترك المحمول ليستقر لمدة 5ملاحظة عدم ارتفاع درجة الحرارة فوق 

غرام  4.9الى محمول  ينبعدىا اضيف محمول كموريد الديازونيوم ىذا قطرة فقطرة مع التحريك والتبريد المستمر 

مل من محمول ىيدروكسيد  24يثانول ومل ا 34مثيل اميدازول في مزيج مكون من -5من   مول( 0.01)

بالون الاحمر الغامق ، وبعد اتمام عممية  يتكون ( مْ ، لوحظ المحمول4-5% المبرد الى درجة )7الصوديوم 

رة لمدة ساعة واحدة بعدىا ترك المحمول الى اليوم التالي ، رشح قالاضافة ترك المحمول في حالة حركة مست

المقطر البارد واعيدة بمورتو باستعمال الايثانول المطمق ، ثم وضع الراسب الراسب وغسل  عدة مرات بالماء 

مْ لساعات عدة ثم حفظ الراسب في قنينة معتمة ، ونوضح في ادناه  55عند درجة حرارة  حراريفي فرن 

( والازدواج Diazotization( في خطوتي الازوتة )MeCPAI-5مخطط التفاعل الكيميائي لتحضير اليكاند )

(Couplingالموضحتين في المخطط ادناه ):- 
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 (MeCPAI-5)( تحضير ليكاند الازو اميدازول 1-2) الشكل

-(5- تحضيير انهيكاوذ  4-2.
-
 مثيم اميذازول -1-]فىيم ( ازو هىرو كاربىكسيك2[2

Preparation of Ligand 2-[2
-
-(5- Chloro carboxy phenyl) azo] 1-methyl 

imidazole (1-MeCPAI) 

(   MeCPAI -5( اعلاه بالاسموب المذكور سابقا في تحضير اليكاند )MeCPAI -1حضر اليكاند )      

مل من ايثانول  في مزيج مكون  44في   حامض البنزويككمورو  -4-امينو -2من  غرام 1.7حيث أذيب

-5مل ماء الخالي من الايونات ، ثم برد المزيج الى درجة ) 15مل حامض الييدروكموريك المركز و5من 

مل من الماء المقطر قطرة فقطرة مع  35غرام من نتريت الصوديوم المذابة في 4.9(مْ واضيف لو محمول4

 15مْ ، ترك المحمول ليستقر لمدة 5عدم ارتفاع درجة الحرارة فوق  التحريك  والتبريد المستمرين مع ملاحظة

دقيقة لاتمام عممية الازوتة ، بعدىا اضيف محمول كموريد الديازونيوم ىذا قطرة فقطرة مع التحريك والتبريد 

% 7مل من محمول ىيدروكسيد الصوديوم  24مثيل اميدازول و-1مل من 2المستمر الى محمول مكون من 
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( مْ ، لوحظ تمون  المحمول بالون البرتقالي ، وبعد اتمام عممية الاضافة ترك المحمول 5-4الى درجة )المبرد 

في حالة حركة مستمرة لمدة ساعة واحدة بعدىا ترك المحمول الى اليوم التالي ، رشح الراسب وغسل  عدة 

ادناه مخطط التفاعل الكيميائي ، ونوضح في ثم ترك ليجف في اليواء مرات بالماء المقطر واعيدة بمورتو ، 

 (. MeCPAI -1) لتحضير اليكاند 

 

 (MeCPAI-1)ليكاند الازو اميدازول تحضير مخطط ( 2-2) شكل

  Preparation of Buffer Solution                           مة   ظتحضير المحاليل المن 5-2.

 1في  غرام من خلات الأمونيوم  4.771( مولاري من إذابة 4.41حُضّرت المحاليل المنظمة بتركيز )     

لتر من الماء المقطر وتم الحصول عمى الدالة الحامضية المطموبو من خلال إضافة محمول الأمونيا المركزة 

 . [124]أو حامض الخميك المركز إلى محمول خلات الأمونيوم أعلاه
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  Preparation of Metal Salts Solutions              تحضير محاليل أملاح الفمزات     6. -2

( و II( والنحاس )II( والنيكل )II( والكوبمت )IIIمحاليل أملاح كموريدات فمزات الكروم ) حُضرت      

وذلك من إذابة الوزن المطموب من كل ممح فمزي من الأملاح المذكورة اعلاه في المحاليل ( IIالخارصين )

مولاري   (1x10-2-1x10-5) من المدياتالتراكيز ض. فيما حُضّرت ( 5-2المنظمة المحضرة في الفقرة )

 .[121] بالتخفيف من محمول الخزين القياسي

 يكاندين                     متحضير محاليل ال 7.-2

Preparation of(5-MeCPAI)and(1- MeCPAI) Ligands Solutions                            

من أذابة الوزن المطموب لكل ليكاند ( MeCPAI-1( و)MeCPAI-5تم تحضير محاليل اليكاندين )        

  فيما حُضّرت التراكيز مولاري. (1x10-3)بتركيز من اليكاندات العضوية المحضرة  في الإيثانول و 

(1x10-4-2x10-4) [122]بالتخفيف من محمول الخزين القياسي  مولاري . 

  Determine the optimum conditions                           تحديد الظروف الفضمى 8.-2

لغرض التوصل الى الظروف الفضمى لتحضير المعقدات الفمزية الصمبة فقد تم إجراء مجموعة من     

  -عمى النحو الآتي :و مع الأيونات المشار الييا  قيد الدراسةالتجارب لمحاليل معقدات الميكاندات 

 Determine the best solvent                                      تحديد المذيب  الأفضل1.-2-8

أجريت  دراسة  لمعرفة  ذوبانية  الميكاندات ومعقداتيا الفمزية في  بعض  المذيبات  وىـي الكحول         

وذلك  بإذابة الوزن المطموب  من كل ليكاند  ،والكحول المثيمي   سمفوكسايد ثنائي مثيلالأثيمي  و الاسيتون و 

مولاري    (1x10-3)بتركيز  لتحضيره( مميمتر،25في قنينة حجمية  سعة ) اعلاهالمذيبات المذكورة  تمكفي 
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، إذ  إنّ  الغرض  من ىذه  [123]ثم  أجريَ  مسح طيفي لمحمول الكاشف  مقابل  المذيب  بوصفو مرجعا

 الدراسة  معرفة  المذيب  الأفضل  لمكاشف  قيد الدراسة  واستخدامو  لإجراء  التجارب  كافة  .

 Detrmination the best concentrations                       تعيين التراكيز الفضمى 2.-2-8

-1.25x10-4)حضرت مجموعة من التراكيز لكل من الميكاندات والايونات الفمزية تراوحت بين   

2.25x10-4)  واجريت مجموعة اختبارات أولية تيدف الى التوصل الى التراكيز الفضمى المطاوعة  مولاري

مولاري (1x10-6-1x10-3)وقد تبين أنّ المحاليل الفضمى كانت تقع ضمن المدى   بير، –لقانون لامبرت 

 كونيا محاليل  رائقة وتُظير امتصاصا مقبولا يمكننا الاعتماد عميو في عممية القياس.

                        Preparation of Standard Solutions تحضير محاليل القياس الطيفي9.  -2

( بمزج MeCPAI-1( و)MeCPAI-5تم اجراء القياس الطيفي لمحاليل ايونات الفمزات مع الميكاندين )    

المذاب ول الميكاند محمول ممح كل فمز من الفمزات قيد الدراسة مع مايقابمو من نفس الحجم والتركيز من محم

من ىذا  (6-2( و)5-2والتركيز المذكورين في الفقرتين ) 6.0في الإيثانول المطمق عند الدالة الحامضية 

 الفصل.

 تعيين منحنيات المعايرة القياسية لممعقدات الفمزية 10.-2

Determination Calibration Curves of Metal Complexes 

 (  من خلال إجراء المسح الطيفي لممعقدات الفمزيةmax)λبعد الحصول عمى الطول الموجي الأعظم        

 الميكاندين ( مولاري لكل من4-10×1.25-4-10×2.5مجموعة من المحاليل بتراكيز) حُضرتبعدىا 

ومعقداتيا الفمزية قيد الدراسة حيث خمطت أحجام متكافئة لكمييما وتم قياس الامتصاصية عند الطول الموجي 

إذ كانت علاقة خطية  ( لكل منيا ومن ثم رسمت العلاقة بين التركيز وقيم الامتصاصيةmax)λالأعظم 
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-1( و)MeCPAI-5لميكاندين )بير وتبين من ذلك أن التراكيز الفضمى لكل من ا –مطاوعة لقانون لامبرت 

MeCPAI مولاري.(4-10×1.25- 4-10×2.5) ( ىي 

    Mole Ratio                                                                 النسبة المولية 11.-2

حيث  ،[M:L] ]ليكاند:فمز[لغرض التعرف عمى نسبة   (Mole Ratio)ستخدمت طريقة النسبة الموليةأ     

لمجموعة من المحاليل مزج ممح الفمز والميكاند  (Absorbance)تضمنت الطريقة قياس الامتصاصية

المحضرة عند التركيز الامثل اذ احتوت ىذه المحاليل عمى كمية ثابتة من تركيز معين لاحدى المكونتين 

 [124])مكونة محمول الميكاند(  )مكونة محمول ممح الفمز( مع كميات متغيرة لمتركيز ذاتو من المكونة الثانية 

عمى الإحداثي السيني والامتصاصية عمى  فمز: اللميكاند وعند رسم الخطوط البيانية بين النسبة المولية

، وسنتطرق إلى ذلك بشيء من  الإحداثي الصادي تم الحصول عمى النسبة المولية في محاليل المعقدات

 التفصيل

  Measurements of Conductivity               قياسات انتىصيهية انكهربائية انمىلارية     12-2.

  وبتركيز (DMF)مذيب  لمحاليل المعقدات الفمزية قيد الدراسة في mتم قياس التوصمية المولارية     

 . المختبرمولاري وفي درجة حرارة   (10-3×1)

            Preparation of Metal Solid Complexes تحضير المعقدات الفمزية الصمبة 13.-2

حضرت المعقدات الفمزية الصمبة اعتمادا عمى الضروف الفضمى التي تم التوصل الييا وبنسبة مولية        

ومعقداتيا الفمزية بعضا من الخصائص الفيزيائية ليذه الميكاندين  (3-2)الجدول يوضحالتي تم التطرق الييا 

 المحضرة.
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( و II( والنحاس )II( والنيكل )III( والكوبمت )IIIحضرت جميع المعقدات لايونات املاح فمزات الكروم )     

وذلك من اضافة  [M:L] ،1:2( بنسبة مولية MeCPAI-1( و)MeCPAI-5( مع الميكاندين )IIالخارصين )

مل من الايثانول المطمق  34(مول من الميكاند المذاب في 4.442) يكاندينمالوزن المطموب لكل من ال

( مول من كموريدات الفمزات قيد الدراسة 4.441وبصورة تدريجية مع التحريك المستمر الى محمول الفمز )

مْ  74دقيقة عند درجة حرارة  34حرك مزيج التفاعل لمدة  ىابعدو  ،مل من المحمول المنظم 34المذابة في 

رشح و ساعة لاكمال الحصول عمى الراسب  24لون داكن ، ترك المحمول لمدة  ور راسب ذويظلوحظ 

وغسل مرات عدة بالماء اللايوني ثم بكمية قميمة بالايثانول المطمق وذلك لازالة المواد العضوية وغير  الراسب

 المتفاعمة واعيد بمورتو بالايثانول المطمق .

ومعقذاتهما انفهسية عىذ انىسبة  (MeCPAI-1( و)MeCPAI-5) : بعض انخصائص انفيسيائية نهيكاوذيه (2 –3 )جذول 

 وانتىصيهية انمىلارية[L:M] 2:1  انمىنية

m (S.cm2.mol–1) الوزن الجزيئي النسبة المئوية M .P °C* الصيغة الجزيئية المون NO 
 Ligand1= L1 1 احمر غامق 180 264.66 78 ----
 Cl 2.[Cr(L1)2] بنفسجي داكن 242 614.77 75 73.72
 Cl 3.[Co(L1)2] بنفسجي 192 621.71 77 69.77
 4 [Ni(L1)2] اخضر زيتوني 197 586.01 73 8.92
 5 [Cu(L1)2] اسود مخضر 208 590.87 81 13.07
 6 [Zn(L1)2] ارجواني 207  592.7 65 10.37
 Ligand2 = L2 7 برتقالي 192 264.66 77 ----
 Cl 8.[Cr(L2)2] رمادي مصفر 213 614.77 74 73.87
 Cl 9.[Co(L2)2] اخضر  222 621.71 78 69.71
 10 .[Ni(L2)2] اخضر 213 586.01 73 8.97
 11 [Cu(L2)2] بني داكن 209 590.87 74 13.11
 12 [Zn(L2)2] بني فاتح 198  592.7 67 10.34
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 Spectral  Measurements of Complexes            القياسات الطيفية لممعقدات      14.-2

حيث جرى FTIR شخصت  المعقدات المحضرة من خلال أجيزة  مطيافية الأشعة تحت الحمراء       

 عند  (KBr)ليذه المركبات عمى شكل أقراص صمبة من بروميد البوتاسيوم  FT-IRتسجيل أطياف

لمحاليل  المرئية –وكذلك أجريت قياسات أطياف الأشعة فوق البنفسجية -1( سم400-4000المدى)

الميكاندين  والمعقداتيا الفمزية  المحضرة  والمذابة  في الايثانول المطمق  بتراكيز تتراوح  ما بين 

(1.25×10-4- (2.5x10-4 ة وتم دراس سم1مولاري باستعمال خلايا من نوع كوارتز ذات طول مسار

 ,( والمعقداتMeCPAI-1( و)MeCPAI-5) لميكاندي أطياف بروتون الرنين النووي المغناطيسي

[Co(L1)2].Cl  [Zn(L2)2] وباستعمالTMS  باستعمال المذيب مرجعاً قياسياً و(DMSO-d6),  وكذلك تم

وقياس  (TGA)( والتحميل الحراري الوزني   (FESEMقياس المسح المجير الإلكتروني ذو المجال المنبعث

 لميكاندين ومعقداتيا الفمزية المحضرة. (XRD)حيود الأشعة السينية 

                                              Magnetic Susceptibilityالحساسية المغناطيسية 15.-2

طريقة  أجريت قياسات الحساسية المغناطيسية لممعقدات الفمزية عند درجة حرارة المختبر باستعمال    

وذلك بوضع النموذج المراد قياس حساسيتو المغناطيسية الغرامية  في  [124] (Faraday method)فراداي

أنبوب زجاج حراري صغير تدلى من كفة ميزان حساس وضع بين قطبي مغناطيس كيربائي قوي تمييداً 

 (XM)قيم الحساسية المذكورة إلى الحساسية المولاريةتم تحويل   (Xg)لمحصول عمى قيمة الحساسية الغرامية 

من جداول لثوابت باسكال  (D)بعد استخراج  قيمة  معامل التصحيح  (XA)ومن ثم إلى الحساسية الذرية 

 :عمى وفق القانون الآتي(µeff)وبذلك تم حساب قيم العزم المغناطيسي المؤثر 



 

              الفصل الثاني :الجزء العملي                                                                 
 

 

 

بور. مغناطون وىي وحدة قياس العزم  B.M == درجة الحرارة المطمقة بالكمفن.  ،     Tإذ تمثل كل من:  
 .المغناطيسي

 Biological activity                                        انحيىية                             انفعانية16. -2

من البكتريا المجيزة من قبل كمية التربية قسم عموم الحياة وىي:  نوعيناستخدمت في ىذه الدراسة      

وتم اختيار ىذه  pneumonia Klebsillaو  urensaStaphylococcusالمكورات العنقودية الذىبية 

الأنواع بسبب أىميتيا في الحقل الطبي حيث أنيا تسبب أمراضاً عديدة ومختمفة والطريقة المستخدمة في 

 -وتتضمن ما يمي:  [125]الحفرمثبط لممركبات الكيميائية ىي طريقة حساب التأثير ال

 عمل حفر في وسط الأطباق للاكارات المزروعة بالبكتريا. .1

من الداي مثيل سمفوكسايد  5mlمن المادة )الميكاندات ومعقداتيا( المذابة في  (gm 0.01)وضع  .2

(DMSO) .في حفر الاكار المزروعة بالبكتريا 

 ساعة. (24)ولمدة  (C˚37)تحضن الأطباق في حافظة بدرجة  .3

وسيتم إدراج بإستخدام المسطرة المممترية.  ليذه البكتريا (Inhibition Zone)تقاس منطقة التثبيط  .4

 .ةالمعمومات المستحصمة كافة في الفصل الثالث من ىذه الرسال

-Cytotoxicity Assays                                                             ياانخلافحىصات سمية 17-2.

                                                                   Cell Lines خطىط انخلايا .17-2-8
الخلايا السميمة  وطوخطPC3 بروستات استُخدمت في ىذه الدراسة خطوط السرطانية  لسرطان ال      

مركز التحري عن -قسم الصيدلة  -كمية الطب -لغرض المقارنة والتي تم الحصول عمييا من جامعة ملايا


eff

= 2.828 XA T B.M
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وقد تم ادامة وتنمية خلايا الخطوط السرطانية واجراء الفحوصات عمييا في نفس  العلاجات الجديدة في ماليزيا

 الجامعة .
[   

 PC3 بروستات انسرطاوي نسرطان انتىمية خلايا انخظ انخهىي 2 -2-17.

 Development of cancer cell line cells for PC3 prostate cancer      

 حيث PC3 بروستات لتنمية خلايا الخط الخموي السرطاني لسرطان ال  Freshneyاتبعت طريقة      

خلايا  مْ، وضعت 37باستخدام حمام مائي بدرجة حرارة بروستات ال خلايا الخط الخموي السرطانيذوبت 

يحتوي عمى الوسط الزرعي  2سم 25في وعاء زرعي لمخلايا الحيوانية بقطر  الخط الخموي السرطاني 

RBMI-1640  مصل دم عجل البقر، حضنت الأوعية المحتوية عمى المعمق الخموي والوسط  10وعمى %

ساعة، وبعد يوم من الحضن وعند التأكد من  24مْ لمدة  37 بدرجة حرارة CO2% 5الزرعي في حاضنة 

 وجود نمو في المزرعة الخموية وخموىا من التموث تم إجراء مزارع ثانوية ليا.

لمتأكد من حيويتيا وخموىا من  Inverted microscopeفحُصت الخلايا باستخدام المجير المقموب        

نقمت الخلايا إلى كابينة النمو  ،ثممل تقريباً  \( الف خمية 800 – 500التموث ونموىا إلى العدد المطموب )

 وتم التخمص من الوسط الزرعي المستخدم ،بعدىا غُسمت الخلايا باستخدام المحمول الممحي الفسيولوجي

Physiological Saline Solution(PBS)  دقائق لكل  10وتم التخمص منو وكررت العممية مرتين ولمدة

 مرة.

مْ  37ثانية بدرجة حرارة  60 – 30أضيفت كمية كافية من انزيم التربسين إلى الخلايا وحضنت لمدة        

وتم مراقبتيا إلى أن تحولت من طبقة أحادية الخلايا إلى خلايا مفردة عندئذ تم ايقاف عمل الانزيم بإضافة 

بيب الطرد المركزي ووضعت وسط تنمية جديد يحتوي عمى مصل دم عجل البقر ،ثم جمعت الخــلايا في انا

دقائق بدرجة حرارة الغرفة، لترسيب الخلايا  10دقيقة ولمدة  \دورة  2000في جياز الطرد المركزي بسرعة 

والتخمص من التربسين والوسط الزرعي المستخدم، بعدىا تم التخمص من الراشح وتم تعميق الخلايا في وسط 

.تم اجراء فحص عدد الخلايا بأخذ حجم معين من % مصل دم عجل البقر 10زرعي جديد يحتوي عمى 
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لمعرفة عدد الخلايا  (Trypan Blue)المعمق الخموي مضافاً اليو نفس الحجم من صبغة التريبان الأزرق 

   Hemacytometerونسبة حيويتيا باستخدام شريحة 

 وحسب المعادلة ادناه:

C = N ×       /ml                                                            ------------------------(2-1) 

 حيث يمثل : 

C ، عدد الخلايا في مل واحد من المحمول =N ، عدد الخلايا في الشريحة = 

 F ،ابعاد الشريحة104= عامل التخفيف =. 

أيضا حسب المعادلة  Hemacytometerام شريحة تم حساب نسبة حيوية الخلايا في العينة باستخد     

مْ  37بدرجة حرارة  CO2% 5أدناه، ثم  وزع المعمق الخموي في اوعية جديدة بعدىا تم حضنو في حاضنة 

 ساعة. 24ولمدة 

الخلايا الحيةنسبة حيوية الخلايا الحية =  (2-2)---------------------                 
الخلايا الميتة
  ×100 

 لفحص حيوية الخلايا  MTTاختبار صبغة3-17-2.

Test the dye of MTT to examine the vitality of cells 

 Principle of testin                                                                       مبذأ الاختبار -3-16-28-

 بروستات عمى خلايا سرطان ال (MeCPAI-1)لميكاند  الخمويةتم في ىذا الاختبار تحديد تأثير السمية      

PC3  والخلايا السميمة لغرض بيان مدى فعاليتيا السمية عمى خلايا جسم الانسان وامكانية استخداميا كأدوية

 .لمسرطان
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 The method of work                                                          طريقة انعمم         2.-17-2-3

ثم تم وضع المعمق الخموي في صفيحة  السابقةيزت خلايا الخطوط السرطانية باتباع نفس الخطوات جُ    

 ساعة. 24مْ لمدة 37بدرجة حرارة  CO2%  5حفرة مسطحة القاعدة وحضنت في حاضنة 96ذات 

تـم إضافة التـراكيز المـحضرة مـن  ثم , لتر من المعمق الخموي في كل حفرة مايكرو 100تم إضافة  .1

( 3إلى الحفر وبواقع ) µ/ml (400, 200,100, 50, 25,12.5,6.25) (MeCPAI-1) لميكاندا

 حفرة لكل تركيز.

 مْ. 37ساعة وبدرجة حرارة  24تم حضن الصفيحة لمدة  .2

 مل. \ممي غرام  0.45لكل حفرة بتركيز  MTTمل من محمول  10ضيفت أ .3

 .مْ  37ساعات بدرجة حرارة  4حضنت الصفيحة لمدة  .4

 Formazanلكل حفرة لتذويب  Solubilizationمايكرو لتر من محمول الإذابة  100تم إضافة  .5

Crystals 

 جياز باستخدام نانومتر 574 الموجي الطول عمى لمعينة الامتصاصية قراءة تم اخيرا .6

 (.ELASIS)الإليزيو

 (تحضير الهلام المائي بولي )حامض الاكريميك 18-2.

Synthesis of poly (Acrylic acid) hydrogel 

    حضر اليلام المائي المتشابك من خلال البممرة المشتركة لمجذور الحرة في المحمول المائي      

   10mLفي  MBA ((0.02gوالمتضمنة اذابة كمية من حامض الاكريميك مع كمية من العامل المتشابك 

من الماء المقطر ووضع في دورق دائري ثلاثي الفوىة موصول بمكثف وقمع فصل وغاز النتروجين داخل 

من البادئ )بيرسمفات البوتاسيوم( من خلال قمع الفصل كمية الحمام المائي وحرك المزيج حتى الاذابة، مع 
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ولمدة ساعتين عندىا  0C 60الى مزيج التفاعل مع التحريك المستمر تحت غاز النتروجين عند درجة حرارة 

تكون اليلام المائي اذ يؤخذ ويقطع الى قطع صغيرة ومن ثم غسل في الماء المقطرمع التحريك المستمر 

بعدىا جفف  في الفرن  واستبدل الماء كل نصف ساعة لحين التخمص من المواد غير المتفاعمة ، 6hلمدة

 الحصول عمى وزن ثابت .التخمص من المذيب و لحين   550Cعند 

 

 تحضير الهلام المائي المتشابك بولي )حامض الاكريميك (مخطط (: 3- 2) الشكل

 Poly (AA-co-1-MeCPAI) المتراكبتحضير  19-2.

Synthesis of crosslinked Poly (AA- co-1- MeCPAI) hydrogel 

  MeCPAI-1من  gm  4.1وتضمنت الطريقة اذابة  [126]بطريقة الجذور الحرة المتراكبتم تحضير       

 64من حامض الاكريميك بوجود غاز النايتروجين ولمدة  ml2من ايثانول المطمق ثم يضاف اليو  ml2في 

في  gm 4.42والمحضر من اذابة  MBAمحمول العامل المشابك مثمين ثنائي اكرليك امايد   ثانية ثم يضاف

ml 2  من الماء المقطر ثم يضاف محمول البادئ بيرسمفات البوتاسيومKPS  الذي تم تحضيره بأخذgm 
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حمام من الماء المقطر بشكل تدريجي الى مزيج التفاعل وينقل ىذا المزيج الى  ml 2واذابتو في  4.42

عممية البممرة ثم يستخرج البوليمر ويقطع الى  دقيقة وذلك لاتمام 34لمدة   0C 60المائي عند درجة حرارة

ساعات واستبدل الماء كل نصف  14قطع صغيرة ومن ثم يغسل بالماء المقطر مع التحريك المستمر لمدة 

ويطحن ليصبح جاىزا   0C 55ساعة لحين التخمص من المواد غير المتفاعمة ، بعدىا يجفف  في الفرن عند 

 توضح طريقة التحضير . الاتية مخططلاجراء التجارب وال

 

 AA-co-1- MeCPAI)) Poly المتراكبخطوات تحضير مخطط ( 4-2)الشكل
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 Analysis of the Synthesized Surface                   تحميل السطح المحضر       20-2.

من خلال مطيافية  والمتراكباستخدمت عدة تقنيات لغرض تحميل السطح لكل من اليلام المائي       

( ، تقنية المجير الإلكتروني الماسح ذو XRD(، مطيافية حيود الاشعة السينية )FTIRالاشعة تحت الحمراء )

 (.BET,BJHتحميل المساحة السطحية والطبيعة المسامية لمسطح ) ، (FESEMالمجال المنبعث )

   Adsorption Isotherms                           أيزوثيرمات الامتزاز                      21-2.

 ضمن المدى  Cr(III)من خلال تحضير تراكيز مختمفة منللايون الفمزي حسبت أيزوثيرمات الامتزاز      

(10-500 ppm)  وأضيف(10 mL) راكيز ـذه التــمن ى(0.05 gm) وضعت في ن السطح المحضر ــم

لموصول الى  (rpm 150)( بسرعة 120minلمدة )، oC 25جياز الرج المسيطر عمى درجة حرارة عند 

 فوق البنفسجية عند الطول الموجي الأعظم -رئيةـعة المــطيافية الأشـبم حالة الاتزان قيست الامتصاصية

(، توبعت min 10( لمدة )rpm 3000بعد اجراء عممية الفصل بجياز الطرد المركزي بسرعة)  يون الفمزيلا

 ومعرفة تأثيرىا في عممية الامتزاز. عند الاتزان لممتز مقابل تركيز النتائج من خلال رسم كمية ا

 تأثير درجة الحرارة في الامتزاز  22-2. 

  Effect of Temperature on the Adsorption 

( oC 30 -25-15درس تأثير درجة الحرارة عمى أيزوثيرمات الامتزاز عند درجات حرارة مختمفة  )       

وسجل تأثير درجة الحرارة عمى الامتزاز لكل مادة ممتزة عمى السطح عمى سطح المتراكب، Cr(III)لايون 

 الماز من خلال أيزوثيرمات الامتزاز.
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  ويعمذاحهب انفهضَت (MeCPAI-1) ( وMeCPAI-5) انًغح انطُفٍ نهُكبَذٍَ 1.-3-1  

Spectacular Spectroscopy  Of Ligands And Its Metal Complexes 

 اومعقداتي (MeCPAI-1)( وMeCPAI-5ي الازو اميدازول )أُجريت عممية المسح الطيفي لميكاند      

 Zn(II)و Cu(II)وNi(II) و Co(III)و Cr(III)وىي  سمسمة الاولىبعض عناصر المع المحضرة  الفمزية

-4)مخففة تراوحت بين  المرئية وبتراكيز -شعة فوق البنفسجيةلأاطياف ا المذابة في الايثانول باستخدامو 

و  ي( لكل من الميكاندλmaxمولاري لغرض تحديد الطول الموجي الاعظم )( 2.5×1.25-4-10×10

كبيرة عن الزاحة الا نتيجة ىذه ىذا التغير الموني تغير لونيقد أظيرت المعقدات الفمزية الفمزية  و   امعقداتي

طيف الميكاند  وان حدوث ىذه الازاحة وظيور حزم امتصاص جديدة يدل عمى حصول عممية التناسق بين 

عظم ( قيم الامتصاصية والطول الموجي الأ1-3ويبين الجدول ), [128, 127]الميكاند و الأيون الفمزي

 المحضرة. يامعقداتو  يمن الميكاند ( مع قيم الامتصاصية المولارية لكلλmaxعمى امتصاصية )أوالذي يمثل 

 ( والايخظبطُت انًىلاسَت نكم يλmaxٍالاعظى )لُى الايخظبطُت وانطىل انًىجٍ  -(:1-3جذول)

 ويعمذاحهب لُذ انذساعت (MeCPAI -1)( وMeCPAI -5)ٍَ انهُكبَذ

 

 

 

 

 

 

 

Optimal 

Conc.×10
-4 

M 

Abs Molar 

absorptivity 
1 1( ) ( . . )L mol cm  3

10 

λmax 

(nm) 

Compounds 

2.00 1.344 6.72 469 L1=(5- MeCPAI) 

2.00 0.708 3.52 480 [Cr(L1)2].Cl 

2.00 1.489 7.44 474 [Co(L1)2].Cl 

2.50 1.296 5.18 528 [Ni(L1)2] 

2.50 1.689 6.75 571 [Cu(L1)2] 

2.00 0.785 3.92 492 [Zn(L1)2] 
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 Optimal 

Conc.×10
-4 

M 

Abs Molar 

absorptivity 
1 1( ) ( . . )L mol cm  3

10 

λmax 

(nm) 

Compounds 

2.00 1.236 6.18 417 L2 =(1- MeCPAI) 

1.50 0.342 2.28 627 [Cr(L2)2].Cl. 

2.00 0.730 3.65 453 [Co(L2)2].Cl 

1.50 0.672 4.48 420 [Ni(L2)2] 

2.00 0.708 3.54 480 [Cu(L2)2] 

1.75 o.311 1.77 459 [Zn(L2)2] 

 

                                 Determine Optimum Conditions ححذَذ انظشوف انفضهً .3-1-2

مع  (MeCPAI -1)( وMeCPAI -5ات الازو اميدازول )يكاندملتم تحديد الظروف الفضمى لتناسق      
  -قيد الدراسة وذلك بأتباع الاتي:  الأيونات الفمزية

 حعٍُُ يُحُُبث انًعبَشة انمُبعُت      .2-1--31

 Determine Standard Calibration Curves              

من  مولاري لكل (2.5×10-4-1.25×10-4)حُضرت مجموعة من المحاليل تراوحت تراكيزىا بين       

والايونات الفمزية قيد الدراسة بعد أن أعطت (MeCPAI-1) ( وMeCPAI-5ات الازو اميدازول )ليكاند

سمت العلاقة بين ىذه التراكيز معقد عمى حدة ومن ثم رُ  (  المحددة لكلλmax) امتصاصاً طيفياً مقبولًا عند

 الجدول ويبين ,  [122]المتمثمة بالمحور السيني مقابل الامتصاصية المقابمة ليا والمتمثمة  بالمحور الصادي

  الاشكال توضح كما فمزي ايون لكل( λmax) عند والامتصاصية بيا العمل تم التي المختارة التراكيز ( 2 -3)

ات ليكاندمع  الفمزية الايونات ىذه مزج لمحاليل المعايرة لمنحني الخطية العلاقة الأتي(  2 -3) و(   3-1)

 (MeCPAI-1)( وMeCPAI-5الازو اميدازول )
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 يعانًحضشة ( نهخشاكُض انًخخبسة نًحبنُم يفبعهت أَىَبث انعُبطش λmax) الايخظبطُت عُذ -(:-32جذول)

 (MeCPAI -1)( وMeCPAI -5الاصو ايُذاصول ) نُكبَذاٌ

 

 

 

 

 

 

 

 

Metal Ion Complex 

Molar Conc. 10
–4

  M  at    pH=6 

A 

1.25 1.5 1.75 2 2.25 2.5 

[Cr(L1)2].Cl 0.261 0.313 0.367 0.417 0.473 0.522 

[Co(L1)2].Cl 0.172 0.224 0.261 0.304 0.343 0.371 

[Ni(L1)2] 0.303 0.371 0.422 0.484 0.544 0.613 

[Cu(L1)2] 0.365 0.443 0.519 0.587 0.655 0.731 

[Zn(L1)2] 0.141 0.172 0.201 0.221 0.253 0.278 

[Cr(L2)2].Cl 0.331 0.391 0.462 0.518 0.584 0.656 

[Co(L2)2].Cl 0.386 0.459 0.538 0.611 0.679 0.755 

[Ni(L2)2] 0.219 0.265 0.312 0.351 0.431 0.437 

[Cu(L2)2] 0.201 0.227 0.266 0.301 0.343 0.377 

[Zn(L2)2] 0.101 0.122 0.148 0.168 0.184 0.203 

 

 العلاقة الخطية بين الامتصاصية وبين مدى التراكيز -(:3-1)
 و  Ni(II) وCo(III) وCr(III) من ( لكلλmax) عند المختارة

Cu(II)وZn(II)  ع ليكاند م(5-MeCPAI )6 عندpH= 

 

العلاقة الخطية بين الامتصاصية وبين مدى التراكيز  -(:3-2)
 و  Ni(II) و Co(III)وCr(III) من( لكل λmax) عند المختارة

Cu(II)وZn(II) ع ليكاندم  (1-MeCPAI) 6 عندpH= 
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   لممعقدات الفمزية النسبة الموليةتعيين  . 3-1-2-2

Determination of Mole Ratio For Metallic Complexes       

في دراستنا الحاليـة ىي  في محاليميافي تحديد صيغ المعقدات خداما الأكثر شيوعاً واستق طر المن      

بقياس الامتصاصية لسمسمة من محاليل المعقدات ىذه الطريقة  تتمخصو  Mole Ratio  قة النسب الموليةطري

مع ثبوت المكونة الاخرى من المعقد  الميكاند تركيزالمكونتين وىي  الحاوية عمى كميات متزايدة من احدى

اة عدم ظيور أي امتصاص لكمتا مع مراع, المعين سمفاً  (λmax)عند الطول الموجي  تركيز الايون الفمزي وىو

  [M: L] ]الفمز الميكاند:[الامتصاص ونسبة تركيز  العلاقة البيانية بين ترسم المكونتين في تمك المنطقة.

نقطة التقاطع  ,تمثليون الفمزي مع الميكاند ثم رسمت الخطوط المستقيمة حتى تتقاطع لمحاليل مفاعمة الأ

  .[130, 129]معقداليون فمزي في أل النسبة المولية المبتغى تعيينيا لك

ازدياد  تظير أ حيثتم الاستدلال عمى النسبة المولية عن طريق متابعة محاليل المزج اثناء تحضيرىا       

التقاطع ألواناً في المنطقة المرئية من الطيف بالقرب من نقط  ولاسيما تمك المحاليل التي تظيريا في شدة ألوان

( قيم الامتصاص المقابمة لمنسبة المولية لمحاليل المعقدات عند 3-3يبين الجدول )و  الدالة عمى ىذه النسبة

 ( λmax) عند بير -التراكيز خاضعة لقانون لامبرت يكاند حيث كانت ىذهمالامثل  للؤيون الفمزي و ال التركيز

 ليكاندين لية لمحاليل المعقدات الفمزية المحضرة مع( تبين منحنيات النسب المو 4-3( و)3 -3الاشكال ) اما

(-MeCPAI 5(ٔ )-MeCPAI 1.) 
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وانخشكُض الافضم نكم  ]انفهض: انهُكبَذ[( انًمببهت نهُغبت انًىنُت λmaxلُى الايخظبطُت نًحبنُم انًعمذاث عُذ ) -( :3-3)جذول 

 (.MeCPAI1-( و)MeCPAI5-يٍ الاَىٌ انفهضٌ و نُكبَذٍَ )

  

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

Absorbance of (1- MeCPAI )complexe Absorbance of (5- MeCPAI )complexe 
M:L 

Zn(II) Cu(II) Ni(II) Co(III) Cr(III) Zn(II) Cu(II) Ni(II) Co(III) Cr(III) 

0.018 0.025 0.038 0.081 0.057 0.028 0.081 0.067 0.035 0.058 1 : 0.25 

0.035 0.054 0.079 0.153 0.109 0.065 0.157 0.138 0.074 0.107 1 : 0.5 

0.047 0.086 0.121 0.223 0.168 0.094 0.241 0.202 0.107 0.171 1 : 0.75 

0.062 0.108 0.168 0.291 0.222 0.123 0.311 0.276 0.154 0.227 1 : 1.00 

0.079 0.127 0.209 0.372 0.289 0.162 0.387 0.343 0.185 0.286 1 : 1.25 

0.092 0.161 0.259 0.432 0.329 0.191 0.471 0.402 0.223 0.333 1 : 1.5 

0.11 0.193 0.299 0.499 0.397 0.221 0.541 0.465 0.255 0.397 1 : 1.75 

0.122 0.211 0.341 0.581 0.451 0.251 0.619 0.519 0.303 0.447 1 : 2.00 

0.124 0.218 0.352 0.582 0.462 0.263 0.621 0.528 0.311 0.463 1 : 2.25 

0.127 0.225 0.355 0.589 0.469 0.265 0.625 0.531 0.323 0.474 1 : 2.50 

0.129 0.232 0.358 0.592 0.472 0.279 0.628 0.534 0.337 0.473 1 : 2.75 

0.135 0.239 0.368 0.595 0.484 0.281 0.629 0.543 0.339 0.491 1 : 3.00 

0.136 0.247 0.374 0.596 0.497 0.293 0.631 0.547 0.341 0.494 1:3.25 

0.139 0.252 0.391 0.608 0.499 0.299 0.635 0.552 0.348 0.498 1:3.50 

 

 يٍ ( نكم  نكمλmaxيُحُُبث انُغبت انًىنُت عُذ ) -( : 3 -3شكم )

Cr(III)و Co(III) و Ni(II) و Cu(II)وZn(II)   هُكبَذ انيع

(5- MeCPAI )   

 

 ( نكم يλmaxٍيُحُُبث انُغبت انًىنُت عُذ) -( : 4 -3شكم )

Cr(III)و Co(III) و Ni(II)  و Cu(II)وZn(II)   هُكبَذانيع  

(1- MeCPAI )   
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     Studying effect  of solvent                                                دساعت حأثُش انًزَب      . 3-1-3

, واختيار  المحضرةفة  تأثير تغير المذيب عمى ذوبانية الميكاندات أجريت ىذه الدراسة لغرض معر         

وكذلك  القياسات المختبرية عملثناء أ كميا التجارب لإجراء واستخدامو سةو در ملميكاندات ال المذيب الأفضل

 ةليذا الغرض مذيبات مختمف واستعممت( , λmax)زاحة إمعرفة تأثير القطبية الخاصة بالمذيب وتأثيرىا عمى 

وثنائي مثيل اوكسيد واسيتون  (THF)الايثر ورباعي ىيدروفيوران الميثانول و و  الايثانولوىي 

 زعند التركي (MeCPAI1-) ( وMeCPAI 5-) ينميكاندل  UV-Visاظير طيف  إذ .(DMSO)الكبريت

الموجي الاعظم تأثير المذيب عمى تغيير قيم الطول  الامثل وبدرجة حرارة المختبر ولكافة المذيبات المستعممة

(λmax) ي ليكاند طيف (6-3والشكل ) (5-3ويظير الشكل ) .[131] نتيجة قطبية المذيبات المستخدمة

في الامتصاصية المستحصمة  قيمو في المذيبات المذكورة (MeCPAI1-( و)MeCPAI5-)الازو اميدازول 

 .(5-3) ,(4-3الجدول )

 قيم الامتصاصية العظمى لميكاند (3-4):- جدول 
(- MeCPAI5 ) باستخدام مذيبات مختمفة 

 λmax المذيبات

(nm) 
 الامتصاصية

 1.956 562 ايثانول

 1.895 505 ميثانول

 1.836 481 استون

ثنائي مثيل اوكسيد 
 الكبريت

537 1.931 

ورباعي ىيدروفيوران 
(THF) 

476 0.544 

 

 

 
               فوق البنفسجية لميكاند–أطياف الاشعة المرئية   -(: 5-3شكل )   

(- MeCPAI5)  باستخدام مذيبات مختمفة 
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        Infrared Spectra      أطياف الأشعة تحت الحمراء                                 .1-3-4

(  6-3)   والجدول (7-3والموضح بالشكل )  (MeCPAI5-)أظير طيف الأشعة تحت الحمراء لميكاند     

 (OH) متطاطية للآصرةزازات الإالى الاىت تعزى 1-سم 3160الشدة عند التردد   متوسطة مطحزمة 

حزمة امتصاص متوسطة  (MeCPAI5-)كما أظير طيف الميكاند  ,لمجموعة الكاربوكسيل في الميكاند 

تعودان الى التردد الامتطاطي  1-سم 2987وحزمة أمتصاص ضعيفة عند  1-سم 3066الشدة عند التردد 

بعض التغيرات   فإنيا عانت مناطياف المعقدات , اما الأروماتية والأليفاتية عمى التوالي (C-H)للآصرة 

لمجموعة  (N–H)متطاط الآصرة إالطفيفة نتيجة تناسق الميكاند مع الايونات الفمزية قيد الدراسة, أما حزمة 

ن ىذه (, MeCPAI5-في طيف الميكاند ) 1-سم 3116فقد ظيرت عند التردد   امين لحمقة الاميدازول وا 

الشدة والموقع لجميع أطياف المعقدات الفمزية دلالة عمى حدوث تآصر عن الحزمة يحدث فييا تغير في 

حزمة امتصاص قوية ( MeCPAI5-). كما أظير طيف الميكاند [133, 132]طريق مجموعة الكاربوكسيل

  قيم الامتصاصية العظمى لميكاند(3-5):- جدول 
(- MeCPAI1) مذيبات مختمفة باستخدام 

 λmax المذيبات

(nm) 
 الامتصاصية

 1.249 417 ايثانول
 1.236 415 ميثانول
 1.205 260 ايثر

ثنائي مثيل اوكسيد 
 الكبريت

333 0.593 

 1.135 407 اسيتون

 

 

 
        فوق البنفسجية لميكاند–أطياف الاشعة المرئية   -(:6-3شكل )   

        (- MeCPAI1)   مذيبات مختمفةباستخدام 
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لحمقة الأميدازول وقد أوضحت  (C=N)تعود الى التردد الامتطاطي للآصرة   1-سم 1589عند التردد  

 . [134]أطياف المعقدات الفمزية لميكاند تغيراً ممحوظاً في الشدة ليذه الحزمة

تعود الى الاىتزازات   1-سم1419حزمة امتصاص عند التردد  (MeCPAI-5)أظير طيف ليكاند       

وقد عانت ىذه المنطقة من الطيف تغيرات في أطياف  (N=N)الامتطاطية لمجموعة الآزو الجسرية 

, كذلك ظيور حزمة امتصاص [135] المعقدات الفمزية قيد الدراسة من حيث شكل الحزم وشدتيا والمواقع

وىي غير  (1-سم 468-473و) )1-سم 542-547(ضعيفة الشدة جديدة لطيف المعقدات الفمزية عند التردد 

نتروجين  -وارتباط فمز (M-O)أوكسجين  -ى ارتباط فمزتعود ال (MeCPAI5-)موجودة في طيف الميكاند 

(M-N) [136]عمى التوالي. 

cmحشدداث أطُبف الأشعت ححج انحًشاء ) -( :6-3جذول )
–1

 انفهضَت ه ( و يعمذاحMeCPAI5-نهُكبَذ الاصو ايُذاصول ) ( 

Zn(II) Cu(II) Ni(II) Co(III) Cr(III) 5-MeCPAI Group 

---- ---- ----- --- ---- 3160 v(OH) 

3093 w 3093 w 3093 w 3093 w 3093 w 3116 w v(NH) 

3066 w 3066 w 3056 w 3055 w 3056 w 3055 w C-H)  ) v 

2987 w 2987 w 2985 w 2987 w 2985 w 2985 w CH3)  -) v 

1689 s 1689 s 1689 s 1689 s 1689 s 1689 s v(C=O) 

1580 s 1584 m 1580 m 1582 s 1596 s 1589 s v(C=N) 

1412 s 1415 m 1427m 1414 s 1427 s 1419 m v(N= N) 

1489 m 1500 w 1500 w 1485 m 1480 m 1488 m v(C=C) 

1319 m 1319 m 1319 m 1319 m 1319 m 1319 m v(C-O) 

1087 m 1097 m 1097 m 1097 m 1097 m 1089 w v(C-N) 

547 m 543 w 542 w 545 w 547 w ------- v(M-O) 

473 m 472 w 469 w 468 w 470 w ------- v(M-N) 

           Ligand= (5-MeCPAI) , S = strong , m= medium , w = weak. 
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  (III) ويعمذاحه يع انكشوو  (MeCPAI5-نهُكبَذ الاصو ايُذاصول )طُف الاشعت ححج انحًشاء  -(:7-3شكم )

 (III) وانكىببنج

 

 ول نهُكبَذ الاصو ايُذاص (II)وانخبسطٍُ  (II)وانُحبط (II)طُف الاشعت ححج انحًشاء نًعمذاث انُُكم -(: 8-3شكم )

(-MeCPAI5) 
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  والجدول (10-3( و)9-3( في الشكل )FTIRاظير طيف ) ( فقدMeCPAI1-اما بالنسبة لميكاند )    

 الى الاىتزازات  تعزى( MeCPAI-1)لميكاند 1-سم 3101الشدة عند التردد   متوسطةحزمة أمتطاط ( 3-7)

  (MeCPAI1-)ير طيف الميكاند في الميكاند, كما أظ كاربوكسيللمجموعة ال (OH) الأمتطاطية للآصرة

 عوداني 1-سم 2977وحزمة أمتصاص ضعيفة عند  1-سم 3047حزمة امتصاص متوسطة الشدة عند التردد 

حزمة  كذلك أظير طيف الميكاند الأروماتية والأليفاتية عمى التوالي. (C-H)الى التردد الامتطاطي للآصرة  

لحمقة الأميدازول    (C=N)التردد الامتطاطي للآصرة  تعود الى  1-سم 1589امتصاص قوية عند التردد  

 .[138, 137]الحزمة   وقد أوضحت أطياف المعقدات الفمزية لميكاند تغيراً ممحوظاً في الموقع والشدة ليذه

تعود الى الاىتزازات  1-سم1427حزمة امتصاص عند التردد (MeCPAI-1)أظير طيف الميكاند       

وقد عانت ىذه المنطقة من الطيف تغيرات في أطياف  (N=N)الامتطاطية لمجموعة الآزو الجسرية 

 cm-1د المدى )إنّ الحزم الواقعة عن و المعقدات الفمزية قيد الدراسة من حيث شكل الحزم وشدتيا والمواقع,

540-470)472 cm-1),-462)  تردد الامتطاط للآصرة تعود إلى (M–O)و (M–N) نّ وجود الآصرة , وا 

(M–N) لذلك فإن  ,شير الى حصول التناسق بين الايون الفمزي و ذرة النيتروجين لتكوين المعقدات المذكورةي

ثلاثي  يسمك كميكاند (MeCPAI1-و) (MeCPAI5-ين)طيف الأشعة تحت الحمراء يشير إلى كون الميكاند

السن خلال عممية التناسق وىو يتناسق عن طريق ذرة النتروجين لحمقة الاميدازول غير المتجانسة وذرة 

النتروجين لمجموعة الآزو الجسرية البعيدة عن حمقة الاميدازول وذرة الاوكسجين لمجموعة الكاربوكسيل 

اسية تؤدي إلى زيادة استقرارية لحامض البنزويك ليعطي حمقتين مخمبيتين احداىما سداسية والاخرى خم

   .المعقدات الفمزية المتكونة
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يضاف الى  دليل,(7-3( )6-3إن التغيرات الكثيرة التي تم ذكرىا في ىذه الفقرة والتي يوضحيا الجدول)     

ت الدراسة لتكوين المعقدا قيد ما سبق من أدلة حول حصول عممية التناسق بين الميكاندين والآيوناتيا الفمزية

 الفمزية.

cmحشدداث أطُبف الأشعت ححج انحًشاء ) -( :7-3جذول )
–1

 انفهضَت ه ( و يعمذاحMeCPAI1-نهُكبَذ الاصو ايُذاصول ) ( 

Zn(II) Cu(II) Ni(II) Co(III) Cr(III) 1-MeCPAI Group 

--- ---- ---- ---- ---- 3047w v(OH) 

3093 w 3055 3355w 3386 w 3055 w 3101 w C-H)  ) v 

2985w 2977 2977 w 2900 w 2985 w 2977 w CH3)  -) v 

1689 s 1689 s 1596 s 1600 s 1689 s 1689 s v(C=O) 

1596 s 1580 s 1550 s 1550 s 1596 s 1589 s v(C=N) 

1419 s 1419 s 1404 s 1404 s 1420 s 1427m v(N= N) 

1550 m 1550 m 1488 w 1488 w 1535 m 1488 m v(C= C) 

1288 m 1311 m 1298 w 1288 w 1319 m 1319 m v(C-O) 

1097 m 1087 m 1096 m 1097 m 1097 m 1071 m v(C-N) 

547 m 570 m 540 w 540 m 570 m ------- v(M-O) 

464 w 472 w 470 w 462 w 470 m ------- v(M-N) 

           Ligand= (5-MeCPAI) , S = strong , m= medium , w = weak.      

 

  (II) ويعمذاحه يع انكشوو  (MeCPAI1-نهُكبَذ الاصو ايُذاصول )طُف الاشعت ححج انحًشاء  -(:9-3شكم )     

 (III) وانكىببنج



  الفصل الثالث: النتائج والمناقشة     
 

 

 

 نهُكبَذ الاصو ايُذاصول (II)وانخبسطٍُ  (II)وانُحبط (II)طُف الاشعت ححج انحًشاء نًعمذاث انُُكم -(:11-3شكم )     

 (-MeCPAI1) 

  (H- NMRطُبف بشوحىٌ انشٍَُ انُىوٌ انًغُبطُغٍأ 5-1-3.
1

)[44 ,139 ,141]
 

 (MeCPAI-5)الاصو ايُذاصول هُكبَذ ن طُــف بشوحىٌ انشٍَُ انُىوٌ انًغُبطُغٍ 1-5-1.-3

1
H- NMR Spectrum of The Azo Imidazole (5-MeCPAI)  

-5) الازو اميدازول لميكاند  1H-NMRتم دراسة طيف بروتون الرنين النووي المغناطيسي         

MeCPAI) مثيل أوكسيد الكبريت باستعمال ثنائيDMSO-d6 بوصفو مذيباً  وTMS  مرجعاً قياسياً. إذ

وجود تعود إلى   δ=13.305  ppm  لميكاند إشارة احادية عند الإزاحة الكيميائية  1H-NMRأظير طيف

 =δ  الكيميائية  الإزاحة عند  احادية  اظير إشارة  كذلك في حامض البنزويك ,  17 الموقعفي   OHيونأ

9.134 ppm   تعود الى بروتون مجموعة الأمين(NH)  متعددة عند  شارةإبينما ظيرت  ,لحمقة الإميدازول

, بينما 4الموقع  الاميدازول عند وىي تعود الى بروتون الحمقة   δ = 7.952 ppm الازاحة الكيميائية 

ات الحمقة وىي تعود الى بروتون  ppm(7.560-7.605)عند الازاحة الكيميائية  متعددة شارةإظيرت 

 = δعند الازاحة الكيميائية شارةإعمى التوالي , كما أظير الطيف   11و13 و 14 الاروماتية في المواقع

2.102 ppm   الاحادية  شارةالإ أمافي حمقة الاميدازول ,  6الموقع بروتونات مجموعة المثيل في إلى تعود
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(  11-3والشكل )  DMSO-d6المذيب الى بروتونات تعود    δ =2.518 ppmعند الازاحة الكيميائية

 .(MeCPAI-5)الازو اميدازوللميكاند  يبين طيف بروتون الرنين النووي المغناطيسي

 

H-NMR(: طُف 11-3شكم)
1
DMSO - d6فٍ يزَب (MeCPAI-5)نهُكبَذ  

 

 Co(III)نهًعمذ طُــف بشوحىٌ انشٍَُ انُىوٌ انًغُبطُغٍ  2-5-1.-3

1
H- NMR Spectrum of of Co(III)-Complex 

لمعقد الكوبمت ثلاثي التكافئ باستعمال  1H-NMRتم دراسة طيف بروتون الرنين النووي المغناطيسي        

DMSO-d6 مذيباً وTMS  مجموعة الييدروكسيل  شارةإمرجعاً فقد تبين لنا عدم ظيور(OH)  دلالة عمى

احادية عند الإزاحة  لاشارةمعقد الكوبمت  في حين ظيرت ا اشتراكيا بالتناسق بسبب فقدان بروتونيا وتكوين

بينما ظيرت CH3 لمعقد الكوبمت وىي تعود الى بروتونات مجموعتي المثيل   δ= 1.001ppmالكيميائية 
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لحمقة الإميدازول  Hتي تعود الى بروتونات = ppm   δ 7.748الأحادية عند الإزاحة الكيميائية  الاشارة

 δ =7.360 ppmعند الإزاحة الكيميائية   NHالأحادية لبروتونات مجموعة الآمين  الاشارةكذلك ظيرت 

التي تعود الى بروتونات الحمقة  δ =6.630 ppm الأحادية عند الإزاحة الكيميائية لاشارةبينما ظيرت ا

وقد  DMSO-d6 تعود الى بروتونات  δ=2.300 ppmعند الازاحة الكيميائيةالاحادية  لاشارةا أماالفنيل 

( طيف بروتون الرنين النووي  12-3ويبين الشكل ) .مقارنة مع طيف الميكاند حدث تغير في الشدة والموقع

 . المغناطيسي لمعقد الكوبمت ثلاثي التكافئ

 

H-NMR(: طُف 12-3شكم)
1
 Cl.[Co(L1)2] (III) نًعمذ انكىبهج 
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 (MeCPAI-1)الاصو ايُذاصول َذ هُكبن طُــف بشوحىٌ انشٍَُ انُىوٌ انًغُبطُغٍ.3-1-5-3

1
H- NMR Spectrum of The Azo Imidazole (1-MeCPAI) 

باستعمال ثنائي (MeCPAI-1)  لميكاند 1H-NMRتم دراسة طيف بروتون الرنين النووي المغناطيسي     

د لميكان  1H-NMRمرجعاً قياسياً. إذ أظير طيف TMSبوصفو مذيباً  و DMSO-d6مثيل أوكسيد الكبريت 

في   17 الموقعفي   OHوجود ايونتعود إلى   δ=13.251 ppm إشارة احادية عند الإزاحة الكيميائية

تعود الى بروتونات  δ= 3.438 ppm الكيميائية  احادية عند الإزاحة اظير إشارة  كذلك حامض البنزويك ,

-δ = (7.983 الكيميائية عند الازاحة  متعددةرة ابينما ظيرت اش ,حمقة الاميدازولفي مجموعة المثيل 

7.938)ppm وىي تعود الى بروتونات H بينما ظيرت اشارة  5و  4الاميدازول عند الموقع  الحمقة ,

وىي تعود الى بروتونات الحمقة الاروماتية  δ= (7.606-7.561)ppm  عند الازاحة الكيميائية  المتعددة

   δ =2.518 ppmعند الازاحة الكيميائيةحادية الا شارةالإ أماعمى التوالي,   11و13 و 14 في المواقع

 ( يبين طيف بروتون الرنين النووي المغناطيسي 13-3والشكل )  DMSO-d6المذيب تعود الى بروتونات 

 (MeCPAI-1) .الازو اميدازول لميكاند 
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H-NMR(: طُف 13 -3شكم)
1
DMSO - d6فٍ يزَب (MeCPAI-1)نهُكبَذ  

 

 Zn(II)نهًعمذ ٍَُ انُىوٌ انًغُبطُغٍطُــف بشوحىٌ انش  .3-1-5-4

1
H- NMR Spectrum of of Zn(II)-Complex 

لمعقد الخارصين ثنائي التكافئ  1H-NMRتم دراسة طيف بروتون الرنين النووي المغناطيسي        

 (OH)مجموعة الييدروكسيل  اشارةمرجعاً فقد تبين لنا عدم ظيور  TMSمذيباً و DMSO-d6باستعمال 

احادية  اشارةمى اشتراكيا بالتناسق بسبب فقدان بروتونيا وتكوين معقد الخارصين في حين ظيرت دلالة ع

 CH3 المثيل لمعقد الكوبمت وىي تعود الى بروتونات مجموعة ppm (3.73-4.5)عند الإزاحة الكيميائية 

 Hالى بروتونات  التي تعود ppm( 7.72-7.929)عند الإزاحة الكيميائية  الاشارة المتعددةبينما ظيرت 

في الحمقات الاروماتية عند الإزاحة الكيميائية  Hلبروتونات الاشارة المتعددة لحمقة الإميدازول كذلك ظيرت 
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(7.761-7.493) ppm عند الازاحة الكيميائيةالاحادية  الاشارة أماδ =2.504 ppm    تعود الى

ن الرنين النووي المغناطيسي لمعقد ( طيف بروتو  14-3ويبين الشكل  ) DMSO-d6المذيب بروتونات 

 . الخارصين ثنائي التكافئ

 

 [Zn(L2)2] (II) لمعقد الخارصين H-NMR1(: طيف 14-3شكل)

NMR)-C انكشبىٍَ أطُبف انشٍَُ انُىوٌ انًغُبطُغٍ .3-1-6 
 13

)
  [141, 142]

: 

 (MeCPAI-5حشخُض انهُكبَذ الاصو ايُذاصول ) .3-1-6-1

 الكربوني بواسطة طيف الرنين النووي المغناطيسي (MeCPAI-5اليكاند الازو اميدازول )تم تشخيص       
(13C)  باستعمالDMSO (5.425) لوحظ ظيور إشارة عند الموقع ( 3-15والمبين بالشكل ) بوصفو مذيبآ 

ppm (تعود إلىC4 شارة عند الموقع شارة عند الموقع C11( تعود إلى )ppm (166( وا  ppm (147 )(, وا 
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شارة عند الموقع  C1تعود إلى ) شارة عند الموقع C10( تعود إلى )ppm (137(, وا  ( تعود 133)ppm (, وا 
شارة عند الموقع C5إلى ) شارة عند الموقع C9( تعود إلى)ppm (132(, وا  (  تعود إلى 131)ppm (, وا 

(C6,C7 كذلك إشارة عند الموقع ,) ppm(130( تعود إلى  )C8 شارة عند الموقع ( تعود 129)ppm (, وا 
شارة عند الموقع C2إلى )  ppmالموقع  عند إشارتو ظيرت فقد المذيب أما(C3( تعود إلى )128)ppm (, وا 

(40.) 

 

( طُف 15-3شكم)
13

C-NMR  نهُكبَذ(5-MeCPAI)فٍ يزَبDMSO- d6
 

 (MeCPAI-1حشخُض انهُكبَذ الاصو ايُذاصول ) .3-1-6-2

 بواسطة طيف الرنين النووي المغناطيسي (MeCPAI-1اليكاند الازو اميدازول )تم تشخيص        

 لوحظ ظيور إشارة عند الموقع ( 16 3-والمبين بالشكل ) بوصفو مذيبآ DMSOباستعمال  (13Cالكربوني )
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(179) ppm (تعود إلىC11 شارة عند الموقع شارة عند الموقع C1( تعود إلى )ppm (166( وا   ppm( وا 

شارة عند الموقع C4( تعود إلى )138) شارة عند الموقع C10( تعود إلى )ppm (132(, وا   ppm(, وا 

شارة عند الموقع C9,C7,C6( تعود إلى )131) شارة عند الموقع C8( تعود إلى )ppm(130 (, وا   ppm(, وا 

 ppm (40.)الموقع  عند إشارتو ظيرت فقد المذيب أما,  (C3,C2( تعود إلى)129)

 
DMSO-d6في مذيب (MeCPAI-1)لميكاند  13C-NMR(: طيف 16-3شكل)
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       Magnetic Susceptibility Measurements قياسات الحساسية المغناطيسية. 17--3

باستعمال )ثوابت  (298K)قيد التحضير عند درجة  الفمزيةتم حساب الحساسية المغناطيسية لممعقدات      

 -باسكال( وقد حسبت قيم العزم المغناطيسي وفق المعادلات الآتية:

.B.MTX2.828μ Aeff        (1-3) 

XA = Xm-  D                             (2-3)  

Xm = Xg × M.wt               (3-3)  

 .298: درجة الحرارة المطمقة T -اذ يمثل كل من :

XA.الحساسية الذرية : 

Xg.) الحساسية الغرامية )الوزنية :  

D . معامل التصحيح الدايامغناطيسية : 

eff . العزم المغناطيسي الفعال : 

Mwt . الوزن الجزيئي الغرامي : 

 BM.) وحدة العزم المغناطيسي )بور مغناتون : 

 وقد تبين ما يمي: ( 9–3)  ,( 8–3تم ادراج نتائج القياسات في الجدول ) 

 و (MeCPAI-5) مع ليكاندات  (III)الكروم لقد بينت نتائج الحساسية لمغناطيسية لمعقد         

(1-MeCPAI)  ً3.56  مقداره  مغناطيسياً   عزما) B.M, eff=(3.56 μ  ٗن ىذه القيمة تدل  , خٕانٙانػه وا 

وأن الشكل المقترح ىو ثماني السطوح المنتظم وتيجين  t2g3 eg0) )بوضوح عمى وجود صفة البارا مغناطيسية

 إن قيمة العزم المغناطيسي لمعقدكما  .[143]وىو من معقدات الأوربيتال الداخمي  d2sp3الذرة المركزية ىو
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أن  ػهٗ حٕانٙ 0.08)B.M, eff=(0.07 μ (MeCPAI-1) و (MeCPAI-5) مع ليكاندات  (III)الكوبالت

( والشكل المقترح ىو ثماني السطوح t2g6 eg0ىذا المعقد ذو صفات دايامغناطيسية ذات الترتيب الألكتروني )

بينت نتائج  .كما [145, 144]وىو من معقدات الأوربيتال الداخمي d2SP3المنتظم وتيجين الذرة المركزية ىو

 مغناطيسياً   عزماً  (MeCPAI-1) و(MeCPAI-5)مع ليكاندات  (II)الحساسية لمغناطيسية لمعقد النيكل 

ن ىذه القيمة تدل بوضوح عمى وجود صفة البارا  ,تواليالعمى  B.M, eff=(2.79 μ(2.81مقداره وا 

 ثماني  شكل اقتراح   يمكننا  كوبذلSp3d2 والتيجين t2g6 eg2  ذات الترتيب الالكتروني مغناطيسية

إن قيمة العزم المغناطيسي .  [147, 146] الأدبيات  في  ماورد مع  يتفق  وىذا النيكل   لمعقدات  السطوح

عمى  B.M, eff=(1.73 μ(1.75تساوي(MeCPAI-1) و(MeCPAI-5) مع ليكاندات ( II) النحاسلمعقد 

 مغناطيسية , وتقع ىذه القيمة ضمن مدى قيم معقدات النحاس سداسية التناسق, وىذا يؤكد صفة الباراتواليال

وتتفق ىذه القيم مع نتائج كثيرة من معقدات Sp3d2 والتيجين   t2g6 eg3ذات الترتيب الالكتروني 

  .[150-148]( الواردة في الأدبياتIIالنحاس)

ت قيم عزم أعط (MeCPAI-1) و ((MeCPAI-5مع ليكاندات  (II)الخارصين اما بالنسبة لممعقد      

مغناطيسية أقل من الواحد  وىذا يدل عمى أن ىذه المعقدات ليا صفات دايامغناطيسية وأن الشكل اليندسي 

 .[151]وكلاىما معقدات أوربيتال خارجي SP3d2المقترح ليا ىو ثماني السطوح المنتظم و التيجين ىو 

 (MeCPAI-1)و (MeCPAI-5)الاطُبف الانكخشوَُت نهُكبَذاث  .3-1-8

The Electronic Spectra of the Ligands (5-MeCPAI) and (1-MeCPAI) 

 245( , اربع قمم عند 17-3, الشكل )(MeCPAI-5)اظير الطيف الالكتروني لميكاند     

π—πتعود الى انتقالات) 1-سم (40816)نانومتر
نانومتر  317لمحمقة الاروماتية الغير مجانسة و [152](*
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لمحمقة الاروماتية  (π—π*) تابعة للانتقال الألكتروني 1-سم (30211)نانومتر  133و 1-سم (31545)

نانومتر  469أما بالنسبة  لمقمة الرابعة تكون عند  [152] المتجانسة الداخمة في تركيب ليكاند الازو

*تعود الى حزمة انتقال الالكتروني) 1-سم (21321)
π-n لمحمقات المقترنة عبر مجموعة الازو )

ثلاث قمم  ( ,18 -3لشكل ), ا(MeCPAI-1)ير الطيف الالكتروني لميكاند ظكذلك ا , [153]الجسرية

π—πتابعة للانتقال الالكتروني ) 1-سم (33783)(نانومتر 296و) 1-سم (40650)نانومتر 246 عند 
* )

*تابعة الانتقال الاكتروني )  1-سم (23980)نانومتر 417, اما القمة الثالثة فعند  لمحمقة الاميدازول
π-n )

 عاقب في حمقة الاميدازول.نتيجة انتقال الشحنة الالكتروني بسبب وجود الت

-3( و)17-3الموضح بالشكل) MeCPAI-1)و) (MeCPAI-5)طياف الميكاندات وعند مقارنة الأ    

  Cr(III) ,Co(III) ,(II) Ni ,Cu(II) ,Zn(II)( مع أطياف محاليل مزج الميكاند مع الآيونات الفمزية18

 469وصاحبو حدوث إزاحة حمراء لمحزمةطيفي  –المحضرة  فقد أظيرت ىذه المحاليل حدوث تغير لوني

( جميع الانتقالات  9-3)و (  8-3)  ين( نانومتر. ويوضح الجدول527-432نانومتر ضمن المدى) 417و

 ومعقداتيا الفمزية قيد الدراسة MeCPAI-1)و)MeCPAI-5) الألكترونية لميكاندات )

                                         Chromium(III) Complexes (III)معقدات الكروم .3-1-8-1

قمتي  (MeCPAI-5)مع الميكاند  III) المرئية لمعقد الكروم ) -أظير طيف الأشعة فوق البنفسجية     

وسبب ىاتين  1-سم (20833)نانومتر 480و 1 -سم (41322)نانومتر  242 الطول الموجي امتصاص عند

→4A2g و (Center Ligand)الحزمتين انتقالات مركز الميكاند 
4T1g(P)  عمى التوالي .اما معقد الكروم    

(III) مع الميكاند(1-MeCPAI) (15948)نانومتر  627ثلاث قمم امتصاص عند  لوحظ في الطيف ظيور 

لآيون  d-dتعود الى انتقالات  1-سم (41841)نانومتر  239و 1-سم (22883)نانومتر  437و  1-سم



  الفصل الثالث: النتائج والمناقشة     
 

 

وانتقالات الميكاند  A2g(F)→ 4T1g4 (P)و A2g(F)→ 4T1g(F) 4لكترونية وتمثل الانتقالات الأ (III)الكروم

(intra Ligand) [143]عمى التوالي. 

  Cobalt(III) Complexes                                        (III)معقدات الكوبالت .3-1-8-2

اربع (MeCPAI-5)مع الميكاند   (III)المرئية لمعقد الكوبالت  -أظير طيف الأشعة فوق البنفسجية       

 1-( سم41841ر )نانومت 239قمم امتصاص عند الاطوال ظيرت القمة الاولى والثانية عند الطول الموجي 

,بينما القمم (Center Ligand)تنسب الى انتقالات مركز الميكاند  1-( سم33670نانومتر ) 297وعند 

عمى التوالي تنسب  1-( سم10427نانومتر ) 959و 1-( سم21097نانومتر ) 474الثالثة والرابعة تقع عند 

→1A1gالى انتقالات  
1T2g(F)    1 وA1g→

1T1g(F)   اما معقد الكوبمت .عمى التوالي (III) الميكاند   مع 

(1-MeCPAI)  التي  1-سم (10405)نانومتر  961يور ثلاث قمم امتصاص الأولى عند ظفقد لوحظو

→1A1gتعود الى الانتقالات الألكترونية 
1T1g(F)   نانومتر  453أما فيما يخص القمة الثانية فتكون عند

نانومتر  238وقمة امتصاص عند   A1g→ 1T2g1رونية تعود الى الانتقالات الألكت 1-سم (22075)

 [144, 145] ..(intra  Ligand)دتعود الى انتقالات الميكان 1-سم (42016)

                                            Nickel(II) Complexes  (II)معقدات النيكل .3-1-8-3

 نانومتر 241عند ولى الأامتصاص  قممثلاث  (II)أظير طيف معقَّد الميكاند لأيون النيكل        

 نانومتر 360أما االقمة الثانية عند الطول الموجي تعود الى انتقالات مركز الميكاند  1-( سم41493)

 نانومتر 528, أما االقمة الثالثة عند الطول الموجي 3A2g→ 3T1g(p)  الانتقال تعود الىف 1-( سم32362)

فقد  (MeCPAI-1)مع الميكاند  (II). اما معقد النيكل3A2g→ 3T1g(F) الانتقال تعود الىف 1-( سم18939)

 1-( سم23809) نانومتر 420و 1-( سم10449) نانومتر 957لوحظو ظيور ثلاث قمم امتصاص عند



  الفصل الثالث: النتائج والمناقشة     
 

 

 نانومتر 228اما القمة عند  3A2g→ 3T1g(p) و  3A2g→ 3T1g(F )تعزى الى انتقالات الالكترونية  

, يمكن ان نقترح الشكل اليندسي (Center Ligand)تنسب الى انتقالات مركز الميكاند  1-( سم43859)

  [148-146]( ىو ثماني السطوحIIالنيكل) اتلمعقَّد

   Copper(II)-Complexes                                       (II)معقدات النحاس .3-1-8-4

عند يضة حزمة عر  (MeCPAI-1)و (MeCPAI-5)مع ليكاندات  (II)أظير الطيف لمعقد النحاس       

عمى التوالي وان عرض القمة 1-سم (20833)نانومتر  480و  1-سم (17513)نانومتر  571الطول الموجي

 2B1g→ 2Egو 2B1g→ 2B2g (2) و  2B1g→ 2A1g(1)يدل عمى وجود ثلاثة انتقالات الكترونية ىي

(3)  2الانتقال  التي تكون متشابية في الطاقة و تعطي حزمة امتصاص عريضة واحدة عائدة الىB1g→ 
2Eg   و يعود سبب عرض القمة الى تأثيرات جان تيمر. من خلال البيانات اقُترح  أن الشكل اليندسي

 .[150, 149]( ىو ثماني السطوح المشوهIIالمتوقع لمعقدات النحاس)

                                          Zinc(II)- Complexes (II)معقدات الخارصين .3-1-8-5

تبين أنو لا يعطي و  (MeCPAI-1)و (MeCPAI-5)مع ليكاندات  (II)تم دراسة طيف معقد الخارصين    

 492( في غلاف تكافؤىا الخارجي ولكن أعطت قمم امتصاص عند (d10ك لأنيا تمتمك وذل d-dانتقالات 

 (M→ π*L)وىذه تعود الى حزم انتقال الشحنة  1-سم (21786)نانومتر  459و  1-سم (20325)نانومتر 

 .[151]وفي بيئة ثماني السطوح

 

 

 



  الفصل الثالث: النتائج والمناقشة     
 

 

 (: الأطُبف الأنكخشوَُت وانمُبعبث انًغُبطُغُت والأشكبل انهُذعُت وانخهجٍُ نهًعمذاث انفهضَت نهُكبَذ  8-3جذول) 

(5 -MeCPAI) لُذ انذساعت عُذ دسجت حشاسة انًخخبش 

 

 
 و يعمذاحت انفهضَت(MeCPAI-5) نهُكبَذ الاصو ايُذاصول انًشئُت-انبُفغجُت : طُف الأشعت فىق(3-17)انشكم 

 

Compounds      
(nm) 

Absorption 

bands(cm
-1

) 

Transitions μeff 

(B.M) 

Geometry Hybridization 

 

Ligand=L1 

(5-MeCPAI) 

245 41816 π →π*  

 

------- 

 

 

----------- 

 

 

-------------- 
317 31545 π →π* 

331 31211 π →π* 

469 21321 n →π* 

[Cr(L1)2].Cl 242 41322 Center ligand 3.56 Octahedral 

regular 

d
2
sp

3
 

481 21833 
4
A2g→

4
T1g(P) 

[Co(L1)2].Cl 239 41841 Center Ligand  

0.08 

Octahedral 

regular 

d
2
sp

3
 

(Low spin) 297 33670 Center Ligand 

474 21097 1A1g→
1T2g(F)

 

959 10427 1A1g→
1T1g(F)

 

[Ni(L1)2] 241 41493 Center Ligand 2.81 Octahedral 

regular 

Sp
3
d

2
 

(high spin) 360 32362 3A2g→ 3T1g(p)
 

528 18939 3A2g→ 3T1g(F)
 

[Cu(L1)2] 571 17513 
2
B1g→

2
Eg

 
1.75 distorted 

(Z-in or  Z-

out) 

Sp
3
d

2
 

[Zn(L1)2] 492 20325 dπ(Zn)
+2

→ π*(L) Dia Octahedral 

regular 

Sp
3
d

2 
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 (: الأطُبف الأنكخشوَُت وانمُبعبث انًغُبطُغُت والأشكبل انهُذعُت وانخهجٍُ نهًعمذاث انفهضَت9 -3ذول)ج

 لُذ انذساعت عُذ دسجت حشاسة انًخخبش(MeCPAI-1)نهُكبَذ  

 

 
 و يعمذاحت انفهضَت(MeCPAI-1) نهُكبَذ الاصو ايُذاصول انًشئُت-انبُفغجُت : طُف الأشعت فىق(3-18)انشكم 

 

Compounds 

 

 

     
(nm) 

Absorption 

bands(cm
-1

) 

Transitions μeff 

(B.M) 

Geometry Hybridization 

 

Ligand=L2 

(1-MeCPAI) 

246 

 

40650 π →π*  

 

------- 

 

 

----------- 

 

 

-------------- 296 33783 π →π* 

417 23980 n →π* 

 

[Cr(L2)2].Cl 

239 41841 intra Ligand 3.55 Octahedral 

regular 

d
2
sp

3
 

437 22883 
4
A2g→

4
T1g(F) 

627 15948 
4
A2g→ 

4
T2g

 

 

[Co(L2)2].Cl 

238 42016 Center ligand 0.07 Octahedral 

regular 

d
2
sp

3
 

(Low spin) 
453 22075 1

A1g 
1
T2g 

961 10405 1
A1g 

1
T2g(F) 

[Ni(L2)2] 228 43859 Center ligand 2.79 Octahedral 

regular 

Sp
3
d

2
 

(high spin) 
420 23809 A2g→

3
T1g(F)

3 

957 11449 A2g→
3
T2g

3 

[Cu(L2)2] 481 21833 
2
B1g→

2
Eg

 
1.73 distorted 

(Z-in or  Z-

out) 

Sp
3
d

2
 

[Zn(L2)2] 459 21786 dπ(Zn)
+2

→ π*(L) Dia Octahedral 

regular 

Sp
3
d

2 
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           Elemental Analysis   CHNS                            انخحهُم انذلُك نهعُبطش . 1-3-9
إحدى الطرائق الميمة لتشخيص المعقدات الكيميتية الصمبة  تعتبر تقنية التحميل الدقيق لمعناصر      

يتروجين في إذ يتم من خلاليا حساب نسبة عدد ذرات الكاربون, والييدروجين, والن,  [154] المحضرة

المركبات المحضره , كما حُسبت نسب العناصر الفمزية في معقداتيا باستخدام تقنية الامتصاص الذري 

ة القيم المستحصمة عممياً ( . وعند مقارن10-3الميبي, وقد ادرجت نتائج التحميل المذكورة آنفاً في الجدول )

بتمك القيم المحسوبة نظرياً يتبين بشكل جمي التقارب الكبير بينيما, مما يؤكد صحة النسب المولية المضافة 

 المحضرة. الفمزيةمن )الفمز: الميكاند( وىي بعد ذلك تدعم صحة الصيغ المقترحة لممعقدات 

 هبويعمذاح  ((MeCPAI-1( و(MeCPAI-5نهُكبَذاث نكم يٍ  (C H N( َخبئج انخحهُم انذلُك نهعُبطش )3 –10جذول)

 يع انُغبت انًئىَت نلاَىَبث انفهضَت لُذ انذساعت انًمبعت بجهبص الايخظبص انزسٌ انههبٍ.انًحضشة 

Compounds Mol.wt 
C% H% N% Metal% 

 ػًهٙ َظش٘ ػًهٙ َظش٘ ػًهٙ َظش٘ ػًهٙ َظش٘

L1=)5-MeCPAI) C11H9ClN4O2 

(264.66) 

49.92  49.11 3.43  3.01  21.17   20.99 ----- ---- 

[Cr(L1)2].Cl C22H16Cl3CrN8O4 

(614.77) 

42.98 42.81 2.62 2.51 18.23 18.19 

 

8.46 8.32 

[Co(L1)2].Cl C22H16Cl3CoN8O4 

(621.71) 

42.51 42.13 2.59  2.39 18.12 17.98 9.48 9.32 

 [Ni(L1)2] C22H16Cl2N8NiO4   

(586.01) 

45.19 44.97 2.75 2.65 19.12  18.95 11.11  9.93 

[Cu(L1)2] C22H16Cl2CuN8O4 

(590.87) 

44.72 44.27 2.73 2.78 18.96 18.54 11.74 10.61 

[Zn(L1)2] C22H16Cl2ZnN8O4 

592.7)) 

44.58 44.21 2.72 2.58 18.91 18.81 11.03 11.01 

L2= (1-MeCPAI) C11H9ClN4O2 

(264.66) 

49.92  49.11 3.43  3.01  21.17   20.99 ----- ---- 

[Cr(L2)2].Cl 
C22H16Cl3CrN8O4 

(614.77) 

42.98 42.80 2.62 2.50 18.23 18.18 

 

8.46 8.29 

[Co(L2)2].Cl C22H16Cl3CoN8O4 

(621.71) 

42.51 42.13 2.59  2.39 18.12 17.98 9.48 9.32 

[Ni(L2)2] C22H16Cl2N8NiO4   

(586.01) 

45.19 44.97 2.75 2.65 19.12  18.95 11.11  9.93 

[Cu(L2)2] C22H16Cl2CuN8O4 

(590.87) 

44.72 44.27 2.73 2.78 18.96 18.54 11.74 10.61 

[Zn(L2)2] C22H16Cl2ZnN8O4 

592.7)) 

44.58 44.48 2.72 2.69 18.91 18.89 11.03 11.02 
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   Thermal Analysis                                                           انخحبنُم انحشاسَت          .3-1-11

لميكاندات ( DSCوالتحمل الحراري المسعري التفاضمي ) (TGA)التحمل الحراري الوزني تم قياس          

5-MeCPAI)1( و-MeCPAI)) م 805رارة الاعتيادية  إلى  درجة ابتداء بدرجات الحالمحضرة ومعقداتياᵒ 

واظيرت النتائج أن المركبات المحضرة   1-دقيقة ᵒ .م 10 ةحرار  ن غاز النيتروجين وبمعدل درجةمبجو, خامل 

قيد الدراسة قد تفككت في درجات حرارية عالية مما يدل عمى ثباتيا وعدم تأثرىا باليواء والرطوبة وعدم تفككيا 

( , 10-3(النقاوة العالية ليا و محافظتيا عمى حالتيا الصمبة .نلاحظ من الجدول  المباشر وىذا يشير الى

مرّت المركبات المحضرة في عدة خطوات من التفكك تفقد في كل مرحمة جزءا  (20-3)-( 19-3والأشكال )

التي تفككت  من وزنيا وتحرر مركبا معينا من المركبات المكونة ليا وقد اختمفت فيما بينيا في مديات الحرارة

بيا نتيجة لاختلاف طبيعة الايون الفمزي المكون لممعقد وان المادة المتبقية بعد اكمال عممية التفكك ربما تعود 

 .[158-155]الى ذرات الفمزات المكونة لممعقد

 لُذ انذساعت يعمذاحه انفهضَت( و(MeCPAI-5ايُذاصول الاصو  نُكبَذَخبئج انخحهم انحشاسٌ  -(:11-3جذول )

Probable assignments DSC 

peak(˚C) 
Mass 

loss (%) 

Temperature 

Range (˚C) 

Dissociation 

stages 

Compound 

Loss of COOH group,Cl   (+250) 37.3 117-388 Stage I L1=)5-MeCPAI) 

Evolution CH4 , CO2 

gases. 

(+360) 25.8 388-600 Stage II 

Loss Azo group, Cl (+)230 40.5 157-207 Stage I  

[Cr(L1)2].Cl Loss Imidazole Ring (+)449 32.7 207-513 Stage II 

Loss of a part of the 

ligan 

 18.8 513-800 Stage III 

Loss Azo group, Cl (+)242 34.1 167-287 Stage I 

[Co(L1)2].Cl Loss a part  of ligand 

and formation of Co2O3. 

 27 287-800 Stage II 

Loss Azo group, Cl (+)247 31.8 160-287 Stage I 

[Ni(L1)2] 
Loss one molecular of 

ligand and formation of 

NiO 

 28.7 287-800 Stage II 

Loss Azo group, Cl (+)238 31.2 156-263 Stage I 
[Cu(L1)2] 

 Loss a part  of ligand 

and formation of CuO. 

 29 263-800 Stage II 

Loss Azo group, Cl (+)237 30.5 163-297 Stage I 
[Zn(L1)2] 

 Loss a part  of ligand 

and formation of ZnO. 

(+)543 28 297-800 Stage II 
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 ( ويعمذاحه انفهضَت(MeCPAI-5(انخحهم انحشاٌ نهُكبَذ الاصو ايُذاصول  19-3كم )ش
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 لُذ انذساعت يعمذاحه انفهضَتو ((MeCPAI-1ايُذاصول الاصو  نُكبَذَخبئج انخحهم انحشاسٌ  -(:12-3جذول )

 

 

 

Probable assignments DSC 

peak(˚) 
Mass 

loss (%) 

Temperature 

Range (˚C) 

Dissociation 

stages 

Compound 

Loss Azo group, Cl (+260) 78 100-300 Stage I L2=)1-MeCPAI) 

Evolution CH4 , CO2 gases.  10 300-800 Stage II 

Loss Azo group, Cl (+)230 31 100-207 Stage I  

[Cr(L2)2].Cl Loss Imidazole Ring (+)456 40 207-538 Stage II 

Loss of residual ligand  9.7 538-800 Stage III 

Loss Azo group, Cl (+)282 6.4 100-306 Stage I 

[Co(L2)2].Cl Loss a part  of ligand and formation 

of Co2O3. 

(+)420 27.4 306-516 Stage II 

Loss of residual ligand (+)599 30.8 516-800 Stage III 

Loss Azo group, Cl (+)373 9.1 100-309 Stage I 

[Ni(L2)2] 
Loss one molecular of ligand and 

formation of NiO 

(+)581 35.5 309-490 Stage II 

Loss of residual ligand  32.4 490-800 Stage III 

Loss Azo group, Cl (+)228 53.6 100-380 Stage I 
[Cu(L2)2] 

 Loss a part  of ligand and formation 

of CuO. 

(+)284 31.2 380-800 Stage II 

(+)664 

Loss Azo group, Cl (+)125 30.1 100-350 Stage I 
[Zn(L2)2] 

 Loss a part  of ligand and formation 

of ZnO. 

(+)206 52 350-800 Stage II 
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 ( ويعمذاحه انفهضَت(MeCPAI-1(انخحهم انحشاٌ نهُكبَذ الاصو ايُذاصول 20 -3شكم )

 Scanning Electron Microscopy (FESEM)    ححهُم انًجهش الانكخشوٍَ انًبعح     .3-1-11

 (MeCPAI-5)   هٛكبَذاث الاصٔ ايٛذاصٔلنانكم يٍ   morphologyحًج داسست خصبئص انسطح         

ٔ ( 1-MeCPAI) ٔيؼقذاحّ انكٛهٛخٛت يٍ حٛث حجى ٔشكم انجسًٛبث ٔانخجًؼبث فًٛب بُٛٓبaggregations ,

انفهضٚت بشكم كبٛش  ٓبيؼقذاحٔ اثار حؼخًذ خصبئص ٔفؼبنٛت كلاً يٍ انهٛكبَذ ,اضبفت نخٕصٚغ ْزِ انجسًٛبث 

 FESEMم (,ار حبٍُٛ صٕسة ححه22ٛ-3( ٔ)21-3) فٙ الاشكبلػهٗ ْٛئت ٔ طبٛؼت انسطح ٔحسب يب يٕضح 

 spherical shape( اٌ نّ شكم يحٛطٙ كشٔ٘ 1-MeCPAIٔ)(MeCPAI-5)نهٛكبَذاث الاصٔ ايٛذاصٔل 

 FESEMيغ َسبت اقم يٍ انخجًؼبث, إر حى ححهٛم  ػهٗ انخٕانٙ َبَٕيخش 6741.ٔ 6941.ٔبًؼذل حجى دقبئق 

ًبث صغٛشة بذا ػهٗ شكم جسٛ( 1-MeCPAIٔ)(MeCPAI-5) يغ انهٛكبَذاث ( IIIنًؼقذاث انكشٔو)

بًُٛب ححهٛم  ػهٗ انخٕانٙ. َبَٕيخش  36.81 ٔ  37.85انحجى غٛش يخجبَست انسطح ٔيؼذل حجى انجسًٛبث حبهغ

FESEM بنًؼقذاث انكٕب(نجIII ) يغ انهٛكبَذاث(5-MeCPAI)(ٔ1-MeCPAI ) بذا ػهٗ شكم جسًٛبث

. بًُٛب ححهٛم ػهٗ انخٕانٙ َبَٕيخش49 ٔ 50صغٛشة انحجى غٛش يخجبَست انسطح ٔيؼذل حجى انجسًٛبث حبهغ 

FESEM نًؼقذ ( اث انُٛكمII ) يغ انهٛكبَذاث(5-MeCPAI)(ٔ1-MeCPAI ) بذا ػهٗ شكم جسًٛبث

. فٙ حٍٛ ػهٗ انخٕانٙ َبَٕيخش 144ٔ314صغٛشة انحجى غٛش يخجبَست انسطح ٔيؼذل حجى انجسًٛبث حبهغ 

اَّ ػهٗ شكم ( 1-MeCPAIٔ)(MeCPAI-5)يغ انهٛكبَذاث ( IIنًؼقذاث انُحبط ) FESEMححهٛم 

ػهٗ  َبَٕيخش 86.10ٔ 87.10جسًٛبث صغٛشة انحجى غٛش يخجبَست انسطح ٔيؼذل حجى انجسًٛبث حبهغ 

فإٌ نّ جسًٛبث ( 1-MeCPAIٔ)(MeCPAI-5)يغ انهٛكبَذاث  (II. ايب يؼقذاث انخبسصٍٛ )انخٕانٙ

 . انخٕانٙػهٗ  َبَٕيخش 39.47ٔ 40.40صغٛشة انحجى غٛش يخجبَست انسطح ٔيؼذل حجى انجسًٛبث حبهغ 
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 (1-MeCPAI)ٔ (MeCPAI-5)حبٍٛ اٌ انهٛكبَذاث الاصٔ ايٛذاصٔل  FESEM يٍ خلال صٕس      

ٔيؼقذاحٓب انفهضٚت نّ حجًب حبٛبٛب ضًٍ انًذٖ انُبَٕ٘ نزنك حضداد انًسبحت انسطحٛت ٔيٍ الاسخخذايبث انًًٓت 

نًذٖ انُبَٕ ٚسخخذو فٙ ػذة يجبلاث يُٓب اٌ انًشكببث انخٙ حًخهك حجًب حبٛبٛب ضًٍ ا FESEMنخحبنٛم 

 [159]انصُبػت  كبنخٕصٛم انكٓشببئٙ ٔانحشاس٘ ٔ فٙ يجبل انطب كؼلاج ضذ إَٔاع ػذٚذ يٍ انسشطبَبث

  (1-MeCPAI)ٔ (MeCPAI-5) ثاسخقبهٛت انًًٓت ٔانخٙ َٕصٙ بٓب ْٙ دساست انهٛكبَذنزنك يٍ الايٕس انً

 فٙ ْزِ انًجبلاث نًؼشفت يذٖ حأثٛشْب فٙ انًجبل انطبٙ ٔانًجبل انصُبػٙ. 
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 ويعمذاحه انفهضَت (MeCPAI-5)نهُكبَذ الاصو ايُذاصول  FESEMطىس  -(:21-3شكم )
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 ويعمذاحه انفهضَت (MeCPAI-1)كبَذ الاصو ايُذاصول نهُ FESEMطىس  -(:22-3شكم )

                                X-Ray Diffraction (XRD)       تحاليل حيود الَأشعة السينية .3-1-12

 اومعقداتي ((MeCPAI-1( و (MeCPAI-5اميدازول الازو  يدُرست التراكيب البمورية لكل من الميكاند    

, لمعرفة بعض Ѳ2((°80-°10الزاوي حيود الَأشعة السينية ضمن المدى  عمالالصمبة باست ةحالالفي 

 خصائصيا التركيبية مثل التركيب البموري, والحجم البموري كما يمكن تقدير مدى نقاوتيا.

 (MeCPAI-5) يميكاندلحساب الحجم البموري ل Debye-Schererشرر -اِستخدمت معادلة ديباي        

 :[160]وكما يأتي  الفمزية امعقداتيو  ((MeCPAI-1 و

 cos

k
D



 


                                          ------------------ (4-3)    

والذي تكون قيمتو عادة حوالي  shape factorعامل الشكل  kمعدل الحجم البموري,  Dتمثل  إذ      

0.9 ,λ  يمثل الطول الموجي للؤشعة السينية والذي تكون قيمتوCuKα= 0.15056 nm, β  تمثل العرض

 (.13 -3ىي زاوية الانحراف . كما موضح في الجدول ) FWHM ,ϴالكمي لنصف الارتفاع الاعظم 
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زو ليكاند الا( الاختلاف الواضح في بمورية 23-3) لشكالالاشعة السينية في  طيف تبين من خلال    

د و الايونات نيكام( ومعقداتو المحضرة  وىذا يوكد حصول عممية التناسق مابين ال(MeCPAI-5اميدازول 

وفق عمى المحضر بالتجانس البموري العالي لحبيباتو وذلك  (III) كرومامتاز معقد ال ,إذالفمزية قيد الدراسة 

ليكاند الازو مع   (II)الخارصينشعة السينية , اما معقد في حيود الألشدة التي ظيرت بيا قمم المعقد ا

 (. 13-3ح في الجدول )كما موض (امتاز بالتجانس البموري الواطئ  لحبيباتو .(MeCPAI-5اميدازول 

وانشذة انُغبُت  وعشع انمًى عُذ يُخظف انشذة ولُى انحجى   d-spacingَىضح صواَب انحُىد ولُى  -(:13-3انجذول )

 حه انفهضَتويعمذا MeCPAI-5نكم يٍ انهُكبَذ  انبهىسٌ

Compound No. °2Ѳ 

 observed 

d-spacing  

   (A°) 

I/I°) %) FWHM Crystallite 

 Size. (nm) 

Lattice 

 Strain 

L1=5-MeCPAI 1 27.4306 3.24887 100 0.48750 17.53 1.1187 

2 24.5834 3.61832 66 0.49670 17.1 1.1199 

3 18.3742 4.82466 63 0.42670 19.71 1.1115 

Cr (III)-complex 1 18.4649 4.80116 100 0.22090 38.17 1.1159 

2 27.5960 3.22978 77 0.24940 34.26 1.1144 

3 24.5707 3.62016 54 0.23430 36.26 1.1147 

Co(III) -complex 1 18.3511 4.83068 100 0.33140 25.36 1.1191 

2 27.4691 3.24441 59 0.34450 24.81 1.1162 

3 24.5729 3.61984 34 0.33800 25.14 1.1168 

Ni(II)- complex 1 18.4018 4.81749 100 0.33530 25.18 1.1191 

2 27.5692 3.23285 66 0.32500 26.3 1.1158 

3 24.6777 3.60471 38 0.34800 24.41 1.1169 

Cu(II)-complex 1 18.4114 4.81500 100 0.26120 32.2 1.1171 

2 27.5174 3.23882 61 0.28940 29.53 1.1152 

3 24.5671 3.62068 37 0.27840 31.52 1.1156 

Zn(II) -complex 1 27.5833 3.23123 100 0.51330 16.65 1.1191 

2 18.4250 4.81147 91 0.47500 17.7 1.1128 

3 24.6849 3.60367 78 0.65330 13.11 1.1131 

 



  الفصل الثالث: النتائج والمناقشة     
 

 

 
 انًحضشة انفهضَت هو يعمذاح(MeCPAI-5) نهُكبَذ الاصو ايُذاصول شعت انغُُُت طُف حُىد الا -(:323-شكم)

كما مبين ومعقداتو  (MeCPAI-1)اميدازول الازو  ليكاند التراكيب البمورية لكل من دراسة تتمكما      

ي لحبيباتو المحضر بالتجانس البموري العال (II) نحاسامتاز معقد ال إذحيود الَأشعة  عمالباست( 24-3)للشكا

ليكاند مع   (II)النيكلشعة السينية , اما معقد في حيود الألشدة التي ظيرت بيا قمم المعقد اوفق عمى وذلك 

امتاز بالتجانس البموري الواطئ  لحبيباتو .وندرج ادناه ترتيب المعقدات  ((MeCPAI-1اميدازول الازو 

كما  ادناه ترتيب المعقدات حسب الزيادة في التجانس البموري. ندرجو , حسب الزيادة في التجانس البموري

 (.14-3موضح في الجدول )

Cu(II)-Complex ˃ Zn(II)-Complex ˃ Cr(III)-Complex ˃ Co(III)-Complex> Ni(II)–
Complex 

 

 
 
 
 

 

 

 زيادة الصفة  البلورية
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منتصف الشدة وقيم  والشدة النسبية  وعرض القمم عند  d-spacingيوضح زوايا الحيود وقيم  -(:14-3الجدول )
 ومعقداته الفمزية MeCPAI-1الحجم البموري لكل من الميكاند 

Compound No. °2Ѳ 

observed 

d-spacing 

   (A°) 

I/I°) %) FWHM Crystallite 

Size. (nm) 

Lattice 

Strain 

L2=1-MeCPAI 1 18.5005 4.79201 100 0.33750 24.91 1.1191 

2 27.5455 3.23558 85 0.40430 21.14 1.1172 

3 24.5626 3.62134 58 0.40140 21.16 1.1181 

Cr (III)-complex 1 27.4794 3.24321 100 0.38500 22.2 1.1169 

2 18.4225 4.81212 82 0.31000 27.13 1.1183 

3 24.5299 3.62609 69 0.32400 26.22 1.1165 

Co(III) -complex 1 27.4155 3.25063 100 0.37280 22.91 1.1167 

2 24.5236 3.62701 72 0.67670 12.55 1.1136 

3 18.4252 4.81142 68 0.33550 25.17 1.1191 

Ni(II)- complex 1 5.1958 16.99452 100 0.69000 12.14 1.1664 

2 4.6046 19.17509 34 0.40000 21.77 1.1434 

3 16.1070 5.49831 24 0.77000 11.89 1.1237 

Cu(II)-complex 1 18.4548 4.80377 100 0.22970 36.61 1.1162 

2 27.5600 3.23391 79 0.30160 28.33 1.1154 

3 24.5556 3.62235 56 0.26540 32.11 1.1153 

Zn(II) -complex 1 27.4509 3.24652 100 0.38300 22.31 1.1168 

2 18.4113 4.81502 93 0.33400 25.18 1.1191 

3 24.5037 3.62991 68 0.35000 24.27 1.1171 
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 المحضرة الفمزية هو معقدات(MeCPAI-1) الازو اميدازوللميكاند  طيف حيود الاشعة السينية  -(:324-شكل)

 Proposed Structural Formula of                      الأشكبل انفشاغُت انًمخشحت نهًعمذاث.3-3-13

Complexes 

أطياف الاشعة  ائج القياسات التشخيصية التي تم الحصول عمييا من نسب مولية ونتائج اعتماداً عمى نت     

 ونتائج  التوصيمية المولاريةقياسات و المرئية وقياسات المغناطيسية -الأشعة فوق البنفسجية وتحت الحمراء 

بشأن مواقع  التي تم اجرائيا واعتمادا عمى ما ورد في الأدبيات طيــف بروتون الرنين النووي المغناطيس

ات الازو ليكاندمكننا الاستنتاج بأن متاحة في الميكاند وكيفية ارتباطو مع  لأيونات الفمزية يالتناسق ال

من المتوقع أن يكون سموك جزيئة الميكاند ثلاثي السن حيث  MeCPAI-1))و MeCPAI-5)اميدازول)

ة عمى مزدوج الحاوي ميدازوليتناسق مع الأيونات الفمزية قيد الدراسة من خلال ذرة نيتروجين حمقة الا

الكتروني غير متآصر ونيتروجين مجموعة الآزو الجسرية البعيدة عن الحمقة وأوكسجين مجموعة الكاربوكسيل 

بالاعتماد عمى ما  لحامض البنزويك بعد فقدانو البروتون ليكون حمقتين احداىما سداسية والاخرى خماسية,

 ة وتوضيح الاشكال الفراغية ليا:تقدم يمكننا وضع الصيغ المقترحة لممعقدات موضوع الدراس
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M=Cr(III) and Co(III)  

                 

M= Ni(II) ; Cu(II) and Zn(II)  

   قيد الدراسة MeCPAI-1)و) MeCPAI-5))ات الميكاند الفراغية المتوقعة لمعقداتالاشكال (: 25-3شكل )

  Biological Activity                                                                     انفعبنُت انحُىَت 1.-3-2

مع  ومعقداتيا الفمزية (MeCPAI-1و) (MeCPAI-5) زو اميدازوللاا اتتمت دراسة فعالية ليكاند       

صنفين من  عمالتضمنت الدراسة است إذ  Zn(II) و   Cu(II)و Ni(II) و  Co(III) و   Cr(III)أيونات 

 pneumoniaوالسالبة لصبغة كرام  Staphylococcus aureusالموجبة لصبغة كرام البـكتريا المرضية 
Klebsilla  وبتركيزlmg/m(0.01)   فة التأثير التثبيطي ليذه المركبات وذلك بطريقة الانتشار بالحفر لمعر

 عمى نمو ىذه الاحياء.
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يمكن ملاحظة نتائج الفعالية الحيوية لممركبات المحضـرة ضـد أصـناف البكتريـا المسـتخدمة فـي الجـداول       

(  قابمية تثبيط ضد البكتريا بصنفييا MeCPAI-5حيث اظير ليكاند ازو اميدازول )(  16-3) و(  3-15)

والمدروسة عنـد   pneumonia Klebsillaوالسالبة الصبغة  aureus Staphylococcus غةالموجبة الصب

-5)( ,أمــــــا المعقــــــدات المحضــــــرة لميكانــــــدين MeCPAI-1مقارنــــــة مــــــع الميكانــــــد ) mg\ml(0.01)التركيــــــز 

MeCPAI ) و(1-MeCPAI)  فقد اظيرت فعاليتيا بدرجات متفاوتة مما يعكس تـأثير إدخـال الفمـز فـي زيـادة

  -:)) 29-3)-) 26-3)(شكال اندات الازو اميدازول كما موضح في الأالفعالية لميك
 mg/mlبتركيزو  DMSOبة في اومعقداته المذ (MeCPAI-5)اميدازول  ليكاند ازومدى تأثير  -(:15-3جدول )

   klibsilla  و S. aureus  ن من البكتريا المرضيةصنفيعمى (0.01)
   No. Compounds   Anti- bacterial Activity 

S.aureus klibsilla   

1 L1=(5-MeCPAI) ++ ++ 

2 [Cr(L1)2].Cl ++ ++ 

3 [Co(L1)2].Cl +++ +++ 

4 [Ni(L1)2] - - 

5 [Cu(L1)2] _ _ 

6 [Zn(L1)2] - - 

(+++)High active-Inhibition zone>12mm           ,           (++)  Moderate active-Inhibition zone=9-12mm. 

(+)Slightly active-Inhibition zone=6-9mm        ,               (-)Inactive <6mm 

 

 

 mg/mlبتركيزو  DMSOبة في اومعقداته المذ( MeCPAI-5)اميدازول  ميكاند زوالتأثير البايولوجي ل -( :26-3) الشكل
   klibsillaو  S. aureus  ن من البكتريا المرضيةصنفيعمى (0.01)

0

5

10

15

S.aureus Klibsilla



  الفصل الثالث: النتائج والمناقشة     
 

 

 mg/mlبتركيزو  DMSOبة في اومعقداته المذ( MeCPAI-1ليكاند زو اميدازول )مدى تأثير  -( :16-3جدول )
 klibsilla و S. aureus  ن من البكتريا المرضيةصنفيعمى (0.01)

No. Compounds Anti- bacterial Activity 

S.aureus klibsilla 

1 L2=(1-MeCPAI) +++ +++ 

2 [Cr(L2)2].Cl. + + 

3 [Co(L2)2].Cl ++ ++ 

4 [Ni(L2)2] ++ ++ 

5 [Cu(L2)2] ++ ++ 

6 [Zn(L2)2] - + 

(+++)High active-Inhibition zone>12mm           ,           (++)  Moderate active-Inhibition zone=9-12mm. 

(+)Slightly active-Inhibition zone=6-9mm        ,               (-)Inactive <6mm 

 

 

 

 mg/mlبتركيزو  DMSOبة في اومعقداته المذ( MeCPAI-1)اميدازول  ميكاند زوالتأثير البايولوجي ل -( :27-3) الشكل
   klibsillaو  S. aureus  ن من البكتريا المرضيةصنفيعمى (0.01)
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فهضَت  انًحضشة عهً ًَى ويعمذاحهب ان  MeCPAI-5)و) (MeCPAI-1ُكبَذاث اصو ايُذاصول )نحأثُش  -(: 28 -3انشكم )

 S. aureus انبكخشَب

 
ويعمذاحهب انفهضَت  انًحضشة عهً ًَى   MeCPAI-5)و) (MeCPAI-1ُكبَذاث اصو ايُذاصول )نحأثُش  -(: 29 -3انشكم )

   klibsilla انبكخشَب

 (MTT)ببعخخذاو طشَمت  فحىطبث عًُت انخلاَب2.-3-2

Cell Cytotoxicity Assay(MTT) 

لسميمة الخلايا ا وطوخط PC3البروستات لسرطان السرطانية الخلايا في ىذه الدراسة خطوط تخدمتاست  

جامعة  دراستيا فيالتي تم من الجزء العممي و  (16-2)والتي تم ذكرىا في الفقرة  لغرض المقارنة لكل منيما

تم ادامة وتنمية خلايا  وقد مركز التحري عن العلاجات الجديدة في ماليزيا/ قسم الصيدلة  /كمية الطب /ملايا

 .نفسيا الخطوط السرطانية واجراء الفحوصات عمييا في الجامعة
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تم تقييم مدى التأثير السمي باستخراج ومن ثمُ السرطانية  مع الخلايا ةة لممقارنسميماستعممت الخلايا ال     

ه وضح ادنانكما س (.% 100 مقارنة بالسيطرة )نموىا (Inhibition Rate)النسبة المئوية لمعدل تثبيط النمو 

 MTT)) 3- (4,5 Dimethythiazol- 2-yl)-2,5-Diphenyl صبغةباستعمال حيث تم الاختبار 

Tetrazolium Bromide الخلايا سمية لفحص مْ  37ساعة بدرجة حرارة  24مدة ول.  

وعخبث بشنه عهً ًَى انخطىط انخهىَت انغشطبَُت(MeCPAI-1) الاصو ايُذاصول نهُكبَذ احأثُش  3.-3-2

PC3 وعهً انخلاَب انغهًُت(WRL) 

Effect of Ligand(1-MeCPAI) on the growth of prostate cancer cell PC3 and 

Healthy cells (WRL-68) 

(عمى نمو MeCPAI-1) الصيغة التركيبيةي ذاميدازول  الازو الميكاند تأثير (17-3)الجدول في بينتي      

تراوحت التراكيز حيث  WRL68  ةلسميمالخلايا اعمى و  PC3وستات بر لم يةالسرطان خلايا الخطوط الخموية

 لمبروستات( لخلايا الخطوط الخموية السرطانية µg\ ml- 400 (6.25 بين  نمو الخلايا تثبيطالمستعممة ل

PC3  السميمة مخلايا ل ىكذا بالنسبةوWRL68. 

في  تحديد نسبة تثبيط الخلايافي  ميماً تعمل من انو يعد عاملًا بينت النتائج أن تركيز المركب المس   

السرطاني  لمخط الخموي (MeCPAI-1) الميكاندأعمى نسبة تثبيط  ان لوحظ, إذ  (17-3الجدول )

إذ تـراوح عدد الخلايا (MeCPAI-1) الميكاند بعد المعاممة مع µg \ ml 400عنـد التـركيـز PC3 لمبروستات

بينما لوحظ أن أعمى نسبة تثبيط لمخط الخموي لمخلايا  48.69 د %الحية المتبقية بعد المفاعمة مع الميكان

 . % 75.89 الميكاند ىيأعلاه بعد المفاعمة مع  نفسو التركيزب  WRLةالسميم

تثبيط  جيدة في نسبة قد اعطى (MeCPAI-1) الميكاند أن (17-3في الجدول ) يتضح من البيانات     

وىذا بدوره يدل عمى ان لكنو يؤثر عمى الخلايا السميمة ايضا ,  السرطانية عند التركيز المذكور الخلايا
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بعد ان يجرى عميو بعض التحويرات البروستات المشار اليو اعلاه يمكن وصفو علاج لسرطان  الميكاند

  .[161]لغرض تحسينو والحفاظ عمى الخلايا السميمة بأكبر قدر ممكن

و يمبسَخهب يع PC3 نهبشوعخبثعهً خــلاَب انخظ انخهىٌ انغـشطـبٍَ (MeCPAI-1)  نهُكبَذاحــأثُــش  -(:3-17جــذول )

 و 37عبعت وبذسجت حشاسة  24 نُفظ انخشكُض و نفخشة MTTخظ انخلاَب انغهًُت ببعخخذاو اخخببس 

 

 

 

 

 

 

 

             IC50))انخلاَب  انخشكُض انًثبظ نُظف4.-3-2

Inhibitory Concentration of Half Cell 

من الأمور الميمة التي يجب الإشارة إلييا والتي تم التوصل ليا من خلال الفحوصات التي أجريت     

ىو ما و الخلايا السميمة  (عمى كلا النوعين من خلايا الخط السرطاني لمخلايا المصابةMeCPAI-1) لميكاند

ان ىذا  إذ( IC50و الذي يرمز لو )( (Inhibition Concentration Fiftyيسمى بالتركيز المثبط النصفي

( التركيز المثبط 18-3( والجدول)29-3, تبين الشكل )[162]التركيز يقتل نصف الخلايا تقريبا

مع خط (MeCPAI-1) الميكاند, فمثلا نلاحظ في حالة تفاعل (MeCPAI-1)  لميكاندا( IC50النصفي)

 وبالمقارنة مع µg \ ml (94.48) فإن التركيز المثبط النصفي يساويPC3لمبروستات الخلايا السرطانية 

-1) الميكاندفي حالة تفاعميا مع نلاحظ ان التركيز المثبط النصفي  WRL-68خلايا الخط السميمة 

MeCPAI) (213.6) .   يساوي µg \ ml 

 

Test samples 

IC50 (μg/ml) 

Carcinoma Cell Lines 

 

Normal Cell Line 

L2=(1-MeCPAI) 94.48 213.6 

Mean Percentage (%) for each cell line 

Conc. (μg/ml) Carcinoma Cell Lines 

 

Normal Cell Line 

 

Cell Viability Cell Viability 

400 48.69 75.89 

200 57.95 84.22 

100 75.58 92.75 

50 88.62 96.02 

25 97.69 96.88 

12.5 96.37 93.90 

6.25 96.26 96.64 
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 (MeCPAI-1انهُكبَذ )  (IC50) انعلالت بٍُ انخشكُض انًثبظ انُظفٍ -(:18 -3جذول)

 (WRL-68وخلاَب انخظ الاعخُبدٌ ) PC3نهبشوعخبث  نخلاَب انخظ انغشطبٍَ

 

 
  PC3انبشوعخبث انعلالت بٍُ انفعبنُت انحُىَت نخلاَب انخظ انغشطبٍَ  -(:331-انشكم )

 (MeCPAI-1) ُكبَذنه ونىغبسَخى انخشكُض 
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  FT-IR تحميل المواد بتقنية. 3-3-1

Analysis of material by FT-IR Technique                                     

بتقنيــة  المــائي والمتراكــب المحضــر قبــل وبعــد عمميــة امتــزاز ايونــات الكــروم الثلاثيــةتــم تحميــل اليــلام  

جل تشخيص مواقع الحزم في طيف كل من المواد المحضرة, وقد أمن  FT-IR أطياف الاشعة تحت الحمراء 

-400)وجـود حـزم امتطاطيـة وانحنـاء ضـمن مـدى مـن التـرددات تـراوح بــين  الاشعؼت ححعج انحًعشا بـين طيـف 

4000 cm
-1

. كمـــا بـــين التآصـــر الحاصـــل بـــين الـــذرات حـــول مواقـــع الحـــزم التـــي تظيرىـــا المجـــاميع الوظيفيـــة (

الفعالــة, مثــل مجموعــة الكاربونيــل والييدروكســيل فــي مجموعــة الكاربوكســيل الحامضــية , ومجموعــات الامــين 

تـم تشـخيص ىـذه المـواد  إذ.  والكاربونيل في مجموعة الامايد , وغيرىا من المجـاميع الوظيفيـة الفعالـة الأخـرى

, ومن ثم تم الحصول  (KBr)ومن ثم تم سحقيا جيدا مع بروميد البوتاسيوم  C°65د تجفيفيا بدرجة حرارة عب

 عمى النتائج والموضحة في الفقرات ادناه .

   FTIRبخمُُت  عطح انهلاو انًبئٍ انًحضشححهُم  1-1-3-3.

                                    Analysis of Hydrogel by FT-IR Technique      

 بطريقة ىامر المعدلة :  لميلام المائي المحضر لممجاميع الوظيفية FTIRيوضح قيم  (319-)الجدول  

 نههلاو انًبئٍ انًحضش نهًجبيُع انىظُفُت FT-IR( لُى 3- 19جذول )

 

 

     

Wave number   (cm
-1

) Groups 

3200 v(N-H) 

3438 v(O-H) 

1712 v(C=O) 

1623 v(C=C) 

1338 v(C-O) 
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-3450( حـزم امتصـاص ضـمن مـدى 3-30شعة تحت الحمـراء لميـلام المـائي الشـكل )أظير طيف الأ     

950cm-1  3438, حيــث ظيــرت حزمــة امتصــاص قويــو وواســعة ضــمن مــدىcm-1  والتــي تعــود للاىتــزازات

وكســيل والييدروكســيل فــي الحــوامض والوســط . فــي مجــاميع الكارب OH-الامتطاطيــة لمجموعــة الييدروكســيل 

ضــمن  C=Oوالتــي تعــود للاىتــزازات الامتطاطيــة لمجموعــة الكاربونيــل  1712cm-1وان الحزمــة القويــة عنــد 

 .مجموعة الكاربوكسيل

 لبم الايخضاص FT-IR بخمُُتانًحضش  انًخشاكبعطح ححهُم  2-1-3-3.

Analysis of composite before Adsorption              

يظير طيف الاشعة تحت الحمراء لممتراكب المحضر مجموعة من حزم الامتصاص , والتي تكون       

400cm-4000محصورة ضمن منطقة الترددات 
. وتكون ىذه الحزم, في معضميا , مماثمة لما ظير في  1-

. (3-2), وكذلك الجدول (31-3)طيف الاشعة تحت الحمراء لميلام المائي , وكما ىو موضح في الشكل 

الاشعة إذ يظير في الطيف وقد حصمت بعض التغيرات عمى عدد من حزم الامتصاص التابعة لميلام المائي.

ومجاميع  C=O مجموعة الكاربونيل حزمة امتصاص  زدياد في قيمة تردداتحت الحمراء لممتراكب المحضر 

1712cm قيمة تردد من قمت. حيث الامين
1680cmالى  1-

. وذلك بسبب التاصر الييدروجيني بين 1-

أي حدث كسر لاواصر ىيدروجينية  ,والمجاميع الموجودة عمى اليلام المائي  الميكاندالمجاميع الموجودة عمى 

في  زيادة., بمعنى حصل  [164, 163]وتكوين اواصر ىيدروجينية جديدة مع اليلام المائي الميكاندفي 

 من العدد الموجي . يقملالتاصر الييدروجيني وىو ما 
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 انًحضشًخشاكب ن نهًجبيُع انىظُفُت FT-IR( لُى 3-20جذول )

 

 

 

 

 لاثُتبعذ ايخضاص اَىَبث انكشوو انث ححهُم انًخشاكب 3-1-3-3.

Analysis of composite after Cr (III) Adsorption 

 (IIIلإٌٚ انكشٔو )انًجبيٛغ انٕظٛفٛت انشئٛسٛت انًٕجٕدة ػهٗ سطح انًخشاكب انًبص  3-21)ٕٚضح انجذٔل )
 :( عهً عطح انًخشاكب انًبصIIIُع انىظُفُت لايخضاص لاَىٌ انكشوو )نهًجبي FTIR( : لُى 3-21جذول )

 

 

 

 

   
  
 ]] 

-31)عمى المتراكب  والموضح في الشكل  (II)ايونات الكروم  شعة تحت الحمراء لامتزازيظير طيف الأ    

عدد من حزم الامتصاص ضمن  تاظير  حيث (3-21),عدد من الحزم وىي كما موضحة في الجدول  (3

500cm-1500المدى 
ا لحمقات البنزين . كذلك حادي في الموقع بار والتي تدل عمى وجود التعويض الأُ  1-

Wave number   (cm
-1

) Groups 

3200 v(N-H) 

3438 v(O-H) 

1680 v(C=O) 

3120 v(C-H) 

2998 v(-CH3) 

1623 v(C=C) 

1654 v(C=N) 

1456 v(N=N) 

1398 v(C-O) 

Adsorbent Groups 

Wavenumber 

(cm
-1

) 

Cr(III) 

P(AA-co-1-MeCPAI) 

 

v(N-H) 3200 

v(O-H) 3616 

v(C=O) 1717 

v(C-H) 3172 

v(-CH3) 2979 

v(C=C) 1550 

v(C=N) 1560 

v(N=N) 1454 

v(C-O) 1356 
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2300cm-2400ظيرت عند المدى 
حزم امتصاص تمثل الاىتزازات المتماثمة وغير المتماثمة لمجموعة  1-

1300cm-1600الامين . كما ان حزم الامتصاص ضمن المدى 
لحمقة البنزين  C=C, تشير الى مجموعة 1-

  .[165]الاروماتية

 

 ايخضاص اَىَبث انكشوو عهً انغطح انًخشاكب ((cانًخشاكب  ((b(هلاو انًبئٍ(a نكم يٍ FTIR(: طُف 31-3شكم )

 ((BET, BJH. ححهُم انًغبحت انغطحُت 3-3-2

                     Surface area analysis (BET, BJH) 

 

 Pore Volumeدرســت الخــواص الســطحية والمتضــمنة كــل مــن المســاحة الســطحية والحجــم المســامي     

ابتـزاز(, -)امتـزاز BETأيزوثيرمـات  عماللاسـطح المـواد المحضـرة باسـت Pore Diameterوالقطـر المسـامي 

لامتزاز وابتزاز النيتـروجين  BET( يوضح أيزوثيرمات 31-3(, الشكل )BJHوطريقة توزيع حجم المسامات )

(N2 لميلام المائي )P(AA) ( يوضح توزيع حجم المسامات بطريق32-3, والشكل )( ةBJH .) 
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المحضر  P(AA)ابتزاز النتروجين لميلام المائي –( أيزوثيرم امتزاز 32-3وجد من خلال شكل)       

( والذي IV( ىو من الصنف الرابع )IUPACوحسب تصنيف الاتحاد الدولي لمكيمياء الصرفة والتطبيقية )

( H3من نوع ) hysteresis loopsيشير الى ان الامتزاز متعدد الطبقات وليذا الايزوثيرم حمقات تباطؤ 

تدل عمى ان مسامات السطح تكون عمى شكل تجمعات غير صمدة تشبو  إذ( .o>p/p90.0<3)مقدارىا 

وطريقة  BETمن خلال طريقة  [166](Slit-shaped porousالالواح أي مسامات عمى شكل شقوق)

BJH  وجد ان لسطح اليلام المائيP(AA)  1.4291المحضر مساحة سطحية m2/g  وحجم مسامي مقداره

0.00141 cm3/g  3.28ومعدل القطر المساميnm  من خلال قيمة معدل القطر المسامي يلاحظ ان,

 . Mesoporousتقع ضمن المسامات الدقيقة   P(AA)ت سطح اليلام المائي مساما

 

 BET وفمب نطشَمت P(AA)ابخضاص انُخشوجٍُ نههلاو انًبئٍ -(: أَضوثُشيبث ايخضاص32 -3انشكم )
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 BJHوفقا لطريقة  P (AA)انًبئٍ نههلاو توزيع الحجم المسامي  :( 33-3الشكل )

المحضـر مطابقـة  P(AA-co-1-MeCPAI)ابتزاز النتروجين لممتراكـب  –از كذلك اظير أيزوثيرم امتز       

ــــاطؤ IVمــــع الصــــنف الرابــــع ) ــــات تب ــــات وليــــذا الايزوثيــــرم حمق ــــزاز متعــــدد الطبق ــــى ان الامت ــــذي يشــــير ال ( وال

hysteresis loops ( مــن نــوعH2مقــدارىا ) (0<4.o>p/p9.0) تكــون  تــدل عمــى ان مســامات الســطح إذ

مــن خــلال  [167]مــع درجــة عاليــة مــن التوزيــع المتســاوي لحجــم ىــذه المســامات انيعمــى شــكل ىندســي أســطو 

المحضـر مسـاحة سـطحية  P(AA-co-1-MeCPAI)وجـد ان لسـطح المتراكـب  BJHوطريقة  BETطريقة 

3.5665m2/g  0.00043وحجــم مســامي مقــدارهcm3/g  2.43ومعــدل القطــر المســامي nm  مــن خــلال,

ت ســــــطح المتراكــــــب تقــــــع ضــــــمن المســــــامات المتوســــــطة قيمــــــة معــــــدل القطــــــر المســــــامي يلاحــــــظ ان مســــــاما

Mesoporous(  35-3( و )34-3, وكما موضح في الشكمين)  ( .22-3) والجدول 
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 BETوفمب نطشَمت  P(AA-co-1-MeCPAI)نهًخشاكب ابخضاص انُخشوجٍُ -(: أَضوثُشيبث ايخضاص34-3انشكم )

 

 

 BJHوفقا لطريقة  P(AA-co-1-MeCPAI)نهًخشاكب توزيع الحجم المسامي  :(35-3الشكل )
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 P(AA-co-1-MeCPAI) و P(AA)(: ححهُم انًغبحت انغطحُت نكم يٍ 22-3)جذول 

P(AA-co-1-MeCPAI) 

Composite 

P(AA) 

Hydrogel 
Property 

3.5665 1.4291 Surface area (m
2
/g) 

0.00043 0.00141 Pore volume (cm
3
/g) 

2.43 3.28 Pore diameter (nm) 

IV IV Isotherm type 

H2 H3 Hysteresis (p/p0) 

Mesoporous Mesoporous Type of pore 

 

                                                  X-ray diffraction (XRD)حُىد الاشعت انغُُُت   . -3-33

بالتركيب والحجم  ( لدراسة الخصائص التركيبية متمثمةXRDشعة السينية )أطياف حيود الأ تخدمتاس     

 عمالفي حالتيا الصمبة باستP(AA-co-1-MeCPAI) , والمتراكب P(AA)البموري لكل من اليلام المائي 

( 80-10ىو ) 2θضمن المدى الزاوي  Cu-Kαمن مصدر  A0 1.5104ضوء احادي الطول الموجي 

وجود حزمة  P(AA-co-1-MeCPAI)ومتراكبو   P(AA)لميلام المائي  XRDدرجة,حيث أظيرت أطياف 

والتي تشير الى الطبيعة غير البمورية لمتركيب الكيميائي  2θ (15-30)0عريضة ضمن المدى الزاوي

لميلام المائي حزمة عريضة عند  XRDالمتشابك لكل من اليلام المائي ومتراكبو , اذ لوحظ في طيف 

2θ=20.600  ضمن المسافة البينية المحسوبةd= 4.30A0 2ب فتكون عند اما بالنسبة لممتراكθ=20.240 

مع (MeCPAI-1) لميكاند  XRD,وعند مقارنة طيف  d= 4.38A0ضمن المسافة البينية المحسوبة 

في طيف المتراكب وىذا يعني حدوث تقشير لمبنية المتعددة  2θ=18.50المتراكب نلاحظ اختفاء الحزمة عند 

 [168]بعاد لميلام المائيبكة الكبيرة الثلاثية الأالطبقات الى صفائح فردية لميكاند وتشتتيا وانتشارىا داخل الش

والشدة النسبية  d-spacing( يوضح زويا الحيود وقيم 23-3)والجدول  ( 36-3, وكما موضح في الشكل )

 لمحزم لكل من اليلام المائي ومتراكبو.
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 ( نههلاو انًبئٍ ويخشاكبه XRD(: طُف حُىد الأَشعت انغُُُت ) 36-3شكم ) 
 

 ههلاو انًبئٍ ويخشاكبهننطُف حُىد الاشعت انغُُُت وانشذة انُغبُت  d-spacingوصواَب انحُىد  (: لُى3-23جذول ) 

  Sheet Size 

D(nm) 

d-spacing 

(A
o
) 

Intensity 

(I/Io) % 
FWHM 2θ Material 

- 4.30 111 - 20.60 P(AA) 

- 4.38 100 - 20.24 P(AA-co-1-MeCPAI) 

 

 .  المجهر الالكتروني الماسح ذي المجال المنبعث   3-3-4

Field Emission-Scanning Electron Microscopy (FESEM) 

مــن اجــل اخــذ صــور لســطح المتراكــب قبــل  عممتاســت (FE-SEM)لكترونــي الماســح تقنيــة المجيــر الأ       

. حيــث أعتمــدت ســطح المتراكــب وفعاليتــو بشــكل كبيــر عمــى ىيئــة وطبيعــة إَٚععبث انكععشٔو وبعــد عمميــة امتــزاز

لسطح المتراكب المحضر باستخدام قوى تكبيرية  (FE-SEM)صور ( 3-38)السطح . حيث يوضح  الشكل 

مختمفة. ويظير من خلال الصـور ان سـطح المتراكـب المحضّـر يكـون بشـكل شـبكات مسـامية مصـطفو بشـكل 

كيفيـــة تجمـــع  ( 33-9)متراكـــب الواحـــدة فـــوق الأخـــرى , وكـــذلك يظيـــر مجيـــر المســـح الألكترونـــي فـــي الشـــكل 

 المتراكب بشكل جسيمات.ايونات الكروم عمى سطح 
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  P(AA)لمهلام المائي   (FESEM)ذي المجال المنبعث( صورة لممجهر الالكتروني الماسح 37 -3)شكل 

 

 P(AA-co-1-MeCPAI)نهًخشاكب  (FESEM)رٌ انًجبل انًُبعث ( طىسة نهًجهش الانكخشوٍَ انًبعح 38 -3)شكم 

 عُذ لىي حكبُشَه يخخهفت
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 . 

عهً عطح انهلاو Cr(III)( لايخضاص أَىٌ (FE-SEMرٌ انًجبل انًُبعث جهش الانكخشوٍَ انًبعح ( طىسة نه39ً-3)شكم 

 عُذ لىي حكبُشَه يخخهفتP(AA-co-1-MeCPAI) انًبئٍ انًخشاكب

 . حطُبك انًخشاكب انًحضش فٍ اصانت اَىَبث انكشوو يٍ انًحهىل انًبئ3-5-3ٍ

قابميـــة ســـطح المتراكـــب المحضـــر فـــي ازالـــة ىـــذه  ودراســـة لاثيـــةتـــم اخـــذ عينـــات مـــن ايونـــات الكـــروم الث 

 الايونات من المحمول المائي وتمت الدراسة في ظروف مختمفو من درجة حرارة وازمان امتزاز وتراكيز مختمفو.

 صيٍ احضاٌ انخشكُض نُظبو الايخضاص  3-3-5-1

Equilibrium Concentration Time of Adsorption System   
 

ان لأنظمة الامتزاز تعطي وصفاً نوعياً وكمياً لامتزاز مادة ما عمـى سـطح مـا عنـد ان معرفة زمن الاتز  

عمــى ســطح المتراكــب المحضــر فــي مــدد زمنيــة مختمفــة  Cr(III)ظــروف معينــة. دُرس زمــن اتــزان ايــون الكــروم 

 . ولقد استخدم(100mg/L)وتركيز ثابت لكل سطح  (C°20)عند درجة حرارة  (min 210-1)يتراوح مداىا 



  الفصل الثالث: النتائج والمناقشة     
 

 

. ان النســب المئويــة للامتــزاز تــزداد عمومــاً مــع الــزمن ولمســطح وبنســب (0.05g)وزن ثابــت مــن المــواد المــازة 

  .[169]مختمفة تبعاً الى طبيعة السطح الماز الفيزيائية والكيميائية

وقد أظيرت نتـائج ىـذه الدراسـة ان الـزمن الـلازم لموصـول الـى حالـة اتـزان التركيـز باسـتخدام السـطح المـازة ىـو 

(120 min.)لنظام الامتزاز في عموم تجارب الرسالة. . وقد اعتمدت ىذه القيم كزمن اتزان 
 

 عهً عطح انًخشاكب  Cr(IIIآَضوثُشيبث الايخضاص ) 3-3-6

Adsorption Isotherms of Cr (III) on Composite 

 

مـن  (C°20)بـدرجات حراريـة  (Ce)مقابـل قـيم التراكيـز عنـد الاتـزان  (Qe)حُسبت السعة الوزنية لممادة الممتـزة 
 العلاقة الآتية:

m

CCV
Qe eo )( 

                       -----------------------       (5-3)          

 إذ :

Qe  السعة الوزنية لممادة الممتزة :(mg/g) 

Ce  التركيز عند الاتزان لمحمول المادة الممتزة :(mg /L)  

Co  التركيز الابتدائي لمحمول المادة الممتزة :(mg /L)  

V كمي لمحمول المادة الممتزة : الحجم ال(L)  

m  وزن المادة المازة :(g)  

يعطـــي الاشـــكال  (Ce)والتركيزعنـــد الاتـــزان  (Qe)ان رســـم العلاقـــة بـــين الســـعة الوزنيـــة لممـــادة الممتـــزة  

 (.40-3العامة لايزوثيرمات الامتزاز كما مبين في الشكل )
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25عُذ دسجت انحشاسة ثٍ انًًخضة عهً عطح انًخشاكب انًبص(: اَضوثُشو الايخضاص اَىَبث انكشوو انثلا3-40انشكم)
o
C  

 
 

إن دراسـة آيزوثيرمــات الامتــزاز تعطــي معمومـات ميمــة فــي وصــف عمميـة الامتــزاز وظروفيــا ومعرفــة ســعة     

الامتــزاز لممــادة الممتــزة مــع تركيزىــا عنــد حصــول عمميــة الامتــزاز. ان الــتمعن فــي أشــكال آيزوثيرمــات الامتــزاز 

( عمــى الســطح الواحــد III( فــي الوســط المــائي عمــى الســطح يظيــر ان آيزوثيرمــات الكــروم )IIIلكــروم )لايــون ا

تبقى متناظرة الشكل مما يشير الى ان الميكانيكيات الخاصة بالامتزاز والتشرب ىي نفسيا عمى السطح الواحد 

( يتوافـق بصـورة 38-3ب شـكل )مع تغيـر درجـة حـرارة النظـام. ان الشـكل العـام لايزوثيـرم الكـروم عمـى المتراكـ

والميـم فـي ىـذا النـوع ىـو التوجـو الافقـي لمجـاميع السـطح المـاز  (Giles)مـن تصـنيف  (L)عامة مع الصـنف 

(( كمــا إن القــوى الرابطــة بــين الممتــز والمــاز )كيميائيــة كانــت ام فيزيائيــة ( ىــي IIIنحــو الممتــز )أيــون الكــروم )

 .[170]بعضيا اقوى مما بين دقائق المادة الممتزة مع

( عمـى السـطح بحصـول سـعة امتـزاز عاليـة ينحـدر بعـدىا مـع زيـادة التركيـز IIIيتميز آيزوثيرم الكروم ) 

( IIIاز لايـون الكـروم )ويعزى ىذا الى منافسة المـذيب لمممتـز وتشـربو عمـى السـطح وكـذلك حصـول عمميـة ابتـز 

فـي التراكيـز العاليـة  (Qe)وحتى اكتمال الطبقة الاولى, بعدىا يحتمل تكون طبقة اخرى كما يظيره ارتفـاع قـيم 
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( والمـذيب عمـى السـطح يظيـر افضـمية ارتبـاط الكـروم وىـذا يتبـين مـن لكـروموان التنافس بين الممتـز )ايونـات ا

 .[171]ادة التركيزخلال الارتفاع النسبي للايزوثيرم مع زي

طُبّقـــت البيانـــات التجريبيـــة عمـــى معادلـــة لانكمـــاير وفرنـــدلش وتمكـــن للامتـــزاز, ودلـــت النتـــائج الـــى ان  

مقابـل  (Ce/Qe)دلات عمى السطح لوجود علاقـة خطيـة بـين قـيم معادلة لانكماير اكثر انطباقية من بقية المعا

(Ce)  كمـا مبـين الاشــكال. كمـا طُبّقـت البيانــات التجريبيـة عمـى معادلــة فرينـدلش وتمكـن للامتــزاز ودلـت النتــائج

الــى انطبــاق معادلــة فرينــدلش وكــذلك معادلــة تمكــن عمــى نظــام الامتــزاز كمــا وتــم حســاب قــيم ثوابــت لانكمــاير 

 (.24-3الجداول )و  ((43-3)-(41-3)) الاشكال وتمكن كماموضح فيوفرندلش 

 

20( انًًخضة عهً عطح انًخشاكب انًبص عُذ دسجت انحشاسةIII( : اَضوثُشو لاَكًبَش لايخضاص اَىٌ انكشوو )3-41انشكم)
o
C   
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20طح انًخشاكب انًبص عُذ دسجت انحشاسة( انًًخضة عهً عIII( : اَضوثُشو فشَُذنُش لايخضاص اَىٌ انكشوو )3-42انشكم)
o
C  

. 

 
20عُذ دسجت انحشاسة ( انًًخضة عهً عطح انًخشاكب  انًبصIII( : اَضوثُشو حًكٍ لايخضاص اَىٌ انكشوو )3-43انشكم)

o
C 

 

ة عهً ( انًًخضIII(: يعبيلاث الاسحببط وثىابج اَضوثشيبث لاَكًبَش وفشَذنش وحًكٍ لايخضاص اَىٌ انكشوو )3-24جذول )  

 عطح انًخشاكب انًبص 
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 . ثرموديناميكية العممية الامتزازية3-3-7
Thermodynamic of Adsorption Process 

عمــى ســطح المتراكــب المحضــر عنــد  (III)يــون الكــروم أثير درجــة الحــرارة فــي امتــزاز جــرت دراســة تــأ 
وبتراكيـز متدرجـة وقـد تـم تثبيـت النتـائج فـي الجـداول   (C, 25°C and 30°C°15)درجـات حراريـة مختمفـة 

 (. 44-3( والشكل )3-25)
 بئٍ عُذ دسجبث حشاسَت يخخهفت يٍ يحهىنه انً Cr(III)(: حأثُش دسجت انحشاسة فٍ اصانت اَىٌ 25-3انجذول )

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 عهً عطح انًخشاكب عُذ دسجبث حشاسَت يخخهفت Cr(III)(: آَضوثُشيبث الايخضاص نـ 44-3انشكم )

30
o
C 25

o
C 15

o
C 

Qe 

( mg /g) 

Ce 

( mg /L) 

 

Qe 

( mg /g) 

Ce 

( mg /L) 

Qe 

( mg /g) 

Ce 

(mg/L) 

1 1 1 1 1 1 

1.7197 1.2145 1.6122 1.2199 1.7197 1.2145 

1.6774 1.4161 1.7849 1.4118 2.3226 1.3839 

6.3111 1.6849 4.3656 1.7817 5.4419 1.7281 

11.5914 1.9214 7.1538 1.1473 6.6237 1.1688 

17.1861 1.1457 11.1323 1.4484 11.4624 1.4269 

26.7312 1.6634 24.2581 1.7871 22.3226 1.8839 

39.4194 2.1291 35.8612 2.2171 31.3548 2.4323 

55.3957 2.2312 51.7197 2.4645 47.1613 2.6419 

74.1154 2.2947 67.9141 2.6143 62.2151 2.8892 
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متزاز يمكننا من تعيـين قـيم الـدوال الثرموديناميكيـة ) الطاقـة ان دراسة تأثير درجة الحرارة في عممية الإ 

( لأىميـــة ىـــذه الـــدوال فـــي فيـــم عمميـــة الامتـــزاز. ان التغيـــر فـــي  ΔS, الانتروبـــي  ΔH, الانثـــالي  ΔGالحـــرة 

  -:  ( يمكن حسابيا من المعادلة الاتيةΔGالطاقة الحرة )

ΔG = -RT 1n K       ------------------------------               (6-3) 

 إذ :
ΔG التغير في الطاقة الحرة :KJ . mol-1  

R 8.314: ثابت الغازات العام J . mol-1.deg-1  
K ثابت الاتزان الثرموديناميكي : 

ثابـــت الاتـــزان الثرمودينـــاميكي لعمميـــة الامتـــزاز عنـــد كـــل درجـــة حراريـــة مـــن  (K)ويمكـــن حســـاب قيمـــة  

 المعادلة.

(7-3)--------------------------------              

 

 إذ :
Qe السعة الوزنية للامتزاز :(mg/g)  

Ceلممتزة عند الاتزان : تركيز المادة ا(mg/L)  

W وزن المادة المازة :(g)  =0.3 g  

V 0.01= حجم محمول الايون المستعمل في عممية الامتزاز L = (L)  

( فيمكن حسابيا من خلال رسم قيم لوغاريتم ثابت الاتزان مقابل قيم مقموب درجة الحرارة ΔHاما قيم ) 
(1/T .بالاستناد الى المعادلة ) 
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                                                                --------------- (8-3)    

ΔHإذ نحصل عمى علاقة خطية ميميا 
( )

R

 ( وتقاطعيا ثابت اما التغيـر فـي الانتروبـيΔS فيـتم حسـابو مـن )

 تطبيق معادلة جيبس للاتزان .
ΔG = ΔH – T ΔS             ------------------------                (9-3)  

ـــو فـــي الجـــدول )    ـــائج ىـــذه الدراســـة لمســـطح المـــازة مثبت ( فيوضـــح 45-3( امـــا الشـــكل )26-3حســـابات ونت

1مع قيم  ln kالعلاقات الخطية لقيم 

T
 المطمقة مع خطيتيا. 

20 انًًخضة عهً عطح انًخشاكب انًبص عُذ  Cr(III)ة لاَىٌ(:حأثُش دسجت انحشاسة عهً أعهً كًُت يًخض3-26جذول )
o
C 

 

 

 

 

 
 20oCعمى سطح المتراكب عند  Cr(III)لامتزاز  T/1000مقابل  ln k( : قيم 45-3الشكل )

 

T
o
C 

 

T K 

 

1000/T 

K
-1 

Ce=51.6 

Xm lnXm 

15 288 3.472 2.55 1.936 

21 293 3.413 2.25 1.811 

25 298 3.356 2.16 1.723 





RT

H
X mln    Constant 
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حرارة الامتزاز لايون الكروم  (ΔH)( المشار اليو في ىذه الدراسة ان قيم 3-27يمحظ من الجدول ) 

(Cr(III  عمى سطح ىي قيمة سالبة مما يدل عمى ان عممية الامتزاز من النوع الباعث

تدل عمى ان الامتزاز غير  (ΔG). ان القيم الموجبة لمتغير في الطاقة الحرة [172] (Exothermic)لمحرارة

( تدل عمى ان الايون الممتز مع السطوح ΔS, ان القيم السالبة للانتروبي )(Nonspontaneous)تمقائي 

 .[173]المازة اكثر انتظاماً 
  

 عهً عطح انًخشاكب Cr(III)(: انذوال انثشيىدَُبيُكُت نعًهُت ايخضاص لايخضاص 3-27جذول )

20انًبص عُذ دسجت حشاسة 
o
C 

Equilibrium 
 Constant (K) 

ΔS 
(J.mol-1.K-1) 

ΔG 
(kJ.mol-1) 

HΔ 
(kJ.mol-1) 

1.181 -57.890 +0.802 -16.159 

 



 

 

 

 Conclusions                                                                       الاستنتاجات        

اميدازول  لميكاندات ازو والحرارية بناءً عمى ما تم التوصل اليو من نتائج التشخيص الطيفية والتحميمية     

(5-MeCPAI) و (1-MeCPAI) :ومعقداتيا الفمزية قيد الدراسة نستنتج ما يمي 

 ياالموضحة صيغو قيد الدراسة (MeCPAI-1) و (MeCPAI-5)اميدازول  ليكاندات ازو تحضير .1

 .تيا الفمزية امعقدو من الفصل الثاني )الجزء العممي(  (2-2)و  (2-1)في المخططات  ةالكيميائي

 Cu(II) و Ni(II) و  Co(III)و Cr(III) جميع معقداتول  [2:1]ىي أنّ النسبة المولية )فمز: ليكاند( .2

 .(MeCPAI-1) و (MeCPAI-5)اميدازول  مع ليكاندات ازو  Zn(II)و

-5)اميدازول  ليكاندات ازو وبشكل واضح سموكالفمزية  تبين الصيغ التركيبية المقترحة لممعقدات .3

MeCPAI) و (1-MeCPAI)مع الأيونات الفمزية لتكوين  االسن عند تناسقي لاثيةليكاندات ث يغةبص

ىو مبين المعقدات الفمزية المتكونة وكما  استقراريةتزيد من احداىما خماسية والاخرى سداسية حمقتين 

 الدراسة. في ىذهالنتائج المستحصمة  من

الى  بالإضافةالرطوبة, و لضوء والحرارة باالصمبة المحضرة بعدم تأثرىا  فمزيةتسمت المعقدات الا .4

التحمل  نتائج  وثباتيا الحراري وىذا ما اكدتو العالي استقرارىادرجات انصيارىا العالية ,مما يشير الى 

, والتحمل الحراري المسعري التفاضمي  TGA)) الوزني تقنية التحمل الحراري عمالباستالحراري 

(DSC. ) 

-1) و (MeCPAI-5)اميدازول  ليكاندات ازوتجانس سطوح بعض  FESEMبينت صورة  .5

MeCPAI) المحضرة تمتمك الفمزية  تياامعقدو  اميدازول ازوليكاند بعض  ان إذ, الفمزية تياامعقدو

نانو وأن  المركبات  111حجما حبيبيا ضمن المدى النانوي أي أن معدل الحجم الحبيبي أقل من 

 عية والطبية .نانو  ليا اىمية في المجالات الصنا 111التي تمتمك حجما حبيبيا أقل من 



 

 

 

تيا امعقدو  ازو اميدازول أنّ بعض ليكاندات XRDمن خلال دراسة حيود الاشعة السينية  اتضح .6

 بمورية. مك أنظمة بمورية متفاوتة في النسب البمورية التي تحتوييا وانظمة غيرتتم الفمزية المحضرة

 ومعقداتيا الفمزية(MeCPAI-1) و (MeCPAI-5)اميدازول  ازو دراسة فعالية ليكاندات أظيرت .7

 إذ البايولوجي وبدرجات متفاوتة تأثيرىا Zn(II) و Cu(II)و  Ni(II) و Co(III) وCr(III) مع أيونات

 Staphylococcusصنفين من البـكتريا المرضية الموجبة لصبغة كرام  عمالتضمنت الدراسة است

aureus  والسالبة لصبغة كرامklibsilla ليكاند  ومن النتائج يتبين ان(1-MeCPAI) قابمية  يمتمك

 klibsilla والسالبة الصبغةStaphylococcus  aureus  ةتثبيط البكتريا بصنفييا الموجبة الصبغ

ة المحضر  تالمعقدا أما , (MeCPAI-5ميكاند )ال مقارنة مع mg/ml1.11 المدروسة عند التركيز و 

في زيادة الفعالية  دخال الفمزإ س تأثيربدرجات متفاوتة مما يعك تيافعاليلميكاندين  فقد اظيرت 

 ات الازو اميدازولميكاندل

عمى  قيد الدراسة  (MeCPAI-1)اميدازول  ازولميكاند  السمية من خلال دراسة الفحوصات تبين .8

لميكاند وقد اظير سميمة , و اخرى PC3بروستات ال,إذ تم دراسة خلايا مصابة بسرطان  خلايا بشرية

(1-MeCPAI) حالة . ففي السرطانيةا انتقائية عالية  في قتل  الخلاي الدراسة هىذ في المحضر

التركيز المثبط فإن PC3 بروستات لممع خط الخلايا السرطانية  (MeCPAI-1)لميكاند تفاعل 

 قميلو  µg \ ml 94.48 يساوي (الخلايا السرطانية لقتل نصف )التركيز اللازم (IC50النصفي)

من  لذلك يعد,  السميمةالخلايا  لقتل نصف 13.6μg/ml2 يحتاج الىو  السميمةالخلايا  التأثير عمى

 بروستاتسرطان اللعلاج جديد بوصفو  المحضر  (MeCPAI-1)الميكاند  الامكان استخدام

 . بانتقائية وفعالية عالية



 

 

 

 Cr(III)فعالية عالية لامتزاز ايونات  poly (AA-co-1-MeCPAI)أظير المتراكب البوليميري  .9

عمى سطح المتراكب البوليميري  Cr(III)من محاليميا المائية ,وان زمن الاتزان لامتزاز ايونات 

 ( عمى التوالي.90و min) 121ىو

بأن لو مساحة سطحية كبيرة مقارنة بسطح  poly (AA-co-1-MeCPAI)يمتاز سطح المتراكب  -01

 .BETوىذا موضح حسب قياسات المساحة السطحية  poly (AA)اليلام 

حسب تصنيف جيمز, وان  (L4)ان أيزوثيرمات الامتزاز عمى السطح الماز كانت من نوع  جدو  -00

عممية الامتزاز تزداد مع زيادة أيزوثيرمات الامتزاز تنطبق عمى نموذج لانكماير للامتزاز, كما ان 

 .Endothermic Processدرجة الحرارة أي ان عممية الامتزاز ىي عممية ماصة لمحرارة 

تكون سالبة أي ان الامتزاز ىو عممية تمقائية  Cr(III)( لامتزاز ΔGالتغير بالطاقة الحرة )قيمة   -01

Spontaneous  و القيم الملاحظة لممحتوى الحراري(H)  ىي اقل من(40 KJ.mol-1)  مما

 .يدل عمى ان  امتزاز الايونات قيد الدراسة عمى سطح المتراكب يكون ذات طبيعة فيزيائية

( عمى السطح الماز تكون موجبة وىذا III( لامتزاز الايون الكروم )ΔSقيمة التغير في الانتروبي )  -02

 يدل عمى ان الجزيئات الممتزة تكون في حالة حركة مستمرة عمى السطح.

كمية الامتزاز تزداد بنقصان حجم دقائق السطح الماز وىذا يعود الى زيادة المساحة السطحية  -03

 لمسطح.

 

 

 

 



 

 

 

   Recommendation                                                             التوصيات             

 اعتمادا عمى ما تقدم من استنتاجات يمكن اقتراح التوصيات الآتية:    

ومعقداتيا عمى الأورام (MeCPAI-1) و (MeCPAI-5)اميدازول  إمكانية إجراء دراسة لميكاندات ازو .1

 السرطانية وفق السبل  المختبرية القياسية .

 تعمليتضح ان المركبات التي تمتمك حجما حبيبيا ضمن المدى النانوي تس  FESEMمن خلال تحاليل  .2

في مجال الطب  عمالوفي عدة مجالات منيا الصناعية  كالتوصيل الكيربائي والحراري وامكانية است

الامور المستقبمية الميمة والتي نوصي بيا ىي لذلك من  بوصفو علاجاً ضد أنواع عديدة من السرطانات

 التوسع في دراسة ىذه الميكاندات  ومعقداتيا الفمزية المحضرة في المجالات الطبية و الصناعية .

يمياء التحميمية لمتقدير في الك (MeCPAI-1) و (MeCPAI-5)اميدازول  استعمال ليكاندات ازو .3

     الطيفي, أو لاستخلاص أيونات العناصر قيد الدراسة لقدرتيا عمى تكوين معقدات فمزية ممونة .

في الصباغة لما تتمتع بو (MeCPAI-1) و (MeCPAI-5)اميدازول  استعمال ليكاندات ليكاندات ازو .4

 من استقرارية عالية تجاه الرطوبة والضوء والحرارة.

وانب أخرى من الفعالية البايولوجية لممركبات المحضرة لأصناف وأجناس أخرى من البكتريا دراسة ج .5

لإمكانية ومقارنتيا مع بعض الأدوية الحاوية عمى نفس المجاميع الحمقية المعوضة وبصورة تفصيمية 

 والاستفادة منيا في صناعة  الأدوية  .استخداميا في الحقل الصيدلاني 

في إزالة المموثات السامة  عمالودراسات والتجارب المختبرية عمى السطح الماز واستإجراء المزيد من ال .6

 العضوية وغير العضوية والبيولوجية وغيرىا.



 

 

 

عامل  عمالوكذلك است عملاجراء تعديل عمى السطح الماز من خلال دراسة تأثير كمية الباديء المست .7

 مشابك اخر.

عالية وكذلك دراسة أيزوثيرمات الامتزاز في مدى من التراكيز دراسة الامتزاز في مدى درجات الحرارة ال .8

 بوجود بعض الاملاح او غيابيا.
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Abstract 

        This work included four steps: 

Step one: the preparation and identification of new ligands of azo imidazole 

from with two steps. In the first step, preparation of ligands of azo imidazole type 

through the 2 amino4-chloro benzoic acid derivative and the composition of 

diazonium salt, which in turn enters the reaction of Coupling in the second step 

with 5-methyl imidazole and 1-methyl imidazole shown in the diagram below: - 

 

 

       All the ligands were identified by proton spectra 
1
H-NMR, 

13
C-NMR, FT-IR, 

UV-Vis, TGA, DSC, XRD and FESEM in addition to the analysis of the elements 

(CHNS). also, the ligands were studied the effect of the solvent. 

       Step two: of the research was the preparation of a series of solid metal 

complexes of the ligands of azo imidazole with metal ions Cr(III), Co(III), Ni(II), 

Cu(II) and Zn(II) , identified by the above techniques except  proton spectra 
1
H-



 
 

NMR, for some solid metal complexes prepared ,using ultraviolet-visible  radiation 

and use the atomic absorption spectrometer for the purpose of determining the 

percentage of metal ions in the prepared complexes. Magnetic susceptibility and 

the molecular conductivity were also studied and dissolved. in DMF with a 

concentration of 1 × 10
-3

 molar at laboratory temperature. 

      The crystalline structure and some structural properties such as crystalline 

phase, crystalline size and the calculation of the spacing between crystalline levels 

of the ligands and were complexes studied by using FESEM technology, the 

crystalline structure and properties of the ligands and their metal complexes and 

surface structures were examined, the shape and size of the nanoparticles and the 

distribution of crystals and clusters between them using x-ray technology (XRD). 
 

     Step three: includes the study of the biological effect of the prepared compounds 

and their possible use in the medical side by studying the effect of inhibition of the 

growth of the Gram-positive bacteria a, Gram negative Bacteria These isolates are 

the causes of many common diseases. 

The study of the toxicity of compound (1-MeCPAI) on human cells for cancer 

((prostate cancer) and the possibility of using this type of compounds in the 

medical and pharmacological side as a medicine against many types of cancers by 

treating them with human cells with cancer to see their effect. Study at Malaya 

University - Faculty of Medicine - Department of Pharmacy - Center for the 

investigation of new treatments in Malaysia. The effect of the ligand (1-MeCPAI) 

and prepared in the practical part on PC3 prostate cancer cells and healthy cells for 

the purpose of demonstrating the effectiveness of toxicity on human body cells and 

the possibility of being used as drugs for cancer. 

    Step four:  one of the compounds was applied in the field of pollution treatment. 

It included the synthesis of Tissue hydrogels poly)AA( and composite of polymeric 

gel based of ligand  1-MeCPAI، Where attended the composite polymer (PAA-co-

1-MeCPAI) Using free-radical polymerization, using N, N'-Methylenediacrylamide 



 
 

(MBA) as an intertwined agent and Potassium persulfate (KPS) as a free-radical 

precursor. 

    Diagnosed and studied the structural, surface and thermal properties of materials 

prepared using several techniques including XRD, FT-IR and FESEM, as well as 

analysis of the surface area and surface porosity (BET, BJH). 

The polymeric gel composites were used to study the adsorption of metal ions from 

their water solutions to find out the effectiveness of these surfaces and their 

possible use as a magnet substance to remove the contamination of these ions. The 

UV spectroscopy was used to determine the adsorption quantities, and the results 

showed that the adsorption isotherms on the maz surface were L-type according to 

the Giles classification .  

   The adsorption of chromium ions (III) was also studied at different temperatures 

(15, 25.30 
0
C). The results showed that the process of adsorption increases with the 

increase in temperature, i.e., the adsorption process is an endothermic process. The 

change in the basic thermodynamic values of the adsorption process (ΔH), (ΔG) 

and (  ). 
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