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 الخلاصة 
طة لطاررد  دشرر ا ليكاند رر  ليفحضررا ر درر ، فررا ليتدررا اللفا رر  ل اارارراال  -4حضررا ليكاند رر  فررل ازدورر  ل   ل   

  فرررا لا  ررردر رتررر  افرررر فزدوكرررة ليكاند ررري ليفغ دطادررر   ئارررة  ليرررا ال لي ررر   ليفا  –فررر ل لير زدررر اة  ،للاشرررتة احرررر ليحفرررال 
 Cr)ليت دصرا ليزك ارة

3+ 
,Fe 

3+ 
, Pb

2+
 
 
,Ag

ش صرر ذرب   ،فكر    ياند ر  ( 2:1  )( 1:1فر  فرباا للاانرد     ر دررة )( +
ر ليا صررراكاة ددررردليفائارررة فضررري ورررل  ا –للاشرررتة فررر ل لير زدررر اة   ليفتقررر لر رددرررا  لف لطارررد  للاشرررتة احرررر ليحفرررال  

 اة يتب   ليفتق لر رليصاغ لياانا رض   بيك ل ااح ف   ينتاردئاة ل
 

    المقدمة
) فرل ضرف تد فانرردر للا   ليتضرر اة  يرةلل لي صردئا ليار  افار  لين لشر  ليتضر اة ليحد ارة وكرر  ف ردفاا فتد

كاااة ان فد ان ل لر غديردلي  اي ياتط  فتق ا لي     ذ  ازدوكتد فا ليت ا  فل و دص ليحددداة  للا اقدئاة ليتديااال( يب
ر  لدرتة لي طردل فر  ليحقر   ليصر دواة لافدت لا رر اطراقردر  لدرايتبل     لل ذب  لين لش  ل اشار رشن   لدا  ، ة فك  

  ( 6,5ر ذرربا لين لشرر  فرر  لياحكارر  لينفرر   لي رر و  )كفت(    فرر  ف ررد  لينافاررد  لياحكاكاررة لدررا1-4) ليردا ي  اررة  ليطراررة  
فرل  ري   لدتال ف  ف اكر  ليف ردلار  لافدتليا  لا ر ل اشدال  لدا    ليتض اة  لح ا فل لذف لين لش  فانردر للا  ات

 تررد افاكررك حدددرراة   ل اقدئاررة وررديااال لفك  ررة فررا و دصررا لي رر    ليرر  اي فضرري وررل كاااررة ا دركااتررد وكرر  انرر ال فتقرر لر ن
 .(  -N=N-) لب احا ي ذب  ليفانردر وك  ف ف وة للا   لي دااة(، 9-7)

ا ليت ار  فرل للاا  ردر ليزك ارة فر  فرليحكقة يتد ليقدركاة وك  انر ال فتقر لر فك  رة  ةلل فانردر للا   غاا فا د د 
 (  13,14نين  ليدل   ان ال حكقدر  فدداة فداقاا ) دلب ادكك ليكاند   دك ن ،( 10-12ليفحك   )
فرا للاا  ردر ليزك ارة لير   ارد ا للاذافردف رترد  ليا درا فر   فتق لر فداقاا فرل ذرب  لين لشر يق  ل ر ظدذاا ان ال  

ك ارد ة ليرر ي  لدراا  ليرر ي  لفدار   ليرر ي  لناي لا دصردغلر ذبا لين لش  كفتلدافز  ف د  ليص دوة  ،(15اتد )لافدتلدا
Co )  قر لرفت لادافدف  ا ل ان     ( ف  OH(   اشاا ليفصد ا لي  لل فتق لر للا   ليفحا اة وك  ف ف وا  )16)

+3
 

  ،Cr
ر ذررب  للاصرررد   كفتلدررا،يقرر  (17) ليغدرر   ة ا ررد ارر ل فقد فررة يكضرر    ندروكرر  ل درر ة ليررر ي  لفدارر  انرر ليف ارررة(   3+

تد فر  ليفداحضرالر  ليفانرردر لي  لئارة ديفتفضي ول لدرا ،(18نتاردئاه ل   تد  حددس يكف صير ليض ئاة )  فادفة 
(19 ) 
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 ة :لمعالمواد المست
FeCl3 , CrCl3 .6H2O, AgNO3 & Pb(NO3 )2 from (Fluka co.) ,                

    4-aminoantipyrene, L-Histidine From (B.D.H) .                                  
 الاجهزة المستخدمة:

 د كر لطاد   للاشتة احر ليحفال  رددا  لف  تد  
Shimadzu, FT.IR-8400S Fourier Transform Infrared Spectrophotometer.                      

        دا  لف  تد رد UV- Vis))ليفائاة  –ف ل لير زد اة  د كر لطاد  للاشتة      
( Shimadzu UV-160 A), Ultra Violet – Visible  Spectrophotometer  

 ف   دفتة ي  ل رددا  لف  تد    HNMRاار احديا  ل 
Jeol Ex 270 MHz , Brucker – 400 MHz .                                       

  PhilipsPw–DigitalConductometer  يا صاكاة ليف لاااة رددا  لف  تد  ادر ل
  .StuartMeltingPoint Apparatus تد  للا صتدا رددا  لف دس  ا در افضي ول 

   تحضير الليكاند :
 ) 0.5g , 1m moleلب ارف لبلررة )  ،  Shibata (20)حضا ليكاند    فقد يكطااقة ليتدفة ليفقااحة فل  

   ،فررل للاانررد     (2ml) ،فررل حرردف  لينرااااررك  (2ml)فرر  فرر او فنرر ل فررل   aminoantipyrene-4فررل 
(10ml)  لضررا  ليارره  ،(  0ف5  رررا  ليفحكرر   ليرر  )ا فررل ليفررد  ليفقطرر (10ml)  فررل فحكرر    اااررر ليصرر  ا ف
 ليحصر   ااراك ليفحكر   فر ا  صر  دردوة لاافردف وفكارة لي ار     ،%( ا اا اد فرا لياحاارك ليفدرافا 10ليفدئ  )

فررل  (0.387g,1m mole)يفكررد ارر اا اد فررا لياحااررك ليفدررافا ليرر  لضررا  فحكرر   ل ،وكرر  فكررد ليرر لاد   ا ف 
P = 6.5 )ذا ا ندرا  ليصر  ا ف يكا صر  لير   د فترددرانحر ي  يكتدرا ال  افرر فتد يرة ليفحكر   يليفحكر   ل

H 
) 

 رك ااه ردلااند     ااك يا     رنف اشد  لوا  ،ااادا و  ذد ليكاند   ليتض ي   ااك ليالدا يكا ف ليادي 
   تحضير المعقدات الفلزية :

فرررل  ررري  لضررردفة ليفحكررر   ليفررردئ  يفكرررد ليزكررر  ليررر   ( اررر  لي الدرررة)حضرررار فتقررر لر للاا  ررردر ليزك ارررة  
حراك ليفر او يحرال ليحصر   وكر  ليالدرا ، ياند ر  ( فكر   2:1(   )1:1يكاند    ر درة ازدو  )ليفحك   لينح ي  

( فرررد    لانرررد    نرررف 1:1)رفررر او فنررر ل فرررل  و اررر ا اشرررد  غدررر  فرررالر ،اررراك ليفحكررر   يكاررر ف لياررردي   ،ليفكررر ل 
 ( ظا   احضاا ليفتق لر فا رت   صدئصتد  1لي     ) ا ضد  ا ل  ااك يا   ردلادا

 
   النتائج والمناقشة

ليحكقرررة لل   ررر   ف ف ورررة للا   ي حررر ذد اتررر  فرررل ليكاند ررر لر ليضرررتازة  ين ترررد و ررر فد انررر ل  ررر  ل فرررل  
ار  فاترد ف ف ورة للا   لحر  لب اح ،(21)ليناكاااة فد تد غديرد فرد انر ل فتقر لر وكر   ا رة وديارة فرل للادراقالااة 

  فن  ،ليفن  ة يكحكقة ليناكاااة فق  ان ل    ل فل ف ف وة فاتد ية لفد ف ل ا ليا ددل للا اى  ،ف ل ا ليا ددل
(-OCH3 , -NH2 )  ان ل بل شح ة درديرة فنر    ( ( - OH,- SH,-COOH  يربيك فد ره فرل ليفا  را لل انر ل

لياالنارررا وكررر  طراترررة نررر  فرررل للااررر ل ليزكررر ي   اتافررر  ذرررب   ليفان  رررة ف اكزرررة  فاتررر  ا يكفتقررر لرذ ديرررك االنارررا 
  ليكاند    
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لينحر ي  فرا ليفحكر    (Coupling) للا اارااال  ل   ل ةAzoa) اه ال   ف  ذبل ليتف  حضا ليكاند   فل  ي  
  ليف طط للاا  ا ضد داا وفكاا  لي ا  ا  للا   ل    ،   وك  لي داو يكتدا ال يكحص

 
 
 
 
 
 
 
 
 

       
 

( ح فرررة 1شرررن  ) ،حارررظ لظترررا ليكاند ررر  HNMR (24-22 ,16)طة طاررر  ديقررر  شررر ا ليكاند ررر  ر دررر     
اتر   لير  ظتر ا حر ف فاتر  ا ،  يحكقرة للافار ل    (NH)اتر   لير  ف ف ورة  ppm)  =(δ 8.87لفاصردا و ر 

 (C-H)فد ترد اتر   لير   (δ=6.78ppm)ليقفرة و ر  لفرد  ، (δ=7.40-7.57ppm)و ر    را ا  ردر حكقرة لير ر ال
فد ترررد اتررر   ليررر  ) δ=3.38,3.45 ppm)  (δ=3.62,3.67,3.72ppm)ليقفرررف و ررر  ليفرر ى   يحكقررة للافاررر ل    

يحكقرة   (CH3)ورةلير  ف ف   δ=2.68ppm)ليح فرة و ر  )فر  حرال اتر   وكر  ليار لي  ، CH    2 CH ف ف ورة
ة ليح فر،يكرداا       (N-CH3)   ات   لي  (δ=3.12ppm)و    نفد لظتا ليكاند    فة لفاصدا،ليرداا     

اترر   ليرر  ليارر   (δ=2.5 ppm)فضرري وررل ظترر ا ح فررة و رر   (NH2)اترر   ليرر   (δ=2.64 ppm)  و رر 
DMSO-d6  
 ادررر ليا صرراكاة   ليفتقرر لر ليزك اررة افررر فزدوكررة ليكاند رر  فررا رترر  ليت دصررا ليزك اررة يكحصرر   وكرر   

10) راانار  لينتاردئارة يكفتقر لر فر  فرباا للاانرد    
-3

M) ( 1:1ليار  را رر ل ترد فتقر لر لا  ارة  ر دررة ) فدور ل
 (  25ا  اة )لأليصزة غاا ل لليكبال لظتا فتق  ليزضة  ليند فا ف 

cm(3433)لظتررا ح فررة لفاصرردا و رر   لب( 2شررن  ) ،يكاند رر  I.Rدرر كر لطاررد   
ليارر  اترر   ليرر   1-

-1لفررد ليحرر ف و رر   ،υ (16 ) (OH) يف ف وررة لياررا   للاذارر ل ي 
 (3240)cm (3056)cm

فد تررد اترر   ليرر   1-
 و ررر   ،( 27,26للافاررر ل    )يحكقرررة  υ (NH)ليتدئررر ا ييفرررال للا يررر     υ (NH)يف ف ورررةليارررا   للافاطررردط  
وكرر  ور ف لشرراالك حصرر    ي اغارا فر  ف ل تتررد ففرد ار   ليفتقر لر ليفحضرراا ير حظ ور ف  فرا  فقدا رة ذربا ليحرر ف

cm(1635)نفرد لظترا ليكاند ر  ح فرة لفاصردا   ارة و ر   ،ذب  ليف ردفاا فر  وفكارة ليا ددرل 
 ليار  اتر   لير  1-

(C=O) υ   (C=N) υ ( 4(  )3شرررن  ) ،و ررر  فقدا اترررد فرررا لطارررد  ليفتقررر لر   ،(28فاررر ل    )فررر  حكقرررة للا
  يحكقرة للافار ل    فر (C=N) ةففرد ار   وكر  لشراالك ف ف ور ةشرن  ذرب  ليح فري حظ حص   اغاا فر  ف  را   

cm(1580)و رر   ةليحرر ف ليق اررلفررد ،وفكاررة ليا ددررل 
-1   (1521)cm

فد تررد اترر   ليرر  اررا  لر للا ح ررد  ييفررال  1-
  ( 24)يحكقة للافا ل     δ   (NH) δ (NH)للا ي  
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cm(1417)ح فة لفاصردا و ر   (-N=N-)للا   لي دااة  ةيق  لظتار ف ف و
 و ر  فقدا اترد فرا  1-

ف ف وررة فرر  ليذررب  ليح فررة ففررد ارر   وكرر  ل حرردف ذررب  صرر   اغاررا فرر  شررن   ف  ررا حليفحضرراا يرر حظ  ليفتقرر لر
 ( 29فا للاا  در ليزك اة )وفكاة ليا ددل 

Pbيفتق   I.Rيق  لظتا طا   
cm(829,و    دح ف 2+

+( لفد فتق  1330  1022,  1-
Ag   ظتار لفق

cm(833و    دح ف
-1 

(NO3)ات   لي  ف ف ورة  (, 1365,1047
ار لطارد  ليفتقر لر ف ل را حر ف نفرد لظتر ، -

cm(400-500)  لفاصدا   ا ا و   ليف ى
 اتر ى دررا ظت اذرد  (M-N)لذار ل لر للاصراا ليا  ات   لير   1-

  ( 30,31ا ددل ليزك  فا  ااا  ال ف ف وة للا      ااا  ال حكقة للافا ل    ) لي 
  (  فف لفاصدا ليكاند    فتق لاة ليزك اة 2لي     )ارال   

         :الاطياف الالكترونية 
ف اكزا  ليشر ا للا ير  ح فاال  ،( 5شن  ) ،يكاند   ليفحضا ف  للااند    (UV-Vis)لظتار لطاد   

π (  د  فااا  ليار  افنر  للانردالر ليف ضرتاة235و   )
*
) (π – ليحد ارة ليار  احر ظ ورد ا فر  ليفانرردر ليتضر اة

ياررر  افنررر  ل(  رررد  فااا 484و ررر  )فقررر  ظترررار (λmax) افنررر    ارررة  لياررر لفرررد ليح فرررة ليند ،وكررر  ل لصرررا ف    رررة 
πللا اقدلار للايناا  اة 

*
) (π– لار ليشرح ة ليفقاا رة  لي دصرة رد اقرد ليتدئر ا يكحكقردر(Charge Transfer)  فرل

 لي  حكقة للافا ل     ( (-N=N-) ي  ف ف وة للا   لي دارة )حكقة ليرداا     
 :(32للمعقدات )الاطياف الالكترونية 

- [ Cr(L)2Cl2]    (39840.63)(  فررة لفاصرردا و رر  6شررن  ) ،لظتررا ليفتقررcm
اترر   ليرر  طارر   قرر   1-

cm(36363.63)  فارر  لفاصرردا و رر   (Charge Transfer)ليشررح ة 
-1   (20202.02)cm

فد تررد 1-
4  لي  للا اقدلار للايناا  اة للات  

T1g(f)        4
A2g          

4
T2g(f)          4

A2g    وك  ليا لي 

Cl -[ Fe(L)2Cl2]    (39840.63)(  فررة لفاصرردا و رر  7شررن  ) ،يقرر  لظتررا طارر  ليفتقررcm
اترر   ليرر   1-

cm(33444.81)ف ل رررررا لفاصررررردا و ررررر   ةنينررررر رترررررا نفرررررد لظ ،   ليشرررررح ةطاررررر   قررررر
-1 ،(26315.78)cm

-1  
(19723.86)cm

     للا اقدلار للايناا  اةلي   ات ى ليا  1-

6
A1g              

4
T1g(p)     ،    6

A   1g            
4
Eg(D)  6

A1g          
  4

T2g(D)        وك  ليا لي 
-    [ 2(Pb(L2)(NO3]  ،[ Ag(L)NO3]  لب لا ا  رر  ل اقرردلار  d-d  ليفتقرر لر ردرررا لفرراي    فرر  ذررب

cm(39840.63 )فرر  لطاررد  ليفتقرر لر و رر  يرربيك فرردل  فررة للافاصرردا ليارر  ظتررار  ، (d)اررد   ال ار
-1 

يكاند ر   فتق لاره ليفائارة – اردئو للاشرتة فر ل لير زدر اة   (3لي ر    )اررال    ،ات   لي  طار   قر  ليشرح ة 
10)  فباا للااند    راانا  فليزك اة 

-3
M)   

 نفد ادا   لياانارة يكفتق لر ليفحضاا ليصاغ  رفق  ل ااحلي ادئو ليا  اف ليحص   وكاتد   ر د  وك    
Fe يفتق لر  Octahedralنفد   ليدط ح  -

+3
 , Cr

+3
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R=-CH2-CH-COOH 
 

Where Y=-Cl, X=Cl, M=Fe
+2

, Cr
+2  

 

Pbيفتق   (pentagonaql bipyramide)ن دئ  ليتاف ليف فس  -
+2   
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Agيفتق     (Planar)فنكظ فدا ي   -
+  
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Table (1) Conditions of the prepration of complexes and some of their properties 
Λn(s.cm

2
.cm

-l
)in 

EtOH(10
-3

M ) 
Yield

% M.Pc
o 

Wt.of 

metal 

salt(g) 

Wt.of 

ligand 

(g) 

Color Compounds 

8.43 11 161   Red Ligand 

38.55 19 >250 0.133 0.369 Brown [Cr(L)2]Cl 

41.37 78 >250 0.081 0.369 Redih 

brown [Fe(Cr)2]Cl 

5.15 76 >250 0.170 0.369 
Yellowish 

orange 
[Ag(L)NO3] 

11.45 71 >250 0.165 0.369 
Yellowish 

orange 

[Pb(L)2(NO3)2

] 
 

Table (2): The Infrared Spectra For The Ligand and Metal Complexes(cm). 

                                               

(M-Nazo) ν 
(M-

+
Nimid)  ν  

(N=N) ν δ(NH)prim 

δ(N
+
H)imid 

(C=O) ν 
(
+
C= N) ν 

ν(NH)prim 

ν(
+
NH)imid (O-H) ν Compound

s 

 1417 s. 
1580 sh 

1521 s.. 
1635 v.s. 

3240  br. 

3056  br. 
3433 S. Ligand 

460 w. 

418 w. 

1491 sh. 

1385 sh 

1582 sh. 

1518 w. 
1647 br. 3080 br 

. 
3440 br. [Cr(L)2]Cl 

470 w. 

443 w. 

 

1491 sh. 

1419 s. 

1369 s. 

1591 sh. 

1516 w. 1638 v.s. 
324 br 

3060 br 3438 w. [Fe(Cr)2]C

l 

468 w. 

420 w. 

14895 s. 

1410 sh. 

1591 sh. 

1521 s. 1635 s. 
3057 br. 

  3443 br. 
[Ag(L)NO

3] 

470 w. 

438 w. 

1491 s. 

1374 s. 

1583 sh. 

1520 w. 1645 s. 
3057 br. 

 3421 br. [Pb(L)2(N

O3)2] 
    s=strong, br=brod, w= weak, v= very, sh=shoulder, d=doublet, t=Triblet                   

 
 

 

 

 

 

 

2002( 2) 22يقية          المجلدمجلة ابن الهيثم للعلوم الصرفة والتطب  

 



Table(3): The electronic spectra for the ligand and its complexes in ethanol (10
-3

)                                          
Emax L.mol

-1 
.cm

-1
 Wave number cm

-1 
ABS λm n Compounds 

192 

1073 

42553.19 
20661.15 

0.192 

1.073 

235 

484 

Ligand 

459 

435 

933 

39840.63 

36363.63 

20202.02 

0.459 

0.435 

0.933. 

251 

275 

495 

[Cr(L)2]Cl 

523 

548 

835 

1686 

39840.63 

33444.81 

26315.78 

19723.86 

0.523 

0.548 

0.835 

1.686 

251 

299 

380 

507 

[Fe(Cr)2]Cl 

821 

1069 

989 

1061 

1655 

1605 

39840.63 

33444.81 

30211.48 

29069.76 

227727.27 

19157.06 

0.821 

1.069 

0.989 

1.061 

1.655 

1.605 

251 

299 

331 

344 

440 

520. 

[Ag(L)NO3] 

592 

689 

1213 

2369 

39840.63 

33444.81 

28985.50 

20533.88 

0.592 

0.689 

1.213 

2.369 

111 
111 
541 
478 

[Pb(L)2(NO3)2] 

 

              

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

       

 

 

         Fig.(1): HNMR- of the ligand 
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              Fig.(2) : FT.IR of the ligand  

 

 

 

Fig.(3) :FT.IR of the Fe
+3 

Complex 
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           Fig.(4): FT.IR of the Pb
+2

 Complex 
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Fig. (5):UV-Vis of the ligand                

                   

Fig. (6):UV-Vis of the Cr
+3

Complex                     

                          

 

Fig. (7):UV-Vis of the  Fe
+3

Complex            
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Abstract 

 Coupling reaction of 4-aminoantipyrene with the (L-Histidine) gave the new bidentate 

azo ligand.The prepared ligand was identified by FT.IR, UV-Vis and HNMR spectroscopics 

technique. Treatment of the prepared ligand was done with the following metal ions (Ag
+ 

,Pb
+2 

,Fe
+3 

,Cr
+3 

 ) in aqueous ethanol with a1:1 and 1:2  M:L ratio . The prepared complexes 

were characterized by using FT. IR and UV- VIS spectroscopic method as well as 

conductivity measurements. Their structures were suggested according to the results obtained. 

  

 


