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تحضير ودراسة طيفية لمعقدات بعض العناصر الانتقالية مع ليكاند جديد
 2-(4-Antipyrine azo) tyrosine
محمد حامد سعيد الدهيمي
كلية التربية الاساسية-جامعة بابل
الخلاصة 
      تم تحضير وتشخيص ليكاند ازو جديد  2-(4-Antipyrine azo) tyrosine كما تم تحضير مجموعة من المعقدات للايونات الفلزية ] Co(II) Ni(II) ,Cu(II) ,Cd(II) [ مع هذا الليكاند. تم التحضير بعد تثبيت الظروف المثلى من تركيز مولاري ودالة حامضيه وقد اختلفت ظروف التحضير باختلاف الايونات الفلزية. استخدمت طريقة النسب المولية وطريقة جوب للتعرف على نوع المعقدات المحضرة ووجد إن نسبة (الفلز: ليكاند) كانت  (1:2). تم تشخيص المعقدات المحضرة باستخدام أطياف (UV-Vis , IR ,) وقيست النسب المئوية للفلزات باستخدام طيف الامتصاص الذري اللهبي وحسبت النسبة المئوية لايون الكلوريد في المعقدات باستخدام طريقة مور (Mohr Method) فضلا عن التحاليل الفيزيائية كما قيست الخواص المغناطيسية والتوصيلية ودرجة الانصهار للمعقدات المحضرة. واستنتج إن المعقدات المتكونة سداسية التناسق وتتخذ الشكل الهندسي ثماني السطوح.

Abstract
      Synthesis and characterized new azo ligand [2-(4-Antipyrine azo) tyrosine] and synthesis for complexes of the ions (Co(II) , Ni(II) , Cu(II) , Cd(II)) with prepared ligand. All preparation were performed after fixing the optimum molar concentration  and pH , The optimum condition changed with changing of metal ion. The molar ratio and Job methods deduced  type of these complexes. However , ration of 1:2  M: L.The prepared complexes were characterized using ( UV-Vis ,IR) spectra , the percentage of the metals in complexes have been measured by flameless atomic absorption technique. Percentage  of chloride ion has been found using "Mohr method". the physical analysis , magnetic susceptibility , conductivity and melting points also measured. According to this results suggested ,an octahedral structure for the prepared complexes. 
المقدمة 
       تمتاز مركبات الازو الاروماتية  باستقراريتها العالية( مقارنة مع مركبات الازو الاليفاتية ) وسرعة تفاعلها مع  الايونات الفلزية واستقرارية المعقدات التي تكونها وهذا يوضح سبب الانتشار الواسع لهذا النوع من المركبات 2001  H. R.Maradiya and V.S.Patel ويزيد من استقرارية المعقدات التي تكونها وجود معوضات حامضية مثل(-SH ,-SO3H) أو قاعدية مثل (-NH2 , -OR) على الحلقات الاروماتية
  1999 Hallas and Choi ,  et al 1999 Korm  يمكن تقسيم مركبات الازو الاروماتية إلى صنفين اعتمادا على نوع الحلقات المرتبطة بطرفي مجموعة الازو الجسرية فمنها ما هو متجانس الحلقة ومنها ما هو غير متجانس والأخير أكثر انتشارا.   تعد مركبات الازو غير متجانسة الحلقة من الكواشف المستخدمة في مجال التحاليل الكيميائية لاحتوائها على أكثر من  مجموعة فعالة واحدة لها القابلية على تكوين معقدات كيليتية مع الايونات الفلزية المختلفة et al 1998  Fan لذا أصبحت من الكواشف الهامة في مجال فصل وتعين التراكيز الضئيلة من الايونات المختلفة 2006 Gavazor. تتباين الحلقات غير المتجانسة بتباين نوع وعدد الذرات المشاركة في تركيبها ونوع المجاميع المعوضة على الحلقة إلا أنها تشترك جميعا بوجود ذرة نيتروجين في الموقع اورثو نسبة إلى مجموعة الازو التي تحتوي على مزدوج الكتروني غير متاصر يؤهلها للتناسق مع الايونات الفلزية وتكوين حلقة كيليتية خماسية مستقرة Yuchi et al 1993.وتعد مركبات البريديل ازو والثيازوليل ازو والاميدازول والبريميديل ازو من أهم أقسام مركبات الازو غير المتجانسة الحلقة كما إن هناك العديد من المركبات غير المتجانسة الحلقة لها تطبيقات واسعة ومهمة فقد حضر
 Prabhakaran and Kumaran ) 1996 Prabhakaran , and Hari Kumaran Nair معقدات الموليبدنيوم (V) و(VI)  مع ليكاند ثلاثي السن 1, 2-dihyro-1, 5-dimethyl-2-phenyl-4-(-2-hydroxynaphthylazo) 3H-pyrazol-3-one(naphtholazoantipyrine NAAPH)  الليكاند مشتق من جزئية مضاد حيوي (4-aminoantipyrin) وهو يوجد بصورتين Keto(I) و Enol(II) كما في الشكل التالي :



                               keto ( І )                          enol ( ІІ )                            (on coordination) 
        
       تم دراسة معقد (Mo-NAAPH) بواسطة طرق تحليل مختلفة مثلا IR , Uv-Vis, 1H NMR , ESR  , والتوصيلية المولارية , كما تم قياس العزم المغناطيسي إضافة إلى تحليل العناصر.  بينت  نتائج التحاليل السابقة تطابقت مع التركيب التالي MoO(LH)X3] [ للمعقد  (L=neutral ligand)
 (X= Cl , Br , I , NO3 , ClO4 , or NCS  ) بالنسبة  لمعقدات Mo(V)  والتركيب MoO2(LH)X2] [ لمعقدات (VI)Mo , كما بينت أطياف 1H NMR إن الليكاند يتواجد بصيغة enol ( ІІ ) في هذه المعقدات.   كما بينت أطياف IR عدم اشتراك مجموعة الهيدروكسيد في التناسق لجميع المعقدات ماعدا معقدات  ClO4 بالنسبة (VI)Mo , ففي هذا المعقد تعاني مجموعة الهيدروكسيد فقدان لهايدروجينها وبذلك تكون الصيغة المقترحة لهذا المعقد هيClO4 MoO2L] [ في حين إن كل من مجموعة (C=O) ومجموعة  (-N=N-) قد عانت من إزاحة واضحة في كل المعقدات مما يدل على اشتراكها في التناسق. استنادا إلى النتائج السابقة فقد اقترح الباحثان الشكل ثماني السطوح للمعقدات المحضرة وكما يلي 


X= Cl , Br , NO3 , NCS                X=  Cl , Br , NO3 , NCS
                                                                                                                 X= Cl- , NCS-
       لقد أجريت دراسات عديدة على ليكاندات ازو وقواعد شف مشتقة من المركب 4-aminoantipyrin  والمركب4- formylantipyrin   من قبل العديد من الباحثين et al 1994  El-Saied  أمثال (El- saied  وجماعته) et al 2001 El-Saied بتحضير وتشخيص ودراسة ليكاندات جديد 4-azocyanoacetamidoaniline  antipyrine  (HL1) و4-azocyanoacetamido-m-toludine antipyrine (HL2)  حيث تم قياس أطياف HNMR لهذا الليكاند في DMSO عند درجة حرارة الغرفة ومن خلالها اقتراح التركيب السابق لهذا الليكاند والذي يبين حدوث إزاحة في مجموعة (-NH-CO) وذلك من خلال تكون أصرة هيدروجينية مع المذيب.


       أوضحت نتائج التحليلات أن تفاعل (HL1) و(HL2) مع أملاح مختلفة لايون Cu++ بوجود كميات محسوسة (Trihydrate Sodium Acetate ) تعطي أنواع مختلفة من المعقدات اعتمادا على النسب المولية ونوع ملح ايون النحاس المستخدم.بعض هذه المعقدات وجد أنها تأخذ التراكيب التالية [CuL1Cl2(H2O)2].H2O,[Cu2 L2Cl4].2 H2O,  [Cu2(L2) 2 (OH)2 H2O] 

الجزء العملي 
 أجريت جميع التجارب وحضرت جميع المحاليل وغسلت الادوات الزجاجية باستخدام ماء مقطر خالي من الايونات (DDDW)
المواد
      يوضح الجدول رقم (1) أهم المواد الكيميائية المستخدمة ودرجة نقاوتها والشركات المصنعة لها 
جدول رقم (1) المواد الكيميائية المستخدمة ودرجة نقاوتها
	No
	Substance
	Formula
	Company
	Purity%

	1
	Cobaltous chloride hexahydrate
	CoCl2.6H2O
	Merck
	98.8

	2
	Nickel chloride hexahydrate 
	NiCl2.6H2O
	Merck
	99.9

	3
	Copper chloride dihydrate
	CuCl2.2H2O
	Merck
	98

	4
	Cadmium chloride monohydrate
	CdCl2. H2O
	Fluka
	98

	5
	4- Amino antipyrene
	C11H13N3O
	B.D.H
	99.9

	6
	Sulpheric acid
	H2SO4
	B.D.H
	98

	7
	Ethanol
	C2H5OH
	B.D.H
	99.9

	8
	Methanol
	CH3OH
	Fluka
	99.9

	9
	Sodium nitrate
	NaNO2
	Merck
	99

	10
	4-(2-Aminoethyl)phenol (Tyrosine)
	C8H11NO
	B.D.H
	98.9


   
الأجهزة المستخدمة 
     سجلت أطياف الأشعة فوق البنفسجية- المرئية (Uv-Vis.) باستخدام جهاز (Shimadzu Uv-160A) كما سجلت أطياف الأشعة تحت الحمراء باستخدام جهاز(Shimadzu FTIR-8400 ),عينت تراكيز الايونات الفلزية باستخدام مطياف الذري أللهبي (Shimadzu  A.A160), أجريت تحاليل 1HNMR باستخدام جهاز (Brucker-300MHzUltra Sheild) 

تحضير الليكاند 
      حضر الليكاند وفقا للطريقة العامة المقترحة من قبل (Shibata) 1968 Anderson and Nickless  مع إجراء بعض التعديلات عليها كما في المعادلة أدناه  إذا تم أذابت (0.01) مول من الأمين(4- Amino antipyrene) في مزيج من (2) مل (18) مولاري حامض الكبريتيك و(10) مل من الماء المقطر و(10) مل من الايثانول 


      
        برد المحلول إلى (0-5) 0م ,وأضيف إليه (10) مل من محلول نتريت الصوديوم المائي (10%) تدريجيا مع التحريك المستمر مع مراعاة عدم ارتفاع درجة الحرارة فوق (5)0م. ترك المحلول لمدة (30) دقيقة لإتمام عملية الديدزة والحصول على محلول الديازونيوم ,أضيف محلول الملح تدريجيا مع التحريك المستمر إلى (0.01) مول من المحلول الكحولي القاعدي للثايروسين وتمت معادلة المحلول باستخدام حامض الكبريتيك المركز للتوصل إلى pH (6.5-5.5) فترسب عندها الليكاند , ترك الراسب لليوم التالي ثم رشح وأعيدت بلورة بالايثانول وترك ليجف , تميز الليكاند المحضر بلون بني غامق(Dark brown) و بدرجة انصهار عالية بحدود (163-1650C) وإنتاجية(Yeild%=91).  
تحضير المعقدات 
      حضرت معقدات الايونات الفلزية مع الليكاند بإضافة (2)ملي مول من الليكاند المذاب في الايثانول وبصورة تدريجية مع التحريك المستمر إلى (1) ملي مول من ملح الفلز المذاب في المحلول الدارئ ذي ال(pH) الأمثل ثم حرك مزيج التفاعل لمدة ساعة لوحظ ظهور راسب ذو لون داكن , ترك المحلول إلى اليوم التالي ثم رشح وغسل لعدة مرات بمزيج مكون من(1:1) (ماء: ايثانول) ثم غسل بالاستون وترك ليجف  
مناقشة النتائج 
طيف الرنين النووي المغناطيسي لليكاند 
        شخص طيف 1HNMR لليكاند المحضر بالاعتماد  على الأدبيات 2001 S. Pal and C. A. Sinha , et al 2005 SI , Silverstein and Webster 1996   فقد ظهرت حزم امتصاص(9.77) عائدة إلى مجموعة (OH) وأخرى عند (2.61)  تعود إلى مجموعة (NH2) الاليفاتية في حين ظهرت (N-CH3) العائدة للامين عند (3.10)  وقد تم إدراج النتائج في الجدول رقم (2) من خلال هذه النتائج يمكن الاستدلال على صحة التركيب الجزيئي لليكاند  
جدول رقم(2) نتائج قياسات طيف 1HNMRلليكاند المحضر
	1HNMR(ppm)

	δ(Dmso-d6)
(Solvent)
	δ(NH2)

	δ(N-CH3)
Pyrazole
	δ(CH3)
Pyrazole
	δ(CH)
Aromatic
	δ(OH)


	2.50
	2.61
	3.10
	2.68
	7.38-7.56
Multiplate
	9.77
broad


        أظهر طيف Uv-Vis لليكاند في الايثانول حزمتين مختلفتين في الشدة الأولى  (235 nm ) والثانية  (310 nm) تمثلان الإثارة الموضعية (π-π*) والتي تحدث في المركبات العضوية المتضمنة أواصر مزدوجة , أما الحزمة الرئيسية والتي تمثل (λmax) فقد كان موقعها بحدود (435 nm) والتي تمثل الانتقالات الالكترونية (π-π*) العائدة حلقة الانتبيرين عبر مجموعة الازو الجسرية (-N=N-) إلى حلقة الفينول                       et al 1984 Mahmoud  عند مقارنة طيف محلول الليكاند مع طيف محلول مزيج الايونات الفلزية قيد الدراسة مع الليكاند لوحظ حصول إزاحة حمراء تراوحت بين(160-80 nm) بالنسبة (λmax). إن ظهور حزم الامتصاص في موقع يختلف عن موقعها في الليكاند الحر دلالة واضحة على حصول التناسق ,علاوة على حدوث اختلاف في ألوان المحاليل كدليل أخر على حصول التناسق .
1979 , Russeva Kuban and Sommer  et al 1998    Fan  يوضح الشكل رقم (1) طيف الليكاند الحر ويوضح الشكل رقم (2) مقارنة بين طيف اللكاند الحر ومعقد النحاس   (a  طيف الليكاند الحر, b طيف معقد النحاس 
طيف Uv-Vis لليكاند ومحاليل الايونات الفلزية 



شكل رقم (1) طيف اللكاند الحر في الايثانول
 (
a
) (
b
)








شكل رقم (2) مقارنة بين  طيف اللكاند الحر وطيف معقد النحاس


إيجاد الصيغ التركيبية للمعقدات 
        تم التعرف على نوع المعقدات المتكونة في المحاليل من دون فصلها وذلك بالاعتماد على أطياف الأشعة فوق البنفسجية–المرئية لمحاليل مزيج الايونات الفلزية مع الليكاند 1988 Mendez and Povon. وذلك باستخدام طريقة النسب المولية (Mole-Ratio Method) المقدمة من قبل (Yoe and Jones) 1944 Yoe and Jones وطريقة المتغيرات المستمرة (Continuous Variation Method)التي قدمت من قبل (Job) وجرى تحويرها من قبل (Vosbugh and Copper) 1941 Vosburgh and Copper. وتم الاعتماد بشكل كبير على طريقة النسب المولية وذلك لدقتها وبساطتها.من خلال الطريقتين السابقتين تم الحصول على النسبة المولية ( فلز: ليكاند) للمعقدات قيد الدراسة وكانت ( 1: 2).
تشخيص المعقدات الصلبة 
    حضرت المعقدات الصلبة وفق الظروف في الجدول رقم (3) وذلك بإضافة المحلول الكحولي لليكاند إلى ملح الفلز المذاب في المحلول الدارئ الأمثل. امتازت المعقدات المحضرة  بألوان غامقة ودرجات انصهار عالية واستقرارية عالية تجاه الرطوبة والضوء والأوكسجين, كما امتازت بقابلية ذوبانها في المذيبات العضوية وقلة ذوبانها في الماء. تم تشخيص المعقدات بالتقنيات المتاحة , فقد استخدمت أطياف (Uv-Vis , IR and AA) فضلا عن إجراء قياسات الحساسية المغناطيسية والموصلية الكهربائية استخدمت تقنية (AA) لإيجاد النسب المئوية للايونات الفلزية في معقداتها الصلبة وان النتائج التي تم الحصول عليها كانت مقاربة للنسب المئوية النظرية  ,كما استخدمت طريقة مور (Mohr method ) لإيجاد النسب المئوية لايون الكلوريد في المعقدات  وأدرجت النتائج في الجدول رقم (3). 
جدول رقم (3) الظروف المثلى لتحضير المعقدات الصلبة وبعض الخواص الفيزيائية والنتائج العملية
	Cl%
	M%
	Colour 
	M:L
Ratio
	Optimum molar  Conc.×10-4
	Optimum  pH
	Complexes

	17.75
(17.56)
	14.79
(14.57)
	Brown
	1:2
	2
	6.5
	Co(II)

	17.85
(17.57)
	14.85
(14.52)
	Redish 
Brown
	1:2
	2.5
	7
	Ni(II)

	17.55
(17.36)
	15.67
(15.31)
	Dark Brown
	1:2
	2.5
	6.5
	Cu(II)

	15.73
(15.47)
	24.89
(24.71)
	Redish 
Orange
	1:2
	3
	7
	Cd(II))


  التوصيلية المولارية :-
        تم دراسة الموصلية المولارية للمعقدات المحضرة في مذيبي الميثانول و(DMF) بدرجة حرارة 25 0م وبتركيز (10-3) مولاري وقد أدرجت النتائج التي تم الحصول عليها في الجدول رقم (4) , من مقارنة قيم الموصلية المولارية التي تم الحصول عليها مع القيم المثبتة في الأدبيات  Geary  1971  تبين المعقدات المحضرة معقدات غير ايونية. 

جدول رقم (4) الموصلية (Λm) لمحاليل المعقدات في الميثانول و(DMF) بتركيز (10-3) مولاري
	Λm (S.Cm2.mol-1)
	Complexes

	In DMF
	In Methanol
	

	10.54
	7.94
	[Co(L)2Cl2]

	11.52
	8.67
	[Ni(L)2Cl2]

	14.19
	10.37
	[Cu(L)2Cl2]

	4.28
	2.82
	[Cd(L)2Cl2]


  الحساسية المغناطيسية :-

     تم حساب قيمة الحساسية المغناطيسية للمعقدات المحضرة من خلال حساب العزم المغناطيسي المؤثر بدرجة (298K0) وفقا للعلاقات الآتية :                                                            ---------------------(B.M)
XA =XM - D
XM =Xg.Mwt
 T = درجة الحرارة المطلقة (298 K0)
 = الحساسية الذرية XA 
 = الحساسية  Xm 
 = الحساسية الغرامية ( الوزنية)Xg
 =  معامل التصحيح الدايا مغناطيسي D
 = الوزن الجزيئي للمعقد Mwt
      = وحدة العزم المغناطيسي (بور مكناتون) B.M  
يبين الجدول رقم (5) قيم العزوم المغناطيسية للمعقدات المحضرة , نلاحظ أن قيمة العزم المغناطيسي لمعقد الكوبلت (II) يدل على وجود ثلاث الكترونات منفردة معطيتا انطباعا عن تكون شكلا ثماني السطوح مشوه (Z-out) ذو ترتيب الكتروني (t2g5 eg2) كما أن هذه النتائج تؤكد احتفاظ الكوبلت بحالة التاكسد الثنائية عند تفاعلة مع الليكاندات وتكوينه معقدات مستقرة وتتفق هذه النتائج مع بحوث عديدة اخرى تؤكد احتفاظ الكوبلت بحالة الاكسدة الثنائية عند تفاعله مع ليكاندات الازو
 et al 1981 Masoud  , Masoud et al 1981..  أما قيم العزوم المغناطيسية لمعقدات النيكل (II) فتدل على وجود الكترونين منفردين معطية ترتيبا لثماني سطوح منتظم (t2g6 eg2) كما اعطت معقدات النحاس (II) قيما للعزم المغناطيسي يؤكد على وجود الكترون منفرد واحد مما يشير الى وجود شكلا ثماني السطوح مشوه بترتيب الكتروني (t2g6 eg3). 
                             جدول رقم (5) العزوم المغناطيسية للمعقدات المحضرة 
	

 (B.M)
	Complexes

	3.52
	[Co(L)2Cl2]

	2.67
	[Ni(L)2Cl2]

	1.64
	[Cu(L)2Cl2]

	0.00
	[Cd(L)2Cl2]


دراسة أطياف الأشعة فوق البنفسجية – المرئية 
         دراسة أطياف الـ(Uv-Vis) لمحاليل الليكاند والمعقدات الصلبة المذابة في الكحول الاثيلي بتركيز (103) مولاري أوضحت حدوث إزاحة حمراء كبيرة لقيم (λmax) في أطياف محاليل المعقدات عن موقعها في طيف الليكاند الحر. وتقدر مدى هذه الإزاحة بين(55- 175) ناتومتر وتعد ظاهرة الإزاحة الحمراء صفة مميزة لمعقدات ليكاندات الازو1996 .Baddi and Mahajashetti. ويبين الجدول رقم (6) مواقع قمم الامتصاص الأعظم للمعقدات. وقد لوحظ أن هذه القمم قد ظهرت بمواقع قريبة من المواقع التي ظهرت عندها مواقع قمم محاليل مزيج الايونات الفلزية مع الليكاند , تعد القيم العالية ل(Є) دليل واضح على حساسية لهذا اليكاند تجاه تكوين المعقدات الفلزية قيد الدراسة.
     جدول رقم (6) نتائج قياسات (Uv-Vis) لمحاليل المعقدات الصلبة المذابة في الايثانول (10-3M) 
	λmax (nm)/Єmax×103 L.Mol-1.Cm-1
	Ligand  (λmax)

	Cd(II)
	Cu(II)
	Ni(II)
	Co(II)
	

	581
(0.530)
	586
(0.289)
	580
(0.343)
	582
(0.274)
	480 


دراسة أطياف الأشعة تحت الحمراء
     تمتاز مركبات الازو غير المتجانسة الحلقة ومعقداتها الكيليتية بوجود تداخلات عديدة في أطياف (IR) خصوصا ضمن المدى (1700-400)سم-1 وذلك بسبب التداخلات الكثير في الحزم الخاصة بحلقة الاميدازول ومجموعة الازو الجسرية فضلا عن الحزم الخاصة بالحلقات المتجانسة وغير المتجانسة ومعوضاتها على الطرف الثاني من مجموعة الازو. وهذا هو السبب وراء افتقار الادبيات إلى معلومات عن أطياف (IR  ) لهذه المعقدات  درس طيف الليكاند المحضر اعتمادا على ما متوفر في الادبيات حول مجموعة الازو
 et al 2004 Ray  كما درست أطياف المعقدات المحضرة وتم مقارنتها مع طيف الليكاند الحر ولوحظ التشابه بين أطياف المعقدات المحضرة واختلافها عن طيف اللكاند ويعود السبب في ذلك إلى وجود التأثيرات نفسها في اهتزازات الليكاند   
دراسة ألطيف ضمن المنطقة (4000-1700) سم-1 
     اظهر طيف الليكاند حزم امتصاص في هذه المنطقة من الطيف تعود إلى الترددات الاهتزازية لمجموعة (HO) ومجموعة (NH) العائدة للامين الأولي (NH2) أن حزم الامتصاص الخاصة بهاتين المجموعتين تظهر عادة ضمن المدى (3570-3450) سم-1 و (3500-3200) سم-1 على التواليKurahashi 1974  . كما أنه من المتوقع حصول تداخل للحزم الخاصة بالمجموعتين المذكورتين اعلاه Yildiz and Boztpe 2002. وقد بقيت هذه الحزم في أطياف المعقدات بدون أي تغير مما يدل على عدم اشتراكها في عملية التناسق.  كما ظهرت حزم ضعيفة عند المدى (2995-2924)سم-1 و(3050-3000)سم-1 تعود إلى التردد الامتطاطي للآصرة (C-H)ע الاليفاتية  و الاروماتية على التوالي. 




دراسة ألطيف ضمن المنطقة (1700-400) سم-1 
      أظهر طيف الليكاند حزمة حادة وعالية الشدة ضمن المنطقة (1635) سم-1 تعود إلى التردد الامتطاطي للآصرة (C=O)ע لمجموعة الكاربوكسيل et al 1974  .Silverstein.وقد عانت هذه الحزمة إزاحة تراوحت بين (20-35)سم-1 في أطياف المعقدات مما يدل على اشتراكها في عملية التناسق.   أن الحزمة القوية التي ظهرت ضمن المنطقة (1604)سم-1 في طيف الليكاند تعود إلى ترددات انحناء مجموعة الأمين الأولي (N-H)δ. لقد عانت هذه الحزمة من تغيرات طفيفة في موقع الامتصاص ضمن أطياف المعقدات المحضرة مما يدل على عدم اشتراكها في التناسق.  الحزمة في المنطقة (1417)سم-1 في طيف الليكاند تعود إلى اهتزازات مجموعة الازو الجسرية (N=N) من الواضح أن هذه الحزمة قد عانت تغيرات كثيرة في الموقع والشدة في أطياف المعقدات فضلا عن انفصامها أحيانا أو ظهور حزم كتفيه إلى جانبها , أن منطقة الطيف  المحصورة ما بين (1347-1146) سم-1 ذات أهمية كبيرة وذلك لاحتوائها على الحزم الخاصة بترددات مجموعة الازو الجسرية التي من المعتقد أن تكون احد مواقع التناسق et al 2001 Carballo. من المعروف أن الآصرة الجسرية (-N=N-) تظهر حزما ضعيفة في أطياف ال(IR) وتكون متداخلة أحيانا مع الترددات حزم أخرى في المركبات الاروماتية ولاسيما تلك المركبات التي تحتوي على معوضات مماثلة على طرفي المجموعة فان حزم هذه المجموعة قد تختفي أحيانا
 et al 1999   .Patel.أما الحزم الأخرى العائدة غالى (C-N=N-C)ע و (C=N-N=C)ע فقد عانت هي الأخرى تغيرات في الشكل والموقع والشدة.  أظهرت جميع المعقدات حزم جديدة في المنطقة (600-200)سم-1 تعود إلى اهتزازات الآصرة (M-N) و(M-O) و(M-Cl)  ويعزى سبب ظهورها إلى تناسق الفلز مع االنايتروجين العائد إلى مجموعة الازو (تشير الأدبيات et al 1979  Gupta,  1981  .Rona and Shah  إلى ارتباط ذرة النيتروجين مع ايونات Cu+2,Ni+2,Co+2 عند 470-430  سم-1 ) والأوكسجين العائد  إلى مجموعة الكاربوكسيل. الأشكال من (3-7) تبين طيف (IR) لليكاند الحر والمعقدات المحضرة ,  وقد أدرجت كل  نتائج  طيف (IR) في الجدول رقم (7).أن النتائج التحليلية والطيفية دلت على السلوك ثنائي السن لليكاند المحضر وقد أكدت القياسات المغناطيسية على أن المعقدات ثمانية السطوح وأثبتت قياسات التوصيلية الكهربائية على أن هذه المعقدات لا تمتلك صفة أيونية. كل النتائج التحليلية والطيفية تتيح افتراض إن المعقدات المتكونة سداسية التناسق وتتخذ شكل ثماني السطوح  
جدول رقم (7) ترددات اطياف الاشعة تحت الحمراء (سم-1) لليكلند والمعقدات الفلزية
	(M-N)v,(M-O)v,(M-Cl)v
	(N=N)v
	Prim (N-H)δ
	(C=O) v
	Prim (N-H)v
	(O-H)v
	Complexes

	
	1417 s.
	1604 sh.
	1635v.s.
	3250
	3460 br.
	Legend 

	470 m. , 424 w. ,480 w.
	1425 s.
	1604 w.sh.
	1659 s.
	3249
	3458 s.
	[Co(L)2Cl2]

	468w..420w. ,474 m.
	1432 s.
	1606v.w.
	1661 m.
	3250
	3456 v.s.
	[Ni(L)2Cl2]

	460w. ,418 w.,484 m.
	1410 v.s.
	1606 w.sh
	1663 s.
	3247
	3455v.s.
	[Cu(L)2Cl2]

	442 w. ,420 w. ,470 w.
	1412 s.
	1603 w.sh
	1670 v.s.
	3256
	3458 s.
	[Cd(L)2Cl2]




V=very , w=weak , br=broad , s=strong ,sh=shoulder ,m=medium , d=doublet 


                                        









	      شكل رقم (3) طيف IR  لليكاند الحر








  



	
	شكل رقم (4) طيف IR لمعقد الكوبلت
                 







شكل رقم (5) طيف IR لمعقد النيكل
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شكل رقم (7) طيف IR لمعقد الكادميوم
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