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الجديدة واستخدامها للتقدير الطيفي (    APAI-3) تحضير وتشخيص احد مركبات الازو 

 لايون النيكل الثنائي

 

 **عصام عارف إيمان*        علاء فراك حسين        عبد الله محمد علي حبيبان

قسم  -االتكنولوجي الجامعة**مياءقسم الكي -كلية التربية للبنات -جامعة الكوفة* قسم الكيمياء -كلية العلوم -جامعة كربلاء

 الكيمياء

 الخلاصة

 [azo(ACETEL phenyl-3)]-2تم  فمي همال الدراسمة تحضمير مركبمات اوزو   وهمي  
- 
 -4,5-diphenyl imidadazole  3 والما  يرممل لم-

APAIذا لمون ننمي محممر ممو أيمون النيكمل عنمد تناولت الدراسة أمكانية أستخدام هاا الكاشم  لتقمدير أيمون النيكمل ايفيما  حيمت ونمد تكمون معقمد  لما

 ووند أن المعقد يكون مستقرا  لمدة ساعتين عند الدالة الحامضية المثلى مو مطاوعت  لقانون نيمر فمي ممدن ممن التراكيمر (PH=6)الدالة الحامضية 

4.088x10)تتراوح نين  
-4

M (6.814x10
-5

cm.)مو قيمة أمتصاصية مولارية مقمدارها  - 
-1  8.166x10

4
 L.mol

تم  تنصميت تكافةيمة  ممن ( .1-

ثم  أثبمات الصمياة الايمر أيونيمة للمعقمد ممن (.  1:2) فونمد أن اررتبماا فمي المعقمد يكمون ننسمبة   . فللالموليمة واريقمة ممولارد–حيت نسبة الكاش  

يل للكاش    زممن التفاعمل   تعاقمت ارةمافة ترك  ث  دراسة تأثير عدة عوامل منها تأثير العامل  الحجمي .قياس التوصيلية عند درنة حرارة الارفة 

 .وتأثير أةافة مادة كاتيونية للسطوح

 المقدمة 

استعملت مركبات الآزو ومعقداتها بشكك  واسكل لمكا لهكا مكي  فميكة فكا مجكاا الكيميكاء اللا  كو ة 
(1،2)

ف كلا   كي تيبيقاتهكا  

الييفية فا مجاا الكيمياء التحليلية 
(3،4)

غير المتجانسة الملفة و لى وجه الخصوص مساحة واسكعة وحازت مركبات الا زو . 

فا المجالات المذكورة 
( (5

بسبب احتوائها  لى  كثر مي مجمو ة فعالة لها القابلية  لى تكو ي معقدات كليتية ملونة مما  سكه  

كمكا . فكو  البنفسكجية  –ة مي  ملية التعييي الييفا للتراكيز ال ئيلة جدا مي   ونات الفلكزات بسسكتعماا  ايكالأ اة كعة المرئيك

 رلأ للبعض الآخرمنها  ستعمالات فا مجاا الصنا ة النفيية لتلو ي ز وت الكازوليي ووقكو  الكد زا 
((6

م كافا  ةسكتعمالها .

كسصباغ ةليالأ البولا  ستر
((7

. 

تختلف ارائق تح ير مركبات الآزو بسختلالأ الموا  اةولية المستعملة 
(8)

والمذ بات  
(9)

المتبعكة فكا  تمكام  مليكة واليرائكق  

 . واةزواج Diazodization) )اةزونة 
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تتواجد فكذ  المركبكات بس كدا  كبيكرة وفكا صات خصكائد متعكد ة ومكي بكيي العكد  الكبيكر لليكانكدات فقكد لاقكت الع كو ة منهكا 

اةفتمككام البككالك لتكككو ي مركبككات تناسككقية لهككا  فميككة م ككير ة فككا مجككالات  لميككة مختلفككة كالصككنا ة 
((10

والزرا ككة 
((11

 

واليب
((12

. 

 ن ميككزة فككذا النككول مككي الليكانككدات  حتوائهككا  لككى مجككاميل قا د ككة  و حام ككية  و كلافمككا فككا بعككض اةحيككان ،  ككلاوة    لككى 

تكد ى بالمجكاميل الميكورة .  حتوائها  لى مجاميل لها تسثير فا ز ا ة الشدة اللونية لهكذ  الليكانكدات ومعقكداتها  لكى حكد سكواء 

للون 
((13

منها .  336 ,,, CHOCHClBr    وغيرفا مي المجاميل ، كذلك فسن وجكو  بعكض مكي فكذ  المجكاميل تعمك

 لى ز ا ة صوبانية بعض مي المركبات كما تز د مي حساسية بع ها الآخر  ند  ستعمالها فا مجاا الكيمياء التحليلية 
((14

. 

الدراسكات السكابقة تمتلك  صباغ الآ زو مسكاحة مكي حيكس  سكتخدامها فقكد بينكت 
(17-15)

ان فكذا النكول مكي الليكانكدات الع كو ة 

 تصف بسر ة تفا له مل  غلب العناصر الفلز ة فا الجدوا الدوري اةنتقاليكة منهكا وغيكر اةنتقاليكة ،لكذا جكذل فكذاالنول مكي 

الليكاندات  فتمام الكثير مي الباحثيي 
((18

. 

ثنكائا فنيك   ميكدازوا والكذي فكو  حكد 5-، 4-[ زو( سكيتا   فينيك  -3] )-2د لذا كان الهكدلأ مكي فكذا البحكس فوتح كير الليكانك

و راسة  مكانية  ستخدامه للتقد ر الييفا ة ون النيك  ومعرفة الظرولأ المثلى لتكدابير (  APAI-3)مركبات اةزو و رمزله 

 .العم 

 المواد وارائق العمل

 المواد الكيميائية والكواش 

 (A.R.Grade)ية والكوا ف المستخدمة كانت بدرجة  الية مي النقاوة  ن جميل الموا  الكيميائ

 Ni(NO3)2.6H2oمكي ( gm 0.495) مكي اصابكة 1mg /ml )) حُ ر المحلوا القياسية للنيك  الثنائا  :تحضير المحاليل القياسية

10×6.2)   بتركيككز (ApAI-3)   تككم تح ككير محلككوا الكا ككف المح ككر  .مككي المككاءالمقير (100ml)فككا 
-3

M  ) مككي  صابككة

(0.1mg ) 100مككي الكا ككف بالمككاء المقيرو كمككاا الحجككم الككىml) )تككم تح ككير الآ ونككات  .فككا قنينككة حجميككة بالمككاء المقيككر

الموجبكة    22222332 ,,,,,,, CaFeMgCuZnLaEuMn         10)مكي  ملاحهكا بتركيكز
-4

 M× 1 ) وصلكك

تم تح ير محاليك  الآ ونكات السكالبة   .ماء مقير(   ml 100) و كماا الحجم الحالا.بسصابة اةفران المحسوبة فا الماء المقير

  
FSOBrOCrSCNOHC ,,,,, 2

4

2

72

2

644 المحسكوبة لممكلاا المسكتخدمة لهكذ  ة ونكات مكي  صابكة اةوزان   

 .  مي الماء المقير( mL 100) لى  ك   ملاا اةلمنيوم فا 
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 ارنهــــلة   

-Single Beam  Uv –Visible spectrophotometer, LKB4050فكو  البنفسكجية نكول–مييالأ اة عة المرئية  - أ

012 / ENGLAND. 

 pH-Meter (pw9421-Philips)جهاز قياس الدالة الحام ية   - ب

 Digital conductivity meter –philips- Englandجهاز قياس التوصيلية الكهربائية - ت

 

 دانير العملت

 ئي فينيل أميدازولثنا -4 4 -[ازو(أسيتايل فينيل -3])-1تحضير الليكاند  -:أولا  

مكك  مككي (022)مكك  ، فككيف ( 052)فككا  ور  زجككاجا  ائككري سككعة :(29)ثنممائي فينيممل أميممدازول – 4 4تحضممير المركممت  - أ

( 20205)مك  مكي سداسكا مثلكيي ربكا ا اةمكيي و( 20220)موا مي البنكزا و( 2020)حامض الخليك الثلجا الى مز ج مي 

لتكر بعكد ( 0)نق  المحلوا الكى بيككر سكعة . المكثف العاكس  باستعمااسا ة  ثم  صعد المحلوا لمدة.موا مي خلات اةمونيوم 

( 2000)مك  مكي المكاء المقيكر وتكم ترسكيب مشكتق اةميكدازوا بسفكافة فيدروكسكيد اةمونيكوم ( 022) بإفكافةتبر د  وخفف 

ة بلكورة مكي البر كد ي  ياري ر ك  الراسكب اةبكيض بعكد  تمكام  مليكة الترسكيب وغسك   كدة مكرات بالمكاء المقيكر تمكت   كا 

- 002) رجكة  نصكهار  %(  02)النسكبة المئو كة للنكاتج . للحصوا  لى بلورات بي اء مو ور ة  تركت لتجكف فكا الهكواء 

م  002  ْ). 

مككي  زونككة الامككيي اةولككا النككاتج مككل مشككتق ( APAI-3   )ح ككر الليكانككد  :أسمميتايل أنيلممين -3أزونممة وأزدواا المركممت   - ب

بالير قة التقليد ة واز واج مل  الد ازونيوم الناتج مل مشتق الاميدازوا وصلكك ( امينو اسيتوفينون -0)  ابةبإصاةميدازوا وصلك 

م  حامض الهيكدروكلور ك (  8)فا مز ج مكون مي   acetophenone  3-Aminoمي  ( gm 2.7و   (0.02Moleباصابة 

)   رجككككة مئو ككككة و فككككيف لككككه محلككككوا  مكككك  مككككاء مقيككككر باككككار  المككككز ج الككككى  رجككككة حككككرارة صككككفر(  50)المركككككز و

1.36gm,0.02mol) م  ماء مقير قيرة فقيكرة مكل التحر كك المسكتمر و لاحك   كدم ( 20)مي نتر ت الصو  وم المذابة فا

 5) رتفال  رجة الحرارة فو  
o
C ) تاااااارك الممحلوا ليستقر لمكدة(15min) ةتمكام  مليكة اةزونكة  بعكدفا  فكيف المحلكوا

مكي مشكتق اةميكدازوا ( (4.4gm,0.01molم المح اااار قيرة فقيرة ماال التحر ك المستمر الااى المحلاااااواالدا زونيااااو

مكك  مككي (100)و%(  10)مكك  مككي محلككوا فيدروكسككيد الصككو  وم ( 100)مكك  و(  200)المككذال فككا مككز ج مككي اة ثككانوا 

محمككر تااككارك الككى اليككوم التككالا ، رسككبت البلككورات لككوح  تلككون المحلككوا بككاللون البرتقككالا ال( . %10)كاربونككات الصككو  وم 

ر   الراسب وغس   دة مكرات بالمكاء المقيكر و  يكدت بلورتكه مكي ( pH=5)بسفافة حامض الهيدروكلور ك المخفف حتى 

 .الميثانوا ثم ترك ليجف فا الهواء

 

 دراسة الظروف المثلى لتكوين المعقد

متصاص المعقد المتكون وتحد د الظرولأ المثلى لتكو ي العقد بسستخدام الير قة تم  راسة العد د مي المتغيرات التا تؤثر فا  

 :الييفية لغرض الحصوا  لى حساسية  الية و نتقائية جيدة تمثلت بما لا 
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تم تح ير سلسكلة مكي محاليك  مقعكد النيكك  ، تركيكز   كون النيكك  فيهك  :Effect of PHتـأثير الدالة الحامضية     (2

 M410814.6    وصلككك بمككزج(0.5ml ) مككي محلككوا اة ككون M410814.6   مككل(5ml) مككي محلككوا الكا ككف

 Mx 410092.1   و كدلت الدالككة الحام ككية  نكد قككيم مختلفككة كانكت بككيي(pH=1-6 )  بعككد صلكك نقكك  المككز ج الككى  ور

 ن الشكدة ( 1)دراسكة والتكا موفكحة فكا الجكدوا لكوح  مكي نتكائج فكذ  ال. و كم  الحجكم الكى العلامكة( 10ml)حجما سعة 

والتكا  ككون  نكدفا المعقكد صولكون البنكا المحمكر (pH=6)اة ونية للمعقد تز ا  تدر جيا  لتص  صرونهكا  ندالدالكة الحام كية 

لحام كية وفا تمث  الدالة الحام ية المثلى للوصوا الى   لى  متصاص ، نقك  الشكدة الآ ونيكة للمعقكد بعكدفا بز كا ة الدالكة ا

 ي فذا الحد وربما  عو  السبب الى بدءترسب الآ ون قيد الدراسة  وبسبب تكون   ونات معقدة غير مستقرة 
(02)

. 

 تأثير الدالة الحامضية في امتصاص معقد النيكل الثنائي :2ندول 

Abs.  of Complex pH 

0.120 1 

0.150 2 

0.185 3 

0.198 4 

0.202 5 

0.233 6 

0.086 7 

0.061 8 

    

    

 

 

 

 

 

 

 

 

 

O

O

HOAC  /  NH4OAC

Reflux  /  1h

Benzil

Hexamethyl tetra amine

+    (CH2)6N4

N

N

H

ph

ph

ph

ph

4,5-diphenyl imidazde

 

O

C

H3C

NH2

O

C

H3C

N         N Cl

NaNO2   /   HCl
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(3- Acetyl phenyl)azo2- - 4,5- diphenyl imidazole

( 3-APAI)
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تحضير معقد النيكل الثنائي مو الليكاند : ثانيا   APAI3 

مككي محلككوا   ككون النيككك  بتركيككز  0.5ml))ح ككر المعقككد النيككك  فككا الوسككب الحام ككا بمككزج  Mx 410814.6  مككل

((5ml مككي محلككوا الكا ككف بتركيككز Mx 410092.1  تعككد   الدالككة الحام ككية  نككد  صككاحب صلككك (pH=6 ) بسسككتخدام

محلككوا حككامض الهيككدروكلور ك M1 وفيدروكسككيد الصككو  وم /  و M1  10 لككا صلككك  كمككاا الحجككم الككىml) ) بالمككاء

(APAI-3)ير الليكاند   وف  المخيب الآتا سيار التفا   العام لتح %(   82 )النسبة المئو اة للناتج . المقير
(00)

 

 النتائج والمناقشة

والمعقد مل   كون النيكك  الثنكائا  لكى ( APAI-3) فو  البنفسجية لك  مي الليكاند المح ر –تم  راسة ايف اة عة المرئية 

 :النحو الآتا

ثنكائا - 0،5للمرككب  المرئيكة–تظهكر  ايكالأ اة كعة فكو  البنفسكجية :اي  ارشعة المرئية فوق البنفسمجية لليكانمد المحضمر

فيني   ميدازوا ثلاثة قمم  متصاص
(00)

فا الغالب تقكل   ثنكان منهمكا فكا المنيقكة غيكر المرئيكة مكي الييكف فيمكا تظهكر القمكة .  

(  (227-277القمككم المككذكورة  نككد اةاككواا الموجبككة (  APAI-3)الثالثككة فككا المنيقككة المرئيككة وقككد  لهككر ايككف الليكانككد 

قالات اةلكترونيةنانوميتر  خصت لمنت *    لحلقتا اةميدازوا والبنز ي  لى التكوالا ،  مكا القمكة الثالثكة  نكد اليكوا

فقد  ا ت ةنتقاا الشحنة الداخلا( (nm 423الموجا *n    والتا تحدث مي حلقة البنز ي الى حلقة اةميدازوا مكرورا

فكو  البنفسكجية لليكانكد –ايف اة عة المرئيكة  2الشكل و وف  . الرابية بيي الحلقتيي المذكورتيي بمجمو ة الآزو الجسر ة 

3-APAI). ) 
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 كمكا( APAI-3)تم تسجي  ايف  متصاص معقد النيكك  الثنكائا مكل الكا كف  :فوق البنفسجية للمعقد –اي  ارشعة المرئية 

وبشدة  الية  ند اليوا الموجا  ظهر الييف حزمة  متصاص  ر  ة.  2 الشكل  بينه nm531max  . 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 لاحك  لهكور  2الشكل مل معقد الييف المعقد  1الشكل ( (APAI-3ي مقارنة قيم اليوا الموجا لييف اةمتصاص الليكاندم

اختلالأ واف  فا قيم  max( انز كاا  حمكر) ا نحكو اكوا مكوجا  كبكر لك  مي الليكاند والمعقد المتكون مل حصكوا  نز كا

Red shift    لتغا ر فا  متصاص الكا ف( معقد النيك  مل الليكاند)وفذا  عنا تكون صنف جد د. 

 

لبيان تسثير ترتيب  فافة مكونات التفا   فا  متصاص المعقد ،   تمدت ثلاثة تراتيب  فافة وكما  :تأثير تعاقت ارةافة 

 .1الجدول  موف  فا

 

تأثير تعاقت ارةافة في أمتصاص معقد النيكل الثنائي نأستخدام  :1ل ندو Mx 410814.6 و Mx 410092.1  

 ((pH=6من الليكاند عند دالة حامضية 

Abs. of Ni Complex Sequence of Addition Sequence of Number 

0.233 M+L+PH I 

0.201 M+PH+L II 

0.183 L+PH+M II 

 الدالة الحامضية pH=الكاش        L=اويون      M=         يت أن ح

 لهر تعاقب اةفافة تسثيرا  فا قيمة  متصاصه ، فقد   يى تعاقب اةفكافة الثكانا والثالكس مكي المكزج  متصاصكا   واكس، وقكد 

.  كؤ ي الكى  نخفكاض قكيم اةمتصكاص ممكا   عو  السبب الى تنافس الآ ونات السالبة للحامض  و القا دة فا اةرتباا مكل الفلكز

وفذا ماتشير  ليه  راسات  خرى 
(00)

و ليه فسن تعاقب اةفافة الممث  بالتعاقب اةوا فو الكذي  وصكى بكه فكا تقكد ر النيكك  . 

 .الثنائا بهذ  الير قة 
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الآ ون مل الكزمي باسكتخدام الظكرولأ المثلكى تبيي متابعة تفا   الليكاند مل  3الجدول نتائج  :تأثير اللمن في أستقرارية المعقد

 قيقكة 25لمكدة ( بدلالكة قكيم امتصاصكه)المذكورة آنفا وفذ  النتائج تشير الى تكون معقد النيك  الثنائا آنيا  و بقكى المعقكد مسكتقرا  

ر النيكك  ايفيكا  ن نتائج فكذ  الدراسكة تعكزز اسكتخدام فكذا الكا كف كسحكد الكوا كف المسكتخدمة لتقكد ر  نصك. مي بدء التجربة 

 .وتعتبر كسحد إ جابياته وبهذا فهو  ماث  الير  المعتمدة لتقد ر  ايفيا  

 

تأثير اللمن في امتصاصية المعقد ناستخدام:  3ندول  Mx 410814.6    منNi 
+2

مو   Mx 410092.1  من

 (pH=6) الكاش  عند الدالة الحامضية

Abs. of Complex Time /Min 

0.231 0.0 

0.232 5.0 

0.233 10.0 

0.233 15.0 

0.233 30.0 

0.233 45.0 

0.233 60.0 

0.233 90.0 

 

النتائج التا تم الحصوا  ليها مكي  4 الجدول ت مي .  رس تسثيرتغير تركيز الكا ف فا تكو ي المعقد  :تأثير تركيل الكاش 

تكز ا  لتبلكك صروتهكا  نكد  فكافة  خلاا الدراسة والتا  تبيي منها  ن قكيم  متصكاص المعقكد Mx 410092.1   مكي محلكوا

 .الليكاند والسبب  عو  الى  فل التفا   بيي الآ ون الفلزي والليكاند بستجا  تكو ي النعقد و  ياء  ف    دة لونية

 

 APAIMetalofComplexAPAIionMetal 


 33 

جد كدة مكي   صكنالأبمكا  عكو  السكبب الكى صلكك تككو ي ومل استمرار  ز ا ة تركيز الكا كف تبكد  قكيم اةمتصكاص بالتنكاقد ور 

المعقد فا المحلكوا تمكتد  نكد ااكواا موجيكة وربمكا حصكوا  مكتلاء  و  كتفكاء المجكاا التناسكقا لم كون مكل الليكانكد  و  كدم 

يكة  ن التصرلأ الخاص بالكا ف فا فذ  الدراسة  ماث  ماوجكد  بكاحثون فكا  راسكات ايف.صوبان الكا ف بالمذ ب  شك   ام 

 خرى
(00)

 و  راسات  ستخدامها التا  ستخدمت كوا ف مغا ر  
(05)

. 
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تــاثير أةافة تراكيل مختلفة من الكاش  في أمتصاص المعقد نأستخدام :4ندول  Mx 410814.6   منNi   وعند دالة

 ((pH=6حامضية 

Abs. of Ni 
+2 

 Complex Conc. of (3-APAI) 

0.103 10
-4

×0.328 

0.166 10
-4

×0.437 

0.198 10
-4

×0.546 

0.216 10
-4

×0.819 

0.233 10
-4

×1.092 

0.231 10
-4

×1.366 

0.201 10
-4

×1.639 

  CTMABIتركيككز محككدو  ماككاي مككا ة منشياااككاة مثااككا   إفككافة ر رس تسثيككا:تممأثير أةممافة مممادة كاتيونيممة منشممطة للسممطوح 

 bromideammoniumtriethyCetyl    0.01بتركيز M))4الجدول ئج موفحة فا والنتا. 

تركيل نأستخدام  Niفي أمتصاص((CTMABrنونود المادة المنشطة (pH)تاثير  : 4ندول Mx 410814.6  من

اويون و Mx 410092.1   من الكاش  مو أةافة (IML ) من المادة(CTMABr) نتركيل(0.01 M) 

Abs.of  Ni       complex pH 

0.121 1 

0.148 2 

0.185 3 

o.202 4 

0.204 5 

0.241 6 

0.285 7 

0.063 8 

نتائج فذ  الدراسة توف   دم فعالية  ووجو  تسثير  ذكر لتلك الما ة فا قيم  متصاص معقد النيك  الثنائا وفكذا  ماثك  ماوجكد  

  .باحثون آخرون

ي تم الحصوا  ليه تحت الظرو لأ المثلى  ت    ن الصفة الخيية لمنحنا المعا رة الذ 3الشكل  بيي : نناء منحني المعايرة  

10   لامبككرت لمككدى مككي التراكيككز تتككراوا بيككاي -معقككد الآ ككون مككل الكا ككف  تبككل قككانون بييككر
-4

 M)× 4.088 -  10
-5

 

M×6.814  ) وبسمتصاصياككاه مولار اااككاة مقدارفااااككاا 1154 ..1010   cmmolL   وفككا قيمككة  اليككة تقككل فككمي

وفكذا  عيكا  سكتدلالا  جيكدا   لكى  ن الير قكة صات الحساسكية ( Cu.). 10- 10.L.motاةمتصكاص الموليكة المدى العام لقيم 

 .ما كروغرام  1 ))العالية  مكي  ستخدامها فا تقد ر النيك  الثنائا فمي التراكيزال ئيلة تص  الى 
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 منحني المعايرة ريون النيكل :3شكل 

 

 :لتعييي تكافؤ ة المعقد المتكون   تم توليف اليرائق الآتية  :تعيين تكافةية المعقد

 10)تركيز ثابت ومعلوم مي   ون النيكك  الثنكائا  باستخدام :Method Mole Ratioاريقة النست المولية  
-4

  M ×

10) مكال تراكيكز متزا ككدة ومتناسكبة مكي الليكانككد المسكتخدم فكا فككذ  الدراسكة تتكراوا( 3.407
-4

 M ×10
-4

 M-17.035  ×

 .4 الشكل كما موف  فا1:2) )بينت نتائج فذ  الدراسة  ن تكافؤ ة المعقد المستخلد فا ( 1.703

0

0.05

0.1

0.15

0.2

0.25

0 1 2 3 4 5 6

CL /CM

A
b

s.

 

 اريقة النست المولية :4الشكل

 وقد تم حسال قيمة ثابت  ستقرار ة المعقد المتكون فا الوسب الحام ا حسب المعا لة 

y = 0.0304x + 0.0074

R
2
 = 0.9944

0

0.02

0.04

0.06

0.08

0.1

0.12

0.14

0.16

0.18

0 1 2 3 4 5 6

Conc.of Metal * 10 
4
 M

A
b

s.
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 CCC

MLLM

 

 

1

2 2

2

 

 

  
 1.......

22

2




LM

ML
k  

فككو اللاجنككة = Lو IINi)(فككو الا ككون الفلككزي = 2M:حيككس ان  APAI3 و =و  رجككة التفككككC = التركيككز

 المولاري

 :ك  الاتاا لا  بالش (2)المعادلة تكتب 

 

 
 2........

2

1
2

CC

C
k




  

و مكي حسال قيمة   مي العلاقة الاتية: 

)3......(
m

sm

A

AA 
  

 :حيس  ن

 As=امتصاص المعقد  ند نقية التكافؤ

 Am= متصاص المعقد  ند   ظم نقية

الكا ف استخداممما  عزز  مكانية  رار ة  الية،ق ت    ن للمعقد  ست العنصر فا القد ر الييفا لهذا 6 الجدول APAI3 

 (K)قيمة استقرارية المعقد : 6ندول 

Stability Constant α 

Value 

Am 

Value 

As 

The determination metal ion [M] 

6.83×10
7

 0.052 0.213 0.202 Ni
+2
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  : Molard Method اريقة مولارد 

10×3.407)مككي ا ككون الفلككز مككي محلككوا بتركيككز ثابككت ( 1ml)زج مكك .2
-4

مككل ز ككا ة مككي محلككوا الكا ككف بتركيككز (  

(1.092×10
-3

 =Am)،ثكم تاخكذ قكراءة الامتصكاص ووجكد انهكا تسكاوي ( pH=6)بعد تعد   الدالة الحام ية  ند ( 

0.192. ) 

10×2.726)مكي محلكوا الكا كف بتركيكز ( 1ml)مزج  .1
-4

 M)  10×6.614)مكل ز كا ة مكي الفلكز بتركيكز
-3 

M)  بعكد

 : ومي العلاقة    = A1تؤخذ قراءة الامتصاص ، ووجد انها تساوي    (pH=6)تعد   الدالة الحام ية  ند 

LMLM LMCmC  1  

8.1
108.0

192.0
/

1


A

A
Im m  

 و ليه  ت   إن الير قتيي التا تم توليفها فا فكذ  الدراسكة تؤككد إن  )0:0)وفذا  عنا إن الارتباا بيي الكا ف والفلز بنسبة 

 . (1:2)ارتباا الفلز مل الكا ف بنسبة 

لغرض اختيار كيفية استخدام  وام  الحجب  لى انتقائيكة قيكاس ا كون   Effect of Masking agent:تأثير عوامل الحجت 

مكي بعكض  وامك  الحجككب كمكا موفك  فككا  (m 0.01)بتركيكز  ( 1ml)النيكك  الثنكائا بوجكو  ا ونككات موجبكة ، فقكد افكيف 

 . 7الجدول 

Niمن عوامل الحجت في امتصاص معقد  (1ml)تاثير اةافة : 7ل ندو
+2

10×6.814)نتركيل 
-4

M)   عند دالة حامضية

(pH=6) 

 

لكذلك لا مككي اسكتخدامها بوصكفها  وامك   Ni+2جميكل المحاليك  فكا الجكدوا تعمك   لكى تعقيكد ا كون  إن 7الجمدول مي نلاح  

 .حجب لتقد رفا مل الكا ف 

Abs. of Complex Masking agent 

0.233 Without masking agent 

0.188 thiourea 

0.210 Potassium thiocynate 

0.169 Ascorbic acid 

0.177 Sodium Fluride 
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تم تعييي  رجة انصهار معقد النيك  مكل الكا كف قيكد الدراسكة ووجكد ان المعقكد  تجكز   نكد  رجكة  :تعيين درنة انصهار المعقد

182-180)حرارة تتراوا ما بيي 
o
C ) 112-110)، ان الاختلالأ بيي قيم  رجة انصهار الكا ف

o
C ) ي  رجة تفككك المعقكد 

 . ثبت تكو ي المعقد و شير الى ز ا ة الوزن الجز ئا للمعقد بالمقارنة مل الوزن الجز ئا للكا ف المستخدم 

ة الغرفكة وتحكت الظكرولأ المثلكى والنتيجكة جرى  راسة التوصيلية المولار ة للمعقد فكا  رجكة حكرار :قياس التوصيلية للمعقد

  .8الجدول موفحة فا 

 التوصيلية المولارية للمعقد:  8ندول

Am(  .cm
2-

.mol
1-

) Complex No. 

4.88 Ni(C23H18N4O)(NO3)2 1 

 ن المعقكد بما ان التوصيلية فا مقياس لقابلية المحلوا اةلكتروليتا  لى حم  التيار الكهربائا مي خكلاا  فجكرة مكي الجكدوا  

 المح ر غير   ون  ي غير مشحون 

ومعقكد  مكل ا كون النيكك  (   APAI-3) سكجلت  ايكالأ اة كعة تحكت الحمكراء لليكانكد  : FT-IR ءاي  ارشعة تحمت الحممرا

الثنائا بغية التعكرلأ  لكى  فكم المجكاميل الفعالكة لليكانكد مكي الييكف وككذلك التغيكرات الحاصكلة فكا مواقكل و كدة فكذ  المجكاميل 

الجدول نتائج فذ  الدراسة موفحة فا . مقارنتها قب  وبعد التفا   مل ا ون النيك  الثنائا  الذي تم تقد ر  بالليكاند قيد الدراسةو

 .6و   4والشكلين   9

س  ) قي  ترددات أاياف ارشعة تحت الحمراء نوحدات ( 9)ندول 
-2
 ومعقدل مو ايون النيكل الثنائي(   APAI-3)لليكاند (  

435w ------- V(M-N) 

760 s 

690 s 

760 s 

690 s 

Ph-imid 

1070m 1080m Imid.r.de 

1400m 1440s V(N=N) 

1600w 1590m V(C=N) 

1680s 1680s V(C=O) 

2920w 2920w V(C-H) 

3080w 3080w V(C-H)Aro 

------ ------- V(OH) H2O 

3410w 3410s.d V(N-H) 

[ Ni L
2
Cl

2
 ] L =( 3- APAI ) Compound 
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او الخيكس النسكبا مقياسكا للتوافكق و قكة النتكائج وصلكك (  RSD)ا تمد الانحرالأ المعياري النسكبا : المعالجة الإحصائية للنتائج

M (6.814×10 كي ار كق تح كير ثلاثكة سلاسك  مكي محلكوا ا كون النيكك  الثنكائا بتراكيكز مختلفكة  
-4

 , 2.044×10
-4

 , 

1.363×10
-4

باستخدام الماء المقير مذ با  ، ا يدت قراءة الامتصاص خمس مرات لك  تركيز ثكم (  APAI-3)مل الكا ف (  

 .20الجدول وكما موف  فا   RSD ولجت النتائج لحسال قيمة 

Niتوافقية ودقة الطريقة لتقدير ايون  :20ندول 
+2

 

Error % RSD% Abs. of Ni
+2

 Complex Nikal added [M] 

-1.81 3.33 0.233,0.231,0.228,0.233,0.220 6.814×10
-4

 

0.882 2.83 0.161,0.152,0.163,0.161,0.164 2.044×10
-4

 

0.685 3.41 0.144,0.143,0.146,0.138,0.144 1.363×10
-4

 

Ni:حسمماب حساسممية الطريقممة الطيفيممة فممي تقممدير ايممون 
+2

للدلالككة  لككى (   Detection Limit)اسككتخدم تعبيككر حككد الكشككف  

فا تقد ر ا ون النيك  الثنائا ومي ثم تحد د   نى تركيز لا ون النيك  الثنكائا بهكذ  الير قكة ، حيكس حساسية الير قة المستخدمة 

10×6) وفحت الير قة إن   نى تركيز  مكي تعينه فو 
-6

 M   ) وفذا ما  شير إلى إن الير قة المستخدمة صات حساسية  اليكة

 .وناجحة 
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