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 التجـــــــــــارب العملـــــــية −2
Experimental Methods 

 

 

 . Materialsةالمواد المستخدم -2-1

 ميثيوووو  ورم ميووود ث ووو  س, o-hydroxyacetophenone هيدروكسوووس اسوووينو ي و  -اورثوووو

DMF ,كلوريوود اوسوسووسور  ثلاثووس أوكسووسPhosphoroxytrichloride  ,4-  هيدروكسووس

كربو وو ص , Sodium acetate اسووين ص دوووديو  , hydroxy cumarin-4كيوموو ري 

 -2-بيووووروو , Benzelب نيووووو, Isatinإيووووناني  , Sodium carbonateدوووووديو  

هيدروكسووووويو أموووووي  هيدروكلوريووووود ,  Pyrrole-2-carboxaldehydeكربوكسووووو ودهيد

Hydroxyl amine hydrochloride, 2- وكس ودهيدـكرب -0-دي ـيريـو بـ ـأمي 

 2-aminopyridine-3-carboxaldehyde, 2−دـيـدهـناوـ ـس بـسـدروكـيـه 

2-hydroxybenzaldehyde , نراص ـ ية ـق وـ  در الا نـلاح اوعـأمNitrates و مـ  ـك[Cu 

(II), Ni (II), Co (II), Mn (II), Zn (II)] لوريداصـوك Chlorides ـكـو مو [Cu (II), 

Ni (II), Co (II), Mn (II), Cr (III), Fe (III)] واسين صAcetate    كوو مو[Cu (II), 

Ni (II), Mn (II))]  وبيركلوووراص او يكوووNi (ΙΙ) , هيدروكسوويد دوووديو Sodium 

hydroxide  ,  هبدروكسوووويد بون سوووويوPotassium hydroxide , ثلاثووووس إيثيووووو أمووووي 

Triethylamine , ثيوسووي   ص بون سوويو Thiocyanate Potassium  , بروميوود دوووديو 

Sodium bromide , ثلاثس  ي يو  وسسيTriphenylphosphine  , حمض الاسكوربيكL-

ascorbic acid, ليك ـمض اوخـس حـ عـي  ربـس الأمـ  ـي  ث ـثيلـإيEDTA  , 

 ي يةـيدروجـيو  اوهـ سـونـث لاص اوبـ , Potassium nitrateيو  ـ سـبونـنراص اوـ 
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 Potassium hydrogen phthalate  ,يك حمض اوهيودروكلورHydrochloric acid ,3 ,

, Petroleum etherإيثووور بنروووووس  , (HPLC)مووو  او وووو  dioxane-1,4دايوكسووو    -4

 .Acetone أسينو , Methanolوميث  وو  Ethanolإيث  وو 

 (الليجندات)تحضير الأوكسيمات  -2-2

 Preparation of oximes (ligands)            
 

 . Preparation of mono oxime لأوكسيمتحضير الليجندات أحادية ا -2-2-1

 .كربوكسالدهيد -3-تحضير كرومون  -2-2-1-1 

 chromone-3- carboxyaldhyde Preparation of 

 م  ث   س (120ml)هيدروكسس اسينو ي و  إوى  -م  اورثو (27.2ml) يحضر بإض  ة

 يود اوسوسوسوركلور ثلاثوس أوكسوسث   يض ف ,  C°0اومخلوط  إوى  ميثيو  ورم ميد يبرد

(50ml)  24ينوورك اومخلوووط وموود  , وطمووا اونقليوول واوحسوو ب علووى بورود  اومخلوو نودريجي 

ثلج ندريجي  موا  500mlعد ذوك يسكل اومخلوط على ب, درجة حرار  اوغر ة س عة ع د

 ووـالايث   دا  ـ د بلورنه بإسنخـو  و يعـيرشح اوراسل اومنك. اونقليل

 80% Yield ,.m.p. 152°C (I)  

 

  .كربوكسالدهيد -3-نهيدروكسي كيوماري-4تحضير  -2-2-1-2

 4-hydroxy cumarin-3- carboxyaldhyde   Preparation of 

يضو ف  ث  ميثيو  ورم ميد ث   س (30ml)هيدروكسس كيوم ري   س -4م   (0.01mol)يذال 

(0.01mol) ع وود  قيقووةد 03اوسوسووسور ب ونوودريج مووا اونقليوول وموود    كلوريوود ثلاثووس موو  اوكسووس

 .اوغر وةسو عة ع ود درجوة حورار   32-6درجة حرار  اوغر ة ينرك اومخلوط علوى اومقلول مو  
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يرشوح اوراسول اومنكوو  و يعو د بلورنوه , كل اومخلوط ب وندريج على اوثلج ما اونقليل اوشديديس

  Yield ,.m.p. 120−125°C  (II) %85ب سنخدا  الإيث  وو 

 

 .كربوكسالدهيد−3−كرومون أمينو−2تحضير  -2-2-1-3

Preparation of 2-amino-chromone-3-carboxaldehyde.  

م    (0.01mol)يـض ف إويهم  الإيث  وو  (20ml) س  (I)م   (0.01mol)بإذابة  يحضر

 يبورد اومخلووط ثو , (5ml)هيدروكسيو أمي  هيدروكلوريد اوـمذال  س أقو كميوة موـ  اووـم   

 حم   اوم  س حنى ننبخرينرك على او ,اوراسل اومنكو أمو ي  مركن  حنى يذول إويه  يض ف

 %83 اومنكوو  ويعو د بلورنوه ب سونخدا  الإيثو  وو  الأدوسرسول يرشوح اورا, اونا د  الأمو ي 

Yield  ,.m.p. 137°C (III)  

 

 .كربوكسالدهيد-3-كرومون-آزومين-2تحضير  -2-2-1-4

Preparation of 2-azomine-chromon-3- carboxyaldhyde 

 (0.01mol)م  الإيث  وو ث  يض ف إويه (25ml)  س (III)مـ   (0.01mol)يحضر بإذابة 

اومخلوووط نحووص  يسووخ , الإيثوو  وو موو  (25ml)هيدروكسووس ب ناودهيوود اومووذال  ووس −2موو  

ثوو  يبوورد  ووس حموو   موو  س مووثلج يرشووح اوووـراسل الأدووسر اوووـمنكو  ,  دقيقووة 03 اونكثيووف وموود 

 ,CaCl2نوـجما اوبلووراص  اومنكو وة ونوضوا  وس مجسوف  وو  . ويغسو بوـ سنخدا  الإيثو  وو

78% Yield  ,.m.p. 171°C (IV) 

 

 

 

 .كربوكسالدهيد-3-كرومون-فينيل ثيويوريا-2تحضير  -2-2-1-5
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Preparation of 2-phenyl thiourea-chromon-3-carboxyaldhyde. 

ث  يض ف إويه   ميدم  ث   س ميثيو  ورم (10ml) س  (III)م  (0.01mol) بإذابة  يحضر

(0.01mol)  موو   ي يووو ثيوسووي   ص اومووذال  ووس(10ml) يغلووى , موو  ث وو  س ميثيووو  ورم ميوود

ثو  يحسوب  وس مجسوف اومخلوط نحص اونكثيف ومد  سو عة ثو  يبورد و يرشوح اوراسول اومنكوو  

 CaCl2, 80% Yield .(V) و  

 

HL.تحضير  -2-2-1-6
1  

Preparation of pyrrole-2-oxime 

   5mlكربوكس ودهيد   س أقو كـمية م  الإيث  وو -2-مـ  بيروو (0.01mol)إذابة يـحضر ب

مو  هيدروكسويو أموي  هيدروكلوريود اووـمذال  وس أقوو كميوة موـ    (0.01mol)يـض ف إويه 

 يسخ  اومخلوط ومد . م  اسين ص اودوديو  (5g)يض ف إوى اومخلوط اوس ب  (5ml) اوـم   

و يغسوو ب ومو    يبورد ثو  يرشوح اوراسول اوب سسوجس اومنكوو  ينرك اومخلوط حنوى ,دق    33

 CaCl2, 60% Yieldث  يـحسب  س مجسف  وو   الإيث  وو يع د بلورنه ب سنخدا  ,اوب رد

 ,.m.p. 161°C 

 
HL.تحضير  -2-2-1-7

2 

   Preparation of isatine-3-oxime.  

يوـض ف    (5ml)يثو  وو يوناني   وس أقوو كوـمية مو  الإلإموـ  ا (0.01mol)يوـحضر بإذابوة 

موو  هيدروكسوويو أمووي  هيدروكلوريوود اوووـمذال  ووس أقووو كميووة مووـ  اوووـم     (0.01mol)إويووه

(5ml) ,  يض ف إوى اومخلوط اوس ب(5g) 33يسخ  اومخلوط ومود  . ن ص اودوديو م  اسي 

 د يع ,او  نج و يغسو ب وم   اوب رد الأدسرث  يرشح اوراسل  ينرك اومخلوط حنى يبرد ,دق   
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 .CaCl2, 75% Yield  ,.m.pيوـحسب  وس مجسوف  وو   يجسوف و ثو  الإيث  وواونبلور  س 

226°C  

 
HL.تحضير  -2-2-1-8

3 

Preparation of chromon-3-oxime. 

يووـض ف إويووه    (5ml) ووس أقووو كووـمية موو  الإيثوو  وو  (I)مووـ   (0.01mol)يووـحضر بإذابووة 

(0.01mol)  ـمذال  س أقو كمية موـ  اووـم   م  هيدروكسيو أمي  هيدروكلوريد او(5ml) ,

 ,دقو    33 يسوخ  اومخلووط ومود . م  اسين ص اودووديو  (5g)يض ف إوى اومخلوط اوس ب  

يعو د  ,و يغسوو ب ومو   اوبو رد اومنكوو  الأدوسرثو  يرشوح اوراسول  ينرك اومخلوط حنى يبورد

 .CaCl2 , 60% Yield  ,.m.pيوووـحسب  وووس مجسوووف  وووو  ثووو   الإيثووو  وو اونبلوووور  وووس 

193−195°C  

 
 

HL.تحضير  -2-2-1-9
4 

Preparation of 4-hydroxy coumarin-3-oxime. 

 يووـض ف إويووه (5ml) ووس أقووو كووـمية موو  الإيثوو  وو  (II)مووـ   (0.01mol)يووـحضر بإذابووة 

(0.01mol)    م  هيدروكسيو أمي  هيدروكلوريد اوـمذال  س أقوو كميوة موـ  اووـم(5ml) ,

 ,دقو    33 يسوخ  اومخلووط ومود . م  اسين ص اودووديو  (5g)  يض ف إوى اومخلوط اوس ب

و يغسوو ب ومو    ينرك اوـمخلوط حنى يـبرد وينكو  راسل أدسر ث  يرشح اوراسول اومنكوو 

 CaCl2 .50%يوـحسب  وس مجسوف  وو   يجسوف و ثو  يع د بلورنه ب سنخدا  الإيثو  وو ,اوب رد

Yield , .m.p. 230-232°C  

HLتحضير -2-2-1-11
5. 

Preparation of 2-azomine-chromon-3-oxime. 
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  (0.01mol)م  الإيث  وو يـض ف إويه  (30ml)  س (IV)مـ   (0.01mol)يـحضر بإذابة 

يضو ف إووى ,  (5ml) م  هيدروكسيو أمي  هيدروكلوريد اوـمذال  س أقو كميوة موـ  اووـم   

ينووورك  ,دقوو    33يسووخ  اومخلوووط وموود  . ن ص اودوووديو موو  اسووي (5g)اومخلوووط اوسوو ب  

يوـرشح اووـراسل اومنكوو  ويوـغسو عوـد  موـراص . اوـمخلوط حنى يـبرد وينكو  راسل أدسر

 ,CaCl2مجسوف  وو   يحسوب  وس و يجسوف ثو  يعو د بلورنوه ب سونخدا  الإيثو  وو ,ب وم   اوب رد

45% Yield  ,.m.p. 244°C  

 

L.تحضير  -2-2-1-11
6 

Preparation of N-phenyl-N`-(2-oxime-chromon-3-yl)thiourea. 

  (0.01mol)م  الإيث  وو يـض ف إويوه  (50ml)  س (V) مـ  (0.01mol)يـحضر بإذابة 

يضو ف إووى ,  (5ml) م  هيدروكسيو أمي  هيدروكلوريد اوـمذال  س أقو كميوة موـ  اووـم   

ينووورك , دقوو    33 يسووخ  اومخلوووط وموود . موو  اسووين ص اودوووديو  (5g)اومخلوووط اوسوو ب  

يوـرشح اووـراسل اومنكوو  ويوـغسو عوـد  موـراص . ط حنى يـبرد وينكو  راسل أدسراوـمخلو

 CaCl2 45%يحسوب  وس مجسوف  وو   ث  يجسف و اودايوكس   يع د اونبلور  س ,ب وم   اوب رد

Yield  ,.m.p. 146-150°C  

 
 
 
 
 
 .Preparation of dioximeتحضير الليجندات ثنائية الأوكسيم  -2-2-2

 .آزو نيكوتين الدهيد( ثنائي فينيل إيثيل دايين أمينو-2 ,1-أوكسو-2)-3تحضير -2-2-2-1
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Preparation of 3-(2-oxo-1,2-diphenylethylidene amino) 

isonicotinaldehyde. 

موو    (0.01mol)كربوكسوو ودهيد و-0-بيريوودي أمي ووو −2مووـ   (0.01mol)يووـحضر بإذابووة 

ث  يبرد  س , دقيقة 03 وط نحص اونكثيف ومد اومخل يسخ , الإيث  وو م  (20ml) س  اوب نيو

نووـجما . حموو   موو  س مووثلج يرشووح اوووـراسل الأدووسر اوووـمنكو  ويغسووو بووـ سنخدا  الإيثوو  وو

 CaCl2, 56% Yield .(VI)اوبلوراص  اومنكو ة ونوضا  س مجسف  و  

 

 .كيومارينتحضير مشتق ال -2-2-2-2

Preparation of bis(3-formylcoumarin-4-yl)ether hydrate 

ميثيوو  ورم ميود يضو ف   ث و  س (30ml)هيدروكسوس كيومو ري   وس -4مو   (0.01mol)يذال 

(0.01mol) ع وود  دقيقووة 03كلوريوود اوسوسووسور ب ونوودريج مووا اونقليوول وموود   ثلاثووس موو  أوكسووس

20°C   40ع ود  سو عة 32-6ينرك اومخلوط على اومقلول ومود°C  ,ل اومخلووط بعود ذووك يسوك

  ـنرشح اوبلوراص اودسرا  او  نجة و نغسو ب وم   جيدا ث, ما اونقليل اوشديدلج ب وندريج على اوث

 .م  ـينو  و اوـف ب لأسـسـم   و نجـو   س اوـوديـ ص دـو ـربـك 2٪

85% Yield  ,(VII) .m.p. > 300°C    

 

 

 

 

 

 

HLتحضير  -2-2-2-3
7. 

Preparation of 2-(hydroxyimino)-1,2-diphenylethylidene) 

amino)isonicotinaldehyde  oxime. 
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يوـض ف إويوه    (5ml) وس أقوو كوـمية مو  الإيثو  وو (VI) موـ  (0.01mol)يوـحضر بإذابوة 

(0.02mol)    5 و كميوة موـ  اووـم   ـس أقـم  هيدروكسيو أمي  هيدروكلوريد اوـمذالml  ,

, دقو    33 د ـيسوخ  اومخلووط ومو. م  اسين ص اودوديو  (5g)يض ف إوى اومخلوط اوس ب  

ينرك اوـمخلوط حنى يـبرد وينكو  راسل أدسر ث  يرشح اوراسول اومنكوو  و يغسوو ب ومو   

 CaCl2, 50%يحسوب  وس مجسوف  وو  اودايوكس   ثو  يجسوف و  يع د بلورنه ب سنخدا  اوب رد

Yield  ,.m.p. 103−105°C  

 

L.تحضير  -2-2-2-4
8 

Preparation of bis-monoxime. 

يوـض ف إويوه    (5ml) س أقو كوـمية مو  الإيثو  وو (VII) مـ   (0.01mol)يـحضر بإذابة 

(0.02mol)     م  هيدروكسيو أمي  هيدروكلوريد اوـمذال  س أقو كمية مـ  اووـم (5ml)  ,

 ,دقو    33 يسوخ  اومخلووط ومود . م  اسين ص اودووديو  (5g)يض ف إوى اومخلوط اوس ب  

او و نج و يغسوو ب ومو    أدوسر ثو  يرشوح اوراسولينرك اوـمخلوط حنى يوـبرد وينكوو  راسول 

 CaCl2, 50% ووو   يحسووب  ووس مجسووفاودايوكسوو   ثوو  يجسووف و يعوو د اونبلووور  ووس , اوبوو رد

Yield   ,.m.p. 340−342°C  

 

 

 

  تحضير متراكبات الأوكسيمات الصلبة -2-3

Preparation of Solid Oxime complexes  

 
 .اةتحضير المتراكبات أحادية النو -2-3-1

 Preparation of mononuclear complexes 
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HL. متراكبات تحضير -2-3-1-1
1    

 يذال اوون  اومحسول م  أملاح أيو  ص اوع  در

 (Cu(OAc)2 – Cu(NO3)2- Ni(OAc)2- Mn(OAc)2)(1mmol)  وس  (5ml) إيثو  وو

 ووس  اومووذال(1mmol) ثوو   نضوو ف ب ونوودريج مووا اونقليوول إوووى اوووون  اومحسووول موو  اوليج وود 

(10ml) إيث  وو وذوك ب سبةM:L 1:1, M:L 1:2 . 

ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى ينكو  راسل ع د   aqueous NaOH %1يض ف محلوو  

(6-8) .pH  ينرك اومخلوط على اومقلل قلويلا ثو  علوى حمو   مو  س ومود  سو عة وهضو  اوراسول

يحسب  س مجسف  و  ث  يجسف و اسل اومنكو  ب سنخدا  الإيث  وو يرشح ويغسو اور, ونجميعه

CaCl2. 

 

HLتحضير متراكبات  -2-3-1-2
 .بتغيير عدد التأكسد 1

 (20ml) وس  مو  اوليج ود (1mmol)و  Mn(OAc)2سوين ص اوم ج يون مو  أ (1mmol) يذال

 م  ثلاثس إيثيو أمي  ندريجي  ما اونقليول اومسونمر حنوى  (0.6ml)إويهم  اوبيريدي  ث  يض ف 

, ثوو  ينوورك اومخلوووط علووى اومقلوول وموود  سوو عة ونجميووا اوراسوول ,pH(6-8) ينكووو  راسوول ع وود

 .CaCl2يحسب  س مجسوف  وو  اسل اومنكو  ب سنخدا  الإيث  وو ث  يجسف و يرشح ويغسو اور

.(Milios, et al., 2007) 

 

HL.تحضير متراكبات  -2-3-1-3
2    

  يذال اوون  اومحسول م  أملاح أيو  ص اوع  در

 (Cu(OAc)2- CuCl2- Ni(OAc)2- Mn (OAc)2- Co(NO3)2)(1mmol)  س (5ml) 

اومذال  س  (2mmol)إيث  وو ث   نض ف ب وندريج ما اونقليل إوى اوون  اومحسول م  اوليج د 

(10ml) إيث  وو وذوك ب سبةM:L 1:1, M:L 1:2           . 
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سل ع د ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى ينكو  را  aqueous NaOH %1يض ف محلوو  

(6-8) pH . ينوورك اومخلوووط علووى اومقلوول قلوويلا ثوو  علووى حموو   موو  س وموود  سوو عة حنووى ينجمووا

يحسب  وس مجسوف  وو   يجسف واسل اومنكو  ب سنخدا  الإيث  وو ث  يرشح ويغسو اور, اوراسل

CaCl2.  

 

HL.تحضير متراكبات  -2-3-1-4
3  

 يذال اوون  اومحسول م  أملاح أيو  ص اوع  در

(Cu(OAc)2 -NiCl2 - CoCl2)(1mmol)   س (10ml)  إيثو  وو ثو   نضو ف ب ونودريج موا

م  الإيث  وو اوسو خ   (20ml)اومذال  س (1mmol) اونقليل إوى اوون  اومحسول م  اوليج د 

 .            ,M:L 1:2 M:L 1:1وذوك ب سبة 

ع د  ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى ينكو  راسل  aqueous NaOH %1يض ف محلوو  

(6-8) pH . ينرك اومخلوط على اومقلل قليلا ث  على حم   م  س ومد  سو عة وهضو  اوراسول و

يحسووب  ووس  ثوو  يجسووف و يرشووح ويغسووو اوراسوول اومنكووو  ب سوونخدا  الإيثوو  وو و الإيثوور, نجميعووه

 .CaCl2مجسف  و  

 
 
 
HLتحضير متراكبات  -2-3-1-5

 .  تغيير عدد التأكسدب 3

اومقطور مورني  و   س أقو كمية م  اوم   (1mmol)  نراص او ح س يذال اوون  اومحسول م 

ثيوسوووي   ص  أواووووون  اومحسووول موو  بروميوود اودوووديو   إوووىيضوو ف ب ونوودريج مووا اونقليوول 

 (0.2g)ثو  يضو ف إووى اومخلووط اوسو ب   (1mmol)(KSCN-NaBr) 1:1اوبون سيو  ب سبة 

اوون  يض ف اومخلوط إوى ث   بيضم  حمض الأسكروبيك حنى ينحوو اومخلوط إوى اولو  الأ

اومخلووط  مو  الإيثو  وو اوسو خ  وينورك ((30ml وس اومذال (2mmol) اومحسول م  اوليج د 
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اومو   ثو  يجسوف و  يرشوح ويغسوو اوراسول اومنكوو  ب سونخدا  الإيثو  وو و على اومقلل قليلا ثو 

 CaCl2.(Goher and Mautner, 1999)يحسب  س مجسف  و  

 

HLمتراكبات تحضير  -2-3-1-6
4. 

 يذال اوون  اومحسول م  أملاح أيو  ص اوع  در

 (NiCl2- Ni(ClO4)2 -FeCl3- CrCl3- Zn(NO3)2)(1mmol)   س (10ml)    إيث  وو ثو

اوموذال  وس محلووو (2mmol) نض ف ب وندريج ما اونقليل إووى اووون  اومحسوول مو  اوليج ود 

            M:L 1:2.وذوك ب سبة  )رم ميدميثيو  و ث   س 5ml +م  الإيث  وو  (20mlس خ  م  

ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى ينكوو  راسول ع ود   aqueous KOH %1يض ف محلوو  

(6-8) pH . ينرك اومخلوط على اومقلل قليلا ث  على حم   م  س ومد  سو عة وهضو  اوراسول و

يحسووب  ووس  ثوو  يجسووف وو  ب سوونخدا  الإيثوو  وو و الإيثوور يرشووح ويغسووو اوراسوول اومنكوو, نجميعووه

 .CaCl2مجسف  و  

 
 
 
 
HLتحضير متراكبات  -2-3-1-7

 .صغير ليجندبطريقة إدخال ثلاثي فينيل فوسفين ك 4

إيثوو  وو ثوو  يضوو ف إويووه  (5ml) ووس  (1mmol) ل اوووون  اومحسووول موو  كلوريوود او يكووويووذا

(2mmol) ن  اومحسوول يذال اوو. م  ثلاثس  ي يو  وسسي  اومذال  س أقو كمية م  الإيث  وو

ثلاثوس  مو   (0.6ml) م  الإيث  وو اوس خ  و يض ف إويوه (10ml) س  (2mmol)م  اوليج د 

ث  يض ف اوليج د إوى اومخلوط اوس ب  , pH(6-8)إيثيو أمي  ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى 

يرشووح اوراسوول اومنكووو  ويغسووو اوراسوول , سوو ع ص نحووص اونكثيووف 0ويسووخ  اومخلوووط وموود  

 .CaCl2 يحسب  س مجسف  و  ا  الإيث  وو ث  يجسف وب سنخد اومنكو 
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 (Lobana et al., 2007). 

 

HL.تحضير متراكبات  -2-3-1-8
5 

 م  الإيث  وو اوس خ  و يض ف إويه (20ml) س (1mmol) اوون  اومحسول م  اوليج د  يذال

(0.6ml)  م  ثلاثس إيثيو أمي  ندريجي  موا اونقليول اومسونمر حنوىpH(6-8) ,إويوه  ثو  يضو ف

 ايو  ص اوع  در اوون  اومحسول م  كلوريداص

 (CuCl2 - NiCl2 -FeCl3)(1mmol) 

ينرك اومخلوط على اومقلل قليلا ث  علوى . M:L 1:1إيث  وو  وذوك ب سبة  (10ml)اومذابة  س 

يثو  وو يرشح ويغسو اوراسل اومنكو  ب سنخدا  الإ, حم   م  س ومد  س عة حنى ينجما اوراسل

 .CaCl2يحسب  س مجسف  و   يثر ث  يجسف والإ و

 
HLتحضير متراكبات  -2-3-1-9

 .بطريقة إدخال ثلاثي فينيل فوسفين كليجند صغير 5

إيثوو  وو ثوو  يضوو ف إويووه  (5ml) ووس  (1mmol)يووذال اوووون  اومحسووول موو  كلوريوود او حوو س 

(2mmol) وون  اومحسوول يذال ا. م  ثلاثس  ي يو  وسسي  اومذال  س أقو كمية م  الإيث  وو

مو  ثلاثوس   (0.6ml) م  الإيثو  وو اوسو خ  و يضو ف إويوه ml 10 س  (2mmol)م  اوليج د 

ث  يض ف اوليج د إوى اومخلوط اوس ب  , pH(6-8)إيثيو أمي  ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى 

سوول يرشووح اوراسوول اومنكووو  ويغسووو اورا, سوو ع ص نحووص اونكثيووف 0ويسووخ  اومخلوووط وموود  

 CaCl2. يحسب  س مجسف  و   ب سنخدا  الإيث  وو ث  يجسف و اومنكو

 (Lobana et al., 2007). 

 

Lتحضير متراكبات  -2-3-1-11
6. 

 أيو  ص اوع  در يذال اوون  اومحسول م  كلوريداص
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 (CuCl2- NiCl2)(1mmol)   ووس (10ml)  إيثوو  وو ثوو   نضوو ف ب ونوودريج مووا اونقليوول إوووى

ذووك ب سوبة مو  الإيثو  وو اوسو خ  و 10ml اومذال  س (1mmol) اوون  اومحسول م  اوليج د

M:L 1:1          . 

-6)ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى ينكو  راسل ع د  م  ثلاثس إيثيو أمي  0.6mlيض ف  

8) pH . ينرك اومخلووط علوى اومقلول قلويلا ثو  علوى حمو   مو  س ومود  سو عة وهضو  اوراسول و

اومنكووو  ب سوونخدا  الإيثوو  وو و الإيثوور و يجسووف ثوو  يحسووب  ووس  يرشووح ويغسووو اوراسوول, نجميعووه

 .CaCl2مجسف  و  

 

HL.تحضير متراكبات  -2-3-1-11
7 

 أيو  ص اوع  در يذال اوون  اومحسول م  كلوريداص

 (CuCl2 - NiCl2)(1mmol)   وس (10ml)  إيثو  وو ثو   نضو ف ب ونودريج موا اونقليول إووى

م  الإيث  وو اوس خ  وذوك ب سبة (20ml) اومذال  س (2mmol) اوون  اومحسول م  اوليج د 

M:L 1:2          . 

ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنى ينكوو  راسول ع ود   aqueous KOH %1يض ف محلوو  

(6-8) pH . ينوورك اومخلوووط علووى اومقلوول قلوويلا ثوو  علووى حموو   موو  س وموود  سوو عة حنووى ينجمووا

يرشووح ويغسووو اوراسوول اومنكووو  ب سوونخدا  الإيثوو  وو و الإيثوور ويجسووف ثوو  يحسووب  ووس , اوراسوول

 .CaCl2مجسف  و  

 

HLتحضير متراكبات  -2-3-1-12
 .بتغيير عدد التأكسد 7

اومقطور مورني  و   س أقو كمية م  اوم   (1mmol) يذال اوون  اومحسول م   نراص او ح س

 1:1يضوو ف ب ونوودريج مووا اونقليوول إوووى اوووون  اومحسووول موو  ثيوسووي   ص اوبون سوويو  ب سووبة 

(KSCN)(1mmol)   ث  يض ف إووى اومخلووط اوسو ب(0.2g)  مو  حموض الأسوكروبيك حنوى
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  ليج ود   اوـسول موـاووون  اومحويضو ف اومخلووط إووى ثو   ينحوو اومخلوط إوى اولو  الأبويض

(2mmol)  30 س اومذالml)) اومخلووط علوى اومقلول قلويلا ثو  مو  الإيثو  وو اوسو خ  وينورك 

يحسوب  وس مجسوف  وو  اوم   ثو  يجسوف و  يرشح ويغسو اوراسل اومنكو  ب سنخدا  الإيث  وو و

CaCl2..(Goher and Mautner, 1999) 

 

L.تحضير متراكبات  -2-3-1-13
8 

يضو ف محلووو  م  الإيث  وو اوس خ  20ml س (2mmol) ج د اوون  اومحسول م  اولي يذال

1% aqueous KOH   ندريجي  ما اونقليل اومسنمر حنوىpH(6-8) ,  ثو  يضو ف إويوه اووون

 اومحسول م  أملاح ايو  ص اوع  در

 (CuCl2 - NiCl2 - CoCl2- FeCl3- Zn(NO3)2- MnCl2)(1mmol)  ) اومذابة  س

(10ml)  إيث  وو  وذوك ب سبةM:L 1:2  .   ينرك اومخلوط على اومقلل قليلا ث  على حم

 يرشح ويغسو اوراسل اومنكو  ب سنخدا  الإيث  وو و, م  س ومد  س عة حنى ينجما اوراسل

 .CaCl2الإيثر و يجسف ث  يحسب  س مجسف  و  

 

 . تحضير المتراكبات عديدة الأنوية -2-3-2

HLلليجند  جانسةثنائية النواة المت متراكباتالتحضير  -2-3-2-1
4 . 

  (1mmol)بإذابة اوون  اومحسوول مو  اوليج ود   س خطو  واحد  وذوك نحضر هذه اومنراكب ص

ندريجي  ما اونقليل   aqueous KOH %1يض ف محلوو  م  الإيث  وو اوس خ  (15ml) س 

 ايو و ص اوع  دور  يضو ف إويوه اووون  اومحسوول مو  كلوريوداصث  , pH(6-8)اومسنمر حنى 

(CuCl2 - NiCl2 )(2mmol)   ب سبةM:L 2:1 . ينرك اومخلوط على اومقلول قلويلا ثو  علوى

يرشووح ويغسووو اوراسوول اومنكووو  ب سوونخدا  , حموو   موو  س وموود  سوو عة وهضوو  اوراسوول و نجميعووه

 .CaCl2الإيث  وو و الإيثر و يجسف ث  يحسب  س مجسف  و  
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HLلليجند  ثنائية النواة غير المتجانسة متراكباتالتحضير  -2-3-2-2
4. 

يضو ف . مو  الإيثو  وو (10ml) س  Ni (II)م  ملح كلوريد او يكو   (1mmol)نـحضر بإذابة

موو   (15ml)اومووذال  ووس  2mmol))ب ونوودريج مووا اونقليوول إوووى اوووون  اومحسووول موو  اوليجووـ د

  ,pH(6-8) نودريجي  حنوى   aqueous KOH %1الإيثو  وو اوسو خ  اومضو ف إويوه محلووو 

يـنرك اوـمخلوط عـلى اومقلل قليلاً ث   يض ف إويه ب وندريج ما اونقليل , M:L  1:2وذوك ب سبة

 وريد او ح سيك أو كلوريد اوحديديكم  كل (1mmol)اوون  اومحسول 

يرشووح اوراسوول .  ينكووو  اوراسوول  ووس اوحوو و 1:1إيثوو  وو وذوووك ب سووبة  (10ml) اومووذال  ووس

 .  CaCl2حسب  س مجسف  و  ويغسو عد  مراص ب لإيث  وو و الإيثر ويجسف ث  ي

 

 .Preparation of solutions تحضير المحاليل -2-4
 
 .تحضير المحاليل المستخدمة في معايرات الأس الهيدروجيني -2-4-1

HLتحضير محلول الأوكسيم  -2-4-1-1
4

 

HLيذال اوون  اومحسول م  اوليج د 
  س اوحج  اومحسول م  اومذيل اومسنخد   4

 .(0.01M)دوو على محلوو نركينه ـ دايوكس   ولح4و3

 
 .تحضير محاليل أيونات العناصر الانتقالية -2-4-1-2  

 يذال اوون  اومحسول م  أملاح  نراص  اوع  در الا نق وية

Ni(ІІ), Cu(ІІ), Co(ІІ)] [ ج  اومحسول م  اوم   اومع د نقطيره ـ س اوحbidistilled 

water  ولحدوو على محلوو نركينه(0.01M)   ين  مع ير  مح ويو الايو  ص ب سونخدا  ث

  EDTA .(West, 1969)مع يراص الادين  

 
 .EDTAمحلول إيثيلين ثنائي الأمين رباعي حمض الخليك تحضير  -2-4-2



 

 التجارب العملية

 

 - 43 - 

 س  EDTAبإذابة اوكمية اومحسوبة م    EDTAيحضر محلوو إيثيلي  رب عس حمض اوخليك 

وحجو  اومحسوول مو  اومو   اومقطور ويون   س ا  diosodium saltدور  ملح ث   س اودوديو  

 (Vogel 1978)..نعيي  نركينه  ب سنخدا  محلوو قي سس م  كبرين ص اون ك

 
   KOH . محلول هيدروكسيد البوتاسيوم -2-4-3

يحضر محلوو هيدروكسيد اوبون سيو  اومسنخد   س عملب ص اومعو ير  نحوص بوروف خ ويوة مو  

هيدروكسويد اوبون سويو  اودولل  وس اومو   اومعو د نقطيوره  وين  ذوك بإذابوة. ث  س أكسيد اوكربو 

ويحسووب اومحلوووو اومركوون  ووس نج جووة محكمووة موو  اوبووووس إيثيلووي  وعوود  أيوو   مووا اووور  . موورني 

ثو   G-4يرشوح اومحلووو مو  خولاو قموا نجو جس . اومسنمر ولونخل  مو  كربو و ص اودووديو 

يحضوور اومحلوووو ذو اونركيوون  يحسووب اومحلوووو اورا وو   ووس نج جووة موو  اوبووووس إيثيلووي  و م ووه

يوون  نحديوود نركيوون اومحلوووو . موو   -دايوكسوو   75% (V/V) ووس محلوووو  (0.05M)اومطلووول 

اومحضور بواسووطة معوو يراص حوو مض و ق عوود  ب سونخدا  محلوووو قي سووس موو   ثوو لاص اوبون سوويو  

 .اوهيدروجي ية

 
 .KNO3 نترات البوتاسيوم تحضير محلول -2-4-4

م  اوم   اومع د نقطيره مورني  ولحدووو علوى محلووو نركيونه   س ونر KNO3يذال ون  م  

(0.1M). 

 

  .Working procedureطريقة العمل  -2-4-5

وجميووا اومعوو يراص مووا اونغييوور  ووس  (30ml)بمعوو ير  محلوووو حجمووه ث بووص هووذه اوعمليووة نوون  

 KNO3.درج ص اوحرار  وكذوك اوقو  الأيو ية ولمحلوو ب سنخدا  

   -:ينبا الأنس   IS = 0.1 ع د قو  أيو ية ـ 
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a- 3ml KNO3 (0.1M) + 9ml ligand (0.01M).  

b- 3ml KNO3 (0.1M) + 9ml ligand (0.01M) + 3ml metal                

nitrate(0.01M) .             

  Dioxane / H2O (v/v) %75 .ما حسب  سبة اومذيل واوم    30mlويكمو اومخلوط إوى

 .C°30نجرى اومع ير  ع د 

  -:ينبا الأنس    IS = 0.05 ع د قو  أيو يةو  ـ

a- 1.5ml KNO3 (0.1M) + 9ml ligand (0.01M).  

b- 1.5ml KNO3 (0.1M) + 9ml ligand (0.01M) + 3ml metal 

nitrate(0.01M). 

 . dioxane / H2O (v/v) %75ا حسب  سبة اومذيل واوم  م  30mlويكمو اومخلوط إوى

   (C°35 ,30 ,25).  د درج ص حرار نجرى اومع ير  ع 

  -:ينبا الأنس   IS = Zero ـ أم  ع دم  نكو  اوقو  الأيو ية

a- 9ml ligand (0.01M).  

b- 9ml ligand (0.01M) + 3ml metal nitrate(0.01M) .     

  dioxane / H2O (v/v) %75.ما حسب  سبة اومذيل واوم    30mlويكمو اومخلوط إوى

 .C°30  ع د نجرى اومع ير

 للأوكسيمات و بعض متراكباتها و البيوكيميائي دراسة التأثير البيولوجي -2-5

 .دراسة التأثير على الفطريات الممرضة -2-5-1

 Materials.  المواد المستخدمة -2-5-1-1
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 المواد الكيميائية  -2-5-1-1-1

HL  ن  اسنخدا  اوليج داص  
4
, HL

وقد حسبص نحص  {38 ,37 ,21} وبعض منراكب نه 7

 .  °3درجة  نبريد ع د 

  Microorganisms. الأحياء المجهرية   -2-5-1-1-2

ـــر اوممرض    م  مركن نجــميا  وقد ن  اوحدوو عليه Aspergillus   nigerن  اسنخــدا  اوسط

جمهورية مدر  –اون بـا وكـلية اونراعة جـــ معة عي  شمس (  Mircen)اوميكــروب ص 

 . °3± 23  ع د اوعربية وحض

 Media.المنبت الغذائي  -2-5-1-1-3

اسنـخدمص  س ن مية  Sabouraud Dextrose Agar: م بص س بوراد دكسنرون اودلبة 

و  Oxoid  CM41اونحضيرجرا  م  اوبي ة س بقة 63 ذاوسطـــري ص واوخمير  اومخنبر  أو يؤخ

 ونر م   مقطر وبعد اوذوب   نعق نض ف إوى 

  Methods.لبحث طرق ا -2-5-1-2

 تحضير معلق جراثيم للفطريات والخميرة الممرضة  -2-5-1-2-1

ـضر معلوو  جووراثي  اوسطووـري ص اومخنبوور  موو   مووو م  ووو عمووـره  أيوو   نقووـريب ً موو  33حُوو

اوسطري ص اوممرضة واوخــمير  على مســن بص س بورود دكسنرون اودلل وذوك بإضـ  ة 

 مواص اوـم  لة وبواسـطة إبر  معــقمة ن  نحـوـريك مو م  اوم   اومقـطر اومعق  على او 3

سووطح او مووو اوسطووـرم  وجووـما اومعلوو  اوجرثووومس او وو نج موو  او مووواص اوم  لووة  ووس دور  

 .نج جس

 .Antagonestic  testsاختبارات التضاد  -2-5-1-2-2

 33مو بمقدار  233ن  نعقي  م بص س بورود دكسنرون اودلل  س دوار  مخروطية سعة 

مو م   3 ,.و  . ,3  ، وأضيف إويه وقبو نجمده °43كو دور ، ونبريده إوى حواوس مو و
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اومركبوو ص اوكيمي  يووة اومخنبوور  ب لإضوو  ة ولعي ووة اوضوو بطة اوخ ويووة م ووه ، ثوو  وقووح بوو قرا  

أيوو   وكووو موو  اوسطووريي   3موو  موو  او مووو اوطــووـر س ومنرعووة بعمـــووـر 3 طريووة بقطـووـر 

وحضو ص الأطبو   ع ود   ((Bollen  ,1972 أطبو   بنورم اومخنبوري  بعود نونيـوـعه علوى

232°    مكورراص مو   6أجورم وهوذه اونجربوة ) أيـ  ، ث  قيس او مو اوقطرم يومي ً  6ومد

 (.كو  طر 

 

 :مصل الجرذانعلى  البيوكيميائيدراسة التأثير -2-5-2

 Materials.المواد  -2-5-2-1

 ،(TGA) اوجليسووريداص اوثلاثيووة ،(Chol) اوكوويسوونيروو ،(Clu)لوكوووناوجأطقوو  خدا  ـنوو  اسنوو

مو   ،(HDL) اوبروني  ص اوده ية مرنسعة اوكث  ة ،(LDL) اوبروني  ص اوده ية م خسضة اوكث  ة

، إيثر،  ورم وي   33نوي  .  اوولاي ص اومنحد  الأمريكية – يويورك  Dade Behringة ـشرك

 .وولاي ص اومنحد  الأمريكيةا -، س  ص وويسSigmaم  شركة 

  Experimental animals.حيوانات التجارب  -2-5-2-2

مو   وو  جورذا  اومو  ذكوور  33ر  اومنراكب ص   اونس  نو   نحضويره   علوى عودد ي ثندراسة  

((Sprage Dawly    جوورا ،  وك  ووص سووليمة  وخ ويووة  موو    333-33ننووراوح أونا هوو    موو

وقود نو  نغذيوة .  ه  م  مركون اوملوك  هود ولبحووط اوطبيوة بجود الأمراض  وأمك  اوحدوو  علي

دو ا اومؤسسوة اوع موة ودوواما  )  دولبة دوغير  (Pellets)اوس را   بغذا  خ   مكو  م  قطوا 

، دهو  خ   %(3.6) سسور , %( 23)ننكو  م  بروني   (ب وم طقة اوغربية( مط ح  اودقي )اوغلاو 

( أ)،  ينو مي  (%3.3)، أوي ف خ   %(3.3)، ملح (%6.3)، رم د %(3.3)، ك وسيو   %(0)

/ وحوود  دوويووة  33( هووـ)ين مي  ـجوو ،  وو/ وحوود  دوويووة  2.2( د)جوو ،  ينوو مي  / وحوود  دوويووة  23

 ح س  –كوبلص : كج ، أم  اوع  در اومعد ية اومض  ة  هس / سعر حرارم 2333كج ، اوط قة 
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  ولشورل وحسبوص نحوص بوروف بي يوة ن وك، كمو  قود  ولس ورا  مو  –م ج ين  –حديد  –يود  –

 . بيسة ودحية  س درجة حرار  اوغر ة

  Methods:  طرق البحث  -2-5-2-3

وك  وص . كو مجموعة نحنوم على خمسة عشر جورذاً  إوى خمسة مجموع ص، اوجرذا ن  نقسي  

اوجووورذا   مووو   اويوووو  الأوو   ومووو  ثووو  نُحقووو   جميووواجووو ،  333-333أونا هووو  ننوووراوح بوووي  

نووي  )اومخد  وكو مجموعوة م عودا اومجموعوة الأوووى اوضو بطة نحقو  ب وموذيل  ب ومنراكل

م  اوم د  ويض ف إويه   قطة  أو  3.3اوذم ن  إذابة اومنراكب ص  يه ب لإض  ة ولم   بمقدار ( 33

موو  ويمكو  اونيو د  3 قطني  م  اومذيل اوس ب  ث  نطح  ونعج  ويضو ف إويهو  اومو   بمقودار 

ومحلوو اولان   وحقو  اوجورذا  حسول ون هو  وذووك يوميو ً مو  أوو يوو  حنوى إوى أ  ين  عمو ا

وك  ووص اومجموعوو ص ك ونوو وس،     (Karatas et al., 2006)يوموو ً  34 ه يووة اونجربووة وهووس 

، ويوون  حق هوو  (B)، اومجموعووة اوث  يووة (ضوو بطة)، ونوو  حق هوو  ب ومووذيل A))اومجموعووة الأووووى 

ويون   (C)اومجموعوة اوث وثوة  ، (43) لاوجورذ بمنراكوكجو  مو  ون  /مجو  33بجرعة مقداره  

، (D) اومجموعوة اورابعوة، (43)كج  مو  ون  اوجورذ بمنراكول /مج  2حق ه  بجرعة مقداره  

L) وكسي لأ كج  م  ون  اوجرذ ب/مج  33 ين  حق ه  بجرعة مقداره و
8
اومجموعة اوخ مسة ، (

(E)لأوكسوي جورذ بكجو  مو  ون  او/مجو  2  ، ين  حق هو  بجرعوة مقوداره  (L
8
ومو  ثو  نو     ،(

و  6جما عي  ص  اود   ع  طري  اوعي  بعد نخدير اوجرذا  بعد ثلاثة  أي   م  أوو يو  ، وبعد 

وذووك بطردهو  مركنيو ً ع ود   (Serum)يوم ً م  اونجربوة ثو  يون   دوله  لاسونخدا   اومدوو34

 : ويو اوبيوكيمي  ية اون ويةومد  عشر دق    لإجرا  اونقديراص  ولإ نيم ص واونح  وسة4333

 .Glucose (Speicher et al., 1972 ) (Glu) اوجلوكون -

 .Cholesterol (Roschlu, Bernt and Gruber, 1974)  (Chol)اوكوويسنيروو -

 Triacyglycerol (TGA ) (Chapman et al., 1990)اوجليسريداص اوثلاثية  -

    Creatine phosohokinaze (CPK) (Oliver, 1955).  الكرياتين فوسفو كينيز  -
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    Low density lipoprotein  (LDL) اوبروني  ص اوده ية م خسضة اوكث  ة -

(Burtis and Asshuood, 1999)       

   High  density lipoprotein  (HDL) اوبروني  ص اوده ية مرنسعة اوكث  ة - 

(Burtis and Asshuood, 1999)      

 .يع  أونوم نيكي ً ب سنخدا  جه ن دايمي ش ون  قي سه  جم

ثو   دوله  واسونخدا  اومدوو وعموو  مو  اونجربوة نو  اخوذ عي و ص اوود  مو  اوعوي  34و س اويوو  

ات    ـينمممـعـاليل  الإحصممما ية    للـل  التحمممـممممـ  عـتممم  ثممم   ،ذكرـة اووووـيو اوبيوكيمي  يوووة س بقوووـ ووووـاونح

 ةـيــاعـمـتـوم   الاجـلــعـلل    يـا ـصـام   الإحــظـة   بالنـانــعـبالاست

 Statistical  Package for Social Sciences for windows, version  14 (SPSS)  

 Analysis of Varianceباستخدام تحليل معامل الاختلاف 

 
  Instruments.الأجهزة -2-5-2-4

ات للتقمممدا  ال ممممي للم  ممم  Kitsجهممماي سيممماا التحاليمممل الييوويميا يمممة   ممم ا    (3

 الييوويميا ية المختلفة في الدم من   وة

  Dimension xpand
TM 

Clinical Chemistry   Dade Behring –Germany. 

                        System Operator's Guide 

 ,Tafesa Hannoverمن   وة  Hettich Universal IIهاي ط د م وزي ج (2

West Germany  
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 .لقياسات المستخدمةالتحاليل و ا -2-6

 . التحاليل الكيميائية -2-6-1

 .تعيين كاتيونات العناصر -2-6-1-1

اوووـرجعية  EDTAاوووـمحضر  ب سنخـووـدا  مـووـع يراص   ص اوع  دوور  ووس اومح ويووونعووي  ك نيو ووـ

(back titration),حووـواوس   و ذوووك ب خووذ حجوو  معووي  موو  محلوووو الأيووو  ثوو  يووـض ف إويووه 

(2g)  موو  اوهكسوو ميHexamine  ثوو  يووـض ف حجوو  معووي  موو  مووـحلووEDTA (0.01M) ,

وو ثووـ  يعوو ير اومووـحلوو ب سوونخدا  مووـحل Xylenol-orangeيضوو ف دويووو نيلي ووـوو اوبووـرنق وس 

كم  ن  نعيي   سوبة الأيوو   وس بعوض اومنراكبو ص بطريقوة اوحور  . (0.01M)كـبرين ص اون ك 

  س  ر وذوك بحر  ون  معي  م  اومنراكل  (Pyrolsis)اون   

1000°C. 

 . النيتروجين_ الهيدروجين _ التحاليل الدقيقة للكربون  -2-6-1-2

 .ج معة اوق هر  بجمهورية مدر اوعربية _ هذه اونح ويو أجريص  س مركن اونح ويو اودقيقة 

 

 . القياسات الفيزيائية -2-6-2

 . معة اوق هر ج_ أجريص معب  اوقي س ص بمركن اونح ويو اودقيقة اون با وكلية اوعلو  

 

 .  IRأطياف الأشعة تحت الحمراء  -2-6-2-1 

FT-IR 1650 Pekin Eimer Spectrophtometer   ب سنخدا  أقراKBr . 
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 . Electronic spectraالأطياف الإلكترونية  -2-6-2-2

 –كليوة اونربيوة بجود  بUV-1601 UV-VIS Spectrophtometer SHIMADZU باستخـدام  ــدزا 

 :وقـد ن  نحضير اومح ويو وقي س  هذا اوطيف كم  يلس . وعربية اوسعودية اومملكة ا

M)ويعووـطس مووـحلوو نووـركينه DMFيوذال ون  معلووو  موو  اوليج ووداص اوعضووية  ووس  -3 4 10 

1x ) ويق س وه اوطيف  س م طقةUV . 

 س الامندو    وس ولحدوو علوى أعلوى نركيون وقيو DMFين  إذابة اومنراكل اودلل  س  -2

 .  UV-visم طقة 

1أطياف الرنين النووي المغناطيسي  -2-6-2-3
H-NMR Spectra . 

  Brucker 250 MHz Spectrophtometer  ب سنخدا  جه ن

 
 . Magnetic Measurementaالقياسات المغناطيسية  -2-6-2-4

ة حوـرار  اوغوـر ة علوى ع ـد درج Magnetic susceptibilityنمص قي س ص اوق بلية اومغ  طيسية 

ونوـمص  .MLI, Johnson Mattey Alfa Products, Cambridge, U.K طـريقة جوم ب سنخوـدا  ميونا  

 –كليوة اونربيوة )ودححص اوقي  م  ثوابوص بوـسك و  HgCo(NSC)4مـع ير  اوجه ن ب سنخدا  

                (.                                                        ج معة عي  شمس

وقووود نووو  قيووو س اوق بليوووة اوموووـغ  طيسية ولمنراكبووو ص  وووس اوح ووووة اودووولبة ب سووونخدا  أ ويوووه  وووس   

 : م  اومع دوة χg   وقد حسبص اوق بلية اومغ  طيسية اوجرامية   borosilicateاوبورسليك ص 

1.039   l (R-R
o
 )  /  10

 9
 w                    χg    = 
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l   وم د   س الأ بوبة  ا عمود هس طووcm . 

w    هس ون  اوم د  ب وجراg  . 

R
o  اودي مغ  طيسية ولأ بوبة   رغة. 

R   اوم د + هس اوسيض اومغ  طيسس ولأ بوبة . 

 : م  اومع دوة   μeffويحسل اوعن  اومغ  طيسس

μeff = 2.83 ( χ 
corr

 .T )
1/2                                           

                                                                

   χ 
corr 

  diaاوق بلية اومغ  طيسية اومدححة م  اودي مغ  طيسية   هس    
   χ واوون  اوجن س 

χmoles    

χ 
corr

 =    χmol - χ
dia 

 . هس درجة اوحرار  اومطلقة وقص إجرا  اونجربة Tو 

ب سنخدا  .                                   Thermal analysisالتحليل الحراري  -2-6-2-5 

درجة م وية وكو 23ونمص اوقي س ص نحص او ينروجي  بمعدو  Shimazu TGA-50جه ن 

 .بج معة اوق هر C/min°20 دقيقة 

 . pH-metric titrationsقياسات معايرات الأس الهيدروجيني  -2-6-2-6

 جي س ب سنخـدا  جـه ننمص قـي س ص مـع يراص الأس اوهيدرو

 WTW SERIES- inolab pH-730  منود بقطل مندو  كم  اسنخدمص مـح ويو م بمة 

 BDH ومعو ير  اوجهو نpH = 4, pH =7, pH = 9)  . ) وأجريوص اوقي سو ص ع ود درجو ص

. circular water bathحورار  مخنلسووة  وس خليووة نجووـ جية مندوجوة ب سوونخدا  حوـم   موو  س 

 ووـلــحـ  مـمـ ml 30راص عـلى ــ يـعــا اوـمـيـمــص جـريـــأج
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  75 % (v/v) 1,4-dioxan-water   ع وـد درجو ص حوـرار(35 , 30 , 25°C)  . أجوـريص

 . اومملكة اوعربية اوسعودية –جد   –اوقي س ص  س كلية اونربية 

  Electrical molar conductanceالتوصيل الكهربي المــولاري قياس -2-6-2-7

. اوغر وة   ع وـد درجوة حورار  WTW. D8120 Weilheimوقي سو ص ب سونخدا  جهو نأجريوص ا

ويون  قيو س اونودويو . اومملكوة اووـعربية اوسوعودية  –جد   –أجريص اودراس ص  س كلية اونربية 

اومووولارم ومنراكبوو ص اوع  دوور اونووس نوو  نحضوويره  وذوووك بإذابووة ون  مووـعلو  مووـ  اومنراكوول 

Mاودلل ويعطس محلوو  3 10 1x  س مذيل DMF  . 

قيسص .                                   Melting pointقياس درجة الانصهار  -2-6-2-8

أجريص  - Electro thermal 1900قي س درجة الا ده ر درجة الا ده ر ب سنخدا  جه ن

 . اومملكة اوعربية اوسعودية  –جد   –اودراس ص  س كلية اونربية 
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