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 β- enaminoneلليكاند  Co(II تحضير ودراسة طيفية وأمتزاز معقد الكوبالت (
  المشتق من السلفاميثوكسازول             

  

  أحمد ثابت نعمان 
  ساهرة صادق عبد الرزاق 

  فرح علي داود
  جامعة بغداد )/ابن الهيثم (كلية التربية للعلوم الصرفة  /قسم الكيمياء 

  2015تشرين الثاني//22،قبل البحث في:2015تشرين الأول//21استلم البحث في:

  الخلاصة 

   -ليكاند ثنائي السن :تحضير وتشخيص يهتم هذا البحث ب 
 [4-(5,5-dimethyl-3-oxocyclohex-1-enylamino)-N-(5-methylisoxazol-3-yl)benzene 
sulfonamide] [H2L]  

فاعѧل هѧذا ولمدة نصف ساعة , حُظر معقد الكوبالت مѧن ت  ºC(140) ةبدرجوذلك من صهر السلفاميثوكسازول مع الدايميدون 
معقѧد لليكانѧد والارجѧاعي باسѧتعمال الايثѧانول وسѧطا للتفاعѧل . شѧُخص الليكاند مع ايون الكوبالѧت الثنѧائي وبطريقѧة التصѧعيد الا

. كمѧا تѧم  المحضر باستعمال الطرائق الطيفية التي اثبتت ان المعقد ذات شكل هندسѧي ربѧاعي السѧطوح حѧول الايѧون المركѧزي
) . 1:1انѧت النسѧبة (ت المستمرة وكباستعمال طريقتي النسبة المولية والتغيرا) M:L( ايجاد نسبة أتحاد الفلز بالليكاند المحضر

 المѧؤثرة فѧي درُست الظروف المثلى لازالة معقد الكوبالت من خلال الامتزاز على سѧطح البنتونايѧت وكѧذلك دراسѧة المتغيѧرات
وقѧد أظهѧـرت  .ووزن المѧادة المѧازة وحجѧم دقѧائق المѧادة المѧـازة  pHعملية الامتزاز وهي زمن الاتزان ودرجة الحرارة وقѧيم 

الامتزاز هو مـن نѧوع  . بينما النمط العام لايزوثيرمات )min) 60ـتائـج ان الزمـن اللازم للوصـول الى اتـزان التـركيز هو الن
)1L ( قيم الدوال الثرموديناميكية حسبت. وقد ) وفق تصنيف جيلزGΔ  ,HΔ ,SΔ(  . وفسرت النتائج في ضوئها  
  

  السلفاميثوكسازول , الدايميدون , معقد الكوبالت , الامتزاز , البنتونايت الكلمات المفتاحية : 
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   المقدمة
فѧي تحضѧير المركبѧات ذات الفعاليѧة  اولية ادةم بصفتهالمهمة في التخليق العضوي احدى المركبات  β-enaminoneيعد       

, يتم تحضيره عادة مѧن )oxytocinمضادات (و acetylcholine – stersane)(الحيوية كمضادات الاختلاج مثل المثبطات 
. يسѧѧتعمل  [1,2]عѧѧض العوامѧѧل المسѧѧاعدة وبوجѧѧود ب (β-dicarbonyl)تفاعѧѧل الامينѧѧات الاليفاتيѧѧة والاروماتيѧѧة مѧѧع مركبѧѧات 

لѧѧت والنحѧѧاس والنيكѧѧل والمنغنيѧѧز فѧѧي تحضѧѧير الكثيѧѧر مѧѧن معقѧѧدات العناصѧѧر الانتقاليѧѧة مثѧѧل الكوبا β-enaminoneالليكانѧѧد 
يѧد مѧن الت في العددميوم وغيرها التي يتم استعمالها ايضا في مجالات كثيرة, إذ تستعمل المركبات التي تحتوي على الكوبوالكا

هѧѧا فѧѧي ميѧѧاه الصѧѧناعات مثѧѧل التعѧѧدين والѧѧدهان والاصѧѧباغ والالكترونيѧѧات , ولكѧѧن سѧѧوء اسѧѧتعمال هѧѧذه المѧѧواد الصѧѧناعية ومخلفات
 هال وانخفѧاضياه مما يؤدي الѧى تلوثهѧا والاصѧابة بѧبعض الامѧراض مثѧل الشѧلل والاسѧالانهار يزيد من تركيز الكوبالت في الم

زيѧѧة ومѧѧن أهمهѧѧا . تتѧѧوفر العديѧѧد مѧѧن التقنيѧѧات الفيزيائيѧѧة والكيميائيѧѧة لمعالجѧѧة التلѧѧوث بالعناصѧѧر الفل [3]ضѧѧغط الѧѧدم وغيرهѧѧا 
هميѧة بѧالرغم مѧن أسѧتخلاص , الترشѧيح والتبخيѧر والكروموتوغرافيا ، الترسيب الكيميائي , الترسيب الكيميائي الكهربѧائي , الا

ѧق المهمѧدى الطرائѧزاز احѧيهذه التقنيات الا انها محدودة الاستعمال بسبب كلفتها العالية . تعد تقنية الامتѧرى فѧة  ة الأخѧالمعالج
ربون ان , والكѧاالأطيѧلأنها ذات كلفة قليلة بسبب توافر العديد مѧن المصѧادر الطبيعيѧة الممكѧن اسѧتعمالها كسѧطوح مѧازة مثѧل : (

طح مѧѧѧاز . فѧѧѧي هѧѧѧذه الدراسѧѧѧة تѧѧѧم اسѧѧѧتعمال طѧѧѧين البنتونايѧѧѧت كسѧѧѧ [4,5]الفعѧѧѧال , والزيولايѧѧѧت , والكتѧѧѧل العضѧѧѧوية , وغيرهѧѧѧا) 
إذ قامѧت  (.Yaseen H. M)لامتزازمعقد الكوبالت من محلول الكحѧول الاثيلѧي الѧذي تѧم اسѧتعماله كمѧادة مѧازة ايضѧا مѧن قبѧل 

ن) تابلكايѧت , الكѧاؤوليمن محاليله المائية باستعمال ثلاثة اطيان عراقية (البنتونايت , الا Co(II)بالت بدراسة امتزاز ايون الكو
ظهѧѧر مѧѧاير, وقѧѧد اوقѧѧد بينѧѧت نتѧѧائج الدراسѧѧة ان ايزوثيѧѧرم الامتѧѧزاز لأيѧѧون الكوبالѧѧت الثنѧѧائي للسѧѧطوح الثلاثѧѧة يتبѧѧع معادلѧѧة لانك

ѧون الكوبالѧزاز ايѧي امتѧبالبنتونايت قابلية اعلى فѧذا الترتيѧر هѧم يتغيѧاؤولين ولѧم الكѧت ثѧه الاتابلكايѧت يلي ѧي الفعاليѧر فѧع تغيѧة م
معرفة قدرة و ئيتحضير ليكاند جديد ومعقده مع ايون الكوبالت الثنا البحث هو اإن الهدف من هذ.  [6]ظروف عملية الامتزاز 

ادة مѧن ن اجل الاستفظروف المثلى لعملية الامتزاز ملت ودراسة امكانية تحديد الاالكوب معقدوكفاءة طين البنتونايت في امتزاز 
 النتائج المستحصلة منها في مجال معالجة تلوث المياه.

   

  الجزء العملي 
تميѧزت  عالميѧة والتѧيأستعملت في هذه الدراسة المــواد الكيميائيــة والمѧذيبات المجهѧزة مѧن الشѧركات ال:  المستعملةالمواد 

  .  %(99-98)بنقاوتها العالية تتراوح بين 
  

  الأجهزة المستعملة: 
جهѧاز نѧوع تم تشѧخيص الليكانѧد والمعقѧد المحضѧر باسѧتعمال عѧدة تقنيѧات طيفيѧة , إذ قيسѧت درجѧات الانصѧهار باسѧتعمال       
)Stuart automatic melting point|SMP40|  وسجل طيف الاشعة تحت الحمراء باستعمال جهاز نوع , (Shimadzu 
)IR) Spectrophotometer-(FT) 8300( دىѧمن المѧض (1–cm) 400 –4000(  يومѧد البوتاسѧراص بروميѧتعمال اقѧوباس
)KBr(  يѧѧووي المغناطيسѧѧرنين النѧѧف الѧѧاس طيѧѧم قيѧѧو ت ,NMR-C13H,1  وعѧѧاز نѧѧتعمال جهѧѧباس)Ultra shield 300 

MHZ ,Burker,Switzerland(  ذيبѧѧتعمال مѧѧ6باسd-DMSO  داتѧѧة بوحѧѧة الكيميائيѧѧجلت الازاحѧѧوسppm(s)  تѧѧوقيس ,
 -Shimadzu UV- 160). وسѧѧجل الطيѧѧف الالكترونѧѧي بجهѧѧازPhilips pw-Digitalالتوصѧѧيلية المولاريѧѧة بجهѧѧاز (

Spectrophotometer)  دىѧѧمن المѧѧض ((200-1100)nm ) ازѧѧور بجهѧѧوى الكلѧѧيس محتѧѧ686وق-Titro Processor-
665.Dosimat Metrohm / Swissوعѧѧѧѧѧاز نѧѧѧѧѧذري بجهѧѧѧѧѧاص الѧѧѧѧѧف الامتصѧѧѧѧѧجل طيѧѧѧѧѧوس , ( )Emission 

Spectrophotometer Shimadzu (A-A680) (F.A.A )ازѧѧتعمال الجهѧѧيس باسѧѧد قѧѧة فقѧѧف الكتلѧѧا طيѧѧامShimadzu 
GCMSQPA 1000 spectrometer امѧѧزي والحمѧѧرد المركѧѧاز الطѧѧرى كجهѧѧزة الاخѧѧض الاجهѧѧتعمال بعѧѧن اسѧѧلا عѧѧفض , (

  المائي وجهاز قياس الدالة الحامضية والفرن الكهربائي. 
  

  تحضير الليكاند والمعقد 
 ) مѧѧـن الدايميѧѧѧدون0.58mmole,0.22g) مѧѧن مѧѧادة السلفاميثوكسѧѧازول مѧѧع (0.4g,1mmoleحضѧѧر الليكانѧѧد بصѧѧهر (      

) ذات 82.3وبنسѧѧبة %( )0.488(g) ولمѧѧدة نـصѧѧـف سѧѧاعة , تѧѧم الحصѧѧـول علѧѧى راسѧѧب برتقѧѧالي اللѧѧون بѧѧوزن C°)014بدرجѧѧة
) . كمѧا 1ول () والخواص الفيزيائية له مدونة في الجد1. التركيب الكيميائي لليكاند موضح في الشكل ()C°)90درجة أنصهار 

) مѧѧѧѧѧѧع O2.6H2CoClالكوبالѧѧѧѧѧѧت المѧѧѧѧѧѧائي () مѧѧѧѧѧѧـن كلوريѧѧѧѧѧѧد 0.06g,0.26mmoleتѧѧѧѧѧѧم تحضѧѧѧѧѧѧير المعقѧѧѧѧѧѧد مѧѧѧѧѧѧن مѧѧѧѧѧѧزج (
)0.1g,0.26mmole من الليكاند (]L2H[ ) دةѧاعات، 3وبطريقة الـتصعـيد الارجاعي بوجود الايثانول وسطا للتفاعل ولمѧس (

 بوزن  من الايثانول البارد , اذ تم الحصول على راسب ml(3)تكون راسب ذا لون اخضرغامق واعيدت بلورته باستعمال 
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g)0.12و (  بةѧѧѧبنس)%80( هار وذاتѧѧѧة انصѧѧѧدرجC°)84() كلѧѧѧي الشѧѧѧح فѧѧѧر موضѧѧѧد المحضѧѧѧائي للمعقѧѧѧب الكيميѧѧѧ2، التركي (

  ) . 2والخواص الفيزيائية له مدونة في الجدول (
  
  تحضير المحلول القياسي ومنحني المعايرة  

مѧن معقѧد الكوبالѧت المѧراد دراسѧة امتѧزازه علѧى سѧطح البنتونايѧت بتركيѧز  (stock solution)تم تحضير محلول قياسي       
(100) mg/L وجيѧول المѧد الطѧايرة عنѧي المعѧى منحنѧول علѧم الحصѧ455 , وت) nm( : ةѧة الاتيѧب المعادلѧبحس-    (y = 

)= 0.9938 20.0242x + 0.0761, R ةѧدى خطيѧو بمmg/L)100-2.5( ى اѧول علѧم الحصѧايرة تѧي المعѧن منحنѧل ومѧفض
  .) mg/L(70تركيز للمعقد وهو

   
  تحديد الزمن اللازم لحدوث الأتزان

الممتѧزة , وزن  تم تحديد زمن الاتزان بين السطح الماز والمѧادة الممتѧزة وذلѧك بتثبيѧت جميѧع الظѧروف وهѧي تركيѧز المѧادة     
ن محاليل معقد م ml (10)ربة , إذ اخذ السطح الماز , حجم المحلول ودرجة الحرارة مع بقاء عامل الزمن هو المتغير في التج

ـعت بدرجѧѧة حѧѧرارة المختبѧѧر وبعѧѧـدها وضg ѧѧ(0.1)واضѧѧيف الѧѧى وزن معѧѧين مѧѧن المѧѧادة المѧѧازة  )mg/L(70الكوبالѧѧت بتركيѧѧز 
وقيѧاس الامتصاصѧية لهѧا  min(120-15)المحـاليل في حـمام مائـي هزاز وباخـذ عينـات فـي مدد زمنيѧة مختلفѧة تتѧراوح بѧين 

  بعد اجراء عمليتي الفصل والترشيح ومن خلال متابعة تغير الامتصاصية مع الزمن حدد زمن الاتزان للمعقد. 
  

   متزازتعين أيزو ثيرمات الا
-10) للحѧѧـصول عѧѧـلى ايزوثـيـѧѧـرم الامـتѧѧـزاز لمـعـقѧѧـد الكـوبالѧѧـت حضѧѧـرت محѧѧـاليل مѧѧـختلفة التѧѧـركيز ضѧѧـمن المѧѧـدى     

70)mg/L   (10)واضيف ml  ىѧة علѧة الحاويѧاني الحجميѧى القنѧز الѧذه التراكيѧ(0.2)من محاليل ه g  زمنѧت وبѧن البنتونايѧم
المرئيѧة لقيѧاس امتصاصѧية المحاليѧل  –وبدرجة حرارة المختبر, استعمل مطيѧاف الأشѧعة فѧوق البنفسѧجية  min(60)اتزان هو 

قيم التركيز عند الاتزان لكل محلول بالرجوع الى منحني المعايرة . وبعѧدها ومنه عُينت  )nm (455اعلاه عند الطول الموجي 
كميـѧـة المــــѧـادة الممتѧزة  تمثѧل eQ إذ أن :) m sol). VeC – °= (C eQ /وجدت السѧعة الوزنيѧة للامتѧزاز بحسѧب العلاقѧـة : (

)mg/g( ، eC  لѧتمث) زةѧادة الممتѧزان للمѧد الأتѧز عنѧالتركيmg/L( solVلѧيمث ) ـزةѧادة الممتѧول المѧي لمحلѧم الكلѧالحجL( ,  
m ادة المازةوزن الميمثل )g(  ,°C  يمثل) التركيزالأبتدائي للمادة الممتزةmg/L(.  
  

  العوامل المؤثرة في عملية الامتزاز 
  C(50–10)تمـت دراسـة تأثـير درجـة الحـرارة في امتـزاز معـقد الكـوبالت عـند اربـع درجѧـات حѧـرارية تѧـتراوح بѧين     

وسجل تأثير درجة الحرارة من خلال تعين ايزوثيرمات الامتزاز وكما موضح في الفقرة اعلاه . ومن خلال دراسة تأثير الدالة 
-1.8قد الكوبالت بدرجة حرارة المختبر ونظمت الدالة الحامضѧية لѧه ضѧمن المѧدى (من مع )mg/L(70الحامضية اخذ تركيز 

) لمعادلѧة N(0.1يك وهيدروكسيـѧـد الـصوديـــѧـوم بتركيѧز رباستعمال محاليـــل مخففة من حـــــامض الــهيدروكلـو) وذلك 10
جѧرت دراسѧة تѧأثير وزن  . (pH-meter)ز الدالة الحامضية ضمن المديات المذكورة وقيست الدالѧة الحامضѧية باسѧتعمال جهѧا

واضѧيف الѧى اوزان مختلفѧة  mg/L(70)مѧن محلѧول المعقѧد ذي التركيѧز ml(10)المادة المازة في عملية الامتزاز وذلك باخѧذ 
من الطين ودرس الامتزاز في درجة حرارة المختبر. وعند دراسة تاثير حجم دقائق المادة المازة (المساحة السطحية) في سѧعة 

) واجريت هѧذه التجѧارب باسѧتعمال تركيѧز ثابѧت مѧن ,μm (75,150,250متزاز استعملت ثلاثة حجوم دقائقية مختلفة وهي الا
  وتم الامتزاز في درجة حرارة المختبر .  g(0.2)والوزن نفسه من المادة المازة  mg/L(70)محلول المعقد 

  

  النتائج والمناقشة
  )NMRالرنين النووي المغناطيسي () وطيف IRطيف الاشعة تحت الحمراء (

تعود الى  )cm) 1612,1571,3205-1حزم امتصاص عند  ]L2H[أظهر طيف الأشعة تحت الحمراء لليكاند المحضر       
تعѧود  )1363,1137 (cm-1, واظهѧر حѧزم اخѧرى عنѧد  ]7-9[علѧى التѧوالي  )NH-C (υ  ,C=O)( ,C=N)المجѧاميع (

. كما اظهر طيѧف الاشѧعة تحѧت الحمѧراء للمعقѧد (S=O) [10]الى الترددات الامتطاطية المتناظرة وغير المتناظرة لمجوعة 
للحلقة الداخلية أزيحت نحو تردد أعلى مما كانѧت   υ(C=N)تعود الى الاصرة  )cm) 1631-1المحضر حزمة امتصاص عند 

ى تناسق الايون الفلزي (الكوبالت) مع الليكانѧد عѧن طريѧق ذرة النتѧروجين لمجموعѧة عليه في طيف الليكاند الحر وهذا دليل عل
C=N)υ(  دѧ1, ومما يعزز هذا الارتباط هو ظهور حزمة امتصاص ضعيفة الشدة عن-cm)551(  ةѧى مجموعѧود الѧتع-Co(

N) [11,12]  كما أظهر طيف الاشعة تحت الحمراء للمعقد انزياح حزم امتصاص مجموعة .(S=O)  فظهرت عند المواقع 
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1-cm) 1325,1157( ةѧѧجين لمجموعѧѧين الاوكسѧѧق بѧѧول التناسѧѧى حصѧѧدل علѧѧا يѧѧر ممѧѧد الحѧѧف الليكانѧѧي طيѧѧه فѧѧت عليѧѧا كانѧѧعم 

S=O)(  دѧدة عنѧعيفة الشѧاص ضѧزم امتصѧور حѧ1و ايون الكوبالت الثنائي ومما يعزز هذا الارتباط هو ظه-cm)460(  ودѧتع
درس طيѧف ) . 3دول (تѧدوين مواقѧع الحѧزم المميѧزة لليكانѧد والمعقѧد المحضѧر فѧي الجѧ . تѧم]] 13,14)O)-Coالى مجموعة 

NMR-H1 ,C13 دѧѧѧلليكان ]L2H[  ذيبѧѧѧي مѧѧѧ6فd-DMSO, ـوѧѧѧار الطيفرأظهѧѧѧـردة  اتإشѧѧѧى امفѧѧѧود الѧѧѧات وذرات تعѧѧѧلبروتون
  ) .4,5والكاربون والنتائج مبينة في الجدول (

   
  طيف الكتلة 

ي الجزيئ للايون واضح أمتصاص يظهر ) إذ3ل (الشككما موضح في  ]L2H[تم قياس طيف الكتلة لليكاند المحضر     
)=375.4+M (لليكاند المقترحة  الكيميائية والذي يتوافق مع الصيغة 50 %) بشدة نسبيةS4O3N21H18C  ( .  
  

  الطيف الالكتروني والتوصيلية المولارية
) nm )268 (1-cm)37313 ] حـزمتي امتصاص الاولى عندL2Hالطيف الالـكـتـروني لليـكـانـد [ أظهر     

 Mmax(ε (1920=-و )330( 1-cm) 30303(nmد والثانية عن ε)cm1-=973) Mmax.-1ة ــولاريـــية مــاصــتصــبام
-1cm.1 هـذه الامتصاصات الى الانتقالات الالكـتـرونية تعود *)π→π( ) و*π→n كما هو موضح في  ]15[) على التوالي

 (269) ى عندــالقمة الأول ظهرت شُخّصت ست قمم، )5معقد الكوبالت شكل (ل عند ملاحظة الطيف الالكتروني). 4الشكل (
nm 1-(37174) cm 1-.cm1-=915) Mmax(ε(361) ، القمة الثانية عندnm 1-cm) 27700(  1-.cm1-=1921) Mmax(ε 

إلى المجال الليكاندي مع  ذه القمميعود أصل ه nm 1-(25641) cm 1-.cm1-=1604 ) Mmax(ε (390) دعن القمة الثالثةو
القمة  . وهذا يؤيد حصول التناسق بين الليكاند والايون الفلزي مملاحظة حصول إزاحة قليلة وتغير في شكل كل من القم

إلى طيف نقل الشحنة  يعود اصــل هــذه القمة nm 1-cm) 21978( 1-.cm1-=1240) Mmax(ε (455)الرابعة ظهرت عند 
)C.T(عند سجلتمـة الخامسة ـ. الق nm)614( 1-cm)16286 (1-.cm1-=368) Mmax(ε  والقمة السادسة ظهرت عند

(679)nm 1-(14727 ) cm 1-.cm1-=601) Mmax(ε  يعود أصل هاتين القمتين إلى الانتقالات الالكترونية)d-d(  نوع)F( 
2T4→2A4  و)F( 1T4→2A4 سجلت التوصيلية المولارية للمعقد المحضر لايون  ]16[ واليعلى الت .Co(II) عند m
1–molar 2S.cm )75(مذيب ثنائي مثيل أوكسيد الكـبريت  ) باستعمالDMSO( جدولودرجة حرارة المختبر) -ومن هذه  )2

. كما [17]) وتم اقتراح الشكل الهندسي (رباعي السطوح) حول الايون المركزي 1:2القيمة وجد ان المعقد الكتروليتي بنسبة (
  ) . 2هو موضح في الشكل (

  
  كشف الكلور وايجاد النسبة المولية 

ور راسب لمركب التناسقي لوحظ ظهللكشف عن ايونات الكلور الموجودة في ا )N(0.1أستعمل محلول نترات الفضة بتركيز  
ي النسبة المولية . تمت دراسة الايون المعقد طيفيا بتطبيق طريقت[18]ابيض اللون دلالة على وجود الكلور خارج كرة التناسق 

سѧبة اتحѧاد ن, وحسѧاب  ]L2H[والتغيرات المستمرة للوصول الى الصيغة الاكثر احتمالا لمعقѧد الكوبالѧت مѧع الليكانѧد المحضѧر 
كمѧا هѧو   ]19[) 1:1) للمعقد المذكور إذ كانѧت النسѧبة ( 455nmmaxλ= الفلز بالليكاند المحضر عند الطول الموجي الاعظم (

  ) . 6موضح في الشكل (
  
   زمن اتزان التركيز لأنظمة الامتزاز 

نايت في مدد زمنية على سطح البنتو معقد الكوبالتللوصول الى حالة اتزان التركيز في عملية امتزاز لازم درُس الزمن ال      
وباسѧتعمال حجѧم دقѧائق  )70(g/Lm للمعقѧدوتركيѧز ثابѧت  )25(°Cعنѧد درجѧة حѧرارة  )min)120-15مختلفة يتراوح مداها 

   . )60(min لازم للوصول الى اتزان التركيز هولاظهرت النتائج ان الزمن او) . m 75المادة المازة (
  

  ايزوثيرمات الامتزاز 
 دة المѧازة,فѧي درجѧات حراريѧة مختلفѧة ووزن معѧين مѧن المѧا جريت دراسة لامتزاز معقد الكوبالت على سطح البنتونايѧتا     

) . كمѧا تѧم 6جѧدول (كمѧا مبѧين فѧي ال (Ce)تراكيز الاتزان  المقابلة لكل قيمة من قيم (Qe)حسبت السعة الوزنية للمادة الممتزة 
ضѧح كما هѧو مو تزازعطي الشكل العام لايزوثيرمات الامأ إذ عند الاتزان الممتزة مع التركيزرسم علاقة السعة الوزنية للمادة 

ختلѧف ) بصѧورة عامѧة وفѧي م 1L (ان الѧنمط العѧام لايزوثيرمѧات الامتѧزاز هѧو مѧن نѧوع ) . ومѧن الرسѧم يتضѧح 7فѧي الشѧكل (
  كل طبقة صورة افقية على السطح الماز لتش). وهذا يعني ان المادة الممتزة تتوزع بGilesدرجات الحرارة وفق تصنيف (
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دلѧت النتѧائج  ازطبقت البيانѧات التجريبيѧة علѧى معѧادلتي فرينѧدلش ولانكمѧاير للامتѧز .[20,21] امتزاز مفردة من نوع لانكماير
  ) .8في الشكل () كما مبين eC) مقابل قيم (eQ/eCلانكماير لوجود علاقة خطية بين قيم ( الى انطباق معادلة

  

  لعوامل المؤثرة في عملية الامتزازا
)C -10°ضمن المدى  سطح البنتونايت عند درجات حرارية مختلفة د فيمعقالمتزاز لادراسة تأثير درجة الحرارة  تمت      
) لأهمية هذه الدوال في فهم عمليѧة ΔG  ,ΔH , ΔS( ةقيم الدوال الثرموديناميكيومن خلالها تم حساب وبتراكيز متدرجة  (50

يدل على ان عملية الامتѧزاز ماصѧة  موجبة ممامة على سطح البنتونايت قي (H) ة المحتوى الحراريان قيم. نلاحظ الامتزاز
تدل على ان الامتزاز  (G)السالبة للتغير في الطاقة الحرة  ة. اما القيم[22]اي يزداد الامتزاز بزيادة درجة الحرارة  للحرارة
التي تكون مترافقة مع كميѧة المѧادة الممتѧزة علѧى السѧطح تعنѧي انѧه  (S)الموجبة للانتروبي  ةوالقيم (spontaneous)تلقائي 

فѧان عشѧوائية الجزيئѧات الموجѧودة علѧى السѧطح  ومن ثѧمكلما زاد تركيز الجزيئات على السطح ازدادت احتماليات الترتيب لها 
ان كميѧة المѧادة إذ لѧوحظ لت على سطح البنتونايت في دوال حامضية مختلفѧة ادرس امتزاز معقد الكوب. كما  [23] سوف تزداد

وهѧذا قѧد يعѧود الѧى ان المعقѧد يكѧون غيѧر مسѧتقر فѧي القاعѧدي الوسѧط فѧي الممتزة تكون واطئة في الوسѧط الحامضѧي ثѧم تѧزداد 
 القاعѧدي تѧزداد اسѧتقرارية المعقѧدفѧي الوسѧط تقل كميѧة امتѧزازه . لذلكان المعقد يميل الى التجزء و ي القوي ايالحامضوسط ال
) . ومѧن خѧلال دراسѧة تѧاثير وزن المѧادة 9كما موضح فѧي الشѧكل ( [24]تشبع للسطح)  اي حدوثتزداد كمية امتزازه ( لذلكو

) 10كمѧا فѧي الشѧكل (ان زيѧادة كميѧة السѧطح المѧاز تعمѧل علѧى تѧوفير مواقѧع اكثѧر للامتѧزاز المازة فѧي عمليѧة الامتѧزاز لѧوحظ 
نقصѧان كميѧة إذ بينѧت النتѧائج  تم دراسة تأثير حجم دقائق المادة المازة (المساحة السطحية) فѧي عمليѧة الامتѧزازخيرا . وا [25]

الѧذي يعѧود الѧى انѧه تѧزداد المسѧاحة السѧطحية للسѧطح المѧاز بنقصѧان الحجѧم الحبيبѧي  دقѧائق المѧادة المѧازةالامتزاز بزيادة حجѧم 
  اي زيادة عدد لدقائقه 

  .  [26]) 11ة على السطح مما يؤدي الى زيادة السعة الوزنية للامتزاز وكما موضح في الشكل (المواقع الفعال
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   ]L2H[بعض الخواص الفيزيائية لليكاند  :)1جدول (

 M.P= melting point  
 
 
 
 
 

بعض الخواص الفيزيائية وقياس محتوى الكلور والتوصيلية المولارية لمعقد الكوبالت  :)2جدول (   
Empirical Formula Color M.P C M 

Found 
(Calc)%   

Cl % 
Found 
Calc)%( 

Yield 
% 

m S.cm2 
molar–1 

[Co(H2L)(H2O)2]Cl2 Dark green 84 9.43 
(10.05)  

11.23  
(12.11) 

80 75 

 M.P= melting point Calc=calculated 
 
 
 
 
 

  

   cm-1بوحدة  Co(II)ومعقد الكوبالت  ]L2H[قيم طيف الاشعة تحت الحمراء لليكاند  :)3جدول (
Compound (OH2) 

Water 
(S-NH) (C-NH) 

 
(C=N) 
 

( C=O) 
 

as(S=O) 
s(S=O) 

(Co–N) 
 

(Co–O) 

[H2L] _ 
 

3302 3205 
 

1612 1571 1363 
1137 

_ _ 

[Co(H2L)(H2O)2]Cl2 3354 3305 3207 1631 1571 1325 
1157 

551 
 

493 
460 
432 

   
  
  
  
  
  
  

Compound Empirical formula M.wt Yield % M.P C Color 

[H2L] C18H21N3O4S 375.4 82.3 90 Orange 
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   6d-DMSOفي مذيب  ]L2H[لليكاند  NMR-H1قيم طيف :) 4جدول (
Compound Functional groups  (ppm) 

 [H2L] 

C13-NH [enamine group] (11.1) (1H, s) 
S-NH group (9.12) (1H, s) 

Ar-H (C8,C12) (7.7) (2H, m) 
Ar-H (C9,C11) (6.5) (2H, m) 

C4 for CH group (6.1) (1H, s) 
C14 for CH group (5.1) (1H, s) 
C18 for CH2 group (3.3) (2H, m) 

DMSO solvent (2.4) 
C16 for CH2 group (2.3) (2H, m) 
C6 for CH3 group (2.2) (3H, m) 

 C19,C20 for CH3 groups (0.9) (6H, m) 

 s =single, m=multiple  
 
 
 
 
 
 
 
 

  

   6d-DMSOفي مذيب  ]L2H[لليكاند NMR-C13قيم طيف  :)5جدول (
Compound  Functional groups  (ppm) 

[H2L] 

C=Odi for aliphatic ring 200 
C5 for C-O group 159.7 
C3 for C=N group 154.8 

C10 for aromatic ring 145.7 
C13 for C-NH group 134.6 

C8 ,C12 for aromatic ring 130.4 
C7 for aromatic ring 129.9 

C11 ,C9 for aromatic ring 122.7 
C14 for CH group 114.1 
C4 for CH group 96.9 

C16 for CH2 group 51.6 
C18 for CH2 group 43.6 

DMSO solvent 40.8 
C17 for CH2 group 33.7 

C19, C20 for CH3 groups 29.3 
C6 for CH3 group 13.6 

  
  
  
  
  
  
  



 

 الكيمياء | 453
 

2016) عام 1العدد ( 29لمجلد ا     مجلة إبن الهيثم للعلوم الصرفة و التطبيقية                                                                        

Ibn Al-Haitham Jour. for Pure & Appl. Sci.                                           Vol. 29 (1) 2016   
  
  

  دلة لانكمايرعند تطبيق معا سطح البنتونايت بدرجات حرارية مختلفة علىمعقد الكوبالت  القيم الخاصة بامتزاز :)6جدول (
Co 

(mg/L
) 

10C 25C 37.5C 50C 

Ce 
(mg/L) 

Qe 
(mg/g

) 

Ce/Qe 
(g/L) 

Ce 
(mg/L) 

Qe 
(mg/g

) 

Ce/Qe 
(g/L) 

Ce 
(mg/L) 

Qe 
(mg/g

) 

Ce/Qe 
(g/L) 

Ce 
(mg/L) 

Qe 
(mg/g

) 

Ce/Qe 
(g/L) 

10 3.4091 
0.329

5 
10.3462

8 
0.0785 

0.496
1 

0.15823
4 

0.6983 
0.465

1 
1.50139

8 
1.0289 

0.448
6 

2.29358 

20 7.8306 0.6084 
12.8708

1 
2.0289 

0.898
5 

2.25809
7 

5.1198 
0.744

9 
6.87313

7 
5.946 

0.702
7 

8.46164
8 

30 
12.823

3 
0.858

8 
14.9316

5 
6.0455 

1.197
7 

5.04759
1 

8.7562 
1.062

2 
8.24345

7 
10.151

2 
0.981

9 
10.3383

2 

40 
18.119

8 
1.094 

16.5628
9 

10.723
1 

1.463
8 

7.32552
3 

13.095 
1.345

3 
9.73388

8 
15.698 

1.215
1 

12.9191 

50 
24.285

1 
1.285

7 
18.8886

2 
15.227 

1.738
6 

8.75819
6 

18.690
1 

1.565
4 

11.9395 
21.731

4 
1.413

4 
15.3752

7 

60 30.426 
1.478

7 
20.5761

8 
21.005

1 
1.949

7 
10.7735 

24.557
8 

1.772
1 

13.8580
2 

27.438
8 

1.628
1 

16.8532
6 

70 36.485 
1.675

8 
21.7716

9 
27.293

4 
2.135

3 
12.782 

30.202
5 

1.989
9 

15.1779 35.037 
1.748

2 
20.0417

6 
  

  
  

  سطح البنتونايتعلى  Co(II)معقد الكوبالت الثرموديناميكية لامتزاز  القيم) 7جدول ( 
2]Cl2O)2L)(H2[Co(H  

G (kJ.mol–1 ) H (kJ.mol–1 ) S (J.mol–1.K–1) 
-8.7227 

+ 2.3559  

39.1471 
-10.2541 42.3154 
-10.3499 40.9204 
-10.3335 39.2860 

  

    

   ]L2H [التركيب الكيميائي لليكاند المحضر :)1شكل (
  

  التركيب الكيميائي لمعقد الكوبالت المحضر :)2شكل (
2]Cl2O)2L) (H2[Co(H 
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  ]L2H[طيف الكتلة لليكاند  :)3شكل (

  

 
  ]L2H[الطيف الالكتروني لليكاند  :)4شكل (
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  المحضر Co(II)الطيف الالكتروني لمعقد الكوبالت  :)5شكل (

 

 
  مع الليكاند المحضر Co(II)منحني النسبة المولية لمعقد الكوبالت :) 6شكل (

 
 

  
  على سطح البنتونايتCo(II) ايزوثيرمات الامتزاز لمعقد الكوبالت  :)7شكل (

  عند درجات حرارية مختلفة  
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  Co(II)الصورة الخطية لايزوثيرم لانكماير لامتزاز معقد الكوبالت  :)8شكل (
   على سطح البنتونايت عند درجات حرارية مختلفة 

 
 

  
  على Co(II) تاثير الدالة الحامضية في سعة امتزاز معقد الكوبالت  :)9شكل (

   25Cسطح البنتونايت عند درجة حرارة 
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  على Co(II) تاثير وزن المادة المازة في سعة امتزاز معقد الكوبالت :) 10شكل (

   25Cسطح البنتونايت عند درجة حرارة  
  

  
   Co(II)تاثير حجم دقائق المادة المازة في سعة امتزاز معقد الكوبالت :) 11شكل (

  25Cعلى سطح البنتونايت عند درجة حرارة 
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Abstract  
     This paper concerns is the preparation and characterization of a bidentate ligand [4-(5,5-
dimethyl-3-oxocyclohex-1-enylamino)-N-(5-methylisoxazol-3-yl) benzene sulfonamide].  
The ligand was prepared from fusing of sulfamethoxazole and dimedone at (140) ºC for half hour.              
The complex was prepared by refluxing the ligand with a bivalent cobalt ion using ethanol as a 
solvent. The prepared ligand and complex were identified using Spectroscopic methods. The 
proposed tetrahedral geometry around the metal ions studied were concluded from these 
measurements. Both molar ratio and continuous variation method were studied to determine metal 
to ligand ratio (M:L). The M to L ratio was found to be (1:1). The adsorption of cobalt complex 
was carried out using bentonite as adsorbent. The optimization of the adsorption conditions were 
studied as a function of contact time , temperature , pH , adsorbent weight and particle size. The 
results revealed that the time needed to reach concentration equilibrium was 60 min for cobalt 
complex. While the trend of the adsorption isotherm was L1 type according to Giles classification . 
Thermodynamic functions (ΔH, ΔG, and ΔS) were calculated. 
 
Keywords: sulfamethoxazole , dimedone , cobalt complex , adsorption , bentonite  

 

 

 

 

 


