الثاني

التجارب العملية

2- 1. المواد و المذيبات العضوية:

جميع الكيماويات المستخدمـــــة في الدراســــة على درجــــة عــــــالية من النقاوة و مـــــنها 2-amino-4-methylthiazol 2- أمينو-4-ميثيل ثيازول     , إثيل أيزوثيوسيانات ethyl isothiocyanate , اليل أيزوثيوسيانات ally isothiocyanate , فينيل أيزوثيوسيانات phenyl isothiocyanate ,(II) nickel chloride كلوريد النيكل(II), palladium Chloride(II) كلوريد البلاديوم(II) , II))platinum chloride كلوريد البلاتين(II) ,  potassium tetrachloro Palatinate(II)   بوتاسيوم تتراكلوروبلاتينات(II) , potassium tetrachloro palladate (II) بوتاسيوم تتراكلوروبلادينات(II)، Palladium(II) acetate أسيتات البلاديوم(II),  acetat(II) nickel أسيتات النيكل(II)، acetone أسيتون، ethanol إيثانول, acetonitrile اسيتو نيتريل، toluene طولين، dimethyl formamide داي ميثيل فورماميد،sulfoxide dimethyl داي ميثيل سلفوكسيد، ether إيثر.
2- 2. تحضير المركبات العضوية: 

2- 2- 1. تحضير (PhMeTzTu) N-phenyl-N’-(4’-methylthiazol)-2ylthiourea
تم إعادة بلورة 2-amino-4-methylthiazol  وذلك بإذابة المركب السابق في الأستون ومن ثم ترشيحه ثم وضعه في الفريزر لمدة 24 ساعة حيث تكونت بلورات شفافة ثم تم ترشيح هذه البلورات. تم وزن  0.01 مول من الأمين السابق في زجاجة ساعة بعيداً عن الرطوبة ومحاولة حفظ درجة الحرارة حتى 4°م ويتم ذلك بوضع زجاجة الساعة في حافظة وفيها خامس أكسيد الفوسفور. وتم إذابة الوزن السابق في الإثانول ثم إضافة 0.01 مول منPhenylisothiocyanate  و ثم تسخين المحلول السابق حتى الغليان تحت التكثيف لمدة 36 ساعة ثم التبريد لدرجة حرارة الغرفة حيث تكونت بلورات بيضاء . وتم عمل إعادة بلورة لليجند مرتين بواسطة الطولين ثم حفظ البلورات البيضاء في مجفف تحت ضغط مخلخل في وجود خامس أكسيد الفوسفور.
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2- 2- 2. تحضير N-allyl-N`-(4`-methylthiazol)-2-ylthiourea (AllMeTzTu)
تم إعادة بلورة 2-amino-4-methylthiazol  كما في السابق. تم وزن 0.01 مول من الأمين وتم إذابته في 50 مل من الإيثانول ثم إضافة 0.01 مول من allyisothiocyanate ثم تسخين المحلول السابق تحت التكثيف لمدة 36 ساعة ثم تبريد المحلول وتم إعادة بلورة البلورات البيضاء مرتين وحفظها في مجفف في وجود خامس أكسيد الفوسفور.
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2- 2- 3. تحضير N-ethyl-N’-(4’-methylthiazol)-2ylthiourea (EtMeTzTu)
تم إعادة بلورة 2-amino-4-methylthiazol  كما في السابق. تم وزن 0.01 مول من الأمين وتم إذابته في 50 مل من الإيثانول ثم إضافة 0.01 مول من ethylisothiocyanate ثم تسخين المحلول السابق تحت التكثيف لمدة 36 ساعة ثم تبريد المحلول وتم إعادة بلورة البلورات البيضاء مرتين وحفظها في مجفف في وجود خامس أكسيد الفوسفور.
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جدول الحصيلة ودرجة الانصهار والتحليل العنصري الدقيق لكل من ,EtMeTzTu AllMeTzTu , PhMeTzTu.
	التحليل العنصري الدقيقFound ( Calcd )
	درجة الانصهار

M.P.
	الناتج% Yeild%
	المركب

Compound

	S
	N
	H
	C
	
	
	

	31.38

(31.79)
	20.61

(20.86)
	5.05

(4.97)
	42.12

(41.73)
	233
	33.01
	EtMeTzTu

	31.31

(30.36)
	19.36

(19.69)
	4.92

(5.16)
	44.96

(45.00)
	138
	24.78
	AllMeTzTu

	24.69

(25.70)
	16.87

(16.87)
	4.53

(4.42)
	54.06

(53.01)
	170
	23
	PhMeTzTu


2-3. تحضير المتراكبات لأيونات النيكل, الكوبلت, النحاس ,البلاديوم, البلاتين:    

2- 3- 1. تحضير متراكبات النيكل
تم تحضير متراكبات النيكل مع كل الليجندات الثلاثة EtMeTzTu ، AllMe TzTu ، PhMeTzTu   كما يلي: تم وزن 0.001 مول من الليجند ومن ثم إذابته في 50 مول من الإيثانول ثم وزن 0.001 مول من مركب النيكل وإذابته في المذيب المناسب (كلوريد النيكل nickel chloride في الإيثانول ، اسيتات النيكل nickel acetate   في الماء المقطر ) تم إضافة محلول الليجند إلى محلول النيكل قطرة قطرة مع التقليب المستمر و الغليان تحت التكثيف في حالة النسبة 1:1 بين الليجند والفلز. أما في حالة النسبة 1:2 بين الليجند والفلز تم وزن 0.002 مول من الليجند وإذابته في 50 مل من الإيثانول ووزن 0.001 من مركب النيكل وإذابته في المذيب المناسب ثم إضافة محلول النيكل إلى محلول الليجند قطرة قطرة مع التقليب المستمر والغليان تحت التكثيف لمدة ثلاث ساعات ثم تبريد المحلول لدرجة حرارة الغرفة فتتكون الكريستالات الملونة وتم ترشيحها ثم غسلها وتم عمل إعادة بلورة للمتراكبات الناتجة وتجفيفها وحفظها في مجفف تحت ضغط مخلخل في وجود خامس أكسيد الفسفور. 
2-3-2. تحضير متراكبات الكوبلت

تم تحضير متراكبات الكوبلت مع كل EtMeTzTu ، AllMeTzTu  كما يلي: تم وزن 0.002 مول من الليجند ومن ثم إذابته في 50 مل من الإيثانول ثم وزن 0.001 مول من مركب الكوبلت وإذابته في المذيب المناسب (اسيتات الكوبلت Cobalt acetate   في الماء المقطر ) تم إضافة محلول الكوبلت إلى محلول الليجند قطرة قطرة مع التقليب المستمر و الغليان تحت التكثيف في حالة النسبة 1:2 بين الليجند والفلز. أما في حالة النسبة 1:3بين الليجند والفلز تم وزن 0.003 مول من الليجند وإذابته في 50 مل من الإيثانول ووزن 0.001 من مركب النيكل وإذابته في الماء المقطر ثم إضافة محلول الكوبلت إلى محلول الليجند قطرة قطرة مع التقليب المستمر والغليان تحت التكثيف لمدة ثلاث ساعات ثم تبريد المحلول لدرجة حرارة الغرفة فتتكون الكريستالات الملونة وتم ترشيحها ثم غسلها وتم عمل إعادة بلورة للمتراكبات الناتجة وتجفيفها وحفظها في مجفف تحت ضغط مخلخل في وجود خامس أكسيد الفسفور. 

2-3-3. تحضير متراكبات النحاس
تم تحضير متراكبات النحاس مع كل من ,phMeTzTu ,AllMe TzTu EtMeTzTu  كما يلي: تم وزن 0.001 مول من الليجند ومن ثم إذابته في 50 مل من الإيثانول ثم وزن 0.001 مول من كلوريد النحاس Copper chloride وإذابته في الإيثانول  تم إضافة محلول الليجند إلى محلول النحاس قطرة قطرة مع التقليب المستمر و الغليان تحت التكثيف في حالة النسبة 1:1 بين الليجند والفلز. أما في حالة النسبة 1:2 بين الليجند والفلز تم وزن 0.002 مول من الليجند وإذابته في 50 مل من الإيثانول ووزن 0.001 من مركب النحاس وإذابته في المذيب الإيثانول ثم إضافة محلول النحاس إلى محلول الليجند قطرة قطرة مع التقليب المستمر والغليان تحت التكثيف لمدة ثلاث ساعات ثم تبريد المحلول لدرجة حرارة الغرفة فتتكون الكريستالات الملونة وتم ترشيحها ثم غسلها وتم عمل إعادة بلورة للمتراكبات الناتجة وتجفيفها وحفظها في مجفف تحت ضغط مخلخل في وجود خامس أكسيد الفسفور.
2-3-4. تحضير متراكبات البلاديوم
تم تحضير متراكبات البلاديوم  مع كل الليجندات الثلاثة PhMeTzTu ، AllMeTzTu ، EtMeTzTu   كما يلي: تم وزن 0.001 مول من الليجند ومن ثم إذابته في 50 مل من الإيثانول ثم وزن 0.001 مول من مركب البلاديوم وإذابته في المذيب المناسب (كلوريد البلاديوم Palladium Chloride في الماء المقطر  ،بوتاسيوم تتراكلوروبلاديت (2) Potassium tetrachloroPalladate (II) في الماء المقطر ، أسيتات البلاديوم Palladium acetate في الأستون ) تم إضافة محلول الليجند إلى محلول البلاديوم قطرة قطرة مع التقليب المستمر و الغليان تحت التكثيف في حالة النسبة 1:1 بين الليجند والفلز. أما في حالة النسبة 1:2 بين الليجند و الفلز تم وزن 0.002 مول من الليجند وإذابته في 50 مل من الإيثانول ووزن 0.001 من مركب البلاديوم وإذابته في المذيب المناسب ثم إضافة محلول البلاديوم إلى محلول الليجند قطرة قطرة مع التقليب المستمر والغليان تحت التكثيف لمدة ثلاث ساعات ثم تبريد المحلول لدرجة حرارة الغرفة فتتكون االبلورات الملونة وتم ترشيحها ثم غسلها وتم عمل إعادة بلورة للمتراكبات الناتجة وتجفيفها وحفظها في مجفف تحت ضغط مخلخل في وجود خامس أكسيد الفسفور. 

2-3-5. تحضير متراكبات البلاتين
تم تحضير متراكبات البلاتين  مع كل الليجندات الثلاثة EtMeTzTu ، AllMe TzTu ، PhMeTzTu   كما يلي: تم وزن 0.001 مول من الليجند ومن ثم إذابته في 50 مل من الإيثانول ثم وزن 0.001 مول من مركب البلاتين وإذابته في المذيب المناسب (كلوريد البلاتين platinum chloride في الماء المقطر  ،بوتاسيوم تتراكلوروبلاتينات (2) potassium tetrachloroplatinate (II) في الماء المقطر) تم إضافة محلول الليجند إلى محلول البلاتين قطرة قطرة مع التقليب المستمر و الغليان تحت التكثيف في حالة النسبة 1:1 بين الليجند والفلز. أما في حالة النسبة 1:2 بين الليجند و الفلز تم وزن 0.002 مول من الليجند وإذابته في 50 مل من الإيثانول ووزن 0.001 من مركب البلاتين وإذابته في المذيب المناسب ثم إضافة محلول البلاتين إلى محلول الليجند قطرة قطرة مع التقليب المستمر والغليان تحت التكثيف لمدة ثلاث ساعات ثم تبريد المحلول لدرجة حرارة الغرفة فتتكون البلورات الملونة وتم ترشيحها ثم غسلها وتم عمل إعادة بلورة للمتراكبات الناتجة وتجفيفها وحفظها في مجفف تحت ضغط مخلخل في وجود خامس أكسيد الفسفور. 
2- 4. القياسات Measurement 
2-4-1. التحليل العنصري الدقيقElemental analysis 
أجريت التحاليل الدقيقة على الكربون والهيدروجين والنيتروجين والكبريت في مركز البحوث في كلية الصيدلة في جامعة الملك سعود بالرياض.

2-4 -2. التوصيل المولاري للمتراكبات Electrical molar conductance : 
أجريت تحاليل التوصيل المولاري للمنراكبات باستخدام جهاز WTW.D8120   Welheimيتم قياس التوصيل المولاري لمتراكبات العناصر التي تم تحضيرها وذلك بإذابة وزن من المتراكب الصلب ليعطي محلول 1x10-3M في DMF.

2-4-3. الطيف الالكتروني Electronic spectra 

أجريت أطياف الامتصاص الالكتروني للمتراكبات في مدى الأشعة فوق البنفسجية والمرئية UV-1601 UV-VIS على جهاز Spectrophotometer SHIMADZU  عند درجة حرارة  EQ الغرفة باستخدام خلية سليكا حيث الطول الموجي في المدى من 200-800 nm
2- 4- 4. القابلية المغناطيسية Magnetic susceptibility
تم قياس العزم المغناطيسي للمتراكبات في درجة حرارة الغرفة باستخدام الميزان المغناطيسي .Sherwood واستخدمت معادلات لحساب القابلية المغناطيسية المولارية ، Xm، العزم المغناطيسي،ueff  (B.M) EQ 

 EQ 

 EQ 

 EQ 

 EQ 

 EQ 

 EQ  لتصحيح القابلية المغناطيسية  بإستخدام Xm للمركبات البارامغناطيسية لـ X بإستخدام ثوابت بسكال للمجموعات العضوية نحصل على القابلية المغناطيسية المولارية البارامغناطيسية Xa. ويمكن حساب العزم المناطيسي بالعلاقة التالي
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 القابلية المغناطيسية الجرامية.   
Cx    = ثابت الجهاز.

ι = طول العينة بالسم.

Rg = وزن العينة والأنبوبة في المجال المغناطيس.

Rº = وزن الأنبوبة فارغة في المجال المغناطيسي.
W = وزن العينة بالجرام.
T = درجة الحرارة المطلقة.

2- 4- 5. طيف الكتلة   Mass Spectra EQ 

أجريت تحاليل طيف الكتلة على جهاز Shimadzu Qp – 2010 Plus  حيث تمرر دفعة من غاز المركب عند أزمنة استغراق محددة من عمود الكروماتوجرافي إلى غرفة التأين عند 25 ْم بداخلها محبس يسخن تدريجياً من 50 ْم إلى 300 ْحيث تصادم جزيئات الغاز بالكترزنات طاقتها    70 ev ويحفظ التضخيم  الإلكتروني بداخل الغرفة عند 1500 V ( في جامعة القاهرة مركز التحاليل الدقيقة )

2-4-6. أطياف الرنين النووي المغناطيسي H1C13 NMR Spectra 

أجريت تحاليل 1H 13C NMR على جهازBRUKER  عند  500 MHzلـ1H و 125MHz لـ 13C وقد استخدم DMSO-d6 كمذيب وTMS كمرجع في مركز البحوث بكلية الصيدلة جامعة الملك سعود 
2-4-7. طيف الأشعة تحت الحمراءInfrared spectra  

أجريت أطياف الأشعة تحت الحمراء البعيدة nujol   mulls في أقراص CsI في المدى من 200-400 سم-1 بواسطة جهازPerkin Elmer في مركز البحوث في كلية الصيدلة في جامعة الملك سعود بالرياض, بينما أجريت أطياف الأشعة تحت الحمراء القريبة باستخدام أقراصKBr في المدى من 4000-200 سم-1
2-4-8. التحليل الحراري Thermal Analsis 


أجريت قياسات التحليل الحراري الوزني (TG),
التحليل الوزني التفاضلي (DTG), التحليل الحراري التفاضلي (DTA) للمتراكبات على جهاز Shimazu TGA-50 بجامعة القاهرة عند درجة حرارة أعلى من 800˚م بمعدل10  درجات مئوية لكل دقيقة باستخدام 10-14 mg من العينة في جو من النيتروجين.     
2- 4- 9- أشعة اكس للبلورة الواحدة Single crystal x-rays 

أجريت تحاليل أشعة اكس للبلورة الواحدة بواسطة جهاز maXus (Bruker Nonius, Delft & MacScience, Japan) في جامعة القاهرة .
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