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    تهاودراس الأساسية –تحضير الخواص الحمضية 

  سلفونات الصوديوم-5تيوسيمي كاربازيد ايزاتين مونو-αلـ 
  

  )1(عبد القادر الأزرق
 09/09/2014 الإيداع تاريخ

 18/11/2014قبل للنشر في 

  الملخص
تتمتـع بخـواص تحليليـة       هذا البحث إلى تحضير مركبات عضوية تحتوي على زمر وظيفية            هدفَ 

 أسـاس، أو    –ستخدامها ككواشف لتعيين الأيونات المعدنية بطريقة التحليل الطيفي أو كمشعرات حمض            لا
 سـلفونات  -5مونو تيوسيمي كاربازيـد   - α في هذا البحث مركب  رضح. كمشعرات في معايرات التعقيد   

 ـ الح هذا المركب في الوسـط  يعطي إذْ،  ة تطبيقية هميأ وأبدى خواص تحليلية ذات      ،الصوديوم اً مـضي لون
  .ومتكرر  بشكل حاد في الوسط القاعدي إلى اللون الأحمرتحولي في حين، صفرأ

ـ قيمة ال تسبحpKa مجـال  وحارو )0.054 ± 8.860 ( إلىةمساوي ت وكانطريقتينلهذا المركب ب 
طة نهاية معايرة عينات قياسـية       نق تعيين واستخدم هذا المشعر في       (9.8-8.2)بين القيمتين    له   pHالـ  

 وفي تحديد نقطة نهايـة معـايرة   ،من محلول هيدروكسيد الصوديوم بمحلول قياسي من حمض كلور الماء   
ق ائ النتائج بطر  وقورنت ،عينات قياسية من محلول حمض الخل بمحلول قياسي من هيدروكسيد الصوديوم          

 نأن  حـصائية للنتـائج تبـي     إجراء المعالجة الإ  عد  ب. اتالمعايرمثل هذه    نقطة نهاية    لتعيين معتمدة   خرىأ
 α – MTI – 5 – SO3Na باسـتخدام مـشعر    قوي ساسأ ب–  ضعيفنقطة نهاية معايرة حمضتعيين 

  .هي الطريقة الأكثر دقة
  

  ايـزاتين  مونو تيوسيمي كاربازيد  - α،   أساس –مشعرات حمض    :الكلمات المفتاحية 
  . سلفونات الصوديوم-5

  
  
  

  

 .أستاذ، قسم الكيمياء، كلية العلوم، جامعة دمشق، سورية )1(
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ABSTRACT  
This research aims to prepare organic compounds containing functional 

groups, and have analytical properties to use as analytical reagents for 
determination of metal ions by spectrophotometric methods, as acid – base 
indicators, and as indicators for metal ions in EDTA titrations. In this paper, 
was prepared the compound (α –mono thiosemicarbazide isatien – 5 – sodium 
sulfonate). It showed analytical properties and significant practical 
applications. This compound has in acidic medium yellow color, while in the 
basic medium sharply changes its color to red color. The value of pKa of this 
compound has been calculated by spectrophotometric method and was equal to 
(8.860 ± 0.054), the pH transition range was between (8.20 to 9.8). 

The indicator was used for determination  the end point of the titration 
standard samples of solution (0.1M, NaOH) with standard solution of  0.1M, 
HCl, and in titration standard samples of solution (0.1M, CH3COOH) with 
standard solution of 0.1M NaOH. The results were compared with the results 
obtained by reference titrimetric methods. The statistical treatment for all 
results, shows that the end point determination using acid - base (α - MTI - 5 - 
SO3Na) is the most accurate. 

 
Keywards: Acid- base indicator (α –mono thiosemicarbazed Isatin – 5 – 

sodium sulfonate). 
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  مقدمةال
 العديد من الكواشف العضوية التي تحتوي علـى         اِصطُنع ودرس وقتنا الحاضر   حتى  

 ومـن ضـمن هـذه       ،ي الكيمياء التحليلية   ف  واسعاً ت استخداماً قزمر وظيفية متنوعة ولا   
الكواشف العضوية مجموعة كبيرة منها حاوية على جـزء التيوسـيمي كاربازيـد التـي       

إلى  نظراًو [2] ،[1]استخدمت كمواد فعالة بيولوجيا وكمستحضرات صيدلانية، حفازات        
 ولاسيما حاجة الملحة للحصول على كثير من الكواشف التحليلية لتعين العناصر المعدنية          ال

ية معايرات ، أو الكشف عن نقطة نها الثقيلة منها والكشف عن نقطة نهاية معايرات التعديل       
  التي تستخدم علـى     من تطوير بعض الكواشف التحليلية المعروفة سابقاً       التعقيد، كان لابد

 ـ      بسبب أن النتائج التي أعطتها غير دقيقة،       ،نطاق ضيق  ع أو نتيجة الثباتية الضعيفة لها م
 ـ  لمثل هذه الكواشف     والأهم من ذلك هو الانحلالية الضعيفة        ،مرور الوقت  ط ا في الأوس
الدراسات النظرية وقلـل   العلمية و  البحوث فقط على     مما جعل استخدامها مقتصراً    ؛المائية
 البحـث  ولذلك يجري. والصناعيةسية ا في المخابر الدر لها   ستخدام التطبيقي من الا  كثيراً

 ـ    عن مثل هذه الم    عـن طريـق إدخـال      ط المائيـة    اركبات لتحسين انحلاليتها في الأوس
 هذا البحث إلى تطوير مركبات عـضوية        فَد وه ،مجموعات وظيفية تزيد من انحلاليتها    

محدودة الاستخدام في الكيمياء التحليلية عن طريق إضـافة مجموعـات وظيفيـة مثـل               
(SO3H)       من  -قدر الإمكان  - والإقلال   ،ي لزيادة انحلالية المركب الناتج في الوسط المائ 

 .[3]  التخلص منهالصعوبةو ،استخدام المذيبات العضوية لأنها غالية الثمن وضارة بالبيئة

  مواد البحث وطرائقه
 ،Aldrich مـن شـركة       كاربازيد يميتيوس ،Aldrich سلفو الايزاتين من شركة      -5

 دي مثيـل    ،يليتالكحول الإ  ، يود المثيل  ، نترات الفضة  ،خلات الصوديوم ثلاثي الهيدرات   
 ،ماء ثنائي التقطير   ،Sigma و Merck من شركة     منزوع الرطوبة  ن بنز ،ايثر ،ميدأفورم  

)NaOH, 1M(  فيكسنال من شركةNormadose،(HCL, 1M)      فيكـسنال مـن شـركة
Normadose– مشعر برتقالي الميثيل– مشعر الفينول فتالئين - الفسفور حمض . 

 Electrothermolنصهار   جهاز قياس درجة الإ    ،)Jasco-300E(نموذج   FTIRجهاز  
  تحليلـي دقتـه أربعـة أرقـام عـشرية          الانكليزيـة، ميـزان      stauartنتاج شركة   إمن  

)Sartorious basic( جهاز تحليل عنصري ،CHNS  Euro Elemental Analyser  مـن
 فيـة جهاز مطيا  ،)spectrophotometer )Jasco-V650 جهاز مطيافية ،  Agilentشركة  

Optizen 3220 UV، جهاز قياس الـ pH Mi 180) bench Meter( MARTINI صنع 
   .في كوريا
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  :القسم العملي
بطريقة   سلفونات الصوديوم  -5مونو تيوسيمي كاربازيد ايزاتين      - αحضرالمركب   

مونـو  - αر مركب  ض لها ح  التي طبقاً  [4]بالطريقة الموصوفة بالمرجع    مشابهة لما ورد    
  .كاربازيد ايزاتينتيوسيمي 

وذلـك   [5] الملح الفضي لسلفو الايزاتين كما هو موصوف في المرجـع            ولاًأيحضر  
 9g(ويضاف إليها محلول محضر مـن   ) ماء مقطرml 16في   AgNO3من  6g( ةذاببإ

 يرشح الراسب المتشكل ويغسل ثلاث مـرات  .) ماء مقطرml 21 في CH3COONaمن 
 يذاب راسب خلات الفضة الذي تم الحصول عليـه  ذلك بعد ،)3x15 ml(بالماء المقطر 

 محلـول   إلـى الرشـاحة   تضاف  ثم   ، على الساخن   ويرشح اً مغلي  ماء225ml مباشرة في   
)5.1g- 245ايزاتين في  سلفونات الصوديوم mlترك المزيج ي. في حالة الغليان)  ميتانول

 –انول ثمي ( ml 40غسل الراسب بمحلول حجمهيو. على الساخن رشح ي ثم ،ائق دق 5مدة 
حصل على ملح الايزاتين على شكل بلـورات  فن  C˚105جفف عند الدرجةيو) % 50ماء 
ر ث من الاي  10mlبعد التجفيف التام للملح البلوري وتنعيمه يضاف إلى         .  كرزي باهت  هالون

 دون أن نعرضـه  اً ومستمراً قويرجاً يرج المزيج   .يلت من يوديد الم   2.25mlالممزوج مع   
تح يل ايزاتين ذو اللون الأحمـر الفـا      تيتشكل اورتو م  .  أو الرطوبة مدة أربعة أيام     للضوء

   محلـول مـائي مـشبع   إلـى  من البنزن المنزوع الرطوبة ويضاف  70mlيستخلص في
 20مدة   يترك المزيج    .تشكل بلورات حمراء غامقة   تفمن التيوسيمي كاربازيد     1.5g بـ    

عدة مرات ثم بالكحول     الساخنغسل بالماء   وتلترشيح   با  البلورات المتشكلة    فصلتدقيقة ثم   
مونو تيوسيمي كاربازيد ايـزاتين   - αتم إثبات بنية   . C˚105جفف عند الدرجة    تلي و يثالا
، ومـن  C˚ 216–214ه التي كانـت  انصهاردرجة من المتشكل   سلفونات الصوديوم-5

  .بالتحليل العنصريو،  للمركب الناتجIRطيف الـ 
  

ته ا واستخدام(α–MTI–5– SO3Na)  الأساسية لمركب–الحمضية دراسة الخواص 
  :التحليلية

 علـى   تحتـوي لهذا المركب في محاليل مائية       الأساسية   –درست الخواص الحمضية    
DMF 5 بنسبة%  -DMF)  فـوق البنفـسجي    باستخدام مطيافية ما)  فورم أميديلثمدي
 امتصاص عنـد    بعصابة pH<8.3 إذْ،  في الوسط الحمضي  تميز طيف المركب    ،  والمرئي

 )1من الـشكل   1البياني رقم  منحنىال( ،)nm 465 =maxλ(متصاص أعظمي   اموجة  طول  
كثيرا عند استبدال المذيب السابق بمحاليـل مائيـة          ا وشدتها لم تتغير   ةموضع هذه العصاب  

  .لانوثاي %5 حاوية على 
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ما بـين   مجال المرئيفي ال(α –MTI–5 – SO3Na) الطيوف الالكترونية لمركب ) 1(الشكل 

  .)nm 750 – 350(الأطوال الموجية 
  ).pH=2(متصاصية الضوئية للمركب في وسط حامضي  الا1 ىالمنحن
  .) (pH=10.5متصاصية الضوئية للمركب في وسط قاعدي  الا2 ىالمنحن

) اللـون الأصـفر   (لون واحد للمركب    ) 2-8( يراوح بين    pHلـ  ليلاحظ  في مجال     
 ويفـسر زوال لـون هـذا    ،ولا يعود مرة ثانية pH < 1.5هذا اللون عند قيم لـ يزول و

ن  الشديدة الحموضة إلى تحلق جزء التيوسيمي كاربازيد كما هو مبي          ساطالمركب في الأو  
  .)2(في الشكل 

  
  )2(الشكل 



   ...- 5اتين  مونو تيوسيمي كاربازيد ايز- αتحضير الخواص الحمضية ـ الأساسية ودراستها لـ  ـ الأزرق

 162

إلى ذا يعود   وه) 2-8(بين    يراوح pHفي مجال لـ     اً وعكوس يبقى اللون الأصفر ثابتاً   
 فيتحـول  pH ≥ 8.3ا عند مأ ،)3(كما هو موجود في الشكل للمركب وجود صيغة واحدة 

ويتميز ،  pH=9.9الوردي وتزداد شدة اللون حتى قيمة لـ         لون المركب إلى اللون الأحمر    
متـصاص  اتصاص عند طول موجـة      بعصابة ام طيف هذا المركب في الوسط الأساسي       

 حاصلةتعود التغيرات ال). 1 من الشكل 2 البياني رقم نحنىمال( nm= maxλ 525أعظمي 
 ـ             ين بروتـون   أعلى الطيف في الوسط الأساسي عما هو عليه في الوسط الحمضي إلى ت

الموجودة في جزء التيوسيمي كاربازيد كما هو واضح من الـشكل   ) SH- (تيوليةزمرة ال ال
  .كلّها وهو ما يتوافق مع المراجع ،)3(

 
  )3(الشكل 

سبـبطتْ ، بعد أن    الآتيةثابت التأين لهذا المركب من المعادلة        حقـيم الــ      ض pH 
 لكل محلول بعد pH وتم التأكد من قيمة الـ ،NaOHو  HClباستخدام محاليل قياسية من 

  meter pH الـ مقياستحضيره باستخدام 

  
 جـداً  وقريبة   (0.25±8.78)  المحسوبة بهذه الطريقة مساوية إلى     pKaوكانت قيم الـ    

، وهـذا يتوافـق   )4( كما هو مبين في الـشكل    التي حصلنا عليها بيانياً    pKaمن قيم الـ    
 ـوقيمة  اتيـل تيوسـيمي     -4-كينـون و نفت -2,1( حمـض  المحسوبة للمركب    pKa  ال

  .[7]،[6] وردت في المرجعكما ) 0.06±9.04(التي تساوي إلى ) سلفونيك-4-كاربازون
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 4-1.10 تركيزه  (α – MTI – 5 – SO3Na)لمركب لالضوئية تغيرات الامتصاصية  )4(الشكل 

 M بتغير قيم الـpH 525( عند nm= maxλ(.  
  

  النتائج والمناقشة
 وأذيبـت فـي   ، بطريقة الوزن بالمفاضلةNaOH من g 1.842أخذت وزنة مقدارها  

  عـوير . شـارة الماء ثنائي التقطير حتـى الإ تمم الحجم بأ و ml 500دورق حجمي سعة 
10 ml من محلول NaOH  المحضر بمحلول قياسي مـن HCl 0.1M)(    المحـضر مـن

خـرى  أق ائ ومشعرات وطر(α – MTI – 5 – SO3Na) باستخدام M 1 هتركيزفيكسانال 
 مـرات،   خمـس  وكررت عملية المعايرة بكل طريقة       ، لتحديد نقطة نهاية المعايرة    مختلفة

  .[9] رجعحصائية الموصوفة في الموحسبت النتائج بالطريقة الإ
 من ml 10 حصائية للمعطيات التي تم الحصول عليها عند معايرةنتائج المعالجة الإ) 1(الجدول 

 توى الثقـة مـس  (،)(HCl, 0.1M بمحلول قياسي مـن   المحضرNaOH محلول
    .)t= 2.78  ،4، درجات الحرية 5، عدد مكررات المعايرة 95%

      S   طريقة تحديد نقطة نهاية المعايرة 

  α – MTI – 5 – SO3Na بمشعر  1.828  0.0083  0.0046  0.010 0.010 ± 1.828
 Phenol Phthaleinبمشعر 1.838  0.0083 0.0045  0.010 0.010 ± 1.838

  Methyl orangeبمشعر   1.852  0.0090  0.0049  0.011 0.011 ± 1.852
1.836 ± 0.010 0.010  0.0045 0.0083  1.836 Potentiometric titration 
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نقطة  عيين يمكن استخدام المشعر المحضر لت     أنّه) 1(ن النتائج الموجودة في الجدول      تبي 
  .ساس قوي ولكنه ليس الأفضلأنهاية معايرات حمض قوي ب

حر محلول من ضCH3COOH 0.1 بتركيز M 10 معايرة وأُجريت ml  من المحلول 
المحـضر مـن     (NaOH 0.1M)بمحلول قياسـي مـن    نفسهاالطريقة السابقةبر المحض

 خـرى أق ائ ومشعرات وطر(α – MTI – 5 – SO3Na)باستخدام  ،M 1فيكسانال تركيزه 
 ، مـرات  خمـس  وكررت عملية المعايرة بكل طريقة       ،مختلفة لتحديد نقطة نهاية المعايرة    

  ).2(ن المعايرة وضعت في الجدول تجة ع للقيم الناالإحصائيةجراء المعالجة إوبعد 
  

 من ml 10حصائية للمعطيات التي تم الحصول عليها عند معايرة نتائج المعالجة الإ) 2(الجدول 
مـستوى   (،)(NaOH, 0.1M المحضر بمحلول قياسي من CH3COOH محلول
   ). t= 2.78 ،4، درجات الحرية 5، عدد مكررات المعايرة %95الثقة  

    
Sr.104 S.104   طريقة تحديد نقطة نهاية المعايرة 

0.100100±0.000002  0.000002  0.0174 0.0175 0.100100 α – MTI – 5 – SO3Na  
0.099100±0.000015  0.000015  1.2109 0.1200  0.099100 Phenol Phthalein 
0.099000±0.000012  0.000012  0.1010 0.1000  0.099000 Potentiometric titration 

  

نقطـة   عيينمكانية استخدام المشعر المحضر لت    إ) 2(ن النتائج الموجودة في الجدول      تبي 
الكواشـف  ب المشعر الأفـضل مقارنـة    دع وي ،ساس قوي أنهاية معايرات حمض ضعيف ب    

  .اً الأحمر حاد ويكون التغير اللوني للمشعر من الأصفر إلىالأخرىق ائوالطر
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