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 سالسیل متوکسی-4 باز شیف لیگاند با( VI)مولیبدنیوم تهیه و شناسایی کمپلکس

  آن باکتریایی ضد فعالیت بررسی و هیدرازون بنزوئیل آمینو-2 آلدهید

 2مجتبی محسنی ،1*،نیاز منادی ،1محبوبه موسوی
 ایران بابلسر، مازندران، دانشگاه شیمی، دانشکده معدنی، شیمی گروه 1

 ایران بابلسر، مازندران، دانشگاه پایه، علوم دانشکده میکروبیولوژی، گروه 2

 02/04/99تاريخ پذيرش:           13/03/99تاريخ تصحيح:              21/11/98تاريخ دريافت: 

 چکيده

 (VI)وردینه مولیبدنیومئک جیک کمپلکس پن 2MoO(acac)2( با L2Hیل هیدرازون )ئآمینو بنزو-2سالسیل آلدهید متوکسی -4العه، واکنش طدر این م

[L2MoOتشکیل شد. کمپلکس و لی ]یسی هستهطناغی رزونانس مجیف سنطتلف خهای ماند تهیه شده با استفاده از روشگ( ایNMRفرابنفش ،)-

با  Mo(VI)تار مولکولی کمپلکس خشناسایی شدند. سا (CHNری )صی عنجزیه وزن سنجو ت (FT-IR)رمز ق(، تبدیل فوریه مادون UV-Visی )ئمر

راف طراف یافته هرم مربعی در احتار انخهای بلورشناسی سااست. داده L2Hاند گبلورشناسی اشعه ایکس تعیین شد که نشان دهنده رفتار دی آنیونی لی

 ط( در شرایVI)یومش زیستی یون فلزی مولیبدنقو بررسی ن L2H باز  اند شیفگور ارزیابی فعالیت زیستی لیظدهد. به منیون فلزی مولیبدن را نشان می

 یکل ایشیاشر هیعل ییایباکتر ضد تیفعال نیشتریب داد نشان جینتا. شد یبررس یمنف گرم و مثبت گرم استاندارد ییایباکتر ونهگ چهار هیعل براهی گآزمایش

 .داشت  اندگیل به نسبت یتریوق  ییایباکتر ضد تیفعال کمپلکس داد نشان حاضر پژوهش جینتا  . بود L2MoO کمپلکس به مربوط

 .(، آسیل هیدرازونVI)یوم، فعالیت ضد باکتریایی، کمپلکس مولیبدنباز شیف کلمات کلیدی:

 مقدمه-1

 ترکیبات از توجه قابل گروه يک ،(-RC=N-) شوندمي شناخته ايمین يا آزومتین عنوان به ساختاري لحاظ از که بازهاشیف 

 متصل .[2و1]دهندمي تشکیل ضدباکتريايي و ويروس ضد فعالیت قارچ، ضد میکروبي، ضد فعالیت علت به را دارويي شیمیايي

 باز شیف لیگاند و فلز يون سمیت کاهش و هاآن زيستي هايفعالیت افزايش به منجر هاترکیب اين به واسطه فلزات شدن

. [5]است طبیعي هايسلول غشاي در فلزي هاينيو اثر به مربوط باز شیف هايکمپلکس ضدباکتريايي فعالیت. [4و3]شودمي

 هابررسي. باشند مناسب بافت و سلول به نفوذ براي هاآن که شودمي باعث و دهدمي کاهش را فلزي يون قطبیت شدن، کیلیت

 اولیه باز شیف لیگاند به نسبت باکتريايي گونه برابر در کننده امیدوار زيستي فعالیت يک فلزي هايکمپلکس که دهدمي نشان

  .[8و6]دهندمي نشان خود از

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Nimonadi@umz.ac.irر                                                        بابلس ،دانشگاه مازندران ،دانشکده شیمی ،استادیار شیمی معدنی :وولئنویسنده مس. ٭



 موسوي و همکاران                       متوکسي سالسيل آلدهيد ...                   -4( با ليگاند شيف باز VIموليبدنيوم) تهيه و شناسايي کمپلکس

184 

لیگاندهاي جالب در شیمي کئورديناسیون محسوب  C=N-N گروه داشتن با که هستند هاآزومتین از طبقه يک هاهیدرازون

 تراکم واکنش توسط و اندشده متمايز يکديگر به متصل نیتروژن اتم دو حضور با خانواده اين اعضاي ديگر توسط هاآن.شوندمي

دو  صورت به توانندمي هیدرازون لیگاندهاي. [10و9]آيندمي بدست کربونیل ترکیب با است، هیدرازين مشتق که هیدرازيد بین

دندانه، سه دندانه يا چهاردندانه فعالیت کنند که وابسته به طبیعت گروه استخلافي حلقه هتروسیکلي متصل به واحد هیدرازون 

هاي اکسیژن و نیتروژن هاي زيستي با ايجاد کئورديناسیون اتملیگاندهاي هیدرازون يک محیط مشابه با سیستم. [12و11]است

. علاقه به شیمي [14]گروه واسطه دارندها کاربردهاي مختلفي به عنوان لیگاند با فلزات . هیدرازون[13]کنندد ميايجا

 [16]ترموکرومیک-، ترکیبات فوتو[15]ها مرتبط با استفاده گسترده از اين ترکیبات به عنوان داروهیدرازون کئورديناسیون آسیل

ي و شیمي تجزيه ي دارويي، نوري، زيستي، کاتالیزهابات در زمینهاست. اين ترکی [17]و پیش ماده براي سنتز ترکیبات آلي

 و بیوشیمیايي اهمیت ،هامتالوآنزيم در مولیبدن حضور دلیل به کئورديناسیون مولیبدن شیمي .[18]دارندکاربرد وسیعي 

 به گسترده طور به مولیبدنباز  شیف هاياست. کمپلکس بوده اخیر تحقیقات از جذاب محدوده يک آن، کاتالیزي همچنین

 مطالعه مورد نیترات کاهش و اکسیداز گزانتین اکسیداز، آلدهید سولفیت، مثل مولیبدوآنزيمي هايواکنش براي مدلي عنوان

 ( به علت اهمیت بیوشیمیايي آن و همچنین درگیر بودن ترکیباتVIشیمي کئورديناسیون مولیبدن). [20و19]اندگرفته قرار

(VI)Mo ها داراي اپوکسايش الفین ها وبه عنوان کاتالیزگر در بسیاري از فرآيندهاي صنعتي مانند ايزومري شدن آريل الکل

ضرر است. اين فلز براي محیط زيست بي نسبتاً (VI)یوماي هستند. برخلاف بسیاري از فلزات واسطه، مولیبدناهمیت ويژه

. [22و21]ي کشاورزي شناخته شده استترين فلزي است که براي زندگي ضرورت دارد و اهمیت زيستي آن در زمینهسنگین

 -oهاي آروماتیک استخلاف شده درترکیبات هیدرازيدتهیه شده بوسیله تراکم آسیلهاي بازدر شیمي مولیبدن، شیف 

هاي توانند کمپلکسها مياين لیگاند .استون جالب توجه هیدروکسي استوفن -o  آلدهید وهیدروکسي کربونیل مانند سالسیل

 .[24و23]توانند براي پیوند استفاده شونددهند، که ميآزاد کئورديناسیون تشکیل  ، با يک يا دو محلMoOLيا  L2MoOاز نوع 

آلدئید و آلدئید بنزوئیل هیدرازون مشتق شده از سالسیلکمپلکس دي اکسو مولیبدنیوم با لیگاند شیف باز سه دندانه سالسیل

در کار حاضر يک  .[25]اند که نسبت به خود لیگاند خواص ضد باکتريايي بالاتري دارندشناسايي شدههیدرازون تهیه و بنزوئیل

عنوان لیگاند انتخاب شد. لیگاند مورد نظر از واکنش تراکمي بین ه آمینو بنزوئیل هیدرازون( ب-2)ONO هیدرازون سه دندانه 

لیگاند،  (VI)کمپلکس دي اکسو مولیبدنیومشود و سپس متوکسي سالسیل آلدهید تشکیل مي-4هیدرازون و  آمینو بنزوئیل-2

و کمپلکس فلزي آن نیز در شرايط آزمايشگاهي مورد بررسي قرار خواهد  فعالیت ضدباکتريايي لیگاند تهیه شده و شودتهیه مي

 گرفت.  
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 بخش تجربی-2

  نياز مورد وسايل و مواد -2-1

 هايطیف خريداري شدند. سوئیس فلوکا آلمان، مرک هايشرکت از اين کار در استفاده مورد هايحلال شیمیايي و موادتمام 

-FT هايطیف گرديدند. ثبت آلمان کشور ساخت Bruker 400 DRXدر دستگاه و کربن  هیدروژن هسته مغناطیسي رزونانس

 IR قرمز  زير تبديل فوريه سنجطیف دستگاه توسط vector22-Bruker  1در محدوده-cm 0004-004  با استفاده از قرص پتاسیم

 در موجود نیتروژن و هیدروژن، کربن، عناصر درصد هاي مايع ثبت شدند.هاي جامد و سديم کلريد براي نمونهبرمید براي نمونه

 دستگاه گرديد. تعیین LECO CHN-60 Elemental Analyzerآنالیز عنصري با دستگاه  وسیله به شده تهیه هايکمپلکس

 مورد سنج هدايت دستگاه .است Melting point smpstuart scientific نوع از کار اين در شده استفاده ذوب نقطه گیرياندازه

 اتمسفر تحت و C/min° 15 گرمايي سرعت با (TGAتجزيه گرمايي) آنالیز .است 400 مدل jenway شرکت ساخت استفاده

 .گیري شداندازه C° 800 تا محیط دمايي محدوده در Thermoanalyse GmbH-BAHR نوع از گرمايي تجزيه دستگاه با نیتروژن

 کمپلکس براي X اشعه هايداده  انجام شد. Braic-2100 Double UV-Vis دستگاه با UV-Vis جذبي هايطیف گیرياندازه

 L2MoO سنج پراش يک در II-IPDS STOE  تکفام تابش با αK-Mo  دماي در آمده دست به جمع آوري شد. اطلاعات K (2) 

 . تصحیح[26]گرفت قرار تحلیل و تجزيه مورد Stöe X-AREA افزار نرماي جمع آوري شد و با درجه 1کلوين با نوسان  298

ها با اثرات لورنز و قطبیت تصحیح شدند. ساختار انجام شد. داده X-SHAPE [28]و  X-Red [27]با نرم افزارهاي عددي جذب 

ماتريکس  به طور ناهمسانگردي بوسیلهني هاي غیرهیدروژ. اتم[29]به دست آورده شد SIR2004 استفاده ازهاي مستقیم بابا روش

هاي هاي کربن در موقعیتمتصل به اتم هیدروژن هاي. تمام اتم[30]ددنش پالايش 2Fنسبت به  SHELXL -برنامه اتحداقل مربع

 هايداده صورت همسانگردي پالايش شد. و به شد مشخصدر نقشه اختلاف فوريه  2NHگروه  H. اتم گرفتند مناسب قرار

  .است شده ذکر 1جدول در ، Mo(VI)شده سنتز کمپلکس بلورشناسي

 [L2MoO]  کمپلکس ی و پارامترهای پالایشبلور داده. 1 جدول

Empirical formula C15 H13 Mo N3 O5 

Formula weight 411.22 

Temperature 298(2) K 

Wavelength 0.71073 A 

Crystal system Monoclinic Monoclinic 

space group P2(1)/n 

Unit cell dimensions 

 

a = 8.1231(16) A    alpha = 90 deg. 

b = 9.5235(19) A    beta = 90.36(3) deg. 

c = 20.044(4) A       gamma = 90 deg 

Volume 1550.5(5) A3 

Z 4 

Calculated density 1.762 Mg/m3 

Absorption coefficient 0.878 mm-1 

F(000) 824 
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  L2MoOکمپلکس  و L2Hليگاند  سنتز و شناسايي -2-2

 L2H نامتقارن شيف باز ليگاند سنتز -2-2-1

 10 در بنزهیدرازيد آمینو-2 مول محلول میلي 1 به هیدرازون، بنزوئیل آمینو-2آلدهید  سالسیل متوکسي-4 لیگاندبراي سنتز 

 دماي در سپس شد. اضافه اتانول لیتر میلي 10در بنزآلدهید متوکسي هیدروکسي -2 از مول میلي 1 محلول اتانول، لیتر میلي

 واکنش محلول قرار دادن با روز چند از بعد آيد.مي بدست رنگ زرد محلول واکنش پايان در شد. زده هم ساعت 2 مدت به اتاق

 %90 بازده با رنگ زرد بلورهاي صورت به 3O3N15H15Cمولکولي  فرمول با  L2H لیگاند حلال، حذف با تدريج به اتاق دماي در

 .است C° 105 ترکیب اين ذوب نقطه .مجدد شد تبلور حلال از استفاده با و آمد دست به

Selected IR data (ν /cm-1 using KBr disk): 3399, 3299 (NH2), 1634 (C=O), 1613(CN), 1249 (C-O). 

1H NMR (400MHZ¸ DMSO), δ (ppm): 11.81 (1H, NH), 11.77 (1H, OH), 7.57-6.46 (, Ar), 3.78 (3H, OMe) 

13C NMR (400 MHZ¸ DMSO), δ (PPM): 165.26, 162.34, 159.88, 150.68, 148.62, 132.89, 131.70, 128.64, 116.93, 

115.06, 113.12, 112.28, 106.85, 101.65, 55.77. Anal.Calc. for C15H15N3O3 (Mw=285.30 gr/mol): C¸ 63.15; H¸ 

5.28; N¸ 14.73; found: C¸ 63.17; H  ̧5.14; N¸14.74. 

 2MoO(acac)2 سنتز -2-2-2

 استون استیل لیتر میلي 4 و شده حل آب لیتر میلي 10 در( مولیبدات هپتا )آمونیوم O2H.424O7)Mo4(NH نمک گرم 3

 حالت اين در. شد رسانده 5/3 به اسید نیتريک )V/V (%10 محلول از استفاده با محلول pH سپس .شد اضافه محلول به

 و اتانول آب، با ترتیب به و صاف  2MoO(acac)2 رسوب ساعت 5/1 از بعد .کندمي شدن نشین ته به شروع رنگ زرد رسوبي

 .[31]شد خشک تحت خلاء دسیکاتور در سپس .شد شسته اتر

 [L2MoO] کمپلکس سنتز -2-2-3

 مول میلي 1 شامل محلول به و حل شد اتانول لیتر میلي 10 در L2H لیگاند مول میلي 1 ،[L2MoO] کمپلکس براي سنتز

 شد. مخلوط اضافه بود شده حل اتانول لیتر میلي 10در که VI( [2(acac)2MoO] (مولیبدنیوم اکسو دي (استوناتو استیل)  بیس

 سرد اتانول با شستشو از پس و شد صاف شده تشکیل رنگ نارنجي رسوب چند روز از بعد شد. رفلاکس ساعت 2 حدود واکنش

Theta range for data collection 2.70 to 25.00 deg. 

Limiting indices 

-9<=h<=9 

-10<=k<=11 

-23<=l<=23 

Reflections collected / unique 9589 / 2730 [R(int) = 0.0228] 

Completeness to theta = 25.00 99.8 % 

Refinement method Full-matrix least-squares on F2 

Data / restraints / parameters 2730 / 0 / 225 

Goodness-of-fit on F2 1.029 

Final R indices [I>2sigma(I)] R1 = 0.0183, wR2 = 0.0488 

R indices (all data) R1 = 0.0224, wR2 = 0.0497 

Largest diff. peak and hole 0.278 and -0.431 e.A-3 
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 %88 بازده با رنگ نارنجي پودر صورت به Mo3N13H5O15C مولکولي فرمول با[، L2MoO] کمپلکس شد. خشک خلأ تحت

 .آمد بدست

Selected IR data (ν /cm-1 using KBr disk): 3443, 3354 (NH2), 1593 (CN), 1224(C-O), 930, 903 (O=Mo=O). 

1HNMR (400 MHZ, DMSO), δ(PPM): 8.88 (1H, CH=N), 7.6-6.5 (7H, Ar), 3.82 (3H, OMe). 13C NMR (400 

MHZ¸ DMSO)¸ δ(PPM): 168.81, 165.50, 161.61, 155.14, 149.68, 135.51, 132.81, 130.27, 116.37, 13115.33, 

114.13, 110.03, 109.81, 103.52, 56.26. 

Anal. Calc. for C15H13N3O3Mo (Mw=411.22 gr/mol): C¸ 43.68; H¸ 3.39; N¸ 10.19; found: C¸ 43.75; H¸ 

3.24;N¸10.24. 

  ضدباکتريايي فعاليت کار درش رو -2-3

 استفاده مورد يهايباکتر -2-3-1

 ATCC اورئوس کوکوس استافیلو ،ثبتگرم م هايباکتري از شده تهیه کمپلکس و لیگاند ضدباکتريايي فعالیت ارزيابي براي

 آئروژينوزا سودوموناسو  PTCC 1330 اشريشیاکلي  ،گرم منفي هايباکتري  و PTCC 1023 سوبتیلیس باسیلوسو  35923

1047PTCC  ضدباکتري فعالیت بررسي جهت مطالعه اين دراست.  شده استفاده L2H کمپلکس  وL2MoO کربي روش از- 

 .است LB کشت محیط تهیه به نیاز ابتدا در کار اين براي .است شده استفاده1بائر

  LB کشت طيمح -2-3-2

 کي در  ديکلر ميسد گرم 5 و مخمر عصاره گرم 5  پتون،يباکتوتر گرم 10 يحاو  LB عيما کشت طیمح ها،يباکتر کشت يبرا

 يکارت مک دار درپوش يهالوله در تریل يلیم 10 حجم با کشت طیمح  آب، در مواد شدن حل از پس .شد هیته زهیونيد آب

 .[32]شد لياستر قهیدق 15 مدت به C° 121 يدما در اتوکلاو کمک به و شد عيتوز

  LB در ييايباکتر کشت يساز آماده -2-3-3

 مجزا طور به يباکتر هر حیتلق از پس .شد هیته استاندارد يهايباکتر از تازه کشت ها،نمونه ييايباکتر ضد تیفعال يبررس از قبل

 يهايباکتر تا شد داده قرار C° 37 -53  يدما با انکوباتور در ساعت 24 مدت به يمکارت يهالوله ،LB تازه کشت طیمح در

 .[32]شد استفاده هايباکتر تازه کشت از ،ييايباکتر ضد تیفعال يبررس انجام يبرا .شود آماده  تازه و زنده

 بائر-کربي روش -2-3-4

 کشت ل،ياستر سوآب کمک به. .شد استفاده بائر -يکرب استاندارد روش از کمپلکس و گاندیل ييايباکتر ضد تیفعال يبررس يبرا

 حجم به آغشته يکاغذ سکيد سپس. شد هیته آگار نينوتر کشت طیمح سطح در استاندارد يهايباکتر از يکنواختي و متراکم

 lμ30 1 غلظت با کمپلکس محلول-mg ml 20 دیسولفوکس لیمت يد حلال در (DMSO )، قرار آگار سطح بر مجزا طور به 

 
1 Kirby-Bauer 
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 قرار C° 37 يدما با گرمخانه در ساعت 24 مدت به هاتیپل  .شد انجام تکرار بار سه با يباکتر چهار هر يبرا عمل نيا. گرفت

 تیفعال يدارا نظر مورد ماده اگر. شد دهیسنج رشد عدم هاله قطر يریگ اندازه با کمپلکس ييايباکتر ضد تیفعال  .شد داده

  شوديم جاديا يباکتر رشد عدم هاله سکيد هر اطراف در باشد ييايباکتر ضد

 نتایج و بحث-3

 در هیدرازيد بنز آمینو-2و بنزآلدهید متوکسي-4-هیدروکسي-2 تراکم واکنش از استفاده با L2Hسه دندانه  باز لیگاند شیف

 مولیبدنیوم اکسو دي (استوناتو استیل)بیسبا  L2Hاز واکنش لیگاند  L(VI)2MoOکمپلکس  ادامه در و شد تهیه اتانول حلال

 . لیگانددهدمي نشان را کمپلکس تشکیل کلي معادله 1شکل  .شد رفلاکس تهیه شرايط در 1:1 مولي نسبت با اتانول حلال در

 گرمايي، سنجي وزن مادون قرمز، رزونانس مغناطیسي هسته،-تبديل فوريه هايسنجي طیف از استفاده با شده سنتز کمپلکس و

 .شد تعیین آن قطعي ساختارايکس  اشعه بلورشناسي با و شدند شناسايي مولي هدايت و عنصري تجزيه
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 L2MoO معادله کلی تشکیل کمپلکس -1شکل 

  L2MoO و کمپلکس L2Hمطالعه آناليز عنصري ليگاند  -1-3

 بر تائیدي شده، محاسبه مقادير با آمده دسته ب مقادير مقايسه و شده تهیه وکمپلکس لیگاند عنصري تجزيه از حاصل نتايج

 کمپلکس تشکیل نشان دهنده 2 جدول در شده تهیه کمپلکس عنصري تجزيه هايداده است. پیشنهادي ساختار صحت

 .است 1:1 فلز به لیگاند نسبت با مونومري

  (تئوری پرانتز داخل اعداد ) L2MoO کمپلکس و L2H لیگاند عنصری تجزیه هایداده .2 جدول
% N % H % C ترکيبات 

(73/14 )74/14 (28/5 )14/5 (15/63 )17/63 L2H 

(19/10 )24/10 (39/3 )24/3 (68/43 )75/43 L2MoO 
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 L2MoO و کمپلکس L2Hليگاند  IR-FTمطالعه طيف  -2-3

 گرفت. قرار بررسي مورد cm 0004-004-1 ناحیه در L2H لیگاند و )VI( مولیبدنیوم اکسو دي کمپلکس قرمز زير طیف

 شده تهیه کمپلکس تشکیل تائید براي FT- IR سنجي طیف و مشخصي است نواحي در هاييپیام داراي شده تشکیل کمپلکس

 دسته و لیگاند به مربوط پیام دسته يک گرفت، نظر در دسته دو توانرا مي شده مشاهده هايپیام (2شکل)باشد  مفید تواندمي

 در لیگاند (C=N) ايمین کششي آيد. طیفمي بوجود لیگاند و فلزي هاييون بین پیوند اثر تشکیل در که است هاييپیام ديگر

 Mo فلز شدن کئوردينه دهنده نشان و شودمي ديده cm 1593-1 ناحیه در متوسط شدت با باريک پیامي صورت کمپلکس به

 تنها الکترون زوج (2شود )شکلمي مشاهده cm 1613-1 بالاتري نواحي در آزاد لیگاند در پیام اين (.2است )شکل لیگاند به

 با سپس و شده فلز به الکترون چگالي جاييجابه سبب لیگاند فلز پیوند در شرکت با ايمین گروه نیتروژن اتم روي بر واقع

 ترپايین هايفرکانس سمت به پیوند اين جذبي پیام و يافته کاهش C=N پیوند روي چگالي الکترون لیگاند پذيري قطبش

 cm-1و  cm 3399-32999-1 نواحي در نوار دو Mo(VI( کمپلکس و L2H لیگاند در .است شده منتقل آزاد لیگاند به نسبت

 در C=O به مربوط نوار .است 2NH نامتقارن و متقارن کششي ارتعاشات به مربوط که شودمي ديده ترتیب به 3443-3354

 شودمي ديده انول CO گروه به مربوط cm 1330-1 در جديد نوار يک همچنین و است غايب L2MoO کمپلکس IR-FT طیف

 نوار دو کمپلکس اين قرمز زير طیف همچنین .باشد مولیبدن فلزي مرکز به لیگاند انولي شکل اتصال بر دلالت تواندمي که

cis- گونه O=Mo=O متقارن و نامتقارن کششي ارتعاشات به ترتیب به که دهدمي نشان cm 903-930-1  ناحیه در شاخص

 +2
2MoO   طیف شاخص نوارهاي از تعدادي .[33و24]شوندمي داده نسبت IR-FT 3 جدول در شده تهیه لیگاند و کمپلکس 

 .است شده آورده

 cm-1 برحسب )VI( اکسومولیبدنیوم دی کمپلکس و L2H لیگاند IR-FT طیف شاخص نوارهای از شماری .3 جدول

(O=M=O) ν )2NH( ν (C-O) ν (C=O) ν (C=N) ν M:L نمونه 
- 3399-3299 1249 1634 1613 - L2H 

930-903 3443-3354 1224 - 1593 1:1 L2MoO 
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 L2MoO ب( کمپلکس L2Hالف( لیگاند  IR-FTطیف  -2شکل 

  L(VI)2MoOوکمپلکس  L2H ليگاند NMR طيف بررسي -3-3

 رزونانس همچنین اند،ظاهر شده ppm 58/7-46/6 رزونانسي ناحیه در آروماتیک هايهیدروژن ،L2H لیگاند HNMR1 طیف در

  ناحیه در 2NH به مربوط روتونست. پا شده ظاهر ppm 48/8 ناحیه در (CH=N) ايمین گروه پروتون به مربوط که ديگري

ppm46/6 مربوط به هايپروتون شوند.مي ديده NH و OH ناحیه  در ساختار لیگاند درppm 81/11مشاهده ترتیب به 77/11 و 

 گروه هايهیدروژن به مربوط که شودمي ديده ppm 87/3 در يکتايي پیک يک L2H لیگاند HNMR1 طیف در شوند.مي

 به که شودمي مشاهده ppm 88/8 ناحیه در رزونانسي )VI(مولیبدنیوم اکسو دي کمپلکس HNMR1 طیف در. است متوکسي

 .اندشده ظاهر ppm 6/7-5/6 ناحیه در آروماتیک گروه به مربوطه هايپروتون همه و است مربوط( CH=N) ايمین گروه هیدروژن

 اکسو دي کمپلکس HNMR1 طیف در. شودمي ديده ppm 82/3 در نیز متوکسي گروه هايهیدروژن به مربوط يکتايي پیک

 اتم شدن کئوردينه دهنده نشان OH و  NH هايپروتون به مربوط 77/11 و ppm 81/11 نوارهاي غیبت( VI)مولیبدنیوم

 .[24]است مرکزي فلز به لیگاند انولي شکل اتصال دهنده نشان که است مرکزي فلز به لیگاند انولات اکسیژن و فنوکسي اکسیژن

 کربن و دارد مطابقت CNMR13 طیف از حاصل اطلاعات با )VI(مولیبدنیوم وکمپلکس L2H لیگاند در موجود هايکربن تعداد

  .شودمي ديده ppm 28/56 ناحیه در کمپلکس طیف در و ppm 77/55 ناحیه در لیگاند طیف در متوکسي گروه

    L(VI)2MoO کمپلکس مولي سنجي هدايت -3-4

 توجه با است شده داده نشان 4 جدول در نتايج و گرفت قرار بررسي مورد DMF حلال در [L2MoO] کمپلکس مولي هدايت

 در کمپلکس، مولي هدايت .است نگرفته صورت نظر مورد در حلال کمپلکس توسط يوني تفکیک هیچ آمده بدست نتايج به

 .دارد الکترولیت قرار غیر ترکیبات به مربوط گستره
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 مولار 10 -3غلظت با DMF حلال در L2MoO شده تهیه کمپلکس (mol 2-cm 1-Ω/mɅ-1) مولی هدایت .4جدول

 کمپلکس هدايت مولي
94/2 L2MoO 

 1:1الکترولیت  90-65

  L(VI)2MoOکمپلکس شناسي بلور نتايج -3-5

 بلورهاي صورت به استونیتريل /اتانول هايحلال در کمپلکس مجدد تبلور از L(VI)2MoOکمپلکس  جامد حالت بلورين ساختار

 نشان 3 شکل در  ORTEPنماي .گرفت قرار مطالعه مورد بلور تکايکس  پرتو پراش از استفاده با و آمد دسته ب رنگ قرمز

 طول از برخي .گرديد متبلورP2(1)/n  فضايي گروه در مونوکلینیک بلوري شبکه در(VI) مولیبدنیوم کمپلکس است. شده داده

 .است شده آورده 5 جدول در مذکور کمپلکس زواياي و پیوندها

 

  L2MoO کمپلکس ORTEP نمای -3شکل

  L2MoOکمپلکس  در منتخب پیوندی زوایای و پیوندها طول از برخی (.5 جدول

 (◦Aطول پيوند )
(14 )2242/1 Mo(1)-N(1) (13 )9180/1 Mo(1)-O(1) 

(19 )4059/1 N(2)-N(1) (13 )9894/1  Mo(1)-O(2) 

(2 )342/1 O(1)-C(1) (16 )6943/1 Mo(1)-O(3) 

(2 )330/1 O(2)-C(8) (14 )7024/1 Mo(1)-O(4) 

 (◦)زاويه پيوند 
(6 )28/101 O(4)-Mo(1)-O(1) (5 )32/150 O(1)-Mo(1)-O(2) 

(6 )71/96 O(4)-Mo(1)-O(2) (5 )10/81 O(1)-Mo(1)-N(1) 

(7 )26/151 O(4)-Mo(1)-N(1) (5 )94/71 O(2)-Mo(1)-N(1) 

(11 )23/139 C(1)-Mo(1)-N(1) (7 )70/99 O(3)-Mo(1)-O(1) 

(10 )25/115 N(2)-N(1)-Mo(1) (7 )52/97 O(3)-Mo(1)-O(2) 

(11 )37/129 C(7)-N(1)-Mo(1) (8 )56/106 O(3)-Mo(1)-O(4) 

(11 )17/120 C(8)-O(2)-Mo(1) (7 )19/101 O(3)-Mo(1)-N(1) 

 دي دندانه سه لیگاند يک صورت به لیگاند مولکول .است ايهسته تک کمپلکس يک دهنده نشان Mo(VI) کمپلکس ساختار

 متصل فلزي مرکز به  N(1) آزومتین نیتروژن و O(2) انولات اکسیژن ، O(1)فنولات اکسیژن قيطر از و کندمي رفتار آنیوني

 فضاي با القاعده مربع هرم شکل به  L2MoO کمپلکس در )VI(مولیبدنیوم اتم اطراف کئورديناسیون هندسي فضاي. شودمي

  α شود،مي تعريف|α−β|/60 صورت به τ که شودمي تأيید τ نام به ايمولفه گیرياندازه با ساختار اين است 4NO کئورديناسیون
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 مورد مثلثي هرمي دو ساختار صورت اين در باشد،τ = 1 مقدار اگر .هستند مربعي صفحه در ترانس دهنده هاياتم زوايايβ  و

 به کمپلکس براي β و α زواياي .گرددمي تعیین کمپلکس براي القاعده مربع هرم ساختار باشد، τ = 0 مقدار اگر و است انتظار

 کننده پیشنهاد وضوحه ب که است آمده دسته ب 015/0 برابر τ مقدار و اندشده گیري اندازه 32/150° و 26/151° برابر ترتیب

 نیتروژن به نسبت  O(4)اکسو گروه دو از يکي کمپلکس اين در .است(VI) مولیبدنیوم کمپلکس براي مربعي هرم ساختار يک

 آزومتین نیتروژن به نسبت محوري صورت به O(3) ديگر اکسو گروه و گیردمي قرار ترانس صورت به صفحه همان در آزومتین

 سه شامل (VI)مولیبدن اطراف کئورديناسیون فضاي .کندنمي شرکت فلزي مرکز به کئورديناسیون در N(2) اتم .گیردمي قرار

 صفحه .[34]است اکسو گروه اکسیژن اتم دو ،(آزومتین نیتروژن اتم و فنولات اکسیژن اتم انولات، اکسیژن اتم) لیگاند اتم

 موقعیت و است شده تشکیل O(4) اکسو گروه اکسیژن اتم يک و O(1) و N(1) ، O(2)لیگاند اتم سه از کمپلکس اين استوايي

 با مشابه Mo(VI) کئورديناسیون ساختار ]L2MoO[ ترکیب اين در .است )3O( ديگر اکسو گروه شامل ساختار اين در محوري

 ساختاري شاهد هیچ .[36]است کئوردينه پنج Mo(VI) کمپلکس يک از نادر مثال يک اين .[35]کارهاي تحقیقاتي ديگر است

 ]L2MoO [مولکولي هندسه .است نشده مشاهده O…Mo-Mo زدن پل طريق از کئوردينه شش ساختار يک به يافتن دست براي

 پارامترهاي وسیلهه ب اين که است شده منحرف آل ايده حالت از کمي کهحالي در دهدمي نشان را مربعي هرم ساختار يک

 Å 6943/1   برابر Mo=O پیوندهاي طول و است O=Mo=O ، °53/106  پیوندي زاويه .است مشاهده قابل 6 جدول در پیوندي

 N-Mo و O-Mo (1و 2، 4) پیوندهاي طول .ماندمي باقي نشده اشغال O)3( روي روبه ترانس موقعیت و هستند Å 7024/1 و

 و O(2)-Mo(1)-N(1) زواياي .شودمي مشاهده لیگاندها اين شامل مولیبدنیوم هايکمپلکس در که طوري همان است، طبیعي

)1N(-)1Mo(-)1O( اطراف در کئوردينه شش و پنج هايحلقه که هستند 10/81( 5)◦ و 94/71( 5)◦ ترتیب به کمپلکس در 

 .است شده داده نشان 4 شکل در [L2MoO] کمپلکس انباشته بلورين ساختار .کنندمي ايجاد Mo(VI) مرکز

 

 aمحور امتداد در L2MoO کمپلکس انباشته بلورین ساختار -4شکل
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   L2MoO کمپلکس و L2H ليگاند الکتروني طيف بررسي -3-6

  کمپلکسمرئي -فرابنفش در طیف .است شده آورده 5شکل   در DMSO حلال در کمپلکس و لیگاند الکتروني طیفهاي داده

L2MoO  ناحیه در متوسط شدت با نواري nm440 فلز به لیگاند بار انتقال به تواندمي که شودمي ديده M(d)→O(P) نسبت 

 .است لیگاندي درون انتقالات به مربوط nm 360-254 نواحي در لیگاند و درکمپلکس موجود نوارهاي .[33و24]شود داده

 

 

 

 فرابنفش ناحیه در L2MoO کمپلکس الکترونی مرئی ب( طیف فرابنفش ناحیه در L2H لیگاند الکترونی الف( طیف -5شکل 

  L2MoO کمپلکس و L2H ليگاند باکتريايي ضد فعاليت نتايج -3-7

 استاندارد روش کمک به شده تهیه کمپلکس باکتريايي ضد تیفعال

 اشريشیاکلي) منفي گرم باکتري دو و (سوبتیلیس باسیلوس و اورئوس استافیلوکوکوس) مثبت گرم باکتري دو علیه بائر -کربي

 و L2H براي منفي گرم و مثبت گرم هايباکتري رشد بازدارندگي تاثیر. گرفت قرار بررسي مورد (اآئروژينوز سودوموناس و

 باکتريايي ضد تاثیر شده شده سنتز کمپلکس که دهدمي نشان نتايج اين .است شده آورده 6 شکل در(VI) مولیبدنیوم کمپلکس

 رشد، عدم هاله قطر به توجه با دهدمي نشان 6 شکل در نتايج همچنین .دهدمي نشان خود از والد لیگاند به نسبت بهتري

 حالیکه در. بود هاباکتري ساير از بیشتر اورئوس استافیلوکوکوس و سوبتیلیس باسیلوس علیه لیگاند باکتريايي ضد فعالیت

 ترتیب به رشد عدم هاله قطر با کلي اشرشیا  و سوبتیلس باسیلوس علیه مولیبدنیوم کمپلکس  باکتريايي ضد فعالیت بیشترين
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 درصد 42 حدود کلي اشريشیا علیه سنتزي کمپلکس باکتريايي ضد فعالیت که داد نشان نتايج اين .بود مترمیلي 5/13 و 13

 12 هاله قطر با آئروژينوزا سودوموناس علیه باکتريايي ضد فعالیت کمترين مولیبدنیوم کمپلکس همچنین .بود لیگاند از بیشتر

   .دندادن نشان باکتريايي ضد فعالیت هیچ DMSO حلال به آغشته هايديسک. داد نشان را مترمیلي

 

 هاآن مقایسه و  L2MoO  کمپلکس و L2H لیگاند به مربوط ) متر میلی حسب بر( رشد توقف هاله قطر اساس بر  ییایباکتر ضد تیفعال -6 شکل

 استاندارد بیوتیک آنتی دو با

 فعالیت  هیچ حلال اين که داد نشااان نتايج. اساات شااده اسااتفاده شاااهد حلال عنوان بهDMSO  حلال از کار اين در

شت  ضدباکتريايي شان هاباکتري علیه بر لیگاند با مقايسه در بیشتري فعالیت (VI)یوممولیبدن کمپلکس کلي حالت در. ندا  ن

 رشد از و زندمي هم بر را سلول تنفس فرآيند ،هامیکروارگانیسم سلولي غشا  روي تاثیر با  کمپلکس رسدمي نظر به .دهدمي

شتر سم بی سه در هاکمپلکس فعالیت افزايش .کندمي جلوگیري هامیکروارگانی مي توضیح را 1اورتون مفهوم آزاد لیگاند با مقاي

مي کنترل را باکتريايي ضد فعالیت که است مهمي فاکتور است، سلول اطراف در  که لیپیدي غشا اورتون، مفهوم مطابق. دهد

 لیگاند با آن مثبت بار جزئي اشتراک سبب و دهدمي کاهش را فلزي يون قطبیت توجهي قابل طور به شدن کیلیت .[37]کند

 تواندمي شاادن کیلیت اين .آوردمي وجود به کیلیت حلقه کل روي را الکترون بودن مسااتقر غیر امکان و شااودمي دهنده

 اين .شودمي سلول غشا لیپیدي لايه طريق از کمپلکس نفوذ سبب که دهد افزايش را مرکزي فلز اتم دوستي چربي خاصیت

ست ممکن کار  شکل اگر .[38]شودمي سلول عادي فرايندهاي تداخل سبب که شود سلول نفوذي سد تخريب به منجر ا

 به ديواره طريق از نفوذ باشد ناسازگار باکتري ديواره منافذ دور بار توزيع و هندسي شکل با مولکول دور بار توزيع و هندسي

 اثر در تفاوت .شودمي سلولي غشا منافذ در سمي واکنش انجام مانع موضوع اين و بیافتد اتفاق تواندنمي سمي عامل وسیله

 
1 Overton 
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 منافذ قطر اندازه  در تفاوت يا و سلول غشا نفوذپذيري  میزان به تواندمي متفاوت هايمیکروارگانیسم علیه بر متفاوت ترکیبات

شا ستگي سلول غ شته ب شد دا ست ممکن ترکیبات باکتريايي ضد کردعمل نحوه .[39]با سیرهاي شامل ا   بر گوناگون م

 :باشد میکروارگانیسم

 ترکیباتي .شود سلول مرگ باعث و بگذارد اثر سلول ديواره روي تواندمي سلولي ديواره بر اثر :سلولي ديواره بر اثر (1

 لیپید بافت به تواندمي واقع در .شوندمي سلول مرگ به منجر زنندمي باکتري ديواره به که آسیبي لیگاندها و هاکمپلکس مثل

 .[40]ندبز آسیب سلولي ديواره پروتئیني

 هامیکروارگانیسم متابولیکي مسیر در را مهمي حیاتي نقش که سلولي متفاوت هايآنزيم کردن فعال غیر :هاآنزيم (2

 .[41]دارد

 مزاحمتي سلول، ترکیبات فعال مرکز با آزومتین گروه طريق از هیدروژني پیوند تشکیل :فعال مرکز با هیدروژني پیوند (3

  .[42]آوردمي وجود به سلولي عادي طبیعي روند در

 گیرینتیجه-4

 اکسو استوناتو( دي استیل)بیس  و L2H لیگاند بین واکنش از ،]L2MoO[( VIمولیبدن) اکسو دي باز شیف کمپلکس

 تهیه لیگاند و کمپلکس شد. تهیه هیدرازون بنزوئیل آمینو -2 و آلدهید سالسیل متوکسي-4 از شده ( مشتقVIمولیبدنیوم)

 و آمد بدست بلور تک شده تهیه کمپلکس براي شدند. عنصري شناسايي آنالیز و سنجي طیف هايروش از استفاده با شده

 گروه با مونوکلینیک بلوري سیستم داراي (VIمولیبدنیوم) کمپلکس شد. مشخص ايکساشعه  پراش توسط آن بلورين ساختار

آزومتین،  نیتروژن لیگاندهاي شامل کمپلکس پیکربندي .است القاعده مربع هرم ساختار داراي است که  P2(1)/n فضايي

 همان در نیتروژن آزومتین به نسبت که است اکسو )4O( هايگروه از يکي و  L2H لیگاند انولات اکسیژن و فنولات اکسیژن

 گیرد.مي قرار آزومتین نیتروژن نسبت به محوري صورت به O(3) ديگر اکسو گروه و گیردمي قرار ترانس صورت به صفحه

 کمپلکس و هاباکتري ساير از بیشتر اورئوس لوکوکوسیاستاف و سیلیسوبت لوسیباسباکتري  روي لیگاند باکتريايي ضد فعالیت

 دهدمي نشان نتايج که طورهمان .است بیشتر هاباکتري ساير از يکل ایاشرش و لسیسوبت لوسیباس روي شده تهیه مولیبدنیوم

  نشان L2H بازشیف لیگاند به نسبت کلي اشريشیا علیه  بیشتري باکتريايي ضد فعالیت درصد 42 حدود شده تهیه کمپلکس

 شدن توضیح داده شود. کیلیت نظريه با تواندمي تواندمي سنتزي کمپلکس بیشتر باکتريايي ضد فعالیت .داد

 تکمیلی  لاعاتاط-5

عات تکمیلي ساختاري براي اطلاثبت شده است. ا )CCDC( هاي بلورنگاري کمبريج در مرکز داده 1515840ترکیب با شماره 

 .باشد قابل دسترس مي .www.ccdc.cam.ac.uk/data_request/cif اينترنتياين ترکیب در پايگاه 
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