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ABSTRACT 

In this work, A novel novel cadmium (II) co-crystal binary coordination compound with 

3- FBINH ligand and nitrate anionic ligand were synthesized and characterized. The 

structure of co-crystal (3- FBINH is the abbreviation of 3- flouro benzylidene iso 

nicotine hydrazide)  ([Cd (3-FBINH)2 (NO3)2 (H2O)] [Cd (3-FBINH)2 (NO3) (C2H6O) 

(H2O)].NO3 (1) was characterized by single-crystal X-ray analysis. The X-ray structure 

revealed that the compound has two Cd (II) metal centers with 7 and 6 coordination 

numbers. The adjacent frameworks connected by labile interactions like strong hydrogen 

-bonding interactions, CH …π interactions CH …CH   interactions that the self-assembly 

occurs in the structure. 

Consequently, the labile interactions also allow the structure to form a 3D 

supramolecular coordination system. Cd O nanoparticles were obtained by thermolysis 

of 1 at 550 °C.  The morphology and size of the prepared Cd O nanoparticles were 

further studied using SEM and XRD. 
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 مقاله علمی پژوهشی

 جدید کادمیمکمپلکس  کوکریستالایکس ری کریستالی  و ساختارسنتز، شناسائی 

(II ) نانو اکسید کادمیم تهیهو (II) مربوطه از آن 

 3*،، رضا گلبداغی2، بابک میرتمیزدوست1،*یونس حنیفه پور
 ، اسدآباد، ایرانمال الدین اسدآبادیدانشگاه سید ج ،گروه شیمی 1

 ، قم، ایران، دانشگاه قمعلومدانشکده گروه شیمی،  2
 ایران 19395-4697گروه شیمی، دانشگاه پیام نور، تهران،  3

 چکيده  مقاله اطلاعات

 14/04/1402: دریافت مقاله

 08/06/1402بازنگری مقاله: 

 09/06/1402پذیرش مقاله: 

فلوئوروبنزیلینندن -3( بننا لیگاننند II) میجدینند از پننادم لکس پوپریسننلالیننک پمنن در ایننن تيقینن   
 پوپریسنلال( و لیگاند آنیونی نیلرات سنلز و شناسنایی شندس سنارلار FBINH-3ایزونیکوتینوهیدرازید )

-O)][Cd(32(H2)3(NO2FBINH)-[Cd(3

3O)].NO2O)(H6H2)(C3(NO2FBINH) (1 ،)به وسنیله پنراش پرتنو-X  تعینین شندس تعینین
( در سنارلار پمن لکس بنا اعنداد II) ارلار پرتو ایکنس نشنان داد پنه دو ننوک مرپنز فلنزی پنادمیمس

بصورت واحند دوتنایی  پم لکسموجود می باشدس سارلار  Cd2برای  6و  Cd1برای  7پوئوردیناسیون 
آروماتینک در سنه بعند  CH…CH و CH…πمجزا می باشد په با برهمکنشهای قنوی هیندروینی، 

( 1کولی پوئوردیناسیونی را ایجاد می پنند په باعث رود تجمعی سارلار می شنودس ترپین) )سارلار ابرمل
درجه سانلیگراد  550( به روش پلسینه پردن در دمای II) بعنوان پیش ماده برای تهیه نانو اپسید پادمیم

 (SEM)یو شکل ظاهری و مطالعات سارلاری آن با اسلفاده از میکروسکوپ الکلرونی روبشاسلفاده شد 
 CdO انجام گرفت په با اسلفاده از مراجع نشان از ایجاد فاز مکعبی ((PXRD پودری X-و پراش پرتو

 داردس 

DOI: https://doi.org/10.22075/CHEM.2023.30794.2183 

 کلمات کلیدی:

، (II) میپادمو سارلار، نانپوپریسلال، 

 ، پلسینه شدنسپم لکس
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 مقدمه -1

وزن مولكولی زياد هستند كه از تكرار و اتصال واحدهای منومری به وسيله پيوند كووالانسی به هم  پليمرها، مولكول هايی با

 هایالكترون جفت ليگاندها هاآنها تركيباتی هستند كه درهای كوئورديناسيون يا كمپلكستركيب  تشكيل شده اند.

 قرار مركزی فلز خالی هایاوربيتال اختيار در( يوكوئوردينات پيوند تشكيل) جانبه يک اشتراک طريق از را خود غيرپيوندی

كه از واحدهای سازنده اوليه شامل ليگاند های آلی و  هستند نامحدودی های سيستم كوئورديناسيونی، پليمرهای. دهندمی

يون های فلزی ساخته شده اند، اين واحدهای اوليه خود به وسيله پيوندهای كوئورديناسيونی و ساير پيوندهای 

[. پيوند ايجاد شده بين فلز و ليگاند شامل 1-4ئورديناسيونی و ساير پيوندهای ضعيف شيميايی به هم متصل شده اند ]كو

كووالانسی كوئورديناسيونی )داتيو( است، نتيجه الكترون دهندگی زوج الكترون آزاد ليگاند در نقش باز لوويس به كاتيون فلزی 

https://doi.org/10.22075/chem.2023.30794.2183
https://creativecommons.org/licenses/by-sa/4.0/
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الكتروستاتيک بين فلز مركزی با بار مثبت و ليگاند قطبيده با بار منفی است. علاوه  به عنوان اسيد لوويس و بر هم كنش های

فلز و بر هم  -، بر هم كنش های فلزπ-π بر اين پيوندها، پيوندهای ضعيف ديگری مانند پيوند هيدروژنی بر هم كنش های

تاری تركيبات كوئورديناسيونی حاوی [. بررسی ساخ3-8فلز در ساختمان پليمر ها ديده می شود ] -كنش های آروماتيک

اهميت ويژه ای در علوم، پژوهش و  و ليگاند های آلی و فلزات، بخش عمده ای از تلاشهای دانشمندان را به خود اختصاص داد

[. با وجود گزارشات ساختاری تركيبات كوئورديناسيونی كه از دهه های پيش در دسترس می باشد، سنتز نانو 1صنعت دارند. ]

سال های اخير با  كيبات كوئورديناسيونی و بخصوص نانو پليمرهای كوئورديناسيونی پديده نسبتا جديدی می باشد كه درتر

در سال های اخير استفاده از تركيبات [. 4و9های سولوترمال و سونوشيمی گسترش يافته است. ] استفاده از روش

ات ديگر متداول گرديده است. در اين روش ها ابتدا پيش ماده كوئورديناسيونی بعنوان پيش ماده ای برای سنتز نانو ذر

[. اگر كنترل دقيق 9و  10كوئورديناسيونی سنتز و سپس به روش های مختلف تبديل به تركيبات نانو شامل فلز می گردد ]

با اين  ]8و  6[يابد تواند آنطور كه مدنظر است تغيير پذير باشد خواص شيميايی و فيزيكی میاندازه و شكل تركيبات امكان

های سنتزی كه اندازه و مورفولوژی نانو مواد را بتواند در كنترل خود درآورد برای علوم پايه و كاربردی وضعيت پيشرفت روش

های متعددی جهت تهيه نانو ساختارها گزارش شده است از قبيل هيدروترمال، كلسينه كردن، حائز اهميت است. روش

امروزه اين دسته از تركيبات داری كاربردهای زيادی چه در زمينه تحقيقاتی . ]11-14[يميايی و... ريفلاكس، سل ژل، سونوش

، مهمترين كاربردهای اين ليگاندها استفاده از آنها بعنوان دارو می باشد، جه بصورت پايلوت و چه به شكل صنعتی می باشند

عنوان آنتی تومور استفاده ميشود. بعنوان مثالی ديگر از ب  (II)بعنوان مثال از خيلی از كمپلكس های ليگاندهای مس 

جهت وضوح بيشتر MRIسنتز كمپلكس های گادولينيوم آنها جهت استفاده در دستگاههای  ،كاربردهای اين دسته از ليگاندها

 ه عنصر كادميمدر اين كار سنتز نوعی ليگاند و كمپلكس كادميم مربوطه گزارش شده است، از آنجا ك تصاوير آنها می باشد.

می باشد بنابراين سنتز ليگانهايی كه بتواند به اين فلز كئوردينه شود حائز اهميت است، از  (Trace Metal)جز فلزات كم 

كاربدهای ديگر اين دسته از تركيبات ميتوان به خاصيت آنها بعنوان سنسور يا حسگر شيميائی اشاره كرد و يا استفاده از آنها 

ت ديگر. از كاربردهای ديگر اين دسته از كمپلكس ها استفاده ار آنها بعنوان كاتاليزور در سنتز تركيبات جهت شناسائی فلزا

 در .]15-18[ود بعنوان كاتاليزور در سنتز تركيبات آلی استفاده ميش (II)آلی است، به عنوان مثال از كمپلكس های منگنز 

( و ليگاند FBINH-3فلوئوروبنزيليدن ايزونيكوتينوهيدرازيد )-3 ( با ليگاندII) جديدی از كادميم كمپلكسكار پيش رو 

درجه  550( به روش كلسينه كردن در دمای II) ميبعنوان پيش ماده برای تهيه نانو اكسيد كادمآنيونی نيترات سنتز و از آن 

 سانتيگراد استفاده می شود.
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  بخش تجربی -2

 (FBINH-3ينوهيدرازید )فلوئوروبنزیليدن ایزونيکوت-3تهيه ليگاند  -2-1

 5ساپس ، ره استيک اسيد به آن اضاافه گرديادقط 1يلی ليتر اتانول مطلق حل كرده وم 15آلدهيد را درفلوروبنز-3مولميلی 5

كارده و قطاره قطاره باه آن در حاال همازدن اضاافه  ليتر اتاانول مطلاق حالميلی 15در  ايزونيكوتينو هيدرازيد  را مولميلی

 از محلول جدا شد. حاصل توسط تبخيركننده چرخان  FBINH-3عت بازروانی ليگاند سا 12گرديد.پس از 

 (1 طرح. )( می باشد C 173°درصد، نقطه ذوب  87راندمان واكنش  )

 

 FBINH-3سنلز لیگاند  روش -1 طرح

 (1کمپلکس )سنتز  -2-2

[Cd(3-FBINH)2(NO3)2(H2O)][Cd(3-FBINH)2(NO3)(C2H6O)(H2O)].NO3 

مول از نمک نيترات كادميوم چهارآبه در ته لولاه اصالی لولاه باا شااخه جاانبی ميلی 5/0 و  FBINH-3ل ازليگاند موميلی 1

 C 70°به آرامی تا بالای لوله جانبی اضافه و دهانه لوله مسدود شد، لوله اصلی در حمام روغن   %96قرارداده شد. حلال اتانول 

 (.C 290°ی زرد رنگ در ته شاخه جانبی تشكيل شد. )نقطه تخريب پس از گذشت ده روز بلورها قرار داده شد.

 تهيه نانواکسيد کادميوم -2-3

 درجه به 550را داخل بوته چينی قرار داده و درون كوره تحت دمای 1كادميوم، تركيب كوئورديناسيونی  جهت تهيه نانو اكسيد

ام مواد آلی موجود در ساختار می سوزد و تنها دهيم تحت اين شرايط تمساعت، جهت كلسينه شدن قرار می 24مدت 

 نانواكسيد كادميوم باقی می ماند.
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 و نتیجه گیریبحث  -3

 مويد كه باشد می C=Nνعامل ايمينی، مربوط به  cm 1635-1ليگاند نوار جذبی مشاهده شده در فركانس  IR-FTدر طيف 

 ( 1 شكل و 1 جدول . )است نظر مورد  ليگاند تشكيل

 بعضی شیوه های ارتعاشی لیگاند -1جدول 

 ارتعاشی شيوه ( cm-1نوار جذبی )

3445 N-H   كششی 

3020 C-H  كششی آروماتيک 

2925 C-H  ايمين 

1635 C=O,C=N 

1593 N-H خمشی 

1490 C-C,C-N آروماتيک 

1175و  1151  C-H   خمشی داخل صفحه ای آروماتيک 

782و  750  C-H   ماتيکخمشی خارج صفحه ای آرو  

 

(1) 

 

(2) 

 (2پم لکس ) IR( و طیف 1) در پارافین لیگاند FT-IRطیف :  2و1شکل
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باه   cm 1458-آروماتياک باه  C=Nمربوط به  cm 1461-1، جابجا شدن پيک 1تركيب كوئورديناسيونی  IR-FTدر طيف 

  FT-IRطياف  2شاكل  و FT-IRاعاداد ماوجی مرباوط باه طياف  2جادول  باشاد.علت كئوردينه شدن به فلز مركزی مای

 .دهدرا نشان میسنتز شده  كمپلكس

 1 پم لکسبعضی شیوه های ارتعاشی  -2جدول 

 ارتعاشی شيوه (cm -1نوار جذبی )

1645 C=N ايمينی 

1455 , C=C N=C آروماتيک 

1055 N-N 

 C-H خمشی آروماتيک 680،780

1135 C-O 

  īPنشان ميدهد كه تركيب در سيستم تری كلينيک و گروه فضايی  سنتز شده با پراش پرتو ايكسكمپلكس تعيين ساختار 

نشان داده شده است. داده  4و ساختار سلول واحد آن در شكل  3در شكل  1كمپلكس  ORTEPدياگرام متبلور می شود. 

 آورده شده است. 4و طول پيوندها و زوايای آنها در جدول   3در جدول  1های بلورنگاری تركيب 

 

 1 پم لکس ORTEPیاگرام د -3شکل 
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 1 پم لکسسارلار سلول واحد  -4شکل 

 كريستاله شده است. 3NO9O8N2F1Cd22H26, C8O7N2F2Cd34H30C های اين تركيب بصورت دوكمپلكس با فرمول

ده نيترات ويک ليگاند آب كوئوردينه ش آنيونی ، دو ليگاند اتانول، يک ليگاندFBINH-3دو ليگاند به  Cd1مركز فلزی جهت 

آنگستروم به فلز  303/2كوئورديناسيونی به طول -، از طريق نيتروژن پيريدينی با پيوند كووالانسیFBINH-3است. ليگاند  

درجه نسبت به هم، به فلز  67/97در يک راستا نبوده وبا زاويه  FBINH-3كئوردينه شده است. دو ليگاند  Cd1مركزی 

گردد.طول از دو مولكول اتانول تأمين می O5و  O4يون سوم وچهارم توسط گردند. عدد كئوردينانسمتصل می Cd1مركزی 

از  O2و   O1هایباشد.اتمآنگستروم می O5- Cd1 391/2 وطول پيوند كووالانسی   O4-Cd1294/2 , پيوند كووالانسی 

ون پنجم و ششم را برای فلز آنگستروم اعداد كئوردينانسي 474/2و  642/2ليگاند آنيونی نيترات با پيوند كووالانسی به طول 

يک مولكول آب باطول پيوند كووالانسی  (O6)كنند. عدد كئوردينانسيون هفتم توسط اكسيژن تأمين می Cd1مركزی 

و برای خنثی شدن، يک واحد نيترات  (5 . )شكلباشدمیئوردينه وهفت ك Cd1بدين ترتيب  ،شودآنگستروم تأمين می 332/2

 كنار تركيب قرار گرفته است. به عنوان آنيون همراه در

 1 داده های كريستالوگرافی كمپلكس -3جدول 

Chemical formula C56H56Cd2F4N16O20· 

Mr 99/1573  
Crystal system, space group Triclinic, Pī 

Temperature (K) 120 

a, b, c (Å) 9722/10 (4), 5809/16 (7), 7286/17 (7) 
α, β, γ (°) 268/102 (3), 729/95 (3), 702/102 (3) 
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V (Å3) 02/3038  
Z 2 

Radiation type Cu Kα 

μ (mm-1) 804/0  

Crystal size (mm) 32/0  × 11/0  × 08/0  

Tmin, Tmax 883/0 , 942/0  

No. of reflections 16755 

 1پم لکس پیوند و زاویه طول پیوند  -4جدول 

O4   Cd1   N2   16/91  

O2   Cd1   O5   03/79  

O4   Cd1   N5   95/99  

O5   Cd1   N5   85/86  

O1   Cd1   O2   67/49  

O1   Cd1   O4   79/73  

O2   Cd1   O5   03/79  

O2   Cd1   O6   19/79  

N2   Cd1   N5   60/168  

N2   Cd1   O2   60/85  

N2   Cd1   O5   78/83  

N2   Cd1   O6   05/99  

N2   Cd1   O1   02/95  

N5   Cd1   O1   77/85  

N5   Cd1   O2   28/86  

N5   Cd1   O6   48/85  

O5   Cd1   O6   19/79  

O4   Cd1   O6   90/79  

O1   Cd1   O5   50/128  

O1   Cd1   O6   32/150  

O2   Cd1   O4   64/122  

O10   Cd2   N10   85/84  

O13   Cd2   N13   34/96  

O9    Cd2   O10   01/52  

O15   Cd2   O13   14/38  

O12   Cd2   O13   32/52  

O10   Cd2   O12   05/93  

O9   Cd2   N10    85/95  

O12   Cd2   N10   80/82  

O13   Cd2   N10   80/84  

O15   Cd2   N10   31/96  

O10   Cd2   O15   40/131  

O10   Cd2   O13   84/144  

O9   Cd2    O13   80/162  

O12   Cd2   O15   42/135  

O9    Cd2   O15   71/79  

O9    Cd2   N13   14/88  

O12   Cd2   N13   28/84  

O15   Cd2   N13   98/100  

O10   Cd2   N13   70/162  

O4   Cd1   O5   41/157  
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 Cd1فلز مرپزی القاعده سارلار دو هرمی پنج ضلعی  -5شکل 

Cd2  3دو ليگاند به-FBINH3دوليگاناد آب كوئورديناه شاده اسات. ياک ليگاناد ، دو ليگاند نيترات و-FBINH  از طرياق

 (N10-Cd2)آنگساتروم  318/2و  (N3-Cd2) 305/2كوئورديناسيونی به طاول -نيتروژن پيريدينی با پيوندهای كووالانسی

نسابت  درجاه 12/90بار نيز در يک راستا نبوده وبا زاويه اين FBINH-3كوئوردينه شده است دو ليگاند  2Cd به فلز مركزی

 گرددمتصل می Cd2به هم، به فلز مركزی 

كوئورديناه  Cd2های كووالانسی باه اتام مركازی توسط پيوند O13و  O9 ،O10 ،O12دو ليگاند نيترات از طريق اتم های 

 گردد. )شاكلآنگستروم تأمين می 224/2  (O15-Cd2)ئوردينانسيون هفتم توسط يک مولكول آب باطول وو عدد ك نداشده

6) 

 

 Cd2ئورديناسيون اطراف اتم مركزی وكفضای  -6شكل 

دهد كه هر دو كماپلكس متبلاور شاده باا برهمكنشاهای قاوی های هيدروژنی نشان میبررسی ساختار با در نظر گرفتن پيوند

سااختار ابرمولكاولی ساه  7يدورژنی، در يک، دو و در نهايت سه بعد ساختار ابرمولكولی سه بعدی ايجاد مای نمايناد. شاكل ه

 نمايش داده شده است. آنانواع برهمكنشهای هيدروژنی  5و در جدول  1 كمپلكسبعدی 
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 گسلرش سارلار در سه بعد از طری  برهمکنشهای هیدروینی -7شکل 

 Åو طول پیوندهای آنها برحس)  1 پم لکسشهای هیدروینی برهمکن -5جدول 

(DHA)˂ d(D…A)A d(H…A)A d(D…H)A D-H…A 

155.82 2.684 1.920 0.815 H4-O4…O8 

152.86 2.855 2.108 0.812 H15-O15…O7 

151.95 2.883 2.097 0.815 H6-O6…O16 

158.43 2.723 1.952 0.811 H5-O5…O19 

171.77 2.728 1.922 0.812 H6-O6…O18 

169.16 2.891 2.041 0.861 H3-N3…O18 

آنگسااتروم و  816/2آروماتيااک باااطول  CH…π ، باارهمكنش1هااای مهاام ديگاار تركيااب كوئورديناساايونی از باارهمكنش

باشاد. كاه در مایمتبلور شاده باا هام های آنگستروم مابين دو كمپلكس 698/2آروماتيک با طول  CH…CHبرهمكنشهای 

 ه شده است.نشان داد 8شكل 
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 آروماتیکCH…CH  و CH…πهای برهمکنش -8شکل

ی از تجزياه CdOسانتز شاد، ساپس ناانو ذرات  1با نمک كادميوم نيترات تركيب كوئورديناسايونی  FBINH-3از واكنش 

كمپلكس به مادت ، با كلسينه كردن و تجزيه حرارتی CdO كمپلكس فوق به روش ترموليز بدست آمده است. نانوساختارهای 

 نشان داده شده است. 9پودری در شكل  XRD الگوی. گرديد تهيه C°550يک شبانه روز در دمای 

 

 C550°با پلسینه پردن ترپی) در دمای  CdOپودری نانوسارلار  XRD الگوی -9شکل 
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 SEMگرفات. تصااوير ماورد بررسای قارار  SEMمورفولوژی و اندازه ی ذرات سنتز شده با ميكروسكوپ الكترونای روبشای 

شود ناانو ذرات پس از كلسينه شدن نشان داده شده است. همانطور كه مشاهده می 10اكسيدهای كادميوم سنتز شده درشكل 

توان ( میASTMهای مرجع)و كارت 10گيری از شكل كادميوم اكسيد از مورفولوژی و پراكندگی يكسانی برخوردارند. با بهره

دهدكادميوم اكسيد تهياه شاده نشان می XRDرا تأييد كرد و همانطور كه طيف  Fm3mا تقارن ب (CdO) ايجاد فاز مكعبی

 كند.مطابقت می ICDDكارت  05-0640با شماره 

 

 1نانو ذرات پادمیوم اپسید بدست آمده از ترپی)  SEMتصاویر  -10شکل 

( استفاده شد و اندازه تقريبی  111صف ارتفاع پيک )برای محاسبه اندازه ذرات كادميوم اكسيد از رابطه شرر و پهنای پيک در ن

 بدست آمد. نانومتر 42/22ذرات

PS= Kλ  ⁄  βCosθ 

2θ = 38        θ = 19         Cos 19 = 945/0  

PS = 0/9 ˟ 0 0/154/00645 × 0/945 =22/42 nm 

 نتیجه گیری -4

-3فلوئوروبنزيليادن ايزونيكوتينوهيدرازياد )-3باا ليگاناد ( IIدر اين تحقيق تركياب كوئورديناسايونی دوتاايی جدياد از كاادميوم)

FBINH و ليگاند آنيونی نيترات سنتز و مورد آناليز اوليه و تعيين ساختار نهايی با پرتو ايكس قارار گرفات. تعياين سااختار )

 نشان داد كه تركيب كوئورديناسيونی دوتايی
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3O)].NO2HO)(6H2)(C3(NO2FBINH)-3O)][Cd(2(H2)3(NO2FBINH)-3[Cd( (1 در حالت جاماد سااختار ،)

آروماتيااک در سااه بعااد ساااختار ابرملكااولی  CH…CHو    CH…πمجاازا دارد كااه بااا برهمكنشااهای قااوی هياادروژنی، 

. دو نوع مركز فلزی با اعداد كوئورديناسيون متفاوت برای كادميوم قابل مشاهده می باشد كاه كوئورديناسيونی را ايجاد می كنند

درجاه ساانتيگراد ناانو  550از كلسينه كردن تركيب كوئورديناسايونی در دماای می باشند.  7و  6وئورديناسيون دارای اعداد ك

شكل ظاهری و مطالعات ساختاری نانو اكسايد كاادميوم باا اساتفاده از ميكروساكوپ الكترونای (بدست آمد. II)اكسيد كادميوم

دارد. باا  CdO ا استفاده از مراجع نشان از ايجاد فاز مكعبی( انجام گرفت كه ب(XRD پودری X-و پراش پرتو (SEM)روبشی

  SEMآنگستروم مورد محاسابه قارار گرفات كاه در تصااوير  23شرر قطر ذرات اكسيد كادميوم حدود -استفاده از روش دبای

 قايل مشاهده می باشد.

 تشکر و قدر دانی -5

 د.ننماي صميمانه تشكر می و پيام نور ل الدين اسد آبادیدانشگاه سيد جما ،های دانشگاه قم مقاله از حمايتنويسندگان 
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