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Summary 

Three new Ni(II) complexes of thiosemicarbazone were synthesized and characterized by 
their MS/ MS2/MS3 spectra. Typical characteristics and fragmentation schemes of these complexes 
were observed. Base on detailed analysis of fragment picks the mechanisms of unimolecular ion 
decompositions of Ni(II) complexes were proposed. 

 
I - Më ®Çu 

Nh÷ng n¨m gÇn ®©y, phøc chÊt cña c¸c kim 
lo¹i víi thiosemicacbazon  ngμy cμng ®−îc c¸c 
nhμ khoa häc trªn thÕ giíi quan t©m nghiªn cøu 
v× sù phong phó vÒ sè l−îng vμ ®a d¹ng vÒ ho¹t 
tÝnh sinh häc cña chóng. Hμng n¨m, cã hμng 
tr¨m c«ng tr×nh nghiªn cøu vÒ phøc chÊt cña 
thiosemicacbazon ®−îc c«ng bè trªn c¸c t¹p chÝ 
kh¸c nhau. Tuy nhiªn, cho ®Õn nay c¸c kÕt qu¶ 
nghiªn cøu phøc chÊt b»ng ph−¬ng ph¸p phæ 
MS cßn Ýt phæ biÕn, lÝ do lμ viÖc ghi phæ MS cña 
c¸c phøc chÊt gÆp khã kh¨n vÒ mÆt kü thuËt. 
Trong nh÷ng n¨m gÇn ®©y, ph−¬ng ph¸p MS víi 
c¸c kü thuËt míi ngμy cμng ®−îc sö dông nhiÒu 
trong viÖc nghiªn cøu thμnh phÇn vμ cÊu tróc 
cña c¸c phøc chÊt. Trong bμi b¸o nμy, chóng t«i 
tr×nh bμy kÕt qu¶ nghiªn cøu thμnh phÇn vμ cÊu 
tróc cña mét sè phøc chÊt Ni(II) víi 
thiosemicacbazon ®· tæng hîp b»ng ph−¬ng 
ph¸p phæ MS. Trªn c¬ së ph©n tÝch ®Æc ®iÓm cña 
côm pic ion ph©n tö, c¸c pic m¶nh vμ kÕt qu¶ sö 
dông phÇn mÒm m« pháng phæ khèi Mass 
Fontier V 1.0, chóng t«i ®· ®Ò nghÞ c¬ chÕ ph¸ 
m¶nh trong phæ khèi cña mét sè qu¸ tr×nh. 

II - §èi t−îng vμ ph−¬ng ph¸p 
nghiªn cøu 

1. §èi t−îng nghiªn cøu 

C¸c phøc chÊt Ni(II) víi thiosemicacbazon 
®−îc tæng hîp tõ muèi Ni(II) víi 
thiosemicacbazon theo tØ lÖ mol 1:2, trong dung 
m«i etanol/n−íc. S¶n phÈm t¸ch ra ®−îc läc, röa 
nhiÒu lÇn b»ng etanol, n−íc. Lμm kh« s¶n phÈm 
trong b×nh hót Èm chøa P2O5 ®Õn khèi l−îng 
kh«ng ®æi.  

- Phøc chÊt Ni(II) víi thiosemicacbazon 
octanal (P1); 

- Phøc chÊt Ni(II) víi 4-metyl thiosemi-
cacbazon octanal (P2); 

- Phøc chÊt Ni(II) víi xitronenlal (P3). 

2. Ph−¬ng ph¸p nghiªn cøu 

Phæ khèi l−îng cña c¸c phøc chÊt ®−îc ghi 
trªn m¸y LC-MSD Trap SL, ion ho¸ b»ng 
ph−¬ng ph¸p ESI (electrospray ionization) (ESI-
MS), sö dông kü thuËt Ion Trap ®Ó ghi c¸c phæ 
MS lÇn 2, lÇn 3 (phæ MS2, MS3). 

Sö dông phÇn mÒm m« pháng phæ khèi 



 321

Mass Fontier V 1.0 ®Ó m« pháng mét sè qu¸ 
tr×nh ph¸ m¶nh cña c¸c chÊt nghiªn cøu. 

III - KÕt qu¶ vμ th¶o luËn 

1. KÕt qu¶ x¸c ®Þnh thμnh phÇn vμ cÊu tróc 
c¸c phøc chÊt dùa vμo phæ MS 

Phæ ESI- MS  cña c¸c phøc chÊt P1, P2, P3 

cho thÊy: côm pic ion ph©n tö  d¹ng [MH+] ®Òu 
lμ côm pic cã sè khèi lín nhÊt vμ cã c−êng ®é 
lín, sè khèi cña c¸c pic trong côm pic ion ph©n 
tö phï hîp víi sè khèi cña phøc chÊt víi c¸c 
®ång vÞ kh¸c nhau cña c¸c nguyªn tè. KÕt qu¶ 
x¸c ®Þnh c«ng thøc ph©n tö cña c¸c phøc chÊt 
d−a trªn phæ ESI-MS cña chóng ®−îc tr×nh bμy 
ë b¶ng 1. 

B¶ng 1: KÕt qu¶ phæ MS vμ c«ng thøc ph©n tö cña c¸c phøc chÊt 

ChÊt Sè khèi cña pic ion ph©n tö [MH+]) Khèi l−îng ph©n tö (M) C«ng thøc ph©n tö 

P1 459 458 NiC18H36N6S2 

P2 487 486 NiC20H40N6S2 

P3 511 510 NiC22H40N6S2 
 

Trªn c¬ së ph©n tÝch ®Æc ®iÓm cña c¸c pic 
m¶nh trªn phæ MS/ MS2/ MS3 cña c¸c phøc chÊt, 
cÊu tróc vμ s¬ ®å ph©n m¶nh cña chóng ®−îc ®Ò 
nghÞ ë c¸c h×nh 1, 2 vμ 3. 

KÕt qu¶ nghiªn cøu thμnh phÇn vμ cÊu tróc 
cña c¸c phøc chÊt Ni(II) dùa trªn kÕt qu¶ phæ 
MS cña chóng phï hîp víi kÕt qu¶ nghiªn cøu 
cña c¸c ph−¬ng ph¸p kh¸c [1]. 

2. Mét sè kÕt qu¶ nghiªn cøu c¬ chÕ ph¸ 
m¶nh trong phæ khèi cña c¸c phøc chÊt 
Ni(II) dùa vμo phæ ESI-MS 
Trªn c¬ së ph©n tÝch ®Æc ®iÓm cña c¸c pic 

m¶nh trªn phæ MS/MS2/MS3 thùc nghiÖm vμ kÕt 
qu¶ m« pháng b»ng phÇn mÒm Mass Fotier V 1.0 
chóng t«i ®· ®Ò nghÞ c¬ chÕ ph¸ m¶nh trong phæ 
khèi cña phøc chÊt P3 ë c¸c h×nh 4, 5, 6 vμ 7.
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H×nh 2: CÊu tróc vμ s¬ ®å ph©n m¶nh cña phøc chÊt P2 

CH3

CH3 CH3

N

N
NH3

+

S

Ni

S

NH2

N

N

CH3

CH3 CH3

CH3

CH3 CH3

N

N C
+

S

Ni

S

NH2
N

N

CH3

CH3 CH3

Ni

S

NH2
N

N

CH3

CH3 CH3

CH3

CH3 CH3

N

N C
+

NH

Ni

S

NH2
N

NH2

CH3

C
+

CH3 CH3

NH

N

NH

NH2

Ni

CH3

CH3 CH3

N

N

S+

m/z 477 m/z 511 m/z 494

m/z 357

m/z 284

Ni

S

NH2

N

N

CH3

CH3 CH3

CH N
+

N

S

NH2

m/z 385

(1)
(2)

(3)(4)(5)
(*)

 
 

H×nh 3: CÊu tróc vμ s¬ ®å ph©n m¶nh cña phøc chÊt P3 
(*) qua nhiÒu giai ®o¹n 
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H×nh 4: C¬ chÕ ph¸ m¶nh (1) ion ®¬n ph©n tö phøc chÊt P3 theo phæ ESI-MS 
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H×nh 5: C¬ chÕ cña qu¸ tr×nh ph¸ m¶nh (2) ion ®¬n ph©n tö phøc chÊt P3 theo phæ ESI-MS 
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H×nh 6: C¬ chÕ cña qu¸ tr×nh ph¸ m¶nh (3) ion ®¬n ph©n tö phøc chÊt P3 theo phæ ESI-MS 
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H×nh 7: C¬ chÕ qu¸ tr×nh ph¸ m¶nh (4) ion ®¬n ph©n tö phøc chÊt P3 

 
Tõ kÕt qu¶ nghiªn cøu c¬ chÕ ph¸ m¶nh cña phøc chÊt [Ni(C11H20N3S)2] dùa trªn phæ ESI –

MS, chóng t«i rót ra mét sè nhËn xÐt sau: 
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- Qu¸ tr×nh ph¸ m¶nh cña phøc chÊt 
nghiªn cøu −u tiªn c¾t m¶nh ë phÇn phèi tö 
t¹o ion m¶nh cã sè khèi thÊp h¬n, sù ph¸ 
m¶nh trong tr−êng hîp nμy x¶y ra theo c¬ chÕ 
ph©n huû c¶m øng ®iÖn tÝch, t¹o nªn mét ion 
d−¬ng vμ mét ph©n tö trung hoμ. 

- C¸c qu¸ tr×nh ph¸ m¶nh kh¸c chñ yÕu x¶y 
ra ®èi víi phÇn gèc hidrocacbon cña phèi tö vμ 
th−êng x¶y ra theo c¬ chÕ dÞch chuyÓn nguyªn 
tö hidro (rH) kÌm theo sù chuyÓn ®iÖn tÝch, dÉn 
tíi c¾t m¶nh, t¹o nªn mét ion d−¬ng vμ mét 
ph©n tö trung hoμ. 

Trong phæ khèi c¬ chÕ ph¸ m¶nh cña c¸c 
chÊt ®Òu rÊt phøc t¹p vμ cã thÓ nãi c¬ chÕ ph¸ 
m¶nh cña c¸c phøc chÊt lμ phøc t¹p nhÊt. V× vËy 
viÖc nghiªn cøu c¬ chÕ cña c¸c qu¸ tr×nh nμy ®ßi 
hái ph¶i rÊt c«ng phu, cÇn ph¶i cã sù kÕt hîp 
chÆt chÏ gi÷a lý thuyÕt vμ phæ thùc nghiÖm, 
®ång thêi ph¶i cã c¸c c«ng tr×nh nghiªn cøu cã 
tÝnh hÖ thèng th× míi cã thÓ lμm s¸ng tá ®−îc c¬ 
chÕ cña mét sè qu¸ tr×nh ph¸ m¶nh c¬ b¶n cña 
phøc chÊt trong phæ khèi. C¸c kÕt qu¶ ®−îc 
tr×nh bμy trong bμi b¸o nμy chØ lμ mét sè kÕt qu¶ 
b−íc ®Çu nghiªn cøu c¬ chÕ ph¸ m¶nh cña mét 
sè phøc chÊt Ni(II) víi thiosemicacbaon. 

IV - KÕt luËn 

Dùa vμo phæ ESI-MS, víi c¸c phæ 
MS/MS2/MS3, ®· x¸c ®Þnh ®−îc thμnh phÇn, ®Ò 
nghÞ cÊu tróc vμ s¬ ®å ph©n m¶nh cña c¸c phøc 

chÊt Ni(II) víi c¸c thiosemicacbazon ®−îc tæng 
hîp. 

Trªn c¬ së ph©n tÝch ®Æc ®iÓm cña c¸c pic 
m¶nh vμ kÕt qu¶ sö dông phÇn mÒm m« pháng 
phæ khèi Mass Fontier V 1.0 ®· ®Ò nghÞ c¬ chÕ 
cña mét sè qu¸ tr×nh ph©n m¶nh cña phøc chÊt 
[Ni(C11H20N3S)2]. 

§· rót ra mét vμi nhËn xÐt ban ®Çu vÒ qui 
luËt ph¸ m¶nh trong phæ khèi cña c¸c phøc chÊt 
Ni(II) víi thiosemicacbazon, gãp phÇn khai 
th¸c, sö dông ph−¬ng ph¸p phæ khèi vμo viÖc 
nghiªn cøu thμnh phÇn vμ cÊu tróc phøc chÊt. 
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