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تحضير و تشخيص سلسلة جديدة من قواعد شف 
مع دراسة الخصائص البلورية السائلة لها

 ايهاب محمد علي                 عطا الله برجس دخيل             ابتسام خليفة جاسم
                       جامعة تكريت - كلية التربية للبنات - قسم الكيمياء

خـلاصـة :

ــل ــن تفاع ــه م ــف الناتج ــد ش ــن قواع ــدة م ــلة جدي ــخيص سلس ــر وتش ــة تحض ــذه الدراس ــم في ه  ت
ــة مختلفــة . وان  ــدات اروماتي furan-2-yl)-1,3,4-thiadiazol-2-amine( - 5(  مــع الدهاي
 H-NMR وطيــف  FT-IR التركيــب لهــذه المركبــات المحــرة تــم تثبيتهــا بواســطة الطــرق الطيفيــة
 )DSC( وكذالــك تــم تشــخيص المركبــات البلورية بواســطة مجهر المســح التفاضــي CHNSO وطيــف

)POM( وكذالــك المجهــر الضوئــي المســتطب المــزود بمســخن
الكلمات المفتاحية : غير متجانس الحلقة، قواعد شف، نيماتي، سمكتي، بلورات سائلة

 Preparation and diagnosis of a new series of lipid bases with the
study of its liquid crystalline specialty

Ihab Mohamed Ali       Atallah Borgas Dakhil        Ibtisam Khalifa Jassim
 University of Tikrit - College of Education for Girls-  Dept. of

 Chemistry
 Abstract :

In this study, a new series of lipid bases derived from the reaction 
of furan-2-yl (-1,3,4- thiadiazol -2- amine) was prepared and diagnosed 
with different aromatic dahydes. The composition of these prepared 
compounds was determined by the FT-IR spectra, the H-NMR spectrum 
and the CHNSO spectrum. The crystalline compounds were also 
identified by a DSC and a photovoltaic microscope equipped with a 
heater (POM).
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المقدمة

تعتــر قواعــد شــيف مركبــات عضويــة تحتــوي 
azomethine-( الايزوميثــن  مجموعــة  عــى 
العــالم  قبــل  مــن  مــرة  لأول  CH=N(. حــرت 
الألمــاني هوكــو شــيف Hugo Schiff عــام 1864 
أو  الأليفاتيــة  الكيتونــات  أو  الألديهايــدات  بتكاثــف 
ــة(]1[. ــة أو أرماتي ــة )ألفاتي ــات أولي ــع أمين ــة م الأرماتي
ومــن هنــا جــاءت تســميتها وأعطيت لهــذه القواعــد 
 )Ketimines( وتدعــى )Anil( عــدة تســميات منهــا
ــا  ــون أو )Aldimine( عندم ــن الكيت ــتق م ــا تش عندم
بــن  التكثيــف  خــال  مــن  الألديهايــد  مــن  تشــتق 
أنّ  الأوليــة، ]2[.إذ  والأمينــات  الكاربونيــل  مجموعــة 
الأمــن  أو   )R-NH2( الألكيــل  أحــادي  الأمــن 
كربــون  إلى  يضــاف   )Ar-NH2( الأريــل  أحــادي 
مجموعــة الكاربونيــل التابعــة للألديهايــد أو الكيتــون 
ويتكــون مركــب وســطي Carbinolamine، يتبعهــا 
 N-substituted ليتكــون  مــاء  جزيئــه  فقــدان 
ــيف كناتــج نهائــي]3[.  ــل قاعــدة ش ــي تمث imine والت
هــي   ))Liquid crystals الســائلة  البلــورات  امــا 
تكــون  جزيئاتهــا  ولكــن  الســائل  مظهــر  لهــا  مــواد 
هــو  و  البلــورات،  مثــل  معينــة  مرتبــة في مســتويات 
ــات في  ــب الجزيئ ــادة ترتي ــادة واع ــول في الم ــدوث تح ح
ــة  ــا الحال ــائلة بانه ــورات الس ــرف البل ــة. تع ــس الحال نف
ــة  ــة الصلب ــن الحال ــا ب ــر تكوينه ــي ينح ــطيه الت الوس
ــدة  ــات مقي ــه الجزيئ ــون في ــذي تك ــة ال ــة المنتظم البلوري
الحركــة وذات نظــام هنــدسي ذي ثــاث ابعــاد والحالــة 
الســائلة العاديــة غــر المنتظمــة والتــي تتحــرك جزيئــات 
المــادة فيــه بصــوره عشــوائيه ]4[. ومــن المعــروف أن عــدد 
ــة  ــة أن تظهــر مرحل ــات الكيميائي كبــر جــدا مــن المركب
ــائلة«.  ــة الس ــل »البلوري ــن المراح ــد م ــدة أو العدي واح
رغــم الاختلافــات الهامــة في التركيــب الكيميائــي ، 

وهــذه الجزيئــات لديهــا بعــض الســات المشــركة في 
الخصائــص الفيزيائيــة والكيميائيــة وهنالــك نوعــان من 
»البلــورات الســائلة« وتتميــز البلــورات الســائلة ببنيتهــا 
الميكرويــة القضيبيــة الشــكل، وفي أثنــاء طــور الانصهــار 
تصطــف جزئياتهــا في اشــكال شــديدة الانتظــام تــؤدي 
إلى عــدد مــن الســات الفريــدة، منهــا انخفــاض حــرارة 
التبلــور ، والنــوع الثــاني القرصيــة المســتوية تتكــون مــن 
مجموعــة أساســية مــن الحلقــات العطريــة »الاروماتيــة« 
المجــاورة. وهــذا يســمح لاثنــن منهــا بالبعــد العمــودي 
ــة ]5[. ــان متطاول ــكل قضب ــى ش ــا ع ــب جزيئاته وترتي

ــدة  ــلة جدي ــر سلس ــة الى تحض ــذه الدراس ــدف ه ته
مــن قواعــد شــف وتشــخيص هــذه المركبــات ثــم تحديــد 
المــادة البلوريــة الســائلة و دراســة الخــواص البلوريــة 

ــدة.  ــادة الجدي الســائله لهــا ،و تشــخيص الم

الأجهزة المستعملة  

تــم في هــذه الدراســة تشــخيص المــواد المحــرة  
 X-ray باســتعمال جهــاز حيــود الاشــعة الســينية نــوع
 shimaduz,  6000 موديــل    Diffraction
 Atomic )AFM(ز  الذريــة  القــوى  Japan ومجهــر 
 spam AA 300 نــوع    force microscopy
ــراء  ــت الحم ــعة تح ــة الاش ــاز مطيافي USA2008، جه
 FT - IR - 600, نــوع FT-IR Sepctometer
الكــروني  والمجهــر   Bio Tech U.K,England
 Scanning electronز)SEM( ماســح 
 .)SEM-JSM-6500F( مــن نــوع microscopy
في المختــر الخدمــي لكليــة التربيــة للعلــوم الصرفــة/ 

ابــن الهيثــم .
ــون(  ــي )للبروت ــووي المغناطي ــن الن ــاف الرن مطي
 Nuclear Magnetic )1H-NMR(ز 
NMR- زنــوع   Resonance Spectrometer
قســم  في   Bruker spectrometer, 400MHZ
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تحليــل  جهــاز  ايــران،   / كاشــان  جامعــة  الكيميــاء 
 Elemental Microanalysisالدقيــق العنــاصر 

.)CHNS ز)

كذلــك تضمــن العمــل اســتخدام الاجهــزة التاليــة 
اثنــاء مرحلــة تحضــر المــواد جهــاز قياســات درجــة 
 Melting Point Measurments الانصهــار 
المحــرة  للمركبــات  الانصهــار  درجــات  ســجلت 
 ،Gallen Kamp melting point باستعمال جهاز
 Differential التفاضــي  المســعري  جهازالمســح 
STA-( ــوع Scanning Calorimetry (DSC( ن
Hot-المجهــر ذو الضــوء المســتقطب ،)BTT 1000
 BEAM نــوع Stage Polarizing Microscopy
BEAM rmm- ــل ENGINEERS (INDIA( مودي
ز)2003( المــزود بلوحــة تســخين وآلــة تصويــر   7t
أوتوماتيكيــة في جامعــة بغــداد كليــة التربيــة للعلــوم 

ــم . ــن الهيث ــة /اب الصرف

المواد المستعملة 

استعملت المواد الكيميائية الاتية في هذا البحث
Acetic acid      Carbon disulfide   

Dimethyl sulfoxide    Dry benzene     
Ethanol (absolute) Hydrazine hydrate  
Hydrochloric acid   Maleic anhydride 
ercaptoacitic acid  nitro phthalic 
anhydride Phosphorus oxychloride  
Phthalic anhydride  Succinic nhydride  

p-hydroxybenzaldehyde
p-nitrobenzaldehyde   
P-chlorobenzaldehyde  
p-bromobenzaldehyde    
p-methoxybenzaldehyde    
p-N,Ndimethylbenzaldehyde   

Sodium hydroxide   Sodium azide       
Sulfuric acid    Thionyl chloride     
Glacial acetic acid  من شركة BDH.

Shiffe bases تحضير قواعد شف

شــف  قواعــد  مــن  مركبــات  خمــس  تحضــر  تــم 
.  )7,8,9,10,11,12,16(:

 furan - ( - 5 ((( 4-( ( ز)C1(  1. المركب الاول
2 - yl) - 1,3,4 - thiadiazol - 2 - yl)imino)

methyl) phenyl 2-phenylacetate
ــن  ــل ( م ــادة B2 في )5 م ــن الم ــم( م ــت )2غ وضع
الايثانــول المطلــق واضيــف  اليــه )3( قطــرات مــن 
حامــض الخليــك الثلجــي، ثــم اضيــف اليــه مزيــج 
بالايثانــول  المــذاب   )B4( المــاده  مــن  غــم(   1( مــن 
المطلــق وصعــد المزيــج الاخــر مــع التحريــك لمــدة )5 ( 
ســاعات وتوبــع بـــTLC وبــرد الناتــج واعيــدت بلورتــه 

في مذيــب مناســب 
N-(5-(furan-2-:ز)C2( الثــاني المركــب   .2
yl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl)propan-1-

   iminie
  وضعــت )1غــم ( مــن Heptaldehyde في )5 
مــل ( مــن الايثانــول المطلــق واضيــف  اليــه )3( قطرات 
مــن حامــض الخليــك الثلجــي، ثــم اضيــف اليــه مزيــج 
بالايثانــول  المــذاب   )B4( المــاده  مــن  غــم(   1( مــن 
المطلــق وصعــد المزيــج الاخــر مــع التحريــك لمــدة 
ــدت  ــج واعي ــرد النات ــع بTLC  وب ــاعات وتوب )8( س

ــب . ــب مناس ــه في مذي بلورت
N-(5-(furan-(( ز)C3( 3. المركــب الثالــث
2-yl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl)propan-

 1-imine
في  الديهايــد  بروبــان  مــن   ) غــم   0.7( وضعــت 
)5 مــل ( مــن الايثانــول المطلــق واضيــف  اليــه )3( 
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ــف  ــم اضي ــي، ث ــك الثلج ــض الخلي ــن حام ــرات م قط
اليــه مزيــج مــن )1 غــم( مــن المــادهC  المــذاب بالايثانول 
المطلــق وصعــد المزيــج الاخــر مــع التحريــك لمــدة )8( 
ســاعات وتوبــع بـــ TLC  وبــرد الناتــج واعيــدت بلورته 

ــب . ــب مناس في مذي
furan-(5-(((4-(( ز)C4( ــع ــب الراب 4. المرك
2-yl)-1,3,4-thiadiazol-2-yl)imino)

methyl)phenyl acetate
B3  في )5 مــل ( مــن  وضعــت )1.3غــم( مــن 
مــن  قطــرات   )3( اليــه  واضيــف  المطلــق  الايثانــول 
حامــض الخليــك الثلجــي، ثــم اضيــف اليــه مزيــج 
بالايثانــول  المــذاب   )B3( المــاده  مــن  )1غــم(  مــن 
المطلــق وصعــد المزيــج الاخــر مــع التحريــك لمــدة 
ــدت  ــج واعي ــرد النات ــع بTLC  وب ــاعات وتوب )4( س

بلورتــه في مذيــب مناســب .
)C5(ز:)-1)-4 الخامــس  المركــب   .5
ethoxyphenyl)-N-(5-(furan-2-yl)-
1,3,4-thiadiazol-2-yl)methanimine
مــن  مــل(   5( B1 في  مــن   وضعــت )1.6غــم( 
الايثانــول المطلــق واضيــف  اليــه )3( قطــرات مــن 
حامــض الخليــك الثلجــي، ثــم اضيــف اليــه مزيــج 
المــذاب بالايثانــول    )B4( المــاده مــن )1 غــم( مــن 
المطلــق وصعــد المزيــج الاخــر مــع التحريــك لمــدة 
ــدت  ــج واعي ــرد النات ــع بTLC  وب ــاعات وتوب )6( س

بلورتــه في مذيــب .
تفاعــل  مــن  شــف  قواعــد  مركبــات  وتتضمــن 
الالديهايــدات والمركبــات الامينيــة . ولقد تم تشــخيص 
جميــع المركبــات المحــرة باســتعمال تقنيــة الاشــعة تحــت 
الحمــراء IR وتــم تشــخيص بعــض المركبــات باســتخدام 
تقنيــة طيــف الرنــن النــووي المغناطيــي للبروتــون         

. CHNS ــق ــاصر الدقي ــل العن H-NMR1 وتحلي

IR أطياف الأشعة تحت الحمراء

بأســتخدام  قواعــد شــف  تشــخيص سلســة  تــم 
طيــف الاشــعة تحــت الحمــراء )IR(، وعنــد دراســة 
تــم  المركبــات  لهــذه  الحمــراء  تحــت  الاشــعة  طيــف 
ملاحظــة اختفــاء حــزم الامتصــاص للمــط المتناظــر 
ــن  ــة ضم ــة ) NH2 ( الاميني ــر للمجموع ــر المتناظ وغ
 ،1 ســم-   )3116,3100,3300-3280( المــدى 
ــة الشــدة ضمــن  وكذالــك ظهــور حــزم امتصــاص قوي
الى مجموعــة  تعــود    1 المــدى )1606-1629( ســم- 
الازوميثــن )C=N(، كذالــك اظهــر طيــف الاشــعة 
-3040( أخــرى  طيفيــة  اثباتــات  الحمــراء  تحــت 
 )C-H( ســم- 1 تشــر الى تــردد المــط لــأصرة )3078
العائــدة للحلقــة الاروماتيــة، وتــردد )28502890,-
2910,2961( ســم- 1 مــط لــأصرة  )C-H( اليفاتية.
 )C=C( للمجموعــة  المــط  حزمــة  يلاحــظ  كــا 
العائــدة للحلقــة الاروماتيــة والتــي رظهــرت حــادة 
وقويــة الى متوســطة الشــدة ضمــن المــدى )1461-

.1 ســم-   )1525
امتصــاص  حــزم  أهــم   )1-3( الجــدول  ويبــن 
طيــف الأشــعة تحــت الحمــراء لسلســة قواعــد شــف 
والاشــكال )3-1( و )3-2( تعــد مثــالا لبعــض صــور 

الطيــف لمركبــات هــذه السلســلة  .
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           الجدول )3-1( ، هم حزم امتصاص طيف الأشعة تحت الحمراء لسلسة قواعد شف
FT, IR - KBr , v - cm - 1

Comp.
NO. OtherC = SC = CC = NC - H

ALF
C - H

Ar
est ( C = O) 1750
est ( C - O) 1288

12131500 ,
1446

16062958
2857

3041C 1

-------12221520 ,
1429

16132923 ,
2866

3052C 2

-------11801525 ,
1490

16192932 ,
2898

3061C 3

est ( C = O) 1763
est ( C - O) 1290

12031512,
1451

16222951 ,
2876

3070C 4

eth ( C - O) 129012091511,
1433

16102953 ,
2844

3068C 5

)C1( طيف الاشعة تحت الحمراء للمركب : )شكل )3-2
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 1H-NMR اطيــاف الرنــن النــووي المغناطيــي
ــرة ــات المح للمركب

1. اظهــر طيــف 1H-NMR المركــب )C3( حزمــة 
ــر  ــة )CH3( تظه ــات لمجموع ــاث بروتون ــا ث تكامله

. δ ppm )1.44( ــد ــة عن ثلاثي
لمجموعــة  بروتونــن  تمثــل  متعــددة  حزمــة   .2

.)CH 2 (

 )CH( مجموعــة  لبروتــون  ثلاثيــة  حزمــة   .3
.   ppm  )2.6( عنــد  الازوميثــن 

عنــد  تظهــر  الاروماتيــة  الحلقــة  بروتونــات   .4
.  ppm  )7.91-7.13(

5 . حزمــة عنــد )ppm )12.67 تمثــل بروتــون 
.)CH= N( توتمريــة لمجموعــة )NH2( مجموعــة

 شكل
 )7-3(

طيف
 H-NMR 

للمركب 
)C3( رقم

CHN تحليل الدقيق للعناصر
ــات  ــاصر لبعــض المركب ــل العن ــم اجــراء تحلي لقــد ت
العمليــة  النتائــج  وكانــت  شــف  قواعــد  سلســلة  في 

مقاربــة الى النتائــج  المحســوبة نظريــاً وكــا موضحــة في 
الجــدول)2( .

                                                               

رمز 
المركب

عملياًنظرياً

C%H%N%S%C%H%N%S%

C259.316.4615.9612.1659.446.6216.0611.94

C352.174.3420.2815.4552.254.2920.215.39
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مناقشة الاطوار البلورية السائلة:    
تــم دراســة الخــواص البلوريــة الســائلة مركبــات 
الضــوء  مجهــر  باســتخدام    )C2( الخماســية   الحلقــة 

ــي  ــح التفاض ــعر المس ــاز مس ــتقطب )POM( وجه المس
الجــدول  في  موضــح  كــا  النتائــج  كانــت   ،)DSC(

التــالي:-

)DSC( و )POM(انتقالات الأطوار البلورية السائلة في جهاز :)جدول )3-6

      N→ I     Cr → N    Symbolالجهاز   

310242
C2

    POM

˃300240.6     DSC

ــال  ــرارة الانتق ــات الح ــدول )3-6( درج ــن الج  ب
التــي تــم الحصــول عليهــا باســتخدام المجهــر المســتقطب 
المــزود بمســخن والمخططــات الحراريــة مــن خــال  
جهــاز  )DSC( للمركــب )C2(  اظهــر وجــود طــور 
ان  الســمكتي،  الطــور  ضهــور  وعــدم  نقــي  نيــاتي 
ســبب وجــود الطــور النيــاتي النقــي هــو وجــود حلقــة 
ثاياديــازول التــي تعطــي الخــواص البلوريــة الســائلة 
النيــاتي وبالــوان براقــة )14,13( عنــد مراقبــة المركبــن 

تحــت المجهــر المســتقطب .
بــن   المــدى  بــان  أعــاه  الجــدول  مــن  يلاحــظ 
البلوريــة  للطــوار  الانتقاليــة  الحراريــة  الدرجــات 
الســائلة كبــرة لهــذا المركــب، يعــزى ذلــك بســبب زيــادة 
عــدد ذرات الكاربــون حيــث كلــا زات عــدد ذرات 

درجــات  زيــادة  الى  يــؤدي  السلســلة  في  الكاربــون 
الانصهــار للسلســلة بســبب قــوى تجــاذب الطرفيــة 
,والتــي تعطــي الشــكل المســتقيم )الخطيــة( للمركــب 
ــائلة)13(،  ــة الس ــواص البلوري ــار الخ ــو شروط لإظه وه
امــا وجــود حلقــة ثاياديــازول التــي تعمــل انحــراف 
الخطيــة لذلــك تحتــاج الى وجــود المعوضــات طرفيــة  
)-CH2 ( التــي تعمــل عــى موازنــة الانحــراف  وبتــالي 
تحافــظ عــى الشــكل الهندسي وتجعــل الجزيئة في مســتوي 

واحــد)15(.
درجــة   POM جهــاز  في   )C2( المركــب  اظهــر 
ــار  ــة انصه ــد درج ــراري ) Cr → N( عن ــال الح الانتق
ــال  ــة الانتق ــت درج ــخين كان ــادة التس )0C )242 وبزي

.)0C(ز)293( )N→ I(ز  التحــول  عنــد  الحــراري 

صورة )23-3( : 
التركيب النسيجي 

للمركب )C2(  عند 
 )Cr → S( التحول

 C( 89)0  بدرجة
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يلاحــظ مــن مخطــط الحــراري في الشــكل)24-3 ( 
للمركــب)C2(   بإجهــاز )DSC( وجــود قمــة واحــدة 
ــال  ــة الانتق ــود الى درج ــي تع ــد وه ــد التبري ــت عن قيس
ولم   0C  )242( كانــت  حيــث    Cr → N الحــراري 
ــد  ــراري عن ــال الح ــة الانتق ــول الى درج ــتطيع الوص نس
 DSC الجهــاز  قــدرة  بســبب عــدم   N→ I التحــول  

ــى  ــا ع ــك اعتمدن ــنC (˃300)0 لذل ــر م ــاس اكث القي
مــن  التحــول  درجــة  تحديــد  في  المجهــري  الفحــص 
الســوي  الســائل  الطــور  الى  النيــاتي  الســائل  الطــور 
)الايزتــروبي( . ان درجــات حــرارة الانتقــال الى الطــور 
الســائل الايزوتــروبي ترتفــع تدريجيــا كلــا زاد عــدد 

.)16( السلســلة  الكاربــون في  ذرات 

)C2( للمركب DSC منحني مسعر المسح التفاضلي :)شكل )3-24

)C2( بيانات الديناميكا الحرارية للمركب : ) جدول ) 3-7                                    

 Transition الانتقالات

Sy
m

bo
l

N→ IS→ IS→NCr → S

S∆

KJ/mol

 H∆

KJ/mol

T2

K

T1

K

S∆

KJ/mol

H∆

KJ/mol

T2

K

T1

K

-----0.0054-28.135246.6234.6
C2
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