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مستخلص:

ــد  ــل الالديهاي ــن تفاع ــوران م ــة الفي ــى حلق ــا ع ــة في تركيبه ــف المحتوي ــد ش ــر قواع ــة تحض ــذه الدراس ــت ه تضمن
 OCH3, -CH3, -Cl, -Br,-[ بــارا  الموقــع  الانيلــن في  مــع معوضــات   ]5 -)4-Chlorophenyl(furfural[ الارومــاتي 
 ،)FT-IR( شــخصت المركبــات العضويــة المحــرة باســتخدام درجــة الانصهــار، والأشــعة تحــت الحمــراء ,]-NO2

ــم  ــون )13C.NMR(، ت ــووي المغناطيــي للكارب ــن الن ــون )1H.NMR(، وكذلــك الرن ــووي المغناطيــي للبروت ــن الن والرن
ــرات مــن  ــرات للفحــم المرطــب بقط ــق طحــن ك ــة عــن طري ــة منخفضــة التكلف ــن النانوي ــح الكراف ــر ايضــاً صفائ تحض
المــاء منــزوع الأيونــات، واســتُخدمت لتحضــر خمــس متراكبــات نانويــة بطريقــة التصعيــد الكيميائــي مــع قواعــد شــف 
ــة الـمُحـــرة بطــرق طيفيــة مثــل أطيــاف الأشــعة  المحــرة وبوجــود مذيــب الدايوكســان، وُصفــت المتراكبــات النانوي
تحــت الحمــراء )FT-IR(، وحيــود الأشــعة الســينية )XRD( ومجهــر المســح الإلكــروني )FESEM(، ومجهــر القــوة الذريــة 

.)BET( والمسـ�احة السـ�طحية ،)AFM(
الكلمات المفتاحية:الكرافين، قواعد شف، متراكبات نانوية .
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Abstract
This study involved the preparation of Schiff bases containing a furan ring in their 

structure by the reaction of aromatic aldehyde [5-(4-Chlorophenyl)furfural] with an-
iline substituents in the para-position [-OCH3, -CH3, -Cl, -Br, -NO2]. The prepared 
organic compounds were characterized using melting point, infrared (FT-IR), pro-
ton nuclear magnetic resonance (1H.NMR), and carbon nuclear magnetic resonance 
(13C.NMR). Low-cost graphene nanosheets were also prepared by grinding coal balls 
moistened with droplets of deionized water. These were used to prepare five nanocom-
posites by chemical sublimation with prepared Schiff bases in the presence of dioxane 
solvent. The prepared nanocomposites were characterized by spectroscopic methods 
such as FT-IR spectroscopy, X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy 
(FESEM), atomic force microscopy (AFM), and surface area analysis (BET). 

Keywords: graphene, Schiff bases, nanocomposites .
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المقدمة 

ــاء  ــة في الكيمي ــات مهم ــيف مركب ــد ش ــر قواع تعت
العضويــة تحتــوي عــى مجموعــة فريــدة في تركيبهــا وهــي 
ــق  ــن طري ــا ع ــم تحضيره ــا يت ــة لأنه ــة الايميني المجموع
عمليــة تكثيــف المركبــات المحتويــة عــى الكاربونيــل 
مــع الأمينــات الأوليــة )1(. وكان هــذا العــالم )هوكــو 
شــيف( أول مــن قــام بتحضــر قواعــد شــيف والتــي لهــا 
ــة  ــات الحلقي ــد مــن المركب ــرة في تحضــر العدي ــة كب أهمي
غــر المتجانســة وذلــك لأهميتهــا وتطبيقاتهــا في مجــالات 
ــة )2(.  ــة والتحليلي ــر العضوي ــاء غ ــل الكيمي ــدة مث عدي
فهــي مهمــة للغايــة وتعتــر وســيطاً مهــاً في العديــد مــن 
ــك  ــم ذل ــة. ويت ــات الأنزيمي ــل التفاع ــات مث التفاع
ــة  ــة الايميني ــع المجموع ــم م ــل الإنزي ــال تفاع ــن خ م

ــيف )3(. ــد ش ــودة في قواع الموج
تــم  الكرافــن هــو شــكل جديــد مــن الكربــون 
اكتشــافه حديثًــا. وهــي عبــارة عــن طبقــة كربونيــة عــى 
ــة.  ــة الكثاف ــة الأبعــاد وعالي شــكل قــرص العســل ثنائي
مــادة  تجعلهــا  فريــدة  خصائــص  تمتلــك  انهــا  حيــث 
الصناعيــة  التطبيقــات  مــن  للعديــد  للاهتــام  مثــرة 
)4(. إن تهجــن جميــع صفائــح الكرافــن النانويــة هــو 

)SP2( لأنــه يحتــوي عــى روابــط مزدوجــة في مواقــع 
ــه فجــوة طاقــة  ــة. نظــرًا لأن النانوكرافــن ل رابطــة معين
صفريــة، فهــو موصــل جيــد )5(. وبســبب هــذا، يتمتــع 
الكرافــن بموصليــة أعــى مــن جميــع المــواد النانويــة 
ــة الأخــرى، وأفضــل حتــى مــن المعــادن،  وغــر النانوي
هــو  الكرافــن  منــه  يتكــون  الــذي  الكربــون  ولأن 
أخــف وأقــوى مــادة، فإنــه يســمى )الكربــون الفائــق(. 
بخصائــص  الكرافــن  يتمتــع  ذلــك،  إلى  بالإضافــة 
فيزيائيــة وكيميائيــة وبصريــة وميكانيكيــة وحراريــة. 
ــاق  ــى نط ــتخدمة ع ــادة مس ــا م ــص تجعله ــذه الخصائ ه

واســع في الصناعــات القائمــة عــى النانــو مركبــات )6(.

الجزء العملي

الفحــم  مــن  النانويــة  الكرافــن  تحضــر صفائــح 
 )G( التجــاري 

تــم اســتخدام )50g( مــن الفحــم التجــاري وطحنه 
اولاً بواســطة هــاون ومــدق للحصــول عــى مســحوق 
الفحــم ومــن ثــم تــم اعــادة طحنــه ثانيــا باســتخدام 
ــم الخــاص مــع  ــة ذات التصمي ــة النانوي جهــاز الطاحون
الترطيــب بواســطة )1ml( مــن المــاء منــزوع الأيونــات 
ــة  لــكل )10g( لمــدة )ســاعة واحــدة(، تــم اعــادة عملي
)خمــس  مختلفــة  زمنيــة  بأوقــات  ولكــن  التحضــر 
ســاعات، عــر ســاعات( وبعــد اجــراء قيــاس الاشــعة 
ــل  ــن ان افض ــح تب ــروني الماس ــر الالك ــينية والمجه الس
عمليــة تقشــر ميكانيكــي حصلــت في الكميــة التــي 
طحنــت لمــدة )عــر ســاعات( لذلــك تــم اعتمادهــا 
واهمــال الوقــت )ســاعة واحــدة، خمــس ســاعات( فتــم 
ــة مــن الفحــم  الحصــول عــى صفائــح الكرافــن النانوي
ــا  ــاعات )G( )7( وك ــر س ــدة ع ــون لم ــاري المطح التج

ــالي:-   ــل الت ــط التفاع ــن في مخط مب
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)Sh1 - Sh5( تحضير قواعد شف المحتوية حلقة الفيوران
في دورق دائــري ســعته )100ml( ومــزود بمحــرك 
المــولات  اذابــة  تــم  تصعيــد  ومكثــف  مغناطيــي 
)0.002mol, 0.5g( مــن الألديهايــد المحتــوي عــى 
 ]5-)4-chlorophenyl(  furfural[ فيــوران  حلقــة 
بالتســخين في )20ml( مــن الإيثانــول المطلــق مع إضافة 
قطــرات مــن حامــض الخليــك الثلجــي بوصفــه عامــاً 
ــة  ــولات المكافئ ــت الم ــت أُذيب ــس الوق ــاعداً، وفي نف مس
الارومــاتي  الأمــن  مــن   )0.002mol, 0.297g(
]Methoxy aniline-4[ مــن نفــس المذيــب في بيكــر، 

تــم مزجهــا  المحلولــن  مــن تســخين  التأكــد  وبعــد 
إلى  الارومــاتي  الامــن  لمحلــول  المبــاشرة  بالإضافــة 
محلــول الالديهايــد، اســتمر التصعيــد الإرجاعــي لمزيــج 
التفاعــل لمــدة )2 ســاعة(، وبعــد انتهــاء مــدة التصعيــد 
بــرد المحلــول في حمــام ثلجــي، رشــحت البلــورات ثــم 
أعيــد بلورتهــا مــن الإيثانــول المطلــق فتــم الحصــول عــى 
 ،)Sh1( قاعــدة شــف المحتويــة عــى حلقــة الفيــوران
شــف  قواعــد  حُــرت  ذاتهــا  الطريقــة  وباســتعمال 
المحتويــة حلقــة الفيــوران )Sh2 - Sh5( الاخــرى )8(، 

ــالي: ــل الت ــط التفاع ــن في مخط ــا مب وك
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المخطط )1(: مراحل تحضير صفائح الكرافين )G( النانوية من التقشير الميكانيكي لكرافيت الفحم التجاري.
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ــة  ــات كرافــن قواعــد شــف المحتوي تحضــر متراكب
)GSh1-GSh5( حلقــة الفيــوران

ــف  ــزود بمكث ــعته )100ml( م ــري س في دورق دائ
ومحــرك مغناطيــي تــم مــزج كل مــن صفيحــة الكرافــن 
 )Sh1( فيــوران  حلقــة  المحتويــة  شــف  وقاعــدة   )G(
المحضرتــن بنســب اوزان متســاوية )1:1( كل منهــا في 
)20ml( مــن مذيــب الدايوكســان ووضعهــا للتشــعيع 
في جهــاز الموجــات فــوق الصوتيــة عنــد درجــة حــرارة 
)C° 50( وتــردد )50Hz( لمــدة )60 دقيقــة( ولحــن 
صعــد  ثــم  رائــق،  مزيــج  الى  العالــق  المزيــج  تحــول 
ــرارة )100  ــة ح ــد درج ــاعات( عن ــدة )4 س ــج لم المزي

°C(، وبعــد انتهــاء مــدة التصعيــد تــرك المحلــول ليــرد 
ثــم أضيــف مــاء منــزوع الايونــات فلوحــظ تكــون 
راســب ســميك القــوام ومــن ثــم رشــح باســتخدام 
ــاء  ــرات بالم ــدة م ــل ع ــع الغس ــوي م ــر النان ــاز الفل جه
منــزوع الايونــات، بعدهــا تــرك للتجفيــف عنــد درجــة 
حــرارة )C° 50( لحــن ثبــات الــوزن فتــم الحصــول 
عــى متراكــب كرافــن قاعــدة شــف المحتويــة حلقــة 
الفيــوران )GSh1(، وباســتعمال الطريقــة ذاتهــا حُــرت 
حلقــة  المحتويــة  شــف  قواعــد  كرافــن  متراكبــات 
ــوران )GSh2 - GSh5( الاخــرى )9(، وكــا مبــن في  الفي

ــالي: ــل الت ــط التفاع مخط
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3)                 X =    Br       Comp. is    (GSh
4)             X =   NO
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     Comp. is    (GSh

5)

.)GSh1 - GSh5( تحضير متركبات كرافين قواعد شف المحتوية حلقة الفيوران :)المخطط )3

النتائج والمناقشة

  )G( المركب: صفائح الكرافين
لجرافيــت  الميكانيكــي  التقشــر  ميكانيكيــة  ان 
ــذور  ــة الج ــوع ميكانيكي ــن ن ــون م ــاري تك ــم التج الفح
ــة  الحــرة، ففــي الخطــوة الاولى فــان الاصطدامــات القوي
والسريعــة عاليــة الضغــط لكــرات الطحــن مــع مــادة 
جرافيــت الفحــم التجــاري تــؤدي الى التغلــب عــى قوى 
فاندرفالــز الضعيفــة والتــي تربــط بــن صفائــح الجرافــن 
ــة للجرافيــت فينتــج عــن ذلــك صفائــح جرافــن  المكون

لاســتمرار  ونتيجــةً  الثانيــة  الخطــوة  في  منفصلــة)10(، 
تصادمــات كــرات الطحــن الملتصق بها صفائــح الجرافين 
المتكونــة نتيجــة الترطيــب بواســطة قطــرات المــاء منــزوع 
انتقــال إلكترونــات  يــؤدي إلى  فــان ذلــك  الأيونــات 
الاواصر )π( لــذرات الكاربــون في طبقــات الجرافــن 
والآصرة )δ(  بــن أيونــات المــاء منــزوع الأيونــات مــن 
الحالــة المســتقرة إلى الحالــة المثــارة، ونتيجــةً لذلــك تنكــر 
هــذه الاواصر وتتكــون جــذور حــرة مؤقتــة عــى ذرات 
الكاربــون في طبقــات الجرافــن المنفصلــة ​​وكذلــك عــى 
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ــرة  ــذور الح ــذه الج ــات، وه ــزوع الأيون ــاء من ــات الم أيون
الوقتيــة يحــدث بينهــا تفاعــل فتنتــج بذلــك صفائــح 

جرافــن حاملــة لمجاميــع هيدروكســيل، وكــا موضــح في 
ــة )11(: ــة التالي ــة المقترح ــط الميكانيكي مخط
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المخطط )4(: ميكانيكية تحضير صفائح الكرافين )G( النانوية من التقشير الميكانيكي لكرافيت الفحم التجاري.

FT-IR الاشعة تحت الحمراء
ــزم  ــراء FT-IR ح ــت الحم ــعة تح ــف الاش ــر طي اظه
الرئيســية  الفعالــة  للمجاميــع  العائــدة  إلامتصــاص 
الكرافــن المحــرة مــن طحــن  في تركيــب صفائــح 
حزمــة  ظهــور  تــم  اذ   ،)G( ســاعات  عــر  الفحــم 
امتصــاص مــط الآصرة )O-H( الفينوليــة عنـــد مــدى 
العــدد الموجــي )3356cm-1-3610(، وظهــور حزمــة 

امتصــاص مــــــط الآصرة )C-H( في تركيــب الحلقــة 
 ،)3097cm-1( الأرومــــــــــاتية عنـــد العــدد الموجــي
ــط الآصرة )C=C( في  ــاص م ــزم امتص ــرت ح ــا وظه ك
تركيــب الحلقــات الاروماتيــة عنــد مــدى العــدد الموجــي 
)1427cm-1(12-1595(، الشــكل الآتي )1( يوضــح 
طيــف الأشــعة تحــت الحمــراء FT-IR لصفائــح الكرافــن 

 .)G( المحــرة مــن طحــن الفحــم عــر ســاعات

الشكل )1(: طيف الاشعة تحت الحمراء FT-IR لصفائح الكرافين )G( النانوية من التقشير الميكانيكي لكرافيت الفحم التجاري.
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XRD الاشعة السينية
لصفائــح   XRD الســينية  الاشــعة  طيــف  أظهــر 
عنــد   )2Ө( زاويــة  قيــم    )G( المحــرة  الجرافــن 
وبمــدى   )25.09517-50.7934( الموقــع  مــدى 

وعــدد    )D=28.27-93.18( حبيبيــات  حجــم 
بينهــا   وبمســافات   )n=7.97-52.15( طبقــات  
)d=3.54567-1.79606( )13(، كــا هــو موضــح في 

.)2( الشــكل 

 SEM المجهر الالكتروني الماسح
مــن ملاحظــة الصــور المورفولوجيــة SEM لصفائح 
الكرافــن المحــرة مــن طحــن الفحــم عــر ســاعات 

)G( )14(، الموضحــة في الشــكل )3( تبــن الآتي:
1. ظهــور تجمعــات نانويــة ومايكرويــة عــى ســطح 
ذلــك  ســبب  ويعــزى  النانويــة  الكرافــن  صفيحــة 

والسريــع  العــالي  الضغــط  ذات  الطحــن  عمليــة  الى 
للكــرات الصلــدة مــع كرافيــت الفحــم التجــاري التــي 

اســتخدمت اثنــاء عمليــة التحضــر. 
المحــر  للمركــب  النانــوي  الحجــم  يبلــغ   .2

.)13.67-78.02nm (

BA

DC

الشكل )3(: طيف المجهر الالكتروني الماسح SEM لصفائح الكرافين )G( النانوية من التقشير الميكانيكي لكرافيت الفحم التجاري.

الشكل )2(: 
 XRD طيف الاشعة السينية

لصفائح الكرافين )G( النانوية من 
التقشير الميكانيكي لكرافيت الفحم 

التجاري.
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AFM مجهر القوة الذرية
 AFM الذريــة  القــوة  مجهــر  صــور  اظهــرت 
لصفائــح الكرافــن المحــرة مــن طحــن الفحــم عــر 
الآتي:  )4( الشــكل  في  الموضحــة   ،)15()G(ســاعات
ــكل  ــرة بش ــة منت ــة وبركاني ــم جبلي ــور قم 1. ظه

.B واســع عــى ســطح صفيحــة الكرافــن
ــة  ــراف صفيح ــى أط ــة ع ــواف متثخن ــور ح 2. ظه

.C الكرافــن
واطــراف  وســط  في  مرتفعــة  قمــم  وجــود   .3

باقــي  امــا   )36nm( الى  يصــل  وبارتفــاع  الصفيحــة 
الصفيحــة فتكــون بشــكل تضاريــس موحــدة الارتفــاع.
4. ظهــرت العديــد مــن المعاملات الســطحية والتي 
 )Rq=5.944nm( هــي جــذر مربــع متوســط الارتفــاع
ومتوســط الارتفــاع الحســابي )Ra nm( وأقــى ارتفــاع 
للحفــرة  عمــق  وأقــى   )Rp=59.62 nm( ذروة 
 )Rz=74.61nm( وأقــى ارتفــاع )Rv=14.99 nm(
 )Rsk=1.359 nm( الخشــونة  انحــراف  ودرجــة 

.)Rku=9.975 nm( وكذلــك التقــوس

BA

DC

الشكل )4(: طيف مجهر القوة الذرية AFM لصفائح الكرافين )G( النانوية من التقشير الميكانيكي لكرافيت الفحم التجاري.

تــم حســاب المســاحة الســطحية لصفائــح الكرافــن 
)G( النانويــة مــن التقشــر الميكانيكــي لكرافيــت الفحــم 

.)m2/g 178.5( التجــاري والتــي تســاوي
ــوران  ــة حلقــة في ــات: قواعــد شــف المحتوي المركب

)Sh1-Sh5(

ان ميكانيكيــة تفاعــل تحضــر قواعــد شــف المحتويــة 

الإضافــة  ميكانيكيــة  وفــق  تحــدث  فيــوران  حلقــة 
النيوكيلوفيليــة التــي تتضمــن ســتة خطوات, ففــي الخطوة 
الأولى يتــم برتنــة مجموعــة الكاربونيــل في الألديهايــد 
ــك  ــض الخلي ــز )حام ــض المحف ــون الحام ــطة بروت بواس
ــن  ــاً م ــة هجوم ــوة الثاني ــاني في الخط ــي تع ــي( والت الثلج
نتروجــن مجموعــة  لــذرة  الألكــروني  المــزدوج  قبــل 
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الأمــن )-NH2( في الخطــوة الثالثــة يقــوم الجــزء المتبقــي 
مــن الحامــض بحــذف البرتــون مــن ذرة النتروجــن 
Car� )المبرتنـ�ة لينشـ�أ مركـ�ب وسـ�طي متعـ�ادل يدعـ�ى) 
binolamine( الــذي يحتــوي عــى مجموعة الهيدروكســيل 

ــي  ــك الثلج ــض الخلي ــون حام ــط بروت ــم تلتق ــي يت والت
في الخطــوة الرابعــة، في الخطــوة الخامســة يقــوم المــزدوج 

الألكــروني الحــر لــذرة النتروجــن بحــذف جزيئــة مــاء 
مــن خــال تكّويــن الاصرة المزدوجــة لتعطــي أيــون 
إلايمينيــوم )Iminum ion( والــذي يســحب منــه بروتون 
ــف  ــد ش ــون قواع ــة لتتك ــاء المحذوف ــة الم ــطة جزيئ بواس
)16(،  وكــا مبــن في الخطــوات الســت لمســار ميكيانيكــة 

ــوران.  ــة في ــة حلق ــف المحتوي ــد ش ــر قواع تحض
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المخطط )5(: الميكانيكية العامة لتحضير قواعد شف.

FT-IR الاشعة تحت الحمراء
شــخصت قواعــد شــف المحتويــة حلقــة فيــوران 
FT- المحــرة بواســطة مطيافيــة الاشــعة تحــت الحمــراء
IR, عــن طريــق اختفــاء حزمتــي امتصــاص الاهتــزاز 
الإمتطاطــي المتناظــر وغــر المتناظــر العائــد لمــط الآصرة 
)N-H(  في المجموعــة الأمينيــة )-NH2( الــذي يــراوح 

 )3500-3200cm-1( مداهــا عنـــد العــدد الموجــي
ــد العــدد الموجــي  وحــزم الإمتصــاص الإمتطاطــي عنـ
لاهتــزازات  تعــود  التــي   )1710-1685cm-1(
مجموعـــة الكاربونيــل )-C=O( فـــي الألديهايــد الحــاوي 
عــى حلقــة الفيــوران، وبنفــس الوقــت ظهــور حــزم 
ــزة  ــة الممي ــدة تعــود  للمجموعــة الفعال امتصــاص جدي
ــد  ــراوح عن ــي ت لقواعــد شــف المحــرة )-C=N( والت

العــدد الموجــي )1620cm-1-1627( ممــا يعطــي ذلك 
دليــاً اوليــاً آخــر عــى تكــوّن مجموعــة الايمــن التابعــة 

ــوران. ــة في ــة حلق ــف المحتوي ــد ش لقواع
ــراء  ــت الحم ــعة تح ــاف الأش ــع أطي ــظ في جمي ولوح
فيــوران  حلقــة  المحتويــة  شــف  لقواعــد   FT-IR

المحــرة  ظهــور حــزم امتصــاص المجاميــع الموجــودة 
الاعــداد  مديــات  عنــد  الإيمــن  مجموعــة  طــرفي  في 
إلى  عائــدة   )3157-3136cm-1( التاليــة:  الموجيــة 
ــاتية،  ــة الأرومـ ــب الحلق ــط الآصرة )C-H( في تركي مــ
الآصرة  مــط  إلى  عائــدة   )3103-3091cm-1(و
الايمــن،  لمجموعــة  التــابعـــة  الأولفينـــــية   )CH=(
الآصرة  مــــــــط  إلى  عائــدة   )3026-3009cm-1(و
الفيــوران،  لحلقــة  التـــابعــــة  الأولفينـــــية   )CH=(
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و)2837cm-1-2968( عائــدة إلى مــــــــــط الآصرة 
ــة المتناظــرة وغــر المتناظــرة  ــع الإليفاتي )C-H( للمجامي

 )1602-1408cm-1(فقــط، و )Sh1, Sh2( في المركبــن
عائــدة إلى مــط الآصرة )C=C( الأولفينـــــية وكذلــك 
ــة، و)-835 ــات الاروماتي ــب الحلق ــودة في تركي الموج
 )C-Cl( عائــدة إلى معوضــات الهالوجــن )798cm-1

المركــب  وأعطــى  فقــط،   )Sh4( المركــب  و)C-Br( في 

مجموعــة  تعويــض  عــى  تركيبــه  في  المحتــوي   )Sh5(
النتـــــــــروز )NO2-( موقعــن لحــزم الإمتصــاص, إذ 
ــي  ــدد الموج ــد الع ــر عنـــــ ــة الأولى ظه ــع الحزم إن موق
عنــــد  ظهــر  الثانيــة  الحزمــة  وموقــع   )1506cm-1(
ــكل الآتي )5(  ــي )1340cm-1( )17(، الش ــدد الموج الع
ــدة  ــراء FT-IR لقاع ــت الحم ــعة تح ــف الاش ــح طي يوض

شــف المحتويــة حلقــة فيــوران )Sh1( المحــرة.
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الشكل )5(: طيف الاشعة تحت الحمراء FT-IR لقاعدة شف المحتوية حلقة فيوران )Sh1( المحضرة.

الجــدول الآتي )1( يوضــح قيــم حــزم الإمتصــاص بطيــف الأشــعة تحــت الحمــراء FT-IR لقواعد شــف المحتوية 
حلقــة فيــوران )Sh1-Sh5( المحضرة.

الجدول )1(: قيم حزم الإمتصاص بطيف FT-IR لقواعد شف المحتوية حلقة فيوران )Sh1-Sh5( المحضرة.

C=C
Aro.

C=N
Imi.

-C-H
Alph.

=C-H
Oli.

=C-H
Imi.

=C-H
Aro.

GroupCo.

1602-141016242956-2837300930933136-OCH3Sh1

1595-141016262968-2858302230973138-CH3Sh2

1600-14081620---302630953136-ClSh3

1597-14081622---302430913136-BrSh4

1600-14131627---302231033157-NO2Sh5

1H.NMR الرنين النووي المغناطيسي للبروتون
تــم تحليــل بعــض مــن قواعــد شــف المحتويــة حلقــة 

شــف  قاعــدة  طيــف  أظهــر  اذ   ،)Sh1, Sh3( فيــوران 
المحتويــة حلقــة فيــوران )Sh1( إشــارة أحاديــة واضحــة 
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تعــزى    ]δ=8.48ppm[ الكيميائيــة  الإزاحــة  عنــد 
إلى البروتــون مجموعــة الايمــن ]-CH=N-[، وأظهــر 
ثنائيــة واضحــة ومنفصلــة  إشــارات  أربعــة  الطيــف 
 ]2Ar-H[ عائــدة إلى بروتونــات الحلقتــن الاروماتيتــن
الموجودتــن عــى طــرفي مجموعــة الايمــن عنــد الإزاحــة 
ويتخلــل   ،]δ=7.87-6.98ppm[ الكيميائيــة 
لبروتونــات  العائــدة  الاربعــة  الثنائيــة  الاشــارات 
عنــد  خامســة  ثنائيــة  اشــارة  الاروماتيــة  الحلقــات 

تعــزى   ]δ=7.25-7.23ppm[ الكيميائيــة  الإزاحــة 
ضمــن   ]-2-CH=C[ المجموعــة  في  البروتونــن  إلى 
تركيــب حلقــة الفيــوران الخماســية، كــا أظهــر الطيــف 
الكيميائيــة  الإزاحــة  عنــد  واضحــة  أحاديــة  إشــارة 
مجموعــة  بروتــون  إلى  تعــزى    ]δ=3.79ppm[
الميثوكــي ]Ar-OCH3[ )18(، الشــكل الآتي )6( يوضــح 
 1H-NMR طيــف الرنــن النــووي المغناطيسي البروتــوني
لقاعــدة شــف المحتويــة حلقــة فيــوران )Sh1( المحــرة.
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الشكل )6(: طيف الرنين النووي المغناطيسي البروتوني 1H-NMR لقاعدة شف المحتوية حلقة فيوران )Sh1( المحضرة. 

 Sh1,( يُبــن قيــم الإزاحــات الكيميائيــة بصــورة مفصلــة لقواعــد شــف المحتويــة حلقــة فيــوران )الجــدول )2
.1H-NMR ــوني ــووي المغناطيــي البروت ــن الن Sh3( المحــرة والمشــخصة بطيــف الرن

الجدول )2(: قيم الإزاحات الكيميائية بطيف 1H.NMR لقواعد شف المحتوية حلقة فيوران )Sh1, Sh3( المحضرة.
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Protons
Chemical

Shift 
No. of

Protons
Type of 
single

Chemical
Shift 

No. of
Protons

Type of 
single

7.58-7.562d7.56-7.542dH2,3

7.88-7.862d7.87-7.852dH4,5

7.31-7.302d7.25-7.232dH8,9

8.471s8.481sH11

7.34-6.322d7.34-6.322dH13,14

7.48-7.462d7.00-6.982dH15,16

---------3.793sH18
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13C.NMR الرنين النووي المغناطيسي للكاربون
ــر  ــة في تحض ــة المتبع ــة الطريق ــن صح ــد م ــم التأك ت
ــج  ــون النات ــوران وتك ــة في ــة حلق ــف المحتوي ــدة ش قاع
 )Sh2, Sh5( منهــا  بعــض  تشــخيص  طريــق  عــن 
المغناطيــي  النــووي  الرنــن  طيــف  بواســطة  طيفيــاً 
لقاعــدة شــف  التابــع  الطيــف  أظهــر  إذ  للكاربــون، 
المحتويــة حلقــة فيــوران )Sh2( إشــارة عنــد الإزاحــة 
كاربــون  إلى  تعــزى    ]δ=148.55ppm[ الكيميائيــة 
مجموعــة الايمــن ]-CH=N-[، وأظهــر الطيــف ثــان 
ــات الحلقتــن الاروماتيتــن  ــدة إلى كاربون إشــارات عائ
δ=147.06-[ الكيميائيــة  الإزاحــة  مــدى  عنــد 
ppm 120.98[، ويتخلــل الاشــارات الثمانيــة العائــدة 

لكاربونــات الحلقــات الاروماتيــة اشــارتين تعــود الى 
ضمــن  الاوكســجين  بــذرة  المتصلــة  الكاربــون  ذرتي 

تركيــب حلقــة الفيــوران ]C-O-C[ عنــد مــدى الإزاحــة 
واشــارة   ،]δ=154.50-151.83ppm[ الكيميائيــة 
تعــود الى الكاربــون ضمــن تركيــب حلقــة الفيــوران 
عنــد   ]N=CH-C-[ الايمــن  بمجموعــة  والمتصلــه 
الإزاحــة الكيميائيــة ]δ=151.83ppm[، واشــارتين 
 ]δ=119.16ppm[ الاولى عنــد الإزاحــة الكيميائيــة
 ]δ=109.24ppm[ والثانيــة عنــد الإزاحــة الكيميائيــة
لــذرتي الكاربــون في المجموعــة ]=CH-CH=[ ضمــن 
تركيــب حلقــة الفيــوران، واشــارة تعــود الى كاربــون 
مجموعــة المثيــل ]Ar-CH3[ عنــد الإزاحــة الكيميائيــة 
يوضــح   )7( الآتي  الشــكل   ،)19(  ]δ=20.62ppm[
للكاربــون  المغناطيــي  النــووي  الرنــن  طيــف 
فيــوران  حلقــة  المحتويــة  شــف  لقاعــدة   13C-NMR

المحــرة.  )Sh2(
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الشكل )7(: طيف الرنين النووي المغناطيسي للكاربون 13C-NMR لقاعدة شف المحتوية حلقة فيوران )Sh2( المحضرة.
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شــف  قواعــد  كرافــن  متراكبــات  المركبــات: 
 )GSh1-GSh5( فيــوران  حلقــة  المحتويــة 

تشــرط  المتراكبــات  هــذه  تحضــر  ميكانيكيــة  ان 
العضــوي  المركــب  او  الكرافــن  صفيحــة  امتــاك 
ــن ذات  ــن ذرت ــة ب ــن واقع ــذرات هيدروج ــاف ل المض
كهروســالبية عاليــة ومحتويــة عــى ازواج الكترونيــة غــر 
متــآصره فيــؤدي ذلــك الى تكويــن آواصر هيدروجينيــة 
المســتقطب  الكهروســتاتيكي  التجــاذب  بواســطة 
ــاف  ــوي المض ــب العض ــن والمرك ــة الكراف ــن صفيح ب
المحتمــل  المواقــع  وان  النانــوي،  المتراكــب  وتكويــن 

تكوينهــا لآواصر هيدروجينيــة في صفيحــة الكرافــن 
لمجاميــع  والاوكســجين  الهيدروجــن  ]ذرات  هــي 
ان  حــن  في  الصفيحــة[،  حافــات  في  الهيدروكســيل 
في  هيدروجينيــة  لآواصر  تكوينهــا  المحتمــل  المواقــع 
المركــب العضــوي المضــاف هــي ]ذرة اوكســجين حلقــة 
الفيــوران، ذرة نتروجــن مجموعــة الايمــن، ذرة الكلور 
والمجموعــة X المعوضتــن عــى الحلقــات الاروماتيــة مــا 
ــط  ــح في مخط ــا موض ــب )GSh2([ )20(، وك ــدا المتراك ع

الميكانيكيــة المقترحــة التاليــة:
 

 Sh2,( ــة حلقــة فيــوران ــة بصــورة مفصلــة لقواعــد شــف المحتوي الجــدول )3( يُبــن قيــم الإزاحــات الكيميائي
.13C-NMR ــون ــي للكارب ــووي المغناطي ــن الن ــف الرن ــخصة بطي ــرة والمش Sh5( المح

الجدول )3(: قيم الإزاحات الكيميائية بطيف 13C-NMR لقواعد شف المحتوية حلقة فيوران )Sh2, Sh5( المحضرة.
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Carbons
Chemical

Shift 
No. of

Carbon
Type of 
single

Chemical
Shift

No. of
Carbon

Type of 
single

134.721s135.571sC1

112.832s129.172sC2,3

126.882s129.782sC4,5

136.051s147.061sC6

152.301s154.501sC7

122.471s119.161sC8

109.871s109.241sC9

157.431s151.831sC10

156.181s148.551sC11

145.331s133.081sC12

127.182s125.962sC13,14

129.772s120.982sC15,16

151.621s128.241sC17

---------20.621sC18
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FT-IR الاشعة تحت الحمراء
ــزم  ــراء FT-IR ح ــت الحم ــعة تح ــف الاش ــر طي اظه
إلامتصــاص العائــدة للمجاميــع الفعالــة الرئيســية في 
تركيــب متراكــب كرافــن قاعــدة شــف المحتويــة حلقــة 
فيــوران )GSh5(، اذ تــم ظهــور حزمــة امتصــاص مــط 
الآصرة )O-H( الفينوليــة عنـــد مــدى العــدد الموجــي 
امتصــاص  حزمــة  وظهــور   ،)3591-3354cm-1(
مــــــط الآصرة )C-H( في تركيــب الحلقــة الأرومـــاتية 
عنـــد العــدد الموجــي )3159cm-1(، في حــن ظهــرت 
الآصرة  مـــط  إلى  عائــدة  الاولى  امتصــاص  حزمتــي 
)=CH( الأولفينـــية التــابعـــة لمجموعــة الايمــن والثانية 

عائــدة إلى مــــــــط الآصرة )CH=( الأولفينـــــية التـــابعة 
ــد مــدى العــدد الموجــي )-3101 ــوران عن ــة الفي لحلق
3032cm-1(، وظهــرت حزمــة امتصــاص مجموعــة 

الايمــن )C=N-( التابعــة لقواعــد شــف عنــد العــدد 
الموجــي )1627cm-1(، كــا وظهــرت حــزم امتصــاص 
مــط الآصرة )C=C( الأولفينـــــية وكذلــك الموجــودة في 
تركيــب الحلقــات الاروماتيــة عنــد مــدى العــدد الموجي  
)1413cm-1-1579( )21(، الشــكل الآتي )8( يوضح 
طيــف الأشــعة تحــت الحمــراء FT-IR لمتراكــب كرافــن 
قاعــدة شــف المحتويــة حلقــة فيــوران )GSh5( المحضر.
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المخطط )6(: ميكانيكية تحضير متراكبات كرافين قواعد شف المحتوية حلقة فيوران )GSh1-GSh5( المحضرة.
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الشكل )8(: طيف الاشعة تحت الحمراء FT-IR لمتراكب كرافين قاعدة شف المحتوية حلقة فيوران  )GSh5( المحضر.
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XRD الاشعة السينية
لمتراكــب   XRD الســينية  الاشــعة  طيــف  أظهــر 
 )GSh5( كرافــن قاعــدة شــف المحتويــة حلقــة فيــوران

ــي  ــم حبيب ــد 31.6511 وبحج ــة )2Ө( عن ــة زاوي قيم
بينهــا  n=15.2 وبمســافات  D=43 وعــدد طبقــات 
ــكل )9(. ــح في الش ــو موض ــا ه d=2.82461 )22(، ك

ــد  ــات قواع ــراء FT-IR لمتراكب ــت الحم ــعة تح ــف الأش ــاص بطي ــزم الإمتص ــم ح ــح قي ــدول الآتي )4( يوض الج
ــوران )GSh1-GSh5( المحــرة. ــة في ــة حلق شــف المحتوي

الجدول )4(: قيم حزم الإمتصاص بطيف FT-IR لقواعد شف المحتوية حلقة فيوران )Sh1-Sh5( المحضرة.
C=C
Aro.

C=N
Imi.

-C-H
Alph.

=C-H
Oli.

=C-H
Imi.

=C-H
Aro.

-O-H
Phen.

GroupCo.

1602-141116242960-28373007309031443605-3375-OCH3GSh1

1593-141116272958-28503028309731343589-3421-CH3GSh2

1600-14131624---3047309731443597-3358-ClGSh3

1600-14081620---3037309731363608-3360-BrGSh4

1579-14131627---3032310131593591-3354-NO2Sh5G

الشكل )9(: طيف الاشعة السينية XRD لمتراكب كرافين قاعدة شف المحتوية حلقة فيوران  )GSh5( المحضر.

الجــدول الآتي )5( يوضــح قيــم نتائــج بيانــات  قيــاس الأشــعة الســينية XRD  لمتراكبــات كرافــن قواعــد شــف 
المحتويــة حلقــة فيــوران )GSh1-GSh5( المحــرة. 

الجدول )5(: قيم نتائج بيانات  قياس الأشعة السينية XRD  لمتراكبات كرافين قواعد شف المحتوية حلقة فيوران )GSh1-GSh5( المحضرة. 
المسافة بين 
d  الطبقاتn  عدد الطبقاتD   2الحجم الحبيبيӨ   الزاويةGroupComp.

1.2998735.8446.5972.6830-OCH3GSh1

1.2693618.5823.5974.7230-CH3GSh2

1.8322825.4246.5949.7204-ClGSh3

1.4231016.5823.6065.5418-BrGSh4

2.8246115.2043.0031.6511-NO2GSh5
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SEM  المجهر الالكتروني الماسح
مــن ملاحظــة الصــور المورفولوجيــة SEM لمتراكــب 
 )GSh5(  كرافــن قاعــدة شــف المحتويــة حلقــة فيــوران

)23(، الموضحــة في الشــكل )10( تبــن أن:

1. انتشــار واســع لقاعــدة شــف المحتويــة حلقــة 

فيــوران  )GSh5(عــى صفيحــة الكرافــن النانويــة.
ــا  ــر م ــن المح ــوي للمزي ــم النان ــراوح الحج 2. ي

بــن )62-49( نــم.
منــرة  ومايكرويــة  نانويــة  حــواف  وجــود   .3

الكرافينيــة. الصفيحــة  طــول  عــى  منظــم  بشــكل 

BA

DC

الشكل )10(: طيف المجهر الالكتروني الماسح SEM لمتراكب كرافين قاعدة شف المحتوية حلقة فيوران  )GSh5( المحضر.

 AFM مجهر القوة الذرية
اظهــرت صــور مجهــر القــوة الذريــة AFM لمتراكــب 
 )GSh5(  كرافــن قاعــدة شــف المحتويــة حلقــة فيــوران

)23(، الموضحــة في الشــكل )11( الآتي:-

1. ضهــور قمــم جبليــة في وســط الصفيحــة وعــى 

 . B  ــواف الح
 .C 2. انتشار منتظم القمم في وسط الصفيحة

ــاع  ــن وبارتف ــة التثخ ــة قليل ــم مرتفع ــود قم 3. وج
.D يصــل الى )31( نــم
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تــم حســاب المســاحة الســطحية لمتراكبــات كرافــن قواعــد شــف المحتويــة حلقــة فيــوران )GSh1-GSh5( والتــي 
يمكــن توضحيهــا قيمهــا في الشــكل )12( التــالي:

BA

DC

الشكل )11(: طيف مجهر القوة الذرية AFM لمتراكب كرافين قاعدة شف المحتوية حلقة فيوران  )GSh5( المحضر.

الجــدول الآتي )6( يوضــح قيــم معامــات الســطح لمتراكبــات كرافــن قواعــد شــف المحتويــة حلقــة فيــوران 
)GSh1-GSh5( المحــرة.  

الجدول )6(: معاملات السطح لمتراكبات كرافين قواعد شف المحتوية حلقة فيوران )GSh1-GSh5( المحضرة.  

 (Rq) (Rsk) (Rku) (Rp) (Rv) (Rz) (Ra)GroupComp.

6.2570.67233.49334.9613.5248.484.912-OCH3GCh1

6.4207.96095.88103.211.02114.22.933-CH3GCh2

15.175.96247.60162.021.29183.36.881-ClGCh3

4.415-0.50213.60720.5614.7735.333.402-BrGCh4

7.17813.69399.6288.49.377297.83.966-NO2GCh5
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الاستنتاجات

ــر  ــل تحض ــح لتفاع ــاز ناج ــى إنج ــول ع ــم الحص ت
Sh1-( فيــوران  حلقــة  عــى  المحتويــة  شــف  قواعــد 
المتوقعــة  التفاعــات  ميكانيكــة  اقــراح  تــم   ،)Sh5

 1HNMR و FT-IR ــن ــكل م ــة ل ــات الطيفي ــا للبيان  وفقً
و 13CNMR. تــم التحقــق مــن صحــة ودقــة المتراكبــات 

باســتخدام  الـمُحـــرة   )GSh1-GSh5( النانويــة 
ــت  ــعة تح ــاف الأش ــتخدام أطي ــة باس ــات الطيفي القياس
 )XRD( وحيــود الأشــعة الســينية ،)FT-IR( الحمــراء
ــوة  ــر الق ــروني )FESEM(، ومجه ــح الإلك ــر المس ومجه
ــت  ــطحية )BET(، أثبت ــاحة الس ــة )AFM( والمس الذري
للفحــم  الكــروي  الطحــن  عمليــة  ان  أولا  النتائــج 
المرطــب لتحضــر صفائــح الجرافــن وكذلــك الطريقــة 
الجرافــن  صفائــح  متراكبــات  لتحضــر  الكيميائيــة 
وعــدم  تكلفتهــا  لانخفــاض  نظــرًا  مجديــة  كانــت 
الضــارة  والمذيبــات  الكيميائيــة  للمــواد  اســتخدام 
ــح  ــة تشــبه الصفائ ــاكل نانوي ــن هي ــاً تكوي ــة، وثاني بالبيئ
ناتجــة مــن التفاعــل الفيزيائــي للأنظمــة العطريــة في 
ــة  ــة ومكون ــح الجرافــن النانوي قواعــد شــف مــع صفائ

رابطــة روابــط هيدروجينيــة بينهــا.
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