
  

 ٤٦

 


     محمود عودة مطشر     محمد علي مطر
  كلية التربية/قسم الهندسة الكيمياوية- كلية الهندسة/جامعة القادسية

  iq. edu. qu@. ali. mohammed     com. gmail@73Mohammeddw   
 

  -:الخلاصة
 على عناصر البـروم والكلـور       حتويالتي ت ) Api( الجديدة من البولي ايميدات الاروماتية       لأنواع تحضير بعض ا   بحث ال تضمن

) FTIR(والفسفور كعناصر مثبطة للهب وتم تشخيص المونوميرات والبوليمرات المحضرة طيفيا بواسطة طيف الأشعة تحـت الحمـراء    
 دراسة الخواص الحرارية ومقاومة اللهب للبوليمرات المحضرة بواسطة تقنية التحليل           وتمت ،)NMR( الرنين النووي المغناطيسي     وطيف

 حيث حظـرت    .  دراسة قابلية ذوبان البوليمرات المحضرة في مجموعة من المذيبات العضوية المختلفة           وتمت. )TGA(الحراري الوزني 
وتمت مفاعلتها مع   ، الفسفور و الكلور،التي تحتوي على عناصر البروم      ) ABTB و ,BDBP  ABAB( امين الاروماتية    ثنائيمونوميرات  

 فينون ربـاعي كاربوكـسيلك   والبنزو  PMDA( ( Pyromellitic dianhydride( انهدريددايبايرو ملتك ال( انهدريد ثنائي اتمونومير
 علـى  للحـصول  طريق البلمرة التكثيفية  عن  benzophenonetetracarboxylic dianhydride(BTDA)-'4,4'3,3)( انهدريدثنائي

  .  للهبالمثبطة ) Api1,Api2,Api3( الاروماتية يميداتالبولي ا

رباعي كاربوكسيلك ثنـائي     ، البنزوفينون (BTDA)،  البايروملتك ثنائي انهدريد   ،(PMDA) انهدريد ثنائي مركبات -: المفتاحية الكلمات
 . مثبطات اللهب، انهدريد

Synthesis Characterization Some of New of Aromatic Polyimides 
Containing Brome Chloride and Phosphorus Components as Flame 

Retardance and Study the Thermal Properties 

Abstract 
In this work a new aromatic polyimides flame retardant (Api) containing  bromine, chlorine and 

phosphorus components of through the polycondensation of the different monomers from aromatic 
diamine(ABTB, ABAB ,BDBP)  with different monomers from dianhydride (PMDA,BTDA) as materials.  
The monomers aromatic diamine (ABTB, ABAB ,BDBP) and new aromatic polyimides(Api1,Api2,Api3) 
flame retardant  were characterized by using FT-IR and 1HNMR spectra.  The study has thermal stability, 
and flame retardant of polymers prepared through the TGA technique and comparing their with aromatic 
Polyimides prepared (PIPM, PIBT) free component of inhibition and their solubility study.  

Keywords:- Pyromellitic dianhydride(PMDA), 3,3'4,4'-benzophenone tetra- carboxylic dianhydride 
(BTDA), flame retardant.  

  -:المقدمة

 Thermally stable (راريا المستقرة حريةواحده من البوليمرات التجا) polyimides( البولي ايميدات تعد
polymers (والقوية جدا والعالية الاداء )High-performance ( التي لها مجالات وتطبيقات واسعه في

 تعد التي CO-N-CO) ( البولي ايميدات على رابط ايميد وتحتوي. )(Murphey,2003  المتقدمةجياالتكنلو
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وهي اما ان تكون خطيه ) Imide functional group(بوليمر للة او المجموعة الوظيفية المتكررنائيةالوحدة الب
Linear او أروماتية Aromatic )Khalil et al.,2013; Lincoln 2001( .منها في الكيمياء مهم الأن الأ 

  وجود الاستقطابية العاليةولعل ،)Aromatic polyimides(Api)(البوليمرية هي الايميدات الحلقية الاروماتية 
)High polarization (البوليمر الصفة البلورية العالية والصلابة تسابلأواصر الايميد اثرا كبيرا في اك 

 Crystalline( ) Sasak and(والمقاومة للمواد الكيمياوية وهذا ما يجعل تراكيبها صلده جدا وذات طبيعة بلوريه

Nisha, 1996 .(ايميدات الاروماتيةلي تحضير البوويمكن  )Api (تفاعل مركبات الداي انهدريدات من 
عن طريق ) Aromatic diamines( امين الاروماتية ثنائيمع مركبات ) Aromatic dianhydride (يةالارومات

الخطوة ،  التفاعل العام للتحضير خطوتينمن يتضحيث. )Shahram and Leila,2011 ( البلمرة التكثيفية
 ثنائي هذه الخطوة التفاعل بين وتتضمن، Poly(amic acid ((PAA)تكوين المركب بولي حامض الامك : الاولى

مثل ) Di polar aprotic( الاروماتية مع ثنائي امين الاروماتية وبوجود مذيب ثنائي القطب لابروتوني انهدريدات
)DMSO،NMP  ،DMAC، m-Cresol ،DMF ( وتكوين مركب)PAA (الخطوة ،كمركب وسطي ذائب 

 لغرض فقدانه جزيئات الماء oم٢٠٠ تحت درجات حراره عالية تصل الى)  PAA( تسخين هي عملاجراء: الثانية
 التركيب الكيميائي للمونيمرات المكونة لبولي حامض ويلعب. )Api ()Abajo and Campa,1999(وتكوين 
 وتعد. )PAA( ) Aaron et al., 2013( تكوين الحامضة في معدل سرعومؤثراً اً مهماًدور) PAA(الامك 

  المهمة في كافة تطبيقات البولي ايميدات الاروماتيةائصمن الخص) Flame resistance(مقاومة الاحتراق 
)Api (لذلك ادخلت عملية التحوير ،  كثرة وتنوع استخداماتهاسببب)Modification (تركيبها الكيميائي في )Jun 

and Myong, 2004( .رك في تحضير استخدمت مثبطات اللهب كمونومير مشتحيث)Api( ، بحيث اصبح
 Murielر من تركيب البوليمأجزء لا يتجز)  Cl,Br,P( الذي يحتوي على عناصرماتي الداي امين الاروميرمونو

et al. ,2010)( .الحرةر من خلال ميكانيكية الجذوالبوليمر على ايقاف عملية تحلل لعناصر حيث تعمل هذه ا  . 
لغرض زيادة ) flexible linkages(  رابطة مرنةبإدخال وذلك ة ومهمدةمفي) Api(وايضا اصبحت عملية تحوير 

  . )Wanghongru et al. ,2011(قابلية ذوبانها في المذيبات العضوية 

    -: العملطرائق

   -:تية ومجهزة من الشركات الاقية جميع المواد المستخدمة ن-: الكيميائيةالمواد

)(BDH, Merk, Scharlab, TCL, ALFA ,Aldrich, Thomas Baker  

مـن شـركة   ) Melting point/SMP( من نوع از درجات الانصهار باستعمال جهقيست -: المستخدمةالأجهزة
)Stuart (    وسجلت أطياف الأشعة تحت الحمراء بواسطة جهاز من شـركة)Shimadzu (   مـن نـوع)٨٤٠٠( . 

 MHz (Germany) 400 بجهـاز مـن نـوع    ) (HNMRي المغناطيسي البروتونوويوسجل طيف الرنين الن
Bruker Biospin  وباسـتعمال )DMSO-d6 ( الحـراري الـوزني  لتحليـل ا. كمـذيب ) TGA (   تـم إجـراءه

 دقيقـة بغطـاء   \م ١٠وبمعدل تسخين )    (Polymer laboratories co. England, Model PL-TGباستعمال
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 التجفيف مـن نـوع      فرن  تجفيف العينات باستعمال جهاز    وتم . م) ٨٠٠-٢٥(من غاز الاركون و بمعدل حرارة       
)K-VO27 ( من شركة)K & K scientific supplier( .   

  . )MR1( )Rahimi and farhangzadeh, 2011( تحضير المشتق . ١

          4,4- - [1-(4-nitro phenyl) ethane - 1,1- diyl] bis(3- bromo phenol)   
  

  

 

  MR1كيب ;تر) ١(الشكل 

 ٥٣. ٦١-  مول ٣٥٤. ٠( فوهة واحدة مع محرك مغناطيسي وضع يذ)   مل١٠٠( دورق دائري سعه في
 حرك ثم)  نايترو اسيتوفينونبارا (من) غم٢١. ٢٩-مول١٧٧. ٠( اليها اضيفو)  بروموفينول-٣(من ) غم

 ٣٥. ٠، مل١٠( كمادة معجلة ويكولك الكلامن حامض)   ملي مول٦-  غم٥. ٠(المزيج لحد الإذابة و اضيف اليه 
 ذلك بعد.  ) ساعات٦ (ولمده  oم٦٠ي عند درجه  المزيج فوق حمام مائصعد. كعامل مساعد ) HClمولاري من 

 لتخلص لاتبرد المزيج في حمام ثلجي لمدة يوم كامل ثم رشح الراسب المتكون وتم غسله بالماء البارد عده مر
 تجاًليعطي نا)  ساعات ٤( ولمده oم٥٠ المخلخل  لدرجه غط وجفف بجهاز التجفيف تحت الضالحامضمن بقايا 

   . o م٢٥٧-٢٥٤ = التفككدرجة، %)٨٢( بحصيلةون فاتح اللراخض

  )MR2(  Sheng et al. ,2010)( تحضير المشتق . ٢

1,1- -  [1- (4- nitro phenyl) ethane – 1,1- diyl] bis [2- bromo phenyl -4- nitro phenyl) ether 

    

  

   

 MR2تركيب ) ٢(الشكل 

 لغاز النيتروجين مع محرك خرى احدهما للإضافات والان فوهتييذ)  مل١٠٠(       في دورق دائري سعه 
من بارا كلورو )  مول٠٢. ٠-غم ٥٧. ٣(و)  MR1(من المشتق ) غم٩٣. ٤-  مول٠١. ٠(وضع ، مغناطيسي

 المزيج صعد. DMFمن ) مل٢٠( المزيج ذوب في . من كربونات البوتاسيوم)   مول٠٥. ٠- غم٧(نايترو بنزين و
 اكتمال التصعيد اضيف بعد. النيتروجين ساعات وبوجود غاز ٨ فوق حمام زيتي ولمده oم١٤٢-oم١٤٠عند درجه

 . ) ايثانولميثوكسي - ٢( المتكون تمت اعاده بلورته ب والراسب ج المزيرشح. ) مل ماء مقطر٤٠(حوالي 
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ليعطي ناتجاً بني اللون ) ساعات ٢( ولمده oم٨٠ لدرجه لخل التجفيف تحت الضغط المخجهازوجفف ب
  . o م. Dec ٢٨٨ = التفككدرجة، %)78(حصيلة

   ABAB ) ((Swayam et al. ,2012( تحضير المونومير-٣

1,1- - [1- (4 – amino phenyl) ethane – 1,1- – diyl] bis [2 – bromophenoxy -4- amino 
phenyl] 

  

  
  

 ABABتركيب ) ٣(الشكل 

 محرك مغناطيسي معN2  لغازرى فوهتين احدهما للإضافات والاخيذ) مل١٠٠( دورق دائري سعه في
وحرك المزيج )  ماء مقطرلم١٥(و) مل ايثانول٢٥(و) MR2(من المشتق ) غم٧٥. ٢- ملي مول٧٥. ٣(وضع 

سخن الدورق فوق حمام مائي عند درجه ، من براده الحديد) غرام ٦٣. ٠- ملي مول١١( ثم وضع . لحد الإذابة
)  الداخنHClمل حامض ٥. ٠(مع اضافه حوالي ) ساعة١( ولمدة oم٧٨ ذلك تم التصعيد عند درجه بعد . oم٦٠

معادلته بإضافة الراشح تمت ،  للتخلص من براده الحديدن ساخوهو المزيج المتكون رشح. بهدوء قطره قطرة
 المتكون ثم تم اعادة الراسب رشح.  عباد الشمس للمتابعةقه الصوديوم وباستخدام وركربونات%) ٥(محلول 

ساعه وبدرجه ( لمده مخلخل الضغط الت ثم جفف بجهاز التجفيف تح.  بمزيج من الايثانول والماء المقطرلورتهب
  . o م. Dec  ٣١٠ =التفكك درجة، %)٦٣( ناتجاً قهوائي اللون حصيلةليعطي). oم٦٠

  )MCR1()James et al. , 2007( تحضير المشتق -٤

4,4- – [2,2,2 – trichloro ethane – 1,1 –diyl] bis[3 – bromo phenol] 

    

  

  
  

 MCR1تركيب ) ٤(الشكل 

 مع محرك جين فوهتين احدهما للإضافات والاخرى لغاز النيتروذو) مل٢٥٠( سعه ئري دارق دوفي      
من كلورال هايدريت )  مول٦٣. ٠-غرام٠٨ .٢( بروموفينول و- ٣من)  مول٣. ١-غم69 .4 (وضع. مغناطيسي

 المستمر يك التحرمعoم ٠ فوق حمام ثلجي لدرجه ع وضالمزيج.  الخليك لحد الاذابةامضمن ح) مل٢٥(و
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)  مل حامض الخليك١٥ مع بريتيك مل حامض الك١٥ (ن اخذ مزيج متم. )ةاعس١( لمده ينوبوجود غاز النيتروج
 متابعه عدم مع.  دقيقه٩٠ طريق قمع فصل ولمده وعنطرة  وتمت اضافته الى مزيج التفاعل قطره ق. على حده

.  الغرفة مع التحريك المستمرةبدرجه حرار) ة ساع١٢( المزيج لمده ترك. oم٥صعود درجه حراره المزيج الى 
 الراسب . ثلج مكسر الى مزيج التفاعل وماء بارد بمقدار ضعفه)  غم٢٥- ٢٠( انتهاء الوقت تمت اضافه بعد

 غط جفف بجهاز التجفيف تحت الضثم.  للتخلص من بقايا الحامضدالمتكون تم ترشيحه وغسله بالماء البار
-٢٦٣ =التفكك درجة، %)٨٨( ناتجاً ابيض اللون حصيلةليعطي. ه ساع٢٤ ولمده oم٩٥المخلخل بدرجه 

  . oم٢٦٦

  . )MCR2( تحضير المشتق -٥

2,2- – 1,1- – (2,2,2-trichloro ethane 1,1 – diyl) bis (2 – bromo 4 – phenoxy – 4 – nitro 
benzene 

  

  

  

  MCR2تركيب ) ٥(الشكل 

. MCR1٠المـشتق (المواد المتفاعلة هـي     ، )٢(نفسها) MR2( عمل تحضير المشتق     بطريقه المشتق   حضر      
ليعطي ناتجـاً اصـفر فـاتح اللـون         ، )غم٥٧. ٣- مول٠٢. ٠ بنزين رونايتروباراكلو(و) غم  ٧٧. ٤- مول ٠١

  . º م٢٨٣-٢٨١ =التفكك درجة، %)٨١(حصيلة

   . )ABTB( تحضير المونومير -٦

1,1 – [ 2,2,2 - trichloro ethane – 1,1 – diyl] bis [(2 – bromo -4- phenoxy)(aniline)] 

  

 

  

 ABTB تركيب) ٦(الشكل 

) اختزال مجموعة النايترو الى امين) (٣) (ABAB(لمونومير ار المونومير بنفس طريقة عمل  تحضيحضر     
، %)٦٨( فاتح اللون حصيلةبني تجاًليعطي نا، ) غم٦٩. ٢-  موللي م٧٥. ٣) MCR2(المشتق (المواد المتفاعلة 

  . o م٢٩٦-٢٩٣ =التفكك درجة
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 MP2((Ziraoui et al. , 2010)( تحضير المشتق -٧

                             Tetrachloro-bis-para-terephthalyidene phosphoric ester  

  

  

  

  

 MP2تركيب ) ٧(الشكل 

 65 .2 - مول٠١٦. ٠(وضع ،  فوهه واحده مع محرك مغناطيسييذ) مل١٠٠(    في دورق دائري سعه      
من فسفوروز ) مل٣٠ - مول٣٣. ٠( ثم وضع . لحد الاذابة)  مل ميثانول٢٥(مع ) تيرفثالك اسد( من المادة غم

 الغرفة اره حرجه المزيج بانتظام وبدرحرك.  )CH2Cl2(ثنائي كلورو ميثان)  مل٤٠(و) POCl3( كلورايد ثلاثي
 وتمت اعاده بلورته ن انتهاء التفاعل تم تبخير المذيب المتبقي وتجميع الراسب المتكوبعد). ة ساع١٢(لمده 

 ناتجاً ابيض ليعطي .oم٤٠ ةولدرج) ةساع١(بالميثانول وتم تجفيفه بجهاز التجفيف تحت الضغط المخلخل لمده 
   .Dec 312=التفكك درجة، %)٨٥(اللون حصيلة

  . MOH ((Rahimi and farhangzadeh, 2001)( تحضير المشتق -٨

 bis(4-aminophenyl)methyl] phenol [-4  

  

    
  

  MOHتركيب ) ٨(الشكل 

 مول ٣٥٤. ٠(  انلينالمواد المتفاعلة هي، )1(نفسها) MR1(       حضر المشتق بطريقه عمل تحضير المشتق 

 ليعطـي ناتجـاً اصـفر اللـون     ) غـم ٢١،٦-مـول  ١٧٧. ٠بارا هايدروكـسي اسـتالدهايد   (و ) غم٣٢،٩ -
  . o م١٩٢-١٨٩ =درجة التفكك، %)٨١(حصيلة

  . )BDBP ()Hergenrothera et al. ,2002( تحضير المونومير-٩

aminophenyl)methylphenol)dichloro bis-para-terephthalylidene phosphoric ester       -
(4bis-4Bis) 
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  BDBP تركيب  )٩(الشكل 

مـن بـاودر   )  غـرام ٧( مع محرك مغناطيسي وضـع  ه فوهة واحديذ) مل١٠٠( دائري سعه    رق دو في
 الغرفـة لمـده   ةمع التحريك المستمر بدرجه حرار) DMF مل من مذيب ٤٠(مع  ) KOH(هيدروكسيد البوتاسيوم   

مع بقاء التحريك بدرجه حراره الغرفة لمـده  ) MOH(من المشتق ) غم٨٩. ٢ -مول01 .0( اضافه تم. )ةساع١(
 الإضافة تمـت بهـدوء   ). MP2(من المشتق ) غرام٢-مول  005 .0( تم اضافه تحريك اكتمال البعد. )ةساع١(
، )قطـر لتر مـاء م   ١ (ي التفاعل تمت اضافته الى حوال     مزيج). ةساع١٢( مع التحريك لمده     الغرفة ة حرار ةدرجب

  جفـف    ثـم .  بلورته بالإيثانول المطلـق    عادهوتمت ا ،  غسله بالماء المقطر عده مرات     تمرشح الراسب المتكون و   
 لـون  ناتجـاً ابـيض ال     ليعطـي . oم٦٠وبدرجـه   ) ةساع٤( المخلخل لمده    ط تحت الضغ  لتجفيفالراسب بجهاز ا  

  . ٣٥٥Dec = التفكك ةدرج، %)٨٤(حصيلة

   . ) (Hergenrothera et al. ,2002 تحضير البولي ايميدات الاروماتية -١٠

 النيتروجين  مع محرك از فوهتين احدهما  للإضافات والاخرى لغيذ) مل١٠٠(          في دورق دائري سعه 
 كريسول تامي( من مذيب مل) ١٠-٥( امين الاروماتي مع الدايملي مول من مونومير ) ٤. ١ (وضع. مغناطيسي

m-Cresol (تم اضافه كميه قليله بمقدار ثم. لحد الإذابة )مل من ايزو كينولين٥. ٠ Iso quinoline كعامل 
 من مونومير  مكافئهه تم اضافه كميذلك بعد. ة نصف ساعولمده المزيج بدرجه حراره الغرفة حرك). مساعد

 ٦- ٤( لمده تروجين المزيج فوق حمام زيتي بوجود النيصعد. الى مزيج التفاعل) ول ملي م٤. ١(الداي انهدريد  
 ٢٥-٢٠( اليه كميه قليله واضيف اللزج المتكون ل ذلك برد المحلوبعد.  )oم٢٠٠(وعند درجه حراره ) ساعات

 التجفيف تحت از تم تجفيفه بجهثم. رشح الراسب المتكون وتم غسله بالميثانول ثم بالماء الحار، من الميثانول) مل
.  واخرى للتخلص من الماءه فتربين  مع تحريك الراسب الصلبساعات ٤ ولمده oم٢٠٠ لدرجهالضغط المخلخل 

يبين الوحدات المتكررة ) 10 (والشكل. يبين الاوزان والخواص الفيزيائية للبوليمرات المحضرة) ١ (والجدول
  . للبوليمرات المحضرة
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 ٥٣

البوليمرات  المشتركة المونوميرات
 انهدريد ثنائي  الاروماتي امين ثنائي المحضرة

 امين ثنائي
  الاروماتي

 غم/مول ملي4.1 

  انهدريد ثنائي
 غم/مول ملي 4.1

 اللون

Api1 ABAB PMDA 55.0غامق بني غم305.0 غم 
Api2 ABTB PMDA 902.0اصفر غم305.0 غم 
Api3 BDBP BTDA 309.1 غامق بني غم451.0 غم 

PIPM 4,4-diamino phenyl 
methan 

PMDA 0.277فاتح جوزي غم 305.0 غم 

PIBT 4,4-diamino phenyl 
methan 

BTDA 0.277فاتح اصفر غم451.0 غم 

  الاوزان والخواص الفيزيائية للبولي ايميدات الاروماتية ) ١(جدول                     

  

  

  

  

  

  

  

  الوحدات المتكررة للبوليمرات المحضرة) ١٠(الشكل 

    -:النتائج والمناقشة

مع )  برومو فينول-٣مول من ٢(من تفاعل ) MR1( المشتق حضر -:)MR1( وتشخيص المشتق تحضير - ١
وبوجود حامض الكلايكولك كمادة معجلة وحامض الهيدروكلوريك كعامل )  مول من بارانايترواسيتوافينون١(

 . )١( التفاعل معادلة)  ساعات٦(ولمدة )  o م٦٠(مساعد بتفاعل تصعيد عند درجة 

 

 

 

 MR1تفاعل تحضير ) ١(معادلة 
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 ـ هر     إذ أظ   تردد  إلىتعودان  ) cm-1 2970,2923 (دين حزمتين عند الترد   )MR1(للمشتق  ) FTIR( طيف ال
 الاروماتيـة ) C-H(إلى الآصرة  ) ٣٠٨٥ cm-1( تعود الحزمة عند التردد      حينفي  ، الاليفاتية)C-H(مط الآصرة   

 عن ظهور الحزمـة عنـد التـردد         فضلاً) OH( ال   مجموعةإلى  ) ٣٣١٧ cm-1( التردد   عند العريضة والحزمة
)cm-1 1465 (    وأخرى عند التردد)cm-1 1589 (    تعودان إلى الآصرة)C=C (هور الحزمة   ظ يعزا. الاروماتية

إلى الآصـرة   ) ١٠٢٦ cm-1 (ددوكذلك الحزمة عند التر   ) N-O(إلى وجود الآصرة    ) cm-1 1373(عند التردد   
)C-Br( . الشكل)(يبين طيف الـ) ١١FT-IR ( للمشتق)MR1()(Silverstein, 1981 .  

  

  

  

  

  

  
  

  )MR1(للمشتق ) FT-IR(طيف الـ) ١١(شكل

مـع  ) MR1مول من المـشتق     ١ (اعل تف من) MR2 (المشتق حضر   -):MR2( وتشخيص المشتق    تحضير - ٢
بتفاعـل  )  كمـذيب  DMF( البوتاسيوم كعامل مساعد و    اتوبوجود كاربون ) كلورونايتروبنزينمول من بارا  ٢(

  . )٢( التفاعل معادلة . )ساعات ٨(ولمدة ) oم ١٤٠(تصعيد عند درجة 

 

  

 

 MR2تفاعل تحضير ) ٢(معادلة 

 إلى الآصرة دتعو) cm-1١٣٧٣ ( حزمة مميزة عند التردد )MR2( تقللمش) FT-IR( الـيف طأظهر
)N-O ( النايترومجموعةفي )(NO2 اختفاء الحزمة المميزة لمجموعة الهايدروكسيد مع )OH ( التي كانت ظاهرة

تعودان إلى تردد ) ٢٨٣١ و٢٩٨٥ cm-1( عند التردد تينكذلك ظهور حزمتين مميز، )cm-1 3317 (ترددعند ال
   الاصرة الـرددتتعود إلى ) ١١١٠ cm-1( عند التردد ة عن ظهور حزمة مميزفضلاً) C-H(مط الآصرة 

)C-N( . الشكل )(لـيبين طيف ا) 2١FT-IR (شتقللم )MR2( (Silverstein, 1981) .  

+

NO2

Cl
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 ٥٥

 

  

  

  

  

  

  

  )MR2(للمشتق ) FT-IR(طيف الـ) 2١(شكل

عن طريق تفاعل تصعيد عند درجة ) ABAB (ر المونوميحضر -:)ABAB( وتشخيص المونوميرتحضير - ٣
 مجموعة ختزال ولمدة ساعة وبوجود حامض الهيدروكلوريك وبرادة الحديد كعاملين مساعدين لاºم٧٨

  )٣( معادلة التفاعل . النايترو الى امين

 

 

 

    ABABتفاعل تحضير ) ٣(معادلة 

) ,cm-1٣٣٤٨3217(  مميزتين عند التردديينحزمتين ظهور )ABAB(للمونومير )FT-IR( طيف الـأظهر
 الى والعائدة )١٣٧٣cm-1( التي كانت ظاهرة عند التردد الحزمةمع اختفاء ) NH2(تعودان إلى مجموعة الأمين 

) ٢٨٥٤ و٢٩٦١ cm-1( عند التردد ين ظهور حزمتين مميزتوكذلك. في مجموعة النايترو) N-O(تردد الاصرة 
تعود إلى تردد ) ١٣٠٣ cm-1( عن ظهور حزمة مميزة عند التردد فضلاً) C-H( مط الآصرة دتعودان إلى ترد

ن طيف يبي) ١٣(الشكل. )(C-Brإلى الآصرة ) cm-1 1026( تعود الحزمة عند التردد كما ،)C-N(الاصرة 
 عند متعددة اشارات )ABAB(مونوميرلل) 1H-NMR( طيف الـأظهر وكذلك) ABAB(للمونومير) FT-IR(ـال

  ارةـإش ورـ ظهعن فضلاً بروتونات الحلقة الأروماتية إلى تعود ) = ٤١. ٦- ٤٥. ٧(ppm الازاحات نطاق
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  )ABAB(للمونومير) FT-IR(طيف الـ) ١٣(شكل

 ،تعود الى بروتونات مجموعة المثيل=  ٨٨. ١ ppm  ة عند الإزاح (.broad singlet, br s) منفردة عريضة
  ppm عند الإزاحة  (.broad singlet, br s) عريضةفردة الطيف ايضا إشارة منواظهر

 ٤٩. ٩= تعود الى بروتونات NH2 . 1(الـيبين طيف ) ١٤(الشكلH-NMR (للمونومير)ABAB(  
 (Silverstein 1981) .  

 

 

 

 

 

 

 ). ABAB(للمونومير) 1H-NMR(طيف الـ) ١٤(شكل 

)  برومو فينول-٣مول من ٢(من تفاعل ) MCR1( حضر المشتق - ):MCR1( المشتق ص وتشخيتحضير - ٤
التفاعل ، ساعد وحامض الكبريتيك كعامل مذيب الخليك كمحامضوبوجود )  مول من كلورال هايدريت١ (مع 

 . )ساعة١٢( ثلجي وبوجود غاز النايتروجين مع استمرار التحريك بدرجة حرارة الغرفة لمدة امتم في حم
 . )٤( التفاعل معادلة

 

 

 

 MCR1تفاعل تحضير ) ٤(معادلة 
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تعودان إ إلى ) cm-1 2854,2923( حزمتين عند الترددين )MCR1(للمشتق ) FT-IR(     إذ أظهر طيف الـ
) C-H(إلى الآصرة ) ٣٠٧٥ cm-1( تعود الحزمة عند التردد حينفي ، الاليفاتية)C-H(تردد مط الآصرة 

بالإضافة إلى ظهور الحزمة ) OH(إلى مجموعة الـ ) ٣٣٣٢ cm-1( عند التردد ضةالاروماتية والحزمة العري
 يعزى. الأروماتية) C=C(تعودان إلى الآصرة ) cm-1 1589(وأخرى عند التردد ) cm-1 1465( التردد ندع

) ١٠٢٦ cm-1( عند التردد حزمةوكذلك ال) C-Cl(إلى وجود الآصرة ) ٧٥٨ cm-1( التردد ندظهور الحزمة ع
  . MCR1( (Silverstein, 1981)(للمشتق ) FT-IR( يبين طيف الـ)5١(الشكل . )C-Br(إلى الآصرة 

  

  

 

 

 

 )MCR1(للمشتق ) FT-IR(طيف الـ) 5١(شكل

) MCR1مول من المشتق ١( تفاعل من) MCR2( المشتق ضر ح- ):MCR2( وتشخيص المشتق تحضير - ٥
بتفاعل )  كمذيبDMF(وبوجود كاربونات البوتاسيوم كعامل مساعد و) تروبنزينمول من باراكلوروناي٢(مع 

 . )5( التفاعل معادلة . )ساعات٨ (ولمدة ) oم ١٤٠(تصعيد عند درجة 

 

 

 

 MCR2تفاعل تحضير ) ٥( معادلة   

 8. 99 -6. 59(ppm  الازاحات عند نطاق عددةاشارات مت)MCR2(للمشتق) 1H-NMR(      أظهر طيف الـ
=  (الإزاحة عند  إلى ظهور إشارة منفردةلإضافةتعود إلى بروتونات الحلقات الأروماتية با  ppm٦٥. ٤  

  . MCR2( (Silverstein,1981)(للمشتق ) 1H-NMR(الـيبين طيف ) ١٦(الشكل . )١( البروتون رقم لىتعود ا
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  ). MCR2(للمشتق ) 1H-NMR(طيف الـ) ١٦(شكل 

 طريق تفاعل تصعيد عند درجة عن) ABTB( حضر المونومير- ):ABTB( وتشخيص المونوميرتحضير - ٦
 مجموعة ختزال الحديد كعاملين مساعدين لادةوبوجود حامض الهيدروكلوريك وبرا)  ولمدة ساعةoم٧٨(

 )٦ (التفاعل معادلة . النايترو الى امين
  

  
  

  ABTBتفاعل تحضير ) ٦(معادلة 

تعود ) ,cm-13417 (  عند التردد ضة عريحزمة ظهور )ABTB( ونوميرللم) FT-IR( طيف الـأظهر
 تردد مط الآصرة إلىتعود ) ٢٨٤٦ cm-1( التردد عند ة وكذلك ظهور حزمة مميز. )NH2(إلى مجموعة الأمين 

)C-H (عن ظهور حزمة مميزة عند التردد فضلاً الاليفاتية )cm-1 ( تردد الاصرة إلىتعود ) ١٣٤٢C-N( ،
الى ) cm-1 ٧٤٠( عند التردد والحزمة) (C-Brإلى الآصرة ) cm-1 10١٠ (دوكذلك تعود الحزمة عند الترد

   . ABTB( (Silverstein, 1981)(للمونومير) FT-IR( طيف الـيبين) ١٧(الشكل) C-Cl(الاصرة 

  

 

 

 

 

 

  )ABTB(للمونومير) FT-IR(طيف الـ) ١٧(شكل
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 .8. 40  -7(ppm  الازاحات نطاق متعددة عند اشارات )ABTB(للمونومير) 1H-NMR( طيف الـأظهر      
49 =  ( 08 .5 الإزاحةعند  عن ظهور إشارة منفردةفضلاًتعود إلى بروتونات الحلقات الأروماتية ppm   = 

  الازاحةعند  ( .broad singlet, br s) منفردة عريضةإشارة ظهور وكذلك. )١(تعود الى البروتون رقم 
ppm٠٠. ١٠ =  تعود الى بروتوناتNH2،  1(الـيبين طيف ) 8١(الشكلH-NMR (للمونومير) ABTB( 

)(Silverstein, 1981 .  

 

 

 

 

 

 

 

 . )MCR2(للمشتق ) 1H-NMR( طيف الـ)١٨(شكل 

 ٢(مع )  مول من تيرفثالك اسد١( تفاعل من) MP2( حضر المشتق -:)MP2( وتشخيص المشتق تحضير - ٧
 .  الميثانول كعامل مساعد وثنائي كلورو ميثان كمذيببوجودو)  POCl3ورايدمول من فسفوروزتراي كل

 )٧ (التفاعل معادلة . مع التحريك المستمر)  ساعة١٢ (ولمدةالتفاعل تم بدرجه حرارة الغرفة 

 

 

 
  

  MP2 تفاعل تحضير )٧(معادلة 

تعودان إ إلى ) cm-1 1620,1437( حزمتين عند الترددين )MP2(للمشتق ) FT-IR(لـ أظهر طيف اإذ
) C-H (ةإلى الآصر) ٣٠٦٢ cm-1( تعود الحزمة عند التردد حينفي ، الاروماتية) (C=C مط الآصرة رددت

 عن ظهور الحزمة عند التردد فضلاً) C=O(إلى مجموعة الـ ) ١٧١٢ cm-1( التردد ندوالحزمة ع، الاروماتية
)cm-1 1427 ( وأخرى عند التردد)cm-1 1272 ( الآصرتين مط دد ترالىتعودان) P-O (و)P-Cl ( على

  وكذلك الحزمة) P-Cl( الآصرة وجودإلى ) ٥٤٧ cm-1 (ردد ظهور الحزمة عند التيعزاالتوالي و
) MP2(للمشتق ) FT-IR( يبين طيف الـ)١٩(الشكل )C-O(إلى الآصرة ) cm-1 1080(التردد  عند

)Silverstein, 1981 .(  
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 ٦٠

  

 

 

 

 

 

 

 . )MP2(للمشتق ) FT-IR(طيف الـ) 9١(شكل

مع ) لين انبرومو -٣مول من ٢(من مفاعلة ) (MOH حضر المشتق- :)MOH( وتشخيص المشتق تحضير - ٨
 الهيدروكلوريكوحامض ،  معجلةادةبوجود حامض الكلايكولك كم) دهايدمول من باراهايدروكسي بنزال١(

 )٨( التفاعل معادلة . )ساعات٦ ولمدة o م٦٠( طريق تفاعل تكثيف عند درجة وعن ، مساعدكعامل

 

 MOHتفاعل تحضير ) ٨(معادلة 

تعودان إلى ) cm-1 2885,2823( حزمتين عند الترددين )MOH(للمشتق ) FT-IR( أظهر طيف الـإذ     
) C-H( الآصرة إلى) cm-1 3032( تعود الحزمة عند التردد حينفي ، الاليفاتية)C-H(تردد مط الآصرة 

 )NH2(تعودان إلى مجموعة الأمين ) ,cm-13273,3354( مميزتين عند التردديين حزمتين ظهور ،الاروماتية
) cm-1 1627( الحزمة عند التردد ظهور عن فضلاً) OH(لإلى مجموعة ا) ٣٤٢٢ cm-1( عند التردد والحزمة

 ظهور الحزمة عند التردد يعزا. الأروماتية) C=C (ةتعودان إلى الآصر) cm-1 1512(وأخرى عند التردد 
)cm-1 1311 ( إلى وجود الآصرة)C-N ( التردد عند الحزمةوكذلك )cm-1 1080 ( إلى الآصرة)C-O( . 

  . MOH( (Silverstein, 1981)(للمشتق ) FT-IR(يبين طيف الـ) 20(الشكل

  

  

  

  



  

 ٦١

  

  

 

 

 

 

 

 )MOH(للمشتق ) FT-IR(طيف الـ) 20(شكل

مع ) MOH مول من المشتق ٢( حضر المونومير من تفاعل - :)BDBP( وتشخيص المونومير تحضير - ٩
التفاعل تم بدرجة حرارة ، كمذيب) DMF( مساعد وكعامل) KOH(وبوجود ) MP2مول من المشتق ١(

  . )٩( التفاعل معادلة ). ساعة١٢( التحريك المستمر لمدة عالغرفة م

 

 

 

 
  

  BDBPتفاعل تحضير ) ٩(معادلة   

-  7. 94(ppm  الازاحات نطاق متعددة عند اشارات )BDBP(للمونومير) 1H-NMR( طيف الـأظهر
6. 67=  ( 07 .2 الإزاحةعند  عن ظهور إشارة منفردةفضلاًتعود إلى بروتونات الحلقات الأروماتية ppm  

= ٦٧. ٩( الإزاحة عند نفردة ظهور إشارة موكذلك. المثيل تعود الى بروتونات مجموعه( = تعود الى 
 NH(تعودان الى بروتوني )  =٠٣. ٥ ,٨٨. ٤( اشارتين منفردتين عند الازاحتين ظهورو، NH2بروتونات 

  . BDBP( (Silverstein, 1981)(للمونومير ) 1H-NMR(الـيبين طيف ) 21(الشكل   ،على التوالي) OHو
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  ). BDBP(للمونومير ) 1H-NMR(طيف الـ) 21(شكل 

تعودان ) cm-1١٥٨٩،١٤٦٥( الترددين عندحزمتين ) BDBP (يرللمونوم) FT-IR( أظهر طيف الـإذ
-C(إلى الآصرة ) ٣٠٣١ cm-1( الحزمة عند التردد ودفي  حين تع، الاروماتية) (C=Cإلى تردد مط الآصرة 

H (مميزتين عند التردديين حزمتين ظهور، الاروماتية ) cm-13286,3245, ( تعودان إلى مجموعة الأمين
)NH2( عند التردد والحزمة )cm-1 (إلى مجموعة الـ ) ١٧٣٢C=O (ًعن ظهور الحزمة عند التردد فضلا 
)cm-1 (وأخرى عند التردد ) ١٠٦٥cm-1 (الآصرتينتعودان الى تردد مط ) ١٣١٩ C-O (و)C-N ( على

 عند التردد مةوكذلك الحز) P-Cl(إلى وجود الآصرة ) ٥٠٩ cm-1(ظهور الحزمة عند التردد  االتوالي ويعز
)cm-1

  )BDBP( للمونومير) FT-IR( الـف يبين طي)22(الشكل.)O-H(إلى الآصرة ) 3317 
 (Silverstein, 1981) .  

 

  

  

  

 

  

 

 ). BDBP(للمونومير ) FT-IR(طيف الـ) 22(شكل
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 ايميدات الاروماتية ي حضرت البول-):Api1, Api2, Api3( ايميدات الاروماتية لبولي وتشخيص اتحضير -  ١٠
) BDBP,ABTB,ABAB (يةعن طريق البلمرة التكثيفية لمولات متكافئة من مونوميرات الداي امين الارومات

 درجة وعند النيتروجين ازوبواسطة تفاعل تصعيد وبوجود غ) PMDA,BTDA(مع مونيمرات الداي انهدريد 
 Iso(الايزوكينولينكمذيب و) m-Cresol( الميتا كريسول ستعمالوبا) ساعات٦- ٤( ولمدة oم٢٠٠

quinoline (التفاعلات معادلات . كعامل مساعد) ١٢، ١١، ١٠( . 

     

  

  

  

 

  Api1تفاعل تحضير ) ١٠(معادلة 

  

  

   

 

 Api2تفاعل تحضير ) ١١(معادلة 

 

 

 

 

 

 

 

 Api3تفاعل تحضير  )12(معادلة 

 نطاق  د عنمتعددة اشارات )Api1(للبوليمر) 1H-NMR( أظهر طيف الـ-):Api1( البوليمر تشخيص - ١١
 شارة عن ظهور إفضلاًتعود إلى بروتونات الحلقات الأروماتية ) ppm)8. 87  -6. 91=   اتالازاح
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 منفردة ارة ظهور إشوكذلك.  الى بروتونات مجموعه المثيلتعود =ppm 1. 18   عند الإزاحة منفردة
) 1H-NMR(الـيبين طيف ) 23(الشكل ، NH2 تعود الى بروتونات = )  96 .9( عند الإزاحة عريضة
 . Api1( (Silverstein, 1981)(للبوليمر 

 

 

 

 

 

 

 

 )Api1(للبوليمر ) 1H-NMR(طيف الـ) 23(شكل 

) ٣٣٦٤، cm-1٣٢٨٩  (تردديين مميزتين عند الحزمتين ظهور )Api1(للبوليمر) FT-IR( طيف الـأظهر
 تعودان ٢٨٩٣ ٢٩٢٣ cm-1( وكذلك ظهور حزمتين مميزتين عند التردد . )NH2(تعودان إلى مجموعة الأمين 

تعود إلى تردد ) ١٣٨٠ cm-1( عن ظهور حزمة مميزة عند التردد فضلاً الاليفاتية) C-H(إلى تردد مط الآصرة 
 الحزمتين المميزتين وتعود. )(C-Brإلى الآصرة ) cm-1 1002(لحزمة عند التردد  تعود اكما ،)C-N(الاصرة 

) FT-IR(يبين طيف الـ) 24 (الشكل. الايميدية)C=O(الى تردد الاصرة ) cm-1 ١٧٧٤،١٧٢٠(عند الترددين 
   . Api1( (Silverstein, 1981)(للبوليمر

  

  

  

  

  

  

  . )Api1(للبوليمر) FT-IR(طيف الـ) 24(شكل

 نطاق عند اشارات متعددة )Api2 (ليمر للبو)1H-NMR( طيف الـأظهر  -):Api2( البوليمر تشخيص- ١٢
  إشارة منفردةور عن ظهفضلاً بروتونات الحلقات الأروماتية لىتعود إ) =١٦. ٦-  ppm)8. 28 الازاحات



  

 ٦٥

) 1H-NMR(الـيبين طيف )  25(الشكل ). ١( الى البروتون رقم تعود=ppm 5. 10    عند الإزاحة
 . )Api2 (للبوليمر

 

 

 

 

 

 

 

 

 ). Api2(للبوليمر ) 1H-NMR(طيف الـ) 25(شكل 

) ١٥٨٩،١٤٩٦ cm-1( حزمتين مميزتين عند الترددينظهور) Api2(للبوليمر) FT-IR( طيف الـأظهر       
) ٢٨٥٤, ٢٩٢٣ cm-1 (ين عند الترددتين ظهور حزموكذلكالاروماتية ) C=C(يعودان الى تردد الاصرة 

 تعود) ١٣٨٨ cm-1( عن ظهور حزمة مميزة عند التردد فضلاً تيةالاليفا) C-H( إلى تردد مط الآصرة تعودان
 الحزمتان وتعود . )(C-Brإلى الآصرة ) cm-1 1018( تعود الحزمة عند التردد كما،) C-N(إلى تردد الاصرة 

يبين طيف ) ٢٦(الشكل( الايميدية)C=O(الى تردد الاصرة ) cm-1 ١٧٧٤،١٧٢٠ (دين التردعندالمميزتان 
   . Api2( (Silverstein, 1981)(للبوليمر) FT-IR(الـ

 

 

 

 

 

 

 

 

 . )Api2(للبوليمر) FT-IR(طيف الـ) ٢٦(شكل
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 نطاقاشارات متعددة عند ) Api3(للبوليمر) 1H-NMR( طيف الـأظهر -):Api3( البوليمر تشخيص -١٣
 على ظهور إشارة زيادةتعود الى إلى بروتونات الحلقات الأروماتية )  ppm)8. 59 -6. 67=  الازاحات

   دـ عننـ منفردتينـاشارتي وظهور .  الى بروتونات مجموعه المثيلتعود=ppm   87 .1منفردة عند الإزاحة

يبين طيف ) ٢٧(الشكل  ،على التوالي) OH و NH(تعودان الى بروتوني )  ٠٣. ٥ ,٨٨. ٤ (الازاحتين
  . Api3)( (Silverstein, 1981(للبوليمر) 1H-NMR(الـ

  

  

  

  

 

 

  
  

  ). Api3(للبوليمر) 1H-NMR(طيف الـ) ٢٧(شكل 

) cm-1 1604,1512(ظهور حزمتين مميزتين عند الترددين) Api3(للبوليمر) FT-IR( طيف الـأظهر
 تعودان ٢٨٣٩, ٢٩٢٣ cm-1 (ين عند الترددمتين وكذلك ظهور حزروماتيةالا) C=C(يعودان الى تردد الاصرة 

 إلى تردد عودت) ١٣٦٥ cm-1( عن ظهور حزمة مميزة عند التردد فضلاًالاليفاتية ) C-H(إلى تردد مط الآصرة 
 الحزمتان وتعود ،)(C=Oإلى تردد الآصرة ) ١٦٥٨ cm-1(كما تعود الحزمة عند التردد ،) C-N(الاصرة 

 التردد د الحزمة عنوتعود. الايميدية)C=O(الى تردد الاصرة ) cm-1 1681,1697( عند الترددين يزتانالمم
)١٣١١cm-1 ( الى تردد الاصرة)P=O (عند التردد ةالحزم وتعود كما )٥٤٠ cm-1 ( الى تردد الاصرة)P-Cl (

) FT-IR(يبين طيف الـ) ٢٨(الشكل(. )N-H( تردد الاصرةالى  )cm-1٣٣٠١( عند التردد والحزمة
  . Api3( (Silverstein,1981)(للبوليمر
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  . )Api3(للبوليمر) FT-IR(طيف الـ) ٢٨(شكل

  ذوبانية البـولي ايميـدات       -):Api( قياس الذوبانية ودراسة  تأثير المذيبات في البولي ايميدات الاروماتية            - ١٣
وتـم قيـاس    ، )٢ (الاروماتية اجريت بشكل نوعي في بعض المذيبات العضوية الشائعة ولخصت في الجدول           

حيث اظهرت البولي ايميـدات    ، من المذيب )  مل ٢(يمر واذيبت في    من عينة البول  )  غم ٠١. ٠(الذوبانية بأخذ   
مثـل  ) (polar aproticالاروماتية قابليـة ذوبـان عاليـة فـي المـذيبات الثنائيـة القطـب اللابروتينيـة         

)DMSO,DMF,DMAC,m-Cresol(  ،           ويعزا سبب الذوبانية في هذه المذيبات بسبب سـلوكها كقواعـد
وذلـك بـسبب التأصـر      ) PAA(التفاعل الامـامي اي معـدل تكـوين         لويس حيث تزيد من معدل سرعه       

والمذيب فضلاً عن ذلك ) O-carboxyl amide(الهيدروجيني بين ذره اوكسجين مجموعه كاربوكسيل امايد 
يمنع تفكك البروتـون الكاربوكـسيلي وبالتـالي عكـس          ) PAA(بين المذيب و  ) قاعده  -حامض(فان تفاعل   

التي تكون اقل قطبيه وبالتـالي تقـل        ) THF،الايثر  (ض المذيبات الاخرى مثل     بينما على عكس بع   . التفاعل
           قدرتها على تكوين تاصر هايدروجيني مع ذره اوكسجين كاربوكسيل امايد)Adivarkar,2013( .   وهنالـك 

والتي تعتبر من المشاكل التي تحد من تطبيقات هـذه البـوليمرات            ) Api(عدة طرق اجريت لتعزيز ذوبانية      
 . او روابط غير متماثلة جزيئيا في الهيكل الاساسي للبوليمر        ) Api1,Api2(ها ادخال روابط مرنة كما في       ومن

يجعلهـا ذات   ) BTDA(وكذلك ان وجود مجموعة الكاربونيل العالية القطبية في تركيب الداي انهدريد مثـل              
 .Api3( ) . (James et al. ,2000(قابلية ذوبان عالية في المذيبات العضوية كما في البوليمر 
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 ذوبانية البولي ايميدات الاروماتية قيد الدراسة) ٢(جدول 

Solvent 

Polymer 

DMAC DMF NMP m-
Cresol THF Conc. 

NaOH CH2Cl2 DMSO Conc. H2SO4 

Api1 ++ +++ ++ +++ +- +- + +++ +++ 

Api2 +++ +++ +++ +++ +- + ++ +++ +++ 

Api3 ++ ++ +++ +++ +- +- + ++ +++ 

++Full soluble ,++ soluble at room temperature;    + soluble on heating; + - partially   sluble           

 . دراسة  وتقييم  الثبات الحراري  ومقاومة اللهب  للبوليمرات المحضرة -   ١٤

 الكيميائي للبوليمرات ل انه الدرجة الحرارية المحددة التي يبدا عندها الانحلالى الثبات الحراري عيعرف
 ملحوظة في جو ت من دون حدوث تغيراوليمر درجه حرارية يتعرض لها البصىترافقه نواتج متطايرة ، او انه اق

 الخصائص مات الحراري من اه الثبويعد. )Hamilton,2009(من النيتروجين او الاوكسجين او غاز خامل
 المادة  والتي من خلالها يمكن معرفه امكانيه استخدام لبوليمرات في المجالات التطبيقية التي تتعرض فيهااريةالحر

 التحليل تقنيه  منهاللبوليمرات كما واستخدمت عده تقنيات لدراسة الثبات الحراري . الى درجات حرارية مرتفعة
 ودراسة ييم احدى التقنيات المستعملة لتقهي و،TGA (Thermo gravimetric analysis(الحراري الوزني 

 من خلال تحديد التغير في الوزن وذلك.  الدراسةد للمواد البوليميرية قيللهبالاستقرارية الحرارية وقابليه مقاومه ا
ن من خساره العينة للوزن  تشير  عمليه التسخياء الكيميائية التي تحدث اثنالتغيرات،  العينةتسخينالذي يحدث عند 

 التي يسببها تفكك المواد يشكل منحني لوزن في االخسارة. المواد الخاضعة للقياس) تحطم (الى حدوث عمليه تفكك
)TG(  .وقد تم تعيين السلوك . س مفيدة بشان خصائص المادة الخاضعة للقياات المنحني يقدم بيانات ومعلوموهذا 

وبعدل تسخين ) Ar(وذلك في جو من غاز خامل ، )TGA( التقنية هدةحضرة من خلال الحراري للبوليمرات الم
والتي ) ١Api3,Api2,Api( لـ حراري تم مقارنة الثبات الحيث، )o م٨٠٠- ٢٥( من)  درجة مئوية لكل دقيقة١٠(

والتي لا تحتوي على ) PIPM,PIBT (ـمع الثبات الحراري ل، المثبطة للهب) P,Br,Cl(تحتوي على عناصر 
 اذ يلاحظ ان . )٣ (والجدول) ٣١(،)٣٠(، )٢٩ (بالأشكالالموضحة ) TGA(هذه العناصر ومن خلال منحنيات 

وحتى ) oم٣٨٠( بشكل طفيف من درجة بدأت Api3,Api2,Api,)١(للبوليمرات ) Ti(عملية فقدان الوزن الابتدائية 
) PIPM,PIBT( البوليمرات بينمام ٨٠٠(لوزن بالزيادة حتى درجة  انثم بعد ذلك تبدا عملية فقدا) oم٥٥٠(درجه 
-o ()Ruم ٨٠٠( حتى درجة رت بشكل اسرع واستموبدأت) oم٢٢٠( درجة من زن الفقدان في الوعملية بدأت

Jong et al. ,2002( .بوليمرات الحرارة عند فقدان الرجات وكانت د APi1-Api3) (من وزنها زادت % ٥٠
 فقدت قد) PIPM,PIBT(في البوليمرات ) T50%( انه اي نلاحظفي حين < Oم٨٠٠ عن الدرجة النهائية للقياس

 للبوليمرات oم٨٠٠ عند درجة لمتبقي المئوية لةبينما كانت النسب) Oم٥٨٠-٥٤٦(نصف وزنها عند درجة تتراوح 
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APi1-Api3) (بين تتراوح )( عكس نظيراتها لىع%) ٧١- ٥٩PIPM,PIBT ( تتراوح بين كانت )٤٢- ٣٨ (%
  . )APi1-Api3( للبوليمرات العالية الحرارية ة مؤشراً لتحقيق الاستقراريتعد القيم هذه

) (APi1-Api3 للبوليمرات) % Char( من جهة ومن جهة  اخرى الزيادة الملحوظة في نسب التفحم هذا       
في ) . Br. ,Cl( للهب المثبطة لهالوجينية االمواد .  كانت نسب عالية جداحيث%) ٩٩- ٨٦(والتي تتراوح بين 

 تحلل البوليمرات عملية من الناتجة ). H . ،OH( مع جذري فاعل قادره على التتكون )APi1-Api2(البوليمرات 
  P-O-C ذلك الى قوة الاصرة ا  ويعز)%٩٩( كانت نسبة التفحم فقد Api3)( بالنسبة للبوليمر اما، وبالتالي ايقافها

حيث ) PO2، .PO، .HPO. ( مركبات الفسفور وجود عن فضلاً سرها لكعاليةوالتي تحتاج الى طاقة حرارية 
 النسب العالية للتفحم هذه،  من تفكك البوليمرالناتجة ). H . ،OH(جذور ) فتنظي(تعمل هذه الجذور على كسح 

 الحراري الثبات كطبقة عازلة او كحاجز يقلل من تفكك الطبقات السفلى للبوليمرات وبالتالي تزيد من تعمل
) Api3( تركيب البوليمرفي) OH( مجموعة ووجود ان زيادة التراكيب الاروماتية وكذلك الاحتراق ومقاومة
  بين كانت نسب التفحم تتراوح يثح) PIPM,PIBT( بنظيراتها المقارنة على زيادة نسبة التفحم بيعملان

)٥٥- ٥٣(% .  

 يبين قيم السلوك الحراري للبولي ايميدات الاروماتية  قيد الدراسة) : ٣(جدول 

DT/°C 
Aromatic Polyimides Ti Top1 Top2 Tf 

T50% Residue 
at oC800 

Char %  
at  

500°C 
Api1 385 380 580 >800 >800 71% ٨٦% 
Api2 380 450 565 >800 >800 61% 89% 
Api3 550 590 --- >800 >800 5٩% 99% 
PIPM 320 440 510 >800 546 42% 56% 
PIBT 220 330 410 >800 582 38% 53% 

 DT  :  Decomposition temperature.  درجات حرارة التفكك 
            Ti :  Initial decomposition temperature.  درجة حرارة التفكك الابتدائية 
            Top :  Optimum decomposition temperature.  درجة حرارة التفكك المثلى 
            Tf :  Final decomposition temperature.  درجة حرارة التفكك النهائية 
            T50% :  Temperature of 50% weight loss, obtained from TGA. رجة حرارة التفكك عند د

                                                                                      من وزنها%٥٠فقدان العينة 
            Char%  at  500°C :   Residual weight percentage at 500°C in Argon by TGA.   
م٥٠٠النسبة المئوية لتفحم العينة عند درجه حرارة   o 
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  )Api1,PIPM( للبولمرين TGAمنحني ) ٢٩(شكل 

  

  

  

  

  

  )Api2,PIPM( للبولمرين TGAمنحني ) ٣٠(شكل 

 

 

 

 

 

 

 
 

 )Api3,PIPM (  للبولمرينTGAمنحني ) ٣١(شكل 

  Conclusionsالاستنتاجات       - ١٥

 التي تحتوي على عناصر الكلور )Api1-Api3(  الاروماتية ميدات هذه الدراسة اظهرت  البولي ايفي
وطيف الرنين ) FT-IR( تقنيتي ل تم تحضيرها وتشخيصها من خلاوالتي كعناصر مثبطه للهب ور والفسفروموالب
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 تقنية التحليل ةوالتي تمت دراسة الخواص الحرارية ومقاومة اللهب لها بواسط) NMR(النووي المغناطيسي 
 الاروماتية مقارنة مع البولي ايميدات ليتين ومقاومة للهب عاة حرارياريهاستقر، )TGA(الحراري الوزني

)PIPM, PIBT ( ما يقارب  ما يتضح من خلال نسبة التفحم العالية عندوهذا. العناصر تلك على ي تحتولاالتي 
 تحتوي على لاالتي ) PIPM, PIBT (الاروماتية التفحم للبولي ايميدات  بنسبة قياساً) oم٥٠٠(عند درجة %) ٩٩(

 نلاحظ ان من العوامل التي ساهمت في زيادة كذلك. عند نفس الدرجة%) ٥٦( يقارب اعناصر مثبطة للهب عند م
 والتي زادت من مقاومتها للهب من خلال زيادة ضرة للبولي ايميدات  المحي الحرارية هي التنوع الهيكللخواصا

 ان وجود مثل تلك وكذلك.  )C-O(و ) P-O (مثل صرووجود الاوا) OH( ووجود مجموعه الاروماتيةالحلقات 
 بعض في جدا عالية وبان ذة قابليذات )Api1-Api3( المحضرة الاواصر جعلت من البولي ايميدات الاروماتية

 . المذيبات العضوية وغير العضوية
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