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 التصنيف
 انواع التفاعل وتصنيف المواد

 

تفاعل مجموعة الكاربونيل في مشتقات الحامض الكاربوآسيلي،اسيد امايد، حامض آلوريد 
 الكاربوآسيلي

 
 
 
 

 طرق العمل
 التحريك،الاستخلاص،التبخير بمبخر دوار ,سي ،اضافة نقطه نقطه من قمعالتحريك بقضيب مغناطي

 .،اعادة التبلور ،الترشيح، استعمال التبريد بالحمام الجليدي
 

 ) ملمول100بمستوى ( التعليمات
 المعدات 

 مل،مكثف راجع،قمع اضافه بدون موازن ضغط ،محرك 250دورق ذو ثلاث رقبات سعة 
 . مفرغة هواء ، مل،مبخر دوار ،حمام جليدي500مغناطيسي، قمع فصل سعة 

 
 المواد

 
 )ملمول100(غم 16.6  )                                             ترانس(سناميك اسيد آلوريد 

 )     2013الناتج المقطر عن التجربه ) (5م35-32(درجةغليانه
 )مول1غم،70(مل 80                 %)                        25(محلول الامونيا المائي المرآز

 مل80      )                            5م55درجة غليان(ثلاثي بيوتل ميثل ايثر
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  مل140   )                                       م5 77درجة غليان (اثيل استات
 غم5  حوالي آبريتات الصوديوم للتجفيف                                             

 
 :التفاعل
 مل مرآѧب    250 مل من محلول الامونيا المائي المرآز في الدورق ذو ثلاث رقبات سعة              80توضع  

رد الѧدورق فѧي   يبѧ قضيب مغناطيسي للتحريك وقمع اضافه بدون موازن ضغط     وبداخله   عليه مكثف   
 - مل ثلاثي  80 المذاب في )ترانس(سيناميك اسيد آلوريد    )ملمول100(غم  16.6يضاف  .حمام جليدي 

ثѧѧѧم .لتجنѧѧѧب تفاعѧѧѧل قѧѧѧوي )دقيقѧѧѧه30خѧѧѧلال ( التحريѧѧѧك اثنѧѧѧاءبيوتѧѧѧل ميثѧѧѧل ايثѧѧѧر بواسѧѧѧطة قمѧѧѧع اضѧѧѧافه
 لا  (عمايتكѧѧون راسѧѧب نѧѧ  . دقيقѧѧه اخѧѧرى علѧѧى درجѧѧة حѧѧرارة الغرفѧѧه      30تحريك لمѧѧدة بالالاسѧѧتمرار

 .)لهفصت
 

 اآمل العمل 
 
 مѧل مѧن المѧاء    50بدايѧة ب  الѧدورق  طفثѧم يشѧ  . مѧل  500صل سѧعة  فقل محتويات الدورق الى قمع      تن
رج القمѧع بقѧوه ثѧم تنفصѧل الطبقѧات ثѧم       يѧ  ..وهذه جميعا تضاف الѧى قمѧع الفصѧل   . مل ايثل استات  50و

 .مل اثيل استات آل مره 30 الطبقة المائيه ثلاث مرات بتغسل
ذيب لمѧ فيف ويبخѧر ا   تجفف الطبقات العضويه المتجمعه فوق آبريتات الصوديوم ثم يرشح عامل التج          

يبقى اميد حامض السناميك آماده صѧلبه بيضѧاء حيѧث تجفѧف تحѧت ضѧغط مѧنخفض                   . الدواربخر  لمبا
 .بحيث يصل الى وزن ثابت 

 %.99 اآثر من  HPLC النقاوه 5م148-146درجة انصهار %)82مول،مل81.5(غم 12الناتج 
 وزن(ل آامѧل آميѧة المѧاء        ويمكن اعادة التبلور من الماء ثم يجفف آليا تحت ضغط منخفض حتى تز            

 ).ثابت
 لا تختلف HPLCطياف وآذالك  الا5م148-147درجة انصهار%)73ملمول73.4(غم 10.8:الناتج

 .عن الماده غير المتبلوره
وبعد تجفيف الطبقѧه  . مل من اثيل ميثل استات 50يمكن ان تحمض الطبقه المائيه ثم ترج لمرتين مع        

مѧاده   ملغѧم مѧن      200تخلѧف حѧوالي     الѧدوار ي  العضويه بكبريتѧات الصѧوديوم وتبخيѧر المѧذيب بѧالمبخر            
وبعѧد تبخѧر المѧاء    . HPLCصلبه بيضاء ،الطبقه المائيه لا تحتѧوي علѧى المѧاده تѧذآر حسѧب شѧروط       

 . من آلوريد الامنيوم بشكل رئيسيبالمبخر الدوار يتبقى ماده صلبه بيضاء تتكون
 

 :ملاحظات 
 

تفصѧѧل )2013م انظѧѧر تجربѧѧه  غ13.5ѧѧ(راء التفاعѧѧل جѧѧعنѧѧد اسѧѧتعمال سѧѧناميك اسѧѧيد آلوريѧѧد الخѧѧام لا 
بѧѧالرجوع الѧѧى حѧѧامض %66ملمѧѧول ،65.6(غѧѧم 9.65سѧѧناميك اسѧѧيد امايѧѧد بѧѧدون اعѧѧادة بلѧѧوره بنѧѧاتج  

 .) ملمول 100غم ،14.8(السناميك 
عند اضافة سناميك اسيد آلوريد للامونيا المرآزه فأنѧه لا يسѧمح بأسѧتعمال قمѧع اضѧافه يحتѧوي علѧى                      

مايѧد  لاا وتكѧون    معѧه   محلول اسيد الكلوريد حيѧث تتفاعѧل        الى فعتمنظم ضغط لأن ابخرة الامونيا ستر     
 .) حاقنه(الأضافه يمكن اضافة محلول اسيد آلوريد من خلال  والتي تترسب داخل قمع
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 ادارة المخلفات 

 التخلص من الفضلات 

 

 التخلص منها الفضلات

 خال من الهلوجينات,المذيبات العضويه  مخلوط المذيبات المقطر

 المذيبات المائيه ،يحتوي هالوجينات مائيهالطبقه ال

 المخلفات الصلبه ،خال من الزئبق آبريتات الصوديوم 

 المذيبات المائيه ،خال من الهالوجينات الطبقه المائيه الام

 

 الزمن 
 

 . ساعه بدون عملية اعادة البلوره 2حوالي 
 

 استراحه
 

 بعد عملية الرج
 

 درجة الصعوبه
 

 سهله 
 

 ) ملمول10بمستوى ( التعليمات
 

 المعدات 
 

 مل،مكثف راجع،قمع اضافه بدون موازن ضغط ،محرك 100دورق ذو ثلاث رقبات سعة 
 . مل،مبخر دوار ،حمام جليدي ،مفرغة هواء 100مغناطيسي، قمع فصل سعة 
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 المواد
 

 )لمولم10(غم 1.66)                                              ترانس(سناميك اسيد آلوريد 
 )     2013الناتج المقطر عن التجربه ) (5م35-32(درجةغليانه

مل 10         %)                                25(محلول الامونيا المائي المرآز
 )لمولم125غم،8.7(

 مل10   )                               5م55درجة غليان( بيوتل ميثل ايثر-ثلاثي
  مل40    )                                      م5 77ن درجة غليا(اثيل استات

 غم1آبريتات الصوديوم للتجفيف                                               حوالي 
 

 :التفاعل
 مل مرآѧب    100 مل من محلول الامونيا المائي المرآز في الدورق ذو ثلاث رقبات سعة              10توضع  

رد الѧدورق فѧي   يبѧ اطيسي للتحريك وقمع اضافه بدون مѧوازن ضѧغط       قضيب مغن وبداخله  عليه مكثف   
 مѧل ثلاثѧي   10المذاب فѧي  )ترانس(سيناميك اسيد آلوريد  )ملمول10(غم  1.66يضاف   .حمام جليدي 

ثѧѧم .لتجنѧѧب تفاعѧѧل قѧѧوي    )دقيقѧѧه15خѧѧلال ( التحريѧѧكاثنѧѧاءبيوتѧѧل ميثѧѧل ايثѧѧر بواسѧѧطة قمѧѧع اضѧѧافه     -
تكѧون راسѧب نѧاعم والѧذي لا         يقه اخرى علѧى درجѧة حѧرارة الغرفѧه ي           دق 30تحريك لمدة   الالاستمرار ب 

 . عادةيفصل
 

 اآمل العمل 
 
 مѧل مѧن المѧاء    10 الѧدورق بدايѧة ب  طفثѧم يشѧ  . مѧل  100صل سѧعة  فنقل محتويات الدورق الى قمع      ت
 فصѧل الطبقѧات ثѧم     ت  و بѧرج القمѧع بقѧوه      . ثѧم  وهذه جميعا تضاف الى قمع الفصѧل      . مل ايثل استات   10و

 .مل اثيل استات آل مره 10قة المائيه ثلاث مرات ب الطبتغسل
ذيب مѧ تجفف الطبقات العضويه المتجمعه فوق آبريتات الصوديوم ثم يرشح عامل التجفيف ويبخѧر ال             

يبقى اميد حامض السناميك آماده صѧلبه بيضѧاء حيѧث تجفѧف تحѧت ضѧغط مѧنخفض                   . خر الدوار لمببا
 .صل الى وزن ثابت تبحيث 
 %.99 اآثر من  HPLC النقاوه 5م148-146درجة انصهار  %)78لمول،م7.81(غم 1.15الناتج 

وزن (يمكن اعادة التبلور من الماء ثم يجفف آليا تحت ضغط منخفض حتѧى تѧزال آامѧل آميѧة المѧاء                      
 ).ثابت
 لا  HPLCطيѧاف وآѧذالك      الا 5م148-147درجة انصѧهار    %)61  ،  ملمول6.12( ملغم   900:الناتج

 .ورهتختلف عن الماده غير المتبل
. 
 

 :ملاحظات 
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تفصѧѧل  )2013 انظѧѧر تجربѧѧه ، غѧѧم1.4(راء التفاعѧѧل جѧѧعنѧѧد اسѧѧتعمال سѧѧناميك اسѧѧيد آلوريѧѧد الخѧѧام لا
بѧالرجوع الѧى حѧامض       )%71ملمѧول ،  7.14(غѧم   1.05سناميك اسيد امايد بѧدون اعѧادة بلѧوره بنѧاتج            

 ) ملمول 10غم،1.4(السناميك 
 فأنѧه لا يسѧمح بأسѧتعمال قمѧع اضѧافه يحتѧوي علѧى                عند اضافة سناميك اسيد آلوريد للامونيا المرآزه      

مايѧد  لاا وتكѧون     معѧه  ل الى محلول اسيد الكلوريد حيѧث تتفاعѧ        فعتمنظم ضغط لأن ابخرة الامونيا ستر     
 .حاقنه بواسطةالأضافه يمكن اضافة محلول اسيد آلوريد من  والتي تترسب داخل قمع

 
 ادارة المخلفات 

 التخلص من الفضلات 

  منهاالتخلص الفضلات

 خال من الهلوجينات، المذيبات العضويه  مخلوط المذيبات المقطر

 المذيبات المائيه ،يحتوي هالوجينات الطبقه المائيه

 المخلفات الصلبه ،خال من الزئبق آبريتات الصوديوم 

 المذيبات المائيه ،خال من الهالوجينات الطبقه المائيه الام

 

 الزمن 
 

 ة اعادة البلوره  ساعه بدون عملي2حوالي 
 

 استراحه
 

 بعد عملية الرج
 

 درجة الصعوبه
 

 سهله 
 

 التحاليل 
HPLC 
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 مل اسيتونترل 1 ملغم تذاب في 0.1:تحضير العينه 
 

 HPLCشروط 
column: Phenomenex Luna C18; size 3 μm, length 150 mm, internal diameter 4.6 mm  
column temperature 25 °C 
injection volume: 5.0 μL  
gradient:   0 min       5%  acetonitrile  +  95% water (+ 0.0059% trifluoroacetic acid) 

40 min     95%  acetonitrile  +    5% water (+ 0.0059% trifluoroacetic acid) 
50 min     95%  acetonitrile  +    5% water (+ 0.0059% trifluoroacetic acid) 

flow: 1.0 mL/min 
wavelength: 220 nm 

 

 . المساحه تحت المنحنىمنتحسب نسبة الترآيز 
 

  HPLC                              للناتج قبل عملية اعادة التبلور 
 
 

min0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

mAU

0

100
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 13.073

 
 
 
 
 

HPLC                                   حمضه  للمستخلص من الطبقه المائيه الم 
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min0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

mAU

0

100

200

300

400

500

600

700

800

 13.059

 17.653

 
 

%مساحة المنحنى  )د(زمن الانحباس    الماده 
HPLC I HPLC II 

13.1 cinnamic acid amide 100 80 
17.7 cinnamic acid  20 

                  

 

 (MHz, DMSO-D6 250) طيف الرنين المغناطيسي الهيدروجيني للناتج النقي               
 

 

 
 
 
 

 
δ (ppm) Multiplicity Coupling constant (Hz) Number of H Assignment 

6.61 d JAB = 15.9 1 HA 
7.13 wide s  1 NH (only one) 

(ppm)

0123456789101112

(ppm)

6.66.87.07.27.47.6

NH2

OH

H A

B
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7.2 – 7.6 m  7 NH + CH aromatic +HB 
within the 
multiplett: 

7.42 

 
 

d 

 
 

JAB = 15.9 

 
 
1 of 7 

 
 
HB 

The signals at ppm < 4 originate from DMSO, water and tert-butyl methyl ether. 
 

 
 

 
 للمقارنه(MHz, CDCl3 250)  طيف الرنين المغناطيسي الهيدرجيني لحامض السيناميك                               

 
δ (ppm) Multiplicity coupling constant (Hz) Number of H Assignment 

6.48 d JAB = 16.0 1 HA 
7.35 – 7.65 m  5 CH arene 

7.82 d JAB = 16.0 1 HB 
10.8 broad s  1 OH 

                                           
 طيف الرنين المغناطيسي للمستخلص من الطبقه المائيه المحمضه                                               

(ppm)

0123456789101112

(ppm)

6.57.07.58.0 OH

OH

H A

B

(ppm)

0123456789101112

(ppm)

6.46.87.27.6
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 (MHz, DMSO-D6 250) لوط من حامض سيناميك وسيناميك امايد                                     مخ

 
 
 
 

 
 

  للناتج النقي13                                                   طيف الرنين المغناطيسي للكربون 

 (cinnamic acid amide) (250 MHz, DMSO-D6)                                              

 
δ (ppm) Assignment 
122.31 = CH – CONH2 
127.52 CH arene 
128.90 CH arene 
129.42 CH arene 
134.86 Cquart arene 
139.16 – CH = CH – CONH2 
166.68 – CONH2 

38.5-40.5 solvent 
 

(ppm)

020406080100120140160180



NOP http://www.oc-praktikum.de 
 

            March 2006 10

 (KBr)                                                          طيف الاشعه تحت الحمراء

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
0

20

40

60

80

 

 

Tr
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W e llenzah l [cm -1]

 
 

(cm-1) Assignment 
3375, 3175 N – H – valence 
3084 = C – H – valence,  
1665 C = O – valence, amide 
1634  
1610 C = C – valence, alkene 
1580, 1495 C = C – valence, arene 
1450  

 


