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 رشفلد يز سطح هيو آنال يساختار ي، بررسيفيط ييه، شناسايته

 3P(S)(N)د با اسکلت يوفسفرآميد تيب جديترک
 

 +*ي، مهرداد پورايوبيفرخان يالهام تراب
 مشهد، مشهد، ايران ي، دانشگاه فردوس، دانشکده علوميگروه شيم

 

 ـ اندريو يپاول و
 ناو گورود، روسيه يگروه فيزيک، دانشکده علوم پايه، دانشگاه نيژن

 

 اکاترينا اس ـ شگراوينا
 ناو گورود، روسيه ي، دانشکده علوم پايه، دانشگاه نيژنيگروه شيم

 
  يمولکولنيب يهاکنشل برهميتحل يبرا يبعدرشفلد و نمودار اثر انگشت دويه هايسطح چكيده:

 ديب جديترک يمولکولنيب يهاکنشو برهم ين پژوهش سنتز، ساختار بلوريدر اشود. ياستفاده م
OH3.CH2}2O]8H4)]P(S)[NC3)N(CH11H6C-{[(cyclo ب شامل دو مولکولين ترکيتقارن ا يواحد بشود. يم يبررس 

 يط اطراف اتم فسفر به صورت چهار وجهيک مولکول حلال متانول است. محيو  مستقل ديآمتريکيوئيفسفروت
 هايزاويهاز  يکينه مربوط به يکم يونديه پيو زاو N—P═S يهازاويه از يکي ينه برايشيب يونديپ هايزاويهافته با يانحراف 

N—P—N تروژن ينط اطراف چهار اتم يد محيآمتريکيوئيتروژن در دو مولکول فسفروتيباشد. از شش اتم نيم 
نمودار اثر  و رشفلديه هايسطحدهند. يحالت مسطح را نشان م به تقريبگر يشوند و دو اتم ديده مير مسطح ديبه صورت غ
  آن يشود که برايم جادياستال اکسپلورر يبا استفاده از برنامه کر يمولکولنيب يهاکنشاز برهم برآمده يبعدانگشت دو

 يهاکنشدهد که برهميها نشان ميشود. بررسيبه نرم افزار استفاده م يبه عنوان ورود يبلورنگار هايداده پوشهاز 
H···H  8/88و  %3/87زان يبه م يسهم يد دارايآميترکيوئيدو مولکول مستقل فسفروتمربوط به%  

 يهااز مولکول يکيدر  C—H···Oکنش باشد. برهميها من مولکوليکل مربوط به ا يهاکنشاز برهم
سطوح شاخص هستند که در  يهاکنشگر، برهميدر مولکول د C—H···S═Pکنش د و برهميآميترکيوئيفسفروت

 يسيو رزونانس مغناط فروسرخ يف سنجيب با استفاده از طيترک ييشوند. شناسايه قرمز مشخص ميرشفلد با ناحيه
 انجام گرفته است. يجرم ينيف بيدروژن، کربن و فسفر( و طيه يهاهسته ي)براهسته 

 .هسته يسيرزونانس مغناط؛ يساختار بلور؛ رشفلديسطح هد؛ يوفسفرآميت :هاي كليديواژه

KEYWORDS: Thiophosphoramide; Hirshfeld surface; Crystal structure; NMR. 
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 مقدمه
از  يکيژه يو يستيت زيبا فعال ييهامولکول يانتخاب و طراح

  يگوناگون علم يهامورد علاقه دانشمندان حوزه يهاموضوع
 يهااست و تاکنون پژوهش يو کشاورز يي، دارويستياز جمله علوم ز

 يدارا يآل يهابينه انجام شده است. ترکين زميدر ا ياگسترده
که به عنوان آفت کش دارند، از نظر  يبر کاربرد فراوان افزونفسفر 

 . ]1ـ  6[باشند يمورد توجه م HIVضد تومور و ضد  يهاتيفعال
 يبلور يهادر ساختار يمولکولنيب يهاکنشبرهم مطالعه

 نه يزم نيا . در]7[باشد يم بلور يمهندس مورد توجه در علم
 يهابا روش يمولکولنيب يهاکنشبرهم يبندمطالعه و طبقه به

و نمودار اثر انگشت  (1)رشفلديسطوح ه ياز جمله بررس گوناگون
 يهافاصلهرشفلد يسطوح ه يهاشود. در نقشهياشاره م (2)يبعددو

 شعاع سنجش نسبت به با يمولکولنيب يهاکنشبرهم گوناگون

 ن سطوح يا يرو متفاوت يهارنگ دروالس به کمکوان
 ،يبعدانگشت دو اثر نمودار ليتحل و هيتجز شوند. ازيم داده نشان
 يهاکنشبرهم کل ها بهکنشانواع برهم از کي هر سهم نسبت

  يليه و تحلين تجزيتاکنون چن .شوديم ريپذامکان يمولکولنيب
و  ]9[ يديفسفرآم وي، ت]8[ يديفسفرآم يهابيدر مورد ترک

 انجام شده است. ]11[ يديفسفرآم يهاگانديقلع با ل يهاکمپلکس
ستال يله برنامه کريک مولکول در بلور به وسيرشفلد يه هايسطح

  (4)يبلورنگار هايپوشه دادهو با استفاده از  ]11[ (3)اکسپلورر
 . آيدبه دست مي

اده از خانو ويينب يترک پژوهش،ن يموضوع مورد توجه ا
 (.1زير است )شکل  با فرمول (5)وفسفرآميديت

{[(cyclo-C6H11)(CH3)N]P(S)[NC4H8O]2}2.CH3OH  
 يطيف سنج يهاشناسايي اين ترکيب به وسيله روش

و  يجرم يبينهسته، طيف يفروسرخ، رزونانس مغناطيس
با پرتو ايکس انجام پذيرفت. سپس توسط برنامه  يبلورنگار

ترکيب  يموجود در ساختار بلور يهاکنشکريستال اکسپلورر برهم
شد. پراش پرتو ايکس اين ترکيب، حضور دو مولکول  يبررس

 يآميد به همراه حلال متانول را در ساختار بلوريترفسفروتيوئيک
ها با فرمول شد که ترکيب ريادآوجا بايد دهد. در اينينشان م

 يهابه عنوان ترکيب N)PS1R2N)(R3R4N)(R5R6(R يعموم
 شوند.يآميد شناخته م يفسفروتيوئيک تر

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 .3P(S)(N)با اسکلت  يديو فسفرآميت نوينب يـ ترک3شکل 
 

  يبخش تجرب
 ب شامل دو مرحله است:ين ترکيسنتز ا

 :مادهشيه پيتهـ  مرحله اول
[(cyclo-C6H11)(CH3)N]P(S)Cl2 

د يکلريترليوفسفرياز ت يماده به محلولشين پيه ايته يبرا
 از  يل خشک، محلوليتريتر استونيل يليم 15مول( در  يليم 6)

N  ليتريتر استونيليليم 5مول( در  يليم 12ن )يآمليکلوهگزيسليمتـ 
 و مخلوط  شد افزودهخ يچند مرحله در حمام آب و  يخشک ط

زده شد، سپس توسط کاغذ ساعت هم 3به مدت  به دست آمده
  ل شدهين هيدروکلريد تشکيآمليکلوهگزيسليمتـ  Nرسوب  يصاف

 يماده براشيبه عنوان پ ير صافي. از محلول زشداز محلول جدا 
 ن استفاده شد.يواکنش با مورفول
 :هيته ـ مرحله دوم

[(cyclo-C6H11)(CH3)N]P(S)[NC4H8O]2: 
 مول(، يليم 6ماده سنتز شده در مرحله اول )شيتر از پيل يليم 21به 

 تر(يل يليم 5ل خشک )يتريمول( در استون يليم 24ن )ياز مورفول يمحلول
 به دست آمده. مخلوط شدخ افزوده يحمام آب و  يچند مرحله در دما يط

 ل شدهيرسوب تشک يزده شد، سپس توسط کاغذ صافساعت هم 5به مدت 
دست آمده هت در آب و اطلاعات بيحلال آزمون)بر اساس  شداز محلول جدا 

  ]Cl+]2NH8H4OC–ل شده نمک يرسوب تشک فروسرخف ياز ط

را توان با صاف کردن آنيمحلول بوده و مل کميتريباشد که در استونيم
ر شد و يط تبخيمح يدر دما ير صافيجدا نمود(. حلال از محلول ز

نان از حذف کامل نمک، جامد يو اطم يسپس به منظور خالص ساز
 از  يمخلوط ب درين ترکيمانده با آب شستشو داده شد. تبلور ا يباق
 
 
 

(1)  Hirshfeld surfaces       (4)  Crystallographic Information File (CIF) 

(2)  2D Fingerprint        (5)  Thiophosphoramide 

(3)  Crystal Explorer 
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 .2O]8H4)N]P(S)[NC3)(CH11H6C-[(cycloب يه ترکير تهيمس ـ 2شکل 
 

ل يمنجر به تشک 1به  5 يبيتقر يمتانول و کلروفرم با نسبت حجم
 OH3.CH2}2O]8H4)]P(S)[NC3)N(CH11H6C-{[(cyclo يهابلور
 آورده شده است. 2ب در شکل يه ترکير تهي. مسشد

M.p. (°C): 103. 31P NMR (162 MHz, DMSO-d6, 298 

K): 75.97 (s). 1H NMR (400 MHz, DMSO-d6, 298 K): 

1.02 (m, 1H), 1.23 (m, 2H), 1.49 (m, 5H), 1.73 (d, J = 

12.7 Hz, 2H), 2.51 (d, 3J(P,H) = 10.3 Hz, 3H, N-CH3), 

2.97 (m, 8H, CH2), 3.54 (t, J = 4.3 Hz, 8H, CH2), 3.64 

(m, 1H). 13C NMR (101 MHz, DMSO-d6, 298 K): 25.15 

(s), 25.75 (s), 28.12 (s), 30.22 (s), 45.38 (s), 54.87 (s), 

66.21 (s). IR (KBr, cm–1): 2923, 2853, 1452, 1258, 1220, 

1163, 1119, 1081, 1008, 957, 914, 847, 742, 706, 652. 

MS (70 eV, EI: m/z (%)): 347 (11) [M]+, 261 (4) [M – 

C4H8NO]+, 235 (1) [M – C7H14N]+, 112 (95) [C7H14N]+, 

86 (85) [C4H8NO]+, 31 (100) [CH3O]+. 

 
 ها و بحثجهينت

 يساختار بلور يبررس

 اتاق  يدر دما يجير آرام و تدريب از تبخين ترکيا يهابلور
  يدر دما X يپراش پرتو يبلورنگار يهابه دست آمد. داده

K (2 )293 ياو با استفاده از دستگاه پراش چهار حلقه  
Xcalibur, Sapphire3, Gemini  ک آشکارساز يمجهز شده به

CCD plate يتيو تکفام ساز گراف MoKα شدند.  يآورجمع 
 
 
 

  ش آنيحل شد و پالا SHELXS-97ساختار با استفاده از نرم افزار 
 ام شد. انج ]SHELXL-2014/7 ]12با استفاده از نرم افزار 

  يکل بستر يهابا استفاده از مجذور مربع يدروژنير هيغ يهااتم همه
دروژن يه يهاو اتم (2)شيپالا (1)يزوتروپيبه صورت آن 2Fه يبر پا

 سامانه يساختار بلور ين شدند. بررسييتع يبه صورت محاسبات
 ساختار دهد.يرا نشان م Z  =1و  1P ييفضا با گروه (3)کينيکل يتر

 نشان داده شده 3( در شکل (4)ييگرما يهايضويب صورت )به يمولکول
  يونديپ يهاهيطول و زاو از يادهيگز و يبلور يهاو داده
 ( آورده شده است. 2( و )1) يهاب در جدوليبه ترت
 يب شامل دو مولکول مستقل از نظر تقارنين ترکيا (5)تقارنيواحد ب

ول حلال متانول است ک مولکيالف و ب( به همراه  يها)مولکول
 يب به صورت چهار وجهين ترکيط اطراف اتم فسفر در اي(. مح3)شکل 

  يااطراف آن در گستره يونديه پيبا زاو افتهيانحراف 
 مربوط  2/116( 2)°تا N3]-P1-[N1ه يزاو يبرا 9/111( 2)°از 

 4/111( 2)°مولکول الف و  يبرا S1]-P1-[N1ه يبه زاو
 P2-[N4-[S2ه يزاو يبرا 1/116( 2)°تا N4]-N6-P2[ه يزاو يبرا 

گوگرد شامل  ـوند فسفر يباشد. طول پيمربوط به مولکول ب م
P1-S1  در مولکول الف وP2-S2  ب يبه ترتدر مولکول ب 

  يبازهآنگسترم است که در  9539/1( 19و ) 9486/1( 19)
. ]13[باشد يم 3P(S)(N)اسکلت  يدارا يهابيترک يمورد انتظار برا

  N6 و N1 ،N2 ،N3 ،N4 ،N5اطراف  يونديپ يهازاويهمجموع 

 
 
 

(1)  Anisotropy        (4)  Thermal ellipsoids 

(2)  Refinement        (5)  Asymmetric unit 

(3)  Triclinic 
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 الف، ب و حلال متانول  يها، شامل مولکولOH3.CH2}2O]8H4)N]P(S)[NC3)(CH11H6C-{[(cycloب ياز ساختار ترک ييشما ـ6شکل 

 کوچک  يهادروژن به صورت کرهيه يهاو اتم %05ها با احتمال يضويدروژن. بير هيغ يهااتم يبرا ييگرما يهايضويبه صورت ب
 .اندرسم شده يبا شعاع قرارداد

 
 351°و  8/835°، 4/343°، 3/349°، 6/358°، 345°ب برابرند با يبه ترت

 تروژن ين يهادر اطراف اتم يونديپ يهازاويهکه مجموع 
N2  وN5، ط اطراف يمح يک به مسطح برايدهنده حالت نزدنشان

  N6و  N1، N3، N4گر يد يهااست. در مورد اتمها ن اتميا
 ها تروژنيمتصل به ن يهااتم يريگمسطح، جهتريغبا هندسه 

 کند زوج الکترون واقع يشنهاد مياست که پ يابه گونه
 دارد. تفاوت  P═Sنسبت به  يآنت يريگها جهتتروژنين يرو

 د ونيتروژن منجر به تفاوت در طول پيون اتم نيداسيبريدر ه
  ديآميترکيوئيفسفروتهر مولکول شود. يتروژن مين ـ فسفر

 باشد: مولکول الف شامل يم P—Nوند يدر ساختار شامل سه پ
P1-N1 ،P1-N2  وP1-N3 يهاطول يب دارايکه به ترت  

 آنگسترم و مولکول ب  671/1( 5و ) 655/1( 5، )673/1( 5)
 ، 655/1 (5) يهاطول يدارا N6-P2 و N4-P2، N5-P2شامل 

وند ين طول پيانگيآنگسترم هستند. م 669/1( 5و ) 643/1( 5)
و  666/1ب برابر يبه ترت ave-(P2(N و P1)-N)aveتروژن ين ـفسفر 
  يهاوندين طول پيترآنگسترم هستند که در بازه کوتاه 656/1

N—P 3 ثبت شده با اسکلت يهادر ساختارP(S)(N)  13[است[ . 
 همچون  يفيضع يهاکنشب برهميترکن يا يدر ساختار بلور

C—H···S (H1B···S2 ،)C—H···O (H20C···O2 ،H10N···O3 ،
H10C···O4 و H10Q···O4 )و C—H···H (H1C···H21C ) 

 (.4وجود دارد )شکل 

 رشفلديسطوح ه يبررس

 يدهندهليتشک يهاک از مولکوليهر  يرشفلد برايسطوح ه
  هاسطحن يهستند. ا يگانه يک ساختار بلوريتقارن يواحد ب

  يهاکنشبرهم يسهيمقا يبرا يرنگ يهاناحيهبر  يمبتن يروش
ن صورت يکند، به ايفراهم م يدروالساس با شعاع وانيدر ق يمولکولنيب

تر از جمع تر و بزرگ، کوچکيمساو يهافاصلهها با کنشکه برهم
 کنش، کننده در برهممشارکت يهادروالس اتموان يهاشعاع
. ]14[شوند يش داده مينما يد، قرمز و آبيسف يهاب، با رنگيبه ترت

ن يترکياز سطح تا نزد هافاصلهرشفلد، يسطح ه يهر نقطه رو يبرا
  .]15[شوند يف ميتعر edو  idب، با ياتم در داخل و خارج سطح، به ترت

 ها اتم ي(، اندازه نسبedو  id) هافاصلهن يکه در ا يياز آنجا
 يبزرگ به خوب يهان اتميک بينزد يهافاصلهشود، يگرفته نم در نظر

ن جهت، يشوند. به هميرشفلد مشخص و برجسته نميسطح ه يرو
ها کنشش بهتر برهمينما يبرا ]normd ]16ک فاصله نرمال شده ي

  .شوديه آن رسم ميبر پاتر بيشرشفلد يشود و سطح هياستفاده م
ب يترک يمولکولنيب يهاکنشبرهم يجا به بررسنيدر ا
 . شودپرداخته ميرشفلد يز سطوح هيق آناليد از طريآميترکيوئيفسفروت

ستال اکسپلورر استفاده شده است. يافزار کراز نرم ين بررسيدر ا
  يرنگ يهاناحيهرشفلد با يه هايسطح يش سه بعدينما

 ب(د )الف و يآميترکيوئيدو مولکول فسفروت يشده برا يگذاربرچسب
 ب نشان داده شده است.  -5آ و  -5ب در شکل يترتبه
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 .يبلور شناخت يهاـ داده3جدول 

يفرمول تجرب  C31H64N6O5P2S2 

يوزن مولکول  726/97 

) دما نيکلو ) (2 )293  

 1/71173 (آنگسترم) طول موج

يستم بلوريس کينيکل يتر   

ييگروه فضا  P1 

a (آنگسترم)  )3( 84/692 و )2( 7/1181 (درجه)  و 

b (آنگسترم)  )2( 88/367 و )4( 9/8815 (درجه)  و 

c (آنگسترم)  )3( 86/955 و )4( 13/8141 (درجه)  و 

V (Å3) 963/69 )6( 

Z 1 

Dcalc (g/cm3) 1/253 

 mm 1/266)–1(ب جذبيضر

F(000) 394 

) اندازه بلور متر يليم ) 1/4127 × 1/2216 × 1/1744 

 31/512 – 4/179 هاداده يآورجمع يبرا محدوده  )درجه(

هامحدوده شاخص  

–11 ≤ h ≤ 11 

–14 ≤ k ≤ 14 

–19 ≤ l ≤ 19 

شده يآورجمع يهابازتابش  19985 

مستقل يهابازتابش  11591 

مم جذبينيمم و ميماکز  1/965 و 1/925 

شيروش پالا  full-matrix least-squares on F2 

داده  / تيمحدود  / هاپارامتر  214/4/11591  

Goodness-of-fit on F2 1/13 

يينها R شاخص [I > 2σ(I)] R1 = 1/1417, wR2 = 1/1138 

R شاخص (all data) R1 = 1/1533, wR2 = 1/1232 

Largest difference in peak and hole (e Å–3) 1/494 1/417– و 
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 هاي پيوندي.اي از طول و زاويهـ گزيده2جدول 

 مولکول الف

P1-S1 1/9486 (19) P1-N2 1/655 (5) 

P1-N1 1/673 (5) P1-N3 1/671 (5) 

N1-P1-N2 113/5 (3) N1-P1-S1 116/2 (2) 

N1-P1-N3 111/9 (2) N2-P1-S1 112/43 (18) 

N2-P1-N3 113/4 (3) N3-P1-S1 119/95 (18) 

C1-N1-C4 111/3 (5) C9-N2-C10 116/7 (5) 

C1-N1-P1 117/1 (4) C10-N2-P1 122/6 (4) 

C4-N1-P1 117/7 (4) C9-N2-P1 119/3 (4) 

C8-N3-C5 118/1 (5) C5-N3-P1 121/8 (4) 

C8-N3-P1 119/5 (4)   

    مولکول ب

P2-S2 1/9539 (19) P2-N5 1/643(5) 

P2-N4 1/655(5) P2-N6 1/669 (5) 

N4-P2-N5 113/7 (3) N4-P2-S2 116/1 (2) 

N4-P2-N6 111/4 (2) N5-P2-S2 111/81 (18) 

N5-P2-N6 113/1 (3) N6-P2-S2 111/19 (19) 

C19-N4-C16 118/6 (5) C24-N5-C25 116/3 (5) 

C19-N4-P2 116/8 (4) C24-N5-P2 119/8 (4) 

C16-N4-P2 118/1 (4) C25-N5-P2 122/7 (4) 

C23-N6-C20 111/9 (5) C20-N6-P2 116/4 (4) 

C23-N6-P2 122/7 (4)   

 
 رشفلد مولکول الفينقشه سطح ه

 يرو ه قرمزيله ناحيوسبه O···H—C (O4···H10C)کنش برهم
و  جدا يولکولن ميب يهاکنشگر برهميرشفلد از ديسطوح ه

ن يترکنش، شاخصن برهميدهد ايبرجسته شده است که نشان م
 باشد و مولکول الف يدو مولکول الف و ب من يکنش ببرهم

وسط(.  ـآ  ـ 5، شکل 1ند )برچسب کيفا ميدهنده نقش ابه عنوان
 4و  3، 2 يهاقرمز روشن نشان داده شده با برچسب يهاناحيه

 C—H···O (H10N···O3، H20C···O2 يهاکنشمربوط به برهم
 راست(. -آ  -5( هستند )شکل H10Q···O4 و

 مولکول ب رشفلدينقشه سطح ه

C—H···S (H1B···S2 )کنش ن مولکول برهميدر نقشه ا
 را 1ره با برچسب يه قرمز تيناحن مولکول با حلال متانول ين ايب
 تکنش اسن برهميتروسط( و شاخص ـ ب ـ 5کند )شکل يجاد ميا

ب وجود دارد. د يآمتريکيوئيفسفروتن حلال متانول و مولکول يکه ب
مربوط به  3و  2 يهاقرمز نشان داده شده با برچسب يهاهيناح

 دو مولکول الف و بن ي( بH10N···O3) C—H···O يهاکنشبرهم
 بين مولکول ب و حلال متانول است C—H···H (H1C···H21C)و 

 شود.يده ميسمت راست د –5 –بکه در شکل 



 3693، 6، شماره 63دوره  تهيه، شناسايي طيفي، بررسي ساختاري و آناليز سطح هيرشفلد ... نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران

 

 00                                                                                                         علمي ـ پژوهشي                                                                                

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 هاي مستقل تقارني مولکول ،C—H···Hو   C—H···S،C—H···Oهاي کنشدهنده برهمشمايي از انباشتگي بلوري نشانـ 9شکل 
 اند.هاي متفاوت مشخص شدهبا رنگ

 

   

 (آ)

  

 

 (ب)

 

 . گوناگونهاي الف و ب، نشان داده شده در دو جهت از مولکول هر يکبراي  normdهيرشفلد ايجاد شده با فاصله  هايسطح ـ 0شکل 
 .ه شده استينمايش هر مولکول به صورت ميله و گلوله در سمت چپ سطح هيرشفلد ارا
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 و  S···H  /H···Sکنش برهم ، )پ(O···H  /H···Oکنش برهم، )ب( H···Hکنش برهم( الف)نمودار اثر انگشت مولکول الف:  ـ 3شکل 

 ها.کنشکل برهم )ت(

 
 يبعدنمودار اثر انگشت دو

  يهانمودار يبعدش دويک نمايدر  edو  id يهافاصله
 کنند. يجاد ميرشفلد( را اياز سطح ه به دست آمدهاثر انگشت )

 ين مولکوليب يهاکنشو برهم يها اطلاعات ساختار بلورن نموداريا
ک يکنند و سهم هر يخلاصه م يبعدش دويک نمايرا در ب يترک

  يهاکنشمتفاوت )نسبت به کل برهم يهاکنشاز برهم
 يهاکنند )به صورت درصد(. در نموداري( را مشخص مين مولکوليب

ک نقطه يکنش در ک برهميتر حضور اثر انگشت، فرکانس کم
ر با رنگ تشيو فرکانس تکرار ب يرشفلد با رنگ آبيسطح ه يرو

  اين نوعل يه و تحلياز تجز. ]17[شوند يسبز تا قرمز مشخص م

ک از انواع يع سهم هر يص توزياثر انگشت، تشخ يهانمودار
ر يامکان پذ يمولکولنيب يهاکنشن کل برهميها در بکنشبرهم

  يبعداثر انگشت دو يهانمودار 7و  6 يهاشکل .شوديم
 دهد.يالف و ب را نشان م يهامولکول يب برايبه ترت

 يهاکنشالف و ب برهم يهااثر انگشت مولکول يهادر نمودار
H···H ،O···H  /H···O  وS···H  /H···S مولکول  يب برايبه ترت

 ي، آ تا پ( و برا6)شکل  %4/9و  %1/12، %3/78 يهاالف سهم
دهد يرا نشان م %3/8و  %1/14 ،%7/77 يهامولکول ب سهم

 دهديها نشان من نموداريل ايه و تحليو تجز يتا پ(. بررس، آ 7)شکل 
ترين سهم رابيش H···Hهاي کنشدر هر دو مولکول برهم که

8/2 
 

3/2 
 

9/2 
 

2/2 
 

5/2 
 

8/3 
 

3/3 
 

9/3 
 

2/3 
 

5/3 
 

8/5 
 

3/5 

8/2 
 

3/2 
 

9/2 
 

2/2 
 

5/2 
 

8/3 
 

3/3 
 

9/3 
 

2/3 
 

5/3 
 

8/5 
 

3/5 

8/2 
 

3/2 
 

9/2 
 

2/2 
 

5/2 
 

8/3 
 

3/3 
 

9/3 
 

2/3 
 

5/3 
 

8/5 
 

3/5 

8/2 
 

3/2 
 

9/2 
 

2/2 
 

5/2 
 

8/3 
 

3/3 
 

9/3 
 

2/3 
 

5/3 
 

8/5 
 

3/5 

8/2 3/2  9/2 2/2  5/2  8/3 3/3 9/3  2/3 5/3  8/5 3/5 8/2 3/2  9/2 2/2  5/2  8/3 3/3 9/3  2/3 5/3  8/5 3/5 

8/2 3/2  9/2 2/2  5/2  8/3 3/3 9/3  2/3 5/3  8/5 3/5 8/2 3/2  9/2 2/2  5/2  8/3 3/3 9/3  2/3 5/3  8/5 3/5 

 )ب( )الف(

 )ت( )پ(



 3693، 6، شماره 63دوره  تهيه، شناسايي طيفي، بررسي ساختاري و آناليز سطح هيرشفلد ... نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران

 

 05                                                                                                                             علمي ـ پژوهشي                                                            

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 و  S···H  /H···Sکنش برهم، )پ( O···H  /H···Oکنش برهم)ب( ، H···Hکنش برهم)آ( ـ نمودار اثر انگشت مولکول ب:  5شکل 

 ها.کنشکل برهم)ت( 

 
نامتقارن  يها(1)ها دارند. جفت شاخککنشگر برهمينسبت به د

 يهاکنشاثر انگشت مربوط به برهم يهادر نمودار ديدنقابل 
S···H نامتقارن در سطح  يهاکنشدهنده برهمهستند که نشان

ها در مولکول ب ن شاخکيالف و ب است. همچن يهامولکول
 کنشر از مولکول الف است که به حضور برهمتنامتقارن

مولکول الف  يبرا يکنشن برهميمولکول ب با حلال متانول و نبود چن
 e+ d id ≈ 5/2ارتباط دارد. شاخک سمت راست در مولکول ب در 

کوتاه  يهان جفت شاخکيهمچنن شاخک است. يآنگسترم بلندتر
مربوط  ثر انگشتعدم تقارن )نه کامل متقارن( در نمودار ا يبا کم

 است. H···O يهاکنشبه برهم
 

 يف جرميط يبررس

 و ييايميش يهابيترک شدن زهيوني ينيف بيط نيا اساس
 هيپا بر هاآن يآشکارساز سپس و باردار يمولکول يهاهقطع ديتول

  ينسب يفراوان يجرم فيباشد. ط يمm/z بار  به جرم نسبت
 يچگونگ به توجه با ب،يترت نيا به دهد.يم نشان راها هن قطعيا

توان يم عناصر، يزوتوپيا يعيطب يفراوان و مولکول شدن شکسته
 انجام شده را يهايياز شکسته شدن و نوآرابه دست آمده  يهاهقطع

در  يون مولکوليب، ين ترکيف جرم اي. در ط]18[مطالعه نمود 
m/z  =347 ون يکات -کال يکه مربوط به راد+PS]2O3N30H15[C 
 مربوط به قطعه  m/z  =31ه در يک پايشود. پي، ظاهر ماست

 (1)  Spike 
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 )ب( ف()ال

 )ت( )پ(
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 ـ طيف جرم ترکيب: 8شکل 
{[(cyclo-C6H11)(CH3)N]P(S)[NC4H8O]2}2.CH3OH 

 
+O]3[CH هايمرحلهدر از حلال تبلور در ساختار است.  به دست آمده 

متفاوت  يهامربوط به استخلاف P─Nوند يشکسته شدن دو نوع پ
با  يونير اول قطعه کاتيمس .شودير جداگانه شکسته ميدو مسدر 

m/z  =112 يبا فرمول تجرب +N]14H7[C  جاد يرا ا %95و شدت
  %1با شدت  m/z  =235ن علامت واقع در يکند. همچنيم

 ر دوم علامتيشود. مسيص داده ميتخص  N]14H7C –[M+به قطعه 
را  NO]8H4[C+ مربوط به قطعه %85با شدت  m/z  =86واقع در 

نسبت به  %4با شدت  m/z  =261ز علامت با يکند و نيجاد ميا
شود. ياختصاص داده م  NO]8H4C –[M+ه به قطعه يک پايپ

  نشان داده شده است. 8ب در شکل ين ترکيف جرم ايط
 

 يريگجهينت
ه و با استفاده از يد تهيد جديآمتريکيوئيب فسفروتيک ترکي

 هسته،  يسيمغناط رزونانسو  فروسرخ يهايف سنجيط

  يکس مورد بررسيبا پرتو ا يز بلورنگاريو ن يجرم ينيف بيط
 يدر شبکه بلور ين مولکوليب يهاکنشن برهميقرار گرفت. همچن

  يهارشفلد و نموداريل سطوح هيه و تحليب به کمک تجزيترک
 ن ساختار سه جزء متفاوت از نظريمطالعه شد. در ا يبعداثر انگشت دو

 يط مولکوليشود هر جزء محين ميوجود دارد که منجر به ا يتقارن
ن سه جزء شامل دو مولکول مستقل از نظر يداشته باشد. ا يمتفاوت
ک مولکول متانول است و يد و يآمتريکيوئيفسفروت يتقارن

نامتقارن  يبعداثر انگشت دو يهاجاد نموداريها باعث احضور آن
 يهانامتقارن در نمودار يهاشاخک تقارن در جفت نبودشود. يم

 دارد که  يترشينمود ب S···H يهاکنشبرهم ياثر انگشت برا
 د يآمتريکيوئيفسفروت يهااز مولکول يکيکنش به علت برهم

گر است. يدر مولکول د يکنشن برهميبا حلال متانول و نبود چن
ت ن سهم را نسبيترشيب H···H يهاکنشدر هر دو مولکول برهم

 ها دارند.کنشگر برهميبه د
 

 يقدردان
و  يمال يبانيمشهد به خاطر پشت ياز دانشگاه فردوس

 ن ي( و همچن33548/3ن پژوهش )طرح با کد ياز ا يشگاهيآزما
  يهازيآنال يل بررسيه به دليناوگورود روس يژنياز دانشگاه ن

کس ياشعه ا يهسته و بلورنگار يسيرزونانس مغناط يف سنجيط
 شود.يم يقدردان تشکر و
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Russia for analysis of Nuclear Magnetic Resonance 
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