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ÖZ 

Bu çalışmada, 4-oktiloksi benzoik asit (8OBA)  ve azelaik asit (AZA)’in ikili kompleksinden sentezlenen yeni 

supramoleküler sıvı kristalinin termal ve optiksel karakterizasyonu diferansiyel taramalı kalorimetre (DSC) ve 

polarize optik mikroskop (POM) ile yapılmıştır. 8OBA ve AZA arasında hidrojen bağının oluştuğu zayıflatılmış 

toplam yansıma-kızılötesi spektroskopisi (ATR-IR) ile doğrulanmıştır. DSC ve POM sonuçları yeni 

supramoleküler kompleksin sıvı kristalik özellikler sergilediğini göstermektedir. 8OBA + AZA ikili kompleksi, 

DSC ile sürekli ısıtma ve soğutma esnasında dört faz geçiş piki göstermektedir. Bu faz geçişlerinin hepsi birinci 

düzen geçişidir ve nematik faz termal stabilitesi smektik mezofaz termal stabilitesinden daha yüksektir. Sürekli 

ısıtma esnasında elde edilen faz geçiş sıcaklıkları, sürekli soğutma esnasında elde edilen faz geçiş sıcaklıklarından 

daha yüksek, fakat nematik alan daha düşüktür.  

 

Anahtar Sözcükler: Hidrojen bağlı sıvı kristaller, Termal özellikler, Optiksel özellikler  

 

Investigation of  Thermal and Optical Properties of Hydrogen Bonded Binary 

Complex Liquid Crystal 
 

ABSTRACT 

In this study, the thermal and optical characterization of a novel supramolecular liquid crystalline which is 

synthesized from the binary complex of 4-octyloxy benzoic acid (8OBA) and azelaic acid (AZA) has been 

investigated by differential scanning calorimetry (DSC) and polarized optical microscopy (POM). The hydrogen 

bonding that occurs between 8OBA and AZA has been verified by attenuated total reflection- infrared 

spectroscopy (ATR-IR). DSC and POM results show that the new supramolecular complex exhibit liquid 

crystalline properties. The 8OBA + AZA binary complex shows four phase transition peak during continuous 

heating and cooling by DSC. All of these phase transitions are first order transition, and the nematic phase thermal 

stability is higher than the smectic mesophase thermal stability. The phase transition temperatures obtained during 

continuous heating are higher than the phase transition temperatures obtained during the continuous cooling, but 

the nematic range is lower.  
 

Keywords: Hydrogen bonded liquid crystals, Thermal properties, Optical properties. 

 

 

1. GİRİŞ 

Sıvı kristal malzemeler teknolojik uygulamalarda geniş kullanım alanına sahip olduğundan 

yeni mezojenik materyaller geliştirmek, sentezlemek ve karakterize etmek için bu malzemeler 

küresel çapta araştırmacıların her zaman ilgi odağı olmuştur [1-5]. Son zamanlarda bazı 

araştırmacılar önceden sentezlenen sıvı kristalik malzemeler ile farklı gruplardan çeşitli 

kimyasallar arasında hidrojen bağları oluşturarak yeni sıvı kristalik malzemeler sentezlemişlerdir 

[6-8]. Hidrojen bağlı moleküller hem kararlı yapıya hem de çabucak yönlenebilme özelliğine 

sahiptir. Bundan dolayı hidrojen bağlı moleküller sentezlenerek sıvı kristal mezojenik veya sıvı 
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kristal mezojenik olmayan, zengin faz polimorfizmi sergileyen kompleks bileşikler 

oluşturulmuştur [9-10]. 

Termotropik sıvı kristal malzemeler smektik, nematik veya kolesterik fazlar sergilerler. 

Sentezlenen kompleks, bu fazlardan herhangi birisini veya daha fazlasını sergilerse sentezlenen 

malzemeye sıvı kristalik malzeme denir ve sıvı kristal özellikleri gösterir. Bir sıvı kristalik 

malzemenin teknolojide yaygın bir şekilde kullanımı için malzemenin sıvı kristal faz aralığı geniş 

ve uygun sıcaklık aralığında olmalı, aynı zamanda optiksel ve elektriksel özellikleri rakiplerinden 

daha iyi olmalıdır. Bu çalışmamızda, üstün özelliklere sahip sıvı kristalik malzeme üretmek için 

üzerinde yeterli çalışma olmayan 4,n-alkiloksibenzoik asit (nOBA) ve dikarboksilik asit grubu 

tercih edildi. Burada, n sabiti sıvı kristalin alkiloksi zincirindeki karbon sayısını ifade eder. 4,n-

alkiloksibenzoik asit grubundan 4-(oktiloksi) benzoik asit (8OBA) ve dikarboksilik asit 

grubundan azelaik asit (AZA) molekülleri arasında hidrojen bağı oluşturarak yeni kompleksin 

termal ve optiksel karakterizasyonu yapılmıştır. 

 

2. MATERYAL VE METOT  

Bu çalışmada kullanılan sıvı kristal 4-(oktiloksi) benzoik asit (8OBA) ve azelaik asit 

(AZA) % 99 saflıkla Almanya, Sigma Aldrich firmasından satın alındı. Dimetilformamit (DMF) 

ve dimetil sülfoksit (DMSO) çözücüleri, yüksek performans sıvı kromatografisi (HPLC) saflık 

seviyesinde satın alındı ve kullanıldı. Satın alınan saf asitlerin moleküler yapıları Şekil 1’de 

verilmiştir. 

 

LC                                Kimyasal yapı                                                Lineer Formül 

8OBA                   O
CH2(CH2)6CH3

O

OH

                                         CH3(CH2)7OC6H4CO2H 

AZA                       OH OH

O O

                               CO2H(CH2)7(CO2H) 

Şekil 1. Satın alınan asitlerin kimyasal yapıları ve lineer formülleri. 

2.1. Hidrojen bağlı sıvı kristalin sentezi 

Moleküller arası çift hidrojen bağlı mezojen, N,N-DMF içinde Azelaik asidin bir molüne 

8OBA’nın iki molü eklenerek hazırlandı. Karışım 30
o
C ortam sıcaklığında 12 saat boyunca 

manyetik karıştırıcı üzerinde karıştırıldı. Yoğun çözeltide beyaz bir çökelek oluştu. DMF’nin 

aşırısı uzaklaştırıldı ve dimetil sülfoksit (DMSO) ile yeniden kristallendirme yapılarak beyaz 

kristal yapılı ham kompleks elde edildi (Şekil 2). Kompleksin erime aralığı 142-144 
o
C olarak 

tespit edilmiştir. 

 

(CH2)7OH

O

OH

O

OCH2(CH2)6CH3

OH

O

H3C(H2C)6H2CO

O

OH

 

Şekil 2. 8OBA+AZA+8OBA sıvı kristalinin kimyasal yapısı 

 

https://en.wikipedia.org/wiki/Carboxylic_acid
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3. BULGULAR VE TARTIŞMA 

3.1. ATR-IR spektroskopi çalışmaları 

8OBA, AZA ve onların moleküller arası hidrojen bağlı kompleksinin ATR-IR 

spektrumları çözücü kullanılmaksızın oda sıcaklığında alındı. (Şekil 3a, 3b,3c.) 8OBA 

molekülünün ATR-IR spektrumu incelendiğinde serbest alkoksi benzoik asitler için 

literatürde[11] belirtilenden farklı olarak υ(C=O) gerilmesine bağlı olarak 1678  cm
-1

 de sadece 

bir pik görülmektedir. Bu 8OBA’nın dimer yapısında olmadığını gösterir. Aynı yorum AZA için 

de yapılabilir.  

8OBA + AZA kompleksinin ATR-IR spektrumu incelendiğinde 1426 cm
-1

’de görülen pik 

υ(C=O)’nın gerilme titreşimleri ile eşlemiş υ(O-H)’nın düzlem içi eğilme titreşimine atfedilir. 

Ayrıca 1678 cm
-1

’deki υ(C=O) gerilmesine ait pikin 1681 cm
-1

’ye ve 2922  cm
-1

’deki υ(O-H) 

gerilmesine ait pikin de 2924 cm
-1

’ye kaydığını görmekteyiz. Gözlemlenen bu pikler ve kaymalar 

iki molekül arasındaki kompleksleşmeye işarettir. 

 

(a)  

 

(b)  

 

(c)  

 

Şekil 3: (a) 8OBA, (b) AZA ve (c) 8OBA+AZA kompleksinin ATR-IR spektrumları. 
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3.2. 
1
H-NMR çalışmaları 

8OBA+AZA kompleksinin kimyasal yapısı, çözücü olarak CDCl3’ün kullanıldığı 
1
H-

NMR çalışmasıyla doğrulanmıştır (Şekil 4). Spektrumda aşağıda sıralanan kimyasal kaymalar 

gözlenmiştir: 

(1) Metil ve metilen protonları için yaklaşık 0.9 ile 1.9 ppm arasında geniş rezonans 

pikleri gözlenmiştir. 

(2) 6.943–6.965 ve 8.068–8.090 ppm de iki multiplet set, aromatik protonların pikleri 

olarak gözlenmiştir. 

(3) Kompleksteki metoksi proton birimlerinin rezonansı 4.028–4.061 ppm arasındaki 

karakteristik piklerle gözlenmiştir. 

Sonuçlar literatürle uyumludur[12] ve kompleks yapısının oluştuğunu göstermektedir. 

 

Şekil 4. 8OBA+AZA kompleksinin 
1
H-NMR spktrumu (çözücü: CDCl3). 

 

3.3. DSC çalışmaları  

Sentezlenen sıvı kristal kompleksi DSC ile 20 
o
C’den 160 

o
C’ye kadar 5 

o
C/dak ısıtma 

oranında ısıtıldı ve tamamen termal dengenin oluşması için 160 
o
C sıcaklıkta 2 dakika 

bekletildikten sonra 5 
o
C/dak soğutma oranında tekrar 20 

o
C’ye soğutuldu. Sürekli ısıtma ve 

soğutma esnasında elde edilen DSC grafiği Şekil 5’te verilmiştir. Şekil 5’te görüldüğü gibi DSC 

ile sürekli ısıtma sırasında dört endotermik faz geçiş piki görülmüştür. Sürekli ısıtma esnasında 

gözlenen faz sıralaması Kristal (Cr) – Smektik G (SmG) – Smektik C (SmC) – Nematik (N) – 

İzotropik (I) şeklindedir. Bu faz geçişleri soğutma sırasında da gözlenmiştir. Bu faz geçişleri 

POM deneyleri ile de doğrulandı ve DSC ile elde edilen faz geçiş pik sıcaklık değerlerinin POM 

ile elde edilen faz geçiş sıcaklık değerleri ile yaklaşık aynı olduğu görüldü.  DSC ile gözlenen faz 

geçişleri, POM gözlemleri ve literatür[13] karşılaştırması yapılarak adlandırılmıştır. 
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Şekil 5. Hidrojen Bağlı 8OBA + AZA kompleksinin DSC grafiği. 

 

DSC ve POM sonuçlarına göre 8OBA + AZA kompleksi sıvı kristalik bir malzemedir ve 

sıvı kristallerin özelliklerini sergilemektedir. Sürekli ısıtma ve soğutma sırasında elde edilen faz 

geçiş pik sıcaklıkları ve entalpi değişim değerleri Tablo 1’de verilmiştir. Tablo 1 ve Şekil 5’te 

görüldüğü gibi sürekli ısıtma sırasında elde edilen faz geçiş sıcaklık ve entalpi değişim değerleri 

sürekli soğutma sırasında elde edilen faz geçiş sıcaklık ve entalpi değişim değerlerinden daha 

yüksektir. Nematik alan sıcaklığı, nematik-izotropik geçiş sıcaklığından smektik C-nematik geçiş 

sıcaklığının çıkarılması (Nematik Alan = TNI - TCN) ile bulunur. 8OBA + AZA kompleksi için 

sürekli ısıtma ve soğutma döngüsü sırasında gözlenen nematik alanlar hesaplanarak Tablo 1’de 

verilmiştir. DSC ve POM verileri kullanılarak hesaplanan değerlere göre soğutma sırasında elde 

edilen nematik alan değeri ısıtma sırasında elde edilen nematik alan değerinden daha büyüktür.  

 

Tablo 1. 8OBA + AZA kompleksinin faz geçiş pik sıcaklıkları (T) ve entalpi değişimleri (∆H) 

Deneysel  

Çalışma 

TCrG 

(
o
C) 

∆HCrG 

TGC 

(
o
C) 

∆HGC 
TCN 

(
o
C) 

∆HCN 
TNI 

(
o
C) 

∆HNI 
Nematik 

Alan (
o
C) 

DSC Isıtma 75.45 210.6 90.75 31.4 99.5 163.9 143.04 33.7 43.54 

DSC 

Soğutma 
52.09 -147.3 60.82 2.7 94.03 -139.8 141.59 -32.7 47.56  

POM 

Isıtma 
74.86 - 90.20 - 98.79 - 142.50 - 43.71 

POM 

Soğutma 
55.68 - 62.47 - 96.28 - 142.63 - 46.35 

 

Tablo 2. 8OBA + AZA kompleksinin faz geçişleri için bazı parametreler 

Deneysel  

Çalışma 
Cr-G geçişi G-C geçişi C-N geçişi N-I geçişi 

Stabilite - 1271 832 5280 

(∆S) Entropi 0.6 0.086 0.44 0.081 

(NX) Oranı 1.13 1.18 1.40 1.02 

Geçiş düzeni 1.  1. 1. 1. 

 

Sıvı kristal mezojenin faz kararlılıklarını tespit etmek için kullanılan termal stabilite 

faktörü [14-15] önemli bir parametredir. DSC ile sürekli ısıtma esnasında elde edilen veriler 

kullanılarak 8OBA + AZA kompleksinin her fazı için termal stabilite faktörü hesaplanmıştır. 

Hesaplanan termal stabilite faktörü Tablo 2’de verilmiştir. Tablo 2’de görüldüğü gibi nematik-

izotropik geçiş için termal stabilite faktörü değeri diğer fazlar için hesaplanan değerlerden daha 

büyüktür. Bu sonuç;  8OBA + AZA kompleksinin nematik fazının, kompleksin smektik 

fazlarından daha kararlı olduğunu gösterir. 8OBA + AZA kompleks mezojeninin faz geçişlerinin 

düzen parametresini tespit etmek için Navard ve Cox [16] tarafından geliştirilen NX oranı hesabı 
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yapıldı. Ayrıca geçiş düzenini bulmada kullanılan entropi değişimi de hesaplandı. Entropi 

değişim değeri, ∆H=T.∆S denklemi ile bulunur [17-18]. 8OBA + AZA kompleksinin faz 

geçişleri için hesaplanan ∆S ve NX oranı değerleri Tablo 2’de verilmiştir. Bu değerlere göre 

sentezlenen 8OBA + AZA kompleksinin bütün faz geçişleri 1. düzen (first order)  geçişidir. Elde 

edilen bu sonuçlar literatür çalışmaları [17-20] ile uyum içindedir. 

3.4. POM çalışmaları 

Sentezlenen 8OBA + AZA sıvı kristal kompleksi sandviç şeklinde sıvı kristal hücre 

içerisine yüzey gerilim kuvvetleri etkisiyle yerleştirildi ve sıvı kristal kompleksin morfolojik 

yapısı ısıtma tablalı bir POM ile araştırıldı. Sürekli ısıtma ve soğutma esnasında POM ile 

gözlenen faz geçiş sıcaklık değerleri Tablo 1’de verilmiştir. Tablo 1’de görüldüğü gibi POM 

sonuçları ile DSC sonuçları uyum içindedir. 8OBA + AZA kompleksinin faz geçişlerinin 

adlandırılması, POM ile elde edilen fotoğraflarla standart literatür çalışmaları [13] 

karşılaştırılarak yapılmıştır. Hidrojen bağlı 8OBA + AZA sıvı kristal kompleksinin, POM ile 

sürekli ısıtma esnasında gözlenen görüntüleri Şekil 6’da verilmiştir. Şekil 6.(a)’da 8OBA + AZA 

kompleksinin 80 
o
C sıcaklıkta POM ile çekilen smektik G fazının pürüzlü çok renkli mozaik 

yapısı görülmektedir. Şekil 6.(b)’de 95 
o
C sıcaklıkta smektik C fazının kırılmış yapısı 

görülmektedir. Şekil 6.(c)’de 120 
o
C sıcaklıkta nematik faz yapısı görülmektedir. Şekil 6.(d)’de 

ise 143 
o
C sıcaklıkta nematik damlacıklarının nematik-izotropik geçiş anı görülmektedir. 

 

Şekil 6. 8OBA + AZA kompleksinin POM fotoğrafları. (a): Smektik G, (b): Smektik C, (c): Nematik, (d): Nematik-

İzotropik 

 

4. SONUÇLAR 

Bu çalışmada, hidrojen bağlı 8OBA + AZA sıvı kristal kompleksinin tasarımı yapıldı, 

sentezlendi ve karakterize edildi. Sentezlenen kompleksin hidrojen bağlarla oluştuğu hem ATR-

IR hem de 
1
H-NMR çalışmaları ile doğrulandı. DSC ve POM sonuçları ise sentezlenen 

kompleksin sıvı kristalik yapıda olduğunu gösterdi. 8OBA + AZA sıvı kristal kompleksi sürekli 

ısıtma ve soğutma esnasında Kristal – Smektik G – Smektik C – Nematik – İzotropik faz 
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geçişlerini ve bu geçişlerin birinci düzende olduğunu gösterdi. Faz geçiş sıcaklıkları ve entalpi 

değerleri tespit edildi ve soğutma esnasında ölçülen nematik alan değerinin ısıtma esnasında 

ölçülen nematik alan değerinden büyük olduğu görüldü. Aynı zamanda nematik termal 

stabilitesinin diğer fazların termal stabilitesinden daha büyük olduğu bulundu. Ayrıca POM 

sonuçlarının DSC sonuçları ile uyum içinde olduğu görüldü. 
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