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سا  گذشتهدر ،های و هسته شامل مغناطیسی مواد نانو وپوسته پزشکی کاربردهای دلیل به

بهسببویژگیFe3O4نانوذراتدرمیانآنها،ند.اهکردجلبرابهخودشانتوجهزیادیکاتالیزوری

 سمیتکمترمغناطیسی، مناسبپایداریشیمیاییو اینترکیباتبهترهستند.، سببنداشتناما

پژوهشمناسب سطحی گروه این در بنابراین ندارند. را فعا  ترکیبات جذب توانایی با، بوهمیت

ممساحتسطح بودنبا سازگار پایداریشیمیاییمناسببام، پوششدارحیطزیستو بهمنظور

 Fe3O4کردن منظور، این به شد. گرفته کار به نانو، شدFe3O4ذرات پایهتهیه بر روشه ی

ترتیببهاینفرایند.پوششدادهشدپروپانو -2سیددروپوکپر-2-بامحلو آلومینیومترما ،اوسول

(Fe@B)معمولیهایهیدرولیزبهروش هیدرولیز *Fe@B)هیدروترما و پارامترهایانجامشد.(

Fe@Bهیدروترما ینمونه یدماوزمانبرایفرایندتهیه
یبوسیلههایحاصلنمونهو بهینهشد*

TEMآنالیز گرفتند. بررسیقرار Fe@BوFe@Bکاتالیزوریتهیهشدهبسترهایمورد
* تری-3با

Fe@B) وFe@B-Aند)شدردا،آمینپروپیلآمینمتوکسیسیلیل
*
-Aوباقراردادنوانادیوماکسو

 شده تهیه بسترهای بر ناهمگنسولفات Fe@B-A-Vکاتالیزگرهای Fe@Bو
*
-A-Vشدند .تهیه

دروشناساییشدندFT-IR،ICP،CHNهایتکنیککاتالیزگرهایناهمگنتهیهشدهبابکارگیری

یگازیبادستگاهکروماتوگرافهایاپوکسایشنیزشدند.بازدهواکنشهابکارگرفتهاپوکسایشآلکن

مرتبهبازیابیشدند.5برایکاراییکاتالیزگرهایسنتزشدهبدونکاهششد.بررسی

،بوهمیت،هیدرولیز،هیدروترما ،وانادیماکسوسولفات،اپوکسایش.Fe3O4کلماتکلیدی:نانوذرات
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 نانو ذرات مغناطیسی 2-2

ارائهشدهیتوسعهوبهبودنانوذراتمغناطیسیهایاخیر،پیشنهاداتقابلتوجهیدرزمینهدرسا 

مغناطیسینانو.]1[است مواد تواناییجداسازی زمینهبا در بسیاری کاربردهای گوناگونبام، های

میانآن در نانودارند. مغناطیسیبهتروسمیتکمتر،سببویژگیبهFe3O4ذراتمغناطیسیها

.]2[کارگرفتهشدهاندهببیشتر



 Fe3O4نانو ذرات مغناطیسی  2-2-2

Fe3O4 2-2-2-2ساختار هندسی نانوذرات مغناطیسی  

Fe3O4 یشبکهFCCآن شبکه پارامتر و اسپینلمعکوسدارد ساختار .است=nm2327/3a و

رمو کلیترکیبچف شاملAB2O4هایاسپینل، در2استکه است. سلو واحد هر مولکو در

Fe3O4 کاتیون 3/1، Feهایآهن،
2+ 

3/2 اندوهشتوجهیقرارگرفتهBهایهستندکهدرمکان 

Feدیگر
آنباشندمی+3 مکانکهنیمیاز در مکان B هایها نیمیدیگردر Aهایهشتوجهیو

ایاینترکیبخصوصیاتالکتریکیومغناطیسیویژه].3[(1-1شکل)اندچهاروجهیقرارگرفته

Feمشترکداردکهبهسببجایگیری
Feو +2

].4[آیدهایهشتوجهیبهوجودمیدرمکان+3

 

]. Fe3O4]3ساختاربلوریاسپینلمعکوس:1-1شکل
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Fe3O4 2-2-2-1های سنتز نانوذرات مغناطیسی روش  

شیوهاندازهبهسببوابستگی کنتر دقیقشرایطسنتزآنییتهیهینانوذراتمغناطیسیبه ها،

هایاصلیسنتزیذراترادارند.روشهایسنتز،قابلیتکنتر اندازهبسیاراهمیتدارد.اکثرروش

عبارتنداز:Fe3O4ینانوذراتمغناطیسیپیشنهادشدهبرایتهیه

2ولیتوگرافیپرتوالکترونی1هایفیزیکی،مانند:رسوبفازگازیروش-1

اترما ،هیدروترما /سولو4رسوبیشیمیاییژ ،اکسیداسیون،هم-،مانند:سل3هایشیمیترروش-2

درصورتیکنتر اندازههایفیزیکیقابلیتهاییمانندروشروش ندارند، را کهیذراتدرحدنانو

قابلیترادارند.روشاینترما اهیدروترما /سولورسوبیشیمیاییوژ ،هم-یهمچونسلهایروش

و دارشدنژ بهعنوانرسوبمحلو شیمیایینیزشناختهشدهاستکهبراساسهیدروکسیل-سل

سل.باتراکموپلیمریزاسیونباشدسلازذراتنانومیتشکیلسپسومواداولیهدریکفاز5تراکم

دادنشودکهدرنهایتباحرارتاکسیدفلزیتشکیلمیازیکیسهبعدیشبکهبا،ژلیمعدنی

آید.دستمیژ ،حالتبلوریاینذراتب

باااافهکردنFe(III) وFe(II)،رسوبهیدروکسیدهای(1-1)واکنشرسوبیشیمیاییدرروشهم

شودودرایجادمیFe(III) وFe(II)هایحاویبهیکمحلو ازنمک(NH4OHیاNaOHیکباز)

.]1[شوندتشکیلمیFe3O4نهایتتحتتاثیرحرارت،نانوذرات

Fe
2+

 + 2Fe
3+

 + 8OH
-      

            Fe3O4 + 4H2O                            (1-1واکنش)  

 

                                                 
1
 Gas-phase deposition 

2
 Electron beam lithography 

3
 Wet chemical 

4
 Coprecipitation 

5
 Condensation 
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این.]5[هایمهمیازسنتزهایمعدنیهستندترما ببشاسنتزهایهیدروترما یابهطورکلیسولو

هایآبیوغیرآبی،درونراکتوردردماودرحلا بهترتیبهابرایسنتزنانوذراتمغناطیسیروش

.]1[دنشومیبهکارگرفتهفشاربام

Fe3O4  2-2-2-9کاربرد نانو ذرات مغناطیسی   

هایمنحصرباشندکهویژگیترینوپرکاربردترینانواعنانوموادمینانوذراتمغناطیسی،یکیازمهم

شود.نانوذراتمغناطیسینسبتبهسایرنانوساختارهامیویژههایهاموجبایجادکاراییبهفردآن

ولوژیکیکاربردهایهایبیتمسشیمیفیزیکیمناسبوهمچنینپایداریدرسیهایسببویژگیبه

زمینه در جذبیبسیاری جداسازی مانند گوناگون بازیافتی1های کاتالیزگرهای نانو دارو، تحویل ،

مولکولی2مغناطیسی تثبیت ،]2[ و سرطان درمان مغناطیسیکنتراست، تشدید تصویربرداری 3در

(MRIدارند)]6[.

.کادمیومکاربرددارندوسرب،جیوهنانوذراتمغناطیسیدرجداسازیجذبیفلزاتسنگینهمچون

یپیشرفتهمورداستفادهعنوانموادشیمیاییدرجامعههابهطورگستردهبهاینفلزاتوترکیباتآن

چندینروشمتفاوتبرایگیرندودرنتیجهبهطوروسیعواردمحیطمیقرارمی جداسازیشوند.

استکهنیازبه(SPE)استبراجفازجامدهایمعمو ستکهیکیازروشاینفلزاتپیشنهادشدها

چراهاکاربرددارندنانوذراتمغناطیسیبیشترازسایرجاذب،یمتفاوتهاازمیانجاذبجاذبدارد.

بر دارایهاینانوجاذبمعمو هایویژگیکهنانوذراتمغناطیسیعلاوه مغناطیسیبرایویژگی،

جامد فراینداستبراجفاز در نانوذراتمغناطیسیواردمحلو -جداسازیبهترهستند. مغناطیسی،

                                 .]7[شوندهاباآهنرباازمحلو جدامینمونهشدهوپسازجذبآنالیت

یپزشکیدارند.دربیشتریدرزمینهکاربردهایبسیارهگفتهشدنانوذراتمغناطیسیطورکهمان

می نشان خود از مغناطیسی پارا سوپر خاصیت اتاق دمای در که ذراتی نانو مانندموارد، دهند

                                                 
1
 Adsorption  separation 

2
 Magnetic  recycling  nanocatalysts 

3
 Magnetic resonance imaging 
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اینموادبهترینپایداریاند.بهکارگرفتهشده(γ-Fe2O3وماگمیتFe3O4اکسیدهایآهن)مگنتیت

هاییبرایهدفالبته.]2[یرموادمغناطیسیدارندشیمیاییومطابقتبیولوژیکیرادرمقایسهباسا

پروتئین اندازهمانند ذرها نانو ی باید مغناطیسی 5-53ات و سلو نانومتر برای باید 13-133ها

 .]6[میکرومترباشند

گزارششد.سنتز1273وهمکارانشدرسا 1تکنولوژیحاملمغناطیسیاولینبارتوسطرابینسون

حامل بهای نانو یا و میکرو حد در مغناطیسی آنسببه وسیع وکاربردهای آنزیم تثبیت در ها

 پروتئین، و جداسازی خالص DNAسازی برخوردارRNAو بسیاری اهمیت از دارو تحویل و

]2[است می. تحویلهدفمندعواملدرمانیاستفاده فراوانیدر ذراتمغناطیسیبه برنانو و شوند

هدف اساس مییابی گیرنده و لیگاند قوی تمایل شامل که مغناطیسی میدارویی عمل -باشد،

هاقادربهکنتر ازراهدورعواملدرمانیدرانتقا ذراتبهبافتموردنظرازطرفیآن.]13[کنند

- مجدد(ویاازطریقروشاتصا داروازروشکووامنسی)باقابلیتشکافتواتصا.]11[باشندمی

]12[گیردمییکیصورتزهایفی ازطریقتزریقوریدیبهبدن-داروکمپلکس. حاملایجادشده

می امکان]13[شودوارد دائمی( مگنتهای از شده )تولید خارجی مغناطیسی کمکمیدان با و

.]13[دهایهدففراهممیشودارودرمحلبافتهدایت

شوند،نانوذراتکارگرفتهمیبهMRIازمیانموادگوناگونیکهبهجهتافزایشکنتراستتصویردر

.]14[باشندتریمیدارایبربهعلتزیستسازگاریباموسمیتکمFe3O4مغناطیسی

برداریدرتصویرFe3O4وهمکارانش،برایبهرهبرداریازنانوذراتمغناطیسی2،کیم2331درسا 

MRIنانوذرات،Fe3O46یرسوبیشیمیاییبااندازهپوششدادهشدهباسورفاکتانتراباروشهم

آن کردند. سنتز نانومتر توانستند کاربردیبودننانوآزمایشباها موش، رویمغز هایمقدماتیبر

                                                 
1
 Robinson 

2
 Kim 
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برداریFe3O4ذراتمغناطیسی تصویر بهعنوانعواملکنتراستدر مغناطیسرا پارا MRIسوپر

.]15 [(2-1شکلثابتکنند)

 

.]Fe3O4] 15بعدازتزریقنانوذراتBقبلوردیفAازمغزموش،تصاویرردیفMRIتصاویر:2-1شکل

         

Fe3O4 2-2-2-4پوشش دادن نانو ذرات مغناطیسی   

مزایاینانوذراتمغناطیسی هنوزهمیکسرینقصFe3O4درکنار ویژگی، و هایمنفیوجودها

اینموادتمایلبسیاریبهتراکموکلوخه ایشدندارندکهباعثناپایداریوکاهشمساحتدارد.

ذراتمی نانو هستهسطح اینمعایب، برایرفع که آهنتوسطلیگاندشود هایعاملیهایاکسید

حفظپایداری3-1شکلشوند)پوششدادهمی برایبسیاریازکاربردهاینانوذراتمغناطیسی، .)

هایآلیویاستاتیکیآنیونتواندتوسطدفعالکتروانانوذراتبسیاراهمیتدارد.پایداریاینموادمی

سورفاکتانت فضایی )دفع شود ایجاد ها می4-1شکل مغناطیسی ذرات نانو سطح طریق(. از تواند

برگشت غیرکووامنسی )گروهجذبسطحی ازپذیر یا و فسفریکاسید( و کربوکسیلیکاسید های

کووامنسی)گروه عاملطریقپیوند اینگروههایسیلانو ( که شود نانوهادار تراکم یعاملیمانع

نتیجهموجبپایداریآن در میذراتمغناطیسیو ازطرفیاندازهها ینانوذراتمغناطیسیشوند.

به شده همسنتز کیلیترسوبروش عوامل بنابراین نیست، یکسان یونسازی مانند هایآلی

-واملپلیمریمانند)پلیاولئیکاسید(ویاعوکسیکربوکسیلات)سیتریکیاکربوکسیلاتوهیدر

یکیدیگراز.]16[شوندااافهمیFe3O4 نشاسته(درطیتشکیلنانوذراتالکل،دکسترانیاوینیل
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هایگروههایبازیافتیمغناطیسی،نبودلیزگرکاتاینانوذراتمغناطیسیبهویژهجهتتهیههاینقص

نانوذراتمغناطیسی.هااسترویسطحآنمناسبعاملی Fe3O4برایاصلاحاینعیب، کربن،با

بوهمیت تیتانیوم، اکسید دی آلومینا، سیلیکا، متفاوتیا میپلیمرهای ازشوندپوششداده یکی .

Fe3O4ینانوذراترویهستهتوانبهترینموادیکهمی داد میγ-AlOOHبوهمیت)قرار باشد.(

سبب بودن،بوهمیتبه وارزان بام مساحتسطح پایداریشیمیاییخوب، سازگاریزیستیبام،

]. 2[هابهکارگرفتهشدهاستبیشازدیگرپوشششرایطسنتزقابلکنتر 

 

 .]1[(b)یاآلی(a)موادمعدنیباپوششسطحبوسیلهپایدارینانوذراتمغناطیسی:3-1شکل



 

.]17[(b)دفعفضاییو(a)دفعالکترواستاتیکیبوسیلهپایدارینانوذراتمغناطیسی:4-1شکل



Fe3O4 2-2-2-5نانو کاتالیزگرهای مغناطیسی   

بهعنوانیسنتزوکاربردنانوذراتمغناطیسیهایاخیر،پیشنهاداتقابلتوجهیدرزمینهدرسا 

شدبستر ارائه استکاتالیزگرها ]16[ه با آسانی به که چرا خارجی، مغناطیسی میمیدان -جدا

]12[شوند با شده تهیه کاتالیزگرهای واکنشنانو. در مغناطیسی مانندذرات صنعتی مهم های
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تعویضو4وجفتشدنهک3تقاطعیسوزوکی،جفتشدن2،هیدروفرمیلاسیون1کردندارهیدروژن

بام،.اینموادبهعنوانبسترهایکاتالیزوریبامساحتسطحاندبهکارگرفتهشده5هااولفینمضاعف

بسترهایبامکاتالیزگرظرفیتبارگیری سایر از بیشتر کاتالیزگر، بازیابیآسان پایداریمناسبو ،

کهفعالیتکاتالیزگرهایتثبیتشدهاینشاندادهاستالعاتمقایسهاند.مطکاربردیافتهکاتالیزوری

.]16[بستراستودرنتیجهبسترهایدرمقیاسنانوبازدهبیشتریدارندمساحتسطحوابستهبه

 های سنتز کاتالیزگرهای با بستر مغناطیسیروش -الف

 کاتالیزگرها هایاصلاحپوستهبامعموم گرفتهروینانو شیوهقرار به یا -همیذراتمغناطیسیو

 نانوذراتمغناطیسیکههنگامرسوبیدر سنتز استفادههایعاملیبهعگروهاز کننده نوانپایدار

6،یینووا2332طورمثا درسا .به]16[توانندبرروینانوذراتمغناطیسیتثبیتشوندد،میشومی

 بااستفادهازروشاصلاحسطح، باموفقیتبر2گروبز-هویدا7ییککاتالیزگرثانویهوهمکارانش، را

ابعاد آن5-1شکل)نانومترتثبیتکردند133روینانوذراتمغناطیسیبا دراینفرایند، نانو(. ها

ایزوپروپوکسیاستایرنازطریقپیوندکووامنسیپوشش-لیگاندهایارتوباذراتمغناطیسیتجاریرا

رایزگرتثبیتشدهکاتالگروبز،-یهویدادادند.واکنشبینلیگاندهایتثبیتشدهباکاتالیزگرثانویه

2عراییوجابجاییخود تولیدکردکهفعالیتبامییبرای
.]12[متیلاولئاتنشانداد 

                                                 
1
 Hydrogenation 

2
 Hydroformylation 

3
 Suzuky coupling 

4
 Heck coupling 

5
 Olefin metathesis 

6
 Yinghuai 

7
 Second-generation 

8
 Hoveyda–Grubbs 

9
 self- and cross-metathesis 
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.]12[گروبزتثبیتشدهبرروینانوذراتمغناطیسی-سنتزکاتالیزگرهویدا:5-1شکل

           

اثباتکردندکهنانوذراتبسیارکوچک)2313ایندرسا علاوهبر برPd(0،کیموهمکارانش،

و6-1شکلشوند)هایعاملیفسفاتبهراحتیتثبیتمیروینانوذراتمغناطیسیحاویگروه )

واکنش ذراتبرای نانو تحقیق این در هستند. موثر هک و سوزوکی تقاطعی شدن جفت های

محلو آبی با گرفتندو قرار نشاستهدرمعرضاکسیکلریدفسفر با مغناطیسیپوششدادهشده

سپسسطحنقلیایی ذراتمغناطیسیخنثیشدند. تشکیلپیوندگروهباانو هایعاملیفسفاتبا

.]23[فسفراشباعشدند-اکسیژن-کربن

 

 .]23[نانوذراتپامدیمتثبیتشدهبرروینانوذراتمغناطیسی:6-1شکل
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وهمکارانش،یککاتالیزگرپامدیمباقابلیتجداسازیمغناطیسیسنتزکردند1پارک2337درسا 

ایشدن(.نانوذراتاکسیدآهنقادربودندباسوسپانسیوننانوذراتپامدیم،قبلازژله7-1شکل)

.]12[مورداستفادهقرارگرفت2دارکردناپوکسیدمبلوطشوند.اینکاتالیزگربرایهیدروژن

 

 .]12[دارشدناپوکسیدسنتزکاتالیزگروواکنشهیدروژن:7-1شکل



 Fe3O4کاربردهای کاتالیزوری کاتالیزگرهای تثبیت شده بر روی نانو ذرات مغناطیسی  -ب

مواکنشهیدروژن ایفا علمی تحقیقات و صنعت در نقشمهمی کردن خصوصدریدار به کند،

اصلاحFe3O4.نانوذراتپلاتینتثبیتشدهبرروینانوذرات4وتجدیدپذیر3پاکهاییانرژیزمینه

شده آلپر، همکارانش5توسط هیدروژن]21[و در و شد سنتز آلکین، گزینشی کردن ودار ها

(.تشکیلنانوذراتپلاتینبرروی2-1شکلمورداستفادهقرارگرفت)غیراشباع– α,βآلدهیدهای

ذراتمغناطیسی نانو اصلاح آهنپساز ذراتاکسید نانو کاهشنمکباسطح یونیو یکمایع

برایپیوندبا ایمیدازولیمایعیونFe3O4پلاتینتوسطهیدرازینصورتگرفت. گروه یک، یهمبا

-هاازاینکاتالیزگردرهیدروژندارشد.آنتریالکوکسیسیلانوهمیکاسیدکربوکسیلیکعامل

استیلبنتولید-درصدیسیس25دارکردنگزینشیدیفنیلاستیلناستفادهکردندومحصو 

شد.

                                                 
1
 Park 

2
 EpoxideHydrogenolysis 

3
 Clean 

4
 Renewable 

5
 Alper 
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.]Fe3O4]21نانوذراتپلاتینتثبیتشدهبرروینانوذراتبادارکردنگزینشیهیدروژن:2-1شکل
 

هایکاتالیزوریهمگنموردمطالعهاستواکنشهیدروفرمیلاسیوننیزیکیازگستردهترینواکنش

صنعت)مقیاس در سا که در دارد. کاربرد آلپر2336هایزیاد( جهتافزایش1، همکارانشدر و

رابرروینانوذرات(PAMAM)پلیآمیدوآمین2هایهایآلی،دندرونپذیریبستردرحلا انحلا 

گسترشدادند(G0,G1,G2)3پوششدادهشدهباسیلیکاقراردادندوتاسهنسلFe3O4مغناطیسی

ودرتثبیتنمودندG0-2هایمغناطیسینانوکامپوزیترارویRhکمپلکس(.درنهایت2-1شکل)

 .]22[بهکارگرفتند(13-1شکل)وینیلآنیسو -4واکنشهیدروفرمیلاسیون



 
 .]G0,G1,G2]22سنتزکاتالیزگرهای:2-1شکل

                                                 
1
 Alper 

2
 dendrons 

3
 generation 
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.]22[وینیلآنیسو -4هیدروفرمیلاسیون:13-1شکل


کربنواکنش روش2میرا-تقاطعیسوزوکی1کربن-هایجفتشدن از هک، جفتشدن رایجو های

یاینشوند.نقطهاعفاصلیوعمدهکربندرشیمیآلیمحسوبمی-برایتشکیلپیوندهایکربن

یبرایحذففلزاتشستهشدهولیگاندهایآزادشدهازتجزیهتکنولوژیمراحلااافیاستکهباید

فرایندهای در تسهیل بعلت مغناطیسی ذرات نانو مشکل، این بر غلبه برای شود. انجام کاتالیزگر

شوند.بازیافتیبکارگرفتهمی

جفتشدن از پایه، میرا-تقاطعیسوزوکییکنمونه با یککاتالیزگر شدن درگیر یکیپامدیم،

ترکیبآلیبورویکهالیدآلیدرحضوریکبازاست.شرایطتجربیملایمهمراهبابازدهعالیاین

بهیکیازمهم کربنتبدیلکردهاست.علاوهبر-هادرتشکیلپیوندهایکربنترینواکنشروشرا

واکنش در نیز مغناطیسی ذرات نانو عاملی، پلیمرهای بسترهای عنوان به برایجفتشدن موثر

-متصلشدهبهکمپلکس (NHC) هتروسیکلکاربن-Nشوند.کاتالیزگرهایحاویپامدیماستفادهمی

پایدار هایپامدیمبرروینانوذراتمغناطیسیبرایتشکیلنانوکاتالیزگرهایمغناطیسیفعا و

میرا-هایجفتشدنتقاطعیسوزوکیدرصدبرایواکنش63-23(.بازده11-1شکلتثبیتشدند)

جامد فرایندهایفاز یدیدهایآندر برومیدهایآریلیا و دست-بیناسیدهایآریلبور به مایع

روینانوذراتمغناطیسیغنیتوانندبرمیPd(0) آمدند.محققانتوانستندثابتکنندکهنانوذرات

گروه با همبرایواکنششده جفتهایعاملیفسفاتتثبیتشوندودریافتندکهاینکاتالیزگرها

                                                 
1
 C-C coupling 

2
 Suzuki-Miyaura cross-coupling 
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تقاطعیسوزوکی )-شدن هستند هکموثر واکنشجفتشدن برای هم و شکلو6-1شکلمیرا

یتوانندهمدرفازهایآبیوهمآلی،برایتهیه(.اینکاتالیزگرهایحاویبسترمغناطیسیمی1-12

نانو بستر کاتالیزگرهایبا همچونسایر شوند. پراکنده کاتالیزگرهایشبههمگنبهخوبیپبشو

میدانمغناطیسیخارجیازواکنشجداباتوانندبهآسانینکاتالیزگرهانیزمیذراتمغناطیسیای

 شوند.

 
.]16[میرا-برایواکنشجفتشدنتقاطعیسوزوکیNHC-Pdتثبیتکاتالیزگرهای:11-1شکل



 
فتشدنهایجاتالیزگربرایواکنشتثبیتشدهبرروینانوذراتمغناطیسیبهعنوانکPd(0):12-1شکل

.]16[میرا)بام(وهک)پایین(-سوزوکی


هایترانستوسطواکنشبینآریلهایهکمعمومدرسنتزهایآلیبرایتشکیلاولفینجفتشدن

شوند.جفتشدنهکنیزتحتکاتالیزگرپامدیمبکارگرفتهمیهایفعا یاوینیلهالیدهاوآلکن

اعفجفتشدنسوزوکی کاتالیزگرهایپامدیمک-نقطه با محققان دارد. را بهومیرا شده ئوردینه

NHCبینآریلبرومیدتکاستبلافیباهکقرارگرفتهبرروینانوذراتمغناطیسی،جفتشدن



14 

راهایپلیپیرو کربوکسیلاتمغناطیسیهانانوتیوبرسیکردند.آنبررابوتیلآکریلات-nیدیدو

علتمساحتسطحقابلاستفادهکردندودریافتندکهبهPd(0)سنتزوبهعنوانبستربراینانوذرات

ترازترکیباتمشابهتثبیتشدهبررویکربناست.کاتالیزگرفعا این،دسترسزیادبستر

درسنتزهایآلیC=Cاولفیننیزیکروشقدرتمندبرایتولیدپیوندهایتعویضمضاعفواکنش

واکنش شامل که حلقهاست شدن بسته های و حلقه شدن باز مضاعف، است.تعویض تقاطعی

بهطورگستردهبرای(13c, d-1شکل)(وکاتالیزگرهایهویدا13a, b-1شکلکاتالیزگرهایگروبز)

شوند،اماجداسازیوبازیافتکاتالیزگرهایهمگنحاویاولفیناستفادهمیتعویضمضاعفواکنش

یروتنیومدرنتیجهکاتالیزگرهایبرپایه.گیردروتنیومفعا ازمبلوطواکنشبهسبتیصورتمی

تثبیتمی کاتالیزگر آسان بازیابی برای متنوع بسترهای روی بر هویدا و گروبز فعالیت اینشوند.

.بااینوجودمحققانموفقشدنداستبسترمساحتسطحوماهیتکاتالیزگرهابهشدتوابستهبه

(.ایننانو5-1شکلکنند)گروبزرابررویبسترنانوذراتمغناطیسیتثبیت-کاتالیزگرثانویههویدا

بودهتعویضمضاعف جابجاییخودعرای ذراتبرای فعا  اولئات )متیل اند یک14-1شکل در .)

،فعالیتکاتالیزگر(MA) ومتیلاکریلات(MO)بینمتیلاولئاتتعویضمضاعفواکنشتقاطعی

  بودهاست.گروبز-یهویدایاکاتالیزگرثانویهیگروبزترازکاتالیزگرثانویهروتنیومبیش



 
                      a                     b             c                       d                          

 .]16[(c,d(وهویدا)a,bکاتالیزگرهایگروبز):13-1شکل
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 .]16[متیلاولئاتتعویضمضاعفواکنش :   14-1شکل

                       

6-2-2-2 کاتالیزگرهای حاوی فلز وانادیم در اپوکسایش  

 صنعتی،اکسیدهای فرایندهای در واسطه سی فلزات و کاربردهایتمسکاتالیستی بیولوژیکی های

اهمیتکمپلکس دارهایاکسووانادیمبهکاربردهایکاتالیزوریوانادیمبرایهالوژنگوناگونیدارند.

.]23[شودکردنانتبابیمربوطمیدارکردنموادآلیوهمچنیندرسولفوکسید

 سا  پریرا2332در کمپلکس1، همکارانش، )و وانادیم IVاکسو رویخاکرسمتبلبل( بر را

(PCH و )SBA-15عامل با شده )اتوکسیتریآمینوپروپیل-3دار کردندAPTESسیلان تثبیت )

بهعنوانکاتالیزگرفعا دراپوکسایشگرانیو VO(acac)2(.سپسازکاتالیزگرناهمگن15-1شکل)

هادریافتندکهکاتالیزگرهایبااستفادهکردند.آن(TBHP)اکسندهترشیوبوتیلهیدروژنپراکسیداب

 .]24[ترهستندترومقاومامافعا تریهستنداگرچهحاویفلزکمPCHبستر

                                                 
1
 Pereira 
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دارشدهعامل متبلبل تثبیتشدهبررویبسترهایسیلیکایM = VO(IV)) [M(acac)2] ( (کمپلکس : 15-1شکل

.]APTES)]24با

جارا2332درسا  کمپلکسوانادیلاستیلاستونات1یس، بهرا(IV) [VO(acac)2]وهمکارانش،

شیوه سه هگزاگرنا  یکسیلیکایمتبلبل به دادند(HMS) یمتفاوت آنپیوند با. هایروشها

کمپلکس مستقیم (A)تثبیت عامل، کردن HMSدار سیلان-3با اتوکسی تری پروپیل آمینو

(APTES)تثبیتکمپلکس همراه عامل(B) به بستر اصلاح روشو اتوکسیBدار تریمتیل با

اتصا کمپلکس)برایغیرفعا کردنگروه(TMS)سیلان با  هایسیلانو واکنشنداده(همراه

(C)، تثبیتکنندتوانست بررویبسترسیلیکا 16-1شکل)ندکمپلکسوانادیومرا فعالیت(. سپس

بررسیکردندودریافتندکه(TBHP)رادراپوکسایشگرانیو بااکسندههاکاتالیزوریاینکاتالیزگر

.]25[باشددوکاتالیزگردیگرمیکارآمدترازCکاتالیزگر

 









                                                 
1Jarrais 

 .] HMS]25بررویبستر[VO(acac)2]:تثبیت16-1شکل
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پاریدا2313درسا  آلی1، ناهمگنهیبرید یککاتالیزگر همکارانش، از(V-MCM-41)معدنی-و

کمپلکسشیف اتصا  -طریق شده اصلاح مزوپور سیلیکای کلروپروپیل روی بر وانادیوم -CP)باز

MCM-41)(17-1شکلسنتزکردند.)باهایمتفاوتسپسازاینکاتالیزگربرایاپوکسایشاولفین

ونیتریلدرحلا استسدیمبیکربناتبهعنوانهمراهکاتالیزگروهیدروژنپراکسیدبهعنواناکسنده

 .]26[استفادهکردند



 

.]MCM-41]26هایمتبلبلدرونشبکهV-MCM-41تشکیل: 17-1شکل

سا  گریوانی2312در دکتر ،2 لیگاندشیفباز همکارانش، اتیلایمین-2-سالسیلیدین-Nو برومو

(L)وکمپلکسوانادیم[V
IV

OL2]آنالیز آنانبا سنتزکردند. توانستندثابتکنندکه X-ray آنرا

لیگاندشیفبازبهعنوانیکلیگاندکیلیتدهندهدودندانهعملکردهاست)اتصا ازاتمنیتروژن

یمربعدارد.سپسفعالیت(وساختارهرمباقاعده(IV)ایمینواکسیژنفنومتبهمرکزوانادیم

بررسیکاتالیز شرایطبهینه شرایطگوناگونو اکتندر اپوکسایشسیکلو در وریاینکمپلکسرا

                                                 
1
 Parida
2
 Grivani
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کربننسبت کلرید تترا حلا  در را بازده بیشترین 1:3کردند. اکسنده( و)آلکن/ بدستآوردند

 .]27[(12-1شکلارائهدادند)دراینشرایطهامکانیسمیبرایاپوکسایشآلکن

 

VOL2 هاتوسطکمپلکساکسووانادیوممکانیسمپیشنهادیبرایاپوکسایشآلکن : 12-1شکل

 .]TBHP]27درحضور                                           

MgOوSiO2،Al2O3،TiO2وانادیومرابررویبسترهای2وهمکارانش،ذرات1،هلد2313درسا 

تثبیتکردندوتاثیراینبسترهارابررویفعالیتکاتالیزوریوانادیمبرایتبدیلپروپیلنبهپروپیلن

 بارN2Oیاکسندهیبوسیلهاکسید که رسیدند ایننتیجه به آنالیزها به توجه با و بررسیکردند

Vهایمثبتیون
باعثجذب+5 بررویسیلیکا بهشنمیازطریقنیتروژN2Oتثبیتشده وندو

(وازطرفیبا12-1شکلباشد)برایایجاداپوکسیدمیC=Cبهبرهمکنشباقادر آناکسیژندنبا

-ترگروهمعدنی،دریافتندکهبیشتوجهبهدرصدهایمتفاوتپیوندوانادیومبررویبسترهایاکسید

 .]22[هستندبرایاپوکسایشپروپیلنمناسبV-O-Siهای

                                                 
1
 Held 
2
 species 
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 .]22[ذراتوانادیمتثبیتشدهبررویبسترسیلیکاواپوکسایشپروپیلن : 12-1شکل



بنابراینتلاشدرپرکاربردیدرواکنشازآنجاکهکاتالیزگرهانقشبسیارمهمو هایصنعتیدارند.

ویژگی بهبود آنجهت ویژگیهای جمله از است. برخوردار بسیاری اهمیت از یکها به که هایی

باشدببشد،مساحتسطحباموجداسازیآسانکاتالیزگرازمبلوطواکنشمیکاتالیزگربرتریمی

کاتال سنتز پروژه، این از هدف ویژگیکه این با مییزگرهایی ذراتها نانو پژوهش این در باشد.

 Fe3O4مغناطیسی بوهمیت با شده جداسازیپوششداده قابلیت و بام مساحتسطح سبب به

هایاپوکسایشمغناطیسیبهعنوانبستریبرایکاتالیزگرهابهکارگرفتهشدهاست.ازطرفیواکنش

شوندبنابرایناینهایپرکاربردمحسوبمیازجملهواکنشبهسببتولیدمحصومتصنعتیمهم،

کاتالیزگرهادرواکنشاپوکسایشآلکنمورداستفادهقرارگرفتهاند.
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های کاتالیزوری ناهمگن ها با سیستمبررسی اپوکسایش آلکن 1-2

روی نانو ذرات مغناطیسی آهن پوشش  وانادیوم نشانده شده بر

 داده شده با بوهمیت

عاملکاتالیزگر نانوهایناهمگنجدیدبا کردنبستر باذراتمغناطیسیآهنپوششدار دادهشده

بوهمیت)سنتزشدهبهدوروشهیدرولیزمعمولیوهیدروترما (وسپسنشاندنوانادیومبررویآن

هایمزمبرایشناساییساختارایندوکاتالیزگرانجامشد.سپسکاتالیزگرهاتهیهشدندوبررسی

هابهکارگرفتهشدوپارامترهاییهیدرولیزمعمولیدرواکنشاپوکسایشآلکنتهیهشدهبهشیوه

زمان و دما اکسنده، مقدار اکسنده، نوع کاتالیزگر، مقدار حلا ، مقدار حلا ، اثر گوناگونهمچون

بهشیوهبرر شده تهیه کاتالیزگر پایانهمکارکرد در شد. بهینه هیدروترما درسیو یهیدرولیز

هایگوناگونبررسیوبهینهشد.شرایطبهینهبدستآمدهدرزمان

 های به کار گرفته شدهمواد و معرف  1-2-2

موادبههاوسایرموادازشرکتها،حلا آلکن تزبسترکاتالیزوریکاررفتهدرسنمرکتهیهشدند.

،اتیلن (PVP)،پلیوینیلپیرولیدون(NaOAc)سدیماستات،(FeCl3.6H2O)عبارتنداز:آهنکلرید

.دیگر(HgCl2)وجیوهکلرید(C3H8O)پروپانو  -2،(Al)هایآلومینیوم،ورقه(C2H6O2)گلیکو 

هاعبارتنداز:سازیکارکردآنبهینههایهاوآزمایشهایبکارگرفتهشدهبرایسنتزکاتالیزگرترکیب

پروپیلآمین،ترشیو تریمتوکسیسیلیل-3 ، (VOSO4.H2O)وانادیوماکسوسولفاتمونوهیدرات

،اورههیدروژنپراکسید،منیزیم(H2O2,35%)،آباکسیژنه(TBHP,70%)بوتیلهیدروژنپراکسید

استایرن (MgSO4)سولفات ،(C8H7) ،α-متیلاستایرن(C9H10) سیکلواکتن(C8H16)اکتن-1، ،

(C8H14) استونیتریل ،(CH3CN) کربن کلرید تترا ،(CCl4) کلروفرم ،(CHCl3)دی متان، کلرو
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(CH2Cl2)استون،(C2H6O) اتانو،(C2H6O) متانو،(CH4O)تولوئن،(C7H8)فورانووتتراهیدر

(THF).

 های به کار گرفته شده دستگاه 1-2-1

1-2-1-2 (GC)دستگاه کروماتوگرافی گازی  

هایخالصبههابانمونهیزمانبازداریفراوردهیمقایسههایاپوکسایشبوسیلهمیزانبازدهواکنش

ایوسازیونششعلهدستآمد.بهاینمنظوردستگاهکروماتوگرافیگازیمد میکروپارسباآشکار

                                                                                                                                                                               بهکارگرفتهشد.1-2جدو درشرایطگفتهشدهدرSilicon DC-200ستون

                                                                                                                     یدستگاهکروماتوگرافیگازیهاویژگی:1-2جدو 

 N2 گاز حامل

 N2 bar 2فشار  

 O2 150 mol/min سرعت

 H2   30 ml/min  سرعت

 FID نوع آشکارساز

 SE-30 نوع ستون

 C   180-60 دما بر حسب نوع آلکن

 N2 گاز حامل

 N2 bar 2فشار  

 O2 150 mol/min سرعت
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1-2-1-1 (FTIR)دستگاه طیف سنج فروسرخ تبدیل فوریه  

وبااستفادهازقرصپتاسیمRayleigh WQF-500 FT-IRبهوسیلهدستگاهIRهایتمامیطیف

 گرفتهشد.(KBr) خشک برمید

1-2-1-9 (TEM) دستگاه میکروسکوپ الکترونی عبوری 

هادستگاهدارشدننانوذراتمغناطیسیآهنبابوهمیتوتعییناندازهآنجهتپیبردنبهپوشش

TEM مدCM30گرفتهشد.ازشرکتفیلیپسآمریکابکار

1-2-1-4 (XRD)دستگاه پراش پرتو ایکس  

 باممپمسثبتشد.STOEهایپودریبهوسیلهدستگاههایپراشپرتوایکسنمونهالگو

5-1-2-1 دستگاه آنالیز عنصری  

 انجامگرفت. leco ساختشرکتTruSpec CHNS آنالیزعنصریبهوسیلهدستگاه

1-2-1-6 (TG)دستگاه آنالیز حرارتی  

استفادهTakin Elmer,Pyris diamond مد دستگاهآنالیزحرارتیازبرایبررسیرفتارحرارتیماده

.شد

7-1-2-1 همزن اولتراسونیک 

هاازایشدنآنبهمنظوریکنواختکردننانودراتمغناطیسیآهندرواکنشوجلوگیریازکلوخه

 شرکتفرازطبتجهیزاستفادهشد.آلمان،Bandelinدستگاهاولتراسونیک
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های ناهمگن وانادیوم نشانده شده بر ها و کاتالیزگرتهیه واکنشگر 1-2-9

 روی نانو ذرات مغناطیسی آهن پوشش داده شده با بوهمیت

2-9-2-1 کسیدپوپرو -1تهیه آلومینیوم  

:]22[هایگزارششدهتهیهشدوبهروش1-2پروپوکسیدبراساسواکنش-2آلومینیوم

                            

2Al  +  6C3H8O                       2Al (OC3H7)3  +  3 H2   



سپسباحلا پروپوکسیدبدستآمدهتقطیروخالص-2آلومینیوم -2سازیشد. 3/3پروپانو تا

مادهدررطوبتنگهداریشد.اینترکیببهعنوانپیشمومررقیقشدودرظرفدربستهبهدوراز

 تهیهبوهمیتبرایپوششدادننانوذراتمغناطیسیآهنبکارگرفتهشد.

1-9-2-1 تهیه نانو ذرات مغناطیسی آهن 

 0/35 لیترمیلی13 گرماستاتسدیمو 0/972 گرمپلیوینیلپیرولیدون،0/972گرمآهنکلرید،

دوردر375دقیقهباسرعت30لیتریمبلوطشدندوبهمدتمیلی25اتیلنگلیکو درونبشر

پسازاینمدتبشردرونراکتوراستیل)دقیقههم دردمای1-2شکلزدهشدند. )  C 233به و

ساعتقراردادهشد.سپسرسوبحاصلچندینبارباایزوپروپانو وآبشستشودادهشد12مدت

.]2[ساعتدرخلاخشکگردید12وبهمدت

HgCl2
 (1-2)واکنش
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.ذراتمغناطیسیآهن راکتوراستیلجهتسنتزنانو:1-2شکل

         

ی هیدرولیز ذرات مغناطیسی آهن با بوهمیت به شیوه دار کردن نانوپوشش   1-2-9-9

  (Fe@B)معمولی 

533دریکبالن یهاونذراتمغناطیسیآهنسنتزشده)کهبوسیلهگرمنانو1/3میلیلیتری،

(وM3/3پروپوکسید)-2آلومینیوم لیترمیلی75/3،اتمسفرنیتروژنتحتپودرشدند(وعقیقکاملا

دقیقهبادستگاهاولتراسونیکیکنواختشد.33لیترایزوپروپانو ریبتهشد.سپسبرایمیلی25/71

زدهدوردردقیقههم375درجهسانتیگرادباسرعت45ساعتدردمای12پسازاینزمانبرای

میلی33/2ساعتهمخوردن،مقدار12شد.بالندرتماماینمدتدراتمسفرنیتروژنبود.پساز

میلیلیترایزوپروپانو برایهیدرولیزدرونیکارلنمبلوطشدهوقطرهقطرهدر67/41لیترآبو

بتهشدومیلیلیتریری253مدتیکساعتبهنمونهااافهگردید.سپسمبلوطبهدرونبشر

درجهسانتیگراددرآونالکتریکی133ساعتدردمای23بشردرونراکتورقراردادهشدوبرای

ایزوپروپانو وآبشستهوبرای پسازاینزمانرسوببدستآمدهچندینباربا 12قرارگرفت.
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بدستآمدهجهتافزایشابامت رویپودر مراحلگفتهشده میهساعتدرخلاخشکگردید.

 .]2[بوهمیتدوباردیگرنیزانجامشد

دار کردن نانو ذرات مغناطیسی آهن با بوهمیت به شیوه هیدرولیز پوشش   1-2-9-4

 (*Fe@B)هیدروترمال 

آلومینیوممیلیلیتر75/3گرمنانوذراتمغناطیسیسنتزشدهو1/3میلیلیتری،533بالن3در

زوپروپانو دراتمسفرنیتروژنریبتهشد.سپسبرایمیلیلیترای 25/71و)M)3/3پروپوکسید-2

375بادور45℃ساعتدردمای12دقیقهبااولتراسونیکیکنواختشد.پسازاینزمانبرای33

اینمدتنمونههم تمام در شدند. نمونهزده از کدام سپسهر تحتازتبودند. درونراکتورها ها

،23℃ساعتدردمای5بهترتیببهمدت3و1،2دند.نمونهلیترآبقراردادهشمیلی53حاوی

درآونالکتریکیگذاشتهشدند.پسازاین133℃ساعتدردمای 23و133℃ساعتدردمای5

هرسهنمونهزمان بهمدتیبوسیلهها ساعتدرخلا12ایزوپروپانو وآبشستشودادهشدندو

نشان2-3شکلهرسهنمونهدرTEMتمامیمراحلبامسهبارانجامشد.تصاویر خشکگردیدند.

باتوجهبهتصاویر بهعلتپوششبهتربوهمیتاطرافنانوذرات2ی،نمونهTEMدادهشدهاست.

 مغناطیسیآهنجهتادامهکارانتبابشد.

دار بر روی بسترهای نانو ذرات مغناطیسی آهن پوشش نشاندن لیگاند آمین   1-2-9-5

 (Fe@B*-A)و   (Fe@B-A)داده شده با بوهمیت 

در ( (*Fe@Bگرماز5/3ومقدار دریکبالن (Fe@B) گرم5/3لیتری،مقدارمیلی53دردوبالن

همراه به دیگر گردیدند.میلی 25 بالنی مبلوط خشک تولوئن  لیتر میکرولیتر31 سپس

ساعتدردمای24تریمتوکسیسیلیلپروپیلآمینااافهشدوبهمدت-3مو (میلی175/3)

هاباآهنربایمغناطیسیصافگردیدندوچندینباربارفلاکسگردید.سپسمبلوطواکنش25℃

براساس℃45ساعتدردمای12تولوئنشستشودادهشدندوبهمدت درخلاخشکگردیدند.
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 میلیمو 12/3برابر بهترتیب ( (*Fe@Bو (Fe@B) بسترهایبرآنالیزعنصری،نیتروژنقرارگرفته

نشان5-3شکلدر دارشدهیعاملنمونه FT-IRتعیینشد.طیفهرگرمبستربرمیلیمو 26/3 و

دادهشدهاست.

تهیه کاتالیزگر وانادیوم  بر روی نانو ذرات مغناطیسی آهن پوشش داده    1-2-9-6

 (Fe@B*-A-V( و )Fe@ B-A-V)دار شده شده با بوهمیت عامل

-میلای25 باالن موناوهیادراتدردوواناادیوماکساوساولفات )ماو میلای21/3(گارم34/3مقدار

-3-2)تهیااهشاادهدرببااش(Fe@B*-A) و (Fe@B-A)گاارم2/3لیتااریریبتااهشاادومقاادار

سااعتدردماای7لیتاراتاانو اااافهگردیاد.ایانمبلاوطهااباهمادتمیلای10(بههماراه5

هااصاافوباااتاانو داتشستشاودادهرفلاکسشادند.ساپسمبلاوطهاریاکازواکانش23℃

ساااعتخشااکگردیااد.کاتالیزگرهااایحاصاال12بااهماادت45℃شاادودرخاالادردمااای

(Fe@B-A-V) و (Fe@B*-A-V)نامیااادهشااادند.مقااادارواناااادیومقااارارگرفتاااهباااررویدو

-وبااراینمونااه322/3براباار (Fe@B-A-V)یبااراینمونااهICPکاتااالیزگرحاصاالبااراساااسروش

،الگااویپااراشFT-IRمیلاایمااو باارگاارمتعیااینشااد.طیااف131/3براباار (Fe@B*-A-V)ی

6-5،3-3هاایشاکلهاایباهدساتآمادهباهترتیابدرونمودارتجزیاهحرارتاینموناه X پرتو

نشاندادهشدهاست.7-3و

در واکنش  (Fe@B-A-V)بررسی سیستم کاتالیزوری ناهمگن   1-2-4

 اپوکسایش سیکلو اکتن

2-4-2-1 اثر نوع حلال بررسی  

واکنشهمسانبرایسیکلواکتنانجامشد.بدینترتیبکهدرهربالن7برایبررسیاثرنوعحلا ،

4/3گرمکاتالیزگرناهمگن،میلی23مو (سیکلواکتن،میلی5/3لیتر)میلی367/3لیتریمیلی13
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)میلی میلی12/1لیتر و پراکسید هیدروژن بوتیل ترشیو )استونیتریل،میلی1مو ( حلا  لیتر

دقیقه123تولوئن(ریبتهشدندوبهمدتیاکلرومتان،استون،متانو تتراکلریدکربن،کلروفرم،دی

(رفلاکسشد.بهوسیلهدستگاه113یاC22،77،61،43،56،65 درنقطهجوشحلا موردنظر)

نتایجکروماتوگرافیگازیپیشرفتواکنش تعیینشد. ها 1-3جدو در گزارششده2-3شکلو

عنوانحلا بهینهانتبابشد.است.براساسنتایجبهدستآمدهحلا تتراکلریدکربنبه

1-4-2-1 بررسی اثر نوع اکسنده  

 4در میلی13بالن )میلی367/3لیتری، اکتن،میلی5/3لیتر سیکلو کاتالیزگرمیلی23مو ( گرم

لیترحلا تتراکلریدکربنباهممبلوطشدند.سپسبههربالنیکمیلی1و(Fe@B-A-V)ناهمگن

 )میلی4/3اکسنده: اکسیدمیلی12/1لیتر پر هیدروژن بوتیل ترشیو %(73)مو ( گرم25/3،

 1/3ویا%(35)سیدمو (هیدروژنپراکمیلی12/1لیتر)میلی16/3مو (سدیمپریدات،میلی12/1)

دقیقهرفلاکس123بهمدت25℃مو (اورههیدروژنپراکسیدااافهشدودردمایمیلی12/1گرم)

و2-3جدو شد.پیشرفتواکنشبهوسیلهدستگاهکروماتوگرافیموردبررسیقرارگرفتونتایجدر

عنوانوتیلهیدروژنپراکسیدبهآمدهاست.براساسنتایجبدستآمده،اکسندهترشیوب13-3شکل

اکسندهبهینهانتبابشد.

9-4-2-1 بررسی اثر زمان  

گرمکاتالیزگرمیلی23سیکلواکتن،مو (میلی 5/3لیتر)میلی367/3لیتریمقدارمیلی13بالن2در

)میلی4/3 ناهمگن، میلی12/1لیتر با پراکسید هیدروژن بوتیل ترشیو حلا میلی1مو ( لیتر

مدتزمان25℃تتراکلریدکربنمبلوطودردمای در اتمسفررفلاکسشد. متفاوتوفشار های

گیریاهکروماتوگرافیگازیاندازهدقیقه(رفلاکسشدندوپیشرفتواکنشبهوسیلهدستگ273-15)

آمدهاست.براساسنتایجبدستآمدهبامترینبازدهاپوکسید11-3شکلو3-3جدو درشد.نتایج

دقیقهبدستآمد.273پساز
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4-4-2-1 اثر مقدار کاتالیزگر بررسی  

 7برایبررسیایناثر، اینصورتکهدر به لیتری،میلی13بالن7سیستمهمسانطراحیشد.

مو (ترشیوبوتیلهیدروژنمیلی12/1لیتر)میلی4/3مو (سیکلواکتن،میلی5/3لیتر)میلی367/3

 و کاتالیزگرمیلی1پراکسید از متفاوتی مقادیر سپس شدند. مبلوط تتراکلریدکربن حلا   لیتر

مبلوطمیلی33-3) شد. بالنااافه هر به مدتگرم( به دمای273ها در و رفلاکس25℃دقیقه

پیشرفتواکنش بوسیلهشدند. نتایجها و4-3جدو دریدستگاهکروماتوگرافیگازیبررسیشد.

12-3شکل مقدار اساسنتایجبدستآمده بر است. میلی25آمده به کاتالیزگر عنوانمقدارگرم

بهینهکاتالیزگرتعیینشد.

5-4-2-1 بررسی اثر مقدار اکسنده  

 3در میلی13بالن مقدار )میلی367/3لیتری، میلی5/3لیتر سیکلواکتن، گرممیلی25مو (

لیترحلا تتراکلریدکربنبامقدارهایمتفاوتازترشیوبوتیلهیدروژنپراکسیدمیلی1کاتالیزگرو

دقیقهودردمای273هابهمدتیتر(مبلوطشدند.سپسمبلوطهریکازواکنشلمیلی3/3-1/3)

پیشرفتواکنش25℃ رفلاکسشد. نتایجیبوسیلهها کروماتوگرافیگازیبررسیشد. دردستگاه

-بهTBHPمو میلی12/1است.براساسنتایجبدستآمدهمقدارآمده13-3شکلو5-3جدو 

عنوانمقداربهینهاکسندهتعیینشد.

6-4-2-1 بررسی اثر دما  

 3در میلی13بالن )میلی367/3لیتری، میلی5/3لیتر اکتن، سیکلو کاتالیزگر،میلی25مو ( گرم

میلی12/1لیتر)میلی4/3 بوتیلهیدروژنپراکسیدو ترشیو لیترحلا تتراکلریدکربنمیلی1مو (

مدت به سپس شد. 270مبلوط محیط، دمای در تتراکلریدکربنC43 دقیقه جوش دمای و

واکنش25℃) پیشرفت رفلاکسشد. اتمسفر فشار در بوسیله( کروها دستگاه گازیی ماتوگرافی
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آمدهاست.براساسنتایجبدستآمدهدمایمناسب14-3شکلو6-3جدو نتایجدربررسیشد.

تعیینشد.25℃

7-4-2-1 مقدار حلالبررسی اثر   

 مو (سیکلواکتن،میلی5/3لیتر)میلی367/3لیتری،مقدارمیلی13بالن4برایبررسیایناثردر

میلی25 مو (ترشیوبوتیلهیدروژنپراکسیدبامیلی12/1لیتر)میلی4/3گرمکاتالیزگرناهمگن،

هامبلوطشدند.سپسهریکازمبلوطلیتر(میلی3و1،2مقادیرمبتلفازحلا تتراکلریدکربن)

مدت )273به کربن تتراکلرید جوش دمای در واکنش25℃دقیقه پیشرفت رفلاکسشدند. ها(

.برآمدهاست15-3شکلو7-3جدو دستگاهکروماتوگرافیگازیبررسیشد.نتایجدریبوسیله

لیترتعیینشد.میلی1اساسنتایجبدستآمدهمیزانبهینهحلا 

8-4-2-1 های دیگربررسی اپوکسایش آلکن  

 3در میلی13بالن آلکنمیلی5/3لیتری، از )مو  مبتلف 72/132های  اکتن،-1میکرولیتر

7/21 استایرن،-αمیکرولیتر استایرن23متیل میکرولیتر ،73 هگزن، سیکلو 24میکرولیتر

میلی12/1لیتر)میلی4/3گرمکاتالیزگر،میلی25(باپینن-αرمیکرولیت112هگزن،-1میکرولیتر

 و پراکسید هیدروژن بوتیل ترشیو شمیلی1مو ( مبلوط تتراکلریدکربن حلا  مبلوطلیتر د.

پیشرفتواکنشودرزمان25℃هادردمایواکنش هابهوسیلهدستگاههایمتفاوترفلاکسشد.

آمدهاست.2-3جدو نتایجدر.کروماتوگرافیگازیبررسیشد

3-4-2-1 بررسی بازیابی کاتالیزگر در اپوکسایش سیکلو اکتن  

براین  لیتریمیلی13اساسدریکبالنبرایبررسیایناثرواکنشدرشرایطبهینهانجامشد.

 میلی5/3لیتر)میلی367/3مقدار لیترمیلی4/3 گرمکاتالیزگرناهمگن،میلی25مو (سیکلواکتن،

میلی12/1) بوتیلهیدروژنپراکسیدبا ترشیو درمیلی1مو ( لیترحلا تتراکلریدکربنمبلوطو

شستشوتتراکلریدکربنحلا بارفلاکسشد.سپسمبلوطواکنشصافوچندینبار25℃دمای
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اینکاتالیزگر باردرواکنش5دادهشدوپسازخشکشدندوبارهدرواکنشمشابهاستفادهشد.

یدستگاهکروماتوگرافیگازیبررسیشد.نتایجاپوکسایشبهکاررفتوپیشرفتهرواکنشبوسیله

است.گزارششده16-3شکلو2-3جدو در

بییرای  (Fe@B*-A-V)لیزوری تییابررسییی کییارایی سیسییتم کا   1-2-5

 های متفاوتاپوکسایش سیکلو اکتن در زمان

مو (میلی5/3)لیترمیلی367/3گرمکاتالیزگرناهمگن،میلی25لیتری،مقدارمیلی13درسهبالن

 اکتن، میلی4/3سیکلو مو (میلی12/1)لیتر با پراکسید بوتیلهیدروژن حلا میلی1ترشیو لیتر

دمای در زمان25℃تتراکلریدکربنمبلوطو در 153هایو ،213 رفلاکسشدند.273و دقیقه

وسیلهدستگاههابههاصافوچندینبارشستشودادهشدند.پیشرفتواکنشسپسمبلوطواکنش

.آمدهاست17-3وشکل11-3جدو نتایجدر.کروماتوگرافیگازیبررسیشد
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 بخش سوم 3

 بحث و نتیجه گیری
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ی دارکردن نانو ذرات مغناطیسی آهن با بوهمیت به شیوهپوشش 9-2

 هیدرولیز معمولی و هیدرولیز هیدروترمال 

(و3-3-2(،)2-3-2های)دارکردنآنبابوهمیتدرببشسنتزنانوذراتمغناطیسیآهنوپوشش

(2-3-4 است. شده آورده ذراتمغنا( نانو تهیه روشسولوپساز میهاطیسیآهنبه ایازترما ،

بوهمیتدرچندمرحلهبهرویآنهانشاندهشد.همانطورکهاشارهشدسطحنانوذراتآهنخیلی

بایستابتداسطحآنهامیدهیکاملاست.بنابراینجهتپوششفهایآنفعا نیستواینازاع

نانوذراتبامحلو  بهاینمنظورابتدا PVPایازدرتماسقرارگرفتندتامیهPVPاصلاحگردد.

گیرد. درهایکاربونیلآزادگروه،پسازجذببررویسطحPVPرویسطحنانوذراتقرار یرا

-ساعتهم12ازدهدکهآمادهجذبآلکوکسیدهایآلومینیوماست.پساطرافنانوذراتبدستمی

آلکوکسیدهایجذبش -کلمیایازبوهمیتدراطرافنانوذراتشدههیدرولیزشدهومیهزدن،

شدگیرد.بهجهتافزایشابامتمیهبوهمیتجذبشیمیاییوهیدرولیزبوهمیتسهمرتبهتکرار

نمایشدادهشدهاست.1-3شکلبهصورتشماتیکدرکه]2[





           

 

کردنبهشیوهپوشش استراتژیدار با هیدروترما نیز ببشهمانمشابهی،یهیدرولیز کهدر طور

شد.بررسی(133℃و23)ودماهایمتفاوت(ساعت23و5)ها(گفتهشدهاستدرزمان2-3-4)

کیفیتپوشش بر اینپارامترها تاثیر نمونهبرایپیبردنبه ذرات، شدننانو دار میکروسکوپها با

بررسیشدند(TEM)الکترونیعبوری در اینتصاویر 2-3شکلکه است. شده )آورده (1تصویر

 .]Fe3O4]2یبررویهسته AlOOHγ–یازمکانیسمتشکیلمیهتصویری :1-3شکل
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درشرایطهیدروترما است.همانطورکه23℃ساعتدر5مربوطبهنمونههیدرولیزشدهبهمدت

یپیوستهوششدادهشدهاستومیهشوددراینحالتنانوذراتآهنبهصورتجزئیپمشاهدهمی

(کهمربوطبهنمونههیدرولیزشده2ایازبوهمیتدراطرافآنتشکیلنشدهاست.امادرتصویر)

یپیوستهومتراکمیازبوهمیتدردرشرایطهیدروترما استمیه133℃ساعتدر5بهمدت

به133℃درزمانهیدرولیزهیدروترما اطرافنانوذراتمغناطیسیآهنشکلگرفتهاست.افزایش

تصویر)23 در میله3ساعت بلورهای تشکیل سبب پوشش(، که است شده بوهمیت شکل ای

درادامهاینپژوهش،نمونههیدرولیزشدهاند.ازاینرویکنواختیاطرافنانوذراتآهنایجادنکرده

بهکارگرفتهشدهاست.133℃ساعتدرشرایطهیدروترما در5بهمدت





 

 

     (3) (2)                                (1)   


 

 (Fe@B-A-V)تهیه کاتالیزگر ناهمگن  9-1

دارشدهباپوششFe3O4تریمتوکسیسیلیلپروپیلآمینبهنانوذراتمغناطیسی-3پیوندلیگاند

( Fe@B-A-V)وتهیهکاتالیزگرهایحاویوانادیمهیدروترما بهشیوههیدرولیزمعمولیو  بوهمیت

های(آوردهشدهاست.فرایندتشکیلکاتالیزگر6-3-2(و)5-3-2)هایدرببش (Fe@B*-A-V) و

شدهاست.نشانداده4-3شکلو3-3شکلناهمگندر

5(1تصویر)رولیزشدهبهروشهیدروترما :هایهیددارشدهمربوطبهنمونهنانوذراتپوششTEMتصاویر :2-3شکل

 .133℃ساعتدر23(3،تصویر)133℃ساعتدر5(2،تصویر)23℃ساعتدر
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 مغناطیسی ذرات نانو پوششFe3O4ابتدا لیگاند با بوهمیت، با شده سیلیل-3دار متوکسی تری

وپروپیلآمینعامل دارشده 7سپسبا گروه نانوآمینقرارگرفتهبررویسطحساعترفلاکس،

 .دنتشکیلشوFe@B*-A-Vو Fe@B-A-Vناهمگنهایکاتالیزگرذراتبهفلزکوئوردینهشدتا



طیااف.(5-3شااکل)ترکیباااتتهیااهشاادهباااطیاافساانجیارتعاشاایمااوردبررساایقاارارگرفتنااد

FT-IRنااانوذراتFe3O4((،داراینااواریدر1)5-3تهیااهشااده)شااکلcm
اسااتکااه13443-

cmماایباشااد.نوارهااایظاااهرشاادهدرO-Hمربااوطبااهارتعاااشکششاای
بااه523و11661-

ماایFe-OپلاایوینیاالپیرولیاادونوارتعاااشپیوناادC=Oترتیاابمربااوطبااهارتعاااشپیونااد

باشند.



 .دارشدهبابوهمیتپوششFe3O4تریمتوکسیسیلیلپروپیلآمینبهنانوذرات-3پیوندلیگاند:3-3شکل

 .(Fe@B*-A-V)و (Fe@B-A-V)ناهمگنهاییکاتالیزگرتهیه:4-3شکل
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cm،دارایدونواردر((2)5-3)شکل*Fe@Bنانوذراتمربوطبهطیف
استکه3453و13323-

ارتعاش به مربوط کششی AlO-Hهای میبوهمیت باشند. در که cmنوارهایی
-11373 1135و

می مشاهده شوند ارتعاشخمشینیز همچنیننوارهایمیAlO-Hمربوطبه cmباشند.
و1422-

باشند.میAl-OHبهترتیبمربوطبهارتعاشخمشیوکششی753

 در Fe@B*-Aطیف 4و3)5-3)شکل Fe@B-Aو طیف((، در شده مشاهده نوارهای بر علاوه

Fe@B*درنیز،نواراعیفیcm
ایننواربههمراهشود.میظاهرآلیفاتیکC-Hمربوطبه12222-

cmدرکهنواراعیفی
-نشاناست،N-Hمربوطبهارتعاشخمشیگروهدیدهمیشودو11556-

-مینیزN-Hاست.البتهنوارمربوطبهارتعاشکششیگروه*Fe@Bیپیوندلیگاندبهبستردهنده

ناحیهبایست در cmی
همپوشانی13433-3333- و کم مقدار علت به که شود دیده گروهبا

پسازاثباتپیوندلیگاندبررویبستر،جهتتعیینمقدارهیدروکسیلبوهمیتقابلمشاهدهنیست.

 FT-IR:(1)Fe3O4.(2)Fe@B*.(3)Fe@B*-A.(4)Fe@B-A.(5)Fe@B*-A-V.(6)Fe@B-A-Vطیف:5-3شکل
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آن،تکنیکآنالیزعنصریمورداستفادهقرارگرفت.براساسآنالیزعنصری،درصدنیتروژنموجوددر

تریمتوکسی-3میلیمو 26/3کهمعاد قرارگرفتنبدستآمد%36/3برابر Fe@B*-Aنمونه

-Fe@Bینیتروژنبراینمونهاست.بهصورتمشابهمقداربررویهرگرمبسترسیلیلپروپیلآمین

Aمیبررویهرگرمبسترازاینلیگاندمیلیمو 12/3کهمعاد قرارگرفتناست%27/3برابر-

.باشد

 کاتالیزگر طیف نمونه Fe@B*-A-V و Fe@B*-A-Vدر برای شده گفته نوارهای بر یعلاوه

Fe@B*-Aی،نواریدرناحیهcm
-میV=Oشودکهمربوطبهارتعاشکششیمشاهدهمی1271-

،برایکاتالیزگرICPتکنیکباFe@B*-A و Fe@B-Aوانادیوماکسوقرارگرفتهبررویمیزان.باشد

Fe@B*-A-V میلیمو برگرموبرایکاتالیزگر131/3برابرFe@B-A-V میلیمو 322/3برابر

هایآمینیبه%ازموقعیت43%و53یفلزدارشدنحدود.اینمقادیرنشاندهندهبرگرمتعیینشد

میباشد. Fe@B-A-VوFe@B*-A-Vترتیبدرکاتالیزگرهای

(آوردهشدهاستکه)الف(6-3شکلدر) Fe@B-A-VبرایکاتالیزگرXپراشپرتو همچنینالگوی

بهعلتناچیزوتطبیقکاملدارد()ب(6-3)شکل]Fe@B ]2ینمونهمشاهدهشدهبرایباالگوی

کمپلکس روینانوذراتپوششبودنمقدار بر شده الگوینشانده تغییریدر شده، اینXRDدار

دهاست.منمونهبهوجودنیا
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 به بررسی ویژگیجهت گرمایی  Fe@B-A-Vهایکاتالیزگرهای حرارتی Fe@B*-A-Vو آنالیز

TG/DTGهردوشودهمانطورکهمشاهدهمینشاندادهشدهاست.7-3شکلشدکهدربکارگرفته

کهشوددیدهمیC153-73  .یکنوارگرماگیردرحدوددمایهستندمشابهترموگرامنمونهدارای

 حدودTGکاهشجرمآنبراساسوباشدبهصورتفیزیکیمیمربوطبهخارجشدنآبجذبشده

 براساسدرصدی2باکاهشوجودداردC433  درحدودنیزگرماگیردیگریارنو.استدرصد 15

TGزداییبوهمیتوتبدیلآنبهکهمربوطبههیدروکسیلγ-ها،دراینترموگرام.]33[آلومینااست

-C333  یمتوکسیسیلیلپروپیلآمیندرمحدودهتری-3نوارمربوطبهسوختناجزایآلیلیگاند

بهجهتمقدارناچیزلیگاندنشاندهشدهبررویبسترقابلمشاهدهنبودهاست.233







پوششدادهaFe3O4.(bFe3O4))ب(:. (Fe@B-A-V):)الف(نمونهپودرکاتالیزگرناهمگنXالگویپراشپرتو:6-3شکل

 بوهمیتd)پوششدادهشدهباسهمیهبوهمیت.cFe3O4)شدهبایکمیهبوهمیت.
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 .Fe@B*-A-V )ب(  Fe@B-A-Vآنالیزحرارتی:)الف(کاتالیزگرناهمگننمودار:7-3شکل 
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 (Fe@B-A-V)بررسی کارایی کاتالیزوری کاتالیزگر  9-9

و(بکارگرفتهشد2-3شکل)درواکنشاپوکسایشسیکلواکتن Fe@B-A-Vبدینمنظورکاتالیزگر

ومقادیربهینهگردیدهایگوناگونازجملهاکسنده،حلا ،دماوزماندراینواکنشبررسیپارارمتر

هابدستآمد.اینپارامتر

 

 

 









 بررسی اثر نوع حلال 9-9-2

هایمتفاوتبراساسروشگفتهشدهاپوکسایشسیکلواکتندرحلا برایبررسیایناثر،واکنش

و1-3جدو درگازیهایبدستآمدهازدستگاهکروماتوگرافی(انجامشد.داده1-4-2درقسمت)

حلا 2-3شکل بهعلتآوردهشدهاست. قدرتکوئوردیناسیونیبامهمچونآبومتانو ، هایبا

پیوندواکنشگرپیوندقویبا مرکزیاز مانعپیشرفتواکنشمیفلز فلزمرکزیجلوگیریو به ها

هایکلردارهمچونتتراکلریدکربن،کلروفرمهایبهکارگرفتهشده،حلا .ازمیانحلا ]31[شوند

بیش علتقدرتکوئوردیناسیونیاعیفبازده به دیکلرومتان تتراکلریدو کهحلا  تریداشتند

ایننتایجتاییدکنندهکربن انتبابشد. سیستمبعنوانحلا بهینه هاییمشاهداتیاستکهدر

.] 33و32[کاتالیزوریمشابهگزارششدهاست





O

Fe@B-A-V

TBHP ,  CCl4

 .(Fe@B-A-V)کاتالیزگرباواکنشاپوکسایشسیکلواکتن:2-3شکل
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بررسیاثرنوعحلا دراپوکسایش:1-3جدو 

میلیگرمکاتالیزگر23و TBHPمیلیمو اکسنده12/1میلیلیترحلا ،1میلیمو سیکلواکتنبا5/3

(Fe@B-A-V)ساعتدرشرایطرفلاکسدردمایجوشحلا .3بهمدت 

یاپوکسیدبازدهفراورده ( C  )دمای جوشحلال  

 )درصد(

(77)تتراکلریدکربن  52 

(43)کلروفرم  42 

 43(61)دیکلرومتان

(56)استون  15 

(113)تولوئن  6 

(65)متانو   ناچیز 

(22)استونیتریل  ناچیز 

 

 

 2-3شکل : اپوکسایش در حلا  اثر 5/3بررسی اکتن سیکلو مو  حلا 1بامیلی لیتر میلی مو 12/1، میلی

دردمایجوشحلا .ساعت3بهمدت(Fe@B-A-V)میلیگرمکاتالیزگر23و TBHPاکسنده
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 بررسی اثر نوع اکسنده 9-9-1

هایگوناگونبرای(ازاکسنده2-4-2درراستایبررسیایناثر،براساسروشگفتهشدهدرببش)

براساسنتایجبدستآمدهدر -3شکلو2-3جدو واکنشاپوکسایشسیکلواکتناستفادهشد.

اکسنده13 واکنشبا آباکسیژنهوسدیمپریداتپیشرفت، هیدروژنپراکسید، هاییهمچوناوره

تواندکهمی،پراکسیدبازدهبسیاربامییداردیترشیوبوتیلهیدروژندرحالیکهاکسنده.خوبیندارد

بهعنواناکسندهبهینهدرنتیجهو] 27[بافازمادهاولیهباشدTBHPتواناییترکیبشدنمربوطبه

انتبابشد.



بررسیاثرنوعاکسندهدراپوکسایش:2-3جدو 

Fe@B-A-Vمیلیگرمکاتالیزگر23+ میلیمو اکسنده12/1میلیلیترحلا ،1میلیمو سیکلواکتنبا5/3

 ساعتدردمایجوشحلا .3بهمدت

 حلال
ی بازده فراورده

 اپوکسید

 )درصد(

 اکسنده

52 تتراکلریدکربن
t-BuOOH 

ناچیز استونیتریل

3 تتراکلریدکربن
H2O2

25 استونیتریل

6 تتراکلریدکربن
 H2O2-اوره

ناچیز استونیتریل

3 تتراکلریدکربن
NaIO4

3 استونیتریل
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میلیلیترحلا 1بامیلیمو سیکلواکتن5/3بررسیاثرنوعاکسندهدراپوکسایش:13-3شکل میلیمو 12/1،

دردمایجوشحلا .ساعت3بهمدت(Fe@B-A-V)میلیگرمکاتالیزگر23و اکسنده

 



 بررسی اثر زمان 9-9-9

زمان واکنشاپوکسایش پایهدر بر ببش)هایگوناگون در شده شد.3-4-2یروشگفته انجام )

دهندکهباافزایشزمان،بازدهواکنشافزایشنشانمی 11-3شکلو3-3جدو هایموجوددرداده

دقیقه273ماند.بنابراینزماندقیقهکهبازدهواکنشپسازاینزمانثابتمی273یابدتازمانمی

ت.ترینزمانبرایانجامواکنشاپوکسایشاسمناسب
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دراپوکسایشبررسیاثرزمان:3-3جدو             

و TBHP میلیمو اکسندهCCl4،12/1میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3

 .حلا دردمایجوش (Fe@B-A-V)میلیگرمکاتالیزگر23

 ی اپوکسیدبازده فراورده زمان )دقیقه(

 )درصد(

25 12

93 25

45 22

75 33

235 42

253 54

123 63

173 22

933 23

    

 

 میلیمو اکسندهCCl4،12/1میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3دراپوکسایشبررسیاثرزمان:11-3شکل

TBHP میلیگرمکاتالیزگر23و(Fe@B-A-V)  دردمایجوشحلا.
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 سی اثر مقدار کاتالیزگرربر 9-9-4

بررسیایناثر، منظور واکنشاپوکسایشبه ترکیباتتهیهشدهابتدا حضور مراحلمبتلفدر در

( بستر Fe@B-AوFe3O4،Fe@Bتهیه ) با گرفت. قرار بررسی بدمورد نتایج بررسی آمدهست

شد مشبص طرفی از ندارند. اپوکسایش واکنش در کاتالیزوری نقش ترکیبات این واکنشکه

براساسروشگفتهشدهدرببشFe@B-A-Vاپوکسایشسیکلواکتندرمقادیرمتفاوتکاتالیزگر

دهندکهکاراییکاتالیزوریدرایننشانمی12-3شکلو4-3جدو هایداده(انجامشد.2-4-4)

یابد.وجودکاتالیزگردرواکنشاپوکسایشسیکلواکتنواکنشباافزایشمقدارکاتالیزگرافزایشمی

(جهتانتقا اکسیژنبهآلکنالزامیبرایفعا کردناکسنده)باایجادپیونداکسندهبهیونفلزی

دستآمده،مقدار.براساسنتایجبه]34[رودنشپیشنمیکاست.درصورتعدموجودکاتالیزگروا

میلیگرمبود.25(Fe@B-A-V)یکاتالیزگربهینه

،CCl4میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3دراپوکسایشFe@B-A-V بررسیاثرمقدارکاتالیزگر:4-3جدو 

 .دردمایجوشحلا دقیقه273بمدت TBHP اکسندهمیلیمو 12/1

 (mgمقدار کاتالیزگر ) نوع کاتالیزگر
 ی اپوکسیدبازده فراورده

 )درصد( 

Fe3O4 253

Fe@B 253

Fe@B-A 253

Fe@B-A-V 

33

1342

1562

2526

3326
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میلیلیترحلا 1بامیلیمو سیکلواکتن5/3دراپوکسایشFe@B-A-Vمقدارکاتالیزگربررسیاثر:12-3شکل

دردمایجوشحلا .دقیقه273بمدت TBHP میلیمو اکسنده12/1وتتراکلریدکربن



 دهبررسی اثر مقدار اکسن 9-9-5

 یترشیوبوتیلهیدروژناپوکسایشسیکلواکتندرمقادیرگوناگوناکسندهواکنشبهاینمنظور،

و5-3جدو (انجامشد.نتایجبهدستآمدهدر5-4-2اساسروشگفتهشدهدرببش)پراکسیدبر

بهینه13-3شکل مقدار براساسنتایجبهدستآمده، یترشیوبوتیلیاکسندهآوردهشدهاست.

گزارششده)آلکن/اکسنده(3:1میلیمو انتبابشدکهنسبتبهمقدار12/1هیدروژنپراکسید،

.]35[باشدترمیدرمراجعکم
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بررسیاثرمقداراکسندهدراپوکسایش:5-3جدو 

273بمدت TBHPاکسندهو(Fe@B-A-V)میلیگرمکاتالیزگرCCl4،25میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3

 دردمایجوشحلا .دقیقه

 مقدار اکسنده

 

ی اپوکسیدبازده فراورده

 )درصد(

mlmmol 

2/3 22/343

1/3 56/362

9/3 24/325

4/3 12/126

 

 

 

میلیگرمCCl4،25میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3بررسیاثرمقداراکسندهدراپوکسایش:13-3شکل

.دردمایجوشحلا دقیقه273بمدت TBHPاکسندهو(Fe@B-A-V)کاتالیزگر



0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100

0.28 0.56 0.84 1.12

ده 
از

ب
%    

(mmol)   مقدار اکسنده 



42 

 بررسی اثر دما 9-9-6

بررسیایناثر،واکنشاپوکسایشدردماهایگوناگونبراساسروشگفتهشدهدرببشبرای     

شدهاست.نتایجبهدستآورده14-3شکلو6-3جدو انجامشد.نتایجبهدستآمدهدر(2-4-6)

یابد.بنابراینکههرچهدمایواکنشافزایشیابد،پیشرفتواکنشنیزافزایشمیدهدمیآمدهنشان

)نقطهجوشتتراکلریدکربن(بهعنواندمایبهینهانتبابشد.25℃دمای

بررسیاثردمادراپوکسایش:6-3جدو 

(Fe@B-A-V) میلیگرمکاتالیزگرCCl4،25میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3

 .دقیقه273بمدت TBHP میلیمو اکسنده12/1و

اپوکسیدبازده فراوده(℃)دما 

)درصد(

43 5

85 22



 

 میلیگرمکاتالیزگرCCl4،25میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3بررسیاثردمادراپوکسایش:14-3شکل

(Fe@B-A-V) میلیمو اکسنده12/1و TBHP دقیقه273بمدت.
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 حلالبررسی اثر مقدار  9-9-7

برایبررسیایناثر،واکنشاپوکسایشبامقادیرگوناگونحلا تتراکلریدکربنبراساسروشگفته

نشاندادهشدهاست.براساس15-3شکلو7-3جدو (انجامشد.نتایجدر2-4-2شدهدرببش)

به کمنتایج حلا  میزان هرچه بنابرایندستآمده داشت. واکنشپیشرفتبهتریخواهد باشد تر

میلیلیترانتبابشد.1میزانحلا بهینه،

 دراپوکسایشCCl4بررسیاثرمقدارحلا :7-3جدو 

273بهمدت(Fe@B-A-V)میلیگرمکاتالیزگر25وTBHPاکسندهمیلیمو 12/1سیکلواکتن،میلیمو 5/3

 دقیقهدردمایجوشحلا .

 ی اپوکسید )درصد(بازده فراورده (mlمقدار حلال )

2 22

1 22

9 62
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اکسندهمیلیمو 12/1سیکلواکتن،میلیمو 5/3دراپوکسایشCCl4بررسیاثرمقدارحلا :15-3شکل

TBHPمیلیگرمکاتالیزگر25و(Fe@B-A-V)دردمایجوشحلا .دقیقه273بهمدت 

 

 Fe@B-A-Vکاتالیزگر ناهمگن باها بررسی اپوکسایش دیگر آلکن 3-3-8

هایگوناگونبراساسروشگفتهشدهدرواکنشاپوکسایشآلکن Fe@B-A-Vکاتالیزگرناهمگن

آوردهشدهاست.2-3جدو هایبهدستآمدهدر(مورداستفادهقرارگرفت.داده2-4-2درببش)

آلکن تخاصیتبهعلمیانیهایغیرخطیوبراساسنتایجبهدستآمدهازکروماتوگرافیگازی،

دهندوازطرفیبرهایخطیازخودنشانمیبازدهبامترینسبتبهآلکنبیشتر،الکتروندهندگی

 هاداشتهاست.ترینسبتبهسایرآلکنبازدهبیشسیکلواکتنهایبهدستآمدهاساسداده
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هااپوکسایشدیگرآلکنبررسی:2-3جدو 

 (Fe@B-A-V)میلیگرمکاتالیزگر25وTBHPمیلیمو اکسنده12/1با،CCl4میلیلیتر1بامیلیمو آلکن5/3

 دردمایجوشحلا .

 اپوکسیدبازده فراوده

 )درصد(

 زمان  

 )ساعت(

 آلکن ساختار          

38 5/4

 

 

 



سیکلواکتن

31 5/4

 

 

 



سیکلوهگزن

83 5



α-متیلاستایرن

84 5










 

α-پینن

81 2



استایرن

47 2
 

 


هگزن-1

95 2

 


اکتن-1
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در اپوکسایش  Fe@B-A-Vبررسی بازیابی کاتالیزگر ناهمگن  9-9-3

 سیکلو اکتن

(واکنشاپوکسایشانجام2-4-2برایبررسیبازیابیکاتالیزگر،براساسروشگفتهشدهدرببش)

کاتالیزگراینآوردهشدهاست.براساسنتایجبهدستآمده16-3شکلو2-3جدو هادرشد.داده

یپایداریکهنشاندهندهبهخوبیحفظمیکندراکاتالیزوریخودویژگی،بکارگیریدوبارهبار5تا

-سادهبازیابیمزیتدیگرآندرمقایسهباسایرکاتالیزگرهایناهمگن،باشد.کاتالیزگرمیبسیاربامی

میباشد.کاتالیزگربهسببخاصیتمغناطیسیآنتر

بررسیبازیابیکاتالیزگر:2-3جدو 

 میلیمو اکسنده12/1و(Fe@B-A-V)میلیگرمکاتالیزگرCCl4،25میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3

TBHP دردمایجوشحلا .دقیقه273بهمدت 

ی اپوکسید بازده فراورده مرتبه بازیابی

 )درصد(

22 بازیابی اول

27 بازیابی دوم

25 بازیابی سوم

22 بازیابی چهارم

23 بازیابی پنجم
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 16-3شکل کاتالیزگر: بازیابی 5/3بررسی اکتن سیکلو مو  1بامیلی لیتر CCl4میلی کاتالیزگر25، گرم میلی

(Fe@B-A-V)میلیمو اکسنده12/1و TBHP دردمایجوشحلا .دقیقه273بهمدت



 Fe@B-A-Vجمع بندی شرایط بهینه در سیستم کاتالیزوری  9-9-23

ناهمگن برایکاتالیزگر کروماتوگرافی Fe@B-A-Vشرایطبهینه از دستآمده به اساسنتایج بر

آوردهشدهاست.13-3جدو گازیدر

 .شرایطبهینهبرایاپوکسایشسیکلواکتن:13-3جدو 

 مقدار آلکنمیلیمو 5/3

 حلالتتراکلریدکربن

t-BuOOH اکسنده 

 مقدار کاتالیزگرمیلیگرم25

 مقدار اکسندهمیلیمو 12/1

 زماندقیقه273
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برای اپوکسایش  (Fe@B*-A-V)لیزوری تابررسی کارایی سیستم کا  9-4

 های متفاوت سیکلو اکتن در زمان

 ببش)Fe@B*-A-Vبرایبررسیکاراییکاتالیزگر در براساسروشگفتهشده واکنش2-1-5، )

آوردهشدهاست.براساسنتایجبهدست17-3شکلو11-3جدو هادراپوکسایشانجامشد.داده

کم زمان مدت در کاتالیزگر، این اپوکسایش واکنش کاتالیزگرآمده به نسبت بامتری بازده با تر

Fe@B-A-V.انجامشدهاست

دراپوکسایش (Fe@B*-A-V) بررسیکاراییکاتالیزگر:11-3جدو 

 میلیمو اکسنده12/1و Fe@B*-A-V میلیگرمکاتالیزگر CCl4، 23میلیلیتر1بامیلیمو سیکلواکتن5/3

TBHP. دردمایجوشحلا 

 اپوکسید )درصد(ی بازده فراورده زمان )دقیقه(
Fe@B*-A-V Fe@B-A-V 

253 2254

123 2563

173 2722
 

 

بامیلیمو سیکلواکتن5/3دراپوکسایش (Fe@B-A-V)و(Fe@B*-A-V)بررسیکاراییکاتالیزگر:17-3شکل

 دردمایجوشحلا . TBHP میلیمو اکسنده12/1ومیلیگرمکاتالیزگر25ترحلا ،میلیلی1
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های کاتالیزوری مکانیسم احتمالی انتقال اکسیژن در سیستم   9-5

 (IV)دارای وانادیوم 

توانمشابهبااینکاتالیزگر،می]36[کاتالیزگرهمگنبرایبراساسمکانیسماحتمالیپیشنهادشده

اکسووانادیوممکانیسمانتقا اکسیژنگفت اکسنده(IV)بهاینصورتاستکهابتدا یدرحضور

TBHPبهاکسووانادیوم(V)(.2شود)ئوردینهمیو(وسپسایناکسندهبهفلزک1شود)اکسیدمی

آلکنبهاکسندهکوئوردینهمیدرمرحله یآلکنوجداشودوباشکستهشدنپیونددوگانهیبعد،

شودیخودبازیابیمیهمانحالتاولیهیاپوکسیدتولیدوکاتالیزگربهشدنترشیوبوتانو ،فراورده

.(12-3شکل)

 





 .اکتنکاتالیزشدهبااکسووانادیومسیکلومکانیسمپیشنهادیدراپوکسایش:12-3شکل
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 نتیجه گیری  9-6

بارزترینمزیتکاتالیزگرهایسنتزشدهدراینپژوهشنسبتبهسایرکاتالیزگرهایمشابهگزارش

ددیراحتومجدرنتیجهاستفادهآهنرباویبوسیلهشده،جداسازیآساناینکاتالیزگرهاازواکنش

می  اینکاتالیزگرها کارایی.باشداز کاتالیزگره12-3جدو دراینکاتالیزگرها ایمشابهمقایسهبا

است.شده



 کاتالیزگر

مقدار  

 کاتالیزگر

 )میلی مول(

 مقدار حلال

 )میلی لیتر(

نسبت مولی 

واکنشگر به 

اکسنده

 زمان

)دقیقه(

 TOF بازده

V-MCM-41 ]16[ 333/3131:34232267/341

336/351:31142672/37 ]17[ کاتالیزگر همگن وانادیوم

کاتالیزگر وانادیوم با بستر نانو 

 ]97[ بوهمیت

336/311:2232333/72

Fe@B-A-V 3325/311:22732236/62

Fe@B*-A-V 3325/311:22132576

 .باکاتالیزگرهایمشابهFe@B*-A-VوFe@B-A-V:مقایسهکاراییکاتالیزگرهای12-3جدو 
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 آینده نگری 9-7

بهسببجداسازیراحتازاهمیتبسیاریFe3O4ترکیباتبابسترمغناطیسیهمانطورکهگفتهشد

دارکردنعاملیاینپژوهشارائهداد،توانبرایادامهبنابراینیکیازپیشنهاداتیکهمیبرخوردارند.

سنگینهمچونجیوه،سربوورجداسازیجذبیفلزاتهشدهباگروههایمرکاپتوبهمنظبسترتهی

طرفیمی... از زیستسازگاریباممیباشد. سیستماینترکیباتبهسببسمیتکمو تواننددر

فلزاتیهمچونتواندهبکارگرفتهشوند.همچنینمیاتصا داروبررویبسترتهیهشتحویلداروبا

آلیمانندهیدروژندارهایدودرواکنشتثبیتکربررویبسترعاملدارشدهراپامدیموپلاتین

 بکاربرد.کربنو...-کردن،جفتشدنکربن
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 :پیوست 

 محاسبات:
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 %N  0.2674 =هیدرولیز معمولی 

 %N  0.3599 =هیدرولیز هیدروترمال 

CHN 

 ppm 10.02=هیدرولیز معمولی

 ppm 10.38=هیدرولیز هیدروترمال

ICP 
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Abstract 
 

In recent years, nanocomposite materials consisting of core and shell have been 

attracting great interest and attention of resaerchers because of their potentional in 

catalysis, environmental protection and biomedical use. Among them, Fe3O4 

nanoparticles are a kind of promising candidate due to their magnetic properties, 

chemical stability and low toxicity. However, they can hardly adsorb active components 

due to lack of functional groups on their surfaces, so in this research, we have been 

coated boehmite on Fe3O4 because boehmite has high surface area, excellent 

biocmpatibility and good chemical stability. Fe3O4 NPs were prepared by solvothermal 

method, and then it was coated with boehmite via convensional and hydrothermal 

hydrolysis {(Fe@B), (Fe@B*)}. The sol-gel assisted hydrothermal process was 

optimized for temperature and time and the nano-Fe3O4@boehmite core-shell products 

were analyzed by TEM. Then Fe@B and Fe@B* beds were covalently functionalized 

with 3-(tri-methoxysilil)propyl amin {(Fe@B-A), (Fe@B*-A)}. Then Vanadium oxo 

sulfate supported on Fe@B-A and Fe@B*-A beds, {(Fe@B-A-V), (Fe@B*-A-V)}. 

These catalysts were characterized by FT-IR, ICP, CHN, TG analysis. Then they were 

used in epoxidation of alkene and yields of products were investigated by GC. The 

catalytic procedure for Fe@B-A-V catalyst was optimized for different parameters such 

as amount of catalyst, solvent, oxidant, temperature and time. Also, our invistigation 

showed that they are completely recoverable and the efficiency of them remains 

unaltered even after five cycles. 

 

Keywords: Fe3O4 nanoparticles, boehmite, hydrothermal, Vanadium oxo sulfate, 

epoxidation. 
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