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 موخته هایم را تقدیم میکنم به : ما حصل آ

 همسرم

ده به پاس قدر دانی از قلبی آکنده از عشق و معرفت که محیطی سرشار از سلامت و امنیت و آرامش و آسایش برای من فراهم آور

 . است

ی کند و مرا در رور تلاش ; آشنایی دارد و تلاش راستین را می شناسد و عطر رویایی آن را استشمام م همدلی که با واژه ی نجیب و مغ 

ف به رسیدن  راه یی داده است ت را در زندگی مان تلالویی خمسئولی  و تعهد حس که  انهم؛ رساند می یاری  عالی اهدا  .دا

 پدر و مادرم

گانعظیم و انسانی شان از کلمه ایثار تعبیر به پاس امیدبخش وجودشان که در این سردترین  به پاس عاطفه سرشار و گرمای و از خودگذشت

 به پاس قلب های بزرگشان که فریاد رس است و سرگردانی و ترس در پناهشان به شجاعت می. روزگاران بهترین پشتیبان است

 .پاس محبت های بی دریغشان که هرگز فروکش نمی کند وبه.گراید
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 تشکر وقدردانی

ی را که با الطاف ربانی وناش توفیق داد تا این پایانشکرو سپاس خدا د منان توفیق و سعادت همه پویندگان نامه را به پایان رسانده و از خدا

 و رهروان علم و دانش را خواهانم. 

قدرانی خالصانه و صمیمانه را از همه  ودانم تا در کمال ادب و احترام مراتب سپاس ها به ثمر رسید بر خود واجب میاینک که حاصل همه تلاش

که از مشاوره و دکتر مهدی میرزایی  بزرگوارم جناب آقای تاد اند ابراز داشته به ویژه از اس نامه یاری نمودهکسانی که من را در این پایان

 های بی شائبه ایشان بهره بردم. راهنمایی
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دانشکده شیمی دانشگاه صنعتی  شیمی معدنیناسی ارشد دانشجوی دوره کارش تکتم خورسند قایینیاینجانب 

اصلاح سطح نانو ذرات مغناطیسی آهن پوشش داده شده با بوهمیت عامل دار شده  نامهشاهرود نویسنده پایان

-می   متعهدیآقای دکتر مهدی میرزایتحت راهنمائی  آن وبررسی ویژگی کاتالیزوریوانادیم با کمپلکس های 

 شوم. 

  تحقیقات در. ر است  ینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردا پایان نامه توسط ا  این 

 . تایج پژوهشهای محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است  ز ن ا  در استفاده 

        تاکنون توسااااط خود یا برد دیگری برای دریابت هی  نو  مدر  یا مطاالاب منادرج در پاایاان ناامه 

.در هی  جا ار ئه نشده است   ا

       ام ن ا  ب ثر متعلق به دانشاگاه صانعتی شااهرود می باشاد و مقاست مستبرج  ا  »کلیه حقوق معنوی این 

به چاپ خواهد «  Shahrood  University  of  Technology» و یا « دانشاگاه صنعتی شاهرود  

.  رسید 

  ت پایان نامه  تایا اصاالی  برادی که در به دساات دمدن ن ند در مقاست حقوق معنوی تمام ا ا ر بوده  أثیرگذا

ز   رعایت می گردد. پایان نامهمستبرج ا

  استفاده شده ها (  ن د تهای  اب ب یا  زنده )  ز موجود  امه ، در مواردی که ا ن یان  ا پ ین  نجام ا یه مراحل ا در کل

. و اصول اخلاقی رعایت شده است  بط   است ضوا

 به حوزه مواردی که  امه، در  ن یان  ا پ ین  نجام ا یه مراحل ا ته  در کل اب براد دسترسی ی ا اطلاعات شبصی 

انسانی رعایت شده است و اصول اخلاق  بط  ، ضوا ری   .یا استفاده شده است اصل رازدا

 تاریخ

 امضای دانشجو 

 مالکیت نتایج و حق نشر  

  اثر و محصوست دن )مقاست مستبرج ، کتاب این  نه ای ، نرم کلیه حقوق معنوی  یا امه های را ، برن

اید  ابزار ها و تجهیزات ساخته شده است ( متعلق به دانشگاه صنعتی شاهرود می باشد . این مطلب ب

.  به نحو مقتضی در تولیدات علمی مربوطه ذکر شود 

 امه بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد ایان ن و نتایج موجود در پ  .استفاده از اطلاعات 
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 چکیده:

ابزایش نگرانی های زیست محیطی وپیشربت برایندهای شیمی سبز، جایگزینی کاتالیزگرهای همگن 

پوشانده شده   4O3Feت.در این پژوهش از نانوذرات مغناطیسی را با انوا  ناهمگن دن ضروری کرده اس

یل های هیدروکسبه سبب مساحت سطا باس و دارا بودن گروهبا بوهمیت استفاده شده است. این بستر 

وهمچنین به علت دارا بودن خاصیت مغناطیسی وجداسازی بسیار راحت دن از محیط واکنش از براوان 

تری متوکسی سیلیل پروپیل کلرید  -3مرحله با لیگاند  2بستر طی  این ت.اهمیت ویژه ای برخوردار اس

دار شده اضابه گردید و کاتالیزگر دار شد. در ادامه کمپلکسی از وانادیوم به بستر عاملو ایمیدازول عامل

تری متوکسی سایلیل پروپیل کلرید، ایمیدازول و  -3به جهت تایید پیوند لیگاند  ناهمگن تهیه شد.

، ICP ،TG، های طیف بینی بروسرخ، دنالیز عنصری، تکنیکمغناطیسیبه بستر وانادیوم پلکس کم

SEM پرتو و الگوی پراش Xتن اپوکسایش سیکلواک سپس این کاتالیزگر در واکنش .گربته شد به کار

قدار ه، مهمچون مقدار کاتالیزگر، نو  حلال، مقدار حلال، نو  اکسندربت و پارامترهای گوناگونی  به کار

 به کاربازده، بازیابت و دوباره  کاهش در بار بدون 4و زمان بهینه سازی شد. این کاتالیزگر اکسنده، دما 

 گربته شد.

     ، اپوکسایش، سیکلواکتن کلمات کلیدی: بوهمیت، کاتالیزگر ناهمگن وانادیوم
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 نانو ذرات مغناطیسی: چشم اندازی جدید در کاتالیزورها -1

. این نانو ذرات به علت است توسعهنانو ذرات مغناطیسی به طور وسیعی در حال کاربردهای اخیرا 

الیزوری وق العاده وبازیابت کاتمساحت سطا باسودرنتیجه بارگذاری کاتالیستی باس، پراکندگی وثبات ب

 .  ]1[گربته شده اند به کارکاتالیزوری  مناسب به عنوان بسترهای

سنتز و کاربردهای این نانو ذرات ابزایش علاقه به تحقیقات کاتالیستی را سبب شده است ونانو ذرات 

 میل دارکردن،مشتق شده از دن ها در بعضی واکش های مهم صنعتی مثل هیدروژن دار کردن، هیدروبر

گربته شده است.همچنین جداسازی مغناطیسی، بازیابی  به کارهک کوپلینگ و اولفین دارکردن 

کاتالیزور از واکنش های باز مایع را بسیار راحت تر از جداسازی بابیلتراسیون جریان متقابل وسانتریفوژ 

برای تحمل کردن اکثر محیط  بعلاوه خواص مغناطیسی، این نانو ذرات به اندازه کابی انجام می دهد.

های شیمیایی پایدار هستند به استثناء دن هایی که به شدت اسیدی یا خورنده هستند. به علت اینکه 

کاتالیزگرها معموس در سطا نانو ذرات مغناطیسی بی حرکت هستند واکنشگرها دسترسی دسان به 

  .]2[جایگاه های بعال را می توانند بدست دورند

ه بسیار زیادی را به خواص جی توخالی مغناطیسی تواو ذرات با ساختارهای متفاوت، حوزه هدر میان نان

خود و کاربردهای باالقوه اش در ذخیره سازی ،بروسیاست ،چرخش دستگاه های الکترونیکی ، 

 تصویربرداری با رزونانس مغناطیسی وتشبیص مواد زیستی جذب کرده است.

  4O3Fe  مغناطیسی است.یک ماده ایده دل برای کاربردهای بیولوژیکی یکی از مهم ترین مواد

سانی هدبمند برای درمان های ضدتوموری، درمان هیپرترمی سرطان ، سنجش مغناطیسی ماننددارور

زیست سازگاری باس ، خواص غیر  ،.. می باشدو این مطالب به علت تهیه شدن در دبهای دنزیمی و.

 .]3[سمی و ثبات شیمیایی باسی دن است
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  1تهیه کاتالیزگرهای ناهمگن 1-1

مزایای حل شدن در محیط واکنش را دارند بنابراین همه جایگاه های کاتالیستی  2زگرهای همگنیکاتال

شکل م اگرچه یکی از معایب کاتالیزگرهای همگنبرای واکنشگرها در محلول قابل دسترسی خواهند بود.

برای تسهیل کردن جداسازی و ایان برایند است. از مبلوط واکنش در پ بودن جداسازی کاتالیزگرها

بازگرداندن کاتالیزگرهای همگن ، استراتژی هایی مثل گرما یا بازیابی شیمیایی، بردیندهای غشایی یا 

     .]4،5[گربته می شود به کارانتقال باز چندگانه 

نشان داده شده است عبارت   1-1شکل درهای گوناگون برای ناهمگن کردن کاتالیزگرها که انوا  شیوه

 ر ادامه مورداست از اتصال کوواسنسی، کپسول کردن، جذب سطحی و جانشینی یا تبادل یونی که د

   .]4،5[دگیرنبررسی قرار می

  

 

 .]4[هاگرکردن کاتالیز ناهمگن هایشیوهنوا  :ا1-1شکل 

 

                                                 
1 Heterogeneous 

2 Homogeneous 
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ود که شهای ضعیف واندروالس به بستر متصل میدر روش جذب سطحی کاتالیزگر و بستر با برهمکنش

 توان بستر و کاتالیزگر را جهت ایجاد پیوند هیدروژنی اصلاح ها میبرای تقویت این برهمکنش

 تر نیست.کاتالیزگر و بس کنشبرهم. اما در روش کپسول کردن نیازی به نمود

 تواند انجام شود:اتصال با پیوندهای کوواسنسی نیز خود به دو صورت می

 دار شده با یک پلیمر دلیالف(کوپلیمریزاسیون یک مونومر عامل

 دار به یک پلیمر ب( اتصال یک گروه عامل

د. باشیدار شده این است که بیشترین مراکز بعال را دارا مبرتری کوپلیمریزاسیون مونومرهای عامل

که اتصال به یک پلیمر ساخته شده این برتری را دارد که کمپلکس نهایی به دسانی طراحی شده یدرحال

 .شودهای بلزی و پلیمر پشتیبان اجتناب میو از اتلاف کاتالیزگر در بعل و انفعال بین یون

توانند تبادل یونی میسیلیکاهای مزوپور  ها وابزون بر دن بسیاری از جامدات متبلبل، مانند زئولیت

های کنشتواند برای تثبیت کاتیون بلزی و کمپلکس، از طریق برهمداشته باشند. این پدیده می

 کار گربته شود.الکترواستاتیکی به

پایدار و  گرهایکنش الکترواستاتیک، کاتالیزشیوه، تثبیت با اتصال کوواسنسی و برهم 4از میان این 

 .]6[دورندی دوباره را بوجود میگیربه کاردارای توانایی 

          4O3Feروش های سنتز نانو ذرات مغناطیسی  1-2

ار ،کنترل دقیق شرایط سنتز بسیبه سبب وابستگی اندازه نانو ذرات مغناطیسی به شیوه تهیه دن ها

 عبارتند از : 4O3Feاهمیت دارد.روش های اصلی سنتز برای تهیه نانو ذرات مغناطیسی 

 2، و لیتوگرابی پرتو الکترونی1یکی مانند:رسوب باز گازیروش های بیز-1

                                                 
1 Gas-Phase deposition  
2 Electron beam lithography 
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 ، هیدروترمال/سولواترمال 2رسوبی شیمیاییهم  اکسیداسیون، ژل،-مانند: سل  1روش های شیمی تر -2

 4O3Fe عوامل موثر بر اندازه نانو ذرات مغناطیسی    1-9

با اضابه کردن   ، Fe(III)و Fe(II)، رسوب هیدروکسیدهای  (1-1)واکنش  در روش هم رسوبی شیمیایی

ایجاد می شود ودرنهایت  Fe(III)و Fe(II)( به یک محلول از نمک های OH4NHیا  NaOHیک باز )

 .]1[تشکیل می شوند 4O3Fe ،نانو ذرات تحت تاثیر حرارت

:                    1-1واکنش  

را بوسیله ی روش  nm 24-8با سایزحدود  4O3Fe نانو ذرات 4وشابینگ ژو 3ژینگ سان  2446در سال 

بریک مبلوط شده در نمک الکالین تهیه کردند. در این بردیند دو نو   _هم رسوبی از محلول بروس 

به  بررسی شد.پس از دزمایشات سدیم اولئات مطالعه و سورباکتانت )سدیم اولئات و پلی اتیلن گلیکول(

 PH ،ای مبتلفی مانند دمای محیط عنوان سورباکتانت بهینه انتباب شد. همچنین اثرات پارامتره

 و غلظت سدیم اولئات بررسی شد.    ،سرعت چرخش استیرر ،محلول

 

 پوشیده شده با سدیم اولئات 4O3Fe :نانوذرات 2-1شکل 

                                                 
1Wet chemical   
2 Coprecipitation 
3 Jing Sun 

4 Shaobing Zhou  
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ی خاصیت مغناطیس،رنتایج نشان داد که نانو ذرات پوشیده شده با سدیم اولئات زیست سازگاری بهت

 همچنین نتایجدارند. PEGسبت به نانوذرات پوشیده شده با نشستشوی راحت تروهزینه کمتری  ،بهتر

دیم اگر غلظت س البتهنشان می دهد که سایز نانوذرات با ابزایش غلظت سدیم اولئات کاهش می یابد.ا

                                          .]7[بیشتر شود سایز نانوذرات دیگر تغییر نبواهد کرد3/4اولئات از 

        کاهش  باشد 54زمانی که دمای واکنش کمتر از  ،همچنین سایز نانوذرات با ابزایش دمای واکنش

 54در حالیکه سایز نانوذرات با ابزایش دمای واکنش بیشتر می شودزمانی که دما بیشتر از ،می یابد

بزایش با ا ب سدیم اولئات وویسکوزیته باز پوشش را ابزایش می دهد.باشد. بعلاوه ابزایش دما میزان جذ

PH  محلول زمانی کهPH و زمانی که باشدسایز نانوذرات کاهش می یابد 11کمتر از  PH 11باستر از 

 بزایش خواهد یابت واین اندازه به طور قابل ملاحظه ای ابزایشمحلول ا PHباشداندازه ذرات با ابزایش 

ر پیدا کند. علت این مطلب می تواند بوسیله ی مکانیسم یتغی 13به  12محلول از PHی که می یابد وقت

 بیان شود:  4O3Fe تشکیل 

 

           :1-1مکانیسم

 

در مرحله اول تولید می شود که این مطلب به علت  3Fe(OH)محلول ابزایش پیدا می کند PHوقتی 

بدست خواهد   4O3Feونهایتا تولید می شود PH ، 2)Fe(OHاست سپس با ابزایش  Fe+3هیدرولیز 
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راحت تر اتفاق می ابتد و زمانیکه  زاییباشد هسته  11کمتراز   PHدمد.این نشان می دهد که وقتی 

PH  باشد رشد هسته دسانتر اتفاق می ابتد. 11محلول باستر از 

ا سی شد بدین صورت که بدر نهایت هم تغییرات اندازه نانوذرات با تغییر در سرعت چرخش استیرر برر

ود ش ابزایش سرعت چرخش استیرر اندازه ذرات کاهش خواهد یابت. این روند می تواند این گونه توجیه

ی تواند م   که با ابزایش سرعت چرخش انرژی انتقال به سوسپانسیون ابزایش می یابد ومحلول واکنش 

هرچند زمانی که سرعت چرخش به ،کندبه قطرات کوچکتر پراکنده شود واندازه ذرات کاهش پیدا می 

    .]7[ودبرسد اندازه ذرات ثابت می ش rpm  944باستر از 

                                                                                           

 اپوکسایش  1-4

ی  .تجزیه بوسیلهاکسیداسیون مستقیم هیدروکربن ها یک زمینه از زمینه های علمی وصنعتی است

اکسیداسیون جزئی هیدروکربن های اشبا  و  ،نقشی اساسی در گزینش پذیریکمپلکس های بلزی 

 .]8[دارد.غیر اشبا  برای تولید محصوست مفید 

های زیادی در زمینه اپوکسایش . در دهه گذشته پیشربتهستند مهمی دلی هایحدواسط اپوکسیدها

         ها با واکنشگرهای دارای پراکسید بدستسیدها از واکنش دلکنکاتالیزوری بدست دمده است. اپوک

های با ارزشی برای های بعال بیولوژیکی دارند و پیش مادهاپوکسیدها نقش مهمی در بابت دیند. می

 ها است. قطبیتپذیری باسی دنها هستند. اهمیت اپوکسیدها به سبب واکنشتوسعه داروها و ابزودنی

ا هشود که اپوکسیدها به سهولت با نوکلئوبیلدوستی سبب میحلقه سه عضوی و الکترونذاتی، بشار 

 .]9[دهندعاملی تشکیل  -2و1ی بضا ویژه، شرکت نموده و ترکیبات های باز شدن حلقهدر واکنش
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ا، ههای صنعتی همچون سوربکتانتاپوکسیدها در صنایع نساجی و درایشی و همچنین در تولید بردورده

بی طر ها، عوامل دنتی استاتیک و عوامل محابظت در برابر خوردگی کاربردهای براوانی دارند. ازیندهشو

 .]14[دیداپوکسایش مرحله مهمی در سنتز ترکیبات بعال بیولوژیکی گوناگون به حساب می

 

 دلی به شمار می رود. (یکی از مهم ترین واکنش هادرسنتزهای3-1شکل واکنش اپوکسایش )

 

 .] 8[  .واکنش اپوکسایش:3-1شکل 

ایجاد دو کربن کایرال چرا که می تواند منجربه است این واکنش همچنین در سنتزهای نامتقارن جذاب 

به  کهحساس نیست بل موانع بضایی پروکسیدها خیلی بهسرعت واکنش بوسیله ی شود. مرحله  در یک

 تغییرات الکترونی مانند ابزایش یا کاهش چگالی  الکترونی دلکن ها حساس است.

در ( 3-1شکل اپوکسایش ) در واکنشکاتالیزور  به عنوان ات حدواسطاستفاده ازکمپلکس های بلز

ل بسیاری برای این ابزایش توجه وجود .دسیدودهه ی گذشته موردتوجه بسیار زیادی قرار گربته است

 دارد از جمله:

 وسیله بکه به عنوان محصوست جانبی در ساخت بنزین  زنجیرکوتاه نیاز به عامل دار کردن دلکن های -1

 نفت وگاز تشکیل شده اند. 1کرکینگ

 علاقه به در  واکنش های مهم بیولوژیکی-2

 کیبات با ساختاربضایی خاص نیاز به اکسیداسیون انتبابی وجزئی وتهیه تر-3

                                                 
1 Cracking 
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م امروزه بسیاری از سیست و انجام دهد را بسیاری ازاین نیازها به نظرمی رسد کمپلکس های انتقال بلز

های مبتلف در دسترس است که می تواند از منابع مبتلفی از اکسیژن برای واکنش اپوکسایش استفاده 

  .]8[کند

 

 ی حاوی وانادیوموسیله ی کاتالیزورهاب  آلکن هااپوکسایش  1-5

تلاش های قابل توجهی  نسبت به توسعه کاتالیزورهای جدیدبرای سنتز اپوکسیدهایی که بیشتر با 

،انجام شده است.توسعه در این زمینه بر اساس استراتژی های مبتلف با محیط زیست سازگار هستند

 .]11[ه استبنا شدتهیه سیستم های کاتالیزوری کاردمد و مقرون به صربه هدف 

کردن  مورد استفاده برای کاتالیز ات حدواسطوانادیوم پنتااکسید احتماس یکی از اولین کمپلکس های بلز

به عنوان یک اکسیدانت بوده است.اما هم  (TBHP)واکنش اپوکسایش با ترشیوبوتیل هیدروپراکسید

نش یست برای واکاکنون وانادیوم پنتا اکسید وهم چنین کمپلکس های اکسو وانادیوم به عنوان کاتال

به عنوان یک کاتالیزور نسبتا ضعیف در مقایسه با  (V)اپوکسایش مورد مطالعه قرار گربته اند.وانادیوم 

در واکنش  (VI)کاتالیزورهای مولیبدن برای اپوکسایش دلکن ها قرار گربته است.کاتالیزورهای مولیبدن 

هستند درحالیکه در واکنش با دلیل الکل ها  (V)اپوکسایش صدمرتبه سریعتر از کاتالیزورهای وانادیوم 

 (V)می دهد.واکنش پذیری وانادیوم  (VI)سرعت باستر ومحصوست بهتری از مولیبدن  (V)وانادیوم 

 ی کمپلکس است. شیمی بضایی واکنش های کاتالیست شده بوسیله (IV)بسیار شبیه به تیتیانیوم 

د دراین کمپلکس ها دارد.در میان کمپلکس های اکسو وانادیوم بستگی به حضور لیگان های لیگاند

 ،پلیمرهای پلی استایرنی غیر قابل حل شامل اکسووانادیوم متصل به استیل استونات  ،مطالعه شده 

 ودبسفونومتیل و ولیگاندهای هیدروکسی بنیل می باشند. ،دی تیو کربنات ،پیریدین ،اتیلن دی دمین

 .] 8[نشان داده شده است 4-1شکل دردلکیل پراکسیدها  ن توسط وانادیومنمونه از انتقال اکسیژ
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 .] 8[: مکانیسم انتقال اکسیژن با کمپلس های حاوی وانادیوم 4-1شکل 

به عنوان  TBHPرای اپوکسایش دلکن ها از بعالیت کاتالیستی کاتالیزورهای اکسووانادیوم هتروژن ب

دهنده اکسیژن استفاده می شود که این بهتر از کمپلکس های اکسو وانادیوم هموژن است.یکی از مزیت 

سهولت در بازیابی  ،کاتالیزورهای هتروژن در مقایسه با کاتالیزورهای هموژن های اصلی استفاده از 

 واستفاده مجدد از دن هاست.

و اسیدهای  کتون ها ،تبدیل دلکن ها به ترکیبات حاوی اکسیژن مانند الکل هابه طور خاص 

واکنش های بسیار مهمی در صنعت شیمیایی سراسر جهان می  ،کربوکسیلیک با مولکول های اکسیژن 

 و ه دلیل براوانی و پتانسیل ویژه ی دنباشند.استفاده از اکسیژن مولکولی به عنوان یک اکسیدانت ب

 .از اهمیت ویژه ای برخوردار است،کسیدانت سازگار با محیط زیست است اینکه یک ا
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ی کاتالیزوری از کمپلکس های شیف باز اکسووانادیوم سیستم ها 1دکتر سجاد محبی 2445در سال 

 ز وانادیل استیلسیل دلدهیدها و دی دمینودلکان ها یا مبلوطی البازهای مشتق شده از سا مانند شیف

کمپلکس ها ی اکسو وانادیوم با لیگاندهای گربت. به کارباز های حاوی دمین را  استونات ها وشیف

دورده شده است.این کمپلکس ها در مقابل  5-1شکل چهاردندانه که در این پژوهش استفاده شده اند در 

کلو اکتن ینش اپوکسایش سحرارت ودب به طور قابل توجهی پایدار هستند واز دن ها برای واک ، هوا

 .]11[استفاده شده است

 

 .]11[ (IV)ساختار عمومی کمپلکس های اکسوو انادیوم  :5-1شکل 

 

به عنوان کاتالیست جهت  x=1 X(VOL :-6( 2دکتر محبی هم چنین از کمپلکس وانادیل سالن 

تن استفاده کرد .توزیع محصوست مبتلف شناسایی شده دراین  اکسیداسیون هوازی سیکلو اک

 .]11[دورده شده است 6-1شکل در اکسیداسیون 

                                                 
1 Sajjad Mohebbi 

2 Salen 
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 .]X=X(VOL ]11;1-(6 کاتالیزور  ی وسیلهمده از اکسیداسیون سیکلو اکتن ب: توزیع محصوست بدست د6-1شکل 

 

پوشش دادند . سپس این  سیلیکارا با   4O3Feنانوذرات  ،وهمکارانش 1دکتر حمیدی پور  2413در سال

)تری بیس-NوN "باز ی سیلان وپس از دن با لیگاند شیفنانو ذرات را با لیگاند کلروپروپیل تری متوکس

سپس  عامل دار کردند. ،ی شودشناخته م 2سالسیلیدین دمینوپروپیل( دمین که به نام لیگاند سالپر–

 .]12[نشان داده شده است 7-1شکل را روی دن تثبیت کردندکه در VOSO)4(وانادیوم نمک 

                                                 
1 Hamidipour 

2 Salpr 
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 .]VOsalpr/SCMNPS ]12: مراحل تهیه کاتالیزور 7-1شکل 

اکتن -1 ،در اپوکسایش دلیل الکل ها مانند: لیمونن  VO(Salpr)/SCMNPSنانو کاتالیست بدست دمده 

گربته شد ومحصوستی با  به کار  TBHPاول  همراه با اکسنده -1-هگزن-2-و ترانس  ،اول -3-

 . ]12[دمدگزینش پذیری بدست  %144تا  62تبدیل و  %144تا54درصدهایی از 

 K10رابر روی خا  رس متبلبل  (VI)کمپلکس اکسو وانادیوم  ،وهمکارانش1پریرا دکتر 2447درسال 

  (8-1شکل تثبیت کردند.) (APTES)عامل دارشده با تری دمینوپروپیل تری اتوکسی سیلان Laponit و 

در اپوکسایش گرانیول با اکسنده  لیزگر بعالبه عنوان کاتا 2VO(acac)سپس از کاتالیزگر ناهمگن 

کاردمدتر  K10استفاده کردند.دن ها دریابتند که کاتالیزگر با بستر  (TBHP)ترشیوبوتیل هیدرو پراکسید

 .]13[و با ثبات تر هستند

                                                 
1 Pereira 
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روی خا  رس  2VO(acac)(تثبیت کمپلکس ATPES       b)(( عامل دار کردن خا  رس با لیگاند a: 8-1شکل 

 .]13[  (ATPES)عامل دار شده با 

 

-متیل{ ]ایمینو کلرواتیل(-2[- (E)}-2باز لیگاند شیف  ،و همکارانش  1دکتر گریوانی 2413درسال 

.تعیین ساختار بلوری این مجموعه (دن را سنتز کردند 2VOLمتوکسی بنول و کمپلکس وانادیوم )-6

باز به عنوان یک لیگاند دو دندانه عمل کرده است)اتصال از دو اتم اکسیژن  اد که لیگاند شیفنشان د

که در موقعیت های ترانس یکدیگر قرار دارند.(و (VI)به مرکز وانادیوم بنوست و دو اتم نیتروژن ایمین 

ر شرایط کتن دسپس بعالیت کاتالیزوری این کمپلکس را در اپوکسایش سیکلواساختار چهاروجهی دارد.

)دلکن/اکسنده(  1:3گوناگون وشرایط بهینه بررسی کردند.بیشترین بازده را درحلال کلروبرم نسبت 

    .]14[بدست دوردند و مکانیسمی برای اپوکسایش دلکن هادراین شرایط ارائه دادند

                                                 
1 Grivani 
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 .]2VOL ]14  اکسو وانادیوم پلکس مکپوکسایش دلکن ها توسط ادی برای ا:مکانیسم پیشنه9-1شکل 

 

 4O3Feمروری برپژوهش های انجام شده باکاتالیزگرهای حاوی  1-6

به عنوان   2MnOبه عنوان هسته و   4O3Fe با استفاده از 2و شولین وانگ  1ژانگ شو 2448در سال 

 -ت کامپوزیت نه تنها خاصیت بوقرا سنتز کردند.این نو  از ذرا 2MnO /4O3Feیت  ، کامپوزپوسته 

ایش رنگ زمنها دالعاده پارامغناطیسی دارند بلکه دارای توانایی باسی جذب مواد شیمیایی نیز می باشند.د

انجام دادند . مشاهده کردند که سرعت رنگ زدایی   2MnO /4O3Feرابا متیل اورانژ  محلول زدایی از

      قه باشدبه میزان دقی 54باشد و مدت زمان واکنش  3/1محلول متیل اورانژ  PHزمانی که مقدار 

 .]15[شیمیایی هستند مپوزیتی دارای توانایی باسیی درجذب موادبود.این ذرات کا خواهد % 33/94

 

                                                 
1 Zhang Shu 

2 Shulin Wang 
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ی برای عنوان بستر در جهت سنتز کاتالیزوربه  4O3Fe از نانوذرات  ،وهمکارانش  1یانگ 2414در سال 

پوشش دادند   3O2Al-γاده کردند .دن ها این نانو ذرات را بوسیله ی واکنش های هک کوپلینگ استف

در واکنش  @3O2Al-γ Pd/Fe3O4را روی دن تثبیت کردند. درنهایت بعالیت کاتالیزوری  Pdبلز وسپس 

رابی گازی (وبا استفاده از کروماتوگ14-1شکل هک برومو بنزن با استایرن مورد بررسی قراردادند)

 .]16[گزارش شده است %94پیشربت واکنش در حدود باسی 

 

 .]Pd  ]16:واکنش انوا  دریل برومید با انوا  اولفین ها توسط کاتالیزگر 14-1شکل 

 

ک کاتالیست کایرال یک روش مناسب برای دماده کردن ی ،و همکارانش  2یانکیانگ سان  2414در سال 

و نشاندن  TsDPEN-(S,S)با لیگاند  Cp*RhCl]2[2قابل بازیابی از رودیوم را از طریق کمپلکس کردن 

ه برا ارائه کردند.هدف از تهیه این کاتالیزگر به منظور پوشانده شده با سیلیکا  4O3Fe دن بر روی 

یک در محیط دبی است.از ویژگی های کتون های دروماتبه گیری دن در انتقال نامتقارن هیدروژن کار

نه تنها به عنوان یک  2SiOو ذرات مغناطیسی پوشش داده شده با دی این کاتالیزور این است که نانکلی

لکه تا ب می کند رال برای تجزیه های نامتقارن عملاتالیزورهای کایبستر جدید برای اتصال به انوا  ک

در  %99حد زیادی می تواند خودتراکمی کاتالیزورهای بعال را کاهش دهد.این کاتالیزور بازده باسی 

شکل در (Cp*-Rh-TsDPEN-MNPs)  کاتالیز تشکیل اینانتقال هیدروژن نامتقارن نشان می دهد.مکانیزم 

 .]17[دورده شده است1-11

                                                 
1 Hao Yang 

2 Yunqiang Sun 
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 .]Cp*-Rh-TsDPEN-MNPs ]17مکانیزم تشکیل کاتالیزگر :11-1شکل   

 دورده شده است. 12-1شکل نمونه ای از کاربرداین کاتالیزگر در

 

 .]17[ ه کتون های دروماتیک: انتقال نامتقارن هیدروژن ب12-1شکل 

یک سنتز دسان از میکروذرات تشکیل شده از هسته ی  ،و همکارانش 1شوهو زوان  2414در سال 

همراه با  AlOOH–γوهمچنین سیه ی پیرامونی  2SiOوسیه ی پوششی  4O3Feسوپرپارامغناطیس 

 .مفید باشند در جهت تثبیت پروتئیننانوذرات طلا گزارش کردند.این ذرات سنتز شدندتا 

پوشانده می شوند.سایز  2SiOتوسط یک سیه ناز  از   4O3Feدراولین گام ذرات سوپرپارامغناطیس 

ژل -وبردیند سل 2بوسیله ی واکنش های سولواترمال 2SiOوسیه ی ناز  پوشش  4O3Feذرات کروی 

 می گیرد.    روی سیه ی پوششی سیلیکا قرار γ-AlOOHکنترل می شوند.پس از دن سیه ی پوششی 

                                                 
1 Shouhu Xuan 

2 Solvothermal 
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به  دار شده وسپس در سومین مرحله این بستر با گروه تری دمینو پروپیل تری اتوکسی سیلان عامل

گروه های دمونیوم پروتونه شدوپس از دن ذرات طلا روی دن قرار گربتندو محصول نهایی برای تثبیت 

ف رای حذبعنوان جاذب  وجداسازی پروتئین مورد بررسی قرار گربت.این ساختارگل مانند میتواند به

ه تثبیت دنزیم ها وجذب انتبابی مولکول های زیستی برای تصفی ،یا تثبیت پروتئین  از محلول  پروتئین

شکل در  AlOOH@Au)-γ@2(Fe@SiOو... استفاده شود . مکانیزم تشکیل این کاتالیزور دب 

 .]18[دورده شده است1-13

 

 .]AlOOH@Au)-γ@2(Fe@SiO ]18:تهیه ی کاتالیزور 13-1شکل 

 

 

 



19 

 هدف  1-7

از دنجا که کاتالیزگرها نقش بسیار مهمی درواکنش های صنعتی دارند.بنابراین تلاش در جهت بهبود 

 کاتالیزگر برتری از اهمیت بسیاری برخوردار است.از جمله ویژگی هایی که به یک ویژگی های دن ها

مساحت سطا باس و جداسازی دسان کاتالیزگر از مبلوط واکنش می باشد که هدف از این  ،می ببشد

 4O3Feسنتز کاتالیزگرهایی با این ویژگی ها می باشد.در این پژوهش نانو ذرات مغناطیسی   ،پروژه 

غناطیسی به عنوان بستری وقابلیت جداسازی م پوشش داده شده با بوهمیت به سبب مساحت سطا باس

گربته شده است. از طربی واکنش های اپوکسایش به سبب تولید محصوست  به کاربرای کاتالیزگرها 

ین کاتالیزگرها در واکنش پرکاربرد محسوب میشوند بنابراین ااز جمله واکنش های  ،صنعتی مهم 

 اپوکسایش الکن مورد استفاده قرار گربته اند.
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 فصل دوم
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سیستم کاتالیزوری  ی وسیلهها ببررسی اپوکسایش آلکن  -2

شده بر روی نانوذرات مغناطیسی ناهمگن وانادیوم نشانده 

 آهن پوشش داده شده با بوهمیت

کاتالیزگرهای ناهمگن جدید با عامل دار کردن بستر نانوذرات مغناطیسی دهن پوشش داده شده با 

ای ه و بررسیاندن وانادیوم بر روی دن تهیه شدسپس نشش هیدروترمال( و)سنتز شده به روبوهمیت 

سزم برای شناسایی ساختار این کاتالیزگر انجام شد. سپس کاتالیزگر تهیه شده در واکنش اپوکسایش 

نو   ،مقدارکاتالیزگر ،مقدار حلال  ،رامترهای گوناگون همچون اثر حلالگربته شد و پا به کاردلکن ها 

  دما وزمان بررسی وبهینه شد. ،مقدار اکسنده ،اکسنده

 شدهگرفته به کارهای مواد و معرف 2-1

 گربته شد. به کارها و مواد دیگر از  شرکت مر  و بلوکا تهیه و ها، حلالدلکن

 استات سدیم ،(O2.6H3FeCl) کلرید دهندر سنتز بستر کاتالیزوری عبارتند از: به کار گربته شده  ادمو

(NaOAc)، پیرلیدون ینیلو پلی (PVP)، گلیکول اتیلن (2O6H2C)، دلومینیوم براده (Al) ،2-پروپانول 

(O8H6C )کلرید جیوه و (2HgCl.)     

د ودزمایش های بهینه سازی کارکرد دن عبارتن گربته شده برای سنتز کاتالیزگر به کاردیگرترکیب های 

متوکسی سایلیل پروپیل کلرید، ایمیدازول، تری ،  (O2.H4VOSO: وانادیوم اکسو سولفات مونوهیدرات)از

 پراکسید، هیدروژن-اوره ،(2O2H%35,) اکسیژنه دب ،(TBHP%70,) پراکسید هیدروژن بوتیل ترشیو

 اکتن،-1 استایرن،-متیل-α سیکلواکتن، ، استایرن ،(4MgSO) سولفات منیزیمسدیم پریدات ، 

 ،(4CCl) کربنتتراکلرید ،( CN3HC)استونیتریل هگزن،-1 سیکلوهگزن، پینن،-α سیکلواکتن،

 (.8H7C)تولوئن ،(OH5H2C) اتانول ،(O6H3C) استون ،(2Cl2CH) کلرومتاندی ،( 3CHCl)کلروبرم
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 شدهگرفته به کارهای دستگاه 2-2

 دستگاه کروماتوگرافی گازی 

ار مقدهای خالص شناسایی و  ها با نمونهی زمان بازداری دنمقایسه ی های اپوکسایش بوسیلهبردورده

ها بررسی شد. به این منظور دستگاه کروماتوگرابی مدل ها به دست دمد و میزان پیشربت واکنشدن

 به کار، ساخت شرکت طیف گستر silicon DC-200ای و ستون میکروپارس با دشکارساز یونش شعله

 ml/min34،  هیدروژن ml/min154بار، سرعت گاز اکسیژن  2گربته شد. گاز حامل نیتروژن با بشار 

 تنظیم گردید. 64-184℃و دما بر حسب نو  الکن 

 دستگاه آنالیز عنصری 

 انجام گربت.  leco USAشرکت TruSpec CHNبوسیله یدنالیز عنصری 

 دستگاه پراش پرتو ایکس 

 با سمپ مس ثبت شد. STOEدستگاه بوسیله ی های پودری الگوهای پراش پرتو ایکس نمونه

 خ تبدیل فوریهسنج فروسرهای طیفدستگاه 

و با استفاده از قرص  Rayleigh WQF-500 FT-IRمربوط به ترکیب با دستگاه  IRهای تمامی طیف

 خشک گربته شد.(KBr) پتاسیم برمید 

 ICP 

 انجام شد. Integralxlساخت شرکت  ICPدرصد بلز نشانده شده با دستگاه 

 همزن اولتراسونیک 

 یکنواخت کردن نانوذرات مغناطیسی دهن و جلوگیری از دلمان، جهت Bandelinدستگاه اولتراسونیک 

 ها ،مورد استفاده قرار گربت.کلوخه ای شدن دن
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 (TG)دستگاه آنالیز حرارتی   

  Takin Elmer,Pyris diamond      به منظور بررسی ربتار حرارتی ماده از دستگاه دنالیز حرارتی مدل

 استفاده شد.

 

م نشانده شده بر روی نانو ذرات ه کاتالیزگر ناهمگن وانادیوتهی  2-9

 پوشش داده شده با بوهمیت هنآمغناطیسی 

 پروپوکسید-2تهیه آلومینیوم  

 .]19[و به روش گزارش شده  تهیه شد 1–2پروپوکسید بر اساس واکنش -2دلومینیوم 

 (1-2)واکنش 

         2+ 3H 3)7H32Al(OC                        O8H3Al + 6C 

پروپانول خشک تا -2روپوکسید بدست دمده تقطیر و خالص سازی شد. سپس با حلال پ-2دلومینیوم 

گر در تهیه بوهمیت برای پوشش دادن نانو ذرات موسر رقیق شد. این ترکیب به عنوان یک واکنش 54/1

 گربته شد. به کارمغناطیسی دهن 

 تهیه نانو ذرات مغناطیسی آهن 

گرم پلی وینیل  972/4، (3FeCl)دهن کلرید یلی مولم1/2میلی لیتری  25ابتدا درون یک بشر 

دقیقه  34لیتر اتیلن گلیکول مبلوط شدند و به مدت میلی 13گرم استات سدیم و  972/4ن، پیرولیدو

   دور در دقیقه هم زده شدند. سپس بشر درون راکتور استیل در دمای 375در دمای اتاق با سرعت 

2HgCl 
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شد. نانو ذرات حاصل با ایزوپروپانول و دب شستشو داده شد و  ساعت قرار داده 12و به مدت  244 ℃  

 .]24[گردیدساعت در خلا خشک  12به مدت 

بابوهمیت به روش  نانو ذرات مغناطیسیپوشش دار کردن    

 (Fe@B)هیدروترمال-هیدرولیز

-2م میلی لیتر دلومینیو 75/4گرم نانو ذرات مغناطیسی سنتز شده و  1/4میلی لیتری ، 544در بالن 

میلی لیتر ایزوپروپانول در اتمسفر نیتروژن ریبته شد. سپس برای  25/74موسر( و  54/1پروپوکسید )

   دمای  ساعت در12 محتویات بالن به مدت   دقیقه با اولتراسونیک یکنواخت شد. در مرحله بعد 34

ار داده شد و به میلی لیتر دب قر 54کتور حاوی اشد. سپس نمونه، داخل ر مبلوط 375با دور  45 ℃

در دون الکتریکی گذاشته شد.پس از این زمان نمونه با ایزوپروپانول و  144℃ساعت در دمای  5مدت 

 ساعت در خلا خشک شد.  12دب شستشو داده شد و به مدت 

 های نانوذرات مغناطیسی آهنبستر نشاندن لیگاندکلردار بر روی  

 پوشش داده شده با بوهمیت

 1میکرولیتر از تری متوکسی سالسیل پروپیل کلرید ومقدار 444لیتری مقدار یمیل 144در یک بالن 

ساعت در دمای  24لیتر تولوئن خشک به مدت میلی 54شده به همراه دماده  (Fe@B)گرم از

با تولوئن در دمای  دهنربا جدا و پس از چند بار شستشو بوسیله ی  ربلاکس شد. سپس بردورده114℃

 دید.در دون خشک گر144 ℃
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های نانوذرات مغناطیسی آهن دار بر روی بسترنشاندن لیگاندآمین 

 ( Fe@B-Aپوشش داده شده با بوهمیت)

میلی لیتر استونیتریل مبلوط گردیدند. 34به همراه  ((Fe@Bمیلی لیتری یک گرم 144در یک بالن 

به عنوان  یدیدمیلی مول ( سدیم  2/4گرم )4299/4ایمیدازول ومیلی مول( 25/1) گرم 4487/4سپس 

بلاکس گردید. سپس مبلوط واکنش با ر 85℃ ساعت در دمای 48اضابه شد و به مدت  کاتالیزگر

ساعت در دمای  6شستشو داده شد و به مدت  استونیتریلدهنربای مغناطیسی صاف شد و چند بار با 

 64/4برابر ( (Fe@B-Aبراساس دنالیز عنصری، نیتروژن قرار گربته بر بستر در خلا خشک شد. 45℃

 نشان داده شده است. 6-3شکل نمونه عامل دار شده در  FT-IR میلی مول بر گرم تعین شد. طیف

 روی نانو ذرات مغناطیسی آهن پوششبر  وانادیومتهیه کاتالیزگر  

 ((Fe@B-A-Vداده شده با بوهمیت عامل دار شده 

 گرم Fe@B-A))، 2/4 میلی لیتری مقدار یک گرم از144بالن  ، در یک((Fe@B-Aبرای بلزدار کردن 

میلی لیتر اتانول مبلوط گردیدند و به مدت  54 ومیلی مول( وانادیوم اکسو سولفات مونو هیدرات 45/1)

بار با 3ربلاکس شد. مبلوط واکنش با دهنربای مغناطیسی جمع دوری شد و  85 ℃ساعت در دمای  7

قرار گربته  وانادیومساعت خشک شد مقدار  6به مدت  45℃ر خلا در دمای اتانول شستشو داده شد و د

 ،FT-IRمیلی مول بر گرم تعیین شد. طیف  56/4برابر ICPبر روی کاتالیزگر حاصل بر اساس روش 

 شان داده شده است.ن 9-3شکل ، 8-3شکل ،7-3شکل دربه ترتیب  TGودنالیز  Xپرتوالگوی پراش 
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ش اپوکسایواکنش در وانادیومسیستم کاتالیزوری ناهمگن  بررسی 2-4

 سیکلواکتن

 بررسی اثر نوع حلال  

 14بدین ترتیب که در بالن  واکنش همسان برای سیکلواکتن انجام شد. 7برای بررسی اثر نو  حلال، 

       میلی لیتر   467/4،  پراکسیدترشیو بوتیل هیدروژن  مول (میلی 12/1لیتر) میلی  4/4 لیتری،میلی

حلال )تتراکلرید کربن،  لیترمیلی 1گرم کاتالیزگر ناهمگن و میلی 25مول( سیکلواکتن، میلی 5/4) 

نقطه دقیقه در  55( باهم مبلوط شدند و به مدت استون، متانول و کلرومتان،کلروبرم، استونیتریل، دی

درجه سلسیوس( در بشار اتمسفر  65، 56، 44، 82، 62، 76)به ترتیب  های مورد نظرجوش حلال

جدول رش ها تعیین شد. نتایج  ددستگاه کروماتوگرابی گازی پیشربت واکنی بوسیله ربلاکس گردید. 

. بر اساس نتایج بدست دمده حلال تتراکلرید کربن به عنوان حلال گزارش شده است12-3شکل  و3-1

 بهینه انتباب شد.

 بررسی اثر نوع اکسنده 

میلی لیتری  14اکتن انجام شد. در هر بالن واکنش موازی برای سیکلو 4برای بررسی اثر نو  اکسنده، 

کربن با هم مبلوط کلریدتترا لیتر حلالمیلی 1گرم کاتالیزگر ناهمگن و میلی 25اکتن، مول سیکلو5/4

پراکسید بوتیل هیدروژنمول( ترشیومیلی12/1لیتر )میلی4/4شدند. سپس به هر بالن یک اکسنده: 

-هیدروژنمول( اورهمیلی12/1گرم )494/4پراکسید، مول( هیدروژنمیلی12/1میلی لیتر ) 1/4(، 74%)

دقیقه در شرایط  55ها به مدت ی واکنشمیلی مول( سدیم پریدات. تمام12/1گرم )2/4پراکسید ، 

لیتر استونیتریل به جای میلی1های مشابهی بابالن دیگر،واکنش3ربلاکس قرار گربتند.سپس در

 دستگاه بوسیله یها تتراکلریدکربن به عنوان حلال موردبررسی قرار گربت. پیشربت واکنش

نشان داده شده است. بنابر  2-3جدول و13-3شکل در کروماتوگرابی گازی موردبررسی قرارگربت.نتایج
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رین اکسنده تپراکسیددر حلال تتراکلریدکربن به عنوان مناسبهیدروژنبوتیلنتایج بدست دمده ترشیو

 گربته شد.کاربرگزیده شد و در مراحل بعد به

 اثر زمانبررسی  

-سیکلو مولمیلی 5/4 مقدار دزمایش هر در. شد انجام زیر شرح به دزمایش 5 زمان اثر بررسی منظور به

-هیدروژن بوتیلترشیومول میلی12/1 و کربنتتراکلرید لیترحلالمیلی1 کاتالیزگر، گرممیلی 25 اکتن،

 شرایط در دقیقه 64 ،45 ،34 ،24 ،14 ،5مدت به و شد اضابه لیتریمیلی 14 بالن یک به پراکسید

 رارق بررسی مورد گازی کروماتوگرابی دستگاه بوسیله ی هاواکنش پیشربت. شد داده قرار ربلاکس

 واکنش نتایج. به عنوان زمان بهینه انتباب گردید. دقیقه45 زمان واکنش نتایج به توجه با. گربت

 دورده شده است.14-3شکل و  3-3جدول در

 کاتالیزگر مقدار اثر بررسی 

 قرار دزمایش مورد کاتالیزگر میلی گرم 25و24 ،15 ،14 ،4مقادیر کاتالیزگر، مقدار بهترین بررسی برای

ل ( ترشیو بوتیمولمیلی12/1 میلی لیتر)  4/4 لیتری،میلی 14 بالن 5بدین صورت که در . گربت

 به اکتن(سیکلو مولمیلی5/4میلی لیتر ) 467/4 تتراکلریدکربن، حلال لیترمیلی1 پراکسید ،هیدروژن

 رابیکروماتوگدستگاه  بوسیله ی هاواکنش پیشربت. گربت قرار ربلاکس شرایط در دقیقه 45 مدت

 بهینه مقدار نوانع به کاتالیزگر گرممیلی 24 مقدار نتایج به توجه با. گربت قرار بررسی مورد گازی

 دورده شده است.15-3شکل و 4-3جدول  در نتایج. شد انتباب

   اکسنده مقدار اثر بررسی 

-هیدروژنبوتیل یوترش لیترمیلی 5/4 و 4/4 ،3/4 ،2/4 ،1/4 ،4مقادیر اکسنده مقدار بررسی منظور به

 24 و حلال لیترمیلی 1 کتن،اسیکلو مولمیلی 5/4 مورد هر در. گربت قرار دزمایش مورد پراکسید

 شرایط در دقیقه 45 مدت به هاواکنش از کدام هر. شد اضابه دزمایش بالن به کاتالیزگر گرممیلی
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 با. شد یبررس گازی ماتوگرابیکرودستگاه  بوسیله ی هاواکنش از یک هر پیشربت. گربت قرار ربلاکس

 انتباب اکسنده مقدار بهترین عنوان به اکسنده( مولمیلی12/1) لیتر میلی 4/4 مقدار نتایج به توجه

 است. هشد هدورد16-3شکل 5-3جدول نتایج در . شد

 دما اثر بررسی 

 پراکسید ،( ترشیو بوتیل هیدروژنمولمیلی12/1)میلی لیتر 4/4مقدار  میلی لیتری، 14بالن  3در

 در دقیقه 45 مدت بهاکتن (سیکلو مولمیلی 5/4میلی لیتر ) 467/4 تتراکلریدکربن، حلال لیترمیلی1

 اهواکنش پیشربت. گربتند قرار ربلاکس شرایط در سانتیگراد یدرجه85℃ و44℃،محیط دماهای

 عنوان به 85 ℃ دمای اساس این بر که گربت قرار بررسی مورد گازی وماتوگرابیکردستگاه  بوسیله ی

 .است شده داده نشان 17-3شکل و  6-3جدول در  نتایج. شد انتباب بهینه دمای

 بررسی اثر مقدار حلال 

-میلی12/1گرم کاتالیزگر ناهمگن، میلی 24مول سیکلواکتن، میلی 5/4قدار لیتری ممیلی 14بالن 4در 

لیتر( مبلوط میلی 1-3ترشیوبوتیل هیدروژن پراکسید با مقدارهای مبتلف حلال تتراکلریدکربن ) مول

 ها با دستگاه کروماتوگرابیدقیقه مبلوط هر واکنش ربلاکس  شد.  نتایج واکنش 45سپس به مدت  شد.

دمده است.بر اساس نتایج بدست دمده میزان بهینه 18-3شکل و  7-3جدول نتایج در.سی شد گازی برر

 .میلی لیتر تعیین شد 1حلال 

   ی دیگرهاآلکن اپوکسایشبررسی  

 پینن،-α  ،هگزنسیکلو ن،هگز-1اکتن،-1)مبتلف  دلکن 6 از مولمیلی 5/4لیتریمیلی 14بالن  6 در

-ترشیوبوتیل (مولمیلی 12/1)لیترمیلی 4/4 ، کاتالیزگر گرممیلی 24 با( استایرن متیل-α استایرن،

 85℃ دمای در واکنش ها مبلوط. شد مبلوط تتراکلریدکربن حلال لیترمیلی 1 و پراکسیدهیدروژن
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 رارق بررسی مورد گازی کروماتوگرابی هدستگا با هاواکنش نتایج و شد ربلاکس های مبتلفدر زمان

 .است شده داده نشان8-3جدول  در نتایج. گربت

 اکتنسیکلو اپوکسایش در وانادیوم کاتالیزگر بازیابی بررسی       

 24سیکلو اکتن،  مول(میلی 5/4لیتر )میلی467/4لیتری مقدار میلی 14به این منظور در یک بالن 

-میلی 1پراکسید با هیدروژنترشیوبوتیل مول(میلی 12/1لیتر )میلی 4/4 گرم کاتالیزگر ناهمگن ،میلی

ربلاکس شد. سپس مبلوط واکنش صاف شد و  85℃تتراکلریدکربن مبلوط و در دمای  حلال لیتر

اره در واکنش مشابه پس از خشک شدن دوبشستشو داده شد و تتراکلریدکربن بار با حلال چندین 

 ستگاهد بوسیله یپیشربت واکنش ربت و  به کاربار در واکنش اپوکسایش  4استفاده شد. این کاتالیزگر

  .است شده گزارش  19-3شکل و  9-3جدول در  نتایج .گربت قرار بررسی مورد گازی کروماتوگرابی
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 بررسی نتایج  -9

ی دیگر و از سوسو و قیمت باسی کاتالیزگرهای همگن از یک های محیط زیستیینگرانبا ابزایش 

 ن، جایگزینی کاتالیزگرهای همگن با انوا  ناهمگهادنیری دوباره گبه کارهمچنین به علت عدم بازیابی و 

برای این منظور، کاتالیزگر ناهمگن را روی یک بستر جامد یا تکیه گاه قرار  رسد.ضروری به نظر می

توانند پلیمرهای دلی یا معدنی باشند. بسترهای معدنی به دلیل داشتن میدهند. این بسترهای جامد می

ارند. در ی دبسترهای دلای نسبت به مساحت سطا باس و پایداری شیمیایی و حرارتی باس ، برتری ویژه

ذرات مغناطیسی دهن پوشش داده شده با بوهمیت به عنوان بستر  معدنی نانواین پژوهش از اکسید 

سطا بسیار باسیی می  استفاده شده که به علت داشتن گروه های هیدروکسیل براوان دارای مساحت

معدنی سهولت جمع  ی این اکسیددهد.از دیگر مزایایری بسیار خوبی از خود نشان میپذواکنشباشد و 

جهت سنتز کاتالیزگر ناهمگن، لیگاند مناسب بر  دوری دن از محیط واکنش توسط یک دهنربا می باشد.

های وانادیوم، این بستر بلزدارگردیده و به عنوان روی بستر پیوند داده شد، سپس با ابزودن کمپلکس

 د.گربته ش به کارها کاتالیزگر، برای اپوکسایش دلکن

 ( Fe@B-I-Vوانادیوم)تهیه کاتالیزگر ناهمگن  9-1

دار تهیه بستر نانوذرات مغناطیسی دهن پوشش داده شده با بوهمیت، پیوند لیگاند کلردار به دن، دمین

( 4-3-2(، )3-3-2(، )2-3-2های )ترتیب در ببش شدن و همچنین ابزایش کمپلکس بلز وانادیوم به

مراحل تهیه  3-3شکل و2-3شکل و1-3شکل  شکل هایه است. ( توضیا داده شد6-3-2( و)2-3-5، )

 دهد.کاتالیزگر ناهمگن را نشان می

تری متوکسی سایلیل پروپیل کلرید با  -3در مرحله نبست ، گروه عاملی کلردار از واکنش ترکیب 

ای هیدروکسیل سطحی نانوذرات مغناطیسی دهن پوشش داده شده با بوهمیت، باپیوند کوواسنس، هگروه

 .با گروه کلردار تهیه شد دار شدهبه بستر متصل شده و بستر عامل
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 پوشش دار شده با بوهمیت   4O3Feذرات  متوکسی سایلیل پروپیل کلراید به نانو تری -3: پیوند لیگاند 1-3شکل 

 

دار شده با ایمیدازول واکنش داده شد تا با حذف کلر، نانوذرات سپس نانوذرات مغناطیسی عامل

 (  Fe@B-Iدار شده با گروه دمین تهیه گردد.)مغناطیسی عامل

 

 (Fe@B-I)ذرات  مغناطیسی عامل دار شدهنانو دمین دار کردن  :2-3شکل 

 

تا کاتالیزگر ناهمگن  در مرحله ی بعدی گروه دمین قرارگربته بر روی نانو ذرات به بلز کوئوردینه شد

(Fe@B-I-V.تهیه شود ) 

 

 (Fe@B-I-V): تهیه کاتالیزگر ناهمگن 3-3شکل 
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 Fe@B نانوذرات FT-IR. طیف ده با طیف سنجی ارتعاشی مورد بررسی قرار گربتندترکیبات تهیه ش

 AlO-Hمی باشد که مربوط به ارتعاش کششی  3415در ناحیه دارای نواری  (4-3شکل )  تهیه شده

به ارتعاش مشاهده می شوند نیز مربوط  1135و   cm  1474-1نوارهایی که در .بوهمیت می باشد

به ترتیب مربوط به ارتعاش خمشی  753و  cm 484-1می باشند. همچنین نوارهایی در H-AlO  خمشی 

 .]24[می باشند Al-OHوکششی 

 

 (Fe@B)مربوط به بستر کاتالیزگر  FT-IRطیف  :4-3شکل 

مشاهده  cm2954-1نوار جدیدی در ناحیه  ( 5-3شکل ده)درطیف مربوط به نانو ذرات دهن کلردارش

تری متوکسی سایلیل -3دهد لیگاند باشد که نشان می C-Hتواند مربوط به ارتعاش گروه شود که میمی

  C-Clه گروه ، از طربی نوار مربوط ب ]34[قرار گربته است (Fe@B)بستر پروپیل کلرید بر روی 

  .]31[ظاهر شده است   cm 627- 1یهکه در اینجا نواری در ناح ظاهرشود 654-644بایست در ناحیه می
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 مربوط به نمونه کلردار شده FT-IR: طیف 5-3شکل 

 

   cm 1647-1باشد نواری در ناحیهکه مربوط به نمونه پس از ابزایش ایمیدازول می  I-Fe@Bدر طیف 

پس از اثبات پیوند لیگاند برروی بستر  . ]31[می باشد C=Nمربوط به ارتعاش کششی مشاهده شده که 

، تکنیک دنالیز عنصری مورد استفاده قرار گربت.بر اساس دنالیز عنصری ،درصد جهت تعیین مقدار دن، 

میلی مول  64/4دمد که معادل قرار گربتن  بدست % 9/4برابر  Fe@B-Iنیتروژن موجود درنمونه 

 ایمیدازول برروی هرگرم بستر است.



36 

 

 (Fe@B-I)مربوط به نمونه دمین دار شده   FT-IRطیف  :6-3شکل 

 

،  I-Fe@Bشده برای نمونه  مشاهدهعلاوه بر نوارهای  ( 7-3شکل ) V -I-Fe@Bدرطیف کاتالیزگر 

. میزان  ]12[می باشد V=Oمشاهده می شود که مربوط به ارتعاش کششی  cm 991-1 نواری در ناحیه 

میلی  56/4برابر  Fe@B-I-V، برای کاتالیزگرICPبا تکنیک  Fe@B-Iوانادیوم اکسو قرار گربته برروی 

 مول بر گرم تعیین شد.
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 (Fe@B-I-V)مربوط به کاتالیزگر ناهمگن   FT-IR: طیف 7-3شکل 

این الگو با دورده شده است .   8-3شکل در   Fe@B-I-Vبرای کاتالیزگر  Xپرتو همچنین الگوی پراش 

بته جهت  شدت و پهنای نوارها در برایندهای انجام گر زیرامطابقت دارد  ]Fe@B  ]24الگوی مربوط به 

 دار کردن و بلزدار کردن نانوبوهمیت هی  تغییری نداشته است.عامل

 

 Fe@B-I-Vکاتالیزگر ناهمگن  XRD:الگوی 8-3شکل 
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 (TGA)دنالیز حرارتی  از Fe@Bه روی بستر برای بررسی پایداری حرارتی کمپلکس وانادیوم  نشانده شد

طور نشان داده شده است. همان 644 ℃نمودار دنالیز حرارتی نمونه تا دمای  9-3شکل در  استفاده شد.

همراه است که با  TGدر نمودار  % 27با ابت وزنی معادل  324 ℃نواری در دمای شود که مشاهده می

نوار گرماده مربوط به سوختن کمپلکس نشانده شده بر همبوانی دارد.این  DTAدر نمودار  دهنوار گرما

 می باشد. Fe@Bبستر 

 

 Fe@B-I-V: نمودار دنالیز حرارتی کاتالیزگز ناهمگن 9-3شکل 

 

گواه وجود ذراتی با اندازه ی حدود  14-3شکل  ، Fe@B-I-Vکاتالیزگر ناهمگن  SEMبررسی تصویر 

 نانومتر می باشدو همانطور که مشاهده می شود ذرات به صورت کلوخه ای و نامنظم هستند. 24-34
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 Fe@B-I-Vاز کاتالیزگر ناهمگن  SEM:تصویر 14-3شکل 

 (Fe@B-I-V)ی کاتالیزوری کاتالیزگربررسی کارای 9-2

های گوناگون مورد بررسی قرار گربت. از در واکنش اپوکسایش دلکن  Fe@B-I-Vکارایی کاتالیزوری

سیکلواکتن به عنوان دلکن پایه استفاده شد و اثر پارامترهای مبتلف ازجمله نو  حلال، مقدار حلال، 

و مقادیر بهینه این پارامترها  مان و دما بررسی گردیدنو  اکسنده، مقدار اکسنده، مقدار کاتالیزگر، ز

 بدست دمد.

 

 (Fe@B-I-V):واکنش اپوکسایش سیکلواکتن با کاتالیزگر11-3شکل 

O
catalyst

TBHP, CCl4
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 بررسی اثر نوع حلال 

در   وش گفته شدهی متفاوت مطابق رهاحلالدر بررسی این پارامترواکنش اپوکسایش سیکلواکتن در 

شکل و 1-3جدول داده های بدست دمده از دستگاه کروماتوگرابی گازی درانجام شد.  1-4-2ببش 

ا ب متانول،  به علت پیوند قویئوردیناسیونی باس همچون ورده شده است.حلال های با قدرت کود 3-12

.از ]21[و مانع پیشربت واکنش می شوند.می کند پیوند واکنشگرها به بلز مرکزی جلوگیری لز مرکزی ازب

تان و دی کلروم گربته شده ، حلال های کلردار همچون تترا کلرید کربن،کلروبرم به کارمیان حلال های 

نوان حلال یدکربن به عبه علت قدرت کوئوردیناسیونی ضعیف بازده بیشتری داشتند که حلال تتراکلر

کننده مشاهداتی است که در سیستم های کاتالیزوری مشابه گزارش  اییدبهینه انتباب شد.این نتایج ت

  ] 23و22[شده است.

مول میلی 12/1لال با لیتر حیلیم 1مول سیکلواکتن در میلی 5/4: بررسی اثر نو  حلال در اپوکسایش 1-3جدول 

 . (Fe@B-I-V)گرم کاتالیزگر ناهمگنمیلی 25یری کارگبهدقیقه و با  55در دمای جوش حلال به مدت TBHPاکسنده 

 بازده واکنش اپوکسایش)%( (℃حلال)دمای جوش

 95 (77تتراکلریدکربن)

 79 (44کلروبرم)

 52 (61کلرومتان)دی

 24 (56استون)

 ناچیز (65متانول)

 ناچیز (82نیتریل)استو

 



41 

 

مول میلی 12/1لیتر حلال با یلیم 1مول سیکلواکتن در میلی 5/4: بررسی اثر نو  حلال در اپوکسایش 12-3شکل 

 (Fe@B-I-V)گرم کاتالیزگر ناهمگنمیلی 25یری کارگبهدقیقه و با  55در دمای جوش حلال به مدت TBHPاکسنده 

 

 بررسی اثر نوع اکسنده 

ایش بررسی با کاتالیزگر در واکنش اپوکس اثر نو  اکسنده 2-4-2در ببش  شدهگفتهی روش بر پایه

هیدروژن اکسنده هایی همچون اوره واکنش با 13-3شکل و2-3جدول بدست دمده درشد.نتایج 

دارد در حالیکه اکسنده ترشیوبوتیل هیدروژن  کمیوسدیم پریدات بازده هیدروژن پراکسید پراکسید، 

 ]24[.باشد درحلالTBHPانحلال بهترمربوط به توانایی  تواند راکسید بازده بسیارباسیی دارد، که میپ

 تباب شد.به عنوان اکسنده بهینه انودر نتیجه 
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 : بررسی اثر نو  اکسنده در اپوکسایش2-3جدول 

 55در دمای جوش حلال به مدت TBHPمول اکسنده میلی 12/1لیتر حلال با یلیم1مول سیکلواکتن در میلی 5/4

 (Fe@B-I-V)ناهمگنگرم کاتالیزگر میلی 25یری کارگبهدقیقه و با 

                                                 اکسندهبازده واکنش)%(                                       حلال          

  35            تتراکلریدکربن    

    5             استونیتریل       

  ناچیز             تتراکلریدکربن   

 41            استونیتریل       

  22            تتراکلریدکربن   

 15            استونیتریل      

  2             تتراکلریدکربن   

 2             استونیتریل      

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

t-BuOOH 

2O2H 

 2O2H-اوره

4NaIO 
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 بررسی اثر زمان 

دقیقه  (64-5( ی مبتلف هاانزمین پارامتر نیز با واکنش اپوکسایش سیکلواکتن با کاتالیزگردر مدت ا

دهد مطابق انتظار با ابزایش نشان میداده ها  بررسی شد.3-4-2در ببش  شدهگفتهی روش یهپابر 

ترین مقدار خود رسیده و ثابت یشبدقیقه به  45شود تا اینکه پس از زمان، بازده نیز بیشتر می

  برای ادامه کاراتباب شد.ن زمان دقیقه به عنوان بهتری 45ماند. بنابراین زمان یم
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 (Fe@B-I-V)م کاتالیزگر ناهمگنگرمیلی 25یری کارگبهدقیقه و با  55در دمای جوش حلال به مدت TBHPاکسنده 
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 : بررسی اثر زمان در اپوکسایش3-3جدول 

یری گبه کاردر دمای جوش حلال و با TBHPمول اکسنده میلی 12/1با  4CClلیتر یلیم1مول سیکلواکتن در میلی 5/4

 (Fe@B-I-V)گرم کاتالیزگر ناهمگنمیلی 25

 

 زمان)دقیقه(
 

 بازده)%(

              5             44  

            14              66 

           24             71 

           34             84 

           45             95 

          64             95    

 

 

مول اکسنده میلی 4CCl ،12/1لیتر یلیم1 بامیلی مول سیکلواکتن  5/4پوکسایش بررسی اثر زمان در ا :14-3شکل 

TBHP  گرم کاتالیزگر میلی 25و در دمای جوش حلال(Fe@B-I-V) 
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 بررسی اثر مقدار کاتالیزگر 

اکتن در حلال تتراکلرید کربن و مقدارهای مبتلفی جهت بررسی این پارامتر، واکنش اپوکسایش سیکلو

( انجام شد. 4-4-2در ببش) شدهگفتهی روش یهپاگرم( و بر میلی 25و24، 15، 14، 5، 4)  از کاتالیزگر

ابزایش مقدار کاتالیزگر، بعالیت کاتالیزوری ابتدا  دهد که بانشان می 15-3شکل و  4-3جدول های داده

ابزایش می یابد. در اینجا نقش یون بلزی در کاتالیزگر، بعال کردن اتم اکسیژن در ترشیو بوتیل هیدروژن 

  .]25[شودمیباشد. واکنش اپوکسایش بدون حضور یون بلزی انجام نیمپراکسید برای انتقال به دلکن 

به عنوان مقدار بهینه  (Fe@B-I-V)گرم کاتالیزگر میلی 24، مقدار  دمده به دستهای با توجه به داده

 برای ادامه کار انتباب شد.

، 4CClمیلی لیتر  1میلی مول سیکلواکتن با  5/4در اپوکسایش  V)-I-(Fe@B:بررسی اثر مقدار کاتالیزگر4-3جدول 

 دقیقه دردمای جوش حلال 45به مدت  TBHPی مول اکسنده میل 12/1

 

 (mg)مقدار کاتالیزگر

 

 بازده واکنش)%(

4 4 

5 15 

14 41 

15 85 

24 96 

25 96 
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، 4CClمیلی لیتر  1تن با میلی مول سیکلواک 5/4در اپوکسایش  V)-I-(Fe@B: بررسی اثر مقدار کاتالیزگر15-3شکل 

 دقیقه دردمای جوش حلال 45به مدت  TBHPمیلی مول اکسنده  12/1

 

 بررسی اثر مقدار اکسنده 

 -واکنش اپوکسایش سیکلواکتن درمقادیرگوناگون اکسنده ی ترشیوبوتیل هیدروژن ،به این منظور

بدست دمده ، مقدار بر اساس نتایج (انجام شد.5-4-2پراکسید بر اساس روش گفته شده در ببش )

 3:1میلی مول انتباب شد که نسبت به مقدار  12/1بهینه اکسنده ی ترشیوبوتیل هیدروژن پراکسید، 

 .] 26[)الکن/اکسنده( گزارش شده در مراجع کمتر می باشد
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 :بررسی اثر مقدار اکسنده5-3جدول 

 45به مدت  TBHPواکسنده ( V-I-Fe@Bمیلی گرم کاتالیزگر)4CCl ،24میلی لیتر  1سیکلواکتن با  میلی مول 5/4

 دقیقه دردمای جوش حلال

 

 مقدار اکسنده                               

 فرآورده اپوکسید بازده 

              ()درصد              

                   ml                                     mmol    

               1/4                                       28/4                                 48 

               2/4                                       56/4                                 61 

               3/4                                       84/4                                 85 

               4/4                                       12/1                                 96 

 

 

میلی گرم کاتالیزگر    4CCl ،24میلی لیتر  1کلواکتن با میلی مول سی 5/4: بررسی اثر مقدار اکسنده 16-3شکل 

(Fe@B-I-V ) واکسندهTBHP  دقیقه دردمای جوش حلال 45به مدت 
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 بررسی اثر دما 

در  شدهگفتهی روش یهپای گوناگون و بر هازماناین پارامتر نیز در واکنش اپوکسایش سیکلواکتن در 

نشان داده شده است.   17-3شکل و  6-3جدول ر دمده د دستبههای بررسی شد داده 6-4-2ببش

 شود به طوریدهد هر چه دمای واکنش بیشتر باشد بازده هم بیشتر میدمده نشان می دستبههای داده

براین دمای جوش حلال)تتراکلریدکربن( شود. بناترین بازده مشاهده مییشبکه در دمای جوش حلال 

 به عنوان دمای بهینه انتباب شد.

 

 سایش:بررسی اثر دما در اپوک6-3جدول 

 45به مدت  TBHPاکسنده  و( V-I-Fe@Bمیلی گرم کاتالیزگر)4CCl ،24میلی لیتر  1میلی مول سیکلواکتن با  5/4

 دقیقه

 

 ℃)     (دما      

 

 فرآورده اپوکسیدبازده 

                )درصد(                 

             25               2 

             44               7 

             85              98 
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میلی گرم 4CCl ،24میلی لیتر  1میلی مول سیکلواکتن با  5/4پوکسایش: بررسی اثر دما در ا17-3شکل 

 دقیقه 45به مدت  TBHPو اکسنده ( Fe@B-I-Vکاتالیزگر)

 

 بررسی اثر مقدار حلال       

برای بررسی این اثر، واکنش اپوکسایش با مقادیر گوناگون حلال تتراکلرید کربن بر اساس روش گفته 

اساس نتایج نشان داده شده است.بر 18-3شکل و7-3جدول رنتایج د.انجام شد (8-4-2)شده در ببش

بدست دمده هرچه میزان حلال کمتر باشد واکنش پیشربت بهتری خواهد داشت.بنابراین میزان حلال 

 میلی لیتر انتباب شد. 1بهینه ، 
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 در اپوکسایش  4CCl: بررسی اثر مقدار حلال 7-3جدول 

دقیقه 45به مدت  TBHPمیلی مول اکسنده  12/1و ( Fe@B-I-Vمیلی گرم کاتالیزگر)24میلی مول سیکلواکتن،  5/4

 در دمای جوش حلال

 

 (ml) مقدار حلال            

              

 فرآورده اپوکسیدبازده       

                )درصد(                        

                  1                     98 

                  2                     94 

                  3                     78   

  

 

( V-I-Fe@Bمیلی گرم کاتالیزگر)24سیکلواکتنمیلی مول  5/4در اپوکسایش   4CClلال مقدارحبررسی اثر: 18-3شکل 

 دقیقه در دمای جوش حلال45به مدت  TBHPمیلی مول اکسنده  12/1و 
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 (Fe@B-I-V)بررسی اپوکسایش دیگرآلکن ها با کاتالیزگرناهمگن    

            در ببش شدهگفتهی روش یهپابر  های مبتلف برای واکنش اپوکسایش، در این برایند از دلکن

 دورده شده است. بر اساس نتایج 8-3جدول در  بدست دمده های گربته شد.  داده به کار )2-4-8(

دهند. هر یمتر واکنش انجام های خطی در مدت زمان طوسنیبدست دمده از کروماتوگرابی گازی، دلکن

 های خطیکند چون دلکنیمتر شرکت باشد در واکنش اپوکسایش راحت تردهندهه دلکن الکترونچ

تری واکنش اپوکسایش را انجام تری دارند پس در زمان طوسنیدهندگی پایینخاصیت الکترون

دهندگی بیشتر، بازده باستری نسبت به دهندودلکن های غیر خطی ومیانی به علت خاصیت الکترونیم

دلکن های خطی از خود نشان می دهند و از طربی بر اساس داده های بدست دمده سیکلواکتن بازده 

 .نسبت به سایر دلکن ها داشته است بیش تری
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 بررسی اپوکسایش دیگر دلکن ها:8-3جدول 

 V)-I-(Fe@Bمیلی گرم کاتالیزگر 24وTBHPمیلی مول اکسنده  12/1با   ، 4CClمیلی لیتر 1میلی مول الکن با  5/4

 در دمای جوش حلال .

 دلکن ساختار زمان )دقیقه( بازده )%(

 

98 

 

45 

 

 

 

 سیکلواکتن

 

92 

 

64 
 

 

 سیکلوهگزن

 

89 

 

124 

 

 

α- متیل استایرن 

 

84 

 

184 

 

 

α- پینن 

 

82 

 

244 

 

 

 

 استایرن

 

48 

 

244 
 

 

 

 هگزن-1

 

35 

 

244 
 

 

 

 اکتن-1
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در اپوکسایش سیکلو    (Fe@B-I-V)بررسی بازیابی کاتالیزگر ناهمگن   

 اکتن 

انجام ( واکنش اپوکسایش 9-4-2، بر اساس روش گفته شده درببش )ی بررسی بازیابی کاتالیزگربرا

دورده شده است. بر اساس نتایج بدست دمده این  19-3شکل و 9-3جدول شد.داده های بدست دمده در

گیری دوباره، ویژگی کاتالیزوری خود را به خوبی حفظ می کند که نشان دهنده به کار بار4کاتالیزگر تا 

پایداری باسی کاتالیزگر می باشد. مزیت دیگر دن در مقایسه با سایر کاتالیزگرهای ناهمگن،  بازیابی 

 دسان تر به سبب خاصیت مغناطیسی دن می باشد.

 : بررسی بازیابی کاتالیزگر9-3جدول 

 V)-I-(Fe@Bمیلی گرم کاتالیزگر 24وTBHPمیلی مول اکسنده  12/1با   ، 4CClمیلی لیتر 1میلی مول الکن با  5/4

 دقیقه . 45در دمای جوش حلال به مدت 

         

 مرتبه بازیابی         

 

 بازده فرآورده اپوکسید                

 )درصد(             

 98 بازیابی اول

 96 بازیابی دوم

 94 بازیابی سوم

 94 بازیابی چهارم
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میلی مول اکسنده  12/1با   ، 4CClمیلی لیتر 1میلی مول الکن با 5/4بررسی بازیابی کاتالیزگر   :19-3شکل 

TBHPمیلی گرم کاتالیزگر 24و(Fe@B-I-V)  دقیقه . 45در دمای جوش حلال به مدت 

 

 Fe@B-I-Vجمع بندی شرایط بهینه در سیستم کاتالیزوری        

بر اساس نتایج بدست دمده از کروماتوگرابی گازی  (Fe@B-I-V)شرایط بهینه برای کاتالیزگر ناهمگن 

 ت.دورده شده اس 14-3جدول در

 :شرایط بهینه برای اپوکسایش سیکلو اکتن .14-3جدول 

 مقدار آلکن میلی مول 5/4

 حلال  تتراکلریدکربن

t-BuOOH اکسنده 

 مقدار کاتالیزگر میلی گرم 24

 مقدار اکسنده میلی مول 12/1

 زمان دقیقه 45
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اکسیژن در سیستم های کاتالیزوری مکانیسم احتمالی انتقال  9-9

 (IV)دارای وانادیوم 

، می توان مشابه با این کاتالیزگر ]27  [براساس مکانیسم احتمالی پیشنهاد شده برای کاتالیزگر همگن

در حضور اکسنده ی  (IV)که ابتدا اکسو وانادیوم   گفت مکانیسم انتقال اکسیژن به این صورت است

TBHP  به اکسو وانادیوم(V) ( 2( و سپس این اکسنده به بلز کوئوردینه می شود)1اکسید می شود    .)

،دلکن به اکسنده کوئوردینه می شود و با شکستن پیوند دوگانه ی دلکن وجدا شدن در مرحله بعد

کل شاولیه ی خود بازیابی می شود. )بردورده ی اپوکسید تولیدوکاتالیزگر به همان حالت   ترشیوبوتانول،

3-24). 

 

 مکانیسم پشنهادی در اپوکسایش سیکلواکتن کاتالیز شده با اکسو وانادیوم :24-3شکل 
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 نتیجه گیری   9-4

بارزترین مزیت کاتالیزگرهای سنتز شده در این پژوهش نسبت به سایر کاتالیزگرهای مشابه گزارش 

د ی راحت و مجدجداسازی دسان این کاتالیزگرها از واکنش بوسیله ی دهنربا ودر نتیجه استفاده   ،شده

دارای  11-3جدول دراین کاتالیزگر نسبت به کاتالیزگرهای مشابه گزارش شده می باشد. از این کاتالیزگر

1TOF ن باکتور کارایی باستر این کاتالیزگر را نشان می دهد.باستری است.مقدار باستر ای 

میلی مول الکن  . بازده      

. زمان میلی مول کاتالیزگر
 

 با کاتالیزگرهای مشابه Fe@B-I-V:مقایسه کارایی کاتالیزگر11-3جدول 

 

 

 کاتالیزگر

مقدار          

 کاتالیزگر

 )میلی مول(

 

مقدار حلال 

 )میلی لیتر(

 

 نسبت مولی 

 واکنشگر به اکسنده

 

 زمان    

 )دقیقه(

 

 

 بازده

 

 

TOF 

 [28] V-MCM    443/4 14 1:3 484 82 167/34 

همگن کاتالیزگر

 ]24[وانادیوم 

 

446/4 

 

5 

 

1:3 

 

114 

 

 

86 

 

72/37 

کاتالیزگروانادیوم 

بابسترنانو بوهمیت 

]29[ 

 

    446/4 

 

1 

 

1:2 

 

94 

 

93 

 

33/72 

Fe@B-A-V 4425/4 1 1:2 274 98 36/62 

Fe@B-I-V 4112/4 1 1:2 45 98 33/63 

                                                 
1 Turn over factor 

 =TOF 
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 آینده نگری  9-5

ها نقش مهمی در تولید صنعتی ترکیبات گوناگون به ویژه در صنعت پتروشیمی اپوکسیداسیون اولفین

سیله چون اتیلن، پلی بوتادی ان بوبا کاربرد بیشتر در صنعت هم های دارند بنابراین اپوکسایش اولفین

 تواند بررسی شود.این کاتالیزگر می

ا یکارایی کاتالیزگر تهیه شده را می توان در دیگر برایندهای کاتالیزوری مانند اکسایش الکل ها 

از پیشنهادات دیگری که می توان برای ادامه این پروژه ارائه داد نشاندن .ایزومریزاسیون نیز بررسی نمود

های دلی  وتهیه کاتالیزگرهایی که در واکنش Fe@Bلکس های بلزات پاسدیوم وپلاتین روی بستر کمپ

 گربته شوند. به کاررمیلاسیون وهیدروژناسیون و.... از جمله هیدروب
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Abstract 

Supported metal complexes as heterogeneous catalyst have been used extensively for a 

wide variety of applications. In these systems, the most important phenomenon is the 

catalyst elucidation from the support which will be overcome by use of covalent bonding 

of metal complexes to the functionalized support. In this research Vanadium catalytic 

systems supported on nano-Fe3O4@Boehmite with high surface area and high degree of 

surface hydroxyl groups was prepared. Then it was covalently functionalized with 3-(tri-

methoxysilyl)propyl chloride (CFNB). The terminal chloride group of CFNB then was 

replaced by imidazole (IFNB). This supported catalyst was used in epoxidation of cis-

cyclooctene and yields of products were investigated by GC. The catalytic procedure was 

optimized for different parameters such as amount of catalyst, solvent, oxidant, 

temperature and time. It was found that the optimized conditions with over 95% yield for 

epoxidation of cis-cyclooctene with Fe@B-I-V was 0.02 of catalyst, 1ml CCl4 as solvent, 

and 1.12 mmol t-butyl-hydro-peroxide as oxidant at 85 ºC after 45 min In addition, 

recycling experiments revealed that these nano-catalysts could be repeatedly applied for 

nearly complete epoxidation of alkenes for at least four successive cycles.    

Keywords: Heterogeneous vanadium catalys; epoxidation; cyclooctene. 
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