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 تشکر و قدردانی

کران پروردگار یکتا را که هستی مان بخشید و به طریق علم و دانش رهنمونمان سپاس بی 

شد و به همنشینی رهروان علم و دانش مفتخرمان نمود و خوشه چینی از علم و معرفت را 

 .روزیمان ساخت

پدر بزرگوار و مادر مهربانم، آن دو فرشته ای که از خواسته هایشان گذشتند، سختی ها را به 

ند و خود را سپر بلای مشکلات و ناملایمات کردند تا من به جایگاهی که اکنون در جان خرید

 آن ایستاده ام برسم .

همسرم، که سایه مهربانیش سایه سار زندگیم می باشد، او که اسوه صبر و تحمل بوده و 
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 عزیز سفر کرده ام، نازنینی که یاد و خاطره اش همیشه در قلبم به یاد ماندنی است.
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 .و شکوه تو مرا نه توان سپاس است و نه کلام وصف
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دانشجوی دوره کارشناسی ارشد رشته شیمی معدنی  دانشکده شیمی  دانشگاه صنعتی  محدثه همتیاناینجانب 
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.متعهد  دکتر بهرام بهرامیانتحت راهنمائی  آن  شده با کمپلکس های مولیبدن وبررسی ویژگی کاتالیزوری

 می شوم.

 .تحقیقات در این پایان نامه توسط اینجانب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردار است 

 رد استفاده استناد شده است.در استفاده از نتایج پژوهشهای محققان دیگر به مرجع مو 

                    مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسطططط خود یا  رد دیگری برای دریا ت هیو نود مدرا یا امتیازی در هیو جا ارائه

 نشده است.

           ستخرج با نام شد و مقالات م شان هرود می با صنعتی  شگاه  صنعتی   » کلیه حقوق معنوی این اثر متعلق به دان شگاه    دان

 به چاپ خواهد رسید.«  Shahrood  University  of  Technology» و یا  «شاهرود 

      ستخرج از صلی پایان نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات م ست آمدن نتایح ا   امهپایان نحقوق معنوی تمام ا رادی که در به د

 رعایت می گردد.

  صول          در کلیه مراحل انجام این پایان نامه ، در مواردی که از موجود ضوابط و ا ست  شده ا ستفاده  زنده ) یا با تهای آنها ( ا

 اخلاقی رعایت شده است.

  در کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردی که به حوزه اطلاعات شخصی ا راد دسترسی یا ته یا استفاده شده است

اصل رازداری ، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است 
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 تاریخ                                                                 

 امضای دانشجو                                                                         

 

 

 

 

 

 

 ان نامه وجود داشته باشدی*  متن این صفحه نیز باید در ابتدای نسخه های تکثیر شده پا

 

 مالکیت نتایج و حق نشر

  اثر و محصولات آن )مقالات مستخرج، کتاب، برنامه های کلیه حقوق معنوی این 

رایانه ای، نرم افزار ها و تجهیزات ساخته شده است ( متعلق به دانشگاه صنعتی 

هرود می باشد. این مطلب باید به نحو مقتضی در تولیدات علمی مربوطه ذکر شا

 شود.

 استفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه بدون ذکر مرجع مجاز نمی باشد. 
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 چکیده

رند. چرا گیذرات مغناطیسی به طور وسیعی به عنوان بستر کاتالیزگر، مورد استفاده قرار میاخیرا نانو 

هایی مانند ظر یت کاتالیستی، پایداری و استحکام بالا، بازیابی آسان، که این نانو ذرات دارای ویژگی

به روش سولواترمال سنتز  4O3Feزیست سازگاری و سمیت پایینی هستند. در این تحقیق نانو ذرات 

شد. سپس با بوهمیت که دارای مساحت سطح بالا و پایداری شیمیایی مناسبی است، با روش 

تری متوکسی سیلیل پروپیل آمین و بعد از آن با -3هیدروترمال پوشش داده شد. بستر بدست آمده با 

گاند باز یبدن از طریق لیمولاستوناتو(  یل)است یساکسو ب ید دار شد. کمپلکسسالیسیل آلدهید عامل

مورد  SEMو  FT-IR ،CHN ،ICP ،XRD  ،TG هاییکبا تکن یزورکاتال یناشیف به بستر متصل شد. 

 دستگاه با یجنتا ته شد. کار گرتلف بهخم یهالکنآ یش. سپس در اپوکسا تقرار گر یبررس

 یزگر،اتالمانند مقدار ک یمختلف یاپارامتره یبرا یزوریکاتال آیند رید و گرد یبررس یگاز  یکروماتوگرا

بار بدون ا ت بازده، بازیا ت و دوباره به کار گر ته   5. این کاتالیزگر شد ینهحلال، اکسنده، دما و زمان به

 شد.

 ، اپوکسایش ، بوهمیت، مولیبدن استیل استونات4O3Feکلمات کلیدی: نانو ذرات 
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 نانو کاتالیزگرها-1

 ، که درهای ضروری و مورد نیاز یکی از چالشاز اجزای مهم در شیمی سبز هستند.  کاتالیزگرها یکی

دانان با آن مواجه هستند، طراحی و استفاده از کاتالیزگرهایی است که به محیط حال حاضر شیمی

بتواند به عنوان کاتالیزگر سبز معر ی شود، باید  برای اینکه کاتالیزگر. [1]زیست آسیب نمی رساند

ر تخواصی چون هزینه آماده سازی کم،  عالیت بالا، انتخاب پذیری مناسب، پایداری خوب و از همه مهم

م توان به دو گروه همگن و ناهمگن تقسیقابلیت بازیا ت کارآمد داشته باشد. کاتالیزگرهای متعارف را می

 و ، قیمت بالااز محیط واکنش بازیابی دشواری دارای مشکلاتی همچون،ن کرد. کاتالیزگرهای همگ

بر روی یک  های  عالمولکول که از اتصالهای ناهمگن . اما کاتالیزگر[2]هستندآلودگی محیط زیست 

از محیط واکنش ی استراتژی کارآمدی برای جداسازی دارا، اندشده تهیهبستر جامد غیر قابل حل 

 .[3]باشندمی

نانو کاتالیزگرهای ناهمگن  با نسبت سطح به حجم بالا جایگزین خوبی برای کاتالیزگرهای همگن متداول 

اشته پذیری، ثبات اندازه، شکل و ترکیب دگزینشابل توجهی در  عالیت کاتالیزوری، قو پیشر ت  هستند

ها این روششوند. جداسازی می2و سانتریفیوژ 1اسیون یلتر های . این کاتالیزگرها معمولا با روش[4]است

 استفاده از نانو ذرات ،این مسئله برطرف کردنبرای  .شودباعث ا زایش هدر ر ت نانوکاتالیزگرها می

رسد. چراکه نانو کاتالیزگرهای مغناطیسی با یک میدان مغناطیسی مغناطیسی راه حل منطقی به نظر می

د. به این ترتیب کاتالیزگر هایی بدست آمدند که به شونخارجی به راحتی از مخلوط واکنش بازیابی می

 .[2]ی کاتالیزگرهای سبز قرار گیرندتوانند در ردهرسانند و میمحیط زیست آسیب نمی

                                                 
1 Filtration 

2 Centrifugation  
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 نانو ذرات مغناطیسی -2

 امانج مغناطیسی نانوذرات خصوصاً نانوساختارها روی بر یاهگسترد های پژوهش نانو،  ناوری در امروزه

نند ما مختلف علوم در اند توانسته  رد به منحصر ویژگی بودن دارا با نانوذرات این که چرا. استشده

 مغناطیسی، نانوذرات میان از. [5]کنند پیدا خود برای ایویژه جایگاه صنایع و شناسی، پزشکیزیست

 رد ثبات خوب، سازگاری زیست کم، سمیت اشباد، مغناطیسی خواص داشتن دلیل به 4O3Fe نانوذرات

 به را حققینم توجه بیشترین سانآ سنتز و قوی مغناطیسی سوپر خاصیت ی،ک یزیولوژی فمختل شرایط

 مقدارزیاد به 4O3Fe نانوذرات مغناطیسی خواص که است داده نشان لعاتامط[. 6]است کرده جلب خود

سی یپارامغناط سوپر خاصیت دارای تر،ککوچ قطر با که ایگونه به دارد بستگی هانآ ساختار و اندازه به

 یکپزش در زیادی کاربردهای که است ذرات این ییسپارامغناط سوپر ر تار حفظ. هستندبیشتری 

 .[7]دارد وصنایع

 سنتز نانو ذرات مغناطیسی-9

رات )اندازه، شکل، تراکم و ذ 1های سنتز نانوذرات مغناطیسی نقش مهمی در تعیین مور ولوژیروش

 .[6های کاربردی کاتالیزوری دارد]اندازه ذرات(، ترکیب، خاصیت مغناطیسی، شیمی سطح و برنامه توزیع

 ،3ژل، سل2شیمیایی هم رسوبیچندین روش مختلف برای سنتز این ذرات وجود دارد مانند:  

 وآئروسل 8الکتروشیمیایی، 7، تزریق جریان6، اکسیداسیون5تجزیه در اثر حرارت لیزر، 4هیدروترمال

 .[1و8 ]1 ازگازی

                                                 
1 Morphology 
2 Chemical Coprecipitation 

3 Sol−Gel 
4 Hydrothermal 

5 laser pyrolysis 
6 Oxidation  
7 Flow Injection 
8 Electrochemical 

1 Aerosol/Vapor-Phase 
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 داده شده نانو ذرات پوشش-4

 شوند که نانوذرات مغناطیسی نیاز به اصلاح سطح داشته باشند.عوامل مختلفی موجب می

نانوذرات آهن درمقابل عوامل اکسید کننده و در حضور آب و هوای مرطوب بسیار واکنش پذیر -1

 .[2]هستند

 ی زیادی به تجمعسطح انرژی بالا و نیروی واندروالس علاقهاین ذرات به دلیل  اصله کم ذرات از هم، -2

 .[6]ای شدن دارندو کلوخه

 .[3]های عاملی استروی نانو ذرات  اقد گروه سطح-3

 ،از لحاظ  یزیکی و شیمیاییهای کلوییدی پایداری سیستم ،راین برای حفاظت از نانوذرات آهنبناب

شوند. البته این ذرات پوشش داده می، های آبیدر محیطها ها و ا زایش پخش شدن آنبهبود سطح آن

 شود:های مختلفی اجرا میکار به روش

، مانند: 1اههای پلیمری مناسب و سور کتانتکنندهپوشش دادن سطح نانوذرات با استفاده از تثبیت-1

، 6، پلولان[31]5گلیکولاتیلن، پلی[12]4الکلوینیل، پلی[11]3دکستران [، کربوکسی11]2دکستران

             کننده استفاده که از مواد پلیمری به عنوان تثبیتزمانی .[41](1-1شکل) 8و الگینت 7کیتوزان

که  ت،اس از یک پلیمری استفادهشود. موثرترین نود این روش کنش بین ذرات میشوند مانع از برهممی

محیط آبی و بخش  به دوست تمایلبخش آب. در این صورت باشددوست گریز و آبدارای دو بخش آب

                                                 
1 Surfactants 

2 Dextran 
3 Carboxydextran 

4 Poly(vinyl alcohol) 
5 Poly(ethylene glycol) 

6 Pullulan 
7 Chitosan 

8 Alginate 
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وند شهای پلیمری باعث میگریز تمایل به سطح نانو ذرات مغناطیسی دارند. به این ترتیب زنجیرهآب

 .[15]کندها جلوگیری میای شدن آندهد و از کلوخهبین ذرات رخ میکه دا عه الکترواستاتیکی 

 

(، f(، پلولان)e(، کیتوزان)d(، دکستران)c(، پلی اتیلن ایمین)bالکل) (، پلی وینیلa)پلی اتیلن گلیکول :(1-1شکل)

 [14](gالگینت)

 

و اکسید هایی مانند  [17]، نا لزاتی مثل گرا یت[16]مانند طلانشاندن چند لایه اتمی از  لزاتی -2

 [.14](2-1شکل) [18]سیلیکات

نومرها از موکه ذرات کامپوزیت  صورت در این .ت پس از هسته زاییتولید پوسته پلیمری روی نانو ذرا-3

. روش دیگر [11]1مانند نانوسفرها پوشانندند، روی نانو ذرات را میهای پلیمری تهیه شده او یا ماتریس

که با یک بستر پلیمری احاطه شده است و  است، حاوی مخزنی از آب یا روغن استفاده از یک سیستم

 .[21] 2هامانند نانوکپسول گر ته استنانو ذرات مغناطیسی داخل این مخزن قرار 

         .[21]ها و ذرات لیپیدی( در اطراف هسته مغناطیسیهای لیپیدی)مانند لیپوزومگیری پوشششکل-4

است، برای پوشش  راوانی های هیدروکسی از مواد دیگری به نام بوهمیت که دارای گروه نیز اخیرا

                                                 
1 Nanosphere 

2 Nanocapsule 
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 4O3Feی دارد و پایداری شیمیایی بوهمیت مساحت سطح بالای شود.نانو ذرات آهن استفاده میروی 

 .[6]بردا بالا میر

 

 [14](dکپسول)روش نانو(، c)(، روش نانوسفرb، مواد آلی) (a)مواد معدنی با، 4O3Fe (: پوشش 2-1شکل)

 

 کاربرد نانو ذرات اکسید آهن-5

 آبی هایدر تصفیه آب و جذب فلزات سنگین از محلول 4O3Feکاربرد -5-1

های آلاینده توسط آب، منابع آلودگی آن یجمله از و زیستی محیط مسائل بشر هایدغدغه از یکی امروزه

  لزات پساب، و آب هایآلاینده این میان در .باشد می پیچیده ترکیبات و سنگینغیر آلی، آلی،  لزات 

 کننده ردشگ دهآلاین کی دتواننیم و دنشونمی متابولیزم و تجزیه آلی، هایکنندهآلوده برخلاف سنگین،

 حتی انسان اگر و شوند غذایی زنجیره وارد توانندمی مختلف طرق به و راحتی به سنگین  لزات  د.نباش

 شده، جمع دنب دهزن یهاارگان داخل سمی  لزات این، گیرد قرار آنها معرض در کمی بسیار مقدار به
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 همانند کارآمدی و متنود هایروش تاکنون. [22]شوندمی گوناگون بیماریهای و اختلالات موجب

 نانو تبخیر، الکتروشیمیایی، روشهای غشایی،  یلتراسیون جذب، یونی، تبادل شیمیایی، رسوبدهی

 شده پیشنهاد آب از  لزات حذف برای احیا و اکسیداسیون معکوس، اسمز حلال، با استخراج  یلتراسیون،

 و دارد کارکرد و طراحی در بیشتری پذیری انعطاف جذب،  رآیند شده ذکر هایروش بین از ولی .است

 برگشت ماهیت دلیل به روش این همچنین .کندمی ایجاد شده تصفیه هایآب از خوبی کیفیت نیز

 توجه مورد عملیاتی پایین یهزینه نیز و متعدد هایاستفاده جهت جاذب دوباره تولید قابلیت و پذیر

 .است گر ته قرار بیشتری

 [23]: است یرحذف کرد شامل موارد ز توان یجذب م یلهکه عموماً به وس ینی لزات سنگ

Pb2+, Cd2+, Cr2+, Cu2+, Ni2+, Zn2+, Mn2+, Hg2+, As3+, Mg2+ 

منیزیم  تیتانیوم، آلومینیوم، منگنز، آهن، اکسیدهای همانند  لزات اکسید ذرات نانو نیز هاجاذب بین در

 نونا مقیاس در هاجاذب این زیرا باشند،می سنگین  لزات حذف برای امیدبخش هاییجاذب سریومو 

 سطح همانند هاییویژگی دارای و دهند،می نشان خود از معمولی غیر شیمیایی و  یزیکی های ویژگی

 ،ی لز اکسید ذرات نانو بین از. باشندمی کم داخلی نفوذ مقاومت و سطح اصلاح تقابلی لا،با تلی عا د،زیا

 زیاد، سطح مساحت نانو، مقیاس در سنتز سهولت قبیل از متعددی دلایل به آهن اکسید ذرات نانو

 رارگر تهق هتوج موردبیشتر  مناسب مغناطیسی خواص و سطح اصلاح تقابلی و سازگاریزیست

 .[24]است

  لزات جذب در پذیری انتخاب و سنگین  لزات جذب ا زایش باعث آهن اکسید ذرات نانو سطح اصلاح

 .کندمی کمک نیز آبی هایمحیط در شدن اکسید و ذرات تجمع از جلوگیری به حال عین در و شودمی

ی دی اتیلن تربا یک اسید سپس یلدهد، که ابتدا با پلی آکررا نشان می 4O3Feنانو ذرات  (3-1شکل)

مورد استفاده قرار  لزی های بدست آمده به عنوان جاذب کاتیون . محصولاست هدار شدآمین عامل

 [24]گیردمی
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  [24]اتدار شده با آمین مورد استفاده در جذب  لز: نانو ذرات اکسید آهن عامل(3-1شکل )

 

 ها بیمارى درمان و تشخیص در مغناطیسى نانوذرات کاربرد-5-2

 مغناطیسى گرمادرمانى-5-2-1

 است سرطان درمان های روش از یکی گویند، مى نیز درمانى حرارت یا گرمادرمانى آن به که 1هایپرترمی

 درجه 43 گرماى معرض در را بدن با ت ها، آن نابودى و سرطانى هاى سلول به رساندن آسیب براى که

. کنند تولید گرما متناوب مغناطیسى هاى میدان اثر در توانند مى نانوذرات .دهند قرارمى گراد سانتی ى

 مغناطیسى میدان روى بر موثر عوامل و آن مغناطیسى خواص ذره، نود بهبستگی  تولیدشده گرماى میزان

 .[15]دارد

 مغناطیسى تشدید تصویربردارى 5-2-2

 یک از استفاده با که است 2تهاجمى غیر تشخیصىیک ابزار  (MRI)مغناطیسى تشدید تصویربردارى

 بدن داخل ساختارهاى از جزییات با همراه و دقیق تصاویر ایجاد باعث خارجى، قوى مغناطیسى میدان

 با دیده آسیب هاى با ت شناسایى ،اکسید آهن خصوص به مغناطیسى نانوذرات از استفاده با .شود مى

                                                 
1 Hyperthermia 

2 Non-invasive 
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-پروتون تحریک براساس تصویربردارى این. شود مى انجام تزریقى مواد کم مقدار با و بالا بسیار حساسیت

 .شود مى انجام آب مولکول (هیدروژن ى هسته) های

 2استراحت زمان نام به  رایندى در شوند، مى تحریک 1 ییرادیو بسامد انرژى با ها پروتون که زمانى

 شده ایجاد الکتریکى هاى پیام سپس گردند. مى باز خود ى اولیه حالت به شده تحریک هاى پروتون

 دارد: بستگى عامل سه به ها پیام این آید دست به بالایى وضوح در تصاویر تا شوند مى پردازش و دریا ت

 مانند مغناطیسى. نانو ذرات  5(PD)، و تراکم پروتونی  2T(4 (عرضی استراحت ، 3 )1T (طولى استراحت

 نانوذرات  بنابراین. شوند مى نظر مورد با ت هاى پروتون 2Tو  1T زمان شدن تر کوتاه باعث آهناکسید

 هاى پروتون استراحت زمان زدن هم به ى نتیجه در را هدف با ت مغناطیسى تشدید از حاصل تصویر

 مغز  طحال، کبد، مثل هایى با ت بدن، داخل شرایط در .کنند مى ها قسمت سایر از تر تیره اطراف، آب

 پیگیرى براى خاصیت این از و اندازند مى دام به تربیش را مغناطیسى عوامل لنفاوى، هاى گره و استخوان

 .                                                                                              [25]کنند مى استفاده اعضا این هایبیماری

 زودهنگام تصویربردارى امکان مغناطیسى، نانوذرات از استفاده با تهران پزشکى علوم دانشگاهپژوهشگران 

 تغییرات ها سلول در معمول طور به بیمارى اولیه مراحل در. اند آورده  راهم را سرطانى هاى ازسلول

 از استفاده با تغییرات این است، همراه ژنتیکى تغییرات با نیز مواردى در که  شود مى ایجادی مولکول

 از پژوهش این در .هستند تشخیص قابل مغناطیسى تشدید تصویربردارى در مغناطیسى نانوذرات

 این. است شده استفاده انسان بدن با سازگار پوشش با و نانومتر ده زیر اى اندازه با اکسید آهن نانوذرات

 ایجاد تغییرات از مناسبى و شفاف بسیار تصاویر توانند مى اندا بسیار مقادیر با پارامغناطیس، ابر ذرات

                                                 
1 Radiofrequency 
2 Relaxation 

3 Longitudinal relaxation 
4 Transverse relaxation 

5 Proton density 
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ها بیمارى برخى اختصاصى هاى مولکول زیست به اتصال قابلیت نانوذرات این که این به توجه با. کنند

 .[26]برسند دیده صدمه هاى سلول به دار هدف صورت به توانند مى دارند، را( سرطانى هاى با ت ویژه )به

 تشخیصی ابزار عنوان به مغناطیسى نانوذرات-5-2-9

و زیست شناسى هستند. آن ها با  مغناطیسی ابزار توانا و چند بعدی تشخیصی در پزشکی نانوذرات

مورد استفاده قرار می گیرد.  ساختارهای خاصبرای شناسایی مولکول ها و  اتصال به پادتنی مناسب

شناسایی می گردد. پادتن های علامت  مغناطیسی شده توسط مغناطیس سنج های حساس هدف های

ه پادتن های متصل ب نانومغناطیس ها پیام هایی را ایجاد می کنند. به این ترتیب گذاری شده توسط

 .[27]متمایز می گردد سلول های هدف از بقیه ى پادتن ها

 درمانى ژن و هدفمند دارورسانى-5-2-4

 آن کردن رها و  رستادن سپس و  )نانوذره( حامل مواد روی بر داروها اتصال نانو  ناورى اهداف از یکی

 براى مغناطیسى نانوذرات. شود می اطلاق هد مند رسانی دارو آن به که است هدف سلول درون به ها

 حرکت قابلیت که سازگار زیست نانوذرات ین. اهستند توجه مورد بسیار عملى درکاربردهاى دارو انتقال

 از استفاده با. شود مى استفاده دارو ى دهنده انتقال عوامل عنوان به دارند، را ربا آهن یک سمت به

 نظر مورد با ت به هوشمند صورت به را دارو توان می مغناطیسی میدان یک ایجاد و مغناطیسی نانوذرات

 .[15]شد دیگر های با ت به صدمه بدون با ت، بهبود سبب و رسانده

 مغناطیسى نانوذرات با دیده آسیب هاى بافت ترمیم-5-2-5

 هاى سلول هد مند رساندن در پارامغناطیسى نانوذرات از استفاده با جدید روشى در انگلیسى دانشمندان

 جهت پارامغناطیسى نانوذرات از استفاده. شدند هاگر ىهدید آسیب هاى با ت ترمیم به مو ق بنیادى،

 در را ها سلول ظر یت که است جدیدى روش قلبى،- عروقى جراحات به بنیادى هاى سلول رساندن

 هاىسلول ابتدا روش این در که هستند باور این بر پژوهشگران. دهد مى ا زایش دیده آسیب با ت ترمیم
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 داراى اکسید آهن نانوذرات با مغناطیسى صورت به هستند، مهم عروقى جراحات درمان در که بنیادى

 آسیب شریان به بدن از خارج در مغناطیس یک از استفاده با سپس و شده گذارى برچسب درمانى، عامل

 درمان به عملى ى شیوه به توان مى مغناطیسى نانوذرات این منظم تزریق با. شوند مى رسانده دیده

 هاى سلول سایر درمان و بهبود جهت  ناورى این. پرداخت قلب هاى رگ جراحات و قلبى هاى حمله

 توانمى مغناطیسى تشدید تصویربردارى زمان هم کاربرد با. گیرد قرار استفاده مورد تواند مى هم بدن

 .[14]کرد دنبال بدن به تزریق زمان در را سلولى عملکرد

 رنگ آمیزی و پوشش مواد-5-9

های طبیعی مورد استفاده قرار گر ته است. اکسیدهای آهن رنگدانهاکسید های آهن از دیرباز به عنوان 

استفاده  ایو قهوه زرد ، قرمز،های سیاهبه عنوان رنگدانه 4و ماگمیت 3، گوتیت2، هماتیت1مانند: مگنتیت

د. شوها استفاده میهای  لزی و کاهش خوردگی اتومبیل. عمدتا از اکسید آهن طبیعی در سازهشودمی

درصد از منابع 37درصد و  63جهانی رنگدانه اکسید آهن که به صورت مصنوعی تهیه شده است مصرف 

هایی از اکسید آهن با شفا یت توان رنگدانهطبیعی است. با کاهش اندازه ذرات به محدوده نانو می

 [1]بیشتری بدست آورد.

 سنجش مواد -5-4

  است. از این خاصیت  عنوان سنجش موادها به یکی از کاربرد های نانو ذرات اکسید آهن استفاده آن

برای  معمولا .استفاده کرد آلاینده گازهای از کربنمونوکسید گاز حذف و کاهش جهتتوان نانو ذرات می

 اغلب موجود  یلترهای حاضر حال شود. دراستفاده می 5اکسیدی کاتالیستی از  یلترهایحذف این گاز 

                                                 
1 Magnetite 
2 Hematite 

3 Goethite 
4 Maghemite 

5 Oxidation Catalysts 
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 که آن باها اما این کاتالیست [.28]باشد، پالادیوم، رودیم میپلاتین حاوی  لزی کاتالیستهایشامل 

 زیست های جنبه از ها کاتالیست نود این همچنین هستند. گران بسیار دارند، بالایی اکسیدی اکتیویته

 سابقه کاتالیستی کاربردهای جهت  لزی اکسیدهای روی بر مطالعاتز هستند. سا مشکل محیطی

 ترکیبات که نانومتری مقیاس در  لزی اکسیدهای ذرات از استفاده اخیر سالهای در و داشته مدت طولانی

 نسبت و ویژه سطح با اکسید آهن نانو ذرات از ستفادهاست. ا گر ته قرار توجه مورد باشند می نیز پایداری

 و بالا گرمای مقاومت همچنین. کندمی کمک مضر گازهای اکسیداسیون و جذب به بالا، حجم به سطح

 . [21]هستند مواد این خصوصیات دیگر از شدن سینتر به مقاومت

 دسترسی قابل براحتی و بوده ) لزی( قبلی انواد از تر پایین بسیار شده تمام قیمت نظر از مواد نود این

 لحاظ به و نداشته را  لزی اکسیدی هایزگرکاتالی محیطی زیست مشکلات براین علاوه. باشد می نیز

  گازهای اکسیداسیون جهت مناسبی زگریکاتالیبصر ه هستند. نانو ذرات اکسید آهن از قدرت  اقتصادی

 4 HC و CO  پیش خود اکسیدپذیر گازهای پایین هایغلظت در حتی  رآیند این. باشند می برخوردار 

 . [31]بود خواهد O2Hو  2CO ضرر کم گازهای نیز نهایی محصول و بوده برنده

 تشخیص قند-5-5

 باشد را کشف کردند. تشخیصخواصی از نانوذرات اکسید آهن که شبیه پراکسیداز می 1گائو و همکارانش

یو و  توجه زیادی به خود جمع کرد. 4O3Feموادی مانند: گلوکز و هیدروژن پراکسید توسط نانو ذرات 

ذرات ررسی قرار دادند. گروه گائو نانو را مورد ب 4O3Feهمکارانش تاثیر بار سطحی و همچنین  عالیت 

دار کردند. در  رآیند تشخیص، از نیروی مغناطیسی نانوذرات اکسید آهن را با استفاده از کیتوزان عامل

خاصیت کاتالیزوری آن، برای بروز تغییر رنگ هنگام  از ها وژنآنتیبرای قدرتمند کردن و  تسخیر کردن 

 .[31]استفاده شد  ،تشخیص

                                                 
1 Gao and co-workers 
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 اربرد کاتالیزوریک-5-6

 زگریکاتالیاکسید آهن، به دلیل داشتن مزایای زیادی مانند مساحت سطح بالا، ظر یت اخیرا نانوذرات 

خوب، پایداری و استحکام، سمیت پایین آن به طور وسیعی به عنوان بستر کاتالیزگر مورد استفاده قرار 

مغناطیسی که آن را از بقیه کاتالیزگرها متمایز ی این نانو ذرات العادهاما ویژگی  وق .[32]استگر ته

ود. شجدا میبا اعمال یک میدان مغناطسی خارجی به آسانی  کهطوری ،کرده است بازیابی آسان آن است

ها مانند جفت شدن ای از واکنششوند، در طیف گستردهکاتالیزگرهایی که از این نانوذرات حاصل می

، 7، اکسیداسیون6، کاهش5دار کردنوژنهای هید، واکنش4، هیاما3سونوگاشیراواکنش ، 2هکو 1سوزوکی

در ادامه به چند مورد از این  .[4]شوندو غیره استفاده می 1متقارنسنتز نا ،8زاییهای حلقهواکنش

 ها اشاره شده است.واکنش

انجام  4O3Feدهد، که بوسیله کاتالیزگر پالادیوم تثبیت شده روی ( واکنش هیاما را نشان می4-1شکل )

 [3شود]می

 

                                                 
1 Suzuki coupling 
2 Heck coupling 

3 Sonogashira reaction 
4 Hiyama  
5 Hydrogenation 
6 Reduction 
7 Oxidation 
8
Cycloaddition reactions 

1 Asymmetric synthesis 
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 Pd -2@SiO4O3Fe [3]کاتالیزگر واکنش هیاما با: ( 4-1شکل)

  

 4O3Feکاتالیزگر پالادیوم تثبیت شده بر  دار شدن سیکلوهگزن، بوسیلهواکنش هیدروژن( 5-1شکل )

 .[3]دهدرا نشان می 2SiOپوشیده شده با 

                           

 

پوشیده شده با  4O3Feکاتالیزگر پالادیوم تثبیت شده بر  توسطدار شدن سیکلوهگزن واکنش هیدروژن: ( 5-1شکل)

2SiO [3] 
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 .[33]است 4O3Feاکسیداسیون سولفید توسط کاتالیزگر منگنز تثبیت شده بر مربوط به  (6-1شکل)

 

 4O3Fe[33]( : اکسیداسیون سولفید توسط کاتالیزگر منگنز تثبیت شده بر 6-1شکل)

 

را نشان  دکسترین و  لز مسعامل دار شده با سیکلو 4O3Fe بوسیله زاییحلقهواکنش ( 7-1شکل )

 .[34]دهدمی
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 [34]دکسترین و  لز مسعامل دار شده با سیکلو 4O3Feبا  زاییحلقه( : واکنش 7-1شکل)

 

های بسیاری از عملکرد کاتالیزوری این ذرات در طیف  رآیندهای کاتالیزوری معمول، گزارش علاوه بر

ها است، که اهمیت نیتریل 1ها، هیدراسیونها وجود دارد. از جمله این واکنشای از واکنشگسترده

 مواد شیمیاییزیادی در تهیه آمیدها در مقیاس بالا دارد. چراکه آمیدها گروه مهمی در تولید بسیاری از 

 4O3Feو همکارانش توانستند با مو قیت کاتالیزگر روتنیوم را روی  2وارماو ترکیبات دارویی هستند. 

 .[35](8-1درصد برسند )شکل 86نند و به بازده تثبیت ک

                                                 
1 Hydration 

2 Varma 
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 [35]و هیدراسیون نیتریل توسط این کاتالیزگر  4O3eFی تثبیت کاتالیزگر روتنیوم بر (: نحوه8-1شکل)

 

          کاتالیزگر  بوسیلهاستون و سیکلو هگزانون است که با بازده بالا  1لدولیدیگر واکنش تراکم ا نمونه

2@NH2SiO @4O3Fe .بازیابی همچنان  عالیت خود را حفظ کرده 11بعد از این کاتالیزور  انجام شد 

 .[4](1-1است )شکل

                                                 
1 Aldol Condensation 
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کاربرد آن در واکنش تراکم آلدولی استون و و  NH2@SiO4O3Fe@2ی تشکیل کاتالیزگر (: نحوه1-1شکل)

 [4]سیکلوهگزانون

 

وند و شارند که با مواد گوناگونی اصلاح که گفته شد نانو ذرات مغناطیسی این پتانسیل را د طورهمان

وانند به تر مورد استفاده قرار بگیرند. با این حال این ذرات به صورت اصلاح نشده میگعنوان کاتالیزبه

الکل انتخاب بنزیلو  آروماتیک هایآمین 1در واکنش آلکیلاسیون هایکی از بهترین کاتالیزگرعنوان 

پذیری بالا مورد ، بدون از دست دادن اثر خود با بازده و انتخاببار 8تا  ها کاتالیزورشوند. در این واکنش

 .[4](11-1)شکل گر ته استاستفاده قرار 

 

 

 4O3Fe [4](: واکنش آلکیلاسیون با 11-1شکل )

                                                 
1 Alkylation reaction 
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  ها در اپوکسایش آلکن آوردهای اخیردست-6

 آلدهیدتثبیت کردند، سپس آن را با سالیسیل 4O3Fe، کیتوزان را روی 1شکی و همکاران2113در سال 

بعنوان  و را سنتز نمودهکبالت، مس و منگنز  از ییهاکمپلکس و در آخر دار کرده)تشکیل بازشیف(عامل

 .[36](11-1)شکل کردندکاتالیزگر در اکسیداسیون سیکلو هگزن در شرایط ملایم استفاده 

(a)         

 

 

     (b)                                                                                                                           

 

 [36] (b)، و کاربرد آن در اکسیداسیون سیکلو هگزن(a)(: مراحل سنتز کاتالیزگر 11-1شکل)

را با رسوبی سنتز کرد، سپس آنرا به روش هم 4O3Fe ،2113در سال  2و به همراه همکارانوانچون گ

را روی آن تثبیت نمود. کاتالیزگر حاصل  2OMo(acac)2کمپلکس  سپسوینیل پیریدین پوشش داد. پلی

هیدروژن  در حضور اکسنده . واکنش اپوکسایشها مورد استفاده قرار گر تبرای اپوکسایش آلکن

 .[37](12-1شکل) درصد انجام شد 5/14پراکسید با بازده 

 

                                                 
1 Cai and co-workers 

2 Wanchun Guo and co-worker 
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  (a)                                                                                                                            ش 

                                                                                                                                                                              

                                                                                                                             (b) 

 

                                                                                                                 

                                                                 (d)                                                                       (c)                             

 

 

 

 

             (، کاربرد این کاتالیزگر در اپوکسایش a) 4O3Feی تبیت کاتالیزگر مولیبدن به بستر (: نحوه21-1شکل)

 (d)وینیل پیریدینپوشیده شده با پلی  4O3Feاز TEM، تصویر 4O3Fe (c)از نانو ذرات  TEM، تصویر (b)سیکلو اوکتن

[37] 
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پوشش دادند. سپس  2SiOاستفاده کردند و آن را با  4O3Feاز بستر  1 رناندس و همکاران 2114سال در 

دار کردند و در انتها کمپلکس مولیبدن را به آن متصل نمودند. کاتالیزگر با مشتقات پیریدین عامل

 .[38](13-1)شکل به کار گر ته شدها بدست آمده در اپوکسایش اولفین

 [38]شده با مولیبدن تثبیته نانو ذرات اکسید آهن (: تهی13-1شکل)

 

. سپس آن پوشش داد 2SiO آن را بارا سنتز کرد و  4O3Fe 2114نیز در سال  و همکاران صالح سعیدی

از شیف بکمپلکس دار کرد. در مرحله بعد و ایمیدازول عامل کلرایدیلیل پروپیل را با تری اتوکسی س

ین به کاتالیزگر حاصل برای اپوکسایش اولفاز طریق نیتروژن ایمیدازول بر روی بستر تثبیت شد.  منگنز

 .[31](14-1شکل) درصد مورد استفاده قرار گر ت 18همراه اکسنده سدیم پریدات با بازده 

 

 

 

                                                 
1 Fernandes and co-worker 
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(a) 

 

 

 

 

 

 ((    (b) 

 

 

 (b)، کاربرد این کاتالیزگر در اپوکسایش اولفین4O3Fe (a): روند سنتز کاتالیزگر منگنز و تثبیت آن روی (41-1شکل)

[31] 
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 هدف-7

 محسوب شیمی علم در مهم روشهای از یکی اپوکسیدی محصولات به هاآن تبدیل و ها آلکناپوکسایش 

 روند. می کار به شیمیایی های سنتز در ارزش با و مهم های واسط حد عنوان به اپوکسیدها زیرا .شود می

ا هپژوهش نیز ساخت یک کاتالیزگر قابل بازیا ت مولیبدن است که در اپوکسایش اولفینهدف از این 

با روش سولواترمال سنتز شد. سپس با  4O3Feگیرد. به این منظور ابتدا نانو ذرات مورد استفاده قرار می

در ادامه با تری متوکسی سیلیل پروپیل  ،بوهمیت به سبب داشتن مساحت سطح بالا پوشش داده شد

 دار متصل شد. و در انتها کمپلکس مولیبدن به بستر عامل آمین و سالیسیل آلدهید عامل دار شد
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 دوم  صل

 تجربی بخش           
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 شاندهن مولیبدن ناهمگن کاتالیزوری هایسیستم با هاآلکن اپوکسایش بررسی 2

 بوهمیت با داده پوشش آهن مغناطیسی ذرات نانو روی بر شده

      بوهمیت با شده داده پوشش آهن مغناطیسی ذرات نانو بستر کردن دار عامل با ناهمگن کاتالیزگر

 زملا های بررسی و شد تهیه آنها روی بر مولیبدن نشاندن سپس و( هیدروترمال روش به شده سنتز)

 هاآلکن ایشاپوکس واکنش در شده تهیه کاتالیزگر سپس. شد انجام کاتالیزگر این ساختار شناسایی برای

 سنده،اک مقدار اکسنده، نود کاتالیزگر، مقدار حلال، اثر همچون گوناگون پارامترهای و شد گر ته کاربه

 .شد بهینه و بررسی زمان و دما

 شده گرفته کار به های معرف و مواد 2-1

   کاتالیزوری بستر سنتز در ر ته کاربه مواد. شدند تهیه مرا شرکت از مواد سایر و هاحلال ها،آلکن

-اتیلن ،(PVP) لیدونوپیروینیلپلی ،(NaOAc)استاتسدیم  ،(6H2O3FeCl.)کلریدآهن: از  عبارتند

 ترکیب دیگر(. 2HgCl) کلرید جیوه و( O8H6C) پروپانول-2 ،آلومینیوم براده ،(2O6H2C)گلیکول

 مولیبدن :از عبارتند هاآن کارکرد سازیبهینه هایآزمایش و کاتالیزگرها سنتز برای شده گر ته بکار های

 بوتیل وترشی آلدهید، سیلیسال آمین، پروپیل سیلیل متوکسی تری-3 ،(2O2Mo(acac)) استونات استیل

سدیم پریدات،  پراکسید، هیدروژن اوره ،(2O2H%35,) اکسیژنه آب ،(TBHP,70%) پراکسید هیدروژن

 پینن،-α سیکلواکتن، اکتن،-1 استایرن، متیل-α سیکلواکتن، استایرن، ،(4MgSO) سولفات منیزیم

 دی ،(3CHCl)کلرو رم ،(4CCl) کربنتتراکلرید ،(CN3CH)استونیتریل هگزن،-1 سیکلوهگزن،

 (.8H7C)تولوئن ،(OH5H2C) اتانول ،(O6H3C) استون ،(2Cl2CH) کلرومتان
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 شدهگرفته بکار هایدستگاه 2-2

 (GC) گازی کروماتوگرافی دستگاه 2-2-1

 ازدهب و شدند شناسایی خالص هاینمونه با هاآن بازداری زمان یمقایسه طریق از اپوکسایش محصولات

 ایشعلهیونش سازآشکار با پارسمیکرو مدل گازی کروماتوگرا ی دستگاه منظور بدین. شد تعیین هاآن

 در دستگاه مشخصات که شد گر ته کار به گستر طیف شرکت ساخت ،  DC-200Siliconستون و

 .است شده آورده( 1-2) جدول

 گازی کروماتوگرا ی دستگاه مشخصات(: 1-2)جدول                                    

 2N گاز حامل

 2N شار 
2bar 

 2O 150ml/minسرعت

 2H 30ml/minسرعت 

 FID دتکتورنود 

 SE-30 نود ستون

 ℃180-60 دما بر حسب نود آلکن

 

 (FT-IR) فوریه تبدیل فروسرخ سنج طیف دستگاه 2-2-2

 پتاسیم قرص از استفاده با و Rayleigh WQF-500 FT-IR دستگاه به مربوط IR هایطیف تمامی

 .شد گر ته خشک( KBr) برمید
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 (CHN) عنصری آنالیز دستگاه  2-2-9

 .گر ت انجام Teco USA شرکت از CHNTru spec دستگاه یبوسیله عنصری آنالیز

 ICP دستگاه 2-2-4

 .شد انجام Integralxl شرکت ساخت ICP دستگاه با شده نشانده  لز درصد

        (SEM) روبشی الکترونی  میکروسکوپ دستگاه 2-2-5

 TESCAN(SEM HV:20/00kV)// مدل SEMبررسی مور ولوژی و تعیین اندازه ذرات، دستگاه برای   

MIRA                   .بکار گر ته شد 

 همزن اولتراسونیک 2-2-6

 آلمان، جهت یکنواخت کردن نانوذرات مغناطیسی آهن و جلوگیری از Bandelinدستگاه اولتراسونیک 

 ها ،مورد استفاده قرار گر ت.کلوخه ای شدن آن

 (TG)دستگاه آنالیز حرارتی   2-2-7

، 10deg/min با سرعت، STA 1640به منظور بررسی ر تار حرارتی ماده از دستگاه آنالیز حرارتی مدل 

 درجه سلیسیوس و جو هوا انجام شد. 611تا دمای 

 (XRD)پراش پرتو ایکس دستگاه  2-2-8

 مس ثبت شد. با لامپ  STOEهای پودری به وسیله دستگاه الگوهای پراش پرتو ایکس نمونه
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کاتالیزگر ناهمگن مولیبدن نشانده شده بر روی نانو ذرات گرها و واکنش تهیه 2-9

 مغناطیسی آهن پوشش داده شده با بوهمیت

 پروپوکسید-2تهیه آلومینیوم  2-9-1

  .تهیه شد (1-2)پروپوکسید بر اساس واکنش -2آلومینیوم 

                                 : (1-2واکنش )

 51 و لیتر ایزوپروپانولمیلی 61گرم  ویل آلومینیوم،  3لیتری میلی 511در یک بالن  به این صورت

و اضا ه گردید بعنوان کاتالیزگر  2HgClمقدار ناچیزی از با هم مخلوط شدند. سپس  لیتر تولوئنمیلی

بدست آمده تقطیر و پروپوکسید -2. آلومینیوم [41]ر لاکس شد 111 ℃ساعت در دمای  24به مدت 

مولار رقیق شد. این ترکیب به  51/1غلظت پروپانول خشک تا -2خالص سازی شد. سپس با حلال 

 گر در تهیه بوهمیت برای پوشش دادن نانو ذرات مغناطیسی آهن بکار گر ته شد.عنوان یک واکنش

 تهیه نانو ذرات مغناطیسی آهن 2-9-2

       گرم پلی وینیل پیرولیدین، 172/1گرم آهن کلرید،  35/1میلی لیتری  25ابتدا درون یک بشر 

دقیقه در دمای  31لیتر اتیلن گلیکول مخلوط شدند و به مدت میلی 13گرم استات سدیم و  172/1

  ( در دمای           1-2ن راکتور استیل )شکل دور در دقیقه هم زده شدند. سپس بشر درو 375اتاق با سرعت 

ساعت قرار داده شد. نانو ذرات حاصل با ایزوپروپانول و آب شستشو داده شد و  12و به مدت 211 ℃

 [41]ساعت در خلا خشک شد 12به مدت 
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 (: راکتور استیل 1-2شکل) 

 

ی هیدرولیز دار کردن نانوذرات مغناطیسی با بوهمیت به شیوهپوشش 2-9-9

  (Fe@B)هیدروترمال

        میلی لیتر آلومینیوم 75/1ذرات مغناطیسی سنتز شده و گرم نانو  1/1، میلی لیتری 511در بالن 

لیتر ایزوپروپانول در اتمسفر نیتروژن ریخته شد. سپس برای میلی 25/74مولار( و  51/1وکسید )پروپ-2

      دتبه م در اتمسفر نیتروژن، دقیقه با اولتراسونیک یکنواخت شد. در مرحله بعد محتویات بالن 31

زده شد. سپس نمونه، داخل رکتور حاوی همدور در دقیقه  375 سرعتبا  45 ℃ای ساعت در دم 12

 در آون الکتریکی گذاشته شد. 111℃ساعت در دمای  5میلی لیتر آب قرار داده شد و به مدت  51

 ساعت در خلا خشک شد. 12پس از این زمان نمونه با ایزوپروپانول و آب شستشو داده شد و به مدت 

  ی دیگر بر روی نمونه بدست آمده اجرا شد.هت ا زایش ضخامت لایه بوهمیت، دو مرتبهمراحل بالا ج
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های نانوذرات مغناطیسی آهن دار بر روی بسترآمیننشاندن لیگاند 2-9-4

 ( Fe@B-Aپوشش داده شده با بوهمیت)

میلی لیتر تولوئن خشک مخلوط گردیدند.  51به همراه  ((Fe@Bمیلی لیتری یک گرم  111در یک بالن 

تری متوکسی سیلیل پروپیل آمین اضا ه شد و به مدت -3( میلی مول35/1میلی لیتر ) 12/1سپس 

ر لاکس گردید. سپس مخلوط واکنش با آهنربای مغناطیسی صاف شد و  111℃ساعت در دمای  24

 در خلا خشک شد.  45℃اعت در دمای س 6چند بار با تولوئن شستشو داده شد و به مدت 

 (Fe@B-I)دار شده با گروه ایمینتهیه بستر عامل 2-9-5

میلی لیتر اتانول و  21به همراه  ((F@B-Aدارمیلی لیتری یک گرم از نمونه آمین 111در یک بالن 

      ساعت در دمای 15سالیسیل آلدهید مخلوط گردیدند و به مدت مول( میلی35/1) میلی لیتر 37/1

ر لاکس گردید. محصول با آهنربای مغناطیسی از حلال جدا شد و چند بار با اتانول شستشو  85 ℃

مقدار نیتروژن قرار گر ته بر روی بستر  در خلا خشک شد. 45℃ساعت در دمای  6داده شد و به مدت 

 مول بر گرم تعیین شد.میلی 14/1برابر  CHNبر اساس روش 

لیبدن بر روی نانو ذرات مغناطیسی آهن پوشش داده تهیه کاتالیزگر مو 2-9-6

 ((Fe@B-I-Moشده با بوهمیت عامل دار شده 

                   ،(Fe@B-I) گرم ازمیلی لیتری مقدار یک  51یک بالن  در ،((Fe@B-Iبرای  لزدار کردن 

    ساعت در دمای 6میلی لیتر اتانول مخلوط گردیدند و به مدت  2MoO ،31(acac)2مول میلی 82/1

بار با اتانول شستشو  3ر لاکس شد. مخلوط واکنش با آهنربای مغناطیسی جمع آوری شد و  85 ℃

مقدار مولیبدن قرار گر ته بر روی  .ساعت خشک شد 6به مدت  45℃داده شد و در خلا در دمای 

 الگوی ،FT-IR طیف میلی مول بر گرم تعیین شد. 76/1برابر ICPکاتالیزگر حاصل بر اساس روش 
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 شده داده نشان (،7-3(، )6-3(، )5-3(، )4-3) هایشکل در TG آنالیز و SEM، تصویر XRD پراش

 .است

 پراکسید هیدروژن اوره اکسنده هیهت 2-9-7

حجمی( با گرم کردن در -وزنی %31)پراکسید هیدروژن لیترمیلی 11در اورهمول( 18/1گرم )8/4مقدار 

 بلورهایقرار گر ت.  5-11℃ دمای در دقیقه 31به مدت  را حاصل شفاف محلولحل شد.  41℃آب 

 [.42خشک گردید] هوا در روز شبانه یک مدت به و صاف حاصل پرکسید هیدروژن اوره رنگ سفید

 یبدنمول استوناتو( یل)استیساکسو ب یکمپلکس د یهته 2-9-8

(2(acac)2MoO) 

مول( آمونیوم پارا میلی4/2گرم ) 3به  %15آمونیاا لیتر محلول میلی 6لیتری، میلی111در یک بالن 

 ( استیل25/68لیتر )میلی 7اضا ه شد. سپس به مخلوط واکنش  O]2.4.H24O7Mo6)4[(NHمولیبدات

ساعت همزده شد تا  7وسیله همزن مغناطیسی در دمای اتاق و  شار اتمسفر استون ا زوده شد و به

لیتر اسید نیتریک غلیظ، به آرامی همراه با همزدن به محلول میلی 5دست آید. محلول زرد روشن به

دقیقه  31اضا ه گردید و در پایان محلول زرد رنگی حاصل شد. سپس محلول در دمای اتاق به مدت 

ه ترتیب با آب و اتانول شتشو دادجدا گردید. رسوب بهوسیله قیف بوخنر، رسوب حاصل به سرد گردید و

های طیفی با عیین شد. دادهت181℃. نقطه ذوب رسوب حاصل]43[شد و در محیط خشک گردید

 مطابقت دارد. ]43[مرجع
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 .]2MoO ]43(acac)2ساختار کمپلکس  (:2-2ل)شک

 

 ((Fe@B-I-Moکاتالیزگرناهمگن  سیکلواکتن با اپوکسایش 2-4

 بررسی اثر نوع حلال 2-4-1

 گردهت بالن هر در که صورت یناهب. شد انجام اکتنسیکلو برای درشرایط یکسان واکنش 6 ترتیب این به

        اکتن،سیکلو( مولمیلی5/1)گرممیلی Fe@B-I-Mo، 65 کاتالیزگر گرممیلی25 لیتری،میلی11

 استون، متانول، نیتریل،استو لیترمیلی1 سپس. گردید اضا ه TBHP( مولمیلی 12/1)لیترمیلی 4/1

 دمای رد روغن حمام در سپس. گردید اضا ه واکنش مخلوط به کربنتتراکلرید یا کلرو رم متان،کلرودی

. گر ت قرار ر لاکس شرایط در دقیقه45 مدت به اتمسفر  شار در( حلال جوش ینقطه) نیاز مورد

( 1-3ول)در جد نتایج. گر ت قرار بررسی مورد گازی کروماتوگرا ی دستگاه وسیله به واکنش پیشر ت

 بهترین عنوان به کربنتتراکلرید آمده دستبه هایداده براساس. است شده داده نشان (1-3و شکل)

 شد. انتخاب حلال

 اکسنده نوع اثر بررسی 2-4-2

 لیتریمیلی 11 بالن هر در. شد انجام اکتنسیکلو برای موازی واکنش 4 اکسنده، نود اثر بررسی برای

 هم با کربنکلریدتترا حلال لیترمیلی 1 و هتروژن کاتالیزگر گرممیلی 25 اکتن،سیکلو مولمیلی5/1

 (مولمیلی12/1)لیترمیلی4/1: گردید اضا ه زیر هایاکسنده از یکی بالن هر به سپس شدند، مخلوط



34 

 

        گرم115/1، پراکسیدهیدروژن (مولمیلی12/1)لیترمیلی175/1، پراکسیدهیدروژنبوتیلترشیو

 هاواکنش تمامیمیلی مول( سدیم پریدات.  12/1گرم)238/1 ،پراکسیدهیدروژن اوره( مولیلیم 12/1)

 شده ذکر مقادیر دیگر لیتریمیلی11 بالن4 در. گر تند قرار ر لاکس شرایط در دقیقه 45 مدت به

 ستگاهد توسط هاواکنش پیشر ت. گر ت قرار بررسی مورد نیتریلاستو حلال با بار این هاواکنشگر

. استشده داده نشان( 11-3)شکل( و 2-3ل)جدو در نتایج. گر ت قرار بررسی مورد گازی کروماتوگرا ی

 ترینمناسب عنوان به تتراکلریدکربن حلال در پراکسید هیدروژن وتیلب ترشیو آمده بدست نتایج بنابر

 .شد گر تهکاربه بعد مراحل در و شد برگزیده اکسنده

 کاتالیزگر مقدار اثر بررسی 2-4-9

 آزمایش مورد کاتالیزگر گرممیلی 25، 21 ،15 ،11 ،5، 1یر مقاد کاتالیزگر، مقدار بهترین بررسی برای

 حلال لیترمیلی 1 اکسنده، مولمیلی 12/1 مقدار با لیتریمیلی 11 بالن یک در آزمایش هر. گر ت قرار

 نتایج. گر ت قرار ر لاکس شرایط در دقیقه 45 مدت به اکتنسیکلو مولمیلی 5/1 و تتراکلریدکربن

 گرممیلی 21 مقدار نتایج به توجه با. شد دنبال گازی کروماتوگرا ی دستگاه بکارگیری با آمده دستبه

 .است شده آورده( 11-3ل)شک ( و3-3ل)جدو در نتایج. شد انتخاب بهینه مقدار عنوان به کاتالیزگر

 حلال مقدار اثر بررسی  2-4-4

 آزمایش 4 لیتری،میلی11 بالن 4 در بهینه حلال عنوان به کربنتتراکلرید مقدار کردن بهینه منظور به

 مولمیلی 5/1 همراه به کربنتتراکلرید لیترمیلی 3 ،2 ،1 مقادیر هابالن به. شد انجام زیر شرح به

 تمامی. شد اضا ه کاتالیزگر گرممیلی 21 و پراکسیدهیدروژنبوتیلترشیو مولمیلی12/1 اکتن،سیکلو

 وسیلهبه هاواکنش نتایج. گر ت قرار ر لاکس شرایط رد 81℃ دمای در دقیقه 45 مدت به هاواکنش

 بهینه مقدار عنوان به حلال لیترمیلی 1 مقدار نتایج به توجه با. شد دنبال گازی کروماتوگرا ی دستگاه

 .است شده آورده( 12-3ل)شک و (4-3ل)جدو در نتایج. شد گر ته بکار بعدی مراحل در و برگزیده
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 بررسی اثر زمان 2-4-5

        مولمیلی 5/1 مقدار آزمایش هر در. شد انجام زیر شرح به آزمایش 5 زمان اثر بررسی منظور به

 بوتیلترشیو  مولمیلی12/1 و کربنتتراکلرید حلال لیترمیلی1کاتالیزگر،  گرممیلی 21 سیکلواکتن،

 در دقیقه 45، 31، 21، 11، 5مدت  به و شد اضا ه لیتریمیلی 11 بالن یک به پراکسیدهیدروژن 

. گر ت رارق بررسی مورد گازی کروماتوگرا ی دستگاه با هاواکنش پیشر ت. شد داده قرار ر لاکس شرایط

( 5-3)جدول در واکنش نتایج. شودمی انجام کامل طور به دقیقه 31 زمان در واکنش نتایج به توجه با

 .است شده آورده( 13-3)   شکلو 

 اکسنده مقدار اثر بررسی 2-4-6

 یدپراکسهیدروژنبوتیل ترشیو لیترمیلی 5/1 و 4/1 ،3/1 ،2/1 ،1/1مقادیر اکسنده مقدار بررسی منظور به

 گرممیلی 21 و حلال لیترمیلی 1 کتن،اسیکلو مولمیلی 5/1 مورد هر در. گر ت قرار آزمایش مورد

 قرار ر لاکس شرایط در دقیقه 31 مدت به هاواکنش از کدام هر. شد اضا ه آزمایش بالن به کاتالیزگر

 مقدار جنتای به توجه با. شد دنبال گازی کروماتوگرا ی دستگاه با هاواکنش از یک هر پیشر ت. گر ت

     جدول در نتایج. شد انتخاب اکسنده مقدار بهترین عنوان به اکسنده( مولمیلی12/1) مولمیلی4/1

 .است شده( نشان داده 14-3( و شکل)3-6)

 دما اثر بررسی 2-4-7

 مقدار واکنش هر در. گر ت قرار مطالعه مورد همزمان واکنش 3 واکنش، دمای بهترین انتخاب برای

 هیدروژنترشیوبوتیل مولمیلی 12/1 هتروژن، کاتالیزگر گرممیلی 21 اکتن،سیکلو مولمیلی5/1

 یدرجه 81 ،41 ،25 دماهای در دقیقه 31 مدت به تتراکلریدکربن حلال لیترمیلی 1 و پراکسید

 مورد ازیگ کروماتوگرا ی دستگاه با هاواکنش پیشر ت. گر تند قرار ر لاکس شرایط در سانتیگراد
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 در جدول نتایج. شد انتخاب بهینه دمای عنوان به 81 ℃ دمای اساس این بر که، گر ت قرار بررسی

 .است شده داده نشان( 15-3شکل)( و 3-7)

 هتروژن کاتالیزگر حضور در هاآلکن اپوکسایش 2-4-8

  هگزن،سیکلو هگزن،-1اکتن،-1) مختلف آلکن 6 از مولمیلی 5/1 لیتری،میلی 11 گردته بالن یک در

α-،استایرن، پینن α-ترشیوبوتیل لیترمیلی 4/1 هتروژن، کاتالیزگر گرممیلی 21 با( استایرن متیل 

در  81℃دمای در هاواکنش مخلوط. شد مخلوط تتراکلریدکربن حلال لیترمیلی 1 و پراکسید هیدروژن

 مورد ازیگ کروماتوگرا ی دستگاه با هاواکنش نتایج و گر تند قرار ر لاکس شرایط در های مختلفزمان

 .است شده داده نشان( 8-3ل)جدو در نتایج. گر ت قرار بررسی

 کتناسیکلو اپوکسایش در مولیبدن هتروژن کاتالیزگر بازیابی بررسی 2-4-3

گرم کاتالیزگر میلی 21مول سیکلو اکتن، میلی 5/1لیتری مقدار میلی 11به این منظور در یک بالن 

 کلرید تترا حلال لیترمیلی 1با  پراکسیدهیدروژنترشیوبوتیل مول(میلی 12/1لیتر )میلی 4/1ناهمگن،

بار با حلال شستشو  2ر لاکس شد. سپس مخلوط واکنش صاف شد و  81℃مخلوط و در دمای  کربن

در آون الکتریکی خشک شد. پس از این زمان کاتالیزگر خشک شده دوباره  81℃داده شد و در دمای 

مرتبه دیگر با شرایط یکسان انجام داده شد. پیشر ت  4در واکنش مشابه قرار داده شد. این کار تا 

       ( و شکل1-3)جدول در نتایج .گر ت قرار بررسی مورد گازی کروماتوگرا ی دستگاهنش توسط واک

 .است شده داده نشان( 3-16)
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وب محسهای مهم در علم شیمی ها و تبدیلات آن به محصولات اپوکسیدی یکی از روشاکسایش آلکن

ند. روسنتز های شیمیایی به کار میها به عنوان حد واسط های مهم و با ارزش در می شود. زیرا اپوکسید

 د.باششیمیای، عطر سازی و دارو سازی میها در صنایع آن از کاربرد های مهم این ترکیبات استفاده از

-ی کاتالیزوری جهت تسریع واکنشهازیادی در زمینه استفاده از روشهای تلاش های اخیرلذا در سال

 گر ته است. در این رابطه کمپلکس ها صورتاپوکسیدی، ا زایش انتخاب پذیری وکم کردن هزینههای 

ین در ا. اندها شناخته شدهدار کردن آلکن های باز شیف به عنوان کاتالیزورهای مناسب جهت اپوکسید

ده شده است. به این دلیل که بوهمیت دارای پوشیده شده با بوهمیت استفا 4O3Feپژوهش از بستر 

. جهت باشدپایداری شیمیایی بالا میی با محیط زیست، هایی مانند: مساحت سطح بالا، سازگارویژگی

زودن سپس با ا و  داده شد یوندبستر پ یمناسب بر رو باز شیف یگاندناهمگن، ل یزگرسنتز کاتال

 کار به هانآلک یشاپوکسا یبرا یزگر،و به عنوان کاتال یدهبستر  لزدارگرد ینا یبدن،مول هایکمپلکس

 .شد گر ته

 مولیبدن ناهمگن کاتالیزگر تهیه 9-1

تری متوکسی سیلیل -3داده شده با بوهمیت و اتصال لیگاند پوشش 4O3Feنانو ذرات مغناطیسی تهیه 

ب در مولیبدن به ترتیآلدهید و سپس ا زایش کمپلکس کردن سالیسیلپروپیل آمین به آن و اضا ه

      های( توضیح داده شده است. شکل6-3-2و )(5-3-2)،( 4-3-2) ،(3-3-2) ،(2-3-2)های بخش

 دهد.رانشان می Fe@B-I-Mo مراحل تهیه کاتالیزگر( 3-3( و )2-3(و )3-1)

مین تری متوکسی سیلیل پروپییل آ-3ساعت،  لیگاند  24 به مدت در مرحله نخست، با انجام ر لاکس

 اردپوشش داده شده با بوهمیت متصل شده است. بعد از این زمان بسترآمین 4O3Feروی  سطح نانوذرات 

ساعت ر لاکس شد، سپس گروه ایمین قرار گر ته بر سطح  15آلدهید به مدت شده به همراه سالیسیل

 مولیبدن کئوردینه شد. کمپلکسساعت ر لاکس به  7بستر  با 
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 Fe@Bپروپیل آمین به بستر سیلیل تری متوکسی -3(: اتصال لیگاند 1-3شکل)

 

 

 

 

 

 (: اتصال سالیسیل آلدهید به گروه آمین2-3شکل)

 

 

 

 

 

 

 Mo-I-Fe@Bتهیه کاتالیزگر (: 3-3شکل)
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 (Mo)-I-@B4O3Feو کاتالیزگر (B)4O3Fe@شواهد تشکیل بستر  9-2

 FT-IRبینی ارتعاشی  طیف 9-2-1

قرار و تائید ررسی بمورد  FT-IR ارتعاشی بینی طیفات بدست آمده به وسیله  بدر هر مرحله ترکی

مربوط به ارتعاش  cm 4534-1نوار ،((1) 4-3شکل ) 4O3Feمربوط به نانو ذرات  IR-FTطیف  در گر ت.

 cm1661-1نوار  ته است. قرار گر 4O3Feشد، که به صورت سطحی روی نانو ذرات بامی H-Oکششی 

 باشد.می O-Feمربوط به پیوند  cm 581-1ن و نوار وپلی وینیل پیرولید O=Cمربوط به ارتعاش پیوند 

 

 IR-FT  ( :1) 4O3Fe, (2 )@B4O3Fe, (3 )A-@B4O3Fe, (4 )I-@B4O3Fe, (5 )Mo-I-@B4O3Fe : طیف(4-3)شکل
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بوهمیت  H-AlOهای کششی به ارتعاش ((2) 4-3شکل) Fe@Bدر طیف  3415 و cm 3175-1نوارهای 

چنین باشند. هممربوط می H-AlOبه ارتعاش خمشی  1142و cm 1171-1باشد. نوارهای مربوط می

 باشد.می OH-Alبه ترتیب مربوط به ارتعاش خمشی و کششی  883و cm 481-1نوارهای 

      نوار ضعیفی در ،Fe@Bعلاوه بر نوارهای مشاهده شده در طیف (( 3) 4-3شکل ) A-Fe@Bدر طیف 

1-cm 2121  مربوط بهH-C 1دیگری در شود. نوار آلیفاتیک می-cm 1568 که به ارتعاش ظاهر شده ،

دهد. البته نوارهای ارتعاش این دو نوار پیوند لیگاند به بستر را نشان می شود.مربوط می N-H خمشی

پوشانی با گروه دیده شود که به علت مقدار کم و هم cm 3311-3411-1در ناحیه  H-N کششی گروه

 هیدروکسیل بوهمیت قابل مشاهده نیست.

و تشکیل ایمین روی بستر نمونه بعد از اضا ه نمودن سالیسیل آلدهید  IRطیف  ((4) 4-3شکل)

ایمین   C=Nمربوط به  cm 1635-1ر و نواحلقه  C=Cمربوط به cm1413-1باشد. در این طیف نوار می

پیوند ، H-Nمربوط به ارتعاش خمشی  cm 1553-1نوارو مشاهده نشدن  ها. ملاحظه این نوارباشدمی

 دهد.سالیسیل آلدهید به بستر را نشان می

ظاهر  ،های ذکر شدهنواردهد که علاوه بر را نشان می Fe@B-I-Moکاتالیزگر ناهمگن  ((5) 4-3شکل )

 باشد.می Mo=Oمربوط به ارتعاش کششی  cm 813-1شدن نوار جدیدی در
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 Xالگوی پراش پرتو  9-2-2

آورده شده است، که شباهت زیادی به ( 5-3)در شکل Mo-I-@B4O3Feکاتالیزگر  Xالگوی پراش پرتو 

و   دارو ایمین دهد که بستر طی مراحل آمین.این تطابق نشان میدارد B4O3Fe [41]@الگوی پراش 

  لزدار شدن دچار تغییر ساختاری نشده است.

 

پوشش داده  4O3Fe, b :)4O3Fe (: a، )ب(Mo-I-@B4O3Feکاتالیزگر ناهمگن : )الف(  Xالگوی پراش پرتو: (5-3)شکل 

  [41]شده با بوهمیت

 CHNو  ICP یعنصر یزآنال 9-2-9

ها بوهمیت از نمونه شده با پوشش داده 4O3Feروی بستر بر  برای تائید بیشتر تثبیت لیگاند و کمپلکس

ICP  وCHN  .با بکارگیری تکنیک گر ته شدCHN نمونه  نیتروژن مقدارFe@B-I  14/1معادل با 

 2[MoO-I-Fe@B[(acac)میزان مولیبدن موجود در نمونه  باشد.گرم از بستر میمول به ازای یک میلی

های از آمین درصد 66ها تعیین شد.  با توجه به این  داده بر گرم مولمیلیICP، 76/1بوسیله تکنیک 

 اشغال شده است. ل به بستر بوسیله  لزمتص
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  (SEM)میکروسکوپ الکترونی روبشی 9-2-4

SEM 111111تا  11برداری از سطوح با بزرگنمایی نوعی میکروسکوپ الکترونی است که قابلیت عکس 

توان اطلاعاتی نظیر می SEMنانومتر را دارد. با استفاده از آنالیز  111تا  3برابر با قدرت تفکیکی در حد

بررسی شد.  Fe@B-I-Moکاتالیزگر ناهمگن  SEM. از این رو تصویر اندازه را بدست آورد و شکل

ای هستند کاتالیزگر به صورت نامنظم و کلوخه داده شده است. ذرات( نشان 6-3طور که در شکل)همان

 باشد.متر مینانو 31-21ی و اندازه ذرات در محدوده

 

 151با بزرگنمایی  Mo-I-@B4O3Feاز کاتالیزگر  SEMتصویر (: 6-3شکل)

 

 (TG/DTA)آنالیز حرارتی  9-2-5

به کار گر ته شد که  TG/DTAآنالیز حرارتی ، Mo-I-@B4O3Fe ایداری گرمایی نمونهجهت بررسی پ

شده به شود، کمپلکس متصلطور که در شکل مشاهده میهمان ( نشان داده شده است.7-3)در شکل
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در حال سوختن است، که ا ت وزن  ،411-211℃ یدر محدوده بستر طی دو مرحله با دو نوار گرمازا

درصد از جرم کاتالیزگر طی واکنش سوختن کاهش  26 در کل، تفکیک از هم نیست. بنابراینها قابل آن

واهد خو اکسید مولیبدن اکسید آهن  نیوم،ومیلمانده مربوط به اکسید آدرصد از وزن باقی 74یابد و  می

 بود.

 

 

 Fe@B-I-Mo(: نمودار آنالیز حرارتی مربوط به 7-3)شکل

 

در اپوکسایش  Fe@B-I-Moناهمگن  کاتالیزوری کاتالیزگرکارایی  بررسی -9-9

 اکتن سیکلو

های گوناگون مورد بررسی قرار گر ت. ، در واکنش اپوکسایش آلکن Fe@B-I-Mo کارایی کاتالیزوری

از سیکلواکتن به عنوان آلکن پایه استفاده شد و اثر پارامترهای مختلف ) نود حلال، مقدار حلال، نود 

 .اکسنده، مقدار کاتالیزگر، زمان و دما( بررسی و بهینه شد که در ادامه بحث خواهد شداکسنده، مقدار 
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O
catalyst

TBHP, CCl4

 

 Fe@B-I-Moسیکلواکتن با کاتالیزگر ناهمگن  اپوکسایش: واکنش (8-3)شکل

                

 حلال نوع اثر -9-9-1

از  Fe@B-I-Moواکنش اپوکسایش سیکلواکتن با کاتالیزگر ناهمگن جهت بررسی اثر نود حلال در 

استونیتریل، و متانول مطابق  ،کلرومتان، استونشامل کلرو رم، تتراکلرید کربن، دی مختلفی هاحلال

نشان داده شده است ( 1-3)و شکل (1-3)جدولهای این بررسی که در استفاده شد. داده 1-4-2بخش 

تونیتریل، متانول، اسهمانند یی هاحلالدر  های اپوکسایش سیکلواکتنواکنشکه به این معنی است 

ئوردیناسیون بالا، حلال با ت کقدر ی باهاحلالکه در به این دلیل دارند.  بسیار کمی بازده استون

و مانع اتصال  (17-3)چرخه کاتالیزوری شکلگر رقابت نمودهئوردینه شدن به  لز مرکزی، با واکنشک

های اما در حلال .شودواکنش کند یا متوقف می پیشر ت رو یناشود و از  لز مرکزی می بهر گواکنش

ز ها توانایی کئوردینه شدن به  لیابد، زیرا این حلالهیدروکربنی کلردار پیشر ت واکنش ا زایش می

 ود.  شبیشتر میرود و بازده واکنش با ا زایش تعداد کلر نقطه جوش حلال بالاتر می مرکزی را ندارند.

 [44].ها، حلال تترا کلرید کربن به عنوان حلال بهینه انتخاب شدبنابراین در بین این حلال
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مول اکسنده میلی 12/1لیتر حلال با میلی 1اکتن در مول سیکلومیلی 5/1بررسی اثر حلال در اپوکسایش (: 1-3)جدول

TBHP  گرم کاتالیزگر میلی 25دقیقه با  45در دمای جوش حلال طیFe@B-I-Mo 

 حلال بازده واکنش)%(

 تتراکلریدکربن 18

 کلرو رم 72

 کلرومتاندی 43

 متانول 1

 استونیتریل 1

 استون 1

 

 

مول میلی 12/1لیتر حلال با میلی 1مول سیکلواکتن درمیلی 5/1(: بررسی اثر نود حلال در اپوکسایش 1-3شکل)

 Fe@B-I-Moگرم کاتالیزگر ناهمگن میلی 25کارگیری دقیقه و با به 45در دمای جوش حلال به مدت   TBHPاکسنده
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 اثر نوع اکسنده -9-9-2

در   Fe@B-I-Moاثر نود اکسنده با کاتالیزگر ناهمگن  2-4-2در بخش  شده گفتهی روش بر پایه

دهد که ترشیو بوتیل نشان می( 11-3)و شکل (2-3)ی جدولهاواکنش اپوکسایش بررسی شد. داده

ه بیشتری نسبت به اوره هیدروژن پراکسید و آب اکسیژن کربن بازدهروژن پراکسید به همراه تتراکلریدهید

ز ها اها توسط  لز مرکزی به آلکنی انتقال اکسیژن از این اکسنده. زیرا نحوهداردو سدیم پریدات 

انتقال اکسیژن از اکسنده ترشیو بوتیل هیدروژن پراکسید به کند. اما های متفاوتی تبعیت میمکانیسم

ورت تر صهای دیگر راحتهای غیر قطبی نسبت به اکسندهها، توسط کمپلکس مولیبدن در حلالآلکن

. بنابراین [45]های انجام شده در مراجع به انرژی اکتیواسیون کمتری نیاز داردگیرد. زیرا طی بررسیمی

هیدروژن پراکسید در حلال تتراکلریدکربن به عنوان اکسنده برتر برای ادامه  اکسنده ترشیو بوتیل

 .ها انتخاب شدیبررس

مول میلی 12/1لیتر حلال با میلی 1مول سیکلواکتن در میلی 5/1بررسی اثر نود اکسنده در اپوکسایش  (:2-3جدول)

 .Fe@B-I-Moگرم کاتالیزگر ناهمگن میلی 25یریکارگبهدقیقه و با 45اکسنده در دمای جوش حلال به مدت 

 حلال اکسنده بازده واکنش)%(

18 t-BuOOH تتراکلرید کربن 

 استونیتریل t-BuOOH ناچیز

 تتراکلرید کربن 2O2H ناچیز

38 2O2H استونیتریل 

 تتراکلرید کربن 4H2CON-2O2H ناچیز

15 4H2CON-2O2H استونیتریل 

1 4NaIO کربن یدتتراکلر 

1 NaIO4 یتریلاستون 
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مول از میلی 12/1حلال با  لیتریلیم 1در یکلواکتنس مولیلیم 5/1 یشاثر نود اکسنده در اپوکسا یبررس (:11-3ل)شک

  گرم از کاتالیزگر ناهمگنمیلی25دقیقه با بکار گیری  45اکسنده به مدت 

 

 کاتالیزور مقدار اثر–9-9-9

اپوکسایش سیکلواکتن در حلال تتراکلرید کربن و مقدارهای واکنش برای بررسی اثر مقدار کاتالیزور، 

 3-4-2بخش در  شدهگفتهروش  اساسگرم( و بر میلی 25، 21، 15، 11، 5، 1ر)مختلفی از کاتالیزگ

دهد که با ا زایش مقدار کاتالیزگر،  عالیت نشان می( 11-3)و شکل (3-3)جدول های انجام شد. داده

. در اینجا نقش یون  لزی در کاتالیزگر،  عال کردن اتم اکسیژن در ترشیو استکاتالیزوری ا زایش یا ته 

باشد. واکنش اپوکسایش بدون حضور یون  لزی انجام یمبوتیل هیدروژن پراکسید برای انتقال به آلکن 

. [34]شود، زیرا اکسنده به تنهایی قدرت نوکلئو یلی کا ی برای حمله به پیوند دوگانه اولفین را نداردنمی

مقدار بهینه  به عنوان Fe@B-I-Moکاتالیزگر گرممیلی 21آمده، مقدار  به دستهای با توجه به داده

 .برای ادامه کار انتخاب شد
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 1 در سیکلواکتن مول میلی 5/1 اپوکسایش در Fe@B-I-Mo  ناهمگن کاتالیزگر مقدار اثر بررسی (:3-3ل)جدو

 .حلال جوش دمای در دقیقه45 مدت به TBHP اکسنده مول میلی 12/1 با کربن تتراکلرید حلال لیترمیلی

 گرم(مقدار کاتالیزگر)میلی بازده)%(

. 1 

21 5 

38 11 

82 15 

18 21 

18 25 

 

 1 در سیکلواکتن مول میلی 5/1 اپوکسایش در Fe@B-I-Mo ناهمگن کاتالیزگر مقدار اثر بررسی (:11-3ل)شک

 .حلال جوش دمای در دقیقه 45 مدت به TBHP اکسنده مول میلی 12/1 با کربن تتراکلرید حلال لیترمیلی
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 اثر مقدار حلال -9-9-4

لیتر میلی 3و  2،1 واکنش اپوکسایش سیکلواکتن با مقادیر  4-4-2در بخش  شدهگفتهی هاروشبر پایه 

هر چقدر دهد که نشان می( 12-3)و شکل( 4-3)های جدولاز حلال تتراکلریدکربن انجام شد. داده

تر   ظغلی واکنش مخلوطچون با کاهش مقدار حلال شود. ش بیشتر میمقدار حلال کمتر باشد بازده واکن

 مقدار حلالدر  اما یابد.یمی موثر بیشتر شده بنابراین سرعت واکنش ا زایش برخوردها، تعداد شده

 1آمده در این مرحله مقدار  به دستهای بر اساس داده گیرد.زدن مؤثر صورت نمیهم 1کمتر از 

  لیتر حلال به عنوان مقدار حلال بهینه انتخاب شد.میلی

 

مول  یلیم12/1اکتن با  یکلوس مولیلیم 5/1 یشکربن در اپوکسا یداثر مقدار حلال تتراکلر یبررس(: 4-3ل)جدو

 Fe@B-I-Moناهمگن  یزگرکاتال گرمیلیم 21 یریکارگو با به یقهدق 45جوش حلال به مدت  یدر دما TBHPاکسنده

 لیتر(مقدار حلال)میلی بازده واکنش)%(

18 1 

13 2 

11 3 
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مول میلی 12/1مول سیکلواکتن با میلی 5/1بررسی اثر مقدار حلال تتراکلرید کربن در اپوکسایش  (:12-3)شکل

 .Fe@B-I-Mo گرم کاتالیزگر ناهمگنمیلی 21یریکارگبهدقیقه و با  45در دمای جوش حلال به مدت  TBHPاکسنده 

 

 

 اثر زمان 9-9-5

 یهادر مدت زمان  Fe@B-I-Moناهمگن  یزگربا کاتال یکلواکتنس یشبا واکنش اپوکسا یزپارامتر ن ینا

و ( 5-3)جدول یهادادهشد.  یبررس 5-4-2در بخش شده روش گفته ییه( بر پا یقهدق 45-5)مختلف 

 31ز پس ا ینکهتا ا شودیم یشترب یززمان، بازده ن یشمطابق انتظار با ا زا .دهدینشان م( 13-3)شکل

زمان  ینبه عنوان بهتر یقهدق 31زمان  ین. بنابراماندیو ثابت م یدهمقدار خود رس ترینیشبه ب یقهدق

 .ادامه کار انتخاب شد یبرا
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 1در  TBHPمول اکسنده میلی 12/1 مول سیکلواکتن بامیلی 5/1بررسی اثر زمان در اپوکسایش  (:5-3)جدول 

 Fe@B-I-Moگرم کاتالیزگر ناهمگن میلی 21یریکارگبهلیتر حلال تتراکلرید کربن و با  میلی

 (دقیقهزمان) بازده)%(

31 5 

32 11 

61 21 

18 31 

18 45 

 

 

 1در  TBHPمول اکسنده میلی 12/1 مول سیکلواکتن با میلی 5/1بررسی اثر زمان در اپوکسایش (: 13-3شکل)

 .Fe@B-I-Moگرم کاتالیزگر ناهمگن میلی 21کارگیری و  با به لیتر حلال تترا کلرید کربنمیلی
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 اثر مقدار اکسنده 9-9-6

های انجام شد و داده 6-4-2در بخش  شدهگفتهروش مطابق هایی به منظور بررسی این پارامتر، واکنش

ها نشان داد با ا زایش مقدار اکسنده، یبررسنشان داده شده است.  (14-3)و شکل (6-3)ولدر جد آن

مول اکسنده ترشیوبوتیل هیدروژن میلی 12/1ترین بازده در مقدار یشببازده واکنش ا زایش یا ته و 

مول ترشیو بوتیل هیدروژن پراکسید به عنوان مقدار میلی 12/1مقدار شود. بنابراین پراکسید مشاهده می

 ای ادامه کار انتخاب شد.بهینه بر

 

لیتر حلال تتراکلریدکربن با میلی 1مول سیکلواکتن در میلی 5/1بررسی مقدار اکسنده در اپوکسایش  (:6-3ل)جدو

 دقیقه 31طی  Fe@B-I-Moگرم کاتالیزگر ناهمگن میلی 21یریکارگبهو با TBHPاکسنده 

 

 

بططططططططططططازده  

 (%)واکنش

 

 تناکنسبت اکسنده به سیکلو

 اکسندهمقدار 

mmol mL     

1 1 1 1 

32 56/1 28/1 1/1 

61 12/1 56/1 2/1 

88 68/1 84/1 3/1 

18 24/2 12/1 4/1 

18 8/2 4/1 5/1 
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لیتر حلال تتراکلرید کربن میلی 1میلی مول سیکلو اکتن در  5/1بررسی اثر مقدار اکسنده در اپوکسایش  (:14-3ل)شک

 دقیقه 31طی  Fe@B-I-Moگرم کاتالیزگر ناهمگن میلی  21کارگیری و با بهTBHP با اکسنده 

 

 اثر دما 9-9-7

انجام شد. نتایج حاصل در جدول  7-4-2واکنش موازی مطابق روش توضیح داده شده در قسمت  3

ی مستقیمی با دما دارد و در دهد که  عالیت این کاتالیزگر رابطهنشان می (15-3)و شکل ( 3-7)

راکلرید کربن است که نقطه جوش حلال تت 81℃زده کمتر از دمای بالا است. در دمای بادماهای پائین 

ین ی تعیدهد که در مرحلهسازی نشان می آید. مقادیر بالای آنتالپی  عالبدست می بالاترین بازده

لیت ند اهمیت بیشتری دارد. این موضود  عای سرعت، شکسته شدن پیوند نسبت به تشکیل پیوکننده

 ند.کها با ا زایش دما را توجیه میها را در دمای پائین و ا زایش بارز  عالیت آنکم این دسته از کمپلکس
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اکسنده  مولمیلی12/1حلال  با  لیترمیلی 1در اکتن مول سیکلومیلی 5/1اثر دما  در اپوکسایش  بررسی(: 7-3 )جدول

TBHP گرم کاتالیزور میلی 21در دمای جوش حلال باFe@B-I-Mo دقیقه. 31 طی 

 دما) درجه سلسیوس( بازده)%(

 25 ناچیز

28 41 

18 81 

 

 

 

اکسنده  مولمیلی12/1لیتر حلال  با میلی 1اکتن در مول سیکلومیلی 5/1بررسی اثر دما  در اپوکسایش (: 15-3)شکل

TBHP گرم کاتالیزگر میلی 21در دمای جوش حلال باFe@B-I-Mo   دقیقه 31طی 
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 Fe@B-I-Moناهمگن  کاتالیزگر با هاآلکن یگرد یشاپوکسا 9-9-8

مورد  8-4-2 در بخش شدهگفتهطبق روش مختلف برای واکنش اپوکسایش،  آلکن 6 رایند در این 

مول آلکن، میلی 5/1با  هاواکنشی همهآمده است. ( 8-3های آن در جدول)شد. دادهاستفاده قرار گر ته

لیتر میلی 1 پراکسید وژنهیدروبوتیلمول اکسنده ترشیومیلی 12/1گرم کاتالیزگر ناهمگن، میلی 21

 تری واکنش اپوکسایش را انجامهای انتهایی در مدت زمان طولانیانجام شد. آلکن کلریدکربن حلال تترا

 دوستی آلکن نسبت داد. هر چه آلکن الکترونه ویژگی الکترونتوان باین ا زایش زمان را می دهند.یم

 های انتهایی ویژگیجایی که آلکن کند. از آنیمتر شرکت واکنش اپوکسایش راحتباشد در  تردهنده

های اپوکسایش را در مدت زمان طولانی تری انجام دهندگی کمتری دارند از این رو، واکنشالکترون

 دهند.یم
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، Fe@B-I-Mo گرم کاتالیزگر ناهمگن میلی 21های گوناگون با  های حاصل از اپوکسایش آلکن( : داده8-3دول )ج

ی هازماندر  تتراکلریدکربنلیتر حلال میلی 1میلی مول ترشیو بوتیل هیدروژن پراکسید و  12/1میلی مول آلکن،  5/1

 مختلف و در دمای جوش حلال

 آلکن ساختار زمان )دقیقه( بازده )%(

18 31        

          

 سیکلواکتن

 

12 11 

 

 

α- متیل استایرن 

82 121 

 

      

 استایرن          

13 31 

 

 سیکلوهگزن

62 121  

 

 

 هگزن-1

58 121  

 

 اکتن-1

 

83 11 

 

        α- پینن 
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در اپوکسایش سیکلو  Fe@B-I-Moبررسی بازیابی کاتالیزگر ناهمگن  9-9-3

 اکتن

       دولها در جشده و داده بیان( 1-4-2بخش )در   Fe@B-I-Moبازیابی کاتالیزگر ناهمگن ی نحوه

   Fe@B-I-Moدهد، کاتالیزورطور که نتایج نشان میهمانآورده شده است.  (16-3)( و شکل 3-1)

نماید و این توانایی و پایداری بالا در  عالیت کارگیری حفظ میبار به 5 عالیت کاتالیزوری خود را پس از 

درصد کاهش یا ته است.  13بازیابی، . بازده واکنش طی مراحل دهدو طول عمر کاتالیزگر را نشان می

ش پوشجدا شدن  لز و مانند ، دهدرخ می روی کاتالیزگر ی کهتغییراتاین کاهش بازده را می توان به 

یت دیگر این سیستم کاتالیزوری بازیابی آسان آن توسط یک آهنربا از مز بوهمیت از بستر نسبت داد.

  است.

 

 میلی 12/1با  لیتر حلال میلی 1در  اکتنمول سیکلومیلی 5/1بررسی بازیابی کاتالیزور در اپوکسایش (: 1-3 )جدول

 دقیقه 31طی  Fe@B-I-Moگرم کاتالیزگر میلی 21در دمای جوش حلال با TBHP مول اکسنده

 مرتبه بازیابی بازده واکنش)%(

 اول 18

 دوم 13

 سوم 11

 چهارم 88

 پنجم 85
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میلی  12/1میلی مول سیکلواکتن با  5/1در اپوکسایش  Fe@B-I-Moاتالیزگر ناهمگن بازیابی کبررسی  (:16-3)شکل

دقیقه در  31گرم کاتالیزگر ناهمگن به مدت میلی 21لیتر حلال تتراکلریدکربن با میلی 1در  TBHPمول اکسنده 

 دمای جوش حلال

 

 ی شرایط بهینه در سیستم کاتالیزوری ناهمگنبندجمع-9-9-11

  مول میلی 5/1ط بهینه، برای اپوکسایش آورده شده است در شرای( 11-3)همان طور که در جدول

مول میلی 12/1حلال تتراکلرید کربن،  لیترمیلی 1گرم کاتالیزگر ناهمگن، میلی 21سیکلو اکتن، به 

 .نیاز بوده است 81℃دقیقه و در دمای  31ترشیو بوتیل هیدروژن پراکسید به عنوان اکسنده در زمان 
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 شرایط بهینه برای اپوکسایش سیکلواکتن (:11-3)جدول

 حلال تتراکلرید کربن

 لالمقدار ح لیترمیلی 1

t-BuOOH اکسنده 

 مقدار اکسنده مولمیلی 12/1

 مقدار کاتالیزگر گرممیلی 21

 زمان دقیقه 31

 دما (81)دمای جوش

 

    اکتن با کاتالیزگر هتروژن  مکانیسم پیشنهادی جهت اپوکسایش سیکلو -9-4

( 17-3)پراکسید در شکلهیدروژنبوتیلها با اکسنده ترشیومکانیسم احتمالی برای اپوکسایش آلکن

و یکی از  وردینه شدهئبه  لز ک t-BuOOHاکسنده ابتدا در مکانیسم انتقال اکسیژن  .آورده شده است

سپس آلکن به اکسنده کئوردینه  شود.باز می O-Hبه صورت لیت استیل استوناتو کیهای اکسیژن اتم

      به این صورت ،شودجدا می و ترشیو بوتانول شکسته شده آلکن در ادامه پیوند دوگانهشود، می

ای با هاستفاده از حلال .شودهای اپوکسید تولید و کاتالیزگر به همان شکل نخست بازیابی می رآورده

 .دنکقدرت کئوردینه شوندگی بالا در واکنش کاتالیزوری، از کئوردینه شدن اکسنده به  لز جلوگیری می
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انو ذرات تثبیت شده بر روی ن :  مکانیسم پیشنهادی برای اپوکسایش سیکلواکتن با کمپلکس مولیبدن(17 -3)شکل 
4O3Fe  
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 نتیجه گیری -9-5

در  Fe@B-Iتثبیت شده بر (VI)نتایج حاصل از بررسی  عالیت کاتالیزوری کمپلکس مولیبدن 

  صورت است: اینها به اپوکسایش آلکن

آهنربا  یترین و برجسته ترین مزیت کاتالیزگر سنتز شده جداسازی آسان آن است، که بوسیلهاصلی-1

 است.  و استفاده مجدد به راحتی قابل بازیابی

ای مساحت رتوانایی بالای این کاتالیزگر در جذب آمین و  لز به دلیل استفاده از پوشش بوهمیت که دا-2

 های عاملی زیادی است. سطح و گروه

 -تتراکلرید (VI)ها با کاتالیزگر ناهمگن کمپلکس مولیبدنترین حلال جهت اپوکسایش آلکنمناسب-3

 کربن است.

پراکسید  هیدروژن بوتیلترشیو این کاتالیزگر اکسندهها با اکسنده جهت اپوکسایش آلکنترین مناسب-4

 است.

دما بر روی  عالیت کاتالیزوری این کاتالیزگر تاثیر زیادی دارد که بهترین حالت برای آن دمای جوش  -5

 .حلال است

          Fe@B-I-Mo مقدار بهینه برای کاتالیزگر، اکسنده و مدت زمان لازم برای سیستم کاتالیزوری -6

 است. دقیقه 31مول و میلی 12/1گرم، میلی 21به ترتیب 

 مولیلیم) 1TOFدارای ( 11-3در جدول )نسبت به موردهای گزارش شده  Mo-I-Fe@Bلیزگر کاتا-7

بالاتری است. مقدار بالاتر این  اکتور کارایی بالاتر آن را ( بر زمان یستکاتال مولیلیلکن در بازده بر مآ

 دهد.های خود نشان مینسبت به مشابه

                                                 
1 Turn over factor 
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 مشابه یزگرهایبا کاتال Fe@B-I-Mo یزگرکاتال ییکارا یسه(: مقا11-3جدول)

 

 

  TOF 

 

 مقدار آلکن   لیگاند           بستر      

 مول()میلی

 %بازده

 

 زمان

 )ساعت(

  

مقدار 

 کاتالیزور

 مول()میلی

 منبع

 

 نانو بوهمیت 5/57
 متوکسی سیلیلتری-3

آمین، سالیسیل  پروپیل

 آلدهید

 

     5/1 

 

     15 

 

   2   114/1   [46] 

 ایمیدازول پلی استایرن 31
 

5/1 

 

    11 

 

    3 
    1155/1 [47] 

7/1 @P4VP4O3Fe - 

 

       5/3 

 

   

      14  

       

    

     12   118/1 [31] 

54 @B   4O3Fe  

 سیلیلمتوکسیتری -3

 پروپیل آمین

 

      5/1 

 

     15 

 

     5/3 

  

1125/1 

   

[48] 

62/18 MIL-101     DETA      

      

    5/1 

    

     15 

   

      2 
     1127/1 [41] 

 یرکونیاز نانو 41/11
 یتر یلپروپ ینوآم -3

   یلانس یمتوکس

 

       5/1 

 

    11 

 

     5/4 

      

   1187/1 

 

[51] 

64    @B    4O3Fe 

 سیلیلمتوکسیتری -3

آمین، سالیسیل پروپیل

 آلدهید

 

       5/1 

 

      18 

 

   5/1    114/1        -       
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 آینده نگری-9-6

توان جذب  لزات در شیمی تجزیه و دارو رسانی می 4O3Feهای عاملی مناسب بر روی با قرار دادن گروه

    های  لزی بر رویبا تثبیت سایر کمپلکسهوشمند در اتصال داروها را مورد بررسی قرار داد. همچنین 

4O3Fe و  اکسیداسیون هایدر ضمن واکنشها را بررسی کرد. اتالیزوری آنخاصیت ک توانمی

 .ی این سیستم کاتالیزوری بررسی کردبوسیلهتوان میسایر ترکیبات آلی را  هیدروژناسیون
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دکتر مهدی میرزایی و دکتر بهرام  پایان نامه کارشناسی ارشد آدنیس آملی به راهنمایی آقای [46]

 .(1311دانشگاه صنعتی شاهرود ) بهرامیان.



68 

 

[47] Gh. Grivani, S. Tangestaninejad, M. H. Habibi, V. Mirkhani, M. Moghadam, Appl. 

Catal. A. Gen., 2006, 299, 131. 

به راهنمایی آقای دکتر مهدی میرزایی و دکتر بهرام پریچهر غلامپور پایان نامه کارشناسی ارشد  [48]

 .(1312) دانشگاه صنعتی شاهرود بهرامیان.

به راهنمایی آقای دکتر مهدی میرزایی و دکتر بهرام  الهام خداکرمپایان نامه کارشناسی ارشد  [41]

 .(1312) دانشگاه صنعتی شاهرود بهرامیان.

م و دکتر بهرا یرزاییم یدکتر مهد یآقا ییبه راهنمامهدیه شهرکی ارشد  ینامه کارشناس یانپا[ 51] 

 .(1312شاهرود ) ی. دانشگاه صنعتیانبهرام
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Abstract 

Recently, magnetic nanoparticles have been extensively employed as alternative catalyst 

supports, in view of their high surface area resulting in high catalyst loading capacity, 

high dispersion, low toxicity, environmental protection, outstanding stability, and 

convenient catalyst recycling. In this search, Fe3O4 nanoparticle was prepared through a 

solvothermal method. The obtained Fe3O4 particle was coated by aluminum 2-propoxide 

in the hydrothermal condition (Fe3O4@boehmite). Then it was covalently functionalized 

with 3-(tri- methoxysilyl) propyl amine and Salicylaldehyde. Then MoO2(acac)2 was 

supported on the Fe3O4@boehmite-imine. This catalyst were analyzed by FT-IR, ICP, 

TG, XRD and SEM and then it was used in epoxidation of Alkenes and yields of products 

were investigated by GC. The catalytic procedur were optimized for different parameters 

such as amount of catalyst, solvent, oxidant,   temperature and time. In addition recycling 

experiments revealed that these catalyst could be repeatedly applied for nearly complete 

epoxidation of alkenes for at least five successive cycles. 

 

Keywords: Fe3O4 nanoparticle, Epoxidation, MoO2(acac)2 
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