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موادیمهمدرفرایندهایشیمیایی،تولیدانرژی،صرفهجوییدر
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1. Pyrolysis      2. Spray     3. Microemulsion    4. Heterocyclic compounds     5. Energy – dispersive spectroscopy


تهیهوشناسایینانوذرههایNiOبهکمکمایکروویودر...

افزایش درنتیجه و نانومتر( تا80 10( آنها بسیارکوچک اندازه
نانو مقیاس در بیمانند ویژگی و یکطرف از آنها مؤثر سطح
هستند. مؤثرتر معمولی کاتالیستهای به نسبت دیگر طرف از
متنوعشان ویژگی بهخاطر واسطه فلزی اکسیدهای نانوذرههای
ازجملهویژگینوری،الکترونیومغناطیسیموردتوجهبسیاریاز
این نانودر اندازه دانشمندانقرارگرفتهاند.تغییرهایویژگیدر
اکسیدهاباتغییراتدرویژگیکوانتومی،سطوحانرژیوشیمی
نانواکسیدهادارایکاربردهای سطحقابلتوجیهاست]1[.این
لیزرها سوختی، پیلهای کاتالیستها، حسگرها، در گستردهای
نانواکسیدهای به میتوان رابطه این در .]3 و 2[ هستند و...
فلزی4[TiO2[،SnO2]5[وWO3]6[اشارهکرد.نانوذرههای
نیکل آنها در کارامدهستندکه و مؤثر نانوموادی Ni پایه بر
افزایش با و کاتالیستعملکرده در فعال بهعنوانیکمحل
کاتالیستمیشود بالای اثربخشیوعملکرد باعث سطحمؤثر
)p-type( مثبت  نیمرسانا یک )NiO( نیکلاکسید .]9 تا 7[
در نوار کاف دارای که است متنوع فلزی اکسیدهای میان در
دارای اکسید این .]10[ است ولت الکترون 4 تا 3/6 گستره
ساختار علت به و بوده مرئی ناحیه در زیادی نوری شفافیت
الکترونیبیمانندخود]11[کاربردهایگستردهایدرسلهای
فتوولتایی ابزار ،]13[ الکترونیک فیلمهای ،]12[ خورشیدی
]14[،حسگرهایگازی]15[وکاتالیستهاینوری]16[دارد.
پاتوژنهای علیه ضدمیکروبی ویژگی دارای NiO نانوذرههای
درحذف فوتوکاتالیست بهعنوانیک و بوده باکتریایی متفاوت
رنگهاوآلایندههایآلیازفاضلابکاربرددارند.همچنین،در
فعالیتزیستیسلولهایپوششیتنفسیوسلولهایسرطانی
سینهنیزنقشمؤثریایفامیکنند]17و18[.باتوجهبهاهمیت
نانوذرههاینیکلاکسیدروشهایگوناگونیازجملهروشسل-
ژل]19[،روششیمیتر]20[،تفکافت1]21[،افشاندن2]22[،
اغتشاشورسوبزاییالکترودی]23[،ریزنامیزه3]24[،تزریق
داغ]25[وآبگرمایی]26[برایتهیهنانوذرههاینیکلاکسید

گزارششدهاست.

بنزوپیرانهاگروهیازترکیبهایناجورحلقه4شیمیآلیهستند
کهدرساختارخودحلقهبنزنپیوندخوردهبهحلقهپیراندارند.این
زیادی توجه داروسازی و زیستی کاربردهای دلیل به ترکیبها
بهعنوان بنزوپیران ازمشتقهای .]27[ کردهاند بهخودجلب را
شده نامبرده پتاسیم کاتیونی کانالهای تنظیمکننده مهمترین
استوبعضیازمشتقهایآنهافعالیتهایفتوشیمیاییداشته
بنزوپیرانها .]28[ هستند مفید نوری، فعال مواد بهعنوان و
بهعنوانحدواسطدرداروسازی،تهیهعطروموادآرایشیکاربرد
داشتهوفعالیتهایزیستیمتنوعیازجملهضدانعقاد،ضدلختگی،
ضدتشنجدارند.همچنین،ازآنهابرایدرمانبیماریهایعصبی،
ایدز،پایینآوردنسیندروم،تشنجماهیچهایودرمانبیماریهای
و زیستی اهمیت به توجه با .]34 تا 29[ میشود استفاده قلبی
ویژگیداروییبنزوپیرانها،تاکنونروشهایگوناگونیبااستفاده
ازکاتالیستهایمتفاوتبرایتهیهآنهاگزارششدهاست.اگرچه
برخیازاینروشهابازمانکموبازدهبالاگزارششدهاند،ولی
بررسیومقایسهروشهایدادهشدهدرسابقهاینواکنشهانشان
سدیم برپایه تهیهشده NiO نانوذرههای از استفاده که میدهد
استفادهشده کاتالیستهای از برخی به نسبت دودسیلسولفات
،]35[)HDMBAB(ازجملههگزادسیلدیمتیلبنزیلآمونیمبرمید
Na2SeO4]36[،تترامتیلآمونیمهیدروکسید)TMAH(]37[و

بازده و زمان بهبود در ]38[ )TBAF( فلئورید تترابوتیلآمونیم
واکنشنقشمهمیرابازیمیکند.

ازآنجاکهاندازهذرهها،ریختوحتیروشتهیهنانوذرههابر
ویژگیفیزیکیوشیمیاییآنهاتأثیرگذاراست،دراینپژوهش،
از استفاده با شده تلاش ابتدا بنزوپیرانها، اهمیت به توجه با
NiOدرحضورسدیم نانوذرههای روشمایکروویووفراصوت
شناسایی از پس و تهیه پایدارکننده بهعنوان دودسیلسولفات
و FTIR  ، XRD،5 EDS  ، TEM  ، SEM روشهای  با
واکنش یک طی بنزوپیران مشتقهای تهیه برای ،UV/Vis

دایمدون و مالونونیتریل آروماتیک، آلدهیدهای از سهجزئی
بهکارگرفتهشدند.



127
سال سيزدهم، شماره1، بهار 98 )JARC( نشریه پژوهش های کاربردی در شيمی

شیخحسینيوصباغنصب

بخش تجربی
موادشیمیاییودستگاهها

آب جز به بهکاررفته حلالهای و موردنیاز شیمیایی مواد
از تهیهشدهاند. آلدریچ سیگما و فلوکا مرک، شرکت از مقطر
جداسازی شد. استفاده حلال بهعنوان 4000 پلیاتیلنگلیکول
انجام جداسازی رایج روشهای از استفاده با خالصسازی و
از آن پایان زمان و واکنش پیشرفت چگونگی بررسی در شد.
میکروسکوپ از شد. استفاده نازک لایه کروماتوگرافی روش
LEO 1455(ومیکروسکوپ VPمدل(SEMالکترونیروبشی
الکترونیعبوریTEM)مدل208EM(باولتاژkV 200برای
شناسایی شد. استفاده نانوذرهها این جامد سطح ریختشناسی
نانوذرههایتهیهشدهباپراشپرتوایکس )XRD(باویژگیهای
)Rigaku D-max C III, X-ray diffractometer using Ni-filtered Cu Kα( 

 Perkin- ElmerبادستگاهUV-Visانجامشد.مشخصاتطیفی
تهیه برای FTIR-100 دستگاه شد. اندازهگیری LS55 مدل
طیفهایIR،دستگاهMHz400NMRشرکتBrukerبرای
تهیهطیفهای1H NMRو13C NMRودستگاهالکتروترمال9100

برایتعییننقطهذوببهکارگرفتهشد.

روشکلیتهیهنانوذرههاینیکلاکسید
میلیمول 2 مقدار ابتدا اکسید، نیکل نانوذرههای تهیه برای
در فعال ماده میلیمول 8 و سود میلیمول 4 نیترات، نیکل
را پایدارکننده منبع بهعنوان دودسیلسولفات سدیم سطح
سه در گلیکول پلیاتیلن حلال میلیلیتر در10 جداگانه بهطور
بشرتحتدمایC °60بهمدت30دقیقهبرهمزنمغناطیسی
با میلیلیتری ارلن100 یک در محلولها سپس، شد. همزده
یکدیگرمخلوطوبهمدت2ساعتدردمایC °60ودرحمام
مایکروویو دستگاه در محلول ادامه، در فراصوتهمزدهشدند.
دقیقه یک و روشن ثانیه دورههای30 با 450W قدرت تحت
مایکروویو امواج معرض در دقیقه 4 زمان مدت در خاموش
تهنشین از پس شد. سرد اتاق دمای در سپس، و گرفت قرار

شدنرسوب،مخلوطواکنشصافوبهمنظورحذفناخالصیها
چندینمرتبهباآبمقطرواتانولشستهودردمایC °60به

مدت24ساعتدرآونخلأخشکشد.

NiO روشکلیبرایتهیهمشتقهایبنزوپیرانهادرحضورنانوکاتالیست
مغناطیسی همزن به مجهز میلیلیتری 25 بالن یک در
آروماتیک آلدهیدهای میلیمول(، 2/2( مالونونیتریل از مخلوطی
متفاوت)2میلیمول(ودایمدون)2میلیمول(درحلالمتانول
شد. همزده بازروانی شرایط در NiO نانوکاتالیست حضور در و
1کنترلشد.درپایانواکنش،مخلوط TLCپیشرفتواکنشبا
واکنشتغلیظوپسازافزودنآبرسوببهدستآمدهصافشد.
برایجداکردنکاتالیستازرسوببالایصافی،مخلوطبالای
و دقیقههمزده ده مدت به 2 DMSO میلیلیتر 5 در را صافی
دوبارهصافشد.پسازتغلیظبهمحلولزیرصافیآبافزودهشد
تارسوبنهاییبهدستآمد.دربعضیمواردبرایخالصسازی
طیفی مشخصات شد. داده شستوشو نیز داغ اتانول با بیشتر

ترکیب4nدرادامهآوردهشدهاست]36و37[.
2-amino-4-)5-bromo-2-hydroxyphenyl(-5,6,7,8-

tetrahydro-7,7-dimethyl-5-oxo-4H-chromene-3-

carbonitrile )4n( 

Mp: 202-208 °C ; IR (KBr, cm-1(: 1639, 2189, 

3340; 1H NMR )400 MHz, DMSO-d6) δ: 1.09 (s, 3H, 

CH3(, 1.20 )s, 3H, CH3(, 2.11-2.40 )m, 4H, 2CH2(, 

4.68 )s, 1H, CH(, 6.94 )s, 2H, NH2(, 6.95 )d, J = 8.4 

Hz, 1H, H-Ar(, 7.29 )d, J = 8.4 Hz, 1H, H-Ar(, 7.61 

)s, 1H, H-Ar(, 7.81 )s, 1H, OH(; 13C NMR )100 MHz, 

DMSO-d6) δ: 26.0, 29.1, 31.5, 31.7, 49.9, 106.3, 

117.4, 117.7, 118.8, 129.6, 129.8, 132.0, 155.7, 

175.0, 196.5; Elemental analysis: Value calculated 

for C18H17BrN2O3: C, 55.54; H, 4.40; N, 7.20 %, 

Value found: C, 56.74; H, 4.62; N, 7.02 %.

1. Thin layer chromatography      2. Dimethyl sulfoxide 
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تهیهوشناسایینانوذرههایNiOبهکمکمایکروویودر...

نتیجه ها و بحث
روش به SDS پایه  بر تهیهشده NiO نانوکاتالیست شناسایی

مایکروویو
روش از ساختهشده نانوذره خلوص و فاز تشخیص برای
پراش الگوی استفادهشد. )XRD( ایکس پرتو پراش شناسایی
پرتوایکسبراینانوکاتالیستNiOدرشکل1آوردهشدهاست

)JCPDS No:.47-1049(NiOکهبانمونهاستاندارد
تا از10 2 θ درگستره الگو این دارد. کاملهمخوانی بهطور
80درجهبهطورکاملقابلمشخصازیکدیگروبافازاسپینلی
افزونبر میشود، مشاهده 1 شکل در که همانگونه است.
و Ni)OH(2 به مربوط پراشهای NiO به مربوط پراشهای
از بلوری ذرههای اندازه میانگین هستند. مشخص نیز SDS

طریقپهنایپیکدرنصفبیشینهمحاسبهوبرابربا12نانومتر
بهدستآمد.



بهدست )SEM( روبشی الکترونی میکروسکوپی تصویر
نانوذرههای که داد نشان 2 شکل در بالا توان در آمده
یکنواخت پراکندگی از وات، توان450 در آمده بهدست
بهنسبت و برخوردارند نانومتر 60 تا 50 تقریبی اندازه با
استفاده که میرود احتمال هستند. مشابه و شکل کروی
این بهینهشدن سبب دودسیلسولفات سدیم پایدارکننده از

باشد. شده نمونه



در تشکیلشده نانوذرههای داد نشان SEM تصاویر
توانهای650و760واتدربیشترجاهاباتوزیعمناسبیتشکیل
نشدهاند.دربعضیجاهانیزبهصورتمتراکموتاحدودیبه
همچسبیدهاند.اینامرمیتواندبهدلیلانرژیبالایبرایتشکیل
نانوذرههاباشد.تصویرگرفتهشدهبامیکروسکوپالکترونیعبوری
)TEM(نیزنشاندهندهساختارنانویینانوذرههایتهیهشدهاست

کهاینتصویردرشکل3آوردهشدهاست.


جذب ساختهشده نانوذرههای نوری ویژگی بررسی برای
مرئی فرابنفش/ طیفسنجی با الکترومغناطیس طیف در آن
NiO نانوکاتالیست UV-Vis طیف شد. بررسی )UV-Vis(

نانومتر 260 با برابر موج طول در نشر بیشترین یک از نشان
دارد)شکل4(]39[.

NiOشکل1الگویپراشپرتوایکسنانوکاتالیست

 

 
 

 حثب و هایجهنت

 به روش مایکروویو SDSبر پایه  شدهتهیه NiOشناسایی نانوکاتالیست 

پراش پرتو  الگویده شد. استفا (XRD) پراش پرتو ایکسروش شناسایی از  شدهساخته ذرهبرای تشخیص فاز و خلوص نانو       

 NiO (1149-47JCPDS No.:  )که با نمونه استاندارد  آورده شده است 1ل در شک NiOنانوکاتالیست  ایکس برای

از یکدیگر و با فاز اسپینلی  مشخصقابل  کامل طوربهدرجه  01تا  11از θ2 گستره . این الگو دردارد خوانیهم کامل طوربه

نیز  SDSو  )2Ni)OHمربوط به  یهاپراش NiOمربوط به  یهاپراش برافزون، شودیممشاهده  1ر شکل گونه که د. هماناست

 دست آمد.نانومتر به 12 برابر بامحاسبه و  بیشینهاز طریق پهنای پیک در نصف  بلوری یهاذرهمیانگین اندازه  مشخص هستند.
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 NiOپرتو ایکس نانوکاتالیست   الگوی پراش 1شکل 
        

آمده  دستبه هاینانوذرهداد که  نشان 2شکل  بالا در توانآمده در  دستبه (SEM) ویر میکروسکوپی الکترونی روبشیصت       

. هستندمشابه  شکل و کروی نسبتبهو برخوردارند نانومتر  61تا  51 واخت با اندازه تقریبیپراکندگی یکناز  ،وات 451در توان

 شدن این نمونه شده باشد.سبب بهینه سولفاتدودسیل سدیم پایدارکنندهکه استفاده از  رودمیاحتمال 
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 حثب و هایجهنت
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 W451در  NiOنانوکاتالیست  SEMتصویر  2شکل 
 

 جاها با توزیع مناسبی تشکیل وات در بیشتر  761و  651یهاتواندر  شدهتشکیل یهانانوذرهنشان داد  SEMتصاویر 

برای تشکیل  بالایانرژی  یلدلبه تواندیم. این امر اندیدهچسب به هممتراکم و تا حدودی  صورتبه. در بعضی جاها نیز اندنشده

 شدهتهیه یهانانوذرهساختار نانویی  دهندهنشاننیز  (TEM) میکروسکوپ الکترونی عبوری با شدهگرفتهتصویر  باشد. هانانوذره

 آورده شده است. 3که این تصویر در شکل  است

 
 NiOنانوکاتالیست  TEMتصویر  3شکل 

 (UV-Vis) فرابنفش/ مرئی یسنجفیط با جذب آن در طیف الکترومغناطیس شدهساخته یهانانوذرهنوری  ویژگیبرای بررسی         

 .[39]( 4)شکل دارد نانومتر  261طول موج برابر با  در نشر ترینبیشنشان از یک  NiOنانوکاتالیست  UV-Visطیف  بررسی شد.
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آورده  5نه شدن در شکل از کلسی پسبه کمک مایکروویو  شدهساخته NiOنانوکاتالیست  فوریه فروسرخ تبدیلطیف        

به ساختار مربوط   cm 1419-1 و cm 1591-1در  ظاهرشدههای ارتعاشی پیک دهدمینشان  IRکه طیف  طورهمانشده است. 
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شیخحسینيوصباغنصب

طیففروسرختبدیلفوریهنانوکاتالیستNiOساختهشدهبه
شده آورده 5 شکل در شدن کلسینه از پس مایکروویو کمک
ارتعاشی پیکهای میدهد نشان IR طیف که همانطور است.
ظاهرشدهدر1590cm-1و1409cm-1مربوطبهساختاراسپینلی
1200cm-1نیکلاکسیدهستند.نوارهایکششیدرناحیه600تا
مربوطبهارتعاشهایفلز-اکسیژناست.یکنوارپهنوضعیف
بهعامل 3350cm-1مشاهدهمیشودکهمیتواندمربوط  در
O–HدرملکولH2Oکهبرسطحمحصولجذبفیزیکیشده

2918 cm-1 و 2850  cm-1 در واقع نوارهای .]40[ باشد است،
1082و  cm-1 در واقع نوارهای و زنجیری CH2های به مربوط
1362cm-1مربوطگروههایS=O موجوددرSDSاست]41[.

روش با تهیهشده نانوذرههای عنصری تجزیه نتیجه
این در که همانطور شدهاند. آورده 1 جدول در EDS

به مربوط وزنی درصد بیشترین میشود، مشاهده جدول
که هستند عناصری دیگر عناصر است. اکسیژن و نیکل
باقیمانده یا و جذبشده نمونه در رطوبت یا و هوا اثر در

هستند. SDS

تهیهمشتقهایبنزوپیرانبااستفادهازنانوکاتالیستساختهشده
تاکنون بنزوپیرانها زیستی و دارویی اهمیت به توجه با
واکنش از استفاده با آنها تهیه برای متنوعی روشهای
سهجزئیآلدهیدهای،مالونونیتریلودایمدونآوردهشدهاست.
چندجزئی واکنشهای در ما گروه پژوهشی تجربه به توجه با
]42و43[،دراینپژوهشازنانوکاتالیستNiOساختهشدهبه
روشبالابرایتهیهبنزوپیرانهااستفادهشدکهنمودارکلیآن

درشکل6آوردهشدهاست.

NiOنانوکاتالیستUV-Visشکل4طیف
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 نواریک . استاکسیژن  -فلز هایارتعاشمربوط به  cm1211-1تا  611ه کششی در ناحی نوارهای. هستند دیاکسکلیناسپینلی 

سطح محصول جذب که بر  O2H در ملکول H–O مربوط به عامل تواندیمشود که مشاهده می  cm 3351-1 پهن و ضعیف در

واقع در  نوارهایهای زنجیری و  2CHمربوط به  cm 2910-1 و cm 2051-1های واقع در نوار .[41] باشد، شده استفیزیکی 
1-cm 11021 و-cm 1362 های گروه مربوطS=O  موجود درSDS [.41] است  
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مشااهده  جدول این طور که در همان اند.آورده شده 1در جدول  EDSبا روش  شدهتهیههای نتیجه تجزیه عنصری نانوذره       

کاه در اثار هاوا و یاا رطوبات در       هستندعناصری اصر دیگر عن. استدرصد وزنی مربوط به نیکل و اکسیژن  ترینبیش ،شودمی

 .هستند SDSمانده باقیو یا  شدهجذبنمونه 

 مربوط  شدهمشاهدهدرصد وزنی عناصر 1جدول
 شدهتهیهنانوذره های به 

 Ni O C Na Si S Br نوع عنصر

 <1 <1 ≤1 10 24 20 36 درصد وزنی )%(

 

 شدهساختهز نانوکاتالیست بنزوپیران با استفاده ا یهامشتقتهیه 

 یجزئسهبا استفاده از واکنش ها متنوعی برای تهیه آن یهاروشتاکنون  هایرانبنزوپ زیستیبا توجه به اهمیت دارویی و        

[، 43و  42] چندجزئی یهاواکنشگروه ما در  پژوهشیشده است. با توجه به تجربه  آوردهآلدهیدهای، مالونونیتریل و دایمدون 

 6استفاده شد که نمودار کلی آن در شکل  هایرانبنزوپبرای تهیه  بالابه روش  شدهساخته NiOدر این پژوهش از نانوکاتالیست 

 آورده شده است. 

جدول1درصدوزنیعناصرمشاهدهشدهمربوطبهنانوذرههایتهیهشده
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تهیهوشناسایینانوذرههایNiOبهکمکمایکروویودر...

مشتقهای تهیه برای دادهشده روشهای سایر بررسی با
و 3-نیتروبنزآلدهید دایمدون، بین واکنش ابتدا بنزوپیران،
از گوناگون مقادیر و متانول حلال حضور در مالونونیتریل
کاتالیست حضور بدون واکنش شد. بررسی NiO نانوکاتالیست
شد، انجام کاتالیست 0/04گرم با واکنش وقتیکه و نشد انجام
مقدار افزایش با آمد.سپس، بهدست بازده90درصد با فراورده
مقدار هنگامی که جایی تا شد بیشتر فراورده بازده کاتالیست
درصد 95 به نیز بازده یافت، افزایش 0/06گرم به کاتالیست
بازده در تأثیری کاتالیست بیشتر مقدار افزایش و یافت افزایش
در کاتالیست بهینهسازی به مربوط اطلاعات نداشت. فراوردهها

جدول2آوردهشدهاست.

دایمدون، واکنش واکنش، این بهینه حلال تعیین برای
مالونیتریل،نانوکاتالیستNiOدرحضورحلالهایگوناگون،در
مشاهده 3 جدول در که همانطور شد. انجام بازروانی شرایط
متانول حضور در درصد 95 بازده با دقیقه 10 مدت میشود،
سایر با واکنش انجام برای حلال این است. شرایط بهترین

NiO4درحضورنانوکاتالیستa-nشکل6تهیهبنزوپیران

 

 

  
 NiOدر حضور نانوکاتالیست  a-n4تهیه بنزوپیران  6شکل

    
 مالونونیتریل د ویبنزآلدهنیترو-3دایمدون،  نیب ابتدا واکنش ،های بنزوپیرانبرای تهیه مشتق شدهدادههای سایر روش بررسیبا       

 واکنش کهوقتی ونش بدون حضور کاتالیست انجام نشد واک شد. بررسی NiO ستینانوکاتال از گوناگون مقادیر و حلال متانول حضور در

 تا شد شتریب فراورده بازده ستیکاتال با افزایش مقدار ،سپس. آمد دستبه درصد 91زده با با فراورده ،شد انجام ستیکاتال گرم14/1با 

و افزایش مقدار بیشتر کاتالیست  افتی شیافزا درصد 95 به زین بازده ،افتی شیگرم افزا16/1به  ستیکاتال مقدار هنگامی که ییجا

 .است آورده شده 2جدول  در ستیکاتال سازیبهینه به مربوط نداشت. اطلاعات هافراوردهدر بازده  تأثیری

 مقدار کاتالیست در واکنش سازیبهینه 2جدول 
 ، دایمدون و مالونونیتریل در حلال متانول  نیتروبنزالدهید-3 

 مقدار کاتالیست ردیف
 هبازد زمان شرایط )گرم(

)%(  
 - ساعت 24 بدون دما گرم 1/1 1
 ناچیز ساعت 24 بازروانی گرم 1/1 2
 91 دقیقه 121 بازروانی گرم 14/1 3
 91 دقیقه 31 بازروانی گرم 15/1 4
 95 دقیقه 11 بازروانی گرم 16/1 5
 95 دقیقه 11 بازروانی گرم 17/1 6

  

های گوناگون، در در حضور حلالNiO نیتریل، نانوکاتالیست این واکنش، واکنش دایمدون، مالو برای تعیین حلال بهینه    

متانول  حضور در درصد 95دقیقه با بازده  11 مدت ،شودمی مشاهده 3 جدول در که طورهمان انجام شد. بازروانیشرایط 

 به مربوط اطلاعات شد.  گرفته نظر در کیآرومات دهاییآلده ریسا با واکنش انجام برای حلال نی. ااست طیشرا نیبهتر

 است. آمده 3جدول در سازینهیبه

ر ید، دایمدون و مالونونیتریل دنیترو بنزالده-3واکنش  3جدول 
گوناگون یهاحلال  

 ه )%(بازد زمان شرایط حلال ردیف
 67 دقیقه 31 بازروانی اتانول 1
 95 دقیقه 11 بازروانی متانول 2
 41 دقیقه 21 بازروانی بآ 3
 ناچیز ساعت 24 بازروانی (1:1اتانول/آب ) 4
 31 دقیقه 11 بازروانی (1:1متانول/آب ) 5
 32 ساعت 2/3 بازروانی متان کلرودی 6

جدول2بهینهسازیمقدارکاتالیستدرواکنش3-نیتروبنزالدهیدمتانول،
دایمدونومالونونیتریلدرحلال

جدول3واکنش3-نیتروبنزالدهید،دایمدونومالونونیتریلدرحلالهای
گوناگون
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و افزایش مقدار بیشتر کاتالیست  افتی شیافزا درصد 95 به زین بازده ،افتی شیگرم افزا16/1به  ستیکاتال مقدار هنگامی که ییجا

 .است آورده شده 2جدول  در ستیکاتال سازیبهینه به مربوط نداشت. اطلاعات هافراوردهدر بازده  تأثیری

 مقدار کاتالیست در واکنش سازیبهینه 2جدول 
 ، دایمدون و مالونونیتریل در حلال متانول  نیتروبنزالدهید-3 

 مقدار کاتالیست ردیف
 هبازد زمان شرایط )گرم(

)%(  
 - ساعت 24 بدون دما گرم 1/1 1
 ناچیز ساعت 24 بازروانی گرم 1/1 2
 91 دقیقه 121 بازروانی گرم 14/1 3
 91 دقیقه 31 بازروانی گرم 15/1 4
 95 دقیقه 11 بازروانی گرم 16/1 5
 95 دقیقه 11 بازروانی گرم 17/1 6

  

های گوناگون، در در حضور حلالNiO نیتریل، نانوکاتالیست این واکنش، واکنش دایمدون، مالو برای تعیین حلال بهینه    

متانول  حضور در درصد 95دقیقه با بازده  11 مدت ،شودمی مشاهده 3 جدول در که طورهمان انجام شد. بازروانیشرایط 

 به مربوط اطلاعات شد.  گرفته نظر در کیآرومات دهاییآلده ریسا با واکنش انجام برای حلال نی. ااست طیشرا نیبهتر

 است. آمده 3جدول در سازینهیبه
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گوناگون یهاحلال  
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 ناچیز ساعت 24 بازروانی (1:1اتانول/آب ) 4
 31 دقیقه 11 بازروانی (1:1متانول/آب ) 5
 32 ساعت 2/3 بازروانی متان کلرودی 6
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به مربوط اطلاعات  شد. گرفته نظر در آروماتیک آلدهیدهای
بهینهسازیدرجدول3آمدهاست.

نانوکاتالیست و حلال بهینه شرایط شدن مشخص از پس 
واکنش از بنزوپیران فراوردههای مشتقسازی به تصمیم ،NiO

دایمدون،مالونونیتریلوآلدهیدهایآروماتیکمتفاوتدرحضور
بازروانیگرفتهشدکه NiOدرشرایط نانوکاتالیست 0/06گرم
نتایجاینواکنشهادرجدول4آوردهشدهاست.همانطورکهدر
اینجدولمشاهدهمیشود،گروههایالکترونکشنده،الکترون
دهندهوهمینطورازدحامفضاییدربازدهمشتقهاروندمشخصی
و 7 بهردیف مربوط که است درصد 95 بازده بیشترین ندارند.
طرفی، از است. کلر و نیترو الکترونکشنده گروههای حاوی 9
کمترینبازدهمربوطبهردیف8استکهدارایبازده32درصد
درشرایطبازروانیومربوطبهمشتقهایالکترونکشندهنیترو
است.اگرچهسازوکارشناختهشدهایبرایاینواکنشدرحضور
نانوکاتالیستنیکلاکسیدوجودندارد،ولیباتوجهبهبیشینهاین
تمایل و کاتالیست درساختار نیکل واسطه فلز وجود ترکیبها،
باعث میتواند نیتروژن و اکسیژن اتمهای با کئوردینهشدن به
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شیخحسینيوصباغنصب

درنتیجه و آروماتیک آلدهیدهای با مالونونیتریل تراکم تسریع
تشکیلبنزیلیدنمالونونیتریل6ازیکطرفوتشکیلانولفرم5
ازطرفدیگرشود.دراینسازوکارهمانطورکهمشاهدهمیشود،
واکنشپذیریبالایگروهآلکنی6درحضورنانوکاتالیستنیکل
اکسیدباعثتسهیلافزایش5بهخودوتشکیلحدواسط7میشود.
اینحدواسطیکواکنشحلقویشدندرونمولکولیانجامدادهو

درنهایتبهفراوردهنهایی4تبدیلشدهاست)شکل7(.

نتیجه گیری
کمک با و جدید روش یک در نیکلاکسید نانوذرههای
سدیم حضور در دقیقه 4 مدت و وات توان450 در مایکروویو
دودسیلسولفاتبهعنوانعاملپایدارکنندهتهیهشد.تعیینساختار
روشهای از استفاده با ساختهشده نانوذرههای ریختشناسی و
انجام Uv-Vis و FTIR  ، TEM  ، SEM ، EDX  ، XRD

استفاده با آمده بهدست فراورده نوری ویژگیهای بررسی شد.
نشان نانومتر در260 را نشری جذب ،Uv-Vis طیفسنجی از
آروماتیک آلدهیدهای سهجزئی واکنش ادامه، در میدهد.
حضور در بازروانی شرایط تحت دایمدون و مالونونیتریل با
نانوذرههایتهیهشده،بررسیشد.نتایجنشاندادکهنانوذرههای
نیکلاکسیدبهعنواننانوکاتالیستقادرنداینواکنشرابرایتهیه
بنزوپیرانهابهخوبیکاتالیستکنند.حلالبهینهبرایانجاماین
تعیین گرم نانوکاتالیست0/06 مقدار و متانول واکنشسهجزئی
نانوبودنکاتالیست،سادگیروش بازدههایبهنسبتخوب، شد.
وجداسازیآسانفراوردههاازمزایایاصلیروشدادهشدهبرای

تهیهایندستهازبنزوپیرانهااست.

سپاسگزاری
نویسندگانمقالهازحمایتهایمالیدانشگاهآزاداسلامیواحد

کرمانصمیمانهتشکرمیکنند.

جدول4تهیهمشتقهایبنزوپیرانازواکنشدایمدون،مالونونیتریلو
NiOآلدهیدهایآروماتیکمتفاوتدرحلالمتانولدرحضورنانوکاتالیست

وشرایطبازروانی

شکل7سازوکارپیشنهادی

 

 
 

 

 از واکنش دایمدون، بنزوپیران هایفراورده سازیمشتق به می، تصمNiOنانوکاتالیست  و حلال نهیبه طیشرا شدن مشخص پس از       

نتایج این   که گرفته شد بازروانیدر شرایط  NiOگرم نانوکاتالیست  16/1ر حضو در متفاوت کیآرومات دهاییآلده و مالونونیتریل

 و دهنده کشنده، الکترون الکترون هایگروه ،شودمی مشاهده  این جدول  در که طورهمان آورده شده است.  4جدول  ها درواکنش

حاوی  9و  7 ردیفبه که مربوط درصد است 95 بازده ترینبیشندارند.  مشخصی روند هامشتق بازده در ییفضا ازدحام طورهمین

 طیشرا درصد در 32 بازده دارای که است 0 ردیفبه کشنده نیترو و کلر است. از طرفی، کمترین بازده مربوطالکترون هایگروه

برای این واکنش در حضور نانوکاتالیست  ایشدهشناختهسازوکار  اگرچهالکترون کشنده نیترو است.  هایمشتق به بازروانی و مربوط

شدن ، وجود فلز واسطه نیکل در ساختار کاتالیست و تمایل به کئوردینههاترکیبشینه این نیکل اکسید وجود ندارد، ولی با توجه به بی

تشکیل بنزیلیدن  درنتیجهباعث تسریع تراکم مالونونیتریل با آلدهیدهای آروماتیک و  تواندمیاکسیژن و نیتروژن  هایاتمبا 

 پذیریواکنششود، یکه مشاهده م طورهمانن سازوکار ی. در ااز طرف دیگر شود 5و تشکیل انول فرم  طرفیکاز  6مالونونیتریل 

 حدواسطن ی. اشودمی 7به خود و تشکیل حدواسط  5ل افزایش یدر حضور نانوکاتالیست نیکل اکسید باعث تسه 6گروه آلکنی  یبالا

 .(7ت )شکل اس شدهتبدیل 4به فراورده نهایی  درنهایتانجام داده و  یشدن درون مولکول یک واکنش حلقوی

 

 ،دایمدون واکنش بنزوپیران ازهای تهیه مشتق 4جدول
ک متفاوت در حلال متانول در یآرومات دهاییآلده و مالونونیتریل

 بازروانی شرایط  و NiOحضور نانوکاتالیست 

زمان  Ar ردیف
ه بازد فراورده )دقیقه(

)%( 
نقطه ذوب 

(Co) 
1 5H6C 11 4a 73 218-221 
2 4H6C-Me-4 5 4b 92 205-211 
3 4H6C-MeO-4 5 4c 68 200-205 
4 4H6C-MeO-2 5 4d 90 192-198 
5 3H6C-2)MeO(-3, 4 25 4e 52 165-170 
6 2H6C-3)MeO(-3,4,5 15 4f 73 177-182 
7 4H6C-2NO-3 11 4g 95 197-200 
0 4H6C-2NO-4 15 4h 32 180-185 
9 4H6C-Cl-2 31 4i 95 204-210 
11 4H6C-Cl-4 31 4j 86 208-212 
11 3H6C-2)Cl(-2,4 0 4k 80 120-122 
12 4H6C-2N)Me(-4 21 4l 84 215-220 
13 4H6C-OH-4 9 4m 83 202-206 
14 3H6C-Br-5-OH-2 14 4n 55 202-208 

 

 

 

 
 سازوکار پیشنهادی 7شکل 

 

 گیرییجهنت

دقیقه در حضور سدیم  4وات و مدت  451توان در یک روش جدید و با کمک مایکروویو در اکسیدنیکل هاینانوذره       

استفاده از  با شدهساخته هاینانوذره شناسیریختشد. تعیین ساختار و  تهیهکننده عامل پایدار عنوانبه سولفاتدودسیل

 زآمده با استفاده ا دستبه فراوردهنوری  هایویژگیانجام شد. بررسی  Uv-Visو  XRD ،EDX ،SEM ،TEM ،FTIRهای روش

آلدهیدهای آروماتیک با  یجزئسهواکنش  ،در ادامه. دهدمینانومتر نشان  261، جذب نشری را درUv-Vis سنجیطیف

 یهانانوذرهبررسی شد. نتایج نشان داد که  ،شدهتهیه یهانانوذرهدر حضور  بازروانیمالونونیتریل و دایمدون تحت شرایط 

کاتالیست کنند. حلال بهینه برای انجام  یخوببه هایرانبنزوپتهیه  برایاین واکنش را نانوکاتالیست قادرند  عنوانبه اکسیدیکلن

خوب، نانوبودن کاتالیست، سادگی  نسبتبه یهابازده گرم تعیین شد. 16/1متانول و مقدار نانوکاتالیست  یجزئسهاین واکنش 

 .است هایرانبنزوپتهیه این دسته از  برای شدهداده از مزایای اصلی روش هافراوردهروش و جداسازی آسان 

 

 سپاسگزاری

 .کنندیمصمیمانه تشکر  دانشگاه آزاد اسلامی واحد کرمانمالی  هاییتحمانویسندگان مقاله از 
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Synthesis and identification of NiO-nanoparticles with the aid of 

microwave in the presence of sodium dodecyl sulfate (SDS) as a stabilizer 
agent and its use for the preparation of benzopyran derivatives
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Abstract: This work reports, microwave synthesis and characterization of NiO-nanoparticles in 
the presence of sodium dodecyl sulfate )SDS( as a stabilizer agent. Ni)NO2(2 and NaOH powder 
have been used as starting reagents. Particle size distribution and characterization of products 
were done by X-ray diffraction )XRD(, scanning electron microscopy )SEM(, transmission 
electron microscopy )TEM( and EDX analysis. NiO-nanocomposites functional groups were 
deduced by FT-IR spectroscopy. Also, the efficiency of NiO-particles as a new optical material 
using UV-VIS spectroscopy has been evaluated. Subsequently, synthesized nanoparticles as 
nanocatalyst were used for the preparation of benzopyran derivatives via one-pot three-component 
of dimedone, malononitrile and various types of aromatic aldehydes in methanol as solvent. The 
results confirmed that this nanoparticle are good catalyst for benzo-pyran synthesis after reaction 
condition optimization.

Keywords: NiO, Nanocatalyst, Microwave method, dimedone, benzopyran

sheikhhosseini@iauk.ac.ir


