
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 سپکتروسکوپیمجله شیمی کوانتومی و ا

13-1 (1402 )13:42 
Journal of Quantum Chemistry and Spectroscopy (JQCS) 

 

 
 

 

 راحله ژیانی عهده دار مکاتبات:*

 ، ایراننیشابور، آزاد اسلامیدانشگاه  ، نیشابورواحد  ،شیمیگروه  نشانی: 

 E-mail:r_zhiani2006@yahoo.com:کپست الکترونی                                  02332394289تلفن:

 

 
 

 4O2NiCoنانو کاتالیزور و  2COاون در حضور -(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4سنتز 
 

 3زاده کاخکی، علیرضا متولی1، جمشید مهرزاد*3و2راحله ژیانی1شیما صابری،

 گروه بیوشیمی، واحد نیشابور، دانشگاه آزاد اسلامی، نیشابور، ایران1
 اد نو، گروه شیمی، واحد نیشابور، دانشگاه آزاد اسلامی، نیشابور، ایرانمرکز تحقیقات فناوری و فراورش مو2

 گروه شیمی، واحد نیشابور، دانشگاه آزاد اسلامی، نیشابور، ایران.3
 

 

 13/06/1402، تاریخ پذیرش قطعی: 25/05/1402، تاریخ دریافت نسخه اصلاح شده:05/03/1402تاریخ ثبت اولیه:
 

 چکیده

های صرفه برای تولید کامپوزیتبهغیرسمیّ، قابل بازیافت، در دسترس و مقرون 2COخیر، پیشرفت قابل توجهی در استفاده از های ادر سال      

-دی –a3 ،4ها بر واکنش سه جزئی و کارآمد و بررسی عملکرد آن 4O2NiCoسنتز نانوذره  پژوهشآلی حاصل شده است. هدف این 

، EDX ،TEM ،SEM آنالیزهای توسط( NPsو مورفولوژی نانوذرات)ساختار  لیو تحل هیتجزباشد. میاون -(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتو

FT-IR  وXRD   قرار  یمورد بررس هاواکنش روندبر  سوبستراو  زوریکاتال زمان، مقدارمختلف مانند حلال، دما،  یپارامترها ریتأثانجام و

4O2NiCo  کاتالیزور  mg 8، گراد یدرجه سانت 60، در دمای اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[توهیدرونفدی –a3 ،4نتایج نشان داد واکنش  گرفت.

NPs  راندمان بود. کاتالیزور قابلیت بازیافت مجدد را دارند، نانوکاتالیزور  %94دارای  الکترون دهنده یهانیآلک و بدون حلال در حضور

4O2NiCo ها کاهش کمی داشت. نانوذرات مورد استفاده دارای بار استفاده عملکرد آن 10شود. بعد از توسط یک مغناطیس از حلال جدا می

 نیدر چند ، امکان استفادهادیز اریبس تماسو سطح  خوبفعال  یهامکان، بالا یکیمکانخواص  ی،از جمله دوام حرارت یاخواص برجسته

  ند.داشت را واکنش
 

  4O2NiCoکاتالیزور ،، واکنش سه جزئی، 2COنانوذرات،  : واژه های کلیدی

 
 

 . مقدمه1

سازی، توجه زیادی را به دلیل روش سودمند و عملکرد عالی در کانیرویکرد شیمی سبز فوتوکاتالیز در زمینه تخریب آلودگی، به    

ه از نور منظور افزایش استفادگر نور مرئی، بههای سبز واکنشخود جلب کرده است. تحقیقات زیادی برای ایجاد فوتوکاتالیست
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غیرسمّی، قابل  2COهای اخیر، پیشرفت قابل توجهی در استفاده از در سال [.1-6ها انجام شده است ]خورشید برای تخریب آلاینده

توجه دانشگاه و های قابلیکی از نگرانیهای آلی حاصل شده است. صرفه برای تولید کامپوزیتبهبازیافت، در دسترس و مقرون

تلاش های قابل توجهی برای سنتز کربنات های باشد. می 2COه کالاهای پیشرفته وتثبیت فرایندها توسط ب 2COصنعت تبدیل 

ها توسط کاتالیزورهای مختلف فلزی )مانند به اکسیران ها انجام شده است. امروزه، واکنش 2COحلقوی از طریق حلقه افزایی 

Cu،,Ti  Pd ،Zn, Ni ،Ag  وCoهای [. در واکنش7-13سنتز شده اند تا به عنوان کاتالیزور موثر عمل کنند ] ( با قابلیت استفاده مجدد

های مهمی مورد استفاده عنوان ترکیبهای هتروسیکلیک حاوی نیتروژن بهچند جزئی معمولا از ایزوسیانیدها برای سنتز کامپوزیت

کم است. درحالیکه با  2COرند، اما انحلال پذیری های آلی ایزوسیانیدها انحلال پذیر خوبی دا[. در حلال14-15قرار میگیرد ]

های [. مولکول16-18در واکنشی چند جزئی مشکل است ]  2COکند، و ترکیب کاهش پیدا می 2COافزایش دما حلالیت گاز 

 کلیدی طیف وسیعی از داروهای تجاری و همچنین اون زیرمجموعه-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4هتروسیکلیک 

های بیولوژیک هستند. آنها چارچوب اصلی داروهای ضدفشارخون مانند کلوپریدون، پلانسرین، کتانسرین و همچنین مولکول

 [.19-21پریشی مانند تیوپریدون و بلاپریدون هستند ]داروهای ضدروان

انوکاتالیست جدید در حضور ناون -(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4بررسی روش سنتز  هدف از این پژوهش

4O2NiCo، ها تاثیر دما، زمان، مقدار کاتالیزور، حلال و...مورد مطالعه قرار گرفت و در نهایت قابلیت برای تعیین شرایط بهینه واکنش

 بازیافت کاتالیزور بررسی شده است.
 

 مواد و روش ها. 2

 Electrothermalدر لوله مویین با استفاده از دستگاه با خلوص بالا خریداری شد. نقاط ذوب  Merckو  Flukaمواد شیمیایی از 

ثبت شد. اندازه ذرات و ساختار نانوذره با استفاده از   VERTEX 70توسط  (FT-IR) سنجی مادون قرمز تعیین شد. طیف 9100

با  (XRD)های پراش اشعه ایکسکیلوولت، مشاهده شد. داده 100فیلیپس در  CM10 (TEM)میکروسکوپ الکترونی عبوری

بر  TLCدست آمد. تعیین خلوص محصولات و نظارت بر واکنش توسط به Cukaبا تشعشع  Bruker D8 Advanceاستفاده از مدل 

 انجام شد.  SILG/UV 254گرام سیلیکاژل روی صفحات پلی
 

     4O2NiCoسنتز نانوذرات . 2-1

، (میلی لیتر 5) آبه6نیترات.(II)کبالت، (میلی لیتر 2/1)آب ، میلی لیتر( 500سیکلوهگزان ) ،لیتر(میلی  20پنتانول )-1

میلی لیتر اسید  2گرم( و  2/1ستیل پیریدینیم بروماید )محلول ترکیبی از باهم مخلوط شد. سپس  (میلی لیتر 2/2) آبه6نیترات.(II)نیکل

ساعت  6به مدت  حلول حاصله رامدرجه سانتی گراد ترکیب شدند.  25دقیقه در دمای  45به مدت  اضافه ومولار  05/0اسکوربیک 

سانتریفیوژ نانوذرات  و بوسیلهدرجه سانتیگراد در یک راکتور هیدروترمال مهر و موم شده با تفلون حرارت داده  110در دمای 



     

 

 

 3  1402 تابستان، 42، شماره سیزدهمسال                           و همکاران صابری

 
( JQCS ) 

در انتها برای کلسینه کردن خشک شد.  شستشو داده و در آون و با استون و آب دیونیزه از محلول جداسازی شد 4O2NiCoای رشته

 (.1ساعت قرار داده شد)شکل 5در جه سانتی گراد به مدت  550حصول را در کوره با دمای م

 
 

 اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 سنتزروش عمومی . 2-2

 NPs 4O2NiCo (8 میلی مول(، و 5/1) 3CO2Na میلی مول(،  3/1میلی مول(، فنیل استیلن ) 3/1ک مخلوط از سینامیل کلرید )ی     

ساعت بدون حلال  3درجه سانتیگراد به مدت  60دمای واکنش در .میلی گرم( در معرض فشار ثابت کربن دی اکسید قرار گرفت

 NPs 4O2NiCoمیلی لیتری قرار داده و متانول اضافه وکاتالیزور  60. پس از سرد شدن، محصول حاصله در یک ظرف گذاشته شد

هگزان / اتیل -nوتاری حذف شد. برای خالص سازی بهتر محصول با استفاده از حلال حلال توسط ر وجدا  توسط یک مغناطیس

 باشد مورد بررسی قرارگرفت.اتیل استات/ هگزان می %15که شامل حلال  TLCبا روند واکنش همچنین  .استات تبلور مجدد شد

 .(2)شکل

 
  

 . NPs 4O2NiCo، با آلکین ها در حضورکاتالیزور2COسینامیل کلرید،  ، ازاون-(H3) 1-فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4واکنش  .2شکل 
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 . نتایج و بحث 3

کنید همانطور که مشاهده می .مورد بررسی قرار گرفت 4O2NiCoساختار و مورفولوژی  3شکل  TEMو  SEMبا استفاده از 

 50به قطر حدود  ییهاکره یحاو نانوذرات نی. اباشدمیبا ابعاد ثابت و فیبری  یکرو ساختار یدارا 4O2NiCo  نانوذرات فلزی

 شیآرا TEMو  SEM ی. عکس هاکنندیرا فراهم م ییراحت به سطح بالا یکه دسترس وجود دارند ییهاوارهینانومتر به شکل د

 (.3نشان دادند )شکل  4O2NiCoدر خارج از  یذرات اضاف لیرا بدون تشک 4O2NiCoمنظم 

 
 .) TEM بو  SEM الف( NPs 4O2NiCoاز  ریتصاو .3 شکل

نانوساختار  از، XRDآنالیز  4شکل در  .باشدمی XRDی آنالیز ستالکریو ابعاد متوسط  ستالیکر ساختار نییتع یبراش عالی رو کی

NPs 4O2NiCo خالص تیفلورو مقایسه آن با  پراش یها کیپ نشان داده شده است، با بررسیNPs  4O2NiCo  متوجه خواهیم شد

  4O2NiCoخالص تیفلوربا  4شکل  هایپیکهمه و اینکه . سنتز شده وجود ندارد 4O2NiCoنانو ذره فلزی  نیدر ا یخالصنا که

 [.22(]0781-20شماره  JCPDSهماهنگ بودند )

 
 

 .4O2NiCoفیبری نانوذرات  XRDتجزیه و تحلیل  .4شکل 
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متوجه حضور سه عنصر اصلی  5با بررسی شکل  .شد جامنا 4O2NiCo در سطح  عناصر موجود یبررس یبرا EDX لیو تحل هیتجز

Ni ،Co  وO 4 ی را برای مناسب خواهید شد که وجود ساختارO2NiCo [.23] کندمی دییتا 

 
 .4O2NiCoنانوذرات  EDXطیف  .5شکل 

 cm-1ناحیه  دربزرگ وجود دوتا پیک   IR-FTبا توجه به آنالیز نشان داده شده است. 6در شکل  4O2NiCoاز نانوذره  IR-FT طیف

 (.3)شکل دهدرا نشان می H -Oگروه cm 3406-1 ، در ناحیه(O-Co( و )O-Ni) ی پیونداوج ارتعاشات کشش، 892و  633

 
  .4O2NiCoنانوذرات  IR-FT فیط .6 شکل

 دنیرس یبرا .پرداخته شد 4O2NiCoدر حضور  اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4در این قسمت به بررسی واکنش 

 ریتأث جینتا قرار گرفت. یو زمان مورد بررس زوریکاتال تیمختلف مانند حلال، دما، کم یپارامترها ری، تأثهاواکنش راندمان نیبه بهتر

-دی –a3 ،4. عملکرد سنتز ه شده استنشان داد اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 واکنشبر  7شکل در دما  دیشد

رابطه  افزایش یافته که دارای راندمان واکنشگراد  یدرجه سانت 60به  30دما از  شیبا افزا اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[وهیدرونفت
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که دارای راندمان دما  بهترین و کمترین نی. بنابراداشتن یرییتغ C° 80-60<دمای  در راندمان واکنشوجود،  نی. با اباشدمستقیم می

 (.7)شکل توان در نظر گرفتمیگراد  یدرجه سانت 60، اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 سنتز یبرامناسبی 

 
 اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4بر بازده سنتزدما اثر  .7 شکل

اده شده است. نشان د 8مشابه در شکل  طیتحت شرا اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4بر عملکرد  یدوره زمان ریتاث

واکنش به طور متوسط زمان  شیافزابا  ج،یبا توجه به نتایک ساعت تا چهار ساعت مورد بررسی قرار گرفت. که از راندمان واکنش 

. بازده ساعت راندمان تغییر چشمگیری نداشته است 3حاصل شد، که بعد ساعت  3مطلوب در  جهینت یافت و شیافزا واکنش بازده

 د. وشیم یآل تلق دهی. که به عنوان دوره اافتی شیدرصد افزا 94ساعت به  3واکنش در عرض 

 
 اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 یزمان بر رو ریتاث .8 شکل

به ترتیب گرم  یلیم 10تا  1از  زوریمقدار کاتال شیافزااون با -(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4واکنش ، 9مطابق شکل 

 شود. یجرم محصول م شیباعث افزا زوریجرم کاتال شیافزا با توجه به نتایج بدست آمده.  یابدمی شیافزا %94به  %8از  اندمانر

عملکرد محصول را  یبه طور قابل توجه زوریجرم کاتال شتریب شافزای. شد ٪94منجر به عملکرد  NPs 4O2NiCoگرم  یلیم 8 حضور

 نداد. رییتغ
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 اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 دیبر تول زوریدار کاتالمق ریتاث .9 شکل

شد. راندمان  یریاندازه گ 2COمطابق با استانداردها، فشار  اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4به بازده  دنیرس یبرا

سرعت واکنش و کاهش  شیافزا لیبه دل 2COحاصل شد که فشار  یزمان اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4بالاتر 

 نی. بهترافتی شیافزا اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4مطلوب عملکرد  مقداربدست آوردن  یبرا ازیزمان مورد ن

ت. ساعت( اس 5) هیبدست آمد که نشان دهنده کاهش زمان واکنش اولatm 5/2تا   2از  2COساعت با فشار  3بازده محصول در 

 جهینت جادیا ینقطه ضعف به نظر برسد، برا کی 2COاتمسفر  5/2 یبالا مقادیرممکن است  2COفشار  شیکه افزا یدر حال ن،یبنابرا

 (.10کند )شکل  یرا ارزشمند م عیب نیا یابیمطلوب فرصت استفاده مجدد و باز

 
 .زوریبه عنوان کاتال NPs4 O2NiCoبا استفاده از  اون-(H3)-1ورانفc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4بر بازده  2COنسبت فشار  ریتاث .10 شکل

 نیآلک بهینه، طیدر شرا مشتقات ریمحصول سا و راندمان زوریکاتال نحوه عملکرد، 4O2NiCoنانوذرات  عملکردمشخص کردن  یبرا

 یلیمNPs  4O2NiCo (8مول(،  یلیم5/1)3CO2Na اتمسفر2CO (5/2 ،) مول(، و  یلیم 3/1) دیکلر لینامیمول(، س یلیم 3/1ها )

الکترون دهنده  ی دارای گروههانی، آلک3و  2 یهافیشد. با توجه به رد یساعت بررس 3به مدت  گرادیدرجه سانت 60گرم( در 

-میکارآمد  اریبس اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 واکنش ن،ی.علاوه بر ا( 1)جدول بیشترین راندمان را داشت

 .شودمی یالکترون یکاهش چگالباعث  نیگروه آلکهمچنین  .باشد
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 ها. لنیاست لیکربن و فن دیاکس ید د،یکلر لینامیواکنش س .1 جدول

نقطه 

 )C)oذوب

مطالعات 

 دیگران

 نقطه ذوب

(oC) 

بازده 

)%( 
هاآلکین محصول  ردیف 

160-158  

[24] 

162-159  
 

91 

O

O

 

 

 

1 
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[24] 
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استفاده مجدد نانوذرات  تیناهمگن است. قابل زوریکاتال کیقابل توجه  یها یژگیاستفاده مجدد از و تیراحت و قابل یجداساز

4O2NiCo  4. نانوذرات قرار گرفت یبررسمورد در واکنشO2NiCo  شسته شدند. نانوذرات و جدا  واکنشپس از اتمام هر

4O2NiCo  همچنین این نشان دهنده، تغییرات کمی در ساختار حفظ کرد یمتوال یاجرا 10خود را پس از  یبهره ورعملکرد و .

 (.11)شکل  باشدکاتالیزور می

 
 اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4سنتز  یبرا زوریکاتال افتیباز تیقابل .11 شکل

ورفولوژی کاتالیزور پس از ده بار استفاده مجدد ده بار بازیافت نشان می دهد. مبعد  4O2NiCoنانوکاتالیزور SEMتصاویر  12شکل 

 تغییرات کمی نسبت به کاتالیزور تازه داشته است. این را می توان به قابلیت بازیافت قوی نسبت داد. 

 
 پس از ده بار استفاده 4O2NiCoاز نانوذرات  SEM-FEتصاویر  .12شکل

درصد  48ساعت با بازده  2پس از  ستیداغ انجام شد و نشان داد که کاتال ونیلتراسیف شیابتدا آزما زوریکاتال یناهمگن نییتع یبرا

 تیروش، ماهاین را نشان داد. در  %50بازده  اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4ساعت،  3جدا شده است. پس از 

 وهی. جمورد بررسی قرار گرفت  4O2NiCoرزویکاتالبر روی  یریگاندازه وهیج تیسپس، سم .شد دییواکنش تادر  زوریناهمگن کاتال

 تیفعاله، که باعث کاهش کرد رفعالیغاثر گذاشته و آن را تقریبا )پوشش فعال(  یفلز زوریکاتالبرروی سطح  ی( بطور اساس0)
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سنتز  و(  0)وهیجتوسط  4O2NiCo فلزکامل  یو عدم شستشو زوریکاتال یمطالعه ناهمگن نیانجام شده در ا یها یبررسشد.  زوریکاتال

 (.13)شکل  کندمیت اثبرا ا  اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 محصولات واکنش

 
 اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4 یداغ برا ونیلتراسی( و ف0) وهیبا ج تیواکنش، مسموم کینتیس .13 شکل

 تشکیل ستینانوکاتال کیبه عنوان  4O2NiCoدر حضور نانوذرات  نیآلک با 3CO2Naواکنش  قی( از طر1) ییانتها دیلیدر ابتدا، است

 لیماده واسطه فن شرایط تشکیل (2مگاپاسکال ) 3فشار شده در وارد  2CO و 4O2[ NiCo-C [ جذب شده 4O2NiCoشد. نانوذرات 

( را فعال 3) لیکربون ژنیو واسطه اکس (دیکلر لیآلک) Cl-C بین وندی[ پ4O2NiCo]نانوکاتالیزور  (. 3) کندمیرا فراهم  ولاتیپروپ

-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4محصول واکنش به دنیرس ید. براش لی( تشک4و واسطه ) رخ داد که 2SN ینیگزیکرد و جا

(H3)- (.14شکل قرار گرفت )آلدر  -دلیز -دهیدرو ونیزاسیزومریکلوایبه طور خود به خود تحت ساون واکنش 

 
 اون-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4یسم واکنش . مکان14شکل 
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 . نتیجه گیری4

 اریبس تماسبالا و سطح  یکیمکانخواص  ،فعال یهاو مکان یاز جمله دوام حرارت یاخواص برجسته دارای  4O2NiCo نانوذرات

ها در دو واکنش سه کرد کاتالیزورها از آنبرای بررسی عمل. رندیواکنش مورد استفاده قرار گ نیدر چند تواندمیکه  بودند ادیز

آنالیزهای مختلف توسط  زوریساختار و سطح کاتال لیو تحل هیمطالعات تجزجزئی که ارزشمند هستند مورد استفاده قرار گرفت. 

 یمتوالستفاده ا بار 10بعد  وجدا  واکنش پس از اتمام هر 4O2NiCoنانوذرات  را ثابت کرد.ساختارو مورفولوژی نانوذرات  انجام و

 تیمختلف مانند دما، کم یپارامترها ریحالت واکنش، تأث نیبه بهتر دنیرس یبرا  حفظ کردند.وری خود را در واکنش بهره

-(H3)-1فورانc]-3، 2[هیدرونفتودی –a3 ،4در شیمی سبز واکنش قرار گرفت. یمورد بررس هاواکنش روندو زمان بر  زوریکاتال

از فلزی نانوذرات باشد. سنتز های سبز و سازگار با محیط میشود جزء واکنشرایط  بدون حلال انجام میاون بدلیل اینکه در ش

بهبود  یقابل توجه برا یزوریکاتال ییراحت و توانا لیاستفاده مجدد، تشک تیقابلجداسازی آسان،  ،کم نهیهز یی،مانند کارا ییایمزا

 کرد. لیتبد یکاربرد صنعت یمناسب برا یانهیگز که آنها را به اشدسبز برخوردار ب یهاواکنش
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Abstract 

In recent years, significant progress has been made in the use of non-toxic, recyclable, available and affordable 

CO2 for the production of organic composites. The goal of this research is to synthesize NiCo2O4 nanoparticles 

and investigate their performance on the three-component and efficient reaction of 3a, 4-dihydronaphtho [2, 3-c] 

furan-1(3H)-one. The structure and morphology of nanoparticles were analyzed by EDX, TEM, SEM, FT-IR 

and XRD analysis and the effect of various parameters such as solvent, temperature, time, amount of catalyst 

and substrate on the process of reactions was investigated. The results showed that the reaction of 3a,4-

dihydronaphtho[2,3-c]furan-1(3H)-one, at a temperature of 60℃, with 8 mg of NiCo2O4 NPs catalyst and 

without solvent in the presence of electron-donating alkynes, had 94% efficiency. Catalysts can be recycled; 

NiCo2O4 Nano catalysts are separated from the solvent by a magnet. After 10 uses, their performance decreased 

slightly. The nanoparticles used have outstanding properties such as thermal stability, high mechanical 

properties, good active sites, and a very large contact surface, allowing them to be used in several reactions. 
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