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 چكیده
بد  عندوان کاتالیسدتی مدو ر و مدیدد در واکدنش جددت شددن سدوزوکی بدی   نیدل             CP@amine–Lig-Pdزی جامدد  نانوکاتالیست هتروژنی با

و  C 110° ها تحت شرایط بهین  در حلال دی متیل سولدوکسدید و در دمدای  بورونیک اسید و آریل هالیدهای مختلف استداده شد. کلی  واکنش

(، XRDهدای ردراا اشدع  ایکد       ن خوب انجدا  شدد. نانوکاتالیسدت سدنتای بدا تکنیدک      درصد مول از نانوکاتالیست با راندما 2/0در حضور 

، جدبب و واجدبب   (BET)سنجی و سطح های تخلخل، آزمون(TEM)، میکروسکوپ الکترونی عبوری (EDX)سنجی تدکیک انرژی طیف

، اندددازه ارا  )g/2m 5/694(ل مطلددوب مددورد شناسددایی قددرار گر ددت. ارزان بددودن بسددتر کاتالیسددتی، سددطح  عددا   ICPگدداز نیتددروژن و روا 

بار در چرخ  واکنش(، حبف بازهای معدنی، روا استخراج سداده،   5و بازیا ت ساده کاتالیاور  حداقل  (nm 11  نانوکاتالیست در مقیاس نانو

 باشد.نانوکاتالیست میظر یت کاتالیاوری خوب و سنتا ترکیبا  متنوع از مشتقا  دی  نیل با بهره خوب در زمان کم از ماایای ای  

 

 .نانوذره پالادیوم، کاتالیزور هتروژني، کلینوپتیلولیت، دي فنیل، واکنش جفت شدن سوزوکي: هاي کلیدياژهو

 

 مقدمه -1

رالادیو  یکی از مهمتری  و ررکاربردتری   لاا  برای کاتالیا 

بد    C-Cهای متنوع جدت شدن جهدت تشدکیل ریوندد    واکنش

ها، واکنش جددت  ان ای  سری از واکنشرود. در میشمار می

ها بدرای سدنتا ترکیبدا     شدن سوزوکی یکی از بهتری  روا

ها طیف وسیعی از [. دی  نیل4-1دی  نیل معر ی شده است ]

[. 5،6شدوند ] ترکیبا  طبیعی، شیمیایی و دارویی را شامل مدی 

تری  شدکل آن واکدنش بدی  یدک     واکنش سوزوکی در ساده

بورونیددک اسددید در حضددور کاتددالیاور  آریددل هالیددد بددا  نیددل

[. اهمیت ای  1باشد ]رالادیو  برای تهی  ترکیبا  دی  نیل می

شدود کد  یکدی از    واکنش بیشتر ب  اید  موودوع مربدوی مدی    

مخترعی  ای  واکنش  آکیرا سوزوکی( مو ق ب  کسب جایاه 

هددای اخیددر شددده اسددت. در سددال 2010نوبددل شددیمی در سددال 



 پژوهشي نانومواد-مجله علمي 1399 زمستان، 44، شماره دوازدهمسال   222

 

 

های کاتالیستی هتروژندی  ب  صور  سیستماستداده از رالادیو  

از طریق تثبیدت ندانوارا  ردالادیو  بدر روی بسدترهای جامدد       

[. 20-7ای در واکنش سوزوکی یا تد  اسدت ]  کاربرد گسترده

های همگ  بدر روی بسدترهای جامدد، عمدل     تثبیت کاتالیست

هددای  لددای گددران جداسددازی و اسددتداده مجدددد از کاتالیسددت

هدا هدم از   د. از ای  جهت ای  کاتالیستسازقیمت را آسان می

لحدداا اقتدددادی مقددرون بدد  صددر   بددوده و هددم مشددکلا      

[. رایداری و 24-21نمایند ]محیطی کمتری را ایجاد میزیست

هدای کاتالیسدتی بسدتگی زیدادی بد       ربیری ای  سیستمواکنش

هدای اخیدر   [. در سدال 34-25بستر جامدد مدورد اسدتداده دارد ]   

رهای جامد هتروژندی مدورد علاقد   دراوان     مطالع  بر روی بست

هدا  رژوهشگران بوده و استداده از بسترهایی مانند رلدی اسدتیرن  

[ نیا گاارا شده است. 39-37[ و سلولا ]36[، سیلیکاها ]35]

هدای هتروژندی بدا    های متنوعی نیا از سیستمتاکنون کاتالیست

یدا  بر روی بسترهای جامد آلی و  Pdاستداده از بارگباری  لا 

 اند.معدنی گاارا شده

 هدای کاتالیسدت  تدوان از های هتروژندی مدی  از ای  نوع سیستم

Pd@SBA-15/Py [15 ،]hydrotalcite Pd@Mg/Al [21و ] 

Pd@aminopropyl polymethylsiloxane [24    نا  بدرد کد ]

هدا تدا حددودی موجدب بهبدود شدرایط انجدا         هم  اید  روا 

داندیم اسدتداده   ک  ما میاند. اما تا آنجا واکنش سوزوکی شده

هدای  دار شدده بدرای واکدنش   از بستر کلینورتیلولیدت ردالادیو   

سوزوکی تاکنون گداارا نشدده اسدت. کلینورتیلولیدت یدک      

سمی بوده کد  دارای سدطح   قیمت و غیر زئولیت طبیعی ارزان

باشد. ما ریش از ای  سنتا  عال زیاد و رایداری حرارتی بالا می

ستداده از تثبیت ردالادیو  بدر روی بسدتر    دی آریل اترها را با ا

[ و همچنی  سنتا بعضی مشتقا  متنوع آلی 40کلینورتیلولیت ]

ایدم  کدرده را با اسدتداده از ندانوارا  کلینورتیلولیدت گداارا     

[41-46.] 

در ایدد  رددژوهش هدددف ایدد  اسددت تددا واکددنش جدددت شدددن 

سدددوزوکی را بدددا اسدددتداده از نانوکاتالیسدددت سدددنتا شدددده     

CP@amine–Lig-Pd  مددورد مطالعدد  قددرار دهددیم. کاتالیسددت

سددنتا شددده عددلاوه بددر رایددداری حرارتددی بددالا از ماایددای        

باشدد و در  های هتروژنی و هموژنی برخدوردار مدی  کاتالیست

واکنش جدت شددن سدوزوکی محددول بدا بدازده خدوب در       

دهد. عد  استداده از بازهای معدنی در زمان کم را بدست می

 باشد.داف تحقیق حاور میمحیط واکنش از دیگر اه

 

 هاي تجربيفعالیت -2

 مواد و تجهیزات -1-2

، از شرکت بازرگانی ایراندی ا رندد توسدکا    CPکلینورتیلولیت 

ها و مدواد شدیمیایی   واقع در منطق  سمنان تهی  شد. تما  حلال

های مرک،  لوکا و ها از شرکتمورد نیاز برای انجا  واکنش

سازی بیشتر اسدتداده شددند.   صآلدریچ خریداری و بدون خال

ها در جدو هدوا انجدا  شددند. بدرای تعیدی  خلدو  و        واکنش

( و TLCهدا از کرومداتوگرا ی لاید  ندازک      ریشر ت واکنش

استداده گردید. انددازه حددرا  و    nm 254لامپ ماورا بندش 

هددا و سددطح مددو ر کاتددالیاور بددا آنالیاهددای    حجددم کلددی آن

-( و جدبب BET  Brunauer-Emmett-Teller سنجیتخلخل

در دمددای  Bel-sorp18 واجددبب گدداز نیتددروژن بددا دسددتگاه   

 دست آمد.بنیتروژن مایع 

 EDXحضور یون رالادیو  در نانوکاتالیست سنتای از طیدف  

(Energy dispersive X-ray) آنددالیای  بددا دسددتگاهEDAX 

)2QX -Quanta tax(    تایید شد. درصد مقددار  لداPd   تثبیدت

 ICP کلینورتیلولیددت بددا اسددتداده از آنددالیا شددده بددر روی بسددتر

(Inductivly Coupled Plasma)  با دستگاهARL-model 3410 

محاسب  گردید. میانگی  اندازه قطر ارا  با آنالیا رراا ررتدو  

 ( و با اسدتداده از دسدتگاه  X-  XRD) diffraction) rayایک  

Advanced 8Bruker D  با تابشαCuK 4-70° در گستره=θ2 

کاتالیسدت  هت بررسی انددازه و یکندواختی نانو  دست آمد. جب

تهیددد  شدددده از تدددداویر میکروسدددکوپ الکتروندددی عبدددوری 

(Transmission electron microscopy)  TEM  با اسدتداده )

انجددا  شددد. نانوکاتالیسددت مددورد   Philips-XL30از دسددتگاه 

 H NMR1هدا بازیا دت شدد. طیدف     استداده در انجا  واکدنش 

سددددددتخراج برخددددددی از محدددددددولا  در   حاصددددددل از ا
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بددددا اسددددتداده از دسددددتگاه    3CDClو  DMSO6[d[حددددلال

BrukerDRX 400 MHz  500و MHz .گر ت  شد 

 

 CP@amine هیته -2-2

   گددر ( و 10زئولیددت طبیعددی کلینورتیلولیددت  مخلددوطی از نانو

مددول( در میلددی 10آمینددو رروریددل تددری اتوکسددی سددیلان   -3

سداعت تحدت    18بد  مدد    لیتدر(  میلدی  250تولوئ  خشدک   

شرایط ر لاک  قرار گر دت. سد   مداده جامدد صداف و بدا       

ساعت با سوکسدل  شستشدو داده شدد.     12تولوئ  داغ ب  مد  

 C° 90نمون  بدست آمده جهت خشک شددن کامدل در آون   

        سدداعت قددرار گر ددت. در ایدد  مرحلدد  بددا تثبیددت 12بدد  مددد  

تر ی بسدددروآمیندددو رروریدددل تدددری اتوکسدددی سدددیلان بدددر -3

دار شدددده تهیددد  شدددد   زئولیدددت، کلینورتیلولیدددت آمدددی  نانو

 CP@amine.) 

 

 CP@amine-Lig تهیه  -3-2

لیتدری حداوی مخلدوطی از    میلدی  100در یک بدالون تد  گدرد    

 5سدت آمدده از مرحلد  قبدل      دار شدده بد کلینورتیلولیت آمی 

مول، میلی 8لیتر حلال اتانول خشک، مقدار میلی 50 گر ( در

استیل ریریدی  اوا   شد. مخلوی واکنش در -2  از گر 97/0

خدورده شدد. رد  از آن     ساعت هم 24ب  مد   C 60°دمای 

مخلوی واکدنش در دمدای واکدنش صداف شدده در ادامد  بدا        

ادیر اودا ی و واکدنش داده   شستشو با تولوئ  و اتانول داغ مقد 

دسدت آمدده   یل ریریدی  خارج شد. س   جامد باست-2نشده 

ب  مد  یک شدب قدرار گر دت.    ج  سانتیگراد در 90 در آون

دار شدده تهید  شدد    در رایان ای  مرحل  کلینورتیلولیدت لیگاندد  

(CP@amine-Lig). 

 

 CP@amine-Lig-pdتهیه  -4-2

گر ( در حلال استون خشک  5/0ب  محلول رالادیو  استا   

گدر  کلینورتیلولیدت لیگاندددار شدده      5قدار م لیتر(میلی 100 

مرحل  قبل اوا   شد. مخلوی واکنش ب  مد   بدست آمده از

خورده، سد   نموند  صداف و     ساعت در دمای محیط هم 24

در ادام  با شستشو با استون، اتانول و اتر مقادیر رالادیو  اوا   

و جبب نشده در سطح از نمون  جامد خدارج گردیدد. سد      

بد  مدد  یدک شدب قدرار       C° 90 نمون  صاف شده در دمدای 

ان ایدد  مرحلدد  رددالادیو  بددر روی کمدد لک   گر ددت. در رایدد

 .(CP@amine-Lig-pd)کلینورتیلولیت تثبیت شد 

 

روش کلييي انجييام واکيينش سييوزوکي بييا     -2-5

 شده نانوکاتالیست سنتز

زن مغناطیسدی  در ابتدا در یدک بدال  کوچدک مجهدا بد  هدم      

مول( و میلی 5/1مخلوطی از یک مشتق  نیل بورونیک اسید  

 2/0مددول( و نانوکاتالیسددت  میلددی 0/1آریددل هالیددد مربوطدد   

لیتدر حدلال دی متیدل سولدوکسدید در     میلی 5درصد مول( در 

ب  هم زده تهی  شد. مخلوی واکنش در جو هوا  C° 110 دمای

وسیل  کروماتوگرا ی لای  ندازک بدا   شده و ریشر ت واکنش ب

اسدتا  بدا نسدبت    نرمال و اتیدل استداده از حلال تانک هگاان 

کنترل گردید. مخلوی واکنش در دمای محیط  1ب   4حجمی 

سرد، با اتیل استا  رقیق و س   صداف شدده و محلدول زیدر     

صا ی ب  قیف جداکننده منتقل و دو بار با آب مقطدر شستشدو   

داده شد. لای  آلی با سولدا  سدیم خشدک و مجدددا صداف    

خلو  بیشتر لو  بیشتر در متانول متبلور شد  شده و برای خ

 (.%95از 

 

 نتایج و بحث -3

  CP@amine–Lig-Pdتهیه نانوکاتالیست -1-3

ما ریش از ای ، روا تهی  نانوکاتالیست سنتا شده را گداارا  

اید  ردژوهش سدعی شدد از نانوکاتالیسدت       [. در40ایدم ] کرده

سددنتا شددده بدد   CP@amine–Lig-Pdهتروژنددی بددازی جامددد 

 عنوان کاتالیاوری مو ر و با کدارآیی بدالا در واکدنش جددت    

شدن سوزوکی بی   نیل بورونیدک اسدید و آریدل هالیددهای     

                    مختلددددف اسددددتداده شددددود. در ابتدددددا کلینورتیلولیددددت بددددا 

آمینورروریل تری متوکسی سیلان در حلال تولوئ  خشک -3
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اسددتیل -2دار گردیددد. سدد   بددا در شددرایط ر لاکدد  عامددل

ریریدی  ریریدی  در اتانول خشک برای بدست آوردن ایمینو 

[. در ادام  ایمینو ریریدی  بدست 47مربوط  واکنش داده شد ]

 2Pd(OAc)اق بدا  در حلال تولوئ  خشک و در دمای ات آمده

واکددنش و بددا تثبیددت رددالادیو  بددر روی بسددتر کلینورتیلولیددت  

 [.40نانوکاتالیست مورد نظر تهی  شد ]

 

 
(a) 

 
(b) 

 رکلینوپتیلولیت( بستXRDالگوي پراش پرتو ایكس )( a: 1شكل 

 .CP@amine–Lig-Pdنانوکاتالیست تهیه شده  b) XRD و

 

 (XRD)الگوي پراش پرتو ایكس  -2-3

آنالیا رراا اشع  ایک  بد  ترتیدب نموند      b1و  a1 هایشکل

خالص زئولیدت طبیعدی کلینورتیلولیدت و نانوکاتالیسدت سدنتا      

دهددد. مقایسدد  الگددوی رددراا ررتددو ایکدد  شدده را نشددان مددی 

الیسددت تهیدد  شددده بددا الگددوی کلینورتیلولیددت سدداختار  نانوکات

زئولیت طبیعی کلینورتیلولیت را در نانوکاتالیست سنتای تایید 

 °32و  30، 27، 22برابدر بدا    2θهای ها در زاوی کند. ریکمی

(، مربدوی بد  شدبک     a1 در الگوی رراا ررتدو ایکد   شدکل   

ماره شد  JCPDSباشدد  بدا   ارا  کلینورتیلولیت مدی بلوری نانو

 ، 50برابر با  2θهای ها در زاوی (. شد  ریک1349-025-00

(، مربوی بد   b1در الگوی رراا ررتو ایک   شکل  62°، 60

ارا  رالادیو  در نانوکاتالیسدت سدنتا شدده    شبک  بلوری نانو

(. اندددازه بلورهددای 89-4897شددماره  JCPDSباشددد  بددا مددی

-از رابطد  دبدای  داده نانوارا  نانوکاتالیست تهی  شده بدا اسدت  

بیشین  شد  ریدک الگدوی    2θ=26°شرر تعیی  شد. در زاوی  

XRD شود. میانگی  برای نانوکاتالیست سنتا شده مشاهده می

   اندازه بلورهای ندانوارا  کاتالیسدت بدر اسداس رابطد  شدرر،      

nm 11 .محاسب  شد 

 

 (EDX) سنجي تفكیک انرژيطیف -3-3

تا شدده نشدان دهندده    نتایج تجای  عنددری نانوکاتالیسدت سدن   

وجدددود و توزیدددع مناسدددب عناصدددر مختلدددف در سددداختار     

نانوکاتالیسدت   EDXباشد. همچنی  از طیف نانوکاتالیست می

مشخص شد کد  نانوکاتالیسدت تهید  شدده عدلاوه بدر عناصدر        

 Siو  Fe ،K ،Al اصلی زئولیدت طبیعدی کلینورتیلولیدت شدامل    

ن ردالادیو   نیا بوده ک  تایید کننده حضدور یدو   Pdدارای یون 

 (.2باشد  شکل در ساختار نانوکاتالیست سنتا شده می

 

 سنجيآنالیز تخلخل -3-4

سددنجی جددبب و واجددبب گدداز بددا اسددتداده از آنددالیا تخلخددل

و  g/2m 5/694 نیتددروژن، سددطح مددو ر کاتالیسددت سددنتا شددده 

بدست آمد. همچندی    g/3cm 23/0 حجم کلی حدرا  معادل

های محاسب  شد. آنالیا nm 83/25 قطر متوسط حدرا  معادل

جبب و واجبب گاز نیتروژن نانوکاتالیست، مشدخص کنندده   

باشد. نقای مربوی بد  جدبب نشدان دهندده     جامد ماوحدره می

های رایی  بدوده و بدا کوچدک شددن     یک لای  جبب در  شار

یابدد.  ها ا اایش میها  شار لاز  برای رر کردن آنشعاع حدره

ها رر شده و جبب ب  یکباره شدید رهبا رسیدن ب  ای   شار حد

ا تدد.  شدار   شود و در مرحل  واجبب عک  آن اتداق مدی می

ها با شعاع آنها رابطد  عکد    لاز  برای رر و خالی شدن حدره

دارد. نتایج همچنی  بد  خدوبی نشدان دهندده ماوحددره بدودن       

 (.3شکل باشد  نانوکاتالیست سنتا شده نیا می
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 ICPآنالیز  -3-5

مقدار  لا رالادیو  نشدانده شدده بدر روی     ICPهای آنالیا داده

هدای آندالیا   دهد. بدا توجد  بد  داده   بستر کاتالیست را نشان می

ICP     و محاسبا  مربوط  مقدار رالادیو  نشدانده شدده در هدر

 باشد.می ppm 5810یک گر  بستر مقدار 

 

 
 .CP@amine–Lig-Pdنانوکاتالیست سنتز شده  BET: نمودار 3شكل 

 

 TEMتصویربرداري  -3-6

بدسدت   TEMو  XRDاندازه متوسط قطر ارا  با اسدتداده از  

بسدتر   از (TEM)آمد. تدویر میکروسکوپ الکترونی عبوری 

(، و نانوارا  کاتالیست نشانده شده با 4کلینورتیلولیت  شکل 

( ب  خدوبی نشدانده شددن ردالادیو  بدر روی      5رالادیو   شکل 

( را nm 20ندازه ندانومتری کاتالیسدت    بستر کلینورتیلولیت و ا

تواندد مربدوی بد     های با تاریکی بیشتر میدهد. مکاننشان می

 (.5ا رراکندگی متداو  باشد  شکل حضور نانوارا  ب

شود نانواره رالادیو  تقریبدا  همانطور ک  در شکل مشاهده می

ور  همگدد  در کاتالیسددت توزیددع شددده اسددت. نقددای بدد  صدد

تواند نانوارا  رالادیو  با قطدر  کوچک تاریک در عک  می

دهد کد  احتمدالا در داخدل خلدل و     را نشان می nm 5متوسط 

انددد. مقدددار اندددازه ارا   ددرج بسددتر کاتالیسددت تجمددع کددرده

دست آمده از طریق آنالیا میکروسدکوپ الکتروندی عبدوری    ب

اسدت. اید     Xتدایج بدسدت آمدده از ردراا اشدع       بارگتر از ن

میدانگی  قطدر    Xتداو  ب  علت ای  است ک  در رراا اشدع   

شود ولی در تدویر میکروسکوپ های بلوری محاسب  میدان 

هدای  الکترونی قطر متوسدط ارا  کد  از کلوخد  شددن داند      

یندد و تحدت تدا یر واکنشدگرها بد  وجدود       بلوری در حی   رآ

 [.48شود ]آیند محاسب  میمی

ر  از اطمینان در مورد کارایی نانوکاتالیسدت سدنتا شدده، از    

سددازی سیسددتم اسددتداده شددد هددای مختلددف بددرای بهیندد حددلال

 (. 1 جدول 

 .CP@amine–Lig-Pd نانوکاتالیست تهیه شدهEDX : طیف 2شكل 
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هدای مناسدبی   اگر چ  استو نیتریل و دی متیدل  رمامیدد حدلال   

امددا در مقایسدد  بددا دی متیددل   باشددند.بددرای ایدد  واکددنش مددی 

 سولدوکسید ب  زمان بیشتری نیاز دارند ب  همی  خاطر دی 

 
 

 

 

 

 

 

ر انتخاب کا بهین  برای ادام متیل سولدوکسید ب  عنوان حلال 

(. بررسی بیشتر با ای  حلال نشدان داد  3، ردیف 1شد  جدول 

 .باشددمای مناسب برای انجا  واکنش می C° 110ک  دمای 
 

 

 

 

  
 .از بستر زئولیت TEM: تصاویر 4 شكل

 .CP@amine–Lig-Pdانوکاتالیست تهیه شده از ن TEM: تصاویر 5 شكل
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در  CP@amine–Lig-Pd در ادام  از نانوکاتالیست تهی  شدده 

ستداده از مشتقا   نیل بورونیک اسید و واکنش سوزوکی با ا

آریل هالیدهای مختلف در شرایط بهین  استداده شدد  جددول   

درصد مول از کاتالیست  2/0شود (. همانطور ک  مشاهده می2

بطور مو ری موجب انجا  واکنش جدت شدن سوزوکی برای 

آریل هالیدهای مختلف در حدلال دی متیدل سولدوکسدید در    

دی  نیدل   ود و راندمان خوب از مشدتقا  شمی C 110° دمای

هدا بد  شدکلی    طور کلی هم  واکدنش آید. بمربوط  بدست می

هدای بدسدت    نیل خوب انجا  ربیر ت  و بهره محدولا  دی

بهددره  آمددده در شددرایط بهیندد  واکددنش، خددوب بددوده اسددت.  

هدای الکتدرون   محدولا  برای آریدل هالیددها در اسدتخلاف   

هدای  و  بوده اسدت. اسدتخلاف  کشنده و الکترون دهنده متدا

الکترون کشدنده در آریدل هالیددها موجدب ا داایش رانددمان       

، ردیدف  2شدود  جددول   محدول و کاهش زمان واکنش می

3-1.) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

دهندده در آریدل هالیددها     هدای الکتدرون  در مقابل اسدتخلاف 

موجب کداهش رانددمان محددول و همچندی  ا داایش زمدان       

(. انجدا  اید    4 و 5 هدای ، ردیدف 2دول گردد  جد واکنش می

واکنش با استداده از آریل هالیدهای غیر عدال مانندد  لوئدورو    

(. علدت  6، ردیدف  2بنان با بهره مطلوبی همراه نبدود  جددول   

در  لوئورو بنان باشد کد    C-F تواند طول ریوند کوتاهآن می

شود. همچندی   مانع از ورود راحت رالادیو  ب  ای  ریوندها می

مرتب  موجب کاهشی محسوس در  4بازیا ت نانوکاتالیست تا 

 (.7-9، ردیف 2بهره واکنش نگردید  جدول 

 

 بازیافت کاتالیزور -7-3

نیم  عمر کاتالیست و قابلیدت بازیا دت آن یکدی از مهمتدری      

هدای  باشد ک  در زمین  کاربرد عملدی سیسدتم  هایی میویژگی

وقتددی کدد  در هتروژنددی بایددد مددورد توجدد  گیددرد. بخدددو  

 از  لاا  گرانبها استداده شود. های هتروژنیکاتالیست

 ها در حضور نانوکاتالیست تهیه شده.سنتز دي فنیل، *حلالسازي : بهینه1جدول 

 (C°)دما  راندمان )%( (minزمان ) حلال
 مقدار کاتالیست

(% mol) 
 فردی

2/0 ر لاک  75 30 استونیتریل  1 

دي متیل 

 فرمامید
30 80 115-110  

2/0  
2 

دي متیل 

 سولفوکسید
25 98 110 

2/0  
3 

2/0 ر لاک  43 55 اتانول  4 

2/0 ر لاک  60 55 تولوئن  5 

 

 
   

 
 

R=CN, H   R'=Me, OMe, H     
 .CP@amine–Lig-Pdیست سنتز شده ها با استفاده از نانوکاتالواکنش عمومي سنتز مشتقات دي فنیل

 

 5درصد مول(، حلال ) 2/0مول(، کاتالیست )میلي 1مول(، یدوبنزن )میلي 5/1شرایط واکنش: فنیل بورونیک اسید )*

 لیتر( تحت جو اکسیژن.میلي

 

      

B(OH)2 X Pd-NPs 
catalyst

DMSO,110 oCR' R'R R

0.2 mol %
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-نیترو برمو بنان و رارا -3راکم در ای  راستا آزمایشی شامل ت

سیانو  نیل بورونیک اسید ب  عنوان واکنش الگو با اسدتداده از  

 بار  5بخشی ای  کاتالیاور طراحی شد. کاتالیاور بطور روایت

  واکددنش بکددار گر تدد  شددده و بدددون کدداهش متددوالی در ایدد

(. 3چشددمگیری در  عالیددت کاتالیسددتی بدسددت آمددد  جدددول 

آزمددایش  یلتراسددیون داغ جهددت بررسددی خاصددیت هتروژنددی 

برای واکنش الگو انجا   CP@amine–Lig-Pdنانوکاتالیست 

 شد.

 %50در  یلتراسیون داغ، کاتالیست جامد زمدانی کد  واکدنش    

( صاف شد. در ادام  اجدازه  GCوسط ریشر ت داشت  آنالیا ت

 ساعت  24داده شد تا واکنش در محلول صاف شده ب  مد  

 

ادام  داشت  باشد. عد  ا اایش در مقدار محدول نشان دهنده 

 باشد.عد   روشویی رالادیو  در نانوکاتالیست سنتا شده می
 

 دفعات بازیافت نانوکاتالیست: تعداد 3جدول 

 .CP@amine–Lig-Pdسنتز شده 

 راندمان )%( دفعات بازیافت

1 98 

2 98 

3 94 

4 94 

5 90 

نیترو برمو -3مول(، میلي 5/1سیانو فنیل بورونیک اسید ) –شرایط واکنش: پارا

درصد مول(، حلال دي متیل سولفوکسید  2/0مول(، کاتالیست )میلي 1بنزن )

 لیتر( تحت جو اکسیژن.میلي 5)

 

 

 .CP@amine–Lig-Pd : واکنش سوزوکي آریل هالیدها با مشتقات فنیل بورونیک اسید در حضور نانوکاتالیست2جدول 

 ردیف (% GCراندمان ) (min) زمان محصول                                      آریل هالید
Br

CN

NO2
O2N

 

30 98 1 

I

O2N

O2N

 

25 98 2 

I

NO2 O2N 

25 98 3 

Br

MeO

MeO

 
45 82 4 

Br

CH3

H3C

 

45 75 5 

F

 
100 30 6 

Br
CN

NO2
O2N

 

30 98 a7 

Br
CN

NO2
O2N

 

30 98 b8 

Br
CN

NO2
O2N

 

30 94 c9 

، ژنلیتر( تحت جو اکسيی میلي 5مول(، حلال ) درصد 2/0مول(، کاتالیست )میلي 1مول(، آریل هالید )میلي 5/1شرایط واکنش: فنیل بورونیک اسید ) *

a ،اولین بازیافت )b )و  دومین بازیافتc )سومین و چهارمین بازیافت. 
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 مكانیسم واکنش -8-3

در کاتالیست  Pdمکانیسم واکنش تراکم سوزوکی و عملکرد 

، نشان داده شده است. در ابتدا رالادیو  ریوند شده 6در شکل 

یابدد. سد     کاهش مدی  Pd(0)ب   بر روی بستر کلینورتیلولیت

Pd(0)  هالوژن را شدکا ت  و بد  درون اید  ریوندد     -ریوند کرب

گدردد کد  بد  اید      مدی  Pd(II) کند و تبدیل بد  انتقال ریدا می

شدود. در سدومی  مرحلد  بدا     مرحل  ا اایش اکسایشی گدت  می

با  Pdاز طریق واکنش کم لک   Ar-Pd-Ar' انتقال  لا، ریوند

شود. در انتها از طریدق مرحلد    اسید تشکیل می  نیل بورونیک

اتددداق  Pdکاهشددی کدد  بددر روی کمدد لک  -واکددنش حددبف

 مورد نیاز برای آغاز مجدد واکنش تولید  Pd(0)ا تد می

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 [.1شود ]می

ب  منظور نشان دادن تا یر روا جدید معر دی شدده در بهبدود    

ای ، مقایسد  وکیط و عملکرد واکنش جدت شددن سدوز  شرای

دست آمده از اید  روا بدرای سدنتا مشدتقا  دی     ب بی  نتایج

دیگر نتدایج   نیل از واکنش  نیل بورونیک اسید و یدو بنان با 

(. همدانطور کد  مشداهده    4جددول  گاارا شدده انجدا  شدد     

شددود نانوکاتالیسددت ریشددنهادی مددا  اقددد بعضددی معایددب   مددی

[، 15،21،24،49،50] های دیگر مانند زمان بیشتر واکنشروا

[، بهدددره کدددم واکدددنش   21بازیا دددت سدددخت کاتدددالیاور ]  

[، مقدار زیاد کاتالیسدت مددر ی بدرای انجدا      21،24،49،50]

 باشد.[ می15،24واکنش ]

 

Ar-Pd-X

Pd(0)

Ar-X

Oxidative addition

Ar- B(OH)2

XB(OH)2

[Ar-Pd -Ar']

Ar--Ar'

reductive 
elimination

Transmetalation

N

N
pd

AcO
OAc

 
= CP

 
 

 واره مكانیسم پیشنهادي عملكرد پالادیوم در واکنش جفت شدن سوزوکي.: طرح6شكل 
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 گیرينتیجه -4

کاتالیسدت هتروژندی  عدال    در ای  ردژوهش کداربرد یدک نانو   

ینورتیلولیددت در واکددنش دار شددده بددر روی بسددتر کلرددالادیو 

هدای    شد. ای  نانوکاتالیست ماایای کاتالیسدت سوزوکی ارائ

هدای جددت شددن    هموژنی و هتروژنی را داشت  و در واکدنش 

سوزوکی محدولا  با بازده خوب در زمانی کدم را بدسدت   

دهد. سطح  عال بالا و حجم کلی حدرا  مطلوب، انددازه  می

را  کاتالیست در مقیداس ندانو و بازیا دت سداده کاتدالیاور      ا

بار در چرخ  واکنش( بدون کاهش قابدل ملاحظد     5 حداقل 

 باشد.در  عالیت کاتالیستی از ماایای ای  کاتالیست می
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