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چكيده
هاي واسطه توليد براي طورگستردهكه به كند مي توليد را نوري فعال كربونيل هيدروكسي -بتا هايهاي تراكم آلدول تركيب واكنش

كارآمد كاتاليست يك عنوانهاي نيكل اكسيد بهنانوذره حاضر، مطالعه در شوند. مي استفاده كلسيم پادكنشگرهاي و پادفشارخون داروهاي
ميدانيروبشي گسيل  الكتروني با ميكروسكوپ يابي كاتاليست تهيه شدهمشخصه .شد سنتز آلدول واكنش براي ژل-سل روش با
)FESEM() ميكروسكوپ الكتروني عبوري ،TEM( ايكس پرتو پراش ) وXRD (هاي نيكلنانوذره كاتاليستي كارايي .انجام گرفت

اسيد عنوانبه NiO مركز هاي حاوينانوذره بدين ترتيب كه از. شد بررسي زيست محيط با سازگار روش يك با آلدول واكنش اكسيد در
.يابد به مقدار چشمگيري افزايش مي ،مربوط آلدول هايبازده فراورده استفاده شد و مشخص شد نامتقارن، آلدول هاي واكنش در لوئيس

دادن كارايي دست از بدون متوالي هاي واكنش كرد و از آن در توان بازيافت مي مغناطيسي تخليه موردنظر را با همچنين، كاتاليست
را نسبت درصد) 82بهترين بازده واكنش ( آب در دماي محيط ها،متفاوت ارزيابي شدند كه از ميان آنهاي  استفاده كرد. حلال توجه قابل
و آلدول واكنش تجربي هاي عامل سازيبهينه براي مركزي مركب طراحي برپايه پاسخ سطح روش .آلي داشت هاي حلال ساير به

30 كاتاليست سلسيوس، مقدار درجه 25 دمايدر ها نشان داد نتيجه  بررسي شد. كارگرفته ها به عامل بين كنشبرهم بررسي همچنين،
مقايسه در دست آمد.به) درصد 94/80بيني شده:  درصد، مقدار پيش 81مقدار واقعي: ( بالاترين كارايي ساعت، 5مول و زمان تماس ميلي

توانستند تري كوتاه زمان در زيست محيط داردوست حلال يك عنوانبه آب با نيكل اكسيد هاينانوذره ها،مطالعه ساير با
.كنند توليد بالا بازده با هايي  كتون هيدروكسي

.هاي نيكل اكسيد، طراحي مركب مركزيناهمگن، نانوذره ستواكنش آلدول، كاتالي :هاي كليديهواژ
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مقدمه
شده شناخته C-C دپيون تشكيل فرايند يك آلدول تراكم

كه بيفتد اتفاق بازي يا اسيدي هاي مكان در تواند مي كه است
.]1[است  شده گزارش هاپژوهش در بيشتر دوم مورد

پذير برگشت آلي هاي واكنش عنوانبه آلدول هاي واكنش
به انول يا انولات يك افزودن شامل كه شوند مي شناخته
متعددي كاربردهاي واكنش اين .]2[است  ديگر كربونيل تركيب

هايتركيب سنتز ،]4[ جت سوخت ،]3[سنتز رنگ اينديگو  در
تشكيل همچنين، و ]6[ بلند زنجيره هاي آلكان و ]5[ شيميايي

)ها بتا كتول( كتون هيدروكسي-بتا يا آلدئيدها هيدروكسي-بتا
توليد مسئول آلدول تراكم هايواكنش واقع، در .دارد

مهم تجاري هايفراورده ساير به مربوط موردنياز هايواسطه
ها الكل آمينو ها، لاكتون ها، ديول سازنده هاي . بلوك]7[هستند 

زيستي فعاليت كه هستند ها كتون هيدروكسي-بتا كتيدها، پلي و
هايفراورده و عاملي چند هايتركيب همچنين، .دارند بالايي
و مفيد سازنده هاي بلوك عنوانبه ها كتول- بتا طريق از طبيعي
واكنش كارايي بهبود براي .]9و  8[شوند  مي سنتز كاره همه

است قدرتمند و كارآمد روش يك ها كاتاليست از استفاده آلدول،
نظر از را واكنش فعاليت توانند مي ها كاتاليست .]10[

. همچنين،]11[دهند  افزايش هافراورده تبديل و پذيريگزينش
اتفاق ها كاتاليست راه از دما كاهش و واكنش بازده بهبود
از استفاده آلدول، تراكم انجام صنعتي روش .]12[افتد  مي

مانند سديم) همگن هاي كاتاليست( قليايي كاتاليستهاي
ها كاتاليست اين .]13[هيدروكسيد و پتاسيم هيدروكسيد است 

مقدارهاي توليد احتمالي، خوردگي مانند بسياري هاي محدوديت
بازيافت به مربوط بالاي هاي هزينه و پساب آلوده زيادي

مزايايي ناهمگن هاي كاتاليست مقابل، در .]14[دارند  كاتاليست
و پساب هاي جريان كاهش ساده، كاتاليست بازيابي مانند

و 15[دارند  همراه به را بالا پذيري گزينش و جانبي هايفراورده
شده اصلاح زئوليت مانند متفاوتي ناهمگن هاي . كاتاليست]16

19[ فلزي اكسيد ،]18[ مغناطيسي بازيابي قابل كاتاليست ،]17[

تراكم در غيره و ]23تا  21[ مخلوط فلزي اكسيدهاي ،]20و 
فلزي اكسيدهاي ها،آن ميان در .است شده استفاده آلدول
را متفاوت صنايع در استفاده مورد كاتاليست بيشترين توانندمي

نيكل متفاوت، فلزي اكسيدهاي ميان در .]24[دهند  پوشش
شبكه ساختار با مهم واسطه فلز اكسيد يك ،)NiO( اكسيد
را بسياري توجه زمينه چندين در كاربرد دليلبه كه است مكعبي

هزينه بالا، الكتروشيميايي پايداري .است كرده جلب خود به
هاي نيكل رسانا از ويژگي نيم ويژگي و 1الكتروكروميسم پايين،

سطح كاتاليستي مواد هاينانوذره براين، افزون .]25[اكسيد است 
واكنش سرعت افزايش به منجر كه كنند مي فراهم را بالايي

و كاتاليستي هاي نيكل اكسيد فعاليت. نانوذره]12[ شود مي
كاف كم، الكتريك دي ثابت كوچك، اندازه عالي، فوتوكاتاليستي

هاي غلظت در حتي پادباكتري ويژگي همچنين، و نوار زياد
و 28[ رسوبيهم مانند روش . چندين]27و  26[دارند  پايين

،]32[ ژل-سل و ]31[ مايكروويو ،]30[ 2ليزر ، كند و سوز]29
ژل-سل .است شده هاي نيكل اكسيد گزارشنانوذره سنتز براي
با هانانوذره كه شود مي شناخته مناسب رويكرد يك عنوانبه

توليد همگن تركيب همچنين، و بهتر هاي بلور كوچكتر، اندازه
عنوانهاي نيكل اكسيد بهنانوذره مطالعه، اين در .]33[كند  مي
رسوبي، مايكروويو وهاي همروش با كارآمد نانوكاتاليست يك
ژل-هاي مربوط به روش سلژل تهيه شدند. نتيجه-سل
هاي نسبت به روش ارزان و ساده سريع، روش يك عنوانبه

يك عنوان به يگانه ويژگي با هانانوذره اين .چشمگير بودديگر 
با هيدروكسي كتون-بتا توليد  براي آلدول واكنش در كاتاليست

سولفوكسيد، متيل حلال (دي چندين .شدند استفاده بالا بازده
براي آب) و كلرومتان دي تتراهيدروفوران، فرماميد، متيل دي

آزمايش اين واكنش براي عالي كارايي با حلال بهترين انتخاب
هاي نيكل اكسيد و حلال آب در زمان كوتاهينانوذره .شدند
هايي با بازده بالا توليد كنند. توانند هيدروكسي كتون مي

1. Electrochromism 2. Laser ablation 
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و كاتاليست مقدار مانند دما، آلدول، واكنش در موثر هاي عامل
.شدند با طراحي مركب مركزي بهينه زمان

بخش تجربي
استفادهمواد شيميايي مورد 

درصد از شركت 99آبه با خلوص  6نيكل نيترات 
متوكسي- 4نيتروبنزالدهيد، -3بنزالدئيد،  تهيه شد. 1آكروس

متيل سولفواكسيد، دي متيل استوفنون، دي بنزالدهيد، استون،
تتراهيدروفوران و هگزان با گريد كلرومتان، آميد، دي فرم

شد. اتانول از شركتاز شركت مرك آلمان خريداري  2تحليلي
زكريا تهيه شد.

ها دستگاه
هاي نيكل اكسيد با ميكروسكوپشناسي نانوذرهريخت

شركت JSM-7600Fالكتروني روبشي گسيل ميداني مدل 
- پروپان فنيل-1-)فنيل متوكسي-4( - 3-هيدروكسي-3 تهيه

1استوفنون ( و مول)ميلي 1بنزآلدئيد ( متوكسي-4  اون-1
گرم 02/0 و مقطر آب ليترميلي 2 از مخلوطي به مول)ميلي

شد زدههم اتاق دماي در و نيكل اكسيد افزوده شد هاينانوذره
استات اتيل درصد 30 و درصد هگزان TLC  )70 كهزماني تا
براي محلول. دهد نشان را پايان واكنش) حلال عنوانبه

شده تشكيل روغني مايع .شد داده قرار هود زير در شدنخشك
طوركاملبه كاتاليست تا شد متبلور داغ اتانول در ظرف ته در
كاغذ طريق از محلول كاتاليست، جداسازي براي .شود جدا

محلول .شد استفاده واكنش در طور مجددبه و شد فيلتر صافي
     بلورهاي تا شد داده قرار هود يك زير در باقيمانده

اون-1-پروپان فنيل-1-)فنيل متوكسي-4(- 3-هيدروكسي-3
ژاپن كشور Jeol .)2شود (شكل  تشكيل درصد 75 بازده با

باميكروسكوپ الكتروني هانانوذره اندازه ميانگين بررسي شد.
ولتاژ ژاپن با Hitachi شركت ساخت HT7800 عبوري مدل

1. Acros 2. Analytical grade

هاينانوذره بلوري ساختار شد. كيلوولت محاسبه 120 شتاب
ساخت X’pertدستگاه پراش پرتو ايكس مدل  نيكل اكسيد با
Panalytical  آنگستروم و 54056/1هلند با طول موج تابش

با) TLC( نازك لايه شد. سوانگاري بررسي 1/0اندازه گام 
UV هاي لامپ و) Merck 254F 60( سيليكاژل هايصفحه

  .شد استفاده نانومتر 335 و 455 هاي موج طول در

  هاي نيكل اكسيد نانوذره سنتز
ژل- سل روش هاي نيكل اكسيد ازنانوذره سنتز براي

آب ليترميلي 20 نيترات نيكل در گرم 5 .]34[شد  استفاده
در .شد (محلول اول) زدههم دقيقه 30 مدت به و حل زدوده يون
زدوده افزوده يون آب ليتر ميلي 40 به ژلاتين گرم 2 ديگر، بشر
شد زدههم سلسيوس درجه 60 دماي در دقيقه 30 مدتبه و شد
محلول داخل اول محلول سپس، .آيد دستبه ژلاتين محلول تا

سلسيوس درجه 80 دماي با آب حمام در و ريخته شد ژلاتين
سبز ژل تا يافت ادامه ساعت 15 مدت به زدنهم .گرفت قرار

درجه 400 دماي با اي كوره در ژل اين .دست آمدبه روشن
هاينانوذره آوردن دستبه براي دقيقه 30 مدتبه سلسيوس

.شد داده نيكل اكسيد قرار

هاي نيكل اكسيد نانوذره آلدول با واكنش
گرم 02/0 و آلدئيد آريل مولميلي 1 كتون، مولميلي 1
اتاق دماي در مقطر آب ليتر ميلي 3 نيكل اكسيد در هاينانوذره

داد نشان TLC كهزماني تا يافت ادامه زدن هم .شدند زدههم
شده با رسوب فراورده .اند شده مصرف طوركاملبه ها معرف كه

در سازيخالص براي جامد فراورده سپس، .شد جدا كاغذ صافي
  .)1شد (شكل  بلوري و خشك اتانول

- 1-پروپان فنيل-1-)نيتروفنيل-3( - 3-هيدروكسي-3 تهيه
 اون

10 گردته فلاسك يك به مقطر آب ليتر ميلي 2
بنزآلدئيد نيترو-3 حاوي مغناطيسي همزن به مجهز ليتري ميلي

نيكل هاينانوذره و) مولميلي 1( استوفنون ،)مول ميلي 1(
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اينكه تا شد زدههم اتاق دماي در مخلوط .شد اكسيد افزوده
هگزان و استات اتيل هاي محلول در TLC با واكنش پيشرفت

كاتاليست، جداسازي منظوربه .شد ارزيابي 10 به 3 نسبت به
محلول .شد شسته مقطر آب با و صاف صافي كاغذ مخلوط با

كاتاليست تا شد داده عبور صافي كاغذ از داغ اتانول با مانده باقي
هود زير در آمده دستبه محلول .شود جدا محلول از طوركاملبه

-3(- 3-هيدروكسي-3 رنگ شيري جامد يك تا شد داده قرار
دستدرصد به 85 بازده با اون-1-پروپان فنيل-1- )نيتروفنيل

 ).3 شكل( آيد

نيكل اكسيد هاينانوذره با آلدول واره واكنشطرح 1شكل 
 

-1- )فنيل متوكسي-4( -3-هيدروكسي- 3 واره سنتزطرح 2شكل 
اون-1- پروپان فنيل

فنيل-1-)نيتروفنيل-3( -3-هيدروكسي- 3 واره سنتزطرح 3شكل 
اون- 1- پروپان

 مناسب حلال انتخاب
آريل كتون، بين واكنش بازده، ترين مناسب يافتن براي

و ها زمان ها، حلال دماها، هاي نيكل اكسيد درنانوذره و آلدهيد
.شد آزمايش كاتاليست متفاوت مقدارهاي

 طراحي آزمايش
تجربي هاي عامل سازي بهينه براي متداول رويكرد يك
بار هر روش اين در .است 1زمان يك در عامل يك از استفاده

ثابت ها عامل بقيه و كند تغيير تواند مي عامل يك فقط
هايتعامل 2 آزمايش طراحي ديگر، سوي از .شوند مي داشته نگه
آماري روش اين .كند مي ارزيابي را متفاوت هاي عامل بين
روش ]35[دهد  كاهش را شيميايي مواد مقدار زمان و تواند مي

است آماري رويكرد يك بر مبتني مناسب روش يك پاسخ سطح
و ورودي متغيرهاي بين رابطه بررسي براي گسترده طوربه كه

.]36[شود  مي استفاده زمان هم طوربه موردنظر هاي پاسخ
نقاط طراحي مركب مركزي شامل پاسخ، از سطح اي زيرمجموعه
طراحي نقاط از گروه سه عنوانبه مركزي و محوري فاكتوريل،

مرتبه معادله يك طريق از را سيستم انحناي تواند كه مي .است
متغير سه سازي پژوهش بهينه اين . در]37[كند  تعيين دوم

ها عامل اين كنشبرهم زمان و و كاتاليست، دما مقدار شامل
توجه با .شد بررسي 17ميني تب افزار  با نرم آلدول واكنش براي
.شد طراحي آزمايش 20 ،1 معادله به

)1(  ܰ ൌ 2௙ ൅ 2݂ ൅  ଴ܥ

نقطه در تكرارها و ها عامل ترتيب تعدادبه C0و  f آن در كه
ها عاملبه  مربوط بالا و پايين مقدارهاي. ]38[ هستند مركزي

تخمين براي دوم درجه مدل يك. است شده آورده 1 جدول در
.)2 شد (معادله انتخاب) واكنش بازده( پاسخ مقدارهاي
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βij و β0، βi، βii. است پاسخ مقدار دهنده نشان Y ،2معادله  در

كنشبرهم و دوم درجه خطي، ثابت، هاي ترتيب ضريببه
و Xi با شده كدگذاري مستقل هاي عامل .هستند مدل با متناظر

Xj همچنين، .اند نشان داده شده ε و k تعداد و خطا ترتيببه
.]39[دهند  مي نشان را ها عامل

1. One-factor-at-a-time (OFAT) 2. Design of experiments (DOE) 
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كاتاليست و زمان دما، مقدار سطوح 1جدول 
مقدار بالا مقدار پايين  عامل

A(درجه سلسيوس) 50  10  : دما
B40  10مول): مقدار كاتاليست (ميلي

C(ساعت) 12  5  : زمان

ها و بحثنتيجه
 هاي نيكل اكسيدنانوذره ساختار تعيين و شناسايي

- 1 شكل نيكل اكسيد درهاي نانوذره FESEMتصوير 
نيكل هاينانوذره مانند ورقه ساختار. است شده داده نشانالف 

هاينانوذره TEMتصوير  .است قابل مشاهده روشنياكسيد به
).ب-1 شكل( دهد مي نشان را جزئي تجمع اكسيد يكنيكل 

(ب)(الف)

(ج)

F
re

q
u

en
cy

(د)

 

In
te

n
si

ty
 (

a.
u

.)

Particle size (nm)
80 75 70 65 60 55 50 45 40 35 30 25 

2 (°) 

هاي نيكل اكسيد(د) نانوذره XRD(ب)، توزيع اندازه (ج) و الگوي TEM (الف) و  FESEMتصويرهاي  1شكل 

هاي نيكل اكسيدنانوذره ها مربوط بهذره اندازه توزيع همچنين،
گستره در نانومتر 12ها نانوذره اندازه ميانگين كه داد نشان

).ج-1شكل ( بود نانومتر 27تا  5توزيع قطر حفره 
نيكل اكسيد هاينانوذره الگوي پراش پرتو ايكس

مشاهده هاي  قله. است شده داده نشان د-1 شكل در سنتزشده
مربوط ترتيببه درجه 79 و 75 ،62 ،43 ،37 برابر 2 شده در

)222( و) 311( ،)220( ،)200( ،)111( بلوري هايصفحه به
مكعبي بلوري ساختار پراش، هاي مربوط به پيك اين. است
با كه دهد مي نشان نيكل اكسيد را هاينانوذره وجوه پر مركز

دارد همخواني) 04-0835 شماره با JCPDS( استانداردالگوي 
]40[.  
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HNMRهاي  داده

- 2اون (شكل -2-بوتان-نيتروفنيل)- 3(-4-هيدروكسي-4
الف)

1HNMR (CDCl3): δ = 8.24 (s, 1H), 8.14 (d, J = 8.1
Hz, 1H), 7.54 (d, J = 8.1 hZ, 1H). 7.52 (m, 1H),
5.27 (dd, J = 4.9, 9.97 Hz, 1H), 3.84 (m, 1H), 3.63
(m, 1H), 2.23 (s, 3H). 

است در Chiral)(، تك مركز دستوار OHكربن متصل به گروه 
هاينتيجه دو هيدروژن كربن مجاور آن (رنگ بنفش) هيدروژن

انانتيوتوپيك هستند و هر كدام از نظر فضايي متفاوت هستند.
تواند هيدروژن مركزهاي انانتيوتوپيك ميهر يك از هيدروژن

(سبز) d.dصورت مجزا شكاف دهد كه در مجموع دستوار را به
كم است و انتظار OHدهد. همچنين، شدت پيك را تشكيل مي

 ppmپديدار شود. قله ppm6 تا  5برابر با  δرود در گستره مي

دهنده حلال است. در اين گستره نشان 26/7

- 2اون (شكل -2-بوتان-)نيتروفنيل -2(- 4-هيدروكسي-4
ب)

1HNMR (CDCl3): δ = 8.0 (d, J = 8.2 Hz, 1H), 7.93 
(d, J = 7.91 Hz, 1H), 7.7 (t, J = 7.59 hZ, 1H). 7.47
(t, J = 7.97 Hz, 1H), 5.7 (dd, J = 1.5, 9.4 Hz, 1H),
3.19 (dd, J = 1.5, 17.9 Hz, 1H), 2.75 (dd, J = 9.4,
17.9 Hz, 1H), 2.27 (s, 3H).

هاي انانتيوتوپيك بهتر مشاهدهHهاي در اين طيف شكافتگي
بنفش و Hها (بنفش رنگ) يكبار با Hشوند. هر يك از مي

d.dشكافته و در مجموع شكافتگي  dصورت سبز به Hيكبار با 

مربوط به حلال ppm 32/7شود. قله پديدارشده در مشاهده مي
.كلروفرم است

هاي طراحي مركب مركزينتيجه
غلظت اثرهاي بررسي طراحي مركب مركزي براي

بازيابي بر موثر اصلي عامل سه عنوانبه دما و زمان كاتاليست،
توجه با .)2آزمايش طراحي شد (جدول  20اجرا و  آلدول واكنش

00/81واقعي برابر با ( بازده بالاترين جدول، اين هاينتيجه به
درجه 25 دماي در) درصد 94/80شده برابر با  بيني پيش درصد،

5مول و زمان ميلي 30 كاتاليست برابر با سلسيوس، غلظت
.آمد دستبه ساعت

 تجزيه و تحليل آماري
كه پاسخ سطح آماري تحليل و تجزيه به مربوط هاي داده

آورده 3 جدول در آمده، دستبه (آنوا) وردايي 1دوم درجه مدل با
و دار معني اثرهاي بررسي براي تحليل و تجزيه اين .است شده

غلظت ،)A( دما جمله از متفاوت، تجربي دار متغيرهاي غيرمعني
شبازيابي واكن مقادير يافتن براي) C( زمان و )B( كاتاليست

و پيشنهادي مدل در ها عامل داربودن معني .انجام شد آلدول،
مقدار اگر .شد بررسي p مقادير با هاآن دوتايي هاي كنشبرهم

p از ترتيببه كنش برهم اين باشد، 05/0 از بزرگتر و كوچكتر
درصد( ها پاسخ براي .است دار غيرمعني و دار معني آماري نظر

07/66ترتيب برابر با به p و F مقادير با دوم درجه مدل ،)بازيابي
A2 و A، B، D، AB براين، افزون .بود دار ، معني>0001/0 و

و05/1 با برابر ترتيبعدم برازش به p و F مقادير .بودند دار معني
دار معني آماري نظر از »عدم برازش« كه داد نشان 4290/0
با برابر R2مقدار كمترين كه است قبول قابل زماني مدل، .نيست

را مدل بودن مناسب 9832/0برابر  R2 مقدار .]41[باشد  8/0
مقادير بين قبول قابل رابطه يك R2مقدار اين .دهد مي نشان
تنظيم R2 مقدار .كند مي تاييد را پاسخ شده بيني پيش و تجربي
 R2مقدار با) 92/0( شده بيني پيش R2 مقدار .بود 97/0 2شده

آمده دستبه هاي ضريب جايگزيني با .دارد شده همخواني تنظيم
.آمد دستبه زير معادله ،2 معادله هاي آنوا درنتيجه از

 Yield (%) = +76.69-7.16×A+3.15×B+0.867×C 
-4.92×AB+1.38×AC-0.377×BC

)3(-55.23×A2+27.09×B2+1.84C2 

1. Quadratic 2. Adjusted R2 
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A، B و C زمان و كاتاليست مقدار دما، دهنده نشان ترتيببه
،A2 و ها آن بين كنشبرهم BCو AB، AC همچنين،. هستند

B2 و C2 هستند مقادير اين مربع.

زمان و دما كاتاليست، بين غلظتكنش  هاي طراحي مركب مركزي و برهمنتيجه 2جدول 

آزمايش
دما

(درجه سلسيوس)
غلظت كاتاليست

مول)(ميلي
زمان

(ساعت) 
درصد بازده

بيني پيش  واقعي
1  30  25  5/8  00/75  69/76  
2  30  25  5/8  00/73  69/76  
3  50  40  0/12  00/44  32/43  
4  10  10  0/5  00/49  61/49  
5  30  30  5/8  00/78  75/80  
6  25  25  5/8  00/75  03/75  
7  30  25  5/8  00/81  69/76  
8  10  10  0/12  00/50  34/49  
9  50  40  0/5  00/39  59/39  
10  25  30  5/8  00/81  50/79  
11  25  30  0/5  00/81  94/80  
12  10  40  0/12  00/64  72/64  
13  50  10  0/12  00/47  62/47  
14  30  25  5/8  00/77  69/76  
15  30  30  5/8  00/80  75/80  
16  50  10  0/5  00/43  37/42  
17  25  30  5/8  00/82  50/79  
18  10  40  0/5  00/67  49/66  
19  25  25  5/8  00/72  03/75  
20  30  25  5/8  00/80  69/76  

مانده تجزيه و تحليل نمودارهاي باقي
خارجي هاي مانده باقي مقابل در(%)  بهنجار احتمال نمودار

شكل( اند شده توزيع خط نزديك يا خط روي نقاط كه داد نشان
بدون طورمعمولبه خطا مقدارهاي توزيع بنابراين، ).الف-3

مقابل در خارجي هاي مانده باقي .است مشخص وردايي
بخش رضايت تناسب) ب-3 شكل( شده بيني پيش مقدارهاي

قبول قابل گستره در ها نقطه همه زيرا دهد، مي نشان را مدل
ها مانده باقي پراكندگي به توجه همچنين، با .)-2تا  2دارند ( قرار

مناسب شده انتخاب مدل كه گفت توان مي صفر، خط اطراف در
براي واقعي و شده بيني پيش مقدارهاي بين همبستگي .است
.است شده داده ج نشان-3 شكل در بازيابي) (درصد پاسخ
خط به نزديك) ها داده( ها نقطه كه گرفت نتيجه توان مي

مقدارهاي نزديكي .دارد وجود كمي پراكندگي و هستند مستقيم
كه دهد مي نشان روشني به تجربي مقدارهاي و شده بيني پيش

.است مناسب پاسخ اين روش مركب مركزي براي
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وردايي مربوط به طراحي مركب مركزي براي واكنش آلدولهاي نتيجه 3جدول 
pمقدار Fمقدار  ها ميانگين مربعدرجه آزاديها جمع مربعمنبع

دار معني>0001/0  07/66  53/488  9  73/4396مدل
:A 0001/0  67/55  92/417  1  92/417  دما<  ---

:B 0085/0  68/10  20/80  1  20/80غلظت كاتاليست   ---
:C 3915/0  80/0  02/6  1  02/6  زمان   ---

AB 73/193  1  73/193  81/25  0005/0   ---
AC 17/15  1  17/15  02/2  1856/0   ---
BC 14/1  1  14/1  15/0  7048/0   ---
A2 18/105  1  18/105  01/14  0038/0   ---
B2 67/23  1  67/23  15/3  1062/0   ---
C2 46/2  1  46/2  33/0  5800/0   ---
---   ---   ---   51/7  10  07/75 مانده باقي

معني بي  4290/0  05/1  76/7  3  27/23عدم برازش
---   ---   ---   40/7  7  80/51 خطاي محض
---   ---   ---   ---   19  80/4471 كل هسته

R2  98/0  
R2 97/0شده تنظيم  

R2 92/0شده بيني پيش  

(ج)  (ب)  (الف)
مقابل در شده بيني پيش مقدارهاي نمودار (ب) و شده بيني مقدارهاي پيش مقابل در ها مانده باقي نمودار ها (الف)، مانده باقي بهنجار نمودار 3 شكل

آلدول واكنش) درصد( بازيابي به (ج) مربوط واقعي مقدارهاي
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 هاي متفاوت واكنش با حلال بهينه شرايط انتخاب
و كاتاليست مقدار تماس، زمان واكنش، دماي اثرهاي

و DMSO ،DMF ،THF ،CH2Cl2( متفاوت هاي حلال
H2O (واكنش بازده بهترين. شد بررسي )دماي در) درصد 82
مول ميلي 30 كاتاليست مقدار و ساعت 5 تماس زمان اتاق،

بازده آلي هاي حلال كه شد مشاهده). 4جدول ( گزارش شد
هايمشكل ها حلال اين بودن سمي دليلبه طرفي از. دارند كمي
بازده بين مستقيمي ارتباط. آيد مي وجودبه محيطي زيست
افزايش با طوري كهدارد به وجود كاتاليست مقدار و واكنش
.يافت افزايش درصد 82 تا بازده كاتاليست، مقدار

متفاوت هاي حلال با واكنش شرايط سازي بهينه 4جدول 

حلالشماره
مقدار كاتاليست

  (ميلي مول) 
دما

(درجه سلسيوس) 
زمان

 (ساعت) 
بازده

(درصد) 
  49  5  دماي اتاق  10  آب  1
  62  5  دماي اتاق  15  آب  2
  68  5  دماي اتاق  20  آب  3
  75  5  دماي اتاق  25  آب  4
  82  5  دماي اتاق  30  آب  5
  39  12  دماي اتاق  25سولفواكسيد متيل دي  6
  45  12  دماي اتاق  25  آميد فرم متيل دي  7
  53  12  دماي اتاق  25  تتراهيدروفوران  8
مقدار كم  12  دماي اتاق  25  دي كلرو متان  9
  25  12  دماي اتاق  25  بدون حلال  10
  26  4  100  25  آب  11
  41  4  75  25  آب  12
  56  4  50  25  آب  13
  23  4  15  25  آب  14

  
 ها كتون هيدروكسي-سنتز كاتاليستي بتا

 چندين راه هاي نيكل اكسيد ازنانوذره كاتاليستي فعاليت
 كتون و آلدئيد متفاوت هايتركيب به مربوط آلدول واكنش
 كه طورهمان .شد تعيين هيدروكسي- بتا هاي كتون سنتز براي
همه كه شد مشخص است، شده داده نشان 5 جدول در

عالي تا خوب كارايي با را موردنظر فراورده توانند مي هاتركيب
گروه يك با معطر آلدئيدهاي .بسازند) درصد 90 درصد تا 70(

تشكيل به منجر نيترو و كلر مانند حلقه روي الكترون گيرنده
.شوند مي بالا بازده ها بافراورده
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هاي نيكل اكسيد با نانوذره هيدروكسي- بتا هاي كتون سنتز كاتاليستي 5جدول 
درصد
بازده

شماره آلدئيد كتون فراورده

00/75  1 

00/73  2 

00/70  3 

00/73  4 

00/75  5 

00/74  6 

00/83  7 

00/85  8 

00/90  9 

00/85  10 

NO2 

Cl

OH 
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 هاي نيكل اكسيد با نانوذره هيدروكسي- بتا هاي كتون سنتز كاتاليستي 5جدول ادامه 
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 استفاده دوباره كاتاليست قابليت
.شد شسته مقطر آب با و صاف صافي، كاغذ با كاتاليست
صافي كاغذ روي رسوب فراورده، از كاتاليست براي جداكردن

آلدول فراورده. شد حل داغ اتانول در فراورده و كاتاليست حاوي
.ماند باقي نامحلول كاتاليست و حل شد داغ اتانول در راحتيبه

در شكل كه طورهمان. شد جدا مخلوط از گريزانه با كاتاليست
.است شده داده نشان 4

هاي نيكل اكسيدكارگيري دوباره نانوذره قابليت به 4شكل 

59 به درصد 78 از بازده و كارگرفته شد به بار 5 تا كاتاليست
نيكل هاينانوذره كه كند مي تأييد هانتيجه. يافت كاهش درصد

تأثير تحت و است پايدار واكنش شرايط اكسيد تحت
كه توان گفت مي بنابراين،. است نگرفته قرار ها دهنده واكنش
كاتاليست يك عنوانبه خوبينيكل اكسيد به هاينانوذره
.كنند مي عمل ناهمگن

 هاي ديگر مقايسه با كاتاليست
استفاده شده در تراكم آلدول كاتاليستمقايسه  6جدول 

طورهمان .دهد نشان مي هاكاتاليست ريسا با در مطالعه حاضر را
در آب حلال بانيكل اكسيد  هايهنانوذر ،شود مشاهده مي كه

بازده ها) (مدت كمتر نسبت به ساير كاتاليست ساعت 5مدت 
به مربوط واكنش زمان .دهد را نشان مي) درصد 82( ييبالا
.بود شتريب بازدهبيشينه  آوردن دستبه يبرا هاكاتاليست ريسا

گريد از نهيهز كم وعنوان يك حلال غيرسمي به آب ن،يهمچن
.است يشنهاديپ آلدول واكنش يايمزا

هاي متفاوت در واكنش آلدول مقايسه كارايي كاتاليست 6جدول 
مرجعبازيابي (درصد)مول)مقدار كاتاليست (ميليزمان (ساعت)حلالكاتاليست

BiPO4@Ni-Fe LDH*00/90  40  12گليسرين  ]16[  
L-proline  00/65---   24سولفواكسيد متيل دي  ]42[  
L-proline  00/0---   96آب  ]42[  
S-Prolinol  00/77---   5سولفواكسيد متيل دي  ]42[  

L-Alanine on graphene  00/85  50  24آب  ]43[  
Fluorous proline  44[  00/87  10000  96تتراهيدروفوران[  
Fluorous proline  44[  00/94  10000  24تولوئن[  

Amphiphilic conjugate  45[  00/84  500  10آب[  
NiO NPs  مطالعه حاضر  00/82  30  5آب

 * Layered double hydroxide

گيري تيجهن
ترين شده شناخته از يكي آلدول تراكم هاي واكنش

هاي روش ترين مهم از يكي و نامتقارن سنتز در آلي هايواكنش
.است خالص صورتبه كتون هيدروكسي بتا هايتركيب تهيه

پيوند تشكيل براي مصنوعي روش ترين كاربردي همچنين،
اين. است نامتقارن آلدول واكنش شيمي، در كربن-كربن

توليد را نوري فعال كربونيل هيدروكسي-بتا هايتركيب واكنش
توليد براي مصنوعي شيمي در طورگستردهبه و كند مي
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كلسيم هايپادكنشگر و پادفشارخون داروهاي هاي واسطه
-هاي نيكل اكسيد بهنانوذره حاضر، مطالعه در شود. مي استفاده

واكنش براي ژل-سل روش با كارآمد كاتاليست يك عنوان
هاي روش با كاتاليست شناسايي اين. شد سنتز موفقيت با آلدول

عبوري،ميكروسكوپي الكتروني روبشي، ميكروسكوپي الكتروني 
مشخص فروسرخ و پراش پرتو ايكس فوريه تبديل سنجي طيف
تراكم بهتر كارايي آوردن دستبه براي متفاوت هاي حلال. شد

به نسبت بالاتري كارايي آب داد نشان كه شد استفاده آلدول
و آمده از بازيافت دستهاي بهنتيجه. دارد آلي هاي حلال ساير

هاي اكسيد نشان داد كه بازيابيهاي نيكل نانوذره دوباره استفاده
روش .دست آمده استبار استفاده به پنج قبول با قابل
شرايط بررسي اساس طراحي مركب مركزي برايپاسخ بر سطح
كاتاليست و زمان شامل دما، مقدار متغيرها بين تعامل و بهينه
مقادير بين بالايي همبستگي دوم درجه معادله .شد اجرا
نشان بازده واكنش آلدول براي شده بيني پيش و شده گيري اندازه
بالا، بازده واكنش، كوتاه زمان بودن، صرفه به مقرون. داد

حلال عنوانبه آب از استفاده و كاتاليست دوباره استفاده قابليت
.است پيشنهادي آلدول واكنش مزاياي از
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Abstract: Aldol condensation reactions produce photoactive beta-hydroxycarbonyl 
compounds that are widely used to produce intermediates of antihypertensive drugs and 
calcium antagonists. In the present study, nickel oxide nanoparticles (NiO NPs) were 
synthesized as an efficient catalyst using sol-gel method for aldol reaction. The 
characterization of the synthesized nanocatalyst was assessed by scanning electron 
microscopy (FESEM), transmission electron microscopy (TEM), and X-ray diffraction 
(XRD). The catalytic performance of nickel oxide nanoparticles in the aldol reaction was 
investigated using an environmentally friendly method. In this way, nanoparticles 
containing NiO center were used as a Lewis acid in asymmetric aldol reactions, and it was 
found that the yield of the corresponding aldol products increased significantly. Also, the 
desired catalyst can be recovered by magnetic discharge and used in successive reactions 
without significant loss of efficiency. Different solvents were evaluated, among them, water 
at ambient temperature had the best reaction efficiency (82%) compared to other organic 
solvents. Response surface methodology (RSM) based on central composite design (CCD) 
was used to optimize the experimental factors of aldol reaction and also to investigate the 
interaction between parameters. Examining the results showed that at a temperature of 
25 °C, the amount of catalyst of 30 mmol, and the contact time of 5 h, the highest 
performance (actual value: 81%, predicted value: 80.94%) was obtained. Compared to 
other studies, NiO NPs with water as an environmentally friendly solvent were able to 
produce hydroxyketones with high efficiency in a shorter time. 
 
Keywords: Aldol reaction, Heterogenous catalyst, Nickel oxide nanoparticles, Central 
composite design.  
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