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چكيده
به روش كيتوسانبسپار زيست شدنكربن با (Fe3O4@CQD)مغناطيسي  كيتوسان  پايه كربن بر يكوانتومنقاط  هاينانوذره

حلالپالاديم كلريد در نمك در حضور سپس  .ه شدتهي) Fe3O4( اكسيد آهن هايذرهنانو با آن كردنمغناطيسي ،سپس وگرمايي آب
شدند و در نقاط كوانتومي كربني تثبيتنانوپالاديم بر سطح  هاياستفاده از معرف كاهنده، نانوذرهبدون  بازروانيتحت شرايط اتانول 

،PL ،FTIR ،FESEMشامل  تفاوتهاي م روششده با تهيهست نانوكاتاليدست آمد. هب Fe3O4@CQD@Pd ستكاتالينهايت نانو
TEM ،EDX ،ICP، VSM  وXRD  .با نيتروآرن هايمشتق كاهشمغناطيسي در واكنش  ستكاتالينانوكارايي اين شناسايي شد

در دماي اتاق و حلال سبز آب و اتانولشده، تهيه ستدر حضور نانوكاتالي .شدارزيابي كشنده دهنده و الكترونهاي الكترون استخلاف
خارجي ربايآهن يك با ستنانوكاتالي براين،افزون. دست آمدندبهعالي  بازدهدر زمان كوتاه و با دار استخلافآنيلين  يهامشتق)، 1:1(

.شدكارگرفته به دوباره آن ستيكاتالي فعاليت در كاهش بدون متوالي  چرخه چهار براي و جدا

.ها نيتروآرن كاهشان، پالاديم، نقاط كوانتومي مغناطيسي بر پايه كربن، كيتوس :كليديهاي واژه

 مقدمه

از پركاربرد گروه يك )CQD( كربن مي  كوانتو  نقاط
دليلبه هستند كه نانومتر 10 از كمتر يها اندازه با كربن موادنانو

و سازگاريزيست بالا، حلاليت ،قوي فلورسانس داشتن
]1[ داناكسي آنتي-اكسيدان دوگانه ماهيتو  بودنسميكم

هاي ويژه در سنجشبه تفاوتهاي مدر زمينهاي را  توجه فزاينده

،]3[ زيستي تصويربرداري، ]2پزشكي هدفمند [و زيست زيستي
براياند.  خود جلب كردهبه  ]5[ دارو تحويل و ]4[ فوتوكاتاليست
از بالا به پايين هاي در روش كربن، مي  كوانتو  سنتز نقاط
و فعال كربن، گرافيت مانند، ماكروسكوپي كربني ساختارهاي

،]6[ليزر  فرسايش مانند فرايندهايي با كربني يها نانولوله
صوتفرا و ]8[شيميايي ايش اكس، ]7[ كتروشيمياييال اكسايش
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مانند مولكولي سازهايپيش از بالا به پايين هاي و در روش ]9[
تجزيه، ]10[ ريزموج زسنت راه از گلوكز و ساكارز، اسيد سيتريك
روش .شود مي  استفاده ،]12[ گرماييآبو  ]11[ گرمايي

زيست است، غيرسمي و سازگار با محيطهزينهكم گرماييآب
،ساكاريدها از پايه كربن بر مي كوانتو  نقاط توليد براي كه

]13هاي جامد [ و زبالهپوست ميوه  يا  ميوه آب، آلي اسيدهاي
آلي سازهايپيش از محلول يك، در اين فرايند. شود مي استفاده 

شدهمهروموم واكنشگاه يك در زياد فشار و بالا دماي در
.]14[شود  مي واكنش داده 

بر هيدروكسيل و كربوكسيليك هاي عاملي فراواني گروه
،و همچنين آب ها در آن  عالي حلاليت موجبني كرب نقاط سطح
پشتيباني يك نويد ها آن به و ها شده است آن سازگاري زيست
با مقايسه در، حال اين با. دهد مي  راست كاتالي تثبيت براي عالي

گرافن، و كربني يها نانولوله خويشاوندان ساختاري خود مانند
جامد يها گاه تكيه نعنوابه ها آن از استفاده به كمتري توجه
،اخيرهاي در سال. است شده ستكاتالي طراحي براي

عنوانبه نقاط كوانتومي كربني شده برتثبيت پالاديم يها نانوذره
و سوزوكي شدنهاي جفت واكنش در مدآكارست كاتالي يك
و تجزيه ]17[ اسيد اكسايش فرميك ،]16 و15[ آب در هك

سازگاري واست. زيست شده گزارش] B ]18رنگ رودامين 
كه اين شده است  موجبني داركردن نقاط كرب سهولت عامل

زيستي نيز بسيار مناسب باشد.  ها براي كاربرد در حوزهذرهنانو
با هاي متفاوت ه نقاط كربني در كاربردتوسع ،آنبرافزون
هاي عاملي و گروه هاذرهنانومقياس نانومتري اين  گيري از بهره

شوند. شناسايي يون فلزي در مي پذير  ها امكان آن بر سطح 
هاي نقاط ترين كاربرد هاي زيستي و شيميايي از مهم محيط

متنوع بههاي فلزي  كربني در حوزه سنجش است. تمايل يون
گونهاين مبنايها  آن  باشدن هاي آروماتيك و كوئوردينه گروه

وماتيك از ويژگيهاي آر حسگرهاست. از طرفي وجود گروه
براين، يونافزونرود.  مي نقاط كربني بشمار   ساختاري برجسته

ها به اثبات رسيده استسامانهگزيني نقاط كربني در بسياري از 

عنوان حسگرهاي يونمدي نقاط كربن بهآرتاثير زيادي بر كا كه
شدههاي ساده ارائه راهبردوجود ، همچنين ].19[ فلزي دارد

هايداركردن نقاط كربني، استقرار گروهبراي سنتز و عامل
را بر تفاوتعاملي متنوعي كه نقش اصلي در كاربردهاي م

هايدر حوزه هاذرهنانوپيشرفت اين  موجب ،عهده دارند
هاحسگرهاي زيستي و تشخيص بيمارياز جمله  گوناگون

هاي بر پايهستعنوان كاتالي، استفاده از اين نانومواد به]20[
آلي با هايسنتز تركيب ] و21هاي شيميايي [ كربن در تبديل

شده است.] 22هاي بر پايه نقاط كوانتومي [ستكاتالي
زيستيطمح براي مهمي  يها آلاينده نيتروژن هايتركيب

زايي سرطان و  سمي ماهيتو  هستند زنده يهااندامگان و
است شده داده نشان نيترو، هاي گروه حضور دليلبه ها نيتروآرن

دليل دو بهها  ي نيترو آرنستواكنش كاهش كاتالي. ]24و  23[
از يكي اينكه  دليلبه همه از اول: است كليدي واكنش يك

-محيط از نيترو هايتركيب حذف براي ها روش ترين كاربردي

اينكه دوم و است زيست به ويژه آب و پسماندهاي صنايع
روش ر گذارتريناث عنوان بها ه آروماتيك نيترو كردندارهيدروژن

براي و شود مي  گرفته نظر در مربوط ياه آروماتيك آمينو توليد
آمين هايمشتق. ندشو مي  استفاده بزرگ مقياس در توليد

،ها رنگ صنعت و شيمي  در  مهمي بسيار يهاآروماتيك واسط
،لاستيك داروها، توليدها،  كش علف و كشاورزي شيمي ها،  رنگدانه
.هستند عكاسي شيميايي مواد و نساجي صنعت، زسا ليت كي عوامل

هاي روش ازجمله نيترو هايتركيب بردناز بين براي روش چندين
هاي گروه تبديل، حال اين با ،است شده ارائه ]25[ الكتروشيميايي

از يكي كاتاليستي كردن دار هيدروژن طريق از آمين به نيترو
صورتبهنقاط كوانتومي گرافني . ]26[ هاست روش ترين كاربردي

بسپارزيست ،همچنينمتصل و به بستر كيتوسان كوالانسي 
از پسو  صلاحا ،شدههدوپ- Nسلولز با نقاط كوانتومي گرافني 

عنوانبه هااز آن بستر دو اين برپالاديم  هايتثيبت نانوذره
در حضور معرف كاهندهها  در واكنش كاهش نيتروآرن ستكاتالي

استفاده از نقاط]. 28و  27[استفاده شده است وروهيدريد سديم ب
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- پوشينهاركننده و عنوان معرف كاهنده، پايدكوانتومي كربني به

عنوانها بهفلزي پالاديم و كاربرد آن هايكننده نانوذرهدار
در كاهش تركيب ستكاتالي ،چنينهاي نيكل و هم حسگر يون

نقره بر سطح هايرهنانوذ ].29[گزارش شده است نيتروفنل -4
جوهر ماهي گرماييآبنقاط كوانتومي كربني سنتزشده از فرايند 

1مركب تثبيت شده و پس از اصلاح با ساختار دوبعدي مكسين

نيتروفنل- 4در واكنش كاهش تركيب ست عنوان كاتالياز آن به
.]30استفاده شده است [

بخش تجربي
 هاي مورد استفاده مواد و دستگاه

هاي هاي مورداستفاده از شركت هاي شيميايي و حلال معرف
كيتوسان با ،. همچنينندشد خريداري 2ايسر- الفا و مرك، آلدريچ
از 300000- 100000و وزن مولكولي  درصد 85 زدايياستيلدرجه 

درتبديل فوريه  فروسرخهاي  شركت اكسير خريداري شد. طيف
مدل  Bruker FT-IRدستگاه با  cm-14000 تا 400گستره 

Tensor 27 نانوساختارهاشناسي سطح  ريختبراي  .گرفته شد،
و براي )FESEM( روبشي گسيل ميداني يميكروسكوپ الكترون

،)EDSسنجي تفكيك انرژي (شناسايي عناصر سازنده با طيف
كارگرفتهبهساخت جمهوري چك  TESCAN MIRA3 دستگاه

ميكروسكوپ الكتروني با شدهي تهيههابلورنانوبررسي ريخت  شد.
ساخت هلند 100KV Philips EM208S مدل )TEM(عبوري 
پراش پرتو ايكسروش  ،يبلورشد. براي تعيين ساختار  انجام

)XRD(  پرتو ايكس مدل سنج پراشبا دستگاه Ultimaساخت
گيري اندازه براي .دش كارگرفتهبه Cu-Kαبا پرتو  Rigak شركت
سنج نمونه مغناطيس از ،سنتزشده هچندساز بودنمغناطيسي مقدار

مغناطيس كويرشركت  ساخت LBKFBمدل  )3VSM( ارتعاشي
محيط استفاده شد.دماي  + در10تا  - 10بين گستردهبا  كاشان
 Network Mass Selective 5973ه دستگا باهاي جرمي  طيف

1. MXene 2. Alfa-Aeser 

3. Vibrating-Sample Magnetometer (VSM)

Detector, GC-Mass 6690 Agilent گيري . اندازهثبت شدند
كارگيريو به )4ICP( شده القاييپلاسماي جفتبا پالاديم نمونه 

ايالات متحده Varianساخت شركت  ES-730مدل دستگاه 
 BANDELINمدل  فراصوتآمريكا انجام شد. دستگاه 

electronic  160/640با توانW براي تثبيت بهتر 3 و فركانس
شد. كارگرفتهبهبر بستر  هاهذرنانو

 Fe3O4سنتز

مول)ميلي 11( گرم 15/2هز به مگنت، مقدار در يك بالن مج
و FeCl3. 6H2O از مول)ميلي 22( گرم 84/5و   FeCl2. 4H2Oاز

دماي ساندنپس از ر .هم مخلوط شدند ليتر آب مقطر باميلي 100
با همزن مغناطيسي به ،درجه سلسيوس 80 مخلوط واكنش به

با غلظتليتر آمونياك ميلي 8 ،سپس زده شد.دقيقه هم 30مدت 
مخلوط و فزودهتدريج به مخلوط واكنش ابه درصد 25
هاي آهننانوذره، آناززده شد. پسدقيقه هم 20 آمدهدست به

جدا شد و دو بار با آب مقطراز مخلوط واكنش ربا با آهناكسيد 
رايمولار سديم كلريد ب 02/0با محلول  سپسو  زدودهيون

اكسيدآهن  هايرهسازي نانوذهاي آهن و خالص نمكحذف 
80 سنتزشده در دماي هايذرهنانو. نددشربا جدا آهن او ب هشست

.]31[ ندساعت در آون خشك شد 10به مدت درجه سلسيوس 
CQDسنتز 

ليتر محلول استيكميلي 18گرم كيتوسان به  2مقدار 
شدن در دماي محيطگنتا هم مخلوط و فزودها درصد 2اسيد 
در فشاردمدست آمده درون هاي ب سپس، مخلوط ژله .زده شدهم

داده شد. پسساعت قرار 16مدت به درجه سلسيوس 180 دماي
دقيقه 20به مدت  8000 دست آمده با دوره، مخلوط بآناز 

شده جدا و درنشينجامد ته هايو محلول شفاف از ذره گريزانه
يخچال نگهداري شد.

4. Inductively coupled plasma
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CQD@Fe3O4سنتز 

و كربني كوانتومي نقاطليتر ميلي 3با Fe3O4گرم  5/0
حمامدقيقه در  30ليتر آب مقطر مخلوط شد و به مدت ميلي 10
درجه 60 مخلوط واكنش به صوت قرار گرفت. سپس دمايفرا

3مدت رسيد و در اين دما با همزن مغناطيسي بهسلسيوس 
رباجامد با آهن هايذره ،از اين مدت پسزده شد. ساعت هم

در دماي محيط خشك جدا و پس از دوبار شستشو با آب مقطر
.]32[ ندشد

CQD@Pd@Fe3O4سنتز 

آب مقطر ليترميلي 7با  CQD@ Fe3O4گرم  1مقدار 
داده شد.صوت قرار فرا حمامدقيقه در  10مدت مخلوط و به

و فزودهليتر آب مقطر اميلي 3به  PdCl2گرم  02/0 ،سپس
@CQDبه مخلوط  PdCl2محلول، آنازپسشد. زده هم

Fe3O4 سپس. شد بازروانيساعت  24مدت شده و به فزودها،
از دوبار پسربا جدا شد و با آهنCQD@Pd@ Fe3O4 هايرهذ

خشك شد.درجه سلسيوس  60 در دماي شستشو با آب مقطر
در واكنش كاهش CQD@Pd@ Fe3O4 ستكاتالينانوكاربرد 
 نيتروبنزن هايمشتق

مولميلي 8/2ميلي مول نيتروبنزن،  7/0 ،گرددر يك بالن ته
2و گرم)  03/0( ستكاتاليشده از سديم بورهيدريد، مقدار بهينه

مخلوط ،سپس مخلوط شد. 1:1ر آب/ اتانول به نسبت ميلي ليت
همزن مغناطيسي اگاز نيتروژن در دماي محيط ب درواكنش 

-:(اتيل استات 1TLCبا روش  زده شد. روند پيشرفت واكنشهم
n شدن واكنش،دنبال شد. پس از كامل )7:3هگزان با نسبت

رباي مغناطيسي جدا شد و سپس به مخلوطبا آهن ستكاتالي
فزودهليتر آب مقطر اميلي 10ليتر اتيل استات و ميلي 10واكنش 

با استفاده از كلسيم ،شد. سپس دكانتور جدا او فاز آلي و آبي ب
شد.حلال آن تبخير  پايان. در شديد فاز آلي خشك و صاف كلر

1. Thin layer chromatography 

تفاده و اسCQD@Pd@ Fe3O4 يستكاتالنانوروش بازيافت 
 روبنزننيت هايمشتق كاهش در واكنش دوباره

مولميلي 7/0، كاتاليستبازيافت  آزمونبراي انجام 
گرم) سديم1/0مول ( ميلي 8/2نيتروآنيلين و -4گرم) 1/0(

1ليتر آب و ميلي 1به گرم)  03/0( كاتاليستو بورهيدريد 
شدن زمان بهينهاز سپري پس .شد فزودهليتر اتانول اميلي

خارجي جدا و پس ازرباي به كمك آهن كاتاليست ،واكنش
ها با . سپس واكنشگرشدشستشو با آب مقطر در آون خشك 

توزين و دوباره واكنش با كاتاليستمانده از توجه به نسبت باقي
فعاليت قدارتكرار شد. م پيشينهمان شرايط و مدت واكنش 

.بوددرصد تبديل   كنندهچرخه تعيين و تعداد تكرار اين كاتاليست
فراورده ،بار بازيافت 4پس از  اليستكاتدر حضور اين 

د.نتيجه ش درصد 100 درصد تبديلبا  آميندينفنيل
 كاتاليستنانوداغ كردن صاف  آزمونروش انجام 

CQD@Pd@ Fe3O4 
@CQD@Pd كاتاليستكردن داغ صاف آزمون

Fe3O4 انجام شده است. كاتاليستبودن ناهمگن يابيارزبراي
و كاتاليست يمشخص مقدار ،گردالن تهب كي ب، دريترت نبه اي

بازرواني طيدر شرا قهيدق 20مدت ) به1:1( اتانول حلال آب و
كه حلالدر حالي ،آنازپس .زده شدهم يسيمغناط نهمز با

از مخلوط واكنش كاتاليستربا واكنش داغ است با كمك آهن
هاي واكنش مدل توزين و به محلول واكنشگرو سپس جدا 
60مدت به بازروانيشرايط  درشد. واكنش  فزودهه اماندباقي

پيشرفت داشت. درصد 10واكنش  آن،ازدقيقه انجام شد. پس
شاهدهپيشرفتي مدقيقه ديگر به واكنش زمان داده شد كه  15
در محيطكاهنده حضور تواند  دليل اين پيشرفت مي. نشد

واكنش باشد.
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و بحث هانتيجه
CQD@Pd@Fe3O4 اتاليستكسازي نانوروش آماده

درون درصد 2كيتوسان با استيك اسيد  بسپارزيستابتدا 
ساعت به 16در مدت  رجه سلسيوسد 180 در دماي فشاردم

كوانتومي نقاط بعدتبديل شد. در مرحله كربني  يكوانتومنقاط 
هاي مناسب بخش كنش. برهمندمغناطيسي شد كربني

هاي عاملي هيدروكسي، گروه هاي فلزي، آروماتيك با يون
هاي جايگاه كربني كوانتومي نقاطكربوكسيل و آمين بر سطح 

را فراهم   پالاديم هايذرهنانوم براي تشكيل كمپلكس با لاز
هايذرهنانوآخرين مرحله براي تثبيت در  ،سازد. بنابراين مي

شدآب و اتانول استفاده كلريد در  پالاديماز محلول  ،پالاديم
هاي گروه از بخشي كهاست  شده گزارش منابع در ).1 (شكل

اكسايش و واكنش در كربني كوانتومي نقاط سطح بر دار اكسيژن
كاهش و پالاديم هاي نمك و كربني كوانتومي نقاط بين كاهش
.]33[ دارند نقش پالاديم هاي يون

CQD@Pd@Fe3O4 كاتاليستسازي نانووش آمادهطرحواره ر 1شكل 

CQD@Pd@Fe3O4 كاتاليستنانواسايي شن

) PLفوتولومينسانس ( ويژگيبررسي 
روشنوري مواد از  ويژگيبراي تعيين و بررسي 

نقاطفوتولومينسانس  شدتشود.  مي فوتولومينسانس استفاده 
تفاوتهاي مطول موجدر شده تهيهكربني  يكوانتوم

و مشخصسي نانومتر برر 500تا  200ه گستربرانگيختگي در 
طيفبيشترين شدت  نانومتر 370طول موج تحريك شد كه 
نشر در اين طول موج تحريك، بيشينهرا دارد و نشري 

(شكل مشاهده شد نانومتر 540 طول موج حدوددر  فلورسانس
مانند تفاوتعوامل منشري به طول موجنوري و  ويژگي ).2
تومي كربنينقاط كوان هايو اندازه ذره واكنشگرهاش سنتز، رو

برنيز ها سطح اين نانوذره بريژن و آمين بستگي دارد. اكس
].34[ فاصله كاف نوري تاثيرگذار است
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CQD@Pd@Fe3O4نانوكاتاليست  PLطيف  2شكل 

Fe3O4@CQD@Pdت كاتاليسنانو FTIR طيف

،CQD  ،Fe3O4،انستويك FTIR هايفيط
Fe3O4@CQD  وFe3O4@CQD@Pd 3- 3( در شكل(
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يكشش هايارتعاشهاي مربوط به  نوارنشان داده شده است. 
O-H  وN-H در انستويدر ك  cm-13472 شود يمشاهده م.

يكشش هايبه ارتعاش cm-1 2920تا  2875 ي موجود درها نوار
هگروC=O ( هايارتعاش شوند. ينسبت داده م C-H يوندهايپ

cm-1 1596نوار شده است.پديدار  cm-1 1660) دردياستامعاملي 
N-H صليا ونديپ يبه ارتعاش خمشدر طيف كيتوسان 

و 1094 موجود در يها نوار، نيهمچن .شودمياختصاص داده 
cm-1 895 ساختار ياسكلت هايمربوط به ارتعاشترتيب به

ليو تحل هيزدر تج است. رانوزيپي  حلقهو  انستويك يديكوزيگل
FTIR نمونه CQDنيآم هاي عاملي گروه ، حضور،

كه شدتيدرحال ،شود يداده م صيتشخ ليوكربون ليدروكسيه

انستويبا ك سهيدر مقا N-Hو  O-H يكشش هايارتعاش
و حلقه يديكوزيجذب گل  هاي نوار، يافته استخالص كاهش 

و انستويك يها رهيزنج بيتخر ليدلبهكه ند اشده ديناپد رانوزيپ
مربوط به ساختار ديجد يها نوارو  هستند رانوزيحلقه پ هيتجز

در .]35[ شودميمشاهده  cm-1 1522ر دحلقه آروماتيك 
 cm-1ر د يقوهاي نوار، Fe3O4 هايهذرنانواز  FTIR يها فيط

يكشش هايارتعاشبه  بيترتبه cm-1 3380در پهن و  582
در طيف .]32[ شود ينسبت داده م O-Hو  Fe-O يوندهايپ

FTIR  مربوط بهFe3O4@CQD هاي مربوط به نوارFe-O و
O-H و  582 ترتيب در بهcm-1 3380 با شدت كمتر نسبت به
. )3 (شكل قابل مشاهده استFe3O4طيف 
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CQD@Pd@Fe3O4نانوكاتاليست FTIR طيف  3شكل 

CQD@Pd@Fe3O4 كاتاليستنانو TEMو  FESEM آناليز

الكتروني روبشي هايميكروسكوپ كارگيريبهبا 
(FESEM)  و TEM كاتاليست ريختاندازه و CQD@Pd@

Fe3O4 .قطرميانگين با شكل كروي با  هاذرهنانوبررسي شد
توزيع كاتاليستسطح  برو پراكندگي خوب  نومتر   نا 10 كمتر از

).4اند (شكل شده



و همكاران رفيعي

1402، پاييز 3سال هفدهم، شماره (JARC) هاي كاربردي در شيمي نشريه پژوهش
30  

Fe3O4@CQD@Pd كاتاليستنانو TEMو FESEM  هايتصوير 4شكل 

با روش  Fe3O4@CQD@Pd كاتاليستنانو عنصري تجزيه
EDS     

سنجيطيفها،  براي تعيين كيفي عناصر موجود در نمونه
كاتاليست EDSشد. طيف  كارگرفتهبه تفكيك انرژي

Fe3O4@CQD@Pd وجودنشان داده شده است.  در شكل زير
اين ه  دهندنشان Fe, C, N, O, Pdهاي مربوط به عناصر  پيك

مغناطيسي ي كربنيكوانتوم نقاطبر سطح  پالاديم هاياست كه ذره
).5به خوبي تثبيت شده است (شكل 

Fe3O4@COD@Pd كاتاليستنانو EDSطيف  5شكل 

Fe3O4@COD@Pdت كاتاليسايكس  الگوي پراش پرتو

در Fe3O4@COD@Pdت كاتاليسايكس  الگوي پراش پرتو
،17/30 هايθ2هاي موجود در  قلهنشان داده شده است.  6شكل 

مربوط بهترتيب به 77/62°و 23/57، 69/53، 38/43، 46/35
)440( ) و511)، (422)، (400)، (311)، (220( يبلور هايصفحه

هاي و پيك] Fe3O4 )0629 -19JCPDS No.:  (]36مربوط به 
مربوط به ترتيببه 1/68° و 7/46، 1/40 هايθ2موجود در 

 46JCPDS- 1043() 220) و (200)، (111( يبلور هايصفحه

No.: (دهنده تشكيل نشانPd(0) ]37 [بر بستر Fe3O4@COD

).6(شكل  است
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2 (°)  
Fe3O4@CQD@Pd كاتاليست پرتو ايكس الگوي پراش 6شكل 

Fe3O4@COD@Pd كاتاليست يسنجمغناطيس

نمونهسنج مغناطيسمغناطيسي مواد  ويژگيبراي تعيين 
شده مغناطيس اشباع براي. مقدار تعيينكارگرفته شدبه ارتعاشي
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، اين كاهشاست Fe3O4كه كمتر از  بود   83/38برابر  كاتاليست
اكسيد به خوبيآهن  هايذرهنانواين است كه سطح   ه دهندنشان

پوشش داده شده پالاديم هايذرهنانوو  كربني كوانتومي نقاطبا 
كاهش يافتهكاتاليست است. با وجود اينكه مغناطيس اشباع در 

شود مي ربا از مخلوط واكنش جدا خوبي با آهن  هم به اما باز
  ). 7(شكل 

 

Applied magnetic field (Oe) 

Fe3O4@COD@Pd كاتاليست VSMنمودار  7شكل 

 )ICP( سنجي نشر اتمي طيف
شده بر بستر نقاط كوانتومي كربنيتثبيت پالاديممقدار 
5/0مقدار آن كه تعيين شد  سنجي نشر اتمي طيف بامغناطيسي 

.بود  مول بر گرم ميلي
 از واكنش آمدهدستبه هاي يي تركيبسنتز و شناسا
 كاتاليستنانو درحضورنيتروآرن  هايكاهش تركيب

Fe3O4@COD@Pd   
هاي مربوط به آميننيتروآرن  هايامروزه كاهش تركيب

كه دليل هستنددانشگاهي و صنعت موردتوجه  هايپژوهشدر 
ها، كش سازي، آفتهاي مربوط در صنايع رنگ آن كاربرد آمين

ايي و كشاورزي است. از ميان، مواد شيميهاپاداكسنده ها،سپارب
اين واكنش را پيش كاتاليستعنوان كه به فلزهاي متفاوتي

مدتر براي اين واكنش است زيراآي كاركاتاليست پالاديم ،برند مي
برد. از ميان مي پذير پيش  گزينش كاملطور اين واكنش را به

بورهيدريداين واكنش سديم  هاي مورداستفاده براي كاهنده
توليدمنابع سبز براي  از دليل اينكهبه ،تري است گزينه مناسب

آن سديم جانبي فراوردهتنها  آيد.حساب ميبهگاز هيدروژن 
براي توليد هيدروژن نياز به .نيست بورات است كه سمي 

قدرت كاهندگي قوي آنتجهيزات پيچيده و پرهزينه ندارد و 
و شرايط ملايمي كه واكنش در دماي محيط شود مي  موجب

هاي انجام شده در مورد مربوط به بررسي هايپيش برود. نتيجه
 آورده شده است. 1 شرايط بهينه واكنش در جدول

نيتروآنيلين و-4كردن حلال و دما، واكنش بهينه رايب       
. ازشدبررسي  كاتاليستگرم از  03/0سديم بورهيدريد با مقدار 

اتانول و دماي هاي موردبررسي، نسبت برابر از آب و يان حلالم
را نشان داد. سپس در شرايط بهينه هامحيط بهترين نتيجه

هاكه نتيجه شدبررسي  كاتاليستاز  تفاوتواكنش، مقادير م
زمان انجام ،افزايش يابد ستدهد هرچه مقدار كاتالي مي نشان 

بدون حضورواكنش  ،همچنين يابد. مي واكنش كاهش 
دستبهدقيقه پيشرفتي  90 مدتكه در  شدبررسي  كاتاليست

حضور معرف كاهنده به عنوان منبع .)9، رديف 1(جدول  نيامد
است و بدون آن واكنش لازميون هيدريد در اين واكنش 

هاينتيجه 2جدول  ).10، رديف 1(جدول  پيشرفتي نداشت
ها با روآرنهاي ديگر نيتآمده از كاهش مشتقدستبه

كشنده درحضوردهنده و الكترونهاي الكترون استخلاف
كربني كوانتومي شده بر نقاطهاي پالاديم تثبيتنانوذره

هاي جدول نشان طور كه دادهدهد. همانمغناطيسي را نشان مي
كشنده،دهنده و الكتروندهد، در حضور هر دو گروه الكترون مي

شوند. يلين با بازده عالي نتيجه ميهاي آندر زمان مناسب مشتق
كاهش موجب حلقه بر كشندهالكترون هاي گروه هرچند، حضور

يون و شد گروه نيترو خواهد نيتروژن اتم بر الكتروني چگالي
همينبه .دهد مي كاهش آمين به را نيترو گروه تر سريع هيدريد

دهدهنهاي الكترون ها با استخلاف دليل زمان تبديل نيتروبنزن
NH2  وOH  بيشتر از زمان تبديل8-10هاي  ، رديف2(جدول (

،COCH3 ،NO2كشنده الكترون هاي استخلاف با ها نيتروبنزن
CHO است.7و رديف  1-5هاي  ، رديف2ها (جدول  و هالوژن (

)2، رديف 2نيتروبنزآلدييد (جدول -از طرفي، واكنش كاهش پارا
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) و همچنين،3رديف ، 2نيتروبنزآلدييد (جدول -نسبت به متا
) نسبت به8، رديف 2نيتروآنيلين (جدول - واكنش كاهش پارا

تري انجام) در زمان كوتاه9، رديف 2نيتروآنيلين (جدول -اورتو
ها است. دهنده اثر ممانعت فضايي استخلافشود كه نشان مي

*نيتروآرن هايتركيب سازي شرايط واكنش كاهشبهينه 1جدول 

دماحلالرديف
(°C)

كاتاليست
(گرم)

NaBH4

مول)(ميلي
زمان

(دقيقه)
درصد تبديل

30100  030/08/2دماي محيط)1:1آب/اتانول(1
60100  010/08/2دماي محيط)1:1آب/اتانول(2
120100  005/08/2دماي محيط)1:1آب/اتانول(3
030/04/16580دماي محيط  )1:1آب/اتانول(4
4080  030/08/2دماي محيطآب5
4050  030/08/2دماي محيطاتانول6
8070  030/01/2دماي محيط)1:1آب/اتانول(7
85  55  60030/04/1)1:1آب/اتانول(8
-  90  8/2  -دماي محيط  )1:1آب/اتانول(  9
-60- 030/0دماي محيط )1:1آب/اتانول(  10

ليتر)ميلي 2حلال ( و ل)موميلي 7/0نيتروآنيلين (-4شرايط واكنش:  *

واكنش در Fe3O4@COD@Pdكاتاليست  بازيافت قابليت
كاتاليست، بازيابي براي. شد بررسي نيترو هايتركيب كاهش
با كاتاليست بهينه، شرايط تحت واكنش شدنكامل از پس
و آب با شستشو بار چند از پس شد و جدا خارجي ربايآهن

- به كاهش با مواد تازه واكنش در دوباره و دش خشك اتانول،

كه داد مرحله نشان 4بازيافت تا  هاينتيجه. كارگرفته شد
در فعاليت كاتاليست و بازده فراورده پيش كاهش بدون واكنش

.رود مي

و نقاط FTIRشده طيف جرمي، طيف از فراورده تهيه
ها درتركيب هاي منتشرشده براي اينذوب گرفته شد كه با داده
، از مخلوط10تا  8هاي  ]. در شكل38مراجع همخواني داشت [

واكنش در شروع واكنش و پس از مدتي معين از شروع واكنش
هاي مربوط به گروه عاملي گرفته شد. قله UV-Visطيف 
NO2  شدند كه پس پديدار  450تا  300و 250تا  200در گستره

ها حذف رو به آمين اين قلهها و تبديل گروه نيتاز كاهش تركيب
شود. پديدار مي 300تا  200و قله گروه آمين در گستره 



... هاي پالاديم بر سطح نقاط كوانتومي مغناطيسي بر پايه كربنتثبيت نانوذره

1402، پاييز 3سال هفدهم، شماره (JARC) هاي كاربردي در شيمي نشريه پژوهش
33

Fe3O4@COD@Pd نانوكاتاليست حضور در *نيتروآرن هايتركيب واكنش كاهش 2جدول 

**درصد تبديل  
زمان

 (دقيقه)
**درصد تبديل رديف  نيتروآرن فراورده  

زمان
(دقيقه)

رديف نيتروآرن فراورده

95 15 6 100 5 1

100 25 7 100 5 2

100 30 8 100 8 3

100 35 9 98 10 4

100 50 10 95 10 5

)گرم 03/0(، كاتاليست )1:1( )ليترميلي 2( آب و اتانول حلال ،)مولميلي 8/2( بورهيدريد سديم ،)مولميلي 7/0( نيتروبنزن: واكنش شرايط * 
GCو  TLC پايهبر**

ذب
ج

 طول موج (نانومتر)

نيتروفنل (به رنگ آبي)-4از واكنش كاهش  UV-Visطيف  8شكل 
  مينوفنل (به رنگ نارنجي)آ-4به 

ذب
ج

 طول موج (نانومتر)

نيتروآنيلين (به رنگ-4از واكنش كاهش  UV-Visطيف  9شكل 
 آمين (به رنگ نارنجي) دي فنيلن دي-4،1آبي) به 
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در آن فعاليت سنتزشده، فعاليت نانوكاتاليست ارزيابي براي
از ديتعدا هاي نيتروآرن باهاي كاهش تركيب واكنش

،3آمده در جدول دستهاي بهها مقايسه شد كه نتيجهكاتاليست
خوب اين كاتاليست است. انتقال الكترون از كارايي  دهندهنشان

هاي فعال بر سطح پالاديم و همچنين، نقاط كربني به جايگاه
گريز سطحهاي آب هاي هدف با گروه افزايش جذب مولكول

وجب افزايش چشمگير فعاليتنقاط كربني متصل به پالاديم م
اي شده است.كاتاليست چندسازه

ذب
ج

 طول موج (نانومتر)

نيتروآنيلين (به رنگ-2از واكنش كاهش  UV-Visطيف  10شكل 
  آمين (به رنگ نارنجي) دي فنيلن-2،1آبي) به 

ن با تعدادي ازنيتروآنيلي-4در واكنش Fe3O4@CQD@Pd ي كاتاليستمقايسه نتيجه فعاليت  3جدول 
شده در مراجعي گزارشكاتاليستهاي سامانه

حلال  كاهنده  كاتاليسترديف
مول

)درصد(
زمان

(دقيقه)
مرجع درصد تبديل 

1PdCu/graphene NaBH4 :) 38[  91  0000/290 )1 2آب/اتانول[
2  Pd-Pt CNT  H2 (1 atm)39[  87  30  4000/2متانول[
3  NiNPs/DNA  NaBH4 40[  99  180  0000/2آب[
*4 Fe3O4@CQD@Pd NaBH4  ) 16[  90  240  0080/0)1:5آب/اتانول[  

5  Fe3O4@CQD@Pd NaBH4  ) اراين ك  100  30  0015/0)1:1آب/اتانول
  گليسيرول و اورهسنتزشده از  كربني كوانتومي * نقاط

گيرينتيجه
سبز منبع عنوانبه كيتوسان بسپارزيست در اين كار، از

پايه كربن بر كوانتومي نقاط سنتز براي كربن و نيتروژن از غني
ايهنانوذره با كيتوسان پايه بر كربني نقاط اصلاح. شد استفاده
Fe3O4 پس از آن،. شد مغناطيسي بستر يك تشكيل به منجر

هايده، نانوذرهكاهنكلريد بدون عامل  پالاديمدر حضور نمك 
جديد كاتاليستبر سطح تثبيت شدند و نانو پالاديم

Fe3O4@CQD@Pd  .تبديلبرپايه كيتوسان تهيه شد
تعداد افزايش موجب كربني كوانتومي نقاط به كيتوسان

فعاليتنتيجه  و در چندسازهنانو سطح در عاملي هاي گروه
نقاط كربني-پالاديم هايذره  چندسازه نانو چشمگير ستيكاتالي

به همين دليلشد. نيتروآرن  هايدر واكنش كاهش تركيب
نسبت به را به مراتب بيشتريسنتزشده كارايي  چندسازه
د گرافنشده بر ديگر منابع كربني ماننتثبيت پالاديم هاينانوذره

هاي زياد حضور گروه ،همچنين .نشان داد هاي كربني و نانولوله
عنوان منبع اوليه تهيه نقاطآمين و هيدروكسي در كيتوسان به

افزايش موجبربني كوانتومي كربني نسبت به ساير منابع ك
شد. واكنش  افزايش سرعتو  پالاديم هايفعاليت نانوذره
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Abstract: Quantum dot carbon nanoparticles based on magnetic chitosan 
(Fe3O4@CQD) were prepared through hydrothermal carbonization of chitosan 
biopolymer and then magnetization with iron oxide (Fe3O4) nanoparticles. Then, in the 
presence of palladium chloride in ethanol as a solvent under reflux conditions without 
using a reducing agent, palladium nanoparticles were stabilized on the surface of carbon 
quantum dots, and finally, Fe3O4@CQD@Pd nanocatalyst was obtained. The prepared 
nanocatalyst was characterized by photoluminescence (PL), Fourier transform infrared 
spectroscopy (FTIR), field emission scanning electron microscopy (FESEM), 
transmission electron microscopy (TEM), energy dispersive spectroscopy (EDS), 
Inductively coupled plasma (ICP), Vibrating-sample magnetometry (VSM), and X-ray 
diffraction (XRD) techniques. The efficiency of this magnetic nanocatalyst was 
evaluated in the reduction reaction of nitroarene derivatives as environmental pollutants, 
with electron-donating and electron-withdrawing. In the presence of prepared 
nanocatalyst, at room temperature, and in H2O:EtOH (1:1) as green solvent, aniline 
derivatives were obtained in excellent yields at short reaction times. Moreover, the 
nanocatalyst was separated by applying an external magnet and reused at least for four 
successive runs without a decrease in its catalytic activity. 
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