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 چکیده
ا شناورسازي شده بر روي لوفا ب سولفات يدروژنه يومآمونگياه ليف به روشی جدید، تركيب  هبا اسيدي كردن ميو پژوهش نیدر ا

كاتاليزگر سنتز شده توسط  سنتز گردید. پذیرتخریبیستزو  كارا جامد اسيدي رگزيكاتال کیعنوان به AHS@Lنام اختصاري 
هاي اسيدي شدن بستر لوفاي مورد استفاده توسط گروه  FTIRآناليز .شدشناسایی كامل  FTIRو  XRD, FESEM, TGAآناليزهاي

نمایانگر تغييرات مشخص در ساختار لوفاي اسيدي شده نسبت   XRDيزطور كامل به اثبات رساند. همچنين آنالهيدروژن سولفات را به
مقاومت حرارتی  گرادیسانت هدرج 265سنجی حرارتی مشخص كرد كه كاتاليزگر سنتز شده تا دماي به پودر لوفاي اوليه بود. آناليز وزن

تسریع  رايبفا نشان داد. كاتاليزگر سنتز شده به وضوح تغييرات سطح كاتاليزگر را با اسيدي كردن لو FESEMهمچنين تصاویر  .دارد
 قرار گرفت واستفاده مورد اتاق  يبدون حلال و در دما طیتحت شراكاربامات ها با دي ترشيوبوتيل ديواكنش محافظت از آمين

 میشدند. روش ارائه شده ملا ديزمان كوتاه تولدر و  بالا هبازد مربوطه با يهارباماتاصورت كبهمختلف  کيآرومات و کيفاتيآل يهانيآم
 .را داشت رگزيكاتال یابیباز تيو قابل آسان ونقلحملسنتز،  نیيپا هنیهزسبز كاتاليزگر، طبيعت مانند  ایاییو مز بود ینشیو گز

 
 كارباماتترشيو بوتيل -N ، سولفونيک اسيد،كاتاليزگر ناهمگن لوفا، کليدی:های هواژ

 

 مقدمه
 هففلس شود،یم دهينام زين داریپا یميسبز كه ش یميش

 یاست كه هدف آن طراح یميش یو مهندس یميش یقاتيتحق
 سازگار زیستمحيطكه با  است ییندهایمحصولات و فرا

حداقل  بهیی ايمياز مواد ش یخطرات ناش آن هتا در نتيج باشند
 هاياثر يكه بر رو «زیستمحيط یميش»كنار علم در  برسد.

ز تمركز سب یميتمركز دارد، ش عتيدر طب ییايميمواد ش هندیآلا
و  یندگیفناورانه در كاهش آلا يهاروش يخود را بر رو

 قرار داده است. ریدناپذیمصرف منابع تجد
 ياقتصاد يهازمينه درمختلف  يهادهیسبز حاصل ا یميش

توجه به  شیبا افزا 1111 هاست كه در ده هاستياتم و كاتال
 و كاهش منابع شکل گرفت. ییايميش يهاندهیمشکلات آلا

 دررد راهب رييهمراه با تغ کایسبز در اروپا و آمر یميتوسعه ش
 يريجلوگ رویکرد قتيدر حق .دبو یزیستمحيطحل مسائل 

خلاقانه محصولات  یبه كمک طراح یفعال از انتشار آلودگ
 كنندهرلكنت نياز دستورات و قوان يريگبهره جایگزین ،فناورانه
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 نی. اشد ندیافر يدر انتها یصنعت يهاندهیو لزوم كاهش آلا
 11سبز در اواخر دهه  یميآمدن ش به وجود باعث ميمفاه

را  ریز ميمفاه است كه دوازده اصل شيمی سبز شامل .گردید
 .دندهیپوشش م

ز مواد ا ديتول هبازد نیشتريب يبرا ییندهایافر یطراح -
 خام

 ریدپذیتجد ياز مواد و منابع انرژ يريگبهره -
 زیستمحيط يبرا خطریب يهااستفاده از مواد و حلال -
 بالا يانرژ يوربا بهره ییندهایافر یطراح -
 پسماند تیریمباحث مربوط به مد -

 منظورهبیکی از اصول شيمی سبز، استفاده از كاتاليزگرها 
افزایش زمان انجام فرایندهاي شيميایی و انجام آنها در 

در دماهاي پایين  هاانجام واكنش باشد.می تریينپادماهاي 
بسياري از مواد  نخست، اینکه داراي دو مزیت عمده است:

توان بنابراین نمی ،شوندمیشيميایی در دماهاي بالا تخریب 
ما با افزایش د هاي شيميایی را تنهاسرعت بسياري از واكنش

افزایش دما مستلزم استفاده از سوخت  درثانی،افزایش داد. 
ی ستزیمحيطبيشتر است كه خود منجر به آلودگی بيشتر 

بنابراین استفاده از كاتاليزگرها روشی كارآمد و مؤثر  شود.می
در كاهش مصرف سوخت و همچنين افزایش زمان انجام 

 فرایندهاي شيميایی است.
ده از با استفا شيمياییهاي سياري از واكنشب یطوركلبه

بالا  هكاتاليزگرهاي مناسب در شرایط ملایم، با سرعت و بازد
این در حالی است كه كوشش براي  ،قابل انجام هستند یآسانبه

يجه نتبی ییتنهابهها دهندهها با خود واكنشانجام همان واكنش
 .شودبه توليد مخلوطی از محصولات می جراست و یا من

ي سازكاتاليزگر واكنش را از مسير داراي انرژي فعال درواقع
برد و از این طریق سرعت واكنش را افزایش كمتر پيش می

 دهد.می
دهنده، كاتاليزگر و مواد واكنش مرحلهبا توجه به نوع 

 مهاي كاتاليز شده به دو گروه همگن و ناهمگن تقسيواكنش
در سيستم كاتاليزوري همگن، كاتاليزگر و مواد  شوند.یم

 مرحلهو یک  آیندیدرمصورت محلول به دهندهواكنش
دهند اما در سيستم ناهمگن كاتاليزگر قابليت تشکيل می

را ندارد و با آنها مخلوط تشکيل  دهندهواكنشامتزاج با مواد 
یی لادهد. اگرچه كاتاليزگرهاي همگن فعاليت شيميایی بامی

دليل داشتن اما استفاده از كاتاليزگرهاي ناهمگن به دارند
از  زمانهم شيميایی، استفاده نظر ازاثر بودن بی مانندمزایایی 

سازي نهایی جداسازي و خالص عنوان بستر واكنش،آنها به
در  ،توجهقابل دفعاتبه افتیباز تيآسان محصولات، قابل

ها ساخت آن يبرا هيآسان مواد اول هيامکان ته ایدسترس بودن 
 Julian) اندی، ارجحيت یافتهمحصولات جانب ديو كاهش تول

, 2012R.H. Ross) . 

 يساختار اصلی بسياري از كاتاليزگرهاي ناهمگن را مواد
هاي مورد استفاده در شيمی آلی دهند كه در حلالتشکيل می

ري شوند و داراي مقاومت حرارتی بالا و ماندگاحل نمی
 یعيبط باتياستفاده از تركهاي اخير، در سال .طولانی هستند

 يههدر ت ليگنوسلولزي باتياستفاده از ترك ویژهبه
 ،به خود گرفته است يناهمگن روند رو به رشد يهاستيكاتال

حل  یآل يهادر حلال نکهیعلاوه بر ا باتيترك نیا رایز
مختلف  یعامل يهاگروه يشوند، در سطح خود داراینم
و  حيحتص هاجاز طراحان علم سنتز كاتاليستباشند كه به یم

نواع توان ادر نتيجه می ،دهدیا را منهآ سطوح دار كردنعامل
مورد  یعيطب باتيد. تركنمورا سنتز  اهمگنن يهاستيكاتال

 ارزان و در اريناهمگن بس يهاستياستفاده در سنتز كاتال
 ندارند و زیستمحيط يبرا يخطر چيباشند و هیدسترس م

مه به در ادا .رنديگیسبز قرار م يهاستيكاتال هدر دست درواقع
سنتز كاتاليزگرهاي ناهمگن  زمينه دربرخی تحقيقات جدید 

 شود.مواد سلولزي و موارد استفاده از آنها اشاره می هبر پای
and Zare  Mirjalili  با یدر پژوهش 2115در سال 

 آن با ییايميش اصلاح و ارهخاکساخت نانو ذرات 
 تيكردند كه قابل هيته يدیجد ستيكاتالفلوئوریدتريبور
 .را داشت رولياكسو پ-2-درويهيسنتز مشتقات د عیتسر

در حضور  محصولاتنشان داد كه  این پژوهش جینتا
. ضمن ددست آمدنبه ییبالا هو بازد لیبا درصد تبد زگريكاتال

 اتيعمل یو سادگ كاتاليستسنتز ارزان و آسان  نکهیا
دیگر استفاده از این كاتاليست  يهایژگیاز و جداسازي آن،

ی در مشابه قيدر تحق نيهمچن .( 2015et alMirjalili ,.) بود
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 هيهدر ت زگريكاتال نیپور از او زارع یتوسط صادق همان سال
از  زين قيتحق نیا جینتا در .مشتقات كرومن استفاده شد

آسان  يبالا و جداساز هانجام واكنش، بازدكوتاه  يهازمان
خطرناک  يهاعدم استفاده از حلال نيمحصولات و همچن

 ریروش مورد استفاده نسبت به سا يهايعنوان برتربه
 et alSadeghi ,.) نام برده شده است استفاده شده، يهاروش

 .(1)طرح  (2015

 

 
 

 نانو ااک اره - 3BF زگريمر حضور کاتال (b)و مشتقات کرومن  (a) رولياکسو پ-2-درويه یسنتز مشتقات م -1طرح 

 

عنوان برنج به هاز پوست 2116 سال و همکاران در ینیريش
 ندیافر گونهچيدر دسترس، فراوان و ارزان بدون ه هماد کی

م واكنش انجا طیشرا .استفاده كردند ستيعنوان كاتالبه یاضاف
 ديتول كاتاليست،خطر بودن یب و فاقد حلال بود نانآ

ز ا ستيكاتال یابیباز تيبالا و قابل همحصولات با بازد
ر شده د هئارا يهاروش ریآنها نسبت به سا قيتحق يهاتیمز

 .(2)طرح (  et al.Shirini 2013) بود نهيزم نیا

 

 
 

 برنج  هسنتز مشتقات زانتن مر حضور پوست -2طرح 

 

 هدار كردن سطوح تفالنيبا آم (2112) و همکاران اويك
 واكنشدر  سنتز كردند و آن را يدیجد ستيكاتال ،شکرين

 آنانی بررس جینتا .قرار دادند شیتراكم نوُِناگل مورد آزما
ر د ییعمکرد بالا يدارا شدهسنتز  زگرينشان داد كه كاتال

 یصنعت يهاستمياستفاده در سو قابليت  واكنش مورد نظر است
 .( 2018et alQiao ,.) براي آن متصور است زيبالا ن اسيدر مق

 ینيبادام زم هپوستاصلاح با  2116در سال  و همکاران يدا
 هر تهيدجامد  زگريكاتال عنوان یکبه ، از آنكربنات ميتيبا ل

 جهينت نیبه انان آاستفاده كردند.  ایروغن سو از یستیسوخت ز
تواند یم ینيبادام زم هپوست هاصلاح شد عاتیكه ضا دنديرس
 رديمورد استفاده قرار گ يديجامد اس ستيكاتال کیسنتز  يبرا
اكنش در و یستيكاتال داریپا تيفعال يدارا زگريكاتال نیو ا
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 سان و همکاران در .( 2014et alDai .) تشدن اس ياستر
شد ر يبرا یعيقالب طب کیعنوان به فيل اهياز گ 2115سال 

منظور سنتز به آنان ند.استفاده كرد( ZnO) دياكس يرو
فعال كردند  دياس کیترين كرده و با زهيلوفا را كربون زگريكاتال

 مجاور ساختند تا بدین ترتيب تراتين يمحلول روبا  بعدو 
اتاليزگر ك .رديشده قرار گ زهيكربون يلوفا سطح بر يرو دياكس

ها مورد استفاده قرار رنگ هیتجز يبراحاصل از این فرایند 
 .( 2015et alSun .) گرفت

گستردگی استفاده از مواد ليگنوسلولزي در  با توجه به
كاتاليزگرهاي ناهمگن، بر آن شدیم تا تمركز خود را در سنتز 

استفاده از یکی از این مواد كه چندان مورد توجه دانشمندان 
قرار نگرفته است معطوف كنيم. یکی از این بسترهاي 

باشد كه قبل از این پروژه هيچ می"1فيل"يگنوسلولزيل
اليزگر كاتعنوان خام آن به همستقيم از نمون هگزارشی در استفاد

در این پژوهش به بررسی  روازاین ه نشده بود.ئاسيدي ارا
اده ي از گياه ليف و استفديناهمگن اس رگزيكاتالامکان توليد 

ها پرداخته شده از آن در تسریع واكنش محافظت از آمين

 است.
ها، عطرها، رنگ مواد شيميایی آلی همانند انواع داروها،

هاي عاملی متعددي داراي گروه مواد آرایشی و بهداشتی و ...
هاي مهم در سنتزهاي یکی از بخش باشند.در ساختار خود می

شيميایی مواد آلی و یا تغيير در ساختار مواد آلی این است كه 
هاي عاملی موجود در مواد اوليه بدون تغيير باقی برخی گروه

 .شودبماند و تغييرات مورد نظر در گروه عاملی هدف انجام 
مثال ممکن است تركيب آلی مورد نظر داراي  وانعنبه

گر بخواهد هاي عاملی الکلی و آمينی باشد و آزمایشگروه
گونه تغييري در گروه آمينی تغيير گروه الکلی را بدون هيچ

 طور موقتبهدهد، در اینجا او ناچار است تا گروه آمينی را 
 یمحافظت كند و پس از اعمال تغييرات بر روي گروه عامل

 نماید.زدایی عاملی محافظت شده را محافظت الکلی، گروه
هاي عاملی آمينی، واكنش هاي محافظت از گروهیکی از روش

است كه گروه آمينی مورد  2كربناتديبوتيلترشيوآنها با دي
 .(6)طرح  شودنظر به صورت كاربامات محافظت می

 

 
 بناتکر یم ليبوت ويترش یمتوسط  هامحافظت از آمين -3طرح 

 
ها در حضور كاتاليزگرهاي واكنش محافظت از آمين

شود، برخی از كاتاليزگرهاي اسيدي با سرعت خوبی انجام می
، zirconia-Yttria از:عبارتند  مورد استفاده در سنتز این مواد

O2.6H2)4Zn(ClO ،[TMG][Ac] ،Sulfonic acid 

functionalized silica ،Thiourea  2وSiO-4HClO 
(et Akbari ., 2004; et al., 2002; Bartoli et alPandey 

., 2008; et al, 2006; Khaksar et al., 2010; Das al

Chakraborti et al., 2006).  با وجود كارآمدي
ی اما هنوز مشکلات كاتاليزگرهاي استفاده شده در این فرایند،

شرایط سخت سنتز كاتاليزگر، استفاده از مواد با سميت  مانند
عدم قابليت بازیافت، عدم جداسازي  بالا در ساخت آنها،

آسان از محيط واكنش و توليد محصولات جانبی در این 
لاش براي انجام این واكنش در بنابراین ت واكنش وجود دارد.

شرایط سبز و با كارایی بالا هنوز مورد توجه بسياري از 
همانطور كه اشاره شده كاتاليزگر سنتز شده  دانشمندان است.
ها مورد آزمایش در فرایند محافظت آمين در این پژوهش،

 شوند.قرار گرفت كه نتایج آن در ادامه بررسی می

                                                           
1-Luffa Cylindrica 2-di-tert-butyl dicarbonate (BOC2O) 
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 هامواد و روش

 ياپره ابيدر داخل آس خشک شده يلوفا وهيم ابتدا
، 211به پودر تبدیل شد و پس از عبور دادن از مش  و ختهیر

 یکدار مق ستفاده گردید.ا رگزيسنتز كاتال يبراپودر حاصل 
 تريلیليم 111و شد  ختهین ربال کیلوفا درون  پودرگرم 

اضافه  به آن درصد 75به  25اتانول به نسبت -آبمخلوط 
 یاتوكس يترليپروپنويآم-6گرم  6/1مقدار سپس  گردید،

مدت هب ات ذكر شدهیمحتو شد.اضافه نيز به این مجموعه لانيس
قرار  گراديدرجه سانت 21 يساعت در حمام روغن در دما 12

شده  هنيآم ي، لوفامذكور مدت زمان اماتمبعد از  .داده شدند
و  داده شدمقطر شستشو و با آب شدجدا  یتوسط كاغذ صاف

درجه سانتيگراد  111دماي  درساعت در آون  26مدت به

 قرار داده شد.
شده درون ه نيآم يگرم لوفا 35/1بعد مقدار  همرحل در

كلرومتان يد تريلیليم 51و مقدار  شد ختهیر گردته بالن کی
منظور اسيدي كردن به شد.عنوان حلال به آن اضافه به

 ظيغل دياس کیگرم سولفور 5/1مقدار  هاي آمينه شده،بخش
 121 يو بالن در حمام روغن در دما شدضافه به مخلوط ا
رفلاكس قرار  طیشرا در اعتس 2مدت به گراديدرجه سانت

شده توسط  يدياس يمرحله لوفا نیا پایاناز  پس .داده شد
 ایانپ درداده شد. مقطر شستشو و با آب شدهجدا  یكاغذ صاف

 گراديدرجه سانت 111 يشده درون آون در دما يدياس يلوفا
 تا كاملاً خشک شود شد ساعت قرار داده 26مدت بهو 

(., 2013etalAtghia )  (6)طرح. 
 

 
 

 (AHS@Lلوفا )-سولفات دروژنيه وميآمون کاتاليزور هيته -4طرح 

 

 نتایج
 کاتاليزگر شناسایی

 IR -FTهایآناليز طيف
 ،لوفا  IRفيط شود، دردیده می 1همانطور كه در شکل 

 ليدروكسيه يهامربوط به گروه 6621و  1361 يهاکيپ
 2121و  1761 کيپ ود د.نباشیسلولز میسطح سلولز و هم

 و هستند C=Oو C–Hي هاگروه یكشش اتارتعاش هنشان
به  ربوطم ترتيبهب 1512و  1666، 1675ي هاکيپ

 مربوط به 1152 کيو پ 3CHو  CH ،2CHي هاگروه
در طيف لوفاي آمينه  است. C –O–Cارتعاشات كششی عامل

  يهاگروه ارتعاشاتمربوط به  6621 و 1361 يهاکيپشده 
2 NHهاي مربوط به گروه کيد و پنباشیمCH در کيفاتيآل 

ظاهر شده است كه مربوط به بخش پروپيل واحدهاي  2111
 در طيف آمينوپروپيل متصل شده به سطح لوفا است.-6

 6111 همربوط به كاتالسيت، پيک پهن ظاهر شده در محدود
 ليدروكسيه يهامربوط به گروه 6621مركزیت با  6311تا 
─) ي واحدهاي هيدروژن سولفاتدياس

4HSO )باشدیم، 
 1611 تا 1111در  4SOي هاگروهپيک ارتعاشی  نيهمچن

شده و  دهيپوش  Si−Oیكه توسط ارتعاش كشش همشاهده شد
 .شوددیده می 1121 در فيضع کيپ کیفقط 
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 (AHS@L) و کاتاليست( L-APTSشده ) هنيآم یلوفا، لوفا IR–FTی هافيط -1شکل 

 

 

 X1آناليز پراش پرتو
و  ه شدهلوفاي خام، لوفاي آمين  Xپراش پرتو يالگوها

ها در کيدر تمامی موارد پ آمده است. 2ست در شکل كاتالي
شده است كه مختص ایجاد درجه  65و  5/22، 12 وایايز

ها، کيپ نیا انيباشد. در مسلولز موجود در ساختار ليف می
درجه  5/22 یهسلولز در زاو یستالیبه قسمت كر ربوطم کيپ

درجه  12 یهشکل سلولز در زاویمربوط به قسمت ب کيو پ
مربوط به  کيهمانطوركه مشخص است پ ظاهر شده است.

ه، در لوفاي خام درج 5/22 یهسلولز در زاو یستالیقسمت كر

                                                           
1- X- Ray Diffraction (XRD) 

ه ك كاتاليست استشدیدتر بوده و كمترین آن مربوط به 
دهنده كاهش كریستاليته سلولز در كاتاليزور تهيه شده نشان

بب س ستاست. درواقع كاهش كریستاليته سلولز در كاتالي
ي هاو ورود گروه آنهاي سلولز در افزایش فاصله بين رشته

هاي لوفا شده درون رشتهن سولفات به ژهيدروآمونيوم دي
دهنده را به درون واكنش ورود است. این افزایش فاصله امکان

 درنتيجه منجر به افزایش ،سازدهاي كاتاليزگر ميسر میرشته
 .دگردكارایی كاتاليزگر می
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 (AHS@L) و کاتاليست( L-APTSشده ) هنيآم یآرم لوفا، لوفا Xهای پرتو میاگرام -2شکل 

 

 1آناليز حرارتی
نشان ه سنتز شد رگزيكاتالآناليز حرارتی  جینتا 6شکل  رد

 115تا  25 ییدر محدوده دما هيدهد كه كاهش وزن اولیم
 طحاز سآب  تبخيرباشد كه مربوط به یم گراديدرجه سانت

باشد. یدرصد م 2از كاهش وزن كمتر  نیاست كه ا زوريكاتال
درجه  265تا  215 ییدر محدوده دما هیكاهش وزن ثانو

 ،استدرصد  3كاهش وزن در حدود  نیكه ا بوده گرادتيسان
در  ليآلک رهيافت وزن مربوط به شکستن زنج نیعلت ا

ضمن اینکه نمودار توزین  آمينوپروپيل است.-6واحدهاي 
 يداریپا يسنتز شده دارا رگزيكاتالكه  دهدمیحرارتی نشان 

 .است گراديدرجه سانت 265در حدود  یحرارت

 

 
 

 کاتاليزگرآناليز حرارتی  -3شکل 

 

                                                           
1-Thermogravimetric analysis (TGA) 
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 ليوتحليل تصاویر ميکروسکوپ الکترونی گستجزیه
 1یدانيم

ميکروسکوپ  توسط كاتاليزگر لوفا و یشناسختیر
 ریتصاو (.5و  6ي هاشد )شکل یررسب یدانيم ليالکترونی گس

ن را آ يساختار آوند مربوط به لوفا، ميکروسکوپ الکترونی
 زگريكاتالدر حالی كه این ساختار در  ،دهندمیوضوح نشان به

اسيدي شدن سطح لوفا  بعلتدگرگون شده است كاملاً 
يزگر لهمچنين تصاویر ميکروسکوپ الکترونی كاتا باشد.می

 یگژیو دهد كه اینرا نشان می دهيو به هم چسب یسطوح آبک
 كاملاً قابل يدياس يهاعامل یدوستآب تيبا توجه به قابل

 .( 2013et al.Shirini ,) است هيتوج

 

 
 لوفااز سطح  تصاویر ميکروسکوپ الکترونی -4شکل 

 

 
 از سطح کاتاليزگر  ميکروسکوپ الکترونیتصاویر  -5شکل 

                                                           
1-Field Emission Scanning Electron Microscope 

(FESEM) 
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 هابررسی کارایی کاتاليزگر مر واکنش محافظت از آمين
 ،هاتسریع واكنش محافظت از آمين قابليت بررسی براي
ز مول ایليم 1/1با  نيآملیمول بنزیليم 1 واكنش

كاتاليزگر  گرمیليم 11در حضور كربنات ترشيوبوتيل ديدي

 واكنش به شد. یاتاق بررس يبدون حلال و در دما طیدر شرا
دست هب ییو محصول جامد با بازده بالا ديرس پایانسرعت به 

 (.5طرح آمد )

 

 
 مر شرایط بدون حلال و ممای اتاق AHS@Lسنتز ترشيو بوتيل فنيل کاربامات مر حضور  -5طرح 

 
 AHS@Lمر حضور کاتاليزگر  هاکاربامات ليبوت ويترش-N سنتز -1جدول 

 بازده )%( زمان )دقيقه( محصول ماده اوليه ردیف

1 NH2

 

NHBoc

 

 15 فوري

2 NH2
 

NHBoc
 

 11 فوري

6 Ph N
H

OH

 
Ph N

Boc

OH

 

5 11 

6 
HO

NH2
 HO

NHBoc
 

 15 فوري

5 NH2
 

NHBoc
 

 (21و  11) 11 (5و  5) 5

3 NH2Br
 

NHBocBr
 

15 27 

7 

  

31 16 

2 
NH2

Me 

NHBoc

Me 

25 17 

1 Et NH2
 

Et NHBoc
 

11 15 

11 
NH2MeO

 

NHBocMeO

 

12 16 

11 NH2Me
 

NHBocMe
 

17 12 
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با توجه به شرایط بدون حلال و دماي اتاق نيازي به 
ی اما بررس سازي شرایط حلال و دماي واكنش دیده نشد.بهينه

مقدار كاتاليزگر استفاده شده نشان داد كه كاهش مقدار آن به 
گرم منجر به طولانی شدن زمان انجام واكنش ميلی 11كمتر از 
، بنابراین مقدار بهينه براي كاتاليزگر نيز در سایر گردید
 با توجه به شرایط گرم در نظر گرفته شد.ميلی 11ها واكنش

 و کيآروماتي هانيآمحافظت از م واكنشآمده بهينه بدست
آمده  1جدول  آن در جیشد كه نتا یبررس مختلف کيفاتيآل

 است.
هاي مختلف در حضور كاتاليزگر نتایج نشان داد كه آمين

هاي مربوطه مناسبی كاربامات هاي كوتاه و با بازدهدر زمان
ده محافظت ش محصولات کيفاتيآل يهانيآم را توليد كردند.

فراهم درصد  51تا  11 بازدهبا  قهيدق 5تا  1زمان را در مدت 

 يحاو کيآرومات يهاني(. آم6تا  1 يهافی)رد نمودند
 ليبوت يوترش-N و Br ،Cl ،Me ،Et ،OMeهاي فرعی شاخه

بازده و با  دقيقه 31تا  5 يهامربوطه را در زمان يهاكاربامات
 (.11تا  5 يهافی)رد آوردنددست به درصد 17تا  27

 ارهدوبهمچنين پس از انجام واكنش كاتاليزگر جداسازي شده 
شستشو داده شد و خشک گردید و براي بار دوم، واكنش در 

شد و همين عمل براي بار سوم نيز تکرار  رحضور آن تکرا
نتایج نشان داد كه كاتاليزگر سنتز شده قابليت بازیافت  گردید.

 1داراست )جدول واكنش متوالی  6را براي  دوباره هو استفاد
 .(5ردیف 

، 1كاربامات )جدول فنيلبوتيلترشري HNMR1 طيف
 3عنوان نمونه انتخابی از مواد سنتز شده در شکل به (5ردیف 

 آمده است.
 

 
 کلرو فنيلکاربامات -4 -ترکيب ترشریبوتيل HNMR1طيف  -6شکل 
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  AHS@L ها مر حضوربوتيلکارباماتيو ترش-N تهيه سازوکار
گزارش شده با كاتاليزگرهاي اسيدي هاي سازوكاربه  باتوجه

 را براي این واكنش 3طرح ارائه شده در  سازوكار توانمی مشابه،
از طریق  AHS@L، سازوكاربر اساس این  د.نمو پيشنهاد

مينه را ز كربناتديبوتيلترشيودي الکترون دوستیسازي فعال
سازد هاي كربونيل فراهم میهسته دوستی آمين به گروه هبراي حمل

امات الکل، كارببوتيليواكسيد و ترشديو در ادامه با خروج كربن
 .آیددست مینظر به مورد

 

 
 

 AHS@Lها مر حضور سنتز کاربامات سازوکار -6طرح 
 

 با سایر کاتاليزگرها AHS@L در حضورکارباماتليفنليبوتیترشر هيتهمقایسه نتایج حاصل از  -2جدول 

 )رفرنس( کاتاليزگر رمیف
 مقدار کاتاليزگر

 گرم()ميلی

 زمان

 )مقيقه( 
 بازمه )%( حلال

1  AHS@L)11 — 5 11 )کار حاضر 

2 Yttria-zirconia (Pandey et al., 2002) 12311 261 CN3CH 11 

6 ) ., 2004etalBartoli O(2.6H2)4Zn(ClO 22  721 2Cl2CH 12 

6 [TMG][Ac](Akbari et al., 2010)  12  5 — 12 

5 Sulfonic acid functionalized silica 
(Das et al., 2006)  

21  65 2Cl2CH 26 

3 Thiourea (Khaksar et al., 2008) 3/7  61 Toluene 15 

7 ) 2006 et al.,Chakraborti ( 2SiO-4HClO 51  5 — 111 
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 بحث

 ،شدهانجام  يهاشیو آزماه گردیدبا توجه به مطالب ارائه 
ز دست آمده ابه جینتا نیعنوان مهمتربه ریتوان به موارد زیم
 .دنموطالعات انجام شده اشاره م

شناورسازي شده بر روي  سولفات دروژنيه وميآمون -1
 و ي جدیدديناهمگن جامد اس زگريكاتال کیعنوان به لوفا،

و  نلايس یاتوكس يتر لينوپروپيآم -6و  لوفااز واكنش ثر ؤم
 .شد هيته دياس کیكردن آن با سولفور يدياس بعد

 ,XRD, SEMكاتاليزور سنتز شده توسط آناليزهاي  -2

TGA  وFTIR  مورد بررسی كامل قرار گرفت. پيک پهن
كه  داشتاز آن  حکایتدر طيف مادون قرمز  6611ناحيه 

 هاي هيدروژن سولفاتبستر لوفاي مورد استفاده توسط گروه
همچنين آناليز توسط پراش  طور كامل اسيدي شده است.به

یانگر تغييرات مشخصی در ساختار لوفاي اسيدي نما Xپرتو 
بود. آناليز توزین حرارتی مشخص شده نسبت به لوفاي اوليه 

درجه سانتيگراد  265كرد كه كاتاليزگر سنتز شده تا دماي 
همچنين تصاویر ميکروسکوپ  مقاومت حرارتی دارد.

بدیل در ترا وضوح تغييرات سطح لوفا الکترونی روبشی به
ح شيميایی نشان داد كه در آن ساختار آوندي لوفا فرایند اصلا

طور كامل از بين رفته و در هم پيچيده شده و ساختاري با به
وجود آمده سطوح آبکی و به هم چسبيده در كاتاليست به

 است.

 عنوانبه هاترشيو بوتيل كاربامات-N تهيه واكنش -6
 ها باها از واكنش آمينشده آمينظتـمحاف ولاتـمحص
انجام شد و   AHS@Lدر حضور كربناتديبوتيلترشريدي

بالا سنتز  ههاي كوتاه و با بازدمحصولات مورد نظر در زمان
 شدند.
از كاتاليزگر نشان داد كه  دوبارهنتایج استفاده  -6

 وبارهدكاتاليزگر سنتز شده داراي قابليت بازیافت و استفاد 
ير محسوسی در واكنش متوالی بدون تغي 6حداقل به تعداد 

 زمان و بازده واكنش است.

ل از حاص جیبا نتا یبررس نیحاصل از ا جینتا هسیمقا -5
روش این  ینسب يبرتر ،هاسنتز كارباماتدر  زگرهايكاتال ریسا

همانطور كه در جدول  .انجام شده نشان داد يهارا در واكنش

این ر د كاربامات ليفنليبوتيشرآمده است واكنش سنتز تر 2
در حالی كه این واكنش  ،كار در شرایط بدون حلال انجام شد

 zirconia-Yttria ،O2.6H2)4Zn(ClO ،Sulfonicدر حضور 

acid functionalized silica  وThiourea  در حضور
ود كه شكلرومتان و تولوئن انجام میهاي استونيتریل، ديحلال

 همچنين .دگردمی خود تخطی از اصول شيمی سبز محسوب
ن ایدر  مورد استفاده و زمان انجام واكنش كاتاليزگر مقادیر

، 2هاي كار برتري قابل توجهی نسبت به كاتاليزگرهاي ردیف
ضمن اینکه طبيعت سبز كاتاليزگر  دهد.از خود نشان می 5و  6

هاي اسيدي بسيار خورنده مانند در مقایسه با كاتاليزگر
2SiO-4HClO هاي به روشروش نسبت این هاي از برتري

 باشد.موجود می
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Abstract 

In this study, ammonium hydrogen sulfate immobilized on Luffa fruit (AHS@L) as an 

effective and biodegradable solid acid catalyst was synthesized by acidification of Luffa fruit via 

a new method. The synthesized catalyst was characterized by TGA, SEM, XRD and FTIR. The 

FT-IR analyze approved the acidification of the Luffa surface by hydrogen sulfate moieties. Also 

the XRD analyze clearly show the change in the morphology of Luffa after acidification. The 

TGA analyze show the heat resistance of the catalyst up to 245 °C and the FESEM images clearly 

showed that the catalyst surface was hydrated as a result of acidification. The synthesized catalyst 

was used to protect the amines in the N-tert butyl carbamate reaction under solvent-free conditions 

at room temperature. Different types of aliphatic and aromatic amines have been produced as 

related monocarbamates with excellent yields and short reaction times. This method was mild and 

selective and has advantages such as heterogeneous catalysis, low cost and catalyst recovery 

capability. 
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