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 نانوآلومینای کاتالیزور از استفاده با از فروکتوز فورفورال متیل هیدروکسی-5 تولید

 شده سولفونه

 2مومن بیک فریبرز، 1فتاحیسونیا ، 1،*علیرضا نجفی چرمهینی
 ، ایراناصفهان، صنعتی اصفهاندانشکده شیمی، دانشگاه 1

 دانشکده شیمی دانشگاه اصفهان، اصفهان، ایران 2

 95/04/19پذیرش: تاریخ            94/07/19تاریخ تصحيح:              95/05/19تاریخ دریافت: 

 چکيده

آلومینای سولفونه شده بررسی  ل فورفورال با استفاده از کاتالیزورهیدروکسی تی-5به ترکیب  به عنوان مشتقی از زیست تودهدر این مقاله تبدیل فروکتوز 

 توسط شده تولید کاتالیزورهای. شدند سولفونه اسید، سولفونیک کلرو توسط Al2O3-γ-nano و 3O2Al-γ ،هاکاتالیزورشده است. جهت تهیه 

 واکنش زمان مدت حلال، نوع کاتالیزور، نوعمانند  ییپارامترها تأثیر پژوهش این در. شد شناسایی TGA و FT-IR، TEM، SEM، BET های¬روش

. بود زمان مدت بهترین ساعت 4 کاتالیزور، بهترین H3SO-3O2Al-γ میان این از. گرفت قرار یبررس مورد HMF تولید بر مصرفی فروکتوز غلظت و

 درصد بدست آمد. 87ان در شرایط بهینه مبهترین راند

 .کاتالیزور، زیست توده، سولفونیک اسید آلومینای عاملدار شده با ،هیدروکسی متیل فورفورال-5 :کلیدی کلمات

,( Ăùºêù 

 و پسماندها ،محصولات مواد اين هنمون. آيدâمي دستâبه زيستي مواد از که است انرژي تجديدپذير منبع يک توده زيست

 است تجزيه قابل شهري و صنعتي هايزباله همچنين و وابسته صنايع و جنگلها ،(دامي و گياهي مواد شامل) کشاورزي زائدات

 خودرو سوخت و سرما حرارت، برق، هايâگونهâبه را انرژي که باشدâمي تجديدپذير انرژي منبع تنها ،توده زيست انرژي[. 3]

 در توانندâمي هاâتوده زيست که استفاده قابل انرژي اشکال انواع از همچنين .تبديل مي کند گاز و مايع جامد، اشکال به و

 [.2و1] کرد اشاره بيوديزل و اتانول متان، گاز به توانâمي دهند قرار اختيار

با ارزش  شيميايي مواد به اهيگي با منشاء يâتوده زيست تبديل براي روشي مناسب کردن پيدا مورد در زيادي تحقيقات

 از، به عنوان يک ماده شيميايي مياني ،(HMF) فورفورال متيل هيدروکسي-5 ،يکي از اين مواد. است شده افزوده بالاتر گزارش

 وسيلهâبه که است آلي ترکيب يک فورالرفو متيل هيدروکسي-5 به دست مي آيد. فروکتوز و گلوکز سلولز، مانند قندهايي

 براي خوراک عنوانâبه بالايي پتانسيل ،HMF. ترکيب (3 طرح. )آيدâمي وجودâبه ي شش کربنيقندها از گيريآب فرآيند
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 هايâسوخت توليد براي واسطه عنوانâبه آن از استفاده ،HMF مهم کاربردهاي از يکي .دارد شيميايي مواد و سوخت توليد

( DMF) فوران متيل دي-5،2 توانâمي HMF کردن دارâوژنهيدر ازهمچنين، . [1] است فورانمتيلدي-2،5 مانند زيستي

 دي فوران-HMF، 5،2 اکسيداسيون از[. 5] شودâمي استفاده زيستي سوخت يک عنوان به DMF از. آورد دست به را

 اييهâنمونه توانâمي آن از و دارد کاربرد در تهيه پليمرها به عنوان مونومر قابليت در که شودâمي توليد اسيد کربوکسيليک

 ماده عنوان به فروکتوز از استفاده HMF توليد راههاي از يکي. [6-8]. کرد تهيه را هاâيورتان پلي و آميد پلي استرها، پلي از

 در حاليکه شود،âمي تبديل HMF به آب مولکول 1 دادن دست از با حرارتي شرايط انواع در و آسانيâبه فروکتوز. است اوليه

 تبديل براي که مکانيسمي دليل، همينâبه. باشد داشته را HMF از بالايي بازده تواندâمي خاص هايحلال و کاتاليزور با گلوکز

 دادن دست از آب( 2 فروکتوز، به گلوکز ايزومري شدن( 3: باشدâمي مرحله دو شامل حداقل ،است شده پيشنهاد گلوکز

 HMF. [9]به وتبديل فروکتوز
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 فروکتوز و گلوکز حلقوی مولکولهای طریق از HMF تولید مکانیسم -1 طرح

HMF ميâساکاريد پلي و اليگو نيز و هگزوزها تمام از تواندâبا. شود توليد ،دارند را هگزوزها به هيدروليز توانايي که هايي 

 در وفور که منبعي ترينâارزان روزهام. شودâمي توليد کتوهگزوزها از بيشتر انتخابي صورتâبه که رسدâمي نظرâبه حال، اين

 از [.31-31] آيدâمي دست به گلوکز شدن ايزومري فرآيندهاي يا ساکارز هيدروليز از که باشدâمي فروکتوز است، دسترس

 از ايâگسترده طيف از آنها. است گرفته صورت همکارانش و[ 9] راسرندرا توسط که است ايâمطالعه ،پژوهشها اين جمله

 آلومينيوم نمکهاي از بين آنها،. کردند استفاده HMF به تبديلگلوکز براي DMSO در را تريفتالات ونمکهاي يفلز يهاهاليد

 وهمکاران[ 31] تيان .گزارش کردنداز استفاده با %61 حدود در ايâبازده که ايâگونهâبه نتايج را نشان دادند، ترينبه کروم و

 و 4SnCl از آنها تحقيق، اين در. نمودند مطالعه  HMFبه کربوهيدراتها تبديل روي بر را قلع بر مبتني هايâکاتاليست تأثير

  برمايد آمونيوم بوتيل تترا از استفاده کهنشان داد  آمده دستâبه نتايج. استفاده کردند آمونيوم نمکهاي از متفاوتي مقادير

(TBAB) حضور در SnCl4 حلال در DMSO از %3/69 بازده سانتيگراددرجه  311 دماي در و ساعت 2 مدت براي 

HMF به راâ2 از پژوهشي در همکارانش و[ 33] آشتياني. دارد دنبال/ZrO4SO بهâآبزدايي براي فعال کاتاليست يک عنوان 

 چگالي به معناداري طورâبه پذيريâانتخاب افزايش که بررسي آنها نشان داد. کردند استفاده  HMF به گلوکز انتخابي
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 نشيندâمي 2ZrO ذره سطح روي بر لايه تک صورتâبه که-4SO -2 مقدار بيشترين اينکه و است تهوابس اسيدي هايâسايت

 جامدتعدادي کاتاليست اسيدي  ،زايلوز و گلوکز مخلوط از آبزدايي براي[ 32] و همکارانش ژانگ .است مؤثر افزايش اين در

 9/11 با برابر کاتاليستها اين بازده ا استفاده کردند.هندو در واکنش آبگيري از ق ندنمود تهيه را 4SO - 2TiO-2ZrO 2-ازجمله

 HMFو در ادامه پژوهشهاي ما بر روي توليد ترکيب مقاله اين در  گزارش شد. فورفورال توليد براي % 1/51 و HMF براي %

آلوميناي  زورکاتالي هيدر.وکسي متيل فورفورال توسط-5به ماده  فروکتوزتبديل کاتاليزوري  [،31-36از مشتقات زيست توده ]

سولفونه شده بررسي مي گردد. عوامل موثر بر روي تبديل نظير اثر دما، حلال، زمان، و کاتاليزور بر روي راندمان واکنش مورد 

 بررسي قرار مي گيرد.

-- Ĉz¾¬£ È¸z 

 هامواد شيميایي و دستگاه -2-9

اتيلن گليکول، تولوئن،  آلومينا، ،سيليکا، فروکتوزشامل، مقاله  هاي مورد استفاده در اينتمامي مواد شيميايي و حلال

-n ، استونيتريل، اتيل استات ، کلسيم کلرايد،(DMSO) دي متيل سولفوکسيد ،(DMF) دي متيل فرماميد ايزوپروپانول،

 ، کلرو سولفونيک اسيد از شرکت مرک و آلدريچ3O2Al-ɔ-nano، دي کلرو متان، (DMAc) دي متيل استاميد هگزان،

ان جهت منظور خشک کردن دي کلرومتاند. همچنين بهسازي مجدد مورد استفاده قرار گرفتهخريداري شده و بدون خالص

و تعيين بازده محصول از دستگاه  HMFمنظور پي بردن به تشکيل به از کلسيم کلرايد استفاده شد. تهيه کاتاليزورها

طيف مادون  استفاده گرديد. C18و ستون  HEWLETT PACKARD 1090( مدل (HPLCکروماتوگرافي ستون مايع 

سنجي ثبت شده است. آناليز وزن SpectrophotometerIR -Jasco FTوسيله دستگاه ( بهIR-FTقرمز تبديل فوريه )

در آزمايشگاه مرکزي  C/minÜ 31 2تحت اتمسفر آرگون با روبش TA STA503( کاتاليزورها توسط دستگاه TGA) 3گرمايي

سولفونه شده از ميکروسکوپ روبشي الکترون  -O2Alمنظور بررسي مورفولوژي صنعتي اصفهان ثبت گرديده است. بهدانشگاه 

 H3SOمنظور مطالعه و بررسي پراکندگي ذرات استفاده شد. همچنين به XI30مدل  Philipsاز دستگاه ( SEMنشر زمينه )

استفاده  Philips cm 120 bet( با مدل TEMرون عبوري )از ميکروسکوپ الکت 3O2Al-ɔ-nanoو  3O2Al-ɔبر روي سطح 

توسط جذب سطحي  آلمان Quantachrome auto sorb IQمدل دستگاهها با استفاده از نمونه  ويژهسطح مساحت گرديد. 

 Agilent مدل GC-Msتوسط دستگاه  شناسايي ترکيب ناشي از واکنش آبگيري از قندها. گيري شدنيتروژن اندازه

Technologies 7890A GC system  شد.انجام 

 
1 Thermal gravimetry analysis 
2 Scan Rate 
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ي کاتاليزورتهيه -2-2  

 Al2O3-ɔ-nanoو  3O2Al-ɔسولفونه کردن  -2-2-9

ساعت  1مدت عنوان حلال، بهدي کلرو متان به ml 35از کلروسولفونيک اسيد و  ml 39/1همراه با  3O2Al-ɔاز  g 5/1قدار م

 ml 21صاف شد و رسوب حاصل با  ، مخلوطدماي محيط کاهش يافت که دماي واکنش بهدقيقه رفلاکس شد. پس از آن 11و 

ساعت درون آون با  6مدت دي کلرو متان و آب مقطر شستشو داده شد تا اسيدهاي اضافي در رسوب باقي نماند. آنگاه رسوب به

 قرار گرفت تا خشک شود. Cº 61دماي 

FT-IR (KBr, cm-1): 576, 733, 3319, 3121, 1115 

از روش ياد شده در بالا استفاده شد. تنها تفاوت در مقادير استفاده شده مواد اوليه بود.  3O2Al--nanoنه کردن براي سولفو

دي  ml 35از اسيد کلروسولفونيک اسيد و  ml 25/1همراه با  3O2Al-ɔ-nanoاز  g 1/1کار رفته در اين واکنش، مقادير به

 .عنوان حلال بودکلرو متان به

FT-IR (KBr, cm-1):595, 876, 3333, 3135, 1151 

 بازیابي کاتاليزور -2-2-2

بود استفاده شد. به اين صورت که  3O2Al-ɔ و ديگري حاوي 3O2Al-ɔ-nanoبراي اين منظور از دو نمونه که يکي حاوي 

ستشو داده طي دو مرحله با اتانول ش پس از صاف کردن و رسوب حاصل دقيقه سانتريفيوژ گرديد 35مدت هب مخلوط واکنش

 شد و پس از آن خشک گرديد.

ɔ-Al 2O3-SO3H: FT-IR (KBr, cm-1):582, 711, 879, 3651, 2161, 2852, 2921, 1113 

Nano -ɔ-Al 2O3-SO3H: FT-IR (KBr, cm-1):594, 829, 1992, 1448, 2549, 2752, 2924, 5421 

 1درجه و به مدت  311، در دماي DMSOز و حلال کاتاليزورهايي که بدين صورت بازيابي شدند واکنشهايي با فروکتوا ب

در دوباره کاتاليزورها از مخلوط واکنش جدا شده و بار ديگر  ،شد. پس از انجام واکنش انجام بهينه واکنش( شرايط) ساعت

براي ديد و بار رقيق گر 5111هاي تهيه شده توسط آب و به ميزان . در نهايت تمامي نمونهواکنش آبگيري از قندها استفاده شد

 .آناليز گرديد HPLC تعيين درصد محصول واکنش توسط
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  HMF يتهيه-2-3

2-3-9 ï  به فروکتوزتبدیلHMF 

ساعت رفلاکس شد. سپس  32وبه مدت  Cº311حلال در دماي  ml 5کاتاليزور به همراه  g 175/1و  فروکتوز g 5/1مقدار 

 شد. آناليز HPLCبا مقطر رقيق شد و بار توسط آب  5111حاصل يک ميلي ليتر از محلول محلول 

.( ć¾Ċñ Ă¬Ċ¤ý ÿ ¦´z 

 شناسایي کاتاليزور -3-9

 TGAآناليز  -3-9-9

گيري وزن نمونه در هنگام ترين روش آناليز حرارتي است که اساس آن بر اندازهساده TGAيا روش آناليز توزين حرارتي 

، دهدتجزيه شود و يا با محيط گازي اطراف خود واکنش  گرمايش استوار است. اين روش زماني که ماده در خلال گرمايش،

توسط اين  H3SO-3O2Al-ɔ و H3SO-3O2Al-ɔ-anonپايداري حرارتي کاتاليزورهاي  .دهدمياطلاعات مفيدي را ارائه 

 C º  181- 11ي دماييرا در بازه %21کاهش وزني در حدود  H3SO-3O2Al-ɔتکنيک مورد بررسي قرار گرفت. کاتاليزور 

صورت شود که اولي مربوط به حذف آبهايي است که به(. دو مرحله تخريب در نمودار مربوطه ديده مي3دهد )شکل شان مين

اسيد سولفونيک جذب شده بر روي سطح آلومينا باشد.  گروههاي تواند مربوط به تخريبميدوم اند. مرحله سطحي جذب شده

شود. نمودار دو مرحله مشاهده مي Cº 181-11در بازه دمايي  %81کاهش وزني حدود  H3SO-3O2Al-ɔ-anonدر مورد 

دهد که اولي مربوط به حذف آب جذب سطحي شده است و ديگري مربوط به تخريب گروه سولفونيک تخريب را نشان مي

 باشد.مي 3O2Al-ɔ  -anonاسيد جذب شده بر روي سطح 

 
 

 )چپ( H3SO-3O2Al--nano )راست( و H3SO-3O2Al-ɔ تی کاتالیزورهایآنالیز حرار( 1)شکل
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 BETآناليز  -3-9-2

ɔ-anon-هاي حاصل از آناليز براساس داده .استفاده شد BETاز آناليز  H3SO-3O2Al-ɔ-anon بهتر ساختاربراي بررسي 

H3SO-3O2Al  توسط تکنيکBET  امگذاري سيستم آيوپاک مشابه بر اساس ن( حاصل شده است که 2نمودار زير )شکل

anon-و نشان دهنده آنست که لايه از سولفونيک اسيد بر روي سطحيعني حفرات به شکل ماکروحفره بوده  1الگوي شماره ،

 3O2Al-ɔ .نشسته است 

 H3SO-3O2Al-ɔ-anonمربوط به  جذب واجذب نیتروژنم نمودار ایزوتر (2)شکل 

حجم  BETهاي حاصل از دادهبر اساس است  اتحفر اندازه متوسط توزيع شودتعيين ميارامتر ديگري که توسط اين تکنيک پ

 بودن حفرات است.ماکرو حفره  هندهدکه نشاننانومتر بيشتر است  51نانومتر است واز  161حدود  3O2Al-ɔ-anonهاي حفره

 TEMو  SEMآناليز  -3-2-3

رد استفاده در فناوري نانو است که با کمک پرتوهاي الکتروني ( يکي از ابزارهاي موSEMميکروسکوپ الکتروني روبشي )

اطلاعاتي از جمله توپوگرافي نمونه شامل  SEMکند. تکنيک نانومتر را براي مطالعه تهيه مي در ابعادتصاوير اجسامي 

که نمونه را  اندازه و نحوه قرارگيري ذرات در سطح جسم؛ و ترکيب شامل اجزايي ،خصوصيات سطح؛ مورفولوژي شامل شکل

شود مورفولوژي نانو آلوميناي سولفونه شده توسط ( مشاهده مي1همان گونه که در شکل ) گذارد.سازند در اختيار ميمي
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رات عاملدار شده توسط کلروسولفونيک توان گفت که نانوذمورد بررسي قرار گرفته است. با توجه به تصاوير مي SEMتکنيک 

 اي برخوردارند.اسيد داراي شکلي کروي و نامنظم هستند و از پراکندگي اندازه نسبتاً گسترده

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 H3SO-3O2Al-ɔ-Nanoمربوط به SEMتصاویر  (5)شکل 

نمايد و تصويري ونه بسيار نازک عبور ميداده شده از يک نم پرتوي الکتروني شتاب (TEM) ر ميکروسکوپ الکتروني عبوريد

براي تعيين اندازه ذرات و پراکندگي آنها  TEMبه همين دليل از تکنيک  دهد.را در اختيار قرار ميبا بزرگنمايي بسيار بالا 

(. 1مورد بررسي قرار گرفت )شکل  H3SO-3O2Al-ɔ-anonاندازه و شکل کاتاليزور  TEMتوسط تکنيک  شود.استفاده مي

توان آن را به طور نسبي زاويه دار هستند که ميبه ذراتنانومتر است و  11-21گونه که نشان داده شده ابعاد ذرات حدود مانه

 اند نسبت داد.متصل شده 3O2Al-ɔ-anonهاي اسيد سولفونيکي که به صورت کووالانسي به سطح گروه

 

a b 
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 3O2Al-ɔ-nanoکاتالیزور  مربوط به TEMر ویتص (4)شکل 

 FT-IRتکنيک  -3-2-5

در اين شکل نشان داده  دهد. آنچه کهرا نشان مي H3SO-3O2Al-ɔ-anonو  3O2Al-ɔ-anonمربوط به  IRطيف  5شکل 

طور کامل هاي ارتعاشي و بهسبب افزايش تعداد حالت H3SO-3O2Al-ɔ-anonشده، حضور گروه اسيد سولفونيک در 

 cm-1و  cm 595-1دو پيک مشخص را در  H3SO-3O2Al-ɔ-anonط به مربو IRشده است. طيف  IRمتفاوت شدن طيف 

 cm-1هاي موجود در . پيک[38و 37] شودمربوط مي 3O2Al-ɔدر O-Alدهد که به ارتعاش کششي پيوند نشان مي 876

وط مرب cm 1151-1پيک پهن موجود در حدود  همچنينباشد.  O-Sکششي  ارتعاش تواند مربوط بهمي cm 3135-1و  3333

باشد. پس از واکنش، کاتاليزور از محيط واکنش جدا شده پس از خشک شدن دوباره از آن طيف مي H3SOدر  OHبه گروه 

IR  شکل( گرفته شدc1-5.)  نتايج کاتاليست بازيافتي نشان ميدهد، ساختار کاتاليست حفظ و حضور گروههاي سولفونيک

 اسيد بر روي آن اثبات مي گردد. 
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 .مربوط به کاتالیزور بازیافتی IRطیف  H3SO-3O2Al--Nano (c)( bو ) a 3O2Al--Nano)مربوط به ) IRطیف  (5)شکل 

 HMFتوليد  -3-3

نتايج  ادامهکه در  مي باشد فروکتوزآبگيري کاتاليزوري از از  HMFترکيب  هدف اين مقاله توليداشاره شد گونه که همان

-GCهاي تحت آناليز تعدادي از نمونه HMFبخش بودن واکنشها و توليد ن يافتن از نتيجهبراي اطمينابررسي ارايه مي گردد. 

MS  قرار گرفتند. براساس نتايج حاصل از اين تکنيک به وجودHMF .( طيف 6-1در شکل ) در مخلوط واکنش پي برده شد
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باشد و پيک مي HMF ون مولکوليقله ي مربوط به 326نمايش داده شده است. پيک موجود در  HMFآناليز جرمي ترکيب 

نيز در  COHپيک حاصل از شکسته شدن گروه عاملي همچنين حاصل شده است.  OHاز شکسته شدن گروه  319موجود در 

 شود.ديده مي 97موقعيت 

 

 GC Massنمودار حاصل از آنالیز  (4)شکل 

 بررسي گرديد.  حلالدر ابتدا اثر نوع  بر روي بازده واکنش، جهت بررسي پارامترهاي مختلف

-دي کلرومتان، اتيل استات و مخلوط آب/استن محصولي به ،نتايج بررسيها نشان مي دهدکه واکنش در حلالهاي استونيتريل 

اين حلالها اشاره کرد زيرا براي انجام  اينيا پروتيک بودن  و جوش پاييندنبال نداشت. دليل اين امر را مي توان به دماي 

نتايج اين بررسي ها در . مي شوند HMFو همچنين حلالهاي پروتيک باعث تخريب ترکيب  لايي نياز استواکنش به دماي با

 ايه شده است. را 3جدول شماره 

نتايج نشان مي بودند.  DMSO ،DMF ،DMAc حلالهاي قطبي و اپروتيک حلالهاي مفيد در انجام اين مرحله از واکنش

اثر مدت زمان بر انجام واکنش نيز به دست آمده است.  HMFاز ترکيب  %19و  32، 78ساعت به ترتيب بازده  1دهد پس از 

ها مقدار مصرف شده از کاتاليزور برابر ساعت بررسي شد. در اين بررسي 35و  32، 6، 1هاي زماني گيري بازده در بازهبا اندازه

g175/1 کار گرفته شده برابر و مقدار فروکتوز بهg5/1 مصرفي نيز  ميزان حلال، وml 5 .نتايج حاصل از آناليز  بودHPLC  در

ل دي متيل سولفوکسيد بهترين حلال براي انجام اين واکنش لامده حآبر اساس نتايج به دست  ( آورده شده است.3جدول )
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 36و  78ساعت بهترين نتايج را که به ترتيب  1پس از  H 3SO-3O2Al-ɔ-nanoو H3SO-3O2Al-ɔاست. هردو کاتاليزور 

بازده کاهش پيدا کرد که به دليل ناپايداري ماده مورد واکنش، با اين حال پس از افزايش زمان  بود، نشان دادند.درصد بازده 

اندکي بازده کمتري نشان مي دهد که اين امر بدليل  H 3SO-3O2Al-ɔ-nanoکاتاليزور  ،نظر مي باشد. از سوي ديگر

 -N,N دو کاتاليست ترکيب هر باشد. حلال مناسب ديگر اين واکنش در حضورمي  HMFفعاليت بيشتر آن و تخريب ترکيب 

دي متيل فرماميد است که از لحاظ ساختاري مشابه دي متيل سولفوکسيد است. البته دي متيل سولفوکسيد نقش کمک 

 کاتاليستي هم مي تواند داشته باشد که در ادامه مقاله به آن اشاره خواهد شد. 

 H3SO-3O2Al-ɔ-anonو  H3SO-3O2Al-ɔبا استفاده از فروکتوز و کاتالیزورهای  HMFواکنش تولید  HPLCی هاداده .1جدول 
 کاتاليزور حلال زمان )ساعت( (Cºدما) درصد محصول)%(

78 311 1 DMSO H3SO-3O2Al-ɔ 

81 311 6 

72 311 32 

72 311 35 

32 311 1 DMF 

32 311 6 

31 311 32 

31 311 35 

19 311 1 DMAc 

 18 311 6 

18 311 32 

61 311 1 DMSO 

 

H3SO-3O2Al-ɔ-Nano 

63 311 6 

61 311 32 

67 311 35 

31 311 1 DMF 

36 311 6 

31 311 32 

35 311 35 

11 311 1 DMAc 

16 311 6 

12 311 32 

 

 g135/1 فروکتوز، g 3/1مقادير  شد. بدين منظور،بهينه کردن انجام  ش،بدست آوردن شرايط بهينه واکن برايدر ادامه 

3O2Al-nano سولفونه شده ،ml 5  از حلال بهينه يعنيDMSO  که زمان بهينه واکنش بر اساس داده  ساعت 1و مدت زمان

و نتايج آن در نتخاب شد ادرجه سانتيگراد  351و 311، 311مورد استفاده قرار گرفت. دماهاي مورد آزمايش  هاي قبلي بود،

دست به DMSO در حلال ºC 311در دماي  بازدهگونه که مشهود است بهترين . هماننمايش داده شده است 2جدول شماره 

 ولي در دماهاي بالاتر باعث تخريب محصول واکنش مي گردد. در واقع با افزايش دما سرعت واکنش بيشتر مي شود .آمد
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 ساعت 4و مدت زمان  ml 1 DMSO، سولفونه شده g915/9 3O2Al-nano فروکتوز، g 1/9با استفاده از مقادیر بهینه کردن دما . 2جدول 

 درصد محصول)%( (Cºدماي واکنش) (hمدت زمان) نوع حلال نوع قند

 DMSO 1 311 65 فروکتوز

 DMSO 1 311 78 

 DMSO 1 311 52.  

 DMSO 1 351 18 

 1و زمان  Cº 311، و دماي ml 5 DMSOمقدار حلال فروکتوز،  g 5/1ر با مقادير ثابت جهت بهينه کردن مقدار کاتاليزو

بهينه شده  H3SO-3O2Al-ɔ-anonو  H3SO-3O2Al-ɔشد. در اين بررسي مقدار هر دو کاتاليزور  واکنش انجامساعت 

گرم از کاتاليست  3/1و  15/1، 125/1، 135/1هاي مربوط به هر کدام از اين کاتاليزورها از مقادير گيريبراي اندازه است.

-شده است. همان نمايش داده 1استفاده شد. نتايج حاصل از انجام واکنشهاي بهينه کردن مقدار کاتاليزور مصرفي در جدول 

است. نکته ديگر که قابل مشاهده است بيشتر بودن ميزان  g 15/1شود بهترين مقدار براي هر دو کاتاليزور گونه که مشاهده مي

 است. H3SO-3O2Al-ɔ-anonواسطه استفاده از کاتاليزور محصول به

 4و زمان  ºC 159، و دمای ml 5 DMSOفروکتوز،  g 5/9های حاصل از بهینه کردن مقدار کاتالیزور با استفاده از مقادیر ثابت داده .5جدول 
 ساعت

 بازده محصول)%( (gمقدار کاتاليزور) نوع کاتاليزور

H3SO-3O2Al-ɔ 135/1 12 

 125/1 19 

 15/1 78 

 3/1 18 

H3SO-3O2Al-ɔ-Nano 135/1 51 

 125/1 52 

 15/1 62 

 3/1 11 

 کاتاليزور g135/1  و DMSOحلال  ml 3از  بخشي قند مصرفي بود. در پارامتر بعدي که بهينه شد مقدار غلظت اوليه

 H3SO-3O2Al-ɔ  و دمايCº 311  ي واکنشهاي انجام شده جهت بهينه کردن پارامتر مورد ساعت براي همه 1و مدت زمان

( 5دست آمده در جدول)بود. نتايج به 125/1و  g 25/1 ،35/1 ،15/1استفاده فروکتوز برابر با  مورد نظر استفاده شد. مقادير

دست آوردن راي بهب قند حلال بهترين مقدار غلظت ml 3قند در  g 15/1ها استفاده از آورده شده است. بر اساس اين داده

 .محصول است

 بالايي جوش نقطه داراي که است حلالي ،HMF توليد جهت واکنش انجام براي حلال بهترين شد، داده توضيح قبلا همانگونه

 حضور تواندâمي دليل. باشندâمي دارا را بهتري عملکرد پروتيک حلالهاي به نسبت اپروتيک حلالهاي بطورکلي،. باشد

 شودâمي مشاهده که گونهâهمان. ميشوند جانبي هايâواکنش انجام سبب که باشد پروتيک حلالهاي در H يا OH گروههاي
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 حلال شودâمي گفته آن براساس که دارد وجود ايâنظريه. داراست را عملکرد بهترين DMSO اپروتيک، حلالهاي ميان از

DMSO مي پيشنهاد آن براي را( 2) طرح در ودموج مکانيسم و دارد نقش به عنوان کمک کاتاليزور واکنش انجام درâکند .

DMSO مي قطبي دو مولکوليâکه باشد S در شرکت توانايي دليل همين به است، نوکلئوفيل آن اکسيژن و الکتروفيل آن 

 انجام هيدروژني پيوند ايجاد با DMSO مولکول در موجود گوگرد هم و اکسيژن هم واقع در. دارد را فروکتوز آبگيري واکنش

 [.31و 31] کنندâمي تسهيل را HMF به فروکتوز شدن تبديل و آبگيري کنشوا

 Cºو دمای  H3SO-3O2Al-ɔکاتالیزور  g 915/9و ml 1 DMSOهای مربوط به بهینه کردن مقدار غلظت قند با استفاده از داده .4جدول
 ساعت 4و مدت زمان  159

 گيري¬نتيجه -3-8

 عنوان به ترکيبات اين از پسس. شد عاملدار اسيد کلروسولفونيک از استفاده با 3O2Al-ɔ-anon و 3O2Al-ɔ ابتدا مقاله اين در

 توليد از و شد امانج شده سنتز کاتاليزورهاي شناسايي براي لازم آناليزهاي. شد استفاده HMF توليد واکنش انجام در کاتاليزور

 FT-IR و TGA، BET، SEM، TEM کاتاليزورها شامل شناسايي براي استفاده مورد تکنيکهاي. شد حاصل اطمينان آنها

 توليدي HMF شناسايي براي. استفاده شد.  HMF و توليد فروکتوز قندجهت آبگيري از  شده ياد کاتاليزورهاي از پسس. بود

بهترين نتايج تحت شرايط بهينه واکنش، . شد استفاده محصول درصد تعيين براي HPLC از شد و استفاده GC-Mass از

 6 و کاتاليزور بهترين H3SO-3O2Al-ɔ و حلال بهترين DMSO آمده دست به نتايج اساس بر. بود فروکتوز براي %78 بازده

 .بود واکنش اين براي زمان مدت بهترين ساعت

 بازده محصول)%( g)مقدار قند) نوع قند

 27 35/1 فروکتوز

 15/1 51 

 125/1 35 
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  HMFبر روی واکنش تولید  DMSOمکانیسم تأثیر  -2طرح 
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صميمانه تشکر  صنعتي اصفهاندانشگاه و معاونت آموزشي هاي مالي معاونت پژوهشي و فناوري نويسندگان مقاله از حمايت
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