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  SiO2آزیریدین با استفاده از نانوکاتالیزگرهای بر پایه  متیل -2سنتز 

 زدایی درون مولکولی در فاز گازی از طریق فرآیند آب
  3، حسین دهقانی2 ، حامد رشیدی مقدم1فاطمه ابریشمی

 تهران ،دانشگاه صنعتی مالک اشتردانشجوی دکترا    -3استادیار  -1

 دانشگاه صنعتی شریف  محقق -2
 (12/06/23 :پذیرش تاریخ ،03/04/23 )تاریخ وصول: 

 چکیده

ک اربرد  . اس ت دین ی  رزیمتیل آ -2 ،شود د واس  در صنایع گوناگون میحبه عنوان ماده  آن های تولید یکی از موادی که تلاش بسیاری در کاهش هزینه
در مقیا  صنعتی برای تولید آن گزارش شده  هایی که های دور برد قابل ملاحظه است. از میان روش موشکاین ماده در صنایع دفاعی در سوخت جامد 

ها در فاز گازی بر بستر کاتالیزگر جایگزین این روش ش ده اس ت،    ای دارد. اما در دو دهه اخیر، آبگیری از آلکانول آمین است، روش ونکر کاربرد گسترده
                    ب ر ب ودن تولی د، حج م زی اد پس اب و ...برخ وردار اس ت. در ای ن مطالع ه           نظی ر ط ولانی ب ودن مراح ل فراین د، هزین ه       چرا که روش ونکر از مع ایبی 

م واد  یر پارامترهای مختلف نظی ر ن وع   تأثدر فاز گازی تهیه و  SiO2های بر پایه  زدایی ایزوپروپانول آمین در حضور نانوکاتالیزگر آزیریدین از آب متیل -2
س از کاتالیزگر، نسبت این مواد در کاتالیزگر، اثر دمای کلسیناسیون و شرای  عملیاتی مختلف روی عملکرد کاتالیزگره ای تهی ه ش ده بررس ی ش د. پ       

یزگر ب ا س اختار   . در این فراین د کات ال  برای تعیین و تشخیص ساختار آن انجام شد BETو  XRD ،TEM ،SEMآنالیزهای انتخاب کاتالیزگر با کارایی بالا، 
Si1P0.06Ba0.02Cs0.06  در شرای  عملیاتیhr-11000 دمای واکنش ،C 400     بهت رین عملک رد را داش ته و دارای     40-25و اندازه کاتالیزگره ای ب ا م ش
  بالاترین بازده است.

  نانوکاتالیزگر.متیل آزیریدین،  -2آمین،  زدایی درون مولکولی، ایزوپروپانول : آبواژه های کلیدی
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Abstract 

2-Methyl aziridine is used as an intermediate in different industries and is one of the compounds that recently has attracted 

many attentions in order to reduce its production cost. This compound is mainly applied in the defence industries as solid 

fuel missiles. Among the procedures reported for its large scale production, the Wenker procedure has been used widely. 

However, in recent two decades, this method is replaced by dehydration of alkanol amines on the surface of catalyst 

supports in the gas phase, because the Wenker procedure suffers from some main drawbacks such as long processing time, 

costly production and production of large amounts of wastes, etc. In this study, 2-methyl aziridine was prepared from the 

intramolecular dehydration reaction of isopropanol amine on the surface of SiO2 nanocatalyst in the gas phase; then effects 

of various parameters including catalyst composition, catalyst component’s ratio, calcination temperature and different 

operating conditions on the activity of the catalyst were investigated. After choosing the best catalyst with high activity, 

XRD, TEM, SEM and BET analyses were employed to characterization and identification of the catalyst structure. . In this 

process, the Si1P0.06Ba0.02Cs0.06 catalyst had the best performance and gave highest yield at 400 °C with 1000 hr-1 space 

velocity in range of 25-40 mesh of catalyst size. 

 

Keywords: Intramolecular Dehydration, Isopropanolamine, 2-Methylaziridine, Nanocatalyst. 
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 مقدمه -1

  آزیریدین متیل -2معرفی و کاربردهای  -1-1

دار هستند. دو عضو  عضوی نیتروژن های حلقوی سه  ها ترکیب آزیریدین

)پروپیلن آزیریدین  متیل -2ایمین( و  مهم این خانواده، آزیریدین )اتیلن

-2باشد. آزیریدین برای اولین بار توس  گابری ل از واک نش    ایمین( می

آمین هیدروبرمید با نقره اکسید یا پتاسیم هیدروکس ید تهی ه    برمواتیل

برموپروپی ل آم ین ب ه     -2آزیریدین نیز توس  هیرسچ از  متیل -2شد. 

در  1238روش قبلی سنتز شد. تولید ص نعتی ات یلن ایم ین در س ال     

 [.1مان شروع شد]آل

ه ای   رن گ، ب ا ب ویی ش بیه آم ین      آزیریدین مایع روغن ی ب ی   متیل -2

آلیفاتیک بوده و قابل امتزاج با آب و نیز قابل حل در اتانول اس ت. ای ن   

ماده قابل اشتعال اگر در هوا بس وزد، دودزاس ت. ب ه آس انی پلیمری زه      

یک اس ید،  های آبی یا هی دروکلر  شود و با هیدرولیز شدن در محلول می

گ ردد. در اث ر ح رارت و تجزی ه ش دن،       اتانول آمین تبدیل می به متیل

کاربرد آن  نیتر مهمکند.  ( آزاد میNOxدودهای سمی نیتروژن اکسید )

ه ا   ه ای لاتک س ب رای بهب ود خ واص چس بندگی آن       در اصلاح رزین

آن،   های متیل آزیریدین یا مشتق -2باشد. پلیمرهای اصلاح شده با  می

رون د. همچن ین ای ن م اده      نایع چسب، کاغذ و نساجی به کار میدر ص

ه ای آن   های خاص جهت چسبیدن به سلولز و مشتق برای اصلاح رنگ

ه ا اس تفاده    ه ای تب ادل ی ونی و ژلات ین     در عکاسی و در س نتز رزی ن  

ب ه  آزیری دین اس تفاده از آن    متی ل  -2[. از دیگر کاربردهای 2شود] می

در صنایع موش کی اس ت.     امل پیونددهندهپیش ماده ساخت عو عنوان

های مورد نیاز در تولید پیشرانه جامد مرک ب،   ترین افزودنی یکی از مهم

به منظور افزایش چسبندگی ها  باشد. این ترکیب عوامل پیونددهنده می

رون د و   مرکب، به کار م ی  میان بایندر و اکسیدکننده در پیشرانه جامد

بارگذاری جامد در پیشرانه، مقاومت مک انیکی  علاوه بر بالا بردن درصد 

دو نمونه از  دهند. های وارده را بهبود و افزایش می پیشرانه در برابر تنش

رفته است؛  به کارآزیریدین در تهیه آن  متیل -2عوامل پیونددهنده که 

( و MAPOفس  فین اکس  ید )  [آزیری  دینیل -متی  ل( -2) -1ت  ریس]

 [.3( ]1( هستند )شکل HX-752) متیل آزیریدین -2-ایزوفتالیک 

 
 .HX-752و  MAPOساختار  -1شکل      

  آزیریدین متیل -2های سنتز  روش -1-2

ه ا گ زارش ش ده     های مختلفی برای س نتز آزیری دین   تاکنون روش

بن دی نم ود،    توان به دو دسته کلی تقس یم  ها را می است، اما این روش

[( و 10و  2[ و آزی رین] 8و  7[، ایم ین] 4-6افزایش )افزایش به آلک ن] 

ه ا   آمینوالک ل  -2، 1[، 13]ه ا  [، اکسیم12و  11]زایی )اپوکسیدها حلقه

 [( و 1آمینوهالی    دها )روش گابری    ل]  -2، 1(، [14)روش ونک    ر]

اسا  روش ر ب BASF(. 2[(( )شکل 15هالیدها )روش داو] آلکیل -2، 1

   گونه مشکلات فنی این ماده را تولید کرد. سال بدون هیچ 30[ برای 1ونکر]

 روش ونکر

 
 روش گابریل

 
 روش داو

 
 .به روش ونکر، گابریل و داو  آزیریدین  نتزس -2شکل 

 

های گزارش شده، روش ونکر بیشترین استفاده را در تولید  از بین روش

آزیریدین داشته است، اما ای ن فراین د از معای ب زی ر      متیل -2صنعتی 

ج ایگزین   ب ه دنب ال  برخوردار است که کاربرد آن را مح دود نم وده و   

 اند. تری به جای آن بوده کردن روش مناسب

زرگ ب  ودن واح  د و در نتیج  ه ( تع  داد مراح  ل و تجهی  زات زی  اد، ب  1

 گذاری بالا. سرمایه

 ساعت(  24( مدت زمان زیاد فرایند )حدود 2

(  سمیت بسیار زیاد آزیریدین، مدت زم ان زی اد فراین د و احتم ال آل ودگی      3

 محی 

ی دیگر ) س ولفوریک اس ید و س دیم    و کمک( استفاده از مواد واسطه 4

 هیدروکسید(

، سیستم -C 5و سیال سرد  C 150بری بالای فرایند )بخار  ( انرژی5

 و ...(  خلأ

 10لیت ر ب ه ازای تولی د     300( حجم بسیار زیاد پساب تولید ش ده ) تقریب ا    6

 کیلوگرم آزیریدین(.

ها در فـاز بخـار و کاتالیزگرهـای     آمین آبگیری از آلکانول -1-3

 مورد استفاده

ها در فاز بخار در حضور ی ک کات الیزگر    آمین آلکانولواکنش آبگیری از 

ه ای حلق وی مرب وط اول ین ب ار توس   اوش یرو و         برای تولی د آم ین  

عنوان  [ ارائه شد. در این روش از کاتالیزگرهای مختلفی به16همکاران]

[، کاتالیزگره ای ش امل تنگس تن اکس ید و     17م ال، تنگستن اکس ید] 

[ 12-21]ن  وع نیوبی  وم و تانت  الیوم ه  ایی از[، کاتالیزگر18س  یلیکون]
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  17                                                          ... ،فاطمه ابریشمی ؛...با استفاده از  نیدیریآز لیمت -2سنتز 

 

ص ورت زی ر    است. واکنش کلی این فرآیند کات الیزگری ب ه  استفاده شده 

 (.3است )شکل 

 
 .ها بر روی بستر کاتالیزگری آبگیری از آلکانول آمین -3شکل          

 

س ه   کلی ب ه  به طورتوان  کاتالیزگرهای ارائه شده برای آزیریدین را می

: 1کاتالیزگره  ای اکس  ید فل  زی یکت  ایی  -1بن  دی ک  رد.  گ  روه طبق  ه

، SiO2 ،TiO2 ،V2O5هایی از کاتالیزگرهای این دس ته عبارتن د از:    نمونه

CeO2 ،SnO2  وSb2O3    این دسته از کاتالیزگرها با کلس ینه ک ردن ه ر .

 Si-Xm-Pn-Op 2کاتالیزگرهای دوت ایی  -2شوند.  اکسید فلزی تهیه می

(X  در این دسته از کاتالیزگره ا :)فلز قلیایی یا قلیایی خاکی =SiO2   ب ا

های آبی هیدروکسید یا نیترات فلزات قلیایی یا قلیایی خاکی در  محلول

آم ده در   ب ه دس ت  شود. مخلوط دوغ اب مانن د    دمای اتاق مخلوط می

در ه وا   C 700ت ا   C 500خش ک و در دم ای ب ین     C 100دمای 

: Si-Xm-Pn-Op 3ت ایی(  کاتالیزگرهای ترکیبی )س ه  -3شود.  لسینه میک

های آبی هیدروکسید ی ا   با محلول SiO2در این دسته از کاتالیزگرها نیز 

ش ود.   نیترات فلزات قلیایی یا قلیایی خاکی در دمای ات اق مخل وط م ی   

آمده با محلول آب ی آمونی وم فس فات مخل وط      به دستمخلوط دوغاب 

 Cشود. همه کاتالیزگرها در دمای  خشک می C 120مای شده و در د

 شوند. ساعت در هوا کلسینه می 2به مدت  500

ها اس ت، ک ه    ترین روش تولید آزیریدین این روش جدیدترین و با صرفه

باش د. ب ا اس تفاده از ای ن کاتالیزگره ا کمس انی        در حال گس ترش م ی  

آغ از   1220صنعتی در سال ایمین را در مقیا   ، تولید اتیلن4شوکوبای

 [. این روش از مزایای زیر برخوردار است.22کرد]

 ای تولید و جداسازی فرایند دو مرحله  (1

ب ه   N2ایزوپروپانول تنها ماده اولیه م ورد نی از و اس تفاده از گ از      (2

 کننده و قابل بازگشت به سیستم رقیق عنوان

 تعداد و حجم کم تجهیزات در یک فضای کوچک قابل کنترل (3

 فرایند پیوسته (4

 ساعت 2کاهش مدت زمان تولید به زیر  (5

 پساب تولیدی قابل چشم پوشی نسبت به روش ونکر (6

 تر نسبت به روش ونکر مصرف انرژی پایین  (7

تر اینکه با توجه به جدید بودن این روش در دنیا و مزایای  مهم (8

روش  به عنوانها در فاز گازی  از آلکانول آمین زدایی آن، روش آب

 [.23-27، 16] شود ولید )جایگزین روش ونکر( محسوب میتجاری ت

                                                                                      
1- Mono Metal Oxide 

2- Binary Catalyst 
3- Combination or Ternary 

4- Shokubai 

ه ای روش تولی د کات الیزگری ب ه س ایر       ه ا و مزی ت   با توجه به تفاوت

، در این مطالعه سعی شده است تا با دینیرزیمتیل آ -2های تولید  روش

های بیشتر بر روی نوع کاتالیزگر  سازی فرایند و تحقیق استفاده از بهینه

در این روش، ب ازدهی بیش تر در واک نش و ب ازده تولی د      مورد استفاده 

 بالاتر میسر گردد.

 بخش تجربی -2

 مواد و تجهیزات -2-1

ن انومتر و   10و  20ی ب  ب ه ترت با ان دازه  ره   SiO2و  TiO2های   رهو نان

SiO2  نانومتر از شرکت پار  لیما که نماین ده   12ایروزیل با اندازه  ره

سایر اند.  شرکت تولیدکننده مواد نانو ساختار و آمورف  است، تهیه شده

مواد از شرکت م رک  ب ا کیفی ت س نتزی خری داری ش دند. دس تگاه        

مجهز   GC (Agilent 6890-N)کروماتوگراف گازی استفاده شده از نوع 

دمای اولی ه   بود. DB-WAX column- 50 m 0.2 mm 0.2 μmبه ستون 

 ؛ س رعت برنام ه دم ایی:    C220 ؛ دمای نهایی س تون:  C 40ستون: 

C/min35  لیتر بر دقیقه؛ حجم تزری ق:   میلی 5/1؛ گاز حامل: نیتروژن

الگوی پراش اشعه  تنظیم شدند. C 250و دمای تزریق:  میکرولیتر 5/0

ب ا   X’PERT MPDدس تگاه دیفراکت ومتر    CuKαپرتو  به کمکایکس 

یله به وس  شناسی سطح  ثبت شد. ریخت kV 40و ولتاژ  mA 30جریان 

( ب  ا دس  تگاه Fe-SEMمیکروس  کو  الکترون  ی روبش  ی نش  ر می  دان )

Hitachi S-4160  واجذب و مساحت س طح   -تعیین شد. ایزوترم جذب

 Microماز مطالعات جذب نیتروژن با اس تفاده از سیس ت   (SBET)ویژه 

neotype StarII .تعیین شد 

 ها ساخت کاتالیزگر -2-2

حل  C80-70آمونیوم هیدروژن فسفات در آب در دمای  بتدا نمک دیا

به عنوان فاز فعال اصلی به محلول اض افه   SiO2و یا  TiO2شد و سسس 

گردید. میزان آب اضافه شده اهمیتی برای سنتز ندارد، ولی بهتر اس ت  

لیتر برای این میزان کاتالیزگر باش د. زم انی ک ه پ یش      میلی 30تا  20

بش ر ح اوی پ یش س ازنده در آون در      ای در آم د،  سازنده به حالت ژله

خشک ش ود.   کاملا ساعت قرار داده شد، تا  12به مدت  C 120دمای 

سسس در داخل کوره با قابلیت تنظیم دمایی قرار گرف ت، ت ا کات الیزگر    

س اعت در دم ای    2اید تحت هوا به م دت  کلسیناسیون ب کلسینه شود.

C 600  .تا به  ای باشد؛ دوباره ریز شده اگر کاتالیزگر کلوخهانجام شود

صورت پودری درآید. سسس نمک فلزات )سزیم نیترات ، باریم نیترات و 

یا ایتریم نیترات( در آب حل شده و س سس کات الیزگر تلق یح ش ده ب ا      

فسفر که در مرحله قبل تولید شده است، به محلول اضافه شد و فرایند 

 مطابق دستور کار بالا دنبال شد. 
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ت ا   2ی با استفاده از الک بین م ش  دست به صورتکاتالیزگر تهیه شده  

توان به راحتی با  بندی شد. در صورتی که  رات ریز باشند، می ، مش16

استفاده از پر  و یا دستگاه ساده قرص زن ابتدا  رات کاتالیزگر را ب ه  

صورت قرص در آورده و سسس خرد کرد. کاتالیزگر، ش ماره ش ده و در   

 تست راکتوری استفاده شود.دمای محی  قرار داده شد تا در مرحله 

 متیل آزیریدین به صورت آزمایشگاهی -2سنتز  -2-3

های انجام شده یک چارچوب کلی برای چیدمان  با توجه به بررسی

آمین  آزمایشگاهی ارائه شد. خوراک که شامل نیتروژن و ایزوپرپانول

کن که در  کن گرم شدند. پیش گرم باشد، ابتدا در کوره پیش گرم می

قرار دارد، علاوه بر تبخیر ایزوپروپانول آمین، دمای  C 200بالای دمای 

دهد. به منظور گرم نگاه  افزایش می C 200نیتروژن را تا بالاتر از 

داشتن خوراک و جلوگیری از متراکم شدن ایزوپروپانول آمین، خروجی 

کن الکتریکی در دمای  کن تا ورودی به راکتور توس  گرم از پیش گرم

C 200  نگاه داشته شد. خوراک در دمایC 200  وارد راکتور گردید

 زدایی درون مولکولی انجام شد. و با عبور از بستر کاتالیزگر واکنش آب

با کروماتوگرافی گازی انجام گرفت. برای از بین ب ردن   ها آنالیز محصول

اند، دو گاز ش ور س ری ب رای     مایع در نیامده به صورتمواد تولیدی که 

تشوی گاز استفاده شد که حاوی محلول اسیدی بودند. ایزوپروپانول شس

متیل آزیریدین تولید شده که به شدت س می   -2آمین واکنش نداده و 

 روند. زا هستند با اسید واکنش داده و از بین می و سرطان

 چیدمان تجهیزات -2-4

به منظور بررسی کارایی فرایند پیشنهادی و کاتالیزگر پیشنهادی در 

 برده شدند.  به کارتجهیزات زیر  این تحقیق 

ورودی ب ه  نیت روژن  گی ری می زان گ از     جهت اندازه جرمی سنج دبی -

 سازی خوراک  جهت رقیق سیستم

 به سیستم ایزوپروپانول آمین مایعپمپ تزریق جهت تزریق  -

 کن جهت بالا بردن دمای خوراک کوره پیش گرم -

 کن ورودی به راکتور گرمکن جریان خروجی از پیش  گرم -

در مسیر خط وط   جریان خوراکگیری دمای  به منظور اندازه دماسنج -

 کننده دما دهنده و کنترل ، دستگاه نشانلوله

 قابل کنترلن ک گرممجهز به راکتور کاتالیزگر  -

 و جداسازی نیتروژن  ها ای به منظور میعان محصول شیشه مبرد -

 -ºC10چیلر برای فراهم کردن دمای  -

 گیری فشار داخل بستر راکتور ها برای اندازه فشارسنج -

 گازشور اسیدی -

 نیت روژن ( آورده شده است. 4نمودار شماتیک سیستم نصب شده در شکل )

و پ س از عب ور از رگولات ور     نیتأمسازی خوراک توس  کسسول  جهت رقیق

اتمس فر ک اهش فش ار داده ش ده و جه ت       10کاهنده فش ار، ت ا کمت ر از    

ش ود. ب ا توج ه ب ه تنظیم ات       م ی  (FM-1)سنج جرمی  وارد دبی  دوزینگ

صورت گرفته در این تجهیز میزان مورد نیاز نیت روژن ب ه سیس تم تزری ق و     

ب ه   P-1توس   خ     سنج جرم ی   گردد. گاز نیتروژن پس از دبی کنترل می

گ رم   C 200ش ود و در آنج ا ت ا     ( ه دایت م ی  HX-1) کن گرم شیپکوره 

 .شود می

ب ه مق دار    (PUMP-1) سرنگیپمپ خوراک توس   به عنوانآمین  ایزوپروپانول

( به کوره پ یش  P-2توس  خ  )ه و شد سیستم تزریق  از پیش تعیین شده به

آم ین پ س از ورود ب ه پ یش      ایزوپروپ انول  د.وش   ارسال م ی ( HX-1)کن  گرم

ب ر   گ ردد.  کن تبخیر شده و در خروجی از آن با نیتروژن داغ مخل وط م ی   گرم

( تعبی ه ش ده اس ت.    TM-1ک ن، ترم ومتر )   روی جریان خروجی از پیش گرم

ب ه   ک املا  آم ین   د ت ا ایزوپروپ انول  شو کن به نحوی کنترل می دمای پیش گرم

گ ردد   ( سعی میC 180جوش آن ) بخار تبدیل شده باشد و با توجه به نقطه

 نگاه داشته شود.   C 200دمای خ  توس  سیستم کنترل روی 

ایزوپروپانول آمین و نیتروژن که نس بت حجم ی تقریب ی     یها بخارمخلوط 

که مجهز ب ه ی ک ژاک ت     (P-3)درصد را به ترتیب دارند؛ توس  خ   25:5

( R-1)الکتریکی به منظور گرم نگاه داشتن جریان است، به راکتور کاتالیزگر 

سیس تم   ،در راکت ور  درج ه ح رارت لازم   نیگردد. به منظور ت أم  ارسال می

ق رار دارد.   آنر در می ان  گکتور کاتالیزاکن راکتور تعبیه شده است که ر گرم

ب الا ب رده و    C 450ه راکت ور را ت ا   دمای خوراک ورودی ب ،کن راکتور گرم

خوراک در ای ن دم ا در ح ین عب ور از بس تر      کند.  مواد را آماده واکنش می

تولید ش ده توس      های محصولکاتالیزگر واکنش مورد نظر را انجام داده و 

دمای راکتور  ،کن گرم کوره پیش مشابه .شوند از راکتور خارج می (P-4)خ  

که بر روی خ  خروجی از راکت ور نص ب گردی ده     (TM-2دماسنج )توس  

ب ه   (P-5)توس  خ  خروجی از راکتور  های گردد. محصول کنترل می ،است

. در مب رد  گردن د  ارس ال م ی   (C-1) ای نصب شده در سیس تم  شیشه مبرد

باش د؛   نیت روژن م ی   عم دتا  قابل میعان، مایع شده و از گاز که  های محصول

( ت ا بت وان   V-1بخش یک شیر تعبیه شده است )گردند. قبل از این  جدا می

 های لازم را جهت انجام آنالیزهای مورد نظر انجام داد. گیری نمونه

 
متی ل آزیری دین ب ه    -2دیاگرام جریان سیستم آزمایش گاهی تولی د    -4شکل 

 .روش کاتالیزگری
جهت آنالیز دقیق محصول خروجی از راکتور در چنین فرایندهایی نی از  

باشد؛ ولی با  آنالیز آنلاین مانند دستگاه کروماتوگرافی گاز میبه دستگاه 

آن وج ود نداش ت.    نیت أم بری بالای این دستگاه امکان  توجه به هزینه

گی ری در   عدم وجود دستگاه آنالیز آنلاین باعث افزایش خط ای ان دازه  
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ش  ود. در انج  ام آن  الیز ب  ر روی  پ  ذیری م  ی درص  د تب  دیل و انتخ  اب

ی با استفاده از دستگاه کروم اتوگرافی گ از آفلای ن،    تولید های محصول

متی ل آزیری دین زم ان ب ین تولی د       -2پ ذیری ترکی ب    نظر به واکنش

 محصول و انجام آنالیز باعث ایجاد خطا در نتایج حاصل خواهد شد.

متی ل آزیری دین و    -2با استفاده از مبرد تمامی مواد قابل تراکم نظی ر  

ج انبی از جمل ه   ه ای   اده و دیگر محصولایزوپروپانول آمین واکنش ند

استون در مبدل در دمای حدود صفر درجه سلسیو  مت راکم ش ده و   

مواد غیرقابل تراکم بعد از گ ذر از دو گازش ور س ری محت وی محل ول      

مواد خطرن اک   مانده یباقسولفیت اشباع برای تخریب مقدار  آمونیوم بی

 موجود، به محی  تخلیه شدند.

بعد از چیدمان آزمایش گاهی و س نتز کاتالیزگره ا، تس ت راکت وری از      

ها در واکنش مشخص شود. راکتور  کاتالیزگرها گرفته شد، تا عملکرد آن

لیتر راکت ور پ ر ش د.     میلی 5از چیدمان باز شده و کاتالیزگرها تا حجم 

سسس پشم سنگ دو طرف کاتالیزگر قرار داده شد و راکتور در چیدمان 

رفت. قب ل از انج ام تس ت راکت وری بای د گ از نیت روژن از روی        قرار گ

مان ده از کلسیناس یون    کاتالیزگر عبور داده شود، تا گازهای اضافی باقی

موجود در ساختار کاتالیزگر از آن خارج ش ود و کات الیزگر ب ه ش رای      

آل برای انجام واک نش برس د. در ای ن آزمایش ات، جری انی از گ از        ایده

از روی کات الیزگر ب رای    ml/min 200-100رعت ح دود  نیتروژن با س  

 دقیقه عبور داده شد. 30-60مدت 

 نتایج و بحث -3

 انتخاب فاز فعال و ساخت کاتالیزگر -3-1

و  TiO2از بین فازهای مختلف مواد فعال اصلی )ها  جهت تهیه کاتالیزگر

SiO2 به چند نکته توجه شد. سطح ویژه کاتالیزگر برخلاف بس یاری از ) 

کاتالیزگرها در دیگر فرآیندهای ش یمیایی نبای د ب الا باش د و ب ه نظ ر       

ی نس بت ب ه س طح وی ژه     ت ر  مه م رسد؛ پراکندگی فاز فعال نق ش   می

نیز به خاطر ساختار نانو  رات ی و ف وم    1ائروزیل SiO2کاتالیزگر دارد. از 

ن انو  ره ه م    SiO2 ،SiO2اش استفاده شده است. علاوه بر این نوع  گونه

ای بالاتر از ائروزیل دارد، استفاده شد. از  ه که البته  راتی ریز و سطح ویژ

، ف از روتی ل ب ا    (3و روتی ل  2)آناتاز TiO2بین فازهای مختلف نانو  رات 

توجه به عملکرد بهت ر آن انتخ اب ش د. تف اوت اص لی ای ن دو ف از در        

ر ان دازه ن انو  رات و   ، تف اوتی د نیبر اها است. علاوه  ساختار بلوری آن

ها نیز وجود دارد. این نانو مواد علاوه بر ایجاد سطح وی ژه   سطح ویژه آن

تر )با توجه به این که س طح کاتالیزگره ا خاص یت اس یدی و      یکنواخت

دهند، هر چه از سطح ب ه ج ای ت وده متخلخ ل      بازی از خود نشان می

 رات فعال به  استفاده شود، نتایج بهتری حاصل خواهد شد(، پراکندگی

 شود. تر هم نتیجه می صورت یکنواخت

                                                                                      
1- Aerosil 
2- Anatase 

3- Rutile 

ها برای عملکرد کات الیزگر،   دهندهد به عنوان بهترین بهبو سزیم و باریم

 -2پ  ذیری  چ  ه از جنب  ه فعالی  ت کات  الیزگر و چ  ه از جنب  ه انتخ  اب 

آزیریدین است. روبیدیم نیز عملکرد بسیار مطلوبی را از خود نشان  متیل

ه ای ای ن فل ز و همچن ین      توجه به نایاب بودن نم ک داده است، اما با 

ک ه تنه ا از    تر نسبت به سزیم و باریم، ترجیح داده ش د  عملکرد ضعیف

همچن ین ب رای بهب ود ق درت      های سزیم و باریم اس تفاده ش ود.   نمک

 آمونیوم هیدروژن فسفات استفاده ش د.  اسیدی و بازی کاتالیزگر از دی

عنوان بهبوددهنده نهایی سطح کاتالیزگر  علاوه بر این مواد از ایتریم به

توان د کم ک ش ایانی ب ه بهب ود       استفاده شد. اضافه کردن این مواد می

عملکرد کاتالیزگر )عدم تشکیل کک روی کاتالیزگر و افزایش طول عمر 

 کاتالیزگر( نماید. 

در این آزمایشات با توجه به امکانات و تجهیزات موجود س عی ش د ت ا    

آن، ش رای    ب ه دنب ال  ر بهینه مشخص گردد و س سس  ساختار کاتالیزگ

ه  ای دم  ا و پای  داری بررس  ی گ  ردد. مراح  ل انج  ام  عملی اتی و تس  ت 

 باشد. زیر می به صورتهای کاتالیزگر و راکتوری  تست

 مرحله اول: یافتن بهترین فاز فعال و نحوه عملکرد ایتریم

 باریم مرحله دوم: یافتن بهترین بهبوددهنده اسیدی از بین سزیم و

 مرحله سوم: یافتن دمای کلسیناسیون بهینه

های اسیدی و بازی و نسبت  مرحله چهارم: یافتن میزان مجموع سایت

 آن

 مرحله پنجم: یافتن شرای  عملیاتی بهینه برای واکنش

فش ار   به صورتدر مراحل اول تا چهارم شرای  عملیاتی راکتور ثابت و 

، میزان ایزوپروپانول آمین در خوراک C 400راکتور فشار اتمسفر، دما 

( کلیه 1در جدول ) است. hr-1 1200 4سرعت فضاییدرصد حجمی و  5

ان د ب ه ص ورت     پارامترهای قابل تغییر ک ه در ای ن تحقی ق بی ان ش ده     

 بندی آورده شده است. گروه

 در مرحله اول برای یافتن بهت رین ف از فع ال و نح وه عملک رد ایت ریم      

ترجیح داده شد فق  از سزیم به عنوان بهبوددهن ده اس یدی اس تفاده    

شود. البته ایتریم با مقدار کم نی ز ب رای بررس ی لح ا. ش د. در هم ه       

کاتالیزگرها با توجه به آنچه گفته ش د، س زیم و فس فر موج ود ب وده و      

و  1/0ثابت و به ترتیب براب ر   TiO2و  SiO2ها نسبت به  نسبت اتمی آن

کنند ب ه دو دس ته    در این مرحله پارامترهایی که تغییر میاست.  08/0

 شوند: تقسیم می

ائروزی ل   SiO2ن انو  ره و   TiO2 ،SiO2( فاز فع ال اص لی ک ه از ب ین     1

  شود. انتخاب می

( بهبوددهنده عملکرد کاتالیزگر که دو حالت مختلف )استفاده از ایت ریم و  2

م اس  تفاده از بهبوددهن  ده( دارد. نکت  ه مه  م در اض  افه ک  ردن ای  ن    ع  د

ثاب ت و   TiO2و  SiO2ها نسبت ب ه   بهبوددهنده آن است که نسبت اتمی آن

کاتالیزگر با سه فاز فعال مختل ف طراح ی    2است. در این مرحله  01/0برابر 

گرم کاتالیزگر برای هر ی ک از   5بر اسا  حجم راکتور مقدار و ساخته شد. 

                                                                                      
4- Space velocity 
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گ رم در   5ها مورد نیاز بود. برای رسیدن به این مقدار، فاز فعال برابر  آزمایش

بع د از انج ام تس ت    ها محاسبه ش د.   نظر گرفته شده و بقیه مواد بر پایه آن

نت ایج  ه ا،   راکتوری هر یک از کاتالیزگرهای ساخته ش ده و آن الیز محص ول   

 (.2)جدول تست این کاتالیزگرها نیز ارائه شده است 

 

پارامترهای قابل تغییر در ساختار کاتالیزگر ب رای رس یدن    -1جدول 

 .به کاتالیزگر با بهترین عملکرد

 موارد تغییر نوع پارامتر

 نوع فاز فعال

 اکسید )روتیل( نانو تیتانیم دی

 اکسید نانوسیلیکون دی

 ائروزیل اکسید سیلیکون دی

 های اسیدی بهبود دهنده

 باریم

 سزیم

 ایتریم

 فسفر بهبوددهنده بازی

های  مجموع سایت

 اسیدی و بازی
 ها دهندهد تغییر میزان کلیه بهبو

 (C°)دمای کلسیناسیون 

500 

600 

800 

تغییرات نسبت 

 های اسید و باز سایت

بازی  یها بهبود دهندهتغییرات نسبت 

 به اسیدی

 شرای  عملیاتی

 تغییرات سرعت خوراک

 تغییر اندازه  رات کاتالیزگر در بستر

 دمای واکنش

 حجم کاتالیزگر موجود در بستر

 

 

دهن د ک ه    آمده از تست راکتوری کاتالیزگرها نشان م ی  به دستنتایج 

به هیچ عنوان عملکرد خوبی در طی واکنش  TiO2کاتالیزگرهای بر پایه 

پ ذیری و درص د تب دیل     شود، انتخاب طور که ملاحظه می ندارند. همان

است و بازده  SiO2کمتر از کاتالیزگرها بر پایه  TiO2کاتالیزگرها بر پایه 

بسیار کمی دارند، پس در ادامه تحقیقات از فاز فع ال ن انو  ره تیت انیم    

 اکسید استفاده نشده است.  دی

تبدیل با اف زایش   آمده کاهش شدید درصد به دستاز دیگر نتایج مهم 

مواد بهبود دهنده سطح کاتالیزگر است. دلیل این امر جلوگیری از انجام 

های جانبی است. همچنین با افزایش این م واد بهب ود دهن ده،     واکنش

پ  ذیری ب  ه مق  دار قاب  ل ت  وجهی اف  زایش یافت  ه اس  ت، زی  را   انتخ  اب

و های جانبی روی سطح کاتالیزگر به دلیل کاهش ق درت ب ازی    واکنش

 یابد. ی سطح کاتالیزگر، کاهش میدیاس

با توجه به برآوردها این امید بود که افزایش ایتریم به کات الیزگر باع ث   

متیل آزیری دین ش ود. ول ی    -2بهبود قابل توجه عملکرد واکنش تولید 

پ ذیری   دهن د ک ه تغیی رات درص د تب دیل و انتخ اب       نتایج نشان م ی 

نزدیک به  کاملا کاتالیزگرهای دارای ایتریم با کاتالیزگرهای بدون ایتریم 

ت ر اس ت، بن ابراین در ادام ه      دیگر ب وده و حت ی در م واردی پ ایین    یک

 تحقیقات از ایتریم به عنوان بهبوددهنده استفاده نشد. 

نتایج مرحله اول روند منطقی را در هر سه کاتالیزگر نشان داد، یعنی با 

پ ذیری و   ها، هر سه کاتالیزگر ب ا اف زایش انتخ اب    دهندهد افزودن بهبو

با بررس ی  و در مجموع افزایش بازده مواجه شدند.  کاهش درصد تبدیل

ه ا مش اهده    نانو تفاوت چندانی بین آن SiO2ائروزیل و  SiO2نتایج بین 

ت ر و   ه ای پ ایین   ن انو، درص د تب دیل    SiO2نشد. کاتالیزگرهای بر پایه 

 ائروزیل نشان دادند. SiO2پذیری بالاتری را نسبت به  انتخاب

نانو کار بسیار دشواری  SiO2ائروزیل و  SiO2ر ارتباط این نتایج با ساختا

ی به بهترین ابی دستهای راکتوری برای  بود. بنابراین در ادامه تست

فازهای فعال استفاده  به عنواننانو  SiO2ائروزیل و  SiO2کاتالیزگر، 

 ها در صورت وجود قابل مشاهده باشد. شدند تا اختلاف در عملکرد آن

 .متیل آزیریدین برای کاتالیزگرها -2پذیری  درصد تبدیل ایزوپروپانول آمین و انتخابو * مقدار مواد مورد نیاز برای سنتز کاتالیزگرهای مرحله اول )گرم( -2جدول  

 بازده )%( پذیری انتخاب درصد تبدیل 2HPO4 Y(NO3)3.6H2O CsNO3(NH4) گرم( 5پایه ) ساختار شماره

1 Si1 )نانو(SiO2  - - 3/51 2/41 5/2 

2 Si1-P0.08-Y0.01-Cs-0.1 )نانو(SiO2 58/0 21/0 62/1 3/24 8/65 0/16 

3 Si1-P0.08-Cs-0.1 )نانو(SiO2 58/0 - 62/1 7/24 6/62 4/15 

4 Ti1 )نانو(TiO2 - - - 6/76 4/1 1/1 

5 Ti1-P0.08-Y0.01-Cs-0.1 )نانو(TiO2 77/0 16/0 21/1 4/58 3/12 2/7 

6 Ti1-P0.08-Cs-0.1 )نانو(TiO2 77/0 - 21/1 1/56 2/11 7/6 

7 Si1 (ائروزیل) SiO2 - - - 1/83 7/11 7/2 

8 Si1-P0.08-Y0.01-Cs-0.1 )ائروزیل(SiO2 58/0 21/0 62/1 1/41 8/40 8/16 

2 Si1-P0.08-Cs-0.1 )ائروزیل(SiO2 58/0 - 62/1 7/25 1/50 2/12 
 بود. C 600°ها دمای کلسیناسیون  در تهیه تمامی کاتالیزگر*
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یافتن بهترین بهبوددهنده اسیدی از بین سزیم و ب اریم ب ا   برای در مرحله دوم 

 از  TiO2مرحله اول، ایتریم و فاز فعال  آمده از به دستتوجه به نتایج 

سنتز کاتالیزگر حذف شد. با توجه به اینک ه مراج ع موج ود در س نتز     

بسیار قاب ل قب ولی ب ر روی     ریتأثدهند که باریم نیز  آزیریدین نشان می

عملکرد کاتالیزگر در ای ن واک نش داش ته اس ت، از ب اریم ب رای تهی ه        

کاتالیزگره  ا اس  تفاده ش  د. در ای  ن مرحل  ه کاتالیزگره  ا ب  ا حض  ور    

های اتمی  کر ش ده قبل ی و از ف از     ر و باریم با نسبتبهبوددهنده فسف

به دو صورت ائروزیل و نانو تهیه شدند. مقدار مواد مورد نیاز  SiO2فعال 

برای سنتز کاتالیزگرهای مرحله دوم و نتایج تست راکت وری در ج دول   

 ( آمده است. 3)

ت وان ب ه ای ن نتیج ه      دست آمده از این مرحله م ی  با توجه به نتایج به

، ب اریم ج ایگزین خ وبی ب رای س زیم      بهبود دهندهعنوان  رسید که به

 نیست. 

اسا  مطالعات ر مرحله سوم برای یافتن دمای کلسیناسیون بهینه، بدر 

[ و 15] 500[، 16] 500-700دمای کلسیناس یون  انجام شده از میان 

لسیو  گزارش شده برای سنتز آزیریدین با توج ه  س[ درجه 28] 600

ب وده و اک  ر    C 450دم ای واک نش در بیش ترین حال ت     به این ک ه  

شوند،  بالاتر از دمای واکنش کلسینه می  C 100کاتالیزگرها در حدود 

لس یو  ب رای س ه    سدرجه  800و  600، 500سه دمای کلسیناسیون 

کاتالیزگر مختلف در نظر گرفته ش د. همچن ین ب ا توج ه ب ه نت ایج دو       

بهبوددهن ده   ب ه عن وان  م و س زیم  مرحله قبل، در ای ن مرحل ه از ب اری   

تری نسبت به باریم  سزیم عملکرد قابل قبول که ییآنجااستفاده شد. از 

 روی کاتالیزگر تلقیح شدند. 1به  3داشته است به نسبت 

با توجه به نتایج مرحله اول، بهتر است که میزان فسفر و سزیم و ب اریم  

پ ذیری کات الیزگر در ای ن     روی کاتالیزگر در مجموع کم شود تا انتخاب

 یه ا  بهب ود دهن ده  واکنش زیاد شود. از این رو مجم وع نس بت اتم ی    

ب ه   08/0اسیدی یعنی باریم و سزیم به بهبوددهنده بازی یعن ی فس فر   

مقدار در نظر گرفته شد تا نتایج بهتری برای واکنش حاصل شود.  06/0

یاز ب رای س نتز کاتالیزگره ای مرحل ه دوم و نت ایج تس ت       مواد مورد ن

 ( آمده است.4راکتوری در جدول )

است. با  C 600دهد که بهترین دما برای کلسیناسیون  نتایج نشان می

اف  زایش دم  ای کلسیناس  یون درص  د تب  دیل ک  اهش و از طرف  ی      

شود ب ا اف زایش دم ای     بینی می پذیری افزایش یافته است. پیش انتخاب

ت ر ش ده و    یناسیون پیوند بین مواد بهبوددهنده و ف از فع ال ق وی   کلس

های اسیدی و بازی بهبود یافته است، یعنی قدرت اسیدی و بازی  سایت

ش ود. همچن ین ب ا اف زایش دم ای کلسیناس یون        کاتالیزگر کمت ر م ی  

های نانو کاتالیزگر ب ه س متی اس ت ک ه موج ب بهب ود        تغییرات حفره

ش ود. ام ا ب ا اف زایش دم ای کلسیناس یون        می پذیری کاتالیزگر انتخاب

توان آن را با پوش ش بیش تر    یابد که می درصد تبدیل، بیشتر کاهش می

 ها و کاهش اثر فاز فعال اصلی توجیه کرد. دهنده سطح توس  بهبود

های اتمی مختلف  در مرحله چهارم هدف تغییر سازمان یافته نسبت

ن نتیجه حاصل شود. با توجه مواد موجود روی کاتالیزگر است تا بهتری

به نتایج سه مرحله قبل، در این مرحله نیز برای تهیه کاتالیزگرها از 

باریم، سزیم و فسفر استفاده شد. برای این مرحله پنج کاتالیزگر طراحی 

گرم از کاتالیزگرهای مختلف  5شد. میزان مواد مورد استفاده برای تهیه 

 ( آمده است.5) ها در جدول و نتایج تست راکتوری آن
 

 
 

 

 .*مقدار مواد مورد نیاز برای سنتز کاتالیزگرهای مرحله دوم )گرم( و نتایج تست راکتوری -3جدول      

 )%( بازده یریپذ انتخاب لیتبد درصد 2HPO4 Ba(NO3)2(NH4) ساختار زگریکاتال شماره

10 Si1(aero)-P0.08-Ba0.1 708/0 751/1 3/26 1/2 1/2 

11 Si1(nano)-P0.08-Ba0.1 708/0 751/1 3/88 2/3 8/2 
 درجه سلسیو  بود. 600ها دمای کلسیناسیون  در تهیه تمامی کاتالیزگر*

 
 

 .*مقدار مواد مورد نیاز برای سنتز کاتالیزگرهای مرحله سوم )گرم( و نتایج تست راکتوری -4جدول             
 (C°)دمای کلسیناسیون  بازده )%( پذیری انتخاب درصد تبدیل ساختار کاتالیزگرشماره 

12 Si1-P0.06-Ba0.02-Cs-0.06 5/75 8/7 2/5 500 

13 Si1-P0.06-Ba0.02-Cs-0.06 2/75 0/35 3/18 600 

14 Si1-P0.06-Ba0.02-Cs-0.06 1/26 3/55 4/14 800 
، 43/0آمونیم هیدروژن فسفات به ترتیب  به صورت نانو استفاده شد، مقدار باریم نیترات، سزیم نیترات و دی SiO2فاز فعال ها از  در تهیه کاتالیزگر *

 گرم بود. 66/0و  27/0
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 .* و نتایج تست راکتوری مقدار مواد مورد نیاز برای سنتز کاتالیزگرهای مرحله چهارم )گرم( -5جدول      

 بازده )%( پذیری )%( انتخاب درصد تبدیل 2HPO4 Ba(NO3)2 CsNO3(NH4) ساختار شماره کاتالیزگر

15 Si1(aerosil)-P0.06-Ba0.02-Cs-0.06 66/0 43/0 27/0 6/45 3/35 1/16 

16 Si1(aerosil)-P0.06-Ba0.04-Cs-0.04 66/0 87/0 65/0 4/34 0/12 5/6 

17 Si1(aerosil)-P0.03-Ba0.01-Cs-0.03 33/0 22/0 68/0 5/24 1/44 8/10 

18 Si1(nano)-P0.083-Ba0.021-Cs0.083 22/0 61/0 34/1 1/40 3/34 8/13 

12 Si1(aerosil)-P0.02-Ba0.006-Cs0.018 22/0 131/0 224/0 0/27 5/45 3/12 
    کلسینه شدند. C 600ها در دمای  کاتالیزگر *

 

است که فق  فاز فع ال آن از   12در واقع همان کاتالیزگر  15کاتالیزگر 

SiO2  نانو  ره بهSiO2   16ائروزیل تغییر پیدا کرده است. در کات الیزگر 

ه ای ب ازی،    ه ای اس یدی ب ه س ایت     با ثابت بودن مقدار مجموع سایت

شده است. در کاتالیزگر  1نسبت سزیم به باریم عوض شده است و برابر 

ب ه   12ها روی سطح نسبت ب ه کات الیزگر    دهندهد میزان کلی بهبو 17

پ ذیری و درص د    یر آن روی انتخ اب تأثنصف کاهش پیدا کرده است، تا 

د در واق  ع ای  ن می  زان بهب  و 18تب  دیل مش  اهده ش  ود. در کات  الیزگر 

 12یر آن نیز مشاهده ش ود و در کات الیزگر   تأثها افزایش یافته تا  دهنده

یر آن روی ت أث ک اهش بس یار زی اد بهبوددهن ده،      سعی شده اس ت ب ا  

عملکرد کاتالیزگرها در واکنش نشان داده شود. در واقع با تغییر می زان  

ه ای   های مختلف میزان اسیدی و بازی س ایت  ها در حالت دهندهد بهبو

س طحی تغیی  ر ک رده و عملک  رد متف اوتی را در ح  ین واک نش نش  ان     

دهد که بهترین عملکرد با  نشان میبررسی این پنج کاتالیزگر دهند.  می

بوده است که در مرحله سوم ساخته شده است. ب ا تغیی ر    12کاتالیزگر 

فاز فعال به ائروزیل میزان بازده کاهش پیدا کرده اس ت. بررس ی نت ایج    

اکسید ن انو   دهد که سیلیسیم دی کاتالیزگر، نشان می 12حاصل از این 

 اکسید ائروزیل دارد. سیم دی ره اندکی عملکرد بهتری نسبت به سیلی

همان نتایج مرحله دوم را نش ان داد ک ه ت أثیر س زیم روی      16اما کاتالیزگر 

ه ا روی   دهن ده  عملکرد کاتالیزگر بیشتر از باریم است. کاهش میزان بهب ود 

ب ه   12و  17سطح باعث نشد که عملکرد کات الیزگر بهت ر ش ود. کات الیزگر     

نیز ای ن نکت ه را نش ان     18دهند. اما کاتالیزگر  میخوبی این نتیجه را نشان 

 شود.   ها عملکرد بهتر نمی دهنده دهد که با افزایش میزان بهبود می

بع د از  مرحله پنجم یافتن شرای  عملیاتی بهینه ب رای واک نش اس ت،    

تعیین بهترین کاتالیزگر، باید شرای  عملیاتی سیستم واک نش را تغیی ر داد ت ا    

حج م  به بیشترین بازده رسید. در این مرحل ه پارامتره ای س رعت خ وراک،     

بستر، زمان ماند، نسبت خوراک، دما، ان دازه  رات کات الیزگر در بس تر،    

راکت وری ای ن   آزمایش انجام شد که نتایج تست  4فشار. در این مرحله 

 ( آمده است.6ها در جدول ) آزمایش

با کم کردن سرعت و افزایش زم ان  دهند که  نتایج تست راکتوری نشان می

یابد که احتمال دارد در اث ر کان الیزه ش دن جری ان      ماند، بازده افزایش نمی

تر مش اهده نش د.    ای در مش پایین روی بستر بوده باشد، چون چنین نتیجه

جانبی زیاد و درصد تبدیل نیز ب الا رفت ه اس ت،     های محصولبا افزایش دما 

شدت پایین آمده است و در مجموع ب ازده ک م ش ده     پذیری به ولی انتخاب

آمین بازده کم ش ده اس ت ک ه قاب ل      است. با زیاد شدن درصد ایزوپروپانول

شود. با ری ز   بینی بوده است؛ چون ممانعت ایزوپروپانول آمین بیشتر می پیش

درصد زی اد ش ده اس ت، ک ه خ ود       5 رات کاتالیزگر بازده در حدود کردن 

 دهنده مقاومت انتقال جرم در مقابل واکنش است. نشان

-Si1-P0.06-Ba0.02ب ا س اختار    12دهند که کاتالیزگر شماره  بررسی نتایج نشان می

Cs-0.06         که از فاز فعال ن انو  ره در آن اس تفاده ش ده اس ت؛ ب ا ش رای

و اندازه کاتالیزگرهای ریزتر  C 400، دمای واکنش hr-11000عملیاتی 

( و درصد کمتر ایزوپروپ انول آم ین در خ وراک بهت رین     40-25)مش 

 درصد(.  25عملکرد را داشته و دارای بالاترین بازده بود)حدود 

 تعیین مشخصات کاتالیزگر -3-2

  XRDنتایج   -3-2-1

های آنالیز ساختاری مواد است که  ( از روشXRD) 1روش پراش پرتو ایکس

ه  ا،  اطلاع  اتی در م  ورد س  اختار بل  وری، ترکی  ب ش  یمیایی، ان  دازه دان  ه 

ده د. در   های فیزیکی مواد ارائه می های اصلی در بلورها و ویژگی گیری جهت

طور  آمده است. همان Si1-P0.06-Ba0.02-Cs-0.06نمونه کاتالیزگر  XRD(، 5شکل )

 ریت أث آم ورف اس ت و    به ص ورت که مشخص است، ساختار کلی نانو  رات 

سزیم، باریم و فسفر روی ساختار کات الیزگر ن اچیز اس ت و ب ه خ وبی روی      

 اند.   سطح کاتالیزگر پخش شده

 
 .Si1P0.06Ba0.02Cs0.06نمونه کاتالیزگر  XRD -5شکل       

 

                                                                                      
1 X-ray diffraction 
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 .تغییرات شرای  عملیاتی -6جدول              

 بازده )%( پذیری )%( انتخاب درصد تبدیل نوع تغییر و شدت آن شماره آزمایش

hr-1500 7/56کم کردن سرعت خوراک  1  4/14  2/8  

5/83 درجه سلسیو  470افزایش دمای راکتور به  2  3/11  5/2  

2/85 درصد 20به میزان  زیاد شدن درصد ایزوپروپانول آمین در خوراک 3  2/1  0/1  

0/47 40تا  25کاهش اندازه  رات کاتالیزگر در بستر به مش بین  4  3/47  2/22  

 

  SEMو  TEMنتایج   -3-2-2

شناسی کاتالیزگر با استفاده از میکروسـکو  الکترونـی    ریخت

 نش ر  روبش ی  الکترونی میکروسکو :(FE-SEMروبشی نشر زمینه )

شناس ی   ( یکی از ابزارهای توانمند در بررسی ریخ ت FE-SEM) 1زمینه

باشد. این ابزار نوعی میکروس کو  الکترون ی اس ت ک ه در آن      مواد می

پرتوهای الکترونی با انرژی زیاد سطح نمونه را به صورت خط ی روب ش   

ک نش   ب رهم های س طح نمون ه    ها با اتم کنند. در این فرایند الکترون می

ه ا اطلاع اتی در    شوند. این سیگنال کرده و موجب پیدایش سیگنال می

نمونه را  دیگری از یها ساختار، ترکیب و خصوصیت یشناس مورد ریخت

 دهند. ارائه می

ب ا س اختار    12مرب وط ب ه کات الیزگر ش ماره      FE-SEMتصویرهای 

Si1P0.06Ba0.02Cs0.06 ( نش ان 6در شکل )   تص ویرها   اس ت. ای ن    داده ش ده

های ن انو و میک روی ک روی     دهند که این کاتالیزگر شامل  ره نشان می

باش ند. ان دازه    ای هستند و دارای تخلخ ل م ی   شکل و به صورت خوشه

  باشد. می nm50ابعاد زیر 

 (TEM)بررسی تصـویرهای میکروسـکو  الکترونـی عبـوری     

 ه  ا،  رهو ن  ان یکنواخ  ت توزی  ع مش  اهده ب  رای اب  زار ت  رین مناس  ب:

مربوط به  TEM تصویرباشد.  می (TEM) 2عبوری الکترونی میکروسکو 

ش کل ب از    نی  شود. با توجه به ا ( مشاهده می7در شکل ) 12کاتالیزگر 

مشخص اس ت.   کاملا و متخلخل بودن آن  زگریبودن کاتال یا هم خوشه

اشکال  نینانومتر قابل مشاهده است. در ا 20حدود  زیاندازه  رات آن ن

مش خص   ک املا   زی  سطح ن یخوب  رات بهبوددهنده رو یخش شدگپ

 است.

  BETنتایج  -3-3

های کاتالیزگر در  اطلاعات فراوانی در مورد ساختار تخلخل BETآنالیز 

مساحت سطح ویژه، حجم حفره و اندازه حفره گذارد.  اختیار می

 m2/g بیبه ترت BETبا استفاده از تئوری  12کاتالیزگر شماره 

45/118 ،cm3/g 532/0  وÅ 78/172 با توجه به نتایج آمد.  به دست

توان دریافت که میزان سطح ویژه کاتالیزگر با افزایش  می BETآنالیز 

 حجم و  در  این عامل  است، که   پیدا کرده  بهبود دهنده کاهش  مواد

                                                                                      
1- Field Emission Scanning Electron Microscope 
2- Transmission Electron Microscopy 

 

 

نیز به طور کامل مشخص است. همچن ین، می زان    ها حفرهاندازه  رات 

سطح ویژه گزارش شده ب ا س طح وی ژه گ زارش ش ده توس   ش رکت        

 در یک محدوده است. با یتقرفروشنده فاز فعال کاتالیزگر 

 
 

 

 
 (.12کاتالیزگر ) FE-SEMتصویرهای  -6شکل        
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 Si1P0.06Ba0.02Cs0.06با ساختار  12کاتالیزگر  TEMتصویر  -7شکل            

 گیری نتیجه -4

آزیری دین در ای ران ارائ ه     متیل -2در حال حاضر روشی که برای تولید 

ب ر ص ورت    باشد که در دو مرحل ه زم ان   شده، استفاده از روش ونکر می

گیرد. زمان طولانی واکنش، تعداد تجهیزات زیاد م ورد نی از، ب ازده     می

ه با قیمت قابل توجه و حجم پساب پایین واکنش، استفاده از مواد واسط

گ ذاری   زیاد باعث افزایش قیمت تمام شده محصول و نی از ب ه س رمایه   

است که در فراین د تولی د کات الیزگری     ی در حالگردد. این  اولیه بالا می

کننده و  رقیق به عنوانآمین و گاز نیتروژن ) تنها ماده اولیه ایزوپروپانول

زمان کوت اه تولی د، حج م     به علاوهشد. با قابل بازگشت به سیستم( می

های تولید موج ود و پس اب ن اچیز باع ث      تجهیزات در مقایسه با روش

گ ذاری اولی ه کمت ر     کاهش قیمت تمام شده محصول و نیاز به س رمایه 

گردد. از بین کالیزگرهای تهیه شده نتایج تس ت کات الیزوری نش ان     می

ک ه از ف از    Si1P0.06Ba0.02Cs0.06با س اختار   12داد که کاتالیزگر شماره 

، hr-11000فعال نانو  ره در آن استفاده شده است؛ با ش رای  عملی اتی   

( و 40-25و اندازه کاتالیزگره ای ریزت ر )م ش     C 400دمای واکنش 

درصد کمتر ایزوپروپانول آمین در خوراک بهترین عملک رد را داش ته و   

متیل آزیریدین در بهترین حالت ب ا   -2دارای بالاترین بازده است. تهیه 

 BETو  XRD ،TEM ،SEMآم د. آنالیزه ای    به دستدرصد  25بازده 

انج ام   12ترین کاتالیزگر شماره  مناسببرای تعیین و تشخیص ساختار 

 شد.
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