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 اطلاعات تکميلي

آلی بر پایه فسفونیک اسید برای حذف بیس فنول  -کاربرد فوتوکاتالیستی چارچوب فلز

 آ در نور طبیعی خورشید

 
 سعیده دژبحش پور، علی زراعتکار مقدم، فرزانه بیواره، *علیرضا فرخی

 گروه شيمي، دانشکده علوم، دانشگاه بيرجند، بيرجند، ايران
 

 (L4H)بیس )فسفونومتیل( پی پیرازین -4و1لیگاندروش سنتز  -1

قدار  یک میلی لیتر  17میلی لیتر آب مقطر و 17، ( آمین پی پیرازینمیلی مول 7/41گرم ) 6/3م یدر م    کلر ید ظلیا  اسییی

مرامر مولی آمین( اض فه گردید و مه مدت  3اسید )نسبت میلی مول( فسفرو  5/12)گرم  26/10مخلوط شد. مه مخلوط ح صل 

صد 25 لیتر فرم لد یدمیلی 26/13س عت تحت رفلاکس قرار گرفت. مه مخلوط واکنش توسط دک نتور   1 سبت مولی  در  4) ن

سیی عت رفلاکس ادامه پیدا کرد. در انت   رسییوب  4سیی عت افدودش شیید و پس از آ  مه مدت  2مرامر مولی آمین( مه آرامی طی 

. (ºC 325و دم ی ذوب= 3/75% = م زدش ) ت نول سیرد شیسیتدیو دادش شیدام  جدا و ، ح صیل از واکنش م  ک ظ  صی فی سیفید 

 آمدش است. 5Sت   2S   یشکلدر  IR ,P NMR31، H NMR1 ،C NMR13   ی  ی مرموط مه طیفدادش

 

 .L4Hفرمول س خت ری لیگ ند  -1Sشکل 

  L4Hلیگاند  IR-FTتفسیر نتایج طیف سنجی   -2

می  H-+Nپیوند  مرموط مه ارتع ش کددی ن شی از cm 3396-1می د د. نوار را نشان لیگاندبه  مربوط IR-FTطیف  2Sشکل  

آلیف تیک می م شد. ارتع ش ت  H-Cن شی از ارتع ش کددی ن متق ر  و متق ر   cm 3005-2950-1م شد. دو نوار درمحدودش 

نوار  ی مرموط مه ارتع ش ت کددی ن متق ر  و متق ر   مد  دش می شود. cm 2275 -2695-1در محدودش  H-POمرموط مه پیوند 
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متق ر  و ن متق ر   ظ  ر شدش است. ارتع ش ت خمدی cm 1163-911-1در محدودش  مه صورت چند سیگن ل شدید H3POگروش 

 دیدش می شود. cm 573-430-1  ی متوسط ی  ضعیف در محدودش این گروش مه صورت ج ب

 L4Hلیگاند  NMRنتایج طیف سنجی تفسیر  -3

 ppm 7/2پیک در ناحیه  HNMR1نشان داده شده است. در طیف   4Sو 3S   یشکللیگاند در  CNMR13و  HNMR1طیف 

پیک پهن در  شود.به صورت دوتايي ديده مي وشدگي با هسته اتم فسفرکه بر اثر جفتهاي گروه متیلني مربوط به هیدروژن

 ppmباشد. همچنین در طیف کربن اين ترکیب، پیک يکتايي در ناحیه پیرازين ميحلقه پيهاي مربوط به هیدروژن ppm  07/3ناحیه

شود. لازم به ذکر هاي گروه متیلن مشاهده ميناشي از کربن ppm 7/55پیرازين و پیک يکتايي در هاي حلقه پيمربوط به کربن 4/52

 (. 5Sشکلکند )لص را تأيید مياين ترکیب سنتز لیگاند خا NMR}H{P13است وجود پیک تکي در طیف 

 O)2H4.5L.2(Fe)(Fe12-STA :کاتالیست روش سنتز  -4

 29/1) گرم 355/0 (کلراید،IIآ ن )میلی مول(  58/2گرم )512/0مقدار  STA-12آلی دارای س خت ر -فلدمرای سنتد چ رچوب 

میلی لیتر آب  افدودش شد. نسبت مولی  20درو  پت سی   یدروکسید میلی مول(  9/3) گرم L4H، 218/0 لیگ ندل( میلی مو

این مخلوط مه مدت نی  س عت در دم ی ات ق   مددش شد ت  اینکه ژل سبد رنگی  .است 3/900 /1/2فلد/پت س/ آب مرامر م  /لیگ ند

د شدش میلی لیتر وار 40مه داخل ظرف  یدروترم ل م  حج   مود. ژل ح صل 5/6مخلوط واکنش    pHمه دست آمد. در این لحظه

نت یج آن لید داری شد. محصول مه دست آمدش مه صورت ذرات کریست لی سبد روشن مود. س عت نگه 72مرای  C160°و در دم ی 

هاي مربوط به شناسايي دادهشود. دیدش می S10ت   S6و شکل   ی  S2و  S1عنصری و شن س ئی این ترکیب در جداول 

 است. گزارش شده 14فوتوکاتالیست، قبلا در مرجع 

 لی سنتد شدش.آ-فلد نت یج آن لید عنصری چ رچوب -S1جدول 

 H% C% N% Fe% 

 44/24 13/6 84/15 65/4 تجرمی

 12/24 05/6 56/15 57/4 تئوری

 94/22 - - - واکنشم ر  4معد از 

 لی سنتد شدش.آ-سطح و حفرات چ رچوب فلد ویژگی-S2جدول 

(nm) مس حت سطح(m2.g-1) ترکیب حفراتمتوسط قطر   (cm3.g-1)حج  کل حفرات 

STA-12(Fe) 42/50  52/9  12/0  
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 .L4H لیگ ندطیف م دو  قرمد  -2Sشکل 
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 .L4Hند  لیگ NMR {H}P31طیف  -3Sشکل 

 
 .L4Hند  لیگ H NMR1طیف  -4Sشکل 
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 .L4Hند  لیگ NMR C31طیف  -5Sشکل 

 

 

 
 .آلی سنتد شدش-فلد چ رچوب FT-IRطیف   ی  -S6شکل 

 

 
 . (b) ک ت لیست سنتد شدشو  (a[ )17از مرجع ] س زی شدششبیهSTA-12(Fe) مرموط مه  Xالگوی پراش اشعه  -S7شکل 
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 سنتد شدش. لیآ-فلد چ رچوبنمودار آن لید جرم سنجی حرارتی مرای  -S8شکل

 

 
 لی سنتد شدش.آ-فلدچ رچوب  مرای K77در دم ی  2N واج ب-ایدوترم ج ب -9Sشکل 
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 آلی سنتد شدش.-چ رچوب فلد مرایTauc (b )( و نمودار aفرامنفش انعک سی )-طیف مرئی -S10شکل 

 

 
 .  ی مختلفpHیل زت  مرای ک ت لیست سنتد شدش در نمودار تغییرات پت نس -S11شکل 
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 در ح ف فوتوک ت لیستی میس فنول آ.STA-12(Fe)  ق ملیت م زی می -S12شکل 

 
 م ر استف دش. 4معد از  (b( قبل از واکنش و )a) ستمرای ک ت لی (Bو پراش پرتو ایکس ) (Aطیف م دو  قرمد ) -S13شکل 


