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1- Introduction 

Biodiesel, as a renewable fuel with numerous advantages 

over fossil fuels, has garnered significant attention in 

response to the diminishing reserves and limitations of 

fossil fuels. With fossil fuels providing about 80% of 

primary energy and the environmental concerns arising 

from greenhouse gas emissions, replacing them with 

biodiesel—which is non-toxic, possesses good lubricity, a 

higher cetane number, and an elevated flash point—can 

contribute to environmental protection and sustainable 

economic growth. 

Since vegetable oils are not directly suitable for diesel 

engines due to their high viscosity, low oxidation stability, 

and reduced volatility, chemical modification through 

esterification has been proposed. In this process, 

triglycerides are converted into fatty acid alkyl esters in the 

presence of short-chain alcohols such as methanol or 

ethanol and a catalyst, because the fatty acid composition 

directly affects the physical and chemical properties of 

biodiesel. 

In the present study, to address the challenges of 

conventional biodiesel production technologies—namely 

high costs and moisture sensitivity—novel catalytic 

methods and technologies have been examined. Among 

these innovative approaches is the utilization of industrial 

by-products such as red mud—a material containing iron, 

silica, calcium, and aluminum—as a cost-effective 

catalyst, as well as the use of magnetic catalysts based on 

MgFe₂ O₄  spinel, which are preferred over 

heterogeneous catalysts due to their high efficiency and 

ease of separation. Furthermore, novel synthesis methods, 

such as solution combustion synthesis that harnesses the 

heat from chemical reactions, have been proposed for 

obtaining catalysts with enhanced mechanical, chemical, 

and thermal stability. Finally, the paper details the 

synthesis procedures, characterization (using XRD, BET-
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BJH, FTIR, and FESEM analyses), and evaluation of the 

catalysts’ performance in biodiesel production. 

2- Experimental 

In this study, the catalysts of interest were prepared using 

two methods. In the first method, red mud (a waste product 

from the Iran Alumina Company-Jajarm) was dried for one 

day at 110°C without any pretreatment (sample one). For 

the second sample, an initial solution was prepared by 

combining iron and magnesium nitrates as oxidizing 

precursors with glycine as the reducing agent. To this end, 

the metallic nitrates and glycine were mixed in 60 cc of 

water and stirred until completely dissolved, then heated 

to 60°C to form a gel. The gel-like mixture was 

subsequently placed in a vertical furnace at 400°C; within 

1 to 2 minutes, as water was expelled and white smoke was 

produced, a foam catalyst (MgFe₂ O₄  spinel) was 

obtained. 

Subsequently, the synthesized catalysts (red mud and 

MgFe₂ O₄  spinel) were employed in the esterification 

reaction for biodiesel production. The reaction was carried 

out in a 100-cc autoclave reactor at 120°C, with a molar 

ratio of alcohol to oleic acid of 1:4, using 6 wt.% catalyst 

for 4 hours. The biodiesel conversion percentage was 

determined by titration and acid value measurement 

according to the following equation: 

Conversion % = ((Acid Value (oleic acid) – Acid Value 

(methyl ester)) / Acid Value (oleic acid)) × 100. 

 

3- Results and Discussion 

The XRD analysis results of the synthesized samples 

showed that red mud is a complex mineral compound 

containing various metal oxides such as Al₂ O₃ , SiO₂ , 

and Fe₂ O₃ . Additionally, the analysis confirmed that the 

MgFe₂ O₄  spinel was successfully synthesized, 

indicating that magnesium and iron oxides were not 

formed separately within the spinel structure, likely due to 
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the high temperature involved in the solution combustion 

synthesis process. 

FTIR analysis corroborated the XRD findings, revealing 

that the structure of red mud is highly complex with 

numerous metal-oxygen bonds, while the characteristic 

bonds in the spinel were also verified. FESEM analysis 

(with images shown in Figure 1) demonstrated that red 

mud exhibits very low porosity, essentially being non-

porous, whereas the MgFe₂ O₄  spinel sample is 

composed of numerous pores, indicating its porous nature, 

despite some slight particle agglomeration. 

BET-BJH analysis results were in good agreement with 

the FESEM findings. They showed that the red mud 

sample had a specific surface area of approximately 8.003 

m²/g and a pore diameter of 67.017 nm, whereas the 

sample produced via solution combustion synthesis 

exhibited a specific surface area of about 62.568 m²/g and 

a pore diameter of 2.205 nm. The esterification reaction 

(conducted at 120°C, with an alcohol-to-oil ratio of 14, 6 

wt.% catalyst, and a 4-hour reaction time) indicated that 

the MgFe₂ O₄  spinel achieved a higher conversion rate 

compared to red mud (Figure 2, up). In repeated 

utilization, an initial decrease in spinel performance was 

observed, which later stabilized (Figure 2, down). The high 

specific surface area and porous structure clearly justify its 

superior performance. 

 

 
 

Figure 2. Synthesized samples performance in biodiesel 

production 

 

4- Conclusion 

The magnetic MgFe₂ O₄  spinel catalyst was designed, 

synthesized, and studied to evaluate its improvement in 

biodiesel conversion compared to the red mud catalyst. 

The primary goal of this research was not only to observe 

its positive impact on the final biodiesel conversion rate 

but also to determine the most suitable catalyst for 

biodiesel production through the esterification reaction. 

The findings indicate that the MgFe₂ O₄  spinel catalyst 

achieves significantly higher conversion efficiency 

(approximately 22% more) than the red mud catalyst due 

to its porous structure and higher specific surface area. 

However, the lower cost and abundance of red mud (a 

byproduct of aluminum production) make it an 

economically favorable alternative. Ultimately, if 

conversion efficiency is considered the primary factor, the 

MgFe₂ O₄  spinel catalyst is a strong candidate for 

biodiesel production via esterification. Nonetheless, 

industrial catalyst selection must also take economic 

considerations into account. 

 

 

Figure 1. The FESEM analyses of synthesized samples. 
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سوخت گلایسین و گل قرمز گرفته شده از کارخانه آلومینای جاجرم به عنوان دو با  یروش احتراقسنتز شده به  4O2MgFe لنیاسپدر مقاله حاضر    چکیده
جهت بررسی مشخصات فیزیکی، شیمیایی و ساختاری،  تولید بیودیزل مورد ارزیابی قرار گرفتند.به منظور ، در فرایند استریفیکاسیون Feکاتالیست بر مبنای 

کاتالیست در واکنش استریفیکاسیون مورد استفاده  به عنواناستفاده شد و سپس هر دو نمونه  FESEMو  XRD ،FTIR ،BETی زهایآنالبرای هر دو نمونه از 
به ، نیسیگلا تخبا سوبه روش احتراقی سنتز شده  ستینانوکاتال نشان داد که یتست راکتور نینچگرفته و هم مانجا یهازیحاصل از آنال جینتارار گرفتند. ق

 یکسان یطشرا که درطوری به  باشدیمبسیار مطلوب  زلیودیب دیتول شدر واکن یستیکاتال کردلعم نینچو هم ساختاریـ  ییایمیشـ  یکیزیات فصلحاظ مشخ
به این ترتیب . دباشمی %7/62درصد است، در حالی که در همین شرایط مقدار تبدیل برای گل قرمز  6/84 رابرب اسپینلی ستیکاتال لیمقدار تبدش، واکن

قابت قرار گرفتند که در این بررسی ، با یکدیگر در دایره رنیسیت گلاخبا سوبه روش احتراقی سنتز شده  فریت میزیمن نلپیاسی گل قرمز و هاتکاتالیس
حاصل  جینتا. کردارائه  اسیداولئیک ونیکاسیفیاستر شواکن یبرا گل قرمز یستکاتال عمل کرد و نتایج بهتری نسبت به ترمؤثر اریبس Mg-Feکاتالیست اسپینلی 

ت ارزشمند خسو دیتول واکنش یبرا 4O2MgFeتر بودن کاتالیست گل قرمز )ضایعات فرایند تولید آلومینیوم(، درصد تبدیل اسپینل ارزاننشان داد که با وجود 
 باشد. یهای بیشترپژوهشرسد برای مقایسه اقتصادی این دو کاتالیست نیاز به لی به نظر میود باشمیبالاتر  بیودیزل

 .سنتز احتراقی، 4O2MgFe اسپینل، فیکاسیونواکنش استری گل قرمز،کاتالیست نانوساختار، بیودیزل،  کلیدی هایواژه
 

Evaluation of Red Mud and Mg-Fe spinel as Catalysts in the Conversion of Free Fatty 

Acids to Biodiesel 
 

Elaheh Kosaripour  Behgam Rahmanivahid  Hamed Nayebzadeh 
 

Abstract: In the present study, MgFe2O4 spinel synthesized by the combustion method using glycine fuel and red mud 

obtained from the Jajarm alumina plant were evaluated as two Fe-based catalysts in the esterification process for 

biodiesel production. To investigate the physico-chemical, and structural characteristics, XRD, FTIR, BET, and 

FESEM analyses were performed for both samples, and then both samples were used as catalysts in the esterification 

reaction. The results of the analyses and reactor tests showed that the nano-catalyst synthesized by the combustion 

method with glycine fuel was very favorable in terms of physical-chemical-structural properties and catalytic 

performance in the biodiesel production reaction. Under the same reaction conditions, the conversion of the spinel 

catalyst was 84.6%, while under the same conditions, the conversion rate for red mud was 62.7%. Thus, the red mud 

and magnesium ferrite spinel (synthesized by the combustion method with glycine fuel) catalysts competed with each 

other, with the Mg-Fe spinel catalyst performing much more effectively and showing better results compared to the red 

mud catalyst for the esterification reaction of oleic acid. The results indicated that despite the red mud catalyst being 

cheaper (a waste product from the aluminum production process), the MgFe2O4 spinel conversion for producing 

valuable biodiesel fuel was higher. However, it seems that further research is needed for an economic comparison of 

these two catalysts. 

Key Words Nanostructured catalyst, biodiesel, red mud, ester exchange reaction, MgFe2O4 acetylene, combustion 

synthesis.  
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 مقدمه

های فسیلی های اولیه مصرفی، سوختاز انرژی %80در حدود 

هستند. با توجه به کاهش روزانه منابع فسیلی و محدود بودن 

به شود این منابع، نیاز به منابع جایگزین به شدت احساس می

های اخیر بسیار مورد توجه بوده طوری که این موضوع در سال

های جایگزین به عنوان . همچنین توسعه انرژی[2-1] است

میان جوامع بشری  انتخابی برای داشتن رشد اقتصادی پایدار در

های سوختمطرح است. در این میان بیشترین توجه به 

از جمله  . [4-3]بیولوژیکی و به ویژه بیودیزل بوده است

توان به های فسیلی میهای بیودیزل نسبت به سوختمزیت

کنندگی )که باعث طول روانتجدیدپذیری، غیر سمی بودن، 

شود(، عدد ستان بیشتر و نقطه اشتعال عمر بیشتر قطعات می

 .[6-5] بالاتر اشاره کرد

های گیاهی در موتورهای دیزلی استفاده مستقیم از روغن

ممکن نیست:  فنیاز نظر شود ادامه اشاره میبه دلایلی که در 

 اکسایش )و متعاقبا  پایداری پایین در برابر (2 و گرانروی بالا (1

استفاده  علاوه بر این .فراریت پایین (3 و شدن( واکنش پلیمری

موجب مشکلات جدی از  های گیاهیاز روغن مدتطولانی

بنابراین این شود. قبیل تخریب و چسبندگی رینگ در موتور می

ها باید تحت یک واکنش شیمیایی مانند تبادل روغن

قرار گیرند تا گرانروی کاهش   (Transesterification)استری

ها به آلکیل استر اسید چرب گلیسریدیابد. در این واکنش تری

زنجیره کوتاه با های شوند. این واکنش در حضور الکلتبدیل می

کاتالیست مانند یک باز یا یک اسید  مانند متانول یا اتانول و یک

 . [7]د گیرمیانجام 

نشان داده  (1شکل ) نمایی از واکنش تبادل استری در

شده است. در واقع بیودیزل یک سوخت جانبی مشتق شده از 

 معمولا  های حیوانی است.های گیاهی یا چربیروغن

های حیوانی شامل های روغن گیاهی یا چربیگلیسیریدتری

های چندین اسید چرب مختلف هستند که هر کدام از این اسید

ها چرب خواص فیزیکی و شیمیایی متفاوتی دارند که ترکیب آن

 .[8] سزایی داردثیر بهأتبر خواص بیودیزل 

 ،یلیفس یهاتکمبود سوخهمان طور که اشاره شد، 

 ریدپذیتجد یهایانرژ یبرا یجهان ینفت، تقاضا متیق شیافزا

علاقه به  ،یانسان یهاتیفعال لیبه دل ایگلخانه یو انتشار گازها

 شیرا افزا زلیودیمانند ب نیگزیجا یستیز یهاتسوخ دیتول

توان یسبز را م و نیگزیجا یمنبع انرژ کی زل،یودیداده است. ب

 ،یانرژقیمت  شیکرد. افزا تولید یکیولوژیانواع منابع ب زا

از عوامل  ی، همگمحیطیزیستدلایل و مصرف انرژی توسعه 

 نی. در ا[10] هستند زلیودیب دیتول شرفتیپ یبرا یاتیح

ارزیابی دو کاتالیست سنتز شده و  نحوه سنتز ،هاروش، پژوهش

که  یدر حال رند،یگیمورد بحث قرار م زلیودیب دیتول یدر فناور

داده  حیتوض یها به طور انتقادآن یهاو چالش هاتیمحدود

 نیو همچن یزوریکاتال یهایورامطالعه حاضر بر فن. شوندیم

 ندهیانداز آو چشم در بازده نهایی نوظهور یفناوراین  لیپتانس

مرسوم  یهایفناور یکنون یهاها تمرکز دارد. چالشآن

 و درصددر خوراک به وجود آب  تیبالا، حساس یهانهی)هز

 با یهمپوشان (Free Fatty Acid (FFA)) اسید چرب آزاد

( رشد یطیمحستیو اثرات نامطلوب ز ،ییمصرف مواد غذا

 ،این رو. از [11]کندیکامل آن منع م لیرا با پتانس زلیودیب دیتول

تنگناها غلبه  نیبر ا مطالعه نیمورد بحث در ا نیگزیجا روش

ه ب (Esterification) )استفاده از واکنش استری شدن است کرده

 اسیمق شیافزا یرا برا ییهاو فرصتجای تبادل استری( 

این  . استفاده ازکندیم یمعرف زلیودیو رشد ب یصنعت

جهت تولید بیودیزل و ارزیابی در های سنتز شده کاتالیست

های اصلی این ها و درصد تبدیل هر یک، از هدفویژگی

بر  رشانیاز تأث یجدا ن،یگزیجا یهایفناور نیاپژوهش است. 

 توانندیم ،یاگلخانه یهاو کاهش انتشار گاز ستیز طیمح

در  ی آنبالا یو تقاضا یلیفس یهاکمبود سوخت یبرا یحلراه

در مورد  شتریب قاتیمنظور، تحق نیا ی. براوندنظر گرفته ش

 . [12]است ینوظهور ضرور یهایفناور یصنعت دیتول اسیمق
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 [9] گلیسرید و متانول در حضور کاتالیزورتری از واکنش (متیل استر)واکنش تولید بیودیزل  1شکل 

صنعت  یمحصول جانب (Red Mud (RM)) گل قرمز
آهن، سیلیس،کلسیم و  ی مانندکه حاوی عناصر است ومینیآلوم

شود. یم شناخته ضایعاتمعمولا  به عنوان  آلومنیوم است و
مقرون به صرفه  زوریکاتال کیبه عنوان  ضایعات نیاستفاده از ا

 نیرا در ا ستیز طیتواند اقتصاد و محیم زلیودیب دیدر تول

برای تحقق بخشیدن به موضوع تولید  .بهبود بخشد ندیافر
بیودیزل با بالاترین کیفیت، هزینه کاتالیست کمتر و تولید 

بالا، در حال حاضر مطالعات بسیاری  نسبتا کاتالیزور با راندمان 
مبتنی بر گل قرمز انجام شده  هاییتالیستتولید کا در راستای

مشخص شد که استفاده از  اتمطالع نیا یهاافتهیاز .  [13]است
خواص نسبی  شینه تنها باعث افزا زوریعنوان کاتال گل قرمز به

را در قالب  ستیز طیوارده بر محآسیب بلکه  شود،یسوخت م
ت در پی مصرف سوخ کاهش و های آلودهگازکاهش انتشار

از صنعت استفاده بلازباله  کیکه گل قرمز  ییجا . از آندارد

تواند از یم زلیودیب دیتول یاز آن برا ستفادهاست، ا ومینیآلوم
به عنوان .  [14]دمقرون به صرفه باش نهیگز کی ینظر اقتصاد

دمای کلسینه کردن گل قرمز به عنوان ثیر أتمثال لیو و همکاران 

، قبل از استفاده برای واکنش تولید را قیمتارزانیک کاتالیست 
. در کار دیگری سنتیل و  [15]مورد بررسی قرار دادند ،بیودیزل

به عنوان دو کاتالیست  KOHهمکاران به مقایسه گل قرمز و 

ین مختلف در تولید بیودیزل از روغن ماهوآ پرداختند و به ا
نتیجه رسیدند که گل قرمز علاوه بر فعالیت بهتر در واکنش، 

دوآن و همکاران .  [16]کندسوختی با خواص بهتر نیز تولید می

پایه کاتالیست )با فاز فعال نیکل( برای  به عنوانهم از گل قرمز 
همچنین از .  [17]دندکرتبدیل پالمیتیک اسید به بیودیزل استفاده 

توان قدمی مثبت ارزش می اده این زباله باطریق بازیابی و استف

در جهت سلامت محیط زیست و تولید این سوخت سبز 
 برداشت.

کاتالیست گل قرمز، برای در کنار مزایای ذکر شده 
دلیل بازدهی بالاتر در به  Mg-Feمغناطیسی با پایه اسپینلی 

نیز در فرایند استریفیکاسیون پیشنهاد درصد تبدیل نهایی 

تر باشد تواند بسیار مفیدتر و کاربردیمیکاتالیست شود. این می
با استفاده از این کاتالیست بالا خواهد راندمان تولید بیودیزل  و

  بود.
چهار  یون است، که در آن 4O2ABها نلیاسپ یفرمول کل

 یهشت وجه یون کیرا و  A تی( موقعیتی)فلز دو ظرف یوجه
 یهاحفرهکند. در یرا اشغال م B تی( موقعیتی)فلز سه ظرف

، 4O2MFe (Fe ،Coبا فرمول  های فریتنلیاسپ ی،هشت ضلع
Cu ،Ni M = مکعب  کی ی( دارارهی، و غFCC ساختار(:FCC 

 نلیسلول واحد از شبکه اسپ کیهشت مولکول در  ساختار

فلز  کیو  یتیظرفسه فلز، دو ژنیاست که از چهار اکس
 یسلول واحد دارا کی ن،یبنابرا .شده است لیتشک یتیظرفدو
 . [19 ,18]است فلز 24و  ژنیاکس ونی 32

، و هستندمطلوبی های فلزی دارای ساختار پینلاس
از  عتیدر طب یبالا و فراوان ییایمیالکتروش یداریپا همچنین

همچنین  .[20,21] استفریت ـ  اسپینل منیزیم یخواص اصل

که سبب  فعالیت کاتالیستی قابل توجهی نیز دارند هااین اسپینل
های علاوه بر این، حضور اسپینل افزایش بازده خواهند شد.

کاتالیست، سبب تقویت ویژگی به عنوان فلزی مغناطیسی 

خواهد شد و جداسازی کاتالیست از کاتالیست مغناطیسی بودن 
ارزیابی این ز این رو به تر خواهد بود. امخلوط واکنش راحت

 پردازیم.میدر فرایند تولید بیودیزل ثر ؤمدو کاتالیست 
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های همگن و ناهمگن ریق کاتالیستط تولید بیودیزل از
یند افرهای همگن در چه کاتالیست اگر .باشدپذیر میمانجا

 طون فعالیت بالا و شرایچتولید بیودیزل دارای مزایایی هم
ون تشکیل چهایی همشاما دارای چال هستند، اتی پایین و...لیعم

.  [22]باشندجداسازی دشوار و تکرارپذیری پایین می ،صابون
 ،ون جداسازی بهترچهای ناهمگن از مزایایی هماما کاتالیست

های همگن و حذف تکرارپذیری بیشتر نسبت به کاتالیست
باشند؛ بر همین اساس در این وردار میختولید صابون بر

های ناهمگن استفاده برای تولید بیودیزل از کاتالیست شهژوپ
های ناهمگن باید کرد کاتالیستلشود. از نکاتی که در عممی

کاتالیست و روش سنتز  عراحی نوطمورد توجه قرار بگیرد 
سریع و مقرون به صرفه و سنتز آسان  ،یندافر عمتناسب با نو

ترین شامل مهم هاینلپاس.  [23]باشدادی میصبودن به لحاظ اقت
های باشند که در تولید کاتالیستزات میلدسته از اکسید ف

ها به که از آن وریطبه  .های فراوانی دارندناهمگن کاربرد
شیمیایی استفاده های یندافرعنوان کاتالیست یا پایه کاتالیست در 

 ،شود. برای دستیابی به کاتالیستی با مقاومت مکانیکیمی
توان از خل میلوح متخطسنین چهمتی بالا و شیمیایی و حرار

.  [24]ها( استفاده کرداسپینل)ها ها یا پایهاین دسته از کاتالیست
در ساختار  4O2MgFe نلیپاس ژوهش گل قرمز ودر این پ

 هایها به روشاسپینل گرفته است. کاتالیست مورد استفاده قرار
شوند. سنتز میژل هیدروترمال و... سل ،فی مانند همرسوبیلمخت

های لیتتوان به قابدر واقع با انتخاب روش سنتز صحیح می
وب کاتالیست دست یافت. اما با توجه به بزرگ بودن حبم

تبادل استری علاوه بر  شیسیرید در واکنلگهای تریمولکول
ل کاتالیست و خها به داحی برای نفوذ این مولکولطس شواکن
ح کاتالیست طبزرگ در س هایبه ایجاد حفره ش،واکن مانجا
رسد سنتز کاتالیست به روش ر میظاست که به ن جاحتیا

، دهی بهینهحرارتو روش  بهترین شرایط احتراقی با انتخاب
واهد خهم افرهای دیگر بهتر را نسبت به روش طاین شرای

های مرسوم که برخی از های سنتی و روشروش . [25]کرد
های قبل توضیح داده شد ارضاکننده محققان ها در قسمتآن

ای هزیرا مشکلات عدید .باشندنمی هاتتولید کاتالیس برای
، نیازمندی به ادهای زیاد، صرف انرژی و زمان زیهمانند هزینه

محققان به دنبال رو  این تجهیزات پیچیده و غیره را دارند. از
ه سنتز باشند کمی هاتسنتز کاتالیس برایهای نوینی روش

های احتراقی مزایای روش .استها احتراقی یکی از این روش

های مرسوم های سنتی و روشجالب توجهی نسبت به روش
ها، گرمای حاصل از یک واکنش ترین این مزیتبرجسته .دارند

تنهایی انرژی  است که به جای یک منبع خارجی( )به شیمیایی
جای   تجهیزات ساده به. همچنین،  [26]کندسنتز را تأمین می

های دما بالا یا تجهیزات با صرف انرژی زیاد، کافی است. کوره
احتراق توانایی آن یند افرتوجه از  جالب علاوه بر این، یک جنبه

زیرا در دماهای بالا  ؛برای تولید مواد با خلوص بالا است
ها هندهدواکنشهای فرار  جذب شده یا موجود در ناخالصی

های دمایی بالا همراه با شیب شوند. درزی میساپاک
های بالای سرد کردن در موج احتراق، ممکن است سرعت

دستیابی  های مرسوم قابلروش هکه برا ای ریزساختارهای یگانه
های دیگری از قبیل نیستند به وجود آورد. همچنین ویژگی
ها و جویی در هزینهمصرف ناچیز انرژی، سرعت بالا، صرفه

راندمان بالا باعث شده که با وجود گذر مدت زمان کوتاه از 
 . [27]معرفی آن، بسیار مورد توجه واقع شود

مراحل سنتز و تعیین به شرح ادامه این پژوهش  در

ها و مقایسه آنو  مورد بررسیهای وصیات کاتالیستخص
های سنتزی سامانه مورد استفاده برای تست راکتوری نمونه

سنتز شده  فریتـ  اسپینل منیزیم شد. کاتالیست واهدخته خپردا
 به روش سنتز احتراقی با کوره معمولی تهیه شده مقالهدر این 

وصیات فیزیکی و شیمیایی از خص. برای ارزیابی ستا
 X-ray (XRDس )سنجی پراش اشعه ایکطیفیر ظآنالیزهایی ن

Diffraction، جذب و دفع گاز نیتروژن(brunauer-emmett-

teller) (BET-BJH ،)کتروسکوپی تبدیل فوریه مادون پاس
 FOURIER TRANSFORM INFRARED)قرمز

SPECTROMETER) (FTIR) میکروسکوپ الکترونی  و
 (Field Effect Scanning Electron Microscopy)گسیل میدانی

(FESEM ) یح داده ضتونتایج آن در ادامه استفاده شده است که
 هاتبررسی کاتالیس برای پژوهشنین در این چشده است. هم

کرد لتولید بیودیزل نیاز به سامانه ارزیابی عمیند افردر 
 .واهد شدخبیان ادامه که جزئیات آن نیز در  استکاتالیست 

 

  هامواد و روش

تعیین های روشبه شرح و بررسی مراحل سنتز و  بخشدر این 

های سنتزی و سامانه مورد استفاده برای وصیات کاتالیستخص
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 واهد شد. خته خهای سنتزی پرداتست راکتوری نمونه

ثیر أتسازی آمادهه لمواد اولیه مورد استفاده در مرح   .وادم
های نهایی سنتز شده یات نانوکاتالیستوصصخفراوانی در 

 یبا کوره معمول یبه روش سنتز احتراق ینلیاسپ ستیکاتال دارند.
 هیجاجرم ته ینایاز کارخانه آلوم (RM) و گل قرمز دیسنتز گرد

ی سرامیکی به روش نلیپبرای سنتز نانوکاتالیست اس شد.

 آبهششاز نیترات منیزیم  ،سوخت گلایسیناحتراقی با 
(99%O, Merck, 2H.62)3Mg(NO،) آبه نه آهن نیترات
(99%O, Merck, 2H.93)3Fe(NO،) 2 ; گلایسینCONH2NH(

Merck, 99%) و همچنین آب سازی الصخ گونهیچ بدون ه
اولئیک  شدن استری شواکن دراستفاده گردید.  یونایز شدهدی

)OH; Merck 3CH( و متانول Merck, 2O34H18C ,%99.5)اسید 

 .ستفاده شده استا (99%

 

گل قرمز استفاده شده در این .  هاتسازی کاتالیسآماده روش

پژوهش بعد از تحویل از شرکت آلومینای جاجرم بدون هیچ 
روز شبانهبه مدت یک  C 110°فقط دمای وری دیگری آفرپیش

مخلوط کردن  با 4O2MgFeسنتز قرار گرفت تا خشک شود. 
کننده  دیاکس یهاسازپیشبه عنوان  یفلز هایونی نمک

 ایعامل اح کیبه عنوان  و گلایسین (منیزیمو  آهن یهاتترای)ن
 شروع شد. و کاهش ونیداسیمحلول اکس لیتشک یکننده برا

 یهاکل واکنش دهنده تیمحلول بر اساس ظرف هیاول بیترک
 میو مفاه سازهاشیکننده، با استفاده از پ ایکننده و اح دیاکس

سپس . شدمحاسبه بر اساس استوکیومتری واکنش زیر  ییایمیش

 C°در دمای  میدر معرض حرارت مستق شده حاصلمخلوط 
 .گرفتقرار  400

 

+  O2.6H2)3Mg(NO

→   O+10 Glycine 2.9H3)32Fe(NO

2O + CO2+ H 2+ N 4O2MgFe 

بر در محلول  یبا روش سنتز احتراق اسپینلی ستیکاتال
 :شد نتزس اساس مراحل زیر

ی هاتنیترا فلزی از جمله تراتیکه شامل ن هیمواد اول ابتدا
است به همراه سوخت گلایسین به بشر حاوی  آهن و منیزیم

cc60 دردور  300مخلوط بر روی هات پلیت با . شداضافه  آب 
سپس . محیط هم زده شد تا انحلال کامل گردد دقیقه و دمای

رسانیده شد. بعد از  C60°به  تیهات پل یمحلول بر رودمای 
گاه ماند. آن ترکیب ژل مانندی باقی، مایع تبخیر آخرین قطرات

. بعد گرفتقرار  C400°بشر داخل یک کوره عمودی در دمای 

دقیقه و خروج کامل آب باقی  2تا  1از مدت زمانی حدود 
و محلول  گردیددود سفید بسیار زیادی از محلول خارج  ،مانده

نمایی . شد شکلی حاصلومیفکاتالیست  شد. در نهایتمشتعل 

 نشان داده شده است. (2شکل ) از کاتالیست سنتزی در

 

 
 

سنتز شده به روش احتراقی با سوخت  4O2MgFe تالیستکا 2شکل 

 گلایسین

گل قرمز و  یهاتکاتالیس عملکرد.   تولید بیودیزلروش 

سنتز احتراقی سنتز شده توسط  4O2MgFe یسیمغناط نلیاسپ
به  یستیکاتالراکتور اتوکلاو در  استریفیکاسیونواکنش  یبرا

 الکل به روغن ینسبت مول ،C 120° یدر دما cc 100حجم 

نسبت به  ستیکاتال یدرصد وزن 6و با  14 )اولئیک اسید(
 یکه براقرار گرفت  یمورد بررسساعت  4در زمان  و خوراک

درصد تبدیل  .گرفته شد در نظر کسانی طیشرا مونههر دو ن

ه بمحاسبات تیتراسیون با کمک  هاواکنشدر شده  دیتول زلیودیب
 گرم3/0 ،یدیاس عدد شاخص محاسبه یبرا .دست آورده شد

 محلول قطره چند سپس ،شد حل اتانول تریلیلیم 50 در نمونه

محلول  با تسرع به و افزوده شد آن به %1 یالکل نیفتالئ فنول
 حجم. دهد رنگ رییتغ معرف تا شد تریت تانولا پتاسیم در

 شده ذکر ریمقاد گرید همراه به شده استفاده یالکل پتاس محلول

 دسته ب یدیاس شاخص مقدار تا گرفت قرار زیر معادلات در
در نهایت با استفاده از شاخص اسیدی و فرمول ارائه شده  .دیآ

 دست آمد.ه در زیر درصد تبدیل ب
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(1) AV =
N × MW × V

W
       

درصد تبدیل (2) =
AVoleic acid − AVmethyl ester

AVoleic acid
× 100 

 محلول( نرمال 01/0) تهینرمال N ،یدیاس عدد AV که
 پتاس محلول حجم V پتاس، یمولکوا وزن  WM اتانوله، پتاس

 نمونه وزن W و ونیتراسیت یبرا شده برده کاره ب اتانولـ 
 به هاآن نیانگیم و شودمی انجام مرتبه سه شیآزما هر. باشدیم

 .شودیم گرفته نظر در بازده عنوان
 

 بحث و نتایج

دو  XRDنتایج مربوط به آنالیز  (3شکل )در    . XRDآنالیز 

با مقایسه نمونه مورد بررسی در این مقاله آورده شده است. 

کارت با  (الف -3شکل در  های ایجاد شدهنتایج حاصل و پیک

توان بیان کرد که می (JCPDS No. 01-073-2211)استاندارد 

، 5/36، 5/30 هایθ2ایجاد شده در  خصهای شاحضور پیک

 اسپینلوری لتار بخمربوط به فاز مکعبی سا 8/62، 57،53، 43

ی هاتها با کارپیکاست. همچنین با مقایسه این  فریت منیزیم

 توان گفت که اکسیدهایمی 4O3Feو  MgO، 3O2Fe استاندارد

اند نشدهصورت مجزا در ساختار اسپینل ایجاد ه آهن ب منیزیم و

تواند به خاطر دمای بالای فرایند سنتز که دلیل این موضوع می

گل نمونه  XRDآنالیز  مربوط به (ب - 3شکل  احتراقی باشد.

و  است دهیچیپ یمعدن بیترک کی گل قرمز د.باشمیقرمز 

در آن  3O2Feو  3O2Al ،2SiOاکسیدهای فلزی مختلفی مانند 

آنالیز گل قرمز با های ایجاد شده در پیکبا بررسی  .وجود دارد

 تک یبلورتوان از وجود ساختارهای ی استاندارد، میهاتکار

3O2Fe (, Rhombohedral0306-084-01JCPDS No.  ،) فلزی

3O2Al (, Hexagonal0373-013-00JCPDS No. ) ،4O3Fe 

), Cubic0033-075-01JCPDS No. (، 2SiO  JCPDS No. (

01-086-1565, Hexagonal) ،MgO (JCPDS No. 01-077-

2364, Cubic ).های اکسیدهای بلورهمچنین  در آن آگاه شد

) .96O24Si16Al24Ca , 2705-900-96JCPDS Noچند فلزی 

)Cubic ،12O5Fe3Al ), Cubic1657-049-00JCPDS No. (،-96

 180O36Si108) CaMonoclinic, 8367-900 .JCPDS No ،) و

32O44Si19.6Fe )Orthorhombic, 1920-900-96JCPDS No. ( 

 .باشدمی

 
فریت ـ  الف( اسپینل منیزیم :های سنتز شدهنمونه XRDآنالیز   3شکل 

 و ب( گل قرمز

های عاملی موجود در تشخیص گروه برای . FTIRآنالیز 
سنج مادون قرمز تبدیل فوریه طیفهای سنتزی از نانوکاتالیست

(FTIR)  استفاده شده است. نتایج این آنالیز در بازه عدد موج
1-cm 4000-400  آنالیز معمولا  این  آمده است. (4شکل )در

های ها با تکنیکبرای شناسایی مواد روی سطح، که شناسایی آن
های در در این آنالیز، پیک. روددیگر سخت است به کار می

های فلزی ظاهر پیوند  cm 400-800-1 محدوده عدد موجی
 وی فلز ونیکات دوی بیترک وندصورت پیه تواند بمیشوند که می

اکتاهدرال  یساختارها در که باشد زین مرکز در ژنیاکس اتم کی
طور که در شکل  همان .[28] و یا تتراهدرال جای گرفته است

مشابه با های ارتعاشی نمونه دارای پیکدو  مشخص است، هر
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با یکدیگر زیادی تفاوت  هستند و ساختارهای متفاوت هاتشد
 نشانها . ساختار پیکها با هم متفاوت استشدت پیک و دارند

ها بیشتر باشد باشد که هر چه شدت پیکدهنده این امر می

احتمالا  میزان پیوندهای بیشتری متصل بوده و پیوندها شدیدتر 
شده کاملا  مشخص با توجه به نمودارهای ارائه . بوده است

 یشدید پیکفریت ـ  کاتالیست اسپینلی منیزیماست که نمونه 

 دارد که مربوط به پیوند فلزی قوی منیزیم cm 590-1در حدود 
د که این پیک در ساختار گل قرمز مشاهده باشمیآهن ـ 

 cm-1های ریز در محدوده همچنین برخی از پیکشود. نمی
 جذب O2Hو 2COبه  شود کهنیز مشاهده می 3500تا  1000

 موجود در ساختار O2Hو از محیط پیرامون شده توسط سطح
 cm-1های زیادی که در محدوده کمتر از پیکدارد.  ارتباطنمونه 
شود مربوط به پیوندهای در نمونه گل قرمز مشاهده می 1000

اکسیدهای فلزی زیادی دهد د که نشان میباشمیاکسیژن ـ  فلز
 در ساختار این نمونه وجود دارد.

 
فریت و ـ  الف( اسپینل منیزیم :های سنتز شدهنمونه FTIRآنالیز  4شکل 

 ب( گل قرمز

 

 یحطمورفولوژی س( 5شکل )  .FESEMآنالیز 
آنالیز  طتوسمورد بررسی در این مقاله که های کاتالیست
FESEM  دهدنشان میحاصل شده است را. 

به راحتی  (ب -5شکل  و (فال -5شکل ا مقایسه دو ب
های بسیار گل قرمز دارای خلل و فرج توان مشاهده کرد کهمی

. اما نمونه دباشمیو به عبارتی نمونه متخلخل ن پایینی است

زیادی تشکیل شده است،  فریت از خلل و فرجـ  اسپینل منیزیم
متخلخل است ولی اندکی توان گفت این نمونه میبه طوری که 

تخلخل زیاد در  شود.میاگلومره شدن ذرات نیز در آن مشاهده 

تواند به خاطر سنتز احتراقی باشد، زیرا در نمونه اسپینلی می
حین سنتز به این روش، گازهای حاصل از احتراق برای خارج 

به استفاده کنند. با توجه شدن از نمونه حفرات زیادی ایجاد می

ها برای تولید بیودیزل از اسید اولئیک که هر دو دارای از نمونه
بینی کرد که نمونه پیشتوان های بزرگی هستند، میمولکول

نتیجه بهتری در فرایند  اسپینلی به دلیل تخلخل زیاد احتمالا 

 تولید بیودیزل داشته باشد.

 

 
 

ـ  های سنتز شده: الف( اسپینل منیزیمنمونه FESEMآنالیز  5شکل 

 RM، ب( گل قرمز MgFeفریت 

 

شیمیایی  شبا توجه به اینکه واکن .BET-BJHنالیز آ
د شومی مانجا های درشتمولکولبا  در فاز مایع استریفیکاسیون

های در کاتالیست ،(و بیودیزل اسید چرب آزادهای مولکول)
کاتالیست به اندازه کافی بزرگ ر حفرات طغیرهمگن باید ق

نشود  مح کاتالیست انجاطدر س طشیمیایی فق شباشد که واکن

ل حفرات خوبی به داخهای فاز مایع بتوانند به که مولکوللب
 طر متوسطحجم حفرات و ق ،ح فعالطلذا س .نفوذ کنند

هستند. به این  هاتدر این کاتالیس کاتالیست پارامترهای مهمی
ح طبر پایه جذب و دفع نیتروژن س BET-BJHز ور از آنالیظمن

 که دست آورده شوده تا این مشخصات ب نمونه استفاده شد
نتایج حاصل از  آورده شده است. (1جدول نتایج حاصله در 

دارد و نشان  FESEMوبی با نتایج آنالیز خابقت طاین آنالیز م
نمونه گل قرمز به  حفراتقطر ح فعال و طدهد که اندازه سمی

ای که نمونه اما باشدمی nm 017/67 و g/2m( 003/8 (ترتیب 
دارای سطح  وسط سنتز احتراقی تولید شده است به ترتیبت

باشد که می nm 205/2 و g/2m( 568/62(فعال و قطر حفرات 
به دلیل ریزتر شدن ذرات در مرحله سنتز  توان این امر رامی

که در نهایت باعث سنتز کاتالیستی مطلوب  احتراقی دانست
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های زه مولکولتر بودن اندابا توجه به کوچک شده است.

نسبت به قطر حفرات هر دو  (nm 8/0اولئیک اسید )حدود 
توان گفت که هر دو کاتالیست شرایط مناسبی از نظر نمونه می

های مواد واکنش دهنده دارا قطر حفرات برای ورود مولکول

فریت به ـ  یکی از اهداف سنتز اسپینل مغناطیسی منیزیمهستند. 
روش سنتز احتراقی، بهبود مشخصات از جمله افزایش مساحت 

باشد. مساحت سطح، طی سطح، حجم و اندازه حفرات می

و قطر حفرات نیز برای سنتز احتراقی افزایش یافته است یند افر
 FESEMبا توجه به آنالیز  از طرفی .این واکنش مناسب است

توان گفت که قطر نمونه گل قرمز و غیر متخلخل بودن آن می
مربوط به حفرات  BET-BJHحفرات حاصل شده از آنالیز 

با  کند.به فاصله بین ذرات ارتباط پیدا می د و احتمالا باشمین
این توضیحات و با توجه قطر حفرات و اندازه سطح فعال 

که نمونه اسپینلی از شرایط بهتری د کربینی پیشتوان ها مینمونه
 لید بیودیزل برخوردار است.برای انجام واکنش تو

 
های سنتز شده: الف( نمونهشیمیایی ـ  مشخصات فیزیکی 1جدول 

 RM، ب( گل قرمز MgFeفریت ـ  اسپینل منیزیم

 

 

کرد لعم.   در تولید بیودیزل هاتعملکرد کاتالیس
تبادل استری در  شهای سنتز شده برای واکننانوکاتالیست

نسبت مولی الکل به ، 120℃دمای )در یکسان  کاملا  طشرای
ک خورادرصد وزنی کاتالیست نسبت به ، 14روغن برابر با 

که  مورد بررسی قرار گرفت ساعت( 4 شو زمان واکن 6 برابر
ش واکن .الف( ارائه شده است -6شکل نتایج این بررسی در 

 و گل قرمز اسپینلنمونه دو  طتوسسید اولئیک ابا  استری شدن
ول صدرصد تبدیل مح .شد مدهی معمولی انجاحرارتبا روش 

ط توسکه متیل استر اسیدهای چرب( )ی تولید شده لاص
با استفاده از  واکنش درمقدار تبدیل  ،حاصل شد تیتراسیون

اختلاف چشمگیری ( 6/84)%  کاتالیست اسپینلی منیزیم فریت

  با محصول بیودیزل حاصل شده توسط کاتالیست گل قرمز
علاوه بر این نمونه اسپینلی که فرایند تولید  .دارد (7/62)% 

بیودیزل بازدهی بالاتری نشان داد، برای بررسی قابلیت استفاده 

ب(  -6شکل نتایج این ارزیابی در  کهدد انتخاب گردید مج
و سوم بیشترین  . این نمونه در استفاده دومآورده شده است

درصد  5/3و  5/5 کاهش در تبدیل را نشان داد )به ترتیب

های بعدی )چهارم تا ششم( درصد استفادهکاهش(. اما در 
ن . دلیل ایدرصد( 2)کمتر از  تبدیل کاهش چشمگیری نداشت

را میتوان به پر شدن برخی از  مقدار درصد تبدیلدر  هاکاهش
ارتباط داد که موجب  متوالیهای استفادهحفرات کاتالیست در 

های بعدی در واکنش استفادهشده است تا این حفرات در 
با مقایسه  باشند و درصد تبدیل کاهش یابد.نداشته ثیری أت

ی گل قرمز در سایر هانمونهنمونه اسپینلی در این پژوهش با 
شود که نمونه مورد بررسی از کارایی ها هم مشخص میپژوهش

مثال لیو و همکاران از گل  به عنوانبهتری برخوردار است. 

قرمز فراوری شده برای تولید بیودیزل استفاده کردند که با 
مجدد (، قابلیت استفاده %94وجود درصد تبدیل مطلوب )

رسید(  %20مناسبی نداشت )در دومین استفاده بازده به کمتر از 
 گل قرمز کاتالیست پتاسیم بر پایه از یا در کار دیگری ]15[

 52/94برای واکنش تولید بیودیزل استفاده شد و تبدیل به 
استفاده مجدد )بدون هیچ فراوری  اولین درصد رسید، اما در

به  .]13[درصد کاهش یافت  39/14مقدار تبدیل به  دیگری(
رسد که سطح ویژه بالا در کنار ساختار متخلخل نمونه ر مینظ

تر ثیرگذار أتتر و اسپینلی باعث شده تا این نمونه بسیار مطلوب
دهد که ها نشان میمقایسهاین  از کاتالیزور گل قرمز عمل کند.

تواند کارایی بهتری اسپینل بررسی شده در این پژوهش می
 اقتصادی مشخصا  دیدگاهاز  به گل قرمز داشته باشد، اما نسبت

تواند به عنوان یک جایگزین بسیار مناسب در نظر گل قرمز می
توان برای این واکنش خاص با میطور کلی ه بگرفته شود. 

آهن را به عنوان یک ـ  های بزرگ نمونه اسپینل منیزیممولکول
 د.کرقوی معرفی کاتالیست 

 
 
 

 نانوکاتالیست
مساحت سطح 

(g/2m) 

حجم حفرات 

(g/3cm) 

قطر حفرات 

(nm) 

ـ  اسپینل منیزیم

 فریت
568/62 262/0 205/2 

 017/67 1341/0 003/8 قرمزگل 
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 ،ی سنتز شده در واکنش تولید بیودیزلهاتدرصد تبدیل کاتالیسالف(   6شکل 

 (4O2MgFeب( قابلیت استفاده مجدد نمونه اسپینلی ) 

 

 گیرینتیجه

 به منظورفریت ـ  منیزیمطیسی مغنااسپینل کاتالیست 
مقایسه با در درصد تبدیل بیودیزل تولیدی بهبود در  مشاهده

 هدف گل قرمز طراحی، سنتز و نتایج آن مطالعه شد.کاتالیست 
درصد تبدیل مثبت بر ثیر أتمشاهده علاوه بر  این پژوهش اصلی

انتخاب کاتالیست مناسب برای تولید ، نهایی بیودیزل تولیدی
ها نشان بررسینیز بوده است.  استری شدندر واکنش بیودیزل 

 ،در فرایند تولید بیودیزلفریت ـ  منیزیم اسپینلکاتالیست داد که 
دارای درصد  آن ساختار متخلخل و سطح ویژه بالاتربه سبب 

( نسبت به کاتالیست %22تبدیل بسیار بالاتر )اختلاف حدود 
و وفور گل قرمز  گل قرمز است. با این وجود مزیت ارزان بودن

های تولید آلومینوم( نسبت به کاتالیست کارخانه)ضایعات 
ترین نقطه قوت گل قرمز دانست. در هر توان مهماسپینلی را می

حال اگر فقط مقدار تبدیل واکنش به عنوان عامل نهایی در نظر 
تواند انتخاب فریت میـ  منیزیمکاتالیست اسپینل گرفته شود، 

 باشد. فیکاسیونیبیودیزل توسط واکنش استر مناسبی در تولید

های بررسیچند که برای انتخاب یک کاتالیست صنعتی باید  هر
 اقتصادی نیز در نظر گرفته شود.

 
 تقدیر و تشکر

و همچنین  «دانشکده مهندسی شیمی و مواد»با تشکر از 
مجتمع  «کاتالیست و محیط زیستتحقیقاتی آزمایشگاه »
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که در انجام این پژوهش  نیاسفراآموزش عالی و فنی مهندسی 

 .داشتندنهایت همکاری را 
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