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 چکیده

کاربرد ( با روش هیدروترمال انجام شده و سپس MCM-41/𝛾-Fe2O3اکسیدآهن ) / مزوپروس سیلیکادر این تحقیق، سنتز نانوکامپوزیت 

تاثیر بررسی شده است. همچنین، های نیکل، کادمیوم، کروم، سرب و روی از محلول آبی  این نانوکامپوزیت به عنوان جاذب در حذف یون

pH ها بر سطح  ب این یوندهد که جذ محلول، زمان تماس و دوز جاذب بر درصد حذف مورد مطالعه قرار گرفته است. نتایج نشان می

، pH=5در شرایط های فلزی سنگین  بیشترین درصد حذف یونیابد.  ، زمان تماس و دوز جاذب افزایش میمحلول pHجاذب، با افزایش 

t=50  های نیکل،  ترتیب برای یون به %99.5و  89، 61، 79، 53گرم جاذب )شرایط آزمایش کنونی( بوده است که مقادیر  0.16دقیقه و

  پراش توسط آنالیزهایروی، کادمیوم، کروم و سرب از محلول آبی به دست آمد. نانوکامپوزیت مزوپروس سیلیکا/اکسیدآهن سنتز شده 

واجذب گاز  -جذب، (VSM)مغناطیس سنج نمونه ارتعاشی، (FTIR)سنجی تبدیل فوریه مادون قرمز ، طیف(XRD)اشعه ایکس

های فلزی  گیری غلظت یون اندازهمورد شناسایی قرار گرفت.  (FE-SEM)( و میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی BET)نیتروژن

دارای  MCM-41/𝛾-Fe2O3انجام گرفت. طبق نتایج بدست آمده، نانوکامپوزیت  (AAS)سنج جذب اتمی  محلول، توسط دستگاه طیف

، توزیع باریک اندازه حفرات و رفتار 3.58nm، میانگین قطر حفره 0.4128cm3/g، حجم کل حفرات (461.19m2/g)مساحت سطحی بالا 
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Abstract 

Composites are commonly used in pressure vessels. One of the critical problems in manufacturing 
composite vessel under the external pressure is sealed opening design and its considerations. It's required 

to review the body resistance in opening locations. In this paper, a special design process for opening 

closure presented and the influence of such cutouts on vessel body studied. Because of the importance of 
body resistance, the vessel material and structure mechanical performance were analytically evaluated. 

Then, Mechanical behavior of the vessel structure was investigated based on the parameters affecting the 

definition of different opening designs through finite element simulation and analysis in ABAQUS 
commercial code/software. Hence, the effect of the presence of openings, including the consequences of 

creating asymmetry in the structure, has been determined in a large aspect ratio. Finally, the results 

represents, the importance of complying practical requirements and implementation of reinforcement 
rings in the opening locations to get the suitable design as one of the most effective solutions to 

compensate the opening reduction consequences i.e.; buckling strength reduction and highly increasing 

asymmetry. 
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 مقدمه -1

سییازی  ، ذخیییره[2، 1]اکسییدآهن بییه دلیییل کییاربرد گسیترده در بیوپزشییکی   

هیای   های فلیزی از سیسیتم   فرایندهای جداسازی )حذف یون[، 3] مغناطیسی

[، 7]، سنسییورهای گییازی [6]هییای لیتیمییی قابییل شییارژ  ، بییاتری[4،5] آبییی(

اگر اکسیدهای آهین  است.   و ... توجه زیادی به خود جلب کرده[ 8]کاتالیست 

وانید تشیکیل شیود، ایین     مزوپروس بیا سیطح بیالا و رهیارروب کریسیتالی بت     

 .[9]یابند  ای افزایش می طورعمدهکاربردها به

موفقیت مواد بیا سیاختار نیانو در بسییاری از کاربردهیای جالیب م یل جیذب         

وابسیته بیه    غییره هیای ییونی جامید، سنسیورها و      سطحی، کاتالیست، بیاتری 

باشند. بنابراین سینتز   مساحت سطحی بالا و توزیع یکنواخت اندازه حفرات می

 .[10]ماده اکسیدآهن مزوپروس با مساحت سطحی بالا اهمیت زیادی دارد 

هیا از   ، حیذف آلاینیده  [11]مواد مزوپروس کاربردهیای زییادی در کاتالیسیت    

بییه دلیییل  [14]و جییذب گازهییا و مایعییات و جییدایش  [13,12]محیییط آبییی 

 MCM-41مساحت سطحی بالا و اندازه حفیرات بیزرو و یکنواخیت دارنید.     

دارای آرایش هگزاگونال منظم در ساختار مزوپروس با مسیاحت سیطحی بیالا،    

 .[15]باشد  ظرفیت است نایی جذب و خواص کاتالیستی منحصر به فرد می

بررسیی   های سنتز نانوکامپوزییت مزوپیروس سییلیکا/ اکسییدآهن     بیشتر روش

مزوپروس از قبل سینتز   SiO2( اشباع مواد اولیه آهنی بر ذرات 1شده شامل: )

همیراه عملییات حرارتیی و/ییا شییمیایی بیه منظیور تولیید نیانوذرات          شده، به

(پوشیش  2مغناطیسی، اساساً مگنتیت یا مگماییت درون سیاختار متخلخیل، )   

میاده  مزوپیروس، اسیتفاده از    SiO2از قبل آماده شیده بیا    اکسیدآهننانوذرات 

هییای  (تکنیییک3کییاتیونی یییا خن ییی بییه عنییوان قالییب، )    فعییال سییطحی 

(خییود تجمعییی و 5، )1هییای ایروسییل (تکنیییک4میکروامولسیییون معکییوس، )

باشید. اسیتفاده از یکیی از ایین      ها میی  (روش انتقال فاز، در میان بقیه روش6)

را با قطرهایی در رنجی از ها، امکان آماده سازی ذرات  ها یا ترکیبی از آن روش

ابعاد نانومتری تا میکرومتری با مورفولیوژی، خیواص مغناطیسیی و سیاختاری     

 [.16دهد ] مناسب، برای کاربرد مطلوب می

مزوپیروس سییلیکا سیوپرپارامغناطیس شیامل     سینتز   [17]و همکارانش  وانگ

انید.   نانوذرات اکسیدآهن با پراکندگی زیاد با روش احییا درجیا را گیزارش داده   

به داخیل   +Fe3مرحله است، اول پرکردن )انباشتن(  2سازی شامل  روش آماده

گلیکیول )دیدی (    اشباع شده با اتییلن  +Fe3حفرات سیلیکا و مرحله دوم احیا 

اشیباع شیده و دمیای عملییات حرارتیی بیر خیواص         Feباشد. تاثیر مقیدار   می

نانوکامپوزییت کیاربرد   مغناطیسی میواد کیامپوزیتی نییز بررسیی شیده اسیت.       

 کاتالیستی دارد.

 MCM-41روش سونوشییییمیایی بیییرای سییینتز  [18]رییین و همکیییارانش 

را منتشیر کیرده و از ایین نانوجیاذب بیرای       (MCM-41/Fe3O4)مغناطیسی 

اند. نانوذرات اکسییدآهن براحتیی    حذف یون کروم از محلول آبی استفاده کرده

داشیته کیه براحتیی امکیان     در آب دیسپرس شده و خیواص سوپرمغناطیسیی   

 دهد. جدایش و بازیابی را بعد از استفاده می

هیییای  نانوکامپوزییییت [19]در کیییار تحقیقیییاتی اگیییوداوات و همکیییارانش  

 MCM-41اکسیدآهن/مزوپروس سیلیکا شامل اکسیدآهن جاسازی شیده در  

های عاملی آمینوپروپییل اصی      را با روش رسوب گذاری تهیه کرده و با گروه

. نانوکامپوزیت اص   شده را در حذف یون کیروم و همچنیین بازیافیت    نمودند

 مغناطیسی نانوکامپوزیت از محلول آبی مورد بررسی قرار دادند.

                                                           
1
 Aerosol 

ای نانوکامپوزیییت  [ روشیی بییرای سینتز تییک مرحلیه   20]مییولر و همکییارانش  

نیانومتر   100پوسته اکسیدآهن/مزوپروس سیلیکا بیا ابعیادی کمتیر از    -هسته

و با تغییر شرایط واکنش که شامل منبع اصلی، سورفکتانت و غلظت  ارائه داده

انید. بیا تغیییر ایین شیرایط       باشید، شیرایط سینتز را بهینیه کیرده      سیلیکا میی 

 کند، شناسایی شد. پارامترهای که میزان آهن و اندازه ذره را کنترل می

در این پژوهش نانوکامپوزیت مزوپروس سیلیکا/اکسیدآهن سنتز شد، خواص 

اختاری، سطحی و مغناطیسی آن مورد مطالعه قرار گرفت، سپس کاربرد س

های فلزی سنگین از محلول آبی بررسی شد.  این نانوکامپوزیت در حذف یون

های فلزی از  تاکنون گزارشی مبنی بر کاربرد این نانوکامپوزیت در حذف یون

. محلول آبی پنج تایی )حضور همزمان پنج یون فلزی( منتشر نشده است

هدف از انجام این تحقیق سنتز نانوکامپوزیت اکسیدآهن/مزوپروس سیلیکا با 

های فلزی سنگین و همچنین خاصیت  سطح ویژه بالا به منظور جذب یون

سوپرپارامغناطیسی برای بازیابی نانوکامپوزیت از محلول نهایی بوده است. 

کامپوزیت بنابراین در این گزارش بهبود خواص مغناطیسی و سطحی این نانو

 شود. نسبت به کارهای تحقیقاتی گذشته مشاهده می

 
 مواد و روش تحقیق -2

 مواد اولیه و روش سنتز نانوکامپوزیت مزوپروس سیلیکا/اکسیدآهن 1-2-

، کلرییییدآهن رهیییارآب (میییر ) (FeCl3.6H2O)کلرییییدآهن  شیییش آب 

(FeCl2.4H2O)  مر (، اسید هیدروکلریک((HCl) (37%( )  شرکت داروییی

، (Riedel-de Haen, NH3)، آمونییییییا  (امرتیییییات شییییییمی

 اورتوسییلیکات  سیگما(، تترااتیل، CTABبرماید ) آمونیوم متیل تری سیل هگزاد

(TEOS) (99%≤ ، مییر)  آب دیییونیزه شییده و اتییانول ،(CH3CH2OH) 

باشند. ابتدا در دو ظیرف جداگانیه بیه ترتییب،      )مر ( مواد اولیه مورد نیاز می

در مقیدار   (FeCl3.6H2Oو  FeCl2.4H2O)های آهن دو و سه ظرفیتی  نمک

مولار به منظور تشکیل محلول آهین دو ظرفیتیی بیا غلظیت     HCl 2مشخصی 

سیپس بیا   میولار حیل شیدند.    1مولار و محلول آهن سه ظرفیتی بیا غلظیت   2

 1mLمیییولار( و 1) 4mL FeCl3.6H2Oهیییای آهییین )  اخیییت ح محلیییول 

FeCl2.4H2O (2   در یک ظرف مشیخ،، کلوئییدی از ))مولارFeCl3.6H2O  

 NH3در  CTABدر مرحله سوم در ظیرف دیگیر   ایجاد شد.  FeCl2.4H2Oو 

مولار( حل شد و این محلول به صورت قطره قطره به ظرف محتوی محلیول  1)

دور بیر   500کلوئیدی ادافه گردید )تمام این مراحل بر روی همزن با سیرعت  

بیه   TEOSمقیدار مشخصیی از    دقیقه همیزدن، 30گرفت(. بعد از  دقیقه انجام 

 سیاعت در 18صورت قطره قطره به مخلوح حاصل افزوده شد. سپس به میدت  

دور بیر دقیقیه نگهیداری شید و در      500دمای اتاق بر روی همزن بیا سیرعت   

ساعت 10مرحله بعد به ظرف اتوک و برای انجام عملیات هیدروترمال به مدت 

ای رنیگ بیه    انتقال یافت. در مرحله پاییانی محصیول قهیوه    C °110 در دمای

دست آمد و بعد از فیلتراسیون و رندین مرتبه شستشو با مخلوح آب دیونیزه 

میاده  شده و اتانول، در اون خشک شد. عملییات کلسیناسییون جهیت حیذف     

 انجام گرفت. C˚550ساعت در کوره در دمای 5به مدت  فعال سطحی

های فلزی  بررسی کاربرد این نانوکامپوزیت در جذب یونمواد اولیه برای  2-2-

 سنگین از محلول آبی

های فلزی سنگین شامل:  های مورد استفاده برای بررسی حذف یون نمک

 ، نیترات(Zn(NO3)2.6H2O) نیترات روی، (NiN2O6.6H2O)نیترات نیکل 
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 و نیتیرات کیروم   (Cd(NO3)2.4H2O) ، نیترات کیادمیوم (Pb(NO3)2)سرب 

(CrN3O9.9H2O) های جذب در دمای اتاق انجام شید.   آزمایش باشد. میpH 

مولار تنظیم گردید. در هر  NaOH 0.1و  HNO3محلول با استفاده از محلول 

 250ها ادافه شد و با سرعت  مرحله مقدار دقیق و مشخصی از جاذب به نمونه

 دور بر دقیقه در مدت زمان مشخ، مخلوح گردید.  

 نتایج و بحث  3-

در این بخش به تشریح کامل نتایج حاصل از آنالیزهای انجیام شیده، پرداختیه    

هیای فلیزی    شود و کاربرد نانوکامپوزیت سنتز شده بیه عنیوان جیاذب ییون     می

 گیرد. تایی مورد بررسی قرار می5سنگین از محلول آبی 

پراش سینجی اشیعه   به منظور بررسی ساختار کریستالی نانوکامپوزیت از آنالیز 

-D8میدل    BRUKERایکس استفاده شد. این آنالیز بیا اسیتفاده از دسیتگاه   

Advance       با کاتد مسیی بیا طیول میوب تیابشλ = 1.54 Ȧ    انجیام گرفیت .
و زوایییای  2Ɵ=7-70°در زوایییای بییزرو  سییاختار کریسییتالی نانوکامپوزیییت

میورد شناسیایی    در هیر ثانییه   °0.05با سیرعت اسیکن    2Ɵ=0.5-7°کورک 

 قرارگرفت.

طییف  های عاملی تشکیل شده بر سطح نانوکامپوزیت از  برای نشان دادن گروه

-FT-IRمییدل  SHIMADZUسیینجی مییادون قرمییز تبییدیل فوریییه مییار   

8400S، .آنالیز  استفاده شدFT-IR 4000تا  400در ناحیه بین ها  نمونهcm-1 

 از مقداری شود،می تابانده نمونه به فروسرخ انرژی این دستگاه درانجام گرفت. 

 مسییر  پاییان  در کنید، می عبور آن مقداری از و جذب نمونه توسط انرژی این

رسییده   نیور  اولیه بیا  نور شدت مقایسه با و رسدمی آشکارساز یک به نور باریکه

 در نمونه عبوری یا جذبی طیف به صورت آنالیز نتیجه نهایت در ساز آشکار به

 شود.داده می نشان کامپیوتر صفحه نمایش

بیا اسیتفاده از دسیتگاه میدل      77Kواجیذب نیتیروژن در   -های جیذب  ایزوترم

Belsorp-mini II ،     برای تعیین خواص فیزیکی ماننید قطیر و حجیم حفیره و

 BET. مساحت سطح وییژه بیا اسیتفاده از روش    انجام گرفت مساحت سطحی

و توزیع اندازه  0.98محاسبه شد، حجم حفره با جذب نیتروژن در فشار نسبی 

 تعیین گردید. BJHحفره از ایزوترم واجذب با روش 

ها توسیط میکروسیکوپ الکترونیی     مورفولوژی و اندازه ذرات نانوکامپوزیت

(، بررسی شید. ایین دسیتگاه بیه     S-4160مدل  Hitachiروبشی نشر میدانی )

هیای الکترونیی روبشیی     تر نسبت به میکروسیکوپ  سبب باریکه الکترونی ناز 

معمولی، دقت و قیدرت تفکییک بیشیتری دارد. همچنیین، عی وه بیر قابلییت        

تیر از معمیولی    برابر وادح 6تا  3بزرگنمایی بیش از سه میلیون برابر، تصاویری 

سینج   هیا توسیط مغنیاطیس    ناطیسیی نمونیه  بررسی خواص مغنماید.  ایجاد می

هیای فلیزی    گییری غلظیت ییون    انیدازه ، انجام گرفیت.  (VSM)نمونه ارتعاشی 

-AAاسیپکتروفتومتر میدل   محلول توسط دستگاه طیف سینج جیذب اتمیی )   

 انجام پذیرفت.  (، 680

اکسیدآهن/مزوپروس   شناسایی فازها و ساختمان حفرات نانوکامپوزیت 1-3-

 سیلیکا

نانوکامپوزییت   70°تیا   7بیین   θ2الگوی پراش اشعه ایکس زاویه بزرو با رنج 

آورده شیده اسیت. دو ناحییه کیام ً      1مزوپروس سیلیکا/اکسیدآهن در شیکل  

ناحیه گنبدی شکل شامل یک پیک پهن مرتبط به فاز شود.  مشخ، دیده می

نشیان   30°-10°باشد. حضیور ایین پییک پهین در رنیج       مزوپروس سیلیکا می

شود و برای مشیخ،   دهد فاز مزوپروس سیلیکا به صورت آمورف ظاهر می می

در باشد.  در زوایای کورک می XRDها نیاز به آنالیز  کردن ساختار حفرات آن

کار تحقیقاتی دیگران نیز فاز مزوپروس سیلیکا به صورت آمورف گزارش شیده  

کیه   شیوند  [. در ناحیه دوم پیک ها به صورت کریسیتالی دییده میی   21] است

 هییای  هییا بییا کییارت مقایسییه پیییکباشیید.  مربییوح بییه فییاز اکسیییدآهن مییی

XRDها مربوح به ساختار کریسیتالی   دهد این پیک استاندارد موجود نشان می

 (Fe3O4)یییییا مگنتیییییت   (𝛾-Fe2O3)اکسیییییدهای آهیییین مگمایییییت   

به ترتیب برای مگمایت و  0863-03و   1047-02های شماره  باشند)کارت می

هیایی بیا سیاختار اسیپینل معکیوس       مگنتیت(. ایین اکسییدهای آهین، فرییت    

ها، متمایز کیردن ایین دو اکسییدآهن     باشند. به دلیل شباهت ساختاری آن می

باشید و نییاز بیه بررسیی جزئییات       توسط پراش سنجی اشعه ایکس مشکل می

شیود. در   کمیلیی انجیام میی   بیشتری دارد که در ادامه در این خصوص آنالیز ت

 باشد.   براساس مگمایت می XRDهای  بررسب زدن پیک 1شکل 

شود برای تشخی،  از آنجاییکه فاز مزوپروس سیلیکا به شکل آمورف ظاهر می

نوع ساختار، شکل حفرات و نشان دادن نظیم شیبکه حفیرات از آنیالیز پیراش      

الگییوی  2اسیتفاده شیید. شیکل    (0-7.5)سینجی پرتیو ایکییس زاوییه کورییک    

دهد. برای در  بهتیر   سنجی اشعه ایکس زاویه کورک نمونه را نشان می پراش

مودوع آنالیز پراش سنجی پرتو ایکس برای مزوپروس سییلیکای خیال، نیوع    

MCM-41  آورده شده است.   3نیز در شکل 

MCMمواد مزوپروس سیلیکا   XRDالگوی  − زییر   θ2پییک در   3شامل  41

 (200)و  (110)، (100)ها مربوح به صفحات کریستالی  باشد. این پیک می °7

ای  ها بر این نکتیه اشیاره دارد کیه حفیرات اسیتوانه      باشند. حضور این پیک می

 [.22اند ] های هگزاگونالی منظم آرایش یافته مزوپروس سیلیکا به صورت کانال

خال، رنین نتیجه گرفته  MCM-41با نمونه   با مقایسه نمودار نانوکامپوزیت

( شیبکه  100شیود کیه تنهیا پییک اصیلی میرتبط بیا صیفحه کریسیتالی )          می

   در نانوکامپوزییت   دهد. از طرف دیگر شیدت ایین پییک    هگزاگونال را نشان می

یابید، بیه طوریکیه دو     خال، کاهش می MCM-41های  نسبت  به شدت پیک

شیوند.   ظیاهر نمیی   (200( و )110پیک کورک مرتبط به صفحات کریستالی )

ها به حضور نانوذرات اکسییدآهن درون حفیرات مزوپیروس     کاهش شدت پیک

 سیلیکا اشاره دارد.  

 

Fig. 1 XRD pattern with high angle of mesoporous silica/iron oxide 

nanocomposite 

 / مزوپروس سیلیکاالگوی پراش اشعه ایکس زاویه بزرو نانوکامپوزیت  1شکل 

 اکسیدآهن
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Fig. 2 XRD patterns with low angle of mesoporous silica/iron oxide 

nanocomposite 

 / مزوپروس سیلیکانانوکامپوزیت الگوی پراش اشعه ایکس زاویه کورک  2شکل 

 اکسیدآهن

 

 
Fig.  3 XRD pattern of MCM-41 [23]   

 MCM-41 [23]الگوی پراش اشعه ایکس  3 شکل

 
 های سطحی شناسایی گروه 2-3-

 4000و  400در ناحیه بین  FT-IRهای سطحی آنالیز  برای نشان دادن گروه

cm-1  .طیف  4شکل انجام شده استFTIR  مزوپروس سییلیکا نانوکامپوزیت / 

بیه  بیه ترتییب    cm-1 570و  cm-1 460دردهد. بانیدها   را نشان می اکسیدآهن

در  Fe-O-Feمشخصییه پیونییدهای و  O-Si-Oدلیییل ارتعییاش خمشییی گییروه 

 Si-OHمربییوح بییه ارتعاشییات    cm-1 964بانیید در باشیید.  مگمایییت مییی 

ای از سییلیکا مزوپیروس اسیت.     باشید، کیه مشخصیه    های سطحی می سی نول

 810بیه ترتییب در    Si-O-Si (Si-O)ارتعاشات کششی متقارن و غیرمتقارن 

cm-1  1095و cm-1 حضیور ارتعاشیات    شود. واقع میFe-O  وSi-O  تشیکیل ،

 [. 24دهد ] های اکسیدآهن/مزوپروس سیلیکا را نشان می کامپوزیت

علی رغم باشد.  می C-Oمربوح به پیوند  cm-1 1396همچنین باند جذبی در  

 H-O-Hشود که معمولاً به گیروه   دیده می cm-1 1635در این باندها یک باند 

 های آب جیذب شیده(   مولکول OHشود )ارتعاشات خمشی  آب نسبت داده می

 O-Hتواند بیه دلییل ارتعیاش کشیش پیونید       می cm-1 3425و باند جذبی در 

( مشیاهده شیود. بانید جیذبی دیعیفی در      )ارتعاشات کششی آب جیذب شیده  

2360 cm-1  به دلیل حضور اتمسفرCO2 باشد. در توجییه حضیور    میCO2  و

آزمایش از اتمسیفر جیذب   و آب در حین  CO2آب بیان شده است که احتمالاً 

 اند. شده

 خواص مغناطیسی 3-3-

سنتز شده در میدان مغناطیسی اعمیالی و    نمونه VSMنتیجه حاصل از آنالیز 

 0.7)آمده اسیت. مقیادیر کیم مغنیاطیس پسیماند       5در دمای اتاق، در شکل 

emu/g)  و پسماندزدا(35 Oe)  دهید کیه ایین     در نمونه سنتز شده نشان میی

تواند به راحتی با آهنربا یا اعمال میدان مغناطیسی از محلول  نانوکامپوزیت می

جدا شود. در دمن، مغناطیس پسماند بسیار کم، تراکم ذرات را بعید از اینکیه   

شیوند، بیه    ها با میدان مغناطیسی اعمالی از محلول واکنش اصلی جیدا میی   آن

دهد. نانوذرات اکسیدآهن مگمایت در این نمونه رفتیار   دی کاهش میمقدار زیا

 دهد.  سوپرپارامغناطیسی در دمای اتاق نشان می

( بیه  Oe 3500این نانوکامپوزییت، در مییدان خیارجی نسیبتاً پیایین )حیدود       

باشید   می emu/g 7.3رسد، مقدار مغناطیس اشباع حدود  مغناطیس اشباع می

 73.5دور است )یعنی  Fe2O3 𝛾-از مقدار قابل انتظار برای بالک کریستال  که

emu/g[ )25  دلیل این اخت ف حضور فاز مزوپروس سیلیکا غیرمغناطیسیی .]

، که رون به صورت پوشش، نیانوذرات  باشد در کنار فاز اکسیدآهن مگمایت می

پوشییاند، موجییب کییاهش مقییدار مغنییاطیس اشییباع اییین    اکسیییدآهن را مییی

 شود.  نانوکامپوزیت نسبت به مگمایت خال، می

 

Fig. 4 FTIR spectra of mesoporous silica/iron oxide nanocomposite 

 اکسیدآهن / مزوپروس سیلیکانانوکامپوزیت  FTIRطیف  4 شکل

 

 
Fig . 5 Magnetic hysteresis curve of mesoporous silica/iron oxide 

nanocomposite at room temperature  

مزوپروس سیلیکا/اکسیدآهن   هیسترزیس مغناطیسی نانوکامپوزیت  منحنی 5شکل 

 گیری شده در دمای اتاق اندازه
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 واجذب گاز نیتروژن-آنالیز جذب 4-3-

و   6واجیذب گیازنیتروژن نمونیه سینتز شیده در شیکل       -نمودار ایزوترم جذب

اند. نمودار ایزوتیرم   آورده شده 7نمودار مربوح به توزیع اندازه حفرات در شکل 

آیوپا  اسیت کیه    4مطابق با ایزوترم جذب نوع   واجذب نیتروژن نمونه-جذب

های نسیبی کیم،   دراین نمودار، در فشیار به ترکیبات مزوپروس اختصاص دارد. 

رود کییه مربییوح بییه جییذب  مقییدار جییذب بییا یییک شیییب یکنواخییت بییالا مییی

بر سطح داخلی مزوپروس از طریق جذب تیک لاییه و جیذب     N2های  مولکول

، جیذب بیه طیور    0.5تیا   0.25باشد. در فشارهای نسیبی حیدود    رند لایه می

گازی است های  ها از مولکول یابد که ناشی از پرشدن مزوپر ناگهانی افزایش می

شیود. در فشیار نسیبی بیالا در      و این منطقه، منطقه تراکم مویین نامییده میی  

منحنی حلقه هیسترزیس وجود دارد، مربوح به آگلومره شیدن حفیرات اسیت    

 [.26] شود ها ایجاد می بین دانه 1که به دلیل وجود گپ

حلقه هیسترزیس که به دلیل فرآیندهای متفاوت بین جیذب و واجیذب میواد    

باشد، بسیار وابسیته بیه سیاختار حفیره میاده مزوپیروس اسیت.         روس میمزوپ

توانید از شیکل حلقیه هیسیترزیس      بنابراین ساختار حفره ماده مزوپیروس میی  

هیای   هیای هیسیترزیس دارای شیکل    طبیق آیوپیا  حلقیه   تخمین زده شیود.  

باشید، حلقیه نیوع     می H1مختلفی هستند، که در اینجا حلقه هیسترزیس نوع 

H1 ای شکل ییا حفیرات بیا انیدازه      ه مواد مزوپروس با حفرات استوانهمربوح ب

ای از طیرفین انتهیای بیاز     . این حفرات اسیتوانه [22] باشد بسیار یکنواخت می

هیای هیسیترزیس در ایین نمیودار نشیان       حلقیه دارند. همچنین باریک بیودن  

دهد که  سیستم متخلخل اساساً از مزوپروس با توزیع اندازه باریک حفرات  می

کیه مربیوح بیه توزییع انیدازه       BJHتشکیل شده است. نتایج حاصل از آنیالیز  

 کند. شود، این نتیجه را تایید می حفرات است و در ادامه آورده می

ه فاز مزوپروس سیلیکا بیه طیور مینظم تشیکیل شیده      ک  در این نانوکامپوزیت

 باشد.   می  است، توزیع اندازه حفرات نیز باریک

، سیطح وییژه   BETنتایج حاصل از مشاهده می شود،  7همانگونه که در شکل 

و میانگین قطر و حجم کل حفرات برای نمونیه سینتز شیده بیه ترتییب برابیر       

461m2/g  ،3.58nm  0.41وcm3/g  .به دست آمد 

 
Fig. 6 N2 adsorption–desorption isotherms of mesoporous silica/iron 
oxide nanocomposite  

مزوپروس   برای نانوکامپوزیت N2واجذب -نمودار ایزوترم جذب 6 شکل

 سیلیکا/اکسیدآهن

 

                                                           
1
 Gap 

 
Fig. 7 Pore diameter distribution by BJH method of mesoporous 

silica/iron oxide nanocomposite 

 مزوپروس سیلیکا/اکسیدآهن  نانوکامپوزیت (BJH)نمودار توزیع اندازه حفرات  7 شکل

 
 محاسبه ضخامت دیواره حفره نمونه سنتز شده 1-4-3-

 [:26] شود تعریف می 2و  1پارامتر شبکه و دخامت دیواره حفره با روابط 

(1) a0=2d100/√3 

a0 [27] شبکه )فاصله تکرارشونده بین مراکز دو حفره(: پارامتر 

d فاصله صفحات : 

Ddاندازه حفره : 

t :دخامت دیواره حفره 

ظاهر شده است. این پیک مربوح به صفحه  2Ɵ=1.8یک پیک در  2در شکل 

باشید. پیارامتر شیبکه     میی  4.86nm( شبکه هگزاگونال با فاصله صفحات 100)

5.62nm        2.04به دست آمد. دیخامت دییواره حفیره ایین نمونیه حیدودnm 

 محاسبه شد.

 بررسی مورفولوژی ذرات نانوکامپوزیت و تخمین اندازه ذرات 5-3-

ارزیابی مورفولوژی سطح ذرات نانوکامپوزیت با میکروسکوپ الکترونی روبشیی  

انجام شد. لایه نازکی از پودرها بر روی پایه فیولادی   (FE-SEM)نشر میدانی 

رسبانده شد، سپس توسط لایه نازکی از ط  پوشش داده شد و تصویربرداری 

نیانومتر توسیط    100با توجه به اینکه نانوذرات در محیدوده زییر    انجام گرفت.

به ودو  قابل تشخی، نیستند، بنابراین تشخی، جداگانه فاز  SEMدستگاه 

 وس سیلیکا از اکسیدآهن توسط این آنالیز کار مشکلی است.  مزوپر

نانوکامپوزیییت اکسیییدآهن/مزوپروس سیییلیکا  FE-SEMتصییاویر  8در شییکل 

آمییده اسییت. اییین تصییاویر مورفولییوژی کییروی اسییفنجی و یکنواخییت اییین    

 کند. نانوکامپوزیت را تایید می

های فلزی  یونبررسی نتایج کاربرد نانوکامپوزیت سنتز شده در جذب  6-3-

 سنگین از محلول آبی

دهید بیا    اثر پارامترهای متغیر بر درصد حذف بررسی شید و نتیایج نشیان میی    

هیای فلیزی افیزایش     ، زمان تماس و دوز جاذب درصد حذف ییون pHافزایش 

 یابد. می
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Fig. 8 FESEM images of mesoporous silica/iron oxide nanocomposite 

with a high and b low magnifications 

بزرگنمایی  (a)مزوپروس سیلیکا/اکسیدآهن    نانوکامپوزیت FE-SEMتصاویر  8 شکل

 بزرگنمایی کمتر (b)بیشتر و 

هیای حیاوی    در تمامی مراحل، پس از اخت ح در زمان تعییین شیده، محلیول   

کیروم، سیرب، کیادمیوم، روی و    جاذب از کاغذ صافی عبور داده شد و غلظیت  

بیه   AA-680در محلول عبوری توسیط دسیتگاه اسیپکتروفتومتر میدل     نیکل 

نیانومتر انجیام    232و  213.9، 228.8، 217، 357.9هیای   موب ترتیب در طول

 گرفت.

 محلول بر درصد حذف pHبررسی نتایج تاثیر  1-6-3-

نمونیه   4مختلف مورد بررسی قرار گرفت.  pHبر میزان جذب در رهار  pHاثر 

، 1.5هیای مختلیف   pHو  (5mg/l)با غلظت یکسان نسبت به هر ییون فلیزی   

گیرم(،   0.08ها با شرایط مقدار جاذب ثابیت )  تهیه شد. آزمایش 5و  3.5، 2.5

دقیقیه انجیام    30دور بیر دقیقیه بیه میدت      250دمای اتاق و سرعت اخیت ح  

ذ صیافی فیلتیر شید و توسیط دسیتگاه طییف       گرفت. سپس با استفاده از کاغی 

 سنجی جذب اتمی عدد جذب هر کدام گرفته شد.  

، 5تیا   1.5محلیول از   pHشود، با افزایش  مشاهده می 9همانطور که در شکل 

هیای فلیزی    درصد حذف افزایش یافته و به این معنیی اسیت کیه جیذب ییون     

[ 28]باشد. در کار تحقیقاتی حییدری و همکیارانش    محلول می pHوابسته به 

های نیکل، کادمیوم و سرب از محلیول آبیی    نیز، همین نتیجه برای حذف یون

های فلزی مورد بررسی بیشترین درصید   . برای تمامی یونتایی، به دست آمد3

هیای   درصد حذف یون pH، رخ داده است. در این 5برابر با عدد  pHحذف در 

، 48، 29تیایی بیه ترتییب    5، روی، کادمیوم، کروم و سرب از محلول آبی نیکل

 ،pHمحاسبه شد. دلییل افیزایش درصید حیذف بیا افیزایش        84 %و  60، 25

پیایین، سیطح جیاذب     pHباشد. در  های م بت فلزی می و یون +Hرقابت بین 

شیود، بنیابراین نزدییک شیدن      احاطه میی  +Hهای  توسط مقادیر زیادی از یون

، pHیابد. درحالیکه با افیزایش   های م بت فلزی بر سطح جاذب کاهش می یون

های م بت فلیزی بیشیتری بیر سیطح      ، تعداد یون+Hهای  به دلیل کاهش یون

یابید.   ها از محلول آبیی افیزایش میی    جاذب جذب شده و درصد حذف این یون

های فلزی از محلیول،   باشد، نرخ حذف یون هرره بار منفی سطح جاذب بیشتر

هیای   محلول از اهمیت زیادی در حیذف ییون   pHتر خواهد بود. بنابراین  سریع

 فلزی توسط جاذب برخوردار است.  

 بررسی نتایج تاثیر زمان تماس بر درصد حذف 2-6-3-

در این مرحله زمان اخت ح متغیر و سایر پارامترها ثابت در نظر گرفته شیدند.  

دقیقیه و   50و  40، 30، 20های  های فلزی موردنظر در زمان میزان جذب یون

(، دمیای اتیاق و سیرعت    5بهینه ) pHگرم،  0.08با شرایط ثابت مقدار جاذب 

 دور بر دقیقه بررسی شد.   250اخت ح 

 
Fig. 9 Effect of pH solution on removal rates of Ni(II), Zn(II), Cd(II), 

Cr(III), and Pb(II) ions (adsorbent dosage of 0.08 g and contact time of 
30 min) 

های نیکل، روی، کادمیوم، کروم و سرب  محلول بر درصد حذف یون pHاثر  9شکل 

 دقیقه( 30گرم جاذب و زمان تماس  0.08)

شیود بیرای    نشان داده شد. همانطور که مشاهده می 10نتایج حاصل در شکل 

دقیقیه رخ داده اسیت. در     50یون فلزی بیشترین درصد حذف در زمان  5هر 

های نیکل، روی، کیادمیوم، کیروم و    ( درصد حذف یونpH=5این مدت زمان )

 محاسبه شد.  %95و  85، 47، 66، 50تایی به ترتیب  5سرب از محلول آبی 

 بررسی نتایج تاثیر دوز جاذب بر درصد حذف 3-6-3-

گرم جاذب در نظیر گرفتیه شید،     0.08دقیقه،  50و زمان تماس   pH=5برای 

و زمیان تمیاس، آنیالیز     pHگیرم جیاذب در همیان     0.32و  0.16سپس برای 

شیود، بیا افیزایش دوز     مشاهده میی  11همانطور که در شکل جذب تکرار شد. 

هیای   گرم، درصد حذف به دلییل افیزایش تیداخل بیین مکیان      0.16جاذب تا 

هیای فلیزی در    اتصال در دوز بالاتر جاذب یا کیم بیودن )ناکیافی بیودن( ییون     

 0.32تا  0.16های اتصال در دسترس، افزایش یافته، از  محلول نسبت به مکان

دقیقیه(   t=50و  pH=5گیرم )   0.16تقریباً بدون تغییر است. در دوز جیاذب  

های نیکیل، روی، کیادمیوم، کیروم و سیرب از محلیول آبیی        صد حذف یوندر

 محاسبه شد.  %99.5و  89، 61، 79، 53تایی به ترتیب 5

 
Fig. 10 Effect of contact time on removal rates of Ni(II), Zn(II), Cd(II), 

Cr(III) and Pb(II) ions (adsorbent dosage of 0.08 g and pH = 5.0)  
 نیکل، روی، کادمیوم، کروم و سربهای  اثر زمان تماس بر درصد حذف یون  10شکل 

 (pH=5گرم و  0.08)دوز جاذب 
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Fig. 11 Effect of adsorbent dose on removal rates of Ni(II), Zn(II), 

Cd(II), Cr(III) and Pb(II) ions (contact time of 50 min and pH = 5) 

های نیکل، روی، کادمیوم، کروم و سرب  اثر دوز جاذب بر درصد حذف یون 11 شکل

 (pH=5دقیقه و  50)زمان تماس 

 
 محاسبه ظرفیت جذب تعادلی جاذب 4-6-3-

نیکل، کروم، کادمیوم، روی و سرب، در های  مقادیر حداک ر ظرفیت جذب یون

تایی توسط نانوکامپوزیت سنتز شده برای شرایط آزمایشیگاهی  5جذب اجزای 

بیه   5.93mg/gو  4.08، 2.93، 5.39، 3.12موجود در این تحقیق، به ترتییب  

 دست آمده است.

 

 گیری نتیجه 4-

اکسییدآهن/مزوپروس سییلیکا بیا روش      در این کیار تحقیقیاتی نانوکامپوزییت   

گرفیت و کیاربرد نمونیه سینتز     هیدروترمال سنتز شد، آنالیزهای مختلف انجام 

های فلزی سنگین از محلول آبی بررسی شد. نتایج حاصیل   شده در حذف یون

 باشد: از این پژوهش به طورکلی به صورت زیر می

در آنالیز پراش سنجی اشیعه ایکیس حضیور فازهیای مزوپیروس سییلیکا و        1.

 اکسیدآهن تایید شدند.  

،  (m2/g 461.19)حی بیالا  نانوکامپوزیت سنتز شیده دارای مسیاحت سیط    2.

، توزییع  3.58nm، مییانگین قطیر حفیره    0.4128cm3/gحجم کیل حفیرات   

 باشد. باریک اندازه حفرات و رفتار سوپرپارامغناطیسی می

 pH=5 ،t=50در شیرایط  هیای فلیزی سینگین     . بیشترین درصد جذب یون3

هیای نیکیل، روی، کیادمیوم،     انجام شد. درصد حیذف ییون   W=0.16دقیقه و 

بیه    %99.5و  89، 61، 79، 53تایی به ترتییب  5کروم و سرب از محلول آبی 

 دست آمدند.
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