
RESEARCH OUTPUTS / RÉSULTATS DE RECHERCHE

Author(s) - Auteur(s) :

Publication date - Date de publication :

Permanent link - Permalien :

Rights / License - Licence de droit d’auteur :

Bibliothèque Universitaire Moretus Plantin

Institutional Repository - Research Portal
Dépôt Institutionnel - Portail de la Recherche
researchportal.unamur.beUniversity of Namur

        (Fe3O4@TMOS)

Alimohamadi, Vahid; Kashanian, Faezeh; Ebrahimi, S A Seyyed; Habibi-Rezaei, Mehran

Published in:
 

DOI:
10.22076/me.2019.88002.1199

Publication date:
2018

Document Version
le PDF de l'éditeur

Link to publication
Citation for pulished version (HARVARD):
Alimohamadi, V, Kashanian, F, Ebrahimi, SAS & Habibi-Rezaei, M 2018, '        (Fe3O4@TMOS)',  , vol. 21, no.
4, pp. 275-283. https://doi.org/10.22076/me.2019.88002.1199

General rights
Copyright and moral rights for the publications made accessible in the public portal are retained by the authors and/or other copyright owners
and it is a condition of accessing publications that users recognise and abide by the legal requirements associated with these rights.

            • Users may download and print one copy of any publication from the public portal for the purpose of private study or research.
            • You may not further distribute the material or use it for any profit-making activity or commercial gain
            • You may freely distribute the URL identifying the publication in the public portal ?
Take down policy
If you believe that this document breaches copyright please contact us providing details, and we will remove access to the work immediately
and investigate your claim.

Download date: 18. Nov. 2024

https://doi.org/10.22076/me.2019.88002.1199
https://researchportal.unamur.be/en/publications/97cee80a-36d8-449d-a1ea-130a9013756d
https://doi.org/10.22076/me.2019.88002.1199


Winter 2019, Volume 21, number 4

275

Spring 2016, Volume 19, Number 1
METALLURGICAL ENGINEERING 
The Journal of Iranian Metallurgical and Materials Engineering Society

http:metalleng.ir/
13

* Corresponding Author:
Majid Abbasi, PhD
Address: Department of Materials Engineering, Faculty of Mechanical Engineering, Babol Noshirvani University of Technology, Babol, Iran.
Tel: +98 (11) 32310968
E-mail: abbasim@nit.ac.ir

Research Paper
Effect of Pearlitizing on the as Cast and as Heat-Treated Microstructure of Hadfield Steels

1. MSc., Department of Metallurgy, School of Metallurgy and Materials Engineering, Iran University of Science and Technology, Tehran, Iran.
2. Professor, Department of Metallurgy, School of Metallurgy and Materials Engineering, Iran University of Science and Technology, Tehran, Iran.
3. Assistant Professor, Department of Materials Engineering, Faculty of Mechanical Engineering, Babol Noshirvani University of Technology, Babol, Iran. 

Milad Khayat1, Shahram Kheirandish2, *Majid Abbasi3

In this paper, the effects of pearlitizing on the as cast and as heat-treated microstructures of austenitic manganese steel (named 
Hadfield steel) were evaluated. The samples with different contents of carbon and manganese were produced using induction 
furnace and precision casting method. The as-cast, annealed, and solution treated microstructural studies were performed by 
optical microscopy, X-ray diffraction, ferritescopy and field emission scanning electron microscopy. The microstructural results 
showed that the as cast and annealed microstructures of the steel in room temperature consist of austenite matrix, carbide and 
ferrite. Fine examination by scanning electron microscope shows that the ferrite and carbide phases are formed as pearlitic colo-
nies. It was also observed that the increase in carbon content and annealing heat treatment are more facilitated the pearlitizing. 
By applying the final heat treatment (solution and quenching in water), pearlite colonies convert to new fine austenite grains and 
then the austenite grains sizes are decreased.
Key words: Hadfield steel, Pearlitizing, Grain size, Heat treatment
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A B S T R A C T

In recent decades, there has been considerable interest in magnetic nanoparticles study field, which is an applicable, high, 
productive, and effective.Since,it can be utilized as an agent for the bio field, experimental, scientific and industrial applica-
tionsbroadly.Magnetite and Functionalized magnetic nanoparticles because ofthe wide range applicationof superparamag-
netism behaviour of it especially in bio fields are focused. we stabilised the magnetite nanoparticles by silane derivations that 
prepared by the co-precipitation method.In order tocharacterizecore-shell crystallographic structure of synthesized magnetic 
nanoparticles, X-ray diffractometer (XRD) used. Produced MNPs morphology andtheir size distribution were observed by scan-
ning electron microscopy.To confirm the modification of magnetite surface with alkyl chains,some physical techniques, includ-
ing Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), element analysis (CHNS) were utilized. finally Vibrating Sample Magnetom-
eter (VSM), zetasizer and Dynamic light Scattering were used for magnetic measurement of magnetic nanoparticles (MNPs), 
MNPs surface’s zeta potential and hydrodynamic diameter respectively.Results of referred techniques indicated that all the 
core-shell MNPswere synthesized and major step of functionalization of MNPs were performedsuccessfully.

Keywords: Fe
3O4, Co-precipitation, Alkyl, synthesis, Trimethoxy octadecyl silane.
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چکیده

ويژگی های منحصربه فرد نانوذرات مغناطیسی از سويی و افزايش كاربرد اين نانوذرات در حوزه های مختلف اعم از فناوری های زيستی، پزشکی و دارورسانی از سوی ديگر سبب 
شده است، محققان به اين حوزه از فناوری توجه ويژه ای داشته باشند و برای افزايش توانمندی های كاربردی اين نانوذرات به بررسی و تحقیق پیرامون روش های مختلف 
پايدارسازی و عاملدار و زيست عاملداركردن آن ها بپردازند.در اين راستا، باهدف تولید نانوذرات مغناطیسی مگنتیت آب گريز، باهدف برقراری برهم كنش های آب گريز نانوذرات 
3 با  4(Fe O @TMOS)عامل دار شده با ماده آلکیل كننده 18 كربنی تری متوكسی اكتا دسیل سیلان ) 3 4Fe O با ساختارهای مورد هدف،سنتز نانو ذرات مغناطیسی مگنتیت )
روش هم رسوبی شیمیايی )سنتز هسته مگنتیت( و مخلوط سازی شیمیايی(عامل دار كردن هسته مگنتیت با آلکیل( انجام شد. نانو ذرات سنتز شده به وسیله آنالیزهای مبتنی 
( و آنالیز  VSM (، مغناطیس سنج ارتعاشی ) XRD (، تفرق اشعه ايکس ) −FT IR (، طیف سنجی تبديل فوريه مادون قرمز ) SEM بر دستگاه های میکروسکوپ الکترونی روبشی )
39.7emu و پسماند مغناطیسی و وادارندگی مغناطیسی  / g 3 سنتز شده 4Fe O @TMOS ، مغناطیس اشباع نانوذرات  VSMمشخصه يابي شدند.بنابر آنالیز CHNS عناصر
XRD نشان داد كه هسته نانوذرات سنتز شده مگنتیت است  حدود صفر بدست آمد و درنتیجه خاصیت سوپر پارامغناطیسی نانو ذرات تائید شد. همچنین نتايج حاصل از آزمون
62.82 نانومتر محاسبه  ، میانگین اندازه هسته و نانوذره نهائي به ترتیب 52 و  SEM ImageJ مبتني بر تصاوير بدست آمده از  و برمبنای تخمین توزيع اندازه توسط نرم افزار 

FTIRنیز گروه های عاملی آلکیل 18 كربنه دكوريت شده روی نانوذرات را تائید نمود.  و CHNS شد. دو آزمون

.)TMOS( واژه هاي كليدی: روش هم رسوبی، نانوذرات مغناطیسي مگنتیت، آلکیل تری متوكسی اكتا دسیل سیلان

1. مقدمه
درحال توسعه  و  است  اهمیت  حائز  نانومواد  كاربرد  امروزه 
خارجی،  بعد  سه  از  يکی  حداقل  كه  ماده ای  هر   .]1[ است 
ساختار سطحی و يا داخلی آن زير 100 نانومتر باشد، نانوماده 
منحصربه فرد  و  ويژه  خواص  به  توجه  با  می شودكه  نامیده 
از  نانو،  ابعاد  از  ناشی  شیمیايی  و  فیزيکی  مکانیکی،  نوری، 
قابلیت كاربرد در حوزه های مختلف علمی، صنعتی و پزشکی 
مغناطیسی  نانوذرات  نانومواد،  انواع  میان  در  است.  برخوردار 
از  كاربردی،  و  علمي  ازلحاظ  مگنتیت،  نانوذرات  مخصوصاً 
اهمیت قابل توجه و چشمگیري برخوردارند]2[. از كاربردهای 
مانند  زمینه هايی  به  می توان  مغناطیسی  نانوذرات  گسترده 
حسگری،  زيست  حسگری،  هايپرترمیاتراپی،  دارورسانی، 

]3و4[.  نمود  اشاره  كاتالیزوری  اطلاعات،  ذخیره سازهای 
پزشکی،  مگنتیت در حوزه  نانوذرات  به  توجه  از دلايل  يکي 
زيست سازگاري آن ها است. در اين راستا تائیديه سازمان غذا 
مزيد  نیز  مگنتیت  نانوذرات  برای   )FDA1( آمريکا  داروی  و 
اين  تا محققان در پژوهش های كاربردی  بر علت شده است 
و  متداول ترين  از   .]5[ باشند  داشته  ويژه ای  اهتمام  نانو ذرات 
مگنتیت،  مغناطیسي  نانوذرات  سنتز  روش های  كارآمدترين 
روش  هم رسوبي2 است. اين روش كه از قديمی ترين روش های 
بودن،  ارزان  مانند  مزايايي  داراي  است  نانوذرات  ساخت 
وقت گیر نبودن و بازده بالا است، به طوری كه با استفاده از اين 

1. U.S. Food and Drug administration

2. Co-precipitation.
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روش امکان سنتز مقدار زيادي نانوذره در حجم كم واكنش 
افزايش زيست سازگاري،  تاكنون جهت  ]6و7[.  فراهم می شود 
مگنتیت  نانو ذرات  هوشمندسازي  و  كلوخه شدن  از  ممانعت 
راهکارهای  زيستی،  يا  صنعتی  درزمینه های  نیاز  با  متناسب 
نانوذرات  مختلفی  بکار گرفته شده است. هوشمندسازی اين 
نیز به دلیل امتیازاتی از قبیل سطح ويژه بالا، زيست سازگاری 
نیروی  از  استفاده  با  واكنش  محلول  از  جداسازی  امکان  و 
است.  توسعه  حال  در  زيستی  اهداف  با  خارجی  مغناطیسی 
رويکردهای متفاوتی نیز جهت اصلاح سطح مگنتیت باهدف 
از  راستا  اين  در  است.  انجام شده  آن  سطح  كردن  آب گريز 
Fe− در هماتیت و مگنتیت به عنوان  OH گروه های سطحی 
برای  كننده  آب گريز  عاملی  گروه های  با  اتصال  محل های 
اصلاح سطح نانوذرات بهره برده می شود ]8-9[. برای آب گريز 
آمفی فیلیک3 هايی  از  می توان  مغناطیسی  نانوذرات  كردن 
نیز   ]11[ ]10[ و سديم دودسیل سولفات4  اولئیک اسید  مانند 
مزيت های  از  مشتقات سیلان5  زمینه  اين  در  نمود.  استفاده 
بهتر  پايداری  به  می توان  مثال  برای  برخوردارند؛  بیشتری 
نانوذره  سطح  در  شیمیايی  پیوند  تشکیل  درنتیجه  ساختار 
پربازده  و  مؤثر  تغییر  امکان  شدن،  سیلانیزه6  فرآيند  طی 
-13-12[ نمود  اشاره  مولکولی  داخل  آب گريزی  و  آب دوستی 

به وسیله  مگنتیت  نانوذرات  سطح  اصلاح  تحقیق  اين  14[.در 

به  و  است  گرفته  قرار  توجه  مورد  آلکیلی  عاملی  گروه های 
راستای  در  نانوذرات  اين  آب گريزی  خاصیت  افزايش  علت 
آنزيم ها روی  تثبیت  ازجمله  اهداف زيستی  از  برخی  به  نیل 
سطح نانوذره ]15[ نابودسازی سلول ها و بافت های سرطانی و 
تومورهابه دلیل خاصیت آب گريزی گروه  آلکیلی متصل شونده 
برای بافت های سرطانی هدف ]16و17[ و فراهم كردن فعالیت 
كاتالیزوری آن ها نتايج اين تحقیق از اهمیت ويژه ای برخوردار 
با طولانی تر  كه  است  اهمیت  حائز  نکته  اين  به  توجه  است. 
شدن زنجیره كربنی، خاصیت آب گريزی نانوذرات اصلاح شده 
پیش روماده  پژوهش  در   .]11[ می يابد  افزايش  آلکیل  با 
) TMOS ( تری متوكسی اكتا دسیل سیلان7  كننده   آلکیل 

كربن   18 زنجیره  باطول   21 46 3(C H O Si) شیمیايی  فرمول  با 
با   3 4Fe O @TMOS نانوذرات  مشخصه يابی  استفاده شد. 
 CHNS و   −SEM,VSM,XRD,FT IR آزمون های  از  استفاده 

انجام شد و نتايج حاصل مورد تجزيه و تحلیل قرار گرفت. 

2. مواد و روش تحقیق
مواد

، محلول آمونیاک8 25  2 2FeCl .4H O 3 و  2FeCl .6H O نمک های 

3. Amphiphiles.

4. SodiumdodecylSulfate (SDS).

5. Silane.

6. Silanization.

7. Trimethoxy octadecyl silane(TMOS).

8. Ammonium hydroxide.

درصد و محلول اسیدهیدروكلريک9 37 درصد از مرک آلمان 
(95  درصد شركت  TMOS تهیه شد. محلول آلکیل كننده )
اتانول طبی 96% شركت كیمیا الکل زنجان  كیمیا اكسیر و 

مورد استفاده قرار گرفت.

دستگاه ها
مدل گرم كننده  به  مجهز  مغناطیسی  همزن  از 

نانوذرات  سطح  اصلاح  فرايند  در   Heidolph MR 3001 K

از دستگاه  تأمین دمای واكنش و  مگنتیت، جهت هم زدن و 
آلکیل  ماده  تزريق  جهت  نانومقیاس  فناوران  میکروپمپ 
بررسی  جهت  گرديد.  استفاده  دقیق  تزريق  آهنگ  با  كننده 
دستگاه از  نانوذرات  فازی  خلوص  و  كريستالی  ساختار 
مس   αK تشعشع  ثابت  با   2500 −XRDRigaku Dmax

نرخ  و  تا 100 درجه  از 5   θ2 )λ=1.5406 nm( و محدوده 
بر دقیقه واقع در دانشکده   0.02 گرم كردن تنظیم شده در 
متالورژی و مواد دانشگاه تهران استفاده شد. برای ريخت شناسی 
و بررسی شکل ذرات از دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی 
CamScan MV2300 با ولتاژ شتابیkV 26 استفاده شد.  مدل
برای  نیز   −Rayleigh WQF 510A مدل   −FT IR دستگاه 
چهار  ترازوی  شد.  گرفته  بکار  نانوذرات،  شدن  تائیدعامل دار 
بکار رفت.  مواد  توزين  برای  نیز   Sartorius TE64 صفر مدل 
عنصري آنالیز  دستگاه  از  نیز  نانوذرات  عنصری  آنالیز  جهت 

دانشکده  عمومی  تجهیزات  در  واقع   ( )CHNSO vario EL III

علوم دانشگاه تهران، بهره برده شد.

 Fe3O4@TMOS سنتزنانوذرات
نانوذرات  هسته  به عنوان  مگنتیت  مغناطیسی  نانوذرات 
فرمول  طبق  هم رسوبی  روش  از  استفاده  با  3 4Fe O @TMOS

واكنش زير سنتز گرديد. 
+ + −+ + → +

→ +

2 3
2 3

3 4 2

Fe 2Fe 8OH Fe(OH) 2Fe(OH)

(Fe O ) 4H O

]18و19[  مطالعات  ساير  در  شده  اجرا  سنتز  شیوه  مطابق 
به ترتیب به نسبت های  2 2FeCl .4H O و  3 2FeCl .6H O نمک های 
و  ديونیزه  آب  محلول  در  و  شده  وزن كشی   1 به   2 وزنی 
اسیدهیدروكلريک2 مولار به مدت 15 دقیقه مخلوط شدند. 
واكنش  انجام  ملزومات  از  كه  محیط  قلیايی شدن  جهت 
به صورت  درصد   25 آمونیاک  مقداری  است  نهايی  محصول 
قطره ای به محلول حاصل از مرحله قبل اضافه گرديد و سپس 
از  محلول  رنگ  تبديل  با  شد.  زده  هم  دقیقه   30 مدت  به 
مگنتیت  نانوذرات  تولید  فرايند  انجام  به سیاه،  قهوه ای  رنگ 
تائید شده و در انتها پس ازجدايش نانوذرات به وسیله آهنربا، 
نمونه ها با اتانول، آب و متانول چهاربار شستشو شد و در دمای 

محیط خشک گرديد. 

9. Hydrochloric acid.
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آلکیلی  گروه های  با  شده  عامل دار  نانوذرات  تولید  برای 
1.5 گرم از نانوذرات مگنتیت   ، ( )3 4Fe O @TMOS 18 كربنه
سنتز شده در اتانول 95 درصد بعد از 40 دقیقه قرار گرفتن 
در حمام اولتراسونیک توزيع و سوسپانسیون يکنواختی حاصل 
آلکیل كننده محلول  لیتر  میکرو   750 مقدار  سپس   گرديد. 
( همراه 800 میکرو لیتر آب ديونیزه مخلوط و به وسیله  TMOS (
میکروپمپ با نرخ تزريق 5 میلی لیتر بر ساعت به سوسپانسیون 
نانوذرات مگنتیت افزوده شد. بعد از اكسیژن زدايی با دمیدن 
در  حاصل  سوسپانسیون  واكنش،  محیط  در  نیتروژن  گاز 
دمای 30 درجه سانتی گراد تحت هم زدن شديد و به مدت 
8 ساعت قرار داده شد. محصول واكنش چهار بار به ترتیب با 
اتانول، آب )دو مرتبه( و متانول شستشو شد و سپس در دمای 

محیط خشک گرديد. در شکل1 طرح واره مراحل اصلاح سطح 
نشان داده شده است. TMOS مگنتیت با 

3. نتایج و بحث
)SEM( تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی

از روش هايآنالیز مواد به  SEM میکروسکوپ الکترونی روبشی 
شمار می رود كه علاوه بر تهیه ی تصاوير بزرگنمايی شده، در 
صورت مجهز شدن به تجهیزات جانبی، قابلیت آنالیز شیمیايی 
را نیز خواهد داشت. در اين تحقیق جهت ريخت شناسی )شکل 
و اندازه( نانوذرات سنتز شده از دو نمونه در ولتاژ شتابی حدود 
26 كیلوولت تصوير گرفته شد. همان طور كه در بخش های الف 
و ب شکل 2 مشخص است ذرات به صورت يکنواخت كروی 

. TMOS شکل 1. طرح واره فرآيند اصلاح سطح نانوذرات مگنتیت با ماده آلکیل كننده

 

 
3نانوذراتالف( مربوط به  SEMتصویر . 2شکل  4Fe O)3 نانوذرات و ب 4Fe O @TMOS ه  توزیع انداز نموداردر سمت چپ تصویر و

 .در سمت راست ها آن
 

 (XRDاشعه ایکس ) سنجی پراش
کیلوولت و  41در ولتاژ  Cu-Kαتابش  تحتو نانوذرات مگنتیت آلکیله شده مغناطیسی مگنتیت  نانوذراتبرای  XRDآزمون 
تحلیل و بررسی نتایج حاصل از درجه قرار داده شد.  111درجه تا  5از  2θانجام گرفت. محدوده اسکن  آمپر یلیم 41جریان 
 نانوذراتالگوی پراش اشعه ایکس مطابق با انجام شد.  2.2.2نسخه X'Pert HighScore Plus افزار نرمتوسط  XRDآزمون
. 411. 311. 221های  داشتن صفحات کریستالی با جهتنمودار حاصل، با دربر ،است شده دادهنمایش  3در شکل که  مذکور
1بیانگر ساختار اسپینل معکوس مربعی الف-3در نمودار  533و  621. 441. 511. 422

3 4Fe O باشد  یممگنتیت  ذرات  نانو در
وجود هسته مگنتیت با  یدمؤهمچنین نتایج حاصل از این آزمون  [.22و 21،21(]JCPDS card 00-003-0863 با طبقمن)

3در نانوذرات  اسپینل معکوس مربعیساختار  4Fe O @TMOS  به علت غالب بودن لازم به ذکر است که  .ب(-3است )شکل
 533و  621. 441. 511. 422. 411. 311. 221های پیک، هسته نانوذره آلکیله شده عنوان بههای مگنتیت  کریستالفراوانی 

ب وجود ترکیبات-3در شکل  JCPDSکارت  یالگوهابا توجه به  ب است.- 3در شکل  مگنتیتهای  وجود کریستالنمایشگر 
SiC   0.769و 0.231Fe Si  است که با توجه به ترکیب شیمیایی ماده آلکیل کننده  ییدشدهتأمگنتیت نانوذره در کنار هستهTMOS 

پیک کریستالی در این راستا  گردد. می ییدتأ یرمستقیمغصورت  به ،، آلکیله شدن نانوذره مگنتیتCو  Siمبنی بر داشتن عناصر 
Si96O192 مشخص شده استبا رنگ قرمز  ب وجود دارد که-3در شکل  ای شدت بالا و قابل مشاهده با. 

 

                                                      
1Cubic inverse spinel. 

 الف

 ب

3 در سمت چپ تصوير و نمودار توزيع انداز ه آن ها در سمت راست. 4Fe O @TMOS و ب( نانوذرات  3 4Fe O شکل 2. تصوير SEM مربوط به الف( نانوذرات
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اندازه  با توجه به نتايج حاصل از تحلیل توزيع  شکل بوده و 
، قطر نانوذرات تخمین زده  ++C و نرم افزار ImageJ ذرات نرم افزار
نانوذرات در نمونه های  به اين ترتیب میانگین توزيع قطر  شد. 
ترتیب 52 و  به  آلکیله شده،  و مگنتیت  مگنتیت )شکل 2( 
62.82 نانومتر است كه همان طور كه مشهود است جمعیت 
اين  دارند.  نانومتر   70 تا   60 میانگین  قطر  نانوذرات،  غالب 
تحلیل كمی به همراه نتیجه كیفی تصويری دو نمونه بیانگر 
اين حقیقت است كه بین دو نانوذره سنتز شده تفاوت قطعی 
وجود دارد. همان طور كه مشهود است در بزرگنمايی يکسان 
40 هزار برابری برای هر دو نمونه مشاهده شد كه در مگنتیت 
آلکیله شده قطر ذرات افزايش داشته است كه مؤيد پوشش دار 
بر موارد فوق  نانو ذرات هسته مگنتیت می باشد. علاوه  شدن 
مشاهده می شود كه با توجه به مقايسه بخش الف و ب شکل 
2، فرايند آلکیله كردن مگنتیت باعث تجمع و توده ای شدن 

غیرطبیعی نانوذرات اصلاح شده نمی گردد.

)XRD( پراش سنجی اشعه ایکس
نانوذرات  و  نانوذرات مغناطیسی مگنتیت  برای   XRD آزمون 
مگنتیت آلکیله شده تحت تابش Cu-Kα در ولتاژ 40 كیلوولت 
θ2 از 5  و جريان 40 میلی آمپر انجام گرفت. محدوده اسکن 
درجه تا 100 درجه قرار داده شد. تحلیل و بررسی نتايج حاصل 
نسخه   X'Pert HighScore Plus XRD توسط نرم افزار از آزمون
2.2.2 انجام شد. مطابق با الگوی پراش اشعه ايکس نانوذرات 

مذكور كه در شکل 3 نمايش داده شده است، نمودار حاصل، 
 .311  .220 جهت های  با  كريستالی  صفحات  دربرداشتن  با 
3-الف  نمودار  در   533 و   620  .440  .511  .422  .400
نانو  ذرات  3 در  4Fe O بیانگر ساختار اسپینل معکوس مربعی10
)0863-003-00 JCPDS card مگنتیت می باشد )منطبق با
]20،21 و22[. همچنین نتايج حاصل از اين آزمون مؤيد وجود 
هسته مگنتیت با ساختار اسپینل معکوس مربعی در نانوذرات 
3 است )شکل 3-ب(. لازم به ذكر است كه به  4Fe O @TMOS

علت غالب بودن فراوانی كريستال های مگنتیت به عنوان هسته 
10. Cubic inverse spinel.

نانوذره آلکیله شده، پیک های220. 311. 400. 422. 511. 
مگنتیت  كريستال های  وجود  نمايشگر   533 و   620  .440
در   JCPDS كارت  الگوهای  به  توجه  با  است.  3 -ب  در شکل 
كنار  در   0.769 0.231Fe Si و   SiC تركیبات وجود  3-ب  شکل 
هسته نانوذره مگنتیت تأيیدشده است كه با توجه به تركیب 
TMOS مبنی بر داشتن عناصر  شیمیايی ماده آلکیل كننده 
به صورت غیرمستقیم  نانوذره مگنتیت،  آلکیله شدن   ،C و   Si

تأيید می گردد. در اين راستا پیک كريستالی Si96O192 با شدت 
بالا و قابل مشاهده ای در شکل 3-ب وجود دارد كه با رنگ 

قرمز مشخص شده است.

)FT-IR(طیف سنجی تبدیل فوریه مادون قرمز
مگنتیت  مغناطیسی  نانوذرات  با سطح  پیوند سیلان  بررسی 
به وسیله طیف سنجی تبديل فوريه مادون قرمز در مراحل قبل 
و بعد از آلکیله كردن انجام گرفت. نتايج حاصل در شکل 4 
طول موج  نواحی  در  طیف  پیک های  است.  داده شده  نمايش 
ارتعاش  از  ناشی   2850 −1cm و   2922 −1cm  ،2974 −1cm  
و  می باشد  آلکیلی  زنجیره های  در  − C  H پیوندهای كششی11 
 −1 cm cm 1− 1455 و  پیک های طیف در نواحی طول موج 
و   − 3  CH ارتعاشات خمشی12 درون صفحه ای  اثر  در   1395
 −1 cm − است. پیک جذبی قدرتمند و عمیق درمحدوده  2CH

مگنتیت  در   −Fe O پیوند كششی  ارتعاشات  مشخصه   583
مگنتیت  نمونه های  در  −Fe  O كششی ارتعاش  ناحیه  است. 
570 است و اين افزايش  −1 cm به صورت توده، اغلب درحدود 
محدوديت  سبب  به  توده  به  نسبت  جذبی  طول موج  ناحیه 
نانوذرات مگنتیت  با  نانوذرات می باشد]23[. در مقايسه  اندازه 
مگنتیت  نانوذرات   −Fe O جذبی باندهای  اصلاح نشده، 
جابجايی   585 −1 cm حدود بالاتر  طول موج  به  شده  آلکیله 
بر   − −Fe O Si پیوندهای  تشکیل  آن  دلیل  كه  پیداكرده اند 
 H از   − − −3Si(O ) چون  است.  شده  آلکیله  نانوذرات  سطح 

11. Stretching vibrations.

12. Bending vibrations.

. 3 4Fe O @TMOS 3 و ب( نانوذرات 4Fe O شکل 3. پراش سنجی اشعه ايکس مربوط به الف( نانوذرات
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الکترونگاتیوی13 بیشتری دارد موجب می شود كه ثابت نیروی 
Fe− افزايش پیدا كند و جابجايی مکانی نمودار  O پیوندهای

−1 cm را در پی داشته باشد]24[. باندهای ضعیف در طول موج 
− و نشان دهنده  −Fe O Si 1050 ناشی از ارتعاشات كششی 
آلکیلی  باسیلان های  مگنتیت  نانوذرات  موفق  آراسته شدن 
نیز   1630 −1 cm و  3400 −1 cm پیک های  همچنین  است. 
آب باقیمانده  −O H متعلق به ارتعاشات خمشی و كششی باند 

در نمونه ها است.

)VSM( مغناطیس سنج ارتعاشی
برای سنجش مغناطش نمونه های سنتز شده، آزمون مذكور 
منحنی  و  گرفت  انجام  سانتی گراد  درجه   25 دمای  در 
بین   H مغناطیسی  میدان  تغییر  با  مربوطه،  هیسترزيس14 
12000+ و 12000- اورستد تهیه شد )شکل 5(. مغناطش 

 67.5 −1emu.g ( نمونه مگنتیت در دمای اتاق،  sM اشباع )
 3 4Fe O @TMOS تخمین زده شد كه اين مقدار برای نمونه
39.7 به دست آمد. كاهش  −1 emu.g با كاهش قابل توجهی، 
مغناطش اشباع در نمونه مگنتیت آلکیله شده به علت قرار 
می باشد.  مگنتیت  روی  آلکیل كننده  سیلان  عامل  گرفتن 
در  ناچیز  مغناطیسی  وادارندگی16  و  پسماند15  مغناطش 
نانوذرات  پارامغناطیس بودن  سوپر  بیانگر  نیز  حاصله  نتايج 
حلقه  تبديل  با  كه  می باشد  نمونه  دو  هر  در  مغناطیس 
است.  شده  محرز  كاملًا  شکل   S منحنی  به  هیسترزيس 
نانوذره  لازم به ذكر است كه رفتار سوپرپارامغناطیسی كه 

13. Electronegative.

14. Hysteresis.

15. Remanent magnetization.

16. Coercivity.

ابعاد  به دلیل كاهش  اين معناست كه  به  نشان داده است 
ذرات در حد نانو كه نتايج تصاوير میکروسکوپ الکترونی آن 
به  ذره  در  موجود  مغناطیسی17  حوزه های  است،  آمده  نیز 
سمت تبديل شدن به يک حوزه رفته كه به اصطلاح، در اين 
حالت ماده تک حوزه18 شده است. اين فرايند كه در ابعاد 
نانوذرات مگنتیت حاصل می شود ]25[ موجب  از  مشخصی 
می شود كه ذرات دارای خاصیت سوپرپارامغناطیسی شوند. 
ويژگی  به  ماده  دستیابی  مغناطیسی،  رفتار  اين  مزايای  از 
واكنش و پاسخ سريع و حداقل تاخیر همسو شدن ممان های 
به   .]26[ مغناطیسی می باشد  میدان  مغناطیسی در معرض 
بیانی ديگرجهت شرح رفتار سوپرپارامغناطیسی ماده، معیار 
از  )τN كه برگرفته  ) زمان استراحت ممان مغناطیسی ذره 
بیان Néel است و در معادله )1( نشان داده شده است بکار 

گرفته می شود.
معادله 1.

τ = τ eff
N 0

B

K V
exp( )

K T

τ0 وابستگی ضعیفی به دما دارد و مقدار  در معادله فوق 
 effK آن در حدود 9-10 تا 12-10 ثانیه، در نظر گرفته می شود. 
ثابت بولتزمن20 و BK ثابت موثر ناهمسانگردیV،19 حجم ذره، 

T دمای كاری نمونه است و اگر زمان آغاز تا پايان اندازه گیری 
τN باشد ماده سوپرپارامغناطیس محسوب  مغناطیسی بیش از 

می شود ]27[.

17. Magnetic Domains.

18. Single Domain.

19. Anisotropy.

20. Boltzmann constant.

. TMOS 3 و ماده آلکیل كننده  4Fe O @TMOS 3 و  4Fe O نانوذرات −FT IR شکل 4. نتايج
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3 خط  4Fe O VSM برای دو نانوذره سنتز شده الف( شکل 5. نتايج آزمون 
3 نقطه چین. 4Fe O @TMOS ممتد و ب(

CHNS آنالیز عنصری
CHNSO (vario EL III) دستگاهی است  آنالیز عنصري دستگاه 
كه قادر است با دقت بسیار بالای حدود 1%، كربن، هیدروژن، 
كاری  مختلف  گزينه های  در  را  اكسیژن  و  گوگرد  نیتروژن، 
وزن  با  نمونه های  در  S و    N, CHN, CNS ,CHNS,O شامل 
معین تعیین كند. از اين دستگاه براي تعیین عناصر موجود 
در مواد شیمیايي و دارويي، تركیبات آلي، نفت، زغال سنگ، 
كشاورزي  محصولات  شیمیايي،  كودهاي  ژئولوژيکي،  مواد 
موجود  عناصر  آنالیز،  اين  در  می شود.  استفاده  موادغذايي  و 
در نمونه ها در لوله احتراق كه دماي آن قابل كنترل است با 
آنالیز عنصری  نتايج   .]28[ اكسید می شود  اكسیژن  گاز  عبور 
منحنی  و   1 جدول  در   3 4Fe O @TMOS شده سنتز  نانوذره 

كه  همان طور  است.  داده شده  نشان   6 شکل  كروماتوگرام 
هیدروژن  و  كربن  و  نیتروژن  مقدار  درصد  می شود  مشاهده 
كه  است  بیشتر  مگنتیت  به  نسبت  شده  آلکیله  نمونه  برای 

TMOS با توجه به عناصر تشکیل دهنده ماده آلکیل كننده 
به دلیل وجود كربن  بديهی است كه  ( )21 46 3C H O Si با فرمول
برآورده شده  انتظار  اين  آلکیله شده،  نانوذره  و هیدروژن در 
است؛ لازم به ذكر است كه افزايش نیتروژن در نانوذره آلکیله 
ماده  در  موجود  احتمالی  نیتروژن  ناخالصی  دلیل  به  شده، 
در  نیتروژن  دمش  از  استفاده  علت  به  بلکه  نبوده  TMOS

فرايند سنتز نانوذره آلکیله شده است و اين در حالی است كه 
در سنتز مگنتیت دمش نیتروژن انجام نشده است. درنتیجه، 
FT− مطابقت دارد و مؤيد  IR با آزمون داده های آزمون فوق 

آلکیله شدن موفق نانوذرات مگنتیت می باشد.

CHNS برای مگنتیت آلکیله شده. جدول 1. نتیجه آزمون

%S%N%H%Cنام نمونه
03.802.032.58Fe3O4@TMOS

00.021.3730.81Fe3O4

4. نتیجه گیری
با توجه به خواص منحصربه فرد نانو ذرات مغناطیسی مگنتیت، 
)پايدارسازی،  هوشمندسازی  زمینه  در  بسیاری  پژوهش های 
به منظور  نانوذرات  اين  زيست عامل داركردن(  و  سطح  اصلاح 
كاربرد در حوزه های مختلف زيستی و غیر زيستی انجام شده 
3 سنتز  4Fe O است. در پژوهش پیش رو، نانوذرات مغناطیسی 
 TMOS و مشخصه يابی شد و سپس توسط ماده آلکیل كننده 
نانوذرات  اثبات هسته مگنتیت در  آلکیله گرديد.  با موفقیت 
XRD انجام گرفت  ، توسط آزمون 3 4Fe O @TMOS مغناطیسی

 

3نانوذراتCHNS. منحنی کروماتوگرام آنالیز عنصری 6شکل  4Fe O @TMOS. 

 

 برای مگنتیت آلکیله شده. CHNSنتیجه آزمون .1جدول 
S% N% H% C% نام نمونه 
0 3.80 2.03 2.58 Fe3O4@TMOS 
0 0.02 1.373 0.81 Fe3O4 

 

 یریگ جهینت. 4
هوشمندسازی )پایدارسازی، در زمینه  بسیاری های مگنتیت، پژوهش یسیمغناط اتذر نانو فرد منحصربهتوجه به خواص ا ب

است.در  شده انجام و غیر زیستی زیستی مختلف یها حوزهدر  کاربردمنظور بهاین نانوذرات دارکردن(  عامل اصلاح سطح و زیست
3مغناطیسی رو، نانوذرات  پیشپژوهش  4Fe O ماده آلکیل کنندهتوسط یابی شد و سپس  سنتز و مشخصهTMOS  با موفقیت

3ذرات مغناطیسیاثبات هسته مگنتیت در نانو آلکیله گردید. 4Fe O @TMOS، آزمون توسطXRD  و ساختار بلوری  گرفتانجام
جهت . استاندارد، تشخیص داده شدهای  مطابقت داده شده با کارت الگوی پراشیبا مگنتیت و مگنتیت اصلاح شده، 

گرفته شد که اندازه میانگین نانوذرات به ترتیب برای SEMتصاویر ذره سنتز شده،  نانونوع دو در  اندازه و توزیع شناسی ریخت
3 4Fe O  3و 4Fe O @TMOS آزمون ،بررسی خواص مغناطیسی منظور به. تخمین زده شدنانومتر  81-61و  51-45 درحدود

VSM 3نانوذرات مغناطیس اشباع و  انجام شد 4Fe O @TMOS 39.7سنتز شده emu / g  و پسماند مغناطیسی و وادارندگی
بررسی و  جهت همچنین .ید شدتائذرات  یسی نانوپارامغناطسوپر یجه خاصیت درنتکه مغناطیسی حدود صفر بدست آمد 

FTآزمون از ،آلکیلی عاملی یها گروهبا  اتذر نانو اصلاح سطحآزمایی پیوندهای سطحی و  راستی IR  آنالیز عنصری وCHNS

 یها آزمون. نتایج حاصل از قرار گرفت تائیدهای کربنی مورد  اصلاح شدن سطح نانوذره با زنجیره به وسیله آن که استفاده شد
 .ندیکدیگر را تائید کردمختلف 

 

 سپاسگزاری. 5
 .نمایند می تشکروقدردانی تحقیق اینملزومات  آوردن فراهم خاطر به تهران دانشگاه از ،مقاله نویسندگان

 

N 

C 

H 

. 3 4Fe O @TMOS CHNS نانوذرات شکل 6. منحنی كروماتوگرام آنالیز عنصری 
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الگوی  با  شده،  اصلاح  مگنتیت  و  مگنتیت  بلوری  ساختار  و 
تشخیص  استاندارد،  كارت های  با  شده  داده  مطابقت  پراشی 
نوع  دو  در  اندازه  توزيع  و  ريخت شناسی  جهت  شد.  داده 
گرفته شد كه اندازه میانگین  SEM نانو ذره سنتز شده، تصاوير 
3 درحدود  4Fe O @TMOS 3 و  4Fe O نانوذرات به ترتیب برای 
نانومتر تخمین زده شد. به منظور بررسی  45-50 و 70-60 
مغناطیس  و  شد  انجام   VSM آزمون مغناطیسی،  خواص 
 39.7 emu / g شده سنتز   3 4Fe O @TMOS نانوذرات  اشباع 
صفر  حدود  مغناطیسی  وادارندگی  و  مغناطیسی  پسماند  و 
بدست آمد كه درنتیجه خاصیت سوپر پارامغناطیسی نانو ذرات 
تائید شد. همچنین جهت بررسی و راستی آزمايی پیوندهای 

با گروه های عاملی آلکیلی،  نانو ذرات  سطحی و اصلاح سطح 
استفاده شد كه به  CHNS FT− و آنالیز عنصری  IR از آزمون
كربنی  زنجیره های  با  نانوذره  سطح  شدن  اصلاح  آن  وسیله 
مختلف  آزمون های  از  حاصل  نتايج  گرفت.  قرار  تائید  مورد 

يکديگر را تائید كردند.

5. سپاسگزاری
فراهم آوردن  به خاطر  تهران  دانشگاه  از  مقاله،  نويسندگان 

ملزومات اين تحقیق تشکروقدردانی می نمايند.
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