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ABSTRACT 

The luminol chemiluminescent reaction is among well-known quantitative methods in 

analytical spectroscopy due to its high sensitivity to presence of catalyst and low 

background signal. In this study, magnetic nanocomposite of Fe3O4/SiO2/TiO2/CoIIITHPP 

(THPP : tetrahyroxyphenylporphyrin) has been synthesized by co-precipitation method 

and characterized with fourior transform-infrared (FT-IR), X-ray photoelectron 

spectroscopy (XRD), vibrating sample magnetometery (VSM), scanning electron 

microscopy (SEM), transmission electron microscopy (TEM) and energy dispersive X-ray 

spectroscopy (EDS). For the fist time, this magnetic nanocomposite has been used as 

catalyst of  chemolumincence reactions and showed high catalytic effect on the luminol-

H2O2 system. The recovery of catalyst was easily performed by applying the external 

magnetic field. 
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به عنوان  CoIIITHPP/2TiO/2SiO/4O3Fe یسیمغناط یتسنتز نانوکامپوز

 ینوللوم-2O2H یستمس ینسانسدر واکنش کمولوم یزگرکاتال

 ، افسانه نعمتی، محمد جواد چایچی*انسیه غلامرضاپور، عباس اسلامی
 بابلسر، ایران دانشکده شیمی، دانشگاه مازندران،

 17/02/01تاريخ پذيرش:           16/02/01تاريخ تصحيح:              19/09/00تاريخ دريافت: 

 چکيده

ای تجزیهسنجی طیف های کمی شناخته شده دراز روش سیگنال زمینه کم به حضور کاتالیزگر و شیمیایی لومینول به دلیل حساسیت بالا نورتابی واکنش

تهیه و با طیف  : تترا هیدروکسی فنیل پورفیرینTHPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe  (THPP )نانوکامپوزیت مغناطیسی در این تحقیق  .است

(، SEM(، میکروسکوپ الکترونی روبشی )VSM(، مغناطیس ارتعاشی نمونه )XRD(، پراش پرتو ایکس )FT-IRسنجی تبدیل فوریه مادون قرمز )

این نانو کامپوزیت مغناطیسی برای اولین  ( شناسایی شد. ازEDS) ایکس پرتو انرژی پراکندگی سنجی ( و طیفTEMعبوری )میکروسکوپ الکترونی 

لومینول نشان  -2O2Hبار به عنوان کاتالیزگر  واکنش کمولومینسانس  استفاده شد و فعالیت کاتالیزی بسیار خوبی را در واکنش کمولومینسانس سیستم 

 پدیر است.این کاتالیزگر به آسانی با به کارگیری میدان مغناطیسی خارجی انجامداد. بازیابی 

 .نانوکامپوزیت مغناطیسی، نورتابی شیمیایی، لومینول، پورفیرین کلمات کلیدي:

 مقدمه -1

ناهمگن  های کاتالیزی نانوذرات مغناطیسی به دلیل قابلیت بازیابی آسان از محیط واکنش از بسترهای مناسب برای واکنش

. از اکسیدهای مغناطیسی آهن به دلیل غیرسمی و ارزان بودن و خواص مغناطیسی بارزشان در ساخت [2و1]شوندشناخته  می

 یادز یژهسطح وو  بالا یسیمغناط یدوقطب کنشبرهمدلیل  به. هرچند [3]شودهای مغناطیسی استفاده میبیشتر نانوکامپوزیت

دهی شیمیایی شوند اما می توان با بکارگیری تکنیک هایی مانند پوششای میبه راحتی اکسید و تودهاکسید مغناطیسی آهن 

 اکسایش برابر در هاو حفاظت آن این نانوذرات یژهو یسیحفظ خواص مغناطهای یکی از روش .[4]مانع از توده ای شدن آن شد 

 کربن، بها، سیلیکا،گران فلزات آلی، مرهایهای مختلفی مانند پلیترکیب از استفاده با  هاآن یدهپوشش توده ای شدن، و

در این زمینه است. فرایند دهنده بسیار مناسب . سیلیکا یکی از عوامل پوشش[5-9]ها است سورفکتانت و فلزی اکسیدهای

پایینی منتهی  یتسم یست باز یطمحاست و به تولید محصولی پایدار، سازگار با  آساندهی نانوذرات مغناطیسی نسبتاً پوشش

شود و بی اثر بودن این لایه سبب زیست سازگاری نانوذرات . پوشش سیلیکا مانع تجمع نانوذرات اکسید آهن می[10]می شود

ل این ( در سطح پوشش سیلیکا، اتصاOH-Siهای سیلانول ).  وجود گروه[11]شود می نیز  4O3Feمغناطیسی پوشش یافته 

سیلانول و اکسیدهای فلزی در  OHتوان با ایجاد پیوند بین . پس می[12]سازدهای عاملی مختلف را آسان میسطح به گروه
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  )2TiO(اکسیدتیتانیم دی صنعتی متنوعسطح سیلیکا، اکسیدهای فلزی مختلف را روی این سطوح قرار داد. علاوه بر کاربردهای 

است. یده به اثبات رس 2TiOدو نقش متفاوت  قبلیمطالعات از . [13]ترین کاتالیزگرهای نوری است شدهشناختهاز این ترکیب 

بر  جذب اجسام  یسطح واصتغییر خذب شده بر روی سطح آن و نقش دوم های جترکیبکاهشی -ایشینقش اول قابلیت اکس

های گوناگون در زمینه 2TiO . ترکیب این دو نقش ابداعات مختلفی از کاربرداستبه حالت هیدروفیلی )آبدوستی(  2TiO روی 

های نشاندن حساس کننده 2TiOترین اصلاحات برای بهبود خواص فتوکاتالیزی یکی از برجسته .[14]را به وجود آورده است

  )OH(های حاوی  گروه عاملی هیدروکسیلاست. مطالعات قبلی نشان داد مولکول 2TiOها روی سطح نوری مانند پورفیرین

های که هایی با چهار گروه هیدروکسیل نسبت به پورفیریندارند. پورفیرین 2TiOای در اتصال به  سطح توانایی قابل ملاحظه

کنند و انتظار بر این است  باعث افزایش بیشتر ایجاد می 2TiOتر با ا سه گروه هیدروکسیل هستند پیوند قویدارای یک، دو ی

ایجاد یک گونه برانگیخته الکترونی از یک واکنش  نورتابی شیمیایی حاصل .[16و15]نیز شوند  2TiOفعالیت فتوکاتالیزی 

ترین واکنشگرهای به و متداول ترین. لومینول یکی از قدیمی[17]کند که با بازگشت به حالت پایه نور نشر میشیمیایی است 

همچنین نقش مهمی در تجزیه شیمیایی مدرن دارد  2O2H-های نورتابی شیمیایی است. سیستم لومینولکار رفته در واکنش

گونه برانگیخته با جذب برخلاف فلورسانس که  با این تفاوت که است فلورسانسمشابه پدیده بسیار  . نورتابی شیمیایی[18-20]

حاصل نورتابی شیمیایی معمولاً  دهیپد. است یک واکنش شیمیاییحاصل  گونه برانگیخته  نورتابی شیمیاییدر  شودنور ایجاد می

 تیپوکلری، ه2O2H رینظهایی ندهاکس با ( نیفر یو لوس ومیدیآکر یاسترها نول،یزولومیا نول،یلوم مانند) یآل ترکیب کی ایشاکس

 شهیر دازیفسفاتاز، پراکس نی)مثل آلکال هامیآنزنظیر  ییهاکاتالیزگردرحضور کاهش -ایشاکسواکنش  نی. ااست ژنیاکس ای

. شودانجام می نیو هِم (آهن و مس یهاکمپلـکس ،هانیانیفتالوس مانند) یفلز هایکمپلکس(، یکروبیم یدازهایخردل، پراکس

 نولیابتدا لومدر   نورتابی شیمیایی تیخاص برای ایجاد است. نولی، لومنورتابی شیمیاییماده مورد استفاده در  نیترشناخته شده

. در حضور شودیدر آب، استفاده م دیدروکسـینمک ه کیو  2O2Hاز در این مرحله معمولاً  می کهفعال  ندهاکس کی با

 قابل  زین دازیپراکس واکنش در حضور  نیشود )ایم هیتجز ژنیبه آب و اکس 2O2H، آهن هایکمپلکس  انندهم یزگرهاییکاتال

 دیتول ژنی. واکنش اکسشودیم جادیا ونیآن ید کیواکنش داده و  یدیدروکسیبا نمک ه نولیلوم گریاز طرف د است(.انجام 

است و بلافاصله با از دست دادن  داریناپا ـاریکه بس شودیم یآلـ دیپراکس کی لیمربوطه سبب تشک ونیآن یبا د 2O2Hشده از 

 هیپس از بازگشت به حالت پا زیماده ن نیشده است. ا جییته یهاالکترون یکه دارا شودیم تبدیل نوفتـالاتیآم -5به  تروژنین

نانوکامپوزیت  در این پژوهش فعالیت کاتالیزی .[22و21]کندیخود را به صورت نور آزاد م یانرژ ،یانرژ

THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe  (THPP )2-بر واکنش سیستم لومینول  : تترا هیدروکسی فنیل پورفیرینO2H  بررسی شد و

  نتایج نشان داد این نانوکامپوزیت اثر کاتالیزی خوبی بر این نورتابی شیمیایی سیستم دارد.
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 بخش تجربی -2

 هاي مورد استفادهمواد شيميايي و معرف-1-2

، لومینول، (TTIPتیتانیوم تترا ایزوپروپوکساید ) (،TEOS(، تترا اتوکسی سیلان )3FeCl( کلرید )III(، آهن )2FeCl( کلرید )IIآهن)

ها از شرکت مرک آلمان خریداری شدند و بدون خالص سازی بیشتر به کار رفتند. در تمام ( و حلال2O2Hپراکسید هیدروژن )

 استفاده شد. pH=7( با PBSمولار ) 01/0ها از آب دو بار تقطیر استفاده شد. از محلول بافر فسفات آزمایش

 هادستگاه-2-2

سنج  که مجهز به طیف LEO-1455VP( با استفاده از دستگاه میکروسکوپ SEMالکترونی روبشی )تصاویر میکروسکوپ 

مدل  FT-IR Brukerبا دستگاه  KBrها در قرص ( بود بدست آمد. طیف مادون قرمز نمونهEDSایکس ) پرتو انرژی پراکندگی

Tensor 27 ایکس  پرتوها با دستگاه پراش سنج ثبت شد. الگوی پراش پرتو ایکس نمونهBruker D8  با تابش تکفام مس در

(، VSMسنج نمونه مرتعش)ها با مغناطیسدر دمای اتاق تعیین شد. خواص مغناطیسی نمونه10◦-80◦ هیزاو با θ2محدوده 

ای نورتابی شیمیایی )شرکت های نورتابی شیمیایی با استفاده از دستگاه تجزیهایران تعیین شدند. آزمایش -شرکت کویر کاشان

Bertold ( مجهز به آشکارساز لوله تقویت کننده نوری )آلمانPMT.انجام شد ) 

 THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feتهيه کاتاليزگر -2-3

 2TiO/2SiO/4O3Feدر دو مرحله متوالی انجام شد. در مرحله اول نانوکامپوزیت  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feتهیه کاتالیزگر 

 ( روی سطح آن نشانده شد.IIIپورفیرین کبالت)فنیلتهیه شد سپس تترا هیدروکسی

  2TiO/2SiO/4O3Fe تهيه نانوکامپوزيت-2-3-1

4O3Fe 3میلی مول از  30. مخلوط [23]با روش رسوبگذاری شیمیایی تهیه شدFeCl  2میلی مول  15وFeCl  میلی لیتر  90در

محلول نیز با محلول آمونیاک  pHساعت بازروانی شد و  4اثر آرگون به مدت تحت اتمسفر بی C 100آب دیونیزه در دمای

 pHتنظیم شد. سپس دمای آن تا دمای اتاق پایین آورده شد و رسوب صاف شد و با آب دوبار تقطیر شسته شد تا  9( تا %25)

. برای [24]تشکیل شود 2SiO/4O3Feژل انجام شد تا -به روش سل 4O3Feروی  2SiOنمونه به حالت خنثی برسد. لایه نشانی 

( 25میلی لیتر محلول آمونیاک )% 6میلی لیتر اتانول پراکنده شد. سپس به آن  200تهیه شده در  4O3Feگرم از  1این منظور، 

 2SiO/4O3Feشبانه روز در دمای اتاق هم زده شد و رسوب سیاه  1جداگانه اضافه شدند. این مخلوط به مدت  TEOSمیلی لیتر  2و 

ول شسته شد. رسوب سیاه در دیسیکاتور خلا در دمای اتاق به ربای خارجی قوی جدا شد سپس چندین بار با اتانحاصل با آهن

ایجاد   2TiO/2SiO/4O3Feگیرد تا نانوکامپوزیت قرار می 2SiO/4O3Feروی  2TiOشبانه روز خشک شد. در مرحله بعد لایه  1مدت 

( از مخلوط 1در مخلوط آب و اتانول انجام شد. ابتدا، محلول ) TTIPبا ترکیب  2SiO/4O3Feروی  2TiOلایه نشانی  .[25]دشو
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2SiO/4O3Fe  (g2/1( و اتانول مطلق )ml 25( تهیه شد. سپس محلول )از مخلوط 2 )TTIP (ml 8( و اتانول مطلق )ml 16 )

( تحت تابش فراصوت به 1( تهیه شد. ابتدا، محلول )ml 20( و اتانول مطلق )ml 850( نیز از مخلوط آب )3تهیه شد و محلول )

دقیقه( 35( تحت تابش فراصوت )2( و )1های )( اضافه شد. سپس، مخلوط محلول2دقیقه قرار گرفت و به محلول ) 35مدت 

(، 1های )( اضافه شد. بعد از آن، محلول نهایی که شامل محلول2( و )1قطره به مخلوط ) ( قطره3قرار گرفت. سرانجام، محلول )

شبانه روز با استفاده از حمام بخار تبخیر  3ساعت تحت تابش فراصوت قرار گرفت. این محلول  طی  1( است به مدت 3( و )2)

در کوره گرمادهی شد. نانوکامپوزیت  ساعت 2به مدت  C 520شد. پس از آن، نانوکامپوزیت آماده شده در دمای

2TiO/2SiO/4O3Fe   ًها حذف شوند. جداسازی نانوکامپوزیت مغناطیسی از محلول آبی بار با آب شستشو شد تا ناخالصی 3نهایتا

 با آهنربای قوی انجام شد.

 (IIIفنيل پورفيرين کبالت )تهيه تترا هيدروکسي-2-3-2

 -4میلی مول  46/7. برای این منظور، [26]( طبق روش گزارش شده تهیه شدTHPPتترا هیدروکسی فنیل پورفیرین )

میلی  35میلی لیتر پروپیونیک اسید، و  75میلی لیتر استیک اسید سرد،  35هیدروکسی بنزآلدهید و پیرول تازه تقطیرشده در 

رسانده   C 50-60ساعت بازروانی شد. سپس دمای مخلوط واکنش به حدود  5/1به مدت   C150لیتر نیتروبنزن در دمای

میلی لیتر پترولیوم اتر اضافه شد و این مخلوط یک شبانه روز در  35دقیقه به آن هوا دمیده شد و سپس  30شد و به مدت 

یخچال نگهداری شد. سپس رسوب جمع آوری و با پترولیوم اتر شسته شد. پس از آن، در استخراج کننده سوکسله با اتیل 

شوند. های فرعی در اتیل استات حل نمیشود اما محصولتز شده در اتیل استات حل میاستات شسته شد، پورفیرین سن

 شناسایی شد.  IR-FTو  NMR-C13 ،NMR-H1 ،Vis–UVپورفیرین با 

THPP: 13CNMR (CDCl3 δ, 400 MHz): 114.383 (meso-C), 120.738 (β-C), 132.237–136.070 (Aromatic carbons), 

157.790 (α-C). 1HNMR (500MHz, DMSO, ppm, TMS reference): 7.989–8.010 (H-orto, m, 8H), 7.198–7.219 (H-

meta, m, 8H), 8.866 (H-pyrrole, s, 8H), 9.983 (OH, s, 4H), −2.887 (NH, br s, 2H). FT-IR (film on KBr, cm-1): 

1466 (C–N), 1605 (C Aromatic), 2366 (N-H), 2923 (C–H), 3426 (O-H). Visible (dichloromethane) λ nm (𝜀 (M-1 

cm-1)): 418 (3.3 ×  105), 642 (3.2 ×  102 ), 585 (1.5 ×  102), 543 (1.1 ×  102) and 513 (1.1 ×  102) 

. [27]تهیه شد ساعت( طبق روش آلدر و همکاران 8)در اتیل استات  O2H.63CoClو  THPPاز بازروانی  THPPIIICoکمپلکس 

 مطالعه شد. IR-FTو  Vis-UVهای ( پورفیرین با روشIIIنشان داده شد. کبالت ) 1در شکل  THPPIIICoساختار شیمیایی 

CoIIITHPP, FT-IR (KBr, cm−1): 1421 (C–N), 1600 (C=C, Aromatic), 2930(C–H), 3430(O-H). Visible light 

(chloroform): λ nm (𝜀 (M-1 cm-1)): 415 (3.1 ×  105), 530 (1.6 ×  102). 
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N

N

N

N

HO

HO OH

OH

Co

 

 THPPIIICoساختار شیمیایی  -1شکل 

  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feتهيه نانوکامپوزيت -2-3-3

دقیقه( قرار گرفت،  30تحت تابش امواج فراصوت  ) 1(. محلول 1میلی لیتر اتانول مطلق حل شد )محلول  20در  THPPIIICoگرم  08/0

بود اضافه شد. این مخلوط در دمای اتاق )یک شبانه  2TiO/2SiO/4O3Feگرم شامل  16/0محلول قرمز تیره ایجاد شده به بالنی که حاوی 

بازیابی شده و با آب دوبار تقطیر برای حذف  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feروز( همزده شد، سپس حلال آن تبخیر شد. نانوکامپوزیت 

جدا شد. در انتها، محصول مغناطیسی ربای قوی ها و مواد اولیه واکنش نداده شسته شد. نانوکامپوزیت مغناطیسی از محلول با آهنناخالصی

 در دسیکاتور خلا در دمای اتاق به مدت یک شبانه روز خشک شد.

  2O2H-بر سيستم لومينول THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feفعاليت کاتاليزي -2-4

 محلول میکرولیتر از 2O2H، 50بر نورتابی شیمیایی واکنش لومینول و  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feبرای بررسی اثرکاتالیزی 

میکرولیتر  100به  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feگرم بر لیتر میلی 50میکرولیتر از محلول  30مولار لومینول و  1 × 10-3

مولار( تزریق شد. 10-3 × 1) 2O2Hمیکرولیتر  50( اضافه شدند. سپس به این مخلوط 7=pH) PBSمیلی مولار  10محلول بافر 

 گیری شد. آزمایش شاهد بدون حضور کاتالیزگر نیز انجام شد.شیمیایی با دستگاه تجزیه نورتابی شیمیایی اندازهسیگنال نورتابی 

 بحث و نتیجه گیری-3

 شناسايي کاتاليزگر-3-1

و  THPPIIICoترکیب  IR-FTبا طیف   2TiO/2SiO/4O3Feو  THPPIIICoبرهمکنش متالوپورفیرین 

THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe  1 است نوار جذبی در حدودنشان داده شده 2تایید شد. همانطور که در شکل-cm 3426  به

روی سطح نانوکامپوزیت  THPPIIICoشود که نقش اصلی در اتصال های هیدروکسیل نسبت داده میارتعاش کششی گروه

2TiO/2SiO/4O3Fe  1 دارند. نوارهای مشاهده شده در-cm 3436  های به ارتعاش 1605وOH شوند. دو نوار آب نسبت داده می

 cm-. نوارهای پهن در[28]قابل انتساب است 4O3Feدر نانوذرات  Fe-O-Fe های ارتعاشی به شیوه 462و  cm  570-1جذبی در 
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 4O3Feمربوط هستند. این نتایج نشان داد که سطح  Si-O-Si و OH-Siپیوندهای  به ارتعاش کششی نامتقارن 1095و  962 1 

نوارهای ارتعاشی در  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت  IR-FT. در طیف [29]با لایه سیلیکا پوشیده شده است 

. در طیف [30]است 2TiOدر  Ti-O-Tiشود که به دلیل ارتعاش کششی پیوندهای مشاهده می cm 500-800-1 محدوده 

 cm 2900-1 و  cm  722 ،1250 ،1550 ،1640-1 نوارهای جذبی در حدود  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت 

قابل انتساب است. این نتایج نشان داد  C-Hو  C-N ،C=N،C=C ،O-Hلیگاند، -شود که  به ترتیب به پیوندهای فلزمشاهده می

 نشانده شده است. 2TiO/2SiO/4O3Feطور موفقیت آمیز روی نانوکامپوزیت به THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feکه نانوکامپوزیت 

 

)د( نانوکامپوزیت  THPPIIICo)ج( 2SiO/4O3Fe)ب( نانوذرات  4O3Fe( )الف( نانوذرات IR-FTطیف مادون قرمز تبدیل فوریه ) -2شکل 

2TiO/2SiO/4O3Fe ذ( نانوکامپوزیت( THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe 

 THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feو نانوکامپوزیت  2TiO/2SiO/4O3Fe، نانوکامپوزیت 4O3Fe ،2SiO/4O3Feنانوذرات  XRDالگوهای 

(، 311(، )220های )دارای شش پیک پراش متناظر با صفحه 4O3Feنانوذرات  XRDاند. الگوی نشان داده شده 3در شکل 

 XRDهای . از داده[31] الف( 3( است)شکل JCPDS 19-0629)با شماره  4O3Fe( فاز مکعبی 440( و )511(، )422(، )400)

 نانومتر محاسبه شد: 13حدود  4O3Fe(متوسط اندازه بلوری نانوذرات 1شرر )-این شکل و با استفاده از معادله دبای

L =
K λ

β cos θ
                                      (1)  

در  9/0فاکتور بدون بعد است که معمولاً مقداری حدود  K( و nmاندازه بلور ) L(؛ nmطول موج پرتو ایکس ) λدر این معادله 

مشاهده  22◦پیک پهنی در  2SiO( است. برای θپهنای پیک پراش در نصف حداکثر شدت در واحد رادیان ) βشود، نظر گرفته می

نشان  2TiO/2SiO/4O3Feج( الگوی پراش  3ب(. در شکل ) 3سنتز شده آمورف است )شکل  2SiOدهد نشان می شود کهمی
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(، 200(، )105های )به صفحه پیک پراش دیگر که مربوط به 4O3Fe ،4های پراش مربوط به داده شده است که علاوه بر پیک

های شدت پیک .[32]شوند( است نیز  مشاهده میJCPDS=  21-1272آناتاز )با شماره کارت  2TiO( 101( و )004)

است. نتایج  2TiOو  2SiOهای کاهش یافته است که به دلیل پوشش لایه 4O3Feدر مقایسه با   2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت 

XRD  4تایید کننده وجودO3Fe  2وTiO  2بلوری در نانوکامپوزیتTiO/2SiO/4O3Fe  است. اندازه بلوری متوسط نانوکامپوزیت

2TiO/2SiO/4O3Fe های نیز با دادهXRD   د( الگوی 3نانومتر محاسبه شد. در  شکل  )  8و با استفاده از معادله شررXRD 

های مشخصه اولیه دهد که پیکنشان داده شده است. این الگو نشان می THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت 

روی نانوکامپوزیت  THPPIIICoدر محصول نهایی حفظ شده است ضمن اینکه  2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت 

2TiO/2SiO/4O3Fe  2بارگذاری شده است و بر ساختار بلوری نانوکامپوزیتTiO/2SiO/4O3Fe ای ندارد. موقعیت تاثیر قابل ملاحظه

تفاوتی ندارد و این نشان   2TiO/2SiO/4O3Feبا نانوکامپوزیت   THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feو پهنای پیک نانوکامپوزیت 

جذب شده است ولی اندازه بلوری و ساختار نانوکامپوزیت   2TiO/2SiO/4O3Feروی نانوکامپوزیت  THPPIIICoدهد که هر چند می

2TiO/2SiO/4O3Fe   تغییر نداده است.را 

 

 )د( نانوکامپوزیت 2TiO/2SiO/4O3Fe)ج( نانوکامپوزیت  2SiO/4O3Fe)ب( نانوذرات  4O3Fe)الف( نانوذرات  XRDالگوی  -3شکل 
THPPIII/Co2/TiO2/SiO4O3Fe 

و  2TiO/2SiO/4O3Fe، نانوکامپوزیت 2SiO/4O3Fe، نانوذرات 4O3Fe( نانوذرت VSMسنج نمونه مرتعش )های مغناطیسنمودار

، 4O3Feاند. مقدار اشباع مغناطیسی برای نانوذرت نشان داده شده 4در شکل  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت 

،  emug52-1به ترتیب  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feو نانوکامپوزیت  2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت ، 2SiO/4O3Feنانوذرات 

( Hcزدا )( و خاصیت مغناطیسMrپذیری پسماند )د(. مقادیر کوچکتر مغناطیس-الف 4های )شکلاست  03/8و  10/10، 6/39

دهی با سیلیکا، تایتانیا و بعد از پوشش  های مغناطیسی رفتار سوپرپارامغناطیسی دارند.دهد که نانوکامپوزیتنشان می

THPPIIICo 4پذیری اشباع مغناطیسO3Fe (1−emug 52 کاهش یافت اما )2نانوذرات های هیستریک لوپSiO/4O3Fe ،
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 4O3Feهای هیستریک نانوذرات تر از لوپپایین THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feو نانوکامپوزیت  2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت 

ها تاثیر دارد. با وجود این، خاصیت روی خواص مغناطیسی آنهای پوشاننده غیرمغناطیسی هستند. این بدین معنی است که لایه

ربای قوی قابل جداسازی است ای بالاست که با آهنهنوز به اندازه THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feمغناطیسی نانوکامپوزیت 

 د(.3)شکل 

 

)د(  2TiO/2SiO/4O3Fe)ج( نانوکامپوزیت  2SiO/4O3Fe)ب( نانوذرات  4O3Fe)الف( نانوذرات ( VSMسنج نمونه مرتعش)مغناطیسنمودار  -4شکل 
 THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت  

و نانوکامپوزیت  2TiO/2SiO/4O3Fe، نانوکامپوزیت 2SiO/4O3Fe، نانوذرات 4O3Feنانوذرات از  SEMتصاویر  5شکل 

THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe 4شود بیشتر نانوذرات مشاهده مید( -الف5دهد. همانطور که در شکل )را نشان میO3Fe ،

 17-50هایی در حدود ریخت شناسی تقریبا کروی و با اندازه دارای 2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت  و 2SiO/4O3Feنانوذرات 

نانومتر و بزرگتر دارند، بزرگتر بودن   75و  42، 25قطرهایی حدود   4O3Fe الف( نانوذرات کروی5نانومتر هستند. در شکل )

با قطرهای متفاوت از  2SiO/4O3Feب( نانوذرات کروی  5است. در شکل) 4O3Feاندازه ذرات در این شکل به دلیل تجمع ذرات 

نانومتر دارند. تصویر  42و  31، 21قطرهای  2TiO/2SiO/4O3Feج( نانوکامپوزیت  5شوند. در شکل )نانومتر دیده می 50تا  12

TEM  نانوکامپوزیتTHPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe (نیز این نتایج را تایید می 6شکل )پوسته -کند و ساختار هستهالف

تر قابل انتساب به هسته نانوکامپوزیت دهد. در این تصویر بخش تیرهرا نشان می THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feنانوکامپوزیت 

نشان داده شده است که بیانگر حضور عناصر  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feکامپوزیت  انون EDSب( طیف 6است. در شکل )

C ،O ،N ،Co ،Fe ،Ti  وSi  در این نمونه است. نتایج تایید کننده  بارگذاریTHPPIIICo  نانوکامپوزیتروی سطح  

2TiO/2SiO/4O3Fe.است 
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)د( نانوکامپوزیت   2TiO/2SiO/4O3Fe  )ج( نانوکامپوزیت 2SiO/4O3Fe)ب( نانوذرات  4O3Fe)الف( نانوذرات  SEMتصاویر میکروسکوپ الکترونی  -5شکل 
THPPIII/Co2/TiO2/SiO4O3Fe 
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 THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feکامپوزیت   نانو EDS( و )ب( تصویر TEM)الف( تصویر میکروسکوپ الکترونی عبوری ) -6شکل

 2O2H-بر سیستم لومینول  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe فعالیت کاتالیزی نانوکامپوزیت-3-2

سیستم لومینول در افزایش نورتابی شیمیایی  THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feنمایی از روش بررسی فعالیت کاتالیزی  7در شکل 

 نشان داده شده است.( 2O2Hهیدروژن پراکسید )-
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 .2O2Hنورتابی شیمیایی فعالیت کاتالیزی و بازیابی کاتالیزگر در شناسایی  -7شکل 

. واکنش نورتابی [22]نانومتر همراه است 425در محیط بازی با ایجاد نور آبی در طول موج  2O2Hواکنش اکسایش لومینول با 

 نشان داده شد.  8شیمیایی لومینول در شکل 

 

 واکنش نورتابی شیمیایی لومینول -8شکل 

در غیاب و در حضور کاتالیزگر نشان داده شده است.  2O2H-تصاویر ثبت شده از نورتابی برای سیستم لومینول 9در شکل 

دهد ای همراه است که نشان مینشر نور در حضور کاتالیزگر با افزایش قابل ملاحظههمانگونه که از این تصاویر مشخص است 

قابل ملاحظه است. اثر نانوکامپوزیت  2O2H-در نورتابی شیمیایی سیستم لومینول THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feتاثیر کاتالیزی  

THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe بر شدت نورتابی شیمیایی ( 7در محلول خنثی=pH ،PBS بررسی شد که نتایج آن در شکل )

NH

NH

O

O

H2O2 , OH-

Catalyst

O-

O-

O

O

*

+  N2

O-

O-

O

O

+ 425 nm



 غلامرضا پور و همکاران                                        ...               به عنوان CoIIITHPP/2TiO/2SiO/4O3Fe يسيمغناط يتسنتز نانوکامپوز

103 

با تغییر قابل   2O2H-سیستم لومینول شدت نورتابی شیمیایی 2SiO/4O3Feنشان داده شده است. در حضور نانوذرات  10

 THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feو  2TiO/2SiO/4O3Feهای )ب(( اما در حضور نانوکامپوزیت 10ای همراه نیست )شکل ملاحظه

بدون کاتالیزگر است )شکل  2O2H-برابر بیشتر از سیستم لومینول 9/5و  6/3ج و د( شدت نورتابی شیمیایی به ترتیب  10)شکل 

توان به تاثیر گروه پورفرین در تسریع را می THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Feالف(. نقش کاتالیزی قابل ملاحظه نانوکامپوزیت  10

 ( نسبت داد.8) شکل  2O2H-سیستم لومینول نورتابی شیمیایی های مرتبط با انتقال الکترون در واکنش

 

میلی  10مولار( در  3- 10 × 1) 2O2H -مولار( 1 × 10-3سیستم لومینول) شیمیایی های نورتابیتصویر بدست آمده در تاریکی برای واکنش -9شکل 
 THPPIIICo/2TiO/2SiO/4O3Fe( )الف( در غیاب کاتالیزگر )ب( در حضور نانوکامپوزیت 7=pH) PBSمولار 

 

( )الف( در غیاب 7=pH) PBSمیلی مولار  10مولار( در 3-10× 1) 2O2H -مولار( 1 × 10-3نمودار پاسخ نورتابی شیمیایی سیستم لومینول)-10شکل 
)د( در حضور نانوکامپوزیت  2TiO/2SiO/4O3Fe)ج( در حضور نانوکامپوزیت  2SiO/4O3Feکاتالیزگر )ب( در حضور نانوذرات 

THPPIII/Co2/TiO2/SiO4O3Fe 

 نتیجه گیری-4

نشانده شد   2TiO/2SiO/4O3Fe( سنتز شد و روی کامپوزیت THPPIIICo( تتراهیدروکسی فنیل پورفیرین )IIIکمپلکس کبالت)

به کار گرفته شد. نانو کامپوزیت  2O2H-و کامپوزیت حاصل به عنوان کاتالیزگر در واکنش نورتابی شیمیایی سیستم لومینول

(، میکروسکوپ الکترونی عبوری SEM(، میکروسکوپ الکترونی روبشی )FT-IRمادون قرمز تبدیل فوریه )های با روشتهیه شده 
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(TEM طیف سنج ،)ایکس پرتو انرژی پراکندگی (EDS پراش ،)پرتو ( ایکسXRDو مغناطیس )( سنج نمونه مرتعشVSM شناسایی )

( EDS) ایکس پرتو انرژی پراکندگیشد. ریخت شناسی نانوکامپوزیت با میکروسکوپ الکترونی روبشی مشخص شد و با روش 

وجود عناصر آهن، سیلیکا، تیتانیوم، کبالت، نیتروژن، کربن و اکسیژن تایید شد. خاصیت مغناطیسی نانوکامپوزیت نیز با 

( به عنوان کاتالیزگر در واکنش pH ،PBS= 7سنج نمونه مرتعش مشخص شد. از این نانوکامپوزیت در شرایط خنثی )مغناطیس

 3و در زمان  ستفاده شد. کاتالیزگر مورد بحث فعالیت کاتالیزی خوبی را نشان دادا 2O2H-نورتابی شیمیایی سسیستم لومینول

توان نانوکامپوزیت مغناطیسی را می مرتبه افزایش یافت. 9/5ثانیه شدت نورتابی شیمیایی نسبت به نمونه بدون کاتالیزگر، حدود 

 با استفاده از میدان مغناطیسی خارجی از محیط واکنش بازیابی کرد.

 و تشکر ریتقد -5
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