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چکیده: در این بررسی ساختار هسته و پوسته با هسته شامل نانو ذرات سوپرپارامغناطیس اکسید آهن و پوسته پلی )امیدوآمین( سنتز شد. نانو 
ذرات مگنتیت به روش هم رسوبی از محلول حاوی یون های آهن و در حضور آمونیم هیدروکسید تهیه شد؛ سپس عامل دار کردن سطح ذرات به 
کمک )3-آمینو پروپیل( تری اتوکسی سیلان انجام و در نهایت درخت سان پلی )آمیدوآمین( روی سطح ذرات عامل دار شده تا نسل 3/5 رشد داده شد. 
نمونه ها با پراش  سنجی پرتو ایکس )XRD( و طیف سنجی فوریه فروسرخ )FT-IR( شناسایی شدند. وزن سنجی گرمایی )TGA( برای بررسی رفتار 
پوسته درخت سان و ارزشیابی وی ژگی های مغناطیسی به روش مغناطیس سنجی نمونه ارتعاشی )VSM( برای بررسی وی ژگی های سوپر پارامغناطیسی 
هسته، صورت گرفت. نتیجه های بررسی XRD مگنتیت با خلوص بالا و رشد درخت سان ها بر سطح هسته را نشان می دهد. اندازه ذره به دست آمده 
با روش دبای شرر برای نانو ذره سوپر پارامغناطیس اکسید آهن 10/3 و برای نمونه پوشش داده شده با درخت سان 14/3 بود. نتیجه های FT-IR نیز 
روند مناسب واکنش آمین دار کردن و پلیمریزاسیون بر سطح نانو ذرات را تایید می کند. نتیجه های TGA، کاهش وزن 8/2 و 59/1 درصدی را به ترتیب 
برای نمونه با نسل صفر و 3/5 درخت سان نشان می دهد. بیشینه مغناطش اشباع برای ذرات مگنتیت برابر 67/9 و برای هسته-پوسته با پوسته ی نسل 

3/5 معادل 60/5 و نشان دهنده هسته-پوسته سوپر پارامغناطیس است.
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مقدمه
در سه دهه گذشته، پژوهش های گسترده ای در سنتز و  به کارگیری 
ویژگی های و  وی ژگی های  با  پوسته 1  هسته-  ساختارهای   نانو 

متنوع در کاربردهای گوناگون انجام شده است. در این بین استفاده 

از هسته های سوپرپارامغناطیس2 و پوسته های پلیمری درخت سان3 
مورد  غیرپزشکی  و  پزشکی  کاربردهای  در  گسترده  صورت  به 
استفاده قرار گرفته است. نانو ذرات مغناطیسی که بخش بزرگی از 
نانو مواد را به خود اختصاص می دهند قابلیت بالایی در تشخیص 
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و درمان های کلینیکی به سبب وی ژگی های منحصر به فرد از جمله 
مومنتوم تشدید شده مغناطیسی، وی ژگی های سوپرپارامغناطیس و 
قدرت برهم کنش های زیستی در سطوح سلولی و مولکولی دارند 
]1[. امروزه نانو ذرات مغناطیسی کاربردهای وسیعی اعم از تولید 
غشاها، تولید برق، ساخت مواد وسایل ذخیره سازی اطلاعات و 
نانو ساختارهای هسته- 3[. هسته  و   2[ دارند  پزشکی  مهندسی 

ویژگی های  و  شکل ها  و  اندازه  با  و  متفاوت  مواد  از  پوسته ها 
ذرات  نانو  بین  این  در   ،]1[ می شوند  ساخته  متفاوت  مغناطیسی 
آهن اکسید )مگنتیتFe3O4 ،1( به عنوان مهم ترین دسته از ذرات 
همچون  فوق العاده ای  ویژگی های  علت  به  تنها  نه  مغناطیسی 
به  که  مناسب  شیمیایی  و  فیزیکی  وی ژگی های  و  آل  ایده  اندازه 
ریخت این ذرات وابسته است، بلکه به علت زیست سازگاری بالا 
است  پژوهشگران  توجه  مورد  سوپرپارامغناطیس  وی ژگی های  و 
است  گزارش شده  نیز   10 nm زیر  تا  ذرات  این  اندازه   .]5،4،2[
]6[، این مقدار از آن برای اهمیت دارد که با توجه به ابعاد سلول ها 
)10 تا 100 میکرون(، ویروس ها )20 تا 40 نانومتر(، پروتئین ها )5 
تا 50 نانومتر( و حتی ژن ها )پهنای 2 نانومتر و طول 10 تا 100 
نانومتر( امکان نفوذ و حتی نشانه گذاری انواع سلول ها و بافت را 

میسر می سازد.
تجمع  از  جلوگیری  منظور  به  می توانند  اکسید  آهن  ذرات  نانو 
و هم رسوبی مواد به صورت گسترده در زمینه های زیستی مانند 
 تصویر برداری با رزونانس مغناطیسیMRI( 2( استفاده شوند ]7[.

سامانه های  هسته  در  دارویی  حامل های  عنوان  به  استفاده 
ماده مورد  به عنوان  دارویی هسته-پوسته ای ]8 و 11[،  رهایش 
از تغییرات میدان مغناطیسی  استفاده در واکنش رزونانسی ناشی 
کاربردهای  دیگر  از  نیز   ]14 و   12[ )هایپرترمی3(  گرما  ایجاد  و 
ذرات سوپرپارامغناطیسی مگنتیت است. قابلیت انحلال در آب و 
 وی ژگی های سوپر پارامغناطیس این ذرات که با مغناطش اشباع4 بالا

)MS بالا( همراه است، امکان همراه شدن با مولکول های زیستی 
و هدفمندسازی رهایش این مواد را فراهم می سازد ]15 و 16[.

هسته  سطح  بر  آلی  غیر  یا  و  آلی  مناسب  پوشش  یک  ایجاد 

ذرات  این  نیمه عمر  افزایش  پارامغناطیس مگنتیت موجب  سوپر 
در جریان خون می شود و با تعویق انداختن پاک سازی5 نانو ذرات 
منظور  به   .]15[ می بخشد  بهبود  را  آن ها  بخشی  اثر  مگنتیت، 
دستیابی به این عملکردهای پوششی، گروه های متفاوت از پلیمرها 
 ]20[  PEI  ،]19[ کایتوسان   ،]18[ دکستران   ،]17[  PEG مانند 
است.  گرفته  قرار  پژوهشگران  توجه  مورد   ]21[ فسفولیپیدها  و 
شد.  آغاز   1970 دهه  در  درخت سان  پلیمرهای  روی  بر  پژوهش 
با  زیاد  شاخه های  با  پلیمر  خانواده  نخستین   1984 سال  در  اما 
تومالیا6 و همکارانش کشف شد ]22[. برخلاف پلیمرهای خطی، 
درخت سان ها ماکرومولکول هایی هستند که از یک هسته منشعب 
موجب  انتهایی  انشعاب های  زیاد  تعداد  حضور   .]23[ می شوند 
می شود  درخت سان ها  پذیری  واکنش  و  پذیری  انحلال  افزایش 
 )PAMAM( 7)23[. در این بررسی از درخت سان پلی )آمیدوآمین[
 PAMAM به عنوان پوسته ی مجموعه استفاده شد. درخت سان
قابل انحلال در آب بوده و حاوی آمین های انتهایی قابل تغییر و 
اصلاح است و امکان پیوند به بافت میزبان و یا پیوند مولکول های 
میهمان را فراهم می سازد ]24[، هم چنین وجود حفره های درونی 
که  بی نظیرشان  ساختار  دلیل  به   PAMAM درخت سان های  در 
حاوی پیوندهای سه گانه آمین و آمید است، می تواند مواد گوناگون 

را در برگیرد ]23[. 
صورت  )آمیدوآمین(  پلی  درخت سان  روی  بر  زیادی  مطالعات 
گرفته است و نسل های متفاوت آن از صفر تا 10 در دسترس است. 
)تجاری سازی شده است.( این مشکل منجر به ایجاد گروه های 
گوناگون  عملکرد  با  عاملی  گروه   4096 تا   4 از  متنوع  محیطی 
اوزان  و  هیدروکسیل(  کربوکسیلیک اسید،  آمین،  مثال  عنوان  )به 
 مولکولی متنوع در بازه 657 تا g/mol 935000 شده است ]27[.

گروه کنان8 سنتز پیوندهای PAMAM را با متوترکسات9 از نسل 
2/5 با گروه انتهایی کربوکسیلیک اسید و نسل 3 با گروه انتهایی آمین، 
 انجام داده اند ]26[. یک مطالعه جدید با گروه هونگ10 نیز توانایی

پیوند PAMAM نسل 5 را به فولیک اسید تأیید می کند ]27[.
بخش  سه  شامل  هسته-پوسته  یک  کلی  ساختار  حقیقت  در 

1. Magnetite                         2. Magnetic Resonance Imaging                         3. Hyperthermia                         4. Saturation Magnetization
5. Clearance                 6. D.A.Tomalia                 7. Poly(amidoamine)                   8. Kannan                   9. Methotrexate1                10. Hong

سنتز و شناسایی هسته-پوسته با هسته ی سوپرپارامغناطیس...
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است، لایه درونی یا هسته که نانو ذرات مگنتیت می باشند، لایه 
واسط که یک لایه نازک از گروه های عاملی واسط است و لایه 
از واحدهای پی در پی درخت سان  پوسته که متشکل  یا  بیرونی 

PAMAM به صورت درخت سان است ]28 و 29[.

سوپرپارامغناطیس  ذرات  نانو  سنتز  برای  گوناگونی  روش های 
و  آبی  سیال  از  سازی  نشین  ته  و  رسوبی  هم  جمله  از  مگنتیت 
یا الکلی، رسوب گذاری اکسایشی، سل  -ژل، میکرو امولسیون ها، 
تجزیه در اثر گرمای لیزر، متابولیسم میکروبی و سنتز هیدروترمال 
هم  روش  بین  این  در   ،]33 تا   30 و   6  ،4  ،2[ می شود  استفاده 
رسوبی و ته نشین سازی به علت سهولت و نیاز به تجهیزات اندک، 
و  تولیدی  ذرات  ابعاد  در  درصدی   10 از  کمتر  معیار  از  انحراف 
 ،]31 و   2[ است  یافته  گسترش  شدن  صنعتی  قابلیت  همچنین 
ریخت  و  اندازه  دقیق  کنترل  چون  چالش هایی  همچنان  اگرچه 
انواع  زمان  هم  حضور  نیز  و  شده  تولید  مگنتیت  ذرات  شناسی 
اکسیدهای آهن، همچون مگنتیت Fe3O4 و مگهمیت Fe3O4 نیز 

بر سر راه این روش تولید قرار دارد ]34[.
در  تغییر  با  موانع  این  رفع  برای  گسترده ای  پژوهش های 
و  دهنده  تشکیل  مواد  غلظت  سنتز،  در  استفاده  مورد  حلال های 
استفاده از انواع مواد فعال سطحی صورت گرفته است ]10 و 35[، 
اما برای رسیدن به فراورده مناسب کنترل دقیق pH محلول حاوی 
نمک های آهن و دما همچنان در اولویت قرار دارد. نویروکسا1 و 
همکارانش در بررسی خود تایید کرده اند سنتز مگنتیت در بازه دمایی 
25 تا 90 درجه سانتی گراد، باعث تفاوت چندانی در اندازه بلور ها 
بالای  دمای  در  سنتز  همکارانش  و  هوسونو2   .]36[ شد  نخواهد 
.]37[ می دانند  مناسب  فاز  تک  مگنتیت  سنتز  برای  را   500 °C 

صورت  به  آهن  نمک  محلول   pH حفظ  بر  پژوهشگران  بیشتر 
اسیدی شدید )pH>2( تاکید دارند ]6[.

گروه های عاملی نقش به سزایی در سنتز لایه آلی در اطراف 
سنتز  برای  پایدار  سوسپانسیون  تهیه  برای  معدنی  هسته  یک 
نسل های درخت سان PAMAM به عنوان پوسته دارد، به همین 
برای با تشکیل پوشش آمینوسیلان3 در اطراف نانو ذرات مگنتیت 

کمک شایانی به این امر می شود ]31 و 38[.
مگنتیت  ذرات  نانو  سطح  بر  درخت سان  ساختار  پیوند  و  سنتز 
به دو روش واگرا و همگرا صورت می پذیرد ]23[، اما برای سنتز 
پوسته درخت سان بر سطح هسته مگنتیت به طور کلی از روش 
واگرا استفاده می شود ]6[. انجام متوالی واکنش های متفاوت در دو 
مرحله باعث پلیمریزه شدن درخت سان PAMAM می شود این 
واکنش ها شامل مرحله اول، آلکیل دار کردن کامل آمین ها و مرحله 
درخت سان  تشکیل  است.  استری  گروه  آمیدی  واکنش های  دوم 
]39[ لیو4  گروه  با  مگنتیت  ذرات  سطوح  بر  )آمیدوآمین(   پلی 

و گروه پن5 ]40[ نیز گزارش شده است.
هدف این پژوهش ساخت سامانه ای نوین است تا بتواند چندین 
با  سنتز هسته-پوسته  لذا  آورد،  فراهم  ساختار  در یک  را  ویژگی 
پوسته  و  مگنتیت  پارامغناطیس  سوپر  ذرات  نانو  از  هسته ای 
درخت سان پلی )آمیدوآمین( بر سطح هسته به عنوان یک اصلاح 
زیستی  مواد  حمل  توانایی  افزایش  عامل  و  سامانه  هسته  کننده 
صورت پذیرفت و هسته – پوسته های سنتز شده مورد تجزیه قرار 
گرفتند و در گام های بعدی بررسی رفتار زیستی و توانمندی حمل 

مواد بیولوژیکی همچون داروها در دست بررسی است.

بخش تجربی
مواد و روش

سنتز مگنتیت
روش رسوب دهی همزمان برای سنتز نانوذرات سوپرپارامغناطیس 
به ترتیب محلول های  این منظور  اکسید آهن استفاده شد، برای 
فروس  کلرید  هگزاهیدرات  از  مولار   0/006 و   0/012
 )FeSO4.7H2O( و فریک سولفات هپتاهیدرات )FeCl3.6H2O(
در آب دوبار تقطیر، تهیه و سپس این  دو محلول به یکدیگر افزوده 
شدند و در نهایت محیط مخلوط نهایی با عبورگاز N2 از اکسیژن 
عاری و پس از آن برای دستیابی به محلول همگن و پراکندگی 
به مدت 30  مناسب، محلول فوق در دستگاه سونیکاتور حمامی 

دقیقه قرار داده شد.

1. I. Nyirokosa                         2. T. Hosono                        3. Aminosilane                         4. M. Liu                           5. B. Pan

نوربخش و همکاران
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هیدروکسید  آمونیم  محلول  از  مولار   0/9 غلظت  با   محلول 
بار  دو  آب  در   )Ammonium hydroxide, NH4OH  %25(
و   N2 گاز  مداوم  عبور  و تحت  دهانه  دو  بالن  درون یک  تقطیر، 
)800 rpm( روی همزن مغناطیسی با سرعت هم زدن بسیار شدید 

قرار گرفت. محلول حاوی فروس کلرید و فریک سولفات به کمک 
دقیقه   20 مدت  قلیایی طی  محلول  به  محیط  دمای  در  دکانتور 
مدت  به  مخلوط  رسوبی،  هم  واکنش  تکمیل  برای  شد؛  افزوده 
1 ساعت تحت هم زدن بسیار شدید نگه داشته شد و به منظور 
اطمینان از مصرف کامل واکنشگرها و افزایش بازده واکنش، پس 
از گذشت 1 ساعت با حفظ هم زدن بسیار شدید، دمای محلول 
به مدت 30 دقیقه تا C° 70 افزایش یافت. پس از پایان واکنش، 
 1/3 قدرت  با  آهن ربای  با  مغناطیسی  جدایش  روش  به  رسوبات 
تسلا، تفکیک و با آب دو بار تقطیر 3 بار شست وشو ذرات انجام 
شد؛ سپس مخلوط رسوبات به همراه مقدار اندکی اتانول خالص 
4000 rpm 99/99%( برای مدت 10 دقیقه در سانتریفیوژ با سرعت( 

نانو ذرات  از  قرار گرفت. در نهایت به منظور حذف کامل حلال 
از  یابی  اختلال در مشخصه  ایجاد  از  آمده و جلوگیری  به دست 

دستگاه خشک کن انجمادی1 استفاده شد.

عاملدار کردن مگنتیت با آمینوسیلان
برای استفاده از شرایط بهینه، محلول 0/0128 مولار نانوذرات 
ml 1 آب دوبار  اتانول خالص و   149 ml( اتانول  اکسیدآهن در 
تقطیر( آماده شد؛ برای دستیابی به محلول یکنواخت، محلول فوق 
به مدت 30 دقیقه تحت سونیکاتور کاوندی قرار گرفت. محلول 
یکنواخت به دست آمده بر روی همزن مغناطیسی قرار گرفت و 
)3-آمینوپروپیل(  از   35 µl مقدار  )سمپلر(،  میکروپیپت  به کمک 
مدت  به  و  افزوده  محلول  به   )APTS( سیلان   تری اتوکسی 
7 ساعت هم زده شد. ماده به دست آمده 3 بار با اتانول خالص و 
به کمک جدایش مغناطیسی با آهن ربا شست وشو داده شد و با 
سانتریفیوژ رسوب گیری انجام گرفت. به منظور حذف کامل حلال، 
ماده رسوب داده شده به مدت 24 ساعت در دستگاه خشک کن 

نسل  عنوان  به  شده  آمده  دست  به  ماده  گرفت.  قرار  انجمادی 
با  شده  داده  پوشش  مگنتیت  نانوذرات  سنتز  فرایند  در   G0 صفر 

PAMAM در نظر گرفته شد. 

2)DMIN( سنتز اکسید آهن اصلاح شده با درخت سان
به طور کلی، توالی واکنش های شیمیایی برای تشکیل درخت سان 
PAMAM بر روی سطح نانو ذرات مگنتیت عاملدارشده شامل 

دو مرحله است. مرحله اول آلکیل دار کردن کامل آمین های نوع 
اول به روش افزایش میشل2 است هر بار واکنش آلکیل دارکردن 
PAMAM می شود. مرحله  منجر به تولید نیم نسل درخت سان 
انجام  بار  استری3 است و هر  آمیدی گروه های  دوم واکنش های 
واکنش آمیدی نسل کاملی از پلیمر PAMAM را ایجاد می کند. 
تشکیل درخت سان پلی )آمیدوآمین( PAMAM بر سطح نانوذرات 
مگنتیت عاملدارشده با گروه آمینی براساس روش Liu و Pan با 

اندکی اصلاح صورت پذیرفت ]39 و 40[.
آکریلات  متیل  میشلی  افزایش  اول،   مرحله 

به   (Methyl Acrylate(MA), CH2=C(CH3)COOCH3)

گروه های آمینی است. در این واکنش ml 50 از محلول 5 درصد 
وزنی نسل کامل نانوذرات مگنتیت پوشش دار در اتانول خالص به 
تا محلول  با سونیکاتور کاوندی، به هم زده شد  مدت 30 دقیقه 
همزن  با  آمده  دست  به  محلول  سپس  آید.  دست  به  یکنواختی 
زده شد.  N2 هم  اتمسفر  rpm 800 تحت  با سرعت  مغناطیسی 
ml 200 از محلول اتانولی 20 درصد حجمی متیل آکریلات در 

شد.  افزوده  فوق  محلول  به  و  تهیه  سانتی گراد  صفردرجه  دمای 
سوسپانسیون پدید آمده به مدت 48 ساعت به صورت پیوسته با 
با سرعت rpm 800 همزده شد. سپس ذرات  همزن مغناطیسی 
در  و  تفکیک  مغناطیسی  به صورت  و  بار شست وشو   3 اتانول  با 
انتها ذرات با سانتریفیوژ با سرعت rpm 4000 خالص شدند. بدین 

ترتیب نیم نسل درخت سان PAMAM پدید می آید.
مرحله دوم، واکنش آمیدی گروه های استری است. در این مرحله 

پس از شست وشوی نیم نسل درخت سان، ml 40 از محلول50% حجمی 

1. Dendrimer Modified Iron oxide Nanoparticle                       2. Michael addition                      3. Amidation                 
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(Ethylenediamine (EDA), C2H4(NH2)2) دی آمین   اتیلن 
محیط  از  فالکون  آنگاه،  شد.  افزوده  واکنش  فالکن  به  اتانول  در 
اطراف به طور کامل ایزوله و تحت اتمسفر N2 قرار داده شد و به 

مدت 3 ساعت در دمای اتاق در حمام فراصوت قرار گرفت.
نانوذرات به دست آمده که شامل یک هسته مگنتیت و پوسته 
درخت سان PAMAM است، 3 مرتبه با اتانول خالص شست وشو 
و به کمک آهن ربا جدایش مغناطیسی انجام گرفت و در انتها با 
سانتریفیوژ خالص شدند. باید توجه داشت تکرار مرحله اول و دوم 
به منظور به دست آمدن نسل کامل به تعداد مورد نیاز تکرار شد.

 در این بررسی پس از انجام سه باره مراحل فوق برای دستیابی 
متیل  میشلی  افزایش  واکنش  بار  )G3.5(یک  نیم  و  سه  نسل  به 
مراحل  و  گرفت  انجام  آمینی  گروه های  به   )MA( آکریلات 

شست وشو و تفکیک مانند موارد قبل صورت پذیرفت. 

شناسایی نانو ذرات سنتز شده
الف- بررسی ساختار بلوری

 - هسته  نانوذرات  بلوری  ساختار  تشخیص  و  بررسی  برای 
پوسته تشکیل شده در هر مرحله ی سنتز، از دستگاه پراش پرتو 
 D8ADVANCE مدل   BRUKER شرکت  ساخت  ایکس1 
متعلق   30  mA و   40  kV معادل  ترتیب  به  جریانی  و  ولتاژ  با 
 1/5405  Å موج  طول  با  مسی  لاستیک  با  سمنان  دانشگاه   به 
(Cu k-alphaX-ray tube) استفاده شد.الگوی پراش پرتو ایکس 

در بازه2θ>90<10 با اندازه گام 0/02 و زمان توقف در هر گام 1 
ثانیه انجام گرفته شده است.

ب- بررسی پیوندهای ساختاری
بررسی  برای   )FT-IR( فروسرخ2  فوریه  تبدیل  از طیف سنجی 
ساختار نهایی هسته - پوسته و به ویژه بررسی پوسته ی درخت سان 
PAMAM و هم چنین بررسی بازده واکنشگرها در واکنش  بهره 

فوریه  تبدیل  سنج  طیف  دستگاه  از  پژوهش  این  در  شد.  گرفته 
FT-IR-8400S مدل   SHIMADZU شرکت  ساخت  فروسرخ 

متعلق به دانشگاه سمنان استفاده شد. بدین منظور از پودر جامد 
نانوذرات و پودر KBr قرص ویژه این تهیه و طیف نهایی در بازه 

400 تا cm-1 4000 به دست آمد.

ج - تجزیه گرمایی
وزن سنجی گرماییTGA( 3( با دستگاه مدل PL-TGA ساخت 
و  پلیمر  پژوهشگاه  به  متعلق   Polymer Laboratories شرکت 
درخت سانی،  پوسته ی  رفتار  بررسی  منظور  به  ایران  پتروشیمی 
اثر  در  جرم  کاهش  میزان  و  شد  انجام  نیتروژن  اتمسفر  تحت 
افزایش گرما از دمای محیط تا C° 700 مورد بررسی قرار گرفت. 
بدین صورت میزان کاهش جرم ناشی از پوشش پلیمری ناپایدار 
گرمایی به دست آمد. هم چنین با توجه به پایداری نانوذرات آهن 
پلیمری  پوشش  پیوند  مقدار  بررسی   ،700  °C دمای  تا  اکسید 
بسیار  اطلاعات  پذیرفت که  نیز صورت  نانوذرات معدنی  برسطح 

مفیدی در زمینه شناسایی این ذرات در اختیار قرار داد.

د- بررسی مغناطیسی
به منظور بررسی ویژگی های مغناطیسی نانوذرات به دست آمده 
در هر مرحله، ماده به دست آمده با دستگاه مغناطیس سنج نمونه 
ارتعاشی )VSM(4 متعلق به شرکت مغناطیس دقیق کویر کاشان 
مورد بررسی قرار گرفت. این بررسی در دمای اتاق بر mg 2 از 
ماده به دست آمده و تحت میدانی به قدرت kOe 5 10 صورت 

پذیرفت. 

نتیجه ها و بحث
نتیجه های بررسی با پراش پرتو ایکس

عامل های  زمان،  هم  دهی  رسوب  روش  در  آن که  به  توجه  با 
میزان  و  اولیه  دمای  آهن،  نمک  محلول   pH همچون  متفاوتی 
اکسیژن محلول در حلال در تشکیل یون +Fe2 و +Fe3 و تبدیل این 
دو یون به یکدیگر تأثیر دارد ]16[، لذا pH محلول در عدد 1/7 و دما 
نیز در ابتدا بر روی C° 25 و در ادامه به C° 70 طبق نتیجه های 

1. X-ray Diffraction                    2. Fourier Transform Infra-Red Spectroscopy                   3. ThermalGravimetricAnalysis   
4. Vibrating Sample Magnetometry                              5. Kilo Oerested

نوربخش و همکاران
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نیروکسا و همکاران ]36[ و هوسونو و همکارانش ]37[ تنظیم و در 
تمامی مدت سنتز کنترل بر واکنش اکسایش صورت پذیرفت.

روش  به  شده  تهیه  نمونه های  ایکس  پرتو  پراش  الگوهای 
رسوب دهی هم زمان در تصویر 1 آورده شده است. پیک های قابل 
رویت به ترتیب مربوط به صفحه های بلوری )111(، )220(، )311(، 
 )642( ،)444( ،)533( ،)620( ،)440( ،)511( ،)422( ،)400( ،)222(
و )731(، است، که با تطابق پیک های این صفحات و زوایای پراش 
مربوط به آن ها با کارت شماره 0629-19 کمیته مشترک پراشنگاری 

استاندارد پودرها1، مگنتیت بودن ذرات تایید شد ]41[.
همان گونه که در شکل 1 مشاهده می شود الگوهای پراش پرتو 
ایکس هسته مگنتیت با لایه سطحی APTS تغییر جدی نسبت به 
مگنتیت نداشته و فقط از شدت پیک ها به مقدار ناچیزی کاسته و 
عرض پیک ها افزایش یافته است که این امر به علت تشکیل لایه 
APTS بر سطح نانو ذرات مغناطیسی مگنتیت است. در شکل 1 

الگوی پراش پرتو ایکس نمونه ها با نسل های 1، 2، 2/5، 3، 3/5 
درخت سان PAMAM به عنوان پوسته که بر سطح هسته مگنتیت 
قرار دارد، مشاهده می شود شدت پیک های شاخص با افزایش نسل 
پوسته درخت سان PAMAM کاهش داشته، در حالی که با افزایش 
شاخص  پیک های  عرض   PAMAM درخت سان  پوسته  نسل 
افزایش می یابد و هم چنین شدت پرتو ایکس زمینه به وضوح زیاد 
می شود، که این امر به علت ماهیت آمورف پوسته درخت سان است.

تعیین اندازه ذرات به کمک پرتو ایکس
با استفاده از معادله دبای شرر محاسبه میانگین اندازه بلوری در پودرها 
به دست آمد. نتیجه های به دست آمده از این محاسبه با نتیجه های 
به دست آمده از روش VSM برای ذرات مگنتیت و ذرات هسته-

پوسته ها در مرحله های متفاوت سنتز در جدول 1 مقایسه شده اند.
به دلیل اهمیت ویژگی مغناطیسی هسته سوپرپارامغناطیس، از 

1. Joint Committee On Powder Diffraction Standards (JCPDS)                      2. Michael addition                      3. Amidation                 

 پشاؿٌگبسیوویتِ هـتشن  19-0629ثب وبست ؿوبسُ  ّب آىهشثَط ثِ  پشاؽايي كفحبت ٍ صٍايبی  ّبی پیهوِ ثب تغبثك  ،ػتا(، 731)
 .[41]هگٌتیت ثَدى رسات تبيیذ ؿذ، 1اػتبًذاسد پَدسّب

 
 دسخت ػبى هتفبٍتّبی  ، ثب ًؼلّب پَػتِ-ًبًَ رسات ػَپشپبساهغٌبعیغ هگٌتیت ٍ ّؼتِپشاؽ پشتَ ايىغ ی ّبالگَ 1ؿىل 

 
تغییش خذی ًؼجت ثِ  APTSايىغ ّؼتِ هگٌتیت ثب لايِ ػغحی  پشتَی پشاؽ ّبالگَ ؿَد هیهـبّذُ  1ّوبى گًَِ وِ دس تلَيش 

اػت وِ ايي اهش ثِ ػلت تـىیل لايِ  ّب افضايؾ يبفتِ ٍ ػشم پیهثِ همذاس ًبچیضی وبػتِ  ّب پیههگٌتیت ًذاؿتِ ٍ فمظ اص ؿذت 
APTS  5/3، 3، 5/2، 2، 1 ّبی ًؼلثب  ّب ًوًَِايىغ پشتَ  الگَی پشاؽ 1. دس تلَيش اػتهغٌبعیؼی هگٌتیت ثش ػغح ًبًَ رسات 

ؿبخق ثب افضايؾ  ّبی پیهؿذت  ؿَد هیهـبّذُ  لشاس داسد، ثش ػغح ّؼتِ هگٌتیتوِ ثِ ػٌَاى پَػتِ  PAMAM دسخت ػبى
 یّب ػشم پیه PAMAM دسخت ػبىثب افضايؾ ًؼل پَػتِ  داؿتِ، دس حبلی وِ وبّؾ PAMAM دسخت ػبىًؼل پَػتِ 

دسخت ، وِ ايي اهش ثِ ػلت هبّیت آهَسف پَػتِ ؿَد ثِ ٍضَح صيبد هی صهیٌِايىغ  پشتَؿذت ّن چٌیي ٍ  يبثذ هی ؿبخق افضايؾ
 .اػت ػبى

 ايکس پرتَتعییي اًذازُ ررات بِ کوک -1-1
ثِ دػت آهذ. ًتبيح ثِ دػت آهذُ اص ايي هحبػجِ ثب ًتبيح ثِ  ثلَسی دس  پَدسّباًذاصُ  هیبًگیي هؼبدلِ دثبی ؿشس هحبػجِثب اػتفبدُ اص 

 .ًذؿذُ ا همبيؼِ 1ػٌتض دس خذٍل  هتفبٍت ّبیِ حلدس هش ّبپَػتِ -رسات ّؼتِرسات هگٌتیت ٍ ثشای  VSMدػت آهذُ اص سٍؽ 

 
 دسخت ػبى هتفبٍتّبی  ًؼلثب ّب  پَػتِ-ّؼتِ : اًذاصُ رسات هگٌتیت ٍ اثؼبد1خذٍل 

G 3.5 G 3 G 2.5 G 2 G 1 Fe3O4+APTS Fe3O4  

 (nm) دثبی ؿشس جِ ؿذُ ثِ سٍؽػهحب ثلَسّبیاًذاصُ   3/10 8/11 5/12 3/13 6/13 0/14 3/14

 VSM (nm) ّبی ًتیدِب جِ ؿذُ ثػاًذاصُ رسات هحب 8/9 8/11 4/12 1/13 4/13 9/13 3/14

 
ػؼی دس  (d-value)ی ثلَساص عشيك هحبػجِ فضبی ثیي كفحبت  ،هغٌبعیغهغٌبعیؼی ّؼتِ ػَپشپبسا ٍيظگی ت اّوی دلیلثِ 

ايىغ ؿذ. ثب تَخِ ثِ  پشتَّبی اػتخشاج ؿذُ اص الگَی پشاؽ  ثب تَخِ ثِ دادُ Fe2O3ٍ ػذم تـىیل  Fe3O4اص ػٌتض  هغوئي ؿذى
ثَدُ ٍ  nm 8348/0ثشاثش  هگْویت گبهبی ٍ ايي وویت ثشای فبص nm8396/0 ی ثشای هگٌتیت ثشاثش ثلَسآًىِ پبساهتش ؿجىِ ػلَل ٍاحذ 

هحبػجِ ٍ ثب همذاس هحبػجِ ؿذُ  ًظشیی ثشای ّش دٍ هبدُ دس حبلت ثلَسهمذاس فضبی ثیي كفحبت  ،اػتی ّش دٍ هىؼجی ثلَسػبختبس 

                                                             
1-Joint Committee On Powder Diffraction Standards,JCPDS 

شکل 1  الگوهای پراش پرتو ایکس نانو ذرات سوپرپارامغناطیس مگنتیت و هسته-پوسته ها، با نسل های متفاوت درخت سان

جدول 1  اندازه ذرات مگنتیت و ابعاد هسته-پوسته ها با نسل های متفاوت درخت سان

(
(

)

)
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در  سعی   )d-value( بلوری  بین صفحات  فضای  محاسبه  طریق 
با توجه به   Fe2O3 و عدم تشکیل Fe3O4 از سنتز مطمئن شدن 
با توجه  ایکس شد.  پرتو  پراش  الگوی  از  استخراج شده  داده های 
برابر  مگنتیت  برای  بلوری  واحد  سلول  شبکه  عامل  آن که   به 
برابر  مگهمیت  گامای  فاز  برای  کمیت  این  و   0/8396  nm 

nm 0/8348 بوده و ساختار بلوری هر دو مکعبی است، مقدار فضای 

بین صفحات بلوری برای هر دو ماده در حالت نظری محاسبه و با 

مقدار محاسبه شده از روی الگوی پراش پرتو ایکس نمونه ها مقایسه 
شد که در جدول 2 آورده شده است. همان طور که مشاهده می شود، 
فضای بین صفحات بلوری که از نتیجه های پراش پرتو ایکس به دست 
 آمده با مقدارهای فضای بین صفحات بلوری نظری که از داده های 
استاندارد  پراش نگاری  مشترک  کمیته   19-0629 شماره  کارت 
 Fe3O4 پودرها استخراج شده ]41[، نزدیکی بیشتری داشته که سنتز

را تایید می کند.

فضبی ثیي  ،هی ؿَدعَس وِ هـبّذُ  ّوبى آٍسدُ ؿذُ اػت. 2وِ دس خذٍل  ؿذهمبيؼِ  ّب ًوًَِايىغ  پشتَاص سٍی الگَی پشاؽ 
ّبی وبست ؿوبسُ  اص دادُ وِ ًظشیی ثلَسآهذُ ثب همبديش فضبی ثیي كفحبت  ثِ دػت ايىغ پشتًَتبيح پشاؽ ی وِ اص ثلَسكفحبت 

 .هی وٌذ سا تبيیذ Fe3O4ػٌتض  وِ ثیـتشی داؿتِ ًضديىی [،41]اػتخشاج ؿذُ وویتِ هـتشن پشاؿٌگبسی اػتبًذاسد پَدسّب 0629-19
 

 ايىغ پشتَهحبػجِ ؿذُ اص ًتبيح پشاؽ  d-valueهگٌتیت ٍ هگْویت ٍ  ًظشی d-value: همبيؼِ همبديش 2خذٍل 

زاٍيِ 
 (θ2پراش)

صفحات 
 یبلَر

d-value  هحاسبِ ضذُ با
 ايکس پرتَپراش  ّای ًتیجِ

d-value  ًُظریهحاسبِ ضذ 
Fe3O4برای 

* 
d-value  ًُظریهحاسبِ ضذ 

Fe2O3برای 
* 

28/18 (1 1 1) 4842/0 4850/0 4820/0 
15/30 (0 2 2) 2964/0 2960/0 2950/0 
39/35 (1 1 3) 2535/0 2532/0 2510/0 
07/43 (0 0 4) 2098/0 2099/0 2089/0 
70/53 (2 2 4) 1709/0 1710/0 1700/0 
02/57 (1 1 5) 1613/0 1615/0 1610/0 
82/62 (0 4 4) 1476/0 1480/0 1470/0 
63/89 (1 3 7) 1092/0 1093/0 1086/0 

 [.41]اػتفبدُ ؿذُ اػت وویتِ هـتشن پشاؿٌگبسی اػتبًذاسد پَدسّب19-0629وبست ؿوبسُ ّبی  دادُ، اص ًظشیثِ كَست  هگْویتٍ  هگٌتیت یثلَس ِ ّبیفضبی ثیي كفح هحبػجِدس  *

 FT-IR بررسي طیف ّای
ثِ ػٌَاى  PAMAM دسخت ػبىّبی هتَالی  ًؼلثش ػغح ّؼتِ هگٌتیت ٍ ّوچٌیي تـىیل  APTSِثِ لحبػ تبيیذ تـىیل لاي

 .اًذآٍسدُ ؿذُ  2دس تلَيش  ايي ًوًَِ ّبFT-IR عیف ّبی ٍ  ؿذ ٍ  ثشداسی ػٌتض ًوًَِ هتفبٍتپَػتِ، اص هشاحل 

 
 ّؼتِ ثش ػغح PAMAM دسخت ػبىپَػتِ  ػٌتض هتفبٍتهشاحل  ًوًَِ ّبی هشثَط ثِ FT-IRعیف ّبی : 2ؿىل 

 
ثَط ثِ ّؼتِ هش cm-1 629تب  cm-1 581ؿذيذ دس ثبصُ  ًَاسّبی خزةٍ ّوچٌیي  cm-1 446تب  cm-1 420ثبصُخزة دس  ًَاسّبی

ثبؿذ وِ ثِ ػلت وَچه  cm-1 370  ٍcm-1 570ثبيذ ثِ تشتیت  ّب پیه، الجتِ هىبى اٍلیِ اػتهغٌبعیغ هگٌتیت ًبًَ رسات ػَپشپبسا
 [.44،43]اًذ ؿذُوـیذُ  تش وَچه ّبی هَجثِ ػوت عَل  دس حذ ًبًَ(اثؼبد ) تثَدى رسا

ثب وِ  اػت cm-1 993دس  ی(داسای پیىAPTS)ًبًَ رسات هگٌتیت ثِ ّوشاُ پَؿؾ  دسخت ػبىًؼل كفش ًوًَِ ثب الگَی هشثَط ثِ 
ًیض هشثَط ثِ  cm-1 1148[. پیه 46،45ّن پَؿبًی داسد] داسد،لشاس  cm-1 1048وِ دس  C-Nپیًَذهشثَط ثِ استؼبؽ وــی پیه 
 اػتSi-O3(CH2)3NH2 دس هدوَػِ  Si-O پیًَذ هشثَط ثِ cm-1 1544ٍ پیه  Si-CH2(CH)xCH3دس هدوَػِ Si-Cپیًَذ

 [.46ثش ػغح ّؼتِ ًبًَ رسات هگٌتیتی اػت] APTS پیًَذوِ تبيیذ وٌٌذُ 

جدول 2  مقایسه مقدارهای d-value نظری مگنتیت و مگهمیت و d-value محاسبه شده از نتیجه های پراش پرتو ایکس

شکل 2 طیف های FT-IR نمونه های مربوط به مراحل متفاوت سنتز پوسته درخت سان PAMAM بر سطح هسته

ddd

نوربخش و همکاران
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FT-IR بررسی طیف های
مگنتیت  هسته  بر سطح   APTS لایه  تشکیل  تایید  لحاظ  به 
 PAMAM درخت سان  متوالی  نسل های  تشکیل  همچنین  و 
و  و  برداری شد  نمونه  متفاوت سنتز  مراحل  از  پوسته،  عنوان  به 

طیف های FT-IR این نمونه ها در شکل 2 آورده شده اند.
نوارهای جذب در بازه 420 تا cm-1 446 و هم چنین نوارهای 
جذب شدید در بازه 581 تا cm-1 629 مربوط به هسته نانو ذرات سوپر 
پارامغناطیس مگنتیت است، البته مکان اولیه پیک ها باید به ترتیب 
 370 و cm-1 570 باشد که به علت کوچک بودن ذرات )ابعاد در حد 
نانو( به سمت طول موج های کوچک تر کشیده شده اند ]43 و 44[.

ذرات  )نانو  درخت سان  صفر  نسل  با  نمونه  به  مربوط  الگوی 
مگنتیت به همراه پوشش APTS( دارای پیکی در cm-1 993 است 
1048 cm-1 که در C-N که با پیک مربوط به ارتعاش کششی پیوند 

قرار دارد، هم پوشانی دارد ]45 و 46[. پیک cm-1 1148 نیز مربوط به 
1544 cm-1 و پیک Si-CH2(CH)xCH3 در مجموعه Si-C پیوند 
 مربوط به پیوند Si-O در مجموعه Si-O3(CH2)3NH2 است که تایید
کننده پیوند APTS بر سطح هسته نانو ذرات مگنتیتی است ]46[.

در  را   CH2 پیوند  حضور   2922  cm-1 و   2855 پیک های 
نیز   3444  cm-1 پیک  و  می دهد  نشان  آمینوپروپیل  گروه های 
مربوط به ارتعاش خمشی گروه های عاملی آزاد NH2 در انتهای 
APTS است ]47 تا 49[، که نشان دهنده وضعیت مورد نظر برای 

تأمین شرایط واسط برای پیوند پلیمر به هسته معدنی است.
پیک cm-1 1151 حضور پیوند C=O در گروه استر را نشان می دهد 
Si-CH2(CH)xCH3 در   Si-C پیوند  با  است  ممکن  که   ،]50[ 

هم پوشانی داشته باشد. پیک cm-1 1570 نیز مربوط به ارتعاش 
C-N در آمید نوع  پیوند  ارتعاش کششی  N-H و  پیوند  خمشی 
دوم است و پیک cm-1 1631 به ارتعاش کششی پیوند C-O در 

آمید نوع اول تعلق دارد ]40 و 51 تا 53[.
شدت پیک های 1570 و cm-1 1631 با توجه به افزایش نسل 
درخت سان PAMAM با رشد مواجه می شود که نشانه موفقیت در 
قرارگیری بازوهای درخت سان PAMAM به صورت پی درپی بر 

سطح هسته مگنتیت است. پیک cm-1 1718 که به گروه انتهایی 
استر1 تعلق دارد، در نسل های 0/5، 2/5 و 3/5 مشاهده می شود که 
 موید حضور پیوند استر CO2CH3 در این نسل ها است ]53 تا 55[،

اما در نمونه های دارای نسل های کامل و در گروه آمینی مشاهده 
نمی شود که نشانه انجام واکنش آمیدی مناسب است. باید افزود 
با  که  می شد،  مشاهده  پیوند  این  حضور  گذشته  بررسی های  در 
اصلاح سنتز و انجام تمامی مراحل سنتز تحت اتمسفر N2، حذف 

شده است.
در  نوارهای جذب  و   ]56[ متیلن  با  مرتبط   1480 cm-1 پیک 
بازه 2861 و cm-1 2935 به ترتیب برای ارتعاش کششی متقارن 
 3418 cm-1 است ]52، 56 و 57[ و پیک C-H و پادمتقارن گروه

نیز برای ارتعاش خمشی گروه آمین ثانویه است ]51 و 57[.

TGA نتیجه های آزمون
در نمودارهای شکل 3 منحنی وزن از دست رفته بر حسب دما 
به  یافته  رشد  درخت سان  گوناگون  نسل های  با  نمونه های  برای 
عنوان پوسته پلیمری آورده شده است. به ترتیب 8/2، 11/6، 24/4، 
با  نمونه های  برای  اولیه  وزن  از  درصد   59/14 و   41/02  ،30/02
نسل های درخت سان G3 ،G2.5 ،G2 ،G1 ،G0 و G3.5 تا دمای 

700 درجه سانتی گراد از دست رفته است.

شروع کاهش وزن در نمونه های با پوسته درخت سان نسل های 
G1 ،G0 و G2 در دمای C° 300 است، این در حالی است که در 

شکل3  منحنی وزن از دست رفته بر حسب دما برای هسته-پوسته با پوسته 
درخت سانی نسل های گوناگون

1. Ester Terminated            

سنتز و شناسایی هسته-پوسته با هسته ی سوپرپارامغناطیس...
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200 °C این دما به G3 و G2.5 نمونه های با درخت سان نسل های 
200 °C درخت سان به کمتر از G3.5 و در نمونه های با پوسته ینسل 

شباهت  قبلی  بررسی های  با   TGA داده های  می یابد.  کاهش 
پوسته  تبخیر  عمده  به طور  وزن  کاهش  علت   .]58 و   52[ دارد 
درخت سان و یا تبدیل بخش های آلی )پوسته درخت سان( به کربن 

و به بیان دیگر کربنی شدن1 است ]59[.
افزایش نسل با افزایش وزن از دست رفته، همراه است. علت 
این موضوع افزایش طول زنجیره کربنی2 و افزایش وزن مولکولی 
پوسته درخت سان است. اگرچه نیو3 و همکارانش در بررسی خود 
اعلام کرده اند در نمونه های با پوسته نیم نسل  به دلیل گروه استر 
انتهایی، دمای پایداری گرمایی کمتر از C° 200 خواهد بود ]60[، 
درخت سان،  کامل  نسل های  با  نمونه های  در  آنکه  علت  به  اما 
تجزیه آمین ها از همان ابتدای افزایش دما آغاز می شود، پایداری 
نیم  به  نسبت  کامل  نسل های  در  را  کمتری  نسبت  به  گرمایی 

نسل ها شاهد هستیم.
درخت سان  پوسته  دادن  دست  از   TGA منحنی  به  توجه  با 
نخست  مرحله  در  است.  توضیح  قابل  مرحله  دو  در   PAMAM

به  منجر  و  شده  تشکیل  آمین  گروه های  بین  هیدروژنی  پیوند 
درخت سان  کامل  نسل های  با  نمونه های  در  گرانروی  افزایش 
آمینی در  باعث حذف دشوار گروه های  امر خود  این  می شود که 
این مرحله است؛ اما در مرحله دوم، ساختار و ساختمان پوسته ی 

درخت سان PAMAM تخریب و تجزیه می شوند ]50[.
 °C تا دمای  نانو ذرات مگنتیت  پایداری  به  توجه  با  هم چنین 
700 )ثبات هسته مغناطیسی( با بررسی نمودارهای شکل 3، می توان 
میزان پایداری پیوند بین هسته و پوسته را ارزشیابی کرد. همان طور 
که مشاهده می شود روند کاهش وزن به صورت یکنواخت است که 
نشان دهنده عدم شکست ناگهانی در زنجیره پلیمری و یا جدا شدن 
پوسته درخت سان از هسته معدنی در حین افزایش دماست و این 

بیان کننده پیوند ایده آل هسته و پوسته است.

VSM نتیجه های تجزیه
نمودار مربوط به نتیجه های VSM نمونه ها در شکل 4 و میزان 
مغناطش اشباع نمونه های گوناگون در جدول 3 آورده شده است. 
نتیجه های به دست آمده، رفتار سوپرپارامغناطیس هسته )نانو ذرات 

1. Carbonization                     2. C-backbone                     3. Y. Niu                

شکل4  نمودار مربوط به نتیجه های VSM نمونه ها در مراحل متفاوت سنتز

نوربخش و همکاران
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مگنتیت( را تایید می کنند و به دلیل ابعاد کوچک ذرات )در حد نانو( 
و میزان مغناطش اشباع به دست آمده می توان گفت ذرات دارای 
گونه که مشاهده می شود،  مغناطیسی1 هستند. همان  یک حوزه 
در دمای انجام آزمون VSM )دمای اتاق( حلقه ای مشاهده نمی 
شود و روند مغناطش برگشت پذیر، بدون بازدارندگی مغناطیسی2 و 

همچنین عدم مغناطش پسماند3 دیده می شود.
دارای  که  مگنتیت  بالک  به  نسبت  ذرات  نانو  اشباع  مغناطش 
سه  می دهد،  نشان  کاهش  است،   92  EMU/g اشباع  مغناطش 
سطوح  در  مغناطیسی  غیر  لایه  وجود  موضوع،  این  عمده  علت 
اسپینی است  اثر  پراکندگی کاتیون ها و همچنین  و  توزیع  ذرات، 
مرده  مغناطیس  لایه  یک  وجود  گفت  می توان   .]42 و   37  ،30[
مواد  در  سطوح  اسپین  با  زدایی  مغناطیس  ناشی  از  خود  که 
 .]42[ است  اشباع  مغناطش  کاهش  علت  است،  پارامغناطیس 
کاهش مغناطش اشباع با تشکیل نسل های درخت سان بر سطح 
مغناطیسی  غیر  دلیل  به  که  می یابد  افزایش  مگنتیت،  ذرات  نانو 

بودن پوسته درخت سانی PAMAM است ]61[.

 VSM تعیین اندازه ذرات با نتیجه های
برای محاسبه اندازه ذرات سنتز شده در مراحل گوناگون می توان 
 kB اندازه ذرات،   am این فرمول  برده شد، در  بهره  از فرمول 1 
ثابت بولتزمن، T دما برحسب کلوین، µ0 نفوذپذیری مغناطیسی در 
خلاء، Mb مغناطش بالک مگنتیت، Ms مغناطش ذرات مگنتیت و 
)dM/dH( وقتی H به صفر میل می کند نشان دهنده حساسیت 

مغناطیسی اولیه است.

 
 ػٌتض هتفبٍتدس هشاحل  ّب ًوًَِ VSM: ًوَداس هشثَط ثِ ًتبيح 4ؿىل

 
، ػِ ػلت ػوذُ دّذ هیاػت، وبّؾ ًـبى  EMU/g 92هغٌبعؾ اؿجبع ًبًَ رسات ًؼجت ثِ ثبله هگٌتیت وِ داسای هغٌبعؾ اؿجبع 
 تَاى هی[. 42،37،30]اػتٍ ّوچٌیي اثش اػپیٌی  ّب وبتیَىايي هَضَع، ٍخَد لايِ غیش هغٌبعیؼی دس ػغَح رسات، تَصيغ ٍ پشاوٌذگی 

، ػلت وبّؾ اػتهغٌبعیغ اػپیي ػغَح دس هَاد پبسا ثب صدايی هغٌبعیغاص  خَد ًبؿی گفت ٍخَد يه لايِ هغٌبعیغ هشدُ وِ 
وِ ثِ  يبثذ هیثش ػغح ًبًَ رسات هگٌتیت، افضايؾ  دسخت ػبى ّبی ًؼل[. وبّؾ هغٌبعؾ اؿجبع ثب تـىیل 42اػت]هغٌبعؾ اؿجبع 

 [.61]اػتPAMAM  ی دسخت ػبًغیش هغٌبعیؼی ثَدى پَػتِ  دلیل

 ّب ًوًَِ: هیضاى هغٌبعؾ اؿجبع 3خذٍل 
G 3.5 G 3 G 2.5 G 2 G 1 Fe3O4+APTS Fe3O4  

 (EMU/g) هیضاى هغٌبعؾ اؿجبع 9/67 4/65 9/63 2/63 6/62 1/62 5/60

 

  VSMتعییي اًذازُ ررات با ًتايج 
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ابعاد  از  اندکی  تفاوت  با  مقدارها  این  می شود  مشاهده  که  گونه 
محاسبه شده به روش دبای شرر قرار دارند.

نتیجه گیری
شامل  هسته-پوسته،  نانوساختار  یک  سنتز  پژوهش،  این  در 
درخت سان  پوسته  و  آهن  اکسید  نانوذره سوپرپارامغناطیس  هسته 
PAMAM نسل 3/5 انجام شد. با تطابق نتیجه های پراش سنجی 

پرتو ایکس با کارت شماره 0629-19 کمیته مشترک پراشنگاری 
مگنتیت  پارامغناطیس  سوپر  ذرات  نانو  تشکیل  پودرها،  استاندارد 
بین صفحه های  فضای  محاسبه  و  گرفت  قرار  تایید  مورد  خالص 
بلوری نیز خلوص بالای مگنتیت را نشان داد که با افزایش لایه 
شدت  در  کاهش  بالاتر،  نسل های  در   PAMAM درخت سان 
پیک های شاخص و افزایش پرتو ایکس زمینه الگوی پراش پرتو 
بر   APTS لایه  تشکیل  شد.  هسته-پوسته هامشاهده  نانو  ایکس 
تشکیل  همچنین  و  واسط  لایه  عنوان  به  مگنتیت  هسته  سطح 
پوسته ی  عنوان  به   PAMAM درخت سان  پی  در  پی  نسل های 
درخت گونه با طیف FT-IR مورد تایید قرار گرفت. درصد کاهش 
وزن در اثر افزایش دما تا 700 درجه سانتی گراد برای نمونه با پوسته 
نسل G0 برابر 8/2 و در بیشترین مقدار برابر 59/14 که برای نمونه 
افزایش  علت  بود.  متغیر  است،   G3.5 نسل  درخت سان  پوسته  با 
وزن از دست رفته با افزایش نسل، افزایش طول زنجیره کربنی و 
افزایش وزن مولکولی پوسته درخت سان است. شروع کاهش وزن 
 °C درخت سان در دمای G2 و G1 ،G0  در نمونه ها با پوسته ینسل
 200 °C دما به G3 و G2.5  300 و در نمونه های با پوسته ی نسل
و در نمونه با پوسته نسل G3.5 به کمتر از C° 200  کاهش یافت.

نتیجه های مغناطیس سنجی نمونه ارتعاشی رفتار سوپرپارامغناطیس 
هسته )نانو ذرات مگنتیت( را تایید کرده و مغناطش اشباع 67/9 را 
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جدول 3  میزان مغناطش اشباع نمونه ها
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نشان داد. میزان مغناطش اشباع برای هسته- پوسته نسل سه و نیم 
60/5 بود این روند کاهشی تا نسل سه و نیم به علت رشد پوسته ی 
ذرات  اندازه  افتاد.  اتفاق   PAMAM درخت سان  مغناطیسی  غیر 
بلوری محاسبه شده به روش دبای شرر برای مگنتیت و هسته-

پوسته با پوسته نسل سه و نیم به ترتیب برابر 10/3 و 14/3 و هم 

چنین نتیجه های به دست آمده از مغناطیس سنجی نمونه ارتعاشی، 
ابعاد ذرات 9/8 و nm 14/3 را برای مگنتیت و هسته-پوسته با پوسته 
نسل سه و نیم را نشان می دهد. این ساختار می تواند به صورت بالقوه 
به عنوان یک حامل مناسب برای دارورسانی هدفمند مورد استفاده 

قرار گیرد که این بخش از پژوهش در مراحل پایانی است.
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Abstract: In this study, the core shell structures with SPION cores and PAMAM shells were 
synthesized. Super-paramagnetic iron oxide nanoparticles (SPION) prepared by coprecipitation 
of FeSO4.7H2O and FeCl3.6H2O with NH4OH. The surface of nanoparticles functionalized by 3- 
amino propyl tri ethoxy silane (APTES), and finally 3G polyamidoamine (PAMAM) dendrimers 
were coated on the surface of functionalized nanoparticles. The samples were characterized by 
X-ray diffractometry (XRD) and Fourier transform infrared (FT-IR) spectroscopy. The behavior 
of dendrimer shell was analyzed by thermal gravimetric analysis and SPION core properties were 
characterized by Vibrating Sample Magnetometer s (VSM). XRD results confirmed the high purity 
magnetite, where peak density decreases with coating of dendrimer. The particle size obtained by 
Debye- sherre measurement was 10.3 nm and 14.3 for SPION, and dendrimer coated SPION 
respectively. FT-IR spectra of PAMAM-grafted nanoparticles also verified the functionalization 
and polymerization on the surface of the nanoparticles. TGA weight change results showed that 
the weigh loss was 8.2 % and 59.14 % of initial weigh for zero generation and 3.5 G denderimers, 
respectively. Maximum saturation magnetization is 67.9 for magnetite nanoparticles and 60.5 for 
core-shell structure with 3.5 G dendrimer shell, which confirms the super-paramagnetic properties 
of synthesized structure. 

Keywords: Core–shell, Magnetite nanoparticles, Dendrimers poly (amido amine), PAMAM, 
Superparamagnetic
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