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Abstract 

Introduction: In the present study, Fe3O4@SiO2 nanoparticles functionalized 

with bis](3,4-salicylic imino)benzophenimine ligand is synthesized by co-

precipitation method. In the next step, the proposed nano adsorbent is applied as 

an effective and powerful adsorbent to remove nickel ions from aqueous 

solutions. Finally, the proposed nanoadsorbent are characterized and the key 

parameters of the adsorption process are optimized. 

Methods: Investigation and evaluation of particle size, morphology and 

structural characteristics are performed using transmission and scanning electron 

microscope analyses, Fourier transform infrared spectroscopy, vibrating sample 

magnetometer, X-ray energy diffraction and X-ray diffraction.  

Findings: Afterwards, the optimization of the effective parameters of the 

adsorption process such as the adsorbent dose, the contact time with the target 

ion and the pH are carried out in 50 ml of nickel ion solution (initial 

concentration 0.35 mmol/L) at ambient temperature. According to the result, that 

the optimum performance of the magnetic adsorbent is obtained about 93% of 

nickel ions at pH 7 with the presence of 16 mg of adsorbent and a contact time 

of 22 min. Moreover, the synthetic adsorbent has the ability to be used in 

successive absorption-absorption cycles for 6 times without a serious decrease 

in absorption activity. The proposed nanoadsorbent possesses advantage 

including excellent coordination with metal ions, high surface-to-volume ratio, 

surface heteroatomic groups and creation of active absorption sites, easy 

synthesis, use of magnetic separation technique as a suitable and effective 

solution, use of small amounts of adsorbent, high adsorption capacity, recovery 

and reuse in successive absorption-desorption. 
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Extended Abstract 
Introduction 
Due to the problems and issues that heavy metal ions 

have caused in natural ecosystems and human 

health, the need to monitor and eliminate them has 

become particularly important. Today, various 

methods such as sedimentation, filtration, reverse 

osmosis, absorption, membrane techniques, ion 

exchange and biological adsorption are used to 

remove heavy metal ions from aqueous solutions. 

Among these methods, adsorption techniques have 

been highly considered due to features such as 

effective and uniform effect, the ability to remove 

low concentrations, economic synthesis, and the 

ability to use different biocompatible compounds. 

As a result, the adsorption technique by applying a 

new family of selective and efficient adsorbent are 

required to use in heavy metal removal purpose. 

Nickle io lead to shortness of breath, chronic 

bronchitis, lung problems and allergic effects on 

humans. In addition, nickel have initial effects on 

the human body such as vomiting, cough, chest pain, 

nausea, headache, dizziness and chronic effects such 

as death, convulsions and delirium. Moreover, 

drinking water containing nickel (above the 

permissible limit) lead to symptoms such as blood 

problems, abdominal pain, lung cancer and kidney 

problems. Considering the problems caused by 

nickel on human health, it is necessary to remove it 

from sewage, effluents and aqueous solutions. 

In recent years, various nanocoating have been used 

to synthesize core-shell structures such as 

Fe3O4@Polymer, Fe3O4@MOF, Fe3O4@SiO2 and 

Fe3O4@Carbon composite structures. Among all the 

stabilizers and coating, the use of nanosilica as a 

coating has received much attention due to its 

remarkable features such as high specific surface 

area, very small particle size distribution and the 

possibility of surface modification. The presence of 

hydroxy groups on the surface of silica enables 

functionalization for broad range of applications. In 

the functionalized core-shell nanostructures, the 

atoms in the center of the nano mass do not have 

much functional effect and the surface atoms play an 

essential role. Moreover, the functionalization of 

core-shell nanostructures provides special properties 

such as biocompatibility, surface hydrophobicity, 

and the ability to bond with biological molecules. 

In this research, a novel adsorbent is synthesized by 

co precipitation and Stober’s method. Afterwards, 

the presented adsorbent is applied for heavy metal 

removal purposes. Finally. All adsorbent parameters 

and characteristic are optimized in this research. 

Experimental 
In the present study, initially Fe3O4@SiO2 core-shell 

nanoparticles are synthesized by co-precipitation 

and Stober methods. Afterwards, these nanoparticles 

are functionalized with 3-chloropropyl(triethoxy) 
silane and bis[(3,4-salicylic imino)benzophenimine] 

ligand. In the next step, the synthesized nano particle 

is used as an effective adsorbent to remove nickel 

ions from aqueous solutions. Evaluation of the 

synthesis steps, particle size, morphology and 

structural characteristics of nanoadsorbent are 

performed using Fourier transform infrared 

spectroscopy, transmission and scanning electron 

microscope, vibrating sample magnetometer, X-ray 

energy diffraction and X-ray diffraction. Moreover, 

the effective adsorbent parameters such as adsorbent 

contact time, adsorbent dosage and the effect of pH 

on the absorption rate are investigated and 

optimized. 

Findings and Discussion 
In order to optimize the adsorbent dose, pH and 

contact time of the adsorption process, various 

amounts of adsorbent in the range of 2-16 mg, 

various pH in the range of 3 to 8 and time period of 

1 to 24 min is applied here. All experiments are 

performed in 50 ml of Ni2+ solution with initial 

concentration 0.35 mmol/Lin pH 7 at ambient. The 

results are described by detail for each parameter. 

The maximum adsorption capacity is obtained by 

using 16 mg of adsorbent which lead to the 

adsorption efficiency of 93%. Moreover, using 

higher amounts of adsorbent (18 mg) does not 

influence on increasing the amount of adsorption. 

However, using adsorbent less than 16 mg led to a 

decrease in the amount of adsorption efficiency. The 

number of accessible active sites of the adsorbent 

has increased by increasing the amount of adsorbent 

up to 16 mg which results in an increase in 

absorption. While the use of higher amounts of 

adsorbent do not indicate a greater effect on the 

amount of adsorption due to the constant 

concentration of Ni2+ ion. 

The effect of contact time on the adsorption process 

is investigated in 50 ml of solution (initial 

concentration 0.35 mmol/L) in the presence of 16 

mg of Fe3O4@SiO2-SBP in the time range of 6-24 

minutes in pH 7 at ambient temperature. The 

adsorption efficiency increases with increasing the 

contact time up to 22 minutes. The 22 min contact 

time result in adsorption of 93%. Further increase of 

contact time (about 24 min and more) has no effect 

on further increase of adsorption efficiency. 

The Ni2+ adsorption efficiency increases with 

increasing pH value. The highest absorption 

capacity of 93% is observed at pH 7. The 

electrostatic repulsion created between Ni2+ ions and 

the positive sites of the adsorbent due to the 

protonation of the heteroatomic groups at low pH. 

As a result, the coordination power of the active sites 

decreases at lower pH which lead to a decrease in 

the amount of adsorption. At higher pH in the range 

of 7 to 8, the coordination of active sites with metal 

ions increases due to the presence of free electron 
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pairs in the sites which leads to 93% adsorption at 

pH 7. 

Conclusion 
In the present study, bis [(3,4-salicylicimino) 
benzopheniminephenyldiamine] ligands are 

supported on Fe3O4@SiO2 nanoparticles. The 

synthesized adsorbent is used as an effective 

adsorbent in removal of nickel ions from aqueous 

solutions. Excellent coordination properties with 

metal ions, high surface-to-volume ratio and surface 

heteroatomic groups lead to the creation of active 

adsorption sites to adsorb Ni2+ ions. The proposed 

adsorbent possesses many advantages including 

easy synthesis of adsorbent, the use of magnetic 

separation technique as a suitable and effective 

solution, the use of small amounts of adsorbent, high 

adsorption capacity, the ability to recover and reuse 

in consecutive adsorption-desorption processes 

without a serious decrease in activity. Therefore, all 

this advantage makes the proposed nanoadsorbent as 

efficient candidate enables to remove heavy metal 

ion from industrial effluents and sewage. 
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 مقاله پژوهشی

سالسیلیک ایمینو( بنزوفن -4و3)[دار شده با بیسعامل SiO4O3Fe@2نانوذرات 

 آبیهای از محلول Ni+2عنوان یک جاذب مغناطیسی حذف  لیگاند به ]ایمین
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 های کلیدی:واژه
-4و3)[بیس، SiO4O3Fe@2نانوذرات 

لزات فسالسیلیک ایمینو( بنزوفن ایمین لیگاند، 
 سنگین، جذب مؤثر، نیکل دو ظرفیتی.

 

 چکیده

سالسیلیک ایمینو( بنزوفن -4و3)[عامل دار شده با بیس SiO4O3Fe@2در پژوهش حاضر، نانوذرات  :مقدمه

 نانوجاذب پیشنهادی به عنوان یک جاذبایمین لیگاند با استفاده از روش  هم رسوبی سنتز گردید. در مرحله بعد 
های آبی مورد استفاده قرار گرفت. در نهایت جاذب سنتزی از محلول Ni+2های مؤثر و قدرتمند به منظور حذف یون

 تعیین مشخص گردید و پارامترهای کلیدی کاربرد جاذب در جذب یون نیکل بهینه سازی گردید.

پ میکروسکوبررسی و ارزیابی اندازه ذرات، مورفولوژی و خصوصیات ساختاری با بکارگیری آنالیزهای  :روش

رتو سنج نمونه مرتعش، پراش انرژی پسنجی مادون قرمز تبدیل فوریه، مغناطیسطیف الکترونی عبوری و روبشی،
ایند جذب نظیر دوز جاذب، زمان سازی پارامترهای مؤثر فرایکس و پراش اشعه ایکس انجام گرفتند. سپس بهینه

دمای محیط ( در l/Lmmo 5330)غلظت اولیه  Ni+2محلول یون لیتر میلی 05 در pHتماس با یون هدف و 
 انجام گرفت. 

های نیکل در یون %33بررسی نتایج حاکی از آن است که بهترین عملکرد جاذب مغناطیسی در جذب  :هایافته

7=pH  جاذب سنتزی قابلیت افتد. همچنین دقیقه اتفاق می 22و در مدت زمان تماس  گرم جاذبمیلی 11با حضور
 باشد. مرتبه بدون کاهش جدی در فعالیت جذبی را دارا می 1واجذب برای -های متوالی جذببکارگیری در چرخه

، نسبت یهای فلزجاذب پیشنهادی دارای مزایایی کلیدی شامل قدرت کئوردیناسیون عالی با یون :گیرینتیجه

های فعال جذبی، سنتز آسان ، استفاده از تکنیک سطح به حجم بالا، گروههای هترواتمی سطحی و ایجاد سایت
جداسازی مغناطیسی به عنوان یک راهکار مناسب و مؤثر، بکارگیری از مقادیر ناچیز جاذب، ظرفیت جذب بالا، قابلیت 

 جذب می باشد.وا-بازیابی و استفاده مجدد در فرایندهای متوالی جذب

 قهرمان افشارمجید  ول:ونویسنده مس* 

 گروه پژوهشی شیمی و فرآیند، پژوهشگاه نیرو، تهران، ایران نشانی:

  53121111311 تلفن:
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  مهدمق -1
های فلزی ای که یونبا توجه به معضلات و مشکلات عدیده

-جود آوردهها بوهای طبیعی و سلامتی انسانسنگین در اکوسیستم

ای برخوردار شده است. اند لزوم پایش و حذف آنها از اهمیت ویژه
نشست، فیلتراسیون، اسمز های مختلفی از جمله تهامروزه از روش

های غشایی، تبادل یونی و جذب زیستی معکوس، جذب، تکنیک
اده های آبی استفسنگین از محلولهای فلزی به منظور حذف یون

 .(4-1)کنند می
بیل هایی از قهای جذبی بخاطر ویژگیها، تکنیکاز بین این روش

ن، های پاییذف غلظتتأثیرگذاری مؤثر و یکنواخت، قابلیت ح
سنتز اقتصادی و توانایی بکارگیری از ترکیبات مختلف زیست 

 .(3-0)اند سازگار به شدت مورد توجه قرار گرفته

از جمله فلزهایی که منجر به تنگی نفس، برونشیت مزمن، 
 (Ni) شود نیکلها میمشکلات ریوی و تأثیرات آلرژیک بر انسان

نظیر  ای بر بدن انساننیکل تأثیرات اولیهعلاوه بر این، باشد. می
استفراغ، سرفه، درد سینه، تهوع، سردرد، سرگیجه و تأثیرات مزمن 

گویی را نیز در پی خواهد داشت. از جمله مرگ، تشنج و هذیان
همچنین نوشیدن آب حاوی نیکل )بالاتر از حد مجاز( منجر به 

کلات ه و مشعلائمی از قبیل مشکلات خونی، درد شکم، سرطان ری
کلیوی خواهد شد. بنابراین با توجه به معضلات و مشکلات ناشی 

ا و هها، پسابها، حذف آن از فاضلاباز نیکل بر سلامتی انسان
 .(14-15)باشد های آبی لازم و ضروری میمحلول

های مختلف نظیر ترکیبات پلیمری، در سالیان اخیر از جاذب
ها و های مغناطیسی، خاک رس، زئولیتها، کامپوزیتبیومس
، نانولوله های Feهای کربنی از جمله چیتوسان جهت جذب جاذب

و  Cr ،Zn ،Cu، زئولیت برای جذب Pb ،Ni ،Srکربنی در جذب 
 Nethajiاستفاده شده است. همچنین  Hgکربن فعال در جذب 

جاذب کربن فعال را با استفاده از  Crو همکارانش حذف یون 
مغناطیسی مورد ارزیابی قرار دادند. با این وجود بسیاری از جاذبها 

یل جداسازی طاقت فرسا، کاهش فعالیت جدی دارای معایبی از قب
واجذب، سنتز دشوار و شرایط -در فرآیندهای متوالی جذب

باشند. از اینرو با توجه به اهمیت ویژه نامطلوب فرآیند جذبی می
های فلزی سنگین، سنتز و بکارگیری یک ها در جذب یونجاذب

د شهای پیشین را نداشته باجاذب مؤثر و جدیدکه مشکلات جاذب
 .(13-10)شود به شدت احساس می

های ها در حوزه جذب یوندر سالیان اخیر بکارگیری نانوجاذب
فلزی به طور چشمگیری گسترش یافته است. امروزه نانوذرات 

ود های شگرف خاکسید آهن با توجه به کاربردهای ویژه و توانایی
هایی نظیر ترکیبات کاتالیستی، حسگرهای گازی، ر زمینهد

نی ها و تبادلگرهای یوتصوصیربرداری رزونانس مغناطیسی، جاذب
گیرند. از میان اکسیدهای آهن، نانوذرات مورد استفاده قرار می

4O3Fe  با توجه به خواص فیزیکی منحصربه فردشان از قبیل
نسبت سطح به حجم بالا، خواص مغناطش بالا، کوچکی ذرات، 
سمیت پایین و جداسازی آسان با بکارگیری میدان مغناطیسی به 

 .(23-25)شدت مورد توجه محققین قرار گرفته است 
مع شان تمایل به تجبا این وجود این نانوذرات به دلیل خواص ویژه

و کلوخه شدن دارند که منجر به کاهش فعالیت آنها خواهد شد. 
اکسید شده و از طرف دیگر این نانوذرات در معرض اتمسفر هوا 

محیط اسیدی منجر به تخریب ساختاری آنها خواهد شد. از اینرو 
ها از جمله های سطحی و پوششاستفاده از پایدارکننده

باشد راهکارهای اساسی و مؤثر در جهت حذف این مشکلات می
ند ککه از تجمع، کلوخه شدن و تخریب نانوذرات جلوگیری می

(24-21). 
های گوناگون به منظور سنتز در سالیان اخیر از نانوپوشش

پوسته از قبیل ساختارهای کامپوزیتی -ساختارهای هسته
@Polymer4O3Fe  ،@MOF4O3Fe ،2@SiO4O3Fe  و
@Carbon4O3Fe  ا، هپایدارکنندهاستفاده شده است. از بین این

ای قابل هاستفاده از نانوسیلیکا به عنوان پوشش به دلیل ویژگی
ملاحظه همچون سطح ویژه بالا، توزیع اندازه ذرات بسیار کم و 

 . (35-27)اند امکان اصلاح سطحی بسیار مورد توجه قرار گرفته
ار دی سطح سیلیکا امکان عاملهای هیدروکسی بررووجود گروه

پذیر میسازد. در کردن به منظور کاربردهای بهتر را امکان
ده های مرکز نانوتودار شده، اتمپوسته عامل-نانوساختارهای هسته

های سطحی نقش اساسی را تأثیر عملکردی چندانی ندارند و اتم
-دار کردن نانوساختارهای هستهکنند. همچنین عاملایفا می

ای نظیر زیست سازگاری، آبگریزی ته خصوصیات ویژهپوس
ازد سهای زیستی را فراهم میسطحی و توانایی پیوند با مولکول

(31). 

پوسته -بنابراین در پژوهش حاضر، در ابتدا نانوذرات هسته

2@SiO4O3Fe رسوبی و اشتوبر سنتز های همبا بکارگیری روش
-کلروپروپیل)تری-3شدند. سپس این نانوذرات به ترتیب با 

سالسیلیک ایمینو( بنزوفن ایمین -4و3)[بیساتوکسی(سیلان و 
دار شدند و به عنوان یک جاذب مؤثر در جهت جذب عامل لیگاند

های آبی مورد استفاده قرار گرفتند. از محلول Ni+2های یون
های ارزیابی مراحل سنتزی، اندازه ذرات، مورفولوژی و ویژگی

سنجی مادون قرمز تبدیل طیفبا استفاده از ساختاری نانوجاذب 
نج سفوریه، میکروسکوپ الکترونی عبوری و روبشی، مغناطیس

نمونه مرتعش، پراش انرژی پرتو ایکس و پراش اشعه ایکس انجام 
سازی پارامترهای مؤثر جاذب در جذب گرفت. همچنین بهینه
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2+Ni  همچون زمان تماس جاذب، دوز جاذب و تأثیرpH ن بر میزا
 جذب مورد بررسی قرار گرفتند.

 بخش تجربی -2
ها و مواد شیمیایی مراحل سنتزی و ارزیابی فرآیند جذبی حلال

یون نیکل با خلوص بالا و از شرکت سیگما آلدریچ خریداری شدند. 
و دستگاه  (FT-IR)سنجی مادون قرمز تبدیل فوریه از طیف

به منظور  Shimadzu FT-IR 8300اسپکتروفوتومتر مدل 
 پوسته-دار شدن نانوذرات هستهبررسی مراحل سنتزی و عامل

2@SiO4O3Fe  4160استفاده شد. از دستگاه-HITACHI S 
 (FE-SEM)برای ثبت تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی 

از استفاده شد. به منظور بررسی اندازه نانوذرات سنتزی 
 Philips EM208مدل  (TEM)میکروسکوپ الکترونی عبوری 

استفاده شد. تعیین ساختار نانوذرات سنتزی با پراش اشعه ایکس 
در طول موج  Bruker AXS D8-advanceو دستگاه مدل 

به منظور  انجام گرفت. nm130411 (Cu-Kα radiation)تابشی 
مدل  (EDX)تعیین نوع عناصر از آنالیز پراش انرژی اشعه ایکس 

Philips scanning های نیکل در وناستفاده شد. غلظت ی
مدل  (ICP-OES)پلاسمای جفت شده القایی محلول با دستگاه 
Perkin Elmer ها با گیری شد. خواص مغناطش نمونهاندازه

 BHV-55مدل  (VSM)سنج نمونه مرتعش دستگاه مغناطیس
 گیری شد.اندازه

 4O3(Fe(سنتز نانوذرات مگنتیت  -2-1

به منظور سنتز این نانوذرات از روش همرسوبی استفاده شد. در 
 533، 10555الکل  وینیلپلیگرم  1ابتدا، به مخلوط حاصل از 

 O2.6H3FeClگرم  133مول( و میلی 0) O2.4H2FeClگرم 
لیتر آب مقطر اضافه شد و این مخلوط میلی 35مول(، میلی 1/4)

 mol/L1تحت چرخش مکانیکی قرار گرفت. سپس مقدار 
هگزامتیلن تترآمین قطره به قطره به مخلوط اضافه شد تا هنگامی 

-درجه سانتی 15برسد. این مخلوط در دمای  15به  pHکه مقدار 

ساعت در معرض چرخش مکانیکی قرار گرفت.  2گراد و به مدت 
رات سنتزی با مگنت مغناطیسی جداسازی و با اتانول سپس نانوذ

 15ساعت در دمای  15شسته شدند. در نهایت این ذرات به مدت 
 .(32)گراد خشک گردید درجه سانتی

 SiO4O3Fe@2سنتز نانوذرات  -2-2

-میلی 532لیتر آب مقطر، میلی 0لیتر اتانول و میلی 05به مخلوط 

اضافه شد.  4O3Feگرم نانوذرات  530لیتر تترااتوکسی سیلان و 
درصد وزنی قطره به قطره به مخلوط  15لیتر سود میلی 0سپس 

ساعت در دمای محیط تحت  530حاصل افزوده شد و به مدت 
سنتزی  SiO4O3Fe@2چرخش مکانیکی قرار گرفت. نانوذرات 

با میدان مغناطیسی جداسازی و چندین مرتبه با اتانول و آب شسته 

 15دت گراد به مدرجه سانتی 15شد. نهایتاً این ذرات در دمای 
 .(33)ساعت خشک گردیدند 

 Cl -2@SiO4O3Feسنتز نانوذرات  -3-2
 SiO4O3Fe@2گرم نانوذرات  1لیتر اتانول، میلی 25در ابتدا به 

دقیقه تحت  15شد و به منظور پراکندگی ذرات به مدت  اضافه
-3امواج فراصوت قرار گرفت. سپس به این مخلوط 

مول( افزوده شد و به میلی 1اتوکسی(سیلان )کلروپروپیل)تری
ساعت تحت شرایط رفلاکس و چرخش مکانیکی قرار  12مدت 

با میدان مغناطیسی  Cl-2@SiO4O3Feسنتزی گرفت. نانوذرات 
 15جداسازی و با اتانول و آب مقطر شسته و در نهایت در دمای 

 گراد در یک آون خشک گردید.درجه سانتی

 (2لیگاند ) SBPسنتز  -4-2
. 5مول( و میلی 2آمینو بنزوفنون )دی-4و 3گرم  5343به مخلوط 

لیتر میلی 10(، مولمیلی 1آمین )کلرو فنیل دی-4گرم  14/5
در معرض چرخش مکانیکی قرار  h4اتانول افزوده شد و به مدت 

ازی سپس از فیلتراسیون محصول جامد به منظور خالص گرفت.
ل گیری از متانول انجام گرفت که منجر به تشکیبیشتر، کریستال

لیتر آب مقطر، میلی 10( شد. سپس به 1) DBPجامد خالص 
 DBP (530گرم  5327مول( و میلی 2)گرم سالسیل آلدئید  5320
 1مول( افزوده و مخلوط حاصل در دمای محیط به مدت میلی

ساعت تحت چرخش مکانیکی قرار گرفت. پس از فیلتراسیون 
-گیری از متانول به منظور خالصجامد زرد تشکیل شده، کریستال

-4و3)[کلرو بیس-4سازی بیشتر انجام گرفت و جامد زرد رنگ 
حاصل  (SBP)آمین  مینو( بنزوفن ایمین فنیل دیسالسیلیک ای

 شد. 

-4دار شده با عامل SiO4O3Fe@2نانوذرات  -1-2

سالسیلیک ایمینو( بنزوفن ایمین -4و3)[کلرو بیس

 SBP)-2@SiO4O3(Feآمین لیگاند فنیل دی
گرم  Cl-2@SiO4O3Fe ،5352گرم نانوذرات  1به مخلوط 

میلی مول  1مول(، میلی 5351) (TBAB)تترابوتیل آمونیوم برمید 
-سالسیلیک ایمینو( بنزوفن ایمین فنیل دی-4و3)[کلرو بیس-4

(، 3CO2Kمول، میلی 4گرم پتاسیم کربنات ) 5303آمین لیگاند و 
لیتر استونیتریل افزوده شد و مخلوط حاصل تحت شرایط میلی 10

ساعت قرار گرفت. نانوذرات  12بازروانی )رفلاکس( به مدت 
با بکارگیری یک میدان  SBP-2@SiO4O3Fe سنتزی

مغناطیسی جداسازی، چندین بار با آب و اتانول شسته و در نهایت 
 خشک گردید. Co75در دمای 
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 SBP-2@SiO4O3Feرفتاار جذبی نانوجاذب -6-2

 Ni+2در حذف 

گرم نانوجاذب میلی 11بررسی و ارزیابی رفتار جذبی 
PSBP-2@SiO4O3Fe  2در حذف+Ni  لیتر محلول میلی 05از

( در مدت زمان mmol/L 5330یون نیکل )غلظت اولیه نیکل: 
و در دمای محیط انجام گرفت. پس از اتمام  pH=7دقیقه در  22

فرآیند جذبی، نانوجاذب با میدان مغناطیسی جداسازی و غلظت 
گیری اندازه ICPهای نیکل باقیمانده در محلول با بکارگیری یون

 mol/Lهای نیکل، جاذب با یون ور واجذب جاذب ازشد. به منظ

531 HCl  گراد در یک آون درجه سانتی 15شسته شد و در دمای
های متوالی فرآیند خشک گردید تا مهیای استفاده در چرخه

در  Ni+2گیری مقدار جذب به منظور اندازهواجذب شود. -جذب
 از معادله زیر استفاده شد:  e(q(حال تعادل 

𝑞𝑒 =  
(𝐶0− 𝐶𝑒)𝑉

𝑀
                                                                                                                         

 0Cمول/لیتر(، غلظت تعادلی در محلول )میلی eCدر این معادله 
وزن جاذب )گرم( و  Mمول/لیتر(، غلظت اولیه یون فلزی )میلی
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آمین سالسیلیک ایمینو( بنزوفن ایمین فنیل دی-4و3)[کلرو بیس-4دار شده با عامل SiO4O3Fe@2نانوذرات شماتیک سنتز   -1طرح

 لیگاند.

 و نتایج بحث-3

بررساای وصااو اایات نانوجاذب ساانتزی  -3-1
SBP-2@SiO4O3Fe 
نانوذرات  IR)-(FTسنجی مادون قرمز تبدیل فوریه طیف 1شکل 

، a )4O3Fe ،b )2@SiO4O3Fe ،c )Cl-2@SiO4O3Feسنتزی 
d )DBP ،e )SBP  وf )SBP-2@SiO4O3Fe دهد. را نشان می

که به  Cm3455-1و  1125ها در نواحی حضور پیک a1در شکل 
اختصاص دارند  O-Hترتیب به ارتعاشات خمشی و کششی پیوند 

های هیدروکسی سطحی های آب، حلال و گروهبه مولکول
 cm075-1نانوذرات سنتزی ارتباط دارند. همچنین حضور پیک در 

 آمیز نانوذراتو نمایانگر سنتز موفقیت O-Feاختصاص به پیوند 

4O3Fe باشد )شکل میa1( (34) پس از پوشش سطحی نانوذرات.

4O3Fe 1105، 3455ها در نواحی با نانوسیلیکا، حضور پیک-
که به ترتیب اختصاص به ارتعاشات  cm070-1و  731، 1555

-Si، کششی متقارن Si-O-Si، کششی نامتقارن O-Hکششی 

Si-O  و ارتعاشات کششیO-Fe دارند سنتز نانوذرات هسته-
. b1( (30)کنند )شکل را تأیید می SiO4O3Fe@2پوسته 

که  cm2300-1و  1443، 752ها در نواحی همچنین حضور پیک
، ارتعاشات خمشی H-Cبه ترتیب اختصاص به ارتعاشات کششی 

2CH  و ارتعاشات کششیCl-C  دارند عامل دار شدن نانوذرات
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2@SiO4O3Fe  اتوکسی(سیلان و سنتز کلروپروپیل)تری-3با
Cl-2@SiO4O3Fe کند )شکل را تأیید میc1( شکل.d1  حضور

، C-H) 2340، کششی(، N-H) 3334و  3341پیکها در نواحی 
cm-، خمشی( و H-N) 1031، کششی(، C=N) 1117کششی(، 

1701 (Cl-Cرا نشان می )دهد که مؤید سنتز ترکیب ، کششی
DBP باشد. می 

 
، a )4O3Feطیف مادون قرمز تبدیل فوریه نانوذرات  -1شکل 

b )2@SiO4O3Fe ،c )Cl-2@SiO4O3Fe ،d )DBP ،e )

SBP  وf )SBP-2@SiO4O3Fe. 

، 3451ها در نواحی ، حضور پیکSBPترکیب  IR-FTدر طیف 
که به ترتیب اختصاص به ارتعاشات  cm 1101-1112-1و  2341

 آمیز ایندارند سنتز موفقیت C=Nو  C-H، کششی O-Hکششی 
های جدید در . حضور پیک)e1دهد )شکل ترکیب را نشان می

که به ترتیب  cm3451-1و  2140-2375، 1107، 1132نواحی 
-مربوط می O-Hو  C=N ،C-Hبه ارتعاشات کششی پیوندهای 

 SBPبا  Cl-2@SiO4O3Feدار شدن نانوذرات باشند مؤید عامل
 .)f1باشد )شکل می

 (4O3Fe ،bبه منظور بررسی ساختاری نانوذرات سنتزی 

2@SiO4O3Fe  وc) SBP-2@SiO4O3Fe  از پراش اشعه
، o1312 ،o07های پراش در زوایای ایکس استفاده شد. حضور پیک

o4303 ،o1343، o4303  وo3153 های میلر که به ترتیب به اندیس
اختصاص دارند  (225)و  (311) (،455)، (422)(، 011، )(445)

کنند را تأیید می 4O3Fe (Fd3m)اسپینل مکعبی وجود ساختار 
(JCPDS card no. 01-075-0449) شکل( .a2( (31)با . 

ا هپوشش سطحی نانوذرات مگنتیت با نانوسیلیکا شدت پیک
کاهش یافته بدون اینکه تغییری در موقعیت آنها ایجاد شود. 

شکل( مربوط به سیلیکا در همچنین یک پیک پهن آمورف )بی
که با  )b2)شکل  شوددیده می o15-25 =θ2دامنه زاویه پراش 

 با  SiO4O3Fe@2پوسته -هستهدار شدن بیشتر نانوذرات عامل
سالسیلیک ایمینو( بنزوفن ایمین لیگاند این پیک به -4و3)[بیس

 .)c2شود )شکل تر منتقل میهای پراش پایینسمت زاویه

 
( a )4O3Fe ،bپراش اشعه ایکس نانوذرات  -2شکل 

2@SiO4O3Fe  وc )SBP-2@SiO4O3Fe. 

و  (FE-SEM)از دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی 
به منظور بررسی و  (TEM)میکروسکوپ الکترونی عبوری 

ارزیابی مورفولوژی و اندازه نانوساختارهای سنتزی استفاده شد 
-نشان 4O3Feنانوذرات  TEMو  SEM-FE (. تصاویر 3)شکل 

دهنده ذرات در شکل و اندازه یکنواخت با میانگین اندازه حدود 
nm10 باشند )شکل میa,d3(شش سطحی نانوذرات . بعد از پو

4O3Fe دارای  پوسته تشکیل شده-با نانوسیلیکا، نانوذرات هسته
-باشند )شکلمی nm25مورفولوژی کروی با اندازه ذرات حدود 

(. این نتایج حاکی از آن است که ضخامت لایه پوششی b,e3های 
باشد. با می nm230سیلیکا بروی نانوذرات مگنتیت حدوداً برابر با 

کلرو -4با  SiO4O3Fe@2پوسته -دار شدن نانوذرات هستهعامل
سالسیلیک ایمینو( بنزوفن ایمین فنیل دی آمین -4و3)[بیس

 FE-SEMیابد که تصور افزایش می nm20اندازه ذرات به حدود 
 هایدهد )شکلمورفولوژی منظم، یکنواخت و کروی را نشان می

c,f3 
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.( 
و  c )SBP-2@SiO4O3Feو  a )4O3Fe ،b )2@SiO4O3Feتصاویر میکرسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی نانوذرات  -3شکل 

.f )SBP-2@SiO4O3Feو  d )4O3Fe ،e )2@SiO4O3Feتصاویر میکرسکوپ الکترونی عبوری نانوذرات 

به منظور ارزیابی ترکیبات  (EDX)آنالیز پراش انرژی اشعه ایکس 
مورد استفاده قرار  SBP-2@SiO4O3Feشیمیایی نانوذرات 

 Fe ،Si ،O ،N، مؤید وجود عناصر EDXگرفت. نتایج حاصل از 
 (.4باشد )شکل در ساختار این نانوجاذب می Cو 

 
سنجی پراش انرژی اشعه ایکس نانوذرات طیف-4شکل 

SBP-2@SiO4O3Fe. 

SiO4O3Fe@2-به منظور بررسی خواص مغناطش نانوجاذب 

SBP سنج نمونه مرتعش از آنالیز مغناطیس(VSM)  در دمای
Ko355  استفاده شد. عدم وجود پدیده هیستریسیس در نمودار

VSM  خواص سوپرپارامغناطیس نانوذرات  0شکل
SBP-2@SiO4O3Fe کند. براساس این منحنی مقدار را تأیید می

-می emu/g 23317باع برای این نانوجاذب برابر با مغناطش اش

باشد که قابلیت جداسازی از سوسپانسون را با استفاده از یک 
سازد.میدان مغناطیسی فراهم می

 
درجه کلوین برای  311مغناطیسی در  منحنی -1شکل 

 .SBP-2@SiO4O3Feنانوذرات 

 Ni+2ارزیابی عملکرد جاذب در جذب  -2-3

از  Ni+2سازی دوز نانوجاذب در جذب بهینه -1-2-3

 محلول
سازی دوز جاذب در فرآیند جذبی، مقادیر مختلف در راستای بهینه
 Ni+2لیتر محلول میلی 05گرم در میلی 2-11جاذب در دامنه 

و در دمای محیط مورد  pH=7( در mmol/L5330)غلظت اولیه 
ص مشخ 1بررسی و ارزیابی قرار گرفت. همانگونه که از شکل 

-باشد ماکزیمم ظرفیت جذب توسط جاذب هنگامی اتفاق میمی

گرم جاذب استفاده شود که منجر به جذب میلی 11افتد که از 
33% 2+Ni  خواهد شد. همچنین بکارگیری مقادیر بیشتر جاذب

گرم( تأثیری در افزایش میزان جذب نخواهد داشت و میلی 11)
یز منجر به کاهش میزان گرم نمیلی 11استفاده از مقادیر کمتر از 

گرم تعداد میلی 11جذب خواهد شد. با افزایش مقدارجاذب تا 
های فعال قابل دسترس جاذب افزایش یافته که نتیجه آن سایت
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شود درحالیکه استفاده از مقادیر بیشتر با توجه افزایش جذب می
اثرگذاری بر میزان جذب بیشتر نخواهد  Ni+2به ثابت بودن غلظت 

 داشت.

 
 .Ni+2سازی مقدار جاذب در جذب بهینه -6شکل 

تأثیر زمان تماس جاذب بر میزان جذب -2-2-3
2+Ni  
 05در  Ni+2بررسی تأثیر زمان تماس جاذب بر میزان جذب  

 11( در حضور mmol/L5330لیتر محلول )غلظت اولیه میلی
 1-24در دامنه زمانی  SBP-2@SiO4O3Feگرم جاذب میلی

و در دمای محیط انجام گرفت. نتایج نمودار  pH=7دقیقه در 
 22دهنده آن است که با افزایش زمان تماس تا نشان 7شکل 

 Ni+2 %33یابد و منجر به جذب دقیقه میزان جذب افزایش می
دقیقه( تأثیری در افزایش  24شود. افزایش بیشتر زمان تماس )می

 بیشتر میزان جذب نخواهد داشت.

 
 .Ni+2تماس جاذب بر میزان جذب تأثیر زمان  -5شکل 

 Ni+2در میزان جذب  pHتأثیر -3-2-3
pH  به عنوان یک پارامتر مؤثر در استخراج فلزات و حذف یونهای

باعث تغییرات بار سطحی  pHفلزی از محلول میباشد. تغییرات 
جاذب و تعیین کننده شکل غالب یون فلزی در محلول میباشد. 
بنابراین با توجه به اهمیت این پارامتر، بررسی و ارزیابی میزان 

pH  درصد حذف  1در محلول انجام گرفت و با استفاده از رابطه
 یون فلزی از محلول محاسبه گردید:

) = %Removal  (                     1)رابطه
CA−CB

CA
) ×100 

AC :2 اولیه غلظت+Ni استاندارد محلول در 

BC :2باقیمانده  غلظت+Ni پس از فرآیند جذبی  در محلول 

یابد و در افزایش می Ni+2میزان جذب  pHباا افزایش مقادار 
7=pH ( مشاهده می%33بالاترین میزان جذب ).شود  

های pHبادلیل پروتونه شااادن گروههای هترواتمی جاذب در 
و  Ni+2 هایپایین و دافعه الکترواساتاتیکی ایجاد شده بین یون

 های فعالهای مثبت جاذب، قدرت کئوردیناسایون سایتساایت
یابد که منجر به کاهش هاای فلزی کااهش میجااذب باا یون

یناسیون ( کئورد1و  7های بالا )pHمیزان جذب خواهد شاد. در 
ای ههای فلزی بدلیل وجود جفت الکترونهای فعال با یونسایت

در  %33یاابد که منجر به جذب هاا افزایش میآزاد در ساااایات
7=pH شود.می 

 
 .Ni+2محلول بر میزان جذب  pHسازی بهینه -8شکل 

-های فلزی به نمکبا توجه به اینکه یون 1های بالاتر از pHدر 

کنند در نتیجه کاهش شده و رسوب میهای هیدروکسی تبدیل 
 شود. مشاهده می Ni+2جدی در میزان جذب 

با  SBP-2@SiO4O3Feمقایسه نانوجاذب -3-2-4

 های گوناگون در مقالات علمیجاذب
SiO4O3Fe@2-به منظور بررسی و ارزیابی عملکرد نانوجاذب 

SBPهای موجود در ، ماکزیمم ظرفیت جذب این جاذب با جاذب
، 1مقالات علمی مقایسه شد. براساس نتایج موجود در جدول 

 SBP-2@SiO4O3Feنانوجاذب با  Ni+2ماکزیمم ظرفیت جذب 
های دیگر باشد که نسبت به جاذبمی mg/g 0337برابر با 

دهد. علاوه براین نانوجاذب سنتزی عملکرد بهتری را نشان می
ده از دوز پایین، قدرت های بارزی نظیر استفادارای ویژگی

ن های فلزی، سنتز آسان، فیلتراسیوکئوردیناسیون عالی با یون
آسان با مگنت مغناطیسی و توانایی بازیابی در فرآیندهای متوالی 

باشد که واجذب بدون کاهش جدی در فعالیت جذب می-جذب
 ود. شهای دیگر میمنجر به تمایز آن نسبت به بسیاری از جاذب
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 های مختلف در مقالات علمی.با جاذب SBP-2@SiO4O3Feمقایسه ماکزیمم ظرفیت جذب جاذب  -1جدول 
Ref. (mg/g) mAds. Capacity q Adsorbent 

(37) 30.8 Multicarboxyl-functionalized silica gel 

(31) 7.41 Carbon nanotubes 

(33) 0.87 Chitosan methacrylic acid composite 

(45) 7.1 Polyacrylonitirle nanofibers 

(41) 27.6 Coal combustion ashes 

(42) 10.5 PVA/TEOS/TMPTMS hybrid membrane 

(43) 58.1 nanocomposite 3O2Fe-Chitosan 

(44) 9.2 Magnetic Fe@graphite 

(40) 1.0 iron oxide-coated sand 

(41) 38.3 TW)–4O3onto tea waste (Fe 4O3Fe 

(47) 22.1 Amino functionalized magnetic graphenes composite 

(41) 13.2 /Cyclodextrinnanocomposite4O3Fe 

Presented 59.7 SBP-2@SiO4O3Fe 

 قابلیت بازیابی و استفاده مجدد نانوجاذب-3-2-1
یکی از فاکتورهای اساسی و حیاتی برای هر جاذب پیشرفته 
توانایی بازیابی و استفاده مجدد در چرخه های متوالی فرآیند 

واجذب میباشد. ظرفیت جذب عالی توأم با خصوصیات -جذب
جاذبهای پیشرفته میباشد که اثرات واجذب بالا از ویژگیهای بارز 

محسوسی بر کاهش هزینه کلی فرآیند جذب خواهد داشت. به 
-جذب-منظور بررسی عملکرد جاذب در فرآیندهای متوالی

 Ni+2لیتر محلول حاوی میلی 05گرم جاذب به میلی 11واجذب، 

افزوده شده و به مدت  pH=7( در mmol/L5330 )غلظت اولیه 
دقیقه در دمای محیط تحت چرخش مکانیکی قرار گرفت.  22

( و با b3سپس نانوجاذب با مگنت مغناطیسی جداسازی )شکل 
-درجه سانتی 75شسته و در دمای  mol/L531اسید کلریدریک 

-( مشخص میa3گراد خشک شد. همانگونه که از شکل )شکل 

جاذب در فرآیندهای متوالی، مرتبه بکارگیری نانو 1باشد پس از 
-شود که نشانکاهش محسوسی در فعالیت جذبی مشاهده نمی

 باشد.دهنده عملکرد عالی آن می

 
 جداسازی نانوجاذب با مگنت مغناطیسی. (bو  واجذب-بازیابی و استفاده مجدد نانوجاذب در فرایندهای متوالی جذب توانایی( a -9شکل 

 گیرینتیجه -4
سالسیلیک ایمینو( بنزوفن -4و3)[از اینرو در پژوهش حاضر بیس

 SiO4O3Fe@2آمین لیگاند بر روی نانوذرات ایمین فنیل دی

 Ni+2 هایجذب یون ساپورت شدند و به عنوان یک جاذب مؤثر در

 های آبی مورد استفاده قرار گرفتند. قدرت کئوردیناسیوناز محلول
های فلزی، نسبت سطح به حجم بالا و گروههای عالی با یون

های فعال جذبی به منظور هترواتمی سطحی منجر به ایجاد سایت

خواهد شد. علاوه بر این، سنتز آسان جاذب،  Ni+2های جذب یون
استفاده از تکنیک جداسازی مغناطیسی به عنوان یک راهکار 

یز جاذب، ظرفیت جذب مناسب و مؤثر، بکارگیری از مقادیر ناچ
-بالا، قابلیت بازیابی و استفاده مجدد در فرایندهای متوالی جذب

ها و مزایای واجذب بدون کاهش جدی در فعالیت از دیگر ویژگی
باشد. از اینرو با توجه به خصوصیات بارز بیان نانوجاذب سنتزی می
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 های فلزیشده، این نانوجاذب توانایی بکارگیری در جذب یون
 سازد.می پذیرامکانها را های صنعتی و فاضلابن از پسابسنگی

 تشکر و قدردانی -1
 یلمع مناسب بستر جادیا و یمال یها تیحما از مقاله سندگانینو

 را شکرت و یقدردان کمال روین پژوهشگاهگروه شیمی و فرآیند  از 
 .آورند یم عمل به
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