
Journal of 

ূ਼࡛ࣣقات     ड़واد ৗฬوکاਵپوزਠশی                                                       ख़ج૤ه 
Nanocomposite Materials Research   

 

  

  محمدرضا واعظي: دار مكاتبات عهده*
  02616201888: ، دورنگارو مواد پيشرفته، آزمايشگاه الكتروشيميانرژي، پژوهشكده فناوري نانو و كرج، مشكين دشت، پژوهشگاه مواد: نشاني  
   vaezi9016@yahoo.com: ييكالكترون پست ،0261- 6204131: دورنگار ،02616201886: تلفن  

Available online: www.jnmr.ir/papers 

38-42) 1389( 5:2: يتيمواد نانوكامپوز قاتيمجله تحق

cm

 
   ساختارهايصوت بر نانو مافوقتاثير شدت امواج 

γ-Fe2O3 سونوشيمياييشده به روش  فرآوري 
  

 زادهسيد محمد كاظم و زاده، اصغر كاظم*روشن، محمدرضا واعظي حسنجانيامير 
  ، پژوهشگاه مواد و انرژي، كرج پيشرفته موادپژوهشكده فناوري نانو و 

  
  
  
  
  
 

  31/06/1389: ، تاريخ پذيرش قطعي11/04/1389: تاريخ دريافت نسخه اصلاح شده ،05/02/1389: اوليه  ثبت تاريخ
 

  
   چكيده

 (NaOH)هيدروكسـيد سـديم    بعنوان پيش ماده،) FeCl3.6H2O(اكسيد آهن از كلريد آهن  ساختارهاينانوجهت فرآوري سونوشيميايي 
در ايـن پـژوهش    ºC 50دمـاي   مچنين آب مقطر بعنـوان حـلال در  بعنوان سورفكتانت و ه) PVP(بعنوان واكنشگر، پلي وينيل پايروليدن 

هـا بـين   سـاعت واكـنش   5/1مـان  تهيه شد و در مدت ز NaOHو  FeCl3.6H2Oهايي با مولاريته مشخص از ابتدا محلول. استفاده گرديد
 kHz 20ت مختلف و در فركانس ثابت شد 5ها امواج التراسونيك با هاي شيميايي بين محلولدر حين انجام واكنش. انجام گرفت هامحلول

اكسيد آهن در  ساختارهايهاي شيميايي رسوباتي از نانو  با انجام واكنش. به محلول اعمال گرديد ) Sonicator(توسط دستگاه سونيكيتور 
    دمـاي سپس اين رسوبات توسط صافي از محلول جدا و پس از شستشو با آب مقطـر و متـانول مخصـوص شستشـو در     محلول حاصل شد 

ºC 100  تهيه شده در ابتدا جهت بررسي ساختار مواد توسط دستگاههاي آناليز پراش اشعه  ساختارهاينانو. ساعت خشك شدند 4به مدت
X (XRD)  و جهت بررسي دماي كريستاليزاسيون مورد آناليزTG-DTA    و سپس توسط ميكروسكوپ الكترونـي عبـوري)TEM  (  جهـت

داشت كـه   γاكسيد آهن با فاز  ساختارهايت آمده نشان از فرآوري نانوذرات مورد آناليز قرار گرفت و نتايج بدسبررسي مورفولوژي و اندازه 
  . نانومتر خواهد بود 50 -20ميانگين اندازه ذرات 

  .، امواج التراسونيك، سونيكيتورروش سونوشيميايي ،γ-Fe2O3اكسيد آهن،  ساختارهاينانو: كليدي هاي واژه

  

 مقدمه - 1

 سـاختارهاي نانواخير معلـوم شـده اسـت كـه      هايسالر د
پزشكي و  ،اكسيدهاي آهن كاربردهاي فراواني در مهندسي

 نـانو اكسـيدهاي آهـن در سـاخت     انددا كردهيساير علوم پ
تواننـد در دمـاي اتـاق بـا     ابزارهاي ذخيره اطلاعات كه مي

و همچنـين در   قابليت اجراي بالايي به كـار گرفتـه شـوند   
نيـز   هـا مواد جذب كننده و نيمه هـادي  ،هادانهساخت رنگ
سازگار كـه قابليـت    زيست يساختارهااين نانو. كاربرد دارد

  بـا را دارنـد، بـه عنـوان عوامـل     ر حركت به سمت يك آهن
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هاي يكي از كاربرد .انتقال دهنده دارو مورد مطالعه هستند
ــانو   Hyperthermia (HT)آهــن در درمــان ذرات اكســيدن

هـاي سـرطاني    از بين بردن سـلول براي . شدباسرطان مي
درجـه سـانتيگراد بـالا بـرده      46تا  42دما بين لازم است 

اكسـيدهاي   ذراتكه براي ايـن روش درمـاني از نـانو    شود
شـود و بـا اتصـال مـواد     به طور گسترده استفاده مـي  آهن

دارويي به سطح نانو ذرات آهن و تحت ميدان مغناطيسـي  
تصـل  اي به غده سرطاني مر ويژهت به طومستقيم، اين ذرا

در  شـوند و دهـي مـي  شده و تحت ميدان خارجي حـرارت 
  هـا و تومورهـا   حرارتـي غـده  نهايت منجر به از بين رفـتن  

هـاي  ذرات آهن همچنين در درمان بيمـاري نانو. گردندمي
هـاي دارويـي داراي   حامـل  ،كپسوله كردن داروها ،التهابي
ص سـلولي و برچسـب   ، تشخيهاي كاربرديحسگر فعاليت،

 بـرداري از بـدن و   سـازي و عكـس  ژن گذاري، هيپرترميـا، 
 در افـزايش كنتراسـت تصـاوير   وسـيله  تشخيص بيمـاري ب 

MRI  ايـن ذرات بايـد بـه انـدازه كـافي      . نيز كاربرد دارنـد
كوچك باشند تـا از رسـوب آنهـا ممانعـت شـود و مخفـي       
ماندن آنها از سيستم فاگوسيتوزي بدن به راحتـي صـورت   

 . ]1-3[ ردگي

ــه   ــا امــروز اكســيد آهــن ب ــداري شــيميايي و  دليــلت پاي
 ساده نانو لوژيكي و نيز فرآيند توليد نسبتاپذيري بيو تطبيق

در پزشـكي  ) γ-Fe2O3(و مقميـت  ) Fe3O4(ذرات مگنتيت 
هنگـامي كـه   . بيشترين توجه را به خود جلب كرده اسـت 

نانوذرات مغناطيسي درون بدن، شـروع بـه تجزيـه شـدن     
هاي قابل حل وارد مخـازن آهـن موجـود در     آهن كنند مي

هاي  دوز .كنند بدن شده و در آنجا ميزان آهن را تنظيم مي
گـرم كمتـر اسـت،     از چند ميلي پزشكي براي بدن احتمالا

اين در حالي است كه احتمال بالاتر بودن ايـن دوز از ايـن   
، در γ-Fe2O3ذرات نـانومتري  . نمايـد حد تقريبا محال مي

. دهنـد  رپارامغناطيسي از خود نشان مـي اب اتاق رفتار دماي
به عبارت ديگر، آنها تحت يك ميدان مغناطيسـي تـا حـد    

شوند كه اين مغناطيس دائمي نيست  زيادي مغناطيده مي
بـه كمـك ايـن رفتـار     . رود و با حذف ميـدان از بـين مـي   

  اكسيد آهـن از طريـق حمـل عوامـل     مغناطيسي نانوذرات
تواننـد   ال يك ميـدان مغناطيسـي مـي   درماني و تحت اعم

توانايي دارورساني را بدون انحراف مسـير در بـدن اصـلاح    
سوئيچ خاموش و روشن در اين سيستم بـه معنـاي   . كنند

چسـبيدن ذرات بـه يكـديگر در حـين     بعيد بودن احتمال 
يـا اينكـه ايـن ذرات پـس از حـذف       يند ساخت بوده وفرآ

ايـن  . دگي باشـند تي قابل پراكن ـميدان مغناطيسي به راح
ت نانومتر باشـند، بـه صـور    50تر از  ذرات مجزا اگر  بزرگ 

كنند و اگر داراي  رفتار مي پارامغناطيسهاي آهن ابر اكسيد
نانومتر باشـند، ذرات اكسـيد آهـن     50تر از  قطري كوچك

هـاي آهـن    اكسيد  عوامل. مغناطيس فوق ريز هستندابرپارا
هاي وابسته  اري ارگانابر پارامغناطيس بيشتر در تصويربرد

شـوند؛ در   هـاي رتيكولوانـدوتليال اسـتفاده مـي     به سيستم
ــل  ــه عام ــالي ك ــاي كوچــك ح ــن   ه ــيد آه ــر ذرات اكس ت

ابرپارامغناطيس فوق ريز به خاطر تمايل به جمع شـدن در  
هاي لنفـاتيكي   هاي لنفاوي، براي تصويربرداري سيستم گره

ذرات نوتوان گفـت كـه نـا    د ميبا اين وجو. مناسب هستند
 MRIبرداري بـر پايـه   توانند توانايي تصوير سيد آهن مياك

اين كـاربرد عملـي   . هاي سلولي را توسعه دهند در سيستم
هـاي   در تصويربرداري MRIنوظهور، حوزه كاربرد ابزارهاي 

. ]1[ دهــد هــاي ســلولي را توســعه مــي پيشــرفته از رفتــار
رغم نقــاط ضــعف و قــوت نــانوذرات اكســيد آهــن در يــعل
 هـاي آهـن ابـر پارامغنـاطيس و     بردهاي عملي، اكسـيد كار

ذرات تنها نـانو  ،پارامغناطيس فوق ريزآهن ابر اكسيدذرات 
هـاي پزشـكي هسـتند     شده براي كـاربرد  ييدمغناطيسي تا

]4[.  
 ذرات فوق وجود داردنانو فرآوريهاي مختلفي جهت روش

ي يايميگـذاري ش ـ برسـو : توان به روشهايكه از جمله مي
، تبخيـر   ]Sol-gel (]6(ژل  –، سـل  ]5[) CVD( فاز بخـار 

، كنــد و ]Pulsed laser evaporation (]7(ليــزر  پالســي 
تكنيكهاي هيدروترمال  ،]Sputtering Reactive (]8(پاش 

، امــا از اشــاره كــرد ]9و10[و تشعشــعات پرتــو الكترونــي 
، تكرارپـذير بـودن و   روشهاي شيميايي به علت آسان بودن

. شوددن بيشتر براي فرآوري استفاده ميبومقرون به صرفه 
 سونوشــيميايي هــاي شــيميايي نيــز روشدر ميــان روش

)Sonochemical(  وCBD (Chemical Bath Deposition) 

تر و در نتيجـه مطلـوبتر   هزينه ، كمترنيز ساده و ]12،11[
در نتيجه اين پـژوهش بـه بررسـي تـاثير دمـاي      . دباشمي

ــرآوري در ر ــيميفـ ــونو شـ ــرآوري وش سـ ــت فـ ايي جهـ
پديـده   .اكسيد آهن پرداختـه شـده اسـت    ساختارهاينانو

بـا   ، هـم زدن مـايع  فيزيكي مسئول فرآيند سونوشـيميايي 
اتفـاق عمـده و   . باشـد استفاده از امواج مـافوق صـوت مـي   

افتـد، تشـكيل، رشـد و    شـيميايي مـي  سونومهمي كـه در  
اثـر همـزدن صـوتي در     متلاشي شدن حبابي است كـه در 

 ه دربر طبق مكانيزم گرمترين نقط ـ .گيردكل ميمحلول ش
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-K 2500(، دماي خيلـي بـالايي   متلاشي شدن حباب اثر
بدست مي آيد و همچنين فشار هم تـا چنـد صـد    ) 5000

يابدكه اين شرايط باعث شكسته شـدن  اتمسفر افزايش مي
از آنجايي كه متلاشـي شـدن   . شودپيوندهاي شيميايي مي
افتد، سرعت سرد شـدن  اتفاق مي در كمتر از يك نانو ثانيه

آيد كه اين سرعت بدست ميK/s 1011 بالايي نيز در حدود
هاي متداول سرد كـردن  خيلي بيشتر از سرعت سرد شدن

باشد و تشكيل و تبلور محصول مي) K/s 106- 105(مذاب 
اندازد و محصول بـه شـكل آمـورف بدسـت     خير ميارا به ت

سونوشيميايي در همه هاي همچنين نتيجه واكنش. آيدمي
  .]13-16[ باشدموارد، محصولات با سايز نانومتري مي

 

 هاي تجربي فعاليت - 2
از ) γ- Fe2O3(آهـن   اكسيد ساختارهايجهت فرآوري نانو 

به عنوان پيش ماده بـا   6H2O  FeCl3.آبدار ΙΙΙكلريد آهن 
، انتعنوان سـورفكت ه ب PVP و 50ml و حجم 0.2Mغلظت 

 50mlو حجـم    0.5Mبا غلظت NaOHهيدروكسيد سديم 
سديم به صورت تدريجي محلول هيدروكسيد . استفاده شد
كـه   ΙΙΙ دقيقه به محلول حـاوي كلريـدآهن   30و به مدت 

به شدت درحـال   )S-4000مدل( سونيكيتورتوسط دستگاه 
در   قـرار داشـت  و تحت تاثير امواج مـافوق صـوت   همزدن 

نيـز بـه   سپس محلول تهيه شده  .فه شد، اضاºC 50دماي 
دقيقه تحت امواج ياد شـده جهـت كامـل شـدن      60مدت 

براي بررسي تاثير شدت . واكنش سونوشيميايي قرار گرفت
وصـيات ابعـادي و مورفولـوژيكي    امواج التراسونيك بـر خص 

نمونـه بـا    5فـرآوري شـده بـه ايـن روش،      ساختارهاينانو
هاي التراسـونيك   شرايط ياد شده جهت فرآوري در شدت

 ها وبعد از انجام واكنش .تهيه شد 1 جدول مختلف مطابق

، محلول حاصـل  اي رنگقهوه تشكيل رسوب قرمز مايل به 
ذرات توليــدي در جهــت جداســازي رســوبات حــاوي نــانو

بعـد از  . قرار گرفـت  rpm 1500دستگاه سانتريفيوژ با دور 
سازي، رسوبات توسط آب مقطـر و متـانول مخصـوص    جدا

سپس رسوبات بدست شستشو چند مرحله شتسشو شدند 
 24و بـه مـدت    ºC 50آمده در خشـك كـن و در دمـاي    

براي بررسـي سـاختار مـواد از آنـاليز     . ساعت خشك شدند
  Siemensاسـتفاده از دسـتگاه   بـا  X  (XRD)پراش پرتـو 

و بـراي  ) =Cukα )nm154178/0λبـاپرتو   D-5000مدل 

ــدازه ذرات و مور  ــي ان ــكوپ  بررس ــوژي آن از ميكروس فول
  .استفاده شد (TEM)الكتروني عبوري 

  
  .هاي فرآوري شدهنمونهشرايط : 1 جدول

زمان 
 سنتز
(h) 

  شدت التراسونيك

(Kj) 

  دماي سنتز

(ºC)  

  توان اوليه

(W)  

شماره 
 نمونه

5/1 44 50  2  I  

5/1 48 50  4  II  

5/1  51 50  6  III  

5/1  58  50  8  IV  

5/1  62  50  10  V 

  
 و بحث نتايج - 3

نشان از  Vاز نمونه  )(X XRDنتايج اوليه آناليز پراش پرتو 
آمورف بودن پودرهاي فرآوري شده بـه ايـن روش داشـت    

بـا   هـايي انفجار حباب ،علت آمورف شدن ذرات )a1شكل (
است كه در اثر اين انفجار در مناطقي  دماي بسيار بالاست

جازه و ا دهدميكه حباب وجود دارد كاهش سريع دما رخ 
لـذا پـس از   . دهـد گيري به ذرات توليد شده را نمـي لشك

 ـ) DTA/TGA(هاي آناليز حرارتـي انجام تست دسـت  ه و ب
 تـا  ºC 25ها از دمـاي  آوردن دماي كريستاله شدن، نمونه

ºC 300    در كوره به مدت يك ساعت حرارت داده شـد تـا
ــ ــاي ب ــوند ه پودره ــينه ش ــده كلس    و  ]17-18[ دســت آم

نظر جهت بررسي آناليز فـازي و سـاختاري   هاي مورد پيك
ها جهت بررسي نمونه ،شدنپس از كريستاله . دست آيده ب

 Xمجدد ساختار مواد و فازي توسط دستگاه پـراش اشـعه   
هـاي  با توجه به پيـك  ).b1شكل ( مورد آناليز قرار گرفتند

و  1 كه در شـكل  γ با فاز Fe2O3ساختارهاي مربوط به نانو
توان بـراي  شود ميمشاهده مي 2 لمشخصات آن در جدو

وسط رابطـه دبـاي   ها تاندازه كريستاليت ميانگينمحاسبه 
 1از رابطـه  ) FWHM(پيك ماكزيمم  شرر در پهناي نصف

  :استفاده كرد




Cos

k
D

.

.
     )1(  
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) b و بعد از فرآوري) V aنمونه) X )XRDآناليز پراش اشعه  :1شكل

   .ºC 300دماي  بعد از كلسينه كردن در
  

  فاصله صفحات و زواياي تفرق پيكهاي: 2جدول
  . Xپراش اشعه  بدست آمده از طيف  
d(nm) θ2 شماره پيك 

27 40/33  1  

25 00/36  2  

20 37/44  3  

18  80/49  4  

17  37/54 5 

16  73/57 6 

15  80/62 7 

14  47/64 8 

  
 ها در جهـت معرف اندازه ميانگين كريستاليت Dكه در آن 

بـراي ذرات كـروي   (ثابت شكل  X ،kعمود بر تابش اشعه 
تابيـده شـده     Xطول موج اشعه  λ، ) است 9/0تقريبا برابر 

 )154178/0=λ  ( وβ    پهناي پيك در نصف ارتفـاع شـدت
ماكزيمم است كه با توجه بـه محاسـبات، انـدازه ميـانگين     

  .محاسبه شد nm 10تا 8حدود  شدهكريستاليت محاسبه 
ها براي دما و غلظت محلول پژوهشاينكه در اين  با توجه به
ها ثابت در نظر گرفته شده پـس ايـن دو عامـل    تمام نمونه

ا تاثيري بر واكنش سونوشـيميايي نخواهنـد داشـت و تنه ـ   
  .گذار بر اين فرآيند تغييرات توان اوليه استعامل تاثير

  

  

  
   دهسنتز ش نانوذرات وير ميكروسكوپ الكتروني عبوريتص :2شكل

γ- Fe2O3 هاي اوليه توان ردa( W 20 ،b(W 4 ،c( W 6  وd( W 10.  
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ها با انرژي بيشـتري  يابد حبابوقتي توان اوليه افزايش مي
به هر حال اثرات سونوشـيميايي چنـين   . شوندتشكيل مي

هـاي  يابد بدين صـورت كـه حبـاب   هايي افزايش ميحباب
اثـرات   تشكيل شده داراي انـرژي بيشـتري هسـتند و لـذا    
ــي   ــول م ــز روي محل ــتري ني ــيميايي بيش ــدسونوش      گذارن

شـود در  مشـاهده مـي   1همانطور كه در جدول ].21-19[
 W 2با افزايش توان اوليه دسـتگاه از   ºC 500 ثابت دماي

دست آمده از دستگاه ه شدت امواج التراسونيك ب W 10 تا
ايش يافتـه اسـت كـه    افز 62 (W/cm2)به 44 (W/cm2)از

در اثر ) η( تواند افزايش ويسكوزيته محلولامر مي علت اين
 هـاي بـا انـرژي زيـاد     تشكيل رسوبات و يا تشكيل حبـاب 

  .باشد
  
 گيرينتيجه -4

همانطور كه در اين پژوهش ديده شد روش سونوشيميايي 
آسـان بـودن يكـي از     راي فرآوري نـانومواد بـا توجـه بـه    ب

آهن اكسيد  ساختارهايترين روشهاي فرآوري نانو مطلوب
نتيجـه را خواهـد   است كه در عين سادگي روش، بهتـرين  

ده در اين پـژوهش مربـوط   نتايج مطلوب بدست آم. داشت
  ، مورفولوژي، فـاز و سـاختار مـواد فـرآوري شـده      به اندازه

    تـا  nm8 باشـد، كـه انـدازه كريسـتاليت در آن حـدود      مي
nm 10 ه ذرات زتوجه به ميانگين انـدا  و سايز اين ذرات با
nm 50-20 آنها را در زمره ذرات اكسيد آهـن   باشد كهمي

اسـت قـرار    nm 50كه قطر ذرات در آنها كمتر از  فوق ريز
دهد همچنين همانطور كه ديـده شـد سـايز ذرات بـا      مي
 ـ. كاهش استايش توان افز دسـت آمـده از فـرآوري    ه فاز ب

 ـ     پـر   ود كـه از انجام شده بـه ايـن روش مقميـت خواهـد ب
بوجـود  . اكسيد آهن اسـت  مترين فازهايكاربردترين و مه

 هاي مربوط به دماي كلسينه كردن نمونه هاآمدن اين فاز

توجه به حـرارت   باشد كه بادست آمده از اين روش ميه ب
مورفولوژي ذرات نيـز  . است ºC300ها تا دماي دادن نمونه

آل به صورت كروي و شبه كـروي اسـت كـه يكـي از ايـده     
  .ها در صنايع مختلف استمورفولوژيكاربردترين ترين و پر
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