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Abstract Synthetic dyes are a common contaminant in industrial 
effluents. One of the best ways to treat industrial effluents is to use the 
photocatalytic activity of semiconductors, especially titanium dioxide. 
In this study, first iron nanoxide was synthesized by co-precipitation 
method and then iron oxide-titanium oxide nanocomposite was 
synthesized by sol-gel method. cysteine was used to correct the 
surface. The use of cysteine, in addition to reducing the energy gap of 
titanium dioxide, increases the adsorption of methylene blue pollutant 
molecules on the surface of the titanium dioxide photocatalyst. 
Investigation and identification of cysteine-modified magnetic 
titanium dioxide nanoparticles  (𝑇𝑖𝑂2. 𝑚@𝐶𝑦𝑐) Using FTIR, XRD, EDX, 
FESEM and VSM analyzes. Then, using the mini-tab software and experimental 
design method, the parameters affecting the adsorption process such as pH, 
irradiation time, temperature and the amount of adsorbent used were 
investigated and optimized. 
Introduction: Synthesis of modified ferric oxide-titanium oxide 
superparamagnetic nanocomposites and its application in optimizing 
methylene blue dye removal. 
Materials and Methods: The materials used are the product of Merck 
Company. Modified nanocomposites were synthesized and identified 
in a research laboratory. FESEM, FTIR, EDX and VSM detection 
analyzes were used to investigate and characterize the synthesized 
nanoparticles. Findings: In this way, we can obtain the role of optimal 
conditions to increase the degradation efficiency of this group of azo 
dyes. 
Conclusion: The results showed that the optimal test conditions were 
pH = 5.5, irradiation time of 55 minutes, temperature of 20 ° C and the 
amount of adsorbent used was 38 mg / l of adsorbent. 
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Extended abstract

Introduction 
Dyeing and textile industries are the most 
important consumers of synthetic dyes and 
chemicals for dyeing processes [1]. The 
concentration of pigments in the effluent of 
these industries is lower than other 
chemicals, but the color intensity of these 
effluents due to the presence of pigments 
remaining in the effluent is so high that it can 
be seen even at very low concentrations [2 ]. 
Other characteristic features of these 
effluents are high color intensity, luminosity, 
various chemical structures and their 
resistance to light transmission [3]. Various 
methods have been proposed for the 
removal of waste dyes, including biological 
treatment for the decomposition of 
pigments, flocculation, adsorption methods, 
membrane processes, and advanced 
oxidation [4]. Apart from the advanced 
oxidation method, these methods generally 
require a long time to remove the dye, and in 
many cases complete removal of the dye 
does not occur [5]. 
In contrast, the advanced oxidation method 
based on catalytic and photocatalytic 
reactions, ozonation, etc. are able to degrade 
and decompose organic dyes in a short time 
and with high efficiency [6]. Today, the use 
of titanium oxide photocatalyst to remove 
contaminants, especially colored 
compounds from water due to its unique 
properties such as non-toxicity, high 
stability and excellent photocatalytic 
performance compared to other 
photocatalysts has been considered [ 7]. In 
this regard, different studies have reported 
different results. In a study conducted by 
Kakanandi et al. In 2013 in Iran, the use of a 
composite process of nanoparticles and 
activated carbon powder was found to be 
effective in removing RB5 dye from 
synthetic wastewater. [8] Zhang et al. 
Modified nanoparticles were considered 
effective in removing dye from aqueous 
solutions [9]. In a study conducted in 2017 
by Naz Chai Bakhsh Langroudi et al. Was 
taken. In addition, the response surface 
methodology (RSM) was used to optimize 
and increase the color removal efficiency of 
the photocatalyst [10]. Ranjit et al. In 2017 

achieved the same results on the use of 
semiconductor photocatalysts to remove 
contaminants in water and the environment 
[11]. 
 

Materials and Methods 
 All materials used in the present study are 
analytical samples and have been used 
without further concentration and 
purification. Iron chloride (ІІ) 4 water, iron 
chloride (ІІІ) 6 water, titanium normal 
butoxide, L-cysteine, Dabco and nitric acid 
were prepared from Merck company. 
Ammonia, glacial acetic acid, glutaraldehyde 
and absolute ethanol were prepared by 
Sigma Aldrich. Deionized water from Pars 
Morvarid and Nitrogen Gas Company Bought 
balloons from Pars Company. Double 
distilled water was used to prepare all 
solutions. The pH adjustment was 
performed using a Metrohm 728 pH meter 
made by Metrahm Company with a 
composite reference electrode of calomel 
glass with two calibrators of 7 and 4 
calibrated. . The Hetfich EBA20 centrifuge 
made in Germany with a maximum of 600 
rpm was used to separate the phases. The 
absorption spectra as well as the adsorption 
of all standard solutions and the tested 
solutions were performed using a perkin-
Elmer spectrophotometer of Lambda45 
model made in the USA with two cm polymer 
cells. Ultrasonic bath made by Pars Faraso 
Company, model LBS2 with 285 W power for 
synthesis process Titanium nanoparticles 
and nanocomposite fabrication were used. 
    

Results & Discussion 
Cysteine-modified magnetic titanium 
dioxide composite with high efficiency and 
effectiveness with minimal use of chemicals, 
in suitable temperature conditions (ambient 
temperature) without energy consumption, 
has the maximum removal of methylene blue 
dye. The process of heterogeneous 
photocatalytic oxidation under ultraviolet 
light is used to photocatalytically degrade 
methylene blue, which is a high-yield non-
biodegradable azo dye. The results obtained 
in this study clearly show the role of optimal 
conditions to increase the degradation 
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efficiency of this group of azo dyes. The 
amount of dye absorbed by this adsorbent is 
affected by various parameters such as pH, 
amount of adsorbent, temperature, contact 
time.  
 

Conclusion 
A new nano-photocatalyst whose surface 
was synthesized in 3 steps by co-
precipitation, sol-gel and nuclear shell 
methods. This nanophotocatalyst can be 
used multiple times without loss of 
photocatalytic activity. A modified magnetic 
nano-photocatalyst  has been used to 
remove methylene blue dye contaminants in 
aqueous solution. 
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 مقاله پژوهشی

اصلاح شده و  اکسید تیتانیوم-سنتز نانوکامپوزیت سوپرپارامغناطیسی اکسید آهن

  سازی حذف رنگ متیلن بلوکاربرد آن در بهینه
 

  سهیلا زارع
  ، ایرانمرودشت، آزاد اسلامیدانشگاه  ،مرودشتواحد ، مهندسی شیمی التحصیل کارشناسی ارشدفارغ

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 مقدمه

های کنندگان رنگرنگرزی و نساجی از مهمترین مصرفصنایع  در
[. غلظت 1باشند ]شیمیایی جهت فرآیندهای رنگرزی میسنتزی و مواد 

مواد رنگی در پساب این صنایع، نسبت به دیگر مواد شیمیایی کمتر 
 به دلیل وجود شدت رنگ این پساباست اما

های مانده در پساب، به حدی بالاست که حتی در غلظتمواد رنگی باقی
شاخص دیگر این های از ویژگی [.2خیلی پایین نیز قابل رؤیت است ]

 ها، پساب
شدت رنگی بالا، درخشندگی،ساختارهای شیمیایی متنوع و مقاومت آن 

های مختلفی جهت حذف مواد [. روش3ها در برابر عبور نور است ]

 ی بیولوژیکی برای زاازپساب از جمله تصفیه رنگ

های جذب، فرآیندهای تجزیه ساختار مواد رنگی، لخته سازی، روش
های  [. روش4یداسیون پیشرفته پیشنهاد شده است ]غشایی و اکس

نامبرده به غیر از روش اکسیداسیون پیشرفته، عموماً احتیاج به زمان 
بسیاری از مواقع حذف کامل مواد طولانی برای حذف رنگ دارند و 

 [.5افتد ]زا اتفاق نمیرنگ
های کاتالیزوری ی واکنشدر مقابل روش اکسیداسیون پیشرفته بر پایه

-و فتوکاتالیزوری، اوزوناسیون و غیره قادرند تخریب و تجزیه مواد رنگ

. امروزه [6زای آلی را در زمان کوتاه و با بازدهی بالایی انجام دهند ]
ها به دی اکسید به منظور حذف آلایندهاز فوتوکاتالیست تیتانیومفاده است

ویژه ترکیبات رنگی از آب به دلیل خواص منحصربه فرد آن از جمله 

 سهیلا زارع نویسنده مسئول:* 
 ، ایران مرودشت، آزاد اسلامی، دانشگاه مرودشت، واحد مهندسی شیمی التحصیل کارشناسی ارشدفارغ نشانی:
 07143312364 تلفن:

 soheila.zare.chem@gmail.com :پست الکترونیکی

  

 23/2/1400تاریخ دریافت: 

 27/3/1400تاریخ داوری: 

 13/04/1400 تاریخ پذیرش:

 
 :های کلیدیواژه

نانوفوتوکاتالیست مغناطیسی اصلاح 
شده، تیتانیوم دی اکسید، سیستئین، 

 متیلن بلو

 هایپساب تصفیه هایراه بهترین از های صنعتی هستند. یکیهای متداول موجود در پسابزاهای سنتزی از آلایندهرنگچکیده: 

اکسید می باشد. در این پژوهش، ابتدا نانواکسید آهن به  دی تیتانیوم ویژه به رساناهانیمه فوتوکاتالیستی  فعالیت از استفاده صنعتی،
سیسنئین اکسید تیتانیوم به روش سل ژل سنتز شد. به منظور اصلاح سطح از -رسوبی سنتز و سپس نانوکامپوزیت اکسید آهنروش هم

 متیلن یآلاینده مولکول های جذب افزایش سبب اکسید، دی تیتانیوم انرژی گاف کاهش بر علاوه سیستئین، از استفاده شد. استفاده
می شود. بررسی و شناسایی نانوذرات تیتانیوم دی اکسید مغناطیسی اصلاح شده با  اکسید دی تیتانیوم فوتوکاتالیست سطح روی بلو

.𝑇𝑖𝑂2) سیستئین 𝑚@𝐶𝑦𝑐)  با استفاده از آنالیزهایFTIR, XRD, EDX, FESEM, VSM  صورت گرفت. سپس با استفاده
مصرفی  جاذب ، زمان تابش، دما و  میزانpHاز نرم افزار مینی تب و به روش طراحی آزمایش، پارامترهای اثرگذار بر فرآیند جذب مانند 

 بررسی و بهینه شد. 

اکسید تیتانیوم اصلاح شده و کاربرد آن در بهینه سازی حذف -نانوکامپوزیت سوپرپارامغناطیسی اکسید آهنسنتز  :مقدمه و هدف

 رنگ متیلن بلو

مواد مورد استفاده محصول شرکت مرک می باشد. نانوکامپوزیت اصلاح شده در آزمایشگاه تحقیقاتی سنتز و شناسایی  :هامواد و روش

  شد. استفاده سنتزشده نانوذرات مشخصات تعیین و بررسی جهت VSM و  FESEM  ،FTIR ،EDX شناسایی آنالیزهای شده. از
 های آزو را به دست آوریم.با این روش قادریم نقش شرایط بهینه برای بالا بردن بازده تخریب این دسته از رنگ :هایافته

گراد و ی سانتیدرجه 20دقیقه، دمای  55زمان تابش ، pH =5/5ی آزمایش در نتایج نشان داد، شرایط بهینه :گیریبحث و نتیجه

 باشد.گرم بر لیتر جاذب میمیلی 38میزان جاذب مصرفی 

 مجله نانوشیمی و الکتروشیمی  1 . شماره 1 . دوره1400 بهار

 14                                                                                                                                 25 -11(: 1) 1؛  1400. مجله نانوشیمی و الکتروشیمی 

  سازی حذف رنگ متیلن بلواکسید تیتانیوم اصلاح شده و کاربرد آن در بهینه-سنتز نانوکامپوزیت سوپرپارامغناطیسی اکسید آهن
 



غیرسمی بودن، پایداری بالا و عملکرد فوتوکاتالیستی عالی در مقایسه 
ط [. در این ارتبا7ها مورد توجه قرار گرفته است ]با سایر فوتوکاتالیست

اند. در پژوهشی که متفاوتی را گزارش کرده مطالعات مختلف، نتایج
در ایران استفاده از  2013و همکاران در سال  Kakanandiتوسط 

از  RB5فرآیند کامپوزیتی نانوذرات و پودر کربن فعال در حذف رنگ 
و همکاران در سال  Zhang[.8] فاضلاب سنتتیک را مؤثر دانستند

آمیزی استفاده از نانوذرات اصلاح شده در چین به شکل موفقیت 2014
[. در پژوهشی که 9های آبی را مؤثر دانستند ]در حذف رنگ از محلول

انجام دادند،  2017توسط ناز چائی بخش لنگرودی و همکارانش در سال 
با استفاده از نانوذرات آناتاز تیتانیوم دی اکسید بدون هیچ تغییری و 

 113زای اسید بلو ی رنگبری پساب حاوی مادهتابش فرابنفش در رنگ
(AB113 به کار گرفته شد. افزون بر این، از روش سطح پاسخ )
(RSMبرای بهینه ) سازی و افزایش راندمان حذف رنگ از

 2017[. رانجیت و همکارانش در سال 10فوتوکاتالیزور، استفاده کردند ]
های شبه رسانا به یج یکسانی در مورد استفاده از فوتوکاتالیستنیز به نتا

 [.11زیست دست یافتند ]های موجود در آب ومحیطمنظور حذف آلاینده

 

 هاو روش مواد
ای بوده های تجزیهتمامی مواد مورد استفاده در تحقیق حاضر از نمونه

 اند. کلریدمورد استفاده قرار گرفتهی بیشتر سازو بدون تغلیظ و خالص

-ال آبه، تیتانیوم نرمال بوتوکساید، 6 (ІІІ)آهن آبه، کلرید4(ІІ) آهن
اسید، از شرکت مرک تهیه شد. آمونیاک،  سیستئین، دابکو و نیتریک

استیک اسید گلاسیال، گلوتارآلدهید و اتانول مطلق از شرکت سیگما 
از شرکت پارس مروارید و گاز  زدایی شدهآلدریچ تهیه گردید. آب یون

ها ی تمام محلولنیتروژن از شرکت پارس بالن خریداری شد. برای تهیه

 مدل متر pH از استفاده با pH تنظیم. از آب دوبار تقطیر استفاده شد
728 Metrohm ترکیبی مرجع الکترود با 1متراوهم شرکت ساخت 

 از.شد انجام گردد،می کالیبره 4و7 بافر دو با که شیشه کالومل

 کمپانی زیس ساخت SIGMA VP مدل 2میدانی گسیل میکروسکوپ
 دستگاه .شد شده استفاده سنتز نانوذرات از تصویربرداری جهت

 حداکثر با آلمان کشور ساخت EBA20 مدل Hetfich سانتریفیوژ
-اندازه .گرفت قرار استفاده مورد فازها جداسازی  برای ثانیه در دور 600

 و استاندارد هایمحلول یهمه جذب چنینهم و جذبی طیف گیری
کمپانی  3اسپکتروفوتومتر استفاده از دستگاهبا آزمایش مورد هایمحلول

perkin-Elmer مدلLambda45 کشور ساخت پرتویی دو 
 ساخت 4حمام فراصوت. شد انجام cm1 پلیمری هایسل با آمریکا
 سنتز فرآیند برای W285  قدرت با LBS2 مدل فراسو، پارس  شرکت

 .گرفت قرار استفاده مورد نانوکامپوزیت ساخت نانوذرات تیتانیوم و

. 
 سازی جاذبآماده

باشد که جاذب مورد استفاده در تحقیق حاضر یک نانوفوتوکاتالیست می
ی رنگ متیلن بلو اصلاح مرحله به منظور حذف بهینه 3سطح آن طی 

 شود.می

 
نانوذرات اکسید آهن به روش  (mسنتز نانوذرات اکسید آهن )

رسوبی با کمی تغییر در روش گزارش شده در مراجع سنتز شد هم
 86/0آبه و 6(IIIگرم کلرید آهن ) 33/2. مطابق این روش [12و13]

میلی لیتر  100آبه به دقت وزن شده و درون  4(IIگرم کلرید آهن )
 15اسید حل شد و مخلوط به مدت مولار هیدروکلریک 4/0محلول

 
1 Metrohm, USA. 
2 FESEM 
3 Spectrophotometer UV-Vis 

میلی لیتر  400زمانزدایی شد. همدقیقه با گاز نیتروژن،اکسیژن
 دقیقه با گاز 15مولار آمونیاک ساخته شده و به مدت  4/1محلول

کی تحت امواج زدایی شد. سپس محلول آمونیانیتروژن اکسیژن
شد، مخلوط فراصوت قرار داده شد و در حالی که همچنان گاززدایی می

 30(به محلول آمونیاکی اضافه گردید. مخلوط به مدت ΙΙΙ(و)Πآهن)
دقیقه به هم زده شد و سپس محصول نتیجه با آهنربا از محلول جدا 

 35زدایی شده شستشو داده شد و در دمای شده و چندین بار با آب یون
 بعدی یمرحله ای دردرجه سانتی گراد قرار داده شده، به صورت ژله

 گردید. استفاده
 (𝑇𝑖𝑂2اکسید )سنتز نانوذرات تیتانیوم دی

. بر این اساس [14]ژل سنتز شد -نانوذرات اکسید تیتانیوم به روش سل
( تحت تترا بوتیل ارتو تیتانتم نرمال بوتوکسید )میلی لیتر تیتانیو 4

میلی لیتر محلول  200به صورت قطره قطره به  5شرایط اختلاط کامل
درجه سانتی گراد افزوده  50آب در دمای -)حجمی(نیتریک اسید3به  1

شد. محلول واکنش تحت شرایط اختلاط کامل نگه داشته شد تا واکنش 
کامل شود و یک محلول شفاف حاصل شود. سپس نانوذرات تیتانیوم 

زدایی شده لیتر آب یونمیلی 200اکسید حاصل فیلتر شده و درون دی

 .پخش شد

 
 (m-TiO2اکسید تیتانیوم )-اکسید آهن سنتز نانوذرات

پوسته -اکسید با ساختار هستهمغناطیسی کردن نانوذرات تیتانیوم دی
 میلی لیتر سوسپانسیون نانوذرات اکسیدآهن و357. [15]انجام گرفت 

سوسپانسیون نانوذرات اکسید تیتانیوم در یک بشر ریخته  لیترمیلی 200
ساعت تحت امواج فراصوت قرار داده شد. سپس  1شده و به مدت 
درجه سانتی گراد بهم زده شد.  70ساعت در دمای  3محلول به مدت 

ن خلاء در دمای محیط خشک پس از آن ذرات فیلتر شده و درون آو
درجه  300ساعت درون کوره در دمای  1شد. در انتها ذرات به مدت 

 کلسینه شد.سانتی گراد 
 

 شده با سیستئیناکسید مغناطیسی اصلاحسنتز نانوذرات تیتانیوم دی
(m-TiO2@Cys) 

، از طریق m-TiO2های سیستئین به سطح نانوذرات اتصال مولکول
میلی لیتر گلوتارآلدهید و  1. ابتدا [16]گیرداتصال کووالانسی انجام می

میلی لیتر اتانول مطلق افزوده  30میلی لیتر استیک اسید گلاسیال به  1

4 Ultra Sonic System 
5 Vigorous Stirring 
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گرم سیستئین  6/0درجه سانتی گراد حرارت داده شد. سپس  80شد و تا 
گردید و تا میلی لیتر اتانول مطلق پخش  10با دقت وزن شد و درون 

درجه سانتی گراد حرارت داده شد و به محلول قبل اضافه شد.  80
درجه سانتی گراد بازروانی  120ساعت در دمای  24مخلوط به مدت 

میلی لیتر  50شده، فیلتر شده و با نشینرسوبات ته شد. پس از آن
اتانول داغ شستشو داده شده و درون یک دسیکاتور خلاء، روی کلسیم 

گلوتار آلدهید، -خشک شد. رسوبات سیستئین ساعت  48ه مدت کلرید ب
گلوتار آلدهید سنتز -روغنی شکل سبزرنگ هستند. رسوبات سیستئین

 میلی لیتر 2میلی لیتر اتانول مطلق اضافه شد.  100شده، به 
میلی لیتر پی پیریدین به محلول افزوده شد. نانوذرات  1گلوتارآلدهید و 

m-TiO2 ساعت در  48ه شد و مخلوط به مدت درون محلول ریخت
درجه سانتی گراد بازروانی شد. سپس ذرات فیلتر شده، با  120دمای 

اتانول داغ چندین مرتبه شستشو داده شده و درون آون الکتریکی در 
درجه سانتی گراد قرار گرفت تا کاملا خشک شود. پس از آن  40دمای

ند حذف رنگ از ذرات توسط آسیاب پودر شدند تا جهت انجام فرآی
 محلول آبی مورد استفاده قرار گیرند.

 
 

 نتایج و بحث:
 جهت VSM و  FESEM  ،FTIR ،EDX شناسایی آنالیزهای از

 .شد استفاده سنتزشده نانوذرات مشخصات تعیین و بررسی

 

 

 

 قرمز مادون سنجی طیف

 فرآیند بودن یت آمیزموفق اثبات و شناسایی منظور به FT-IR آنالیز

 از دهآم بدست مادون قرمز  طیف .شد استفاده نانوذرات سطح اصلاح

 .است شده داده شانن 1شکل در  m-TiO2@Cys نانوذرات

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 
 

مربوط به ارتعاشات  cm−1633ی نوار جذبی پهن و قوی در ناحیه
Ti کششی پیوند − Oکه با ظهور پیک مربوط به  .[17باشد ]می

ν(Feارتعاشات  − O)  در عدد موجیcm−1681  به صورت دو
پوشانی با توجه به ماهیت [. این هم18متوالی ظاهر شده است ]پیک 

اکسید تیتانیوم و اکسید آهن قابل توجیه است. پیک  معدنی ترکیبات

ی کنار آن )در عدد موجی و شانه cm−11385ی شارپ ناحیه

cm−11434 به ترتیب مربوط به ارتعاشات کششی پیوندهای )C −

O  وC − S ی ارپ در ناحیهباشد. ظهور پیک نسبتا شمی

cm−11627  مربوط به ارتعاشات کششی پیوندC = O باشد می

مربوط به ارتعاشات  cm−12924ی [. نوار جذبی ضعیف ناحیه19]

ν(S − H) گر وجود سیستئین در ساختار نانوذرات باشد که بیانمی

 cm−13422و  cm−13233باشد. ظهور شانه و پیک در نواحی می

 [.20باشد ]می NH2و  OH−ت به ترتیب مربوط به ارتعاشا
 

  میدانی گسیل الکترونی میکروسکوپ تصاویر

 2شکل در سطح اصلاح یمرحله سه در نانوذرات FESEM تصاویر
 ویژگی و مورفولوژی بررسی منظور به مذکور آنالیز. است شده داده نشان

 .شد انجام KV 25 در نانوذرات سطحی
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 
 

، mنانوذرات از سمت چپ: الف( FESEM. تصویر 2شکل

 m-TiO2@Cys ، ج( m-TiO2ب(

 
 نشان را اکسیدآهن نامتقارن بعضا و کروی نانوذرات الف-2شکل

 اندشده کلوخه استوالد تکامل طی زاییهسته و رشد از پس که دهدمی
همانطور که در تصویر دیده می . اندآمده در ایتوده صورت به و

در . دارند یکنواختی نسبتا یویژه سطح شده، مغناطیسی شود،ذرات
 یک توسط اول، یمرحله در شده سنتز اکسیدآهن نانوذرات ب،-2شکل

 

  

 

 

 

 

 

 

 

633 
681 

1385 

1434 

1627 

2360 

2924 

3233 

3422 

 

                               .m-

𝐓𝐢𝐎𝟐@Cys 

. 
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 یپوسته-هسته ساختار یک و است شده پوشیده تیتانیومی یپوسته
 تصویر که ج-2شکل. است شده اکسید تیتانیوم تشکیل-اکسید آهن

 که دهدمی نشان خوبی به باشد،می سطح اصلاح یمرحله آخرین
-هسته ساختار سطح در سیستئین سفیدرنگ و کوچک هایمولکول

 قابل مجزا فاز یک صورت به و اندشده پخش شده سنتز ایپوسته
 [.21و22هستند ] تشخیص

 
 ایکس پرتوی انرژی پراش طیف سنجی

 3شکل در   m-TiO2@Cys نانوذرات EDX طیف از حاصل نتایج
 .است شده داده نشان

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 کربن، شده عناصر سنتز نانوساختار که است این گربیان نتایج بررسی
 به که دارد خود ساختار در را آهن و تیتانیوم گوگرد، نیتروژن، اکسیژن،

 عاملی هایگروه اکسیدی، هایگروه کربنی، هایزنجیره وجود ترتیب
 ساختار در را مغناطیسی ذرات و فوتوکاتالیستی تیول ذرات و آمیدی

 .[23و24کند ]می تایید m-TiO2@Cys نوری کاتالیزور

 

 
 ی مرتعشسنجی نمونهمغناطیسی به روش مغناطیسبررسی خواص 

توان خصوصیات سنجی روشی است که به کمک آن میمغناطیس
مغناطیسی مواد راارزیابی نمود. در این تحقیق خصوصیات مغناطیسی 

در دمای محیط بررسی  VSMسنج نانوذرات، توسط روش مغناطیس
نتایج آنالیز  به مربوط شد و منحنی هیسترزیس نمونه بدست آمد. نمودار

VSM های نمونهm-TiO2  وm-TiO2@ Cys  با مغناطش

.emuاشباع به ترتیب  g−14/69  و emu. g−19/64 4در شکل 
 نشان داده شده است.

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

-mب(  m-TiO2نانوذرات: الف(  VSM. نمودار 4شکل

𝐓𝐢𝐎𝟐@ Cys 

 
پوشش داده شده،  نانوذرات مغناطیسی اندک مغناطش اشباع کاهش

ی فوتوکاتالیستی بر سطح نانوذرات گر پوشش نازک لایهبیان
ی حفظ ابعاد نانومتری کنندهباشد که این موضوع بیانمغناطیسی می

باشد ذرات و عدم حجیم شدن نانوساختار پس از فرآیند اصلاح سطح می
 VSMآزمون  انجام ، در دمای4که بسیار مطلوب است. با توجه به شکل

ی هیسترزیس شود و مساحت حلقهای مشاهده نمی)دمای اتاق( حلقه
بدون  پذیر،روند مغناطش برگشت نانوذرات ناچیز و در حد صفراست و

 باشد که این مطلبپسماند می  و فاقد مغناطش مغناطیسی بازدارندگی

 m-TiO2@Cysکمپلکس  EDS. طیف 3شکل
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اشد بی رفتار سوپرپارامغناطیس نانوذرات سنتز شده میدهندهنشان
[25.] 

 
 

 طراحی آزمایش

ی دانهپژوهش پارامترهای موثر بر تخریب فوتوکاتالیزوری رنگ دراین
ی تب نسخهافزار مینیگری در نرممتیلن بلو با استفاده از روش غربال

تا  5ی ( در بازهX1بررسی شد و پارامترهای غلظت نانوذره ) 2018

mgL−165( دما ،X2 از مقدار صفر تا )درجه سانتی گراد،  80pH 

(X3 ) 5/8تا  5/2از میزان ( و زمانX4 بین )دقیقه به عنوان  65تا  5
ی فاکتورهای موثر بر فرآیند شناخته شدند. به منظور تعیین شرایط بهینه

( RSMی پاسخ )فرآیند، یک طراحی آزمایش بر مبنای روش رویه
، هر کدام در پنج سطح با هشت ذکر شده برای چهار متغیر مستقل

 بینی خطای خالص( )جهت پیش مرکزمحوری و هفت تکرار در  ینقطه
تب افزار مینیای درجه دوم، در نرمبرازش یک مدل چندجملهبرای 

در نظر گرفته شده در طراحی  ی متغیرهای[. محدوده26انجام گرفت ]
آزمایش  31آورده شده است. این طراحی منتج به  1آزمایش در جدول

 (.1شد )جدول
 
 

گرفته ی  تغ  ه ی     ظ  .  حد  ه جد ل

 RSM شده در طراحی آزمایش 

 متغیرهای

 آزمایش

 متغیرها یمحدوده

2+  1+  0 1-  2-  

 5 20 35 50 65 غلظت نانوذره

 0 20 40 60 80 دما

pH 5/8  7 5/5  4 5/2  

 5 20 35 50 65 زمان
 
 
 

 اضافهنقاط محوری به طراحی فاکتوریل جهت تخمین انحنای مدل 

بینی، تمامی  شد. جهت به حداقل رساندن تاثیرات غیرقابل پیش

کرار تمرتبه  5آزمایشات به طور تصادفی انجام شد. هر آزمایش با 

شده و پاسخ  صورت پذیرفت، بیشترین و کمترین میزان پاسخ حذف

گیری شده بود. متغیرها مطابق نهایی میانگین سه مقدار میانی اندازه

 کدگذاری شدند: ی زیرمعادله

(1) i=1,2,3,4 Zi =
Xi − X0i

∆Xi

 

مقدار واقعی  Xi ی متغیر مستقل،مقدار کد شده Ziی فوق که در معادله

گام افزایش  Xi∆ی مرکزی و مقدار متغیر مستقل در نقطه X0iآن، 

ای درجه دوم باشد. در اینجا از یک مدل برازش چندجملهمی Xiمتغیر 

ی زیر برای بیان پاسخ به عنوان تابعی از متغیرهای وابسته مانند معادله

 استفاده شده است:

(2)  

Y = β0 + ∑ βiXi

4

i=1

+ ∑ βiiXi
2

4

i=1

+ ∑ ∑ βijXiXj

4

j=i+1

3

i=1

 

 

ثابت مدل،  β0 متغیر پاسخ )درصد حذف رنگ(، Yی فوق که در رابطه

βi ،βii  وβij  دوتایی کنش ترتیب ضرایب خطی، درجه دوم و برهمبه

به  4های جدول باشند. ضرایب مدل برازشی با وارد کردن دادهمی

غلظت نانوذره بر  X1شود. در این جدول تب محاسبه میافزار مینینرم

.mgحسب) L−1،)X2 ،دما بر حسب درجه سانتی گرادX3   نمادpH 

 باشد.زمان بر حسب دقیقه می X4و 
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 متیلن بلو. طراحی آزمایش پاسخ سطحی برای آزمایش تخریب فوتوکاتالیزوری 2جدول

  سطوح کد شده  متغیرهای فرآیندی  پاسخ
 آزمایش

Removal%  X4 (min) X3 X2 (℃) X1 (mg. L−1)  Z4 Z3 Z2  Z1  

72  20 50 7 50  1-  1+  1+  1+   1 

62  60 50 4 20  1+  1+  1-  1-   2 

58  20 20 4 50  1-  1-  1-  1+   3 

69  20 50 4 20  1-  1+  1-  1-   4 

42  60 20 4 20  1+  1-  1-  1-   5 

60  60 50 7 20  1+  1+  1+  1-   6 

64  60 50 4 50  1+  1+  1-  1+   7 

74  20 50 4 50  1-  1+  1-  1+   8 

70  40 35 5/5  35  0 0 0 0  9 

64  20 50 7 20  1-  1+  1+  1-   10 

53  80 35 5/5  35  2+  0 0 0  11 

69  40 35 5/5  35  0 0 0 0  12 

69  40 35 5/5  35  0 0 0 0  13 

68  40 35 5/5  35  0 0 0 0  14 

60  60 50 7 50  1+  1+  1+  1+   15 

70  40 35 5/5  35  0 0 0 0  16 

66  40 35 5/2  35  0 0 2-  0  17 

52  0 35 5/5  35  2-  0 0 0  18 

55  20 20 7 50  1-  1-  1+  1+   19 

64  40 35 5/8  35  0 0 2+  0  20 

68  40 35 5/5  35  0 0 0 0  21 

68  40 65 5/5  35  0 2+  0 0  22 

60  40 35 5/5  65  0 0 0 2+   23 

39  60 20 7 20  1+  1-  1+  1-   24 

49  40 5 5/5  35  0 2-  0 0  25 

69  40 35 5/5  35  0 0 0 0  26 

47  40 35 5/5  5  0 0 0 2-   27 

48  60 20 7 50  1+  1-  1+  1+   28 

52  60 20 4 50  1+  1-  1-  1+   29 

49  20 20 7 20  1-  1-  1+  1-   30 

51  20 20 4 20  1-  1-  1-  1-   31 

 
 

 های آزمایشبرازش مدل و تحلیل داده

سازی فرآیند تخریب فوتوکاتالیزوری از یک جهت بررسی و بهینه

 1ی متغیرهای مورد اشاره در جدولبا محدوده RSMطراحی آزمایش 

با نتایج مذکور در  آزمایش 31 استفاده شد که این طراحی منتج به

ای درجه دوم ی مدل چندجملهشد. ضرایب برازش چندگانه 2جدول

بینی میزان حذف متیلن بلو با روش کمترین  (( جهت پیش2) ی)معادله

نویسی شده است. برای هر خلاصه 3مربعات تعیین شد که در جدول

تاثیرگذاری میزان  p-valueعبارت در مدل یک مقدار کوچک 
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دهد. در این مطالعه طراحی آزمایش متغیرهای مورد آزمایش را نشان می

α/004انجام گرفته است. لذا مقادیر  95در سطح اطمینان % به  >

>004/04، مقادیر 1عنوان پارامترهای بسیار بامعنی α به  0/0>

04/0αو مقادیر  2عنوان فاکتورهای بامعنی به عنوان پارامترهای  <

(، زمان β1در نظر گرفته شد. بدین ترتیب غلظت نانوذره ) 3معنابی

(β3( و دما )β4( و اثرات درجه دوم غلظت نانوفوتوکاتالیست )β22 ،)

دار هستند؛ اثر خطی ( بر فرآیند کاملا معنیβ44( و دما )β33زمان )

pH (β2 و اثر درجه دوم )pH (β22) ی دار هستند؛ و کلیهمعنی

همچنین  بر فرآیند بدون معنی هستند.( βijهای دوتایی )کنشبرهم

دهد که مدل مورداستفاده  جهت تخمین ی نتایج نشان میمجموعه

دار ی فوتوکاتالیستی با توجه به عدم معنیی فرآیند تجزیهشرایط بهینه

p) %95عدم تطابق در سطح اطمینان  بودن پارامتر > 0.04 ،)

 مناسب است.

 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 

 
 

 
1 High Significant 
2 Significant 
3 Not Significant 
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  فوتوکاتالیزوری متیلن بلو ( مدل سطح پاسخ برای آزمایش تخریبANOVAآنالیز واریانس ) .3جدول

 

 تخریب متیلن بلوسازی بهینه

افتد که میزان تخریب بیشینه ی آزمایش زمانی اتفاق میشرایط بهینه

( 2ی )ی هر فاکتور، در معادلهی شرایط بهینهباشد. جهت محاسبه

مقادیر سه پارامتر در سطح میانی جایگذاری شده و از یک فاکتور مشتق 

 یقدار بهینه( م3ی )شود و با مساوی صفر قرار دادن، معادلهگرفته می

 گردد.پارامتر مورد نظر محاسبه می

 

 
1 Lack of Fit 
2 Total Error 

 منبع

 

 
ی درجه

 آزادی

مجموع 

مربعات 

 خطا

میانگین 

 مربعات خطا
 Fآزمون 

معناداری 

 آماری

 *0/000 97/14 56/182 88/2555 14   مدل

 اثرات خطی

 β1 1 04/222 04/222 21/18 0/001* 

 β2 1 04/35 04/35 87/2 109/0 

 β3 1 04/1190 04/1190 60/97 *000/0 

 β4 1 38/165 38/165 56/13 *002/0 

 اثر مربعات

 β1
2 1 08/427 08/427 03/35 *000/0 

 β2
2 1 00/28 00/28 30/2 149/0 

 β3
2 1 48/195 48/195 03/16 *001/0 

 β4
2 1 12/484 12/484 71/39 *000/0 

 اثرات متقابل

 β1β2 1 06/0 06/0 01/0 944/0 

 β1β3 1 06/18 06/18 48/1 241/0 

 β1β4 1 56/1 56/1 13/0 725/0 

 β2β3 1 06/0 06/0 01/0 944/0 

 β2β4 1 06/0 06/0 01/0 944/0 

 β3β4 1 06/0 06/0 01/0 944/0 

 ماندهخطای باقی
000/0 66/28 11/19 08/191 10 1برازشبیش   

 - - 67/0 00/4 6 2خطای کل 

R2  91/94 

R2 71/90  شدهتعدیل 
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(3)   

R = −18.9 + 1.627m + 4.31pH

+ 1.472t + 0.747T

− 0.01718m2  

− 0.440pH2

− 0.01162t2

− 0.01029T2

− 0.0028m × pH

− 0.00472m × t

− 0.00104m × T

− 0.0028pH × t

− 0.0021pH × T

− 0.00021t × T 

 

 

سازی بهینهگیرد. نتایج این فرآیند برای هر چهار متغیر وابسته انجام می

 نویسی شده است.خلاصه 4در جدول 

 

 ی آزمایش تخریب فوتوکاتالیزوریشرایط بهینه .4جدول

بیشترین 

میزان حذف 

 متیلن بلو )%(

 زمان 

 )دقیقه(
pH 

 دما

(℃) 

غلظت نانوذره 

(𝐦𝐠. 𝐋−𝟏) 

81 55 5/5 20 38 

  

 

 

 

 تحلیل نتایج پاسخ سطحی

( جهت بررسی اثر 3ی )کانتور مطابق معادله-بعدیهای سهگراف

سه پارامتر در سطح میانی جایگذاری شده  متقابل پارامترها رسم شد.

شود و با مساوی صفر قرار دادن، و از یک فاکتور مشتق گرفته می

 گردد.میپارامتر مورد نظر محاسبه  ی( مقدار بهینه3ی )معادله

 

کانتور برای میزان حدف -ی پاسخرسم رویه .5شکل 

متیلن بلو به عنوان تابعی از: الف( غلظت نانوکاتالیست 

(𝐗𝟏 و )pH  (𝐗𝟐با تثبیت دما و زمان در سطح میانی ) 

 

 

 

 

با ثابت درنظر گرفتن  :pH-الف(بررسی تأثیر غلظت نانوذره

و غلظت  pH =5/5زمان و دما در سطح میانی منحنی، در مقادیر 
ی گرم بر لیتر، حداکثر میزان حذف را در نقطهمیلی 38نانوکاتالیست 

دهد. طبق این نمودار، میزان جذب در میتلاقی دو منحنی نشان 
ی بالاتر بیشتر است، به این دلیل که مقاومت در برابر های اولیهغلظت

ی افزایش نیروی انتقال جرم، کاهش یافته و همچنین جذب در نتیجه
شود افزایش غلظت اولیه، باعث افزایش اثر متقابل بین جاذب و رنگ می

 هاییون بین واکنش از هیدروکسیل های[.از طرفی رادیکال27]
 pH در مهمی یاکسیدکننده هایگونه مثبت هایحفره و هیدروکسید

کانتور برای میزان -ی پاسخرسم رویه .6شکل 

( 𝐗𝟑)  دماب(حدف متیلن بلو به عنوان تابعی از: 

( ب  تثب ت غلظت 𝐗𝟒ز    )  

    سطح     ی pH       ک ت ل ست
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 pH در غالب، هایگونه هیدروکسیل هایرادیکال کهدرحالی اند،پایین
 هاییون قلیایی، هایمحلول در. آیندمی شماربه بالاتر یا خنثی

-رادیکال و اکسید اکسید،دی تیتانیوم سطح در دسترس در هیدروکسید

 فرآیند کارایی درنتیجه، شوند،می تولید ترآسان هیدروکسیل های
ی تلاقی اثر در نتیجه در نهایت .[28یابد ]می افزایش فوتوکاتالیستی

ی خود، بیشترین میزان حذف رنگ این دو پارامتر در مقادیر بهینه
 گردد.مشاهده می

با ثابت در نظر گرفتن میزان غلظت  دما:-ب(بررسی تأثیر زمان

ی درجه 20در سطح میانی منحنی، در مقادیر دمای  pHنانوذره و 
دقیقه حداکثر میزان حذف را در  55گراد و مدت زمان تابش سانتی
 بسیار دهد. طبق این نمودار، دلیلی تلاقی دو پارامتر نشان مینقطه
 است این دارد، حذف راندمان افزایش در را احتمال بیشترین که مهم

 افزایش باعث رنگی، محلول به UV نور تابش زمان مدت افزایش با که
 سرعت نتیجه در و گرددمی شده تولید هیدروکسیل هایرادیکال تعداد
[. از طرفی انجام فرآیند اکسیداسیون 29یابد ]می نیز افزایش رنگ حذف

جهت انجام فرآیند گر عدم نیاز به مصرف انرژی در دمای محیط نیز بیان
ی تلاقی اثر این دو پارامتر در [. که در نتیجه30باشد ]اکسیداسیون می

 گردد.ی خود، بیشترین میزان حذف رنگ مشاهده میمقادیر بهینه

 

 

 گیرینتیجه
اکساید مغناطیسی اصلاح شده با سیستئین با کامپوزیت تیتانیوم دی
حداقل مصرف مواد شیمیایی، در شرایط مناسب کارایی و بازده بالا با 

دمایی )دمای محیط( بدون مصرف انرژی حذف حداکثر رنگ متیلن بلو 
باشد. فرآیند اکسایش فوتوکاتالیزوری ناهمگن تحت تابش را دارا می

نور فرابنفش به منظور تخریب فوتوکاتالیزوری رنگ متیلن بلو که جزء 
بازده بالا هستند، کاربرد دارد.  های آزو زیست تخریب ناپذیر بارنگ

نتایج به دست آمده در این تحقیق به روشنی نقش شرایط بهینه برای 
دهد. های آزو را نشان میبالا بردن بازده تخریب این دسته از رنگ

مقدار رنگ جذب شده توسط این جاذب تحت تأثیر پارامترهای مختلفی 

 گیرد.می ، مقدار جاذب، دما، زمان تماس قرارpHمانند 
 

 مشارکت نویسندگان
هاو نگارش نهایی: شناسی و تحلیل داده، روشپردازیطراحی وایده

 سهیلا زارع

  

 

 تعارض منافع
بنابر  اظهار نویسندگان مقاله حاضر فاقد هرگونه تعارض منافع بوده 

 است.
 

 

 ملاحظات اخلاقی

 پیروی از اصول اخلاق پژوهش

-آزمودنی نامه آگاهانه توسط تمامی های رضایتی حاضر،فرمدر مطالعه

 ها تکمیل شد.
 

 تشکر و قدردانی
پژوهشی دانشگاه مرودشت به خاطر حمایت در انجام  نویسنده از معاونت

.کندکار تحقیقاتی حاضر تشکر و قدردانی می

 سهیلا زارع
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