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شده با چیتوزان پوشانده اکسید آهن -سنتز و شناسایی نانوذرات سوپرپارامغناطیسی اکسید گرافن

  آمینواسیدشده با  و اصلاح
 3، معصومه عمادی* 2، بیژن هنرور1نژادرضا زارعی

 

 (09/07/1397، تاریخ پذیرش:61-76، ش.ص:26/04/1397)تاریخ دریافت: 

 

 چکیده
. باشدها میییآاین کار مهم برای توسعه تکنیکیک  هاآناصلاح سطح که  های مختلف هستندبردکار بابخش  امید یمواد نانوذرات     

ها از پساب مورد استفاده قرار آلایندهتواند به منظور حذف در این پژوهش یک نانوساختار جدید طی چهار مرحله سنتز شد که می

های فروس و فریک در یک زمان یونشده سنتز و سپس با ترسیب هم( به روش هامر اصلاحGOگیرد. نخست نانوذرات اکسید گرافن )

پلیمرهای ( با m-GO، مغناطیسی گردید. پس از آن نانوذرات اکسید گرافن مغناطیسی )محیط بازی بر سطح نانوذرات، اکسید گرافن

ساکاریدی چیتوزان، با اتصال کووالانسی پوشش داده شدند. سپس نانوذرات اکسید گرافن مغناطیسی پوشش داده شده با چیتوزان 

(m-GO@Chiبا روش اتصال عرضی به ترکیب بازشیف سیستئین ،)-( گلوتارآلدهیدCGمتصل شده و سطح آن ) ی با اسیدآمینه

از آن فرآیند اصلاح سطح نانوذرات با استفاده از آنالیزهای شناسایی، بررسی  پس(. m-GO@Chi-Cysگوگرددار سیستئین اصلاح شد )

های عاملی اپوکسید، آمیز بوده و حضور گروهحاکی از آن بود که اصلاح سطح در هر مرحله موفقیت FT-IRسنجی شد. نتایج طیف

سنتز شده دو بعدی و با ضخامت میانگین  GO، ذرات FESEMکربونیل، آمینو و تیول در سطح نانوذرات تایید شد. مطابق تصاویر 

مشاهده شد.  GOنانومتر در سطح  35-50میانگین  ید آهن با اندازه، نانوذرات اکسنانومتر بودند و پس از مغناطیسی شدن 165-29

استفاده شد. عدم وجود پسماند در نمودار مغناطیسی شدن نانوذرات و کاهش  VSMجهت بررسی خواص مغناطیسی نانوذرات از آنالیز 

نازک چیتوزان  به دلیل حضور لایه نشان داد که را m-GOدر مقایسه با  m-GO@Chi-Cysقابل اغماض در مغناطش اشباع نانوذرات 

 بر روی ذرات اولیه است.

 شده، سوپرپارامغناطیس، اکسید گرافن، مگنتیت، سیستئین.نانوذرات اصلاح: کلیدیهای هواژ
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 پیشگفتار
بشر در قرن  روی های پیشچالشترین یکی از بزرگ     

 یکمبود آب مصرفی و صنعتی است. با توسعه یمساله ،حاضر

به شهرها و افزایش جمعیت و گسترش روزافزون صنایع، نیاز 

یکی از راهکارهای  گردد.منابع آبی بیش از پیش احساس می

باشد های استفاده شده میآبی تصفیه و بازیابی آبجبران کم

که این مهم مستلزم وجود روش و فرآیندهای موثر جهت 

ک، نظیر های آلوده به ترکیبات خطرنای آبتصفیه

های گوناگونی [. بنابراین روش1]باشدهای فلزی میکاتیون

فاده قرار مورد استبرای کاهش و حذف فلزات از منابع آبی 

[، 3][، اسمز معکوس2]گرفته است که جذب سطحی

استفاده [ و 6][، تبادل یونی5][، ترسیب4]استخراج با حلال

ها ترین روش[ از متداول7]های الکتروشیمیاییاز سل

و امکان سنتز  ند. اخیرا با پیشرفت فناوری نانوباشمی

شده به از پیش طراحی یآرایش مولکولبا ساختارهایی نانو

نانوذرات به عنوان موادی  های خاص و هدفمند،منظور استفاده

های مختلف علوم پیدا امیدبخش، کاربردهای فراوانی در زمینه

به عنوان یکی از کاربردهای نانوذرات استفاده  که اندکرده

های سنگین از جاذب در فرآیند جذب سطحی کاتیون

 [.8و9]باشدهای آبی میولمحل

شده در سالیان رو استفاده از نانوساختارهای اصلاحاز این     

توجه محققین را معطوف به خود کرده است. در مبحث اصلاح 

سطح، ساختار پایه باید از استحکام کافی برخوردار باشد و 

های ی زیاد و فعالی به جهت امکان ترکیب با گروهسطح ویژه

به دلیل  گرافن، که[. بنابراین نانوذرات 10]شدعاملی داشته با

ر دیگر ساختا کربن اتم سه با پیوند کووالانسی هر اتم کربن

وجود یک اوربیتال خارج  مستحکمی دارد و همچنین بواسطه

های اتممکان مناسبی برای پیوند با  صفحه در سطح آن که

شوندگی میل ترکیب و باشدمیهای عاملی گروه هیدروژن و

در پژوهش حاضر انتخاب  ر پایهبه عنوان ساختا ،دارد بالایی

های تولید و اصلاح سطح گرافن اخیرا بهبود در روش [.11]شد

های کلی سنتز گرافن بسیار مورد توجه قرار گرفته است. روش

 فهرست شده است.  1و محدودیت هر روش در در جدول

های پیش رو در فرآیند جذب سطحی، باقی از چالش     

باشد. لذا ماندن جاذب در محلول پس از اتمام فرآیند می

جدایش و بازیابی جاذب از محلول به دلیل مسائل اقتصادی و 

های ثانویه امری مهم و اجتناب ناپذیر است. احتمالا آلودگی

ات حل برای این موضوع ترکیب نانوذرات جاذب با ذریک راه

مغناطیسی به سبب استفاده از خاصیت مغناطیسی در فرآیند 

باشد که امکان جداسازی آسان ذرات از جدایش نانوذرات می

آورد محلول توسط یک میدان مغناطیسی خارجی را فراهم می

[17 .] 

 مختلفی عناصر از توانند می مغناطیسی ذرات نانو چه اگر     

-معمول هستند. آهن یداکس صورت به اما اغلب شوند؛ تولید

 هماتیت مگهمیت، از: مگنتیت، آهن عبارتند های اکسید ترین

آهن،  اکسید مختلف ساختارهای بین این ژئوتیت؛ که از و

 داده ترجیح برتر مغناطیسی خصوصیات دلیل به مگنتیت

 سنتز فرآیند طی در آزمایشگاهی شرایط اساس شود. برمی

 است ممکن آهن اکسید فاز چند یا مغناطیسی، یک نانوذرات

رسوبی [. روش هم18]تشکیل شوند هم با زمانهم صورت به

ترین و کارآمدترین روش شیمیایی برای سنتز نانوذرات ساده

رسوبی، توانایی آن در سنتز مغناطیسی است. مزیت اصلی هم

زیادی از نانوذرات است. هرچند، کنترل توزیع اندازه  حجم

است و فاکتورهای سینتیکی رشد ذرات در این روش محدود 

[. یک روش دیگر برای سنتز 19]کنندذرات را کنترل می

نانوذرات مغناطیسی، استفاده از روش میکروامولسیون 

 فازای غیرقابل اختلاط از میکروامولسیون مجموعهباشد. می

سطحی  کنندهیک عامل فعال آلی است که به وسیله-آبی

به طور وسیعی  شوند. از میکروامولسیون آب در روغنپایدار می

شود. با مخلوط برای سنتز یکنواخت نانوذرات استفاده می

به صورت مداوم قطراتی  دهندهردن آب، روغن و مواد واکنشک

مجددا شوند و تشکیل شده، با هم برخورد کرده، ادغام می

شوند که در نهایت منجر به تشکیل رسوب خواهد شکسته می

توان هایی مانند استون و یا اتانول، میبا افزودن حلال شد.

لخته نمود و سپس با فیلتر کردن و یا سانتریفوژ، ها را رسوب

ها را از میکروامولسیون جدا نمود. از جمله معایبی که آن

ند، استفاده زیاد از حلال ککارآمدی این فرآیند را کم می

های متعدد روش مذکورهای علاوه بر روش[. 20]باشدمی

از امواج فراصوت نیز  دیگری مانند هیدروترمال و استفاده

روشی سنتزی است که در شود. هیدروترمال، استفاده می
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روش دمای این معایب شود. محیط آبی و دمای بالا انجام می

زایی و رشد نانوذرات و هسته بالایسرعت  بالا و مزیت آن

 [.21باشد]می درنهایت به وجود آمدن نانوذرات بسیار ریز

روش سنتز با استفاده از امواج فراصوت )سنتز نانومواد مبنای 

استفاده از این  های سونوشیمیایی( است.با استفاده از روش

اثر  استوار است که بر زایییندی به نام حفرهآفر روش، بر پایه

ها در داخل مایع صورت تشکیل، رشد و انفجار حباب

ها، گرمای موضعی پذیرد. در اثر انفجار درونی این حبابمی

توان از آن جهت انجام آید که میزیادی به وجود می

ترین مزیت این روش مهم  های مختلف بهره بردواکنش

توان به باشد. از جمله معایب آن هم میسادگی فرآیند می

دم کنترل مناسب بر پارامترهای رشد نانوذرات و استفاده از ع

 [.22قیمت اشاره کرد ]تجهیزات گران

نانوذرات مغناطیسی نظیر مگنتیت، در مجاورت اکسیژن،      

دهند. اکسید شده و خاصیت مغناطیسی خود را از دست می

ک ها با یک لایه نازتوان سطح آنبرای رفع این مشکل می

[. چیتوزان یک ترکیب 23]د چیتوزان پوشش دادپلیمری مانن

ساکاریدی است که به دلیل خاصیت چسبندگی، آمینوپلی

توانایی تشکیل فیلم و دارا بودن سه گروه عاملی فعال، شامل 

های آمید نوع اول، نوع دوم و گروه هیدروکسیل در گروه

امکان انجام اصلاحات ویژه و  C ̶ 6و  C ،3  ̶C ̶ 2های موقعیت

های جانشینی و واکنش C ̶ 2بدون ایجاد مشکل در موقعیت 

ن به عنوان چیتوزا [.24]دهدمستقیم مانند گرفت شدن را می

های متعددی به کار ژوهشنهایی در پ کنندهیک عامل اصلاح

حاضر چیتوزان به عنوان  اما در پژوهش ؛[25-28]رفته است

 کنندهافن مغناطیسی شده و اصلاحمیانی بین گر یک لایه

باشد، استفاده شده است؛ سیستئین می نهایی که اسید آمینه

اکسید گرافن مستقیما و سیستئین به  اتصال کووالانسیزیرا 

واسطه تا حدی غیر قابل دسترسی و یا در یک بدون افزودن 

پیچیده های صورت امکان بسیار سخت و با استفاده از روش

اتصال چیتوزان در این پژوهش با تکنیک  .پذیر استامکان

زمان و افزودن تدریجی سود رقیق به ی ترسیب همساده

مخلوط چیتوزان و اکسید گرافن مغناطیسی است که نیاز به 

 ندارد. خاصیتجیهیزات 

های کاتیونی های صنعتی حاوی آلایندهساباغلب پ     

د و به های آلی هستنین و رنگسنگ متنوعی از جمله فلزات

ها با یک گروه ها باید سطح نانوذرات آنمنظور جداسازی آن

عاملی که امکان تشکیل لیگاند قوی و اختصاصی داشته باشد، 

 NH2اصلاح شود. موادی که در سطح خود دارای عوامل آمین )

( هستند، امکان کئوردینه شدن بیشتری با  ̶ SH( و تیول ) ̶

گوگرددار سیستئین  کاتیونی دارند. لذا اسید آمینه هایآلاینده

داشتن  گاری و تمایل به جذب فلز بواسطهسازبه سبب زیست

 کنندهاصلاح به عنوانیک انتخاب مناسب جفت الکترون آزاد، 

باشد نهایی سطح نانوذرات به منظور افزایش راندمان جذب می

در عین حال اصلاح سطح نانو ذرات و سایر نانومواد  [.29]

توسط اسید آمینه با توجه به کاربردهای سطوح اصلاح شده 

و جاذب  به دام اندازی باکتریبا اسید آمینه مانند دارورسانی، 

در  .[32-30]دندارای اهمیت بسیار می باش فلزات سنگین

نند های مختلفی ماهای صورت گرفته از اسید آمینهپژوهش

[ به عنوان 32]تیروسین[ و 31]هیستیدین[، 30]گلوتامین

کننده بر سطح نانوذرات اکسید گرافن استفاده عامل اصلاح

 نوعذاتی در های رغم شباهتها علیاین پژوهش شده است.

که  باشندنیز میهایی حاصل، دارای تفاوتسنتز و ساختار 

ها در تجهیزات مورد استفاده جهت سنتز ترین تفاوت آنمهم

ها یا که درآن باشدو نوع اتصال اسید آمینه به ساختار پایه می

قیمت استفاده شده و یا نوع اتصال غیر های گراناز دستگاه

. در این پژوهش با استفاده از حمام بازروانی باشدپیوندی می

باشد، سطح نانوذرات با قیمت میکه یک دستگاه ساده و ارزان

سیستئین اصلاح شده است. همچنین نوع اتصال سیستئین 

با توجه به    .باشدی گرافنی، پیوند کوالانسی میبه پایه

سنتز اطلاعات بدست آمده از متون علمی گزارشی مبنی بر 

نانوذرات سوپر پارامغناطیسی اکسید گرافن پوشش داده شده 

شده با سیستئین  وجود ندارد. لذا در این اصلاحبا چیتوزان و  

پژوهش یک جاذب مناسب و نوین جهت حذف فلزات سنگین 

از تلفیق در این پژوهش  گردد.های آبی معرفی میاز نمونه

نانوذره با سطح بالا و نانوذرات  مزایای گرافن به عنوان

تر از مغناطیسی جهت جداسازی آسان و راحت )در زمان کم

شود. روش سنتز مورد ربا ( استفاده میه به کمک آهندقیق 1

                     باشد.  قیمت میاستفاده، بهینه شده و به سادگی و نسبتا ارزان
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شده و در سنتز نانو ذرات از روش هامر اصلاحر سنتز گرافن د

شده استفاده گردید. به مغناطیسی از روش مازارت اصلاح

رات و همچنین مکانی برای ذنانوسطح  عنوان پوشاننده

طبیعی، های آلی از چیتوزان که یک پلیمر نشاندن مولکول

باشد در عین حال دوستدار محیط زیست میو سازگار زیست

ستفاده شد. جهت بررسی اصلاح سطح نانوذرات ذکر شده در ا

سیستئین به عنوان یک نمونه اسید  ،بالا با اسیدهای آمینه

انتخاب سیستئین به دلیل  ،آمینه انتخاب شد، علاوه بر این

تواند نانوذره اصلاح شده را دار میداشتن گروه عاملی سولفید

مانند های بعدی به عنوان جاذب فلزات سنگین در بررسی

 معرفی نماید.های مس یون

 

 هامواد و روش
ای برخوردار شده از خلوص تجزیه تمامی مواد استفاده     

تر مورد استفاده قرار سازی بیشبوده و بدون تغلیظ و خالص

9/99Cگرفتند. پودر گرافیت )% (، نیترات سدیم <

(%98NaNO3 98KMnO4(، پرمنگنات پتاسیم )%< > ،)

دار ( آبІІІ( و )ІІکلرید آهن )

(%98FeCl3. 6H2O .FeCl2و< 4H2O پودر چیتوزان ،)

(%99(C8H13NO5)n 99C5H5N(، پیپریدن )%< > ،)

9/99CaCl2کلسیم کلرید )% ( و پودر سیستئین <

(%98C3H7NO2S ( از شرکت مرک تهیه شد. سولفوریک <

9/99H2SO4اسید )% اکسیژنه (، محلول آب<

(%30H2O2 37HCl، هیدروکلریک اسید )%(< (، آمونیاک <

(%9/99NH3 99C2H4O2(، استیک اسید )%< ( و نیتریک <

67CaCl2اسید )% ( از شرکت سیگما آلدریچ تهیه گردید. <

9/99H2Oزدایی شده از شرکت سینا )%آب یون ( و گاز <

99N2نیتروژن )% ( نیز از شرکت پارس بالن خریداری شد. <

زدایی شده استفاده ها از آب یونی تمامی محلولبرای تهیه

 شد.

 

 

 های کلی سنتز گرافنروش -1جدول

 تولید روش
تعداد 

 هالایه
 ذرات یاندازه

ماهیت 

گرافن سنتز 

 شده

ی ماده

 اولیه
 مرجع معایب مزایا

رسوب شیمیایی از 

فاز بخار به کمک 

 (PECVDپلاسما )

 آغازین nm100-20 لایهتک
اکسید 

 گرافیت

کیفیت بالای 

 تولید

لزوم انجام 

فرآیند تحت 

 خلاء

[12] 

ی قوس تخلیه

 الکتریکی
 آغازین nm100-50 لایهتک

اکسید 

 گرافیت

کیفیت بالای 

 تولید

تجهیزات 

 قیمتگران
[13] 

 بافتهرشد هم
تک و 

 چندلایه

 10کمتر از 

 میکرون
 هیدروکربن آغازین

سرعت بالای 

 فرآیند سنتز

دمای نیاز به 

 بسیار بالا
[14] 

 برداری مکانیکیلایه
تک و 

 چندلایه
 گرافیت آغازین میکرون 10

تنوع در تولید 

 های گرافنلایه

پیچیدگی 

 فرآیند سنتز
[15] 

های شکافت نانولوله

 کربنی
 چندلایه

 50کمتر از 

 میکرون

ی شدهاصلاح

 شیمیایی

ی نانولوله

 کربنی
 سادگی فرآیند

سنتز 

 غیرمستقیم
[16] 

اکسیداسیون 

 گرافیت
 چندلایه

 50بیشتر از 

 میکرون

ی شدهاصلاح

 شیمیایی
 گرافیت

ی پایین هزینه

 و ظرفیت

 تولید انبوه

بر بودن زمان

سنتز و حجیم 

 بودن ساختار

[8] 
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 Metrohm 728متر مدل pHبا استفاده از  pHتنظیم      

سنجی ساخت شرکت مترواهم انجام شد. از دستگاه طیف

المر به -ساخت شرکت پرکین Spectrum 2مادون قرمز مدل 

منظور بررسی فرآیند اصلاح سطح نانوذرات استفاده شد. 

شناسایی فاز و بررسی ساختار کریستالی ترکیب نانوذرات 

 Xسنتز شده با استفاده از دستگاه تفرق اشعه ایکس مدل 

Pert Pro  ساخت شرکت پانالیتیکال صورت پذیرفت. از

ساخت کمپانی   SIGMA VPمدل پ گسیل میدانیومیکروسک

 زیس جهت تصویربرداری از نانوذرات سنتز شده استفاده شد.

خواص مغناطیسی نانوذرات با استفاده از دستگاه 

شرکت کویر کاشان  (VSMمرتعش ) سنج نمونهمفناطیس

(Co. MDK6) .بور با -آهن-ربای نئودمیماز آهن بررسی شد

استفاده تسلا جهت جداسازی نانوذرات از محلول  2قدرت 

 شد.

 

 (GOسنتز نانوذرات اکسید گرافن )

( با روش هامر GOدر این تحقیق نانوذرات اکسید گرافن )     

پودر گرافیت تحت شرایط  g2[. 33]شده سنتز شداصلاح

سولفوریک  mL50به محلول  0℃اختلاط کامل در دمای  

نیترات سدیم اضافه گردید. محلول به مدت  g2اسید غلیظ و 

مخلوط شده و با استفاده از همزن  80℃ساعت در دمای  2

ساعت در دمای محیط هم  24مغناطیسی، مخلوط به مدت 

شد، زده شد و سپس در حالی که مخلوط به شدت بهم زده می

g6  به آن اضافه گردید.  15℃پرمنگنات پتاسیم در دمای

ادامه یافت تا هنگامی که مخلوط  15℃زدن در دمای هم

سپس مخلوط با افزودن ای رنگ گردید. تبدیل به خمیر قهوه

محلول آب  mL10زدایی شده رقیق شد. پس از آن آب یون

وزنی( به آرامی به مخلوط اضافه شد، در این  %30اکسیژنه )

مرحله رنگ مخلوط به زرد روشن تغییر کرد. بعد از آن ذرات 

ه و چندین بار با محلول هیدروکلریک اسید )به سانتریفیوژ شد

های فلزی ( شستشو داده شد تا یون10به  1نسبت حجمی 

رسوبی حذف شوند. پودر حاصل تحت خلاء و  در دمای محیط 

 خشک شد.

 

 (m-GOسنتز نانوذرات اکسید گرافن مغناطیسی )

 رسوبی با کمی تغییر درنانوذرات مغناطیسی به روش هم     

[. مطابق این 34و  35]روش گزارش شده در مراجع سنتز شد

 ІІ    کلرید آهن g86/0آبه و      6ІІІن،کلرید آه g33/2روش 

 M4/0محلول  mL100آبه به دقت وزن شده و درون  4

ی سنتز شده در مرحله GOاسید حل شد و ذرات هیدروکلریک

قبل به آن اضافه گردید. سپس مخلوط با گاز نیتروژن 

آمونیاک  M4/1محلول  mL400زمان، زدایی شد. هماکسیژن

زدایی شد. بعد از آن ساخته شده و با گاز نیتروژن اکسیژن

محلول آمونیاکی تحت امواج فراصوت قرار داده شده و در 

(  ІІІ( و )ІІمخلوط آهن )شد، حالی که همچنان گاززدایی می

به طور ناگهانی درون محلول آمونیاکی ریخته شد و این 

دقیقه ادامه یافت. پس از آن ذرات با آهنربا  30شرایط به مدت 

زدایی شده شسته از محلول جدا گردید، چندین بار با آب یون

 60℃( در آون خلاء تحت دمای m-GOشده و ذرات حاصل )

ند. واکنش تشکیل نانوذرات ساعت خشک شد 12به مدت 

 مگنتایت به صورت زیر است:

 

(1)  𝐹𝑒2+ + 2𝐹𝑒3+ + 8𝑂𝐻−

⟶ 𝐹𝑒3𝑂4 + 4𝐻2𝑂 
(2)  

𝐹𝑒3+ + 𝐻2𝑂
    پروتونزدایی 
→       𝐹𝑒(𝑂𝐻)𝑥

3−𝑥 
(3)  

𝐹𝑒2+ + 𝐻2𝑂
    پروتونزدایی  
→       𝐹𝑒(𝑂𝐻)𝑦

2−𝑦 

(4)  
𝐹𝑒(𝑂𝐻)𝑥

3−𝑥
+ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)𝑦

2−𝑦

    ،اکسایش ،آبزدایی 330𝐾 ،𝑝𝐻∼10−11∽دما  
→                          𝐹𝑒3𝑂4 

 

سنتز نانوذرات اکسید گرافن مغناطیسی پوشش داده شده 

 (m-GO@Chiبا چیتوزان )

اکسید زمان روی صفحات چیتوزان به روش ترسیب هم     

پودر چیتوزان  g5/0[. ابتدا 36]مغناطیسی نشانده شد گرافن

آب -حجمی استیک اسید 5محلول % mL100به آرامی به 

افزوده شد و در حمام فراصوت قرار داده شد تا کاملا حل شود 

های احتمالی جدا شود. و سپس محلول فیلتر شد تا ناخالصی

قبل به محلول  سنتز شده در مرحله m-GOپس از آن ذرات 

چیتوزانی افزوده شد و در حالی که محلول تحت امواج 

، قطره قطره به آن M1/0ت، محلول سود فراصوتی قرار داش
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در  pHبرسد. پس از تنظیم  10محلول به  pHاضافه شد تا 

ساعت تحت امواج فوق  2محلول به مدت میزان مطلوب، 

قرار گرفت و سپس به مدت نیم روز  W100صوتی با شدت 

. سپس ذرات به صورت مکانیکی بهم زده شد 60℃در دمای 

زدایی اتانول مطلق و آب یون فیلتر شده و چندین مرتبه با

شده شستشو داده شدند. نهایتا محلول در آون تحت خلاء و 

 در دمای پایین خشک شده و توسط آسیاب پودر شد.

 

سنتز نانوذرات اکسید گرافن مغناطیسی پوشش داده شده 

 (m-GO@Chi-Cysشده با سیستئین )با چیتوزان و اصلاح

اتصال عرضی  بوسیلهاصلاح سطح نهایی جاذب،      

           های سیستئین به چیتوزان موجود در سطحمولکول

m-GO@Chi[. 37گیرد ]، از طریق واکنش بازشیف انجام می

گلاسیال استیک اسید به  mL1گلوتارآلدهید و  mL2ابتدا 

mL30  حرارت داده شد.  80℃اتانول مطلق اضافه شده و تا

اتانول  mL10سیستئین با دقت وزن شده و به  g3/0سپس 

اضافه شده و به محلول قبل اضافه   120℃مطلق در دمای 

ساعت در ظرف رفلاکس، تحت  24گردید. مخلوط به مدت 

شده، نشینبازروانی شد. پس از آن رسوبات ته 120℃دمای 

اتانول داغ شستشو داده شد و درون یک  mL50فیلتر شد،  با 

ساعت خشک  48خلاء، روی کلسیم کلرید به مدت دسیکاتور 

(، CGگلوتارآلدهید )-گردید. رسوبات بازشیف سیستئین

اتانول  mL100به  CGروغنی شکل سبزرنگ هستند. رسوبات 

پیپریدین به  mL 1/0گلوتارآلدهید و  mL2مطلق اضافه شد. 

درون محلول ریخته  m-GO@Chiمحلول افزوده شد. نانوذرات 

درون  120℃ساعت در دمای  48رای مدت شد و مخلوط ب

ظرف رفلاکس بازروانی شد. سپس ذرات فیلتر شده، با اتانول 

داغ چندین مرتبه شستشو داده شده و درون آون الکتریکی 

قرار گرفت تا کاملا خشک شود و جهت مراحل  40℃در دمای 

 شده استفاده گردید.شناسایی از پودر خشک

 جذب میزاناثر اصلاح سطح بر بررسی 

به منظور بررسی تاثیر اصلاح سطح صورت گرفته بر میزان      

سنتز، یک مقدار از  ذب فلزات سنگین، پس از هر مرحلهج

های جذب با آن انجام شد. این نمونه کنار گذاشته شد و تست

 و GO ،m-GO ،m-GO@Chiها به ترتیب نمونه

m-GO@Chi-Cys  بودند. ابتدا محلولmg. L−180 لز از ف

 mL50سنگین مس ساخته شده و درون پنج ظرف آزمایش 

 mg50ها از محلول مس ریخته شد و به هرکدام از نمونه

 30جاذب اضافه شد. سپس محلول حاوی جاذب به مدت 

قرار گرفت  W100دقیقه تحت شرایط مافوق صوت با شدت 

ربا از محلول جدا شده و پس از آن نانوذرات با استفاده از آهن

گیری شد و و غلظت محلول با دستگاه جذب اتمی اندازه

 محاسبه شد: 5ی راندمان و ظرفیت جذب طبق رابطه

میزان حذف  (5) =
𝐶0 − 𝐶𝑒
𝐶0

× 100 

 

 7شکلدر  جاذب هایمیزان جذب توسط هرکدام از نمونه

 آورده شده است. 

 

 بحث و نتایج
و  XRD ،FT-IR ،VSM ،EDS های شناساییاز آنالیز     

FESEM  جهت بررسی و تعیین مشخصات نانوذرات سنتز شده

 استفاده شد.

 

 سنجی مادون قرمزطیف

از  FT-IRبرای شناسایی ماهیت سطح نانوذرات، طیف      

 cm−1450تا  4000 در ناحیه ز شده در چهار مرحلهمواد سنت

        ،GO ،m-GOبدست آمده از  FT-IRهای ثابت شد. طیف

m-GO@Chi  وm-GO@Chi-Cys به ترتیب از  1-4در شکل

 الف تا د نشان داده شده است.
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 m-GO@Chi-Cysو د( m-GO@Chi(، جm-GOب(، GOنانوذرات: الف( FT-IRطیف  -1شکل
 

نوار جذبی باشد، می GOکه مربوط به  2در طیف الف شکل     

مربوط به ارتعاشات کششی  cm−179/1120ی پهن در ناحیه

(ν پیوند )C − O باشد که با توجه به افزایش اتری می

پیوندهای اتری در اثر اتصال چیتوزان به گرافن در طیف ج 

همراه شده  cm−186/1120ی با شدت پیک در ناحیه 2شکل

جذبی متوسط موجود در عدد موجی  است. به طور مشابه نوار

cm−102/1446  مربوط به ارتعاشاتν(C = C) ی حلقه

باشد که با توجه به تشکیل گروه الکلی آروماتیک گرافن می

CHنوع اول  − OH چیتوزانی به گرافن  اتصال زنجیره واسطهب

Cو وجود پیوند  − O  تر در آن به صورت یک نوار جذبی قوی

نمایان  2در طیف ج شکل cm−105/1446در عدد موجی 

 2شود. سه نوار جذبی دیگر موجود در طیف الف شکلمی

و  cm−116/1384های قوی نواحی مربوط به پیک

cm−108/1637 ی و پیک متوسط ناحیهcm−168/2921  و(

باشد که به ترتیب مربوط به ارتعاشات اطراف آن( می

ν(C − O)  گروه الکلی نوع اولCH2OH ،ν(C = O)  گروه

Cهای کربوکسیلیک اسیدی و ارتعاشات کششی گروه − H 

 ی مختلف است. ظهور پیک در ناحیهدرون مولکول در نواح

cm−192/618 مربوط به ارتعاشات  2در طیف ب شکل

Feکششی پیوند  − O  است که در مقایسه با نوار جذبیFe −

O موجود در ذرات مغناطیسی توده( ایcm−112/570 به ،)

کوچک ذرات سنتز شده )ابعاد نانومتری ذرات( به  دلیل اندازه

سمت عدد موجی بلندتر جابجا شده است. این موضوع در کنار 

روسکوپ ( و تصاویر میک6پذیری )شکلمنحنی مغناطیس

( 3نانومتری ذرات مگنتیت )شکل اندازهالکترونی روبشی و 

 باشد.موید وجود خاصیت سوپرپارمغناطیسی در ذرات می

، cm−121/777نوارهای جذبی متوالی نواحی       

cm−141/836  وcm−133/876 2موجود در طیف ج شکل 

Nپیوند  ( خارج از صفحهδمربوط به ارتعاشات خمشی ) − H 

را تایید  است که به وضوح حضور این گروه در ساختار مولکول

شوند و به صورت آمینی در تاتومره می کند. تمام پیوندهامی

هم مربوط به  cm−112/1617آیند. به طور مشابه پیک می

Cپیوند  = O ی تاتومریزاسیون گروه آمیدی است که در نتیجه

شود و ساختار پایدارتر ایجاد می 1پیوند آمینی مطابق شمای

 باشد:ترکیب نیز می
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واکنش تاتومريزاسیون پیوند آمینی -1شمای

     
ظهور نوار جذبی دو شاخه در اعداد موجی       

cm−184/3474  وcm−103/3547  مربوط به ارتعاشات

ی و پیک موجود در ناحیه NH2کششی گروه 

cm−152/3418  مربوط به ارتعاشاتν(−NH) باشد که می

پوشانی کرده و به هم OHزمان با ارتعاشات کلی گروه هم

  اند. هصورت یک نوار جذب پهن ظاهر شد

 
به ارتعاشات  cm−123/2360 ک ضعیف موجود در ناحیهپی

ν(S − H) باشد که به خوبی وجود سیستئین در ساختار می

کند و حضور سیستئین به صورت مشخص در ذره را بیان می

[. مراحل اصلاح سطح 38-41]شوددیده می EDXطیف 

نشان داده شده است. 2نانوذرات در شمای

 

 ب  الف

 

 

 
   

 د  ج

 

 

 
 

m-GO@Chi-Cysو د( m-GO@Chi(، جm-GOب(، GOالف(ساختار مولکولی نانوذرات:  -2شمای
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 تصاویر میکروسکوپ الکترونی گسیل میدانی

ی اصلاح سطح چهار مرحلهنانوذرات در  FESEMتصاویر      

نشان داده شده است. آنالیز مذکور به منظور بررسی  2در شکل

 انجام شد.  KV25مورفولوژی و ویژگی سطحی نانوذرات در 

شود که اکسید گرافن دارای الف مشاهده می-2در شکل     

 29-165ای و دو بعدی با ضخامت میانگین ساختاری ورقه

باشد که موجب افزایش سطح تماس جاذب و نانومتر می

ب نانوذرات -2شود. شکلآلاینده و متعاقبا راندمان جذب می

 35-50ی ذرهکروی و بعضا نامتقارن مگنتیت با متوسط اندازه

دهد که در سطح اکسید گرافن پراکنده نومتر را نشان مینا

اند. در این تصویر قابل ملاحظه است که ذرات مغناطیسی شده

باشند. شده از تخلخل نسبتا یکنواختی در سطح برخوردار می

ج قابل مشاهده است که فضاهای متخلخل سطحی -2از شکل

توزان ی چیپیوستهی نازک بهمی قبل، توسط یک لایهمرحله

ی د که تصویر آخرین مرحله-2پوشانده شده است. شکل

های دهد که مولکولباشد، به خوبی نشان میاصلاح سطح می

 23-54ی ذرهکوچک و سفیدرنگ سیستئین )با توزیع اندازه

.اندانومتر( در سطح جاذب پخش شدهن
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 سنجی پراش انرژی پرتو ایکسطیف

نانوذرات سنتز شده به ترتیب  EDXنتایج حاصل از طیف      

آورده شده است. بررسی نتایج نشان  2و جدول 3در شکل

دهد که نانوساختار سنتز شده عناصر کربن، اکسیژن، می

نیتروژن، گوگرد و آهن را ساختار خود دارد که به ترتیب وجود 

های عاملی آمینی های اپوکسید، گروههای کربنی، گروهزنجیره

ند کو تیول و ذرات مغناطیسی را در ساختار ذرات تایید می

[42.] 

 

 سنجی پرتو ایکسطیف

سنتز  m-GO@Chi-Cysنانوذرات  XRDالگوی  4شکل     

دهد. مطابق این طیف، نانوذرات مغناطیسی شده را نشان می

سنتز شده تک فازی و دارای سیستم بلوری اورتورومبیک 

هستند و وجود فاز مگنتایت مشهود است. نانوذرات 

تطابق دارند.  01-075-1609مغناطیسی با الگوی استاندارد 

ه نشان داد 4برای الگوی تفرق در شکل 2θی مقادیر بیشینه

.gی ذرات دانسیته شده است. cm−322/5  .محاسبه شد

 52ی دبای شرر میانگین اندازه ذرات نیز با استفاده از معادله

[.43نانومتر محاسبه شد ]

 m-GO@Chi-Cysکمپلکس  EDXطیف  -3شکل

 

  m-GO@Chi-Cysکمپلکس  EDX نتايج مربوط به طیف -2جدول

 عنصر درصد وزنی اتمی درصد

 (Cکربن ) 82/35 59/46

 (Nنیتروژن ) 43/6 18/7

 (Oاکسیژن ) 63/42 63/41

 (Sگوگرد ) 84/1 89/0

 (Feآهن ) 28/13 71/3

 مجموع 100 100
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 m-GO@Chi-Cysکمپلکس  XRDطیف  -4شکل

 

 مغناطیسی شدننمودار 

  و m-GOهای نمونه VSMنتایج آنالیز  به مربوط نمودار     

m-GO@Chi-Cys  با مغناطش اشباع به ترتیب

emu. g−14/69  وemu. g−19/64 نشان داده شده  6در شکل

در سطح نانوذرات مگنتایت،  پوشش وجودجا که است. از آن

اندک مغناطش  کاهشدهد، را کاهش می مغناطیسی گشتاور

 پوشش داده شده نسبت به نمونه نانوذرات مغناطیسی اشباع

در  چیتوزان پوشش لایهوجود یک به مربوط تواندمی اولیه

این  حال، این باشد. با اکساید مغناطیسینانوذرات گرافن

گر پوشش نازک کاهش قابل اغماض در مغناطش اشباع، بیان

باشد که این موضوع یمغناطیسی مچیتوزان بر سطح نانوذرات 

حفظ ابعاد نانومتری ذرات و عدم حجیم شدن  کنندهبیان

باشد که بسیار نانوساختار پس از فرآیند اصلاح سطح می

 VSMآزمون  در دمای انجام، 6با توجه به شکلمطلوب است. 

 شود و مساحت حلقهنمی ای مشاهده)دمای اتاق( حلقه

روند  و در حد صفر است و هیسترزیس نانوذرات ناچیز

و فاقد  مغناطیسی بازدارندگی بدون پذیر،مغناطش برگشت

رفتار  دهندهباشد که این مطلب نشانمیپسماند  مغناطش

نتایج تصاویر  باشد.سوپرپارامغناطیس نانوذرات سنتز شده می

FESEM ب( و جابجایی -2نانوذرات )شکلν(Fe − O)  در

ب( و همچنین رفتار ذرات در -1نانوذرات )شکل FT-IRطیف 

بودن و رفتار  ایحوزهتک( 5ربای خارجی )شکلحضور آهن

 [.44]کندانوذرات را به خوبی توجیه میسوپرپارامغناطیس ن
 

 ربای خارجیگرفتن در مجاورت آهن رفتار نانوذرات مغناطیسی  الف( قبل و ب( بعد از قرار -5شکل
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 m-GO@Chi-Cyو ب(  m-GOنانوذرات: الف(  VSMنمودار -6شکل

 

 

 بررسی اثر اصلاح سطح 
اصلاح سطح،  دهد که پس از هر مرحلهنشان می 7بررسی شکل     

ظرفیت جذب افزایش یافته است و اصلاح سطح جاذب نهایی که 

باشد، به درستی صورت یک نانوساختار از پیش طراحی شده می

 پذیرفته است.

 

 

 

 

 
 های مسنمودار اثر اصلاح سطح بر میزان حذف يون -7شکل

.mgمحلول  mL50شرایط:  L−180  مس، مقدارmg50  ،3/5 جاذبpH= (20℃دقیقه و دمای محیط ) 30، زمان تماس  
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 گیرینتیجه
در این پژوهش ابتدا نانوذرات اکسید گرافن بر مبنای روش      

که یک روش مبتنی بر  سنتز شد شدهاصلاح هامر

بوده و به دلیل توجیه اقتصادی مناسب  اکسیداسیون گرافیت

و قابلیت تولید در مقیاس انبوه یک روش مناسب شناخته 

رسوبی همروش با نانوذرات اکسید گرافن سپس  شود.می

رسوبی به روش هم. ندهای فروس و فریک مغناطیسی شدیون

زیادی از نانوذرات  حجمتوانایی آن در سنتز و  گیساددلیل 

سنتز نانوذرات مغناطیسی محسوب ترین روش متداول

ساکارید بعد از آن سطح نانوذرات مغناطیسی با پلی .شودمی

یت سطح نانوساختار با چیتوزان پوشانده شده و در نها

 اصلاح شد. نتیجهبا اتصال کووالانسی سیستئین  اسیدآمینه

باشد که یک شده میاکسید گرافن اصلاح این سنتز تهیه

ر است که به دلیل دارا بودن تک سازگاساختار زیست

ربای های مغناطیسی به سهولت توسط یک آهنحوزه

گردد. همچنین بور پس از انجام فرآیند جدا می-آهن-نئودمیم

های عاملی آمین و تیول در سطح آن به دلیل وجود گروه

صاصی جهت جداسازی تواند جاذبی مناسب و اختمی

فلزی نظیر مس، جیوه، سرب و های کاتیونویژه ها، بهآلاینده

 غیره از پساب باشد.
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