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با استفاده از  4O2/CoFe4O3Co یتنانوکامپوز یسیمغناط یژگیو یو بررس ییسنتز، شناسا

 و 6Fe(CN)4 O)2)(H3Co(Salen)(PPhهاي دوتایی کمپلکسکردن نمک کلسینه

 6Fe(CN)4 O)2)(H3Co(Salophen)(PPh   
  

  

  

   شیآرا نیمحمدام ي واسکندر نی، نسر*انفریک نیحسیعل

   ، ایراناصفهاناصفهان،  یاه صنعتدانشگ ی،میدانشکده ش

  

  

  )10/6/1399 دریافت نسخه نهایی: -5/3/1398(دریافت مقاله: 

DOI: 10.47176/jame.39.2.19821 

  

  

 3[{Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6 [{و Co(Salen)(PPh}]3{(Fe(CN)4}6[{هـاي بـاز شـیف    در این پـژوهش سـنتز کمـپلکس    -چکیده

درجـه   600و  550، 500هـا در دماهـاي   کردن این کمـپلکس از کلسینه 4O3/Co4O2CoFeهاي مغناطیسی رهگزارش شده است. آنگاه نانوذ

 )UV-Visفـرابنفش (  -سـنجی مرئـی  و طیـف  )FT-IRمادون قرمز تبدیل فوریه ( یسنجفیتوسط طها دست آمدند. کمپلکسگراد بهسانتی

 ـفور لیتبـد بـا   مادون قرمز یسنجفیو ط )(SEMی روبش یالکترون سکوپکروی، م(XRD) ایکس ها با پراش پرتونمونه .شدند ییشناسا  هی

(FT-IR) .سنج نمونه مرتعش، مطالعـه و بررسـی شـد. پارامترهـاي     وسیله دستگاه مغناطیسها بهذرهرفتار مغناطیسی این نانو مشخص شدند

و  يومتریاستوکگیري شدند. عی پسماند در دماي اتاق اندازهمغناطیسی مانند مغناطش اشباع، پسماند مغناطیسی، میدان بازدارنده و نسبت مرب

 ـیپرتو ا يانرژ عیتوز یسنجفیط با استفاده ازشده  هینمونه ته نسبی بیترک  ـ (EDX)س ک  ـکامپوز. نـانو شـد  یبررس آمـاده شـده    يهـا تی

  است. دیمف یعمل ياز کاربردها یخدهد که در بریرا نشان م یخوب و پراکندگ ییایمیش يداریبالا، پا ییمانند آهنربا ییهایژگیو
  

  

   .هاي مغناطیسی، پسماند مغناطیسیذرهکبالت، نانو باز شیفتهاي کمپلکسدارو،  شیرها :يدیکل يهاواژه

 
  

Synthesis, Characterization and Investigation of Magnetic Properties of 
Co3O4/CoFe2O4 Nanocomposite Prepared by Calcination of 

[CO(SALEN)(PPH3)(H2O)]4[Fe(CN)6] and 
[Co(Salophen)(PPH3)(H2O)]4[Fe(CN)6] Binary Complex Salts 
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Abstract: In this research the synthesis of [Co(Salen)(PPh3)(H2O)]4[Fe(CN)6] and [Co(Salophen)(PPh3)(H2O)]4[Fe(CN)6] 
schiff base complexes was reported. Co3O4/CoFe2O4 magnetic nanoparticles were prepared by calcination of these complexes at 
500, 550 and 600°C. Precursor complexes were identified by FT-IR and UV-Vis spectroscopy and their thermal behavior was 
studied via TG/DTA. Nanomagnetic samples were characterized by X-ray diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy 

  akianfar@cc.iut.ac.ir: : مسئول مکاتبات، پست الکترونیکی *
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(SEM), and Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR). Magnetic properties of the synthesized nanoparticles were 
studied using Vibrating Sample Magnetometer (VSM). Magnetic parameters such as saturation magnetization (Ms), remanent 
magnetization (Mr), coercive field (Hc) and squareness ratio (SQ = Mr/Ms) were determined at room temperature. Stoichiometry 
and approximate composition of the prepared samples were studied by Electron Diffraction X-ray spectroscopy (EDX). The 
prepared nanocomposites could be useful in some practical applications due to their high magnetization, good chemical stability 
and dispersion.  
 

 

Keywords: Cobalt schiff base complexes, Magnetic nanoparticles, Remanent magnetization. 

 

  مقدمه -1

 يهـا یـب ترک یمیبـا ش ـ  ياواسطه ارتباط گسترده يفلزها یمیش

ــپلکس( 1یناســیونئوردوک ــاکم ــددار )ه ــران  ســال، یانســال ي. ب

ند بود یو معدن ينظر يهادانیمیها تنها مورد توجه شکمپلکس

 یسـتی ز هـاي اینددرك فر ینهها در زمیبترک ینکاربرد مهم ا که

 يهـا انـداز چشـم  یناسیون،ئوردوک یمیاست. تنوع فراوان شبوده 

عمـل   یسـم بـا مکان  2یفش باز يهاکمپلکس یطراح يبرا بیجال

 ینامیکو ترمود یکنتیشناخت س. است فرد فراهم کردهبهمنحصر

آن  هـاي یگانـد گرفتن نقش فلز و ل و درنظر يفلز يهاکمپلکس

 افـزون اکتشاف قـرار دارد.   یندر مرکز ا ییشناسا ایندهايدر فر

، یکروبیضــدم يهـا یـت فعال یف در زمینـه شــ يبازهـا  ،یـن بـر ا 

 ینند. همچن ـهسـت  یـد مفنیز سرطان و ضد کشعلف، یضدقارچ

 یـدها، مشـتق شـده از آلده   یفبـاز ش ـ  يهـا استفاده از کمپلکس

 ،یروسـی ، ضدويضـدتومور  هايیژگیها با وینآميها و دکتون

 طـور بـه  یژناکس ساز، حامل و فعالیآل يهایبدر ترک کاتالیزور

یف یــا شــ يبازهــا .]1[ اســت افتــهیگســترش  يزانگیــشــگفت

 ـ يهایبترک ها،ینایم  یگـروه عـامل   هسـتند کـه   گونـاگونی  یآل

ین نـوع  آم یکاز تراکم  هایبترک ینند. ادار) R = CN(ین آزومت

 ـنقـش کل و  ]2[ینـد  آیوجود مهکتون ب یا یدبا آلده اول در  يدی

 ـا. دارند ونیناسیکوئورد یمیگسترش ش  ـترک نی در سـال   هـا بی

 ییشناسـا  فیوگـو ش ـ بـا نـام ه   یدانشمند آلمـان  لهوسیبه 1869

 نیا. ]3[ دگرفتننام  فیش يدانشمند بازها نیافتخار اشدند و به

 ـپا هـاي کمپلکس یسادگبه هاگاندیل  هـاي ونی ـ شـتر یبـا ب  يداری

 يسـنتز  يرهایاز مس ـ شتریو ب ]4[ دکننیم جادیواسطه ا يفلزها

. ]5[ ندآییم دستبا بازده خوب و درجه خلوص بالا به میمستق

 یتـروژن، ن يهـا تواننـد در سـاختار خـود اتـم    یم ـ یفش يبازها

داشـته باشـند.    (دهنده نـرم)  گوگرد یاو  یژن (دهنده سخت)اکس

باشـد، بـاز    یکتـون  یا یديدار آلدهیلکربون یبکه ترکینبسته به ا

. ]6[ بـود ترتیب آلدمینی یا کتمینی خواهد آمده به دستبه یفش

 بی ـدر ترکعدم وجود تقـارن   ایوجود  با توجه به فیش يبازها

 هايیبترک. دشونیم میبه دو گروه متقارن و نامتقارن تقسی نیآم

 ـ هـاي ویژگـی کـه   دهنـد ینامتقارن اجازه م  هـاي و اثر یالکترون

 ـ  یمتنظ ـ همزمانطور هب ییفضا عملکـرد   یکل ـ طـور هشـوند و ب

بر اسـاس   یفباز ش یگاندهايل. ]7[ دنکن بیشینهرا  یفشبازهاي 

دندانـه،  تـک  هـاي گـروه بـه  ونده هـاي کوئوردینـه ش ـ  شمار اتم

هـاي  . لیگانـد شـوند تقسیم می چهاردندانه و دندانهدودندانه، سه

 اســت. ]8[ نیتــروژنتنهــا گــروه دهنــده آنهــا اتــم  دندانــهتــک

) N,N یاو  N,O( دهنده يهاصورت گروههدودندانه ب یگاندهايل

دهنـده   یـونی آن یگانـدهاي ل صـورت دندانه بهسه یگاندهايل، ]9[

)2NO و NOS  وO2N( ]10[ .لیگاندهاي چهاردندانه  هستند)که 

مطالعـه   يتـر طـور گسـترده  به باز شیفت یگاندهايدسته از ل ینا

،  2O2Nي هـا دهنـده بـه گـروه    يهـا بر اساس نوع اتـم  )اندشده

OS2N  ،O3N  4وN  یونـد پ .]11[ شـوند یم ـ یمو مانند آنها تقس ـ 

ــدروژنیه  یلتشــک موجــب یف،شــ يبازهــا یدرون مولکــول ی

 یونـدهاي شـود. از آنجـا کـه پ   یم يپنج و شش عضو يهاحلقه

 یلتشک سبب يشش عضو يهاوجود آورنده حلقهبه یدروژنیه

 در یدروژنیه یوندشود، نسبت به پیم یکآروماتشدن حلقه شبه

 یونـد پ آشکار يهایژگیاز و. است تريقو يپنج عضو يهاحلقه

کـم آنهـا در    یـت لحلا یف،ش يبازها یدرون مولکول یدروژنیه

شود که یم موجب يقو یدروژنیه یوندپ است. یقطب يهاحلال

 یلمانند متانول تشـک  بیقط يهادر حلال آسانیبه یفش يبازها

  .]12[ ندشو بلور جامد جدا یاصورت رسوب و و به
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  سنتز لیگاند باز شیف سالن -1شکل 

  

  
  سنتز لیگاند باز شیف سالوفن -2شکل 

  

ــژوهش ــن پــ ــانو در ایــ ــنتز نــ ــیذرهســ ــاي مغناطیســ   هــ

4O3/Co4O2CoFe   ــپلکس ــتفاده از کمـــ ــا اســـ ــاي بـــ   هـــ

ــیف   ــاز شــــ و  3[{Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{بــــ

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salen)(PPh عنوان صورت گرفت که به

اسـتفاده شـدند.    Coو  Feکننـده منـابع   مـاده جدیـد تـأمین   پیش

وسـیله  ت آمـده بـه  دس ـهاي بـه ذرهپذیري نانوهمچنین مغناطیس

  سنج نمونه مرتعش، مطالعه و بررسی شد.دستگاه مغناطیس

  

مواد و روش تحقیق - 2  

مواد -1- 2  

هیدروکســی  -2آمــین، فنــیلن دي -2و1آمــین، اتــیلن دي -2و1

سیانو فرات، استات چهار آبه، پتاسیم هگزا (II)بنزآلدهید، کبالت 

هیدروکسـید،  فنیل فسفین، متانول، اتـانول، اسـتون، سـدیم    تري

مـادون  سـنجی  کلریک اسید و پتاسیم برومید براي طیـف هیدرو

از شرکت مرك و سـیگما آلـدریچ    آنها که همهاستفاده شد  قرمز

  .اندخریداري شده

 

  سنتز لیگاند باز شیف سالن -2- 2

ــی 10 ــول (میل ــی 06/1م ــیل میل ــر) از سالیس ــد در لیت  15آلدهی

لیتـر) از  میلـی  33/0مول (میلی 5لیتر متانول حل شد. سپس میلی

صـورت قطـره   لیتر متانول بـه میلی 5آمین حل شده در اتیلن دي

قطره به محلول آلدهیـد افـزوده شـد. رسـوب زردرنـگ سـالن       

و  هدست آمده از مخلوط واکنش جدا شد. رسوب صاف شـد به

  .]13[ )1(شکل  پس از شستشو با متانول خشک شد

  

  سنتز لیگاند باز شیف سالوفن -3- 2

ــی 10 ــول (میل ــی 06/1م ــیل میل ــر) از سالیس ــد دلیت  15ر آلدهی

 -2و1گـرم)   54/0مـول ( میلی 5لیتر متانول حل شد. آنگاه میلی

به آن افزوده شـد.   آهستگیبه آمین حل شده در متانولفنیلن دي

دسـت آمـده صـاف و بـا متـانول      رنگ بـه سپس رسوب نارنجی

  .]14[) 2(شکل شسته شد 

  

  ]3{Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{سنتز کمپلکس  -4- 2

لیتر استون حل شد. میلی 10گرم) سالن در  268/0مول (میلی یک

 اضـافه فنیل فسـفین بـه آن   گرم) تري 262/0مول (میلی یکآنگاه 

 مـول میلـی  یـک فنیـل فسـفین،   شد. پس از حل شدن کامل تـري 

گرم) کبالت استات چهـار آبـه بـه محلـول افـزوده شـد و        25/0(

مـدت  نگ آن از زرد به قرمز تیره تغییر کرد. واکنش بـه سرعت ربه

گراد هوادهی شـد تـا تمـام    درجه سانتی 60دو ساعت و در دماي 

مـول  میلـی  25/0اکسـید شـود. آنگـاه     (III)به کبالـت   (II)کبالت 
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  سالن گاندیل مادون قرمز با تبدیل فوریه فیط -3شکل 

  

ت کـه در مقـدار   سیانو فـرا گرم) کمپلکس پتاسیم هگزا 092/0(

کمی آب مقطر حل شده بود بـه آن افـزوده شـد. پـس از یـک      

دست آمده صاف و بـا آب  ساعت رفلاکس، رسوب سبز تیره به

    .]15[مقطر و اتانول شسته شد 

  

  3[{Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{سنتز کمپلکس  -5- 2

اسـتون   یترلیلیم 10ن در وفگرم) سال314/0( مولیلیم یک

 ینفسف یلفنيگرم) تر 262/0مول (میلی یک گاهآنحل شد. 

، ینفسـف  یلفنيبه آن افزوده شد. پس از حل شدن کامل تر

گـرم) کبالـت اسـتات چهـار آبـه بـه        25/0( مـول یلیم یک

 یـره ت بـنفش رنگ افزوده شد. رنـگ آن بـه    نارنجی محلول

درجـه   60 يساعت و در دما دومدت کرد. واکنش به ییرتغ

) III( ) به کبالـت II( شد تا تمام کبالت یهوادهگراد سانتی

کمـپلکس   گـرم)  092/0( مولیلیم 25/0 آنگاهشود.  یداکس

آب مقطـر حـل    یفرات که در مقدار کمیانوس هگزاپتاسیم 

سـاعت رفلاکـس،    یـک شده بود به آن افزوده شد. پـس از  

دست آمده صـاف و بـا آب مقطـر و    به تیره ايقهوهرسوب 

  .]15[ اتانول شسته شد

  

بـا اسـتفاده از    4O2/CoFe4O3Coسنتز نانوکامپوزیت   -2-6

هـــــاي دوتـــــایی کـــــردن کمـــــپلکس کلســـــینه

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salen)(PPh و 

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salophen)(PPh  
 از کلسـینه  4O2/CoFe4O3Coي هاي مخـتلط فلـز  نانو کامپوزیت

 3[{Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{دوتایی  هايکردن کمپلکس

، 500در دماهــــاي  3[{Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{ و

دسـت آمدنـد و پــس از آن   گـراد بـه  درجـه سـانتی   600و  550

چندین بار با آب داغ، محلول سود، استون و هیدروکلریک اسید 

 شسته شدند.

 

  بحث نتایج و  - 3

  )IR-FT( 3تبدیل فوریهبا قرمز ف مادون طی -1- 3

ترتیـب در  هاي سنتز شده بهسکمپلکو لیگاند  مادون قرمزطیف 

هایی کـه داراي  قرار داده شده است. کمپلکس )3-6هاي (شکل

هـایی بـا شـدت    مولکول آب کوئوردینه شـده هسـتند، ارتعـاش   

. ]16[دهند متر نشان میبر سانتی 3200-3600متوسط در ناحیه 

پهـن بـا شـدت     ينـوار  فیباز ش يگاندهایل یارتعاش هايطیف

دهنـد کـه   متر نشان مـی بر سانتی 2400-3100ناحیه  متوسط در
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  85  1399 تابستان، 2 ه، شمار39مواد پیشرفته در مهندسی، سال 

 
  سالوفن گاندیل مادون قرمز فیط -4 شکل

 

  
 }]3Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6کمپلکس [{ مادون قرمز فیط -5شکل 

  

نـوار   نیپهن بودن ا .است (OH)هاي پیوندي ارتعاشمربوط به 

 ـاسـت. ا  یدرون مولکـول  یدروژنی ـه وندیاز پ یناش یارتعاش  نی

 دهنـده نشـان  کـه  اسـت  شـده  حـذف  هاکمپلکس فیط نوار در

 ـبه فلـز و حـذف ه   گاندیشدن لنهیکوئورد ) (OH گـروه  دروژنی

 (C=N)نوار کششی مربوط به گروه آزومتـین  . ]18و  17[است 

شـکل نـواري تیـز و قـوي در ناحیـه      در لیگاند باز شیف نیز بـه 

ــانتی  1635-1612 ــر س ــی  ب ــده م ــر دی ــس از   مت ــه پ ــود ک ش

دلیل حذف پیونـد هیـدروژنی افـزایش    دن به فلز بهشکوئوردینه

پیوندي ناشی از انتقال بار از فلز چگالی الکترون در اوربیتال ضد

 کاسته شـده و فرکـانس ارتعاشـی    (C=N)به لیگاند، مرتبه پیوند 

هـاي  طیف مـادون قرمـز نـانوذره    .]20و  19[یابد آن کاهش می

کـردن  سـینه  دسـت آمـده از کل  بـه  4O2/CoFe4O3Coمغناطیسی 
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9139 تابستان، 2 ه، شمار39مواد پیشرفته در مهندسی، سال   86 

 
  }]3Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6کمپلکس [{ مادون قرمز فیط -6شکل 

  

  
  :شده در نهیکلس 4O2/CoFe4O3Co يهانانوذره مادون قرمز فیط -7 شکل

  }]3Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6از کمپلکس [{گراد درجه سانتی 600و ج)  550ب)  ،500الف) 

  

ــپلکس ــاي  6CN){Fe(4)}3[{Co(Salen)(PPh[{ کم ، 500در دماه

اسـت.  ) نشان داده شـده  7گراد در شکل (درجه سانتی 600و  550

این طیف شامل سـه نـوار اصـلی اسـت. فرکـانس ارتعاشـی دامنـه        

دهـد.  متر ارتعاش کششـی آب را نشـان مـی   بر سانتی 3200- 3600
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  87  1399 تابستان، 2 ه، شمار39مواد پیشرفته در مهندسی، سال 

  گراددرجه سانتی 600و  550، 500شده در  نهیکلس 4O2/CoFe4O3Co يهانانوذره مادون قرمز يهافیمربوط به ط جینتا -1 جدول

  }]     3Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6از کمپلکس [{ 

  Fe-Oفرکانس ارتعاش کششی 

)Hz(  

  Co-Oفرکانس ارتعاش کششی 

)Hz( 

  فرکانس ارتعاش کششی آب

)Hz(  

  شدندماي کلسینه

  گراد)(درجه سانتی

568  661  3600-3200  500  

567  660  3600-3200  550  

566  659  3600-3200  600  

  

  

   :شده در نهیکلس 4O2/CoFe4O3Co يهانانوذرهبا تبدیل فوریه  مادون قرمز فیط -8شکل 

  }]3Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6از کمپلکس [{ گراددرجه سانتی 600ج)  و 550ب)  ،500الف) 

  

بوده و نـوار   Co-Oمتر مربوط به ارتعاش کششی بر سانتی 660نوار 

. ]21[دهـد  را نشان می Fe-Oمتر نیز فرکانس کششی ر سانتیب 568

دسـت  هاي مغناطیسـی بـه  ذرهنانو مادون قرمزنتایج مربوط به طیف 

ــده در جــدول ( ــد. ) نشــان داده شــده1آم ــف ان ــزطی ــادون قرم  م

ــانوذره ــی  ن ــاي مغناطیس ــه 4O2/CoFe4O3Coه ــده از  ب ــت آم دس

 6e(CN){F4)}3[{Co(Salophen)(PPh[{ سشـدن کمـپلک  کلسینه

) 8گـراد در شـکل (  درجه سـانتی  600و  550، 500در دماهاي 

 آورده شده است. این طیف سه نـوار ارتعاشـی دارد. نـوار پهـن    

آب را نشــان  یارتعــاش کششــ متــریســانت بــر  3200- 3600دامنــه 

 Co-Oمتر بیانگر ارتعاش کششـی  بر سانتی 660 در ي. نوار قودهدیم

را نشـان   Fe-Oمتر نیز فرکانس کششی یبر سانت 568بوده و نوار قوي 

 هـاي ذرهنـانو  مـادون قرمـز   فی ـمربـوط بـه ط   جینتـا . ]22 [دهـد مـی 

  .اندنشان داده شده) 2( دست آمده در جدولبه یسیمغناط
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9139 تابستان، 2 ه، شمار39مواد پیشرفته در مهندسی، سال   88 

  گراددرجه سانتی 600و  550، 500شده در  نهیکلس 4O2/CoFe4O3Co يهانانوذره مادون قرمز يهافیمربوط به ط جینتا -2جدول 

 }]3Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6از کمپلکس [{ 

 Fe-Oفرکانس ارتعاش کششی 

)Hz(  

  Co-Oفرکانس ارتعاش کششی 

)Hz( 

  فرکانس ارتعاشی کششی آب

)Hz(  

  شدندماي کلسینه

  گراد)(درجه سانتی

576  659  3400-3200  500  

575  662  3500-3200  550  

574  665  3500-3200  600  

  

 فیباز ش يهاو کمپلکس گاندهایل یکترونجذب ال جینتا -3جدول 

موج بیشینه  طول

  (نانومتر)

d→d  

موج  طول

 بیشینه (نانومتر)

  n→π٭

موج بیشینه  طول

 (نانومتر)

  π→π٭

موج  طول

  بیشینه (نانومتر)

  π→π٭

موج بیشینه  طول

 (نانومتر)

  π→π٭

 ترکیب

-  416  -  318  230  Salen  

-  446  344  330  230  Salophen  

667  -  392  326  230  }]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salen)(PPh  

  3[{Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{  230  324  344و  380  500  630

  

  )Vis-UV( 4فرابنفش -مرئیبررسی طیف الکترونی  -2- 3

 هاي واسـطه، رنـگ آنهاسـت   هاي آشکار کمپلکس فلزاز ویژگی

که ناشی از جذب نور در گستره مرئی اسـت. طیـف الکترونـی    

نانومتر  200-500هاي قوي در دامنه یگاندهاي باز شیف جذبل

ــد ــدول  دارنـ ــه )3(جـ ــذب در ناحیـ ــانومتر  230-280. جـ نـ

سیســتم  π→π٭هــاي و انتقــال πهــاي برانگیختگــی الکتــرون

دهند. جذب گروه آزومتین نیـز در دامنـه   آروماتیکی را نشان می

 π→π٭شـود کـه انتقـال الکترونـی     نانومتر دیده می 400-300

هـاي بـاز   دهد. افزون بر ایـن کمـپلکس  را نشان می C=Nپیوند 

-700شده به فلز یک جذب ضعیف در گستره شیف کوئوردینه

در فلـز اسـت    d-dهـاي  دهنده انتقالنانومتر دارند که نشان 600

و سـالوفن در شـکل    . طیف الکترونی باز شیف سالن]23و  14[

گروه  π→π٭ال ) نشان داده شده است. جذب مربوط به انتق9(

هـاي  شـود. انتقـال  نانومتر دیده مـی  318موج  آزومتین در طول

 230مـوج   هاي آروماتیک نیز در طـول حلقه π→π٭ الکترونی

مربوط به جفـت  π→ n٭نانومتر قرار دارند. انتقال الکترونی 

صـورت ضـعیف در   پیوندي اتم اکسـیژن بـه  هاي غیرالکترون

بـاز   یالکترون فی. در طودشیم دهینانومتر د 416موج  طول

 نیگروه آزومت π→π٭سالوفن، جذب مربوط به انتقال  فیش

جـذب  شـود.  نانومتر دیده می 344و  330ي هاموج در طول

مـوج   در طـول  هاي آروماتیکحلقه π→π٭مربوط به انتقال 

مربوط به π→ n٭شود. انتقال الکترونی یم یدهنانومتر د 230

صورت ضـعیف  اتم اکسیژن به هاي غیرپیونديجفت الکترون

شـود. طیـف الکترونـی    نانومتر دیـده مـی   446موج  در طول

ــپلکس  ــپلکسو  3[{Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{کم  کم

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salophen)(PPh ) ــکل ــان داده 10در ش ) نش

شده است. طیـف ایـن کمـپلکس سـالن دو ناحیـه جـذبی را نشـان        

حلقـه   π→π٭ نانومتر انتقال 230 موج جذبی ناحیه دهد که طولمی

 326و 392مـوج ناحیـه    دهد. جـذب در طـول  آروماتیک را نشان می

   اسـت.  شـده بـه فلـز   هاي آزومتین کوئوردینـه نانومتر نیز بیانگر گروه
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  89  1399 تابستان، 2 ه، شمار39مواد پیشرفته در مهندسی، سال 

  
  سالن و سالوفن گاندیفرابنفش ل -ئیمر یالکترون فیط -9 شکل

  

  
  فرابنفش کمپلکس -یئمر یالکترون فیط -10 شکل

  }]6{Fe(CN)4)}3Co(Salen)(PPh[{ }]6{Fe(CN)4)}3Co(Salophen)(PPh[{  

  

در  فلز و انتقال بـار از لیگانـد بـه فلـز نیـز       d-dجذب مربوط به انتقال

شــود. در طیــف الکترونــی کمــپلکس نــانومتر دیــده مــی 667ناحیــه 

، طیف این کمپلکس دو ناحیه جذبی دارد کـه جـذب ناحیـه    سالوفن

دهـد و  هاي آروماتیک را نشـان مـی  حلقه π→π٭ل نانومتر انتقا 230

نـانومتر نیـز    380و  324، 344هـاي  ناحیـه  مـوج  طولسه جذب در 

شـده بـه فلـز    هاي آزومتین کوئوردینهگروه π→π٭هاي بیانگر انتقال

هـاي  مربـوط بـه جفـت الکتـرون      π→n٭هستند. انتقال الکترونـی  

 500وج م ـ طـول صـورت ضـعیف در   غیرپیوندي اتـم اکسـیژن بـه   

نـانومتر نیـز بـه     630شـود. جـذب در ناحیـه    نانومتر دیـده مـی  

  فلز و انتقال بار از لیگاند به فلز مربوط است.  d-dانتقال

  

  بررسی تجزیه عنصري -3- 3

 Nو  C، Hهــاي نتــایج حاصــل از تجزیــه عنصــري اتــم )4( جــدول

هـا  دهـد کـه ایـن داده   شده را نشان مـی هاي سنتز مربوط به کمپلکس

هـا دارنـد.   مولکولی پیشنهادي بـراي کمـپلکس   فق خوبی با فرمولتوا

مـدت  ها بـه کمپلکس ها براي تجزیه عنصري،شدن نمونهپیش از آماده

گراد قرار گرفتنـد  درجه سانتی 60دو ساعت درون آون خلأ در دماي 

  هاي احتمالی حلال موجود در شبکه آنها خارج شوند.تا مولکول

  

) و EDX( 5کسیپرتو ا يانرژ عیتوز یسنجفیطبررسی  -4- 3

  6تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی

  هـاي ذره) نـانو SEMتصاویر میکروسکوپی الکترونـی روبشـی (  
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9139 تابستان، 2 ه، شمار39مواد پیشرفته در مهندسی، سال   90 

  نتایج تجزیه عنصري نظري و عملی -4جدول 

N  
 عملی     نظري

H  
 عملی     نظري

C  
  ترکیب عملی     نظري

46/7          42/8  256/4        71/4  63/58      84/60  }]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salen)(PPh  

62/6          95/6  908/3        39/4  86/61     91/63  }]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salophen)(PPh  

  

دست آمده از کلسینه کردن به 4O2/CoFe4O3Coنی نانوذره الکترو پیتصاویر میکروسکو -11شکل 

  نانومتر 500 ب) و 200 الف) مقیاس: گراد دردرجه سانتی 500در دماي  3[{Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6 [{کمپلکس

  

ــه ــده ازمغناطیســی ب ــپلکسکلســینه دســت آم ــردن کم ــاي ک ه

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salen)(PPh  و

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salophen)(PPh   550 ،500در دماهـاي 

نـانومتر،   500و  200گراد و در دو مقیـاس  درجه سانتی 600و 

گونـه کـه از   آورده شـده اسـت. همـان    )11-15(هـاي  در شکل

هـا رشـد   شـدن، ذره آید، با افزایش دماي کلسینهمی تصویرها بر

 20-30هـا  انـد. انـدازه ذره  تـر شـده  ها بـزرگ کرده و اندازه ذره

  .]24[ )15(شکل  زده شده و کروي هستند ر تخمیننانومت

دهد که نشان می کسیپرتو ا يانرژ عیتوز یسنجفیطنتایج   

هـاي آلـی، لیگانـدهاي    شـدن کمـپلکس ترکیـب   پس از کلسـینه 

و عناصر کبالت،  شوندیآهن حذف م شده به کبالت وکوئوردینه

دســت آمــده بــراي انــد. نتــایج بــهمانــده یبــاق ژنیآهــن و اکســ

هـاي گفتـه شـده در    کردن کمپلکسهاي ناشی از کلسینهذرهانون

) نشـان  17) و (16هـاي ( گراد در شـکل درجه سانتی 500دماي 

  اند. داده شده

  

  )XRD( 7الگوي پراش پرتوي ایکس -3-5

ــانوذره   ــس ن ــو ایک ــراش پرت ــوي پ ــاي الگ  4O2/CoFe4O3Coه

 گـراد در درجـه سـانتی   600 و 550، 500شـده دماهـاي   کلسینه

) نشــان داده شــده اسـت. الگــوي اســتاندارد شــماره  18شـکل ( 

ــد 078-01 -1969 ــاختار تأیی ــده س ــاي  4O3Coکنن  500در دم

نیز  01-088 -0315و الگوي استاندارد شماره  گراددرجه سانتی

  الف)(                                    ب)                                                (
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  الف)(                                   ب)(                                   

 دست آمده از کلسینه کردن کمپلکسبه 4O2/CoFe4O3Coالکترونی نانوذره  پییکروسکوتصاویر م -12شکل 

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salen)(PPh  نانومتر 500 ب) و 200 الف) :مقیاس درگراد درجه سانتی 600در دماي 

  

  الف)(                                              ب)                                               (

 دست آمده از کلسینه کردن کمپلکسبه 4O2/CoFe4O3Coالکترونی نانوذره  پیتصاویر میکروسکو -13شکل 

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salophen)(PPh  نانومتر 500 ب) و 200 الف) :مقیاس درگراد درجه سانتی 500در دماي 
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  الف)                                           (  ب)                                              (

 دست آمده از کلسینه کردن کمپلکسبه 4O2/CoFe4O3Coالکترونی نانوذره  پیتصاویر میکروسکو -14 شکل

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salophen)(PPh  نانومتر 500 ب) و 200 الف) :مقیاس درگراد درجه سانتی 550در دماي 

  

 کند. الگـوي پـراش پرتـو ایکـس    را تأیید می 4O2CoFeساختار 

 درجـه  550شده در دماي کلسینه 4O2/CoFe4O3Coهاي نانوذره

سـاختار   01 -080 –1539گراد، الگوي استاندارد شـماره  سانتی

4O3Co  نیز ساختار  01 -076 -1849و الگوي استاندارد شماره

4O2CoFe هاي کند. الگوي پراش پرتو ایکس نانوذرهرا تأیید می

4O2/CoFe4O3Co گـراد، درجه سانتی 600شده در دماي کلسینه 

و  4O2CoFeسـاختار   00 -026 -1136الگوي استاندارد شماره 

 4O3Coنیـز سـاختار    01 - 080 -1539الگوي استاندارد شماره 

 اند کهتر شدهها تیزتر و باریککند. با افزایش دما قلهرا تأیید می

 لورینگی است. تصاویر میکروسکوپیدهنده افزایش درجه بنشان

ــی ــی الکترون ــاي   روبش ــدن در دم ــوري ش ــز بل ــه  600نی درج

ــانو يالگــودهــد. گــراد را نشــان مــیســانتی  هــايذرهپــراش ن

4O2/CoFe4O3Co ــینه ــاي  کلس ــده در دماه  600و 550، 500ش

 يآورده شــده اســت. الگــو) 19شــکل ( در گــراددرجــه ســانتی

 يو الگـو  4O3Coسـاختار   10 – 080 - 1534استاندارد شماره 

 ـن 01 - 075 -1609 اسـتاندارد شـماره   ا ر 4O2CoFe ســاختار زی

اسـتاندارد  ي الگـو  .گـراد) درجه سـانتی  500کند (دمايیم دأییت

 استاندارد يو الگو 4O2CoFeساختار  00 - 026 -1136شماره 

 ـرا ت 4O3Co تارسـاخ  زین 01 -080 -1539 شماره کنـد   یم ـ دأیی

هـاي  نـانوذره الگـوي پـراش    .گـراد) سـانتی  درجـه  055(دماي 

4O2/CoFe4O3Co گـراد،  درجه سانتی 600 يشده در دمانهیکلس

و  4O2CoFeساختار  00 – 026 -1136الگوي استاندارد شماره 

 4O3Coنیز سـاختار   01 -080 – 1539الگوي استاندارد شماره 

  کند.را تأیید می

  

   4O2/CoFe4O3oCهاي بررسی رفتار مغناطیسی نانوذره -6- 3

 4O2/CoFe4O3Coحلقه پسماند مغناطیسی نانواکسیدهاي فلـزي  

 ،500شدن کمپلکس باز شیف سالن در دماهـاي  ناشی از کلسینه

) نشـان  22) تا (20هاي (گراد در شکلدرجه سانتی 600و  550

 از این نمودارهـا  cHو نیز  sM ،rMاند. همچنین مقادیر داده شده

 نیـز  (SQ)ون بر این نسبت مربعی شـدن  دست آمده است. افزبه

گیري است. شکل منحنی هیسترزیس با نسبت مربعی قابل اندازه
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  (ب)                                    
  

  (الف)                                  

  
Size (nm) 

  (ج)

 مده از کلسینه کردن کمپلکسدست آبه 4O2/CoFe4O3Coالکترونی نانوذره  پیتصاویر میکروسکو -15ل شک

}]6{Fe(CN)4)}3[{Co(Salophen)(PPh  نانومتر  500 ب) و 200 الف) :در مقیاس گراددرجه سانتی 600در دماي  

  ها با رسم نمودار هیستوگرام میانگین اندازه ذرهج) و 

F
re

q
u

en
cy
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Atomic٪  Weight٪   Element 
25.35  8.61   O  
16.67 18.52   Fe  
57.98  72.87   Co  

  

      گراد درجه سانتی 500دماي } در 3Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6کمپلکس [{ سنجی توزیع انرژي پرتو ایکسطیف جینتا -61 شکل

  

  
  

Atomic٪  Weight٪  Element 
17.87  5.79  O  
18.35  19.28  Fe  
63.76  74.93  Co  

  

  گراددرجه سانتی 500دماي در }] 3Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6کمپلکس [{ پرتو ایکس سنجی توزیع انرژيطیف جینتا -71ل شک

  

OKα 

CoLα  

FeLα  

AuMβ 

AuMα 

CoKβ 

AuLα  

FeKα  

CoKα  

AuLβ2  AuLγ11  
AuLγ1  

KeV  

CoKα 

OKα 

FeLα  
CoLα  AuMβ  

AuMα CoKβ  

AuLα AuLi  

AuLγ11  
AuLγ1  

AuLβ2  
AuLβ 

FeKα  

AuLβ 

KeV  

AuLi  
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 و 550، 500کلسینه شده در دماي   4O2/CoFe4O3Coالگوي پراش پرتوایکس نانوذره  -18 شکل

  3[{Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{از کمپلکس گراد درجه سانتی 600 

  

  

   550 ، 500کلسینه شده در دماي  4O2/CoFe4O3Coنانوذره  الگوي پراش پرتو ایکس -19کل ش

  3[{Co(Salophen)(PPh{(Fe(CN)4}6{از کمپلکس گراد درجه سانتی 600و 
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  گراد درجه سانتی 500در دماي  4O2/CoFe4O3Coنانوذره  پذیريمغناطیس -20 شکل

  

  
  گرادسانتیدرجه  550در دماي  4O2/CoFe4O3Coنانوذره  پذیريمغناطیس -21 شکل
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  گراددرجه سانتی 600در دماي  4O2/CoFe4O3Coنانوذره  پذیريمغناطیس -22 شکل

  

  گراددرجه سانتی 600و  550، 500در دماهاي کلسینه شده  4O2/CoFe4O3Co  هاي مغناطیسیهاي مغناطیسی نانوذرهویژگی -5جدول 

SQ  Hc  Mr 
(emu/g)  

Ms 
(emu/g) 

  دماي کلسینه

 راد)گ(درجه سانتی

5/0  2000  5/6  13  500  

33/0  1250  3  9  550  

25/0  800  5/1  6  600  

  

صـورت نسـبت پسـماند مغناطیسـی بـه      شود و بهپسماند بیان می

هاي ناشی شود. رفتار مغناطیسی نانوذرهمغناطش اشباع تعریف می

در دماهـاي   3[{Co(Salen)(PPh{(Fe(CN)4}6[{کـردن  از کلسینه

) مقایســه و 5گــراد در جــدول (انتیدرجــه ســ 600و  550، 500

حلقه پسماند مغناطیسی نانواکسیدهاي فلزي  اند.شدهبررسی 

4O2/CoFe4O3Co شدن کمپلکس بـاز شـیف   ناشی از کلسینه

در  گـراد درجه سـانتی  600و  550، 500سالوفن در دماهاي 

ــاي (شــکل ــا (23ه ــد.) نشــان داده شــده25) ت ــین  ان همچن

دسـت  بـه  CoFe4O3Co/2هـاي  هنانوذر یسیمغناط هايویژگی

ــده  ــآمــ ــردنینهاز کلســ ــپلکس کــ ــیف  کمــ ــاز شــ  بــ

}]6{Fe(CN)4)}3Co(Salophen)(PPh550، 500 ي}] در دماهـــا 

  .اندشده یو بررس یسهمقا) 6( در جدول گراددرجه سانتی 600و 

  

  گیرينتیجه - 4

هــــاي دوتــــایی در ایــــن پــــژوهش نخســــت کمــــپلکس

]}6{Fe(CN) 4)}3Co(Salen)(PPh[{  و

]}6{Fe(CN)4 )}3Co(Salophen)(PPh{[  ســنتز شــدند. ســپس

کـردن ایـن   از کلسـینه  4O2/CoFe4O3Coهاي مغناطیسـی  نانوذره
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  گراددرجه سانتی 500در دماي  4O2/CoFe4O3Coنانوذره  پذیريمغناطیس -23 شکل

  

  
  گراددرجه سانتی 550در دماي  4O2/CoFe4O3Coنانوذره  پذیريمغناطیس -42 شکل
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  گراددرجه سانتی 600در دماي  4O2/CoFe4O3Coنانوذره  پذیريمغناطیس -52 شکل

  

  گراددرجه سانتی 600و  550، 500در دماهاي کلسینه شده  O2/CoFe4O3Coهاي مغناطیسی هاي مغناطیسی نانوذرهویژگی -6جدول 

SQ  Hc  Mr 
(emu/g)  

Ms 
(emu/g) 

  نهیکلس يدما

 )گرادی(درجه سانت

386/0  1250  5/8  22  500  

37/0  940  75/7  21  550  

25/0  500  3  12  600  

  

گـراد  درجـه سـانتی   600و  550، 500ها در سه دماي کمپلکس

سـنجی،  هاي طیفهاي سنتز شده با روشدست آمدند. نانوذرهبه

بـرداري میکروسـکوپ   الگوي پـراش پرتـوي ایکـس و تصـویر    

بـرداري  الکترونی روبشی بررسی و شناسایی شدند. نتایج تصویر

میکروسکوپ الکترونـی روبشـی نشـان داد کـه نانواکسـیدهاي      

دست آمده کروي شکل بوده و انـدازه آنهـا بـین    کبالت فریت به

شده در هاي کلسینهشود. نانوذرهنانومتر تخمین زده می 30تا  18

تــرین انــدازه هســتند. گــراد داراي کوچــکدرجــه ســانتی 500

طوري که در اند بهتر شدهزرگها بهمچنین با افزایش دما نانوذره

انـد.  تر شـده ها رشد کرده و بزرگگراد نانوذرهدرجه سانتی 600

سـنج  وسیله دسـتگاه مغنـاطیس  ها بهرفتار مغناطیسی این نانوذره

نمونه مرتعش مطالعـه و بررسـی شـد. نتـایج نشـان دادنـد کـه        

هاي سـنتز شـده فرومغنـاطیس بـوده و نـانو اکسـیدهاي       نانوذره

گـراد داراي بیشـترین مقـدار    درجه سـانتی  500شده در  کلسینه

 .پسماند مغناطیسی هستند

  

  نامهواژه

1. Coordination 2.   Schiff base complexes 
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3. fourier transform infrared spectroscopy 
4. Ultraviolet– visible spectroscopy 
5. scanning electron microscopy (SEM) 

6. energy dispersive x-ray spectroscopy (EDX) 

7. X-Ray diffraction (XRD) 
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