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 منگنز با خواص پارا مغناطیس -تهیه و شناسایی نانو ذره اکسیدی مس

 3، مسعود محمودزهی2، مهدی شهرکی*1نیلوفراکبرزاده 

(20/03/1396، تاريخ پذيرش:172-163، ش.ص 16/02/1395)تاريخ دريافت:  

 

 چکیده
  Mn(phen)2(H2O) (μ-NCS)Cu (NCS)4(μ-NCS)Mn] ای سه هسته  ابتدا کمپلکس در اين مقاله     

(phen)2(H2O)] که در آنphen=1,10-Phenanthroline طیفهای توسط روشساختار پیشنهادی آن تهیه و باشد، می 

ای يی کمپلکس با روش  ولتامتری چرخهرفتار الکتروشیمیا بررسی شد.(Uv-vis)  سنجی، طیف (FT-IR) قرمز مادون سنجی

نانو ذره به  و ساعت قرار گرفت پنجدرجه سلسیوس به مدت  950کمپلکس در کوره با دمای بلور مورد مطالعه قرار گرفت. سپس 

 قرمز مادون سنجی طیفدست آمده از روش کمپلکسومتری به وسیله هنانو ذرات بساختار  تبديل شد. CuMn2O4اکسیدی 

(FT-IR) ، پراش پرتو ايکس(XRD) ، میکروسکوپ الکترونی روبشی(SEM)  طیف سنجی تفرق انرژی و (EDX) مورد مطالعه

( XRD) يکسپراش پرتو ابررسی شد. VSM با  ارتعاشی با نمونه سنج سیمغناطتوسط  رفتار مغناطیسی نانوذراتقرار گرفت. 

نانومتر  18شده در حدود  یلذرات تشک اندازه ین. همچنباشد یم یتقارن مکعب یمورد نظر تک فاز و دارا  که نمونه دهد ینشان م

   .دارند مورفولوژی تقريبا يکسان وکروی شکل نشان داد که ذرات به دست آمده SEMتصاوير باشد.  یم

 

  .مورفولوژی – تک فاز –میکروسکوپ الکترونی روبشی  ،نانو ذره اکسیدی ،رفتار الکتروشیمیايی کلیدی: هایواژه
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 پیشگفتار
 اکسیدی مواد به نسبت نانو ابعاد با اکسید ساختارهای     

 هستند که جديدی شیمیايی و فیزيکی خواص دارای حجیم

 اندشده بررسی هاآن از زيادی تعداد های اخیرسال طی

 اکسیدهای ساختاری اصلاح در آلی اجزای از استفاده .[2و1]

 تهیه برای قدرتمند استراتژی يک و است شده ثابت معدنی

 آلی ترکیبی مواد ،ويژهبه[. 4،3]شودمحسوب می جديد مواد

ساختارهای  دارای هاروش اين توسط شده تهیه معدنی و

 جاذب مانند: کاتالیزور، بالقوه کاربردهای جالب توجه و

     نوری و مغناطیسی کاربرد الکتريکی، هادی مولکولی،

 10-1 مانند دندانه دو دار نیتروژن بازهای. ]7–5[باشندمی

 هایلیتک هاآن مشتقات ديگر و پیريدين بی – فنانترولین

 تهیه در اغلب و هستند کئورديناسیون شیمی در مهم

 .شونداستفاده می جالب و متفاوت خواص با هاکمپلکس

  لیگاندهای شامل اول رديف واسطه فلزات هایکمپلکس

 به ،بلکه دارد مهمی بیولوژيکی خواص تنها نه پیريديلیپلی

 در بلوک واحد عنوانهب متنوعی کاربردهای که دلیل اين

 برای مولکولی داربست عنوان به فلزی دندريمرهای سنتز

ابرمولکولی دارند  هایهای پلیمريزاسیون و کمپلکسواکنش

از میان نانو ذرات فلزی، نانو ذرات  ]. 10-8]باشندمهم می

برپايه مس به دلیل قیمت پايین و در دسترس بودن دارا 

تر مورد بودن خواص مشابه به نانو ذرات فلزی ديگر بیش

های اکسید مس . از نانو سیم]12و11[اندجه قرار گرفتهتو

(CuO) تجزيه و حذف فوتوکاتالیستی مواد توان برای می

اکسیدهای منگنز با  .]13[استفاده کرد رنگی سمی و مخرب

الکتريکی و مغناطیسی خود کاربردهای قابل  توجه به خواص

 اند.دست آوردههب های علمی و تکنولوژیتوجهی را در زمینه

های صنعتی زيادی از جمله دارای کاربرد  Mn3O4ساختار 

های کاتالیستی، مغناطیسی، الکتروشیمیايی و رفع کاربرد

در اين تحقیق نانو ذرات اکسیدی  .]14[آلودگی هواست

مس توسط تخريب حرارتی کمپلکس  –منگنز 
[Mn(phen)2(H2O) (μ-NCS)Cu (NCS)4          

(μ-NCS)Mn (phen)2(H2O)] .تهیه شد 

 

  هامواد و روش
کلیه مواد مورد استفاده در پروژه از شرکت مرک      

(Merck)  و فلوکا(Fluka)  درصد خريداری  98با خلوص

 اند.شده

ابتدا کمپلکس  CuMn2O4ی نانو ذره  برای تهیه

 مس تهیه شد. –معدنی منگنز 

 

 روش کار
          Mn(phen)2(H2O)]بررای تهیره کمرپلکس         

(μ-NCS)Cu(NCS)4(μ-NCS)Mn 

(phen)2(H2O)]    ابتدا دو ترکیب آنیونی و کراتیونی تهیره

[Cu(SCN)6]کمپلکس آنیرونی   شد. برای تهیه
 یلری م1 -4

 آب مقطرر  لیترر  یلری م 15را در  CuCl2گررم(  085/0مول )

  لیتر محلول آبری آمونیروم تیوسریانات     یلیم 10به آن و  حل

محلرول سربز    .اضرافه شرد   گرم(228/0 معادل مول یلیم 6)

  .رفلاکرس شرد   C70°در دمرای  سراعت   48رنگ بره مردت   

گررم(   197/0) میلری مرول   2برای تهیه کمپلکس کراتیونی  

لیتر اتانول حل و به  یلیم 15 را در چهارآبه ديکلر (II)منگنز

 میلرری مررول  4میلرری لیتررر محلررول اتررانولی حرراوی   15آن 

ین افزوده شد. محلرول حاصرل   فنانترول -10،1گرم(  402/0)

و رفلاکررس گرديررد.  C70°سرراعت در دمررای  48برره مرردت 

سرپس   بسیارکم رنگ تشکیل شرد.   ی زردها رسوبيت درنها

برای تهیه کمپلکس نهايی دو ترکیب آنیرونی و کراتیونی بره    

سراعت   48محصرول نهرايی پرس از      .يکديگر اضرافه شردند  

دسرت آمرده   هبر  ، صاف و رسروب   C70°رفلاکس در دمای 

جمع آوری گرديد. ساختار پیشنهادی کمپلکس تهیره شرده   

جهت تهیه نانو ذرات کمپلکس تهیره   آمده است. 1در شکل 

قررار   C 950°سراعت در کروره برا دمرای      5شده به مردت  

 گرفت.
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 ساختار پیشنهادی کمپلکس -1شکل 

 بحث ونتایج

دهد. قرمز کمپلکس را نمايش میف مادون طی 2شکل 

cmدر  پیک
نسبت داده  O-Hبه ارتعاشات کششی  3130 1-

         موجود در نواحی  هایشود. همچنین فرکانسمی

cm
مربوط به تیوسیانات  2057و2096و  2119و2070  1-

. ]16و15[انددر حالت پل و ترمینال قرارگرفته باشد کهمی

cmهای ظاهرشده در نواحی پیک
 1581و 1516و 1425  1-

حلقه فنانترولین  C=N و   C=Cمربوط به ارتعاشات کششی

                           های موجوددرنواحیباشد. پیکمی

cm
  845و  764و  726و718  1-

حلقه فنانترولین نسبت C=N  و C=Cبه ارتعاشات خمشی 

طیف مادون قرمز کمپلکس  3شکل  .]18-17[-شودداده می

 در های موجوددهد. پیکاز کلسینه شدن نمايش می را پس

cmنواحی 
و  Mn-Oمربوط به اکسیدهای فلزی  700 1-

Cu-O 19[باشدمی[. 

 

 منگنز -معدنی مس کمپلکس FT-IR .2- شکل
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  KBrبه روش قرص  بعد ازکلسینه شدن کمپلکس FT-IRطیف  -3شکل  

 M یهرا  در غلظرت کمپلکس سنتز شده  UV-visطیف     
 Mمحدوده مرئی و  در 3-10

 در فررابنفش محدوده  در 5-10

نروار جرذبی ظراهر شرده در     . نشان داده شده اسرت  4شکل 

مربوط بره انتقرا ت درون لیگانردی    UV nm  266ی ناحیه

(*n→π( و )*
 π→π لیگانرد )- SCN  باشرد. بررای يرون    مری

dبا توجه به آرايش  IIمنگنز 
اسپین و غیرر مجراز برودن    پر  5

سوگانو، بنابر انتظار، هری    -انتقا ت، با توجه به نمودار تانابه 

در ايرن کمرپلکس جرذب در     انتقالی مشراهده نشرده اسرت.   

*مربرروط برره انتقررا ت  nm  280-260   نررواحی
π π→  و

n→π*   همچنرین انتقرا ت   .]20[فنانترولین اسرت  لیگاند   

d →d   فلز مس در ناحیهnm  756 شرود. انتقرال   ديده مری

2الکترون در ايررن ناحرریرره برره 
E2g →  

2
T2g   نسربت داده

 5ای اين کمپلکس در شکل ولتاموگرام چرخه .]21 [شودمی

 -V 5/1  محرردودهاسررت. مروا کاهشرری در   شررده دادهنشران  

هرای  .  همچنین پیرک ]22[مربوط به لیگاند فنانترولین است

           يرپرذ  برگشتکاهش شبه  -مربوط به جفت اکسايش

-0.8/-0.6V =Mn(II)/ Mn(I)            و   

0.2/+0.2V  - =Cu(II)/Cu(I) شررررررررده مشرررررررراهده 

 .]24و23[است

 

 M(a)در محدوده مرئی و  M 3-10 (b)یها در غلظت DMF کمپلکس سنتز شده در حلال Uv-vis)طیف  -4 شکل
 در 5-10

 فرابنفشمحدوده 
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 TBAHحامل  یتدر حضور الکترول mv/s 100و سرعت  DMFکمپلکس سنتز شده در حلال  ای ولتاموگرام چرخه  -5شکل 

ذرات اکسیدی تهیه شده را نانو  XRDالگوی  6شکل      

دهد. بلورهای سنتز شده تک فازی و دارای سیستم نشان می

 01-074-2422با نمونه استاندارد  و بلوری مکعبی هستند

 یلرمترين شدت دارای انديس تطابق دارند. پراش با بیش

 است. θ2=716/69و  Å 35/1بین صفحات  فاصله با( 311)

        دبای شرر میانگین اندازه ذرات با استفاده از معادله

nm 07/18 25[تعیین شد[ .   

 

 

 

 بعد از کلسینه شدن CuMn2O4نانو اکسید  XRDالگوی  -6شکل 
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سرنجی   یرف طايرن   EDXطیرف   بررسی نتايج حاصل از     

ی سنتز شده از عنصرهای منگنز، نانوبلورهادهد که نشان می

 .(1و جدول 7شکل شده است ) یلتشکمس و اکسیژن 

از میکروسکوپ الکترونی  آمده دست بهتصاوير  8شکل 

 نانوشود  که مشاهده می گونهدهد. همانروبشی را نشان می

ی و کرو دارای مورفولوژی يکسان باًيتقری سنتز شده بلورها

 شکل هستند. 

 

  

 

 حاصل از کمپلکس سنتز شدهCuMn2O4نانو ذرات  EDX یفط -7شکل 

 

 

 

 کمپلکس سنتزشده CuMn2O4 یدنانواکس EDX یفمربوط به ط یجنتا -1جدول

 عنصر وزنی درصد درصد اتمی

13/54 74/23 O 

43/30 23/74 Mn 

44/15 53 Cu 
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 CuMn2O4نانو ذره  SEMتصویر  .-8شکل

 

. دهد یشده را نشان م ترکیب یسترزيسنمودار ه 9شکل     

اين  یبرا ینمونه ارتعاشبا  سنج یسحاصل از مغناط يجنتا

پارا  آمده دست است که نانو ذرات به ينا کننده یدتائترکیب 

 Hc=0چون با توجه به اين شکل  ؛باشندمغناطیس می

 10000است، جريان مغناطیسی به اشباع نرسیده و در 

آمده  دست به یمنحن ارستد به پايان رسیده است. همچنین

برگشت بر  و  و نمودار رفت بوده  یسترزيسه فاقد حلقه

 .]26[ منطبق هستند يکديگر

 
 

 

 سنتز شدهنانواکسید حاصل از  یسترزیسنمودار ه - 9شکل 
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 گیرینتیجه

هدف اين تحقیق سنتز نانو ذرات توسط روش     

د و باشد. کمپلکس معدنی جديد تهیه شکمپلکسومتری می

های طیف سنجی مادون ساختار پیشنهادی آن توسط روش

ای بررسی الکترونی، ولتامتری چرخهیف سنجی قرمز، ط

نانو ذرات حاصل با روش تخريب حرارتی تهیه شدند.  گرديد.

تايید و  SEMو  EDX , XRDهای  ها با روشساختار آن

 یبررس  VSMرفتار مغناطسی نانو ذرات توسط روش 

ذرات حاصل از روش کمپلکسومتری يک فازی و  گرديد. نانو

رفتار  تعیین شد. nm 07/18 میانگین اندازه ذرات

 باشد.ها پارا مغناطیس میمغناطیسی آن

 سپاسگزاری
اه های مالی حوزه معاونت پژوهشی دانشگاز حمايت     

 نمايیم.سیستان و بلوچستان قدردانی می
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