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ABSTRACT 

In this research, nanoparticles of the (1) [PdCl2(aemptrz)], and (2) [Pd2(μ-

mmtz)4].2CH3CN, have been synthesized using ultrasonic waves in the ultrasonic bath 

(sonochemistry method, which is one of the methods of liquid state processing) at constant 

temperature and different times. Both complexes were analyzed using (XRD) and (FTIR) 

techniques. Nanoparticles of PdO, prepared by calcination in an electric furnace and 

characterized by (FESEM), (XRD), and (FT-IR) techniques. The results of XRD analysis 

showed that the synthesized PdO nanoparticles (resulting from nano complexes 1 and 2) 

crystallized in the space group P42/mmc of the tetragonal (for 1) and P2/c space group of 

the monoclinic (for 2) systems. The results of the FESEM micrographs showed that the 

size of the synthesized PdO particles derived from nano complex (1) and (2) is between 

35.44-61.36 and 34.21-67.69 nm, respectively. 
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آزول و تترآزول هایی از مشتقات تریشامل لیگاند Pd(II)های سنتز نانوذرات کمپلکس

 و نانواکسیدهای فلزی مربوطه به روش سونوشیمی

 2وحید امانی ،1سارا سیفی، 1*،ربابه علیزاده، 1زهرا فرهمند ملک آبادی

 یران، ادامغان،دامغان دانشگاه ،یمیشدانشکده 1
 دپارتمان شیمی، دانشگاه فرهنگیان، تهران، ایران2

 15/01/01تاريخ پذيرش:           24/12/00تاريخ تصحيح:              08/06/00تاريخ دريافت: 

 چکيده

گیری از امواج ، با بهره)4mmtz)-(μ2[Pd) 2.[CN3CH2و  )1] (2PdCl(aemptrz)[های ( از کمپلکس1N ،2N)در این کار تحقیقاتی نانو ذراتی 

های مختلف تهیه شد. هر های فراوری حالت مایع است( در دمای ثابت و  زمانمافوق صوت در حمام اولتراسونیک )به روش سونوشیمی، که جزء روش

سیله دو نانوکمپلکس شده به و سایی قرار گرفمورد  FT-IR)( و تبدیل فوریه ) (XRDایکس پودری  پرتو پراش هایی روشتهیه   تند. پس از تهیهشنا

-FEهای میکروسکوپ الکترونی روبشی )از روش کلسینه کردن در کوره الکتریکی تهیه شد و با تکنیک PdO، نانوذرات 2و  1های نانوذرات کمپلکس

SEM پراش پرتو ایکس ،)(XRDو ) تبدیل فوریه (FT-IRصه شخ صل از آنالیزهای ( م شان داد که نانوذرات  XRDیابی گردید. اطلاعات حا پودری ن

و گروه  کینیمونوکل یبلور ستمیس در ( و1)برای  mmc/24P( در سیستم بلوری تتراگونال و گروه فضایی 2و  1های سنتز شده )حاصل از نانوکمپلکس

(اکسید حاصل IIذرات پالادیوم) اندازه که داد نشان (FE-SEM)میکروسکوپ الکترونی روبشی  از حاصل اند و نتایج( متبلور شده2)برای  P2/c ییفضا

  .باشدمی نانومتر  21/34-69/67و  44/35-36/61 نیب ( به ترتیب2( و )1از نانوکمپلکس )

 .، سونوشیمی(اکسیدIIپالادیوم)نانوذرات،  کلمات کلیدی:

 مقدمه -1

توانسوو ه ا وو  در  زمن زمان انای جای ا  شووودا اما آوری نانو با وجود این که از علوم نوپا در جهان امروز محسوووم م فن

 ای م  لف خامات  و تولمایا اعم از کشوواورزیا عوو   ا ای در محافل علز  دنما با وو  آوردد در لاح لا وور ب  ویژ 

س  وددد با چال محمط س  اد از آن ای فراوان  روبهزی سماری در لل که ف اوری نانوا لاوی را  جارو   کار ا و د  اورد ای ب

از پم   ای م  لف بم  کارگمری آن در ب   ا وو ا لموم ا وو  رار و به ای ا ووا وو  و بههود  ر چه بمشوو ر آناین چال 

سه  به انواع پمشمنا شودد در  زمن را  ا امماواریالساس م  سماری برای  اخ  محصولات جایا با کارای  بالاتر ن  ای ب

در د ] 5-1 [آوریا امری انکارناپذیر ا  در را  ای تحولات این فن   روزافمونشا  ا  ؛ ب ابراین لموم د  ماب  و لرکلاعل

نانو ذرات فلمی در انااز ا توزیعا شووکل و  شووا ک  رحی م  لف برای تهمه و  وو  م  اکمتک ی اخمر بسووط و تو وو ه  ا وواح

 ای ارزشز ا م حصر ا  ا زیرا نانوذرات فلمی ویژگ  شا لیتهاترکمهات م ا با به چال  بسمار مهز  در لوز  ف اوری نانو 

و   ا ژگیوی ا ا   با  اتفاوتد  اکه به فرد شمزمای ا الک ریک ا مکانمک ا کاتالم مک ا نوری و مغ اطمس  از خود نشان م 
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 ]. 13-6 [ی فلمات دارنااتود  ا در لال  خصوعمات فممیک  و شمزمای  آن

 ای م ا ب برای تولما نانو ذرات در محمط مایع با ا  فاد  از انرژی امواج فراعوت یک  از روشاز  وی دی را  ونوشمز  

 ای فرار برای    م ترکمهات م  لف و از ماد  اولمه توان م ونوشمز  را  دشمزمای  ا    ایم ظور انجام یا تسریع واک  به

شوناد انجام م  "ثانویه"و  " ونوشمز  اولمه"مکانمسم اعل   دواز  طریق  ا بردا اما به طور کل  این واک   کار یا غمر فرار به

و در  ک ا م و پس از آن به محلوح واک   نفوذ شود مدر  ونوشمز  اولمه واک   اعل  درون لهام در لاح انفجار انجام 

ی لاعل از تجمیه ترکمهات در اثر اعزاح امواج فراعوت  اکاحیرادی شمزمای  ف اح )به ع وان مثاحا  اگونه ونوشمز  ثانویه 

آی ا که به فاز مایع نفوذ کرد  و با مواد اولمه محلوح واک   داد  و محصوح م  به وجودبه محلوح( درون لهام در لاح انفجار 

 د]14[نزای ا اعل  را ایجاد م 

نانوم ر  س  ا و  20-100ای تمر ( و با  طح تزاس زیاد در م ماس نانو در لاود  ما  )قهو  ا ذراتاکسما(II) پالادیومنانوذرات 

 ای ع وان کاتالممگر در واک  ک  اگ  ا   که به طور گس رد  به اا خاعم  کاتالممترین خصوعمات آنیک  از مهم

 ای  ای الک روشمزمای  و پملک  کربن و به ع وان الک روکاتالممگر ر در وا- ماروژنا مونا اکسای ا تشکمل پمونا کربن

روناد علاو  براین بایا توجه داش  که نانوذرات پالادیوم به عل  تزایل زیاد برای جذم  ماروژنا جاذم و کار م  وخ   به

   د[15و  16]ارنا  ا د ا و   سور ای زیادی در لس ر از  ماروژن  س  ا و کاربردذخمر 

ا در این کار اکسما(II)پالادیومخصوص نانوذرات  ای پالادیوم و بهو نظر به ا زم  کزپلکس ای انجام شا  برا اس برر  

-م مل -1 ( و 1) تموح-3-آزوحتری -4ا2ا1-م مل -4با لم انا ای (II) پالادیوم از ای جایای تح م ات  نانو کزپلکس

نانوذرات (  با ا  فاد  از روش  ونوشمز     م و در مرلله ب ا به ع وان پم  ماد  برای    م 2تموح ) -5-ت رآزوح -4ا3ا2ا1

PdO ( به روش پراش پرتو2( و )1 ای )لازم به ذکر ا   که  اخ ار بلوری کزپلکس )به روش کلسم ه کردن( ا  فاد  شاد-

X د[17و  18]( 1تازگ  گمارش شا  ا   )شکل از تک بلورا به   
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 μ2[Pd (2))-(4mmtz.[CN3CH2 ( و )ب( کمپلکس1) ]2Pd(aemptrz)Cl[ کمپلکس روش سنتز کمپلکس : )الف(1شکل

 بخش تجربی -2

  هامواد شيميايي و دستگاه -1-2

و  ا  ات(II)پالادیوم تموحا-5-ت رآزوح-1ا2ا3ا4-م مل-1و  تموح-3-آزوحتری-1ا2ا4-م مل-4 ایترکمبدر این تح مق 

 ازی مجاد مورد ا  فاد   ای مورد ا  فاد  از شرک  مری خریااری و باون خالصحو للا شرک  آلاریچکلریا از (II)پالادیوم

 د  اقرار گرف 

شارصقر تهمه قرمم بازیر  ایطمف پرکمن  FT-IRبا ا  فاد  از د   ا   و با   آماKBr نزونه جاما در  %1  ای  که از ان 

آنالمم ثه  شووواد  cm 400-4000-1 در نالمه اعااد موج  a ا با روش عهورتزام نزونه ای طمف ثه  شووواد RXIماح  aالزر

صری شا   (CHN)ع  شا  ا  د Heraeus CHN-O Rapid analyzer  با ا  فاد  از د   ا  نمم گمارش  برای  ثه  و گمارش 

شا  از د   ا ت ممن ن طه ذوم کزپلکس شاد پراش پرتوBarnstead 9100 ماح   Electrothermal ای    م  با  -Xا  فاد  

Cu-𝐾𝛼 (kV 30mA, 35 ) شرک  بروکرا مجهم به م هع تاب  Advance-D8ماح  (XRD)پراش پرتو ایکس  ا  فاد  از د   ا 

 Mettler ماح TGA  برای انجام آنالمم وزن  لرارت  از د ووو  ا   انجام شووواد Å 54056/1فمل رشوووا  با نمکل و طوح موج 

Toldeo TGA   اول را وووونمک ماح و از د ووو  اMulti Wave Ultrasonice Generator Operating at 24 KHz With a 

maximum Power Output of 400  شاد برای انجام آزمای شمز  ا  فاد   سمل ود   ا  ممکرو ک ای  ونو پ الک رون  گ

 نمم مورد ا  فاد  قرار گرف د MIRA3TESCAN-XMU با ماح FESEM مماان 

 اکسيد   (II)پالاديومو نانوذرات  ( N1،N2)هاي مربوط ( و سنتز نانوذرات کمپلکس2( و )1هاي )تهيه کمپلکس -2-2

لریا و ک )II( پالادیوم به ترتمب از واک   μ2[Pd (2))-(4mmtz.[CN3CH2  و (1) ]2Pd(aemptrz)Cl[ ای  تک بلورکزپلکس

 :1 با نسه  مول تموحا -5-ت رآزوح -1ا2ا3ا4-م مل -1 و تموح-3-آزوحتری- 4ا2ا1-م مل-4ا  ات و لم انا ای (II)پالادیوم

 

1. Perkin-Elmer 

2. Transmittance 
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(ا  ریک از N2و  N1 ای مورد بحث )به م ظور    م نانوذرات کزپلکس  د[17و  18] ا مطابق روش گمارش شا ا تهمه شا2

( به م اار لازم ری  ه شا و با ا افه کردن للاح غمرقطه  1-7)شزار   ای دربس ه در شمشه( 2( و )1)تهمه شا    ایکزپلکس

n-ا پس از عهور از کاغذ عاف ا  ای م  لف در د   ا  اول را ونمک قرار داد  شا و ر وم آن  مان در دمای ثاب  و زمان 

دله شرر محا هه شاد نانو با ا  فاد  از م ا  فر  اد  شاد در مرلله ب اا انااز  نانوذرات تهمه شا  XRDخشک و برای آنالمم 

 60   م شاد لذف کامل ماد  آل   زن کلسم ه کردن در دمای  (N1) اکسماا ط  تجمیه لرارت  کزپلکس (II)پالادیوم ذرات

  اع  عورت گرف د10مات  گراد بهدرجه  ان  

 گیریبحث و نتیجه-3

 ( اکسيدIIو نانوذرات پالاديوم) N1نانوذرات -3-1

 N1 نانوذرات اندازهبر  اولتراسونيک زمانثير أبررسي ت 3-1-1

(ا N1  مان ا افه شاد در مرلله ب اا به م ظور تهمه نانو کزپلکس)-n(ا للاح غمر قطه  1به  ف  نزونه از کزپلکس تهمه شا  )

با ا  فاد    تهمه شا  ای م  لف در د   ا  اول را ونمک قرار داد  شاناد انااز  نانوذرات ( و زمانC40°  ا در دمای ثاب  )نزونه

 6/34دارای کز رین انااز  ا   ) N1-4نزونه  1 گمارش شاد بر ا اس اطلاعات جاوح 1 از م ادله شرر محا هه و طهق جاوح

 شوددا  فاد  م  N1-4 ای  با مش صات نزونه  ای ب ای از نزونهنانوم ر(ا ب ابراین در برر  

 C° 40، در دمای ]2Pd(aemptrz)Cl[ (1) از کمپلکس پیش ماده تهیه شده (1N) اولتراسونیک بر اندازه نانو ذرات بررسی تأثیر زمان :1 جدول

 

 

 

    

 

طورکه مشا ا  د اد  زاندر دمای ثاب  را نشان م ( 1)اول را ونمک بر انااز  نانوذرات کزپلکس  نزودار تأثمر زمان 2شکل 

که زمان انجام اول را ونمک تأثمر زیادی درکا   انااز  نانوذرات داردا اما از یک باز  زمان  به ب ا انااز  شود با وجود آنم 

 ای شودد بر ا اس برر  تر شان اب اد نانوپودر نز و افمای  زمان اول را ونمک م جر به یک واخ گذارد ذرات رو به افمای  م 

م ر(ذرات )نانو انااز  زمان )دقم ه( ونزونه نان    

60 46 N1-1 

90 5/41  N1-2 

150 41 N1-3 

180 6/34  N1-4 

210 40 N1-5 

270 5/40  N1-6 

300 42 N1-7 
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در ن مجه ذرات به  وی  م  ا افه شود از فشار آن به اطراف کا  ه م  شودذرات  ر چه بر  رع  ) aانجام شا ا نمروی برنول 

 د ]19[ ا م جر به تجزع ذرات شا  ا  شونا(جذم م 

 
  C40° در دمای ثابت( N1) اولتراسونیک بر اندازه نانوکمپلکس نمودار تأثیر زمان :2شکل 

  (N1-4)  مربوطه  و نانو کمپلکس (1) کمپلکس پيش ماده  FT-IRبررسي طيف 3-1-2

زیرقرمم  طمف ارائه شا  ا  د 3 در شکل از آن )1N-4(و ترکمب نانو تهمه شا   2PdCl[ (1)(aemptrz)[طمف زیر قرمم کزپلکس 

به دلمل ارت اشات  cm 1554-1زیرقرمم لم انا وجود نوار جذب  نسه اً قوی در نالمه    ای جذب  مش ص ا  د در طمفدارای نوار

توان به را م  cm 1491-1600-1ی باشاد  زچ من نوار ای جذب  ظا ر شا  در گس ر آزوح م لل ه تری N=Nکشش  

ن   مؤثری در تش مص  C=Nجای  نوار ای جذب  مربوط به ارت اشات کشش  بهواقع جانسه  دادد در  C=Nارت اشات کشش  

ظا ر شا   cm 3124-1آزوح در نالمه لل ه تری H-Nک اد ارت اشات کشش  مربوط به کوئوردی ه شان لم انا به فلم ایفا م 

م صل به  )3CH(  ای کشش  گرو  م ملمربوط به ارت اش  cm3014-1 و   2942ا   و ظا ر شان نوار ای جذب  در نوال  

را cm 3134-1( یک نوار جذب  نسه اً   مف در نالمه 1د در  طمف  کزپلکس )]20[باشا آروماتمک  م  H-Cآزوح و لل ه تری

طمف  .ظا ر شا  ا  cm 1492-1لل ه در نالمه  C=Nنسه  دادد ارت اشات کشش  مربوط به  H-Nتوان به ارت اش کشش  م 

IR  کزپلکس نانوN1-4 (  م 1کاملًا مشابه طمف کزپلکس پم  ماد )کاتمون فلمی  با پس از کوئوردی ه شان لم انا باشاد

در طمف زیرقرمم لم اناا نوار ای جذب  ظا ر  د]21و  22 [  لذف شا  ا تموح( لم انا) SH–مربوط به گرو   پالادیوما پمک

 ای مورد نظرا باشا که در طمف زیر قرمم کزپلکسم  -SH ای کشش   مربوط به ارت اش cm 2650-1شا  در نالمه لاود 

 د]23 [انااین نوار ای جذب  لذف شا 

 
c Bernoulli 

46
41/5 41
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40 40/5 42
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 به روش سونوشیمیتهیه شده از آن   (N1-4)ترکیب نانو و ( 1کمپلکس ) تیول،-3-آزولتری- 1،2،4-متیل -4لیگاند  FT-IR طیف :3شکل 

  (N1-4)نانو کمپلکس  PXRD ايکس -پراش پرتو الگوي بررسي 3-1-3

-N1)ال وی پراش نانو ذرات   ا  فاد  شاد X’pert High Score افمار  ا از نرمنزونه PXRD ایکس -پراش پرتو ال ویبرای برر   

باشا م  º 03/13=θ 2 دارای پمک شاخص(N1-4) نزونه نانو تهمه شا   اXRDارائه شا  ا  د با توجه به ال وی  4درشکل  (4

تک بلور با کزک نرم افمار  CIF( که از اطلاعات فایل 1) ماد  ای مربوط به کزپلکس پم پراش این ترکمب با داد و اطلاعات 

ی دبای شرر و اطلاعات موجود از ال و گرف ه شا  انااز  با   آما ا کاملاً مطاب   داردد با ا  فاد  از م ادله ] 24[مرکوری 

-2499)کا مرجع  C2/cمحا هه گردیاد  زچ من این کزپلکس در  مس م بلوری مونوکلم مک و گرو  فضای   nm6/34ذرات 

 شودد( م هلور م 084-01

  

 به روش سونوشیمیتهیه شده از کمپلکس  (N1-4) ( و ترکیب نانو1کمپلکس ) PXRD ایکس -پراش پرتو الگوی :3شکل 
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  (N1-4) نانوکمپلکس TG-DTAبررسي آناليز  3-1-4

گراد بر دقم ه تح  اتزسفر رجه  ان  د20د  و با  رع  لرارتآغاز  C 29° در دمای (N1-4)تجمیه لرارت  نانوکزپلکس 

(د اولمن مرلله تجمیه 5شود )شکل د ا که این ترکمب در دو مرلله تجمیه م زودار تجمیه لرارت  نشان م  وا انجام گرف د ن

 23%(  calcd%4/21یابا که این مرلله با کا   وزن )ایان م پ C 311°شود و در دمای  شروع م  C 238°لرارت  در دمای 

یابا پایان م  C 450°شروع و در دمای  C 315°باشا و دوممن مرلله تجمیه لرارت  در لوال  دمای مربوط به لذف دو کلر م 

باشا م  PdOنمم مربوط به  %1/36مانا  با درعا وزن  شودد جرم باق لم انا و شکس ن ا کل  کزپلکس م  که م جر به لذف

(8/36%calcd  د  ثه   م  اح)DTA  گمری م ح   زمان با انااز به عورت  مTGA   گمردد نزودار عورت مDTA  در کزپلکس

 د]25[باشا م  C 347° و  293 شامل دو پمک گرماگمر

 (N1-4)اکسيد تهيه شده از نانوکمپلکس  (II) پالاديوم سنتز نانو ذرات 3-1-5

( II)کلسم ه شا و نانوذرات پالادیوم  C 600° اع  در دمای  10به مات  آزوحاز کزپلکس تری(N1-4)  نانوذرات تهمه شا 

  گردیاداکسما    م شا و  پس انااز  نانوذرات با ا  فاد  از م ادله دبای شرر محا هه 

 

 (1ماده )تهیه شده از کمپلکس پیش (N1-4) نانو کمپلکس TG-DTA : آنالیز5شکل 

 اکسيد (II)پالاديومنانوذرات  FT-IR طيف بررسي 3-1-6

مربوط به ارت اش  cm  590-1 ارائه شا  ا  د نوار جذب  مشا ا  شا  در نالمه 6اکسما در شکل )II(پالادیومنانوذرات  IRطمف 

 د]26[باشا م  Pd-Oکشش  
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 اکسید(II)نانو ذرات پالادیوم FT-IR : طیف6شکل 

 اکسيد  (II)پالاديومنانوذرات  PXRD ايکس -پراش پرتو الگويبررسي  3-1-7

 26/60ا 91/60 اº 45/71 ای پراشزاویهد ارائه شا  ا   7شکل در اکسما (II)پالادیومنانوذرات  PXRD ایکس -پراش پرتو ال وی

,83/54 ,03/42 ,96/33 =θ(º) 2  پالادیوم ای مربوط به نزونه ا  اناارد دراین ترکمب با داد(II)  اکسما موجود در نرم افمار

X’pert High Score ی دبای شرر و اطلاعات لاعل از ال و ممان من (د با ا  فاد  از م ادله8و  7 ای کاملاً مطاب   دارد )شکل

( 01-085-0624)کا مرجع mmc/24P محا هه گردیاد ترکمب در مس م بلوری ت راگوناح و گرو  فضای  nm27انااز  ذرات 

 باشاد م  2 ای شهکه طهق جاوح شود و پارام رم هلور م 

 کسید(اII)پارامترهای شبکه ترکیب پالادیوم 2جدول 
 

 

 C 600° کلسینه شده در دمای اکسید (II)پالادیومنانو ذرات  ایکس -پراش پرتو الگوی: 7 شکل
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 )قرمز( و نمونه استاندارد )آبی( C 600°اکسید کلسینه شده در دمای(II)نانو ذرات پالادیوم ایکس -پراش پرتو الگوی: مقایسه 8شکل 

 ( اکسيدIIنانوذرات پالاديوم) FE-SEMبررسي نتايج تصاوير  3-1-8

انوذرات ن FESEM صاویرت 9 شکل انجام شاد FE-SEM آنالمم اکسماا (II)پالادیوم نانوذرات انااز م ظور برر   مورفولوژی و به

شا   نانوذرات تولما شکلا شودمشا ا  م طور که در تصویر  زاند د ارا نشان م  nm200و µm1در بمرگ زای      مشا 

ذرات و انااز   باشاد به دلمل افمای  مسال   طحا نزونه دارای بس ر بمش ری برای کاتالمم ا  م کروی  بلور ایعورت به

 باشادم نانوم ر  44/35 -36/61بمن 

 

 µm1 و nm200 اکسید در بزرگنمایی (II)مربوط به نانو ذرات پالادیوم FE-SEM : تصاویر9شکل

 N2 نانوذرات 3-2

 N2 نانوذرات اندازهبر  اولتراسونيک زمان تأثيربررسي  3-2-1

ت رازوح با  ا  ات و لم انا)II(پالادیومواک   بمن نزک  از μ2[Pd (2))-(CN3CH2].4mmtz  زان طور که ذکر شا کزپلکس

( به  ف  نزونه ازکزپلکس تهمه شا ا للاح غمر N1و با روش  مشابه روش تهمه نانوکزپلکس ) تهمه شا 2 :1  نسه  مول
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 ای م  لف در د   ا  اول را ونمک قرار داد  شانا ( و زمانC 40° ا در دمای ثاب  )  مان ا افه شاد  پس نزونه –nقطه  

 نزودار تأثمر زمان 10شکل گمارش شاد  3با ا  فاد  از م ادله شرر محا هه و طهق جاوح   و انااز  نانوذرات تهمه شا 

طور که مشا ا  د اد  زانرا نشان م  C 40°دمای ثاب    در 2تهمه شا  از کزپلکس  (N2-4)اول را ونمک بر انااز  نانوذرات 

شود اما از یک باز  زمان  به ب ا انااز  ذرات رو به افمای  شود افمای  زمان اول را ونمک باعث کا   انااز  نانوذرات م م 

جا نمم نمروی برنول ا م جر به شودد در اینتر شان اب اد نانوپودر نز گذارد و افمای  زمان اول را ونمک م جر به یک واخ م 

 ای  با مش صات آن  ای ب ای از نزونهدارای کز رین انااز  ا   در برر  N2-4 جا که نزونهد از آنتجزع ذرات شا  ا  

 شودد ا  فاد  م 

  C° 40در دمای   CN3CH2].4mmtz)-(μ2[Pd( 2) تهیه شده از کمپلکس، (2N) زمان اولتراسونیک بر اندازه نانو ذرات تأثیربررسی : 3جدول 

 ونزونه نان م ر(ذرات )نانو انااز  )دقم ه( زمان

60 67 N1-1 

120 6/39  N1-2 

150 8/38  N1-3 

240 6/31  N1-4 

300 33 N1-5 

350 36 N1-6 

400 40 N1-7 

 
  C 40° در دمای ثابت (N2) اولتراسونیک بر اندازه نانوکمپلکس : نمودار تأثیر زمان10شکل 

  (N2-4)و نانو کمپلکس  (2کمپلکس پيش ماده )  FT-IRطيف بررسي 3-2-2

 C-H ای کشش  شود نوار ای جذب  مربوط به ارت اش( مشا ا  م 11)شکل (2)گونه که در طمف زیر قرمم کزپلکس  زان

ظا ر شا  ا   و  زچ من چهار پمک ظا ر   cm2900-1 ای م مل لل ه ت رازول  و للاح ا  ونم ریل در لوال  نالمه گرو 

د در طمف ]72و  82[نسه  داد  )C=S-N(توان به لضور تموامما را م  cm1510-1و  1353ا 1045ا  786 شا  در نوال 

 ای م مل گرو  H-C ای کشش  مربوط به ارت اش cm2900-1در لوال   ( نمم نوار ای جذب  ظا ر شا 2ماد  )کزپلکس  پم 

مربوط به ارت اش کشش   cm 1466-1براین نوار جذب  ظا ر شا  در نالمه باش اد علاو  لل ه ت رازول  و للاح ا  ونم ریل م 
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C=N  1و   1466ا 1032ا 710در نوال   چهار نوار جذب  ظا ر شا  باشادم-cm 1400  ای کشش  تموآمما مربوط به ارت اش 

(N-C=S)   ک ادای پالادیوم تأیما م باشا  که لضور شکل تمون را در کزپلکس دو  س هم 

 

 به روش سونوشیمیتهیه شده از آن   (N2-4)ترکیب نانو و ( 2کمپلکس ) FT-IR : طیف11شکل 

  (N2-4)نانو کمپلکس  PXRD ايکس -پراش الگويبررسي  3-2-3

ا نزونه ایکس -پراش ال ویباشاد با توجه به م  (2)تهمه شا  از کزپلکس،   (N2-4)ال وی پراش نانو ذراتمربوط به  12شکل

 ای مربوط به کزپلکس باشاد اطلاعات ترکمب نانو تهمه شا  با داد م  θ 2=019/11° نانو تهمه شا  دارای پمک شاخص

ا ممان من انااز  PXRD ایکس -پراش ال ویی دبای شرر و اطلاعات ا  فاد  از م ادلهکاملاً مطاب   داردد با ( 2) ماد  پم 

-2499)کا مرجع  P2/cدر مس م بلوری مونوکلم مک و گرو  فضای  ،  (N2-4)محا هه گردیاد نانوکزپلکس nm 6/31ذرات 

 شودد( م هلور م 084-01
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 به روش سونوشیمیتهیه شده از کمپلکس  (N2-4) ( و ترکیب نانو2) کمپلکس ایکس-پراش پرتو الگوی :12شکل 

  (N2-4)نانوکمپلکس  TG-DTA بررسي آناليز 3-2-4

گراد بر دقم ه تح  اتزسفر  وا انجام گرف  درجه  ان   20د   و با  رع  لرارتغاز آ  C 25°تجمیه لرارت  در دمای 

د ا که این نشان م  CN3CH2].4mmtz)-(μ2[Pd تهمه شا  از کزپلکسزودار تجمیه لرارت  ترکمب نانو (د ن13)شکل 

یابا پایان م  C  170°شروع  و در دمای C 110°اوح  تجمیه لرارت  در دمای   مرلله شوددکزپلکسا در دو مرلله تجمیه م 

باشا و مرلله دوم ا  ونم ریل م  مربوط به جاا شان دو مولکوح للاح 5/11%(  calcd%9/10که این مرلله با کا   وزن )

(   calcd %7/56یابا که این مرلله با کا   وزن )پایان م  C 390°آغاز و در دمای لاود  C 280°تجمیه لرارت  در دمای 

باشا م  PdO2نمم مربوط به   %5/31مانا  با درعا وزن  د جرم باق ]28[باشا م  mmtz-آنمون  4لذف مربوط به   57%

(4/32% calcd  د)    م حDTA  د اد نزودار گرماگمر یا گرمازا بودن واک   را نشان مDTA  در کزپلکس شامل یک پمک

  باشادم   C 310°و یک پمک گرماد  در دمای  C 5/135°گرماگمر 

 

 مادهتهیه شده از کمپلکس پیش )2E(ترکیب نانو  DTA-TG آنالیز: 13شکل 
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   (N2-4)نانوذرات FE-SEMبررسي نتايج تصاوير  3-2-5

طور که در  زان دد ارا نشان م  nm 200و  µm 2 ای در بمرگ زای  (N2-4) کزپلکس نانوذرات FE-SEM تصویر 14شکل 

 باشادنانوم ر م   69/67-21/34نام ظم و انااز  ذرات بمن  ای بلورعورت نانوذرات تولماشا  به شکلمش ص ا  ا  شکل

 

 nm و µm 2 در بزرگنمایی μ2[Pd)-(CN3CH2].4mmtz(ا 2) تهیه شده از کمپلکس )2N-4( مربوط به نانو ذرات SEM-FE : تصاویر14شکل 

200 

 و تشکر ریتقد -4

 اد نزایعزمزانه تشکر م  دامغان و فر   مان  ایمال  م اون  پژو ش  و ف اوری دانش ا  م اله از لزای  گاننویس ا
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