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!پروردگارا   

یر چه شیرین است زندگی در کنار تو و در ز چه تکان دهنده است توجه مهرآمیز تو

چه خوش است طعم عشق تو چه لذت بخش است گرمای دست  سایه لطف تو

ی محبت تو. نه تنها از خویش مران نوازش تو چه بیقراری آرامی است بر در خانه

....که در کنارم گیر و دامنت را پناه جاودانه من ساز  

 ..... مهربانا
رای ق و شکر گزاری را تنها ب، زیباترین ترانه ی عشهای جانم اهت، واژهبا فروغ نگ

سرایند میتو    

  ...و جام دیدگانم از اشک نیاز من و مهر تو لبریز می گردد

به خاطر آن رحمت ات که بر همه چیز .. تو را شکر می گویم به خاطر رحمت ات

 .پیشی گرفته است

مرا انسان  .با رحمت بر من نگریستی و عزتم دادی ، که با رحمت مرا آفریدی

 ....آفریدی و توانایی بخشیدی تا از همه مخلوقاتت در قرب به تو پیشی بگیرم

تو را شکر می گویم، به خاطر اراده ای که به من داده ای تا با اراده خود، تو را 

 ....دوستت بدارم و بندگی ات را انتخاب کنم بشناسم،

کنم به خاطر تردید هایی که به من بخشیده ای. که عقل مرا تو را شکر می 

 .محک می زند

از تو می خواهم که هیچگاه نعمت عافیت ، صبوری و امید را از زندگانیم 

..نستانی.  

ای عظیم! ای جلیل! ای بخشنده کرم و ای کرامت محض! ای دست گیرنده و به 

 !مقصد رساننده

 !هایت که اجابت کنتو را سوگند به رحمت و نعمت بی منت

 بارالها! تو تنها دارایی من هستی و براستی که ثروتمندم وبی نیاز از غیر تو....
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با توکل به تو و امید به لطف تو، قدم در این راه گذاشتم و اگر عنایت و الطاف 

بیکران تو نبود هر آینه از ادامه راه باز مانده بودم . پس توفیق ده تا برای تو گام 

 بردارم.

 

 ه

ی آنانکه صادقانه و کنم به همهاثر ناقابل خود را تقدیم می

 :صمیمانه دوستشان دارم

 

که بودنشان تاج افتخاری است بر سرم و نامشان  به پدر و مادرم

پروردگار مایه  س ازپکه این دو وجود  دلیلی است بر بودنم چرا

هستی ام بوده اند دستم را گرفتند و راه رفتن را در این وادی 

آموزگارانی که برایم زندگی  .زندگی پر از فراز و نشیب آموختند

 .بودن و انسان بودن را معنا کردند

 .......حال این برگ سبزی است تحفه درویش تقدیم آنان

 

 که روح مهربان هستی ام ، مادرم، دریای بیکران فداکاری و عشق

....وجودم برایش همه رنج بود و وجودش برایم مهر  

 

پدرم که عالمانه به من آموخت تا چگونه در عرصه زندگی، 

 ...ایستادگی را تجربه نمایم

 

 :و به خواهرم
 

 ....که وجودش شادی بخش و صفایش مایه آرامش من است
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راهنمای عزیزم جناب آقای از استاد با تقدیر و سپاس شایسته 

راهنما  دکترمهدی میرزایی که با گشاده رویی و صبر بسیار همواره

در طول  و اکمال پایان نامه بوده است در اتمام ومن و راه گشای 

اين دو سال همواره با محبت ها و راهنمايي ها ی ارزنده مرا مورد 

 .لطف خود قرار مي دادند

 

 با آقاي دكتر بهرام بهرامیان کهاز  استاد مشاور محترمم، 

راهنمایی های بی دریغ ، مرا در مسیر درست کار قرار دادند 

 تشكر فراوان دارم. 

با سپاس بی دریغ خدمت دوستان گران مایه ام که مرا صمیمانه و 

 مشفقانه یاری داده اند.

و با تشکر خالصانه خدمت همه کسانی که به نوعی مرا در به 

 یاری نموده اند. مهم انجام رساندن این

 

 .احسن عاقبت ، سلامت و سعادت را برای آنان مقدر نم  پروردگارا
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 چکیده

یک سرامیک با ساختار اسپینل است که پایداری دمایی، رسانایی الکتریکی   4O2ZnAl روی آلومینات

و مقاومت مکانیکی بالا، ویژگی نوری عالی اما اسیدیته سطحی و مساحت سطحی پایینی دارد. به 

های و الکلها ، تهیه متانول ی اولفینهای سیر شده جهت تهیهدر آبگیری الکلعنوان کاتالیست 

ها و ایزومراسیون بندهای دوگانه آلکن ها،ها، تهیه استایرن از استوفنونتهیه پلی متیل بنزن، سنگین

طور موفقیت آمیزی در تهیه پودرهای هیدروترمال، سل ژل و احتراق به هایرود. روشکار میغیره به

به سبب گذر از یک مرحله محلول  ل ژ -سل ها فرآیندروند. از میان این روشکار میاسپینل خالص به

طور وسیعی گسترش یافته است. از طرفی پذیر می نماید، بهها را امکانکه اختلاط مولکلولی پیش ماده

های تهیه تر در مقایسه با دیگر روشفرآیند هیدروترمال برای تهیه اکسید های فلزی در دمای  پایین

هیدروترمال برای  -یند قدرتمند تلفیق شده و فرآیند سل ژلرود. در این پژوهش، این دو فرآکار میبه

کار برده شد. آلومینیوم ایزوپروپوکسید در جایگاه پیش ماده آلومینیوم نانوذرات روی آلومینات بهتهیه  

و روی استات و روی کلرید در جایگاه پیش ماده روی  با نسبت استوکیومتری مناسب در حلال 

های خلوط در یک راکتور فلزی در دماهای گوناگون آبکافت شد. ژلمناسب مخلوط شدند. سپس م

درجه  711درجه سانتیگراد خشک شده و در دمای  111بدست آمده در طول شب در دمای 

 IR ,XRD ,SEM,ساعت تکلیس شدند. پودرهای بدست آمده با تکنیک های  3سانتیگراد به مدت 

DTA/TGA .2 بر این اساس بررسی شدندZnCl   در جایگاه پیش ماده، حلال ایزوپروپانول و دمای

های خالص روی آلومینات تکفاز با اندازه ی نانو ریز گونهدرجه سانتیگراد برای تهیه 50هیدرترمال

 نانومتر پارامترهای برگزیده بودند. 11 -22ذرات 
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  مقدمه -1

 آلکوکسیدهای فلزی-1-1

و یا هیدروکسیدهای  هاتوان مشتقات الکلرا می M(OR)nفلزی با فرمول عمومی  لکوکسیدهایآ

، دانست که هیدروژن الکلی به وسیله یک فلز یا هیدروژن گروه هیدروکسید با آریل یا XM(OH)فلزی 

. با اینکه [1]باشددرجه تجمع مولکولی می nگروه آلکیل یا آریل و  R .آلکیل استخلاف شده است

شود، ولی می M-O-Rخاصیت الکترونگاتیوی بالای اتم اکسیژن باعث ایجاد طبیعت قطبی در پیوند 

دهند. اغلب آلکوکسیدهای فلزی بدلیل اثر القایی گروه آلکیل خاصیت کووالانسی از خود نشان می

ش و در نتیجه برای آلکوکسیدهای یک عنصر خاص، با افزایش گروههای آلکیل، خصلت القایی افزای

یابد. در مواردی که فلز مرکزی هم الکترونگاتیو باشد، هم افزایش می M-Oخاصیت کووالانسی پیوند 

یابد. فلز در آلکوکسید مقداری کاهش می M-Oدانسیته الکترونی فلز افزایش یافته و قطبیت پیوند 

ی حمله الکترون را دارد، آمادهفلزی به علت داشتن اوربیتال خالی با انرژی مناسب که توانایی گرفتن 

شوند. آلکوکسیدهای فلزی نسبت به رطوبت حساسند و به راحتی آبکافت می .[2]باشدنوکلئوفیل می

زمانی که برای  1آلکوکسیدهای عناصر بور، سلسیم، سدیم و پتاسیم توسط لیبیگ 1846در سال 

پیشرفت  1921نخستین بار فعالیت سدیم و پتاسیم را در اتانول مشاهده نمود گزارش شد ولی تا سال 

نقش مهمی در گسترش شیمی  2برادلی 1921در سال  .[3]چشمگیری در این زمینه حاصل نشد

و لانتانیدها و  VIII تا III آلکوکسیدها ایفا کرد. کارهای او قسمت اعظم عناصر جدول تناوبی از گروه

اما ازاین تاریخ به بعد پیشرفت سریعی در تهیه و شناسایی این ترکیبات رخ  اکتنیدها را پوشش داد.

-هایی عمومی در زمینه شیمی آلکوکسیدها از قبیل روشسال گذشته پاسخ به پرسش 61داد، طی 

                                                           
1 Leibig 
2 Bradley 
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گرفت و در مجلات و  های تهیه آزمایشگاهی و صنعتی، خواص فیزیکی، شیمیایی مورد بحث قرار

ماده . دلیل این توجه، کاربردهای وسیع این ترکیبات به عنوان پیش[4]نشریات علمی به چاپ رسید

 باشد.های خاص، تهیه اکسیدهای چندتایی و نیز به عنوان کاتالیزور میدر تهیه سرامیک

 های آلکوکسیدهای فلزیویژگی -1-2

فیزیکی آلکوکسیدهای فلزی، بسیار وابسته به اندازه و نوع گروه آریل یا آلکیل، ظرفیت، های ویژگی                      

شعاع اتمی، استوکیومتری و درجه کوئوردیناسیون فلز است. در آلکوکسیدهای فلزی به سبب وجود 

وانایی های خالی با انرژی مناسب است، تاکسیژن با الکترونگاتیویته زیاد و نیز فلزی که دارای اوربیتال

های آزاد بر روی اکسیژن امکان حمله نوکلئوفیلی وجود دارد و از سویی الکترون پذیرش حمله

کنند. اثر مشترک این دو پدیده، آلکوکسیدهای فلزی را به الکتروفیلی را در آلکوکسیدها فراهم می

در رطوبت هوا  تکند که به سرعفلزی تبدیل می -واکنش پذیر در میان ترکیبات آلی  ترکیبات بسیار

ا شمار ها به دقت زیادی نیاز دارد همچنین آلکوکسیدهای فلزی بکار کردن با آنشوند و آبکافت می

ها، کربوکسیلیک اسیدها، هیدروکسی اسیدها و بتا ها، گلیکولآب، الکل زیادی از واکنشگرها همچون

ا جابجایی گروه الکوکسی  باشند واکنش داده و بهیدروکسی فعال می ها که دارای گروهدی کتون

  شود.های جدیدی حاصل میترکیب 1-1مطابق واکنش 

      M(OR)X + XHOY               M(OY)X + XRO                                     1-1 واکنش       

      

 باشد.های هیدروکسی میشامل ترکیبات آلی با گروه  HOY،1-1در واکنش 

 های آلی دارند و این از کاهش  آلکوکسیدها توانایی حل شدن و فشار بخار بالایی در حلالبیشتر 

 هایآلکوکسیدترکیبات کووالانسی را به  هایویژگیکه آید بدست میاکسیژن  -فلز قطبیت پیوند

 دهد.فلزی می
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باشد دیگر آلکوکسیدها، تمایل به تکمیل کوئوردیناسیون اتم فلزی با تشکیل پل می هایاز ویژگی                    

نماید، تمایل فلز برای عاملی که تشکیل پل در آلکوکسیدهای فلزی را امکان پذیر می (.1-1)شکل 

 .[2]باشدافزایش درجه کوئوردیناسیون خود می

OR 

 

M                      M 

 

OR 

 نحوه پل زنی آلکوکسیدها .1-1شکل                                                   

 

-بنا نهادند که در آن کوچک  نظریه ساختاری ساده ای را 1928، در سال [6]برادلی و همکارانش 

آید. بدین ترتیب های فلزی با بالاترین عدد کوئوردیناسون بدست میترین واحد ساختاری از اتم

های نوکلئوفیلی به عدد کوئوردیناسیون با واکنش افزایش رخ داده و های اکسوپلالیگومر شدن با 

کمبود به سبب  که لکوکسیدهای فلزیآ. الیگومر شدن انجامدساختارهای چند فلزی و الیگومرها می

های الکترونی و فضایی وابسته به ویژگی ،دهدعدد کوئوردیناسیون فلز رخ می الکترون و افزایش

شود و از دیدگاه با افزایش کمبود الکترون فلز، تجمع بیشتر می . از دیدگاه الکترونی،]7-8[است

، الیگومر دنهای آلکیل بزرگتر باشتوان گفت که هر چه اندازه اتم مرکزی کوچکتر و گروهفضایی می

های القایی و های فیزیکی  فلز مرکزی و ویژگیه ویژگییابد. بنابراین الیگومرشدن بکاهش میشدن 

فشار بخار  و های آلکیل بستگی دارد. هر چه الیگومر شدن افزایش یابد توانایی حل شدن فضایی گروه

که با شاخه دار شدن گروه آلکیل، ویژگی القایی و ممانعت یابد. در حالیآلکوکسید فلزی کاهش می

 گردد.این سبب کاهش تجمع مولکولی و به دنبال آن افزایش فشار بخار میفضایی آن افزایش یافته و 
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 ی آلکوکسیدهاهای تهیهروش -1-9

ها با پذیری بالای این دسته از ترکیبآلکوکسی سبب واکنش - های پیوند فلزدر آلکوکسیدها، ویژگی

ی واکنشگرها، باید دقت شود تا همهها، ی آنتهیه گردد. بنابراین در هنگام کار کردن یابخارآب می

ها خشک باشند. روش سنتز هر آلکوکسید فلزی یا شبه ها و حتی اتمسفر واکنشگرها و فرآوردهحلال

فلزی بستگی به الکترونگاتیویته اتم مرکزی دارد. برای تهیه موفقیت آمیز آلکوکسیدهای فلزات با 

باشد. ( مورد نیاز می 2HgClیا  I 2( یک کاتالیزور )الکتروپوزیتویته کم ) مانند آلومینیوم و منیزیم 

 ی آلکوکسیدها در زیر فهرست شده است:های تهیهروش

 هاواکنش مستقیم فلزات با الکل -1

 هاواکنش هالید فلزات با الکل -2

 هاواکنش هیدروکسیدها و اکسیدهای فلزی با الکل -3

 روش الکتروشیمیایی -4

 روش جابحایی الکل )الکولیز( -2

 آلکیل آمید با الکلواکنش دی  -6

 واکنش جابجایی استر )استریفیکاسیون( -7

 هاواکنش بخارات اتم فلزی با الکل -8

 ها در حضور بازهای دو تایی با الکلواکنش کلریدهای فلزی یا نیترات -9
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 کاربردهای آلکوکسید فلزی  -1-4

های آلی فشاربخار و توانایی حل شدن در حلالفلزی بسته به فعالیت شیمیایی، لکوکسیدهای آ                     

های ی لایهماده برای تهیههای آلی و پیش کاربردهای متفاوتی دارند، همچون کاتالیزگر در واکنش

ها. فعالیت شیمیایی آلکوکسیدهای فلزی در کاربردهای ها یا شیشهنازک اکسیدهای فلزی، سرامیک

ماده برای ها در جایگاه پیشکارگیری این دسته از ترکیببه گردد. جهتکاتالیزوری آنها آشکار می

ها وتوانایی حل شدن آن ژل، فشاربخار - فرآیند سل و (MOCVD)های انباشت بخارشیمیایی روش

 باشد.بسیار مهم می

 های نازک اکسید فلزات ی لایهتهیه 1--1-4

شوند.                    کار گرفته میماده بهدر جایگاه پیش ش آلکوکسیدهای فلزی با فشار بالا در این رو

باشد. ها در دمای پایین برای تشکیل اکسید فلزی بر سطح زیر لایه میتجزیه گرمایی پیش ماده

ی ساده در دماهای پایین و فشاربخار بالا به شکل آلکوکسیدهای فلزی به سبب راحتی تجزیه

های دیگر این روش، سرعت انباشت . یکی از برتری[9]شوندگرفته می کارای در این روش بهگسترده

های گذشته در صنایع باشد که سبب گستردکی کاربرد آن در سالبر سطح وسیع از زیر لایه می

 .[11-12]الکترونیک شده  است

 هاها و سرامیکی شیشهتهیه  -1-4-2

 های پیشرفتهسرامیکی های مولکولی برای تهیهماده ای فلزی پیش های گذشته، آلکوکسیدهدر سال                     

ی تهیه از شماریبیهای . همچنین گزارشاند بودهژل  -ها به کمک فرایند سلشیشه ویژهبه 

 با آبکافتاین روش، در . [13-12]شوددیده میژل  –روش سل  به چندتاییاکسیدهای فلزی 
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اکسیدی  هایریزگونهحلال برون رفت پس از  و بدست آمده  ژل ویژهفلزی در یک حلال  لکوکسیدآ

 هایا شیشه هاسرامیکتا د نداده شو گرماتوانند فشرده و سپس میها ریزگونه . اینآیدبدست می

 همزمان با تهیه یعنی  1846 ژل به سال - کاربرد آلکوکسیدهای فلزی در فرایند سل .بدست آیند

برای تهیه آلکوکسیدهای فلزی غیر فرار  ژل - سل . فرایندگرددمی بازلکوکسیدی آترکیب  نخستین

کار روند و نیز برای تهیه اکسیدهای فلزی چندتایی که کنترل به MOCVDتوانند در روش که نمی

 .[16و13]باشداستوکیومتری مهم است بسیار مناسب می

 های آلیکاتا لیز واکنش -1-4-9

ای دارند. همچون های همگن در جایگاه کاتالیزگرکاربرد گستردهواکنشآلکوکسیدهای فلزی دربرخی  

های آلیلی، اکسایش ترکیبات آلی گوگرد ها و اپوکسایش نامتقارن الکلها و آلکینپلیمریزاسیون آلکن

 .[17-18] دار

 فلزی لکوکسیدهای آآبکافت  -1-5

باشد. در هنگام فرآیند فلزی، آبکافت میترین مرحله تبدیل آلکوکسیدها به اکسیدهای اولین و اساسی

-جایگزین می OH)-(و یا هیدروکسیل O)-2(با لیگاندهای اکسو  (OR)های آلکوکسی آبکافت گروه

. [19]باشدها( میشوند. این روش شامل آبکافت کنترل شده آلکوکسیدهای فلزی )یا سایر پیش ماده

باشد، خیلی سریع با نوکلئوفیل وارد لئوفیلی میدرآلکوکسیدها چون اتم فلز دارای آمادگی حمله نوک

توان با جایگزین کردن یک گروه گردد. پس میهای آبکافت حاصل میواکنش شده و فرآورده

الکوکسی واکنش پذیر، بوسیله گروهی که در مقابل آبکافت مقاوم است، سرعت آبکافت را کاهش داد. 

کار برد. در کند بههای حمله آب را اشغال میمحلای که های کی لیت کنندهتوان معرفهمچنین می

یابد. واکنش گیرد، سرعت آبکافت کاهش میاین ترکیبات با تغییری که در پیش ماده صورت می

پذیری بالای آلکوکسیدهای فلزی با آب، سبب سادگی آبکافت و اهمیتشان در تهیه مواد سرامیکی به 

 پردازیم. آن می ژل شده است که در ادامه به شرح -روش سل 



8 

 

 گرددبازمیسال قبل از میلاد  4111 یندهای سرامیک بر پایه علم شیمی به تاریخآاگر چه مبداء فر

 به رسدبه نظرمیژل  -ها بوسیله شیمی سلها و شیشهولی کنترل شکل و ساختار مولکولی سرامیک

لکوکسیدهای فلزی آ کاربرد وابسته باشد و 1846های آبی در سال بر روی شیشه 3ابلمن هایبررسی

 گردد. در آن زمان ابلمن ارتوسیلیکات اتیل را برایژل نیز به همان سال باز می -یند سل آدر فر

که این ترکیب در دمای اتاق و به آهستگی با رطوبت هایش نشان داد و بررسیبار تهیه نمود  نخستین

 تهیهای برای پیش ماده )4Et)OSi دهد.بدست میای  رد واکنش شده و ترکیب جامد شیشههوا وا

و ساختارهای ها ای در زمینه سنتز سرامیکگسترده هایپژوهش1921سال  در .باشدمی هاشیشه

2TiO ،2SiO، 2ZrO این روش، بسیاری از اکسیدهای غیرآلی مانند و با ای با این روش آغاز شدشیشه

-فرآورده تهیهیندهای شیمیایی در دمای پایین برای آژل انجام فر - هدف روش سل .[7]شدند تهیه 

، فرج خلل وقطعات پوشش داده شده، پودرهای نانو، الیاف، جامدات دارای  های گوناگونی همچون

هایی با مقاومت ابررساناها، لنزها، سرامیک ،اکسیدهای فلزی ساده و چندتایی با درصد خلوص بالا

های جامد، مواد ها، الکترولیتدی الکتریک، ا توزیع یکسان و همگننانوذرات ب ویژه، انواع کاتالیزگرها،

هایی در صنایع الکترونیک، دژل کاربر –د. همچنین فرایند سل باشمیفروالکتریک و پیزوالکتریک 

 .[21-21]دارد همای نوری، ساخت موتورها، صنایع شیمیایی و غذایی و انرژی هسته

 Chemical Solution) دهی محلول شیمیاییرسوب( که همچنین با نام Sol-gel)ژل -سلفرآیند             

Deposition) مهندسی و  مهندسی و علم مواداست که در  شیمی ترشود، یک روش از آن یاد می

 ماده که پیش (سل)شیمیایی  محلولاین روش یک  در .شودکار گرفته میبه به طور گسترده سرامیک

 کاره بای است، شبکه پلیمرهاییا  گسستهاز ذرات  (ژل)پیوسته  هم یک شبکه به یتهیه برای ای

 درفلزات هستند که  کلریدو  آلکوکسید کار گرفته شده بیشتربه هایماده پیش .شودگرفته می

توان ژل می -فرایند سل  یبوسیله .کنندشرکت می ایبسپارش مرحلهو  آبکافت گوناگون هایواکنش

باشد نانومتر که ساختاری در مرتبه مولکولی می 111تا  1 یرا در محدوده هافرآوردهساختار میکرو 

                                                           
3 Ebelmen 

file://w/index.php
file://w/index.php
file://wiki/Ù�Ù�Ù�Ø¯Ø³Û�_Ù�_Ø¹Ù�Ù�_Ù�Ù�Ø§Ø¯
file://wiki/Ù�Ù�Ù�Ø¯Ø³Û�_Ù�_Ø¹Ù�Ù�_Ù�Ù�Ø§Ø¯
file://wiki/Ù�Ù�Ù�Ø¯Ø³Û�_Ø³Ø±Ø§Ù�Û�Ú©
file://wiki/Ù�Ù�Ù�Ø¯Ø³Û�_Ø³Ø±Ø§Ù�Û�Ú©
file://wiki/Ù�Ù�Ù�Ø¯Ø³Û�_Ø³Ø±Ø§Ù�Û�Ú©
file://wiki/Ù�ØÙ�Ù�Ù�
file://wiki/Ù�ØÙ�Ù�Ù�
file://w/index.php
file://w/index.php
file://wiki/Ù¾Ù�Û�Ù�Ø±
file://wiki/Ù¾Ù�Û�Ù�Ø±
file://w/index.php
file://w/index.php
file://w/index.php
file://w/index.php
file://wiki/Ù�Û�Ø¯Ø±Ù�Ù�Û�Ø²
file://wiki/Ù�Û�Ø¯Ø±Ù�Ù�Û�Ø²
file://w/index.php


9 

 

-1و  2-1 واکنش)های فیزیکی و شیمیایی یکنواختی دارندآورد. این مواد اغلب مشخصهبدست 

3)                      .                       

             MOR + H2O → MOH + ROH (hydrolysis)                                                 2-1  واکنش                                     

   MOH+ROM→M-O-M+ROH (condensation(                                                 1-3 واکنش  

      M(OR)n                 آلکوکسید های فلزی                                                 

 R و غیره باشد و Co و Ni و Cu و Si  ،Al  ،Ti  ،Zn  ،Sn  ،Pb  ،Ta  تواندمی  M که در این واکنش

    .باشدمی ......گروه آلکیل مانند متیل، اتیل، ایزوپروپیل، بوتیل و  یک 

در یک مایع است که این ذرات  nm  111-1یمحلولی دارای ذرات خیلی ریز  به اندازه (Sol)سل 

 مانند.خیلی ریز به سبب کوچکی بیش از اندازه به شکل معلق باقی می

های پلیمری های ریزتر از میکرون با طول زنجیرهبا اندازه یک شبکه جامد بهم پیوسته (Gel)ژل 

 ژل، تشکیل ژل با ایجاد پیوندهای کووالانسی -سل های دربیشتر سیستم میکرون است.بزرگتر از 

مراحل تشکیل ژل که بوده و برگشت پذیر نیست یعنی قابلیت برگشت به حالت سل را ندارد.  همراه

دو گونه هستند. در واقع در دنباله مراحل تشکیل سل است بسته به نوع ژل)کلوئیدی یا پلیمری( 

با نیروهای ضعیف واندروالسی  یبه وسیلهاز به هم چسبیدن ذرات کلوئیدی  کهژل کلوئیدی نخست 

محیط پیرامون ذرات  کهژل پلیمری و دیگری  تبخیر حلال پیرامون ذرات کلوئیدی بوجود می آید

در این  هستند.تشکیل یک زمینه پلیمری  یآمادهکه  است تشکیل شده  هاییکلوئیدی از مولکول

با  کنند. بدین ترتیب،می جایگیریذرات کلوئیدی همانند کشمش در یک کیک کشمشی  صورت

، دما و زمان و یا افزودن مواد شیمیایی می توان به پایدار سازی pH  تغییر عوامل پیرامونی مثل تنظیم

شبکه  مزاحمت. سپس با قرار دادن ژل تشکیل شده در داخل آون ترشدنزدیکاین شبکه پلیمری 
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 یفرآوردهبا قرار دادن  پایانو فقط نانو ذرات را خواهیم داشت. درحذف شده  ی پیرامون آنپلیمر

 .تبدیل نمود بلوریذرات آمورف را به نانو ذرات  در کوره می توان نانو بدست آمده

ین است که به یی در محلول و در دمای پایهای شیمیاسنتز شبکه معدنی توسط واکنش :ژل - سل

ر شکل )در مراحل اولیه( در مقابل فرایند کریستاله شدن در محلول قراشبکه بیدلیل تشکیل 

 . [22]دارد

 فرآیند هیدروترمال  -1-6 

شناس انگلیسی به نام دارد. این عبارت برای اولین بار توسط زمین ژئوفیزیکیهیدروترمال اساسا ریشه 

میلادی( برای شرح عملکرد آب در فشار و دمای بالا در اعمال تغییرات  1871-1792) 4مورچیسن

از فرآیند  2111در سال  6و بیراپا 2. یوشیمورااست ها بکار رفتهروی پوسته زمین و تشکیل صخره

بی باشد یا غیر آبه عنوان واکنش شیمیایی همگن یا غیر همگن در حضور حلال ) خواه  هیدروترمال

با  .[23]تر از یک اتمسفر در یک سیستم بسته یاد کردندبی( در دمای بالاتر از اتاق و در فشار بزرگآ

است، هنوز تعریف م سنتز بوجود آمدهیی که در اثرگسترش این شاخه از علهاوجود تمامی پیشرفت

 هیدروترمال عمدتا به هر نوع واکنش نا مشخص و استانداردی برای این فرآیند وجود ندارد. کلمه

همگن در حضور حلال آبی در دماهایی بالاتر از دمای بحرانی و در نتیجه در فشارهای بالا اطلاق 

 و آبی محیطهای درناهمگن  های واکنش با که است فرآیندی هیدروترمال شود. به عبارت دیگرمی

ها، تک بلورهای توده و سرامیک یتهیه برای اتمسفر یک بالای فشار و دمای اتاق از دماهای بیشتر

 . شودکار گرفته میبه ذرات ریز یا نانوذرات 

ای با دیواره های شیشههای آبی را در تیوپمحلول 7رابرت بونزندان آلمانی یک شیمی1839در سال 

کرد. بلورهای کربنات باریم و بار نگهداری می 1و فشار بالای  C 211°ضخیم در دمای بالاتر از 

های آبی هیدروترمال کربنات استرانسیم که او در این شرایط رشد داده بود، نخستین کاربرد حلال

                                                           
4 Murchison 
5Yoshimura  
6 Byrappa 
7 Robert Bunsen 

http://fa.wikipedia.org/wiki/%DA%98%D8%A6%D9%88%D9%81%DB%8C%D8%B2%DB%8C%DA%A9%DB%8C
http://fa.wikipedia.org/wiki/%DA%98%D8%A6%D9%88%D9%81%DB%8C%D8%B2%DB%8C%DA%A9%DB%8C
http://fa.wikipedia.org/w/index.php?title=%D9%85%D9%88%D8%B1%DA%86%DB%8C%D8%B3%D9%86&action=edit&redlink=1&preload=%D8%A7%D9%84%DA%AF%D9%88:%D8%A7%DB%8C%D8%AC%D8%A7%D8%AF+%D9%85%D9%82%D8%A7%D9%84%D9%87/%D8%A7%D8%B3%D8%AA%D8%AE%D9%88%D8%A7%D9%86%E2%80%8C%D8%A8%D9%86%D8%AF%DB%8C&editintro=%D8%A7%D9%84%DA%AF%D9%88:%D8%A7%DB%8C%D8%AC%D8%A7%D8%AF+%D9%85%D9%82%D8%A7%D9%84%D9%87/%D8%A7%D8%AF%DB%8C%D8%AA%E2%80%8C%D9%86%D9%88%D8%AA%DB%8C%D8%B3&summary=%D8%A7%DB%8C%D8%AC%D8%A7%D8%AF+%DB%8C%DA%A9+%D9%85%D9%82%D8%A7%D9%84%D9%87+%D9%86%D9%88+%D8%A7%D8%B2+%D8%B7%D8%B1%DB%8C%D9%82+%D8%A7%DB%8C%D8%AC%D8%A7%D8%AF%DA%AF%D8%B1&nosummary=&prefix=&minor=&create=%D8%AF%D8%B1%D8%B3%D8%AA+%DA%A9%D8%B1%D8%AF%D9%86+%D9%85%D9%82%D8%A7%D9%84%D9%87+%D8%AC%D8%AF%DB%8C%D8%AF
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در  9و دی سنارمونت 1842در سال  8اشچافلت ها از رشد هیدروترمال بلورها توسطبودند. دیگر گزارش

 بلورهایدیگری در مورد های گزارش 11جی اسپزی ،1912ارائه شده بود. بعدها در  1821سال 

ی فلزی، اکسیدها، هاحرارت دادن نمک یپایهاین روش بر  .[24]میکروسکوپی منتشر کرد

آب( در دما و فشاری بالاتر از نقطه در هیدروکسیدها یا پودرهای فلزی در محلول یا سوسپانسیون )

یند را در سه مرحله می توان خلاصه کرد، در مرحله نخست مواد آاین فر بنا شده است.جوش مایع 

هیدروکسید، پودر فلزی( در اتوکلاو قرار گرفته و به شکل محلول درمی  فلزی، اکسید، هاینمک)اولیه 

آید. در دومین مرحله واکنش شیمیایی یا فرایندهای تجزیه در شرایط هیدروترمال اتفاق می افتد. در 

آخرین مرحله وقتی که بیشترین حد اشباع حاصل شد، حالت جدیدی از ترکیبات شروع به شکل 

پذیری و انعطاف  ، گوناگونییک مرحله ای یتهیهروش هیدروترمال  برتری ترینمهم .ی کنندگیری م

این روش با محیط زیست بسیار سازگار است چون در محیطی کاملاً بسته در دماهای . این روش است

کمتر بودن دمای واکنش باعث کنترل بهتر  اتفاق می افتد. افزون بر این،ها کمتر از سایر روش

 دست به مشاهدات اساس . برومتری، به هم چسبیدگی کمتر ذرات و رشد کریستالی می گرددیکوتاس

 استوکیومتری کنترل ، و کیفیت بالا خلوص با ریز خیلی پودرهای برای تولید هیدروترمال، روش آمده،

 فشرده، کمترذرات نقایص بودن، شکل هم شده، کنترل باریک، مورفولوژی ذرات اندازه توزیع شده،

ایده  غیره روش و بالا تراکم قابلیت پذیری، واکنش کنترل میکروساختار، بالا، تکرارپذیری و بلورینگی

چون نانوپودرها را با به هم  است هیدروترمال برای تولید نانوپودرها خیلی مناسب روش است. آلی

 دقیق کنترل نانومواد، علم در اساسی چالش .[22و23]دهدبدست میچسبندگی کم و یکنواختی 

 هایروش طریق از نانوذراتوابسته است.  مواد این یتهیه هایروش به که است شکل ذرات و اندازه

 در های تهیهروش د.نآی می دست به جامد به گاز یا جامد به مایع جامد، جامد به مانند گوناگونی

 به شمار گذشته هایسال در نانومواد ساخت هایروش ترینارزش با از یکی هیدروترمال، مانند محلول

                                                           
8 Schafhäult 
9 de Sénarmont 
11 G. Spezzi 
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 برتری هاروش سایر به نسبت روش، این از بدست آمده هایفرآورده بالای کیفیت دلیل به و آیدمی

 .[26-27]دارد

 آلومینیوم ایزوپروپوکسید -1-7

 ی آلومینیوم ایزوپروپوکسیدتهیه -1-7-1

 در  13وکراسلی 12هارتونگ ،11توسط یانگ ی آلومینیوم ایزوپروپوکسیدبرای تهیه های زیادیروش 

  لیترمیلی1211، آلومینیوم gr111روش آنها شامل رفلاکس مخلوطی از  .[28]منتشر شد 1963سال 

 چرا  دهدای از آلومینیوم رخ میاین فرآیند از طریق تشکیل ملغمه  بود. HgCl gr2 2و ایزوپروپیل الکل

 کاتالیزور مثل  ها نیاز به یکضعیف، برای واکنش با الکلکه آلومینیوم به جهت خصلت الکتروپوزیتیوی 

 ید یا کلرید جیوه دارد.

 ساختار آلومینیوم ایزوپروپوکسید -1-7-2

ممانعت زی وساختار مولکولی یک آلکوکسید وابسته به فرمول تجربی، اندازه و عدد اکسایش اتم مرک  

گروههای الکترون و حجم اتم مرکزی و استخلافباشد. همچنین تعداد فضایی گروه آلکیل یا آریل می  

تمایل به کزیتجمع مولکلولی تاثیر بسیار زیادی دارد. بدین شکل که با افزایش حجم اتم مرآلکیل در   

مری )دو ختارالیگوگردد، در نتیجه آلکوکسید تشکیل شده ساهای اکسو بیشتر میتجمع، با تشکیل پل  

ایزوپروپو آلومینیوم شود. از این میانکند و فشار بخار آن کم میمی، سه تایی، چهار تایی( پیدا تایی  

 ساختار آلو (. البته2-1) شکل ای است  یک ترکیب چهار هسته 3pr)iAl(Oبا فرمول مولکولی  کسید

 بوده و دستخوش نوآرا تقطیر شده به صورت سه تایی گزارش شده است اما بسیار ناپایدارمینیوم تازه 

.(4-1و 3-1)شکل [29]شود تا در پایان ساختار چهارتایی پایداری بدست آیدمیهای گوناگون یی  

 

  

                                                           
11 young  
12 Hartung  
13Crossley  
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 3pr)iAl(Oآلومینیوم ایزو پروپوکسید . ساختار 2-1شکل 

 

 

 3pr)iAl(O آلومینیوم ایزو پروپوکسیدسه تایی  ساختار .3-1شکل 
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4]3iso)-[Al(Opr                        3]3iso)-[Al(Opr 

Liquid               (4)               Solid  

 

 (1)                                                  (3)          

        

4]3iso)-[Al(Opr                        3]3iso)-[Al(Opr 

In solution                (2)       In solution  

 های سه تایی و چهارتایی به یکدیگر نوآرایی و تبدیل گونه .4-1شکل       

 

 اسپینل اکسیدهای دو تایی -1-8 

ای  باشند، از دیدگاه صنعتی و پژوهشی اهمیت ویژهاکسیدهای دو فلزی که دارای ساختار یونی می

مورد توجه قرار گرفته است. فرمول شیمیایی آنها را رو بررسی ساختار بلوری آنها بسیار دارند، از این

هایی در نظر گرفت که از واکنش یک اکسید اسیدی و یک اکسید بازی بوجود توان مثل نمکمی

)خواه از یک نوع فلز واسطه، خواه از دو نوع متفاوت فلز واسطه و یا از یک فلز واسطه و یک  اندهآمد

 فلز اصلی(.

های طبیعی آنها را به سه دسته تقسیم می کنند که بیشتر به صورت ترکیب بر اساس ساختار بلوری،

 شوند.یافت می

 .CaO]2O) Ti3O[(CaTi, باشدتیتانات کلسیم می پرووسکیت نام کانی شناسی، :سکیتپروو -1

 آیند.و غیره همگی جزء این دسته به حساب می NaWO3, LaAlO3BaTiO ,3ترکیباتی از جمله 

 FeO (FeTiO2.[TiO ,3[(باشد می ( II )ایلمنیت، نام کانی شناسی تیتانات آهن : ایلمنیت -2

 آیند.هم جزء این گروه به حساب می  CoTiO3, MgTiO3NaSbO ,3ترکیباتی از جمله 
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 .3O2) MgO, Al4O2[(MgAl[باشد نام کانی شناسی منیزیم متا آلومینات می :اسپینل -3

آیند. و غیره همگی جزء این دسته به حساب می   4O2BaAl, 4O2, CoAl4O2ZnAlترکیباتی مانند 

سیستم در است که  4O2ABبا فرمول عمومی  ادمو اکسیدهای دوتاییاسپینل یکی از از این میان، 

هستند. این ساختار را مختلف  فلزی هایکاتیون Bو  Aدرآن شود و کریستالی مکعبی متبلور می

توانند فلزات یکسان میB و  A در نظر گرفت. بلند رویو  نمک طعامتوان ترکیبی از ساختارهای می

2-(با بارهای متفاوت باشند مثل
4O3+

2Fe2+(Fe 4O3Fe [31-31]. 

 ساختار اسپینل -1-8-1

هستند. در این ساختار چهار  FCCیون های اکسیژن دارای آرایش  (2-1شکل، )در ساختار اسپینل 

چهار وجهی وجود دارد. هشت سلول واحد این ساختار به نحوی  یحفرههشت وجهی و هشت  یحفره

کاتیون هشت  8وجهی و  چهارکاتیون  16یون اکسیژن،  32قرار می گیرند که سلول واحدی حاوی 

ها  ی هشت وجهی بوسیله کاتیونحفره 32ی چهار وجهی و هحفر 64یون  و  32) وجهی تشکیل شود.

ها بین این دو محل باعث ایجاد دو حالت مختلف چگونگی پخش و آرایش کاتیون. (گردداشغال می

 گردد.اسپینل می

 اسپینل نرمال -1-8-1-1

چهاروجهی و کاتیون سه ظرفیتی، نیمی  هایدر اسپینل نرمال کاتیون دوظرفیتی یک هشتم مکان

نمایش  4Otoc]2[Btet[A] فرمول کلی اسپینل نرمال به صورت هشت وجهی را پر کرده اند. هایحفرهاز

، 4O2MgAl ،4O2ZnAl ،4O2CdFe ،4O2FeAl ،4O2CoAlاین ساختار در  .(6-1شکل ) شودداده می

4O2NiAl ،4O2MnAl[32]، مشاهده می شود. 

 

 

 

http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D8%A7%D8%AE%D8%AA%D8%A7%D8%B1_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
http://fa.wikipedia.org/wiki/%DA%A9%D8%A7%D8%AA%DB%8C%D9%88%D9%86
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%81%D9%84%D8%B2
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%81%D9%84%D8%B2
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D8%A7%D8%AE%D8%AA%D8%A7%D8%B1_%D9%86%D9%85%DA%A9_%D8%B7%D8%B9%D8%A7%D9%85
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D8%A7%D8%AE%D8%AA%D8%A7%D8%B1_%D9%86%D9%85%DA%A9_%D8%B7%D8%B9%D8%A7%D9%85
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D8%A7%D8%AE%D8%AA%D8%A7%D8%B1_%D8%A8%D9%84%D9%86%D8%AF_%D8%B1%D9%88%DB%8C
http://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D8%A7%D8%AE%D8%AA%D8%A7%D8%B1_%D8%A8%D9%84%D9%86%D8%AF_%D8%B1%D9%88%DB%8C
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 اسپینل معکوس -1-8-1-2

اضع هشت وجهی و نیمی دیگر در مو 3B+و نیمی از یون های  A+2در اسپینل معکوس تمام یون های

اسپینل معکوس به صورت کلی فرمول  .گیرندمواضع چهاروجهی قرار میدر ،3B+هایاز یون

4Ooct[A,B]tet[B] 4بوده و در  تراین ساختار متداول .شودنمایش داده میO3Fe هایو بسیاری فریت 

 ساختارهای البته خواص مغناطیسی آن ها از اهمیت زیادی برخوردار است، مشاهده می شود.دیگر که 

 آن کردن مشخص برای و است اتفاقی حفرات رد هاکاتیون توزیع که دارد وجود هم حد دو این میان

فرمول . دهد می نشان را وجهی هشت حفرات در Aکاتیون  تعداد کهشود استفاده می γمتر پارا از ها

 .[32]است γ  ≤ 0≥    1است که در آن 4O oct]y-2Bx-1[A tet]xAy[B  کلی این ترکیبات به صورت

 

 

 4O2AB. ساختار اسپینل 2-1شکل 
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 نرمال . ساختار اسپینل6-1شکل 

 هاخواص شیمیایی و فیزیکی اسپینل -1-8-2

ها در به چگونگی پخش این کاتیون B و A علاوه بر ماهیتها شیمیایی و فیزیکی اسپینل هایویژگی

باشد. بدلیل اینکه مورفولوژی و های چهاروجهی و هشت وجهی ساختار بلوری هم وابسته میهایحفره

گذارد بنابراین انتخاب روش اندازه ذرات، همگی بر روی خواص شیمیایی و فیزیکی اسپینل، تاثیر می

توان قدرت می ،د و با تغییر روش تهیه و کنترل آن در طول مسیر واکنشباشتهیه آن حائز اهمیت می

قطعات تهیه شده  هایویژگیخواص الکتریکی و مقاومت در برابر حملات شیمیایی و دیگر  ،مکانیکی

 تغییر داد.از اسپینل را 

 هاکاربرد اسپینل -1-8-9

های نسوز، مواد مغناطیسی، نیم رسانا، پوشش، کاتالیست، مواد ها در صنعت به عنوان رنگدانهاسپینل

ها به سبب اینکه همچنین اسپینل .[33]روندکار میهای الکترونیکی بهنوری، سنسور و سرامیک

موادی پایدار با مقاومت بالا در مقابل اسیدها هستند و چون نقطه ذوب بالایی دارند به عنوان بستر 

 . [34]شوندکار برده میکاتالیستی به
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، باشدمی  =Zn, Ni, Fe,Co Mn, Mکه در آن  O)2(MAL های فلزات واسطه آلومینیوماسپینل یون

. افزون بر آن، کاتالیزگرهای مناسبی نیز در [32]باشندترپش می -های فیشرکاتالیزگر های واکنش

ها و اکسایش و کاهش گزینشی عملیات شیمیایی ناهمگن مانند سوختن کاتالیتیکی هیدروکربن

 .[36-37]باشندهای آلی گوناگون میمولکلول

 هاهای تهیه اسپینلروش -1-8-4

 روش حالت جامد -1-8-4-1

  شود.ی اسپینل از پودرهای اکسیدهای فلزی کمک گرفته میدر این روش برای تهیه

MO+ M´2O3               MM´2O4                                                                                       4 -1 واکنش                                     

توان کنترل استوکیومتری درست فرآورده نهایی و نیاز به دمای بالا را نام های این روش میاز سختی

 شود.مورفولوژی نایکنواخت در فرآورده میبرد که خود سبب کلوخه شدن و 

 رسوبی روش هم -2 -1-8-4

کار ی اسپینل بهها  و یا آلکوکسیدهای فلزات برای تهیهدر روش هم رسوبی هیدروکسیدها،  نیترات

-شوند.سختی  این روش آن است که با افزایش دما، هیدروکسیدها، آلکوکسیدها و یا نیتراتگرفته می

های گوناگون حالت کنند و این رسوب کردن در دماها و زمانک زمان ویژه رسوب نمیهای فلزات در ی

دهد و پس از تکلیس، به جای اسپینل  تک فاز، دو فازی را به جای یک فاز یکنواخت بدست می

  (.2- 1واکنش)  [38-39]گردند اکسیدهای دو فلز حاصل می

             واکنشMO + Al2O3                         2-1       هم رسوبی        M(OH)2 + 2Al(OH)3                                 واکنش 1 -11
حرارت         
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 استفاده از فلزا ت  -9 -1-8-4

دلیل آید ولی این روش به اسپینل با گزینش فلز مناسب  بدست می ،1-6در این روش طبق واکنش 

نیاز به دمای بسیار بالا در زمان بلند جهت انجام واکنش و همچنین گزینش کاتالیزگر مناسب، 

 باشد.اقتصادی نمی

  M + Al    کوره الکتریکی       فرآورده دیرگداز با دانسیته بالا                                          6-1واکنش       

    مای بالاد                                                                                                        

                

 هیدروترمال -4 -1-8-4

معمول تهیه  هایاز روش تربرای تهیه اکسیدهای فلزی در دمای پایین مناسب این روش روشی

 طور کامل توضیح داده شد.به  6-1باشد که در بخش می های گوناگونسرامیک

 ژل   -سل -5 -1-8-4

ژل بر  -. برتری روش سل شودکار گرفته میبهای ژل به طور گسترده -ها روش سل از میان این روش

های مایع و گذر از یک مرحله محلول است. بدین ترتیب خالص پیش ماده کارگیریبههای دیگر روش

گردد. ساده بودن پیش ماده ساده تر شده و اختلاط فلزات در حد مولکولی امکان پذیر می سازی

روش، تشکیل مواد با خلوص بالا، تشکیل فاز اکسیدی در دمای پایین و حفظ نسبت استوکیومتری، 

از  بدست آمدهشود، ذرات جامد ژل داده می -دهد که با تغییراتی که در روش سل این امکان را می

 رسید.مورفولوژیکی و شیمیایی کنترل کرده و به هدف  دیدگاهکلیس را از ت
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1-8-5- 4O2lAZn  )گاهنیت( 

شیمیدان و کانی شناس  اکسیدهای دوتایی اسپینل است کهاز  4O2ZnAl شیمیایی فرمولبا   گاهنیت

 ZnO و دارای شودحل می 4SO2Hبه سختی دراین کانی . را شناسایی کرده است آن 14گاهن سوئدی

ساختار مکعبی  4O2ZnAl .کشف شد ایتالیادر باشد که نخستین بار می 3O2Al 61٫22٪ و 39٫44٪

اتم اکسیژن  32 دارایهرسلول واحد  ها دردارد که همچون دیگر اسپینل Fd3mفشرده با گروه فضایی 

چهار وجهی  حفره 8 و lA  هایشده با اتم پرهشت وجهی  حفره 16دارای  همچنین  4O2ZnAlاست. 

نشان داده شده  7 -1در شکل  4O2ZnAl ساختار بلوری .[41 و 33[باشدمی Znهای شده با اتم پر

 است.

 

  4O2ZnAlساختار بلوری  -7-1شکل 

 

 4O2ZnAl  پایداری دمایی و مقاومت مکانیکی بالا، اسیدیته سطحی پایین، ویژگی آبگریزی و  بدلیل

سرامیکی و الکتریکی کاربرد  ،های نوری و الکتریکی مناسب، در صنایع گوناگون شیمیایی، نوریویژگی

شود این ماده برای سبب می نیمه رسانا این (eV 3.8)نوار شکاف وسیع . همچنین [41- 43[دارد

                                                           
14 Gahn 

file://wiki/Ù�Ø±Ù�Ù�Ù�_Ø´Û�Ù�Û�Ø§Û�Û�
file://wiki/Ø³Ù�Ø¦Ø¯
file://wiki/Ø§Û�ØªØ§Ù�Û�Ø§
file://wiki/Ø§Û�ØªØ§Ù�Û�Ø§
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تواند برای کاربردهای نوری الکتریکی شفاف باشد و بنابراین می nm321 از های بالاترموجطول 

های آلی ت گوناگون در واکنشبستری مناسب برای فلزا 4O2ZnAl. [44-47[کار رودبه Uv)) فرابنفش

-تهیه متانول و الکل ،[48-49]ها ی اولفینهای سیر شده جهت تهیهالکل 12لیستی مانند آبگیریکاتا

ایزومراسیون  ها،، تهیه استایرن از استوفنون[22]ها ، تهیه پلی متیل بنزن[21-21و41 ]های سنگین

 باشد.و غیره می [23-24]ها بندهای دوگانه آلکن

رود. اما روی کار میبه 4-8-1در قسمت  های گفته شدهنیز روش روی آلومینات برای تهیه اسپینل

توان ذراتی ریز به دیدگاه کاتالیزوری سطح موثر کمی دارد، که با بهبود روش تهیه، می آلومینات از

و روش  [22]ترکیب نمودیم ا همژل و هیدروترمال را ب -ما دو فرایند سل  پژوهشدر این . دست آورد

بکار  های گوناگون در دماها و حلالآلومینات  روی هیدروترمال را برای تهیه نانو ذرات - سل ژل

 بردیم.

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                           
15 Dehydration 
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 فصل دوم

 

 

 

 

 روش تجربی
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 روش تجربی -2

 هادستگاه -2-1

 16فروسرخ تبدیل فوریه دستگاه طیف سنج -2-1-1

 برمید با استفاده از قرص پتاسیمShimadzu FTI شرکت  فروسرخدستگاه  بوسیلهIR های طیف همه

(KBr) .خشک گرفته شدند 

 17ایکس پرتودستگاه پراش  -2-1-2

 های زیر به کار گرفته شد. با ویژگی  XRDهای جامد، دستگاه برای شناسایی نمونه

X-Ray Powder Diffraction 

Diffraction type: D8 Advance Bruker 

Copper tube 

Kα             λ=1.5406 

Generation Tension: 35 KV 

Generation Current: 30 A 

 18دستگاه تجزیه حرارتی - 2-1-9

 های زیر انجام شد.ها با دستگاه تجزیه حرارتی با ویژگیآنالیز حرارتی نمونه

Model: STA 503M 

Temperature Program : 10 – 800 °C 

     Atmosphere: Air 

                                                           
16 Fourier Transform Infrared (FTIR) 
17  X- Ray Diffraction (XRD) 
18 Thermal Analysis 
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  13دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی -2-1-4

به  S-4160ساخت شرکت هیتاچی مدل  SEMبرای بررسی مورفولوژی و تعیین اندازه ذرات، دستگاه 

 کار گرفته شد.

  C ° 1211 الکتریکیالکتریکی کوره  -2-1-5

 های زیر به کار گرفته شد.جهت تکلیس پودرهای بدست آمده از کوره الکتریکی با ویژگی

Electric  Furnace  Raypa HM-9 

 

 مواد اولیه -2-2

 از، سدیم و بنزوفنون  ایزوپروپانل، تولوئن ،  (ΙΙ)کلرید  هروی کلرید ، جیوروی استیل استونات، 

 شرکت مرک خریداری گردید و بدون خالص سازی به کار گرفته شد.

 خشک کردن تولوئن- 2-9

 برای خشک کردن این حلال سدیم و بنزوفنون به کار رفت.

بهم افزوده و رفلاکس شدند. رفلاکس تا مشاهده رنگ آبی ادامه پیدا کرد. بنزوفنون  و تولوئن، سدیم

 .[26]در پایان پس از خشک شدن، حلال جمع آوری و در فرآیندها به کارگرفته شد

 آلومینات  روی تهیه اسپینل -2-4

 آزمایشها در سه دسته جداگانه بررسی شد.

                                                           
19 Scanning Electron Microscopy 
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(I   3، آلومینات رویدسته نخست برای تهیه درpr)i(OAl  2 وZn(acac)  و  پیش ماده  در جایگاه

 به کار گرفته شد.حلال  در جایگاه تولوئن 

II ،3( در دسته دومpr)iAl(O  2  وZn(acac)   تولوئن/ ایزوپروپانل به کار گرفته شد. 1:3در مخلوط 

III ،3( در دسته  سوم نیزpr)iAl(O  و O2.2H2ZnCl  به کار رفت ایزوپروپانل تولوئن/ 3:1 مخلوط در. 

پیش ماده  ن همچون حلال، دمای هیدروترمال وشد اثر پارامتر های گوناگو ها، تلاشدر این آزمایش

های فرآیند تهیه روی ویژگی باشد بررسی شود.آلومینات میروی  که هایندآفری این فرآوردهبر

 نشان داده شده است. 2-1 آلومینات در جدول

 دمای هیدروترمال

C)°( 

 نمونه پیش ماده حلال

 2Al(Oipr)3 +Zn(acac)2 ZA1 تولوئن 21

 2Al(Oipr)3 +Zn(acac)2 ZA2 تولوئن 100

 Zn(acac) 3pr)iAl(O2 ZA3+2 تولوئن 150

 Zn(acac) 3pr)iAl(O2 ZA4+2 تولوئن 200

 Zn(acac) 3pr)iAl(O2 ZA5+2 تولوئن+ایزوپروپانول 50

 Zn(acac) 3pr)iAl(O2 ZA6+2 تولوئن+ایزوپروپانول 100

 Zn(acac) 3pr)iAl(O2 ZA7+2 تولوئن+ایزوپروپانول 150

 Zn(acac) 3pr)iAl(O2 ZA8+2 تولوئن+ایزوپروپانول 200

 ZnCl 3pr)iAl(O2 ZA9+2 تولوئن+ایزوپروپانول 50

 ZnCl 3pr)iAl(O2 ZA10+2 تولوئن+ایزوپروپانول 100

 ZnCl 3pr)iAl(O2 ZA11+2 تولوئن+ایزوپروپانول 150
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 آلومینات روی یند تهیهآفرهای ویژگی :2-1جدول

 

 

 

 

 

 

 

 

 در تولوئن  2Zn(acac)  و 3pr)iAl(Oتهیه روی آلومینات با پیش ماده  -2-4-1

فرآیندها در  یآن، همه آبکافت به دلیل واکنش پذیری بالای آلومینیوم ایزوپروپوکسید با بخار آب و

 اتمسفر نیتروژن خشک بررسی شد.

  میلی لیتری ریخته 21لن دریک با  (مولمیلی  7/3)  2Zn(acac)گرم  1ها نخست آزمایش یدر دسته

در  )مولمیلی  94/4( مولار O 3/1)3pr)iAl میلی لیتر آلومینیوم ایزوپروپواکسید 8/3 و به آنشد 

مولار از پیش ماده  1/ 22تا غلظت  میلی لیتر تولوئن به آن افزوده شد 2/6تولوئن افزوده شد. سپس 

 15 این مخلوط (.1-2)واکنشتهیه گردد   Zn/Al 1:2با نسبت مولی   6pr)i(O2ZnAl(acac)2فرضی 

 دقیقه با همزن مغناطیسی هم زده شد تا محلولی شفاف و زردرنگ بدست آمد. 

2Al(Oipr)3+ Zn(acac)2                          Al2 Zn(acac)2(O
ipr)6                                                1-2واکنش          

 

 هیدروترمال یشیوهبه   6pr)i(O2ZnAl(acac)2آبکافت  -2-4-2  

میلی  22مولار در یک بشر  1/ 22با غلظت  1-4-2یپیش ماده تهیه شده به شیوهمیلی لیتر از  11

 آب مقطر قرار داده شد.  میلی لیتر 100دارای ( 1-2)شکل  استیل راکتوردرون و  شد لیتری ریخته

ساعت حرارت  24تا  2به مدت  درجه سانتیگراد 211 یا و121،111،21سپس راکتور استیل در دمای 

های ید آلومینیوم انجام شد. بخشداده شد. فرآیند هیدروترمال با نفوذ بخار آب و آبکافت آلکوکس

 نشان داده شده است. 2-2فرآیند آبکافت هیدروترمال در شکل 

 ZnCl 3pr)iAl(O2 ZA12+2 تولوئن+ایزوپروپانول 200
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 هیدروترمال یشیوهبه  آبکافتشده برای  به کار گرفتهتصویر راکتور. 1-2شکل 

 

 آبکافتاز  بدست آمدههای ژل و تکلیس خشک کردن -2-4-9

ی به شیوه و تشکیل ژل به روش هیدروترمال  6pr)i(O2ZnAl(acac)2 آبکافت پیش ماده فرضیپس از 

. پس درجه سانتیگراد خشک شد111در طول شب در دمای ژل بدست آمده صاف گردید و  ،2-4-2

درجه سانتیگراد تکلیس  711ساعت در دمای  3از خشک کردن، پودرهای به دست آمده به مدت 

 داده شده است.نشان  2-2های این فرآیند نیز در شکل بخش .شدند
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 ساعت  24تا  2          

ºC  21121،111،121 یا 

     

  C ° 111در دمایخشک کردن    

 ساعت 12به مدت           

 

     C ° 711تکلیس در دمای                                                                                           

 ساعت 3به مدت                                                                                                   

 
 در تولوئن 6pr)i(O2ZnAl(acac)2 فرآیند آبکافت هیدروترمال هایبخش .2-2شکل                 

 

آورده  2-3و  1-3 در شکل C ° 711پیش و پس از  تکلیس در دمای   (ZA3) نمونه FTIIRطیف 

 ها در زیر داده شده است.و داده شده است

 

   3pr)iAl(O 2   تولوئن   درZn(acac) تولوئن   در 

مولار 22/1 محلول      
 ZnAl2(Oipr)6(acac)2درتولوئن

راکتوردارای  

میلی 100

 لیتر آب مقطر 

ژل سفید 

 رنگ

 

    ZnAl2O4 + ZnO   پودر سفید
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(ZA3) شکل 3-1(پیش از تکلیس ( IR (KBr/ cm-1):3411 (OH)،1611 )خمشیH2O(، 711، 221 

(M-O) 

         

 (ZA3) شکل 3-2(پس از تکلیس ( IR (KBr/ cm-1):3211 (OH) ،711، 421،221(M-O)                         

 

 

 

مخلوط  در  2Zn(acac)و   3pr)iAl(Oتهیه روی آلومینات از پیش ماده  -2-4-4

 ایزوپروپانل تولوئن/

و به میلی لیتری ریخته شد  21لن دریک با  (مولمیلی  49/2) 2Zn(acac) گرم1/ 66در این قسمت 

 در تولوئن )میلی مول 76/4 (مولار O 1/7)3pr)iAl میلی لیتر آلومینیوم ایزوپروپواکسید 8/2 آن

مخلوط  شودمیحل ن قطبی در ایزوپروپانول ترکیب غیر قطبی است و 2Zn(acac)افزوده شد. چون 

میلی لیتر  22/2میلی لیتر تولوئن و  9/4تولوئن/ ایزوپروپانول به کار رفت. بدین ترتیب که  3:1

  6pr)i(O2ZnAl(acac)2  مولار از پیش ماده فرضی 1/ 22تا غلظت  مخلوط افزوده شد ایزوپروپانول به

دقیقه با همزن مغناطیسی هم زده شد تا 12مخلوط این تهیه گردد.  Zn/Al 1:2با نسبت مولی  

 محلولی شفاف بدست آمد.

 هیدروترمال یشیوهبه   6pr)i(O2ZnAl(acac)2 فتآبکا -2-4-5

میلی  22مولار در یک بشر  22/1با غلظت  4-4-2ی مخلوط تهیه شده به شیوهمیلی لیتر از  11

سپس راکتور استیل  آب مقطر قرار داده شد. میلی لیتر 100دارای راکتور  درونو  شد لیتری ریخته

ساعت داخل آون حرارت داده شد.  24تا  2به مدت  درجه سانتیگراد 211 یا و121،111،21در دمای 

های فرآیند هیدروترمال در بخشلکوکسید انجام شد. فرآیند هیدروترمال با نفوذ بخار آب و آبکافت آ

 نشان داده شده است. 3-2شکل

 بدست آمده از آبکافتهای خشک کردن و تکلیس ژل -2-4-6
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و  2-4-2 یبه شیوه  6pr)i(O2ZnAl(acac)2 آبکافت پیش ماده فرضیپس از همانند بخش پیشین 

درجه  111در طول شب در دمای  صاف گردید و بدست آمده ژل، تشکیل ژل به روش هیدروترمال

 711ساعت در دمای  3پس از خشک کردن، پودرهای به دست آمده به مدت  .سانتیگراد خشک شد

 نشان داده شده است. 3-2های این فرآیند نیز در شکلبخش .درجه سانتیگراد تکلیس شدند

 

 

 

 

 

 ساعت  24تا  2                      

 C  ° 211، 21،111،121 

      

 

 C ° 111خشک کردن در دمای             

 ساعت 12به مدت      

 

                                           

                                      

 C ° 711تکلیس در دمای 
 ساعت 3ه مدت ب

 
 / ایزوپروپانولدر تولوئن  6pr)i(O2ZnAl(acac)2فرآیند آبکافت هیدروترمال  هایبخش .3-2شکل 

 

 

آورده شده  4-3و  3-3 در شکل C ° 711پیش و پس از تکلیس در دمای   (ZA7) نمونهFTIR طیف 

 ها در زیر داده شده است.و داده است

(ZA7) شکل 3-1(پیش از تکلیس( IR (KBr/ cm-1):3428 (OH)،1611 )خمشیH2O( ، 617 ، 533 

(M-O) 

        (ZA7) شکل 3-1(پس ازتکلیس( IR (KBr/ cm-1):3448 (OH) ،617 ، 222 ، 486 (M-O)      

  3pr)iAl(O 2 تولوئن   درZn(acac) مخلوط  در

 تولوئن/ایزوپروپانول

مولار 22/1 محلول  

ZnAl2(O
ipr)6(acac)2 

ایزوپروپانول  درتولوئن/   

راکتور حاوی  

میلی  111

رمقط آبلیتر   

 ژل سفید رنگ

 پودر سفید
ZnAl2O4  + ZnO 
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 تولوئن/در  O22H2.ZnCl و  3pr)iAl(Oتهیه روی آلومینات با پیش ماده  -2-4-7

  ایزوپروپانل

ی اسپینل روی آلومینات پیش ماده، روی کلرید در این بخش برای بررسی اثر پیش ماده برتهیه

و به میلی لیتری ریخته شد  21لن دریک با  O2.2H2ZnCl (میلی مول 4/2)گرم  26/1 استفاده شد.

افزوده شد.  در تولوئن (میلی مول 2/7)مولار 3pr)iAl(O 2/1 میلی لیتر آلومینیوم ایزوپروپواکسید 2 آن

تولوئن/  1:3شود، مخلوط حل نمیغیر قطبی  تولوئندر  یک ترکیب قطبی است و 2ClZn چون

 مخلوط افزوده شد میلی لیتر ایزوپروپانول به 3/75میلی لیتر تولوئن و  6/25کار رفت. ایزوپروپانول به

دد گرتهیه  Zn/Al 1:2مولی با نسبت   6pr)i(O2Cl2ZnAl پیش ماده فرضی از مولار 22/0ت تا غلظ

 با همزن مغناطیسی هم زده شد تا محلولی شفاف بدست آمد. دقیقه 12مخلوط  . 2)-2واکنش)

2Al(Oipr)3+ ZnCl2                          ZnAl2Cl2(O
ipr)6                                                                     2-2 واکنش   

 به روش هیدروترمال 6pr)i(O2Cl2ZnAl آبکافت -2-4-8

میلی  22مولار در یک بشر  1/ 22غلظت  با 7-4-2ی مخلوط تهیه شده به شیوهمیلی لیتر از  11

سپس راکتور استیل آب مقطر قرار داده شد.  میلی لیتر 111راکتور حاوی  درونو  شد لیتری ریخته

رارت داده شد. ساعت داخل آون ح 24تا  2به مدت  درجه سانتیگراد 211و یا121،111،21در دمای 

های فرآیند آبکافت بخش. آبکافت آلکوکسید انجام شدآب و با نفوذ بخارفرآیند هیدروترمال 

 نشان داده شده است. 4-2هیدروترمال در شکل
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 بدست آمده از آبکافتهای ژل و تکلیس خشک کردن -2-4-3

و   8-4-2ی به شیوه  6pr)i(O2Cl2ZnAl آبکافت پیش ماده فرضی پس ازهای پیشین همچون بخش

درجه  111در طول شب در دمای  بدست آمده صاف گردید و ژل، تشکیل ژل به روش هیدروترمال

 711ساعت در دمای  3پس از خشک کردن، پودرهای به دست آمده به مدت  .سانتیگراد خشک شد

 نشان داده شده است. 4-2های این فرآیند نیز در شکلبخش .درجه سانتیگراد تکلیس شدند

 

 

 

 

 ساعت 24تا  2
 C°  211، 21،111،121 

        

 

 

 C ° 111خشک کردن در دمای   

 ساعت 12به مدت           

 

 C ° 711تکلیس در دمای                                   

 ساعت 3به مدت                                                                         

 
 / ایزوپروپانولدر تولوئن 6pr)i(O2Cl2ZnAlفرآیند  هیدروترمال  هایبخش -4-2شکل 

 

آورده شده   6-3و  5-3 در شکل C ° 711پیش و پس از  تکلیس در دمای ZA11  نمونه IRطیف 

 ها در زیر داده شده است. و داده است

    (ZA11)پیش از تکلیس (2-3شکل )  O2(H 1621،(OH) 3426 :)1-IR (KBr/ cm خمشی (،222،711                    

532 (M-O)، 

  3pr)i(OAl 2   تولوئن درZnCl مخلوط  در

 ایزوپروپانول تولوئن/

 محلول 1/22 مولار

ZnAl2Cl2(O
ipr)6      

ایزوپروپانول درتولوئن/   

راکتور حاوی  

میلی  111

لیتر  آب 

 مقطر

 ژل سفید رنگ

سفیدپودر   ZnAl2O4  نانوذرات 
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 (ZA11) پس از تکلیس(6-3 شکل )  O2(H 1632،(OH) 3448 :)1-IR (KBr/ cm خمشی (،263،711             

501 (M-O)، 

 

 

 

 

 

 فصل سوم

 

 

 

 بحث و نتیجه گیری
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 بررسی نتایج -9

ژل فرآیندی است جهت تهیه اکسیدهای فلزی ساده و مرکب که به جهت گذر از یک  -یند سلآرف

مرحله محلول مشکلات سنتزهای حالت جامد همچون اختلاط مولکولی را ندارد. روش هیدروترمال 

های گوناگون ی سرامیکهای معمول تهیهتر از روشروشی برای تهیه اکسیدهای فلزی در دمای پایین

به سبب پایداری دمایی  هاهای پیشین گفته شد، اسپینلن برآن همانگونه که در بخش. افزوباشدمی

بالا، مقاومت مکانیکی بالا و خاصیت نوری و کاتالیستی بسیار خوب مورد توجه می باشند. بنابراین 

 میتوان انتظار داشت که تلفیق دو روش بالا جهت تهیه نانوذرات به خوبی عمل نماید. در این تحقیق

تهیه شد. تولوئن، ایزوپرپانول یا مخلوط این دو به  هیدروترمال - نانوذرات اسپینل با روش سل ژل

کارگرفته شد. به جهت بررسی اثر دما نیز، آبکافت عنوان حلال در فرآیند آبکافت هیدروترمال به

شد. همچنین تغییر نوع پیش ماده نیز  انجام 211و  C°121،111،21هیدروترمال در چهار دمای 

های های آنالیزی تلاش گرید اثر هر یک از این پارامترها بر ویژگیبررسی شد. در ادامه با روش

 ی اسپینل بدست آمده از فرآیند آبکافت هیدروترمال بررسی گردد.فرآورده

 هیدروترمال به روش  6pr)i(O2ZnAl(acac)2بررسی نتایج آبکافت ترکیب  -3-1

  FTIR  فروسرخ تبدیل فوریه طیف سنجی -9-1-1
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 باشد که به پیوندمی cm 471،221 ،622-1دیده شدن نوارهایی در   اسپینل، IRویژگی طیف   

(M-O)  طیف [43و  27]شودنسبت داده می .FTIR  های مختلف پیش و پس از تکلیس به نمونه

 IR. قابل توجه است که تعداد و شکل نوارهای شده است نشان داده (6-3تا 1-3های ترتیب در )شکل

دهد همه فرآورده ها نشان میدر این طیف دقت .[34]به روش تهیه آن نیز بستگی دارد 4O2ZnAl در

دارند که به مد ارتعاشی گروه  cm 3211 - 3411-1ها )پیش و پس از تکلیس( نوارهایی در محدوده 

 های تکلیس شده که دارای گروهاین نوار در نمونه وجود  لبتها شود.هیدروکسیل در ترکیب مربوط می

 OH ها با نشان دهنده جذب آب هنگام مخلوط کردن نمونه ،نباشندKBr شدت این نوار باشدکه می

مربوط به  های تکلیس نشدهدر نمونه cm1621-1یابد. نوار دیده شده درها کاهش میدر این نمونه

. نوارهای [28]یابدهای تکلیس شده کاهش میکه شدت آن در نمونه باشدارتعاش خمشی آب می

های تکلیس نشده مربوط به باقیمانده ترکیبات آلی در نمونه 1381وcm 1273-1مشاهده شده در

به  cm 911 – 211-1. نوارهای کششی اسپینل در محدوده [43و  29]باشدموجود در ترکیب می

نسبت  وجهی(، هشت  6AlO)در  O -Alچهاروجهی( و 4OZn)در   O-Znاکسیژن،  -ارتعاش های فلز

به شیوه های مختلف به اکسیژن  ممکن است Alشود. در اکسیدهای آلومینیوم کاتیون داده می

 cm 711-1 در محدوده O -Alنوارهای ارتعاشی (6AlO) کوئوردینه باشد 6کوئوردینه شود. اگر کاتیون 

رود نوارهای ارتعاشی کششی در محدوده انتظار می (4AlO)کوئوردینه  4هستند، اما در حالت  211 –

تواند با نوارهای می O-Zn نوارهای ارتعاشی ا،ه. افزون برآن[61-61]باشند cm821 – 711-1باریک 

دیده شد  هادر نمونه cm 222 ،263 ،617-1همپوشانی کند. در این پژوهش نوارهای  O-Alارتعاشی 

دارند که ها نوارهایی در این محدوده باشد. همه نمونه  6AlOتواند به سبب ارتعاش کششی که می

 تکلیس هاینمونه در Al-O و Zn-Oنوارهای ارتعاشی . البته [61-62]ی اسپینل استتاییدی بر تهیه

بخصوص در   6-3و  2-3های شکل این نوارها درشوند که با شدت و تفکیک بیشتری ظاهر می شده

و تفکیک پذیری  تهیه شده است، شدت 2ZnClی که از پیش ماده( (ZA11ی تکلیس شدهنمونه 
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  .باشدمی به شکل تک فاز 4O2ZnAlی بلوری بالای اسپینل بیشتری داشته و نشان دهنده درجه

 آید.ها پدید نمینمونه IRهای جالب توجه اینکه با تغییر دمای هیدروترمال یا حلال، تغییری در طیف

 

در تولوئن  iAl(O+ 2Zn(acac)(3pr آبکافت هیدروترمال ,) 3ZA (تکلیس نشده ینمونه IRFT طیف :1-3شکل 

 C 150°  دمای
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در تولوئن  iAl(O+ 2Zn(acac)(3pr آبکافت هیدروترمال ,)3ZA (تکلیس شده ینمونه IRFT طیف :2-3شکل 

 C 150° دمای

 
در تولوئن/  iAl(O+ 2Zn(acac)(3pr آبکافت هیدروترمال ,)ZA7 (تکلیس نشده ینمونه IRFT طیف :3-3شکل 

 C 150°  ایزوپروپانول در دمای

 

 
در تولوئن/   iAl(O+ 2(acac) Zn(3pr آبکافت هیدروترمال، )ZA7 (تکلیس شده ینمونه IRFT طیف :4-3شکل 

 C 150° ایزوپروپانول در دمای
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در تولوئن/  iAl(O +2ZnCl(3pr آبکافت هیدروترمال ,)11ZA (تکلیس نشده ینمونه IRFT طیف :2-3شکل 

 C 150° ایزوپروپانول در دمای

 
در تولوئن/  iAl(O +2ZnCl(3pr آبکافت هیدروترمال، )11ZA( تکلیس شدهی نمونه FTIR طیف :6-3شکل 

 C 150° ایزوپروپانول در دمای
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  TG/DTAحرارتیتجزیه  -9-1-2

 ZA12 )3pr)iAl(O +2ZnCl) ینمونه آبکافتهای حاصل از نمودار تجزیه حرارتی ژل 7-3 در شکل

 TG نمودار داده شده است. نشان درجه سانتیگراد 211ایزوپروپانول در دمای  تولوئن/ 1:3مخلوط در

  یک نوار گرماگیر درکه با  باشدمی C°100درصدی در حدود  25این نمونه که در دارای افت وزن 

DTA های ژل همراه بوده و احتمالا مربوط به خروج آب جذب شده به صورت فیزیکی در خلل و فرج

شود که احتمالا به یک فرآیند گرماگیر دیگر مشاهده می C ° 421- 411در محدوده دمایی است.

درصدی همراه  17 گاما آلومینا مربوط بوده و با افت وزن تبدیل آن به بوهمیت و OHهای خروج گروه

شود که می دیگری نیز دیده فرایند گرماگیر C  °211- 211باشد. افزون بر آن، در محدوده دماییمی

از ترکیب  باقی مانده  OH هایگروهاحتمالا مربوط به خروج   بوده ودرصدی همراه 11با افت وزن 

 .دهدکه اسپینل روی آلومینات را بدست می باشدمی
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در تولوئن/  ZA12، )3pr)iAl(O +2ZnCl) ینمونه های حاصل از آبکافت. نمودار تجزیه حرارتی ژل7-3شکل 

 C  °211در دمای ایزوپروپانول 

  PXRDپراش پرتو ایکس از نمونه پودر 3-1-3-

اندازه ذرات و همچنین بررسی تاثیر بررسی تشکیل فاز اسپینل آلومینات روی و تعیین برای 

ها پس ی نمونهپارامترهایی مانند حلال، پیش ماده و دمای هیدروترمال الگوی پراش پرتو ایکس همه

2Zn(acac)  +حاصل از آبکافت  هایالگوی پراش پرتو ایکس نمونه. (8-3 شکل)تکلیس گرفته شد  از

3pr)iAl(O در تولوئنZA1)  تا (ZA4 3 وpr)iAl(O+ 2Zn(acac) ایزوپروپانولتولوئن/  1:3مخلوط  در 

) 5ZA8 تا(ZA 3وpr)iAl(O +2ZnCl تولوئن/ ایزوپروپانول 3:1 مخلوط در) 9ZA 12 تا(ZA در دمای 

C ° 121،111،21 9-3 هایشکل) ترتیب در به درجه سانتیگراد 711 پس از تکلیس در دمای 211و 

با داده های نمونه  1-3در جدول  ZA12)تا   (ZA9هایاست و نمونهنشان داده شده   (11-3تا 

برای هر نمونه با استفاده از رابطه براگ محاسبه   d(Aº)استاندارد اسپینل مقایسه شده است و مقدار 

 گردید.

 

 رابطه براگ

 nd sin2 

d   فاصله صفحات بلوری 

   زاویه پراش 

  n  مرتبه بازتاب 

  طول موج پرتو ایکس 
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مولار در  22/1 غلظتبا   3pr)iAl(O +2ZnCl هیدروترمال آبکافتهای نمونه XRDهای داده . مقایسه1-3جدول 

-نمونهبا  C ° 711 پس از تکلیس در 211و C ° 121،111،21در دمای   ZA12) تا (ZA9 1:3 ایزوپروپانول تولوئن/

 4O2AlnZاستاندارد اسپینل  ی

ZA12 ZA11 ZA10 ZA9 
JCPDS card No.74-1138 

(Spinel) 

d(Aº) d(Aº) d(Aº) d(Aº) d(Aº) hkl 

2.844 2.853 2.842 2. 844 
2.862 

 
220 

2.427 2.435 2.425 2.426 
2.442 

 
331 

2.011 2.010 2.012 2.018 
2.024 

 
400 

1.850 1.855 1.849 1.849 
1.858 

 
331 

1.646 1.641 1.650 1.651 
1.653 

 
422 

1.556 1.551 1.644 1.551 
1.558 

 
511 

1.424 1.425 1.424 1.425 
1.431 

 
440 

 

وجود   4O2ZnAlبه همراه   ZnO یها ناخالصشود در همه نمونهدیده می  9-3طورکه در شکل همان

 تا   ZA1(ها در نمونه تدریج و با افزایش دمابه اماتشکیل نشده است  4O2ZnAlدارد و اسپینل خالص 

ZA4(   ناخالصی ازZnO 4 کاسته شده و فازO2ZnAl .نیز در همه  11-3در شکل  بیشتر شده است

 4O2ZnAlوجود دارد و اسپینل خالص   4O2ZnAlبه همراه  ZnOفاز ناخالص  )ZA8 تا ZA5(ها نمونه

فاز خالص اسپینل   )12ZA تا ZA(9از ها نمونهدر همه  11-3در شکل اما  تشکیل نشده است

4O2ZnAl  .آبکافت یاسپینل در فرآورده چگونگی گسترش فاز 2-3درجدول  تشکیل شده است 
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 ° Cیدر دما ZA12) تا  (ZA9و ZA8) تا  (ZA4،ZA5) تا  (ZA1هاینمونه هیدروترمال

 است.ه شدنشان داده  C ° 711از تکلیس در دمای  پس 211و 121،111،21

   

 تا  (ZA1در تولوئن O +2Zn(acac))3pr)iAl هاینمونه هیدروترمال آبکافتچگونگی گسترش فاز . 2-3جدول 

(ZA4، 3pr)iAl(O +2Zn(acac)  /1:3 ایزوپروپانول در تولوئنZA5)  تا (ZA8  3وpr)iAl(O +2(Cl)Zn  در

  C ° 711پس از تکلیس در  211و C ° 121،111،21 یمادر د  ZA12) تا (ZA9 1:3 ایزوپروپانول تولوئن/

Sample Phase development 

ZA1 ZnO+ZnAl2O4 

ZA2 ZnO+ZnAl2O4 

ZA3 ZnO+ZnAl2O4 

ZA4 ZnO+ZnAl2O4 

ZA5 ZnO+ZnAl2O4 

ZA6 ZnO+ZnAl2O4 

ZA7 ZnO+ZnAl2O4 

ZA8 Zno+ZnAl2O4 

ZA9 100% ZnAl2O4 

ZA10 100% ZnAl2O4 

ZA11 100% ZnAl2O4 

ZA12 100% ZnAl2O4 
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 دمای هیدرترمالاثر   1-3-1-3-

 بکافتآ ی حاصل ازهای تکلیس شدهطور جداگانه الگوی پراش پرتو ایکس نمونهبرای بررسی اثر دما به

ی دما چهاررا در ZA12) تا  (ZA9و ZA8) تا  (ZA4،ZA5) تا  (ZA1هر سری هیدروترمال

C°121،111،21نمونهو مقایسه الگوی پراش پرتو ایکس  3-9 شکلتوجه به  کردیم. بررسی 211 و-

 ZA4) تا  (ZA1در تولوئن  O+ 2Zn(acac))3pr)iAlهیدروترمال  آبکافت ی حاصل ازتکلیس شده های

از مقدار فاز ناخالص  C °211به  21دهد با افزایش دما از نشان می 211و C °121،111،21در دمای

ZnO  4کاسته شده و فازO2ZnAl الگوی مقایسه و  11-3گردد. توجه به شکل بیشتر تشکیل می

در  3pr)iAl(O +2(acac)Znهیدروترمال  آبّکافت ی حاصل ازتکلیس شده هاینمونه پراش پرتو ایکس

افزایش دما دهد نشان می 211و  C° 121،111،21در دمای  ZA8) تا (ZA5 3:1 ایزوپروپانول تولوئن/

  و ZnO نگذاشته است و در همه دماها فاز (4O2ZnAl و ZnOتشکیل فاز )ثیر چندانی در میزان تا

4O2ZnAl .الگوی پراش و مقایسه  11-3شکل  بهتوجه  همچنین را به همان مقدار قبل خواهیم داشت

 در تولوئن/ 3pr)iAl(O +2Zn(Cl) هیدروترمال آبّکافت ی حاصل ازتکلیس شدههای نمونه پرتو ایکس

دهد که در هر چهار نشان می  211و C °121،111،21در دمای ZA12) تا  (ZA9 1:3 ایزوپروپانول

شدت بیشتری دارند که  نوارها C °21تشکیل شده است ولی در دمای 4O2ZnAlدما اسپینل خالص 

ی بلوری شدن اسپینل در این دما بیشتر است. بنابراین در این سری نمونه دمای دهد درجهنشان می

 .دارد 4O2ZnAlتر در فرآیند هیدروترمال، نقش موثرتری در تشکیل اسپینل  پایین
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 مولار در تولوئن22/1 غلظتبا   3pr)iAl(O +2Zn(acac)هیدروترمال  . مقایسه الگوی پراش پرتو ایکس  آبکافت8 -3شکل

ZA1)  تا (ZA4، 3pr)iAl(O +2Zn(acac)  1:3 مولار در تولوئن/ ایزوپروپانول 22/1 غلظتباZA5)  تا (ZA8  و

3pr)iAl(O +2Zn(Cl)  3:1مولار در تولوئن/ ایزوپروپانول  22/1 غلظت باZA9)   تا(ZA12  در دمایC° 121،111،21 و

 C ° 711پس از تکلیس در  211
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 مولار در تولوئن22/1 غلظتبا   priAl(O +2(acac)Zn(3 هیدروترمال آبکافت الگوی پراش پرتو ایکس .9-3شکل

ZA1)   تا(ZA4   در دمایC ° 121،111،21 پس از تکلیس در  211وC ° 711  
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 مولار در تولوئن/22/1 غلظتبا  3pr)iAl(O +2(acac)Zn هیدروترمال آبکافت . الگوی پراش پرتو ایکس11-3 شکل

  C ° 711پس از تکلیس در  211و C °121،111،21در دمای   ZA8) تا (ZA5 ایزوپروپانول
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 مولار در تولوئن/ 22/1 با غلظت 3pr)iAl(O +2(Cl)Zn هیدروترمال آبکافت الگوی پراش پرتو ایکس .11-3شکل

  C ° 711پس از تکلیس در  211و C ° 121،111،21در دمای   ZA12) تا (ZA9 ایزوپروپانول
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 پیش ماده و حلال اثر -2 3-1-3- 

را  15-3تا  12-3های شکل ،برای بررسی اثر پیش ماده و حلال نمونه های تهیه شده در دمای یکسان

  -3در شکل ZA5) و ZA1)های پراش پرتو ایکس نمونه حلال،بررسی اثر  در. ابتدا کنیممقایسه می

 3pr)iAl(O +2Zn(acac)دو نمونه حاصل از آبکافت درهر .ندمقایسه شد با یکدیگر C °21دمایدر ، 12

 1:3 در تولوئن/ ایزوپروپانول iAl(O +2Zn(acac)(3prو نمونه حاصل از آبکافت  )ZA1(در تولوئن 

)ZA5( ، فاز ناخالصZnO  4به همراهO2ZnAl  4وجود دارد و اسپینل خالصO2ZnAl  تشکیل نشده

و مقایسه پراش  13-3دقت در شکل  کمتر است. (ZA1)در نمونه ZnO است. اگرچه مقدار ناخالصی

دو نمونه بدست آمده از دهد، در نشان می C °111در دمای ZA)6 و 2ZA(های پرتو ایکس نمونه

3pr)iAl(O +2Zn(acac)  2درتولوئن)ZA(  3وpr)iAl(O +2Zn(acac)  1:3در تولوئن/ ایزوپروپانول 

)(ZA6،  فاز ناخالصZnO  4به همراهO2ZnAl 4اسپینل خالص  دارد و وجودO2ZnAl  تشکیل نشده

و مقایسه پراش پرتو 14-3دقت در شکل  .کمتر است (ZA2)در نمونه  ZnOاست اما مقدار ناخالصی 

نمونه  دهد در دونشان می C °121در دمای ، ZA7)و(ZA3 های بدست آمده از آبکافتایکس نمونه

  آبکافتو نمونه بدست آمده از  )ZA(3در تولوئن  O2+ Zn(acac))3pr)iAlبدست آمده از آبکافت 

3pr)iAl(O+2Zn(acac) 7 1:3 وئن/ ایزوپروپانولدر تول)ZA(،  فاز ناخالصZnO  4به همراهO2ZnAl 

 (ZA3)در نمونه  ZnOتشکیل نشده است. مقدار ناخالصی  4O2ZnAlوجود دارد و اسپینل خالص 

 و(ZA4  آبکافت های بدست آمده ازو مقایسه پراش پرتو ایکس نمونه 12-3دقت در شکل  .کمتر است

 8ZA( در دمای C° 211 3دهد در دو نمونه بدست آمده از آبکافت نشان میpr)iAl(O +2Zn(acac)  

در تولوئن/ ایزوپروپانول  iAl(O +2Zn(acac)(3pr آبکافت آمده ازو نمونه بدست  ZA4)( در تولوئن

1:3 (ZA8)،  فاز ناخالصZnO  4به همراهO2ZnAl  4وجود دارد و اسپینل خالصO2ZnAl  تشکیل

با توجه به مطالب گفته  بنابراین .کمتر است (ZA4)در نمونه  ZnOنشده است ولی مقدار ناخالصی 

حلال  شوداستفاده می 4O2ZnAl برای تهیه اسپینل 2Zn(acac)هنگامی که ازپیش ماده  شده،

در  2Zn(acac)چرا که  باشدمی 4O2ZnAlبرای تشکیل اسپینل  تریغیرقطبی تولوئن گزینه مناسب
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برای  آید.تری بدست میی یکنواختشود و هنگام آبکافت هیدروترمال فرآوردهتولوئن بهتر حل می

، C °21در دمای12 -3در شکل ZA5) و ZA9)های پرتو ایکس نمونهبررسی اثر پیش ماده، پراش 

، پراش پرتو ایکس C °111در دمای 13-3در شکل  ZA6) و(ZA10 های پراش پرتو ایکس نمونه

 و(ZA12 های و پراش پرتو ایکس نمونه C °121در دمای 14-3در شکل  ZA7) و(ZA11 های نمونه

8(ZA  در دمای 12-3در شکلC ° 000  آبکافتحاصل از  هایدر نمونه .ندمقایسه شدبا یکدیگر 

3pr)iAl(O2+ Zn(acac) 1:3 در تولوئن/ ایزوپروپانول), ZA6, ZA7, ZA8(ZA5 ، فاز ناخالصZnO  به

بدست  هایتشکیل نشده است. اما در نمونه 4O2ZnAlوجود دارد و اسپینل خالص  4O2ZnAlهمراه 

، )ZA10, ZA11, ZA12ZA9 , (3:1 ایزوپروپانول در تولوئن/ O +2Zn(Cl))3pr)iAlآمده از آبکافت 

ماده  که از پیشهنگامیدهد، این مشاهدات نشان می .تشکیل شده است 4O2ZnAlخالص اسپینل  فاز

2Zn(acac)  4 تهیه اسپینل برایO2ZnAl  استفاده شد فاز ناخالصZnO در همه دماهایC ° 

یش عنوان پ به 2ZnClکه از هنگامی ولیتشکیل شد   4O2ZnAlبه همراه فاز  211و 121،111،21

 ° Cدر همه دماهای تک فاز 4O2ZnAlاستفاده شد، اسپینل  ایزوپروپانولماده در تولوئن/ 

شود و هنگام در حلال قطبی ایزوپروپانول بهتر حل می 2ZnCl تشکیل شد. 211و 121،111،21

ترین پیش ماده در تهیه بنابراین مناسب آیدتری بدست میی یکنواختآبکافت هیدروترمال فرآورده

4O2ZnAl  ،2خالصZnCl  2که از پیش ماده هنگامی بطور کلی، باشد.میZn(acac)  در  یا در تولوئن

شود، فاز خالص برای تهیه اسپینل استفاده می C° 711 و دمای تکلیس ایزوپروپانول تولوئن/

4O2nAlZ  را نخواهیم داشت و به همراه آن فاز ناخالصZnO .با انتخاب پیش   را نیز خواهیم داشت

 C ° 711( و دمای تکلیس1:3حلال قطبی مناسب )ایزوپروپانول/ تولوئن با نسبت  و( 2ZnCl) ماده

ماده و حلال نقش مهمی در تشکیل در واقع نوع پیش شود.خالص تشکیل می 4O2nAlZاسپینل 

 دارند.  4O2nAlZاسپینل  
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  ،( (ZA1در تولوئن O +2Zn(acac))3pr)iAl هیدروترمال آبکافت. مقایسه الگوی پراش پرتو ایکس 12-3شکل

3pr)iAl(O +2Zn(acac) /ایزوپروپانول در تولوئنZA5) (  3وpr)iAl(O +2(Cl)Zn /ایزوپروپانول در تولوئن  

 (ZA9)  در دمایC ° 21، پس از تکلیس در دمایC ° 711 
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   ،)2ZA (در تولوئن O +2Zn(acac))3pr)iAl هیدروترمال. مقایسه الگوی پراش پرتو ایکس 13-3شکل

3pr)iAl(O +2Zn(acac) /ایزوپروپانول در تولوئن) 6ZA (  3وpr)iAl(O +2(Cl)Zn /ایزوپروپانول در تولوئن 

(ZA10)   در دمایC °100 پس از تکلیس در دمای ،C ° 711  
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  ، (3ZA (در تولوئن O +2Zn(acac))priAl(3 هیدروترمال آبکافت . مقایسه الگوی پراش پرتو ایکس14-3شکل

3pr)iAl(O +2Zn(acac) /ایزوپروپانول در تولوئن) 7ZA)  3و)priAl(O +2(Cl)Zn /ایزوپروپانول در تولوئن  

(ZA11)   در دمایC ° 150،   پس از تکلیس در دمایC ° 711  
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  ،)4ZA (در تولوئن O +2Zn(acac))3pr)iAl هیدروترمال آبکافت . مقایسه الگوی پراش پرتو ایکس15-3شکل

3pr)iAl(O +2Zn(acac) /ایزوپروپانول در تولوئن) 8ZA (  3وpr)iAl(O +2(Cl)Zn /ایزوپروپانول در تولوئن 

(ZA12)   در دمایC ° 200،   پس از تکلیس در دمایC ° 711  
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 هاابعاد بلورک -9 3-1-3-

دست آمده از پراش پرتو ایکس و معادله های بهگاهنیت با استفاده از داده بلورکاندازه متوسط 

 به صورت زیر  [63]شرر

  معادله شرر

𝑘 𝜆

β cos θ
 D =    

D =
𝑘 𝜆

FwMH cos θ
 

D = nm اندازه ذرات   

 FWMH                                                        ( β =قله فاز( بیشینهی نیمه تمام پهنا در

            9/=0  kثابت 

     nm     124=0/ λطول موج پرتو ایکس

   θ   = زاویه براگ   

  16-3مقادیر بست آمده و شکل  3-3جدول . بدست آمد nm 22- 41/12محاسبه شد که در محدوده  

 دهد.ها بر حسب دمای هیدروترمال را نشان میابعاد بلورک
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مولار در  22/0 با غلظت  3pr)iAl(O +2ZnCl هیدروترمال آبکافت از بدست آمده ذرات متوسط اندازه. 3-3جدول 

  C °  711پس از تکلیس در دمای  211و C ° 121،111،21در دمای   ZA12)تا   (ZA9 ایزوپروپانول تولوئن/

 

Sample Hydrothermal Tmepeture °C Particle size(nm) 

ZA9 50 25 

ZA10 100 19.6 

ZA11 150 13.81 

ZA12 200 12.40 

 

 

 بر حسب دمای هیدروترمال   ZA12)تا (ZA9 ذرات متوسط اندازه . نمودار تغییر آهنگ16-3شکل          
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بزرگ  هابلورکاندازه  (C) ° 21پایین دمای هیدروترمال این روش در درشود که مشاهده میطورهمان

 تواند مربوط به سرعتاین پدیده می .شودمی ترکوچک هابلورکاندازه یابد افزایش میو هرچه دما 

تر باشد، آبکافت در دماهای متفاوت باشد، به این ترتیب که هر چه دمای فرآیند هیدروترمال پایین

های اولیه تشکیل شده کاهش یافته و اندازه ذرات سرعت آبکافت کمتر بوده، بنابراین شمار هسته

بیشتر بوده و  های اولیهشود. اما در دماهای بالاتر با افزایش سرعت آبکافت، شمار هستهبزرگتر می

 ذرات کوچکتر خواهند بود.  

  SEMوژی با میکروسکوپ الکترونی روبشیبررسی مورفول -4 1-3-

مولار در  22/0با غلظت   3pr)iAl(O +2ZnClهیدروترمال  آبکافتاز  بدست آمده مورفولوژی پودرهای

 های متفاوتبزرگنماییبا  211و C ° 121،111،21در دمای ZA12) تا  (1:3ZA9 ایزوپروپانول تولوئن/

شود مورفولوژی این طور که دیده میهمان داده شده است. نشان (19-3تا  16-3های شکل)در 

کروی و یکنواخت است که به سبب تکلیس در دمای بالا ، C ° 711ها پس از تکلیس در دمای نمونه

 هم متصل شده اند.به 
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 ایزوپروپانول مولار در تولوئن/ 22/0با غلظت  3pr)iAl(O+2ZnClهیدرترمال  آبکافت  SEMمیکروگراف  .17-3شکل

ZA9)  )   در دمایC ° 21 های متفاوتبا بزرگنمایی 
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ایزوپروپانول  مولار در تولوئن/ 22/0با غلظت  3pr)iAl(O +2ZnClهیدرترمال آبکافت SEMمیکروگراف  .18-3شکل

(ZA10)     در دمایC ° 111  های متفاوت  بزرگنماییبا 
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ایزوپروپانول  مولار در تولوئن/ 22/0با غلظت  3pr)iAl(O+2ZnClهیدرترمال  آبکافت SEMمیکروگراف  .19-3شکل

(ZA10)     در دمایC °121  های متفاوت  با بزرگنمایی 
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ایزوپروپانول  مولار در تولوئن/ 22/0با غلظت  3pr)iAl(O +2ZnClهیدرترمال  آبکافت SEMمیکروگراف  .21-3شکل

(ZA10)    در دمایC ° 211  های متفاوتبا بزرگنمایی 
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 گیرینتیجه -2 3-

هیدروترمال به عنوان یک روش جدید  برای سنتز نانوذرات روی آلومینات از پیش  -فرآیند سل ژل 

نشان داد که   XRDنتایج  های گوناگون در دمای پایین به کار برده شد.های مختلف در حلالماده

4O2ZnAl  2های تک فاز بلوری تنها از آبکافت هیدروترمال نمونهZnCl  3باpr)iAl(O  1:3در مخلوط 

ها مخلوطی از فازهای آید و در دیگر نمونهبه دست می C °211 تا 21تولوئن/ ایزوپروپانول در دمای

ZnO  4وO2ZnAl  .حلال، تاثیر مهمی در گسترش فاز دارد.بدین ترتیب نوع پیش ماده و وجود داشت 

در حلال غیر قطبی تولوئن  2Zn(acac) یهمانطور که مشاهده شد، خلوص فازی فرآورده با پیش ماده

تواند مربوط به انحلال بهتر پیش ماده در بیش از مخلوط تولوئن و ایزوپروپانول است که این پدیده می

صی فازی بدست لگونه ناخاهیچ مخلوط تولوئن و ایزوپروپانول در 2ZnClتولوئن باشد. اما پیش ماده 

نسبت داد که در شرایط هیدروترمال به خوبی  2ZnClتوان به یونی بودن دهد. این پدیده را مینمی

به سبب ویژگی کووالانسی پیوند  2Zn(acac)ی اما با پیش ماده شودتفکیک شده و کامل آبکافت می

شود. می ZnO ماده آبکافت نشده باقی بماند که منجر به تولید ناخالصی امکان دارد مقداری از پیش

ی آبکافت نشده با افزایش دمای هیدروترمال کاهش یافته و میزان ناخالصی البته مقدار پیش ماده

ZnO هایبررسی میکروگراف شود.در دمای بالاتر کمتر میSEM  ها، نیز اثر دمای آبکافت را نمونه

هیدروترمال در تهیه اسپینل  -همچنین این پژوهش نشان داد بکارگیری روش سل ژل  کند.تایید می

4O2ZnAl سبب کاهش دمای تکلیس تا C°700  مانند حالت های دیگردر حالی که با روشمی گردد

دمای بالا سبب کلوخه شدن . تکلیس در [64-62]آیددر دماهای بالاتری اسپینل بدست میجامد 

از برتری های دیگر این روش، تهیه فاز  شود.گاهی هم وارونگی در ساختار اسپینل میذرات اسپینل و 

 هاهای دیگر به سبب رعایت نشدن استوکیومتری دقیق پیش مادهباشد که با روشخالص اسپینل می

 -این پژوهش نشان داد که فرآیند سل ژل  باشد.پذیر نمیو یا کامل نشدن واکنش حالت جامد امکان

باشد و این به سبب امکان ی نانوذرات اکسید فلزی میی نوین و کارآمدی برای تهیههیدروترمال شیوه
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ی بخارآب به محلول باشد چرا که آبکافت با نفوذ آهستهای ویژه میکنترل فرآیند آبکافت به شیوه

های بیشتری بررسیبا این حال پژوهش و  .[66]گیردآلکوکسید فلزی در فرآیند هیدروترمال انجام می

 .برای درک بهتر مکانیسم این پدیده نیاز است
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Preparation and Characterization of ZnAl2O4 Nano-Particle by 

Hydrothermal-Assisted Sol-gel Processing 

 

Absract 
 

Zinc aluminate (ZnAl2O4) is a ceramic with spinel structure which has high thermal 

stability, high mechanical resistance, excellent optical properties, but low surface 

acidity and low surface area. It has been used as catalyst for dehydration of saturated 

alcohols to olefins, preparation of poly-methylbenzenes, double bond isomerization 

process of alkenes, synthesis of methanol and other alcohol, synthesis of styrene from 

acetophenone. Precipitation, solid-state reaction, hydrothermal process, sol-gel and 

combustion have been developed and successfully used for the preparation of pure 

spinel powders. Among these processes, sol-gel process has been widely used because 

its first step is in solution which allowed molecular mixing of precursors. On the other 

hand, hydrothermal process has been used for preparation of metal oxides at lower 

temperatures in comparison with solid state and other preparation methods. In this 

research we have combined these two powerful processes and used hydrothermal-

assisted sol-gel process for the preparation of zinc aluminate nano-particles. Aluminum 

iso-propoxide as aluminum precursor and zinc acetylacetonate and zinc chloride as zinc 

precursors mixed in stoichiometric ratio with appropriate concentration in desired 

solvents. The mixtures were then hydrolyzed in a stainless steel reactor at different 

temperatures. The produced gels dried at 100ºC overnight and calcined at 700ºC for 3 

hours. Produced  powders were characterized by IR, PXRD, SEM and TG/DSC. It was 

concluded that ZnCl2 as zinc precursor, polar protic solvents such as alcohols and 

hydrothermal process at 50ºC were more appropriate for the preparation of pure single 

phase zinc aluminate with particle size of 10-25 nm. 

 

Key words: Gahnite, Zinc Aluminate, Sol-gel, Hydrothermal, Nano-particle. 
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