
رضا پورنجف: دار مکاتباتعهده*
517-85135وان و نخبگان، صندوق پستیجآباد، بلوار دانشگاه، دانشگاه آزاد اسلامی، باشگاه پژوهشگران اصفهان، نجف: نشانی
reza_pournajaf@yahoo.com: الکترونیکیپست ،031-42291016: دورنگار،031-42291016:تلفن

www.jnm.iau-shahrood.ac.ir

91- 98) 1395(26:8: موادنانو

CuAl2O4ساختارهاي اسپینلیابی نانوسنتز و مشخصه

زاده تبریزيسید علی حسنو مهسا جعفري ، *رضا پورنجف

رانیآباد، اصفهان، انجف،یآباد، دانشگاه آزاد اسلامباشگاه پژوهشگران جوان و نخبگان، واحد نجف

15/03/1395: ، تاریخ پذیرش قطعی05/03/1395: ، تاریخ دریافت نسخه اصلاح شده25/01/1395: اولیهتاریخ ثبت

چکیده
هـا بـا   نمونـه . مـس سـنتز شـد   تـرات یو نمینیآلومتراتینيهامادهشیبا استفاده از پدیآملیاکریبا روش ژل پلستالیکرمس نانوناتیپودر آلوم

نیو تـوز یافتراق ـیحرارت ـزیفـرابنفش، آنـال  -یمرئ ـیسنجفیط،یدانیملیبا گسیروبشیالکترونکروسکوپیمکس،یاستفاده از پراش اشعه ا
C°500درونیناس ـیمـس متبلـور در ابتـدا بعـد از کلس    نـات یآلوم. شـدند یابی ـمادون قرمز مشخصههیفورلیتبدسنجیطیفهمزمان و یارتحر

نشان داد که یروبشیالکترونکروسکوپیمجنتای. دست آمده بC°700يدر دماCuAl2O4ینلیاسپستالیخالص کريهاکمشاهده شد و پی
يهـا بـه بخـش  هـا هی ـدمـا سـاختار لا  شیبا افزا. اندشدهلیتشکدهیهم چسبذرات باز نانوهاهیلانیهستند که اياهیلايمورفولوژيها دارانمونه

.داردریدر رنگ آن تاثونیناسیکلسيدماکه نشان داد جینتا. شدندلیتبديرتکوچک

.، سنتز شیمیایی، ژل پلی اکریل آمید، اسپینلCuAl2O4: هاي کلیدياژهو

مقدمه-1

ات واســطه بــه خــاطر مقاومــت هــاي اکســیدهاي فلــزاســپینل
حرارتــی بــالا و خــواص الکتریکــی، نــوري و کاتالیســتی در 

ساختار اسـپینلی بـه دو   . ]2،1[هاي زیادي کاربرد دارندحوزه
سـاختار اسـپینل   . شـود بنـدي مـی  نوع نرمال و معکوس تقسیم

ــه در آن مـــیAB2O4داراي فرمـــول عمـــومی  Aباشـــد کـ

دهنـده کـاتیون سـه    نشـان Bکاتیون دو ظرفیتی و دهندهنشان
جایگاه هشت وجهـی  32این ساختار داراي . باشدظرفیتی می

8کـه در ایـن میـان فقـط     باشدوجهی میجایگاه چهار64و 
جایگاه هشـت وجهـی بـه ترتیـب     16جایگاه چهار وجهی و 

شـوند هاي دو ظرفیتی و سه ظرفیتی اشغال مـی توسط کاتیون
]3،1[.

خواص CuAl2O4،هاي اسپینلیمیان انواع مختلف اکسیددر 
عـلاوه بـر ایـن   . ]4[دهـد اي از خود نشان میکاتالیستی ویژه

هــدایت ،پایــداري حرارتــی بــالا، مقاومــت مکــانیکی عــالی 
حرارتی و الکتریکی بالا، مقاومـت سایشـی مناسـب و سـوپر     

هــاي کرنشــی بــالا از جملــه خــواص پلاستیســیته در ســرعت



پژوهشی نانومواد-مجله علمی1395تابستان ،26تم، شمارهسال هش92

از آلومینـات مـس   . ]5،4[باشـد د این ترکیـب مـی  فرمنحصرب
هـاي سـرامیکی،   بدلیل داشتن خواص فوق به عنوان رنگدانـه 

حمـل و  ،فضـا هواها در صنایع دفاعی، ها و پوششکاتالیست
بندي الکترونیکی هاي تماسی و بستهالکترودها، ترمینال،نقل

.]7،6[شوداستفاده می
روش معمول براي تهیه آلومینات مس، روش واکنش حالت 

باشد کـه نیازمنـد   میآلومینیمجامد بین اکسید مس و اکسید 
باشدطولانی واکنش میو زمان) C°1000بالاي (دماي بالا 

توانـد باعـث رشـد    اما زمان طولانی و دمـاي بـالا مـی   . ]8،4[
فیـت  هـا در حـین پروسـه سـنتز و کی    افراطی و نامطلوب دانـه 

هـاي اخیـر، بـراي    در سـال . ]9[پایین محصـول نهـایی گـردد   
هـاي  اصلاح عیوب ایـن روش، تکنولـوژي اسـتفاده از روش   

شیمی تر براي تولید آلومینات مس با یکنواختی بـالا، دمـاي   
ــده     ــرل ش ــز و کنت ــدازه ذرات ری ــا ان ــایین و ب ــیون پ کلسیناس

ماننـد  هـایی  هـا شـامل روش  ایـن روش . گسترش یافته اسـت 
ــل ــیون]8،4[ژل-سـ ــی، ]10[، میکروامولسـ ، ]11،1[احتراقـ

. بـوده اسـت  ]5[هاي شـیمیایی و دیگر روش]12[همرسوبی
روش ژل پلـی اکریـل آمیـد بـه عنـوان      ها، در میان این روش

یک روش ساده، ارزان، سریع و تکرارپـذیر، کنتـرل مناسـبی    
بر رشد و اندازه ذرات دارد و باعـث کـاهش آگلومراسـیون    

هم ایـن روش عناصـر در مقیـاس اتمـی بـا     در. شودمیذرات 
مخلوط شده و محلول یکسان و همـوژنی از عناصـر موجـود    

شود که باعث یکنـواختی محصـول نهـایی خواهـد     ایجاد می
علاوه بر این در طول فرآیند سنتز بـه روش پلـی اکریـل    . شد

در شبکه هاي فلزينحل شدن و به دام افتادن یوبدلیلآمید 
هـم چسـبیدگی پودرهـاي سـرامیکی     مکان تجمع و بپلیمري ا

عملیـات حرارتـی کـاهش    زایی شده، در طـول مرحلـه  هسته
هاي ریز نانومتري با تجمعـات کـم   یافته و پودرهایی با اندازه

.]14،13[شودایجاد می
هاي شـیمی تـر   هاي مختلفی با روشهاي اخیر اسپینلدر سال

ــده ــنتز ش ــدس ــاران. ان ــواري و همک ــپینل]11[بوانس ــاي اس ه
آلومینات مـس و آلومینـات روي را بـا روش احتراقـی سـنتز      

اسـپینل  ]5[در کار دیگـري مینـدورا و همکـارانش   . اندکرده

از دیگـر  . ژل سـنتز کردنـد  -آلومینات مـس را بـا روش سـل   
اشاره ]14[توان به پژوهش جعفريکارهاي انجام گرفته، می

ینات کبالت توسط روش اسپینل آلومدر این تحقیق نانو. نمود
زاده و در تحقیق دیگري حسن. ژل پلی اکریل آمید سنتز شد

ــی  ]15[همکــارش ــا روش ژل پل ــانوذرات فورســتریت را ب ن
گونـه  کنون هـیچ اما در این میان تـا . سنتز کردنداکریل آمید

گزارشی مبنی بر سنتز آلومینات مس با روش ژل پلی اکریـل  
،رنگدانهخواص به اینکهبا توجه. آمید صورت نگرفته است

ــیون ذرات    ــزان آگلومراس ــایز ذرات و می ــگ، س ــل رن از قبی
ارتبـــاط شـــدیدي بـــا روش ســـنتز آن دارد، بررســـی تـــاثیر 

در میـان پژوهشـگران   خـواص آن  هاي جدید سنتز بـر روش
در این پـژوهش  رواز این. بسیار مورد توجه قرار گرفته است

مس به روش ژل پلی هدف سنتز اسپینل نانوساختار آلومینات 
بررسی اثر دما بر ساختار و علاوه بر آن . باشداکریل آمید می
در این روش و بررسی آن بـه عنـوان   هاي آناندازه کریستال

.باشداز موضوعات مورد بحث در این تحقیق میرنگدانه

هاي تجربیعالیتف- 2
مواد-2-1

نـه آبـه   آلـومینیم در این پژوهش از مواد اولیه شامل نیتـرات  
(Al(NO3)3.9H2O)  و نیتــــــرات مــــــس شــــــش آبــــــه
(Cu(NO3)2.6H2O)ــه ــد  ب ــتفاده ش ــه اس ــک اولی ــوان نم . عن

، متــیلن بــیس اکریــل آمیــد (AM)چنــین از اکریــل آمیــد هم
(MBAM) ،پرسولفات آمونیم(APS)  و تترا متیل اتـیلن دي

به ترتیب به عنوان مونـومر اصـلی، اتصـال   (TEMED)آمین 
.دهنده استفاده شده استآغازگر و شتابدهنده عرضی، 

روش کار-2-2
در آب مقطـر  1:2و مس به نسـبت  آلومینیمهاي ابتدا نیترات

سپس اکریل آمید و متیلن بیس اکریـل آمیـد بـه    . حل شدند
محلول در طول عملیات اختلاط توسط . محلول اضافه شدند

وقتی که. شدهمزن مغناطیسی با سرعت یکنواخت هم زده 



139593تابستان،26تم، شمارهسال هش....یابی نانوساختارهايسنتز و مشخصه

.شماتیک روش تهیه پودر: 1شکل 

پرسولفات و تتـرا متیـل   آمونیممحلول مورد نظر شفاف شد، 
ینـد ژل  آاز این مرحله به بعـد فر . اتیلن دي آمین اضافه شدند
ــه    ــد ک ــاز گردی ــدن آغ ــاي   ش ــا دم ــر ب ــار روي هیت ــن ک ای

C°30پس از چنـد دقیقـه ژلـی کـاملا شـفاف بـه       . انجام شد
پـس از ایـن مرحلـه، ژل تشـکیل شـده در دمـاي      .دست آمد

C°100 در کوره در دماهاي مختلـف سـنتز   خشک و سپس
بـه روش ژل پلـی   CuAl2O4روند کلی تولیـد نـانوپودر   . شد

.دید1توان در شکل اکریل آمید را می
تشخیص فازهاي مختلف از آنالیز تفرق اشـعه ایکـس  جهت

(XRD) ــتگاه ــاPhilips Xpertو دس ÅCuKα=1.45060ب

تعیینجهت) 1در رابطه (از روش شرر همچنین.استفاده شد

.استفاده شدهاکریستالاندازه

)1(

زاویـه  θطـول مـوج،   λهـا،  اندازه کریسـتال Dدر این رابطه 
.باشـد پهناي پیک در نصـف شـدت مـاکزیمم مـی    βپراش، 

پیک ي آلومینات مس ازهاگیري اندازه کریستالبراي اندازه
)111(و براي اکسید مس از پیک صفحات ) 311(صفحات 

براي بررسی مورفولوژي ذرات از میکروسکوپ .استفاده شد
. اسـتفاده شـد  (FE-SEM)الکترونی روبشی با گسیل میدانی 

تـــا درجـــه حـــرارتDTA-TGآنـــالیز حرارتـــی همزمـــان 
C°1000  و با استفاده از دسـتگاهSTA1640  بـه  . انجـام شـد

و تـا  C/min°10از ژل بـا نـرخ حرارتـی    mg10این منظـور  
اثر دماي اعمالی بر نـوع و  .دهی شدحرارتC°1000دماي 

ماهیت پیوندها در ژل و پودر کلسـینه شـده بـه وسـیله آنـالیز      
ــف ــنجیطی ــز   س ــادون قرم ــه م ــدیل فوری ــدل ) FTIR(تب م

JASCO6300رنـگ  بـراي بررسـی اثـر دمـا بـر      .بررسی شد
هاي سنتز شده در دماهاي مختلـف، آزمـون   نمونهرويپودر
از دسـتگاه  بنـابراین . فرابنفش انجـام شـد  -سنجی مرئیطیف
اسـتفاده  V-607JASCOجامد، مـدل UV-Visسنجی طیف

.شد

نتایج و بحث- 3
آنالیز حرارتی همزمان-3-1

آنالیز حرارتی از نمونه به دست آمـده بـه   DTA-TGنمودار 
. نشان داده شده اسـت 2روش ژل پلی اکریل آمید در شکل 

C°460و 240دو پیک گرمازا را در دماهـاي DTAنمودار 
ــی ــدرا نشــان م ــذف   . ده ــت کــه ح ــن واقعی ــه ای ــه ب ــا توج ب

هاي آلی ژل از طریق واکنش اکسیداسیون، واکنشـی  قسمت
ضور این دو پیـک بـه اکسیداسـیون    گرمازا است، بنابراین ح

شـود کـه تـا    هاي مواد آلـی شـبکه نسـبت داده مـی    ماندهباقی
. گــردددر حضــور اکســیژن هــوا کامــل مــی C°600دمــاي 

β.cosθ

0.9λ
D 

CuAl2O4پودر

اختلاط

آغازگر شتاب 
دهنده

هاي محلول آبی نمک
مورد نظر

مونومر 
اصلی

اتصال 
دهنده 
عرضی

پلیمریزاسیون

کردنخشک 

عملیات حرارتی
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را C°800، کــاهش وزن کلــی پــودر تــا دمــاي TGنمــودار 
دهــد کــه ایــن کــاهش وزن در دو گــزارش مــی%80حــدود

% 22زن حدود اولین مرحله کاهش و. مرحله انجام شده است
. اتفاق افتاده استC°300-110دمایی محدودهاست که در 

و در حـدود  C°550-300دمـایی  محدودهدومین مرحله در 
.باشدمی58%

هـاي جـانبی   توان به تجزیـه زنجیـره  میاولین کاهش وزن را 
دومین کاهش وزن گرمـازا  ]. 15[پلی اکریل آمید نسبت داد

ــدلیلرخ داده کــه C°434در دمــاي  هــاي تجزیــه زنجیــرهب
هـا در  داخلی و مستحکم پلی اکریل آمیـد و خـروج نیتـرات   

به بعـد هـیچ   C°551از دماي ]. 16[داخل ساختار بوده است
از بـین رفـتن   بـدلیل کاهش وزنی صورت نگرفته اسـت کـه   

.باشدکامل مواد آلی در داخل ترکیب می

نتایج پراش پرتو ایکس-3-2
هاي کلسینه شـده در  الگوي پراش پرتو ایکس نمونه3شکل

ژل عملیـات حرارتـی شـده    . دهددماهاي مختلف را نشان می
هاي ضعیفی از سـاختار مونوکلینیـک   پیکC°400در دماي 

ــس   ــید مـــ ــاز اکســـ ــی) CuO(فـــ ــان مـــ ــدرا نشـــ دهـــ
)JCPDS 45-0937 .(   با افزایش دمـا بـهC°500 هـاي  پیـک

امـا در ایـن دمـا    . انـد س با شدت بیشتري نمایان شدهاکسید م
دهنـده فـاز   انـد کـه نشـان   نیـز نمایـان شـده   هاي دیگري پیک

دمايدر). JCPDS 01–1153(هستندCuAl2O4اسپینلی 

ژلروشبهآمدهدستبهژلازهمزمانیحرارتزیآنال: 2شکل 
.C/min°10ی حرارتنرخبادیآملیاکریپل

C°600 دو فاز وجـود دارنـد امـا نسـبت بـه      هاي هرپیکنیز
تـر شـده و شـدت    گهـاي فـاز اسـپینلی بزر   پیـک دمـاي قبلـی  

در الگـوي پـراش   . هاي اکسید مس کاهش یافتـه اسـت  پیک
ــه عملیــات حرارتــی شــده در    ــه نمون پرتــو ایکــس مربــوط ب

C°700تـر  هـاي آلومینـات مـس قـوي    مشاهده شد که پیک
س کــاهش یافتــه اســت کــه شــده و شــدت پیــک اکســید مــ

توان گفت در این دما فاز واکنش نکرده اکسـید مـس بـه    می
طور تدریجی به فـاز اسـپینلی پیوسـته و کـم کـم شـدت آن       
کاهش یافته و در سوي مقابل به شـدت فـاز اسـپینلی افـزوده     

.شده است
شـود کـه   مشاهده میC°900براي نمونه آنیل شده در دماي 

فاز اسپینلی آلومینات مس خـالص هاي در این دما فقط پیک
45/65و 44/59، 73/55، 90/44، 91/38، 18/31در زوایــاي 

اکسید مـس بـا   فازبدین معناست که، که ]17[حضور دارند 
هاي مس به داخل فاز اسپینلی باعث رشد بیشـتر فـاز   نفوذ اتم

کومـار و  .آلومینات مس با ساختار مکعبی اسپینلی شده است
و همچنــین ]18[ش ن یــان و همکــاران یــا،]17[همکــاران
بــــه ترتیــــب   ]19[ش نیاســــري و همکــــاران صــــلواتی

ژل و -هـاي سـل  هاي آلومینات مس را به روشکریستالنانو
بـر طبـق الگوهـاي پـراش     . ژل اصلاح شده سنتز کردند-سل

ــات آن  ــو ایکــس گــزارش شــده در تحقیق ــاي پرت ــا، در دم ه
C°900یافتنـد دسـت مـس خـالص  آلومیناتاسپینلیبه فاز.

اسپینلیفازبالادماهايتنها درکهبوداینازحاکیاهآننتایج

يدماهادرشدهنهیکلسيهانمونهکسیاپرتوپراشيالگو: 3شکل 
.C°900)هو700)د،600)ج،500)ب،400)الف
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آید و در دماهاي پـایین ایـن فـاز بـا فـاز      وجود میه خالص ب
.همراه استاکسید مس 

گیـري شـد کـه    ها توسـط رابطـه شـرر انـدازه    اندازه کریستال
نشـان  4ها با افـزایش دمـا در شـکل   تغییرات اندازه کریستال

همانطور که از شکل مشـخص اسـت انـدازه    . داده شده است
ابتـدا افـزایش   C°500با افزایش دمـا بـه   CuOهاي کریستال

هـاي  انـدازه کریسـتال  C°600یافته و سپس با افزایش دما به 
تـوان  دلیل این پدیده را چنـین مـی  . رودآن رو به کاهش می

توضیح داد که در دماهاي پایین ابتدا فاز اکسید مس تشکیل 
هاي آن رشد کرده، امـا  شده و سپس با افزایش دما کریستال

هـاي آن بـه فـاز اسـپینلی و رشـد فـاز       بعد از آن با نفـوذ اتـم  
هـاي اکسـید مـس    نـدازه کریسـتال  آلومینات مس به تدریج ا

تمـامی  C°700کاهش یافته تـا در نهایـت در حـدود دمـاي     
هاي آن به فاز اسپینلی پیوسته و فاز اکسـید مـس بـه طـور     اتم

در سوي دیگـر در  . شودکلی به فاز آلومینات مس تبدیل می
بـا افـزایش   . شودفاز آلومینات مس مشاهده نمی،دماي پایین

هاي آلومینات مس شـروع بـه رشـد    الکریستC°500دما به 
هـاي  ها، با نفوذ اتمکرده و بعد از آن با افزایش دما کریستال

فاز اکسید مس و تبدیل آن به آلومینـات مـس، رشـد کـرده     
فاز اکسید مس به طور کلی به C°700سپس در دماي . است

.شوداسپینلی نفوذ کرده و باعث رشد آن میفاز

ذراتمورفولوژي بررسی-3-3
پودرهـاي تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی را از 5شکل 

هاي مختلف را نشاندر درجه حرارتعملیات حرارتی شده 
در همـه شـود  همـانطور کـه در تصـاویر دیـده مـی     . دهـد می

بیشـتر  هاي عملیات حرارتی شـده در دماهـاي مختلـف   نمونه
اد ایج. اي هستندداراي مورفولوژي ورقهفازهاي تشکیل شده

اسـتفاده از ایـن روش سـنتز و    بدلیلتواند اي میساختار ورقه
در ایـن روش یـک   .تشکیل شبکه پلیمري اکریل آمید باشـد 

تواندمیهم پیوستهاین شبکه ب. شودشبکه پلیمري تشکیل می
.بیانـدازد هاي منظمـی بـه دام   هاي فلزي را در جایگاهکاتیون

مشخص چنینهاي دیگر در جهتذرات با اتصال به یک

توسطشدهيریگاندازهيهاستالیکراندازه: 4شکل 
.ونیناسیکلسمختلفيدماهادرشرررابطه

هاي استفاده در دیگر روش]. 13[اندساختاري را ایجاد نموده
شده براي سنتز اسپینل آلومینات مس، ذرات به صورت توده 

] 19[و همکـارانش نیاسـري صـلواتی براي مثـال  . انددرآمده
ژل اصـلاح شـده در   -اسپینل آلومینات مس را بـا روش سـل  

تولید کردند ولی ذرات سنتز شده، با سـاختار  C°800دماي 
همچنـین  .اي و به صورت آگلومره به دست آمـده بـود  توده

پودر آلومینات مس 2015در سال ]5[میندورا و همکارانش 
ــه روش شــیمیاییC°900را در دمــاي  ســنتز کــرده کــه و ب

و آگلومره بـا  هم چسبیدهبصورت ها به مورفولوژي ذرات آن
.اندازه میکرو بوده است

هـاي پـایین   شـود کـه در دمـا   مشـاهده مـی  تصاویربا توجه به 
ذرات ریزتر بوده و داراي تراکم بیشتري اسـت و بـین ذرات   

با افزایش دما تخلخلـی بـین ذرات بـه    . اي وجود نداردفاصله
افـزار تحلیـل  هـا توسـط نـرم   ضخامت لایه.وجود آمده است

C°900و700، 600، 500هـا  براي نمونهدیجیمایزرتصاویر 
دسـت  ه بnm110و 95، 90، 70به صورت تقریبی به ترتیب 

C°600که در شکل مشخص است، در دمايهمانطور. آمد
ــا   در یــک لایــه تخلخــل زیــادي بــین ذرات ایجــاد شــده و ب

هـا بـه   تخلخل بین ذرات در تمام لایـه C°700افزایش دما تا 
توان ایجاد تخلخل و فاصله بـین ذرات  می. وجود آمده است

نیزمانده باقیفرارمواد تجزیهخارج شدن کربن ورا ناشی از 
].14[دانستتنش قابل توجه ناشی از فشار مواد فرار 
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هـا و انـدازه   همچنین با افـزایش دمـا افـزایش ضـخامت لایـه     
.ذرات را شاهد هستیم

اثر دما بر رنگ پودربررسی-3-4
ــر   ــراي ه ــهب ــرین  رنگدان ــی از مهمت ــواص رنگ ــگ و خ ، رن

بررسـی  معمـولا . هایی اسـت کـه بایـد بررسـی شـود     ویژگی
اساس کاتیون فلزي و انتقال الکترون است که بـر  بررنگدانه
نه فقط الکترون، بلکه اندازه دانـه  . گذاردثیر میاها ترنگ آن

.ثیرگذار باشداها ترنگدانهتواند بر رنگ ها نیز مینمونه
ــکل ــف 6شــ ــوج  UV-Visطیــ ــول مــ ــدوده طــ در محــ

nm900-200 500در دماهـاي  هاي کلسینه شدهرنگدانهاز،
طـول درپهنـی پیکشکل،مطابق.باشدمیC°900و 700
شود، که این نتیجه با تحقیقاتمیمشاهدهnm760موج

در .کنـد مطابقـت مـی  ] 20[در این موردصورت گرفته قبلی 
نیز پیک پهنی در محـدوده  ]5[پژوهش میندرا و همکارانش 

هـاي کلسـینه   نمونـه .شـود دیده میnm850-600طول موج
، رنـگ  C°700، رنـگ خاکسـتري و   C°500شده در دماي 

اي رنـگ قهـوه  C°900اي تیره و نمونه کلسینه شده درقهوه
هـا،  اي در نمونـه ایجـاد رنـگ قهـوه   . دهندروشن را نشان می

کنــد و ایــن نتیجــه بــا ییــد مــیاتبلــور کامــل فــاز اســپینل را ت
انتقـال  دلیلب ـایجـاد رنـگ   . کندمطابقت میXRDهاي داده

باشدهاي تتراهدرال میدر محل+Cu2هاي یونd93الکترون 
سازي سطح انـرژي  مرتببدلیلتواند میاین تغییر رنگ.]6[

کـه در شـکل نیـز    همانطور]. 21[فتدااتفاق بیdهاي اوربیتال
، شـدت  C°900بـه 700شود، با افـزایش دمـا از  مشاهده می

یابـد  افزایش مـی nm800-700پیک در محدوده طول موج

اتیعمليپودرهاازراروبشیالکترونیمیکروسکوپتصاویر:5شکل
.C°900)دو700)ج،600)ب،500)الف،درشدهیحرارت
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اي روشـن را  اي تیره بـه قهـوه  از قهوهرنگدانهکه تغییر رنگ 
در nm760پیـک موجـود در طـول مـوج    . داردنیز به دنبـال  

، مربوط به تغییـر سـاختار یـون   C°900و C°700هاي نمونه
Cu2+21[باشدمی[.

ف کلسینه در محدوده ها با دماهاي مختلجذب نمونه7شکل 
تـوان مشـاهده کـرد    مـی . دهدرا نشان میnm760موجطول

هـا افـزایش یافتـه    که با افزایش دماي کلسـینه، جـذب نمونـه   
بیشـترین  C°900طبق نمودار، نمونه کلسـینه شـده در   . است

که گفته شد، تغییـر جـذب   همانطور. دهدمیجذب را نشان
+Cu2توانـد در اثـر تغییـر سـاختار یـون      اي مـی قهـوه رنگدانه

فاز واکـنش نکـرده اکسـید مـس بـه      C°500در دماي. باشد
فـاز  ولی با افزایش دما،. وجود داردCuAl2O4همراه ساختار 

وارد ساختار اسپینلی شده و باعث رشد بیشتر فاز اکسید مس
در نهایـت ایـن امـر، تغییـر جـذب      . شـود آلومینات مـس مـی  

.اي را به همراه داردقهوهرنگدانه

تبدیل فوریه مادون قرمزسنجیطیفآنالیز -3-5
، رنگدانهثیر دما بر ایجاد و نوع ساختار اتر تبراي بررسی دقیق

هاي تهیه شده در نیز از ژل خشک شده و نمونهFTIRطیف 
محدوده طـول  ). 8شکل(، گرفته شده است دماهاي مختلف

کششـــی ارتعاشـــات مربـــوط بـــه cm-1700-450ج مـــو
بانـد  .]19[باشـد مـی Cu-O-Alو Cu-O،O-Alهـاي گـروه 
]. 10[باشـد مربوط مـی CH-OHبه گروه cm-11079جذب

ــدهاي ضـــعیفی در   دیـــده 3000-3500و 1100-1650بانـ
به موقع گرفتـه  این است که طیفبدلیلشود که احتمالا می

از اتمسـفر محـیط رخ داده کـه    CO2و H2Oنشده و جـذب  
هـا، بـا   مطـابق شـکل  . ]15[سبب ایجاد این باندها شده اسـت 
ــاي   ــبکه از دم ــرارت دادن ش ــا C400°ح ــک C700°ت پی

از ) cm-13430-1000طـول مـوج  (مربوط به پیوندهاي آلی 
و XRDرود کــه ایــن بــا نتــایج حاصــل از تصــاویر بــین مــی

کنـد و خـارج شـدن کـربن     مطابقت میDTA-TGهايداده
. دهـد شبکه پلیمـري را بـا افـزایش دمـا نشـان مـی      موجود در

که مربوط بهcm-1700-450باندهاي جذب در طول موج

nm900تا200موجطولمحدودهدرUV-VISفیط: 6شکل 
.مختلفيدماهادرشدهنهیکلسيهارنگدانهاز

مختلفيدماهاباهانمونهجذب: 7شکل 
.nm760موجطولمحدودهدرنهیکلس

اتیعمليهارسوبFTIRزیآنال: 8شکل 
.مختلفيدماهادرشدهیحرارت
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اي روشـن را  اي تیره بـه قهـوه  از قهوهرنگدانهکه تغییر رنگ 
در nm760پیـک موجـود در طـول مـوج    . داردنیز به دنبـال  

، مربوط به تغییـر سـاختار یـون   C°900و C°700هاي نمونه
Cu2+21[باشدمی[.

ف کلسینه در محدوده ها با دماهاي مختلجذب نمونه7شکل 
تـوان مشـاهده کـرد    مـی . دهدرا نشان میnm760موجطول

هـا افـزایش یافتـه    که با افزایش دماي کلسـینه، جـذب نمونـه   
بیشـترین  C°900طبق نمودار، نمونه کلسـینه شـده در   . است

که گفته شد، تغییـر جـذب   همانطور. دهدمیجذب را نشان
+Cu2توانـد در اثـر تغییـر سـاختار یـون      اي مـی قهـوه رنگدانه

فاز واکـنش نکـرده اکسـید مـس بـه      C°500در دماي. باشد
فـاز  ولی با افزایش دما،. وجود داردCuAl2O4همراه ساختار 

وارد ساختار اسپینلی شده و باعث رشد بیشتر فاز اکسید مس
در نهایـت ایـن امـر، تغییـر جـذب      . شـود آلومینات مـس مـی  

.اي را به همراه داردقهوهرنگدانه

تبدیل فوریه مادون قرمزسنجیطیفآنالیز -3-5
، رنگدانهثیر دما بر ایجاد و نوع ساختار اتر تبراي بررسی دقیق

هاي تهیه شده در نیز از ژل خشک شده و نمونهFTIRطیف 
محدوده طـول  ). 8شکل(، گرفته شده است دماهاي مختلف

کششـــی ارتعاشـــات مربـــوط بـــه cm-1700-450ج مـــو
بانـد  .]19[باشـد مـی Cu-O-Alو Cu-O،O-Alهـاي گـروه 
]. 10[باشـد مربوط مـی CH-OHبه گروه cm-11079جذب

ــدهاي ضـــعیفی در   دیـــده 3000-3500و 1100-1650بانـ
به موقع گرفتـه  این است که طیفبدلیلشود که احتمالا می

از اتمسـفر محـیط رخ داده کـه    CO2و H2Oنشده و جـذب  
هـا، بـا   مطـابق شـکل  . ]15[سبب ایجاد این باندها شده اسـت 
ــاي   ــبکه از دم ــرارت دادن ش ــا C400°ح ــک C700°ت پی

از ) cm-13430-1000طـول مـوج  (مربوط به پیوندهاي آلی 
و XRDرود کــه ایــن بــا نتــایج حاصــل از تصــاویر بــین مــی

کنـد و خـارج شـدن کـربن     مطابقت میDTA-TGهايداده
. دهـد شبکه پلیمـري را بـا افـزایش دمـا نشـان مـی      موجود در

که مربوط بهcm-1700-450باندهاي جذب در طول موج

nm900تا200موجطولمحدودهدرUV-VISفیط: 6شکل 
.مختلفيدماهادرشدهنهیکلسيهارنگدانهاز

مختلفيدماهاباهانمونهجذب: 7شکل 
.nm760موجطولمحدودهدرنهیکلس

اتیعمليهارسوبFTIRزیآنال: 8شکل 
.مختلفيدماهادرشدهیحرارت
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فـاز  ولی با افزایش دما،. وجود داردCuAl2O4همراه ساختار 
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از اتمسـفر محـیط رخ داده کـه    CO2و H2Oنشده و جـذب  
هـا، بـا   مطـابق شـکل  . ]15[سبب ایجاد این باندها شده اسـت 
ــاي   ــبکه از دم ــرارت دادن ش ــا C400°ح ــک C700°ت پی

از ) cm-13430-1000طـول مـوج  (مربوط به پیوندهاي آلی 
و XRDرود کــه ایــن بــا نتــایج حاصــل از تصــاویر بــین مــی

کنـد و خـارج شـدن کـربن     مطابقت میDTA-TGهايداده
. دهـد شبکه پلیمـري را بـا افـزایش دمـا نشـان مـی      موجود در

که مربوط بهcm-1700-450باندهاي جذب در طول موج

nm900تا200موجطولمحدودهدرUV-VISفیط: 6شکل 
.مختلفيدماهادرشدهنهیکلسيهارنگدانهاز
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پژوهشی نانومواد-مجله علمی1395تابستان ،26تم، شمارهسال هش98

نیز ظاهر شده و شدت ، ]19،14[اکسیژن است-پیوندهاي فلز
ایـن نتیجـه نیـز ایجـاد سـاختار کامـل       . یابـد ها افـزایش مـی  آن

CuAl2O4کندیید میارا ت.

گیرينتیجه-4
:مهمترین نتایج این پژوهش در چند مورد قابل ذکر است

آلومینـات مـس بـا روش    پودر اسپینلیدر این پژوهش نانو-
هاي نیترات مس و مادهژل پلی اکریل آمید با استفاده از پیش

.با موفقیت سنتز شدآلومینیمنیترات
ــا افــزایش دمــاي  انــدازه کریســتال- هــاي آلومینــات مــس ب

.کلسیناسیون افزایش یافت
. نتایج نشـان داد کـه پودرهـا داراي ابعـاد نـانومتري بودنـد      -

ها در دماهاي مختلف نشان داد ایکس نمونهنتایج پراش پرتو 
هـاي آن بـه فـاز اسـپینلی     تمامی اتمC700°در حدود دماي 

پیوسته و مابقی فازهاي موجود به طور کلی به فاز آلومینـات  
.شودمس تبدیل می

با توجه به تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشـی تمـامی   -
ف داراي هاي عملیات حرارتی شـده در دماهـاي مختل ـ  نمونه

ه ها خـود از ذرات ب ـ اي بودند، که این ورقهمورفولوژي ورقه
.اندهم پیوسته تشکیل شده

ذرات آمید روشی کارآمد براي سنتز نانوروش پلی اکریل -
هـا  تـر نسـبت بـه دیگـر روش    اسپینلی مس در دماهـاي پـایین  

.شناخته شد

سپاسگزاري
هاي آن طرح تحقیقاتی بوده که تمامی هزینهاین مقاله نتیجه

آزاد ژوهشـگران و نخبگـان جـوان دانشـگاه     توسط باشـگاه پ 
ــامین شــده اســت   ــاد ت بدینوســیله . اســلامی واحــد نجــف آب

هـاي آن  نویسندگان مراتب تقدیر و تشکر خود را از حمایت
.دارندنهاد اعلام می
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