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ساخت نانوذره مولیبدن سولفید پوشش دار به منظور تهیه نانوروانکار

مرضیه شکرریز1و*، احمد روزبهاني2، طیبه بیاباني3 و فروزان وكیلي4
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دریافت: آبان 1392، بازنگری: آذر 1392، پذیرش: دی 1392

چکیده: مولیبدن سولفید دارای كاربردهای متنوعی بوده و از مهمترین افزودنی های جامد به روان كننده هاست. ویژگی روانکاری این تركیب در 
بعُدهای نانو افزایش می یابد لذا ساخت نانوذره مولیبدن سولفید جهت استفاده در نانوروانکارها از جذابیت ویژه ای برخوردار است. عملکرد مناسب مواد 
افزودنی معدنی در روغن به پخش شدن خوب آن ها در روغن بستگی دارد. لذا با توجه به پایین بودن قدرت پخش شوندگی نانوذرات معدنی چون 
مولیبدن سولفید در روغن موتور، نانوذره پوشش دار با قابلیت پخش شوندگی در روغن ساخته می شود. در این مقاله روشی ساده و در شرایط ملایم برای 
ساخت نانوذره پوشش دار با استفاده از سدیم مولیبدات و سدیم سولفید در حضور عامل پوشش دهنده معرفی شده است. پوشش مورد استفاده نمك 
پیریدینیم آلکیل دی تیوفسفات است. ویژگی ها و اندازه ذره با استفاده از روش  های دستگاهی مانند XRD ،TEM انجام و پراكندگی نانوذره ساخته 

شده در روغن پایه نیز بررسی شده است. نانوذرات تهیه شده دارای قطری در گستره 20 تا 40 نانومتر و فاقد ساختار بلوری هستند. 

واژه های کلیدی: مولیبدن سولفید، عامل پوشش دهنده، مواد افزودنی به روغن

مقدمه
بالقوه خود در حوزه هایی  مولیبدن سولفید به دلیل كاربردهای 
روانکاری ]6-2[، تجزیه ]7[ و هم چنین   ،]1[ الکتروشیمی  مانند 
به عنوان مواد میزبان شیمی افزایشی ]8[ همواره مورد توجه بوده 

است.
در سال های اخیر توجه زیادی به بهبود كیفیت سوخت در موتور 
به  موتور  روغن  فرمولاسیون  در  بنابراین،  است.  شده  خوردروها 
اصطکاک  و  گرانروی  كاهش  باعث  كه  شده  توجه  روانکارهایی 
می شوند ]9[. مولیبدن سولفید یك روان كننده مهم است كه برای 

تحت  روغن  پذیری  تحمل  افزایش  و  اصطکاک  كاهش سایش، 
سیاه  پودری  تركیب،  این  كار می رود.  به  مرزی  لغزندگی  شرایط 
رنگ و نامحلول در محیط های آبی معمولی و حلال های آلی است 
و یك روانکار عالی در دمای بالاست كه در خلاء یا در اتمسفر 

خنثی تا ºC 1200 و در هوا تا ºC 350 پایدار است.
ویژگی های  است.  شش وجهی  طبیعی   MoS2 بلوری  ساختار 
نیروهای ضعیف  و  به فضای گسترده  مربوط  آن  ذاتی  روانکاری 
و   S-Mo-S ساندویچی  لایه های  بین  پیوندی  واندروالسی 
دافعه  گسترش  سبب  كه  است  سطح  روی  خالص  مثبت  بار 

shekarriz@ripi.ir 
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الکترواستاتیکی است ]10[. 
با  و  نانو  ابعاد  در  تركیب  این  برای ساخت  متفاوتی  روش های 
ریخت های گوناگون ارایه شده است كه برخی از آن ها عبارت اند 
از: تجزیه گرمایی آمونیم تترامولیبدات ]11[، واكنش استوكیومتری 
 ]12[ بالا  دمای  و  خلاء  در  گوگرد  و  مولیبدن  پودرهای  مخلوط 
واكنش در فاز گازی اكسیدهای مولیبدن با H2S در محیط احیا 
 كننده ]13 و 14[، لیزر ]15[، پرتو الکترونی ]16[ و تابش گاما ]17[.

در حال حاضر، سنتز كنترل شده مولیبدن سولفید به لحاظ كارایی 
خاص آن در نقش كاتالیست ناهمگن اهمیت ویژه ای یافته است 
تركیبات  از  گسترده ای  طیف  كه  داده اند  نشان  آزمایش ها   .]18[
)مانند  اتمی  گونه های  حتی  و  پلیمر ها  سورفکتانت ها،  مانند 
یون های فلزی( می توانند در كنترل اندازه و سطح ویژه ذرات مؤثر 

باشند ]19 و 20[. 
از  استفاده  یا  و  بالا  دما/فشار  مستلزم  همگی  فوق  روش های 
دستگاه های ویژه هستند. بنابراین، روش های ساده و راحت تر مانند 
روش های ساخت در محیط های محلول بسیار مورد توجه هستند 
سولوترمال  هیدروترمال/  فرایند های  مثال  به عنوان   .]23 تا   21[
و  ریز  پودر های  و   ]25 و   24[ انجام  پژوهشی  گروه های  توسط 

یکنواختی با شبکه  های كریستالی متفاوت تهیه شده اند.
ذرات  تولید  به  منجر  شیمیایی  سونو  روش  با  ماده  این  تهیه 
مساحت  حالت  دراین  كه  می شود  نانو  ابعاد  در  سولفید  مولیبدن 
سطح لبه ها افزایش یافته و ویژگی كاتالیستی آن بهبود می یابد. 
در  گاز  حباب  های  شکستن  و  رشد  تشکیل،  شامل  روش   این 
آن  اختلاط  و  زدن  هم  برای  صوتی  امواج  از  كه  است  محلولی 
مولیبدن  شامل  مخلوطی  روش  دراین   .]26[ می شود  استفاده 
امواج  اتمسفر آرگون تحت  آلی و  هگزاكربنیل و گوگرد درحلال 
قوی و مافوق صوت قرار می گیرند. ادعا شده است كه تركیب نانو 
به دست آمده با این روش 10 درصد فعالتر بوده و حتی در مقایسه 
با روتنیم دی سولفاید، كه كاتالیستی بسیار گران قیمت و متداول 

است بهتر عمل می كند ]27[.
در سال های اخیر ساخت این ماده در محیط آبی با استفاده از 
آمونیوم مولیبدات و تیواستامید در حضور سدیم دودسیل سولفات 

گزارش شده است ]28[. طبق این مقاله MoS2 به صورت تك فاز 
پس از كلسینه شدن به دست می آید.

مشکلی كه این تركیب برای كاربرد در روانکاری دارد این است 
در  كمی  پراكندگی  قدرت  مولیبدن،  تركیب های  از  بسیاری  كه 
روغن  های روان كننده داشته و باید سطح آن ها توسط یك لیگاند 
مناسب پوشش داده شود تا مانع چسبیدن ذرات و افزایش انحلال 
ایجاد  پوشش  این،  بر  افزون  شود.  روغن  در  را  آن ها  پایداری  و 
شده می تواند خاصیت ضد خوردگی و ضد اكسایش آن ها را بهبود 
بخشیده، قابلیت تحمل فشار بالا را به آن ها داده و ویژگی های ضد 

اصطکاک آن ها برای روغن ها را افزایش دهد ]29[. 
تركیب MoS2 به راحتی قادر به تشکیل كمپلکس با تركیباتی 
تیو  دی  الکیل  دی  اسیدها،  كربوكسیلیك  آلی،  آمین  های  مانند 
كاربامیك  تیو  دی  الکیل  دی  و  آن  مشتقات  و  اسید  فسفریك 
تعلیق  پایداری  سبب  ترتیب  این  به  و  بوده  مشتقاتش  و  اسیدها 
و معلق ماندن آن ها و نیز انحلال آن ها در حلال آلی غیر قطبی 
مانند هیدروكربن ها و روغن  های روان كننده نفتی می شوند ]30[.

روند  بر  تأثیری  سطح  پوشش دهنده  عوامل  افزایش  و  حضور 
 UV طیف  و  نداشته  ساخت  فرایند  طی  در  شیمیایی  واكنش 
مولیبدن سولفید نانو به دست آمده، در عمل مشابه نمونه  های بدون 

پوشش است ]31[.
در این مقاله روشی ساده، بدون شرایط ویژه )دمای بالا، فشار، 
اتمسفر خنثی و...( و با مواد قابل دسترس، ساخت نانوذره مولیبدن 
سولفید همراه با پوشش دار كردن آن در یك مرحله برای پراكندگی 

مناسب در محیط روغن موتور شرح داده شده است.

بخش تجربی
مواد و دستگاه ها

تمام مواد و حلال های به كار رفته از شركت Merck  خریداری 
 ،)Na2MoO4.2H2O( آبه  دو  مولیبدات  سدیم  است.  شده 
هیدروكسیل  آمین  و   )Na2S.9H2O( آبه  نه  سولفید  سدیم 
هیدروكلراید بدون آب و بدون خالص سازی دوباره به كار گرفته 
پرتو  پراش  از  استفاده  با  شده  تهیه  ذرات  نانو  شناسایی  شدند. 

ساخت نانوذره مولیبدن سولفید پوشش دار به منظور تهیه  ...



65
سال هفتم، شماره 4، زمستان 92 )JARC( نشریه پژوهش های کاربردی در شیمی

پرتودهی با   PW 1840فیلیپس مدل دستگاه  با   )XRD(  ایکس 
)Cu kα )λ = 0/154 nm و تصویرهای میکروسکوپ الکترونی عبوری 
CM 200 FEG مدل )Philiphs( با میکروسکوپ فیلیپس )TEM( 

انجام شده است. 

ساخت نانو ذره مولیبدن سولفید
در یك بالن 250 میلی لیتری سه دهانه، ml 120 آب یون زدایی 
تنظیم كننده  به  با یك سامانه گرمکن مجهز  و  افزوده شد  شده، 
به مدت ده دقیقه  تا 70 درجه سانتی گراد  با همزن  گرما، همراه 
گرما داده شد. سپس 10 میلی مول )2/4 گرم( سدیم مولیبدات به 
آن افزوده و پس از انحلال كامل، مقدار 20 میلی مول )1/4 گرم( 
آمین هیدروكسیل هیدروكلراید حل شده در ml 10 آب یون زدایی 
شده به ظرف واكنش افزوده شد. پس از افزایش آمین هیدروكسیل 
رنگ مخلوط واكنش تیره و تیره تر می شود تا در خاتمه به رنگ 
سبز متمایل به آبی درمی آید. پس از یك ساعت، ml 30 استن 
به مخلوط واكنش افزوده شد. سپس 1 میلی مول )0/7 گرم( نمك 
عامل  به عنوان   )DDPPy( دی تیوفسفات  الکیل  دی  پیریدینیم 
پوشش داركننده افزوده و باعث می شود مخلوط واكنش چسبناک 
و  هاله ای از رنگ بنفش در آن به وجود آید. سرانجام 20 میلی مول 
)4/3 گرم( سدیم سولفید حل شده در آب یون زدایی شده افزوده 
شده و واكنش به مدت سه ساعت ادامه یافت. مخلوط واكنش تا 
65 درجه سانتی گراد سرد و با استفاده از كلریدریك اسید اسیدیته 
مخلوط كنترل شد )pH  در گستره 6 تا 7/5(. سپس مخلوط واكنش 
تا دمای محیط خنك، فیلتر و رسوب با آب یون زدایی شده شسته 
مولیبدن سولفید  ذرات  نانو  قهوه ای  پودر  به صورت  فراورده  شد. 

پوشش دار شده با DDP-Py به دست آمد.

نتیجه ها و بحث 
ذرات  نانو  سنتز  كه  نشان می دهند  تا 27[   14[ موجود  مراجع 
مولیبدن سولفید به روش های متفاوتی امکان پذیر است. در واقع 
انتخاب روش تهیه این نانو ذرات به نوع كاربرد آن ها بستگی دارد. 
از آن جا كه در این مقاله، فراورده سنتزی به عنوان روان كننده در 

نظر گرفته شده، روش سنتزی به كار برده شده باید ایجاد فراورده ای 
كروی شکل كند. از طرف دیگر شواهد به دست آمده نشان می دهد 
كه نانوذرات فوق به تنهایی توانایی پخش شدن در روغن را ندارند. 
به عبارت دیگر لازم است روش سنتزی به گونه ای اصلاح شود تا 
روغن  در  پخش  قابلیت  آمده  به دست  سولفید  مولیبدن  نانوذرات 
در  گذار  تأثیر  پارامترهای  مهم ترین  از  هم چنین  باشند.  داشته  را 
پوشش  نوع  روغن  مانند  آلی  در سیالات  نانوذرات  پراكنده شدن 
آن هاست. پوشش بایستی با سایر اجزای روغن موتور هم خوانی 
داشته باشد، لذا دی الکیل دی تیوفسفریك اسید و نمك پیریدنیم 
دی الکیل دی تیو فسفریك اسید با زنجیره 18 كربنی كه در سایر 
به عنوان پوشش بررسی  افزودنی روغن موتور وجود دارند،  مواد 

شدند )شکل 1(.

برای اصلاح سطح می توان به سه صورت زیر عمل كرد:
اصلاح سطح نانوذرات با تركیب های آلی مناسب پس از تهیه  .•

مولیبدن سولفید
استفاده از عوامل پخش كننده مناسب به هنگام فرمولاسیون  .•

مولیبدن سولفید در روغن
اصلاح سطح نانوذرات با تركیب های آلی مناسب به هنگام  .•

تهیه مولیبدن سولفید

 ذیبذن سًلفیساخت واوً ررٌ مًل
ؼتن گشهىي هدْض تِ تشهَػتات ّوشاُ یه ػیضُ اهافِ ؿذُ ٍ تَػي یًَیآب د ml 120، ػِ دّاًِ یتشیل یلیه 250ه تالي یدس 

ثذات تِ آى افضٍدُ ین هَلیگشم( ػذ 4/2هَل ) یلیه 10مِ حشاست دادُ ؿذ. ػپغ یگشاد تِ هذت دُ دل یدسخِ ػاًت 70تا ّوضى تا 
ضُ تِ ظشف یًَیآب د ml 10ذ حل ؿذُ دس یذسٍولشایي ّیل آهیذسٍوؼی( ّگشم 4/1هَل ) یلیه 20همذاس ، ٍ پغ اص اًحلال واهل

ل یثض هتواتا دس خاتوِ تِ سًگ ػ ؿَد هی شُ تشیشُ ٍ تیي سًگ هخلَى ٍاوٌؾ تیل آهیذسٍوؼیؾ ّی. پغ اص افضاؿذٍاوٌؾ اهافِ 
 یَم دیذًیشیپ گشم( ًوه 7/0هَل ) یلیه 1 ػپغاػتي تِ هخلَى ٍاوٌؾ اهافِ ؿذ.  ml 30، ىؼاػتیاص  پغذ. یآ یدسه یتِ آت

اص ای  لِّا ؿَد هخلَى ٍاوٌؾ چؼثٌان ٍ هی ٍ تاػث اهافِػاهل پَؿؾ داس وٌٌذُ  ػٌَاى تِ )DDPPy( َ فؼفاتیت یل دیالى
ٍ ٍاوٌؾ تِ  اهافِ ؿذُضُ یًَیذ حل ؿذُ دس آب دیػَلفن یػذگشم(  3/4هَل ) یلیه 20ًدام ذ. ػشایسًگ تٌفؾ دس آى تَخَد آ

هخلَى وٌتشل  تِیذیاػه یذسیذ ولشیاص اػگشاد ػشد ٍ تا اػتفادُ  یدسخِ ػاًت 65. هخلَى ٍاوٌؾ تا افتیهذت ػِ ػاػت اداهِ 
هحلَل تِ . ؿذضُ ؿؼتِ یًَیتش ٍ سػَب تا آب دلیف، ي خٌهیهح یتا دها هخلَى ٍاوٌؾپغ ػ .(6-5/7دس هحذٍدُ   pH) ؿذ

 .آهذ دػت تِ DDP-Pyذ پَؿؾ داس ؿذُ تا یػَلف ثذىیهَلًاًَ رسات ای  پَدس لَُْكَست 
 
 بحث ي َا  جٍیوت -3

ش اػت اػت. دس ٍالغ یاهىاى پز یهتفاٍتّای  ذ تِ سٍؽیػَلف ثذىیهَلدٌّذ وِ ػٌتض ًاًَ رسات  هی ًـاى[ 14-27]هشاخغ هَخَد 
سٍاى وٌٌذُ دس  ػٌَاى تِهحلَل ػٌتضی ، همالِي یتؼتگی داسد. اص آًدا وِ دس اّا  آى ي ًاًَ رسات تِ ًَع واستشدیخاب سٍؽ ػٌتض ااًت

 آهذُ ًـاى دػت تِگش ؿَاّذ یذ. اص ًشف دیداد هحلَلی وشٍی ؿىل ًوایذ ایسٍؽ ػٌتضی تىاس تشدُ ؿذُ تا، ًظش گشفتِ ؿذُ
گش لاصم اػت سٍؽ ػٌتضی تٌحَی اكلاح یؼپشع ؿذى دس سٍغي سا ًذاسًذ. تؼثاست دیی دیی تَاًایادّذ وِ ًاًَرسات فَق تِ تٌْ هی

گزاس  تأثیش یي پاساهتشّایاص هْوتشي یّوچٌت پخؾ دس سٍغي سا داؿتِ تاؿٌذ. یآهذُ لاتل دػت تِذ یػَلف ثذىیهَلتا ًاًَرسات  ؿَد
 یسٍغي هَتَس ّن خَاً یش اخضایتا ػا یؼتیپَؿؾ تا. ّا اػت آى پَؿؾسٍغي ًَع  هاًٌذ یالات آلیدس پشاوٌذُ ؿذى ًاًَرسات دس ػ

وِ دس  یوشتٌ 18شُ یذ تا صًدیه اػیَ فؼفشیت یل دیالى یَم دیذًیشیذ ٍ ًوه پیه اػیَفؼفشیت یل دیالى ید لزا داؿتِ تاؿذ
 .(1)ؿىل  ؿذًذ یتِ ػٌَاى پَؿؾ تشسػ، سٍغي هَتَس ٍخَد داسًذ یش هَاد افضٍدًیػا
 
 
 
 
 
 

 Dialkylditiophosphoric acid (DDPA)  Dialkylditiophosphoric acid pyridinium salt (DDP.Py) 
 
 (R: C18) (R: C18) 

 ذیػَلف ثذىیهَلپَؿـذاس وشدى  یثات اػتفادُ ؿذُ تشایتشو -1ؿىل
 

 ش ػول وشد:یتَاى تِ ػِ كَست ص هی اكلاح ػٌحتشای 
 ذیػَلف ثذىیهَلپغ اص ػٌتض  ثات آلی هٌاػةیاكلاح ػٌح ًاًَرسات تا تشو 
 ذ دس سٍغيیػَلف ثذىیهَلَى یاػتفادُ اص ػَاهل پخؾ وٌٌذُ هٌاػة تٌْگام فشهَلاػ 
 ذیػَلف ثذىیهَلثات آلی هٌاػة تٌْگام ػٌتض یاكلاح ػٌح ًاًَرسات تا تشو 

دی  ثذىیهَلَرسات ٍ ًاً )DDPPy( َفؼفاتیت یل دیالى یدپیشیذیٌین ػاهل پَؿؾ داس وٌٌذُ ًوه تشای تشسػی حالت اٍل 
 ػاػت 8 ٍ 5، 3، 1هختلف )ّای  دس صهاىتؼول آهذُ هـاّذات . ؿذ تاصسٍاًیا تَلَئي یاػتي ٍ  هاًٌذ یذ تداستی دس حلالیػَلف
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شکل1  تركیب های استفاده شده برای پوشش دار كردن مولیبدن سولفید

شکرریز و همکاران



66
سال هفتم، شماره 4، زمستان 92 )JARC( نشریه پژوهش های کاربردی در شیمی

برای بررسی حالت اول عامل پوشش دار كننده نمك پیریدینیم 
 دی الکیل دی تیوفسفات )PyDDP( و نانوذرات مولیبدن دی سولفید

شد.  بازروانی  تولوئن  یا  و  استون  مانند  حلالی  در  تجارتی 
 8 و   5  ،3  ،1( متفاوت  زمان های  در  آمده  به عمل  مشاهده های 
روی  پوششی  هیچ گونه  كه  بود  آن  نشان دهنده  بازروانی(  ساعت 
ذرات MoS2 قرار نمی گیرد. چرا كه تنها پس از لحظاتی سکون، 

ذرات رسوب كرده و رنگ محلول شفاف می شود. 
برای بررسی روش دوم نیز نانوذرات مولیبدن سولفید تجارتی و 
عوامل پوشش دهنده اسید آزاد DDPA و یا نمك پیریدینیم آن در 
روغن پایه 40 مخلوط و در دمای ºC 80 با همزن مغناطیسی و 
زمان های متفاوت )1، 3، 5 و 8 ساعت( همزده شد. شواهد ظاهری 
به دست آمده از آزمایش فوق نیز نشان داد كه تحت شرایط اعمال 
شدن  پخش  در  كمکی  هیچ گونه  كننده  دار  پوشش  عامل  شده 
نیز   DDP آزاد  اسید  از  استفاده  دیگر  سوی  از  نمی كند.   MoS2

بی تأثیر است. 
عمل  انجام  كه  می دهند  نشان   ]32 تا   29[ موجود  مراجع 
نانوذرات MoS2 می تواند با موفقیت  پوشش دهی به هنگام تهیه 
انجام شود. در همین راستا آزمایش هایی برای دست یابی به شرایط 
بخش  در  كار  )روش  گرفت  صورت  نانوذره  این  ساخت  بهینه 

تجربی آورده شده است(.

بررسی ترتیب افزایش واكنشگرها
افزایش  ترتیب  كه  می دهند  نشان  شده  انجام  آزمایش  های 
واكنشگرها در روند انجام واكنش نقش موثری دارد. برای مثال، 
تعویض ترتیب افزایش آمین هیدروكسیل با سدیم سولفید می تواند 
منجر به تولید حد واسط  های متفاوتی شود. در روش اصلی ابتدا 
مولیبدن  تا  افزوده می شود  آمین هیدروكسیل  كننده  احیا  تركیب 
با  سپس  یابد.  كاهش  ظرفیتی  چهار  مولیبدن  به  ظرفیتی  شش 
 Mo (IV( واسط  حد  واكنش  مخلوط  به  سولفید  سدیم  افزودن 

واكنش سولفید دار شدن انجام می شود.

رسات ، شد. چشا وِ تٌْا پغ اص لحظاتی ػىَىیگ یلشاس ًو MoS2چگًَِ پَؿـی سٍی رسات یآى تَد وِ ّ ًـاى دٌّذُ( سفلاوغ
 ؿَد.  هی لَل ؿفافسػَب وشدُ ٍ سًگ هح

آى پیشیذیٌین ا ًوه یٍ  DDPAذ آصاد یذ تداستی ٍ ػَاهل پَؿؾ دٌّذُ اػیثذى ػَلفیض ًاًَرسات هَلیسٍؽ دٍم ً یتشسػ یتشا
تْوضدُ ؿذ.  ػاػت( 8ٍ  5، 3، 1هتفاٍت )ّای  ٍ صهاى ؼییتَػي ّوضى هغٌاً C 80 یهخلَى ٍ دس دها 40ِ یدس سٍغي پا

چگًَِ ووىی دس یي اػوال ؿذُ ػاهل پَؿؾ داس وٌٌذُ ّیوِ تحت ؿشا ض ًـاى دادیًؾ فَق یاص آصها آهذُ دػت تِؿَاّذ ظاّشی 
 . تأثیش اػتض تی یً DDPذ آصاد یگش اػتفادُ اص اػیذ. اص ػَی دیًوی ًوا MoS2پخؾ ؿذى 

ت اًدام ؿَد. یتا هَفم تَاًذ هی MoS2دٌّذ وِ اًدام ػول پَؿؾ دّی تٌْگام ػٌتض ًاًَرسات  هی ًـاى [29-32] هشاخغ هَخَد
آٍسدُ  یكَست گشفت )سٍؽ واس دس تخؾ تدشت ُي ًاًَرسیا ػاختٌِ یي تْیاتی تِ ؿشایی خْت دػتیّا ؾیي ساػتا آصهایدس ّو

 ؿذُ اػت(.
 

 ٍیش مًاد ايلیب افسایترت یبررس
ن یهثال تؼَ ػٌَاى تِداسد.  یهَثشِ دس سًٍذ اًدام ٍاوٌؾ ًمؾ یؾ هَاد اٍلیة افضایدّذ وِ تشت هی اًدام ؿذُ ًـاىّای   ؾیآصها
ة یاتتذا تشو یاكل. دس سٍؽ ؿَد یهختلفّای   ذ حذ ٍاػيیتَاًذ هٌدش تِ تَل هی ذین ػَلفیي تا ػذیل آهیذسٍوؼیؾ ّیة افضایتشت
ن یا ؿَد. ػپغ تا افضٍدى ػذیاح یتیثذى چْاس ظشفیتِ هَل یتیثذى ؿؾ ظشفیؿَد تا هَل هی ي اهافِیل آهیذسٍوؼیا وٌٌذُ ّیاح

 ؿَد. هی ذ داس ؿذى اًدامیٍاوٌؾ ػَلف Mo (IV)ذ تِ هخلَى ٍاوٌؾ حذ ٍاػي یػَلف
 

yx2
SNaPy.DDPIV

2
2
4 }DDP{]MoS[]Mo[OHNHMoO 2    

  
ا وٌٌذُ یذ اهافِ ؿذ ٍ ػپغ ػاهل احین ػَلفیوِ اتتذا ػذ یتٌحَ، ِ ػَم ؿذیي دٍ هادُ اٍلیؾ ایة افضایتشت یگشیؾ دیدس آصها 

وِ  ؿذي همشس یؿَد. تٌاتشا یحاكل ًو یچگًَِ سػَتیي تىاس تشدُ ؿذُ ّیؾ ًـاى داد وِ تحت ؿشایح آصهایتىاس تشدُ ؿذ. ًتا
 شد.یكَست گ یتؼذّای   ؾیؾ هٌاتك سٍؽ اٍل دس آصهایة افضایتشت
 

 یمصرف ذیاس سانیمتأثیر یبررس
ؼن یاوٌؾ داسد. تش اػاع هىاًدس ساًذهاى ٍ ییًمؾ تؼضا یذ هلشفیهمذاس اػدّذ وِ  هی آهذُ ًـاى دػت تِ [11] یؿَاّذ ػلو

ذ ین ػَلفیػپغ دس حوَس ػذ ٍذ یآ دػت هی تِذ یتتشا ولشا ثذىیهَلي اتتذا یل آهیذسٍوؼیه ٍ ّیذسیذ ولشیٍاوٌؾ دس حوَس اػ
 ؿَد. هی لیتِ هحلَل تثذ

 
Na2MoO4 + 2NH2OH.HCl + 4HCl                   MoCl4 + 2NaCl + 6H2O + N2 

 
       MoCl4 + 2Na2S                  MoS2 + 4NaCl 

 
 ثذىیهَلل یتىاس تشدُ ؿذُ دس تـىي یل آهیذسٍوؼیٍ ّه یذسیولشذ یاػ همذاسفَق هـخق اػت وِ ّای   ِ ٍاوٌؾتا تَخِ ت

ی یّا ؾیي اػاع آصهایاػت تش اهؤثش هحلَل اكلی ٍاوٌؾ ل یتـىٍ هتؼالة آى ا یَى ٍ احیذاػیاوؼّای  ٍاوٌؾ، ذیتتشاولشا
 آهذُ اػت. 1ح آى دس خذٍل یاًدام ؿذ وِ ًتا يیل آهیذسٍوؼیّ ه ٍیذسیولش ذیش هختلف اػیتا هماد فَقّای  ٍاوٌؾهٌاتك 
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آٍسدُ  یكَست گشفت )سٍؽ واس دس تخؾ تدشت ُي ًاًَرسیا ػاختٌِ یي تْیاتی تِ ؿشایی خْت دػتیّا ؾیي ساػتا آصهایدس ّو

 ؿذُ اػت(.
 

 ٍیش مًاد ايلیب افسایترت یبررس
ن یهثال تؼَ ػٌَاى تِداسد.  یهَثشِ دس سًٍذ اًدام ٍاوٌؾ ًمؾ یؾ هَاد اٍلیة افضایدّذ وِ تشت هی اًدام ؿذُ ًـاىّای   ؾیآصها
ة یاتتذا تشو یاكل. دس سٍؽ ؿَد یهختلفّای   ذ حذ ٍاػيیتَاًذ هٌدش تِ تَل هی ذین ػَلفیي تا ػذیل آهیذسٍوؼیؾ ّیة افضایتشت
ن یا ؿَد. ػپغ تا افضٍدى ػذیاح یتیثذى چْاس ظشفیتِ هَل یتیثذى ؿؾ ظشفیؿَد تا هَل هی ي اهافِیل آهیذسٍوؼیا وٌٌذُ ّیاح

 ؿَد. هی ذ داس ؿذى اًدامیٍاوٌؾ ػَلف Mo (IV)ذ تِ هخلَى ٍاوٌؾ حذ ٍاػي یػَلف
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ا وٌٌذُ یذ اهافِ ؿذ ٍ ػپغ ػاهل احین ػَلفیوِ اتتذا ػذ یتٌحَ، ِ ػَم ؿذیي دٍ هادُ اٍلیؾ ایة افضایتشت یگشیؾ دیدس آصها 

وِ  ؿذي همشس یؿَد. تٌاتشا یحاكل ًو یچگًَِ سػَتیي تىاس تشدُ ؿذُ ّیؾ ًـاى داد وِ تحت ؿشایح آصهایتىاس تشدُ ؿذ. ًتا
 شد.یكَست گ یتؼذّای   ؾیؾ هٌاتك سٍؽ اٍل دس آصهایة افضایتشت
 

 یمصرف ذیاس سانیمتأثیر یبررس
ؼن یاوٌؾ داسد. تش اػاع هىاًدس ساًذهاى ٍ ییًمؾ تؼضا یذ هلشفیهمذاس اػدّذ وِ  هی آهذُ ًـاى دػت تِ [11] یؿَاّذ ػلو

ذ ین ػَلفیػپغ دس حوَس ػذ ٍذ یآ دػت هی تِذ یتتشا ولشا ثذىیهَلي اتتذا یل آهیذسٍوؼیه ٍ ّیذسیذ ولشیٍاوٌؾ دس حوَس اػ
 ؿَد. هی لیتِ هحلَل تثذ

 
Na2MoO4 + 2NH2OH.HCl + 4HCl                   MoCl4 + 2NaCl + 6H2O + N2 

 
       MoCl4 + 2Na2S                  MoS2 + 4NaCl 

 
 ثذىیهَلل یتىاس تشدُ ؿذُ دس تـىي یل آهیذسٍوؼیٍ ّه یذسیولشذ یاػ همذاسفَق هـخق اػت وِ ّای   ِ ٍاوٌؾتا تَخِ ت

ی یّا ؾیي اػاع آصهایاػت تش اهؤثش هحلَل اكلی ٍاوٌؾ ل یتـىٍ هتؼالة آى ا یَى ٍ احیذاػیاوؼّای  ٍاوٌؾ، ذیتتشاولشا
 آهذُ اػت. 1ح آى دس خذٍل یاًدام ؿذ وِ ًتا يیل آهیذسٍوؼیّ ه ٍیذسیولش ذیش هختلف اػیتا هماد فَقّای  ٍاوٌؾهٌاتك 

 
 
 

                                                        

عوض  اولیه  ماده  دو  این  افزایش  ترتیب  دیگری  آزمایش  در 
افزوده شد و سپس عامل  ابتدا سدیم سولفید  به گونه ای كه  شد، 
احیا كننده به كار برده شد. نتیجه های آزمایش نشان داد كه تحت 
شرایط به كار برده شده هیچ گونه رسوبی به دست نمی آید. بنابراین، 
آزمایش  های  در  اول  روش  مطابق  افزایش  ترتیب  كه  شد  مقرر 

بعدی صورت گیرد.

بررسی تأثیرمیزان اسید مصرفی
شواهد علمی ]11[ به دست آمده نشان می دهد كه مقدار اسید 
سازوكار  اساس  بر  دارد.  واكنش  بازده  در  بسزایی  نقش  مصرفی 
ابتدا  هیدروكسیل  آمین  و  اسید  كلریدریك  حضور  در  واكنش 
مولیبدن تتراكلراید به دست می آید و سپس در حضور سدیم سولفید 

به فراورده تبدیل می شود.

رسات ، شد. چشا وِ تٌْا پغ اص لحظاتی ػىَىیگ یلشاس ًو MoS2چگًَِ پَؿـی سٍی رسات یآى تَد وِ ّ ًـاى دٌّذُ( سفلاوغ
 ؿَد.  هی لَل ؿفافسػَب وشدُ ٍ سًگ هح

آى پیشیذیٌین ا ًوه یٍ  DDPAذ آصاد یذ تداستی ٍ ػَاهل پَؿؾ دٌّذُ اػیثذى ػَلفیض ًاًَرسات هَلیسٍؽ دٍم ً یتشسػ یتشا
تْوضدُ ؿذ.  ػاػت( 8ٍ  5، 3، 1هتفاٍت )ّای  ٍ صهاى ؼییتَػي ّوضى هغٌاً C 80 یهخلَى ٍ دس دها 40ِ یدس سٍغي پا

چگًَِ ووىی دس یي اػوال ؿذُ ػاهل پَؿؾ داس وٌٌذُ ّیوِ تحت ؿشا ض ًـاى دادیًؾ فَق یاص آصها آهذُ دػت تِؿَاّذ ظاّشی 
 . تأثیش اػتض تی یً DDPذ آصاد یگش اػتفادُ اص اػیذ. اص ػَی دیًوی ًوا MoS2پخؾ ؿذى 

ت اًدام ؿَد. یتا هَفم تَاًذ هی MoS2دٌّذ وِ اًدام ػول پَؿؾ دّی تٌْگام ػٌتض ًاًَرسات  هی ًـاى [29-32] هشاخغ هَخَد
آٍسدُ  یكَست گشفت )سٍؽ واس دس تخؾ تدشت ُي ًاًَرسیا ػاختٌِ یي تْیاتی تِ ؿشایی خْت دػتیّا ؾیي ساػتا آصهایدس ّو

 ؿذُ اػت(.
 

 ٍیش مًاد ايلیب افسایترت یبررس
ن یهثال تؼَ ػٌَاى تِداسد.  یهَثشِ دس سًٍذ اًدام ٍاوٌؾ ًمؾ یؾ هَاد اٍلیة افضایدّذ وِ تشت هی اًدام ؿذُ ًـاىّای   ؾیآصها
ة یاتتذا تشو یاكل. دس سٍؽ ؿَد یهختلفّای   ذ حذ ٍاػيیتَاًذ هٌدش تِ تَل هی ذین ػَلفیي تا ػذیل آهیذسٍوؼیؾ ّیة افضایتشت
ن یا ؿَد. ػپغ تا افضٍدى ػذیاح یتیثذى چْاس ظشفیتِ هَل یتیثذى ؿؾ ظشفیؿَد تا هَل هی ي اهافِیل آهیذسٍوؼیا وٌٌذُ ّیاح

 ؿَد. هی ذ داس ؿذى اًدامیٍاوٌؾ ػَلف Mo (IV)ذ تِ هخلَى ٍاوٌؾ حذ ٍاػي یػَلف
 

yx2
SNaPy.DDPIV

2
2
4 }DDP{]MoS[]Mo[OHNHMoO 2    

  
ا وٌٌذُ یذ اهافِ ؿذ ٍ ػپغ ػاهل احین ػَلفیوِ اتتذا ػذ یتٌحَ، ِ ػَم ؿذیي دٍ هادُ اٍلیؾ ایة افضایتشت یگشیؾ دیدس آصها 

وِ  ؿذي همشس یؿَد. تٌاتشا یحاكل ًو یچگًَِ سػَتیي تىاس تشدُ ؿذُ ّیؾ ًـاى داد وِ تحت ؿشایح آصهایتىاس تشدُ ؿذ. ًتا
 شد.یكَست گ یتؼذّای   ؾیؾ هٌاتك سٍؽ اٍل دس آصهایة افضایتشت
 

 یمصرف ذیاس سانیمتأثیر یبررس
ؼن یاوٌؾ داسد. تش اػاع هىاًدس ساًذهاى ٍ ییًمؾ تؼضا یذ هلشفیهمذاس اػدّذ وِ  هی آهذُ ًـاى دػت تِ [11] یؿَاّذ ػلو

ذ ین ػَلفیػپغ دس حوَس ػذ ٍذ یآ دػت هی تِذ یتتشا ولشا ثذىیهَلي اتتذا یل آهیذسٍوؼیه ٍ ّیذسیذ ولشیٍاوٌؾ دس حوَس اػ
 ؿَد. هی لیتِ هحلَل تثذ

 
Na2MoO4 + 2NH2OH.HCl + 4HCl                   MoCl4 + 2NaCl + 6H2O + N2 

 
       MoCl4 + 2Na2S                  MoS2 + 4NaCl 

 
 ثذىیهَلل یتىاس تشدُ ؿذُ دس تـىي یل آهیذسٍوؼیٍ ّه یذسیولشذ یاػ همذاسفَق هـخق اػت وِ ّای   ِ ٍاوٌؾتا تَخِ ت

ی یّا ؾیي اػاع آصهایاػت تش اهؤثش هحلَل اكلی ٍاوٌؾ ل یتـىٍ هتؼالة آى ا یَى ٍ احیذاػیاوؼّای  ٍاوٌؾ، ذیتتشاولشا
 آهذُ اػت. 1ح آى دس خذٍل یاًدام ؿذ وِ ًتا يیل آهیذسٍوؼیّ ه ٍیذسیولش ذیش هختلف اػیتا هماد فَقّای  ٍاوٌؾهٌاتك 

 
 
 

          

رسات ، شد. چشا وِ تٌْا پغ اص لحظاتی ػىَىیگ یلشاس ًو MoS2چگًَِ پَؿـی سٍی رسات یآى تَد وِ ّ ًـاى دٌّذُ( سفلاوغ
 ؿَد.  هی لَل ؿفافسػَب وشدُ ٍ سًگ هح

آى پیشیذیٌین ا ًوه یٍ  DDPAذ آصاد یذ تداستی ٍ ػَاهل پَؿؾ دٌّذُ اػیثذى ػَلفیض ًاًَرسات هَلیسٍؽ دٍم ً یتشسػ یتشا
تْوضدُ ؿذ.  ػاػت( 8ٍ  5، 3، 1هتفاٍت )ّای  ٍ صهاى ؼییتَػي ّوضى هغٌاً C 80 یهخلَى ٍ دس دها 40ِ یدس سٍغي پا

چگًَِ ووىی دس یي اػوال ؿذُ ػاهل پَؿؾ داس وٌٌذُ ّیوِ تحت ؿشا ض ًـاى دادیًؾ فَق یاص آصها آهذُ دػت تِؿَاّذ ظاّشی 
 . تأثیش اػتض تی یً DDPذ آصاد یگش اػتفادُ اص اػیذ. اص ػَی دیًوی ًوا MoS2پخؾ ؿذى 

ت اًدام ؿَد. یتا هَفم تَاًذ هی MoS2دٌّذ وِ اًدام ػول پَؿؾ دّی تٌْگام ػٌتض ًاًَرسات  هی ًـاى [29-32] هشاخغ هَخَد
آٍسدُ  یكَست گشفت )سٍؽ واس دس تخؾ تدشت ُي ًاًَرسیا ػاختٌِ یي تْیاتی تِ ؿشایی خْت دػتیّا ؾیي ساػتا آصهایدس ّو

 ؿذُ اػت(.
 

 ٍیش مًاد ايلیب افسایترت یبررس
ن یهثال تؼَ ػٌَاى تِداسد.  یهَثشِ دس سًٍذ اًدام ٍاوٌؾ ًمؾ یؾ هَاد اٍلیة افضایدّذ وِ تشت هی اًدام ؿذُ ًـاىّای   ؾیآصها
ة یاتتذا تشو یاكل. دس سٍؽ ؿَد یهختلفّای   ذ حذ ٍاػيیتَاًذ هٌدش تِ تَل هی ذین ػَلفیي تا ػذیل آهیذسٍوؼیؾ ّیة افضایتشت
ن یا ؿَد. ػپغ تا افضٍدى ػذیاح یتیثذى چْاس ظشفیتِ هَل یتیثذى ؿؾ ظشفیؿَد تا هَل هی ي اهافِیل آهیذسٍوؼیا وٌٌذُ ّیاح

 ؿَد. هی ذ داس ؿذى اًدامیٍاوٌؾ ػَلف Mo (IV)ذ تِ هخلَى ٍاوٌؾ حذ ٍاػي یػَلف
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ا وٌٌذُ یذ اهافِ ؿذ ٍ ػپغ ػاهل احین ػَلفیوِ اتتذا ػذ یتٌحَ، ِ ػَم ؿذیي دٍ هادُ اٍلیؾ ایة افضایتشت یگشیؾ دیدس آصها 

وِ  ؿذي همشس یؿَد. تٌاتشا یحاكل ًو یچگًَِ سػَتیي تىاس تشدُ ؿذُ ّیؾ ًـاى داد وِ تحت ؿشایح آصهایتىاس تشدُ ؿذ. ًتا
 شد.یكَست گ یتؼذّای   ؾیؾ هٌاتك سٍؽ اٍل دس آصهایة افضایتشت
 

 یمصرف ذیاس سانیمتأثیر یبررس
ؼن یاوٌؾ داسد. تش اػاع هىاًدس ساًذهاى ٍ ییًمؾ تؼضا یذ هلشفیهمذاس اػدّذ وِ  هی آهذُ ًـاى دػت تِ [11] یؿَاّذ ػلو

ذ ین ػَلفیػپغ دس حوَس ػذ ٍذ یآ دػت هی تِذ یتتشا ولشا ثذىیهَلي اتتذا یل آهیذسٍوؼیه ٍ ّیذسیذ ولشیٍاوٌؾ دس حوَس اػ
 ؿَد. هی لیتِ هحلَل تثذ

 
Na2MoO4 + 2NH2OH.HCl + 4HCl                   MoCl4 + 2NaCl + 6H2O + N2 

 
       MoCl4 + 2Na2S                  MoS2 + 4NaCl 

 
 ثذىیهَلل یتىاس تشدُ ؿذُ دس تـىي یل آهیذسٍوؼیٍ ّه یذسیولشذ یاػ همذاسفَق هـخق اػت وِ ّای   ِ ٍاوٌؾتا تَخِ ت

ی یّا ؾیي اػاع آصهایاػت تش اهؤثش هحلَل اكلی ٍاوٌؾ ل یتـىٍ هتؼالة آى ا یَى ٍ احیذاػیاوؼّای  ٍاوٌؾ، ذیتتشاولشا
 آهذُ اػت. 1ح آى دس خذٍل یاًدام ؿذ وِ ًتا يیل آهیذسٍوؼیّ ه ٍیذسیولش ذیش هختلف اػیتا هماد فَقّای  ٍاوٌؾهٌاتك 

 
 
 

        

رسات ، شد. چشا وِ تٌْا پغ اص لحظاتی ػىَىیگ یلشاس ًو MoS2چگًَِ پَؿـی سٍی رسات یآى تَد وِ ّ ًـاى دٌّذُ( سفلاوغ
 ؿَد.  هی لَل ؿفافسػَب وشدُ ٍ سًگ هح

آى پیشیذیٌین ا ًوه یٍ  DDPAذ آصاد یذ تداستی ٍ ػَاهل پَؿؾ دٌّذُ اػیثذى ػَلفیض ًاًَرسات هَلیسٍؽ دٍم ً یتشسػ یتشا
تْوضدُ ؿذ.  ػاػت( 8ٍ  5، 3، 1هتفاٍت )ّای  ٍ صهاى ؼییتَػي ّوضى هغٌاً C 80 یهخلَى ٍ دس دها 40ِ یدس سٍغي پا

چگًَِ ووىی دس یي اػوال ؿذُ ػاهل پَؿؾ داس وٌٌذُ ّیوِ تحت ؿشا ض ًـاى دادیًؾ فَق یاص آصها آهذُ دػت تِؿَاّذ ظاّشی 
 . تأثیش اػتض تی یً DDPذ آصاد یگش اػتفادُ اص اػیذ. اص ػَی دیًوی ًوا MoS2پخؾ ؿذى 

ت اًدام ؿَد. یتا هَفم تَاًذ هی MoS2دٌّذ وِ اًدام ػول پَؿؾ دّی تٌْگام ػٌتض ًاًَرسات  هی ًـاى [29-32] هشاخغ هَخَد
آٍسدُ  یكَست گشفت )سٍؽ واس دس تخؾ تدشت ُي ًاًَرسیا ػاختٌِ یي تْیاتی تِ ؿشایی خْت دػتیّا ؾیي ساػتا آصهایدس ّو

 ؿذُ اػت(.
 

 ٍیش مًاد ايلیب افسایترت یبررس
ن یهثال تؼَ ػٌَاى تِداسد.  یهَثشِ دس سًٍذ اًدام ٍاوٌؾ ًمؾ یؾ هَاد اٍلیة افضایدّذ وِ تشت هی اًدام ؿذُ ًـاىّای   ؾیآصها
ة یاتتذا تشو یاكل. دس سٍؽ ؿَد یهختلفّای   ذ حذ ٍاػيیتَاًذ هٌدش تِ تَل هی ذین ػَلفیي تا ػذیل آهیذسٍوؼیؾ ّیة افضایتشت
ن یا ؿَد. ػپغ تا افضٍدى ػذیاح یتیثذى چْاس ظشفیتِ هَل یتیثذى ؿؾ ظشفیؿَد تا هَل هی ي اهافِیل آهیذسٍوؼیا وٌٌذُ ّیاح
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ا وٌٌذُ یذ اهافِ ؿذ ٍ ػپغ ػاهل احین ػَلفیوِ اتتذا ػذ یتٌحَ، ِ ػَم ؿذیي دٍ هادُ اٍلیؾ ایة افضایتشت یگشیؾ دیدس آصها 

وِ  ؿذي همشس یؿَد. تٌاتشا یحاكل ًو یچگًَِ سػَتیي تىاس تشدُ ؿذُ ّیؾ ًـاى داد وِ تحت ؿشایح آصهایتىاس تشدُ ؿذ. ًتا
 شد.یكَست گ یتؼذّای   ؾیؾ هٌاتك سٍؽ اٍل دس آصهایة افضایتشت
 

 یمصرف ذیاس سانیمتأثیر یبررس
ؼن یاوٌؾ داسد. تش اػاع هىاًدس ساًذهاى ٍ ییًمؾ تؼضا یذ هلشفیهمذاس اػدّذ وِ  هی آهذُ ًـاى دػت تِ [11] یؿَاّذ ػلو

ذ ین ػَلفیػپغ دس حوَس ػذ ٍذ یآ دػت هی تِذ یتتشا ولشا ثذىیهَلي اتتذا یل آهیذسٍوؼیه ٍ ّیذسیذ ولشیٍاوٌؾ دس حوَس اػ
 ؿَد. هی لیتِ هحلَل تثذ

 
Na2MoO4 + 2NH2OH.HCl + 4HCl                   MoCl4 + 2NaCl + 6H2O + N2 

 
       MoCl4 + 2Na2S                  MoS2 + 4NaCl 

 
 ثذىیهَلل یتىاس تشدُ ؿذُ دس تـىي یل آهیذسٍوؼیٍ ّه یذسیولشذ یاػ همذاسفَق هـخق اػت وِ ّای   ِ ٍاوٌؾتا تَخِ ت

ی یّا ؾیي اػاع آصهایاػت تش اهؤثش هحلَل اكلی ٍاوٌؾ ل یتـىٍ هتؼالة آى ا یَى ٍ احیذاػیاوؼّای  ٍاوٌؾ، ذیتتشاولشا
 آهذُ اػت. 1ح آى دس خذٍل یاًدام ؿذ وِ ًتا يیل آهیذسٍوؼیّ ه ٍیذسیولش ذیش هختلف اػیتا هماد فَقّای  ٍاوٌؾهٌاتك 

 
 
 

           
با توجه به واكنش  های فوق مشخص است كه مقدار كلریدریك 
مولیبدن  تشکیل  در  شده  برده  بکار  هیدروكسیل  آمین  و  اسید 
تتراكلراید، واكنش های اكسایش و كاهش و به دنبال آن تشکیل 
آزمایش هایی  اساس  این  بر  است  مؤثر  واكنش  اصلی  فراورده 
اسید  كلریدریك  گوناگون  مقدارهای  با  فوق  واكنش های  مطابق 
 1 جدول  در  آن  نتیجه های  كه  شد  انجام  هیدروكسیل  آمین  و 

آمده است.

 تىاس تشدُ ؿذُ تش ٍصى هحلَل HCl  ٍNH2OHضاى یاثش ه -1خذٍل 
  فراريدٌيزن  لی مًل(ی)م ياكىشگرَا

 Na2MoO4 NH2OH.HCl Na2S HCl گرم()
10 10 20 0 5/0 
10 10 20 10 7/0 
10 20 20 10 9/0 
10 20 20 20 9/0 
10 20 20 40 0/1 

 
ؾ ساًذهاى هحلَل هشٍسی اػت. تؼثاست یَهتشی ٍاوٌؾ خْت افضایاػتَوّای   تىاس تشدى ًؼثت ؿَد هی هلاحظِّواًگًَِ وِ 

ثذات ین هَلیسٍد توام ػذ هی اًتظاسي یل آهیذسٍوؼیٍ ّ( 6-5/7دس هحذٍدُ   pH)ه یذسیذ ولشیش هٌاػة اػیگش دس حوَس همادید
( VIثذات )یای واهل هَلیَهتشی ٍاوٌؾ هـخق اػت وِ تشای احیتش اػاع اػتَو. ؿَدل یذ تثذیَلفػ ثذىیهَلتىاس تشدُ ؿذُ تِ 

دس اًتْای ، چٌاًچِ همذاس تىاستشدُ ؿذُ وافی ًثاؿذٍ  ض دٍ تشاتش تاؿذیًي یل آهیذسٍوؼیّ( لاصم اػت ًؼثت هَلی IVثذات )یتِ هَل
 .ؿَد هی ي خاسجیاص هحِ تذٍى ٍاوٌؾ یٍاوٌؾ تخـی اص هادُ اٍل

هَلی ّای  ِ هحلَلی تا ساًذهاى تالا ػلاٍُ تش آًىِ ًؼثتیوِ خْت تْ ذٌذّیًـاى هًدام ؿذُ اّای  ؾیآصها
HCl/Na2S/NH2OH.HCl/ Na2MoO4 ض یي ًیل آهیذسٍوؼیذ ٍ ّین ػَلفیؾ ػذیة افضایتاؿذ تشت 4/2/2/1 شیذ همادیتا

 . ؿَدت یلاصم اػت سػا
 

 ذ یبذن سًلفیمًل ری قطر واوًرراتیی ي اوذازٌ گیشىاسا
 cm-1ِ یًاحّای  هیي پیٍ ّوچٌ cm-1 2900ِ یدس ًاح یلَّای  هیپ آٍسدُ ؿذُ اػت. 2ؿىل دس ًوًَِ ػٌتضی  IRف یً

 cm-1 1640-1600ه پْي ی. پّؼتٌذ ش پَؿؾیتلٌذ صًد یلیالىّای  گشٍُ یٍ خوـ یهشتَى تِ استؼاؿات وــ 1465-1100
 cm-1ِ یه ًاحی. پاػت P=Sض هشتَى تِ یً cm-1 957ه ی[. پ32] اػت ػٌح یدس سٍ DDP  ٍMoض هشتَى تِ ػاختاس یً

 .خلاء اػتپغ اص  یض هشتَى تِ سًَتت ّوشاُ تا هحلَل حتیً 3400
ي تىاس یي تحت ؿشایتی هـاّذُ ًوی ؿَد. تٌاتشایؼتالیاص ٍخَد وشای  چگًَِ هـخلِیگشفتِ ؿذُ اص هحلَل ّ XRDف یدس ً

 (.3)ؿىل  اػت تِ ؿىل آهَسفهحلَل ، تشدُ ؿذُ تشای ػٌتض
 هـاّذُ 4اػتفادُ ؿذ. ّواًگًَِ وِ دس ؿىل   )TEM( یػثَس یىشٍػىَج الىتشًٍیه یاص ػىؼثشداسًاًَ رسات ض یػا یتشسػ یتشا

ىٌَاخت هش تَى تِ ػاهل پَؿؾ دٌّذُ یِ یي لایپشسًگ ٍخَد داسد. اای  لِّا آًْااًشاف  تَدُ ٍ دس یرسات تِ كَست وشٍؿَد  هی
 .اػت ًاًَ هتش 20-40لٌش ًاًَ رسُ ػاختِ ؿذُ دس هحذٍدُ ذ سا احاًِ وشدُ اػت. یػَلف ثذىیهَلِ تخَتی رسات اػت و

 
 شذن در ريغه  پراكىذٌ آزمًنبررسی 

ي ساتٌِ ی. دس اؿذاػتفادُ  40ِ یذ ػٌتضی اص سٍغي پایػَلف ثذىیهَلّای  ؿًَذگی ًوًَِ پشاوٌذُتِ هٌظَس تشسػی خَاف 
 یپشاوٌذگ ییتَاًاي هحلَلاتی یِ ًـاى داد وِ چٌیاٍلّای  ؾی. آصهاؿذِ یتْ MoS2ه دسكذ ٍصًی یاص سٍغي تا  ییّا َىیفشهَلاػ

 كِ ؿذُ اػت.خلاء 2ح دس خذٍل یًتا داسًذ.سا دس سٍغي 
 
 
 
 

جدول 1  اثر میزان HCl و NH2OH بکار برده شده بر وزن فراورده

ساخت نانوذره مولیبدن سولفید پوشش دار به منظور تهیه  ...

 وزن فراورده
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نسبت  های  بردن  به كار  می شود  مشاهده  كه  همان گونه 
است.  لازم  فراورده  بازده  افزایش  جهت  واكنش  استوكیومتری 
  pH( به عبارت دیگر در حضور مقدارهای مناسب كلریدریك اسید
در گستره 6 تا 7/5( و هیدروكسیل آمین انتظار می رود تمام سدیم 
بر  شود.  تبدیل  سولفید  مولیبدن  به  شده  برده  به كار  مولیبدات 
اساس استوكیومتری واكنش مشخص است كه برای احیای كامل 
آمین  مولی  نسبت  است  )IV( لازم  مولیبدات  به   )VI( مولیبدات 
برده شده  به كار  باشد و چنان چه مقدار  برابر  نیز دو  هیدروكسیل 
كافی نباشد، در انتهای واكنش بخشی از واكنشگر بدون واكنش 

از محیط خارج می شود.
تهیه  جهت  كه  می دهند  نشان  شده  انجام  آزمایش های 
مولی نسبت های  كه  آن  بر  افزون  بالا  بازده  با   فراورده ای 
 HCl/Na2S/NH2OH.HCl/Na2MoO4 باید مقدارهای 1/2/2/4

باشد ترتیب افزایش سدیم سولفید و آمین هیدروكسیل نیز لازم 
است رعایت شود. 

شناسایی و اندازه گیری قطر نانوذرات مولیبدن سولفید 
طیف IR نمونه سنتزی در شکل 2 آورده شده است. پیك های 
قوی در ناحیه cm-1 2900 و هم چنین پیك های ناحیه cm-1 1100 تا 
 cm-1 1465 مربوط به ارتعاشات كششی و خمشی گروه های الکیلی

 1640 cm-1 1600 تا cm-1 بلند زنجیر پوشش هستند. پیك پهن
 نیز مربوط به ساختار DDP و Mo در روی سطح است ]32[. پیك

نیز   3400 cm-1 ناحیه به P=S است. پیك  نیز مربوط   957 cm-1

مربوط به گروه OH رطوبت همراه با فراورده حتی پس از خلاء است.

در الگوی XRD گرفته شده از فراورده هیچ گونه ویژگی ای از 
وجود بلورینگی مشاهده نمی شود. بنابراین تحت شرایط به كار برده 

شده برای تهیه، فراورده به شکل آمورف است )شکل 3(.

میکروسکوپ  عکسبرداری  از  نانوذرات  اندازه  بررسی  برای 
الکترونی عبوری )TEM(  استفاده شد. همان گونه كه در شکل 4 
آن ها   اطراف  در  و  بوده  كروی  به صورت  ذرات  می شود  مشاهده 
عامل  به  مربوط  یکنواخت  لایه  این  دارد.  وجود  پررنگ  هاله ای 
پوشش دهنده است كه به خوبی ذرات مولیبدن سولفید را احاطه كرده 

است. قطر نانو ذره ساخته شده در گستره 20 تا 40 نانومتر است.

بررسی آزمون پراكنده شدن در روغن 
نمونه های  پراكنده شوندگی  ویژگی های  بررسی  منظور  به 
مولیبدن سولفید سنتزی از روغن پایه 40 استفاده شد. در این رابطه 
تهیه شد.   MoS2 وزنی  با یك درصد  روغن  از  فرمولاسیون هایی 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 Py DDPپَؿؾ داس ؿذُ تا MoS2ًوًَِ  IRف یً -2ؿىل 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 Py DDPذ پَؿؾ دادُ ؿذُ تایػَلف ثذىیهَلًاًَ رسُ  XRDف یً -3ؿىل  
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 Py DDPپَؿؾ داس ؿذُ تا MoS2ًوًَِ  IRف یً -2ؿىل 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 Py DDPذ پَؿؾ دادُ ؿذُ تایػَلف ثذىیهَلًاًَ رسُ  XRDف یً -3ؿىل  
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 ٌِ یي تْیذ دس ؿشایػَلف ثذىیهَلًاًَ رسُ  TEMش یتلَ -4ؿىل 
  

PyDDPپوشش دار شده با MoS2 نمونه IR شکل 2  طیف

شکل 4  تصویر TEM نانو ذره مولیبدن سولفید در شرایط بهینه 

PyDDP نانو ذره مولیبدن سولفید پوشش داده شده با XRD شکل 3  الگوی 

شکرریز و همکاران
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آزمایش های اولیه نشان داد كه چنین فراورده هایی توانایی پراكندگی 
را در روغن دارند. نتیجه ها در جدول 2 خلاصه شده است.

همزدن  زمان  و  دما  افزایش  با  كه  می دهد  نشان   2 جدول 
می توان فرمولاسیون های پایداری از نمونه های پوشش دار سنتزی 
در روغن تهیه كرد و استفاده از حمام اولتراسونیك عملکرد بهتری 

از هم زن مغناطیسی از خود نشان داد.

نتیجه گیری
این  در  منابع،  در  شده  گزارش  روش های  سایر  با  مقایسه  در 
مقاله روشی ساده برای ساخت نانوذره مولیبدن سولفید با استفاده 
از مواد اولیه قابل دسترس و پوشش دار كردن آن در یك مرحله 
و در شرایط دمایی ملایم و فشار اتمسفر ارایه شده است. براساس 

واكنش های انجام شده مشخص شد كه افزودن عامل پوشش دار 
كننده در هنگام مراحل تشکیل مولیبدن سولفید در محیط واكنش 
بهتر از سایر روش های موجود روی سطح نانو ذره جذب می شود. 
از سدیم  استفاده  با  كه  می دهد  نشان  فوق  روش  ترتیب  این  به 
مولیبدات، سدیم سولفید و عامل پوشش دار كننده سازگار با روغن 
موتور، نانوذره مولیبدن سولفید پوشش دار با قطر 20 تا 40 نانومتر 
تهیه و ویژگی های پراكندگی آن ها در روغن پایه 40 مطلوب است.

هم چنین مشخص شد برای دست یابی به فراورده پوشش دار با 
ویژگی های پخش شوندگی مناسب باید به نکات زیر توجه داشت:

ترتیب افزایش واكنشگر به یکدیگر .•
ضرایب  اساس  بر  واكنشگر  از  مناسب  مولی  نسبت های  .•

استوكیومتری

 ؿذى پشاوٌذُ آصهَىّوضدى دس  ػاصٍواسٍ  دها، اثش صهاى ّوضدى -2خذٍل 
زمان َمسدن   

)ساعت(    شذن پراكىذٌت یيضع (C) دما َمسدن سازيكار 

 ؿذػاػت سػَب دس تِ ظشف هـاّذُ  2پغ اص گزؿت  50 ؼییّوضى هغٌاً 1
 ؿذػاػت سػَب دس تِ ظشف هـاّذُ  5پغ اص گزؿت  80 ؼییّوضى هغٌاً 1
 ؿذػاػت سػَب دس تِ ظشف هـاّذُ  12پغ اص گزؿت  يیهح دهای هیحوام اٍلتشاػًَ 1
ؼییّوضى هغٌاً 3  ؿذسػَب دس تِ ظشف هـاّذُ  سٍص 3پغ اص گزؿت  50 
ؼییّوضى هغٌاً 3  ؿذسػَب دس تِ ظشف هـاّذُ  سٍص 4پغ اص گزؿت  80 
 ـذًدس تِ ظشف هـاّذُ  یسػَت ه ّفتِیپغ اص  يیهح دهای هیحوام اٍلتشاػًَ 3

 
پَؿؾ داس ػٌتضی دس سٍغي ّای  ذاسی اص ًوًَِیپا ّای َىیتَاى فشهَلاػ هی ؾ دها ٍ صهاى ّوضدىیدّذ وِ تا افضا هی ًـاى 2خذٍل 

 .اص خَد ًـاى داد یؼیاص ّن صى هغٌاً یه ػولىشد تْتشیٍ اػتفادُ اص حوام اٍلتشاػًَِ وشد یتْ
 
 یریجٍ گیوت

اص  تا اػتفادُذ یػَلف ثذىیهَلػاخت ًاًَرسُ  یتشا ػادُ یي همالِ سٍؿیدس ا، گضاسؽ ؿذُ دس هٌاتغّای  ش سٍؽیؼِ تا ػایدس هما
ًثك  .ؿذُ اػتِ یاسا ن ٍ فـاس اتوؼفشیهلا ییي دهایٍ دس ؿشا ه هشحلِیدس ٍ پَؿؾ داس وشدى آى ِ لاتل دػتشع یهَاد اٍل
ي یذ دس هحیػَلف ثذىیهَلل یوِ اهافِ وشدى ػاهل پَؿؾ داس وٌٌذُ دس ٌّگام هشاحل تـى ؿذاًدام ؿذُ هـخق  یّا ٍاوٌؾ

تا اػتفادُ اص دّذ وِ  هی ة سٍؽ فَق ًـاىیي تشتیؿَد. تِ ا هی ػٌح ًاًَ رسُ خزب یهَخَد سٍّای  ش سٍؽیٍاوٌؾ تْتش اص ػا
 20-40ذ پَؿؾ داس تا لٌش یػَلف ثذىیهَلًاًَرسُ ، سٍغي هَتَس ػاصگاس تاذ ٍ ػاهل پَؿـذاس وٌٌذُ ین ػَلفیػذ، ثذاتین هَلیػذ

 .اػت هٌلَب 40ِ یدس سٍغي پاّا  آى یت پشاوٌذگیِ ٍ خلَكیًاًَهتش تْ
 تَخِ داؿت: شیصذ تِ ًىات یؼپشع ؿًَذگی هٌاػة تایاتی تِ هحلَل پَؿؾ داس تا خَاف دیخْت دػت ؿذهـخق  يیچٌّو

 گشیىذیِ تِ یؾ هَاد اٍلیة افضایتشت 
 َهتشییة اػتَویِ تش اػاع هشایهَلی هٌاػة اص هَاد اٍلّای  ًؼثت 
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Abstract: Molybdenum sulfide has a wide range of applications and is the most important 
solid lubricant. It is proved that lubricant properties are enhanced in nanoscale. Therefore, 
the synthesis of nano molybdenum sulfide is attractive. Performance of mineral additives 
in lubricants depends on their dispersibility in oil and thus the surface of minerals must be 
coated with organic compounds. 
In this article, synthesis of coated molybdenum sulfide nanoparticles under simple and 
mild reaction conditions, using Na2MoO4 and Na2S in the presence of pyridinium dialkyl 
dithiophosphate as the coating agent, is reported. 
Physical properties such as particle size and morphology were determined by analytical 
methods (TEM and XRD). Particle diameter was in the range of 20 to 40 nm with a spherical 
morphology. Dispersibility of the synthesized nanoparticle in base oil is also investigated. 
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