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نقش پارامترهای این فرآیند بر روی  .ژل درجا تهیه شده است-به روش سل CNT-2TiOدر این پژوهش، نانوکامپوزیت  :چکیده

جهت مشخصه یابی از بررسی شد.  CNTمورفولوژی پودر نهایی در سه بخش حضور بنزیل الکل، مرحله افزودن آب و درصد 

میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی و دستگاه پراش اشعه ایکس استفاده شد. در مرحله اول تاثیر کلسیناسیون انجام شده بر 

ساختار پودر ارزیابی شد. نتایج حاصل از پراش اشعه ایکس نشان داد که پودرهای کامپوزیتی قبل از کلسیناسیون دارای روی 

شود. نتایج تصاویر مربوط به میکروسکوپ الکترونی روبشی با ساختار آناتاز تبدیل می 2TiOساختار آمورف است و بعد از آن به 

استفاده نکردن از بنزیل الکل، پودری با مورفولوژی غیریکنواخت و آگلومره شده بدست  دهند که در صورتنشر میدانی نشان می

تر شده و لذا پودر نانوکامپوزیتی با آید. علاوه بر این، حضور آب از ابتدای فرآیند منجر به واکنش هیدرولیز با سرعت آراممی

درصد، پودر  1به  10از  CNTچنین با کاهش درصد آید. همبه دست می CNTروی  2TiOساختار ریزتر و پوشش مطلوب تر 

 است. 2TiOدر دسترس برای تشکیل ذرات  CNTشود که به دلیل کاهش سطح تر تشکیل میکامپوزیتی با اندازه ذرات درشت

 

 واژه های کلیدی:
 .2TiO.ژل درجا، نانولوله کربن، -نانوکامپوزیت، سل

 

 مقدمه -1

های مختلف در صنعت تولید سالانه مقدار زیادی از آلاینده

های رنگی اشاره کرد. توان به پسابشوند، از جمله آنها میمی

ها یک چالش های موجود در فاضلابحذف کردن رنگ دانه

های شود. حضور این آلودگیمهم زیست محیطی محسوب می

ن، رنگی در محیط زیست خطرات بسیار زیادی برای گیاها

های مختلفی جهت . روش]1[حیوانات و سلامت بشر به دنبال دارد 

ها شود، از جمله این روشپاکسازی این آلاینده ها استفاده می

توان به جذب، فرآیند غشایی، تجزیه بیولوژیکی و تخریب می

 . در این میان ]2[ها توسط مواد فوتوکاتالیستی اشاره کرد آلاینده

 

ها و تبدیل ترکیبات آلاینده به مواد بی استفاده از فوتوکاتالیست

. برخی ]3[خطر و دی اکسید کربن جایگاه خاص خود را دارد 

هادی اکسیدی و غیراکسیدی از این جنبه کاربرد ترکیبات نیمه

( ZnOو اکسید روی )( 2TiOدارند که در این میان اکسید تیتانیوم )

دارای سه  2TiOاهمیت زیادی دارد. با توجه به خواص ویژه آن 

 3و بروکیت2روتایل ،1های آناتازساختار کریستالی مختلف به نام

است. از دید ترمودینامیکی روتایل پایدارترین فاز در فشار اتمسفر 

خاصیت  .]7-4[روند بوده و دیگر فازها نیمه پایدار به شمار می

-سط هونداتو 1972در سال  2TiOقوی اکسیداسیون و احیا در 
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، کشف شد. در واقع واکنش فوتوکاتالیستی در ]8[فوجیشیما 

 2TiO بسیار بیشتر مورد توجه قرار گرفت. فاز آناتاز 2TiOسطح 

. ]9[مطلوب تری دارد  نسبت به فاز روتایل خواص فوتوکاتالیستی

2TiO پذیری و پایداری شیمیایی نسبتا بالایی تحت امواج واکنش

نانومتر دارد، که انرژی این  387فرابنفش با طول موج پایین تر از 

الکترون ولت در فاز  3/3 4طول موج از مقدار شکاف انرژی

. در زمینه کاهش شکاف ]10-11[کریستالی آناتاز بالاتر است 

های زیادی صورت هشها و پژوتلاش 2TiOانرژی مربوط به 

با عناصر مختلف  5توان به آلاییدنگرفته است. به عنوان مثال می

اشاره  ]12،2[مانند مس، کبالت، نیکل، نیتروژن، گوگرد و کربن 

کامپوزیتی کردن آن  2TiOکرد. روش دیگر برای بهبود خواص 

 6(CNTبا سایر ترکیبات مانند سولفید کادمیوم و نانولوله کربن )

به دلایل مختلفی چون خواص  CNT. در این میان ]13-14[است 

منحصر به فرد، مقاومت مکانیکی بالا، پایداری حرارتی تحت 

. بررسی ]15-16[شرایط اتمسفر، مورد توجه قرار گرفته است 

باعث  CNTبا  2TiOدهد که کامپوزیت کردن نشان می ]17[قبلی 

بهبود خواص فوتوکاتالیستی و تبدیل به یک فوتوکاتالیست 

دهد که این امکان را می CNTشود. خاصیت رسانایی مطلوب می

های نور به حفره ی به وجود آمده توسط فوتون-جفت الکترون

جدا شوند و سرعت  2TiO-CNTراحتی در فصل مشترک 

فزایش ها طی واکنش فوتوکاتالیستی ااکسیداسیون آلودگی

 .]17[یابد 

وجود دارد  CNT-2TiOهای مختلفی جهت تهیه کامپوزیت روش

. این ]18[ها است یکی از این روش 7ژل درجا-که روش سل

دهی شیمیایی است. مهم روش بر مبنای واکنش هیدرولیز و رسوب

ژل درجا مرحله -ژل و سل-ترین تفاوت در دو روش سنتز سل

ژل بعد از به دست آمدن -سلتشکیل پودر نهایی است. در روش 

ژل -آید، اما در روش سلسل و خشک کردن پودر به دست می

شود که با درجا بعد از ایجاد سل یک رسوب هم با آن ایجاد می

. از جمله مزایای ]19[رسیم جدا کردن آن به پودر مورد نظر می

ژل درجا این است که از آگلومره شدن ذرات -روش سل

. در ]20[شود توزیع بهتر اندازه ذرات می جلوگیری کرده و باعث

ژل درجا نقش اصلی مربوط به هیدرولیز ماده -روش سل

آلکوکسیدی است که این عمل توسط آب یا الکل انجام 

این موضوع که خاصیت فوق  CNTs. در رابطه با ]21[شود می

آب گریزی دارند مهم است و جهت جلوگیری از آگلومره شدن 

استفاده  )O8H7C( 8آنها از مواد مختلفی از جمله بنزیل الکل

توان به تاثیر آن . از تاثیرات این ماده در فرآیند می]22[شود می

 .]23-24[ها و تغییر فاز اشاره کرد در کریستالیزاسیون، رشد دانه

با  2TiOهایی در جهت تولید کامپوزیت های اخیر تلاشدر سال

CNT به عنوان مثال کنگ کانند و ]25-30[صورت گرفته است .

مورفولوژی  CNT-2TiO، ضمن سنتز کامپوزیت ]27[همکاران 

های دیگر مشخص شد همچنین در بررسی .آن را بررسی کردند

کمک  2TiOبه بهبود خواص مکانیکی فیلم نازک  CNTکه 

در  CNT. کارهایی هم بر در رابطه با پراکندن ]28-29[کند می

جهت رسیدن به مورفولوژی خاص صورت  2TiOسل پایدار 

های اخیر به نظر . با این حال با توجه به پژوهش]30[گرفته است 

ژل درجا به -رسد، بررسی پارامترهای مختلف در فرآیند سلمی

تواند از جنبه می CNT-2TiOمنظور تهیه نانوکامپوزیت 

تاثیرگذاری روی ساختار و مورفولوژی حایز اهمیت باشد. چرا که 

این خواص مورفولوژیکی و ساختاری متاثر از شرایط سنتز، از 

جنبه خواص کاربردی پودر نانوکامپوزیتی بسیار حایز اهمیت 

های اصلی در فرآیند تولید هستند. لازم به ذکر است که چالش

 CNTو سطح  2TiOت شامل بهبود فصل مشترک این نانوکامپوزی

حین کریستاله شدن و  2TiOبا کنترل اندازه ذرات و مورفولوژی 

های قبلی کمتر مورد توجه و ی فازی است که در پژوهشاستحاله

 2TiO-اند. لذا در این پژوهش نانوکامپوزیت ارزیابی قرار گرفته

CNT امترهای ژل درجا تهیه شده و سپس نقش پار-به روش سل

، حضور بنزیل الکل و نیز مرحله اضافه CNTفرآیند یعنی درصد 

شدن آب به فرآیند بر روی مورفولوژی پودر نهایی بررسی شده 

های حاصل با یابی و بررسی نانوکامپوزیتاست. مشخصه
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)XRD (های آنالیز پرتو اشعه ایکسروش
و میکروسکوپ  9

 صورت گرفته است.( FESEM) 01الکترونی روبشی نشر میدانی

 

 مواد و روش انجام تحقیق -2

های متفاوتی بر اساس تغییر درصد وزنی در این پژوهش آزمایش

CNT،  تاثیر بنزیل الکل و آب بر روی فرآیند انجام گرفت. مواد

)TBOT (تترابوتیل اورتو تیتاناتاولیه این پژوهش شامل 
با  11

 Merckتهیه شده از شرکت مرک آلمان ) درصد 99خلوص 

KGaA) 2 به عنوان ماده اولیه تولیدTiOاتانول ،) EtOH(
با  12

 Merckتهیه شده از شرکت مرک آلمان ) درصد 6/99خلوص 

KGaA) تهیه شده از شرکت  درصد 99، بنزیل الکل با خلوص

KOSDAQ Korea آب مقطر و ،CNT  میکرومتر و  10با طول

تهیه شده از شرکت  درصد 99نانومتر و خلوص  30-10قطر 

تصویر  1شود. شکل می (Houston USAهوستون آمریکا )

FESEM  مربوط بهCNT دهد. لازم به ذکر است که را نشان می

در این پژوهش نسبت مواد به کار رفته در این فرآیند به صورت 

است. همچنین  5:100:5:1تترابوتیل: بنزیل الکل: الکل: آب برابر 

درصد وزنی به عنوان متغیر در نظر  10و  1به صورت  CNTدرصد 

 گرفته شده است.

 

 
 CNTمربوط به  FESEMتصویر (: 1شکل)

در اتانول جهت  CNTابتدا  فرآیند به این صورت است که روند

دقیقه تحت امواج آلتراسونیک قرار  10سازی به مدت پراکنده

به آب اضافه شده و  CNTگیرد. در مرحله بعد اتانول حاوی می

گیرد. از طرف دیگر تحت هم زدن با همزن مغناطیسی قرار می

تهیه کرده و به  EtOHو  TBOTمحلول دیگری با استفاده از 

شود. در آرامی و به صورت قطره قطره به این مجموعه اضافه می

ساعت تحت هم زدن با همزن  1ادامه این مجموعه به مدت 

در پایان رسوب تشکیل شده توسط گیرد. مغناطیسی قرار می

سیستم فیلتر خلا جداسازی شده و دو الی سه بار با الکل شستشو 

درجه سانتی گراد  80شود. پودر به دست آمده در دمای داده می

ساعت در آون به منظور خشک شدن قرار گرفته و در  24به مدت 

درجه سانتی گراد جهت  400ساعت در دمای  2نهایت به مدت 

گیرد. مراحل فرآیند به صورت اسیون در کوره قرار میکلسین

الف نشان داده شده است. جهت بررسی تاثیر  -2خلاصه در شکل 

حضور بنزیل الکل بر روی مورفولوژی پودر نانوکامپوزیتی، یک 

شود که مراحل آن در آزمایش هم با حضور بنزیل الکل انجام می

ت که در ابتدا ب نشان داده شده است. تفاوت آن اس -2شکل 

به محلول حاوی بنزیل الکل و آب تحت هم  CNTاتانول حاوی 

شود. همچنین جهت مطالعه نقش زدن همزن مغناطیسی اضافه می

 -2مرحله هیدرولیز توسط آب در انتها، فرآیندی به صورت شکل 

شود که در آن آب در انتها به مجموعه به صورت قطره ج انجام می

های مختلف تهیه شده در شخصات نمونهشود. مقطره اضافه می

به طور خلاصه نشان داده شده  1این پژوهش در جدول شماره 

 است. 
 

 های تهیه شده در این پژوهشمشخصات نمونه(: 1)جدول 

 روش تهیه محصول ترکیب نانوکامپوزیت نمونهشماره

1 -2TiO

10%WtCNT 

 -2مطابق فلوچارت شکل 

 الف

2 -2TiO

10%WtCNT 
 ب -2فلوچارت شکل مطابق 

3 -2TiO

10%WtCNT 
 ج -2مطابق فلوچارت شکل 

4 1%WtCNT-2TiO  ب -2مطابق فلوچارت شکل 
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 Hitachiمدل  FESEMهای تهیه شده با دستگاه مورفولوژی نمونه

S4160  .جهت تشخیص اندازه ذرات مورد مطالعه قرار گرفت

علاوه بر این جهت استفاده شده است.  MIP4میانگین از نرم افزار 

 Philipsمدل XRDبررسی ساختاری نمونه از دستگاه 

PW3040/60  ها نمونه کریستالیتاستفاده شد. برای محاسبه اندازه

ضمنا برای حذف  .]31[( استفاده شد 1)رابطه  31از رابطه شرر

 .]32[( استفاده شد 2)رابطه  41خطای دستگاه از روش وارن

 
(1)                                                                    d = kλ/(β cos(θ)) 

 

 

 
 راحل تهیه نمونه به سه روش مختلففلوچارت کلی م(: 2شکل)

 

عرض  βطول موج پرتو تابش،  λاندازه کریستالیت،  dدر رابطه بالا 

 زوایه پراش است. θو  پیک در نصف شدت ماکزیمم

 
(2)                                                                                       𝛽2 = 𝛽𝑚

2 − 𝛽𝑖
2 

 

پهن شدگی بدست آمده از الگوی پراش و  βmدر رابطه بالا نیز 

βi .پهن شدگی ناشی از خطای دستگاه است 

 

 نتایج و بحث -3

قبل از کلسینه  4تا  1های برای نمونه XRDنتایج حاصل از آزمون 

نشان داده شده است. با توجه به اینکه نمودارهای نشان  3در شکل 

توان به این ها، پیک مشخص و یکتایی ندارند میداده شده از داده

ها قبل از کلسیناسیون، به صورت نتیجه رسید که ساختار نمونه

است و ساختار کریستالی تشکیل نشده است. در آمورف 

های آمورف و بی نظم پراش به صورت تجمعی، پی درپی سیستم

شود نتایج حاصل از آزمون و اتفاقی صورت گرفته و این باعث می

XRD  32[به صورت نامنظم و بدون پیک یکتا باشد[. 

 

 
قبل از  4تا  1های مربوط به نمونه XRDنتایج حاصل از آزمون (: 3شکل)

 کلسیناسیون
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بعد  4تا  1های را برای نمونه XRDنتایج حاصل از آزمون  4شکل 

درجه سانتی  400دلیل انتخاب دمای  دهد.از کلسیناسیون نشان می

گراد به عنوان دمای کلسیناسیون این است که ساختار آمورف 

2TiO  درجه سانتی  350از جهت کریستالیزاسیون به دمای بالاتر

با توجه به آنالیز صورت گرفته، پیک اصلی  .]33[گراد نیاز دارد

ها مربوط به ساختار آناتاز از درجه در همه نمونه 26در زاویه 

 CNTاست. با توجه به اینکه موقعیت پیک اصلی  2TiOترکیب 

درجه است، احتمال قرارگیری این دو پیک روی هم به  5/25در 

وجود دارد. با این حال در زاویه  3و  2، 1های هخصوص در نمون

درجه برای این سه نمونه پیک دیگری ظاهر شده  43پراشی حدود 

شود. با توجه به بررسی انجام مشاهده نمی 4است که برای نمونه 

. در حالی که عدم وجود ]34[مربوط است  CNTشده این پیک به 

درصد  1یعنی  CNT، به دلیل درصد کم 4این پیک در نمونه 

 قابل تشخیص نیست. XRDاست که با  CNTوزنی 

 

 
بعد از  4تا  1های مربوط به نمونه XRDنتایج حاصل از آزمون (: 4شکل)

 کلسیناسیون

 

تر تاثیر پارامترهای فرآیند بر خواص ساختاری برای مطالعه دقیق

میانگین اندازه  های مختلف ازمحصول، اندازه کریستالیت نمونه

 54و  48، 26کریستالیت سایز از سه پیک اصلی در زاویه های 

مقایسه شده است.  5روش شرر محاسبه و در شکل  درجه به

نسبت به  1شود که عدم حضور بنزیل الکل در نمونه مشاهده می

نانومتر  92به  36، منجر به افزایش اندازه کریستالیت از 2نمونه 

توان این گونه تحلیل کرد که بنزیل الکل را میشود. این نتیجه می

کند. به عبارت می 2TiOرا آماده پوشش توسط  CNTسطوح 

 2TiOرا افزایش داده و  2TiOدیگر سطح ویژه جهت جوانه زدن 

. از طرف ]35[کنند کمتر رشد می CNTدر مناطقی غیر از سطح 

دیگر تاثیر مرحله افزودن عامل هیدرولیز یعنی آب به سیستم روی 

مشخص  3و  2اندازه کریستالیت از مقایسه نتایج مربوط به نمونه 

است. به عبارتی هیدرولیز ناگهانی ناشی از اضافه شده عامل 

 71به  36هیدرولیز )آب( منجر به افزایش اندازه کریستالیت از 

تر به دنبال علت آن احتمالا به هیدرولیز سریعشود. نانومتر می

افزودن آب در مرحله آخر به مجموعه است که کل محلول 

TBOT  در معرض آب قرار گرفته و به سرعت شروع به هیدرولیز

کند و در نهایت بعد از خشک می 4Ti(OH)های و جوانه زدن دانه

با  در حالی که شوند.می 2TiOهای درشت شدن تبدیل به دانه

ب یعنی افزودن جزیی و مرحله به مرحله محلول  -1روش شکل 

TBOT  به محیط دارای آب، در واقع هیدرولیز را آرام تر به پیش

شود که کاهش درصد دیده می 5خواهد برد. در ضمن از شکل 

CNT  منجر  2نسبت به نمونه  4درصد وزنی در نمونه  1به  10از

نانومتر شده است. به  48به  36به افزایش اندازه کریستالیت از 

باعث رسیدن به ساختار  CNTعبارت دیگر حضور مقادیر بیشتر 

های تواند به افزایش موقعیتشود. علت این موضوع میریزتر می

و لذا ریز شدن اندازه  CNTروی سطح  2TiOجوانه زنی 

 ها مربوط باشد.کریستالیت

 

 
 های تهیه شده در شرایط مختلفاندازه کریستالیت نمونه (:5شکل)
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به منظور بررسی تاثیر پارامترهای فرآیند بر روی مورفولوژی پودر 

های مختلف قبل از کلسیناسیون، تصاویر نانوکامپوزیتی نمونه

FESEM  تاثیر حضور بنزیل نشان داده شده است.  6آنها در شکل

 -6های از کلسیناسیون، در شکلها قبل الکل بر مورفولوژی نمونه

( مقایسه شده است. 2و  1های الف و ب )به ترتیب مربوط به نمونه

 1آمورف در نمونه  2TiOدر کنار  CNTهای وجود آگلومره

ته فالف( به خوبی نمایان است. همان طور که قبلا گ – 6)شکل 

ج  -6شد علت مربوط به عدم حضور بنزیل الکل است. شکل 

مربوط به زمانی است که آب در مرحله آخر سنتز اضافه شده و 

دهد که ساختار محصول قبل از کلسیناسیون دارای نشان می

ای شکل و دارای ترک است. البته مورفولوژی ذرات درشت شیشه

اند ه توزیع شدهکه به صورت نسبتا یکنواخت در زمین CNTذرات 

شود. اما همراه با انتهای بیرون زده آنها از زمینه به وضوح دیده می

ج )به ترتیب مربوط  – 6ب و  -6های آنچه که از مقایسه شکل

شود آن است که افزودن آب در ( نتیجه گرفته می3و  2های نمونه

( منجر به هیدرولیز 3)در نمونه  TBOTمرحله آخر به محلول 

در کل محلول شده است و لذا ساختار به نسبت همبسته  ترسریع

ای از ژل تشکیل شده است. در حالی که افزودن جزیی و مرحله 

به محیط دارای آب از ابتدا )در نمونه  TBOTبه مرحله محلول 

 (، هیدرولیز با سرعت احتمالی کمتری را به دنبال داشته است. 2

 

 

 

 

 
 :الف() :ه هایکلسیناسیون مربوط به نمونقبل از  FESEMتصاویر  (:6شکل)

 4 :د()و  3 :ج()، 2 :ب()، 1
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تر و شامل بنابراین در نهایت ژل با میکروساختار از هم پاشیده

 2TiOهای پوشیده شده با CNTذرات تا حدودی مجزا در کنار 

)نمونه  10از  CNTآمورف تشکیل شده است. تاثیر کاهش درصد 

ب و  – 6های شکل ( به ترتیب از مقایسه شکل4)نمونه  1( به 2

د قابل مشاهده است. لازم به ذکر است روش سنتز این  -6شکل 

ب بوده  -2دو نمونه کاملا یکسان و بر اساس فلوچارت شکل 

هایی که پوششی از CNTعلاوه بر  4است. به طور کلی در نمونه 

2TiO 2شکیل شده بسیاری از ذرات آمورف روی آنها تTiO  به

سطح  CNTشوند. با توجه به کاهش درصد طور مستقل دیده می

کمتری موقع هیدرولیز در دسترس بوده است و لذا بخش قابل 

آمورف به صورت ذرات نسبتا درشت و مجزا در  2TiOتوجهی از 

پوشش داده شده مشاهده  CNTکنار تعداد بسیار کم و محدود 

منظور بررسی تاثیر پارامترهای فرآیند بر روی به  شود.می

های مختلف بعد از مورفولوژی نهایی پودر نانوکامپوزیتی نمونه

نشان داده شده  7آنها در شکل  FESEMکلسیناسیون، تصاویر 

نمونه تهیه شده بدون  FESEMالف تصویر  - 7است. شکل 

 دهد. ( را بعد از کلسیناسیون نشان می1حضور بنزیل الکل )نمونه 

 

 

 

 

 
 :الف() :هایهبعد از کلسیناسیون مربوط به نمون FESEMتصاویر (: 7شکل)

 4 :د()و  3 :ج()، 2 :ب()، 1
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مقایسه این تصویر با نمونه تهیه شده با حضور بنزیل الکل )نمونه 

دهد که حضور بنزیل الکل ب به وضوح نشان می – 7( در شکل 2

تاثیر چشمگیری بر مورفولوژی محصول نهایی دارد. به ویژه آنکه 

در این نمونه بسیار بیشتر است. علاوه بر این  CNTآگلومره شدن 

، ذرات به نسبت درشت و کروی CNTهای در کنار این کلاف

میکرون در کنار  5/1با اندازه متوسط حدود  2TiOشکل 

 2شوند. در حالی که در نمونه مشاهده می CNTهایی از آگلومره

 2TiOهایی است که با CNTپودر نانوکامپوزیتی بیشتر شامل 

اند. البته ذراتی نسبتا کروی و با اندازه متوسط پوشش داده شده

نانومتر هم در کنار آنها وجود دارند. با این حال تفاوت  400حدود 

اصلی حضور بنزیل الکل در تهیه این نمونه علاوه بر عدم 

تر ایجاد شده روی ، پوشش بسیار ضخیمCNTآگلومراسیون 

CNT ها است. مقایسه تصویرCNT  در  2با نمونه  1اولیه در شکل

شش داده های پوCNTب حاکی از آن است که قطر  -7شکل 

 150برابر یعنی تقریبا تا  10در برخی مناطق تا حدود  2TiOشده با 

به همان نسبت که ذرات  1نانومتر هم افزایش یافته است. در نمونه 

2TiO شود، لذا پوشش کمتری مجزای بیشتر و بزرگتری دیده می

تواند تشکیل شده است. این پدیده می CNTروی سطوح  2TiOاز 

با حضور  2در نمونه  CNTبوط باشد که سطوح به این موضوع مر

فعال شده  COOHو یا  OHبنزیل الکل توسط یک گروه آلی 

دلیل دیگر این امر می تواند این موضوع بیان شود  ]24-26[است 

که در روش سل ژل بدون استفاده از اصلاح کننده ساختار نامنظم 

و در حضور اصلاح کننده)بنزیل الکل( مورفولوژی منظم 

. بنابراین این فعال شدن سطحی باعث شده تا پوشش ]36[دارد

. به دست آید CNTبر روی سطوح  2TiOدهی مناسب تری از 

تاثیر مرحله افزودن عامل هیدرولیز یعنی آب طی فرآیند بر روی 

ج قابل مشاهده است. در مقایسه  - 7 در شکل 3مورفولوژی نمونه 

ج،  -6با مورفولوژی این نمونه قبل از کلسیناسیون در شکل 

شود که عملیات کلسیناسیون باعث از هم پاشیدن ملاحظه می

است. با این حال هنوز هم ذرات ساختار همبسته و متراکم ژل شده 

میکرون در نمونه وجود دارد. همچنین به  2درشت با ابعاد حدود 

به صورت ذرات ریز در  2TiOرسد بخش قابل توجهی از نظر می

اند. شکل حضور دارند و از حالت پوشش خارج شده CNTکنار 

دهد. بعد از کلسیناسیون را نشان می 4نمونه  FESEMد تصویر  -7

شود، ذرات تقریبا کروی و به نسبت درشت ن طور که دیده میهما

2TiO  میکرون در کنار  1با اندازه متوسط حدودCNT هایی که

رسد به علت درصد پوشش داده شده اند وجود دارد. به نظر می

های مختلف شروع به جوانه زنی در مکان 2TiO، ذرات CNTکم 

ها به CNTروی  بر 2TiOو رشد کردند. لذا درصد کمتری از 

د  -7ب و  -7صورت پوشش تشکیل شده است. مقایسه تصاویر 

 1های پوشش داده شده در نمونه حاوی CNTقطر بسیار کمتر 

نشان  CNTدرصد  10را نسبت به نمونه حاوی  CNTدرصد 

موجود برای تشکل و  CNTدهد و این به دلیل افزایش سطح می

 است. 2TiOرشد 

ین نتیجه رسید که پارامترهای فرآیند سنتز توان به ادر نهایت می

نقش بسیار مهمی را در اندازه  CNT-2TiOپودر نانوکامپوزیتی 

کنند. به طوری که روی فصل ذرات و مورفولوژی نهایی ایفا می

و لذا  CNTو  2TiOمشترک اجزای این نانوکامپوزیت یعنی بین 

تواند تاثیرگذار باشد. به عنوان مثال خواص کاربردی محصول می

تواند روی خواص فوتوکاتالیستی آن موثر از جنبه کاربردی می

های آتی به آن پرداخته خواهد شد. اما بر باشد که در بررسی

2TiO-اساس نتایج این پژوهش جهت سنتز پودر نانوکامپوزیتی 

CNT 2روش مربوط به فلوچارت شکل توان روش مطلوب را می 

ب دانست. زیرا از نظر مورفولوژی، محصولی یکنواخت تر،  -

به دست آمده  CNTروی  2TiOریزتر و همراه با پوشش بهتر 

 است.

 

 نتیجه گیری -4

ژل درجا -به روش سل CNT-2TiOدر این پژوهش نانوکامپوزیت 

، بنزیل الکل و آب بر روی CNTسنتز شد و تاثیر درصد 

مورفولوژی پودر نهایی بررسی شد. نتایج نشان داد که پودر 

ها ساختاری نانوکامپوزیتی قبل انجام کلسیناسیون برای همه نمونه

ی فازی روی آمورف داشت و بعد از عملیات کلسیناسیون استحاله

2TiO شود. در ضمن حضور صورت گرفته و به آناتاز تبدیل می
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منجر به کاهش  10به  1از  CNTالکل و افزایش درصد  بنزیل

شود. علاوه بر این حضور بنزیل الکل و ها میاندازه کریستالیت

به محیط دارای  TBOTافزودن جزیی و مرحله به مرحله محلول 

عامل هیدرولیز از ابتدا )یعنی آب( منجر به ایجاد پوشش بهتر 

2TiO  روی سطحCNT م حضور بنزیل شود. در حالی که عدمی

و همچنین تشکیل ذرات  CNTالکل منجر به آگلومره شدن 

شود. کاهش درصد ها میدر کنار آگلومره 2TiOدرشت و مجزای 

CNT  2شود که درصد وزنی باعث می 1به  10ازTiO  به مقدار

پوشش داده شوند. در حالی که در  CNTبسیار کم روی سطح 

، به دلیل بالا رفتن سطوح CNTدرصد وزنی  10نمونه حاوی 

، این پوشش یکنواخت تر و 2TiOجهت پوشش داده شدن توسط 

ی افزودن آب تاثیر شود. مرحلهبا ضخامت بیشتر تشکیل می

 CNTروی  2TiOسزایی در مورفولوژی و یکنواختی پوشش به

دارد. همچنین افزودن عامل هیدرولیز آب در انتهای فرآیند سبب 

ودر قبل از کلسیناسیون کاملا متفاوت از بقیه شده تا مورفولوژی پ

 شود.ها باشد و ژل با ساختار همبسته و متراکم تشکیل مینمونه

 

 تقدیر و تشکر -5

نویسندگان مقاله از دانشگاه تهران و ستاد ویژه توسعه فناوری نانو 

به دلیل حمایت مادی از این پژوهش کمال تشکر و قدردانی را 

 .دارند
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Abstract 
In this paper, nano-composite powder of TiO2 and multi-walled carbon nanotubes (CNTs) was 

synthesized by in-situ sol-gel method. The effect of processing parameters of benzyl alcohol, H2O and 

CNT content (1 and 10 wt.%) on the prepared powder morphology was investigated. The samples were 

characterized via field emission scanning electron microscopy (FESEM) and X-ray diffraction (XRD) 

analysis. Firstly, the influence of calcination stage on the powders structure was evaluated. XRD results 

showed amorphous structures for the composite powders before calcination and the dominant structure 

of anatase TiO2 after calcination treatment. FESEM results showed a non-uniform and agglomerated 

morphology without benzyl alcohol. Furthermore, addition of Tetrabutyl-orthotitanate solution to the 

initial solution containing H2O as the hydrolysis agent resulted in finer powder microstructure with 

uniform coating of TiO2 on CNTs due to slower hydrolysis reaction. The effect of CNTs on the 

morphology depends on percent of CNTs. Also, composite powder with higher particle size was formed 

with the decrease of CNT content from 10 to 1 percent which is attributed to the decreased and less 

accessible surface area to TiO2 particles formation.  

 

Keywords: Nanocomposite, In-Situ Sol-Gel, Carbon Nanotube, TiO2. 
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