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  )14/12/1388: تاريخ پذيرش ،01/09/1388: دريافتتاريخ (
  
  

  دهيچك
گراد درجه سانتي 80 و دماي  = 8pHسل بوهميت از هيدروليز نيترات آلومينيوم در . شدژل سنتز  -در اين تحقيق نانوپودر آلومينا به روش سل

 ژل خشك وبه ژل تبديل گراد درجه سانتي 100 دهي در دمايز حرارتقسمتي از آن پس ا. تهيه و سل به دست آمده به دو قسمت تقسيم شد
، m2/g 12 ساعت در كوره تحت عمليات حرارتي قرار گرفت و پودر آلفا آلومينا با سطح ويژه 2به مدت گراد درجه سانتي 1100 شده در دماي

داده شد دهي و تشكيل ژل در مايكروويو حرارت رارتقسمت ديگر سل پس از ح.   سنتز شدnm35   و اندازه بلوركnm450 متوسط اندازه 
  .به دست آمد nm  25  و اندازه بلوركm2/g 35 دقيقه عمليات حرارتي آلفا آلومينا با سطح ويژه 20كه پس از 

  
  

   :يديكلهاي  واژه
  . ژل، مايكروويو، نانوآلومينا-سل
  
  

  مقدمه -1
اي در يژهآلومينا يكي از مواد مهندسي است كه داراي اهميت و

ترين فاز آلفا آلومينا پايدارترين و متراكم. صنايع مختلف است
اي همچون سختي بالا، آلوميناست و به دليل داشتن خواص ويژه

دارا بودن  مقاومت در برابر سايش و خراش و عوامل شيميايي،
خواص الكتريكي قابل توجه، مقاومت خوب در مقابل شوك 

د در دماهاي بالا داراي حرارتي و مقاومت مكانيكي زيا
اما چقرمگي . اي در صنايع مختلف استكاربردهاي گسترده

   استفاده از اين ماده را تا حدودي محدود ،شكست پايين آن
كننده خواص قطعه اندازه دانه يكي از پارامترهاي تعيين. سازدمي

با كاهش اندازه ذره آلومينا، استحكام و چقرمگي شكست . است
 200، همچنين دماي زينترينگ آن نيز تا حدود افزايش يافته
 دليل به آلومينا نانوذرات. يابدكاهش ميگراد درجه سانتي

 در زمينه شيميايي، و مكانيكي حرارتي، فردبه منحصر خواص
 و كنندهتقويت مواد ها،كامپوزيت بالا، استحكام با مواد

  .]1-3[ وسيعي دارند كاربرد كاتاليزورها
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  .يند انجام شده جهت سنتز نانوپودر آلومينا شمايي از فرآ):1(شكل 
  
  روش تحقيق -2

 حل كردن نيترات  آلومينا،اولين گام جهت سنتز نانوپودر
درجه  80 دماي ، در20 به 1آلومينيوم درآب مقطر با نسبت وزني 

يند انجام شمايي از فرآ. همزن مغناطيسي بودبر روي گراد سانتي
 نشان داده شده )1(شكل  سنتز نانوپودر آلومينا در شده جهت

 گرفت صورت استفاده از آمونياكبا )  pH) 8 =pHتنظيم . است
رسوب تشكيل شده در اثر هيدروليز نيترات آلومينيوم به مدت 

 با استفاده از كاغذ صافي از محلول  ساعت ايج شده و سپس24
ه اسيد نيتريك  به وسيلسپس . شسته شدبار 3جدا و با آب مقطر 

 pHبا افزودن آب و تنظيم .  قرار گرفت1والختيتحت عمليات 
به منظور تعيين  .سل كلوئيدي پايدار ايجاد شد ،4در حدود 

 Malvern Zeta sizer 3000پتانسيل زتاي ذرات سل از دستگاه

HSAمقداري از سوسپانسيون تهيه شده را در . استفاده شد 
 يل زتا با توجه به سرعت حركت، پتانسريخته شد محفظه دستگاه

   توسط دستگاه مشخص ،ذرات در ميدان الكتريكي وارده
  .شودمي

 درجه 100 سل تشكيل شده بر روي همزن مغناطيسي با دماي
 با سرد كردن سل غليظ شده تا .حرارت داده شدگراد سانتي

در مرحله بعد ژل . دماي محيط تبديل سل به ژل اتفاق افتاد
گراد درجه سانتي 120 كن با دمايشكتشكيل شده در خ

 900 و 1000 ،1100 عمليات حرارتي در دماي .دخشك ش
 و 15 ،10هاي و نيز براي مدت زماندر كوره گراد درجه سانتي

در مايكروويو از جنس كاربيد سيلسيم درون بوته دقيقه  20
   .صورت گرفت

  
  نتايج و مباحث -3

 80 تا 70ي دما( آب گرم در اثر هيدروليز نيترات آلومينيوم در
 دتشكيل شگي  رسوب سفيد رن= pH 8 تحت) گراددرجه سانتي

هاي پراش اشعه ايكس پيك. شدساعت ايج  24كه به مدت 
بوهميت تشكيل فاز  دههندنشان ،)2(  در شكلرسوب

   ي رسوب بايستدر مرحله بعد اين.  است)هيدروكسيد آلومينيوم(

  

   محلول با استفاده از آمونياكpH=8تنظيم

  پپتيزاسيون با اسيد نيتريك جهت تشكيل سل پايدار در
4 pH =  

  و تشكيل ژلC100°دهي تاحرارت

 خشك كردن ژل

 مايكرويو عمليات حرارتي در  عمليات حرارتي در كوره

 حل كردن نيترات آلومينيوم در آب مقطر
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 رسوب به دست آمده دريكس مربوط به الگوي پراش اشعه ا): 2 (شكل

  = pH. 8 و C °80دماي
  

يند آاي از فروالختي مرحله.  بگيردتحت عمليات والختي قرار
 ژل است كه در آن كلوئيد با استفاده از اسيد مناسب براي -سل

ها توسط سطح ذرات پايدار وسيله جذب يونمدت زمان كافي به
  .]4 [شودمي

به ديگر اكسيدها در محيط آبي از سطح ذرات بوهميت، شبيه 
ها داراي اين گروه. هاي هيدروكسيلي پوشيده شده استگروه

   محيط pH و سطح ذرات بسته به  بودهخاصيت آمفوتريك
تغييرات پتانسيل زتا بر . تواند داراي بار مثبت يا منفي باشدمي

 داده نشان )3 (شكل براي هيدروكسيد آلومينيوم در pHحسب 
اي كه در آن بار نقطه (= pH 9با دور شدن از . شده است

 مقدار پتانسيل زتا ،)الكتريكي بر روي سطح ذرات وجود ندارد
داراي هميت ، سطح ذرات بو4 حدود pHدر . يابدافزايش مي

پتانسيل زتا  گيري نتايج اندازه.بيشترين مقدار پتانسيل زتاست
 در .است+  54  سل به دست آمده داراي پتانسيل زتاي،نشان داد

، ذرات بوهميت نسبت به يكديگراز بيشينه نيروي دافعه pHاين 
بنابراين عمليات والختي با استفاده از اسيد نيتريك . برخوردارند

كه بايستي اين نكته را مد نظر داشت .  انجام شد = 4pH در
، بلكه تواند موجب والختي شودافزودن اسيد به تنهايي نمي

ها محيط اسيدي باعث شكستن آگلومرههمزدن سوسپانسيون در 
ها شكسته با استفاده از همزن مغناطيسي آگلومره. ]5[ دشو يم
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  . بوهميت در محيط آبيpHنمودار تغييرات پتانسيل زتا با ): 3 (شكل

 
يند آاين فر.  به ژل تبديل شودستايب ميسل پايدار تهيه شده

 تبديل جادر اين. پذيردميصورت سل يا دماي pH   با تغييرمعمولاً
  درجه  100 دهي سل در دمايسل به ژل در اثر حرارت

دهي سد انرژي در حقيقت با حرارت. اتفاق افتادگراد سانتي
يابد و ذرات به يكديگر متصل شده و فلوكولاسيون كاهش مي

سپس با كاهش دماي سل غليظ شده تا دماي محيط، ژل تشكيل 
  .شد

  با استفاده از كورهشك شده خعمليات حرارتي ژل  - 3-1
براي تبديل ژل بوهميت به آلفا آلومينا نياز به عمليات حرارتي 

، فاز گراددرجه سانتي 500  حدود دماي دماي محيط تا از.است
با بالا بردن دما . استپايدار ) بوهميت(هيدروكسيد آلومينيوم 

هيدروكسيد آلومينيوم تبديل به گاما آلومينا شده و در بالاي 
  اتفاق تبديل فازي گاما به آلفا گراد درجه سانتي 1000
   : تبديل فازي بوهميت به صورت زير است.]2 [افتدمي

2γ-AlOOH                        γAl2O3+H2O                      )1(  
 و 1000 ،1100  الگوي پراش نمونه كلسينه شده در)4 (شكلدر 

ده است كه بر اساس آن گاما نشان داده شگراد درجه سانتي 900
 1000، در پايدار بودهگراد درجه سانتي 900آلومينا تا دماي 

 آلومينا يا كراندوم هاي ضعيف آلفاپيكگراد درجه سانتي
تبديل گراد درجه سانتي 1100با افزايش دما تا . شودمشاهده مي
  .گيردصورت مي به آلفا آلومينا كامل گاما

  
 

B:بوهميت  
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 يهادما شعه ايكس آلوميناي كلسينه شده دراش االگوي پر): 4 (شكل

  .C °1100) و جC °1000)، بC°900) الف
  

   هاي آلفا آلومينا بر اساس رابطه شرر در حدوداندازه بلورك
nm 35 1100  سطح ويژه پودر كلسينه شده در دماي.باشدمي 

 SEM تصوير .است m2/g 12  ساعت2به مدت گراد درجه سانتي
 هاي وجود آگلومرهدهندهنشان) 5 (شكلشده در آلوميناي سنتز 

. باشدميو نيز تشكيل گردنه بين ذرات ساختار آلفا آلومينا در ريز
ذرات بوهميت اوليه بسيار ريز بوده، بنابراين انرژي سطحي بالايي 

  با توجه به اينكه عمليات حرارتي در دماي بالا انجام . دارند
 پديده ،يند نيز طولاني استآ از آنجا كه مدت زمان فرشود ومي

ها صورت گرفته و از طرف ديگر احتمال تشكيل رشد دانه
 نشان داده شده )6( شكلكه در  همچنان]. 6[ آگلومره زياد است

  .باشدمي nm 450است متوسط اندازه ذرات 
  عمليات حرارتي به كمك مايكروويو - 3-2

  جهتدر اين پژوهش از مايكروويو به عنوان يك منبع گرمايي
تفاوت در گرمايش با مايكروويو . عمليات حرارتي استفاده شد

 باشد كه گرما درهاي مرسوم در اين مي روشدر مقايسه با
شود و جهت حرارت  مايكروويو در سطوح ملكولي ايجاد مي

   ، بلكه خوديستدادن ماده نياز به انتقال حرارت از منبع حرارتي ن
  

 
   

  
 به مدت C °1100 آلوميناي كلسينه شده در دمايآلفا SEMتصوير  ):5 (شكل

  .هاي مختلف با بزرگنماييت ساع2
  

  
 توزيع اندازه ذرات آلفا آلوميناي كلسينه شده در كوره در دماي): 6(شكل 

C°1100 ساعت2 به مدت .  
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به علاوه گرمايش با . ]7 [استماده به عنوان منبع توليد حرارت 
. ]8 [گردد نيز مين و انرژيزماجويي در مايكرويو موجب صرفه

اي در گرمايش مواد با مايكروويو هدايت الكتريكي نقش عمده
موادي با هدايت بالا امواج مايكروويو را منعكس كرده و . دارد

يك آلومينا .  مايكروويو شفاف هستندمواد عايق نسبت به
الكتريك كم داراي اتلاف ديكه الكتريك است سراميك دي
، بنابراين در دماي محيط قابليت جفت باشدميايين در دماهاي پ

در مراجع براي آلومينا . شدن با امواج مايكروويو را ندارد
00076/0tanδ =  )25 در دماي) الكتريكفاكتور اتلاف دي 

جمله موادي  آلومينا از.  گزارش شده استگراددرجه سانتي
 .است كه تغييرات جذب مايكروويو با دماي محسوسي دارد

   درجه 1000 حدود (Tc آلومينا در بالاتر از دماي بحراني
تغييرات  اين امر ناشي از. شودامواج ميجاذب ) گرادسانتي

ها جهت گرم يكي از روش .فاكتور اتلاف حرارتي با دما است
كاربيد هاي كردن مواد شفاف مايكروويو گرمايش آنها در بوته

روويو در دماي محيط مايك جاذب كاربيد سيليسيم.  استسيليسيم
الكتريك بالا قابليت تبديل امواج  با ضريب اتلاف ديبوده و

 در SiCالكتريك ضريب اتلاف دي. مايكروويو به گرما را دارد
 نشان )7 (در شكلكه  همچنان. ]9 [باشد مي5/12دماي محيط 

بوهميت در ابتدا به گاما آلومينا تبديل شده و . داده شده است
دهي در مايكروويو به فاز  دقيقه حرارت15 پس ازگاما آلومينا 

   دقيقه كامل 20آلفا تبديل شد كه اين تبديل فازي پس از 
شود كه نشان ي مشاهده م)8( در شكل SEMتصوير  .شودمي
با مقايسه تصاوير ميكروسكوپ . دهد ذرات ريزتر شده استمي

الكتروني و ديگر آناليزهاي انجام شده مشاهده شد، پودر 
لوميناي سنتز شده در مايكروويو داراي اندازه ذرات كوچكتر و آ

  .ژه بالاتر نسبت به پودر كلسينه شده در كوره بود سطح وي
دهي در مايكروويو بسيار كمتر از كوره از آنجا كه زمان حرارت

ها كمتر كريستال احتمال به هم چسبيدن ذرات و نيز رشد ،است
  وويو در بوته از جنسگرمايش پودر در مايكر. خواهد بود

  

  
 هايتبديلات فازي آلومينا در اثر عمليات حرارتي براي مدت زمان): 7 (شكل

  .در مايكروويو دقيقه 20 :ج  و15 :ب، 10 :الف
  
  
  
  
  
  

         
  

 دقيقه در 20 از پودر آلومينايي كه به مدت SEMتصوير ): 8(شكل 
  .گرفت مايكروويو تحت عمليات حرارتي قرار

  
زيرا آلومينا در دماي محيط .  صورت گرفتمي سيليسكاربيد
هاي ابتدايي كاربيد  در زمان،ه امواج مايكروويو نبودجاذب
كند و اين گرما به م امواج مايكروويو را به گرما تبديل مييسيليس

تا اينكه در . رودپودر داخل بوته منتقل شده، دماي آن بالا مي
 شدت جاذبمينا به آلوگراد درجه سانتي 1000  حدوديدما

 در بالاتر از اين دما آلفا آلومينا به .]10[ شودميامواج مايكروويو 
  سرعت تشكيل شده و ذرات فرصتي براي آگلومراسيون 

  . يابندنمي
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  گيرينتيجه -4
در اين تحقيق براي اولين بار از مايكروويو به عنوان منبع  -1

در اثر گرمايش . ده شدگرمايشي براي سنتز نانو آلفا آلومينا استفا
 دقيقه در 20به مدت كاربيد سيليسيم هاي ژل بوهميت درون بوته

  .مايكروويو، آلفا آلومينا تشكيل شد
، سل پايدار با  = 4pHدر اثر عمليات والختي بوهميت در -2

  . به دست آمد+  54 پتانسيل زتاي
همگن بودن گرمايش در سطوح ملكولي و سرعت بالاتر  -3

 مايكروويو باعث شده ذرات با ابعاد ريزتر سنتز شود گرمايش با
همچنين .  ذرات را داشته باشيم اندازهتري ازو توزيع باريك

تر در مقايسه با هاي كوتاهگرمايش با مايكروويو در زمان
جويي در بنابراين صرفه. پذير استهاي مرسوم امكانگرمايش
مايكروويو نسبت هاي استفاده از انرژي از ديگر مشخصه زمان و
  .استهاي مرسوم گرمايش به روش
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