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  چكيده

مولايـت   -در اين كار پژوهشي، نانوپودر آلومينا. توان به توزيع يكنواخت مولايت در زمينه آلومينا دست يافت ژل مي-با استفاده از روش سل
 15مولايـت   -هاي آلومينا پيش ماده XRDبر اساس الگوهاي . ژل سنتز شد-و سيليكاي كلوئيدي به روش سل AlCl3.6H2Oبا استفاده از 

 C 900°در ) رتز و تريـديميت اكـو (و فازهـاي سـيليكا   ) گامـا، كاپـا  (درصد حجمي كه در دماهاي مختلف كلسينه شدند، آلوميناي ميـاني  
پودر كلسـينه  سطح ويژه نانو. انجام شد C 1300-1000°سپس استحاله فازي به آلوميناي آلفا و مولايت در محدوده دمايي . شدند تشكيل

  .مورد ارزيابي قرار گرفت TEMنانوپودر توسط  نهايتدر . بدست آمد C 900، m2/g 4/0±4/105°شده در دماي 
 
  .ژل، استحاله فازي-نانوپودر، آلومينا، مولايت، سل: هاي كليدي اژهو
  
 مقدمه - 1

 ـ علـت خـواص فيزيكـي، مكـانيكي و شـيميايي      ه آلومينا ب
سختي و مقاومت به سايش بالا، نقطه ذوب بـالا، هـدايت   (

ــالا    ــيميايي ب ــي و ش ــت الكتريك ــايين، مقاوم ــي پ ) حرارت
نازل، سـاينده، آسـتر   استفاده در كاربردهاي متنوعي مانند 

ــه دارد    ــل و زيرلاي ــيم ترموكوپ ــافظ س ــوره، مح . ]1-3[ك
ومينا موجـب كـاهش مـدول    مولايت در زمينه آل همچنين

يانگ و ضـريب انبسـاط حرارتـي كامپوزيـت آلومينـا و در      
نتيجه تقويت مقاومت كامپوزيت در برابـر شـوك حرارتـي    

. اما مولايت سختي و چقرمگي پاييني دارد .]4-9[شود  مي
 ـ ه البته ب  15عبـارت ديگـر تـا    ه ازاي مقادير كم مولايـت ب

ينـا تغييـري   درصد حجمي، مقادير سختي و چقرمگي آلوم

مولايت در مقايسه با آلوميناي  -كامپوزيت آلومينا .كند مين
تواند مقاومت بيشتري در برابـر شـوك حرارتـي     خالص مي
همچنين اين كامپوزيت در مقايسه . ]4،5،10[ داشته باشد

توانـد داشـته    با مولايت خالص خواص مكانيكي بهتري مي
ــا كنتــرل شــبكه متخلخــل در كامپو. ]8،9[ باشــد زيــت ب
مولايت خاصيت جذب صوت تقويت شده اسـت و   -آلومينا
هاي صوتي با خواص مكـانيكي تقويـت شـده مطـرح      عايق
ــد شــده ــراي آمــاده روش .]11[ ان ســازي  هــاي مختلفــي ب

تبخيـر،   از جملـه پودرهاي سراميكي بسيار ريـز و خـالص   
، ، فريز درائينـگ (Spray Drying)پلاسما، اسپري درائينگ 

عنـوان يـك   ه و هيدروليز ب (Hydrothermal)هيدروترمال 
ژل نسـبت بـه سـاير    -روش سل. ]12[وجود دارد  روش تر

  .ها مزاياي ذيل را دارد روش
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علت ه توان بدست آورد، ب با خلوص بسيار بالا مي يسراميك
سازي همچون تقطير يا تبلور مجـدد كـه    هاي خالص روش

هـاي   سـراميك . بايد روي مايع يا آلكوكسيدها اعمال شـود 
و كامپوزيتي با همگني و  (Multicomponent)چند جزئي 

توان بدست آورد، زيرا انـرژي و در   يكنواختي بسيار بالا مي
در ضمن امكان تهيه انـواع  . نتيجه دماي سنتز پايين است
هـا، اليـاف    هاي نازك، پوشش مختلف مواد، براي مثال لايه

ــرا كنتــرل شــرايط واكــنش آســان اســت   ،وجــود دارد زي
يكي از فازهاي بلوري  (3Al2O3.2SiO2)مولايت  .]12،13[

است كه تحقيقات بسـيار   Al2O3-SiO2در سيستم دوتايي 
قيمتي روي آن صـورت گرفتـه اسـت، زيـرا مولايـت       گران

انبساط حرارتي كم، پايداري حرارتي و شـيميايي خـوب و   
بــراي ســنتز . ]14[ مقاومــت بــالايي در برابــر خــزش دارد

عنوان مواد اوليه استفاده ه سل و نمك ب مولايت از مخلوط
هـا داراي   ها در مقايسه با مخلوط سل اين روش. شده است

ــرا بجــاي اخــتلاط ســاده ذرات، ذرات   ــايي اســت، زي مزاي
ذرات . شـوند  كامپوزيتي تحت شرايط خاصي تشـكيل مـي  
هاي رسوبي  كامپوزيتي از طريق جذب، هيدروليز و واكنش

 .]15[نند تشكيل شـوند  توا نمك روي سطح ذرات سل مي
از يك روش دوفازي اسـتفاده   ]16-18[برخي از محققين 

محلول در الكل  TEOSكه سل بوهميت در ميان  اند هنمود
آنـاليز  . پراكنده شـد و بـا حـرارت دادن، ژل تشـكيل شـد     

بـه   C 1350°در حـدود   اين ژل يك پيك گرمـازا  حرارتي
و  ]19[لـي و همكـارانش   . سبب تشكيل مولايت نشان داد

ماده و دمـاي    اثرات اسيديته پيش ]20[كيم و همكارانش 
سينترينگ بر سنتز و مورفولـوژي مولايـت بـا اسـتفاده از     

ــم ــيليكاي    روش ه ــل س ــوم و س ــرات آلوميني ــوبي نيت رس
 C 1200°آنها مولايت را بالاي . كلوئيدي را بررسي نمودند

اما  .مورفولوژي آن وابسته به اسيديته استبدست آوردند و 
          نــانوپودر و توليــد هــدف از كــار تحقيقــاتي حاضــر ســنتز 

مولايت بـا اسـتفاده از كلريـد آلومينيـوم آبـدار و       -آلومينا
  .ژل است-سيليكاي كلوئيدي مبتني بر تكنيك سل

  
 هاي تجربي فعاليت - 2

  مواد اوليه -2-1
حل شده  AlCl3.6H2Oمولايت با استفاده از  -پودر آلومينا

به روش  1و سيليكاي كلوئيدي مطابق شكل در آب مقطر 

هـاي مـواد اوليـه بـه ترتيـب در       ويژگي. ژل سنتز شد-سل
ــدول ــاي  ج ــده 2و  1ه ــه ش ــد ارائ ــبت   .ان ــا نس ــابق ب مط

نظـر   استوكيومتري مولايت و متناسب با درصد حجمي در
، محلول آبـي  )درصد حجمي 15( گرفته شده براي مولايت

نمك آلومينيوم با مقدار لازم سيليكاي كلوئيدي در دمـاي  
°C 120 مدت ه بh 24 سپس ژل حاصل در . رفلاكس شد
°C 120 مدت ه بh 24 سـپس  . قرار گرفت تا خشك شود

مولايت در  -ماده آلومينا  پيش. توسط هاون عقيق خرد شد
كلسـينه   )h 2 )°C 1750-900 به مـدت  دماهاي مختلف

هــاي  ودرهــاي كلســينه شــده بــا اســتفاده از گلولــهپ. شــد
  .آلومينايي و اتانول مطلق آسياب شدند

  

  
  .فلوچارت سنتز نانوپودر كامپوزيت آلومينا: 1شكل 

  
  هاي نمك آلومينيوم محصول  ويژگي :1جدول 

  .101084به شماره  Merckشركت 
  AlCl3.6H2O  فرمول شيميايي

  g/mol 43/241  جرم مولي
  C 20( g/l 1330°(  آبحلاليت در 
  ~C 100°  نقطه ذوب
  ~C°20(g/cm3  40/2(  چگالي

~  pHمقدار  5/2  (50 g/l, H2O, 20 °C)  
 

مولايـت   -آلومينـا  ماده  پيش آناليز حرارتي ژل خشك شده
        تــا دمــاي C/min 10°تحــت جريــان ثابــت هــوا بــا نــرخ 
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  .در دماهاي مختلف مولايت -آلومينا هماد  پيش XRDالگوهاي : 3شكل 

0  
م بـين  مولايت كه در اتمسفر هلي هبراي مثال، سطوح نمون

حـرارت داده شـده اسـت بـا تشـكيل       C 1800°تا  1650
آلوميناي آلفا و فضاهاي خالي مربوط به سيليكون تخريـب  

        تــوان نتيجــه گرفــت مولايــت در بنــابراين مــي. شــود مــي
°C 1750 15[ شود هاي ذيل تجزيه مي پيرو واكنش[:  
  
)2    (     +3Al2O3.2SiO2.3Al2O3(s)→2SiO(g)+O2(g)  
  
)3    (                           2SiO(g)+O2(g)→2SiO2(g)  

  :بطور خلاصه
 

3Al2O3.2SiO2(s)→3Al2O3(s)+2SiO2(g) )4(              
  

 و توزيع تخلخـل  )a(ايزوترم جذب و دفع نيتروژن  4شكل 
)b( كلسـينه شـده در    مولايت -آلومينا هماد  پيش°C 900 

ارائه شـده   3اين آناليز در جدول  هخلاص. دهد را نشان مي
ظـاهري ايـن پـودر و     هدر ضمن اين جدول دانسـيت . است

محاسبه شـده   1 هرابط هاين ذرات كه بوسيل همتوسط انداز
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 هپـودر و دانسـيت   هسـطح ويـژ   .دهـد  است را نيز نشان مـي 
ــب   ــه ترتيــــ ــاهري آن بــــ              و m2/g 4/0±4/105ظــــ

g/cm3 007/0±646/3 ذرات هوسط اندازدر ضمن مت. است       
nm 15 هالبته تصـويري كـه بوسـيل   . بدست آمد TEM  در

 نشـان ) 5شـكل  (ميدان روشن از ايـن پـودر بدسـت آمـد     
. اسـت  nm 80-10 ههايي در محدود ذراتي با اندازه هدهند 

اسـت و   IIB، ايزوترم اين پـودر از گـروه   4مطابق با شكل 
  .]23[هاي مزو وجود دارند  تخلخل

هيسترزيس در نمودار ايزوتـرم جـذب و دفـع     وجود حلقه
. باشد ها مي نيتروژن به علت وجود نيروي مويينگي تخلخل

اسـت   H3شكل اين منحني و لوپ هيسترزيس كه از نـوع  
اي بـا حضــور   هـايي از ذرات ورقــه  مؤيـد حضـور اگريگيــت  

ــه شــكل شــكاف) Non-rigid(هــاي غيرصــلب  تخلخــل     ب
)Slit-shaped (است .  
  

  
)a(  

  
)b(  

  مدته ب C 900° مولايت كلسينه شده در -آلومينا هماد  پيش :4شكل 
h 2 ،a(  ايزوترم جذب و دفع نيتروژن وb (تخلخل هدازنتوزيع ا.  

  
يكه ذرات آلومينا معمولا در چنين فرآينـدهايي بـه   ئاز آنجا

شـود كـه در    آيند، نتيجـه گرفتـه مـي    اي در مي شكل ورقه

هـايي   آلومينا به صورت ورقـه حين تكليس اين پودر، ذرات 
در  دهنـد و  مـي و اگريگيت تشكيل  هدر كنار هم قرار گرفت

ايـن   .ماند ميخلل و فرجي به شكل شكاف باقي  آنها ميان
تواند توضيحي بر اختلاف بـين متوسـط انـدازه     واقعيت مي

محاسبه شد با متوسط  1كه بوسيله رابطه ) nm 15(ذرات 
از يك طرف و اندازه ذراتـي كـه   ) nm 19(ها  اندازه تخلخل

  .شود از طرف ديگر باشد مشاهده مي 5در شكل 
  

  مولايت  -آلومينا هماد  هاي پيش ويژگي: 3جدول 
  .h 2 مدته ب C 900° كلسينه شده در

  BET  m²/g 4/0±4/105 هسطح ويژ
  g/cm3 007 /0±646/3  ظاهري هدانسيت

  nm 15  ذرات همتوسط انداز
 m²/g 106  ها تخلخل هسطح ويژ

 cm3/g 50/0  حجم تخلخل

 nm 19  ها قطر متوسط تخلخل

  
مطابق با نسبت استوكيومتري مولايت و متناسب با درصد 

محلول آبي نمـك   نظر گرفته شده براي مولايت حجمي در
ــا مقــدار لازم ســيليكاي كلوئيــدي در دمــاي         آلومينيــوم ب

°C 120 مدت ه بh 24 سپس ژل حاصل در . رفلاكس شد
°C 120 مدت ه بh 24   آنگـاه  . قرار گرفت تا خشـك شـود

در  مولايت -ماده آلومينا  پيش. توسط هاون عقيق خرد شد
كلسـينه  ) h 2 )°C 1750-900مـدت  ه ب دماهاي مختلف

هــاي  پودرهــاي كلســينه شــده بــا اســتفاده از گلولــه. شــد
  .آلومينايي و اتانول مطلق آسياب شدند

  

  
   مولايت -آلومينا هماد  از پيش TEMتصوير .  5شكل 

 .h 2مدت ه ب C 900°كلسينه شده در 
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  گيري نتيجه -4
مولايـت بـا اسـتفاده از     -تحقيـق، نـانوپودر آلومينـا    در اين

 ــ    روش ه كلريــد آلومينيــوم آبــدار و ســيليكاي كلوئيــدي ب
خلاصــه نتــايج كــار بــه شــرح ذيــل . ژل ســنتز شــد-ســل
  :باشند مي

تجزيـه و   C 1750°تشـكيل و در   C 1300°مولايت در  -
 .تشكيل شددر نهايت آلوميناي آلفا در دماي بالا 

ذرات پودر كامپوزيـت   زهو متوسط اندا BET هسطح ويژ -
، به ترتيـب  h 2مدت ه ب C 900°آلومينا، كلسينه شده در 

m2/g 4/0±4/105  وnm 15 باشد مي.  
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