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  دهيچك
در تحقيق حاضر نانوپودر آلومينا به روش . گيردباشد كه در صنايع مختلف مورد استفاده قرار ميهاي مهم مهندسي ميآلومينا يكي از سراميك

 مورد  SEM وXRD ،DTA-TG ،BETنانوپودر حاصل با استفاده از آناليزهاي .  ساخته شدAl و پودر AlCl3.6H2Oشيمي تر و با استفاده از 
نتايج نشان .  بر فازهاي تشكيل شده، سطح ويژه، رفتار حرارتي نانوپودر و مورفولوژي ذرات مورد بررسي قرار گرفت pHاثر. مطالعه قرار گرفت

با افزايش درجه . باشددست آمده آمورف ميه شود در حالي كه در محيط اسيدي پودر ب تشكيل ميAlOOH بازي فاز كريستالي pHداد در 
  درجه  800دست آمده در محيط بازي و كلسينه شده در ه سطح ويژه پودر ب. ها تشكيل شدلومينا در نمونهآحرارت در نهايت فاز آلفا 

از اندازه ذرات نانوپودر توليدي در حالت بازي كوچكتر .  بودm2/g 55 بود در حالي كه در محيط اسيدي حدود m2/g 170حدود گراد سانتي
  .حالت اسيدي بود

  
  

   :يديكلهاي  واژه
  .، تغييرات فازي، شيمي ترpHنانوپودر، آلومينا، 

  
  

  مقدمه -1
اين . توان به آلومينا اشاره كردهاي مهم اكسيدي مياز سراميك

ماده كاربردهاي مختلفي در الكترونيك، اپتوالكترونيك، صنايع 
ت و پايه نسوز و صنايع نفت و پتروشيمي به عنوان كاتاليس

هاي اخير بسيار مورد مواد نانو در سال. ]2 و 1[كاتاليست دارد 
اين مواد به علت داشتن سطح ويژه و عيوب . اندتوجه قرار گرفته

باشند كه در حالت ميكروني اين اي ميبالا داراي خواص ويژه
توانند به طور مثال ذرات در ابعاد نانو مي. ها را ندارندقابليت

ها پذيري سراميكش استحكام، داكتيليته و شكلباعث افزاي
هاي توان براي ايجاد پوششهمچنين از نانوذرات مي. شوند

هاي اخير براي لومينا در سالآنانوپودر . شفاف نيز استفاده نمود
ساخت قطعاتي با سختي و مقاومت به سايش بالا و همچنين به 

ه قرار گرفته عنوان ماده اوليه در صنعت كاتاليست مورد استفاد
،  همچنين اين ماده در صنايع اپتوالكترونيك.]3 و 2[است 

رد استفاده قرار موهاي پايه سراميكي  و نانوكامپوزيتالكترونيك
 علاوه بر اين با توجه به اينكه دماي سينتر با استفاده از .گيردمي
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توان از نانوپودر آلومينا به عنوان  مي،يابدنانوپودرها كاهش مي
 به طوري كه اخت قطعات آلومينايي استفاده كرد اوليه در سماده

به  تر از پودرهاي معمول ميكرونياين قطعات در دمايي پايين
  .رسند ميبالادانسيته 
به . هاي مختلفي براي ساختن مواد نانوساختار وجود داردروش

كاري مكانيكي بهايي چون آسياتوان به روشطور مثال مي
 -، سل]6[، روش رسوبي ]5[نش فاز بخار هاي واك، روش]4[

كاري بروش آسيا.  اشاره كرد]8[ و روش احتراقي ]7[ژل 
يند سبب ورود آهاي طولاني نياز دارد و اين فر به زمانمعمولاً

هاي سنتز از فاز بخار روش. شودها به محصول نهايي ميناخالصي
 توليد  نياز به تجهيزات گران قيمت دارد و همچنين نرخمعمولاً

  هاي موجود، از ميان روش. باشدها بالا نميدر اين روش
هاي شيمي تر به علت خلوص بالاي محصول توليدي، روش

يند توليد و هموژن بودن محصول بسيار مورد آقابليت كنترل فر
كننده يكي از مهمترين پارامترهاي كنترل .]9[باشد توجه مي

  محيطpHي تر، دست آمده از روش شيمه خواص در محصول ب
 بر خواص نهايي پودر توليدي، pHبا توجه به اثر . باشدمي

بنابراين هدف از تحقيق . باشدبررسي اين مقوله حائز اهميت مي
 نانوپودر آلومينا به روش شيمي تر و با استفاده از حاضر توليد

 بر pH اثر ر آلومينيوم و بررسيلومينيوم و پودآنمك كلريد 
هاي  با توجه به اينكه در روش.باشدميودر خواص نهايي نانوپ
هاي  براي محيط10 و 9 حدود ،pH محدوده شيمي تر معمولاً

باشد در هاي اسيدي معمول مي براي محيط3 و 2بازي و حدود 
  . انتخاب شدpH براي بررسي اثر 9 و pH 2اين تحقيق 

  
  واد و روش تحقيقم -2

يوم و اسيدكلريدريك ، پودر آلومين)1مرك(از كلريد آلومينيوم 
پودر آلومينيوم در .  به عنوان مواد اوليه استفاده شد)مرك(

دانشگاه مالك اشتر ساخته شده و داراي خلوصي در حدود 
.  ميكرون بود35ابعاد پودر آلومينيوم در حدود .  است6/99%

 براي ساخت نانوپودر آلومينا ابتدا كلريد آلومينيوم و پودر
  اين مواد . ب و اسيدكلريدريك اضافه شدآلومينيوم به مخلوط آ

  

  
  .نحوه سنتز نانوپودر): 1(شكل 

  
مخلوط شدند كه در گراد درجه سانتي 95تا چندين ساعت در 

  pHدر اين حالت. نتيجه آن يك محلول شفاف تشكيل شد
 ساعت 3 بود و پس از گذشت 2اسيدي و در حدود  محلول،

 در محيط pHاثر براي بررسي . توده ژل مانندي تشكيل شد
به طوري كه پس از .  استفاده شد)مرك(بازي، از آمونياك 

 كه در  = PH)9(مونياك به آن اضافه شد آتشكيل محلول، 
ه سپس محصولات ب. دست آمده نتيجه آن محصول سفيد رنگي ب

گراد درجه سانتي 85هاي اسيدي و بازي در pHدست آمده در 
تا ذرات گرديد ياب دست آمده آسه پودرهاي ب. خشك شدند

آگلومره شده از هم جدا شوند و در دماهاي مختلف كلسينه 
  .نشان داده شده است) 1(شكل مراحل انجام عمليات در . شدند

 تفرق اشعه ايكس و به منظور تشخيص فازهاي مختلف از آناليز
آناليز .  استفاده شدCuKα=1.4506°A با Philips Xpertدستگاه 

و با استفاده از گراد درجه سانتي 900 تحرارتي تا درجه حرار
STA 1640ها از براي بررسي اندازه دانه.  انجام شد

 Philips شركت XL 30ميكروسكوپ الكتروني روبشي مدل 
 با استفاده از  نيتروژنواجذب -هاي جذبمنحني. استفاده شد
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ها براي اين منظور نمونه. دست آمده  ب.BEL Japan Incدستگاه 
 گاز زدايي mm Hg 5-10 و در فشارگراد جه سانتيدر 350در 

واجذب  –ها جذب با استفاده از گاز نيتروژن ايزوترمشد و سپس
  هاي  با استفاده از منحنيهاسطح ويژه نمونه .رسم شد

  .  تعيين شدBET2واجذب و با روش  -جذب
  
  بحث نتايج و -3

توان هاي مختلف، ميpHهاي احتمالي انجام شده را در واكنش
 در ،پس از مخلوط كردن مواد اوليه. به صورت زير بيان نمود

 با اسيدكلريدريك )1(مرحله اول آلومينيوم بر اساس واكنش 
  .كند مي كلريد آلومينيوم توليدواكنش داده و

3 2
2Al 6HCl 2AlCl 3H+ → + )1                                       (  

 صورت گرفته و يزهيدرولهاي  واكنشهاي اسيديدر محيط
  ).2 واكنش (شودتوليد ميهيدراته  كلريد آلومينيوم

3 2 3
AlCl 3H O Al(OH) 3HCl+ → + )2                             (  

اي هيدراته با يكديگر اتصال پيدا كرده كه در هپس از آن گروه
  .شود تشكيل مي مانندژليك توده يند آاثر اين فر
 )3( بر اساس واكنش اي هيدراتهههاي بازي گروهدر محيط
  .شوندتشكيل مي

( ) 33 4 4
AlCl 3NH OH Al OH 3NH Cl+ → + )3                   (  

 )4( بر اساس واكنش Al(OH)3سپس در مرحله پير شدن گروه 
  ]:10[ شود تبديل ميAlOOHبه گروه 

( ) 3 2
Al OH AlOOH H O→ + )4                                        (  

يند كلسيناسيون به آلومينا آهاي هيدروكسيدي طي فرگروه
  .شوندتبديل مي

دهنده الگوي اشعه ايكس، پودر در دماهاي نشان) 2(شكل 
همانطور كه از . باشد دو محيط اسيدي و بازي ميمختلف و در

باشد پودر توليد شده در محيط  مشخص مي)الف -2(شكل 
 آمورف كاملاًگراد درجه سانتي 400 و 200اسيدي در دماهاي 

 هيدروكسيداي ه از گروهپاييندر واقع پودر در دماهاي . شدبامي
  هاي آلومينيوم تشكيل يافته است كه با افزايش دما گروه

  

  
   آلومينا توليد شده در Xالگوي اشعه ): 2( شكل

  = pH.9)  و ب = 2pH) الف

  
گراد درجه سانتي 600در دماي . شوند تجزيه ميهيدروكسيدي
 1000با افزايش دما تا . شوندكيل مي تشη و θفازهاي مياني 
   ظاهر αهاي مربوط به فاز آلوميناي پيكگراد درجه سانتي

 پايدار فاز آلفا كاملاًگراد درجه سانتي 1100در دماي . شودمي
  . شوندگردد و فازهاي مياني ناپديد ميمي

 نمونه توليد شده در Xي اشعه هاالگودهنده  نشان) ب-2(شكل 
در اين محيط پودر توليد شده داراي فاز . باشديمحيط بازي م

با افزايش درجه حرارت . است(AlOOH) كريستالي بوهمايت 
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درجه  600آلومينا در  -ηشود و فاز فاز بوهمايت تجزيه مي
درجه  800 تا 600در محدوده . شودتشكيل ميگراد سانتي
ت فزايش درجه حرارابا .  وجود دارندη و θفازهاي گراد سانتي

آلومينا ظاهر  -αهاي مربوط به پيكگراد درجه سانتي 1100تا 
دست آمده در دو محيط اسيدي و بازي نشان ه نتايج ب .شوندمي
گراد درجه سانتي 1100دهد كه فاز آلفا آلومينا در حدود مي

، تبديل فازهاي حالي كه نتايج ديگر محققينشود در تشكيل مي
نشان گراد درجه سانتي 1200حدود مياني به فاز آلفا آلومينا در 

كاهش درجه حرارت تبديلات فازي به نانوكريستال . داده است
. ]11[د شوه بالاي پودرها نسبت داده ميبودن و سطح ويژ

توان نتيجه  مي)ب -2( و )الف -2(همچنين از مقايسه شكل 
  ي فاز كريستالي بوهمايت تشكيل هاي بازpHگرفت كه در 

 اسيدي فاز آمورف تشكيل شده هايpH كه در يدر حالشود مي
هاي بازي، انرژي pHتوان نتيجه گرفت كه در بنابراين مي. است

  .يابداكتيواسيون كريستاليزاسيون كاهش مي
  نمونه توليدTG و DTAناليز آ نتايج حاصل از ) الف-3(شكل 

همانطور كه از منحني  .دهدشده در حالت اسيدي را نشان مي
DTA درجه  160است يك پيك گرماگير در  مشخص  
وجود دارد كه مربوط به خروج آب جذب شده و گراد سانتي

 درصد 42 حدود TGمنحني  .باشدآب ساختاري نمونه مي
 همچنين يك .دهدنشان ميگراد درجه سانتي 300كاهش وزن تا 

وجود دارد كه به علت گراد درجه سانتي 600پيك گرماگير در 
 همزمان با اين پيك، يك .باشدميباقيمانده خروج مواد فرار 

 قابل مشاهده TG درصدي نيز در منحني 5كاهش وزن حدود 
نرخ كاهش وزن با افزايش درجه از  علاوه بر اين. باشدمي

، گراد درجه سانتي700و در حدود شود ميكاسته حرارت 
مواد دلالت بر خروج كامل  كه گرددكاهش وزن متوقف مي

  درصد كاهش وزن در62 حدود در مجموع.  داردفرار از پودر
  . شوداين نمونه مشاهده مي

 را براي نمونه توليد شده در TG و DTA آناليز )ب -3(شكل 
pHدر منحني . دهد بازي نشان ميDTA يك پيك گرماگير در 

  شود كه مربوط به خروج آب ديده ميگراد درجه سانتي 240

  

  
   مربوط به نمونه توليد شده در TG و DTAهاي منحني): 3( شكل

   = pH.9)  و ب = 2pH) الف
  

 درصد 34 حدود TGمنحني .  استجذب شده و آب ساختاري
كاهش وزن مهمي . داردگراد درجه سانتي 500كاهش وزن تا 

  شكل با مقايسه  .شودبعد از اين درجه حرارت مشاهده نمي
ن در كه كاهش وزگرفت توان نتيجه  مي)ب -3( و )الف -3(

رسد در به نظر مي. باشدحالت اسيدي بيشتر از حالت بازي مي
حالت اسيدي مقدار آب محبوس شده و مواد فرار در ساختار 

 علاوه بر اين، پيك گرماگير در .باشدبيشتر از حالت بازي مي
متمايل شده بالاتر  بازي به سمت دماهاي pHنمونه تهيه شده در 

تر  محيط بازي در دماهاي پايين با اين حال مواد فرار در.است
گراد كاهش  درجه سانتي500شوند به طوري كه تا خارج مي

شود در حالي كه براي پودر توليد شده در محيط وزن متوقف مي
  .گراد وجود دارد درجه سانتي700اسيدي كاهش وزن تا 
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 و  = 2pH) هاي توليد شده در الفواجذب نمونه -منحني جذب): 4(شكل 

  .C900° پس از كلسينه شدن در  = 9pH )ب
  

  واجـذب نيتـروژن را بـراي      -هاي ايزوترم جذب  منحني) 4(شكل  
پودرهاي توليد شده در محيط اسيدي و بازي و كلـسينه شـده در              

 بنــديبــر اســاس طبقــه. دهــدنــشان مــيگــراد درجــه ســانتي 800
IUPAC3، هاي ايزوترم از نوع  منحنيIVباشد كـه مربـوط بـه     مي

  وجود حلقه هيسترزيس در ايـن      . باشدهاي مزو مي  د با تخلخل  موا
  

  
  هاي توليد شده در  نمونهSEM تصاوير): 5 (شكل

  .= pH 9 ) و ب = 2pH) الف
  

. ]12[باشد ها ميها به علت وجود نيروي مويينگي تخلخلنمونه
ها براي پودرهاي توليد شده دست آمده از منحنيه سطح ويژه ب

ه  بm2/g 170 و m2/g 55و بازي به ترتيب در حالت اسيدي 
  . دست آمد

همانطور كه مشخص است در حالت بازي سطح ويژه پودرهاي 
بنابراين در كاربردهايي كه استفاده . توليد شده بسيار بالاتر است

باشد و در نتيجه سطح ويژه بالا كاتاليستي بيشتر مورد نظر مي
هاي اسيدي هاي بازي نسبت به محيطاهميت دارد، محيط

  .ارجحيت دارند
هاي توليد شده در حالت اسيدي و بازي در  نمونهSEMتصاوير 

 اسيدي pHنانوپودر توليدي در .  نشان داده شده است)5(شكل 
ذرات .  نانومتر دارد150 تا 80ابعادي در حدود ) الف -5شكل (

هاي تشكيل ذرات كروي در روش. باشندبه شكل كروي مي

)الف(

 )ب(

)الف(

 )ب(
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  . ]13[يي نيز مشاهده شده است ديگر سنتز شيميا
همانطور كه مشخص است ذرات ) ب -5شكل (در حالت بازي 

تر از ذرات توليدي در محيط تشكيل شده ريزتر و آگلومره
  . باشنداسيدي مي

هاي شيمي تر در طي خشك شدن ها در روشوجود آگلومره
افتد زماني كه در اثر تبخير آب يك نيروي پودر اتفاق مي

ها شود و در نتيجه آگلومره شديد بين ذرات ايجاد ميچسبندگي
  . ]14[آيند به وجود مي

  
  گيري نتيجه-4

در تحقيق حاضر نانوپودر آلومينا به روش شيمي تر توليد شد و 
 بر فازهاي تشكيل شده، سطح ويژه، رفتار حرارتي pHسپس اثر 

 هنتايج ب. نانوپودر و مورفولوژي ذرات مورد بررسي قرار گرفت
  :باشنددست آمده در اين تحقيق به شرح زير مي

1- pH اثر مهمي را در نوع فازهاي تشكيل شده دارد به طوري 
پودر   = 2pH  و درشود فاز بوهمايت تشكيل مي = 9pHكه در 

اين فازها با افزايش درجه . گرددبا ساختار آمورف تشكيل مي
 در درجه و) η و θ(لومينا آحرارت، ابتدا به فازهاي مياني 

 .شوندلومينا تبديل ميآ -هاي بالاتر به آلفاحرارت

هاي اسيدي، كاهش وزن بيشتري  پودر توليد شده در محيط-2
 .دهدهاي بازي نشان ميهاي تهيه شده در محيطرا نسبت به نمونه

 m2/g 170 بازي حدود pH توليدي در يها سطح ويژه نمونه-3
 اسيدي pHدست آمده در ه هاي ببود در حالي كه در نمونه

 .حاصل شد m2/g 55حدود 

  . نانوپودر توليدي در حالت بازي ريزتر از حالت اسيدي بود-4
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