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چکیده
در سنتز الکتروشیمیایی فرات سدیم با گذشت زمان به دلیل رویین شدن سطح و تجزیه فرات سدیم، فازهاي جدیـدي تشـکیل شـده و محـدوده     

تصـاویر  هـاي زتاسـایزر،  ، تسـت )XRD(در ایـن پـژوهش بـا اسـتفاده از الگوهـاي پـراش پرتـو ایکـس        . کنـد تغییـر مـی  توزیع ذرات سنتز شده 
بررسی تغییـرات انـدازه ذرات، مورفولـوژي و    ) EDS/SEM(نگاري پراکندگی انرژيو آزمون طیف) SEM(میکروسکوپ الکترونی روبشی

خلـوص ذرات  h5/0در مـدت زمـان سـنتز    . هاي مختلف سنتز انجـام شـد  دیگر در زمانخلوص ذرات، فازهاي تشکیل شده و ارتباط آنها با یک
خلوص ذرات فـرات سـدیم بـه    h6به 5/0با افزایش زمان سنتز از . دست آمده بnm9/33و متوسط اندازه ذرات برابر %4/99فرات سدیم برابر 

فازهاي کربنات سدیم، مگنتیت، هماتیت، هیدروکسید آهنh6زمان در مدت. افزایش یافتnm545کاهش و متوسط اندازه ذرات به 5/78%
)III (هاي سنتز بیشتر از در مدت زمان. علاوه بر فرات سدیم تشکیل شدh5/0هـاي  لایـه . هاي اکسیدي از سطح جدا و وارد الکترولیت شدلایه

هایی با ابعـاد بزرگتـر از آن در محـیط آبـی تشـکیل      و لایه، تشکیل ذرات درشت فرات سدیمmμ6/0اکسیدي جدا شده با ابعادي کوچکتر از 
.را داد) III(هیدروکسید آهن

.، مگنتیت، هماتیت، رویین شدن)III(فرات سدیم، هیدروکسید آهن: هاي کلیدياژهو

مقدمه-1

ــرات ــواد  ) VI(فـ ــوثرترین مـ ــاربردترین و مـ ــی از پرکـ یکـ
فـرات . ]1-6[سازگار در تصفیه آب و فاضلاب استزیست

)VI ( کننــده، ضــدعفونی کننــده،   داراي خــواص اکســید

گـذاري بـه صـورت همزمـان     دهنده، جذب و رسـوب انعقاد
جـانبی سـمی تولیـد    از آن در حـذف محصـولات  . ]7[است

، عناصـر خورنـده  ]9[، فلزات سنگین]8[زنیشده در اثر کلر
هــامخــدر و روانگــردانمــواد،]11[مــواد رادیواکتیــو،]10[
راه غیـره و ]13[، داروها و محصولات مراقبت شخصی]12[



پژوهشی نانومواد-مجله علمی1395، زمستان 28سال هشتم، شماره 220

.شودافته به آب و فاضلاب استفاده میی
+ 3و + 2آهــن صــفر، (عــلاوه بــر ســه ظرفیــت پایــدار آهــن

هاي اکسید کننده به شدت قوي باعث ایجاد ، محیط)ظرفیتی
. خواهند شد+ 8و + 6، +5، +4اکسیدهایی از آهن با ظرفیت 

به نـام فـرات   کسیدي آهن با ظرفیت بالا، معمولاهاي احالت
بـه نـام   + 6در این میان آهن بـا ظرفیـت   .وندشگذاري مینام

شود که داراي پایـداري بـالا   نامیده می) VI ()FeO(فرات
هـاي  نمـک /هـاي از مهمترین مینرال. و سهولت در سنتز است

و فــرات پتاســیم  )Na2FeO4(فــرات ســدیم   ،)VI(فــرات
)K2FeO4 (14,15[توان نام بردرا می[.

به سه روش شیمیایی، الکتروشیمیایی و دماي بالا ) VI(فرات
) VI(روش شـیمیایی تولیـد فــرات  . قابـل تولیـد شـدن اسـت    

ــ ــاك، مشــکلات  ب ــات ســمی و خطرن دلیل اســتفاده از ترکیب
در روش دماي بالا علاوه بـر  . زیست محیطی را به دنبال دارد

ارامترهـا  اینکه به تجهیزات کار در دماي بالا نیاز است تمام پ
باید با دقت کنترل شوند زیرا ) VI(گذار در تولید فراتثیرتا

دلیل سـاده  روش الکتروشـیمیایی ب ـ . وجـود دارد خطر انفجار 
بودن، عدم نیاز بـه واکنشـگرهاي شـیمیایی پیچیـده و گـران      

آلی در تولید فـرات ها، روش ایدهقیمت نسبت به سایر روش
)VI (پروسه الکتروشیمیایی تولید فرات. ]12[است)VI ( نیاز

شونده آهنی، یک محلول قلیـایی قـوي ماننـد    به یک آند فدا
هیدروکسید پتاسیم و یا سدیم در داخل یک سلول الکترولیز 

جریان الکتریکی جهت انجام اکسیداسیون آهن بـه فـرات   و 
)VI (15[است[.

ــانیزم ــرات مکـ ــنتز فـ ــی در سـ ــاي مختلفـ ــه روش ) VI(هـ بـ
شامل سـه  ) VI(سنتز فرات. معرفی شده استالکتروشیمیایی 

:مرحله است
تشکیل ذرات حد واسط-1
و رویین شدن الکترود) VI(تشکیل ذرات فرات-2
) VI(گیري لایه رویـین کـه از تولیـد بیشـتر فـرات     شکل-3

.]14[کندجلوگیري می
دلیل رویـین شـدن،   به صورت پیوسته ب ـ) VI(در تولید فرات

. ]16-20[یابـد راندمان جریان با گذشـت زمـان کـاهش مـی    

تولید شده در الکترولیـت قلیـایی قـوي بـه     ) VI(مقدار فرات
لایه رویین تشکیل . ترکیب و ساختار لایه رویین وابسته است

از اکسید و هاییشده بر سطح آند در فرآیند تولید شامل لایه
گیـري پلاریزاسـیون   انـدازه . ]9,21[هیدروکسید آهـن اسـت  

ل، یآندي فولاد ساده کربنی نشـان داد کـه بـا افـزایش پتانس ـ    
اي شـامل  سرعت انحلال آندي افزایش یافته و ذرات واسـطه 

ــت) II()Fe(OH)2(هیدروکســید آهــن در )Fe3O4(و مگنتی
ین ذرات در ادامه با اکسید شدن ا. گیرندسطح آند شکل می

) III()Fe(OH)3(و هیدروکسـید آهـن  )Fe2O3(به هماتیت
توانـد  این لایه می. گرددلایه رویین در سطح آند تشکیل می

.]22[سطح آند را از خوردگی بیشتر محافظت کند
علاوه بر رویین شدن، یک عامل مهـم در کـاهش رانـدمان،    

هاي سنتز طولانی با گذشت زمان در زمان) VI(تجزیه فرات
بـا افـزایش   ) VI(در سنتز پیوسته فـرات . ]23،22[مدت است

و Fe(OH)3زمان الکترولیز یکسري محصولات جانبی شامل
همچنین با ویسکوز شدن . گیرندترکیبات اکسیدي شکل می

هوا توسط سیال جذب و ) CO2(اکسید کربنسیال، گاز دي
با. ]25،24،20[گیردشکل می) Na2CO3(فاز کربنات سدیم

گیــري اکســیدهاي آهــن و ورود آنهــا بــه الکترولیــت شــکل
اثـر  (شـود با نرخ بیشتري انجام می) VI(فرآیند تجزیه فرات

. ]2[)گلوله برفی
ــرات ــه روش الکتروشــیمیایی  ) VI(خلــوص ف ــد شــده ب تولی

یته جریـان اعمـالی و غلظـت الکترولیـت     وابسته به دما، دانس ـ
افـزایش یافتـه و   ) VI(با افزایش دمـا ناپایـداري فـرات   . است

بـا افـزایش جریـان    . گیـرد نرخ تجزیه آن شدت بیشـتري مـی  
در اثـر اتـلاف حرارتـی   (اعمالی، احیاء اکسیژن و دماي سل

)IR ((ــی ــزایش م ــکل اف ــث ش ــه باع ــد ک ــاي یاب ــري فازه گی
ت الکترولیت با افزایش غلظ. شودمیناخواسته در حین تولید 

ــدت   ــه ش ــدار آب آزاد ب ــی مق ــاهش م ــر   ک ــن ام ــد و ای یاب
اندازدرا به تعویق می) VI(اکسیداسیون ذرات آهن به فرات

) VI(با اینکه پایـداري ذرات خشـک شـده فـرات    . ]27،26[
بسیار بالاتر از پایـداري ذرات محلـول در الکترولیـت اسـت    

با این حال با گذشت زمان خلوص ذرات خشک شده]28[
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.]29[یابدنیز کاهش می) VI(فرات
فرات سدیم به روش الکتروشیمیایی، رویـین شـدن   در تولید 

است آند و فازهاي تشکیل شده با گذشت زمان بررسی شده
فولـوژي و خلـوص   اما اثر گذشت زمان سنتز بـر انـدازه، مور  

ــا  ــرات ســدیم ت ــن . کنون بررســی نشــده اســت ذرات ف در ای
پژوهش علاوه بر بررسی اثر گذشت زمـان سـنتز بـر انـدازه،     

ذرات فرات سدیم، ارتباط پارامترهاي مورفولوژي و خلوص
با توجه به اینکه . ذکر شده با هم نیز مورد بررسی قرار گرفت

، اسـتفاده از آن در  )VI(هاي فـرات یکی از مهمترین کارایی
طبیعـی اسـت کـه اسـتفاده از    . ب اسـت تصـفیه آب و فاضـلا  

ها رابطه مستقیم بـا خلـوص و   در حذف آلودگی) VI(فرات
ــدازه ذرات آ ــد ان ــته باش ــدوده  . ن داش ــژوهش مح ــن پ در ای

تغییرات اندازه ذرات فرات سدیم بـا گذشـت زمـان سـنتز بـا      
استفاده از دستگاه زتاسایزر بررسی شد و از الگوهـاي پـراش   
پرتو ایکس براي بررسـی فازهـاي تشـکیل شـده بـا گذشـت       

ــان ســنتز اســتفاده شــد  ــوژي و  . زم ــین بررســی مورفول همچن
ــان ــاي مخخلــوص ذرات در زم ــا اســتفاده از  ه تلــف ســنتز ب

ــون و SEMتصــاویر  ــفآزم ــرژي طی ــدگی ان نگــاري پراکن
(EDS)انجام شد.

هاي تجربیفعالیت- 2

آند از جنس فولاد ساده کربنـی بـه شـکل سـیم بـا مسـاحت       
کاتد . انتخاب شدmm41/0و  قطر2cm6/259سطح مقطع

ــا طــول        از جــنس فــولاد زنــگ ــزن بــه شــکل ورق تخــت ب ن
mm80 ــرض ــخامت mm50، ع ــد mm2و ض ــاب ش . انتخ

. آورده شـده اسـت  1ترکیب شیمیایی آند و کاتد در جدول 
mm40×mm185 ×mm185ابعـاد  باسل الکتروشیمیایی 

چمبر قسمت آند از کاتد بـه  . و از جنس پیرکس انتخاب شد
ــادل کــاتیونی از جــنس پلیمــر اســید    واســطه یــک غشــاء تب

 ــ  ــا ضـ ــت بـ ــولفونیک پرفلورنیـ ــادmm5/0خامت سـ و ابعـ
mm185 ×mm185از یکدیگر جدا شد.

ها از آب یونیزه شده ساخت شرکت اسکاي ودر کلیه تست

ســاخت شــرکت مــرك در تهیــه %98بــا خلــوص NaOHاز 
پنتین با خلوص -در این تحقیق از ان. الکترولیت استفاده شد

و دي اتیل اتر با خلوص %7/99، ایزوپروپانول با خلوص 99%
آلـدریچ بـراي شستشـوي ذرات    -ساخت شرکت سیگما99%

.فرات سدیم استفاده شد
جهت سنتز فرات سدیم بـه روش الکتروشـیمیایی از دسـتگاه    

بـه عنـوان   2056پژوه مـدل  گالوانواستات ساخت شرکت به
منبع تغذیه، براي تعیین فاز فرات سدیم از دستگاه پراش پرتو 

، PW3040ســاخت شــرکت فیلیــپس مــدل  )XRD(ایکــس
از DLSبراي تعیین اندازه ذرات در حالت محلـول بـه روش   

ــراي بررســی  دســتگاه زتاســایز  ســاخت شــرکت مــالورن و ب
سـاخت شـرکت   SEMمورفولوژي ذرات از میکروسـکوپ  

.استفاده شد435VPمدل لئو
با توجه به مطالعاتی که انجام گرفت مشـخص شـد بـالاترین    

کنون در سنتز فرات سدیم گزارش شده برابـر  تاراندمانی که
بـا  mA.cm-204/14اسـت کـه در دانسـیته جریـان    %4/90با 

و M14، الکترولیـت هیدروکسـید سـدیم   DCمنبـع جریـان   
بر همین اسـاس ذرات  . ]9[دست آمده استه بC°35دماي 

هـاي  فرات سدیم مطـابق بـا شـرایط مـذکور در مـدت زمـان      
متفاوت سنتز و فازهاي تشکیل شده، مورفولوژي، خلـوص و  
محدوده توزیع اندازه ذرات تولید شـده مـورد بررسـی قـرار     

پـودر کـافی   یابی بـه اي از شرایط جهت دسـت در پاره. گرفت
جهت آنالیز، سنتز فرات سدیم در چندین نوبـت انجـام و در   

.آوري شدهر نوبت پودرها جمع
گیـري، آنـد بـه    هاي اکسـیدي و چربـی  به منظور زدودن لایه

ــمباده  ــطه س ــاي واس ــمباده زده 1200و 800، 600، 400ه س
سپس توسط محلول استون و در آخـر آب مقطـر مـورد    . شد

بـه ترتیـب   . شستشو قرار گرفت و توسط سشوار خشک شـد 
دور بـر  250ها از همـزن مکـانیکی بـا سـرعت     در کلیه تست

ــا ســرعت دقیقــه و از همــ دور بــر دقیقــه 350زن مغناطیســه ب
ــل و     ــراف س ــام در اط ــاي حم ــردن دم ــت ک ــت یکنواخ جه
یکنواخت کردن دما و ترکیب شیمیایی الکترولیـت اسـتفاده   

با کنترل دقیق دماي حمام، دماي سل الکتروشیمیایی . شد
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حمام به واسطه درپـوش  . تنظیم شدC°35محدوده دماي در 
پــس از ســنتز ذرات فــرات ســدیم در . از محــیط ایزولــه شــد

ارلـن  وبـوخنر الکترولیت، جهت جداسـازي ذرات از قیـف  
فرآیند شستشـوي ذرات و خشـک کـردن    . خلاء استفاده شد

در مرحلـه اول ذرات جداسـازي   . آنها شامل سه مرحلـه بـود  
پنتـین شستشـو و فیلتـر    -انmL25شده دو مرتبه و هر بار بـا 

در مرحله دوم ذرات دو مرتبه با محلول ایزوپروپانول هر. شد
mL20در مرحلـه سـوم از   . شستشو داده شدmL10مرتبه با

سـپس  . دي اتیل اتر جهت خشک کردن ذرات اسـتفاده شـد  
به مـدت  C°80و دماي mmHg30ذرات در خلاء کمتر از

.خشک شدندنگهداري تا کاملاh2زمان
گیري انـدازه ذرات دو فـاز هماتیـت و مگنتیـت     جهت اندازه

هـاي سـنتز   ایجاد شده در اثـر تجزیـه فـرات سـدیم در زمـان     
از فرات سدیم تولید شده در مدت زمـان  g5طولانی مدت، 

h5/0را درmL100 30آب یــونیزه شــده بــه مــدت زمــان
ارلـن وبـوخنر مخلوط کرده سپس با اسـتفاده از قیـف  دقیقه 
در ادامـه ذرات جداسـازي شـده    . ذرات جداسازي شدخلاء

آب یونیزه شستشـو و مجـددا  mL100چهار مرتبه، هر بار با 
30به مدت C°120در آخر این ذرات در دماي . فیلتر شدند

.خشک شدنددقیقه 

نتایج و بحث- 3
بررسی فازهاي تشکیل شده -3-1

مـدت  نشان داد که در1الگوي پراش پرتوي ایکس در شکل 
. تنها فاز تشکیل شده فرات سدیم استh5/0زمان سنتز 

، به)III(، فاز هیدروکسید آهن h5/1افزایش زمان سنتز به با
h3 فاز مگنتیت و هماتیت و به ،h6   فاز کربنات سـدیم نیـز ،

.تشکیل شد
ایجاد شـد  h5/1در مدت زمان سنتز ) III(هیدروکسید آهن

هـاي آن  به شدت پیـک h6به 5/1و با افزایش زمان سنتز از 
دهنده افزایش هیدروکسید آهـن افزوده شد که این امر نشان

)III (بـه  3از با افزایش زمان . با افزایش زمان سنتز بودh6 از
هـاي  تیت کاسته شد و شـدت پیـک  هاي فاز مگنشدت پیک

اکسید شدن مگنتیت بـه  امر دلیل این. اتیت افزایش یافتهم
.هماتیت بود

الگوي پراش پرتوي ایکس از فرات سـدیم تجزیـه شـده در    
نشان داد که عـلاوه بـر مگنتیـت و هماتیـت، دو فـاز      2شکل 

بنـابراین  . هیدروکسید آهن دو و سه ظرفیتی نیز تشـکیل شـد  
تجزیـه  h3علت تشکیل مگنتیت و هماتیت در مـدت زمـان   

ایسه با مقدار فازهـاي تشـکیل شـده    در مق. فرات سدیم است
) II(در حین سـنتز فـرات سـدیم، مقـدار هیدروکسـید آهـن      

اي نبـود کـه   تشکیل شده در اثر تجزیه فرات سدیم به انـدازه 
.گزارش شودXRDتوسط آزمون h6و 3در زمان 

مصرف شده و نانوذرات فرات سـدیم  -OH، یون1رابطه در
در کاتـد گـاز هیـدروژن احیـاء     2طی رابطه . شوندتولید می

گـاز  در آنـد تولیـد   معمـولا . شودتولید می-OHشده و یون 
.افتداکسیژن و در کاتد تولید گاز هیدروژن اتفاق می

از دو منبع، گروه آنیونی الکترولیـت هیدروکسـید   -OHیون 
 ــ  ــین در اث ــدیم و همچن ــامین   س ــد ت ــز آب در کات ر الکترولی

گروه آنیونی-OHدر تولید فرات سدیم، یون . شودمی

.ترکیب شیمیایی آند و کاتد: 1جدول 

)%.wt(ترکیب شیمیایی 
الکترود

Fe Other Co Al Mo C Si Mn P S Cr Ni

3/70 ... 20/0 01/0 1/0 06/0 29/0 81/1 03/0 01/0 3/19 30/7 کاتد

4/99 ... ... 02/0 01/0 05/0 05/0 19/0 02/0 01/0 03/0 ... آند



1395223، زمستان 28سال هشتم، شماره ....تولید براثر گذشت زمان 

هیدروکسید سدیم با گذشت زمـان مصـرف شـده، قلیاییـت     
بـا  . ]16[یابـد کاهش و میزان آب در الکترولیت افزایش مـی 

، بـه  3رابطـه  مطـابق و بـا گذشـت زمـان    افـزایش میـزان آب  
ذرات هماتیـت و  به نـانو ذرات فرات سدیم ترتیب تجزیه نانو

با فـرض اینکـه در اثـر تجزیـه     (4رابطه مگنتیت و با توجه به
، )مقدار مساوي هماتیت و مگنتیت حاصـل شـود  ) VI(فرات

اتفاق ) III(ذرات فرات سدیم به هیدروکسید آهنتجزیه نانو
با افزایش زمان تولید، فرآیند تجزیه نـانوذرات  . ]11[افتدمی

.]2[گیردسدیم شتاب بیشتري میفرات 

Fe + 8OH + 2Na → Na FeO + 4H O + 4e )1(

nH O + ne → H + nOH )2(

FeO + nH O → nFe(OH) + 2nOH + nO )3(

+ → + 2 + )4(

هاي خود همکاران در بررسیو ) De Koninck(کونیک دي
به نتایج مشابهی دست یافتند و اعلام کردند با گذشت زمـان  

، مگنتیت و کربنات )FeO(هایی مانند وستیتسنتز، ناخالصی
.شـوند سدیم در الکترولیـت هیدروکسـید سـدیم ایجـاد مـی     

هایی مانند وستیت و مگنتیـت در اثـر تجزیـه فـرات     ناخالصی
ثـر واکـنش الکترولیـت حـاوي     سدیم و کربنـات سـدیم در ا  

ذرات فرات سدیم بـا دي اکسـید کـربن موجـود در اتمسـفر      
در پـژوهش انجـام گرفتـه، آزمـون     . شـوند محیط ایجـاد مـی  

XRD    از ذرات چسبیده و خشک شده در سـطح آنـد انجـام

.هاي مختلفالگوهاي پراش پرتو ایکس از فرات سدیم سنتز شده در مدت زمان: 1شکل 

.h5/0الگوهاي پراش پرتو ایکس از ذرات تجزیه شده فرات سدیم سنتز شده در مدت زمان : 2شکل 
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همچنین آند مورد استفاده در تولید فرات سدیم . گرفته است
.]20[از پودر آهن پرس شده تهیه گردیده بود

ــا  ) Sibel Barisci(بارســاي  و همکــاران نشــان دادنــد کــه ب
هاي گذشت زمان، تجزیه فرات سدیم اتفاق افتاده و در زمان

نرخ تجزیه فرات سدیم از نرخ تولید آن m75سنتز بیشتر از 
. ]21[بیشتر است

در نتایج خود اعلام ) Bouzek and Rousar(بوزك و روسر 
، نـرخ تجزیـه   h3کردند که با گذشت زمان تولید به بیش از 

ه و بـا نـرخ تولیـد آن برابـر شـده و      فرات سدیم افزایش یافت ـ
در پـژوهش انجـام گرفتـه    . ]30[شـود راندمان تولید صفر می

این امر . افتدیشتري اتفاق میهاي بتجزیه فرات سدیم در زمان
د مقدار کمتري تر و تولیدلیل استفاده از دانسیته جریان پایینب

تـر باشـد   فرات سدیم پایینقدر غلظت هر . فرات سدیم است
.]21[افتدتري اتفاق میتجزیه آن با سرعت پایین

بررسی توزیـع انـدازه ذرات فـرات سـدیم     -3-2
هاي سنتز متفاوتتولید شده در زمان

، ابعــاد ذرات ســنتز شــده h5/0نشــان داد در زمــان 3شــکل 
داراي دامنه توزیع محدودي بوده و اندازه آنها بـین صـفر تـا    

nm80بـه  5/0با افزایش زمـان سـنتز از   . استh6  محـدوده
ه آنها از چنـد نـانومتر تـا چنـد     توزیع ذرات وسیع شد و انداز

در ابتـداي امـر تعـداد نقـاط فعـال در      . میکرومتر متفاوت بود
ذرات . فرآیند سنتز الکتروشیمیایی فـرات سـدیم زیـاد اسـت    

یـع محـدودي   شده داراي ابعـاد کوچـک و گسـتره توز   سنتز 
با گذشت زمان سطح پسیو شده، تعداد نقـاط فعـال در   . است

د سنتز از نقاط ترجیحی از سـطح  فرآیند سنتز کاهش و فرآین
ته جریـان بیشـتري در ایـن    بنـابراین دانسـی  . ]28[یابدادامه می

افـزایش  . نقاط متمرکز و ذرات بزرگتري از سـطح جـدا شـد   
و به وجـود آمـدن ذراتـی   nm80تا 40ذراتی با ابعاد درصد 
، h5/1بـه  5/0با افزایش زمان سنتز از nm100تا 80با ابعاد

و به وجود آمدن nm100تا 60افزایش درصد ذراتی با ابعاد 
بـه  5/1با افزایش زمان سنتز از nm300تا 100ذراتی با ابعاد 

h3 تا 80، افزایش درصد ذراتی با اندازهnm300 و به وجود

با افزایش زمان سنتز از nm500تا 300آمدن ذراتی با اندازه 
، 5/1هاي همچنین در زمان. به همین دلیل بوده استh6به 3
ــین h6و 3 ــا 6/0تعــدادي از ذرات داراي ابعــادي ب μm6ت

. تشکیل نشدندh5/0بودند که این ذرات در مدت زمان سنتز 
h6و 3، 5/1، 5/0اندازه متوسط ذرات فرات سدیم در زمان 

.بودnm545و5/139، 9/85، 9/33به ترتیب برابر 
کمـی از  ، قسـمت 4دست آمده در شکل ه با توجه به نتایج ب

در nm80ذرات گزارش شده در محـدوده انـدازه صـفر تـا     
اي از ذرات گزارش شـده در  و قسمت عمدهh3مدت زمان 

مربــوط بــه h6محــدوده انــدازه ذکــر شــده در مــدت زمــان 
بــا . مگنتیــت و هماتیــت تجزیــه شــده از فــرات ســدیم اســت

افزایش زمان سنتز در هر مرحله ذرات فرات سدیم بزرگتري 
رش شـده بـا ابعـاد کـوچکتر، معمـولا      تولید شد و ذرات گزا

هـاي کمتـر سـنتز،    ذرات تولید شده در مدت زمان-1:لبدلی
هـاي اکسـیدي از   هایی که لایـه شده از محلذرات تولید-2

در . ذرات هماتیـت و مگنتیـت اسـت   -3سطح جدا شـدند و  
متوسـط انـدازه ذرات فـرات سـدیم     h5/0مدت زمان سـنتز  

، مگنتیت و هماتیت تجزیـه شـده از آن برابـر    nm9/33برابر 
nm8/17ذرات مگنتیت و هماتیت تجزیه شده از فرات . بود

. بودنــدnm80ســدیم داراي متوســط انــدازه ذرات صــفر تــا 
روشیمیایی تولید شده به روش الکتهايو هماتیتهامگنتیت

nm80الـی  45اي در حـدود  انـدازه در محیط قلیایی معمولا
اندازه ذرات هماتیت و مگنتیـت تجزیـه شـده از    . ]31[دارند

فرات سدیم به مراتب کوچکتر از هماتیت و مگنتیـت تولیـد   
.شده به روش الکتروشیمیایی است

تولیـد  بررسی مورفولوژي و خلـوص ذرات -3-3
هاي سنتز متفاوتشده در زمان

از ذرات فــرات ســدیم ســنتز شــده در مــدتSEMتصــاویر 
از ذرات فــرات ســدیم ســنتز شــده در مــدت SEMتصــاویر 

تصاویر نشان ). 5شکل (هاي الکترولیز متفاوت تهیه شد زمان
انـدازه ذرات h6بـه  5/0داد که با افزایش زمان الکترولیز از 

سنتز شده به صورت صفحاتی کشیدهبزرگتر شده و ذرات 
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محدوده توزیع ذرات هماتیت و مگنتیت شکل گرفته : 4شکل 
.h5/0در اثر تجزیه فرات سدیم سنتز شده در مدت زمان 

.آیندحداقل در یک بعد نانومتریک هستند در میکه
روي تصـاویر (EDS)نگاري پراکنـدگی انـرژي  طیفآنالیز 
SEM   ــده در ــف از ذرات ســنتز ش ــدازه مختل ــا ان ــاط ب در نق
2انجـام و نتـایج در جـدول    5هاي متفاوت طبق شـکل  زمان

.آورده شد

) BaFeO(و همکاران خلوص فرات باریم)Litch(لیکت
ایـن  . دسـت آوردنـد  ه ب%95برابر دقیقه 70را در مدت زمان 

ــا و غلظــت    ــان اعمــالی، دم ــود کــه دانســیته جری در حــالی ب
وmA.cm-22 ،C°45الکترولیــــت بــــه ترتیــــب برابــــر    

mM(Ba(OH)2)45-(NaOH)M1432[بود[.
و همکاران خلوص فرات پتاسیم را در مدت زمان ) He(هی 
الی بود کـه  این در ح. دست آوردنده ب%1/98دقیقه برابر60

بـه ترتیـب   ن اعمالی، دمـا و غلظـت الکترولیـت    دانسیته جریا
.]26[بودM5/14(KOH)و mA.cm2-5/2 ،C°65برابر 

در یک شرایط یکسان از آنـد  ،توضیح داده شدهمانطور که 
و الکترولیت، افزایش دمـاي سـل و دانسـیته جریـان اعمـالی      

. ]26،27[گـردد منجر به کاهش خلوص ذرات سنتز شده می
هـاي انجـام   پـژوهش اي دقیـق بـین  توان مقایسـه بنابراین نمی

بـا  1-3در بخـش  . تز متفـاوت داشـت  گرفته بدلیل شرایط سن
اســتفاده از روابــط الکتروشــیمیایی توضــیح داده شــد کــه بــا 

و تجزیـه فـرات   افزایش زمان سنتز، میزان آب آزاد افـزایش  
بنـابراین کـاهش خلـوص ذرات فـرات     . افتـد سدیم اتفاق می

سدیم به دلیل کاهش پایداري ذرات فرات سدیم و افـزایش  
.افتدن اتفاق مینرخ تجزیه آن با گذشت زما

) XRD(نتایج به دست آمده از الگوهاي پراش پرتـو ایکـس   
نشان داد فازهاي فرات1در شکل h5/1در زمان سنتز 

.هاي تولید متفاوتمحدوده توزیع ذرات فرات سدیم در مدت زمان: 3شکل 
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)الف(

)ج(

)ب(

)د(

.هاي مختلفاز ذرات سنتز شده در زمان(EDS/SEM)نگاري پراکندگی انرژيطیفنتایج آنالیزهاي : 2جدول 

6 3 5/1 5/0 )h(زمان

F E D A-B-C F E D A-B-C F E D A-B-C A-B-C-D
-E-F نقاط

9/56 3/71 3/90 4/95 9/91 6/94 8/97 1/98 6/96 2/98 7/98 99 4/99 (%)خلوص
5/78 6/95 1/98 4/99 (%)میانگین خلوص

.h6)دو3)ج،5/1)ب، 5/0)الفهاياز ذرات فرات سدیم سنتز شده در مدت زمانSEMتصاویر : 5شکل 
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، 3در شکل . شوندمیایجاد) III(سدیم و هیدروکسید آهن
ذرات h5/1سایزر دیده شد که در زمـان سـنتز   هاي زتاتست

داراي دو گسـتره توزیـع، یـک گسـتره توزیـع بـین صـفر تــا       
nm80 تـا 6/0ره توزیـع بـین   و یک گسـتμm2 در . هسـتند

از ذرات سـنتز شـده در مـدت زمـان    SEM، تصـویر  5شکل 
h5/1   اي از ایـن  دسـته . دیده شد کـه ذرات دو دسـته بودنـد

اي دیگــر بــه وجهــی و ریــز و دســتهذرات بــه صــورت چنــد
در واقـع ایـن ذرات کشـیده    . هایی کشیده بودندصورت دانه

هاي اکسیدي جدا شده از سـطح در طـول فرآینـد    همان لایه
این ذرات به محیط آبی بـه شـدت   با وارد شدن. سنتز هستند

قسـمتی از ایـن ذرات بـه صـورت     . افتـد قلیایی دو اتفـاق مـی  
محلول درآمده و به صورت پایـدار  نا) III(هیدروکسید آهن

مانند و قسـمت دیگـر تشـکیل ذرات درشـت فـرات      باقی می
از ذرات در مـدت زمـان   EDSدر آنـالیز  . دهنـد سدیم را می

تـر و  قدر اندازه ذرات کشـیده دیده شد که هر چh5/1سنتز 
). 2جـدول  (خلـوص کـاهش یافـت   ) 5شـکل  (بزرگتـر شـد  

بزرگتر باشند به صورت μm6/0زمانی که ذرات از بنابراین
مانند و زمانی که از نامحلول باقی می) III(هیدروکسید آهن

این مقدار کوچکتر باشند تشکیل ذرات بزرگ فرات سـدیم  
h6بـه  5/1زایش زمـان سـنتز از   این مساله بـا اف ـ . دهندرا می

هـاي اکسـیدي جـدا شـده از سـطح      لایـه . بیشتر مشهود است
شامل ترکیبات مختلفی مانند مگنتیت، هماتیت، هیدروکسید 

در مـــدت . بودنـــد) II(آهـــنو هیدروکســـید) III(آهـــن
شـامل  هـاي اکسـیدي معمـولا   لایهتر سنتز،هاي طولانیزمان

بنابراین علاوه . ]22[هستندو هماتیت ) III(هیدروکسید آهن
بر تجزیه فرات سـدیم بـه مگنتیـت و هماتیـت، عامـل دیگـر       

هاي اکسـیدي جـدا شـده از سـطح     یبات، لایهوجود این ترک
اما آنچه مسلم است اندازه آنها بزرگتـر از مگنتیـت و   . بودند

.هماتیت ایجاد شد در اثر تجزیه فرات سدیم است

گیرينتیجه–4
فرآینــد ســنتز فــرات ســدیم بــه روش الکتروشــیمیایی اتفــاق  

وجودتولید شده و بهاین امر سبب تغییر اندازه ذرات . افتدمی

ایـن فازهـا باعـث کـاهش     . شـود آمدن فازهاي ناخواسته مـی 
در اثر تجزیـه  . شوندخلوص فرات سدیم با گذشت زمان می

هاي اکسیدي تشـکیل شـده در   فرات سدیم و جدا شدن لایه
، )II(، هیدروکسـید آهـن  )III(سطح آند، هیدروکسید آهن

ترکیبـات ایجـاد   . مگنتیت و هماتیت به الکترولیت راه یافـت 
ابعـاد کـوچکتري   ه در اثـر تجزیـه فـرات سـدیم معمـولا     شد

هـاي  نسبت به ترکیبات به وجود آمده در اثر جدا شدن لایـه 
کربنات سـدیم نیـز یکـی دیگـر از     . اکسیدي از سطح داشت

هاي طولانی مدت سنتز در اثر هایی بود که در زمانناخالصی
در صورت . جذب گاز دي اکسید کربن از اتمسفر ایجاد شد

و اندازه با خلوص بالا)Na2FeO4(از به ذرات فرات سدیم نی
ــنتز  ــد سـ ــک، بایـ ــه روش  نانومتریـ ــدیم بـ ــرات سـ ذرات فـ

هاي کمتـر و در دفعـات بیشـتر    الکتروشیمیایی در مدت زمان
.انجام شود
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