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چکیده 
اسـتفاده  گـري ژلـی   بـه روش ریختـه  )وزنیدرصد2(نقره-آلومینا نانوکامپوزیتساختجهت اولیه محلول در آب مواداز در این تحقیق

سـازهاي پراکنـده اثـر  بررسـی  نتـایج حاصـل از   .شدبه کار گرفتهدر زمینه آلومینا نقرهذرات به عنوان منبع ایجاد نانو،نیترات نقره. گردید
Dispersants) (سـاز دولاپـیکس   پراکندهنشان داد که هابر روي رفتار رئولوژي سوسپانسیونمختلفET85  وزنـی  درصـد 5/1مقـدار  بـه

بسـیار  توزیـع  اثبـات وجـود نقـره و    حـاکی از  ) EDX(و آنـالیز عنصـري  )SEM(لکترونی روبشـی میکروسکوپ اتصاویر . باشدمناسب می
سنتز شـده  ذرات نقره نانواندازه نشان داد که )TEM(میکروسکوپ الکترونی عبوري بوده و آنالیزدر زمینه آلومینا ذرات نقره نونایکنواخت

. باشدنانومتر می10احدود

.سوسپانسیوننانوذرات نقره،،کامپوزیتنانوا، آلومینلی، گري ژریخته:هاي کلیديواژه

مقدمه-1
سوسپانسـیون طه ایجـاد یـک   هاي کلوئیدي بـه واس ـ روش

یکنواخـت  کـاملا هـاي سیستمپایدار، باعث به وجود آمدن 
هـا  ایـن روش از هـا  نانوکامپوزیـت امـروزه سـنتز   . شوندمی

.]1[کرده استکاربردهاي وسیعی پیدا 
که براساس ینانوکامپوزیتهاي ساخت قطعات یکی از روش

ی گري ژل ـهاي کلوئیدي بنا شده است روش ریختهسیستم

مـیلادي  1980این روش براي اولین بار در دهـه  . باشدمی
Oak RidgeدرJanneyو Omateteتوســط  National

Laboratories  در ایـن روش ]. 2-4[در آمریکا ابـداع شـد،
یک سوسپانسیون حـاوي پـودر سـرامیکی بـه همـراه      ابتدا 

مونومرهاي محلول در آب تهیه شده و سپس بعد از ریختن 
 ـ  in(ب، بـا پلیمریزاسـیون درجـا    بـه درون قال situ(  پـودر ،

. گـردد بعدي پلیمري تثبیـت مـی  3سرامیکی داخل شبکه 
اي تشـکیل شـده بعـد از بیـرون آمـدن از قالـب،       قطعه ژله
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با توجه به کاربرد آن، تـا دمـاي مـورد نظـر     انهایتخشک و 
مزایاي این روش نسـبت بـه روش  از ].5،6[دشومیسینتر

گیري تزریقـی قالبگري دوغابی و تههاي سنتی مانند ریخ
)Injection molding (تشکیل سوسپانسیونی بـا  توان بهمی

مـواد آلـی کمتـر، اسـتحکام     استفاده از درصد جامد بالاتر، 
بودن مواد قالـب  در دسترس تر،خام بالاتر، مواد قالب ارزان

تـاکنون  ].7[اشاره کـرد بزرگو ساخت قطعات پیچیده و 
هـا بـه روش   نانوکامپوزیتپیرامون ساخت تحقیقات اندکی 

مثـال در سـال   عنـوان به . گري ژلی انجام شده استریخته
2003،Niihara نانوکامپوزیتو همکارانشAl2O3/Ni را با

. گري ژلی سنتز کردنداستفاده از روش ریخته
Al2O3/NiOی نانوکامپوزیتهاي ابتدا دانهانجام شده در کار 

در ادامـه  . گري کردنـد آنها را ریختهرا سنتز کرده و سپس 
حـرارت داده و بـا   C700°قطعه ساخته شده را تـا دمـاي  

، Niبـه  NiOاز درون قطعه متخلخل و احیـاء  H2عبور گاز 
.]8[فوق را تهیه کردندنانوکامپوزیت

و همکارانش با استفاده Ananthakumarدر تحقیق دیگري 
، SiCو نانوپودر از پراکنده کردن همزمان پودر آلومینا 

هاي ویژگیرا جهت بررسیAl2O3/SiCنانوکامپوزیت
].9[خزشی آن تهیه کردند

، از ماده اولیه محلول تحقیقات انجام شدهدر هیچکدام از 
استفاده نشده نانوکامپوزیتدر آب براي سنتز فاز دوم 

دلیل این امر با وجود یکنواختی بسیار بالایی که . است
هاي فلزي بر روي تمالا اثر نامطلوب یونکند، احایجاد می

ه سکوزیتیساز و همچنین وعامل پراکندهعملکرد
که براي رفع این ؛ ]10[باشدسوسپانسیون حاوي آنها می

) Chelator(ها لیتاز اثر کیتحقیقمشکل، در این 
در داخل +Agهاي در واقع با گیرانداختن یون. استفاده شد
ا بر روي خواص هنامطلوب آنلیت، از اثراتساختار کی

.رئولوژي سوسپانسیون جلوگیري شد
به عنوان کاتالیست در صنعت Al2O3/Agنانوکامپوزیت

توسط NOبه NOxخودرو براي انجام واکنش احیاء 
ر صنعت پتروشیمی براي یک دو ]11[هاهیدروکربن

همچنین به ]. 12[اي داردها کاربرد گستردهسري واکنش
را نیز از آن ضد باکتريتوان خواص مینقره دلیل وجود 
2(نانوکامپوزیتدر کار حاضر، سنتز .]13[انتظار داشت

ژلی با گريبه روش ریختهAl2O3/Ag) وزنیدرصد

با استفاده از دستگاه رئومتر، خواص . موفقیت انجام شد
هاي الکترونیرئولوژي و همچنین به کمک میکروسکوپ

ساختار و نحوه ریز)TEMوSEM(روبشی و عبوري
یکه این تحقیق از آنجای.پخش نانوذرات در آن بررسی شد
ها به روش نانوکامپوزیتاولین گزارش در زمینه ساخت 

-ژلی با استفاده از مواد اولیه محلول در آب میگريریخته
تواند گامی مهم در توسعه ساخت انواع باشد، بنابراین می

شود که نیاز به ایجاد یک سیستم هایی تلقی نانوکامپوزیت
. یکنواخت دارندکاملاً

هاي تجربیفعالیت- 2
مواد اولیه- 2-1

ــن  ــقدر ای ــاي تحقی ــرکت  MR70از آلومین ــول ش محص
Martinswerk    با میـانگین انـدازه دانـهmμ7/0  و نیتـرات

آلمـان  ) Merck(محصول شـرکت مـرك   ) Ag(NO3)(نقره 
ریــل آمیــد اکهمچنــین از مونومرهــاي متــا. اســتفاده شــد

)MAM ( و متیلن بیس اکریل آمید)MBAM ( براي ایجاد
و کاتالیست تتـرا  ) APS(زگر پرسولفات آمونیوم ژل و از آغا

Sigmaمحصول کمپانی )TMEDA(دمیآدياتیلنمتیل

.اسـتفاده شـد  ینـد تشـکیل ژل   آبراي تسریع در فر،آمریکا
، ET85تجـاري دولاپـیکس   هـاي  ساز با نـام پراکندهواملع

CE64 ،PC67 ،SPC7 ،CA ،FF6 وFF7ــرکت از شـــــــ
Zschimmer and Schwarsندآلمان تهیه شد.

روش انجام کار-2-2
ژلی را نشان گريیند ریختهآفلوچارت انجام فر1شکل 

5/1به همراه ) MBAMو MAM(ابتدا مونومرها .دهدمی
در آب ET85دولاپیکس سازوزنی عامل پراکندهدرصد

درصد2سپس نیترات نقره بر مبناي . دیونیزه حل شدند
قطعه نهایی، به سیستم فوق اضافه شد و وزنی نقره در 

به حجمی جامد درصد50بر مبناي پودر آلومینا انهایت
24سوسپانسیون حاصل به مدت . این محلول اضافه شد

در مرحله بعد، با افزودن آغازگر و . ساعت بالمیل شد
قالب ریخته شده و به کاتالیست، سوسپانسیون به درون

یند آتا فرگردیدمنتقل C55°کن با دمايدرون خشک
ساعت قطعات از درون 1بعد از . تشکیل ژل انجام شود
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رطوبت و درصد95ها خارج شده و وارد انکوباتور با قالب
یند خشک شدن با دقت کافی و شدند تا فرآC30°دماي 

ها یت نمونهدر نها. بدون ترك خوردن قطعات انجام شود
در واقع .شدندسینترتوسط مایکروویوC1300°در دماي

فرآیند سوختن بایندر و سینترینگ به صورت پیوسته و 
.پشت سرهم انجام گرفت

ژلی گريفلوچارت فرآیند ریخته: 1شکل 
.Al2O3/Agنانوکامپوزیت 

هاي آنالیزروش- 2-3
ccهاي مدرج به حجماستوانهده از استفاتست رسوب با 

ها توسط خواص رئولوژیکی سوسپانسیون. انجام شد10
آنالیز. انجام گرفتMCR300رئومتر چرخشی مدل 

)Simultaneous thermal analysis(همزمان حرارتی
-ریزجهت بررسی. انجام شدPL1640ها با دستگاه نمونه

لکترونی روبشیاز میکروسکوپ اذرات و پخش نانوساختار 
)SEM, Cambridge S360( ذرات نانواندازه ین یتعبرايو

,EM208STEM(از میکروسکوپ الکترونی عبوري 

Philips(استفاده شد.

نتایج و بحث- 3
مناسبسازپراکندهعامل تعیین - 1- 3

هاي نقـره  یونمشاهده شد کههاي مختلف با انجام آزمایش
سـاز  وامل پراکنـده با عدر داخل سوسپانسیونموجود فلزي 

متفـاوتی ایجـاد   ها و خواص ی با رنگهایمختلف، کمپلکس
بـا  هـاي نقـره   یـون نتایج نشان داد کـه  همچنین . کنندمی

لـذا  .دهنـد مـی تشـکیل  رسـوب  سازانواع پراکندهبعضی از 
سـاز عـلاوه بـر فـاکتور قابلیـت پخـش ذرات       عامل پراکنده

نیز عمل ) Chelator(لیت آلومینا، بایستی به عنوان یک کی
هـاي  ها مواد آلی هستند که با دارا بودن گروهلیتکی. کند

، )-COOH(هـاي کربوکسـیلیک   اي مانند گـروه عاملی ویژه
هـــاي فلـــزي در ســبب بـــه دام انـــداختن ذرات و یــون  

به همین منظور، براي از بـین  . ]14[گردندساختارشان می
ولـوژیکی  هاي نقره بر روي خواص رئبردن اثر نامطلوب یون

سازهاي داراي گروه کربوکسـیلیک  سوسپانسیون از پراکنده
نتایج حاصل از 1جدول). خانواده دولاپیکس(استفاده شد 

ساز با محلول نیترات نقـره را  این عوامل پراکندههمکنش بر
.دهدنشان می

سازهاي مختلف در واکنش با همکنش پراکندهنتیجه بر: 1جدول 
.محلول نیترات نقره

نتیجه حاصله در واکنش با نیترات نقرهسازپراکنده
CE64تشکیل ژل و انعقاد سوسپانسیون
ET85محلول شفاف مایل به رنگ آبی
FF6رنگمحلول بی
FF7رنگمحلول بی

PC67محلول زرد رنگ همراه با رسوب آهسته
SPC7اي همراه با رسوب آهستهمحلول زرد مایل به قهوه
CAرنگمحلول بی

، ET85سـازهاي دولاپـیکس  ، پراکنـده 1با توجه به جـدول  
CA ،FF6 وFF7      که در واکـنش بـا محلـول نیتـرات نقـره

رنگ و بدون رسوب تشـکیل داده بودنـد،   هاي بیکمپلکس
.براي تست رسوب انتخاب شدند

سـازهاي  وزنی از پراکندهدرصد1براي انجام تست رسوب، 
مـی جامـد آلومینـا    حجدرصـد 10فوق بـه سوسپانسـیون   

نتایج حاصل از تست رسـوب را بـراي   2شکل .اضافه شدند
.دهدسازهاي فوق نشان میپراکنده
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سـاز  پراکندهسوسپانسیون حاوي دهد که نشان می2شکل 
ساعت نشان 24رسوب کمتري را بعد از ET85دولاپیکس 

تـرین  مناسـب ساز بـه عنـوان  بنابراین این پراکنده. دهدمی
هاي ساز انتخاب شد و از آن براي انجام تستکندهعامل پرا

. بعدي استفاده گردید
ساعت بعد از 24

0
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10

ET85 FF6 FF7 CA
نوع پراکنده ساز 

(cm
ب (

سو
ع ر

تفا
ار

.ساعت24سازهاي مختلف بعد از تست رسوب پراکنده: 2شکل 

سازتعیین مقدار مطلوب پراکنده- 2- 3
سـاز مناسـب، گـام بعـدي    عامل پراکندهنوعبعد از انتخاب

-براي رسیدن به یک سوسپانسیون پایدار که قابلیت ریخته
-مطلوب پراکنـده ي داشته باشد، به دست آوردن مقدارگر

10براي این کار یـک سوسپانسـیون حـاوي    . باشدساز می
ساز با درصدهاي مختلف عامل پراکندهجامد حجمیدرصد
ET85 نتـایج ،3شـکل  .تهیه شـد رسوب براي انجام تست

.دهدساعت نشان می24حاصل از تست رسوب را بعد از 

ساعت بعد از 24

0
1
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3
4
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7
8
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10

1.7 1.5 1.3 1.1 1

ET85 درصد وزنی پراکنده ساز دولاپیکس

(cm
ب   ( 

سو
ع ر

تفا
ار

ET85.ساز هاي مختلف پراکندهوبی درصدرفتار رس: 3شکل

وزنـی از  درصـد 5/1دهـد نشان مـی 3همانگونه که شکل 
به دلیل داشتن کمترین میـزان رسـوب   ET85دولاپیکس 

سـاز  ساعت، بـه عنـوان مقـدار مناسـب پراکنـده     24بعد از 
. انتخاب شد

ساز مورد اسـتفاده در کـار حاضـر از    مقدار مطلوب پراکنده
ماننـد آنچـه  (شده در تمامی مراجع مشـابه  مقادیر گزارش
در .بیشـتر اسـت  ) گزارش شـده اسـت  ] 15[که در مرجع 

لیــت بــودن ایــن واقــع در اینجــا بــه دلیــل خاصــیت کــی
هاي کربوکسـیلیک کـه وظیفـه    ساز، بخشی از گروهپراکنده

پخش کردن ذرات آلومینا داخل سوسپانسیون را داشـتند،  
هاي نقره از بین رفته انداختن یوندامبه اثرشان به واسطه 

بیشـتري بـراي رسـیدن بـه     سـاز  از پراکندهبنابراین . است
. استفاده شدخواص رئولوژي مطلوب

بررسی رفتار رئولوژي سوسپانسیون-3- 3
یـابی خـوب و ویسـکوزیته پـایین سوسپانسـیون بـا       جریان

درصد حجمی بالا مهمتـرین فـاکتور در رسـیدن بـه یـک      
همچنین این امـر در  . واص مطلوب استقطعه سالم و با خ

هـاي پیچیـده توسـط    هـاي قالـب  پر کـردن تمـام قسـمت   
رفتـار  ،4شـکل  . کندسوسپانسیون، اهمیت زیادي پیدا می

آلومینا حجمی جامد درصد50یابی سوسپانسیون با جریان
. دهدمینشانET85ساز را در مقادیر مختلف پراکنده
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حجمی جامددرصد50پانسیون دریابی سوسرفتار جریان: 4شکل
ET85.ساز دولاپیکس مقادیر مختلف پراکندهبراي 

وابستگی شدید ویسکوزیته به مقادیر مختلف عامل 4شکل 
شود، همانطور که ملاحظه می. دهدساز را نشان میپراکنده

سـاز دولاپـیکس   سوسپانسیون در مقـدار مطلـوب پراکنـده   
ET85)5/1سکوزیته را دارا مـی کمترین وی) وزنیدرصد-

. شـود ر در این مقدار، ویسکوزیته بیشتر مـی یباشد و با تغی
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دهـد کـه سوسپانسـیون در    نشـان مـی  5همچنین شـکل  
پلاستیک است؛ ساز، داراي رفتار شبهتمامی مقادیر پراکنده

.باشدژلی میگريکه یک رفتار مناسب براي ریخته
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حجمی جامد درصد50ر دتنش برشی بر حسب سرعت برشی : 5شکل
ET85.ساز دولاپیکس مقادیر مختلف پراکندهبراي

آنالیز حرارتی- 4- 3
نشـان داده  6در شکل ) DTA-TG(همزمان آنالیز حرارتی 

. در نظر گرفته شـد C/min5°سرعت گرمایش .شده است
در (وزنـی پیوسـته   یـک افـت   C300°حدودزیر دمايتا 

مشـاهده  ) DTAار در نمود(زا پیک گرمایکو ) TGنمودار 
خـارج شـدن   وجود ایـن پیـک گرمـازا بـه خـاطر      . شودمی

,MAM(پلیمرها MBAM(اشد کـه تطـابق خـوبی بـا     بمی
در ادامـه،  . ]8[کارهاي انجـام گرفتـه در ایـن زمینـه دارد    

یـک پیـک پهـن گرمـاگیر مشـاهده      C350°حدود دماي 
امـا بـه   . تواند به دلیل خروج نیتـرات باشـد  شود که میمی
یل اینکه مقدار آن بسیار کم است لذا تغییـر محسوسـی   دل

.شودمشاهده نمیTGدر نمودار 

نتایج میکروسکوب الکترونی روبشی- 5- 3
نتایج حاصـل از میکروسـکوپ الکترونـی    ،8و 7هاي شکل

.دندهروبشی را نشان می
را Al2O3/Agنمونه خام نانوکامپوزیـت  ریزساختار،7شکل 

داراي بدنـه ،شـود ملاحظه مـی همانگونه که. دهدنشان می
باشـد؛  یک ساختار یکنواخت از نظر توزیع ذرات آلومینا می

که این ساختار منجر به ایجـاد خـواص مکـانیکی مطلـوبی     
. گرددمی
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) DTA-TG(هاي آنالیز حرارتی منحنی: 6شکل
.Al2O3/Agنانوکامپوزیت 

شـده  سینترAl2O3/Agنانوکامپوزیتریزساختار ،a8شکل
همـانطور  .دهـد را نشان میتوسط مایکروویوC°1300در

پـذیري خـوبی   سینترشود در این دما ذراتکه ملاحظه می
هـا بسـیار کـم    دهند و تخلخل بین دانهرا از خود نشان می

-این امر منجر به ایجاد خواص مکانیکی مطلوبی می. است
.گردد
Al2O3/Agنانوکامپوزیـت Back scatterتصـویر  ،b8شکل

هـر عنصـري   Back scatterیکه در تصویر از آنجای. باشدمی
شود و با توجه به تر دیده میکه جرمش بیشتر باشد روشن

اینکه جرم اتمی نقره از آلومینیوم بیشتر است، لـذا انتظـار   
ذرات نقـره در زمینـه   نـانو b8نقاط سفید در شکل رود می

ــا ــندآلومین ــکل. باش ــز c8ش ــه نی ــه نقط )Map(اينقش
زمینـه  درهذرات نقـر توزیـع نـانو  باشـد و  نانوکامپوزیت می

.دهدرا نشان میآلومینا 

لکترونی روبشی بدنه خاماتصویر میکروسکوپ : 7شکل
.Al2O3/Agنانوکامپوزیت 
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)a(

)b(

)c(
تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی نانوکامپوزیت : 8شکل

Al2O3/Agسینتر شده در°C1300ون مایکروویودر ،a( تصویر
ذرات نقره پخش شده در زمینه تصویر نانو)bریزساختار زمینه، 

.)Map(ذرات تصویر توزیع نانو)cوآلومینا

ذرات توان گفت کـه نـانو  میc8و b8هايشکلبا توجه به 
این. اندداشتهآلومینانقره توزیع بسیار مناسبی را در زمینه 

ذرات به خاطر استفاده توزیع نانویکنواختی بسیار خوب در 

هـاي نقـره در   و ایجاد یـون ) محلول در آب(از نیترات نقره 
ها در اثـر حـرارت دادن   باشد؛ که این یونسوسپانسیون می

. اندذرات به سطح ذرات آلومینا چسبیدهبه صورت نانو
نیـز  نانوکامپوزیـت گرفتـه شـده از   ) EDX(آنالیز عنصـري  

شـکل  (کنـد ید میمینه آلومینا تایدر زوجود عنصر نقره را 
پوشـش  به خـاطر وجـود   نمودار ي موجود درپیک طلا. )9

در .باشـد مـی SEMطلا روي نمونه به منظور انجام آنـالیز  
تنها بخش بسیار کـوچکی  EDXاینجا به دلیل اینکه آنالیز 

گیري نسبت وزنـی  براي اندازهگیرد، لذا میاز نمونه را در بر
توان بـه طـور دقیـق    نمیجود در نانوکامپوزیت، فلز نقره مو

. قـرار داد را مـلاك محاسـبه   Agبه Alنسبت شدت پیک 
مقـدار ایـن نسـبت    ،9با توجه بـه شـکل   وجودولی با این 

که معـادل همـان مقـدار اولیـه در نظـر      باشد؛می2حدود 
.باشدگرفته در سیستم می

Al2O3/Ag.نانوکامپوزیت EDXآنالیز : 9شکل 

نتایج میکروسکوپ الکترونی عبوري-6- 3
دست به)SAED(الکترونی تصاویر الگوي پراش 10شکل 

و ) b10(، آلومینــاي خــالص )a10(نقــره خــالص آمــده از 
بـراي  .دهـد را نشـان مـی  ) Al2O3/Ag)c10نانوکامپوزیت 

اي و بـراي مـواد   کریستال این الگو به صورت نقطهمواد تک
امـا بـا ایـن    ؛]16[باشدمیايکریستال به صورت حلقهپلی

. آیدآل به دست نمیایدهشکلگاه یک حال هیچ
دسـت آمـده   رهاي قبلی انجام گرفته، تصاویر ببا توجه به کا

از الگوي پراش الکترونی با الگوهاي ساختارهاي آلفا آلومینا 
)hcp(]17[و نقره)fcc(]18[تطابق دارد.

2 μm

500 nm

1 μm

Ag La1
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)a(

)b(

)c(
نانوذرات نقره، )SAED(،a(ش الکترونی الگوي پرا: 10شکل 

b( ،آلومیناي خالصc( نانوکامپوزیتAl2O3/Ag.

ــی عبــوري گرفتــه شــده از   تصــاویر میکروســکوپ الکترون
ــت  نشــان داده شــده 11در شــکل Al2O3/Agنانوکامپوزی

با توجه به تصویر میکروسـکوپ الکترونـی عبـوري و    . است

متـر  نـانو 10زیر ذرات حدودا، اندازه نانوb8همچنین شکل 
.باشدمی

تصویر میکروسکوپ الکترونی عبوري :11شکل
.Al2O3/Agنانوکامپوزیت

گیرينتیجه-4
بـه روش  )وزنـی درصـد Al2O3/Ag)2نانوکامپوزیتسنتز 
هاولی ـمـواد سـتفاده از  ابراي اولین بـار بـا   ژلی گريریخته

بـه  ذرات نقـره براي ایجاد نانو) نیترات نقره(محلول در آب 
. عنوان فاز دوم، با موفقیت انجام شد

به دلیـل دارا بـودن خـواص    ET85ساز دولاپیکس پراکنده
هـاي نقـره و همچنـین    لیتی براي به دام انداختن یـون کی

سـاز  سـازي بـالا، بـه عنـوان عامـل پراکنـده      پراکندهقدرت
هـا در مقـدار   همچنـین سوسپانسـیون  . انتخاب شدمناسب 

ET85سـاز دولاپـیکس   ل پراکنـده وزنی از عام ـدرصد5/1

را از خـود  پلاسـتیک  و رفتار شـبه یابی خوبخواص جریان
. نشان دادند

تصاویر میکروسـکوپ الکترونـی روبشـی و آنـالیز عنصـري      
ذرات حضـور نـانو  Al2O3/Agنانوکامپوزیـت گرفته شـده از  

مینه آلومینا را نشان زنقره و پخش بسیار یکنواخت آنها در 
تصـاویر میکروسـکوپ الکترونـی عبـوري     همچنـین . دادند

زیر اًحدودشده با اندازه ذرات نقره سنتز نانوحاکی از وجود
.بودنانومتر 10

ذرات نیـز وجـود   ) SAED(تصاویر الگوي پـراش الکترونـی   
آنهـا را  کریسـتالوگرافی نقره در زمینـه آلومینـا و سـاختار    

. ید کردندیتا
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