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-شده به روش سل ديتول ZrCنانو ذرات  يابيسنتز و مشخصه
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رانيواحد ساوه، ساوه، ا يمواد، دانشگاه آزاد اسلام يگروه مهندس  

 
و pH پارامترهاي از استفاده با ژل -سل روش به زيركونيوم كاربيد ذرات نانو پژوهش اين در چكيده: 

عنوان به رتيبت به فنوليك رزين و پروپوكسايد زيركونيوم. شدند سنتز فرايند، درحين آن كنترل و دما
پودرها نانو اين سنتز فرايند در دما و pH پارامترهاي اثر .گرفتند قرار استفاده مورد وكربن Zr اوليه مواد
سازندهپيش ذرات ،5 محدوده در pH كنترل با كه داد نشان سل مورد در نتايج. گرفت قرار بررسي مورد

و O-Zr پيوندهاي ،FTIR هايداده در. كرد سنتز توانمي نانومتر 10 زير هاياندازه در را Zr حاوي
C-Zr 1 و 560 محدوده در ترتيب به-cm 1505 نتايج  شدند. شناساييXRD دماي نشان داد درºC700

واكنش هيچ ازيركوني و كربن حاوي اوليه تركيبات هنوز و است نشده تشكيل زيركونيوم كاربيد ذرات
اند.كرده تشكيل به شروع زيركونيوم كاربيد اوليه هايجوانهºC1320 دماي در. اندنداده انجام شيميايي

يم زيركونيوم تبديل كاربيد به كربوترمال، مواد اوليه هايواكنش طريق از ،ºC1420 تا دما افزايش با
رامان يابي طيفدر مشخصه .است nm 5 حدود حاصل در هايكريستاليت اندازه ºC1420دماي در .شوند

ذرات C-Zr باندهاي به مربوط كه شوندمي ديده 530و  cm  600-1هايمحدوده در قوي نسبتاً باند دو
ZrC دماي رد چگالش و كربن فاز حضور در زيركونيوم آلكوكسيد هيدروليز عمليات حين در .هستند

ºC60 پيوندهاي  با ژلZr-O-C محصول به يابيدست امكان شرايط اين. شد تشكيل ZrC دماهاي در را
اوليه هايجوانه كه داد نشان DTA/TG آناليز. بود موضوع اين مويد DTA آناليز كه ساخت فراهم پايين
ار موضوع اين ايكس اشعه پراش الگوي كه است شده تشكيل ºC1320دمايي  محدوده در ZrC ذرات
زير ابعاد محدوده در زيركونيوم كاربيد ذرات كه داد نشان SEM ريزساختاري تصاوير. كندمي تاييد
تهگرف صورت يكنواخت و باريك محدوده در ذرات اندازه توزيع و است شده تشكيل نانومتر 100
 .است

 .ژل، كاربيد زيركونيوم، فرايند شيميايي-پودر، سنتز، سل نانو :يديكلمات كل
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 مقدمه -1
 اخير، هايدهه در خوب، مكانيكي خواص و بالا شيميائي و حرارتي مقاومت مانند نظيريبي خواص دليل به سراميكي كاربيدهاي
 حرارتي شوك به مقاومت و فازي پايداري بالا، ذوب نقطه علت به مواد اين. اندكرده پيدا مختلف صنايع در متنوعي كاربردهاي

 هر يرگدازد كاربيدهاي خصوصا كاربيدها. دارند مناسبي بسيار بالاي دما استحكام همچنين كاربيدها. باشندمي توجه مورد همواره
 به مقاومت زياد، سختي بالا، استحكام ازقبيل هاآن مطلوب خواص امر اين علت و كنندمي پيدا صنعت در تريبيش اهميت روز

 بالا، بذو نقطه دليل به زيركونيم كاربيد. نمود استفاده متفاوتي كاربردهاي در هاآن از توانمي كه است ديرگدازي و خوب خوردگي
 طرف از. است برخوردار بالا دما شرايط در كار براي زيادي پتانسيل از حرارتي هايشوك برابر در خوب مقاومت و جامد فاز پايداري

  دارد نيز را سايش به مقاوم و برشي ابزارهاي در كاربرد قابليت دارد كه بالايي سايش به مقاومت و زياد سختي دليل به ديگر
 مواد اين يدتول براي بخار فاز شيميايي رسوب و بالا دما خوداحتراقي سنتز كربوترمال، احياء نظير مختلفي هايتكنيك اخيراً]. 3-1[

 خواص مواد، اين. است شده انجام نانوساختار مواد ويژه به جديد مواد گسترش براي زيادي هايتلاش امروزه]. 4-6[ انديافته توسعه
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 كاربردها از وسيعي محدوده در توانندمي نانومتري، ذرات]. 7-9[ دهندمي نشان خود از فردي به منحصر مكانيكي و الكتريكي نوري،
 فرآيند جمله از زيادي، هايروش. ]11 و 10[ شوند گرفته كار به پزشكي و بيولوژيكي حسگرهاي تا گرفته الكترونيك و فتونيك از

 براي معمول هايروش از الكتروشيميايي هايروش و پلاسما روش مكانيكي، آلياژسازي بخار، فاز از شيميايي رسوب ژل،-سل
 و ويژه تجهيزات به نياز عدم روش، سهولت دليل به ژل-سل روش شيميايي، هايروش بين در]. 15-12[ هستند ذرات نانو توليد
 نانو مقياس در مواد خواص بهبود به توجه با رو اين از]. 16-19[ است نانوذرات توليد روش ترينمتداول توليدي؛ محصولات تنوع

 مايكل هك پژوهشي در .است ژل سل روش به زيركونيم پودركاربيد نانو سنتز تحقيق اين انجام از هدف ژل سل روش مزاياي نيز و
 و يداس استيك پروپوكسايد، زيركونيوم اوليه مواد از استفاده طريق از ژل -سل روش با را ZrC نانوذرات دادند انجام همكارانش و

 وليها مواد از استفاده طريق از را سيليس كاربيد/زيركنيا كاربيد همكارانش، و شيخ]. 20[ شد سنتز كربن منبع عنوان به ساكاروز
 و لي]. 21[ كردند سنتز كربوترميك واكنش طريق از گرادسانتي درجه 1500 دماي در TEOS محلول و پروپوكسايد زيركونيوم

نابع م از سيليس و زيركونيا تهيه براي ترتيب به اوليه هايسل. كردند سنتز ژل-سل فرآيند طريق از را SiC -ZrCنانوپودر همكارانش
. شد هاضاف كربن منبع عنوان به ساكارز و شده مخلوط يكديگر با سل تا دو. شدند تهيه 2و تترااتوكسيلان 1زيركونيوم اكسي كلرايد

 . ]22[ آمد دست به نانومتر 180 ذرات متوسط قطر. شدند داده حرارت خلا تحت ساعت 1 مدت به درجه 1500 دماي در سپس
 pHتوان به پارامتر ها ميترين آنژل مطرح شده است، كه از مهم-پارامترهاي مختلفي جهت سنتز نانو ذرات مواد به روش سل

استفاده شده  pHل سل از پارامتر داخ جهت كنترل اندازه ذرات در B4Cو  SiCاشاره نمود. به عنوان مثال در سنتز ذرات كاربيدي 
اين محصول از طريق واكنش مواد اوليه . نمودند تهيه ژل -سل روش توسط را ZrC/Cهمكاران، كامپوزيت  و . وو]23 و 24[ است

2ZrO با  ژل -كاربيد زيركنيم به روش سل ذرات . با بررسي منابع مشخص شد كه سنتز نانو]25[ و كربن در دماي بالا تشكيل شد
 اب سنتز اول مرحله و دما و كنترل آن درحين فرايند صورت نگرفته است بنابراين در اين پژوهش در pHاستفاده از پارامترهاي 

 الا،ب مهندسي خواص با نهايي محصول توليد دما كنترل با سنتز دوم مرحله در و نانومتر 10 زير ابعاد در سل داخل ذرات pH كنترل
 .است مدنظر بالا بلورينگي و يكنواخت مورفولوژي نظير

 هاي آزمايشمواد و روش -2
 مواد 

  كلريدريك اسيد ،)3Zr[OCH(CH، Alderich-Sigma(2[4( ايزوپروپانول) IV( زيركونيوم ايزوپروپاكسيد كمپلكس
)HCl، Merck Ag ( سديم هيدروكسيد ،)آلمانNaOH، Merck Ag ( پروپانول ،)آلمانO8H3C، Merck Ag فنوليك رزين) آلمان 
)Resol، شركت RIL 800 Resitan(، آمونيوم كربوكسيلات )APC، D305 (پودر نانو سنتز براي اوليه مواد عنوان به مقطر آب و ZrC 

 همراه پروپوكسايد زيركونيوم ml60  ابتدا شودمي ملاحظه كه طور همان. دهدمي نشان را كار انجام مراحل 1 شكل. شد استفاده
 تحت محلول. شد اضافه فوق محلول به 1 به 1 نسبت به فنوليك رزين سپس. شد تهيه پروپانول ml 30  و مقطر آب ml60  با

 سازييكنواخت حين در محلول pH مدت اين در. شد يكنواخت و هموژن كاملاً مغناطيسي همزن يك برروي پذيربرگشت سيستم
 ژل ذرات تشكيل و پيوسته هم به ذرات) ºC60( دما افزايش با ادامه در. شد كنترل كاملاً كاتاليزور لازم مقادير كردن اضافه با سل

 ژل آخر در و شد خشك ºC110 دماي در ژل ساعت 24 مدت به شد تهيه ژل اينكه از بعد. دهندمي Zrعنصر  حاوي پيوندهاي با
 زمان در مختلف دماهاي در حرارتي عمليات تحت كوره در دقيقه بر ليترميلي 100 فلوي با آرگون گاز جريان تحت شده خشك

 حسط الكتريكي بار پتانسيل تعيين روش از سل داخل در سازندهپيش ذرات پايداري بررسي جهت .گرفت قرار ساعت 1 نگهداري
 . شد استفاده سل داخل ذرات

 سنجيطيف ،)DLS، Malvern DTS( ديناميك نور پراكندگي جمله از مختلف، هايروش از استفاده با شده سنتز ZrC پودرهاي نانو
 ،)STA، 404 pc( حرارتي توزين و احتراقي زمانهم حرارتي آناليز FTIR، SHIMADZU 8400S)، DTA/TG( فوريه تبديل فروسرخ

                                                           
1 zirconium oxychloride 
2 tetraethoxysilane 



 
 

44 
 

 
رام

ه س
نام

فصل
ييا  كيي

  ران
وره 

د
وره

1818 
ماره

شش
 3ه3اره 

ااييز
پ

يييييييييييززييزيزيز 
140

1
 

شي
ژوه

ت پ
قالا

م
 

 

يابيمشخصه) XRD،Philips X'pert(ايكساشعهسنجيپراشو،)SEM،(JEOL JSM-7600Fروبشيالكترونيميكروسكوپ
 . ))1( يمعادله( شد استفاده هابلورك ياندازه يمحاسبه براي شرر رابطه از. ندشد

 
 مراحل انجام كار: 1شكل 

                                                                    )1(  

  و Å54/1 با است برابر كه تابشي X پرتو موج طول  λ،راديان حسب بر بيشينه شدت نصف در پيك عرض  B،بلورك اندازه t كه
θB است. پراش از ناشي پيك به مربوط براگ يزاويه 

 شده استفاده) RAMAN، Omega Thermo Nicolet Dispersive( رامان سنجيطيف تكنيك از تكميلي، آناليز عنوان به همچنين،
 .است

 و بحث جينتا  -3
 محدوده در شودمي ملاحظه كه طور همان. دهدمي نشان را سل داخل سازندهپيش ذرات اندازه بر pH تغييرات اثر) الف( 2 شكل

pH محدوده از تركم شده تشكيل ذرات اندازه اسيدي pHدر كه طوري به است بازي هاي pHريز بسيار ذرات اندازه 5 از تركم هاي 
 در OH¯ پايين غلظت به توانمي را امر اين دليل. است ناچيز ژل تشكيل نقطه از قبل تا سنتز فرايند شروع از آن تغييرات و بوده
پيش ذرات اندازه pH افزايش با. شودمي منتج نانومتر 10 زير اندازه در ذرات رشد توقف نهايت در كه داد نسبت pH از محدوده اين

 افزايش) 2( واكنش مطابق هيدروليز سرعت و يابدمي افزايش OH¯ هاييون غلظت بازي هايpH در زيرا يابدمي افزايش سازنده
 . يابدمي افزايش 2Zr(OH) هيدروكسيد ذرات غلظت و يابدمي

Zr(OR)4+4H2O→ Zr(OH)4+4ROH                                                        (2) 
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 pH= 5داخل سل در  متوسط اندازه ذره توزيع) ب ذرات اندازه بر pH اثر) الف: 2شكل 

(ب) ملاحظه مي 2 مان طور كه در شكلدهد. همي نشان را سل داخل سازندهپيش ذرات اندازه بر pH تغييرات اثر (ب) 2 شكل
ند و همچنين اين نمودار گزارش ميالاً يكنواخت و هموژن پراكنده شدهسازنده در داخل سل به صورت كامگردد اولاً ذرات پيش

سطح پودر سنتز شده،  و شناسايي پيوندهاي موجود در جهت بررسينانومتر است.  10كند كه اندازه ذرات موجود در داخل سل زير 
 دهد.را نشان مي pH= 5از نمونه سنتز شده در شرايط  FTIR طيف 3 شكل .استفاده شد FTIR طيفاز 

 
 شده خشك ژل از FTIR سنجي: طيف3شكل 
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نواريك.شوندميديدهcm560-1و505موجعددهايدرترتيببهO-ZrوZr-O-Zrهاييپيكشودميمشاهدهكههمانگونه
 پيوندهاي cm 3450-560-1محدوده  در.است OH پيوندهاي عاملي هايگروه به مربوط كه دارد وجود cm 3450-1 موج عدد در پهن

 Zr-O-C پيوند دارد، تشكيل وجود نمودار اين در كه مهم بسيار نكته. است شده گزارش دارد وجود كربني مواد در كه كربن حاوي
 نتايج 4شكل. است مولكولي ابعاد در هاسازندهپيش مناسب اختلاط بيانگر كه است 1470 و cm 524-1 موج عددهاي محدوده در

 .دهدمي نشان را شده سنتز ژل محصول از DTA/TG حرارتي آناليز

 
 خام پودر ژل DTA/TG تحليل و تجزيه :4 شكل

 اين كه دارد قرار ºC 150-100دمايي محدوده در وزن كاهش مرحله اولين فوق، شكل با مطابق گردد،مي مشاهده كه همانگونه
 ناي كه وزن كاهش دوم مرحله. شودمي داده نسبت فيزيكي هايآب خروج به و است گيرگرما واكنش يك همراه به وزن كاهش
 دادن دست از به نيز مرحله اين كه دهدمي رخ ºC 250-200دمايي محدوده در است، همراه گرماگير واكنش يك با نيز مرحله

 قابل TG منحني شيب از خوبي به گرماگير مرحله دو اين تفكيك است ذكر به لازم. است مربوط پودري ژل ساختاري هايآب
 نسبت تندتري شيب داراي مرحله اين كه افتداتفاق مي ºC700-250دمايي  محدوده در وزن كاهش سوم مرحله. است تشخيص

 مرحله در. است فنولي رزين فرار و آلي مواد خروج به مربوط كه دارد وجود گرماگيري واكنش مرحله اين در است دوم مرحله به
 بخشي خروج و احيايي هايواكنش به مربوط كه دارد وجود %5 حدود وزني افت دارد ادامه ºC1320 الي 700 محدوده از كه آخر

 واكنش بيانگر كه شودمي مشاهده گرماگير ياستحاله يك ºC1320 دمايي محدوده در.است گاز صورته ب واكنش محصولات از
 شده ايجاد زيركونيم كاربيد اوليه هاي جوانه كه دهدمي نشان و است مزبور پودر در موجود كربن و زيركنيا بين كربوترمال احياي
 را شده حرارتي عمليات پودر XRD الگوي 5شكل .است نشده تشكيل كريستالي فازهاي هنوز C°1320 از تركم دماهاي در و است

 .دهدمي نشان ساعت 1 نگهداري زمان و ºC1420 و 1370 ،1320،1200دماهاي در
 و بنكر حاوي اوليه تركيبات هنوز و است نشده تشكيل زيركونيوم كاربيد ذرات ºC700 دماي در كه دهدمي نشان) الف 5 شكل

 تشكيل به شروع ºC1320 دماي در زيركونيوم كاربيد اوليه هايجوانه) ب 5 شكل در. اندنداده انجام شيميايي واكنش هيچ زيركونيا
 طريق از مواد اين ،ºC1420 تا دما افزايش با كه دارند؛ وجود پودر تركيب در اوليه مواد شود،مي ملاحظه كه طورهمان .اندكرده

اندازه 1شرر معادله از استفاده با .شودمي تبديل )JCPDS-27-0997مرجع كد اساس بر( زيركونيوم كاربيد به كربوترمال هايواكنش
. است nm 5 حدود در آمده دست به هايكريستاليت اندازه ºC1420 دماي در كه شودمي ملاحظه. شد محاسبه پودر هايبلورك ي

 شرايط در ZrC پودر از رامان طيف 6شكل. شود داده توضيح رامان طيف طريق از تواندمي ZrC ذرات سنتز درباره تكميلي هايداده
 . دهدمي نشان را ساعت 1 نگهداري زمان و ºC1420دماي  سنتز

 C-Zr باندهاي به مربوط كه شوندمي ديده 530و  cm 600-1هايمحدوده در قوي نسبتاً باند دو گرددمي ملاحظه كه طورهمان
                                                           
1 Scherer 
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 فاز منظم و نامنظم هايشكل به مربوط كه دارند وجود 6001 و cm 1300-1 هايمحدوده در باند دو همچنين .باشندمي ZrC ذرات
 دماي در را ذرات اندازه توزيع نمودار 7 شكل .]26[ شودمي ناميده G و D باندهاي ترتيب به كه است سازندهپيش در موجود كربني

°C1420 دهدمي نشان را ساعت 1 نگهداري زمان و. 

 
گراد (نرخ سانتي درجه 1420 ،1370 ،1320 ،700 دماي در شده حرارتي عمليات پودر براي ايكس اشعه پراش الگوهاي :5 شكل

 ساعت) 1نگهداري  و زمان دقيقه بر گرادسانتي درجه 10گرمايش

 
 سانتيگراد درجه 1420 در شده سنتز ZrC نانوپودر رامان طيف :6 شكل

 
  گرادسانتي درجه 1420 در شده سنتز ZrC نانوپودر ذرات اندازه توزيع :7 شكل
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درذراتونداردوجودذراتاندازهدرپراكندگيواستباريكيمحدودهدرذراتتوزيعدامنهگرددميملاحظهكهطورهمان
دماي  در شده داده حرارت نمونه از روبشي الكتروني ميكروسكوپ تصاوير 8 شكل. اندشده سنتز سايز تك و يكنواخت هاياندازه

ºC1420 دهندمي نشان را ساعت 1 نگهداري زمان مدت و . 
شود؛ اولاً ذرات سنتز شده داراي مورفولوژي يكنواخت با توزيع اندازه ذرات باريك است، ثانياً محدوده همان طور كه مشاهده مي

 اندازه زيع تكداراي تو شده سنتز ZrC ذرات كه كرد مشاهده تواننانومتر است. مي 50اندازه ذرات كاربيد زيركونيوم سنتز شده زير 
 نانومتر 50 تا 10 متوسط داراي اندازه ZrC ذرات كه رسدمي نظر به اين، بر كروي است. علاوه مشابه و مورفولوژي سطح مقطع با

 .است

 
  گرادسانتي درجه 1420 دماي در ZrC نانوپودر روبشي الكتروني ميكروسكوپ :8 شكل

 گيرينتيجه -4
 ZrC درپو ريزساختاري خواص و فازها تشكيل بر حرارتي عمليات شرايط و فرآيند پارامترهاي بررسي تحقيق اين انجام از هدف
 ثرا بررسي به ادامه در و شد بررسي سل خواص بر مؤثر پارامترهاي اثر ابتدا در اهداف اين به رسيدن راستاي در كه. است بوده

مهم pH پارامتر. شد پرداخته هاآن توزيع و مورفولوژي ذرات، اندازه نظير پودر خواص بر نگهداري زمان و سنتز دماي پارامترهاي
 ريز بسيار ذرات اندازه 5 از تركم هايpH محدوده در كه طوري به است؛ سل داخل در 4Zr(OH) ذرات اندازه تعيين در فاكتور ترين
 سازندهپيش ذرات اندازه ،5 از بالاتر هايpH در و است ناچيز ژل تشكيل نقطه از قبل تا سنتز فرايند شروع از آن تغييرات و بوده
 زيركونيوم بهينه جهت سنتز ذرات كاربيد مقدار عنوان به 5 برابر pH بنابراين. است دشوار ذرات اندازه كنترل و داشته چشمگيري رشد

 ري كه در در طيفكند به طوهاي پيوندي از پودر خام وجود اختلاط مواد اوليه را در ابعاد مولكولي اثبات ميبررسي انتخاب شد.
FTIR پودر سنتز شده، پيوند C-O-Zr 1 موج عددهاي محدوده در-cm524 شناسايي شد. نتايج  1470 وDTA نشان داد كه جوانه

، مويد  Xگردند. نتايج پراش اشعهرشد و تكميل مي ºC1420تشكيل و در دماي  ºC1320ي دمايي در محدوده ZrCهاي ذرات پودر 
حاصل  nm 5هاي به دست آمده در عدد ساعت است؛ و بلورك1و زمان نگهداري  ºC1420زيركونيوم در دماي  تشكيل فاز كاربيد

 ºC1380 ساختاري از پودر سنتز شده نشان داد كه اولا مورفولوژي پودرهاي كاربيدزيركونيوم سنتز شده در دمايشد. تصوير ريز
 باشند. نانومتر) مي 50 ميانگين اندازه پودرهاي سنتز شده بسيار ريز دانه و در ابعاد نانومتري (زيرمتحدالشكل بوده است و ثانيا 
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Produced by Sol-Gel Method 
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Abstract: In this research, zirconium carbide nanoparticles were synthesized by sol-gel 
method using pH and temperature parameters and controlling it during the process. 
Zirconium propoxide and phenolic resin were used as Zr and carbon raw materials, 
respectively. The effect of pH and temperature parameters in the synthesis process of these 
nano powders was investigated. The results in the case of tuberculosis showed that by 
controlling the pH in the range of 5, Zr-containing precursor particles can be synthesized in 
sizes below 10 nm. In FTIR data, Zr-O and Zr-C bonds were detected in the range of 560 and 
1505 cm-1, respectively. The XRD results showed that no zirconium carbide particles were 
formed at the temperature of 700ºC and the initial compounds containing carbon and zirconia 
did not perform any chemical reaction yet. At the temperature of 1320ºC, the initial buds of 
zirconium carbide have started to form. By increasing the temperature up to 1420ºC, through 
carbothermal reactions, raw materials are converted into zirconium carbide. At a temperature 
of 1420ºC, the size of the resulting crystallites is about 5 nm. In the characterization of the 
Raman spectrum, two relatively strong bands are seen in the ranges of 600 and 530 cm-1, 
which are related to the Zr-C bands of ZrC particles. During the hydrolysis of zirconium 
alkoxide in the presence of carbon phase and condensation at 60ºC, a gel with Zr-O-C bonds 
was formed. These conditions made it possible to obtain the ZrC product at low temperatures, 
which was confirmed by DTA analysis. DTA/TG analysis showed that the initial buds of ZrC 
particles were formed in the temperature range of 1320ºC, which is confirmed by the X-ray 
diffraction pattern. SEM microstructure images showed that zirconium carbide particles were 
formed in the range of dimensions below 100 nm and the particle size distribution was in a 
narrow and uniform range. 
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