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مزومتخلخل بهTiCسنتز نانوذرات اثر دما و زمان بریبررس
ژل-روش سل
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، غلامرضا خلجیابوالحسن نجف

رانیواحد ساوه، ساوه، ا،یمواد، دانشگاه آزاد اسلامیگروه مهندسار،یدانش

دیو آلکوکسکیفنولنیبا استفاده از رزومیتانیتدیکاربسکرینانوپودر و وق،یتحقنیدر اچکیده:
ییتاچهارستمیسنتز در سندیژل سنتز شدند. فرا-سلندیفرآقیسازنده از طرشپیعنوانبهومیتانیت

داخل سلدرساز شینشان داد که سنتز ذرات پجیآب انجام شد. نتا-سازپراکنده-ستیکاتال-دیآلکوکس
عنوان) بهAPC(لاتکربوکسییپلومیو افزودن آمونpHنانومتر با کنترل 10تر از کمهايدر اندازه
حدوديدر دماهاهیاولTiCهاينشان داد که جوانهDTAلیو تحلهیاست. تجزرپذیامکانسازپراکنده

C°1200يوحاسازندهشیکربوترمال ذرات پيایاحهايواکنشقیاز طرTi وCهايجوانهنیو همچن
TiCحضور فاز دییتايبراXRDي. الگوهاشوندیرشد و متبلور مC°1400حدود يدر دماTiCهیاول

پودر سنتز شده نشان داد کهياستفاده شد. اندازه بلورهاC°1400يدر دمایحیدر صفحات پراش ترج
. مطالعاتشودینانومتر) م10تر از (کمزیراریسبيهاکنترل زمان و دما منجر به سنتز ذرات با بلور

FTIRيوندهایپTi-Cلیعمدتاً مربوط به تشکییمحصول نهاکهطوريبهدهد،یرا نشان مTiC.است
ذرات متخلخل بوده ونی. سطوح ادهدینشان مg 2m150/را در TiCذرات ژهیسطح ویمطالعات سطح

يپودرهانیاست، همچني، کروTiCيپودرهايدارد. مورفولوژرارقمزومحدودهدرهاحفرهنیاندازه ا
عادپودر سنتز شده، اندازه متوسط آن در ابيزساختاریرریبوده و با توجه به تصاويسنتز شده چندبلور

ياز روTiCيسکرهاینشان داد که با گذشت زمان، ويزساختاریرریاست. تصاوزیراریبسينانومتر
. اندافتهیساعت رشد 3يسطح ذرات به صورت هتروژن جوانه زده و در مدت زمان نگهدار

.TiCژل، -سلندیمزوپور، فرآسکر،ینانوپودر، و:يدیکلمات کل
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مقدمه-1
کاربردهاياساسبربلکهتجاريجنبهازتنهانهاینواسترشدحالدرسریعاًدیرگدازکاربیدهايکاربردواهمیتامروزه

بالاییدماییمقاومتوسختیدارايکاربیدهااین. استهاسایندهوبرشیابزارهايقبیلازهاآنسایشیمقاومتودیرگدازي
بالا،سختیبالا،استحکامچونخواصیداشتندلیلبه. کاربیدها]3-1[دارندمناسبیمقاومتشیمیایینظرازعلاوهبهوبوده

بهمتمقاوبالا،دماهايدرمکانیکیمقاومتاسیدها،برابردرشیمیاییمقاومتبالا،دماهايدرپایداريبالا،خوردگیبهمقاومت
. در این ]5، 4[اندیافتهصنعتیپیشرفتهکاربردهايدرايملاحظهقابلاهمیتاندكحرارتیانبساطضریبوعالیاکسیداسیون

یکی از کاربیدهایی است که به خاطر نقطه ذوب بالا، دانسیته پایین، سختی بالا، پایداري حرارتی و شیمیایی کاربید تیتانیوممیان 
. کاربید تیتانیوم یک سرامیک غیراکسیدي مهم ]6،7[توجهات زیادي را به خود جلب کرده استعالی و مقاومت سایشی ممتازش 

است که به طور گسترده در زمینه ابزارها، مواد مقاوم در برابر سایش، صنایع هوافضا، صنایع میکروالکترونیک، فاز تقویت کننده در 
دشوهاي محیط زیست و ... استفاده میاي، جاذب آلایندهاکتورهاي هستهها، لایه محافظ دیواره داخلی رسوپرآلیاژها و کامپوزیت

درتوانمیراامرایندلایل. استشدهآشکارگذشتهازبیشنانوبا ابعاد کاربیديمحصولاتتولیداهمیتامروزه.]8-12[
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زینتر،کمکهايافزودنیبهنیاززینتر، عدمجهتبالافشارهايودماهابهنیازعدمریز،دانهکاربیديذراتزینتربودنترآسان
پذیريواکنشقابلیتومخصوصسطحافزایشوریزساختارومورفولوژيبهترکنترلجامد،حالتدرزینترینگانجامامکان
است،وابستهبسیارهاآنتولیدروشبهموادبودنبلوريو درجهخلوصمورفولوژي،توزیع،کهآنجااز.دانستنانوحالتدرهاآن

مواداینتولیدبرايمختلفیهايتکنیکگذشتهدههچنددر.استبرخوردارزیاديبسیاراهمیتازکاربیدهافرآوريروشبنابراین
.]14، 13[کرداشارهبخارفازشیمیاییرسوببالا،دماخوداحتراقیسنتزکربوترمال،احیاءبهتوانمیجملهآنازکهاندیافتهتوسعه
وزنیوانهجکنترلمنظوربهپارامترهابودنکنترلقابلوشیمیایییکنواختینظرنقطهازهاییبرتريدارايشیمیاییهايروش
معمولهايروشازیکیعنوانبهژل-سلروشمیان،ایندر.]17-15[هستنددیگرهايروشاغلببامقایسهدرذراترشد

موادروش،ایندر. ]19، 18[کردتولیدنانومتر100تا1ابعاددرراسرامیکیپودرهايتوانمیروشایندر. استمطرحشیمیایی
فرآیندیکژل-سل.]20، 21[شوندمیتولید) آلکوکسیدها(فلزيآلییاغیرآلیسازندهپیشموادازاستفادهباخالصبسیارپودري

خواصبرنباشندلکنترقابلخوبیبهفرآیندحیندرعواملایناگرکهاستسنتزکنترلعواملبهوابستهشدیداًواستشیمیایی
. ]22[بودخواهندموثربسیارمحصول
و همکاران با تغییر نسبت 1چن.استشدهانجامژل-سلروشبهتیتانیومکاربیدذراتسنتززمینهدرمحدوديتحقیقاتوفعالیت

را سنتز کردند. در این تحقیق از مواد اولیه تیتانیوم بوتیرات و ساکاروز به عنوان مواد اولیه تیتانیوم و TiCکربن به تیتانیوم، ذرات
کردند. دراستفادهتیتانیومکاربیدآلی جهت سنتز ذراتهاي آلی و غیرسازندهپیشهمکاران ازو2پریس.]23[کربن استفاده شد

شد. ستفادهاآلکواکسیدپایدارسلتولیدبرايپرواکسایدهیدروژنواستواستاتاستیلاسید،هاي استیکاز افزودنیپروژهاین
میکرون است1تر از ها کماند که اندازه دانه آنسنتز شدهC1600°کاربیدهایی هستند که در دماي اکسیمحصول نهایی ذرات

ذرات نانو کربن مشتق شده از دوده، سنتز هاي حاوي تیتانیوم وز ژلو همکاران ذرات کاربید تیتانیوم با استفاده ا3چاندرا.]24[
TiCپودرHRTEMآرگون انجام شد. مطالعاتگازتحتساعت2مدتبهC1300-1580°دمایی محدودهکردند. عملیات سنتز در

-30حدودقطر(توخالیهايمیلهو) نانومتر140-60حدود(شکلمکعبیذراتوجود،C1580°دمايدردادنحرارتباشدهسنتز
.]25[دهدمینشانرا) نانومتر185
. استکاربیدنانوذراتسنتزبرايجدیديایدهکهگرفتقراربررسیموردژل-سلروشباTiCنانوذراتسنتزحاضرتحقیقدر
نهمچنیروشاین. استمفیدترسنتزفرآینددرنانوذراتایناندازهکاهشبرايژل-سلروشمرسوم،هايروشبامقایسهدر

سنتزعه،مطالاینازهدف.نداردرامشابهفرآیندهايدردماافزایشمشکلوشودمیشیمیاییخلوصویکنواختیافزایشباعث
پراکندهازاستفادهوpHکنترل. هستندسنتززمانوها دماآنترینمهماست کهفرآیندپارامترهاياز طریق کنترلTiCنانوذرات

سل شود. کنترل پارامترهاي دماي تشکیل و زمان نگهداري در فرایند داخلتواند منتج به کنترل اندازه ذرات درمی4APCساز 
گردد.با مورفولوژي کنترل شده میTiCسنتز، باعث تشکیل همزمان نانوپودرها و ویسکرهاي 

فعالیت هاي تجربی-2
اولیهمواد

فرمامیدمتیلدي،)ایران،Resitanشرکت،RIL 800(فنولیکرزین،)IV) (TTIP،Sigma-Alderich(تیتانیوماز ایزوپروپاکسید
)DMF, Merck Ag Germany ،(سدیمهیدروکسید)NaOH،Merck Ag Germany)) اسید کلریدریک ،HCl،Merck Ag Germany(
روشبهTiCسنتزمراحل5روندنماي1شکلدر. شداستفاده.TiCنانوپودرسنتزبراياولیهموادعنوانبهشدهبار تقطیردوآبو

  .استشدهارایهپژوهش،ایندراستفادهمورد
                                                          
1 Chen
2 preiss
3 Chandra
4 ammonium polycarboxylate (APC)
5 flowchart
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آبml 30ادامهدر. شداضافهفوقمحلولبهآلکوکسید تیتانیومسپسوشدحلفرمامیدمتیلديml 100درفنولیکرزینابتدا
ارسازيپایدجهتهمچنین. شدیکنواختکاملاًمغناطیسیهمزنتوسط رفلاکس و توسطمحلول. شداضافهمحلولبهآرامیبه

برابرAPCسازو پراکنده5/4برابر pHبراساس تجربه مقدار.شدافزودهسلبهسطحیکنندهفعاللازممقادیرمحلول به
mol/lit07/0.4ذرات هیدروکسید تیتانیوم (هیدرولیز،هايواکنششدنکاملباادامهدرثابت انتخاب شدTi(OH)(لداخلدرس
. استمحلول،درشدهحلکاملاًفنولیکو نیز رزین4Ti(OH)ریزبسیارذراتشاملسلنهاییترکیببنابراین. شدندتشکیل

اتمسفرتحتساعتیکمدتبهC700°دماي درمحصولآلی،موادوساختاريهايآبزدودنیابردنبینازمنظوربهادامهدر
در. شدشناساییTiCنانومتريذراتتشکیلدمايوگرفتقرارحرارتیعملیاتتحتشدهپیرولیزپودرسپس. گرفتقرارآرگون
کربولایتکورهازمنظور،بدین. شدپرداختهذراتاندازهومورفولوژيبرساعت3و1،2نگهداريهايزماناثربررسیبهادامه

°C1600نرخ باآرگوناتمسفرتحت°C/min10گرمایش نرخگرمادهی،فرآیندهايتمامدرکهاستذکربهلازم. شداستفاده
°C/min10شداستفادهکورهدراکسیداسیونروشازشده،سنتزپودردراضافهکربنبررسیبرايادامهدر.شدانتخاب.

تیتانیومسنتز کاربید روندنماي مراحل:1شکل
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هاي شناسایی و آنالیز موادروش
و DTA/TG (STA, 404 pc)مربوطه از دستگاهدماهايدرهاتحولات ساختاري و فازي و درصد تغییرات وزنی آنبررسیجهت

آنالیز. شداستفادهFTIR (FTIR, SHIMADZU 8400 S)براي تشخیص تشکیل پیوندهاي سطحی بر روي ذرات تشکیل شده از 
محاسبهنهایت،درونانوذراتساختاردرتغییراتموجود،فازهايمطالعهبراينیز)Philips x’pert()، مدلXRD(اشعه ایکسپراش 
ذراتدینامیکیپراشاساسبرآنفرآیندکهHORIBA LB 550دستگاهطریقازنیزذراتاندازهتوزیع. شداستفادهبلورهااندازه

روبشی،الکترونیمیکروسکوپطریقازذرات1شناسیریختخصوصیات. شدبررسیاست،مایعمحیطیکدرپراکنده
FE-SEM (JEOL-JSM-7600F)عبوريالکترونیمیکروسکوپازاستفادهبانیزذراتتوزیعوشکلاندازه،. شدانجام

TEM(JEOL-JSM-2100F)عنصريمجهز به آنالیزEDSسنتزپودرسطحیهايویژگیبررسیبراي. گرفتقرارمطالعهمورد
ساعت6مدتبهخلاءپمپباهانمونهتمامیکهاستذکربهلازم. شداستفاده) Belsurp II(دفعوجذبایزوترمدستگاهازشده
.شدندگاززداییC200°دمايدر

نتایج و بحث-3
.دهدمینشانشده راسنتزپودرژلازDTA/TGحرارتیآنالیزنتایج2شکل

ژل پودر سنتز شدهDTA/TGیمنحن:2شکل 

رارقارزیابیموردراشدهتهیهژلپودرحرارتیرفتارتوانمیگرماگیر،وگرمازاهايپیکتحلیلو2شکلDTAمنحنیبررسیاز
واکنشیکهمراهبهوزنکاهشاینکهداردقرارC100°دمايحدوددروزنکاهشمرحلهاولینفوق،شکلبامطابق. داد

رماگیرگواکنشیکبانیزمرحلهاینکهوزنکاهشدوممرحله. شودمیدادهنسبتفیزیکیهايآبخروجبهواستگرماگیر
است.مربوطپودريژلساختاريهايآبدادندستازبهنیزمرحلهاینکهدهدمیرخC300°حدود دماییدراست،همراه

رحلهمبهنسبتتندتريشیبباوزنکاهشکهبعدمرحلهدر. استتشخیصقابلTGمنحنیشیبازمرحله2کاهش وزن این 
بهرزینتبدیلها است. فرایندسازندهو پیشفنولیکموجود در رزینفراروآلیموادمربوط به از دست دادنشودمیمشاهدهقبل
دماهايازوبودهگرماگیرنیزواکنشاین. شودمیتلقیآلیهايگروهخروجوحذفجنسازفراینديصرفاًاکسیژنغیابدرکربن
15%تقریباکه مقدار آناست.همراهوزنکاهشبافنولیکرزینازآلیموادخروج. استپیوستهوقوعبه700تاC300°حدود
شاملسیستممرحلهاینبه دلیل مشاهده نشدن پیک مشخصه در الگوي تفرق اشعه ایکس، این احتمال وجود دارد که دراست.

                                                          
1 Morphological properties
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تجزیهمراحلطیدر]. 25[استفنولیوالکواکسیديهايگروهيتجزیهازناشیکهاستCو Ti ،Oآمورفذرات
اکسیژنازعاريوخنثیاتمسفريوجودعلتبهکهاستدلیلاینبهاینشود،نمیمشاهدهگرمازاییپیکهیچهاسازندهپیش

نهایتدردماافزایشباادامهدر. شودنمایانمنحنیدرگرمازاهايپیکآنينتیجهدرکهداشتنخواهیمسوختنهايواکنش
رسد تشکیلنظر میکه با توجه الگوي پراش اشعه ایکس بهشودمیمشاهدهC1200°دمايحدوددرگرماگیرپیکیک
گرمازا در دماهاي بالاتر پیکایندر ادامه. استکربوترمالاحیايهايواکنشبهاحتمالا مربوطC1200°در دماي TiCهاي جوانه

گاز-جامدنوعازهاییواکنشاحیاءهايواکنش].25[استبلوريبهآمورفTiCتبدیلازناشی) C1400°تا C1200)1200°از 
XRDتستازنظرموردمحصولسنتزازاطمینانمنظوربهحرارتیعملیاتازپس.شوندمیجامدTiCتولیدبهمنجرکههستند

دهیحرارتنرخوC700°دمايدرشدهپیرولیزپودرایکساشعهپراش(الف) الگوي3شکل.شداستفادهمختلفدماهايدر
°C/min10دهدمینشانرا.

دمايباC1400°،1200،1300) ب(و 700) الف(دمايدرشدهحرارتیعملیاتپودربرايایکساشعهپراشالگوهاي:3شکل
°C/min 10نگهداريزمانعنوانبهساعت1مدتبه

وگرفتهصورتکربناحیايهايواکنشکهنیستاياندازهبهدماهنوزC700°دمايدرکهشودمیدیدهپراشالگويایندر
پراشباعثکههاییبلوركوجودعدمعلتبه. استآمورفصورتبهسیستمدماایندر. شودتشکیلکاربیدتیتانیومهايبلورك
،1200دماهايدرایکساشعهپراشالگوي(ب)3شکل. شودنمیمشاهدهايمشخصهپیکهیچاینجادرشوندمیایکساشعه

کهیابدمیافزایشهاپیکشدتدماافزایشباشود،میبرداشتالگوهااینازکهطورهمان. دهدمینشانراC1400°و1300
. استC1400°دمايدراحیاهايواکنششدنکاملبیانگر

تشکیلعلتبه. شوندمیتیزترهاپیکویافتهافزایشبلوري شدندرجهبلورین،بهآمورفTiCتبدیلعلتبهدماافزایشبا
دستهاین.استمشاهدهقابل] 222[و] 311[،]220[،]200[و] 111[صفحاتدستهدرهاپراشکاربیدتیتانیوم،هايبلورك

وC1400°دمايدرTiCپودرازFTIRآنالیز4شکل].26[هستندکاربیدتیتانیوممکعبیفازيمشخصهاصلیصفحاتصفحات،
مربوطقويبسیارپیکیکcm500-1موجعددحدوددرشودمیملاحظهکهطورهمان. دهدمینشانراساعت1نگهداريزمان
هاییپیکcm1500-1تا 600هاي محدودهدرآنکناردراست.TiCذراتبهمربوطکهخوردمیچشمبهC-Tiخمشیحالتبه

TiCذراتسطحدررا) 5%ازترکم(اکسیژنحضوراند وآمدهوجوداست به) Ti-O(باندهايازکوچکیکسرحضوربهکه مربوط

].26[سرمایش استفرآیندطیTiCذراتاکسیداسیونناشی ازعمدتاًکهدهدمینشان
اندازه1جدول. شدمحاسبه) 1رابطه(شرررابطهطریقازTiCپودرهايبلورك) اندازه3(شکل ایکساشعهپراشاز الگوهاي

.دهدمینشانرامکعبیTiCبلوريذراتهايبلورك

cos
KD

)1(
کهزمانیتاکند.میتغییرنانومتر3/9تانانومتر6/8ازهابلوركاندازهدماافزایشباشودمیملاحظه1جدولدرکهطورهمان
اندازهتوزیعنمودار5شکل.کنندمیپیدارشدوزنیجوانهفرصتزمانهمطوربهTiCذراتباشند،داشتهوجودفرآینددرمواداین



53

شی
ژوه

ت پ
قالا

م
رام

ه س
نام

فصل
ییا کیی

 ران
وره

د
وره

1919 
ماره

ش
ار

 2ه2
تان

ابس
ت

ان
140

2

.دهدمینشانراساعتیکنگهداريزمانمدتبهC1400°دمايدرراذرات

.ساعت1نگهداريزمانوC1400°دمايدرTiCپودرFTIRمنحنی:4شکل

TiCبلوريذراتبلوركاندازه:1جدول

(h)زمان (C°)دما (nm)اندازه بلورك
1 1200 6/8
1 1300 1/9
1 1400 3/9
2 1400 1/10
3 1400 3/11

.ساعت1نگهداريزمانوC1400°دمايدرذراتاندازهتوزیعنمودار:5شکل
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باشند. میباریکیذراتاندازهتوزیعدارايشرایطایندرشدهسنتزTiCذراتاندازهشودمیمشاهدهفوقنمودارازکهطورهمان
رددامیبیانراسنتزهموژنویکنواختشرایطنمودارایندرپراکندگی زیادوجودعدمونانومتر است50ذرات میانگین اندازه

.دهدمینشانراساعت1نگهداريزمانوC1400°دمايدر  TiCپودرواجذبوجذبایزوترممنحنی6شکل ].22[

.ساعت1نگهداريزمانوC1400°دمايدرTiCپودردفعوجذبایزوترممنحنی:6شکل

IUPACديدسته بنبامطابقکهبودهپسماندحلقهدارايمذکورپودرسطحواجذبوجذبتغییراتشکل پیداست،این آنچه که در

بهوابستههیسترزیسشکل. افتدمیاتفاقهیسترزیسواجذب،وجذبفرآینددر،IVنوعایزوترماست. درIVنوعاز
پودرسطحکهگرفتنتیجهتوانمیآمدهدسته بمحصولبهنسبتفوقمطالبمفهومازبنابراین.استمزوهايتخلخلشکل
پایانبه85/0در وآغاز15/0نسبیفشارازحدوداًذراتسطحدرمویینگیتراکم. هستندمزوپورموادویژگیدارايشدهسنتز
.دهدمینشانراساعت1نگهداريزمانوC1400°دمايشرایطدرشدهسنتزپودرBJHمنحنی7شکل است. رسیده

.ساعت1نگهداريزمانو1400دمايدرشدهسنتزپودرBJHمنحنی:7شکل



55

شی
ژوه

ت پ
قالا

م
رام

ه س
نام

فصل
ییا کیی

 ران
وره

د
وره

1919 
ماره

ش
ار

 2ه2
تان

ابس
ت

ان
140

2

ندازهامتوسطمیانگینثانیاً،. استگرفتهصورتباریکیبسیارمحدودهدرهاتخلخلتوزیعدامنهاولاًشودمیملاحظهطورکههمان
ویژهسطحبودنبالاازحاکیشدهسنتزپودرازBETاست. آنالیزشدهگزارشنانومتر9/5تقریباًونانومتر10زیرهاحفرهشعاع
افزایشباعثسطحدرمطلوبخواصاین. استشدهگزارششرایطایندرg2m150/حدوددرعدديوباشد؛میذراتاین

.شودمی) پیشرفتهکامپوزیتیهايبدنهساختدر(سرامیکپیشرفتهصنایعدراستفادهجهتدرTiCنانومتريذراتکیفیت
نشانراساعت3و1نگهداري زمانمدتوC1400°دمايدرشدهسنتزپودرروبشی ازالکترونیمیکروسکوپتصویر8شکل
راساعت3نگهداريزمانمدتوC1400°دمايدرشدهسنتزپودرازعبوريالکترونیمیکروسکوپتصویر9شکل . دهدمی

. دهدمینشان

.ساعت3و1نگهداري زمانوC1400°دمايدرشدهسنتزپودرروبشیالکترونیمیکروسکوپتصاویر:8شکل

.ساعت3نگهداريزمانوC1400°دمايدرشدهسنتزپودرTiCویسکرهايازEDSعنصريو آنالیزHRTEMتصویر:9شکل

کیدرذراتوهستندذراتاندازهدرباریکتوزیعویکسانمقطعسطحدارايشدهسنتزپودرهايشودمیملاحظهطورکههمان
نهاییمحصولکهدهدمینشانفوقشرایطدرشدهسنتزپودرازEDSعنصريآنالیز.اندشدهسنتزnm30-20باریکمحدوده
يکروذراتکناردرتیتانیومکاربیدنانومتريویسکرهاي) ساعت3نگهداريزمان(زمانگذشتبا.استOوTi،Cعناصرشامل
زنیجوانهمکانیزمTiCسنتزشروعهايزماندرکهگفتتوانمی.کنندمیرشدبهشروعترجیحیجهاتدروزدهجوانهشکل

در اثر اختلاف گرادیانزمان،گذشتبا. استکرويمورفولوژيدارايمرحله،ایندرمحصولاست وغالبمکانیزمهموژن،
.استویسکرداراي مورفولوژيمرحلهاینمحصولکنند کهحرارتی، ذرات کروي در جهات خاص شروع به رشد می
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گیرينتیجه-4
درسازپیشذراتسنتزکهدادنشاننتایج. شدبررسیTiCنانوذراتسنتزبرزمانودمامانندموثرپارامترهايتاثیرمطالعهدر این
تحلیلوتجزیه. استپذیرامکانسازپراکندهعنوانبهAPCافزودنوpHکنترلبانانومتر10ازترکمهاياندازهدرسلداخل
DTAهايجوانهکهدادنشانTiCحدوددماهايدراولیه°C1200حاويسازندهپیشذراتکربوترمالاحیايهايواکنشطریقاز

TiوCاولیههايجوانههمچنینوTiCحدوددمايدر°C1400الگوهاي. شوندمیمتبلورورشدXRDفازحضورتاییدبرايTiC

اندازهاین،برعلاوه. نشدندشناسایی2TiOوCماننداضافیفازهايوشداستفادهC1400°دمايدرترجیحیپراشصفحاتدر
. شودمی) نانومتر10ازترکم(ریزبسیارهايبلورباذراتسنتزبهمنجردماوزمانکنترلکهدادنشانشدهسنتزپودربلورهاي
سطحیمطالعات. استTiCتشکیلبهمربوطعمدتاًنهاییمحصولکهطوريبهدهد،مینشانراTi-CپیوندهايFTIRمطالعات
. داردقرارمزومحدودهدرهاحفرهایناندازهوبودهمتخلخلذراتاینسطوح. دهدمینشانg2m150/درراTiCذراتویژهسطح

نتزسپودرریزساختاريتصاویربهتوجهباوبودهچندبلوريشدهسنتزپودرهايهمچنیناست،کروي،TiCپودرهايمورفولوژي
درنگهداريزمانبهذراتاینشناسیریختاین،برعلاوه. استریزبسیارنانومتريابعاددرآنمتوسطاندازهشده،
ویسکربهکرويازذراتاینشکلطولانی،زمانیهايدورهدررشدمکانیسمحفظباکهطوريبهدارد،بستگیدهیحرارتمرحله
در ادامه وسنتزفرآیندابتدايدرمحصولشکلبودنکرويوهمگنزنیجوانهغالبمکانیسمزیاداحتمالبه. کندمیتغییر

.استویسکرشکلبهمحصولشکلوغیرهمگنزاییهستهغالبمکانیسم
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Investigating the Effect of Temperature and Time on the 
Synthesis of Mesoporous TiC Nanoparticles by Sol-Gel 

Method
Abolhassan Najafi*, Gholamreza Khalaj

Saveh Branch, Islamic Azad University, Saveh, Iran

* ab_najafi@iust.ac.ir

Abstract: In this research, titanium carbide nano-powder and nano-whiskers were synthesized using 
phenolic resin and titanium alkoxide as precursors through sol-gel process. The synthesis process was 
carried out in the four-way system of alkoxide-catalyst-dispersant-water. The results showed that it is 
possible to synthesize precursor particles inside the cell in sizes less than 10 nm by controlling pH and 
adding ammonium polycarboxylate (APC) as a dispersant. DTA analysis showed that primary TiC 
nucleats grow and crystallize at temperatures around 1200°C through carbothermal reduction reactions 
of precursor particles containing Ti and C, as well as initial TiC nucleats grow and crystallize at 
temperatures around 1400°C. XRD patterns were used to confirm the presence of TiC phase in 
preferential diffraction planes at 1400 °C. The size of the synthesized powder crystals showed that time 
and temperature control lead to the synthesis of particles with very fine crystals (less than 10 nm). FTIR 
studies show Ti-C bonds, so that the final product is mainly related to the formation of TiC. Surface 
studies show the specific surface area of TiC particles at 150 m2/g. The surfaces of these particles are 
porous and the size of these holes is in the meso range. The morphology of TiC powders is spherical, 
also the synthesized powders are polycrystalline and according to the microstructure images of the 
synthesized powder, its average size is very small in nanometer dimensions. Microstructural images 
showed that with the passage of time, TiC whiskers sprouted heterogeneously from the surface of the 
particles and grew during the storage period of 3 hours.

Keywords: Nanopowder, Nanowhisker, Mesopore, Sol-gel process, TiC.


