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مزومتخلخل باومینیآلومدیاکسيسنتز ذرات نانومتر
ه جهت کاربرد بیومینیآلومعاتیضاافتیاستفاده از باز
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*یابوالحسن نجف،یمیفخدیغلامرضا خلج، ام

رانیواحد ساوه، ساوه، ا،یمواد، دانشگاه آزاد اسلامیگروه مهندس

،یومینیآلومیو با استفاده از قوطيندیمناسب فرآطیبا انتخاب شراقیتحقنیدر ا:چکیده
دیسنتز نانو اکسيندهایماده در فرآشپیعنوانو از آن بههیتهوم،ینیآلومدیآلکوکسبیترک
يخلخل، دمامتومینیآلومدیژل نانو اکس-سلندیژل استفاده شد. در فرآ-به روش سلومینیآلوم

یاصلپارامترهايعنوانساعت به48و 24، 12و زمان گرادیدرجه سانت80، 60، 25يرسازیپ
رفتند. قرار گیژل انتخاب و مورد بررسندیفرآنیاندازه ذرات سل و نحوه اتصال در حنییدر تع
نهیبهطشرایعنوانساعت به24و زمان گرادیدرجه سانت80يرسازیپينشان داد که دماجینتا

ها و حجم تخلخلژهیبرتر از نقطه نظر سطح ويهایژگیبا وومینیآلومدیاکسنانوزجهت سنت
نایمبه فاز آلویابیلازم جهت دستينشان داد که حداقل دماونیناسیکلسيدمایرساست. بر

مبا حداکثر نظنیحال با توجه به ضرورت حضور فاز بلورنیاست. با اگرادیدرجه سانت500
طیساعت به عنوان شرا1ییو زمان ماناگرادیدرجه سانت900یاتمصفحاتدمانیدر چيریگ
نهینمونه بهيو عبوریروبشیالکترونکروسکوپیمهايیانتخاب شد. بررسونیناسیکلسنهیبه

عیبرخوردار است و توزکسانیيظاهرهايیژگیاز نانوذرات با ویینشان داد که محصول نها
مشخص شد نانوذرات نینانومتر قرار دارد. همچن40یال20حدودهو در مکیاندازه ذرات بار

و گریکدیبرخوردارند و در اثر اتصال نانوذرات به یاملا مشخصکيسنتز شده از وجوه بلور
وجود آمده که ه ها بآنزساختاریدر محدوده مزو در رهاییتخلخلتر،بزرگهايتودهلیتشک

.دنماییمیمعرفستیکاتالهیرپایعنوان زبهرا جهت کاربرد ییامر محصول نهانیا
  .افتیژل، باز-متخلخل، سلومینیآلومدیسنتز، نانو اکس:يدیکلمات کل
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مقدمه-1
درجه حرارت هايدر ساخت بوتهست،یکاتاليبرا2گاههتکیعنوانبهک،یدر صنعت الکترون1هیرپازیعنوانبهگستردهطوربهنایآلوم

بالا و ییایمیو شیحرارتيداری. پارودیپرداخت فلز به کار ميبراشیپولریو خمايگلولههايابیدر آسشیخرداطیبالا، مح
بهریباندفرایتوسطعمدهطوربهنای]. آلوم3-1[سازدیمتنوع را ممکن ميکاربردهانیانا،یآلوميبالایکیمقاومت مکاننیهمچن

                                                          
1 substrate
2 support
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گزارش شده است نایآلومهیتهيبرازینيگریدهايروش]. 5–4[کندیمصرف ميادیزيکه انرژشود،یمدیتولیصورت صنعت
يبراکردهایاز رویبرخراً،ی] است. اخ11-10[گریدهاي] و روش9[دروترمالی]، ه8-7[ژل-]، سل6[گذاريکه شامل رسوب
موجب تواندیمومینیآلومعاتینوع ضانیاافتی]. باز14-12گزارش شده است [نایسنتز آلوميبرایومینیآلومهايیاستفاده از قوط

شود.گریدهیو مواد اوليدر انرژجوییصرفه
اریاخت بسسندیفرآکیییایمینانوذرات است. سنتز شاییکیذرات سرامدیتوليبراریمسنتریژل مناسب-و سلییایمیشسنتز

يبراتواندیممیو مستقعیسرندیفرآنیاست. ايدر وقت و انرژجوییآن صرفهيایمزانتریاست که مهمعیو سرمنیساده، ا
از اندازه ايهگستردفیبا طزدانهیفوق رينایآلوميبا خلوص بالا و همگن از جمله پودرها،يربلودیاکسیکیسراميسنتز پودرها

است، که ذرات معلق آن در يفلزیآليسازهاشیمحلول از پکیلیژل شامل تشک-سل. روش ردیذرات مورد استفاده قرار گ
خالص با مساحت اری. ذرات بسشودیمیحرارتاتیشده خشک شده و عملدی. سپس ژل مرطوب تولشوندیمزهیمریپلنییپايدما

دست آورده ژل ب-سلهايو روشییایمیشده توسط سنتز شهیتهیکیسرامسازهايشیکردن پنتریبا زتوانیسطح بزرگ را م
]15-20.[

داریپایو از نظر حرارتیخنثییایمیاز نظر شرایزردگییمورد استفاده قرار مزوریکاتالگاههتکیعنوانبهايگستردهطوربهنایآلوم
لیاگزوز اتومبزوریو کاتالییایمیجاذب شلتر،فیمادهعنوانبهعیدر صناتواندیبا مساحت سطح بزرگ منایو ارزان است. آلوم

مزوپور از جمله ينایسنتز آلوميبرایمختلفهايداد. روششیرا افزانایسطح آلومتوانیمزوپورها مدی]. با تول21استفاده شود [
حال،نی]. با ا25-22وجود دارد [يمزوساختارمیعامل مستقکیعنوانبهسطحیسازفعاليالگوکیژل با -سلدهیچیروش پ

وجود دارد. روش بدون الگو، ساده و نایآلوم-γمزوساختار هیتهيبدون الگو براشژل و رو-تنها چند گزارش در مورد روش سل
لخل، مزومتخينایآلومدیتوليبراومینیآلومنیمتعدد موجود جهت تاممنابعنی]. در ب25بزرگ است [اسیدر مقدیتوليمناسب برا
].25و24[ردگیی) معمولاً مورد استفاده قرار م7H3AIP, Al(OC(3(ومینیآلومدیزوپروکسیگران هستند و ایومینیآلوميدهایآلکوکس
دیآلکوکسدیلتونهیهزد،یزوپروپوکسیاومینیسنتز آلوميبرایافتیبازیومینیآلومهايیصورت گرفت تا با استفاده از قوطهاییتلاش
یافتیبازیومینیآلومهايیشد که قوطلیتشکیهنگامومینیآلومدیدروکسیهایناتیآلومن،ی]. علاوه بر ا26[ابدیکاهش ومینیآلوم
مزومتخلخل يانیآلوميبراومینیرا دارد که به عنوان منبع آلوملیپتانسنیواکنش نشان دهند و ايباز قوکیاز اغمحلول دکیبا 

استفاده شود. 
با ژل بدون قالب-شده با استفاده از روش سلهیمزومتخلخل تهينایخواص آلوملیو تحلدی]، به تول27[و همکارانسوانیچوت

یاز قوطومینیآلومدیدروکسیو محلول هAIPمانند ومینیپرداختند. دو منبع شروع آلومیومینیآلومیافتیبازهايیاستفاده از قوط
گزارش در مورد نیآنها اولسندگان،ینوينتز مورد استفاده قرار گرفتند. به ادعاشده و سپس در سهیتهیومینیآلومیافتیبازهاي

ادند. دهیرا اراومینآلومیمنبععنوانبهیافتیبازیومینیآلومهايیمزومتخلخل با مساحت سطح بالا با استفاده از قوطينایسنتز آلوم
استفاده شد.عیتولوئن فاز ماونیداسیاکسي) براII(کلیندیاکسستیکاتالگاههتکیعنوانبهدشدهیمزومتخلخل تولينایآلوم
در نظر گرفتند، 3O2Al-αسنتز برايروشدوهاآن. اندگزارش کردهیومینیآلومهايیاز قوط3O2Al-α]، سنتز 28[همکارانولوپز
هايبود. روش دوم شامل حل کردن تکهومینیآلومدیدروکسیهدیتوليبراNaOHبا ومینیآلومدیرسوب کلريشنهادیپریمسنیاول
اتیاز عملنایآلومينشان داد که پودرهاXRDلیو تحلهیاست. تجزومینیاستات آلومدیتوليبرا1الیسگلاکیاستدیبا اسومینیآلوم
1180يدر دماومینیآلومدیدروکسی) و در هنگام شروع از هگرادیدرجه سانت1100نسبتا کم (يدر دماومینیاستات آلومیحرارت

نانومتر به 54و58نانوفاز را دارد، به طور متوسط اندازه بلور نایپودر آلومدیلتوییروش توانانی. اندآییبدست مگرادیدرجه سانت
نیگزیو جاکندیرا ساده مندیسازها فراشیپنیاستفاده از ان،یاستات بود. بنابراومینیو آلومدیدروکسیحاصل از هنایآلوميبرابیترت
.کندیفراهم ميبلورينایسنتز آلوميبرايگرید
) 3O2Al(نایآلوميقرار دادند. پودرهایمورد بررسیومینیآلومیدنینوشهايیقوطافتیبازيبرايدی]، روش جد14همکاران [وویل

                                                          
1 glacial acetic acid



26

رام
ه س

نام
فصل

ییا کیی
 ران

وره
د

وره
1818 

ماره
ش

 4ه4اره
تان

مس
ز

ان
140

11
شی

ژوه
ت پ

قالا
م

دیاتوکسنجا،یسنتز شدند. در ا1ومینیآلومدیاتوکسسازهايشیچگالش پ-زیدرولیهندینانومتر با فرآ15-10هیبا اندازه دانه اول
ساعت 2بعد از دیحاصل از اتوکسيزهایدرولیشده است. ههیبا اتانول تهومینیآلومافتیقابل بازیقوطکنشواقیاز طرومینیآلوم
یروبشیالکترونکروسکوپیتوسط ممتریلیم26/0. قطر ذرات متوسط شوندیملیتبدنایبه فاز آلومگرادیدرجه سانت900در 

مشاهده شد.
مختلف عیدر صناتسیکاتالهیرپازیعنوانبا هدف استفاده بهیومینیالومعاتیاز ضاومینیآلومدیحاضر سنتز نانو اکسقیتحقدر

است و ستیکاتاليمتخلخل با سطح و حجم حفرات مناسب جهت بارگذاردیسنتز نانو اکسقیتحقنیایاست. در واقع هدف اصل
شده است.هیتهیومینیعات آلومیاز ضازینهیاولومینیآلوممنبع
عاتیضانیدرصد از ا50از شیو سالانه برندگییرا در بر ميفلزعاتیدسته از ضانیتراز مهمیکیامروزه یومینیآلومعاتیضا

هايبنديبستهدیسالانه صرف تولایشده در دندیتولومینیدرصد از آلوم25از شیبنی. همچنشودیمافتیمختلف بازهايبه روش
کاربردها نیو با توجه به لزوم استفاده از مواد خالص با حداقل عناصر مضر جهت اشودیمیدنیو نوشییمواد غذا

نکته نیاانی. بآوردیشده فراهم مدیتولعاتیمواد خالص از ضادیتوليرا براطیشرانتریحوزه مناسبنیگفت اتوانیم
محصولات با ارزش دیتولژهیوه و بافتیحاضر در کشور ما پرداختن به مباحث بازالبرخوردار است که در حییبالاتیاز اهم

عیو مشکلات صناهاتیاز محدودياریبستواندیمسائل منیو پرداختن به ارودمیشمارمبرم بهازیضرورت و نکیافزوده بالا 
را مرتفع کند.    

شیآزماهايمواد و روش-2
مواد

فاده قرار مورد استیاضافندیفرآچیمواد بدون هیبا خلوص بالا بهره گرفته شد و تمامیشگاهیآزماهیحاضر از مواد اولقیتحقدر
مورد استفاده آورده شده است.هیمشخصات مربوط به مواد اول1گرفت. در جدول 

مورد استفادههیمشخصات مربوط به مواد اول:1جدول
مشخصاتمادهردیف

106462کمپانی مرك به شماره (NaOH)هیدروکسید سدیم 1
112080درصد کمپانی مرك 37غلظت 4SO2(H(اسید سولفوریک 2
818766کمپانی مرك با کد OH)7H3(Cایزوپروپیل الکل 3
104420کمپانی مرك با کد ARگرید HgI)2(یدید جیوه 4
آب دوبار تقطیر شدهآب5

عاتیدر ضاومینیآلومياستفاده شد و با توجه به خلوص بالایومینیآلومعاتیمتخلخل از ضاومینیآلومدیمنظور سنتز نانو اکسبه 
انتخاب شدند. در مرحله بعد به ومینیکننده آلومنیتامهیقطعات به عنوان منبع ثانونیگام انینوشابه، در اولیومینیآلومهايیقوط

ومینیآلومدیسنانو ذرات متخلخل اکدیسنتز شد و از آن جهت تولومینیآلومدیالکوکسبیترکییایمیقطعات و به روش شنیکمک ا
. شداستفادهژل-سلروشبه
تیکه در نهاينکته اشاره شود که کاربردنیبه استباییمنایفاز آلومییساختار مزومتخلخل در ساختار نهازریانتخابمورددر
هاياست. لذا با توجه به بحثهیرپایو به عنوان مواد زیستیکاتاليها در کاربردهامتصور شده است استفاده از آندموانیايبرا

طیمزومتخلخل شرازساختاریرکلیر طوبههیرپایدر زستیکاتاليجهت بارگذارازیمورد نهايمربوط به افت فشار و محدوده
که در يزیو آنالییشناسايهاحاضر و روشقیدر تحقیمراحل کل1آورد. در شکل ینوع کاربردها فراهم منیرا در اتريمناسب

هر مرحله صورت گرفته است آورده شده است.
                                                          
1 aluminium ethoxide
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مورد استفاده در هر مرحلهییشناساهايروشنترییو اصلیمطالعاتیمراحل اصل:1شکل 

ومینیآلومیاز قوطومینیآلومدیالکوکسهیته
نینوشابه استفاده شد. در ایومینیآلومیاز قوطAlPموسوم به 7H3Al(OC(3ییایمیشبیبا ترکومینیآلومدیالکوکسهیتهجهت

هیقرار گرفت تا کلگرادیدرجه سانت60يدر دمامیسددیدروکسیمولار ه5ساعت در محلول 2نوشابه به مدت یراستا ابتدا قوط
مولار 2با محلول یقوطند،یفرآنیپس از ایقوطيبه منظور حذف برچسب بر رونیآن حذف شود. همچنیسطحهايیآلودگ
به دفعات با آب سازيیجهت خنثتیساعت واکنش داده شده و در نها1به مدت گرادیدرجه سانت50يدر دماکیسولفوردیاس

مقطر شستشو داده شد.
شد و جهت استفاده دهیبرمتریسانت3ریدر ابعاد زیآهن بر قوطیچیبا استفاده از ق،یموینیآلومیقوطیسطحسازياز آمادهپس
بالن کیرکسیدر محفظه پومینیشده آلومدهیاز قطعات برAlPشد. سنتز يدر محفظه در بسته نگهدارومینآلومیمنبععنوانبه

گرم از قطعات 10شد و ختهیرسییس250تیبالن با ظرفکیالکل در لیزوپروپیاسییس100نظورمنیسه سر انجام گرفت. بد
از بالن عبور داده شد تروژنیگاز نانیجر1یسمغناطیزنتوسط همستمیزدن سبه آن افزوده شد. پس از شروع همومینیآلومدهیبر

افزوده شد و ستمیبه سستکاتالیعنوانبهوهیجدیدیگرم 2هنگام نی. در اافتیشیافزاگرادیدرجه سانت80دما به جیو به تدر
آورده یومینیآلومیاز قوطAlPسنتز یمراحل عمل2سنتز شود. در شکلAlPشد تا ينگهدارطیشرانایدرساعت24مدتبه

شده است.
عبارتند از مراحل سازيانجام داد. مراحل آمادهيسازها آمادهآنيبر روستبایینوشابه میاستفاده از قوطيگام در راستانیدر اول

هایییناخالصهیو کلهایچرب،یسطحهايیحذف آلودگتیو در نهایومینیآلومیقوطيبر رویموارد چاپیحذف لوگو و تمام
یرنگهاينتیشود. گرچه حذف لوگو و پرجادیآن ايممکن است بر روزیمصرف و در هنگام دور رنیحردد،یتوليکه از ابتدا

هیلاکیحال وجود نیاستون و کلروفرم قابل انجام است، با ارینظهاییو با استفاده از حلالراحتیبهومینیآلومسطح يبر رو
شودیموجب مطیو مقاومت آن در برابر محیخواص سطحياست) که به منظور ارتقاکیلیآکری(که معمولاً از جنس پليمریپل

اتو کلاو استفاده کرد تا ستمیاز سستباییمسئله منیبا چالش همراه باشد. جهت حل ایومینیآلومیاز قوطیرنگنتیتا حذف پر
ا با استفاده ریرنگيبتوان لوگوتینهادردر تماس با بخار آب در فشار بالا حذف گردد تا یسطح قوطيموجود بر رويمریپلهیلا

حذف کرد. یاز حلال آل
يفولادیحتایو ومینیآلوماژیممکن است از جنس آلهایاز محصولات، قوطیاست که در برخينکته ضرورنیجا ذکر انیادر

خالص ومینیکه از آلومهایییبرخوردار است. در مورد قوطییبالاتیاز اهمیعاتیضاومینیساخته شود و لذا انتخاب نوع درست آلوم
گرم قرار داشته باشد. 90/13یال50/13در محدوده ستیبایمیخالیقوطکیوزن شوندیماختهدرصد س9/99يبا خلوص بالا

طور حتم از ه بیو فولاد قسمت درب بازکن قوطومینیآلوماژیساخته شده با آلهايیاعم از قوطهایقوطریدر مورد سانیهمچن
نیایقسمت استفاده کرد. استفاده از قسمت درب بازکن قوطنیادر آن موارد از توانیو لذا مشودیخالص ساخته مومینیآلوم
.ستینازینهاندهیسطح و حذف آلاسازيآمادهيندهایرا دارد که به فرآتیمز

ومینیآلومدیاز الکوکسیینایسنتز مزومتخلخل آلوم
هیاز ماده اولومینیآلومدیشد ابتدا لازم است تا الکوکسانبیکهطورژل همان-به روش سلومینیآلومدیروش سنتز نانواکسدر

                                                          
1 Magnet stirrer
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پروتکل مشخص کیخالص بر اساس یومینیاز قطعات آلومومینیآلومدیپروسه سنتز الکوکسقیتحقنیشود. در اهیتهومینیآلوم
شیبخش بنیدر واقع ابخش انجام نگرفت.نیدر ایقاتیتحقتیفعالچیمقالات عنوان شده است انجام گرفت و هياریکه در بس

انجام ومینیآلومدینانو اکسدیتولسازييتجارتیو داشتن قابلومینیآلومدیالکوکسنیمربوط به تاميهانهیبه منظور کاهش هزتر
گرفت.

یومینیآلومیاز قوطومینیآلومدیسنتز آلکوکسیمراحل عمل:2شکل 

که بسته به شودیملیبه ژل تبدسازيو متراکمزیدرولیمورد استفاده با کنترل هومینیآلومدیژل، الکوکس-سلندیفرآنیدر ح
بدان نی. اکندیمنییها را تعآنهايیژگیحفرات و ويحاويزساختاریرتیها در نهاژل و نحوه اتصال آنسازندهشیاندازه ذرات پ

بتوان اندازه ذرات سل هاسازندهشیپریها به ساآنیمولنیبت معنسنییکننده و تعکنترلباتیاز ترکادهاست که اگر با استفیمعن
کرد. یرا مهندسدآییوجود مه ذرات بنیکه از اتصال ایو به تبع آن حفراتهاوارهیضخامت دتیدر نهاتوانیرا کنترل کرد م
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نی]. بد29[شدهیتهKimبر اساس روش ارائه شده توسط ومینیآلومدیدروکسیدر ابتدا ژل هیینایسنتز مزومتخلخل آلومجهت
راستا نیاستفاده شد. در ازیدرولیکننده نرخ هعنوان حلال و کنترلبهکیاستدیپروپانول و اس-2سنتز شده از AlPمنظور در کنار 

و زیدرولیاضافه شد تا هستمیصورت قطره قطره به سه و آب بکیاستدیپروپانول حل و اس-2لسنتز شده در حلاAlPابتدا 
به گرادیدرجه سانت80يشد در دمالتشکیژلصورتکه بهومینیآلومدیدروکسیهتیشود. در نهاجادیاستمیمتراکم شدن در س

حلال یو نسبت مول4برابر AlPآب به ی، نسبت مول02/0برابر AlPبه کیاستدیاسیشد. نسبت موليرسازیساعت پ24مدت 
آورده شده است.ومینیآلومدیدروکسیسنتز ژل هیمراحل عمل3در نظر گرفته شد. در شکل19برابر AlPانول به پروپ-2

ومینیآلومدیدروکسیسنتز ژل هیمراحل عمل:3شکل 

8جدا و سپس قهیدور در دق6000با دور وژیفیسنتز شده، ابتدا بخش جامد توسط سانترومینیآلومدیدروکسیژل هيرسازیپس از پ
نهیساعت در اتمسفر هوا کلس2به مدت گرادیدرجه سانت500يبار خشک شد. پودر خشک شده در دمایلیم10ساعت تحت خلا 

ال اتصزانیدو پارامتر منیاست چراکه ايرسازیقرار گرفت دما و زمان پیبخش مورد بررسنیکه در ايریمتغنیترشد. مهم
درجه 80، 60، 25قیتحقنیدر ايرسازیپي]. دما27[دهدیقرار مریحفرات را تحت تاثلیو تشکگریکدیبه يدیدروکسیهياجزا
آورده يرسازیمختلف پطیشده در شراهیتههاينمونهکد 2ساعت در نظر گرفته شد. در جدول 48و 24، 12و زمان گرادیسانت

شده است.

شدههیتههايکد نمونه:2جدول 
CT3CT2CT1BT3BT2BT1AT3AT2AT1کد نمونه
(C°)دماي پیرسازي 808080606060252525

(h)زمان پیرسازي 482412482412482412

یابیو مشخصهییشناسايهاروش
لامپ يریکارگه و با بPanalytical Xpert PROشده با استفاده از دستگاه هیتههاينمونهيفاززیو آنالکسیاشعه اسنجیپراش

10پراش هیو در محدوده زاوقهدقیبردرجه2سرعتباهاانجام گرفت. نمونه =Å5405/1Kαمشخصه آنکسیمس و اشعه ا
قرار گرفتند.یدرجه مورد بررس90یال

یانساخت کمپیروبشیالکترونکروسکوپیسنتز شده و پوشش داده شده از مينانوپودرهايهایژگیو ويمورفولوژیبررسجهت
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Philipsابتدا يپودرهاينمونههیجهت تهنیاستفاده شد. همچنلوولتیک25يو در ولتاژکاریتنگستنیمجهز به تفنگ الکترون
يقطره از آن بر روکیتحت امواج فراصوت قرار گرفت و سپس قهیدق30به مدت وناستیسیس20از آن در ینیمقدار مع

خارج شود. هیرپایزيشد و اجازه داده شد تا حلال از روختهیمخصوص دستگاه از جنس فولاد رهیرپایز
با استفاده از شیآزمانیاز شارژ الکترون در حيریو جلوگییرساناشیطلا جهت افزادهیپوششندینمونه فرآیمورد تمامدر

انجام گرفت.هیثان90به مدت sputteringدستگاه 
يجهت مقدار اندکی از نمونهي مزومتخلخل سنتزشده از روش میکروسکوپ الکترونی عبوري استفاده شد. بدینمشاهدهجهت

اي از منظور پراکندگی بهتر در دستگاه التراسونیک قرار داده شد. سپس، قطرهمزومتخلخل کربنی در محلول استون ریخته و به
برداري قرار و تصویربرداري جهت عکسTEMي دستگاه دارندهرید داخل نگهبعد گيحلهمخلوط بر روي گرید مس ریخته شد. در مر

صورت گرفت.
شده توسط سنجی گاز نیتروژن استفاده شد و نتایج بر اساس روابط توسعه دادهسنجی، از روش تخلخلانجام آزمون تخلخلمنظوربه

BETهاي و مدلBJHساعت در 15گرم از مزومتخلخل کربنی به مدت 14/0دار مورد ارزیابی قرار گرفت. بدین منظور، ابتدا مق
، عملیات BelJapanساخت شرکت Belsorp mini IIشد. سپس، با استفاده از دستگاه یزدایزکن خلأ گادر خشکC°120دماي 

(از گاز هلیوم بههاي مربوطه رسم گردید کلوین صورت گرفت و منحنی77جذب و واجذب گاز با استفاده از گاز نیتروژن در دماي 
ي واجذب استفاده گردید).عنوان گاز کمکی مرحله

ها منظور نمونهنیاستفاده شد. بدDLS-یکینامینور دیسنتز شده از روش پراکندگياندازه ذرات نانوپودرهانیانگیمنییتعجهت
م شد.انجايریگاندازهDTSمدل Malvernو با استفاده از دستگاه ختهیرینیدرون ظرف مع

FTIRشده به سطح مزومتخلخل کربنی از آزمون هاي عاملی اعمالي گروهمنظور مشاهدهتبدیل فوریه فروسرخ بهسنجیطیف

ي یک قرص نازك جهت آنالیز در دستگاه مخلوط گردید و پس از تهیهKBrاستفاده شد. در این روش مقدار اندکی از ماده با پودر 
Eauinox 55 ساخت شرکتBrukerي مقدار درصد امواج آلمان قرار گرفت و با استفاده از تابیده شدن امواج فروسرخ و محاسبه

شده و عبوري، نوع پیوندها و ساختار شیمیایی به دست آمد.جذب

و بحثجینتا-3
از جمله اندازه ییمحصول نهايهایژگیکننده ونییتعيپارامترهانیترژل از مهم-سلندیژل در فرآيرسازیو زمان پندیفرآيدما

که در کنندیمنییرا تعگریکدیها به و نحوه اتصال آننایآلومهیدو پارامتر اندازه ذرات اولنیاست. در واقع اژهیذرات و سطح و
جهت طیکه در آن شرايرسازیدما و زمان پکلیطور. بهدنماییرا مشخص میو تخلخلیسطحيهایژگیامر ونیاتینها
يرسازیپطی. اگر شرارودیبه شمار منهیبهطشرایعنوانفراهم شود بهکیاندازه ذرات بارعیبا توزکنواختیهیاولذرات لیتشک

خلخلدر تزیذرات ريریشاهد قرارگگریکدیذرات به نیاتصال انیپهن باشد، در حهیاندازه ذرات اولعیباشد که توزايبه گونه
و حجم حفرات در ژهیبه کاهش قابل توجه سطح وتیامر در نهانیبود که امیتر خواهبزرگوجود آمده از اتصال ذرات ه بهاي

ده شهیتهيهانمونهيحفرات بر رواندازهحجم و ژه،یسطح ونییتعزیراستا آنالنی. در اشودیمنجر میینهايناینانو متخلخل آلوم
يندیفرآنهیبهطیشراقیتحقنیگرفت تا با توجه به کاربرد مطرح در ا) انجام 2(جدوليرسازیو زمان پییمختلف دماطیدر شرا

جذب یسنجتخلخلزیمربوط به آنالجینتا3و حجم حفرات انتخاب شود. در جدول ژهیسطح وزانیبه حداکثر میابیبر اساس دست
. شودیها مشاهده منمونهنیاتروژنیواجذب گاز ن

زانیمختلف از ميرسازیو زمان پییدماطیدست آمده در شراه بيهاژلجدول مشخص است، نمونهنیاجیکه از نتاهمانطور
شده هیساعت ته12يرسازیگراد و زمان پیدرجه سانت25يکه در دماAT1در نمونه کهطوريبرخوردارند بهیمتفاوتژهیسطح و
ندیفرآيکه در آن دماCT2حال در مورد نمونه نیدست آمد. با اه بگرممتر مربع بر285ربرابژهیسطح وزانیمنیترنییبود پا

ها نهنمونیدر بزانیمنیبه بالاترژهیسطح وزانیشد، ممیساعت تنظ24زینيرسازیو زمان پافتیشیگراد افزایدرجه سانت80به 
گراد و یدرجه سانت60ستیبایمندیفرآيکه حداقل دمادهدیمجدول نشان نیاجی. نتادیمتر مربع بر گرم رس520و به عدد 
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يندیفرآطیو حجم حفرات، شراژهیاز نظر سطح وCT2نمونه يبا توجه به برترتیساعت باشد. در نها24يرسازیحداقل زمان پ
.دانتخاب شومینیآلومدیجهت سنتز نانو اکسAlO(OH)ژل دیتولنهیبهطشرایعنواننمونه بهنیا

يرسازیمختلف پطیدر شراتروژنیواجذب گاز ن-جذبیسنجتخلخلزیمربوط به آنالجینتا:3جدول 

BETسطح ویژه کد نمونه
(متر مربع بر گرم)

(Vp)حجم حفرات 
متر مکعب بر گرم)(سانتی

هامیانگین قطر تخلخل
(نانومتر)

AT128564/087/3
AT231095/005/4
AT332025/19/3
BT133536/11/3
BT240555/14/6
BT34206/15/6
CT138025/15/4
CT252063/28
CT345055/15/7

مهم است. در شکل اریبرتر بسيهایژگینانوذرات با ودیو تولونیناسیکلسيدمانهیبهمیجهت تنظییدمايهامحدودهنیانییتع
ساعت 24يرسازیگراد و زمان پیدرجه سانت80يدماطیشده در شراهیبه نمونه ژل ته) مربوط DTA(یحرارتزیآنالیمنحن4

.شودیمشاهده م

ساعت24گراد و زمان یدرجه سانت80يدمايرسازیپطیژل خشک شده در شراDTAیمنحن:4شکل 

درجه 450و 90ییدر محدوده دماریگرماگکیدو پيدست آمده داراه بDTAیشکل مشخص است منحننیهمانطور که در ا
جذب شده) و الکل و ای(آب آزاد و یبرخوردار است به خروج آب اضافيتراول که به نسبت از شدت کمکیاست. پگرادیسانت
نشان های. بررسشودینسبت داده منایبه آلومAlO(OH)بیترکهیتجزریشدت غالب است به واکنش گرماگيدوم که داراکیپ

نیاجهیو در نتشوندیخارج مستمیاز سیحرارتيانرژافتیساختار با درOHهايگروهتیفاز بوهمهیاست در واکنش تجزداده
:شودیملیتشک1بر طبق رابطه نایآلومγفاز هیواکنش تجز

2AlO(OH) → Al2O3 + H2O 1رابطه 
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اتفاق گرادیدرجه سانت450-500ییدماشده واکنش فوق در محدودههیژل خشک تههیو واکنش تجزDTAیمطابق منحنو
حاضر است. قیدر تحقيهانمونهونیناسیکلسيبه عنوان دماگرادیدرجه سانت500يانتخاب دمالیدلجهینتنیافتاده است. و ا

شودیمییمحصول نهاژهیدما موجب رشد ذرات و کاهش قابل توجه سطح ونیاز اونیناسیکلسيدماشیلازم به ذکر است افزا
.ستیذکر شده مطلوب نيدر مورد کاربردهاجهینتنیکه ا
فاز آمورف و يداراومینیآلومدیالکوکسسازيو متراکمزیدرولیهندیدست آمده از فرآه ژل بییایمیشبیو ترکينقطه نظر فازاز

تیاست. نکته حائز اهمشانینگیها در درجه بلوراست و فرق آنتیبوهمبیژل مشابه با ترکنیاست. در واقع اAlO(OH)بیترک
ومینیلومآدیژل به اکسلیتبدندیدر فرآیاصلراتییها تغاست که در آنییدمايهامحدودهنییدست آمده تعه در مطالعات ژل ب

.ردگییصورت م

درجه 900و ج)700ب)500مختلف شامل الف) يشده در سه دمانهیکلسومینیآلومدینمونه نانواکسکسیپراش اشعه ايالگو:5شکل
  دگرایسانت

چیاز هکسیپراش اشعه ايالگوگرادیدرجه سانت500يشده در دماهیمشخص است در مورد نمونه ته5همانطور که در شکل 
دهد. ینمونه را نشان منیدر اومینیآلومدینانواکسزساختاریآمورف رتیالگو ماهنیو ظاهر استیبرخوردار نيامشخصهکیپ

در ايمشخصههايکیپگرادیدرجه سانت700دما به شیشدن هستند. با افزالیدر حال تشکومینیآلومدینانواکسهیاوليهاجوانه
يهاکیپادیزيتعلق دارند و پهنا3O2Alبه فاز هاکیپنیایکه تمامابندییمشیشوند افزایظاهر مکسیپراش اشعه ايالگو
به 700از نویناسیکلسيدماشینمونه دارد. با افزانیذرات ادهندهلیتشکيهااز اندازه کوچک بلوركتیالگو حکانیدر ایاصل

مشخصه هايکیبه سمت پها و ظاهر آنشودیظاهر مکسیپراش اشعه ايدر الگويترشیبهايکیگراد پیدرجه سانت900
يکرد که در دماعنوانصورت نیبدتوانیشکل را منیدست آمده از اه بجینتاگردیعبارت. بهابدییسوق منیبلورزساختاریر

بهشودیظاهر ميسنتزهاينمونهزساختاریدر رنیساختار بلورجیتدربالاتر بهينمونه آمورف و در دماهاییدرجه فاز نها500
است.نیکاملا بلوریینهازساختاریرگرادیدرجه سانت900يشده در دمانهیدر نمونه کلسکهطوري
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کهشدمحاسبههانمونهنیدر انایفاز آلومهايو نصف شدت حداکثر اندازه بلوركهاکیپيپهنانییتوجه به رابطه شرر و تعبا
.شودیمشاهده م6دست آمده در شکل ه بجنتای

دگرایدرجه سانت900-500ییشده در محدوده دمانهیکلسيهانمونههاياندازه بلوركراتییتغ:6شکل 

. در رودمیفراترانگستروم1000ازهابه بالا اندازه بلوركگرادیدرجه سانت700يشکل مشخص است از دمانیهمانطور که در ا
5موجود در پودر خشک (هايشده است که به اندازه بلوركنییومتر تعنان15مقدار در حدود نیاگرادیدرجه سانت500يدما

نهیبهدمايعنوانگراد و بالاتر بهیدرجه سانت700يدماکسیپراش اشعه ايالگوجیاست. با توجه به نتاکینانومتر) نزد
يدماریلازم است تاثیینهادییاز تاشیکه البته پگرددیژل انتخاب م-سلندیدست آمده از فرآه بيهاژلونیناسیکلس
شود. یبررسزنیهانمونهژهیبر سطح وونیناسیکلس
. شودیمشاهده مBJHبر اساس مدل ژهیسطح وزانیمنییو تعتروژنیبه روش جذب گاز نیتخلخل سنجزیآنالجینتا4جدول در

نسبت به ژل ژهیسطح وونیناسیکلسندفرآیانجاموهانمونهیحرارتاتیجدول مشخص است با عملنیاجینتانایازطورهمان
نمونه ژهیسطح وگرادیدرجه سانت500يشده در دمانهی. در مورد نمونه کلسابدییمشکاهیقابل توجهزانیبه مهیخشک اول

در مورد نمونهحال نیاست. با ادهیمتر مربع بر گرم رس305درصد افت کرده و به عدد 40در حدود هینسبت به حالت خشک اول
هکطوريقابل توجه است بهاریبسژهیدر عدد سطح وفتازانیمنیو بالاتر اگرادیدرجه سانت700يشده در دماهانهیکلسهاي

افتهیدرصد کاهش 72در حدود هینمونه نسبت به نمونه اولژهیسطح وگرادیدرجه سانت700يشده در دمانهیدر مورد نمونه کلس
درجه 1000و 900يماشده در دو دنهیکلسهايدر مورد نمونههینسبت به نمونه ژل خشک اولژهیافت سطح وزانیمنیاست. ا
درصد محاسبه شد.83و 77بیبه ترتگرادیسانت

دگرایسانتيدرجه1000یال500يشده در دماهانهیکلسهاينمونهتروژنیگاز نیسنجتخلخلجینتا:4جدول 

BETسطح ویژه کلسیناسیوندماي 
(متر مربع بر گرم)

(vP)حجم حفرات 
متر مکعب بر گرم)(سانتی

هامیانگین قطر تخلخل
(نانومتر)

52063/28خشک
50030595/112
70014505/15/12
90011593/023
10008576/031
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گراد نسبت به نمونه ژل خشک از یدرجه سانت500يشده در دمانهیدر نمونه کلسژهیافت سطح وزانیلازم به ذکر است گرچه م
دما نیکه در اانتخاب شود چراونیناسیمناسب کلسيبه عنوان دماتواندیدما را نمنیحال انایبااست،ترکمهانمونهریسا
ییدر محدوده دماستباییلذا ممل وجود ندارد.کاطورشدن شبکه بهنیو بلوريفازهايلهمساعد جهت رخ دادن استحاطیشرا

بالا در هر نیساختار بلورایبالا و ژهیسطح وتیرا با در نظر گرفتن اهمونیناسیکلسنهیبهيدماگرادیدرجه سانت1000یال700
يکه از ساختارهاشودیمشنهادیسخت عموماً پيکارطیتوجه به شراباو یستیکاتاليدر کاربردهایکاربرد انتخاب کرد. بطور کل

مر و طول عشیحال افزانیخواهد شد با اژهیامر گرچه موجب کاهش سطح ونیاستفاده شود. ايبا حداقل نقص ساختارنیبلور
یدرجه سانت900يکه دمارسدیمنظرجدول فوق بهجیهمراه خواهد داشت. با توجه به نتاه را بستیکاتالهیپاریزيمقاومت بالا

اب شد. لذا انتخییمحصول نهاهیتهنهیبهدمايعنواندما بهنیمناسب باشد و انیبالا و ساختار بلورژهیظ سطح وجهت حفرادگ
ساعت 1به مدت گرادیدرجه سانت900يکه در دماCT2نمونه يشود) بر رویبعد ارائه ميها(که در بخشیلیتکميزهایآنال
شده بود انجام گرفت.نهیکلس
واجذب گاز -ذبجزوترمی) انهیبهطی(سنتز شده در شراومینیآلومدینمونه نانواکسيبر رویلیتکميزهایگام انجام آنالنیاولدر
واجذب -جذبزوترمیاشودیمشاهده مطیشرانی(الف)). همانطور که در ا7قرار گرفت (شکل ینمونه مورد بررسنیاتروژنین

جذب و منحنیآمدهدستبهزوترمی. در واقع در اکندیمتیتبعIVنوع زوترمیحاضر از اقیتحقدرسنتز شده ومینیآلومدینانواکس
سیرزیحلقه هستنی. وجود اندینمایمجادیبالا اینسبيدر فشارهاسیرزیحلقه هستکیانطباق ندارند و گریکدیيواجذب بر رو

نیسنتز شده است. لازم به ذکر است در اومینیآلومدیانواکسنخلخلمزو متتیدهنده ماهنمونه نشاننیدر اIVنوع زوترمیو ا
ر) را نشان دو نانومتری(زکرومتریامر عدم حضور حفرات با اندازه منیو قابل صرفه نظر است که ازیناچاریعرض از مبدا بسزوترمیا
کیدهنده حضور نشانزیآنالنیدر اBJHاساسبرآمدهدستاندازه حفرات بهعیتوزی(ب)) منحن7در شکل نی. همچندهدیم
].27[مزو متخلخل نمونه سنتز شده استتیماهدیخود مونینانومتر است که ا10با شدت بالا در محدوده کیپ

(ب)(الف)
طیسنتز شده در شراومینیآلومدینمونه نانواکس) BJHاندازه حفرات (عیتوزیو منحنتروژنیواجذب گاز ن-جذبهايزوترمیا:7شکل 

يندیفرآنهیبه

استفاده شد. هنیدر نمونه بهومینیآلومدیو نحوه اتصال نانوذرات اکسيمورفولوژیجهت بررسیروبشیالکترونکروسکوپیاز م
مختلف آورده شده است. همانطور ییهاییو در بزرگنما8در شکلومینیآلومدینمونه نانواکسیروبشیالکترونکروسکوپیمریتصاو

ه ردار است بسازنده برخويدر اجزاییبالایکنواختیاز يندیفرآنهیبهطیسنتز شده در شراونهمشخص است نمریتصاونیکه در ا
شده لیتشککنواختیيظاهريهایژگیمشابه با وییهاتودهگریکدیبه کیاندازه ذرات بارعیاز اتصال نانو ذرات با توزکهیطور

در یمحسوسرییتغچیسازنده وجود دارد و هيدر اجزایکنواختینینقاط ایمشخص شد که در تمامترقیدقيهایاست. در بررس
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در ینقاط واکنشیو مناسب سنتز نانو ذرات را در تمامکنواختیطیشرايبرقرارجهینتنیها وجود ندارد. اآنياندازه و مورفولوژ
ریتصاونایدرکهطور. همانشودیمشاهده منهینمونه بهTEMریتصو9در شکل].30[دهدیشان مژل ن-سلندیفرآیط

شده است و ذرات از نقطه نظر لینانومتر تشک40تا 20با محدوده اندازه یاز ذراتومینیآلومدینانواکسنهیمشخص است نمونه به
ندارند. یتفاوت چندانگریکدیو اندازه با يشکل ظاهر

دینمونه نانواکسزساختاریدر ریکنواختیدهنده تا بالا نشاننییپاییهاییدر بزرگنمایروبشیالکترونکروسکوپیمریتصو:8شکل
ياذرهنیو حضور حفرات با محدوده اندازه مزو فواصل بومینیآلوم

نهیاز نمونه بهاينقطهيعنصرزیو آناليعبوریالکترونکروسکوپیمریتصو:9شکل 
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دهنده نمونه وجود ندارد لیذرات تشکیژگیمحسوس در ورییو تغیناهمگنچیمشخص است که هیر به خوبیتصاونیایبا بررس
ینمونه مشاهده نمنیعنوان فاز مستقل) در ا(بهیناخالصایو هیفاز ثانوچیگفت هتوانیمزیاز نقطه نظر خلوص ننیو همچن

يربرداریتصونیشده در حهیتهEDXزیآنالجیشده است. نتالیتشکنایومآلداکسیذراتنانوازکاملطورساختار بهزیو رشود
TEMانیدر آن را بییجزاریبسيهایخلوص نانو ذرات سنتز شده و حضور ناخالصيادیزاریبا دقت بسزیآنالنیآورده شده است. ا

نمونه حاضر شده است و نیايبراOو Alعناصرمربوط به کیفقط دو پزینمونه آنالنیدر اشودی. همانطور که مشاهده مکندیم
ومینیآلومدینانوذرات اکسيبالااریخلوص بسیبه خوبیبررسنیکم) در آن وجود ندارد. ااریبسریدر مقادی(حتيگریعنصر دچیه

.دهدیمجهیحاضر را نتقیسنتز شده در تحق

يریگجهینت-4
جینتانیتراستا مهمرنیمدنظر قرار گرفت. در ایومینیآلومیقوطعاتیبا استفاده از ضاومینیآلومدیحاضر سنتز نانو اکسقیدر تحق

کرد: انیبلیبه شرح ذتوانیرا مقیتحقنیدست آمده از اه ب
آن افتیبا بازتوانیو مرودمیشماربهومینیمهم آلومهیمنبع ثانوکیعنوانقسمت درب آن بهژهویو بهیومینیآلومیقوط)1

. کرددیمحصولات با ارزش افزوده بالا تول
) هیاوليسازمادهپس از آ(یومینیآلومیاز درب قوطتیبا موفقومینیآلومدیآلکوکسبیترکيندیمناسب فرآطیبا انتخاب شرا)2

. ژل استفاده شد-به روش سلومینیآلومدیسنتز نانو اکسيندهایماده در فرآشپیعنوانو از آن بههیته
اندازه ذرات سل نییدر تعیاصلپارامترهايعنوانبهيمتخلخل دو پارامتر زمان و دماومینیآلومدیژل نانو اکس-سلندیدر فرآ)3

. قرار گرفتندیژل انتخاب و مورد بررسندیفرآنیو نحوه اتصال در ح
جهت نهیبهطشرایعنوانساعت به24و زمان گرادیدرجه سانت80يرسازیپيمختلف نشان داد که دماهاينمونهیبررس)4

. ها استو حجم تخلخلژهیبرتر از نقطه نظر سطح ويهایژگیبا وومینیآلومدیسنتز نانواکس
حال نیبا ا. استگرادیدرجه سانت500نایبه فاز آلومیابیلازم جهت دستينشان داد که حداقل دماونیناسیکلسيدمایبررس)5

1ییو زمان ماناگرادیدرجه سانت900یصفحات اتمدمانیدر چيرگیبا حداکثر نظمنیبا توجه به ضرورت حضور فاز بلور
. انتخاب شدونیناسیکلسنهیبهطشرایعنوانساعت به

متر 115ژهیاز سطح ونهیبهطیسنتز شده در شراومینیآلومدینشان داد نمونه نانواکستروژنیواجذب گاز ن-جذبزیآنالجینتا)6
نمونه يبراژهیسطح وزانیحداکثر منیهمچن. متر مکعب بر گرم برخوردار است93/0يمربع بر گرم و حجم تخلخل ها

.دست آمدبه متر مربع بر گرم 145و برابر گرادیدرجه سانت700يشده در دمانهیکلس
يظاهرهايیژگیاز نانوذرات با ویینشان داد که محصول نهانهینمونه بهيو عبوریروبشیالکترونکروسکوپیمهايیبررس)7

.نانومتر قرار دارد40یال20و در محدوده کیاندازه ذرات بارعیبرخوردار است و توزکسانی
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Abstract: In this study, by selecting the appropriate process conditions and using aluminum 
cans, the aluminum alkoxide compound was prepared and used as a precursor in aluminum 
oxide (Al2O3) nanoparticle synthesis processes by sol-gel method. In the production of 
mesoporous Al2O3 nanoparticle via sol-gel process, the aging temperature of 25, 60, 80°C 
and time of 12, 24 and 48 h were selected and investigated as the main parameters in 
determining the solute particle size and bonding during the gel process. The results showed 
that the aging temperature is 80°C and 24 h time as the optimal conditions for the synthesis 
of Al2O3 nanoparticle with superior properties in terms of specific surface area and porosity. 
The calcination temperature showed that the minimum temperature required to reach the 
alumina phase is 500°C. However, due to the necessity of the presence of crystalline phase 
with maximum ordering in the layout of the atomic plates of 900°C and 1 hour storage time, 
the optimum calcination conditions were selected. Scanning and transmission electron 
microscopy studies of the optimum sample showed that the final product had the same 
appearance as the nanoparticles, and the particle size distribution was in the range of 20 to 
40 nm. It was also found that the synthesized nanoparticles have very distinct crystalline 
plates, and as a result of the nanoparticles bonding to each other and forming larger masses, 
porosities in the meso-range were formed in their microstructure which made the end product 
to be used as a catalyst substrate.

Keywords: Synthesis, Mesoporous Aluminum Oxide, Sol-Gel, Recycling.


