
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 



 

 

 

 



 

 

 

نانو ذرات مولایت  خواصبررسی تاثیر مقدار، نوع و نسبت بهینه مواد اولیه بر 

 Al2O3-SiO2در سیستم ژل دو فازی  ژل –تهیه شده به روش سل 

 3 ، علیرضا کیانی رشید2 سحر ملازاده بیدختی ،1سید مرتضی حسینی

 

 چکیده

به منظور  TEOSو نسبت های بهینه آب به  و باز تاثیر مقدار و نرمالیته اسیدژل،  -این پژوهش، با استفاده از روش سلدر 

آلومینیوم  با استفاده ازسل ابتدایی  مورد بررسی قرار گرفت. )2SiO.23O2Al3(دستیابی به مقدار بهینه مولایت استوکیومتری 

در اتمسفر  ژل حاصل از این سلگردید. آب و اتانول تهیه  ،(TEOS)، تترااتیل اورتوسیلیکات(ANN)نیترات نانوهیدراته 

ازی و نشان برای تعیین آنالیز ف XRDآزمون  خنثی خشک گردید و با برنامه عملیات حرارتی خاص مورد گرمایش قرار گرفت.

نشان دهنده  XRDمورد استفاده قرار گرفت. نتایج آنالیز برای بررسی مورفولوژی مولایت  SEMدادن آمورف بودن پودرها و 

تبلور مولایت در تمامی نمونه های حاوی اسید و یا باز به عنوان کاتالیست بود. نتایج نشان داد که مولایت تک فاز فقط در 

تواند منجر به تبلور نانو یحضور مقادیر بهینه ای از کاتالیزور اسیدی یا بازی متبلور می شود. استفاده از کاتالیزور اسیدی م

نتایج به دست آمده از آنالیز ذرات مولایت پس از عملیات حرارتی و کاتالیزور بازی باعث کاهش اندازه ذرات سنتز شده گردد. 

SEM دهد نمونه های تهیه شده در نشان میpH  اسیدی مورفولوژی صفحه ای دارند در حالیکه سنتز در محیط بازی منجر

              علاوه براین، نتایج به دست آمده از تاثیر دمای عملیات حرارتی بر روند تبلور  گردد.ذراتی با مورفولوژی کروی میبه تشکیل 

 نانو ذرات مولایت نشان دهنده تبلور این ذرات در دماهای پایین تر از حالت معمول این فاز بود.

 

 ژل، مولایت، کاتالیست-سل  کلمات کلیدی:

  مقدمه

مولایت با خلوص بالا به دلیل ویژگی های فیزیکی و شیمیایی مطلوب از قبیل استحکام، مقاومت 

خزشی، مقاومت به شوک حرارتی، ضریب انبساط حرارتی کم، پایداری شیمیایی خوب، رسانایی 

ها، محلول های ت به خوردگی مناسب در مقابل اسیدمقاومحرارتی اندک و ثابت دی الکتریک و 

به همین  .[4-1]یکی از شاخص ترین مواد برای مصرف در دمای بالاست  گازهای خورنده،قلیایی و 

 بایسترود و میداف مهم در علم سرامیک به شمار میدلیل دسترسی به مولایت خالص یکی از اه

 را به همراه با ترکیب فازی یکنواخت برای سنتز این ماده اتخاذ گردد که بازدهی مناسب همراه وشیر

 یند به عنوانسل ژل یکی از روش های شیمیایی تهیه این ماده است. این فرآ .[6, 5] داشته باشد

روشی برای سنتز مولایت با خلوص بالا مزایایی از قبیل کنترل راحت تر و دقیق تر ساختار مواد با 

راندمان تولید  های مرحله اولیه تشکیل سل و شبکه، انجام سنتز در دمای پایین،متغیر امکان تنظیم

 سرمایه گذاری اولیه کم و در  بسیار بالا، امکان به دست آوردن ترکیب همگن، تولید مواد متخلخل و 

 ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ
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ور کاملا یکنواخت . در این فرآیند مواد اولیه در مقیاس نانو به ط[7] باشدال کیفیت بالای محصول را دارا میعین ح

اس اتمی برای تولید . این موضوع باعث همگنی بسیار خوب در توزیع اجزاء سازنده در مقیگرددبا هم مخلوط می

در این روش بین  همگنی پیش ماده، دمای لازم برای تشکیل مولایت شود. به دلیل درجه بالایژل تک فاز می

فرآیند سنتز مولایت با روش سل ژل علاوه بر نوع مواد اولیه به کار رفته، به عوامل  .[9, 8]باشد می 1250تا  1100

، سرعت هیدرولیز و تراکم، رفته یه، نوع و مقدار کاتالیست به کارمواد اول pH، هموژنیته و مختلفی از جمله مقدار

مدت زمان پیرسازی و خشک شدن، برنامه عملیات حرارتی اعمال شده، دمای تشکیل مولایت و غیره بستگی دارد. 

های نوع و مقدار کاتالیستیر تحقیق حاضر مطالعه تاثاز  بر این اساس و با توجه به مطالعات صورت گرفته، هدف

شده و درصد خلوص فاز مولایت ر مورفولوژی و نوع فازهای متبلوراسیدی و بازی و استفاده از سورفکتانت پلیمری ب

 باشد.می

 مواد و روش تحقیق

به عنوان   (Merk)، آلومینیوم نیترات نانوهیدراتهبه عنوان منبع سیلیس TEOS (Merk)این پژوهش از در

 (Merk)و آمونیوم هیدروکسید   (Merk)نیتریک منبع آلومینا، اتانول و آب مقطر به عنوان مواد اولیه و از اسید

نشان داده شده  1به عنوان کاتالیست استفاده گردید. مواد اولیه و مقادیر مورد نیاز برای هر آزمایش در جدول 

آزمایش انجام پذیرفت. برای تهیه سل  4. در این آزمایش سنتز نانوذرات مولایت به روش سل ژل طی [10] است

دقیقه به وسیله هم زن مغناطیسی مخلوط شدند. در آزمایش های  20سیلیس، ابتدا آب مقطر و اتانول به مدت 

به  TEOSگردید و در پایان نیز نرمال استفاده  1و  1/0سی سی اسید و باز  9و  3، 1، 15/0اول و دوم مقادیر 

دقیقه هم زده شد، اما  80درجه سانتی گراد به مدت  70صورت قطره قطره به مخلوط اضافه گردیده و در دمای 

در آزمایش های سری سوم وچهارم پس از اختلاط و هم خوردن آب و اتانول، پلی اتیلن گلیکول نیز اضافه گردید. 

ده و سیزده   pHصفر و پنج برای نمونه های اسیدی و pHبا ثابت نگه داشتن  سپس کاتالیست ها را وارد کرده و

به صورت قطره قطره در زمان و دمای مذکور   TEOSبرای نمونه های بازی در کل فرآیند و پس از آن افزودن 

 ، هم زدن درون یک بشر شیشه ای باTEOSآزمایش انجام پذیرفت. گفتنی است که در کل فرآیند هیدرولیز 

درب بسته و به دور از تماس مخلوط با هوا صورت گرفت. پس از افزودن محلول به سل اولیه، هم زدن تمامی سل 

ساعت،  4صورت پذیرفت تا در نهایت پس از گذشت تقریبا  درجه سانتی گراد 60تحت شرایط یکسان و در دمای 

ات پیرسازی انجام گرفت. خشک کردن روز عملی 10سل تبدیل به ژل گردید. بر روی ژل به دست آمده به مدت 

به دست آید. (xerogel) ساعت انجام پذیرفت تا مایعات اضافی آن خارج شده و ژل خشک  22ژل ها به مدت 

℃5جهت تبلور فاز مولایت در نمونه های سری اول و دوم ژل خشک شده با نرخ دمایی  𝑚𝑖𝑛⁄  400ابتدا به دمای 

، 1100، 900دماهای ماند. سپس با همان نرخ دمایی به ساعت می 3دما به مدترسیده و در این  درجه سانتی گراد

ساعت دیگر نیز در این دما مورد عملیات حرارتی قرار  3درجه سانتی گراد رسیده و به مدت 1350 و 1250

توسط دستگاه پرتو تعیین آنالیز فازی و نشان دادن آمورف بودن پودرها،  جهت XRDآزمون . گیردمی



 

 

برای بررسی مورفولوژی  وTube:Cu LFF  λ=1.540598 Å)  (X-ray (PHILIPS PW1730)پراش

 .استفاده گردید (Oxford)مولایت پس از عملیات حرارتی از میکروسکوپ روبشی 

 

 

 نتایج و بحث

گرفت. لازم به ذکر است که جهت مورد بررسی قرار 1و  0,1یته های ابتدا تاثیر مقدار اسید و باز با نرمال

نمونه های پودری قبل از انجام عملیات حرارتی  ، تسریع در تشکیل مولایت و تماس نزدیک اجزای آلومینا وسیلیس

الگوی پراش  4الی  1به صورت قرص درآمدند و سپس عملیات حرارتی بر روی آن ها صورت پذیرفت.  اشکال 

 1و  0,1آمونیوم هیدروکسید اشعه ایکس پودر مولایت حاصل از ژل دوفازی برای مقادیر مختلف اسید نیتریک و 

دهند. با توجه به دو شکل ملیات حرارتی شده است را نشان میدرجه سانتی گراد ع 1100را که در دمای  نرمال

کنار سایر پیک های ضعیف تر و جوانه های اولیه شاهد هستیم. قوی کریستوبالیت و مولایت را در ( پیک2(  و )1)

 با بر یکدیگرهمچنین پیک های مقادیر مختلف حاصل از پراش اشعه ایکس در یک نرمالیته اسیدی خاص غال

. به این معنا که تنها افزودن مقادیر اسید با نرمالیته ثابت در ابتدای شتمنطبق بوده و تاثیر خاصی بر روند سنتز ندا

کرد تا اسید به عنوان بایست این عمل تا انتهای فرآیند ژل شدن نیز ادامه پیدا میواکنش کافی نبوده و می

( در یک نرمالیته خاص 4( و )3اما با توجه به شکل های ) .کندود را ایفا بتواند نقش خ کاتالیست به صورت کامل

و در نمونه  3مقادیر متفاوت باز، اثر متفاوتی بر تشکیل فازهای مختلف گذاشته است. به این ترتیب که در شکل 

   ر شده است. نتایجنرمال بازی، با افزایش مقدار باز تمایل آلومینا و سیلیس جهت تشکیل فاز مولایت بیشت 0,1های 

 مقادیر مواد اولیه مورد استفاده در هر آزمایش -1جدول 

 
Ethanol(milt) Water(milt) ANN(g) TEOS(milt) 

19,73 13,54 10,14 2 

 

 چهارمنمونه  نمونه سوم نمونه دوم نمونه اول نوع کاتالیست

 cc 0,15 cc1 cc 3 cc9 (1اسید )مورد استفاده در آزمایش های سری 

 cc 0,15 cc1 cc3 cc9 (2باز )مورد استفاده در آزمایش های سری 

 

 نمونه دوم نمونه اول نوع کاتالیست

 =0pH= 5pH (3اسید ) مورد استفاده در آزمایش های سری 

 =10pH= 13pH ( 4باز ) مورد استفاده در آزمایش های سری 

 



 

 

 کند. یک احتمال اینکه پیک های چند فاز از جملهدو احتمال را بیان می دست آمده از پیک های این الگو،به 

روی هم  پیک های آلومینا و مولایت با یکدیگر در برخی زوایا اختلاف بسیار کمی دارند و لذا پیک های این دو

شود. احتمال دیگر اینکه در این زاویه خاص گیرد که به صورت دندانه دار مشاهده میافتاده و همپوشانی انجام می

احتمال وجود مولایت با ساختار شبکه نیمه پایدار تتراگونال می باشد. در ادامه پنداشته شد که عدم تشکیل مناسب 

سیستم است. برای دستیابی به نانوذرات مولایت با خلوص بالاتر می  pHنانوذرات مولایت به دلیل عدم تنظیم 

قلیایی ده و سیزده  pHاسیدی صفر و پنج و  pHدر ترکیب ثابت بماند که به این منظور سیستمی با  pHبایست 

ایش همگنی . جهت افز[11] در کل فرآیند از لحظه هیدرولیز تا اتمام لحظه تراکم ثابت ماند pHتهیه گردید که 

، به مجموعه پلی اتیل گلیکول برابر با تترااتیل اورتوسیلیکات سیستم و پایین آمدن دمای مولایتی شدن به مقدار

 1350و  1250، 1100، 900ثابت صفر، پنج، ده و سیزده در دماهای  pHاضافه گردید. نمونه های سنتز شده در

صورتی که محلول در دهدصورت پذیرفته است نشان می این عملیات حرارتی گردیدند. نتایج تحقیقاتی که پیش از

انتظار می رود. این واکنش  OHسیلیکا در شرایط بازی تهیه گردد، واکنش هسته دوست اتم سیلیسیم با رادیکال 

نماینده گروه قلیایی  R) . [12]مورد حمله قرار گیرد  OH3Si(OR)توسط  4Si(OR)مستعد است تا به جای 

یزاسیون است(. بنابراین براساس واکنش های هیدراتایسون و پلیمریزاسیون زیر، واکنش دوم بر کل واکنش پلیمر

 اول مقدم است و محصول یک ساختار شبکه ای  سه بعدی است.

4OH           ….           Si(OH)3O            Si(OR)2+ H 4Si(OR) 

nSi]-O-Si-…           [           3Si(OR)-O-Si3OH              (OR)3OH + Si(OR)3(OR)Si 

رود یک واکنش هسته دوست براساس پروتون اتفاق بیفتد. از آنجا انتظار مییکه محلول اسیدی باشد، اما در صورت

 4Si(OR)دانسیته الکترونی بیشتری در اطراف اتم سیلیسیوم دارد،  OH3Si(OR)نسبت به  4Si(OR)که 

را داراست. بنابراین واکنش اول بر واکنش دوم مقدم  OHآمادگی بیشتری برای مورد حمله واقع شدن به وسیله 

نرمال اسید با مقادیر  0.1الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  ( 1شکل

درجه سانتی گراد1100مختلف، عملیات حرارتی شده در دمای   

نرمال اسید با مقادیر  1( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  2شکل

درجه سانتی گراد1100عملیات حرارتی شده در دمای مختلف، 



 

 

مربوط به الگوی پراش اشعه ایکس  16الی  5اشکال  .[15-13]یک واکنش هیدرولیتیک انجام می شودوده و ب

نمونه  5درجه سانتی گراد می باشد. در شکل  1350و  1250، 1100، 900نمونه های اسیدی و بازی در دمای  

سانتی درجه  900پس از انجام عملیات حرارتی در دمای  1و  1/0های حاوی کاتالیست اسیدی با نرمالیته های 

گراد، جوانه های مولایت شکل گرفته و بایستی زمان و دما در اختیار سیستم قرار گیرد تا پیک های ضعیف مولایت 

 نمونه های آمورف مواجه همانطور که انتظار می رفت با 7و  6از طرفی با توجه به اشکال  شروع به رشد کنند.

دهند. در شدیم به گونه ای که تنها چند پیک آمورف آلومینا و سیلیس و پیک های ضعیف مولایت را نشان می

کند که در اینصورت دلیل ساختار آمورف خود از کریستاله شدن اکسید آلومینیوم جلوگیری می واقع سیلیکا به

ثابت عملکرد  pHدر محدوده دمایی مذکور نمونه ها با شود. ش ظاهر میپهن در الگوی پرا اکسید آلومینیوم با پیک

ثابت در  pHضعیف تری در مقایسه با نمونه های با نرمالیته ثابت داشتند. عدم تشکیل مولایت در نمونه های با 

حرارتی توان ناشی از عدم فرصت کافی یا دمای کم برای نفوذ دانست. با افزایش دمای عملیات این دما را می

می باشد و فرآیند  1و  0,1ثابت بهتر از نمونه های با نرمالیته   pHملاحظه می گردد که عملکرد نمونه های با

، با افزایش دمای عملیات 8جوانه زنی و رشد در این دما برای ذرات مولایت تسهیل گشته است. با توجه به شکل

درجه سانتی گراد مشاهده گردید، درحال از بین  900حرارتی پیک های کوچک و ناپایدار مولایت که در دمای 

رفتن هستند. درواقع با افزایش دما از رشد جوانه های اولیه مولایت جلوگیری شده است و به جای مولایت فازهای 

آلومینا و سیلیس شکل گرفته و باعث شده است که جدایش مختصری در سیستم رخ دهد. اما با توجه به اشکال 

ثابت پیک های مولایت توسط نفوذ آلومینا و سیلیس در  pHبیم که در نمونه های اسیدی و بازی با درمیا 10و  9

درجه  70و  50یکدیگر درحال شکل گیری هستند که نمونه بارز آن تشکیل پیک قوی مولایت در زوایای نزدیک 

یز و تراکم تغییر پیدا کرده و اسید یا باز، قدرت یونی محیط واکنش و در نتیجه سرعت هیدرول pHاست. با تغییر 

پایداری سل  =2pHشود. به طور مثال با توجه به تحقیقات صورت گرفته در حدود میپایداری سل نیز دگرگون 

مال باز با مقادیر نر 0.1( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  3شکل

درجه سانتی گراد1100مختلف،  عملیات حرارتی شده در دمای 

نرمال باز با مقادیر   1( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  4شکل

درجه سانتی 1100مختلف،  عملیات حرارتی شده در دمای 

گراد



 

 

رسد اما به کمترین مقدار خود می 6-5حدود  pHکاهش پیدا کرده و در  pHداشته و با افزایش یک بیشینه 

نرمال  1و  0,1کند که این شرایط برای نمونه های دوباره افزایش پیدا می 7لاتر از با pHپایداری سل سیلیس در 

. با [2] کندنقش کمتری را در فرآیند ایفا می رودو تحول است و هرچه واکنش پیش می تغییر همواره در حال

 گراددرجه سانتی  1250که مربوط به الگوی پراش اشعه ایکس نمونه ها در دمای  13و  12، 11توجه به اشکال 

 900نرمال که ابتدا در دمای  1و  0,1گردد که در نمونه های با نرمالیته است، این مسئله به وضوح روشن می

رسیدند با افزایش دمای عملیات حرارتی کاتالیست عملا نقشی در پیشبرد واکنش درجه سانتی گراد بهتر به نظر می

گردد. آلومینا ضعیف مولایت در نمونه مشاهده می کنداشته و همچنان فازهای سیلیس و آلومینا و تعدادی پی

آزاد تشکیل زیادی داشته و بنابراین انرژی زیادی برای شکست اتصالات آن لازم است. مایعات  انرژی

آلومینوسیلیکاتی همگن اتصالات کووالانت قوی دارند و ورود مولکول های آلومینا به داخل ساختمان این مایعات 

مواد اولیه بنابراین وقتی آلومینا و مایع سیلیکاتی به عنوان  گردد.آزاد منفی )انرژی تشکیل( مینرژی باعث افزایش ا

مینوسیلیکات در سطح مشترک گیرند با افزایش دما واکنش نفوذ به داخل لایه تعادلی آلومورد استفاده قرار می

مال اسید  نر 1و  0.1( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  5شکل

درجه سانتی گراد 900عملیات حرارتی شده در دمای 

برابر صفر و  PH(الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  6شکل

درجه سانتی گراد 900پنج  عملیات حرارتی شده در دمای 

برابر ده و  PHالگوی پراش اشعه ایکس نمونه  ( 7شکل

درجه سانتی گراد 900سیزده عملیات حرارتی شده در دمای 

نرمال   1و  0.1الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  (8شکل

درجه سانتی گراد 1100حرارتی شده در دمای عملیات 



 

 

رود تا اینکه انرژی های اتصالی سیستم به تعادل برسند. در این مقطع مایع آلومینوسیلیکاتی به علت پیش می

د بلند خواهد استحکام بالای آلومینا از مولکول های آن اشباع نخواهد شد و واکنش صورت گرفته وابسته به نفوذ بر

کریستوبالیت و ک های بلورینه مولایت را در کنار چندین پیک از فازهای پی 13و 12. با توجه به اشکال [16] بود

ثابت اسیدی و بازی در دماهای  pHکنیم. با مقایسه الگوی پراش اشعه ایکس نمونه های با آلومینا مشاهده می

وی تر درجه سانتی گراد، عملکرد نمونه های اسیدی بهتر از نمونه های بازی بوده و پیک های ق 1250و  1100

درجه را در نمونه های اسیدی شاهد هستیم.  20قوی کریستوبالیت در زاویه حدود مولایت و نیز عدم وجود پیک 

سیستم، سرعت واکنش هیدرولیز و تراکم افزایش یافته و در نتیجه در افزایش اسیدیته ید و اس pHبا کاهش 

کند که محصول آن به وجود آمدن هسته های سرعت بالایی شروع به پیشرفت میابتدای واکنش، هسته زایی با 

برابر صفر و پنج   PHالگوی پراش اشعه ایکس نمونه  ( 9شکل

درجه سانتی گراد 1100عملیات حرارتی شده در دمای 
برابر ده و  PH( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  10شکل

درجه سانتی گراد1100سیزده  عملیات حرارتی شده در دمای 

نرمال   1و  0.1( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  11شکل

درجه سانتی گراد 1250عملیات حرارتی شده در دمای 

برابر صفر و پنج   PH( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه 12شکل

درجه سانتی گراد 1250عملیات حرارتی شده در دمای 



 

 

در واقع  [17]دیده نشد 1و  0,1بسیار ریز و تقریبا پایدار اولیه است. مسئله ای که در مورد نمونه های با نرمالیته 

، جوانه های مذکور pHعدم تنظیم  در این نمونه ها در ابتدا هسته های اولیه به خوبی تشکیل گردید اما به دلیل

الگوی پراش اشعه  16و  15، 14سیلیس و آلومینا به صورت مجزا در سیستم باقی ماندند. اشکال  از بین رفتند و

دهد که مشکل جدایش فازی و عدم تشکیل نشان می 1350دوفازی را در دمای  ایکس پودر مولایت حاصل از ژل

تشکیل پیک های ضعیف خورد و همچنان به چشم می 1و  0,1پیک های مولایت قوی در نمونه های با نرمالیته 

باشد، که در واقع در این مرحله دمای بالای عملیات حرارتی می مولایت نیز حاکی از نفوذ آلومینا و سیلیس به دلیل

های قوی مولایت به  پیک 16و  15اما در اشکال  باشد.ذ بسیار پررنگ تر از کاتالیست مینقش نفو مذکور از نمونه

در نمونه های بازی همچنان پیک قوی کریستوبالیت و آلومینا به چشم  16ل گردد هرچند درشکوضوح رویت می

باشد چون هر دو فاز سیلیس و آلومینا در ترکیب مختصر در این سری از نمونه ها میخورد که ناشی از جدایش یم

فوذ نکرده اند و توان گفت هنگام حرارت دادن در دماهای بالا، سیلیس و آلومینا به خوبی در هم نحضور دارند. می

در این دما به صورت بلوری مولکول های اضافی آلومینا و سیلیس که در دماهای پایین تر به صورت جوانه درآمدند، 

الگوی پراش اشعه ایکس و در نمونه های اسیدی اثری از فازهای سیلیس و آلومینا در  15کنند. در شکلرشد می

خورد و یک الگوی کاملا یکنواخت و منظم همراه با پیک های قوی از مولایت را دراختیار داریم که به چشم نمی

این موضوع ناشی از نفوذ بین ذره ای فازها در جهت تشکیل مولایت نهایی صورت گرفته است. در این دما خیلی 

توان این نکته را بیان نمود که دیده نشد هرچند با کمی اغماض می صفر و پنج  pHفرق خاصی بین پیک های با 

پنج داریم. درواقع تغییرات مشاهده شده در  pHپیک های تیزتر و قوی تری نسبت به صفر  pHدر نمونه های با 

برابر ده و سیزده،   PH( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  13شکل

درجه سانتی گراد 1250عملیات حرارتی شده در دمای 
نرمال   1و  0.1(الگوی پراش اشعه ایکس نمونه  14شکل

درجه سانتی گراد 1350عملیات حرارتی شده در دمای 



 

 

نکته ی  هیدرولیز و ژل شدن متفاوت آنها نسبت دادرفتارهای توان به را می pHتغییر ارتباط با تشکیل مولایت با 

مطالعه شده در ثابت بر اساس الگوی پراش اشعه ایکس  pHقابل تامل در مورد نمونه های اسیدی و بازی با 

درجه سانتی گراد نمونه ها از حالت  1350تا  900دماهای متفاوت این است که با افزایش دمای عملیات حرارتی از 

آمورف به حالت کریستالی تبدیل شدند که این اتفاق برای نمونه های اسیدی در دماهای پایین تری رخ داد. 

پهنای پیک ها علی الخصوص پیک های نمونه بازی تغییر همچنین هرچه دمای عملیات حرارتی افزایش یافت، 

محسوسی پیدا کرده و پهنای پیک ها کاهش یافته و شدت پیک های مولایت با افزایش دمای رشد و افزایش فاز 

ذرات  SEM( بخشی از نتایج و مطالعات آنالیز 17گردد. تصویر شماره )ین افزایش یافته و واکنش کامل میبلور

دهد. شکل )الف( نمونه درجه سانتی گراد عملیات حرارتی شده اند را نشان می 1350ه در دمای سنتزشده را ک

 نرمال 0,1غلظت ثابت و )ج( مربوط به نمونه سنتز شده در  pH=13ثابت، )ب(  pH=1سنتز شده در شرایط 

اسیدی مورفولوژی صفحه ای دارند  pHدهد نمونه های تهیه شده در همانگونه که این تصاویر نشان میباشد. می

گردد. علاوه بر این مقایسه قسمتهای در حالیکه سنتز در محیط بازی منجر به تشکیل ذراتی با مورفولوژی کروی می

اسیدی مورفولوژی صفحه ای را دارا  pHدهد در حالیکه فقط بخشی از ذرات سنتز شده در ( نشان میج( و )الف)

 شوند.ثابت نبود یافت می pHنوع مورفولوژی به راحتی در نمونه ایی که دارای هستند تقریبا ذرات با این 

 نتیجه گیری

در این پژوهش نانوذرات مولایت با استفاده منابع آلومینا و سیلیس به روش سل ژل سنتز گردید. نتایج حاصل 

تاثیری بر روی الگوی به دست آمده از پراش  1و  1/0از پراش اشعه ایکس نشان داد که مقدار اسید در نرمالیته

شود اما نتیجه نهایی مطلوب نبود. این امر ناشی  اشعه ایکس ندارد. در مورد نمونه های بازی تفاوت هایی دیده می

ونه ها اثر کاتالیست کمرنگ تر کرد در این نمبود که هرچه دما افزایش پیدا می در سیستم pHاز عدم تنظیم 

در مقادیر صفر و پنج و ده و سیزده اوضاع  pHکرد. با ثابت نگه داشتن و صرفا نفوذ نقش اصلی را ایفا میشود می

 پیدا کرد و با افزایش دمای عملیات حرارتی نمونه ها از حالت آمورف به کریستاله تبدیل شده و جوانه هاییتغییر 

برابر صفر و  PH( الگوی پراش اشعه ایکس نمونه 15شکل

درجه سانتی گراد 1350پنج  عملیات حرارتی شده در دمای 
برابر ده و سیزده،   PHی پراش اشعه ایکس نمونه الگو ( 16شکل

درجه سانتی گراد 1350عملیات حرارتی شده در دمای 



 

 

 

الگوی تقریبا خالصی از  1350و  1250تشکیل شده بود رشد کرده و در دمای  1100و  900که در دماهای 

ثابت نیز نمونه های اسیدی عملکرد بهتری را از  pHمولایت در اختیار داریم. از بین نمونه های اسیدی و بازی با 

 خود نشان دادند.

 

 

 

 

 

 (ب) )الف(

 (ج)

ثابت و )ج( مربوط به نمونه سنتز شده در  PH=13ثابت، )ب(  pH=1: )الف( نمونه سنتز شده در شرایط 17شکل 

pH=0.1N  درجه سانتی گراد 1350در دمای 
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Abstract 

The aim of the current research is to study the effect of acid and base normality and the optimal ratio of water to TEOS 

on the microstructural properties of mullite particles(3Al2O3.2SiO2) prepared by sol- gel method. Nona-hydrated 

aluminum nitrate (ANN), Tetraethyl orthosilicate (TEOS), ethanol and water were used as starting materials. After 

precies preparation method, obtained gels were dried in an inert atmosphere and heated with specific heat treatment. 

XRD analysis showed that in all samples which contained acid or base as the catalyst, mullite is crystallized. The 

results showed that single phase mullite crystallized only in the presence of optimal amount of acidic or basic catalyst. 

Use of acidic catalysts can lead to the crystallization of nanoparticles mullite after heat treatment while basic catalysts 

only can reduce the size of synthesized particles. The results of SEM analysis showed that samples taken at acidic pH 

morphology are plate like, while basic samples are spherical morphology. Increasing concentrations and change type 

of catalyst, had no effect on particles morphology but changed their size.  

 

  

Keywords: Sol-gel, Mullite, Catalyst 




