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97، تابستان 2، شماره 12سال  ،فرآیندهای نوین در مهندسی مواد  

سنتز و بررسی خواص لومینسانس نانو ذرات اسپینل آلومینات منیزیم دوپ 

 شده با ساماریوم به روش هم رسوبی
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 (20/11/1394، تاریخ پذیرش: 17/08/1394)تاریخ دریافت: 

 

به روش هم رسوبی در مجاورت سورفكتانت سنتز شدند.  4O2MGAlنانو کریستال های اسپينل آلومينات منيزیم  :چکیده

ساعت انجام گردید. جهت بررسی خواص لومينسانس  2درجه سانتيگراد به مدت  1000و  800عمليات کلسيناسيون در دمای 

-XRD, FTاز  اسپينل آلومينات منيزیم درصد های وزنی مختلف ساماریوم به اسپينل آلومينات منيزیم افزوده شده است. با استفاده

IR, TEM, DTA/TG, PL  خصوصيات ساختاری مشخصه یابی شدند. نتایجXRD  نشان دادند که نانو کریستال های اسپينل

تشكيل شده  4O2AlgMبه عنوان سورفكتانت کاتيونی فاز  CTABدرجه سانتيگراد در مجاورت  800آلومينات منيزیم در دمای 

درصد وزنی پدیده فرونشانی غلظت رخ می  15/0که با افزایش مقدار ساماریوم بعد از  است. نتایج طيف لومينسانس نشان می دهد

 دهد و باعث کاهش شدت خواص لومينسانس گردیده است.

 

  :كلیدیهای واژه
 .، لومينسانساسپينل آلومينات منيزیم، هم رسوبی، سورفكتانت، ساماریوم

 
 مقدمه -1

به دل    نانوذرات  ها    نيو همچن ژهیخواص و لي امروزه   یکاربرد

جلب  از پژوهش  گران را به خود یاريکه دارند، توجه بس   یفراوان

مواد  نیاز معروف تر یكی میزيمن ناتيآلوم لياس  پن کرده اس  ت. 

به  میزيمن ناتيآلوم لياس  ت. اس  پن یفلز دياز نوع اکس   یكيس  رام

همچون نقطه ذوب بالا، مقاومت بالا  یا ژهیداشتن خواص و ليدل

شوک ها  ساط حرارت  بیضر  ،یحرارت یبه  و همچون  نیيپا یانب

بالا   یكيو اس   تحكام مكان   یس   تيکاتال   اتي داش   تن خص   وص    

س  یکاربردها س  اريب صنعت پ  یعيمهم و و ست  دايدر  . [1] کرده ا

 به  ختهياس  ت که در آن ماده از حالت برانگ یندیفرآ نس  انسيلوم

 
 یخود را به ص   ورت تابش آزاد م    یدرآمده و انرژ  هی حالت پا   

نانو مواد و ترک   کند.  ها  به نش   ر     یخاص     یمولكول بات يتن قادر 

دهنده به سه   نسانس يلوم یمولكول باتيباشند. ترک  یم نسانس يلوم

  – یفلز بات يو ترک ینمعد  بات يترک ،یآل بات يترک یدس   ته کل 

 اسيدهنده در مق نسانس يلوم باتيترکشوند.  یم یبند ميتقس  آلی

در چهار دسته نقاط   یدهنده به طور کل لينانو وابسته به مواد تشك  

در ابعاد نانو، نانو مواد     یفلز یخوش   ه ها  ،یهاد  مه ين یکوانتوم

شده با فلزات و کامپوز   معدنی – یآل یدهایبريها و ه تیمختلط 

 .باش   د  ینادر م  یفلز یاز خاکها   ومیس   امار . [2] رند يگیقرار م
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س  ش  ومیسامار  دياک شعه مادون   یبرا یكياپت یها شه يدر  جذب ا

با واکنش حالت جامد در  لي. س  نتز اس  پن [4-3] قرمز مؤثر اس  ت

بالا و زمان  یدما ازمندين افتهیتوس  عه  یهاروش   ریبا س  ا س  هیمقا

ذرات پودر حاصل و رشد   کلوخه ی شدن  است که سبب    یادیز

ها م  نابرا  یآن فاده از روش  نیگردد. ب  هم ژل، –س   ل  یها اس   ت

سوبی  ش     ،ر ش شک کردن پا س  یهاو روش  یخ سترش   ونيامول گ

با سورفكتانت  یاز روش هم رسوب قيتحق نیکرده است. در ا دايپ

 . [6-5]استفاده شده است 

 تحقیق انجام مواد و روش  -2

 ه اسپینل آلومینات منیزیم تهی -1-2

، از روش هم رس   وبی همراه ب  ا 4O2MgAlي  ه اس   پين  ل در ته

س   ورفكت  ان  ت اس   تف  اده ش    ده اس    ت. از نيترات منيزیم                

، ن  ي  ت  رات آل  وم  ي  ن  ات آب  دار        O2H.62)3Mg(NOآب  دار

O2H.93)3Al(NO       ياک و نيترات کاتيونی ، آمون نت  ، س   ورفكتا

مواد ه در این سنتز استفاده شدند. همه    ساماریوم به عنوان مواد اولي 

 آمده است. 1مصرفی از نوع مرک بودند که در جدول 

 

 مواد اوليه مصرفی (:1)جدول 

 شرکت g/molوزن فرمولی  فرمول شيميایی نام ماده

 O2.6H2)3Mg(NO 41/256 Merck نيترات منيزیم شش آبه

 O2.9H3)3Al(NO 13/375 Merck نيترات آلومينيوم نه آبه

 3Sm(NO  6/336 Merck(2 نيترات ساماریوم

 3NH 031/17 Merck آمونياک

CTAB BrN42H19C 45/364 Merck 

 

سپینل آلوم  -2-2 ات منیزیم دوپ ینفرآیند تولید نانوذرات ا

 شده با ساماریوم

درصد   5/0ميلی ليتر آب مقطر را به داخل بشر ریخته و   100ابتدا 

فه نموده و بر روی همزن      CATBوزنی  به آب مقطر اض    ا را 

درجه س  انتيگراد قرار داده ش  ده اس  ت تا  30مغناطيس  ی در دمای 

به طور کامل درون آب مقطر حل گردید.  CTABس   ورفكتانت 

و آلومييوم نيترات          O2H.62)3Mg(NOس   پس منيزیم نيترات           

O2H.93)3Al(NO   ضافه کرده و اجازه داده تا نمک را به محلول ا

نت           تا مل در محلول آب و س   ورفك کا به طور  حل   CTABها 

ساماریوم را با     سپس نيترات  صد   35/0، /25، /15، /05گردد.  در

دقيقه بر روی همزن   30وزنی به محلول اض   افه کرده و به مدت      

ست. جهت ایجاد رسوب از آمونياک      شده ا سی قرار داده   مغناطي

صورت قطره قطره به محلول        ست. آمونياک را به  شده ا ستفاده  ا

محلول را  pHاض   افه کرده و در حين اض   افه نمودن آمونياک      

دقيقه  30برسد. سپس به مدت    =pH 5/9اندازه گيری نموده تا به 

نمونه بدس  ت آمده را بر روی همزن مغناطيس  ی قرار داده ش  ده    

 است.

به        نه  حل نمو جام این مرا عد از ان لت رفلاکس در دمای      ب  80حا

سانتيگراد به مدت   ست. بعد از       24درجه  شده ا ساعت قرار داده 

شستشو     )OH5H2C(مقطر و اتانول  اتمام رفلاکس نمونه را با آب

درجه   80های موجود از بين برود و س   پس در دمای   داده تا یون 

) ساعت درون خشک قرار داده شده است      24سانتيگراد به مدت  

 .(1شكل

به منظور بررس  ی س  اختارهای کریس  تالی و فازهای بوجود آمده، 

درجه  1000 – 800س   اعت در ماهای  2پودر حاص   ل به مدت 

 سانتيگراد درون کوره قرار داده شده تا نمونه کلسينه شود.
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 هم رسوبی اسپينل آلومينات منيزیممراحل انجام فرآیند  :(1)شكل 

 

 شده دیتول ینمونه ها یابیمشخصه  -3-2

 كسیمرحله توسط آزمون پراش پرتو ا نیدر ا یديتول یپودرها

با  CuKaپراش با استفاده از لامپ  یشده اند. الگوها یابیمشخصه

، 2θ=100تا  2θ=10ه یدر محدوده زاو Å 542 /1=λ طول موج

 سهیمقا قیموجود در هر الگو از طر ی. فازهااست 05/0 اندازه گام

و  Xpertپراش با استفاده از نرم افزار ای ه کيو شدت پ هیزاو

 نيياستاندارد موجود و تع یبراساس اطلاعات موجود در کارت ها

به شدت تحت  ستالی. از آنجا که خواص مواد نانوکر[7]دیگرد

شود.  به منظور  نييآنها تع یو کرنش داخل ستالیاندازه کر ريتأث

روش شرر اصلاح  ازشده  هينانوذرات ته ستالیاندازه کر نييتع

 در مقابل  lnروش از رسم نمودار نی. در ادیشده استفاده گرد

ln 1/CosƟ مربعات خطاء استفاده از عرض از  نیبه روش کمتر

 . [8]شود یمبداء نمودار اندازه دانه گزارش م

 یم  و  فرمول نیدرا ريتوجه به فرمول ش   رر دو پارامتر متغبا 

 باشند. 

می ، اندازه کریس  تال را Kاکنون با اس  تفاده از یک پارامتر ثابت 

 : آوردبدست توان 
 

(1                                        )                         
hkl

kλ Const
L=md = =

βCosθ¯ βCosθ¯
 

 

(2              )                                kλ kλ 1
β= Þlnβ= ln +ln

LCosθ L Cosθ
 

 

سم حال می سب    lnتوان با ر ست آوردن   ln 1/CosƟبرح و بد

خطی و با اس  تفاده از عرض از مبدخ خط بدس  ت آمده که برابر با 

L/λln k 89/0باشد و با داشتن می= K  وAº54059/1 =λ، L  یعنی

 مدل 1س  نج مادون قرمز فيط .اندازه کریس  تال را بدس  ت آورد 

JASC ،FT-IR-6300   نوع گروه  نييس  اخت کش  ور ژاپن در تع

شد.   4000 تا 400موجود در محدوده  ایوندهيو پ یعامل ستفاده   ا

در  یا ژهیو ایابزاره   2یعبور یالكترون یه  ا كروس   كوپيم

ش  وند  یمواد محس  وب م یمش  خن نمودن س  اختار و مورفولوژ

عات       طال تار  ریزکه م قدرت تفك    یس    اخ با  بالا، و   کي مواد 

از  نیس   ازند. علاوه بر ا  یم ریرا امكان پذ   ادی ز یليخ ییبزرگنما 

بلور، تقارن،  یها جهت مطالعات س   اختارها كروس   كوپيم نیا

 نمود. توان استفاده یم یو نقائن بلور یريجهت جلوگ

ر مبنای بررسی چگونگی ب TG3 -DTA4 دستگاه آناليز حرارتی

تغييرات نمونه در طول گرمایش براساس یک برنامه حرارتی 

خاص استوار است. این تغييرات می تواند شامل تغييرات 

کریستالی، فازی، ساختمانی، از دست دادن آب مولكول، تجزیه 

شيميای و غيره می باشد. دستگاه آناليز حرارتی که در این مورد 

ساخت شرکت  STA409PC Luxxاست استفاده قرار گرفته 

NETZSCH .آلمان است 

 

 نتایج و بحث -3
نمونه سيينتز شييده ابل از   DTA/TGبررسييی نتایج  -1-3

 كلسینه كردن

به       2ش   كل )  های آناليز حرارتی همزمان را که مربوط  ( منحنی 

تغييرات وزنی و تحولات گرمایی ایجاد ش  ده در نمونه با افزایش 

در اتمس   فر هوا را نش   ان می هد. در    C/min 10 دما با س   رعت   

شود. اولين کاهش وزن      TGمنحنی  شاهده می  سه کاهش وزن م

درجه س   انتيگراد مربوط به خروج     100% وزنی در  4در حدود  

 56آب از توده پيش ماده می باشد. بيشترین افت وزنی در حدود   

در حدود دمای    DTA% وزنی همراه با پيک اگزوترميک منحنی    
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درجه س  انتيگراد که بيانگر تجزیه، س  وختن کربن و   250تا  180

 . [7]می باشد  CO ،2CO ،O2H ،3NHخروج گازهایی چون 

درجه س   انتيگراد فازهای      400احتمال داده می ش   ود تا قبل از     

MgO  3وO2Al 2 ازMg(OH)  3و(OH)Al   تش  كيل می ش  ود. با

درجه سانتيگراد  880توجه به پيک گرماده مشاهده شده در دمای 

سپينل   3O2Al و MgOتواند مربوط به تبدیل فاز این ناحيه، می به ا

4O2MgAl             تایج بدس   ت آمده از تحقيقات به ن با توجه  باش   د. 

روی تش  كيل فاز  گذش  ته مدت زمان کلس  ينه کردن می تواند بر

 . [9]تأثيرگذار باشد

 

 

 
 DTA :ب() و TG: الف() :منحنی آناليز حرارتی (:2)شكل 

 

سپنی   -3-2  4O2MGAlل بررسی الگو پراش پرتو ایکس نانوا

 در حضور سورفکتانت ها مختلف

ست آمده دمای     ساس نتایج بد سانتيگراد به عنوان   800بر ا درجه 

شد.        ساماریوم انتخاب  سنتز نمونه های حاوی  سينه برای  دمای کل

شكل )  سنتز   ی( الگو3در  پراش پرتوایكس مربوط به نمونه های 

سورفكتانت     صد های مختلف   CTABشده در مجاورت  و با در

شد. الگو    800ساماریوم در دمای   سانتيگراد می با مربوط  aدرجه 

 یالگو ،به نمونه ای است که در آن ساماریوم استفاده نشده است     

b   درص   د وزنی س   اماریوم، منحنی    05/0حاویC   15/0حاوی  

درص   د وزنی  35/0حاوی  dص   د وزنی س   اماریوم و منحنی در

پراش پرتو ایكس  یس   اماریوم می باش   د. بر اس   اس نتایج الگو 

در تمامی نمونه ها به صورت  4O2MgAlمشخن است نانواسپينل 

 تک فاز توليد شده است. 

 

 
 800در دمای  4O2MgAlو اسپينل الگوی پراش اشعه ایكس از نان (:3) شكل

: (c) ،درصد وزنی ساماریوم 05/0: (b) ،بدون ساماریوم: (aسانتيگراد)درجه 

 درصد وزنی ساماریوم 35/0: (d) ودرصد وزنی ساماریوم  15/0

 

 پیش ماده برای FT-IRبررسی نتایج طیف  -3-3

4O2MgAl:+3Sm 

به منظور بررسی نوع پيوند های تشكيل شده ، همچنين پيوند های 

ماده که در اثر حرارت از بين می       هایی از پيش  به بخش  مربوط 

( مربوط به a4ش  كل) اس  تفاده ش  ده اس  ت.  FT-IRرود از طيف 

پيش ماده قبل از کلسينه کردن می باشد. باند جذبی مشاهده شده     

ن    3580و  cm 1641-1در  به پيو باش    د  م H-Oد مربوط  . [7]ی 

آليفاتيک مربوط به عامل فعال س  از   C-Hارتعاش  ات کش  ش  ی    

نمایان  2919و  cm 2851-1موجود در نمونه در  CTABس  طحی 

ست     cm 1314-1. باندهای جذبی مربوط به یون نيترات در شده ا

  cm-1در  O-Mgو  O-Alو همچنين باند جذبی مربوط به  1426و 

( b4در منحنی ) .[10]ظ اهر ش    ده اس    ت   450و  680و  825

ارتعاشات کششی آليفاتيک که مربوط به عامل فعال ساز سطحی      

CTAB نه ش   دن در دمای        می عد از کلس   ي درجه   800باش   د ب

س اعت به ص ورت کامل از بين رفته اس ت.     2س انتيگراد به مدت  

0
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0 500 1000
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/%
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همچنين ش   دت باندهای جذبی مربوط به یون نيترات نيز بعد از        

-Al کلس  ينه ش  دن کاهش پيدا کرده اس  ت. باند جذبی مربوط به

Mg-O  1فلز ( در  –اکس يژن   –)فلز-cm 509  ظاهر  824و 701و

 .[11]شده است 

 

 
 درجه سانتيگراد 800بعد از کلسينه در دمای مونه ن :(b) و نمونه قبل از کلسينه: FT-IR: (a)طيف  (:4)شكل

 

بررسييی تصييویر میکروسييکوپ الکترونی عبوری نانو   -4-3

 دوپ شده با ساماریوم  4O2MgAlاسپینل 

سپينل      5شكل )  سكوپ الكترونی عبوری از نانو ا صویر ميكرو ( ت

4O2MgAl    درجه سانتيگراد   800دوپ شده با ساماریوم در دمای

را نش  ان می دهد. همانطور که در تص  ویر مش  خن اس  ت نانو     

به ش   كل اليافی می باش   د. اندازه قطر این         4O2MgAlاس   پينل  

 نانومتر می باشد.  55نانومتر و طول آنها  8بلورک ها 

 
در  4O2gAlMتصویر ميكروسكوپ الكترونی عبوری نانو اسپينل  (:5)شكل

 درجه سانتيگراد 800دمای 
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وپ د 4O2MgAl بررسی طیف لومینسانس نانو اسپینل -3-5

 شده با ساماریوم

همانطور که مشخن است با افزودن ساماریوم و ایجاد ترازهای 

خواص لومينسانس شده است. شكل  بهبودفرعی در زمينه باعث 

ميزان  a( مقایسه نمونه ها در چهار حالت می باشد. منحنی 6)

 4O2MgAlساماریوم صفر درصد می باشد و نشان می دهد که 

نمونه با  bدارای خاصيت لومينسانس بسيار کمی می باشد. منحنی 

این طيف مربوط به  ،درصد وزنی ساماریوم می باشد 05/0

 aمحدوده مرئی و دارای رنگ بنفش است و نسبت به منحنی 

 15/0نمونه با  cمنحنی شدت لومينسانس افزایش یافته است. 

که مشخن  همان گونهدرصد وزنی ساماریوم را نشان می دهد 

است شدت در این طيف نسبت به نمونه قبل نيز افزایش داشته 

درصد وزنی 35/0مربوط به نمونه با  dاست. همچنين منحنی 

با افزایش ميزان ساماریوم با  dساماریوم می باشد، در منحنی 

شده و تصور می شود که این  کاهش شدت لومينسانس روبه رو

 . [12]رخ داد با پدیده فرونشانی غلظت قابل توجيه می باشد. 

 
درصد وزنی 35/0 :(dو ) درصد وزنی ساماریوم15/0 :(c، )ساماریوم درصد وزنی05/0: (b) ،بدون ساماریوم :nm 260= exλ (a) طيف تحریک در(: 6)شكل 

 ساماریوم

 

 نتیجه گیری -4

دوپ شده با نسبت های مختلف  4O2MgAlنانو اسپينل  -1

 سنتز شده اند. CTABساماریوم در مجاورت سورفكتانت 

 4O2MgAlتصاویر ميكروسكوپ الكترونی عبوری نانو اسپينل  -2

نشان می دهد ذرات سنتز شده در دمای دوپ شده با ساماریوم 

 درجه سانتيگراد به صورت اليافی می باشد. 800

نتایج طيف لومينسانس نشان داده است با افزایش ميزان  -3

خاصيت لومينسانس افزایش یافته ولی این  ساماریوم افزودنی

افزایش از یک مرحله به بعد باعث کاهش خاصيت لومينسانس می 

 شود و پدیده فرونشانی غلظت رخ می دهد.

 

 مراجع -5

[1] J. Bai, et al., “Mixture of fuels approach for solution 

combustion synthesis of nanoscale MgAl2O4 
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Abstract 
A surfactant assisted Co-Precipitation method was employed for the synthesis of magnesium aluminate 

spinel with nanocrystalline size and high specific surface area. Calcination operations were performed 

in 800-1000° C for two hours.  

Different percentages of samarium were doped to magnesium aluminate spinel to examine the 

properties of magnesium aluminate spinel. The prepared samples were characterized by thermal 

gravimetric and differential thermal gravimetric analyses (TG/DTA), X-ray diffraction (XRD), Fourier 

transform infrared spectroscopy (FT-IR), Transmission electron microscopy (TEM), and 

photoluminescence spectrum (PL). XRD results showed that nanocrystals of magnesium aluminate 

spinel were influenced by the type of surfactant in 800° C. The results of luminescence spectrum show 

that by increasing the amount of samarium after 0.15 of weight percentage, concentration suppression 

happens and reduces the intensity of luminescence properties.  
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