
Arc
hi

ve
 o

f S
ID

*Corresponding author: A.Ershad@ippi.ac.ir  

available online @ www.jcst.icrc.ac.ir  
  121ـ129 ،)1388 (3/  علوم و فناوري رنگ پژوهشي ـ علمينشريه

  
  

  

ژل در دماي پايين و  ـ  آناتاز به روش سلنانوذراتهاي لايه نازك  تهيه پوشش

  توكاتاليستي آنهاوبررسي اثر ف
  

  3ي، اعظم رحيم*2، امير ارشاد لنگرودي1داود زارع حسين آبادي

  115/14965 :روشيمي ايران ، تهران، صندوق پستيت پژوهشگاه پليمر و پپژوهشكده فرآيند،هاي سطح،  گروه رنگ، رزين و روكش  دانشجوي كارشناسي ارشد،-1

  115/14965 :روشيمي ايران ، تهران، صندوق پستيتپژوهشكده فرآيند، پژوهشگاه پليمر و پهاي سطح،  ـ استاديار، گروه رنگ، رزين و روكش2

  115/14965 :روشيمي ايران ، تهران، صندوق پستيت پژوهشگاه پليمر و پ،علومپژوهشكده ،  پليمرگروه علوم استاد، -3

  20/6/1388: در دسترس به صورت الكترونيكي از  14/5/1388: تاريخ پذيرش   16/1/1388 :تاريخ دريافت  

  

  
  

    

-با آبكافـت تيتـانيم نرمـال   )  و فشار محيطoC80دماي ( در شرايط ملايم  آناتازتيتانيم دي اكسيد    نانوذرات محلول سل حاوي     ،در اين تحقيق  

اي  روي بسترهاي شيشه  ر   متبلور شده ب   نانوذرات سپس محلول سل حاوي اين       .بازگشتي محلول تهيه شد    بوتوكسيد درمحيط اسيدي و تقطير    

 سطح بسترهاي پوشش داده شده بـا        شناسي  ريخت اندازه ذرات و     ساختار بلوري، . دهي چرخشي در شرايط محيطي اعمال شد       به روش پوشش  

نتـايج نـشان داد   . بررسي شـدند ) SEM( پويشيو ميكروسكوپ الكتروني ) (TEMهاي پراش اشعه ايكس، ميكروسكوپ الكتروني عبوري   آزمون

 ـ بـوده و    نـانومتر  30 -40 با متوسـط انـدازه ذره        آناتازبلوري    حاصل داراي ساختار   نانوذرات اثـر  . انـد   طوريكنواخـت درسـطح توزيـع شـده        هب

هاي تهيه شده با تجزيه متيلن بلو مورد بررسي قرار گرفت و نتايج با پوشش تهيه شده از نمونه سل تجاري و همچنـين                       كاتاليستي پوشش فوتو

  . مقايسه شدoC650نمونه عمليات حرارتي شده در 
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In this study, Anatase TiO2 sol was synthesized under mild condition (80
oC and ambient pressure) by hydrolysis of titanium-n-

butoxide in acidic aqueous condition and subsequent reflux. Crystalline TiO2 sol was deposited on soda lime glass by spin 

coating method in ambient condition. Crystalline structure, particle size and morphology of deposited films were investigated 

by X-ray diffraction pattern, transmission electron microscopy (TEM) and scanning electron microscopy (SEM), respectively. 

Results are indicative of anatase crystalline TiO2 with mean particle size of 30-40 nm which are uniformly distributed on the 

surface. Photocatalytic activities of prepared films were systematically investigated by degradation of methylene blue (MB) 

and the results were compared with coatings which are prepared from commercial sol as well as heat treated sample at 

650 oC. J. Color Sci. Tech. 3(2009), 121-129.© Institute for Color Science and Technology. 
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   مقدمهـ1

 (TiO2) تيتانيمتجاري دي اكسيد  ـ  در اوايل قرن بيستم توليد صنعتي

 داراي كاربردهاي متنوع    تيتانيمذرات اكسيد   . به طور گسترده آغاز شد    

ي ضـد  هـا  ، كرم]2[ها  ، رنگ ]1[هاي توليد رنگدانه      و گسترده در زمينه   

 ســاخت كاتــاليزور و بــستر آنهــا    ،]5[، خميردنــدان ]3 ،4[آفتــاب 

 ميلادي با كشف اثـر      1972در سال   .  است ]6-11[هاي معدني  افزودني

شيما و هوندا تحقيقات گسترده در     توسط فوجي  (TiO2)كاتاليستي  فوتو

اين زمينه آغاز شد كه منجر به گسترش زمينه كاربردهاي اين ماده در           

 الكتروكروميـك و سنـسور گرديـد      فوتوكاتاليست تا   فوتوولتائيك و   فوتو

]14-12[ .  

ــلاش د ــته ت ــه گذش ــا ر دو ده ــسترش  ه ــت گ ــسياري در جه ي ب

 نـانوذرات كاتاليستي صورت گرفته است كـه در آن از          فوتوي  ها   سيستم

بـا توجـه بـه اينكـه        . ]15[شـود     هـادي اسـتفاده مـي      كريستالي نيمـه  

هادي دي اكسيد تيتانيم از لحاظ بيولـوژيكي و شـيميايي پايـدار              نيمه

ت تابش نور ماوراء بـنفش بـراي   كاتاليستي آن تحفوتواست از خاصيت  

ي فلـزات   هـا   تجزيه بسياري از مواد شيميايي خطرنـاك، كـاهش يـون          

  ]. 16-19[شود  سنگين، تخريب نوري باكتري و ويروس استفاده مي

اين . تواند در سه ساختار بلوري متبلور گردد  ميتيتانيمدي اكسيد 

 كه سـاختار    باشند  ساختارهاي بلوري شامل آناتاز، روتيل و بروكيت مي       

 تيتـانيم در هر سه ساختار هر يـون        . ]20[ و خصوصيات متفاوتي دارند   

در روتيـل  . در مركز يك هشت وجهـي متـشكل از اكـسيژن قـرار دارد       

 با كمي واپيچش    (hcp)ي اكسيژن يك شبكه هگزاگونال فشرده       ها  يون

 بـه صـورت يـك شـبكه مكعبـي           ها  در آناتاز اكسيژن  . دهند ميتشكيل  

در هـر دو سـاختار هـر اكـسيژن بـه سـه              . اند قرار گرفته  (ccp)فشرده  

در روتيل سه   .  كه در يك صفحه قرار دارند متصل است        تيتانيمكاتيون  

Tiزاوية O Ti−  است در حالي كه در آناتاز يـك زاويـه           120°  تقريباً −

Ti O Ti− تيل چگالي رو.  هستند90 ° و دو زاويه ديگر º180حدود  −
3/g cm 4,2    3 و آناتاز/g cm3,9 تحقيقات انجام شـده توسـط      .  است

دهد كه سـاختار روتيـل پايـدارترين سـاختار بعـد از               لفين نشان مي  ؤم

 و فاز غالب اسـت و در دمـاي   C 800°عمليات حرارتي در دماي بالاي     

آيـد و در    بوجود ميناتازآتركيبي از دو فاز روتيل و  C800-650°بين 

همچنـين تحقيقـات    .  پايـدار اسـت    آناتاز فاز   C 650-450°دماي بين   

انجام شده توسط محققين ديگر كه تغييرات فـازي را در سـاختارهاي             

 تهيه شده با آبكافت جزئـي از محلـول پـيش سـازه     تيتانيمدي اكسيد   

 ـ      روي بستر سيليكا و شيشه دنبال كردنـد، نـشان مـي            ه دهـد فـيلم لاي

ي هـا  ي هيدروكـسيل و گـروه    ها  نشاني شده اوليه آمورف و حاوي گروه      

ــل ــيدار  عام ــد م ــيش از   باش ــاي ب ــي در دم ــات حرارت ــا عملي ــه ب    ك

°C100اين عوامل حذف و در دماي بيش از °C 300  آناتـاز  فاز بلـوري 

 نانومتر با افزايش دماي تكليس 50 تا 5شود و اندازه بلورها از  ايجاد مي

در تحقيق ديگـري محققـين   . ]21[ يابد   افزايش مي  C 700° تا   300از  

تواند به روش   ميتيتانيمنشان دادند كه فيلم نازك و شفاف دي اكسيد 

 بـه صـورت     C 650-450°وري با عمليات حرارتي در دماي بين         غوطه

دهـد    همچنين تحقيقات نشان مي   . ]22[  تشكيل شود  آناتازنانوساختار  

 نانومتر 11 به كمتر از يمي اكسيد تيتانتر شدن اندازه ذرات د با كوچك

  .]23[رود   پيش ميآناتازفاز پايدار از روتيل به سمت 

 بـه   تيتانيمكاتاليزور دي اكسيد    فوتوي متنوعي براي سنتز     ها  روش

: شوند بندي   توانند به دو دسته كلي تقسيم        مي ها   اين روش  .روند ميكار  

ي خـشك   هـا   ش و رو  1 ژل - سـل  روشي شيمي مرطوب مانند     ها  روش

 بـراي سـنتز   ها   روشترين   ي مرطوب رايج  ها  روش. 2 ايروسل روشمانند  

كاتاليـستي  فوتوي مختلف سـنتز و اثـر        ها   روش اخيراً. اين مواد هستند  

 طور جامع بررسي شده اسـت     ه  ب  در دو مقاله مروري    تيتانيماكسيد   دي

]20، 13[.  

ــين روش ــا همچنـ ــيلم هـ ــه فـ ــراي تهيـ ــاگوني بـ ــا ي گونـ ي هـ

تـوان بـه      يتانيم به كار برده شده است كه از جمله آنها مـي           اكسيدت دي

ي رسوب نشاني بخار شيميايي، اكسيداسيون حرارتي و تبخيـر          ها  روش

دهـي چرخـشي و يـا     ژل همراه با پوشش ـ  باريكه الكترون و روش سل

  .] 24-28[  اشاره كردتيتانيموري از محلول دي اكسيد  غوطه

يند و يا دماي    آ، دماي بالاي فر   ها  ي اين روش  ها  از جمله محدوديت  

 است كه احتمال ايجـاد      ها  بالا براي عمليات حرارتي فرآيند تبلور نمونه      

هاي انقباضي    ترك و يا كنده شدن فيلم از سطح بستر را به دليل تنش            

همچنين نياز به   . دهد  شدگي فيلم پوشش داده شده افزايش مي       جمع و

 ـ  ، ها دهي در دماي بالا در اين روش      حرارت ر امكان اسـتفاده از آنهـا را ب

 هـا  روي بسترهايي كه از لحاظ حرارتي مقاومت كمي دارند مانند پليمر      

يندهاي دماي بالا آبراي غلبه بر مشكلات موجود فر. سازد غيرممكن مي

ژل اصلاح شده، تهيه -روش سل. شود ي مختلفي استفاده مي   ها  از روش 

را ن در دماهـاي پـايين        يـا فـيلم آ     تيتانيم متبلور دي اكسيد     نانوذرات

  با آناتاز با ساختار    تيتانيماكسيد  دي نانوذرات. ]11 ،29[ سازد  مقدور مي 

زدايـي بـا اسـيد و عمليـات       سـپس لختـه   ،تيتـانيم آبكافت آلكوكـسيد    

ي سل اوليـه  ها حال محلول با اين]. 11 ،28[ اند هيدروترمال سنتز شده

آن تجمـع    نيمـه شـفاف بودنـد كـه علـت            تيتـانيم حاوي دي اكـسيد     

 سنتز شده بود و در نتيجه فيلم تشكيل شده از آن روي             آناتاز نانوذرات

در تحقيقات ديگـر از ليگانـدهاي آلـي جهـت           . ]10[ بستر شفاف نبود  

  ]. 17[پايداري و كنترل پراكندگي ذرات استفاده شده است 

  :باشد انجام اين تحقيق به منظور دستيابي به دو هدف زير مي

 كه آناتاز از سل تيتانيمف حاوي نانوذرات دي اكسيد  تهيه فيلم شفا  ـ1

  .به روش تقطير بازگشتي در دماي پايين تهيه شده است

 بـا   هـا    ايـن فـيلم    شناسـي   ريخـت كاتاليـستي و    فوتو مقايسه خواص    ـ2

ي تهيه شده از يك نمونه سل تجاري و نيز فيلم متبلور شـده  ها  فيلم

                                                                 
1-Sol-gel 

2- Aerosol 
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بـه روش مـشابه      كـه همگـي      C 650°با عمليات حرارتي در دمـاي       

 ـ . انـد   گرديدهاي اعمال    بروي بستر شيشه     ذكـر اسـت دمـاي     ه  لازم ب

°C 650    لفين به عنوان دماي بهينه براي رسيدن   ؤ در تحقيق قبلي م

  . گزارش شده استآناتازبه فاز 

  

   بخش تجربيـ2

  و وسايل مواد ـ1ـ2

تترا ان بوتيل اورتوتيتانـات بـه عنـوان پـيش مـاده اوليـه بـراي تهيـه                   

، %)70( ، آب ديونيزه شده، اسـيد نيتريـك       تيتانيم دي اكسيد    راتنانوذ

استيل استون و ايزوپروپانول با درجه خلـوص آزمايـشگاهي همگـي از             

كاتاليـستي سـل    فوتوجهت انجام مقايسه اثر     . شركت مرك تهيه شدند   

.  چــين تهيــه شــدTipe از شــركت E 505ســنتز شــده، ســل تجــاري

  .ه شده است داد1 مشخصات نمونه تجاري در جدول
  

  . مشخصات سل تجاري:1 جدول

  E 505سل تجاري   نمونه

   نانومتر60-80  متوسط اندازه ذرات

  آناتاز  ساختار بلوري

  

اندازه ذرات محلول سل با آزمـون تفـرق نـور ليـزر بـا اسـتفاده از                  

. گيـري شـد     ساخت كشور فرانـسه انـدازه   SEMATECH LSدستگاه 

  . نانومتر بود633طول موج اين دستگاه برابر با 

  متر بروكر فوتواز دستگاه اسپكترو   هاي مادون قرمز    براي ثبت طيف  

)FT-IR Equinox 55 spectrophotometer (بررســي . اســتفاده شــد

هاي تهيه شده توسط روش تفرق اشعه ايكس در     ساختار بلوري پوشش  

 صـورت  Siemens D 5000 درجه در دسـتگاه  70 تا 5 بين θ2زواياي 

 سـطح پوشـش و انـدازه گيـري         شناسـي   ريخـت رسـي   جهت بر . گرفت

 360 ميكروسـكوپ الكترونـي پويـشي مـدل    دسـتگاه  ضـخامت آن از  

Stereo Scan (Cambridge Instrument)خواص نوري .  استفاده گرديد

. مرئـي ارزيـابي شـدند    ـ   بنفشتروسكوپي ماوراءها با اسپك اين پوشش

 طـول مـوج     هـا در ناحيـه      مرئي پوشـش  -طيف جذب نور ماوراء بنفش    

 UV–Vis Shimadzu UV-PC  نانومتر با استفاده از دستگاه 800-200

هـاي پوشـش داده    قبل از انجام آزمون بر روي شيـشه   . گيري شد  اندازه

  .شده، دستگاه با استفاده از شيشه بدون پوشش تنظيم گرديد

 تهيـه شـده از      نـانوذرات تر و نيز مشاهده شكل        براي بررسي دقيق  

پ الكتروني عبوري استفاده شـد كـه بـا اسـتفاده از              ميكروسكو تصاوير

گيـري    اندازهkeV 80دهنده   و با ولتاژ شتاب208Philips EMدستگاه 

  .انجام شد

  

   روش كارـ2ـ2

ابتدا تترا ان بوتيل اورتوتيتانات با ايزوپروپانول       : سازي محلول سل   آماده

در rpm 200ساعت سيـستم بـا سـرعت     سپس به مدت يك. رقيق شد

شود سپس به آن يـك عامـل كـي     تا همگن  يط محيط همزده شدشرا

 ساعت ديگر در 3 اضافه شد و سيستم     (AcAc)ليت ساز استيل استون     

آبكافـت بيـشتر    . شرايط محيطي و با همان سرعت ثابـت همـزده شـد           

) =2pH(محلول، با افزودن تدريجي و قطره قطره محلـول آب اسـيدي         

 از اجزاي محلول را نـشان        نسبت مولي هر يك    2جدول  . صورت گرفت 

 و در   C 80°در ادامه سيستم به مدت هشت ساعت در دمـاي           . دهد مي

تحت تقطير بازگـشتي و همـزدن       ) =2pH(محيط كنترل شده اسيدي     

اين شرايط منجر به تشكيل يك سل شـفاف گرديـد كـه             . قرارداده شد 

  . پايدار بودC 5° ماه در دماي 5براي حدود 

  اي بـا ابعـاد     ي شيـشه  هـا   لامـل  :دهـي  سازي بـستر و پوشـش      آماده

mm 1,2× 76,2× 24,5       دهـي اسـتفاده      به عنوان بستر جهـت پوشـش

زدايي شدند، سپس با     بسترها ابتدا با محلول آب و صابون چربي       . شدند

دهـي   با هواي داغ قبل از پوشـش  آب ديونيزه و متانول آبكشي شدند و      

 سنتز تيتانيم  دي اكسيدنانوذراتسل شفاف حاوي   . خشك شدند كاملاً

 1بـه مـدت     rpm 1000دهي چرخشي با سـرعت       شده به روش پوشش   

كاتاليستي فوتوبراي مقايسه اثر . دقيقه بروي بسترها پوشش داده شدند

 بـروي بـستر     E 505ي تهيه شده يك پوشش از سل تجاري         ها  پوشش

. دهي چرخشي با شرايط ذكر شده تهيـه شـد        اي با روش پوشش     شيشه

 نيز با استفاده از سل سنتز شده قبـل از قـرار             همچنين پوشش ديگري  

گرفتن تحت تقطير بازگشتي تهيه شد و در كوره به مدت يـك سـاعت     

 قرار گرفـت تـا در اثـر عمليـات حرارتـي بـه صـورت         oC650در دماي   

 همچنين اثر انجام اين عمليات حرارتي روي        . متبلور شود  آناتازساختار  

يات حرارتي شده دما بتدريج   در نمونه عمل  . پايداري پوشش بررسي شد   

 افزايش يافـت و  oC650ازدماي محيط تا دماي  oC /min 3 و با سرعت

  هـا   اين پوشـش  . با همين سرعت نيز نمونه به دماي محيط رسانده شد         

  . نامگذاري شدند1F ،2F، 3F به ترتيب
  

  .نانوذراتي مولي به كار رفته براي تهيه محلول سل ها  نسبت:2جدول 

تترا  / ايزوپروپانول

 ان بوتيل تيتانات

  /استيل استون

 تترا ان بوتيل تيتانات

تترا ان بوتيل   /آب

 تيتانات

40 1 100  

  

مقداري از محلول     براي تعيين اندازه ذرات،    : شناسايي هاي  روش

 برابـر رقيـق شـد و در       10سل تقطير شده بـا محلـول آب و الكـل تـا              

 سكوپ الكتروني عبوري   ميكرو براي انجام آزمون  . دستگاه قرار داده شد   

 موجود  نانوذراتگيري اندازه    براي اندازه . سازي نمونه است   نياز به آماده  
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در محلول سل تقطير شده، ابتدا مقداري از محلول سل تقطير شده تـا     

سپس يك قطـره از آن بـروي   .  برابر با محلول آب و الكل رقيق شد    20

در . ك گرديد دريچه مشبك مسي چكانده شد و جهت انجام آناليز خش         

ابتدا بـا   . سازي نمونه به شرح زير صورت گرفت        نيز آماده  3Fمورد فيلم   

دقت مقداري از فيلم از سطح بستر برداشته شد ودر هاون عقيق پـودر              

ليتر اتـانول ريختـه       ميلي 20سپس اين پودر دريك بشر حاوي       . گرديد

 و مـدل  Julabo Labortechnik GMBH با نام فراصوتشد و در حمام 

733 D-    تحت فركانس KHz 35     دقيقـه قـرار داده شـد       15 به مـدت  .

روي دريچه مشبك مسي قـرار داده و جهـت   ر  سپس يك قطره از آن ب     

بررســي آبكافــت كامــل تتــرا ان بوتيــل . انجــام آنــاليز خــشك گرديــد

  . اورتوتيتانات با اسپكتروسكوپي مادون قرمز تبديل فوريه صورت گرفت

ي تهيه شده با تجزيه محلـول متـيلن         ها  كاتاليستي پوشش فوتواثر  

1بلو
راكتور نـوري مـورد   . تحت تابش نور ماوراء بنفش اندازه گيري شد 

ابتـدا يـك    . ليتر بود  ميلي 100استفاده يك استوانه شيشه اي با حجم        

 100 و   50،  30،  20(ي معـين    هـا   سري محلول متيلن بلـو بـا غلظـت        

 جـذب  UV–Vis متر اسـپكتروفوتو تهيه شد و با دسـتگاه     ) ميكرو مولار 

ها منحني اسـتاندارد       سپس با استفاده از اين داده      .دشگيري   آنها اندازه 

توان غلظـت متـيلن       با استفاده از اين منحني استاندارد مي      . ترسيم شد 

 محلـول . گيـري كـرد    كاتاليستي اندازهفوتويند تجزيه آرا در حين فر بلو

  ت بــرايكاتاليــسفوتو ميكــرو مــولار حــاوي پوشــش 50 متــيلن بلــو

در تمام آزمايـشات قبـل از تـابش نـور           . انجام آزمايش به كار برده شد     

  كاتاليست بـه مـدت    فوتوماوراء بنفش محلول متيلن بلو حاوي پوشش        

 در محـل تاريـك      2واجـذب  /  دقيقه براي رسيدن به تعـادل جـذب        30

توكاتاليست در يك جعبه چـوبي  وراكتور حاوي پوشش ف   . نگهداري شد 

ــاد  ــا ابع ــنفش   ) cm30×37×40( ب ــاوراء ب ــپ م ــك لام ــه داراي ي    ك

)UVC-18w-Philips (كه لامپ ماوراء  طوريه  ب.قرار داده شدباشد    مي

در فواصـل   . كاتاليست قـرار داشـت    فوتو از فيلم    cm20بنفش در فاصله    

گيري شده و غلظت متيلن بلو در محلـول          زماني معين از محلول نمونه    

  . آمددسته با استفاده از منحني استاندارد ب

  

   نتايج و بحثـ3

   اندازه ذراتـ1ـ3

 تيتـانيم در اين قسمت هدف تعيين متوسـط انـدازه ذرات دي اكـسيد         

از آنجـا كـه     . تهيه شده است  ) 1F  ،2F ، 3F(موجود در سه نوع پوشش      

   از محلـول سـل پـس از عمليـات تقطيـر بازگـشتي بـدون             1Fپوشش  

ه ذرات دي هيچ گونه تغيير ديگري تهيه شده است لـذا متوسـط انـداز        

 موجود در محلول سل پس از عمليات تقطير بازگـشتي           تيتانيماكسيد  

                                                                 
1- Methylene Blue (MB) 

2- Adsorption/desorption 

 

 نتايج حاصل از اين 1شكل . گيري شد  اندازه (LLS)با آزمون تفرق نور

طـور كـه در ايـن     همـان . دهـد   نشان مي1Fگيري را براي نمونه     اندازه

    موجــود در ســل در محــدودهشــود انــدازه ذرات شــكل مــشاهده مــي

 2شـكل   .  نانومتر مـي باشـد     40ومتر هستند و متوسط آنها       نان 100-5

 را 1Fميكروسكوپ الكترونـي عبـوري گرفتـه شـده از پوشـش       تصاوير  

شـود، ذرات   كه در ايـن شـكل مـشاهده مـي        طور همان. دهد نشان مي 

انـد و     كروي تيتانيا به صورت يكنواخت در پوشش حاصل پراكنده شده         

در مورد ذرات موجـود  . باشد ر مي نانومت30-40متوسط اندازه آنها بين   

 نيـز   3 و در شـكل    رفـت   مـي  نيز همان طور كـه انتظـار         3Fدر پوشش   

 موجب رشـد ذرات تـا       oC650شود حرارت دهي در دماي       ميمشاهده  

 در پوشـش    نانوذراتاندازه  .  نانومتر و تجمع آنها شده است      100حدود  

2F           نـانومتر اسـت    60-80 نيز مطابق اطلاعات شـركت سـازنده بـين  .

ژل بـا تقطيـر بازگـشتي در        - تهيه شده به روش سل     نانوذرات ،بنابراين

دماي پايين منجر به اندازه ذراتـي كمتـر نـسبت بـه نمونـه تجـاري و                  

  .شود همچنين نمونه عمليات حرارتي شده مي

  

0

2

4

6

8

10

12

14

16

0 20 40 60 80 100 120 140 160

Size (nm)

In
te
n
si
ty
 (
%
)

  
  .1F پوشش تيتانيم توزيع اندازه ذرات دي اكسيد :1شكل 

  

  
با  1F پوشش تيتانيماندازه ذرات دي اكسيد  و شكل: 2شكل 

  .ميكروسكوپ الكتروني عبوري
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با  3F پوشش تيتانيمندازه ذرات دي اكسيد شكل و ا :3شكل 

  .ميكروسكوپ الكتروني عبوري

  

   شناسايي با اسپكتروسكوپي مادون قرمز تبديل فوريه ـ2ـ3

 از مادون قرمز تبديل فوريه سـل سـنتز شـده بعـد     سنجي    طيف تحليل

 نـشان داده    cm-14000-400 در محـدوده     4تقطير بازگشتي در شـكل      

 است كه واكنش آبكافت به طور كامل پـيش      آنيد  ؤنتايج م . شده است 

  پيـك . انـد   تـشكيل شـده    تيتـانيم  دي اكـسيد     نـانوذرات رفته اسـت و     

  

بـوط بـه ارتعاشـات    مر cm-1 3600 -3100 پهـن مـشاهده شـده بـين    

   پيكــي كــه در محــدوده. باشــد ي هيدروكــسيل مــيهــا كشــشي گــروه

cm-1 1640-1600  ــشاهده ــيم ــه آب اســت  م ــوط ب  ].30[ شــود مرب

 در    تترا ان بوتيل اورتوتيتانـات     ORي مشخصه مربوط به گروه      ها  پيك

cm-1 1125  ،1070 در  شود و از آنجا كه هيچ پيكي  ظاهر مي1040 و

رفـت كـه آبكافـت    تـوان نتيجـه گ     اين محدوده مشاهده نشده است مي     

ي مشاهده شده   ها  توان به پيك   در نهايت مي  . كامل صورت گرفته است   

  يهـا   اشاره كـرد كـه مربـوط بـه گـروه     cm-1 800-400ي   در محدوده 

Ti- O و Ti -O –Ti31[باشد   مي .[  

  

   بررسي ساختار بلوري با تفرق اشعه ايكسـ3ـ3

   پـودر   از روي بـستر بـا دقـت تراشـيده شـدند و             3F و   1Fهاي   پوشش

.  قـرار گرفـت    تحليـل دست آمده جهت بررسي ساختار بلوري مورد        ه  ب

 نـشان داده اسـت كـه       تحقيقـات .  نـشان داده اسـت     5 نتايج در شـكل   

دست آوردن پودر ه براي ب) oC 650 -400(دهي در دماهاي بالا  حرارت

دهـد زوايـاي    طور كه شكل نشان مـي  همان]. 21-22[ آناتاز لازم است

باشـند     مي 53,91 و   37,81،  25,31  در 3F و   1Fهاي   پوشش θ2 تفرق

ــشان   ــب نـ ــه ترتيـ ــه بـ ــفحات و  كـ ــده صـ   و) 0 0 4(، )1 0 1(دهنـ

  ]. 32، 33[باشند  ساختار آناتاز مي )1 0 5(

 

  
  . بعد از تقطير بازگشتي  سنتز شده1F نمودار طيف سنجي مادون قرمز تبديل فوريه سل:4شكل 
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  .3Fو مقايسه آن با پوشش  1F بررسي ساختاربلوري پوشش :5شكل 

  

  

  شناسي ريخت خواص ـ4ـ3

ــكل ــا ش ــطح   6-9ي ه ــشي از س ــي پوي ــكوپ الكترون ــصاوير ميكرس  ت

را 1F ،2F، 3 Fي هـا   از نمونهتيتانيمهاي تهيه شده دي اكسيد  پوشش

 2F و 1F يهـا   مربوط به سطح پوشش7  و6ي ها شكل. دهد مينشان 

شـود يكـسري نقـاط     ه مـي همان طور كه در اين تصاوير مـشاهد  . است

 مربوط  اند كه آنها احتمالاً     طور يكنواخت توزيع شده   ه  روشن در سطح ب   

باشـند    هاي سطح در اثر تبخير حلال و اجـزاي آلـي مـي              به برجستگي 

همچنين هيچ گونه ترك يا جدايي پوشش از بـستر و يـا تجمـع       .]34[

 را  3F تصويري از پوشـش      8شكل  . شود  ذرات در اين تصاوير ديده نمي     

طور كه ذكر شد در ايـن پوشـش عمليـات تبلـور          همان .دهد  نشان مي 

 و با سرعت سرد شدن و گرم شـدن كنتـرل            C°650 در   آناتاز نانوذرات

شـود در   طور كه در اين شكل ديـده مـي   همان. شده اتفاق افتاده است 

يي از پوشش ترك خوردگي و جدايي از بستر واضح است كـه      ها  قسمت

ي حرارتي و حجم زيـاد مـواد فـرار    ها اشي از تنشتوان ن  علت آن را مي   

  . دانست

 در سطح و    نانوذراتيدي بر يكنواختي بهتر     أيمقايسه اين تصاوير ت   

هاي تهيه    چسبندگي بهتر آن به بستر و عدم ترك خوردگي در پوشش          

 1F تصوير سطح مقطع پوشـش       9شكل  . باشد  شده در دماي پايين مي    

كـه از سـطح مقطـع      چنـان . دهـد  اي نشان مـي     را بر روي بستر شيشه    

شود شيارها و خطوط حاصل از شكـست در           شكست نمونه مشاهده مي   

تواند چسبندگي خوب پوشـش       همان راستا در بستر ادامه يافته كه مي       

 از ايـن تـصوير      1Fهمچنين ضخامت فـيلم     . بر روي بستر را تائيد كند     

 4-5نتيجه نشان دهنده پوششي با ضخامت در حدود         . گيري شد  اندازه

  .ميكرون است

  

  بررسي خواص نوريـ 5ـ3

هاي   نانومتر را براي پوشش300-800 طيف جذب طول موج 10شكل 

1F   ، 2F   3 وF  طور كـه در ايـن شـكل مـشاهده           همان. دهد   نشان مي

براي هر سـه    )  نانومتر 400طول موج بيشتر از   (شود در ناحيه مرئي       مي

 0,25ذب كمتـر از      عبور به خوبي صورت گرفته است و ميزان ج          نمونه

وب و شـفافيت زيـاد      دهنـده عبـور نـور خ ـ       تواند نشان   باشد كه مي    مي

   نـانومتر، جـذب  350 كمتـر از  هاي تقريبـاً    در طول موج   .ها باشد   نمونه

هـا مـشاهده      شدت افزايش يافتـه و تمايـل بـه خميـدگي در طيـف             ه  ب

هاي عمليات حرارتي شده       واضح است و نمونه     لبه جذب نسبتاً   .شود  مي

3F        1 و همچنين تقطيـر بازگـشتيF         ًدر ايـن محـدوده جـذب تقريبـا  

 3F از 1F حال شروع جذب براي نمونـه  دهند با اين يكساني نشان مي

 مشابه براي هر دو نمونه در محـدوده زيـر    كمتر و در ادامه رفتار تقريباً     

  داري بـين ايـن دو منحنـي در    شـود و تفـاوت معنـي      قرمز مشاهده مي  
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  . با ميكروسكوپ الكترون پويشي1F پوشش ح تصوير سط:6شكل 

  
  . با ميكروسكوپ الكترون پويشي2Fتصوير سطح پوشش : 7شكل 

  
  . با ميكروسكوپ الكترون پويشي3Fتصوير سطح پوشش  :8شكل 

  
  . با ميكروسكوپ الكترون پويشي1F تصوير سطح مقطع پوشش :9شكل 

  
  

  .3F و 1F ، 2Fهاي   پوشش نانومتر300-800موج  طيف جذب طول :10شكل 

  

 بـه ايـن     توانـد احتمـالاً     شود كه اين مـي      طول موج كمتر مشاهده نمي    

 ، اسـت  3F كمتـر از     1Fمعني باشد كه هر چند اندازه ذرات در نمونـه           

 نيـز مـشاهده      ميكروسكوپ الكتروني عبـوري    طور كه در تصاوير    همان

 بـا ايـن   .  مشابه اسـت   ونه تقريباً  ولي متوسط اندازه ذرات در دو نم       ،شد

 و  3Fهـاي     يسه با نمونه  ا يك جابجايي طيف در مق     2F  حال براي نمونه  

1Fكه شروع طيف جذب  طوريه ب شود  در ناحيه زير قرمز مشاهده مي

تواند به متوسـط       مي  نانومتر است كه اين جابجايي احتمالاً      342حدود  

  ].21 ،34-36[اندازه ذرات كمتر نسبت داده شود 

ــشان مــي همچنــين محققــين مطالعــات   هــد اســتفاده از عامــل ن

 سبب افـزايش   آن بدون ساز استيل استون در مقايسه با نمونه        ليت كي

شـود و لبـه جـذب را در         تشكيل نانوذرات تك پاشيدگي مي     شفافيت و 

 محـدوده  و  نانومتر 315تقريباً   به  نانومتر 385 هاي آناتاز از تقريباً     نمونه

  . ]34[ كند مي جابجا آبي

  

  كاتاليستيفوتو بررسي اثر ـ6ـ3

 آناتـاز كاتاليستي يكـي از مشخـصات ويـژه سـاختار بلـوري       فوتوخاصيت  

 تغييـرات غلظـت     11 شـكل    .]7[ باشـد    مـي  تيتانيم دي اكسيد    نانوذرات

 در 3F و 1F  ، 2Fهـاي     متيلن بلـو را در حـضور و عـدم حـضور پوشـش             

ر اين شـكل نـشان داده       طوركه د  همان. دهد  ي مختلف نشان مي   ها  زمان

 120 كاتاليست حتي بعد از   فوتوشده است تجزيه متيلن بلو بدون حضور        

 دقيقـه   60 بعـد از     1Fدقيقه قابل توجه نيست اما با اسـتفاده از پوشـش            

شـود    از اين شكل مـشخص مـي      .  كاملي صورت گرفته است    تجزيه تقريباً 

كاتاليــستي بهتــري در مقايــسه بــا    فوتو خاصــيت 1Fكــه پوشــش  

اول  .دو دليل براي اين پديده قابل ذكـر اسـت  .  دارد3F و  2Fهاي  ششپو

  . است 3F و   2Fهاي     كوچكتراز پوشش  1Fاين كه اندازه ذرات در پوشش       
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  .هاي تهيه شده كاتاليستي پوششفوتوبررسي اثر  :11شكل 

  

هرچه اندازه ذره كوچك باشد مـساحت سـطح مخـصوص كـه فـاكتور            

كاتاليـستي اسـت   فوتودست آوردن كارايي بيشتر خاصيت ه  مهمي در ب  

يابد دوم آنكه، هرچه اندازه ذره كوچكتر باشد باعث كـاهش    افزايش مي 

1حفره-تركيب زوج الكترون
كاتاليـستي  فوتوشـود و در نتيجـه اثـر     مي 

  ]. 35[ يابد افزايش مي

  

  گيري  نتيجهـ4

  تيتــانيمدي اكــسيد  نــانوذراتدر ايــن تحقيــق، محلــول ســل حــاوي 

 oC80با ساختار بلوري آناتاز با روش دما پـايين در شـرايط اسـيدي و                

دهـي چرخـشي      سپس با روش پوشش    .تحت تقطير بازگشتي تهيه شد    

. گرديـد يك پوشش نازك از اين محلول سـل بـر روي شيـشه اعمـال                

 بـا    كاتاليستي اين پوشش  فوتو و خواص    شناسي  ريختساختار بلوري و    

 و نيز پوشش تهيه E 505هيه شده از محلول سل تجاري      هاي ت   پوشش

شده از محلول سل آمورف و سپس متبلور شده با عمليات حرارتـي در              

   دارايتقطيـر شـده  پوشش تهيه شده از محلول سل   . كوره مقايسه شد  

هـا   تر نسبت به ساير پوشـش     يكنواخت شناسي  ريختتر و    اندازه كوچك 

اليستي اين پوشش نسبت بـه دو       كاتفوتوهمچنين برتري خاصيت     .بود

ــد از        ــو بع ــيلن بل ــه مت ــا تجزي ــده ب ــه ش ــر تهي ــش ديگ ــوع پوش   ن

  .  دقيقه اثبات گرديد60

                                                                 
1- Electrone-hole 
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