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 و pH) 2,5 ،7 ميـزان  تـأثير همچنـين بررسـي     وCoAl2O4لكرد روش سنتز احتراقي در توليد نـانو ذرات  هدف از انجام اين تحقيق بررسي عم

، سطح ويژه و رنگ پودرهاي شناسي ريختبه اين منظور نحوه تشكيل ژل، . است بر روند توليد و خواص نهايي اين نانو رنگدانه سراميكي) 10,5

 XRDنتايج حاصل از انجام آزمايـشات  .  مورد بررسي قرار گرفته استUV-Vis و TG/DTA ،XRD،SEM  ،TEM ،BETحاصل، توسط آزمايشات 

 75، اندازه متوسط ذرات كمتـر از  TEMاند و با توجه به تصاوير   مورد مطالعه تشكيل يافتهpH در هر سه CoAl2O4دهد كه نانو ذرات       نشان مي 

. تـري اسـت    داراي رنـگ آبـي مطلـوب    2,5 برابـر    pH در    دهد كه رنگدانـه     ان مي  نش Uv-Visنتايج حاصل از آزمايشات     . شود  نانومتر گزارش مي  

بيـشترين سـطح ويـژه و كمتـرين     .  بسيار زيادي بر روند توليد و خواص نانو پودر داردتأثير pHهمچنين نتايج حاكي از اين مطلب هستند كه         

  . شود  هاي بالاتر مشاهده ميpHاندازه متوسط ذرات در 
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The aim of this research is to evaluate the efficiency of combustion synthesis method for production of nano CoAl2O4 and study 

the influence of pH (2.5, 7, and 10.5) on the characteristics of CoAl2O4 nano pigments. Gel formation, morphologies, specific 

surface area, and color of the powder were characterized using TG/DTA, XRD, SEM, TEM, BET, and UV-Vis techniques. The 

results indicate that spinel CoAl2O4 was formed independently of the different variables studied. According to the TEM figures, 

most particles calcined have average particle sizes less than 75 nm. Results show that  pH has a strong effect on the procedure 

and characteristics of CoAl2O4. The best value of b* is seen at pH 2.5. In line with BET and Scherrer’s equation results, 

maximum specific surface area and minimum average particle size are at pH 7. J. Color Sci. Tech. 5(2012), 345-352© Institute 

for Color Science and Technology.  
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  ـ مقدمه1
هاي اخير كاربردهاي زيادي را در صـنايع        ختارهاي اسپينلي در سال   سا

فرمـول كلـي ايـن سـاختارها بـه      . انـد   و رنگ يافته   زورالكتريكي، كاتالي 

A2+B2صورت  
3+O4     مكعبـي شـكل هـستند   بلورهـاي بوده و  .A  نـشان 

گيرند و   قرار مي�هاي تتراهدرال هايي است كه در جايگاه ن دهنده كاتيو

B  قـرار   �هـايي اسـت كـه در جايگـاه اكتاهـدرال           ه كاتيون  نشان دهند 

 64 اتم اكسيژن به طوري است كه     32در هر واحد، چيدمان      .گيرند مي

تحقيقات .  جايگاه اكتاهدرال تشكيل شده است     32جايگاه تتراهدرال و    

 انجـام شـده     AAl2O4هـاي اسـپينلي      مختلفي جهت توليد نانو رنگدانه    

ــزات . اســـت ــات فلـ   +Fe3 و +Co2+ ،Cr3+ ،Cu2+ ،Ni2در ايـــن تحقيقـ

 ـ         Aجايگزين   وسـيله پودرهـايي بـا    ه ايـن   در فرمـول مـذكور شـده و ب

  . ]1-4[هاي متفاوت توليد شده است  رنگ

گيرد، رنگدانه    هايي كه امروزه مورد استفاده قرار مي        يكي از رنگدانه  

CoAl2O4 طور كه ذكر شد اين رنگدانه نيـز داراي سـاختار            همان. است

اي بـه عنـوان رنگدانـه آبـي      اين تركيب به طور گسترده . استاسپينلي

آبـي  (گيـرد و بـه آبـي تنـارد            سراميكي معدني مورد استفاده قرار مـي      

هـاي توليـد ايـن       تـرين روش   يكـي از معمـول    . معروف است ) اي فيروزه

در اين روش مواد اوليه به . رنگدانه استفاده از واكنش در فاز جامد است

 به مدت طـولاني و  كلسينه كردن شده و سپس    روش مكانيكي مخلوط  

عـدم يكنـواختي محـصول، انـدازه        . شـود    انجام مي  C 1300°تا دماي   

درشت ذرات و كنترل ضعيف استكيومتري واكنش، جـزء معايـب ايـن             

كه روش سنتز نقـش بـسيار        از آنجايي . ]5،  6[شود    روش محسوب مي  

هاي جديدتري  بر خواص محصول نهايي دارد، لذا امروزه از روش مهمي 

بـه طـور مثـال      . شـود   استفاده مي  CoAl2O4به منظور توليد نانو ذرات      

روترمال د، هي]9[، امولسيون ]7، 8[ژل -تر مانند سل   هاي شيمي    روش

  .اند به اين منظور به كار رفته...  و ]12[ و هم رسوبي ]10، 11[

تر، روش سنتز احتراقي يك روش ارزان و   هاي شيمي در بين روش

اين روش به طور كلـي     . يع به منظور توليد نانو ذرات اكسيدي است       سر

و ... ) مانند اسيد سـيتريك، اوره و       (شامل تجزيه گرمازاي يك سوخت      

محصول نهايي اين روش بسيار   .است  ) مانند نيترات (يك اكسيد كننده    

گرمادهي اين فرآيند متناسـب اسـت بـا         . ريز، يكنواخت و خالص است    

حجـم گازهـاي توليـد شـده توسـط ايـن       . يداننسبت سوخت به اكـس    

زايي بدون رشـد   فرآيند، باعث سريع سرد شدن محصول نهايي و هسته      

همچنين اين حجم گاز مانع از به هم چـسبيدن ذرات و  . شود  ذرات مي 

هاي بسيار ريز توليـد       شود و نهايتا محصولي با دانه       شدن آنها مي   كلوخه

 محلـول اوليـه     pHتفاده و   نوع سوخت مـورد اس ـ    ]. 14و13،  6[كند    مي

  . بسيار زيادي بر كيفيت محصول داردتأثير

هرچند روش سنتز احتراقي به منظور توليد نانو پودرهاي مختلفي          

                                                                 
1- Tetrahedral 

2- Octahedral 

 

ولي تاكنون تحقيقي در زمينه توليـد نـانو   ]. 13،  14[به كار رفته است     

با اسـتفاده از ايـن روش و بـا اسـتفاده از       CoAl2O4پودرهاي آبي رنگ    

 ميـزان  تـأثير  عنوان سوخت انجام نشده است و همچنـين         به گلايسين

pH        هدف از انجام اين    .  بر فرآيند مذكور مورد بررسي قرار نگرفته است

تحقيق بررسي عملكرد روش سنتز احتراقـي جهـت توليـد نـانو پـودر               

CoAl2O4        به اين منظور   . با استفاده از گلايسين به عنوان سوخت است

 و  ,Al(NO3)3,9H2O  ،Co(NO3)2,·6H2Oاز محلول مـواد اوليـه شـامل         

ــاده اســتفاده شــده اســت   ــيش م ــوان پ ــه عن ــسين ب ــسين . گلاي گلاي

(NH2CH2COOH)   ترين آمينو اسيدها است و بـه عنـوان            يكي از ارزان

زيـرا در يـك سـمت داراي        . ]15[ نمايد  يك كمپلكس كننده عمل مي    

. گروه كربوكسيليك اسيد و در سمت ديگـر داراي گـروه آمينـو اسـت              

 محلول اوليه بـر رونـد       pH ميزان   تأثيردر اين تحقيق بررسي     مچنين  ه

 بـه ايـن     مورد ارزيابي قرار گرفته اسـت،     توليد و خواص محصول نهايي      

، سطح ويـژه و رنـگ پودرهـاي         شناسي  ريختمنظور نحوه تشكيل ژل،     

ــشات    ــط آزماي ــل، توس  و TG/DTA ،XRD ،TEM، SEM ،BETحاص

UV-Vis     ست و در نهايت به منظـور بررسـي          مورد بررسي قرار گرفته ا

 رنگدانه بر نحوه رفتـار لعـاب        تأثيرمقاومت حرارتي رنگدانه و همچنين      

 HSMصنعتي در برابر افزايش درجه حرارت، نتايج حاصل از آزمـايش            

  . قرار گرفته استبررسيمورد 

  

  بي روش تجرـ2

  ـ مواد1ـ2

يسين با   و گلا  Al(NO3)3,9H2O  ،Co(NO3)2,6H2Oاز مواد اوليه شامل     

  .  به عنوان پيش ماده استفاده شد%99,9خلوص 
  

  ـ روش كار2ـ2

 تهيـه شـد     Co(NO3)2·6H2O و   Al(NO3)3·9H2Oابتدا محلولي از مواد     

سـپس گلايـسين بـه      .  باشـد  2 بـه    1 برابر   Co/Alكه نسبت    به طوري 

 تنظـيم   0,36محلول اضافه گرديد و نسبت گلايسين به نيتـرات برابـر            

 pH به محلـول اضـافه گرديـد و    pH  ،NH4(OH)م به منظور تنظي .شد

و  HNO3 بـا اسـتفاده از   � نهـايي پـيش مـاده    pH تنظيم شـد و 7برابر 

لازم بـه ذكـر     .  تنظـيم گرديـد    10,5 و   7،  2,5 روي   NH4(OH) محلول

 داراي حالـت كـاملا يكنواخـت و         2,5 برابـر    pHاست كه پيش ماده با      

گـذاري در پـيش    كـه عـدم يكنـواختي و رسـوب       در حـالي  . شفاف بود 

  .  ديده شد10,5  و7 برابر pHهاي با  ماده

   كـه دمـاي آن روي      كـن   گرم، پيش ماده بر روي      pHبعد از تنظيم    

°C 110     بعد از تبخير آب، محلـول پـيش        .  تنظيم شده بود قرار گرفت

اي كـه    در كـوره غلـيظ سـپس ايـن ژل   .  شدغليظيماده تبديل به ژل  

پيش مـاده بـا     .  بود، قرار گرفت    تنظيم شده  C 500°دماي آن بر روي     

                                                                 
3- Precursor  
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pH   داراي شعله انفجاري بود و كل مرحله اشتعال در كمتر از   2,5 برابر 

 و 7 برابـر  pHكه اشتعال پيش ماده با  درحالي.  دقيقه به اتمام رسيد    1

 داراي حالتي آرام، يكنواخت و غير انفجاري بود و مرحله اشتعال            10,5

بعد از مرحله اشتعال . ول انجاميد دقيقه به ط10  و 7به ترتيب  حدود     

بعـد از عمليـات     . محصول به صورت خاكستر تيره رنگـي حاصـل شـد          

 به مدت يك ساعت در كـوره        لسينه كردن كسايش، خاكستر به منظور     

 قرار گرفت و در نهايت محصول به صورت پودر آبي           C 1000°با دماي   

كلـسينه   براي مرحلـه     C 1000°دليل انتخاب دماي    . رنگ حاصل شد  

 درجه حرارت بر خواص نانو      تأثير، در مقاله ديگري كه به بررسي        كردن

به منظور  . ]16[پرداخته، مورد بررسي قرار گرفته است        CoAl2O4پودر  

 1درك بهتر روش سنتز احتراقي، شـمايي از مراحـل سـنتز در شـكل             

  .نشان داده شده است
  

  
  .CoAl2O4نو  شمايي از مراحل روش سنتز احتراقي جهت توليد نا:1شكل 

  

TGآزمايشات 
DTA و �

 بـر  ,mod. 409 Netzsch توسط دسـتگاه  �

 از ژل بـا     mg 10بـه ايـن منظـور       . هاي خشك شده انجام شد      روي ژل 

C min-1°سرعت 
  . حرارت داده شدC 600° تا  20 از 10 

مشخـصات  . گيري شـد    اندازه BETسطح ويژه پودرها توسط روش      

   . شده استدستگاه مورد استفاده در زير آورده
  

(Gemini 2360 apparatus, Micromeritics, Norcross, GA, USA)  
  

 XRDآزمايشات 

 X’PERT PRO, Philipsبـا اسـتفاده از دسـتگاه     3

Research Laboratories   بـر روي  كلـسينه كـردن   قبل و بعـد از مرحلـه 

  .گيري شد  اندازه� ذرات توسط فرمول شرربلوراندازه . پودرها انجام شد

نظــور تعيــين ميــزان كــربن موجــود در پودرهــاي حاصــل،  بــه م

 Carlo Erba EA 1110آزمايشات آناليز عنصري با اسـتفاده از دسـتگاه   

  .انجام پذيرفت

                                                                 
1- Thermogravimetric 

2- Differential Thermal Analysis 

3- X-ray Diffraction 

4- Scherrer 

به ترتيـب    TEM 6و   SEM 5 ذرات توسط آزمايشات     شناسي  ريخت

مورد ارزيـابي    TEM, JEM 2010, JEOL وXL-30 (FEI)با استفاده از 

  .قرار گرفت

ر لعاب بدون رنگدانه و حاوي رنگدانـه در اثـر افـزايش             بررسي رفتا 

 ,ODHT-HSMو با اسـتفاده از دسـتگاه    HSM 7درجه حرارت توسط 

Expert Systems Srl انجام پذيرفت.   

  

  ـ نتايج و بحث3
هاي خشك شده بـا        ژل TG/DTAج نمودار    -2ب و    -2الف،   -2شكل  

pH   نمـودار  . دهد  را نشان مي10,5 و   7،  2,5 هايTG    هـر سـه نمونـه 

 C 200°الف، تـا حـدود       -2در شكل   . دهد  را نشان مي  % 90افت وزني   

دهنده تبخيـر مـواد    يابد كه نشان كاهش مي  با روند ملايمي TGنمودار

در . شـود    دچار افت شديد مي    TG نمودار   C 280°حدود  در  . فرار است 

. رسـد  اين حالت سوخت يعني گلايسين بـه دمـاي اشـتعال خـود مـي          

. افتـد   اي نيز اتفاق مـي      هاي تجزيه    با اشتعال گلايسين، واكنش    زمان هم

 هم تاييد كننـده عمليـات       C 280° در دماي حدود     DTAپيك نمودار   

 تقريبا ثابـت بـوده و دچـار    TGبعد از مرحله اشتعال نمودار  . فوق است 

 پـيش  pHكـه   همانطور كه قبلا ذكر گرديـد هنگـامي  . شود نمي تغيير

پذيرد   مرحله اشتعال به صورت انفجاري انجام مي       است،   2,5ماده برابر   

 TG/DTAنمـودار  . جهت انجام واكـنش مـورد نيـاز اسـت        و زمان كمي  

 است واكنش   10,5 و   7 برابر   pHزمانيكه  . تاييد كننده اين مطلب است    

ج  -2ب و   -2همـانطور كـه در شـكل        . شـود   به صورت آرام انجام مـي     

ــي ــشاهده م ــودار  م ــود، نم ــايTGش ــد از دم ــيب C 280°  بع ــا ش  ب

هـا هـم نـشان         ايـن ژل   DTAهمچنين نمـودار    . يابد  كاهش مي   ملايمي

دهد مرحلـه اشـتعال در دو مرحلـه           دهنده دو پيك است كه نشان مي      

  . پذيرد انجام مي

هـاي   pHها با     ژل TG/DTAجهت بررسي دليل تفاوت نمودارهاي      

ات اي و همچنين تشكيل ذر هاي تجزيه مختلف، ابتدا بهتر است واكنش  

   انجـام آزمايـشات    سـازوكار . آلومينات مورد بررسي قـرار گيـرد      -كبالت

  :شود بيني مي به صورت زير پيش

Al(NO3)3(aq)+3NH4(OH)→Al(OH)3+3NH4NO3 )1(  

Co(NO3)2(aq)+2NH4(OH)→Co(OH)2+2NH4NO3 (2) 

C2O2H5N+9/2 NH4NO3→2CO2+23/2 H2O+5 N2 (3) 

C2O2H5N+9/4O2→2CO2+5/2H2O+1/2 N2 (4) 

2Al(OH)3+ Co(OH)2→CoAl2O4+4H2O (5) 

                                                                 
5- Scanning Electron Microscopy 

6- Transmission Electron Microscopy 

7- Hot Stage Microscopy 
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 نمـودار   :ب،  2,5 برابـر    pH ژل بـا     TG/DTAنمـودار   : الـف : 2شكل  

TG/DTA ژل بــا pH نمــودار :ج، 7 برابــر TG/DTA ژل بــا 

pH 10,5 برابر.  

  

ها در مرحلـه     شدن و ساير واكنش     در مرحله ژل   2 و   1ي  ها واكنش

 شـكل  DTAپيـك مـشاهده شـده در نمـودار     . افتـد  اشتعال اتفاق مـي  

 هـم تاييـد كننـده عمليـات تجزيـه           C 280°مذكور، در دماي حـدود      

دليل تفاوت نمودارهاي   . ها است   گرمازاي گليسين و ساير اكسيدكننده    

TG/DTA ها با      ژلpH    اند به دليل تشكيل تركيبات     تو  هاي مختلف، مي

به طور مثال در تحقيقـات انجـام      . واسط مختلف در حين واكنش باشد     

 نشان داده شده است كه تركيبـات       ]14[و همكاران    1پنگشده توسط   

NH3+CH2COOH و NH3
+CH2COOH و  NH2CH2COO

به ترتيـب   -

. شـوند   ظـاهر مـي    10,5 و   7،  2هـاي    pHبه عنوان تركيبات واسـط در       

ميزان انرژي لازم جهت فعل و انفعـالات ايـن تركيبـات واسـط              تفاوت  

  . باشدTG/DTAتواند دليل متفاوت بودن روند تغييرات نمودارهاي   مي

ميزان كربن و نيتروژن موجـود در نـانو پودرهـاي حاصـل از روش         

 نـشان  1 در جـدول  كلسينه كـردن سنتز احتراقي قبل و بعد از مرحله       

 برابـر حـدود   كلسينه كردنل از مرحله   ميزان كربن قب  . داده شده است  

 بـه حـدود     كلسينه كردن  است و اين ميزان بعد از مرحله         %1,4 تا   1,1

ميزان كم كربن موجود در پودرهـا نـشان         . يابد   كاهش مي  %0,5 تا   0,4

  دهد كه در نظر گرفتن يك ساعت زمان اقامـت در كـوره بـا دمـاي          مي

°C 1000       محسوب  كلسينه كردن ، زمان مناسبي جهت تكميل مرحله 

همچنين ميزان كم كربن و نيتروژن موجود در پودرها قبل از           . شود  مي

 حاكي از اين است كه دماي انتخاب شـده بـراي            كلسينه كردن مرحله  

مرحله اشتعال دماي مناسبي است به طوري كه تضمين كننده تكميل           

  .ها در اين مرحله است واكنش

 
 پودرهاي حاصل از روش سنتز ميزان كربن و نيتروژن موجود در نانو: 1جدول

  .كلسينه كردناحتراقي قبل و بعد از مرحله 

  pH  (C°)دما 
ميزان كربن 

(%)  

ميزان نيتروژن 

(%)  

قبل از مرحله 

  كلسينه كردن

2,5  

7  

10,5  

0,61  

0,33  

0,23  

0,14  

0,09  

0,05  

1000  

2,5  

7  

10,5  

0,48  

0,39  

0,56  

0,01  

0,00  

0,02  
  

 نـشان داده شـده      2جـدول    پودرهاي حاصل در     ويژهميزان سطح   

 در بهترين   كلسينه كردن ميزان سطح ويژه پودرها قبل از مرحله        . است

 C 1000° در دمـاي   كلسينه كردن  است و بعد از      m2g-130حالت برابر   

دليـل ايـن امـر افـزايش        . يابد  كاهش مي m2g-1 19اين ميزان به حدود     

 در اثر افزايش دمـا و همچنـين افـزايش انـدازه             اي شدن   كلوخهميزان  

همچنين نتايج حاصل حاكي از اين مطلـب اسـت كـه            . باشد   مي بلورها

                                                                 
1- Peng 
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 است، سطح ويـژه كمتـرين مقـدار    2,5 پيش ماده برابر pHكه    هنگامي

زيرا در اين شرايط واكنش به صورت انفجاري انجـام          . ست ا خود را دارا  

كنش باعث افزايش دماي محـيط  گرماي زياد حاصل از اين وا     . گيرد  مي

با . شود  مياي شدن كلوخهو در نتيجه به هم چسبيدن و افزايش ميزان 

 واكنش به صـورت آرام انجـام پذيرفتـه و در نتيجـه      pHافزايش ميزان   

با توجه بـه مطالـب ذكـر        . دماي محيط كمتر از حالت قبل خواهد بود       

هـت توليـد   توان به اين نتيجه رسيد كـه يـك واكـنش آرام ج            شده مي 

تر از زماني است كه واكـنش بـه صـورت انفجـاري              ذرات ريزتر مطلوب  

  . شود انجام مي

  

 سطح ويژه پودرهاي حاصل روش سنتز احتراقي قبل و بعد ميزان: 2جدول 

  .كلسينه كردناز 

  (m2 g-1)سطح ويژه  pH  (C°)دما 

قبل از مرحله 

  كلسينه كردن

2,5  

7  

10,5  

17,9  

30  

25  

1000  

2,5  

7  

10,5  

12,9  

19,3  

19,2  

  

 در كلـسينه كـردن   پودرهاي حاصل قبل از و بعـد از        XRDنمودار  

ب نـشان داده شـده       -3الف و    ـ3 به ترتيب در شكل      C 1000°دماي  

در تمـام شـرايط      CoAl2O4دهد كه ذرات      نتايج حاصل نشان مي   . است

 تفـاوت چنـداني را بـر        pH و تغيير    ]17[ اند مورد مطالعه تشكيل يافته   

توان نتيجه گرفـت      پس مي .  محصولات ايجاد نكرده است    XRDنمودار  

 همچنين مقايسه   .كند   تغييري در ماهيت محصول ايجاد نمي      pHتغيير  

كلـسينه  دهـد كـه بعـد از مرحلـه      ب نشان مي -3الف و  -3دو نمودار   

اين نتيجه در   . يابد   به طور قابل توجهي افزايش مي      بلورها، اندازه   كردن

 . گيري سطح ويژه پودرها است از اندازهتطابق با نتيجه حاصل 

تر پودرهاي حاصـل، انـدازه متوسـط ذرات           به منظور بررسي دقيق   

  .  محاسبه گرديد1 رابطهتوسط 

)1(  c

k
D

cos

λ
=
β θ

  

 پهنـاي  β و منظـور از   بلـور  نشان دهنده متوسط انـدازه       Dcكه در آن،    

شـود   يده مينام 1 ضريب شكلk ، استXRDپيك ثبت شده در نمودار  

 X، طـول مـوج اشـعه        λ است و منظور از      0,9 و مقدار آن معمولا برابر    

   .]18[ است

                                                                 
1- Shape factor 

  
  

  
  

�� : 	 ،كلسينه كردن هاي مختلف قبل از مرحله pH پودرهاي حاصل از روش سنتز احتراقي با XRDنمودار : الف: 3شكل ���XRD ��� �� ���� ������ 

 �� �������  �!"pH #$� �%�&' ���  ��(�) *!+,%) ��' � °C -....  
  

  

 الف

 ب
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همـانطور كـه    .  نـشان داده شـده اسـت       3نتايج حاصل در جـدول      

، انـدازه متوسـط ذرات      كلـسينه كـردن   شود قبل از مرحله       مشاهده مي 

 ايـن ميـزان بـه    كلسينه كـردن  نانومتر است و بعد از مرحله      20حدود  

يجه رسيد كه   توان به اين نت     البته مي . يابد   نانومتر افزايش مي   50حدود  

، انـدازه پودرهـا     C 1000°حتي بعد از كلسينه كردن پودرها تا دمـاي          

بـه منظـور حـصول اطمينـان از         . همچنان در مقياس نانومتر قرار دارد     

 بر روي پودري كه   TEM و   SEMنانومتر بودن ذرات حاصل، آزمايشات      

نتـايج  .  توليد شده بـود، انجـام گرديـد        7 برابر   pHتوسط پيش ماده با     

 حـاكي   SEM تصوير   . نشان داده شده است    5 و   4هاي    صل در شكل  حا

 در نانو پـودر توليـد شـده مـشاهده     شدن  كلوخهاز اين مطلب است كه      

.  نيـز مـشخص شـده اسـت        TEM شدن در تصوير     كلوخهاين  . شود  مي

 نشان مي دهـد هـر چنـد تقريبـا همگـي ذرات       TEMهمچنين تصوير   

لـي عـدم يكنـواختي در انـدازه      نانومتر هستند، و100داراي اندازه زير   

بـه منظـور بدسـت آوردن توزيـع انـدازه ذرات و             . شـود  ذرات ديده مي  

 ImageJافـزار    از نـرم TEMمحاسبه متوسط اندازه ذرات توسط تصاوير       

اما به دليل تراكم بسيار زياد ذرات، نتايج حاصل غير قابل           . استفاده شد 

توانـد كمـك بهتـري       در اين موارد، مشاهدات فـرد مـي       . استفاده بودند 

حاصل از متوسط اندازه ذرات . جهت محاسبه متوسط اندازه ذرات باشد  

نتيجـه مطلـوبي كـه نـشان        . تر گزارش شد  م نانو 75اين روش كمتر از     

دهد روش سنتز احتراقي با استفاده از گلايسين به عنوان سـوخت،              مي

  .باشد CoAl2O4تواند روش مناسبي جهت تهيه نانو پودر  مي
  

محاسبه (اندازه متوسط پودرهاي حاصل از روش سنتز احتراقي : 3جدول 

 .) شرررابطهشده توسط 

اندازه متوسط ذرات   pH  (C°)دما 
(nm) 

قبل از مرحله 

  كلسينه كردن

2,5  

7  

10,5  

20  

19  

18  

1000  

2,5  

7  

10,5  

52  

51  

49  

  

 و *a*  ،b هـاي   مؤلفهجهت تعيين كيفيت رنگ نانو رنگدانه حاصل،        

L*
ــتفاد  ــا اس ــايش ب ــدازهUv-Visه از آزم ــد  ان ــري ش ــه . گي *a مؤلف

 

سياه بودن   - نشان دهنده سفيد   *L مؤلفه قرمزي،   -دهنده سبزي    نشان

بدين معني كـه    . زرد بودن محصول است    -دهنده آبي    نشان *b و مؤلفه 

*bهرچه ميزان   
با . تر باشد، محصول داراي رنگ آبي بهتري است         منفي 

راي رنـگ  ات كه نانو پودرهاي حاصل دتوان درياف  مي4توجه به جدول  

  در پودر بـا    *bكه ميزان    به طوري . ]19،  20[آبي مطلوبي هستند    
pH 

 با تغيير   *bدليل تغيير ميزان    .  هم رسيده است   -22 به ميزان    2,5برابر  

. تواند به دليل تغيير ساختار اسپينلي نانو رنگدانـه باشـد            مي pHميزان  

. فصيل مورد بررسي قرار خواهد گرفتاين موضوع در مقاله ديگري به ت      

*aهمانطور كه مشاهده مي شود ميزان       
 تفاوت قابـل    pH با تغيير    *Lو    

  .اي نمي نمايد ملاحظه

منظور مـشخص شـدن تـأثير لعـاب و همچنـين درجـه               در پايان به  

رفتـار   حرارت بر رنگ رنگدانه حاصل شده و همچنين تـأثير رنگدانـه بـر             

رنگدانـه انجـام    نانو% 2عاب صنعتي حاوي    بر روي ل   HSMلعاب، آزمايش   

  .شد

  

b* ، a هاي مؤلفه ميزان :4جدول 
L و *

 پودرهاي حاصل از روش سنتز *

  . درجه10 و مشاهده كننده D65 تحت منبع نوري احتراقي

 *pH  b* a*  L  (C°)دما 

1000  

2,5  

7  

10,5  

22,63-  

13,84-  

16,93-  

9,6-  

5,27-  

7,7-  

49,7  

45,2  

47,1  

  

  
  .7 برابر pH پودر با SEMوير صت: 4شكل 

  

 

  .7 برابر pH پودر با TEM تصوير :5شكل
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  .تركيب شيميايي لعاب مورد استفاده :5جدول 

  SiO2  Al2O3 Na2O K2O CaO  MgO  Fe2O3  TiO2  SnO2  اكسيدها

wt. % 0-,23  --,4.  .,25  -,.5  -6,7.  -.,7.  .,5  .,70  .,8  

  

38

48

58

68

78

88

98

50 250 450 650 850 1050 1250

Temperature (°C)

In
it
ia
l 
h
e
ig
h
t 
(%

)

Base pH=2.5 pH=7 pH=10.5
  

  . هاي مختلف در اثر افزايش درجه حرارتpHتار لعاب صنعتي بدون رنگدانه و حاوي نانو رنگدانه ها با  رف:6شكل

  

بـا اسـتفاده از     .  نشان داده شده اسـت     5تركيب درصد لعاب در جدول      

.  حرارت داده شد   C 1300°اين آزمايش مخلوط لعاب و رنگدانه تا حد         

 درجـه حـرارت، رنگدانـه    دهي تا ايـن     نتايج نشان داد كه بعد از حرارت      

مقاومت حرارتي خوبي از خود نشان داده و رنـگ آبـي رنگدانـه حفـظ               

 رفتار لعاب صنعتي بدون رنگدانه و همچنين لعاب         5در شكل   . شود  مي

  .هـاي مختلـف نـشان داده شـده اسـت           pHهـا بـا      حاوي نـانو رنگدانـه    

اثـر  رنگدانه باعث تغيير رفتار لعاب در       . شود  طور كه مشاهده مي    همان

  .افزايش درجه حرارت شده است
  

  گيري ـ نتيجه4

  :توان نتيجه گرفت كه با توجه به نتايج حاصل مي

 روش سنتز احتراقي با استفاده از گلايسين به عنوان سوخت، يـك             -1

چرا كه نتايج   . است CoAl2O4روش بسيار مناسب جهت تهيه نانو پودر        

كه با اسـتفاده    دهد     نشان مي  BET و   XRD  ،TEMحاصل از آزمايشات    

 100توان پودري خالص با اندازه متوسط ذرات كمتر از  از اين روش مي

 .نانومتر و با سطح ويژه مناسب تهيه نمود

2- pH     بسيار زيادي بـر رونـد و خـواص    تأثير پيش ماده مورد استفاده 

 برابـر  pHبه اين دليل كه واكنش پيش مـاده بـا        . نانو پودر حاصل دارد   

 برابر pHاري و با سرعت بالا و واكنش پيش ماده با            به صورت انفج   2,5

  . افتد  به صورت آرام اتفاق مي10,5 و 7

  گيـري ســطح ويـژه و انــدازه    بـا توجــه بـه نتــايج حاصـل از انــدازه   -3

 CoAl2O4  متوسـط ذرات يـك واكـنش آرام جهـت توليـد نـانو پـودر       

ــه اينكــه حجــم  . شــود پيــشنهاد مــي ــا توجــه ب    مــصرفيNH4(OH)ب

  دو برابـر پـيش مـاده بـا        ،   10,5 برابـر    pHيد پيش مـاده بـا       جهت تول 

pH است، لذا 7 برابر pH   بـه عنـوان بهتـرين شـرايط جهـت     7 برابـر   

با استفاده از روش سـنتز احتراقـي پيـشنهاد           CoAl2O4توليد نانو پودر    

 .شود مي

 نشان داد كه بعـد از اخـتلاط لعـاب بـا      HSMدر نهايت آزمايشات    

، رنگدانـه مقاومـت حرارتـي       C 1300° تا دمـاي     دهي  رنگدانه و حرارت  

هر چند باعث تغيير رفتار لعاب صنعتي       . دهد  خوبي را از خود نشان مي     

 .شود  ميpHدر برابر افزايش دما 
  

  تشكر و قدرداني

بدينوسيله نويسندگان اين مقاله تقدير و تشكر خود را از جنـاب آقـاي          

طـرح و اجـرا ايـن    ثري در ؤدكتر سيد حميد جزايري كه نقش بسيار م 

متاسـفانه ايـشان در سـانحه       . دارنـد   تحقيق بر عهده داشتند، اعلام مي     

  روحـشان شـاد و راهـشان      . رانندگي جان به جان آفرين تسليم نمودند      

  .رهرو باد پر
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