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پژوهش  نیادر  با سطح ویژه و تخلخل بالا بود. ( اکسید نانوساختارIIIانجام این پژوهش تولید آهن )هدف از : چکیده
 های حاصل با استفاده از دو روش خشک کردن. ژلشد سنتز ژل-سل روش با استفاده از دی( اکسIII) بر آهن یمبتن نانوساختار

 و زروژل اکسید آهن آئروژلسپس اکسید کربن فوق بحرانی، خشک شدند. و خشک کردن دی (Co 80در فشار محیط )در دمای 
( III) آهننانوساختارهای  ییایمیو ش ی. مشخصات ساختارندشد نهیساعت کلس 4و به مدت  Co 350 یشده در دما دیتول

 ( BET) تروژنین واجذبجذب و  (،XRD) کسیپراش پرتو ا یابیمشخصه یزهایشده با استفاده از آنال نهیکلس اکسید
 (III) آهن آئروژلکه  دهدینشان م هاهجینت قرار گرفت. ی( مورد بررسFESEM)ی دانینشر م یروبش یالکترون کروسکوپیو م

 بلوریفاز  یحاصل دارا آئروژلکه  دهدینشان م نیز کسیالگو پراش پرتو ا شکل است. کروی هایهذر متشکل از نانو دیاکس
  g/3cm 23/0 هاحفرهحجم  ،g/2m 140 ژهیسطح و یشده دارا دیتول آئروژل به علاوه ( است.3O2Fe-α) خالص تیهمات
  g/3cm 18/0 هاهحفرحجم  ،g/2m 65 ژهیسطح و یدارا نیز شده دیروژل تولو ز است nm 9/8 هاحفرهقطر  نیانگیو م
  اکسید آهن نانوساختار کردن که خشک کندمی دیتائ BETآنالیز  هایهجینت بنابرایناست؛  nm 8/10 هاحفرهقطر  نیانگیو م

 .گرددیم آن منجر به حفظ بهتر ساختار متخلخل ی،ن فوق بحرانردخشک ک روشبا استفاده از 
 

 نانوذره. هماتیت، ،آهن دیاکس، آئروژلی، اکسید کربن فوق بحراندی ،یفوق بحران خشک کن :یکلید یهاواژه
 

, Aerogel, Iron Oxide, Hematite, Nanoparticle.2Dryer, Supercritical COSupercritical  KEYWORDS: 

 

 مقدمه
منحصر  هایویژگی ینانو ساختاری هستند که دارا ها موادآئروژل

هستند.  رهیتخلخل بالا و غ اد،یز ژهیکم، سطح و یمانند: چگال یبه فرد
 رسانا توانندیدارند، م هاآئروژلکه  یمنحصر به فرد یهایژگیبا توجه به و

 [.1] باشند یاجاذب فوق العاده ایو  زوریکاتال اه،یکاملاً س ایشفاف  ق،یعا ای
 آئروژل نی. اولشوندیسنتز م ژل-ها از روش سلآئروژلبه طور معمول 

 
 اتدار مکاتبعهده                                                                                                                                                  +E- mail: abazyari@iust.ac.ir 

(1)  Kister 

 ستلریساخته شد. ک ایفرنیدر کال ،میلادی 1931در سال  1ستلریک توسط
درون منافذ ژل را به  عیما س،یاثبات وجود شبکه جامد در ژل خ یبرا

 آئروژل نیخارج کرد و اول یهدف حفظ ساختار جامد، در حالت فوق بحران
هستند که  یمواد جامد نیترها سبکآئروژل[. 2]نمود  یو معرف هیرا ته

. در حال حاضر، شوندیم دیشناخته شده و تول یصنعت اسیامروزه در مق
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کربن و  س،یلیبر س یمبتن یهاآئروژلها عمدتاً به آئروژل یصنعت دیتول
 [.3] شودیمحدود م یآل یهاآئروژل یکم هایرامقد

 شوندیم میتقسبه چهار گروه  ییایمیش بیها برحسب ترکآئروژل
 اند از:چهار گروه عبارت نیکاربرد دارند. ا یصخا یهانهیکه هر کدام در زم

 یهاآئروژل ی وکربن یهاآئروژل ،یآل یهاآئروژل ،یمعدن یهاآئروژل
از ماده  یخاص یساختار هندس ،آئروژل. واژه یتیزکامپو یا یدیبریه

 .شودینم حدودروش سنتز م کیکه به نوع ماده و به  کندیم فیرا توص
ها آئروژل [.4] است ادیز اریبسا هآئروژلرو تنوع مواد و کاربرد  نیاز ا

 خشک کردن ندیفرآ کیحلال در  قیهستند که با حذف دق یفیمواد ظر
 حلال درون منافذ ژل خارج نمودن. شوندیم هیته سیخ یهااز ژل ژهیو

 جمع شدن از  یریساختار متخلخل ژل و جلوگ یبدون فروپاش
  ها است.آئروژل هیدر ته یچالش اساس کیو ترک خوردن آن، 

 مواد نانو ساختار است دیمراحل تول نیترین مرحله در بخشک کردن مهم
 [. 5] است ییمحصول نها کاربردخواص و  کنندهنییکه تع

ها آئروژلخشک کردن  یکه برا ییهابه طور معمول از روش
  ط،یخشک کردن در فشار مح -1به  توانیم شودیم استفاده

 یفوق بحران طیخشک کردن در شرا -3و  یجمادان خشک کردن -2
که روش معمول  طیدر روش خشک کردن در فشار محاشاره کرد. 

روش  نی. اشودیم دیبه نام زروژل تول یااست، ماده خشک کردن
 ژه،یکاهش سطح و ت،یرفتن شفاف نیهمچون از ب یمشکلاتخشک کردن 

 یحرارت قیکاهش خواص عا ،یچگال شیباز، افزا یهاحفره بسته شدن
 ساختار را به همراه دارد. بیژل و تخر یهاوارهیترک خوردن د ،یو صوت

 در زمان خروج حلال از منافذ ینگییبالا بودن فشار مو هادهیپد نیا لیدل
 ترین عامل در خشک کردن مواد نانو ساختار،رو مهم نیاست. از ا سیژل خ

 درون منافذ ژل است. روش خشک کردن عیما یکاهش کشش سطح
تبلور حلال موجود در منافذ ژل  یدما ریبا کاهش دما، ز یانجماد

 شده دیثابت، تصع ی. سپس حلال با کاهش فشار در دماردیگیصورت م
انبساط حلال  زیروش ن نی. در اشودیو به صورت بخار خارج م

که منجر به  شودیم ییهاتنش جادیموجود در منافذ ژل باعث ا
 ژه،ی، کوچک شدن ژل، کاهش سطح وهاحفره وارهید بیتخر

 دهیپد نی. اگرددیم هاحفرهاندازه  شیتخلخل و افزا زانیکاهش م
 شده با روش دیمحصولات تول شتریکه ب دهدیم حیرا توض تیواقع نیا

 روش نیدر ا کپارچهیژل  دیهستند و تول یپودر ،یخشک کردن انجماد
و  نیتریمیقد ی[. روش خشک کردن فوق بحران6دشوار است ]

 یها است. خشک کردن فوق بحرانآئروژل هیته یروش برا نیترمرسوم
امکان  رایز شود،یها محسوب مآئروژل دیمرحله تول نیترژل مهم

 روش  نی. اکندیژل را فراهم م یبعدحفظ منافذ و ساختار سه

. در روش خشک کردن شودیها محدود نماز ژل یبه انواع خاص
 شیدر ژل وجود دارد، با افزا عیکه به صورت ما یالیس یفوق بحران

و سپس با ثابت  شودیم لیتبد یفوق بحران الیدما و فشار به س
دما و  شی. افزاشودیم ینگه داشتن دما و کاهش فشار وارد فاز گاز

گاز، منجر به انتقال آن به  ای عیما کی یاز نقطه بحران شیفشار ب
 شیبه علت افزا عیما تهیحالت دانس نی. در اشودیم یفوق بحران ازف

 انیو در پا ابدییم شیفشار افزا شیگاز به علت افزا تهیدما کاهش و دانس
 یدر نقطه بحران لیدل نیبه هم شود،یدو فاز با هم برابر م تهیدانس

 یو گاز وجود ندارد. در حالت فوق بحران عیفاز ما نیب یتفاوت چیه
  کنندیعبور م گریکدیبا سرعت از  الیموجود در س یهاکولمول

 یفوق بحران الیدر س یرو کشش سطح نیاز ا چسبند،یو به هم نم
 یدر روش خشک کردن فوق بحران نیبه صفر است؛ بنابرا کینزد

 ینگییو فشار مو ی. عدم وجود کشش سطحشودینم جادیا ینگییفشار مو زین
 خشک شود یکم اریو بس یتا ژل با جمع شدگ شودیدر روش باعث م

  ین فوق بحرانردخشک ک .[7] سالم بماند باًیو ساختار ژل تقر
 درون منافذ ژل در زمان خارج شدن آن، الیس یکشش سطحبا کاهش 

، یدر خواص نور یفردمنحصربه یهایژگیو جادیا عثبا تواندیم
 نیز ها راکاربرد آن شود و هاآئروژل یکیزیو ف ییایمیش ،یکیالکتر

قابل توجه در روش خشک کردن  تیمز کی[. 8] گسترش دهد
 فرآیند سنتزاست که حلال مورد استفاده در  نیا یفوق بحران

 خشک کردن ندیدر فرآ ها انتخاب شود.از حلال یعیوس فیاز ط تواندیم
 مانند اتانول، متانول یگوناگون یآل یهااز حلال توانی، میفوق بحران

های آلی بالاتر از ترین حلال. نقطه بحرانی رایجاستفاده کرد غیرهو 
Co 200 ها در محدوده است و فشار بحرانی آنbar 40-80  .است

در صورت  ،یآل یهاحلال ینقطه بحران یبه علت بالا بودن دما
وجود دارد.  یها، خطر آتش سوزو کنترل نشده آن یانتشار تصادف
ممکن است به مواد حساس به حرارت  ندیفرآ یبالا یبه علاوه دما

 لیاکسید کربن به دلدی الی[. س9] رساند بیمانند داروها آس
 یقابل اشتعال بودن برا ریو غ یسم ریغ ست،یز طیبا مح یسازگار

 اریکم خطر و بس نهیگز یخشک کردن فوق بحران ندیاستفاده در فرآ
 ییظرفیت بالا یااکسید کربن داردی الیسبه علاوه  است یمناسب

و  یخورندگ تیانحلال حلال موجود در منافذ ژل، بدون خاص یبرا
مانند  آلدهیا الیس کیدرون ژل با  عیرو اگر ما نیارزان است. از ا

 یمنیاز نظر ا ،ینقطه بحران نییپا یکربن که علاوه بر دما دیاکسید
 ندیشود، فرآ ضیاست تعو یآل یهابرتر از حلال ،ییایمیش یداریو پا

انجام  شتریب یمنیو با ا نییپا یدر دما یخشک کردن فوق بحران
اکسید کربن فوق بحرانی با دمای استفاده از سیال دی [.10] شودیم
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 های خاصی که به دما حساس هستند،آئروژل(، تولید Co 31بحرانی پایین )
 [.11داروها( را محقق کرد ]های پلیمری و زیستی )مانند آئروژلمانند: 

سنتز استفاده از روش خشک کردن فوق بحرانی و  1990تا دهه 
 یروش سنتز مناسب چیه رایز دشوار بود، اریفلز بس دیاکس یهاآئروژل

 ها وجود نداشت.آن یمعدن یهافلز توسط نمک دیاکس یهاساخت ژل یبرا
سنتز  یبرا یدیجد تکنیک ،میلادی 1990در اواسط دهه  1گاش

 یدهایآلکوکس ی استفاده ازروش به جا نیدر ا کرد. جادیفلز ا دیاکس یهاژل
 یونی یهااز نمک ستند،یدر دسترس ن یاکه گران هستند و  فلزی

نسبتاً ساده،  یروش ،روش نیاستفاده شد. ا ماده شیفلزات به عنوان پ
به نام روش  و است کپارچهی یهاآئروژلسنتز  یارزان و موفق برا

 روش ژل شدن نی. در اشودی( شناخته مDIS) 2ی پراکندهژل معدن-سل
که منجر به  افتادیم اتفاق دیفلز به کمک اپوکس یمعدن یهانمک

 [.12] شودیبهتر م اریبس یکنواختیو با  تریقو یهاژل دیتول
 pH کنواختی شیافزا یجاذب پروتون برا کیبه عنوان  دیاپوکس

ژل  کی جادیا افزایش تراکم و و منجر به کندیدر محلول عمل م
 pH شیسرعت افزا زانیمدت زمان ژل شدن به م .شودیهمگن م

 pHبالاتر، مدت زمان ژل شدن کمتر است اما  pHدارد. در  یبستگ
 pH شیافزا زانی. مابدی شیافزا یقابل توجه زانیبه م دیمحلول نبا

 ستندین زوریکاتال دهای[. اپوکس13دارد ] یبستگ دیبه واکنش و مقدار اپوکس
. شوندیمصرف م ژل، لیتشک ندیدر فرآ یو به عنوان عامل ژل ساز

 یساختار هایویژگیبر  یادیو غلظت آن تا حد ز دیاپوکس تیهو
را  یکنترل خوب دیانتخاب اپوکس نیها تأثیرگذار است؛ بنابراآئروژل

 [.14] کندیفراهم مها آئروژل سطح و تخلخل یرو
 گوناگون یهانهیهستند که در زم یداریپا باتیآهن ترک یدهایاکس

 هایویژگیشدن  بیترک قیاز طر .رندیگیمورد استفاده قرار م
 یزوریکاتال تیفعال خوب، یو حرارت یکیالکتر تیمانند: هدا آهناکسید 

 اد،یکم و تخلخل ز یچگال ،ویژه بالا ها مانند: سطحآئروژل هایویژگیو 
 شودیم جادیآهن ای اکسید هاآئروژلدر  یمنحصر به فرد هایویژگی

 [.15]گردد می گوناگونهای ها در زمینهکه منجر به افزایش کاربرد آن
 یکیالکتر ییو رسانا یسیمغناط تیخاص یدارا آهنی اکسید هاآئروژل
 مناسب یپزشک ستیکاربرد در حوزه ز یبراها را که آن هستند

 ی، رآلیغ یهارنگدانهتهیه  . همچنین این مواد در[16] دسازیم
 ک،یسرام یها )براتیفر دیدر تول هیمواد اول ای یسیمواد مغناط

 (،یسیمغناط ینوارها تال،یجید یساز رهیذخ یهارسانه ،یدائم یآهنرباها
، تروپش(-شریف رن،یبنزن به استا لیات ییزدادروژنی)ه زورهایکاتال

 رهیو غ یمواد ضد خوردگ ،هاستیفوتوکاتال ،هاجاذب ست،یکاتال هیپا

 
(2)  Dispersed inorganic sol–gel method 

 ، فوق یدر کاربردها اکسید آهن. عملکرد قابلیت کاربرد دارند
 فتهایبهبود  یادیتا حد ز تواندیباشند، م با سطح ویژه بالاکه  یدر صورت
 اریبسی سیمغناط ،یکیالکتر ،یساختار ،ییایمیشبه خواص و منجر 

های اکسید آهن آئروژلبه عنوان مثال  [.17-19د ]نشوبی جال
 هاییستیفوتوکاتال، افتهیبهبود  یزورهایکاتال توانند در زمینه تولیدمی

 کینتیسهایی با های آلی و جاذبپذیری بهتر جهت حذف آلایندهبا واکنش
یی کاربرد ایمیش یهاندهیآلاتر جذب بالا تیو ظرف عیجذب سر

 داشته باشند.
  ،یآب ریو غ یآب یهادر حلال توانیرا م آهناکسید  یهاژل

فلز که نسبتاً ارزان و در دسترس  یمعدن یهااستفاده از انواع نمک با
در آب  3FeCl ای O2H.63FeClماده  شیکرد. اگر پ هیهستند، ته

ماده  شیاما اگر پ د؛نکن جادیرا ا 3O2Feژل  دنتوانیشود، م زیدرولیه
O2H.93)3Fe(NO  و محصول  شودینم لیتشک یژل حل شود، آبدر

ژل  لیکه بر تشک ییرو پارامترها نیاز ا حاصل رسوب خواهد بود.
 مقدار آب، ماده، شیاند از: نوع نمک پعبارت متخلخل تأثیرگذار هستند،

 [.13] دینوع حلال و غلظت اپوکس
 آهن دیاکس آئروژل تولید یبرا گاشبار توسط  نیکه اول یشیدر آزما

ژل -از اتانول خشک به عنوان حلال در فرآیند سلانجام شد، 
 استفاده شد، اما در این پژوهش با توجه به این که در روش خشک کردن

های ی از حلالگوناگونتوان از انواع اکسید کربن فوق بحرانی میدی
پروپانول به عنوان حلال در فرآیند سنتز -2آلی استفاده کرد، از 

را کاهش داد. به علاوه  آئروژلهای تولید استفاده شد؛ این امر هزینه
تولید شده را کلسینه نکردند، بنابراین  آئروژل همکارانو  گاش

حاصل آمورف بود اما در این پژوهش برای بررسی فاز بلوری  آئروژل
 Co 350ساعت در دمای  4حاصل به مدت  آئروژلاکسید آهن، 
 .[14]کلسینه شد 

( اکسید نانوساختار با IIIتولید آهن )هدف از انجام این پژوهش 
 گوناگونهای سطح ویژه و تخلخل بالا برای استفاده در زمینه

پژوهشی و صنعتی بود. این هدف با استفاده از روش خشک کردن 
مواد روش خشک کردن  نیبهترفوق بحرانی محقق گردید، زیرا 

خواص  جادیکه منجر به حفظ ساختار متخلخل و ا نانوساختار
. است یروش خشک کردن فوق بحران شود،یها مدر آن یبردکار

و تولید انواع  یروش خشک کردن فوق بحرانبرای استفاده از 
اکسید کربن فوق بحرانی ها یک دستگاه خشک کن دیآئروژل

ی که ژل معدن-سلاز روش  آهنساخته شد. برای سنتز ژل اکسید 
های روشی ساده و ارزان است، استفاده شد. جهت مقایسه روش

(1)  Gash 
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خشک کردن مواد نانوساختار و بررسی عملکرد دستگاه خشک کن 
 های اکسید آهن به دو روش خشک کردنفوق بحرانی ساخته شده، ژل
اکسید کربن ( و خشک کردن دیCo 80در فشار محیط )در دمای 
 فوق بحرانی خشک شدند.

 

 بخش تجربی
 اکسید (III) سنتز ژل آهن

 نه آبه تراتین (III) ماده آهن شیاز پ آهناکسید  ژلسنتز  یبرا
O)2H.93)3(Fe(NO، 2-( دی)اپوکس دیاکس لنیو پروپ پروپانول 

 آهناکسید ژل ساخت شرکت مرک آلمان استفاده شد. به منظور سنتز 
نه آبه  تراتین (III) نمک آهن g 65/0 ژل، ابتدا مقدار-به روش سل

شد و مشاهده شد که  حل ول،پروپان-ml 5/3 ( mmol6/1 )2در 
 شفاف دار،یپا محلول همگن، کی 1کافتالکلپس از انجام واکنش 

 دیاکس لنیپروپ g 0/1 (mmol 17) شد. سپس مقدار جادیقرمز ا یو نارنج
 به صورت قطره قطره به محلول اضافه شد.  د،یبه عنوان اپوکس

 شد. لیتشک یرنگ یاو قهوه کپارچهیژل  قهیدق 5بعد از گذشت حدود 
 ،آهناکسید  آئروژلی کیاستحکام و بهبود خواص مکان شیبه منظور افزا

 . [14] قرار گرفت طیمح یساعت در دما 24به مدت  سیژل خ
های ، ژلمواد نانوساختارخشک کردن  هایبه منظور مقایسه روش

خشک کردن حاصل به دو روش خشک کردن در فشار محیط و 
اکسید کربن فوق بحرانی خشک شدند. در روش خشک کردن دی

در فشار محیط که روش معمول خشک کردن است، ژل اکسید آهن 
به مدت یک شب قرار گرفت و زروژل  Co 80در آون و در دمای 

اکسید آهن نیز از دستگاه  آئروژلولید اکسید آهن تولید شد. برای ت
 اکسید کربن فوق بحرانی تولید داخل استفاده شد.خشک کن دی

 

 یکربن فوق بحران دیاکسیخشک کردن د

 کربن دیاکسیها با روش خشک کردن دآئروژلخشک کردن  یبرا
 رو نیاز ا .است ازین یبه دستگاه خشک کن فوق بحران ی،فوق بحران

 ست،یز طیسازگار با محه، سادی دستگاه خشک کن فوق بحران کی
خشک کردن  ندیو ساخته شد. در فرآ یطراح منیو ا نهیکم هز

 کربن دیاکسیحلال موجود در منافذ ژل با د یکربن فوق بحران دیاکسید
. شودیپر م عیکربن ما دیاکسیو منافذ ژل با د شودیتبادل م عیما

 وجود ندارد، عیبه صورت ما طیمح طیکربن در شرا دیاکسیکه د ییاز آنجا
  ساند،یخ عیماکربن  دیاکسیژل را در د کیکه بتوان  نیا یبرا
 باشد، عیبه صورت فاز ما تواندیکه م یکربن در فشار دیاکسیاز د دیبا
 

 

 

اساساً توسط  ندیاستفاده شود. فشار فرآ bar  58از شیدر فشار ب یعنی
به دستگاه  لندریوارد شده از س عیکربن ما دیاکسید یحجم نسب

 کربن دیاکسید ی. حجم ورودشودیم نییتع یخشک کن فوق بحران
در این دستگاه  .[20] دستگاه کنترل کرد هیاول یبا دما توانیم را

اکسید کربن مایع از مخزن آن )کپسول( به محفظه حاوی انتقال دی
 و تنها با ایجاد اختلاف دما متیگران ق یهانمونه بدون استفاده از پمپ

شود. این امر، نه تنها کنترل پذیری بین محفظه و کپسول انجام می
 .شودیم یمنیا شیبلکه باعث افزا کندیفرآیند خشک کردن را دو چندان م

روش  نیو دستگاه چند 2CO لندریس نیاختلاف فشار ب جادیا یبرا
 یهااز روش یکی 2CO لندریوجود دارد، به عنوان مثال: گرم کردن س

 یکربن ورود دیاکسید الیحجم س شیاختلاف فشار جهت افزا جادیا
 نی. بهترستین یروش مناسب یو مصرف انرژی منیاست؛ اما از نظر ا

رو  نیاست. از ا یکن فوق بحران روش سرد کردن دستگاه خشک
 1/0 ییکاملاً خودکار و با دقت دما شیو سرما شیگرما ستمیس کی

 شد.  یطراح یدستگاه خشک کن فوق بحران یبرا گرادیدرجه سانت
 یمنیدستگاه، ا یدر کنترل بهتر دما ستمیس نیاستفاده از ا

 دیبالا و تول یاز جمع شدن ژل در دماها یریجلوگ شتر،یب
مؤثر است. فشار  اریحساس به دما مانند: داروها، بس یهاآئروژل

. دستگاه ساخته شده شودیدستگاه تحت نظارت اپراتور کنترل م
 شیب یو فشار C o 90تا C o 5ییعملکرد در محدوده دما تیقابل
 از دستگاه خشک کن یکیشمات 1را دارد. در شکل  bar  140از
ساخته شده نشان داده شده است و در  یکربن فوق بحران دیاکسید

به کار رفته در دستگاه  زاتیتجه اربردو ک هاویژگینام،  زین 1جدول 
 شده است، آمده است. یشماره گذار زین 1که در شکل 

 موجود در منافذ عیما حلال ،یخشک کردن فوق بحران ندیفرآ یدر ابتدا
حلال  ضیمرحله تعو شد. ضیتعو عیاکسید کربن مابا دی سیژل خ

 شد. ضیبار تعو 3 عیکربن ما دیاکسیمدت د نیانجام و در اروز  3در مدت 
 یشده، دما یطراح کیاتومات شیگرما ستمیسپس با استفاده از س
 ماد شیبه دنبال افزا زی. فشار نافتی شیافزا Co 50دستگاه خشک کن تا 

 طیساعت در شرا 3به مدت  آهناکسید ژل  .دیرس bar 110از  شیبه ب
فشار درون  با ثابت نگه داشتن دما، سپس نگه داشته شد. یفوق بحران

کاهش  bar/min 10با سرعت حدود دستگاه خشک کن فوق بحرانی 
اکسید آهن از آن  آئروژلبعد از خنک شدن دستگاه خشک کن،  .افتی

و  Co 350 یشده در دما ولیدت آهناکسید  و زروژل آئروژل خارج شد.
 (IIIآهن ) آئروژلتصویری از  2شکل  .ندشد نهیساعت کلس 4به مدت 

 دهد.اکسید را قبل از فرآیند کلسینه نشان می

(1)  Alcoholysis 
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 1شده در شکل  یشماره گذار زاتيها و کاربرد تجهنام، ويژگي - 1جدول 
 کاربرد های تجهیزنام و ویژگی 

1 
، 316استیل  استنلسراه )محفظه(، سه

 3000کلاس 
 محل انجام فرآیند خشک کردن

2 
، 304استیل  استنلس، پونیج اسلنفل

 300کلاس 
 درب دستگاه

3 
 ، 316 لیاستنلس استشیر توپی، 

psi 3000 

اکسید کربن مایع و ورود دی
 اکسید کربنخروج یخ خشک دی

4 
 ، 316 لیاستنلس استشیر سوزنی، 

psi 3000 
کنترل فشار درون دستگاه به 

 صورت دستی

5 
 psi، 316 لیاستنلس استشیر اطمینان، 

3000 
کنترل فشار به صورت خودکار 

 (bar 135)کالیبره شده در فشار 

6 
 ، فشار )مانومتر( جیگ

 316 لیاستنلس است
 نمایشگر فشار

 نمایشگر دما PIDکنترلر دما  7
 گیری دمای درون دستگاهاندازه سنسور دما 8
 

 
 يکربن فوق بحران دياکسیاز دستگاه خشک کن د يکيشمات - 1شکل 

 

 
 ( اکسيد قبل از کلسينه شدنIII) آهن آئروژل تصويری از - 2شکل 

 یابیی مشخصهزهایآنال

( III) آهن یی نانوساختارهایایمیو ش یکیزیف ،یمشخصات ساختار
 کسیپراش پرتو ا یابیمشخصه یزهایشده با استفاده از آنال اکسید تولید

(XRD،)  تروژنین واجذبجذب و (BET&BJHو م )کروسکوپی 
 قرار گرفت. ی( مورد بررسFESEM)ی دانینشر م یروبشی الکترون

 
 شده نهيکلس ( اکسيدIII) پراش پرتو ايکس آئروژل آهن فيط - 3شکل 

 ساعت 4مدت  بهو  Co 350 در دما 
 

 Ultima IVمدل  XRD زیمورد استفاده جهت آنال یهادستگاه
ساخت شرکت  Mini IIمدل  BET زی، آنالRigaku یساخت شرکت ژاپن

ساخت شرکت  Mira IIIمدل  FESEM زیو آنال Belsorp یژاپن
Tescan یابر تروژنین واجذبجذب و  نالیزچک بود. در آ یدر جمهور 

 هاتوسط نمونه هشد بجذ ادمو فحذ به ه،یژو سطح صحیحگیری اندازه
 آهناکسید  و زروژل آئروژلرو  نیاست. از ا زنیا هااز آن ییزدا طوبتو ر

 .ندشد ییگاز زدا Co 200 مایساعت و در د 3در خلاء و به مدت 
 

 بحثو  هاهنتیج
 کسیپراش پرتو ا زیآنال

 یشده در دما نهیکلس اکسید آهن آئروژل کسیپراش پرتو ا فیط  
Co 350  مشخص شده با یهاکینشان داده شده است. پ 3در شکل θ2 یها 
1/24 ،1/33 ،6/35 ،8/40 ،4/49 ،54 ،5/57 ،4/62 ،64 ،6/69  ،9/71 ،
 33-0664 با شماره JCPDSبا کارت استاندارد  یدرجه به خوب 4/75

 نیا [.21] ت خالص استیساختار همات طابقت دارد که نشان دهندهم
(، 024(، )113(، )110(، )104(، )012) یاتم صفحات بیبه ترت هاکیپ
؛ دهندیرا نشان م( 220(، )1010(، )028(، )300(، )214(، )118)(، 116)

 یسنتز شده دارا ( اکسیدIII) آهن آئروژلگرفت که  جهینت توانیم نیبنابرا
 است. خالص (3O2Fe-α) تیهمات بلوریو ساختار  یفاز بلور
 با استفاده از ( اکسیدIII) آهن آئروژلاندازه بلورک  نیانگیم

 محاسبه شد. nm 4/9نام دارد، مقدار  ( که معادله شرر1معادله )
 

𝐷 =
𝑘𝜆

𝛽 𝑐𝑜𝑠 𝜃
                                              (1)  

 

 ، (بر حسب نانومتر) متوسط اندازه بلورک D معادله شرر در
λ کس،یطول موج پرتو ا K  9/0ثابت شرر که به طور معمول برابر 

قله  نیقله در نصف ارتفاع بلندتر یپهنا β شود،یدر نظر گرفته م
 .[22-24] است (بر حسب درجه) کیپ هیزاو θو  (انیبرحسب راد)
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 اکسيد نانوساختار( III) آهن یساختار تمشخصا - 2جدول 

 نمونه
دمای 

 کلسیناسیون

(Co) 

سطح ویژه 
(g/2m) 

ها حجم حفره
(g/3cm) 

قطر  نیانگیم
 هاحفره

(nm) 
 مرجع

  آئروژل
 دیاکس آهن

350 140 32/0 9/8 
این 

 پژوهش
 روژل ز
 دیاکس آهن

350 65 18/0 8/10 
این 

 پژوهش
 روژل ز
 دیاکس آهن

400 13 11/0 81/28 [25] 

 

 

شده  نهيکلس ( اکسيدIII) آهن آئروژلهای حفرهتوزيع اندازه  - 4شکل 
 ساعت 4مدت  بهو  Co 350 در دما 

 

 نتروژین واجذبجذب و  زیآنال

و  آئروژل یساختار تمشخصاو  BET زیحاصل از آنال یهاداده
جهت  آمده است. 2 سنتز شده در جدول ( اکسیدIII) آهن زروژل

پژوهش  BET زیآنال هایهجیبه دست آمده، نت یهاداده سهیمقا
 ارائه شده است. 2در جدول  یگرید

سطح  یشده دارا دیتول آئروژل شودیهمان طور که مشاهده م
نشان داد استفاده از روش  هاهنتیج ( است.g/2m 401) ییبالا ژهیو

اکسید کربن فوق بحرانی منجر به حفظ بهتر خشک کردن دی
نشان دهنده  4شکل شود. می ( اکسیدIII) آهنساختار متخلخل 

 است که توسط ( اکسیدIII) آهن آئروژل هایحفره ازهندا یعزتو دارنمو
شود همان طور که مشاهده میبه دست آمده است.  BJH زیآنال

شده در  نهیکلس آهناکسید  آئروژل هایحفرهتوزیع اندازه  شترینیب
 آئروژل نی؛ بنابرامتمرکز شده است nm 8در محدوده  Co 350 یدما

 است. کنواختی باًیتقر هایحفرهساختار مزوپور با اندازه  یسنتز شده دارا
 ( اکسیدIII) آهن آئروژل تروژنین واجذبو  بجذ دارنمو 5شکل 

 مترویزا، وپاکیبندی اطبقه سساا بر .دهدیم ننشاشده را  دیتول
 مزوحفرهساختار  نشان دهندهکه  است IV عنو متروایزسنتز شده،  آئروژل
  .است H1از نوع  هشد دیجاا پسمانده علاوه حلقه ب است.نمونه 

 
 ( اکسيدIII) آهن آئروژل نمودار جذب و واجذب نيتروژن - 5شکل 

 ساعت 4مدت  به و Co 350 شده در دما  نهيکلس
 

 
 ( اکسيدIII) آهن آئروژلاز  بشيرو نيولکترا پسکووميکر تصوير - 6شکل 

 

شکل  ایاستوانه هاییحفرهدهنده وجود  ننشانوع حلقه پسماند  نیا
 .ستا آهناکسید در ساختار آئروژل 

 

 یدانینشر م یروبش یالکترون کروسکوپیم زیآنال

با  یدانینشر م یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصو 6در شکل 
 هایهاندازه ذری و مورفولوژ یبررس یبرابرابر  200000ی بزرگنمای
 سنتز آئروژل ،ارائه شده است. با توجه به شکل ( اکسیدIII) آهن آئروژل

ادغام شده  یو تا حد وستهیبه هم پ کروی شکل، هایهاز نانو ذر هشد
با توجه به  است. کنواختی باًیتقر هاهشده است و اندازه نانو ذر لیتشک
اکسید آهن  آئروژلهای بلورک FESEMو  XRDآنالیزهای  هایهنتیج

پیوندند و بر اثر پدیده زینتریگ به یکدیگر می nm 4/9اندازه با میانگین 
دهند. را تشکیل می 6های مشخص شده در شکل با اندازه یهایهنانوذر

 زبا یهایحفره که شودیم هیدد گوناگون دبعاا با یهایحفرهدر شکل 
 لسیا شتندا نجریا لیلد به نیابحر قفو نشد خشکدر روش . هستند

 زبا هایحفره ن،شد خشک حلامر نتهایا تا هاحفرهدرون  نیابحر قفو
 بهرا  یفلز دیاکس یهاآئروژل دبررکا که ماندیم باقی رساختادر  یدیاز

 .دهدیم یشافزا ذبجاو  کاتالیست پایه انعنو
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 یریگجهینت

( اکسید نانوساختار با IIIهدف از انجام این پژوهش تولید آهن )
 گوناگونهای سطح ویژه و تخلخل بالا برای استفاده در زمینه

( III) متخلخل آهن ژلدر این پژوهش پژوهشی و صنعتی بود. 
نه آبه،  تراتین( III)نمک آهن  سه ماده شیمیایی با استفاده از اکسید

سل -روش ژلبه ( و دی)اپوکس دیاکس لنیپروپانول )حلال( و پروپ-2
به دو روش خشک کردن در فشار محیط  حاصلهای شد. ژل سنتز

اکسید کربن فوق بحرانی ( و خشک کردن دیCo 80)در دمای 
 Co 053 یشده در دما دیتول و زروژل آئروژلسپس  .ندشدخشک 

 ییایمیو ش یساختار خصات. مشندشد نهیساعت کلس 4و به مدت 
 یابیمشخصه یزهایاستفاده از آنالبا ( اکسید III) آهننانوساختارهای 

( BET&BJH) تروژنین واجذبجذب و  (،XRD) کسیپراش پرتو ا
 ی( مورد بررسFESEM)ی دانیم نشری روبشی الکترون کروسکوپیو م

  ( اکسیدIII) آهن آئروژل که دهدینشان م هاهجیقرار گرفت. نت
 وستهیبه هم پ کروی شکل و هایهساختار مزوپور است و از نانو ذر یدارا

که  دهدینشان م کسیپراش پرتو ا یالگوها  شده است. لیتشک
( است. با استفاده 3O2Fe-αخالص ) تیدست آمده هماته ب آئروژل

 .محاسبه شد nm 4/9 آئروژلبلورک  زهاندا نیانگیم از معادله شرر،

 هاحفرهحجم  ،g/2m 140 ژهیسطح و یشده دارا دیتول آئروژل
g/3cm 23/0 هاحفرهقطر  نیانگیو م nm 9/8 شده دیروژل تول. زاست 

و  g/3cm 18/0 هاحفرهحجم  ،g/2m 65 ژهیسطح و یدارا نیز
 به دست آمده هایهجینت بنابرایناست؛  nm 8/10 هاحفرهقطر  نیانگیم

 اکسید آهن نانوساختار کردن که خشک کندمی دیتائ BETاز آنالیز 
 ی ساخته شده،فوق بحران کربن دیاکسیبا استفاده از دستگاه خشک کن د

 خشک کن دستگاه. گرددیم آن منجر به حفظ بهتر ساختار متخلخل
تا  Co 5 ییعملکرد در محدوده دما تیقابل فوق بحرانی ساخته شده

Co 90 از  شیو فشار بbar 140 شیگرما ستمیس نیرا دارد. همچن 
 .کندیعمل م Co 1/0 ییدستگاه خشک کن با دقت دما خودکار شیو سرما

به عنوان  توانمی پژوهش نیآهن سنتز شده در ا دیاکس آئروژل از
وجود در پساب م یآل یهاندهیدر حذف آلایا جاذب  ستیفتوکاتال
نساجی، داروسازی، پالایش نفت و پتروشیمی  انندم گوناگونصنایع 

 تولید مونواستایرناز جمله  گوناگون یهاندیدر فرآ ستیبه عنوان کاتالیا 
 استفاده نمود. تروپش-شریسنتز فاز اتیل بنزن و 
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