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 چكيده
بـدين. در اين مقاله تاثير افزودن كلريد منيزيم بر تشكيل نانوذرات اسپينل آلومينات منيزيم در دماي پايين مورد بررسي قرار گرفته اسـت
و آلوميناي كلسينه شده با نسبت استوكيومتري به عنوان مواد اوليـه بـراي سـنتز اسـپينل اسـتفاده شـد  از. منظور، كربنات منيزيم پـس

ت ب6و انجام آسياب مقدار C 1100°ركيب در دماي كلسيناسيون و صورت قرص توسط پرس شكله درصد وزني كلريد منيزيم اضافه شد
و حاوي افزودني در دماي. داده شد رفتار حرارتي تركيبـات بـدون. ساعت سينتر شدند3به مدت C 400°سپس تركيبات بدون افزودني

و حاوي افزودني توسط آناليز حرارتي همزمان مورد ارزيابي قرار گرفت و ريزساختار نمونههمچنين. افزودني هاي پخـت شـده تركيب فازي
مينتايج نشا. نيز مورد بررسي قرار گرفت هـاي بررسـي. شود C 400°در دمايل اسپينل تواند باعث تشكين داد كه افزودن كلريد منيزيم

.ريزساختاري نيز تشكيل نانوذرات اسپينل را تاييد كرد

.اسپينل، آلومينات منيزيم، كلريد منيزيم، سينترينگ، نانوذرات: هاي كليدي اژهو

 مقدمه-1

ــه مــواد مهــم امــروزه ســراميك ــراي توســعه هــا از جمل ب
مي تكنولوژي و جديد محسوب در ايـن. شوند هاي پيشرفته

بـه هـا جـذاب بـراي سـراميك ها يك تركيب ميان اسپينل
بآ شمار مي و به عنوان يـك گـروه منحصـر فـرد بـراي يند

. گيرنـد كاربردهاي مختلف مهندسي مورد استفاده قرار مي
اسپينل يـك اكسـيد دوتـايي بـوده كـه فرمـول بطور كلي

در اين فرمـول.است تشكيل شدهAB2O4يايي آن از شيم
Aكاتيون فلزي دو ظرفيتي نظيـرMg ،Fe ،Zn ،Mn ،Ni ،

Co ،VوCu ــا و عموم ــوده و محــل ب ــدرال ــاي تتراه Bه

و Crو Al ،Feكــاتيون فلــزي ســه ظرفيتــي نظيــر ــوده ب
هاي اكتاهدرال يـك كريسـتال مكعبـي طور معمول محلب

در ميـان انـواع اسـپينل].2،1[ كنـد فشرده را اشغال مـي 
از)MgAl2O4(موجــود اســپينل آلومينــات منيــزيم  يكــي

مي مهمترين اسپينل و مواد سراميكي .باشـد هاي اكسيدي
، مقاومـت)C 2135°(علت اين امر نقطـه ذوب بـالاي آن

شيميايي خوب، دارا بودن استحكام مكانيكي مناسـب هـم
و هم در دماهاي بالا كه از در دماي اتاق منجر به اسـتفاده

ب هاي دوار سيمان، كـوره ذوب عنوان ديرگداز در كورهه آن
و ديگر كاربردهاي سراميكي شده اسـت  همچنـين.شيشه

الك ب ثابت دي و خواص نوري منحصـر فـرد آن تريك پايين
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هـاي روش].3-9[ كاربردهاي خاصي را فراهم ساخته است
شـناخته 1905ساخت ديرگدازهاي اسپينل تقريبا از سال 

و ديـاگرام فـازي سيسـتم  نيـز در سـالMgO-Al2O3شد
و پيچيـدگي 1916 منتشر گرديد ولي به دليـل مشـكلات

فرآيند توليد موجود در آن زمان، اسپينل هنوز بـه عنـوان 
ــود  ــده ب ــناخته نش ــترس ش و در دس ــاري ــاده تج ــك م  ي

ل اســپينل از فرآينــدهاي نفــوذ متقابــل تشــكي].12-10[
و ايـن واكـنش صـورت مـي+Mg2و+Al3هـاي يون گيـرد

ايـن انبسـاط از ]. 3،13[ را در بـردارد%5انبساط حجمـي 
اي يند پخت تـك مرحلـهآتشكيل اسپينل متراكم تحت فر

و در نتيجه يك پخت جداگانه براي ايجـاد جلوگيري كرده
باعـث افـزايش هزينـهو همـين اسپينل متراكم نياز است

محققـان بـه ايـن نتيجـه رسـيدند كـه.]3[شود توليد مي
،V2O5،Y2O3هـايي نظيـر افزودن مقادير كمـي از مينـرال 

NaCl وMgCl2تواند دمـاي پخـت را حتـي تـا دمـاي مي 
°C 1300 ــد ــاهش ده ــي. ك ــن افزودن ــين اي و همچن ــا ه

مي افزودني تاثيرگـذاري بـر توانند عـلاوه بـر هايي نظير آن
و ميزان تراكم در دماهـاي  دماي پخت بر روي اندازه ذرات
و حتـي  و همچنين افزايش تشكيل ميـزان اسـپينل كمتر
 تشكيل ساختار به صورت نانو تاثير بسـزايي داشـته باشـند 

،CaF2يـاAlF3بـراي مثـال يـون فلـورين در.]15،14،6[
را بـا سنتز واكنش حالت جامد اسپينل آلومينـات منيـزيم

].17،16[ دهـد ازدياد جاهاي خالي كـاتيوني افـزايش مـي 
و كاهش دمـاي LiFهمچنين باعث افزايش مقدار اسپينل

و نيز تشكيل آن مي به بهبود چگالي محصولاتTiO2شود
همچنــين محققــان].17-21[ كنــد اســپينلي كمــك مــي

دمـايY2O3و SrO ،BeOاند كه بـا افـزودن گزارش كرده
بنـابراين تـاثير].3-18[ يابـد كـاهش مـي تشكيل اسپينل
بر عواملي نظير رفتـارMgCl2درصد وزني6افزودن مقدار 

و ريزسـاختار در ايـن  حرارتي، مقدار اسپينل تشكيل شده
و ارزيابي قرار گرفته است .مقاله مورد بررسي

 هاي تجربي فعاليت-2
و تركيب مورد استفاده-2-1  مواد اوليه

محصـول شـركت( آلوميناي كلسـينه شـده تحقيقدر اين
 منيزيت خـام(و كربنات منيزيم)HTM 10فيبروناي هند، 

بـه عنـوان مـواد اوليـه اسـتفاده) مربوط به معادن بيرجند

و خـواص فيزيكـي كه شدند  مـواد اوليـه آنـاليز شـيميايي
 تشـكيل بـه منظـور. ارائه شده اسـت1در جدول مصرفي

هـاي بـر طبـق نسـبت اسـپينل اسـتوكيومتري، تركيبـاتي
درصد39/60و آلوميناي كلسينه شده درصد وزني67/71

در كربنات منيزيموزني  مطابق آناليز شيميايي ارائـه شـده
شد1جدول  .استفاده

.مصرفي آناليز شيميايي مواد اوليه:1جدول

 ويژگي
 ماده اوليه مصرفي

 آلوميناي كلسينه شده منيزيت

يي
ميا
شي

ب
كي
تر

Al2O3 96/0 60/99
SiO2 2/3 02/0
MgO 91/46 01/0
Na2O 01/0 15/0
CaO 44/1 01/0

Fe2O3 01/0 02/0
L.O.I 28/47 11/0

(g/cm3) چگالي 95/2 92/3
4/3 (µm) متوسط اندازه ذرات 4

2/1 (m2/g) سطح ويژه 1

به منظور بررسي تاثير افزودن كلريـد منيـزيم بـر تشـكيل
و حاوي تركيباتي،اسپينل درصد افزودني6بدون افزودني

كلريـد منيـزيم مـورد اسـتفاده. كلريد منيزيم تهيه گرديد
ــدول  ــه در ج ــوده ك ــواد ب ــا م ــركت كيمي ــول ش 2محص

و ويژگي .ه شده استئهاي اين افزودني ارا خصوصيات

و ويژگي:2جدول .هاي كلريد منيزيم مصرفي خواص

 چگالي
(g/cm3)

 حلاليت در آب
°C 20

 نقطه ذوب
(°C) 

 خلوص

(%)

32/2
گرم3/54مقدار

ميلي ليتر 100در   
714 

بالاي 
99 

ب درصـد مـواد 100علاوه بـر(صورت مثبته اين افزودني
و پـس از حـل كـردن در آب گـرم بصـورت) اوليه تركيب

.محلول به تركيب اضافه شد

ها روش ساخت نمونه-2-2
و آلومينـاي در ابتدا هر يك از پودرهـاي كربنـات منيـزيم

ب ــده ــك كلســينه ش ــه از ال ــور جداگان ــري75ط  ميكرومت
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94 1392 تابستان،14، شماره سال پنجم .....تاثير افزودن كلريد منيزيم بر

و سـپس توسـط 200 مطابق بـا الـك بـا مـش عبـور داده
شد ترازوي ديجيتالي و اخـتلاط براي هموژن. توزين سازي

ها اضـافه شـد كـه بـه بهتر پودرها، آب به هريك از تركيب
د هر. آمدرصورت دوغاب ها به مـدت يك از تركيب سپس

تا C 110°كن با دماي ساعت درون خشك 24 قرار گرفت
كربنات منيزيم مـورد اسـتفاده. به پودر خشك تبديل شود

و باعـث ايجـاد تخلخـل در بدنـه  داراي پرت حرارتي بـوده
و افزايش. گردد مي بنابراين به منظور بهبود چگالي تركيب

 ســاعت در دمــاي1تركيبــات بــه مــدت مقــدار اســپينل، 
°C 1100 براي دستيابي به متوسط انـدازه. كلسينه گرديد

24ذرات مناسب تركيـب پـيش كلسـينه شـده بـه مـدت 
و در خشـك  كـن در دمـاي ساعت در بالميل آسـياب شـد

°C 110 تركيب پس از آسياب تحت آنـاليز. خشك گرديد
در كـه نتـايج آن گرفـت قرار)Fritsch(ذرات توزيع اندازه 

. نشان داده شده است1شكل 

.ذرات تركيب پس از آسياب نمودار توزيع اندازه:1شكل

در24با استفاده از نتايج مشخص شد كـه سـايش سـاعته
بالميل باعث ايجاد توزيع مناسب انـدازه ذرات بـا متوسـط 

مي39/2اندازه ذرات  سـپس بـه منظـور. گـردد ميكرومتر
و تـاثير كلريـد منيـزيم، تركيبـاتي بررسي  بـدون افزودنـي
ايـن. درصـد افزودنـي كلريـد منيـزيم تهيـه شـد6حاوي 

ب حل كردن در آب گرم بهه افزودني پس از صورت محلول
و ســپس تركيبــات در هــر يــك از تركيبــا ت اضــافه شــد

براي ايجاد گرانول. قرار گرفت C 110° كن با دماي خشك
و60مـش تركيبات خشك شده از الـك  عبـور داده شـده

از بـا سـپس  ايرانـي دسـتگاه پـرس تـك محـوره اسـتفاده
)Azemoun Company ( مگاپاسـكال قـرار24تحت فشـار

ميليمتـر10×ميليمتر قطر30(هايي با ابعاد گرفت تا قرص
 هـاي سـاخته شـده در دمـاي قرص. ساخته شود) ضخامت

°C 400 سينتر شدند3و طي زمان.

 ارزيابي خواصهاي روش-2-3
و حـاوي افزودنـي رفتار حرارتي تركيبـات بـدون افزودنـي

 STAكلريد منيزيم توسط دستگاه آناليز حرارتي همزمـان 
)PL-STA1640, England ( تا دمـاي °C 1400 و بـا نـرخ

شدC/min 5° دهي حرارت فازهاي تشـكيل شـده. ارزيابي
از C 400°پس از پخت در دماي  دسـتگاه نيز بـا اسـتفاده

)X-Ray Diffractometer, Bruker, D8ADVANCE (
. شناسايي شد

براي آناليز (X'Pert Highscore Plus)افزار همچنين از نرم
و تعيــين درصــد فـاز اســپينل تشــكيل شــده  نيمـه كمــي

جهت بررسي اثر افـزودن كلريـد منيـزيم بـر.شدهاستفاد
ســينتر شــده از ميكروســكوپ الكترونــي  ريزســاختار بدنــه

اسـتفاده FE-SEM (JEOL 4010)روبشي گسيل ميـداني
ريزسـاختار مربـوط بـه سـطح بـدين منظـور تصـاوير. شد

و تركيبات حاوي  درصـد6شكست تركيبات بدون افزودني
همچنـين. افزودني كلريد منيزيم مورد ارزيابي قرار گرفـت 

ــاليز  ــراي بررســي فازهــاي تشــكيل شــدهآن EDXاز آن ب
. استفاده شد

و بحثنتايج-3

 افزودن كلريد منيزيم بر رفتار حرارتيثيرات-3-1
 نتايج آناليز حرارتي همزمان تركيب بدون افزودنـي كلريـد

شكل C 1400° منيزيم تا دماي .ارائه شده است2در

.بدون افزودني كلريد منيزيم نمونهآناليز حرارتي همزمان:2شكل

2شـده در شـكل با توجه بـه نتـايج آنـاليز حرارتـي ارائـه
شـود كـه در تركيـب بـدون افزودنـي كلريـد مشخص مـي

و در اثر حرارت دادن تا دماي  هيچگونـه C 1400°منيزيم
توانـد بـه دليـل اين امـر مـي. شود كاهش وزني ايجاد نمي

بـراي C 1100°استفاده از عمليات كلسيناسيون در دماي 
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كـه بـه دليـل تجزيـه كامـل مـواد تركيب مواد اوليه باشد
فــرار از تركيــب،) كربنــات منيــزيم( و خــروج كامــل مــواد

اما در دماي كمتـر. دهد كاهش وزني نيز از خود نشان نمي
شـروع يـك پيـك C 1170°و تقريبا دمـاي C 1200°از 

بطور كلي دماي شـروع تشـكيل فـاز. شود گرمازا ديده مي
بـمي C 950°اسپينل در نزديكي دماي  صـورته باشد كه

و تـا دماهـاي بـالاي گرمـازا ديـده مـي يك واكـنش   شـود
°C 1500 مي اما از طرف ديگر دماي شـروع. يابد نيز ادامه

تشكيل فاز اسپينل به نوع مواد اوليه مصرفي نيـز بسـتگي 
به].23،22[ دارد و از طرف ديگر با توجه با توجه به نتايج

ب صـورت پـيش كلسـينه شـدهه نوع مواد اوليه مصرفي كه
مي،بوده را بنابراين توان دماي شروع تشكيل فـاز اسـپينل

نتايج نشـان. در نظر گرفت C 1170°در اين نوع تركيبات 
دهد كه پيك گرمازاي مربوط به تشكيل اسپينل بـالاي مي

مي C 1400°دماي  و بنابراين تـوان بيـان نيز ادامه داشته
در كرد كه دماي تكميل واكنش ها بين مواد اوليه مصـرفي

و تشـكيل كامـل اسـپينل بـالاي دمـاي اين   نوع تركيبات
°C 1400 و قبل از اين دما، در هر دماي ديگـريمي باشد

مواد اوليه واكنش نكرده حتمـا در تركيـب وجـود خواهـد 
درصد6نتايج آناليز حرارتي همزمان تركيب حاوي. داشت

شكل C 1400°افزودني كلريد منيزيم تا دماي  ارائـه3در
.استشده 

.افزودني كلريد منيزيم%6نمونه حاوي STAآناليز:3شكل

3با توجه بـه نتـايج آنـاليز حرارتـي ارائـه شـده در شـكل
شود كـه يـك كـاهش وزن اوليـه در دماهـاي مشاهده مي

مي C 100°كمتر از  تواند به رطوبـت اوليـه وجود دارد كه
 بـه دليـل اينكـه كلريـد. موجود در تركيـب مربـوط باشـد 

آن منيــزيم مصــرفي آبــدار مــي باشــد بنــابراين خــروج آب
بـا. هاي پـايين ايجـاد كنـد تواند كاهش وزني را در دما مي

از مشـاهده مـي3و2تصـاوير مقايسه شـود كـه اسـتفاده

كلريد منيزيم باعث تشكيل يك پيك گرمـاگير بـه همـراه 
. شـده اسـت C400°يك كاهش وزن در دمـاي كمتـر از 

هـايي گزارش دادند كـه افزودنـي]24[و همكارانش گانش
ــد  ــونAlCl3وAlF3همانن ــاوي آني ــه ح ــاي ك -Clو-Fه

ــي ــار م ــب دچ ــدن در تركي ــرم ش ــام گ ــند در هنگ باش
فعالAl2O3پيروهيدروليز شده كه در نتيجه باعث تشكيل 

در بطـور مشـابه مـي. گرددمي HClو HFو گازهاي  تـوان
توانـد يب بدنه مـي نظر گرفت كه كلريد منيزيم نيز در ترك

دچار پيروهيدروليز گردد كه در نتيجه ذرات بسيار كوچك 
و باعـث توليـد مـي HClو فعال منيزيا به همراه گاز  شـود

 از طـرف ديگـر در دمـاي. حذف يون كلر از تركيب گـردد 
°C 400 مي توانـد شـود كـه مـي نيز يك پيك گرمازا ديده

همانطور كـه. مربوط به تشكيل يك تركيب در نمونه باشد
اشـــاره شـــد ذرات اكســـيد منيـــزيم تشـــكيل شـــده از 

بنتوان پيروهيدروليز كلريد منيزيم مي درد و سـيار كوچـك
تواننـد بـا بنابراين اين ذرات مـي. باشندنتيجه بسيار فعال 

و باعـث تشـكيل  آلوميناي موجود در تركيب واكـنش داده
بدين ترتيـب وجـود پيـك. اسپينل آلومينات منيزيم گردد

ــايگ ــازا در دم ــه تشــكيل اســپينل C 400°رم ــوط ب مرب
هاي آناليز فازي براي تاييـد ايـن باشد كه بايد از بررسي مي

از طرف ديگر با بررسـي نتـايج مشـاهده. امر استفاده شود
از شود كه كاهش وزن نمونه مي حاوي كلريد منيزيم پـس

بـ C 400°دماي  صـورتهو حتي تـا دماهـاي بـالاتر نيـز
م به صـورت از آنجايي كه كلريد منيزي.د داردتدريجي وجو

در پــودري محلــول در آب بــه نمونــه افــزوده شــده، پــس
ــايين ــاي پ از دماه ــر ــل C 100°ت ــروج عوام ــت خ ــه عل ب

. افتـد هيدروكسيل سطحي كـاهش وزن جزئـي اتفـاق مـي 
هاي هيدروكسيل بـه علـت كـاهش پوشـش باقيمانده گروه

شب. گردند سطحي ذرات، محبوس مي سازي مونتيهمطابق
به، زماني]25[كارلو  كاهش يابـد،%6/9كه پوشش سطحي

خـروج. گردنـد هـاي باقيمانـده محبـوس مـي هيدروكسيل
هـا بـه مواضـع جديـد بيشتر نياز به مهاجرت هيدروكسيل

هاي محبوس به دليل دشوار بودن حذف هيدروكسيل. دارد
در شده، گروه هاي هيدروكسيل حتي تا شروع سـينترينگ

هـاي بـر طبـق گـزارش. ماننـد، باقي مـي C 1000° دماي
ــين ــروه]26-29[ محقق در، حــذف گ ــاي هيدروكســيل ه

كه صورتي تسهيل مي همسايه-OHها بتوانند به-OHشود
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و تشكيل بخار دهنـديبپ و فشرده شده در گزارشـي. وندند
يـكAlCl3]24[ محققان اظهـار داشـتند 2001در سال 

. جاذب رطوبت در طبيعت است ماده
تبــديل HClوAl2O3بــهAlCl3در طــول پيروهيــدروليز،

كه مي هاي هيدروكسيل سـطحي داراي گروهAl2O3گردد
مي. باشد مي توان بطـور مشـابه اظهـار داشـت كـه بنابراين

و  احتمالا كلريد منيزيم نيز يك ماده جاذب رطوبـت بـوده
مي HClو MgOدر طول پيروهيدروليز به  كه تبديل گردد

MgO و باعـث داراي گروه هاي هيدروكسيل سطحي بـوده
در تسهيل خروج رطوبت محبوس شده مي و نتيجـه شـود

. آيـد كاهش وزن كلي به علت خـروج رطوبـت بوجـود مـي 
بـراي2مشابه نتايج آنـاليز حرارتـي ارائـه شـده در شـكل

تركيب بدون افزودني شروع يك پيـك گرمـازا در نزديكـي 
شكل C 1170°دماي  در نتايج آناليز حرارتي ارائه شده در

درصـد وزنـي كلريـد منيـزيم نيـز6براي تركيب حاوي3
مي ديده مي توان آن را به تشكيل فـاز شود كه بطور مشابه

.اسپينل نسبت داد
مشـاهده3و2هـاي با مقايسه نتايج آناليز حرارتـي شـكل

شود افزودن كلريد منيزيم تأثير قابل محسوسي بر پيك مي
. نداشته است C 1170°گرمازاي تشكيل اسپينل در دماي 

همچنين دماي شروع تشـكيل اسـپينل در دمـاي بـالا بـا
. گردد افزودن كلريد منيزيم دچار تغيير نمي

 C 400° پس از پخت در دماي XRD آناليز-3-2
جهت C 400°با توجه به وجود يك پيك گرمازا در دماي

و تركيبـات احتمـالي ايجـاد مشخص شدن نوع واكنش هـا
و حاوي شده در اين دما نمونه درصـد6هاي بدون افزودني

مـورد C 400° وزني كلريد منيزيم پس از پخت در دمـاي 
 نتـايج آنـاليز فـازي نمونـه. قرار گرفتندبررسي آناليز فازي 

و حاوي درصد كلريد منيزيم پس از پخـت6فاقد افزودني
شكل C 400°در دماي  نتايج آنـاليز. ارائه شده است4در

دروفازي وجود فازهـاي كورانـد  و اسـپينل را م، پـريكلاس
و حـاوي  درصـد كلريـد6تركيبات بـدون كلريـد منيـزيم

جـود اسـپينل در تركيـب بـدونو. دهـد منيزيم نشان مـي 
كلريد منيزيم ناشـي از تشـكيل مقـدار جزئـي اسـپينل در 

امـا. باشـد مـي C 1100°تركيب به دليل كلسيناسيون در 

دهد كه افزودن كلريد منيزيم باعث مقايسه نتايج نشان مي
.تشكيل مقدار فاز اسپينل بيشتري در تركيب شده است

و حاوي نتايج آناليز فازي نمونه:4شكل 6هاي بدون افزودني
در درصد افزودني كلريد  C 400° منيزيم سينتر شده

)■: Periclase, ▲: Spinel, ●: Corundum.( 

با توجه به آناليز نيمه كمي انجام شده درصد فـاز اسـپينل
6درصد وزني است كه با افزودن6در نمونه بدون افزودني 

درصـد12بـه درصد افزودني كلريـد منيـزيم ايـن مقـدار
.يابد افزايش مي

بنابراين نتايج تاييد كننده تشكيل فـاز اسـپينل در دمـاي
°C 400 بـدين. باشـد خاطر افزودن كلريد منيـزيم مـيهب

را بـه C 400°توان وجود پيك گرمازا در دماي ترتيب مي
همانطوري كه قبلا اشـاره شـد. تشكيل اسپينل نسبت داد

ا  پيروهيـدروليز C 400°ز كلريد منيـزيم در دمـاي كمتـر
و گـاز كلـر تبـديل مـي مي و به اكسيد منيـزيم . شـود شود

منيزياي تشكيل شده به دليل ريزدانه بـودن داراي قـدرت
ميمي واكنشي بالايي و در باشد تواند با آلوميناي تركيـب،

و بـدين ترتيـب تشـكيل C 400°دماي  وارد واكنش شده
. اسپينل دهد

سليندهاآدر فر هم-يي نظير و توان اسـپينلميرسوبي ژل
سـنتز C 400°آلومينات منيزيم را دماهاي پايين هماننـد 

.]29،1[نمود 
]9،30،17،15[هــا در بســياري از گــزارش از طــرف ديگــر

ــا ــوط پودره ــپينل در روش مخل ــاز اس ــكيل ف ــاي تش  دم
°C 950 ذكـر شـده اســت امـا نتـايج ايــن تحقيـق نشــان
 توانـد در دماهـاي خيلـي كمتـري دهد كه اسپينل مـي مي

)°C 400 (نيز با روش مخلوط پودرها توليد شود.
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 پس از پختMgCl2ريزساختار تركيبات-3-3
شكل تصاوير مربـوط بـه ريزسـاختار نمونـه7تا5هاي در

پس بدون افزودني كلريد منيزيم با بزرگنمايي هاي مختلف
. ارائه شده است C 400° از پخت در دماي

.MgCl2تركيب بدون افزودني SEMتصوير:5شكل

.MgCl2تركيب بدون افزودني SEMتصوير:6شكل

.MgCl2تركيب بدون افزودني SEMتصوير:7شكل

توان دريافت كه بـر روي سـطح ذرات با مقايسه تصاوير مي
و منافذ ريزي وجـود دارد ترك در. ها ابتـدا از آنجـايي كـه

ــراي ســاخت قــرص در دمــاي   C 1100° تركيــب اوليــه ب
و كلسينه شده اسـت، بنـ ابراين ممكـن اسـت ايـن منافـذ

ب ترك و ترك هاي سطحي دليل خروج عوامل هيدروكسيل

شكل.ناشي از آن تحت كلسيناسيون باشد 10تا8هاي در
درصـد وزنـي6حـاوي ريزساختار نمونه تصاوير مربوط به

از افزودني كلريد منيزيم با بزرگنمـايي  هـاي مختلـف پـس
.ه شده استئارا C 400° پخت در دماي

.MgCl2درصد وزني افزودني6تركيب حاوي SEMتصوير:8شكل

.MgCl2درصد وزني افزودني6تركيب حاوي SEMتصوير:9شكل

.MgCl2درصد وزني افزودني6تركيب حاوي SEMتصوير:10شكل

و حاوي افزودني كلريـد منيـزيم ميـزان تـرك در نمونه هـا
كه بر اثر پيروهيدروليز كلريد از آنجايي. منافذ بيشتر است

مي HClمنيزيم گاز  شود، در نتيجه در اثر خروج اين توليد
و ترك حـاوي افزودنـي هـاي سـطحي در نمونـه گاز منافذ
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توانند با آلوميناي موجود كلريد منيزيم مي
و باعث تشكيل اسـپينل آلومينـات  داده
توجه به نتايج اين تحقيق مشخص گرديـد

نيـز بـا روش C 400°د در دماي پايين
تصاوير ريزسـاختاري در دمـاي. توليد شود
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نتايج آناليز فازي تاييد كـرد.يابد
ــزيم ناشــي از ــال اكســيد مني  فع

توانند با اكسـيد آلومينيـومم مي
و باعث تشكيل اسپينل در  داده

با توجـه بـه تصـاوير ذرات.شود
 ريزدانـه در محـدوده نـانومتر بـر روي

شوند كه بـا توجـه بـه نتـايج مي
مربوط به فـاز اسـپينل 11 شكل

گـردد كـهبنـابراين مشـخص مـي
ث تشكيل نانوذرات اسـپينل روي

.شده است40

EDXمربوط به ذرات مكعبي 
.10ه با اندازه نانو در شكل

 افزودن كلريد منيـزيم بـر تشـكيل
: گرديد

 باعث تشكيل يك پيـك گرمـاگير
 C 400° وزن در دمــاي كمتــر از

 منيزيم در تركيـب بدنـه دچـار
و  در نتيجه ذرات بسيار كوچـك

HClو باعث حذف توليد مي شود
پيـك گرمـازايي در تركيـب.گـردد
مي C 400° دماي شـود كـه ايجاد

ذرات بسيار. باشد در اين دما مي
 فعال اكسيد منيزيم تشكيل شده

از پيروهيدروليز كل
در تركيب واكنش

توبا. منيزيم گردد
تواند كه اسپينل مي

مخلوط پودرها تولي
°C 400 تشكيل نا
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تاثير افزودن كلريد منيزيم بر

ميكلريد مني يا زيم افزايش
و فع ــز كــه ذرات بســيار ري
پيروهيدروليز كلريد منيزيم
موجود در سيستم واكنش

ش C 400° تركيب در دماي
بسيار ريزدانـ مكعبي شكل

م سطح ذرات سيستم ديده
ش EDXآناليز ارائه شده در

بنـ. باشـند تشكيل شده مي
افزودن كلريد منيزيم باعث

C 0° سطح ذرات در دماي

Xنتايج آناليز:11شكل

شكل بسيار ريزدانه

 گيري نتيجه-4

با توجه به بررسي تاثير افز
گ اسپينل نتايج ذيل حاصل
استفاده از كلريد منيزيم باع

و راهبــه همــ يــك كــاهش
در اين دما كلريد. شود مي

گردد كه پيروهيدروليز مي
lفعال منيزيا به همراه گاز

گـر يون كلر از تركيب مـي
در دما حاوي كلريد منيزيم

مربوط به تشكيل اسپينل
ف و در نتيجه بسيار كوچك
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