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Semiconductor photocatalysts are becoming more and more 
attractive due to their excellent potential to solve environmental 
problems. Among them, nanosizedanatase-phase titanium dioxide 
(TiO2222) is of great interest due to the strong oxidizing power of its 
holes, high photostability and redox selectivity. In this research, we 
have synthesized single-phase anataseTiO2222 nanoparticles and 
investigated their photocatalytic activity. A sol-gel route was 
utilized to prepare the material and demonstrate the advantages of 
the low-temperature preparation. In the first step, we investigated 
the thermal behavior of the prepared sol by simultaneous thermal 
analysis (STA) to determine the proper heat-treatment conditions. 
The as-prepared powders were subsequently characterized by X-
ray diffraction (XRD), transmission electron microscopy (TEM), 
and BET surface area measurement technique. The mean crystallite 
size, for each heat-treatment conditions, was also calculated based 
on the Scherer equation. The photocatalytic activity of the powders 
was investigated using both Methylene Blue and Rhodamine B as 
model organic compounds under UV light irradiation. 
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 آن فوتوكاتاليستي خاصيت بررسي و نانوپودرآناتاز ژل- سل سنتز

 4اين نيدخت حسيآذرم،3وربهره يمحمدعل ،♣2يمهرناز مهرجوي،1يابوالقاسم نورمحمد

 رانيك دانشگاه اصفهان، اصفهان، ايزيگروه ف -دانشكده علوم  -1

  رانيآباد، اصفهان، اواحد نجف يدانشگاه آزاد اسلام -مواد  يدانشكده مهندس -2

  ، كرجيپژوهشگاه مواد و انرژ -3

  ، كرجيست،پژوهشگاه مواد و انرژيط زيو مح يپژوهشكده انرژ -4
  

 چكيده  اطلاعات مقاله

  21/2/1389 :تاريخ دريافت

 20/5/1389 :پذيرشتاريخ 

ژل انجـام   -ن به روش سلييپا يآناتاز در دما TiO2نانو پودر تك فازد ين پروژه توليدر ا 

ه ي ـم تهيتانيژل ت يحرارترفتار  يبا بررس. قرار گرفته است يو مزاياي آن مورد بررسشده 

ل فـاز  يتشـك . ديه گرديته C450°و  400 يآناتاز در دو دما TiO2شده، نانو پودر تك فاز 

 يبررس ـ(XRD)كـس يشده با استفاده از پراش اشعه اد يتول يمطلوب آناتاز در نانوپودرها

اين محاسبه البته با بررسـي  . رابطه شرر محاسبه شد يها بر مبناو اندازه متوسط بلورك شد

 ـييـد گرد تأ(TEM)  يكروسـكوپ الكتـرون عبـور   يم نانوپودرهاي تهيه شده به كمـك  . دي

ن ييمذكور تع يدماهاد شده در يتول ينانوپودرها يبرا  BETقيژه از طرين سطح ويهمچن

 TiO2توسـط نـانوپودر    يب رنگ محلـول رنگ ـ يتخر قياز طر يستيت كاتاليخاص. ديگرد

 .سه شديو مقا يابيارز

  :واژگان كليدي

  ينور مرئ يستهايفوتوكاتال
  ميتانيد تياكس

  آناتاز

  ژل -سل
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  مقدمه -1

شـرفته  يپ ييـك فنـاور   يهـاد  مهين يها ستيكاتال يفناور

ه هـوا،  يمثل تصـف  يطيست محيز يستمهاياست كه در س

ه آب يخطرناك و تصـف  يهاآب، اصلاح باطله يضدعفون

 يبانـد انـرژ   يپهنا يمه هادينن يچند]. 1،2[رود يبكار م

 ييايميش ـ يهـا واكـنش ز كردن يا كاتاليع يتسر يبرا يكاف

 TiO2ن مواد، ين ايدر ب. ست را دارنديط زيمح يد برايمف

را از ياست ز يطيست محيز يكاربردها يماده مناسب برا

و  ينـور  ياست و در برابـر خـوردگ   يخنث ييايمينظر ش

 يتوجه علمن يبنابرا]. 3[ نه استيهزدار و كميپا ييايميش

نـانو پـودر    يسـت يبه خـواص كاتال  يريچشمگ يكيو تكن

TiO2   ـمعطوف شده اسـت كـه ا  ن مسـأله باعـث انجـام    ي

 يهازميها و مكانرنگ يب نوريدر رابطه با تخر يقاتيتحق

تحت تابش پرتو فرابنفش  يكينتيمربوط به آن و مطالعه س

)nm420<(  زم يقــت، مكــان يدر حق]. 4،5[ شــده اســت

سه با يدر مقا يها تحت تابش نور مرئرنگ يب نوريتخر

 يرهايب در اثر تـابش پرتـو فـرابنفش مس ـ   يزم تخريمكان

موجـود در رنـگ    يهاالكترون. كنديرا دنبال م يگوناگون

بر  ييتامنفرد و سه يهاتيبه وضع يدر اثر تابش نور مرئ

ختـه  يبه دنبال آن، الكتـرون از رنـگ برانگ  شده و خته يانگ

 ـ، كـه بـه عنـوان    TiO2زوريكاتال يوند اتصاليشده به پ ك ي

پس از . كنديكند، جهش ميواسطه انتقال الكترون عمل م

شوند و الكترون يل ميرنگ تشك يونيكات يهاكاليآن، راد

O2با TiO2وند يمنتقل شده به پ
ش جذب شده از هوا ياز پ -

 ـنظ يدياكس يكاليراد يهادهد و گونهيواكنش م O2ري
 و -

HOO و  OH-ب ي ـشوند كـه باعـث آغـاز تخر   يل ميتشك

  .رنگ خواهند شد ينور

هـا در اثـر   رنـگ  يب نوريزم تخريمكان بردن به يپبراي 

زم يات مكــانييــو روشــن ســاختن جز يتــابش نــور مرئــ

در  يانيبات ميل تركيو تشك يب نورير تخريبرگشت ناپذ

 ـآل يق ـيو همكـارانش در تحق  Liuب، يند تخريفرا ن يزاري

ها متوجه شدند كه آن]. 7[ قرار دادند يقرمز را مورد بررس

و در حضور محلـول   يدانه تحت تابش نور مرئن رنگيا

ده يهوا به تعادل رس ـ دنيكه با دم TiO2 يذرات آب يحاو

امـا در  . ]7[ شـود يم يعيسر يب نورياست، متحمل تخر

ت يررسيهاي انجام گرفته فعالعين حال با توجه به نتايج ب

فـاز آناتـاز قابـل     يژه بـرا يبه و TiO2نانو ذرات يستيكاتال

 يزوريكاتـال آناتاز در واكـنش   TiO2زيرا  ،]8[ توجه است

 يبالاتر يم، بابازدهيتانيت يدياكس يهار گونهينسبت به سا

سه و ( آن ياز باند خال ين امر ناشيل ايدل. شوديل ميتشك

ــتدو دهــم  ــرون ول ــا ي، در مقا)الكت ــرون ســه ســه ب الكت

 ـاست كه ناح ين به آن معنيا.ل استيمربوط به روتولت ه ي

، نيبالاتر است و بنابرا الكترون ولتدو دهم ت آناتازيهدا

تـر  مناسـب  يوسـتنالكترون يها به هم پت واكنشيهدا يبرا

  .]9،10[باشد يم

 ـرفتـار   ين پروژه با بررسيدر ا ه ي ـم تهيتـان يژل ت يحرارت

آناتاز  TiO2د نانو پودر تك فاز يده مناسب تولشده، محدو

قرار گرفته  يژل مورد بررس -ن به روش سلييپا يدر دما

نانوپودرها  يستيت فوتوكاتاليو براي تكميل بررسيها خاص

 ـ يتخر قياز طر  ـيب رنگ محلـول مت  Bن يو ردام ـ يلن آب

علـي  . سه شده اسـت يو مقا يابيارز TiO2 توسط نانوپودر

رغم حجم بالاي گزارشهاي موجود، بر مبناي دانـش مـا،   

بررسي مشابهي كه تمامي جزئيات مطرح در اين پژوهش 

  .را در برداشته باشد هنوز گزارش نشده است

 
  قيتحق روش و مواد -2

 ليتترابوت ml17 استفاده در اين پروژهمواد اوليه مورد 

 1/3 اتانول، ml2/51 استن، لياست ml2/5 ا،يتانيتاورتو
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زه يونييتر آب ديليليم 9 كول ويلن گليات تريليليم

ل اضافه يباشد كه در ابتدا آب و اتانول را به تترا بوت يم

كول را اضافه يلن گليل استن ودر آخر اتيكرده سپس است

سپس . ه تا واكنش انجام گرددو به خوبي به هم زد هكرد

تا  هقرار داد يسيهمزن مغناط يساعت رو 24 به مدت

 سپس سل را به مدت. حاصل شود يداريسل شفاف و پا

خشك كرده و پيش از عمليات  C110° يساعت در دما 2

مدل  STAحرارتي رفتار حرارتي آن به كمك دستگاه 

)Pyris Diamond (SII) كتساخت شر Perkin Elmer( 

سپس بر مبناي . مورد بررسي قرار گرفت N2ط يدر مح

 400 يدو دما در هاي آناليز حرارتي ژل خشك شده،دهدا

با فاز مطلوب  TiO2تا پودر  ديگردنه يكلس C450° و

پودر با استفاده از  يهايژگيو. ديآناتاز بدست آ

XRDPhilips PW3040  با پرتوCuKα  در ولتاژkV50  و

پودر  ين مورفولوژيهمچن. ديگرد يبررس mA250ان يجر

كروسكوپ يبا استفاده از م يستالين اندازه كرييو تع

و سطح  Philips CM-10مدل  )TEM( يعبور يالكترون

 Micrometrics Greminiمدل) BET(له يژه پودر به وسيو

III2375, USA ديمشخص گرد.  

ــرا ــ يب ــ يبررس ــتيكاتالت يخاص ــر( يس ــودر، ) يرنگب پ

 يلن آبيمت ييعن يمولار از دو رنگ آل يليم 1/0 يمحلولها

 ـبه ا. ديه گرديته Bن يو ردام  ـيم 20ن منظـور  ي گـرم از  يل

 ـيم 10به حجم  ييه شده داخل ظرفهايته يودرهاپ تـر  يليل

و به حجم  به آنها اضافه كرده يرنگ يحلولهااز م خته وير

ــد  ــانده ش ــدت   . رس ــه م ــل ب ــوط حاص ــه يدق 10مخل ق

ذرات پراكنده  يحاو يو سپس محلولها شدك ياولتراسون

كسـان  يحجـم   يدارا يكه همگ ستيكاتالومحلول بدون 

تـا   داده شـد قرار  آزاد يدر هوا ديتابش نور خورش بودند

 ـا. شـود  يبررس TiO2 يستيكاتال تيخاص ن كـار تحـت   ي

مم دو رنـگ  يبا اعمال طول موج ماكزتابش نور فرابنفش 

 ـكـه بـه ترت   Bن يو ردام ـ يلن آبيمت و  661ب برابـر بـا   ي

nm524 يو بـرا  د كهيگردله دستگاه تكرار يبوس باشنديم 

 Instruments ltd PG ده از دسـتگاه ي ـن پديق ايدق يبررس

بـه   .شد رداسـتفاده يگيم اندازهرا  UVكه مقدار جذب نور 

 بـدون  ين صورت كه در ابتدا مقـدار جـذب محلولهـا   يا

 mg20 ،TiO2شد و سپس بـه آنهـا    يريگست اندازهيكاتال

آنگـاه  . قـرار گرفتنـد   UVد وتحت تابش نور ياضافه گرد

ره مقـدار جـذب نـور    دوبـا  يبعد از مدت زمان مشخص ـ

  .شد يريگ اندازه

  

  بحث و جينتا -3

را نشان  رفتار حرارتي ژل خشك شده تيتانيم 1شكل 

 DTAهمانگونه كه در طرح آناليز تفاضلي دمايي . دهد مي

 TiO2در شكل مذكور به خوبي قابل مشاهده است تبلور 

آغاز و سپس در بالاتر از  C400°فاز آناتاز از حوالي دماي

از سوي ديگر در طرح . شودتكميل مي C450°دماي 

در شكل مذكور به خوبي قابل TG تغييرات دمايي وزن 

سوختن سريع اجزاي آلي كه از  فرايندمشاهده است كه 

در بالاتر از  شود نيز عمدتاًآغاز مي C200°حوالي دماي 

اما در عين حال . شودتكميل مي عمدتاً C450°دماي 

همواره حذف بخش كوچكي از اجزاي آلي درون سل 

و با كاهش  C580°يشوار است كه بتدريج از حوالي دماد

اما در عين حال . فتد ا اتفاق مي TGملايمي در منحني 

فقط ناشي از اين مساله گزارش شده اين كاهش ملايم نه 

بلكه تا حد زيادي ناشي از حذف آب جذب شده 

. ]11[ شيميايي توسط ساختار اكسيدي شكل گرفته است

رسد كه حداقل ن رو به سرعت اين ايده به ذهن مياز اي

Archive of SID

www.SID.ir

www.SID.ir


A. Nourmohammadi et al., Journal of Materials Science, Vol . 2, No .3, 2010, 40-49                                                               44 

 

 44                                                                                                                                                    1389 تابستان، سوممواد، سال دوم، شماره  لمه عينشر
 

دماي مناسب براي عمليات حرارتي ژل خشك شده 

با ميزان فاز مطلوب آناتاز و  TiO2ل يتيتانيم جهت تشك

براي (است  C450° ياجزاي آلي باقيمانده دما حداقل

با  1سادگي در انجام اين مقايسه دماي مورد نظر در شكل 

  ).خط چين مشخص شده است
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  ميتانيژل خشك شده ت يرفتار حرارت -1شكل 

Fig. 1. Thermal behavior of driedTi gel 
 

 TiO2الگوهاي پراش اشعه ايكـس نانوپودرهـاي    2شكل 

 400توليد شده پس از عمليات حرارتـي ژل در دماهـاي   

همانگونـه كـه در   . كنـد را با يكديگر مقايسه مي C450°و

بـا فـاز    TiO2ل يشود تشكاين شكل به خوبي مشاهده مي

 يله بررسيبه وس C450° و 400يمطلوب آناتاز در دو دما

XRD شـود  همچنين به خوبي مشاهده مـي . شودد ميييتأ

ميزان تبلور فاز  C400°نسبت به دماي C450°كه در دماي

. اي افزايش يافته استمطلوب آناتاز به ميزان قابل ملاحظه

ت توليد شده پس از عمليـا TiO2اندازه متوسط بلوركهاي 

با استفاده از رابطـه   C450°و 400حرارتي ژل در دماهاي 

به دست  nm11 و nm10 شرر محاسبه و به ترتيب حدود

درجـه افـزايش در    50دهنده تاثير نسبتا كـم  آمد كه نشان

  .رشد نانوبلوركهاي آناتاز توليد شده است
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  .كها مربوط به آناتاز هستنديتمام پ.C450°و  400 يدر دماها TiO2پودر XRD يالگو -2شكل 

Fig. 2. XRD pattern of TiO2 powder at 400-450ºC.All the peak are from Anataz 
 

محاسبه اندازه متوسط بلوركها با استفاده از رابطه شرر بـا  

نيـز تاييـد    TEMبررسي نانوپودرهاي تهيه شده به كمك 

توليـد شـده    TiO2نانوپودر  TEMتصوير  3شكل . ديگرد

براي انجـام بررسـيهاي   . دهدرا نشان مي C450° يدر دما

TEM و  شد، پودر توليد شده درون آب دي يونيزه پخش

مشـاهده  . دي ـگردبـرداري  از سوسپانسيون حاصـل نمونـه  

 هايي با مورفولوژي و ابعـاد نسـبتاً  شود كه حضور دانه مي

همچنـين  . گـردد  تاييـد مـي   TEMه از يكنواخت با استفاد

دهد كه عمـده   نشان مي TEMانجام شده به كمك  يبررس

 nm20 تـر از  انـدازه كوچـك   ينانوذرات توليد شـده دارا 

 .باشند يم

 

  
  C450° يد شده در دمايتولTiO2نانوپودر  يعبور يالكترون يكروسكوپير ميتصو -3شكل 

Fig. 3. TEM image of nano powder TiO2produced at 450ºC 
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توليـد شـده در دو    TiO2ژه نـانوذرات  ي ـمساحت سطح و

 يريگاندازه BETبا استفاده از روش  C450° و 400 يدما

 ـمـذكور بـه ترت   يدر دماهـا  كهشد   ريب برابـر بـا مقـاد   ي

m2/g25/87 و m2/g02/81  بـه خـوبي بـا     وبه دست آمد

افزايش ابعاد بلوركها كه بر مبناي رابطه شرر محاسبه شده 

  . همخواني دارد

ــانوذرات  ــا TiO2نــ ــده در دو دمــ ــد شــ  400 يتوليــ

مورد اسـتفاده   يزوريب فوتو كاتاليسپس در تخرC450°و

 4 هـا در شـكل  رنـگ  ييايميش ـ يسـاختارها . قرار گرفتند

 يرنگ ـ يهـا عامل يهـا حـاو  ن رنـگ يا. اندشده نشان داده

 heteropolyaromatic يهـا متفاوت بودند و از گروه رنگ

ا متـانول حـل   يها را در آب توان آنيانتخاب شدند كه م

 ـتانيت يت نـور يفعال. نمود  ـتول ياي د شـده بـا اسـتفاده از    ي

 ـاز محلول ml10بـه   ستيكاتالاز  mg20افزودن  ك دهـم  ي

ملاحظـه  . هر رنگ در آب اضـافه شـد   ميلي مولار بر ليتر

ها بلافاصله پـس از قـرار گـرفتن در    ب رنگيشد كه تخر

بـه   تابش نور افتد ويد اتفاق نميمعرض تابش نور خورش

  . شوديزمان سبب كم رنگ شدن محلولها م مرور

  

 
 دو رنگ يساختار مولكول -4شكل 

Fig. 4. Molecular structure of two paint. 

  

. دهـد يدو رنگ را نشان م ـ يجيه تدريروند تجز 5 شكل

له دستگاه يوسه مقدار جذب نور ب يريگن روند با اندازهيا

در ســاختار خــود  ر دو رنــگهــ. نشــان داده شــده اســت

 ـ ييايمي، اما ساختار شدارند heterocyclic يها حلقه  لنيمت

ن ياسـت بنـابرا   ترحساس يستيكاتال يتهايدر برابر فعال يآب

 ـيشـود مت ـ يمشاهده م كه همانطور  سـرعت  ي، دارايلن آب

امـا سـرانجام   . است گرينسبت به رنگ د يب بالاتريتخر

 ـهـر دو رنـگ تجز   بعد از گذشت چند ساعت . ه شـدند ي

بـدون   ين نكته جالب است كه رنگ محلولهـا يتوجه به ا

 ـبـدون تغ  يزوريواكنش كاتالن يدر ح ستيكاتال  ير بـاق يي

پـس از گذشـت زمـان     ير رنگ ـيي ـچ نشـانه تغ يماند و ه ـ

  . مشاهده نشد
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 Bن يردام (b) يلن آبيمت (a)ب يروند تخر -5شكل 

Fig. 5. Degradation process, (a) blue methyl, (b) rodamin B 

  

سطح  يبر رو ي، واكنش نوريزوريه كاتاليند تجزيدر فرا

ن ي ـن، سـطح بزرگتـر ا  يافتد و بنابراياتفاق مTiO2 ذرات 

جـه،  يدر نت. شـود يها مشتر رنگيزور باعث جذب بيكاتال

در محلول بـه شـدت    TiO2 ياندازه ذره و درجه پراكندگ

همانگونه كه در . دهدير قرار ميها را تحت تأثجذب رنگ

 TiO2 پـودر  يكه حـاو  ييشود محلولهايشكل مشاهده م

 ـيهستند روند تخر C450° يه شده در دمايته  يشـتر يب يب

رنـگ خـود را از دسـت     يدارند و در مدت زمـان كمتـر  

ثر فاز آناتاز از فـاز  اين مساله علي رغم تبلور مؤ .دهند يم

 يدمـا نسبت بـه   يآمورف حاوي تيتانيم است كه در دما

°C400 از ايـن رو  . ري كـاملتر شـده اسـت   بطور چشمگي

گيري كرد كه اهميت ابعاد دانه در واكنشهاي توان نتيجه مي

فوتوكاتاليزوري بيش از درصد تبلور فـاز مطلـوب آناتـاز    

  .است

(b) 
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  يريگجهينت -4

 -آناتاز به روش سل TiO2 ن پروژه نانو پودر تك فازيدر ا

هاي يتوليـد و بـا بررس ـ  ن بـا موفقيـت   ييپا يژل و در دما

XRD بـا  همچنين مشاهده شد كه . مورد تاييد قرار گرفت

 و 400درجـه در دمـاي عمليـات حرارتـي از      50افزايش 

°C450        ميزان تبلور فـاز مطلـوب آناتـاز بـه ميـزان قابـل

 50اي افزايش يافته است كه نشـان دهنـده تـاثير    ملاحظه

درجه افزايش در دماي عمليات حرارتي در رشد فاز آناتاز 

درجـه در دمـاي عمليـات     50همچنين با افـزايش  . است

توليـد شـده بـا     TiO2حرارتي اندازه متوسـط بلوركهـاي   

 nm11و nm10استفاده از رابطـه شـرر بـه ترتيـب حـدود     

درجـه در دمـاي    50همچنين اثر افـزايش . محاسبه گرديد

 ـبررسـي مسـاحت سـطح و    عمليات حرارتي به كمك ژه ي

 يدر دماهـا  BETنانوذرات توليد شده با استفاده از روش 

مذكور تاييد و كـاهش انـدكي در مقـدار سـطح ويـژه بـا       

درجه در دماي عمليات حرارتي مشاهده و به  50 افزايش

 يهاينمونه يبرا m2/g02/81 و m2/g25/87ر يب مقاديترت

رنـگ اسـتفاده شـدند بـه      يزوريب فوتوكاتاليكه در تخر

 يرنگ يبا عاملها يآل يهامشاهده شد كه رنگ. دست آمد

 TiO2زور يسطح ذرات فوتوكاتال يمختلف به خوبي بر رو

اما مشاهده شد كه . تخريب شدند يو تحت تابش نور مرئ

 ـته TiO2ر پود  ـيرونـد تخر  C400° يه شـده در دمـا  ي  يب

ايـن پـودر    يكـه حـاو   ييايجاد نمود و محلولها يشتريب

رنگ خود را از دست دادنـد   يبودند در مدت زمان كمتر

ژه يبا سطح و يب رنگيم تخرين به دليل ارتباط مستقيكه ا

و اثر غالب سطح ويژه نسبت به درصـد فـازي آناتـاز در    

  .باشديم TiO2 نانوپودر

  

  تشكر و قدرداني

لي لفين مراتب سپاس خود را از واحد تحصيلات تكميمؤ

آباد و پژوهشگاه مـواد و  آزاد اسلامي واحد نجفدانشگاه 

 .دارنداطر حمايت از اين پژوهش اعلام ميانرژي به خ
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