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دانشگاه بیرجند

دانشکده علوم

  پایان نامه کارشناسی ارشد شیمی معدنی

  

  :عنوان

  )ІІІ(سنتز و شناسایی نانوذرات اکسید کروم

  

  

  :استاد راهنما

  دکتر ریحانه ملکوتی

  

  :نگارش

  رضوان مختاري

  

  

  1389مرداد ماه 
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نامه کارشناسی ارشد براي از پایان... کلیه مزایا  اعم از چاپ، تکثیر، نسخه برداري، ترجمه، اقتباس و 

.نقل مطالب با ذکر منبع بلامانع است. دانشگاه بیرجند محفوظ است



4

  ଘ م م৮در و ماৎభقد ସ୍   

ی ودথذ ثار و از  ه ا ی شان از  سا م و ا ر  ଘਜว پاس  তऒ শૡک࢙ ি࣓ࠝ෭ඵৎ

ن ن روزگار ردୃ ن  ودشان భ  ا ش و ید رشار و ඟمای ا ه  اଘ پاس عا ଌ ଌໆ ໆओࡑমঃ ໋ ت ن ௵ن ا ॥ر ଌන
.

భ س ی وୃ  رඟد ت و  شان  یاد رس ا ر اଘ پاس ࢋ یୁ  ໋ໆ ॥ ່ ঝ شان ଘق نا  সید ඟ ی ت  اجا ਗ໋ ९ࠥ.

ند ی  ش  شان  චଽ و భ ی ت ی  ਖ৶ই່໋و ଘ پاس  ਟࡂ ख़ࢴ࡛
.
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  تقدیر و تشکر

. دانمسپاس و ستایش خداوند منان را که مرا مورد لطف و عنایت خود قرار داد تا بیاموزم آنچه را نمی

-هاي بیروز در تاریکی ابهام لحظهنامه حاصل یاري خوبانی است که تا به امهاي این پایانآموختنی

  .نگارمستایم و نامشان را در اولین لوح ماندگارم مییاریشان را می. پاسخم، روشنی را به من هدیه کردند

شائبه استاد راهنماي عزیزم سرکار خانم دکتر ملکوتی، که با نظارت صبورانه و هاي بیاز محبت

شک تهیه و بی. کنماري نمودند، تشکر و قدردانی میمساعدت همه جانبه خود، بنده را صمیمانه ی

. هاي ارزنده ایشان امکان پذیر نبودنامه بدون کمک و راهنماییتدوین این پایان

از اساتید محترم جناب آقاي دکتر رضایی فرد و جناب آقاي دکتر حسینی که زحمت داوري و بازنگري 

  .نمکنامه را داشتند تشکر و قدردانی میاین پایان

از جناب آقاي مهندس حاجی زاده که به عنوان نماینده تحصیلات تکمیلی در جلسه دفاعیه حضور 

  .داشتند، نهایت تشکر را دارم

  .کنماز پدر و مادر عزیزم که دعاي خیرشان همواره راهگشاي تمام مشکلاتم بوده تشکر و قدردانی می

ه و وجودشان باعث پشت گرمی من است تشکر از برادر و خواهران عزیزم که همواره در کنار من بود

  .کنممی

ها یلدا تختی، سهیلا شفیعی، مهدیه از همه دوستان و همراهانم در آزمایشگاه تحقیقاتی نانوشیمی، خانم

هاي تحقیقاتی آلی، پارسایی، مریم رستمی و آقایان محمودي و آتشین و تمامی دوستانم در آزمایشگاه

  .  نهایت تشکر و قدردانی را دارم فیزیککاتالیزوري، تجزیه و شیمی
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  43................. استال و همکارن– سنتز شده توسط گولی Cr2O3 نانوذرات AFMآنالیز ): 25-1(شکل 

  43... کره هاي متخلخل اکسید کروم سنتز شده توسط ریچاردز و همکارانSEMتصویر ): 26-1(شکل 

  44..................................... سنتز شده توسط پی و ژنگCr2O3 نانوذرات SEMتصویر ): 27-1(شکل 
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  44...................................نانوذرات سنتز شده توسط زو و گروه همکاران SEMتصویر ): 28-1(شکل 

  45................سط ژو و همکاران سنتز شده توCr2O3 نانوکره هاي توخالی TEMتصویر ): 29-1(شکل 

  45.......................................... نانوذرات سنتز شده توسط دو و همکارانTEMتصویر ): 30-1(شکل 

   نانومتري اکسید کروم سنتز شده توسط هیون و 5/2-6 نانوذرات TEMتصویر ): 31-1(شکل 

  46...............................................................................................................................همکاران

  47............................ سنتز شده توسط پنگ و همکارانCr2O3 نانوذرات TEMتصویر ): 32-1(شکل 

  60............................................... تري کلرید)ІІІ(کمپلکس هگزا اوره کروم   IRطیف ): 1-3(شکل 

بکاري  اوره ، قبل از عمل تا– نانوذرات سنتز شده با استفاده از کمپلکس کروم IRطیف ): 2-3(شکل 

  62................................................................................................................................در کوره

  nm 70-60........................................63 با اندازه ذره(c)  نانوذرات نمونهSEMتصویر ): 3-3(شکل 

  nm  300.............................................64با قطر (d) نانومیله هاي نمونهSEMتصویر ): 4-3(شکل 

  65......................................................قبل از عملیات تابکاري  (c)  نمونهXRD الگوي :)5-3(شکل 

  65............... به مدت یک ساعتC˚400در دماي تابکاري  بعد از (c) نمونه XRDالگوي ): 6-3(شکل 

  66....................................................... بعد از تابکاري(c) نمونه (TGA)آنالیز حرارتی ): 7-3(شکل 

  nm  65..................................67 با میانگین اندازه(g)  ذرات کروي نمونهSEMتصویر ): 8-3(شکل 

  nm 5/45...............................68 با میانگین اندازه(h) نمونه  ذرات کرويTEMتصویر ): 9-3(شکل 

  nm 5/51........................69 با میانگین اندازه ذره(i) نمونه  ذرات کرويSEMتصویر ): 10-3(شکل 

  69.................................................................(j)  ذرات زیگزاگی نمونهSEMتصویر ): 11-3(شکل 

  nm  46.................................70 با میانگین اندازه(k) ه ذرات کروي نمونSEMتصویر ): 12-3(شکل 

   nm  43...........................................71 با میانگین اندازه(l)  ذرات نمونهSEMتصویر ): 13-3(شکل 

  nm 107.................................72 با میانگین اندازه ذره (m)  ذرات نمونهSEMتصویر ): 14-3(شکل 
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  nm 112..................................73 با میانگین اندازه ذره(n) نمونه  ذراتSEMتصویر ): 15-3(شکل 

  nm 95....................................73 با میانگین اندازه ذره(o) نمونه  ذراتSEMتصویر ): 16-3(شکل 

  mμ 56/2................................74 با میانگین اندازه ذره (p)  ذرات نمونه SEMتصویر ): 17-3(شکل 

  74.......................................(s)نمونه  نانوذرات سنتز شده در جو هوا، SEM تصویر :)18-3(شکل 

  75........................................................بلافاصله بعد از سنتز (o)  نمونهXRD الگوي): 19-3(شکل 

  76...........................................اتراکتیل بعد از تابکاري در دي(o)  نمونهXRDالگوي ): 20-3(شکل 

77.......................................................، بلافاصله بعد از سنتز(q)  نمونهXRDالگوي ): 21-3(شکل 

 به مدت یک C˚400 بعد از تابکاري در کوره در دماي (q)  نانوذرات نمونهXRDالگوي ): 22-3(شکل 
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  2..................................................اثرات نانومواد و کاربردهاي ناشی از کاهش ابعاد: 1-1جدول 

CVD......................................................................10اي از روشهاي خلاصه: 2-1جدول 

  54.........................(h)تا  (e) هايونه، نماکسید  )III(شرایط سنتز نانوذرات پودري کروم : 1-2جدول 

  55.....................................................(j) و (i) هايشرایط سنتز نانوذرات پودري نمونه: 2-2جدول 

  55......................................................(l)و (k) هاي نمونهشرایط سنتز نانوذرات پودري: 3-2جدول 

  57......................................ده از روش استخراج از رسوباستفا شرایط سنتز نانوذرات با: 4-2جدول 

  59........................................[Cr(acac)3]شرایط سنتز نانوذرات با استفاده از ماده اولیه : 5-2جدول 

 و (h) تا (e) هاياکسید پودري نمونه) ІІІ(شرایط سنتز، شکل و اندازه نانوذرات کروم : 1-3جدول 

  67............................................................جه حرارت بر تشکیل و رشد این نانوذراتثیر درٔبررسی تا

 و (j) و (i) هايودري نمونهاکسید پ) ІІІ(شرایط سنتز، شکل و اندازه نانوذرات کروم : 2-3جدول 

  CrCl3/OLA.............................................................................................68نسبت بررسی تاثیر 

 و (l) و (k) هاينمونه، اکسید پودري) ІІІ(روم کشرایط سنتز، شکل و اندازه نانوذرات : 3-3جدول 

  70.................................................................... بر شکل و اندازه نانوذراتODEبررسی تاثیر مقدار 

  72..........................(p) تا (m) هايشرایط سنتز نانوذرات استخراج شده از رسوب، نمونه: 4-3جدول 
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:اختصارات

SEM.....................................................................................Scanning Electron Microscope  

TEM..............................................................................Transmission Electron Microscope

XRD..........................................................................................................X-ray Diffraction

OLA....................................................................................................................Oleylamine

OA........................................................................................................................Oleic Acid

acac...............................................................................................................acetylacetonate

ODE................................................................................................................1-Octadecene

CVD..........................................................................................Chemical Vapor Deposition

MOCVD.............................................................Metalorganic Chemical Vapor Deposition  

PACVD..........................................................Plasma/assisted Chemical Vapor Deposition  

PCVD.............................................................................Photo Chemical Vapor Deposition  

AFM............................................................................................Atomic Force Microscopy  

CTAB...........................................................................Cetyltrimethylammonium Bromide 

TGA......................................................................................Thermal Gravimetric Analysis

TOPO............................................................................................Trioctylphosphine Oxide  

TOP..........................................................................................................Trioctylphosphine  
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   نانوتکنولوژي چیست؟-1-1

 نانو تکنولوژي، طراحی، تولید و کاربرد نانوساختارها و نانومواد و کشف رابطه بین خصوصیات فیزیکی و 

اي از پردازد که در حد نانومتر هستند، از محدودهنانوتکنولوژي به مواد و ساختارهایی می. ابعاد مواد است

یک نانومتر تقریباَ طول .  متر است٩ֿ10 میکرومتر یا 3ֿ10یک نانومتر. نانومتر تا چند هزار نانومترچند 

 براي داشتن معنا و مفهومی از مقیاس . اتم سیلیکون در یک ردیف است5 اتم هیدروژن یا 10معادل با 

 1 نانومتر، دندریمرها8سلنید  نانومتر، نقاط کوانتومی کادمیوم 1اندازه مولکول فولرن : توان گفتنانو، می

ها  نانومتر، باکتري75-100ها  نانومتر، ویروس5-50ها  نانومتر، پروتئینDNA 2 نانومتر، قطر مولکول 10

ترین حالت، علم نانو، مطالعه اساسی و در ساده.  نانومتر هستند1-100 نانومتر و نانوذرات 10000-1000

شکل . [1]باشد نانومتر می1-100 از آنهابعدست، که حداقل یک بنیادي اصول مولکولها و ساختارهایی ا

. [2]دهدي با محدوده ابعادشان را نشان میبعدلیست جزئی از نانوساختارهاي صفر ) 1-1(

  

  [2]نمونه هایی از نانوساختارها و نانومواد و محدوده ابعاد آنها: 1-1شکل
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نومیله، نانوسیم، نانولوله، نانوروبان، نانومیخ، نانوگل، نانومواد به اشکال مختلفی از جمله نانوکره، نا

هاي سنتزي مختلف که در همین فصل به برخی از آنها هاي دیگر وجود دارند و با روشنانوقاصدك و شکل

با کوچکتر شدن اندازه ذرات به محدوده نانومتر، کاربردهاي زیادي براي آنها . شوندشود، سنتز میاشاره می

  .اشاره شده است 1-1شود که به برخی از آنها در جدول یپیش بینی م

  ]3[هاي ناشی از کاهش ابعاداثرات نانومواد و کاربرد: 1-1جدول 

هاکاربرد اثرات با کاهش اندازه

ها، هاي خورشیدي، باتريکاتالیزورها، سلول

هاي گازيحسگر

نسبت سطح به حجم بالاتر، واکنش پذیري بالاتر

ب هدایت مواد رسانایی و ضری آستانه نفوذ کمتر

هاي حفاظتی نازكهاي سخت، لایهپوشش افزایش سختی 

اپتوالکترونیک فاصله نوار باریک تر 

الکترونیک، قطعات و اجزاي سازنده اثرناپذیر، 

حسگرها

مقاومت ویژه بالاتر

هاي سخت، ابزارپوشش افزایش مقاومت در برابر سایش

ترلوخه سازي پایینمواد با درجه حرارت ک تر پایین1درجه حرارت ذوب و کلوخه سازي

سازي هیدروژنها، ذخیرهباتري سینتیک نقل و انتقال بهبود یافته

اجزاي الکترونیکی قرار داده شده در محفظه 

  نانوذرات

  قابلیت اعتماد و اطمینان بیشتر

  ثیر اندازه بر روي خصوصیات موادٔتا -1-2

باشند، به عبارتی آنها در  اندازه، بین مواد توده و ساختارهاي اتمی و مولکولی مینانوذرات، از نظر

بیشتر خصوصیات . گیرنداي قرار میها و خواص مواد تودهها، مولکولاي مابین اثرات کوانتومی اتمحوزه

وابسته به اندازه، دو اثر اصلی، مسئول اختلافات . [4]ها به اندازه و شکل، بستگی داردفیزیکی نانوکریستال

  :در خصوصیات نانوکریستال ها هستند

                                                
1 sintering


