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 چکیده 

سازیپارامترهایموثربربهینهوسریابهروشهمرسوبیمعکوس-منیزیانانوذراتسنتزهدفازاینپژوهش،

بهعنوانمنبعمنیزیم،نیترات(Mg(NO3)2.6H2O)مورداستفادهشاملنیتراتمنیزیمآبدارمواداولیهآناست.

بهعنوانعاملرسوب(NH4OH)بهعنوانمنبعسریموهیدروکسیدآمونیوم(Ce(NO3)3.6H2O)سریمآبدار

استفادهوL3تاگوچیباماتریسترکیبیطراحیسازیپارامترهایموثر،ازبهمنظوربررسیوبهینهدهندهبود.

 ذراتپودر اندازه نظر پاسخمورد رسوبدهیدما، فرایند در تاثیرگذار پارامتر سه غلظتpHتعیینشد. و

ازآنالیز،سهسطحبررسیشدند.برایرسیدنبهکوچکتریناندازهذرهمحلولکاتیونیتعیینگردیدندکهدر

همچنینجهتتعیین شد. هایتشکیلشدهفازواریانساستفاده ریختشناسی، اندازه، ذرات، اندازه توزیع

(،میکروسکوپXRDوهمچنینپیوندبینذراتسنتزشدهبهترتیبازآنالیزپراشاشعهایکس)سطحویژه

و(DLS)،تکنیکپراشنوری(BET)واجذبنیتروژن-آنالیزجذب(،FE-SEMگسیلمیدان)-الکترونیروبشی

نتایجپراشاشعهایکستشکیلاکسیدسریمو(FT-IRمادونقرمز)-تبدیلفوریهطیفسنجی استفادهشد.

وغلظتمحلولpH22،5℃برایفرایندرسوبدهیبهصورتدمااکسیدمنیزیمراتاییدنمود.شرایطبهینه

پیشبینیnm93/15تحتشرایطبهینه،اندازهذرهANOVAبااستفادهازآنالیزتعیینشد.M2/0کاتیونی

باواکنشpHرانشانداد.همچنینnm90اندازهذرهFESEMمونتاییدکنندهبااستفادهازنتایجاماآز.شد

یپودرسنتزشدهتحتشرایطبهینه،سطحویژهدرصدبهعنوانموثرترینپارامترتعیینشد.55/74مشارکت

mحدودBETبااستفادهازآنالیز
2
/gr4304/52جهتبررسیتاثیرافزودنیبرسنتزنانوذرات.تخمینزدهشد

واسیداولئیکبهعنوانافزودنیاستفادهشد.باتوجهبهنتایجPVPسریابهروشهمرسوبیمعکوس،از-منیزیا

FESEMوDLSمشخصشدکهاینافزودنیهامانعآگلومرهشدنذراتشدهوباعثکاهشاندازهذراتپودر

شدند.



سریا،طراحیتاگوچی-نانوذرات،همرسوبی،منیزیا: های کلیدیواژه
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 مقدمهفصل اول: 

شدهتبدیلنوینهایتکنولوژیدرتحقیقاتهایزمینهمهمترینازیکیبهیتکنولوژنانواخیرهایسالدر

.است مقیاسنانو واقعدر مقیاسمولکولیودر ذراتبه نزدیکشدناندازه ذراتو کاهشاندازه بهخاطر

 ویژه، سطح میافزایش تغییر ماده ذاتی خواص داشتن خاطر به مواد نانو مکانیکی،کند. حرارتی، خواص

.[2]اندپیداکردهدرعلوممختلفایگستردهکاربردهایطیسی،نوریوسطحیمنحصربهفردالکتریکی،مغنا

چنینهاوهمیذراتکاهشیافتهوعیوبشبکهازجملهجاهایخالیاکسیژن،مرزدانهدرمقیاسنانواندازه

.[1]یابددهکاتالیستیاینموادافزایشمیافزایشودرنتیجهباز،سطحویژه

بودنسطحویژه بهعلتدارا وسریا کاربردهایفراوانیدر-یبالاوخواصاکسایشنانوذراتمنیزیا کاهش،

سریا-هایغیراکسیدیواستفادهبهعنوانکاتالیستدارند.گسترشاستفادهازنانوذراتمنیزیاسرامیکسینتر

Ce)کاهشسریا-عمدتابهعلتخواصاکسایش
3+

/Ce
4+

وامکاناستفادهازآنبهعنوانیکترکیبمناسب(

اکسیدیبهصورتنانوذراتوهایاحتراقاست.تولیداینکاتالیستهایجهتآزادکردناکسیژندرواکنش

بهعلاوهباسنتزهمزماننانوتواناییاحیایبالا یاینموادفاکتوراصلیبرایایجادخواصکاتالیستیاست.

میپودر منیزیا و سریا درهای نتیجه در و داشت هم کنار در مناسب همگنی با را پودر دو مخلوط توان

سریادرمقایسهبا-یزیاهایمنافت.گزارششدهکهنانوکاتالیستبهتریدستیهایموردنظربهنتایجکاربرد

.[9]هایبیشترودرنتیجهبازدهکاتالیستیبالاترهستندسریادارایسطحویژهوحجمتخلخلهایکاتالیست

،کاتالیستبرای[7]سریابهعنوانکاتالیستاکسیدیبرایسنتزدیمتیلکربنات-هایمنیزیازیتنانوکامپو

،[5]یروتنیومدرسنتزآمونیاهایپایه،بهعنوانکمککاتالیستدرکاتالیست[9]متیلاسیونانتخابیفنول

 بنزن اتیل کردن دهیدروژنه [3]کاتالیستدر از کاتالیستبرایجذباکسیژن ،CO2[4]پایه کاتالیستو ،

مینهیزبهعنوانمادهاستفادهازایننانوذراتهمچنیناند.استفادهشدهکاتالیستبرایواکنشاحتراقمتان

زباله نگهداری برای بالا ذوب دمای با و هستهخنثی های جهت[1]ای مناسب سینتر کمک عنوان به و

.گزارششدهاستSi3N4 [3]سینتر

هاینیتریدسیلیکونموادمهمیبرایکاربردهایمهندسیهستند.خواصمکانیکیوحرارتیعالیاینسرامیک

طبی همین علت به آنهاست. شیمیایی پیوندهای کوالانسی طبیعت علت به پیوندهاستمواد کوالانسی عت

،دیفوزیونحالتجامدکهروند شدهخیلیآهسته طولانجام مانعمتراکمشدناینسرامیکدر درنتیجه و

امااگردرطولشودمیفرایندسینتر ایجادشود،متراکمشدنیفازمایعافزودنکمکسینتر،بافرایندسینتر.

افزودنیکراحترانجاممی اینفازمایعبا ایجاد)معمولااکسیدهایافزودنیشود. فلزی(بهنیتریدسیلیسیم،

کند.اکسیدیذوبپایینایجادمییکمایعیوتکتیکبانقطه Si3N4یاکسیدیسطحبالایهافزودنیشود.می
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 برای سینتر کمک عنوان به اغلب سریم و غیرسرامیکسینترمنیزیم بههای اکسیدی استفاده Si3N4ویژه

.[20]شوندمی

یفازمایعحاصلکموویسکوزیتهدرنتیجهمنیزیم،دمایذوبکمیدارندناصرقلیاییوقلیاییخاکیمانندع

شدهورسوبدوباره،بهترانجام-دیفوزیون-یانحلالهابیشتراست.درنتیجهپروسهدرمذابآنSi3N4حلالیت

می سرعتبیشتریانجام توسطاکسیدهایخاکیکمیابمثلمتراکمشدنبا شده ایجاد مایع فاز اما شود.

شودکهسرامیکحاصلخواصخودرادردمایبنابراینباعثمی.یذوببالاییداردسریم،ویسکوزیتهونقطه

بقیه نسبتبه ایناکسیدها پایدارتر افزودنییبالاحفظکند. زمانها حتیدر و طولانیسینترهایهستند

بهعلاوهگزارششدهاستکهاستفادهازاکسیدهایخاکیکمیابتغییریدرغلظتشاندیدهنمی نظیر،شود.

Nd2O3 ،Dy2O3 وCeO2بههمراهMgO بتاسببافزایشنسبتظاهریدانههایSi3N4 درنتیجهشودومی

سریابهعنوانکمک-منیزیابنابراین.[20]شوداتاقودماهایبالاترمیدمایدر،باعثبهبودخواصمکانیکی

شود.استفادهمیسرامیکهاینیتریدسیلیسیمسینتردرسینتر

یرویخواصنانوذراتازجملهمورفولوژی،اندازهدهدکهروشسنتزتاثیرمهمیبرنتایجتحقیقاتنشانمی

ویژه سطح و دارد.ذرات پودر منیزیای ذرات نانو روش-محققان به را بسریا و مختلف کاربردهایهای رای

متفاوتیسنتزکرده برا-کاتالیستمنیزیا[7]وهمکارانAbimanyuاند. را یسنتزدیمتیلکربناتبهسریا

،نیتراتمنیزیمآبداروMgCl2.6H2Oرسوبیمعمولیسنتزکردند.اینمحققانازکلریدمنیزیمآبدارروشهم

هایباافزودنمایعهاهمچنینخواصاینکاتالیستراملرسوبدهندهاستفادهکردند.آنآمونیاکبهعنوانعا

افزایشسطحویژه یذراتوافزایشبازدهکاتالیسترایپودر،کاهشاندازهیونیاصلاحکردندکهنتایجآنها

هایبااستفادهازمایعوسریارابهروشهمرسوبی-نانوذراتمنیزیانیز[21]وهمکاران Sang.[22]نشانداد

کردند. سنتز  Saitoیونی همکاران منیزیا[5]و کامپوزیت ر-نانو به را ازسریا استفاده با و رسوبی وشهم

سریارا-نیزکاتالیستاکسیدیمنیزیا[3]وهمکارانNguyenهایسیتراتیمنیزیموسریمسنتزکردند.نمک

بهروشهمرسوبیمعمولیوبااستفادهازنیتراتمنیزیموسریمومحلولآمونیاسنتزکردند.

Satoshi همکاران روشسی[9]و از منیزیانیز کاتالیست سنتز برای فنول-ترات متیلاسیون منظور به سریا

هاینیتراتیسریمومنیزیموسیتریکاسیدبهعنوانمواداولیهاستفادهاستفادهکردند.دراینروشازنمک

سریاراتوسطروشاحتراقژلوبااستفادهاز-هایکامپوزیتیمنیزیاکاتالیست[29]وهمکارانSubudhiشد.

[27]وهمکارانCostaنتزکردند.آمونیومنیتراتسریک،نیتراتمنیزیموسیتریکاسیدبهعنوانمواداولیهس

بهعنوانمواداولیهسنتزکردند.Mg(Eto)2سریموسریارابهروشسلژلوتوسطنیترات-کاتالیستمنیزیا

مقرونوسادگیفراوانوشیمیاییبهعلتداشتنمزایایرسوبروشهایسنتزنانوذرات،روشتماممیاندر
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بودنصرفهبه برای مناسب روش منیزیایک ذرات نانو است.-سنتز قدیمیرسوبسریا از یکی تریندهی

اولینمحصولشیمیاییخالصتولید.[25]روداستکهبهصورتتجاریبهکارمیفرایندهایمهندسیشیمی

توانگفتهاانجامشد.امامیسالقبلازمیلادمسیحتوسطمصری2500بودکه2زاجدهیرسوبشدهتوسط

کرد،بهطورعلمیبیانهارابررسیمیرفتارفوقاشباعمحلولLowitz[23]وقتیکه21درقرندهیرسوب

شد.

دهینیازبهزمانطولانیوتجهیزاتپیچیدهوگرانقیمتندارد،برایتولیدتجاریفرایندرسوببهدلیلاینکه

هم اینروشقابلکنترلتولیدشدهمثلاندازهچنینخواصموادمناسباست. یذراتوخواصسطحیبا

.[24،21].ازمزایایدیگراینروش،امکانکنترلدقیقترکیب،تولیدمحصولهمگنوخالصاستاست

می روشرسوبشیمیایی به سنتز دو به رسوبدهیمستقیمتواند رسوب1صورت، محلول افزودن )توسط

)باافزودنمحلولنمکیبهمحلولرسوبدهنده(انجامشود.9دهیمعکوسدهندهبهمحلولنمکی(ورسوب

 روشسرعتتغییر دو این بین چندpHتفاوتاصلی مواد برایسنتز است. زمان نسبتبه نمکی محلول

رسوب روش کاتیونی معکوس بالادهی همگنی ایجاد علت مناسببه تر است به[23]تر توجه با بنابراین .

تحقیقاتقبلیازروشهمرسوبیمعکوسبرایسنتزنانوذراتمنیزیا سریا-مطالعاتانجامشدهوچوندر

سریااستفادهشد.-دراینتحقیقازاینروشجهتسنتزنانوذراتمنیزیااستفادهنشدهبود،

،سطحویژهومورفولوژیذراتتاثیرزیادیبر7هارکبلویذراتوبعضیازخواصفیزیکیموادمثلتوزیعاندازه

-بالکوواکنشچگالیهامانندخواصرئولوژیکی،خواصسیالیت،سرعتخشکشدن،آنرویخواصنهایی

نظربهاینکهباتغییرشرایطفرایندرسوبدهینانوذراتیباترکیبشیمیایی،ساختار،اندازهذرات،پذیریدارد.

مو و رفولوژیمتنوعقابلدستسطحویژه همهیابیاستو خواصذراترسوبیفرایندهایرسوبدر دهی،

دادهشدهاهمیتاساسیداردبنابراینتوجهزیادیبررویطراحیروشسنتزذراتانجامشدهاست.دراین

بهنظررسوبیامریقابلتوجهسریابهروشهم-نانوذراتمنیزیابررسیپارامترهایموثردرسنتزتحقیقنیز

رسد.می

کاتیونیوواکنش،غلظتمحلولpHباتوجهبهاینکهدرروشهمرسوبیفاکتورهایمتفاوتیازجملهدماو

رویخواصمحصولنهاییتاثیر میسرعتهمزدنمحلولبر تاثیرگذار و بررسیتمامیاینفاکتورها باشند،

بنابراینتحلیلنتایجبااستفاده.رسدبر،پرهزینهودشواربهنظرمیمتقابلآنهابهمنظوربهینهکردنامریزمان
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روشتاگوچیترکیبیازشیوههایآزمایشیتجربیمتداولکارآمدنخازروش آماریواهدبود. هایریاضیو

توانشرایطیکهکمترینواریانسراداراستبرایاستفادهدرتحقیقاتتجربیاست.بااستفادهازاینروشمی

معرفیکرد عنوانشرایطبهینه و.به پرهزینه به توجه با استو اندکیآزمایشنیاز تعداد اینروشبه در

آزمایشزمان بودن نکتهبر قابلها، میی برایتوجهی تاگوچی روش از پژوهش این در رو، این از باشد.

سریاباکوچکتریناندازهذره،تعییندرصدمشارکتهر-راتمنیزیاسازیشرایطسنتزجهتسنتزنانوذبهینه

یکازپارامترهادرآنوبررسیپاسخدرحالتبهینهاستفادهشد.

سریابرایاولینباربهروشهمرسوبیمعکوس-دراینپژوهشنانوذراتمنیزیا،هبهمطالبذکرشدهباتوج

ودمابهعنوانسهپارامترمهمدرتهیهنانوpHسنتزشدند.وهمچنینتاثیرسهعاملغلظتمحلولکاتیونی،

بهکمکروش-ذراتمنیزیا ذراتپودر، اندازه بهروشهمرسوبیبر سریا تحقیقاتتاگوچیبررسیشد. در

قبلیازروشتاگوچیبرایبررسیتاثیرعواملموثربرفرایندهمرسوبیاستفادهنشدهبودودراینتحقیق

اولینبارازاینروشاستفادهشد.برای

وسپسبه بررسیشده وسریا کاربردهاینانوذراتمنیزیا خواصو ابتدا اینگزارش، فصلدوم بررسیدر

وبیرسها،روشهمرداختهشدهاست.درمیاناینروشهایسنتزآنپسریاوروش-هاینانوذراتمنیزیاکاربرد

هایشاخصبهتفسیرتوضیحدادهشدهاست.سپسبرخیازپارامترهایمهموبهخاطرداشتنبعضیازویژگی

درفصلوسرعتهمزدنموردبررسیقرارگرفت.pHتاثیرگذاربرفرایندهمرسوبیازجملهدما،فوقاشباع،

هایآنالیزیوآزمایشگاهیبهتجهیزاتودستگاه،دراینپژوهش،پسازمعرفیمواداولیهاستفادهشدهسوم

هرتاثیرموردنیازبرایانجاماینتحقیقوروشکارپرداختهشدهاست.درفصلچهارم،نتایجحاصلازبررسی

پارام گرفتهیکاز نمودارهایبدستترهایطراحیتاگوچیبهتفصیلموردبحثومطالعهقرار تصاویرو اند.

بهعلاوهباگیریدرموردهریکازآنهاارائهشدهاست.دراینفصلگردآوریشدهونتیجهآمدهازآزمایشات

هدرشرایطبهینهمحاسبهشدهودر،درصدتاثیرهرپارامترواندازهذر(ANOVA)استفادهازآنالیزواریانس

گیرینهاییوپیشنهاداتاینتحقیقبیانشدهدرفصلپنجم،نتیجهنهایتباآزمایشتاییدکنندهمقایسهشد.

است.
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