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 تاناتیلواورتیزو پروپایاز محلول تترا ا ییایمیسونوش به روشد شده یتولم یتانید تیاکس ينانو ذرات دسنتز بر  يدما تأثیر یبررس ين مقاله، برایدر ا    دهیچک

)C12H28O4Ti(، م ید سدیدروکسیه(NaOH) يسه دما عنوان حلال دره و اتانول ب ºC20 ،ºC35  وºC50 مشخص از  ۀتیبا مولار هایی محلولابتدا . دیاستفاده گرد

C12H28O4Ti  وNaOH توسط دستگاه  کیم التراسونیساعت تحت امواج مستق 5/1 و در مدت زمان شده یتهSonicator  ـ ییایمیش هاي واکنشقرار گرفت تا  ن یب

 ـسپس ا. دیم در محلول حاصل گردیتانید تیاکس ياز نانو ذرات د یرسوبات ن امواجیتحت ا ییایمیش هاي واکنشبا انجام . ردیگصورت  ها محلول ن رسـوبات  ی

ه شده یذرات ته .دندیخشک گردساعت  48 اتاق به مدت ياز محلول جداگشته و پس از شستشو با آب مقطر و متانول مخصوص شستشو در دما یتوسط صاف

و  يمورفولـوژ  یجهت بررس ـ  TEM يعبور یکروسکوپ الکترونیو سپس م X (XRD)ز پراش اشعه یآنال يهاساختار مواد توسط دستگاه یدر ابتدا جهت بررس

  .است nm12-nm25ذرات  ةن اندازیانگیکه م دهند میم نشان یتانید تیاکس يدست آمده از سنتز نانو ذرات ده ج بینتا. ز قرار گرفتیذرات مورد آنال اندازة
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Abstract    In this paper, titanium dioxide (TiO2) nanoparticles were synthesized by sonochemical method in 
temperature 20ºC, 35ºC and 50ºC. For examination of the effect of synthesis temperature on TiO2 nanoparticles 
prepared this method, C12H28O4Ti (Tetraisopropyl titanate), sodium hydroxide (NaOH) and ethanol (C2H5OH) on 
ground solvent were used as initial materials. Appropriate solvents were applied to prepare of samples. The process 
parameters such as temperature device play the most important role in the size and morphology of the final products. 
Sonochemical process at different temperature was carried out at sonication power (9W) for 1.5h and then the obtained 
materials washed and dried at room temperature for 48h. For determining particle size and also evaluation of 
morphological properties, X-ray diffraction (XRD) and transmission electron microscopy (TEM) were used. The 
thermogravimetric and differential thermal analysis (TG/DTA) for determining temperature and time of crystallization 
was used. From TEM observations the size of titanium dioxide nanoparticles is estimated to be significantly smaller 
than ~12 to ~25 nm.  
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  مقدمه -1

وجود ریز جهت سنتز نانو ذرات فوق  یمختلف هاي روش

ی یایمیرسوب گذاري شي ها روشتوان به  میکه از جمله  دارد

پالســی  تبخیــر لیــزر ،]2[ ژل –، ســل ]CVD (]1(فــاز بخــار 

)Pulsed Laser Evaporation( ]3[ ،  ــاش ــدو پ  Reactive(کن

Sputtering( ]4[، هاي هیدروترمال تکنیک ]تشعشعات ]6و  5 ،

به علت اما  .اشاره کرد ]8[ يا روش شعله و] 7[پرتو الکترونی 

شـتر  یب ،بودنتر  ر بودن و مقرون به صرفهیتکرارپذ ،نآسان بود

  . شود میاستفاده نانو ذرات سنتز  يبرا ییایمیش هاي روشاز 

 ـن ییایمیش ـ هـاي  روشان یدر م و ] CBD ]9روش  دو زی

جـه  یتـر و در نت  نـه یسـاده تـر، کـم هز    ،]11و10[ ییایمیسونوش

 يدما تأثیر ین پژوهش به بررسیجه ایدر نت. باشند میتر  مطلوب

د یاکس ـ يجهت سنتز نانو ذرات د ییایمیسونوش روشسنتز در 

ــانیت ــت یت ــه اس ــپد .م پرداخت ــیزیف ةدی ــئول فرآ یک ــد یمس ن

با استفاده از امواج مـافوق صـوت    عیما زدن هم، ییایمیسونوش

افتـد،   مـی  در سونوشـیمیایی کـه   یاتفاق عمده و مهم. باشد می

 زدن هـم اسـت کـه دراثـر     یشدن حباب یتشکیل، رشد و متلاش

ن یتـر  زم گـرم یبر طبـق مکـان   .ردیگ میدر محلول شکل  یصوت

ــر ــ نقطــه در اث ــاب یمتلاش ــاشــدن حب ــیخ ي، دم ــالا یل  ییب

)K25000-5000 (ن فشار هم تا چنـد  ید و همچنیآ می دست به

سته شدن ط باعث شکین شرایکه ا ابدی میش یصد اتمسفر افزا

شـدن در   یکـه متلاش ـ  ییاز آنجـا . شود می ییایمیش يوندهایپ

 ییافتد، سرعت سرد شـدن بـالا   میه اتفاق یک نانو ثانیکمتر از 

د کـه ایـن سـرعت سـرد     یآ میه دست ب K/s1011ز در حدود ین

 متـداول سـرد کـردن مـذاب     يهـا  از سرعتشتر یب یلیخ شدن

)K/s106-105( ر یل و تبلور محصول را به تأخیباشد و تشک می

خواهـد  بـه شـکل آمـورف    به دست آمده اندازد و محصول  می

در همـه مـوارد،    ییایمیهمچنین نتیجه واکنشهاي سونوش ـ. بود

 .]14-12[ باشد مینانومتري  ةمحصولات با انداز

 يشـده اسـت کـه نـانو ذرات د    ر معلـوم  یدر سالهاي اخ

دا کـرده  ی ـکاربردهاي فراوانی در مهندسی پ TiO2م یتانید تیاکس

ي هـا  ی و پوشـش یایمیدي، حسگرهاي شیخورش يسلولها .اند

م به عنوان یتانید تیدي اکسن یهمچن. ل هستندین قبیکی از ایاپت

ي مشـابه  ها ديها مهیر نیان سایدي در مها مهید فلزي نیک اکسی

بـه خـاطر   ن یو همچن ی در دماهاي بالایایمیداري شیل پایبه دل

مـورد توجـه قـرار گرفتـه     ار یبسک بالا یثابت دي الکترداشتن 

بوده وشکاف انرژي آن در حدود  n دي نوعها مهین TiO2. است

eV1/3 ــر و ــت آن یض ــت 6/2ب شکس ــه دل .]15[ اس ل یــب

 ـبـودن و فعال قیمت محلول بودن، ارزان نا ،بودنن میس  هـاي  تی

ند یفرآ UVم تحت تابش نور یتانید تیاکس ينانو ذرات د يبالا

 يهـا  ون پسـآب یداس ـیاکس يبـرا  TiO2 یکیتیکاتـال یب فتوتخر

  .]19 -16[ ز مورد استفاده قرار گرفته استین یرنگ

  شیانجام آزما ةنحو -2

تانـات  یلوراورتیزوپروپایق از محلـول تتـرا ا  ین تحقیدر ا

[C12H28O4Ti] ــیو ه ــدیدروکسـ ــول  [NaOH]م ید سـ محصـ

MERK ه و از اتانول به عنوان حلال جهـت  یبه عنوان مواد اول

. استفاده شد C12H28O4Ti و  NaOH تۀ یمولار هاي محلوله یته

 ـاول هاي محلول  ـبـه ترت  NaOHو  C12H28O4Tiاز  يه ای ب بـا  ی

 ـته M1و M25/0 هـاي  غلظت د یدروکس ـیمحلـول ه . ه شـدند ی

گر که تحت یمحلول دقه به یدق 30م قطره قطره و به مدت یسد

ــون  ــواج التراسـ ــتگاه  یامـ ــط دسـ ــدل ( Sonicatorک توسـ مـ

MisonixS3000 (يدر سه دما ºC20  ،ºC35  وºC50  و با توان

شـود قـرار    مـی م یکه توسـط اپراتـور تنظ ـ   W9 یۀ دستگاهیاول

د یدروکسیبعد از اضافه شدن کامل محلول ه. داشت اضافه شد

 Sonicatorدسـتگاه   قه بایدق 60م، محلول حاصله به مدت یسد

 هـاي  ط نمونـه یشرا. ادشده قرارگرفتی يبا همان توان و دماها

که در شـکل   طور همان. آورده شده است 1سنتز شده در جدول 



  169 - 1389، اردیبهشت 2، شماره 2جلد   مجله مواد مهندسی
  

شده و اثر  ادین مواد یب ها واکنششود، بعد از انجام  میده ید 1

رنگ بـه دسـت آمـده جهـت      يریک محلول شیامواج التراسون

رسوبات . عبور داده شد یرسوبات سنتز شده از صاف يجداساز

توسط آب مقطـر و متـانول مخصـوص شستشـو، شسـته و در      

 يخشـک شـدند و پودرهـا   سـاعت   48اتاق و به مـدت   يدما

مختلـف آمـاده    هـاي  ز و تسـت یآمده جهت انجام آنـال  دست به

  .دیگرد

  بحثو  جینتا -3

م ابتـدا جهـت   یتـان ید تیاکس يپس از سنتز نانو ذرات د

پراش  زیآنالساختار ذرات،  بودن ستالییا کریآمورف تشخیص 

 بـا طـول مـوج    Cu-kαبا استفاده از پرتـو   )XRD( کسیپرتو ا

0.154178nm=λ 30، ولتاژkVانی، شدت جرmA25  و سرعت

ده ی ـد 2در شـکل   طورکـه  همـان . انجام شـد  min/º2 ه ايیزاو

کم بوده  X پرتو ف پراشیکهاي موجود در طیشدت پ ،شود می

ن امر یل ایگران، دلیقات انجام شده توسط دیکه بر اساس تحق

 ـبودن ذرات سـنتز شـده بـه ا   مه آمورف یا نیآمورف  ن روش ی

سنتز شـده   هاي نمونهکامل کردن  بلوريلذا جهت  .]20[است 

 ـیآنـال  ون، تستیزاسیستالیدماي کردست آوردن  هو ب  یز حرارت

حاصـل از  جه ینت. انجام گرفت ها از نمونه) TG/DTA( یافتراق

مم یون که مـاکز یزاسیستالیک کریک پیل یتشک TG/DTAز یآنال

است خواهد بـود کـه باتوجـه بـه      ºC500حدود  يآن در دما

 يل فازهایک مربوط به تشکین پیي صورت گرفته، اها یبررس

 .شرایط نمونه هاي سنتزشده .1جدول 

  شمارة 

 نمونه

  توان اولیه

 (W)  

  دماي سنتز

(ºC)  

  شدت التراسونیک

(W/cm2)  

  زمان سنتز

(h) 

I 9 20 55 5/1 

II 9 35  51  5/1 

III 9 50 48 5/1  

  

  

  

  .آب مقطر و متانولو شستشوي رسوبات توسط از صافی  محلول عبورشیري رنگ حاصله، تصویر محلول  .1شکل 
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فاز  ºC450حدود  ياست که تا دما TiO2نانو ذرات  یستالیکر

ش دما بـه  یل که با افزایشتر از آن فاز روتایدار آناتاز و در بیپا

 یسـتال یکر يشـوند و فازهـا   میل یرود تشک می يداریسمت پا

ــدر ــه روتایآناتــاز بــه ت ــدیــج ب ــذا . ]21[ شــوند مــیل یل تب ل

 هـا  سـتاله کـردن نمونـه   یبعد از کر XRDز یدر آنال طورکه همان

 ـفـاز آناتـاز و روتا   شود وجود هر دو میمشاهده   يل در دمـا ی

  . ]20[ گردد مید یتائ) ºC500( ها کردن نمونه نهیکلس

از  ها ، نمونهنمونه ستاله شدنیکر يآوردن دما دست بهبا 

شـد   لی ـآنک ساعت یدر کوره به مدت  ºC500تا  ºC25 دماي

 ـنه شـوند و هـم پ  یآمده کلس دست بهتا هم پودرهاي   هـاي  کی

  .مشخص شوند يفازو  يساختار یاز جهت بررسیمورد ن

 هـا  در کوره، نمونه ها ون نمونهیناسیبعداز انجام عمل کلس

ح در شکل یقرار گرفت که نتا Xز پراش پرتو یدوباره تحت آنال

  .شود میده ید 3

رسـوب  نه شده، یکلس هاي نمونه XRDباتوجه به الگوي 

م یتانید تیاکس يد يدارا ییایمیسونوش حاصل از سنتز به روش

د یاکس ين فاز دیدارتریکه پا باشد میل یآناتاز و روتا يبا فازها

ن تعدادي یهمچن .شود میمحسوب ) ºC500(ن دما یم در ایتانیت

نه کـردن،  یدماي کلس ـ شینشان داده اند با افزا ]20[ از محققین

کند امـا   میري نییکس تغیکهاي حاصل از پراش پرتو ایمحل پ

شود  میابد و لذا اندازه ذرات درشت تر ی میش یشدت آنها افزا

]20-22[ 

 ºC500 ينه شـده در دمـا  یاز نمونـه کلس ـ  XRD يالگـو 

ش یبا افـزا . باشد مین دما یون در ایناسیند کلسینشان دهنده فرآ

 یسـتال یل کامل شـدن سـاختار کر  یبه دل ºC500تا  ºC25دما از 

افته و بـه  یش یافزا یستالیکر يمربوط به فازها هاي کیارتفاع پ

کـه بـه رشـد     یش سرعت نفوذ اتم ـیل افزایطور همزمان به دل

  .ابدی میک کاهش یپ يانجامد، پهنا می ها تیستالیکر

 ۀتوسـط رابط ـ  ها تیستالیکر ةن اندازیانگیمحاسبه م يبرا

 ۀاز رابط ـ (FWHM)مم یک ماکزینصف پ يدر پهناشرر -يدبا

  :استفاده شد 1

)                                           1( رابطه
hkl

k.λ
D =

β.Cosθ
  

در جهت عمود  ها تیستالین کریانگیم ةمعرف انداز Dکه در آن 

برابر  باًیتقر يذرات کرو يبرا(ثابت شکل  X ،kبر تابش اشعه 

 ـتاب X ۀطول مـوج اشـع   λ، )است 9/0 بـراي مـس،   (ده شـده  ی

154178/0=λ ( وβ ــا ــپ يپهن ــدت  ی ــاع ش ــف ارتف ک در نص

  .نمونه هاي آمورف بعد از سنتز XRDطیف  .2شکل 

  

کلسینه شده در دماي هاي دي اکسید تیتانیم هنمون XRDطیف  .3 شکل

ºC500 به مدت یک ساعت.  
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 تیسـتال یکر ةانـداز  ن رابطـه، یبر اساس ا. ]23[مم است یماکز

فـاز   يبـرا  )110(دسته صفحه مربوط به  IIنمونه محاسبه شده 

فـاز آناتـاز    يبـرا ) 101(و دسـته صـفحه    nm6حدود ل یروتا

  .است nm 7حدود

ذرات سـنتز   ةو انداز يمورفولوژ یاز بررسج حاصل ینتا

 TEM يعبور یکروسکوپ الکترونین روش توسط میشده به ا

بـودن   يکـرو  شبهو يشود نشان از کرو میده ید 4در شکل که 

  .م خواهد داشتیتانید تیاکس ينانو ذرات د يمورفولوژ

از ر گرفتـه شـده   یتصـاو  یین با توجه به بزرگنمایهمچن

 Imageو استفاده از نـرم افـزار    يعبور یکروسکوپ الکترونیم

Soft ذرات انـدازة  ن یانگی ـذرات، م ةانـداز  يری ـجهت اندازه گ

، ºC20 يدر دماهــا ییایمیسونوشــ بــه روش TiO2ة ســنتز شــد

ºC35  وºC50 و 17، 12 ب حدودیبه ترت nm25 خواهد بود.  

بـا کـاهش دمـا     ل حبـاب یۀ تشـک حد آستان یطور کله ب

ش یبه علت افـزا  يممکن است تا اندازه ان یا. ابدی میش یافزا

ع بر اثر کاهش دمـا  یما) η(ته یسکوزیا ویو ) σ(یکشش سطح

 .باشد) Pv( حلولبه علت کاهش فشار بخار مو یا 

تواننـد  یتـر م ـ ها راحتحباب ابدی میش یافزادما  یوقت

 ـیایمیبه هر حال اثرات سونوش. ل شوندیتشک -ن حبـاب یی چن

 هـاي  ن صورت کـه حبـاب  یبد ؛ابدیممکن است کاهش  ییها

ــک ــده دارایتش ــرژ يل ش ــرات    يان ــذا اث ــتند و ل ــر هس کمت

. ]26-24[گذارنـد   میمحلول  يز بر روین يکمتر ییایمیسونوش

آنها کـه بـا    يها و کاهش انرژ جه با کاهش اثرات حبابیدر نت

بالاتر  يد، در دماهایآ میدست ه سنتز نانوذرات ب يش دمایافزا

اندازة  یج از بررسین نتایسنتز، اندازة ذرات درشت تر بوده که ا

کروسـکوپ  یر مین مقالـه توسـط تصـاو   ید شده در ایذرات تول

  .قابل مشاهده است يعبور یالکترون

شـود در   مـی مشاهده  5و شکل  1از جدول  طورکه همان

ش یم شده است، با افزایوات که نوسط اپراتور تنظ 9توان ثابت 

دست آمده از ه ک بیشدت امواج التراسون ºC50 به ºC20از  دما

ن امر یافته است که علت ایکاهش  W/Cm248به  55دستگاه از 

کشش ، )η( هتیسکوزیوتواند کاهش  میهمان طور که ذکر شد 

 .باشد )Pv( محلولکاهش فشار بخار  ایو ) σ( یسطح

  

  )الف(

)ب(

  )ج(

 TiO2 نانوذرات ) TEM(تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوري . 4شکل 

  .ºC50) ج(و  ºC35) ب( ºC20) الف(سنتز شده در دماي 
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  ريیگ جهینت -4

سـنتز نـانو    يبرا ییایمیشسونو روش سادگیبا توجه به 

سـنتز نـانو    هـاي  روشن یاز مطلوب تـر  یکی ن روشی، امواد

ن یبهتر ،روش ین سادگیم است که در عیتانید تیاکس يذرات د

در دست آمده ه ج بینتا. جه را خواهد داشتین نتیو مطلوب تر

فاز و ساختار مواد نوع ، يمربوط به اندازه، مورفولوژ مقاله نیا

تـا   nm6ت در آن حـدود  یستالیکر ةباشد که انداز میسنتز شده 

nm7 ــو م ــدا نیانگی ــة ازان ــدودة ن ذراتی  nm25-12 در مح

 زی ـم فـوق ر یتانید تیاکس يذرات د ةباشد که آنها را در زمر می

. دهـد  مـی اسـت قـرار    nm50که قطر ذرات در آنهـا کمتـر از   

ش دمـا  یده شـد انـدازة ذرات بـا افـزا    ید طورکه همانن یهمچن

دست آمده از سنتز انجام شـده  ه ب هايفازنوع . ابدی میش یافزا

از ن دو فـاز  ی ـل خواهد بـود کـه ا  یآناتاز و روتا ،ن روشیبه ا

ه ب. م هستندیتانید تیاکس يد ين فازهایتر مهمن و یپرکاربردتر

 هـا  نه کردن نمونـه یکلس اتیل عملیدلبه  هافازن یوجود آمدن ا

 يز به صورت کروینذرات  يمورفولوژ. است C 500 يدمادر 

ن یو پرکـاربردتر ن یده آل تـر یاز ا یکی کهاست  يکرو شبه و

  .شود میع محسوب یدر صنا ها يمورفولوژ
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