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پس از استفاده از مواد آلی این گیاه به عنوان یک منبع انرژي در . آید یک علف هرز بوده و یکی از پسماندهاي کشاورزي به حساب می (Carex riparia)گیاه جگن     دهیچک

هدف این مطالعه بدست آوردن سیلیس . تواند یک ماده خام با ارزش جهت تولید مواد سیلیکاتی باشد فرآیند احتراق، مواد بجاي مانده غنی از سیلیس بوده که از لحاظ اقتصادي می

براي رسیدن . باشد حرارتی می - با استفاده از سیلیس بدست آمده به روش آبی MCM-41خالص از گیاه جگن و همچنین سنتز ماده نانو حفره شش وجهی با ساختار منظم از نوع 

کلریک و رفلاکس اسیدي خاکستر جگن هیدرواحتراق، پیش تصفیه گیاه جگن با اسید  به درصد خلوص بالاي سیلیس استخراج شده، بهینه کردن شرایط در فرآیندهاي دماي

بررسی سیلیس استخراج شده با روش پراش پرتو ایکس بیانگر این مسئله بود که با کاهش . شدو غیره انجام  K ، Na ، Ca ، Mg ، Fe، Pهاي فلزي از قبیل  جهت حذف ناخالصی

خلوص سیلیس بدست آمده از گیاه  درصد 13/91نتایج فلورسانس اشعه ایکس بیانگر درصد بالاي . یابد افزایش می) به بی شکل بودن سیلیسمربوط (دماي احتراق پهناي پیک 

هاي پراش پرتو  روش سنتز شده با استفاده از MCM-41. بدست آمد C˚ 600، فرآیند رفلاکس و احتراق در دماي N  1کلریکهیدروجگن بود که با بکار بردن پیش تصفیه با اسید 

مورد آنالیز قرار ) SEM(و تصاویر میکروسکپ الکترونی ) FT-IR(، آنالیز موج سنجی عبوري مادون قرمز فوریر )BET(، اندازه گیري جذب فیزیکی گاز نیتروژن )XRD(ایکس 

 m2/gسطح ویژه  میزانهاي انجام شده نشان داد که  دیگر نتایج آزمایش .بود 2dشش وجهی  با ساختار MCM-41نتایج پراش پرتو ایکس نشان دهنده تشکیل نانو حفره . گرفت

   .بود nm 78/3و میانگین قطر حفرات  m3/g 745/0حفرات  ، حجم کلی787

  MCM-41جگن، نانو حفره سیلیکاتی، سیلیس بی شکل، : يدیکلمات کل

  )6یک خط فاصله اندازه (

Synthesise of nanoporous materials of MCM-41 by the extracted silica 
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Abstract    Sedge (Carex riparia), is a weed and waste product of agriculture. After the use of the organic elements as fuels, the 
leavings including large amounts of silica can be used as economically viable raw material for the production of silica based 
products. The purpose of this study is obtained of pure silica form sedge and also synthesis of ordered nano porous silica with 
hexagonal structure, type MCM-41 with hydrothermal method by silica source that extracted from sedge. To attain high-purity of the 
silica, the optimization of the process conditions of the burning temperature, hydrochloric acid leaching treatment of sedge biomass 
and acidic reflux process of sedge ash were conducted to remove the metallic impurities such as K, Na, Ca, Mg, Fe, P, etc. X-ray 
diffraction studies of obtained silica reveal increasing peak width (amorphousity) with decreasing burning temperature. X-ray 
Fluorescence (XRF) results show that high purity amorphous silica materials with 91.13% were prepared from sedge by applying the 
1N hydrochloric acid leaching, refluxing treatment and burning process at 600˚C in electronic furnace. The synthesized MCM-41 
were characterized by X-ray diffraction (XRD), N2 physisorption measurements (BET), Fourier transform infrared (FT-IR) 
spectrometry and scanning electron microscopy (SEM). X-ray diffraction pattern of the resulting MCM-41 revealed typical pattern of 
2d-hexagonal mesophase. The other experimental results revealed that the specific surface area was 778 m2/g, total pore volume was 
0.745 cm3/g and average pore diameter was 3.78 nm. 
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  مقدمه -1

است که با  اولیهخام یک ماده بی شکل ) SiO2(سیلیکا 

در آن داراي کاربردهاي زیادي ذرات  توجه به قطر کوچک

همچون کاربرد در صنایع الکترونیک، هاي مختلف  فناوري

سرامیک، مواد پلیمري، تصفیه روغن نباتی، محصولات دارویی، 

هاي کروماتوگرافی  مواد شوینده، چسب، پر کردن ستون دستگاه

سیلیکات سدیم، که ماده پیش ساز تولید . ]2, 1[و غیره است

سیلیکا است معمولاً از ذوب کوارتز با کربنات سدیم در دماي 

C˚ 1300 آید که یک فرآیند زمان بر و پرهزینه  بدست می

هاي زیادي جهت استفاده  هاي اخیر تلاش در سال. ]2[باشد می

برخی از پسماندهاي ) خاکستر سفید(از خاکستر بدون کربن 

هت استخراج سیلیکا شده گیاهی همچون پوسته برنج ج

یکی از بزرگترین  Cyperaceaeخانواده گیاه . ]5-3[است

جنس  109گونه در  5500هاي جگن است که حدود  خانواده

هاي پر جمعیت این  یکی از گونه Carex ripariaگونه . دارد

این . شود آسیا به وفور یافت میخانواده است که در اروپا و 

تواند گونه غالب در  روید و می گیاه در مناطق مرطوب می

ها بوده و همچنین در مناطق جنگلی مرطوب، حاشیه  مانداب

از دیدگاه . ]6[دریاچه ها و تالاب ها و مزارع برنج یافت شود

استفاده از زیتوده گیاهی به عنوان منبع انرژي، جگن نیز مانند 

پوسته برنج، برگ نیشکر، (هاي گیاهی  بسیاري دیگر از زیتوده

از جمع آوري در مزارع به پس ...)  برگ ذرت، کاه گندم و

هاي  فرآیندتواند به عنوان منبع انرژي در  عنوان علف هرز می

این استدلال به این دلیل . بکار رود 1احتراق یا استخراج گاز

مواد آلی پلی ساکارید همچون  65-%75است که جگن محتوي 

سلولز و همی سلولز است که از محتواي انرژي بالایی 

از سوي دیگر یکی از عناصر اصلی تشکیل  .]7[برخوردارند 

) پس از احتراق در دماي محیط(دهنده خاکستر سیاه جگن 

تواند از لحاظ اقتصادي منبع مناسبی جهت  سیلیس است که می

میزان فعال بودن سیلیس بدست  .تامین سیلیس بی شکل باشد

 آمده از پسمانهاي گیاهی به یکسري از پارامترها همچون مقدار

محتواي سیلیس، فاز کریستالیزاسیون سیلیس، اندازه و میزان 

سطح ذرات سیلیس و همچنین کم بودن مقدار محتواي کربن و 

یکی از کاربردهایی که . ]8[ها بستگی دارد سایر ناخالصی

                                                
1- gasification 

سیلیس بی شکل استخراج شده از مواد پسماند گیاهی دارد و 

در چند دهه گذشته بسیار مورد توجه قرار گرفته است، تولید 

مواد جامدي که  به طور کلی،. مواد نانو حفره سیلیکاتی است

در ساختار خود حاوي حفره و منفذ هستند به عنوان مواد 

یکی از مفاهیم مهم که . شوند تعریف می 2متخلخل یا حفره دار

. باشد می 3گیرد تخلخل در مواد متخلخل مورد بررسی قرار می

. آید تخلخل از تقسیم حجم حفرات به حجم ماده به دست می

متخلخل نامید، آن ماده باید تخلخل  اي را براي اینکه بتوان ماده

IUPACبر اساس تعریف. داشته باشد cm3/g 95/0-2/0 بین 
4 

مواد ) 1: ]9[ شوند مواد متخلخل به سه دسته کلی تقسیم می

) 2 .است nm 2اندازه منافذ در این مواد کمتر از  5:حفرهریز 

 nm 50-2این مواد بین  اندازه منافذ در 6:مواد میان حفره

منافذ در این مواد  اندازه 7:مواد بزرگ حفره ) 3 .باشد می

مواد نانو حفره یک اصطلاح کلی . باشد می nm 50بزرگتر از 

باشد که در مجموع به مواد حفره داري  در فناوري نانو می

-nm 100گردد که اندازه حفرات آنها در محدوده  اطلاق می

از . اي دارند این مواد نانو حفره کاربردهاي عمده. باشد 2/0

یزیکی ف(توان به کاربرد به عنوان جاذب  جمله این کاربردها می

، جداساز، فیلتر و غربال مولکولی، کاتالیزگر و )و شیمیایی

به دلیل اندازه متفاوت و میزان . ]10[ دارورسان اشاره نمود

گسترش حفرات، در بیشتر کاربردهاي شیمیایی، اندازه منافذ در 

از  محدوده مواد ریز حفره و میان حفره جوابگوي بسیاري

باشد و مواد بزرگ حفره کاربرد شیمیایی چندانی پیدا  نیازها می

نظیري نسبت به مواد  مواد نانو حفره خصوصیات بی. اند نکرده

مساحت سطح ویژه بالا، نفوذ پذیري . غیر متخلخل مشابه دارند

در برابر سیالات، ویژگی شکل گزین، پایداري خوب از جمله 

   .اشدخصوصیات این مواد متخلخل می ب

از گیاه هدف مطالعه حاضر بهینه سازي استخراج سیلیس 

بی  به عنوان یک منبع جایگزین جهت تهیه سیلیس 8جگن

سیلیس  10همچنین براي بررسی میزان فعالیت. باشد می 9شکل

                                                
2- porous materials 
3- porosity 
4- International Union of Pure and Applied Chemistry 
5- Microporous materials 
6- Mesoporous materials 
7- Macroporous materials 
8- Carex 
9- amorphous silica 
10- activity 
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  1تهیه شده از آن جهت سنتز ماده نانو حفره سیلیکاتی

 2MCM-41 بعلاوه. استفاده گردید 3حرارتی -با روش آبی 

MCM-41 هاي پراش پرتو ایکس  سنتز شده با استفاده از روش

)XRD( اندازه گیري جذب فیزیکی گاز نیتروژن ،)BET( ،

و ) FT-IR(آنالیز موج سنجی عبوري مادون قرمز فوریر 

و شناسایی مورد آنالیز ) SEM(تصاویر میکروسکپ الکترونی 

  .قرار گرفت

  

  هامواد و روش -2

  ها مواد مورد استفاده در آزمایش -2-1

مورد استفاده در این مطالعه  (Carex riparia)گیاه جگن 

هاي مرطوب شهرستان نور واقع در استان مازندران  از زمین

جگن جمع آوري شده ابتدا با استفاده از آب . تهیه گردید

معمولی مورد شستشو قرار گرفت تا خاك و آلودگی روي آن 

به طور کامل برطرف شود و سپس در مقابل نور آفتاب خشک 

قطعات کوچک تر خرد گردید و  جگن خشک شده به. گردید

 24سپس با استفاده از آب مقطر شستشو داده شد و به مدت 

هچنین . شدخشک  C˚80ساعت در داخل آون و در دماي 

ها از جمله ستیل تري متیل  مواد مورد استفاده در آزمایش

، سدیم هیدرواکساید، هیدروکلریک )CTAB(آمونیوم برماید 

رکت فلوکا و اتانول خالص از و اسید استیک از ش% 37اسید 

  .شدشرکت مرك خریداري 

  

  استخراج سیلیس از گیاه جگن -2-2

براي رسیدن به روش بهینه استخراج سیلیس از گیاه 

که  ندجگن چندین روش متفاوت مورد بررسی قرار گرفت

پیش ) 2استخراج سیلیس بدون آماده سازي ) 1: عبارتند از

رفلاکس خاکستر ) 3کلریک هیدروبا اسید  4تصفیه گیاه جگن

استفاده ترکیبی از پیش تصفیه ) 4کلریک هیدروبا اسید  5جگن

در فرآیند پیش تصفیه به این . کلریکهیدروو رفلاکس با اسید 

 mlاز نمونه جگن خرد شده در  g 10صورت عمل شد که 

نرمال ریخته شده و به  1از محلول اسید هیدروکلریک  200

                                                
1- nano porous silica material 
2- Mobile Crystalline Material 
3- hydrothermal 
4- leaching of carex 
5- refluxing of carex ash 

سپس مواد . حرارت داده شد C˚ 50 ساعت در دماي 24مدت 

جامد فیلتر شده چند مرتبه با استفاده از آب مقطر شستشو داده 

مواد . آب مقطر برابر گردد pHآب شستشو با  pHشد تا 

فرآیند . بدست آمده پس از احتراق در کوره آماده آنالیز گردید

رفلاکس بر روي خاکستر گیاه جگن انجام شد به این صورت 

از محلول  ml 200ز خاکستر گیاه جگن را در گرم ا g 10که 

ساعت در  24نرمال ریخته و به مدت  1اسید هیدروکلریک 

رفلاکس گردید و در نهایت خاکستر با استفاده از  C˚ 50 دماي

فیلتر گردید و چند مرتبه با  41کاغذ صافی واتمن شماره 

 pHآب شستشو با  pHاستفاده از آب مقطر شستشو داده شد تا 

ها جهت استخراج سیلیس  در کلیه روش. قطر برابر گرددآب م

از روش احتراق استفاده گردید که در آن از دو روش استفاده 

 احتراق در شرایط محیط آزاد(احتراق بدون کنترل دما ) 1: شد

با دماي خود شعله ایجاد شده انجام شد که با سوختن جگن 

تراق در کوره اح(احتراق در دماي کنترل شده ) 2) تولید گردید

 6و به مدت  C˚800و  700، 600، 500الکتریکی در دماهاي 

   .)ساعت انجام شد

  

 MCM-41سنتز نانو حفره سیلیکاتی  -2-3

حرارتی سنتز  -به روش آبی MCM-41ماده نانو حفره 

تخراج شده از گیاه در این فرآیند از سیلیس اس. ]3[گردید 

در این روش ابتدا در . جگن به عنوان ماده اولیه استفاده شد

محلول سدیم سیلیکات بدین صورت تهیه گردید که ) a(ظرف 

آب  g 70هیدرواکسید سدیم و  g 2سیلیس با  g 4مقدار  

ساعت  2به مدت  C˚80دیونیزه ترکیب شده و در دماي 

سپس در ظرف . دتا محلول شفافی بدست آم مخلوط گردید

)b ( مقدارg 44/1  6از ماده طاق ساز
CTAB  به g9  آب

دیونیزه در دماي اتاق اضافه گردید و کاملاً مخلوط گردید تا 

در مرحله بعد محلول سدیم . محلول شفافی بدست آمد

در حال اخطلاط به ) CTAB( سیلیکات به سورفاکتانت

محلول بدست آمده  pHسپس . صورت قطره قطره افزوده شد

مناسب (تنظیم گردید  11نرمال در  5با استفاده از اسید استیک 

ساعت  6و به مدت ) بدست آمده به صورت تجربی pHترین 

 -در دماي اتاق به شدت مخلوط شد تا مخلوط سیلیکا 

                                                
6- Cetyl trimethylammonium bromide 
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ژل بدست آمده در ظرفی از جنس پلی  .سورفاکتات بدست آید

ساعت در آون با  72دت در حالت ایستا به م) PTFE(پروپیلن 

ژل بدست  pHسپس مجدداً . گردید 1عمردهی C˚100دماي 

 24تنظیم شده و به مدت  11آمده با استفاده از اسید استیک در 

. در حالت ایستا عمردهی گردید C˚100ساعت دیگر در دماي 

سپس مواد جامد تولیدي فیلتر شده و با آب دیونیزه شستشو 

. خشک گردید C˚50در دماي  ساعت 24داده شد و به مدت 

در نهایت براي حذف ماده طاق ساز از ترکیب دو روش 

استخراج با حلال و کلسینه کردن استفاده شد، به این صورت 

که ابتدا نانو حفره سنتز شده با استفاده از اتانول خالص در 

یک ابزار (ساعت سوکسوله گردید 6به مدت  C˚70دماي 

ون سوکسوله شیمیدان آلمانی آزمایشگاهی که توسط فرانس ف

ابداع شده و جهت استخراج مواد آلی از مواد  1879در سال 

خشک ازو محصول بدست آمده پس )   جامد بکار می رود

شدن در کوره قرار داده شد و دماي کوره را با شیب دمایی 

ساعت در  5رسانده و به مدت  C˚550به ) C/min˚2(ملایم 

از خنک شدن تا دماي محیط این دما نگه داشته شد و پس 

  .نمونه خارج گردید

  

  تعیین ویژگیهاي ساختاري مواد تولید شده -2-4

درصد عناصر تشکیل دهنده سیلیس استخراج شده از گیاه 

و با ) XRF( 2جگن با استفاده از روش فلورسانس اشعه ایکس

. مورد آنالیز قرار گرفت  Philips PW 1480دستگاه مدل

همچنین جهت بررسی کریستالیزاسیون سیلیس استخراج شده 

و همچنین تعیین الگوي ساختاري ماده نانو حفره سنتز شده از 

  و از دستگاه مدل) XRD( 3روش پراش پرتو ایکس

 GBC-Difftech MMA الگوهاي . استفاده گردیدXRD  با

و در ولتاژ  A˚54/1 با طول موج  Cu Kαاستفاده از تشعشع 

kV 35  و با شدتmA 2/34 که جهت تهیه . بدست آمد

عیت کریستالیزاسیون سیلیس، زاویه پراش در مقیاس ضالگوي و

θ2  و جهت تعیین الگوي ساختار نانو حفره سنتز  50˚تا  5˚از

استفاده از پراش زاویه پایین به ( اسکن گردید10˚تا 1˚شده، از 

باشد که پیک اصلی نشان دهنده الگوي ماده میان  این دلیل می

                                                
1- ageing 
2- X-ray fluorescence 
3- X-ray diffraction 

آنالیز . )ظاهر می شود θ2در مقیاس درجه  2حفره در حدود 

با استفاده از ) FT-IR( 4موج سنجی عبوري مادون قرمز فوریر

تا  400در دامنه  FTIR1650 (Shimadzo, Japan)دستگاه مدل 

cm-1 4000  با بکار بردن روش پلتKBr ) 100/1با نسبت =

KBr  /هاي سطحی ساختار سیلیس  ویژگی. انجام گردید) نمونه

و ماده نانو حفره سنتز شده با تهیه تصاویر میکروسکپ 

 Phillips XL30, Hollandو با دستگاه مدل) SEM(الکترونی 

 مواد نانو 5همچنین فضاي سطح ویژه. مورد بررسی قرار گرفت

حفره سنتز شده با کمک جذب و واجذب گاز نیتروژن و  نانو

. تعیین گردید BETو به روش  ASAP 6با دستگاه میکرومتریک

 BJHهمچنین براي تعیین توزیع اندازه حفرات روش . گردید

  .بکار رفت

  

  نتایج و بحث -3

  گیاه جگن به عنوان منبع سیلیس -3-1

شود درصد رطوبت  دیده می) 1(همانگونه که در جدول 

دهد یا باید از گیاه  است که نشان می% 70گیاه جگن حدود 

خشک جهت احتراق استفاده کرد و یا قبل از آن بایستی گیاه را 

از سوي دیگر همان گونه که در نتایج ارائه شده . خشک نمود

شود یکی از عناصر اصلی تشکیل دهنده خاکستر سیاه  دیده می

است که سیلیس ) پس از احتراق در دماي محیط(جگن 

تواند از لحاظ اقتصادي منبع  باشد و می می% 42/31حدود

  .مناسبی جهت تامین سیلیس بی شکل باشد

  

  .ویژگی هاي فیزیکی و شیمیایی گیاه جگن .1جدول 

  (%)مقدار   ویژگی مورد مطالعه

  09/70  رطوبت

  41/5  مقدار خاکستر

  42/31  درصد سیلیس خاکستر سیاه

  

  هاي سیلیس استخراج شده حذف ناخالصی -3-2

هاي معدنی به همراه کربن نسوخته  مقادیري از ناخالصی

در خاکستر بجاي مانده از احتراق جگن وجود دارد که بایستی 

                                                
4- Fourier transform infrared spectroscopy 
5- specific surface area 
6- micrometric 
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بتوان با ارائه یک روش آماده سازي مناسب این مقادیر را تا 

هاي  نتایج بدست آمده از انجام روش. حد ممکن کاهش داد

) 2(ده سازي جهت استخراج سیلیس در جدول مختلف آما

شود پیش  همان گونه که ملاحضه می. نشان داده شده است

تصفیه گیاه جگن با اسید کلردریک قبل از احتراق باعث کاهش 

به عنوان . گردد درصد عناصر مزاحم در محصول نهایی می

% 16/26در نمونه آماده سازي نشده حدود  K2Oنمونه غلظت 

 C˚700در احتراق در دماي % 39/33در احتراق کنترل نشده و 

است در حالی که این مقدار در نمونه آماده سازي با اسید 

در نمونه احتراق یافته در % 7/0کلردریک یک نرمال به کمتر از

این کاهش . کاهش یافته است C˚800تا  500دماهاي مختلف 

همچنین در عناصر دیگر مثل آهن، منیزیم، فسفر، کلر و را 

در مطالعات انجام . توان مشاهده نمود گوگرد به وضوح می

 وH2SO4, HNO3, HF (شده تنها انواع محدودي از اسیدها 

HCl  (اند که در پیش تصفیه یا شستشوي گیاه  گزارش شده

قبل از احتراق بکار رفته اند، که در این میان اسید 

در . روکلریک بیش از همه مورد استفاده قرار گرفته استهید

انجام شده  ]11[و همکاران  Chakravertyمطالعه اي که توسط 

اده سازي پوسته برنج با اسید است نشان داده شده است که آم

. نرمال در حذف فلزات ناخالص بسیار موثر است 1کلردریک 

آنها نشان دادند که پیش تصفیه پوسته برنج قبل از احتراق بر 

همچنین . گذارد خصوصیات سیلیس بی شکل نیز اثر منفی نمی

بر روي کاه  ]12[و همکاران   Chenنتایج بدست آمده توسط

ن داد که استفاده از روش پیش تصفیه با ترکیبی از گندم نشا

تواند درصد خلوص  اسید سولفوریک و اسید هیدروکلریک می

افزایش دهد و در مقابل باعث حذف % 91به % 88سیلیس را از 

انجام آماده سازي بر روي . عناصر مزاحم همچون پتاسیم شود

ثیر خاکستر بدست آمده پس از احتراق به روش رفلاکس نیز تا

بسزایی در حذف عناصر مزاحم در محصول نهایی دارد که 

بنابر این به نظر . نتایج آن در جدول مذکور نمایان است

رسد که استفاده از ترکیب دو روش پیش تصفیه و رفلاکس  می

هاي بکار رفته در بدست  بتواند بهترین نتیجه را در میان روش

به طوري که  .آوردن سیلیس با درجه خلوص بالا داشته باشد

درصد خلوص سیلیس در استفاده ترکیبی از دو روش آماده 

رسیده است که % 13/91سازي پیش تصفیه و رفلاکس به 

  . بالاترین خلوص بدست آمده در این مطالعه است

  

  

  .درصد عناصر تشکیل دهنده مواد استخراج شده از گیاه جگن با روش هاي آماده سازي متفاوت .2جدول 

 + + - - -    پیش تصفیه

 + - + - - رفلاکس

 600 800 700 600 500 700 700 کنترل نشده  (C˚)دماي احتراق 

SiO2 424/31  143/33  033/79  988/76  398/79  429/82  995/85  136/91  

Fe2O3 168/0  394/0  927/0  ni 256/0  ni ni 142/0  

CaO 931/7  214/11  312/1  035/5  232/6  355/6  473/3  512/0  

K2O 162/26  395/33  461/2  680/0  598/0  672/0  381/0  299/0  

Cl 129/3  327/5  087/0  143/0  ni ni ni ni 

SO3 287/7  330/6  603/0  631/3  075/3  927/2  501/2  188/0  

P2O5 488/4  491/6  249/1  677/0  769/0  832/0  488/0  324/0  

Al2O3 154/0  472/0  120/1  349/0  377/0  450/0  374/0  242/0  

MgO 550/2  907/2  585/0  883/0  922/0  882/0  435/0  213/0  

Zn 033/0  ni** 260/9  ni 032/0  ni ni 025/0  

L.O.I* 61/16  ni 450/1  030/11  850/7  940/4  620/5  920/6  

064/0 سایر عناصر  327/0  913/1  584/0  491/0  558/0  773/0  000/0  

Limit on ignition :*، not include :**  ، - : ،انجام شد: +انجام نشد  
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  بی شکل بودن سیلیس استخراج شده -3-3

توان کربن نسوخته بجاي مانده در  هایی که می یکی از روش

خاکستر جگن را کاهش داد احتراق در دماهاي بالاتر است، اما 

تواند باعث کریستاله شدن سیلیس و  احتراق در دماي بالا می

. ]13[شود  2و یا تریدیمیت 1تبدیل آن به کریستوبالیت

کریستاله شدن یک خصوصیت منفی براي سیلیس به حساب 

آید زیرا سیلیس در این حالت غیر فعال است و قابل کاربرد  می

هاي بررسی  یکی از روش. هاي شیمیایی نیست در واکنش

در . ستا XRDوضعیت کریستالیزاسیون سیلیس تهیه الگوهاي 

این روش اگر سیلیس بی شکل باشد بایستی یک پیک پهن و 

نشان دهد و  θ2در مقیاس  30˚تا  20˚تپه مانند را در محدوده

هاي باریک ناشی از  اگر سیلیس کریستاله شده باشد پیک

یکی از . تشکیل کوارتز در این محدوده حاصل خواهد شد

ماي محیط هاي مورد بررسی در این مطالعه احتراق در د روش

) 1(همان گونه که در شکل . بود 3و به صورت کنترل نشده

شود به دلیل عدم کنترل دمایی در احتراق محیطی،  دیده می

سیلیس به اشکال کریستاله تبدیل شده است و قابل کاربرد در 

  . فرآیندهاي شیمیایی نیست

  

  
خاکستر جگن بدست آمده از احتراق بدون کنترل  XRDالگوي  .1شکل 

  .دمایی

  

                                                
1- cristobalite بالا شکل  يکه در دما یچند وجه یکاتیلیک ماده سی( 

):ردیگ یم  
2- tridymite رد یگ یبالا شکل م يکه در دماهااست  از انواع کوارتز یکی( 

):شه مانند به رنگ روشن استیش یشش وجه یستالیصفحات کر يو دارا  
3- uncontrolled combustion 

بنابر این براي رسیدن به دماي بهینه احتراق، نمونه در داخل 

 C˚ 800و  700، 600، 500کوره الکتریکی و در دماهاي 

. نشان داده شده است) 2(سوزانده شد که نتایج آن در شکل 

شود با افزایش دما درصد کریستاله  همان گونه که ملاحظه می

شدن سیلیس و تبدیل شدن به کریستوبالیت و یا تریدیمیت 

و همچنین با توجه به این مسئله که هرچه دما . یابد افزایش می

ماند دماي  خته باقی میبالاتر باشد درصد کمتري از کربن نسو

C˚ 600 به عنوان دماي بهینه انتخاب گردید.  

  

  
خاکستر جگن بدست آمده از احتراق در دماهاي  XRDالگوي  .2شکل 

C˚ 800 -500.  

  

  سنتز شده MCM-41بررسی ویژگی هاي ساختاري  -3-4

سنتز شده با منبع  MCM-41مربوط به  XRDالگوي 

همان گونه . نشان داده شده است) 3(سیلیس جگن در شکل 

مربوط به شود یک پیک قله مانند و بلند  که ملاحضه می

 بیانگر وجود دارد که θ2در مقیاس  26/2˚زاویه  در 100صفحه

سنتز شده شش وجهی ماده نانو حفره  2d الگوي ساختاري

 با شدت کمتر به ترتیب در همچنین سه پیک  .]14[است 

ند که به ترتیب مربوط شو دیده می 8/5˚و  3/4˚، 8/3˚ زوایاي

که نشان دهنده نظم بالاي است  210و  200، 110به صفحات 

  .ماده نانو حفره سنتز شده است
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  .MCM-41نانو حفره سنتز شده  XRDالگوي  .3شکل 

  

سنتز شده نیز در  MCM-41مربوط به  FT-IRالگوي 

در این نمودار باند پهن جذب . نشان داده شده است) 4(شکل 

در  O-Hمربوط به پیوند  cm-13800-2970 در محدوده 

هاي جذب شده  و ملکول) Si-OH(سطحی  1هاي سیلانول گروه

 و  cm-12850 ارتعاشات موجود در. ]16, 15[شده آب است 

cm-12900  مربوط به پیوندC-H  و همچنین درcm-11630 

است که نشان دهنده مواد کربنی باقی  C=Cمربوط به پیوند 

ارتعاش خفیف . ]14[مانده از فرآیند احتراق گیاه جگن است 

مربوط به ماده سورفاکتانت باقی مانده  cm-1 2300موجود در 

ارتعاشات . در نانو حفره سنتز شده پس از کلسینه کردن است

نیز به دلیل تغییر شکل  cm-11580 -1340موجود در محدوده 

همچنین . هاي جذب شده آب بوجود آمده است ملکول

  در محدوده) Si-O-Si( 2ارتعاشات ساختار سیلوکسان

 cm-11350-850 به کشش غیر متقارن، در ناحیه مربوط  

cm-1 850-750  مربوط به کشش متقارن و در ناحیهcm-1 

  . ]17, 16[باشد  مربوط به ارتعاشات خمشی می 515-400

فضاي سطح ویژه مواد نانو حفره سنتز شده با کمک 

تعیین گردید که  BETجذب و واجذب گاز نیتروژن به روش 

همان گونه که . نشان داده شده است )3(نتایج آن در جدول 

سنتز شده با منبع سیلیس  MCM-41شود سطح ویژه  دیده می

، میانگین قطر m2/g 787استخراج شده از گیاه جگن برابر با 

 cm3/g745/0 و حجم کلی حفرات  nm 78/3حفرات برابر با 

  . باشد می

                                                
1- silanol 
2- siloxane 

  
  .MCM-41نانو حفره سنتز شده  FT-IRالگوي  .4شکل 

  

که از سیلیس  ]18-16[در مقایسه با مطالعات انجام شده 

جهت سنتز استفاده ) TEOS(آماده تترا اتیل اورتوسیلیکات 

توان گفت که ماده نانو حفره سنتز شده از وضعیت  کرده اند می

نمودار جذب و واجذب گاز . بسیار مناسبی برخوردار است

نشان دهنده مطابقت با الگوي نوع ) 5( نیتروژن نیز در شکل

)IV ( در طبقه بنديIUPAC آن از نوع  3و حلقه پسماندH1 

  . ت که ماده سنتز شده میان حفره استباشد که بیانگر این اس می

  

با  MCM-41هاي فیزیکی ماده نانو حفره سیلیکاتی  ویژگی .3جدول 

  جذب و واجذب گاز نیتروژن استفاده از نمودار
  

                                                
3- hysteresis loops 
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C-H

  نمونه

اندازه حفره 

واحد به 

 BJHروش 

)˚A(  

فضاي 

سطح 

ویژه 

)m2/g(  

میانگین 

قطر 

حفرات 

)nm(  

حجم کلی 

حفرات 

)cm3/g(  

  منبع

MCM-41 1/12  787  78/3  745/0  
مطالعه 

  حاضر

MCM-41  -  5/1003  96/3  76/0  ]16[ 

MCM-41 019/42  966  8/3  -  ]17[ 

MCM-41 22/34  1207  -  853/0  ]18[ 
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نمودار جذب و واجذب گاز نیتروژن در نانو حفره سنتز شده  .5شکل 

MCM-41.  

  

جهت بررسی شکل ظاهري ذرات نانو حفره سنتز شده از 

استفاده شده است که نتایج بدست آمده در شکل  SEMآنالیز 

 10این تصاویر که با بزرگ نمایی . نشان داده شده است) 6(

تهیه شده ) تصویر ب(هزار برابر  20و ) تصویر الف(هزار برابر 

و یا بیضوي شکل است است نشان دهنده تشکیل ذرات کروي 

 MCM-41که بر اساس مطالعات انجام شده با شکل ظاهري 

  .]19[ خوانی دارد هم
  

  
  )الف(

  
  )ب(

: با بزرگ نمایی MCM-41از نانو حفره سنتز شده  SEMتصاویر  .6شکل 

 .برابر 20000) برابر  ب 10000)الف

  نتیجه گیري -4

به دلیل فراوانی، انتشار گسترده و ) Carex riparia(گیاه جگن 

تواند به عنوان یک منبع مناسب  درصد بالاي سیلیس خود می

نتایج نشان داد که احتراق . سیلیس مورد استفاده قرار گیرد

بایستی در شرایط کنترل شده صورت گیرد تا باعث کریستاله 

به عنوان دماي بهینه  C˚600شدن سیلیس نگردد و دماي 

بالاترین درصد خلوص سیلیس بدست آمده در . دانتخاب گردی

بود که در نمونه اي بدست آمد که پیش % 13/91این مطالعه

با سیلیس . تصفیه و فرآیند رفلاکس بر روي آن انجام شد

حرارتی  - به روش آبی MCM-41بدست آمده ماده نانو حفره 

نانو حفره تولید شده با استفاده از روش هاي . سنتز گردید

XRD ،FT-IR ،BET  وSEM  مورد بررسی قرار گرفت و نتایج

با ساختار شش وجهی بسیار منظم،  MCM-41نشان داد که 

 nm، میانگین قطر حفرات )m2/g 787(بسیار بالا  سطحاندازه 

و ذرات کروي شکل  cm3/g 745/0، حجم کلی حفرات 78/3

هاي سنتز شده با منبع  که از وضعیت مناسبی در مقایسه با نمونه

  .در مطالعات دیگر برخوردار است TEOSسیلیس 

  

  اريزسپاسگ -5

انجام تحقیق حاضر با استفاده از پشتیبانی مالی و علمی 

دانشکده منابع طبیعی، دانشگاه تربیت مدرس و همچنین 

. ستاد ویژه توسعه فناوري نانو ممکن گردیدپشتیبانی مالی 

بدین وسیله نویسندگان این مقاله مراتب قدردانی و تشکر خود 

  .را اعلام می دارند

  )12یک خط فاصله ( 
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