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صلنامه علمی ترویجی انجمن نانوفناوری ایران
ف

چکیده

در این مقاله ســنتز تک مرحله ای نانوذرات MgCr2O4 و ZnCr2O4 تحت شــرایط ملایم دمایی انجام گردید. به منظور سنتز این نانوذرات از منیزیوم 
نیترات 6 آبه، روی نیترات 6 آبه، کروم نیترات 9 آبه و 1، 3- پروپان دی الُ )PG-1,3( اســتفاده شــد. فرآیند سنتز طی دومرحله شامل ساخت پیش ماده ها و میز 
گداخت می باشد، سنتز پیش ماده ها )هیدروکسی کربوکسیلات/کربوکسیلات منیزیوم )روی( و کروم( بر اساس واکنش مابین یون های نیترات و 1، 3- پروپان دی 
الُ در طی حرارت دادن محلول های نیترات های فلزی و دی  الُ اتفاق می افتد. به منظور شناســایی و مشــخصه یابی نانوذرات سنتز شده از آزمون های XRD و 

FESEM استفاده  گردید..

واژه های کلیدی: نننننننننننننننننننننننن

)MgCr2O4(سنتزتكمرحلهاینانوذراتمنیزیومکرومیت
ورویکرومیت)ZnCr2O4(تحتشرایطملایم

 ?>??????????????.ir

شبنم فرخنده ماسوله، جواد صفری*

)ACECR( 1- پژوهشکده علوم پایه کاربردی جهاددانشگاهی
2- دانشکده شیمی، دانشگاه تهران

1- کامپوزیت

فیزیكی  ویژگی های  به دلیل  پروسكایت ها  مانند  اسپینل ها  سنتز  امروزه 

ساخت  و  مواد  علم  عرصه  در  توجه  مورد  موضوعات  از  آنها  شیمیایی  و 

فرمول  با  سه  تایی  فلزی  اکسیدهای  اسپینل ها   .]1[ می باشد  نانوساختارها 

 Mg، Zn یک کاتیون فلزی دو ظرفیتی نظیر A هستند که در آنها AB2O4

و Co در سایت تتراهدرال و B نیز یک کاتیون فلزی سه ظرفیتی مانند Cr و 

Al در سایت اکتاهدرال در یک ساختار مکعبی می باشد ]2[. 

L. V. Morozova و V. O. Popov اسپینل منیزیوم كرومیت را از طریق هم 

 S. Boumaza.]3[ بلورسازی )كوكریستالیزاسیون( نمك های اولیه تولید نمودند

مقادیر  با  شیمیایی  هم رسوبی  طریق  از  را  كرومیت  روی  نیز  همكاران  و 

در  آن  تبخیر  و  آبه   9 نیترات  كروم  و  آبه   6 نیترات  روی  از  استوكیومتریك 

محلول )H2O / HNO3: 1/1( سنتز كردند. سپس پودرهای غیر بلوری و 

 M. 700 كلسینه گردید ]4[. همچنین˚ C بی شكل حاصل در آون تحت دمای

Stoia و همكاران نانوذرات روی كرومیت و منیزیوم كرومیت را از محلول 

نیترات پلی وینیل الکل poly )vinyl( alcohol - فلز تهیه كردند ]5[. 

 

2- هدف اصلی

هدف از این پژوهش سنتز نانوذرات منیزیوم نیترات )MgCr2O4( و روی 

كرومیت )ZnCr2O4( از طریق یك تكنیك آسان، سریع، تحت شرایط ملایم 

حرارتی  تجزیه  شامل  روش  این  می باشد.  مناسب  بازده  با  دمایی  نظر  از 

پیش ماده های تشكیل شده در واكنش احیا مابین مخلوط نیترات های فلزی 

تركیبات  این  نانوساختارها  این  است.   )PG-1,3( اُل  دی  پروپان   -3  ،1 و 

دارای كاربردهای گسترده ای در مواد نسوز و كاتالیست برای انواع واكنش ها 

می باشند ]3[. 

در این میان اسپینل روی كرومیت قابلیت كاربرد به عنوان یك كاتالیست مؤثر 

در تعدادی از فرآیندهای شیمیایی هتروژن مانند اكسیداسیون CO، سوختن 

و مواد  آلی، حسگر رطوبت  احیای مولكول های  كاتالیتیكی هیدروكربن ها، 

مغناطیسی را دارند ]6-9[. 

سنتز  ژل،  سل-  جمله  از  مختلفی  روش های  نانواسپینل ها  سنتز  به منظور 

كنون  تا  اسپره ای  پیرولیز  و  میكروامولسیون  روش  هیدروترمال،  احتراقی، 

گزارش گردیده است ]10-15[.

3- مواد و روش ها

3-1- سنتز نانوذرات با ساختار اسپینلی 

در این پژوهش مرحله اول شامل تجزیه گرمایی پیش ماده های تشكیل شده 

OH–( در واكنش احیا مابین مخلوط نیترات   های فلزی و 1، 3- پروپان دی اُل

كئوردینه  تركیبات  پیش ماده ها  این  می باشد.   )OH–CH2–CH2–CH2

از  حاصل   )−COO–OOC–CH2−( مالونات  آنیون های  با  فلزی  كاتیون 

اكسایش 1، 3- پروپان دی اُل هستند.

مواد اولیه به منظور سنتز منیزیوم كرومیت و روی كرومیت شامل نمك های 

منیزیوم نیترات 6 آبه به عنوان منبع Mg، روی نیترات 6 آبه به عنوان منبع 

 )PG-1,3( و 1، 3- پروپان دی اُل Cr كروم نیترات 9 آبه به عنوان منبع ،Zn

به عنوان دی اُل كاهنده می باشد، همه واكنشگرها با خلوص بالا از شركت 

مرك تهیه شدند. 

شدن  حاصل  به منظور  گداخت  و  پیش ماده ها  سنتز  مرحله  دو  در  سنتز 

پیش ماده ها  سنتز  گرفت.  صورت  كوره  در  گداخت  طریق  از  كرومیت 

اساس  بر  كروم(  و  )روی(  منیزیوم  كربوكسیلات/كربوكسیلات  )هیدروكسی 

واكنش احیا مابین یون های نیترات و 1، 3- پروپان دی اُل در طی حرارت دهی 

محلول های نیترات های فلزی و دی  اُل بوده است. 

 )2.6H
2
O)3.9H

2
O– Zn)NO

3
)2.6H

2
O/Cr)NO

3
)Mg)NO

3
مخلوط های )

حل  اُل  دی  در  ظرفیتی،  دو  فلز  كاتیون  به  كروم   1 به   2 مولی  نسبت  با 

برای  به 8 است.  نیترات 3  یون  به   PG-1,3 استوكیومتری می شوند. نسبت 

رعایت استوكیومتری و موازنه واكنش از 50 درصد اضافه 1، 3- پروپان دی 

اُل استفاده گردید. 

3OH-CH2- CH2- CH2-OH + 8 NO3- + 2H+3-OOC- CH2-

 COO- + 8NO + 10H2O

به دست آمده روی یك هیتر- همزن مغناطیسی ضمن هم خوردن  محلول 

تا دمای C ˚140 به  مدت 2 ساعت حرارت داده شد. در این میان گاز سمی 
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كربوكسیلات/ تا هیدروكسی  گردید  خارج  نیتروژن  دی اكسید  رنگ  خرمایی 

پیش ماده  پایان  در  شد.  حاصل  كروم  و  ظرفیتی  دو  كاتیون  كربوكسیلات 

به دست آمده به منظور كلسینه شدن و گداخت به مدت 3 ساعت در كوره 

تحت دمای C ˚600 قرار داده شد تا محصول روی كرومیت به رنگ خاكستری 

تیره حاصل گردد. نانوذرات منیزیوم نیترات )MgCr2O4( و روی كرومیت 

)ZnCr2O4( با بازده حدود 70 درصد و حدود 85 تولید شدند. 

4- نتایج و بحث

برای مشخصه یابی نمونه های سنتز شده از پراش پرتو ایكس )XRD( استفاده 

گردید. در مورد هر دو نمونه سنتز شده طبق اطلاعات موجود در نرم افزار 

دستگاه  XRD پیک های شاخص برای نانوذرات سنتز شده با داده های گزارش 

-10 :PDS( شده در پایگاه داده های دستگاه موجود برای منیزیوم كرومیت

همچنین  دارد.  مطابقت   )1107-22  :PDS( كرومیت  روی  برای  و   )0351

كه نمونه های سنتز شده  است  آن  از  آمده حاكی  به دست   XRD الگوهای

از نمونه سنتز   X این شكل ها نشانگر طیف پرتو خالص و تك فاز می باشد. 

شده می باشند. همانطور كه در شكل 1 دیده می شود، پیك های اندیس گذاری 

بلوری )111(، )220(، )311(، )400(، )331(، )422(،  بیانگر صفحات  شده 

 )MgCr2O4( در منیزیوم كرومیت )511(، )440(، )531(، )622( و )444(

بلوری  صفحات  مبیّن  شده  اندیس گذاری  پیك های  نیز   2 شكل  مطابق  و 

در   )533( و   )320(  ،)400(  ،)511(  ،)422(  ،)400(  ،)222(  ،)311(  ،)220(

روی كرومیت )ZnCr2O4( است كه در مورد هر دو تركیب الگوی به دست 

آمده تطابق خوبی با فاز كریستالی مربوطه دارند. 

از دستگاه پراش پرتو ایکس  با استفاده   )XRD( الگوی پراش پرتوی ایكس

، ولتاژ kV 40، جریان  Philips DW1800 با تابش

شركت  در   0/40 برابر   step size با   74 تا   4  ،2θ محدوده  در  و   30 mA

كانساران بینالود تهیه گردید.

میكروسكوپ  تصاویر  شده  سنتز  نانوذرات  مورفولوژی  بررسی  به منظور 

میكروسكوپ  از  استفاده  با   )FESEM( میدانی  گسیل  روبشی  الكترونی 

می شود  مشاهده  تصاویر  این  در  گردید.  ثبت   4160-S مدل   Hitachi

از  نانوذرات MgCr2O4 و ZnCr2O4 به دست آمده کروی شکل بوده و 

لحاظ ساختاری همگن هستند. )شكل های 3 و 4(.

5- نتیجه گیری

روش اصلی برای سنتز نانواسپینل های مذكور، برهم كنش مابین اكسیدهای 

اولیه در ضمن حرارت دهی می باشد. برخی عوامل نظیر شرایط واكنش مواد 

واكنش می توانند  پراكندگی و همگنی مخلوط  آنها،  بلورینگی  اولیه، درجه 

600˚ C كلسینه شده در)MgCr2O4( منیزیوم كرومیت )XRD( شكل 1 - الگوی پراش پرتو ایكس

600˚ C كلسینه شده در )ZnCr2O4( روی كرومیت )XRD( شكل 2- الگوی پراش پرتو ایكس
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بر سرعت تشكیل محصول تأثیرگذار باشند. به تازگی برای تهیه نانواسپینل ها 

بهره گیری از سنتز به روش های شیمیایی تحت دماهای پایین تر بیش از پیش 

مورد توجه محققین قرار گرفته است

كرومیت  روی  و   )MgCr2O4( كرومیت  منیزیوم  نانوذرات  مقاله  این  در 

با  فلزی  كاتیون  كئوردینه  تركیبات  گرمایی  تجزیه  طریق  از   )ZnCr2O4(

تركیبات  حاصل  پیش ماده های  آمدند.  به دست  كربوكسیلات  آنیون های 

 )−COO–OOC–CH2−( مالونات  آنیون های  با  فلزی  كاتیون  كئوردینه 

منیزیوم  نانوذرات  سنتز  بودند.  اُل  دی  پروپان   -3  ،1 اكسایش  از  حاصل 

مناسب  خلوص  با   )ZnCr2O4( كرومیت  روی  و   )MgCr2O4( كرومیت 

با استفاده از یك روش سنتز تك مرحله ای تحت شرایط ملایم دمایی همراه 

با كنترل آسان استوكیومتری محصول نهایی انجام شد و در نهایت محصول 

به دست آمده تحت دمای C600° در كوره كلسینه گردید. بررسی تصاویر 

به دست  نانوذرات  خصوص  )FESEM(در  روبشی  الکترونی  میکروسکوپ 

آمده حاكی از آن است كه در این روش سنتزی قابلیت سنتز نانوذراتی با 

ابعاد بین 30 تا 60 نانومتر وجود دارد.
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