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 يهـا متغيراثـر   پـژوهش ن يدر ا. شمار رفته است به يكيسرام يه نانوپودرهايمهم در ته يهااز روش يكيهمواره  يدهروش رسوب -چكيده 
 ـتريا(م يتـر يد ايپودر اكس نانو. شده است ين روش است، بررسيرگذار ايتاث يهامتغيرن ي، كه از مهمتريرسازيغلظت و مدت زمان پ روش  بـه ) اي

در روش . عنـوان عامـل رسـوب اسـتفاده شـد      وم بـه يدروژن آمونيش ماده و از كربنات هيپ عنوان بها يتريپودر ا كروياز م. ه شديته يده رسوب
غلظـت   يبررس يمولار برا 75/0.  5/0، 25/0ن سه غلظت يچن هم. شد يرسازيساعت پ 24و  12، 6، 3ب مورد نظر در چهار زمان يترك دهي رسوب

تحليـل   ،كـس يپرتـو ا  ، توسـط پـراش  رفتـار گرمـايي و انـدازه ذرات   و  ن روشيل شده در ايتشك يفازها. شد يش ماده مورد استفاده، بررسيپ
 ـا غلظـت م يو  يرسازيزمان پ يدر هر دو مورد با بررس .ندو ميكروسكوپ الكتروني روبشي بررسي شد DTA و TG گرماييحرارتي حالـت   ،نيانگي

 ـقبـل و بعـد از عمل   هـا بيترك يوندهايص پيتشخو  يبررس برايز ين) FTIR(فروسرخ  يسنجفيط يابيمشخصه  تحليلاز . ن شديينه تعيبه ات ي
  .استفاده شدگراد سانتيدرجه 1100و  1000، 900 يدر دماها يحرارت

 
  يرسازي، نانوپودر، غلظت، مدت زمان پدهي رسوبم، يتريد اياكس: كليديواژگان 
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Abstract: Precipitation has always been one of the important methods in the preparation of ceramic nanopowders. In this 
study, the most important parameters, ageing time and concentration parameters, have been studied. Yttrium oxide (Yttria) 
nanopowder was synthesized by precipitation method. Yttria micropowder and ammonium hydrogen carbonate were used as 
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precursor materials. The study involved aging time and concentration in four and three levels, repectively (3, 6, 12 and 24h for 
ageing time and 0.25, 0.5 and 0.75 mol/L for concentration). Synthesized phases, thermal behavior and particle size were studied 
by X-ray diffraction pattern (XRD), thermogravimetry (TG), differential thermal analysis (DTA) and field emission scanning 
electron microscopy (FE-SEM). Fourier transform infrared spectroscopy analysis (FTIR) was used for studying bonding before 
and after the heat treatment at 900, 1000 and 1100 C. 
 
Keywords: Yttrium oxide, Precipitation, Nanopowder, Concentration, Ageing time 

 

 
 مقدمه -1

از  یعیدامنـه وس ـ  يدارا و استم یتریب این ترکیا مشهورتریتریا
دما بالا و  يتوان به ابر رساناها یماز آن جمله ، که استها کاربرد
 ـتریا. زر اشاره کردیحالت جامد ل يها کیسرام خـواص   يا دارای

تـوان  ین جمله م ـیاست و از ا مناسبیار یبس ییایمیو ش یکیزیف
ار یگراد، فشار بخار بسیدرجه سانت 2400از به نقطه ذوب بالاتر 

از طول موج و مقاومت به  يادر بازه گسترده يت نوریکم، شفاف
  .]1[بالا اشاره نمود  یخوردگ

 ـتریاز کاربردهـا و مخصوصـاً اسـتفاده از ا    ياریدر بس      ا در ی
  یجوش تف يها، حذف کامل حفرات در نمونهينور يکاربردها
منظـور   نیبـد . استار مهم یت بالا بسیدن به شفافیرس يشده برا

 ـ  یک ـی. توان از دو روش بهره بـرد  یم هـا و   یاسـتفاده از افزودن
گـر اسـتفاده از   یو مورد د ]3، 2[دن به حداکثر تراکم مدنظر یرس

ک گـرم کـه در   یزواستاتیرس داغ و پرس اچون پ هم ییها روش
شـود   یهم به نمونه وارد م ـ ییفشار بالا  یجوش ن مرحله تفیح
تحت فشار هرچند کـه    یجوش تف يها استفاده از روش. ]5 ،4[

نـه  یت بالاست، امـا هز یزان شفافیمدن بهیرس يبرا يموثر  روش
 ایجـاد ها عـلاوه بـر    یاستفاده از افزودن. ز در بر داردیرا ن ییبالا

 يبــالا يهــا نــهیزات و هزیــاز بــه تجهیــت مــورد نظــر، نیشــفاف
  .تحت فشار را ندارد  یجوش تف

از بـه  ین ينور يکرد کاربردهایا با رویترید پودر ایتول يبرا
کنترل  )مورفولوژي( ختیا با اندازه ذرات با ریترید پودر ایتول

و با  یدهبا استفاده از روش رسوبن منظور یهم به. استشده 
در روش اول، . د کننـد ین پودر را تولیاند ا کرد توانستهیدو رو

ن رسـوب در  ی ـم رسوب داده شد و سپس ایتریابتدا کربنات ا
هرچنـد کـه   . ]6[شـد   يرسازیپ ساعت 6ش از یمدت زمان ب

د کنـد امـا   ی ـت تولی ـا را بـا موفق یترین روش توانست پودر ایا
مواجـه   ییهـا  تیبالا بـا محـدود   يرسازیعلت مدت زمان پ به
از  يریجلـوگ  يمحلـول بـرا   pHزان ی ـن، می ـعلاوه بـر ا . شد

نگـه داشـته    ششتر از  د در کمیشدن ذرات رسوب، باکلوخه
امل کربنـات  از رسوب ک pHن مقدار یگر ایشود و از طرف د

ک ی ـن روش حـدود  یبا استفاده از ا .کند یم يریم جلوگیتریا
مانـد و رسـوب    یم ـ یا در محلـول بـاق  یتریا يها ونیسوم از 

 کنـد  میم رسوب یترید ایدروکسیاما در روش دوم، ه. کند ینم
حاصـل   يها شود که رسوب یم يرسازیاتاق پ ير دمایو در ز

 يهـا ونیاز . ]7[ست ه ایها شب ک مجموعه از کارتیار به یبس
ا ی ـتریپـودر ا  يریپـذ  یجوش ـ ش تـف یافـزا  بـراي ز یسولفات ن
ن یسـولفات دوپ شـده درح ـ   يهـا  ونیاکثر . شود یاستفاده م

 ـا. نـد شـو  یا جدا م ـیتریون از پودر ایناسیکلس  ين روش دارای
 بـه  بالا و خلوص ی، بازدهتر بیشار ید بسیچون تول هم ییایمزا

  .استنسبت بالا 
سـنتز   يهـا انـواع روش  یو بررس ـ پژوهشبه  ازین نیبنابر ا     
 ـمطالعات گسـترده در ا  ينه برایصرفه و پربازده است و زم به ن ی

 تـر  بـیش  يهـا  یبـا بررس ـ . صورت بـالقوه وجـود دارد   بهمبحث 
 کـه آورد  دسـت  بها یتریاز نانوپودر ا يتر توان اطلاعات کامل می
 یتصـنع  ير در کاربردهـا یگ چشم يها شرفتیمنجر به پ دتوان یم
  .دوش
  
  و روش پژوهش مورد استفادهمواد  -2

 آورده شده 1جدول در  ژوهشپ ینمورد استفاده در ا اولیه مواد
 یاز شرکت آلمان%) 99/99(بالا  یارخلوص بسبا مواد  ینا. است
 .ددنش یههتمرِك 
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  پژوهش ینمورد استفاده در ا یمیاییمواد ش -1 جدول
  شرکت سازنده  )g/mol(کولی مول جرم  )3g/cm( چگالی  نام ماده  ردیف

  )112412( آلمان Merck 01/383  1/1 اکسید ایتریم با ابعاد میکرونی  1
  )101131( آلمان 3HCO4NH 584/1  06/79  Merckکربنات هیدروژن آمونیوم   3
  )101217( آلمان 2SO4 77/1  14/132  Merck(NH4) سولفات آمونیوم   4

  

 
  

  دهی رسوبفرایند  يروندنما -1شکل 
 شـژوهـپ نـیدر ا ادهـتفـورد اسـم

  
از ی ـم، مقـدار مـورد ن  یتریترات ایه محلول نیته يدر ابتدا برا     

ک حل شده، یترید نی، در اسیکرونیبا اندازه ذرات م Y2O3پودر 
در . دیمولار رس 5/0با افزودن آب مقطر به آن غلظت محلول به 

تر آب یل یلیم 100گرم در  18/0(وم یادامه محلول سولفات آمون
مـولار   5/1از محلول . م اضافه شدیتریترات ایبه محلول ن) مقطر

دهنـده اسـتفاده    عامـل رسـوب   عنوان بهوم یدرژن آمونیکربنات ه
ب ی ـقه بـه ترک یتر بر دقیل یلیم چهارسرعت  بهعامل رسوب . شد

و پـس از   يرسازیساعت پ سهمدت  بهسپس محلول . اضافه شد
 دومرتبـه بـا آب مقطـر و     چهار یفآن با عبور دادن از کاغذ صا

سـاعت در   12مدت  بهرسوب حاصل . مرتبه با اتانول شسته شد
آمده توسط هاون نـرم و   دست بهپودر . خشک شد C 80 دماي
ند یفرا يروندنما. نه شدیگراد کلسیدرجه سانت C 1000 يدر دما
نشـان داده   1شـکل  در  پژوهش نیمورد استفاده در ا دهی رسوب

مرحلـه تشـکیل    چهـار شـامل   Y2O3 نـانوپودر  دی ـتول .شده است
  .استو کلسینه کردن  و صاف کردن دهی رسوب، محلول

سنــج  توسط دستـگاه پــراش  کسیپـراش پرتـو ا يالگوها     
 CIII Rigaku D-Max مــــدل  ـپسیلیف) XRD( کسیپـرتـو ا

شده  لتریف) Cu-Kα, λ= 0.15406 nm( يبا استفاده از پرتو نگار
 θ2زاویه پراش  آمپر،یلیم 40 انیکیلوولت، جر 40، با ولتاژNiبا 
ص یمنظور تشخ به، min/ 06/0درجه و نرخ روبش 80تا  10از 

 ـتریمختلـف ا  یستالیکر يساختارها ناسی ـفازش ـ. دـثبـت ش ـ  ا،ی
ـــوهايا ــراش لگ ــرم   پ ــط ن ــس توس ــو ایک ــنجی پرت ــزارس   اف

X’Pert HighScore   هـا تیسـتال ین انـدازه کر یـی تع .انجـام شـد 
رابطه شـرر،  . دوشمیانجام ) 1رابطه ( 1توسط رابطه شرر معمولا

در  Xاندازه دانه بلوري را بر حسب پهنـاي پیـک پـراش اشـعه     
 .]8[دهد نصف ارتفاع و سایر شرایط پراش می

     )1(  d = Kλ / βcosθ 

مم، بر حسـب  یپهناي پیک در نصف ارتفاع ماکز βدر این رابطه 
طول موج پراش ایکـس   λ، 2/1تا  6/0عدد ثابت بین  Kرادیان، 

هـا بـر حسـب    تیسـتال یانـدازه متوسـط کر   dبر حسب نانومتر، 
 ـدر ا. اسـت زاویه تفرق پیک بـر حسـب درجـه     θنانومتر و  ن ی
علـت دقـت    بـه ) 2رابطـه  ( از رابطه شرر اصلاح شـده  پژوهش

  .]8[شد  استفاده تر بیش
 )2(  Lnβ = Ln(Kλ/d) + Ln(1/cosθ) 

 ـ یروبش یالکترون یکروسکوپیم ریتصاو      ریخـت   یبررس ـ يراب
ــا  ــه  فازه ــرون ثانوی ــاویر الکت ــکیل تص ــا تش ــط ،2ب ـــگاه  توس دست

 TESCAN (FESEM) یدانیم یلگس یروبش یمیکروسکوپ الکترون
 یـه ته KV20 و 15 کننـده  یعتسرترتیب با ولتاژهاي  به ZIESSو 
رسانایی الکتریکی ندارند، قبـل   Y2O3جا که پودرهاي از آن. شد

دهـی طـلا بـر روي    پوشـش  سـکوپ، از مشاهده در زیـر میکرو 
  .گذاري انجام شدوسیله دستگاه لایه ها بهنمونه
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  )C(دما 

  هاي مربوط به تحلیل گرمایی روش کربناتی نمودار -2 شکل
  

کمک دستگاه  به) FT-IR( هیفور لیتبد فروسرخ یسنجفیط     
Jasco  680مدل-Plus يهـا در سل KBr    بـا دقـتcm-1 4  و در

نــد جــذب، یدر فرا .انجــام گرفــت cm-1 4000-400محــدوده 
 یارتعاش ـ يهـا از اشعۀ مادون قرمز که با فرکـانس  ییهافرکانس

از . کند، جذب خواهـد شـد  یق میمولکول مورد نظر تطب یعیطب
موجود در مولکول قادر به جذب اشعۀ  يوندهایجا که تمام پآن

گشــتاور  يکــه دارا ییونــدهایســتند، فقــط آن پیمــادون قرمــز ن
ن انـواع حرکـت   یتـر ساده. ندهست هستند قادر به جذب یوقطبد

 ـۀ مادون قرمز فعال است و یکه در ناح ی، در مولکولیارتعاش ا ی
د، حرکـات  شـو یموجب جذب اشعۀ مـادون قرمـز م ـ   یعبارت به

 يتـوان بـرا  یف مـادون قرمـز م ـ  یاز ط. ستا یو خمش یکشش
یـن روش  در ا. ها استفاده کردمولکول یعامل يهاگروه ییشناسا

شود و با مراجعـه بـه   میزان جذب برحسب عدد موجی رسم می
جداول مربوطه که موقعیت ارتعاش پیوندهاي مختلف را نشـان  

هـا و پیونـدها شناسـایی    دهند، طول موج یا عدد موج گـروه می
  . دشومی

) DTA( یافتراق یو گرماسنج) TGA( گرمایی یجرم يهاتحلیل     
 Rheometric Scientific STA1500 اهتوسط دستگزمان  طور هم به

در  .انجـام شـدند   min/C°10 شگرمـای در اتمسفر هوا و آهنگ 
گیري  مرتب با افزایش دما اندازهطور به، وزن نمونه TGAروش 

ن یرات شـکل گرفتـه در ح ـ  ییتوان از این طریق تغشود و میمی

هـاي پیـاپی   البته این کار مستلزم آزمـایش . واکنش را تعیین کرد
کند طور پیوسته وزن نمونه را منعکس می به TGA تحلیل. تاس

مربوط به خـروج   يتوان دماهامی گرمایی تحلیلو با استفاده از 
ش ین افـزا ی، حDTA تحلیلبا  .ص دادیرا تشخ یمواد عال و آب

در هر مرحله را ) ا گرمازایر یگرماگ(دما، نوع واکنش انجام شده 
ه مجهول و نمونـه اسـتاندارد   ن نمونیب يبا توجه به اختلاف دما

  .توان مشخص کردیم
  

  ج و بحثینتا -3
 تحلیـل آمـده از   دسـت  بهرسوبات  گرماییخواص  یبررس يبرا
 2شـکل   ج آن دریاستفاده شده است، که نتا TG-DTAزمان  هم

 از یرات وزنییتغ طور که نشان داده شده است، همان .آمده است
 ـتجز ابراینشـود، بن ـ  بعد دیده نمی به C° 600 دماي  گرمـایی  هی

ایـن  . اسـت  دهیبه اتمام رس C° 600در حدود  دیکربنات به اکس
شـود   ب توسط بررسی الگوهاي پراش اشعه ایکس تایید میمطل

ترتیـب بـه    بـه  C° 292و  90هاي گرمـاگیر پهـن    قله). 3شکل (
قله گرمازا نا . شود حذف آب جذب شده و مولکولی مربوط می

. شـود  ه شدن ایتریـا منسـوب مـی   به کریستال C° 600محسوس 
مـاده کربنـاتی و تشـکیل     مشخص شده که تجزیه گرمایی پـیش 

شـود و همـانطور کـه دیـده      انجـام مـی   C° 700ایتریا در حدود 
تغییــر وزن محسوســی  C°700شــود در دماهــاي بــالاتر از  مــی

 .]9 ،6[شود  مشاهده نمی

اســتفاده شــود،  AHCو  میتــریا تــراتیکــه از ن یدرصــورت     
 :]10[خواهد بود  ریصورت ز به واکنش

  

2Y (NO3)3 + 6NH4HCO3 + nH2O → Y2 (CO3)3.nH2O +  
 

NH4NO3 + 3CO2 + 3H2O      )3         (                         

و  AHCماده کربناتی، به شـش مـول    بنابراین براي تشکیل پیش
برابر بـا  (ثابت بودن این نسبت . دو مول نیترات ایتریم نیاز است

مـاده نیـاز    براي تشکیل این پـیش . بسیار حائز اهمیت است) سه
تر از یک حد بحرانی باشد، که در غیر ایـن   هم کم pHاست که 
ــی Y(OH)CO3صــورت  ــکیل م ــود  تش ــن . ]10[ش ــکیل ای تش

  تشکیل ذرات بـا میـزان کلوخـه    ماده هیدروکسیدي منجر به پیش
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  2درجه 

ي روش هیدروکسیدي ها پراش اشعه ایکس نمونه الگوي  -3شکل 
  اعتـس 24) و د 12) ج ،6) ب ،3) ازي الفـرسـان پیـا زمـب

 
دما نیز . کند شود و خواص نامطلوبی را در پودر ایجاد می بالا می

ها تکرارپذیر باشند، درایـن   باید ثابت نگه داشته شود تا آزمایش
  .اسب استهاي واکنش من از نظر سرعت C°70حالت دماي 

 ـتریل فاز ایبا تشک C° 700کاهش وزن در        ـپا یا مکعب ـی ان ی
کـه بـه    اسـت  ییاز وزن ابتـدا  65/57% مانـده   یوزن بـاق . افتی

. شـود  مـی ه مربـوط  ی ـدر نمونـه اول  Y2(CO3)3.2.46H2Oفرمول 
ــدار ــات ا يمقــ ــود در کربنــ ــریاز آب موجــ ــدار، یتــ م آبــ

Y2(CO3)3.nH2Oو  اسـت  يوندی، آب پn  3تـا   2از توانـد   مـی 
، 407، 325 يهـا  قلـه  یجرم ـ یف سـنج یبر اساس ط. ر کندییتغ

  مربـوط  CO2ل خـروج  ی ـممکن اسـت بـه تکم   C° 490و  449
بـر   گرمـایی  يپهن در نمودارهـا  يها قلهوجود . ]12 ،11[ شود

 ـاز مراحـل تجز  يتمام نشدن تعـداد    دلالـت  یانی ـم گرمـایی ه ی
 ـصـورت ز  بـه ممکـن اسـت    هـا  واکـنش  یبیب تقریترت. دارد ر ی
 :]12، 11[باشد  می

)4(  Y2(CO3)3  2.46H2O → Y2(CO3)3  2H2O + 
0.46H2O 

)5(  Y2(CO3)3  2H2O → Y2(CO3)3 + 2H2O 

)6(  Y2(CO3)3 → 2YО1.1(CO3)0.40 + 2.2СО2 

)7(  2YО1.1(CO3)0.40 → Y2O3 + 0.8СО2 
  :استر یصورت ز به یکل گرماییو واکنش 

  

)8(  Y2(CO3)3  2.46H2O → Y2O3 + 3СО2 + 
2.46H2O 

  
  يرسازیاثر زمان پ یبررس -3-1

هـا و ذرات  تیستالیاندازه کر يبر رو يرسازیاثر زمان پ یبررس
کـس و  یپراش اشـعه ا  يهاتحلیلب توسط یترت بهآنها  ختیو ر
 يالگوهـا  3شکل در . انجام شد یروبش یپ الکترونوکروسکیم

  هـاي  زمـان  در مـدت  يرسـاز یکـس مربـوط بـه پ   یپراش اشعه ا
ــا . ســاعت نشــان داده شــده اســت  24و  12، 6، 3 ــا توجــه ب   ب

ها داراي ساختار مکعبی خالص  هاي الف تا د تمامی نمونهشکل
دسـت آمـده از روش شـرر     هـاي بـه  انـدازه کریسـتالیت  . هستند

. آمـده اسـت   2  جـدول براي این چهار نمونـه در   3اصلاح شده
مشخص است با افـزایش مـدت زمـان پیرسـازي      طور که همان

  .اندازه کریستالیت افزایش یافته است
تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی مربـوط   4شکل در      

هـاي متفـاوت    هاي روش هیدروکسـیدي کـه در زمـان    به نمونه
اند، نشان داده شـده  کلسینه شده C° 1100پیرسازي و سپس در 

مشخص است با افـزایش مـدت    طور که از تصاویر همان. است
جـایی کـه    از آن. زمان پیرسازي اندازه ذرات افزایش یافته است

هم جوش خورده  اند، ذرات به کلسینه شده C° 1100ها در  نمونه
وجـود   هـا را بـه  و ابعاد آنها از محدوده نانو خارج شده، کلوخـه 

  .اند آورده
  
  بررسی اثر غلظت محلول ایتریم -3-2

مولار تغییـري   75/0تا  25/0محلول ایتریم از با افزایش غلظت 
دست آمده از الگوهاي پراش اشـعه ایکـس    هاي بلوري به در فاز

  فاز مکعبـی ایتریـا بودنـد و   ها داراي تک تمامی نمونه. دیده نشد
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 ي پیرسازي مختلفها ي با زمانها آمده براي نمونه دست بهي ها اندازه کریستالیت -2جدول 

  24  12  6  3  ]ساعت[ مدت زمان پیرسازي

  38/39  35/37  45/34  2/34  ]نانومتر[اندازه کریستالیت 
 

  
  ي روش هیدروکسیدي با زمان پیرسازيها پی الکترونی نمونهوتصاویر میکروسک -4شکل 

  )است nm 100شاخص اندازه تمامی اشکال (ساعت  24) و د 12) ، ج 6) ب ،3) الف 
 
امـا  . مشـاهده نشـد   يرگ ـیبر وجود فـاز د  یمبن یاضاف قلهچ یه

آمده از روش شرر اصلاح شـده،   دست به يها تیستالیاندازه کر
ش غلظـت محلـول، از   یرا با افزا يزیهر چند ناچ یشیروند افزا

  2درجه (خود نشان دادند 
  ).5شکل 
آمـده   دسـت  بـه ) 6شـکل  ( یالکترون یکروسکوپیر میتصاو     

انـدازه ذرات کـاهش و    هـا  ش غلظت نمونهینشان داد که با افزا
الـف نشـان داده    -6شکل طور که در همان. افتیش یسپس افزا

و  یوسـتگ یپ. ندهسـت  يار کـرو یشده اسـت، ذرات حاصـل بس ـ  
ش یبـا افـزا  . شـود ین ذرات مشـاهده م ـ یز در بین یفیاتصال ضع

  ، انــدازه ذرات بــه)ب -6شــکل شــکل (ر مــولا 5/0غلظــت تــا 
nm 21/28     کاهش یافته و ذرات علاوه بر کـروي بـودن نسـبی

شـدن  خود، اتصال بینشان از بـین رفتـه اسـت و دچـار کلوخـه     
ــدضــعیف شــده ــه حاصــل از غلظــت . ان ــولار 75/0در نمون   م

  .فته استاندازه ذرات افزایش یا) ج -6شکل (
مطالعات نشان داده است که برعکس اندازه ذرات، سـرعت       

انـدازه ذرات بـا   . رسوب با غلظت ایتـریم تغییـر نخواهـد کـرد    
افزایش غلظت ایتریم، تا یک حد بحرانی کاهش خواهد یافـت،  

شـود کـه بـراي     هـایی تشـکیل مـی    تر از این حد، کلوخه و بیش
  .]13[خواص ماده مضر است 

 نکته مهم دیگر این بود که تصاویر نشان دادند که با افزایش     
یابد که البتـه منطقـی    سطحی کاهش می غلظت محلول اثر عامل

تـر پایدارترنـد و    هاي بزرگ هم هست، بدین صورت که کلوخه
دسـت آمـده    میانگین اندازه ذرات به. ]13[شوند  تر تجزیه می کم
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  .نیز با افزایش غلظت، روند افزایش داشت
  

  در نانوذرات ایتریا FTIRمنبع پیوندهاي جذبی  -1جدول 
  مد ارتعاش  ]cm-1[عدد موج   منبع

Y2O3 550-700  6کشش Y-O 

CO2  شده توسط جذبY2O3 کشش نامتقارن   1560و  1630  از محیطC-O 

H2O  جذب شده توسطY2O3 کشش   3450-3400  از محیطO-H 

  

 
  2درجه 

  کربناتیي روش ها الگوي پراش اشعه ایکس نمونه -5شکل 
  ولارـم 25/0) و ج 5/0) ، ب75/0) ي الفها تـلظـا غـب

 
رسـوب را قبـل و    ماده حاصل از شیپ FTIRف یط 7شکل      

 KBrالـف بـه    - 7شکل . دهد ینشان م یات حرارتیبعد از عمل
طور که  همان. شودیشگاه مربوط میخالص استفاده شده در آزما

ــهمشــخص اســت،  ــه  cm-11130و  1524، 1387در  ییهــا قل ب
 cm-1 3410در حـدود   یفیضـع  قلـه ن یهمچن C-O هاي ارتعاش

 یجذب شـده سـطح   و آب O-H يوندهایشود که به پیده مید
 cm-1 1630و  3410 يهـا  قلـه  ،ب -7شکل در . شودیمربوط م

 یکشش ـ هـاي  ارتعـاش ب بـه  یترت تواند به یم یجذب يوندهایاز پ
OH  یجـذب  يونـدها یپ. و حضور آب جذب شده مربوط باشـد 

 یو خمش ـ یکشش ـ هاي ارتعاشبه  cm-1 1125و  1387، 1524

و  837 يهـا  قلـه ن یعـلاوه بـرا  . شود یمربوط م C-Oرمتقارن یغ
cm-1 755 یه کشش ـیز مشاهده شدند که به ناحین N-O  ازNO3- 

ه نشان داده  -7ج تا  -7طور که در شکل  همان. شود یمربوط م
بـا   N-Oو  O-H ،C-O يهـا  گـروه  ینسـب  يها شدتشده است 

نه کـردن  یپس از کلس ـ. ابدی یون کاهش میناسیکلس يش دمایافزا
ن که به کشش ییفرکانس پا يها هقلو بالاتر،  C° 900 يدر دماها

 ـیعلت تجز بهشوند،  یمربوط م N-O يوندهایپ ن رفـتن  یه و از ب
ایـن  . شـود  یظـاهر م ـ  cm-1 565در قلهروند و  ین میوند، از بیپ

شـود و   یمربـوط م ـ  یا مکعبیتریدر ا Y-O هاي ارتعاشبه  ها قله
  يهـا  قلـه امـا  . دارد یخـوان  هـم  یقبل ـ هـاي  پـژوهش با  یخوب به

cm-13401  ه یــناح يهــا قلــهوcm-11120-1520 بعــد از  یحتــ
 ـوجـود ا . ز مشاهده شـدند ین C° 1100 يون در دمایناسیکلس ن ی

ز گـزارش  ی ـن 5نـک یو آک 4چاردیبالاتر توسط ر يوندها در دمایپ
 ـتریتوسط پودر ا CO2و  H2Oها به جذب  قلهن یا. شده است ا ی

ز ی ـن يتجار يشود، که توسط پودرها یمربوط م KBrه یرلایو ز
ون، از نمونــه یناســیکلس يش دمــایبــا افــزا. د شــده اســتییــتا

از ) ه( C°  1100نه شـده در  یتـا نمونـه کلس ـ  ) ب(نشده  نهیکلس
 يهـا قلـه ن یچن و هم cm-1 1125و  1524، 1387 يهاقلهشدت 
ب بـه کـاهش   ی ـترت بـه کاسته شده است که  cm-1 1630و  3401

  .شودیمربوط م H2Oو  CO2زان جذب یم
طـور   بـه را  FTIRف ی ـط یجـذب  يوندهایمنبع و پ 3 جدول     
. است یه جذب کلیناح سه يف داراین طیا. دهد ی، نشان میکل

کششی  به فرکانس cm-1 700تا  550ن یب يها قلهه اول، یدر ناح
ناشـی   Y2O3شود و این پیوند از ترکیـب   مربوط می Y-Oپیوند 
  و 1630هـــاي حـــدود  در دومـــین ناحیـــه، قلـــه. شـــود مـــی
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cm-1 1560  به کشش نامتقارن پیوندC-O  علت جذب  تواند به میشـود کـه    مربوط مـیCO2  از محیط یا حتی وجود گروهC-O

  
  کلسینهي روش کربناتی ها الکترونی روبشی نمونه یسکوپتصاویر میکرو -6شکل 
Cده در ـش

  ولارـم 75/0) و ج 5/0) ب ،25/0) ي الفها تـبا غلظ 800 °

 )nm(اندازه ذرات           

 )nm(اندازه ذرات           

 )nm(اندازه ذرات           

صد
در

 
(%) 
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  خــالص مــورد اســتفاده، KBr) الــف FT-IRطیــف  -7شــکل 
، 900) ج شده در دماهـاي رسوب حاصل و پودرهاي کلسینه) ب
C) ه و 1000) د

° 1100 

 
 ـ ییهـا  قلـه ه سـوم،  ی ـدر ناح. مـاده، باشـد   شیدر پ   و 3400ن یب

cm-13450 ــد ــی ــهشــود کــه  یده م  O-H يهــا علــت ارتعــاش ب
بت از هـر دو  علت جذب رطو بهها  قلهن یا. استآب  يها مولکول

اسـتفاده شـده    KBrا از قـرص  ی ـ ط توسـط نـانو ذرات  یمحل مح ـ
  .]14[ استنمونه مرجع استاندارد  عنوان به
  
  يریگ جهینت

 ـترینانوپودر ا پژوهشن یدر ا  دهـی  رسـوب روش  بـه  یا مکعب ـی
و  ي، سـاختار يزسـاختار یر يها یابیبا توجه به ارز. ساخته شد

د ی ـنه تولیت نمونه بهیانجام شد، در نها ها نمونه يکه رو گرمایی

ساعت و در  3 يرسازیمولار، زمان پ 5/0شده، با غلظت محلول 
 ينـه دارا ینمونـه به . آمـد  دسـت  به C° 1000ون یناسیکلس يدما

و  يک به کـرو ینزدریخت نانومتر و با  48متوسط اندازه ذرات 
کـه پـودر    ییجـا  از آن. اسـت  یواخت بـا فـاز مکعب ـ  کنیع یتوز
مـد نظـر    ییایتریا يها نمونه جوشیتف ينده براینظر در آ مورد

  .نه در نظر گرفته شدیحالت به عنوان بهن پودر یاست، ا
بـا غلظـت    ،یکربنـات  دهـی  رسـوب روش  بـه ا یترینانوپودر ا     

ــول  ــان پ  5/0محل ــولار، زم ــازیم ــا  3 يرس ــاعت و در دم  يس
پــودر از خــواص  ن نــانویــا. ه شــدیــته C° 1000ون یاســنیکلس

. برخـوردار اسـت   گرمـایی و  ي، سـاختار يزسـاختار یمطلوب ر
 ـ یکمـک م  به یشناسختیر یآزمون بررس  یکروسـکوپ الکترون

ا، با متوسـط انـدازه   یترینشان داد که نانوذرات ا) SEM( یروبش
کنواخت یع یو با توز يشبه کرو ينانومتر و مورفولوژ 48ذرات 
 ـترینـانوپودر ا  یسـتال یسـاختار کر  یبررس ـ. ل شده استیتشک ا ی
ل شـده،  یکس نشـان داد کـه فـاز تشـک    یا يکمک پراش پرتو به

ها نشان نمونه يرو DTAو  TGA گرمایی تحلیل. است یمکعب
ل شده است یا تشکیتریا یساختار مکعب C° 700 يداد که از دما

 ـیین دما تغیو بعد از ا  FT-IR یـل تحل. مشـاهده نشـد   یرات وزن
 Y-Oوند مشـخص  یدهنده په شده نشانیته يها مربوط به نمونه

کـه   H-Oو  C-O يوندهایموجود پ يهاقلهن، یعلاوه بر ا. است
 .شوند، مشخص شدندینسبت داده م یبه جذب سطح

  
  نامه واژه

1. Scherrer 
2. secondary electron 

3. modified Scherrer method 
4 Richard 

5. Akinc 
6. stratching 
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