
 ي علمی فصلنامه

 

 1400 زمستان، 4ي ، شماره10ي دوره

45 

 ژل -شده به روش سل دیتول 2TiBذرات خواص نانو یسنتز و بررس

 یپژوهش ینوع مقاله: علم

 3راد ياحمد یسی، ع2، غلامرضا خلج*1یابوالحسن نجف

 رانیواحد ساوه، ساوه، ا ،یمواد، دانشگاه آزاد اسلام یگروه مهندس ار،یاستاد1
 رانیوه، ساوه، اواحد سا ،یمواد، دانشگاه آزاد اسلام یگروه مهندس ار،یدانش2

 رانیواحد ساوه، ساوه، ا ،یمواد، دانشگاه آزاد اسلام یکارشناس ارشد، گروه مهندس3

*najafi@iau-saveh.ac.ir 

 چکیده:  اطلاعات مقاله:

 1398 بهمن 28 دریافت:

 4001 فروردین 22 پذیرش:

 54تا صفحه  45صفحه 

 در دسترس در نشانی:

www.ijcse.ir 

 فارسیزبان نشریه: 

 2322-2352چاپی:  شاپا

 الکترونیکی: شاپا

3003-2783 

 یچهارجزئ ستمیسنتز شد. ابتدا سل در س يژل در ابعاد نانومتر -روش سل قیاز طر 2TiBذرات  ق،یتحق نیدر ا 
 pH= 5و در محدوده  يدیاس طیسل ژل تحت شرا ییایمیش ندیفرا هیالکل بر پا -آب -بور دیکارب -دیکسآلکو

 ندیمورد استفاده قرار گرفت. پس از فرا هیاول ادبور به عنوان مو دیو کارب دیپروپوکسا زویاتترا ومیتانیآماده شد. ت
و دما  pH ي. اثر پارامترهادیگرد هیته 2TiBپودر محصول نانو ،یحرارت اتیژل و به دنبال عمل لیو تشک زیدرولیه

سل ژل  ندیمحصول در فرا لیسازوکار تشک یابیارز يقرار گرفت. برا یپودرها مورد بررسنانو  نیسنتز ا ندیدر فرا
نشان داده شد که با کنترل  د،یاستفاده گرد SEM-DTA/TG-XRD-FTIR، زتامتر،  DLS زیآنال يهاوشاز ر
pH  منابع  يسازنده حاوشیذرات پ 5در محدودهTi يهاهباشد. دادینانومتر م 10 ریز يهادر اندازه FTIR  نشان

 يهابوده و در محدوده عدد موج ومیتانیبور و ت يحاو يوندهایپ يدارا ºC900 يشده در دما هیداد که پودر ته
1-cm 1650-1100 زی. آنالدندیگرد ییکربن شناسا يحاو يوندهاپی DTA ذرات  هیاول يهانشان داد که جوانه

2TiB  در محدودهºC1380 دییمورد تا نیا کسیپراش اشعه ا يالگو يهایبررساست. که در  دهیگرد لیتشک 
نشان داد که ذرات  SEM يزساختاریر ریکامل شد. تصاو 2TiB یستالیکرفاز  ºC 1430دما تا شیو با افزا دیگرد

2TiB صورت گرفته است. کنواختیو  کیبار عینانومتر با دامنه توز 100 ریسنتز شده در محدوده ز 

 

 

  

  کلیدواژه:
 وم،یتانیت دیبورايسنتز، د

 ذرات.ژل، نانو -سل  
 

 DOR: 20.1001.1.23222352.1400.10.0.10.3کد 

  

 مقدمه -1

بــا خــواص و  شــرفتهیپ يدیراکســیهــاي غاخیــراً ســرامیک

 انیـم نیـ]کـه در ا1کاربردهاي متنوع توسـعه یافتـه انـد [

دارد  کـهي فـردخواص منحصـر بـه لیبه دل 2TiB کیسرام

 يدارا 2TiBباشـد. یو خاص م کیاستارتژ يبردهاکار يدارا

مـاده  نی]. ا2ساختار هگزاگونال و خواص بالقوه عالی است [

بالا، مقاومت در برابـر شـوك  یذوب بالا، سخت قطهن يدارا

و  یکـیالکتر تیبـالا و هـدا یخـوب، ثبـات حرارتـ یحرارت

 ].3خوب است [ یحرارت

شده اسـت ذرات گزارش  نیجهت سنتز ا یمختلف يهاروش

 کیـکربوترم يایـاح هـايتوان به روشیم انیم نیکه در ا

در فـاز  یواکنش احتراق وم،یتانیت دیبور و اکس دیمخلوط اکس
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از فاز  ییایمیش یدهرسوب يها، روشBCl4Na/TiCl/3 يگاز

اشـاره  یو سنتز خود احتراقـ یکیمکان ياژسازیبخار، روش آل

 ].4-7[د نمو

بـالا بـه همـراه دوره  يبه دما اجیمورد اشاره، احت يهاروش

ــولان ــرارت یط ــح ــنش ( یده ــ1دارد. واک از  ياری) در بس

 شود.  یبر حرارت استفاده م یمبتن يکردهایرو

TiO2 + B2O3 + 5C → 5CO+TiB2     (1) 

بـوده و مسـتلزم  ریبـه شـدت گرمـاگ یفوق واکنشـ واکنش

 باشد. یم ºC1800بالغ بر  ییدما

فـوق،  يهـاه در روششـد انیـب يهـاتیمحـدود لیـدل به

. دیـگرد يژل لازم و ضرور -سل ییایمیبه روش ش کردیرو

 کـه باشـدمی شـیمیایی هـايژل یکی از روش -روش سل

 ].2نانومتر ایجاد نماید [ 100تا  1واند ساختاري در ابعاد تمی

 دیبورا یسنتز خود احتراق زمیمکان ]1پور و همکارانش [نیزر

 زمیمکـان ق،یـتحق نیدادند. در ا قرار یرا مورد بررس ومیتانیت

و  ومیتانیت دینانوذرات بورا یحجم یواکنش سنتز خود احتراق

 میزیـکننده منایبور و اح دیو کارب ومیتانیت دیاکس هیاز مواد اول

ــال و  کــسی، پــراش پرتــو اDTA یحرارتــ زیبــا اســتفاده ازآن

 . دیگرد یبررس یکروسکوپیمطالعات م

و همکـارانش  یکمـالکـه توسـط آراد  يگـریپـژوهش د در

 یکیمکان ياژسازیبه روش آل 2TiOنانوذرات  رفت؛یصورت پذ

 يایـبـه کمـک اح توانـدیم 2TiB]. سنتز ذرات 3[د ش هیته

اتـاق صـورت  يدر دمـا میزیـتوسط من ومیتانیبور و ت دیاکس

بـور و  دیاکسـ يمخلوط پودرها ابی. واکنش توسط آسردیپذ

اتـاق صـورت  يادر دمـ میزیـتوسط فلـز من ومیتانیت دیاکس

ساعت  2تر از کم لیمناسب واکنش تبد طیگرفته که در شرا

مختلـف  يهـاواکـنش در زمـان شـرفتی. پردیپـذیانجام م

تفرق  زیآنال رفتیانجام پذ کسیا يتوسط تفرق اشعه ابیآس

را اثبـات نمـود. در  MgOو  2TiB باتیوجود ترک کسیاشعه ا

 هینانومتر ته 100 تا 50با اندازه  یینها 2TiBروش ذرات  نیا

 شدند. 

بـور را از  دیـو کارب2TiBو همکاران، پودر کامپوزیتی  يصبور

]. 4[ روش شیمیایی سل ژل سنتز و مورد بررسی قرار دادنـد

ایـزوتتـرا وم،یتـانیمواد اولیه شامل کاربید بـور، آلکوکسـید ت

کننـده اسـت. بـا پروپوکساید و آب به عنوان عامل هیدرولیز

توسـط  ومیتـانیت یدایزوپروپوکسادرولیز، تتراانجام واکنش هی

شود که ایـن مـاده در یتبدیل م 4Ti(OH)آب به فاز آمورف 

شود. پودر تبدیل می ومیتانیت دیبه اکس ºC100دماي بیش از 

و  کـسیا يهاي تفرق اشـعهحاصل شده با استفاده از روش

مورد بررسی قرار گرفت. حـداقل دمـا  SEMو  یحرارت زیآنال

 ومیتـانیت دیو اکسـ بـورروع واکـنش مـابین کاربیـد جهت ش

ساعت واکنش  کیبود. که در این دما به مدت  ºC 650برابر

شـود. بـا افـزایش دمـا تـا مذکور به صورت ناقص انجام می

ºC850 2 شدت پیک مربوط به فـازTiB  افـزایش یافتـه و از

شـود. بـا افـزایش یکاسته مـ ومیتانیت دیشدت پیک فاز اکس

رشـد زیـادي یافتـه و  اتساعت اندازه ذرک به سهزمان از ی

شـود. بـا بررسـی یکامل م زین 2TiBبه  2TiOواکنش تبدیل 

هـاي از یـک پیشرفت واکنش در دماهاي مختلف و در زمان

ساعت مشـخص شـد کـه شـرایط بهینـه لازم جهـت تا سه

ــه  شــرفتیپ ــاعت در کمین ــان دو س ــنش زم ــل واک و تکمی

 .]8-10[ باشدیم ºC 650دمایی

با اسـتفاده از  2TiBذرات سنتز نانو یپژوهش به بررس نیا در

پردازد که یژل م -به روش سل يدیسازنده آلکوسشیمواد پ

باشد. یم يدیبوردر حوزه سنتز ذرات نانو دینو و جد دهیا کی
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ها ذرات به کاهش اندازه آننانو نیسل ژل در سنتز ا کیتکن

 نیـکنـد. ایم يرتشیکمک ب جیرا يهابا روش سهیدر مقا

ــواختیروش  ــ ییایمیشــ یکن کــرده و  تــرشیو خلــوص را ب

 نیمشابه را ندارد. بنـابرا يهاندیفرا يدما شیمشکلات افزا

روش  کیـ عنـوان بـه ژل –سـل ییایمیاستفاده از روش ش

بـالا  یبه محصول با خواص مهندسـ دنیجهت رس شرفتهیپ

طـرح و نو در حوزه سنتز نانو مـواد اسـت، م دیجد چهیکه در

سـنتز و  ياز پارامترها قیطور با درك عم نیباشد و هم یم

 ییایمیشـ سـتمیمحصـول در س ییها بر خواص نهاآن ریتاث

نـو  يهـايآورو فن دیجد يهازمیتوان به مکانیژل م -سل

 .افتیدست 

 یتجرب يهاتیفعال -2

 هیمواد اول -2-1

ژل بـه  -به روش سل 2TiBذرات سنتز نانو يآغازگر برا مواد

 :دندیگرد هیته ریشرح ز

 هیـ) ته3Ti[OCH(CH(2[4( 1دیپروپکسـازویاتترا ومیتانیت -1

 درصد97با خلوص  Alpha Aesarشده از شرکت 

 رفایشده از شرکت اهیته رشدهیآب مقطر دوبار تقط -2

درصـد  99) بـا خلـوص OH5H6C( 2الکـل لیزوپروپیا -3

 رفایشده از شرکت اهیته

دهـد همـانیرا نشان مفلوچارت مراحل انجام کار  1 شکل

تتـرا ومیتانیمحلول ت ml80 گردد، ابتدا یطور که ملاحظه م

الکـل  لیزوپروپیمحلول ا ml100 به  دیپروپوکسا لیزوپروپیا

شیتا کاملاً پـ ساعت زمان داده شد 1اضافه شد و به مدت 

 
1 Titanium tetra iso propoxide 

2 Iso propyl alcohol 

بـه  یآب به آرامـ ml30 در الکل حل شود سپس  Tiسازنده 

 ریپـذبرگشـت سـتمیتحـت س. محلول دیمحلول اضافه گرد

. دیـگرد کنواخـتیکاملاً هموژن و  یسیتوسط همزن مغناط

 2Ti(OH)ذرات  ز،یدرولیه يهادر ادامه با کامل شدن واکنش

شـدند. سـپس در  لی) تشـک2در داخل سل مطابق واکنش (

به محلـول  1به  2 یبور به نسبت مول دیذرات کاربادامه نانو

 .دیاضافه گرد 2Ti(OH)ذرات  يحاو

Ti[OCH(CH3)2]4 + 4H2O → Ti(OH)4 + 4C3H7OH (2) 

بـا  یسـیهمزن مغناط لهیوسهانحلال ب يهاندیاز فرا کیهر

 24 ياتاق بـرا يو در دما قهیدور بر دق 300سرعت متوسط 

داشته شده تا محلـول  نگه ریپذبرگشت ستمیساعت تحت س

سل در  یده. با حرارتردیقرار گ هیمورد ته یهمگن یواکنش

شـد. ژل بـه لیگراد، سل به ژل تبـدیدرجه سانت 60 يدما

تحـت اتمسـفر کنتـرل شـده  C°100 يدر دمـا آمدهدست 

پـودر  2TiBذرات  هیواکنش و ته لیتکم ي. برادیخشک گرد

 یحرارتـ هـايکلیدر سـ یتـیگراف ايخام در ظـروف بوتـه

C°1200-900 یبا نرخ حرارت C/min°10 .قرار گرفتند 

 مواد زیو آنال ییشناسا هايروش -2-2

 يهـاتیسـتالیانـدازه کر نیـیو تع يفاز یابیمشخصه يبرا

 کـــسیا يتفـــرق اشـــعه کیـــذرات ســـنتز شـــده از تکن

 ) PHILIPS - PW1800- XRD(  ــور ــه منظ ــد. ب ــتفاده ش اس

پودر سنتز شـده  يفاز يهااستحاله ییمحدوده دما ییشناسا

 یروبشــ یگرماســنج زیاز روش آنــال یدهــحــرارت نیدر حــ

. دستگاه مورد اسـتفاده در دیگرد دهاستفا )DTA/TG( یافتراق

 NETSCHساخت شرکت PCSTA  409از نوع  شیآزما نیا

 باشد.یکشور آلمان م
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 2TiBذرات سل ژل در سنتز نانو هیبر پا ریفلوچارت مس -1 شکل

اسـت.  C/min10° شیآزمـا نیـنمونـه در ا شیسرعت گرما

ذرات سـنتز  يو مورفولـوژ زسـاختاریر ریتصاو یجهت بررس

ـــتگاه م ـــده از دس ـــکوپیش ـــی  کروس ـــی روبش الکترون

VEGA\\TESCAN  مدلXMU ولـت لـویک 25تا  20ولتاژ  اب

ذرات سـنتز شـده از  یسـطح يوندهای. نوع پدیاستفاده گرد

 SHIMADZU) (FT-IR)آزمـون مـادون قرمـز فیـط قیطر

8400S) آگلـومره ایـاندازه ذرات و  یبررس يشد. برا نییتع

 )DLS( کیـنامید يپـراش نـور در محلـول از یاحتمال يها

اندازه ذرات را  نیانگیاندازه و م عیروش توز نیاستفاده شد. ا

 نیـا يکنـد. بـرایمشخص م کینامیدرودیبراساس شعاع ه

. به دیاستفاده گرد )Malvern DTS, ver4.20(کار از دستگاه 

ذرات و  يداریـپا تیـو در نها یبار سطح يریگمنظور اندازه

 يریگاندازه شیداخل محلول از آزما شده لیتشک يمنومرها

منظـور از  نیشد. بد استفاده) ی(شارژ سطح یسطح لیپتانس

 .دی) استفاده گردMalvern DTSدستگاه (

 و بحث جینتا  -3

 يهاPhاندازه ذرات داخل سل در  یبررس -3-1

 مختلف

یدرداخل سل نشان مـ pHاندازه ذرات را با  راتییتغ 2شکل

 ه است. انجام شد DLS شیدهدکه با آزما

 
 بر اندازه ذرات داخل سل pHاثر  -2 شکل

pHو در  يدیاسـ طیشود در شـرایهمان طور که ملاحظه م

محدوده از  نیدر ا رایهستند، ز زتریاندازه ذرات ر نییپا يها

pH  يها ونیغلظت -OH است و طبق واکنش  نییپا اریبس

pHشود. اما در یم لیتر تشککم دیدروکسی) ذرات جامد ه3(

 نیو در حـ افتـهی شیافـزا OH- يهـاونی، غلظت بالا يها

افتـد و انـدازه یرشد همزمان اتفاق م اتیذرات، عمل لیتشک

 گردد. یتر مذرات درشت

Ti-OR + H-OH → Ti-OH + R-OH  )3(  

ذرات پودر کـه توسـط پـراکنش  یحجم عیتوز جینتا 3شکل

 دهد.یدست آمده است را نشان مهنور ب کینامید
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انـدازه ذرات  عیـاولا توز گـرددیمـ حظـهطور کـه ملاهمان

اندازه ذرات در  ایباشد. ثانیم کنواختیو  کیبار يدرمحدوده

 گردد.یم نیینانومتر تع 10 ریز

 
  =5PHاندازه ذرات داخل سلُ در  نیانگیم -3 شکل

pHذرات داخل سـل در  يداریپا یبررس -3-2

 مختلف يها

شیذرات پـ يسـل حـاو يزتا لیبر پتانس pHاندازه  4شکل

 دهد. ینده را نشان مساز

 
 سازندهشیذرات پ يسل حاو يزتا لیبر پتانس pHاثر  -4 شکل

 کیدهد که ذرات داخل سل یزتا نشان م لیپتانس يهاداده

ها در داخـل دارند و احتمال اتصال آن يداریپا باًیتقر طیشرا

 يهـاpHعـدد در  نیـباشـد کـه ایسل به صورت محدود م

شـود کـه بـا یمـ ظـهملاحطور  نیاست و هم تریشب نییپا

گـردد و ذرات یتـر مـزتـا کـم لیپتانسـ زانیم pH شیافزا

 شوند.یم دارتریناپا

  FT-IRهاي داده زیآنال -3-3

 یحرارتـ اتیـهـاي عملمادون قرمز نمونـه زیآنال 5 شکل در

قابـل  ریگراد که داراي مقـادیدرجه سانت 900 يشده در دما

و بـور هسـتند  ومیتـانیهـاي تانیبن زانیم شیاز افزا یتوجه

 نشان داده شده است.

 
متفاوت از  ریهاي مادون قرمز نمونه داراي مقادداده -5 شکل

 pH= 5مختلف با  نتریدر کنار دماي ز ومیتانیبور و ت هايانیبن

نشان داده شده اسـت  FT-IRبر  یهاي مبتنیابیبراساس ارز

 هـايکیـ) که بـا پ900شده یحرارت اتیي عمل(براي نمونه

 شود. یتر مشارپ و برجسته هاوندیمشخصه پ

هـاي در کیـدهـد کـه پینشان م یاسپکتروسکپ نیا جینتا

 ونـدیدر ارتبـاط بـا پ 800و  500و  cm 400-1موج  يعددها

Ti-O شود. یدر ساختار مشاهده م 

ــورف ــدهاي آم ــود بان ــه در ط یوج ــک ــددها فی ــوج يع  م

 1-cm 1112 ،1300 ،1460  شود متـاثر یمشاهده م 1650و

و بور مشـاهده  ومیتانیهاي تانیبا بن ید باندهاي کربناز وجو

منجر به نفـوذ  یحرارت اتیاثر دماي عمل قتیشود. در حقیم

هـا واکـنش لیـنفـوذ و تکم شیها شده و بـا افـزاگرواکنش

یو بور در ساختار مشاهده م ومیتانیت وندهايیمتعاقبا وجود پ

 شود. 
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 یروبشـ یگرماسـنج زیهاي آنالیابیارز -3-4

  یقافترا

 راتییـ)، و تغA( یافتراقـ یحرارتـ زیآنال هايیمنحن 6 شکل

شده، در دماهاي مختلـف،  هیته یی) را براي ژل نهاB( یوزن

و  بیدر شـ یراتـییدهد. چنانچه مشخص اسـت تغینشان م

 نیـاز ا کیشود که هر یمشاهده م 6روند نمودارهاي شکل

 ایـ یکـیزیهـاي فـازي في اسـتحالهدهنـدهنشـان راتییتغ

 باشد.یدر دماهاي مختلف م 2TiBژل  ییایمیش

 
 یوزن راتییو تغ یافتراق یحرارت زیآنال هايیمنحن -6 شکل

 یینمونه در دماهاي مختلف مربوط به ژل نها

 C°100 ییشـود در محـدوده دمـایطورکه مشاهده مـهمان

) A(ی افتراقـ یحرارتـ زیآنـال یدر منحنـ ریگرمـاگ کیپ کی

 جـادید، در سـاختار ژل اذکـر شـ تریشوجود دارد. چنانچه پ

 هـاآن لابلاي در که دارند وجود مانند اسکلت ايشده شبکه

بانـدهاي  یمحبـوس شـده و حتـ نندتوامی آب هايمولکول

 یبـیدر دماي تقر کیکنند. پ جادیا یسطح فیضع یمولکول

C°100 آب از لابـلاي  ریـتبخ ریگرماگ ندیبه فرآ توانیرا م

 کیـ) A(ی بر روي منحن ژل مرتبط دانست. یساختار اسکلت

 250- 350ییهـاي دمـاکوچـک در محـدوده ریگرماگ کیپ

براسـاس  دیدروکسـیه وندیوجود دارد که مربوط به زدودن پ

 :دباشی) م4معادله (

Ti(OH)4 → TiO2 + 2H2O     (4) 

 دیو گرمازاي اکسـ یکیزیهاي فاستحاله C 1047° دماي  در

بــه  یآلــوتروپ تراییــو تغ ونیزاســیستالیشــامل کر ومیتــانیت

 داریـدما به بعد فـاز پا نیو و از ا ابدییصورت کامل خاتمه م

 ) و درA(ی از روي منحن نیباشد. همچنیفاز مرجع م لیروتا

 انگریشود که بیمشاهده م ریي گرماگاستحاله C1350°دماي 

باشـد و یمـ بور موجـود دیو کارب ومیتانیت دیاکس نیواکنش ب

 نیاست. از ا دهیگرد جادیا ومیتانیت دیدهد فاز دیبوراینشان م

 براسـاسباشد. یم ومیتانیت دیدما به بعد فاز مرجع، فاز دیبورا

به  6 شکلصورت گرفته از  هايلیدست آمده و تحلهب جینتا

 راتییتغ ون،یزاسیستالیتوان دماي مناسب براي کریم یراحت

ه را شناخت. که بـا توجـ ومیتانیت دیدیبورا لیو تشک یآلوتروپ

 نیـشـدن ا سـتالهیکر يگرفت که دما جهیتوان نتیشکل م

 کیـپباشـد کـه یمـ C1380°شکل در حدود  يذرات پودر

خلاصـه 1 جـدولموضوع است.  نیا دینمودار مو نیا يگرمازا

 .دهدیرا نشان م 2TiB نیستالیفاز کر لیاز روند تشک يا

 شدههیي ژل تهي فازي نمونهدماهاي استحاله -1 جدول

 شماره )°C( دما نوع استحاله

 1 100 تبخیر آب

هاي هیدروکسیل و از بین رفتن گروه

 هاتبدیل آن

250-350 2 

و  Tiایجاد ترکیبات بین پیوندي بور، 

C به اکسید 

1047 3 

 4 ≈1350 تولید دیبوراید تیتانیوم آمورف

 5 ≈1380 کریستالین 2TiBتولید 

 پودرهاي سنتز شده کسیاشعه ا زیآنال -3-5

شده را در دماهاي  یحرارت اتیژل عمل XRDالگوي  7 شکل

 اتیي عملنمونه 7در شکل A دهد. الگويیمختلف نشان م
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دهـد. همـانیرا نشـان مـ C1200°شده در دمـاي  یحرارت

مربـوط  یاصـل يهاکیگردد، علاوه بر پیطورکه ملاحظه م

 يهاکی)، پJCPDS No. 350798رومبوهدرال ( C4Bبه فاز 

2TiO گردد. یمشاهده م نیستالیکر 

 
شده در  یحرارت اتیهاي عملنمونه XRDالگوي  -7 شکل

 C (C) 1420°و C (A) 1200 ،°C (B)1380°دماهاي

دهـد کـه یدما نشان م نیدر ا Xپراش اشعه  يالگو یبررس

. باشـندیهمچنـان آمـورف مـ Ti يحـاو سـازندهشیذرات پ

شـده در دمـاي  یحرارتـ اتعملی ينمونه 7 شکل  Bالگوي

°C1380 شیپـ ونـدهايیدمـا، پ شیدهد. با افزایرا نشان م

 یکـامل ونـدهايیشکسته شده و مجموعه پ Ti يسازنده حاو

 ومیتـانیت دیبورادي لیدر تشک ومیتانیهاي بور و تانیبن نیماب

 یحرارتـ اتعملیـ ينمونه 7 شکل C. الگوي ردگییشکل م

طـور کـه دهـد. همـانیرا نشان مـ C1420°شده در دماي 

و  افتـهیرشـد  2TiBشده  ستالهیکر يهامشخص است جوانه

 شده است. لیتکم

ي ، انـدازهExpertو نـرم افـزار  1با اسـتفاده از معادلـه شـرر

 توسـط) 5( ي. معادلـهدیـهاي پودر محاسبه گردتیستالیکر

 . دیگرد یها معرفتیستالکری ياندازه يمحاسبه براي شرر

t=0.9λ/Bcos B     (5) 

در نصـف  کیعرض پ  B،تیستالیراندازه ک  Dمعادله بالا، در

و  یتابشـ Xطول موج پرتو  λ ،انیبر حسب راد نهیشیشدت ب

Bθ از پراش است. جدول  یناش کیي براگ مربوط به پهیزاو

 7 هـاي شـکلرا بـراي نمونـه تیسـتالکری يمقدار اندازه 2

 دهد.ینشان م

 یحرارت اتیدماي عمل شیبا افزا تیستالکری ياندازه شیافزا

 ، مشاهده نمود.2 جدول جیوان با استناد بر نتاتیرا م

بوراید تیتانیوم براي ي کریستالیت دياندازه -2 جدول

 هاي عملیات حرارتی شده در دماهاي مختلف نمونه

ي کریستالیت اندازه

)nm( 

دماي عملیات حرارتی 

)C°( 
 ردیف

2/8 1380 1 

1/12 1420 2 

 )DLS( 2نور کینامیپراکنش د زیآنال -3-6

نـور  کینامیت پودر با استفاده از روش پراکنش دذرا ياندازه

دانه عیاندازه و نحوه توز ریروش مقاد نی. در ادیمحاسبه گرد

پودر قابـل محاسـبه  یزتا و وزن مولکول لیهاي پودر، پتانس

 
1 Scherer 

2 Dynamic Light Scattering 
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پـودر  عیـبخش تنها انـدازه و نحـوه توز نیکه در ا باشدیم

روش پودر بـه  زهاندا عیتوز جینتا 8 مدنظر خواهد بود. شکل

 يدر دما 2TiBنور را براي پودر سنتز شده  کینامیپراکنش د

دهـد. چنانچـه مشـخص اسـت، ینشـان مـ ºC 1420سـنتز

 یباشد و پراکندگیم nm 100 ریاندازه ذرات پودر ز نیانگیم

 اتفاق افتاده است. یکیذرات در محدوده بار

 
 ºC1420سنتز  يدر دما 2TiBاندازه پودر  عیتوز -8 شکل

 يتارزساخیر يهایبررس -3-7

از ذرات  یروبشــ یالکترونــ کروســکوپیم ریتصــاو 9 شــکل

2TiB سنتز  يرا در دماC°1420 1يو مـدت زمـان نگهـدار 

 دهد. یساعت را نشان م

ــه ــه در تصــاو همانگون ــ کروســکوپیم ریک ــل یالکترون  قاب

ــه ــه در تصــاو همانگون ــ کروســکوپیم ریک ــل  یالکترون قاب

سـنتز شـده  2iBTاندازه ذرات  نیانگیم باشد اولاًیمشاهده م

 30تر از ساعت کم 1 يو مدت زمان نگهدار 1420 يدر دما

ذرات در محـدوده  نیـانـدازه ا عیـتوز اًیباشد و ثانینانومتر م

 بـایو تقر کسـانی يبـا مورفولـوژ کنواخـتیو کاملا  کیبار

 .باشندیم يکرو

 يریگجهینت -4

 ينشان داد که ذرات حـاو DLS شیحاصل از آزما جینتا -1

Ti 5ل در داخل س =pH ینانومتر مـ 10 ریدر محدوده ز

 باشد.

 يشــده در دمــا یحرارتــ اتیــاز پــودر عمل FTIR زیآنــال -2

C°900 يحاو يوندهاینشان داد که پ B  ،Ti  در محدوده

 .دیگرد ییشناسا cm 1100-165-1 عدد موج 

در  2TiB يذرات پـودر يهـانشان داد که جوانه DTA جینتا -3

رشـد  C°1420 يدماو در  لیتشک C°1380 يمحدوده دما

 باشند.یساختار هگزاگونال م يو دارا گردندیم لیو تکم

  
 ساعت 1 يو مدت زمان نگهدار ºC1420سنتز  يدر دما 2TiBاز ذرات  یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو -9 شکل
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 يسنتز (از دما يدما شینشان داد که با افزا XRD جینتا -4

C°1380 يبه دما C°14202 هیاول هاي) جوانهTiB  رشـد

 شوند.می ترها کاملآن ونیزاسیستالیکرده و کر

از پـودر سـنتز شـده نشـان داد کـه  يزساختاریر ریتصاو -5

ـــودر ـــوژ يدارا 2TiB يذرات پ ـــتی يمورفول و  کنواخ

یمـ ينانومتر 100ها در متحدالشکل هستند و اندازه آن

 باشد.
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Abstract: In this study, TiB2 particles were synthesized by sol-gel method in nanometer 

size. First, the sol was prepared in a four-component system of alkoxide -boron carbide-

water-alcohol based on the sol-gel chemical process under acidic conditions at pH=5. 

Titanium tetra-isopropoxide and boron carbide were used as raw materials. After 

hydrolysis and gel formation followed by heat treatment, TiB2 nanopowder product was 

prepared. The effect of pH and temperature parameters on the synthesis process of these 

nanopowders was investigated. To evaluate the mechanism of product formation in the sol-

gel process DLS, Zetameter, SEM-DTA/TG-XRD-FTIR analysis methods were used. It 

was shown that by controlling the pH in the range of 5, precursor particles containing Ti 

sources was below 10 nm. The FTIR data showed that the powder prepared at 900°C had 

boron and titanium bonds and detected carbon bonds in the range of 1100- 1650 cm-1. DTA 

analysis showed that the early nuclei of TiB2 particles formed in the range of 1380°C. This 

was confirmed by X-ray diffraction studies and was completed by increasing the 

temperature to 1430°C in TiB2 crystalline phase. SEM microscopy images showed that the 

synthesized TiB2 particles were in the range below 100 nm with a narrow and uniform 

distribution amplitude. 

Keywords: Synthesis, Titanium diboride, Sol-gel, Nanoparticles. 
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