
 1399، 2، شماره 39دوره  علمي ـ پژوهشي نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران

 

 89                                                                         علمي ـ پژوهشي                                                                                                                

 

  ژل-سل روش به بالا روزنه حجم و ويژه سطح با آلومينا-گاما سنتز

 گليکولاتيلنپلي کمک با

 +*حسین کاظمی، شاهرخ شاه حسینی، امین بازیاری

 ، ایرانایران، تهراندانشکده مهندسی شیمی، نفت و گاز، دانشگاه علم و صنعت 

 یندافر از منظور بدین. دش بررسی گاما آلومینا پایه ساختاری هایویژگی و سنتز بر گلیکولاتیلنپلی در این پژوهش، تأثیر :دهيچك
 و جذب آنالیز از. شد گرفته بهره آلومینا گاما تهیه برای مادهپیش عنوان ایزوپروپوکسید به آلومینیوم و از سنتز روش عنوان به ژل-سل
 هایمولی درصد با شده سنتز آلومیناهای گاما هایهحفر اندازه توزیع و هاهحفر حجم ویژه، سطح یمحاسبه منظوربه نیتروژن دفع

 آلومینای بهترین (g3cm 2/2/)  هایهحفر حجم و (g2m 344/) ویژه سطح که داد نشان هانتیجه. شد استفاد گلیکولاتیلنپلی گوناگون
 ترتیب به گلیکولاتیلنلیپ غیاب در شده سنتز نمونه به نسبت آلومینیوم ایزوپروپوکسید به گلیکولاتیلنپلی 05/0 مولی نسبت با شده سنتز

 تغییر 05/0 زا بیش گلیکول بهاتیلنمولی پلی نسبت افزایش با شد دیده همچنین. دهدمی نشان را افزایش درصد 340 و 40 حدود
 یتروژن،ن دفع و جذب آنالیزهای وسیلهبه سنتزی آلومینای نمونه گاما بهترین. آیدنمی وجودبه آلومینا ساختار در چشمگیری

  شده تهیه جاریت آلومینای گاما با و گرفت قرار تربیش مطالعه مورد ایکس پرتو سنجیپراش و روبشی الکترونی میکروسکوپ
پراش پرتو ایکس اندازه  هاینتیجهد. بر اساس ش ( مقایسهg3cm 5/0/) هایهحفر حجم و  (g2m 174/) ویژه سطح با مرک شرکت از

 میناآلو گاما سنتز پیشین هایروش شدند برخلاف نانومتر محاسبه  7 و 13ترتیب به  و بهترین نمونه سنتزی مرک آلومینای بلورهای گاما
  یندافر رد گلیکول اتیلن پلی از بودند،  استفاده کمی هایهحفر حجم دارای به طور معمول سنتزی با سطح ویژه بالا، هایکه نمونه

از  د. همچنین سنتز گاما آلومینا با استفادهش نیز هاهحفر حجم در چشمگیری افزایش موجب ویژه بر افزایش سطح افزونژل -سل
 ها برخوردار است.تری  نسبت به سایر روشگلیکول  از پیچیدگی کماتیلنپلی

 . روزنه حجم ویژه؛ سطح گلیکول؛اتیلنپلی آلومینا؛ گاما ژل؛-سل :يديكل يهاواژه

KEYWORDS: Sol-gel; γ-alumina; Polyethylene glycol; Specific surface area; Pore volume. 

مقدمه
 آلومينا ماده معدني است که به دليل برخوردارييا اکسيد آلومينيوم 

ي بالا داراي کاربردهاي گرماياز پايداري مکانيکي، شيميايي و 
. ]۱ـ  ۳[باشد فراواني در صنايع پالايش نفت، پتروشيمي و گاز مي

 شکلترين شدهشناخته 3O2Al-(α( تر از يک قرن پيش کراندومکم
  با پديدار شدن وليترين کاربرد را داشت آلومينا بود که بيش

، χ ،κ ،γ ،δ ،ηپايدار آلومينا مانند فازهاي انتقالي و شبه هايويژگي
θ 4[هاي آلومينا بسيار مورد توجه قرار گرفتند اين فرم[ . 
 

به دليل ساختار متخلخل و  3O2Al-(γ( در اين ميان گاما آلومينا
 عنوان کاتاليست و پايه کاتاليست تر به سطح ويژه بالا، بيش

 يازهبمورد استفاده قرار گرفته است. گاما آلومينا از آبگيري بوهميت در 
 . گاما]۵،  6[آيد دست ميبه سلسيوسدرجه  ۵۰۰الي  4۰۰دمايي 

 تواند آلوميناي سنتز شده با سطح ويژه و حجم حفره بالا مي
وليد ت برايبارگذاري جزء فعال )به عنوان مثال  برايبه منظور پايه 

 جاذب خشک( مورد بررسي قرار گيرد. با افزايش سطح ويژه و
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ي تر و با پراکندگپايه )گاما آلومينا( جزء فعال بيش هايهحجم حفر
 . ]7[گيرد قرار مي هاهبالاتر درون حفر

 هاي توليدترين روشبه عنوان يکي از متداول (۱)ژل-يند سلافر
 لخواهيدرود که به دليل دماي پايين کنترل نانوساختارها به شمار مي

ر دهد. از ديگدست ميهها بشيميايي آن-فيزيکي هايويژگيبر 
 هبا خلوص، سطح ويژ هايفراوردهتوان به توليد اين روش مي هايبرتري

 .]۸، 9[باريک اشاره نمود  هايهبالا و توزيع اندازه ذر هايهو حجم حفر
 شوند در اين روش آغازگرها در حضور حلال با آب مخلوط مي

افتد که متعاقب مرحله اتفاق مي (۳)و تراکم (2)هاي هيدروليزواکنشو 
هند دبعدي به نام ژل تشکيل ميسل يک شبکه سه هايهذرتراکم، 

با  ژل-ي براي سنتز آلومينا به روش سلگوناگونهاي . روش]۱۰[
 هاهفرحجم ح موردها تربيشسطح ويژه بالا به کار گرفته شده که در 

هاي روش .]۱۱ـ  ۱4[گزارش شده است  g3cm۱/تر از در بازه کم
  pHو تنظيم  فعال کننده سطحيديگري نيز مانند استفاده از 

توليد گاما آلومينا به کار برده شده است که نمونه  برايمحلول سل 
خوبي نيز  روزنهبر سطح ويژه مناسب از حجم  افزونسنتزي 

يند سنتز ادر طول انجام فر pHبرخوردار است، که البته تنظيم 
 . ]۱۵، ۱6[باشد کنترل مناسب شرايط آزمايش مي نيازمند

 (4)داکسياتيلنژل، پليـ  يند سلانشان داده شده که در فر هاپژوهشدر 
هاي فيزيکي تواند به عنوان يک عامل بهبود دهنده ويژگيمي

آلومينا حين سنتز مورد استفاده قرار گيرد. در پژوهشي که توسط 
انجام شده نشان داده شده که با استفاده از  (۵)همکارانو  توکودمي

کلريد ( و آلومينيم g/mol 6۱۰پلي اتيلن اکسيد با جرم مولکولي بالا )
 مقدارهايرا در  هاروزنه توان اندازه ماکروميماده به عنوان پيش

 . پلي اتيلن اکسيد ]۱7[ميکرومتر کنترل کرد  ۸/۱نانومتر تا  4۰۰
شود شناخته مي (6)با جرم مولکولي کم به عنوان پلي اتيلن گليکول

. در گزارشي که ]۱۸[هاي قطبي دارد تري در حلالو حلاليت بيش
 منتشر شده استفاده از  (7)توسط پاسس و همکاران به تازگي

گليکول با جرم مولکولي کم براي سنتز آلومينا باعث اتيلنپلي
 آلومينا با سطح سرانجامشود و جداسازي فاز ژل آلومينا از حلال مي

 .]۱9 [شود بالا توليد مي روزنهويژه و حجم 
 
 
 
 
 
 

تزي هاي سنسنتز گاما آلومينا، نمونه برايهاي پيشين در روش
 به طور معمولکمي بودند و  هايروزنهداراي حجم  معمولبه طور 

 يافت و همچنين کاهش مي هاروزنهبا افزايش سطح ويژه حجم 
 الا ب هايههاي موفق در سنتز گاما آلومينا با حجم حفردر ساير روش

ه يند سنتز است کانياز به ايجاد محيط اسيدي در فر به طور معمول
اده تنظيم شرايط آزمايش داراست. استفي به منظور رپيچيدگي بيش

ه توليد که ببر اين افزونژل -يند سلااز پلي اتيلن گليکول در فر
 گيريچشمشود، موجب افزايش گاما آلومينا با سطح ويژه بالا منجر مي

شود و نيازي به ايجاد محيط اسيدي در نيز مي هاروزنهدر حجم 
مطالعه، هدف توليد گاما وجود ندارد. در اين  pHمحلول سل و تغيير 

 ژل -يند سلاوسيله فرآلومينا با سطح ويژه و حجم حفره بالا به
 g/mol4۰۰۰گليکول با جرم مولکولي اتيلنو با کمک عامل پلي

 گليکولاتيلنپلي ي از نسبت موليگوناگون مقدارهايشد. بدين منظور بامي
  رو آنپيبه پيش ماده آلومينيم ايزوپروپوکسيد استفاده شده و 

 زيهاي آلوميناي سنتهاي ساختاري نمونهبه بررسي و مقايسه ويژگي
و گاما آلوميناي خريداري شده از شرکت مرک با کمک آناليزهاي 

ايکس، جذب و دفع نيتروژن و تصاوير ميکروسکوپ الکتروني  پرتوپراش 
 .شودروبشي پرداخته مي

 بخش تجربي
 مواد آزمايشگاهي

ماده به عنوان پيش (۸)ايزوپروپوکسيدآلومينيوم در اين پژوهش 
به عنوان حلال  (۱۰)، اتانول%9۸با درصد خلوص  (9)از شرکت اکرس
گليکول از اتيلنو پلي %۵/99با درصد خلوص  (۱۱)از شرکت مرک

 تهيه شدند. %99/99با درصد خلوص  (۱2)آلدريچ-شرکت سيگما
 

 روش سنتز آلومينا

د. شژل تهيه -پنج نمونه گاما آلوميناي متخلخل به روش سل
عنوان ايزوپروپوکسيد در مخلوط اتانول بهبدين منظور ابتدا آلومينيوم 

 وسيله همزن مکانيکي با سرعت حلال و آب بدون يون به
 يکول گلاتيلندقيقه حل شده و سپس پلي ۳۰مدت دور بر دقيقه و به 6۵۰

 
 
 
 
 
 

)1( Sol-gel        )7( Passos A. et al 

)2( Hydrolysis        )۸( Aluminum isopropoxide (Al(OPri)) 

)3( Condensation        )۹( Acros 
)4( polyethylene oxide (PEO)       )10( Ethanol (CH3CH2OH) 

)5( Tokudome Y. et al       )11( Merck 

)۶( polyethylene glycol (PEG)      )12( Sigma-Aldrich 
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  شده جهت تهیه گاما آلومیناگلیکول استفادهاتیلنمقادير پليـ 1جدول 

 ۵ 4 ۳ 2 ۱ گاما آلومينا

 ۱/۰ ۰7۵/۰ ۰۵/۰ ۰2۵/۰ ۰ گليکولاتيلننسبت مولي پلي

 ۱7/۳9 7۸/۳۳ ۵2/22 26/۱۱ ۰ گليکولاتيلنپليگرم 

 
منظور کاهش سرعت واکنش آلومينيوم شد. به افزودهبه محلول 

 ايزوپروپوکسيد و دستيابي به يک ژل يکنواخت در کل محلول، 
( Co۰ به تقريبسنتز در در حمام آب و يخ )دماي  هايهمه مرحله

گليکول ويسکوزيته محلول اتيلنانجام شد. در پي افزودن پلي
 ديدحفظ شرايط اختلاط ش برايکند، به همين دليل به افزايش پيدا مي

 دور بر دقيقه افزايش داده شد و محلول  ۱6۵۰سرعت همزن تا 
دقيقه در اين شرايط باقي ماند. ترکيب مولي محلول  ۱۰به مدت 
 ظر گرفته شد:صورت زير در نسنتز به 

Al(OPri) :۱۸ H2O :۳ CH3CH2OH :xPEO 

باشد. مي ۱/۰و  x=۰/۰، ۰2۵/۰ ،۰۵/۰ ،۰7۵/۰که در آن 
ايزوپروپوکسيد، آب و  شده مواد شامل آلومينيوم استفاده مقدارهاي

. انتخاب شد ۵6/۱۵و  ۵2/۳6، 2۳اتانول بر حسب گرم به ترتيب برابر 
تيجه گليکول استفاده شده بود که در ناتيلنپليتنها تفاوت در مقدار 

گليکول مصرف اتيلنپلي گاما آلوميناهاي سنتز شده بر اساس مقدار
 است. ديدنقابل  ۱گذاري شدند که در جدول شده نام

 وگرانرمنظور تشکيل ژل، سطح محلول  به (۱)در مرحله پيرسازي
ساعت  24مدت تهيه شده توسط سلفون پوشيده شد و سپس به 

 ژل مرطوب  پيرو آننگهداري شد.  Co4۰درون آون با دماي 
شد. خشک  Co۵۰ساعت در دماي  4۸دست آمده به مدت هب

 ام پذيرفت.انج کلسينه کردنسازي کاتاليست عمليات فعال براي سرانجام
از دماي اتاق  C.mino 2-1 دماي کوره با شيب دمايي نخستبدين منظور 

ساعت در اين دما نگهداري  ۳افزايش داده شد و به مدت  Co22۰تا 
 رسيد و  Co6۰۰به دماي  C.mino۱-1 شد. سپس با شيب دمايي

 ه کردنکلسينساعت فرايند کلسيناسيون ادامه يافت. دماي  2به مدت 
 ه انجام گرفت هايپژوهشتوليد فاز گاما آلومينا با توجه به  براي

 هاپژوهش. در ]2۰[گزارش شده است  Co7۵۰تا  4۵۰تقريبي يبازهدر 
تا  4۵۰ يبازهنشان داده شد که افزايش دماي کلسيناسيون در 

Co7۵۰  وييسباعث کاهش سطح ويژه گاما آلوميناي سنتز شده و از 
 هدف توليد  پژوهش. در اين ]۱۰، 2۱[د شومي هاهافزايش حجم حفر

 
 

 آلومينا با بالاترين سطح ويژه و حجم حفره به صورت همزمان است، ـ گاما
 کلسينه کردنبه عنوان دماي  Co6۰۰به همين دليل دماي ميانگين 

 در نظر گرفته شد.
 

 هاويژگيآناليزهاي تعيين 

ه و محاسبهاي آلومينا منظور بررسي ساختار متخلخل نمونه به
 هاي نمونه هايروزنهو توزيع اندازه  هاهسطح ويژه، حجم حفر

 تهيه شده و گاما آلوميناي مرک از آناليز جذب و دفع نيتروژن 
بهره گرفته شد. A PHS-1020 (PHSCHINA)  به کمک دستگاه

ي هاي آلوميناي سنتزتشخيص فازهاي بلوري نمونه برايهمچنين 
  PHILIPS PW 3830 ايکس به وسيله دستگاه سنجي اشعهاز آناليز پراش

بهترين گاما آلوميناي سنتزي  (2)شناسياستفاده شد. مقايسه ريخت
 کمک آناليز ميکروسکوپ الکتروني روبشيبا گاما آلوميناي مرک به 

 صورت گرفت.  TESCAN (VEGAII) با استفاده از دستگاه

 
 ها و بحثنتیجه
 نيتروژن دفع و جذب آناليز

 هاي جذب و دفع نيتروژن براي گاما آلوميناهاي سنتز شدهايزوترم
شده است. بر مبناي نشان داده  ۱و گاما آلوميناي مرک در شکل 

ا از هنمونه همهدست آمده براي ههاي ببندي آيوپاک، ايزوترمدسته
 . نوع ]22[باشند که مشخصه مواد مزوحفره است مي IV نوع

 ۱هاي سنتز شده براي نمونه گاما آلوميناي پايههاي پسماند در حلقه
با دهانه باريک  هاهکه مربوط به مزوحفر باشندمي H2و مرک از نوع 

هاي پسماند ها، حلقهاست. براي ساير نمونه (۳)به شکل بطري جوهر
 اي شکل استوانه هايهاست که بيانگر وجود مزوحفر H1از نوع 

باً کروي شکل تقري هايهتجمع منظم ذرباشد که از با انتهاي باز مي
هاي پسماند در گيرند. پديدار شدن حلقههم اندازه نشأت مي

 هاهتأييدي بر ميزان ناچيز ميکروحفر 4/۰فشارهاي نسبي بالاتر از 
 . ]2۳، 24[است  هاهو تشکيل کامل ساختار مزوحفر

 
 

)1( Aging         )3( Ink-bottle 

(2)  Morphology 
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 . 5 آلومینا گاما( و) 4 آلومینا گاما( ه) 3 آلومینا گاما( د) 2 آلومینا گاما( ج) 1 آلومینا گاما( ب) مرک آلومینا گاما( الف) نیتروژن دفع و جذب هايدماهم ـ 1شکل 
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 5 تا 1 آلومیناهاي گاما ساختاري (ـ آنالیز2) جدول

 (nm) ميانگين قطر حفرات  3(cm(g/ حجم حفره m)g)2/سطح ويژه  گاما آلومينا

 4 ۵/۰ ۱74 شرکت مرک

۱ 249 ۵/۰ 6 

2 ۳26 ۵/۱ ۱6 

۳ ۳44 2/2 2۸ 

4 ۳۳۰ 4/2 ۳2 

۵ ۳4۳ ۳/2 ۳2 

 
و حجم  هاهسطح ويژه، متوسط اندازه حفر مقدارهاي 2در جدول 

سطح ويژه گاما آلوميناي مرک برابر  .شده استنشان داده  هاروزنه
/g2m ۱74 ده هاي آناليز شترين مقدار را در بين نمونهدست آمد که کمهب

 که در سنتز آن  ۱داراست. سطح ويژه نمونه گاما آلوميناي 
 محاسبه شد. g2m 249/گليکول استفاده نشده است برابر اتيلناز پلي

در فرايند سنتز استفاده شد سطح ويژه  گليکولاتيلنپلي زماني که از
به  2اي که براي نمونه گاما آلوميناي يافت به گونه چشمگيريافزايش 

/g2m ۳26 با سطح ويژه  ۳رسد. گاما آلوميناي مي/g2m ۳44 
سطح  سرانجامدهد. نشان مي 2تري را نسبت به نمونه افزايش کم
  g2m ۳4۳/و  g2m ۳۳۰/به ترتيب برابر  ۵و  4هاي ويژه نمونه

 توان نتيجه گرفت تأثير افزايش نسبت موليدست آمدند که ميهب

  ۱/۰تا  ۰۵/۰گليکول به آلومينيوم ايزوپروپوکسيد از اتيلنپلي
 ناچيز است.  به تقريببر سطح ويژه 

 2هاي آلومينا در شکل نمونه هايروزنهنمودار توزيع اندازه 
گاما آلوميناي مرک  هايهمتوسط اندازه حفر .شده است نشان داده

متوسط اندازه  ۱ره سنتزي شما نانومتر و نمونه گاما آلوميناي 4حدود 
 دهد. نانومتر با يک توزيع پهن را نشان مي 6ي حدود هايروزنه

ه سمت ب هاروزنهگليکول متوسط اندازه اتيلنبا افزايش ميزان پلي
به ترتيب  ۵و  4، ۳، 2هاي تر ميل نموده که براي نمونهاعداد بزرگ

 باشند. تشکيل حلقه پسماند نانومتر مي ۳2و  ۳2، 2۸، ۱6برابر با 
 تر بزرگ هايروزنهدر فشارهاي نسبي بالاتر به واسطه حضور 

مشخص است  ۱هاي سنتز شده مي باشد. با توجه به شکل در نمونه
 روپوکسيدگليکول به آلومينيوم ايزوپاتيلنکه با افزايش نسبت مولي پلي

 ه شود کحلقه پسماند در فشارهاي نسبي بالاتري تشکيل مي
هاي مولي بالاتر در نسبت هاهتأييدي بر افزايش اندازه قطر حفر

 گليکول به آلومينيوم ايزوپروپوکسيد است. مکانيسم اتيلنپلي
 تشکل ساختار متخلل بر اساس جداسازي فاز و خودآرايي 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 1 آلومینا گاما( ب) مرک آلومینا گاما( الف) حفرات اندازه توزيع ـ نمودار2 شکل

 .5 آلومینا گاما( و) 4 آلومینا گاما( ه) 3 آلومینا گاما( د) 2 آلومینا گاما( ج)
 

گليکول در محلول سل است. افزدن پلي اتيلن اتيلنتوسط پلي
ي اتيلن پلـ  گليکول به محلول سل، کمپلکس آلکوکسيد فلزي

دهد و در ادامه سبب جداسازي فاز ژل از فاز گليکول را تشکيل مي
 جداسازي فاز  برايشود. در واقع نيرو محرکه لازم حلال مي

ن کمپلکس آلکوکسيد آب گريز بي-بر اساس دافعه آب دوست
. با افزايش ميزان ]2۵ ،26[گليکول و حلال است اتيلنپلي-فلزي

 هايرهتري از زنجيبزرگ هايگليکول در مخلوط سنتز، تجمعاتيلنپلي
 گليکول در آن شکل گرفته که به عنوان الگويي براي شکلاتيلنپلي

 نمايد و در نتيجه پس از عملياتگيري شبکه آلومينا عمل مي
تري زرگب هايروزنهگليکول، اتيلنکلسيناسيون و خارج شدن پلي

براي گاما  هاروزنهماند. حجم از آن در ساختار آلومينا به جاي مي
 د.شمحاسبه  g3cm ۵/۰/تقريباً مشابه و برابر  ۱آلوميناهاي مرک و نمونه 

شود گليکول در سنتز گاما آلومينا استفاده مياتيلنپلي زماني که از
 اي که براي نمونه شدت افزايش يافته به گونهحجم حفره به 

برابر  ۳به دست آمد. حجم حفره گاما آلوميناي  g3cm ۵/۱/مقدار  2

100                                     10                                       1 
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/g3cm 2/2  هايهحجم حفره و قطر حفر 2است که نسبت به نمونه 
وم گليکول به آلومينياتيلنپلي تري دارد. با افزايش نسبت موليبزرگ

ماند. ثابت  به تقريب هاهحجم حفر ۱/۰تا  ۰۵/۰ ايزوپروپوکسيد از
 گليکول اتيلنپلي بر مبناي اطلاعات به دست آمده استفاده از

ه آلومينيوم گليکول باتيلندر سنتز گاما آلومينا تا نسبت مولي پلي
 آن هايهباعث افزايش سطح ويژه و حجم حفر ۰۵/۰ايزوپروپوکسيد 

 .ندارد دهياد شهاي تر آن تأثير مثبتي بر ويژگيشود و افزايش بيشمي
گليکول اتيلناز ميزان پلي ۳به دليل آنکه در سنتز گاما آلوميناي 

 تري استفاده شده است، اين نمونه به عنوان نمونه بهينه کم
 انتخاب شد.

 
 روبشي الکتروني ميکروسکوپ آناليز

 مرک آلوميناي همچنين گاما و ۳آلوميناي  ريخت شناسي گاما
 ۵۰۰۰ بزرگنمايي روبشي با الکتروني ميکروسکوپ آناليز از استفاده با

نشان داده شده  ۳ شکل در تصويرهاگرفت که  قرار بررسي مورد
 است. بر اساس تصاوير نشان داده شده شکل ظاهري سطح خارجي

هم س هاهماکرو حفر . همچنينباشندمتفاوت مي آلومينا گاما دو اين
دهند را به خود اختصاص مي ۳ناچيزي از کل تخلخل گاما آلوميناي 

 آناليز جذب و دفع نيتروژن است. هاينتيجهکه در توافق با 
 

 ايکس پرتو پراش سنجي آناليز

و مرک نشان  ۳پرتو ايکس گاما آلوميناي  پراش 4در شکل 
 ايهزاويهدر  به تقريبهاي اصلي اند. براي هردو نمونه پيکشدهداده 

 اند که بيانگر وجود فاز گاما آلومينا واقع شده 67°و  4۵، ۵/۳7
 دهدها نشان مينمونه ها در الگوي پراش. مقايسه پيک]27[باشد مي

ه تر شدنسبت به گاما آلوميناي مرک پهن ۳ها در گاما آلوميناي که پيک
 تر است که بيانگر اندازه کوچکها کاهش يافته و شدت آن

نسبت به گاما  ۳هاي گاما آلومينا در نمونه سنتزي شماره بلور
  (۱)وسيله روش شررها بهبلورباشد. اندازه آلوميناي مرک مي

 .]2۸[شود ( محاسبه مي۱معادله ) با

(۱                                                     )         /    
D

c o s



 

0 9 

 λاندازه متوسط بلورهاي آلومينا )برحسب نانومتر(،  Dکه در آن 
پهناي پيک  βنانومتر(،  ۱۵4/۰طول موج پرتو ايکس با منبع مس )

زاويه پراش )برحسب  θدر نصف ارتفاع بيشينه )برحسب راديان(، 
 آمده براي گاما آلوميناي مرک دستهاي بهدرجه( است. اندازه بلور

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  مرک آلومیناي گاما الف( روبشي الکتروني میکروسکوپ ـ آنالیز3 شکل
 میکرومتر ج( گاما 5مرک با بزرگنمايي  آلومیناي میکرومتر ب( گاما 1با بزرگنمايي 

  میکرومتر. 5با بزرگنمايي  3 آلومیناي میکرومتر د( گاما 1با بزرگنمايي  3 آلومیناي
 (1)  Scherrer 
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و )ب( گاما  3برای )الف( گاما آلومينای  کسيا پرتو يسنجپراش فيطـ 4 شکل
 .آلومينای مرک

 
ها نانومتر محاسبه شد. هرچه اندازه بلور 7و  ۱۳ترتيب به  ۳و 

ويژه ماده نيز افزايش يابد. همان رود سطحتر باشد انتظار ميکوچک
نسبت  ۳نيز اشاره شد گاما آلوميناي  پيشهاي که در بخش گونه

به گاما آلوميناي مرک از سطح ويژه بالاتري برخوردار است. 
 توان اندازه بلورهاي گاما آلومينا ساختار مکعبي دارند و مي

 مطابق  (۱)وسيله قانون براگبلوري را براي آن به  هايهصفح
 . ]29[( محاسبه کرد 2معادله )

(2                        )                                         n
d

sin




2
  

  هايهفاصله بين صفح d ( و۱يک عدد صحيح )برابر با  n که در آن
آنگستروم  4/۱بلوري است که براي هر دو نمونه اين مقدار برابر 

 .محاسبه شد
 

 گيرينتيجه
در مرحله  گليکولاتيلنبه بررسي تأثير حضور پلي پژوهشدر اين 

هاي ساختاري آن پرداخته شد. پنج نمونه سنتز گاما آلومينا بر ويژگي
زوپروپوکسيد گليکول به آلومينيوم اياتيلنگاما آلومينا با نسبت مولي پلي

استفاده از آناليز جذب و دفع د. با شژل تهيه -روش سلبه  ۱/۰تا  ۰/۰
نيتروژن مشاهده شد که تمامي گاما آلوميناهاي تهيه شده ساختار 

 صورت به ۱گاما آلوميناي  هايهمزوحفره داشته که شکل حفر
 اشد.بهاي باز ميصورت استوانهها بهبه اصطلاح بطري جوهر و ديگر نمونه

پوکسيد تا آلومينيوم ايزوپروگليکول به اتيلنافزايش نسبت مولي پلي
شود باعث افزايش سطح ويژه و حجم حفره گاما آلوميناي مي ۰۵/۰

اي تر اين نسبت تأثير مثبتي بر کيفيت گاما آلومينولي افزايش بيش
و گاما آلوميناي مرک  ۳توليدي ندارد. ريخت شناسي گاما آلوميناي 

 مقايسه  زتوسط آناليز ميکروسکوپ الکتروني روبشي بررسي شد. ا
. تديگر متفاوت اسها با يکدو نمونه مشخص شد که شکل ظاهري نمونه

تأييد نمود.  ۳آناليز پراش پرتو ايکس وجود فاز گاما آلومينا را در نمونه 
 آمده از اين آناليز برايدستها باتوجه به الگوي بههمچنين اندازه بلور

 محاسبه شدند. نانومتر ۱۳و  7و مرک به ترتيب  ۳گاما آلوميناي 
 

17/7/1397 پذیرش : تاریخ   ؛   1397/ 27/6 دریافت : تاریخ

 مراجع

[1] Sengupta S., Amte V., Dongara R., Das A.K., Bhunia H., Bajpai P.K., Effects of the Adsorbent 

Preparation Method for CO2 Capture from Flue Gas Using K2CO3/Al2CO3 Adsorbents, Energy 

Fuels, 29(1): 287-297 (2015). 

 [2] Kajohnchaiyagual J., Jubsilp C., Dueramae I., Rimdusit S., Thermal and Mechanical Properties 

Enhancement Obtained in Highly Filled Alumina‐Polybenzoxazine Composites, Polymer 

Composites, 35(11): 2269-79 (2014). 

[3] Jain S., Bansiwal A., Biniwale R.B., Milmille S., Das S., Tiwari S., Antony P.S., Enhancing 

Adsorption of Nitrate Using Metal Impregnated Alumina, Environmental Chemical 

Engineering, 3(4): 2342-9 (2015). 

[4] Santos P.S., Santos H.S., Toledo S., Standard Transition Aluminas. Electron Microscopy Studies, 

Materials Research, 3(4): 104-14 (2000). 

 (1)  Bragg’s low 

70         60         50         40          30          20         10 

2 (°) 

ت 
شد

(a
.u

.)
 

https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ef501792c
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ef501792c
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/full/10.1002/pc.22892
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/full/10.1002/pc.22892
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2213343715002109
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2213343715002109
http://www.scielo.br/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1516-14392000000400003


 1399، 2، شماره 39دوره  حسین کاظمي و همکاران نشريه شيمي و مهندسي شيمي ايران

 

 علمي ـ پژوهشي                                                                                                                                                                                         96

[5] Dong W., Chen X., Yu F., Wu Y., Na2CO3/MgO/Al2CO3 Solid Sorbents for Low-Temperature 

CO2 Capture, Energy Fuels, 29(2): 968-973 (2015). 

[6] Paglia G., Rohl AL., Buckley C.E., Gale J.D., Determination of the Structure of γ-alumina  

from Interatomic Potential and First-Principles Calculations: The Requirement of Significant 

Numbers of Nonspinel Positions to Achieve an Accurate Structural Model, Physical Review B, 

71(22): 224115 (2005). 

[7] Trueba M., Trasatti S.P., γ-Alumina as a Support for Catalysts: A Review of Fundamental Aspects, 

European Journal of Inorganic Chemistry, (17): 3393-3403 (2005). 

[8] Zhang Z., Hicks R.W., Pauly T.R., Pinnavaia T.J., Mesostructured forms of γ-Al2O3, American 

Chemical Society, 124(8): 1592-3 (2002). 

[9] Farias R.F., Arnold U., Martınez L., Schuchardt U., Jannini M.J., Airoldi C., Synthesis, 

Characterization and Catalytic Properties of Sol-Gel Derived Mixed Oxides, Physics and 

Chemistry of Solids, 64 (12): 2385-9 (2003). 

[10] Teoh G.L., Liew K.Y., Mahmood W.A.K., Synthesis and Characterization of Sol-Gel Alumina 

Nanofibers, Sol-Gel Science and Technology, 44 (3): 177-186 (2007). 

[11] Aguado J., Escola J., Castro M., Paredes B., Sol-Gel Synthesis of Mesostructured γ-alumina 

Templated by Cationic Surfactants, Microporous and Mesoporous Materials, 83(1): 181-92 (2005). 

[12] Lee H.C., Kim H.J., Rhee C.H., Lee K.H., Lee J.S., Chung S.H., Synthesis of Nanostructured  

γ-Alumina with a Cationic Surfactant and Controlled Amounts of Water, Microporous and 

Mesoporous Materials, 79 (1): 61-8 (2005). 

[13] Sanchez-Valente J., Bokhimi X., Toledo J., Synthesis and Catalytic Properties of Nanostructured 

Aluminas Obtained by Sol-Gel Method, Applied Catalysis A: General, 264 (2): 175-81 (2004). 

[14] Buelna G., Lin Y., Sol–Gel-derived Mesoporous γ-Alumina Granules, Microporous and 

Mesoporous Materials, 30 (2): 359-69 (1999). 

[15] Keshavarz A.R., Rezaei M., Yaripour F., Nanocrystalline Gamma-Alumina: A Highly Active 

Catalyst for Dimethyl Ether Synthesis, Powder Technology, 199 (2): 176-179 (2010). 

[16] Akia M., Alavi S.M., Rezaei M., Yan Z.F., Optimizing the Sol-Gel Parameters on the Synthesis 

of Mesostructure Nanocrystalline γ-Al2O3, Microporous and Mesoporous Materials, 122 (1): 

72-78 (2009). 

[17] Tokudome Y., Fujita K., Nakanishi K., Miura K., Hirao K., Synthesis of Monolithic Al2O3  

with Well-Defined Macropores and Mesostructured Skeletons via the Sol−Gel Process 

Accompanied by Phase Separation, Chemistry of Materials, 19 (14): 3393-8 (2007). 

[18] Dormidontova E.E., Role of Competitive PEO−Water and Water−Water Hydrogen Bonding  

in Aqueous Solution PEO Behavior, Macromolecules, 35 (3): 987-1001 (2002). 

[19] Passos A., Pulcinelli S., Briois V., Santilli C., High surface Area Hierarchical Porous Al2O3 

Prepared by the Integration of Sol-Gel Transition and Phase Separation, RSC Advances, 6 (62): 

57217-26 (2016). 

https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ef502400s
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ef502400s
https://journals.aps.org/prb/abstract/10.1103/PhysRevB.71.224115
https://journals.aps.org/prb/abstract/10.1103/PhysRevB.71.224115
https://journals.aps.org/prb/abstract/10.1103/PhysRevB.71.224115
https://onlinelibrary.wiley.com/doi/abs/10.1002/ejic.200500348
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ja016974o
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0022369703002762
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0022369703002762
https://link.springer.com/article/10.1007/s10971-007-1631-x
https://link.springer.com/article/10.1007/s10971-007-1631-x
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1387181105001307
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1387181105001307
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1387181104004160
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1387181104004160
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0926860X03010895
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0926860X03010895
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S1387181199000657
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0032591010000197
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0032591010000197
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S1387181109000699
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S1387181109000699
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/cm063051p
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/cm063051p
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/cm063051p
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ma010804e
https://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ma010804e
http://pubs.rsc.org/en/content/articlelanding/2016/ra/c6ra11477f#!divAbstract
http://pubs.rsc.org/en/content/articlelanding/2016/ra/c6ra11477f#!divAbstract


 1399، 2، شماره 39دوره  ... ژل-سل روش به بالا حفره حجم و ويژه سطح با آلومینا-گاما سنتز مهندسي شيمي ايراننشريه شيمي و 

 

 97                                                                         علمي ـ پژوهشي                                                                                                                

 [20] Lamouri S., Hamidouche M., Bouaouadja N., Belhouchet H., Garnier V., Fantozzi G., Trelkat J.F., 

Control of the γ-Alumina to Α-Alumina Phase Transformation for an Optimized Alumina 

Densification, Boletín de la Sociedad Española de Cerámica y Vidrio, 56 (2): 47-54 (2017). 

[21] Dabbagh H.A., Rasti E., Yalfani M.S., Medina F., Formation of γ-Alumina Nanorods in Presence 

of Alanine, Materials Research Bulletin, 46 (2): 271-277 (2011). 

[22] Sing K.S., Reporting Physisorption Data for Gas/Solid Systems with Special Reference  

to the Determination of Surface Area and Porosity (Recommendations 1984), Pure and Applied 

Chemistry, 57 (4): 603-19 (1985). 

[23] Thommes M., Smarsly B., Groenewolt M., Ravikovitch P.I., Neimark A.V., Adsorption 

Hysteresis of Nitrogen and Argon in Pore Networks and Characterization of Novel Micro- 

and Mesoporous Silicas, Langmuir, 22 (2): 756-64 (2006). 

[24] Rouquerol F., Rouquerol J., Sing K., Absorption by Powders and Porous Solids: Principles, 

Methodology and Applications, First Edition, Academic Press, London (1998). 

[25] Bu S., Jin Z., Liu X., Du H., Cheng Z, Preparation and Formation Mechanism of Porous TiO2 

Films Using PEG and Alcohol Solvent as Double-Templates, Journal of Sol-Gel Science and 

Technology, 30 (3): 239-248 (2004). 

[26] Liu X., Jin Z., Bu S., Yin T., Influences of Solvent on Properties of TiO2 Porous Films Prepared 

by a Sol-Gel Method from the System Containing PEG, Journal of Sol-Gel Science and 

Technology, 36 (1): 103-111 (2005). 

[27] Musil J., Blazek J., Zeman P., Proksova S., Sasek M., Cerstvy R., Thermal Stability of Alumina 

Thin Films Containing -Al2O3 Phase Prepared by Reactive Magnetron Sputtering, Applied 

Surface Science, 257 (3): 1058-1062 (2010). 

[28] Patterson A., The Scherrer Formula for X-Ray Particle Size Determination, Physical Review,  

56 (10): 978 (1939). 

[29] Myers H.P., “Introductory Solid State Physics”, CRC Press, (1997). 

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0366317516300899
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0366317516300899
https://www.sciencedirect.com/science/journal/03663175
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0025540810004113
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0025540810004113
https://www.iupac.org/publications/pac/57/4/0603/
https://www.iupac.org/publications/pac/57/4/0603/
https://pubs.acs.org/doi/10.1021/la051686h
https://pubs.acs.org/doi/10.1021/la051686h
https://pubs.acs.org/doi/10.1021/la051686h
https://www.elsevier.com/books/adsorption-by-powders-and-porous-solids/rouquerol/978-0-12-598920-6
https://www.elsevier.com/books/adsorption-by-powders-and-porous-solids/rouquerol/978-0-12-598920-6
https://link.springer.com/article/10.1023/B:JSST.0000039531.31632.e6
https://link.springer.com/article/10.1023/B:JSST.0000039531.31632.e6
https://link.springer.com/article/10.1007/s10971-005-2746-6
https://link.springer.com/article/10.1007/s10971-005-2746-6
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169433210010767
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169433210010767
https://journals.aps.org/pr/abstract/10.1103/PhysRev.56.978
https://www.crcpress.com/Introductory-Solid-State-Physics-Second-Edition/Meyers-Myers/p/book/9780748406609

