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  )١٣٨٧ مهر ١٣ ، پذيرش ١٣٨٧ خرداد ٦دريافت (

  

 چكيده

 كاربرد فراواني پيدا كرده موارد مشابه و ، الکترونيکي لاستيك سازي،ي در صنايع مختلف اعم از غذايي، داروييذرات نانو اكسيد رو

باشد و آثار مكتوب  ميي گوناگون وجديد بعبارت ديگر با ابتكارات نوين در دنيا در حال ساخت ها روشاين ماده با استفاده از . است

ابتدا کنسانتره اکسيد روي در دو مرحله سرد وگرم تصفيه و عناصر ناخالص آن در اين تحقيق   .سالانه محققان گوياي اين امر است

 موثر در توليد يپارامترهاسپس . جدا گرديد و محلول سولفات روي حاصل جهت توليد پودر نانو اکسيد روي مورد استفاده قرار گرفت

روش ترسيب همراه تغيير فاز که روش نويني در زمينه  با استفاده از انمنطقه انگوران زنجي اكسيده ها پودر نانو اكسيد روي از كانه

NaOH ،2 يها غلظتبه همين منظور شش پارامتر دما، .  قرار گرفتيتوليد پودر نانوي اكسيد روي است، مورد بررس 3Na CO و 

4ZnSOشرط بهينه زماني حاصل شد که غلظت اين حالت سطح طراحي شد که در ۴ واكنش و سرعت همزدن در ، زمان انجام 

همچنين .  درجه سانتيگراد باشد۹۰مول بر ليتر و دماي انجام واكنش برابر ۱سولفات روي، كربنات سديم و هيدروكسيد سديم برابر 

همزدن در  يعني تاثير عواملي نظير زمان انجام واكنش و سرعت اسخ هدف نداشتندعوامل زمان و سرعت همزن تاثير چنداني در پ

 در نهايت با انجام يک آزمايش با شرايط .شود ميسطوح انتخابيشان وقتي كه ساير پارامترها در سطح بهينه خود قرار دارند  آشكار ن

  نانومتر۱۵۰ تا ۷۰ ابعادده داراي شود و پودر بدست آم مي  مشاهده ZnOيها پيكفقط در پودر بدست آمده  مشخص شد که بهينه

   .است

  يکلمات کليد

 سولفات روي، كربنات سديم، هيدروكسيد سديم، انگوران نانو اكسيد روي،                 
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  دار مكاتبات عهده
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   مقدمه - 1

اكسيد روي، پودري سفيد مايل به زرد و بسيار نرم، همراه با     

  با شكل ذرات وZnOنانو پودر . سطح ويژه بسيار بالا است

توزيع دانه بندي كنترل شده بسيار مطلوب بوده و براي ساخت 

 بهينه و خواص كاربردي پيشرفته      يي با ريز ساختارها سراميك

توان از طريق  مياكسيد روي نانومتري را . باشد ميمورد نياز 

يي مانند ميكرو امولسيون، روش سنتز كلوييدي، رسوب ها روش

 [رارتي با اسپري توليد كردي سل ژل، و سنتز حها روش  دهي،

۱[- ]۳[.  

 و خصوصيات ZnOبه بررسي توليد ذرات نانوي ٢، كيان١هونگ

PMMAپيوند 
آنها ذرات نانو اكسيد روي را از  .آنها پرداختند ٣

براي جلوگيري از تجمع . وردند آطريق ترسيب هموژني بدست

ن ذرات روي و اصلاح سطح موثر از روش پيوند و آگلومراسيو

بدين صورت كه ابتدا با . استفاده كردند متيل متاكريليت پلي

 يك عامل تزويج كننده سطح ذرات اكسيد روي را عمل آوري

ي دوتايي در سطح ذرات ها  باعث ايجاد پيوندكه كردند مي

آنها . كرد مي جلوگيري آگلومراسيونشد و از  مياكسيد روي 

تواند باعث افزايش پيوند  مي يافتند كه افزايش غلظت مونومردر

ذرات شود و افزودن بعضي از سطح سازها در تفرق ذرات موثر 

 .]۱۰[، ]۴[واقع شده است

 طي يك مطالعه ذرات اكسيد  ٢٠٠٥در سال  ٥ و ايمائي٤ كوانو

روي را از طريق ترسيب در يك محيط  واسطه ارگانيكي  

ذرات نانو اكسيد روي مستقيماّ از طريق . ني بدست آوردنديژلات

بدست  OH-ژل آگار شامل سولفات روي تحت تاثير يونهاي

د، ساختار باندي نانواكسيد روي توليد شده با اشكال نآي مي

اي همسو با  اي، بيضوي و كروي از طريق ترسيب دوره ستاره

ذرات با اشكال ستاره و . شود مي توليد OH-تاثير و پخش

اي كه از پيش ترسيب  بيضوي از طريق فرآيند انحلال ماده

2 4
3  ( )Zn OH ZnSO  بدست ابعاد. آيند ميبدست آمده بوجود 

 .]۱۳[، ]۱۱[اند نانو متر٥٠٠ تا ١٠٠ بينآمده 

) ۱(د پودر نانو اكسيد روي در جدولي توليها روشخصوصيات 

 .خلاصه آورده شده استبطور 

  
  

  ي توليد پودر نانو اكسيد رويها روشمقايسه : ۱جدول
 

  روش فرآيند
حجم 

  توليد

سرعت 

  فرآيند

كنترل 

  فرآيند

تجهيزات و مواد 

  اوليه

مصرف 

  انرژي

اندازه 

  ذرات
  توضيحات

  كاربرد صنعتي  متفاوت  بالا  در دسترس و ارزان  آسان و دقيق  كند  پايين   ژل-سل

  كاربرد صنعتي  متفاوت  بالا  در دسترس و ارزان  آسان و دقيق  متوسط  توسطم  هيدروترمال

  متوسط  پايين  ميكروامولسيون
تا حدودي 

  مشكل

  در دسترس

  و گران
  *  بسيار ريز  متوسط

ــا روش ــول هــ ي معمــ

  ترسيب
  كاربرد صنعتي  متفاوت  بالا  در دسترس و ارزان  مشكل  متوسط  بالا

  بالا  رس و گراندر دست  مشكل  بالا  بالا  اسپري پيروليزي
بسار ريز و 

  يكنواخت
  كاربرد صنعتي

  *  متفاوت  بالا  در دسترس و گران  مشكل  متوسط  متوسط  آسياي مكانيكي

  كاربرد صنعتي  يكنواخت  كم  در دسترس و ارزان  قابل كنترل  متوسط  كم  ي شيمياييها روش

  *  متفاوت  بالا  در دسترس و ارزان  مشكل  متوسط  كم  سنتز كلوييدي

ــر  ترســيب همــر اه تغيي

  فاز
  در دسترس و ارزان  آسان  بالا  متوسط

بسيار 

  پايين
  متفاوت

قابليت صنعتي 

  شدن

  كاربرد صنعتي  متفاوت  بالا  در دسترس و گران  مشكل  بالا  بالا  سنتز حالت جامد

  كاربرد صنعتي  متفاوت  بالا  در دسترس و گران  مشكل  بالا  بالا  احتراق
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كمترين : صياتي از قبيل، روشي كه خصوها روشدر ميان اين 

 را ٦هزينه، كنترل و آساني فرآيند و قابليت بزرگ مقياس كردن

ي ها روشزيرا در حال حاضر . شود ميداشته باشد انتخاب 

گوناگون و نويني در زمينه توليد پودر نانو اكسيد روي  ابداع 

شده است اما اكثر آنها در حد يك تحقيق يا ابتكار باقي مانده و 

  .كنند ميدر صنعت پيدا نجايگاهي 

رود،  مياي در صنعت بكار  ي ترسيب كه بطور گستردهها روش 

شود،  مي و موجب مصرف مقادير بالاي انرژي داردنياز به گرما 

كه . دهد ميعلاوه بر اين در طول فرآيند آگلومراسيون ذرات رخ 

  .]۱۵[و]۱۴[ شود ميباعث افزايش قطر ذرات 

 داده شد، روش ترسيب همراه  با توجه به مطالبي كه شرح

تغيير فاز روش نويني است كه در زمينه پودر نانو اكسيد روي 

 ۷۰دماي اتاق تا (اين روش در دماهاي پايين . رود ميبكار 

ي را يبنابراين انرژي بالا. انجام پذير است) درجه سانتيگراد

   ).۱شکل ( احتياج به فاز آلي ندارد وكند ميمصرف ن

  

  
   انتقال فاز- توليد اكسيد روي بروش ترسيبفرآيند: ۱شكل

  

 پارامترها از آناليزهاي يهمچنين در اين تحقيق به منظور بررس

RamanوXRD استفاده شده است که قبل از بررسي نمودارها

 مواد اصلي XRDو Ramanي ها طيفابتدا مقادير مشخصه 

شود تا تفسير نمودارها راحت تر و بر  مي موجود در فرآيند ارائه

  . انجام پذيردها مبناي اين داده

 
  :Ramanي  طيف ها پيك محدوده - الف

، ۵۸۰، ۵۴۰، ۴۳۸، ۳۹۰، ۳۳۲ي واقع در ها پيك •

1 و۶۵۶،۱۰۶۸
cm

 مربوط به اكسيد روي ۱۱۵۲−

 .باشند مي

OHي مربوط به يونهاي ها پيك •  در محدوده −

1 و۲۰۰۰
cm

 . قرار دارند ۳۰۰۰−

2ي مربوط به يون ها پيك •

3CO− ۸۸۰،۱۰۷۰ در 

 . قرار دارند1cm−۱۴۵۰و

2( بر حسب XRDي ها طيف محدوده -ب degθ:(  

• ZnO :۳۷ ،۴۱ ،۵۶ ،۶۷ ،۷۴ ،۷۹ ،۸۱ ۸۳ و.. 

• 5 2 63( ) ( )Zn Co OH: ۷ ،۱۴ ،۱۶ ،۲۳ ،۲۶ ،۲۹ ،۳۲ ،

 .۵۹ و ۵۷

2( )Zn OH:۱۲ ،۱۳ ،۲۱ ،۲۴ ،۲۵ ،۲۸ ،۳۱ ،۳۳ ،۲۴ ،۳۵ ،۳۶ ،

۳۹ ،۴۰ ،۴۱ ،۴۲ ،۴۳ ،۵۰ ،۵۷ ،۶۰ ۶۱ ،۶۲ ،۶۳ ،۶۹ ،۷۰ ،

  .۷۳و۷۲

  

  ها روش مواد و -۲

  مواد و تجهيزات -۲-۱

 از مواد شيميايي با استاندارد شركت مرك ها آزمايشدر اين 

مواد شيميايي لازم براي انجام آزمايشات . آلمان استفاده شد

NaOH ،2،مقطر شامل آب 3Na CO)با استاندارد مرک آلمان( 

از کنسانتره کانيهاي اکسيده روي معدن انگوران در  4ZnSOو

  .دو مرحله تصفيه سرد و گرم تهيه گرديد

بالن ژوژه، كاغذ صافي، بورت، بشر،  وسايل آزمايش هم شامل

  .ام آب بوددماسنج، همزن و حم

  ها آزمايش -۲-۲

 ها آزمايش بر اساس روش معمولي طراحي ها آزمايشطراحي 

 در سطوح مختلف ها با توجه به اينكه ماهيت واكنش. انجام شد

شد، يعني در نتيجه تغيير سطوح عوامل  ميپارامترها عوض 

آمد،  ميمختلف، مواد جديد با خصوصيات متفاوت بوجود 

ي آماري براي انجام آزمايشات ها روش از بنابراين امكان استفاده

ي معمولي طراحي ها روشدر نتيجه از . اين بخش وجود نداشت

، NaOH يها غلظتشش پارامتر دما، . آزمايش استفاده شد

2 3Na CO 4 وZnSOرعت همزدن در ، زمان انجام واكنش و س

  ).۲جدول( سطح طراحي شد۴

  

  ها آزمايشپارامترها و سطوح انتخابي براي انجام : ۲جدول

سطح 

٤ 

سطح 

٣ 

سطح 

٢ 

سطح 

١ 
 

 )Co(دما ٤٥ ٦٠ ٧٥ ٩٠

غلظت  ١/٠ ٥/٠ ١ ٥/١
4ZnSO) M( 

غلظت  ١/٠ ٥/٠ ١ ٥/١
2 3N a C O) M(  

 )NaOH )M غلظت ١/٠ ٥/٠ ١ ٢

 )Min(زمان ٢٠ ٤٠ ٦٠ ٨٠

  )rpm(سرعت همزدن ١٠٠ ٢٠٠ ٣٠٠ ٤٥٠

Zn5(CO3)2(OH)6 
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 ٨٢

بهينه سازي سطوح عوامل با بررسي يك پارامتر بصورت متغير 

در اين نوع بررسي . پذيرفت و بقيه پارامترها بشكل ثابت انجام 

 و ساير پارامترها در هر زمان فقط يك پارامتر قابل بررسي است

  .شوند ميثابت و مستقل از اين متغير فرض 

 اوليه انجام گرفت كه نتايج آن در آزمايش ۴براي اين منظور 

، NaOHيها غلظت: يي با شرايطها نمونه ()۲(شكل 

2 3Na CO 4 وZnSO ر دما  مول بر ليت۱ برابرa :۲۵ ،b :۴۵و c :

 درجه سانتيگراد و غلظت ۸۰دما : d درجه سانتيگراد و ۸۰

NaOH:۱مول بر ليتر وغلظت 
2 3Na CO 4 وZnSO ۵/۰ برابر 

 دور بر دقيقه ۲۰۰ ها آزمايشسرعت همزدن همه . مول بر ليتر

 آمده است، همانطور )باشد مي دقيقه ۲۰م واكنشها و زمان انجا

 نشان داد، دما بيشترين تاثير را در XRDكه نتايج آناليز 

براين اساس ترتيب قرارگيري . تشكيل پودر اكسيد روي داشت

  .عوامل بشكل زير خواهد بود

 دما •

 .4ZnSOغلظت •

2غلظت  • 3Na CO. 

  NaOHغلظت  •

 زمان •

 سرعت همزدن •

 

  
  ها نمونهXRDآناليز : ۲شكل

  

 فرآيند، محلولهاي لازم براي انجام ها آزمايشقبل از شروع 

ي ه� بدين صورت كه براي آماده سازي محلول. آماده سازي شد

در دو مرحله تصفيه (4ZnSOيتر  مول بر ل۱ و ۵/۰، ۲/۰، ۱/۰

با توجه به اينكه  )هاي آن جدا گرديده است سرد و گرم ناخالصي

4جرم مولي 218ZnSO H O باشد مي گرم ۴۰/۲۸۷ برابر.  

4

2

: 65.38 32.06 4 16 161.40

18 :18 (2 16) 126

161.4 126 287.4

ZnSO

H O

+ + × =

× + =

→ + =

   

در داخل يك بالن  را وزن كرده، 4ZnSOمقدار يك مول از 

 ميلي ليتر آب مقطر گرم شده به آن ۶۰۰ژوژه ريخته و مقدار 

وقتي كه كل .  همزده شد4ZnSOاضافه و تا زمان انحلال كامل

جامد در آب مقطر حل شد با توجه به حجم موجود در بالن، 

) يك ليتر(مقدار مشخصي آب مقطر براي به حجم رساندن

اين كار براي ).  درجه سانتيگراد۲۵در دماي (شد فه محلول اضا

ي ديگر اين ماده بهمين ترتيب با توجه به غلظت آنها ها غلظت

. سازي شد ي مختلف آمادهها غلظتيي در ه� تكرار شد و محلول

 مول بر ۵/۱ و ۱، ۵/۰، ۱/۰ي ها غلظتدر NaOHمحلولهاي 

سازي شد و براي محلولهاي ليتر به همين شيوه آماده 

2 3Na CO ليتر نيز   مول بر۱ و ۵/۰، ۲/۰، ۱/۰ي ها غلظت در

مقدار مواد لازم براي تهيه ) ۳(در جدول. اين كار تكرار گشت

  .ي فوق آمده استها محلول

  

  ها آزمايشمحاسبه محلولهاي لازم براي انجام : ۳جدول

  

مقدارماده 

در  لازم

غلظت  

M۱/۰  

  )گرم(

مقدارماده 

در  لازم

غلظت  

M۲/۰  

  )گرم(

مقدارماده 

در  لازم

غلظت  

M۵/۰  

  )گرم(

مقدارماده 

در  لازم

  M۱غلظت  

  )گرم(

مقدارماده 

در  لازم

غلظت  

M۵/۱  

  )گرم(

  توضيحات

2 3
Na CO  ۶۰۱/۱۰  ۲۰۲۲/۲۱  ۰۵۵/۵۳  ۰۱۱/۱۰۶  -  انحلال گرمازا  

4
ZnSO  ۷۴۰/۲۸  ۴۸/۵۷  ۷/۱۴۳  ۴۰/۲۸۷  -  

انحلال گرما 

  گير

NaOH  ۴  -  ۲۰  ۴۰  ۶۰  انحلال گرمازا  

  

ي بدست آمده در اين مرحله هركدام يك بار با ه� محلول

گرد و (ي محيطي ه� استفاده از كاغذ صافي جهت حذف آلودگي

  . عبور داده و صاف شدند) غبار

 ۷۰ بعد از مرحله آماده سازي ابتدا ها شآزمايبه منظور انجام 

ميلي ليتر از هر كدام از محلولها آماده شد و سپس يك بشر 

 ۷۰ ميلي ليتري را در حمام آبي غوطه ور كرده و مقدار ۵۰۰

 مولار سولفات روي در آن ريخته و دهانه ۱ميلي ليتر محلول 

براي همزن و  ميبشر بجز سه نقطه اولي براي دماسنج، دو

 ۱۰۰سپس يك بورت .  براي اضافه كردن مواد بسته شدآخري

 مولار ۱ ميلي ليتر محلول ۷۰ميلي ليتري برداشته و 

2 3Na CO در آن ريخته شد و بورت در محل اضافه شدن مواد 

كربنات سديم، بلافاصله  بعد از اتمام محلول. به بشر قرار گرفت

ضافه كردن كربنات سديم،  مولار سود بهمان شيوه ا۱محلول 

  .اضافه شد

  

   بحث و نتايج-۳

   شناسايي مواد-۳-۱

  تجزيه سرندي• 
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تهيه شده در مرحله نمونه برداري به  مي کيلوگر۲۰    نمونه 

با استفاده از (عنوان نمونه معرف انتخاب شد و آناليز سرندي 

نتايج . بر روي آن انجام گرفت) ASTMسرندهاي با استاندارد 

  .آمده است) ۳(سرندي در شكلآناليز 
  

  
  ينمودار توزيع ابعاد:۳شکل 

 و mm۶۸۰ ماده 80dمشخص است ) ۲(همانطور كه از شكل

  .باشند مي متر ميلي ۳۵ درصد مواد بالاي ۱۸تقريباً 

  

  XRF وXRDآناليزهاي •

 كردن چهار قست گرم نمونه بروش مخروط سازي و ۵۰مقدار 

 آماده شد كه نتايج آناليز آن در XRFو XRDيز جهت آنال

   . شده استارائه) ۴(و جدول) ۴(شكل

 مشخص است، ماده معدني XRDهمانطور كه از نمودار 

در تركيب با  در اين فازها روي. باشد مي سيليكاته - كربناته

شود كه كاني ويليميت معرف اين تركيب  ميسيليس مشاهده 

   .است

  

   دما-۳-۲

 درجه ۹۰، ۷۵، ۶۰، ۴۵ي دما بترتيب  برابر سطوح انتخاب

 آزمايش براي يافتن سطح بهينه دما در ۴. باشند ميسانتيگراد 

NaOH ،2غلظت هاي(سطوح ثابت عوامل ديگر  3Na CO 

زدن  دقيقه، سرعت هم۲۰ مول بر ليتر، زمان ۱ برابر 4ZnSOو

در انتها كيك فيلتر بدست .انجام پذيرفت)  دور بر دقيقه۱۰۰

نتايج  .به آزمايشگاه ارسال گشتRamanآمده جهت آناليزهاي

  .آمده است) ۸ تا ۵(يها شكلنمونه ها در Ramanآناليز 

  
   نمونهXRDنتيجه آناليز: ۴شكل

  

   نمونهXRF نتيجه آناليز: ۴جدول

  عنصر  درصد  عنصر  درصد

۸۲۶/۴  Fe2O3  ۷۶۵/۲۸  Zn 

۶۹۵/۸  Al2O3  ۷۰۳/۵  Pb  
۳۰۹/۲۳  SiO2  ۷۲۶/۰  As  
۰۵۶/۰  P2O5  ۱۱/۰  Cd  
۴۲۵/۰  SO3  ۰۹۱/۰  Ni  
۹۴۶/۰  K2O  ۱۶۴/۰  Ti  
۴۰۷/۷  CaO  ۰۱۵/۱  MgO  
    ۱۶۴/۰  MnO  

  

  
   درجه۴۵دماي  بدست آمده از نمونه در Ramanطيف : ۵شكل

  

(mm (ا	��د  
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   درجه۶۰ بدست آمده از نمونه در دماي Ramanطيف : ۶شكل

  

  
   درجه۷۵بدست آمده از نمونه در دماي Ramanطيف : ۷شكل

  

  
   درجه۹۰ بدست آمده از نمونه در دماي Ramanطيف : ۸شكل

  

آيد، با افزايش دما  ميبر Ramanي ها طيفهمانطور كه از 

 درجه ۴۵ولي در دماي . شود مي تشكيل ZnO فقط فاز 

 ZnOH شود كه نشان دهنده فاز  ميمشاهده  OH-ي ها پيك

  .بدست آمد) Co۹۰( همچنين سطح بهينه دما است

 ۴۵ پودر توليدي در دماي Ramanنمودار طيف ) ۵(شكل

درجه وقتي كه غلظت هاي سولفات روي، كربنات سديم و 

 دور ۲۰۰مول بر ليتر، سرعت همزدن ۱هيدروكسيد سديم برابر 

ا نشان باشد ر مي دقيقه ۲۰بر دقيقه و زمان انجام واكنش 

  .دهد مي

اكسيد روي  ي ها پيكهمانطور كه از شكل پيداست علاوه بر 

OHي مربوط به يونهاي ها پيك اين موضوع . شود  ديده مي−

دهد كه انتقال فاز بدرستي صورت نگرفته و مقداري از  نشان مي

)2پيشماده به  )Zn OHي ها پيكچنين هم.  تبديل شده است

2مربوط به 

3CO− شود كه اين امر باز تاكيدي بر  مي نيز مشاهده

وجود يونهاي كربنات نشان . تقال فازي ناقص در اين دما استنا

دهنده اين است مقداري از پيشماده بصورت دست نخورده در 

  .محيط وجود دارد

. اند  محيط خشك شدهبا توجه به اينكه تمام نمونه ها در دماي

باشد كه اين  بنابراين مقداري رطوبت در كل پودرها موجود مي

اين .  شده است۳۰۰۰ي در محدوده  ها پيكامر باعث ايجاد 

شود مربوط به  مي مشاهده پيك بزرگ كه در اكثر نمودارها

OHيون )2باشد كه با يون هيدروكسيد  مي آب − )Zn OH 

  .متفاوت است

ي ها پيك ،۸ تا ۶ي ها شكل Ramanنمودارهاي براساس 

باشند و اثري از ساير  ميموجود مربوط به اكسيد روي 

دهد  ميكه اين موضوع نشان . ها در محيط وجود ندارد ناخالصي

انجام تقال فاز از فاز مياني به اكسيد روي ن و بالاتر ا۶۰در دماي 

 اكسيد روي را در دماي ٨ و لي٧البته آقايان ژانگ. پذير است

 كه اين امر با كار انجام شده در ا
�  درجه به بالا توليد كرده۵۵

  .اين فرآيند مطابقت دارد

  

  4ZnSO غلظت -۳-۳

 مول بر ليتر براي سطوح اين ۵/۱ و ۱، ۵/۰، ۱/۰ي ها غلظت  

ي مختلف ها غلظت در ها آزمايش. فته شدعامل در نظر گر

) ۹۰( در حالي انجام گرفت كه سطح بهينه دما  سولفات روي

 ها آزمايشبدست آمده و ساير پارامترها مقادير ثابت خود را در 

نتايج آناليز پودر بدست آمده در اين  .قبلي حفظ كرده بودند

  . نشان داده شده است۱۲ تا۹ بخش در اشكال

  

  
 مولار ۱/۰ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۹شكل

  سولفات روي
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 مولار ۵/۰ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۰شكل

  سولفات روي

  

  
 مولار ۱ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۱شكل

  سولفات روي

  

  
 مولار ۵/۱ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۲شكل

  سولفات روي

 مولار سولفات روي ۱/۰ بدست آمده در غلظت Ramanطيف 

 ZnOدر شكل علاوه بر .  نشان داده شده است۹در شكل

2ي ها پيك

3CO− شود كه اين نشان دهنده انتقال  مي نيز ديده

صحيح فاز انجام گرفته است ولي چون مقدار سولفات روي 

پايين بوده است مقداري از كربنات سديم هنوز بدون واكنش 

  .در محيط باقي مانده است

 نيز داراي خصوصيت طيف شكل قبلي است اما ۱۰ طيف شكل

بنات در اين مرحله كمتر ي يون كرها پيكبا اين تفاوت كه 

باشند و علت اين امر هم ناشي از افزايش غلظت سولفات  مي

  .باشد ميروي 

دهد كه  مي نشان ۱۱   نمودار طيف بعدي يعني شكل

ي ها پيكي مناسبي از مواد انتخاب شده است، زيرا ها غلظت

  .باشند مي ZnOموجود در شكل فقط بيانگر وجود 

 بيانگر موضوع ديگري است كه افزايش غلظت ۱۲ شكل  

سولفات روي بدون توجه به غلظت ساير مواد باعث جلوگيري از 

با توجه به آنچه كه در بخش انتقال فاز . شود ميانتقال فاز 

توان گفت كه چون مقدار هيدروكسيد  مي ضيح داده شدتو

بنابراين انتقال . باشد مي درمحيط كم 4ZnSOسديم در برابر

فاز بدرستي انجام نگرفته و منجر به 

)2تشكيل )Zn OHε   .شده است−

  

2 غلظت -۳-۴ 3Na CO  

و ) Co۹۰( ي اين بخش در سطوح بهينه شده دماها آزمايش 

ساير سطوح .  مولار انجام گرفت۱غلظت سولفات روي 

پارامترهاي باقي مانده مانند حالتهاي قبلي ثابت در نظر گرفته 

 مول بر ليتر براي غلظت ۵/۱ و ۱، ۵/۰، ۱/۰ مقدار ۴. شد

  .كربنات سديم در نظر گرفته شد

هاي بدست آمده در اين مرحله در   نمونهRamanنتايج آناليز

  . نشان داده شده است۱۶ تا ۱۳هاي  شكل

  
 مولار ۱/۰ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۳   شكل

  كربنات سديم

  
 مولار ۵/۰ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۴شكل   

  كربنات سديم
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 مولار ۱ظت  بدست آمده از نمونه در غلRamanطيف : ۱۵شكل   

  كربنات سديم

  
 مولار ۵/۱ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۶شكل   

  كربنات سديم

 NaOH غلظت -۳-۵

هاي اساسي در تشكيل  هيدروكسيد سديم يكي از پارامتر 

فاز هاي پايين اين عامل تغيير  در غلظت. باشد مياكسيد روي 

 ۴براي اين منظور . دهد مياز پيشماده به اكسيد روي رخ ن

. پارامتر درنظر گرفته شد  براي اين۲ و ۱، ۵/۰، ۱/۰سطح 

آزمايش در شرايطي انجام شد كه پارامترهاي دما، غلظت 

سولفات روي و كربنات سديم در سطوح بهينه شده خود قرار 

 سنج   انجام نيز توسط طيف نتايج آناليزهاي اين بخش. داشتند

  . آورده شده است۲۰تا۱۷هاي  پذيرفت كه نتايج آن در شكل

  

  
 ۱/۰ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۷شكل     

  مولار هيدروكسيد سديم

  

  
 ۵/۰ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۸شكل     

  د سديممولار هيدروكسي

  

  
 مولار ۱ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۱۹شكل     

  هيدروكسيد سديم

  

  
 مولار ۲ بدست آمده از نمونه در غلظت Ramanطيف : ۲۰شكل     

  هيدروكسيد سديم

سيد پارامتر بسيار مهم و تاثيرگذار در انتقال فاز غلظت هيدروك

 اثر خود را ۲۰ تا۱۷ يها شكلباشد كه به خوبي در  ميسديم 

  .نشان داده است

 آمده ۱۷  در شكلNaOH مولار ۱/۰طيف مربوط به غلظت

ي موجود در شكل ها پيكشود  مياست، همانطور كه مشاهده 

)2مربوط به  )Zn OHε ن ي يوها پيكباشند همچنين  مي−

  . شود ميكربنات نيز مشاهده 

توان به  ميبا توجه به آنچه كه در بخش انتقال فاز گفته شد 

وقتي كه مقدار . اهميت اين ماده در تشكيل اكسيد روي پي برد

يون هيدروكسيد در محيط كم باشد آنگاه بجاي انتقال فاز به 

)2سمت اكسيد روي، ماده ديگري با تركيب  )Zn OHε − 

بهبود پيدا كرده  ميدر شكل بعدي وضعيت ك. گردد ميتشكيل 
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شود كه علت آن افزايش  مياز اكسيد روي مشاهده  ميو علائ

طيف نمايش داده شده . باشد مي  غلظت هيدروكسيد سديم

فزايش غلظت ا كه با اند  بيانگر اين مطلب۲۰ و ۱۹ يها شكلدر

ا اكسيد هيدروكسيد سديم در سطوح مناسب ساير پارامتره

  .پذيرد ميگيرد و انتقال فاز بدرستي انجام  ميروي بخوبي شكل 

  

   زمان انجام واكنش و سرعت همزدن-۳-۶

، 4ZnSOي ها غلظتبعد از بهينه شدن پارامترهاي دما و 

2 3Na COو NaOH و سرعت  به بررسي پارامترهاي زمان

 ۸۰، ۶۰، ۴۰، ۲۰ سطح ۴پارامتر زمان در . همزدن پرداخته شد

 آزمايش در ۴بدين صورت كه . دقيقه مورد بررسي قرار گرفت

سطوح بهينه شده پارامترهاي قبلي انجام گرفت و نتايج آنها 

  ).۲۴تا ۲۱يها شكل(مورد آناليز  قرار گرفت 

  

  
   دقيقه۲۰نمونه درمدت زمان واكنش  XRDآناليز : ۲۱شكل

  

  
   دقيقه۴۰ نمونه درمدت زمان واكنش XRDآناليز : ۲۲شكل

  
   دقيقه۶۰ نمونه درمدت زمان واكنش XRDآناليز : ۲۳شكل

  

  
  دقيقه ۸۰ نمونه درمدت زمان واكنش XRDآناليز : ۲۴شكل

  

 دور ۴۰۰، ۳۰۰، ۲۰۰، ۱۰۰ سطح ۴پارامتر سرعت همزدن در 

 آزمايش ۴بدين صورت كه . گرفت بر دقيقه مورد بررسي قرار

در سطوح بهينه شده پارامترهاي قبلي انجام گرفت و نتايج آنها 

  )۲۸تا ۲۵يها شكل (.مورد آناليز  قرار گرفت

  

  
  

   دور بر دقيقه۱۰۰نمونه در سرعت همزدن XRDآناليز : ۲۵شكل
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   دور بر دقيقه۲۰۰ نمونه در سرعت همزدنXRDآناليز : ۲۶شكل

  

  
   دور بر دقيقه۳۰۰ نمونه در سرعت همزدنXRDآناليز : ۲۷شكل

  

  
   دور بر دقيقه۴۵۰ همزدن نمونه در سرعتXRDآناليز : ۲۸شكل

  

با توجه به نمودارهاي بدست آمده در سطوح مختلف زماني 

البته اين پارامتر براي . تغيير خاصي در فرآيند مشاهده نشد

مخلوط شدن يكنواخت مواد و جلوگيري از آگلومراسيون ذرات 

نياز است اما مقاديري كه براي اين پارامتر در نظر گرفته شد 

ر چنداني در پاسخ هدف نداشتند و اين امر مانند زمان تاثي

بدين دليل است كه پارامترهاي قبلي بيشترين تاثير را روي 

پاسخ هدف داشتند، يعني تاثير عواملي نظير زمان انجام واكنش 

ساير   وقتي كه آنهاو سرعت همزدن در سطوح انتخابي

  .شود مي آشكار ن،پارامترها در سطح بهينه خود قرار دارند

  

   آزمايش بهينه -۳-۷

هايي كه در بخش نتايج و بحث انجام گرفت،  با توجه به بررسي

است كه غلظت سولفات روي،  مي ط بهينه آزمايش هنگاايشر

و . مول بر ليتر باشند۱كربنات سديم و هيدروكسيد سديم برابر 

در اين . گراد باشد  درجه سانتي۹۰دماي انجام واكنش برابر 

 XRDآناليز  كه نتيجه انجام گرفتاي  شرايط آزمايش بهينه

  . آمده است۲۹ در شكل به دست آمدهپودر انجام شده بر روي 

  

  
   نمونه در شرايط بهينهXRDآناليز : ۲۹شكل 

  

   نتيجه گيري- ۴

باشد  ميگيري پودر اكسيد روي  ترين پارامتر در شكل دما مهم

 غلظت مواد مقادير مناسبي را داشته باشند مهمترين كه ميهنگا

يعني . ترين عامل زمان است تا انتقال فاز صورت گيرد و اساسي

حتي اگر بعضي از عوامل در سطوح مناسبي قرار نداشته باشند 

اكسيد روي توليد  باز هم ممكن است در دماي مناسب پودر

قتي كه براي مثال و. شود و برعكس اين امر نيز صادق است

تمام عوامل در سطوح مناسب خود قرار داشته باشند اما اگر دما 

در سطح مناسب خود قرار نداشته باشد شكل گيري پودر 

اكسيد روي به سختي انجام گرفته و پودر توليدي حاوي 

  .فازهاي ديگر نيز هست

2هاي مختلف     در غلظت  3Na CO تغيير خاصي در نمودارها

اين موضوع حكايت از آن دارد كه كم تاثير . شود ميشاهده نم

هاي  بودن اين پارامتر به علت وجود مقادير مناسب غلظت

در نمودارها بجز . باشد ميسولفات روي و هيدروكسيد سديم 

  .شود مي موضوع خاصي مشاهده نها پيكتغيير در شدت 

دروكسيد بسيار مهم و تاثيرگذار در انتقال فاز غلظت هي پارامتر

   .باشد ميسديم 
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توان به  ميبا توجه به آنچه كه در بخش انتقال فاز گفته شد 

وقتي كه مقدار . در تشكيل اكسيد روي پي بردNaOHاهميت 

يون هيدروكسيد در محيط كم باشد آنگاه بجاي انتقال فاز به 

)2سمت اكسيد روي، ماده ديگري با تركيب  )Zn OHε − 

  . گردد ميتشكيل 

با استفاده از نتايج  زمان انجام واكنش و سرعت همزدنبررسي 

نمونه ها فقط  XRDي ها طيف.  انجام پذيرفتXRDآناليز 

  . دهند ميي اكسيد روي را نشان ها پيك

تاثير بودن  نشانگر بيي اكسيد روي در نمونه ها ها پيكوجود 

يعني تاثير . باشد مياين دو پارامتر در سطوح انتخابيشان  

عواملي نظير زمان انجام واكنش و سرعت همزدن در اين سطوح 

انتخاب شده وقتي كه ساير پارامترها در سطح بهينه خود قرار 

 .شود ميدارند بخوبي نمايان ن

ينه آزمايش ط بهايبا توجه به نکات گفته شده در بالا، شر

است كه غلظت سولفات روي، كربنات سديم و  ميهنگا

و دماي انجام . مول بر ليتر باشند۱هيدروكسيد سديم برابر 

  .  درجه سانتيگراد باشد۹۰واكنش برابر 

مربوط به آزمايش  XRD نتيجه آناليز همچنين با توجه به

و پودر شود  مشاهده مي ZnOي ها پيكفقط ) ۲۹شکل (بهينه 

  . نانومتر است۱۵۰ تا ۷۰ازه ذرات اند بدست آمده داراي
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