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 رسوبیروش هم توسط (3NdFeO) اورتوفریت نئودیمیم نانوذراتو شناسایی  تهیه

 به عنوان سورفاکتانت اسیداولئیک در حضور

 ،3و مژگان خراسانی مطلق 2سمانه صردی زید ،1مصطفی یوسفی

 (، منطقه زاهدان، زاهدان، ایرانNIOPDCهای نفتی ایران )فرآوردهشرکت ملی پخش  -1
 دانشکده ریاضی، دانشگاه سیستان و بلوچستان، زاهدان، ایران گروه ریاضی، -2

 ، ایراندانشکده علوم، دانشگاه سیستان و بلوچستان، زاهدانگروه شیمی،  -3
 

 10/13/15تاريخ پذيرش:            41/14/15تاريخ تصحيح:              43/19/15تاريخ دريافت: 

 چکيده

 اولئیک اسید ی ذرات ازبرای کنترل اندازه و رسوبی سنتزبه روش هم (3NdFeO) نانوذرات اورتوفریت نئودیمیم ،در این پژوهش

COOH)33H17C) 3نانوذرات کروی  .گردید به عنوان سورفاکتانت استفادهNdFeO  نانومتر در دمای تکلیس 22با متوسط اتدازه ذراتC ◦ 288  به

مورفولوژی، گردد. با درجه خلوص بالا محسوب می مختلطاکسیدهای تولید  ارزان برایآسان و یک روش  رسوبیهمروش  ساعت بدست آمد. 4مدت 

، میکروسکوپ (XRD)، پراش پرتو ایکس (FT-IR)بینی تبدیل فوریه مادون قرمز های طیفتوسط تکنیک محصول ی ذراتپارامترهای شبکه و اندازه

و تقارن اورتورومبیک با ساختار پروسکیت  3NdFeOالگوی مربوط به، XRDآنالیز . است همورد مطالعه و شناسایی قرارگرفت (SEM)الکترونی روبشی 

با  اًتقریب SEMویر اذرات دیده شده در تصهمچنین اندازه  و XRDبا استفاده از الگوی پراش  نمونه سنتز شدهاندازه ذرات  متوسط .دهدرا نشان می

ذرات  ییکنواختی و اندازه نقش مهمی درزدن محلول و سرعت هم pHدهد که مقدار سورفاکتانت، نتایج نشان می همچنین کند.یکدیگر مطابقت می

 محصول دارد.

 سورفاکتانتولئیک، اسیدا نانوذرات، رسوبی،همروش اورتوفریت نئودیمیم،  واژه های کلیدی:

 مقدمه -1

اد؛ توان اینگونه توضیح دذرات در اندازه نانو نسبت به مواد حجیم دارای خصوصیات متفاوتی هستند، که این حقیقت را می

ها اتم %93نانومتر حدود  4مثال در یک ذره با قطر های سطح زیادتر خواهد شد )برای با کوچکتر شدن اندازه ذرات، تعداد اتم

ها در داخل یک ماده حجیم متفاوت است و این امر باعث ها در سطح با انرژی آنگیرند( در نتیجه انرژی اتمدر سطح قرار می

ه به دلایل دیگری ها، بلکایجاد خواص متفاوت خواهد شد. خواص منحصر به فرد ذرات نانومتری نه تنها به دلیل سطح زیاد آن

 باشد.از جمله تغییر شبکه کریستالی، انرژی پیوند بین اتمی و غیره نیز مربوط می

 
 استاد شیمی معدنی، گروه شیمی، دانشکده علوم، دانشگاه سیستان و بلوچستان، زاهدان، ایران ل:وویسنده مسئو.ن Nanocrystal2012@yahoo.com 
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یک فلز واسطه است به طور گسترده  Bیک عنصر خاکی نادر و  Aدر آن  که 3ABOبا فرمول عمومی  1کسیدهای مختلطا

سی جالبی یبه دلیل خواص مغناطهمچنین این ترکیبات  .]1 [گیرنداتالیزور مورد استفاده قرار میدر صنایع شیمیایی به عنوان ک

یکی از  .[4تا  2] دارند غیرهو  هاانهیرا یحافظه ، سنسورها،2های سوختیپیلکاربردهای فراوانی در دهند یکه از خود نشان م

از این اکسید در سنسورها  .[5] باشدمی 4با تقارن ارتورومبیک 3NdFeO ،9معروفترین اکسیدهای مختلط با ساختار پروسکیت

-روش سلهای متعددی از قبیل: برای سنتز این ترکیب روش .[7و  6] گردداستفاده می OH5H2Cو  S2Hگاز  تشخیصبرای 

به روش  3NdFeOدر این مقاله، سنتز نانوذرات  وجود دارد. غیرهو  [11و  13] 7، روش احتراق[3] 6روش هیدروترمال، [8] 5ژل

 .[12] گرفته استمورد مطالعه قرار  C ◦ 833دمای تکلیسدر  8رسوبیهم

زایی، رشد، انعقاد و یا و شامل مراحل هسته گرددهای ساخت نانوذرات محسوب میترین روشیکی از ساده رسوبیهم روش

. شودیم اضافه دهندهرسوب عامل سپس حل وی معمول حلال کی در هیمواد اول ابتدا واکنش نیا در. سازی استفرآیند لخته

ی محلول ریغی هاهسته محلول، به مواد نیافزودن ا. باشد اکسنده ای و کاهنده عامل کمپلکس، کی تواندیم دهنده رسوب عامل

ی ط در شده،ی ریرسوبگی هاهسته واکنش با ادامه. گرددیم انجام 3استوالد ندیآفر واکنش شرفتیپ با سپس ،کندیم جادیرا ا

 [.19] شودیمی شتریبی هاواکنش مستعد کردنخشک وی آورعمل مراحل

 :عبارتندازی ریگ رسوبی هاواکنش دری دیکلی هایژگیوی کل طور به

 .محلولندکم اریبس اشباع، فوق طیشرا در معمولا هاواکنش نیا محصولات -1

ی اههسته) کوچک ذرات ازی ادیز تعداد مرحله نیا در شودیم انجام اشباع فوق طیشرا در استی دیکل مرحله کهیی زاهسته -2

 گردد.یم لیتشک( هیاول

 رند.موث اریبس محصولات خواص وی مورفولوژ اندازه،ی رو بر که شدنلخته و استوالد ندیآفر رینظ ه،یثانوی ندهایآفر انجام -9

 دازهان عیتوز وی هندس شکل ذرات، اندازهی رو بر و شودیم جادیایی ایمیش واکنش کی یط در معمولاًی اشباع فوق طیشرا -4

 [.14] است موثر ذرات

 
1. Mixed oxides 

2. Fuel cells 

3. Perovskite structure 

4. Orthorhombic  

5. Sol-gel method 

6. Hydrothermal method 

7. Combustion method 

8. Co-precipitation method 

9. Oswald ripening 
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واند نظر می تی مورداگرچه تولید نانومواد با اندازه کیفیت بسیار بالای نانومواد تولید شده است. مزیت اصلی این روش،

 اتیکار تحقیقسورفاکتانت مورد استفاده در این  ثر باشد.تواند در کنترل اندازه ذرات مومی 1ها، اما افزودن سورفاکتانتمشکل باشد

 mol g 928-1 تقریباً که جرم مولی آن است 2O34H18C یاییشیمسید چربی با فرمول ا ،اسید اولئیک. باشدمی 2اولئیکاسید

باع در اش ای است. این اسید چرب با یک پیوند غیراین ترکیب، مایع روغنی زرد کمرنگ یا مایل به قهوباشد. شکل ظاهری می

دمای محلول،  pHشرایط واکنش از قبیل  ذراتنانوسنتز این  برای شود.می بسیاری از جانوران و روغن های گیاهی یافت

 گردد.ا شکل و اندازه مطلوب تولید ذراتی ب تابهینه شد  غیرهسورفاکتانت و  و غلظت ، نوع9تکلیس

 بخش تجربی -2

 هاي شناساييمواد و روش -4-9

رد سازی بیشتر موشیمیایی مورد استفاده در مطالعه انجام شده، از خلوص کافی برخوردار بوده، بنابراین بدون خالصمواد 

ن سورفاکتانت مورد استفاده در ایها از آب دوبار تقطیر به عنوان حلال استفاده شده است. اند. در تمام واکنشاستفاده قرار گرفته

مواد شیمیایی بکار برده شده در این . نشان داده شده است 1که ساختار آن در شکل  باشداولئیک میکار تحقیقاتی اسید

با   4XRDهای ساختاری نانوذرات تهیه شده، توسط الگوی پراش ویژگی اند.تهیه شده Merckآزمایشات از شرکت شیمیایی 

 یگسترهدر  نمونه IR-FT 5 هایمورد بررسی قرار گرفت. طیف αK-Cuبا تابش  APD-Philips PCدستگاه استفاده از 

  6SEMویر اثبت شد. تص Plus 460مدل  IR JACSO-FTتوسط دستگاه  KBrبا قرص  cm 3334-1تا  433 فرکانس

 ثبت شد. Philips XL30نمونه توسط دستگاه 

 

 (COOH)33H17C. ساختارِ اسید اولئیک 1شکل 

  

 
1. Surfactants 

2. Oleic acid  

3. Calcinations temperature  

4  - X-ray diffraction  

5- Fourier transform infrared spectroscopy 

6- Scanning electron microscopy 
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 رسوبيهمبه روش  3NdFeO نانوذرات تهيه -4-4

-میلی13در یک بشر حاوی همزن مغناطیسی،  مولار کلرید آهن 1/3لیتر محلول میلی 13به  برای تهیه این نانومواد نخست

اضافه گردید تا ضمن هم خوردن کاملاً مخلوط شود که در  ه،حل شد یمولار کلرید نئودیمیم که در بشر دیگر1/3لیتر محلول 

لیتر محلول میلی 25لیتر اسید اولئیک به عنوان سورفاکتانت به آن اضافه شد. میلی 2این حالت رنگ محلول نارنجی است. سپس 

برسد. بلافاصله پس از اضافه  7-8محلول به  pHتا  گردیدمولار از سود خیلی آرام و بصورت قطره قطره به محلول بالا اضافه  5/1

فرصت انجام  C◦83ساعت در دمای  1ای مشاهده گردید. به محلول حاصل به مدت کردن سود رسوبی روغنی به رنگ قهوه

ل به مدت ورا دکانته کرده و رسوب چندین مرتبه با آب و اتان شدن محلول در دمای اتاق، محلولواکنش داده شد. پس از سرد

سانترفیوژ شد. بعد از سانترفیوژ مایع روی رسوب را دکانته کرده و رسوب را به یک آون منتقل کرده  rpm9333 دقیقه در  15

در کوره قرار داده تا باقیمانده مواد آلی آن  C ◦ 833دمایساعت در  4حاصل را به مدت  پیش مادهتا خشک شود. در نهایت 

 .خارج گردد

 و نتایجبحث  -3

ش واکنتحت اسید اولئیک و سود ، کلرید نئودیمیم، کلرید آهنکنید از واکنش بین مشاهده می 2شکل طور که در همان

های نقطه ذوب محصول که متفاوت از مواد اولیه بود نشان دهنده آن است گیریاندازهحاصل شد.  3NdFeOرسوبی نانوذرات هم

 شده است.که ماده جدیدی تشکیل 

 

 3NdFeO. دیاگرام فرآیندهای شیمیایی برای سنتز نانوذرات 2شکل 
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 cm-1تا  433 فرکانس یگسترهدر  ماده و پ( نانو اورتوفریت نئودیمیمالف( اسیداولئیک، ب( پیش IR -FTهایطیف

 نشان داده شده است. 9در شکل  4333

 

 اورتوفریت نئودیمیم ماده و پ( نانو، الف( اسیداولئیک، ب( پیش FT-IRهای. طیف3شکل 

باشد که اسیدی می OHمربوط به ارتعاش کششی  cm 2325-1تا  2333مشاهده شده در ناحیه  نوارهای الف:-9شکل  در

کند و معمولاً بسیار پهن هستند، این نوار مربوط به پیوند هیدروژنی قوی در دیمر اسید است. تداخل می C-Hهای اغلب با جذب

در ناحیه  C=Oشود. ارتعاش کششی نسبت داده می H-=Cبه ارتعاش کششی  cm 9336-1نوار جذبی مشاهده شده در ناحیه 

1-cm 1711 1و  1978 شود. نوارهای جذبی دردیده می-cm 1465 2های گروه های خمشیبه ترتیب مربوط به جذبCH 

شود. یک نوار پهن که مربوط به با شدت متوسط ظاهر می O -Cارتعاش کششی گروه cm 1285-1باشد. در ناحیهمی CH 3و

 337 گردد که دارای شدتی متوسط است. در ناحیهظاهر می cm 398-1شود، در می H -Oایارتعاش خمشی خارج از صفحه

پیش ماده )نمونه قبل از کوره( در  IR-FTطیف  .[15] شوددیده می H-=Cای جذب خمشی خارج از صفحه cm 338-1تا 

های مشخص شده با شدت کمتر در آمده است. همانطور که در شکل مشخص است، پیش ماده نیز دارای همان پیک ب-9شکل 

. اندردهکی شیفت پیدا ئکنش با فلز به مقدار جزبه دلیل برهمها اولئیک است با این تفاوت که تمامی پیکاسید FT-IRطیف 

های آب جذب های هیدروکسیل مولکولمربوط به ارتعاش کششی گروه cm 9413-1همچنین نوار جذبی مشاهده شده در ناحیه 

 شده است.
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 cm 363-1تا  433در ناحیه  ،قوی موجود هاینوارآمده است.  پ-9محصول )نمونه بعد از کوره( در شکل  IR-FTطیف 

 cm-1در حدود  O-Fe-Oاست. ارتعاش خمشی  O-Feمربوط به ارتعاش کششی  cm 572-1شوند. نوار جذبی در ظاهر می

های آلی و نوار جذبی مربوط به ارتعاش کششی های خمشی گروههای جذبی مربوط به جذبشود. همچنین نوارظاهر می 452

 .بسیار پایینی هنوز وجود دارندهای آب با شدت مولکول

 JCPDS 1 (1143-25)با نمونه استاندارد  شده آمده است. نمونه سنتز 4در شکل  3NdFeO نانوذرات XRDالگوی 

 د.باشبدون هیچ گونه پیک اضافی میو بسیار خالص  تقارن ارتورومبیکبا  ساختار پروسکیتدارای و  کاملاً مطابقت دارد

 C ◦ 288در دمای مادهپیش نانو اورتوفریت نئودیمیم پس از تکلیس XRDالگوی پراش  .4شکل 

 XRDاندازه ذرات نانو اورتوفریت نئودیمیم با استفاده از الگوی پراش متوسط. 1جدول  

 

( 1) 2ترکیب و فرمول دبای شرر Xاندازه ذرات با استفاده از الگوی پراش پرتو  متوسطی ذرات برای هر پراش و مقدار اندازه

 . بنابر فرمول زیر: نشان داده شده است 1محاسبه شد و در جدول 

 
1- Joint Committee on Powder Diffraction Standard     

2- Debye–Scherrer equation 

 ] 2θ]°FWHM [ h k l)) 2θ]°Angle [nm]اندازه ذرات  [nm]اندازه ذرات  متوسط

28 

25 92/3 (3 1 1) 83/22 

97 22/3 (2 1 1) 56/92 

16 56/3 (3 2 2) 72/46 

94 24/3 (4 3 2) 46/58 
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K
Dc  

رادیان تغییر  93/1تا  83/3ثابتی است که به مورفولوژی ذرات وابسته است و از Kی ذرات، اندازه متوسط cDکه در آن 

پهنای پیک در  Bی براگ، زاویه θاست.  Å 5436/1طول موج تابشی و برابر  انتخاب شد. K = 3/3جا کند. در اینمی

 [.16] ( محاسبه گردید9( و )2های )به ترتیب توسط فرمو لنمونه و حجم سلول  2پارامترهای شبکه [.17و  16است ] 1شدتنیم
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cbaV ..                                                 )9( 

پیک با  باشد.حجم سلول می Vپارامترهای شبکه و  cو  h k l ،)a ،b( 9های میلرفاصله بین صفحات با اندیس dکه 

پارامترهای باشد. می  =Å 75/2dبا فاصله بین صفحات  ،(1 1 2است که دارای اندیس میلر ) θ2 = 56/92˚بیشترین شدت در

 نشان داده شده است. 2شبکه و حجم سلول برای نمونه سنتز شده در جدول 

 رسوبی. پارامترهای شبکه و اندازه ذرات نانو اورتوفریت نئودیمیم سنتز شده توسط روش هم2جدول 

 

 

 

 

 

ذرات تشکیل شده نشان داده شده است.  5در دو بزرگنمایی مختلف در شکل نانو اورتوفریت نئودیمیم  SEMتصاویر 

 .باشندتوزیع یکنواخت می و کروی دارای شکلنانومتر  98 تقریباًمحصول با اندازه 

 

 در دو بزرگنمایی مختلف نانو اورتوفریت نئودیمیم SEMویر ا. تص5شکل 

 
1- Full Width at Half Maximum (FWHM) 

2- Lattice parameters 

3- Miller Index 

 [nm]اندازه ذرات  متوسط Å)3(حجم سلول  (Å) پارامترهاي شبکه 
 

 

 

a b c XRD SEM  

44/5 55/5 77/7 53/294 28 98  
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 نتیجه گیری -4

را در حضور تقارن ارتورومبیک با ساختار پروسکیت و  3NdFeO فاز خالصی از نانوذراتوهش موفق شدیم در این پژ

سنتز کنیم. ساعت  4به مدت  C ◦ 833بعد از تجزیه حرارتی در دمایرسوبی به روش هماسیداولئیک به عنوان سورفاکتانت 

دند. بهینه ش غیرههای اولیه و ، غلظت نمکزدن، نوع و غلظت سورفاکتانت، سرعت همتکلیسپارامترهای مختلفی ازجمله دمای 

ی ها در گسترهمحصول وحضور پیک IR-FTنتیجه طیف  پارامترهای شبکه مورد بررسی قرار گرفت. و اندازه ذرات، مورفولوژی

با توجه به  مطابقت دارد. XRDدهد که با نتایج بدست آمده از الگوی تشکیل فاز پروسکیت را نشان می cm 363-1تا  433

ویر اذرات دیده شده در تصهمچنین اندازه  و XRDبا استفاده از الگوی پراش  نمونه سنتز شدهاندازه ذرات  متوسطمحاسبه 

SEM لور به صورت یک تک ب نمونهها یا ذرات گرفت که هر یک از دانهتوان نتیجه ، میکندبا یکدیگر مطابقت می اًکه تقریب

 است.
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