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و  CoCl2.6H2Oابتـدا مقـادير مناسـبي از    . ترمال انتخـاب شـد  وآلومينات كبالت روش هيدر نانو ساختار منظور ساخت رنگدانه در اين تحقيق به  

AlCl3.6H2O        سازهاي    كاني در آب مقطر حل شد و سپس باNaOH     سه مولار و NaOH/Na2CO3     تا   شد يتر ت 3 به   1 با نسبت موليpH به مقدار 

هاي مختلـف     زمان  دماها و  از جنس فولاد ضد زنگ با جداره داخلي تفلون، قرار داده شد و در              داخل اتوكلاو    ،آنگاه نمونه حاصل  . مورد نظر رسيد  

دسـت آمـده    پـودر بـه  .  خشك شدoC80  در نهايت رسوب حاصل با آب مقطر شستشو، صاف و در دماي. تحت عمليات هيدروترمال قرار گرفت

 نشان داد بـا افـزايش       XRDنتايج  . قرار گرفت  سنجي رنگو   XRD، SEM   ،TEMهاي   تحت آزمون و ريزساختار   سنجي     رنگ ،براي شناسايي فازي  

 زمان  افزايشچنين با    هم . شد  تشكيل AlO(OH) و   Co-Al-LDH هايفازبه قيمت از بين رفتن       CoAl2O4  دماي عمليات هيدروترمال، فاز     و زمان

تـر شـده كـه      منفـي *b كم و پـارامتر  *CoAl2O4، aيل فاز  و تشكCo-Al-LDHعلت كاهش فاز   بهoC 245 در دماي ثابت عمليات هيدروترمال، 

 24 و زمـان  oC 245 بنابراين نمونه ساخته شده در دماي ثابت .  نيز با افزايش خلوص نمونه افزايش يافت*Lپارامتر . دهنده رنگ آبي است نشان

همچنين .  نانومتر است150-200ها  داد كه اندازه دانه نشان TEMتصاوير . عنوان نمونه بهينه انتخاب شد   به NaOH/Na2CO3ساز   ساعت با كاني  

  . شدن را نشان داد هاي مختلف عمليات هيدروترمال كلوخه  از پودرهاي ساخته شده در زمان SEMنتايج توزيع اندازه ذرات و تصاوير 
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In this research, in order to synthesize nano structure cobalt aluminate pigments hydrothermal method was used. First, 

appropriate amounts of CoCl2.6H2o and AlCl3.6H2 were disolved in distilled water and titrated by 3M NaOH and 

NaOH/Na2CO3 mineralizers with the molar ratio of 1:3 in order to achieve desired pH. Then samples were put into a teflon 

lined stainless steel autoclave and hydrothermally treated at different temperatures and times. Finally, the prepared precipitates 

were washed with distilled water, filtered and dried at 80oC. The powders were analyzed for the formed phases, colorimetry, 

and morphology and particle size distribution by XRD, CIELab, SEM and TEM. The XRD results showed that by increasing 

time and temperature of hydrothermal treatment, CoAl2O4 formed in expense of Co-Al-LDH and AlO(OH) phases. Also, by 

increasing hydrothermal time in a fixed temperature (245oC), because of decreasing Co-Al-LDH and formation of CoAl2O4, a
* 

parameter decreased and b* parameter (representing blue color) became more negative. L* parameter also increased by 

increasing purity of the samples. Thus, the sample synthesized at 245oC for 24 hr with NaOH/Na2CO3 mineralizer was selected 

as the optimum sample. TEM analysis showed that the size of grains were about 100-150nm. Also particle size distribution 

results and SEM images showed agglomeration of particles in different hydrothermal times. J. Color Sci. Tech. 6(2012), 263-
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  ـ مقدمه1

هـا    مواد آلي يا غيرآلي غير قابل حل در زيرلايه يا چسب           ،ها نانورنگدانه

 كه اخيـرا بـراي دكوراسـيون      نانومتر هستند  100تر از    با اندازه ذره كم   

هـاي   رنگ(هاي سراميكي با استفاده از سيستم چهار رنگي          چاپ كاشي 

وسـيله   هـا بـه   تزيين سـراميك  . اند فتهتوسعه يا ) آبي، قرمز، زرد و سياه    

  آبـي نـانو رنگدانـه  ]. 1[جت يك زمينه جديد از كاربردها است چاپگر 

 اسـت كـه   CMYKآلومينات كبالت يكي از چهار نانو رنگدانه سيـستم          

طور وسيعي در صنايع سراميك، شيشه،  ثرش بهؤ منوريخواص دليل به

 نورتـاب رنگدانـه   عنـوان    هـاي تلويزيـون رنگـي بـه       در لامـپ   نقاشي و 

هاي آبـي سـراميكي    منشا اصلي رنگدانه. ]2 [دكنتراست بالا كاربرد دار

.  كبالت اسـت   CoAl2O4 و   Co2SiO4  ،(Co,Zn)2SiO4در تركيباتي مثل    

 كبالت وابستگي زيـادي بـه پايـداري         هاي بر پايه   كارآيي رنگي رنگدانه  

عـاب و  پذيري شيميايي نسبت به تركيبات ل     ، قابليت واكنش  ي آن حرارت

ــم ــه ه ــين ب ــسايگيچن ــدد هم ــون ع ــاي   ي +Co2ه
ــسايگي. (دارد   هم

، 1980از دهه . ]3 ،4[ )شود ترجيح داده ميوجهي  چهاروجهي به هشت

 خيلـي ريـز و در   CoAl2O4هاي شيميايي تر براي توليد اسـپينل        روش

هاي ساخت براي تعيين خواص  روش. ]5 [مقياس نانو به كار گرفته شد

غيرآلي از جمله رنگ، اندازه ذره و پايداري حرارتـي          هاي   نهايي رنگدانه 

ــژه  ــت ويـ ــيميايي اهميـ ــال. ]3 [اي دارد و شـ ــر در سـ ــاي اخيـ   هـ

ذرات در ســاخت  نفــوذ پــذيري و ســرعت منظــور افــزايش واكــنشبــه

 سـراميكي   روشجـاي    به هاي شيميايي  هاي سراميكي از روش    رنگدانه

لـت حاصـل از     اسـپينل آلومينـات كبا    . شـود  استفاده مي ) حالت جامد (

و كنترل خوبي از نظـر اسـتوكيومتري دارد         امكان  يند شيميايي تر،    آفر

موجب گسترش ساختار اسپينل با خلوص بـالا و در نتيجـه اسـتحكام              

 از جملـه  . ]6[د  شـو  رنگي خوب بـا درجـه سيرشـدگي رنـگ بـالا مـي             

 رنگدانه آلومينات كبالـت عبارتنـد از واكـنش حالـت      ساختهاي   روش

رسوبي، هيدروترمال، ژل پليمـري،      هم يكروامولسيون،ژل، م  لجامد، س 

 روشهـا،    در ميـان ايـن روش     . ]7،8[  رسوب هتـروژن    و  احتراقي روش

  ،ينـد سـاده و ايمـن از نظـر محيطـي       آعنـوان يـك فر     هيدروترمال بـه  

ينـدهاي اضـافي   آخوبي شناخته شده است و نياز به حلال آلـي و فر   به

 مشكلاتي مثل بازده پايين     اين روش هنوز   .همچون كلسيناسيون ندارد  

و زمان واكنش طـولاني و قابليـت كنتـرل نـاچيز            )  درصد 70كمتر از   (

يك روش موثر براي افـزايش بـازده و قابليـت كنتـرل             . اندازه ذره دارد  

عنـوان   هـاي فلـزات همگـن بـه     اندازه ذره استفاده از محلول آبي نمك     

ازه ذره از   در ايـن روش پايـداري، رنـگ و انـد          . ]5[ محلول اوليه اسـت   

ساز، دما و زمان واكـنش       هاي كاني  ، غلظت pHمحصول نهايي به مقدار     

 هيــدروترمال در مــوارد ســازوكارهايهمچنــين  .وابــسته خواهــد بــود

 و CoAl2O4سـازي   طور مثال در آماده   به. مختلف با هم متفاوت هستند    

ZnAl2O4، چن و همكارانش پيشنهاد كردند كه محصول نهايي از پيش 

LDH ماده 
+M2]بـا فرمـول   1

1-x M
3+
x(OH)2].[A

m-]x/m .nH2O  رسـوب 

                                                                 
1- Layered double hydroxide 

 

 شـيميايي بـا     روش  شده بـه   ساختهپودرهاي نانو ساختار    . ]9[كند   مي

استفاده از واكنش هيدروترمال، همگنـي شـيميايي بهتـر و انـدازه ذره          

 بـه  دهنـد كـه   مي ريزتر همراه با كنترل بهتري از ريزساختار ذره نشان

ها قابليت   اين ويژگي . دهد مي اين شرايط رخ  واسطه آن رشد ذره تحت      

زينترپذيري پودرهاي سراميكي خيلي ريـز در دمـاي پـايين را بهبـود              

بخشيده و يك ميكرو ساختار زينتر شده دانه ريز همگن داراي خواص            

در ايـن تحقيـق، روش      . ]10[ كنـد  مكانيكي و الكتريكي بهتر توليد مي     

 نـانو   سازي رنگدانـه   اي آماده عنوان يك روش مناسب بر     هيدروترمال به 

 مزاياي آن از جملـه مـواد اوليـه          دليل  آبي آلومينات كبالت، به    ساختار

امكـان دسترسـي    و ارزان، به وجـود آمـدن مـستقيم پـودر از محلـول            

 مستقيم به نانو پودر بدون نياز به كلسيناسيون و آسياب انتخـاب شـد             

خت آلومينـات   سازي مناسب براي سا     ارائه يك سيستم كاني    ].11،12[

-Co-Alكبالت به روش هيدروترمال كه بتوانـد پايـداري حرارتـي فـاز              

LDH    ينات كبالت است را     بحراني در ساخت پودرهاي آلوم     عامل را كه

هايي از جمله زمان و دما كاهش دهد بـه عنـوان هـدف        با كنترل عامل  

  .اين تحقيق در نظر گرفته شد

  

 ـ بخش تجربي 2

  ـ مواد1ـ2

، ، كربنـات سـديم    %99، با خلوص    آبه 6 از كلريد كبالت  در اين تحقيق    

 از شـركت مـرك و       %98 با خلـوص     سديم  هيدروكسيد ،%99با خلوص 

 سـاخت   از شـركت فلوكـار بـراي      % 99 آبه با خلوص     6كلريد آلومينيم   

   .استفاده شدنانو ساختار بالت  كآلومينات

  

  ـ روش كار2ـ2

نحـلال، تيتركـردن،    مراحل ساخت رنگدانه شامل توزين مـواد اوليـه، ا         

 كـردن  تشكيل رسوب، عمليات هيدروترمال، سانتريفوژ، صاف و خـشك   

 سـاز   سه مولار و كانيNaOHجزئي  ساز تك توسط كانيتيتركردن . بود

 مـورد نظـر   pHدر  3 بـه   1 با نـسبت مـولي       NaOH/Na2CO3دوجزئي  

 دماهـا و     پس از تـشكيل رسـوب، نمونـه داخـل اتـوكلاو در             .انجام شد 

پـس از   . ترمال قـرار گرفـت    ومختلـف تحـت عمليـات هيـدر       هاي   زمان

  شستشو، شدن اتوكلاو، رسوب حاصل چندين مرحله با آب مقطر         خنك

 تعيين ،شناسايي فازي.  خشك شدC  80° صاف و در دماي،سانتريفوژ

، XRDهاي   آزمونبه كمك   پودر حاصل     و ريزساختار  يپارامترهاي رنگ 

CIE-Lab  ،SEM   و TEM    با توجه بـه كـاربرد       .گرفتقرار  مورد بررسي 

هاي دكور رو لعابي     ، رنگدانه حاصل در لعاب    چاپگرهاي جت رنگدانه در   

هـاي   در نهايـت ويژگـي    .  درصد اعمال و در كوره پخته شد       3به ميزان   

براي اين منظـور   . گيري شد   اندازه CIELabرنگي لعاب حاصل به روش      

 ــ3مقــدار  ــه آلومينــات كبالــت ســاخته شــده ب ه روش  گــرم از رنگدان

 ,SiO2=51.7, Al2O3=8.93( گرم پودر چاپ 50همراه  هيدروترمال به

Fe2O3=0.19, CaO=10, MgO=0.1, K2O=5.65, Na2O=1.33, 
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B2O3=7.7, ZnO=9.65, PbO=4.73 ( ليتر روغن چاپ   ميلي35و) دي

همـين  . و مخلـوط شـد    سريع   دقيقه آسياب    4مدت   به) اتيلن گليكول 

ومينات كبالت تجاري با انـدازه ذرات زيـر         آل(شرايط براي نمونه مرجع     

هـاي   سپس لعاب رولعـابي حـاوي رنگدانـه     . نيز تكرار شد  )  ميكرون 25

ساخته شده و تجاري توسـط شـابلون بـر روي دو كاشـي لعـاب اپـك                  

 و  oC 1040هر دو كاشي در كـوره در دمـاي          . خورده سفيد اعمال شد   

  . رفتسنجي قرار گ  دقيقه پخت شد و تحت آزمون رنگ30مدت 

  

  ـ نتايج و بحث 3

سازهاي مختلف بر تشكيل فاز آلومينات        بررسي اثر كاني   ـ1ـ3

  كبالت

وجود آمدن   ثر در به  ؤساز يكي از عوامل م     در فرآيند هيدروترمال، كاني   

 پودرهاي سـاخته شـده در       XRD الگوهاي   1شكل  . فاز مورد نظر است   

 و oC 245 در دمـاي   NaOH/Na2CO3 و   NaOHسـازهاي    حضور كـاني  

. دهـد   سـاعت در محفظـه اتـوكلاو را نـشان مـي            24براي مدت زمـان     

 مشخص اسـت بـا انجـام فرآينـد          XRDطور كه از روي الگوهاي       همان

 CoAl2O4 مقـدار كمـي از فـاز      NaOHساز   هيدروترمال در حضور كاني   

همچنين مقدار . تشكيل شده است) 82-2239شماره كارت استاندارد (

و مقدار  ) 510045ماره كارت استاندارد    ش (Co-Al-LDHزيادي از فاز    

نيز ) 83-2384شماره كارت استاندارد  (AlO(OH)كمي نيز از فاز گاما 

تـوان بـه حـضور مقـدار      رنگ سبز محصول حاصل را مي   . شود ديده مي 

نـسبت  ) Al و Coاي   هيدروكسيد دوتـايي لايـه     (Co-Al-LDHزياد فاز   

با نسبت مـولي     (NaOH/Na2CO3ساز دو جزئي     با استفاده از كاني   . داد

 ساعت، مقدار فاز آلومينات 24 و براي مدت    oC 245در دماي   ) 3 به   1

 از  CoAl2O4قيمت تشكيل     به Co-Al-LDHكبالت افزايش يافت و فاز      

 و حـضور كـاتيون قليـايي و         pHساز، هم از نظر كنترل       كاني. بين رفت 

  .شته باشدتواند بر تشكيل فاز آلومينات كبالت اثر دا  مي-OHآنيون 

ــه نتــايج   ــا توجــه ب    NaOH/Na2CO3ســاز   كــانيXRDبنــابراين ب

  . ساز مناسب انتخاب شد به عنوان كاني

  

ـ بررسي اثر دماي هيدروترمال بر تشكيل فـاز آلومينـات           2ـ3

  كبالت

 سـاعت در دماهـاي   24 به دست آمده در مدت زمان ثابت  XRDنتايج  
oC 210  ،oC 225   و oC 245   سـاز      در حضور كانيNaOH/Na2CO3  در 

 مشاهده  XRDهمان طور كه از روي الگوهاي       .  ارائه شده است   2شكل  

-Co-Al، نمونه حاصل حاوي فازهاي oC 225 و 210شود در دماي     مي

LDH   و AlO(OH) فـاز   .  استCoAl2O4      در هـيچ يـك از ايـن دو دمـا 

. تشكيل نشده است و رنگ بنفش آنها نيز تاييدي بر اين موضوع اسـت            

ــه  در حــالي كــ ــا ب ــزايش دم ــا اف  و Co-Al-LDH فازهــاي oC 245ه ب

AlO(OH)     به قيمت تشكيل CoAl2O4    بنابراين دمـا   .  از بين رفته است

در دمـاي   . نيز يكي از عوامل مهم در تشكيل فاز آلومينات كبالت است          

 Co1-xAlxاي    ، فـاز بلـوري هيدروكـسيد دوتـايي لايـه          oC 210كمتر از   

 شروع  Al(OH)3شكل   ، فاز بي  oC 215تشكيل شده و با افزايش دما به        

 كــرده و بــا افــزايش دمــاي γ-AlO(OH) شــكلشــدن بــه  بلــوري بــه 

  .]2[شود   تشكيل ميCoAl2O4هيدروترمال فاز بلوري 

  

  
  . ساعت24 و مدت زمان oC 245سازهاي مختلف در دماي   پودرهاي ساخته شده در حضور كانيXRDالگوهاي : 1شكل 
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  .NaOH/Na2CO3ساز   ساعت در حضور كاني24ودرهاي ساخته شده در دماهاي مختلف در زمان ثابت  پXRD الگوهاي :2شكل 

  

  

 بررسي اثر زمان عمليات هيدروترمال بـر تـشكيل فـاز            ـ3ـ3

  آلومينات كبالت 

تغييـرات  . ثر در روش هيدروترمال، زمـان اسـت       يكي ديگر از عوامل مؤ    

ت و رنگ رسـوب حاصـل       زمان بر نوع فازهاي موجود، اندازه نهايي ذرا       

 XRD الگوهـاي    3در شـكل    . بعد از عمليات هيـدروترمال مـوثر اسـت        

  ساعت در دمـاي    24 و   16 ،8،  4 هاي زمان هاي اتوكلاو شده طي   نمونه

°C 245 ساز در حضور كانيNaOH/Na2CO3 مدت  در. ارائه شده است

 Co-Al-LDH  حاوي فازهاي   نمونه حاصل بنفش رنگ و      ساعت 4زمان  

بعـد از  . اسـت  نـشده  تـشكيل  CoAl2O4 فـاز ولـي  اسـت  AlO(OH)  و

  و Co-Al-LDH  فازهـاي  ، نمونه حاصـل آبـي رنـگ و         ساعت 8گذشت  

AlO(OH) شدت كاهش يافته و فاز     به CoAl2O4 مقدار زياد تـشكيل     به

 CoAl2O4هـاي    شـدت پيـك     بـر  ساعت 16پس از گذشت    . شده است 

ان عمليـات    زم ـ فرعـي بـه تـدريج بـا افـزايش         هـاي    فاز افزوده شـده و   

 ساعت بـه تـك فـاز    24طوري كه در زمان    بين رفته، به   هيدروترمال از 

بنابراين زمان عامل مهمي در تشكيل      . آلومينات كبالت دست يافته شد    

-Co  زمان عمليات هيدروترمال انحـلال    افزايشبا   بوده و    CoAl2O4فاز  

Al-LDHاستشدت افزايش يافته  به.   

- انحـلال  سـازوكار  از   CoAl2O4ينـد تـشكيل     آ فر 1طبق واكـنش    

شـود كـه بعـد از        كند و به اين صـورت توصـيف مـي         رسوب پيروي مي  

 نفوذ AlO(OH)، يون كبالت به مجاورت بلور گاما   Co-Al-LDHانحلال  

دهـد و   كند و بخار آب در دماي ساخت، فوق اشباع را افـزايش مـي            مي

 وسـيله زنـي بـه   رسـاند كـه جوانـه     غلظت ماده حل شده به مقداري مي      

  .]11[رسوب رخ دهد 

  

 [Co1-x Alx (OH)2](Cl
-)x .nH2O(s) + (3x-1)γ-AlO(OH)(s) + (1-

x)OH-
(aq) = xCoAl2O4 (s) + x Cl

-
(aq) + (1+n+x) H2O(l)  

)1واكنش (   

  

هــاي ســاخته شــده در  نمونــه hو  *C در كنــار *L و*a* ،bمقــادير 

ن عمليات   با افزايش زما   دهد نتايج نشان مي  .  آورده شده است   1جدول  

 در جهت منفي افزايش يافته *bافزايش و  *L و كاهش*a هيدروترمال، 

 و Co-Al-LDHشـدن فـاز    علـت كـم   تواند بـه  است كه اين افزايش مي  

دهنـده شـدت رنـگ آبـي         باشد كه نشان   CoAl2O4تر فاز    تشكيل بيش 

 ارزيـابي خلـوص رنگـي       ،بهترين راه بررسي كيفيت رنگ رنگدانه     . است

)C* (و فام) h ( 13[ شود  تعيين مي2 و 1است كه مطابق رابطه[:  

  

)1(  C*
ab={(a

*)2  + (b*)2}1/2
  

  

)2(  hab=tan
-1 (b*/a*)  
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 24 و 16، 8هاي سنجي پودرهاي ساخته شده در زمان نتايج رنگ: 1جدول 

  .oC 245ساعت در دماي ثابت 

 a* b* L* C* H  نمونه

  106,02  29,06  49,17  -27,93  -8,02   ساعت8

  97,98  36,79  50,63  -36,44  -5,11  عتسا16

  95,31  38,45  53,36  -38,29  -3,56  ساعت24

  

) *C(همچنين با افزايش زمان عمليات هيدروترمال، خلوص رنگي         

علت كـاهش فازهـاي فرعـي و تـشكيل          ها به  نمونه )*L(و درخشندگي   

  .تر فاز آلومينات كبالت افزايش يافتبيش

هـاي سـاخته شـده      راي نمونـه   ب -*b بر حسب    -*a نمودار   4شكل  

. دهد ساعت را نشان مي    24 و   16 ،8هاي  روش هيدروترمال در زمان    به

ترين مقدار   ساعت داراي بيش   24شود نمونه   طور كه مشاهده مي   همان

b*ترين مقدار  و كمa*در جهت منفي است  .  

تر  مشاهده شد در دماهاي كم  XRDطور كه از روي الگوهاي      همان

دسـت  همين دليـل پـودر بـه      تشكيل نشد، به   CoAl2O4ز   فا oC 245از  

  .سنجي قرار نگرفت  تحت آزمون رنگoC 225 و 210آمده در دماهاي 

  
  .NaOH/Na2CO3ساز   در حضور كانيoC 245هاي مختلف در دماي ثابت   پودرهاي ساخته شده در زمانXRD الگوهاي :3شكل 

  

  

  .هاي مختلف عمليات هيدروترمال  در زمانNaOH/Na2CO3ساز  در حضور كانيoC 245ه شده در دماي ثابت  از پودرهاي ساخت-*b و -*a تغييرات :4شكل 
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هـاي    مربوط به پودرهاي ساخته شده در زمان       SEM تصاوير   5شكل  

 تحــت عمليــات  oC 245 ســاعت كــه در دمــاي ثابــت    24 و 16، 8

ز پودرهـاي   اSEMتـصاوير  . دهـد  اند را نشان مـي    هيدروترمال قرار گرفته  

دهـد ذرات    هـاي مختلـف هيـدروترمال نـشان مـي          ساخته شده در زمان   

بـا افـزايش زمـان عمليـات        . انـد  اي شـده   شدت كلوخه  رنگدانه حاصل به  

علـت تـشكيل بيـشتر        سـاعت انـدازه ذرات بـه       16 بـه    8هيدروترمال از   

 ساعت فازهاي فرعـي از      24 به   16ولي از    آلومينات كبالت افزايش يافت،   

بـا افـزايش زمـان عمليـات        . و انـدازه ذرات افزايـشي نداشـت       بين رفـت    

قيمـت تـشكيل     افزايش يافت و بهCo-Al-LDHهيدروترمال، انحلال فاز    

CoAl2O4                از بين رفت و يا حداقل بـه مقـداري كـه توسـط XRD   قابـل 

  .تشخيص نبود رسيد

  

 الف  

  ب  

  ج  

ي مختلف ها  مربوط به پودرهاي ساخته شده در زمانSEM تصاوير :5شكل 

) الف (NaOH/Na2CO3ساز  كاني  در حضورoC245هيدروترمال در دماي ثابت 

  . ساعت24) ج ( و ساعت16) ب (، ساعت8

 16،  8هـاي    شده در زمان   نتايج توزيع اندازه ذرات پودرهاي ساخته     

 تحت عمليات هيدروترمال قرار oC 245 ساعت كه در دماي ثابت 24و 

شـود   طور كه مشاهده مـي     همان.  است  آورده شده  6اند در شكل     گرفته

 سـاعت   24 به   16از    و 16 به   8با افزايش زمان عمليات هيدروترمال از       

شـاخه سـمت    (شـدن    دهنده كلوخـه   اي شده كه نشان    نمودار دو شاخه  

 نيز توزيع اندازه ذرات پودرهاي ساخته شده        2جدول  در  .  است )راست

   .شده استايسه هاي مختلف عمليات هيدروترمال با هم مق در زمان

  

  الف  

  ب  

  ج  

هاي مختلف  توزيع اندازه ذرات پودرهاي ساخته شده در زمان:6شكل 

ساز   در حضور كانيoC 245عمليات هيدروترمال در دماي ثابت 

NaOH/Na2CO3) ساعت24) ج ( و ساعت16) ب (، ساعت8) الف .  
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اي ساخته پودره) برحسب ميكرومتر(مقايسه توزيع اندازه ذرات : 2جدول 

 در حضور oC 245هاي مختلف هيدروترمال در دماي ثابت  در زمانشده 

  NaOH/Na2CO3.ساز  كاني

 d90 d50 d10  نمونه
 قطر ميانگين

)mµ(  

8 5,63 1,71  0,48  2,41  

16  9,09 2,28 0,63  3,57  

24 7,75 2,16  0,53  3,12 

  

 براي محاسبه اندازه بلورك آلومينات كبالت ساخته شده در مـدت          

 از رابطـه شـرر   oC 245 ساعت در دمـاي ثابـت        24 و   16،  8هاي   زمان

 مشاهده شد، در يك     XRDطور كه از روي الگوهاي       همان. استفاده شد 

انـدازه  )  سـاعت  24 بـه    8از  (دماي ثابت با افزايش زمان هيـدروترمال        

 با استفاده از CoAl2O4هاي  قطر بلورك. ها تغيير چنداني نداشت بلورك

همچنين نتايج توزيع اندازه ذرات    .  نانومتر است  18,02رابر  رابطه شرر ب  

هـاي مختلـف عمليـات هيـدروترمال         از پودرهاي ساخته شده در زمان     

شكل مـشخص اسـت انـدازه       طور كه از     همان .شدن را نشان داد    كلوخه

 و  *a پارامترهـاي    3در جدول    . نانومتر است  150-200ذرات در حدود    

b* و L*شده  هاي آلومينات كبالت ساخته وي رنگدانه ازلعاب رو لعابي حا

  .خورده آورده شده است و تجاري بعد از اعمال بر روي كاشي لعاب

  

هاي  سنجي از لعاب رولعابي حاوي رنگدانه  مقايسه نتايج رنگ:3جدول 

  .شده پس از اعمال بر روي كاشي تجاري و ساخته

 *L* b* a  نمونه

  -3,31  -23,17  -67,76  تجاري

  -3,33  -22,01  -68,99  دهش ساخته

  

 از پودر آلومينـات كبالـت سـاخته شـده در            TEM تصوير   ،7شكل  

اين نتايج حـاكي از     . دهد  مي ساعت را نشان     24 و زمان    oC 245دماي  

پايداري شيميايي و تشابه رنگي رنگدانه ساخته شده با رنگدانه تجاري            

  .است

  

 oC 245 شده در دماي  از پودر آلومينات كبالت ساختهTEM تصوير :7شكل 

  . ساعت24و زمان 

  

 گيري ـ نتيجه4

 براي اولين بار جهت سـاخت     NaOH/Na2CO3ساز   در اين تحقيق كاني   

 .رنگدانه نانو ساختار آلومينات كبالت به روش هيدروترمال استفاده شد         

ــايج   ــه نت ــا توجــه ب ــاز XRDب    شــرايط بهينــه جهــت ســاخت تــك ف

ــه روش هيــدروترمال     ســاعت و دمــاي24زمــان آلومينــات كبالــت ب
oC 245 پايـداري   ، بحراني در ساخت پودر آلومينات كبالـت       عامل.  بود 

   بـود كـه بـا كنتـرل پارامترهـايي از جملـه             Co-Al-LDHفـاز    حرارتي

سنجي نشان داد با  نتايج رنگ . اين فاز حذف شد،ساز زمان، دما و كاني

  رامتر، پـا  oC 245زمان عمليات هيـدروترمال در دمـاي ثابـت           افزايش

b* تر،    منفيL*    افزايش وa*  توزيع اندازه ذرات و تـصاوير      .  كاهش يافت

SEM هــاي مختلــف هيــدروترمال شــده در زمـان   از پودرهـاي ســاخته  

ــه   ــل كلوخ ــه حاص ــشان داد ذرات رنگدان ــد ن ــد هاي ش ــين. ان   همچن

ــزايش ــا اف ــه 8زمــان عمليــات هيــدروترمال از  ب ــدازه16 ب    ســاعت ان

علـت تـشكيل تـك فـاز      ساعت به 24 به   16 ذرات افزايش يافت ولي از    

آلومينات كبالت و از بين رفـتن فازهـاي فرعـي انـدازه ذرات افزايـشي           

.  نـانومتر بـود  150-200  انـدازه ذرات  TEMتـصاوير    بر اساس . نداشت

  هــاي رنگدانـه حاصــل در ايـن تحقيــق و   از لعـاب  ســنجي نتـايج رنـگ  

يميايي و تـشابه   حاكي از تشابه پايـداري حرارتـي و ش ـ         رنگدانه تجاري 

  .رنگي آنها بود
  

  

  

  ـ مراجع5
1. P. M. T. Cavalcante, M. Dondi, Colour performance of 

ceramic nano-pigments, Dyees pigm. 80(2009), 226-232.  

2. Zh. Chen, E. Shi, Hydrothermal synthesis and optical 

property of nano-sized CoAl2O4 pigment. Mater. Lett. 

55(2001), 281-284. 

3. I. S. Ahmed, S. A. Shama, M. M. Moustafa, H. A. Dessouki, 

A. A. Ali, Synthesis and spectral characterization of 

CoxMg1-x.Al2O4 as new nano-coloring agent of ceramic 

pigment. Spectrochim. Acta Part A. 74(2009), 665-672. 

4. I. S. Ahmed, H. A. Dessouki, A. A. Ali, Synthesis and 

characterization of new nano-particles as blue ceramic 

pigment. Spectrochim. Acta Part A. 71(2008), 616-620. 

5. W. Li, J. Li, J. Guo, Synthesis and characterization of 

nanocrystalline CoAl2O4 spinel powder by low temperature 



  مژده موسايي و همكاران   270

  Journal of Color Science and Technology(2012)  )1391(علوم و فناوري رنگ ـ پژوهشي  علمي نشريه 

combustion. J. Euro. Ceram. Soc. 23(2003), 2289-2295. 

6. F. Ya, J. Yang, J. Ma, J. Du, Y. Zhou, Preparation of 

nanosized CoAl2O4 powders by sol-gel and sol-gel-

hydrothermal methods. J. Alloys Compd. 468(2009), 443-

446. 

7. C. wang, Sh. Liu, L. Liu, X. Bai, Synthesis of cobalt-

aluminate spinels via glycine chelated precursors. Mater 

Chem. Physics. 96(2006), 361-370. 

8. H. Cui, M. Zayat, D. Levy, Sol-gel synthesis of nanoscaled 

spinels using propylene oxide as a gelation agent. J. Sol-Gel. 

Sci. Tech. 35 (2005), 175-181. 

9. L. Zhang, Preparation of multi-component ceramic nano-

particles. Group Inorganic Materials Science, (2004), 1-31. 

10. T. Sato, K. Sue, Hydrothermal synthesis of CuAlO2 with the 

delafossite structure in supercritical water. J. Supercritical 

Fluids. 46(2008), 173-177.  

11. K. Byrappa, M. Yoshimura, Handbook of hydrothermal 

technology. Noys publication. 2000. 

12. Z. Z. Chen, E. W. Shi, Preparation of nanosized cobalt 

aluminate powders by a hydrothermal method. Mater. Sci. 

Eng. 107(2003), 217-223. 

13. A. E. Lavat, C. Wagner, J. E. Tasca, Interaction of Co-ZnO 

pigments with ceramic frits: A combined study by XRD, 

FTIR and UV-visible. Ceram. Int. 34(2008), 2147-2153.  
 


