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  چكيده

روي رفتـار تجزيـة حرارتـي آمونيـوم     اصـلاح شـده     (MWCNTs)هاي كربني چنـد ديـوارة    و نانو لولهCuO.Cr2O3) ( كاتاليزوري كروميت مس در اين پژوهش، اثر نانو

شـد. در   كاتاليزور كروميت مس بـه روش هـم رسـوبي معكـوس سـنتز       ابتدا، نانو. بررسي شده است) DSC( با استفاده از كالريمتري پيمايشي تفاضلي)، AP(پركلرات 

اسـتفاده، سـپس نـانو     2بـه   1با نسبت مولي ) Cr(NO3)3.9H2O( و نيترات كروم نه آبه) Cu(NO3)2.3H2O( روش هم رسوبي معكوس از مواد اوليه نيترات مس سه آبه

ميكرومتـر اسـت.    10تـا   5نانومتر و طول آن  30تا  20هاي كربني استفاده شده،  ح شده است. قطر تقريبي نانو لولههاي كربني چند ديواره، با روش شيميايي اصلا لوله

و طيف سـنجي رامـان، و    (FT-IR) پيوندهاي تشكيل شده با دو روش طيف سنجي مادون قرمز تبديل فوريه، (XRD) الگوي پراش پرتو ايكس مطالعات فازي با دستگاه

بررسـي شـده اسـت. متوسـط انـدازة بلورهـاي       ) FE-SEM( نانو ذرات با ميكروسكوپ الكتروني روبشي گسـيل ميـداني   ده ريز ساختار و اندازة تقريبي همچنين مشاه

ن داده اسـت كـه   هاي كربني اصلاح شده نشـا  كاتاليزور كروميت مس و نانو لوله به دست آمد. نتايج تجزيه حرارتي آمونيم پركلرات در حضور نانو nm  18كروميت مس

. داده اسـت  كـاهش  MWCNTs به ترتيب براي كروميـت مـس و   C 49/83°و  C 86/94° درصد وزني نانو كاتاليزور، دماي تجزية حرارتي آمونيوم پركلرات را به اندازه 3

   ست آمد.به د MWCNTsبه ترتيب براي كروميت مس و J g -171/1308   و J g -131/1132  در ضمن تغييرات آنتالپي احتراق
 

  هاي كربني چند ديواره اصلاح شده، هم رسوبي معكوس، آمونيم پركلرات. نانو كاتاليزور، كروميت مس، نانو لوله واژه هاي كليدي:
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Abstract  

In this study, the effect of copper chromite (CuO.Cr2O3) nanoparticles and multi-walled carbon nanotubes (MWCNTs) as 

nanocatalysts on the thermal decomposition behavior of ammonium perchlorate (AP) has been investigated using 

Differential Scanning Calorimetry (DSC). At first, copper chromite (CuO.Cr2O3) nanoparticles were prepared by inverse 

co-precipitation method. In this method, cupric nitrate trihydrate (Cu(NO3)2.3H2O), and chromium nitrate nona hydrate 

(Cr(NO3)3.9H2O) with a mole ratio of 1:2 were used. Then, multi-walled carbon nanotubes were modified by a chemical 

method.The MWCNTs were used with the average approximate diameter of nanotubes varying from 20 to 30 nm and their 

lengths from 5 to 10 µm. Phase was studied by X-ray Diffraction Spectroscopy (XRD) and the obtained bonds via two 

methods of Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR) and Raman Spectroscopy. Microstructure observations and 

size of nanoparticles were determined by Field Emission Scanning Electron Microscopy (FE-SEM). The average crystallite 

size of obtained copper chromite was 18 nm. The results showed that using 3 wt.-% nano catalysts lowered the 

decomposition temperature of AP to 94.86 
°
C and 83.5 °C for copper chromite (CuO.Cr2O3) and nano- MWCNTs, 

respectively. Meanwhile, the total enthalpies, for these two cases, were 1132.31 J g 
-1

 and 1308.71 J g 
-1

 respectively. 

Keywords: Nanocatalyst, Copper Chromite, Functionalized MWCNTs, Inverse Co-Precipitation, Ammonium Perchlorate. 
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 مقدمه - 1

آوري موشكي است. اي پرانرژي و كليدي براي فنآمونيوم پركلرات، ماده

هـاي  در پيشـرانه ترين جزء انـرژي  ترين اكسنده و مهماين ماده متداول

درصد وزني پيشرانه را تشـكيل   85تا  60جامد موشكي است كه حدود

دهد. ويژگي منحصر به فرد اين اكسنده، اثرگـذاري قابـل توجـه بـر     مي

. سـرعت سـوزش پيشـرانه،    ]1[هاي جامد موشكي استكارايي پيشرانه

هاي موشك است. بـا توجـه بـه    شاخص بسيار كليدي در طراحي موتور

نيوم پركلرات تـأثير بسـيار زيـادي روي    اين مسئله، خواص احتراقي آمو

. از طـرف ديگـر، خـواص احتراقـي بـا      ]2[سرعت سوزش پيشـرانه دارد 

شـود. هرچـه   شاخصي به نام تجزيه حرارتي آمونيم پركلرات تعيين مـي 

تر باشد خواص احتراقي و به عبـارت ديگـر   دماي تجزيه اين ماده پايين

هـاي ديگـر بـراي    شود. يكي از شاخصسرعت سوزش پيشرانه بهتر مي

باشـد.  د خواص احتراقي و يا سرعت سـوزش آنتـالپي احتـراق مـي    بهبو

 .  ]3- 7[تر است هرچه اين شاخص بيشتر باشد خواص احتراقي مطلوب

تاكنون، كارهاي تحقيقاتي زيادي در زمينه بررسي تـأثير كاتاليزورهـاي   

مختلف به ويژه نانو ذرات فلزات واسطه،  به دليل اندازه بسـيار كوچـك   

تـر، بـر فراينـد تجزيـه حرارتـي آمونيـوم پركلـرات در         سطح ويژه بزرگ

انـد  هاي جامد صورت گرفته است. محققان به اين نتيجه رسيدهپيشرانه

كه كاتاليزورها سرعت سوزش  پيشرانه را يا به عبـارتي تسـريع تجزيـه    

  ]. 8 -13دهند[حرارتي آمونيوم پركلرات افزايش مي

ها را بهبود بخشـد  اين شاخصهايي كه قادر است بنابراين، يكي از روش

باشـد.  استفاده از يك يا چند نوع كاتاليزور در كنار آمونيم پركلرات مـي 

بديهي است كه در اين رابطه نانو كاتاليزورها راندمان مـؤثرتري نسـبت   

  .]15و 14[به كاتاليزورها خواهند داشت 

بـراي   هاي متعددي در استفاده از كاتاليزور و يا نانو كاتاليزورهاپژوهش

بـا   ]16[و همكـاران 1بهبود اين موضوع انجام شده است. اكسوجي يانگ

و اختلاط با آمونيم پركلرات موفق به كاهش  MgOاستفاده از كاتاليزور 

  شدند. C 355°به  C  437°دماي تجزيه آمونيم پركلرات از

در تجزيـه   Fe2O3بـا مطالعـه كاتـاليزور     ]17[و همكـاران  2لي زي زنگ

به  C  4/436°ت به كاهش دماي تجزيه آمونيم پركلرات ازآمونيم پركلرا

°C 5/387 .و  3شـــننگ ونـــگدر پـــژوهش ديگـــري لـــين رســـيدند

را براي همين موضوع به كار گرفته و  CuFe2O4كاتاليزور  ]18[همكاران

 C 351°بـه   C  445°گزارش كردند كه دماي تجزيه آمونيم پركلرات از

و اخـتلاط فيزيكـي بـا     Cu2Oيزور كاتـال كارگيري بهكاهش يافته است. 

بـه   C  439°آمونيم پركلرات، كاهش دماي تجزيه آمونيم پركلـرات را از 

°C 348 4عليـزاده قشـلاقي   .]19[نشان داده است
بـا   ]20[و همكـاران   

موفق به كـاهش  CuO.Cr2O3 و  CuO  ،Co3O4استفاده از كاتاليزورهاي 
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، C 14/353°ترتيب به به  C  61/441°دماي تجزيه آمونيم پركلرات  از

°C 54/351  و°C 83/340  .اســتفاده از در گــزارش ديگــري  شــدند

و اختلاط فيزيكي بـا آمـونيم پركلـرات، كـاهش      CuO.Cr2O3كاتاليزور 

. در ]21[رسانيد C 349°به  C  467°دماي تجزيه آمونيم پركلرات را از

در اين گزارش، از روش الكتروشيمي استفاده شده كه بـا روش اعمـالي   

از كاتاليزور  ]22[و همكاران 5فنگ شنگ لياين پژوهش متفاوت است. 

Ni/CNTs  و كــاهش دمــاي تجزيــه آمــونيم پركلــرات اســتفاده نمــوده

6فنگ لي رسيدند. C 346°به  5/446از
بـا اسـتفاده از    ]23[و همكـاران  

تجزيــــه  CoAl-MMO/CNTو  CNTs ،CoAl-MMO كاتاليزورهــــاي

موده و كاهش دماي تجزيه آمونيم پركلـرات  آمونيم پركلرات را مطالعه ن

گزارش نمودنـد.   C  271°و C 355 ، °C 297°به ترتيب به  C  444°از

، Cuنيـز بـا اسـتفاده از كاتاليزورهـاي      ]24[و همكـاران  7سويي پينـگ 

اختلاط فيزيكي با آمونيم پركلـرات  و  Cu/CNT) و CNTو  Cuمخلوط (

 به ترتيب به C  1/478°ت ازموفق به كاهش دماي تجزيه آمونيم پركلرا

°C 4/395 ،°C  2/363  و°C 8/351 .شدند  

هاي گوناگوني در اين زمينه انجام شده اسـت امـا هنـوز    اگرچه پژوهش

كارگيري كروميت مس سنتز شده بـه روش هـم رسـوبي     گزارشي در به

هاي كربني اصلاح شده به عنوان يك كاتاليزور در معكوس و يا نانو لوله

هـا انجـام نشـده     تي آمونيم پركلرات مشـاهده و مقايسـه آن  تجزيه حرار

است. بنابراين در اين پژوهش، ضمن ارائه روش سنتز كروميـت مـس و   

اصلاح نانو لوله هاي كربني، اين مواد به عنوان نانو كاتـاليزور در تجزيـه   

حرارتي آمونيم پركلرات مورد اسـتفاده قرارگرفتـه و تـأثير هركـدام در     

ه و افزايش تغيير آنتـالپي احتـراق آمـونيم پركلـرات     كاهش دماي تجزي

  اند.   مورد مطالعه و پژوهش قرار گرفته و نتايج با يكديگر مقايسه شده

  بخش تجربي -2

 مواد  -1- 2

)، بـا خلـوص   Cu(NO3)2. 3H2Oواكنشگرها شامل نيترات مس سه آبه (

ــولي   98 ــه  g/mol60/241درصــد و جــرم مولك ــه آب ــروم ن ــرات ك ، نيت

)Cr(NO3)3. 9H2O  15/400 درصـد و جـرم مولكـولي    97)، با خلـوص 

g/mol    از شركتLOBA Chemie  درصـد    25هند، آمونياك با خلوص

هاي كربني چند ديواره، با  قطـر تقريبـي    نانو لولهوزني از شركت مرك، 

 95تـا   90بـا خلـوص    ميكرومتـر  10تا  5نانومتر و طول آن  30تا  20

AP)(، آمونيم پركلرات درصد از پژوهشگاه صنعت نفت ايران
بـا انـدازه    8

ميكرون از دانشگاه صنعتي مالـك اشـتر  و آب مقطـر دو بـار      150ذره 

  تقطير تهيه شده است. 
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  تجهيزات -2-2

تجهيزات مورد نياز در اين پژوهش شامل همـزن مغناطيسـي، تـرازوي    

، و لـوازم  لولـه اي گـرم، كـوره    0001/0ديجيتالي دقيق با حداقل دقت 

دستگاه پـراش  شامل  ي معمول بوده است. تجهيزات آناليزيآزمايشگاه

با طول مـوج   Co-Kαلامپ   Xpert-Philipsمدل  XRD(1اشعه ايكس (

-FEآنگستروم، ميكروسكوپ الكتروني روبشي گسـيل ميـداني (   740/1

SEM(2 ) مدلS4160 Hitachi, Japan     طيـف سـنجي تبـديل فوريـه ،(

مـدل   4، طيف سنجي رامانPerkin-Elmerمدل  FT-IR(3مادون قرمز (

ســاخت آمريكــا) و رفتــار  Thermonicoletدســتگاه  Almega(شــركت 

با نانو كاتاليزورهـا، توسـط دسـتگاه كـالريمتري پيمايشـي       APحرارتي 

(TG-DSC)وزن ســــنجي  –تفاضــــلي 
 ,Metler Toledoمــــدل ( 5

Switzerland    تحت اتمسـفر نيتـروژن و بـا سـرعت ،( oC/min  10 وزن ،

آنـاليز آلومينيـوم    گـرم و جـنس ظـرف در   ميلي 89/2آناليز  نمونة مورد

   استفاده شده است. 

  سنتز نانو ذرات كروميت مس به روش هم رسوبي معكوس  -2-3

روش استفاده شده در اين پژوهش بر اساس اصـول كلـي و فراينـدهاي    

مول  005/0. بدين ترتيب، ]25[شناخته شده در روش هم رسوبي است

ميلـي   100مول نيترات كروم نـه آبـه بـه     01/0و   نيترات مس سه آبه

 pHليتر آب مقطر اضافه، سپس روي همـزن مغناطيسـي قـرار گرفـت.     

درصـد  25بود و  سپس با آمونيـاك (  2هاي فلزي در ابتدا محلول نمك

هـاي فلـزات حاصـل از    پس از رسوب يونتنظيم شد.  = 8pHوزني) در 

ن شستشـو و خنثـي   واكنش، رسوب حاصل صاف و توسط آب بدون يو

گرديـد. رســوب مــورد نظــر بعــد از جداســازي، در يــك آون در دمــاي  

°C110   خشك و سپس در دماي°C 500    بـا   لولـه اي در يـك كـوره

كلسـينه   oC/min  20سـاعت بـا سـرعت    2اتمسفر هوا به مدت زمـان  

  گرديد. سرانجام پودر (سياه رنگ) نانو كاتاليزور كروميت مس تهيه شد.

  هاي كربني چند ديواره  دار كردن نانو لولهو عاملاصلاح  -2-4 

هاي كربني چند ديواره خام  در اين روش، براي تصفيه و اصلاح نانو لوله

و  nm 10(خريداري شده از پژوهشگاه صنعت نفـت) بـا قطـر خـارجي     

ساعت در  2به مدت  C 350°ها در دماي ميكرومتر، ابتدا  آن 10طول 

تا كربن آمورف حذف شود. سپس يك گـرم   داخل كوره قرار داده شدند

ميلـي ليتـر اسـيد نيتريـك      100هاي كربني چند ديواره در  از نانو لوله

HNO3  دقيقه داخل دستگاه  15مول بر ليتر حل و به مدت  7با غلظت

التراسونيك قرار داده شد، تا مخلوط همگني بدست آيد. پـس از آن بـه   

مغناطيسـي رفلاكـس   روي همـزن   C 120°ساعت در دمـاي   10مدت 
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شد. محلول بدست آمده چندين بار با آب بدون يون شستشو داده شـد  

محلول خنثي شود. سپس بـه وسـيله دسـتگاه سـانتريفيوژ، نـانو       pHتا 

سـاعت در   12هاي كربني چند ديواره جدا شد. در نهايـت بـه مـدت     لوله

داخل آون (خشك كن) قرار گرفت تا مقدار آبي كه توسـط   C 80°دماي 

   تبخير شود. ،هاي كربني در فرايند خالص سازي جذب شده بود انو لولهن

  اختلاط فيزيكي نانو كاتاليزورها با آمونيم پركلرات  -2-5 

% وزني با آمونيوم پركلـرات  3ابتدا نانو كاتاليزور كروميت مس به ميزان 

 mg  518نانو كاتاليزور به همـراه   mg 16 و به طور معمول مخلوط شد

متيـل   ml 10پركلـرات در داخـل يـك بشـر ريختـه و سـپس        آمونيوم

دقيقـه در حمـام    10ايزوبوتيل كتـون بـه آن اضـافه شـد و بـه مـدت       

اولتراسونيك پراكنده گرديد. سپس بر روي همزن مغناطيسـي قـرار داده   

،  متيـل ايزوبوتيـل كتـون    C 80°شد و در حال هم زدن و اعمـال دمـاي   

تاليزور به همراه آمونيوم پركلرات رسـوب  تبخير گرديد تا در نهايت نانو كا

كرد. سپس با استفاده از آناليز حرارتي نمونه مورد مطالعه و بررسـي قـرار   

% وزني بـا  3هاي كربني اصلاح شده نيز به ميزان  گرفت. همچنين نانو لوله

آمونيوم پركلرات مخلوط و مراحل فوق تكرار  و دمـاي تجزيـه حرارتـي و    

  اق آن با استفاده از آناليز حرارتي بررسي شد. تغييرات آنتالپي احتر

  نتايج و بحث -3
  آناليز حرارتي كروميت مس-3-1

مربـوط بـه نـانو ذرات كروميـت مـس       TG-DSC) منحنـي  1در شكل (

جهت تعيين تغييرات مختلـف در دماهـاي گونـاگون نشـان داده شـده      

گونه كه در شكل نشان داده شده است در محـدوده دمـايي   است. همان

°C 400 در 39، يك كاهش وزن حدود %TG   وجود دارد. وقتي كه دمـا

يابد، تغيير كاهش وزن، نـاچيز اسـت. در   افزايش مي C 800°تا  400از 

و  300تـا   200، 150تـا   100سه ناحيه مجزا، به ترتيب DSC منحني 

مشاهده شده است. ناحيه اول كاهش وزن با حذف آب  C 500°تا  400

NO3ه دوم مربوط به پيروليز مطابقت دارد. ناحي
باشد. سپس حذف مي -

دهـد و احتمـالاً فـاز معـدني بلـور      مواد باقيمانده در ناحيه سوم رخ مي

 ]. 26شود[تشكيل مي C 500°كروميت مس در دماي 

  XRDآناليز  -3-2

 xساختار بلوري نانو كاتاليزور كروميت مس توسـط الگـوي پـراش اشـعه     

) نشـان داده شـده اسـت. پـراش     2ل (طور كه در شكمشخص شد. همان

ــك ــراف پيـ ــا در اطـ ، 66/49، 95/43، 07/41، 17/36، 45/34، 48/21هـ

درجه به ترتيب  01/89و  81/76، 65/72، 47/68، 56/66، 08/63، 31/54

)، 440)، (222)، (311)، (202)، (220)، (111بـــا انعكـــاس صـــفحات (

  ت دارد.) مطابق662) و (440)، (333)، (224)، (430)، (223(
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، نانو ذرات كروميت مس سنتز شده به روش هم TG-DSCرام ترموگ - 1شكل 

  .oC/min 10رسوبي معكوس با سرعت حرارت دهي 

مطابقت داشته )، (JCPDS no. 005-0657انعكاس صفحات با استاندارد 

ها را  كاندازه متوسط بلوركند. بلوري كروميت مس را تأييد مي و ساختار

هاي پرتو ايكس بدست آورد. فرمول نيك پهن شدن پيكتوان با تكمي

  را بر حسب پهناي پيك در نصف ارتفاع محاسبه كشرر اندازه بلور

كند. اندازه تقريبي بلورها براي روش سنتز هم رسوبي توسط معادله مي 

  . ]28و27[نانومتر است 18)، 311براي صفحه ( 1، فرمول شررذيل

 
طول موج اشعه  λ، پهناي پيك در نصف ارتفاع ماكزيمم، βكه در آن 

X ،θ ،زاويه بين پرتو باز تابش و تابشD باشد.ها ميكاندازه متوسط بلور  

                                                     

  
 .مس نمونه كلسينه شده پودر نانو كاتاليزور كروميت XRDالگوي  -2شكل 

هاي كربنـي بـا اسـتفاده از الگـوي      همچنين خصوصيات بلوري نانو لوله

) نشان داده شده است. بعد از عمليات اسيدي 3در شكل ( xپراش اشعه 

                                                                                      
1- Scherrer 

هاي تفـرق  طور كه از منحني مشخص است، پيك و اصلاح سطح، همان

 20/46و  48/30بـه ترتيـب برابـر بـا      θ2هاي كربني در زواياي  نانو لوله

) مشاهده شده اسـت. انعكـاس   100) و (002ربوط به صفحات (مدرجه 

، مطابقت داشته و ساختار (JCPDS no. 12-0212)صفحات با استاندارد 

 كند.   هاي كربني را تأييد مي بلوري گرافيتي نانو لوله
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 .دار شدنبعد از عامل XRD ،MWCNTsالگوي  -3شكل       

   FT-IRآناليز -3- 3

نانو كاتاليزور كروميت مس سنتز شده بـه روش   FT-IR) طيف 4شكل (

طـور كـه در نمـودار ذيـل     دهـد. همـان  هم رسوبي معكوس را نشان مي

مربـوط بـه    cm-1518و  cm-1617شود پيك ظاهر شـده در مشاهده مي

باشد. در نمودار هـيچ گونـه   مي Cu-Oو  Cr-Oماهيت اكسيدهاي فلزي 

ده ناخالصي ناشي از حضور مواد آلي در نمونه باشد پيكي كه نشان دهن

  مشاهده نشد. 

 
  .نانو كاتاليزور كروميت مس FT-IRطيف  - 4شكل 
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) براي نمونة FT-IRبه علاوه بررسي طيف سنجي تبديل فوريه مادون قرمز (

) 5هاي كربني چند ديواره از نمونه خام اوليه در شـكل (  خالص شده نانو لوله

-cm 1تـا  400ست. طيف سـنجي مـادون قرمـز در ناحيـه     نشان داده شده ا

جهت شناسـايي پيونـد شـيميايي صـورت گرفـت.       MWCNTsبراي 4000

را بـه ترتيـب بـه     cm-1 1384و  1713، 2921، 3384هـاي  توان پيـك  مي

متقارن يا نامتقارن، گروه  )- CH2- ، گروه ( O-Hارتعاشات كششي پيوندهاي 

شـات خمشـي صـفحات داخلـي گـروه      استر مربوط به كربوكسيليك و ارتعا

. البته تنها پيك شاخصـي كـه مربـوط بـه     ]29[هيدروكسيل مرتبط دانست

هـاي كربنـي    از نـانو لولـه   FT-IRسازي و عامـل دار شـدن در نتـايج    خالص

توان با يقـين  است كه مي cm-11713  پيك شاخص در حوالي مشاهده شد،

نسـبت داد. شـايان ذكـر اسـت پيـك       MWCNTsسازي بيشتري به خالص

دهـد گـروه   ) نشـان مـي  5مربوط بـه نـانو لولـه كربنـي خـالص در شـكل (      

زماني كه نانو لوله كربني توسط اسـيد نيتريـك    cm-1 3384هيدروكسيل در

 .  ]24[شودتر ميه عبارتي ضعيفابد يا بياكسيد شده كاهش مي

  
  .هاي كربني دار نانو لولهخالص و عامل (b) ناخالص،  FT-IR  (a)طيف  - 5شكل 

  RAMANآناليز  - 4- 3

هاي كربنـي   سي طيف سنجي رامان براي نمونة خالص شدة نانو لولهبرر

) نشان داده شده است. طيف 6چند ديواره از نمونه خام اوليه در شكل (

جهـت   MWCNTs بـراي   cm-12000تـا   1100سنجي رامان در ناحيه 

   و1358هـاي  تـوان پيـك   شناسايي پيوند شيميايي صورت گرفـت. مـي  

cm-1 1592 را به ترتيب به D  باند وG  .باند نسبت دادD     بانـد مربـوط

) بـه جهـت صـفحات     sp3هاي با هيبريـد  ها (كربننظميبه عيوب و بي

هاي پنج ضلعي و هفت هاي كربني؛ همچون حلقهگرافيتي و ديگر شكل

هاي كربني و جاهاي  هاي اتمي روي ديواره نانو لولهضلعي و ديگر شكل

مربوط به ارتعاشات صفحات داخلـي  باند  Gباشد. همچنين خالي آن مي

باشـد. بنـابراين اصـلاح    ) مـي sp2هاي با هيبريـد  ديواره گرافيتي (كربن

بانـد   Gبانـد بـه    Dهاي كربني با نسبت شـدت   سطوح ساختار نانو لوله

(ID/IG) هاي كربنـي اوليـه    شود. اين نسبت براي نانو لولهنشان داده مي

  . ]30[شده است 89/0خالص  هاي كربني و نانو لوله 85/0(ناخالص) 
  

  FE-SEMآناليز  -3-5 

براي بررسي ريخت شناسي پودر سنتز شـده، از دسـتگاه ميكروسـكوپ    

) 7( طور كه در شكلالكتروني روبشي گسيل ميداني استفاده شد. همان

) هسـتند و پراكنـدگي و   Rodndشود، بلورها به شكل گرد (مشاهده مي

با توجـه بـه ذره انتخـابي در تصـوير      توزيع اندازه ذرات يكنواخت است.

   باشد.نانومتري مي 70الي  30شود پودر سنتز شده، داراي ابعاد ملاحظه مي
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 تا 1100طيف رامان نانو لوله كربني خالص و ناخالص در ناحيه  -6شكل 

 cm-1 2000. 

 

  

ــكل  ــدان  -7ش ــي روبشــي گســيل مي ــودر تصــوير ميكروســكوپ الكترون ي، پ

  .نانوكاتاليست كروميت مس
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هاي كربني مربوط به مراحل خالص سازي، اكسيد كـردن   سطوح نانو لوله

هاي كربني،  ) نشان داده شده است. نانو لوله8و عمليات اسيدي در شكل (

هاي مختلفي از قبيل مواد كاتاليستي قبل از خالص سازي داراي ناخالصي

هـا   توان به وجود نـانو لولـه  ه سختي ميباشند و بو ساير اشكال كربني مي

ور هسـتند.  هـا غوطـه  ها در ميـان ناخالصـي   پي برد. به بيان ديگر نانو لوله

سپس بعد از مرحله اكسيداسيون و عمليات اسيدي وضوح تصاوير بيشـتر  

مشاهده شده است. اين مطلب مويد آن است كه مجموعه فراينـد خـالص   

  اند.  تر شده لصها خا سازي موثر بوده و نانو لوله

  

  

  
به ترتيب    c, b, aتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي گسيل ميداني - 8شكل 

   .هاي خام، اكسيد شده و تحت عمليات اسيدي عامل دار شده مربوط به نانو لوله

  آناليز تجزيه حرارتي آمونيم پركلرات  -3-6

رصـد  د AP  +3خـالص و (  APبه ترتيب بـراي   DSC) منحني 9( شكل

درصـد   AP  +3خـالص و (  APنانو كاتاليزور كروميت مس) و همچنين 

  را نشـان   C 10°) در سـرعت حـرارت دهـي    MWCNTsنانو كاتـاليزور  

به جهت انتقـال فـاز    C 44/247°خالص در  APدهد. پيك گرماگير مي

باشد. پيـك گرمـازاي دمـاي پـايين     بلوري اورتورومبيك به كيوبيك مي

)LTD در (°C 52/309  بــه جهــت تجزيــه حرارتــي جزيــيAP  .اســت

تجزيه كامل  C 39/437°) درHTDكه پيك گرمازاي دماي بالا ( درحالي

AP دهد. بعد از اضافه شدن نانو كاتاليزور كروميـت مـس و   را نشان مي

بـه   APهاي كربني اصلاح شده به ترتيب دماي تجزيه حرارتـي   نانو لوله

°C 53/342  و°C 9/353 آنتـالپي احتـراق آن   تغيير رسد. همچنين مي

بدست آمد. دماي شـروع   J g -171/13081 و  J g -131/1132به ترتيب 

هـاي   بعد از اضافه شدن نانو كاتاليزور كروميت مس و نـانو لولـه  تفكيك 

 باشد. مي C 18 /309° وC 54 /295°كربني اصلاح شده به ترتيب  

ميت مـس و نـانو   دهد هردو ماده كروگونه كه اين نتايج نشان ميهمان

انـد. در يـك   لوله كربني خواص كاتـاليزوري خـوبي از خـود بـروز داده    

كروميـت مـس   با مقايسه كيفي و كمي در موضوع، كاهش دماي تجزيه 

بهتر عمل نموده است و به عبارتي از نظـر خـواص كاتـاليزوري شـرايط     

هاي بدسـت آمـده در   بهتري را ارائه نموده است. از طرفي از نظر كميت

هاي كربنـي رفتـار مسـاعدتري را نشـان      يير آنتالپي احتراق، نانو لولهتغ

ست كه در هنگـام تجزيـه   ا داده است. علت اين امر احتمالاً به دليل اين

رسـد بخشـي از   مـي  C 350°چون دما به كميتي بـالاتر از   APحرارتي 

سوزد و همين موضوع دماي احتراق مجموع  ماده نانو لوله كربني نيز مي

دهـد. در هنگـامي كـه كروميـت     و نانو لوله را افزايش مي APاز حاصل 

 APمس استفاده شده است آنتالپي احتراق فقط ناشي از تجزيه حرارتي 

مانـد  باشد و كروميت مس بدون هيچ تغييري در سيستم بـاقي مـي   مي

]26 .[  

  
 AP    +3مربوط به  bخالص،  APمربوط به  DSC ،aترموگرام  -9شكل 

درصد وزني  AP   +3مربوط به   cو CuO.Cr2O3 نانو كاتاليزور درصد وزني 

  .oC/min 10با سرعت حرارت دهي  CNTنانو كاتاليزور 
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 گيرينتيجه - 4

در اين پژوهش تركيب كروميت مس بـا اسـتفاده از روش هـم رسـوبي     

شد. اندازه تقريبي بلورها توسط معادله شرر براي پيـك  معكوس حاصل 

)311 ،(nm18    ماهيـت  آمـد. طيـف سـنجي مـادون قرمـز      بـه دسـت

مربوط به كروميت مـس را در نـواحي    Cu-Oو  Cr-Oاكسيدهاي فلزي 

cm-1617  ،cm-1518 هاي كربوكسيليك اسـيد  چنين ماهيت گروهو هم

(MWNT-COOH)  را در cm-1  1713 شـان داده اسـت.   نD   بانـد وG 

رامـان، بـه   هاي كربني به وسـيله طيـف سـنجي     به نانو لولهباند مربوط 

الگوي پراش اشـعه   مشخص شده است. cm-11592  و 1358ترتيب در 

هاي كربني چند ديـواره را بـه ترتيـب در زوايـاي      ايكس، پيك نانو لوله

48/30=θ2  سـاختار  100) و (002درجه مربوط به صفحات ( 20/46و (

دهـد. ميكروسـكوپ الكترونـي    هاي كربني نشـان مـي   گرافيتي نانو لوله

ل ميداني نشان داده است، نانو ذرات كروميـت مـس داراي   روبشي گسي

سـپس نتـايج    باشـند. نانومتري مـي  70 الي 30مورفولوژي گرد و ابعاد 

DSC درصـد وزنـي نـانو كاتـاليزور، دمـاي تجزيـة        3 دهد كهنشان مي

به ترتيـب   C 49/83°و  C 86/94°حرارتي آمونيوم پركلرات را به اندازه 

دهـد. در ضـمن تغييـر    كـاهش مـي   MWCNTsبراي كروميت مـس و  

و بـراي   J g -131/1132 آنتالپي احتراق در حضور كروميت مس مقـدار  

MWCNTs 1مقدار
  J g -71/1308به دست آمد.   
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