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مورد مطالعه قرار گرفته است. همچنین، اثر  فلوئورولیتیژل  –روش سل ) بهLiFفلورید ( لیتیومدر این پژوهش، سنتز نانوذرات  -چکیده

استات  لیتیوممورد بررسی قرار گرفت. از  LiFنانوذرات ریخت و دماي کلسیناسیون بر اندازه  و  فلوئوربه منبع  لیتیومهاي مولی یون نسبت

)2LiO3H2Cاسید (استیک فلوئور)، تريTFA ،( و فلوئـور،   لیتیومهاي عنوان منابع یونترتیب بهو اولئیک اسید بهاتیلن گلیکول مونوبوتیل اتر

میکروسکوپی الکترونـی روبشـی گسـیل    تصاویر ) و XRDل و  مهارکننده رشد استفاده شد. از آنالیزهاي حرارتی، پراش پرتو ایکس (حلا

دو  ها استفاده شد. نتایج نشان داد نسبت مـولی نمونهریخت ترتیب براي بررسی رفتار حرارتی ژل اولیه و تعیین فاز و ) بهFESEM( یمیدان

  .دهددست میهبنانومتر  80-100با میانگین اندازه ذرات  LiF، نانوذرات گراددرجه سانتی 400ماي د و TFA+Li/ به یک

  

  .ژل، دماي کلسیناسیون –فلورید، سل  لیتیوم نانوذرات،  :يدیکل يهاواژه

 

  

Effect of Calcination Temperature and Li / TFA Molar Ratio on 
Morphology and Phase of Lithium Fluoride Nanoparticles Produced by 

Fluorolytic Sol-Gel Method 
 

F. Mohammadi Bodaghabadi, M. R. Loghman Estarki*, M. Ramazani and A. Alhaji 
 

Department of Materials Engineering, Malek Ashtar University of Technology, Shahin Shahr, Iran. 
 

Abstract: In this research, synthesis of lithium fluoride (LiF) nanoparticles  by fluorolytic sol-gel method has been studied. 
Moreover, the effect of lithium ion to fluorine source molar ratio and calcination temperature on particle size and phase of LiF 
nanoparticles were investigated. Lithium acetate (C2H3LiO2), trifluoroacetic acid (TFA), ethylene glycol monobutyl ether and 
oleic acid were used as sources of Li+ and F- ions, solvent and growth inhibitor, respectively. Thermal and X-ray diffraction 
(XRD) analyses as well as field emission scanning electron microscopy (FESEM) were used to investigate thermal behavior of the 
primary gel and to determine the phase and morphology of samples, respectively. The results showed that the 2: 1 molar ratio of 
Li+/ TFA and the calcination temperature of 400 °C result in LiF nanoparticles with a mean particle size of 80-100 nm.  
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  مقدمه -1

 ویـژه  خـواص  دلیـل به که هستند غیرآلی مواد فلزي هايفلورید

 در فلـزي  اکسـیدهاي  بـه  نسـبت  فیزیکـی  و شیمیایی ساختاري،

 توجـه  مورد الکترواپتیک اپتیک، کاتالیست، همچون کاربردهایی

 بـا  )LiF( لیتیـوم  میان این مـواد، فلوریـد   از. ]1[اند  گرفته قرار

هـا  شیشه ها،لعاب مانند هاسرامیک ساخت در طعام نمک ساختار

 کمتـرین  مـاده،  شـود. ایـن  مـی  اسـتفاده  وفوربه فلاکس عنوانبه

را دارد.  UVو بیشترین عبوردهی نور   IRامواج شکست ضریب

عنوان کمـک  به آن کارگیريبه، LiFترین کاربردهاي یکی از مهم

، Mg ،Tiهمچنین، با آلاییـدن عناصـري مثـل     است، یجوشتف

Cu  پرتـو عنـوان دوزیمتـر پرتـو گامـا و     بـه ، این مادهو غیره در 

   .]2[شود استفاده می ایکس

 شامل فلزي، فلوریدهاي نانو سنتز گوناگونی براي هايشرو

دهـی  رسـوب  ،]4[میکروامولسیون  ، ]3[هیدروترمال  هايروش

. براي سـنتز  وجود دارد  ]7[ل ژ -سل و ،]6[مکانوشیمیایی  ،]5[

شود یدرولیتیکی استفاده میژل ه -هاي اکسیدي از سلسرامیک

  کــه در آن آب باعــث هیــدرولیز پیونــدها و تشــکیل پیونــدهاي 

M-O-M لیتیکی فلوئورژل  -شود. در روش سلدر شبکه ژل می

ــد   ــد مانن ــابع فلوری ــرياز من ــتیک ت ــور اس ــیدفلوئ و  HFو  اس

استات براي تشـکیل شـبکه ژل   آلکوکسیدهاي فلزي مانند لیتیوم

) در سـنتز فلوریـدهاي فلـزي    M-F-Mاي (پیوندهلیتیکی فلوئور

 از ژل، یکی - سل روشبه شیمیایی سنتز یندافر شود. استفاده می

 اسـت. دمـاي   نـانو  ابعـاد  با پودر به رسیدن در هاروش ترینمهم

 ترکیب یکنواختی بالا، خلوص آسان ترکیبات، کنترل سنتز، پایین

 آیـد. ار مـی شمبه روش این مزایاي جمله از ذرات نانویی ابعاد و

 فلوریـدهاي  سـنتز  زمینـه  در بسـیاري  هايتلاش خاطر، همینبه

انجام و همکاران نیک .گرفته است انجام ژل -سل روشبه فلزي

نانوذرات لیتیوم فلورید با مخلـوط ریخـت مکعبـی و کـروي را     

و لیتیوم اسـتات در حـلال    اسیدفلوئور استیکتريکمک زوج به

نتی گـراد تهیـه کردنـد. متوسـط     درجه سـا  300اتانول در دماي 

-100دست آمده توسط این گـروه  اندازه ذرات لیتیوم فلورید به

. نادري و همکـاران بـه بررسـی پارامترهـاي     ]8[ نانومتر بود 65

) LiFمؤثر در تولید و کنتـرل انـدازه نـانوپودر فلوریـد لیتیـوم (     

مکعبـی را  ریخـت  فلوریـد بـا    لیتیـوم پرداختند. آنها نـانوذرات  

آب در دماي  در حلال HFو  LiOHرسوبی از زوج وش همربه

ــد. در ــه کردن ــا شــرایط دمــاي  محــیط تهی درجــه  25نهایــت، ب

زدن ، زمان کمتر از یـک ثانیـه و هـم   2-3حدود  pHگراد، سانتی

نـانومتر و   100بنـدي حـدود   بـا دانـه   LiFاولتراسونیک، پـودر  

  .]2[مکعبی شکل، با خلوص بالا تولید شد 

، نقـش آن در  LiFشد یکی از کاربردهاي  گفتهطور که همان

شـکل  هـا اسـت.   جوشـی در تولیـد سـرامیک   بهبود فرایند تـف 

رسـوبی و  روش هـم و نانوپودر تولیدي به LiFپودرهاي تجاري 

مرحلــه  . معمــولاً]8و  2[صــورت مکعبــی اســت ژل بــه-ســل

ریخـت  جوش بـا  سازي پودرهاي سرامیکی با کمک تفمخلوط

شـود  کـروي انجـام مـی   ندگی بهتـر از غیـر  دلیل ترشـو کروي به

خاصیت ترشوندگی تمایل یک سیال به پخش شـدن روي یـک   

سطح جامد یا چسبیدن به آن در حضور دیگـر سـیالات امتـزاج   

تمایل یک سیال به پخش شـدن روي سـطح    ناپذیر با آن است.

یک جامد خصوصیات ترشوندگی ســیال را نسـبت بـه سـطح     

کـروي  ریخـت  هـا بـا   جـوش کند. کمک تفجامد مشخص می

پذیري و سیالیت بهتري نسبت به شکل مکعبـی و  قابلیت جریان

 گونـه  این در LiF همگن غیر د. همچنین، توزیعنغیر کروي دار

اپتیکـی و   خـواص  افـت  و ثانویـه  فازهـاي  تشکیل به منجر مواد

 انـدازه  بـودن  درشـت  از ناشی این موضوع که شودمکانیکی می

جـوش بـا   شـوندگی کـم کمـک تـف    تر هـا و یـا  افزودنی ذرات

  است. سرامیک مورد چگالش

 با  LiF نانوپودر تولید پژوهش، اجراي این از هدف براینبنا

 کـروي از طریـق  یکنواخت با شکل کروي یا شـبه  ذرات توزیع

ــه ــازيبهین ــاي س ــولی  پارامتره ــبت م ــاي   Li/TFAنس و دم

اتـیلن گلیکـول مونوبوتیـل اتـر     کلسیناسیون در حضـور حـلال   

)EGMهـر حـال،   . بـه اسـت  لیتیکیفلوئـور ژل  -سـل  روش) به

تغییر حلال اتانول با اتیلن گلیکـول  اثر بر  مبنی مطالعاتی تاکنون

لیتیکی  بر ریخت و فـاز  فلوئورژل -مونوبوتیل اتر در روش سل

  گزارش نشده است.  LiFنانوذرات 
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  استفاده مورد اولیه مواد مشخصات -1جدول 

ازندهشرکت س ماده اولیه ردیف  

 2LiO3H2C(  Merckاستات ( لیتیوم 1

 2O3HF2C(  Merckاسید(استیک فلوئورتري 2

 2O34H13C(  Merck( اولئیک اسید 3

 2CH2CH2CH3OH (Bu = CH4H2BuOC   Merck( اتیلن گلیکول مونوبوتیل اتر 4

  

  ههاي تهیه شدنام و مشخصات نمونه -2جدول 

  )گراددرجه سانتیاسیون (دماي کلسین Li/TFAنسبت مولی   کد نمونه

F1  1:1  200  

F2  1:1  300  

F3  1:1  400  

F4  2:1  400  

  

 تحقیقروش مواد و  -2

 مواد اولیه -2-1

 ـ یـن مـورد اسـتفاده در ا   یمیاییش ـ مواد  )1جـدول ( در  ژوهشپ

 یـن شد. ا یهته )Merck( یمواد از شرکت آلمان ینا خلاصه شد.

وردار هســتند، ) برخــ%99/99( ییبــالا یارمــواد از خلــوص بســ

 انجـام  یـه مـواد اول  يرو يمجدد سازيخالص یچکه ه ينحوبه

  .شدن

  

  روش سنتز نانوذرات لیتیوم فلورید -2-2

 شـامل سـه مرحلـه   ) LiF(فلوریـد  لیتیوم روش تولید نانوذرات 

 سـنتز  منظـور بهکلیسنه کردن است.  اي شدن وتشکیل سل، ژله

لیتر اتـیلن  میلی 10 در استات لیتیوم از مشخصی مقدار ، LiFپودر

 کـه محلـول   صورتیبه شد، ) حلEGMگلیکول مونوبوتیل اتر (

 مـولی،  نسـبت  برابـر  یک آمد. سپس، دستبهیک مولار  شفاف

همراه یک درصد وزنی اولئیک اسـید  به  اسیدفلوئور استیکتري

 مدتبه و شد اضافه آن به آرامیبهعنوان عامل مهارکننده رشد به

 مغناطیسی همزن گراد توسطدرجه سانتی 50 دماي ساعت در دو

 حاصل شیري سفید رنگ به سل یک مرحله، این در شد.  زدههم

قـرار    دمـاي اتـاق   در سـاعت  24مدت به آمده دستبه سل .شد

 در ساعت دو آمده دستهب سپس ژل شود؛ تبدیل ژل به گرفت تا

 صـورت بـه  تـا  گرفت قرار درجه سانتی گراد  150 دماي با آون

 تحـت  آمـده  دسـت بـه  ژل بعـد،  مرحلـه  در. شـود  خشک املک

گراد درجه سانتی 400 و 300 ، 200 دماهاي در حرارتی عملیات

نسـبت   با هاییمحلول براي فوق گرفت. آزمایش قرار )1شکل (

 و شد انجام نیز TFA+Li/ دو به یک و TFA+Li/ یکبهیک مولی

 راینـدي ف مشخصـات  خلاصـه  گرفـت.  قرار ارزیابی مورد نتایج

  .شد آورده )2جدول ( در هانمونه

  

  هایابی نمونهتجهیزات مشخصه -2-3

 حرارتـی  آنـالیز  شـد،  تهیـه  ژل حرارتـی  رفتـار  منظور بررسیبه

در جو آرگون و بـا    (STA, PL-STA1640, England)همزمان 

 تـا  شد انجامقه یگراد بر دقدرجه سانتی 10آهنگ افزایش دماي 

  .شود انتخاب  LiFسنتز نانوذرات دماي کلسیناسیون براي 

نـانوذرات از میکروسـکوپ الکترونـی    ریخت براي بررسی 

) واقــع در مرکــز پــژوهش FESEM( 1روبشــی گســیل میــدانی

ــرکت    ــاخت ش ــران، س ــالورژي رازي ته ــدل  TE-SCANمت م

MIRA3-XMU  نـانومتر،   پـنج از کشور جمهوري چک با دقت

گستنی اسـتفاده شـد.   بزرگنمایی تا یک میلیون برابر و فیلامان تن
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  ژل –روش سل واره سنتز لیتیوم فلورید بهطرح -1شکل 

  

الکترونـی   یمیکروسـکوپ هیستوگرام نانوذرات از روي تصـاویر  

 بـراي  شـد. افزار دیجی مایزر رسـم  با نرم روبشی گسیل میدانی

گیـري ابعـاد حـداقل    دستیابی به نمودار با کمترین خطـا، انـدازه  

  گیري شد.وانی) اندازهذره ( درصد فرا 100

منظور شناسایی فازهاي ایجـاد شـده در نـانوذرات از دسـتگاه     به

 ASENWAREساخت شرکت  )XRD( 2سنج پرتو ایکسپراش

) αCu Kو داراي آند مسـی بـا طـول مـوج (     DX300-AWمدل 

پراش صـنعتی اصـفهان در   آنگستروم در شرکت نقش 54184/1

 40ان استفاده شد. آزمون با ولتـاژ  شهرك علمی تحقیقاتی اصفه

درجـه، زمـان    05/0آمپر، انـدازه گـام   میلی 30کیلوولت، جریان 

  درجــه 90تــا  10از  θ٢هرگــام یــک ثانیــه و در محــدوده    

اي الگـوي پـراش پرتـو ایکـس توسـط      انجام شد. تعیین فازه ـ 

  .انجام شد. X Pert high Score 2.03 افزارنرم

 سنجیآزمون طیفملی در نانوذرات از ه عامنظور تعیین نوع گروبه

ون در دسـتگاه  ) استفاده شد. این آزمFTIR( 3تبدیل فوریهمادون قرمز 

FTIRمدل ،Nicolet Magna IR550 spectrometer     سـاخت کشـور

مراجعی که موقعیت ارتعـاش پیونـدهاي   استفاده از کانادا انجام شد. با 

بودند،  گفتهپروژه را هاي مورد بررسی در نمونه IRمختلف و یا طیف 

  ها شناسایی شد.پیوندهاي موجود در نمونه

  

 و بحث  نتایج -3

هـایی کـه در طـول سـنتز نـانوذرات لیتیـوم       براي بررسی واکـنش 

مـاده کلسـینه   افتد آزمون آنالیز حرارتـی از پـیش  فلورید اتفاق می

ــالیز 2شــکل (انجــام گرفــت.  لیتیــوم فلوریــد هنشــد  نیتــوز) آن

را نشـان   لیتیـوم فلوریـد  ژل   4یتفاضل یروبش يرمتی/کالریحرارت

شود، پیـک گرمـازاي   دیده می )2در شکل (طور که دهد. همانمی

گراد مربوط بـه سـوختن مـوادآلی (ژل    درجه سانتی 270واقع در 

) است. مطـابق  EGMو  اسیدفلوئور استیکتريحاصل از واکنش 

هش گـراد هـیچ کـا   درجه سـانتی  300بعد از دماي  TGAمنحنی 

توانـد مربـوط   وزنی در نمونـه مشـاهده نشـد. ایـن موضـوع مـی      
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  33  1398 پاییز، 3، شمارة 38سی، سال مواد پیشرفته در مهند

  
 

 لیتیوم فلوریدشده ژل خشک یتفاضل یروبش يمتری/کالریحرارت نیتوزآنالیز  -2شکل 

  

  
  گراددرجه سانتی 400و  300، 200 :در دماهاي لیتیوم فلوریدالگوي پراش پرتو ایکس نانوپودر  -3شکل 

  

  .]8و  2[باشد  لیتیوم فلوریدیل فاز خالص حذف مواد آلی و تشکبه 

 تهیـه  هـاي نمونه براي ایکس پرتو پراش الگوهاي )3( شکل

 دمـاي  سـه  رد Li/TFA یکبهیک نسبت مولی با محلول از شده

 را نشان می دهد. گراددرجه سانتی 400و  300 ،200

60 90 
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  1398 پاییز، 3، شمارة 38مواد پیشرفته در مهندسی، سال   34

  

  
  

  گراددرجه سانتی 400و ج و د)  300الف و ب)  :سنتز شده در دماي لیتیوم فلورید ینگسیل میداروبشی تصاویر میکروسکوپی الکترونی  - 4شکل 

  

درجـه   200ایکس، در دمـاي  پرتو پراش  يبا توجه به الگو

ــه داراي پیــک ناخالصــی کــربن اســت کــه  ســانتی گــراد، نمون

در  لیتیـوم  استات ئور فلودهنده کامل نبودن تجزیه ژل ترينشان

درجـه   300)، با افـزایش دمـا تـا    3شکل (این دما است. مطابق 

تشکیل  لیتیوم فلوریدتجزیه شد و تنها فاز  گراد، ژل کاملاًسانتی

ــاز  داراي صــفحات کریســتالوگرافی ( مــی ــن ف )، 111شــود. ای

ــه311)، (220)، (200( ــاي )، ب ــب در زوای ، 98/44، 69/38ترتی

درجه است. این فاز منطبق بر کـارت اسـتاندارد    75/78، 50/65

م است. وآنگستر 0270/4و پارامتر شبکه  4 -0857 ایکس پرتو

گـراد، شـدت   درجه سـانتی  400با افزایش دماي کلسیناسیون به 

-افزایش یافت. این موضوع بـه  لیتیوم فلوریدهاي مشخصه پیک

معناي بهبود بلورینگی محصول در دماهاي کلسینه بالاتر اسـت.  

 300ي کلسـینه از  مطابق رابطه شرر، بـا افـزایش دمـا    همچنین،

 54بـه   116هـا از  گـراد انـدازه کریسـتالیت   درجه سانتی 400به

 نانومتر تغییر کرده است.

گسـیل  روبشـی  تصـاویر میکروسـکوپی الکترونـی     )4شکل (

گـراد را  درجـه سـانتی   400و  300در دماي  لیتیوم فلوریدمیدانی 

 ب) - 4و ( الـف)  - 4گونـه کـه در شـکل (   دهـد. همـان  نشان می

 (ج)

 (ب)  )الف(

  (د)
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  35  1398 پاییز، 3، شمارة 38سی، سال مواد پیشرفته در مهند

گـراد ریخـت ذرات   درجه سـانتی  300در دماي  شود،می مشاهده

نـانومتر اسـت. بـا     400 لیتیوم فلوریدمکعبی شکل و اندازه ذرات 

 - 4گراد مطـابق شـکل (  درجه سانتی 400افزایش دماي کلسینه به 

- 100د) ریخت مکعبی و متوسط اندازه ذرات در حد  - 4ج) و (

لیتیـوم  زنـی  جوانـه نانومتر است. در واقع با افزایش دمـا نـرخ    90

 شوند.  ریزتري سنتز می لیتیوم فلوریدبیشتر و ذرات  فلورید

تـوان بـه   زنی همگن میثیر دما بر جوانهأهمچنین در مورد ت

  رابطه زیر اشاره کرد:

)1(  homJ = /KT) hom
*ΔG-exp(hom Ω 

تغییـرات انـرژي آزاد    ΔGزنـی،  آهنـگ جوانـه   Jدر این رابطـه:  

است  22D/d = Ωدما و ، Tو  =J.K (1023× 38/1K-1سیستم، (

 فضاي خالی بین سطوح در شبکه dضریب نفوذ و  Dکه در آن 

زنـی  ، میـزان جوانـه  با افزایش دمابلوري است. مطابق این رابطه 

یابد. بنابراین با بالا رفتن دمـا در کـل محلـول، ابتـدا     افزایش می

براي غلظـت  یابد. هاي تشکیل شده در محلول افزایش میجوانه

معنـاي هسـته بـا    هـا بـه  شونده تعداد زیاد هستهمشخصی از حل

  .]10[تر است اندازه کوچک

، نمودار توزیـع  لیتیوم فلوریدبررسی توزیع اندازه ذرات  براي

ترسیم  Digimizerافزار آنالیز تصویر اندازه ذرات با استفاده ار نرم

ذره پـودر   ب) نمودار توزیـع انـدازه   - 5الف) و ( - 5شد. شکل (

  دهد.ذره) را نشان می 100(براي  لیتیوم فلورید

الف) مشـخص اسـت بیشـترین     -5شکل (گونه که در همان

ــدازه ذرات   ــی ان ــد فراوان ــوم فلوری ــاي  لیتی ــه  300در دم درج

ب)  -5نانومتر است. مطـابق شـکل (   300-500گراد بین سانتی

ــدازه ذرات   ــط ان ــد متوس ــوم فلوری ــاي  لیتی ــه  400در دم درج

  نانومتر است. 100گراد، نتیسا

دو بـه یـک   و  TFA+Li/ یکبهیک براي نشان دادن اثر غلظت

/TFA+Liبـا محلـول   لیتیوم فلوریـد هاي تولید نانوذرات ، آزمایش 

انجام گرفـت. مطـابق    TFA+Li/دو به یک و  TFA+Li/ یکبهیک

 دو بـه یـک  به یک بهیکاز  Li/Fبا افزایش نسبت مولی  )6شکل (

سـمت کـروي   ) بـه 5ت از مکعبی و چندوجهی (شکل ریخت ذرا

- 100شکل تغییر کرده است. میانگین اندازه ذرات در این حالـت  

دلیل افزایش غلظت لیتیـوم و وجـود جایگـاه   به نانومتر است. 70

شـود کـه   ژل باعـث مـی   –تر هنگام انجام فرایند سل هاي فراوان

 ـ   سازوکار جوانه هـا بسـیار   هزنی بر رشد غلبـه کنـد و تعـداد جوان

  .]9[ایجاد شود و لذا اندازه نانوذرات تولیدي ریزتر شود  يبیشتر

زنـی و  هاي تولید نانوذرات مبتنی بر فراینـد جوانـه  در روش

زایی بر واحد حجم بر واحد زمـان،  ها، سرعت هستهرشد هسته

NR 9[با ، متناسب است[:  

) G∆*(احتمال نوسان ترمودینامیکی انـرژي آزاد بحرانـی    P - الف

  شود:) بیان می2صورت رابطه (که به

)2(  
*G

P exp( )
kT


   

توانـد  ، که مـی nازاي واحد حجمی هاي رشد بهتعداد گونه -ب

زایی همگن ایـن مـورد   کار رود. در هستهعنوان مراکز رشد بهبه

  است. 0Cولیه برابر غلظت ا

از یـک   )Г(هـاي رشـد   آمیـز گونـه  موفقیت 5فرکانس پرش -ج

 شود:) بیان می3صورت رابطه (مکان به مکان دیگر که به

)3(  
3

kT
Г

3


 
  

ویسکوزیته محلول است. بنابراین  η هاي رشد وقطر گونه که 

  ) بیان شود:4صورت رابطه (تواند بهمی RNزایی سرعت هسته

)4(  
*

0
N 3

C kT G
R nPГ exp( )

kT3

   
   

   
  

دهد که غلظت اولیه بالاتر (در اینجا نسـبت  این معادله نشان می

زایـی زیـاد و   هاي هسته) موجب مکانLi:TFA دو به یک مولی

شـود.  سد انرژي بحرانی کم باعث تشکیل تعداد زیاد هسته مـی 

 Li:TFA دو بـه یـک   یزایـی در نسـبت مـول   افزایش نرخ هسته

تـر نسـبت   منجر به تشـکیل نـانوذرات لیتیـوم فلوریـد کوچـک     

  شود.می Li:TFA یک به یک حالتبه

روش همچنین، مکانیسم تشـکیل نـانوذرات لیتیـوم فلوریـد بـه     

اسـت.   )8(تـا   )5(هـاي  صـورت واکـنش  لیتیکی بهفلوئورژل - سل

ر د) COO3LiCHقلیـایی(  فلـزات  هـاي ، اسـتات )5( واکـنش مطابق 

اسـتات   رئـو فلويشـوند. سـپس، تـر   حل می OH4H2BuOCحلال 

ایجاد  Li+و ) اسیدفلوئور استیکتري( COOH3CFیوم از واکنش لیت

 

 [
 D

O
I:

 1
0.

47
17

6/
ja

m
e.

38
.3

.2
05

32
 ]

 
 [

 D
O

R
: 2

0.
10

01
.1

.2
25

16
00

.1
39

8.
38

.3
.5

.0
 ]

 

                             7 / 11

http://dx.doi.org/10.47176/jame.38.3.20532
https://dorl.net/dor/20.1001.1.2251600.1398.38.3.5.0


 

  1398 پاییز، 3، شمارة 38مواد پیشرفته در مهندسی، سال   36

  

  
 گراددرجه سانتی 400و ب) در دماي  300الف) در دماي  :لیتیوم فلوریدنمودار توزیع اندازه ذرات  -5شکل 

  

ــی ــود (مـ ــنششـ ــانبی اســ ـ  ).6 واکـ ــول جـ ــپس، محصـ تر سـ

OBu4H2COOC3CH  ــق ــنشطبــ ــل   7 واکــ ــنش الکــ از واکــ

OH4H2BuOC ) و اســتیک اســیدCOOH3CHشــود. از ) ایجــاد مــی

شـود. در انتهـا،   دهی این استر، شبکه پلی استر (ژل) ایجاد میحرارت

لیتیـوم   نـانوذرات  فلوئـور دهـی ژل حـاوي لیتیـوم و منبـع     از حرارت

  :]8[شود ایجاد می فلورید

)5(
  

3 2 4

3 2 4

LiCH COO BuOC H OH    

Li CH COO BuOC H OH 

 

 
  

)6(
  3 3

3 3

Li CH COO CF COOH    

LiCF COO CH COOH

   


  

)7(
  

 
2 4 3

3 2 4 2

BuOC H OH  CH COOH  

CH COOC H OBu  Ester H O

 


  

)8(  3 2LiCF COO    LiF COF CO    

تر بودن نانوذرات لیتیوم فلورید این تحقیق نسبت به دلیل بزرگ

این است که در کار آنهـا   ]8[ انجام و همکارانتحقیق گروه نیک

ــه   ــانول ک ــلال ات ــروياز ح ــري گران ــلال   کمت ــه ح ــبت ب نس

 (الف)

 (ب)
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  37  1398 پاییز، 3، شمارة 38سی، سال مواد پیشرفته در مهند

  

  

کلسینه شده در دماي  TFA+Li/ دو به یک از پودرهاي سنتزشده با نسبتگسیل میدانی  الکترونی روبشی یمیکروسکوپتصاویر  -6شکل 

  هاي مختلفگراد در بزرگنماییدرجه سانتی 400

  

OH4H2BuOC   ــابق رابطــه ، هرچــه )4(دارد اســتفاده شــد. مط

آمیزتـر و  رکانس پرش موفقیـت ویسکوزیته محلول کمتر باشد، ف

تـر  نیز بیشـتر و انـدازه ذرات کوچـک     )NRایی (زسرعت هسته

  شود.  می

هاي عاملی نانوپودر لیتیوم فلوریـد از  مطالعه و تعیین گروه براي

بـر   400- 4200در محـدوده  سنجی مادون قرمز تبدیل فوریـه  طیف

 ریـه طیف مـادون قرمـز تبـدیل فو    )7شکل (متر استفاده شد. سانتی

گـراد  درجه سـانتی  400در دماي  هشد سنتز لیتیوم فلوریدنانوذرات 

متـر  بر سـانتی  3400و  2950نوار جذبی در ناحیه دهد. را نشان می

مانـده کـربن ترکیبـات    (بـاقی  –2CHترتیب مربوط به گروه عاملی به

نوار جـذبی   .]11[ (ناشی از جذب آب سطحی) است OH–ژل) و 

متر مربوط به گروه کربونیـل موجـود در   سانتی 1600واقع در ناحیه 

OBu4H2COOC3CH  .مطابق این آنـالیز نوارهـاي جـذبی در    است

ــوجی   ــدد م ــانتی  500و  430ع ــر س ــد    ب ــه پیون ــوط ب ــر مرب   مت

Li-F     پژوهشـگران است. تشکیل این نوارهاي جذبی، بـا کـار بقیـه 

  .]10[همخوانی دارد 

  

 گیرينتیجه -4

 ژل یتفاضـل  یروبش ـ يمتری/کـالر یحرارت نیتوزمطابق آنالیز  - 1

اسـید و لیتیـوم اسـتات در    رواسـتیک ئوفلوحاصل از واکنش تـري 
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  1398 پاییز، 3، شمارة 38مواد پیشرفته در مهندسی، سال   38

 

 
 
 

 گراددرجه سانتی 400دماي  در شده سنتز لیتیوم فلوریدنانوپودر  ازبا تبدیل فوریه  مادون قرمز آزمون طیف -7 شکل

  

و  لیتیـوم فلوریـد  گـراد بـه فـاز    درجه سـانتی  300حدود  يدما

 شود.اکسید کربن تبدیل میگازهاي فرار دي

، با افزایش دماي کلسـینه  TFA/Li یکبهیک در نسبت مولی -2

دلیـل  گـراد، انـدازه نـانوذرات بـه    درجـه سـانتی   400به  300از 

 شود. تر میزایی کوچکافزایش نرخ هسته

نقـش   اسـید فلوئور اسـتیک ترياستات به  لیتیوم نسبت مولی  - 3

مهمی در فرایند داشت و ثابـت شـد کـه افـزایش ایـن پـارامتر از       

شـود کـه ذرات ریزتـر و    ، سبب مییک به دوبه  یکبهیک نسبت

 100تـا   70تر با میانگین اندازه ذرات تر و کرويشکل آنها همگن

 .نانومتر شود

  

  نامههواژ

1. field emission scanning electron microscopy 
2. X-ray diffraction  
3. Fourier transform infrared 

4. thermogravimetric/differential scanning calorimetry 
5. Jump frequency 
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