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با استفاده از روش فاز  اکسید روی/گاما آلومیناساخت نانوکامپوزیت مزوپروس 

 سولفید هیدروژنبررسی اثرات ساختاری جذب و  مایع

 2، محمد عابدی2سید مهدی لطیفی ،1*،پور قاضی، محسن مهدی1یفاطمه محبوب

 سمنان، ایراندانشگاه سمنان، دانشکده مهندسی شیمی، نفت و گاز،  1
 صنعتی ایران، تهران، ایران های علمی وسازمان پژوهش 2

11/13/11تاريخ پذيرش:                  11/19/11تاريخ تصحيح:                   91/91/19تاريخ دريافت:   

 چکيده

از  با استفاده ابتدا پایه گاما آلومینا در .شدیابی حذف سولفید هیدروژن، سنتز و مشخصهبرای  3O2Al-γ /ZnOجاذب کامپوزیتی  نانو ،پژوهشر این د

های جاذبز حذف گاز سولفید هیدروژن با استفاده ا. روش تلقیح بر روی پایه نشانده شدو سپس اکسید روی با  شده رسوبی با آمونیوم کربنات سنتز روش

، XRD،BETو چگونگی فرایند جذب در قبل و بعد از فرایند جذب، آنالیزهای  سنتز شده . برای بررسی ساختاری جاذبقرار گرفتمورد بررسی سنتز شده 

FTIR ،FE-SEM  وEDS  از آنالیز  با استفاده تعیین سطح ویژه در. گردیدانجامBET،  نتایج نشان داد که جاذب سنتز شده دارای مساحت سطح ویژه

  جریان گازی حاوی. متر استنانو 7 درحدوداندازه ذرات نانوکامپوزیت  میانگین که دادنشان  FE-SEMهر گرم از جاذب است. تصاویر متر مربع بر  023

ppm233  های تعیین ظرفیت جذب جاذب در حذف . آزمایشگرفتاز سولفید هیدروژن در تعادل با نیتروژن وارد ستون جذب شده و عمل جذب انجام

گرم میلی 30/153برابر با  در شرایط بهینه سولفید هیدروژن بر روی جاذب سنتز شده جذب میزانطبق نتایج به دست آمده شد و انجام سولفید هیدروژن 

 که جذبادد نشان XRDو همچنین فازهای موجود در آنالیز  قبل و بعد از جذبدر مورفولوژی جاذب کامپوزیتی تغییر . به ازای یک گرم از جاذب بود

نشان داد که حذف سولفید هیدروژن  XRDو جذب بصورت شیمیایی است. همچنین فازهای موجود در آنالیز همراه بوده  تغییر شیمیایی با توسط کامپوزیت

 توسط گاما آلومینا بصورت جذب فیزیکی است.

 .، اکسید رویگاما آلومیناجاذب،  ، نانوسولفید هیدروژن :کلیدی کلمات

 مقدمه -1

 ، از اهمیتانتشار آلودگی در محیط زیستهای صنعتی و حیط زیست به دلایل افزایش فعالیتهای سمی از مامروزه حذف گاز

حذف اجزای اسیدی گاز جهت کنترل خوردگی، جلوگیری از سمی شدن کاتالیزور در همچنین، سزایی برخوردار است. هب

  باشد.می بسیاری اهمیتگاز و پتروشیمی دارای  زیست در صنایع نفت،ای محیط هدستی و رعایت استانداردفرایندهای پایین

 

 

 

 .استادیار دانشکده مهندسی شیمی، نفت و گاز دانشگاه سمنان، سمنان، ایران ل:ونویسنده مسئو                           mohsenmehdipour@semnan.ac.ir 

https://mail.google.com/mail/h/1sunj9d7r54e/?&cs=wh&v=b&to=mohsenmehdipour@semnan.ac.ir
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خوردگی، تنظیم ترکیب استاندارد محصولات گاز و مایع، پرهیز  از نقطه نظر ایمنی، کنترلهای درون گازها جداسازی ناخالصی

 هایکاتالیزورهای کارخانه تهای تقویت فشار گاز، جلوگیری از مسمومیاز تشکیل هیدرات در دماهای پایین، کاهش هزینه

 سولفید باشد.رعایت حد مجاز انتشار مواد آلاینده محیط زیست، الزامی می همچنینکننده محصولات گاز یا مایع و دریافت

های باارزش رود که نه تنها سهم اقتصادی هیدروکربنمطلوب در مخازن گازی به شمار مییک ترکیب غیر S)2(H هیدروژن

  .[3-1] گرددمیمخازن  بردارییزات بهرهو باعث خوردگی تجه بودهبلکه دارای اثرات سمی  کردهکم  مخازن گازی را

توان به روش جذب سطحی اشاره که در این میان میشود استفاده میجداسازی و حذف این ترکیب رای های مختلفی بروش

، [4] ، استفاده از تجهیزات ساده و بازده بالاارزان بودنبرداری، بهره های جذب سطحی به دلیل سادگی در طراحی وروش .نمود

 بازیابی مکرر ، قابلیت احیا و[5] گستردگی دمای عملیاتی وتوانایی انجام فرایند حذف هم در دماهای بالا و هم دماهای پایین

 د بیشتر خواص و افزایش کاراییبهبوباعث  ،ها در مقیاس نانوگونه جاذب سنتز اینقرار گرفته است.  پژوهشگرانمورد توجه [ 6]

های پایه .[9-7] ها انجام گرفته استاین نوع جاذبهای اخیر کارهای متعددی در زمینه ساخت آنها شده و از همین رو در سال

ت ، مقاومساختار تخلخلی مناسبسطح ویژه بالا، مساحت  همچونی هایویژگیدارای های نانوکامپوزیتی مورد استفاده در جاذب

فرایندهای جذب و احیاء و نیز خواص سطحی مطلوب بوده که از پرکاربردترین بالا، عدم تغییر فاز در طول  و حرارتی انیکیمک

 دلیل به  (ZnO)روی اکسید .[11 ،11] اشاره نمود هازئولیتو سیلیکا نیز و  3O2Al( ،2TiO،  2ZrO( آلومینا توان بهآنها می

سولفید جذب  .است مدکارآ بسیاردرجه سانتیگراد  551تا  351 دماهای در سولفورزدایی جهت آن مطلوب ترمودینامیک

   [.11] (1)واکنش  گیردصورت می زیرتوسط واکنش  اکسید روی توسط هیدروژن

ZnO (S) + H2S (g)   ZnS (S) + H2O (g)                                                                                              (1) 

وی و مقدار اکسید ر سولفید هیدروژنبا استفاده از دما، فشار جزئی  سولفید هیدروژنو غلظت تعادلی  اکنش فوق گرمازا بودهو

آن  های ترکیبیو نمونه اکسید روی را بوسیله جاذبسولفید هیدروژن دیویدسون و همکارانش سرعت واکنش آید. به دست می

و نیز  بلور اندازههای بالا به سرعتکه و متوجه شدند  نمودهبررسی  درجه سانتیگراد 45صفر تا  با فلزات در محدوده دمای

مناسبی که در حذف سولفید هیدروژن  ویژگیبه دلیل اکسید روی . [11] مورفولوژی ذرات و رطوبت موجود در آنها بستگی دارد

حذف سولفید  با هدفهای کامپوزیتی ( از خود نشان داده است، در ساخت نانوجاذبppmv 1تا حدیر بسیار پایین )حتی در مقاد

و  و کلوخگی شدن متراکماز آنجا که مواد در مقیاس نانو تمایل زیادی به  .[14، 13، 8] است روژن مورد توجه قرار گرفتههید

سطح ویژه بالا توجه بسیاری از پژوهشگران را به خود مساحت متری و با د نانوکاهش سطح دارند، عمل سنتز اکسید روی در ابعا

 لوخگیکجلوگیری از  درمد آکار یروشتواند می جلب کرده است. به این منظور ترکیب اکسید روی با مواد دیگر به عنوان پایه

  .[15] باشدنانوذرات اکسید روی 
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و  [17] ژل، سل[16] رسوبیبه روش همتوان میها وجود دارد که سنتز اکسیدهای فلزی و کامپوزیتهای مختلفی برای روش

شود. بسته به ژل انجام میرسوبی و سلهای گوناگون به دو روش همنشاندن ذرات اکسید روی بر پایه .نموداشاره [ 18] تلقیح

کسید ابر روی آن استفاده شود، مورفولوژی ساختار نانوذرات ید روی اکساینکه چه روشی و یا کدام ماده جهت پایه برای نشاندن 

نانوذرات اکسید روی  [19] تواند متفاوت باشد. به عنوان نمونه وانگ و همکارانشمتبلورشده بر روی پایه استفاده شده میروی 

مورد استفاده سولفید هیدروژن از رسوبی در شرایط آلتراسونیک تهیه کرده و به منظور حذف گرا به روش هم SBA-15برپایه 

خالص بیشتر اکسید روی به مراتب نسبت به  SBA-15بر پایه اکسید روی قرار دادند. بر اساس این گزارش خاصیت جذبی 

رسوبی و آلتراسونیک ساختار متخلخل و کانال مانند توسط روش هم SBA-15بر پایه اکسید روی است. متبلورکردن نانوذرات 

ها نشان داد جذب بر پایه کربن را مورد بررسی قرار دادند. نتایج بررسیاکسید روی جذب  [11] . لی و همکارانشکندایجاد می

 به وسیله اکسید روی موثر باشد.سولفید هیدروژن تواند در بهبود بخشیدن خواص جذبی بر پایه کربن میاکسید روی 

توان به عنوان کاتالیست )کاتالیست فرایند تولید است. از این ماده میهمچنین آلومینا از کاربردهای صنعتی متعددی برخوردار 

های پلاتین، نیکل و کبالت در پالایش مواد نفتی( جاذب رطوبت ) جهت خشک کردن هوا و گازهایی اتر و پایه کاتالیستمتیل دی

تبدیل سولفید هیدروژن به گوگرد عنصری مانند آرگون( و عایق الکتریکی استفاده نمود. از طرفی آلومینا کاتالیزوری برای 

های روش[ 11، 11] ژلتوان به روش سلها میهای زیادی برای تهیه پودر آلومینا وجود دارد. از جمله این روشباشد. روشمی

باشند. از آن جمله می[ 15، 14] های احتراقرسوبی، آسیاب مکانیکی، واکنش در فاز بخار و روش، فرایند هم[13]هیدروترمال

آید، سنتز دست مییم بهمینهای آلودادن نمک ساز که آن هم از طریق رسوبی تجاری توسط تجزیه حرارتی پیشآلومینا

های مختلفی که از لحاظ ساختار شیمیایی و کریستالی متفاوت هستند، ساز آلومینا در شکلشود. بسته به شرایط سنتز، پیشمی

ای باشد. در میان ساختارهآلومینا می  آلفا، گاما، تتا، زتا و ... های شبه پایدار متفاوتی از جملهشوند. لذا در ساختارتشکیل می

یکی از مواد نانوساختار بسیار مهم است. تشکیل اشکال مختلف آلومینا بستگی به مسیر شیمیایی  گاما آلومینامختلف آلومینا، 

سنتز، شرایط جوی، درجه بلورینگی، میزان حرارت، ناخالصی، رطوبت، خصلت قلیایی و ... بستگی دارد. بالاتر رفتن دمای کلسینه 

نها آلفا های مختلف آن تشود. از میان ساختاره و درنتیجه بلورینگی و نیز جنبش اتمی آنها بیشتر میها شدباعث رشد بهتر دانه

درجه حرارت شروع انتقال فاز به آلفا آلومینا نزدیک  بوده واز لحاظ ترمودینامیکی پایدار  1( یا کوراندوم3O2Al-) آلومینا

است. نانومتر  81 در حدوددرجه سانتیگراد  1161است. قطر متوسط ذرات حرارت داده شده در دمای درجه سانتیگراد 1111به

 [.19-16] افتدسطح ویژه همراه است که در طول فرایند پخت ذرات اتفاق می از گاما به آلفا با کاهش شدیدانتقال فاز به ویژه 

 
1 Corundum 
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روش  با MSU-1)بر روی پایه سیلیکا مزوپور ) اکسید روی را و اکسید مسجاذب کامپوزیتی  [31]دیانا مونتس و همکارانش 

 2ZnClو نیز  3Cu(NO)وزنی از اکسیدهای فلزی حاصل از  درصد 31، 11، 11تلقیح مرطوب سنتز کردند. در این روش مقادیر 

 عنوان بستری مناسب به دلیل سطح و تخلخل بالا و دارا بودن استحکام مکانیکی به MSU-1بر روی پایه مزوپور نشانده شدند. 

د. بررسی آنالیز جذب نشوهای فعال موجب افزایش ظرفیت جذب جاذب میایش تعداد پایه. اکسیدهای فلزی با افزانتخاب شد

 اریدهد. با افزایش میزان بارگذمی های آن را نشانکامپوزیت همچنینهای ساختاری مواد بر پایه سیلیکا و ویژگی ،و دفع نیتروژن

توان به پر شدن حفرات و یا شود که دلیل این امر را میچشمگیری در ایزوترم جذب و دفع نیتروژن دیده می مواد، کاهش

شده کاهش  بعد از افزوده شدن مقادیر روی و مس به دلایل ذکر MSU-1فروپاشی جزئی ساختار مزوپور نسبت داد. سطح ویژه 

درصد از اکسید  11و  اکسید رویاز درصد  11ظرفیت جذب برای های صورت گرفته بهترین طبق بررسی ،. با این حالیافت

با افزایش میزان  ، (با نشر میدانی )میکروسکوپ الکترونی روبشی SEM-FE 1 تصاویر حاصل از اساسمشاهده شده است. بر  مس

از طرفی در درصدهای پایین توزیع مناسبی از نانو ذرات  یافته وذرات روی سطح پایه نیز افزایش  اکسیدهای فلزی میزان نانو

 .است هیدروکسید گوگرددر نتیجه شیمی سطح و ساختار منافذ از جمله عوامل عامل موثر در جذب  شود.روی بستر ایجاد می

ن برای حذف ز آروش رسوب ناهمگن سنتز کرده و ا را با  3O2Al-ZnOجاذب کامپوزیتی [ 9]زادگان و همکارانش حمید تاجی

صفحات اکسید روی بر روی ذرات اکسید آلومینیم است که به روش  ترکیبی از نانو ،. کامپوزیتهیدروژن سولفید استفاده کردند

رسوب ناهمگن تهیه شده است. این جاذب کامپوزیتی از لحاظ مورفولوژی، ساختار کریستالی، سطح ویژه و حجم حفرات بررسی 

کسید شدن ااز کامپوزیت  پستشکیل شده است. اما اکسید روی از نانو ذرات انباشته شده کروی  خالصاکسید روی است.  شده

است. در ساخت جاذب  مورفولوژی جاذب کامپوزیتی از کروی به مسطح تغییر شکل داده تبدیل شده و به نانو صفحهروی 

که در  خالصاکسید روی به همراه ذرات آلومینا استفاده شده که مورفولوژی آن نسبت به اکسید روی صفحات کامپوزیتی از نانو

در حالیکه  ین سطح ویژه و حجم حفره را دارا بودهخالص کمتراکسید روی . آن از ذرات کروی استفاده شده، تغییر کرده است

 3BET زبا آنالی سطح ویژهاکسید روی عنوان پایه وجاذب به  آلومیناسطح ویژه و حجم حفره بالاتری دارد. لذا با ترکیب  آلومینا 

 .استو حجم حفرات جاذب در مقایسه با جاذب خالص به شدت افزایش پیدا کرده

[ و 31شکرانی ]استفاده خواهد شد. سولفید هیدروژن  حذفجهت ساختاری  با مشخصات نانو گاما آلومینااکسید روی بر پایه 

توسط روش  3O2CuO/ZnO/Alهای سنتزی ز روش رفرمینگ متانول با استفاده از کاتالیستهمکارانش تولید هیدروژن را ا

های کاتالیزور احتراق و با استفاده از اوره به عنوان سوخت مورد بررسی قرار دادند. همچنین اثر بارگذاری آلومینا روی ویژگی

 
2 Filed emission scanning electron microscopy 
3 Brunauer, Emmett and Teller 
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روی با افزایش بارگذاری  اکسیدهای مس و 5)پراش پرتو ایکس( نشان داد که بلورینگی 4XRDمورد بررسی قرار گرفت. آنالیز 

نشان دهنده کاهش توزیع ذرات با  FE-SEMنشان دهنده افزایش مساحت سطح و تست  BETیابد. تست آلومینا کاهش می

د. ت ساخته شده توسط روش احتراق بوافزایش مقدار آلومینا را نشان داد. تست کاتالیستی نشان دهنده عملکرد بهتر کاتالیس

یابد. بهترین باعث افزایش تبدیل متانول شده و تولید مونوکسید کربن کاهش می CuO/ZnOافزودن آلومینا به کاتالیست 

نشان داد که هیچگونه مونوکسید کربنی تولید نشده که در دمای  3O2CuO/ZnO/Al = 4/4/2.5ها با نسبت عملکرد در نمونه

تبدیل کاتالیستی متانول به  ساعت کاهش می یابد. 91درصد پس از  61به  91سانتیگراد بوده و تبدیل متانول از  درجه 141

در حضور و یا عدم حضور  3O2CuO/Al-ZnOو  3O2CuO/Al، 3O2ZnO/Alهای دی متیل اتر با استفاده از نانو کاتالیست

یابی مورد ارزیابی قرار اتالیست با استفاده از آنالیزهای مشخصه[ بررسی شد. ک31تابش التراسونیک توسط سامح و همکارش ]

ا با هگرفت و نتایج تست کاتالیستی نشان داد که در طول دی هیدراسیون کاتالیستی متانول به دی متیل اتر، فعالیت کاتالیست

 ات شد. استفاده از التراسونیک بیشتر بود. همچنین استفاده از آلتراسونیک باعث کاهش اندازه ذر

آلومینا، از تلقیح اکسید روی بر پایه گاما آلومینا  -های کامپوزیتی اکسید رویدر ادامه پژوهش برای بهبود خواص مختلف جاذب

 رسوبی با عامل آمونیوم کربنات استفاده شده و کامپوزیتبا روش 

 هامواد و روش -2

 مواد شيميايي مورد استفاده -1-9

 مواد شیمیایی مورد استفاده در بخش سنتز نانو کامپوزیت ارائه شده است. ، 1در جدول 

 مواد شیمیایی مورد استفاده در بخش سنتز .1 جدول

 هدف استفاده شرکت تولید کننده فرمول شیمیایی نام ماده

 ماده برای تهیه گاما آلومیناپیش O2.9H3)3Al(NO Merck آبه 9نیترات آلومینیوم 

 دهندهعامل رسوب 3CO2)4(NH Merck کربناتآمونیوم 

 دهندهعامل رسوب 3CO2Na Merck سدیم کربنات

 تهیه نانوکامپوزیت O2.6H2)3Zn(NO Loba-Chem شش آبه نیترات روی

 حلال برای سنتز و شستشو زلال O2H یونیزهآب دی

 pHتنظیم  3NH Merck %37محلول آمونیاک 

 pHتنظیم  NaOH Merck سدیم هیدروکسید

 هاتهيه جاذبروش  -1-1

 شود. در این بخش روش اجرایی سنتز پایه گاما آلومینا به روش رسوبی و جاذب کامپوزیتی به روش تلقیح ارائه می

 
4 X-ray diffraction 
5 Crystallinity 
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 گاما آلوميناتهيه نانوجاذب  -1-1-9

رسوبی هیدروکسیدی استفاده شده است. ابتدا نمک آمونیوم کربنات و آلومینیوم نیترات بطور آلومینا از روش  تهیه گاما در

لیتر میلی 111مقدار  ،. در یک بشرشودریخته میودر دو بورت جداگانه  شدهلیتر آب دوبار تقطیر حل میلی 411جداگانه در 

 برسد. سپس محلولدرجه سانتیگراد  71خوردن دمای آن بهبار تقطیر ریخته و بر روی هیتر استیرر قرار داده تا ضمن هم آب دو

از محلول دو نمک مورد  یکسانیکه در هر لحظه حجم  شوددو نمک به طور قطره قطره به محیط واکنش طوری اضافه می این

شود. این مخلوط به مدت داشته میثابت نگه 9تا  5/8در حدود  pHمقدار در آب افزودن محلول آمونیاک با استفاده قرار گیرد. 

 تا عملیات پیر سازی کامل گردد.  شدهحفظ  درجه سانتیگراد 71ساعت در دمای 4

رسوب جامد سفید رنگ  ،. پس از صاف شدنگرددتا رسوب جامد جدا  شدهپس از اتمام زمان پیرسازی مخلوط مورد نظر صاف 

تا ترکیبات مزاحم باقیمانده در رسوب  داده شدهیونیزه و اتانول شست وشو یه بر روی کاغذ صافی چندین بار با آب دباقی ماند

 pHیابد که آب خروجی از فیلتر به شو تا جایی ادامه میاز رسوب خارج شوند. عملیات شست های نیترات و آمونیوماز جمله یون

درجه  111ساعت در دمای 4و به مدت  شدهوشو، رسوب جامد از کاغذ صافی جدا برسد. پس از انجام عملیات شست  7حدود 

تی حرار عملیات گاما آلومیناآماده سازی نانو جاذب  در آون قرار داده تا آب موجود در نمونه تبخیر شود. آخرین مرحله سانتیگراد

و نمونه به مدت سه ساعت در دمای  رسیده انتیگراددرجه س 611درجه بر دقیقه به  11دمای کوره با شیب دمایی  ابتداباشد. می

 های آلومینا انجام شود. تغییر فاز آنیلینگ وماند تا عملیات گراد باقی میدرجه سانتی 611

 3O2Al-γ /ZnOي تهيه نانوجاذب کامپوزيت -1-1-1

)با نام اختصاری  3O2Al-γ/ZnOبرای سنتز نانوکامپوزیت روش اجرایی  گردید.روش تلقیح استفاده برای تهیه کامپوزیت از 

ZA) آلومینای سنتز شده نشانده  بر پایه گاما( 11و 15،11،5) با درصد وزنی از اکسید روی مختلفیمقادیر  بدین قرار است که

 O2.6H2)3Zn(NOمول از میلی 1با  آلومینامول از میلی 8ابتدا مقدار درصد،  11برای سنتز کامپوزیت  ،به عنوان نمونه. شوندمی

با درجه سانتیگراد  51مخلوط ابتدا در دمای این . شودمی افزودهه مخلوط حاصل یونیزه بلیتر آب دیمیلی 111ترکیب شده و 

ساعت در همان دما توسط همزن  3به مدت  (سود )با افزودن 9در محدوده  pHبا تنظیم سپس کربنات تیتر شده و سدیم

 صاف کردنشود. پس از یونیزه شسته مییهای اضافی توسط آب دحذف یونرسوب بدست آمده برای خورد. مغناطیسی هم می

درجه بر دقیقه به  11نمونه با سرعت  سپس شود.میساعت خشک  1به مدت در آون  درجه سانتیگراد 111در دمایرسوب، 

  گیرد.قرار میر جریان ملایمی از ساعت در این دما تحت تاثی 3رسیده و به مدت  ه سانتیگراددرج 451دمای
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 نتايج و بحث -3

قبل و بعد  استفاده شده است در گاما آلومینااکسید روی بر پایه  درصد 15 از در ساخت آنکه  ینتایج نانوکامپوزیت کاردر این 

 . مقادیر بهتری را از خود نشان داد ،های جذبآزمایشدر این درصد نتایج شود. ارائه می از جذب

 جذبنتايج مربوط به آناليزهاي شناسايي جاذب قبل از  -3-9

 XRDنتايج حاصل از  -3-9-9

. ستفاده شدا درجه 91تا  4بین  1در محدوده ( Cu-Kαمجهز به لامپ مس)  Philipsمدل  اشعه ایکس طیف سنجدستگاه از 

  .است شده ارائه 1جاذب کامپوزیتی در شکل آلومینا و  گاما حاصل از XRD الگوی

 

 ZA نانوکامپوزیت XRD یالگو -1 شکل

 

ا به علت ههای آلومینا با رنگ قرمز نشان داده شده است. بقیه پیکاکسید روی با شکل سبز رنگ و پیک هایپیک در این شکل

ه محاسبه شدD= kλ/ Bcosθ با استفاده از رابطه شرر بلورها در این نمونهاندازه وجود ناخالصی یا نویزهای خود دستگاه است. 

در نصف )دارای بیشترین ارتفاع(  بیشینه قله پهنای βطول موج اشعه ایکس،  λ، 6های بلوردانه اندازه D. در این فرمول است

کند که بستگی به پراکندگی ژئومتریکی کریستال تغییر می 39/1تا  89/1بین  kمقدار ثابت بی بعد  و زاویه موقعیت قله θ ،ارتفاع

ی نانوکامپوزیت برابر ابر بلورینگیاندازه  ،بر این اساس باشد.می 94/1برابر  kمقدار  7مکعبی سه بعدی هدف دارد. برای کریستال

از مقالات عنوان شده است. این استفاده از رابطه شرر در اندازه گیری اندازه بلور نانو ذرات در بسیاری بدست آمد. نانومتر  15با 

 
6 Crystal 

7 Cubic three dimensional   



 محبوبي و همکاران                        ...                           ساخت نانوکامپوزيت مزوپروس اکسيد روي/گاما آلومينا با استفاده از روش فاز مايع

168

ن ابه عنوهای منطقی و قابل قبول باشد که اندازه ذرات واقعی کمتر از یک میکرون باشند. تواند دارای جوابرابطه زمانی می

 [.35-31شده است ] اشارهروش شرر  باگیری اندازه بلور نانو ذرات اکسید روی و کادمیوم سلناید مثال در مقالات زیر به اندازه

 BETآناليز  -3-9-1

است. ارائه شده  1 در جدول BETتست  نتایجانجام گردید.  Quantichrome Nova2000توسط دستگاه با مدل  BETآنالیز 

های کامپوزیتی نسبت به گاما آلومینای خالص دهد که با افزوده شدن اکسیدهای فلزی، ظرفیت جذب جاذبنتایج نشان می

ها کاهش یافته که این امر به دلیل مسدود شدن با افزوده شدن این ذرات، مساحت سطح ویژه جاذبافزوده شده است. همچنین 

 بندی کرد.ها را در دسته مزوپور دستهتوان این جاذبجزیی حفرات است. با توجه به اندازه حفرات تشکیل شده می

 ZAکامپوزیت -2 پایه گاما آلومینا-1برای  BETنتایج حاصل از تست  .2جدول 

 سطح ويژه  مساحت نوع جاذب

 )متر مربع بر گرم جاذب(
 متوسط قطر دهانه حفرات

 (نانومتر)

 13/3 81/311 ناگاما آلومی

 47/5 53/141 گاما آلومینا -کامپوزیت اکسید روی

 FT-IRآناليز  -3-9-3

در  .شداستفاده  cm 4111-411-1 در محدوده طول موج Bruker Tensor27سنج مدل دستگاه طیفاز  8IR-FTز رای آنالیب

 cm-1هایشکل، طول موج با توجه به. ارائه شده است IR-FTطیف سنجی ها با استفاده از ساختار شیمیایی نمونه ،1شکل 

باشد. درطیف نشان دهنده ارتعاشات کششی و خمشی مربوط به گروه هیدروکسیل جذب سطحی شده می cm 1635-1و 3466

FTIR1کامپوزیتی، نوارهای جذبی در کمتر از  نمونه-cm1111 مربوط به ارتعاشات کششیO-M باشد فلز( می -)پیوند اکسیژن

مربوط به cm1111-1های کمتر از باشد. همچنین، پیکتشکیل اکسیدهای فلزی بعد از عملیات حرارتی می که نشان دهنده

ها پس از عملیات حرارتی به خوبی پوزیتی است. به عبارتی جاذبهای نانوکامدر جاذب Al-Oو نیز  Zn-Oهای کششی فرکانس

ارتعاشات کششی  cm 1419-1اند. در جاذب نانوکامپوزیتی اکسید روی نوار جذبی دربه فازهای اکسیدی مورد نظر تجزیه شده

C-O های یج به خوبی با یافتهباشد. این نتادهد که احتمالا به دلیل وجود ناخالصی کربنات موجود در نمونه میرا نشان می

 ابقت دارد. مط [36]سرافین

 
8 Fourier transform infrared spectroscopy 
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 ZA کامپوزیت (B)و  گاما آلومیناجاذب FT-IR، (A )طیف  -2شکل 

 FE-SEMآناليز -3-9-7

بهره گرفته  MIRA3 TESCANمدل  دستگاه از و تعیین میزان عناصر موجود، ها و اندازه ذراتبرای مشاهده مورفولوژی نمونه

دهد ذرات در ابعاد کاملا نانومتری تصاویر نشان میشده است.  ارائه 4و  3 هایها در شکلجاذب FE-SEMتصاویر  شده است.

نانومتر است. همچنین ذرات  5و به صورت یکنواخت تشکیل شده است. به طوریکه میانگین اندازه ذرات گاما آلومینا در حدود 

کامپوزیت مورفولوژی بصورت ای شدن کم هستند. بعد از تشکیل بصورت کروی شکل و با درجه توده 3گاما آلومینا در شکل 

 ضخامت نانومتر درآمده است که نشان مساحت سطح ویژه و تخلخل بالای جاذب کامپوزیتی است. 11ای با اندازه ذرات زیرصفحه

ای شدن نانومتر تخمین زده شده است. از طرفی ذرات اکسید روی تمایل زیادی به کلوخه 6های اکسید روی در حدود ورقه

ای شدن ذرات است. نووا چینسکی و شاندن آنها بر روی پایه گاما آلومینا یک روش موثر در پیشگیری از کلوخهدارند که با ن

نیز  [38]های اکسید روی با مورفولوژی مسطح عملکرد بهتری دارند. رشیدی و همکاراننشان دادند که جاذب [37]همکارانش

گزارش دادند که مقاومت خارجی انتقال جرم گاز سولفید هیدروژن از طریق ترکیب جاذب با ذرات اکسید روی کروی بیشتر 

 ست. ا
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  جاذب گاما آلومینا FE-SEMتصاویر  -0شکل 

 

 قبل از جذب سطحی  ZAجاذب  FE-SEMتصاویر  -3شکل 
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 EDSآناليز  -3-9-9

به دست  های. طیفاما آلومینا و جاذب کامپوزیتی ارائه شده استطیف حاصل از آنالیز عنصری جاذب گ 5شکل و  3در جدول 

دهد. همچنین درصدهای وزنی حاصله از را در نانوکامپوزیت نشان می Oو  Al ،Znوجود عناصر  9EDSآمده از آنالیز 

 این نشان دهنده روش سنتز باشد.برای کامپوزیت در توافق نزدیکی می (%15) آنالیزعنصری با مقادیر اولیه در نظر گرفته شده

 باشد.مناسب به کار برده شده در این پژوهش می

 جاذب گاما آلومینا و کامپوزیت قبل از جذب سطحی EDSعنصری  آنالیزهای حاصل از . داده0جدول 
 عنصر گاما آلومینا کامپوزیت

 درصد وزنی درصد اتمی درصد وزنی درصد اتمی

30/66 03/36 30/55 35/36 O 

56/27 26/02 17/33 11/50 Al 

66/3 31/10 3 3 Zn 

55/3 55/7 3 3 Au 

 کل 33/133 33/133 33/133 33/133

 

 

 (B)کامپوزیت ( و A) گاما آلومینا EDSآنالیز  .5شکل 

 اليزهاي شناسايي جاذب بعد از جذبنتايج مربوط به آن -3-1

از سولفید  ppm111 های سنتز شده مورد ارزیابی قرار گرفتند. جریان گازی حاوی با انجام تست جذب سولفید هیدروژن، نمونه

های تعیین ظرفیت جذب جاذب در ستون جذب شده و عمل جذب انجام گرفت. آزمایشهیدروژن در تعادل با نیتروژن وارد 

حذف سولفید هیدروژن انجام شد و طبق نتایج به دست آمده میزان جذب سولفید هیدروژن بر روی جاذب سنتز شده در شرایط 

 
9 Energy dispersive X-ray spectroscopy 
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 6قبل و بعد از جذب در شکل  آلومیناگاما جاذب  FT-IRطیف  گرم به ازای یک گرم از جاذب بود.میلی 43/151بهینه برابر با 

 H-Sبعد از جذب سطحی مربوط به ارتعاشات کششی  گاما آلومینادر نمونه  cm 1571-1باند جذبی در نشان داده شده است.

در  EDSهای به دست آمده از آنالیز طیف باشد.می [39]جذب سطحی شده است که منطبق بر نتایج آپستگویا و همکارانش 

 دهد.را در جاذب نشان می Sو  Al ،O ،Znو در جاذب کامپوزیتی وجود   Sو Al ،Oهای وجود اتم 4و همچنین جدول  7شکل 

نشان داده  9و  8های بعد از جذب سولفید هیدروژن برای جاذب گاما آلومینا و جاذب کامپوزیتی در شکل  FE-SEMتصاویر 

دهنده جذب فیزیکی جاذب شده است. مورفولوژی جاذب گاما آلومینا به دلیل جذب فیزیکی تغییری نکرده که این امر نشان

ی آن های سطحخوردگیباشد. در اثر واکنش شیمیایی صورت گرفته بعد از جذب توسط جاذب کامپوزیتی چینا آلومینا میگام

ای به خود که نشان از مساحت سطح ویژه بالای جاذب بود، ازبین رفته و کامپوزیت در اثر تشکیل سولفید روی حالت کاملا ورقه

 گرفته است. 

 

 (Bاز جذب سطحی ) ( و بعدAقبل) گاما آلومیناجاذب  FT-IRطیف  -6شکل 

 

 بعد از جذب  ZA( جاذب B( و )Aجاذب گاما آلومینا ) EDSآنالیز  -7شکل 
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 بعد از جذب سطحی ZAجاذب گاما آلومینا و   EDSعنصری  های حاصل از آنالیز. داده3ول جد

 عنصر گاما آلومینا کامپوزیت

 وزنی درصد درصد اتمی درصد وزنی درصد اتمی

37/65 87/44 43/67 18/53 O 

98/16 13/31 88/31 48/41 Al 

31/1 41/3 31/1 49/1 S 

86/6 14/16 1 1 Zn 

51/1 15/4 38/1 74/3 Au 

 کل 11/111 11/111 11/111 11/111

 

 

  گاما آلومینا تصاویر میکروسکوپ الکترونی بعد از جذب جاذب -3شکل 
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  ZA تصاویر میکروسکوپ الکترونی بعد از جذب جاذب -5شکل 

 گیریتیجهن-4

یابی شد. با استفاده از برای حذف سولفید هیدروژن، سنتز و مشخصه 3O2Al-γ /ZnOجاذب کامپوزیتی  در این پژوهش، نانو

 FE-SEM. تصاویر آمدبدست متر مربع بر هر گرم از جاذب  311 جاذب سنتز شده برابر با مساحت سطح ویژه ،BETآنالیز 

میزان جذب سولفید هیدروژن بر روی جاذب سنتز شده  .نانومتر است 7 درحدوداندازه ذرات نانوکامپوزیت  میانگین نشان داد که

گرم به ازای میلی 43/151از سولفید هیدروژن در تعادل با نیتروژن در شرایط بهینه برابر با  ppm111 جریان گازی حاوی برای 

نشان داد که حذف سولفید هیدروژن توسط کامپوزیت بصورت  XRD. فازهای موجود در آنالیز بدست آمدجاذب  یک گرم از

 جذب شیمیایی و توسط گاما آلومینا بصورت جذب فیزیکی است. 
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