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 یتگراف از استفاده با نقره اکسید حرارتی مکانوشیمیایی احیای بررسی

 4قویمی امیرحسین، 3خیاطی غلامرضا، 2شورگشتی مسعود، 1صفایی مسعود

 چکیده

 روی آرگون گاز خنثی اتمسییدر تحت گرافیت پودر از اسییاداده با( O2Ag) نقره اکسییید ذرات نانو غیرهمدمای احیای پژوهش این در

 مولی درصد 4/0 با گرافیت و نقره اکسید پودرهای. گرفت قرار بررسی مورد، شدهفعال نمونه دو و مکانیکی سازیفعال بدون نمونه یک

. شدند تقسیم شده آسیا ساعت 4 و ساعت 2، آسیای بدون دساه سه به ایگلوله آسیای کمک به سیس   و شیده  مخلوط اضیافی  گرافیت

 و یابدمی کاهش ذرات ماوسط اندازه آسیا زمان افزایش با شید  مشیخ   و شیدند  بررسیی  مورد XRD و SEM با شیده  آسییا  هانمونه

 قرار TGA/DSC حرارتی آنالیز مورد دما افزایش مخالف نرخ 4 در آسیا از حاصل هاینمونه. شوند می ترکروی و تریکنواخت ذرات

 زمان یک رد که نمونه از کسییری به مربوط) آلدا تابع و گرفت قرار موردبررسییی مربوطه نمودارهای و حرارتی آنالیز ناایج. گرفاند

 چنین هانمونه همه برای دما -آلدا تابع نمودارهای بررسی از درنهایت. شد محاسبه DSC نمودارهای روی از.( است احیاشیده  مشیخ  

 دما ردنب بالا نرخ افزایش با که شد مشاهده همچنین. اندشده احیا کماری دمایی محدوده در هانمونه آسیا زمان افزایش با که شد حاصل

 .شدند احیا بالاتری دمایی محدوده در هانمونه حرارتی آنالیز در
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 مقدمه

 ها واکنش و فاز تغاار هیچون مکانوشیییایاای  اثرات ایجاد جهت آسیییااکار  فرآیند کاربرد به مقالات در

 عنوانبه واکنش نرخ آسااکار  حان در که است شید  اثبات. ]1-4[اسیت   شید  پرداخره گسیررد   طوربه جامدحالت

 .]5[شود م  باشرر و بهبودیافره پویای  صورتبه ریزساخرار شدن ریز و شدن مخلوط فرآیندها  از ا نراجه

 مثل ا گسررد  مخرلف سنرز  ها روش، است شد  گزارش ]6[ هیکارانش و مان ژنگ توسی   که طورهیان

 ذرات نانو از سآماد  در موفق  صورتبه لازر فرسایش و موج ماکرو پلاسیا  سینرز ، پارولاز، گاز  احاا  فرآیند

 شیید انجام قر ن ذرات نانو مکانوشییایاای  سیینرز مورد در مسییرقایا کی  تحقاقات هنوز اما. اندشیید گرفره کار به نقر 

 .است

 نارو  اثارت سییب  به مواد شییایاای  فازیک  و شییایاای  ها واکنش به که اسییت علم از ا شییاخه مکانوشییای 

 سییاز آماد  هیچون مخرلف ها زمانه در ا گسییررد  صییورتبه مکانوشییای ، اخارا. ]7[کندم  اسییرناد مکاناک 

 مواد، اچاد پ اکسادها  و هاکامپوزیت، سنگزغال صنعت، دانه مهندس ، اسرخراج  مرالورژ ، فلز  بان ترکابات

 .]8-11[است شد  کاربرد به زباله بازیافت و داروساز ، کشاورز ، ساخریان صنعت، کریسرال نانو

. ] 11،11،11،14[اندکرد  مطالعه دماهم شرای  در را گرافات با نقر  اکساد مکانوشایاای   تجزیه قبلا محققان

 سطح و نفوذ ترتا  به هاکنند کنررل مکانوشیایاای   و حرارت  احاا  در جوانه رشید  مکانازم که اندداد  نشیان  نرایج

 .اندبود 

 حرارت   مکانوشییایاای احاا  روش به نقر  کریسییرال نانو پودرها  سیینرز سییانرا  بررسیی  به، پژوهش این در

 مخلوط  مکاناک ساز فعال جهت پرانرژ  ا گلوله آساا  از. است شید   پرداخره گرافات با نقر  اکسیاد  پودرها 

 . است شد  اسرفاد  پودرها

 مواد و روش تحقیق

( و گرافات µm41-5 ،Merckخلوص،  %99( تجار  )O2Agدر این پژوهش اکساد نقر  ) مورداسرفاد مواد 

مول  گرافات اضیییاف   41با % O2Ag  مکیاناک  مخلوط پودر  سیییازفعیال ( بودنید.  µm 51-11خلوص،  9/99)%

واکنش پودر اکساد نقر  و  1ا  انجام شد. معادله اار س  اگلولهعامل احااکنند ، با اسیرفاد  از ی  آسیاا     عنوانبه

 دهد. مگرافات را نشان 

(1)  1) C     X=1.4-+ (X 2 (g)+ CO (s)= 4 Ag (s)+ X C (s)O22Ag 

 4و  1دون آساا، ب صورتبهی  هانیونه  مکاناک  بر احاا  مکانوشایاای  حرارت ، سازفعالجهت بررس  تاثار 

  به جنس فولاد کرم  سخت شد ، به نسبت گلوله به امحفظهدر  موردنظرساعت آساا شد ، آماد  شد. مخلوط پودر 
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از جنس فولاد کربن   مورداسرفاد   گلولهتحت اتیسیفر هوا آسیاا شدند.    rpm 451و سیرعت ررخش   1121پودر 

ی  با  دو هالولهگو انرقال انرژ  باشرر به پودر از  هاگلولههت حرکت تصادف  تیپر شید  بودند. لازم به ذکر اسیت ج  

رسد و از ناهیگن   مبه حداقل  هاگلوله  سطح  پودر رو  یهلا. از طرف  ضخامت ]15[قطر مرفاوت اسیرفاد  شد  

مجهز به  NETZSCH STA409PGبا اسرفاد  از دسرگا   هانیونه. آنالاز حرارت  ]15[کند  مپودرها جلوگار  

 SEM  آساا شد  توس  هانیونهتحت جریان گاز آرگون انجام شد. ، 3O2Al  بوتهو  TGساسرم توزین حرارت  

(JEOLJSM و )XRD  (D8 Advanced-Simens  با اسیرفاد  از )اشعه  ɑKCU   .مورد بررس  قرار گرفرند

انجام شد. نرخ  C/min 11◦و  15، 11، 5  حرارت ده  هانرخ( غارهیدما در DSCآنالازها  گرماسنج  افرراق  )

به  مطل  افزارنرمو با کی   DSCبا اسییرفاد  از سییطح زیر نیودار  ɑتنظام شیید. تاب   mL/min 51جریان آرگون 

 آمد. دست

 نتیجه گیری
 گرافیت-O2Agی مخلوط پودرهای اگلوله. بررسی آسیای 3-1

دهد که افزایش  مدهد. این شکل نشان  مساعت آساا شد  را نشان  4و  1، 1  هانیونه SEMتصاویر  1شکل 

 شود.  متر شدن ذرات  کروزمان آساا، باعث کاهش انداز  مروس  ذرات و هیچنان یکنواخر  باشرر و 

ها، با افزایش ا پدهد. عریض شدن  مسیاعت آسیاا شد  را نشان    4و  1، 1  هانیونه XRDالگو   1شیکل  

دهد که  منشان  XRDاست. آنالاز  توجهقابلتنها رویداد  عنوانبه  ریز شدن تدریج  ذرات دهند نشانان آساا زم

یابد. لازم به ذکر است که  مکاهش  nm 11به  nm11ساعت، انداز  ذرات از  4ساعت به  1با افزایش زمان آساا از 

( ≤wt%5دن درصیید وزن  گرافات در مخلوط )، کم بوXRDها  گرافات در الگو  ا پعلت مشییاهد  نشییدن  

 .]14[قادر به شناسای  آن نبود  است XRDاست، که 
 گرافیت-O2Agی غیرهمدمای مخلوط پودرهای یهتجز. 3-2

 4و  1  بدون آسیییاا، هانیونهگرافات برا  -O2Ag  مخلوط دماهم  غار یهتجزمربوط به  DSCها   منحن

آورد  شیید  اسییت.  5و  4، 1  هاشییکلدر  C/min◦ 11و  15، 11، 5  حرارت ده  هانرخسییاعت آسییاا شیید  در 

و گام  191-115افرد. گام اول در باز  دمای   مگرافات بدون آساا در دو گام اتفاق -O2Agتجزیه حرارت  مخلوط 

( نسیییبت داد  Agبه ذرات نقر  ) O2Agگیام اول بیه تجزیه پودر    افرید.  ماتفیاق   161-198  دمیای   بیاز  دوم در 

  باشد انقر   هااتم  هاتود   حرارت ده  میکن است به علت هانرخ  هیه  انرها  پا  اول در شانهشود.  م

. گام دوم به تغاار ساخرار  ]16[کنند  نیبا نقر ، پارو   شد اشباعکه از شیبکه طباع  نقر  در ی  شیبکه اکساد    

 .]17[شود  مها  بال  نقر  نسبت داد  یسرالکراز ذرات مرخلخل به 
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از مخلوط پودرها   شد گرفره SEMتصاویر  -1شکل 

(a( بدون آساا و آساا شد  به مدت )b )1( ساعتc )4 ساعت 

 

 
 ساعت آساا شد  4و  1مخلوط پودر، بدون آساا ،  XRDالگو   -1شکل 

ال آن این اسییت که به سییب  عدم گرماگار اسییت و دل O2Agشییود که تجزیه  مدر نیونه بدون آسییاا ملاحظه 

  مکاناک  و سازفعالشود که با  مملاحظه  5و  4  هاشکلکه در  درحالاخرلاط کامل، گرافات فعال نشد  است، 

 گرمازا هسرند.  صورتبهمخلوط شدن پودرها، پا  
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 C min◦11-1و  15، 11، 5  حرارت ده  هانرخ  حرارت  مخلوط پودرها  بدون آساا در یهتجز DSCها   منحن -1شکل 

 
 C min◦11-1و  15، 11، 5  حرارت ده  هانرخساعت در  1  حرارت  آساا شد  به مدت یهتجز DSCها   منحن -4شکل 

 
 C min◦ 11-1و  15، 11، 5  حرارت  ده  هانرخساعت در  4تجزیه حرارت  مخلوط پودرها  آساا شد  به مدت  DSCها   منحن -5شکل 

است،  C 416-118◦  بدون آساا هانیونهاین است که دما  واکنش در  5و  4، 1  هاشکلدر  توجهقابلنکره 

رسیید. هیچنان در  م 147-171و  C 117-151◦سییاعت آسییاا شیید  به ترتا  به   4و  1  هانیونهکه این باز  برا  
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  واکنش به محدود  دمای  بالاتر  منطقهشیییود که با افزایش نرخ حرارت ده ،  ممشیییاهد   5و  4، 1  هاشیییکل

 شود. ممنرقل 

) در شییروع  StartTشییود که با افزایش زمان آسییاا، دما  شییروع  مملاحظه  1و جدول  5و  4، 1  هاشییکلدر 

)دما  نهای  در  FinalT( و دما  نهای  واکنش DSC)دما  نقطه پا  در منحن   PeakT(، دمیا  پا   TGمنحن  

 ییابنیید.   مافزایش  FinalTو  StartT ،PeakTکیه بیا افزایش نرخ حرارت ده     درحیال ییابنید    م( کیاهش  GTمنحن  

  مکاناک  با ایجاد جاها  خال ، عاوب شبکه، مرز دانه و سطوح جدید موج  کاهش دما  تجزیه مخلوط سازفعال

O2Ag- 17[شود مگرافات[. 

  مرفاوت آورد  شید  است  هانرخ  حرارت ده  شید  با  هانیونهبرا   ɑ-Tها    منحن 7هیچنان در شیکل  

  یهتجزشیییود که در هر نرخ حرارت ده ، با افزایش زمان آسیییاا محدود  دمای   مکه طبق این شیییکل مشیییاهد  

 یابد. مگرافات کاهش -O2Agغارهیدما  مخلوط 
 ساعت آساا شد  4و  1  بدون آساا، هانیونه  حرارت  یهتجزپارامررها   -1جدول 

زمان آسیا 

 )ساعت(

شماره 

 گام

◦ Cنرخ حرارت دهی 

1-min 

 StartT

◦C 
 PeakT

◦C 
C◦FinalT 

 41/197 91/195 44/118 5 1 بدون آساا

11 6/148 6/115 6/111 

15 7/157 1/115 1/111 

11 75/164 15/117 75/116 

1 5 91/116 41/161 91/181 

11 1/117 6/181 4/199 

15 1/116 7/191 1/414 

11 75/118 75/197 75/415 

1  5 71/151 71/117 71/195 

11 17/159 17/111 77/111 

15 18/166 18/114 18/119 

11 7/181 7/116 1/117 

4  5 48/147 98/194 48/151 

11 75/155 75/111 75/164 

15 1/159 19/111 1/168 

11 14/161 87/115 14/171 
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 ساعت آساا شد  4( bو ) 1( aبرا  مخلوط پودرها  ) ɑ-Tها   منحن -6شکل 

  

 
 

 ااآس  هازماندر  1-C min◦ 11( dو ) 1-C min◦ 5 (b )1-C min◦ 11 (c )1-C min◦ 15 (a  حرارت ده  )هانرخ T-ɑها   منحن -7شکل 

 ساعت 4و  1  کار
 نتیجه گیری

از بررسییی  احاا  مکانوشیییایاای  حرارت  مخلوط پودرها  اکسیییاد نقر  و گرافات   آمد دسیییتبهنرایج کل  

 2استزیر  صورتبه

 4و  1به ترتا  برا   nm11و  nm11با افزایش زمان آسیییاا، علاو  بر کاهش انداز  مروسییی  ذرات پودر ) .1

 شوند. متر  کروتر و ساعت(، پودرها یکنواخت
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 C 117-151◦برا  نیونه بدون آسیاا، به   C 416-118◦  محدود   مکاناک  دما  واکنش را از سیاز فعال .1

 دهد. مساعت آساا شد  تغاار  4و  1  هانیونهبه ترتا  برا   C 171-147◦و

سیاعت آساا شد ، واکنش در محدود  دمای  کیرر  انجام   4و  1  هانیونهبا کاهش نرخ حرارت ده  در  .1

 شود. م

- O2Ag  مخلوطدماهم  غار یهتجزنرخ حرارت ده  بیا افزایش زمیان آسیییایا، محیدود  دمای       در هر .4

 یابد. مگرافات کاهش 

 تشکر و قدردانی

 SEMو  XRD ،EDXاز جناب آقا  دکرر مرتض  زند رحای  به دلال در اخراار قرار دادن آزمایشگا  ها  

کیال تشیکر را داریم. از آزمایشیگا  مرکز  دانشگا  شهاد باهنر کرمان به جهت انجام آنالازها  حرارت  تشکر م    

 کنام.  

 مراجع
[1] J. Kano, E. Kobayashia, W. Tongampb, S. Miyagia, Fumio Saitoa, Non-thermal reduction of indium oxide 

and indium tin oxide by mechanochemical method, J. Alloys Compd. 484 (2009) 422–425. 
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Abstract 
Nonisothermal reduction of Ag2O nanoparticles with Graphite Powder under Argon atmosphere was investigated. 

After mixing of Ag2O and Graphit powders with 0.4 % extra Graphit, samples with different milling time (0, 2 and 4 

h) prepared by high energy planetry ball mill. Milled samples characterised with SEM and XRD. The Result 

Demonstrated that as milling time increase average crystallite size decrease and the particles became more homogenous 

and Circular. Then TGA/DSC thermal analysis of Samples carried out at heating rates of 5, 10, 15 and 20 ◦C/min. ɑ 

function was calculated from DSC curves. At least ɑ-T curves showed that as milling time increase, samples reducted 

in lower Temperature range. Also it was observed that with increasing of heating rate in thermal analysis, samples was 

reducted in higher temperature range.  
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