
 

* Corresponding author: (Marzieh Daryanavard, Assistant Professor of Inorganic Chemistry. E-mail address: m.daryanavard@alumni.iut.ac.ir  

How to cite this article: Daryanavard, M., & Shahrokhi, P. (2024). Preparation, Characterization, and Application of Zinc 

Borate as a Fire Retardant Agent for Poly (acrylonitrile). Applied Chemistry Today, 19(70), 215-230. (in Persian) 

  
Applied Chemistry Today 19 (2024) 215-230  

 

 

 
 

Semnan University 

Applied Chemistry Today  

Journal homepage: https://chemistry.semnan.ac.ir/ 

ISSN: 2981-2437  
Research Article 

Preparation, Characterization, and Application of Zinc Borate as 

a Fire Retardant Agent for Poly (acrylonitrile) 

Marzieh Daryanavarda,* , Parisa Shahrokhib 
aEstahban Higher Education Center- Shiraz University, Estahban, Iran 

bDepartment of Chemistry, Isfahan University of Technology, Isfahan, Iran 

PAPER INFO 

Article history: 

Received: 26/Jan/2023 

Revised: 07/Apr/2023 

Accepted: 29/Apr/2023 

Keywords:  

Fire retardant, 

Poly(acrylonitrile), Zinc 

borate, Ethylenediamine, 

Boric acid. 

ABSTRACT 

Nowadays, fire retardants are very important. These materials are added to flammable 

items to increase their resistance to flammability. Zinc borates are an important class of 

the fire retardants, which have been prepared in this paper using two different precursors. 

In the first method, tris(ethylenediamine) zinc(II) tetraphenyl borate complex, 

[Zn(en)3](BPh4)2, was prepared by reaction of ZnCl2 with en ligand in the presence of 

NaBPh4 in water solvent. The prepared Zn(II) complex was calcined at 650 ºC to obtain 

zinc borate. In the second method, a mixture of H3BO3/ZnO with a mole ratio of 6:2 was 

reacted under the hydrothermal operation at 200 ºC, and zinc borate was obtained. The 

prepared zinc borates were characterized by different methods including FT-IR, XRD, 

SEM, and TGA. In addition, the application of the prepared zinc borates as a fire retardant 

was investigated for poly(acrylonitrile) (PAN) polymer. The results show that the addition 

of zinc borate to PAN increased its resistance to flammability and the combustion process 

immediately terminated when the sample removed from the flame. Therefore, the prepared 

zinc borates are good candidates for use as fire retardants in polymers. 
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 مقاله علمی پژوهشی

 برایآتش  عامل بازدارندهیک بورات به عنوان نکیز ، شناسایی و کاربردهیته

  لیتریلونیآکرپلی

 2پریسا شاهرخی، 1*،مرضیه دریانورد
 دانشگاه شیراز، استهبان ،مرکز آموزش عالی استهبان1

  اصفهاندانشکده شیمی، دانشگاه صنعتی اصفهان، 2

 چکيده  مقاله اطلاعات
 06/11/1401: دريافت مقاله

 18/01/1402بازنگری مقاله: 
 09/02/1402پذيرش مقاله: 

 
شتعال افزوده می شعلهشوند تا مقاومت آنامروزه مواد بازدارنده آتش که به مواد قابل ا وری ها را در برابر 

هستتتند که در اين  هابوراتمواد بازدارنده آتش زينکای از اين افزايش دهند، اهمیت زيادی دارند. دستتته
اتیلن دی )اند. در روش اول، ابتدا کمپلکس تريسماده مختلف ستتنتز شتتدهمقاله با استتتفاده از دو نوپ پیش

نکآمین( یل بورات،  )II( زي ند اتیلن 2ZnCl، از واکنش BPh3[Zn(en))[4(2تترافن گا آمین در دیبا لی
، C˚ 650در حلال آب ستتنتز شتتد. ستتپس از کلستتینه شتتدن اين کمپلکس در دمای  4NaBPhحضتتور 

شد. در روش دوم، مخلوط زينک سبت مولی  ZnO/3BO3Hبورات تهیه  تحت روش هیدروترمال  2:6با ن
شده با روشبوراتبورات به دست آمد. زينکقرار گرفت و زينک C200˚ در دمای  های مختف های تهیه 

شدند. همچنین کاربرد زينک TGAو  FT-IR ،XRD، SEMشامل  سايی  شده در بوراتشنا های تهیه 
بورات دهند که حضور زينکبررسی شد. نتايج نشان می (PAN)آکريلونیتريل بازدارندگی اشتعال پلیمر پلی

شتتود. بنابراين، زينک وری آن بعد از خروج از شتتعله میآکريلونیتريل باعث قطع ستتريع شتتعلهدر بافت پلی
 توانند به عنوان بازدارنده آتش در پلیمرها استفاده شوند. شده میهای تهیهوراتب

DOI: https://doi.org/10.22075/chem.2023.29736.2146 

 کلیدی: کلمات

 آکريلونیتريل،بازدارنده آتش، پلی
-بوريک آمین،دیاتیلن بورات،زينک

 .اسید
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 مقدمه -1

ضافه می های آتش انواعی از موادبازدارنده ستند که به مواد قابل احتراق ا سبت به افروزش مقاوم شوند تا آنشیمیایی ه ها را ن

شوند که خطر ناشی از شروع آتش را در حین تماس با منابع حرارتی مختلف . این ترکیبات به صورتی طراحی می]3-1[کنند 

ته شود، بازدارنده شعله قابلیت کند کردن احتراق را داشته از قبیل سیگار، شعله و برق کمتر کنند. اگر ماده قابل اشتعال افروخ

توصتتیف کننده  "بازدارنده آتش"نماید. با توجه به اینکه اصتتط   ها جلوگیری میو اغلب از گستتترش آتش به ستتایر قستتمت

شیمیایی را توصیف نمیعملکرد بوده و دسته شیمیایی برای این کارکند، محدوده گستردهبندی  ستفاده می ای از مواد  شوند. ا

ای از خصتتوصتتیات شتتیمیایی و مکانیکی دارند و رفتار احتراقی متفاوتی از خود ن تتان ها طیف گستتتردهبرای مثال، پ ستتتی 

  .]6-3[های آتش مناسب مخلوط شوند نیاز دارند با بازدارنده، بنابراین دهندمی

ز قبیل توسعه تجهیزات الکتریکی و بالا رفتن سطح آسایش )مبلمان، ها و ادارات اافزایش قابل توجه مواد قابل اشتعال در خانه 

سباب بازیفرش ستفاده از بازدارندهها، مجلهها، ا ست که نیاز به ا شده ا های آتش افزایش یابد. اگرچه، ها، کاغذها و ...( موجب 
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ی مهندسی تامین گردد، اما اغلب استفاده هاتواند توسط مواد غیرقابل احتراق یا با طراحی روشایمنی آتش در بعضی مواقع می

صرفه بودن کالاها را تحت تاثیر قرار دهد. آمار ن ان میهای آتش میاز بازدارنده  10دهد که تواند عملکرد، زیبایی و مقرون به 

دلیل اصلی شود. مرگ در اثر حوادث آتش سوزی به ازای هر ی  میلیون نفر در ک ورهای صنعتی پی رفته م اهده می 20تا 

ها، آتش های ناشتتی از آتش، تنفگ گازهای احتراق و دود استتت. گازهای آزاد شتتده از آتش ستتمی هستتتند، زیرا در همهمرگ

سوخت ناکامل مواد آلی از قبیل پ ستی  سمی از  های آتش شوند. بازدارندهها و کاغذها آزاد میها، پارچهها، چوبمحصولات 

سمی میدر تمامی موارد منجر به کاه صورت فیزیکی های آتش می. بازدارنده]9-6[شوند ش تولید این نوع ترکیبات  توانند به 

های آتش، بر . بازدارنده]1[به وسیله سردکردن و ایجاد لایه محافظتی با رقیق کردن سوخت یا به صورت شیمیایی عمل کنند 

دهی های آتش افزودنی معمولا طی فرایند شکل. بازدارندهشوندمی واکن ی تقسیم اساس روش استفاده به دو دسته افزودنی و

های معدنی و ترکیبات آلی دهند. این دستتته معمولا پرکنندهشتتوند و در این حالت با پلیمر واکنش نمیپلیمر به آن افزوده می

ستند که می شامل ماکرومولکوله شند. بازدارندهتوانند  سته اول، مها با عمولا در طول زنجیره به های آتش واکن ی برخ ف د

های شتتتوند. این بازدارندههای تکمیلی یا تعقیبی و... وارد میشتتتوند و یا در واکنشماده پلیمری تهیه میعنوان منومر یا پیش

های ها، فستتفر، نیترو ن، ستتیستتتمهای آتش افزودنی شتتامل هالو نشتتوند. خانواده اصتتلی بازدارندهآتش وارد زنجیره پلیمر می

ها هستتتند اکستتید و نانوکامزوزیتها، آنتیموان، مواد معدنی )بر پایه آلومینیوم و منیزیم( و ستتایر مواد مانند بوراکگستتازکف

 . ]11و10[

ها، مخلوط های مهم آتش هستتتتند. کاربرد عمده بورات، از بازدارنده]14-12[رکیبات بور و روی ع وه بر کاربردهای مختلف ت

ها مانند و ستتتایر پ ستتتتی  PVCبورات برای عنوان بازدارنده آتش برای ستتتلولز )پنبه( و زین استتتید و بوراکگ به بوری 

بورات همراه با های دارای هالو ن، زین استتتت. در ستتتیستتتتم aهای اپوکستتتیآمیدها و رزین، پلیaها، الاستتتتومرهاالفینپلی

ور معمول همراه با آلومینیم طهای بدون هالو ن، این ترکیب به شتتود. در حالی که در ستتیستتتماکستتید استتتفاده میآنتیموان

ستفاده می سفر قرمز ا سید یا ف سید، منیزیم هیدروک ضی از کاربردهای خاص، زین هیدروک بورات به تنهایی مورد شود. در بع

ستفاده قرار می صورت مرحلها سازی آب را به  شگیرد. ترکیبات حاوی بور رها دهند ای ت کیل میی های انجام داده و پوشش 

سطح را محافظت می سزگ  PVCکننده دود برای . ترکیبات روی نیز در ابتدا به عنوان خاموش]15[کنند که  شدند،  ستفاده  ا

ذغال استفاده شوند.  های خاص همراه با ت کیلتوانند به عنوان بازدارنده آتش در پ ستی ها همچنین میم خص شد که آن

به عنوان  PVCدر  بورات. زین ]16[اکسید شود تواند جایگزین آنتیموانن ان داده و می PVCافزایی در همسولفید اثر زین 

سید به کار میجایگزین برای آنتیموان شته و به عنوان رود با این تفاوت که زین اک سبتاً کمتری دا بورات مزیت دودکنندگی ن

 
a Elastomers 
b Epoxy resins 
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است که به  O2H3.5·3O2B3ZnO·2بورات استفاده شده ترکیب تجاری زین ترین رود. متداولفروزش نیز به کار میضد پگ

شود که از آن به عنوان دارد. پایداری گرمایی این ترکیب باعث مینگه می C290˚طور غیرمعمولی آب هیدراته خود را تا دمای 

ی  نده آتش برای پ ستتتت ن بازدار فاده شتتتود. زی ندبوراتها استتتت مان عدد دیگری نیز  و  O2H2·3O2ZnO·B های مت

O2H3·3O2B2ZnO·2  به عنوان افزودنی در که  ند  بازار موجود هستتتت کار می PVCدر  یدارتر به  پا ند. ترکیب هیدرات  رو

O2·H3O2ZnO·B4  قداری از آب خود را در دمای ن  C˚415که م بدون آب از دستتتت داده استتتت و همچنین زی بورات 

3O2B3ZnO·2  ستند که معمولا در ترموپ ستی سترس ه ستفاده میaنیز در د شوند. اثر ناپایدارکنندگی که های مهندسی ا

ضی مواقع برای زین  سبت داد. به طوری که هرچه مقدار  ZnOشود را می توان به مقدار م اهده می PVCها در بوراتبع ن

ZnO ستتازی ستتوخت زمانی که آب هیدراته از اثر گرماگیری و رقیقبهتری خواهد بود. همچنین،  آتش کمتر باشتتد، بازدارنده

سایر افزودنیبورات هیدراته جدا میزین  ستاندارد آتش و  ساس ا ست. بر ا شده ا ضافهشود نیز م اهده  شده، جایگزینی های ا

سیون و کاهش دود به طور کامل یا به طور جزئی با زین آنتیموان سید با کاهش هزینه فرمولا ست. همچنین بورات اک ممکن ا

هیدرات، منیزیم تریاکستتتید به ویزه زمانی که حاوی آلومیناهای آتش را با آنتیموانافزایی بازدارندهاثرات هم هابوراتزین 

استانات، آمونیوم اکتامولیبدات یا افزایی با ترکیباتی مانند زین دهند. اثرات همهیدروکسید یا کلسیم کربنات باشند، ن ان می

شوند، در مقایسه ها زمانی که به انواع پلیمرها اضافه میبوراتها در کاهش دود م اهده شده است. زین فسفاتفنیلدیآلکیل

ها این استتت که به محا احتراق هیگ گونه مواد بوراتترین مزیت زین ای دارند. مهمهای آتش مزایای عمدهبا دیگر بازدارنده

بالایی که دارند، کاربردهای فراوانی در  aزداییها به دلیل دمای آببوراتکنند. همچنین زین ای تولید نمیستتتمی و خورنده

ها در مقادیر زیاد باعث پخش غیریکنواخت در دماهای بالا دارند. این ترکیبات معایبی نیز دارند به عنوان مثال مصتتترف آن

های مختلفی برای تهیه . روش]21-17[گردد مر میشتتود که منجر به کاهش خصتتوصتتیات مکانیکی پلیماتریگ پلیمری می

 ل و به دنبال آن گرم کردن، خ تت  کردن -ها با اندازه نانو و میکرو وجود دارد، مانند تبخیر گرمایی، فرایند ستتلبوراتزین 

های روی و نم  ها با استتتتفاده ازبوراتن تتتینی بخار شتتتیمیایی. مطالعات قبلی برای تهیه زین فوق بحرانی با اتانول، و ته

، دمای واکنش، زمان واکنش و مقدار آب در ZnO/3O2Bهای بورات بوده استتت. پارامترهای متعددی مانند نستتبت مولی نم 

به  O2H10·7O4B2Naو  4ZnSOرا با استفاده از  3O2ZnO·B4و همکارانش، ترکیب  aها مؤثر هستند. شایبوراتتهیه زین 

یه و در حضتتتور  ند  PEG300عنوان مواد اول یه کرد نت ته تا یه ]24-22[به عنوان ستتتورفک عه ته طال هدف از این م  .

و همکارانش نیز  aبورات بود که توستتتط پارامترهای متفاوت واکنش کنترل شتتتد. گونننانو/میکروستتتاختارهای متفاوت زین 

 
c Thermoplastics 
d Dehydration 
e Shi  
f Gönen   
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نیترات دکاهیدرات و زین استتتید و همچنین مخلوط بوراکگاکستتتید و بوری ها را با استتتتفاده از مخلوط زین بوراتزین 

بورات و ح ل از خ   کردن فوق بحرانی آن با اتانول های ممکن بین زین هگزاهیدرات تهیه کردند و برای حذف برهمکنش

ستفاده کردند  سال]25[ا سایی انواع مختلف زین . در  شنا صورت گرفته در مورد تهیه و  ها با بوراتهای اخیر بی تر مطالعات 

سورفکتانت و غلظت آن در محیط واکنش برای  ست و مطالعات اندکی در مورد انتخاب  هدف تولید ذرات با حداقل اندازه بوده ا

 . ]27-22[کاهش اندازه صورت گرفته است 

به پلیمر این . تغییر رنگ دهدتغییر رنگ میستتتیاه به ستتتزگ قرمز و نهایتا  ،گرما ابتدا به زرد در اثر ((PANآکریلونیتریل پلی

پارگی زنجیر، برقراری شتتتامل تغییر  نوع. چهار در طی واکنش استتتتهای نیتریل گروهآمیختههای به همایجاد بخشدلیل 

گرما  C200˚ بیش از شتتتدن و ایجاد حلقه وجود دارد. اگر این پلیمر تحت خ  یا در هوا  دارپیوندهای بین زنجیری، هیدرو ن

شود، آن نتیجه که  دگردنهای کربنی ت کیل میکنند و حلقهشده نیترو ن و هیدرو ن خود را آزاد میهای ت کیلحلقه داده 

 و 600، 400در دماهای  استتتت. PAN کربنیهایفیبر تولید ترین مواد خام جهت. یکی از مهماستتتتفیبرهای کربنی  ایجاد

˚C800 آن محصول عمده که  شوندآکریلونیتریل پیرولیز میهای پلینخHCN  ست. در دماهای سمی ا سیار  مقدار  بالاتر نیزب

HCN، یابد. ها افزایش میاستونیتریل، آکریلونیتریل و سیانوبنزن 

بورات با های آتش و صنایع شیمیایی مختلف، میکروذرات زین ها در بازدارندهبوراتدر این پزوهش، با توجه به اهمیت زین 

های مختلف بررسی و مقایسه ها با روشهای آناز دو روش مختلف سنتز شدند و ویزگی های متفاوت ومادهاستفاده از پیش

 مطالعه شد. (PAN)نیتریل آکریلوها در مخلوط با پلیمر پلیشدند. سزگ اثر بازدارندگی آتش آن

 بخش تجربی -2

 هامواد وحلال -1-2

 شرکت مرک خریداری شدند. آمین و اتانول ازدیاتیلناسید، ، بوری ZnOبورات، تترافنیل(، سدیم2ZnClکلرید )زین 

 هاها و روشدستگاه -2-2

های روشهمچنین  ثبت شدند. KBrبا قرص  FT-IR JASCO 680-PLUS زیر قرمز با استفاده از دستگاه FT-IRهای طیف

سکوپ الکترونی روب ی ) سید( XRD) پراش پرتو ایکگ و (SEMمیکرو ستگاهبهفلزی مختلط های برای اک سیله د -FEهایو

SEM   مدلHitachi S-4160 و XRD مدل Bruker D8 Advance شد شعله پلیمر  .ندانجام  ست  ستفاده از  PANت با ا

 انجام گرفت. S/N 710مدل  Stanton radcroftدستگاه 

 و عمليات کلسينه کردن 2(BPh4)[Zn(en)3] مادهبورات با استفاده از پيشتهيه زینک -3-2

در آب حل شد و محلول  )2ZnClکلراید )گرم( نم  زین  136/0مول )میلی 1لیتری حاوی مگنت، میلی 50 بالن ی  در ابتدا
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به آن اضتتافه شتتد. محلول ابتدا کدر و  (en)آمین دیگرم( اتیلن 234/0مول )میلی 3رنگی ت تتکیل گردید. ستتزگ مقدار بی

رنگ گردید. مخلوط واکنش تحت عمل رف کگ زمان بی تر، دوباره بیزدن مخلوط واکنش در مدت رنگ شد ولی با همشیری

به مخلوط اضافه شد که ب فاصله  4NaBPhگرم(  84/6مول )میلی 2قرار گرفت. سزگ  C˚ 80-70ساعت در دمای  3به مدت 

کمزلکگ تهیه شتتتده ستتتاعت در یخچال نگهدرای شتتتد.  3رستتتوب ستتتفید رنگی ایجاد گردید. مخلوط واکنش به مدت 

2)4](BPh3[Zn(en) ست و می ست و با آب خالص کرد. در آب نامحلول ا ش صاف کردن و  سادگی با  بنابراین توان آن را به 

شد و در هوا خ   گردید. سته  ش صاف و با آب مقطر  صل با فریت  سفیدرنگ حا سیون  سزان صل در دمای  سو سوب حا  ر

˚C650  شد. البته دماهای پای 3به مدت سینه  سی قرار گرفتند که بهترین نتیجه ینساعت در کوره کل تر و بالاتر هم مورد برر

است که در آب پخش و سانتریفو   O2·nH3O2ZnO·Bرنگ بورات شیریبه دست آمد. محصول نهایی زین  C˚ 650در دمای 

صی شوند. زین شد تا ناخال شدن در هوا با روشهای محلول در آب از آن جدا  شده پگ از خ    مختلف  هایبورات تهیه 

 دهد. را ن ان می BPh3[Zn(en))[4(2ماده بورات از پیشمراحل تهیه زین  1شناسایی شد. شمای 

 

 .BPh3[Zn(en))[4(2 مادهبا کلسینه کردن پیش O2nH·3O2B·ZnO تهیه -1شمای 

 اکسيداسيد و زینکبورات با استفاده از بوریکتهيه زینک -4-2

، ولی در این پزوهش با تغییر نسبت استوکیومتری ]27[اند تهیه شده ZnOاسید با ها قب  از واکنش بوری بوراتاگرچه زین 

بورات با خلوص بالاتر، شرایط تهیه آن نیز از نظر اقتصادی بهینه شد. در این روش جدید، و شرایط واکنش ع وه بر تهیه زین 

سزگ این میلی 25سید در اگرم( بوری  372/0مول )میلی 6لیتری مقدار میلی 50ابتدا در ی  بالن  شد.  لیتر آب مقطر حل 

شد و به مدت  سزگ  C100˚ساعت در دمای  1محلول به راکتور اتوک و منتقل  شد.  گرم(  162/0مول )میلی 2حرارت داده 

سید زین  ست آمده با C200˚ساعت در دمای  6به راکتور افزوده و راکتور به مدت  (ZnO)اک صول به د شد. مح حرارت داده 

و  ZnO/3BO3Hبورات از واکنش کلی تهیه زین  نتریفو  جدا و چندین بار با آب مقطر و در نهایت با اتانول شتتستتته شتتد.ستتا

 اند.ن ان داده شده 3و 2مکانیسم پی نهادی این واکنش به ترتیب در شماهای 

(. سزگ این آنیون 1کند )واکنش میشود و آنیون بورات را تولید اسید بر اساس ی  واکنش تعادلی در آب حل میابتدا بوری 

 ZnO(. 3و  2های کند )واکنشبورات را تولید میهای پلیدهد و آنیونهای متوالی انجام میاسید واکنشبا مقدار اضافی بوری 

تولید شتتده با  2Zn+(. کاتیون 4نقش باز را برعهده گیرد )واکنش  H+تواند در حضتتور ی  اکستتید آمفوتر استتت و بنابراین می
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(. محصتتول 6دهد )واکنش ( و محصتتول آن در دمای بالا تعدادی آب از دستتت می5بورات برهمکنش داده )واکنش آنیون پلی

گیرد. همانطور که ذکر شتتد این روش در مقایستته با ها قرار میبوراتنهایی ی  رستتوب شتتیری رنگ استتت که در گروه زین 

سورفکتانت های قبلی مزایای زیادی دارد کهروش ستفاده از  سدیمعبارتند از: عدم ا سیلهای متداول مانند  سولفات، عدم دود

تر و دمای کوتاه گلیکول، انجام واکنش در زمانهای آلی مانند اتیلنهای ویزه مانند اوره، عدم نیاز به ح لاستتتتفاده از افزودنی

ستتازی راحت محصتتول و حذف عمده دستتت آمده، خالصتر، کیفیت ظاهری بهتر محصتتول، خلوص بالاتر محصتتول به پایین

صنعتی برای تولید ها توسط شست و با آب. بنابراین، این روش پی نهادی میناخالصی تواند در مقیاس بالا و حتی در مقیاس 

 بورات استفاده شود.زین 

2ZnO (s) + 6H3BO3            2ZnO·3B2O3·3.5H2O (s) + 5.5H2O 

 .ZnO و 3BO3H با استفاده از O2H3.5·3O2B3ZnO·2تهیه  -2شمای 

 

 .ZnOو  3BO3Hبورات با استفاده از تهیه زينک مکانیسم پیشنهادی -3شمای 

 بحث و نتیجه گیری -3

 شدهترکيبات تهيه شناسایيبررسي ساختار و  -1-3

 (FT-IR)بررسي طيف ارتعاشي زیر قرمز با تبدیل فوریه  -1-1-3

شده زین  )d(و  BPh3[Zn(en))[4(2( کمزلکگ cبورات، )تترافنیل )b(آمین، دیاتیلن )IR-FT )aطیف  1شکل  بورات تهیه 

مربوط به  cm 3428-1(، نوار پهن ظاهر شتتتده در a1آمین خالص )دیاتیلن IR-FTدر طیف  .دهداز روش اول را ن تتتان می

های ک تت تتی مربوط به ارتعاش cm0028-2980-1های ک تت تتی گروه آمینی استتت. نوارهای ظاهر شتتده در محدوده ارتعاش

ستند. نوارهای مربوط به ارتعاش H-Cهای گروه ظاهر  cm 1460-1آلیفاتیکی نیز در  2CHهای های خم ی گروهآلیفاتیکی ه

شده cm 1162-1و  1210به ترتیب در نواحی  N-Cو  C-Cاند. همچنین نوارهای مربوط به پیوندهای یگانه شده اند. در ظاهر 

شده در محدوده مربوط به تترافنیل IR-FTطیف  b1شکل  ست. نوارهای ظاهر  شده ا  cm 2920-3090-1بورات ن ان داده 

ظاهر شتتده استتت.  cm 1562-1های فنیلی در آروماتیکی هستتتند. نوار مربوط به پیوند دوگانه کربن H-Cهای مربوط به گروه

ماده مربوط به پیش IR-FTدر طیف  اند.ظاهر شتتده cm 732-899-1در محدوده  B-Cهمچنین نوارهای مربوط به پیوندهای 

2)4](BPh3[Zn(en) (c1نوارهای مربوط به گروه ،) هایH-N  1در ناحیه-cm 3230-3400 اند. نوارهای مربوط به ظاهر شتتده
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C-اند. همچنین نوارهای مربوط به پیوندهای ظاهر شتتده cm 2921-1و 3050آروماتی  و آلیفاتی  در نواحی  H-Cهای گروه

B 1 تر ازدر پایین-cm 800 شتتوند. در طیف م تتاهده میIR-FT  زین( بوراتd1 نوارهای اضتتافی در نواحی )1-cm -3420

ساختار بورات وجود دارند. همچنین نوار مربوط به ارتعاشتوانند مربوط به گروهمی 3200 شند که در  سی با های های هیدروک

 cm-1شوند. نوارهای ظاهر شده در نواحی م اهده می cm 1623-1های آب موجود در این ترکیب در محدوده خم ی مولکول

 )a )3BOگونالاکستتیزن تری-های ک تت تتی نامتقارن و متقارن بورانبه ترتیب مربوط به ارتعاش cm 925-1و  1415-1435

 1به ترتیب در نواحی  )a )4BOمتقارن مربوط به ساختار چهاروجهی های ک  ی نامتقارن وهمچنین ارتعاش .]28[باشند می

-cm1015-1179  1و-cm 830 بورات هستند. اند. همه این نوارها تاییدکننده ساختار زین ظاهر شده 

 

 .بورات تهیه شدهزينک )d(و  BPh3[Zn(en))[4(2( کمپلکس cبورات، )( تترافنیلbامین، )دی( اتیلنaمربوط به ) IR-FTطیف  -1شکل 

دهد. در بورات تهیه شتتده با روش دوم را ن تتان می( زین cاستتید و )بوری  ZnO ،(b) (a)مربوط به  FT-IRطیف  2شتتکل 

است.  ZnOمربوط به ارتعاش ک  ی گروه هیدروکسی بر روی سطح ذرات  cm 3428-1نوار پهن م اهده شده در  a2شکل 

سید مربوط به بوری  IR-FTطیف است. در  O-Znمربوط به پیوند  cm 424-640-1 همچنین نوار م اهده شده در محدوده ا

(b2 نوار مربوط به گروه ،)H-O  1آن در ناحیه-cm 3120-3330 های ک  ی نامتقارن و شود. همچنین ارتعاشم اهده می

 های خم تتتی درونارتعاششتتتوند. م تتتاهده می cm 887-1و  1465به ترتیب در محدوده  3BOدر  O-Bمتقارن مربوط به 

اند. همچنین نوار م اهده ظاهر شده cm 819-1و  1105نیز به ترتیب در ناحیه  H-O-Bای مربوط به ای و خارج صفحهصفحه

ست. همان B-O-Bمربوط به پیوند  cm 547-1شده در ناحیه  بورات مربوط به زین  IR-FTشود طیف طور که م اهده میا

ستفاده از شده با ا شده با روش اول )زین  IR-FT( با طیف c2) ZnOو  3BO3H تهیه  اندکی تفاوت دارد که  (d1بورات تهیه 

 بورات در این دو روش باشد. تواند ناشی از ت کیل فازهای متفاوت از زین می

 
g Trigonal  
h Tetrahedral 
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 بورات تهیه شده.زينک (c)اسید و بوريک a ZnO ،(b)))مربوط به  FT-IRطیف  -2شکل 

 (XRDپراش پرتو ایکس ) الگويبررسي  -2-1-3

XRD  الگوی  3در شتتکل  .استتت های ستتاختارینقصو  هاویزگی بررستتیو  بلوریقدرتمند برای ت تتخیص فازهای  روش ی

XRD  سید و مربوط به بوری ست. در الگوی  ZnOا شده ا سید پی مربوط به بوری  XRDخالص ن ان داده  صلی در ا های ا

 XRDها با الگوی استاندارد شوند که این پی م اهده می 3/44 °و  θ2 4/14 ،8/27 ،3/30 ،3/31 ،2/40 ،5/41 ،9/42نواحی 

 مربوط XRD. همچنین الگوی ]28[این ترکیب هستند  aکلینی اسید مطابقت دارند و تایید کننده ساختار بلوری تریبوری 

دهد که با ن تتتان می 1/69°و  67، 3/65، 7/62، 5/56، 4/47، 1/36، 3/34، 6/31حدود  θ2هایی را در خالص پی  ZnOبه 

 .]28[مطابقت دارد و تایید کننده ساختار بلوری هگزاگونال این ترکیب است  ZnOمربوط به  XRDالگوی استاندارد 

 
 خالص. ZnO( bاسید و )( بوريکaمربوط به ) XRDالگوی  -3شکل 

طور که م اهده دهد. همانرا ن ان می ZnOو  3BO3Hبورات تهیه شده با استفاده از مربوط به زین  XRDالگوی  a4شکل 

شده مانند مواد اولیهشود زین می ست و پی  بورات تهیه  ساختار بلوری ا شدت زیاد در نواحی آن دارای  صلی با   2θهای ا

و  5/27، 24، 4/23، 5/22، 7/21، 9/20، 18حدود  θ2 ناحیههای شتتناستتایی شتتده در اند. پی ظاهر شتتده 18-6/36°حدود 

 بورات. بنابراین، زین ]28[است  O2H3.5·3O2B3ZnO·2بورات با فرمول برای زین  XRDمطابق با الگوی استاندارد  28/6°

ستفاده از  شده با ا صورت  ZnOو  3BO3Hتهیه  ضور پی  O2H3.5·3O2B3ZnO·2به  ست که ح ست. لازم به ذکر ا های با ا

 
i Triclinic  
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تواند مربوط به مقادیر اندک برخی از فازهای دیگر بورات تهیه شده، میزین  XRDدر الگوی  36°شدت کم در نواحی بالاتر از 

ن به توااین ماده باشتتد که ناشتتی از عوامل مختلفی مانند شتترایط انجام واکنش و همچنین دمای واکنش استتت. از جمله می

شاره کرد.  O2·H3O2B2ZnO·2ترکیب  بورات مربوط به زین  XRDالگوی  b4شکل به عنوان یکی از این محصولات جزئی ا

به شدت پهن این ترکیب، ن انگر ساختار  XRDدهد. الگوی را ن ان می BPh3[Zn(en))[4(2ماده تهیه شده با استفاده از پیش

استتت. البته مقدار اندکی فازهای بلوری نیز در آن قابل م تتاهده استتت. ستتاختار بورات تهیه شتتده با این روش آمورف زین 

ست و گزارشبوراتزین  ساس ا سیار ح شرایط و پارامترهای واکنش ب های تقریبا آمورف بوراتهای زیادی از تهیه زین ها به 

 . ]34-29[در مراجع وجود دارد 

 

 .BPh3[Zn(en))[4(2ماده پیش (b)و  ZnOو  3BO3H (a) ده با استفاده ازبورات تهیه شمربوط به زينک  XRDالگوی  -4شکل 

 شدههاي تهيه بوراتبررسي خواص ميکروسکوپي زینک -3-1-3

مربوط  SEM تصویرهای 5استفاده شد. در شکل  SEMهای های تهیه شده از تصویربوراتبرای بررسی ریخت و ساختار زین 

تا  300دهد که اندازه ذرات آن بین اسید ساختاری را ن ان میبوری  SEMاند. تصویر ن ان داده شده ZnOاسید و به بوری 

صویر 500 ست. ت ساختاری را ن ان میزین  SEM میکرومتر ا سید نیز  صورت یکنواخت و همو ناک  دهد که در آن ذرات به 

شده ست آمده برای آن کمتر از پراکنده  صویرهای  500اند. میانگین ذرات بد ست. همچنین ت بورات تهیه زین  SEMنانومتر ا

ستفاده از  (. طول و عرض این 6شکل )دهند ساختار بلوری هگزاگونالی را برای این ترکیب ن ان می ZnOو  3BO3Hشده با ا

 باشد. میکرومتر است، اما ضخامت این بلورها ممکن است که در اندازه نانومتری  10بلورهای هگزاگونالی بین ی  تا 

 

 ( زينک اکسید.b( بوريک اسید و )aمربوط به ) SEMتصوير  -5شکل 
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 با دو بزرگنمايی. ZnOو  3BO3Hبورات سنتز شده با استفاده از مربوط به زينک SEMتصويرهای  -6شکل 

دهد. ن تتان میرا  BPh3[Zn(en))[4(2ماده بورات تهیه شتتده با استتتفاده از پیشمربوط به زین  SEMتصتتویرهای  7شتتکل 

ست، ذرات زین همان صویرها م خص ا صورت ورقهطور که در این ت شده با این روش به   aهای نازک پلی هدرالبورات تهیه 

طور نانومتر است. به 300ها در حدود میکرومتر متغیر است و همچنین ضخامت ورقه 1نانومتر تا  100ها بین هستند. قطر ورقه

های تهیه شتتده موثر هستتتند. یکی از پارامترهایی که منجر به تغییر اندازه بوراتر اندازه ذرات زین کلی پارامترهای مختلفی ب

ست. به عنوان مثال، اگر در تهیهبورات میذرات زین  بورات از مقادیر مولی بی تری از زین  شود میزان و نوع ح ل واکنش ا

شود، اندازه  ستفاده  سبت به حالتی که از مقادیر کمتری از ح ل آب ذرات زین ح ل آب برای انجام واکنش ا صل ن بورات حا

 . ]35[تر است شود، کوچ استفاده می

 

 با دو بزرگنمايی. BPh3[Zn(en))[4(2ماده بورات تهیه شده با پیشمربوط به زينک SEMتصوير  -7شکل 

 شدههاي تهيه بوراتبررسي تجزیه گرمایي زینک -4-1-3

شده زین  گرماییخواص  سرعت حرارتTGA) سنجیوزنگرمایی تجزیه  روش بابورات تهیه  دهی ( تحت اتمسفر نیترو ن با 

min/ºC20  ترموگرام  8بررستتی شتتد. شتتکلTGA  3بورات تهیه شتتده با استتتفاده از مربوط به زینBO3H  وZnO  را ن تتان

ست، ی  مرحله کاهش  C 600˚شود وقتی نمونه از دمای محیط تا دمای طور که م اهده میدهد. همانمی شده ا گرما داده 

ادامه دارد، مربوط به واکنش  C400˚ شروع شده و تا دمای حدود  C 235˚وزن اتفاق افتاده است. این کاهش وزن که از دمای 

. کاهش وزن صتورت گرفته در ]28[رات استت بوها و از دستت دادن آب در ستاختار زین تراکمی گروه هیدروکستیل با بورات

بورات تهیه شتتده با این روش تقریباً برای زین  C650˚ استتت. وزن باقیمانده در دمای %  18بورات در این مرحله حدود زین 

 در نمونه است. 3O2Bو  ZnOمانده مانند است که عمدتاً به دلیل ذرات معدنی باقی%  77حدود 

 
j Polyhedral  
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 .ZnOو  3BO3Hشده با استفاده از بورات تهیهمربوط به زينک TGAترموگرام  -8شکل 

 بوراتدر حضور زینک (PAN)آکریلونيتریل بررسي خواص بازدارندگي آتش در پليمر پلي -2-3

 گیرد،ای که در بالای نمونه قرار میاز ی  ریستتتمان پنبه ستتتوختن دقیق زمان گیریبرای اندازه، آتش یبازدارندگدر آزمون 

ستفاده می سمان، بر روی کرنومتر ا شدن ری سوختن و پاره  ست که به محا  سمان آویزان ا سر این ری شود. ی  وزنه به ی  

متر از نمونه )سرعت اشتعال(، باید نحوه میلی 150سازد. مطابق استاندارد، ع وه بر ثبت زمان سوختن افتاده و آن را متوقف می

در این  نظر ذوب شدن، ت کیل قطرات مذاب، ت کیل باقیمانده ذغالی و ...( گزارش شود.سوختن نمونه نیز به صورت کیفی )از 

 3بریده شد و به مدت  2cm 4 × 2های ت کیل شده به ابعاد ها، ی  تکه از فیلمپزوهش، به منظور ارزیابی کیفی سوختن نمونه

شدن، ت کیل یا عدم ت کیل قطرات مذاب و ...  سوختن نمونه از نظر ذوب  شد. آنگاه نحوه  شعله قرار داده  ثانیه در تماس با 

سیار  شتن باقیمانده ذغالی( ب ست که ذوب ن دن و عدم ت کیل قطرات مذاب )یا به عبارتی دیگر؛ دا بررسی شد. لازم به ذکر ا

ست. برای آزمون بازدارندگی آتش، دو فیلم مطلوب و از ن سیار حائز اهمیت ا سوختگی، ب شی از  صدمات نا ظر پزشکی و کاهش 

خالص هنگام قرار گرفتن در شعله به  PANبورات و دیگری فاقد آن بود. نمونه تهیه شد که یکی دارای زین  PANیکسان از 

تصویر فیلم  9ا در نهایت، باقیمانده ذغالی از آن به جا ماند. شکل سرعت م تعل شد و بعد از قطع شعله به سوختن ادامه داد ت

PAN دهد. در نمونه خالص قبل از آزمون شتعله و بعد از اتمام آن را ن تان میPAN  بورات ب فاصتله بعد از قطع حاوی زین

شده به خوبی قابلیت بازدارندگی  بورات تهیهدهد که زین شعله، اشتعال پلیمر نیز به سرعت متوقف شد. این آزمون ن ان می

 10بورات قبل از آزمون شتتعله و بعد از انجام آن در شتتکل حاوی زین  PANدارد. تصتتویر نمونه  PANاز آتش را برای پلیمر 

 ن ان داده شده است.

 
 ( بعد از آزمون شعله.b( قبل از آزمون شعله و )aخالص ) PANتصوير مربوط به نمونه   -9شکل 
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 ( بعد از آزمون شعله.b( قبل از آزمون شعله و )aبورات تهیه شده )دارای زينک PANتصوير مربوط به نمونه  -10شکل 

  نتیجه گیری -3-3

ها با تهیه شدند و ساختار آن ZnO/3BO3Hو  BPh3[Zn(en))[4(2ماده ها با استفاده از دو پیشبوراتدر این پزوهش، زین 

دارای فاز بلوری  ZnO/3BO3H حاصل از بوراتن یز دهد کهها ن ان میآن XRD یالگوهای مختف بررسی شد. مقایسه روش

به صورت آمورف است.  BPh3[Zn(en))[4(2ماده بورات تهیه شده با کلسینه کردن پیشمربوط به مواد اولیه است در حالی زین 

مزایای زیادی نسبت به روش گزارش  ZnO/3BO3Hبورات از پیش ماده همچنین روش جدید گزارش شده برای تهیه زین 

 PANبورات تهیه شده به خوبی قابلیت بازدارندگی آتش را برای پلیمر شده در مراجع دارد. آزمون شعله ن ان داد که زین 

 دهد. ن ان می

 و تشکر ریتقد -4

 می قدردانی و ت کر پزوهش این هایهزینه تأمین لحاظ به اصفهانمرکز آموزش عالی استهبان و دان گاه صنعتی  از نگارندگان
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