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.  اسااتهگرفت ارقر یبررساا مورد یبحرانآب فوق طیدر مح تیبنتون یمعدن یۀپا یبررو قلع دیاکسااید نانوذرات نشاااندن امکان قیتحق نیا در  چکیده
و  ºC 480سنتز   ی. دماانجام شد  تریلیلیم 20حجم  به L 316 نزنزنگراکتور از جنس فولاد  کیقلع در  دیاکس ید -تیبنتون تینانوکامپوز دیتول ندیفرا

ساعت بود. نانوکامپوز مدت شانده  دییتأ منظوربهسپس   یدیتول تیزمان آن دو    ریمختلف نظ یزهایتوسط آنال  هیپا یبررو قلع دیاکس ید نانوذرات شدن ن

سطح  نیچنهمقرار گرفت.  یابیمورد ارز (TEM) یعبور یالکترون کروسکوپ یو م (SEM) یروبش  یالکترون کروسکوپ یم ،(XRD) کسیا پراش پرتو
 ت،ینانوکامپوز XRD فیقلع در ط دیاکس یدمربوط به  یهاکیشد. ظهور پ  نییتع BET زیاز آنال بااستفاده  زین تینانوکامپوزاندازه و حجم حفرات  ژه،یو

ست  تیبنتون یروسنتز موفق نانوذرات بر  دیمؤ سته  . ا ش س ید نانوذرات شدن  ن به  باتوجه تیبنتون صفحات  یبررو نانومتر 15 از کمتر ۀاندازقلع با  دیاک

شتن بنتون  لیدلبه یدیتول تی. نانوکامپوزشد  دییتأ TEMو  SEM ریتصاو   g/3cm راتو حجم حف g/2m 36/50 ۀژیوسطح   یدر ساختار خود دارا  تیدا
   .کندیم مختلف یهاواکنش در ستیکاتال عنوانبه استفاده مستعد را آن که بود 13/0
 

 .یابیاکسید قلع، مشخصهی، نانوکامپوزیت، بنتونیت، دیبحرانفوقآب   کلیدی هایواژه

 

 

  مقدمه
 جمله از هادلیل کاربردهای فراوان آنی بهفلز هایدیاکس

ی کاتالیستی، جاذب هاواکنشاستفاده در طیف وسیعی از 
و  دیتولو فاضلاب،  آب یۀتصفها، جذب انواع آلایندهبرای 
اندازۀ . کاهش [1] هستند توجه موردبسیار  ...و  یانرژ ۀریذخ

آن موجب ویژۀ تواند با افزایش سطح مقیاس نانو می تاذرات 
بهبود عملکرد ذرات در کاربردهای مختلف شود. در طول 

های مختلفی برای تولید نانوذرات های گذشته روشدهه

ی هاروشاند از ترین آنها عبارتکه مهم استهارائه شد
 [4]و احتراقی   [3]رسوبیهم، [2]ژل  -شیمیایی نظیر سل

ی سبز هاروشو  [5] های فیزیکی نظیر آسیاب توپیروش

، [6]از گیاهان  شدهاستخراجعصارۀ مانند سنتز در حضور 
. [7]بحرانی روش هیدروترمال و هیدروترمال در آب فوق

دلیل سادگی، سرعت بحرانی بهروش آب فوق بین نیدرا

های اخیر در دههحداقلی از مواد شیمیایی استفادۀ سنتز بالا و 
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 .مهندسی مکانیک و مواد، دانشگاه صنعتی بیرجند ۀدانشکداستادیار گروه مهندسی مواد، ( 2)

 .استهقرارگرفتمحققان  توجه مورد
اگر دما و فشار آب به بالاتر از حالت بحرانی خود  

ی بحرانآب فوق( Pc = 221 bargو  Tc = 374 °Cبرسد )
آب  بهنسبت متفاوتی خواص یبحرانفوق آب. شودایجاد می

فشار  رییبا تغ توانیخواص را م نیا و آب دارد بخار ای مایع
در  تهیسکوزیو و یمثال، چگال عنوانبه ؛داد رییو دما تغ

 آب. [8] کندیم رییشدت تغبه یبحران ۀنقطبه  کینزد طیشرا
 یسر کیفرد خود، منحصربه یهایژگیو لیدلبه یبحرانفوق

 محیط مناسب برایعنوان بهاستفاده از آن ازجمله  یفن یایمزا
یی ایمیش یهاواکنشطیف وسیعی از  چنینهمو ذرات  دیتول

نفت ارتقای های تخریب مواد شیمیایی سمی، واکنش ازجمله

و  تودهستیزسازی سنگین، تولید هیدروژن از طریق گازی
یکی از کاربردهای جذاب آب  .ددهیارائه مغیره 
عنوان بستری برای تولید بحرانی، استفاده از آن بهفوق

دار و دوست هاواکنشبالای نانوذرات مختلف است. سرعت 
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دلیل استفاده حداقلی از مواد بهبودن این روش  ستیزطیمح
ی است بحرانفوقمزایای استفاده از آب  نیترمهمشیمیایی 

 کیالکتریددلیل بالا بودن ثابت به. در دمای معمولی [9]
شوند. با ی در آن حل میراحتبه یمعدن یهانمک، آب

 یفلز ۀمادشیپو  رودمیآب بالا  کیدما ثابت تفک افزایش
 دیکه منجر به تول شودیکافت مآب، محلول در آب

. با افزایش بیشتر دما و تغییر حالت شودیم یفلز دیدروکسیه

دلیل کاهش شدید ثابت بهی بحرانفوقآب به آب 
 ۀجدر، شوندنمیدیگر محلول  هانمک، این کیالکترید

 ییزانرخ هسته جهیو درنت بدایمی شیاشباع محلول افزافوق

نانوذرات  تیدرنها .رودیبالا م یتوجهشکل قابلبه زین
طور سرعت و بهبه ییزداواکنش آب کی یط یفلز دیاکس

 ییایمیش یهاانجام واکنش چنینهم .شوندیم لیمداوم تشک

از طریق  را واکنش طیمحامکان تغییر  یبحرانفوق طیدر شرا
. [10] کندیفشار فراهم م رییخواص حلال با تغتغییر در 

ها و دهندهواکنش تیحلال شیافزا افزایش فشار موجب

. شودیمی فاز نیب انتقال یهاتیمحصولات و حذف محدود
 یهامخلوط توانندیم یبحرانفوقسیالات ، نیبر اعلاوه
 چیهکه  دهند لیها را تشکدهندهاز واکنش گنو همفاز تک
 کندینم جادیمحدود کردن سرعت انتقال جرم ا یبرا یمانع
 . [11] یابدیم شیسرعت واکنش افزا از این طریقو 

ستفاده از نانوذرات در واکنش     شکلات ا های  یکی از م
ها در واکنش پس گن مختلف پخش شدن آنکاتالیستی ناهم

شواری بازیابی آن  ست. برای غلبه بر این   از واکنش و د ها ا
. [12] نشانند یم هیپا کنانوذرات را برروی ی معمولاًمشکل  

،  ویژهسطح از  کاتالیست مناسب هستند که   پایۀ ی برا یمواد
  وباشاااند   برخوردار  ییبالا  یو فیزیک ییای میشااا یداری پا 
از را  یادیذرات در سااطح زنانو یپراکندگ تیقابل چنینهم

شان دهند.  خود  ش نیبر اعلاوهن   یکیزیو ف ییایمی، خواص 
و  بگذارد  ریتأث نانوذراتبر فعال شاادن  تواندیمپایه  سااطح

بهبود  شده را  ی نشانده هاست یکاتال اتیخصوص   از آن طریق

ی هاهیپامطالعات آزمایشااگاهی و صاانعتی،  در  .[13] دهد
 نیترمهمکه از  اندشده کاتالیست مختلفی بررسی و استفاده    

ی  ها خاک به سااایلیکا، آلومینا، تیتانیا و برخی       توانیمها  آن

. در بین این  [14]و کائولن اشاااره کرد  تیبنتونمعدنی نظیر 
  دلیل فراوانی، ارزانی و خواصبه ، بنتونیتهاسات یکاتالپایه 

و قابلیت جذب  بالاویژۀ نظیر سااطح  قبولقابلمورفولوژی 
های اخیر مورد توجه  در سااالهای آبی بساایار بالای محلول

ست هقرارگرفت نامحقق س یدوناگون نظیر . نانوذرات گا   دیاک
و غیره به   [17]، اکسااید نقره [16]اکسااید روی  ،[15]قلع 
شااده و عملکرد  نشاااندههای مختلف برروی بنتونیت روش

سی  ها در واکنشآن ست هقرارگرفتهای مختلف مورد برر .  ا
اساااتفاده از نانوکامپوزیت  محققان های این براسااااس یافته

بنتونیت در مقایساااه با   شاااامل نانوذرات اکساااید فلزی و  

شود   میتنهایی موجب بهبود عملکرد کاتالیستی  نانوذرات به
ها این بهبود  کند. آنرا تساااهیل می هاساااتیکاتالو بازیابی 

عملکرد را به خواص بنتونیت نظیر قابلیت جذب ساااطحی 

بالای آن نساابت  ویژۀ تخلخل و سااطح  چنینهمبنتونیت و 
  فراینددر حین  اولاًشود که باعث می هایژگیودهند. این می

شینند  ی در خلل و فرج خوببهسنتز، نانوذرات    جهیدرنتو بن

شود و     درجۀ فعال فراوان با ی هامکان سب ایجاد  پخش منا
های   لکولودلیل خواص جذب ساااطحی بنتونیت، م   به  اًی ثان 

ی  خوببه ، موردنظرهای  در حین انجام واکنش  دهنده واکنش
و احتمال واکنش و   شاااوند  ی فعال جذب   ها مکان وی ربر

 کارایی کاتالیست افزایش یابد. جهیدرنت
اکسااید قلع در محیط در تحقیق حاضاار، نانوذرات دی 

تا        آب فوق ند  نده شااااد یت نشااااا بحرانی برروی بنتون
سااپس  .اکسااید قلع تولید شااوددی -نانوکامپوزیت بنتونیت

سط آنالیزهای م  ،شده ساخته نانوکامپوزیت  صه   تو یابی شخ

 تا خواص مختلف آن مورد ارزیابی قرار گیرد. شد
 

 مواد و روش تحقیق

 مواد اولیه
 درصد 98ی با خلوص بالا (O2H.54Sncl) کلراید قلع نمک

شد.    شرکت مرک تهیه  صلاح  بنتونیت از  با خلوص   شده ا

ستان بیرجند خریداری   بالا  شهر آب  شد.  از یکی از معادن 
ها مورد اسااتفاده قرار  دو بار تقطیرشااده در تمامی آزمایش

 .گرفت
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 روش تولید نانوذرات
روش  بهاکسااید قلع دی -برای ساانتز نانوکامپوزیت بنتونیت

با حجم        بحرانفوقآب  ته  ناپیوسااا یک راکتور   20ی، از 
یاژ   راکتوربدنۀ   لیتر اساااتفاده شاااد. جنس   میلی   فولاداز آل
  (1)در شاااکل  آنشاااماتیک طرح بود که  L 316 نزنزنگ

های مختلف  این راکتور از قساامت .اسااتهنشااان داده شااد
گی و واشاار تشااکیل  هبندی، کلّشااامل محفظه، مخروط آب

مایش   اساااتهشاااد جام آز گذاری      . برای ان بار ها پس از 
نده واکنش ظۀ  ها درون  ده ندی  راکتور، مخروط آبمحف ب

شر و روی شود  قرار داده میبرروی خروجی محفظه    آن وا
برروی  گی کلّه. ساااپس راکتور با محکم کردن گیردقرار می

برای تولید نانوذرات، ابتدا   شود. بندی میآب مخروط، کاملاً
از لیتر میلی 6 سپس  شد.  تهیهمولار کلراید قلع  1/0محلول 

ونیت درون یک بشاار  گرم پودر بنت 1همراه با بهمحلول این 
  یزن مغناطیس  برروی یک هم هدقیق 15مدت ریخته شد و به 

جام       ند. ساااپس مخلوط برای ان حت اختلاط قرار گرفت ت
صورت  واکنش درون راکتور ریخته و درب محفظه راکتور به
 2مدت  به کامل بساااته شاااد. راکتور حاوی مخلوط فوق      

گراد قرار  سااانتیدرجۀ  480ای با دمای ساااعت درون کوره
داخل راکتور پس ، مواد ذکرشدهداده شد. پس از اتمام زمان 

داخل یک بشار، برای ده دقیقه و با سارعت     شادن ختهیراز 
تا نانوکامپوزیت       هزار دور بر دقیقه ساااانتریفیوژ شاااد   10

ست،     شده که درون محلول پخش ا .  شود  جمع آوریتولید
متوالی با آب مقطر شسته شد      ۀمرتبمحصول تولیدشده سه    

ور  تا احتمال حضااا و مجدد تحت ساااانتریفیوژ قرار گرفت
 ۀشد نشین سطح ذرات از بین برود. مواد ته ناخالصی برروی  

شۀ    روینهایی  شدن      ساعت شی شد و برای خشک  ریخته 
 ساعت زمان داده شد. 24در دمای محیط به آن 

 
 

 برای تولید نانوذرات شماتیک راکتور مورد استفادهطرح  1شکل 

 یابیمشخصه
ایکس از دسااتگاه  اشااعۀ در این تحقیق برای آزمون پراش 

Philips  مدلPW 1800 اشااعۀ درجه و  70الی  5زاویۀ ، از
)αCu (K   گام     /15406با طول موج با طول    02/0°نانومتر 

های میکروساکوپی توسااط   بررسای  چنینهماساتفاده شاد.   
شرکت         ساخت  شی  سکوپ الکترونی روب   KYKYمیکرو

مایی  در دو بزرگ EM-3200مدل     هزار برابر و 10و  5ن
 LEOمیکروسااکوپ الکترونی عبوری با دسااتگاه  چنینهم

912AB    یاس گاه       100با مق جام شااادند. دسااات  نانومتر ان

Quantachrome instru-ments Nova-2000e   سی برای برر
( مورد استفاده قرار   BETمیزان مساحت سطح ویژه )آزمون   

سطح نمونه، ابتدا از    گرفت. در این آزمون برای پاک سازی 

سپس در دمای      سانتی ۀ درج 150دمای  شد و  ستفاده  گراد ا
سط گاز نیتروژن آزمایش انجام  سانتی درجۀ  -196 گراد، تو
 شد.

 
 نتایج و بحث

 یابی نانوکامپوزیتنتایج مشخصه

اکسیدقلع دی-نانوکامپوزیت بنتونیتو  تیبنتون XRD یالگو
 مربوط یالگوبه باتوجه . استهنشان داده شد (2)در شکل 

، گرفت که کوارتز جهینت توانی، مخالص تیبنتونبه 
مورد  تیبنتون یاصل یاجزا تیلونیمورو مونتکریستوبالیت 

پیک ،تیبنتون ۀنمون یبرا .[18] دهندیمرا تشکیل استفاده 
درجه  62و  20، 7های θ2در حدود  شدهواقعهای پراش 

( 061( و )110(، )001) صفحات مربوط به بیترتبه
ظاهرشده در  یهاکی، پنیبر اعلاوهاست.  تیلونیمورمونت
 تیستوبالیکر درجه مربوط به 32 و 28،  22 هایθ2حدود 

 است. پیک مربوط به( 102)و ( 111( ، )101) شمارۀبا 
( 200و ) (011) ۀشماربا درجه  36و  27حدود  در زیکوارتز ن

در طیف مربوط به که طور همان .قابل مشاهده است

شدت برخی  کهنیبر اعلاوهنانوکامپوزیت مشخص است 
(، برخی درجه 62و  27های θ2) استهها افزایش یافتپیک
 55و  52، 34های θ2) استههای جدید نیز ظاهر شدپیک

شده نشاندهاکسید قلع ( که مربوط به نانوذرات دیدرجه
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  .[6] برروی بنتونیت است
اکسااید قلع در طیف مربوط به دیی هاکیپمشاااهدۀ  

اکسااید  شاادن نانوذرات دینشاااندهمربوط به نانوکامپوزیت، 
 .کندمی دییتأخود نوبۀ قلع برروی بنتونیت را به 

( تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی     3در شکل )  
نمایی  اکساایدقلع در دو بزرگدی -از نانوکامپوزیت بنتونیت

طورکه این   اند. همان  ههزار برابر نشاااان داده شاااد  10و  5

دهد، ذرات بزرگ بنتونیت با ساااختار   تصاااویر نشااان می 
عنوان بستر نانوکامپوزیت عمل کرده و برروی آن  ای بهورقه

سید قلع به نانوذرات دی با  اند. صورت پراکنده قرار گرفته اک

یت    اینوجود  ندازۀ  که بنتون بت تری بزرگا به ذرات  نسااا
ای شاادن برای این ذرات کلوخه فرایند دارد،اکساایدقلع دی

رود همین مساائله برای ذرات . احتمال میاسااتهاتفاق افتاد
ضوع        دی سی این مو شد. برای برر سیدقلع نیز رخ داده با اک

تصویر میکروسکوپ الکترونی عبوری از این نانوکامپوزیت    
 .استه( آورده شد4در شکل )

شکل )   صویر ) 4در    نانومتر( 100( باتوجه به مقیاس ت
ذرات موجود، سااانتز موفق ذرات اندازۀ  بودن  ترکوچک و 
پایۀ  نانوذرات و نشستن آن برروی    صورت بهاکسید قلع  دی

یت در محیط آب   هده می بحرانفوقبنتون شاااود.  ی مشااااا
،  شدهمشاهدهدر این تصویر باتوجه به تفاوت رنگ  چنینهم
کاهش   منظوربهای شدن  کلوخه فرایندکه کرد  دأییتتوان می

شده در ذرات دی     ا سنتز  سطح نانوذرات  سیدقلع    نرژی  اک
 .استهداد رخبرروی بستر بنتونیت نیز 

 
 

اکسیدقلعدی -بنتونیت : )الف( بنتونیت خالص، )ب( نانوکامپوزیت XRDالگو   2شکل 
 

 
 

 ، برابر هزار 5نمایی )الف( بزرگ اکسیدقلع:دی -روبشی از نانوکامپوزیت بنتونیتتصاویر میکروسکوپ الکترونی   3شکل 

 برابر هزار 10نمایی )ب( بزرگ
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 اکسیدقلعدی -تصویر میکروسکوپ الکترونی عبوری از نانوکامپوزیت بنتونیت  4شکل 

 

 

سااطح ویژه، اندازه و حجم تعیین منظور به BETآنالیز  

اکسااایدقلع انجام شاااد. دی -بنتونیتنانوکامپوزیت حفرات 

واجااذب نیتروژن مربوط بااه این         -هااای جااذبایزوترم  

نشااان  (5)اکساایدقلع در شااکل دی -بنتونیتنانوکامپوزیت 

شد  ست هداده  شت . ا پذیر، دارای یک حلقه این ایزوترم برگ

سترسیس و    سبت هی ست. بر     ن سبی محدب ا شار ن به محور ف

قه این اسااااس این ایزوترم، براسااااس   ند طب حاد  یب  یۀ ات

کاربرد  یمیشااا یالمللنیب زمرۀ در  (IUPAC)ی محض و 

. این نوع ایزوترم [19] گیردهای نوع دوم قرار می ایزوترم

ی ماکروحفره   ها جاذب مواد غیرمتخلل یا   به  بیشاااتر مربوط 

آورده  (1)نتایج مربوط به این آنالیز در جدول خلاصۀ است. 

 .استهشد

توان  می BETآمده از آزمون دسااتبر اساااس نتایج به 

فاده               بالایی برای اسااات یت  قابل نانوکامپوزیت  گفت که این 

ست در طیف به سیعی از واکنش  عنوان کاتالی شیمیایی   و های 

خصااوص تخریب فوتوکاتالیسااتی ترکیبات آلی در محیط به

قلع دارای خواص فوتوکاتالیستی   اکسیدکه دی چرا؛ آبی دارد

بنتونیت در محیط آبی پایۀ  چنینهمبساایار خوبی اساات و  

و خاصاایت جذب سااطحی بالایی را فراهم شااود میمتورم 

 خواهد آورد. 
 

 
م جذب و واجذب نیتروژن مربوط به نانوکامپوزیت ایزوتر  5شکل 

 اکسیدقلعدی -بنتونیت

 
اکسیدقلع دی -خواص تخلخلی نانوکامپوزیت بنتونیت  1جدول 

 بحرانیدر محیط آب فوق دشدهیتول
 

 کل حجم حفرات
)/g3cm( 

 قطر حفرات ۀانداز
(nm) 

 مساحت سطح ویژه
/g)2BET (m 

13/0 30/9 36/50 
 

نجام هر ترین مرحله در ااولین و مهم که جاییاز آن 
دهنده های واکنشلکولوواکنش شیمیایی جذب شدن م

با  هاکاتالیست، استفاده از برروی سطح کاتالیست است
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است. بنتونیت  موردتوجهسطحی بالا بسیار قابلیت جذب
تواند این مرحله سطحی بالا میدلیل داشتن ظرفیت جذببه

ی از ذکر شد یک قبلاًطور که همان. اکنش را تسریع نمایداز و
 محیط،بحرانی این است که در این های مهم آب فوقویژگی
رود. این ها از بین میفاز نیبجرمی  انتقال یهاتیمحدود

شده، تشکیلاکسیدقلع دیاولیۀ های بدان معنا است که هسته
بیند میهای انتقال جرمی بسیار کمی پیش روی خود مقاومت

نشستن و با کند میدر خلل و فرج بنتونیت نفوذ  راحتیبهو 
پخش عالی فراهم درجۀ ان با فراورا های فعال مکان ،در آن
های متداول دیگر نظیر د. در مقابل در روشآورمی

های انتقال هیدروترمال در دمای معمولی، وجود مقاومت
جرمی مانعی دربرابر پخش مناسب نانوذرات برروی پایه 

 یابد. فعال کاهش می هایمکانو تعداد ود شمی

 
 گیرینتیجه

ی، اساااتفاده از  بحرانآب فوقالعادۀ  خارق باتوجه به خواص    

نانوذرات و چه      عنوانبه چه  ، آن ید  محیطی سااابز برای تول
ستری برای انجام انواع   عنوانبه شیمیایی مورد  هاواکنشب ی 

. در این مقاله امکان اساااتهمختلف قرار گرفتمحققان توجه 

معدنی یعنی پایۀ اکسیدقلع برروی یک  نانوذرات دی نشاندن 
ی مورد بررسی قرار گرفت.   بحرانفوقبنتونیت در محیط آب 

اکسیدقلع درون یک راکتور   دی -سنتز نانوکامپوزیت بنتونیت 
دو  مدت و در  C 480°ی، در دمای  تریلیلیم 20ناپیوساااته   

تایج آنا       پراش لیزهای مختلف نظیر  سااااعت انجام شاااد. ن
 (SEM)ی روبشی  الکترون کروسکوپ یم(، XRD) کسیپرتوا
شاادن  نشااانده ( TEMعبوری ) یالکترون کروسااکوپ یمو 

یت را در محیط آب    نانوذرات دی  اکساااید قلع برروی بنتون
کرد. نااانوکااامپوزیاات تولیاادی دارای  دییااتااأی بحرانفوق
توزیع   ذرات واندازۀ ی کاتالیساااتی مناساااب نظیر هایژگیو

سب آن  سطح ویژه و حجم حفرات بالا  منا ها برروی پایه و 
نالیز     تایج آ یت      BETبود. براسااااس ن یت بنتون کامپوز -نانو

ترتیب دارای سااطح ویژه و حجم حفرات  اکساایدقلع به دی

قدار  به  یک     g/3cm 13/0و  g/2m 36/50م که آن را  بود، 
ع  کاتالیسااات در انوا عنوانبهمناساااب برای اساااتفاده گزینۀ 
نتایج نشااان  درمجموعکند. های شاایمیایی مطرح میواکنش

ساده برای       داد که روش آب فوق سب و  شی منا بحرانی، رو
شاندن نانوذرات برروی پایه و تولید نانوکامپوزیت     تولید و ن

 است.
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1. Introduction 

Metal oxides are very popular due to their many 

applications, including catalyst for a wide range of 

catalytic reactions, adsorbents for adsorption of 

various pollutants, water and wastewater treatment, 

energy production and storage, and etc. Reducing 

particle size to nanoscale can improve particles 

performance in various applications by increasing their 

specific surface area. Over the past decades, various 

methods for the production of nanoparticles have been 

implemented, including chemical methods such as sol-

gel, co-precipitation and combustion.  Green methods 

like synthesis in the presence of plants’ extracts, and 

hydrothermal methods in supercritical water. Among 

these methods, supercritical water has been considered 

by researchers in recent decades due to its simplicity, 

high synthesis rate and minimal use of chemicals. 

If the temperature and pressure of the water exceed 

its critical state (Tc = 374 °C and Pc = 221 barg), it 

becomes a supercritical fluid. Supercritical water has 

different properties than liquid water or steam. These 

properties can be differed by changing pressure and 

temperature. For example, density and viscosity 

change near the critical point, intensely. Due to its 

unique properties, supercritical water has a number of 

technical advantages. it uses as a suitable environment 

for the production of nanoparticles, as well as a wide 

range of chemical reactions, for example reactions for 

the destruction of toxic chemicals, upgrading of heavy 

oil, hydrogen production by biomass gasification, and 

etc. One of the attractive applications of supercritical 

water is its use as a medium for the production of 

various nanoparticles. The high reaction rates and 

environmental friendliness are the most important 

advantages of using supercritical water. 

One of the challenges of using nanoparticles in 

different heterogeneous catalytic reactions is their 

dispersion in the reaction medium and the difficulty of 

recovering them. To overcome this problem, 

nanoparticles are usually immobilized on a support. 

Materials are suitable for catalyst support that possess 

a large surface area, high chemical and physical 

stability. In addition, the chemical and physical 

properties of the support’s surface can affect the 

performance of nanoparticles and thereby improve the 

properties of the supported catalysts. In laboratory and 

industrial studies, various catalyst supports have been 
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studied and used, the most important are silica, 

alumina, titania and some mineral soils like bentonite 

and kaolin. 

Among these supports, bentonite has attracted 

many attentions in recent years due to its abundance, 

cheapness and satisfactory morphological properties. 

Various nanoparticles such as tin dioxide, zinc oxide, 

silver oxide, and etc. have been immobilized on 

bentonite by different methods. Moreover, their 

performance in different reactions has been 

investigated. According to the researchers, the use of 

nanocomposites including metal oxide nanoparticles 

and bentonite compared to solitary nanoparticles 

improves catalytic performance and facilitates the 

recovery of catalysts. They attribute this performance 

improvement to the properties of bentonite.  

 

2. Materials and Method 

Tin (II) chloride (Sncl4.5H2O) with high purity of 98% 

was prepared by Merck. High purity modified 

bentonite was purchased from one of the mines of 

Birjand, South Khorasan province. Double distilled 

water was used in all experiments. 

A batch reactor with capacity of 20 ml was used to 

synthesize bentonite-tin dioxide nanocomposite. In 

order to synthesize nanoparticles, a solution of 0.1 M 

tin (II) chloride was first prepared. Then 6 ml of this 

solution together with 1 g of bentonite powder was 

poured into a beaker and mixed for 15 minutes on a 

magnetic stirrer. The reactor was loaded with mixture 

and placed in a furnace with temperature of 480 ° C for 

2 h. After reaction time, the reactor was removed from 

the furnace, submerged in cold water and the 

precipitated nanoparticles were separated from the 

solution by using a high speed centrifugation. 

Afterward, the nanoparticles were washed three times 

with distilled water to eliminate any impurities on the 

surface of the nanoparticles. The final precipitates 

were dried at the room temperature for 24 hours.  

 

3. Results and Discussion 

The XRD pattern of bentonite and bentonite-tin 

dioxide nanocomposites is shown in Fig. 1. According 

to the pattern of pure bentonite, it can be concluded 

that quartz, cristobalite and montmorillonite are the 

main components of the bentonite.  
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Figure. 1- XRD pattern of: (a) pure bentonite, (b) 

bentonite-tin dioxide nanocomposite. 

 

Fig. 2 shows SEM images of bentonite-tin dioxide 

nanocomposites at two magnifications of 5000 and 

10000. 

 

Figure. 2- SEM images of bentonite-tin dioxide 

nanocomposite: (A) 5x magnification, (b) 10,000x 

magnification. 

From these images, large bentonite particles with a 

sheet structure act as a nanocomposite support on 

which tin dioxide nanoparticles were dispersed. TEM 

image of the nanocomposite is displayed in Fig. 3. In 

this figure, due to the image scale (100 nm) and the 

smaller tin dioxide nanoparticle size, the successful 

synthesis of tin dioxide nanoparticles and their 

immobilization on a bentonite support in the 

supercritical water environment is observed.  

 

Figure. 3- TEM images of bentonite-tin dioxide 

nanocomposite. 

4- Conclusion  

In this paper, the possibility of synthesizing bentonite-

tin dioxide nanocomposite in supercritical water 

environment was investigated. The results of various 

analyses such as X-ray diffraction (XRD), scanning 

electron microscopy (SEM) and transmission electron 

microscopy (TEM) confirmed the immobilization of 

tin dioxide nanoparticles on bentonite in the 

supercritical water medium. The synthesized 

nanocomposite had suitable catalytic properties such 

as proper particle size and high specific surface area 

and pore volume. Overall, the results showed that the 

supercritical water method is a suitable and simple 

method for synthesizing of various nanoparticles and 

nanocomposites. 
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