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 ملخص

 الـ       بطريقة  )3FeBO(( III)تم في هذا البحث تحضير المركب بورات الحديد 

(Sol Gel)  من ً وحمض   Fe(NO3)3.9H2Oنترات الحديد الثلاثي  ملح انطلاقا

كمثبت، حيث قمنا بتحضير المركب  الستريك باستخدام حمض  )3BO3H(البور

على  تحديد درجة الحرارة الأفضل للحصولوترميده عند درجات حرارة مختلفة ل

 – X)ورات الناتجة بمطيافية الأشعة السينية البلورات المطلوبة ومن ثم دراسة البل

Ray)  و جهاز التفاضل الحراري(DTA) ،  ومطيافية تحت الحمراءIR)) 

أظهرت النتائج تشكل المركب بدرجات  ((SEM الماسح والمجهر الإلكتروني

وهو بنية  مئوية وبنيته البلورية من نمط الكالسيتدرجة  1000أقل من  حرارة

 . R3Cرباعية ذات مجموعة تناظر فراغي 
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Abstract 

In this research, the compound iron borate (FeBO3) was 

prepared by sol gel method from iron nitrate Fe(NO3)3.9H2O 

and boric acid (H3BO3) using citric acid C6H8O7.H2O as a 

stabilizer, where we prepared the compound calcinated at 

different temperatures to determine the best temperature to 

obtain the required crystals then studying the crystals by X-

ray spectroscopy (DTA), (IR) and scanning electron 

microscopy (SEM). The results showed the formation of 

the compound at relatively low temperatures less than 

10000C and its crystalline structure of the calcite type, 

which is a tetragonal structure with R3C space group. 
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 مقدمة: -1

ة لما تتناول مواضيع الأكاسيد المختلطظهرت في الآونة الأخيرة دراسات كثيرة  

وجية كنولتتمتع به هذه المركبات من أهمية كبيرة في كافة المجالات الصناعية والت

ن عحيث تبين أن الأوكسيد المشترك يظهر خصائص جديدة أكثر فعالية  .والطبية

ً لتطو  وادير مالأكاسيد المكونة له مما يجعل هذا النوع من الدراسات حقلاً خصبا

 جديدة بخصائص محسنة.

ء لكيمياامركب بورات الحديد يتصدر قائمة المواد الهامة في وجد الباحثون أن وقد 

 اللاعضوية لما يمتلك من تطبيقات هامة في كافة المجالات نذكر منها:

 لا ثحي الصحة، تهدد التي الخطيرة الأمراض من السرطان يبقى: الطبية المجالات

 عدي لذلك. المطلوب بالمستوى العملية الاحتياجات تلبي أن العلاج طرق تستطيع

ً  عملاً  السرطان علاج في استخدامها يمكن جديدة مواد تطوير  حيث ينللباحث أساسيا

 زيادةل (PDA) بالبوليدوبامين تغليفها بعد مختلفة بأشكال الحديد بورات استخدمت

 .[1] السرطانية الخلايا استهداف في واستخدمت الحيوي التوافق

 مما الحرارية، الموصلات أشباه من الحديد بورات تعتبر :الإلكترونية المجالات

 وأجهزة الإلكترونية الأجهزة من أهم المركبات التي تدخل في صناعة يجعلها

 .[2] الاستشعار

 مازة وادوم حمضية كمحفزات جيدة فعالية الحديد بورات أثبتت :ئيالكيميا المجال

 .[3]قود ع ثلاثة من لأكثر والبتروكيماوية الكيماوية في الصناعات أيونية ومبادلات

م د قاولذلك فقد تم تحضير مركبات بورات العديد من المعادن بطرائق مختلفة، فق

 )3LiFeBO(بتحضير بورات الحديد الثنائي والليثيوم  )2013L .Tao ,(الباحث 

ً المستخدمة في صناعة بطاريات الليثيوم  ن مبطريقة الاصطناع الصلب انطلاقا

وحمض  )LiOH(دروكسيد الليثيوم يوه )O2.2H4O2FeC(أوكزالات الحديدي 

حيث مزجت هذه المكونات وطحنت بوجود الأسيتون لمدة ساعة  )3BO3H(البور 

م ث (h 4)بوجود تدفق من غاز الارغون لمدة  (ºC 300)وتركت لتجف عند الدرجة 

أيضاً  (h 10)لمدة  (ºC 600)ضغطت على شكل اقراص ورمدت عند الدرجة 

 [4] (XRD)بوجود غاز الارغون. وتم توصيف المركب الناتج باستخدام تقنية 

 :ويظهره الشكل التالي
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والمحضرة بطريقة  لمركب بورات الحديد النقية والمشابة XRD( مخططات 1الشكل ) 

 الاصطناع الصلب

لتحضير بورات الحديد  (Cambaz,M.A 2015 .)وفي بحث مشابه قام به  

يت و بور (FeO)والليثيوم بطريقة الاصطناع الصلب انطلاقا من أكسيد الحديدي 

حيث مزجت هذه المكونات بوجود كمية صغيرة من الكربون  )2LiBO(الليثيوم 

دة فقط لمدة ساعة واح (ºC 600) الدرجةثم الترميد عند  (hr 15)الغرافيتي لمدة 

 :يويظهره الشكل التال [5] (XRD)وتم توصيف المركب الناتج باستخدام تقنية 
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 لصلبالمحضرة بطريقة الاصطناع اوالليثيوم لمركب بورات الحديد  XRDمخطط ( 2)  الشكل

بطريقة الاصطناع الصلب من قبل الباحث  )3VBO(حضرت بورات الفاناديوم 

(Zeng,X 2020)  مزج حمض البور مع مركبات مختلفة ً ي للفاناديوم وهانطلاقا

مزج  بنسبوفاناديل اسيتيل اسيتونات، خماسي أكسيد الفاناديوم، فانادات الأمونيوم 

عند  وبعد المزج تم الترميد (V:B= 3:1, 3:1.1, 3:1.2, 3:1.3, 3:1.4)مختلفة 

زي الارغون بوجود تدفق من غا (h 10)لمدة  (ºC 900-700)حرارة 

رقم وقد استخدم الباحث غاز الهدروجين كعامل مرجع للفاناديوم لوالهدروجين، 

ها ويبين (XRD). وقد تم توصيف المركبات الناتجة باستخدام تقنية (3+)أكسدة 

 :[6] الشكل التالي
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 المحضرة بطريقة الاصطناع الصلب الفاناديوملمركب بورات  XRDمخططات ( 3)  الشكل

ذه الطريقة من مميزات هفي الاصطناع لما تتميز به  Sol-Gel لوقد اخترنا طريقة ا

و ألفة تجعلها مرغوبة في النواحي الصناعية فهي لا تحتاج لأدوات أو تجهيزات مك

 ة:وتتألف من الخطوات الرئيسية التالي [7]درجات حرارة عالية في الاصطناع 

لاح ويتم في هذه المرحلة حلمهة الأم: المستخدمة المعادن مركبات حلمهة -1

 وكسيدهيدرالمعدنية وذلك عن طريق حل هذه الأملاح بالماء بوجود محلول قلوي من 

 .المعادن المطلوبة هيدروكسيداتالأمونيوم، حيث تتشكل 

 وكسيداتالهيدروهنا يتم مزج : ()نمو الجل المحلمهة المركبات وبلمرة تكثيف - 2

ع مع بعضها البعض بوجود عامل استقرار )مثبت( حيث يقوم هذا المثبت على من

 لمرحلةاوفي هذه  المعدنية وتشكيل المحلول الغروي المستقر. الهيدروكسيداتترسيب 

ة كل شبكها لتشوتبدأ بالارتباط فيما بين للهيدروكسيداتتحدث عملية التكاثف )البلمرة( 

 . المعدنية المترابطة روكسيداتالهيدثلاثية الأبعاد من سلاسل 

يزداد ، ومع مرور الزمن يستمر الجل بالنمو و(Gel)وهذه هي بداية تشكل الهلام 

ى ة تسمد بكافة الاتجاهات، وهذه العمليتطول السلاسل البوليميرية المتشكلة وتم

انساً تج أكثر بلوراته وتصبح الجل ثباتية تزداد ، حيث(Ageing)بعملية التعتيق 

 تجانسه. ويزداد

 :التجفيف  -3
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ماء المتشكل بالترشيح ويتم غسله بال (Gel)وفي هذه المرحلة يتم فصل الهلام 

يل للمحال (C° 105)المقطر ويجفف عند درجة الحرارة المناسبة وعادة ما تكون 

 المائية.

ائية ويجب التنويه أن عملية التجفيف لها دور أساسي في تحديد الخصائص الفيزي

ن ذيب موالبنيوية للمركب الناتج، فعند التجفيف العادي يحدث تطاير لجزيئات الم

ء الما داخل مسامات الهلام المتشكل ونتيجة لقوى التوتر السطحي الكبير لجزيئات

ة الحال ي هذهففة المادة الناتجة وتسمى المادة يحدث انهيار لهذه المسامات وتزداد كثا

 .(Xerogel)بـ 

رجة الحرارة وهنا يتم حرق العينات الناتجة من عملية التجفيف عند د: الحرق -4

خفض كون أتالمناسبة لتحضير الجملة، والجدير بالذكر أن درجة الحرارة اللازمة هنا 

أخرى، حيث أن  بكثير من الحرارة اللازمة لتحضير الجملة في طرائق

أما في  (Sol-gel)تكون مرتبطة مع بعضها البعض في طريقة  الهيدروكسيدات

كاسيد ن الأطريقة الاصطناع الصلب مثلاً نحتاج لحرارة عالية جداً لحدوث التفاعل بي

 الممزوجة.

 :(Sol-gel)يبين الشكل التالي مراحل التحضير في طريقة 

 

 لتحضير الأكاسيد المعدنية Sol-gel( مخطط يوضح طريقة 4)  الشكل

 مشكلة البحث:  -2
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 اللاعضوية الصناعات في الهامة المركبات من 3FeBO الحديد يعد مركب بورات

. [8]طبية وال التكنولوجية المجالات كافة في متعددة صناعية تطبيقات من يمتلكه لما

 ضاءةالإ الضروري من نجد لذلك قليلة المركبات هذه حول الدراسات كانت ذلك ومع

 وخواص جيدة نقاوة و عالي بمردود وكيفية تحضيرها المركبات هذه خصائص على

 لنوعيا السطح ومساحة البلورات حجم ناحية من الصناعية التطبيقات لكافة مناسبة

  امهااستخد أمكانية كذلك و المتعددة الصناعات في المرغوبة الخصائص من وغيرها

 كفاءة. أكثر وبدائل جديدة كحفازات

 

 

 أهمية وهدف البحث:  -3

محاليىل  مىن بىدءاً  lGe-Solالىـ  بطريقىة 3FeBO المركىب البحث الىى تحضىير يهدف هذا

 ومىن( 1:2كمثبىت بنسىبة ) السىتريكواستخدام حمض ، ( وحمض البورIII) حديدال نترات

 فىىي رقالحىى اثنىىاء الجملىىة علىىى تطىىرأ التىىيالبنيويىىة  التغيىىرات و البلوريىىة بنيتىىه دراسىىة ثىىم

 .ممكنةال التكاليف قلوبأ الصفات أفضل وفق المركب اهذ لتحضير محاولة

 الجزء العملي: -4

 التجهيزات والأدوات المستخدمة: -4-1

 gr 0.0001ميزان تحليلي بدقة تصل إلى  -

 .أدوات زجاجية مختلفة  -

 .عالية بوتقات خزفية تتحمل درجات حرارة -

 .(memmert) انتاج شركةمجفف لتجفيف العينات من  -

     يصل مجالها حتى الدرجة (Carbolite)مرمدة لحرق العينات وهي ومن نوع  -

Co 1100. 

من  X-Ray Powder Diffractometerجهاز انعراج الأشعة السينية للمساحيق  -

 .سم الفيزياء جامعة البعثق-كلية العلوم  Philips-PW-1840طراز 

 جامعة- Jascco  شركة نمIR-Spectrometer   الأحمر تحت ما طيف جهاز -

 .البعث

 وعن من DTA للعينات الحراري السلوك لدراسة التفاضلي الحراري التحليل جهاز -

Chimadzu-تشرين جامعة. 

 .الذرية الطاقة هيئة-( SEM) الالكتروني المجهر جهاز -
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 .هاون خزفي لطحن العينات للحصول على مسحوق ناعم قدر الإمكان -

 

 .)89%(نقاوة  ( (Himedia)من انتاج شركة )NO)O2.9H3)3Fe( نترات الحديد -

 .)97%(نقاوة  )Himedia(من انتاج شركة  )3BO3H(حمض البور  -

 .(%99.5)نقاوة  (Himedia)من انتاج شركة  (NaOH)هدروكسيد الصوديوم  -

نقاوة  )mediaTM(من انتاج شركة   )O2.H7O8H6C(حمض الستريك  -

(99.5%). 

 طريقة العمل: -4-2

 :الحديد دهيدروكسيتحضير  -4-2-1

د ( ومحلول هيدروكسيlllبدءً من محلول نترات الحديد )تم تحضير الهيدروكسيد 

 الصوديوم وفق النسب السكتيومترية للمعادلة التالية:

 

م قدره وبحج (M 0.01)حيث تم تحضير محلول مائي لملح نترات الحديد الثلاثي بتركيز 

(25 mL)  ددروكسيلهيومع التحريك المستمر محلول مائي  البطيءوأضفنا اليه بالتنقيط 

 أحمر بلون راسب تشكل، حيث لوحظ (mL 25)وبحجم  (M 0.03)الصوديوم بتركيز 

رات مالذي يرشح ويغسل بالماء المقطر عدة  الثلاثي الحديد هيدروكسيد هو قرميدي

 للتخلص من أيونات الصوديوم والنترات.

 :محلول بورات الصوديومتحضير  -4-2-2

 هيدروكسيدمحلول و البور حمض محلول من ابتداءً  الصوديوم بورات محلول حضرنا

 :التالية التفاعل معادلة في الموجودة ومتريةيكتالس للنسب وفقا الصوديوم

 

وأضيف لمحلول  (mL 25)بحجم  (M 0.01)حضر محلول حمض البور بتركيز حيث 

 وبذات الحجم مع التحريك. (M 0.03)الصوديوم المحضر بتركيز  هيدروكسيد

 :الجملةتحضير  -4-2-3

 سابقا المحضر الثلاثي الحديد هيدروكسيد مع  الصوديوم بورات محلول بمزج قمنا

 من متجانس مزيج على فحصلنا الغرفة حرارة بدرجة دقيقة 15 لمدة جيداً  المزيج وحركنا

( جملة-مثبت) مولية وبنسبة للجملة الستريك حمض محلول من مل 10 أضفناثم  .الجملة

 عند وجففناه الجل رشحنا ثم ومن دقائق عشر التشتت جهاز في المحلول وضعنا (2:1)

 السلوك لدراسة منها واحد اقسام لأربع الناتج قسمنا. بعد ذلك (ºC 105)الدرجة 

 .مختلفة حرارة درجات عند للترميد والباقية الحراري
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 تبعة:الم Sol-Gelيبين الشكل التالي مخطط التحضير وفق طريقة الـ 

 

 بعةالمت Sol-Gel( مخطط تحضير بورات الحديد وفق طريقة الـ 5الشكل ) 

 .XRD, DTA, IR تقنيات باستخدام المحضرة العينات توصيف تم ذلك بعد

 النتائج والمناقشة: -5

 :(DTA-Tg) باستخدام تقنية الحراري السلوك دراسة -1-5

-0) درجات الحرارة مجال حيث تم المسح في السلوك الحراري للمركب (7الشكل )يبين 

1000 ºC حيث تظهر أول قمة عند الدرجة )(140 ºC)  وهي ماصة للحرارة تعود

أوكسيد لتشكل تعود أيضاً وماصة للحرارة وهي القمة الثانية أما  ،لخسارة الماء الفيزيائي

 ترافقيهو ماو (ºC 325) الدرجة  عند البور بنزع جزيئة ماء من هيدروكسيد البور

 .بانخفاض في الوزن
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المركب  ثبات في الوزن تعود لتشكل مع (ºC 715) الدرجة القمة الناشرة للحرارة عند

 دجديتعود لتشكل نمط بلوري وناشرة للحرارة فهي  (ºC 830)عند الدرجة  القمةو

 تعود لتفكك المركب. (ºC 915)الدرجة  قمة ماصة للحرارة عندو ،للمركب

 

 محضرة بطريقة السول جل 3FeBO( مخطط التحليل الحراري التفاضلي لعينة 6الشكل ) 

 :السينية الأشعة مخططات دراسة -2-5

 مختلفة بعد دراسة السلوك الحراري قمنا بترميد المسحوق المحضر عند درجات حرارة

(600-800 ºC)  لمدة ثلاث ساعات وقمنا( بمقارنة أطيافXRD لهذه )مع  لعيناتا

أطياف المركبات الأساسية المستخدمة في عملية التحضير لنتبين مدى اكتمال التفاعل. 

حيث يفسر ظهور قمم عائدة للمواد الأولية المستخدمة في الاصطناع لوجود آثار من 

المواد المتفاعلة وأن التفاعل لم يتم بشكل كامل وهذا بدوره يؤثر على عملية التبلور من 

 .لورة وشكلهاحيث سرعة نمو الب

  (h 3)ولمدة  (ºC 600) الدرجة عند المرمدة للعينة( 7في الشكل ) المخطط من نلاحظ

 هذه عند تشكلي لم المركب أن القول يمكن وبالتالي فقط الأولية للأكاسيد تعود  قمم وجود

 .أعلى حرارة لدرجات يحتاج المطلوب المركب وأن الدرجة
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عند الدرجة  )3O2B-3O2Fe(الإصطناع غير مكتمل في الجملة  )XRD(( مخطط 7الشكل ) 

(600 ºC) 

 قمىىىم سىىىاعات 3 مىىىدةل (700ºC) الدرجىىىة عنىىىد المرمىىىدة للعينىىىة(XRD) مخطىىىط يظهىىىر 

ذات  للمركىب المرجعيىة بالبطاقة مقارنتها بعد الحديد بورات للمركب تعود وحادة واضحة

 البلوريىىىة البنيىىىة وفىىىق المركىىىب بلىىىوروالتىىىي أظهىىىرت ت (JCPDSNo21-0423)الىىىرقم 

 قمنىىا. و[9]وبنىىاء عليىىه حسىىبت قىىرائن ميلىىر  R3C التنىىاظر لمجموعىىة وينتمىىي الرباعيىىة

ً  الثوابىت وحسىاب d البلورية المستويات بين البعد قيم بحساب  لتبلىورا نمىط لمعىادلات وفقىا

 :القائم الرباعي
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 (ºC 700)الدرجة عند  المرمدة الحديد بورات لعينة (XRD)مخطط ( 8)  الشكل

 التي قمنا بحسابها:بينما يبين الجدول التالي القيم 

 

 (ºC 700)( الحسابات البنيوية لمركب بورات الحديد المحضر عند الدرجة 1الجدول ) 

 سىىاعات 3 مىىدةل (ºC 800) الدرجىىة عنىىد المرمىىدة للعينىىة (XRD) مخطىىطبينمىىا يظهىىر 

 بارتفىاع للمركىب التبلىور عمليىة تحسىن علىى يدل مماتحسن في شدة القمم العائدة للمركب 

 . السابقة الدراسات مع يتفق ما وهو الدرجة هذه الى الحرارة درجة

a d h       k         l Ө 2 Ө PEAK 

4.343 2.908408 1       0      4 19.47 38.94 1 

4.566 2.522135 1       1      0 22.78 45.56 2 

4.535 2.257576 1      1      3 25.415 50.83 3 

4.343 2.091793 2      0      2 27.61 55.22 4 

4.546 1.806903 1     1      6 32.425 64.85 5 

4.687 1.606136 1      2     2 37.155 74.31 6 

4.671 1.513281 2      1      4 39.845 79.69 7 

a=b = 4.527A0   ,    c=15.6A0  
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 (ºC 800)الدرجة عند  المرمدة الحديد بورات لعينة (XRD)مخطط ( 9)  الشكل

 

 (ºC 800)الحسابات البنيوية لمركب بورات الحديد المحضر عند الدرجة ( 2)  الجدول

 بعض اختفاء(XRD) مخطط من نلاحظ (ºC 900) الى الحرارة درجة رفع عندأما 

 وأوكسيد البور لأوكسيد تعود مختلفة بشدات قمم عدة وظهور ،للمركب تعود التي القمم

 نتائج مع يتفق ما وهو الدرجة هذه عند المركب تفكك بدء على يدل ما وهو الحديد

 .[10] السابقة الدراسات

a d h       k        l Ө i/i0 2 Ө PEAK 

4.410 3.792664 0       1        2 14.795 35 29.59 1 

4.129 2.920096 1       0        4 19.37 100 38.74 2 

4.191 2.480727 1       1       0 22.98 35 45.96 3 

4.714 2.256673 1       1       3 25.415 50 50.83 4 

4.810 2.06567 2       0       2 27.96 35 55.92 5 

4.194 1.823818 1       1       6 32.075 40 64.15 6 

4.138 1.605397 1       2       2 37.105 25 74.21 7 

4.563 1.521163 2       1       4 39.545 25 79.09 8 

 a=b = 4.393A0   ,    c=15.6A0  
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 (ºC 900)الدرجة عند  المرمدة الحديد بورات لعينة (XRD)مخطط ( 10)  الشكل

 

 :طيف الأشعة تحت الحمراء دراسة -3-5

 للجملىىة المحضىىرة بىىورات الحديىىد والمرمىىدة عنىىد درجىىة التشىىكل    (IR)تىىم تسىىجيل طيىىف 

(700 ºC) :ويظهر الشكل التالي الطيف الناتج 
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       ( طيف الأشعة تحت الحمراء لمركب بورات الحديد المتشكل عند الدرجة11)  الشكل

(700 ºC) 

ل الطيىىف والأعىىداد الموجيىىة الموافقىىة لكىىويبىىين الجىىدول التىىالي عصىىابات الامتصىىاص فىىي 

 منها:

 لمركب بورات الحديد (IR)( عصابات الامتصاص في طيف 3)  الجدول

 عصابة

 الإمتصاص
 نمط الأهتزاز

 العدد الموجي
1-cm 

 O-H 3400امتطاط الرابطة  1

 1660 حني جزيئات الماء في الشبكة البلورية 2

 3BO 1200-1400الروابط  في وحدات  امتطاط 3-4

 6FeO 600-400في وحدات  O-Feالروابط  امتطاط 5

 :الإلكتروني الماسح نتائج المجهر -4-5

الحصىول  قمنا بدراسة المسحوق بتقنية المجهر الإلكتروني الماسح وتظهر النتىائج التىي تىم

والشكل التىالي ( 282nm-610nm عليها شكل كروي للحبيبات تتراوح أقطارها ما بين )

 يبين صورة المركب تحت المجهر:
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لدرجة المحضرة عند ا ( صورة المجهر الإلكتروني الماسح لعينة بورات الحديد12)  الشكل

(0700C) 

 

المرافق لبيانىات المجهىر الإلكترونىي مخطىط تظهىر نسىبة  Edxمخطط  (13الشكل )وفي 

 العناصىىر الموجىىودة فىىي العينىىات ويظهىىر العناصىىر الأساسىىية فىىي المركىىب ويظهىىر النسىىبة

 .Bثم البور  Feثم الحديد  Oالأكبر لعنصر الأوكسجين 



 ه البنيويةائصصودراسة خ Gel-Solـ بطريقة ال 3FeBO (III) بورات الحديداصطناع مركب 

40 
 

 

 المركب في الموجودة لعناصر لنسبة EDX ( مخطط13)  الشكل

 :الإستنتاجات-6

 المىىواد مىىن ابتىىداء  GEL-SOL لا بطريقىىة 3FeBO الحديىىد بىىورات المركىىب تحضىىير تىىم

( 2:1) موليىة بنسىبة كمثبىت السىتريك وحمض البور وحمض الثلاثي الحديد نترات الأولية

 عةالأشىى وحيىىود التفاضىىلي الحىىراري التحليىىل بتقنيىىة البلوريىىة بنيتىىه ودراسىىة مثبىىت-جملىىة

 حىىرارة درجىىة عنىىد المركىىب تشىىكل النتىىائج أظهىىرت الماسىىح الإلكترونىىي والمجهىىر السىينية

(700 ºC) مخططات من كل نتائج وتوافق DTA ـ والX-ray  البلىوري البعىد حسىاب تم 

d  مخططىىات مىىن X-ray المركىىب اليهىىا ينتمىىي التىىي الربىىاعي التبلىىور نمىىط ومعىىادلات 

 أقطارهىىا وحىىددت الكىىروي الحبيبىىات شىىكل الماسىىح الإلكترونىىي المجهىىر نتىىائج وأظهىىرت

 .العينة في العناصر ونسبة النانوية
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