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 قطعات متخلخل يكي شروع انجماد بر ساختار و خواص مكاني دمايرتاث
 ي انجماديگر يخته شده به روش ريد توليتي آپاتيدروكسيه

  1ي غضنفرين محمد حسيد، س2يزاده، مسعود عل1يان زماني، عل1ي باغبادرانيانيزهره كاو

  ي پژوهشگاه مواد و انرژيك،ژوهشكده سرام پ2ي،  پژوهشگاه مواد و انرژيشرفته، نانو و مواد پي پژوهشكده فناور1
a-zamanian@merc.ac.ir 

ي قطعـات متخلخـل سـراميكي        گري انجمادي روشي جديد و با بيشترين امكان كنترل جهـت تهيـه             روش ريخته : چكيده
هدف از مطالعه حاضر بررسي تاثير دمـاي شـروع انجمـاد بـر ريزسـاختار و خـواص مكـانيكي قطعـات متخلخـل                         . باشد مي
در اين پـژوهش ابتـدا دوغـاب پايـداري از هيدروكـسي             . گري انجمادي است   دروكسي آپاتيتي توليد شده به روش ريخته      هي

پـس از انجمـاد بـا نـرخ         . ريختـه شـد   ) -21 و   -C7+  ،0  ،7-  ،14°(آپاتيت آماده شد، سپس درون قالب با دماهاي متفاوت          
C/min° 1، ها در دماي    دستگاه خشك كن انجمادي تصعيد شد و نهايتا نمونه        ها با استفاده از      هاي يخ داخل نمونه    كريستال

°C 1350  هاي ايجاد شده با اسـتفاده از ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي             اندازه و مورفولوژي تخلخل   .  زينتر شدند )SEM (
بـه افـزايش     بيانگر اين است كه افزايش دماي شروع انجماد منجر           SEMتصاوير به دست آمده از      . مورد بررسي قرار گرفت   

ها نيز مورد بررسي قرار گرفت كه حـاكي          خواص مكانيكي نمونه  . گردد  مي يهاي بين ساختار   ها و افزايش پل    اندازه تخلخل 
 همزمان با كاهش ميزان دماي شـروع انجمـاد          MPa 5/24 تا   MPa 2/12از افزايش درصد تخلخل و استحكام فشاري از         

  .باشد مي
  ي تخلخل، استحكام فشاري  شروع انجماد، اندازهيدما ي، انجماديگر يختهر :كليد واژه

  مقدمه -1
هاي پيشنهاد شده بـراي   اگرچه تخلخل در قطعات به عنوان يك موضوع مشكل ساز در طولاني مدت مطرح است، اما پتانسيل           

گر به طور   مواد متخلخل ا  . هاي اخير شده است    مواد متخلخل باعث جلب توجهات بيشتري به اين دسته از قطعات در طي سال             
بـه عنـوان مثـال قطعـات        . ]1- 3[توانند فوايد زيادي با ساختار متخلخل خود فراهم آورنـد          صحيح طراحي و مهندسي شوند مي     

توانند كاربردهاي زيادي از قبيـل عـايق         مي... متخلخل سراميكي بسته به درصد تخلخل، اندازه تخلخل، استحكام مكانيكي و            
داشـته  ... گرهاي شيميايي و     هاي كاتاليست، الكترودهاي پيل سوختي، حس      ندسي بافت، پايه  حرارتي، جاذب، فيلتر، داربست مه    

هاي سراميكي وجـود دارد، كـه در ايـن           هاي زيادي جهت ساخت اين قطعات متخلخل سراميكي يا داربست          روش. ]4- 9[باشند
 ـ. ]10- 13[اشاره كرد   ... نواري و   گري   گري دوغابي، اسفنج پليمري، ريخته     گري ژل، ريخته   توان به ريخته   ميان مي  ك قطعـه   ي

زان ي ـآيد كه كنترل مناسـبي از انـدازه، مورفولـوژي و م            سراميكي متخلخل با پتانسيل كاربردي كامل فقط هنگامي بدست مي         
هـا از    اگرچه كنترل كامل بر ساختار و خواص نهايي دائمـا در حـال بهبـود اسـت امـا اكثـر روش                     . ها وجود داشته باشد    تخلخل

تواننـد دامنـه محـدودي از        هاي ساخت قطعات متخلخل تنها مـي       به عنوان مثال هر يك از روش      . برند هايي رنج مي   دوديتمح
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سـاز   تواند ايجاد مـشكل كنـد؛ عامـل تخلخـل          از بين بردن عامل تخلخل ساز نيز در مواردي مي         . اندازه تخلخل را فراهم آورند    
ها باعث كاهش استحكام قطعه شـده كـه          طرفي افزايش درصد و اندازه تخلخل     از  . محيطي باشد  حتما بايد بدون آلودگي زيست    
در نتيجه استفاده از روشي كه بتواند كنترل كاملي بر پارامترهاي متفـاوت سـاختار متخلخـل                 . كند كاربردهاي آن را محدود مي    

ي انجمادي به دلايـل صـرفه       گر هاي ساخت قطعات متخلخل روش ريخته      در ميان روش  . داشته باشد بسيار حائز اهميت است     
ها و همچنـين اسـتحكام       گيري تخلخل  گيري، امكان كنترل ميزان، اندازه، شكل و جهت        اقتصادي، انقباض كم در فرآيند شكل     

ايـن تكنيـك شـامل انجمـاد        . ]14- 16[ي اخير مورد توجه محققين قرار گرفته است          مكانيكي نسبتاً مناسب؛ در طي چند دهه      
هاي يخ به حالت گازي در فشار پايين و در نهايت زينتر كردن به منظـور                 به دنبال آن تصعيد كريستال    يك دوغاب سراميكي و     

. ]17, 18[باشـد    مـي  1هاي يك جهتـه    ك ساختار متخلخل با كانال    يمعمولا قطعه نهايي شامل     . باشد ها مي  چگال شدن ديواره  
هـا   بـر سـاختار تخلخـل     ...   و   2و درصد پراكنده ساز، نرخ انجماد     عوامل زيادي از قبيل درصد پودر در دوغاب، اندازه پودر، نوع            

 و  3بـه عنـوان مثـال دويـل       . ]19- 22[باشـد    ي اين پارامترهـا در جريـان مـي         باشند و مطالعاتي توسط محققين درباره      موثر مي 
سـاختارهاي متخلخـل    همكاران به بررسي تاثير درصد پودر موجود در دوغاب و نرخ انجماد بر خواص ريزساختاري و مكانيكي                  

 و همكاران به بررسي تاثير اندازه پودر بـر درصـد و             4در تحقيقي ديگر زمانيان   . ]18[آلومينايي تهيه شده به اين روش پرداختند        
 و 5اي ديگر فنـگ يـي   همچنين در مطالعه. ]23[هاي هيدروكسي آپاتيتي پرداختند    ها و خواص مكانيكي داربست     اندازه تخلخل 

ها و خـواص مكـانيكي قطعـات متخلخـل سـراميكي             سي تاثير درصد پودر موجود در دوغاب بر ساختار تخلخل         همكاران به برر  
هيدروكـسي آپاتيـت بـه      . ]24[گري انجمادي پرداختند     نيتريد سيليكون تهيه شده در دماي شروع انجماد ثابت به روش ريخته           
ن در سطح وسيعي براي كاربردهاي جايگزين استخوان        دليل زيست سازگاري، زيست فعالي و شباهت زياد به بافت سخت انسا           

 آنهـا،  درون بـه  بافـت  رشد امكان به توان يم متخلخل ا يداربست صورت به ماده نياي ها تيمز از. گيرد مورد استفاده قرار مي   
 كنـون  تـا . ]25, 26[ كـرد  اشـاره ي  اسـتخوان  بافـت  با شدن نيگزيجا تيقابل تاينها و ها سلول هيتغذ وي  خون عروق رشد امكان
 در تي ـآپاتي  دروكـس يه متخلخـل  قطعـات  از استفاده جهت مناسب تخلخل و ساختار بهي  ابيدست منظور بهي  گوناگون قاتيتحق

اند، با اين حال هنوز تـاثير پارامترهـاي          رفتهگ قرار استفاده موردي  گوناگوني  ها روش و رفتهيپذ صورت استخوان بافتي  مهندس
بر اسـاس اطلاعـات موجـود تـا بـه حـال مطالعـه و                ]. 11،17،19[باشد   طعات در حال بررسي مي    مختلف بر روي ساختار اين ق     

هـاي   ها و خـواص مكـانيكي داربـست        هاي ساختاري تخلخل   ي تاثير تغيير در دماي شروع انجماد بر تمامي جنبه          بررسي درباره 
از اين رو در ايـن تحقيـق بـه بررسـي تـاثير      . گري انجمادي انجام نپذيرفته است هيدروكسي آپاتيتي تهيه شده به روش ريخته 

گـري   دماي شروع انجماد بر ساختار و خواص مكانيكي قطعات متخلخـل هيدروكـسي آپـاتيتي توليـد شـده بـه روش ريختـه                       
  .انجمادي پرداخته شده است

  
1 Unidirectional 
2 Cooling Rate 
3 Deville 
4 Zamanian 
5 Feng Ye 
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  هاي تجربي فعاليت -2
  ساخت داربست - 2-1

در ابتدا دوغاب هيدروكسي آپاتيت     . مادي تهيه گرديد  گري انج  در اين تحقيق قطعات متخلخل هيدروكسي آپاتيتي به روش ريخته         
)HA ( حجمي پودر  15%با مخلوطHA   با انـدازه متوسـط  µm9/3   و سـطح ويـژه µm06/11) Merck ،2196 ،Germany( ،

وينيل   وزني پودر هيدروكسي آپاتيت و چسب آلي پلي4%با غلظت ) Dolapix CE64 ،Zschimmer،  Germany(پراكنده ساز 
هـاي   ساعت با گلوله  24و سپس براي مدت   ] 17[ وزني پودر هيدروكسي آپاتيت در آب مقطر تهيه شد           4%با غلظت   ) PVA(الكل  

گـري، دوغـاب در يـك     پـيش از ريختـه  . آلومينايي تحت عمليات آسياب مكانيكي قرار گرفت تا دوغاب پايـداري بـه دسـت آيـد      
عمليـات انجمـاد درون يـك قالـب         . ي محبوس از آن گاز زدائي شـد       تا زمان خروج كامل هوا    )  مگاپاسكال 02/0(دسيكاتور خلاء   

. ي مسي كه از پايين به يك مخزن نيتروژن مايع متـصل بـود انجـام گرفـت      بر روي يك قطعه (PTFE)1تترا فلوئورو اتيلني پلي
. شـد   تنظـيم مـي   (PID)2ي يك هيتر حلقوي و يك دستگاه كنترل كننده دماي قطعه ي مسي علاوه بر نيتروژن مايع به وسيله

 تا انجماد كامل نمونه     ºC/min 1ريخته شد و پس از آن با نرخ         ) -21 و   -14،  -7،  0،  +7(دوغاب درون قالب با دماهاي متفاوت       
علت انتخاب دماها با اين فاصله پلكاني نتايج تحقيق پيشين است كه مشخص گرديد در فواصل دمـايي كمتـر تفـاوت                      . سرد شد 

هاي منجمد شده بـا احتيـاط از قالـب خـارج شـده و بـه دسـتگاه                    نمونه]. 17[باشد   اوت آماري معنا دار مي    ساختاري كم و فاقد تف    
 48 به مـدت  Pa 1/2 و فشار -ºC 55 در دماي) FD-10, Pishtaz Engineering Co., Tehran, Iran (3كن انجمادي خشك

هـاي خـام     در ادامـه نمونـه    . اي آنها تخلخل باقي بمانـد     ها تصعيد شده و به ج      هاي يخ درون قطعه    ساعت منتقل شده تا كريستال    
 2گراد حرارت داده شـدند و پـس از نگهـداري بـه مـدت                  درجه سانتي  600 تا دماي    ºC/min 5درون كوره قرار گرفتند و با نرخ        

  .]17[ ساعت در اين دما پخت شدند 2گراد رسيده و به مدت   درجه سانتي1350ساعت با همان نرخ حرارتي به دماي 

  بررسي خواص -2-2
  آناليز فازي -2-2-1

به منظور بررسي تاثير دماي زينترينگ در تغيير فاز پودر هيدروكسي آپاتيت اوليه آزمون پراش اشعه ايكس با دستگاه پراش پرتـو                      
 انجـام گرفـت و   mA 30 و جريـان  kV 40 تحت شرايط ولتاژ Cu-Kα با پرتو تكفام Philips PW3710 مدل XRD 4ايكس

  . جهت شناسايي فاز كريستالي انجام شدJCPDSهاي  داربست و استانداردXRD پراش مقايسه بين الگوي
  )ها بررسي دو بعدي تخلخل(ها  اندازه و مورفولوژي تخلخل -2-2-2

قطعـات متخلخـل    ) اندازه، شكل و توزيع حفـرات     (همچنين جهت بررسي نقش دماي شروع انجماد بر روي ساختار و مورفولوژي             
HAي ميكروسكوپ الكتروني روبشي  ، تصاويري به وسيله توليدي به صورت دو بعدي)SEM, Streoscan360 (  تهيـه گرديـد .

  
1 Polytetrafluoroethylene 
2 Proportional-integral-derivative controller 
3 Freeze dryer 
4 X-ray Diffraction 
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هـا بـا     انـدازه دو بعـدي تخلخـل      . ها با لايه نازكي از طلا پوشش داده شـدند          به منظور دستيابي به تصاوير با كيفيت، سطح نمونه        
  .يري براي هر نمونه بدست آمدگ  اندازه50 و با حدود SEM از روي تصاوير Quantify Imageافزار  نرم

 از حاصـل  جينتـا  با سهيمقا در ها كيسرام در ها تخلخل و حفراتي  واقع ابعاد توزيع والبته بايد به اين موضوع توجه شود كه ابعاد          
 نتـايج  بنـابراين  دارنـد،  زينتـر  و سـاخت  حـين  ها تخلخل گيري جهت و نمونه برش مقطع به زيادي بستگي ريزساختاري مطالعات

 بـه ي  بـرا  باشـد،  متفـاوت ي  كم ها كيسرام در ها تخلخلي  واقع اندازه مقدار با است ممكن ها تخلخل دوبعدي مطالعات از اصلح
 حـد  نيكمتر به خطا نيا مقدار تا ديگرد هيته ها نمونه سطحي  رو از و زدن برش بدون ريتصاوي  تمام موضوع نيا رساندن حداقل
  .برسد ممكن

  )خل حجميميزان تخل(درصد تخلخل كل  -2-2-3
باشـد بـا مقايـسه دانـسيته تئـوري پـودر             ها مـي   ا سه بعدي نمونه   ينيز كه ميزان تخلخل حجمي      ) P(ها   درصد تخلخل كل نمونه   

ρsolid    نـسبت وزن بـه حجـم نمونـه،    (گيري شـده قطعـات        و دانسيته ظاهري اندازه ρscaffold(     و بـا اسـتفاده از فرمـول زيـر 
  ]:19[گيري شد اندازه

1(              
Solid

Scaffold1P



  

  .ها بدست آيد  نمونه مورد محاسبه قرار گرفت تا ميانگين و انحراف از معيار صحيحي از درصد تخلخل نمونه5حداقل تعداد 
  استحكام فشاري -2-2-4

 ,.Instron5565, InstronCorp( دسـتگاه تـست اسـتحكام مكـانيكي    اسـتفاده از  هـا نيـز بـا     همچنين استحكام فشاري نمونه

Canton, MA ( با سرعت فكmm/min 5/0ي مقـدار    نمونـه جهـت محاسـبه   5براي هر داربـست،  .  مورد بررسي قرار گرفت
  .ميانگين و انحراف از معيار استحكام فشاري مورد استفاده قرار گرفت

  نتايج و بحث -3
  آناليز فازيبررسي  -1- 3

شود  همچنانكه مشاهده مي  . دهد گراد را نشان مي     درجه سانتي  1350 آناليز فازي پودر اوليه و داربست زينتر شده در دماي            1شكل  
  .تغيير فازي در دماي مورد نظر اتفاق نيافتاده و ماده مورد نظر پايداري خود را در دماي فوق حفظ نموده است

  )ها بررسي دو بعدي تخلخل(ها  سايز و مورفولوژي تخلخل - 2- 3
، -C21- ،14°ها به ترتيـب    پاتيتي كه دماهاي شروع انجماد آن      مقطع طولي قطعات متخلخل هيدروكسي آ      SEM تصوير   2شكل

هـا وجـود دارد      ي كاملاً متمـايز در نمونـه        ناحيه 2همان طور كه در تصاوير نيز مشخص است         . دهد بوده را نشان مي   + 7 و   0،  -7
طور كه قبلاً توسط سـاير       ه همان مكانيزم تشكيل اين دو ناحي    . اي در بالا   ي چگال در پايين و يك ناحيه با تخلخل لايه          يك ناحيه 

  .]17, 19[باشد  هاي يخ مي ي انجماد و سرعت انجماد كريستال محققين نيز بيان شده است مرتبط با مرحله
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  گراد  درجه سانتي1350پراش اشعه ايكس از پودر هيدروكسي آپاتيت اوليه و زينتر شده در دماي  -1 شكل

  
  ؛ در دماي شروع انجمادهاي متفاوتها  تغيير ضخامت ناحيه چگال و اندازه تخلخل -2 شكل

  +C 7°)  ، هC 0°) ، د-C 7°)  ، ج-C 14°)  ، ب-C21°) الف

ي مسي قرار دارد تحت سرمايش زيـادي قـرار           شود، قسمتي كه در تماس با قطعه       ابتدا هنگامي كه دوغاب درون قالب ريخته مي       
هاي يخ به وجود آمـده بـه دام          ذرات سراميكي درون كريستال   در نتيجه اكثر    . شود گرفته و اين ناحيه با سرعت بالايي منجمد مي        

ي منجمد شده كه     ي انجماد در اثر ايجاد لايه      اما در ادامه و با كاهش سرعت جبهه       . آورند  و ناحيه اي چگال را به وجود مي        1افتاده
شـود، ذرات سـراميكي توسـط        لـب مـي   ي مسي به نواحي بالاتر قا      ي عايق رفتار كرده و مانع انتقال سرما از قطعه          مانند يك لايه  

گيرند؛ و همين امر باعث      ها قرار مي   كنند پس زده شده و در فضاهاي خالي بين آن          تر رشد مي   اي يخ كه آهسته    هاي لايه  كريستال
 تـاثير  2توان ديد كه تغيير دمـاي شـروع انجمـاد      به وضوح مي  . شود هاي يخ مي   اي پس از تصعيد كريستال     ي لايه  تشكيل منطقه 

ي چگال با افزايش دماي شروع انجماد بـه          ارتفاع ناحيه . ها دارد  تخلخل) اي ناحيه چگال و لايه   (هاي ساختاري    بسيار مهم بر جنبه   
ي چگـال بيـشتر بـوده و         هرچه دماي شروع انجماد كمتر باشد سرعت ايجاد ناحيـه         . يابد كاهش مي + C° 7 و   C° 0سمت دماي   

  
1 Entrap 



 ي غضنفرين محمد حسيد، سيزاده، مسعود عليان زماني، علي باغبادرانيانيزهره كاو

 

  1393ان تابست   2ي  شماره   3جلد   44
 

دومين تاثير كـاهش در دمـاي       . شود سمت دماهاي بالاتر برويم از ارتفاع اين ناحيه كاسته مي         شود و هرچه به      ارتفاع آن بيشتر مي   
 كه در آن    3 در شكل    2اين موضوع علاوه بر شكل      . باشد هاي سراميكي مي   ها و ديواره   شروع انجماد كوچكتر شدن اندازه تخلخل     

تـر بـه     دماي شروع انجماد پـايين    .  به خوبي واضح است    ها آورده شده است نيز      مقاطع عرضي و طولي تمامي نمونه      SEM تصاوير
تـر و در     باريـك ) ضخامت يك ديواره و يك تخلخـل در كنـار يكـديگر           (معناي سرعت جبهه انجماد بالاتر و طول موج ساختاري          

  .]18[.تر است نتيجه ساختار ظريف
زني كريستال يخ رسيده و تعداد زيادي كريستال         تر به شرايط جوانه    متر، آب داخل دوغاب بسيار سريع     از يك طرف در دماي شروع انجماد ك       

  .مانند ها سركوب شده و كوچك باقي مي اما در ادامه به دليل انجماد سريع و زمان كوتاه انجماد، رشد كريستال. گيرد يخ شكل مي

  
  : روع انجماد متفاوت مقاطع عرضي و طولي نمونه ها با دماي شSEMتصوير  -3 شكل

  -C° 21)  ؛ ط ، ي-C° 14)  ؛ ز ، ح-C° 7)  ؛ ه ، وC° 0) ، ج ؛ د+ C° 7) الف ، ب
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هاي يخ دارند و در نتيجـه        از طرف ديگر در دماي شروع انجماد كمتر، ذرات زمان كمتري براي مهاجرت و نفوذ در ميان كريستال                 
 .شـود  تـر مـي    جموع دماي شروع انجماد كمتر باعث تشكيل سـاختار ظريـف          بنابراين در م  . شود اي نازك تري تشكيل مي    ه ديواره

دهد كه با     نشان مي  4شكل  . كند  آورده شده است نيز مطالب بيان شده را تاييد مي          4ها كه در شكل      نمودار سايز دو بعدي تخلخل    
گراد به بيش از      درجه سانتي  -21 دماي    ميكرومتر براي  170ها افزايش يافته و از حدود        افزايش دماي شروع انجماد اندازه تخلخل     

همانگونه كه قبلا اشاره شد انـدازه       . يابد  افزايش مي  C/min°1گراد در سرعت انجماد      درجه سانتي + 7 ميكرومتر براي دماي     400
گيري براي هر نمونه بدسـت آمـده     اندازه50 و با حدود SEM از روي تصاوير Quantify Imageافزار  ها با نرم دو بعدي تخلخل

  .است

  
  تغيير اندازه تخلخل دو بعدي بر حسب دماي شروع انجماد -4 شكل

ي  منـاطق نزديـك بـه ديـواره       (هاي ريز است كه در دور نمونـه          اي با تخلخل   ها ناحيه  هاي ساختاري نمونه   يكي ديگر از مشخصه   
تـر  حي مركزي نمونه ريزباشد نسبت به نوا   نيز مشخص مي   5 لطور كه در شك    ها در اين ناحيه همان     تخلخل. شود ايجاد مي ) قالب
  .باشند مي

در تمامي مراحـل انجمـاد نـواحي        ). 5 شكل   "د"قسمت  (شود   دليل تشكيل اين ناحيه به انتقال حرارت دوغاب و قالب مربوط مي           
هـا فاصـله    ست كه هرچه از ديوارهنزديك به ديواره قالب دماي بالاتري نسبت به نواحي مركزي دارند؛ اين موضوع به خاطر اين ا           

به بيـان ديگـر     . شود ي عايقي كه اطراف وجود دارد بيشتر مي        شويم ضخامت لايه   تر مي  گرفته و به نواحي مركزي دوغاب نزديك      
اين موضوع از همان ابتداي     . شود اين نواحي سرد تر باقي بمانند       خود دوغاب نيز حكم عايق براي نواحي مركزي دارد و باعث مي           

با توجه به مطالبي كه بيان شد نواحي مركزي دوغاب زودتـر            . هاي يخ نيز وجود دارد     زني اولين كريستال   نجماد و در هنگام جوانه    ا
شـويم   تر مي  هاي قالب نزديك   كنند؛ اما هرچه به ديواره     منجمد شده و تحت تبريد كمتري را احساس مي        ) در دماي هاي بالاتري   (

تري را احساس خواهد كرد، از ايـن رو تعـداد            شود و دوغاب تحت تبريد قوي      تري آغاز مي   دماي پايين زني كريستال اوليه در      جوانه
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انجمـاد  . شـود  تري مـي  هاي ريز  هاي تشكيل شده در اين نواحي بيشتر از نواحي مركزي بوده كه در نهايت منجر به تخلخل                 جوانه
همان . ]27[كند   قرار گرفته كه نتايج تحقيق حاضر را تاييد مي        زودتر نواحي مركزي دوغاب توسط ساير محققين نيز مورد بررسي           

 "ج"و  "ب"،"الـف "قـسمت   . باشد باشد عرض اين ناحيه تحت تاثير دماي شروع انجماد مي           نيز مشخص مي   5 طور كه در شكل   
شـود، عـرض     طور كه مشاهده مـي     همان. باشد مي+ C 7°  و    -C 21-   ، °C 7° به ترتيب مربوط به دماي شروع انجماد         5 شكل

تـر شـروع انجمـاد باعـث         همان طور كه قبلاً نيز ذكر شـد، دمـاي پـايين           . شود اين ناحيه با كاهش دماي شروع انجماد بيشتر مي        
يكـسان  ) ي قالـب   مركزي و نزديك به ديـواره     (ين موضوع در تمامي نواحي دوغاب       شود، و ا   هاي بيشتري مي   تشكيل تعداد جوانه  

ي   بيـشتر بـوده و عـرض ناحيـه         -C7°ي    نـسبت بـه نمونـه      -C 21°ي   هاي ايجاد شده در نمونه     نهدر نتيجه تعداد جوا   . باشد مي
  .تقريبا از بين رفته است+ C 7°ي  شود و اين در حالي است كه اين ناحيه در نمونه هاي ريز در اطراف آن نيز بيشتر مي تخلخل

  
  اي شروع انجماد؛ هاي ريز بر اثر تغيير دم تغيير ضخامت ناحيه با تخلخل)  ج-الف -5 شكل

  تصوير شماتيك گراديان دمايي درون قالب) د
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. كنـد  هاي ساختاري اسـت كـه بـا دمـاي شـروع انجمـاد تغييـر مـي                  هاي سراميكي نيز يكي ديگر از مشخصه       هاي بين ديواره   پل
زايش سـرعت   باشد با كاهش دماي شروع انجماد كه منجر به افزايش سرعت انجماد يا اف ـ              مشخص مي  6 طور كه در شكل    همان

  .شوند هاي بين ساختاري كمتر مي شود، پل حركت جبهه انجماد مي
طـور كـه     همان. باشد  مي -C 14° مربوط به دماي     "ب" و قسمت    C0° مربوط به دماي شروع انجماد       6  در شكل  "الف"قسمت  

هـاي سـراميكي      بين ديـواره   هاي  پل C0° به   -C 14°باشد با افزايش دماي شروع انجماد از         در تصاوير نيز به خوبي مشخص مي      
برخـي از ايـن     . شـود  ها مي  هاي يخ باعث تشكيل اين پل      هاي سراميكي و كريستال    ها بر روي ديواره    وجود دندريت . اند بيشتر شده 

ي كناري را داشته و با به دام انداختن ذرات           هاي كمتر جبهه انجماد زمان كافي براي رشد تا مجاورت ديواره           ها در سرعت   دندريت
ي انجمـاد    هاي بين ساختاري در سرعت جبهـه       تشكيل اين پل  . شوند هاي بين ساختاري مي    راميكي دوغاب باعث ايجاد اين پل     س

  .]29, 28[كمتر توسط ساير محققين تاييد شده است 

  
  -C 14°)  ، بC0°) هاي بين ساختاري با كاهش دماي شروع انجماد؛ الف كاهش تعداد پل -6 شكل

  ها  نمونه)حجمي(سه بعدي درصد تخلخل  -3- 3
 7 شـكل    نمودار رسم شده در قـسمت     . باشد ها نيز موثر مي    ها، بر درصد تخلخل آن     دماي شروع انجماد علاوه بر ريز ساختار نمونه       

طور كه در نمودار مربوط به درصـد   همان .دهد  در دماي هاي متفاوت شروع انجماد نشان مي  را) حجمي(سه بعدي   درصد تخلخل   
كاهش دمـاي شـروع     . كند  كاهش دماي شروع انجماد، درصد تخلخل با شيب كمي افزايش پيدا مي            باشد، با  تخلخل مشخص مي  

طور كه قبلاً نيز اشاره شد افزايش سرعت جبهه انجماد باعث كاهش زمان چيده شـدن ذرات سـراميكي بـر روي                       انجماد يا همان  
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ه شدند، بايد زمان كافي براي چيده شدن بر روي          هاي در حال تشكيل يخ پس زد       ذرات پس از اينكه توسط كريستال     . شود هم مي 
 .شـود  هـا مـي    ها ايجاد شده و باعث افزايش ميكرو تخلخل        يكديگر را داشته باشند، در غير اين صورت فضاهاي خالي در ميان آن            

اين كاهش دانـسيته    . دشو مي ρscaffold اين افزايش ميكرو تخلخل باعث افزايش حجم نمونه و لذا كاهش دانسيته ظاهري آن             
 در نتيجه درصد تخلخـل      . باعث افزايش تخلخل سه بعدي نمونه خواهد شد        1ي   ظاهري نمونه يا داربست بر اساس معادله شماره       

  .كند ها است با اين روند تغيير مي ها و ماكرو تخلخل  پس از زينترينگ نمونه نيز كه مجموع ميكرو تخلخل)حجمي (كل

  
   بر حسب دماي شروع انجماد)حجمي(ه بعدي  سنمودار درصد تخلخل -7 شكل

، كه نـشان دهنـده       آورده شده است   8  در شكل  -C 21° و   C0°هاي   هاي سراميكي نمونه    مربوط به يكي از ديواره     SEMتصاوير  
دمـاي شـروع انجمـاد      سـاخته شـده در      طور كه بيان شده نمونـه        همان. باشد ها با كاهش دماي انجماد مي      افزايش ميكرو تخلخل  

°C21-      هرچه دماي شروع انجماد كمتر باشد به معنـاي         توان نتيجه گرفت كه      لذا مي . باشد  حاوي مقدار زيادي ميكرو تخلخل مي
 سـه   هاي سـراميكي و در نهايـت درصـد تخلخـل           زمان كمتر براي چيده شدن ذرات بر روي هم، ميكرو تخلخل بيشتر در ديواره             

  .باشد بيشتر ميبعدي 

  
  -C 21°)  ، بC0°)  الف: دماي شروع انجماد ؛oC 1350آپاتيتي زينتر شده در دماي ي اارهها در ديو ميكرو تخلخل -8 شكل
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  ها  نمونهاستحكام فشاري -4- 3
باشـد كـاهش      مـشخص مـي    9 همان طور كه در شـكل     .  تحت تاثير دماي شروع انجماد قرار دارد        نيز ها استحكام نمونه همچنين  

استحكام فـشاري قطعـات     . شود  مي MPa 5/24 تا   MPa 2/12ها از    مونهدماي شروع انجماد منجر به افزايش استحكام فشاري ن        
دو بعـدي   باشد؛ از اين رو با كاهش دماي شروع انجماد كه منجر به كاهش انـدازه                 متخلخل به شدت به اندازه تخلخل وابسته مي       

  .باشد ها قابل توجيه مي ، افزايش استحكام فشاري نمونه)4شكل  (شود  ميها تخلخل

  
   بر حسب دماي شروع انجماداستحكام فشارينمودار  -9 شكل

  گيري نتيجه -4
دهد كه تغيير دماي شروع انجمـاد        نتايج نشان مي  . گري انجمادي تهيه شد    ي با تخلخل جهت دار به روش ريخته       هاي آپاتيت  نمونه

با افزايش دمـاي    . باشد يها داراي دو منطقه چگال و متخلخل م        ساختار نمونه . باشد ها موثر مي   بر ساختار و خواص مكانيكي نمونه     
همچنين افزايش دمـاي شـروع   . شود  بزرگتر مي به صورت دو بعدي    ها شروع انجماد ارتفاع منطقه چگال كم شده و اندازه تخلخل         

استحكام فـشاري و    . شود ها مي  هاي بين ديواره   هاي ريز دور نمونه و افزايش پل       ي با تخلخل   انجماد باعث كاهش ضخامت ناحيه    
كـاهش دمـاي شـروع      . باشـد  ها نيز با تغيير دماي شروع انجماد قابل تنظـيم مـي             نمونه )حجمي يا سه بعدي    (كلدرصد تخلخل   

  .شود  و استحكام فشاري مي حجميانجماد باعث افزايش همزمان درصد تخلخل
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