
 

 

 

 

 

  )پژوهشي - علمي(
  
  
  

 1393 مستانز 4ي  شماره ومس ي دوره
ISSN: 2322-2352 

 كميسيون نشريات علمي 233200/3ي  ي شماره  طبق بخشنامه15/11/1390اين نشريه در تاريخ 
  . پژوهشي گرديده است–ي علمي  كشور موفق به دريافت درجه

  : صاحب امتياز
  انجمن سراميك ايران

   :مدير مسئول
   واهاك كاسپاري مارقوسيان، دانشگاه علم و صنعت ايراندكتر

   :سردبير
  دكتر حسين سرپولكي، دانشگاه علم و صنعت ايران

  :هيئت تحريريه
 ور، پژوهشگاه مواد و انرژي  محمد علي بهرهدكتر
  اللهي، دانشگاه علم و صنعت ايران  علي بيتدكتر
   جعفر جوادپور، دانشگاه علم و صنعت ايراندكتر

  دانشگاه تبريزوش، عباس كيان دكتر

  فرد، دانشگاه علم و صنعت ايران  فرهاد گلستانيدكتر
  االله مضطرزاده، دانشگاه امير كبير  فتحدكتر

  دكتر بيژن افتخاري، دانشگاه علم و صنعت ايران
  دكتر مهران صولتي، دانشگاه امير كبير

  دكتر احسان طاهري نساج، دانشگاه تربيت مدرس
   علي فقيهي ثاني، دانشگاه صنعتي شريفدكتر محمد

  دكتر علي نعمتي، دانشگاه صنعتي شريف
  

   مهندسي مواد و متالورژي، دفتر انجمن سراميك ايراني هتهران، نارمك، دانشگاه علم و صنعت ايران، دانشكد: نشاني
  77899399: دورنگار    77899399: تلفن    16845 -111تهران، : صندوق پستي

  www.ijcse.ir :نشاني سايت اينترنتي    Info@ijcse.ir :يپست الكترونيك
  77209228  طرح تمام: آرايي طراحي، گرافيك، صفحه



  
  

 1393 مستانز 4ي  شماره  ومس ي دوره ي علم و مهندسي سراميك هنشري

  :گروه مشاوران
 پژوهشگاه مواد و انرژي-دكتر عليرضا آقايي   
 ره(امام خميني المللي   دانشگاه بين-دكتر سعيد باغشاهي(  
 دانشگاه شيراز-دكتر سيروس جوادپور   
 دانشگاه تبريز-دكتر محمد رضواني   
 دانشگاه صنعتي شريف-دكتر عبدالرضا سيم چي   
 پژوهشگاه مواد و انرژي-دكتر تورج عبادزاده   
 دانشگاه تهران-دكتر ابوالقاسم عطايي   

 دانشگاه تربيت مدرس-دكتر پروين عليزاده   
 موسسه پژوهشي علوم و فناوري رنگ-ميدكتر ابراهيم قاس   
 دانشگاه علم و صنعت ايران-مهندس حسين قصاعي   
 دانشگاه علم و صنعت ايران-زاده دكتر رحيم نقي   
 دانشگاه تهران-دكتر محمد علي هاديان   
    موسـسه تحقيقـاتي پـر طـاووس         -دكتر عباس يوسـفي 

  مشهد

  ـــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــــ

 :داوران اين شماره

 دانشگاه شهركرد-دكتر ساسان اطرج   
 رنگي علوم و فناوري موسسه پژوهش-دكتر مسعود اعرابي   
 دانشگاه مالك اشتر- حميدرضا بهارونديدكتر   
 نعت ايران دانشگاه علم و ص- حسن ثقفياندكتر  
 دانشگاه علم و صنعت ايران- جعفر جوادپوردكتر   
 دانشگاه بابل- محمود ربيعيدكتر   
 دانشگاه علم و صنعت ايران- حسين سرپولكيدكتر   

 دانشگاه علم و صنعت ايران- حميدرضا صميمدكتر   
 پژوهشگاه مواد و انرژي- تورج عبادزادهدكتر   
 دانشگاه ملاير- امير غفاريدكتر   
 پژوهشگاه مواد و انرژي-فائقي نيا آيدا دكتر   
 پژوهشگاه علوم و فناوري رنگ- ابراهيم قاسميدكتر   
 پژوهشگاه مواد و انرژي- هودسا مجيدياندكتر   
 دانشگاه علم و صنعت ايران- محمد هاشميدكتر   



  

  فهرست مقالات
  
  

ينيگزيف جـا   با هد  يسي كند و پاش مغناط    ستمي نازك نيتريد كروم در س     هاي  هيتهيه و ارزيابي لا   
  كروم سخت 

  ي عراقنيسارا خمسه، حسام الد
  

1 

   از آب توسط آنمي كلسوني و جذب LTA تيسنتز زئول

   جعفر جوادپور،يي رضادرضايفرناز كبودوند، حم
  

9 

  شده  از خاكستر پوسته برنج فعالميسيلي سدي كاربيويكروويسنتز ما

  ير ذاكرضاي عل،ي محمدباقرزاده ممقانني مه،يزدانينرگس 
  

19 

   قلعدي بر سنتز كرات مزومتخلخل اكسندي عوامل فرآريتاث

  يركاظمي مدمحمدي س،يالله تي بي علات،يفرشته ب
  

29 

 ـ خـواص ز   يساخت و بررس    ـ نانوكامپوز يسـازگار   ستي  كـاربرد دري بـرا  HA/UHMWPE تي
  ي پزشكيمهندس

 محمددي جمال، س  يمي علي ميرصالحي، عليرضا خاوندي، شمس الدين ميردامادي، محمدرضا نع         ديس
  يكلانتر

  

35 

كي ـ سـرام  شهي شيها ستمي سهي بر پانتري شونده به روش زينكاري چگال ماشتيساخت كامپوز
CPNT و CPMSF  

  يرهادي بهمن م،ي جمالي سارا بن،زجنگي تدهيوح
  

51 

كيزواسـتات يروش پـرس ا      ساخته شده بـه    ي ذوب سيلي س يها   عوامل موثر بر خواص بدنه     يبررس
  سرد

  ي حسين قصاع،ياحسان رزم، حسين سرپولك
  

61 

  
  
  
  
  
  

  
  
  
  



  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  



  ي علمي پژوهشي فصلنامه
  
  

  1393ستان زم ،4ي  شماره، 3ي  دوره
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 با يسي كند و پاش مغناطيستمهاي نازك نيتريد كروم در س يهلا تهيه و ارزيابي
  كروم سختيگزينيهدف جا

  2ي عراقين حسام الد،1سارا خمسه
  ، گروه پژوهشي نانو مواد و نانو فناوري، موسسه پژوهشي علوم و فناوري رنگ و پوشش 1

  يقات واحد علوم و تحقي مواد و متالورژي، دانشگاه آزاد اسلاميدانشكده مهندس 2
khamseh-sa@icrc.ac.ir 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
    1393  اسفند18: دريافت
    1394  تير7: پذيرش

    
    :كليد واژه

 يـه  كـروم، كـروم سـخت، لا       يتريدن
 مقاومـت   يكي،نازك، خـواص مكـان    

  يشاكسا

  

 كـروم در    يتريـد  نازك ن  يها يه با كروم سخت، لا    يد جد يها  پوشش يگزيني جا يريپذ  امكان يبه منظور بررس  
 به شدت به فشار نـسبي  ها  بدست آمده نشان داد كه ريز ساختار پوششيجنتا.  شدنديه كند و پاش ته  يستمس

 ابتـدا فـاز نيتريـد شـكل     ر در سيستم، دP(N2)با افزايش فشار نسبي گاز واكنشي  . گاز واكنشي وابسته است   
 خود را از دسـت داده و حالـت آمـورف            بلوريها نظم    گيرد ولي با افزايش بيشتر گازهاي واكنشي، پوشش        مي

 بر ثابت   ي چندان ير تاث يكهها شد در حال     پوشش ي  دانه ي  باعث كاهش اندازه   N2/Ar نسبت   ييرتغ. كنند پيدا مي 
 كـه در    يافـت  يش افـزا  ي گـاز واكنـش    نسبي يشها با افزا    نمونه يك پلاست يسخت. ها نداشت   پوشش ي شبكه

 مقـدار  يشترين بي داراي  رابطه در نمونه ينا. پچ بود - هال ي ها و رابطه    پوشش ي  با اندازه دانه   يمارتباط مستق 
.  نسبت داده شـد    يا  مرزدانه يب ع يش از حد كوچك آن و افزا      يش ب ي  دانه ي ود كه با اندازه    صادق نب  يتروژنن

 ي پوشـش در دمـا     يـن  نشان داد كـه ا     ي مقدار سخت  ين با بالاتر  CrN پوشش   يش اكسا مقاومت ي بررس يجنتا
ºC600   ي و در دما   يد بطور كامل اكس ºC800      نترل رسد كه با ك    يبه نظر م  . شود يبطور كامل از سطح جدا م
 و اسـت    ير بهتر از كروم سخت امكانپـذ      يكي با خواص مكان   CrN يها  به پوشش  يابي دست ي نشان يه لا يطشرا

 از نظـر مقاومـت      ي كروم سخت باشد ول    ي برا ي مناسب يگزين جا يكيتواند از نظر خواص مكان     ي پوشش م  ينا
  .يست كروم سخت ني براي مناسبيگزين پوشش جاين ايشاكسا

  

  مقدمه -1
عنصر كـروم بـه اشـكال مختلـف در طبيعـت وجـود دارد و                
بعنوان عنصري ضروري براي سلامت بـدن انـسان توصـيه           

كروم سه بعنوان يك ماده ضروري جهت سـلامت         . مي شود 

قابل كروم شش حالت كمياب و      در م . بدن شناخته شده است   
باشد كـه يكـي از محـصولات جـانبي            مصنوعي از كروم مي   

باري بر محيط    فرآيند آبكاري كروم است و داراي اثرات زيان       
زيست و اثرات مرگباري بر روي افـراد تحـت تمـاس بـا آن         

بار، صـنايع مختلـف    با توجه به اين اثرات زيان.  [1]باشد مي
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ل يافتن جايگزيني مناسب بـراي آن       دنبا ههاي اخير ب    در سال 
، %)15(از طرف ديگر، بازده پايين حمـام آبكـاري          . باشند  مي

وجود ترك در پوشـش نهـايي و عـدم ضـخامت يكنواخـت              
باشـد كـه      هاي كروم سخت از عوامـل ديگـري مـي           پوشش

دنبال يافتن جايگزيني مناسب براي ايـن        هصنايع مختلف را ب   
عدد نشان داده است كه     تحقيقات مت . ها كشانده است    پوشش

تواند جايگزين آبكاري كـروم سـخت شـودكه           سه روش مي  
هاي خشك از     ، روش [2,3]3آبكاري بر پايه كروم   : عبارتند از 

 و لايه نشاني فيزيكـي فـاز بخـار     [5-3]قبيل ترمال اسپري
، ايـن روش پيـشرفت   3در مورد آبكاري با كـروم  . [6-9 ,1]

هـا جـايگزين      همـه جنبـه   تواند از     زيادي نداشته است و نمي    
روش ديگر ترمال اسپري است كه روشي       . كروم سخت شود  
تواند تركيبات متنوعي را پوشش دهـد كـه    خشك بوده و مي  

در حال حاضر در صنايع هـوا و فـضا بـه جهـت جـايگزيني                
. گيرد  هاي جديد با كروم سخت مورد استفاده قرار مي          پوشش

ــده دارد  ــشكل عم ــن روش دو م ــالا و : اي ــت قيمــت ب قابلي
دهي مسطح بطوريكه بـراي پوشـش دهـي قطعـات             پوشش

لايـه نـشاني    . هاي غير مسطح كاربرد نـدارد       پيچيده با مكان  
تكنولوژي پاك و خشك ديگـري      ) PVD(فيزيكي فاز بخار    

تواند جـايگزيني مناسـب بـراي آبكـاري كـروم             است كه مي  
در طـول چنـد دهـه گذشـته ايـن تكنولـوژي             . سخت باشـد  

عنــوان بخــش مهمــي از  هاشــته و بــپيــشرفت محــسوسي د
سيـستم لايـه نـشاني      . مهندسي سطح شـناخته شـده اسـت       

فيزيكي فاز بخار، قادر بـه لايـه نـشاني تركيبـات شـيميايي              
پيچيده بر سـطوح پيچيـده و منـاطق غيرقابـل دسـترس از              

 قابـل دسـتيابي     1قطعات است كه با فرآينـد ترمـال اسـپري         

  
1 Thermal Spray 

هاي مختلفي دارد  وشلايه نشاني فيزيكي فاز بخار ر     . نيستند
درحاليكه وقتي هدف جايگزيني كروم سخت است، تنهـا دو          

كندوپاش مغناطيسي و لايه نـشاني      : روش قابل كاربرد است   
  . EBPVD([7]( فيزيكي فاز بخار بر پايه اشعه الكتروني

اي مـستقيم و قـوي بـين         اند كه رابطه   حقيقات نشان داده  ت
هـاي   كانيكي لايه ريزساختار و خواص الكتريكي، نوري و م      

ها به شدت  از طرف ديگر ريز ساختار لايه. نازك وجود دارد 
بنـابراين  ]. 10- 13[باشد   تحت تاثير شرايط لايه نشاني مي     

به منظور ايجاد خواص مطلوب در يك لايـه نـازك، بايـد             
ريزساختار مناسب، از طريق كنترل شرايط لايه نـشاني در          

ي كـه در آن شـرايط       هـاي  يكي از سيـستم   . وجود آيد  هآنها ب 
لايه نشاني به راحتي قابل كنترل است، سيستم كنـدوپاش          

به همين جهت ايـن سيـستم بهتـرين          .باشد مغناطيسي مي 
هاي نازك بوده و با توجـه بـه          روش براي لايه نشاني لايه    

قابليت ساخت اين دستگاه در مقياس صـنعتي، در سراسـر           
 مـورد   نازكهاي    به منظور تهيه لايه    طور گسترده  هجهان ب 

 بـسياري در طـي      PVDهاي   پوشش. گيرد استفاده قرار مي  
چند دهه گذشته تهيه شده اند ولي تعداد كمي از آنهـا بـه              

بـا توجـه بـه خـواص        . انـد  منظور كاربرد خاصي تهيه شده    
مكانيكي و ريزساختار مناسب تركيبات نيتريـدي، بـه نظـر           

 هاي كـروم   ها بتوانند جايگزين پوشش    رسد اين پوشش   مي
 به جهت مقاومـت     CrN و   TiNهاي   پوشش. سخت شوند 

سايشي خوب، ضـريب اصـطكاك كـم و سـختي مناسـب             
ي  اند كه آنها را بـه منظـور كاربردهـاي ويـژه            شناخته شده 

ي قابـل    اما نكتـه  . [17-14]مهندسي مناسب ساخته است     
ــست  ــه اين ــش   توج ــا پوش ــسه ب ــه در مقاي ــاي  ك ، TiNه

بهتـر، ضـريب    داراي خـواص مكـانيكي       CrNهاي   پوشش
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تـر، مقاومـت اكـسايش بهتـر و مقاومـت            اصطكاك پـايين  
در نتيجـه ايـن پوشـش       . [20-18]خوردگي بهتري هستند  

تواند كانديد مناسبي براي كاربردهايي باشد كه دما بالا          مي
 بطـور   CrN هـاي  پوشـش  .است و يا محيط خورنده داريم     

هــاي مقــاوم اســتفاده شــده اســت و   گــسترده در پوشــش
هـا بتواننـد جـايگزين       شود كـه ايـن پوشـش       يبيني م  پيش

چـالش پـيش   .  [23-21]مناسبي براي كروم سخت باشـند 
هـاي مختلـف لايـه       ها در سيستم   ي اين پوشش   روي تهيه 
كه ريزساختار آنها به شدت به شرايط لايه  ست انشاني اين 

نشاني وابسته است و دستيابي به پوششي با خـواص مـورد           
   رايط لايــه نــشاني داردنظــر نيــاز بــه مهندســي دقيــق شــ

[24-27].  
 حاضر، رابطه بين شرايط لايه نشاني و ريزساختار         ي مقالهدر  
 تهيه شده در سيستم كنـدوپاش       كرومهاي نازك نيتريد     لايه

  .مغناطيسي مورد بررسي قرار گرفته است

  بخش تجربي -2
 كه داراي   و استيل  اي هاي شيشه  قبل از لايه نشاني، زيرلايه    

 طبق مراحـل زيـر   بودند cm2 2×5 عاد و ابmm  1ضخامت
هـا بـا اسـتفاده از مـايع           زيرلايـه  در مرحلـه اول    :تميز شدند 

 با آب ديونيزه مورد شستشو و در مرحله دوم   ظرفشويي و آب    
سپس در حمام اولتراسونيك در طي دو مرحله و  . قرار گرفتند 

 10هاي الكل و اسـتون، هـر كـدام بـه مـدت               داخل محلول 
 پــس از شستــشو و خــشك كــردن، .شــسته شــدنددقيقــه 
. هــا در داخــل دســتگاه كنــد و پــاش قــرار گرفتنــد زيرلايــه

هاي نـازك در يـك سيـستم كنـد و پـاش مغناطيـسي                لايه
اي شكل به     دايره كروم هدفجريان مستقيم و از طريق يك       

تهيـه  Ar+N2  در اتمـسفر % 99/99 و بـا خلـوص   ”2قطـر  
  .ها دماي محيط بود دماي زير لايه. شدند
 هـا بوسـيله سيـستم پـراش اشـعه ايكـس             لايـه  بلوريتار  ساخ

)XRD ( مدلPhillips PW-1800 2- در موقعيتθθ تعيين 
 Cu kα (0.15406 nm)طول موج بكـار رفتـه اشـعه    . گرديد
محاسبه   با استفاده از فرمول شرر     هاي نازك   لايهاندازه دانه   . بود

 :گرديد

1(    



cos

K
  

باشـد كـه      فاكتور شكل مي   k اندازه دانه،     متوسط τ كه در آن  
 β طـول مـوج اشـعه ايكـس،     λمقدار آن حدود يك اسـت،    

 در نصف ارتفـاع      پيك پراش اشعه ايكس    ر پهناي كامل  امقد
 .باشد  مي زاويه براگθ و ماكزيمم

 وسيله ميكروسكوپ الكتروني روبشي    هها ب  لايه مورفولوژي
(FE-SEM) مــدل HIT 416002 ــرار ــورد بررســي ق  م

 . گرفت

 ـ   خواص مكـانيكي نمونـه      وسـيله سيـستم نانوسـختي      ههـا ب
)Hysitroninc.Triboscop (ــانيكي تحــت ــار مك  mN5 ب

 حـذف اثـرات زيرلايـه بـر خـواص           ه علت ب .گيري شد  اندازه
 در  لايـه ، عمـق نفـوذ المـاس در         هاي نـازك   لايهمكانيكي  

  . ثابت شدآنضخامت % 10مقادير كمتر از 

   و بحثنتايج -3
.  آمـده اسـت    1هاي نيتريدي در جـدول       پوشششرايط تهيه   

مـشابه و در    كندوپاش  ، تحت فشار    كرومهاي نيتريد    پوشش
  .اند  تهيه شدهP(N2)/P( Ar) هاي مختلف نسبت
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  كرومهاي نيتريد  شرايط تهيه پوشش -1 جدول

نام 
 نمونه

دماي زير 
لايه حين

لايه 
  نشاني

ولتاژ 
اعمالي به 

كروم  هدف
(V)  

جريان 
مستقيم 
اعمالي به 

 كروم هدف
(A)  

فشار 
محفظه در 
حين لايه 

 نشاني
(Pa)  

فشار 
 نسبي

N2/Ar

CrN-1RT 580 18-15 5/2  25/0

CrN-2RT 580 18-15 5/2 42/0

CrN-3RT 580 18-15 5/2 66/0 

CrN-4RT 580 18-15 5/2 1 

CrN-5RT 580 18-15 5/2 4 

  
هاي نيتريد  طرح پراش اشعه ايكس پوشش -1 شكل

  .كروم

 1ل   در شـك   هـاي نيتريـد كـروم      پوشـش  XRDنتايج آناليز   
شود، بـا ورود     همانطور كه مشاهده مي   . نشان داده شده است   

بـه محفظـه كنـد و پـاش،     ) CrN-1(مقدار كمي از نيتروژن    
-JCPDS No: 11-0065( fcc( هاي مربـوط بـه فـاز    پيك

CrN  پوشش  . گردد  پديدار ميCrN-1    با  (111)داراي پيك 
 پيـك    بيشتر مقدار نيتـروژن،    با افزايش شدت بالا است ولي     

ي خـود را    حجهت گيري ترجي   كند و پوشش    رشد مي  (200)
 در مقادير بالاتر اكسيژن   . CrN-2) پوشش( دهد از دست مي  

ها بـه تـدريج حالـت نظـم          پوشش) CrN-3-5هاي   پوشش(
شــبه كريــستالي خــود را از دســت داده و در نهايــت حالــت 

يستم كند و پـاش     تحقيقات متعدد در س   . كنند آمورف پيدا مي  
نشان داده است كه سرعت كنـد و پـاش ذرات، بـا افـزايش               

علت اين امـر    . [30-28]يابد فشار جزئي نيتروژن كاهش مي    
در نتيجه كـاهش    . باشد  مي هدفتشكيل فاز نيتريد بر سطح      

ها و ذرات رسيده به سطح زيـر         سرعت كند و پاش، تعداد اتم     
هـاي رسـيده      و اتم  علاوه اينكه ذرات   هيابد، ب  لايه كاهش مي  

باشند كـه    تر مي  به سطح پوشش داراي انرژي جنبشي پايين      
هـا و ذرات رسـيده بـه سـطح           اين امر مانع نفوذ سطحي اتم     

علاوه كاهش انرژي جنبـشي ذرات       هب. [28]شود زيرلايه مي 
رسيده به سطح زيرلايه، منجر به افزايش دانسيته عيـوب در           

ث كـاهش نظـم   ايـن عوامـل باع ـ  .  [29]شود ها مي پوشش
ــت دادن   ــستم، از دس ــستالي در سي ــورينگيكري ــرد بل  در ب
  .[30]دگرد ها مي طولاني و تشكيل فاز آمورف در پوشش
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هاي نيتريد كروم با  اندازه دانه پوششتغييرات  -2 شكل
  .N2/Arتغيير نسبت  

هاي نيتريد كروم با تغييـر نـسبت          اندازه دانه پوشش  تغييرات  
N2/Ar ــده اســت 2شــكل  در ــشاهده  . آم ــه م ــانطور ك هم

 بطـور  N2/Ar  با تغييـر نـسبت     ها  اندازه دانه پوشش  شود،   مي
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 كه تاييدي به كاهش نظـم بلـوري در          يابد ميكاهش  مداوم  
مقـادير  . هاي تهيه شده تحت نيتـروژن بـالاتر اسـت           پوشش

 fcc-CrN فـاز    (111)ها كه از پيـك        ي پوشش   ثابت شبكه 
دهـد كـه تغييـر         نشان مي  )2جدول  (آنها محاسبه شده است     

  .ها ندارد ي پوشش  تاثير چنداني بر ثابت شبكهN2/Arنسبت 
ها با نسبت   ي پوشش تغييرات مقادير ثابت شبكه -2 جدول

N2/Ar.  

  N2/Ar  4/0  6/0  1  5/1  3/2نسبت 

 08/4  1/4  1/4  9/3  07/4  (a)ثابت شبكه 

 با تغييـر    CrNهاي   تغييرات مقادير سختي پلاستيك پوشش    
همانطور كه مـشاهده    .  آمده است  3ر شكل    د N2/Arنسبت  

ها با افـزايش نـسبت       شود مقادير سختي پلاستيك نمونه     مي
N2/Ar    تـوان   اين افزايش را مـي    . يابد  در سيستم افزايش مي

همانطور كه در طرح پراش     . پچ نسبت داد   -هالي   به رابطه 
هـا مـشاهده شـد بـا افـزايش نـسبت             ي ايكس پوشش   اشعه

N2/Ar  ها پهن شـده و مقـادير         كها پي   در پوششFWHM 
ي دانـه در     ي كـاهش انـدازه     دهنـده  افزايش يافت كه نـشان    

اي معكوس    پچ رابطه  -ي هال  بر اساس رابطه  . هاست پوشش
از . ي دانـه و سـختي پلاسـتيك مـواد وجـود دارد             بين اندازه 

هـاي نانوسـاختار داراي      طرف ديگر ايـن رابطـه در پوشـش        
ي دانه از يك حـدي       ازهكه وقتي اند   محدوديت است بطوري  

كـه   علت اينست . شود اين رابطه ديگر صادق نيست      كمتر مي 
اي افزايش   ي دانه عيوب مرزدانه    با افزايش بيش از حد اندازه     

اي سختي پلاسـتيك     يافته و به علت افزايش لغزش مرزدانه      
رسد اين اتفاق در  به نظر مي.  [31]يابد ها كاهش مي پوشش
  .  رخ داده استCrN-5پوشش 
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 با CrNهاي  تغييرات مقادير سختي ويكرز پوشش -3 شكل
  .N2/Ar نسبت

هاي كروم سخت داراي سـختي        دانيم پوشش   همانطور كه مي  
ــرز در محــدوده ــدHV 940-840ي  ويك ــتثناي .  دارن ــه اس ب

 بـا   CrN-5 و   691HV با سختي حـدود      CrN-1هاي    پوشش
هاي تهيه شده در طـرح        ، ساير پوشش  HV 921سختي حدود   

. هاي كروم سخت هستند     اي سختي بالاتر از پوشش    حاضر دار 
توان نتيجه گرفت كه با كنترل شرايط لايه نشاني           بنابراين مي 

هايي دست    توان به پوشش    ، مي CrNهاي    و ريزساختار پوشش  
توانند جايگزيني    مي) خواص مكانيكي (يافت كه از نظر سختي      

  .هاي كروم سخت باشند براي پوشش

  
 پايه و CrNيكس پوشش ي ا تصوير پراش اشعه -4 شكل

  .oC 600آنيل شده در در دماي 
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بـا   CrN-4 به منظور بررسـي مقاومـت اكـسايش، پوشـش         
، ºC 800بهترين خـواص مكـانيكي انتخـاب و در دماهـاي            

نتـايج آنـاليز پـراش      .  تحت اتمسفر محيط آنيـل شـدند       600
پوشش آنيل  .  آمده است  4ها در شكل     ي ايكس پوشش   اشعه

ــوطي از   ــامل مخل ــده ش ــايش -JCPDS No: 38( فازه

1479(Cr2O3، )JCPDS No: 1-1053(Fe2O3  بــــه
-JCPDS No: 11(هـاي كـوچكي از فـاز     ي پيـك  اضـافه 

0065(CrN   اي از اكسايش نامناسـب پوشـش         بود كه نشانه
اي از نفوذ آهـن از زيرلايـه          نشانه Fe2O3وجود فاز   . باشد مي

 در دمـاي    CrNي بعد پوشش     در مرحله . در حين آنيل است   
oC 800             آنيل شد كه منجر بـه پوسـته شـدن و جـدا شـدن 

  .پوشش از سطح استيل شد
ي  به منظور بررسي تغييرات مورفولوژي، زبري سطح و اندازه        

 پايـه و آنيـل شـده از ميكروسـكوپ           CrN-4 ي پوشش  دانه
تـصاوير ميكروسـكوپ    . اسـتفاده شـد   ) AFM( نيروي اتمي 

 سـاختار   .ه اسـت   آمـد  5هـا در شـكل        نيروي اتمي از پوشش   
ي پوشش   ي دانه  ي مثلثي و رشد اندازه     هرمي شكل با قاعده   

  .در اثر آنيل در اينجا قابل مشاهده است

  
 CrNتصوير ميكروسكوپ نيروي اتمي از پوشش  -5 شكل

  .oC 600پايه و آنيل شده در دماي 

بدست آمـده از    ( تغييرات مقادير سختي پلاستيك، اندازه دانه     
 پايـه و آنيـل      CrN-4و زبري سطح پوشش     ) AFMتصاوير  

ي  سـختي پلاسـتيك نمونـه     .  آمـده اسـت    3شده در جدول    

CrN-4    از حدود GPa22        در دماي محيط به حـدودGPa5 
 Cr2O3 رسيد كه تقريبا معادل سختي فـاز         oC600در دماي   

. است كه تاييدي بر اكسايش كامل نمونـه در ايـن دماسـت            
 هـم افـزايش    CrN-4ي   ي دانه و زبري سـطح نمونـه        اندازه

  .باشد ي اكسايش پوشش مي دهنده يافت كه نشان
تغييرات مقادير سختي پلاستيك، اندازه دانه و  -3 جدول

  . پايه و آنيل شدهCrN-4زبري سطح پوشش 

 سختي پلاستيك  
(GPa) 

 اندازه دانه
(nm) 

 زبري سطح
Rms(nm) 

  17  98  5/22  نمونه پايه

نمونه آنيل شده 
 oC 600   3/5  110  22در 

نـاليز ريزسـاختاري و خـواص مكـانيكي و          ا توجه به نتايج آ    ب
توان نتيجه گرفـت كـه ايـن         ها مي  مقاومت اكسايش پوشش  

توانـد جـايگزيني بـراي       پوشش از نظر خواص مكانيكي مـي      
كروم سخت باشد در حاليكه از نظر مقاومـت اكـسايش ايـن     

هـاي كـروم سـخت       پوشش جايگزين مناسبي براي پوشـش     
 .نيست

 گيري نتيجه -4

توان نتيجـه گرفـت كـه ريـز           مي ارايه شده با توجه به نتايج     
ها به شدت به فشار نسبي گاز واكنشي وابسته  ساختار پوشش

 در سيستم،   N2(P(با افزايش فشار نسبي گاز واكنشي       . است
گيـرد ولـي بـا افـزايش بيـشتر           در ابتدا فاز نيتريد شكل مـي      

ي خود را از دست داده      ورلبها نظم    گازهاي واكنشي، پوشش  
علت ايـن امـر كـاهش انـرژي     . كنند ف پيدا مي  و حالت آمور  

ذرات برخوردي به زيرلايه در اثر كاهش سرعت لايه نشاني          
ي  ي دانـه    باعـث كـاهش انـدازه      N2/Arتغيير نسبت   . است



  علم و مهندسي سراميك

 

  7  1393ستان    زم4ي  شماره   3ي  دوره
 

 

ي  ها شد در حاليكـه تـاثير چنـداني بـر ثابـت شـبكه               پوشش
نسبي  با افزايش ها    نمونه سختي پلاستيك . ها نداشت  پوشش

ش يافت كه در ارتبـاط مـستقيم بـا انـدازه            گاز واكنشي افزاي  
ايـن رابطـه در     . پـچ بـود   -ي هـال   ها و رابطـه    ي پوشش  دانه

ي داراي بيشترين مقدار نيتروژن صـادق نبـود كـه بـا              نمونه
ي بـيش از حـد كوچـك آن و افـزايش عيـب               ي دانـه   اندازه

نتايج بررسي مقاومـت اكـسايش      . اي نسبت داده شد    مرزدانه
ن مقدار سـختي نـشان داد كـه ايـن            با بالاتري  CrNپوشش  

 oC  بطور كامل اكسيد و در دمـاي    oC 600 پوشش در دماي  
بـا توجـه بـه مقـادير        . شود  بطور كامل از سطح جدا مي      800

هـا بـه نظـر       سختي پلاستيك و مقاومت اكـسايش پوشـش       
رسد كـه بـا كنتـرل شـرايط لايـه نـشاني دسـتيابي بـه                  مي

 كـروم سـخت      با خواص مكانيكي بهتر از     CrNهاي   پوشش
توانــد از نظـر خــواص   امكانپـذير اســت و ايـن پوشــش مـي   

مكانيكي جايگزين مناسبي براي كروم سخت باشـد ولـي از           
نظر مقاومت اكسايش اين پوشش جـايگزين مناسـبي بـراي     

  .كروم سخت نيست
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    :كليد واژه

 يـــوني،تبـــادل  ،LTA يـــتزئول
ــاتيون ــاي ك ــسه ــازي يم، كل  جداس

  ين سنگهاي يونكات

  

. ستي ـن سري ـم همـواره  آن بـه ي دسترس كه هرچند سته و دهبو جوامع تمامي  شگيهم ازين سالم، آب به ازين
 منـابع  در +Ca2 مانند نيسنگي  هاونيكات وجود كنديم مواجه مشكل با راي  دسترس نيا كهي  عوامل ازي  كي

ي هـا روش بـه  نيسـنگ ي  هاونيكات نيا. روديم شمار به يطيمح ستيز مهم مشكلات از خود كه است آب
 تي ـزئول خـصوص  به هاتيزئول از استفادهي  نحوهي  بررس به مقاله نيا در كه دهستني  جداساز قابلي  گوناگون
ي جداسـاز  جهـت  LTA تي ـزئول انتخـاب  لي ـدل. اسـت  شـده  پرداخته هدف نيا به لين جهت LTAي  سنتز
 سـنتز  منظـور،  نيبـد . اسـت  آني  بـالا ي  انتخـاب ي  يـون  تبـادل  تيخاص ـ آب در موجـود  +Ca2ي  هـا ونيكات
 3.5Na2O:Al2O3:2SiO2:200H2O ژل فرمول به توجه باي  تفلون اتوكلاو در LTA تيزئولي  دروترماليه

 ديزوپروپكسايا ومينيآلوم و Si منبع عنوان به (Ludox) لادوكس از پژوهش نيا در كه است رفتهيپذ صورت
(Al.isopropoxide) منبع عنوانبه Al كنار در NaOH جينتاي  بررس با. ميانموده استفاده XRD و SEM 

 سـاعت را بـراي      28زمـان     گـراد و مـدت     درجـه سـانتي    65ي  دما ،يزمان ويي  دما متفاوت طيشرا در هانهنمو
. شـد  دهيگزبر LTA سنتز ينهيبه طيشرا عنوان  به 3.5Na2O:Al2O3:2SiO2:200H2Oفرمولاسيون ژل   

 وي  يـون  تبادل انجام با سپس و نمودهي  ريگاندازه را+Ca2ي  هاونيكات جذب زانيم سنتز، عمل اتمام از پس
 جينتـا . اسـت  شـده  دهيبخش بهبود +Ca2 وني جذب وي  جداساز نديفرا ،Li+ يون با +Na ونينمودن نيجانش
 زاني ـم ،يسازفعال از پس توانديمي  شنهاديپ روش از استفاده كه دهديم نشان پژوهش نيا از آمده دست به

 طيشـرا  در شيآزمـا  تكـرار  بـا  انتهـا،  در. هدد شيافزا برابر 2 حدود تا حالت نيبهتر در را ميكلس يون جذب
  .گرفتند قرار سهيمقا مورد آمده دستبه جينتا گوناگون،يي دما

  

  مقدمه -1
اته از عناصر گروه آلومينوسيليكاته هيدر هاي  بلوره1هازئوليت

 پتاسـيم، منيـزيم،    اول و دوم جدول تناوبي بالأخص سـديم،       

  
1 Zeolite 

ها كاربرد تجاري عمده آن. استرانسيم و باريم هستند    كلسيم،
 لحـاظ سـاختاري،   از. ستا جاذب سطحي عنوان در صنايع به  

هستند كه بر اساس   آلومينوسيليكاتي  هاي  ها چارچوب زئوليت
و  SiO4چهـاروجهي  نهايت وسيع از  بي يبعد  يك شبكه سه    

AlO4         هـاي    اتـم  ي تمـام  يگـذار    كه از طريق بـه اشـتراك
 هـا و  حفره ابعاد. اند  شده  ساخته اند،  شان به هم متصل    اكسيژن
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هاي اصـلي آن اسـت كـه        صههاي هر زئوليت از مشخ    كانال
باعث ايجاد پديده جذب گزينشي، يعني جذب يك يـون يـا            

  .]2 و 1[شود هاي ديگر ميگونه حضور مولكول خاص در
داراي بـار    +Si4جـاي      بـه  +Al3جايگزيني  ها به دليل    زئوليت

ها مانند  منفي هستند و براي خنثي نمودن بار، برخي كاتيون        
Na+ ،Ca2+ ،Li+ ،K+ اختار زئوليـــت اضـــافه  ســـبـــه...  و
كـه جـزء اصـلي سـاختار          ييهـا ازآنجـا   اين كاتيون . شوند مي

پيوند محكمي بـا     Alو   Si هايزئوليت نبوده و برخلاف اتم    
هـاي ديگـر    تواننـد بـا كـاتيون      مـي  يسادگ  به ساختار ندارند، 
تبـادل    هاي قابل لذا هر چه تعداد اين كاتيون     . جايگزين شوند 

ه تمايل و ظرفيت بيشتري بـراي       بيشتر باشد، زئوليت مربوط   
تبادل يوني خواهد داشت كه از اين ويژگي معمولاً در فرايند           

توان گفت هـر چـه     رو مي   نيازا. گرددتبادل يوني استفاده مي   
 ميـل كنـد ظرفيـت       1كمتر باشد و به سـمت        Si/Alنسبت  

بـدين دليـل     يابد،تبادل يوني افزايش مي    زئوليت براي انجام  
پذير بيشتري در ساختار زئوليت جاي        ويضهاي تع كه كاتيون 

تـوان بـه خنثـي      هـا مـي   گيرندكه از طريق جايگزيني آن    مي
چـون   Aهاي نوع   به همين دليل زئوليت    .نمودن بار پرداخت  

تر هـستند  كمي دارند براي تبادل يوني مناسب Si/Alنسبت  
ها شامل حفرات تقريبـاً كـروي هـستند كـه         اين زئوليت . ]3[

آنگـستروم مكعـب    925روم قطر و در حدود  آنگست 11حدود  
اين حفرات تقريباً نيمي از كل حجـم بلـوري در           . حجم دارند 

  .]4 [دهنددسترس براي جذب را تشكيل مي
  هـا ابـداع   هاي گوناگوني بـراي سـنتز زئوليـت       روش تاكنون

هـاي  اي نمودن ژل  ها، بلوره يكي از اين روش   . گرديده است 
پـذير،  از فلـز قليـايي واكـنش      شـده     آلومينوسيليكاتي تشكيل 

معمـولاً در    اين فرآينـد  . ترمال است ي فرآيند هيدرو    وسيله  به

pH5 و 4[پذيردصورت مي  بالا و در دماي خاص[.  
دهنـد كـه عـواملي      هاي صورت گرفتـه نـشان مـي       آزمايش

همچـون دمـا و زمـان سـنتز بـر روي سـاختار زئوليـت اثـر         
 بـا   يوان بـه سـازگار    تها مي زئوليت هاي از ويژگي . گذارد مي

هاي اسيدي و  بالا، محيط يزيست و پايداري در دماها    محيط
  ].4[خورنده اشاره نمود

ها، كاربردهاي متعـدد و     با توجه به خواص تبادل يوني زئوليت      
تـرين  كي از اصـلي   ي. ها برشمرد توان براي آن  گوناگوني را مي  

ظرفيـت تبـادل     واقـع  در. كاربردها، نرم كـردن آب اسـت       اين
طور   باعث گرديده است كه از آن به       NaA زئوليت   ييوني بالا 

هاي سـخت در مـواد شـوينده اسـتفاده          گسترده در تصفيه آب   
و  +Ca2هاي  آب سخت داراي غلظت بالايي از يون       ].6[گردد  
Mg2+   اي را چـه بـراي      توانـد مـشكلات عديـده        است كه مي

تجهيزات صنعتي و چه براي سلامت فردي به علت مـصارف           
ايجـاد مـشكلات     منظورجلـوگيري از    گي ايجاد كند؛ لذا به    خان

 ـ         ازحـد آب سـخت و        شيدستگاه گوارشي بـه علـت مـصرف ب
كننـده    هـاي بخـار، خنـك     همچنين جلوگيري از خرابي ديـگ     

 كه با آب سنگين در ارتباط مستقيم        يها و تجهيزات ديگر     برج
شدت تحـت مراقبـت و كنتـرل         به هستند، معمولاً سختي آب   

هـايي كـه بـدين منظـور مـورد          در ميان زئوليت  . ردگيقرار مي 
 زئـوليتي مـؤثر    عنـوان   به NaAگيرند، زئوليت   استفاده قرار مي  

  ].7 و 6[شود از محلول شناخته مي+Ca2جهت حذف 

  يتجرب بخش -2
  LTA تيزئول سنتز -2-1

اسـت   Aهـاي نـوع   متعلق به دسته زئوليت  LTA1زئوليت  

  
1 LIND TYPE A 
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اسـتفاده  هـاي كلـسيم     كه از آن معمولاً براي جـذب يـون        
صورت زير قابل بيان    به LTA تيزئول ژل فرمول. شود مي

  ]:8[است

3.5Na2O:Al2O3:2SiO2:200H2O  
 و آب ازمنـد ين مـاده  ني ـا سـنتز  فـوق،  فرمول به توجه با كه

 در. بـود  خواهد ژنياكس و ميسيليس وم،ينيآلوم م،يسد عناصر
ــا ــژوهش ني ــس از پ ــاخت 1لادوك ــركت س ــ« ش يي ايميش

 منبع عنوان به است، كايليس ديكلوئ ك ي هك كايآمر» 2دوپونت
Si ن،يهمچنــ. اســت شــده اســتفاده Al ســنتز در ازيــموردن 
يي ايميش ـ فرمـول  بـا  3ديزوپروپكـسا يا ومي ـنيآلوم از ت،يزئول

C9H21AlO3 اسـت،  آلمـان  4مـرك  شـركت  بـه  متعلق كه 
 در موجـود  Na نيم ـتـأ  جهـت  به تاً،ينها. است دهيگرد نيتأم

متعلق به شركت اسپانيايي     NaOH، از نمك    تيزئول ساختار
  .استفاده شده است » 5اسكرلب«

  هيته روش -2-2
ي كيپلاسـت  بـشر  درون سود با همراه ريتقط بار 2 آب ابتدا

. شـد  زدههـم  طيمح ـي  دما در قهيدق 15 مدت به و ختهير
 كـه ي  گريدي  كيپلاست بشر درون را محلول ازي  مين سپس
 مـدت  بـه  مجدداً و كرده اضافه هست لادوكس ژلي  حاو
. شـد  زدههـم  گـراد يسـانت  درجـه  40ي  دمـا  بـا  قهيدق 30

  )Aمحلول (
 گـر يد مـه ين بـه ي  آرام ـ بـه  را ديزوپروپكـسا يا ومينيآلوم پودر

ي رو طيمح ـي  دمـا  در و كـرده  اضـافه  همزني  رو محلول
  )B محلول. (شد زده هم قهيدق 30 مدت به همزن

  
1 LUDOXE 
2 DUPONT CHEMICALS 
3 Aluminium isopropoxide 
4 MERCK 
5 SCHARLAB S.L. 

 در ط،يمحي  دما به دنيرس و A محلول شدن سرد از پس
 تـا  كـرده  اضـافه  آن بهي  آرام به را B محلول زدنهم نيح

 سـرعت  بـا  قهيدق 45 مدت به ژل نيا كه شود ليتشك ژل
 تفلون اتوكلاو درون را شده حاصل محلول .شد زدههم بالا
 قـرار  نظـر  مـورد ي  دمـا  بـا  كـن خشك درون و شد ختهير

  .گرفت
 حاصـله  بيترك كن،خشك از اتوكلاو خروج از پس انتها، در
 داده شستشو مرتبه نيچند وژيفيسانتر كمك با و طرمق آب با

 درجــه 90ي دمــا در ســپس و ]4[ برســد pH9 بــه تــا شــد
 از پس موجود آب تا گرفت قرار ساعت 3 مدت به گراد يسانت

  .ديآ دست به تيزئول پودر و شده خارج شستشو

 سـنتز  بـر  زمـان  و دمـا  ثر ا يبررس -2-3
  LTA تيزئول

 دسـت  بـه ي  بـرا  نينهمچ زمان، و دما اثري  بررس جهتبه
 رونـد  نيا مختلفي  هازمان و دماها در نهيبه حالت آوردن
 گرييكـد  بـا  و تكـرار  متفـاوت  طيشـرا ي  بـرا  تيزئول سنتز
 .است مشاهده قابل 1 جدول در آن جينتا كه ديگرد سهيمقا
 از شـده،   لي جهت بررسي نوع فازهـاي تـشك       مرحله نيا در

 دسـتگاه  بـا  (XRD) 6ها آنـاليز تفـرق اشـعه ايكـس      نمونه
JEOL JDX-8030 با تيوب Cu-Kα اسـت  شـده  گرفته .

 XRD يالگوها جينتاي  سهيمقا و يبررس از پس نيهمچن
 ميكروسـكوپ الكترونــي  از ،يبررســ مـورد  يهــانمونـه  در

 جهـت  VEGA TESCAN دسـتگاه  با (SEM) 7روبشي
اسـتفاده    انـدازه و مورفولـوژي ذرات متبلـور شـده          سنجش
  .نموديم

  
6 X-Ray Diffraction 
7 Scanning Electron Microscope 



  ن از آب توسط آيم كلسيونو جذب LTA  يتسنتز زئول

 

  1393ستان    زم4ي  شماره   3ي  دوره  12
 

  يبررس موردي زمان ويي دما طيشرا -1 جدول
)ساعت (زمان)گراديسانت درجه (دمانمونه شماره
1 50 24 

2 60 24 

3 65 24 

4 70 24 

5 50 48 

6 65 20 

7 65 28 

  جذب زانيم محاسبه -2-4
 CaCl2 مـولار    1/0هـاي   براي بررسي ميزان جذب، محلول    

 گـرم   1/0هـا   سي از اين محلـول     سي 100شد و به هر       ه  يته
ر دمـا و زمـان بـر روي         يبراي بررسي تـأث   . شد زئوليت اضافه 

هـا در دماهـاي     فرايند جذب، تركيب زئوليت و ايـن محلـول        
C°0  ،C°25   و C°50     2 زمـاني    يهـا   قرار گرفت و در بازه ،
ميـزان   . ساعته، ميزان تبادل يوني بررسي گرديـد       24 و   6،  4

هـاي  شـده در زئوليـت، بـا داده         جذب و تبـادل يـوني انجـام       
 7000ver2مـدل    ICPS1غلظـت سـنجي     دست آمـده از    به

جهت اطمينان از نتايج حاصله، تمام ايـن         .شده است   بررسي  
صـورت     مرتبه ديگر هم تكـرار گرديـد و نتـايج بـه            2 فرايند

  .آمده گزارش گرديده است دست  جواب به3ميانگيني از اين 

 ـم بهبود و تيزئول يساز فعال -2-5  زاني
  جذب
بـراي   ،Al بـه   Siبـا نـسبت مـساوي     Aزئوليـت سـنتزي  

تــي و دو ظرفيتــي داراي خاصــيت يظرف هــاي تــك كــاتيون
  ]:9[صورت زير است   بهيكنندگ انتخاب

  
1 Inductively coupled plasma spectrometry 

Ag> Ti> K> NH4> Rb> Li> Cs> Zn> Sr> Ba> 

Ca> Ni> Cd> Hg> Mg 

 بـا هـا،   كنندگي كاتيون با توجه به نتايج حاصله و ترتيب انتخاب       
 از ميت ـيل بـا  ساختار درون ميسدي  هايون ازي  تعدادي  نيگزيجا
 ني ـا بـه  .اسـت  افتـه ي  شيافـزا  جذب زانيم ،ييون تبادل قيطر

 1سـي محلـول      سي 100را در    گرم از زئوليت     1/0 ابتدا   منظور،
 ساعت قرار داده تـا بـا تبـادل          24مولار كربنات ليتيم به مدت      

به دليل . هاي ليتيم، فعال گرددهاي سديم با يونتعدادي از يون
كلسيم به نسبت سديم، امكان تبادل شباهت بيشتر يون ليتيم با 

  .شودتر مييافته و ميزان جذب بيش شيها افزايوني بين آن

  بحث و جيانت -3
  دما اثري بررس -3-1

 صيتشخ جهت به متفاوت، طيشرا در هاتيزئول سنتز از پس
 X اشـعه  تفرق زيآنال هانمونه تمام از ماده در موجودي  فازها
 در 4 تـا  1ي  هـا نمونـه  XRDي  الگـو  كـه  است شده گرفته
  .است مشاهده قابل 1 شكل

  
نمونه : (الف ؛4 تا 1هاي  نمونهXRD يالگو -1 شكل

1:C°50 –hr 24(ب ،) : 2نمونه: C°60 –hr 24(ج ، :
  )C°70 –hr 24 :4نمونه : (د و )C°65 –hr 24 :3نمونه(
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ي دمـا  در رسد كه گونه به نظر مي   اين الف-1 شكل به توجه با
طور كامـل شـكل نگرفتـه       ت به  فاز زئولي  گراديسانت درجه 50

. مانـده اسـت    است و فازهاي بلوره نشده بسياري در ماده باقي        
 از دمـا  شيافـزا  گفـت  توانيم  الف و ب   -1با توجه به شكل     

 بـه  منجـر  گـراد، يسـانت  درجـه  60 بـه  گـراد  يسانت درجه 50
 كـه ي  درحـال . اسـت  شـده  LTA تيزئول فاز رشد وي  زن جوانه
 كـه  دهـد يم ـ نـشان  3 و 2ي  هاهنمون جينتا سهيمقا نيهمچن
 ني ـا بـا  دارد 2 نمونه باي  اديز مشابهت 3 نمونه پراش يالگو

 هي ـاولي  فازهـا ي  هـا كي ـپ شـدت  دمـا  شيافـزا  با كه تفاوت
 زاني ـم از و دهي ـگرد تـر  يكنواخـت  نـه يزمپـس  و افتـه ي  كاهش
 رونـد  ادامه با بعلاوه. است شده كاسته مانده يباق هياولي  فازها
 گــراد، يســانت درجــه 70ي دمــا بــه دنيرســ و دمــا شيافــزا
 اسـت،  شـده  مشخص كانيپ با) د-1 (شكل در كه طور همان
  .است آمده ديپد ساختار در X تيزئول فازي هاجوانه

  زمان اثري بررس -3-2
 كـد ي  هانمونه پراشي  الگو سهيمقا به 2 شكل در ادامه، در
 مـاده  در موجـود ي  فازهـا  بـر  زمـان  اثري  بررس و 5 كد با 1

 نـشان  شـكل  ني ـا در شـده ارائـه  جينتـا . اسـت  دهش پرداخته
 ـجوانه امكان زمان شيافزا با انتظار، مطابق كه دهند يم ي زن
  .است آمده وجود به ماده در LTA تيزئول فاز رشد و
 ،20ي  هازمان مدت به كه 7 و 3 ،6ي  هانمونه سهيمقا جينتا
 شـده  داده شينمـا  3 شكل در اندشده سنتز ساعت 28 و 24

 شـكل،  بـه  توجه با و شده انيب هم قبلاً كه طورنهما. است
 از نـشان  همـوار،  نـه يزمپس با 7 كد نمونه كه گفت توانيم

 پراشي  الگو به توجه با و دهديمي  دروني  فازها شدن بلوره
 گونـه ني ـا ،LTA تي ـزئول پـراش ي  الگو با آن سهيمقا و آن
 LTA تي ـزئول فـاز  از ري ـغي  ا فـازبلوره  كـه  رسـد يم نظر به

ي نگيبلور و تطابق نظر ازي  مطلوب و مناسب طيشرا و شتهندا
  .دارد هانمونه ريسا به نسبت

  
  ، 5 و1هاي  نمونهXRDالگو  -2 شكل

)1 :C° 50 –hr 24 ( و)5:C°50–hr48(  

  
 و بررسي 7 و 3، 6هاي نمونهXRD يمقايسه الگو -3 شكل

 و) C°65–hr 20( ،)3:C°65–hr24: 6( اثر زمان،
)7:C°65–hr28(  

 كروســكوپيم از هــاســاختارنمونه زيــر هدهمــشا منظــور  بــه
ــ ــشي الكترون ــتفاده (SEM)ي روب ــگرد اس ــكل در .دي    ش

 بـا 1 نمونـه ي  روبـش ي  الكترون كروسكوپيم ريتصو )الف-4(
 ني ـا بـه  توجـه  بـا . اسـت  شده آورده kx 20.00بزرگنمايي 

 نـشان  را نمونه نيا پراشي  الگو كه) الف-1( شكل و شكل
 در رفـت يم ـ انتظـار  كـه  طـور همان گفت توانيم دهد،يم

  .دارد وجود پراكنده و شكليبيي فازها 1نمونه
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.7 نمونه) و و 6 نمونه) ه ،5 نمونه) د ،3 نمونه) ج ،2 نمونه) ب ،1 نمونه )الف -4 شكل

 ب الف

 د ج

 و هـ
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 بزرگنمـايي   با 2 نمونهي  روبشي  الكترون كروسكوپيم ريتصو
10.00kx كمك با. است شده داده شينما) ب -4 (شكل در 

 )ب-1 (شـكل  در كه 2 نمونه پراشي  الگو و) ب-4 (ريتصو
 حـال  در تي ـزئولي  هـا  بلوره گفت توانيم است، تيرؤ قابل
 ـي  فازها آن كنار در اما هستند گرفتن شكل  مـواد  شـكل يب

 كروسـكوپ يم ريتصو )ج -4( شكل در .است مانده يباق هياول
 شينمـا  20.00kx بزرگنمـايي    بـا  3 نمونهي  روبشي  الكترون
-1 (شـكل  به توجه با و ريتصو نيا كمك با. است شده داده
 بـا  LTA تي ـزئولي  ها بلوره كه رسديم نظر به گونه نيا )ج

 كـه  اسـت  شده ليتشك ساختار در كرومتريم 1ي  حدود اندازه
 دروني  كمتـر  شـكل يبي  فازها) ب–4 (شكل با سهيمقا در

 بـر  كه مودن برداشت نيچن توانيم لذا. شوديم دهيد ريتصاو
 شكل،يب ماندهيباق هياولي  فازها ازي  بخش در دما شيافزا اثر

 جــاديايي هــابلــورك و شــده ليتــشك تيــزئولي هــاجوانــه
) د–4 (شـكل  در .انـد دهينرس ـ كامـل  رشـد  به اما اند دهيگرد
 بزرگنمـايي   با 5 نمونهي  روبشي  الكترون كروسكوپيم ريتصو

20.00kx شـكل  و كلش ـ ني ـا به توجه با. است شده آورده 
ي تعـداد  5 نمونه در كه گرفت جهينت نيچن توانيم) ب-2(

 در كه طورهمان اما اندداشتهي  مناسب رشد تيزئولي  هاازبلور
 بلورهـا  ني ـا كنار در رسديم نظر به شده، مشخص زين شكل
ي فازهـا  احتمـالاً  كه دارند وجود پراكنده و شكليبيي  فازها
 ريتــصو تــوانيمــ )ه-4( شــكل در .اســت مانــدهيباق هيــاول
ــ كروســكوپيم ــشي الكترون ــهي روب ــا 6 نمون ــايي ب  بزرگنم

20.00kx قـت يحق ني ـاي  اي ـگو شكل نيا. نمود مشاهده را 
ي اريبـس  پراكنـده  و شكليبي  فازها نمونه نيا در كه است
 ـ كروسـكوپ يم ريتـصو  تاً،ينها .دارد وجود ي روبـش ي  الكترون
 شيانم ـ) و–4 (شـكل  در 15.00kx بزرگنمـايي    بـا  7 نمونه

ي الگـو  بـه  توجـه  بـا  و ريتـصو  نيا كمك با. است شده داده
XRD ي ها بلوره كه است واضح ،)ج–3( شكل در نمونه نيا

 سـاختار  هـا نمونه ريسا نسبت به و داشتهي  خوب رشد تيزئول
  .دارندي تريكنواخت

هـا و تـصاوير    نمونـه XRDتوجه به نتايج الگوهـاي پـراش      
SEM ي دمـا  در سـاعت  28 مدت به كه 7 كد نمونه ،ها آن

 طيشـرا  بـا  نمونـه  عنـوان  به شده، سنتز گراديسانت درجه 65
 ونيكـات  جـذب  زاني ـمي  بررس ـ به آن با و شد انتخاب نهيبه

  .شد پرداخته ميكلس

  LTA تيزئول با ميكلس يون جذب -4
 ،0 يدماهـا ي  بـرا  زمـان  برحسب جذب زانيم درصد نمودار

 ـ بـرا  گراديسانت درجه 50 و 25  5 شـكل  در ميكلـس  وني ي
درصـد ميـزان جـذب       نمودار، نيا در. است شده داده شينما

 :آمده است دست به1ميانگين از رابطه 

1(    
0

0

% 100eC C
B

C


   

 غلظت يون كلسيم موجود در محلول اوليه        Coدر رابطه بالا    
 CaCl2  مولار مورد اسـتفاده    1/0كه محلول     ييآنجا از .است

محاسـبه   ppm4000 آن حـدود    بوده، غلظـت يـون كلـسيم      
اوليه مطابقت   ICPآمده از آزمون      دست  گرديد كه با مقدار به    

  .خوبي دارد
 ريتـأث  جذب مقدار بر دما گفت توانيم شكل نيا به توجه با

 زاني ـم كـه  نمود مشاهده توانيم گريد عبارت به. داردي  مثبت
 اسـت  يافتـه  شيافـرا  شدت به ابتدا در زمان شيافزا با جذب

 از پـس  و دهيرس ـ خودي  حداكثر مقدار بهي  مدت از پسي  ول
 نداشـته  جذب زانيمي  رو بري  محسوس اثر زمان شيافزا آن
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 هـا  يـون  جـذب  در تعـادل  نقطه توان يم را حالت نيا. است
  .دانست
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0oC, Experimental data

25oC, Experimental data

50oC, Experimental data

0oC, Fitted curve

25oC, Fitted curve

50oC, Fitted curve

  
  ميكلس يون جذب درصد نمودار -5 شكل

ــون جــذب -5 ــا ميكلــس ي ــزئول ب  تي
  شده فعال

 جـذب  انزي ـم درصـد  نمـودار  ج،ينتـا  بهتـر  ليتحل منظور به
 ،C°50ي  دمـا  در شـده  فعـال  تي ـزئولي  بـرا  زمـان  برحسب

C°25 و C°0، ــرا ــب ــس وني ي ــكل در ميكل ــا 6 ش  شينم
  .است شده داده
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0oC, Experimental data

25oC, Experimental data

50oC, Experimental data

0oC, Fitted curve

25oC, Fitted Curve

50oC, Fitted curve

  
 تيزئول با ميكلس يون جذب درصد نمودار -6 شكل

  .شده فعال

 بـا  كـه  گرفـت  جـه ينت نيچن ـ تـوان يم ـ 6 شكل به توجه با
. داد  شيافـزا  را جـذب  زاني ـم تـوان يم ـ تيزئولي  ساز فعال

 يـون،  جذب در كه نمود مشاهده توانيم قبل، حالت همانند
 نظر به شكل به توجه با نيهمچن .داردي  مثبت اريبس ريتأث دما

 در زمـان  شيافـزا  بـا  جذب زانيم فعال، تيزئول در رسديم
 اشـباع  مقدار بهي  مدت از پس اما يافته، شيافرا شدت به ابتدا
ي سـاز فعـال  ثـر ا ترقيدقي  بررس منظور به. است دهيرس خود
 شكل در ،يعاد حالت با آن سهيمقا و جذب يرو بر تيزئول

  .است شده انيب زمان برحسب جذب زانيم درصد 7
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0oC-S

25oC-S

50oC-S

0oC-A

25oC-A

50oC-A
Fitted curves, S
Fitted curves, A

  
 تيزئول حالت در ميكلس يون جذب زانيم درصد -7 شكل

  زمان برحسب شده فعال وي عاد

 تي ـزئولي  سـاز فعـال  بـا  گفـت،  توانيم 7 شكل به توجه با
. اسـت  شـده  برابـر  2 حـدوداً  ميكلس وني يبرا جذب زانيم

 و يافته شيافزا% 11 حدوداً دما هر در جذب زانيم نيهمچن
 دهيرس ـ خـود ي  تعـادل  جـذب  مقدار بهي  كمتر زمان مدت در

  .است

  يريگجهينت -6
 سـنتز،  زمان نيهمچن و دما زانيم كاهش با تيزئول سنتز در
 زي ـني  تيزئـول  شـبكه  ليتـشك  و ها بلوره رشد نرخ قتيحق در

 رشد به منجري سنتزي دما شيافزاي طرف از. ابدي يم كاهش
 تيفوجاس ـي  تيزئـول  فـاز  ليتشك وي  تيزئول شبكه حد از شيب
 بـه  باتوجـه  .شـود  يم LTA تيزئولي  برا بيرق فاز عنوان به

ــول ــنتز ژل فرم ــزئول س  :LTA، 3.5Na2O: Al2O3 تي

2SiO2: 200H2O از جـه ينت نيبهتـر  ،يمصرف هياول مواد و 
 در تيسـنتززئول  از متبلور، راتذي  مورفولوژ وي  نگيبلور نظر
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 دسـت   بـه  سـاعت  28 مدت به و گراديسانت درجه 65ي  دما
 زمـان  و دمـا  شيافزا كه شد داده نشان نيهمچن. است آمده 

 .دارد ميمـستق  اثـر  ميكلـس  وني ـ جـذب  درصد شيافزا يرو
 بـا  ميت ـيلي وني ضيتعو قيطر از تيزئولي  ساز  فعال با تاًينها

 ميكلـس ي  وني ـ جـذب  تيقابل تار،ساخ درون ميسد ازي  قسمت
  .شد داده شيافزا
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 شده  از خاكستر پوسته برنج فعاليليسيم سيد كاربيكروويويسنتز ما

  ي ذاكريرضا علي، محمدباقرزاده ممقانين مهيزداني،نرگس 

   دانشگاه علم و صنعت ايران،دانشكده مهندسي مواد و متالورژي
zakeria@iust.ac.ir 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
    1393  آبان24: دريافت
    1394  تير7: پذيرش

    
    :كليد واژه

 يش بـرنج، گرمـا    ي خاكستر پوسـته  
ــا ــد كاربيكروويو،مـ ــسيم، سيـ  يليـ
  .يكي مكانيساز فعال

  

 .دهددورريزهاي كشاورزي است كه سالانه حجم قابل توجهي را به خود اختصاص مي    كي از   ي برنج   ي پوسته
تواند به عنوان ماده اوليه در توليـد محـصولات       ياين ماده در عين حال، يكي از منابع اصلي سيليكا است و م            

 بـراي سـنتز    بـرنج يدر اين تحقيق از خاكستر حاصل از احتراق پوسـته . دار مورد استفاده قرار گيرد   سيليكون
مخلوط پودر گرافيت و خاكستر پوسته برنج بـا نـسبت معـين در آسـياي                . كاربيد سيليسيم استفاده شده است    

سازي شد و مخلوط حاصل به شكل قرص فشرده در اجاق مايكروويو خانگي مورد تابش قـرار                   اي فعال سياره
 102(و فشار پـرس     )  ساعت 20 تا   1(ري  ، زمان آسياكا  ) برابر استوكيومتري  5/2 تا   5/1(مقدار گرافيت   . گرفت

هـاي آزمـايش توسـط     به عنوان متغيرهاي آزمايش انتخاب شدند و ساختار فازي نمونـه )  مگا پاسكال 374تا  
نتايج نشان داد كه گرمـايش مـايكروويو نقـش    . آناليز پراش اشعه ايكس مورد شناسايي و بررسي قرار گرفت        

 و  1هاي فعال شده به مـدت         در الگوي پراش پرتو ايكس نمونه     . نمايد اي در واكنش سنتز ايفا مي       كننده  تعيين
 سـاعت  20 و 10هـاي فعـال شـده بـه مـدت         ساعت، اثري از كاربيد سيليسيم مشاهده نشد، اما در نمونـه           4

علاوه، معلوم شـد كـه شـدت          به.  انجام واكنش سنتز شناسايي شدند     ي به نشانه  α-SiCهاي مربوط به      پيك
همچنين مشخص شد كه مقـدار گرافيـت        . سازي بيشتر شده است     ش زمان فعال  يور با افزا  هاي فاز مذك    پيك

  .گيري محصول كاربيد سيليسم دارد سزايي در شكل مصرفي تأثير به
  

  همقدم -1
 ي پـسماندها  و پرمقـدارترين  برنج يكي از مهمترين  ي پوسته
) از جمله ايـران   ( براي كشورهاي توليدكننده برنج      يكشاورز

ك پنجم وزن شلتوك بـرنج      يرود، چرا كه تقريباً       شمار مي   به
پوسـته بـرنج از     % 90 تـا    75. دي آن اختصاص دار     به پوسته 

بـات  يه از تركي ـقو ب ...) گنين،  يسلولز، ل   يسلولز، هم  (يمواد آل 

سـهم عمـده مـواد معـدني از آن          . ل شده است  ي تشك يمعدن
كه خاكستر حاصل از احتراق كامـل           يسيليكا است، به طور   

 ي ذخيـره ]. 1[باشد    ي م SiO2 97% تا   87پوسته برنج شامل    
 بـرنج آمـورف و داراي سـاختاري سـلولي      ي سيليكاي پوسته 

 ي وسـته ، حال آنكه سيليكاي حاصـل از خاكـستر پ         ]2[است  
توانـد بـه هـر دو حالـت            بسته به شرايط احتـراق، مـي       ،برنج

سـوزاندن پوسـته    ]. 3[آمورف و كريستالي وجود داشته باشد       
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 دفع خاكستر بـه     نظير مشكلاتيبا   ج بوده ولي   امري راي  برنج
از سوي ديگر، غناي بـسيار زيـاد        .  همراه است  محيط زيست 

ه ي ـن مـاده اول   سيليكا، آن را بـه عنـوا       ازخاكستر پوسته برنج    
بنابراين، . سازد مي مطرح ي صنعتي كاربردهاي برايارزشمند

راه حل  ضمن اينكه    برنج   ي فرآوري شيميايي خاكستر پوسته   
رود، در عـين      زيست به شـمار مـي       مناسبي براي حفظ محيط   

 بـراي توليـد مـواد ارزشـمندي          راهكار مناسبي  تواند  ميحال  
 نظيـر سـيليكا و    مثل سيليسيم و تركيبات مختلف اين عنصر      

  ].4[باشد كاربيد سيليسيم 
 مهم است كه از آن يك ساختمانيك سرام يكاربيد سيليسيم   

 ـي و هـدا يل استحكام، مقاومت بـه خـوردگ     يبه دل   يت حرارت
ــين ضــر  ــالا، و همچن ــيب ــساط حرارت ــايب انب ــرايي پ  ين ب

ن مجموعـه   ي ـل ا يبه دل . شود   دما بالا استفاده مي    يكاربردها
 ي و صنعت  ي مهندس ي كاربردها يسيم برا خواص، كاربيد سيلي  

ت ي ـهـا و تقو     يمه هاد يها، ن   ندهي كوره بلند، سا   ي وارهيمثل د 
  ]. 5[ است ي خوبي نهي گزيتي كامپوزيها كننده

تحقيقات مختلفي بر روي سنتز كاربيد سيليسم با اسـتفاده از          
در تحقيـق   . پوسته برنج و خاكستر آن صورت گرفتـه اسـت         

ــشنارائو و همكــاران ــوره  ]6 [كري ــرنج خــام در ك ، پوســته ب
 دقيقـه   45مقاومتي گرافيتي تحت اتمسفر نيتروژن به مـدت         

 تا  1200 در دماي    β-SiC و α-SiCهاي    پيروليز شده و رشته   
در تحقيق ديگري، . دست آمده است   درجه سانتيگراد به  1400

ك ي ـاز طريق پيروليز پوسته برنج در       ] 7[مارتينز و همكاران    
شـرايط بهينـه    . انـد    شـده  β-SiC سنتز   كوره گازي موفق به   

 دقيقـه،   40، زمـان مانـد      C1370°فرايند به صـورت دمـاي       
 ليتر  5/1، جريان گاز آرگون     FeCl2.4H2Oحضور كاتاليزگر   
بــا تلفيــق .  گــزارش شــده اســتmm 36/2و انــدازه ذرات 

سازي مكانيكي و احياي كربوترمي خاكستر پوسته برنج          فعال
هاي مختلف، نانو ذرات بلـورين      در كوره تيوبي تحت اتمسفر    

SiC    در دماي °C 1500    اتمسفر خـلاء  ]. 8[ سنتز شده است
نسبت به اتمسفر آرگون نتيجه بهتري را به همـراه داشـته و             
استفاده از اتمـسفر نيتـروژن موجـب توليـد نـانو كامپوزيـت              

SiC/Si3N4  كـارگيري    بـا بـه   ] 9[لي و همكاران    . شده است
و احيـاي كربـوترمي آن در اجـاق         پوسته برنج كربونيزه شده     

ــه ســنتز ذرات و    ــق ب ــون، موف ــاز آرگ ــايكروويو تحــت گ م
احياي كامل سيليكا در    . اند   شده β-SiCهاي نانوساختار     رشته

 تنهـا بـه     C 1500° به يك ساعت و دماي       C 1300°دماي  
  .  دقيقه گرمادهي مايكروويو نياز داشته است15

 كاربيـد سيليـسيم     واكنش كلي كربوترمي سيليكا براي توليد     
  :شود بيان مي) 1(معمولاً با واكنش 

SiO2 + 3C(graphite) → SiC + 2CO 

شرايط انجام اين واكنش نسبتاً مشكل است چـرا كـه واكـنش             
kJ/mol) 618298شـــدت گرمـــاگير بـــوده  بـــه  H و  )
 آغـاز   C 1500°گيري كاربيـد سيليـسم از دمـاي حـدود             شكل
سـازي و     اهش انـرژي فعـال    آسياكاري پر انرژي با ك ـ    . شود  مي

ها را افزايش داده، انجـام        افزايش سطح تماس، سرعت واكنش    
همچنين، ]. 10[سازد    پذير مي   تر امكان   ها را در دماهاي پائين      آن

كنواخت نمونـه منجـر     يو با گرمايش    يكرووياستفاده از انرژي ما   
به كاهش چشمگير زمان انجام واكـنش در فراينـدهاي سـنتز             

ر زمان گرمايش يكسان، مواد فرآوري شـده بـا          د]. 11[شود    مي
ا بهتري نسبت به مواد ساخته شـده        يكسان  يمايكروويو خواص   

ن تحقيـق،   يدر ا . دهند  هاي گرمايش معمولي نشان مي      به روش 
به هدف سنتز كاربيد سيليسيم از خاكستر پوسته برنج به روشي           
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ســازي مكــانيكي و گرمــايش  آســان، از تلفيــق دو روش فعــال
وويو اســتفاده شــده و تــأثير زمــان آســياكاري و ميــزان مــايكر
شده براي سنتز مايكرووي مورد بررسي        سازي پودر فعال    فشرده

  .و آزمايش قرار گرفته است

   تجربيكار -2
كوبي در استان      برنج كارخانه شالي   يدر اين تحقيق از پوسته    

سـلولز،  (مـاده آلـي     % 75گيلان كه به صورت نوعي حـاوي        
رطوبـت اسـت    % 8ماده معدني و    % 17،  )ينسلولز، ليگن   همي

 ي روش كار به اين ترتيب بود كه پوسـته         .استفاده شده است  
اي تحت تماس غير مـستقيم        ك كوره استوانه  يبرنج ابتدا در    

با مشعل گازي سوزانده شد و خاكستر حاصـل از احتـراق در             
 . مــش عبــور داده شــد325هــاون دســتي آســيا و از ســرند 

 به عنوان ماده اوليه     SiO2% 95  بيش از  خاكستر پودر شده با   
الگـوي پـراش پرتـو ايكـس        . سنتز مورد استفاده قرار گرفت    

 يخاكستر مورد استفاده مؤيد آمورف بودن محتـوي سـيليكا         
پودر گرافيت با خلـوص  همچنين از  ). 1شكل  (خاكستر است   

براي هر  . كننده استفاده شد     به عنوان عامل احياء    %99 يبالا

 گرم از مخلوط پودر گرافيت و خاكستر بـا          11آزمايش حدود   
به محفظـه  ) 1بر اساس واكنش مفروض (نسبت مولي معين    

كاري شده وارد شد و چنـد قطـره           آسيا از جنس فولاد سخت    
كننده فرايند به مخلوط اضـافه        اتانول به عنوان عامل كنترل    

اي سـاخت داخـل در        سـازي در آسـياي سـياره        فعـال . گرديد
 در شرايط ثابت نسبت وزني گلوله به پودر         هاي معين و    زمان

.  انجام گرفـت   rpm 700 و سرعت گردش محفظه      1 به   30
ــيا  ــان آس ــس از پاي ــدود  پ ــاري، ح ــوط 5/0ك ــرم از مخل  گ

سازي شده در قالب فولادي تحت نيروي اعمالي معين           فعال
بـراي گرمـايش مـايكروويو،     .فشرده درآمـد   به شكل قرص

لومينايي در بـستري از پـودر       گاه آ   قرص فشرده بر روي تكيه    
دفن گرديد و در داخـل      ) به عنوان جاذب مايكروويو   (گرافيت  

 دقيقـه تحـت تـابش       7اجاق مايكروويو به مدت زمان ثابت       
پس از به پايان رسـيدن گرمـايش مـايكروويو و           . قرار گرفت 

خنك شدن و خردايش قرص در هاون دسـتي، نمونـه پـودر          
 XRD دسـتگاه    شده جهت بررسـي تغييـرات فـازي توسـط         

 مورد آناليز پراش    Cu-Kα با پرتو    PW-1730فيليپس مدل   
  .پرتو ايكس قرار گرفت

  
   مورد استفاده خاكستر پوسته برنج پرتو ايكسالگوي پراش -1 شكل
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متغيرهاي اين تحقيق شامل زمان آسياكاري، مقدار گرافيـت         
و فـشار پـرس     ) 1( واكـنش    يمصرفي بر مبناي استوكيومتر   

هـاي    ر كدام از اين متغيرها براي آزمـايش       بوده كه مقادير ه   
  . ارائه شده است1مختلف در جدول 

 يها آزمايشمتغيرهاي تحقيق و مقادير آنها در  -1 جدول
  انجام شده

شماره 
نمونه

زمان 
)h(آسياكاري 

فشار پرس
)MPa( 

گرافيت نسبت مقدار 
به مقدار استوكيومتري

1 1 170 2 

2 4 170 2 

3 10 170 2 

4 20 170 2 

5 20 102 2 

6 20 238 2 

7 20 306 2 

8 20 374 2 

9 20 170 5/1 

10 20 170 5/2 

11 20 170 2 

  نتايج و بحث -3
ــي   -3-1 ــدي روش تركيب ــي كارآم بررس

 گرمــايش -ســازي مكــانيكي فعــال
  مايكروويو

آناليز پراش پرتو ايكـس مخلـوط پـودر گرافيـت و خاكـستر              
 20 مـدت    شده بـه    ، نمونه فعال  )نمونه خام (پوسته برنج اوليه    

 ســاعت و 20ســاعت، و نمونــه آســياكاري شــده بــه مــدت 
 نـشان داده    2دهي شده در اجاق مايكروويو در شكل          حرارت

  .شده است
  

  
   پراش پرتو ايكس براي الگوي -2 شكل

 20 نمونه آسياكاري شده به مدت) ب (، خامنمونه) الف(
  ساعت آسياكاري شده و20نمونه ) ج(ساعت و 

  يو در مايكروودهي شده حرارت

هـاي مربـوط بـه گرافيـت       الف تنهـا پيـك    -2در الگوي پراش    
كه با توجه به آمورف بودن خاكستر امري دور         شود    مشاهده مي 

 پـراش تـأثير     يمقايـسه دو بـه دوي الگوهـا       . از انتظار نيـست   
. سازد  سازي و گرمايش مايكروويوي را نمايان مي        عمليات فعال 

 سـاعت   ب حضور گرافيـت بعـد از بيـست        -2در الگوي پراش    
ها نسبت بـه    آسياكاري همچنان مشهود است، ولي شدت پيك      

هـا افـزايش نـشان        الف كاهش و پهناي پيك    -2الگوي پراش   
ي ريزدانگـي، افـزايش چگـالي         دهند كه اين هر دو، نـشانه        مي

اما با وجـود    . عيوب ساختاري و افزايش سطح انرژي ماده است       
تند،  انجـام واكـنش هـس      ي كننـده   هـا كـه تـسهيل       اين ويژگي 

بـا سـاختار رومبوهـدرال يـا         (-SiCهاي ضعيفي از فاز       پيك
كه بيـانگر سـنتز مكانوشـيميايي بـه           ظاهر گرديده ) هگزاگونال

تر ذكر شـد، واكـنش    طور كه پيش  همان. ميزان خيلي كم است   
تشكيل كاربيد سيليسيم واكنشي بسيار گرماگير است و فراينـد          

. يـزان گرمـا نيـست     آسياكاري به تنهايي قادر به تـأمين ايـن م         
 دقيقـه گرمـايش   7دهد كه با تنها  ج نشان مي-2الگوي پراش  
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 سـاعت، شـدت     20مايكروويوي نمونه آسياكاري شده به مدت       
افته كه نـشانگر    يطور محسوس افزايش       به -SiCهاي    پيك

كننده گرمايش مايكروويو در سنتز اين        نقش تأثيرگذار و تكميل   
جهي گرافيت واكنش نكرده هم     البته مقادير قابل تو   . ماده است 

شــود كــه بــر كامــل نــشدن واكــنش  در نمونــه مــشاهده مــي
لازم به ذكر است كـه تكميـل واكـنش          . كربوترمي دلالت دارد  

هـاي    كـارگيري تـوان     سنتز مستلزم زمان گرمادهي بيشتر و بـه       
تجهيزات موجـود     و بالاتر است كه به دليل محدوديت        يمايكروو

  .چنين امكاني فراهم نبوده است
شـود   طور معلوم مـي  هاي انجام شده اين   در نتيجه، از مقايسه   

سـازي مكـانيكي بـا گرمـايش مـايكروويوي            كه تلفيق فعال  
تواند شرايط لازم براي سنتز محصول        صورت معناداري مي    به

  .آوردكاريبد سيليسيم را فراهم 

  اثر زمان آسياكاري -3-2
هـاي سـنتز شـده از      تأثير زمان آسـياكاري بـر تركيـب نمونـه         

قابل مشاهده و بررسـي     ) 3شكل  (الگوهاي پراش پرتو ايكس     
ــياكار. اســت ــال يآس ــرژي باعــث فع ــانيكي   پران ــازي مك س
مقايـسه  . شـود   گرها و افزايش سطح انـرژي آنهـا مـي           واكنش

اي مختلف آسياكاري   ه  پهناي پيك اصلي فاز گرافيت در زمان      
تـر گفتـه    همانطور كـه پـيش  . به وضوح مؤيد اين مسئله است   

ي ريزدانگي و افـزايش   هاي پراش نتيجه  شدگي پيك   شد، پهن 
عيوب ساختاري است و اين هر دو، سرعت واكنش ميان مـواد      

هاي   الگوهاي پراش مربوط به نمونه    . كند  گر را زياد مي     واكنش
الـف و   -3هـاي     شـكل (اعت   س 4 و   1آسياكاري شده به مدت     

، مشابه الگوي پراش نمونه خام، تنها شامل فاز گرافيت          )ب-3
بوده و حاكي از اين مطلب است كه براي انجام واكنش سـنتز             

سازي بـه حـد كـافي بـالا           تحت تابش مايكروويو، شدت فعال    
هاي انجام واكنش سنتز، بـراي نمونـه          اولين نشانه . نبوده است 

شـود كـه       سـاعت مـشاهده مـي      10آسياكاري شده به مـدت      
 با شدت بسيار ضـعيفي در الگـوي پـراش           -SiCهاي    پيك

ادامه عمليات آسياكاري   . اند  ظاهر شده ) ج-3شكل  (اين نمونه   
سازي شديدتر نمونه، تسهيل واكنش        ساعت موجب فعال   20تا  

 شـده اسـت     -SiCهـاي     سنتز مايكروويوي و تشديد پيـك     
د، اثـر مثبـت زمـان       -3ج و   -3مقايسه دو شكل    ). د-3شكل  (

بخشي به واكـنش سـنتز مـايكروويوي          آسياكاري را بر سرعت   
  .دهد نشان مي

  
 :دهي شده در مايكروويو هاي مختلف و حرارت هاي آسياكاري شده در زمان  پراش پرتو ايكس براي نمونهالگوي -3 شكل

   ساعت آسياكاري20) د(  و، ساعت آسياكاري10) ج( ساعت آسياكاري، 4) ب(،  ساعت آسياكاري1 )الف(
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  اثر فشار پرس -3-3
 بـر واكـنش سـنتز، از        فـشار پـرس   ميزان   تأثيربراي بررسي   

 ي بـا اعمـال فـشارها   يهـاي  شده قـرص   مخلوط پودري فعال  

 ـ   مختلف تهيه شد و مـشابه نمونـه          تحـت تـابش    يهـاي قبل
 پـراش پرتـو     نتـايج حاصـل از آنـاليز      . قرار گرفت مايكروويو  

.رده شـده اسـت    آو 4شـكل     در  حاصـل  يهـا  ايكس نمونـه  

  
  :   پرس شده در فشارهاي مختلف حاصل از سنتزهاي الگوي پراش پرتو ايكس براي نمونه -4 شكل

MPa 374) ه(، و 306) د(، 238) ج(، 170) ب(، 102)الف(

  
گـر در يـك مخلـوط پـودري بـا             سطح تماس ذرات واكنش   

بندي معين، با ميزان فشردگي مخلـوط يـا فـشار پـرس               دانه
دانيم كـه هـر چـه سـطح تمـاس بـين              شود و مي    كنترل مي 

گرهـا بيـشتر باشـد، واكـنش بـا سـرعت و سـهولت                 واكنش
ــي  ــشتري انجــام م ــرد بي ــال  . گي ــين ح ــرس، در ع ــشار پ ف

كننده درصد تخلخل نمونه نيز هست كه عامل مهمي           كنترل
هــاي  در گرمــايش مــايكروويو و نيــز در ســينتيك واكــنش 

. ودش ـ  محـسوب مـي   ) 1مثـل واكـنش     (دربرگيرنده فاز بخار    
هاي مورد آزمايش، شامل چگـالي         مشخصات نمونه  2جدول  

فـشرده   ظاهري و درصد تخلخل را كـه از روي ابعـاد قـرص        
  .دهد قابل محاسبه است، نشان مي

  
  اعمال شده و فشار پرسهاي مربوط به داده -2 جدول

  هاي قرص  نمونهدرصد تخلخل
  Psi( 150  250  350  450  550( پرس فشار

 رسفشار پ
)MPa(  102  170  238  306  374  

 قرص ضخامت
)mm(  29/4 15/4  02/4  97/3  93/3 

چگالي ظاهري 
(g/cm3)  

365/1456/1 487/1 506/1  586/1 

چگالي حقيقي 
(g/cm3)  

44/2 44/2  44/2  44/2  44/2 

 0/35  3/38  1/39  3/40 1/44  درصد تخلخل
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 374 بـه  102شود، افزايش فشار از      همانطور كه ملاحظه مي   
% 9درصـد تخلخـل را حـدود        )  برابر 7/3حدود  (مگاپاسكال  

مقايسه كلي الگوهاي پراش پرتو ايكـس       . كاهش داده است  
دهنـده    كـوچكي از تخلخـل نـشان    ي  ها در چنين بـازه      نمونه

هـاي سـنتز شـده        تفاوت محسوسي در تركيب فـازي نمونـه       
 -SiC هاي مربوط بـه فـاز       نيست؛ هر چند كه شدت پيك     

 مقادير فشار مياني، مقـدار      ها متفاوت بوده و در      در اين نمونه  
رسـد كـه      طـور بـه نظـر مـي         ايـن . دهد  اي را نشان مي     بهينه

 بـا   MPa 170واكنش سنتز براي نمونه فشرده شده با فشار         
تري برخوردار بوده، چرا      از شرايط مناسب  % 40تخلخل حدود   

 براي اين نمونه    -SiCكه شدت پيك اصلي مربوط به فاز        
تر   گيري ضعيف   علت شكل . تاز بقيه بيشتر اس   ) ب-4شكل  (

SiC-  توان به سـطح تمـاس        را مي   هاي پائين    در فشردگي
نسبت داد، در ) خاكستر و گرافيت(گر   تر ذرات واكنش ضعيف

توانـد بـه    هاي بالاتر، دليل اين امر مي      حاليكه براي فشردگي  
محـصول واكـنش احيـاي       (COمشكل بـودن خـروج گـاز        

در سنتز  . ر مربوط باشد  از محيط با فشردگي بيشت    ) كربوترمي
مايكروويوي توجه به نرخ انتقال گرما نيز حائز اهميت است،          

شود و شيب دمـا از        چرا كه نمونه به صورت حجمي گرم مي       
ي بـا     در نتيجـه، نمونـه    . مركز نمونه به سمت بيـرون اسـت       

تخلخل كمتر گرما را با سرعت بيـشتري بـه بيـرون منتقـل              
مونـه بـه دمـاي بحرانـي     كند و لذا براي رسيدن دمـاي ن      مي

  .تري لازم است زمان طولاني) دماي لازم براي آغاز واكنش(

  اثر مقدار گرافيت مصرفي -3-4
هاي پـودري     براي بررسي اثر مقدار گرافيت مصرفي، مخلوط      

ــزان     ــه مي ــت ب ــاوي گرافي ــدار  5/2 و 2، 5/1ح ــر مق  براب
سـازي و      ساعت فعال  20به مدت   ) 1(استوكيومتري واكنش   

 فشرده شـدند و تحـت گرمـايش         MPa 170 در فشار بهينه  
هـاي     الگـوي پـراش نمونـه      5شكل  . مايكروويو قرار گرفتند  

شـود،    همـانطور كـه ملاحظـه مـي       . دهد  حاصل را نشان مي   
افزايش مقدار گرافيت تـأثير غيـر قابـل انكـاري بـر شـدت               

گيـري محـصول       و در واقـع شـكل      -SiCهـاي فـاز       پيك
نبه سينتيكي و فيزيكي    اين تأثير مثبت از دو ج     . گذاشته است 

افزايش ميزان گرافيت، اولاً احتمال تماس      : قابل توجيه است  
بـرد و از      گر كربني را بـالا مـي        كامل ذرات سيليكا با واكنش    

دهد، و ثانياً از      اين طريق سرعت واكنش سنتز را افزايش مي       
اي با قابليت جذب مايكروويو خيلـي         آنجايي كه گرافيت ماده   

 بالاتر و در نتيجـه  ي منجر به توليد گرماخوب است، اين امر 
  .گردد گيري بهتر كاربيد سيليسيم مي شكل

  
   برابر مقدار استوكيومتري5/2)  و ج2) ، ب5/1) الف: هاي سنتز شده با مقادير مختلف گرافيت الگوي پراش اشعه ايكس نمونه -5 شكل
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  گيري نتيجه -4
م در اين تحقيق، به هدف سنتز ماده ارزشمند كاربيد سيليـس          

از پوسته برنج، به عنوان يك دورريـز كـشاورزي ارزان و در             
دسترس، مخلوط پودري خاكستر پوسته برنج و گرافيت ابتدا         

سازي مكانيكي و سپس تحت       اي مورد فعال    در آسياي سياره  
به كمك آناليز الگوي پراش     . گرمايش مايكروويو قرار گرفت   

هـاي  اشعه ايكس، تغييرات فـازي نمونـه تحـت تـأثير متغير           
زمان آسياكاري، ميزان گرافيت مصرفي و ميـزان فـشردگي          

اهم نتايج حاصل از   . قرص مورد مطالعه و بررسي قرار گرفت      
 : توان به شرح زير برشمرد اين تحقيق را مي

           محتوي سيليكاي خاكستر پوسته برنج مـورد اسـتفاده از
 .ساختاري آمورف برخوردار بوده است

         انـرژي و گرمـايش      هيچ يك از دو روش آسـياكاري پـر 
مايكروويو، به تنهايي قادر به پيشبرد مؤثر واكنش سـنتز          
كاربيــد سيليــسيم در شــرايط مــورد بررســي نيــستند، در 

گرمايش مايكروويو نمونـه    (حاليكه توانايي روش تلفيقي     
 . براي اين منظور به اثبات رسيد) فعال شده

  گيري كاربيد سيليسيم تحت تابش مـايكروويو،         براي شكل
 سـاعت   10سازي مخلوط واكنش بـه مـدت حـداقل            الفع

سـازي، ميـزان      ضروري اسـت و بـا افـزايش زمـان فعـال           
 .يابد  هم افزايش مي(-SiC)گيري محصول  شكل

  ميــزان فــشردگي مخلــوط واكــنش تــأثير چنــداني روي
تركيب فازي محصول سنتز نداشت، اما بيشترين شـدت         

 MPa 170 در فشار اعمالي     -SiC هاي پراش فاز    پيك
 .مشاهده شد%) 40معادل تخلخل (

          افزايش ميزان گرافيت در مخلوط واكنش موجب بهبـود
 هـاي پـراش فـاز       شرايط سنتز و بـالارفتن شـدت پيـك        

SiC-در نمونه گرديد . 

          هـاي    با توجه به غلبه حضور گرافيت باقيمانده در نمونـه
رود   سنتز شده و گرماگير بودن واكنش سنتز، انتظـار مـي          

هاي بالاتر بتوان  ري امواج مايكروويو با شدت    كارگي  كه به 
 . به تكميل شدن واكنش سنتز كمك نمود
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    :كليد واژه

استايرن،   اكسيدقلع، مزوتخلخل، پلي  
CTAB  

  

و سورفكتانت  ) PS (استايرن ي با استفاده نانوذرات پل    )SnO2( قلع   يد پژوهش كرات مزومتخلخل اكس    يندر ا 
 ذرات حاصـل مـورد      ي بر مورفولوژ  يناسيون كلس ي حرارت يم دما، اتمسفر و رژ    يرتاث.  سنتز شد  CTAB يونيكات

 يل گـس ي روبشيكوپ الكترونيكروسسنتز شده با استفاده از م   SnO2كرات مزومتخلخل   .  قرار گرفت  يبررس
  مـادون  يه فور يل تبد سنجي يف و ط  يكس پراش اشعه ا   يتروژن، جذب و واجذب ن    زي، آنال  )FE-SEM (يدانيم

 كرات مزومتخلخـل    ºC500 ي در دما  يناسيون نشان داد كه پس از كلس      يجنتا.  قرار گرفتند  يقرمز مورد بررس  
  .شود ي حاصل مm2/g278/113 يژه با سطح وnm30-20 در محدوده ي قلع با ابعاديداكس

  

  مقدمه -1
با نوار ممنوعـه بـزرگ اسـت         nهادي نوع   اكسيد قلع يك نيمه   

)eV 6/3  درK 300.(  ايــن مــاده بــه دليــل خــواص نــوري و
، پايداري بالا و مقاومت خوب در برابر اسيد و باز، الكتريكي ويژه

نسورهاي گاز، الكترودهـاي بـاتري   اي در س كاربردهاي گسترده 
شده بـا رنـگ و قطعـات        هاي خورشيدي حساس  ليتيمي، سلول 

  .]1–3[است يافته داراي خاصيت فتوكاتاليستي و لومينسانس
هـا،  تاكنون نانوساختارهاي متنوع اكسيد قلـع مثـل نانوسـيم         

ها و كرات توخالي سنتز شـده و خـواص       نانوالياف، نانوصفحه 
. ]4[اسـت ها مورد بررسـي قـرار گرفتـه       نوري و الكتريكي آن   

است كه خواص و عملكـرد اكـسيدهاي        ها نشان داده  بررسي

فلزي بـا سـاختارهاي متخلخـل و سـطح ويـژه بـالا بهبـود              
هـادي بـه دليـل      براي مثال در حسگرهاي گاز نيمه      .يابد مي

شـود،  كنش گاز با ماده سـبب تغييـر هـدايت مـي           آنكه برهم 
تواند سرعت پاسخ و بازيافت حـسگر       افزايش سطح ويژه مي   

  .]2[ود بخشدرا بهب
وخــالي تــك ســايز بــه دليــل كــرات تدر چنــد دهــه اخيــر 

 يكنواخـت، دانـسيته پـايين، سـطح         توزيع معين،   مورفولوژي
 خـود   سوي  بهويژه بالا و كاربردهاي گسترده توجه زيادي را         

اي در  صـورت گـسترده     هـاي سـخت بـه     قالب. اندجلب كرده 
تركيبـات  . رونـد سنتز كرات توخالي غيرآلي نيز بـه كـار مـي          

تواننـد  ل ذرات پليمـري، غيرفلـزي و فلـزي مـي          زيادي مث ـ 
شـكل و   . عنوان قالب سخت در اين منظور بـه كـار رونـد             به
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. اندازه كرات توخالي اساساً وابسته به قالب مورداستفاده است        
در ) PS1(اسـتايرن   براي مثال كلوئيدهاي پليمري مثل پلـي      

 و سـاير مـواد مـورد       SiO2  ،SnO2  ،TiO2  ،Ni(OH)2سنتز  
غيرآلـي شـامل   هاي غيرفلـزي قالب. است قرارگرفتهاستفاده 

ذرات كربن و سيليكا نيز در سنتز اكسيدهاي فلـزي توخـالي            
اسـت   رفته كار   و تركيبات ديگر به    VO2  ،NiO  ،MnO2مثل  

هدف پژوهش حاضر سنتز كرات توخالي اكسيد قلـع         . ]6و5[
 CTAB2استايرن و قالب نـرم      با استفاده از قالب سخت پلي     

  .باشدو بررسي عوامل فرآيند بر مورفولوژي ذرات حاصل مي

  روش تجربي -2
  مواد اوليه -2-1

SnCl2.2H2O  ــا ــانول، آموني ــيل  %)25(، ات ــديم دودس ، س
ــولفات  ــي)SDS(سـ ــديم بـ ــات ، سـ و ) NaHCO3(كربنـ

از شركت مـرك و     ) CTAB(آمونيوم برومايد   متيلتري ستيل
  .از شركت آلدريچ خريداري شد) KPS( پتاسيم پرسولفات

  استايرنسنتز نانوذرات پلي -2-2
 به روش پليمريزاسـيون امولوسـيوني سـنتز         PSهاي  نانوكره

 ml 84 در   NaHCO3 گـرم    1/0 و   SDS گـرم    375/0. شد
.  به محلول اضافه شـد PS گرم  15در آب ديونيزه حل شد و       

 دقيقه در اتمـسفر گـاز نيتـروژن تحـت           45مخلوط به مدت    
 ºC70سپس دمـاي سيـستم بـه        . زدن شديد قرار گرفت   هم

به مخلوط  ) KPS) M 37/0 محلول آبي    ml 1رسانده شد و    
 ساعت در اتمـسفر نيتـروژن       10واكنش به مدت    . اضافه شد 

  . سنتز شدPS ادامه يافت و نانوذرات كروي

  
1 Poly Styrene 
2 Cetyltrimethylammoniumbromide 

  كرات مزومتخلخل اكسيد قلعسنتز  -2-3
 گـرم  2/0به منظور سنتز كـرات توخـالي اكـسيد قلـع ابتـدا              

CTAB در مخلــوط  ml10 ،آب  ml5 اتــانول و ml37/0 
اسـتايرن   لاتكس پلـي   ml 2/2سپس  . حل شد %) 25(آمونيا  

مـاده   گـرم پـيش    1سپس  . قطره قطره به محلول اضافه شد     
 سـاعت تحـت     2كلريد قلع  به مخلوط اضافه شد و به مدت           

بعد .  روز پيرسازي شد2مخلوط به مدت . زدن قرار گرفتهم
 ºC70شو با اتانول محصول حاصل در دماي        و بار شست  3از  

ها نمونـه در    جهت حذف قالب  .  ساعت خشك شد   2به مدت   
ــاي  ــدت ºC400 و ºC500 ،ºC450دم ــه م ــاعت در 2 ب  س

بـه  كلسيناسيون در اتمسفر نيتروژن     . اتمسفر هوا كلسينه شد   
 نيز انجام گرديـد و پـس از         ºC500 ساعت در دماي     2مدت  

سرمايش به دماي محيط جهت خروج مـواد آلـي در دمـاي             
ºC600 داشته شد ساعت نگه2 به مدت.  

  نتايج و بحث -3
ــي  ــانوذرات پل ــوژي ن ــه منظــور بررســي مورفول اســتايرن از ب

ــشي  ــي روب ــتفاده شــد  ميكروســكوپ الكترون  ).1شــكل(اس
شود مورفولوژي نانوذرات سنتز شده     ميطور كه مشاهده     همان
  . نانومتر است80بوده و ميانگين اندازه ذرات حدود  كروي

  
تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي  -1 شكل

  استايرن سنتز به روش پليمريزاسيون امولوسيوني پلي
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 تصوير ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي نمونـه          2در شكل   
 كه مشاهده   طورهمان. پيش از كلسيناسيون آورده شده است     

شود مورفولوژي ذرات پيش از كلسيناسيون كروي بوده و         مي
ماده قلـع توانـسته پوشـش يكنـواختي روي مجموعـه            پيش
  .هاي نرم و سخت ايجاد كندقالب

  
 نمونه حاوي تصاوير ميكروسكوپ الكتروني -2 شكل

  ºC70هاي آلي بعد از خشك شدن در دماي قالب

ه از سـورفكتانت    مكانيزم كلي تشكيل مزوساختار بـا اسـتفاد       
كنش الكترواسـتاتيك بـين      بر اساس برهم   CTABكاتيوني  

 و يـون    +S، گروه سر مثبت سورفكتانت      +Iماده غيرآلي   پيش
 +S يــون قلــع، +Iدر اينجــا . اســت مطــرح شــده-Xمتقابــل 

 -OH و   -Cl يون هاليد    -Xو  ) +CTA(سرمثبت سورفكتانت   
ي دافعـه   است كه به وسيله نيروي پيوند هيـدروژني از نيـرو          

پيرامـون سـر مثبـت       -OH. كنـد  جلوگيري مي  +I و   +Sبين  
ــرار مــي) +CTA(مولكــول ســورفكتانت كــاتيوني  ــرد، ق گي

 قـرار   CTABهاي  پيرامون مايسل قلع  هيدروكسيد  بنابراين  
اين . ]7[مزوساختار را خواهد داشت  تشكيلتوانايي گرفته و 
هاي متعددي به عنـوان مكـانيزم تـشكيل         در بررسي فرآيند  

 از سـورفكتانت كـاتيوني      مزوساختار اكسيد قلـع بـا اسـتفاده       
CTAB        ماده كلريد قلـع    در محيط بازي و با استفاده از پيش 

 از تجزيه بـاز مـورد       -OHهاييون. ]8-10[است  مطرح شده 
هاي  واكنش. شوندد و اوره حاصل مي    استفاده مثل آمونيا، سو   

مـاده كلريـد قلـع دو آبـه در          هيدروليز و تراكم در مورد پيش     
  :است محيط بازي به صورت زير گزارش شده

SnCl2+2OH- → Sn(OH)2+2Cl- 
Sn(OH)2 → SnO+H2O 

SnO+ 2
1 O2 → SnO2 

 در محلــول آبــي بــازي Sn(OH)2 ابتــدا محــصول واســطه
شود كه در مرحلـه بعـد بـا از           تشكيل مي  Sn(II)ي  ها نمك

ــه  ــسيداسيون ب ــدروژن و اك ــديل SnO2 دســت دادن هي  تب
  .]12و11[شود مي

سنجي مادون قرمز نمونه پس از خـشك         آناليز طيف  3شكل  
  هــاي موجــود در محــدوده پيــك. دهــدشــدن را نــشان مــي

cm-11100-900   ــدهاي ــاش پيونــ ــه ارتعــ  در C-N بــ
كـنش  برهم .]13[شود   نسبت داده مي   CTABهاي   مولكول
 روي فركــانس نوســان CTABهــاي مــاده و مايــسلپــيش

از آنجايي كـه هيدروكـسيد      . پيوندهاي اتمي تاثير گذار است    
كنـد، انتظـار    قلع با سر مثبت سورفكتانت اتصال برقـرار مـي         

.  تغييـر كنـد    C-Nرود فركـانس ارتعاشـات اتمـي پيونـد          مي
ت شود فركانس ارتعاشا مشاهده مي 4طور كه در شكل     همان

 تغييـر كـرده و      1100 تـا    900 در محدوده    C-Nاتمي پيوند   
هـا  از اعـداد      موقعيت پيـك  . ها حذف شده است   برخي از آن  

، cm-1991 به cm-1 1066 و cm-1 1018 ،cm-1 1043موج
cm-11024   و cm-11058       تغيير يافته است و ارتعاشات اتمي 

 حــذف cm-1 937 و cm-1 987 ،cm-1 962در اعــداد مــوج 
  .تشده اس

  



   قلعيد بر سنتز كرات مزومتخلخل اكسيند عوامل فرآيرتاث

 

  1393ستان    زم4ي  شماره   3ي  دوره  32
 

  
   PSهاي آلي  حاوي قالبSP5سنجي تبديل فوريه مادون قرمز نمونه طيف -3 شكل

CTABو  ) Cº70بعد از خشك شدن در دماي (

پس از   تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمونه4شكل 
 2 به مدت ºC400 و   ºC500  ،ºC450كلسيناسيون در دماي    

ازه نـانو   با توجه به اند   . دهدساعت در اتمسفر هوا رانشان مي     
شود بعـد از    استايرن سنتز شده، مشاهده مي    ذرات كروي پلي  

. كلسيناسيون در هر سه دما ذرات ريزتر از حد انتظار هـستند           

رسد پيش از اينكه جداره اكسيد قلع متراكم شود،         به نظر مي  
استايرن تجزيه شـده و باعـث جمـع شـدن           قالب سخت پلي  

اي در  يز با اندازه   نانوذرات ر  ºC500 در دماي . گرددكرات مي 
و مورفولوژي ذرات حاصل   حاصل شدهnm 40-30محدوده 

  .به كره نزديك است

  
ºC500تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمونه پس از كلسيناسيون در دماي  -4 شكل

نتايج مربوط به آناليز پراش اشعه ايكس بعد از خـشك شـدن             
 500 و   450،  400 و كلسيناسيون در دماهـاي       ºC70در دماي   

طـور كـه    همان.  آورده شده است   5گراد در شكل    درجه سانتي 
شود، پس از خشك شدن، پودر هيدروكـسيد قلـع          مشاهده مي 
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شود كه با كلـسيناسيون در دماهـاي بـالاتر          آمورف حاصل مي  
با كلسيناسيون در دمـاي     . گرددفاز اكسيد قلع از آن متبلور مي      

ºC500     مطـابق كـارت      سـاعت  2 به مـدتJCPDS   شـماره 
هاي مربوط بـه فـاز اكـسيد قلـع بـا سـاختار       ، پيك 1445-41

بـا كـاهش دمـاي كلـسيناسيون از     . تتراگونال مشاهده گرديـد   
ºC500   به ºC450   و ºC400         به دليل كـاهش ميـزان تبلـور ،

بنابراين . اندتر شده ها پهن ها حذف شده و پيك    تعدادي از پيك  
   . است براي تشكيل فاز اكسيد قلع مناسبºC500دماي 

  
كلسينه شده . طيف پراش اشعه ايكس اكسيد قلع -5 شكل

   و ºC400) ، جºC450) ، بºC500) در دماهاي الف
  .ºC70نمونه خشك شده در دماي ) د

به منظور حفظ مورفولـوژي كـرات، كلـسيناسيون نمونـه در            
اسـتايرن بـه عنـوان يـك        پلي. اتمسفر نيتروژن انجام گرفت   

. شـود نيزه مـي  كربـو  N2تركيب آلي آروماتيـك در اتمـسفر        
رود با جلوگيري از سوختن و خروج آن بـه        بنابراين انتظار مي  

صورت فاز گازي پيش از ايجاد تراكم كافي در لايـه اكـسيد             
. قلع، از انقباض بـيش از حـد ذرات كـروي جلـوگيري شـود              

 در اتـسفر    SP5تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمونه      
حاصـل بعـد از     دهد كـه ذرات      نشان مي  6نيتروژن در شكل    

هاي ديگر اندازه بزرگتري دارند،     كلسيناسيون نسبت به نمونه   

ش دوبـاره دمـا و رسـاندن آن بـه           افـزاي . انداما آگلومره شده  
ºC600توانــد باعــث  جهــت خــروج و ســوختن كــربن مــي

  .آگلومراسيون و زينتر شدن ذرات به يكديگر شود

  
 اكسيد قلع بعد از كلسيناسيون FESEMتصوير  -6 شكل

  سفر نيتروژن و هوادر اتم

هـاي  اي نسبت به نمونـه    پودر به دست آمده رنگ بسيار تيره      
تيرگـي رنـگ حـاكي از حـضور         . كلسينه شده در هوا داشت    

 OHهاي  احتمالاً  با افزايش دما گروه     . مانده است كربن باقي 
خارج شده و شبكه متراكمي از نانوذرات اكسيد قلع تـشكيل           

ن كـربن درون ذرات بـه دام        و منافذ بسته شده است، بنابراي     
بنابراين استفاده از اتمسفر    . افتاده است و نتوانسته خارج شود     

N2 مطلوب نيست.  
 و ºC500به دليل تبلور مناسـب فـاز اكـسيد قلـع در دمـاي        

هـاي تخلخـل ايـن نمونـه        اتمسفر هوا، سطح ويژه و ويژگي     
منحنـي جـذب و واجـذب        7شكل  . مورد بررسي قرار گرفت   

شـود  طور كه مشاهده مـي    همان. دهدنشان مي اين نمونه را    
به دليل حضور حلقه هيـستريزيس ايـن منحنـي متعلـق بـه          
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. باشـد  كه مشخصه مواد مزومتخلخـل اسـت، مـي         IVدسته  
  . به دست آمدcm2/g278/113سطح ويژه نمونه برابر 

  گيرينتيجه -4
ــي  ــروي پل ــانو ذرات ك ــيون  ن ــه روش پليمريزاس ــتايرن ب اس

ــا موف  ــيوني ب ــد امولوس ــنتز ش ــت س ــروي  .قي ــانو ذرات ك ن
 CTABهاي آلي   با استفاده از قالب   مزومتخلخل اكسيد قلع    

ــسيناس. ســنتز شــداســتايرن و پلــي ــه پــيش از كل  ونينمون
هـاي  پس از حـذف قالـب     . مورفولوژي مناسب كروي داشت   
ذرات مزومتخلخــل  ºC500 آلــي در اتمــسفر هــوا و دمــاي

ندازه ذراتي  و ا  cm2/g278/113با سطح ويژه     SnO2 كروي
  . به دست آمدnm 30-20در محدوده 
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    :كليد واژه
ــت،نانوكامپوز ــواص يـــــ  خـــــ

ــازگاري، يـــستز ــزارين آلسـ  رد، يـ
  لول استئوبلاست فسفاتاز، سينآلكال

  

 بـه بافـت اسـتخوان       يـك  خواص نزد  يلدل  به يمري پل ينه زم هاي يت بخصوص كامپوز  ها يتامروزه نانوكامپوز 
 يـت  پژوهش، ابتدا نانوكامپوز   يندر ا . اند  كرده يدا پ ي استخوان در پزشك   يگزينعنوان جا  ه ب ي فراوان يكاربردها

 و بـا  ينـه  كمك ذوب فاز زمانعنو  بهي پزشكي  با درجهينبه روش اختلاط در فاز مذاب با كمك روغن پاراف       
ــ اســتفاده از دســتگاه مخلــوط ــا مقــاديكــن داخل ــانو ذرات %.wt 50  و40، 30، 20، 10 مختلــف ير ب  از ن

 يها ها توسط آزمون    نمونه سازگاري يستامه، خواص ز  در اد . ، ساخته شد  ºC180 ي در دما  آپاتيت يدروكسيه
  ي سـلول  ي  استئوبلاسـت بـا رده     يهـا   از سـلول   اسـتفاده  بـا    ي سلول ي فسفاتاز و چسبندگ   ين رد، آلكال  يزارينآل

MG-63  انجـام   هـاي  ي و بررس ـ  سازگاري يست ز يها دست آمده از آزمون     به يجنتا.  قرار گرفت  يابي، مورد ارز 
 و بـرهمكنش مناسـب   سـازگاري  يست زيت، نشان دهنده عدم سمي روبشيكترون السكوپويكرشده توسط م 

  . استآپاتيت، يدروكسي نانوذرات ه%.wt 50 ، بخصوص نمونه باMG-63 يها ها و سلول  سطح نمونهينب
  

  مقدمه -1
هــاي اخيــر، تحــول اساســي در اســتفاده و كــاربرد  در ســال
. ها به منظور بهبود كيفي عمر بشر پديد آمده اسـت            سراميك

ها مـرتبط بـا سيـستم     اغلب كاربردهاي كلينيكي بيوسراميك   
ها، مفاصل و بازسـازي بافـت          بدن، استخوان، دندان   ياسكلت

هـا بـا      ها در انواع شـكل     يكبيوسرام. نرم و سخت بدن است    
شوند و عملكرد متفاوتي در تـرميم         مختلف توليد مي  فازهاي  

هـا بـه    در بسياري از كاربردهـا، سـراميك  . كنند بدن ارائه مي  

هـا    شوند كـه بـه آن       اي با شكل ويژه مصرف مي       شكل قطعه 
هـا    شـود، همچنـين بيوسـراميك       گفته مي ) ايمپلنت(كاشتني  

 عنوان پركننده و برخـي اوقـات        گاهي نيز به صورت پودر به     
ي فلـزي و يـا بـه     به صورت پوشش بـر روي يـك زيرلايـه    

هـا مـورد اسـتفاده قـرار          كننده در كامپوزيت    عنوان فاز تقويت  
  .]1[گيرند  مي

 درصـد وزنـي فـاز       70 تـا    50تركيب استخوان انسان شامل     
 درصد وزنـي    10 تا   5 درصد وزني فاز آلي،      40 تا   20معدني،  

فـاز آلـي    .  درصد وزنـي انـواع چربـي اسـت         3آب و كمتر از     
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 90 است كه    Iطور عمده شامل فيبرهاي كلاژن      استخوان به 
. ]6-2[دهـد   ني فاز آلي اسـتخوان را تـشكيل مـي         زدرصد و 
اي از فـاز معـدني اسـتخوان را         ها بخش عمده  فسفاتكلسيم

ها به سه دسته كامل، جزئـي       فسفاتكلسيم. دهندتشكيل مي 
بنــدي شــونده در محــيط بيولوژيكــال تقــسيمو عــدم جــذب

ها در محيط بدن به نسبت      ندگي آن شومقدار جذب . شوند مي
عنوان مثـال   به. استوكيومتري كلسيم به فسفات وابسته است     

پايداري بيشتري نـسبت بـه تـري        ) HA(آپاتيت  هيدروكسي
در محيط بيولوژيـك از خـود نـشان         ) TCP(كلسيم فسفات   

بــــا فرمــــول شــــيميايي    HA. ]9-7[دهــــد مــــي
Ca10(PO4)6(OH)2  ،   درصد وزنـي    70 تا   60تشكيل دهنده 

از ايـن رو،    . ]11, 10[از فاز معدني اسـتخوان انـسان اسـت          
HA سازگار براي كاربردهايي نظير    عنوان يك ماده زيست   به

هاي مهندسي  يگزين استخوان، داربست  سيمان استخواني، جا  
ــت و  ــده... باف ــناخته ش داراي  HA. ]14-12, 10[اســت ش

ــست  ــر زيـ ــي نظيـ  ــخواصـ ــازگاري، زيـ ــاليستسـ ، 1فعـ
 شباهت ساختاري   ]16, 15[، عدم سميت    2استئوكانداكتيويتي

 و توانــايي ]17, 13[و بيولــوژيكي بــه بافــت اســتخوان    
 ]18[هاي بدن بدون ايجاد پاسخ التهـابي        كنش با بافت   رهمب

عبـارت اسـت از توانـايي برقـراري پيونـد           فعال   يستز. است
هاي بدن و به قابليت هدايت رشد         مستقيم شيميايي با سلول   

به عبارتي اين   . ]19[گويند  استخواني، استئوكانداكتيويتي مي  
ــايي آن را دارد كــه وقتــي در محــيط بــدن قــرار   مــاده توان

گيرد، بازسازي بافت استخوان از دست رفته را تـسهيل و             مي
  .]21, 20[تشويق كند 

  
1 Bioactivity 
2 Osteoconductivity 

فسفاتي هاي كلسيم  در زمينه سراميك   3تنيهاي درون بررسي
ــم     ــرخ ك ــه ن ــاز ب ــه ني ــرد ك ــان مــشخص ك توســط محقق

هـا بـراي    شوندگي در محيط بدن توسط اين سـراميك        جذب
سـازي مجـدد    كنش بين بافت و كاشـتني، مـدل       انجام برهم 

 و اسـتئوكانداكتيويتي، وجـود دارد       4هاي فيبري ارتباطي  بافت
]22[.  

عنــوان بــه تنهــايي در پزشــكي بــه HAاگرچــه اســتفاده از 
به دلايلي نظير، تردي، سفتي بالا، پديده حفاظت        ماده   يستز

، استحكام مكانيكي نامناسـب، چگـالي بـالا محـدود           5تنشي
، امــا يــك راه مناســب بــراي غلبــه بــر ]23, 4[اســت شــده

هاي اين ماده پركاربرد در پزشكي، اسـتفاده از آن          محدوديت
هـا بـا كاربردهـاي      كننـده در كامپوزيـت    عنوان فاز تقويـت   به

  .]25, 24, 18[پزشكي است زيست
ي آلـي اسـت كـه بـه سـه دسـته             يك مـاده  ) PE(اتيلن  پلي
اتيلن با چگالي زيـاد     ، پلي )LDPE(اتيلن با چگالي پايين      پلي

)HDPE (ار بــالا اتــيلن بــا وزن مولكــولي بــسي   و پلــي
)UHMWPE (تمـامي پليمرهـاي    . شـود بنـدي مـي   تقسيم

ــكاربردهــاي فراوانــي در ســاخت كامپوز PEخــانواده  ت و ي
, 26, 24, 14, 12, 8, 6, 4[هاي پزشكي دارنـد     نانوكامپوزيت

ــانگين وزن مولكــولي . ]27 ــيش از يــك  UHMWPEمي ب
به دليـل دارا     UHMWPE. ]28[ميليون گرم بر مول است      

بودن خواصي مثل مقاومت به سايش، ضريب اصطكاك كم،         
سـازگاري  پايداري شيميايي، جذب رطوبـت پـايين و زيـست         

. ]31-29, 27[اي در مهندســي بافــت دارد كــاربرد گــسترده
طـور  مكانيزم چسبندگي اين پليمـر بـه بافـت اسـتخوان بـه            

  
3 In-vivo 
4 Fibrous connective tissues 
5 Stress shielding 
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 در اين   1دليل پايين بودن خاصيت استئواينتگريشن    طبيعي به 
محققان زيـادي نظيـر     . ]14[صورت مكانيكي است    پليمر، به 

، ]32[، فانـــگ و همكـــاران  ]12[عيمـــي و همكـــاران  ن
دليل داشتن  از اين پليمر به   ...  و ]14[گوهر و همكاران     همايي

طور همزمـان،   سازگاري مناسب به  خواص مكانيكي و زيست   
بـه آن،    HAو   TCPفعالي مانند   با اضافه كردن مواد زيست    

  .در كاربردهاي مهندسي بافت از آن استفاده كردند
ي ايـن پليمـر در صـنايع        هاي ساخته شده  بر پايه     كامپوزيت

غـذ،  زيادي شامل مهندسي شيمي، مهندسي بافت، ساخت كا       
داروسازي، مهندسـي حمـل و نقـل و مهندسـي كـشاورزي             

  .]29[كاربرد دارد 
در اين تحقيق ابتدا، نانوكامپوزيت بـه روش اخـتلاط در فـاز             

عنـوان  ي پزشـكي بـه    با كمك روغن پارافين با درجـه      مذاب  
بـالاي   يگرانـرو و براي غلبه بر      UHMWPEكمك ذوب   

كـن  اين پليمر در حالت مذاب و با استفاده از دستگاه مخلوط          
 از نانو   wt.% 50 و   40،  30،  20،  10داخلي با مقادير مختلف     

در . ، سـاخته شـد    ºC180آپاتيت در دمـاي     ذرات هيدروكسي 
هـاي  هـا توسـط آزمـون     سازگاري نمونه واص زيست ادامه، خ 

 و چسبندگي سلولي با استفاده      3، آلكالين فسفاتاز  2آليزارين رد 
، مـورد   MG-63ي سـلولي    هاي استئوبلاست با رده   از سلول 

  .ارزيابي قرار گرفت

  هاي تجربي فعاليت -2
  مواد اوليه - 2-1

ساخت شركت سـيگما     UHMWPEدر اين تحقيق از پليمر      

  
1 Osteointegration 
2 Alizarin red staining (ARS) 
3 Alkaline phosphatase (ALP) activity 

- g/mol 6000000ا جرم مولكولي متوسط     آلدريچ امريكا ب  
ــانو ºC25  در دمــايg/mol 94/0 و چگــالي 3000000  و ن

 كـه از پـيش      g/cm3 2/3آپاتيت با چگالي    ذرات هيدروكسي 
ژل - بــا روش ســلCa(NO3)2.4H2O و P2O5هــاي مــاده

ي پزشـكي    و روغـن پـارافين بـا درجـه         ]33, 19[سنتز شـد    
، 107174آلمــان بــا كــد تجــاري  Merckســاخت شــركت 

 MPa.s و گرانـروي     ºC 20 در دمـاي     g/cm3 86/0چگالي  
  . استفاده شد40-30

  امپوزيتساخت نانوك -2-2
كن در اين پژوهش براي ساخت كامپوزيت از دستگاه مخلوط        

داخلي مدل پلاستيك اوردر سـاخت شـركت برابنـدر آلمـان            
قبــل از مخلــوط كــردن پليمــر و نــانو پــودر  . اســتفاده شــد
كـن  بـا دسـتگاه مخلـوط     ) Nano-HA(آپاتيـت   هيدروكسي

 بـه صـورت     ]34[1:3داخلي، روغن پارافين و پليمر با نسبت        
ايـن كـار بـه    .  با هم مخلوط شـدند     ºC 100دستي در دماي    

منظور جذب سطحي روغن توسط پودر پليمر صورت گرفتـه          
كن داخلي با   دست آمده درون مخلوط   سپس مخلوط به  . است

پـس  .  دور بر دقيقه ريخته شد     120 و سرعت    ºC 180 مايد
 دور بـر دقيقـه      80از ذوب كامل پليمر، سرعت دسـتگاه بـه          

به مذاب پليمر اضافه شد      Nano-HAتقليل داده شد و پودر      
 دقيقـه بـا هـم مخلـوط شـدند و            10و اين دو جزء به مدت       

هـا بـه    پـس از سـاخت كامپوزيـت      . مخلوط در هوا سرد شـد     
هايي با توزيع مناسـب ذرات فـاز دوم در          ي نمونه منظور تهيه 

ــن،      ــب همگ ــا تركي ــوادي ب ــاخت م ــري و س ــه پليم زمين
هاي ساخته شده توسط دسـتگاه بـال ميـل نيمـه             كامپوزيت

 1در جـدول  . ، پـودر شـدند  Retsch ZM200صنعتي مدل 
  .ها مشخص شده استتركيب وزني نمونه
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  هاتركيب وزني نمونه -1 جدول

كد 
  نمونه

درصد وزني 
UHMWPE )wt.%( 

درصد وزني 
Nano HA 

)wt.%(  
چگالي 

)gr/cm3(  

  94/0  0  100  شاهد
H1 90  10  166/1  
H2 80  20  392/1  
H3  70  30  618/1  
H4 60  40  844/1  
H5 50  50  07/2  

  خارج كردن پارافين - 2-3
طور كامل  ها، روغن پارافين اضافه شده به     بعد از ساخت كامپوزيت   

  : شود، خارج شدح داده ميها به صورتي كه در زير توضياز آن
ها توسط دسـتگاه پـرس گـرم        ابتدا كامپوزيت : پرس گرم  -1

 به مدت   MPa 8/3 و فشار    ºC100 تحت پرس با دماي   
دليل كمتر بودن چگالي پـارافين      به.  ساعت قرار گرفتند   1
)g/cm3 86/0  در دماي  ºC20 (   از پليمر)g/ml 94/0  در 

ــاي  ــر )g/cm3 2/3( HAو ) ºC25دم ــارافين ب  روي ، پ
سطح جمع شد و مقدار زيادي از پارافين اضافه شده، بـه            

 . اين روش خارج شد

ها توسـط   در مرحله بعد كامپوزيت   : شست و شو با استون     -2
پودر شـدند و بـراي    Retsch ZM200دستگاه بال ميل 

 مرتبه بـا  3حذف پارافين هر تركيب كامپوزيت پودر شده        
 استون خالص سـاخت شـركت مـرك آلمـان،  بـه ايـن              
صورت كه مخلوط استون و كامپوزيت پودر شده در بشر          

 دور بر   500ريخته شد و توسط همزن مكانيكي با سرعت       
دمـاي   (ºC 50-35 دقيقه و با دمـاي       90دقيقه به مدت    
اين كـار  . زده و شست و شو شدهم) ºC60جوش استون   

 . بار تكرار شد3براي هر تركيب 

ون بـه منظـور حـذف اسـت       : خشك كردن و حذف استون     -3
كـن بـا دمـاي      پودرهاي شست و شو شده درون خـشك       

ºC100 40-35[ ساعت قرار گرفتند 24 و به مدت[.  
بعـد  : سازگاريهاي زيست هاي آزمون شست و شو نمونه    -4

سـازگاري، بـه    ي زيـست  هـا هاي آزمـون  از ساخت نمونه  
منظور حـذف پـارافين احتمـالي موجـود بـر روي سـطح              

ها را توسـط اسـتون بـا اسـتفاده از دسـتگاه             ها، آن نمونه
 دقيقـه شـسته و      30 به مدت    ºC40التراسونيك با دماي    

هـا بـه مـدت يـك سـاعت در           براي حذف استون، نمونه   
 . قرار داده شدندºC100كن با دماي خشك

هــاي  زمــونهــاي آ ســاخت نمونــه - 2-4
  سازگاري زيست

سـازگاري بـا اسـتفاده از پـرس         هاي زيست هاي آزمون نمونه
 پـودر شـده     بدين منظور ابتـدا كامپوزيـت     . گرم ساخته شدند  

 و قطــر mm 5درون قالـب بـه شـكل قــرص بـا ضـخامت      
mm10           ريخته شد و تحت پرس گرم با فـشار MPa 8/3  و 
نظـور  بـدين م  .  دقيقه قرار گرفـت    30 به مدت    ºC200 دماي

هاي پودر شـده درون قالـب ريختـه شـدند و            ابتدا كامپوزيت 
تحت فشار كم قرار گرفتند تا مواد ضمن نرم شـدن تمـامي             

هاي احتمالي را پر كنند و بـه خـوبي در قالـب پخـش               حفره
سپس نيرو را افزايش و تحت شرايط اشـاره شـده بـه             . شوند
ي سپس مواد تحت فشار تا دمـا      .  دقيقه قرار گرفتند   30مدت  

. اتاق سرد شده تا كيفيت كامپوزيت ساخته شده حفـظ شـود           
  .پس از آن، قالب از زير پرس و نمونه از داخل آن خارج شد

  سازگاريهاي زيستآزمون -2-5
سـازگاري نـانو كامپوزيـت      منظور بررسـي خـواص زيـست      به
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HA/UHMWPEــرون هــاي  از آزمــون1تنــي در محــيط ب
كـالين فـسفاتاز و     بيولوژيكي گوناگوني نظيـر آليـزارين رد، آل       

بررسي چسبندگي سلولي بـه سـطح كامپوزيـت، بـر اسـاس             
 ـ .  استفاده شدISO 10993-5تاندارد ـاس ور، ـن منظ ــبـه اي
ــده   رده ــصات پرونـ ــا مشخـ ــت بـ ــلولي استئوبلاسـ    ي سـ

)NCBI C555(MG-63بكار گرفته شد .  
 هـا را در محـيط كـشت       هـا آن  پس از استريل كردن نمونـه     

)10%FBS,DMEM(    ًآماده شده بـود قـرار داده و         كه قبلا
هـاي  هاي از پيش تعيين شده، آزمـون      با در نظر گرفتن زمان    
  .  اشاره شده انجام شد

  نه كردفرايند استرليز - 2-6
هـا را در داخـل فـالكون        ، ابتـدا نمونـه     كردن يزهاسترلجهت  

ــا فــشار  گذاشــته و ســپس آن هــا درون دســتگاه اتــوكلاو ب
kg/cm2 5/1    60اد بـه مـدت      گـر  درجه سانتي  120 و دماي 

  .دقيقه، قرار داده شد
گيـري،  پس از استريل كردن، جهـت انجـام فراينـد عـصاره           

هاي زمـاني  ها را درون محيط كشت قرار داده و در بازه       نمونه
ها برداشـته شـده و مـورد        مشخص، محيط كشت از روي آن     

  . ارزيابي قرار گرفتند

  هاگيري از نمونهعصاره -2-7
هـا بـر رشـد و       هـا و تـاثير آن     به منظور بررسي سميت نمونه    

گيري از نمونه انجام شد كه طي         ها فرايند عصاره  تكثير سلول 
ليتر محـيط كـشت بـه          ميلي 1 سطح،   cm2 3آن به ازاي هر     

 7،  3سپس در فواصل زمـاني      . ظرف حاوي نمونه افزوده شد    
هـا اضـافه شـد و مقـدار          روز محيط خارج و بـه سـلول        14و  

  
1 In-vitro 

  .ترل در نظر گرفته شدعنوان كنمشخصي محيط كشت به

  هاي استخوانيشرايط سلول -2-8
ــا توجــه بــه نــوع كــاركرد نانوكامپوزيــت ســاخته شــده از   ب

ــلول ــماره   سـ ــا شـ ــت بـ ــاي استئوبلاسـ ــدههـ   ي ي پرونـ
)NCBI C555(MG-63  ــلولي ــك س ــده از بان ــه ش  گرفت

پـس از خـارج كـردن       . انستيتو پاسـتور ايـران اسـتفاده شـد        
 را بـه فلاسـك حـاوي        هـا ها از حالت منجمد شده، آن      سلول

محيط كشت منتقل كرده و سپس فلاسك، در انكوبـاتور بـا            
ــاي  ــت ي ســانتي درجــه37دم ــراد، رطوب و غلظــت % 90گ

قابل اشـاره اسـت كـه محـيط         . داري شدند نگه% 5اكسيژن  
  . روز تعويض گرديد3-4كشت هر 

  2آليزارين رد -2-9
 را  MG-63 عدد سـلول     1000جهت انجام اين آزمون تعداد      

 هفتـه در    دو ريخته و بـه مـدت        3 خانه ششهاي  يتدرون پل 
  . هاي ساخته شده، قرار داده شدندمعرض نمونه

بـه  % 88 درجـه و رطوبـت       37ها درون انكوباتور با دماي      سلول
ها جهت رشد سلول  . اكسيد كربن نگهداري شدند     دي% 5همراه  

  . بهره گرفته شد% FBS ،10 به ميزان RPMIاز محيط كشت 
ن مدت زمان ياد شده، ابتدا محيط كـشت         پس از سپري شد   

ها را با اسـتفاده از      ها خارج شد و سلول    موجود بر روي سلول   
شستـشو داده و سـپس     NaCl%9/0محلول نمكـي حـاوي   

 دقيقـه جهـت     20-30را بـه مـدت      % 10محلول فرم آلدهيد    
  . ها اضافه شدثابت كردن سلول

 هـا را بـا    پس از سپري شدن مدت زمـان يـاد شـده، سـلول            
 بـار شستـشو داده و در        دو تـا سـه    استفاده از محلول نمكي،     

  
2 Alizarin red 
3 Well plate 
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ليتر از محلول رنگي آليزارين رد را بـر          ميلي 2ادامه به ميزان    
 دقيقـه در    30-45ها بـه مـدت      ها ريخته و نمونه   روي نمونه 

پـس از زمـان     . دماي اتاق و در محلي تاريك قرار داده شدند        
 بـا اسـتفاده از      هـا بالا محلول رنگي را خارج كـرده و سـلول         

 بار شستشو داده شد و در ادامـه در          2محلول نمكي ياد شده،     
هـا، نـسبت بـه      زير ميكروسكوپ نوري رنگ پـذيري سـلول       

  .ي كنترل مورد ارزيابي قرار گرفتنمونه

  آلكالين فسفاتاز -2-10
هـا بـه روش     جهت انجام آزمون آلكالين فسفاتاز ابتدا نمونـه       

 عدد سلول   10000عداد  در ادامه ت  . اشاره شده، استريل گشت   
 خانـه   6به هر خانه از پليـت        MG-63ي  استئوبلاست با رده  

به  RPMIليتر محيط كشت     ميلي 2اضافه گرديد و به ميزان      
قابـل  . سرم جنين گاوي به هر خانه اضـافه شـد         % 10همراه  

اشاره است كه يك خانه از پليت مذكور تحت عنوان كنتـرل            
  . ته شدحاوي سلول بدون نمونه در نظر گرف

اكسيد    هفته درون انكوباتور حاوي گاز دي      2پليت مذكور به مدت     
هـر  . گراد قـرار گرفـت       درجه سانتي  37و دماي كشت    % 5كربن  

ليتر از محيط كشت موجـود بـر        هفته يك بار به ميزان يك ميلي      
 ميلـي ليتـري     5/1روي هر خانه خـارج و بـه يـك ميكروتيـوپ             

يش در روزهـاي آينـده      استريل منتقل شده و جهـت انجـام آزمـا         
  .گراد قرار داده شدند  درجه سانتي-20درون فريزر با دماي 

  چسبندگي سلولي -2-11
سـپس  .  خانـه قـرار گرفـت      24هر نمونه در يك خانـه از پليـت          

 روي سطح هر نمونـه      µL 50 عدد سلول با حجم      5000-4000
  .  ساعت قرار گرفت4-5 به مدت 1ريخته شد و پليت در انكوباتور

  
1 Incubator 

ت ـها، مقدار مشخصي از محـيط كـش       يدن سلول بعد از چسب  
ــامل   ــه شـ ــاو   10%كـ ــين گـ ــرم جنـ ــود ) FBS( سـ بـ

)10%FBS,DMEM(     3 و   1بعد از   . ، به هر خانه اضافه شد 
ها با سالين بـافر     ها خارج شد و نمونه    روز، محلول روي نمونه   

 3گلوتارآلدهيد% 5/2 شسته شدند و سپس از       2شده با فسفات  
  . تفاده شدها اسبراي ثابت كردن سلول

ها به اين صـورت انجـام شـد كـه، بعـد از      ثابت كردن سلول  
ريختن مقـدار مـشخص از تثبيـت كننـده روي هـر نمونـه،               

 ساعت قـرار گـرفتن و سـپس         24ها در فريزر به مدت      نمونه
هـا بـا    ها خارج شده و نمونـه     ماده تثبيت كننده از روي نمونه     

در نهايـت   . ترتيب شسته شدند  به% 100 و   95،  70،  50الكل  
مـشاهده و    SEMهـا توسـط     هاي چسبيده بـه نمونـه     سلول
  . برداري شدندعكس

  بررسي آماري -2-12
ها به صورت   داده.  انجام شد  SPSSافزار  بررسي آماري توسط نرم   

mean values ± standard deviation (SD)گزارش شدند .  

بررسي ريزساختار، نحوه ساخت و      -2-13
  سازگاريخواص زيست

كننده در  يزساختار و نحوه توزيع فاز تقويت     به منظور بررسي ر   
سـنجي اشـعه ايكـس      هـاي طيـف   ي پليمري از آزمون   زمينه

)XRD(      طيف سنجي مادون قرمز ،)FTIR(   و ميكروسكوپ
SEM  هاي آليزارين رد، آلكالين    همچنين آزمون . استفاده شد

فــسفاتاز و چــسبندگي ســلولي بــراي بررســي خــواص      
 شده به روش اختلاط در فاز       هاي توليد سازگاري نمونه  زيست

  .كن داخلي، بكار گرفته شدندمذاب توسط دستگاه مخلوط
  

2 Phosphate-buffered saline 
3 Glutaraldehyde 
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  نتايج و بحث -3
  بررسي ريزساختار -1- 3
منظور بررسي فـازي و شـيميايي نـانوذرات سـنتز شـده، از              به

همـانطور كـه در     .  اسـتفاده شـد    FTIR و   XRDهـاي   آزمون
 ها با هاي اصلي از جمله پيك شود اغلب پيك ديده مي1شكل  
 XRDالگـوي   . باشـد    مي HA مربوط به فاز     80 و   100شدت  

دهد كه تنها تركيب اصلي موجود در پودر سنتز شده            نشان مي 
آپاتيت بلوري است، با ايـن حـال آثـار ضـعيف              فاز هيدروكسي 

  . توان شناسايي كرد  را نيز ميCaOاحتمالي از تركيب 
ــكل  ــودر    2شـ ــانو پـ ــيميايي نـ ــاختار شـ ــرات سـ ، تغييـ

ساختار آپاتيت  . دهداتيت سنتز شده را نشان مي     آپ  هيدروكسي
-P-O) cm-1 610در نمونه نانو پودر بـا مـدهاي ارتعاشـي           

 cm-1 627 در. شود  مشاهده مي ) cm-1 1100-1000 و   560
خـالص بـه وضـوح       HAآپاتيت در    OHنيز پيك مربوط به     

  . مشخص است

  
  

  سنتز شده  HAنانو ذرات  XRDطيف  -1 شكل
  ژل-به روش سل

آپاتيـت    ي نانو پودر هيدروكسي      بدست آمده از نمونه    در گراف 
 مربوط  cm-1 1100-900سنتز شده، پيك شديد و پهن بين        

PO4به 
PO4مـدهاي كشـشي و خمـشي    . اسـت   -3

  بـين   -3
cm-1 600-560       پيـك حـدود    . شـوند    به وضـوح ديـده مـي  
cm-1 1400            نيز مربوط به ارتعـاش كشـشي گـروه كربنـات 

ها و يـا بـه دليـل           حضور پيش ماده   است كه احتمالاً ناشي از    
  .باشد  محيط ميCO2جذب شيميايي 

  
  ژل-سنتز شده به روش سل HAنانو پودر  FTIRطيف  -2 شكل

  كننده بررسي نحوه توزيع فاز تقويت -3-2
ي هدر زمين ـ  HAبه منظور بررسـي نحـوه توزيـع نـانوذرات           

UHMWPE  از ميكروسكوپSEM ور ـهمانط. استفاده شد  

كننـده بـه    شود ذرات فاز تقويـت    مي مشاهده   3كه در شكل    
خوبي و تقريباً همگن در زمينه پليمري توسط روش اخـتلاط   

كـن داخلـي، پراكنـده      در فاز مذاب با كمك دستگاه مخلـوط       

دت
ش

  

θ2
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 مـشخص اسـت نـانو ذرات        3همانطور كه در شكل     . اندشده
HA         اند كه دليـل    به هم چسبيده و به شكل آگلومره در آمده

كننـده،  دليل نانو بـودن ذرات تقويـت  اين امر اين است كه به 
سطح تماس بين فيلر و زمينه نسبت بـه حالـت ميكرونـي و              

يابد در نتيجه انرژي سـطح آزاد افـزايش         بزرگتر، افزايش مي  

يابد كه اين عامل باعث افزايش انـرژي داخلـي مـاده بـا              مي
شود و در   افزايش انرژي سطحي ناشي از وجود نانو ذرات مي        

 انرژي دروني و پايداري بيـشتر، واكـنش         نتيجه براي كاهش  
بين ذرات تقويت كننده با هم، افزايش يافته و اين ذرات بـه             

  .شوندهم چسبيده و آگلومره مي
ب الف 

  
  H5نمونه ) و ب H1نمونه ) ، الفUHMWPEدر زمينه  HAنحوه توزيع نانو ذرات  -3 شكل

 آليزارين ردبررسي نتايج  -3- 3

 نمـايش داده    4 نتايج مربوط به آزمون آليزارين رد در شـكل        
شود بـا زيـاد     مشاهده مي  4همانطور كه در شكل     . شده است 

هـا ميـزان رنـگ قرمـز        در نمونه  HAشدن درصد نانو ذرات     
ي آن اسـت    افزايش پيدا كرده است كه اين امر نشان دهنده        

كه ميـزان ترشـح يـون كلـسيم در مـاتريس خـارج سـلولي                
)ECM1 (اندافزايش يافته .  

شده بر روي ذرات موجود در كامپوزيت       هاي كلسيم آزاد    يون
هـا تـشكيل    نشسته و يك لايه كلسيمي بـر روي سـطح آن          

فعالي هستند كه   هاي مناسب زيست  اين لايه مكان  . دهندمي

  
1 Extracellular matrix 

ها شبيه به تركيب مواد معدني اسـتخوان طبيعـي          تركيب آن 
هـاي  باشد پس ايجاد اين لايه باعث افزايش ميل سـلول         مي

MG-63     ذراتي است كه اين لايه بر روي       براي چسبيدن به
  .شودها تشكيل شده است، ميآن

نسبت  H5ي  شود نمونه  مشاهده مي  4همانطور كه در شكل     
پليـت  (ي شاهد و كنتـرل      ها و همچنين نمونه   به ساير نمونه  

ميـزان بيـشتري كلـسيم در       ) اسـتايرن كشت از جـنس پلـي     
ن تـوا طور كل مـي   به. استماتريس خارج سلولي ترشح كرده    

گفت كه افزايش ميزان ترشح يون كلسيم با افزايش درصـد           
دليل افزايش مقـدار وزنـي و حجمـي ايـن           به HAنانو ذرات   
هاي مناسـب   ي و مكان  نتيجه افزايش بيواكتيويته   ذرات و در  

  .باشدها ميبراي چسبندگي، رشد و تكثير سلول
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 UHMWPEي  بـه زمينـه    HAاضافه كـردن بيوسـراميك      
فعـالي بـر روي سـطح       هاي زيـست  مكانباعث فراهم شدن    

هـا بـا گذشـت زمـان بـا          ايـن مكـان   . شـود پليمر زمينه مـي   
  .شوندهاي استئوبلاست پر مي سلول

الف 

چ ج

پ

ب

ح

ت

  
  آمده از آزمون آليزارين رد، دستنتايج به - 4 شكل

  H5) و ح H4) ، چH3) ، جH2) ، تH1) ، پ)كنترل(پليت كشت ) شاهد، ب) الف

گيرد، بازسازي بافت استخوان از دست رفتـه          بدن قرار مي  ه وقتـي در محـيط       توانـايي آن را دارد ك ـ      HAبه عبارتي   
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 و همكـاران    1به گزارش هوانـگ   . را تسهيل و تشويق كند    
توان علت ايـن پديـده را بـه           ، مي Nature در مجله    ]41[

وتئين غير كلاژني   ، كه مهمترين پر   2پروتئين استئوكلسين 
ــرد  ــسوب ك ــت، من ــتخوان اس ــش  . اس ــروتئين نق ــن پ اي

ــيگنال ــلول  س ــراي س ــده را ب ــت و   دهن ــاي استئوبلاس ه
 گرايش  HAاستئوكلسين به   . كند   بازي مي  3استئوكلاست

هاي ساختاري اين پروتئين      بررسي. چسبد  دارد و به آن مي    
است كه سطح اين پروتئين بار منفـي دارد و در            نشان داده 

انـد كـه      گيري كـرده   هاي كلسيم به صورتي جهت     ونآن ي 
 هـستند   HAهـاي كلـسيم موجـود در         دقيقاً مكمل يـون   

]41[ .  
 گزارش كردند كه اضـافه كـردن        ]42[عابدي و همكاران    

ــانوذرات  ــت را   HAن ــشن كامپوزي ــت استئواينتگري  قابلي
 تاثير ]43[ و همكاران 4استرهمچنين وب. دهدافزايش مي

هـاي استئوبلاسـت را        را روي تـشكيل سـلول      HAمثبت  
  .گزارش كردند

  آلكالين فسفاتازبررسي نتايج  -4- 3
هـاي  آلكالين فسفاتاز يك آنزيم فعال است كه بوسيله سلول        

يكـي از وظـايف ايـن آنـزيم         . شـود ليـد مـي   استئوبلاست تو 
هاي معدني است تا يك غلظت موضـعي        تخريب پيروفسفات 

همچنـين مقـدار    . كافي از فسفات يا پيروفسفات ايجاد شـود       
ــده  ــشان دهن ــزيم ن ــزان فعاليــت ســلولايــن آن هــاي ي مي

  .باشداستئوبلاست مي
در اين تحقيق فعاليت آنزيم آلكالين فسفاتاز در مجاورت نانو          

  
1 Hoang 
2 Osteocalcin 
3 Osteoclast 
4 Webster 

 و  7بعـد از     ALPهاي ساخته شده توسط آزمـون       امپوزيتك
دسـت آمـده در     نتـايج بـه   .  روز مورد بررسي قرار گرفـت      14

  . نشان داده شده است5شكل 

  
   روز14 و 7 فسفاتاز بعد از ين آزمون آلكاليجنتا -5 شكل

 ميزان ترشح آنزيم آلكالين فسفاتاز توسط       5با توجه به شكل     
بعـد از    H5و   H4هـاي    بـراي نمونـه    MG-63هـاي   سلول

 روز كاهش پيدا كـرده اسـت كـه          7روز نسبت به    14گذشت  
مقدار زيادي نيـست ولـي       H4ي  اين ميزان افت براي نمونه    

باشـد، بـه    اين كاهش، قابـل ملاحظـه مـي        H5ي  در نمونه 
طوري كه ميزان ترشح آنزيم آلكالين فسفاتاز بعد از گذشـت           

ــه 14 ــسبت ب ــه7 روز ن ــراي نمون ــ H5ي  روز ب ــه مي زان ب
همچنـين ميـزان ترشـح ايـن        . كاهش يافته اسـت   % 22/18

 روز  14 و   7بعد از گذشـت      H3و   H2هاي  آنزيم براي نمونه  
ميزان ترشح ايـن     H1هاي شاهد و    تقريباً برابر و براي نمونه    

 روز مقـدار كمـي      7 روز نـسبت بـه       14آنزيم بعد از گذشـت      
  .افزايش داشته است

د ميـزان ترشـح     شـو  مشاهده مـي   5همانطور كه در شكل     
 7 بعد از گذشـت      H5ي  آنزيم آلكالين فسفاتاز براي نمونه    

بيـشتر از   % 70/51ي شاهد و    بيشتر از نمونه  % 97/63روز  
بيـــشتر از % 86/22 روز 14ي كنتـــرل و بعـــد از  نمونـــه
همچنـين ميـزان ترشـح    . باشدي كنترل و شاهد مي  نمونه
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 برابر  ي شاهد  روز براي نمونه   14اين آنزيم بعد از گذشت      
  . ي كنترل استنمونه
 گـزارش دادنـد كـه ممكـن         ]14[گوهر و همكاران    همايي

است دليل كاهش آزادسازي آنزيم آلكالين فسفاتاز توسط        
 7 روز نـسبت بـه       14 بعد از گذشـت      MG-63هاي    سلول

ي پليت كشت توسـط     هاروز، پر شدن فضاهاي خالي خانه     
 روز و در    7دليل تكثير و تمايز بعـد از گذشـت          ها به سلول
 روز نسبت به    14ي كاهش نرخ تمايز سلولي بعد از        نتيجه

تواند نشان دهنده ايـن باشـد كـه         اين امر مي  .  روز باشد  7
هـا بـا افـزايش      سرعت رشد، تكثير و تمايز در كامپوزيـت       

يابـد و   يگيـري م ـ   افـزايش چـشم    HAدرصد نـانو ذرات     
هـاي  كننده از اندازه  ي ذرات تقويت  همچنين كاهش اندازه  

بزرگتر از نانو به نانو باعـث افـزايش قابليـت چـسبندگي،             
دليل افـزايش   هاي استخواني به  تكثير، رشد و تمايز سلول    

  .شودسطح مناسب، مي
ي همچنين نشان دهنـده    ALPدست آمده از آزمون     نتايج به 

 ـ     تـاثير   HA/UHMWPEهـاي   تآن است كه نانو كامپوزي
هـاي  مضر بر روي ترشح آنزيم آلكالين فسفاتاز توسط سلول        

MG-63 گذارندنمي.  
تواند بر روي ميزان ترشـح ايـن آنـزيم          عامل ديگري كه مي   

 و  1مرگـان . كننـده اسـت   موثر باشد، اندازه ذرات فـاز تقويـت       
هاي استئوبلاست را در مجاورت نـانو و         سلول ]44[همكاران  

در شرايط اسـتاندارد و يكـسان كاشـتند و           HAميكرو ذرات   
گزارش كردند كه آنـزيم آلكـالين فـسفاتاز بـه مقـدار قابـل               

ات در مقايـسه بـا ميكـرو        توجهي بيشتر در مجاورت نـانو ذر      
  .ترشح شدند HAذرات 

  
1 Murugan 

  چسبندگي سلولي -5- 3
توسـط   MG-63هـاي   ها بر روي چـسبندگي سـلول      بررسي
SEM  هـاي  دهـد كـه سـلول      نشان مـي   6شكل  . انجام شد

MG-63    توانند به سطح بچسبند و     با مورفولوژي طبيعي مي
 .تكثير شوند

ها بـه سـطح     شود سلول  مشاهده مي  6همانطور كه در شكل     
) زوائـد سيتوپلاسـمي   ( هـايي هـا توسـط پايـك     مامي نمونه ت

، بيواكتيويتـه   HAبا افـزايش درصـد نـانو ذرات         . اندچسبيده
بـالاي ايـن ذرات و همچنـين         يفعال زيستها به دليل    نمونه
هـا بـر روي سـطح       هاي مناسب براي چسبيدن سـلول     مكان

 HAهمچنـين بـه دليـل نـانو بـودن ذرات            . يابدافزايش مي 
هـا بـراي چـسبيدن      ب بيشتري در اختيـار سـلول      سطح مناس 

عـلاوه  . نسبت به ذرات با ابعاد ميكروني و بزرگتر وجود دارد         
 3 و ويترونكتين  2هاي فيبرونكتين بر اين موارد، وجود پروتئين    

هاي اسـتخواني بـه     از عوامل اصلي چسبندگي مناسب سلول     
  . ]46, 45[باشد سطح مي

ي بـالاي   دليل اكتيويتـه  به H5، در نمونه    6با توجه به شكل     
هايي به سـطح چـسبيده      سطح، سلول به خوبي توسط پايك     

هـا  توان بيـان كـرد كـه سـطح نمونـه          به طور كل مي   . است
اري لازم و مناسب براي حمايت از چـسبندگي و تكثيـر            پايد

  . ها را داردسلول
 اثبات كردند كه ميزان يـون       ]22[ و همكاران    4سوزوكي

كلسيم در فصل مشترك كامپوزيت و سلول استئوبلاست        
. هـا دارد  ايت كردن از رشد اين سلول     تاثير زيادي در حم   

ها با شكل فنوتايپيك خود     به همين دليل است كه سلول     
  

2 Fibronectin  
3 Vitronectin  
4 Suzuki 
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  .اند چسبيده و رشد كردهH5ها بخصوص نمونه به نمونه
 

  

  
  H5) ـو ه H4) ، دH3) ، جH2) ، بH1) چسبندگي سلولي، الف SEMتصاوير  - 6 شكل

  گيرينتيجه -4
اخـتلاط در   هـا بـه روش      در تحقيق حاضر ابتدا نانوكامپوزيت    

كن داخلـي و بـا اسـتفاده از         فاز مذاب توسط دستگاه مخلوط    
گيـري فـشاري    روغن پارافين با درجه پزشكي و سپس قالب       

ها خـارج شـد و      در ادامه روغن پارافين از نمونه     . ساخته شدند 

 ب الف

 ج د

 هـ
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، ARSهـاي   هـا توسـط آزمـون     سـازگاري آن  خواص زيست 
ALP   ــت ــرار گرف ــابي ق ــورد ارزي ــلولي م ــسبندگي س . و چ

  :آمده عبارتند ازدستترين نتايج به همم

نـشان دهنـده آن      SEMهاي انجام شده توسـط      بررسي -
بخوبي در زمينه با روش اختلاط       HAاست كه نانوذرات    

 هم چسبيده   اما نانوذرات به  . انددر فاز مذاب پراكنده شده    
دليل آن است كه سـطح      اند كه اين امر به    و آگلومره شده  

ه در حالت نـانو نـسبت بـه حالـت           تماس بين فيلر و زمين    
يابـد در نتيجـه انـرژي       ميكروني و بزرگتر، افـزايش مـي      

يابد كه اين عامل باعـث افـزايش        سطح آزاد افزايش مي   
انرژي داخلي ماده با افـزايش انـرژي سـطحي ناشـي از             

شود و در نتيجه براي كاهش انـرژي        وجود نانو ذرات مي   
 تقويت كننـده    دروني و پايداري بيشتر، واكنش بين ذرات      

با هم، افـزايش يافتـه و ايـن ذرات بـه هـم چـسبيده و                 
  .شوندآگلومره مي

ميـزان ترشـح يـون       HAبا افـزايش ميـزان نـانو ذرات          -
كلسيم و فعاليت آنزيم آلكـالين فـسفاتاز افـزايش يافـت            

بيشترين ميزان يون كلـسيم و       H5ي  طوري كه نمونه   به
  .را از خود نشان داد ALPآنزيم 

ي هاي ساخته شده بخصوص نمونـه     وكامپوزيتتمامي نان  -
H5 سازگار بـوده و هـيچ سـميتي از خـود نـشان             زيست

  .ندادند
 درصد وزني   50ها بخصوص نمونه با     سطح تمامي نمونه   -

هاي استئوبلاست  توانايي حمايت از سلول    HAنانو ذرات   
MG-63          هـا را   را بمنظور چـسبندگي، رشـد و تكثيـر آن

  .دارد
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ــشهش ــرام -ي ــذيري، يك،س  زينترپ
  يكي مكانخواص تبلور،

  
  
  
  
  

  

 يك سـرام  -ي شيـشه  هـا  يزساختار سيستم  و ر  يكي خواص مكان  يري، پذ ينتر رفتار ز  ي پژوهش، بررس  ينهدف از ا  
CaO-P2O5-Na2O-TiO2(CPNT) و CaO-P2O5-MgO-SiO2-F(CPMSF) يــتكامپوزين و همچنــ 

 ـ   CPMSF:CPNTيت راستا، كامپوز  ين ا در. باشد يم  مذكور يستم شده از دو س    يقتلف  بـه   60:40 ي با نسبت وزن
 و  يـه  پا يهـا  يـستم  و تبلـور س    ينترپـذيري ز رفتـار .  شـد  يـه  ته يـه  پا يها يستم س يشهنتر مخلوط پودر ش   يروش ز 
 يـابي ارز.  شـد ي بررس ـ(DTA)ي  افتراقي حرارتيز و آنال(XRD)يكس  با استفاده از آزمون پراش پرتو ا      يتكامپوز

 ميكروسـختي  و   ي اسـتحكام خمـش    ير مقـاد  يش از افـزا   ي حـاك  ينترشـده، ز  كـاملا  يهـا  نمونـه  يكيخواص مكان 
 مـذكور  يت كامپوزيكروسختي و مي استحكام خمشيرمقاد . بوديه پا يها يشه با ش  يسه در مقا  يت كامپوز يها نمونه
 يـت  قابل ي ذكـر شـده دارا     يهـا  يـت  كامپوز ين،همچن ـ .بـه دسـت آمـد      VHN 683 و   MPa 1/154 يـب به ترت 

  مـذكور، يـت شد كـه كامپوز با ي از آن مي خود حاكين متوسط بدون وقوع شكست بوده كه ا ي شوندگ ينكاريشما
 يكروسـكوپ  از م  يزسـاختار  ر يجهـت بررس ـ  . باشند ي دربدن را دارا م    ي لازم جهت كاربرد به عنوان كاشتن      ييتوانا

  . استفاده شد(SEM) ي روبشيالكترون

  

  مقدمه -1
سال  از 1ماده زيست عنوان به مختلف هاي سراميك از استفاده
اسـت   گرفتـه  قـرار  توجـه  مورد طورگسترده به  ميلادي1970

 وسـيله  بـه  كـه  هـستند  موادي زيستي، هاي سراميك]. 2-1[

  
1 Biomaterial 

 تعميـر  اي و جايگزيني رمنظو به آلي غير موادخام ذوب يا زينتر

]. 2-3[شوند  مي ساخته ديده آسيب هاي قسمت و اعضا برخي
هاي زيستي، صرف نظر از ماهيت و جـنس آنهـا بـر              سراميك

اساس واكنشي است كه محيط فيزيولوژيك بدن با آنها انجام          
ــه ســه دســته ســراميك  مــي ، 2هــاي زيــست خنثــي دهــد، ب

  
2 Bioinert 
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اي زيـست   ه ـ  و سـراميك   3هاي زيست تخريب پـذير     سراميك
هاي زيست فعال قابليـت      سراميك]. 4[شوند    تقسيم مي  4فعال

اي از   هاي بدن را از طريـق ايجـاد لايـه          برقراري پيوند با بافت   
ــسفر  ــسيم و ف ــت (كل ــه هيدروكــسي آپاتي ــد ) لاي ]. 5[را دارن

هاي زيست فعال، هيدروكسي آپاتيـت،       هايي از سراميك   نمونه
 -هــا و شيــشه شيــشه بتــا تــري كلــسيم فــسفات، برخــي از 

هـاي زيـستي،    از ميـان سـراميك    ]. 1 و 6[باشد   ها مي  سراميك
هاي زيست فعال علاوه بر دارا بودن خـواص    سراميك -شيشه

تواننـد در كاربردهـاي      زيست فعالي و زيـست سـازگاري، مـي        
 تحمل بار كه نياز به اسـتحكام خمـشي و چقرمگـي شكـست          

ــدوده    ــب در محــ ــه ترتيــ ــالايي بــ  و MPa215-90بــ
MPa.m1/227-8[دارند، استفاده شوند 2/1ـ.[  

-CaO-P2O5-MgO-SiO2هاي سيـستم      سراميك -شيشه

F(CPMSF)       ميلادي توسـط    1980براي اولين بار در سال 
Kokubo     هـاي     سـراميك  - معرفي شد كه به شيشهA-W 

 دارا بـودن اسـتحكام      .شـهرت دارنـد   )  ولاسـتونيت  -آپاتيت(
هـا و   خمشي و چقرمگي شكست بالا نسبت به سـاير شيـشه     

 ولاسـتوميت از    -βها به سبب رسوب فـاز         سراميك -شيشه
هـم  . باشـد   سـراميكي مـي    -هاي اين سيستم شيـشه     ويژگي

چنين تبلور فاز بلورين فلوروآپاتيت، خواص زيـست فعـالي و           
]. 9ـ ـ10[بخـشد    زيست سازگاري مناسبي به اين سيستم مي      

-CaO-P2O5-Na2O هــاي سيــستم   ســراميك-شيــشه

TiO2(CPNT)  ولين بار توسط پژوهشگران ژاپني به      براي ا
]. 11[ ميلادي معرفي شـدند      90 در دهه    Kassugaرهبري  

متعلق بـه ايـن سيـستم، فازهـاي          يها  سراميك -در شيشه 
به اختصار   ((β-Ca3(PO4)2)بلورين بتا تري كلسيم فسفات      

  
3 Biodegradable 
4 Bioactive 

(β-TCP) بتاپيروفــسفات كلــسيم  و (β-Ca2P2O7))  بــه
حرارتـي و زينترشـدن   در مرحله عمليـات    (β-CPP)اختصار  

ها، علاوه بر     سراميك -از خواص اين شيشه   . شوند متبلور مي 
توان به خواص مكانيكي خـوب       زيست سازگاري مناسب، مي   

و قابليت ماشينكاري شوندگي بالا به سـبب داشـتن سـاختار          
 β-CPPاي شكل از طريق تبلـور فـاز          منحصر به فرد و لايه    

ژوهش حاضر، سـاخت    هدف از انجام پ   ]. 12-13[اشاره نمود   
زيست فعال با اسـتفاده از تلفيـق دو سيـستم            هاي كامپوزيت
 در.  بـــــودCPMSF و CPNT ســـــراميكي -شيـــــشه
مكـانيكي از جملـه      خـواص  مـذكور، بهبـود    هـاي  كامپوزيت

 و ولاسـتونيت  فـاز  تبلور استحكام خمشي و ميكروسختي با
كلسيم بـه   پيروفسفات فاز توسط شوندگي ماشينكاري بهبود
  .شده است تأمين  حفظ خاصيت زيست فعاليهمراه

  اي تجربيه فعاليت -2
بـه   (CPNTمواد اوليه جهت سـاخت شيـشه پايـه سيـستم            

، CaO6/40 ،P2O53/51 ،Na2O3/5با تركيب ) CT اختصار
9TiO29/2) ــد وزنـــــي ــسيم)درصـــ ــات كلـــ  ، كربنـــ

)102069Merck,( ــسفر ــسيد فـ ، ),100540Merck (، اكـ
ــديم ــات سـ ــ),106398Merck (كربنـ ــانيم  و اكـ سيد تيتـ

)100808Merck,(  ــه سيــستم ــراي ســاخت شيــشه پاي  و ب
CPMSF)   ــصار ــه اختـ ــب  ) CFبـ ــا تركيـ  ،CaO7/44بـ

P2O52/16 ،MgO6/4 ،SiO234،F5/0 ) ــي ــد وزنـ ، )درصـ
 ، اكـــسيد فـــسفر  ),102106Merck(اكـــسيد كلـــسيم   

)100540Merck,(اكـــسيد منيـــزيم ،) 105866Merck,( ،
 ,Merck)يم و فلوريـد كلـس  ) SA10كـد  (سيليس ستبران 

تمامي مواد اوليـه مـصرفي داراي خلـوص         .  بودند (102840
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مخلوط كـاملاً همگـن مـواد اوليـه درون          . بودند% 98بالاي  
 سـاخت   C1600°هاي آلومينـايي، در كـوره الكتريكـي         بوته

دماي كوره براي ذوب .  ذوب شدVF مدل  Vecstarشركت  
.  بـود  ºC1480 و   1380 به ترتيب    CF و   CTشيشه سيستم   

اب به دست آمده به سرعت در آب سرد ريخته شده و بـه              مذ
 دقيقـه   30فريت به دست آمده بـه مـدت         . فريت تبديل شد  

توسط آسياي ماهواره اي به صورت خشك آسياب شده و از           
عبـور  )  ميكرون 75اندازه چشمه كوچكتر از      (200الك مش   

به منظور بررسي رفتار تبلور هر يك از دو سيـستم           . داده شد 
CT   و CF  هايي با اندازه ذرات كوچكتر از        ، از شيشهµm 75 

-STA, PL(و دســتگاه آنــاليز حرارتــي افتراقــي همزمــان 

 در اتمـسفر هـوا و       αـ ـAL2O3به همراه پودر مرجع     ) 1640
به منظور سـاخت    . استفاده شد  ºC/min10سرعت گرمايش   

 60:40، نـسبت  )CF و CTتلفيـق شـده از    (TFكامپوزيـت  
)CPMSF:CPNT ( بــا اســتفاده از همــزن مغناطيــسي، بــه

ــوط شــد 5مــدت  ســپس .  ســاعت در محــيط اســتون مخل
 سـاعت   12 بـه مـدت      ºC70هاي حاصـله در دمـاي        مخلوط

 و  CT دهي پودر شيشه دو سيـستم         جهت شكل . خشك شد 
CFهــاي   و هــم چنــين كامپوزيــتTF از قالــب فــولادي ،

 اي شكل و پرس هيدروليك دسـتي تـك محـوره بـا       استوانه
.  اسـتفاده شـد    MPa50 و فشار ثانويـه      MPa 30فشار اوليه   

عمليات حرارتي جهـت رسـيدن بـه فازهـاي مـورد نظـر در               
، محـدوده   CT بـراي سيـستم      700ـºC950محدوده دمايي   

 و محـدوده دمـايي      CF براي سيـستم     800ـºC1050دمايي  
ºC1300براي كامپوزيت    850ـ FT       و با فواصل دمـايي º50 

 5هاي مورد آزمايش بـراي هـر دمـا،           نهتعداد نمو . انجام شد 
 C1450°براي انجام اين كار از كـوره الكتريكـي          . نمونه بود 

 و  ºC/min10ساخت شركت آذركوره بـا سـرعت گرمـايش          
جهت اطمينان شناسـايي    . ماندگاري يك ساعت استفاده شد    

 سراميكي از   -فاز هاي بلورين تشكيل شده در قطعات شيشه       
.  استفاده شـد XRD (Philips)دستگاه پراشگر پرتو ايكس 
ها در دما هاي مختلـف، جهـت         بعد از عمليات حرارتي نمونه    

تعيين دماي بهينه زينترپذيري، از روش ارشميدس بر اساس         
ــتاندارد  ــد ] 373ASTM C] 14اس ــتفاده ش ــواص . اس خ

مكانيكي ارزيابي شـده در ايـن پـژوهش، شـامل اسـتحكام             
بـراي  . باشد يخمشي، سختي، قابليت ماشينكاري شوندگي م     

اي، براساس   گيري استحكام خمشي از آزمون سه نقطه       اندازه
 Zwick/Roell و دسـتگاه ] 158ASTM C] 15اسـتاندارد  

)100Z (          مجهز به دستگاه مانيتورينگ و سرعت اعمـال بـار
mm/min 5/0ــتفاده شــد ــه .  اس ــراي ســاخت نمون ــاي  ب ه

.  اسـتفاده شـد    cm36×1×1هـاي فـولادي      استحكام از قالب  
.  نمونه بـود 5هاي مورد آزمايش براي هر تركيب   اد نمونه تعد

 اسـتفاده   1ها از رابطه     جهت محاسبه استحكام خمشي نمونه    
  .شد

1(      
2bd2

PL3
M   

M = استحكام خمشي نمونه(MPa) 

P =  نيروي شكست(N) 

L =گاه فاصله دو تكيه(mm) 

b =عرض نمونه  (mm)  
d =ضخامت نمونه(mm)   

هـا توسـط دسـتگاه ريزسـختي سـنج ويكـرز             مونـه سختي ن 
(Akashi, MVK-H21)   و بر اسـاس اسـتاندارد ASTM 

1327C] 16 [   ثانيه اندازه گيـري     15 گرم و زمان     100با بار 
ارزيابي قابليت ماشـينكاري، از متـه فـولادي          به منظور . شد
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ــا ســرعت mm2معمــولي بــه قطــر   دور در دقيقــه 1450 ب
ابليت ماشـينكاري از پارامترهـايي       تعيين ق  يبرا. استفاده شد 

چون ميزان سايش ابـزار، زبـري و صـافي سـطح و سـرعت           
به منظور ارزيابي ريزسـاختار، ابتـدا   . سوراخ شدن استفاده شد  

 سـاييده و  1500ها به وسيله كاغذ سـمباده تـا شـماره          نمونه
اچ شـيميايي   .  ميكرون پرداخت شـد    1سپس با خمير الماسه     

% 5بـا محلـول      CTك سيـستم     سـرامي  -هاي شيـشه   نمونه
 توسط محلول CF ثانيه، سيستم 20اسيدكلريدريك به مدت 

با  TF ثانيه و نمونه كامپوزيت 90اسيدفلوئوريدريك به مدت 
 ثانيـه صـورت     5-15اسيدفلوئوريدريك به مدت    % 5محلول  
ه نـازك طـلا،     ي ـهـا بـا لا     دهي نمونـه   پس از پوشش  . گرفت

  رونـــي روبـــشي ريزســـاختار آنهـــا بـــا ميكروســـكوپ الكت
)FESEM-ZEISS (بررسي شد.  

  بحث نتايج و -3
، در دمــاي CT شيــشه DTA، در الگــوي 1مطــابق شــكل 

ºC810     شـود كـه ناشـي از        ، پيك گرماگير كوچكي ديده مي
ذوب جزئي فازهاي بلـورين در اثـر واكـنش بـا فـاز شيـشه                

تواند در زينتر شـدن      اين مذاب جزئي، مي   . باشد باقيمانده مي 
ه در عمليات حرارتي در اين محدوده دمـايي         ذرات پودر شيش  

، دو پيك تبلـور اصـلي در        2مطابق شكل   . نقش داشته باشد  
ــوي  ــشه DTAالگـ ــاي CF شيـ  ºC970 و 892 در دماهـ

 (TS)مشاهده مي شود و دماي نـرم شـوندگي ديلاتـومتري            
  .باشد  ميC771°اين شيشه 
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 با اندازه ذرات كوچكتر از CT شيشه DTAالگوي  -1 شكل

µm75ت گرمايش  و سرعºC/min10  
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 با اندازه ذرات كوچكتر از CF شيشه DTAالگوي  -2 شكل

µm75 و سرعت گرمايش ºC/min10  

هـاي تبلـور     به منظور شناسايي فازهاي بلوريني كه در پيـك        
ها  شوند، هريك از شيشه    هاي مورد بررسي تشكيل مي     شيشه

هاي تبلور مربوطه به طور جداگانه بـه         در دماي پيك يا پيك    
 عمليـات حرارتـي و   C/min10°قيقه و با سرعت   د 10مدت  

  .بلافاصله از كوره خارج شد
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 10پس از  CT از نمونه پرتو ايكس پراش الگوي -3 شكل

  تبلور پيك در حرارتي عمليات دقيقه
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پس از  CF از نمونه ايكس پرتو پراش الگوهاي -4 شكل

  تبلور هاي پيك در حرارتي عمليات دقيقه 10

، فازهـاي بلـورين     CT ، در پيك تبلور شيشه    3مطابق شكل   
-β) و بتاپيروكلـــسيم فـــسفات  Ca3(PO4)2ويتلوكيـــت 

Ca2P2O7)       در . شـود   با ساختار بلوري تتراگونال تشكيل مـي
 XRD به ترتيب الگوهاي     C970° و   890، دماهاي   4شكل  

. باشـند   مـي  CFمربوط به اولين و دومين پيك تبلور شيـشه          
 ـ          ورين مطابق اين شـكل، در اولـين پيـك تبلـور، فازهـاي بل

 (CaO.SiO2) و ولاســتونيت (Ca5F(PO4)3)فلوروآپاتيــت 
شوند و عمليات حرارتي دومين پيك تبلور منجـر          تشكيل مي 

هاي ولاستونيت و هـم چنـين ظهـور          به افزايش شدت پيك   
بنـابراين، بـه نظـر      . گردد هاي جديد اين فاز بلورين مي      پيك
  مربوط بـه تبلـور فـاز فلوروآپاتيـت و          890رسد كه دماي     مي

  .باشد  مربوط به تبلور فاز ولاستونيت ميC°970دماي 
گيـري پارامترهـاي انقبـاض       ارزيابي زينترپذيري با انـدازه    

. اي صـورت گرفـت     خطي، جذب آب و مقدار چگالي تـوده       
ــه شــكل ــا توجــه ب ، بهتــرين دمــاي )7(الــي ) 5(هــاي  ب

 CT  ،°C850 سـراميك    - زينترپذيري براي سيستم شيشه   
، C800°در ايـن سيـستم، در دماهـاي بـالاتر از       . باشد مي

زينتر شدن از طريق جريان سيلان ناروان ناشي از كاهش          
فاز شيشه به جا مانده از تبلـور آغـاز شـده و بـا                 يگرانرو

بهترين دما براي   . شود  كامل مي  C850°رسيدن به دماي    
 ، بـا  CF سـراميك    - زينترپذيري در مورد سيـستم شيـشه      

.  در نظر گرفته شد    C1000° به دست آمده،     توجه به نتايج  
اگرچه در مورد اين سيستم در محدوده دمايي قبل از ايـن            
دما نيز، انقباض خطي و جذب آب مناسبي به دست آمـده            

و ) 2شـكل  (CF شيـشه    DTAبود، ولي با توجه به نتايج       
 C1000°، دماي بهينه زينتـر      C970°وجود پيك تبلور در     

بـا  . ر فاز ولاستونيت كامـل شـود      در نظر گرفته شد تا تبلو     
توجه به نتـايج بـه دسـت آمـده از سـنجش زينترپـذيري               

 رفتـار  C1200° در دماي TFتوان گفت كه كامپوزيت    مي
 بـه  نـسبت   TFهاي كامپوزيت. زينترپذيري مناسبي دارد

 بـالاتري  زينتـر  دمـاي  از پايـه  هـاي  سـراميك  - شيـشه 

 بـه  نسبت هاآن زينترپذيري ديگر، عبارتي به و برخوردارند

 روبـرو  بيـشتري  دشـواري  بـا  پايـه  هاي سراميك - شيشه

 توجـه  نكتـه  ايـن  بـه  بايـد  مورد، اين درتوضيح. باشد مي

 شيميايي تركيب با مختلف فريت دو قرارگرفتن كه داشت

 گراديـان  ايجـاد  علت به كامپوزيتي هاي نمونه در مختلف

 و جـرم  انتقـال  امكـان  دوفريت، سازنده اجزاي از غلظتي
دليل اين مـدعا   سازد، مي مطرح را تبلور پديده مؤثرتر زبرو

  بـر اسـاس الگـوي      (MgO.SiO2) انـستاتيت تشكيل فاز   
XRD وقوع صورت در كه است بديهي .باشد  مي8 شكل 

 هـاي  نمونه به نسبت كامپوزيت هاي نمونه در تبلور بيشتر

 ازتبلـور  جامانـده  به شيشه فاز گرانروي سراميك، - شيشه

آن افـزايش   پيامـد  كـه  يافـت  خواهـد  افـزايش  شـدت  به
 دمـاي  بالارفتن و فاز شيشه به جا مانده از تبلور يگرانرو

  . بود خواهد زينتر مناسب
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  تغييرات انقباض خطي بر حسب دماي زينتر -5 شكل

  
  زينتر دماي برحسب آب جذب تغييرات -6 شكل

  
  نتريز يدما برحسب يا توده يچگال راتييتغ -7 شكل

 عمليـات   TF مپوزيـت كا نمونـه  ايكس از  پرتو پراش الگوي
) 8(شـكل    در C1200° حرارتي شده در دماي بهينـه زينتـر       

شكل، فازهاي بلورين متبلور شده در       مطابق. است شده نشان
آلفـا پيروفـسفات كلـسيم،     ، ويتلوكيـت،  TFنمونه كامپوزيت

ــستاتيت    ــتونيت و انـ ــت، ولاسـ  (MgO.SiO2)فلوروآپاتيـ

 ايـن كامپوزيـت     انستاتيت فاز جديد متبلور شده در     . باشند مي
  .باشد باشد كه داراي ساختار بلوري اورتورومبيك مي مي
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هاي كامپوزيت   پراش پرتو ايكس نمونهيالگو -8 شكل

TFدر دماي بهينه زينتر   

، CT سـراميك  -هـاي شيـشه    نتايج خواص مكانيكي نمونـه    
CF و كامپوزيت TF آورده شده است1 در جدول .  

 -شهيشي ها نمونهي كيمكان خواصي ابيارز جينتا -1 جدول
  تيكامپوز و كيسرام

نمونه
 يكيمكان خواص

CT CF TF 

 يخمش استحكام
(MPa) 

3/8±1/798/19±4/996/11±1/154

 45/0±9/407/0±8/631/0±8/6 (GPa)يكروسختيم

 خوب خوب بسيارخوبيشوندگي نكاريماش

داراي بيـشترين مقـدار      TFهـاي    ، نمونـه  1با توجه به جـدول      
هاي موجود  توان به تخلخل مر را ميعلت اين ا. باشد سختي مي

 TF و   CT  ،CFهاي   چگالي نسبي نمونه  . ها ارتباط داد   در نمونه 
تعيـين  % 6/98 و   6/96،  2/98در دماي بهينه زينتر، به ترتيـب        

داراي چگالي نسبي بالا و در نتيجـه         TF و CFهاي   نمونه. شد
باشند كه منجر بـه افـزايش سـختي ايـن            ترين تخلخل مي   كم

از طرف ديگر صرفاً با توجه به مقدار تخلخل         . گردد ها مي  نمونه
 نيز عليـرغم    CTزيرا، نمونه   . توان راجع به سختي نظر داد      نمي
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بنابراين . داشتن چگالي نسبي بالا، كمترين ميزان سختي را دارد
. نوع فازهاي بلورين نيـز بـر مقـدار سـختي تـأثير گـذار اسـت                

ازهـاي كلـسيم فـسفاتي      ولاستونيت و انستاتيت در مقايسه با ف      
 داراي سـختي بــالاتري بــوده، در نتيجــه تبلــور ايــن فازهــا در 

هـا   ، سبب افزايش سختي اين نمونـه      TF هاي كامپوزيت  نمونه
 داراي TFهـاي كامپوزيـت    نمونه .شود  ميCTنسبت به نمونه   

توانـد   علت اين امـر مـي     . باشند ترين استحكام خمشي مي    بيش
 با خواص مكانيكي خوب ماننـد       ناشي از حضور همزمان سه فاز     

قابل ذكر اسـت ميـزان      .  باشد α-CPPولاستونيت، انستاتيت و    
 نـسبت بـه سـايرين نيـز عامـل           TFهـاي    تخلخل كمتر نمونه  

نمونـه  . ديگري در جهت افزايش استحكام آنها محسوب شـود        
CT       هاي   داراي قابليت ماشينكاري شوندگي بسيارخوب و نمونه
CF   وTF   باشـند  ينكاري شوندگي خوب مي    داراي قابليت ماش .

معيار ارزيابي اين خصوصيت، سختي نمونه و تخلخل موجود در       
هرچــه ســختي نمونــه اي زيــاد باشــد، قابليــت . باشــد آن مــي

هم چنـين تفـاوت در      . يابد ماشينكاري شوندگي آن كاهش مي    
 تبلـور   توان  را مي  CT با   TFكيفيت ماشينكاري شوندگي نمونه     

 در  β-CPPدر مغـايرت بـا تبلـور فـاز           دانست كه    α-CPPفاز  
هاي ماشينكاري شـده در   تصويري از نمونه  . باشد مي CTنمونه  
  . نشان داده شده است9شكل 

  
  هاي ماشينكاري شده تصوير نمونه -9 شكل

 10 در شـكل  CTريز سـاختار شيـشه ـ سـراميك سيـستم      
، بلورهاي  CT نمونه   SEMدر تصاوير   نشان داده شده است،     

با توجه  . نگ روشن قابل مشاهده هستند    مكعبي و كروي با ر    
و حـضور غالـب فـاز ويتلوكيـت،     ) 3شـكل   (XRDبه نتايج  

مطـابق شـكل،    . ذرات كروي به اين فاز نـسبت داده شـدند         
، CTحضور حفراتي بـا اشـكال هندسـي نـامنظم در نمونـه              

با توجه به ميزان جذب آب اين نمونه        . كاملاً محسوس است  
، اين حفرات تخلخل نبـوده و       )6شكل  (در دماي بهينه زينتر     

 با توجه به مقاومت شيميايي كم β-Ca2P2O7ناشي از حذف 
 ].17[باشد  اين فاز طي مرحله اچ شيميايي مي

  
 

  
 - از ريزساختار نمونه شيشهSEMتصاوير  -10 شكل

  ×a10000×(b15000) بزرگنمايي CTسراميك 
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 - از ريزساختار نمونه شيشهSEMتصاوير  -11 شكل

  ×a10000× (b15000) بزرگنمايي CFسراميك 

 آورده شـده    11 كـه در شـكل       CF نمونـه    SEMدر تصاوير   
 بـه وضـوح     nm200است، بلورهاي كروي با ابعـاد كمتـر از          

و ) 4شـكل   ( XRDبا توجه به نتـايج      . قابل مشاهده هستند  
حضور غالب فاز فلوروآپاتيت در اين گراف، بلورهـاي كـروي    

 SEMاوير  تـص 12در شكل   . شوند به اين فاز نسبت داده مي     
 SEM آورده شده است، مشابه تـصاوير        TFمربوط به نمونه    
، بلورهـاي كـروي بـا ابعـاد         CF و   CTهاي   مربوط به نمونه  

بـا توجـه بـه نتـايج        . باشـند   قابل مشاهده مي   nm200كمتر  
، بلورهاي كـروي در نمونـه       CF و   CTهاي   مربوط به نمونه  

TF     ــت و ــر ويتلوكي ــسفاتي نظي ــسيم ف ــاي كل ــه فازه ، ب
  .وروآپاتيت نسبت داده شدندفلوئ

  

  
 از ريزساختار نمونه كامپوزيت SEMتصاوير  -12 شكل

TF بزرگنمايي (a10000×(b15000×  

  گيري نتيجه -4
 CF و سـيليكاتي     CT سراميك فـسفاتي     -هاي شيشه  نمونه

 زينترپـذيري مناسـبي     ºC1000 و   850به ترتيب در دماهاي     
در دمـاي    TFداشتند، در حالي كه نمونـه هـاي كامپوزيـت           

ºC1200     فازهاي بلورين  . ، از زينترپذيري خوبي برخوردار بود
، ويتلوكيـت و بتـا پيـرو فـسفات          CTمتبلور شـده در نمونـه       

ــه  ــسيم و در نمون ــودCFكل . ، فلوروآپاتيــت و ولاســتونيت ب
، TFهـاي كامپوزيـت      فازهاي بلورين متبلور شـده در نمونـه       

 هـاي پايـه بـه    تركيبي از حضور فازهاي ذكر شده در سيستم  
بـا ارزيـابي خـواص      . همراه ظهور فاز جديـد انـستاتيت بـود        
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 و CT ،CFهــاي بهينــه زينتــر شــده     مكــانيكي نمونــه 
در  TF كامپوزيـت  ، مـشاهده شـد كـه نمونـه        TFكامپوزيت

باشـد بـه طـوري       مجموع داراي خواص مكانيكي بهتري مي     
هـاي پايـه از مقـادير        هـا نـسبت بـه سيـستم        كه، اين نمونه  

 ايـن  ي برخوردار بودنـد كـه كـاربرد       استحكام خمشي بالاتر  
  .سازد مي ميسر به عنوان كاشتني را ها كامپوزيت
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 يزواسـتاتيك  پـرس ا   ي، ذوب يليسس
   ناروانيلان سيستوباليت،سرد، كر

  

 و سـيليس  كـردن  ذوب از معمـول  طـور به كه است سيمسيلي اكسيد يا و سيليس آمورف نوعي ذوبي سيليس
 حـدود  شوندگي  نرم ي  نقطه  و g/cm3 2/2 حدود چگالي داراي ماده اين. آيد  مي دستبه آن كردن سرد سريع

ºC1725 براي . اند در تحقيق حاضر قطعات سيليس ذوبي با روش پرس ايزواستاتيك سرد ساخته شده. است
پـرس  . اسـتفاده شـد   % 2و  % 3،  %2 به ترتيـب هـر كـدام بـه مقـدار              و رطوبت  CMC  ،PVAاين منظور از    

سپس به منظور رسيدن به حداكثر چگالي و كمترين ميزان تبلور،           .  انجام شد  bar2000ايزواستاتيك در فشار    
 بــراي .  ســاعت ســينتر شــدند4 و 3، 2، 1 و بــه مــدت ºC1350 و ºC1250 ،ºC1300قطعــات در دمــاي 

 SEM از آناليز  شده ساخته قطعات جهت بررسي ريزساختار   و XRD تبلور از آناليز   ميزان و فازها نوع بررسي
 حجمـي، تخلخـل   % 17، تخلخـل بـاز    g/cm383/1 چگالي كلي نمونه در شـرايط بهينـه          .استفاده شده است  

 ، ºC1000-20ي   و ضـريب انبـساط حرارتـي آن در محـدوده     18/83حجمـي، چگـالي نـسبي       % 18/0بسته  
ºC/1 6-10 × 4212/0گيري شده است  اندازه.  

  

  مقدمه -1
سيليس داراي چند شكل بلوري شامل كوارتز، تريـديميت و          

 اكـسيد  از آمـورف  فاز يك سيليس ذوبي . كريستوباليت است 
 در دادن سـيليس   حـرارت  از رسومم طوربه كه است سيليسم

ــاي  ــالاتر از دم ــايي ب ــه آن ذوب دماه ــتب ــي دس ــد، م  آي
ºC5±1730، تبلورش از تا كرد سرد سريع را آن بايد سپس 

 ايـن مـاده بـا چگـالي تئـوري حـدود       .]1[ شـود  جلـوگيري 

g/cm325/2     داراي خصوصيات عالي و منحـصر بـه فـردي
اص نـوري   نظير استحكام بالا، مقاومت حرارتـي عـالي، خـو         

 است كه در صـنعت جايگـاه مهمـي دارد   ... بسيار مناسب و

ترين نوع ساخت قطعات سيليس ذوبـي          تا به امروز رايج    ].2[
بر، به    گري دوغابي بوده است كه فرآيندي زمان        روش ريخته 

ايـن مـساله عيـوبي      . خصوص در حين جدايش قطعه اسـت      
نظير عدم يكنواختي چگالي در قطعه، به خـصوص در مـورد            

گـري ژل روشـي       ريخته. ]3[ قطعات بزرگ را به همراه دارد     
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است كه امروزه و در جهت به حداقل رساندن عيوب ناشي از      
گري دوغـابي، توسـعه پيـدا      دادن قطعه به روش ريخته      شكل

كرده است، اما ايـن روش نيـز عيـوبي ماننـد سـمي بـودن                
ــك ــين    ت ــوا در ح ــاب ه ــتفاده، ورود حب ــورد اس ــاي م پاره
هـا در حـين        ايجـاد تـنش داخلـي و ريزتـرك         گري و   ريخته
  .]5 و 4 [شدن را به همراه دارد شدن و ژل خشك

هاي سيليس ذوبـي       براي ساخت بدنه   ]3[والتون و همكاران    
در ايـن روش    . گري دوغابي اسـتفاده كردنـد       از روش ريخته  

 بـوده  ºC1150 و ºC 1260 ،ºC1200دماهاي سينتر برابر با
 را بـه دسـت      g/cm32ي كلي   است و در بهترين حالت چگال     

هاي سـيليس ذوبـي را بـه روش            بدنه ]6[واسيلوس  . آوردند
 تهيه و سـپس     lb/in2 1000 پرس سرد تك محور و با فشار      

 ºC1200 و   ºC1100  ،ºC1150ها را در سه دماي        اين نمونه 
.  برسـد  g/cm31/2سينتر كرد و موفق شد به چگـالي كلـي           

روش يس ذوبي را به   هاي سيل    بدنه ]8[اكبرشاهي و همكاران    
در پژوهش ايـن گـروه بـراي        . اند  گري ژلي شكل داده     ريخته

 و ºC1250 ،ºC1300 ،ºC1350سـينتر قطعـات از دماهــاي   
ºC1400     سـاعت اسـتفاده شـده       2 و   5/1،  1،  5/0 به مـدت 

ي اين گـروه داراي چگـالي         ترين نمونه   در پايان بهينه  . است
 انبساط  و ضريب % 43/21، درصد تخلخل    g/cm364/1كلي  

 ºC1000  ،ºC/ 1 6-10 × 4432/0حرارتي، از دماي اتاق تـا       
 روشي عنوانبه سرد ايزواستاتيك پرس از استفاده. بوده است 

 توليـد  امكـان  محـصول،  يكنواخـت  چگـالي  مزايايي نظير  با
 توليـد  و سـازي   فـشرده  امكـان  مختلـف،  اشـكال  بـا  قطعات
 دوديح ـ تـا  توليـد  بـالاي  سـرعت  و بالا چگالي با اي  قطعه
ماننـد   سـراميكي  قطعـات  دهي  شكل ديگر هاي  روش معايب
 را تزريقي گيري  قالب و ژلي گري  ريخته دوغابي، گري  ريخته

 بـه  روش ايـن  از اسـتفاده  دليـل  همـين  به. كند  مي برطرف
 مـورد  بـسيار  امروزه سيليسي قطعات دهي  شكل در خصوص

 در مـورد پـرس ايزواسـتاتيك سـرد          .اسـت  گرفته قرار توجه
هـا     ارائه شده است كه در آن      ]7 و   6[ ذوبي دو مقاله     سيليس

هاي مورد نيـاز و       در مورد خواص پودر مورد استفاده، افزودني      
فشار مورد استفاده در پرس ايزواستاتيك سرد به طـور كلـي            

 با اسـتفاده  ]7[هونگ شان و همكارانش . صحبت شده است 
يب هاي سيليس ذوبي  با ترك       از پرس ايزواستاتيك سرد بدنه    

هـا را در      سينتر بدنه .  توليد كردند  PVA% 5/1رطوبت و   % 3
 كلـي     انجـام دادنـد و بـه بيـشترين چگـالي           ºC1250دماي  

g/cm3 95/1ــه توســط موســسه  .  رســيدند در پژوهــشي ك
 مقـدار فـشار     ]9[ صـورت گرفتـه اسـت        1تحقيقاتي جورجيـا  

 اســتفاده ºC1260 و دمــاي ســينتر bar2000ايزواســتاتيك 
ن پژوهش نمونه بهينه داراي چگـالي كلـي         در اي . شده است 

g/cm32    و مدول يانـگ     % 6/13، انقباض پختpsi 106×5 
 داده اسـت كـه     نشان خود پژوهش در ]10[ سوزدالتزو. است

 سـيليس  محصولات سينتر در سريع رژيم حرارتي  از استفاده
 حرارتـي  رژيم از استفاده چنين  هم و است موثر و مفيد ذوبي
 خــواص روي بــر ســزايي بــه تــاثير يايــستگاه نقــاط داراي

 ]11[چنين در پژوهشي ديگـر         وي هم  .ندارد نهايي محصول
 گونـه   هـيچ  ºC1100 از كمتر دماهاي ادعا كرده است كه در    

گيرد   نمي صورت ذوبي سيليس هاي  بدنه در سينتري عمليات
 شـدت  به كريستوباليت تبلور ºC1250 از بالاتر دماهاي در و

هـايي كـه       قابل توجه در مورد پژوهش      اما نكته  .شود  مي زياد
در زمينه سيليس ذوبي وجود دارد، عدم بررسي دقيـق زمـان          

. زمان دمـا و زمـان سـينتر اسـت           چنين تاثير هم    سينتر و هم  

  
1 Georgia Institute of Technology 
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هاي ريزساختاري نيز كـاملا خلاصـه و          علاوه بر اين بررسي   
ي   اين مساله نشان دهنـده    . به صورت مبهم انجام شده است     

خصوص در  اده و استراتژيك بودن آن به     ميزان اهميت اين م   
به دليل اهميت بالاي سـيليس ذوبـي و         . بخش نظامي باشد  

كاربردهاي گوناگوني كه امروزه در صنايع مختلف پيدا كرده         
است، لزوم پژوهش بر روي اين ماده در ايران بيش از پـيش          

  .شود احساس مي
هدف اصلي اين پژوهش ساخت قطعات سـيليس ذوبـي بـه            

ايزواستاتيك سرد و بهينه سازي رفتار سـينتر در         روش پرس   
به اين منظور تاثير دما و زمان بر روي         . اين محصولات است  

چگالي، ميزان تخلخل، ميزان تبلور و ريزساختار مورد بررسي   
  .گيرد قرار مي

  هاي تجربيفعاليت -2
-HEC (0-62 (سـلولز  اتيل هيدروكسي از پژوهش اين در

9004Merck ــي و ــل پلــ ــل ونيــ -PVA( 5-82 (الكــ
9002Merck پـودر . اسـت  شـده  اسـتفاده  باينـدر  عنوان به 
 كريستوباليت ميزان با و بالا خلوص با تجاري ذوبي سيليس
 شـده  اسـتفاده  سراميكي پودر عنوان به وزني% 1/0 از كمتر
  .است شده  آورده1 جدول در آن شيميايي آناليز كه است،

  آناليز شيميايي پودر سيليس ذوبي -1 جدول
تركيب 

ياييشيم
MgO 
(ppm)

CaO 
(ppm)

K2O 
(ppm)

Na2O 
(ppm)

Fe2O3 
(ppm)

Al2O3 
(ppm) SiO2  

%9/99  300  50  50  50  50  50  مقدار

 وزنـي  HEC، 2% وزني% 2 با مش 600 ذوبي سيليس پودر
PVA و اخـتلاط  عمليات و شد مخلوط رطوبت وزني% 2 و 
 هاي  اندازه در گرانول توليد جهت. گرفت انجام سازي همگن

 ،230 ،170 ،100 ،60 هـاي   الـك  سـري  از را پـودر  تفاوتم
 هـاي   الـك  روي مانده  باقي پودر مخلوط از و داده عبور 270

 عمليــات انجــام بــراي پــودر ســپس. شــد اســتفاده مختلــف
در محفظه پلاستيكي قرار داده      ساعت 24 مدت به پيرسازي

 بـه  اي  مرحلـه  دو تـك محـور    پرس ساعت، 24 از پس. شد
 انجـام  bar20تـا   دوم مرحله و bar10تا  لاو مرحله صورت

  سـاخته  cm1ارتفاع   و cm75/1 قطر با اوليه هاي  قرص. شد
 سـرد  ايزواسـتاتيك  پـرس  انجام براي ها  قرص اين و سپس 

 هـاي   پوشـش  از سـرد،  ايزواسـتاتيك  پـرس  در. شدند آماده
 بـه  منعطـف  و مـستحكم  پلاسـتيكي  هاي  پوشش و لاتكس
 فــشار در هــا قــرص هايــتن در. شــد اســتفاده قالــب عنــوان

bar2000 با توجه  . گرفت قرار سرد ايزواستاتيك پرس تحت
، در اين   ]9-6[به نتايج به دست آمده در پژوهش هاي قبلي          

 بـوده  صورت اين به كار اساس ها،   بدنه سينتر براي پژوهش
 گرفتـه  نظـر  در دمـايي  ايـستگاهي  نقطه گونه  هيچ كه است
 بـه  ºC/min10  گرمايش  سرعت  با مستقيما ها  بدنه و نشود

 و 1300،  1250هـدف    دماهـاي . شود رسانده هدف دماهاي
ºC1350 زمان اثر بررسي سپس براي . اند  گرفته شده  نظر در 

 4 و   3،  2،  1 مـدت  بـه  دمـا  هـر  در هـا   نمونـه  نيز هر يك از   
ظــاهري و    چگـالي آزمايش سپس. اند  شده داري  نگه ساعت
 روش بـه  هـا  نمونـه  آب جـذب  و بـاز  تخلخـل  درصـد  كلي،

 پرتـو  پراش ،134ASTM C استاندارد با مطابق ارشميدسي
 ميكروسـكوپ  چنـين   هـم  و تبلـور  ميزان تعيين براي ايكس

 چگـالي . شد گرفته ريزساختار بررسي براي روبشي الكتروني
 و نـسبي  چگـالي  آوردن دسـت بـه براي نيز ها نمونه تئوري

سـتاندارد  ا بـا  مطـابق  ها نمونه بسته تخلخل ميزان نهايت در
135ASTM C در پايـان ضـريب انبـساط    . آمـد  دســت  به
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 و بـا    ºC1000حرارتي نمونه بهينه از دماي اتـاق تـا دمـاي            
گيـري   گراد در دقيقه انـدازه    درجه سانتي  10سرعت گرمايش   

 معرفـي  در بيـشتر  سـهولت  منظـور  بـه  و سينتر از پس .شد
لگوي ا به توجه با ها  نمونه اين هاي بعدي،   بخش در ها  نمونه

 نام عمـومي    - دماي سينتر  -زمان نگهداري در دماي سينتر    (
اي كـه      به عنوان مثال نمونه    .است شده كد گذاري  )ها  نمونه

 به مدت يك ساعت سينتر شده باشد بـه          ºC1250در دماي   
  .شود كدگذاري مي FS-1250-1صورت 

  نتايج و بحث -3
هـا در     هاي خواص فيزيكي نمونه     گيري  نتايج مربوط به اندازه   

شـود در     همانطور كه ملاحظه مي   .  آورده شده است   2جدول  
ها سـير صـعودي       هر دما با افزايش زمان، چگالي كلي نمونه       

 چگـــالي كلـــي از ºC1250بـــراي مثـــال در دمـــاي . دارد
g/cm363/1      در يك ساعت به g/cm386/1     افـزايش يافتـه 
براي دو دماي ديگر نيز همين روند افزايش چگالي در          . است

در ميـان سـاير     . شـود    زمان سينتر مـشاهده مـي      اثر افزايش 
ها،كمترين و بيشترين چگـالي بـه ترتيـب مربـوط بـه               نمونه
ي  ، و نمونــهg/cm363/1، بــا مقــدار FS-1250-1ي  نمونــه

FS-1350-4    با مقدار g/cm317/2 با دقت به اعـداد     . ، است
شـود كـه تـأثير افـزايش زمـان بـر              چگالي كلي مشاهده مي   

براي مثـال   . ر از تأثير افزايش دما است     افزايش چگالي، بيشت  
 ملاحظه FS-1300-2 و FS-1250-3ي  با مقايسه دو نمونه

 با وجود اينكـه در دمـاي        FS-1250-3ي    شود كه نمونه    مي
  ي   تري بوده، چگالي كلـي بـالاتري نـسبت بـه نمونـه              پايين

FS-1300-2         در .  كه در دماي بالاتر بوده است، داشته باشـد
 نيـز همـين     FS-1350-1 و   FS-1300-4هـاي     مورد نمونه 

اين موارد تأثير بيشتر زمان سـينتر    . حالت قابل مشاهده است   
. بر افزايش چگالي نسبت به افزايش دما را نشان مـي دهنـد            

در مورد چگالي نسبي نيز روند افزايش با افـزايش زمـان در             
شود همچنين در هر دما با افزايش زمان،  هر دما ملاحظه مي

يابـد و بـا افـزايش دمـا رونـد             نيز افزايش مـي   چگالي نسبي   
در مـورد   . شـود   صعودي در مقادير چگالي نسبي مشاهده مي      

ها با افـزايش دمـا و پيـشرفت فرآينـد سـينتر               درصد تخلخل 
به همين دليـل از     . شود  سيلان ناروان بيشتر ماده متراكم مي     

در پيشرفت اين فرآيند تا به      . شود  هاي باز كاسته مي     تخلخل
شـوند و باعـث    هاي باز تبـديل بـه بـسته مـي         لخلحدي تخ 

هاي   اين مساله در نمونه   . شوند  هاي بسته مي    افزايش تخلخل 
FS-1300-4   و FS-1350-2    شود كه بـا       به وضوح ديده مي

هـاي    زمان با كاهش درصـد تخلخـل        متراكم شدن قطعه هم   
در ادامـه همـين     . شـوند   هـاي بـسته زيـاد مـي         باز، تخلخـل  

تـر    رونـد و مـاده متـراكم        از بـين مـي    هاي بسته هم      تخلخل
روند درصد جذب آب نيز بـا افـزايش دمـا و زمـان              . شود  مي

بـه دليـل كـاهش درصـد        . سينتر داراي روندي نزولي اسـت     
ها با افزايش زمان و دماي سـينتر ميـزان آب جـذب              تخلخل

ها برحسب زمان براي      چگالي كلي نمونه  . شود  شده كمتر مي  
، ºC1350 و ºC1250  ،ºC1300 هر سه دماي استفاده شده،    

همـانطور كـه در شـكل       . نشان داده شده است   ) 1(در شكل   
 ºC1300 تـا    ºC1250مشخص است با افـزايش دمـا از         ) 1(

 چگالي ºC1350روند افزايش چگالي آرام بوده ولي در دماي   
اين نتايج بـا نتـايج      . گيري داشته است    ها افزايش چشم    نمونه

به عنـوان مثـال   ]. 9-6[ارد حاصل از مطالعات قبلي تطابق د   
ــارانش   ــات وان و همك ــم]4[تحقيق ــات    و ه ــين تحقيق چن

 نشان داد كه در اثـر افـزايش دمـاي سـينتر             ]10[سوزدالتزو  
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هـاي سـيليس ذوبـي افـزايش و درصـد           چگالي كلي در بدنه   
 بيان كـرد كـه افـزايش        ]12[ژانگ  . يابد  تخلخل كاهش مي  
 3نتر، ناشـي از     هاي سيليس ذوبي در سي      چگالي كلي در بدنه   

عامل پيشرفت جريان سيلان ناروان در طول مـدت سـينتر،           
چنـين تبلـور فـاز كريـستوباليت و           هـا و هـم      كاهش تخلخل 

چگـالي كريـستوباليت از چگـالي       . افزايش ميـزان آن اسـت     
شان در اين     هايي كه چگالي    نمونه. سيليس ذوبي بالاتر است   

ش پرتـو   گيري شده است و بـا توجـه بـه پـرا             پژوهش اندازه 
ايكس آمورف هستند عمدتا عامـل اول در افـزايش چگـالي            

موثر هستند و عامل دوم سهم كمتـري در افـزايش چگـالي             
  .دارد

  
نمودار چگالي كلي سيليس ذوبي برحسب زمان  -1 شكل

  .نگهداري در سه دماي مختلف

  هاي چگالي، تخلخل و درصد جذب آب در قطعات سيليس ذوبي داده -2 جدول

چگالي ظاهري   كد نمونه
)g/cm3(  

چگالي كلي 
)g/cm3(  

چگالي نسبي 
)g/cm3(  

درصد تخلخل 
  باز

درصد تخلخل 
 درصد جذب آب  بسته

FS-1250-1 13/2  63/1  09/74  25  91/0  38/15  
FS-1250-2  11/2  72/1  18/78  21  82/0  5/12  
FS-1250-3  07/2  8/1  81/81  18  19/0  12/10  
FS-1250-4  05/2  86/1  54/84  17  54/1  75/9  
FS-1300-1  1/2  7/1  27/77  23  27/0  76/13  
FS-1300-2  09/2  76/1  80  22  2  6/12  
FS-1300-3  06/2  83/1  18/83  17  18/0  71/9  
FS-1300-4  03/2  92/1  27/87  15  27/2  09/8  
FS-1350-1  09/2  8/1  81/81  18  19/0  12/10  
FS-1350-2  08/2  91/1  81/86  15  63/7  69/7  
FS-1350-3  03/2  05/2  18/93  11  18/4  26/5  
FS-1350-4  04/2  17/2  63/98  9  81/1  04/4  

  
  هــاي   ي ايكــس نمونــه  نتيجــه پــراش پرتــو  ) 2(شــكل 

FS-1250-1 و FS-1350-4 2(نتايج شكل . دهد را نشان مي (
عمدتاً آمورف اسـت و      FS-1250-1ي    دهد كه نمونه    نشان مي 

در شرايط تهيه اين نمونه تبلور با سـرعت پـاييني انجـام شـده               
دقيقاً شرايط متفـاوت     FS-1350-4ي    اما در مورد نمونه   . است

است و تبلور با شدت زياد انجام شده و نمونه داراي فاز آمـورف              



  ...روش  به  ساخته شدهي ذوبيليس سيها  عوامل موثر بر خواص بدنهيبررس

 

  1393ستان    زم4ي  شماره   3ي  دوره  66
 

مـشخص شـده    ) 2(با توجه به نتايج جـدول       . بسيار كمي است  
 سـاعت  3هايي كـه در دماهـاي مـذكور بـه مـدت           است نمونه 

 داراي  اند از نظر ميزان تبلور، چگـالي و تخلخـل           داري شده   نگه
ي ايكـس     نتايج پراش پرتو  ) 3(در شكل   . شرايط بهتري هستند  

 FS-1350-3  و FS-1250-3  ،FS-1300-3هـاي     براي نمونه 
رونـد شـدت گـرفتن تبلـور بـا          . جهت مقايسه آورده شده است    

كاملاً نمايان است به طوري كـه       ) 3(افزايش دما در اين شكل      
م ظاهر شده  پيك تبلور بسيار با شدت كFS-1250-3در نمونه 

است و اكثريت نمونه آمـورف اسـت، امـا بـا افـزايش دمـا بـه                  
ºC1300 و ºC1350اند و به ميزان  هاي تبلور شدت گرفته  پيك

  .فاز تبلور بدنه افزوده شده است

  
 شده در سينترهاي   ايكس نمونهپرتونتايج پراش  -2 شكل

  .ºC1350 و ºC1250دماي 

  
نتر هاي سي نتايج پراش پرتو ايكس براي نمونه -3 شكل

  . ساعت3 دما به مدت 3شده در 

ي چگونگي پيشرفت فرآيند سينتر از نمونه ها،          براي مشاهده 
آناليز ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي انجـام شـده اسـت و             

ها مورد بررسي قـرار گرفتـه         ريزساختار الكترون ثانويه نمونه   
-FS و   FS-1250-1هـاي     ريز ساختار نمونه  ) 4(شكل. است

) الـف -4(همانطور كه در شـكل      . دهد  را نشان مي   1350-4
 فرآينـد سـينتر     FS-1250-1ي    شـود در نمونـه      مشاهده مي 

هـا بـا مينـيمم مقـدار          بسيار كم پيشروي كرده است و دانـه       
شـكل ذرات بـه     . چسبندگي در كنار هم قـرار گرفتـه اسـت         

دار اسـت و اتـصالاتي كـه نـشان از             صورت نامنظم و گوشه   
اما در شـكل    . شود  ه نمي پيشرفت سيلان ناروان باشد مشاهد    

انـد    شود كه ذرات كاملاً به هم چـسبيده         مشاهده مي ) ب-4(
) 4(در شـكل  . كه نشان از سيلان ناروان شديد در بدنه است     

هايي نيز در ريزساختار نشان داده شده اسـت كـه         ميكروترك
 دمـاي  در. احتمالا به دليل تبلور كريستوباليت در قطعه است       

 متبلـور تـدريج بـه سيليسي يشهش ºC1100-1050 از ترلابا
 دمـاي  تـا  سـرمايش  در و شود  مي تشكيل  كريستوباليت β و

 دليـل  بـه  و كند  مي توليد كريستوباليتºC270، α از تر  پايين
  .]13[خورد  مي ترك حرارتي، انبساط ضريب در اختلاف

-FS-1250هاي    ريزساختار الكترون ثانويه نمونه   ) 5(در شكل   

اي نشان     به صورت مقايسه   FS-1350-3 و   FS-1300-3 و   3
-FSي    كه ريزساختار نمونه  ) الف-5(در شكل   . داده شده است  

شود كه فرآينـد سـينتر        دهد ملاحظه مي     را نشان مي   1250-3
تا حدي پيش رفته و باعث چسبندگي دانه هـا بـه هـم شـده                

شـود و     دار نامنظم ديده مي     اما در اين نمونه ذرات گوشه     . است
. انـد   بين ذرات به صورت پراكنده قرار گرفتـه       ها نيز در      تخلخل

دهد كه فرآيند سينتر به طور كامل انجـام           اين مساله نشان مي   
در . نشده است و سيلان ناروان پيشرفت زيادي نكـرده اسـت          
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 نشان داده   FS-1300-3ي    كه ريزساختار نمونه  ) ب-5(شكل  
هايي كه در بين ذرات در اثـر سـيلان نـاروان     شده است كانال  

شـود بيـشتر شـده و ذرات مجـزاي كمتـري قابـل                اد مـي  ايج
ها وجود دارند كه نسبت       در بين ذرات تخلخل   . تشخيص است 

و ) ج-5(در مـورد شـكل    . ي الف درصد كمتري دارند      به نمونه 
شود كه سيلان     مشاهده مي  FS-1350-3ي    ريز ساختار نمونه  

ناروان به شدت پيشرفت داشته است به طوري كـه از درصـد             
هـاي بـاز بـه        هاي باز كاسته شده و بعضي از تخلخـل         تخلخل

تر شدن ريزسـاختار و       پارچه  چنين يك   هم  . اند  بسته تبديل شده  
  .كنند فشردگي ذرات پيشرفت زياد روند سينتر را تأييد مي

  

  
ريز ساختار ميكروسكوپ الكتروني روبشي  -4 شكل

   FS-1350-4)و ب FS-1250-1)هاي الف نمونه
  .2500در بزرگنمايي 

  

  

  
تصوير ميكروسكوپ الكتروني ريزساختار  -5 شكل

   FS-1300-3 ) بFS-1250-3 )هاي الف نمونه
  .2500 در بزرگنمايي FS-1350-3 )ج

 ذوبـي  سـيليس  مهـم  خواص از يكي حرارتي انبساط ضريب
 شـوك  بـه  مقاومـت  بـر  دليلـي  آن كم بسيار مقدار كه است

 در ايـن پـژوهش      .اسـت  جنس اين از قطعات بالاي حرارتي
 در FS-1300-3ي بهينــه،  انبــساط حرارتــي نمونــهضــريب 
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در ايـن   . گيري شـد     اندازه ºC1000ي دماي اتاق تا       محدوده
  ي دمـــايي مقـــدار ضـــريب انبـــساط حرارتـــي   محـــدوده

C-1 6-10×4212/0    تطابق خـوبي بـين     .  به دست آمده است
ي ضـريب انبـساط حرارتـي بـه دسـت آمـده در ايـن               نتيجه

 و ]13[هـاي ولـف     پژوهشپژوهش با نتايج گزارش شده در   
هـا نـشان      نتايج خواص فيزيكـي نمونـه     .  وجود دارد  ]4[وان  
هـا   دهد كه با افزايش دماي سينتر خواص فيزيكي نمونـه    مي

چنين در هر دمايي با افزايش مدت زمان          يابد و هم    بهبود مي 
بـا  . شـود   هـا بهتـر مـي       نگهداري نيز خواص فيزيكي نمونـه     

 كمتـر    يـشتر و ميـزان تخلخـل      ها ب   افزايش دما چگالي نمونه   
چنين در روند افزايش دما و زمان، كاهش ميزان           هم. شود  مي

ها   جذب آب مشاهده شده نيز دليلي بر كاهش ميزان تخلخل         
چنين در روند افزايش دما، افزايش ميزان انقبـاض           هم. است

ي پيـشرفت بيـشتر       دهنـده   ها نشان   خطي پس از پخت نمونه    
در نتيجـه از نظـر      . نمونه است سينتر و مطلوب شدن شرايط      

هـا، هرچـه دمـاي سـينتر          هاي خواص فيزيكي نمونه     بررسي
. تري ايجاد خواهد شـد      تر و مطلوب    افزايش يابد شرايط بهينه   

هاي ريزساختاري نيز در تصاوير ميكروسكوپ        از نظر بررسي  
هـا    الكترون روبشي مشخص است كه با افزايش دمـا نمونـه          

با افزايش دما سـيلان   . رود  تر مي تر شده و چگالي بالا      متراكم
چـسباند كـه ايـن      يابد و ذرات را به هم مي        ناروان تشديد مي  

بنـابراين از   . شـود   ها مـي    موضوع باعث از بين رفتن تخلخل     
هاي ريزساختاري نيز افزايش دماي سـينتر بـه           منظر بررسي 

. كند  تر شدن شرايط نمونه كمك مي       تر شدن و بهينه     مطلوب
ما تبلور به شدت زيـاد شـده و نمونـه كـاملاً             اما با افزايش د   

پس دوعامل افزايش دمـا و كنتـرل ميـزان          . شود  بلورينه مي 
براي . كنند ي بهينه با هم رقابت مي تبلور براي انتخاب نمونه   

ي ساخته شده، بايد چگالي و ميزان         ترين نمونه   انتخاب بهينه 
ار ترتيب بيـشترين و كمتـرين مقـد         تبلور موجود در نمونه، به    

ي ايكـس،     با در نظر گـرفتن آزمايـشات پـراش پرتـو          . باشند
ي   خواص فيزيكي و ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي نمونـه         

FS-1300-3 ــه ــوان نمون ــه عن ــه از نظــر داشــتن    ب ي بهين
بيشترين مقدار چگالي ممكن و كمتـرين مقـدار فـاز متبلـور             

ي بهينه آناليز ديلاتومتري      سپس از نمونه  . انتخاب شده است  
ي   ه و ميزان ضـريب انبـساط حرارتـي آن در محـدوده            گرفت

  .گيري شد  اندازهºC1000-20 ،C-1 6-10×4212/0دمايي 

  گيري نتيجه -4
هـاي سـيليس ذوبـي بـه روش پـرس      در اين پژوهش نمونه  

.  با موفقيت ساخته شـد     bar2000ايزواستاتيك سرد در فشار     
سپس در سه دماي مختلف و در هر دما چهار زمان عمليـات       

ي   بـراي انتخـاب نمونـه     . ها انجـام شـد       بر روي نمونه   سينتر
بهينه علاوه بر نتايج چگالي و تخلخل بايد ميزان تبلـور نيـز             

اي انتخاب    به همين دليل بايد نمونه    . مدنظر قرار گرفته شود   
شود كه همزمان با داشتن حداكثر چگالي و حداقل تخلخـل           

 پـژوهش  داراي حداقل ميزان فاز متبلور نيز باشد كه در ايـن  
و چگـالي   % 17 با ميزان تخلخل بـاز       FS-1300-3ي    نمونه

ميـزان  .  به عنوان نمونـه بهينـه انتخـاب شـد          18/83نسبي  
  ، ºC1000-20ي  ضــريب انبــساط حرارتــي آن در محــدوده

C-1 6-10×4212/0گيري شده است  اندازه.  
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 اقدام رشته نيا صنعتگران و محققان و دياسات يها پژوهش جينتا انتشار به كيسرام دانش گسترش هدف با كيسرام يمهندس و علم يپژوهش -يعلم هينشر
  .دينما يم

 در يراهبرد تيريمد رگداز،يد رنگ، و لعاب ،ينيچ ها، كيسرام شهيش و شهيش مان،يس ،يكاش ه،ياول مواد: است ليذ موارد شامل مقاله رشيپذ موضوعات
 موضوعات نيز و كيالكتروسرام ك،يوسراميب ،يدياكس ريغ و يدياكس يها كيسرام تيفيك كنترل و نديفرآ ت،يكامپوز ك،ينانوسرام ك،يسرام صنعت
  سراميك مهندسي و علم به مرتبط

  :نديفرما تيرعا را ريز موارد است خواهشمند محترم سندگانينو
  :باشد ريز يها بخش شامل است لازم همقال )1

  مراجع ،يريگ جهينت بحث، و جينتا ،يتجرب يها تيفعال ،يمطالعات منابع مرور اي مقدمه
 مسئول، نويسنده الكترونيكي پست ،يسيانگل و يفارس به نيعناو و القاب ذكر بدون كار محل با همراه سندگانينو كامل مشخصات همچنين

  يسيانگل و يرسفا به واژه ديكل و دهيچك
 .شـود  اسـتفاده  فارسـي  ادب و زبـان  فرهنگـستان  مـصوب  لغـات  از مقالـه  نگـارش  در كـه  اسـت  ذكـر  به لازم فارسي، زبان ترويج منظور به *

www.persianacademy.ir   
 صـورت  بـه ) TIF (هـا  شـكل  و جـداول  اصـلي  فايـل  (هـا  شـكل  و جداول هيكل با همراه مقاله متن شامل word ليفا كي صورت به مقاله )2

  )گردد ارسال نيز جداگانه
  )باشد dpi 300 حداقل تيفيك با ها شكل(
  .گردد توجه زير نكات به جداول و ها شكل تهيه در

 باشند سفيد رنگ به ها شكل و جداول زمينه.  
 باشند فارسي ها شكل و جداول داخل اعداد و متن.  
 باشند نداشته حاشيه و قاب نمودارها و ها شكل.  

  :گردد ميتنظ ريز فرمت با مقاله نگارش )3
 صورت به 16 نينازن مقاله عنوان ،12 نينازن قلم با نرمال صورت به مقاله متن ن،ييپا و بالا و طرف هر از متر يسانت 5/2 هيحاش با A4 كاغذ
Bold، 5/1 خط فاصله با خطوط فاصله ،14 نينازن كار محل و سندگانينو نام) line space 1.5(، صفحه 10 حدود صفحات تعداد  

 اي ـ مجلـه  نـام  و عنـوان  سندگان،ي ـنو نـام  يحـاو  كامل صورت به منابع و مراجع متن. شوند مشخص خود به مربوط شماره با متن در مراجع )4
  .باشد انتشار سال و كتاب
  : مثال

- K. A. Maskall and D. White, "Vitreous Enamelling", (Oxford: pregamon Press, 1986) 
  مجد ديام انتشارات ،1381 ،يسيادر محمد دكتر رفته،شيپ هيتجز يميش -

 باشند داشته صحيح فونت انگليسي و فارسي مراجع.  
 پايـاني  قـسمت  در لـزوم  صـورت  در. ديآ عمل به يخوددار صفحات در يطراح صورت به موسسات اي شركت نشان و نام بردن كار به از )5

  .شود آورده تقدير صورت به مقاله
  .نيست پذير امكان نويسندگان از يك هيچ نام تغيير يا و افزودن حذف، نشريه به لهمقا كامل تحويل از پس )6
  
 همه توسط است دسترسي قابل نشريه سايت در كه "تعهدنامه فرم" مقاله با همراه شده ذكر نكات رعايت با است خواهشمند نشريه اين انتخاب از تشكر ضمن

  .گردد ارسال) www.ijcse.ir (نشريه يتسا به و گرديده امضا و تكميل مقاله نويسندگان
  .رنديگ يم قرار يابيارز و يداور مورد هينشر هيريتحر اتيه در افتيدر بيترت به مقالات

  .دينما اقدام يارسال مقالات يبررس به نسبت زمان نيتر كوتاه در و يعلم قيدق يبررس با تا دارد تلاش هينشر هيريتحر اتيه
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Study of the Effective Parameters on the Properties of 
Fused Silica Bodies Formed by Cold Isostatic Press 

Ehsan Razm, Hossein Sarpoolaky, Hossein Ghassai 

Iran University of Science and Technology 

hsarpoolaky@iust.ac.ir 

Abstract: Fused silica is an amorphous phase of silicon dioxide, traditionally formed by 
heating crystalline SiO2 above its melting point, 1730 ± 5ºC, and then cooling it rapidly 
enough to avoid recrystallization. Its density and softening point is about 2.2 g/cm3 and 
1725ºC respectively. In this research fused silica bodies was fabricated with cold isostatic 
press. The amount of CMC, PVA and humidity was 2%, 3% and 2% subsequently. Cold 
isostatic press was applied at the pressure of 2000 bar. In order to receive the maximum 
density and minimum crystallization, bodies were sintered at temperatures of 1250, 1300, 
1350ºC and at 1, 2, 3 and 4 hours. Crystallization rate and phases of the samples were 
analyzed by X-ray diffraction and Microstructures of them were investigated by scanning 
electron microscopy. The sample sintered at optimal conditions was obtained with bulk 
density of 1.83 g/cm3, the open porosity of 17%, closed porosity 0.18%, relative density 
83.18 and Thermal expansion coefficient of it in the range from room temperature to 
1000ºC was measured 0.4312 × 10-6 C-1. 
Keywords: Fused silica, Cold isostatic press, Cristobalite, Viscous flow 
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Dence Machinable Glass-Ceramic Composite Fabricated 
via Sintering of CPNT and CPMSF Based Glass- 

Ceramics 

Vahideh Tizjani1, Sara Banijamali2, Bahman Mirhadi1 
1 Imam Khomeini International University, 2 Materials and Energy Research Center 

vahidetizjang@yahoo.com 

Abstract: In this research, sinterability, mechanical properties and microstructure of two 
different glass- ceramics belonging to CPNT (CaO-P2O5-Na2O-TiO2) and CPMSF (CaO-
P2O5-MgO-SiO2-F) as well as their composite were monitored. To this purpose, CPNT: 
CPMSF composite with 40:60 weight ratio obtained by sintering the mixture of glass 
powders of base systems. Sinterability and crystallization behavior of the initial system 
glasses and composite were analyzed by means of differential thermal analysis (DTA) and 
X-ray diffraction (XRD). Evaluating the mechanical properties of dense and sintered 
specimens revealed that the Vickers Microhardness and Bending Strength of the composite 
specimen has been improved relative to the primary glass-ceramics. Furthermore, the 
composite specimen showed moderate machinability behavior without any fracture. 
Microstructure of specimens were analyzed by Scanning Electron Microscopy (SEM). 
Keywords: Glass-Ceramic, Sinterability, Crystallization, Mechanical Properties 
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Fabrication and Investigation on Biocompatibility 
Behavior of HA/UHMWPE Nanocomposite for 

Biomedical Engineering Application 

Seyed Ali Mirsalehi1, Alireza Khavandi1, Shamsodin Mirdamadi1,  
Mohammad Reza Naimi-Jamal2, Seyed Mohammad Kalantari1 

1 Department of Metallurgy and Materials Engineering, Iran University of Science & 
Technology 

2 Department of Chemistry, Iran University of Science & Technology 

Khavandi@iust.ac.ir 

Abstract: In this work, the HA/UHMWPE nanocomposites were manufactured using 
internal mixer with different weight percent of nano-HA (0, 10, 20, 30, 40, and 50 wt.%) 
and pharmaceutical paraffin oil to overcome the high viscosity of melted UHMWPE. Then, 
samples were fabricated using compression molding. The biocompatibility behavior of the 
samples was explored by alizarin red staining (ARS), alkaline phosphatase (ALP) activity, 
and cell adhesion assay using MG-63 osteoblast cells. Scanning electron microscope 
(SEM) micrographs revealed that HA particles were homogeneously dispersed in 
UHMWPE by the internal mixer and MG-63 cells with normal phenotypic shape adhered 
on the surface of nanocomposites. Good biocompatibility of osteoblast cells next to the 
specimens was verified by ARS and ALP production. Our data exhibited that all samples 
are biocompatible and they have no toxicity. Especially, the sample with 50 wt.% of nano-
HA had high bioactivity and it could be considered as an effective nanocomposite for bone 
tissue engineering applications. 
Keywords: Nanocomposite, Biocompatibility Properties, Alizarin red, Alkaline 
phosphatase, Osteoblast Cell  
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Effect of Process Parameters on the Synthesis of 
Mesoporous SnO2 Spheres 

Fereshteh Bayat, Ali beitollahi, Seyyed Mohammad Mirkazemi 

Iran University of Science & Technology 
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Abstract: In this study, synthesis of mesoporous SnO2 sphere was done by using 
polystyrene nanospheres (PS) and cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) surfactant as 
hard and soft. The effect of temperature, atmosphere and calcination schedule on 
morphology of the particles were investigated. The templates were removed via calcination 
in air and mesoporous SnO2 particles were achieved. Mesoporous SnO2 spheres were 
characterized by Field emission electron microscopy (FESEM), Nitrogen adsorption/ 
desorption and Fourier transform infrared analysis. The results determined surface area 
about 113.278 m2/g and particle size about 20-30 nm. These particles had nearly spherical 
morphology 
Keywords: SnO2, mesoporous, PS latex, CTAB 
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Feasibility of Microwave-Induced Carbothermic -SiC 
from Activated Rice Husk Ashα Synthesis of ????  

Narges Yazdani1, Mahin M. B. Mamaghani, Alireza Zakeri 

Iran University of Science & Technology 

zakeria@iust.ac.ir 

Abstract: Rice husk is one of the tonnage agricultural wastes produced annually. It is also 
one of the important sources for producing Si and Si-containing materials. In this research, 
rice husk ash is used for synthesis of silicon carbide. The mixture of graphite powder and 
rice husk ash with specific proportion was activated in a planetary ball mill, and the 
resulted powder, in form of a compact tablet, was subjected to microwave radiation. The 
amount of graphite (1.5-2.5 times of the stoichiometric amount), milling time (1-20 h) and 
compaction pressure (102-374 MPa) w selected as variables. The results show that 
microwave heating plays a remarkable role in the synthesis reaction. X-ray Diffraction 
(XRD) analysis of samples indicates that activated and microwave-treated samples with 1 
and 4 h activation time contain no noticeable silicon carbide product, while those with 10 
and 20 h activation time -SiC, an evidence for synthesis reaction. In addition, the 
peaksαshow peaks of intensity increases with increasing activation time. It is also 
determined that the amount of graphite has an important role on formation of silicon 
carbide. 
Keywords: Rice Husk Ash, Microwave Heating, Silicon Carbide, Mechanical Activation  

 

 

 

 

 

 



Iranian Journal of 

Ceramic Science & Engineering 
Vol. 3, No. 4, 2015 

 

 

2 

Synthesies of Zeolite LTA and Adsorbtion Ca Ion from 
the Water 

Franaz Kaboudvand, Hamidreza Rezaie, Jafar Javadpoor 

Iran University of Science & Technology 

hrezaie@iust.ac.ir 

Abstract: Having secured access to clean and healthy water sources has been a continual 
demand of all societies from the first date of history of mankind although it might not 
always be easily accessible. One of the main factors that makes this access hard to achieve 
is the existence of heavy cations such as Ca2+. So far, different methods have been 
proposed to remove these heavy cations from water. Among them, here we focus on using 
one of the well-known zeolites, i.e. LTA synthesis zeolite to remove heavy Ca2+ cations 
due to its excellent selective ionic exchange property. For this purpose, LTA zeolite is 
synthesized in autoclave with Ludox and aluminum isopropoxide as a source of Si and 
aluminum respectively alongside NaOH. SEM and XRD of samples have been studied in 
different temporal and thermal conditions and based on the obtained results, for the 
formulization of 3.5Na2O: Al2O3: 2SiO2: 200H2O gel, synthesis of LTA zeolite for 28 
hours in 65ºC is chosen as an optimal condition. After synthesize, we measured the 
absorption power of Ca2+ cations and through the exchanging of Na+ ions with Li+, we 
improved the process of separation and absorption of Ca2+. To be more specific, after 
activation, in the best case the absorption power of Ca ions was increased approximately 
by a factor of 2. Finally, we repeated the process for different thermal conditions and 
compared the results. 
Keywords: Zeolite LTA, Ion exchange, Ca cations, Hard water softening 
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Synthesis and evaluation of chromium nitride films in 
magnetron sputtering system with application to the 

substitution of hard chromium 

Sara Khamseh1, Hesamedin Araghi2 
1 Department of nanomaterials and nanocoatings, Institute for color science and technology, 

Tehran 
2 Faculty of materials science and engineering, Islamic azad university science and research 

branch, Tehran 

khamseh-sa@icrc.ac.ir 

Abstract: In order to studypossibility of substitution of hard chromium coatings with new 
coatings,chromium nitride thin films prepared in a sputtering system. Results showed that 
microstructure of coatings strongly depends on partial pressure of reactive gas. With 
increasing partial pressure of reactive gas in system at first nitride phase forms when 
coatings lose their crystalline order and become amorphous with increasing partial pressure 
of reactive gas. Change of N2/Ar ratio leads to a decrease of grain size but does not affect 
the lattice parameter so much. Plastic hardness of samples increased with increasing partial 
pressure of reactive gas which can be attributed to the grain size of the samples and Hall-
Pech relation. This relation did not work for the sample with the highest nitrogen which 
was attributed to its very fine grain and increased grain boundary defects. Study of 
oxidation resistance of CrN film with the highest hardness value showed that this coatings 
completely oxides at 600 oC and completely separates from the substrate at 800oC. It 
seems that it is possible to get CrN films with better mechanical properties than that of 
hard chromium with precise control of deposition conditions and this coating can replace 
hard chromium from the view point of mechanical properties. However, this coating 
cannot replace hard chromium from the view point of oxidation resistance. 
Keywords: Chromium nitride, Hard chromium, Thin film, Mechanical properties, 
Oxidation resistance  
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