
 

 

 

 

 

  )پژوهشي - علمي(
  
  
  

 1394 زمستان 4ي  شماره چهارم 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
  ان جعفر جوادپور، دانشگاه علم و صنعت ايردكتر

  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
  مد علي فقيهي ثاني، دانشگاه صنعتي شريفدكتر مح

  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 :يكيپست الكترون
  77209228  طرح تمام: آرايي طراحي، گرافيك، صفحه



  
  

 1394 زمستان 4ي  شماره  چهارم ي دوره ي علم و مهندسي سراميك هنشري

  :گروه مشاوران
 پژوهشگاه مواد و انرژي-دكتر عليرضا آقايي   
 ره(للي امام خميني الم  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- قاسميدكتر ابراهيم   
 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

    واحـد   يدانشگاه آزاد اسـلام    -يدكتر محمد باوند وندچال 
  قاتيعلوم و تحق

 راني دانشگاه علم و صنعت ا-ي سرپولكني حسدكتر  
 زي دانشگاه تبر-ي كاكرودي قاسميمهد دكتر  
 راني دانشگاه علم و صنعت ا-ي سوررضايعل دكتر  

 يپژوهشگاه مواد و انرژ -يي آقارضايعل دكتر  
 راني دانشگاه علم و صنعت ا-زاده ي نقمي رحدكتر  
 ني قزويالملل ني دانشگاه ب-ي مسعود محبدكتر  
 راني ا دانشگاه علم و صنعت-كتاي ي افتخارژني بدكتر  
 راني دانشگاه علم و صنعت ا-زاده ني فاطمه حسمهندس  



  

  فهرست مقالات
  
  

ي طراح ـ يريبكارگ   با   يده  روش رسوب    به مي كلس ديدروكسي سنتز نانو پودر ه    نهي به طي شرا نييتع
  )CCD (ي مركزبي تركشيآزما

  ي رسول صراف مأمور،يگلسا موسو
  

1 

 ـقـي پـودر كامپوز     مكانيكي بر رفتار سـنتز احترا      ياثر فعال ساز    سـنتز شـده درAl2O3-B4C تي
  ويماكروو

  ي، حامد صمدي، محمد باوند وندچالساي نكسياو
  

11 

  Ge33As12Se55 يدي كالكوژني شهي مادون قرمز از جنس شيها  پنجرهيابي ساخت و مشخصه

  ي قاسمي عل،ينخانيمجيد طاووسي، عباس حس
  

25 

 ـ الكتري د يهـا  يژگ ـي تبلـور و و    ،يرينترپـذ ي رفتار ز  يبررس  ـ كامپوزكي  ـ تهيهـا  تي  شـده ازهي
  ZBS (ZnO-B2O3-SiO2) شهي و شتي مولاكروذراتيم

  يجمال يمرجان اكبرپور، تورج عبادزاده، سارا بن
  

39 

  O3(Zr0.1Ti0.9)(Ba0.85Ca0.15) بدون سرب كيزوسرامي رفتار الكتروتنگش در پيبررس

   بهره ور، تورج عبادزادهي محمد عل،ياتي حهيراض
  

53 

  وي ماكرووشيشده با گرما  فعالي به روش سنتز احتراقوميتاني تديسنتز كارب

 شـابخي، محمـد ش ـ   ي، مسعود سـكاك   ي، عارف قنبر  يمي ابراه اري محمد زان  دي، س ي دستجرد يمرتض
  يبافق

  

67 

- كورانـدوم  يهـا    بدنه ي ساختار زي و ر  يكي بر خواص مكان   ايزي و من  وميني بورات آلوم  ري تاث يبررس
  يتيمولا

  ي قاسممي ابراه،يي رضادرضاي حمزاده، ي نقمي رح،يه نوروزنجم
  

79 

  
  
  
  
  
  

  
  
  



  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  



  ي علمي پژوهشي فصلنامه
  
  

  1394ستان زم ،4ي  شماره، 4ي  دوره

1  

  

 با يده روش رسوب  بهيم كلسيدروكسيد سنتز نانو پودر هينه بهيط شرايينتع
 )CCD (ي مركزيب تركيش آزماي طراحيريبكارگ 

  *ي، رسول صراف مأموريگلسا موسو

   مدرس يت مواد، دانشگاه تربي بخش مهندس،يكگروه سرام
*rsarrafm@modares.ac.ir 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
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    :كليد واژه

نوذرات، هيدروكسيد كلسيم، سنتز    نا
  .CCDشيميايي، طراحي آزمايش 

  

  

 هيدروكـسيد كلـسيم     نـانو ذرات  زمان متغيرهاي گونـاگون، بـر سـنتز         هدف از اين پژوهش بررسي تأثير هم      
)Ca(OH)2(  ،   مواد اوليه مـورد    .  با استفاده از روش طراحي آزمايش تركيب مركزي بود         به روش رسوب دهي

و نيـز  ، )NaOH(، هيدروكـسيد سـديم   )Ca(NO3)2.4H2O(نيترات كلسيم شامل   پژوهشاستفاده در اين    
به منظور يافتن شرايط بهينه، جهت دستيابي به ذراتي         . انتخاب شد آب و الكل به منظور انحلال اين دو پودر          

ي نانومتري، روش طراحي آزمايش تركيب مركزي با اسـتفاده از سـه متغيـر دمـا، نـسبت واكـنش                     در اندازه 
روش طراحـي   ايـن   بـا اسـتفاده از      . فـت ها و درصد الكل در پنج سطح مختلف مورد مطالعـه قـرار گر             دهنده

 نـرم افـزار  .  آزمايش طراحي شد20جدول مربوط به انجام  ، Design Expertافزازنرمبه كمك آزمايش و 
Design Expert متغيري چند آزمايش يك تفسير و طراحي در كاربر به تا است به اين منظور توسعه يافته 

 درجه سانتي گراد، كمينه و بيـشينه        85 و   25ا به ترتيب برابر      دم ي در اين جدول كمينه و بيشينه      .كند كمك
در % 100 تـا    صـفر  و كمينه و بيشينه درصد الكل به ترتيب برابر           5/1 و   5/0 به ترتيب برابر      اوليه نسبت مواد 

ي اوليه در محيطي شامل آب و الكل         سپس هيدروكسيد كلسيم با استفاده از واكنش دو ماده         .نظر گرفته شد  
 و AxioVisionافزار ، نرمپراش پرتوي ايكس، ميكروسكوپ الكتروني روبشيدر انتها با استفاده از . سنتز شد

 سنتز نانوذرات هيدروكسيد كلسيم تأييد و تأثير پارامترهاي مختلف  Design Expertنيز با كمك نرم افزار
  .بر سنتز اين ماده بررسي شد

  

  مقدمه -1
ي معدني بـا فرمـول شـيميايي        هيدروكسيد كلسيم يك ماده   

Ca(OH)2          ،و يكي از موادي است كه كاربردهاي شـيميايي
از . ]2 و1[اي دارد صــنعتي، پزشــكي و ســاختماني گــسترده

، ]1[ه شـكر    تـوان بـه تـصفي     جمله كاربردهاي اين ماده مـي     
، ]4[، كنتــرل آلــودگي ]3[، تــصفيه آب ]1[ســفيد كننــدگي 

 و ايجـاد خاصـيت      ]5[حفاظت آثار چوبي در بناهاي تاريخي       
 اشـاره   ]6[كشي در دندانپزشـكي      باكتريال هنگام عصب   آنتي
  . كرد
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شود هاي گوناگوني تهيه مي   هيدروكسيد كلسيم با روش    نانوذرات
سونوشـيمي، ميكروامولـسيون،     :هـا عبارتنـد از    تـرين آن  كه مهم 

  . ]8 و 7[ دهي  رسوب وي آليرسوب در محيط واسطه
هيدروكسيد كلسيم را بـه روش سـونو         ]7[ستوسر و همكاران    

ابتـدا اسـتات كلـسيم و       ايـن محققـين     . شيمي سـنتز كردنـد    
 را تحت امواج اولتراسونيك قـرار دادنـد تـا           سديمهيدروكسيد  

ــرد ــوطي از ،شي واكــندر نتيجــه. واكــنش صــورت گي  مخل
نانوساختارهاي هيدروكسيد كلسيم و كربنات كلسيم به عنوان        

خـشك كـردن    ي  تركيب حد واسط تشكيل و سپس در نتيجه       
، نـانو ذرات هيدروكـسيد كلـسيم بـه عنـوان            در دماي پـايين   

 اين روش به دليل نيـاز       .محصول نهايي واكنش شناسايي شد    
ي شدن كانديد   به دستگاه نسبتا گران اولتراسونيك براي صنعت      

به علاوه در اين روش كنتـرل هـم زمـان           . مناسبي نمي باشد  
  . تمام پارامترها توسط محققين انجام نشده است

سـنتز  ديگـر   هـاي     هـا يكـي از راه       استفاده از ميكروامولسيون  
ي پژوهـش  در   ]9[  نـاني و دي    .كنترل شـده نـانوذرات اسـت      

 توليـد   توانستند نانوذرات هيدروكسيد كلسيم را با ايـن روش        
هــايي كــه حــاوي   ميكروامولــسيونپــژوهشدر ايــن . كننــد
 بودنـد   CaCl2 و   NaOHهاي   مختلف از محلول   هاي غلظت
در ايــن . شــدندبررســي  ºC 25 و ºC 10  و در دمــايتهيــه

 بـه عنـوان افزودنـي     Igepal-CO520  و C12E4  از پژوهش
نتايج اين كـار نـشان داد كـه امكـان سـنتز             . استفاده گرديد 

ــانوذرات ــدازه متوســط  ن ــا ان ــود دارد 10-2ي ب ــانومتر وج  و ن
 NaOHو  CaCl2ميــانگين انــدازه ذرات بــه درصــد وزنــي 

در ايـن روش محـصول توليـد شـده مـستعد            . وابسته اسـت  
اين  و بيشترين استفاده از       است CO2كربوناسيون در اتمسفر    

  . باشد مي CaCO3ذرات ريز براي سنتز روش 

 رسـوب در  ،وكسيد كلسيم هاي سنتز هيدر  يكي ديگر از روش   
 در  ]10[  دي و سـالوادوري    .ي آلـي اسـت    محيطي با واسطه  

 ethanediol-1,2ي، كلريد كلسيم دي هيدارته را در پژوهش

(ED) 1,2 و-propanediol (PD) ثابـت  حمـام  شرايط  در
 حـل شـده در آب را قطـره          NaOHسـپس   .  حل كردند  دما

كيل شده كه   در ادامه ذرات تش   . قطره به اين محلول افزودند    
 داغ  پـالايش داراي ابعاد ميكرون هستند، تحت خلاء توسـط         

 قابليت حل شـدن بـالاي هيدروكـسيد         .از محلول جدا شدند   
كلسيم در حلال آلي نسبت به آب، سنتز اين ماده را بـا ايـن               

همچنين مواد آلي استفاده شده بـه       . روش مشكل كرده است   
در . دشـو -ذرات چسبيده و باعث آگلـومره شـدن ذرات مـي          

نتيجه محصول نهايي در ابعاد ميكرون است كه شـامل نـانو            
  . باشدذرات به هم چسبيده مي

 فـاز  بـودن  تعـادلي  غير رثا در كه است فرايندي دهيرسوب

 آن مراحـل  از بعد و شده ايجاد جديد جامد يماده يك مايع،

ايـن  . ]11[شـود  مـي  انجـام  جامـد،  فاز شدن آگلومره و رشد
 هـاي كـاتيون  حاوي يكنواخت محلول يك يتهيه با فرايند

 عامـل  بـا يـك   محلـول  اين سپس .شودمي آغاز نظر، مورد

تـه   نظـر  مـورد  فـاز  تـا  شده مخلوط مناسب يدهنده رسوب
دهي يك روش ساده، ارزان و  روش رسوب.]12[شود  نشين

. ]13[باشـد  كارآمد جهت سنتز بسياري از مواد در صنعت مي       
دهـي  تز يك ماده به روش رسوب     متغيرهاي گوناگوني در سن   

، فـوق   pHترين اين متغيرها شـامل دمـا،        مهم. مؤثر هستند 
هـم  اثـر   اشباع، درصد افزودني، مدت زمان انجـام واكـنش،          

جهت سنتز هيدروكسيد   . ]14[ درصد حلال آلي است       و زدن
 گـزارش   ]15[، ويلهمـي و همكـاران        بـه ايـن روش     كلسيم
بـا اسـتفاده از نمـك       اند كه رسوب هيدروكسيد فلـزات       كرده
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همچنين يـورا   . ثير دما و زمان واكنش است     أمربوطه، تحت ت  
پـس از سـنتز      ]17[ و نيز همدا و همكاران       ]16[و همكاران   

نـشان دادنـد كـه انتخـاب حـلال آلـي            هيدروكسيد كلـسيم    
تواند بر روي اندازه و شكل ذرات هيدروكسيد بـه دسـت             مي

   .ثير داشته باشدأآمده از واكنش رسوب ت
 هـدف انجـام   بـا  و زمان متغيرهـا منظور بررسي تأثير همبه 

 Responseي پاسـخ  آزمايش، از روش رويـه  تعداد كمترين

surface method) (روش تركيب مركزي . شودستفاده ميا
  اين.است پاسخ رويه خانواده هايروش ترينمتداول يكي از

و  وقت در جوييصرفه باعث هاآزمايش تعداد كاهش با روش
 بهينـه  بـراي  اصـولي  و مـؤثر  شود و روشي ساده،مي هزينه

 .]19 و 18[هاسـت  طراحـي  كيفيـت  و هزينه عملكرد، كردن
 اسـت  به اين منظور توسعه يافته Design Expert افزار نرم

 متغيـري  چنـد  آزمـايش  يك تفسير و طراحي در كاربر به تا

 بعـدي  سه نمودارهاي از وسيعي همچنين، طيف. كند كمك

 مبناي بر هاپاسخ تغيير چگونگي ها آن در كه دهدمي شانن را

  .]20[ است مشاهده قابل متغيرها
زمـان متغيرهـاي    بررسي تأثير هـم    حاضر، هدف    پژوهشدر  

ــنش در  ــنتز واك ــانوذراتس ــسيمن ــسيد كل ــع  هيدروك  و رف
هـاي گـزارش شـده       مشكلات موجود بيان شده در پـژوهش      

دهـي و اسـتفاده از      در اين راستا روش رسـوب     . باشد فوق مي 
ــايش  ــي آزم ــانو ذرات  CCDطراح ــه ن ــتيابي ب ــت دس  جه

هيدروكسيد كلسيم با ضخامتي در ابعاد نانو از اهـداف ديگـر            
  . باشد اين پژوهش مي

  هاي تجربيفعاليت -2
 شامل پودر نيتـرات كلـسيم آبـدار         پژوهشمواد اوليه در اين     

Ca(NO3)2.4H2O) (  ــا ســاخت شــركت قطــران شــيمي ب
ســاخت ) NaOH(ر هيدروكــسيد ســديم ، پــود%99خلــوص 

. بـود % 96و اتـانول   % 9/99شركت مرك آلمان بـا خلـوص        
با يكـديگر   ) 1(دو پودر اوليه طبق واكنش       كه   هدف اين بود  

  .كنندواكنش داده و هيدروكسيد كلسيم توليد 

1(    Ca(NO3)2.4H2O + 2NaOH  →   

2NaNO3 + Ca(OH)2+H2O 

 دما، نسبت وزني نيتـرات      براي انجام اين فرايند، پارامترهاي    
كلسيم به سود و درصد الكل در پنج سطح مختلـف در نظـر              

 و  CCDبا اسـتفاده از روش طراحـي آزمـايش          . گرفته شدند 
 20، جـدول مربـوط بـه انجـام     Design Expert رافـزا  نـرم 

در اين جدول كمينه و بيـشينه دمـا بـه           . آزمايش طراحي شد  
 كمينـه و بيـشينه      گـراد،   درجـه سـانتي    85 و   25ترتيب برابر   

 و در نهايـت كمينـه و        5/1 و   5/0نسبت مواد، به ترتيب برابر      
در نظـر   % 100تـا   % 0بيشينه درصد الكل بـه ترتيـب برابـر          

 آزمــايش مربــوط بــه نــرم افــزار 20، 1جــدول  .گرفتــه شــد
Design Expertهـا  ي آزمـايش در همـه . دهد را نشان مي

د و پـارامتر     گرم هيدروكسيد سـديم اسـتفاده ش ـ       16/2مقدار  
 متفاوت نيترات   جرمنسبت مواد اوليه در جدول، با استفاده از         

  . كلسيم تعيين شد
محاســبات مربــوط بــه ضــخامت و قطــر ذرات در تمــامي  

 .AxioVision SE64 Relافزار  ها، با استفاده از نرم نمونه

 انجام شد و ضـخامت و قطـر بهينـه بـا اسـتفاده از                4.9.1
سپس هيدروكـسيد  .  انتخاب شدDesign Expertافزار  نرم

كلسيم به دست آمده با استفاده از ميكروسـكوپ الكترونـي           
بررسـي  ) XRD(و پراش پرتـوي ايكـس       ) SEM(روبشي  

  . شد
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  .CCDطراحي آزمايش به روش  -1 جدول
  درصد الكل C =  نسبت مواد اوليهºC   = B دما A = آزمايش

1 73  7/0  80  
2  25  00/1  50 
3  55  5/0  50 
4  55  5/1  50  
5  55  00/1  50  
6  73  7/0  20  
7  55  00/1  0  
8  37  7/0  80  
9  73  30/1  20  
10  55  00/1  50  
11  55  00/1  50  
12  37  30/1  20  
13  85  00/1  50  
14  37  30/1  80  
15  55  00/1  50  
16  73  30/1  80  
17  55  00/1  50  
18  55  00/1 50  
19  37  70/0  20  
20  55  00/1  100  

  

  نتايج و بحث -3
ها با استفاده از     تمام نمونه  گيري قطر و ضخامت    اندازه پس از 

 ـAxioVision SE64 Rel. 4.9.1 نـرم افـزار    كمـك  ه، ب
 1در شـكل  و مقدار بهينه رسـم  ، Design Expertافزار  نرم

  . نشان داده شده است
به عنوان  ،  1در جدول    1، شرايط آزمايش    1با توجه به شكل     

ي كه براي سنتز پـودري    بدين معن . شرايط بهينه، انتخاب شد   
با بيشترين سطح مقطع و كمتـرين ضـخامت، بايـد دمـا در              

% 80 الكـل     درصـد   و 7/0  ، نسبت مـواد اوليـه      ºC 73 حدود
ــخامت    ــا ض ــودري ب ــا پ ــد ت ــر  nm 561/76باش ــا قط  و ب

nm5/451به دست آيد .  
) a( در دو حالت     p-value مقادير پارامتر    2در ادامه در شكل     

 با توجه بـه اينكـه هـر       .  ضخامت آورده شده است    )b(قطر و   
 باشـد   05/0 براي يك متغير كمتر از       p-valueچقدر پارامتر   

 ،تأثير آن متغير بيشتر است، مشخص شد كه براي ضـخامت          
 نـسبت مـواد اوليـه تاثيرگـذارترين         ،درصد الكل و براي قطر    

  . متغيرها است
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  Design Expert نرم افزار در شرايط بهينه  -1 شكل

  
  . دهيرسوب با روش   Ca(OH)2تعيين درجه تأثيرگذاري متغيرها در سنتز نانوذرات  -2 شكل

 منحني سه بعدي تغييرات قطر و ضخامت با         4 و   3در شكل   
همانطور كه  . تغييرات دما و نسبت مواد اوليه آورده شده است        

شود با افزايش دما و نسبت مواد واكنش دهنده،           ملاحظه مي 
همچنـين بـا كـاهش نـسبت        . يابديقطر ذرات نيز افزايش م    

يابـد ولـي دمـا تـاثير     ها، ضخامت كاهش مـي واكنش دهنده 
توان چنـين   علت اين تغييرات را مي    . زيادي بر روي آن ندارد    

زني و رشـد    زمان بر سرعت جوانه   طور هم بيان كرد كه دما به    
 سـنتز  ذرات نهايي ياندازه در ترتيب اين و به تأثيرگذار بوده

بـا افـزايش دمـا سـرعت هـر دو فراينـد       . تاس ـ ثرؤم ـ شـده 
زنـي  يابد كـه در سـرعت جوانـه       زني و رشد افزايش مي     جوانه

تـر و در    ي ذرات سـنتز شـده كوچـك       بيشتر، متوسط انـدازه   
  . ي ذرات بزرگتر خواهد بودسرعت رشد بيشتر متوسط اندازه
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بـا   زنـي جوانـه  به علاوه در نسبت مواد واكنش دهنده كمتر،
 هـاي جوانـه  تعـداد  بنابراين و شودمي نجاما سرعت كمتري 

 اين حالت كنترل در .يابدكاهش مي محلول، در شكل گرفته

رسـوب   از حاصـل  ذرات يانـدازه  بـر  توانـد مي رشد، سرعت
نـسبت مـواد واكـنش     افـزايش  بـا  از طرفـي  .باشد تاثيرگذار

 يافتـه و  افـزايش  رسـوب  بـراي  موجود يماده مقدار دهنده،

  .تر شده استبزرگ نيز ذرات اندازه درنتيجه
در نتيجه براي داشتن پودري با بيشترين سـطح مقطـع و            
كمترين ضخامت بايد نسبت مواد اوليـه مقـداري اپتـيمم           

  .باشد

    
منحني سه بعدي تغييرات قطر با تغييرات دما و  -3 شكل

  .نسبت مواد اوليه
منحني سه بعدي تغييرات ضخامت با تغييرات دما و  -4 شكل

  .نسبت مواد اوليه

هـاي سـنتز      به منظور بررسي فازهاي تشكيل شده در نمونـه        
دهي، از آناليز پراش اشعه ايكس استفاده        روش رسوب  شده به 

  .شد
 نمونه بهينه سـنتز     XRDدهنده الگوي پراش       نشان 5شكل  

، 2/29،  9/17هاي موجود مربوط به زوايـاي       پيك. شده است 
9/33  ،8/35  ،2/39  ،9/42  ،9/46  ،6/50  ،2/54  ،1/57 ،
باشـد كـه بـر       مي 6/98،  9/92،  3/84،  6/71،  01/64،  3/62

و آناليز بـا  ) JCPDS 01-084-1274 (اساس كارت شماره 
، اين زوايا مربوط بـه هيدروكـسيد كلـسيم          Expertافزار   نرم
در اينجا ذكر اين نكته ضـروري اسـت كـه حـضور             . باشدمي

ــصي ــراش  ناخال ــي در الگــوي پ  مــشاهده XRDهــاي جزئ
تـوان ديـد كـه      با توجه به شكل مـي      هر حال و     به. شود نمي

ي واكنش  مادهچنانچه  واكنش به صورت كامل انجام شده و        
   .ي ديگري نيز در محصول باشد قابل اغماض استكرده
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  .الگوي پراش نمونه بهينه سنتز شده -5 شكل

 تصوير ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي مربـوط بـه           6شكل  
نانچـه ايـن شـكل نـشان        چ. دهـد نمونه بهينه را نشان مـي     

اي دهد، ذرات سنتز شده در شرايط بهينه به شكل صفحه          مي
)Platelike (اغلـب ايـن ذرات داراي مورفولـوژي        . باشـد مي

همان گونـه كـه     . باشندهگزاگونال با ضخامت بسيار كم مي     
 تـا   60دهد، ضخامت اين ذرات در حدود       اين شكل نشان مي   

هـا نـشان    اد زيادي از آن   گيري تعد  نانومتر است و اندازه    140
 5/76ي ضخامت متوسط ايـن ذرات در حـدود          داد كه اندازه  

ويژه بسيار بـالايي    سطح   اين ذرات    ،بنابراين. باشدنانومتر مي 
  .اين پژوهش استي مطابق با هدف اوليهخواهند داشت كه 

  
.نمونه بهينه سنتز شده SEMتصوير  -6 شكل

  گيري نتيجه -4
  :آمده استبدست  زير  نتايجحاضرپژوهش در 
 و طبـــق نتـــايج حاصـــل از ميكروســـكوپ الكترونـــي -

افزايش دما،   و   افزايش درصد الكل  نمودارهاي سه بعدي،    
 .شدباعث كاهش ضخامت صفحات هيدروكسيد كلسيم 

براي سنتز پودري با بيـشترين سـطح مقطـع و كمتـرين              -
  ، نـسبت مـواد اوليـه       ºC 73 ضخامت، بايد دما در حدود    

 پـــودري بـــا ضـــخامت باشـــد تـــا% 80 و الكـــل 7/0
nm561/76 و با قطر nm 5/451به دست آيد .  

 درصـد الكـل و بـراي        ،مشخص شد كه براي ضـخامت      -
  .  نسبت مواد اوليه تاثيرگذارترين متغيرها است،قطر

با افزايش دما و نسبت مواد واكـنش دهنـده، قطـر ذرات              -
  .نيز افزايش يافت

ها، ضخامت كاهش يافت    با كاهش نسبت واكنش دهنده     -
 . لي دما تاثير زيادي بر روي آن نداشتو
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واكـنش بـه صـورت كامـل        نشان داد كـه      آناليزي   نتايج -
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 ايـران،  شـيمي  آمـوزش  سـمينار   هـشتمين "شيمي

  .1392، سمنان، شهريورماه شيمي، دانشگاه شكدهدان
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 Al2O3-B4C يت مكانيكي بر رفتار سنتز احتراقي پودر كامپوزياثر فعال ساز
 يوسنتز شده در ماكروو

  2ي، حامد صمد1*ي، محمد باوند وندچال1يسا نكيساو
  ي دانشگاه آزاد اسلاميقات، مواد، واحد علوم و تحقيدانشكده مهندس 1

  ير مواد، دانشگاه ملاي گروه مهندسي، و مهندسيدانشكده فن 2
*m-bavand@srbiau.ac.ir 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
    05/10/1394: دريافت
    01/12/1394: پذيرش

    
    :كليد واژه
-Al2O3 يـت،  كامپوز ي،سنتز احتراق 

B4Cي فعـــال ســـازيو،، مـــاكروو 
  .يكيمكان

  

 ماكروويو درAl2O3-B4C  كامپوزيتي پودر احتراقي سنتز رفتار بر مكانيكيي ساز فعال اثر حاضر پژوهش در
 نشان صلحا جينتا. است گرفته قرار مطالعه مورد كيبور دياس و تيگراف ،Al فلز پودر هياول مواد از استفاده با

 ـكامپوزي  احتراق سنتز منظور به گرمازاي  ها واكنش انجامي  برا كه داد  انجـام  ،Al2O3-B4Cي  كيسـرام  تي
ي دما كاهشيي تواناي كيمكاني ساز فعال شيپ فرآيند. دارديي بسزا نقشي كيمكاني ساز فعال شيپ نديفرآ

 انجـام  زميمكـان  بـر ي  محـسوس  اريبـس  اثـر  و داشـته  بهمـراه  را ها واكنش شدت شيافزا و ها واكنش انجام
 ويماكروو در سنتز اتيعمل ،يساز فعال شيپ ساعت 20 از پس كه يا بگونه دارد،ي  احتراق سنتز در ها واكنش

 60 بـه  حـداقل  كـوره  در فرآينـد  نيا كه ستا  يحال در نيا. شد انجام هيثان 12 زمان مدتي  ط كامل طور به
  .داردي احتراق سنتزي برا ويماكرووي انرژ از استفاده يبالا ارزش از نشان كه دارد ازين زمان قهيدق

  

  مقدمه -1
ــكارب ــور دي ــيترك بواســطه) B4C (ب ــا خــواص ازي ب  آل دهي

 كــــم چگــــالي ،)GPa 29 (بــــالاي ســــخت همچــــون
)gr/cm352/2(، ــا ــالا ذوبي دمـ ــدول ،)ºC 2450 (بـ  مـ

 ويي ايميشــي داريــپا ،)GPa 448 (بــالا نــسبتاً تهيسيــالاست
 در مناســبي ا مــاده بعنــوان ،يعــال كيترموالاســت خــواص

 حـال  در. باشـد ي  م ـ مطـرح  بـالا  دماي  كاربردها ازي  اريبس
 و شـده  نتـر يز محـصول  پـودر،  بـصورت  بـور  دي ـكارب حاضر

 ـا. ]1[رديگ يم قرار استفاده دمور نازك يها  لايه نيهمچن  ني
 از بعـد  شـود،  يم ـ شناخته زين اهيس الماس عنوان به كه ماده

 اي ـدن سخت ماده نيسوم عنوان به) BN (بور ديترين و الماس
 تيهدا با بور ديكاربي  حاوي  ها تيكامپوز. است شده شناخته
 ـ شـوك  بـه  مقاومت و بالاي  حرارت  بعنـوان  مناسـب ي  حرارت

 بـالا  دمـا ي  هـا  طيمح ـ در كـاربرد  هتج مناسبي  محصولات
 نيهمچن. دارند كاربردي  ا هسته ذوبي  راكتورها جداره رينظ
 عنـوان  بـه  بالاي  دما دري  كيالكتري  كاربردها ازي  اريبس در

 چگـالي  نيا بر علاوه. باشد يم مطرح P نوعي  هاد مهين يك
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 تـا  است شده باعث زين كمي  حرارت انبساط و بالاي  سخت ،كم
 ـكاند بعنوان فضا هواي  كاربردها ازي  اريبس در  مناسـب ي  دي

 ـا خـواص  بواسطه) Al2O3 (نايآلوم. ]2[گردد مطرح  ـ دهي ي آل
 ـپا و تيهـدا  بـالا، ي  شيسا مقاومت وي  سخت همچون ي داري

 ازي  اريبـس  در مناسـب  مـت يق نيهمچن ـ و مناسـب ي  حرارت
ي چقرمگ اما. رديگ يم قرار استفاده موردي  مهندسي  كاربردها
 اسـت  شده باعث پاييني  حرارت شوك به مقاومت و شكست

. ردي ـگ قـرار  اسـتفاده  مـورد  فاز تك بصورت بندرت نايآلوم تا
 ـتقو اسـت  داده نـشان  شـده  انجـام  مطالعـات  و پژوهش  تي

 همچـون  دهاي ـكارب انـواع  از اسـتفاده  بـا يي  نايآلومي  ها بدنه
 و بالاتر شكستي  چقرمگ بهتر،ي  كيمكان خواص بور، ديكارب

 باعـث  و دهنـد  يم ـ نـشان  خـود  از يبالاتري  سخت نيهمچن
 مـاده  يـك  عنـوان  به حاصلهي  ها كامپوزيت تا است دهيگرد

ي مهندس ـ و بـالا  دمـاي  كاربردهـاي  بـراي  مندارزش ـ بسيار
  .]3[نديآ بحساب

 هـا،  سراميك از دسته ايني  بالا اريبس ذوب دماي به توجه با
 بـه  و درجـا  صـورت  به Al2O3-B4C هاي كامپوزيت معمولاً
ــنتز روش ــاح ســ -Self-Propagation High(ي تراقــ

Temperature Synthesis, SHS (يي ايــمزا بواســطه
 و سـاده  زاتيتجه واكنش، كوتاه زمان ،يانرژ حفظ همچون
. ]5و4[شـوند  يم ـ دي ـتول مـت يق ارزان مواد از استفاده امكان
 هـاي  واكـنش  خاصـيت  اسـاس  بـر  كه احتراقي سنتز فرآيند
 جهـت  مهـم  و دياقتـصا  جديـد،  روش كند، مي عمل گرمازا
 پيـشرفته،  هـاي  سراميك نظير مواد، از وسيعي محدوده توليد

 خاصي حالت. ]6[باشد مي ها كامپوزيت و فلزي بين تركيبات
 در كـه  اسـت  حرارتـي  انفجار فرآيند احتراقي، سنتز فرآيند از
 و شود مي گرم (Tig) احتراق شروع دماي تا نمونه تمامي آن

 در و شـود  مي شروع لحظه كي در نمونه تمام در واكنش لذا
 بـه  توجـه  با. يابد مي خاتمه ثانيه 5 تا 1 حدود كوتاهي مدت

 روش ايـن  در توليـد  رانـدمان  واكـنش،  انجـام  زيـاد  سرعت
 احتـراق  جبهـه  دمـاي  بودن بالا دليل به همچنين و بالاست
 .شوند مي خارج محيط از و شده تبخير ها ناخالصي از بسياري

 بـه  نـسبت  بـالاتري  خلوص رجهد داراي نهايي محصول لذا
 روش توانـد  مـي  راسـتا  ايـن  در كـه  است ديگري هاي روش

 گيـرد  قـرار  نظر مد ها كامپوزيت نوع اين توليد براي مناسبي
 ]. 8 و 7[

 احتـراق  كي ـاباتيآدي  دمـا  ،ياحتراق ـ سنتز نديفرآ در نيهمچن
)Tad (  مـشخص  را واكنش بودن گرمازا كه عامل مهمي است 
 تـا  كـه  اسـت  داده نشاني  تجرب مشاهدات و مطالعه. دينما  يم

 از بـالاتر  كي ـاباتيآدي  دمـا  به گرفته صورت واكنش كه  يزمان
ºK1800 ،نيهمچن ـ. رفـت  نخواهـد  شيپ خودي  بخود نرسد 
ي دمـا  ريتأث تحت زين واكنش محصولات خواص و زساختارير

 يـا  و واكنش كننده قيرق مواد افزودن با لذا. دارد قرار واكنش
 و ميتنظ ـ Tadي  دمـا  كننـده  واكنش هياول وادم شيگرما شيپ

 كامپوزيت توليد در. ]8[رديگ  يم قرار كنترل تحت سنتز نديفرآ
 آلومينيـوم  از احتراقـي،  سنتز روش به Al2O3-B4C سراميكي

. شـود   مـي  اسـتفاده  ثابـت  طور به كننده احياء عامل عنوان به
 لازم مـواد  ديگـر  و آلومينيـوم  از اسـتفاده  با بسياري محققين
ي بـرا  هـا   آن. اند  شده ارزش با كامپوزيت اين ساخت به موفق
 اكسيد از يا خالص بور از يا سيستم در موجود بور عنصر نيتأم
. ]10 و 9[ انـد  كـرده  استفاده كيبور دياس از يا و (B2O3) بور

 ســنتز كيــناميترمودي بررســ  بــا]11[ نهمكــارا و ال يانــگ
 دادنـد  نـشان  بور، ديكارب-نايآلومي  كيسرام تيكامپوزي  احتراق
 از اسـتفاده  با تيكامپوز نياي  احتراق سنتز كياباتيآدي  دما كه
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 درجـه  2075 حدود به كربن و بور، دياكس ،آلومينيوم هياول مواد
  اچ سـي واي    .شود  يم آزادي  محسوسي  گرما و رسد  يم نيكلو
 بـه  منجـر ي احتراق ـ سنتز واكنشي بررس  به]12[ همكاران و
 ـا بـه  و پرداخته بور ديكارب -نايآلوم تيكامپوز ديتول  جـه ينت ني
كـربن،   و بور دياكس وم،ينيآلوم ميان واكنش اثر در كه دنديرس

. داشـت  خواهنـد  ليتشك تيقابل نايآلوم و بور ديكارب تيكامپوز
 ـكامپوز ليتـشك  زميمكان ها  آن  در بـور  دياكـس  ذوب بـه  را تي
 درجه 933ي  دما در آلومينيوم ذوب و نيكلو درجه 723ي  دما
 ليتشك به منجر كه اند داده نسبت ها آن انيم واكنش و نيكلو
 بـور  اني ـم واكـنش  بعـد  مرحلـه  در و شدهي  فلز بور و نايآلوم
 ـتقو عنـوان  بـه  بور ديكارب ليتشك به منجر كربن باي  فلز  تي

 كي ـاباتيآدي  دمـا  كـه  انـد   داده نـشان  هـا   آن. گردد  يم كننده
 ـكامپوز نيا ديتول واكنش  نيكلـو  هدرج ـ 2327 حـدود  بـه  تي

  . رسد يم
 پـودر  سـنتز  بـر  پودرهـا  مكـانيكي ي  سـاز  فعال اثر نيهمچن
ي بررس موردي  اديز محققان توسط Al2O3-B4Cي  تيكامپوز
-16[اسـت  شـده  حاصـل  مشابهي نتايج تقريباً و گرفته قرار
 انـرژي  افـزايش  بـا  كـه  اسـت  داده نشان حاصل جينتا. ]13

 بيـشتر  نتزس هاي واكنش شدت پودرها به شده وارد مكانيكي
 وجود به محسوسي تغييرات ها واكنش شروع دماي در و شده
 هـيچ  تـاكنون  Al2O3-B4C كامپوزيـت  مورد در اما. آيد مي

 رفتـار  بر را مكانيكي انرژي اثر كه است نشده يافت گزارشي
  .كند بررسي ويوماكرو در كامپوزيت اين احتراقي سنتز
 گرفتـه  رقـرا  بررسي مورد مهم هدف سه پژوهش اين در لذا

 بـا  مزبـور  كامپوزيـت  سـاخت  امكـان  بررسي -1: است شده
 اثـر  بررسـي  -2. بوريـك  اسـيد  قيمت ارزان ماده از استفاده
 از قبل دهنده واكنش پودرهاي به شده وارد مكانيكي انرژي

 كامپوزيـت  سـاخت  امكان بررسي -3. حرارتي انفجار فرآيند
  . ويووماكري انرژ از استفاده با مزبور

  يتجربي اه تيفعال -2
 بوريـك  اسيد و تيگراف آلومينيوم، پودرهاي پژوهش، اين در
 مـورد  اوليـه  مـواد  عنـوان  بـه ي  ن ـيچ% 99 حداقل خلوص با

 انـدازه  متوسـط  مقـدار  تعيـين  منظور به. گرفتند قرار استفاده
 ,Marvelan مـــدل ،يزريـــل زيآنـــال دســـتگاه از ذرات،

Mastersizer 2000، از ربو دياكس منبع جهت. شد استفاده 
 مـورد  اسـت  مـت يق ارزان اريبـس  مـاده  يك كه كيبور دياس

 ـاي  برا. است گرفته قرار استفاده  دياس ـي  پودرهـا  منظـور  ني
 درجـه  110ي  دمـا  در و شـده  داده قـرار  بشر يك در كيبور
 نـد يفرآ كـن  خـشك  در سـاعت  2 زمـان  مدت به گراديسانت
 داده قـرار  طيمح ـ از شده جذبي  احتمال رطوبتي  ساز خارج
  . شد
 ـكامپوز ساخت هتج  ازي  مشخـص  مقـدار  Al2O3-B4C تي

 بـر  تي ـگراف و شده خشك كيبور دياس با ومينيآلوم فلز پودر
 .ديگرد مخلوط ريزي ها واكنش اساس

1(         2H3BO3 = B2O3 + 3H2O  

2(  4Al + 2B2O3 + C = 2Al2O3 + B4C  

 پودرهـاي  مجمـوع  گـرم  10 مقدار آسياكاري و كردن مخلوط
 ـبور دياس و تيگراف آلومينيوم،  اسـيد  wt. %1 همـراه  بـه  كي
 جلـوگيري  و فرآينـد  كننـده  كنترل عامل عنوان به استئاريك

 و شـدن  انبوهـه  گر،ييكـد  بـه  پـودر  ذرات چـسبيدن  از كننده
 بـداخل  ها،   گلوله سطح و محفظه جداره به دنيچسب نيهمچن

 ريختـه  آرگـون  گاز به مجهزي  ا  ارهيسي  آسيا فولادي محفظه
 سـراميكي  كامپوزيـت  توليـد  امكـان  بررسـي  منظور به. شدند
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 از قبـل  پودرهـا  مكـانيكي ي  سـاز  فعـال  اثر ارزيابي و مربوطه
 شـرايط  در مختلفـي  هـاي   نمونـه  احتراقي، سنتز فرآيند انجام

. انـد   شده آورده) 1 (جدول در كه شدند تهيه مختلف آسياكاري
 آسـيا،  اتمـسفر شـود،    مشاهده مي ) 1(طور كه در جدول      همان
 تمـامي  براي پودر به ها  گلوله وزني نسبت وي  اكاريآس سرعت
 قرار بررسي موردي  آسياكار زمان اثر تنها و بوده ثابت ها  نمونه
  . است گرفته

ي سـاز  فعـال  فرآينـد  از شـده  خارج پودرهاي بعد، مرحله در
 4 مـدت  بـه  C 80°دمـاي  در كـن  خـشك  توسطي كيمكان

 از بعـد . شدند بعدي فرآيند انجام آماده و شده خشك ساعت
 مـش  الـك  از حاصـل ي  پودرهـا  كردن، خشك فرآيند انجام
 بـه  شـده  خـشك  هـاي  نمونـه  سـپس . شدند داده عبور 100
 بـصورت  MPa 200 نيـروي  تحت سرد پرس دستگاه كمك
 تحـت  و ويمـاكروو  در سنتز اتيعمل .شدند داده شكل قرص
 يـك  از شـده،  پرس هاي نمونهي  رو بر احتراقي سنتز فرآيند
 2480 فركـانس  و لـووات يك يـك  قدرت با يخانگ ويماكروو

  .شد استفاده هرتز مگا
 هاي نمونه از كدام هر براي آسياكاري شرايط -1 جدول

  .شده آسيا
زمان  نمونه

 آسياب

سرعت 
 آسياب

(rpm) 

اتمسفر 
 آسياب

نسبت وزني 
گلوله به 
 پودر

S1  51:10 آرگون 250  ساعت 

S2 101:10 آرگون 250  ساعت 

S3 201:10 آرگون 250  ساعت 

 سـنتز  حين در گرفته صورت اتفاقات دقيق بررسي منظور به
 اثـر  بررسي همچنين و مربوطه سراميكي كامپوزيت احتراقي

 سـنتز  رفتـار  روي بـر  پودرهـا  بـه  شده داده مكانيكي انرژي
 پودرهـاي  از گـرم  ميلـي  30 مقدار آسياكاري، از بعد احتراقي
 كمـــك بـــه و نيتـــوز نـــشده آســـياب و شـــده آســـياب
 مـورد  آلمـان،  كـشور  ساخت  Netzsch STA 409دستگاه
 ايـن  در شـده  اسـتفاده  اتمـسفر . گرفـت  قـرار  حرارتـي  آناليز

 انتخـاب  C/min10° نيز دهي حرارت نرخ و آرگون دستگاه،
ــد ــه. ش ــور ب ــي منظ ــال بررس ــام احتم ــنش انج ــين واك  ب

 از احتراقـي،  سـنتز  از قبل آسياكاري حين در ها دهنده واكنش
 نيهمچن ـ. شـد  گرفته XRD فازي يزآنال شده آسيا پودرهاي
 مـورد  زي ـن ويوومـاكر  دري  احتراق سنتز از بعديي  نها محصول

 بـراي  پـراش  گام و آمپر ولتاژ، مقدار. گرفت قراري  فاز زيآنال
 و شـد  انتخاب 02/0° و آمپر 30 ولت، 40 ترتيب به آزمايش
 λ=0.15405 nm موج طول با مس لامپ به مجهز دستگاه

 و قبـل  ذرات اندازه متوسط و هياولي  رهاپودي  مورفولوژ. بود
 از بعـد  پودرهاي  مورفولوژ همچنين و آسياكاري فرآيند از بعد

 روبـشي  الكترونـي  كروسـكوپ يم دو وسيله بهي  احتراق سنتز
(SEM) ــدل ــدل و CamScan MV320 م -KYKY م

EM3200 گرفت قرار بررسي مورد .  

  بحث و جينتا -3
  استفاده مورد هياولي پودرها زيآنال -1- 3
 آلومينيوم پودر ازي  الكترون كروسكوپيم ريتصو) 1 (شكل در

همانگونه . است شده داده نشان پژوهش نيا در شده استفاده
 از ذرات   يقـي  تلف يـه  اول ينيـوم آلوم  پودر گردد، يكه مشاهده م  

. دار اسـت  تـر گوشـه    و ذرات درشـت يز ريها  در اندازه يكرو
 يوت متفـا يزهاي ساي مشخص است كه پودرها دارا     ينهمچن

 صـورت  يهـا  يبررس. بوده و بندرت ذرات انبوهه وجود دارند      
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 زي ـن) 2 شـكل  (ذرات عيتوزي  ريگ اندازه دستگاه توسط گرفته
 كـرون يم 25 حـدود  را هي ـاول آلومينيـوم  ذرات اندازه متوسط
 ـ كروسكوپيم ريتصو) 3 (شكل. است داده نشان  ازي  الكترون
 گراديتسان درجه 110ي  دما در كيبور دياس شده خشك پودر
 ازي  ريجلـوگ  منظـور  بـه . دهد يم نشان را ساعت 2 مدت به

 شدن خشك و شيگرما نيح در پودرها ذرات، دنيچسب بهم
 رطوبـت  شـدن  خـارج  نيح ـ كـه  چـرا . شدند زده هم مرتب
 و هـم  به دنيچسب بهي  ديشد اريبس ليتما حاصلهي  پودرها

 ـد كه همانطور. دارند بشر وارهيد به ي پودرهـا  شـود  يم ـ دهي
 ينـامنظم ي  مورفولـوژ  شدن، زده هم مرتب رغم يعل حاصله
 دهيد ها آن در شده انبوهه ذرات هم و زير ذرات هم و داشته

 خـشك ي  پودرهـا  ذره انـدازه  زيآنال نكهيا مهم نكته. شود يم
). 4 شكل (دهد يم نشان را ذرات اندازه عيتوز دو حضور شده
 رد پودرهـا  ازي  كم ـ مقـدار  گردد، يم مشاهده كه گونه  همان
 لـذا  و شـده  انبوهـه ي  توجه قابل حجم و كرونيم 10 حدود

 شدهي  ريگ اندازه متري  ليم يك حدود در ذرات اندازه متوسط
  .است

  
 فلز پودر ازي الكترون كروسكوپيم ريتصو -1 شكل

  .آلومينيوم

  
  .آلومينيوم فلز پودر ذرات اندازه عيتوز -2 شكل

  
 فرآيند از بعد كيبور دياس پودر زساختارير -3 شكل

  .كن خشك در شدن خشك

  
 خشك كيبور دياسي پودرها ذرات اندازه عيتوز -4 شكل

  .كن خشك در شده
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 شده استفاده تيگرافي  ها پولك ازي  ريتصو زين) 5 (شكل در
 ـد كـه  گونـه   همان. است شده داده نشان پژوهش نيا در  دهي
 حالـت  هگزاگونـال  سـاختار  بـا  تي ـگراف يهـا  پولك شود يم

 در هـا  آن عاداب ها ورقه كم ضخامت رغميعل و داشته يا ورقه
ي هـا  پولـك  از يبيترك نيهمچن و بوده بزرگ ها ورقه جهت

  .شود يم دهيد ريتصو در درشت و زير

  
  .شده استفاده تيگرافي پودرهاي مورفولوژ -5 شكل

  يفاز زيآنال - 2- 3
ي حـاو  هياولي  پودرها مخلوط XRDي  الگوها) 6 (شكل در

 20 و 5 از بعــد و قبــل تيــگراف و كيــبور دياســ ،آلومينيــوم
. اسـت  شده داده نشاني  كيمكاني  ساز فعال اتيعمل ساعت
 دياس ـ هي ـاول مخلـوط ي  الگو در شود، يم دهيد كه گونه  همان
 موجـود  B2O3 وي  اصلي  فازها عنوان به كربن ،Al ك،يبور
 نيهمچن ـ. دارند وجودي  فرع فازها عنوان به كيبور دياس در

ي سـاز  فعـال  سـاعت  20 و 5 از پـس  كه گردد يم ملاحظه
ي اصلي  فازها عنوان به كربن و Al بور، دياكس زيني  كيمكان
 صـورت ي  واكنـش  گونـه  چيه ـي  كيمكاني  ايآس اثر در و بوده

 كـاهش  ازي  ناش  كيپ شدن پهني  مقدار تنها. است نگرفته
 هي ـاولي  پودرهـا  داخـل  دري  ا شـبكه  كـرنش  و ها دانه اندازه

. ]9[استي  كيمكاني  ساز فعال اثرات ازي  ناش كه وجود دارد 
 ـكامپوز بتـوان  نكـه ياي  بـرا  شـد  مطـرح  كـه  گونه  همان  تي
 بـه  كـرد،  سـنتز  ويوومـاكر  در را بور ديكارب-نايآلومي  كيسرام
 ازمندين ها، واكنش شروعي  براي  ساز فعالي  انرژ جاديا ليدل
 ـي  كيمكـان  ابيآس  دري  حت ـ و بـوده ي  احتراق ـ سـنتز  از شيپ

 سـنتز  عمـل  اسـت  ممكـن  زي ـن كـم ي  ساز فعالي  ها زمان
  .ردينگ صورت كامل طور بهي احتراق

  
ي ساز فعال و شده مخلوطي پودرهاي فاز زيآنال -6 شكل

  .ساعت 20 و 5 بمدت شده

 ازي  يك ـ ،]8[اسـت  شـده  داده نشان ها  پژوهش در كه گونه  همان
 كـه  اسـت  كي ـاباتيآدي  دمـا  اسـاس  بـر ي  احتراق خودي  معيارها
 و بـوده  شروندهيپ خود غير واكنش باشد ºK1800 <Tad چنانچه

 مـشخص  دماي تا گرها  واكنش مخلوط چنانچه كمتر، يدماها در
 رونـده  پيش خود صورت به واكنش انجام امكان شود، گرم پيش
 زي ـني  كيمكـان ي  سـاز  فعـال  از هدف واقع در كه گردد  مي فراهم
 ـي  دما كاهش  سـنتز . اسـت  هـا   واكـنش ي  بـرا  لازم گـرم  شيپ
. رديپذ  يم صورت مرحله دوي  ط احتمالاً Al2O3-B4C تيكامپوز

 بـور  بـه  و شـده  اءياح كربن يا و Al توسط B2O3 اول مرحله در
 زي ـن بعـد  مرحله در). 4 و 3ي  ها  واكنش (گردد  يم ليتبدي  عنصر

  . ]9[گردد يم ليتشك B4C ماندهيباق كربن با بور واكنش اثر در
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2Al + B2O3 = 2[B] + Al2O3  (3)      ∆Gº298= -404.70 kj/mol,    ∆Hº298= -420.5 kj/mol 

B2O3 + 3C = 2[B] + 3 CO  (4)    ∆Gº298= +725.8 kj/mol,    ∆Hº298= +748.52 kj/mol 

4[B] + C = B4C    (5)       ∆Gº298= -61.31 kj/mol,    ∆Hº298= -62.05 kj/mol 

ي دمـا  در اسـت،  مـشخص  Gº298∆ ريمقاد از كه گونه  همان
ــ در و طيمحــ ــالي ط ــاز فع ــاني س ــان يكيمك ــام امك  انج

ــنش ــا واك ــاظ از 5 و 3ي ه ــاميترمود لح ــودي كين . دارد وج
 ـا دري  آنتـالپ  بودني  منف به توجه با نيهمچن  واكـنش  دو ني

 ـا كـه  گرفـت  جهينت توان يم  و بـوده  گرمـازا  هـا  واكـنش  ني
 انجام عدم لذا. است ريگرماگ واكنش يك 4 واكنش بالعكس
 جينتا(ي  كيمكاني  ساز فعال اثر در و طيمحي  دما در واكنش
 پـايين  سـرعت  بـه  توان يم را) 6 شكل رد XRD از حاصل
ي سـاز  فعـال  بـا  تـا  ست ا آن بري  سع كه داد ارتباط واكنش

 در. يابـد  شيافـزا  بـور  دياكس اءياح واكنش سرعتي  كيمكان
 ـو سـطح ي  كيمكاني  ساز فعال نيح در قتيحق  بـا  ذرات ژهي

 بـه ي  ونيفوزيدي  رهايمس و يافته شيافزا ها آن اندازه كاهش
 چگـالي  شيافـزا  ،يخـال ي  جاهـا  ري ـنظي  وبي ـع جـاد يا علت
 علاوه. ابدي يم كاهش ديجدي  ها دانه مرز جاديا و ها يينابجا
 ذرات تمـاس  محـل  در حرارت درجهي  موضع شيافزا نيا بر
ي كيمكــان ابيآســ و اخــتلاط نــديفرآ نيحــ در گرييكــد بــا

. ]11 و 10[دهـد  شيافـزا  را واكنش شدت تواند يم همزمان
 3 و 2ي  هـا  واكنش كياباتيدآي  دما نيمحقق جينتا اساس بر
 تـوان  يم ـ لـذا  ،اسـت  ºK1800ي  بحران مقدار از بالاتر اريبس
-Alي  ومترياستوك مخلوط در سنتز سازوكار كه گرفت جهينت

B2O3-C ي سو از. ]12 و 11[باشد رونده شيپ خود تواند يم
 ،يسـاز  فعـال  زمان حد از شيب شيافزا با است ممكن گريد

 صـورت ي  كيمكـان ي  ايآس ـ ودخ ـ در كامل طور به ها واكنش

 بـه  و كـرده  داي ـپ ريي ـتغ نديفرآ نوع صورت نيا در كه رنديگ
 بـه ي  اقتـصاد  نظـر  از كه است مشهوريي  ايميش مكانو سنتز

 زمـان  كـه  اسـت  لازم نيبنـابرا . نيست صرفه به عنوان جيه
 فعـال  كامـل  طـور  بـه  پودرهـا  هم كه شود انتخابي  ا نهيبه

  . ردينگ صورتي واكنش هم و شوند
 20 و 10 بمدت بيترت به كه 3S وS 2ي ها نمونهي فاز زينالآ

 دري  احتراق ـ سنتز سپس و شدهي  كيمكاني  ساز فعال ساعت
 شـده  داده نـشان ) 8 (و) 7(ي  هـا  شكل در اند، شده ويماكروو
ي فازهـا  داد نـشان ي  فـاز  زيآنـال  جينتـا  1S نمونـه  در. است

Al2O3 و B4C عـرض ي  حـدود  تـا  تنها و اند نشده ليتشك 
 و بـور  دياكسي  برا ژهيو به ها كيپ ازي  بعض و شتريب ها كيپ

 بـه  دهيپد نيا شد، ذكر كه گونه  همان. اند شده حذف تيگراف
 در. اسـت  ياكاريآس نديفرآ نيح در ها دانه شدن تر زير ليدل

 دايپ شيافزاي  ستاليكر وبيع احتمالاًي  اكاريآس نيح در واقع
 شيافـزا  بـا  اري  زتـر يري  بنـد  دانـه  زمـان  مـرور  به و كرده
 محـو  موجـب  موضوع نيا. بود ميخواه شاهدي  فرعي  مرزها
 فرآينـد  نيا اگر كهي  طور به شود يم ها كيپ ازي  بعض شدن
 و دهيرس ـ آمـورف  حد به ساختار دري  نظمي  ب كند، دايپ ادامه
 ـناپد كـاملا ي  حت و ضيعر اريبس ها كيپ از اريبس  خواهنـد  دي
 ـ انفجـار  چگونـه يه گريدي  سو از. شد  ويوومـاكر  در يحرارت
  . نشد تيروS 1 پودري برا

 هياولي  فازها جز به شود يم دهيد) 7 (شكل در كه گونه  همان
 ،Al4C3 همچـون يي  فازهـا  بور، دياكس و تيگراف ،آلومينيوم
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AlB10 و Al4O4C موضوع نيا واقع در. اند شده ليتشك زين 
 و شـده  انجام ناقص شكل بهيي  ها واكنش كه دهد يم نشان

 منجـر  نـامطلوب  خـواص  با و ديمف ريغي  باتيركت ليتشك به
ي كينـام يترمود وي  كينتيس ـ لي ـدل دو بـه  واقـع  در. شـود  يم

 حـداقل  از نشان مهم نيا كه اند شده ليتشكي  انيم باتيترك
 سـنتز  از قبـل  هي ـاولي  پودرهـا ي  ساز فعالي  برا لازم زمان
  . دارد ويوماكرو دري احتراق

  
.ماكروويو در شيگرما از پس شدهي كيكانمي ساز فعال 2S نمونهي فاز زيآنال -7 شكل

 بـر  كـه  داد نشان ويماكروو در 3S نمونهي  احتراق سنتز جهينت
ي حرارت انفجار عمل 3S نمونه در ،2S وS 1ي ها نمونه خلاف

 جينتا. افتاد اتفاق ويوماكرو در هيثان 12 حدود از بعد شدت به
 زا متفـاوت ي  ا جـه ينت انگري ـب زي ـن گرفتـه  صورتي  فاز زيآنال

 شود يم دهيد) 8 (شكل در كه گونه  همان. استي  قبل حالات
 ليتــشكي راســتا در هيــاول مــواد انيــم لازمي هــا واكــنش

 كـه ي  طـور  بـه  انـد،  افتـاده  اتفـاق  Al2O3-B4C تيكامپوز
 بـور  دي ـكارب و نـا يآلوم عمدتاً شده سنتز نمونهي  اصلي  فازها
 حـضور  ازي  ناش زيري  ها كيپي  حت حاصلي  الگو در و است
 ملاحظـه  X اشـعه  دسـتگاه يي  شناسا حد در و گريدي  هافاز
  .گردد ينم

  
  .ويماكروو دري احتراق سنتز از بعد شدهي ساز فعال ساعت 20 نمونهي پودرهاي فاز زيآنال -8 شكل
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  يحرارت زيآنال -3- 3
ي راســتا در مناســبي ابــزار TGA و DSCي حرارتــ زيآنــال

 ـا در و اسـت  هـا  واكـنش  سازوكار شناخت  زي ـن پـژوهش  ني
 رفتار بري  كيمكاني  ساز فعال زمان اثري  بررس جهت دتوان يم

 هـا  واكـنش  هي ـاولي  دمـا  بهي  ابيدست وي  احتراقي  ها واكنش
ي پودرهـا  هياول مخلوط منظور نيبد. رديگ قرار استفاده مورد
Al، H2BO3 پس شده ابيآس مخلوط نيهمچن و تيگراف و 
  .گرفت قرار زيآنال مورد ساعت 20 از

ــال جــهينت) 9(شــكل ــرا را TGA و DSC مزمــانه زيآن ي ب
 ـد كـه  گونـه   همان. دهد يم نشان هياول پودرهاي مخلوط  دهي

 كيــپ دو گراديســانت درجــه 190 حــدودي دمــا در شــود يمــ
 كيبور دياس ليتبد ازي  حاك كه است آمده وجود به ريگرماگ

  ).6 واكنش (است مرحله دوي ط بور دياكس به
 ـا ددگـر  يم ـ ملاحظه زين TGAي  منحن از كه گونه همان  ني

 كـه  اسـت  وزن كـاهش % 30 حـدود  با همراه دركل واكنش
 ـي  دما در. ]1[دارد منابع باي  خوب مطابقت  500 تـا  450 نيب
 كه است شده جاديا گريد ريگرماگ كيپ يك گراديسانت درجه

 لي ـدل بـه  واقـع  در. باشد بور دياكس ذوب به مربوط تواند يم
 دارد آمورفي  حدود تا و بلوري مهين ساختار بور دياكس نكهيا

 دمـا  شيافزا ادامه با .نيست ديشد آن ذوب كيپ شدت مقدار
 گراديســانت درجــه 650 حــدود در آلومينيــوم ذوب كيــپ بــه

 آمـده  وجـود  بـه ي  ديشـد  نسبتاً كيپ آن در كه مشاهده شد 
 ـز در گرمـازا  كي ـپ يـك  دما شيافزا با. است  900ي  دمـا  ري
 از شانن كه شود يم دهيد) درجه 880 حدود (گراديسانت درجه
 Al-C-B2O3 شـده  مخلـوط  ستمي ـس دريي  ها واكنش انجام
 اثر در بور دياكس اءياحي  ها واكنش انجام به تواند يم كه دارد

 مربـوط ) 4 و 3ي  هـا  واكنش (ومينيآلوم يا و كربن با واكنش

 فـاز  سه نيا ديشد اريبس ليتما موضوع نيا قتيحق در. باشد
 نـشان  را هشـد  مخلـوط  طيشـرا  دري  حت هم با واكنشي  برا
 جـاد يا باعـث  تنهـا  كـردن  مخلـوط  عمـل  واقـع  در. دهد يم

 ليدل به نيهمچن و شده هياول مواد انيمي  ا نقطهي  ها اتصال
ي انــرژ از گــذر تــواني كــينتيك نظــر از هيــاول مــواد نكــهيا

 كه شود يم مشاهده ندارند،را   واكنش انجامي  براي  ساز فعال
 تواند يم كه هيلاو مواد انيم فيخفي  گرمازا واكنش يك تنها

 كـربن  يا و Al توسط بور دياكس اءياحي  ها واكنش به مربوط
 و TGAي  منحن ـ بـه  توجـه  با اما. است گرفته صورت باشد،
 بـه  مربـوط  اعـداد  و CO خـروج  از يناش ـ وزن كاهش عدم
 كـربن  توسـط  بـور  دياكس اءياح واكنشي  آنتالپ و آزادي  انرژ

 بـالاتر  Al طتوس ـ اءي ـاح واكـنش  انجام احتمال ،)4 واكنش(
 نيچن ـ] 17 و 16 [ گـر يد محققان پژوهش طبق. بود خواهد
 بـه  امـا  شـوند  يم ـ محصولات ليتشك به منجريي  ها واكنش

 لذا باشند، يم ناقص و نبوده ريفراگ ها واكنش نيا نكهيا ليدل
 از بعـد يي  نهـا  محصولات در كماكان هياول موادي  اديز مقدار

 سـنتز  فرآينـد  نكهيا شرط واقع در. شود يم دهيدي  ده حرارت
 انجـام  صرفاً باشد زيآم تيموفق ويووماكر يا كوره دري  احتراق

 انجامي  ا گونه به و كامل ديبا ها واكنش بلكه. ستين واكنش
ي گريد محصولات و نماندي  باق هياول مواد ازي  اثر كه شوند

 بـور  دي ـكارب و نايآلومي  عنيي ي نها محصولات خود جز به زين
  . ]17 و 15[ باشند ممكن مقدار حداقل در يا و نشده حاصل

 شيپــ نــديفرآ تيــاهم شــده مطــرح مــسائل بــه توجــه بــا
 شيپ فرآيند در. شود يم روشني  خوب بهي  كيمكاني  ساز فعال
 در. دهـد  يم ـي  رو مثبـت  اتفاق نيچندي  كيمكاني  ساز فعال
 محفظـه  و پودرهـا  بـا  هـا  گلوله انيم كهي  ديشد برخورد اثر
 فـصل  دهـد،  يم ـ رخي  سـاز  الفع ـ نيح دري  كيمكاني  ايآس
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 بـه  واقـع  در و رود يم ـ بـالا  شـدت  به پودرها انيم مشترك
. رونـد  يم ـ فـرو  گريهمـد  در پودرهـا  گفـت  تـوان  يم ـي  نوع

 در گرمـا  شكل به كهي  كيمكاني  انرژ از قسمت آن نيهمچن
ي انـرژ  سطح شيافزا باعث شود، يم وارد پودرها به و ديآ يم

 ـتحر واكـنش  نجـام اي  برا را ها آنيي  گو و شده ها آن  و كي

 ـاي  احتراق ـ سـنتز  فرآيند از قبل رو نيا از. دينما يم آماده  ني
 ـ عمـل  پژوهش نيا در و بوده لازم فرآيند شيپ  فعـال  شيپ

ــه همــاني كيمكــاني ســاز ــبلاً كــه گون  در شــده مطــرح ق
  . است شده انجامي اكاريآس مختلفي ها ساعت

  
  .يكيمكاني ساز فعال دفرآين از قبل شده مخلوطي پودرهاي حرارت زيآنال -9 شكل

. دهـد  يم نشان را 3S نمونهي  حرارت زيآنالي  منحن) 10 (شكل
 ـد كه گونه همان  كي ـپ دو ليتـشك  از گذشـته  شـود  يم ـ دهي
 ـ بوريـك،  دياس ازي  مولكول آب خروج به مربوط ريگرماگ  ك ي

 از قبل درجه چند فاصله به آلومينيوم ذوب فيخف اريبس كيپ
 درجـه  650 حـدود ي  دمـا  در كـه  گرمـازا  ديشـد  اريبس كيپ

 در توجـه  قابـل  نكتـه . است داده رخ شده، ليتشك گراديسانت
 بـه  درجه 880ي  دما از گرمازا كيپي  دما كاهش نهيزم نيا

ي ط ـي  كيمكـان ي  سـاز  فعـال  از بعد درجه 680 حدودي  دما
 ازي  ناش ـ گرمـازا  كيپ ازي  اثر و است ساعت 20 زمان مدت
 زي ـن TGA بـه  مربـوط ي  منحن ـ. شود ينم دهيد B2O3 ذوب

 لـذا . دهـد  يم ـ نـشان  را قبل همانند وزن كاهش% 30 مقدار
 ـ اثر در احتمالاً كه گرفت جهينت توان يم ي سـاز  فعـال  شيپ

 طيشـرا  شـدن  ايمه و تماس سطح شيافزا بواسطهي  كيمكان
 امكـان  ،Al ذوب از بعد عاًيسر و B2O3 ذوب از قبل واكنش،
 لـذا . تاس ـ دهيگرد فراهم تيكامپوز ليتشك و واكنش انجام
 ديتول به تواند يمي  خوب بهي  كيمكاني  ساز فعال شيپ نديفرآ

ــنما كمــكيي نهــا محــصولات ــا و دي ــشك آغــازي دم  ليت
 دماهــاي بــه را بــور ديــكارب -نــايآلومي كيســرام تيــكامپوز
  .دهد انتقال تر پايين
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  .ساعت 20 مدت بهي كيمكاني ايآس در (S3) شده فعالي پودرهاي حرارت زيآنال -10 شكل

  تارزساخير -4- 3
ــكل در ــصو) 11 (ش ــوط ازي ريت ــواد مخل ــاول م ــس هي  از پ

 ـ نـسبت  با ساعت 5 مدت به هياولي  پودرهاي  ساز فعال ي وزن
 نـشان  قهيدق بر دور 250 سرعت و يك به 10 پودر به گلوله
ي پودرهـا  گـردد،  يم ملاحظه كه گونه همان. است شده داده

ي كپـول  وي ا ورقه حالت بهي  كيمكان اتيعمل اثر در آلومينيوم
 ضـربات  اثـر  در كـه  بـور  دياكـس  تـرد  و زير ذرات و آمده در

ي نوع به واقع در. رنديگ يم بر در را شوند يم شكسته ها گلوله
 و آلومينيـوم  از ريپـذ  انعطـاف ي  ا نـه يزم كـه  گفـت  توان يم

 كـه  گونـه  همـان . اند گرفته بر در را بور دياكس ذرات تيگراف
 خـود  بهي  ديدش شكلي  ا كلوخه حالت پودرها شود يم دهيد

 فراتـر  هم كرونيم 300 از ها كلوخه ي اندازهي  حت و اند گرفته
 كارسـخت  فرآينـد  كه دهد يم نشان موضوع نيا. است رفته

ــا شــدن شكــسته و شــدن ــر در پودره ــزا اث ــالي شياف  چگ
 5 زمـان  در كيپلاسـت  ديشـد  فـرم  رييتغ نيح در ها يينابجا

 شدن تكارسخ صورت در كه چرا. است فتادهين اتفاق ساعت
 حالـت  و شـده  شـكننده  و تـرد  حاصل هاي كلوخه ،آلومينيوم

 .]9 و 8[رود يم نيب ازي اديز حد تاي پولك وي ا ورقه

 بـزرگ  در را شـده  كلوخـه ي  پودرها ازي  ريتصو) 12 (شكل
 در شـود  يم ـ دهيد كه گونه همان. دهد يم نشان بالاتريي  نما
 و شـكل ي  ك ـيكي  هـا  تـوده  بصورت ذرات ابيآس نديفرآ اثر

ي مناسب اريبس اختلاط و اند گرفته قرار گرييكد كنار دري  پولك
 جـاد يا تيگراف و آلومينيوم ازي  ا نهيزم در بور دياكس ذرات از

 نيا شود توجه بداني  ستيبا كهي  مهم اريبس نكته. است شده
ي كيمكاني  ساز فعال نديفرآي  اصل هدف دو ازي  يك كه است

 اني ـم مناسـب  مـشترك  فـصل  جادياي  احتراق سنتز از شيپ
ي ريدرگي  ستيبا هياولي  پودرها كهي  طور به است هياول مواد
 ـا ريغ در. باشند داشته گرييكد با واكنش هنگام دري  كامل  ني

 در كامـل  طـور  بـه ي  احتراق سنتز نيح واكنش ريمس صورت
 ـ پودرهـا  همـه  انيم ي بـاق  مـواد  جـه ينت در و رود ينم ـ شيپ

. داشـت  هـد خوا وجـود يي  نهـا  محـصولات  در هياول ي مانده
 همانگونه. دهد يم نشان را 3S نمونه ازي  ريتصو) 13 (شكل
 كلوخـه ي  پودرهـا  اب،يآس ـ زمان شيافزا با شود يم دهيد كه

 داخـل  در ونياگلومراس ـي  مقـدار  و شده تر زيري  حد تا شده
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ي ها كلوخهي  نقاط در كه چند هر. است شده جاديا زير ذرات
 زمـان  شيافزا حال هر بهي  ول شوند، يم دهيد كماكان بزرگ
 ـتوز دري  يكنـواخت  شيافـزا  موجب همي  ساز فعال  مـواد  عي
  . است شده هياول

 سـاعت  20 از پـس  هي ـاولي  پودرهـا  زسـاختار ير) 14 (شكل
. دهـد  يم ـ نـشان  بـالاتر يي بزرگنمـا  در را شـده ي سـاز  فعال
 كـه  رسـد  يم ـ نظـر  بـه  نيچن ـ شـود  يم دهيد كه گونه همان
ي حت ـ و افتـاده  قاتفـا  پودرهـا  اني ـمي  ق ـيعم اريبسي  ريدرگ

 هياول مواد انيمي  موضع اسيمق دريي  ها واكنش است ممكن
 ـز شكل رييتغ گر،يدي  سو از. باشد داده رخ  بـه  نـسبت ي  ادي

 صـورت  ساعت 20 در ابيآس اتيعمل از بعد پودر هياول حالت
 تـر،  درشت هاي  انبوهه و ذرات شدن شكسته با و است گرفته
 رييتغ بواسطه رحلهم نيا در. است گرفته شكلي  زترير ذرات

 همچــوني ستاليــكر وبيــع تنــوع ذرات، در ديشــد شــكل
 شيافـزا  بـشدت  ها دانه مرز تعداد وي  خالي  جاها ها، يينابجا

ي زسـاختار ير راتيي ـتغ بـا  همـراه  وبيع نيا حضور. ابدي يم
 ـفوزيد فواصل كاهش باعث تواند يم  ـگردي  وني ي انـرژ  و دهي

 ـا در. آورد مفـراه  راي  احتراق واكنشي  برا لازمي  كيمكان  ني
 بـه  تـر  بـزرگ  ذرات جـاد يا باعثي  احتراق واكنش نوع حالت
 ـا بر علاوه. گردد يم واكنشي  گرما عيسر انتقال علت  بـا  ني
 شيافـزا  با و يافته كاهش ذرات اندازه اب،يآس زمان شيافزا

 در و گـردد  يم شتريب ذرات دري  سطحي  داريناپا وبيع تعداد
ــهينت ــد ج ــعمل از بع ــنتز اتي ــ س ــصورت ذراتي احتراق  ب

  .]17 و 9 [چسبند يم گرييكد بهيي ها انبوهه

  
 ساعت 5 از بعد هياولي پودرهاي مورفولوژ -11 شكل

  .)x100يي بزرگنما(ي اكاريآس

  
 بالاتريي نما بزرگ با هياولي پودرهاي مورفولوژ -12 شكل

  .)x500يي بزرگنما( ياكاريآس ساعت 5 از بعد

 از عدب 3S نمونه ازي  الكترون كروسكوپيم ريتصو) 15 (شكل
ــديفرآ ــنتز ن ــ س ــاكر دري احتراق ــشان را ويووم ــ ن ــد يم . ده

 تخلخـل ي  دارا بعـضاً  پودرهـا  شـود،  يم دهيد كه گونه همان
. ستين انتظار از دوري  احتراق سنتز در دهيپد نيا كه باشند يم
 رفتن بالاتر وي  حرارت انفجار علت بهي  احتراق سنتز نديفرآ در
 ستميس از اديز شدت باي  گاز شكل به ها يناخالص دما، ديشد

 تخلخل داشتن به ياحتراق سنتز محصولات لذا و شده خارج
 انتظـار  كـه  گونـه  همـان  نيهمچن ـ. ]7 و 5[ندهـست  معروف
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 سـطح  و احتـراق  واكـنش  ازي  ناش ـ حـرارت  بواسطه رود يم
 بـه يي  نهـا  پـودر  ذرات ذرات، انـدازه  كاهش ازي  ناش داريناپا
 از. دهنـد  يم ليتشك راي  سختي  ها انبوهه و دهيچسب گرييكد
 ـا در گرفته صورتي  زساختارير وي  فاز زيآنال گريدي  سو  ني

 Al2O3-B4C سـخت  و تـرد  ذرات ليتـشك  انگريب ها، نمونه
  .است

  
 ساعت 20 از بعد هياول پودرهايي مورفولوژ -13 شكل

  .)x500يي بزرگنما( ياكاريآس

  
 ساعت 20 از بعد هياولي پودرهاي مورفولوژ -14 شكل

  .)x2500يي بزرگنما. (ياكاريآس

  
 سنتزي كيسرام تيكامپوزي پودرهاي مورفولوژ -15 شكل

  .ويماكروو در شده

  يريگ جهينت -4
ــودر - ــكامپوز پ ــه Al2O3-B4C تي ــراق روش ب  در احت

 از اسـتفاده  بـا  وي  كيمكـان ي  ساز فعال شيپ و ويماكروو
  .سنتز شد تيگراف و Al، H3BO3 هياول مواد

كـه   رسـد  يم ـ بنظـر  نيچن ـ ذراتي  مورفولوژ به توجه با -
 اخـتلاط  بواسـطه  سـاعت،  20ي  طي  كيمكان يساز فعال
 كـاهش  و بلـوري  وبي ـع شيافزا امكان ه،ياول مواد بهتر

 شرفتيــپ دري تــوجه قابــل نقــش ،يونيــفوزيد فواصــل
  .دارد Al2O3-B4C تيكامپوزي احتراق سنتز واكنش

 توجـه  قابل كاهش باعث ،يكيمكان ابيآس زمان شيافزا -
 ـگردي  تـوجه  قابل بمقدار واكنش شروع انجامي  دما  دهي

  .داشت خواهد بهمراه را واكنش شدت شيافزا كه است
 ـكامپوز پودر سنتز امكاني  كيمكان ابيآس ساعت 20 -  تي

Al2O3-B4C ــثان 12 مــدتي طــ در را ــاكروو در هي  ويم
  .سازد يم فراهم
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    :كليد واژه

 يها  هاي كالكوژنيدي، پنجره    شيشه
  .مادون قرمز، باندهاي جذب

  

ي     هاي مادون قرمز از جنس شيـشه        هاي مؤثر در ساخت پنجره      جام اين پژوهش، بررسي مشخصه    هدف از ان  
ي مورد نظـر بـا نـسبت اتمـي مناسـب              در اين رابطه تركيب شيشه    . باشد   مي Ge33As12Se55كالكوژنيدي  

ي   فراينـد ذوب در محـدوده     . گـري گرديـد     هاي كوارتز، ذوب و ريخته      تحت شرايط مختلف در داخل كپسوله     
هـاي    هاي مختلف انجام و سرمايش مذاب در محـيط          گراد به مدت زمان     ي سانتي    درجه 950 الي   750دمايي  

هـاي حاصـل توسـط     هاي سـاختاري، فـازي و نـوري نمونـه      بررسي. ي متفاوت صورت پذيرفت     خنك كننده 
 و آزمون طيف سنجي مـادون قرمـز       ) SEM( الكتروني روبشي    ميكروسكوپ،  )XRD(سنج پرتوايكس     پراش

)FTIR ( نتايج حاصل حاكي از آن بود كه دماي ذوب و نوع محيط خنك كننده تأثير قابل توجهي . انجام شد
اي و كيفيت عبور نـور   ي شيشه بر خواص محصول نهايي داشته و بهترين شرايط نمونه از نظر سلامت قطعه           

ي    درجـه  220بـا دمـاي      يگـراد در حمـام نمك ـ       سانتي    ي  درجه 950در آن، با سرمايش مذاب از دماي ذوب         
سازي تحت خلاء، تـأثيري بـر بانـدهاي جـذب اكـسيدي               انجام فرايند خالص  . گراد قابل حصول است     سانتي

نداشته و از ميان گاززداهاي مختلف، منيزيم از بالاترين نقش در حذف باندهاي جـذب اكـسيدي موجـود در                    
  .هاي حاصل، برخوردار است طيف عبور نمونه

  

  مقدمه -1
در مواد و در دماهـاي بـالاتر از صـفر مطلـق               تحركات اتمي   

طـول  . گردد تا مواد از خود امواجي سـاطع نماينـد           موجب مي 
موج و انرژي اين امواج به دما وابسته اسـت و بـا توجـه بـه                 

تواند در محدوده مـادون قرمـز، مرئـي و يـا               مي دماي نمونه 
امـواج مرئـي و مـاوراء بـنفش در          . ماوراء بنفش قـرار گيرنـد     

شـود و در دماهـاي        دماهاي بسيار بالا از جـسم گـسيل مـي         
امواج . گيرند  قرمز قرار مي    محدوده مادون پايين، اين امواج در     

 1000 الـي    1/0مادون قرمز با دارا بودن محدوده طول موج         
طول مـوج   . كرومتر، از جمله امواج الكترومغناطيس هستند     مي

هـا كمتـر از امـواج نـور مرئـي             اين امواج بزرگتر و انرژي آن     
تواند مبناي    امواج مادون قرمز ساطع شده از اجسام مي       . است

 نـسبتاً پـايين،     هـاي تكنيكـي در دماهـاي        بسياري از بررسي  
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هاي مادون  چون تعيين دماي اجسام با استفاده از دماسنج         هم
هـاي   قرمز و مشاهده اجسام در شـب بـا اسـتفاده از دوربـين         

  ].1[خاص مادون قرمز باشد 
تجهيزات ردياب مادون قرمز بسيار حساس بوده و لازم است          
به خوبي محافظت شوند تا در شـرايط سـخت كـاري دچـار              

در ايــن راســتا همــواره در كنــار توجــه بــه . آســيب نگردنــد
ادون قرمز، توجه خاصي نيـز بـه        تجهيزات پيشرفته ردياب م   

بـه طـور معمـول بـراي        . شـود   ها مـي    تجهيزات حفاظتي آن  
حفاظت اين تجهيزات در شـرايط سـخت كـاري، در مقابـل             

هـاي مـادون قرمـز        هايي تحت عنوان پنجـره      ها از پنجره    آن
كـه بايـستي      ها علاوه بر ايـن      اين پنجره . شود  بهره گرفته مي  

 طـول مـوج مـورد نظـر بـه      امواج مادون قرمز را در محدوده   
خوبي از خود عبور دهند، لازم اسـت از اسـتحكام و خـواص              

در ايـن مـورد، مـواد       . مكانيكي مناسبي نيز برخـوردار باشـند      
) هـا   شيـشه ( و آمورف    بلور، تك   چند بلور مختلفي شامل مواد    

هـاي مـورد      به طور كلي شيـشه    . طراحي و ساخته شده است    
 قرمـز در سـه گـروه        هـاي مـادون     استفاده در ساخت پنجـره    

هـاي    هاي هاليـدي و شيـشه       هاي كالكوژنيدي، شيشه    شيشه
  ]. 2[بندي هستند  برپايه اكسيد فلزات سنگين قابل تقسيم

هايي هـستند كـه در سـاخت          هاي كالكوژنيدي، شيشه    شيشه
ها از عناصر گروه شش جدول تناوبي به غيـر از اكـسيژن               آن

ايـن  . ده باشـد  شامل گوگرد، سلنيوم و تلوريـوم اسـتفاده ش ـ        
چـون ژرمـانيم،      عناصر به طور معمول با عناصر ديگري هـم        

آرســنيك، آنتيمــوان و سيليــسيم آليــاژي شــده تــا تركيــب  
اي مناسب با خواص مورد نظر براي استفاده به عنوان            شيشه
  ].3[  مادون قرمز حاصل آيدي پنجره

اي در دنيـا در مـورد سـاخت و            هاي گـسترده    تاكنون فعاليت 

هاي كالكوژنيدي مختلف، مورد اسـتفاده        ي شيشه ياب  مشخصه
هاي مختلفـي   هاي مادون قرمز انجام و گروه   به عنوان پنجره  

. ها به صورت تجاري به بازار عرضه شده اسـت           از اين شيشه  
هاي كالكوژنيـدي، از       تجاري از شيشه   ي به عنوان يك نمونه   

 AMTIR1ه بـا نـام تجـاري        ، ك ـ Ge33As12Se55 ي شيشه
ايـن تركيــب داراي  . تـوان نـام بـرد   شـود، مـي   شـناخته مـي  

 15عبـور وسـيع تـا      درصـد و محـدوده  70عبورپذيري حدود  
هاست كه    اگرچه اين تركيب سال   ]. 5و  4[باشد    ميكرومتر مي 

ي  در دنيا ساخته شده و در حال ارائه به صـورت يـك نمونـه     
تجاري است، به دليل استراتژيك بودن محصول، اطلاعـات         

سـازي آن در مراجـع        ي ساخت و بهينه     وهدقيقي در مورد نح   
ارائه نشده و اطلاعات ناچيز موجود نيز بسيار ضد و نقيض و            

با توجه به نياز كـشور در صـنايع مختلـف بـه             . پراكنده است 
هاي ديد در شـب، در        ها و دوربين  تجهيزات حرارتي، دماسنج  

ــا بــه بررســي دقيــق  پــژوهش  پــيش رو تــلاش گرديــده ت
تركيـب پرداختـه شـده و شـرايط         هاي ساخت ايـن       مشخصه

  .  گزارش شود ي نمونه تهيه

  هاي تجربي فعاليت -2

 شـامل ژرمـانيم،    پـژوهش مواد اوليه مـورد اسـتفاده در ايـن          
 999/99آرسنيك و سـلنيوم بودنـد كـه همگـي بـا خلـوص         

عـلاوه بـر    . درصد و از شركت مرك آلمان خريداري گرديـد        
، نيـوبيم،   ومآلوميني ـمواد مورد بحث پودرهاي خالص منيزيم،       

 درصد تهيه شد تا به عنـوان        9/99كروم و تيتانيم با خلوص      
فراينــد ذوب در داخــل  . افزودنــي در تركيــب وارد شــود  

و بـا اسـتفاده از      ) 1شكل  (ي كوارتز مهر و موم شده         محفظه
شـكل  (اي داراي قابليت حركت رفت و برگشتي          ي لوله   كوره
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 بــه داخــل قبــل از وارد نمــودن مــواد اوليــه. انجــام شــد) 2
ــل    محفظــه ــور كام ــه ط ــوارتز، لازم اســت محفظــه ب ي ك

براي انجام اين كار محفظه توسـط    . تميزكاري و خشك شود   
زدايي شده و الكل به طـور كامـل         ونياسيد فلوريدريك، آب    

ي سطحي بـه      شسته و پس از آن براي حذف آب جذب شده         
گـراد    ي سـانتي     درجـه  700 سـاعت در دمـاي       2مدت زمان   

 10هاي     پس از اين مرحله مواد اوليه در بسته        .خشك گرديد 
ي كـوارتز وارد گرديـد و در          گرمي توزين و در داخل محفظه     

ي   فراينـد ذوب در داخـل كـوره       .  بار كپسوله شـد    10-3خلاء  
 750ي دمـايي      اي با حركت رفت و برگشتي در محدوده         لوله
 ساعت انجام   10 الي   2گراد به مدت      ي سانتي    درجه 950الي  

 25(هـــاي مختلـــف كـــوره، آب  ز آن در محـــيطو پـــس ا
گـراد و     سـانتي    درجـه  100، روغن با دمـاي      )گراد  سانتي  درجه

بـا نـسبت وزنـي مـساوي از نيتـرات سـديم و          (حمام نمـك    
. سـرد گرديـد     گراد سـريع       سانتي   درجه 220با دماي   ) پتاسيم

 سـاعت در    5ها به مدت      پس از انجام فرايند سرمايش، نمونه     
گراد كمتر    سانتي    ي  درجه 30(گراد    ي سانتي   درجه 340دماي  

زدايي شده و در داخـل كـوره          تنش)  از دماي انتقال به شيشه    
هـا از داخـل       در پايـان نيـز نمونـه      . تا دماي محيط خنك شد    

هايي بـا ضـخامت       ي كوارتز خارج و به صورت قرص        محفظه
هـاي سـاختاري، فـازي و         متـر بـراي انجـام آزمـون          ميلي 2

  .كاري شد عبورپذيري برش
هـاي حاصـل توسـط پـراش سـنج            هاي فازي نمونـه     بررسي

ــدل   ــوايكس م ــپس،  PW3710پرت ــركت فيلي ــاخت ش ، س
 ميكروسـكوپ هاي ساختاري و مورفولوژيكي توسـط         بررسي

ساخت ،  TESCAN-XMUمدل  ) SEM(الكتروني روبشي   
بـه منظـور    .  كيلوولت انجام شد   15شركت وگا آلمان با ولتاژ      

ي مـادون قرمـز از        هـا در محـدوده      تعيين عبورپذيري نمونـه   
سنجي مادون قرمز عبوري موجـود در شـركت           دستگاه طيف 

  . استفاده گرديد) صاايران(صنايع اپتيك ايران 

  
 كوارتز مورد استفاده در ساخت  نمايي از كپسول -1 شكل

  هاي كالكوژنيدي شيشه

  
اي با حركت رفت و برگشتي   لولهي نمايي از كوره -2 شكل

هاي  سازي شيشه ذوب و يكنواختمورد استفاده در انجام 
  كالكوژنيدي
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   نتايج و بحث  -3
  دماي ذوب -1- 3

مذاب تركيبات كالكوژنيدي بسيار ويسكوز و انحلال عناصـر         
در اين راسـتا    ]. 5-3[سازنده در آن با محدوديت مواجه است        

 كه دماي فرايند ذوب تا حد ممكن بالا انتخـاب           هدش توصيه  
با وجـودي   . ل يابند شود تا عناصر در يكديگر به خوبي انحلا       

ي    درجـه  368 تركيب مورد بررسي      كه دماي انتقال به شيشه    
گـراد    ي سـانتي     درجـه  430گراد و دماي نرم شدن آن         سانتي

، بـه منظـور تعيـين دقيـق دمـاي           ]6،7[گزارش شده اسـت     
نـد ذوب در    يسـازي، فرا    مناسب براي انجام ذوب و يكنواخت     

گراد   سانتي  رجه د 950 و   850،  750 در سه دماي     پژوهشاين  
پس از آن نيز فرايند سرمايش      .  ساعت انجام شد   10به مدت   

گـراد و      سـانتي  ي  درجه 220ها در حمام نمك با دماي         نمونه
 ساعت  5گراد به مدت       درجه سانتي  340زدايي در دماي      تنش

دليل انتخاب اين شرايط در ادامـه توضـيح         (صورت پذيرفت   
هـايي بـا      صوت قرص هاي حاصل به      نمونه). داده خواهد شد  

. متر برش داده شد و مورد ارزيابي واقع شـد            ميلي 2ضخامت  
 ارائـه شـده     3نمودارهاي عبورپذيري بدست آمـده در شـكل       

  . است

  بالف

  ج
   و 850)، ب750) لف پس از انجام ذوب در دماي اGe33As12Se55 نمودارهاي عبورپذيري تركيب كالكوژنيدي - -3 شكل

  .گراد سانتي  درجه220 ساعت و سرمايش در حمام نمك با دماي 10گراد به مدت  ي سانتي  درجه950) ج
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شود، دماي ذوب تأثير قابل توجهي        همانطور كه مشاهده مي   
اي كه با افـزايش       ها داشته است به گونه      بر عبورپذيري نمونه  

عبورپـذيري بـه    گـراد،     ي سـانتي     درجـه  950 به   750دما، از   
 درصـد رسـيده     70شدت افزايش يافته و در نهايت به حدود         

هـاي    در راستاي تحليل دليل عبورپذيري پايين نمونـه       . است
هـاي سـاختاري و    شده در دماهاي ذوب مختلف، بررسي    تهيه

ــت  ــازي صــورت گرف ــراش  . ف ــاي پ ــه، الگوه ــن رابط در اي
 ـ  يميكروسكوپپرتوايكس به همراه تصاوير      شي  الكتروني روب

 ارائه شده   5 و   4هاي    هاي حاصل به ترتيب در شكل       از نمونه 
شـود، تفـاوت       مـشاهده مـي    4همانگونه كه در شـكل    . است

هـاي مـورد      معناداري ميان الگوهاي پراش مربوط به نمونـه       
بحث وجود نداشته و الگوهاي پراش هر سـه نمونـه، شـامل             

 پهـن در ايـن      ي حـضور سـه تپـه     (باشـد     هاي پهني مـي     تپه
هاي ساختاري    ي پراش به دليل طبيعت پليمري شبكه      الگوها

ي بـا نظـم اتمـي         تركيبات كالكوژنيدي و حضور سه منطقـه      
ايـن موضـوع    ]). 8[ي ايـن تركيبـات اسـت        محدود در شبكه  

دهد كه دماي ذوب تأثيري بر ساختار فازي نمونـه            نشان مي 

شود، علت     مشاهده مي  5چه در شكل    مطابق آن . نداشته است 
هاي ذوب شـده در دماهـاي         ري محدود نمونه  اصلي عبورپذي 

بـه طـور   . ها است   هاي باقيمانده در نمونه     پايين، حضور حباب  
هــاي  ي شيــشه كلــي، فــشار بخــار عناصــر تــشكيل دهنــده

كالكوژنيدي همچون آرسنيك و سلنيوم بـسيار پـايين اسـت           
هـاي گـازي از       در حين ذوب به صورت مكرر حبـاب       ]. 1-6[

چون آرسـنيك و سـلنيوم در          هم جنس بخار تركيبات سازنده   
در دماهـاي   . رسـانند   جداره جوانه زده و خود را به سطح مـي         

 بالاي مذاب، سـرعت شـناور شـدن         گرانرويپايين، به دليل    
ها در ساختار     هاي گازي بسيار پايين بوده و عملاً حباب         حباب

اين عامـل موجـب پـراكنش پرتوهـا شـده و            . مانند  باقي مي 
در هـر حـال بـا       . ها را به همراه دارد      هعبورپذيري پايين نمون  

 انجـام شـده     پژوهـشي توجه به نكات مورد بحث و كارهاي        
ــاران   ــا و همك ــگ ژي ــوري و ] 8[توســط فان ــين گ و همچن

گراد بـه عنـوان دمـاي         سانتي   درجه 950، دماي   ]9[همكاران  
  .ي كار انتخاب شد گداز مناسب براي ادامه فوق

  
 ذوب مختلف به مدت ي پس از انجام ذوب در دماهاGe33As12Se55لكوژنيدي الگوهاي پراش پرتوايكس تركيب كا -4 شكل

  .گراد سانتي  درجه220 ساعت و سرمايش در حمام نمك با دماي 10
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   الف

    ب

    ج 
 الكتروني روبشي تركيب يميكروسكوپتصاوير  -5 شكل

  انجام ذوب در دماي  پس از Ge33As12Se55كالكوژنيدي 
گراد به  ي سانتي  درجه950)  و ج850) ، ب750) الف

 220 ساعت و سرمايش در حمام نمك با دماي 10مدت 
  ) برابر30000در بزرگنمايي (گراد  سانتي درجه

  سازي زمان يكنواخت - 2- 3
ي  دهنــده چــه بيــان شــد، انحــلال عناصــر تــشكيل مطــابق آن

مشكل بوده و نياز است     هاي كالكوژنيدي در يكديگر بسيار        شيشه
تا علاوه بر انتخاب دماي ذوب بالا، زمان فراينـد نيـز بـه انـدازه                

به منظور درك صحيح اين موضـوع،       . كافي طولاني انتخاب شود   
ي    درجـه  950اي مورد نظـر در دمـاي          فرايند ذوب تركيب شيشه   

در .  ساعت دنبال گرديـد    10 و   5،  2هاي    گراد به مدت زمان     سانتي
 220هاي حاصـل در حمـام نمـك بـا دمـاي               ز نمونه اين مورد ني  

 340گراد سرمايش شـده و پـس از آن در دمـاي               ي سانتي   درجه
نمودارهـاي  . زدايـي شـد    ساعت تنش 5گراد به مدت      درجه سانتي 

عبورپذيري به همراه تصاوير ميكروسكوپي الكترونـي روبـشي از          
 همانگونـه كـه  .  ارائه شده اسـت   6هاي مورد بحث در شكل        نمونه

شود، زمان فرايند ذوب نيز به شدت بـر عبورپـذيري             مشاهده مي 
هاي حاصل مؤثر بوده است كه اين موضـوع بـا توجـه بـه                 نمونه

تصاوير ميكروسكوپي روبشي، به انحلال ناكامل عناصر تـشكيل         
در واقـع انحـلال ناكامـل       . شود  دهنده در يكديگر نسبت داده مي     

فازهـاي ثانويـه در     عناصر تـشكيل دهنـده و توزيـع رسـوباتي از            
اي، پـراكنش پرتوهـا را موجـب شـده و كـاهش               تركيب شيـشه  

ي   در واقع دليل اصلي عدم مـشاهده      . عبورپذيري را به همراه دارد    
هاي فازهاي ثانويـه در الگوهـاي پـراش پرتـو ايكـس، بـه                 پيك

رسد اين فازها داراي      به نظر مي  . شود  ها نسبت داده مي     ساختار آن 
 از طريق جدايش دو فـاز آمـورف جديـد از            ساختار آمورف بوده و   

شـود كـه توسـط الگوهـاي          يك فاز آمورف يكنواخت ايجاد مـي      
با توجه بـه مطالـب مـورد        . پراش پرتو ايكس قابل رديابي نيستند     

 ساعت  10سازي،    بحث دماي مناسب براي انجام فرايند يكنواخت      
ايـن موضـوع در حـالي اسـت كـه اكثـر محققـين               . انتخاب شـد  

و همچنين عفيفي و همكـاران      ] 10[سيا و همكاران    همچون گار (
را بـراي   )  ساعت 50 الي   20(تري    هاي بسيار طولاني    ، زمان ])11[

  .اند انجام اين كار گزارش نموده
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  نمودار عبور ميكروساختار

 )الف( 

  )ب( 

  )ج (

 پس از انجام Ge33As12Se55ي الكتروني روبشي و نمودارهاي عبورپذيري تركيب كالكوژنيدي ميكروسكوپتصاوير  -6 شكل
  هاي  گراد به مدت زمان ي سانتي  درجه950ذوب در دماي 

  .گراد سانتي  درجه220و سرمايش در حمام نمك با دماي   ساعت10) ، ج5) ، ب2) الف

  محيط خنك كننده -3- 3
هـاي    ي توليـد شيـشه      الات مختلف ارائه شده در زمينه     در مق 

 آب و   هاي مختلفي همچون آب، مخلوط      كالكوژنيدي، محيط 
يخ، آب جوش، نيتروژن مايع، دمش هوا در كوره و روغن به            

بـا  ]. 7-5[عنوان محيط سرمايش در نظر گرفته شده اسـت          

هاي مختلف خنـك كننـده، در راسـتاي           توجه به تنوع محيط   
انجام اين پژوهش تلاش شد تا فراينـد سـرمايش مـذاب در             

 100بـا دمـاي     (ي كوره، آب، روغن       كننده  چهار محيط خنك  
ي   درجـه 220بـا دمـاي   (و حمام نمـك     ) گراد  ي سانتي   رجهد

هـا پـس از انجـام         تمـامي نمونـه   . دنبـال شـود   ) گـراد   سانتي
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 5گـراد بـه مـدت         ي سـانتي     درجـه  340سرمايش در دمـاي     
هـاي مختلـف قـرار        زدايي شده و تحـت آزمـون        ساعت تنش 

هـاي سـرد      نتايج آناليزهاي انجام شده در مورد نمونه      . گرفت
  .  ارائه شده است7اي مختلف در شكلشده در دماه

 نمودار عبور ميكروساختار

)الف(   

)ب( 

  
  
  

 عدم امكان تهيه نمونه مناسب جهت عبور

)ج( 

  
  
  

 عدم امكان تهيه نمونه مناسب جهت عبور

  )د( 
ي   درجه950 پس از انجام ذوب در دماي Ge33As12Se55آناليزهاي ساختاري و عبورپذيري تركيب كالكوژنيدي  -7 شكل
  ).ºC220(حمام نمك ) ، د)ºC100(روغن ) ، ج)ºC25(آب ) كوره، ب)  ساعت و سرمايش در الف10 گراد به مدت  سانتي
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شـود، نـوع محـيط        چه در اين شكل مشاهده مـي        مطابق آن 
كه بر امكان دستيابي بـه قطعـات          خنك كننده علاوه بر اين      

هـا نيـز      عيب مؤثر است، بر عبورپذيري نمونـه      سالم و بدون    
هـاي سـرد    مطابق نتايج ارائه شده، نمونـه    . باشد  تأثيرگذار مي 

هاي حرارتي ناشي از فرايند       شده در آب و روغن تحمل تنش      
هـا    ي مناسـب از آن      ي نمونـه    انجماد را نداشته و امكان تهيه     

 با  اند كه   با وجودي كه برخي مراجع عنوان نموده      . وجود ندارد 
گيري فاز    انجام فرايند انجماد در داخل كوره نيز امكان شكل        

اي كامل وجود دارد، مطالعات صـورت گرفتـه در ايـن              شيشه
ي خنك شـده در        نشان از عبورپذيري محدود نمونه     پژوهش

بـا  . شدن مـذاب در حـين انجمـاد دارد        بلوري  كوره به دليل    
ن ي مناسـب بـه عنـوا        توجه به مطالب مطـرح، تنهـا گزينـه        

محيط خنك كننده براي حصول قطعاتي سالم با عبورپذيري         
 220مناسب براي تركيب مورد بحث، حمام نمك بـا دمـاي            

باشد كه اين موضوع مغاير با كارهاي         گراد مي   ي سانتي   درجه
كـه در   ] (12[ انجام شده توسط شيريف و همكاران        پژوهشي

ــد  ــا ) محــيط آب عمليــات ســريع ســردي را انجــام دادن و ي
كـه محـيط خنـك كننـدگي را         ] (13[رحيم و همكاران    عبدال

  .باشد مي) مخلوط آب و يخ قرار دادند

  سازي خواص بهينه -4- 3
ي نمونـه   گونه كه ملاحظه شد، بهتـرين شـرايط تهيـه          همان

ــه ــراي حــصول نمون ــدون عيــب و داراي     ب هــاي ســالم و ب
 950ي ذوب شده در دماي        عبورپذيري بالا، مربوط به نمونه    

 سـاعت، سـرمايش شـده در        10گراد به مدت      سانتي  ي    درجه
زدايـي    گراد و تـنش     ي سانتي    درجه 220حمام نمك با دماي     

گـراد    ي سـانتي     درجـه  340 ساعت در دماي     5شده به مدت    
 ج نشان داده شده اسـت،       -3چه در شكل    مطابق آن . باشد  مي

ي تهيه شده بسيار بـالا و در          با وجودي كه عبورپذيري نمونه    
ت، وجود باندهاي جذب مربوط به اكسيد        درصد اس  70حدود  

در نمودارهـاي عبـور،     ) OH(ژرمانيم و گـروه هيدروكـسيل       
. ي حاصل را محدود نمـوده اسـت           ي عبورپذيري نمونه    دامنه

هـا از طريـق مـواد اوليـه و            شايان ذكر است كه اين آلودگي     
در ايـن رابطـه در      . اند  ي كواتز آلوده وارد تركيب شده       محفظه

ي    تـلاش شـد تـا  خـواص اپتيكـي نمونـه             بخش بعدي كار  
سازي مشخـصات اپتيكـي       منظور از بهينه  . حاصل بهينه شود  

هاي   در اين پژوهش حذف باندهاي جذب مربوط به ناخالصي        
  .باشد اكسيدي و هيدروكسيدي از نمودار عبور مي

ــاكنون مطالعــات گــسترده ــه ت ــا در زمين ي حــذف  اي در دني
ي يـاد شـده صـورت       هـا   باندهاي جذب مربوط به ناخالـصي     

هاي مختلفي براي انجام اين كـار ارائـه شـده             گرفته و روش  
ــل   ايــن روش. اســت ــر قاب ــه صــورت زي هــا در دو گــروه ب
  :بندي هستند تقسيم

   عمليات حرارتي مواد اوليه تحت خلاء؛-1
  ].5-2[هاي مناسب   استفاده از گاززدا-2

 در اين پژوهش تلاش شد تا اين دو فرايند در مورد محصول           
  .توليدي دنبال شده و شرايط بهينه مورد نظر تعيين گردد

عمليات حرارتي مواد اوليـه تحـت        -3-4-1
  خلاء

به طور كلي اكسيدهاي آرسنيك و سلنيوم داراي فشار بخـار           
ايـن امـر    . تري در مقايسه با عناصر خالص خود هستند         پايين

هاي اكـسيدي ايـن       اي به حذف پيك     ويژه  سبب شده تا توجه   
مراجـع  . ده از عمليات حرارتي در خـلاء شـود        عناصر با استفا  

هـاي خـود بهـره گرفتـه و           مختلف از اين فرايند در فعاليـت      
ي    تـور و محـدوده     10-3سازي در خـلاء       اعمال فرايند خالص  
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-7[شود    گراد توصيه مي    ي سانتي    درجه 400 الي   250دمايي  
در راستاي تأثير فرايند مـورد نظـر در حـذف بانـدهاي             ]. 14

هـايي    و هيدروكسيدي، تلاش شد تـا نمونـه       جذب اكسيدي   
سازي در خلاء در      شامل مواد اوليه تهيه و تأثير فرايند خالص       

هـا در دو دمـاي        در اين رابطه نمونـه    . ها دنبال شود    مورد آن 
 تـور بـه     10-3گراد تحـت خـلاء        ي سانتي    درجه 400 و   250

 سـاعت عمليـات حرارتـي گرديـد و پـس از آن              5 و   2مدت  
 950شــامل ذوب در دمــاي (گــري  ريختــهي  ســيكل بهينــه

 ساعت، سـرمايش در حمـام       10گراد به مدت      ي سانتي   درجه
زدايـي در     گـراد و تـنش      ي سـانتي     درجـه  220نمك با دماي    

در مـورد   )  سـاعت  5گراد به مدت      ي سانتي    درجه 340دماي  
هاي صـورت گرفتـه نـشان داد كـه            بررسي. ها انجام شد    آن

هاي مختلف     در دماها و زمان    انجام عمليات حرارتي در خلاء    
هــاي  هـيچ تـأثيري بـر بانــدهاي جـذب ناشـي از ناخالـصي      

توان ادعـا نمـود       بنابراين مي . اكسيدي و هيدروكسيدي ندارد   
سازي تحت شرايط ياد شده نـه تنهـا           كه انجام فرايند خالص   

هاي اكـسيدي مـؤثر باشـد، كـاهش           تواند در حذف پيك     نمي
در واقـع ايـن     . راه دارد كيفيت قطعات حاصل را نيـز بـه هم ـ        

 انجام شده توسط كويين     پژوهشيهاي    موضوع بر خلاف كار   
ي   در زمينـه  ] 16[و گويلويـك و همكـاران       ] 15[و همكاران   

  .باشد ها و تركيبات كالكوژنيدي مي ي شيشه تهيه
  اسبهاي من تأثير حضور گاززدا -3-4-2

هـاي اكـسيدي توسـط        به دنبال عدم موفقيت در حذف پيك      
هـاي مناسـب      يدزدايي، تلاش شد تا از گاززدا     فرايندهاي اكس 

در تعداد كمي از مراجع ذكر شده       . براي اين كار استفاده شود    
 در  آلومينيـوم چـون     است كه حضور عناصر اكسيدپذيري هم     

تواند با جـذب اكـسيژن موجـود در مـذاب نقـش               تركيب مي 

هاي اكسيدي از باند عبـور ايفـا نمايـد            مؤثري در حذف پيك   
ن رابطه تلاش شد تا مقادير ناچيزي از عناصـر          در اي ]. 1-3[
ــدود ( ــسيدپذير) ppm 100در ح ــوم همچــون ياك ، آلوميني

منيزيم، نيوبيم، تيتانيم و كروم قبـل از انجـام فراينـد ذوب و     
در اين  . هاي توليدي افزوده شود     گري به تركيب شيشه     ريخته

سـازي    اي تحت شرايط بهينـه آمـاده        هاي شيشه   رابطه نمونه 
 آورده شده   8ها در شكل    ودار عبور مربوط به اين نمونه     نم. شد

  :با توجه به اين شكل چند نكته قابل توجه است. است
حضور عناصـري همچـون تيتـانيم، نيـوبيم و كـروم در              -

تركيب نه تنها تـأثير مثبتـي بـر حـذف بانـدهاي جـذب               
اكــسيدي نداشــته، كــاهش ديگــر مشخــصات اپتيكــي  

  . ها را به همراه داشته است نمونه
 و منيـزيم در آليـاژ بـه         آلومينيـوم حضور درصد ناچيزي از      -

هاي اكسيدي و هيدروكـسيدي       خوبي توانسته حذف پيك   
حضور اين عناصر به مقـدار قابـل   . را به همراه داشته باشد  

 ي توجهي پيك اكسيد ژرمانيم را نيز كوتاه نموده و دامنـه          
 در واقع .  ميكرومتر گسترش داده است    15عبور را تا حدود     

ي مادون قرمز در اثـر ارتعاشـات          هاي جذب در ناحيه     پيك
شـود و تفـاوت در ميـزان اسـتحكام            پيوندي حاصـل مـي    

بانـد جـذب    . تواند بر باندهاي جذب موثر باشد       پيوندي مي 
هاي هيدروكسيدي، اكسيد آرسنيك و اكسيد ژرمانيم         گروه

 ميكرومتـر متمركـز     15 الـي    2ي طول موجي      در محدوده 
اثر حضور اكسيژن تك اتصالي سرچشمه      شده است كه در     

 يـك تركيـب     آلومينيومكه اكسيد     با توجه به اين   . گيرد  مي
 در شبكه، اكسيژن مذكور را به        ساز است، حضور آن     شيشه

. شـود   پل زن تبديل نموده و بنابراين باند جذب حذف مـي          
 آلومينيـوم بديهي است كه جذب اكسيژن از مذاب توسـط          
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 اكـسيدهاي ژرمـانيم و      هـاي جـذب     منجر به حذف پيـك    
با وجودي كه اكسيد منيزيم يـك       ]. 14[شود    آرسنيك مي 
رسـد بتـوان عملكـرد        ساز نيست، به نظر مي      اكسيد شيشه 

  .مشابهي را براي آن متصور شد
ــسيدي و      - ــذب اك ــدهاي ج ــذف بان ــزيم در ح ــش مني نق

همانطور .  بوده است  آلومينيومهيدروكسيدي بسيار مؤثرتر از     
شود، نمودار عبور مربـوط بـه         ده مي  مشاه ـه-6كه در شكل  

ي حاوي منيزيم تنها شامل دو پيك جذب مربوط بـه             نمونه
 و  اسـت  هيـدروژن    - هيدروژن و آرسنيك   -باندهاي سلنيوم 

  .اند هاي جذب از نمودار حذف شده مابقي پيك

  الفب

  جد

  هـ
) كروم، د) نيوبيم، ج) تيتانيم، ب) ي الف  در حضور گاززداGe33As12Se55نمودارهاي عبورپذيري تركيب كالكوژنيدي  -8 شكل

  . منيزيم) ـ و هآلومينيوم
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از نمونـه   ) OH(مربوط به گروه هيدروكـسيل        حذف پيك  -
به معني جذب اكسيژن اين گـروه از تركيـب و واكـنش             

ايـن نكتـه بـه    . باشـد   مـي  يومآلوميندادن آن با منيزيم و      
 آزاد شدن هيدروژن اين گروه در تركيب و واكـنش           يمعن

آن بــا آرســنيك و ســلنيوم و افــزايش درصــد بانــدهاي  
. باشــد  هيــدروژن مــي- هيــدروژن و آرســنيك-ســلنيوم

بديهي است كه در اين شرايط جذب ناشـي از تركيبـات            
  .شود هيدريدي افزوده مي

جذب اكسيژن توسـط    هاي اكسيدي به معني       حذف پيك  -
. باشـد   هـا در سـاختار مـي        تركيبات افزودني و توزيـع آن     

بديهي است كه در اين شرايط پـراكنش پرتوهـا توسـط            
اكسيدهاي جديد موجود در ساختار، از درصد عبورپذيري        

 60در واقع در اين حالت عبورپذيري به حـدود          . كاهد  مي
  .رسد درصد مي

  گيري نتيجه -4
ــن  ــژوهشدر اي ــهپ ــاز ، بهين ــب  س ــاخت تركي ــرايط س ي ش

ــدي  ــتفاده در   Ge33As12Se55كالكوژنيـ ــور اسـ ــه منظـ بـ
نتـايج ايـن    . هاي مادون قرمز مورد بررسي قرار گرفت        پنجره

 نشان داد كه مشخصات ساختاري و فازي مربوط به          پژوهش
تركيب مورد بررسي به شرايط توليـد همچـون دمـاي ذوب،            

شرايط . زمان فرايند ذوب و محيط خنك كننده وابسته است        
، شـامل   Ge33As12Se55هاي كالكوژنيدي     بهينه تهيه شيشه  

گراد به مدت     ي سانتي    درجه 950انجام فرايند ذوب در دماي      
 ساعت، انجام فرايند سرمايش در حمام نمـك بـا دمـاي             10

ي    درجه 340زدايي در دماي      گراد و تنش    ي سانتي    درجه 220
اينــد انجــام فر. باشــد  ســاعت مــي5گــراد بــه مــدت  ســانتي

سازي در خلاء تأثيري بر باندهاي جـذب اكـسيدي و             خالص
هـا نداشـته و در برخـي مـوارد كـاهش              هيدروكسيدي نمونه 

از ميــان . هــاي حاصــل را بــه همــراه داشــت كيفيــت نمونــه
هــاي مختلــف منيــزيم از بــالاترين تــأثير در حــذف  گــاززدا

اي كـه حـضور       باشد به گونـه     باندهاي اكسيدي برخوردار مي   
ppm100            هـاي    از اين عنصر منجر بـه حـذف كامـل پيـك
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  يك الكتري دهاي يژگيو
  

  

هـاي دي الكتريـك منطبـق بـا         هاي دي الكتريـك بـه دليـل تنـوع در تركيـب و داشـتن ويژگـي                  سراميك
ها، از جمله اين سراميك. اندشدت مورد توجه واقع شدههاي صنعت الكترونيك و ارتباطات بيسيم به نيازمندي

هـاي دي الكتريـك مطلـوب در محـدوده         ژگـي هاي سراميكي اشاره كرد كه با ارائه وي       توان به كامپوزيت  مي
زينتـر  عنوان كمـك  فركانس امواج مايكروويو و با داشتن يك فاز سراميكي دي الكتريك و يك فاز شيشه به               

پژوهش حاضر بر مبنـاي سـاخت       . اندها مورد استفاده قرار گرفته    دماي سراميك در فناوري پخت همزمان كم    
جهـت كـاربرد    ) ZBS) ZnO-B2O3-SiO2ت مولايـت و شيـشه       هاي دي الكتريك از ميكروذرا    كامپوزيت

هايي حاوي مقادير   در اين راستا ابتدا كامپوزيت    . عنوان زيرپايه دي الكتريك در فناوري مذكور استوار است         به
، كامپوزيت  ºC950 تهيه شد و با توجه به ارزيابي رفتار زينترپذيري در دماي             ZBSمختلف مولايت و شيشه     

عنوان تركيب بهينه به لحاظ رفتار زينترپذيري انتخاب و بررسي بيشتر بـر             جمي شيشه به   درصد ح  50حاوي  
با بررسي رفتار حرارتي كامپوزيت بهينه به هنگام زينتر و بر اساس نتايج آزمـون               . اين كامپوزيت متمركز شد   

 با فـاز    ºC880 پراش پرتوهاي ايكس و آزمون حرارتي افتراقي، چنين نتيجه گرفته شد كه مولايت در دماي              
هاي است كه با توجه به بررسي     ) ZnO.Al2O3(محصول اين واكنش فاز گانيت      . شودشيشه وارد واكنش مي   

هاي دي بررسي ويژگي . شكل توزيع يكنواختي در بستر شيشه زمينه دارد       ريزساختاري با مورفولوژي منشوري   
كه كامپوزيت بهينه داراي فركانس تشديد در       الكتريك با استفاده از دستگاه پردازشگر شبكه حاكي از آن بود            

، بـا   GHz4702 و فـاكتور كيفيـت       5/4 است و با داشتن نفوذپذيري دي الكتريـك          ماكروويومحدوده امواج   
  .هاي فناوري هدف همخواني داردنيازمندي

  
  مقدمه -1

پيشرفت روزافزون صنايع الكترونيـك و ارتباطـات بيـسيم،          
سازي و افزايش هرچه بيشتر كارايي قطعات       نيازمند كوچك 

- GHz300(مورد اسـتفاده در فركـانس امـواج مـايكروويو          

MHz300 (ــان  . اســت ــا و همزم ــم دم ــاوري پخــت ك فن
 در راسـتاي كـاهش انـدازه        LTCC موسوم به    1هاسراميك
در . اي برخـوردار اسـت     الكترونيكي از جايگاه ويـژه     مدارات

  
1 Low Temperature Co-fired Ceramics 
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اين فناوري چندين زيرپايه سـراميكي حـاوي اجـزاي غيـر            
در يـك   ... هـا، فيلترهـا و      فعال مدار مانند رزوناتورها، خازن    

هـاي سـراميكي ارائـه      بعـدي حـاوي زيرپايـه     مجموعه سـه  
 LTCCاز آنجـايي كـه در يـك سـاختار           . ]1- 4[شوند    مي

 با استفاده از چاپ فلزاتي مانند مـس و نقـره            الكترودگذاري
شود، دماي زينتـر همزمـان      انجام مي ) با دماي ذوب پايين   (

بـسياري از   .  باشـد  ºC950بايـست كمتـر از       اين ساختار مي  
از ايـن   . رسـند ها در اين دما به تراكم مطلوب نمي       سراميك

هـا   هاي زيادي در جهت كاهش دمـاي زينتـر آن         رو، تلاش 
اي با نقطـه ذوب پـايين        افزودن شيشه : مانندصورت گرفته   

به سراميك اوليه، افزودن تركيبـات اكـسيدي گـدازآور بـه            
هاي شـيميايي بـا هـدف       سراميك، سنتز سراميك به روش    

كاهش اندازه ذرات پودر اوليه سراميكي و ساخت بـه روش           
طور كلي يك زيرپايه دي الكتريك      به. ]4[سراميك  - شيشه

ر يك مجموعه تهيه شده به روش       سراميكي جهت كاربرد د   
پخت كم دماي همزمان بايد داراي مشخـصات زيـر باشـد            

]4[:  
از آنجايي كه نقره با نقطه ذوب       : ºC950دماي زينتر كمتر از     

ºC961 هـاي   عنوان الكترود رايج در مجموعه     بهLTCC   بـه 
بايـست كمتـر از     شود، دماي زينتر زيرپايـه مـي      كار برده مي  

ºC950باشد .  
هاي دي الكتريك   زيرپايه): εr(يري دي الكتريك كم     نفوذپذ

ــذيري دي الكتريــك در محــدوده   ــا داراي نفوذپ  4-12غالب
باشند، در حاليكـه اجـزاي دي الكتريـك ديگـري ماننـد              مي

ها و رزوناتورها از مقـادير نفوذپـذيري بـسيار بيـشتري            خازن
دارا بودن ضرايب نفوذپذيري بالا منجر به تاخير        . برخوردارند

ــيگنال د ــش س ــان پخ ــي ر زم ــي م ــاي الكتريك ــود و ه ش

عنــوان زيرپايــه هــاي مربوطــه جهــت كــاربرد بــه ســراميك
  .الكتريك مطلوب نخواهند بود دي

يـك  ) tanδ(تلفات دي الكتريك    : تلفات دي الكتريك ناچيز   
 عمدتا ناشـي    GHz44-4هاي   در فركانس  LTCCمجموعه  

ــات هــدايتي اســت   ــاكتور كيفيــت  . از تلف  )Qفــاكتور (ف
حاصل ضرب فركـانس رزونـانس در        (LTCCهاي   مجموعه

اكثـر مـوادي كـه    .  اسـت GHz1000، بـالغ بـر   )
پخت داراي رفتار الكتريكي مناسبي جهت كاربرد در فناوري         

از دماي زينتر بالا و نامتناسب بـا        ،  هستند كم دماي همزمان  
هـا و   به همين دليل استفاده از شيـشه      . اين فرايند برخوردارند  

ــشه ــراميك -شي ــر   س ــاي زينت ــاهش دم ــتاي ك ــا در راس ه
از جمله  . ]4[ مد نظر قرار گرفته است       LTCCهاي   مجموعه
هايي كه در فرايند پخـت كـم دمـاي همزمـان مـورد              شيشه

هاي متعلـق   توان به شيشه  اند، مي استفاده گسترده قرار گرفته   
 اشـاره كـرد كـه عـلاوه بـر           ZnO-B2O3-SiO2به خانواده   
هــاي دي الكتريــك يري بــسيار مناســب از ويژگــيزينترپــذ

. ]5-7[هاي فناوري مربوطه برخوردارنـد      منطبق با نيازمندي  
هاي آلومينايي و تيتانيـايي حـاوي       تا كنون ساخت كامپوزيت   

ها مورد بررسي قـرار گرفتـه اسـت كـه           اين خانواده از شيشه   
نتايج حاصله مويد عملكرد مثبت اين شيشه در زينترپـذيري          

  هـاي دي الكتريـك مطلـوب بـوده اسـت            ارائه ويژگي  و نيز 
هــاي مــورد لازم بــه ذكــر اســت كــه دي الكتريــك. ]8-5[

هاي بالا نيازمنـد ثبـات ابعـاد، اسـتحكام       استفاده در فركانس  
در . ]9[مكانيكي خوب و اتلاف دي الكتريك پايين هـستند          

-هاي مولايت اين راستا، پژوهش حاضر بر ساخت كامپوزيت      
هاي حاصـل اسـتوار     يابي كامپوزيت  مشخصه  و ZBSشيشه  

الكتريك  علت انتخاب مولايت، دارا بودن مشخصات دي      . شد
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همراه خواص مكانيكي، شيميايي و حرارتي بـسيار        مناسب به 
  .]10[عالي آن بوده است 

  هاي تجربي فعاليت -2
تهيـه مولايـت و     ابتدا  هاي مورد نظر،    براي ساخت كامپوزيت  

منظـور سـنتز مولايـت، آلومينـا        هب.  صورت گرفت  شيشه پايه 
)Martinzwerk    با خلوص  (و سيليكا ژل    %) 8/99 با خلوص

بـــر اســـاس نـــسبت اســـتوكيومتري مولايـــت     %) 99
)3Al2O3.2SiO2 (     ساعت در جارميل    24با يكديگر به مدت 

، در  خـشك كـردن   مخلوط شدند و مخلوط حاصـل پـس از          
 براي.  ساعت عمليات حرارتي شد    2 به مدت    Cº1400دماي  

 و  ZnO65  ،B2O325تهيه فريت شيشه از تركيب شـيميايي        
SiO210) مواد اوليه بـراي سـاخت      . استفاده شد ) درصد وزني

، اسـيد  )Merck 8846(فريـت شيـشه شـامل اكـسيد روي     
و سيليس ستبران اسيدشـويي شـده   ) Merck 162(بوريك 

آميز شيشه درون بوتـه آلومينـايي و        . بود%) 5/99با خلوص   (
 به  ºC1300در دماي   ) Amalgams(تريكي  توسط كوره الك  

گـري  سپس مذاب حاصل با ريخته    .  ساعت ذوب شد   2مدت  
فريـت بـه دسـت آمـده بـه        . در آب سرد به فريت تبديل شد      

  . دقيقه توسط هاون عقيق برقي آسيا شد45مدت 
براي تعيين توزيع اندازه ذرات مولايت و شيشه سنتز شـده و            

هـاي سـاخته    و كامپوزيت نيز شناسايي فازي مواد سنتز شده       
ــه ــده، بـ ــدازه ذرات  شـ ــع انـ ــگر توزيـ ــب از پردازشـ   ترتيـ

)Particle Size Analyzer, Fritsch analysete 22 ( و
بــا تشعــشع ) Siemens-D500(پراشــگر پرتوهــاي ايكــس 

  .استفاده شد Cu-kαفام تك
ســازي مخلــوط مــواد اوليــه جهــت ســاخت  پــس از همگــن

ز پرس هيدروليك دستي تك      ا با استفاده دهي  شكلكامپوزيت،  
شـكل بـه     اي   و قالب فولادي استوانه    MPa200محوره با فشار    

همچنين به منظور تأمين چسبندگي پودر      .  شد  انجام cm1قطر  
بـر  (كربوكـسي متيـل سـلولز       % 2/0 از   كامپوزيـت فشرده شده   

  . استفاده شد)پودرمبناي وزن خشك 
 درصد  50 و   40،  30،  20هاي مورد بررسي، داراي     كامپوزيت

و نيـز   منظـور بررسـي رفتـار تبلـور         بـه . حجمي شيشه بودند  
، از دسـتگاه آنـاليز      احتمال واكنش مولايت بـا شيـشه اوليـه        

ــي  ــي حرارت  ,DTA() Polymer Laboratories(افتراق

STA-1640 ( اين آزمون با استفاده از پـودر        . استفاده شدα-

Al2O3 عنوان مرجع در اتمسفر هوا و با سرعت گرمـايش          به 
ºC/min10  زينتر و عمليات حرارتي همزمـان      .صورت گرفت

 در كوره الكتريكي به     ºC950هاي پرس شده در دماي      نمونه
. انجـام شـد    ºC/min10 ساعت با سرعت گرمـايش       2مدت  
تخلخل  ارزيابي زينترپذيري، سه ويژگي انقباض خطي،        براي
گيـري     مورد مطالعـه انـدازه     هايكلي كامپوزيت  و چگالي    باز
 mm 02/0انقباض خطي با استفاده از كوليس با دقـت           .شد

 نيز بر اسـاس     2درصد تخلخل باز و چگالي كلي     . محاسبه شد 
ــر اســتاندارد   ASTM C373روش ارشــميدس و مبتنــي ب

ارزيابي ريزسـاختاركامپوزيت بهينـه از   براي  .گيري شداندازه
 ,FESEM(ميكروسكوپ الكتروني روبشي گـسيل ميـداني   

MIRA\\TESCAN (اي اي و نقـشه    مجهز به آناليز نقطه    و
ارزيـابي،   گيـري از ايـن  با بهره .استفاده شدتركيب شيميايي 

بررسي دقيق مورفولوژي و تركيب شيميايي فازهاي تشكيل        
شده در كامپوزيـت بـا اسـتفاده از تـصاوير گرفتـه شـده بـا                 

بررسي ريزساختاري  .الكترونهاي ثانويه و بازگشتي انجام شد

  
2 Bulk Density 
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سـطح   . و پس از اچ شـيميايي صـورت گرفـت   ها پيشنمونه
 µm1هاي مـورد آزمـايش قبـل از آزمـون بـه زبـري               نمونه

حجمي اسـيد   % 5/2رسانده شد و اچ شيميايي توسط محلول        
 . ثانيــه صــورت گرفــت20 و 10فلوئوريــدريك در دو زمــان 

با لايه نـازكي از طـلا پوشـانده     آزمونها قبل از سطح نمونه
هـاي  هـاي دي الكتريـك از نمونـه       براي ارزيابي ويژگي  . شد

هـايي  صورت استوانه ها به نمونه. كامپوزيت بهينه استفاده شد   
گيـري  پارامترهاي اندازه .  بودند mm5 و ارتفاع    mm8با قطر   

، فركانس رزونانس   )εr(شده شامل نفوذپذيري دي الكتريك      
)f0(     تلفات دي الكتريك ،)tanδ (      و فـاكتور كيفيـت)Q×f0 (

 Network(ستفاده از دستگاه پردازشگر شـبكه  بودند كه با ا

Analyzer (در فركانس امواج مايكروويو محاسبه شدند.  

  نتايج و بحث -3
ابتدا براي ارزيابي فازي و اطمينان از ماهيت ذرات مولايـت و            

ا، مـواد    شيشه سنتز شده و همچنـين بررسـي انـدازه ذرات آن           
ي توزيع  مذكور تحت آزمون پراش پرتوهاي ايكس و نيز ارزياب        

، الگوي پـراش پرتوهـاي      1در شكل   . اندازه ذرات قرار گرفتند   
ايكس به همراه منحني توزيع اندازه ذرات مولايت سنتز شـده           

بر اساس اين شكل، تنها فاز قابل شناسـايي         . شودمشاهده مي 
  . ميكرون است16مولايت با ميانگين اندازه ذرات 

   الف

   ب
  :  ساعت2 به مدت ºC1400مولايت سنتز شده در دماي  -1 شكل

  منحني توزيع اندازه ذرات پس از خردايش) ب(الگوي پراش پرتوهاي ايكس ) الف(
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، الگوي پراش پرتوهاي ايكس به همراه منحني توزيع         2در شكل   
مطـابق  . شـود اندازه ذرات فريت شيشه ساخته شده مشاهده مـي        

اين شكل، شيشه تهيـه شـده مـاهيتي كـاملا آمـورف داشـته و                
  . ميكرون رسيده است11اندازه ذرات آن پس از آسيا به ميانگين 

منظور درك رفتار حرارتي شيـشه انتخـابي، از فريـت ايـن             به
گرمانگاشـت ايـن    .  به عمل آمد   DTAشيشه آزمون حرارتي    

، دماي  3بر اساس شكل    . شود مشاهده مي  3آزمون در شكل    
 است و در    ºC595شوندگي ديلاتومتري اين شيشه       نقطه نرم 
ه دمايي مورد بررسي اثري از تبلـور در آن محـسوس            محدود
لازم به ذكر است به علت سـيلان شـديد شيـشه در             . نيست

 DTA، از اعمال دماي بيشتر در آزمون        ºC700حوالي دماي   
  .خودداري شد

   الف

   ب
   :ºC1300فريت شيشه تهيه شده در دماي  -2 شكل

  ذرات پس از خردايشمنحني توزيع اندازه ) ب(الگوي پراش پرتوهاي ايكس ) الف(

 درصــد 50 و 40، 30، 20هــاي حــاوي در ادامــه كامپوزيــت
دهي تحت عمليـات حرارتـي در       حجمي شيشه پس از شكل    

انتخـاب ايـن    .  ساعت قرار گرفتنـد    2 به مدت    ºC950دماي  
دما براي عمليات حرارتي با توجـه بـه حـداكثر دمـاي قابـل               

با توجه   (هادماي سراميك اعمال در فرايند پخت همزمان كم     

. صورت گرفـت  ) ºC960به ذوب الكترودهاي نقره در دماي       
، تغييـرات درصـد تخلخـل بـاز، چگـالي كلـي و              4در شكل   

هـا پـس از عمليـات حرارتـي         انقباض خطي اين كامپوزيـت    
  .شودملاحظه مي
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   از شيشه اوليهDTAگرمانگاشت آزمون حرارتي  -3 شكل

  

  
  ºC950هاي زينتر شده در دماي صد انقباض خطي كامپوزيتتغييرات درصد تخلخل باز، چگالي كلي و در -4 شكل

، با افـزايش درصـد حجمـي فـاز شيـشه در             4مطابق شكل   
هاي كامپوزيت، چگالي كلي و انقباض خطي افـزايش         نمونه

بر اسـاس ايـن نتـايج،       . يابدو درصد تخلخل باز كاهش مي     
افزايش درصد حجمـي شيـشه موجـب افـزايش چـشمگير            

در واقـع   . شودهاي كامپوزيتي مي  نمونهقابليت زينترپذيري   
ــر      ــازوكار زينت ــشه س ــاز شي ــضور ف ــه در ح ــايي ك از آنج

 نـاروان ايـن فـاز و پـر شـدن            جريانها از طريق    كامپوزيت
گيـرد، افـزايش    هاي نمونه توسـط آن صـورت مـي        تخلخل

هـاي مـورد بررسـي موجـب        مقدار فاز شيشه در كامپوزيـت     
طوريكه در بـين    ست به گيري شده ا    بهبود پارامترهاي اندازه  

 درصد حجمي   50هاي مورد مطالعه، كامپوزيت حاوي      نمونه
، چگـالي كلـي      %2/7فاز شيشه با داشـتن انقبـاض خطـي          
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g/cm3 41/2   درصد تخلخـل بـاز از بهتـرين رفتـار           6/8 و 
بـا توجـه بـه نتـايج حاصـل از           . زينترپذيري برخوردار است  

 درصــد 50ارزيــابي رفتــار زينترپــذيري، كامپوزيــت حــاوي 
عنــوان نمونــه بهينــه در مرحلــه  بــهZBSحجمــي شيــشه 

عمليــات حرارتــي انتخــاب شــد و ادامــه بررســي بــر ايــن  
  . كامپوزيت متمركز شد

ها نسبت به مواد بلوري بـه دليـل         بايد توجه داشت كه شيشه    
نظم خود در مواجهه با امواج مايكروويو، اين امواج         ساختار بي 

صورت حرارت تلف   ا به را به شدت جذب و بخش عمده آن ر        

لذا فاز شيشه در مقايـسه بـا فـاز بلـوري عمـدتا از               . كنندمي
. ]11[تري برخـوردار اسـت      هاي دي الكتريك ضعيف   ويژگي

هــاي مــورد بررســي هرچنــد از ايــن رو در مــورد كامپوزيــت
افزايش مقدار فاز شيشه بهبود زينترپذيري را در پي داشـت،           

هاي دي الكتريك،   گيولي با هدف جلوگيري از تضعيف ويژ      
 درصد حجمـي شيـشه بـه كامپوزيـت          50از افزودن بيش از     

 الگوي پراش پرتوهـاي ايكـس از        5در شكل   . خودداري شد 
 درصد حجمي شيـشه پـس از زينتـر در           50كامپوزيت حاوي   

  .شود مشاهده ميºC950دماي 

  
  )ºC950زينتر شده در دماي (مي شيشه  درصد حج50الگوي پراش پرتوهاي ايكس از كامپوزيت حاوي  -5 شكل

، فاز بلوري اصلي در اين نمونه فاز گانيـت          5بر اساس شكل    
)ZnO.Al2O3 ( و فـــــاز بلـــــوري فرعـــــي مولايـــــت
)3Al2O3.SiO2 (با توجه به اين موضوع كـه تركيـب         . است

 و با توجه به تركيب شيميايي       است Al2O3شيشه اوليه فاقد    
كـه سـازوكار زينتـر ايـن        توان نتيجه گرفـت     فاز گانيت، مي  

كامپوزيت از نوع واكنشي بوده و طـي واكـنش مولايـت بـا              
 موجود در كامپوزيت، فاز گانيت تـشكيل شـده          ZBSشيشه  
منطقي است كه با انجام ايـن واكـنش و مـصرف فـاز       . است

مولايت به نفع تشكيل فاز گانيت، مولايت فاز بلوري فرعـي           
  .در كامپوزيت مذكور باشد

هاي مشابه در اين زمينه، بررسي فازي       پژوهشدر مقايسه با    
 و فازهـاي سـراميكي      ZBSهـاي حـاوي شيـشه       كامپوزيت

. مختلف نشان از تفاوت چـشمگيري در سـازوكار زينتـر دارد           
 از نـوع    ZBSسازوكار زينتر كامپوزيت حاوي تيتانيا و شيشه        

اين در حاليست كـه     . ]5-6[غير واكنشي گزارش شده است      
، ]7[هيـه شـده از ايـن شيـشه و كـوارتز             هاي ت در كامپوزيت 



   ... يك الكتري دهاي يژگي تبلور و وينترپذيري، رفتار زيبررس

 

  1394ستان    زم4ي  شماره   4ي  دوره  46
 

ــت   ــا و كورديري ــوده   ]8[آلومين ــشي ب ــوع واكن ــر از ن ، زينت
- درصد حجمـي كـوارتز     50كه در كامپوزيت حاوي      طوري به

عنـوان   درصد حجمي شيشه مذكور، فاز سيليكات روي به        50
 C900° غالب در كامپوزيت پس از زينتر در دماي          بلوريفاز  

 درصـد   50در كامپوزيت حاوي    همچنين  . گزارش شده است  
 نيز پـس    ZBS درصد حجمي شيشه     50-حجمي كورديريت 
 فاز كورديريت كاملا از بين رفته و        C850°از زينتر در دماي     

اين نتيجه در مورد    . فاز گانيت در كامپوزيت متبلور شده است      
هرچنـد  . ]8[هاي آلومينايي نيز صادق بوده اسـت        كامپوزيت

ا فازهاي سراميكي مذكور تـا       ب ZBSسازوكار واكنش شيشه    
روشني مورد بحث قرار نگرفته است اما با توجـه بـه            كنون به 

هـاي  نتيجه به دسـت آمـده در پـژوهش حاضـر و پـژوهش             
رسـد فازهـاي سـراميكي حـاوي        ، به نظر مـي    ]5-8[پيشين  

اكسيدهاي آلومينيوم و سيليسيم بيشتر در معرض واكنش بـا          
  .شيشه بوروسيليكات روي هستند

تعيين دقيق دماي تشكيل فاز گانيت، از پودر كامپوزيـت          براي  

 درصد حجمي شيشه قبل از زينتـر، آنـاليز حرارتـي            50حاوي  
DTA          آورده  6 به عمل آمد كه گرمانگاشت مربوطه در شكل 

 ºC880 و   595در اين شكل دو دمـاي مشخـصه         . شده است 
 كه پيش از اين در تحليـل رفتـار          ºC595دماي  . مشهود است 

دهنـده دمـاي     يشه انتخابي به آن اشاره شـد، نـشان        حرارتي ش 
 نيز  ºC880شوندگي ديلاتومتري اين شيشه و دماي       نقطه نرم 

  .مربوط به پيك گرمازاي رخ داده در اين دما است
براي تحليل رفتار حرارتي كامپوزيت در ايـن پيـك گرمـازا،            

 كــه اتفــاق حرارتــي خاصــي در آن بــه نظــر ºC745دمــاي 
ب شد و پودر كامپوزيت مـورد بررسـي در          رسد نيز انتخا   نمي

 دقيقـه عمليـات     5 جداگانه به مدت     ºC880 و   745دو دماي   
هـا بلافاصـله از كـوره        دقيقه، نمونـه   5در پايان   . حرارتي شد 

 قبـل از دمـاي      بلـوري خارج شده و با هدف تعيين فازهـاي         
 تحـت آزمـون پـراش       ºC880پيك گرمازا و در دماي پيـك        

 7ت كـه نتـايج حاصـل در شـكل           پرتوهاي ايكس قرار گرف   
  .نشان داده شده است

  
  )پيش از زينتر( درصد حجمي شيشه 50 از كامپوزيت حاوي DTAگرمانگاشت آزمون حرارتي  -6 شكل
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    درصد حجمي شيشه عمليات حرارتي شده50الگوهاي پراش پرتوهاي ايكس از كامپوزيت حاوي  -7 شكل

  ºC880 و 745در دو دماي 

توان نتيجه گرفت كه     مي 7ل  با توجه به الگوهاي پراش شك     
، فـاز اصـلي مولايـت       )ºC745(در دماي قبل از پيك گرمازا       

 ، از شدت اين فاز شديدا كاسته شده         ºC880در دماي   . است
. ميزان قابل توجهي افزايش يافته است     و شدت فاز گانيت به    

تـوان گفـت كـه در دمـاي پيـك           با توجه به اين موضوع مي     
بـا  . گيـرد فاز گانيت صورت مـي     تبلور موثر    ºC880گرمازاي  

 مربوط بـه دو     XRDمقايسه شدت فاز مولايت در الگوهاي       
شود كه در نمونه زينتـر شـده         ديده مي  ºC950 و   880دماي  

ــاي  ــل  ºC950در دم ــزان قاب ــه مي ــت ب ــاز مولاي ، شــدت ف
اين موضوع احتمالا ناشـي از تبلـور        . اي بيشتر است  ملاحظه

زمـان در نتيجـه انحـلال    مجدد فاز مولايت با افزايش دما و    
 و يا رشد صـفحات      SiO2جزئي گانيت در فاز شيشه غني از        

 .كريستالوگرافي فاز مولايت در نتيجه افزايش دما است

 تصاوير ريزساختار كامپوزيت بهينه اچ نشده پس از         8در شكل   
الف، -8مطابق شكل   . شود مشاهده مي  ºC950زينتر در دماي    

هـايي بـا ابعـاد      ور تخلخـل  در ريزساختار اين كامپوزيـت حـض      
 ميكرون مشهود است كه به كامل نشدن فراينـد          100بيشينه  

بررسي ريزساختار . گرددزينتر در مرحله عمليات حرارتي باز مي
) ب-8شـكل   (هاي بازگـشتي     اين نمونه با استفاده از الكترون     

مويد حضور دو ناحيه روشن و تيـره رنـگ ناشـي از اخـتلاف               
  .يي اين دو ناحيه استموجود در تركيب شيميا

با هدف تعيين تركيب شيميايي دو ناحيه تيره و روشن نشان           
اي عناصـر   ب، از آنـاليز توزيـع نقـشه       -8داده شده در شكل     

.  اســتفاده شــد9روي، آلــومينيم و سيليــسيم مطــابق شــكل 
براساس اين شكل نواحي روشن در تصوير انتخابي، غنـي از           

.  غني از سيليسيم هستند    رنگروي و آلومينيوم و نواحي تيره     
رسد كـه نـواحي روشـن و        با توجه به اين نتيجه، به نظر مي       

هاي بازگشتي  تيره در تصاوير تهيه شده با استفاده از الكترون        
ترتيب مربوط به فاز گانيت و فـاز شيـشه بـه جـا مانـده از                 به

  .تبلور باشند
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   ب    الف 
  ):اچ نشده (ºC950 ي شده در دماينتر و زيشه شي درصد حجم50 ي حاويت كامپوزيزساختارر -8 شكل

   شدهيش از سطح پولي بازگشتيها  الكترونيرتصو) ب( و يه ثانويها  الكترونيرتصو) الف(

   

   
  ºC950 درصد حجمي شيشه و زينتر شده در دماي 50نقشه توزيع عناصر در ريزساختار كامپوزيت اچ نشده حاوي  -9 شكل
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ه پس از اچ شـيميايي بـه        در ادامه ريزساختار كامپوزيت بهين    
 ثانيــه بررســي شــد و بــراي تعيــين تركيــب 20 و 10مــدت 

اي تركيـب   شيميايي فازهـاي مـورد بررسـي از آنـاليز نقطـه           

 آورده  10نتيجه اين بررسي در شـكل       . شيميايي استفاده شد  
  .شده است

   ب الف 

   د ج 
   :پس از اچ شيمياييºC950ماي  درصد حجمي شيشه و زينتر شده در د50ريزساختار كامپوزيت حاوي  -10 شكل

    ثانيه20به مدت ) ب( ثانيه 10به مدت ) الف(
  اي از فاز زمينهآناليز شيميايي نقطه) د(شكل اي از بلورهاي منشوريآناليز شيميايي نقطه) ج(

الف در ريزساختار كامپوزيـت اچ شـده بـه          -10مطابق شكل   
  ثانيه، حـضور بلورهـاي منـشوري شـكل بـا ابعـاد             10مدت  

 ميكرون مشهود است كه پراكندگي يكنـواختي        2كوچكتر از   
منظور از فاز زمينـه فـاز خاكـستري         . در بستر فاز زمينه دارند    

ب -10در شـكل    ) بـا علامـت ضـربدر     (رنگ مشخص شده    
است كـه بلورهـاي منـشوري شـكل در داخـل آن گـسترده         

شود افـزايش   همانطور كه در اين شكل مشاهده مي      . اند شده

 ثانيه، حذف محسوس فاز شيـشه و        20يايي به   زمان اچ شيم  
 را بـه دنبـال داشـته        بلوريامكان رصد بهتر مورفولوژي فاز      

با توجه به ارزيابي تركيـب شـيميايي نـواحي انتخـاب            . است
تـوان دريافـت    الف، مي -10شده با علامت ضربدر در شكل       

شـكل نزديكـي زيـادي بـه تركيـب          كه بلورهـاي منـشوري    
رنـد درحاليكـه فـاز زمينـه مـاهيتي          شيميايي فـاز گانيـت دا     

 منشوري شكل به گانيت     بلورياز اين رو فاز     . سيليكاتي دارد 
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. و فاز زمينه به شيشه به جا مانـده از تبلـور نـسبت داده شـد          
لازم به ذكر است كه عليرغم حضور انـدك فـاز مولايـت در         

، در XRDكامپوزيت مورد بررسي با استناد به نتـايج آزمـون          
ار اثري از اين فاز احتمـالا بـه دليـل مقـدار             بررسي ريزساخت 

بايـد توجـه داشـت هرچنـد در تهيـه           . اندك آن يافتـه نـشد     
 درصـد حجمـي     50كامپوزيت بهينه، از مولايـت بـه ميـزان          

استفاده شده است، ولي بخش عمده مولايـت همـانطور كـه            
پيشتر نيز به آن اشاره شد صرف واكنش با فاز شيشه زمينـه             

هاي دي  ، ويژگي 1در جدول   . شده است و تشكيل فاز گانيت     
پس از  ºC950الكتريك كامپوزيت بهينه زينتر شده در دماي        

  . گيري در فركانس امواج مايكروويو آورده شده استاندازه
هاي مايكروويو دي الكتريك كامپوزيت  ويژگي -1 جدول

   درصد حجمي شيشه50حاوي 
  5/4  نفوذپذيري دي الكتريك

  GHz(  76/11(فركانس تشديد 

  0025/0  فات دي الكتريكتل

  GHz(  4704(فاكتور كيفيت 

توان دريافت كه فركانس تـشديد كامپوزيـت         مي 1از جدول   
در محدوده فركانس امواج مـايكروويو      ) GHz 76/11(بهينه  

)GHz300-MHz300 (ــرار دارد ــه   . ق ــه اينك ــه ب ــا توج ب
هاي دي الكتريك مـورد اسـتفاده در فنـاوري پخـت             زيرپايه

 12ها از نفوذپذيري دي الكتريك كمتـر از         همزمان سراميك 
باشند، نفوذپذيري دي الكتريك كامپوزيت مورد      برخوردار مي 

از آنجايي كه   . كندبررسي خللي به لحاظ كاربردي ايجاد نمي      
الكتريـك   ترتيب از نفوذپذيري دي   دو فاز مولايت و گانيت به     

، علت كاهش نفوذپـذيري     ]12-13[ برخوردارند   8 و   6حدود  
 8توان به وجود حـدود      الكتريك كامپوزيت مذكور را مي    دي  

كاهش نفوذپـذيري دي    . درصد تخلخل باز در آن نسبت داد      
الكتريك كامپوزيت نسبت به فازهاي موجود در آن به علـت           

هـاي الكتريكـي بـه لحـاظ      افزايش سرعت پخـش سـيگنال     
، هرچند وجـود تخلخـل در       ]4[شود  كاربردي مثبت تلقي مي   

الكتريـك كـاهش همزمـان نفوذپـذيري دي         هاي دي   نمونه
ــزايش تلفــات دي الكتريــك را در پــي دارد  . الكتريــك و اف

عليرغم وجود تخلخل در كامپوزيت بهينـه، فـاكتور كيفيـت           
كامپوزيت مذكور جهت كاربرد در فناوري پخت همزمان كم         

  .كندعنوان يك زيرپايه دي الكتريك كفايت ميدما به

  گيري نتيجه -4
صـورت زيـر    تـوان بـه   پژوهش حاضر را مـي    نتايج حاصل از    

  :خلاصه نمود
 50هاي ساخته شده، كامپوزيت حـاوي       در بين كامپوزيت   -

درصد حجمي شيـشه از بهتـرين رفتـار زينترپـذيري در            
عنوان كامپوزيت بهينه    برخوردار است و به    ºC950دماي  

 .شوددر اين پژوهش معرفي مي

شي بـوده و    سازوكار زينتر كامپوزيت بهينـه از نـوع واكن ـ         -
فازهاي نهايي شامل مولايت و گانيت پراكنده در زمينـه          

فاز گانيت حاصل واكنش مولايت با شيـشه        . شيشه است 
ZBS             بوده و تشكيل آن به كاهش قابـل ملاحظـه فـاز 

 .انجامدمولايت در كامپوزيت مي

بر اساس بررسـي ريزسـاختار كامپوزيـت بهينـه، گانيـت             -
 نمونه داراي مورفولوژي     غالب در اين   بلوريعنوان فاز    به

.  ميكـرون اسـت    2شكل و با ابعـاد كـوچكتر از         منشوري
عنـوان فـاز    عليرغم شناسايي مولايت در ايـن نمونـه بـه         

 فرعي، در تصاوير ريزساختار اثري از ايـن فـاز بـه             بلوري
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 .دليل مقدار كم آن مشاهده نشد

با توجه به فركانس تشديد در محدوده امواج مـايكروويو،           -
 و فـاكتور    12وذپذيري دي الكتريـك كمتـر از        داشتن نف 
، كامپوزيت بهينه زينتر شده در دماي       GHz4704كيفيت  

ºC950  هاي دي الكتريك قابل قبـولي جهـت         از ويژگي
عنـوان يـك زيرپايـه دي الكتريـك در فراينـد            كاربرد به 

  .ها برخوردار استدماي سراميكپخت همزمان كم
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 بدون سرب يزوسراميك رفتار الكتروتنگش در پيبررس
(Ba0.85Ca0.15)(Zr0.1Ti0.9)O3 
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    10/12/1394: دريافت
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    :كليد واژه

ــراميك؛پ ، BZT-50BCT يزوســـ
ــر،ز ــواص فروالكترينتـ ــك، خـ  يـ

  الكتروتنگش

  

  كـه بـا      O3(Ti0.7Zr0.3)(Ba0.8Ca0.2)هاي بـدون سـرب      كدر اين پژوهش رفتار الكتروتنگش پيزوسرامي     
 ي دمــايي محـدوده  هــا درايــن سـراميك . اسـتفاده از روش زينتـر حالــت جامـد تهيــه شـدند، بررســي شـد     

°C1550-1350    ها مطالعـه شـد     ساعت زينتر شدند و نقش دماي زينتر بر رفتار الكتروتنگش آن           4 به مدت .
و ميكروسـكوب   ) X) XRDي  هـاي پـراش اشـعه     هـا بـا اسـتفاده از روش       فازهاي بلوري و ريزساختار نمونه    

ميدان در  -ميدان و قطبش  -س كرنش يهاي هيسترز مطالعه شدند و از اندازه گيري منحني      ) SEM(الكتروني  
بـر اسـاس نتـايج بدسـت آمـده، بـراي            . ي ضرايب الكتروتنگش استفاده شـد     دماهاي مختلف براي محاسبه   

ي كمتـر در دمـاي      مانـده  با داشتن كرنش موثر بيشتر و قطبش بـاقي         C1350°اي  ي زينتر شده در دم     نمونه
ــري   ــدازه گي ــوري   (C100°ان ــاي ك ــالاتر از دم ــرا ) ب ــرين ض ــروتنگش يبزرگت   و m4/C2 058/0ب الكت

m2/V216-10×1/6 M33=          حاصل شد كه از مقاديرگزارش شده براي تركيب BZT-50BCT   بزرگتر بـوده و 
  .نمايد سرب مييهاي الكتروتنگشي بر پايهت با انواع تركيباين تركيب را قابل رقاب

  

  مقدمه -1
ــرب   تركيـــب ــات سـ ــات زيركونـ ــه تيتانـ ــر پايـ ــاي بـ   هـ

((Pb(ZrxTi1-x)O3, PZT)به خاطر خواص پيزوالكتريك و  
ــواد   ــان م ــشترين كــاربرد را در مي الكترومكــانيكي عــالي بي

بـه خـاطر سـمي     . انـد هاي اخير داشـته   پيزوالكتريك در سال  
هـاي  هـاي زيـست محيطـي، تـلاش       بودن سرب و نگرانـي    

هاي بدون سـرب بـا خـواص        اي براي يافتن تركيب   گسترده
كـه  علـي رغـم ايـن     . ]1[الكتريكي مشابه انجام گرفته است      

 اولين تركيـب پيزوالكتريـك   (BaTiO3, BT)تيتانات باريم 
 معرفـي شـد     1940-43هـاي   بدون سرب است كه در سـال      

ــال]2[  ــ، در س ــاي اخي ــه   ه ــات ب ــم مطالع ــشترين حج ر بي
 (NbO3(K,Na))پتاسيم  -هاي قليايي سديم  هاي نايوبات  خانواده

 اختـصاص يافتـه     (TiO3(Bi,Na))سـديم   -و تيتانات بيسموت  
با اين كه اين دو گروه از خواص پيزوالكتريك بهتـري           . است

باشـند، همچنـان در     نسبت به تيتانـات بـاريم برخـوردار مـي         
 خـواص پيزوالكتريـك     PZT پايـه    هاي بـر  مقايسه با تركيب  

  .]3[دهند  تري از خود نشان ميضعيف
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-TiO3-x(Ba,Ca)TiO3) BZT(Ba,Zr)محلــول جامــد   

xBCT ( اده تيتانات باريم، تركيب نوپايي است كه بـا         از خانو
 ـ بـه    PZTداشتن خواص پيزوالكتريك معادل با       ك رقيـب   ي

. ل شـده اسـت    يهاي پايه سرب تبد   جدي براي پيزوالكتريك  
يــابي بــه خــواص دي الكتريــك،  در دســت1 رن وليــوكــار 

ــب    ــراي تركي ــه ب ــل توج ــك قاب ــك و فروالكتري پيزوالكتري
(Ba0.8Ca0.2)(Ti0.7Zr0.3)O3ي، مــوج جديــدي در توســعه 

 بـدون سـرب ايجـاد       يپژوهش در اين خانواده از تركيب ها      
دند كه ضرايب الكتـروتنگش  بعضي از محققين معتق .]4[كرد

بزرگ و رفتـار پيزوالكتريـك ذاتـي عامـل افـزايش خـواص              
؛ ايـن در    ]5[باشد   مي BCZTهاي  پيزوالكتريك در سراميك  

ــر     ــي اث ــر ذات ــه گروهــي ديگــر بخــش غي ــالي اســت ك ح
كتريك و عواملي چون نرم شدگي الاسـتيك، قطـبش          پيزوال

 بزرگ و انرژي ناهمسانگرد كوچك در اطراف ناحيـه          پسماند
  .]6[دانند  مرزي چند فازي را دليل اين رفتار مي

الكترومكانيكي بنيـادي در مـواد       ي يك پديده  2الكتروتنگش
باشد و به صورت كرنش القـايي       ها مي عايق يا دي الكتريك   

)S (        در اثر اعمال ميـدان الكتريكـي)E (     يـا قطـبش)P(  كـه
  :شودمتناسب با مجذور ميدان يا قطبش است، تعريف مي

S=Q.P2=M.E2 

 از  . ضـرايب الكتـروتنگش هـستند      M و   Qكه در اين رابطه     
 4تنگش يـك خاصـيت تانـسوري مرتبـه          جا كـه الكتـرو    آن
  .]7[شودهاي بلوري ديده ميباشد، در تمام تقارن مي

كتريـك  در مواد فروالكتريك با ساختار پروسكايت، اثر پيزوال       
وابسته به رفتار الكتروتنگش، قطـبش خودبـه خـود و پاسـخ             

  
1 Liu & Ren  
2 Electrostriction 

بر اين اساس بخـش ذاتـي ضـريب         . الكتريك ماده است   دي
  :شود به صورت زير تعريف ميd33پيزوالكتريك 

d33=2PSε33Q33 

 قطـبش   PS ضريب بار پيزوالكتريـك،      d33كه در اين رابطه،     
ــود  ــه خ ــك و 33ε، يخودب ــت دي الكتري ــريب Q33 ثاب  ض

ي جــاف، در طبــق گفتــه . ]5[باشــد روتنگش مــيالكتــ
الكتروتنگش تغيير طول ايجـاد شـده در اثـر اعمـال ميـدان              
الكتريكــي مــستقل از علامــت ميــدان بــوده و در مقابــل در 

هـاي  ميدان(ي الاستيك   ر ناحيه پيزوالكتريسيته، تغيير ابعاد د   
ي رابطـه ) Ecالكتريكي خيلي كوچكتر از ميدان پسماندزداي  

خطي با ميدان دارد و با تغيير جهت ميدان جهت تغيير طول            
هاي كرنش القايي با ميدان در ميدان     . ]8[شود  نيز عوض مي  

ي دمـــايي بزرگتـــر از ميـــدان پـــسماندزدا و در محـــدوده
جه ماهيتـاً   فروالكتريك نيز مستقل از علامت ميدان و در نتي        

در مقايسه با اثر پيزوالكتريك،     . باشداز نوع الكتروتنگشي مي   
: دار است كه عبارتنـد از     راثر الكتروتنگش از چند مزيت برخو     

هـاي  اتلاف هيسترزيس بسيار كوچك، حتي در فركـانس       -1
نداشتن پيرشدگي با زمان و قطـبش زدايـي كـه بـه             -2بالا،  

هـاي  پاسخ-3باشد،  علت عدم نياز به فرايند قطبي كردن مي       
  .]9[بسيار سريع 

 قابـل مقايـسه بـا       BCZTهاي  ثابت دي الكتريك سراميك   
 در  يباشد، اما مقدار قطبش خودبـه خـود        نرم مي  PZTانواع  

هـا كمتـر از مقـادير گـزارش شـده           اين دسته از فروالكتريك   
ــواع  ــراي ان ــيPZTب ــد  م ــراي µC/cm220(باش -BZT ب

50BCT     در مقايسه با µC/cm235    براي تركيب PZT  نوع 
P5H .( هـاي    و همكاران بـر روي تركيـب       لي طبق مطالعات

، يكي از دلايل ضرايب پيزوالكتريك      BZT-xBCTمختلف  
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 نـرم   PZT، كه قابل مقايسه با انـواع        BCZTبزرگ تركيب   
ي آن اسـت كـه      باشد، ضريب الكتروتنگش قابل ملاحظه    مي

نمـودار شـكل    . ]5[باشد   بيشتر مي  PZTهاي  از انواع تركيب  
 و  PZT را با    BZT-xBCT ضرايب الكتروتنگش تركيبات     1

تيتانـات  -محلول جامد بدون سرب تيتانات بيـسموت سـديم        
  .كندمقايسه مي) BNT-BT(باريم 

  
  هاي   تركيبQ33ضرايب الكتروتنگش  -1 شكل

BZT-xBCT با انواع  در دماهاي مختلف در مقايسهPZT و 
BNT-BT . 5[برگرفته از مرجع شماره[.  

 BZT-xBCTهــاي ضــريب الكتــروتنگش بــزرگ تركيــب
ضرورت بررسي كاربردهاي الكتروتنگشي اين مـاده را بيـان          

 شـده، تـاكنون مطالعـات       هـاي انجـام   طبق بررسـي  . كندمي
 BZT-xBCTهاي  اندكي بر روي رفتار الكتروتنگش تركيب     

 و همكاران رفتار الكتـروتنگش را در        فاي. گزارش شده است  
 Ba(ZrxTi1-x)O3–0.5(Ba0.75Ca0.25)TiO3هاي  سراميك

 گــزارش x=25/0 را بــراي Qبررســي و بيــشترين ضــريب 
 و همكاران نيز اثر الكتروتنگش را در تركيب         لي. ]10[كردند  

BZT-50BCT 3+اتمــي % 2 و 1 دوپ شــده بــا مقــاديرFe 
 تاثيري  Fe2O3ها اضافه كردن    طبق نتايج آن  . بررسي كردند 

 نداشت ولـي بـه علـت كـاهش دمـاي          Qبر افزايش ضريب    
هاي دمـاي محـيط و ثابـت دي الكتريـك           زديكيكوري تا ن  

هـا در نزديكـي دمـاي كـوري، ضـرايب           بزرگ ايـن تركيـب    
 دوپ شـده    BZT-50BCT بزرگي براي    M33الكتروتنگش  

  . ]5[ بدست آمد 3Fe+با 
ــن  ــژوهشدر ايـ ــرامپـ ــاي يك، سـ  در BZT-50BCTهـ
 زينتر شدند و تاثير     C1550-1350°ي دمايي وسيع     محدوده

دماي زينتر بر رفتار فروالكتريك و ضرايب الكتروتنگش اين         
 M33 و  و   Q33ضرايب الكتـروتنگش    . ها بررسي شد  سراميك

سـهم   ها در دماهـاي مختلـف محاسـبه گرديـد و          اين نمونه 
كتروتنگش جدا شد از اليكرنش پيزوالكتريك به طور كم .  

  هاي تجربي فعاليت -2
 با استفاده از روش متداول سنتز حالت جامد         BCZT تركيب

ي مورد استفاده كـه همگـي متعلـق بـه           مواد اوليه . تهيه شد 
ــركت  ــد ازAlfa-Aesarش ــد، عبارتن ــاريم :  بودن ــات ب كربن

%) 6/99(، اكسيد تيتانيوم    %)5/99(، كربنات كلسيم    %)8/99(
پس از توزين مواد اوليه مطابق      %). 5/99(وم  و اكسيد زيركوني  

، كه از ايـن  O3(Zr0.1Ti0.9) (Ba0.85,Ca0.15)فرمولاسيون  
شود، مخلوط سـازي     از آن ياد مي    BCZTپس تحت عنوان    

و خردايش درون ظروف استوانه اي پلي اتيلني با اسـتفاده از            
 سـاعت   5هاي زيركونيايي و در محيط اتانول به مـدت          گلوله

سپس محتويات ظروف در خشك كـن بـا دمـاي           . دانجام ش 
°C90  ســاعت خــشك شــدند و فراينــد    24 بــه مــدت 

 سـاعت انجـام     3 به مـدت     C1300° در دماي    كردن  كلسينه
يك مرحله خردايش مجدد بر روي پودرهاي حاصـل از          . شد

 پودرهاي سنتز شده با اعمال فـشار   . انجام شدكردن كلسينه
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 و ضـخامت حـدود   mm10هايي با قطر اوليه به شكل قرص  
mm5/1 سپس با استفاده از دستگاه اعمال فشار . تهيه شدند

 CIP 100 E, Paul-Otto Weber(ايزواسـتاتيك سـرد   

GmbH, Remshalden, Germany( فـــشار نهـــايي ،
MPa300  هـاي  هـا در بوتـه    نمونـه . ها اعمـال شـد     بر نمونه

زيركونيايي درپوشيده با اسـتفاده از مقـدار كـافي پـودر فـدا              
ــه  ــا در محــدوده شــونده از جــنس همــان نمون ــايي ه ي دم

°C1550-1350  ساعت زينتر شدند4به مدت .  
هـا بـا    تهيه و چگالي آن    mm1هايي با ضخامت نهايي     نمونه

شناســايي . اســتفاده از روش ارشــميدس انــدازه گيــري شــد
ساختار بلوري فازهاي موجود بـا اسـتفاده از تكنيـك پـراش             

با ) X) D8 Advance, Bruker Inc., Germanyي اشعه
 ثانيـه  1 و زمـان نگهـداري   2/0°هـاي   ، گـام Cu kαتابش 

 فازهـاي  X-pert high scoreانجام و به كمك نـرم افـزار   
بـا اسـتفاده از     . هـا ارزيـابي شـد     موجود و ساختار بلـوري آن     

 ,SEM) XL 30 FEGميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي    

Philips Cor-poration(  هـاي  نـه سطوح پوليش شـده نمو
ها بـر   ي دانه موجود مورد بررسي قرار گرفت و ميانگين اندازه       

 دانه با استفاده از     200مبناي ميانگين طول برخورد از حداقل       
گيـري   بـه منظـور انـدازه     .  محاسـبه گرديـد    Linceنرم افزار   

ها با اسـتفاده از خميـر نقـره         خواص الكتريكي، سطوح نمونه   
ن از اتصال اهميـك در      الكترودگذاري و براي حصول اطمينا    

تغييرات . دهي شدند   ساعت حرارت  1 به مدت    C400°دماي  
 3تـاور -ريقطبش و كرنش با ميدان الكتريكي توسط مدار سا        

اصــلاح شــده و مجهــز بــه يــك سنــسور جابجــايي نــوري 
)Model D63, Philtec Inc., Annapolis, USA (  بـا

  
3 Sawyer Tower 

هـاي مثلثـي يـك قطبـي و دو قطبـي             استفاده از از سيگنال   
kV/mm3     هرتز انجـام گرفـت و تغييـرات         1 و در فركانس 

 با استفاده از دستگاه تجاري      P-E و   S-Eهاي  دمايي منحني 
) aix-ACCT, Germany(ارزيابي خـواص پيزوالكتريـك   

نمودارهاي تغييرات نفوذپـذيري بـا دمـا بـا          . اندازه گيري شد  
 Precision LCR(اسـتفاده از دسـتگاه امپـدانس آنـالايزر     

Meter 4192A, Hewlett-Packard, California, 

USA (  مجهز به يك كوره باكسي دقيـق)LE 4/11/R6, 

Nabertherm GmbH, Lilienthal, Germany ( در
ــب     ــه ترتي ــسي ب ــايي و فركان ــدوده دم  و C200-25°مح

Hz106-1/0 انجام شد . 

   و بحثنتايج -3
ي  مربـوط بـه نمونـه      x ي الگـوي پـراش اشـعه      a-2شكل  

BCZT  ي دماهاي زينتـر      در محدوده   زينتر شده°C1550-
ها بر اساس الگوي پـراش      تمام پيك . دهد را نشان مي   1350

استاندارد تيتانات باريم با ساختارهاي تتراگونال، رمبوهـدرال        
 m2A و   mm4p  ،m3Rهـاي فـضايي     و ارتورمبيك با گروه   

شـود، ايـن    طور كه مشاهده مـي    همان. انديابي شده مشخصه
 پروسكايت خالص تشكيل شده و هيچ فاز        ها همگي از  نمونه
در شكل داخلي به منظـور   .شوداي در آن مشاهده نميثانويه

ي ساختار، الگوي پـراش     مشخصههاي  تر پيك بررسي دقيق 
 بسط داده شـده اسـت و شـكافت ايـن            44-47°در محدوده   

 در دمـاي  BCZTها مويد اين مطلب است كه تركيـب   پيك
بـي كـه طبـق گزارشـات قبلـي          اتاق از سـاختارهاي غيرمكع    
 يـا فـاز ميـاني       ]11[تتراگونـال   -تركيب فازهاي رمبوهـدرال   

 . باشند، تشكيل شده است مي]12[اورتورمبيك 
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هـاي    نسبي سراميك  چگالي روند تغييرات    b-2نمودار شكل   
BCZT      در محدوده دماي زينتر °C 1550-1350    را نـشان 

شود، در پايين   همان طور كه در اين شكل ديده مي       . دهدمي
% 93، چگالي نسبي حـدود      C1350°ترين دماي زينتر يعني     

 C1450°يش دماي زينتر تا     باشد كه با افزا    تئوري مي  چگالي

دليل اين رفتـار پيـشي گـرفتن        .  مجدداً كاهش يافت   چگالي
  .باشدفرايند رشد دانه از تراكم در دماهاي بالاي زينتر مي

 خـالص در    BCZTهـاي    مربـوط بـه نمونـه      SEMتصاوير  
 مشاهده  3 در شكل    C1550-1350°ي دماي زينتر     محدوده

  .شودمي

  
   در دماهاي زينتر مختلف، BCZTهاي  سراميكX ي الگوهاي پراش اشعه )a( -2 شكل

)b( هاي نمودار تغييرات چگالي با دماي زينتر براي سراميكBCZT  

  
تصاوير با استفاده از . c(°C1550( و 1450)a(1350 ،)b(  در دماهاي زينترBCZTهاي   نمونهSEMتصاوير  -3 شكل
طيف . اند ثبت شده) orientation-contrast imaging(يري هاي برگشتي و تصويربرداري با استفاده كانتراست جهت گ الكترون

.باشد ها مي هاي متفاوت دانه هاي خاكستري نشان دهنده جهت گيري رنگ
  

ا كـه  ج ـ هاي برگـشتي ثبـت شـدند و از آن     الكترون شناساگرها و با اسـتفاده از      ي نمونه اين تصاوير از سطوح پوليش شده     
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هــا انجــام نــشده،  بــر روي نمونــه4فراينــد ســونش حرارتــي
هـا ارائـه    هاي متوسط نمونـه   ي دانه اطلاعات دقيقي از اندازه   

شـود،  هـا ديـده مـي      همان طور كه در ايـن شـكل       . دهندمي
 متخلخـل اسـت و بـا        C1350°ي زينتر شده در دماي      نمونه

 به علـت كـم شـدن مقـدار          C1450°افزايش دماي زينتر تا     
ود رسـيد و  هاي نمونه، چگالي بـه بيـشينه مقـدار خ ـ       تخلخل

هـا و بـه همـراه آن بـزرگ          سپس با بزرگ شدن بيشتر دانـه      
  .ها، چگالي مجدداً كاهش يافتشدن تخلخل

نمودارهاي تغييرات قطبش و كرنش با ميـدان الكتريكـي در           
با افـزايش   .  نشان داده شده است    4 در شكل    5حالت دوقطبي 

بـه مقـدار جزئـي افـزايش        ) Pr(دماي زينتر قطبش پـسماند      
امـا  . به بيشينه مقدار خـود رسـيد      C1550°ر دماي   يافت و د  

 بـه بيـشينه     C1450°نمودارهاي پروانه اي كرنش در دماي       
مقدار كرنش رسيد و با افـزايش بيـشتر دمـاي زينتـر مقـدار               
كرنش بيشينه كاهش يافت؛ به طـوري كـه كمتـرين مقـدار             

از طرفـي   . به دسـت آمـد    C 1550°كرنش بيشينه در دماي     
اي  كه در انتهاي نمودارهاي پروانه    ) Sr(مقدار كرنش پسماند    

شود، با افزايش دماي زينتر به صورت سيـستماتيك         ديده مي 
 بـه ترتيـب     Sr و   Prبا توجه به اينكـه مقـادير        . افزايش يافت 
ي شدت رفتار فروالكتريـك و پيزوالكتريـك در         نشان دهنده 

باشند، با افزايش دماي زينتـر و زيـاد شـدن مقـادير             ماده مي 
ــبش و  ــك و  قطـ ــيت فروالكتريـ ــسماند خاصـ ــرنش پـ كـ

  .يابدپيزوالكتريك افزايش مي

  
4 Thermal etching 
5 Bipolar 

  

  
 )a(نمودارهاي تغييرات خواص فروالكتريك  -4 شكل
ميدان در حالت دوقطبي و در -كرنش)b(ميدان، -قطبش

  .Hz1فركانس 

ي ضرايب الكتروتنگش در    هاي مختلفي براي محاسبه   روش
-S يـا    S-Pهاي  با رسم منحني  . ]7[مقالات ذكر شده است     

P2تــوان ضــريب  هــاي تجربــي مــي   و قــرار دادن داده
 نمودارهاي تغييرات   5شكل  .  را محاسبه كرد   Qالكتروتنگش  

ي دماي محيط تـا     درمحدوه ) S-P(كرنش بر حسب قطبش     
 در سـه  BCZTهـاي  بعد از دماي كوري مربـوط بـه نمونـه       

  .كنددماي مختلف زينتر را با هم مقايسه مي
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   در دماهاي زينتر BZT-50BCZهاي  اندازه گيري شده در دماهاي مختلف براي نمونهS-Pنمودارهاي  -5 شكل

)a(1350 ،)b(1450 ،)c(°C1550 و )d ( نمودار تغييرات ضرايب الكتروتنگشQ33هاي  نمونهBCZTبا دماي زينتر .  

ــا توجــه بــه اينكــه بخــشي از كــرنش القــايي در مــاده  ي ب
ريك به ماهيـت پيزوالكتريـك بـودن مـاده مربـوط            پيزوالكت

باشـد، لازم اسـت سـهم كـرنش القـايي در اثـر حركـت                 مي
ها و همچنين گـذارهاي فـازي القـايي بـا           هاي سامان ديواره

براي اين منظـور    . ميدان الكتريكي از الكتروتنگش جدا شوند     
 در دماهــاي بيــشتر از دمــاي كــوري و در S-Pنمودارهــاي 

يكي بزرگ، نزديك ميدان اشباع كه حركت       هاي الكتر ميدان
  هـا بـه حـداقل رسـيده        هـا و كليـدزني آن     هاي سامان ديواره

  همـان طـور كـه در نمـودار         . ]5[شونداست، اندازه گيري مي   

يين تـرين دمـاي زينتـر       شـود، در پـا     مشاهده مي  d-5شكل  
، بيشترين ضرايب الكتروتنگش بدست آمـده       C1350°يعني  
ي قابل توجـه وابـستگي دمـايي كمتـر ضـرايب            نكته. است

ي زينتر شده در اين دما در مقايسه بـا          الكتروتنگش در نمونه  
باشد كـه يـك مزيـت بـراي ايـن نمونـه             دو دماي ديگر مي   

جـا  ، از آن  ]7[ و همكاران    ليي  طبق گفته . شودمحسوب مي 
فروالكتريك - به گذارهاي فازي فروالكتريك    Q33كه ضريب   

پارا الكتريك وابسته نبـوده، تغييـرات دمـايي         -و فروالكتريك 
در مقابل، ضـرايب دي الكتريـك و        . اين ضريب كمينه است   
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پيزوالكتريك ماده شديداً به دما و تركيـب شـيميايي وابـسته            
 . باشندمي

 در بررسي اثر الكتروتنگش در تركيب       ]13[ و همكاران    پارك
0.9Pb(Mg1/3Nb2/3)O3-0.1PbTiO3 بـــا جـــدا كـــردن 

كرنش القايي از اثر پيزوالكتريـك، سـهم اكتـروتنگش را در            
پاراالكتريــك بررســي -ي فــازي فروالكتريــكامتــداد ناحيــه

 Suni/(Puni)2ايـن محققـين از انـدازه گيـري نـسبت            . كردند
) نسبت كرنش تك قطبي به مجـذور قطـبش تـك قطبـي            (

 اسـتفاده   Qeffي ضـريب الكتـروتنگش مـوثر        براي محاسـبه  
ودارهاي تغييـرات كـرنش و قطـبش تـك           نم 7شكل. كردند

 زينتـر شـده در   BCZTهـاي  قطبي با دما مربوط بـه نمونـه   
همان طـور كـه مـشاهده       . دهددماهاي مختلف را نشان مي    

شود، با افزايش دما مقادير قطبش تـك قطبـي افـزايش            مي
رسـند و   يافته و در نزديكي دماي كوري به بيشينه مقدار مي         

در مـورد   . باشند كاهش همراه مي   مجدداً در دماهاي بيشتر با    
ي دمـايي   كرنش تك قطبي نيز روند نزولي در كل محـدوده         

ــشاهده مــي ــايي خــواص  . شــودم ــستگي دم ــت واب ــه عل ب
 و همچنين نزديـك شـدن بـه         BCZTفروالكتريك تركيب   

پارا الكتريك، مقادير كرنش و     -دماي گذار فازي فروالكتريك   
در دماهـاي   از آنجـا كـه      . يابدقطبش تك قطبي كاهش مي    

بالاي دماي كوري ماده در فاز پارا الكتريـك قـرار دارد، اثـر              
پيزوالكتريك به كمترين مقدار خود مي رسد و تمـام كـرنش     

توان به خاصـيت الكتـروتنگش نـسبت        اعمالي در ماده را مي    
  . داد

 زينتـر شـده در      BCZTي   نمونه 6مطابق نمودارهاي شكل    
°C1350       ز قطـبش تـك      در دماهاي نزديك دماي كـوري ا

همچنـين  . باشدي ديگر برخوردار مي   قطبي كمتر از دو نمونه    

ي مقدار كرنش تك قطبي در اين نمونه تقريبـاً بـا دو نمونـه         
كـه مقـدار ضـريب      بـا توجـه بـه ايـن         . باشـد ديگر برابر مي  

 معكوس و با كـرنش      يالكتروتنگش با مجذور قطبش رابطه    
 ضــرايب ي مــستقيم دارد، قطــبش كمتــر منجــر بــهرابطــه

در دماي اندازه   . الكتروتنگش بزرگتر در اين نمونه شده است      
 كه بزرگتـرين ضـريب الكتـروتنگش بدسـت          C100°گيري  

آمده است، علاوه بر مقدار قطـبش كـوچكتر مقـدار كـرنش             
 و  1450هـاي زينتـر شـده در دماهـاي          پسماند نيز از نمونـه    

°C1550  باشد و همين امر باعـث بزرگتـر شـدن           بزرگتر مي
  .دار ضريب الكتروتنگش در اين نمونه شده استمق

به منظور درك بهتر اثـر الكتـروتنگش و جـدا كـردن سـهم               
 و پـــاركپيزوالكتريـــك از آن، مطـــابق روش پيـــشنهادي 

ــراي  ــههمكــاران، ب ــر شــده در دمــاي BCZTي نمون  زينت
°C1350 هاي مختلف پيزوالكتريـك و الكتـروتنگش        بخش

 از هـم    7مطابق شـكل    خواص پيزوالكتريك و فروالكتريك     
شود، بـا    مشاهده مي  a-6همان طور كه در شكل      . جدا شدند 

افزايش دما و نزديك شدن به دماي كوري، قطبش پـسماند           
Pr  ــاده دارد، كــم  كــه حكايــت از خاصــيت فروالكتريــك م
باشـد ولـي     تدريجي مي  C70°اين كاهش تا حدود     . شود مي

ا كـاهش   پس از آن با نزديك شدن بيشتر به دماي كوري، ب          
 كـه   Puniاز طرفي، قطبش تك قطبي      . باشدشديد همراه مي  

باشـد، بـا    بيانگر قطبش القايي در اثر ميـدان الكتريكـي مـي          
يابد و پس از    افزايش دما تا نزديكي دماي كوري افزايش مي       

ايـن واقعيـت كـه بـا        . باشـد آن مجدداً با كاهش همراه مـي      
، قطـبش تـك قطبـي كـاهش         C80°كاهش دمـا از حـدود       

شـود، بيـانگر افـزايش      مانده زيـاد مـي    يابد و قطبش باقي    يم
شدت خاصيت فروالكتريك در دماهاي كمتر از دماي كوري         
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شـود كـه در دمـاي محـيط         همچنين مشاهده مـي   . باشدمي
 بزرگ، زياد   Pr به علت وجود     Pbi و   Puniاختلاف بين مقادير    

باشد، اما با نزديك شدن به دماي كوري اختلاف ايـن دو            مي

 تقريبـاً   Pbi و   Puni مقـادير    C80°قدار كم شده و از حـدود        م
  .برابر هستند

  

  
  نمودارهاي تغييرات  -6 شكل

)a(  قطبش تك قطبي و)b(  كرنش تك قطبي، و)C(  تغييرات ضرايب الكتروتنگش با دماي اندازه گيري در فركانسHz1

شود، رونـد تقريبـاً      مشاهده مي  b-7همان طور كه در شكل      
، كـرنش دو    )Suni(تغييرات كرنش تك قطبي     مشابهي براي   

 Srپـارامتر   . وجود دارد ) Sr(و كرنش باقي مانده     ) Sbi(قطبي  
باشـد و از    بيانگر ميزان خاصيت پيزوالكتريـك در مـاده مـي         

 از كمتـرين    C1350°ي زينتر شده در دمـاي       جا كه نمونه   آن
مقدار كرنش پسماند برخوردار است، در كل محدوده مقـادير          

Suni   و Sbi   همچنين وجود كرنش پسماند    .  تقريباً برابر هستند
ــد ســهم بيــشتر كــرنش ناشــي از    ــه موي كــم در ايــن نمون

  .باشدالكتروتنگش نسبت به كرنش پيزوالكتريك مي
 سهم پيزوالكتريسيته در كرنش و      ي به صورت كمa-8   شكل  

قطبش ايجـاد شـده در مـاده را در دماهـاي مختلـف نـشان                
 درجه كمتـر از دمـاي       10كه حدود    C80°در دماي   . دهد مي
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رسد باشد، سهم پيزوالكتريك به حداقل مي     كوري تركيب مي  
و در اين دما كرنش و قطبش القايي در ماده فقـط ناشـي از               

بـا  . باشـد اثر ميدان الكتريكي و خاصـيت الكتـروتنگش مـي         

 كه كمي بيشتر از دماي كوري       C100°افزايش دما در دماي     
 با شيب   Sr/Sbi و   15/0 به حدود    Pr/Pbiباشد، نسبت   ماده مي 

  . رسد مي01/0كمتر به تقريباً 

  
  نمودار تغييرات  -7 شكل

)a(  قطبش تك قطبي، دو قطبي و پسماند و)b(گيري كرنش تك قطبي، دو قطبي و پسماند با دماي اندازه  

  
ه گيري خواص نمودار تغييرات سهم پيزوالكتريك در كرنش القايي در ماده در دماهاي مختلف انداز )a( -8 شكل

  .C1350° زينتر شده در BCZT ينمودار تغييرات ضرايب الكتروتنگش موثر و دوقطبي براي نمونه) b(فروالكتريك، 

Qbi=Sbi/Pbi( مقادير ضرايب الكتروتنگش دوقطبي      b-8شكل  
2 (

Qeff=Suni/Puni(و ضــرايب الكتــروتنگش مــوثر   
ي  نمونــه)2

BCZT زينتــر شــده در دمــاي °C1350 مقايــسه را بــا هــم
 كـاملاً بـه     Puni و   Suniاز آن جا كه هـر دو پـارامتر          . كند مي

ميدان الكتريكي وابسته هستند و ماهيت پيزوالكتريك مـاده         

 را Qeffتوان ضـرايب الكتـروتنگش    ها نقشي ندارد، مي   در آن 
حتي در دماهاي خيلي كمتـر از دمـاي كـوري كـه مـاده در                

ايب الكتـروتنگش   حالت فروالكتريك قرار دارد، به عنوان ضر      
.ماده در نظر گرفت     همان طور كـه در ايـن شـكل مـشاهده            ً

 بـا شـيب زيـادي رو بـه          Qeffشود، با افزايش دما مقـدار       مي
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ي  در طـول محـدوده     Qbiكاهش است ولـي مقـدار ضـريب         
دمايي تقريباً ثابت بوده و حتي پس از دماي كوري افـزايش            

 و  Qeffب  بعلاوه اخـتلاف ضـراي    . دهدجزئي از خود نشان مي    
Qbi        باشد و ضرايب    در دماهاي كمتر از دماي كوري زياد مي

Sbi/Pbiالكتروتنگش محاسبه شده از     
 به ويـژه در دماهـاي       2

از . كمتر از دمـاي كـوري، كمتـر از مقـادير واقعـي هـستند              
 بـه علـت كمرنـگ شـدن اثـر           C80°طرفي، بعـد از دمـاي       

ــروتنگش    ــرايب الكت ــادير ض ــك، مق  Qbi و Qeffپيزوالكتري
بنابراين همان طور كه قبلاً نيـز گفتـه         . باشندتقريباً برابر مي  

ي دقيـق ضـرايب الكتـروتنگش و حـذف          شد، براي محاسبه  
كامل اثر كرنش ناشي از خاصيت پيزوالكتريك، بهتـر اسـت           

. ها در دماهاي نزديك دماي كوري انجـام شـود         اندازه گيري 
 ي ميـزان  قطبش القايي با ميـدان الكتريكـي نـشان دهنـده          

باشـد و   شان مـي   از حالت تعادلي   Bجايي اتمهاي مكان    جابه
ي تحـت ميـدان     بلـور ي  كرنش القايي ميزان اعوجاج شـبكه     

با كـاهش دمـا از دمـاي        . دهد را نشان مي   يالكتريكي اعمال 
، طـول   B، به علت كوچكتر شدن فضاي در اختيار اتم          يكور

ممــان دوقطبــي كــاهش يافتــه، بــه ازاي مقــدار ثابــت بــار 
از طـرف   . يابـد  كاهش مي  Puniيكي مقدار بردار قطبش     الكتر

ديگر، براي حفظ قطبش بـه ازاي واحـد ميـدان الكتريكـي،             

  . ]13[شود بزرگتر مي) Suni(كرنش ناشي از ميدان 
 يهـا   براي نمونه  M33 و   Q33 ضرايب الكتروتنگش    1جدول  

كــه در  C1550° و 1450، 1350 يزينتــر شــده در دماهــا
اند را  اندازه گيري شده  ) نزديكي دماي كوري   ( C 90° يدما

 مقــدار ضــريب بــا افــزايش دمــاي زينتــر. دهــدنــشان مــي
يابد، اما بـا افـزايش ثابـت دي          كاهش مي  Q33الكتروتنگش  

الكتريك ماده در دماهـاي نزديـك دمـاي كـوري، ضـرايب             
يابد، به طوري كه در      به شدت افزايش مي    M33الكتروتنگش  

 m2/V216-10×5/7ي  مقــدار قابــل ملاحظــهC90°دمــاي 
. بـه دسـت آمـد     C1450°ي زينتر شده در دماي      براي نمونه 

هـاي ريلكـسور    بق مطالعات انجام شـده، در فروالكتريـك       ط
 افـزايش   Bهـاي مكـان      با افزايش نظـم كـاتيون      Qضريب  

ي ميزان  جا كه اطلاعات زيادي درباره    ، اما از آن   ]14[يابد   مي
 در BCZTهــاي  در تركيــبBهــاي مكــان نظــم كــاتيون

هـاي پروسـكايت وجـود نـدارد،        مقايسه با ساير فروالكتريك   
تـوان لزومـاً بـه      دليل افزايش  خواص الكتـروتنگش را نمـي        

 ساختار پروسكايت در اين     Bهاي مكان   افزايش نظم كاتيون  
ررسي بنابر اين مطالعات بيشتري براي ب     . ها نسبت داد  تركيب

 .باشدمنشأ الكتروتنگش در اين مواد مورد نياز مي

  .  C90° در دماي BCZTهاي ي ضرايب الكتروتنگش سراميكخلاصه -1 جدول
ε33/ε0 Q33(m  (C°)  دماي كوري (C°)  دماي زينتر

4/C2) M33(×10-16) m2/V2 

1350 94 11627 058/0 1/6  

1450 94 13059 056/0 5/7 

1550 96 13672 049/0 2/7 
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  گيري نتيجه -4
ــراميك  ــژوهش پيزوسـ ــن پـ ــرب  در ايـ ــدون سـ ــاي بـ هـ

(Ba0.8Ca0.2)(Ti0.7Zr0.3)O3       با استفاده از روش سـراميكي
، ريزسـاختار و خـواص      چگالياثر دماي زينتر بر     . سنتز شدند 

بررسـي سـاختار    .  شـد  هـا مطالعـه   فروالكتريك اين سراميك  
فازهـاي  ، وجـود    Xي  فازها با استفاده از آناليز پـراش اشـعه        

. پروسكايت خالص بدون هيچ گونه فاز ثانويـه را تاييـد كـرد            
هاي قابـل توجـه     رفتار الكتروتنگش به عنوان يكي از ويژگي      

هاي زينتر شده در دماهاي      در نمونه  BZT-xBCTتركيبات  
مختلف به دقت بررسي و ضرايب الكتـروتنگش در دماهـاي           
ــري شــدند و در نهايــت ســهم كــرنش   ــدازه گي مختلــف ان

 در  .زوالكتريك از كرنش القايي از الكتـروتنگش جـدا شـد          پي
، بـه خـاطر سـهم بيـشتر         C1350°ترين دماي زينتـر،     پايين

الكتروتنگش در كرنش القـايي در مـاده، بـالاترين ضـرايب            
هاي ديگر، در اين    الكتروتنگش بدست آمد و علي رغم نمونه      

 وابـستگي دمـايي كـوچكي       Q33نمونه ضرايب الكتروتنگش    
 كه بـه    M33ز طرفي بزرگترين ضريب الكتروتنگش      ا. داشت

باشد، در دمـاي    شدت به ثابت دي الكتريك ماده وابسته مي       
°C90  بر اسـاس نتـايج بدسـت آمـده، تركيـب           .  حاصل شد

BZT-50BCT بــا ضــرايب الكتــروتنگش بزرگتــر از انــواع 
تواند انتخاب مناسبي براي جايگزيني     تركيبات سرب دار، مي   

  .ي سرب باشدتنگشي پايههاي الكتروسراميك
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    :كليد واژه

 ي،اقـــ ســـنتز احتريـــدتيتانيوم،كارب
 پـراش   يوي، مـاكروو  يحرارت ده ـ 

  Xاشعه 

  

فعـال   رونده  شيخود پ ي  سنتز احتراق  كاربيد تيتانيوم با خلوص بالا از طريق فرآيند          سنتز پژوهشهدف از اين    
 ـ  در  و كـربن   ميزي ـنم م،يوتـان ي ت دي اكس يپودرهابدين منظور مخلوط    . است ويكرووبا موج ما  شده     اجـاق  كي

 و ميكروسكوپ الكتروني    Xي توسط دستگاه پراش اشعه      سنتزمحصول  . ي حرارت داده شدند    خانگ ويكرووما
 ياحتراق ـموجود در سيـستم از نـوع         مشخص شد كه واكنش      ،جي نتا يبا بررس . روبشي مورد آناليز قرار گرفت    

سازي محصول، طي فرآيند اسيدشـويي در      لصخا.  گرديده است  TiC-MgOكامپوزيت   سنتزبوده و منجر به     
HCl     رقيق انجام و TiC   هـاي    بررسـي ، از نتـايج حاصـل از        پژوهشدر كليه مراحل اين     .  خالص بدست آمد

  .ها و توجيه نتايج استفاده شد بيني واكنش  به منظور پيشترموديناميكي

  

  مقدمه -1
ترين تركيبـات سـراميكي غيـر     از مهم) TiC(كاربيد تيتانيوم  

هاي مطلـوبي همچـون دمـاي ذوب          ويژگيوده و   اكسيدي ب 
، پايـداري شـيميايي و حرارتـي    )گراد  درجه سانتي 3260 (بالا

هدايت ،  )گرم در سانتي متر مكعب    93/4(چگالي كم   مطلوب،  
و مقاومـت   )  گيگا پاسكال  4/32(ارتي مناسب، سختي بالا     حر

همچنين مقاومـت بـسيار      TiC.  را داراست  به شوك حرارتي  
زيادي در برابر خوردگي، اكسيداسيون و سايش از خود نشان          

هاي   از كاربيد تيتانيوم در ساخت ابزار برشي، پوشش       . دهد  مي
، هـاي ضـدگلوله     مقاوم به سايش، هدهاي مغناطيسي، جليقه     

هاي حرارتـي     دار و مبدل    هاي حرارتي، آلياژهاي حافظه     المنت
  . ]2و1[ شود استفاده مي

براي سـنتز كاربيـد تيتـانيوم بـه كـار           در صنعت    كه   فرايندي
در حـضور كـربن در دماهـاي         TiO2رود احيا كربوترمال      مي

براي سنتز  . ]2[ است )گراد  درجه سانتي  2000 در حدود (بالا  
 آسـياكاري ،  ]3[سل ژل    ديگري چون    هاي  اين پودر از روش   

برخي از  . گرديده است  نيز استفاده    ]5[ سنتز با پلاسما  و   ]4[
بـا اسـتفاده از ايـن        TiC سـنتز    ي كـه در   تترين مشكلا   مهم
ها وجـود دارد انـرژي بـالاي مـورد نيـاز، پيچيـدگي و                 روش
، گران بودن تجهيزات و وجود ناخالـصي        فرايندبر بودن     زمان

  .]6[استدر محصول 
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 سنتز بسياري از مواد     به منظور هايي كه امروزه      يكي از روش  
 ،توجه بسياري را به خود جلب كرده      ) TiCاز جمله   (پيشرفته  

 اختـصار   رونده دما بـالا يـا بـه         روش سنتز احتراقي خود پيش    
SHS1 در فرآينـد     .استSHS       هـا    از گرمـازا بـودن واكـنش

 يك واكنش   براي تعيين احتراقي بودن   . ]7[ شود  استفاده مي 
گرمازا، مرزانوف معياري محاسباتي را پيشنهاد داده است كـه      

 نيتـر   شيب( اي  مجموعه بر مبناي آن هرگاه دماي آدياباتيك     
 1800بيش از   ) دررو   در سيستم در شرايط بي     جادشدهيادماي  

خواهـد   SHS واكـنش از نـوع       (Tad>1800K) كلوين باشد 
 كم نيـاز    نسبتاً ي هيساده بوده، به انرژي اول     SHSفرآيند  . بود

ديگـر مزايـاي روش     . دهـد    را كاهش مـي    سنتزدارد و زمان    
SHS ي، ســنتزكيفيــت بــالاي محــصولات : انــد از عبــارت

اندازي و عدم نيـاز       هاي ثانويه، هزينه پايين راه      فرايندكاهش  
  .]8[ هاي دما بالا به كوره
نياز به يك انرژي اوليه براي شروع واكنش دارد          SHSروش  
تواند توسط سيم داغ، اشـعه ليـزر، تخليـه الكتريكـي،             كه مي 

سازي   فعال. ]10و9[ انرژي القايي و يا يك جرقه تأمين گردد       
 ،هاي سنتز احتراقي به كمك انرژي امـواج مـاكروويو           واكنش

. ]11[ اسـت تكنيكي جديد براي سنتز پودرهـاي سـراميكي         
هـاي مرسـوم       با روش  دهي به كمك ماكروويو اساساً     حرارت
 مــاده را در ســطوح ،مــاكروويومــوج  .يش تفــاوت داردگرمــا

كند و انتقـال حـرارت از داخـل بـه سـمت               مولكولي گرم مي  
تـر نمونـه      اين امر منجر به گرمايش يكنواخـت      . استبيرون  

تـر     محصول همگن  سنتزتر سبب     گرمايش يكنواخت . شود  مي
ايـن نـوع    . شده و كيفيـت محـصول را افـزايش خواهـد داد           

يل كاهش چشمگير آلودگي محيط زيستي،      دهي به دل    حرارت

  
1 Self-propagating High-temperature Synthesis 

 سـنتز هاي    تسريع در انجام فرآيندها و تأثير در كاهش هزينه        
-12[ هاي اخير مورد توجه فراوان قرار گرفته اسـت          در سال 

14[. 

 ،]15[ و همكاران  وان   كيتي  صورت گرفته توسط   پژوهشدر  
هـا،    سـازي نمونـه     تأثير پارامترهاي مختلفي مانند نحوه آماده     

كننـده بـه واكنـشگرها و         ب مواد اوليه، افزودن فاز رقيق     تركي
-TiCو ريزسـاختار پـودر       يو بـر رفتـار احتـراق      وتوان ماكرو 

Al2O3         سنتز شده به كمك احتراق ماكروويوي مورد بررسـي
نتايج حاصل نـشان داد كـه مخلـوط مـواد           . قرار گرفته است  

ــه ــانيوم ي اولي ــسيد تيت ــت و )Rutile( اك ــوم، گرافي  آلوميني
 بــالا و چگــالي محــصول بــا ســنتزرين تركيــب بــراي بهتــ

بـه   Al2O3همچنين اضافه كـردن     . استريزساختار مناسب   
منجـر بـه كـاهش      ) كننـده    فاز رقيـق   به عنوان (گرها    واكنش

دماي احتراق و نـرخ واكـنش شـده و در نتيجـه ريزسـاختار               
و  Golkar توســط شــده انجــامپــژوهش . گــردد ريزتــر مــي
بـر سـايز     TiO2تأثير انـدازه ذرات      در مورد    ]16[ همكارانش

 احتــراق لهيبــه وســي ســنتز TiC-Al2O3 ذرات كامپوزيــت
ماكروويوي نيز حاكي از اين مطلب بود كه بـا ريزتـر شـدن              

. گـردد    مـي  سـنتز اوليه، محصول دانه ريزتـري       TiO2ذرات  
بـه ميـزان     TiO2عـلاوه بـر انـدازه ذرات         TiCذرات  اندازه  

ان ماكروويو، زمان آسـياكاري   اضافي در سيستم، تو آلومينيوم
 عمـده ايـراد ايـن روش،        . خـام بـستگي دارد     چگـالي اوليه و   

حاصل بوده  TiC-Al2O3دشواري حذف آلومينا از كامپوزيت      
بـه  پـودر كاربيـد تيتـانيوم        سـنتز امكان  شود تا    كه سبب مي  

  .وجود نداشته باشد خالص صورت
 سنتزروشي مناسب براي     سعي شده است تا      پژوهشدر اين   

توجه  بدين منظور، با     . شود پيشنهاد با خلوص بالا     TiC پودر
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ــايج حاصــل از  ــه نت ــاميكي،  بررســيب عامــل هــاي ترمودين
يـك  در  واكـنش احتراقـي     . احياكننده مناسب پيشنهاد گرديد   

ي توسـط   سـنتز پودرهـاي    انجام و    ماكروويو خانگي دستگاه  
 و ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي        Xدستگاه پراش اشـعه     

 طـي   سازي محـصول   خالصدر انتها   . يز قرار گرفت  مورد آنال 
  . رقيق انجام شدHClفرآيند اسيدشويي در 

 هاي تجربي فعاليت -2

 كاربيـد تيتـانيوم     سـنتز  بررسي امكـان     پژوهشهدف از اين    
مـواد اوليـه مـورد      . اسـت توسط حـرارت دهـي مـاكروويوي        

و منيزيم  ) C(، گرافيت   )TiO2(استفاده شامل اكسيد تيتانيوم     
)Mg (پودر مواد اوليه با تركيـب      .  خلوص آزمايشگاهي بود   با

 دسـتي   بـه صـورت   مطلوب در هر آزمايش، توزين و سـپس         
در مرحله بعـد، مخلـوط حاصـل بـا          . مخلوط و همگن گرديد   

محـــور بـــا  اســـتفاده از يـــك پـــرس هيـــدروليك تـــك 
 و ارتفاع   10هايي با قطر       قرص به صورت  kg/cm2500فشار

هـا در درون      ماكروويوي قرص گرمايش  . متر پرس شدند     ميلي 7
با ) SAMSUNG:GE2370G(يك دستگاه ماكروويو خانگي     

. پـذيرفت  وات صـورت     850 برابـر بـا      توان ماكروويو خروجي  
 برابر با چهار دقيقـه      پژوهشبيشترين زمان گرمايش در اين      

 به اينكه مخلـوط مـواد اوليـه مـورد اسـتفاده از              با توجه . بود
بـه  ،  ]17[ ي برخوردار اسـت   قدرت جذب اشعه ماكروويو اندك    

بـه   SiC از يـك بلـوك       ، افزايش رانـدمان گرمـايش     منظور
كمــك ) susceptor( مــاده جــاذب اشــعه مــاكروويو عنــوان

در حــين ســنتز ) setup(نحــوه چيــدمان اجــزا . گرفتــه شــد
در ايـن چيـدمان،     .  اسـت    نشان داده شده   1ها در شكل    نمونه

 ـ  Al2O3و   SiO2حضور اجزايي از جنس      ر رانـدمان   تأثيري ب

 شفافيت اين مواد نسبت بـه       علت اين امر در   . گرمايش ندارد 
نحوه قرار گرفتن اجزا بـه نحـوي      . يو نهفته است  وكروموج ما 

الامكان از تماس مـستقيم نمونـه         طراحي شده است كه حتي    
) گـردد   كه منجر به اكسيد شـدن نمونـه مـي         (با اكسيژن هوا    
 .جلوگيري شود

  
دهي  ن حرارتچيدمان اجزا آزمايش در حي -1 شكل

  .پژوهشها در اين  ماكروويوي نمونه

ها، از روي     دهي قرص نجام واكنش احتراقي در حين حرارت     ا
. ها تشخيص داده شـد      شدن آن   سرخ شدن ناگهاني و مشتعل    

، دستگاه ماكروويو خـاموش شـده و بـه     انجام واكنش پس از   
در مرحله  .  سرد گردد  يبه آرام شود تا     مجموعه اجازه داده مي   

و فازهاي موجود در پودر با اسـتفاده     خرد ،شدهسنتز مواد   بعد،
مــورد ) XRD) Unisantis-XMD 300از يــك دســتگاه 

با هـدف حـذف     (اسيد شويي محصول    . شناسايي قرار گرفت  
MgO   فاز   سنتزو TiC در محلـول رقيقـي از       ) خالصHCl 

درجـه   50 دما و زمان اسيد شويي به ترتيب      . صورت پذيرفت 
پـس از انحـلال   . ]18[ باشـند  اعت مـي  س ـ2  وگـراد  يسـانت 

 توسـط كاغـذ صـافي از        مانـده  يفازهاي نامطلوب، ذرات باق   
در انتهـا، ريزسـاختار     . محلول جدا شـده و خـشك گرديدنـد        

 ي با استفاده از ميكروسكوپ الكتروني روبشي      سنتزمحصول  
بـه  ،  پـژوهش در كليه مراحـل ايـن       . مورد مطالعه قرار گرفت   

هـاي محتمـل و       مايي از واكـنش    به دست آوردن دورن    منظور
ــده  ــت پدي ــين عل ــاي  تبي ــشاهدهه ــده م ــبات ،ش  از محاس
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به منظور سادگي محاسبات،    . شدترموديناميكي كمك گرفته    
 (sub-oxides)از تــشكيل اكــسيدهاي فرعــي تيتــانيوم    

پوشي شد و فرض گرديد كه اكـسيد تيتـانيوم در يـك              چشم
تفاده از  ايـن محاسـبات بـا اس ـ       .گـردد   احيا مـي   Tiمرحله به   

 .]19[ انجام گرديد Factstageاطلاعات مستخرج از سايت 

  نتايج و بحث -3
  TiO2-Cسيستم  -1- 3

دهـي   توسـط حـرارت    TiC پودر   سنتز،  پژوهشهدف از اين    
ترين روش براي نيل بـه ايـن هـدف            ساده. استي  ماكروويو

و ) 1(هاي    هدف انجام واكنش   با TiO2-Cاستفاده از مخوط    
  .است) 2(

TiO2+2C=TiC+CO2   (1) 

TiO2+3C=TiC+2CO   (2) 

تهيه و به مدت چهار دقيقه       TiO2:3C بدين منظور، مخلوط  
بـا ايـن حـال      . تحت حرارت دهي مـاكروويوي قـرار گرفـت        

گونه نشانه ظاهري دال بـر انجـام واكـنش در مخلـوط               هيچ
عدم انجام واكنش شيميايي از الگوي پراش       . مشاهده نگرديد 

دهي  حرارت. ز مشخص است  ني) 2شكل  (اين نمونه    Xاشعه  
هـاي    ايجـاد نكـرده و تنهـا پيـك         XRDتغييري در الگوي    

  . هستندمشاهده قابلمربوط به اكسيد تيتانيوم و گرافيت 
  
  
  
  
  

  
 TiO2:3C مربوط به نمونه Xالگوي پراش اشعه  -2 شكل
از حرارت دهي ماكروويوي به مدت ) ب(عد و ب) الف(قبل 

  . دقيقه4زمان 

  هاي ترموديناميكي بررسي - 2- 3
ــاز ســنتز كــه مــشاهده شــد، طــور همــان حــين  در TiC ف
 ـ  حرارت  بـه منظـور   .نيـست مكـن   مTiO2:3C وطدهي مخل

ــسمت از    ــن ق ــده ، در اي ــن پدي ــت اي ــژوهشدرك عل  از پ
 .شود محاسبات ترموديناميكي كمك گرفته مي

  TiO2-Cترموديناميك سيستم  -3-2-1
، )3(هـاي     واكـنش  در حقيقت مجموع     )2(و  ) 1(هاي    واكنش

  . باشند مي) 5 و )4(

TiO2+C=Ti+CO2   (3) 

TiO2+2C=Ti+2CO   (4) 

Ti+C=TiC    (5) 

مربوط  نتايج حاصل از محاسبات ترموديناميكي       الف-3شكل  
هاي موجود در     پله. دهد  را نشان مي  ) 4(و  ) 3(هاي    واكنشبه  

) 1مطابق بـا جـدول      (ها ناشي از وقوع استحاله فازي         منحني
 ر دماي د °G∆.استها    نشدر مواد اوليه و يا محصولات واك      

) 4(و  ) 3(بـراي هـر دو واكـنش        ) دماي محيط (كلوين   300
 .اسـت كيلـوژول    614 و 494بسيار مثبت و به ترتيب برابر با        
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با . امري كه نشانگر عدم تمايل هر دو واكنش به انجام است          
كاهش يافته كه نـشان      °G∆افزايش دما، در هر دو واكنش       

با ايـن وجـود بـا توجـه بـه            .استايش دما   زاز اثر مطلوب اف   
 تا  300ي دمايي     مشخص است كه در محدوده    الف  -3شكل  
. وجود نـدارد   TiO2 احياي   درجه كلوين شانسي براي    2040

بـيش از   ) گرم  شيپدماي  (در صورتي كه دماي اوليه سيستم       
مقداري منفي شده لـذا     ) 4(واكنش   °G∆كلوين باشد    2040

از . گـردد   يمحتمـل م ـ  از ديدگاه ترمودينـاميكي     احيا  واكنش  

و ) 3(هاي    واكنش °H∆،  الف-3سوي ديگر مطابق با شكل      
 كلوين مقداري مثبـت و بـه ترتيـب برابـر       300در دماي   ) 4(

ايــن مقــادير مثبــت . اســتكيلــوژول بــر مــول  723 و551
هـر دو    °H∆. ي ماهيت گرماگير واكـنش اسـت        دهنده  نشان

 درجــه كلــوين 2800 تــا 300واكــنش در محــدوده دمــايي 
 يهـا    بدين معني اسـت كـه واكـنش        مقداري مثبت بوده كه   

رونـده    فوق حتي در صـورت انجـام نيـز از نـوع خـود پـيش               
  .نخواهند بود

  
 و دماي آدياباتيك بر حسب )Ho∆(گرماي تشكيل استاندارد ، )Go∆( تغييرات انرژي آزاد استاندارد گيبسودارنم -3 شكل

خطوط ( 7و  )پررنگخطوط ( 6هاي  واكنش) ، ب)پررنگخطوط (4و  )چيننقطهخطوط ( 3هاي  واكنش)  الف.گرم دماي پيش
  .)9(واكنش ) و ث)  5(واكنش )   ت،)8(واكنش ) ، پ)چين نقطه
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  .]19[ پژوهشهاي فازي مواد اوليه و محصولات اين  استحاله -1 جدول
  3801  3771  3634  3097  2130  1939  1367  1166  923)كلوين(دما 

 Mg (s) Ti (s1) Mg (l) Ti (s2) TiO2 (s) MgO(s) Ti (l) MgO(l) TiO2 (l) فاز اوليه

 Mg (l) Ti (s2) Mg (g) Ti (l) TiO2 (l) MgO(l) Ti (g) MgO(g) TiO2 (g) فاز نهايي
  

 گيـري   يجـه  چنـين نت   تـوان   يشده م   با توجه به مباحث عنوان    
كه امكان احيـاي اكـسيد تيتـانيوم توسـط كـربن و در              نمود  

. اكروويو خانگي وجود ندارد   ماجاق   توسط   سنتزدماهاي قابل   
 ضروري بـه نظـر      ،تر ي قو اكنندهيعامل اح يك  لذا استفاده از    

هـاي در    از بـين گزينـه     الينگهـام،    نمودار با توجه به     .رسد يم
كه هم ارزان بوده و هم امكـان اسـتفاده عملـي از             (دسترس  

. ]20[رسـند     مناسب به نظر مي    Mgيا   Al) ها وجود دارد   آن
 زيـر   يهـا  يبرترداراي   Mg، استفاده از    كينظر تئور   از نقطه 
 :است

- Mg  بيشتري برخوردار استياكنندگياحاز قدرت . 

 توسـط   يبه راحت ) MgO(محصول جانبي حاصل از احيا       -
  نهايي  محصول سنتزحذف بوده و امكان        قابل ييشودياس

 . وجود داردبا خلوص بالا

 توانـد  يم TiO2-C سيستمبه   Mgبا توجه به اينكه افزودن      
 نامطلوب گردد در ابتدا و قبل       يها  بب انجام برخي واكنش   س

 عملي، نسبت به بررسي ترموديناميكي      يها  شياز انجام آزما  
نتايج حاصـل در ادامـه      . در سيستم اقدام شد    Mgاثر حضور   

  . ارائه گرديده است
  Mg-Cترموديناميك سيستم  -3-2-2

، بررسـي   اكننـده ي عامـل اح   بـه عنـوان    Mgپس از انتخـاب     
 تـا اطمينـان     اسـت  ضروري   كربنش اين فلز با     احتمال واكن 

 را بر عهـده     وميتانيحاصل گردد كه منيزيم تنها وظيفه احيا ت       
ب -3شـكل   . خواهد داشت و با كـربن واكـنش نخواهـد داد          

تغييــرات انــرژي آزاد اســتاندارد گيــبس و گرمــاي تــشكيل  
 در سيستم )) 7(و  ) 6(واكنش  ( محتمل   يها  استاندارد واكنش 

 كــه در دهــد ي دمــا نــشان مــبــر حــسبا ر Mg-C دوتــايي
ها ناشي از وقوع استحاله فازي        هاي موجود در منحني     آن،پله

هـا    در مواد اوليه و يا محصولات واكنش      ) 1مطابق با جدول    (
  .است

Mg+2C=MgC2   (6) 

2Mg+3C=Mg2C3   (7) 

∆G°   7(و  ) 6(درجه كلوين بـراي هـر دو واكـنش           300در (
با افزايش   .است كيلوژول   74 و   84مثبت و به ترتيب برابر با       

 و بعد   ابدي  ياندكي كاهش م   °G∆،   كلوين 1367دما تا دماي    
مثبـت بـودن    . ابـد ي  يم ـ زيادي افـزايش     نسبتاًاز آن با شيب     

در محــدوده ) 7(و ) 6(بــراي هــر دو واكــنش  °G∆مقــادير 
درجه كلوين دلالت بر ايـن نكتـه دارد          2800تا   300دمايي  

 .باشند ير ترموديناميكي محتمل نمنظ از ها كه اين واكنش

تغييرات گرماي تشكيل   ب  -3از سوي ديگر مطابق با شكل       
استاندارد هر دو واكنش در دماي محيط مقداري مثبت بـوده           

و بــراي  87 برابــر) 6(و بــراي واكــنش ) واكــنش گرمــاگير(
 كـه مـشاهده     طور همان. است لوژوليك 79 برابر) 7(واكنش  

درجـه كلـوين     1367 تا دماي    از دماي محيط   °H∆ شود يم
 امـا   ابدي  يبا شيب بسيار كمي كاهش م     ) دماي تبخير منيزيم  (

درجه  1367با رسيدن به دماي     . همچنان مقداري مثبت دارد   
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راي هر دو واكنش دچار افت      ب °H∆كلوين، نمودار مربوط به     
شديد شده و واكـنش از حالـت گرمـاگير بـه گرمـازا تبـديل                

، هرچند كه مقدار    گرم  شيپايش دماي   در ادامه با افز   . شود يم
∆H°     ولـي مقـدار آن منفـي        ابـد ي  يافزايش م هر دو واكنش 

با توجه بـه نتـايج       .دنباش يها همچنان گرمازام    بوده و واكنش  
 يري ـگ  جـه ي ترمودينـاميكي چنـين نت     يهـا  يحاصل از بررس ـ  

خطر انجام واكـنش و ايجـاد        Mg-C كه در سيستم     شود يم
 منيـزيم   جـه يدر نت . جـود نـدارد   تركيب بين اين دو عنـصر و      

در .  واكـنش خواهـد داد     وميتاني احتمالاً با اكسيد ت    شده  افزوده
ادامه صحت اين امر از نظر ترموديناميكي مورد بررسي قـرار           

 .رديگ يم

  TiO2-Mgترموديناميك سيستم  -3-2-3
 : واكنش محتمل در اين سيستم عبارت است از

TiO2+2Mg=Ti+2MgO   (8) 

از محاسبات ترموديناميكي سيستم    نتايج حاصل   پ  -3شكل  
TiO2-Mg  هـا    هاي موجـود در منحنـي       پله. دينما يم را ارائه

در مـواد  ) 1مطـابق بـا جـدول       (ناشي از وقوع استحاله فازي      
 كه مشاهده   همان طور . استها    اوليه و يا محصولات واكنش    

 -248 در دمــاي محــيط برابــر) 8(واكــنش  °G∆گــردد يمــ
ميل زياد سيستم به انجام ايـن       كيلوژول است كه حكايت از      
 °G∆بـا افـزايش دمـا مقـدار         . واكنش در دماي محيط دارد    

درجـه كلـوين     2230، تا ايـن كـه در دمـاي          ابدي  يافزايش م 
∆G°       و واكـنش از نظـر       ردي ـگ يمقداري مثبت بـه خـود م ـ 

تغييرات گرمـاي تـشكيل     . گردد يم رممكنيترموديناميكي غ 
بـا افـزايش    . است -258در دماي محيط برابر با      ) 8(واكنش  

 و بر گرمازايي واكـنش افـزوده        ابدي  يدما اين مقدار كاهش م    
 در سيـستم،    آزادشـده با توجه به مقدار گرماي زيـاد        . شود يم

 سـبب افـزايش دمـاي       آزادشـده  كـه گرمـاي      رود يانتظار م ـ 
 ـآ يبرمپ  -3 كه از شكل     همان طور . سيستم گردد   دمـاي   دي

 2090ي محـيط برابـر   آدياباتيك براي واكنش مزبور در دمـا      
 كلوين است كـه بـر طبـق معيـار مرزانـوف، نـشان از                درجه

با توجه به اينكه با افزايش      . ]21[ احتراقي بودن واكنش دارد   
 رود ي لذا انتظار م   شود يافزوده م ) 8(گرمازايي واكنش   دما، بر   

. كه در دماهاي بالاتر، دماي آدياباتيك بيشتري حاصل شـود         
دمـاي  . دهـد  يم ـ  را نشان  ينيب  شي اين پ  درستيپ  -3شكل  

ثابت مانده كه مربـوط      2230تا   1370آدياباتيك در محدوده    
بـه اينكـه    نظـر   . است تبخير تيتانيوم    به انجام استحاله فازي   

درجـه كلـوين از نظـر        2230 از   تر  يشدر دماي ب  ) 8(واكنش  
ــاميكي غ ــرممكنترمودين ــ ي ــاي شــود يم ــذا محاســبه دم  ل

 خواهـد   معنـي   يدرجه ب  2230 آدياباتيك در دماهاي بيش از    
 .بود

   Ti-Cستمي سكيناميترمود -3-2-4
-TiO2-Mgمطابق با محاسبات ترموديناميكي، در سيـستم        

C سـنتز  صرف احياي اكسيد تيتانيوم و       ميزيمن Ti   عنـصري
ترموديناميكي، احتمال   يها ي قسمت از بررس   ندر اي . شود يم

ــنتز ــابين  TiC س ــنش م ــستم  Cو Tiاز واك ــود در سي موج
نتـايج حاصـل از     ت  -3شـكل   . شود يبررسي م )) 5 (واكنش(

را ارائــه نمــوده كــه در آن، ايــن محاســبات ترمودينــاميكي 
ها ناشي از وقـوع اسـتحاله فـازي           هاي موجود در منحني     پله

هـا    در مواد اوليه و يا محصولات واكنش      ) 1مطابق با جدول    (
 كه واكـنش در     گردد  يمطابق با اين شكل، ملاحظه م     . است

-kJ177 ( بوده يرپذ  ط از نظر ترموديناميكي انجام    دماي محي 
=°∆G( ،ت به شدت گرمازا اس ـ) kJ180-=°∆H (  و دمـاي

لـذا بـر    . دارد) كلـوين  درجـه    3640 حدود(آدياباتيك بالايي   
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از . طبق معيار مرزانوف، واكنش از نوع احتراقي خواهـد بـود          
در كليه محـدوده دمـايي      ،  ت-3سوي ديگر مطابق با شكل      

) 5(بـراي واكـنش      ∆Goدرجه كلوين، مقـدار      2800تا   300
 و با افزايش دمـا بـر گرمـازايي واكـنش            استمقداري منفي   

گيري نمود كـه      توان نتيجه   لذا به سادگي مي   . شود  يافزوده م 
ــينتيكي،    ــده س ــل بازدارن ــود عام ــنتزدر نب ــر  TiC س از نظ

 .است يرپذ ترموديناميكي امكان

   بندي مباحث ترموديناميكي جمع -3-2-5
 واكـنش سـنتز     طي يك  TiC فاز   سنتز پژوهش اين   هدف از 

مطـابق  . اسـت  يوي با حرارت دهي ماكروو    شده  فعالاحتراقي  
توسط  TiC سنتزبا نتايج حاصل از محاسبات ترموديناميكي،       

مقدور نبوده و بايستي كـه از        TiO2:3Cطحرارت دهي مخلو  
كمـك گرفتـه   ) Mg پـژوهش در ايـن     (ياكنندهيك عامل اح  

بـه راحتـي     Mg نـشان داد كـه       شـده   جـام انمحاسبات  . شود
 Ti. نمايد  ياكسيد تيتانيوم را طي يك واكنش احتراقي احيا م        

 خواهـد   سـنتز  TiCواكنش كرده و     Cي نيز در ادامه با      سنتز
 : است) 9(واكنش كلي به صوت واكنش . شد

TiO2+2Mg+C=TiC+2MgO  (9) 

 دمـا در  بـر حـسب  ) 9(واكـنش   Tadو G، ∆Ho∆°تغييـرات  
شـود كـه      ملاحظـه مـي   . نشان داده شده اسـت    ث  -3شكل  

 منفي بـوده    به شدت انرژي آزاد استاندارد گيبس اين واكنش       
از . و به عبارت ديگر احتمال انجام واكنش بسيار بـالا اسـت           

 گرمازا بوده و نوع آن طبـق        به شدت ) 9(سوي ديگر واكنش    
 خلاصـه، محاسـبات     به طـور  . استمعيار مرزانوف، احتراقي    

 پــودر ســنتز كــه احتمــال دهنــد ي نــشان مــترمودينــاميكي
طي يك واكنش   )) 9(طبق واكنش    (TiC-MgOكامپوزيتي  

بـه  ، اين امـر     پژوهشدر ادامه اين    . احتراقي بسيار زياد است   

 . گيرد ي تجربي مورد بررسي قرار مصورت

دهـي مـاكروويوي مخلـوط       حرارت -3- 3
TiO2:2Mg:C  

ز قبـل و بعـد ا      TiO2:2Mg:Cنمونه با تركيـب      XRDالگوي  
نـشان   4در شكل   ) دهي  ثانيه حرارت  22(انجام واكنش احتراقي    

كـاملاً   XRD كـه الگـوي      شـود  يملاحظه م ـ . داده شده است  
اين امر به همـراه مـشاهده تجربـي وقـوع           . دگرگون شده است  

دهنـده انجـام واكـنش       نشان ، نمونه يانفجار در حين حرارت ده    
مـل بـا    امري كـه در تطـابق كا      . ]22[ احتراقي در سيستم است   

 يهـا   كيدر اين شكل پ   .  ترموديناميكي قرار دارد   يها ينيب  شيپ
مـشاهده هـستند       و اكسيد منيريم قابل    وميتانيمربوط به كاربيد ت   

همان طـور كـه مـشاهده       . است) 9(كه حاكي از انجام واكنش      
واكنش احتراقي  طي يك    TiC-MgOي  كامپوزيت پودر   شود يم

  . شده استسنتزت با موفقي TiO2-Mg-C ييتا در سيستم سه

اســيد شــويي محــصول حاصــل از  -3-4
ــاكروويوي مخلــوط  حــرارت دهــي م

TiO2:2Mg:C و بررسي پودر حاصل  
 است TiC پودر   سنتز،  پژوهشتوجه به اينكه هدف از اين       با  

ــه منظــور حــذف  HClاز اسيدشــويي در   از MgO رقيــق ب
الگـوي   5شـكل   . ]23[ شـده اسـتفاده شـد        سنتزكامپوزيت  

XRD   دهـد  يه را پس از اسيدشويي نشان م      نمونه سنتز شد .
مـشخص   TiC مربوط بـه فـاز       يها  كيتنها پ در اين شكل،    

چنـين  .  فاز اضافي در محصول وجود نـدارد       گونه  چيبوده و ه  
 توانـسته اسـت     محصول كه اسيد شويي     شود يم يريگ  جهينت

نيـز   6شـكل    . گـردد   بـا خلـوص بـالا      TiCفـاز    سنتزسبب  
 را نــشان پــژوهشيــن ي در اســنتزاز پــودر  SEMتــصاوير 

 در اين تصاوير ناشي از اين امـر        ت زمخت وجود ذرا . دهد يم
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ترمودينـاميكي نـشان     كـه محاسـبات   همـان طـور    كه   است
، دماي مجموعه در حين واكنش بسيار بـالا بـوده و            دهند يم

  .]24[ گردند يم خورده و زمختلذا ذرات به هم جوش 

  
  .از انجام واكنش سنتز احتراقي) ب(و بعد ) الف(قبل  TiO2:2Mg:Cيب مربوط به نمونه با ترك Xالگوي پراش اشعه  -4 شكل

  
  .پژوهش در اين شدهسنتز TiCمربوط به نمونه  Xالگوي پراش اشعه  -5 شكل

  
  . در دو بزرگنمايي مختلفپژوهش شده در اين سنتز TiC از پودر SEMتصوير  -6 شكل
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  گيري نتيجه -4
 ش انجام يك واكن   طي TiCز   امكان توليد فا   پژوهشدر اين   

 تـايي  كروويوي مخلوط سـه ي ماده حرارتاحتراقي در حين 

TiO2-Mg-C     كـه  ملاحظـه شـد     .  مورد بررسي قرار گرفـت
 بـراي   TiO2-C در سيـستم     Mg اكنندهياح استفاده از عامل  

مطالعـات ترمودينـاميكي    . استالزامي   محصول نهايي    سنتز
خواهـد   TiO2حيـا   نشان داد كه منيزيم مصرفي تنها صرف ا       

ي حـرارت ده ـ   نشان دادند كه  جربي بدست آمده    تنتايج  . شد
يي فوق منجر به انجام يك واكنش احتراقـي و          تا  سهمخلوط  

 خـالص،   TiC  فـاز  .گـردد   مـي  TiC-MgO كامپوزيت   سنتز
حاصــل   رقيــقHClطــي فرآينــد اسيدشــويي در براحتــي و 

ي حـاكي  سنتزتصاوير ميكروسكوپ الكتروني از پودر    . گرديد
ي داشـت كـه ناشـي از        سنتزاز زمخت بودن ذرات مخصول      

در . دماي بالاي سيستم طي انجام واكـنش احتراقـي اسـت          
هـاي    تطابق خوبي بين نتايج حاصل از بررسـي        پژوهشاين  
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    :كليد واژه
 يت، كوراندوم، مولا  ينيوم،بورات آلوم 

  يكي خواص مكانيزيا،من
  

مولايتي از نظر ديرگدازي تحت بار و مقاومت در برابر خزش اهميت فراواني در صـنعت                -هاي كوراندوم   بدنه
هـاي مختلـف اسـتفاده        ها و همچنين كنتـرل ريـز سـاختار از افزودنـي             به منظور بهبود زينتر اين بدنه     . دارند
ومينيوم به تنهايي و بورات آلومينيوم و منيزيا باهم بررسي           تاثير افزودن بورات آل    پژوهشگردد كه در اين       مي

بورات آلومينيوم مصرفي توسط سنتز احتراقي با استفاده از محلول حاوي نيترات آلومينيوم، اسـيد               . شده است 
مولايت از مواد اوليه آلوميناي تبولار، آلوميناي گاما        -هاي كوراندوم   بدنه. بوريك و سوخت گلايسين تهيه شد     

-ºC1550هاي مورد نظر پس از پرس كردن و پخت در دماهـاي مختلـف                 ائولن دياموند بهمراه افزودني   و ك 
 و  MPa38 داراي اسـتحكام خمـشي       ºC1550هاي بدون افزودني پس از پخت در          نمونه.  تهيه شدند  1400

ه پس از افـزودن بـورات        و فازهاي اصلي كوراندوم و مولايت و فاز فرعي كوارتز بودند ك            88%چگالي نسبي   
رسـيد كـه نمايـشگر     87% و چگالي نـسبي بـه   MPa25 وزني، استحكام خمشي به 5%آلومينيوم به ميزان 

به منظور بهبـود زينتـر و       . كاهش زينتر بود كه بدليل ديرگدازي بيشتر بورات آلومينيوم نسبت به مولايت بود            
 وزني استفاده شد كه نمونه داراي       1-5%يا به ميزان    هاي مختلف بورات آلومينيوم و منيز       ريزساختار از مخلوط  

و چگالي نسبي  MPa 115 استحكام خمشي حدود ºC1550 مجموع دو افزودني پس از پخت  در دماي %5
و احتمـالا بـورات منيـزيم       ) 3MgO.Al2O3.3SiO2( با فازهاي بـورات آلومينيـوم و پيـروپ           5/95%حدود  

)2MgO.B2O3 (    نتايج ريزساختاري نمونـه فـوق نمايـشگر     . اندوم و مولايت بود   علاوه بر فازهاي اصلي كور
  .هاي درهم تنيده طويل و كوتاه مولايت و احتمالا بورات آلومينيوم در بين ذرات كوراندوم بود حضور سوزن

  

  مهمقد -1
، ضـــريب انبـــساط ºC1830مولايـــت داراي نقطـــه ذوب 

، w/m.k6، ضريب هدايت حرارتي     ºC 6-105/4 -1حرارتي
ــشاري   ــتحكام فـ ــي و MPa 200اسـ ــست چقرمگـ  شكـ

MPa.m1/25/2 آلومينــا داراي نقطــه ذوب . اســتºC2050 ،
 ، ضــريب هــدايتºC 6-108 -1ضــريب انبــساط حرارتــي 

 و MPa 500، و اســتحكام فــشاري   w/m.k 26حرارتــي 
كــامپوزيتي ]. 1 [اســت MPa.m1/2 5/4 شكــست چقرمگــي

كردن زمينه آلومينا با مولايت موجب افزايش خواصـي مثـل           
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گـردد، ضـمن     مقاومت شوك حرارتي و مقاومت خزشي مـي       
اينكه بدليل ايجاد مكـانيزم انحـراف تـرك و كـشيده شـدن       

 زمينـه آلومينـايي و همچنـين        هاي نازك مولايـت در     سوزن
تغيير مسير رشد ترك، بر چقرمگـي بدنـه آلومينـايي افـزوده             

افزودن پنج درصد حجمي مولايت ريـز دانـه         ]. 4-2[شود مي
 به بدنه آلومينايي موجب تغيير مسير رشد ترك از فضاي بين          

هاي تك فـاز كورانـدومي بـه درون          بدنههاي آلومينا در     دانه
گـردد و    مولايت مي - كامپوزيت آلومينا  م در هاي كوراندو  دانه

 عمـلا رشـد     اسـت چون استحكام درون دانه اي آلومينا بالا        
 ]. 2[گردد د ميترك بسيار كن

 هـاي   پـژوهش ها يا كائولينيت با آلومينا       بر روي واكنش رس   
حـين حـرارت دادن     ]. 5-7[متعددي صـورت گرفتـه اسـت        

سـيليس  مخلوط رس با آلومينا، مولايت اوليه شبه مكعبـي و    
شـود و در دماهـاي         تـشكيل مـي    ºC1000آمورف در حوالي    

 بدليل انحلال آلومينا در فاز مـايع، مولايـت          ºC1300بالاي  
تغييرات چگالي نـسبي مخلـوط      . شود  سوزني شكل ايجاد مي   

ــشان مــي  ــا ن ــا آلومين دهــد كــه در دماهــاي حــوالي   رس ب
ºC1500-1300           كه در آن واكنش بين فاز مذاب و آلومينا و 
چگالي نـسبي بـه مقـدار       دهد     مولايت ثانويه رخ مي    يلتشك

 چگـالي   ºC1600كند ولي با افزايش دمـا بـه           جزيي افت مي  
دليـل ايـن امـر      . رسـد   مـي % 90نسبي افزايش و بـه بـالاي        

. هاي تئـوري اجـزا اسـت        مصرف فاز آمورف و تفاوت چگالي     
 چگالي شـديدتري     افت ºC1500ها به تنهايي در بالاي        رس

 و  Fe3O4 و تبـديل آن بـه        Fe2O3اخالـصي   بدليل حـضور ن   
 Fe2O3در حضور آلومينا بدليل انحلال      . اكسيژن گازي دارند  

 ºC1400وزني در بـالاي     % 15بيش از    به ميزان    Al2O3در  
  .]6[دهد  اين پديده رخ نمي

 هاي آلومينـايي    بدنه به منظور بهبود زينتر و بهبود ريزساختار      
 La2O3،  ]8وMgO  ،Y2O3] 5هاي مختلف مثـل      از افزودني 

منيزيـا  . شود  اده مي استف] 10[، بورات آلومينيوم    ]CeO2] 9و  
و ريز  مولايت را كاهش داده     -هاي كوراندوم  دماي زينتر بدنه  

دمـاي شـروع تـشكيل      . كنـد  ساختار هموژن تري ايجاد مـي     
افزودني منيزيـا  -رس-مذاب در سيستم حاوي مخلوط آلومينا 

 فازهـــاي ºC1578 اســـت و در بـــالاي ºC1425 حـــوالي
 دارد كـه موجـب زينتـر در         كوراندوم، مولايت و مايع وجـود     

گردد و از مذاب فوق هنگـام سـرد كـردن             حضور فازمايع مي  
 بلورينـه هاي مولايت      در بين سوزن   MgAl2O4هاي    اسپينل

اي آلومينـا را     تواند زينتر نفوذ شـبكه      ضمنا منيزيا مي  . شود  مي
  ].5[نيز افزايش دهد 

ــستم  ــبAl2O3-B2O3در سي ــر     تركي ــي نظي ــاي مختلف ه
Al5BO9 ،Al18B2O15 و Al4B2O9 وجــود دارد كــه بــورات 

 معـروف تـرين تركيـب در ايـن          9Al2O3.2B2O3آلومينيوم    
سيستم است كه از لحـاظ سـاختاري شـبيه مولايـت اسـت و          

 و AlO4هـاي    و تتـرا هـدرال  AlO6هـاي   حاوي اكتا هـدرال  
ناسـيون پـنج     بـا كوردي   Al و برخي اتمهاي     B2O3هاي    مثلث

 ايـن تركيـب داراي نقطـه ذوب       ]. 10 -12[اكسيژني اسـت    
ºC1950،     1 ضريب انبساط حرارتي- ºC 6-102/4   و چگالي 

هاي مختلف    اين ماده از روش   ]. 10[ است g/cm368/2تئوري  
گـردد كـه در       مثل واكنش پودرها و روش احتراقي سـنتز مـي         

مينيوم، اسيد بوريك و    روش احتراقي از محلول آبي نيترات آلو      
 ºC500سوخت اوره يـا اسـتات آمونيـوم و حـرارت دهـي تـا                

بورات آلومينيوم بدست آمـده از سـوخت اوره         . شود  استفاده مي 
  ].13[ و از سوخت استات آمونيوم آمورف است بلورين

و ) 3Al2O3.2SiO2 (3:2 و مولايـت     9Al2O3.2B2O3بين  
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2:1) 2Al2O3.SiO2 (   تـوان    كه مـي   محلول جامد وجود دارد
 و بــصورت فرمــول Si بجــاي Bآن را بــصورت جــايگزيني 

Al4.64Si1.16B0.2O9.58    3:2 در مقايسه با فرمـول مولايـت 
 بيان كرد كه در واقع اين جـايگزيني         Al4.5Si1.5O9.75يعني  

 اسـت همراه با ايجاد جاهاي خالي بيشتر اكسيژني در شبكه 

-ت بـورن  هـاي جامـد گـاهي اوقـا        به اين محلول  ]. 13و11[
شود و ميزان جايگزيني بور       گفته مي  ) B-mullite( مولايت  
در صورت وجود آلومينا همـراه      . استسيليسيم  % 15تا حدود   

. رسـد  ان جايگزيني به حدود دو برابر مي      مولايت در بدنه ميز   
ــورن  ــدت ب ــولاني م ــرارت دادن ط ــوالي -ح ــت در ح مولاي

ºC1400           ي  موجب تجزيه آن به مولايـت خـالص و آلومينـا
مولايـت نـسبت بـه مولايـت ضـريب         -بـورن . گردد  آلفا مي 

-Al2O3البته سيـستم در     ]. 12[انبساط حرارتي كمتري دارد     

SiO2-B2O3  هاي ذكر شـده امكـان ايجـاد      علاوه بر تركيب
 Al1.6Si2B6O37نظيـر    )boralsilite(تركيب بورال سيليت    

  ].14و 12[نيز وجود دارد 

 آلومينيـوم بـه تنهـايي و         بررسي تاثير بورات   هدف اين پروژه  
 خــواص مكــانيكي و  بهمــراه منيزيــا بــر روي زينتــر و   

مولايـت تهيـه شـده از    -هـاي كورانـدوم   ريزسـاختاري بدنـه  
بـورات آلومينيـوم    . مخلوط انواع آلومينا و كائولن بوده اسـت       

 احتراقي سـنتز شـده و سـپس در          مورد استفاده توسط روش   
  .ها استفاده شده است بدنه

  فعاليت تجربي -2
 وزنــي 40% وزنــي كورانــدوم و 60%بــراي تهيــه كامپوزيــت 

 وزنـي آلومينـاي تبـولار زيـر         56%  حاوي   از مخلوط مولايت،  
µm d40)   شركتAlcoa(  ،%20      آلوميناي گاماي زيـر µm 1 

 درصد وزني كائولن دياموند استفاده شـد    24و  ) شركت مرك   (
  آورده شـده   1كه آناليز شيميايي مواد اوليه مصرفي در جـدول          

  .است

  آناليز شيميايي مواد اوليه مصرفي -1 جدول
  Al2O3 SiO2  CaO  MgO  K2O  Na2O  TiO2  Fe2O3  L.O.I  اوليه مواد

  55/13  7/0  40/1  08/0  18/0  1/0  15/0  77/45  04/38  كائولن دياموند

  -  03/0  -  4/0  -  -  08/0  06/0  4/99  آلوميناي تبولار

  -  02/0  -  5/0  -  -  04/0  02/0  42/99  آلوميناي گاما
  

هاي بورات آلومينيوم سـنتزي      مواد اوليه ذكر شده با افزودني     
 و منيزياي شركت مرك و محلول چـسب پلـي ونيـل الكـل             

)PVA (     هاي استحكام خمشي    مخلوط شده و سپس در قالب
 و اســتحكام فــشاري بــا قطــر mm3  4 5 60بــا ابعــاد

mm20      و ارتفاع حـدود mm30      بـا فـشار MPa250   پـرس 
ها در كـوره الكتريكـي در         نمونه پس از خشك كردن،   . شدند

ــاي  ــان   ºC1550-1400دماه ــا زم ــولي ب ــسفر معم  در اتم
ماندگاري سه ساعت در دماي ماكزيمم پخت شدند و سپس          

 بالك و درصد تخلخل     چگاليپس از آن    . در كوره سرد شدند   
تحكام باز به روش ارشميدس و با استفاده از آب جـوش، اس ـ           

 و  mm 50گـاه      و فاصله تكيـه    خمشي بصورت سه نقطه اي    
استحكام فشاري با اعمال نيروي عمودي بـر سـطح مقطـع            
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هـا آنـاليز      بر روي مخلـوط خـام برخـي از نمونـه           .تعيين شد 
ــي ) NETZSCH STAدســتگاه ( )DTA+TGA( حرارت

 Xهاي پخت شده آناليز پراش اشـعه          نمونه انجام شد و براي   
 و بررسـي    λ=1.546Å) با لامـپ مـسي       Philipsدستگاه  (

 TESCANمــدل (ريزسـاختاري ميكروســكوپ الكترونــي  

VEGA3 ( مجهز به سيستمEDSانجام گرديد .  
سنتز بورات آلومينيوم به روش احتراقي با استفاده از محلـول           
حاوي نيترات آلومينيوم، اسيد بوريـك و سـوخت گلايـسين           

محاسبات نـسبت   سنتز بورات آلومينيوم بر اساس      . انجام شد 
) نيتـرات آلومينيـوم   (هـا     به اكسيد كننـده   ) گلايسين(سوخت  

بصورت استوكيومتري انجام شد و با در نظر گرفتن ظرفيـت           
 براي اكـسيژن    -2 و   Alبراي  + H  ،3براي  + C  ،1براي  + 4

و صفر براي نيتروژن محاسبه انجام شد و رابطه زيـر موازنـه             
  :گرديد

18Al(NO3)3.9H2O(aq)+4H3BO3(aq)+30NH4C2OOH(aq)    

→   9Al2O3.2B2O3(s)+60CO2(g)+ 15N2(g)+228H2O(g) 

 گـرم نيتـرات آلومينيـوم آبـدار،     15/19پس از مخلوط كردن   
 آب  cc100 گـرم گلايـسين در       6 گرم اسـيد بوريـك و        7/0

كـن    ابتدا محلول شفاف بدست آمد و سپس با استفاده از گرم          
ºC50  كن به   آنگاه حرارت گرم  .  ويسكوز شد ºC400   رسـانده 

پـودر  . شد كه احتراق انجام شد و پودر اسفنجي بدسـت آمـد           
مدت دو ساعت كلـسينه شـد و الگـوي          ه  ب ºC1000فوق در   

  . آن تهيه شدXپراش اشعه 

 نتايج و بحث -3

 فاز بورات آلومينيـوم را      X الگوي پراش اشعه ايكس      1شكل  
 بورات مورد نظر در دماي      كه نمايشگر تشكيل  دهد   نشان مي 

مطـابق ديـاگرام سـه جزيـي        .  اسـت  ºC1000ن  ه شد نكلسي
هـاي     بـورات  Al2O3-B2O3-SiO2) 2شـكل   (كامل نـشده    

ها داراي ساختمان     آلومينيوم متعدد وجود دارد كه برخي از آن       
گونـه   مشابه مولايت هستند كه تركيب سنتز شـده نيـز ايـن           

  .است

  
  ºC 1000ن در ه شدي پس از كلسين بورات آلومينيوم سنتز شده به روش احتراقXالگوي پراش اشعه  -1 شكل

  



  علم و مهندسي سراميك

 

  83  1394ستان    زم4ي  شماره   4ي  دوره
 

 

  
  ]Al2O3-B2O3-SiO2 ]12دياگرام سه جزيي  -2 شكل

 استحكام فـشاري    4 استحكام خمشي و در شكل       3در شكل   
و ) بـدون افزودنـي   (هاي مختلف فرمولاسـيون مرجـع        نمونه

 درصد بـورات آلومينيـوم      5 و   3 و   1هاي حاوي    فرمولاسيون
 ـ ºC1550-1400 پس از پخت در دماهاي مختلف      مـدت  ه   ب

  .سه ساعت آورده شده است
گردد افزودن بورات آلومينيوم در هر       همانطور كه مشاهده مي   

مقداري موجب افت استحكام خمشي و فـشاري نـسبت بـه            
نمونه بدون افزودني شده است و هرچقدر بـورات آلومينيـوم           
. بيشتر افزوده شده است افـت اسـتحكام بيـشتر شـده اسـت       

مـولايتي  -نـدوم ي كورا هـا   بدنـه وم دو رفتار در     بورات آلوميني 
تواند موجب يـك مكـان رشـد ترجيحـي           اول اينكه مي  . دارد

اين موضوع  ]. 12[هاي در حال سنتز شدن باشد      براي مولايت 

از طـرف ديگـر    . گـردد   مـي  هـا   بدنهموجب افزايش استحكام    
 اسـت   ºC1950داراي نقطـه ذوب     ) A9B2(بورات آلومينيوم   
بنابراين در  . است )ºC1840(ه ذوب مولايت    كه بالاتر از نقط   

بـرد   صورت انحلال در مولايت ديرگدازي زمينه را بالاتر مي        
گردد و رسيدن به استحكام      و موجب افزايش دماي زينتر مي     

 واضح است   2چنانچه در شكل    . كند مناسب را مشكل تر مي    
هاي آلومينيـوم     با برخي از بورات    2:1 و   3:2هاي    بين مولايت 

رسـد كـه در      به نظر مي  .  محلول جامد وجود دارد    A9B2مثل  
 و پايين تر از آن، عامـل دوم يعنـي افـزايش            ºC1550دماي  

بر عامل اول يعني شتاب در ايجاد مولايـت         ديرگدازي زمينه   
 بالـك، نـسبي و درصـد    چگالي 2در جدول . غلبه كرده است  

 5%تخلخل ظاهري نمونه بدون افزودنـي بـا نمونـه حـاوي             

 يت ساختمان مشابه مولاي داراها تركيب  •
Δ  يت مشابه با مولاير غهاي يبترك   
o  مشخص ير با ساختمان غهاي يبترك   
   يعي طبهاي مينرال  □
  محلول جامد ممكن   -

 يلول جامدها محدوده وجود مح  :  رنگ يره ت منطقه
 يتمولا-بورن
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ورات آلومينيوم مقايسه شده است كه نتايج مطـابق         افزودني ب 
 كـه نمايـشگر     اسـت جدول حاكي از افزايش درصد تخلخل       

شـدت   سيستم و انجام عمـل زينتـر بـا           ديرگداز شدن نسبي  
  .استي حاوي افزودني بورات آلومينيوم ها نمونهكمتر در 

  
  با نمونه بدون افزودني پس از پخت هاي حاوي افزودني بورات آلومينيوم در مقايسه  استحكام خمشي نمونه -3 شكل

  در دماهاي مختلف

  
  ي حاوي افزودني بورات آلومينيوم در مقايسه با نمونه بدون افزودني پس از پخت ها نمونهاستحكام فشاري  -4 شكل

  در دماهاي مختلف

  از پخت درصد وزني بورات آلومينيوم در مقايسه با نمونه بدون افزودني پس % 5 ي حاويها نمونه و تخلخل چگالي -2 جدول
   ساعت3به مدت ºC1550 در دماي

   تخلخل ظاهري
  )حجمي (%

   چگالي نسبي
(%)  

  چگالي پيكنومتري
(g/cm3)  

  چگالي بالك 
(g/cm3)  

  نمونه

  بدون افزودني  12/3  53/3  38/88  62/15

  بورات آلومينيوموزني %5حاوي   18/3  63/3  60/87  94/16
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زنـي همزمـان     آناليز حرارتي افتراقـي و تغييـرات و        5در شكل   
)DTA+TGA ( بورات آلومينيـوم    5%هاي حاوي     زمينه نمونه 

هـاي گرمـاگير خـروج        نتايج نمايشگر پيـك   . آورده شده است  
ــشكيل ºC531هــا از كائولينيــت در دمــاي  هيدروكــسيل  و ت

 و تشكيل   ºC999 در دماي    Al-Siمتاكائولن، تشكيل اسپينل    
توان گفـت      است و تقريبا مي    ºC1249مولايت اوليه در دماي     

مهمي بـر تبـديلات كائولينيـت        كه بورات آلومينيوم هيچ تاثير    
بورات آلومينيوم  + كائولن+  كامپوزيت آلومينا  مخلوطموجود در   

در حين تبديل متاكائولن به مولايـت اوليـه فـاز           . نداشته است 
ها دارد    شود ساختار شبيه ساختار اسپينل      اي تشكيل مي    واسطه

شـود كـه در        نشان داده مـي    O32(Si4Al11.7B4.3)مول  و با فر  
 دارد و از     Al2O3- الگـوي شـبيه      Xالگوهاي پراش اشـعه     

 دارد و بـه نـام اسـپينل         2:1طرف ديگر ساختار شبيه مولايت      
Al-Si 15[ معروف است.[  

 بـورات   5%ي حاوي افزودنـي     ها  نمونه Xالگوي پراش اشعه    
 ºC1550-1400 دماهاي مختلـف  آلومينيوم پس از پخت در      

 كـه كورانـدوم،     دهـد   نشان مـي  .  آورده شده است   6در شكل   
مولايت و بورات آلومينيوم بهمراه فاز جزيي كوارتز در تمـام           

  .دماها حضور دارد

  
  وزني افزودني بورات آلومينيوم  % 5زمينه نمونه حاوي ) DTA+TGA(آناليز حرارتي همزمان  -5 شكل

EXO 
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 درصد وزني افزودني بورات آلومينيوم پس از پخت در دماهاي مختلف5ي حاوي ها نمونه Xعه الگوهاي پراش اش -6 شكل

ريزساختار نمونـه حـاوي بـورات آلومينيـوم پخـت شـده در              
ºC1550 ها هاي بسيار زياد بين آلومينا      ايشگر وجود سوزن   نم

تواننـد   هـاي نـشان داده شـده مـي         سـوزن ). 7شـكل    (است
 . ها باشند محلول جامد آنمولايت، بورات آلومينيوم و 

هـاي   همانطور كه مشاهده گرديد بورات آلومينيـوم در كامپوزيـت         
 عامل كمك زينتـر     پژوهشمولايت سنتز شده در اين      -كوراندوم
 نبوده است هرچنـد كـه موجـب آرايـش بهتـر             ºC1550تا حدود   
هـاي سـوزني رشـد     براي تهيه مولايـت  . ها گرديده است   مولايت

ات آلومينيوم بعنوان افزودني بـراي تـشويق        يافته كنترل شده بور   
بـورات آلومينيـوم بـدليل داشـتن        . رشد الگودار استفاده شده است    

ساختار مشابه با مولايت در جوانه زني و رشد الگودار مولايـت در             
  ]. 17و 16[ نقش مهمي دارد ºC1450دماي 

هــاي حــاوي  نمونــهتغييــرات اســتحكام خمــشي و فــشاري 
منيزيـا پـس از      +بـورات آلومينيـوم   هاي وزني مختلف    درصد

ــاي   ــت در دماه ــدت ºC1550-1400پخ ــاعت در 3 بم  س
  . شده است ارائه9 و 8هاي  شكل
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  C 1550°افزودني بورات آلومينيوم  پس از پخت در % 5ريزساختار زمينه حاوي  -7 شكل

  
  بورات آلومينيوم پس از پخت + ي حاوي درصدهاي مختلف منيزيا ها نمونهاستحكام خمشي  -8 شكل

  در دماهاي مختلف به مدت سه ساعت

١٪

٣٪

۵٪
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  بورات آلومينيوم پس از پخت + ي حاوي درصدهاي مختلف منيزيا ها نمونهاستحكام فشاري  -9 شكل

  در دماهاي مختلف به مدت سه ساعت

هاي مجموع يك     نمونه استحكامدهند مقادير     نشان مي نتايج  
 اسـتحكام   ،درصد وزني افزودني منيزيـا و بـورات آلومينيـوم         

به با نمونه بدون افزودني دارد و افزودن ميـزان مجمـوع            مشا
 C1400°افزودني به ميزان سه و پنج درصد در دماي پخت           

تاثير مهمي بر خواص استحكام ندارد ولـي در دمـاي پخـت             
°C1450 درصـد   5 و   3ي حاوي مجمـوع     ها  نمونه  استحكام 

بورات آلومينيـوم نـسبت بـه نمونـه بـدون           + افزودني منيزيا   
 بـه بعـد بـه ويـژه در          C1500°يابد و از      افزايش مي  افزودني

°C1550    همانطور كه قبلا ذكر    . كند  تفاوت آشكاري پيدا مي
 -ي كورانـدوم  هـا   بدنـه شد بورات آلومينيـوم دو نقـش را در          

توانـد موجـب ايجـاد        ينكـه مـي   كند يكي ا   مولايتي بازي مي  
 گردد كه با در هـم قفـل         هاي جديد با بافت مناسب     مولايت
 در  ايـن نقـش    بر استحكام تاثير مثبت دارند به ويـژه        شدگي

مقداري فاز مـايع بـراي      هاي ديگر كه بتوانند      حضور افزودني 

هـا روي بـورات       و سپس واكنش آن    Si و   Alهاي   انتقال اتم 
آلومينيوم داراي ساختار مشابه با مولايت ايجاد كننـد بيـشتر           

ا و  ه  ، قليايي TiO2 ، MgO  ،Cr2O3اين مواد شامل    . شود مي
رسـد كـه در درصـدهاي        به نظر مـي   ]. 16و17 [غيره هستند 

بالاي بورات آلومينيوم ودر حضور منيزيا ايـن نقـش تقويـت            
رسـد كـه نقـش       هاي پايين بـه نظـر مـي        در درصد . گردد مي

افزودن بورات آلومينيوم ديرگدازتر از مولايت در كند كـردن          
ته منيزيا  الب. فرآيند زينتر به نقش مولايت زايي آن غلبه دارد        

تواند به تنهايي بر روي افزايش زينتر مولايت و كوراندوم           مي
  ].19 و 18[نيز تاثير داشته باشد 

به منظور پيگيري تغييرات فازي حـين پخـت آنـاليز پـراش             
 درصـد مجمـوع افزودنـي        5ي حـاوي    هـا   نمونـه  از   Xاشعه  

بورات آلومينيوم پس از پخت در دماهـاي مختلـف          + منيزيم  
  . آورده شده است10ه نتايج در شكل بعمل آمد ك

  

١٪

٣٪

۵٪
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  بورات آلومينيوم پس از پخت + افزودني منيزيا % 5 ي حاويها نمونه Xالگوهاي پراش اشعه  -10 شكل

  در دماهاي مختلف به مدت سه ساعت

 كه در اين حالت پس از پخت در دمـاي           دهد نتايج نشان مي  
°C1400       لي ، فازهاي كوراندوم و مولايت بعنوان فازهاي اص
 و احتمالا مقدار جزيـي      Mg2B2O5فازهاي بورات منيزيم     و

احتمال رخ دادن واكنش زيـر      . فاز بورات آلومينيوم وجود دارد    
  .وجود دارد

9Al2O3.2B2O3 +2MgO      →      2MgO.B2O3+ 

2Al2O3.B2O3+7Al2O3 
 فـاز بـورات منيـزيم       C1450°پس از حرارت دادن در دماي       
زهـاي كورانـدوم ، مولايـت و        حاصله ازبين رفتـه اسـت و فا       
ــداز   ــوم ديرگ ــورات آلوميني ــپينل  A9B2ب ــي اس ــاز فرع  و ف
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MgAl2O4   در دماي   .  ظاهر شده است°C1550    فاز پيـروپ 
)3MgO.Al2O3.3SiO2 (      داراي ساختار مكعبي ظاهر شـده

رسد كه ظهـور ايـن فازهـاي داراي نقطـه            به نظر مي  . است
 همچنـين درهـم      و ذوب پايين تر از بورات آلومينيوم ديرگداز      

ها باعث افزايش استحكام فـشاري سـرد         تنيده شدن مولايت  
  .گردد مي

ي پخـت شـده در      هـا   نمونـه  و تخلخـل     چگـالي  3در جدول   
°C1550      نسبي به   چگاليدهد    آورده شده است كه نشان مي 
 رسيده است كـه     ٪16/4 درصد و تخلخل ظاهري به       68/95

ي بدون افزودنـي و     ها  مونهننمايشگر افزايش زينتر نسبت به      

هــاي بــورات  چنــين نــسبت بــه نمونــه حــاوي افزودنــيهم
  .استآلومينيوم 
 ريزساختار نمونه حاوي دو افزودنـي هـم زمـان           11در شكل   

همـانطور كـه    . بورات آلومينيـوم و منيزيـا آورده شـده اسـت          
هـاي درشـت و طويـل بـه       دهـد سـوزن     ريزساختار نشان مي  

طـول متوسـط    .  وجـود دارد   همراه سـوزنهاي ريـز در نمونـه       
علاوه بـر   . رسد   مي µm1ها به      و عرض آن   µm7سوزنها به   

آن آلوميناهاي تبولار و احتمالا آلوميناي ريزدانـه حاصـل از           
ساختار بشدت درهم تنيده    . رشد آلوميناي گاما نيز وجود دارد     

  .است
  منيزيا پس از پخت + يوم وزني مجموع دو افزودني بورات آلومين% 5ي حاوي ها نمونه و تخلخل چگالي -3 جدول

   ساعت3به مدت C1550° در دماي
   تخلخل ظاهري

  )حجمي (%
   چگالي نسبي

(%)  
  چگالي پيكنومتري

(g/cm3)  
  چگالي بالك 

(g/cm3)  
  نمونه

  بدون افزودني  12/3  53/3  38/88  62/15

  )بورات آلومينيوم+ منيزيا( افزودني5%  47/3  65/3  68/95  16/4

  بالف
  بورات آلومينيوم پس از پخت + هاي منيزيا  وزني مجموع افزودني% 5ه حاوي ريزساختار زمين -11 شكل

   ساعت3به مدت C1550°در 
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  گيري نتيجه -4
مساوي سوخت به اكـسيدان و مـواد        با استفاده از نسبت      -

، اسيد بوريك و سوخت گلايـسين       اوليه نيترات آلومينيوم  
تــوان بــا روش احتراقــي بــه مــاده افزودنــي بــورات  مــي
  . دست يافت9Al2O3.2B2O3نيوم آلومي

 درصـد وزنـي     56ي حاوي فرمولاسـيون پايـه       ها  بدنهدر   -
 24 درصـد وزنـي آلومينـاي گامـا و           20آلوميناي تبولار،   

درصد وزني كائولن ديامونـد پـس از پخـت در دماهـاي             
°C1550  ــه ــاليب ــسبي چگ ــلي  % 88 ن ــاي اص و فازه

توان رسيد كه استحكام خمـشي       كوراندوم و مولايت مي   
   . داشتندMPa38الي حو

ــا افــزودن بــورات آلومينيــوم بــه ميــزان   - وزنــي بــه % 5ب
، استحكام خمـشي    C1550°فرمولاسيون پايه و پخت در      

افـت  % 87 و چگالي نـسبي بـه حـدود          MPa32به حدود   
نمود كه نشان از ديرگدازشدن سيستم داشت هرچنـد كـه           

  .هاي مولايت بخوبي تشكيل شده بود در ريزساختار سوزن
 درصـد منيزيـا     2 /5 درصد بورات آلومينيوم و      5/2زودن  با اف  -

، اسـتحكام   C1550°پخـت در    به فرمولاسيون پايه پس از      
% 95 و چگالي نسبي به حـدود        MPa115خمشي به حدود    

در ريزسـاختار ايـن     . رسيد كه نشان از افزايش زينتر داشـت       
هاي طويل و كوتـاه درهـم تنيـده مولايـت و              ها سوزن   بدنه

ت آلومينيوم وجود داشـت و در آنـاليز فـازي آن            احتمالا بورا 
عــلاوه بــر فازهــاي اصــلي كورانــدوم و مولايــت و بــورات 

و ) 2MgO.B2O3(آلومينيوم، فازهاي فرعي بورات منيـزيم       
ــزيم   ــيليكات مني ــز ) (3MgO.Al2O3.3SiO2آلومينوس ني

  .وجود داشت
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 لغات مصوب فرهنگستان زبان و ادب فارسي

  

  :واژگان مصوب
  

 واژة بيگانه معادل پيشنهادي رديف

 ceramic سراميك 1
 advanced ceramic سراميك پيشرفته 1-1
 engineering ceramic سراميك مهندسي 2-1
 magnetic ceramic مغناسراميك 3-1
 structural ceramic اي سراميك سازه 4-1

 ceramic whiteware يدافزارِ سراميكيسپ 2
 fine ceramic سراميك ظريف 3
 ceramic process فرايند ساخت سراميك 4
 ceramics شناسي سراميك 5
 electroceramic الكتروسراميك 6
 optical ceramic سراميك اپتيكي 7

8 
  خاكِ چيني

  كائولن1.مت
china clay 
syn. kaolin 

 fireclay رسِ ديرگداز 9
syn. fireclay refractory 

 ball clay رس سياه 10
 whiteware سپيدافزار، سپيدينه 11

 alumina whiteware سپيدينة آلوميني 1-11
 stoneware سنگينه، داشخال 13
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 chemical stoneware داشخال شيميايي/سنگينة شيميايي 1-13
 earthenware رسينه 14

 sanitary earthenware رسينة بهداشتي 1-14
 vitreous china اي، چيني زجاجي چيني شيشه 16

 vitreous china sanitarywareاي بهداشتي، چيني زجاجي بهداشتي چيني شيشه 1-16
 slip دوغاب 17

 slip casting گري دوغابي ريخته 1-17
 drain casting گري توخالي ريخته 18
 solid casting گري توپر ريخته 19
 pressure casting گري فشاري ريخته 20

 centrifugal casting گري مركزگريز ريخته 21

 plastic forming سان دهي موم شكل 22

 deflocculation سازي زدايي، روان لخته 23

 deflocculant ساز زدا، روان لخته 1-23

 glaze لعاب 24

 glazing دهي لعاب 1-24

 matt glaze لعاب مات 2-24

 opaque glaze لعابِ كدر 3-24

 raw glaze لعاب خام 4-24

 glaze firing پخت لعاب 5-24

 crackle glaze ترك لعاب 6-24

 on-glaze decoration تزيين رولعابي 25

 in-glaze decoration تزيين تولعابي 26

 underglaze decoration تزيين زيرلعابي 27

 enamel فلز لعاب، لعاب 28

 glass enamel ميناي شيشه 28 -1

 enamel firing پختِ تزيين 28 -2

 frit1 فريت 29

 frit2 سازي فريت 30

 fritted glaze شده لعاب فريت 31

 biscuit بيسكويت 32

 biscuit firing پخت بيسكويت 1-32
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 furnace كوره 33

 annealing furnace كاري كورة تاب 1-33

 electric furnace برقيكورة  2-33

 glass furnace كورة شيشه 3-33

 tank furnace اي كورة محفظه 4-33

 box furnace كورة اتاقكي 5-33

 kiln كورة پخت، پزاوه 34

 kiln furniture اسباب پخت 1-34

 saggar (sagger) جعبة كوره 35

 saggar clay رس جعبة كوره 1-35

 refractory ديرگداز 36

 refractoriness ديرگدازي 1-36

 refractory cement سيمان ديرگداز، سيمان نسوز 2-36

 refractory concrete بتن ديرگداز، بتن نسوز 3-36

 refractory ceramic سراميك ديرگداز 4-36

 refractory oxide اكسيد ديرگداز 5-36

 refractory sand ماسة ديرگداز 6-36

 refractory lining از، جدارة ديرگدازآستري ديرگد 7-36

 refractory coating پوشش ديرگداز 8-36

 castable refractory ديرگداز ريختني 9-36

 fused cast refractory  ريختگي-ديرگداز ذوبي 10-36

 bulk volume حجم كلي 37

 apparent volume حجم ظاهري 38

 true volume حجم واقعي 39

 true density اقعيچگالي و 40

 theoretical density چگالي نظري 41

 tap density اي چگالي تقه 42

 green density چگالي خام 43

 green body بدنة خام 44

 green strength استحكام خام 45

 glass annealing كاريِ شيشه تاب 47
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 glass-ceramic سراميك  -شيشه 48

 glass softening point شوندگي شيشه نقطة نرم 49

 glass refining/ fining زداييِ شيشه حباب 50

 sheet glass شيشة جام 51

 container glass شيشة ظرف 52

 glass container اي ظرف شيشه 53

 sodalime glass آهكي شيشة سد 54

 network former ساز شبكه 55

 network modifier ساز شبكه دگرگون 56

 bridging oxygen زن سيژن پلاك 57

 non-bridging oxygen زن اكسيژن غيرپل 1-57

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  



   مقالهةراهنماي تهي
  
  

 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  بـه  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  كامـل  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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The Effect of Aluminium Borate and Magnesia on the 
Mechanical Properties and Microstructure of Corundum-

Mullite Bodies 

Najmeh Noroozi, Rahim Naghizadeh*, Hamid Reza Rezaie, Ebrahim Ghasemi 

School of Metallurgy and Materials Engineering, Iran University of Science and Technology 
*rnaghizadeh@iust.ac.ir 

Abstract: The corundum-mullite bodies have high refractoriness under load and resistance 
to creep. Different  additives have been used in these bodies for improvement of sintering 
and microstructure. In this study, the effect of aluminium borate and magnesia additive on 
mechanical properties and sintering of alumina-mullite composite were investigated. 
Aluminum borate (9Al2O3.2B2O3) was prepared by the combustion of an aqueous solution 
containing stoichiometric amounts of aluminum nitrate, boric acid, and glycine. Tabular 
and gamma alumina, kaolin, and additives were mixed, pressed and then fired at 1400-
1500°C/3h for preparation of corundum-mullite samples. After firing the samples (without 
additives) at 1550°C/3h, bending strength (38 MPa), relative density (88%) with corundum 
and mullite as major phase and quartz as minor phase were obtained. After firing 
aluminium borate samples at 1550°C/3h due to high refractories of A9B2 the physical and 
mechanical properties weren't increased .With addition of 2.5wt% aluminium borate and 
2.5wt% magnesia, after firing at 1550°C/3h, bending strength and relative density were 
improved and reach to 115Mpa and 95.5Mpa respectively. At this sample, corundum, 
mullite, pyrope (3MgO.Al2O3.3SiO2) and magnesia borate (2MgO.B2O3) were established 
at the sample. 
Keywords: Aluminium borate, corundum, mullite, magnesia, mechanical properties 
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Facile Synthesis of TiC Powder Through Microwave-
Assisted Self-Propagating High-Temperature Synthesis 

Morteza Dastjerdi1, Mohammad Zaniar Ebrahimi1, Aref Ghanbari1, Masoud Sakaki*1, 
Mohammad Sheikh Shab Bafghi2 

1 Department of Materials Engineering, Faculty of Engineering, Malayer University, Malayer 
2 School of Metallurgy and Materials Engineering, Iran University of Science and Technology 

(IUST) 
*masoudsakaki79@gmail.com 

Abstract: The aim of this study has been the fabrication of TiC phase by Microwave-
assisted Self-propagating High-temperature Synthesis (SHS) process. A TiO2:2Mg:C 
mixture was heat treated in a domestic microwave oven and the product was characterized 
by XRD and SEM devices. Results showed the formation of TiC-MgO composite powder 
through an SHS reaction. Un-wanted MgO compound was leached out by an HCl acid 
solution, yielding a pure TiC powder. In this research work, thermodynamic calculations 
were employed to gain an insight into the possible chemical reactions. 
Keywords: Titanium carbide, Combustion synthesis, Microwave heating, XRD. 
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Electrostrictive Behaviour of Lead-Free 
(Ba0.85Ca0.15)(Zr0.1Ti0.9)O3 Piezoceramics 

Raziye Hayati, Mohammad Ali Bahrevar*, Touradj Ebadzadeh 

Semiconductor Division, Materials and Energy Research Center 
*ma-bahrevar@merc.ac.ir 

Abstract: In this work, the electrostrictive proprties of lead-free (Ba0.8Ca0.2)(Ti0.7Zr0.3)O3 
piezoceramics that were synthesized via solid state sintering method were investigated. 
These ceramics were sintered in the sintering range of 1350-1550 °C and the effects of 
sintering temperature on electostrictive behavior was studied. Crystal phases and 
microstructure were studied with X-ray diffraction (XRD) and scanning electron 
microscopy (SEM) and the polarization and strain loops were used to calculate the 
electrostrictive coefficients. Our results revealed that the BZT-50BCT samples at 1350 °C 
with the highest strain and the lowest Pr values at T=100 °C showed the best 
electrostrictive coefficients: Q33=0.058 m4/C2, and M33=6.1×10-16 m2/V2. These values are 
higher than previous reports on BZT-50BCT composition and enables this material to 
compete with the lead-based electrorective materilas. 
Keywords: Piezoceramic, BZT-50BCT, sinter, ferroelectric property, electrostriction. 

 

 

 



Iranian Journal of 
Ceramic Science & Engineering 

Vol. 4, No. 4, 2016 

 

 

4 

Sinterability, Crystallization Behavior and  
Microwave Dielectric Properties of Mullite 

Microparticles-ZBS (ZnO-B2O3-SiO2) Glass Composites 

Marjan Akbarpour, Touradj Ebadzadeh, Sara Banijamali* 

Ceramic Department, Materials and Energy Research Center 
*banijamalis@yahoo.com 

Abstract: Dielectric ceramics have been greatly intended owing to their composition 
diversity and meeting the requirements of electronic industry and wireless communication. 
Among these ceramics, ceramic composites composed of a dielectric ceramic phase and a 
sintering aid glassy phase which offer dielectric features in the microwave frequency, have 
been utilized for application in the LTCC (low temperature co-fired ceramics) modules. 
The present work has been aimed to fabricate dielectric composites of mullite 
microparticles- ZBS (ZnO-B2O3-SiO2) glass for use as dielectric substrates in the LTCC 
technology. In this regard, composites with various volume ratios of mullite and ZBS glass 
were fabricated. Considering the sinterability evaluation at 950°C, composite of 50 
mullite-50 glass (Vol. %) was chosen as the optimized sintered composite and focused for 
further examinations. Monitoring thermal behavior of the optimized composite during 
sintering by means of X-ray diffratometry and differential thermal analysis revealed that 
mullite reacts with glassy phase at about 880 ºC; results in the formation of gahnite 
(ZnO.Al2O3) phase. Microstructural observation confirmed prismatic morphology of the 
gahnite crystals dispersed homogeneously in the glass matrix. Dielectric characterization 
utilizing network analyzer showed the resonance of the optimized composite in the 
microwave frequency range. Dielectric permittivity (4.5) and quality factor (4704GHz) of 
the optimized composite is in accordance with the requirements of the targeted technology. 
Keywords: composite, mullite, glass, crystallization, dielectric properties. 
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Fabrication and Characterization of Ge33As12Se55 
Chalcogenide Glass as an Infrared Window 

Majid Tavoosi*, Abbas Hosseinkhani, Ali Ghasemi 

Department of material science, Malek- Ashtar University of Technology (MUT),  
Shahin-Shahr, Isfahan 
*ma.tavoosi@gmail.com 

Abstract: The preparation and characterization of Ge33As12Se55 chalcogenide glass as an 
infrared window was the goal of this study. In this regard, the glass composition with 
suitable atomic ratio was melted and quenched within quartz capsulate under different 
conditions. The melting process was done in the temperature range of 750 to 950° C for 
different periods of time and the quenching process was done in different cooling media. 
The structural and optical characteristics of samples were examined using X-ray diffraction 
(XRD), scanning electron microscopy (SEM) and infrared spectroscopy (FTIR). The 
results showed that the melting temperature and cooling media have significant effects on 
the properties of final products. The optimum processing temperature in order to achieve 
the best optical properties was 950°C and the optimum cooling media was a salt bath with 
temperature of 220°C. The addition of gettering elements (such as Mg) to glass 
composition had benefit effect on oxide absorption bands from FTIR curves. 
Keywords: Chalcogenide glasses, Infrared windows, Absorption bands. 
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The Influence of Mechanical Activation on Microwave 
Combustion Synthesis of Al2O3-B4C Composite Powder 

Oveys Nakisa1, Mohammad Bavand-Vandchali*1, Hamed Samadi2 
1 Department of Material Engineering, Science and Research Branch,  

Islamic Azad University, Tehran 
2 Department of Materials Science and Engineering, Faculty of Engineering,  

Malayer University, Malayer 
*m-bavand@srbiau.ac.ir 

Abstract: In the present study the effect of mechanical activation on combustion synthesis 
of Al2O3-B4C composite materials in a microwave using metal powder Al, graphite and 
boric acid is studied. The results showed that mechanical activation have an important role 
to promote exothermic reaction and Al2O3-B4C composite synthesis via combustion 
method. The mechanical activation decrease reaction temperature to lower than 700°C and 
increase reaction intensity without any effect on combustion reaction mechanism, so that, 
the sample synthesis was completely carried out in microwave at 12 second and 20 hours 
pre-mechanical activation. The results also support the possibility of boric acid using as 
raw material to combustion synthesis Al2O3-B4C composites. 
Keywords: Combustion synthesis, Al2O3-B4C composite, microwave, mechanical 
activation. 
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Determination of Optimized Conditions for Precipitation 
Synthesis of Calcium Hydroxide Nanoparticles Using 

Central Composite Design Method (CCD) 

Golsa Mousavi, Rasoul Sarraf-Mamoory* 

Ceramic group, Materials Eng. Dept., Tarbiat Modares University, Tehran 
*rsarrafm@modares.ac.ir 

Abstract: The objective of this study was to determine the simultaneous effect of different 
variables on calcium hydroxide (Ca(OH)2) nanoparticles synthesis by precipitation method, 
using central composite design. The used raw materials included calcium nitrate 
(Ca(NO3)2.4H2O), sodium hydroxide (NaOH), and water/ethanol to dissolve the powders. 
In order to find optimal conditions and to achieve nanometer-sized particles, experimental 
design of CCD with different parameters of temperature, weight ratio of reactants, and 
alcohol percentage were considered at five different levels. Using experimental design of 
CCD and Design Expert software, a Table for 20 tests was arranged. The software was 
developed in order to help the user in the design and interpretation of a Multivariable 
Testing. In this Table, minimum and maximum of the parameters were considered as 
temperatures 25 and 85 ºC, weight ratio 0.5 and 1.5, and alcohol percentage 0% and 100%, 
respectively. Then calcium hydroxide, with the reaction of raw materials, was synthesized 
in an environment that contains water and alcohol. Finally, by using scanning electron 
microscope (SEM), X-ray diffraction, AxioVision software and Design Expert software, 
synthesis of nanoparticles of calcium hydroxide was approved and the influence of various 
parameters on the synthesis was studied. 
Keywords: Nanoparticles, Calcium hydroxide, Chemical synthesis, Experimental design 
of CCD. 
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