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 يركونياي زهاي ي در حضور افزودنينا بتا آلوميم سديتبررسي خواص الكترول
 يوبيوم نايد و اكسيتريم شده با ايدارپا

  *2يدار پاين، محمد حس1 مقدميهاجر احمد
   دانشگاه شهركردي، و مهندسي مواد، دانشكده فنيگروه مهندس 1

  يراز دانشگاه شي، مواد، دانشكده مهندسيبخش مهندس 2
* paaydar@shirazu.ac.ir 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
    1396  بهمن23: دريافت
    1397  خرداد30: پذيرش

    
    :كليد واژه

ــد  ــيمس ــا، افزودن ــا آلومين ــا، ي بت  ه
   استحكاميوني، يتساختار، هدايزر

  

هـاي سـديم سـولفور       آلومينا با خاصيت هادي يون سديم به عنوان الكتروليـت در بـاتري             بتا ميسدسراميك  
دست يابي به الكتروليتي با هدايت يوني و خواص مكانيكي مناسب در طي فرآينـد سـاخت                 . شوداستفاده مي 
در اين تحقيق، تأثير استفاده همزمان از دو افزودني شـامل زيركونيـاي پايـدار شـده بـه                   . دي دارد اهميت زيا 

.  آلومينا مورد بررسي قرار گرفتـه اسـت  بتا ميسدصورت جزئي با ايتريم و اكسيد نايوبيوم بر خواص سراميك      
كل بـا روش پـرس تـك        هاي ديسكي ش ـ   آلومينا با روش حالت جامد زتا سنتز گرديد و نمونه          بتا ميسدپودر  

از پراش پرتو اشعه ايكس براي بررسـي فازهـا، ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي بـراي                  . محوره تهيه گرديد  
ها، تست حلقه بر روي حلقه براي اندازه گيري استحكام شكست و از امپدانس براي               مطالعه ريز ساختار نمونه   

ان داد كـه هـدايت يـوني و اسـتحكام شكـست             نتايج اين تحقيق نش   . اندازه گيري هدايت يوني استفاده شد     
تـوان بـه    افزايش هدايت يوني را مـي     .  آلومينا در حضور اين دو افزدوني بهبود يافته است         بتا ميسدسراميك  

حضور ذرات زيركونياي پايدار شـده بـا ايتـريم بـه دليـل      . افزايش دانسيته و يكنواختي ريز ساختار نسبت داد     
  .شودنجر به بهبود خواص مكانيكي اين الكتروليت ميايجاد ممانعت براي رشد ترك، م

  

  مقدمه -1
ذخيره انرژي به يك نگراني جهاني به دليـل رونـد افـزايش             

منـابع  تقاضاي انـرژي همـراه بـا غيـر قابـل تجديـد بـودن                
در ميــان . هــاي فــسيلي تبــديل شــده اســت     ســوخت
هـاي  توان به سيـستم   سازي انرژي، مي  هاي ذخيره  تكنولوژي

ها مانند باتري سديم سـولفور اشـاره        الكتروشيميايي يا باتري  

هـاي   سولفور بر خـلاف سيـستم      -در سل باتري سديم   . كرد
الكتروشيميايي رايج، الكتروليت به حالت جامـد و الكترودهـا          

الكتروليت جامدي كه در اين باتري به       . ه صورت مايع است   ب
 ميسـد  يشود، سراميك بر پايـه     صورت گسترده استفاده مي   

باشد كه به صورت انتخابي اجـازه انتقـال يـون          آلومينا مي  بتا
سـديم  (و منفـي   ) سـولفور مـذاب   (سديم بين الكترود مثبـت      

هي بـالا،   ها به دلايل بازد    اين باتري . كند را فراهم مي  ) مذاب
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دانسيته انرژي بالا و توانـايي ذخيـره انـرژي بـراي چنـدين              
هاي قابل توجهي   اند و پيشرفت  ساعت مورد توجه قرار گرفته    

ها در طي چند دهه اخير      در تكنولوژي ساخت اين نوع باتري     
الكتروليت سديم بتا آلومينـا نقـش       . ]1،2[حاصل شده است    

د و بايستي هـدايت     كنبسيار مهمي در عملكرد باتري ايفا مي      
  .]3[ داشته باشد ييوني بالا و استحكام مناسب

هـاي مختلفـي از جملـه        بـا روش   نـا يآلوم بتـا  ميسدتركيب  
ــد، ســل  ــت جام ــي ســنتز -واكــنش حال  ژل و روش احتراق

در روش واكنش حالت جامد موسوم به زتا،        . ]4-7[گردد   مي
يق آلومينات سديم و آلومينات ليتيم به صورت جداگانه از طر         

كلسيناسيون پودرهاي آلومينا، كربنات سديم و كربنات ليتيم        
ــر اســاس تركيــب شــيميايي   ــا ميســدســنتز و ب ــايآلوم بت  ن

(Na1.67Al10.67Li0.33O17)ــا هــم مخلــوط ، آلومينــات هــا ب
 بعد از زينترينگ به طـور       نايآلوم بتاريز ساختار   . ]8[شوند   مي

 درون يـك  ) μm500-50(هـاي بـزرگ     معمول شامل دانـه   
تـوان بـا    باشد كه مـي   مي) μm10كمتر از   (ماتريس ريز دانه    

ها و كمك زينترهاي مناسب از رشد دانـه         استفاده از افزودني  
هـدايت يـوني و اسـتحكام       . ]2،1[افراطي جلـوگيري نمـود      

 آلومينا مستلزم دستيابي بـه ريـز        بتا ميسدمناسب الكتروليت   
اخت ســاختار يكنواخــت و دانــسيته بــالا در طــي فرآينــد ســ

بر طبق، نتـايج مطالعـات منتـشر        .  آلومينا است  بتاالكتروليت  
 درصد وزني منجر    2/0شده، افزودن اكسيد نايوبيوم به مقدار       

گردد به افزايش هدايت يوني از طريق افزايش اندازه دانه مي         
 درصـد وزنـي     10 و هم چنين افزودن اكسيد زيركونيا تا         ]9[

بـود اسـتحكام    بدون كاهش در هـدايت يـوني منجـر بـه به           
در اين تحقيق، تأثير    . ]10[گردد  مي مكانيكي اين الكتروليت  

 درصد وزنـي و     2/0افزودن همزمان اكسيد نايوبيوم به مقدار       

 درصـد وزنـي بـر       5زيركونياي پايدار شده با ايتريم به مقدار        
خواص الكتروليت سديم بتا آلومينا به منظـور بهبـود هـر دو             

  . شود بررسي ميخاصيت هدايت يوني و استحكام

  هاي تجربي فعاليت -2
 به روش زتا سنتز شد      آلومينا بتا ميسددر اين تحقيق تركيب     

به اين منظور از مواد اوليـه شـامل آلومينـا بـا خلـوص               . ]8[
ــارك     6/99 ــيم م ــات ليت ــديم و كربن ــات س ــد، كربن    درص

Carlo Erba   و اكسيد نايوبيوم و زيركونياي پايدار شـده بـه 
 همگـي  Merck مارك (YSZ 3%)ريم صورت جزئي با ايت

در ايـن روش ابتـدا      .  درصد اسـتفاده گرديـد     9/99با خلوص   
 و آلومينـــات ســـديم (Li2O.5Al2O3)آلومينـــات ليتـــيم 

(Na2O.(5.4)Al2O3)         از طريق واكنش حالت جامـد سـنتز 
براي اين منظور كربنات ليتـيم و كربنـات سـديم بـه             . شدند

ا در محـيط اتـانول      ترتيب و بـه صـورت جداگانـه بـا آلومين ـ          
، ºC90  يمخلوط و بعـد از خـشك كـردن دوغـاب در دمـا     

 ساعت كلسينه 2به مدت  ºC1250 پودرها در كوره در دماي
بر اساس تركيـب شـيميايي سـديم بتـا آلومينـا            . ]11[شدند  

(Na1.67Al10.67Li0.33O17)  ــيم و ــات ليتـ ــادير آلومينـ ، مقـ
 اتـانول   آلومينات سديم لازم محاسـبه و دو پـودر در محـيط           

 به ºC 1300مخلوط و بعد از خشك كردن دوغاب، در دماي
به منظور كاهش اندازه ذرات و      .  ساعت كلسينه شدند   2مدت  

دســت يــابي بــه مخلــوط يكنواخــت از پــودر ســنتز شــده و 
ها، پودر حاصل از عمليات كلـسيناسيون بـه همـراه           افزودني

اي  درصد وزني زيركوني ـ   5 درصد وزني اكسيد نايوبيوم و       2/0
 ساعت تحت آسياب سايـشي      6پايدار شده با ايتريم به مدت       

هاي زيركونيايي با قطـر       دور بر دقيقه با گلوله     400با سرعت   
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بعـد از عبـور پـودر       .  ميلي متر در محيط اتانول قرار گرفت       5
ــا مــش   ــردن آن، 60آســياب شــده از الــك ب ــه ك  و گرانول

 بـا روش  mm1  و ضـخامت  mm18 هايي با قطـر   ديسك
هـا در  نمونـه .  تهيه شدMPa300 تك محوره با فشار پرس 
  . ]11[ دقيقه زينتر شدند 15 به مدت oC1620دماي 

 تشعـشع   (XRD)با استفاده از دستگاه پراش اشـعه ايكـس          
Cu-kα با طول موج  Å5419/1  ساخت شـركت Brucker 

براي شناسـايي فازهـاي     . آلمان، بررسي فازها صورت گرفت    
  هــا، از نــرم افــزار   ثبــت شــده و شــدت نــسبي پيــك    

X'Pert HighScoreهـا بـا   دانسيته نمونـه .  استفاده گرديد
ــتاندارد     ــاس اسـ ــر اسـ ــميدس بـ ــتفاده از روش ارشـ   اسـ

ASTMC-373 مورفولوژي و ريـز سـاختار      . گيري شد   اندازه
هاي زينتر شـده بـا اسـتفاده از دسـتگاه ميكروسـكوپ             نمونه

ور، بـراي ايـن منظ ـ    .  بررسي شـد   (SEM)الكتروني روبشي   
 و خميـر   3000هـا بـا اسـتفاده از كاغـذ سـنباده            سطح نمونه 

اي، پوليش و در دمـاي      يابي به سطح آينه    الماسه براي دست  
ºC1580     اسـتحكام  .  دقيقـه اچ حرارتـي شـدند       30 به مـدت

ها با استفاده از روش حلقـه بـر روي حلقـه بـر اسـاس          نمونه
هـاي    بـر روي نمونـه  ASTM C-1499, 2003اسـتاندارد  

بـه منظـور بررسـي هـدايت        . ي شكل محاسبه گرديـد    ديسك
 در  (EIS)يوني، از طيـف نگـاري امپـدانس الكتروشـيميايي           

. هوا اسـتفاده شـد     در اتمسفرºC500-200 محدوده دمايي 
 Solartron 1260 Solartronهاي به اين منظور از دستگاه

Analytical  ــي ــاژ سينوس ــال ولت ــا اعم ــج mV10 ب  در رن
در اينجــا، .  اســتفاده گرديــدMHz5  تــا Hz10 فركــانس 

. ها پوشش داده شـد    پلاتين به عنوان الكترود بر سطح نمونه      
 طراحـي و بـا   ZPlotافـزار    معادل با نـرم      مدارهاي الكتريكي 

هـا، ميـزان      ي مقاومـت نمونـه      داشتن ابعاد نمونه و محاسـبه     
  .هدايت يوني تعيين شد

  نتايج و بحث -3
ــكل ــاي ،1 ش ــاي XRD الگوه ــ پودره ــيم اتآلومين  و ليت
 2 بـه مـدت   ºC1250  ، در دمـاي شده سنتز سديم آلومينات
 مرجـع،  الگوهـاي  بـا  آنهـا  مقايـسه . دهدمي نشان راساعت  

 ،2 شـكل . ]11[ اسـت  نظـر  مـورد  فازهـاي  تشكيل گربيان
ي حـاو  و خـالص  شـده  نتـر يزي  هـا نمونـه  XRD الگوهاي
. دهـد مـي  نـشان  را وميوبينـا  دياكـس  و YSZي  هـا يافزودن
-084-01 بـا كـد      مرجـع  الگوهـاي  بـا  خالص نمونه مقايسه

 نظـر  مـورد  نـا يآلوم بتـا  ميسـد  فـاز  تـشكيل  گربيان ،0210
 ـي حاو نمونه XRDي  الگودر. ]11،  8[ باشد يم  هـا،  يافزودن
 توجه با و است شده مشخص YSZ فاز به مربوطي  ها كيپ
ي ب ـيترك يفازها گريد يا فاز نيا وميوبينا دياكس كم مقدار به

 3ي  حاو استفاده مورد YSZ بيترك. باشدينم هدهمشا قابل
 ازي  بيترك و است شده داريپاي  جزئ صورت به ،Y2O3 درصد

  . باشد يم كينيليمنوك و تتراگونالي ساختارها
 درصد g/cm322/3) 2/98  حدود خالص نمونهي برا تهيدانس

 ـي حـاو  نمونـه ي برا و) تئوري دانسيته   حـدود  هـا  يافزودن

g/cm326/3) 4/99 شـد ي  ريگ اندازه) تئوري دانسيته رصدد .
 بهبـود  و تهيدانـس  شيافـزا  منظـور  بـه  هايافزودن از استفاده
 حـضور  در نـگ ينتريز زميمكـان  قيطر از ها كيسرام چگالش

 حـضور . ]11-14[ باشـد يم متدوال و مناسب روش عيما فاز
ي ط در عيما فاز جاديا با توانديم وميوبينا دياكس نتريز كمك
 ميسـد  كيسـرام  تهيدانس شيافزا به منجر نگيترنيز نديفرآ
  .]9[ گردد نايآلوم بتا
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  .شده سنتز سديم آلومينات و ليتيم آلومينات پودرهاي XRD الگوهاي -1 شكل

  
  .وميوبينا دياكس و YSZي هايافزودني حاو) ب و خالص) الف شده نتريزي هانمونه XRD الگوهاي -2 شكل
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 هـاي نمونـه  شكـست  مقطـع  سـطح  SEM تصاوير 3 شكل
 نمونـه  در تخلخـل  و حفره وجود. دهديم نشان را زينترشده
ي حـاو  نمونـه  كـه  شوديم مشاهده و است مشخص خالص
 ديسف نقاط. باشدي  مي  ترمتراكم زساختاريري  دارا هايافزدون
 مربوط (BSE)ي  برگشتي  الكترون ريتصو ج 3 شكل در رنگ

 YSZ ذرات دهنــده نــشان هــا،يافزدونــي حــاو نمونــه بــه
 ـتوز كـه  باشـد  يم  مـشخص  زي ـن آنهـا  يكنواخـت  بـاً يتقر عي
 در شده زينتري  هانمونه حرارتي اچ SEM تصاوير. باشند    يم

  . است شده آورده 4 شكل

  
  هاي زينتر شده  سطح مقطع شكست نمونهSEMتصاوير  -3 شكل

  .ها  حاوي افزودنيBSEتصوير )  و اكسيد نايوبيوم و جYSZهاي حاوي افزودني) خالص، ب) الف

 شـكل  ريي ـتغ به منجر هايافزودن از استفاده ،4شكل با طابقم
 بـه  وي  ضـلع  چند منظمي  هاشكل بهي  الهيم حالت از هادانه

 تهيدانس شيافزا و ها دانه شكل رييتغ. است شده كروي سمت
 ـي  حـاو  نمونه در عيما فاز حضور به توانيم را  در هـا يافزودن

 جينتـا  طبـق  بـر . ]11-14[ داد نسبت نگينتريز نديفرآ طول
 فازي  ،Na2O-Nb2O5 ستميسي  فاز اگراميد در شده گزارش

 و دمـاي ذوب نزديـك       3Na2O.Nb2O5با تركيب شـيميايي     
ºC 1000 ـزاو در فـاز  نياي  اصلي  ها  كيپ كه دارد وجود  ي اي

ي فازهـا  بـا  توانـد   يم كه دارند قرار درجه 33 و 22 ،16 تفرق
 داشـته ي  پوشـان  مه ـ زي ـن ايزوا نيا در نايآلوم بتا ميسد بيترك

ي دما از كمتري  ليخ ذوبي  دما با فاز نيا حضور. ]15[ باشند
 بـه  منجـر  توانـد   يم ـ نـا يآلوم بتـا  ميسـد  كيسـرام  نگينتريز
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 دياكـس  كـم  مقـدار  بـه  توجه با البته. گردد عيما فاز نگينتريز
 كـم  زي ـن نگينتريزي  ط در شده جاديا عيما فاز مقدار ،يوبيومنا

 استفاده با ذرات شكل در رييتغ عيما فاز ريتأث نياول. بود خواهد
 و نــگينتريزي طــ در مجــدد رســوب و تيــحلال زميمكــان از
 كـاهش  و مـنظم  وي  كرو سمت به ذرات شكل شدن كينزد

 از استفاده محققان، گريد جينتا به توجه با. ]16[ است تخلخل
 دانـه  اندازه شيافزا به منجريي  تنها به وميوبينا دياكسي  افزودن

 يكنواخـت  صـورت  بـه  آن از حاصل ساختار زيري  لو گردديم
 نمونـه  زساختارير دري  مناسبي  يكنواخت نجايا در. ]9[ باشدينم
 انجـام  مطالعـات  جينتـا  طبـق  بر. دارد وجود هايافزودني  حاو
 به صورت پايدار شده يا نشده، رشـد         ZrO2 ذرات حضور شده،

د دانه غير   دانه را در فاز زمينه سديم بتا آلومينا محدود و از رش           
ــال و  ــوگي افراطــنرم ــد يمــي ريجل ــواخت باعــث و كن ي يكن

  .]10[ گردد يم زساختارير

  
  .وميوبينا دياكس و YSZي هايافزودني حاو) ب و خالص) الفهاي زينتر شده  اچ حرارتي نمونهSEMتصاوير  -4 شكل

 و خـالص  نمونـه ي  بـرا  امپدانس تست از حاصلي  نمودارها
 سهيمقا هم با 5 شكل در oC300ي  دما در هايافزودني  حاو
 سـهم  به مربوط رهيدا مين خالص نمونه نمودار در. است شده
 لـه يمي  هادانه وجود. باشديم كل مقاومت جاديا در دانه مرز
 نمونـه  در متفـاوت  عـرض  به طولي  ها نسبت با شكلي  ا

 آن مقاومـت  در هامرزدانه اديز سهم گر انيب توانديم خالص
ــودار 6 شــكل در. باشــد ــيآر نم ــوطي نوس ــه مرب ــدا ب  تيه
 شـده  آورده مختلـف ي  دماها در شدهي  ريگ اندازهي  كيالكتر
 تيهـدا  كـه  شـود يم ـ مـشخص  جينتا نيا به توجه با. است
 بهبـود  هايافزودن حضور در نايآلوم بتا ميسد تيالكترولي  يون

 نمونـه ي  بـرا  ºC300ي  دمـا  دري  يـون  تيهـدا . اسـت  يافته

-Ω هايافزودني  حاو هنموني  برا و Ω-1.cm-1 067/0 خالص

1.cm-1 102/0 بــا ونيواســياكتي انــرژ. شــدي ريــگ انــدازه 
 و eV35/0  خـالص  نمونـه ي بـرا  نمودارها، بيش از استفاده
 بـا  مطـابق . ديگرد محاسبه eV33/0 هايافزودني  حاو نمونه
 نييپاي  دماها در ها نمونهي  يون تيهدا در اختلاف ،6 شكل

ي مرزهـا  مقاومـت  سـهم  نييپـا ي  دماها در. باشدي  م شتريب
ــب تيهــدا در دانــه    تيهــدا خــواص در بهبــود. اســت شتري
 ـ از اسـتفاده  بـا  كيسـرام  نياي  يون    تـوان يم ـ را هـا  يافزودن
   1هادانه درون تيهدا شيافزا جهينت در و تهيدانس شيافزا به

  
1 Bulk 
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  .]11-13، 9، 1[ داد نسبت دانههاي مرز مقاومـت  سـهم  كـاهش  جـه ينت در و يكنواخت ساختار زير و

  
  .⁰C 300ي دما در هايافزودني حاو و خالص نمونهي برا امپدانس تست نمودار -5 شكل

  
  .مختلفي دماها در شدهي ريگ اندازه تيهدا به مربوطي نوسيآر نمودار -6 شكل

  



  ... شده يدار پايركونياي زهاي يفزودن در حضور اينا بتا آلوميم سديتبررسي خواص الكترول

 

  1397    بهار1ي  شماره   7ي  دوره  8
 

ي رو بر حلقه آزمون متوسط،ي  كيمكان استحكام نييتعي  برا
 ـا جينتـا . شـد  انجام بيترك هر از نمونه 10ي  رو بر حلقه  ني
 هـم  بـا  هـا نمونـه  شـدن  شكـسته  نحوه كه ادد نشان تست

 ـي  حـاو ي  هـا نمونه كهي  بطور. بود متفاوت  بـه  هـا  يافزودن
ي هـا نمونـه  اكثر كهي  حال در شديم شكسته قسمت نيچند

 اسـتحكام ). 7 شـكل  (شـدند  يم ليتبد قسمت دو به خالص
 به دست آمـد     MPa150±17 خالص نمونه متوسط شكست

ي حـاو  نمونـه ي  ابـر  MPa215±22 مقـدار  بـه  استحكام و
 نـه يزم فـاز  در YSZ ذرات وجـود . يافـت  شيافزا هايافزودن

 ـا به و باشد هاترك گسترشي  براي  مانع توانديم  بي ـترت ني
 بـا . بـود  خواهـد  شتريب شدن شكسته برابر در نمونه مقاومت
به صورت جزئـي پايـدار شـده    YSZ  ذرات كه نيا به توجه

 1 دهي تغييـر فـاز     توانند از طريق مكانيزم تافنس     هستند، مي 
باعث افزايش استحكام و تافنس سراميك سديم بتـا آلومينـا           

 به منوكيلينيك   ZrO2در اين مكانيزم، ذرات تتراگونال      . گردد
شـود و تغييـر حجـم ناشـي از ايـن             در نوك ترك تبديل مي    

تبديل فاز منجر به ايجاد تنش فشاري و در نتيجـه افـزايش             
 نيبنـابرا . ددگـر  مقاومت سـراميك بـه گـسترش تـرك مـي          

 ـدافزوي  حاوي  ها نمونه شدن تكه چند توان، يم  بـه  را هـا  ين
 نـسبت  YSZي  افزدون حضور در شكست تافنس بودن بالاتر
 اسـتحكام  تهيدانـس  شيافـزا  با كه آنجا از نيچن هم. ]2[ داد

، 12[ يابـد يم ـ شيافـزا  شدت به نايآلوم بتا ميسد تيالكترول
 شـكل  و شتري ـب يتهيدانـس  كـه  گرفت جهينت توانيم ،]16
ي حـاو ي  هـا نمونـه ي  ضـلع  چنـد  و تـر منظم باًيتقري  هادانه

  . ]13، 10[ است شده استحكام شيافزا باعث هايافزودن
  

  
1 Transformation toughening 

  
ها در تست حلقه بر نحوه شكسته شدن نمونه -7 شكل

  .هانمونه حاوي افزودني) نمونه خالص و ب) روي حلقه الف

  گيري نتيجه -4
 با روش زتا سنتز گرديد      نايآلوم بتا ميسددر اين مطالعه، پودر     

اكـسيد نـايوبيوم بـه      هاي  و تأثير استفاده همزمان از افزودني     
 درصد وزني و زيركونياي پايدار شده با ايتـريم بـه          2/0مقدار  
 درصد وزني بر خواص الكتروليت بتا آلومينا بررسـي          5مقدار  
افزايش هدايت يوني و كاهش انرژي اكتيواسـيون را         . گرديد
زايش دانــسيته و كــاهش ســهم مقاومــت تــوان بــه افــمــي

تـر بـا اسـتفاده از       ها به دليل ريـز سـاختار يكنواخـت         مرزدانه
ــي ــسبت داد افزودن ــاز در YSZوجــود ذرات . هــا ن ــهيزم ف  ن

ها عمل نمايـد    تواند به صورت مانعي براي گسترش ترك       مي
هـا بـه     هاي حـاوي افزودنـي     و باعث افزايش استحكام نمونه    

طبق نتايج به دست آمده استفاده      . صورت قابل توجهي گردد   
 نـه تنهـا منجـر بـه     YSZهاي اكسيد نـايوبيوم و     از افزودني 

  . افزايش استحكام گرديد بلكه هدايت يوني را نيز بهبود داد
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  : يمس يكيمس به روش انفجار الكتر يدنانوذرات اكس يدتول
 يالباكتر يسورفكتانت و خواص آنت ي،اعمال يكيالكتر ياثر انرژ يبررس

  3يوضي، زهرا ع2يارعلي، داود *1يرضا احمد
  ينقزو(ره)،  ينيامام خم يالملل يندانشگاه ب ي،و مهندس يدانشكده فن ي،مواد و متالورژ يگروه مهندس يار،استاد 1

  ين(ره)، قزو ينيامام خم يالملل يندانشگاه ب ي،و مهندس يدانشكده فن ي،مواد و متالورژ يارشد، گروه مهندس يكارشناس يدانشجو 2
  مدرس، تهران يتمواد، دانشگاه ترب يارشد، مهندس يكارشناس يدانشجو 3

* re.ahmadi@ENG.ikiu.ac.ir 

 چكيده:   اطلاعات مقاله:
 ،XRDي هـا روش بـه  و هي ـته مـس ي ك ـيالكتر انفجـار  روشبـهمـسدياكسنانوذراتحاضرپژوهشدر   1396 اسفند 14دريافت: 

SEM،FT-IR  وUV-Vis  Spectroscopy وي دياكس ـ نـانوذرات  هي ـته امكان روش نيا. شدند مطالعه 
 ـزي سطح تيفعال و بالا ديتول نرخ باي فلز  ـجر شـدت  اثـر . آورديم ـ فـراهم  را ادي  از فادهاسـت  وي اعمـال  اني

 در داد نشـان  حاصـل  جينتا. شدي بررسي فلز وي دياكس فاز نسبت ويي ايميش بيترك اندازه، بر سورفكتانت
 روش به نانومتر 3/60 تا 5/24 ذرات نيانگيم اندازه باي كرو شبه وي كرو نانوذرات ش،يآزما مختلف طيشرا

 نـانوذرات  انـدازه  سـورفكتانت  مقـدار  وي اعمـال  انيجر شدت شيافزا با. شدند ليتشك ميسي كيالكتر انفجار
 لي ـدل بـه  احتمـالا  كه يافت شيافزاي دياكس فاز نسبت سورفكتانت مقدار شيافزا با نيهمچن. يافت كاهش

ي ضـدباكتر  تي ـفعال. اسـت  مـس  اتـم  بـا  سورفكتانتي هامولكول هيتجز و ريتبخ ازي ناش ژنياكس بيترك
 نيـي تع روش بـه  مـس  دياكس ـ نانوذرات مختلف يهاغلظت زا استفاده با ياكولياشرشي باكتر هيعل نانوذرات

 و عيمـا  طيمح ـ در نـانوذره  غلظـت  شيافـزا  بـا  تيخاص نيا كه دادند نشان جينتا. شدي بررسي نوري چگال
 بـا ي هـا نمونـه  نـانوذرات، ي بـاكتر  ضد خواصي بررس منظوربه. يابديم شيافزا دانه، اندازه متوسط كاهش
 بـه  نسبت زندهي هايباكتر تعداد و شد اضافه E.coli يباكتر كشت طيمح به نانوذرات مختلفي هاغلظت
 سـطح  شيافـزا  ذرات، اندازه كاهش باي ضدباكتر تيخاص كه دهنديم نشان جينتا. شد سهيمقا شاهد نمونه
  .است يافته شيافزا غلظت شيافزا وي باكتر با نانوذرات تماس

    1397 مرداد 8پذيرش: 
    

    كليد واژه:
ــا ــن ــار يدنوذرات اكس ــس، انفج م

ــيالكتر ــ يكـ ــورفكتانت،  يم،سـ سـ
  يالباكتر يآنت يتخاص

 

  

  مقدمه - 1
زا هاي بيماريبررسي اثرات ضد ميكروبي كه از رشد باكتري

كنند، اهميت روزافزوني پيدا كرده است. عوامـل  ممانعت مي

توانند متعدد باشند. تشكيل كلـوني،  ها ميايجادكننده عفونت
هـاي بيـو فيلمـي    ري و تشـكيل مـاتريكس  رشد سلول بـاكت 

هـا را در مقابـل سيسـتم دفـاعي     فشرده ميكروبـي، بـاكتري  
كند، كه نـانوذرات از تشـكيل ايـن عوامـل     ميزبان مقاوم مي
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دفاعي ميكروب در برابر سيسـتم ايمنـي ميزبـان جلـوگيري     
. اخيرا از مواد آلي حـاوي اكسـيد فلـزات بـه     ]1-2 [كنندمي

شود. تاثير ضـد بـاكتري   استفاده مي عنوان مواد ضد باكتري
نانو ذرات اكسيد فلزي به دليل اندازه بسيار كوچك و نسـبت  

دهـد كـه   بالاي سطح به حجم آنهاست و اين امكان را مـي 
 ـمستقيم با غشا ميكروبي تماس داشته باشـند و   ون فلـزي  ي

. توليد، بررسي خواص و كاربردهاي نـانوذرات  ]3[توليد كنند 
هاي اخير مورد توجه بسياري قـرار  ر سالفلزي و اكسيدي د

گرفته است. در اين ميان، نانوساختارهاي بر پايه اكسيد مس 
به دليل خواص الكتريكـي مناسـب، كاربردهـاي وسـيعي در     
ــد. برخــي از ايــن   زمينــه الكترونيــك و اپتوالكترونيــك دارن

هـاي  هاي ليتيـومي، سـلول  كاربردها شامل استفاده در باتري
 .]1-6 [شـود  انزيستورهاي نشـر ميـداني مـي   خورشيدي و تر

هــاي همچنــين كاربردهــاي وســيعي در قطعــات و پوشــش
. اندازه، شـكل و  ]7-10 [ميكروبال دارندباكتريال و آنتي آنتي

درصد فازهاي اكسيدي نانوذرات اكسـيد مـس توليـد شـده،     
  گفته دارد.  تاثير زيادي در استفاده از آنها در كاربردهاي پيش

ي دياكس ـ نـانوذرات  دي ـتولي بـرا ي متنـوع ي هاشرو امروزه
 نـد، يفرآي سـادگ  ليدل بهي رسوبهم روش. شوندي م استفاده
يي ايميش ـ بـات يترك بـا  نـانوذرات  دي ـتول امكان و بودن ارزان
 روش. ]11-13 [اسـت  گرفتـه  قراري اديز توجه مورد متنوع

 ـ هيتجز روش و دروترماليه  فشـار  و دمـا  زمـان،  دري حرارت
 منجـر  و شـوند يم انجامي رسوبهم روش به تنسبي بالاتر

 نيهمچن ـ شـوند، يم ـ تركيبار اندازه عيتوز با ذرات ديتول به
ي رسـوب هـم  نديفرآ به نسبت ندهايفرآ نيا جينتاي ريتكرارپذ

ي كيمكاني روهاين بري مبتني هاروش.]14-15 [است شتريب
 مـواد  از نانوسـاختارها  دي ـتولي بـرا ي كيمكاني اكاريآس مانند

ــلاو ــرد هي ــرام ت ــبند،ي كيس ــ مناس ــرا نيهمچن ــتولي ب  دي
ي هـا روش. ]16-17 [ رونديم كار بهي اژيآلي نانوساختارها

 وي ك ـيزيفي ده ـرسـوب  ماننـد  هي ـاول مـاده  ريتبخ بري مبتن
 با نازكي هاهيلا و نانوذرات ديتولي برا بخار فاز ازيي ايميش

 ركـا  بـه  مختلـف ي هـا ماده شيپ از متنوع اندازه و باتيترك
 ـا در. ]18-21 [رونديم  ميس ـي ك ـيالكتر انفجـار  ان،ي ـم ني

ي بـرا  مضـر  ري ـغ بـالا، ي بـازده  بـا ي ا مرحله تكي نديفرآ
ي كيوسـرام ي فلز نانوذرات ديتولي برا مناسب ست،يز طيمح
 از نازك اريبسي هاميس روش، نيا در. باشديم بالا خلوص با

 بـالا ي ك ـيالكتريي رسـانا  وي كيمكاني ريپذانعطاف با فلزات
 ـجر شـدت  و) ولـت  105 تا 104( بالا ولتاژ اختلاف تحت  اني
 يا گاز طيمح در )2A/m 1010 از بالاتر انيجر تهيدانس( بالا
ي ناشي بالاي دما جهينت در. شونديم داده تماس هم با عيما
 ميس ـ ،)K 10000 از بـالاتر ( شـده  جادياي كيالكتر قوس از
 بـه  شـده  ريبختي هااتم و شده ريتبخ تماس محل دري فلز

 و شـوند يم خنك اطرافي گاز يا عيما طيمح توسط سرعت
 ـفلز ذرات ي بـالا  نـرخ . دهنـد يم ـ ليتشـك ي كيسـرام  اي ي
 ـز تعـداد  وسـتن يپ هـم  بـه  و تجمع امكان شيسرما  ازي ادي
 انـدازه  نيانگي ـم نيبنـابرا  دهد،يم كاهش را هياولي هاجوانه
 دشـون  يم ـ ليتشـك ي نـانومتر  ذرات و يابـد يم كاهش ذرات

 م،يســ رامــونيپ كننــدهخنــك طيمحــ بــه بســته. ]23-22[
 بـه ي ديترين اي يديسولف ،يديكارب ،يدياكس ،يفلز نانوذرات

ي مختلف نانوذرات ديتول تاكنون. هستند ديتول قابل روش نيا
 ـ كل،ين آهن، نقره، طلا، مس، نانوذرات مانند  دياكس ـ ن،يپلات
 وم،ي ـنيآلوم دياكس ـ بـدن، يمول دياكس ـ تنگستن، ديكارب مس،
 گزارش روش نيا به...  و ومينيآلوم ديترين وم،يركونيز دياكس
ي مختلف ـي پارامترهـا  ريتـاث  نيهمچن ـ. ]24-29[ است شده
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ي دمـا  و سـنتز  طيمح ـ نـوع  ،ي اعمالي كيالكتر انيجر مانند
 انفجـار  روش بـه  شـده  سنتز نانوذرات اتيخصوص بر طيمح

 مكارانه وي ل. است گرفته قراري بررس مورد ميسي كيالكتر
 كـه  كردند سنتز مختلفي هواي هافشار در را مس نانوذرات

 از ذرات اندازه متوسط بار،يليم 50 به بار 1 از فشار كاهش با
 همكـاران  و شنايكر.  [30]است يافته كاهش 6/23 به 3/31
 بـه  شده سنتز ذرات اندازه متوسط بر سنتز طيمحي دما ريتاث

 داد نشان جينتا. كردندي بررس را ميسي كيالكتر انفجار روش
 متوسـط  نيتـر كـم  و بـوده  وابسـته  دما به نانوذرات رشد كه

 اسـت  آمده دستبه گراديسانت درجه 35ي دما در ذره اندازه
ــارك. [31] ــارانش و پ ــانوذرات همك ــ ن ــس دياكس ــا م  ب

 ري ـمتغ pH ريتـاث  تحـت  و آب طيمح در مختلفي مورفولوژ
 بـا  مس دياكس تنانوذرا بالاي هاpH در. كردند سنتز طيمح

 تـر كـم ي هـا  pH بـه  نسـبت ي تـر جمـع  وي اتوده ساختار
 فلـزات  دياكس ـ كـارانش هم و جان. [32] است شده مشاهده
 سـنتز يي ايميش ـ كاهش روش به را ميسر وي رو قلع، مس،
 و آمـده  دست به فلزات دياكس ازي متفاوتي ساختارها. كردند

ــه در ــواص ادام ــدباكتر خ ــاآني ض ــر در ه ــاكتر براب ي ب
 بـه ي رو دياكس ـ كـه  گرفت قراري بررس موردي اكولاياشرش

ي بهتـر ي ضدباكتر رفتار ذره اندازه متوسط بودن تركم ليدل
 ـد نـوع  دو. [33] داد نشـان  خود از  اطـراف  دري سـلول  وارهي

 در هـا آن تفـاوت  عمده كه دارد وجودي باكتري سلولي غشا
 ـلا ضخامت  ـد دهنـده  ليتشـك  هي  ـلاي عن ـي يسـلول  وارهي  هي

 كي ياكولياشرشي باكتر. ]34-35[ باشد يم كانيدوگل يپپت
 توجـه  با كه است دهيچيپي سلول وارهيد باي منف گرمي باكتر
 برابـر  در خود ازي بهتر مقاومت دهيچيپي سلول وارهيد نيا به

 ـا كـه  دهد يم نشان دارو ي لم ـيف وي ـب پوشـش  لي ـدل بـه  ني

 علت نيهم به باشد،يم سلول وارهيد اطراف در شده ليتشك
 ـ ازي بـرا ي فلز دياكس ذرات نانو از  ـا بـردن  نيب  پوشـش  ني

  .]36-37[ شوديم استفاده
 بـه  نـانوذرات  سـنتز  در سـورفكتانت  مقدار و نوع ريتاث تاكنون
 در نيبنـابرا . اسـت  نشـده ي بررس ميسي كيالكتر انفجار روش

ي ك ـيالكتر انفجار روش به مس دياكس نانوذرات پژوهش، نيا
 يهـا  سـورفكتانت  حضور عدم و رحضو دري آب طيمح در ميس

PEG و TMAH هاسورفكتانت مقدار و نوع اثر و شدند سنتز 
ي) دياكس فاز درصد و ذرات اندازه متوسط( نانوذرات خواص در

 سـنتز  طيشـرا  ريي ـتغ بـا  داد نشان مطالعات جينتا. شدي بررس
ــجر شــدت ماننــد ــوع ،ياعمــال اني  غلظــت و ســورفكتانت ن

 نيانگي ـم اندازه با مس دياكس ذراتنانوي هانمونه سورفكتانت
 ـجر شـدت  شيافـزا  با. شدند ديتول نانومتر 60 تا 25 حدود  اني
 نسبت سورفكتانت حضور و سورفكتانت مقدار شيافزا ،ياعمال
 سـورفكتانت، متوسـط   حضـور  عـدم  در و مشابهي هانمونه به

 مقـدار  شيافـزا  بـا  نيهمچن ـ. اسـت  يافته كاهش ذرات اندازه
ي فلـز  فـاز  درصـد  و شيافـزا ي دياكس ازف درصد سورفكتانت

 و سورفكتانت هيتجز ليدل به احتمالا رياخ اثر كه يافته كاهش
 ـتجز از حاصـل  ژنياكس ـي هـا اتم بيترك  بـا  سـورفكتانت  هي
 توسـط  شـده  سـنتز  ذرات نـانو . اسـت  شده ريتبخ فلزي ها اتم

 UV-Vis و SEM، XRD، FT-IRي هــــــــاروش

Spectroscopy ــابمشخصــه ــا. شــدندي ي ي ضــدباكتر ررفت
ي اكولياشرش ـي منف گرمي باكتر برابر در مس دياكس نانوذرات

 تريل بر گرميليم 1000 و 750 ،500 ،250 غلظت چهار تحت
 آمده دست به جينتا و شدي بررسي نوري چگال نييتع روش به
 و ذرات نـانو  غلظت شيافزا با اليباكتري آنت تيخاص شيافزا

  .ستا شده داده نشان ذرات اندازه كاهش
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  هاي تجربيفعاليت -2
ميليمتر و خلوص بالاي  25/0اشاره سيم از جنس مس به قطر 

ــا فرمــول TMAHدرصــد تهيــه شــد. ســورفكتانت  99/99  ب

C4H13NO  وPEG گـرم بـر مـول و     20000با جرم مولكولي
از شركت مرك آلمان تهيه شد. در  C2nH4n+2On+1فرمول كلي 
اسـتفاده شـد. از منبـع    ها از آب مقطر دو بار تقطير همه آزمايش

آمپـر و اخـتلاف ولتـاژ     500با حداكثر شدت جريان  DCتغذيه 
  ولت براي ايجاد قـوس الكتريكـي و تبخيـر سـيم اسـتفاده       60

ــتگاه     ــوري ذرات، دس ــاختار بل ــي س ــراي بررس ــد. ب    XRDش
ــدل  ــعه   Siemens D5000مـ ــپ اشـ ــا لامـ   مـــس  Xبـ

)λCu-Kα=1.5406Aº گرفـت. موفولـوژي و   ) مورد استفاده قرار
 Philips مـدل  SEMها به وسـيله دسـتگاه   اندازه ذرات نمونه

XL 30   مطالعه و بررسي شد. براي بررسي پيوندهاي سـطحي
 Magna مـدل  FT-IR Spectrometerنانوذرات از دسـتگاه  

در محدوده امـواج فروسـرخ اسـتفاده شـد. طيـف جـذبي        500
به وسـيله دسـتگاه   نانوذرات در محدوده امواج مرئي و فرابنفش 

UV-Vis Spectrometer   مـدلVarian Cary 100 UV-

Vis .مطالعه و بررسي شد  
 50ميليمتر تحت اخـتلاف ولتـاژ    25/0هاي مسي با قطر سيم

اي در محـيط  آمپر به صورت نقطـه  500ولت و شدت جريان 
درجـه سـانتيگراد بـا هـم      25آب مقطر دو بار تقطير با دماي 

تيجه قوس الكتريكي ايجاد شده، سـيم  تماس داده شدند. در ن
رنگي تشـكيل شـد.   در محل تماس تبخير شده و رسوب سياه

هـاي  اين فرآيند تا تشكيل مقدار كافي رسوب بـراي آزمـايش  
گرم رسوب) تكـرار   5/0يابي نانوذرات (حدود مختلف مشخصه
آوري و خشك كردن بـراي  گفته پس از جمعشد. رسوب پيش

 UV-Visو  XRD ،SEM ،FT-IRيابي بـه روش  مشخصه

Spectroscopy سازي شد. بـراي بررسـي اثـر حضـور     آماده
سورفكتانت و مقدار شدت جريان بر اندازه و تركيب شـيميايي  

هـاي مختلـف    گفتـه بـراي توليـد نمونـه    ذرات، مراحل پـيش 
آمپــر و حضــور   100و  250نــانوذرات در شــدت جريــان   

 6، 5، 3با نسبت وزني  TMAHو  PEG20000سورفكتانت 
 برابر نسبت به نانوذرات توليد شده انجام شد. 18و 

ذرات اكسـيد مـس بـه روش    بررسي خاصيت ضدباكتري نانو
 .نـانومتر انجـام شـد    600تعيين چگالي نوري در طول مـوج  

بدين منظور از باكتري گـرم منفـي اشرشـياكولي كـه منشـا      
هاي ادراري، خوني و بيمارستاني است و همچنـين از  عفونت

LB    هـاي  براث به عنوان محيط كشـتي كـه درآن بـاكتري
كننـد، اسـتفاده شـد. بـاكتري     مورد نظر به خوبي رشـد مـي  

اشرشياكولي را به محـيط كشـت تلقـيح نمـوده و در شـيكر      
گـراد قـرار داده شـد تـا      درجه سـانتي  37انكوباكتور با دماي 

در طـول مـوج    cfu/ml 106غلظت باكتري معادل استاندارد 
گردد. سپس با اضافه كردن مقادير مشخص از  نانو متر 600

نانو ذرات اكسيد مـس بـه محـيط كشـت حـاوي بـاكتري،       
ميكروگـرم   1000و  750، 500، 250هايي با غلظـت  محلول

درجـه   37بر ميلي ليتر تهيه و در شيكر انكوبـاتور بـا دمـاي    
گراد قرار داده شد و نرخ رشـد ميكروبـي هـر يـك از     سانتي
گيري چگالي  ساعته با اندازه 2بازه زماني ها پس از هر  نمونه

ــوري در  ــر ( 600ن ــانو مت ) توســط دســتگاه OD-600nmن
Spectro UV-VIS مدلUVD-3200  تعيين شد.  

  جبحث و نتاي -3
و  S1 ،S2 ،S3 ،S4هـاي  نمونـه  SEMتصـوير   1در شكل 

S5 .نشان داده شده است  
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  ب  الف

  د  ج

  
  هـ

  شده در شرايط مختلف، هاي تهيهندازه ذرات نمونهو نمودار توزيع ا SEMتصوير  -1 شكل
  .S5و ه) S4د)، S3ج)، S2ب)، S1الف)

 25/0ها با فرآيند انفجار الكتريكـي سـيم بـه قطـر     اين نمونه
آمپر  500ولت و شدت جريان  50ميليمتر تحت اختلاف ولتاژ 

در محيط آب  TMAHو  PEGو مقادير مختلف سورفكتانت 

هـاي  ). مولكـول 1انـد (جـدول   يـد شـده  مقطر دوبار تقطير تول
كننـد و سـرعت رشـد    سورفكتانت ذرات اوليـه را احاطـه مـي   

دهنــد، بنــابراين بــا افــزايش مقــدار نــانوذرات را كــاهش مــي
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). اندازه ذرات 1يابد (جدول سورفكتانت اندازه ذرات كاهش مي
نـانومتر اسـت كـه بـا افـزايش مقـدار        6/40برابـر   S1نمونه 

 S3نــانومتر در نمونــه  5/24بــه  PEG 20000ســورفكتانت 
 S5و  S4هـاي   يابد. روند مشابهي در مـورد نمونـه  كاهش مي

انـدازه   TMAHوجود دارد و با افـزايش مقـدار سـورفكتانت    
نانومتر كاهش يافته است. سرد شـدن   4/25ميانگين ذرات به 
هاي اوليه بـه وسـيله محـيط مـايع پيرامـون،      يكنواخت جوانه

در همـه جهـات را بـراي ذرات فـراهم      شرايط رشد يكنواخت
  آورد، بنابراين شكل ذرات كروي و شبه كروي است. مي

و  S1 ،S2 ،S3 ،S4هـاي   نمونـه  XRDنمـودار   2در شكل 
S5  هـاي مربـوط بـه صـفحات     نشان داده شده است. پيـك

در طـرح پـراش    Cu2Oو  Cu ،CuOبلوري سه فاز اصـلي  
صـد فازهـا بـا    شـود كـه در  ها ديده مـي مربوط به اين نمونه

ارائه شده  1محاسبه و در جدول  Rietveldاستفاده از روش 
مشخص شده، در  1و جدول  2طور كه در شكل است. همان

كه بدون حضور سورفكتانت سنتز شـده، فازهـاي    S1نمونه 
Cu  وCuO  حضـــور دارنـــد. در حضورســـورفكتانتPEG 

تشكيل شده اند و درصـد فـاز فلـزي     Cu2Oو  Cuفازهاي 
). كاهش درصد فاز فلـزي بـه   S2يافته است (نمونه كاهش 

 PEGاين ترتيب قابل توجيه است كه در حضور سورفكتانت 

بـه دليـل افـزايش     C2nH4n+2On+1با فرمول كلـي   20000
مقدار اكسيژن ناشي از تبخير و تجزيه سورفكتانت و تركيـب  

هاي مس، درصد فاز اكسيدي افزايش و درصد فـاز  آن با اتم
در  PEGيابد. اين روند بـا افـزايش مقـدار    ميفلزي كاهش 

كنـد، اگرچـه ميـزان    ادامه پيدا مـي  S3فرآيند تشكيل نمونه 
كاهش فاز فلزي كم است. همين روند در نتيجـه اسـتفاده از   

شـود كـه   ديده مي S5و  S4در نمونه  TMAHسورفكتانت 
درصد رسيده است.  9به حدود  S5درصد فاز فلزي در نمونه 

فازهاي اكسيدي و كاهش درصد فاز فلزي در  افزايش درصد
اثر افزودن سـورفكتانت در ايـن روش توليـد نـانوذرات، بـر      

هـاي ديگـر نـانوذرات ماننـد     خلاف اثر سورفكتانت در روش
روش همرسوبي، هيـدروترمال و ... كـه نقـش سـورفكتانت     

 باشـد مـي ، محافظت از اكسيداسيون سطحي نانوذرات اسـت 
 XRDدر نمـودار   PEG 3000 . پيك مربـوط بـه  ]15-11[

شود كه ناشي از سورفكتانت تجزيه ديده مي S3و  S2نمونه 
همچنـين متوسـط انـدازه كريسـتاليت از      .]38 [نشده اسـت 

ي سنتز شده به دست آمـده كـه در   هارابطه شرر براي نمونه
  جدول زير ارائه شده است.

  تهيه شده  S5و  S1 ،S2 ،S3 ،S4هاي شرايط توليد نمونه -1 جدول
  آمپر 500فرآيند انفجار الكتريكي سيم تحت شدت جريان  با

نسبت وزني سورفكتانتنمونه
سورفكتانت به نمونه

 درصد وزني
Cu 

 درصد وزني
CuO 

 درصد وزني
Cu2O 

ميانگين اندازه
 كريستاليت

S1 - - 68 32 - nm40 

S2 PEG  3 50 - 50 nm35 

S3 PEG  5 48 26 26 nm24 

S4 TMAH 6 34 66 - nm28 

S5 TMAH 18 9 91 - nm25 
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  .S5و  S1 ،S2 ،S3 ،S4هاي نمونه Xطرح پراش اشعه  -2 شكل

نشـان داده   3در شكل  S4و  S1 ،S2نمونه  FT-IRنمودار 
در  Cu-Oمربـوط بـه پيونـد     cm-1 603شده اسـت. پيـك   

اين  XRDاست كه با نتيجه  S2و  S1نمونه  CuOتركيب 
 S4نمونـه   cm-1 618. پيـك  ]39[دو نمونه همخـواني دارد  

. ]41-40[اسـت   Cu2Oدر تركيـب   Cu-Oمربوط به پيوند 
كـه در نمـودار    cm-11630و  cm-1 3400هـاي پهـن   پيك

شود بـه ترتيـب مربـوط بـه      مربوط به هر سه نمونه ديده مي
هـاي  . پيـك ]43-42[و آب جذب شده هسـتند   O-Hپيوند 
cm-12950  وcm-12880  نمونهS2  مربوط به پيوند–CH2 
اسـت كـه    C-O-Cمربـوط بـه پيونـد     cm-1 1155ك و پي

هـاي  حضور اين سه پيك نشـانگر جـذب سـطحي مولكـول    
PEG   بر روي نانوذرات نمونـهS2   هـاي  . پيـك ]44[اسـت

ــودار   ــده نم ــاهده ش ــه  FT-IRمش    و cm-1998در  S4نمون
cm-11489  مربـــوط بـــه پيونـــدC-N  ناشـــي از حضـــور

 S4ونـه  بر روي سـطح نـانوذرات نم   TMAHهاي  مولكول

احتمـالا در اثـر    +NO2مربـوط بـه    cm-1 2134است. پيك 
ظـاهر شـده    S4در نمودار مربوط به نمونه  TMAHتجزيه 
مربـوط بـه بانـد خمشـي      cm-1 953پيك تيـز   .]45[است 
ــد و نشــاندهنده جــذب ســطحي شــيميايي    Cu-O-Hپيون

اسـت   S4بـر روي نـانوذرات نمونـه     TMAHهاي  مولكول
، S1هاي نمونه FT-IRته در نمودار گفهاي پيش. پيك]46[

S2  وS4  مشخص شـده انـد و نشـاندهنده حضـور      2شكل
بـر روي سـطح    TMAHو  PEGهاي سورفكتانت مولكول

  ها هستند.نانوذرات اين نمونه
نشـان   4در شـكل   S2و  S1نمونـه   UVنمودار جذب پرتو 

 360داده شده اسـت. پيـك مشـاهده شـده در طـول مـوج       
 Cu2Oدر نانوذرات  Cu-Oمربوط به پيوند  S2نانومتر نمونه 

چنـين پيكـي ديـده     S1كه در نمونـه   ، در صورتي]46[است 
 2همخواني دارد (شـكل   XRDشود. اين نتيجه با نتايج نمي

  ).1و جدول 
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  S4و  S1 ،S2نمونه  FT-IRنمودار  -3 شكل

  
  S2و  S1نمونه  UVنمودار جذب  -4 شكل

روي انـدازه ذرات،  براي بررسي اثر شدت جريان اعمال شده بر 
ولـت و   50به ترتيب تحت اختلاف ولتـاژ   S7و  S6هاي نمونه

ــوري   ــان عب ــدت جري ــور   100و  250ش ــدون حض ــر و ب آمپ

هـاي   شده مانند نمونـه سورفكتانت توليد شدند. قطر سيم منفجر
و نمودار توزيـع انـدازه    SEMميليمتر بود. تصوير  25/0پيشين 

  ن داده شده است.  نشا 5در شكل  S7و  S6ذرات نمونه 

  
  ب            الف

  S7و ب)  S6هاي الف) و نمودار توزيع اندازه ذرات نمونه SEMتصوير  -5 شكل
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آمپـر   250) به S1آمپر (نمونه 500با كاهش شدت جريان از 
) ميـانگين انـدازه ذرات از   S7آمپر (نمونه  100) و S6(نمونه 

نـانومتر افـزايش    3/60و  2/47نانومتر به ترتيـب بـه    6/40
هاي است. اين نتيجه همخواني خوبي با نتايج پژوهشيافته 

. با افزايش انرژي الكتريكي اعمالي به ]29-22[پيشين دارد 
هاي اوليه ريزتر و بيشتري را فـراهم  سيم، انفجار سيم جوانه

هـا نيـز بيشـتر اسـت،      آورد و نرخ سـرمايش ايـن جوانـه   مي
  يابد.بنابراين اندازه ذرات كاهش مي

ي بـاكتري معمـولا در محـدوده ميكرومتـر     هـا اندازه سـلول 
كه غشاهاي خـارجي بـاكتري منافـذي در    باشد، در حالي مي

تواننـد جـذب   راحتي ميمحدوده نانومتر دارند كه نانوذرات به
هاي دقيقي براي نـانو ذرات فلـزي   مكانيزماين منافذ شوند. 

گزارش نشده، ولي بـر اسـاس مطالعـات انجـام شـده تـاثير       
هـاي موجـود در   ها و آنـزيم روي پروتئينبر هاي فلزي  يون

ده است. ذرات فلزي شباكتري سبب فعاليت ضد باكتري نانو
هايي است كه فعاليت ضد باكتري نانو ذرات مس توسط يون

شود و اين فعاليت با كاهش اندازه دانـه و  از نانوذرات آزاد مي
ها مسـتقيم  شود و اين يونافزايش مساحت سطح بيشتر مي

هـاي  با غشاهاي ميكروبـي ارتبـاط برقـرار كـرده و فعاليـت     
كسـيد فلـزات در   اكند. بيوشيميايي داخل سلول را مختل مي

مقياس نـانو بـه دليـل مسـاحت سـطح بـالايي كـه دارنـد،         
هاي شيميايي و بيولوژيكي بهتـري را از خـود نشـان     واكنش

ها نانو ذرات اكسيد فلزي بـه  دهند. با توجه به اين ويژگيمي
ها را غيـر فعـال   طور موثر با باكتري واكنش نشان داده و آن

ذرات اكسـيد فلـزي   . همچنين بـراي نـانو   ]48-47[كند مي
ها وجـود دارد از  هاي عمل متعددي در برابر باكتريمكانسيم

هاي  جمله: تجزيه نانو ذرات اكسيد فلزي و شكل گيري گونه

اكسيژني، تعامل الكترواستاتيكي نانو ذرات اكسـيد فلـزي بـا    
سازي فتوكاتـاليتيكي نـوري نـانو ذرات    ديواره سلولي و فعال

ــانوذرات اكســيد فلــزي. مكــانيزم اصــلي بــر]49-50[  اي ن
هاي واكنش ازطريق استرس اكسيداتيو توليدشده توسط گونه

هــاي سوپراكســيد، باشــدكه شــامل راديكــال اكســيژنه مــي
هاي هيدروكسيل، پراكسيد هيدروژن واكسيژن مجزا راديكال

توانند بر روي سـطح نـانوذرات اكسـيد فلـزي     هستند كه مي
هـا و  پـروتئين تشكيل شـوند و موجـب آسـيب رسـاندن بـه      

هـاي  ها و در نهايت مرگ سلولباكتري هاي موجود در آنزيم
بـاكتري نانوسـاختارهاي   باكتري شوند. تفاوت درفعاليت ضـد 
 آنهـا،  ذرات انـدازه  بـه  مختلف اكسيد فلـزي ممكـن اسـت   

حلاليت وخواص فيزيكي و شيميايي نسبت داده  مورفولوژي،
لوژي كروي نسبت عنوان مثال نانوذرات ريز با مورفوشود. به

 .ها خاصيت آنتي باكتريالي بهتري دارنـد  به ساير مورفولوژي
افتـه  يحلاليت اكسيدهاي فلزي با كاهش اندازه دانه افزايش 
توانـد   و بالاتر بودن حلاليت نانوساختارهاي اكسيد فلزي مي

هاي محلول فلـزي را افـزايش دهـد، در نتيجـه     ونيغلظت 
 ـيخاصيت ضد باكتري افـزايش مـي    6. شـكل  ]52-51[د اب
نانو متـر بـر حسـب     600ج منحني چگالي نوري در طول مو

 250در غلظــت  S7و  S1 ،S6هــاي  زمــان را بــراي نمونــه
دهد. طبق نتايج بـه دسـت   گرم بر ميلي ليتر نشان ميميكرو

بيشـتر   S7و  S6از  S1آمده خاصيت آنتي باكتريالي نمونـه  
گـرم بـر   وميكـر  1000و  750، 500هـاي  بوده و در غلظـت 

بـاكتري مـوثر از رشـد بـاكتري     ليتر، يك خاصيت ضـد ميلي
اشرشياكولي ايجاد شد. مكانيسم ضد باكتري نانو ذرات مس 

ايجاد شده از نانو  +Cu2مربوط به اين واقعيت است كه يون 
ذرات روي سطح سلول باكتري جذب شده و موجـب آسـيب   
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در شود و  هاي مستحكم باكتري ميرساندن به غشاي سلول
حركت و هاي باكتري بيسلول +Cu2هاي بالا از يون غلظت

غير فعال شـده و در نهايـت موجـب مـرگ سـلول بـاكتري       
نسـبت بـه    S1شود. بالاتر بودن خاصيت آنتي باكتريـال   مي

S6  وS7       به علـت كـوچكتر بـودن ميـانگين انـدازه ذرات و
هـاي   بـا غشـاي سـلول    S1سطح تماس بيشتر ذرات نمونه 

  .]50[ باكتري است

  
  ppm 250در غلظت  S7و  S1 ،S6هاي منحني رشد باكتري نمونه -6 شكل

  گيري نتيجه -4
در پژوهش حاضر، نانوذرات اكسيد مـس بـه روش انفجـار    
الكتريكي سيم مس تهيـه و مطالعـه شـدند. نتـايج الگـوي      

و  Cu2O ،CuOپراش اشعه ايكـس تشـكيل سـاختارهاي    
Cu يش نسـبت  دهد. همچنين بـا افـزا  خوبي نشان مي را به

، درصـد فـاز   PEG 20000و  TMAHوزني سـورفكتانت  
ابد. اين اثر ياكسيدي افزايش و درصد فاز فلزي كاهش مي

احتمالا به دليل تبخير و تجزيه سورفكتانت و تركيـب اتـم   
ــايج تصــاوير     ــم مــس اســت. نت ــا ات ــده ب ــيژن آزادش اكس

هـا سـنتز نـانوذرات    ميكروسكوپي الكتروني روبشـي نمونـه  
اكسيد مـس بـا متوسـط انـدازه      - كروي مس كروي و شبه

نانومتر در شرايط مختلـف آزمـايش را    3/60تا  5/24ذرات 

شـود كـه بـا افـزايش شـدت      نشان داده است. مشاهده مي
آمپر، متوسـط انـدازه    500و  250به  100جريان عبوري از 

 6/40نـانومتر و   2/47نانومتر به ترتيـب بـه    3/60ذرات از 
ست. همچنين با افزايش نسبت وزني نانومتر كاهش يافته ا

ــدازه PEG 20000و  TMAHســورفكتانت  ــانگين ان ، مي
نـانومتر كـاهش    5/24نـانومتر و   4/25ذرات به ترتيب بـه  

ابد. رفتار ضد باكتري نانوذرات در برابـر بـاكتري گـرم    يمي
منفي اشرشياكولاي و در محيط مايع بررسي و مشاهده شد 

ــدازه ذرات  ــا كــاهش متوســط ان ــزايش غلظــت  كــه ب و اف
نانوذرات خاصيت ضدباكتري افزايش يافته به طوري كه در 

طـور كامـل   رشد باكتري به ppm 250هاي بالاتر از غلطت
  متوقف شده است.  
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مزوپور  يتنانوكامپوز يستيخواص فوتوكاتال يو بررس يابي مشخصه سنتز،
 و فرابنفش يشده با نقره تحت نور مرئ ييدهآلا يرو يداكس - يتانيومت يداكس
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 چكيده:   اطلاعات مقاله:
ــادر   1397 خرداد 29دريافت:  ــژوهشني ــنانوكامپوزپ ــورتي ــمزوپ ــانيت دياكس ــ -وميت ــآلا يرو دياكس ــده دهيي ــا ش ــره ب   نق

)TiO2-ZnO-5%Ag (و آبـه  6ي رو تـرات ين سولفات، وميتانيت از. ديگرد هيته و سنتز دروترماليه روش به 
يي شناسـا  جهـت . شـد  اسـتفاده  نقره وي رو دياكس وم،يتانيت دياكس ماده شيپ عنوان به بيترت به نقره تراتين

 ـگرد استفاده) XRD( كسيا پرتو پراش آزمون از شده ليتشكي فازها  ـمشخصـه  جهـت  نيهمچن ـ. دي ي ابي
 ـتوز ،)UV-Vis( رابنفشف -يمرئي سنج فيط از نانوذرات  كروسـكوپ يم ،)EDS( كـس يا پرتـو ي انـرژ  عي
 سـت يفوتوكاتال .شـد  اسـتفاده  تروژنين واجذب –جذب زوترميا ،)FE-SEMي (دانيم ليگسي روبشي الكترون

 نـور  و فـرابنفش  اشـعه ي دهتابش تحت ،يآل ي ندهيآلا ازي مدل عنوان به بلو لنيمت بيتخر جهت شده هيته
 در را نقـره  و وميتانيت دياكس ،يرو دياكس حضور ،Mapو  XRD، EDX زيآنال جينتا. شد گرفته كار بهي مرئ

 ـكامپوزي سـت يفوتوكاتال تيفعال نيهمچن دكرد،ييتا ºC 400ي دما در كردن نهيكلس از بعد تينانوكامپوز  تي

TiO2-ZnO- 5%Ag دگوسا وميتانيت دياكسي تجار نمونه با )(P25 تيكامپوز نانو و TiO2-ZnO سهيامق 
مشـاهده   TiO2-ZnO-5%Ag مزوپـور  نمونه توسطي مرئ نور تحت ندهيآلا بيتخر درصد نيبالاتر .ديگرد
  شد.

    1397 شهريور 19پذيرش: 
    

    كليد واژه:
/ نقـره،يرو يداكس -يتانيومتيداكس

ــت،مزوپور،نانوكامپوز ــ ي ــو،  يلنمت بل
  يستفوتوكاتال

 

  
  مقدمه - 1

 در سـت يزطيمح ـ ياصل تمشكلا ازي كي هوا و آبي آلودگ
طيمح ـ اءي ـاح گذشـته  دهـه  در رونيا از است، جهان سراسر

 ـاولو ازي كي آن، از يآلودگ زدودن و ستيز  يجهـان ي هـا تي
 نـه يزم در نـانو ي آور فـن ي هاكاربرد ازي ك. ي[1]است بوده
 هـا ستيكاتال از استفاده هاندهيآلا حذف و ستيز طيمح اياح

 از دسـته  آن جز ها ستيفوتوكاتال .باشديم ها ستيفوتوكاتال و
-نـده يآلا و شده فعال نور تابش با كه هستنديي ها ستيكاتال

ي د و آب مانند ضرر كم مواد به را آب و هوا در موجودي ها 
 ازي يك ـ وميتـان يت دياكس ـ. [2]كننـد يم ـ ليتبد كربن دياكس

 اسـت  بـالا ي ستيفوتوكاتال تيخاص با ها يهادمهين  نيمهمتر
 خـوب، يي ايميش ـي داريپا همچونيي هايژگيو داشتن با كه
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-يم ـ توجـه  مورد اريبس ارزان نسبتا متيق و بودني سم ريغ
  .[4][3]باشد 

 و اسـت  ev2/3 حـدود  در وميتانيت دياكس ممنوعه باندي انرژ
 تيخاص ـ و كرده ديتول حفره و الكترون UV نور تابش اثر در

 وميتـان يت دياكس نكهيا به توجه با. كند  يم دايپي كنندگ دياكس
 نـور  از% 4 تنهـا  كه باشد يم فرابنفش نور جذب به قادر فقط
 جـذب  دامنـه  شياافـز  منظـور  به شود،  يم شامل را ديخورش
 بهره شيافزا نيهمچن وي مرئ نور محدوده به وميتانيت دياكس
 اسـت؛  شـده  انجـام ي اريبس ـ قـات يتحق آني زوريكاتـال  نور

ي هـا  يون با كردن دوپ ب،ينج فلزات با كردن دوپ ازجمله
 دو كـردن  جفـت  و نافلز و فلز با همزمان كردن دوپ ،يفلز
 ازي اريبس ـ بـودن  دي ـمف ي دهنده نشان جينتا كه ،يهادمهين

 .[6][5]است بوده قاتيتحق

 لي ـدل بـه  تيكامپوز صورت بهي هادمهين دو كردن جفت با 
 ديجد ممنوعه باند كي يسطح نواقص وي خالي جا شيافزا
 تي ـفعال شيافـزا  موجـب  كـه  شـود  يم ـ جاديا تيكامپوز در

 ذكر گريد لعاتمطا در .[10]–[8][7]گردد يمي ستيفوتوكاتال
 از مـانع  وميتـان يت دياكس ـ بـه ي رو دياكس ـ افزودن است شده

 مجـدد  بيترك از و است دهيگرد ليروتا به آناتاز فاز استحاله
 از]. 12[ ،]11[ ،]8[كنـد  يم ـ ممانعـت  حفره -الكترون جفت

ــا ــورت در رو ني ــرل ص ــريد كنت ــارامتر گ ــا،پ ــفعال ه  تي
 نسبتي رو دياكس -وميتانيت دياكس تيكامپوزي ستيفوتوكاتال

 شيافـزا  خالصي رو دياكس وي تجار وميتانيت دياكس پودر به
 موجـب ي هـاد  مـه ين اختارس به دوپنت افزودن. [13]ابدي يم

 بهبـود  آن، تبـع  بـه  و حفره-الكترون بيبازترك زمان كاهش
 نقـره  ب،ينج فلزات انيم در. شود يمي ستيفوتوكاتال عملكرد

 بي ـنج فلـزات  گـر يد با سهيمقا در وي سم ريغ دار،يپاي فلز

 ـا. باشد يم صرفه به مقرون  تيهـدا  نيبـالاتر ي دارا فلـز  ني
 و ZnO اصلاح. باشد يم فلزات نايم دري حرارت وي كيالكتر

TiO2 نيمحقق ـ توسـط  يا گسترده طور به نقره از استفاده با 
 انجـام  مطالعـات  طبـق . [14]اسـت  گرفته قراري بررس مورد
 بانـد  كـاهش  موجـب  يفرع ـي هـا  تـراز  جـاد يا با نقره شده،

 لي ـدل بـه  و شـود يم ـي رو دياكس و وميتانيت دياكس ممنوعه
 از و كند يم عملي الكترون دام عنوان به بالا الكترون قدرت
 نـد يفرا اثـر  در شـده  جـاد ياي هـا  حفره و الكترون بيبازترك

 مـوج  طـول  نقره نيهمچن كند،يمي ريجلوگي ستيفوتوكاتال
 ـ مـوج  طـول  سـمت  به را وميتانيت دياكس جذب  سـوق ي مرئ
ــ ــد  يم ــ .[15][14]ده ــارانش و 1يل ــ همك ــي ط ي پژوهش

 سنتز ويكروويما روش به را Ag/ZnO–TiO2 تينانوكامپوز
 با UV نور تابش تحت را آني ستيفوتوكاتال خواص و كردند

 تي ـفعال كـه  داد نشـان  جينتا كردند،ي بررس نيرودام ندهيآلا
 P25 از بـالاتر  اريبس ـ شـده  سـنتز  تيكامپوزي ستيفوتوكاتال

 بـه  همكـاران  و 2كـو  گـر يدي پژوهش در .[16]است ZnOو
 بـا  شده دهييآلا وميتانيت دياكسي ستيفوتوكاتال تيفعالي بررس
 تي ـفعال كه يافتند دست جهينت نيا به و پرداختند نقره دياكس

ــ نــور تحــت TiO2-Agي ســتيفوتوكاتال  نــور از بهتــري مرئ
-TiO2 لميف ـ نـانو  همكارانش و 3انيت .[17] است فرابنفش

ZnO ـتخر درصـد  و كردنـد  سـنتز  ژل سـل  روش به را   بي
 مـورد ) UV( فرابنفش هيناح در را) MO( اورنژ ليمت ندهيآلا

 دياكسي وزن درصد كاهش با كه افتنديدر و دادند قراري بررس
 خـواص  .[9]ابـد ي يم ـ بهبـود ي سـت يفوتوكاتال تيخاص ،يرو
ــيزيف ــ ،يك ــو ويي ايميش ــفوت ــكامپوزيي ايميش ــ تي  دياكس

  
1 Lee 
2 Koo 
3 Tian 



  علم و مهندسي سراميك

 

 27 1397 بهار   1ي  شماره   7ي  دوره
 

 

 سـاخت  روش بـه  وابسته عمدتا نقره ي/رو دياكس –وميتانيت
 دروترمال،ي ـه ژل، سـل  ماننـد ي مختلف ـي ها روش. باشد يم

 در. اسـت  شده گزارش ZnOو  TiO2 سنتزي براي رسوبهم
 ـمزا لي ـدل به دروترماليه روش از پژوهش نيا  فـراوان ي اي

 ـتوز بـا  خالص محصول واكنش، نييپاي دما مانند  انـدازه  عي
 آمـده  بدست ذرات نِييپا شدن آگلومره درجه و كيبار ذرات

  .[19] ,[18]شد استفاده
-TiO2 مزوپـور  تيوزكامپ نانو سنتز حاضر پژوهش از هدف

ZnO ــآلا ــده دهيي ــا ش ــد 5 ب ــ درص ــرهي وزن -TiO2( نق

ZnO/5%Ag (بهي ا مرحله يك صورت به و ساده يروش با 
 مطالعـات  در كـه ي صـورت  در باشـد،  يم ـ دروترماليه روش

 ـ چنـد ي ها تينانوكامپوز سنتز نيشيپ  مرحلـه  چنـد  دري جزئ
 شده ديتول ستيفوتوكاتالي ژگيو نيمهمتر. است گرفته انجام

 زمـان  مـدت  دري ستيفوتوكاتالي بالاي بازده قيتحق نيا در
 ـنو خـود  كـه  باشد يمي مرئ نور از استفاده با و كم  بخـش  دي
 يك از استفاده باي رنگي ها ندهيآلا وي آبي هاپساب هيتصف
 نيهمچن ـ باشـد،  يم ـ صـرفه  مقرون ژهيو به و كارآمد روش
 نـانو  بـا  TiO2-ZnO-5%Ag نمونـه ي ستيفوتوكاتال تيفعال

 دگوسـا  وميتانيدتياكسي تجار پودر و TiO2-ZnO تيكامپوز
  .ديگرد سهيمقا

  يتجربي ها تيفعال -2
 دياكس ـ-وميتانيت دياكس مزوپور تيكامپوز نانو سنتز منظور به
 وميتـان يت از نقـره،  دياكس ـي وزن درصد 5 با شده دهييآلاي رو

 شــركت از% 9/99بــا خلــوص  Ti(SO4)2 ســولفاتي اكســ
 از P123 وم،يتـان يت دياكس مادهشيپ عنوان به چيآلدر گمايس

ي رو تـرات ين سـورفكتانت،  عنـوان  به چيآلدر گمايس شركت

 عنـوان  بـه  مـرك  شركت از) Zn(NO3)2.6H2O( آبه شش
 خلـوص  بـا  )AgNO3( نقـره  تـرات ين ،يرو دياكس مادهشيپ

 اوره ، نقـره  دياكس ـ مادهشيپ عنوان به مرك شركت از% 99
)CO(NH2)2 (ديفلورا مويآمون و)NH4F(  شـركت  محصـول 

 .شد استفاده بالا خلوص با و مرك

 همزني رو مقطر آب تريلي ليم 80 در را P123 گرم 3 ابتدا
 طـور  به شدن حل از پس شد، حل كامل طور بهي سيمغناط
 ،يرو تراتين گرم 462/4 سولفات، وميتانيت گرم 60/3 كامل
 بـه ي آرام ـ هب اوره گرم 603/3 و ديفلورا وميآمون گرم 555/0

 1 مـدت  بـه  محلـول  كـرده،  اضافه همزدن نيح در محلول
 تـرات ين گـرم  191/0 .شـد  همـزده  متوسط سرعت با ساعت
 يـك  گذشـت  از بعد و شد اضافه رنگ ديسف محلول به نقره

 بـا ي فـولاد  اتـوكلاو  در شـده  هي ـته محلول همزدن، ساعت
 در و شـد  ختـه يرml 100 حجـم  بـا  تفلون جنس ازي آستر
 بعـد . شـد  داده قرار كوره در ساعت 6 مدت به ºC180ي دما
 از هـا نمونـه  كـردن  خـارج  و شده ذكر زمان مدت گذشت از

 طيمح ـي دمـا  به تا ديگرد سرد آهسته طور به محلول كوره،
 و مقطـر  آب با و شد وژيفيسانتر حاصل محلول سپس. برسد
 مـدت  بـه  ºC80ي دما در و شد داده شستشو مرتبه 3 اتانول

 مـواد  حذف منظور به. شد داده قرار كنخشك در ساعت 24
ي هـا -سـاختار ي بررس ـ و P123 سـورفكتانت  ازي ناش ـي آل
 يدمـا  در آمـده  دست به پودر موجود،ي ها-فاز وي ستاليكر
ºC400 شد نهيكلس ساعت 2 مدت به.   
 ـروتا به آناتاز فاز نسبت( دگوساي تجار وميتانيت دياكس  در لي

 ـو سـطح  ،30 به 70 محصول نيا  انـدازه  و m2/g50 آن ژهي
) اسـت  نـانومتر  21 حـدود  در محصول نيا در ذرات متوسط
 ـكامپوز نانو باي ستيفوتوكاتال تيفعال سهيمقا جهت  سـنتز  تي
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 مـاده  و گرفت قرار استفاده مورد TiO2-ZnO-5%Ag شده
 ـتخر تست جهت) مرك شركت( بلو لنيمتي رنگ ندهيآلا  بي
  .شد برده كار به

 بـه  شده سنتز بيتركي ابيشخصهم - 2-1
  دروترماليه روش

 نـانو  ذرات شدن ستالهيكر زانيم وي فاز ساختار نييتعي برا
 CuKα پرتــو بــا XRD دســتگاه از شــده ســنتز تيــكامپوز

 XMD300آلمـــان مـــدل  Unisantisســـاخت شـــركت 
)45KV  ــوج ــول م ــا ط ــه  Aͦ54/1=λ ) ب ــدوده زاوي    در مح

70-20=θ2 مزوپـور ي مورفولوژ. شد استفاده TiO2-ZnO-

5%Ag ـ كروسكوپيم اهدستگ با   ليگس ـي روبش ـي الكترون
-TEســاخت شــركت  kv20بــا ولتــاژ FE-SEM ي دانيــم

SCAN  .نـانو  سنتز از حاصل پودر ژهيو سطحبررسي گرديد 
 Belsorp mini مـدل BET  روش از اسـتفاده  با تيكامپوز
 اسـپكتوفتومتر  دسـتگاه  از و شـد ي بررس ـ ژاپن كشور ساخت

UV-Vis  ــدل ــركت   spekol2000مـــ ــاخت شـــ ســـ
Analytikjena نـانو ي سـت يفوتوكاتال خـواص ي بررس ـي برا 

  .ديگرد استفاده ندهيآلا شدن هيتجز درصد محاسبه و پودر

  يستيفوتوكاتال تست -2-2
 ـكامپوزي ستيفوتوكاتال خواص  -وميتـان يت دياكس ـ مزوپـور  تي

 ـ درصـد  5 بـا  شـده  دهييآلا يِرو دياكس -TiO2( نقـره ي وزن

ZnO-5%Ag(، بــه توا125ي و يــو لامــپ از اســتفاده بــا 
 باي تنگستن رشته باي حباب لامپ وفرابنفش  نور منبع عنوان
 رنـگ  بيتخر جهتي مرئ نور منبع عنوان به وات 200توان
 گرم 1/0 منظور نياي برا .گرفت قراري ابيارز مورد بلو لنيمت
 ـيم 40 به شده سنتز پودر از  بـا  بلـو  لنيمت ـ محلـول  تـر يلي ل

 بـه  شـده  هيته مخلوط. شد افزوده ppm(mg/L)10 غلظت
 بـه ي س ـيمغناط همزني رو كيتار طيمح در ساعت 1 مدت
 در سـپس  گرفت، قرار همزدن تحت دنيرس تعادل به منظور
ي بـرا  محلول از تريلي ليم 3 ،)قهيدق30( نيمعي زمان فواصل
 ـتخر درصد و جذب فيط گرفتن  بـه  لازم. شـد  برداشـته  بي
 گرفتن از قبل محلول از ذرات نانوي جداساز جهت است ذكر

 وژيفيسانتر rpm5000 دور با قهيدق 20 مدت به نمونه جذب،
  . شد

 اسـاس  بـر  min-1(K(يسـت يفوتوكاتال واكـنش  سرعت ثابت
 ـآيم ـ بدسـت  1 رابطه از استفاده با اول مرتبه شبه معادله  دي
[17]:  

1(     Ln(A0/At)=Kt 

 از پـس  رنـگ  جـذب At  رنگ، هياول جذب A0 رابطه نيا در
 t و واكـنش  سرعت ثابت k واكنش، شروع از t زمان گذشت
 بر ln(A0/At) نمودار رسم با. [17]است واكنش انجام زمان
 را واكنش سرعت ثابت توانيم آن بيش محاسبه و t حسب

  .  آورد دست به
 ـنانوكامپوز حضـور  دري رنگ ـ محلول شدن هيتجز درصد  تي
 2رابطـه  از اسـتفاده  با زين نقره-يرو دياكس -وميتانيت دياكس

ــاداده از كــه اســت شــده محاســبه ــوطي ه ــه مرب ــال ب  زيآن
 ـ رنوي اسپكتروفتومتر  حاصـل ) (UV-Vis فـرابنفش  -يمرئ

 ].11[است شده

2(          d(%) = (1- At/A0) × 100  

 تـابش  بـدون  نـده يآلا محلول هياول جذب A0 رابطه، نيا در
UV-Vis در لحظه t=0، At بعد ندهيآلا محلول مقدارجذب 

   .باشديم نيمع تابشي هازمان از



  علم و مهندسي سراميك

 

 29 1397 بهار   1ي  شماره   7ي  دوره
 

 

  بحث و جيتان -3
 XRD زيآنال -1- 3

-TiO2 مزوپـور  نمونـه  بـه  بـوط مر كـس يا پرتو پراش يالگو

ZnO/Ag تيــكامپوز نــانو و TiO2-ZnO روش بــه كــه 
ساعت كلسينه شـده   2به مدت  ºC400ي دما در دروترماليه

نشان  1در شكل  P25به همراه نمونه تجاري اكسيد تيتانيوم 
 كـس يا پرتـو  پـراش ي الگـو  الف- 1 شكل در. استداده شده 

 ـزوا در P25 نمونه به مربوط  62/47° ،48/37° ،37/25° ياي
-JCPDS:21( مرجـع  كـارت  بـا  مطابق آناتاز فاز 70/53° و

 كـارت  بـا  مطابق ليروتا فاز θ2=74/27° هيزاو در و) 1272
ب - 1 شـكل  در. شـد يي شناسـا ) JCPDS:21-1276( مرجع
 آناتاز فاز ،يرو دياكس- وميتانيت دياكس تيكامپوز نانو به مربوط

 كارت با مطابق صمشخي ايزوا دري رو دياكس تيورتز فاز و
ــع ) JCPDS:36-1451( و) JCPDS:21-1272( مرجــــــ

 ـكامپوز نـانو  بـه  مربـوط  ج،- 1 شـكل  در. ديگرد مشاهده  تي
 كي ـپ نيدتريشـد  نقـره، - يرو دياكس - وميتانيت دياكس مزوپور
 كـارت  بـا  مطابق و θ2=11/38° هيزاو در نقره فلز به مربوط
 دياكس و آناتازي هافاز و مشاهده) JCPDS:65-8426( مرجع

  . شديي شناسا مشخصي ايزوا دري رو

  
(ج) نانو كامپوزيت  TiO2-ZnO(ب) نانو كامپوزيت  P25 (الف) نمونه تجاري اكسيد تيتانيوم الگوي پراش پرتو ايكس -1 شكل

TiO2-ZnO-5%Ag  

ي روبشــ يالكترونــ كروســكوپيم - 2- 3
  )FE-SEM( يدانيم ليگس

-TiO2 مزوپـور  نمونـه  ازFE-SEM  زيآنـال  از حاصل جينتا

ZnO-5%Ag و الف- 2شكل در مختلفي هاييبزرگنما با 
 ر،يتصـاو  بـه  توجـه  بـا . اسـت  شـده  داده نشان ب-2 شكل

 در ذرات انــدازه متوســط و شــكلي كــرو ذراتي مورفولــوژ

 ج،-2 شـكل  در. شـود يم ـ مشاهده نانومتر 40-20 محدوده
 وم،يتـان يت عنصر TiO2-ZnO-5%Ag نمونه از EDS زيآنال
 دري ناخالص ـ گونه چيه و شديي اساشن ژنياكس و نقره ،يرو

 ،يا صفحهي عنصر زيآنال د-2 شكل .شود ينم مشاهده نمونه
 را نقـره  وي رو دياكس ـ وم،يتـان يت دياكس ـ ذرات تجمع درصد
ي همپوشـان  از هـم  كنار در ذرات اندازه عيوتوز دهديم نشان
  .باشد يم برخورداريي بالا
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 ژهيو سطح زيآنال -3- 3

دفع و منحني توزيع اندازه حفرات مربوط بـه   -زوترم جذبيا
در  TiO2-ZnO-5%Agو  TiO2-ZnO مزوپـــورنمونـــه 

نشان داده شده است. بر اساس طبقه بندي آيوپاك،  3شكل 
 بوده كه بر اين اساس ماده سـنتزي  IVايزوترم جذب از نوع 

TiO2-ZnO  وTiO2-ZnO-5%Ag   از نوع مزوپور اسـت و

ر ايـن ايزوتـرم مطـابق بـا طبقـه بنـدي       د هيسترزيسحلقه 
BDDT  نوع H2[21][20]است.  

هاي سنتز شده كـه  مساحت سطح ويژه و قطر حفرات نمونه
نشان  1اندازه گيري شده در جدول  BETبا استفاده از آناليز 

  داده شده است.  

  

  
   nm200و  µm 1 در بزرگنمايي TiO2-ZnO-5%Ag نمونه ازي روبشي الكترون كروسكوپيم ريتصو-)ب الف،( -2 شكل

   TiO2-ZnO-5%Ag مزوپور تينانوكامپوز به مربوطي اصفحهي عنصر زيآنال)د( TiO2-ZnO-5%Ag نمونه از EDS فيط (ج)
  TiO2-ZnO-5%Ag در نمونه Agعنصر توزيع) 3-د( Zn ) توزيع عنصر2-د(Ti توزيع عنصر )1-د(

  شده سنتزي هامونهن سطح مساحت و فرابنفش وي مرئ نور تحت بلو لنيمت ندهيآلا بيتخر درصد سهيمقا -1 جدول

 حفرات قطر نيانگيم
)nm( 

ژهيو سطح
)m2/g( 

 يمرئ نور فرابنفش نور
 نمونه

K(min-1)  %ندهيآلا بيتخر K(min-1)  %ندهيآلا بيتخر
72/13 68/67 0042/0 52 0039/0 44 TiO2-ZnO-5%Ag 

183/15 62 0035/0 43 0023/0 26 TiO2-ZnO 

21 50 0087/0 2/61 0032/0 7/31 
نمونه تجاري اكسيد 

)P25( دگوساتيتانيوم 
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  TiO2-ZnO(ب) منحني توزيع اندازه حفرات نمونه  TiO2-ZnOواجذب نمونه  -(الف) ايزوترم جذب -3 شكل

  TiO2-ZnO-%5 Agمنحني توزيع اندازه حفرات نمونه ) د( TiO2-ZnO-%5 Agواجذب نمونه  - ايزوترم جذب )ج(

  يستيفوتوكاتالي بررس -4- 3
 بـر  شود،يم مشاهده ج-4 و الف-4 شكل در كه طور همان
 واكـنش  زمـان  مقابـل  در نمـودار  Langmuir مـدل  اساس
 صـورت  بـه  كـه  شـد  رسم فرابنفش وي مرئ نور تابش تحت
 سرعت ثابت نمودار، بيش و شود يم مشاهده راست خط يك

)K (ـتجز اسـاس  نيا بر. دهد يم نشان را  ي سـت يفوتوكاتال هي
 -وميتـان يت دياكس ـ تيكامپوز نونا حضور در بلو لنيمت ندهيآلا

 كينتيس ـ از ها نمونه گريد و نقره با شده دهييآلاي رو دياكس
  . كند يمي رويپ يك درجه
 در را بلو لنيمت ندهيآلا بيتخر درصد نمودار د و ب-4 شكل
 120 تـا  0ي ها زمان مدت در فرابنفش وي مرئ نور تابش اثر
 درصـد  نيشـتر يب ب-4 نمـودار  در. دهـد  يم ـ نشان را قهيدق

 ـ نـور  تحت ندهيآلا بيتخر  ـنانوكامپوز بـه  مربـوط ي مرئ  تي
 امـر  نيا ليدل كه شد مشاهده TiO2-ZnO-5%Ag مزوپور

 و آناتـاز  فـاز  كنـار  در نقـره  افزودن مثبت ريتاث به توانيم را
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 ـاي بـالا  ژهيو سطح وي رو دياكس  در .داد نسـبت  نمونـه  ني
 تي ـفعال نيبـالاتر  فـرابنفش  نـور  تـابش  تحـت  د،-4 نمودار

 دگوســا وميتــانيت دياكســي تجــار نمونــه دري ســتيفوتوكاتال

)(P25 درصد به توان يم را بالاي بازده نيا كه شد مشاهده 
  .داد نسبت نمونه نيا در آناتاز فازي بالا

 
  فرابنفش نور تحت )د-ج( ،يمرئ نور تحت) ب-الف( مختلفي هازمان در بلو لنيمت بيتخر وي كينتيس نمودار سهيمقا -4 شكل

 سـرعت  ثابـت  و بلـو  لنيمت ـ نـده يآلا محلول بيتخر درصد
 ـكامپوز فـرابنفش  نـور  وي مرئ نور تحت واكنش  دياكس ـ تي

ي تجـار  نمونـه  و نقـره  با شده دهييآلاي رو دياكس و وميتانيت
 1 جـدول  در قـه يدق 120 گذشت از بعد P25 وميتانيت دياكس

 .گردد يم مشاهده

  يريگ جهينت -4
 TiO2-ZnO-5%Ag  مزوپـور  تينانوكامپوز قيتحق نيا در
 ـآلا با و 1:1يرو دياكس به وميتانيت دياكسي وزن نسبت با  شي

 مرحله يك در دروترماليه ساده روش به نقرهي وزن درصد 5
 به مربوط كسيا پرتو پراشي الگو از حاصل جينتا. شد سنتز
 وميتـان يت دياكس ـ فاز سه حضور TiO2-ZnO-5%Ag نمونه

 از حاصـل  جينتا. دهد يم نشان را نقره وي رو دياكس ،)آناتاز(
 ـنانوكامپوز به نقره افزودن داد نشان BET زيآنال  دياكس ـ تي
 اسـت  شده ژهيو سطح شيافزا موجبي رو دياكس -وميتانيت

 بـوده  مـوثر ي سـت يفوتوكاتال تيفعال شيافزا بر عامل نيا كه
ميكروسكوپ الكتروني روبشي از  زيآنال از حاصل جينتا. است

ــور  ــه مزوپ ــوژ TiO2-ZnO-5%Agنمون  را ذراتي مورفول
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نــانومتر گــزارش داد.  30انــدازه ذرات را  محــدوده وي كــرو
تحت نور  TiO2-ZnO-5%Ag نمونهي ستيفوتوكاتال تيفعال

  .مشاهده شد P25و  TiO2-ZnO هاي از نمونه مرئي بيشتر

 تشكر و قدرداني -5

هـاي   اين پروژه با حمايت مالي مركـز مطالعـات و همكـاري   
  لملل انجام شده است.ا علمي بين
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 چكيده:   اطلاعات مقاله:
 بـال ميـل  توسط رصد مولي د 2و  5/1، 1 به ميزان Nd2O3آلائيده به يونY2O3نانو پودرن كار ابتداايدر   1397 خرداد 5دريافت: 

نمونـه ديسـكي   . يافتنانومتر كاهش  3/92به  يدار ياندازه ذرات به طور معن ،شد يهساعت ته 20به مدت 
ر ليزرهاي قدرت كـاربرد  آلائيده به نئودميوم كه به عنوان محيط فعال ليزري دخالص  ايتريا شفاف يكسرام
 1400 يدر دمـا  يقهدق برد يگرادرجه سانت 100 يشگرما نرخبا تف جوشي جرقه پلاسمايي با استفاده از دارد 

  يتشـفاف  يكسـرام نمونـه ديسـكي   مگاپاسكال سـاخته شـد.    70با فشار  يقهدق 15به مدت  يگراددرجه سانت
Nd: Y2O3 يك سرام عبور يزانم ينبالاترهمچنين  .يافت يشافزاطول موج مريي در  يبه طور قابل توجه

 يـك نزد ياركه بس يددرصد رس 83به  يكرومترم 5در طول موج  يليمترم 2,5به ضخامت  Nd: Y2O3شفاف 
  است.آلائيده به نئودميوم بوده  تئوري ايتريا مقداربه 

    1397 تير 17پذيرش: 
    

    كليد واژه:
يســكيشــفاف، نمونــه ديكســرام

ــاا ، SPS يتــريم،بــه ا يــدهئآلا يتري
  و عبور يسخت

 

  
  مقدمه - 1

هـا از  بلـور هاي چندبلوري شـفاف نسـبت بـه تـك    سراميك
هاي مختلفـي ماننـد صـرفه اقتصـادي، توليـد انبـوه،       مزيت

سادگي كنتـرل شـكل و خـواص مكـانيكي بهتـر برخـوردار       
از پيش مورد توجه قرار گرفتند  هستند و به همين دليل بيش

 شـفاف  هـاي  يكسرامدرصد آلائيده ز همه، تر ا]. مهم1-3[
كـه  تـر اسـت   بلورها بيشهاي فعال از تكبه يون چندبلوري
بـالا در دسـترس    ياربس ـ ييكـارا  يزرهايي بـا شود ليباعث م
 تواننـد چنـدبلوري مـي   شفاف هاييكسراملذا امروزه باشند. 

 جهـت  هـا بلورهـا و شيشـه  جايگزين بسيار خوبي براي تـك 
و از نمونه قرصي  باشندبالا  انرژي و توانبا  يزرل يكاربردها

شكل به عنوان محيط فعال در ليزرهاي پر توان استفاده مي 
  ].4[ آيددست شود و توان زيادي در حد كيلووات از آن به

از  ياگسترده يفط ي،خوب حرارت يارخواص بس يلبه دلايتريا 
   يينپــا بســيار يفونــون ي)، انــرژμm8 -2/0 (يت شــفاف

)cm-1 380بــالاي  يــتبــالا و ظرف ي)، مقاومــت بــه خــوردگ
 يزبـان مـاده م  يـك به عنـوان   ينادر خاك يهايون آلائيده به

هايي كـه  YAGايتريا نسبت به  ].5[يزري شناخته شده استل
شوند، داراي طور معمول براي كاربردهاي ليزري استفاده ميبه

  تـري   انبسـاط حرارتـي پـايين   هدايت حرارتي بالاتر و ضريب 
)K-16 -10×6/6  براي ايتريا) است و اين عوامل در كاربردهاي

شدن كار ليزر موجـب توليـد و افـزايش    ليزري، كه با طولاني
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  . ]6[اي برخوردار استشود، از اهميت ويژهحرارت مي
جوشـي پلاسـماي   هاي جديـد همچـون تـف   استفاده از فناوري

ن را هاي اخير توجه بسياري از محققـي ) در سالSPSاي (جرقه
نخسـتين   2006به خود جلب كرده است. بدين منظور در سـال  

جهت ساخت ايتريـاي شـفاف مـورد     SPSبار استفاده از فرايند 
 HIPارزيابي قرار گرفته شد كه در اين تحقيق استفاده از فرايند 

. پس از آن ]7[ها شدمنجر به از بين رفتن تخلخل SPSپس از 
شـوندگي و رشـد دانـه    كمرفتار مترا 2009و 2008هاي در سال

مورد بررسي قـرار گرفـت و سـپس در     SPSايتريا توسط فرايند
بـراي نخسـتين بـار سـراميك ايتريـاي شـفاف بـا         2011سال 

. در چنـد سـال اخيـر،    ]9و  8[ساخته شد SPSاستفاده از فرايند 
دهي، فشار، دما از جمله نرخ حرارت SPSتأثير متغيرهاي فرايند 
ود خواص نوري سراميك ايترياي شفاف وزمان نگهداري بر بهب

  مورد بررسي قرار گرفته شده است.  
جوشي و خواص نـوري  هدف از اين تحقيق بررسي رفتار تف

ــودميم     ــا نئ ــده ب ــده ش ــاي آلائي ــيد ايتري ــانيكي اكس و مك

  باشد.) ميSPSاي (روش پلاسماي جرقهشده بهجوشي تف

  تجربي   هاي فعاليت -2
  آماده سازي پودر  - 2-1

 Nd هاي مختلـف درصد پودر با فوق 1 بق با فرمولابتدا مطا
 فـوق  تركيـب  به سپس). آ –40-4(شكل  تركيب شده است

% اتانول براي كمك پخت اضافه شده، پـس از  5/0قدار م به
به مدت  ايآسياب سيارهتركيب اوليه، پودرها توسط دستگاه 

دقيقه آسـياب شـده اسـت     بردور  300ساعت با سرعت  20
 80ساعت در دمـاي   24سپس به مدت ب).  -40-4(شكل 

درجه  600درجه سانتيگراد درآون نگهداري شده و در دماي 
ساعت در كـوره كلسـينه شـده اسـت      2گراد به مدت سانتي

عبور داده  200پ). در نهايت پودرها از مش  -40-4(شكل 
    ت). -40-4شده اند (شكل 

1(  (100-x)Y2O3 , xNd2O3 , x=1, 1.5, 2 mol%  

 ب الف 

  ت پ 
درجه  600پودر كلسينه شده در دماي  )پ ساعت 20 مدت به كاري شده آسياب پودر )ب خالص پودرالف)  -1 شكل

  200 الك با مش از شده داده عبور پودر )ساعت ت 2سانتيگراد به مدت 
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  يهاول يپودرها يزآنال -2-2
شـده  جوشـي كـاري شـده و تـف   هاي آسيابآناليز فازي نمونه

 XRD, X'Pert( ـج پـرتـو ايكـس سنتوسط دستـگاه پـراش

Pro, Panalytical, Holland ي بـا  نگـار ) با استفاده از پرتـو
شـده  يلترف،  Cu-Kαمربوط بهnm 15406/0طول موج معين 

 10از  θ2زاويه پـراش   ،mA30يان، جرkV 40 ، با ولتاژNiبا 
) θ/sec2و نـرخ روبـش θ2(02/0   )درجه و اندازه گـام (  80تا 
ــه02/0  ــ، ب ــور تش ــف  منظ ــوري مختل ــاختارهاي بل خيص س

سـنجي پرتـو   پـراش  لگـوهايناسي اـد. فازشـش ايتريا،استفاده
  انجام شد. X’Pert HighScore افزارايكس با استفاده از نرم

منظور تهيـه تصـاوير از پـودر اوليـه، سـطح مقطـع شكسـت        به
شده و سـطح اثـر فرورونـده ويكـرز روي     جوشيهاي تف نمونه

پ الكترونـي  وشـده از ميكروسـك  شـي جوهاي تـف سطح نمونه
 ,SEMروبشــي مســتقر در مركــز پــژوهش متــالورژي رازي (

VEGA, TESCAN, Czech Republicميكروسـكوپ   ) و
 ـ  FE-SEM, MIRA3) 1ي گسـيل ميـداني  روبش ـي الكترون

LMU, TESCAN, Czech Republic)    .استفاده شد  
ز تصـاوير  منظور تعيين اندازه ذره و اندازه دانه با اسـتفاده ا به

 SPSSپي الكترونـي روبشـي سـطح شكسـت از     وميكروسك
انتخـاب و سـپس    افزار ابتـدا تصـوير  استفاده شد. در اين نرم

 افـزار تعريـف شـد. در   نرمهاي موجود براي ها و تخلخلدانه
دانـه و   200براي  2يروش رهگيري خطنهايت اندازه دانه به

  .]10[محاسبه شد56/1با ضريب 
طبـق   روش ارشـميدس شده بـه جوشيهاي تفچگالي نمونه

  انجام شد. ASTM C 373-88استاندارد 

  
1 Field Emission Electron Microscope 
2 Linear Intercept Method 

 اي جرقــه يپلاســما جوشــي تــف - 2-3
Nd:Y2O3  

-SPS 60مـدل   SPS ايجوشي پلاسماي جرقهدستگاه تف

 حاضـر  پـژوهش  مالك اشتر در صنعتي ساخت دانشگاه ،10
 درون يـك قالـب   شـده  سنتز پودر. گرفت قرار استفاده مورد

 توسـط  و شـد  ريختـه  متري ميلي 20 داخلي قطر با گرافيتي
 از گرافيتـي  ورق يـك  بـا  پودر. شد فشرده گرافيتي هايپانچ

 خـلاء  در هـا  نمونـه . شـد  جدا پانچ سطوح و قالب هاي ديواره
)Pa 3 -2(، ايـن  در. شـدند  سـاخته  يكنواخـت  فشـار  تحت 

شـد يعنـي    انتخـاب  طرفـه  يك مكانيكي فشار يك تحقيق،
و  C° 1400 دماي با) متوسط فشار( MPa 70 با فشارنمونه 

 هاي نمونه سپس. دقيقه نمونه ساخته شد 15زمان ماندگاري 
 مـدت  براي سانتيگراد درجه 1200 دماي در جوشي شدهتف
 دست به هاي نمونه نهايت، در. شدند آنيل هوا در ساعت 10
 ـ دقت به) ميكرومتر 1 تا( الماس دوغاب از استفاده با آمده  رب
 بـين  از را سـطح  زبـري  تا شدند داده جلا طرف دو هر روي
 در حاضـر  مطالعـه  بـراي  اسـتفاده  مورد نمونه كدهاي. ببرند
  .است آمده 1جدول

  هاي تف جوشي شده كدگذاري نمونه -1 جدول
 S1 S2  S3 كد نمونه

  Nd )mol%(  1 5/1  2درصد غلظت 

  بحثو  يجنتا -3

درصـد   1بـه   يدهآلائ ايتريا پودرنانو يكسپراش پرتو ا يالگو
نشـان   هـا  ينشان داده شده است. بررس ـ 2در شكل  يمنئودم

بـا   يتريـا شـاخص ا  هـاي يـك پ يشده دارا يهداد كه پودر ته
) است. با استفاده 01-072-0927(كد مرجع  يساختار مكعب
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ذرات پـودر بـا اسـتفاده از     ياز معادله شرر، اندازه بلورك برا
محاسـبات در   يجمحاسبه شـد. نتـا   يكسپراش پرتو ا يالگو

 شودمي مشاهده كه گونهمشخص شده است. همان 2جدول 
  .است nm 41 حدود هامتوسط اندازه بلورك

  
  يمبه نئودم يدهآلائ يتريانانوپودر ا يكسپراش پرتو ا يالگو -2 شكل

  .اندازه بلورك ذرات پودر ايتريا -2 جدول
  )nm( اندازه بلورك β )2زاويه ( شماره پيك

1  553/20  266/0  30 
2  14/29  251/0  33 
3  774/33  192/0  43 
7  525/48  177/0  49 
10  621/57  177/0  51 

 41 متوسط اندازه بلورك

  

پي الكترونـي روبشـي گسـيل    وتصـاوير ميكروسـك   3در شكل 
درصد نئودميم به منظـور   1ميداني از نانوپودر ايتريا با آلائيده به 

بررسي ريخت و ميـزان آگلومراسـيون نشـان داده شـده اسـت.      
دهد ذرات از درجه آگلومره نسبتاً كمي رسي تصاوير نشان ميبر

(چسبيدن ذرات بـه   برخوردار است. متوسط اندازه ذرات آگلومره

اسـت كـه از ميـزان آگلـومره مناسـب       nm400 -200هم) بين 
   جوشي حكايت دارد. ذرات پودر براي انجام فرايند تف

رات همچنين در تحقيقات نشان داده شده كه ميزان همگني ذ
جوشـي   هـاي تـف  خام، اثر قابل توجهي روي ويژگي در نمونه

علت اثرات تشـكيل  بلور بههاي نانودارد. در اين خصوص پودر



  علم و مهندسي سراميك

 

 41 1397 بهار   1ي  شماره   7ي  دوره
 

 

گيرنـد. در اغلـب   توانند در وضعيت نامناسبي قرار آگلومره، مي
هـا قويـاً بـراي تشـكيل آگلـومره بـا       هاي نانوبلور، بلوركپودر

هـاي داخـل   ايجاد تخلخـل دهند. اين باعث يكديگر پيوند مي
مقياس زيـر   اي (دراي (در مقياس نانو) و بين آگلومرهآگلومره

هاي بـين  حتي ميكرون) شود. براي حذف تخلخل ميكرون و
 تواند رخ دهدجوشي، رشد دانه مي اي توسط فرايند تفآگلومره

شـدن يكنواخـت   شده مانع از پر. همچنين، ذرات آگلومره]11[

هـاي شـفاف   يد سـراميك شود. با اين وجود براي تولقالب مي
  كمي از آگلومره مورد نياز است.  درجه

آورده  4در شـكل   دست آمده از اندازه و توزيـع ذرات نتايج به
شـود كـه ذرات نـانوپودر    شده است. مطابق شكل مشاهده مي

ايتريا داراي توزيع نرمال و يكنواختي اسـت و انـدازه ذرات آن   
 nm100زير درصد ذرات  70است و حدود  nm178 -43بين 

  دست آمد.به nm3/92است. متوسط اندازه ذرات برابر 

   
  درصد نئودميوم بزرگنمايي مختلف. 1تصاوير ميكروسكوپي الكتروني روبشي گسيل ميداني از نانوپودر ايتريا با آلائيده به  - 3 شكل

  
  تصاوير ميكروسكوپي الكتروني روبشي. درصد با استفاده از 1نمودار فراواني نسبي ذرات نانوپودر ايتريا آلائيده به نئودميم  - 4 شكل
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اچ  از پوليش شده را پس سطح FESEM تصاوير ،5 شكل
 60 دمـاي  در دقيقـه  1 مـدت  اسيدسولفوريك به در كردن
در  بـدون  دانـه  انـدازه . دهـد  مـي  نشـان  گـراد سـانتي  درجه

همگن بوده و هيچگونـه رشـد غيـر     ،Ndنظرگرفتن مقدار 
 مـرز  در ناخالصـي  يا خلگونه تخلهيچ. طبيعي نداشته است

 40 تعـداد  از كه دانه، اندازه ميانگين. شود نمي مشاهده دانه
شده  محاسبه SPSSنرم افزار آماري  از استفاده با تا دانه و

 نـانومتر بـه مقـدار    30/51از مقـدار  S1براي نمونـه   است،
ــانومتر 60/54 ــراي ن ــه ب ــزايش S2 نمون ــه اســت اف . يافت

  )6شكل(

 

  ب                الف
   Nd درصد غلظت با SPSجوشي شده هاي تف از سطح نمونه FESEM هاي سعك -5 شكل

  درصد مولي 5/1درصد مولي ب)  1) الف

  
  ب                الف

  درصد 5/1درصد ب)  1با غلظت الف)   Nd:Y2O3هاي سراميك شفاف  ها از نمونه دانه اندازه توزيع متوسط -6 شكل
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شد
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 هـاي سـراميك   پودر و نمونه ايكس اشعه پراش نمودارهاي
 شـكل  در SPS تفجوشي شده بـه روش  Nd:Y2O3 شفاف

هـاي   پيـك  تنهـا  كه شود مي است، ديده شده داده نشان 7
 تشـخيص  XRD الگوهاي در Y2O3 خالص مكعبي پراش
 در ثانويـه  فـاز  نـوع  هيچ كه داد نشان اين. است شده داده
 بلـورين  خوبي به ها نمونه تمام و نشد تفجوشي ايجاد طول
 طـور  بـه . داشـتند  همخـواني  Y2O3 مكعبـي  فـاز  با و شده

ــط ــدازه متوس ــتاليت ان ــا كريس ــا ه ــتفاده ب ــه از اس  معادل
 شـده  محاسـبه  XRD الگوهاي اساس بر هال- ويليامسون

. اسـت  شـده  داده نشـان  3 جـدول  در كـه  همـانطور  است،
 و دانـه  انـدازه  در تفـاوت  دليل به كريستاليت اندازه افزايش
 غلظت افزايش و تفجوشي پروسه طي در دانه رشد افزايش

Nd  بوده است، هر چه غلظت يونNd    بيشتر بـوده انـدازه
  ها بزرگتر شده است.بلورك

  
  Ndبا غلظت درصدهاي مختلف يون  Nd:Y2O3هاي سراميك شفاف تفجوشي شده  از پودر و نمونه XRDنمودار  -7 شكل

  درصد 1 و د) پودر 2ج)  5/1 ب) 1الف) 

  XRD ز نمودارهايها با محاسبه ااندازه متوسط بلورك -3 جدول
 ها  نمونه نانوپودر ها نانو پودر و نمونه

 Nd 1 1 5/1 2درصد غلظت آلائيده به 

 7/65  37 4/35  3/31 اندازه متوسط كريستاليت (نانومتر)
  

  

 Ndدرصد يون 1الف) نمونه با 

 Ndدرصد يون 1ب) نمونه با 

 Ndدرصد يون  2ج) نمونه با 

 Ndدرصد يون  1د) پودر با 
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 سـراميك  شكسـت  سـطح  از FESEM تصاوير ،8 شكل در
Nd:Y2O3 جوشـي تف دماي در شده ساخته C°1400 در و 

 درصـد، نشـان   2 و 5/1 ،1 رتيببه ت Nd درصد غلظت يون
  .است شده داده
نسـبتا   دانـه  رشـد  بدون ،Nd مقدار به توجه بدون دانه اندازه
 مشـاهده  دانـه  مـرز  روي بـر  ناخالصـي  هـيچ . اسـت  همگن
 بـا  دانـه و  100 تعـداد  از كـه  دانـه،  اندازه ميانگين. شود نمي

از  انجـام شـده اسـت،    SPSS محاسباتي افزار نرم از استفاده
بـه   Nd يـون  غلظـت  بـا  نانومتر  532 و 444 به 392 مقدار

 انـدازه  تغييـر  ايـن . يابد مي افزايش درصد 2 و5/1، 1ترتيب 
 سـراميك  خلاف بر Y2O3 سراميك در Nd محتواي با دانه

 دليـل  بـه  دانـه  متوسـط  مقـدار  يعنـي  اسـت،  YAG شفاف
. يابـد  مـي  افـزايش Y2O3 در  Nd+3 يـون  محتـواي  افزايش
 شـبكه  اعوجـاج  باعـث  Y+3و Nd+3 يـون  بـين  شعاع تفاوت
 دانه رشد و دانه مرزهاي در را جرم انتقال سرعت كه شود مي
 با افـزايش  ها دانه بنابراين. دهد مي تفجوشي افزايش طي در

  .شود مي تر بزرگ Nd+3 يون محتواي

     
  (پ)       (ب)                            (الف)          

 به آلائيده شده  SPSايترياي نانوپودر نمونه شكست مقطع از ميداني گسيل روبشي رونيالكت ميكروسكوپي تصاوير -8 شكل

Nd 2) پ( ،5/1) ب( ،1)الف( درصدهاي با  

 بـه  توجـه  بـا  هـا  آن در دانه رشد و تراكم بر Nd غلظت اثر
 گرفـت  قـرار  بررسـي  مورد دانه اندازه و تراكم گيري اندازه

 قبلـي  بخش در هشد حاصل نتايج از كه همانطور). 9شكل(
 نشان را دانه رشد عادي رفتار ها نمونه تمام رفت، مي انتظار
 كـه بـا   سـانتيگراد  درجـه  1400 دمـاي  در S3 نمونه. دادند

 نسبي تراكم شد غليظ درصد 2به ميزان  Nd+3 يون غلظت

 بـراي  كـه  بدست آمده در صـورتي  درصد 26/97 با برابر آن
S2 داشـت  وجـود ) ٪24/99( متوسـط  افـزايش  يـك  فقط .

 مقابـل،  اسـت، در  شـده  داده نشان 9 شكل در كه همانطور
 حـداكثر  يافـت،  افـزايش  شـدت  بـه  S1 براي نسبي تراكم
يافت بود  كاهش ٪1 به غلظت كه زماني )٪53/99( تراكم

  رسيده است.
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  Nd غلظت بر حسب دانه متوسط اندازه و نسبي نمودار چگالي -9 شكل

  .است شده تعريف 1 معادله توسط سختي

1(      2d

P
KH =  

 اثرگذار  هندسه به وابسته ثابت N)،( K( اثرگذار نيروي P كه
 اثـر  قطـر  طول d و) است 854/1 برابر ويكرز اثرگذار براي(

 .است

 در Y2O3 سـراميك شـفاف   سـختي  روي Nd غلظت اثرات
 بـا  سـختي  شـدت  كـاهش . اسـت  شده داده نشان 10 شكل

-12[ اسـت  شـده  زارشگ ـ گسترده طور به تخلخل افزايش
 مـواد،  سـختي  كـه  است شده داده نشان اين، بر علاوه]. 14

-14[ دانـه  متوسط انـدازه  از معكوس مربع ريشه با متناسب
 Nd:Y2O3 ســراميك شــفاف ســختي بنــابراين،. اســت] 16

 GPa از ٪5/1 تا 1 از Nd غلظت افزايش با SPS تفجوشي
 Nd غلظت است. افزايش يافته كاهش GPa 48/7به  69/7
گـردد چگـالي    گرديده و باعث مي منافذ رشد به منجر ٪2 به

 كـاهش  باعـث  نتيجـه  در كـاهش يابـد و   ٪26/97 تا نسبي
مي گـردد. در ايـن كـار نتيجـه      GPa 39/7 مقدار به سختي

بيشـتر شـود    Ndگيريم هر چه درصد غلظت آلائيده بـه   مي
  گردد. سختي كمتر مي

  
  درصد 2 و 5/1 ،1هاي  ر غلظتتف جوشي شده د هاي نمونه سختي ميكرو - 10 شكل
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 سـراميك  مكانيكي خواص و ساختاري پارامترهاي 4 جدول
درصد آلاييده از يون  2 و 5/1 ،1 براي را Nd:Y2O3 شفاف

Nd بـا  شـود،  مـي  مشـاهده  كـه  همـانطور . دهد مي نشان را 
 چگـالي  مـول،  ٪2 و 5/1 به مول ٪1 از Nd غلظت افزايش
 افـزايش  ذرات زهولـي انـدا   كـاهش  متوسط سختي نسبي و

شـفاف   ي نمونـه  بـراي  مطلـوب  درصـد  بهتـرين  و يابـد  مي
  بوده است. Ndآلاييده به يون  ٪1 با سراميكي

 1 با Nd:Y2O3 شفاف سراميك نمونه هاي عكس 11 شكل
كـردن در دمـاي    آنيـل  از پـس  قبل و Nd به آلائيده درصد
  دهد. گراد را نشان ميدرجه سانتي 1200

  Nd:Y2O3خواص مكانيكي سراميك شفاف  پارامترهاي ساختاري و -4 جدول
 (GPa) سختي ويكرز  (μm)متوسط اندازه ذرات  چگالي نسبي (%)  (%) Nd2O3غلظت 

1 53/99 392/0 69/7 

5/1 25/99 444/0 48/7 

2 26/97 523/0 39/7 

  
  ب              الف

  پس از آنيل.ب) (الف) قبل و ( Nd بهدرصد آلائيده  1با  Nd:Y2O3هاي نمونه سراميك شفاف  عكس - 11 شكل

 Nd:Y2O3 شفاف سراميك مريي ناحيه در عبور را 12 شكل
. اسـت  شـده  Ndآلائيده به ٪ 1 غلظت با كه دهد مي نشان

 ميـزان  اما است، ٪70 حدود عبور نانومتر، 700 موج طول در
ناحيـه مريـي بـا كـاهش      در توجهي قابل ميزان به آن عبور

 رايلي، كندگيپرا نظريه به توجه با. يابد طول موج كاهش مي
 افـزايش ) مـوج  طـول  λ) λ  4-نسـبت  بـه  پراكنـدگي  شدت
 بـا  نمونـه  ضريب عبور در كه شود مشاهده مي]. 17[يابد  مي

 از ناشي است يابد و اين ممكن مي كاهش موج طول كاهش
 عـلاوه . باشد كوچك هاي ورودي و منافذ از ناشي پراكندگي

 بـر  اسـت  ممكـن  Nd:Y2O3 سـراميك  سطح زبري اين، بر

  ].18[بگذارد اثر عبور ميزان
هاي عبوري مـادون قرمـز متوسـط از نمونـه سـراميك       طيف

بـا تفجوشـي    Nd% آلائيده به 1با غلظت  Nd:Y2O3شفاف 
SPS  در دمايC1400  ميليمتر در شـكل   5/2و با ضخامت

 مهمتـرين  دانـه  انـدازه  و نشان داده شده است. ضـخامت  13
 و پراكنـدگي  بنـابراين، باشد.  مي شفاف حالت در انتقال عوامل
 و دانـه  بزرگ اندازه به توجه با Nd:Y2O3 نمونه در نور جذب
 نسبي چگالي راستا، اين در ].19[ داده است رخ تخلخل وجود

هاي بيشتري از بين رفته و عبور بهتـر   تخلخل و يافته افزايش
بـا   Y2O3جوشـي  عبـور در نمونـه تـف    شود. بهترين  انجام مي
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 در ٪80 عبـور بـه ميـزان    باشد. مي Ndآلائيده به  ٪1 غلظت
 عبـور بـه ميـزان    بيشترين و شود مي ظاهر μm 6 -3 محدوده

 به ميـزان  كه افتد اتفاق مي ميكرومتر 5طول موج  در 8/83٪
 كـه  اسـت  ذكـر  بـه  لازم. باشـد  مقدار تئوري مي درصد 3/98

   هـاي  گـروه  ماننـد  ناخالصـي  از ناشي ضعيف جذب پيوندهاي
–OH در Y2O3 روشـن ]. 20[باشـد   مـي  كريسـتال  نقايص و 

 عبـور  و شـود  مـي  تـر  تيره Ndآلائيده به  نمونه رنگ كه است
  .است Nd غلظت از مستقل تقريبا نمونه

  
  بر حسب طول موج در ناحيه مريي Ndدرصد غلظت  1نمودار عبور نمونه سراميك شفاف با  - 12 شكل

  
  موج در ناحه مادون قرمز متوسط بر حسب طول Ndدرصد غلظت  1نمودار عبور نمونه سراميك شفاف با  - 13 شكل

 بـا  Nd% آلائيده به 1با  از نمونه كه دهد مي نشان 14 شكل
 شـده  جذب و عبـور گرفتـه   S100 اسپكتروفتومتر از استفاده
 و 806 ،745 ،590 ،581 هـاي  مـوج  طول در جذب كه است
 مربـوط  هاي جذب موج طول اين. شود مي ديده نانومتر 820

  .است Nd يون به
 1064هاي برانگيختگـي كـه در طـول مـوج      يفط15شكل 

و 1هايي كـه بـا درصـدهاي     نانومتر مونيتور شده براي نمونه
  دهد.   درصد آلائيده شده را نشان مي 5/1
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 قرمز خط و نمونه بدون اسپكتروفتومتر آبي خط( Nd: Y2O3 شفاف سراميكي نمونه از اسپكتروفتومتر - 14 شكل

  .است) Nd نمونه به مربوط اسپكتروفتومتر

  
  است  شده باني ديده نانومتر 1064 موج طول در كه برانگيختگي هاي موج طول طيف - 15 شكل

  )Ndدرصد آلائيده به  1درصد و خط سبز نمونه  5/1(خط قرمز نمونه 

 1064، شـدت گسـيل در طـول مـوج     16بر اسـاس شـكل   
نانومتر برانگيختـه شـده بـراي     353نانومتر كه با طول موج 

برابر شدت گسيل براي نمونه  2ود % در حد1نمونه با غلظت 
  باشد. % مي5/1با غلظت 

 مـوج  طـول  در گسـيل  دهـد كـه شـدت    نشان مي 17شكل 
شـده   برانگيختـه  نانومتر 353 موج طول با كه نانومتر 1064
 براي گسيل شدت برابر 2 حدود در% 1 غلظت با نمونه براي
  باشد. مي% 5/1 غلظت با نمونه

  
  

ت 
شد

(a
.u

)
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  نانومتر برانگيخته شده است  353با طول موج  طيف طول موج گسيل كه - 16 شكل
  )Ndدرصد آلائيده به  1درصد و خط سبز نمونه  5/1(خط آبي نمونه 

  
  

  نانومتر برانگيخته شده است  531طيف طول موج گسيل كه با طول موج  - 17 شكل
  )Ndدرصد آلائيده به  1درصد و خط آبي نمونه  5/1(خط سبز نمونه 

  يريگ يجهنت -4
بـه عنـوان مـواد     Nd:Y2O3نانو پودر تجـاري  با استفاده از 

بـا دمـاي    SPSبا دستگاه  Nd:Y2O3 اوليه، سراميك شفاف
 MPa 70دقيقه تحت فشار  15درجه سانتيگراد براي  1400

 اند: و نتايج زير بدست آمده ساخته شد

، متوســط انــدازه ٪1بــه  ٪2از  Ndبــا كــاهش غلظــت  -
 فت.نانومتر كاهش يا 4/35به  7/65كريستاليت از 

، تـراكم نسـبي از   ٪1بـه   ٪2از  Ndبا كـاهش غلظـت    -
افزايش يافت و اندازه دانه متوسط  ٪53/99به  26/97٪

ت 
شد

(a
.u

)
 

 )nmطول موج (

ت 
شد

(a
.u

)
 

 )nmطول موج (
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 ميكرومتر كاهش يافت.392/0به  523/0از 

هاي تجربي بدست آمده به وضوح نشان داد كـه بـا    ه داد -
 GPa69/7 بـه   39/7افزايش تـراكم نسـبي، سـختي از    

 افزايش يافته است.

هـا جهـت حـذف جاهـاي خـالي       نمونه پس از تفجوشي -
 1200سـاعت در دمـاي    10ها به مـدت   اكسيژن، نمونه

 درجه سانتيگراد آنيل شدند.

تفجوشي شـده بـا    Nd:Y2O3 نرخ عبور سراميك شفاف -
SPS  درجه سـانتيگراد و در طـول مـوج     1400در دماي
 درصد بوده است. 70نانومتر، حدود  700

تفجوشـي   Nd:Y2O3بهترين عبور خط انتقال در نمونه  -
ميكرومتـر   5تا  3% در محدود 80در حدود  SPSشده با 

% 68/83ميكرومتر  5بوده و بيشترين عبور در طول موج 
 باشد. درصد مقدار تئوري آن مي 3/98بوده كه تا 

روي نمونـه   كـه بـر   S100با استفاده از اسـپكتروفتومتر   -
Y2O3  آلاييـده بـه يـون    1با غلظت %Nd    انجـام شـده

، 745، 590، 581هاي  دوده جذب در طول موجاست، مح
هـاي   نانومتر مشاهده شد. ايـن طـول مـوج    820و  806

 است. Ndجذب مربوط به يون 

 531و  353شــدت گســيل بــا تحريــك در طــول مــوج  -
نـانومتر بـراي نمونـه بـا      1064نانومتر با ديـده بـاني در   

برابـر بيشـتر از    2، حدود Ndآلاييده به يون  ٪1غلظت 
آلاييده به يون  ٪5/1براي نمونه با غلظت  شدت گسيل

Nd .نمونه است 

 ٪1بـا غلظـت    Y2O3بهترين نمونـه سـراميك شـفاف     -
  آلائيده به نئوديميم بوده است. 
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    :كليد واژه

 پـودر  ي، بـور، پوشـش ده ـ  -يكـل ن
SiCي، الكترولس، زمان آبكار  

  

 بـور در سـه دمـاي        –الكترولس نيكل    به روش    SiCدهي پودر     در اين تحقيق تأثير زمان آبكاري بر پوشش       
هاي   براي بررسي ريزساختار و مورفولوژي پودر     . گراد مورد بررسي قرار گرفته است        درجه سانتي  95 و   85،  75

SiC            پوشش داده شده از ميكروسكوپ الكتروني روبشي مجهز به آناليزگر EDS         استفاده شـد و بـه منظـور 
 پوشش داده شده دستگاه پراش پرتو ايكس مورد اسـتفاده           SiCتعيين تركيب و فازهاي موجود در پودرهاي        

دهي الكترولس، ميزان زمان و دماي حمام آبكاري الكترولس تأثير بسياري بـر               در فرآيند پوشش  . قرار گرفت 
تـرين    نتايج نشان دهنده اين است كـه بـيش        .  دارند SiCميزان پوشش و يكنواختي آن بر روي سطح ذرات          

گراد حاصـل شـده        درجه سانتي  95 دقيقه و دماي     45 در زمان    SiC بر سطح ذرات      بور -ميزان پوشش نيكل  
. گراد به دست آمده است       درجه سانتي  85 دقيقه و دماي     30ترين پوشش در زمان       با اين حال يكنواخت   . است

 در   دقيقه آبكاري الكترولس   30 پوشش داده شده نيز بيانگر آن است كه در زمان            SiCهاي    آناليز فازي نمونه  
 حضور دارد   SiC نيز بر سطح ذرات      Ni، فاز   SiCگراد؛ علاوه بر فاز        درجه سانتي  95 و   85،  75هر سه دماي    

  . افزايش يافته استNiهاي  و با افزايش دما شدت پيك
  
  مقدمه -1
ــالا، SiCت ســراميكي ذرا ــالا، ســختي ب  داراي اســتحكام ب

هـا را     مقاومت پوششي و مقاومت خوردگي بالا هستند كه آن        
هاي زمينه    به عنوان مواد تقويت كننده ايده آلي در كامپوزيت        

فلزي مانند مـواد زمينـه آلومينيـومي، زمينـه آهـن و زمينـه               
پودرهاي سراميكي پوشش   . ]3-1[منيزيم معرفي كرده است     

اي سراميكي    داده شده با فلز به پودرهاي كامپوزيتي با هسته        

شـوند كـه بـه پـودر سـراميكي            اي فلزي اطلاق مي     و پوسته 
دهنـد و     خواص الكتريكي، مغناطيسي و شيميايي ويـژه مـي        

دگي ميـان فلـز و مـاده سـراميكي را بهبـود           همزمان ترشـون  
ــا اســتحكام و  . ]4[بخــشند  مــي ــزودن ذرات ســراميكي ب اف

اي  ديرگدازي بالا به يك زمينه فلزي منجـر بـه توليـد مـاده             
ينـه و سـراميك تقويـت       شود كه خواص آن بين آليـاژ زم         مي

 در توليـد مـواد      SiCاز مشكلات كاربرد صنعتي     . كننده است 
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توان به قابليت ترشوندگي ضـعيف آن توسـط           كامپوزيتي مي 
هاي متعددي    از بين روش  . مذاب بسياري از فلزات اشاره كرد     

رود، روش    كه امروزه بـراي رفـع ايـن مـشكل بـه كـار مـي               
فرآينــد . ســت اSiCآبكــاري الكتــرولس روي ســطح ذرات 

دهي الكترولس روشي ساده، ارزان و كارآمـد اسـت و             پوشش
، ير هـاد  ي ـدهـي فلـزي روي مـواد غ         امروزه بـراي پوشـش    

الكترولس يـك روش    . شود  ها و فلزات استفاده مي      هادي  نيمه
رسوب شيميايي است كه به طور خود به خودي روي سـطح            

شود و ضخامت پوشش به طور خطي مادامي كـه            اعمال مي 
شـود    يب شيميايي محلول تغيير نكرده است، اضـافه مـي         ترك

]5 ,6[ .  
گونه جريان خارجي وجود ندارد       چيدر آبكاري الكترولس ه   

هـاي مـورد نيـاز توسـط واكـنش شـيميايي در               و الكترون 
دليـل گـستردگي اسـتفاده از ايـن         . شود  محلول تأمين مي  

روش، سازوكار تشكيل پوشش به وسيله احياي شـيميايي         
. هاي آبي روي سطح مورد نظر است        زور يون ييا خود كاتال  

هـايي نظيـر قابليـت كنتـرل سـاده،            زيـت اين سـازوكار م   
 فرآيند، ايجاد لايه يكنواخت در تمامي سطوح      يريتكرارپذ

بنـابراين از   . و عدم وجود محدوديت در حجم سيستم دارد       
توان به عنوان يك روش مؤثر بـراي          فرآيند الكترولس مي  

همچنين بايد دقت كرد كه     . ]7- 5[اصلاح سطح بهره برد     
توانـد    در اين روش پارامترهاي مختلفي وجود دارد كه مي        

ــر بگــذارد  ــر كيفيــت پوشــش اث ــاكنون در خــصوص . ب ت
ــش ــي ذرات  پوش ــل   SiCده ــرولس نيك ــه روش الكت  ب

پارامترهاي بسياري مورد بررسي قـرار گرفتـه اسـت كـه            
سـازي، بررسـي انـواع        هاي فعال    انواع روش  شامل بررسي 

ــواد اح ــده يم ــسفيت (اكنن ــو ف ــدرازين و هيپ ــواع ) هي و ان

هـا   اسـت و در آن    ) سـولفاتي و كلريـدي    (هاي نيكل     نمك
 با اندازه ذرات مختلف مورد      SiCدهي ذرات     نحوه پوشش 

با اين حال با توجه به      . ]9, 8, 2[بررسي قرار گرفته است     
 تاكنون  SiCهاي صورت گرفته در خصوص ذرات         بررسي

بوريدي هاي    تأثير زمان فرآيند آبكاري الكترولس در حمام      
البته تعدادي از دانشمندان    . مورد مطالعه قرار نگرفته است    

اثر زمان در فرآينـد الكتـرولس ديگـر عناصـر را بررسـي              
 يها   در بررسي پوشش   ]10[ و همكارانش    1شارما. اند  كرده

الكترولس نيكل روي آلياژهاي آلومينيـوم تـأثير افـزايش          
جادشده را بـه  ي ثابت بر ضخامت لايه ا     pHزمان در دما و     

بـر اسـاس نتـايج تحقيقـات ايـن          . صورت خطي دانـستند   
گذاري مقدار اندكي     دانشمندان با گذشت زمان نرخ رسوب     

قـدار  توانـد بـه كـاهش م        ييابد كه اين امـر م ـ       كاهش مي 
نـوري و   . هـا در الكتروليـت مربـوط باشـد          دهنـده   واكنش

 منظـور بررسـي اثـر        در تحقيقاتي كه به    ]11[همكارانش  
 بر چگـونگي ايجـاد پوشـش        SiCمورفولوژي ذرات اوليه    

Co-P  اند نشان دادند وجود نقـايص   ها انجام داده    روي آن
گــذاري را  شتر در سـطح پودرهــاي اوليـه نــرخ رسـوب   ي ـب

افزايش داده و موجب كاهش زمان مورد نياز براي ايجـاد           
 2005 در سال    ]12[ و همكارانش    2ژانگ. شود  يپوشش م 

ــان       ــأثير زم ــي ت ــور بررس ــه منظ ــه ب ــاتي ك در تحقيق
گذاري بر مورفولوژي سطح و چگالي پوشش نيكل          رسوب

روي سطح ريز ذرات كروي شيشه انجام شد نشان دادنـد           
جادشـده بيـشتر    يكه با افزايش زمـان ضـخامت پوشـش ا         

تـأثير   با توجه به مـوارد ذكرشـده در ايـن مقالـه           . شود  يم
له فرآينـد   يوس ـ   بـه  SiCدهي پودر      پوشش زمان آبكاري بر  

  
1 Sharma 
2 Zhang 



  علم و مهندسي سراميك

 

  55  1397    بهار1ي  شماره   7ي  دوره
 

 

ــرولس نيكــل  ــل  - آبكــاري الكت ــتفاده از عام ــا اس ــور ب  ب
اكننده بوروهيدريد سـديم مـورد بررسـي قـرار گرفتـه            ياح

  . است

  هاي تجربيفعاليت -2
در اين تحقيق از پودر كاربيد سيليسيم با متوسط اندازه ذرات           

ــوص  15 ــر، خل ــركت   9/99 ميكرومت ــاخت ش ــد و س  درص
Chengdu Rong Fengدر شكل .  كشور چين استفاده شد

 الگوي پراش پرتو ايكس پودر كاربيد سيليسيم نـشان داده           1
 SEMتـصاوير   .  است SiCشده است كه تنها داراي فاز آلفا        

  . نشان داده شده است2اين پودر در شكل 

  
  .SiCالگوي پراش پرتو ايكس پودر  -1 شكل

  
  .SiC پودر SEMتصاوير  -2 شكل

 و ميـانگين انـدازه      PSA3ز اندازه ذرات    نتيجه حاصل از آنالي   
 آورده شـده    3ذرات پودر كاربيد سيليسيم مصرفي در شـكل         

شـود متوسـط انـدازه ذرات         طور كه مشاهده مـي      همان. است

  
3 Particle Size Analyser  

  . ميكرومتر است15پودر كاربيد سيليسيم مصرفي، 
 بور  –آبكاري پودر كاربيد سيليسيم در حمام الكترولس نيكل         

  . ادامه شرح داده شده است مرحله است كه در4شامل 
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   .SiCميانگين اندازه ذرات پودر  -3 شكل

وسـيله    شستشوي ذرات كاربيد سيليسيم بـه     ) الف
  استون و آب مقطر

 گرم پودر كاربيد سيليسيم بـه       3/0دهي،  براي هر بار پوشش   
 دقيقـه در  15 سي سي اسـتون افـزوده شـد و بـه مـدت         10

هـاي احتمـالي     آلـودگي  دستگاه اولتراسونيك قرار گرفت تـا     
ــود  ــتون حــل ش ــاوي ذرات  . ذرات در اس ــتون ح ســپس اس

هاي آزمايش ريختـه شـده و درون        اولتراسونيك شده در لوله   
دستگاه گريز از مركز قرار داده شدند تا ذرات از اسـتون جـدا              

هاي آزمايش در دستگاه گريـز      مدت زمان ماندن لوله   . گردند
 نيز با آب مقطر شستـشو       بار  ذرات يك .  دقيقه بود  15از مركز   

بعد از اين مـدت،     . و در دستگاه گريز از مركز قرار داده شدند        
  .ذرات از لوله آزمايش تخليه گرديدند

  سازيمرحله حساس) ب
 مولار  07/0سازي شده شامل    در اين مرحله، محلول حساس    

ليتر بر ليتر اسيد كلريـدريك         ميلي 40 و   (SnCl2)كلريد قلع   
)HCl ( رنگ و شفاف اسـت    ن محلول كاملاً بي   اي. آماده شد .

ذرات كاربيد سيليسيم در اين محلول ريخته شد و بـه مـدت             
 دقيقه در دستگاه اولتراسونيك قرار داده شد و بعـد از آن،             15

هاي آزمايش ريخته شده    مانند مرحله قبل محلول درون لوله     

و در دستگاه گريز از مركز قرار داده شد تـا ذرات از محلـول               
شستشوي ذرات بـا آب مقطـر نيـز         . نشين شوند  و ته  جداشده

مرحله جداسازي ذرات در دستگاه گريـز از        . بار انجام شد    يك
  . دقيقه بود15مركز 

  سازي مرحله فعال) ج
 مـولار كلريـد   0042/0سازي، ابتدا محلولي شامل    براي فعال 
ليتر بر ليتـر اسـيد كلريـدريك           ميلي 40و  ) PdCl2(پالاديوم  

 ـ      انند محلول حـساس   آماده شد كه م    رنـگ    يسـازي كـاملاً ب
سازي، ذرات به اين محلول       سپس مانند مرحله حساس   . است

 دقيقه  15افزوده شدند و درون دستگاه اولتراسونيك به مدت         
پس از آن نيز مرحله گريز از مركز و شستشو بـا            . قرار گرفتند 

  .سازي تكرار شد آب مقطر و جداسازي مانند مرحله حساس
  كاريمرحله آب) د

 45 و   30،  15 در سه زمان     SiCآبكاري الكترولس پودرهاي    
گــراد مــورد   درجــه ســانتي95 و 85، 75 يدقيقــه در دماهــا

اجزاي اصلي حمام آبكاري الكتـرولس و       . بررسي قرار گرفت  
مقـدار نمـك    .  آورده شـده اسـت     1هـا در جـدول        مقادير آن 

ــده و    ــپلكس كنن ــد، كم ســولفات نيكــل، ســديم بوروهيدري
NaOH14, 13[ اساس مقالات انتخاب شد  بر[ .  
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مقادير مواد اوليه ساخت حمام آبكاري  -1 جدول
  SiCالكترولس پودر 

 مقدار  ماده

NiSO4 - 6H2O 15گرم بر ليتر  

NaBH4 
 و به NiSO4.6H2O با 1 به 1به نسبت 

  سي سي در دقيقه1ميزان 

C2H8N2  با 3 به 1به نسبت NiSO4.6H2O 

NaOH  10مولار  

 100پس از فرآيند آبكـاري خـشك كـردن ذرات در دمـاي              
بـراي  .  ساعت صـورت گرفـت     3گراد و به مدت       درجه سانتي 

 پوشـش داده    SiCهاي    بررسي ريزساختار و مورفولوژي پودر    
 بـا   SEM (Tescan(شده از ميكروسكوپ الكتروني روبشي      

 EDS كيلو ولت و مجهـز بـه آنـاليزگر           15-20ولتاژ اعمالي   
استفاده شد و به منظور تعيين تركيـب و فازهـاي موجـود در              

 پوشش داده شده دستگاه پراش پرتـو ايكـس          SiCاي  پودره
)XRD (  مورد استفاده قـرار گرفـت      4ساخت شركت فيليپس  .

، فيلتـر نيكـل و      CuKαالگوهاي پراش با استفاده از پرتوي       
  . كيلو ولت گرفته شدند40ولتاژ 

  نتايج و بحث -3
به منظور بررسي چگـونگي تـأثير زمـان بـر پوشـش نيكـل               

 در فرآينـد آبكـاري تغييـر        SiCجادشده روي سـطح ذرات      يا
 در دو حالت قبل و بعـد از آبكـاري محاسـبه             SiCوزن پودر   

در ادامــه مقــدار ايــن تغييــر وزن بــه همــراه تــصاوير  . شــد
ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي و نمودارهـاي پـراش پرتـو            

، 75 دقيقه در دماهـاي      45 و   30،  15 يها  ايكس براي زمان  
  .استگراد آورده شده  درجه سانتي95 و 85
  

1 Philips  

دهـي    بررسي اثر زمـان در پوشـش       -1- 3
ــودر  ــرولس در SiCپ ــه روش الكت  ب
  گراد درجه سانتي 75دماي 

 آبكاري شده بـه  يها  نمودار پراش پرتو ايكس نمونه    4شكل  
گـراد را نـشان        درجـه سـانتي    75 دقيقـه در دمـاي       30مدت  

 كوچك نيكل در اين نمودار تشكيل       يها  كيوجود پ . دهد  يم
البته بايـد   . كند  يد م يي را تأ  SiC پوشش نيكل بر سطح ذرات    

جادشـده بـه صـورت      يتوجه كرد كه به علت اينكه پوشـش ا        
 نيكل در نمودار    يها  كيكامل روي ذرات ايجاد نشده است پ      

XRD      نتـايج حاصـل از آنـاليز       . انـد    با ارتفاع كم ظاهر شـده
EDS      آورده شده اسـت، وجـود نيكـل در          5 نيز كه در شكل 

 .كند يد مييا تأپودرهاي حاصل از آبكاري ر

 تــصاوير ميكروســكوپ الكترونــي روبــشي پودرهــاي 6شــكل 
. دهـد   يگراد را نـشان م ـ     درجه سانتي  75آبكاري شده در دماي     

 در اين تصاوير قابـل      SiCوجود پوشش نيكل روي سطح ذرات       
 روي  يشتري ـاگرچه با افـزايش زمـان پوشـش ب        . مشاهده است 

شـش چنـدان    سطح ذرات ايجاد شده است اما به طـور كلـي پو           
تـوان پـايين      يرسد كه علت اين امر را م ـ        ييكنواخت به نظر نم   

زيرا بر اساس نظر قضاوتي و      . بودن دماي فرآيند آبكاري دانست    
هـايي كـه در        روي واكـنش    درجه حرارت مـستقيماً    ]7[سعيدي  

. شـود تأثيرگـذار اسـت        بور انجـام مـي     –حمام الكترولس نيكل    
بـه  .  مـؤثر اسـت    4 تـا    1هاي    دماي حمام روي سرعت واكنش    

همين علت دماي حمام، ميزان نيكل و بور واردشده به پوشـش            
كند و سـبب افـزايش ميـزان نيكـل و بـور در                را نيز كنترل مي   

 بودن دمـا سـبب كـاهش احيـاء          در واقع پايين  . شود  پوشش مي 
هاي نيكل شده است و در نتيجه فرآيند تشكيل لايه نيكل             يون

  .شود ي به خوبي انجام نمSiCبر سطح ذرات 
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  .گراد  درجه سانتي75 دقيقه در دماي 30 آبكاري شده به مدت يها نمودار پراش پرتو ايكس نمونه -4 شكل

  

  

  
  . دقيقه45)  و ج30)، ب15) گراد و زمان الف  درجه سانتي75ده در دماي  آبكاري شSiC پودرهاي EDSآناليز  -5 شكل
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  گراد و زمان   درجه سانتي75 آبكاري شده در دماي SiCتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي پودرهاي  -6 شكل

  . دقيقه45)  و ج30) ، ب15) الف

BH4 
– + 4 OH – = BO2– + 2 H2O + 2H2 (g) + 4e –  1(  

BH4 
– = B + 2 H2 (g) + e –     2(  

Ni 2+ + 2e – = Ni       3(  

2 H2O + 2 e – = 2 OH – + H2 (g)     4(  

  
ــف و -7در شــكل  ــر وزن  -7ال ــودار تغيي ــب نم ــه ترتي ب ب
 مختلف در   يها   قبل و بعد از آبكاري در زمان       SiCپودرهاي  

گراد به صورت مقدار و درصـد نـشان          درجه سانتي  75دماي  
شود اخـتلاف وزن      يكه مشاهده م  طور    همان. داده شده است  

 يهـا   پودرهاي حاصل از آبكاري و پودرهاي اوليـه در زمـان          
 گـرم   07/0 و   05/0 بـه    03/0 دقيقه به ترتيب     45 و   30،  15

 درصـد   5/18 و   14،  9است كه اين مقادير به ترتيب معـادل         
دهد كـه بـا افـزايش         ياين اعداد نشان م   . افزايش وزن است  

 SiCشتري روي سـطح ذرات      زمان آبكاري پوشش نيكل بي    
رسوب نموده است كـه ايـن امـر در تـصاوير ميكروسـكوپ              

  .الكتروني روبشي نيز مشاهده شد
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گراد و   درجه سانتي75 قبل و بعد از آبكاري در دماي SiCدرصد افزايش وزن پودرهاي ) افزايش وزن و ب) الف -7 شكل

  . دقيقه45 و 30، 15 يها زمان

 دهـي   بررسي اثر زمـان در پوشـش       - 2- 3
ــودر  ــرولس در SiCپ ــه روش الكت  ب
  گراد  درجه سانتي85دماي 

 آبكاري شده بـه  يها  نمودار پراش پرتو ايكس نمونه    8شكل  
گـراد را نـشان        درجـه سـانتي    85 دقيقـه در دمـاي       30مدت  

در اين نمـودار بـرخلاف نمـودار مربـوط بـه نمونـه              . دهد  يم
) 4شــكل (گــراد   درجــه ســانتي75 شــده در دمــاي آبكــاري

انـد كـه       مربوط به نيكل با ارتفاع زياد پديدار شـده         يها  كيپ
بنابراين .  وجود مقدار زياد نيكل در نمونه است       ي دهنده  نشان

توان گفت احتمالاً در اين دما پوشش نيكل با ضخامت و             يم
در نتـايج   . كيفيت مناسـب روي سـطح رسـوب كـرده اسـت           

 آورده شـده اسـت،      9 نيز كه در شكل      EDSحاصل از آناليز    
 نيكـل بـا شـدت مناسـب در پودرهـاي حاصـل از               يها  كيپ

 . شود يآبكاري ديده م

  
  .گراد  درجه سانتي85 دقيقه در دماي 30 آبكاري شده به مدت يها نمودار پراش پرتو ايكس نمونه -8 شكل
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  . دقيقه45)  و ج30)، ب15) گراد و زمان الف  درجه سانتي85 آبكاري شده در دماي SiC پودرهاي EDSآناليز  -9 شكل

 تصاوير ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي پودرهـاي         10ل  شك
. دهـد   يگراد را نشان م ـ     ي درجه سانت  85آبكاري شده در دماي     

 در ايـن تـصاوير      SiCوجود پوشش نيكـل روي سـطح ذرات         
طـور كـه در ايـن تـصوير مـشاهده             همان. قابل مشاهده است  

جادشده روي سطح   يشود با افزايش زمان آبكاري پوشش ا        يم
 آبكـاري   ي  يافته است، به طوري كـه در نمونـه         ذرات افزايش 
 بـه   SiCسـطح ذرات    ) ب-10شكل  ( دقيقه   30شده در زمان    

 45از طرفي در نمونه مربوط به   . طور كامل پوشش يافته است    
تر شدن پوشش در      ميضمن ضخ ) ج-10شكل  (دقيقه آبكاري   

كل سطح در برخي مناطق پوشش نيكل به صورت نـاهمگن           
جب از بين رفتن يكنـواختي پوشـش        تجمع كرده است كه مو    

تـوان در مكـانيزم ايجـاد         يعلت ايـن پديـده را م ـ      . شده است 
 ]15[بر اساس نظـر هـي و همكـارانش          . پوشش جستجو كرد  

اي نامنظم روي ذرات     دقيقه آبكاري ساختار كلوخه    10پس از   
SiC  هاي بـزرگ تجمـع     در اين مرحله كلوخه   . رديگ  ي شكل م

اي ريز همگـن    هدهند و كلوخه    يها را تشكيل م     كرده و خوشه  
هـاي بـزرگ    كلوخـه . شوند  يها تشكيل م    در فاصله بين خوشه   

 ترجيحي بر اساس كـاهش شـيميايي در         ييزا  احتمالاً از هسته  
بـه همـين دليـل      . شـود   يمراحل اوليه ايجاد پوشش ناشي م ـ     

رسوب نيكل اغلب روي نقاط كاتاليتيكي يا جزاير جـدا از هـم             
هـا  تر از كلوخه    رگ بز يها  تشكيل شده و در ادامه به مجموعه      

هاي ريز و همگن در نتيجه       از آن كلوخه   پس. شوند  يتبديل م 
هـاي الكتروشـيميايي      زمي بر اساس مكان   Ni و رشد    ييزا  هسته

هـا    هاي اصلي يا در فاصله خالي بـين آن        در همسايگي كلوخه  
گـذاري در     بـا انجـام فرآينـد رسـوب       . توانند تشكيل شـوند     يم

 با يك   SiCه تدريج سطح ذرات      دقيقه ب  15 بيش از    يها  زمان
اين لايه كه ممكن است بـسيار       . شود  يلايه پيوسته پوشيده م   

هاي تشكيل شـده در     تواند در اثر تجمع كلوخه      ينازك باشد م  
بر اسـاس تحقيقـات     . گذاري تشكيل شود    مراحل اوليه رسوب  

گذاري    دقيقه از زمان رسوب    30اين دانشمندان پس از گذشت      
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 را  SiCمگن به طور كامل سـطح ذرات        يك لايه پيوسته و ه    
ها همچنين بيان كردند تعدادي كلوخه همچنان         آن. پوشاند  يم

هـا نيـز      كنند و برخي از آن      يجاد شده رسوب م   ي ا ي هيروي لا 
بر اين اساس مكانيزم پيشنهادي بـراي       . شوند  يباهم تجميع م  

 به شكل زير    SiCتشكيل پوشش الكترولس نيكل روي ذرات       
اري از نقاط كاتاليتيكي آغاز شده و پـس از آن           گذ  رسوب: است

هـاي  زايي الكتروشيميايي در همسايگي كلوخـه       واكنش هسته 
افتد و موجب تشكيل يك       يها اتفاق م    نيكل و يا حد فاصل آن     

با افزايش زمـان  . شود ياي نامنظم روي سطح م   ساختار كلوخه 
 Ni با يك لايـه پيوسـته و نـازك از جـنس       SiCسطح ذرات   

 يها كند كلوخه يزماني كه فرآيند ادامه پيدا م    . شود  ي م پوشيده
كرده به عنوان كاتاليست براي ادامـه فرآينـد           نيكل تازه رسوب  

بر اساس ايـن مكـانيزم پـس از         . كنند  يترسيب نيكل عمل م   
هـا مجـدداً تجمـع        تشكيل لايه اوليه در برخي مناطق كلوخـه       

 ـشـوند كـه ا      يكرده و باعث ضخيم شدن پوشـش م ـ        ن امـر   ي
  .برد ييكنواختي پوشش را از بين م

  
  گراد و زمان   درجه سانتي85 آبكاري شده در دماي SiCتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي پودرهاي  -10 شكل

  . دقيقه45)  و ج30) ، ب15) الف

 به خوبي   SiCجاد شده روي سطح ذرات      ينانو بودن پوشش ا   
در ايـن تـصوير كـه از        .  نشان داده شـده اسـت      11در شكل   

گراد و زمان     ي درجه سانت  85درهاي آبكاري شده در دماي      پو

افـزار ديجـي       دقيقه تهيه شده است و بـا اسـتفاده از نـرم            30
 100 كمتـر از     ي مايزر تحليل شده است ذرات نيكل با اندازه       

  .شوند ينانومتر به وضوح ديده م
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  . دقيقه30گراد و زمان   درجه سانتي85اي  آبكاري شده در دمSiCتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي پودرهاي  -11 شكل

ر وزن  يي ـب نمـودار تغ   ي ـب بـه ترت   -12الـف و    -12در شكل   
 مختلف در   يها   در زمان  ي قبل و بعد از آبكار     SiC يپودرها

گراد به صورت مقدار و درصـد نـشان           ي درجه سانت  85 يدما
بر اساس اين نمودارها پس از فرآيند آبكاري        . داده شده است  

 ـلاو با ايجـاد      هـا     نيكـل روي سـطح ذرات وزن نمونـه         ي هي
ابد و با افزايش زمان آبكاري اختلاف وزن اوليه         ي يافزايش م 

تر شدن لايه     شود كه اين امر از ضخيم       يو ثانويه بيشتر هم م    
  . تشكيل شده روي سطح ذرات حكايت دارد

  
گراد و   درجه سانتي85ي در دماي  قبل و بعد از آبكارSiCدرصد افزايش وزن پودرهاي ) افزايش وزن و ب) الف -12 شكل

  . دقيقه45 و 30، 15 يها زمان

دهـي    بررسي اثر زمان در پوشـش      -3- 3
ــودر  ــرولس در SiCپ ــه روش الكت  ب
  گراد  درجه سانتي95دماي 

 آبكـاري شـده     يها   نمودار پراش پرتو ايكس نمونه     13شكل  
گـراد را نـشان        درجه سـانتي   95 دقيقه در دماي     30به مدت   

 مربوط به نيكـل بـا ارتفـاع         يها  كيمودار پ در اين ن  . دهد  يم
 وجود مقدار زياد نيكـل      ي دهنده  اند كه نشان    زياد پديدار شده  
 نيـز كـه در      EDSدر نتايج حاصـل از آنـاليز        . در نمونه است  

 نيكل با شدت مناسـب      يها  كي آورده شده است، پ    14شكل  
 . شود يدر پودرهاي حاصل از آبكاري ديده م
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  .گراد  درجه سانتي95 دقيقه در دماي 30 آبكاري شده به مدت يها  ايكس نمونهنمودار پراش پرتو -13 شكل

  
  . دقيقه45)  و ج30)، ب15) گراد و زمان الف  درجه سانتي95 آبكاري شده در دماي SiC پودرهاي EDSآناليز  -14 شكل

  

 تصاوير ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي پودرهـاي         15شكل  
. دهـد   ي را نشان م ـ   گراد  ي درجه سانت  95آبكاري شده در دماي     

 در اين تصاوير به خـوبي       SiCپوشش نيكل روي سطح ذرات      
شـود    يطور كه در اين تصاوير مشاهده م ـ        همان. شود  يديده م 



  علم و مهندسي سراميك

 

  65  1397    بهار1ي  شماره   7ي  دوره
 

 

جـاد شـده    يدر اين دما نيز با افزايش زمان آبكـاري پوشـش ا           
البتـه در ايـن شـكل       . روي سطح ذرات افـزايش يافتـه اسـت        

 نيكـل بـه صـورت       هـا ذرات    توان برخي نقاط را كه در آن        يم
اند نيز     قرار نگرفته  SiCخوشه تجمع كرده و روي سطح ذرات        

علت اين امر ايـن اسـت كـه بـا افـزايش دمـا               . مشاهده نمود 

ابد و در نتيجه سرعت     ي ي افزايش م  4 تا   1 يها  سرعت واكنش 
بنابراين . ]7[شود    ي نمك فلز و توليد يون نيكل بيشتر م        ياحيا

 تعـدادي   ]15[بر اساس مكانيزم پيشنهادي هي و همكارانش        
توانند در محل مناسب رسـوب كـرده و           ي نيكل نم  يها  از يون 
  .شود ي مجزا از جنس نيكل تشكيل مييها هسته

  
  گراد و زمان   درجه سانتي95 آبكاري شده در دماي SiCتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي پودرهاي  -15 شكل

  . دقيقه45)  و ج30) ، ب15) الف

ر وزن  يي ـب نمـودار تغ   ي ـب بـه ترت   -16الـف و    -16در شكل   
 مختلف در   يها   در زمان  ي قبل و بعد از آبكار     SiC يپودرها

گراد به صورت مقدار و درصـد نـشان           ي درجه سانت  95 يدما
نمودارها پس از فرآيند آبكاري     بر اساس اين    . داده شده است  

 ـو با ايجـاد لا     هـا     نيكـل روي سـطح ذرات وزن نمونـه         ي هي
ابد و با افزايش زمان آبكاري اختلاف وزن اوليه         ي يافزايش م 

تر شدن لايه     شود كه اين امر از ضخيم       يو ثانويه بيشتر هم م    
  .تشكيل شده روي سطح ذرات حكايت دارد
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گراد و   درجه سانتي95 قبل و بعد از آبكاري در دماي SiCافزايش وزن پودرهاي درصد ) افزايش وزن و ب) الف -16 شكل

  . دقيقه45 و 30، 15 يها زمان

دهـي    بررسي اثر زمـان در پوشـش       -4- 3
   به روش الكترولسSiCپودر 

 و درصــد ايــن تغييــرات پــس از SiCتغييــرات وزنــي پــودر 
ها و دماهـاي مختلـف        دهي الكترولس نيكل در زمان      پوشش

طـور كـه      همـان .  نشان داده شده است    17در شكل   آبكاري  
 15شود در همه دماها با افزايش زمان آبكاري از            مشاهده مي 

.  دقيقه، ميزان پوشش نيكل افزايش يافته اسـت        45 و   30به  

بـه  . شـود   يالبته درصد اين افزايش با افزايش دما بيـشتر م ـ         
 پـس از    يهـا   عبارت ديگر شيب نمودار افـزايش وزن نمونـه        

توجـه ديگـر      نكته قابل . تر است    در دماي بالاتر مثبت    آبكاري
آن است كه با گذشت زمان معمـولاً مقـدار درصـد افـزايش              

ايــن پديــده كــه در مطالعــات ســاير . ابــدي يوزن كــاهش مــ
تواند به كـاهش مقـدار        يدانشمندان نيز مشاهده شده است م     

  .]10[ها در الكتروليت مربوط باشد  دهنده واكنش

  
ها و دماهاي  دهي الكترولس نيكل در زمان  پس از پوششSiCدرصد تغييرات وزني پودر ) تغييرات وزني و ب) الف -17 شكل

  .مختلف آبكاري

 بـه   75همچنين با افزايش دماي حمام آبكاري الكترولس از         
گراد بـر ميـزان پوشـش افـزوده شـده              درجه سانتي  95 و   85

به ) 18شكل  (اين امر كه در نمودار پراش پرتو ايكس         . است
 مربـوط بـه نيكـل خـود را          يهـا   كيصورت افزايش شدت پ   
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دهد، ناشي از افـزايش فعـل و انفعـالات در حمـام               ينشان م 
البتـه  . آبكاري و در نتيجه افزايش توليـد يـون فلـزي اسـت            

ست دقت كرد كه اين افزايش وزن پوشش به معنـاي           يبا  يم
 قبـل بحـث     يهـا   چنانچه در بخش  . يفيت آن نيست  بهبود ك 

گـراد بـه ترتيـب كـم           درجه سـانتي   95 و   75شد در دماهاي    
هـا موجـب عـدم پوشـش          بودن و زياد بودن سرعت واكنش     

 SiCدهي و يا ايجاد پوشـش غيريكنواخـت در سـطح ذرات             
  .شود يم

  
   دقيقه و دماي 30 آبكاري شده در زمان SiCآناليز فازي پودرهاي  -18 شكل
  .گراد  درجه سانتي95) گراد و ج  درجه سانتي85) گراد، ب  درجه سانتي75 )الف

  گيري  نتيجه -4
دهي الكترولس، ميزان زمان و دماي حمـام          در فرآيند پوشش  

ــزان پوشــش و    ــر مي ــسياري ب ــأثير ب ــرولس ت آبكــاري الكت
نتـايج نـشان    .  دارنـد  SiCيكنواختي آن بر روي سطح ذرات       

 بـور بـر     -زان پوشش نيكل  ترين مي   دهنده اين است كه بيش    
 درجــه 95 دقيقــه و دمــاي 45 در زمــان SiCســطح ذرات 

 ـبـا ا . گراد حاصل شده است   سانتي تـرين   ن حـال يكنواخـت  ي
گـراد بـه       درجه سانتي  85 دقيقه و دماي     30پوشش در زمان    
 پوشـش داده    SiCهـاي     آناليز فازي نمونـه   . دست آمده است  

قه آبكاري در هر     دقي 30شده نيز بيانگر آن است كه در زمان         
، SiCگراد؛ علاوه بر فاز        درجه سانتي  95 و   85،  75سه دماي   

 حضور دارد و با افزايش دمـا        SiC نيز بر سطح ذرات      Niفاز  
  . افزايش يافته استNiهاي  شدت پيك
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موج  يها لامپ يبه فلز در ساخت پوسته تفنگ الكترون يكاتصال سرام يجادا
 )TWTرونده (

  محسن برزگر، احمدرضا محمد

  الكترون يكهشركت گسترش كاربرد بار
* m.82.63.bh@gmail.com 

 چكيده:   اطلاعات مقاله:
 فلـز  بـه  كيسرام اتصالات ي حاو رونده موجي هاپلامي الكترونتفنگپوستهساختق،يتحقنياازهدف   1397 ارديبهشت 3دريافت: 

 از موجب ريمس نيا در اشتباه نيكوچكتر. خلاء به بند اب قطعات نيچن ساختي بالا نهيهز به توجه با. است
 ASTM استاندارد طبقي شيآزمايي هانمونه ابتدا در نيبنابرا گشت، خواهدي اديز نهيهز وي انرژ رفتن نيب

F19 كمـك  بـه  خـلاء  بـه  بـودن  بند آب وي استحكام خواص به دنيرس وي دهاتصال طيشراي بررسي برا 
 درجه 1600 و 1500ي دماها در پخت و نگيزيمتالا اتيعمل تحت و شدند ساختهي قيتزري ريگ قالب روش
 ـنشـت  و كششي هاآزمون از حاصل جينتا. گرفتند قرار قهيدق 40 مدت به گراديسانت  در كـه  داد نشـان ي ابي
ي چسـبندگ  اسـتحكام  كـه يطور بـه  است، دهيگرد برقراري مناسب طور به اتصال گراد،يسانت درجه 1600يدما

 از پـس . ديرس ـ هي ـثان بـر  تريل باري ليم >10-12 از كمتر به آنهاي نشت زانيم و مگاپاسكال 66 برابر اتصالات
ي زي ـآم تي ـموفق طـور  بهي الكترون تفنگ پوستهي اصل قطعاتي رو بر نظر مورد اتيعمل ج،ينتا نيا حصول
  .ديگرد انجام

    1397 تير 6پذيرش: 
    

    كليد واژه:
مـوج   يهـا  لامـپ  ي،تفنگ الكترون

بــه فلــز،  يكرونــده، اتصــال ســرام
  يخلاء، استحكام چسبندگ يبند آب

 

  
  مقدمه - 1

 خـلاء ي هـا لامـپ  از خـاص  نـوع  يـك  ،1رونده موج لامپ
 ـتقوي بـرا ي مخـابرات ي هاستميس در كه باشد يم  كـردن  تي
 مـورد  ويكروويمـا  محدوده دريي ويراد فركانسي ها گناليس

 ـا ياصل قسمت. ]1[رديگيم قرار استفاده  گتفن ـ لامـپ،  ني
 فـه يوظ و دارد قـرار  لامـپ ي انتها در كه است آن يالكترون

  
1 Traveling-wave tube 

. اسـت  آنها كردن ساطع وي الكتروني پرتوها ديتول آن ياصل
 ،اءاجز نيا از يكي كه است جزء نيچند از متشكل قطعه نيا

 فلـز  بـه  كيسـرام  اتصـالات ي حـاو  كـه  باشـد  يم ـ آن بدنه
  .]2[است

 انتقالي برا عمدتاً خلاء، به بند آب فلز به كيسرام اتصالات
 الاتيس ـ و گازها اد،يزي ها انيجر بالا،ي ولتاژها ها، گناليس
 اسـتفاده  آن درون بـه  خلاء به بند آب محفظه يك رونيب از
ــ ــونديم ــا. ش ــوع ني ــالات ن ــيتجه در اتص ــه ازي زات  جمل
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 ـي ها كروسكوپيم ،يجرم سنج فيطي ها دستگاه  ،يالكترون
 تـوان ي زرهايل بالا، تواني ها لامپ ذرات،ي هادهنده شتاب
 صـورت  در كـه  هستند آنها ازي اتيح جزء عنوان به...  و بالا

 نيا. داشت نخواهد استفاده تيقابل دستگاه آنها، شدن خراب
 قيعا طيشرا بتوانند كه دشونيمي طراحي اگونه به اتصالات

 و كننــد فــراهم رايي بــالاي كيمكــان اســتحكام وي كــيالكتر
 ريزي دماها و بالاي دماها طيشرا در را خلاء زانيم نيبالاتر
 .  ]3و4[كنند حفظ درجه صفر

 را فلـزات  بـه  هـا  سـراميك  اتصـال  هـاي  روشي كل طور به
. كـرد ي بنـد  ميتقسيي ايميش وي كيمكان دسته دو به توان يم
 اتمـي  نزديك تماس توسط اتصالات ،ييايميشي ها روش در
 دسـته  دو به و شده ايجاد اتصالي اجزا بين تماس سطح در

ي بنــدميتقســ مــذاب حالـت  اتصــال و جامــد حالــت اتصـال 
 ـي فلـز ي پودرهـا  نگينتريس نديفرآ انيم نيا از .شوند يم  اي

 ـز عنـوان  به منگنز، -يمول نديفرآ  اتصـال  ازي امجموعـه  ري
ي هـا  روش نيكـاربردتر  پـر  و نيبهتـر  ازي كي ذاب،م حالت
 آبي كاربردهـا ي بـرا  فلز بهيي نايآلومي ها كيسرام اتصال

 ـ راتييتغ كه رايز. باشنديم خلاء به بند ي رهـا يمتغ دري جزئ
 ـا. ]5و6و7[ندارد اتصالات تيفيكي روي چندان اثر نديفرآ  ني
 ريپـذ  امكـان  را فلـز  بـه  كيسرام سختي كارميلح ند،يفرآ
  .دينمايم
 كـه  ديرگـداز  فلـزات  از عمـدتاً  متاليزه لايه در روش نيا در

 اسـتفاده  باشـند، مـي  ينييپـا  حرارتـي  انبسـاط  ضريب داراي
 كمـك  بـه  كيسـرام  سـطح  ابتـدا  كـه  يطـور  بـه  شـود،  مي

ــگ ــا رن ــاوي ه ــاي ح ــزي پودره ــدنيمولي فل ــز و ب  منگن
 بـه  ،يفلز پركنندهي اژهايآل كمك به ادامه در وي ده پوشش
 دري ده ـاتصـال  نديفرا نيا در .]5و6[شوند يم زيبر گريهمد

 بـه ي بـدن يمول پوشـش  مناسـب  اتصـال  جـاد يا عـدم  صورت
 ـز زمـان  رفـتن  هدر به بر علاوه ك،يسرام ي هـا  نـه يهز اد،ي
 دسـت  ازي فلـز  وي كيسـرام  قطعات ساخت بابت زينيي بالا

  .رفت خواهد
 ـزي پارامترهـا  ديبا مطلوب،ي چسبندگ به دنيرسي برا ي ادي

 مناسـب ي دما انتخاب آنها نيمهمتر ازي يك كه شود لكنتر
 .]7و8و9[اسـت  زيمتـالا  پوشـش  نگينتريس ـ اتي ـعملي برا

ي اگونـه  بـه  ديبا نگينتريسي دما كه اندكرده انيب محققان
 و كي ـوتكتي يدمـا  از بـالاتر  درجـه  200 حـداقل  كـه  باشد

ي هـا نمونه شدن دفورمهي دما از تر نييپا درجه 300 حداكثر
 اتي ـعملي بـرا  مناسـب ي دمـا  كه يطور به باشد، يكيسرام

 گراديســانت درجــه 1600 تــا 1400 زيمتــالاي پودرهــا نتـر يز
 پارامترهـا،  حيصـح  انتخـاب  صـورت  در و است شده گزارش

ــه كيســرام اتصــالات اســتحكام ــز ب ــبا فل  50 از شــتريب دي
ي دمــا انتخــاب بــا نيهمچنــ. ]5و7و10[گــردد مگاپاســكال

 بـه  مربـوط ي اضـاف ي هـا  يانـرژ  صـرف  زا توانيم مناسب
ي صـنعت  لحـاظ  از كه كرد ريجلوگ نتر،يز زمان و دما شيافزا
  .ديآيم حساب به ديتول در مهم پارامتر كي

ي بـرا  مناسـب ي دمـا  انتخـاب  ق،يتحق نيا از هدف نيبنابرا
 نــديفرآ مناســبي اجــرا و فلــز بــه كيســرام اتصــال جــاديا

ي هـا  لامـپ ي الكترون تفنگ پوسته ساختي براي ده اتصال
 فلـز  بـه  كيسـرام  اتصال نيچندي حاو كه است رونده موج

  .  باشند يم

  يتجربي هاتيفعال -2
 فلز، به كيسرام اتصالي بررسي برا ابتدا، ق،يتحق نيا در
ي فلـز  و نايآلوم درصد 94يي ايميش بيترك باي كيسرام از
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 كبالـت بـا نـام تجـاري كـوار     - نيكل - جنس آلياژ آهن از
خمير متالايز، ابتدا پودرهـاي  . براي ساخت ديگرد استفاده

با همديگر مخلـوط   20به  80موليبدن و منگنز به نسبت 
و لاك نيتروسـلولوز   و بعد از آن به محلولي شامل استون

ساعت، تحت عمليات مخلـوط  15اضافه شدند و به مدت 
سازي (به منظور هموژن سازي پودر بـا مـواد آلـي) قـرار     

 1لايز در جـدول  . تركيب شـيميايي خميـر متـا   ]5[گرفتند
  نشان داده شده است. 

در ايــن راســتا بــراي بررســي اوليــه خــواص اســتحكامي و  
هــاي ســراميكي و فلــزي و ريزســاختاري اتصــالات، نمونــه

هاي آنها در حين آزمون كشـش طبـق اسـتاندارد     نگهدارنده
ASTM F19  وAWS C3.2M ]12ــاده شــدند  ]11و آم

تالايز بر روي ) و سپس به وسيله يك قلمو، خمير م1(شكل 
سطح مقطع مورد نظر سراميك براي اتصال اعمال شد. ايـن  

 20ها، تحت اتمسفر هيدروژن بـا ديوپوينـت بـالاتر از    نمونه
ــاي   ــانتيگراد و در دماهـ ــه سـ ــه  1600 و 1500درجـ درجـ

دقيقه پخت شدند. بعد از آن بـر   40سانتيگراد به مدت زمان 
كــل بــا هــا، يــك لايــه نيروي ســطح متــالايز شــده نمونــه

ميكـرون، بـه روش آبكـاري الكتريكـي،      15تـا   10ضخامت
درجـه   1000هـا در دمـاي    دهـي شـد. ايـن پوشـش    پوشش

سانتيگراد تحت اتمسفر هيدروژن خشك، با ديوپوينت كمتـر  
  درجه سانتيگراد، آنيل شدند. -20از 

دهي بـه روش  بعد از عمليات آبكاري و آنيل، عمليات اتصال
اده از آليـاژ پركننـده پايـه نقـره     كاري سخت و با اسـتف لحيم

)Ag-28Cu انجام شد. براي بررسي ميزان نشتي اتصالات (
 ـاز دسـتگاه نشـتي   و بـراي   I- Leybold 1300اب مـدل  ي

بررسـي ميــزان اسـتحكام اتصــال از دسـتگاه كشــش مــدل    

SANTAM STM-250  اســتفاده شــد. همچنــين جهــت
بشـي  هاي الكتروني رومشاهده ريزساختارها از ميكروسكوپ

 VEGA// TESCANو مـدل   ISI ABT SR-50مـدل  
بهره گرفته شد. بعد از بررسي نتايج  EDSمجهز به آناليزگر 
هاي آزمايشي هاي انجام شده بر روي نمونهحاصل از آزمون

هاي اصـلي انجـام شـد.    كشش، عمليات فوق بر روي نمونه
نقشه و قطعات آماده شده براي ساخت تفنـگ الكترونـي در   

 نشان داده شده است.  3و  2شكل 

  .(%) زيمتالا ريخميي ايميش بيترك -1 جدول

MnMoacetone
methyl ethyl 

ketone 
nitrocellulose 

lacquer 

14 55 13 6 12 

  

  
ي برا ازين موردي فلز وي كيسرامي هانمونه نقشه -1 شكل

  .آنها نگهدارنده  همراه به كشش آزمون
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 قطعه جنس قطعه نامشماره

 كوار آند بهي الكترون تفنگ اتصال رابط 1

 سراميك ياصل سراميك 2

 كوار كننده متمركز پوسته 3

 سراميك 1ي سراميك رينگ 4

 كوار كاتد مقر 5

 سرايك 2ي سراميك رينگ 6

 كوار گرمساز رشتهي خارج اتصال 7

  يالكترون تفنگ پوسته نقشه -2 شكل

  

  
 تفنگ پوسته ديتولي برا شده ساخته قطعات -3 شكل

  يالكترون

  حثب و جينتا -3
 شـده  ساخته كيسرام از كسيا اشعه پراكنش زيآنال ،4 شكل در

 شـده  داده نشـان  زيمتـالا  پوشـش  پخـت  اتيعمل از بعد و قبل
ي حـاو ي كيسـرام ي هـا نمونـه  كـه  دهـد يم نشان جينتا. است
 اني ـب محققـان . باشـند يم نلياسپ و تيآنورتي ستاليكري فازها
 عـدم  و سـاختار  در تي ـآنورت فـاز  حضور صورت در كه اندكرده
 ـا شـدن  سرد نيح در آن، شدن حذف  رشـد ي سـتال يكر فـاز  ني
 زيمتـالا  هيلا اتصال مشترك فصل در ترك جاديا باعث و كرده

 1600 و 1500ي دمـا  دوي بررس ـ بـا  .]8[شـود يم ـ كيسرام با
 درجه 1600 زيمتالاي دما در كه شد مشخص گراد،يسانت درجه
 قـه يدق بـر  درجه 100 سرعت تحت شدن سرد از بعد گراد،يسانت
 صيتشـخ ي تيآنـورت  كيپ چيه گراد،يسانت درجه 1100ي دما تا

 ـا گراديسانت درجه 1500ي دما در اما است، نشده داده  فازهـا  ني
   . دارند حضور ساختار در نگ،يزيمتالا اتيازعمل بعد
 ـبر و شـده  زيمتـالا ي هانمونه ازيي نما  5 شـكل  در شـده  زي

 ASTM F19 رداسـتاندا  طبـق  كـه  اسـت  شـده  داده نشان
 ازي ريتصـو  ،6 شـكل  در نيهمچن. اندشده ساخته) 1 شكل(

ي بـرا  ازي ـن مـورد ي هانگهدارنده از استفاده با كشش آزمون
 مشـاهده  قابـل  دستگاه، فك در كششي هانمونهي ريقرارگ
 كـه  داد نشان) 2 جدول( كشش آزمون از حاصل جينتا. است

 درجـه  1500يدما در حاصل پوشش اتصال استحكام انزيم
 درجــه 1600ي دمــا در و مگاپاســكال 22 برابــر گراديســانت
 اســتحكام .اســت دهيــگرد مگاپاســكال 66 برابــر گراديســانت

 در فلـز  بـه  كيسـرام  اتصـالات  كاربرد تيقابلي برا مناسب
 كـه .]7[. باشـد  شتريب مگاپاسكال 50 از ديبا خلاء زاتيتجه
 اسـتحكام   جـاد يا موجب گراد،يسانت درجه 1600ي دما تنها

 نشان زيني ياب نشت آزمون نيا بر علاوه. است شده مطلوب
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ي دما در نگيزيمتالا نديفرآ از بعدي نشت سرعت كه دهديم
 >10-12( ممكـن  زاني ـم نيكمتر به گراديسانت درجه 1600

 خـلاء  بنـد  آبي كاربردهـا ي بـرا ) هي ـثان بر تريل باري ليم
 . )7 شكل( است دهيرس

  
 100 شدن سرد سرعت با نگيزيمتالا نديفرآ از بعد و نگيزيمتالا نديفرآ از قبل) الف نمونه از كسيا اشعه پراكنش -4 شكل

 از قهيدق بر درجه 100 شدن سرد سرعت با نگيزيمتالا نديفرآ از بعد) ب گراديسانت درجه 1500ي دما از قهيدق بر درجه
  .گراديسانت درجه 1600ي دما

  
  .زيمتالا هيلاي چسبندگ استحكام زانيمي بررسي برا استاندارد نمونه -5 شكل

  
  .4 شكل در شدهي ده اتصالي ها نمونهي برا كشش شيآزما -6 شكل

A A A A S S S S S

C 

C C 

C 
C C 

C 
C

C 

C 

C 

 الف

  ب
 

 كيسرام مقطع سطح

 شده زيمتالا
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  .4 شكل در شدهي ده اتصالي ها نمونهي براي ياب نشت آزمون -7 شكل

  .اتصالي ها محلي ياب نشت و كشش آزمون از حاصل جينتا -2 جدول
  زيمتالاي دما

)ºC(  
  ي كشش استحكام

)Mpa( 

  ينشت نرخ
)Mbarlit/S( 

1500 22 4 -10< 

1600 66 12-10< 

  

 قطعات اتصال مشترك فصلي زساختاريري هايبررس جينتا
 ـ كروسـكوپ يم كمك به  داده نشـان  8 شـكل  در ،يالكترون

 مشـترك  فصـل  ازي خط ـ زيآنـال  جينتا ز،ين 9 شكل در .است
 درجـه  1600 زيمتـالا ي دمـا  فلزتحـت  بـه  كيسـرام  اتصال
 زيآنـال  جينتـا  بـه  توجـه  بـا . است شده داده نشان ، گراديسانت
 بـه  مناسـب  طـور  بـه  شـه يش فاز كه شوديم مشاهدهي خط

 چگونـه يه كه يطور به است، كرده نفوذ بدنيمول هيلا درون
 بـه  دنيرس ـ و زيمتـالا  هيلا درون به پركننده اژيآل ازي نفوذ
 بـه ي زسـاختار ير جينتا نيا. نشد داده صيتشخ اتصال سطح
 دييتا اري ياب نشت و كشش آزمون از حاصل جينتا خود، نوبه
 هيلا داخل به شهيش فاز نفوذ عدم اثر در كهيطور به كند،يم

 دچـار  زيمتالا هيلا آن، درون به پركننده اژيآل نفوذ و بدنيمول
. ]13و14[ افتيينم دست مطلوب استحكام به و شدهي نشت
 درجـه  1500 زيمتـالا ي دمـا  تحـت  كـه  اسـت ي درحال نيا

 ازي راحت ـ بـه  زيمتالا هيلا كشش آزمون نيح در گراد،يسانت
 ).10شكل( شد جدا كيسرام سطح

 بـه  كيسـرام ي دهاتصال مطلوب جينتا بهي ياب دست از بعد
ي الكترون تفنگ پوسته ساختي براي دهاتصال اتيعمل فلز،
 ازي ريتصـو  ،10 شـكل . شـد  انجـام ي زيآم تيموفق طور به

 نشـان  راي ده ـاتصـال  اتيعمل از بعدي الكترون تفنگ پوسته
  .دهديم
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   شده زيمتالا كشش، يها نمونه اتصال مشترك فصل ازي روبشي الكترون كروسكوپيم ريتصو -8 شكل

  .گراديسانت درجه 1600ي دما در

  

  
  .گراديسانت درجه 1600ي دما تحت كيسرامي رو بر شده داده پوشش زيمتالا هيلا ازي خط زيآنال -9 شكل

زيمتالاهيلا كلينهيلا  پركننده اژيآل
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   شده زيمتالا كشش، يها هنمون اتصال مشترك فصل ازي روبشي الكترون كروسكوپيم ريتصو - 10 شكل

  .گراديسانت درجه 1500ي دما تحت

  
  .نگيزيبر اتيعمل از بعدي الكترون تفنگ پوسته - 11 شكل

  گيرينتيجه -4

 زيمتـالا ي هـا پوشـش  پخـت ي بـرا  مناسبي دما انتخاب با - 
 تـوان  يم ـ درصـد،  94يي نايآلوم كيسرامي رو بر) بدنيمول(

 كرد، حذف راي دهاستحكامي برا نامناسبي ستاليكري فازها
ي بـرا  نـامطلوب ي فـاز  عنـوان  بـه  تيآنورت فاز كه يطور به

 درجـه  1600 پخـت ي دمـا  در ز،يمتـالا  پوشـش ي چسبندگ
  .يافت شيافزا اتصال استحكام و ديگرد حذف گراديسانت

 بـا  كـه  دهـد يم ـ نشـان  كشـش  آزمـون  از حاصل جينتا -
 درجــه  1600 بــه  1500 از زيمتــالا ي دمــا  شيافــزا 

 66 بــه 22 از اتصــالي گچســبند اســتحكام گراد،يســانت
 بـا  كـه  اسـت ي درحال نيا. است يافته بهبود مگاپاسكال

 كـاهش  سـرعت  بـه  زيني نشت سرعت استحكام، شيافزا
  . است يافته

 تفنـگ  پوسـته  فلز، به كيسرام اتصال روش از استفاده با - 
 سـاخته ي زيآم تيموفق طور به رونده موج لامپي الكترون

ي هـا  پوسـته  تـوان يم ـ يافـت،  دست نيا به توجه با .شد
ــگ ــ تفن ــراي الكترون ــتگاهي ب ــا دس ــريدي ه ــدي گ  مانن

  . كرد فراهم زين را خلاء تحتي وشكارج و هاشتابدهنده

-پركنندهاژيآل
 نقره

 بدنيمول
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  به منظور  يكيمكان ياژسازيو آل يكيمكان يايآس يندفرآ يبررس
 ياژآل يها از براده يليسيومس يدكارب - يزيممن يتيكامپوز يپودرها ي يهته

 AZ91D يزيممن

  2يهمدان ي، محمدتق1مردان يكن يه، سم*1يافرپو يدوح
  يزتبر يز،دانشگاه تبر يك،مكان يگروه مهندس 1

  يزتبر يز،ه تبرمواد، دانشگا يگروه مهندس 2
* pouyafar@tabrizu.ac.ir 

 چكيده:   اطلاعات مقاله:
در اين تحقيق از فرآيند آسياي مكانيكي به عنوان يك روش بازيافتي مؤثر در جلوگيري از مصرف زايد مواد    1397 ارديبهشت 29دريافت: 

در  mm( 4×2×1ي ( انـدازه بـا متوسـط    AZ91Dهاي آليـاژ منيـزيم    خام و انرژي، براي توليد پودر از براده
درصد حجمي) كاربيد  57درصد وزني ( 70 دست آمده با اي استفاده گرديد. پودرهاي به اي سياره آسياي گلوله

زمـان   ي ريز و درشت توسـط همـان دسـتگاه، آلياژسـازي مكـانيكي شـد. تـأثير هـم         سيليسيوم در دو اندازه
وزني گلوله به پودر) بر پودرهاي توليد شده با استفاده از  پارامترهاي آسيا و آلياژسازي مكانيكي (زمان، نسبت

) مـورد  PSAذرات ( ي ) و دسـتگاه سـنجش انـدازه   FESEMميكروسكوپ الكتروني روبشي نشر ميـداني ( 
ها در تخمين مقدار پودر حاصل پـس   عنوان يكي از مهمترين شاخص بررسي قرار گرفت. بازدهي پودر نيز به

دهنـد در فرآينـد آسـياي     دست آمده نشان مـي  درهاي آسيا شده تعيين شد. نتايج بهاي، در پو از آسياي گلوله
ي  تري به پودر با اندازه پايين يهاي آسيا توان در زمان مكانيكي با انتخاب نسبت وزني گلوله به پودر بالا مي

در مـورد آسـياي    تر ذرات كامپوزيتي دست يافت. بهترين نتيجه ذرات ريزتر، بازدهي بيشتر و توزيع يكنواخت
و در مورد آلياژسازي مكـانيكي، هـم    25:1ساعت آسيا با نسبت وزني گلوله به پودر  10مكانيكي، در شرايط 

ساعت آسيا با نسبت وزني گلولـه بـه پـودر     5ميكروني، در شرايط  238ميكروني و هم  2براي ذرات كاربيد 
هـا و پـودر حاصـل از آسـيا و آلياژسـازي       ) بـراده XRDي ايكـس (  دست آمد. الگوهاي پراش اشعه به 20:1

  باشد. اي در اين فرآيندها مي ي عدم ايجاد فاز ناخواسته دهنده مكانيكي نشان

    1397 شهريور 24پذيرش: 
    

    كليد واژه:
ــاژآل ــزيممني ــAZ91D ي ياي، آس

 يليسيوم،س يدها، كارب براده يكيمكان
  يكيمكان ياژسازيآل

 

  
  مقدمه - 1

صنايع مشابه مربوط به فرآيندهاي سـاخت   فرآوري فلزات و
زنـي بـه عنـوان     كاري، پرداخت سطح و رنگ از قبيل ماشين

ي موضـوعات   اند. بخـش عمـده   صنايع آلاينده پذيرفته شده
آلات و  مورد بحث در رابطه با فرآوري/ توليد فلزات، ماشـين 

هاي خودكار، مصرف مقادير زياد مـواد خـام و انـرژي     بخش
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تـوان   هاي بازيافتي مؤثر مـي  ا استفاده از روش]. ب1باشد [ مي
  ]. 3,2از مصرف زايد مواد خام و انرژي جلوگيري كرد [

ي  منيزيم و آلياژهاي آن به دليل وزن سبك و استحكام ويژه
شـان اهميـت تكنولـوژيكي قابـل تـوجهي در صـنايع        بالاي

كـاري يكـي از    اتومبيل، دفاعي و هواپيمـايي دارنـد. ماشـين   
رآيندهاي مـورد اسـتفاده در سـاخت محصـولات     ترين ف مهم

نهـايي منيـزيم و آلياژهـاي منيـزيم از طريـق       نهايي و نيمـه 
باشد.  هاي ريز مي هاي اضافي به شكل براده برداشتن قسمت

كـاري   ي فرآيند ماشـين  هاي توليد شده در نتيجه مقدار براده
كاري به دلايل  هاي ماشين كه بازيافت براده طوري بالاست به

گـري بـه    معمولاً ريخته باشد. عتي و محيطي ضروري ميصن
شود.  عنوان يك روش سنتي بازيافت براده در نظر گرفته مي

ي پيشـين معلـوم شـده اسـت كـه       با اين وجـود در دو دهـه  
بـر،   گري، يك فرآيند انـرژي  ها از طريق ريخته بازيافت براده

باشــد. همچنــين  ي بــالا مــي مخــرب محيطــي و بــا هزينــه
هـا حـين    از جرم بـراده  درصد بالايي ه است كهمشخص شد

]. علاوه بـر  4رود [ گري هدر مي بازيافت توسط فرآيند ريخته
گـري مرسـوم شـامل چهـار      ي فرآينـد ريختـه   اين، زنجيـره 

هـاي فلـز،    ) متراكم كردن بـراده 1باشد: ( ي اصلي مي مرحله
) اتميزاسـيون  3ها با استفاده از كـوره، (  ) ذوب شمش براده2(

. امـا توليـد   1بنـدي بـا الـك    ) آناليز دانه4ت ذوب شده، (فلزا
 يتوانـد بـا اسـتفاده از آسـيا     هـا مـي   پودرهاي فلزي از براده

  در يك مرحله صورت گيرد. )MM( 2مكانيكي
هاي با انرژي بالا بـر روي ذرات از   از ضربهآسياي مكانيكي 

 -ذره  -گلولـه و گلولـه    -ذره  -طريق برخوردهـاي گلولـه   
شـدن و   اعث تغييرشكل پلاستيكي شديد، شكستهظرف كه ب

  
1 Sieve Analysis 
2 Mechanical Milling 

خوردگي سرد مكرر ذرات و منجر بـه توليـد پودرهـاي     جوش
]. 6,5كنـد [  شـود اسـتفاده مـي    ميكروني و زيرميكروني مـي 

هـاي   ك جايگزين مهم بـراي سـاير روش  يآسياي مكانيكي 
سازي پودرهاي نانوكريستال، پودرهاي نـانو،   توليدي در آماده
ي  يتي و تركيبـات بـين فلـزي بـا محـدوده     پودرهاي كامپوز

هـاي اخيـر ايجـاد كـرده      وسيعي از تركيب و ساختار در سال
باشد و به  ك روش فرآوري پودر ميياست. آسياي مكانيكي 

ويژه براي ساخت پودرهاي كـامپوزيتي و آليـاژي كـه تهيـه     
شان با فرآيندهاي مرسوم به علت فشار بخـار بـالا يـا     كردن

باشـد   ماي ذوب اجزا مشكل است، مفيد مياختلاف زياد در د
العاده ماننـد   ]. آسياي مكانيكي پودرهايي با خواص فوق7,6[

هاي  ي محدود در مقايسه با ساير روش توزيع اندازه با گستره
دهي شيميايي بخـار و   توليد پودر از قبيل اتميزاسيون، رسوب

كند. بعـلاوه، آسـياي مكـانيكي پتانسـيل      الكتروليز توليد مي
بالايي در تركيب انواع مختلفي از پودرهـاي نانوكريسـتالين،   
پودرهاي كامپوزيت زمينه فلز و پودرهاي آلياژي بـا خـواص   

   ].9,8فرد نشان داده است [ منحصر به
هـاي بسـياري بـر روي آلياژهـا و      هاي اخيـر بررسـي   در سال

هاي زمينه فلزي توليد شده از طريق متراكم كـردن   كامپوزيت
كاري با استفاده از روش آسـياي مكـانيكي و    ماشينهاي  براده

]، 10متالورژي پودر گـزارش شـده اسـت. ثـين و همكـاران [     
ــيا ــت    آس ــودر نانوكامپوزي ــد پ ــراي تولي ــانيكي را ب ــاري مك   ك

Mg-5wt%Al-xwt%AlN (x=1, 2 and 5)  با استفاده از
كــار بردنــد. پودرهــا تحــت  هــاي منيــزيم بازيــافتي بــه بــراده

محوره، زينترينگ و اكستروژن گـرم بـه    تك فرآيندهاي پرس
هـاي حجـيم جامـد قـرار گرفتنـد و تـأثير        منظور توليد نمونه

ي نيتريـد آلومينيـوم بـر روي     كننده كاري و درصد تقويت آسيا
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پـذيري   خواص مكانيكي ماننـد اسـتحكام كششـي و انعطـاف    
حــداكثر  AlN2 %و  1%هــاي بــا  بررســي شــد. در نمونــه

پذيري پس  عت آسيا و حداكثر انعطافسا 10پس از  استحكام
نيز  AlN5 %هاي با  دست آمد؛ در نمونه ساعت آسيا به 30از 

ــي حــداكثر   10حــداكثر اســتحكام پــس از  ســاعت آســيا ول
ساعت آسيا حاصل شد. پراسويرياكاو  20پذيري پس از  انعطاف

درصـد   15- 35هاي پايه مس تقويت شده بـا   ] كامپوزيت11[
ي  هاي آسـيا شـده   م را با استفاده از برادهوزني كاربيد سيليسيو

ميكرومتـر و ذرات كاربيـد    5000تـر از   ي كـم  مس بـا انـدازه  
) MA( 1ميكرومتري توسط آلياژسازي مكانيكي 10سيليسيوم 
كاري داغ تهيـه كـرد. در ايـن     اي و پرس سياره يدر يك آسيا

بر روي سختي، رسـانايي الكتريكـي،    SiCتحقيق تأثير مقدار 
ها بررسي شـد. بـا    ضريب انبساط حرارتي كامپوزيت چگالي و

وزنـي) بـه دليـل     25%(تـا   SiCافزايش زمان آسيا و مقـدار  
كننـده، سـختي    همگني ريزساختار و ريز شـدن ذرات تقويـت  

وزنـي   25%كامپوزيت افزايش يافت؛ ولـي افـزودن بـيش از    
به علـت كـاهش شـديد همگنـي      SiCحجمي) مقدار  %48(

دست آمده، باعث  هاي به ش تخلخل نمونهريزساختاري و افزاي
كاهش سختي كامپوزيت شد. رسـانايي الكتريكـي و ضـريب    

ي حجمـي   هـا در سراسـر محـدوده    انبساط حرارتي كامپوزيت
SiC ] امكان بازيافت 12كاهش داشتند. شرافت و همكاران ،[
به كمك پودرهاي آلومينيوم خـالص   Al7075هاي آلياژ  براده

متالورژي پودر و فرآيند اكستروژن داغ  تجاري، از طريق روش
را بررسي كردند. تأثير پودرهـاي آلومينيـوم و مقاديرشـان بـر     

هاي بازيافتي مطالعـه شـد. طبـق     روي خواص مكانيكي براده
ها استحكام  دست آمده با افزايش مقدار براده در نمونه نتايج به

  
1 Mechanical Alloying 

و پذيري كاهش يافت. سوگيياما و يانـاگيموت  افزايش و انعطاف
كـاري آليـاژ آلومينيـوم     دست آمده از ماشين هاي به ] براده13[

A2011  چگـالي واقعـي در دمـاي     90%را در قالب فلزي تا
ــراكم كــرده و از فرآينــد اكســتروژن در محــدوده  ــاق مت ي  ات

جامد استفاده كردند. مشاهده شد كـه نيـروي اكسـتروژن     نيمه
رصــد د 40 جامــد در مقايســه بــا اكســتروژن داغ حــدود نيمــه
جامــد بــا  ي نيمــه تــر اســت و قطعــات اكســترود شــده پــايين
داراي خاصـيت افـزايش    10تـر از   هاي اكستروژن بيش نسبت

  باشند.  طول عالي در مقايسه با محصول تجاري شده مي
اشاره شد با توجـه بـه اهميـت تكنولـوژيكي      قبلاًطور كه  همان

ي توليـدي  هـا  بالاي منيزيم و آلياژهاي آن و لزوم بازيافت براده
به دلايل صنعتي و محيطي و نيز استفاده از آسياي مكانيكي در 

فـرد، در   ها با خواصـي منحصـر بـه    توليد پودرهاي فلزي از براده
هاي آليـاژ منيـزيم و    تحقيق حاضر فرآيند آسياي مكانيكي براده

با ذرات تقويـت   همراه حاصل ي آلياژسازي مكانيكي پودر بهينه
همچنين در ساير تحقيقات انجام شده  كننده بررسي شده است.

پارامترهاي ايـن فرآينـدها   هر يك از تا به حال، مطالعه بر روي 
تـأثير  مجـزا صـورت گرفتـه اسـت. در ايـن تحقيـق       صورت  به
زمان پارامترهاي فرايند بر پودرهاي توليد شده قبل و بعـد از   هم

  آلياژسازي مكانيكي مورد بررسي قرار گرفته است.

  تجربيهاي  فعاليت -2
  مواد - 2-1

 AZ91Dهــاي آليــاژ منيــزيم    در ايــن تحقيــق از بــراده  
   ي كاري شده توسـط دسـتگاه فـرز بـا متوسـط انـدازه       ماشين

)mm (4×2×1 هـا   استفاده شد. براي جلوگيري از اشتعال براده
هـا   كاري از آب صابون استفاده و در پايـان بـراده   حين ماشين



  ... يتيكامپوز يپودرها ي يهبه منظور ته يكيمكان ياژسازيو آل يكيمكان يايآس يندفرآ يبررس

 

  1397 بهار   1ي  شماره   7ي  دوره  84
 

دهد.  را نشان ميها  تصوير اين براده 1 شستشو داده شد. شكل
ــاژ مــورد نظــر توســط تكنيــك   ــاليز تركيــب شــيميايي آلي آن

) بـر روي  ICP( 1ي القـايي  سنجي پلاسماي كوپل شده طيف
ها انجام شد. درصد وزني عناصر موجود در ايـن آليـاژ در    براده

آورده شده است. پودر كاربيـد سيليسـيوم بـا سـاختار      1جدول 
ميكرون بـه   238 و 2ذرات  ي بلوري از نوع آلفا و در دو اندازه

 70 مورد استفاده، SiCكار رفت. ميزان  عنوان تقويت كننده به
 درصد حجمي) انتخاب گرديد. 57درصد وزني (

  
 منيزيم آلياژ ي كاري شده هاي ماشين براده -1 شكل

AZ91D  
   AZ91Dتركيب شيميايي آلياژ منيزيم  -1 جدول

  (درصد وزني)
Mg AlZnMnSi Cu Fe Ni 

8.530.50.20.0080.0040.0030.0004فلز پايه

ها و بررسـي   آسياي مكانيكي براده -2-2
  پودر توليد شده

به منظور انجام فرآيند آسياي مكانيكي و همچنين آلياژسـازي  
نشـان   2  اي كـه در شـكل   اي سياره مكانيكي از آسياي گلوله

داده شده است استفاده شد. اين آسيا داراي دو كـاپ فـولادي   
باشـد. بـراي جلـوگيري از اكسـيد      تر ميلي ميلي 250به حجم 

  
1 Inductively Coupled Plasma 

ها و پودرها در حين آسـياي مكـانيكي از    شدن و آلودگي براده
بـار و بـراي جلـوگيري از     ميلـي  150- 200گاز آرگون با فشار 

جوش سرد اضافي در حين فرآيند آسياكاري از اسيد استئاريك 
) استفاده شـد.  PCA( 2ي فرآيند به عنوان عامل كنترل كننده

) BPR( 3زمان و نسـبت وزنـي گلولـه بـه پـودر      3ها در  براده
دست آمـده از لحـاظ مورفولـوژي     مختلف آسيا شده و پودر به

ــداني     ــر مي ــي نش ــي روبش ــكوپ الكترون ــط ميكروس  4توس
)FESEMي ذرات توسط دستگاه سـنجش انـدازه   ي )، اندازه 

) و بازدهي پـودر بررسـي شـد. شـرايط فرآينـد      PSA( 5ذرات
حاصـل   ي آورده شده است. پودر بهينه 2كاري در جدول  آسيا

 ياوليه در توليد پـودر كـامپوزيت   ي از اين بخش به عنوان ماده
AZ91D-SiC .در بخش بعدي استفاده شده است  

  
هاي آسيا  كاپ )bو ( يا ارهياي س ) آسياي گلولهa( -2 شكل

 ها، براده و پودر شامل گلوله

  
2 Process Control Agent 
3 Ball to Powder Ratio 
4 Field Emission Scanning Electron Microscope 
5 Particle Size Analyzer 



  هندسي سراميكعلم و م

 

 85 1397 بهار   1ي  شماره   7ي  دوره
 

 

آلياژسازي مكانيكي پودر حاصل از  - 2-3
كننده و بررسي  آسيا و ذرات تقويت
  پودر مخلوط شده

ي  ، پـودر بهينـه  AZ91D-SiC يكـامپوزيت پـودر  جهت توليـد  
 2 در SiCها بـه همـراه ذرات سـراميكي     براده يحاصل از آسيا

زمان و نسبت وزني گلوله به پـودر   2 و در ريز و درشت ي اندازه
مخلوط شدند. به دليـل   يا ارهياي س مختلف توسط آسياي گلوله

انرژي آسيا، پـودر عمـل آمـده آلياژسـازي مكـانيكي      بالا بودن 
گردد؛ بدين صورت كه ذرات پودر در اثر برخوردهاي انـرژي   مي

بالا به صورت اتمي در يكـديگر نفـوذ كـرده و باعـث افـزايش      
شود. كيفيـت   شده مي كيفيت نهايي كامپوزيت پايه فلزي ساخته

 بـه پارامترهـاي آسـياي    نهايي كامپوزيت ساخته شـده بسـتگي  
ن پودر حاصل از لحاظ مورفولوژي توسط يمكانيكي دارد و بنابرا

) و FESEMميكروســكوپ الكترونــي روبشــي نشــر ميــداني (
) PSAذرات ( ي ذرات توسط دسـتگاه سـنجش انـدازه    ي اندازه

هـا و   ي ايكس مربوط بـه بـراده   بررسي شد. الگوي پراش اشعه
مقايسـه  پودرها قبل و بعد از آلياژسـازي مكـانيكي بـا يكـديگر     

  آورده شده است. 3شدند. شرايط فرآيند آلياژسازي در جدول 
  مكانيكي يشرايط فرآيند آسيا -2 جدول

 پارامتر نوع/ مقدار

 ها جنس كاپ فولاد ابزار

 ها جنس گلوله استيل با روكش كروم سخت

cm2  ها قطر گلوله 

 زمان آسيا ساعت 10و  5

 نسبت وزني گلوله به پودر 10:1 و 20:1

 ها در هر كاپ زن گلولهو گرم 300

rpm200  سرعت چرخش 

ي فرآيند عامل كنترل كننده اسيد استئاريك
 اتمسفر آسيا 999/99گاز آرگون با خلوص 

 شرايط فرآيند آلياژسازي مكانيكي -3 جدول

 پارامتر نوع/ مقدار

 ها جنس كاپ فولاد ابزار

 ها جنس گلوله استيل با روكش كروم سخت

cm2  ها قطر گلوله 

 زمان آسيا ساعت 10و  5

 نسبت وزني گلوله به پودر 10:1 و 20:1

 ها در هر كاپ وزن گلوله گرم 300

rpm200  سرعت چرخش 

 ي فرآيند عامل كنترل كننده اسيد استئاريك

999/99گاز آرگون با خلوص   اتمسفر آسيا

 نتايج و بحث -3

زمـان پارامترهـاي    بررسي تأثير هم -1- 3
ر هاي پود آسياي مكانيكي بر ويژگي

  توليد شده
پودرهاي با تركيب يكنواخت، ماننـد پودرهـاي    يفرآيند آسيا

آلياژ شده، كه در آن  فلزي يا پيش فلزات خالص، تركيبات بين
كـاري   سازي نيست آسيا نيازي به جابجايي ماده براي همگن

شود. از طرف ديگر، آلياژسازي مكـانيكي   مكانيكي ناميده مي
آن مخلـوطي از پودرهـا (از   شود كه در  به فرآيندي گفته مي

شوند. ايـن   فلزات يا آلياژها/ تركيبات مختلف) با هم آسيا مي
دست آمدن يـك آليـاژ    فرآيند مستلزم جابجايي ماده براي به

ــي ــراده 3]. در شــكل 14باشــد [ همگــن م هــاي  تصــوير ب
AZ91D  ساعت آسيا با نسبت وزنـي گلولـه بـه     20پس از

طـور كـه مشـاهده     انهم ـنشان داده شده اسـت.   15:1پودر 
ها اتفاق نيفتاده است؛  ي براده شود تغيير واضحي در اندازه مي

 SEMتصـوير   4شكل  اند. ها شكسته شده فقط بعضي از آن
ساعت آسيا بـه   15و  10ها پس از  تغييرات مورفولوژي براده
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را  20:1و  25:1هاي وزنـي گلولـه بـه پـودر      ترتيب با نسبت
    دهد. نشان مي

  
 20 ها پس از ) برادهbهاي اوليه و ( ) برادهa( -3 شكل

  BPR 15:1ساعت آسيا با 

  

  
) AZ91D) :aپودر آلياژ منيزيم  SEMوير اتص -4 شكل

 15) پس از bو ( BPR 25:1ساعت آسيا با  10پس از 
  BPR 20 :1ساعت آسيا با 

مراحل مختلف آسـيا كـردن مكـانيكي بـراي يـك       5شكل 
ر داخـل  داكتيل (وقتـي تمـامي ذرات پـود    –سيستم داكتيل 

ظرف از نوع داكتيل بوده و ذرات ترد تقويـت كننـده حضـور    
شـود،   طـور كـه مشـاهده مـي     دهد. همان ندارند) را نشان مي

شـوند، در   مورفولوژي ذراتي كه دسـتخوش تغييرشـكل مـي   
محور بـه مسـطح    كاري مكانيكي از هم ي ابتدايي آسيا مرحله

ه شـود ك ـ  خـوردگي، غالـب مـي    كند. مكانيزم جوش تغيير مي
گـردد. در   ي دوم مـي  محور در مرحله باعث تشكيل ذرات هم
شـود.   دار مشـاهده مـي   وجهي جهـت  اين مرحله مرزهاي بين

خـوردگي و شكسـت بـه تعـادل      هـاي جـوش   سپس مكانيزم
طـور تصـادفي    وجهي كه بـه  رسند و ذرات با مرزهاي بين مي

ي پايـاني، فرآينـد    شوند. مرحلـه  اند تشكيل مي دار شده جهت
شـود كـه در آن اصـلاح ريزسـاختاري      ايا ناميده مـي حالت پ

ي ذره و توزيـع انـدازه تقريبـاً     تواند ادامه يابد ولي انـدازه  مي
  ].15مانند [ بدون تغيير باقي مي

  
مراحل مختلف آسياي مكانيكي براي يك سيستم  -5 شكل

  ]17داكتيل [ -داكتيل 

هـاي   مراحـل مختلـف آسـياي مكـانيكي بـراده      6در شكل 
براده شـامل   يه، نشان داده شده است. آسياكاري شد ماشين

بـراده را   يي ابتدايي آسيا ي اصلي است. مرحله چهار مرحله
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ي  شكسـته شـده   توان شكست در اثر جدا شـدن منـاطق   مي
خوردگي سرد بين بـراده و پودرهـا    ي اصلي ناميد. جوش بدنه

بـراده اسـت. بعـلاوه،     يي دوم آسـيا  فرآيند غالب در مرحله
شـود   خوردگي سرد را شامل نمي شكل كه جوشفرآيند تغيير

 يي سـوم آسـيا   گـردد. در مرحلـه   در اين مرحله مشاهده مي
هــا تغييــر كــرده و در اثــر  بــراده، مورفولــوژي تمــامي بــراده

شوند. به عبـارت ديگـر، كـل     تغييرشكل، پودرها تشكيل مي
تـرين   شوند كه مهم هاي داخل ظرف به پودر تبديل مي براده

شود كـه   ي سوم است. ديده مي شده در مرحلهاتفاق مشاهده 
خوردگي سرد در  يك تعادل بين فرآيندهاي شكست و جوش

  ].16ي پاياني آسيا وجود دارد [ مرحله

  
هاي  مراحل مختلف آسياي مكانيكي براده -6 شكل

  ]16كاري شده [ ماشين

مشـخص يـك توزيـع دو     يي ذرات تا يك زمان آسيا اندازه
هـا بـا    دهـد. مقـدار بـراده    شان مياز براده و پودر را ن 1نمايي

كـه مقـدار پـودر افـزايش      افزايش زمان آسيا كاهش، درحالي
تواند به نرخ كار سختي  يابد. افزايش مقدار اين پودرها مي مي

ها بسـتگي داشـته    ها روي آن ذرات براده و اثر برخورد گلوله
مكـانيكي، تغييرشـكل    يها به علت فرآيند آسـيا  باشد. براده

كــاري  چشــمگيري پــس از گذشــت زمــان آســياپلاســتيكي 
ــع) بــه   بحرانــي كــه در آن مورفولــوژي بــراده (شــكل مقطّ

دهند.  يابد نشان مي مورفولوژي پودر (شكل نامنظم) تغيير مي
خـوردگي سـرد (بـه     مكانيكي، جـوش  يدو فرآيند مهم آسيا

گلوله) و شكست (بـه دليـل    -پودر  -هاي گلوله  علت ضربه
]. فرآينـد  18,14باشند [ پودرها) مي تردي ناشي از كارسختي

اي شــدن و در نتيجــه  خــوردگي ســرد باعــث كلوخــه جــوش
شـود؛ بـرعكس، فرآينـد شكسـت      ي ذرات مي افزايش اندازه

ي  سبب شكستگي ذرات پودر و بنابراين باعث كاهش انـدازه 
هـا بسـتگي بـه     گـردد. برتـري نسـبي ايـن پديـده      ذرات مي

]. زمـان  20,19رد [كـاري دا  مشخصات پودر و شـرايط آسـيا  
كاري است. به  آسيا يكي از مهمترين پارامترهاي فرآيند آسيا

توان دريافت كه زمان رسيدن بـه   عنوان يك قانون كلي مي
خـوردگي سـرد ذرات    يك حالت پايا بين شكستگي و جـوش 

انرژي  يهاي انرژي بالا، كوتاه و براي يك آسيا پودر در آسيا
هاي انجـام   ]. نتايج حاصل از آزمايش14پايين، بلندتر است [

دهنـد متوسـط    ] نشان مي16گرفته توسط كانكسي و وارل [
هـاي مختلـف    طور محسوسي براي زمان هاي ذرات به اندازه

آسيا متفاوت است كه دلالت بر چشمگير بودن اثر زمان آسيا 
  دارد.  

  
1 Bimodal Distribution 
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پـس از  دست آمـده   ي ذرات پودرهاي به منحني توزيع اندازه
هاي وزني گلوله بـه   عت آسيا به ترتيب با نسبتسا 15و  10

بــه  D50اســت. آورده شــده  7در شــكل  20:1و  25:1پــودر 
ــادل   ــر معـ ــداقل قطـ ــاي حـ  D90-D10ذرات و  50%معنـ

 باشــد. ذرات مــي ي توزيــع انــدازه ي گســتره ي دهنــده نشـان 
) نسـبت بـه   a(-7شود در منحنـي   طور كه مشاهده مي همان

 33و كـاهش   BPRدرصـدي   25)، با افزايش b(-7منحني 
درصد كـاهش داشـته اسـت.     D50 ،66مقدار درصدي زمان، 

درصد محـدودتر شـده    41ي ذرات نيز  ي توزيع اندازه گستره
تـر مسـتعد جـدايش     محدود كـم  ي است. مواد با توزيع اندازه

هستند. هر چند براي يك سيستم پودري مشـخص، توزيـع   
سـازي   وش متـراكم ي ذرات بهينه، بسته به شرايط و ر اندازه

توانـد متفـاوت باشـد. پودرهـاي بـا توزيـع        مورد استفاده، مي
ي محدود به دليل قابليت زينتـر شـدن بـالا و كنتـرل      اندازه

شده نسبت به پودرهاي تك انـدازه   ريزساختار قطعات متراكم
]. 21شـوند [  ي وسـيع تـرجيح داده مـي    يا بـا توزيـع انـدازه   

انتخاب نسبت وزني گلولـه  گيري كلي، با  عنوان يك نتيجه به
تري به پـودر   پايين يهاي آسيا توان در زمان به پودر بالا مي

ي محـدودتر دسـت    ي ذرات ريزتـر و توزيـع انـدازه    با اندازه
  يافت.

ها در تخمين مقـدار   بازدهي پودر يكي از مهمترين شاخص
اي اسـت كـه    ي حاصل پس از آسياي گلوله پودر آسيا شده

ت بـين وزن پودرهـا بعـد و قبـل از     معمولاً به صورت نسـب 
شـود. همچنـين بـازدهي پـودر      اي بيـان مـي   آسياي گلولـه 

ي چسـبندگي   ي درجه تواند به طور كمي انعكاس دهنده مي
هـاي   پودرها حين آسياي مكانيكي باشد. برخورد بين گلوله

آسيا، پودرها و ظرف آسيا، تغيير شكل پلاستيكي پودرهـاي  

دهد. پودرهـاي   اي را نتيجه مي آسيا شده حين آسياي گلوله
ريز شده به طور خود بـه خـود بـه دليـل افـزايش فعاليـت       

اي بـر   جا جمع شـدن و ايجـاد لايـه    سطحي، تمايل به يك
]. بـازدهي فرآينـد   22هاي آسيا و ظرف دارنـد [  روي گلوله

آسياي مكانيكي به صورت نسبت وزني بين كل پودر قـرار  
آوري شـده در   ر جمـع داده شده در داخل ظرف آسـيا و پـود  

شود. بايد توجه شـود كـه چـون     انتهاي فرآيند محاسبه مي
شـود، بـازدهي    آسياي مكانيكي اتلاف ذوب را شـامل نمـي  

هاي اتميزاسيون بالا و بـا تلفـات    پودرها در مقايسه با روش
ساعت آسـيا بـا    15باشد. اين پارامتر براي شرايط  كمتر مي

 10و براي شرايط  979/0، 20:1نسبت وزني گلوله به پودر 
 996/0، 25:1ساعت آسيا با نسبت وزنـي گلولـه بـه پـودر     

  محاسبه شد.

  

  
ي ذرات پودرهاي  هاي توزيع اندازه منحني -7 شكل

و  BPR 25:1ساعت آسيا با  10) پس از aدست آمده: ( به
)b 1ساعت آسيا با  15) پس از:BPR 20  
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پارامترهـاي   زمـان  هم بررسي تأثير - 2- 3
هـاي   بر ويژگـي آلياژسازي مكانيكي 

  پودر كامپوزيتي توليد شده
 ها با نسبت وزني گلوله بـه پـودر   براده يپودر حاصل از آسيا

 70، با 140ساعت آسيا، پس از الك با مش  10-30و  25:1

ميكرونـي در   238و  2درصد وزني پـودر كاربيـد سيليسـيوم    
تصـاوير   8اي آلياژسـازي شـد. شـكل     اي سياره آسياي گلوله

SEM كــامپوزيتي  پودرهــايAZ91D-SiC  و  5را پــس از
هاي وزني گلوله بـه   ساعت آلياژسازي به ترتيب با نسبت 10

  دهد.   نشان مي 10:1و  20:1پودر 

 
ساعت  5ميكرون،  2ذرات كاربيد سيليسوم  ي ) اندازهAZ91D-70 wt.% SiC) :aپودرهاي كامپوزيتي  SEMتصاوير  -8 شكل

ذرات كاربيد  ي ) اندازهc، (BPR 1:20ساعت آسيا با  5ميكرون،  238اربيد سيليسوم ذرات ك ي ) اندازهBPR) ،b 1:20آسيا با 
ساعت آسيا با  10ميكرون،  238ذرات كاربيد سيليسوم  ي ) اندازهdو ( BPR 1:10ساعت آسيا با  10ميكرون،  2سيليسوم 

1:10 BPR 

شـود يكنـواختي توزيـع ذرات در     طور كه مشاهده مـي  همان
ياژسازي با نسبت وزنـي گلولـه بـه پـودر     ساعت آل 5شرايط 

)). حضـور ذرات  b(-8) و a(-8تر اسـت (تصـاوير    بيش 20:1

كننده كه با ذرات پودر آلياژ منيزيم مخلوط شده است،  تقويت
كـاري مكـانيكي را از سيسـتم     بندي آلياژسـازي/ آسـيا   طبقه

جـزء تـرد تغييـر     -داكتيل به يك سيستم داكتيـل  -داكتيل 
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يـك طـرح شـماتيكي احتمـالي بـراي       9 دهد. در شـكل  مي
فرآيند آلياژسازي مكانيكي اين سيسـتم پيشـنهاد داده شـده    

  است.

  
ترد حين  -مراحل مختلف يك سيستم داكتيل  -9 شكل

  ]15آلياژسازي مكانيكي [

ي ابتدايي آسيا، ذرات داكتيل دستخوش تغييرشكل  در مرحله
شـوند. در   كه ذرات ترد متحمل خردشدگي مـي  شده، درحالي

ــهاد ــه      ام ــروع ب ــل ش ــه ذرات داكتي ــاني ك ــد زم ي فرآين
هـا   ي برخورد گلوله كنند ذرات ترد در لحظه خوردن مي جوش

افتند. در نتيجـه ذرات   ي داكتيل به دام مي بين دو يا چند ذره
ي خرد شده در مرزهـاي سـطح مشـترك ذرات     كننده تقويت

ي  گيرند و باعث تشكيل يك ذره خورده، قرار مي فلزي جوش
خـوردگي   كـه جـوش   شـوند. هنگـامي   وزيتي واقعي مـي كامپ

مكانيزم غالب در فرآيند است مورفولـوژي ذرات بـا انباشـته    
هـا، تغييرشـكل،    يابد. اين پديده اي تغيير مي شدن ذرات ورقه

خوردگي و پراكندگي ذرات جامد، باعث سـخت شـدن    جوش
ماده و افـزايش فرآينـد شكسـت كـه بـه مورفولـوژي ذرات       

هـاي   شوند. در نهايت مكانيزم كند مي كمك ميمحور نيز  هم
رسـند كـه تشـكيل     خوردگي و شكست به تعـادل مـي   جوش

گيـري   ذرات كامپوزيتي داراي مرزهـاي مشـترك بـا جهـت    

ــا، ريزســاختار  تصــادفي را توســعه مــي دهنــد. در حالــت پاي
دســتخوش يــك اصــلاح شــديدي شــده و ديگــر مرزهــاي 

  ].15نيستند [مشترك با ميكروسكوپ نوري قابل مشاهده 
هـا را   كننـده  ي تقويـت  كاري با انرژي بـالا انـدازه   فرآيند آسيا
هـاي تيـز    دهد و تمايل بـه حـذف عيـوب و لبـه     كاهش مي

هـا دارد كـه    ها و ايجـاد مورفولـوژي گردتـر آن    كننده تقويت
هـاي   ]. منحنـي 15شـود [  باعث بهبود خواص كامپوزيت مي

-AZ91Dزيتي ي ذرات براي پودرهـاي كـامپو   توزيع اندازه

SiC  كـه مشـاهده   طور  آورده شده است. همان 10در شكل
ــي ــي م ــود در منحن ــاي  ش ــه b(-10) و a(-10ه ) نســبت ب

درصـدي   100)، بـا افـزايش   d(-10) و c(-10هـاي   منحني
BPR  درصدي زمان، مقـادير   50و كاهشD50  وD90-D10 

ــه ترتيــب  ــراي ذرات كاربيــد  90درصــد و  98ب  2درصــد ب
 238درصـد بـراي ذرات كاربيـد     97درصد و  58ميكروني و 

-10) و c(-10هاي  ميكروني كاهش داشته است. در منحني
)dتر شده است.  ي ذرات به علت آگلومراسيون، بزرگ ) اندازه

بالاتر تـأثير   نسبت وزني گلوله به پودرشود  بنابراين ديده مي
تـري بـر يكنـواختي توزيـع ذرات پـودر كـامپوزيتي در        بيش

  هاي بالا دارد. زمان مقايسه با

ي ايكــس  الگوهــاي پــراش اشــعه -3- 3
ها و پودرهاي حاصل از آسـيا و   براده

  آلياژسازي مكانيكي
هـاي آليـاژ    ي ايكس براده الگوهاي پراش اشعه 11 شكلدر 

ها پس از الـك   آن يو پودر حاصل از آسيا AZ91Dمنيزيم 
وزنـي پـودر كاربيـد     70%و بعد از آلياژسازي با  140با مش 

 AZ91Dسيوم نشـان داده شـده اسـت. آليـاژ منيـزيم      سيلي
(اوليــه و  α-Mgاي از فــاز  آليــاژي دو فــازي شــامل زمينــه
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(ذرات يوتكتيـك و رسـوبات    α-Mg17Al12يوتكتيك) و فاز 
هـا   شـود پيـك   طور كه مشاهده مـي  باشد. همان اي) مي لايه
 ي ها با ادامـه  تر و در نهايت بيشتر آن ها كم تر، شدت آن پهن
شـوند. افـزايش پهنـاي پيـك پـراش       د آسيا ناپديد ميفرآين
تشكيل فاز آمـرف، ريـز شـدن     ي دهنده ايكس نشان ي اشعه
باشـد. در   هاي كريستالي و/ يا افزايش چگالي عيوب مي دانه

پيك جديد فاز  AZ91D-SiCالگوي پراش پودر كامپوزيتي 
ــزي   ــين فل ــر    Mg2Siب ــت ورود عنص ــه عل از ذرات  Siب

ودر كامپوزيتي نمايان شده است. اساسـاً دو  كننده به پ تقويت
  ]23وجود دارد [ Mg2Siواكنش احتمالي براي تشكيل فاز 

1(            2Mg+Si→Mg2Si  

2(    4Mg+SiO2→Mg2Si+2MgO  

باشـد   محصول ديگر واكـنش مـي   MgO، 2در حالت واكنش 

كه پيك مربوط به آن در الگوي پراش مشاهده نشد. آلـودگي  
ي آسيا يكي از مشـكلات بسـيار مهـم در    ها ها و گلوله از كاپ

هـاي   فرآيند آسيا و آلياژسازي مكانيكي هنگامي كـه از زمـان  
بالا و تركيبات سخت اسـتفاده   يطولاني، سرعت آسيا يآسيا
توانند  باشد. بايد توجه شود كه پودرهاي فلزي مي شود، مي مي

هاي داخلـي   هاي آسيا و ديواره به آساني بر روي سطوح گلوله
پوشش نازكي را تشكيل دهند كه ايـن پوشـش باعـث     كاپ،

كاهش مقدار آلودگي از طريق ممانعت محيط آسيا از تماس با 
الگوهـاي پـراش    ي شود. بـا مشـاهده   پودرهاي آسيا شده مي

 5اي بـا كسـر حجمـي بـالاي      شود فاز ناخواسته مشخص مي
در تعيين فازهـا) حـين انجـام     XRDدرصد (با توجه به دقت 

آسـيا و آلياژسـازي مكـانيكي تحـت اتمسـفر گـاز       فرايندهاي 
  آرگون در پودرها به وجود نيامده است. 

  
 2ذرات كاربيد سيليسيوم  ي اندازه) AZ91D-70 wt.% SiC: )aي ذرات پودرهاي كامپوزيتي  منحني توزيع اندازه - 10 شكل

) c، (BPR 1:20ساعت آسيا با  5، ميكرون 238ذرات كاربيد سيليسيوم  ي اندازه) BPR) ،b 1:20ساعت آسيا با  5ميكرون، 
ميكرون،  238ذرات كاربيد سيليسيوم  ي اندازه) dو ( BPR 1:10ساعت آسيا با  10ميكرون،  2ذرات كاربيد سيليسيوم  ي اندازه

  BPR 1:10ساعت آسيا با  10
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 10- 30و  BPR 25:1ها با  براده ي) پودر حاصل از آسياb، (AZ91Dهاي  ) برادهaي ايكس ( الگوي پراش اشعه - 11 شكل

آلياژسازي با  ساعت 5پس از  AZ91D-70 wt.% 2µm SiC) پودرهاي كامپوزيتي cو ( 140ساعت آسيا پس از الك با مش 
BPR 20:1  

  گيري   نتيجه -4
هاي آلياژ منيزيم  در اين تحقيق فرآيند آسياي مكانيكي براده

AZ91D   و آلياژسازي مكانيكي پودر حاصل همراه بـا ذرات
م مورد مطالعه قرار گرفت و نتايج زير حاصل كاربيد سيليسيو

  گرديد:
ي تصــاوير ميكروســكوپ الكترونــي روبشــي و  مقايســه -

ي ذرات مربـوط بـه پودرهـاي     هاي توزيع انـدازه  منحني
در سه  AZ91Dهاي آلياژ منيزيم  براده يحاصل از آسيا

دهـد   زمان و نسبت وزني گلوله به پودر مختلف نشان مي
تري بـر ريـز    ودر بالاتر تأثير بيشنسبت وزني گلوله به پ

هـاي بـالا دارد.    شدن ذرات آسيا شده در مقايسه با زمان
هــاي وزنــي بــالاتر مقــدار  بـازدهي پــودر نيــز در نســبت 

ساعت آسـيا   10بهترين حالت در شرايط  تري دارد. بيش
 دست آمد. به 25:1با نسبت وزني گلوله به پودر 

روبشــي و ي تصــاوير ميكروســكوپ الكترونــي  مقايســه -
ي ذرات مربـوط بـه پودرهـاي     هاي توزيع انـدازه  منحني

و ذرات  AZ91Dحاصل از آلياژسازي پودر آلياژ منيـزيم  

كاربيد سيليسيوم ريز و درشت در دو زمان و نسبت وزني 
دهد نسبت وزني گلولـه   گلوله به پودر مختلف، نشان مي

تري بر يكنـواختي توزيـع ذرات    به پودر بالاتر تأثير بيش
بهترين هاي بالا دارد.  ودر كامپوزيتي در مقايسه با زمانپ

 238ميكرونـي و هـم    2حالت هـم بـراي ذرات كاربيـد    
ساعت آسيا با نسبت وزنـي گلولـه    5ميكروني در شرايط 

  دست آمد. به 20:1به پودر 
ها و پودرهـاي   ي ايكس براده الگوهاي پراش اشعه ي مقايسه - 

دهنـد كـه بـا     نشان مي حاصل از آسيا و آلياژسازي مكانيكي
تـر و در   هـا كـم   تر، شدت آن ها پهن پيكانجام اين فرآيندها 

  شوند. فرآيند ناپديد مي ي ها با ادامه نهايت بيشتر آن
عنوان يك جـايگزين مهـم    در فرآيند آسياي مكانيكي به -

سـازي   هاي توليد پودر از بـراده و آمـاده   براي ساير روش
سـبت وزنـي گلولـه بـه     پودرهاي كامپوزيتي، با انتخاب ن

تري به پودر  پايين يهاي آسيا توان در زمان پودر بالا مي
ي ذرات ريزتـر، بـازدهي پـودر بيشـتر و توزيـع       با انـدازه 
  تر ذرات كامپوزيتي دست يافت. يكنواخت
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  مقاله ةراهنماي 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  فرهنگسـتان  مصـوب  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  سـندگان، ينو 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  قسـمت  در لـزوم  صـورت  در. ديآ عمل به يخوددار صفحات در يطراح صورت به موسسات اي شركت نشان و نام بردن كار به از )5

  .شود آورده تقدير صورت به مقاله
  .نيست پذير امكان نويسندگان از يك هيچ نام تغيير يا و افزودن حذف، نشريه به لهمقا كامل تحويل از پس )6
  
 همه توسط است دسترسي قابل نشريه سايت در كه "تعهدنامه فرم" مقاله با همراه شده ذكر نكات رعايت با است خواهشمند نشريه اين انتخاب از تشكر ضمن

  .گردد ارسال) www.ijcse.ir( نشريه يتسا به و گرديده امضا و تكميل مقاله نويسندگان
  .رنديگ يم قرار يابيارز و يداور مورد هينشر هيريتحر اتيه در افتيدر بيترت به مقالات

  .دينما اقدام يارسال مقالات يبررس به نسبت زمان نيتر كوتاه در و يعلم قيدق يبررس با تا دارد تلاش هينشر هيريتحر اتيه
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Study of the Mechanical Milling and Alloying Processes 
for Obtaining Mg - Silicon Carbide Composite Powders 

from AZ91D Magnesium Alloy Chips 

Vahid Pouyafar1*, Somayeh Nikmardan1, Mohammad Taghi Hamedani2 
1 Department of Mechanical Engineering, University of Tabriz, Tabriz, Iran 

2 Department of Materials Engineering, University of Tabriz, Tabriz, Iran 

* pouyafar@tabrizu.ac.ir 

Abstract: In this research, the mechanical milling process as an effective recycling method 
in preventing the waste of raw materials and energy consumption was used to produce 
powders from the AZ91D magnesium alloy chips with average size of 4 × 2 × 1 (mm) in a 
planetary ball mill. The powders obtained were mechanically alloyed with 70 wt.% (57 
vol.%) silicon carbide of two coarse and fine sizes by the same apparatus. The 
simultaneous effect of mechanical milling and alloying parameters (time, ball to powder 
ratio) on the produced powders were investigated by a field emission scanning electron 
microscopy (FESEM) and particle size analyzer (PSA). Powder yield was also determined 
in milled powders as one of the most important indicators to estimate the amount of 
powders obtained after ball milling. The results show that in the mechanical milling 
process, by choosing the high ball to powder ratio, smaller particle size, higher yield and 
more uniform distribution of composite particles can be achieved at lower milling times. 
The best result was obtained for the mechanical milling in the condition of 10-hour milling 
with a BPR 25:1, and for mechanical alloying, Both for the 2-micron and 238-micron 
carbide particles, in condition of 5-hour milling with a BPR 20:1. X-ray diffraction (XRD) 
patterns of chips and powders obtained mechanical milling and alloying indicate that there 
is no unwanted phase in these processes. 
Keywords: AZ91D Magnesium Alloy, Mechanical Milling of Chips, Silicon Carbide, 
Mechanical Alloying. 
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Ceramic-Metal Joining in Electron Gun Shell for 
Traveling-Wave Tubes 

Mohsen Barzegar1, Ahmadreza Mohammad2 
1 Master of Science in Metallurgical Engineering 

2 Electrical Engineering. 

* m.82.63.bh@gmail.com 

Abstract: This study discusses about ceramic-metal joints for electron gun shell in 
traveling wave tubes. Because of high cost of making such parts, the slightest mistake in 
this path will lead to a loss of energy and cost. Therefore, test specimens were made 
according to the ASTM F19 standard for investigation of the bonding conditions and 
vacuum sealing properties and they was subjected to metallization and sintering process at 
1500 and 1600°C for 40 minutes. The results of tensile and leak tests showed that at 
1600°C, The joining  is established properly, so that joining Strength and helium leak rates 
was measured as 66 Mpa and < 1.0E-12 atm-cc/secand,respectively. After obtaining these 
results, the operation was successfully carried out on the main parts of the gun shell. 
Keywords: Electron gun shell, Ceramic-metal joints, Vacuum sealing, Joining Strength. 
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Effect of Nickel Electroless Plating Time on the Coating of 
SiC Powder 

Mohamad Haftani1, Mina Saeedi Heydari2, Jalaleddin Ghezavati3 
1 Young Researchers and Elite Club, Damghan Branch, Islamic Azad University, Damghan, 

Iran 
2 Young Researchers and Elite Club, South Tehran Branch, Islamic Azad University, Tehran, 

Iran 
3 Department of Biosystem Mechanic, Faculty of Technical and Engineering, Bonab Branch, 

Islamic Azad University, Bonab, Tabriz, Iran 

* moh7tani@gmail.com 

Abstract: In this study the effect of time on coating of SiC powder by electroless nickel-
boron process at three temperatures of 75, 85 and 95°C has been investigated. To study the 
microstructure and morphology of coated SiC powder, a scanning electron microscope 
equipped with an EDS analyzer was used and to determine the composition and phases of 
coated SiC powder, the X-ray diffraction device was used. The time and temperature of the 
electroless plating bath have a great influence on the amount of coating and its uniformity 
on the surface of SiC particles. The results show that the highest amount of nickel-boron 
coating on the surface of SiC particles was obtained at 45 min and 95°C. However, the 
most uniform coating has been obtained at 30 min and 85°C. Phase analysis of coated SiC 
samples also indicates that at the time of 30 min of electroless plating at all three 
temperatures of 75, 85 and 95°C, the Ni phase also appears on the surface of the SiC 
particles in addition to the SiC phase and by increasing of the temperature, the intensity of 
Ni peaks increased. 
Keywords: Nickel - Boron, coating, SiC powder, electroless, plating time. 
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The Production of Nd:Y2O3 Transparent Ceramics with 
Its Optical and Structural Pproperties 

Vahid Amirzadeh-Fotovat*, Yousof Hatefi 

Imam Hossein University, Tehran 

* v.amirzadeh757@gmail.com 

Abstract: In this work, the nanoscale Y2O3 powder was prepared with Nd2O3 ion at 1, 1.5 
and 2% mol by ball milling for 20 hours, the particle size decreased significantly to 92.3 
nm. A transparent pure ceramic disc of pure Yttrium doped with neodymium, which is 
used as laser active medium in power lasers, was made by a plasma spark sintering with a 
heating rate of 100°C/min at 1400°C for 15 minutes at a pressure of 70 MPa.The sample of 
Nd:Y2O3 transparency ceramic disc was significantly increased at the wavelength of the 
lens. The highest transmittance of Nd:Y2O3 ceramic reached 83% at the wavelength of 5 
μm for 2.5 mm thick, Which is very close to the value of the theory of yttria that has been 
dopped to neodymium. 
Keywords: Nd3+:Y2O3 ceramics, Transparent ceramic, SPS, Hardness, And Transparency. 
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Synthesis, Characterization and Photocatalytic aActivity 
of Doped Ag/TiO2-ZnO Nanocomposite for MB dye 
Degradation under Visible Light and UV-A Light 

Nazanin mohamadi Zalani1*, Babak Mazinani1, Masoud Sakaki1,2 
1 Department of Materials Engineering, Faculty of Engineering, Malayer University, Iran 

2 Research Laboratory of Hydrothermal Chemistry, Kochi University, Japan 

* N_mohamadi69@yahoo.com 

Abstract: In this study, mesoporous TiO2-ZnO-5%Ag nanocomposite was prepared by a 
one-step hydrothermal synthesis method. Titanium sulfate, Zinc nitrate hexahydrate and 
silver nitrate were used as Titanium, Zinc and Silver precursors, respectively. X-ray 
diffraction analysis was used to identify the present phases in the structure. Also, 
Ultraviolet–visible spectroscopy (UV-Vis), Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS), 
Field Emission Scanning Electron Microscope (FESEM) and N2 adsorption–desorption 
have been used for the characterization of the nanoparticles. The as-prepared photocatalyst 
was applied under UV and visible light irradiations as a model of organic pollutant for 
Methylene Blue (MB) degradation The results of XRD, EDS and Map analysis confirmed 
the presence of Titanium dioxide, Zinc oxide and Silver phases in the nanocomposite after 
calcination at the temperature of 400°C. The photocatalytic activity of TiO2-ZnO-5%Ag 
nanocomposite was compared with the P25 (Degussa) commercial sample and TiO2-ZnO 
nanocomposite. The highest percent of degradation of pollutant under visible light was 
observed by mesoporous TiO2-ZnO-5%Ag sample. 
Keywords: ZnO -TiO2/ Ag, nanocomposite, mesoporous, Methylene Blue, photocatalyst. 
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Synthesis of Copper Oxide Nanoparticles via Electro-
Explosion of Wire Method: Investigation of the Effect of 
Applied Electrical Energy, Surfactant and Antibacterial 

Properties 

Reza Ahmadi1*, DavoodYarali2, Zahra Eyvazi3 
1,2 Department of Materials and Metallurgy, Imam Khomeini International University, Qazvin, 

Iran 
3 Faculty of Materials Science, TarbiatModarres University, Tehran, Iran 

* re.ahmadi@ENG.ikiu.ac.ir 

Abstract: In the present study, Copper Oxide nanoparticles have been synthesized via 
Electro-explosion of Wire (EEW) method and studied via XRD, SEM, FT-IR and UV-Vis 
Spectroscopy techniques. The EEW method provides a feasible way through which the 
oxide and metallic nanoparticles are produced with an increased productivity and a high 
surface chemical activity. The effect of the applied electric current and the use of 
surfactant on the size, chemical composition and oxide and metallic oxide ratio of the 
particles were investigated. The results showed that, in different situations, spherical and 
semi spherical nanoparticles with an average particle size of 24.5 to 60.3 nm were formed 
by electrical explosion of the wire. By increasing the intensity of the flow and the amount 
of surfactant, the size of the nanoparticles decreased. Besides, following a rise in the 
amount of surfactant, the oxide phase ratio increased; probably due to a reaction between 
the Oxygen atoms, derived from the evaporation and decomposition of the surfactant 
molecules, and the Copper atoms. . In order to evaluate the antibacterial effect of 
nanoparticles, samples containing different nanoparticles were added to the culture 
medium of Escherichia coli and the number of live bacteria was compared to a control 
sample without bacteria. The results show that, the antibacterial effect of the particles 
increases by decreasing the particle size, increasing the contact surface of nanoparticles-
bacteria and increasing the concentration of nanoparticles. 
Keywords: Copper oxide nanoparticles, Electro explosion of wire, Surfactant, 
Antibacterial properties. 
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Investigation of the Properties of Sodium Beta-Alumina 
Electrolyte in the Presence of Yttria Stabilized Zirconia 

and Niobium Oxide as Additives 

Hajar Ahmadi Moghadam1, Mohammad Hossein Paydar2* 
1 Department of Material Engineering, Faculty of Engineering, Shahrekord University, 

Shahrekord 
2 Department of Materials Science and Engineering, School of Engineering, Shiraz University, 

Shiraz 

* paaydar@shirazu.ac.ir 

Abstract: Sodium beta Alumina electrolyte as a sodium ion conductor is used in sodium 
sulfur batteries. It is important to achieve appropriate ionic conductivity and mechanical 
properties during the manufacturing process. For that purpose, in the present work, the 
effect of the simultaneous use of two additives, including yttria stabilized zirconia and 
niobium oxide, on the properties of sodium beta alumina ceramic has been investigated. 
Sodium beta powder synthesized by the solid state method and the raw samples were 
formed by uniaxial pressing. From X-ray diffraction analysis to study the phases, a 
scanning electron microscope to study the microstructure of the samples, from the ring on 
the ring test to measure the fracture strength and impedance for measuring ion conduction 
were used. The results of this study showed that the ionic conductivity and fracture 
strength of sodium beta-alumina ceramic have improved in the presence of these two 
additives. Increasing ionic conductivity can be attributed to the higher density and more 
uniform microstructure. The presence of yttria stabilized zirconia particles, due to the 
prevention of crack growth, improves the mechanical properties of this electrolyte. 
Keywords: Sodium beta alumina, Additive, Microstructure, Ionic conductivity, Strength. 
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