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 يسنتز و مطالعه اثر مدت زمان تابش مايكروويو بر زيست آزمون ضد باكتر
 گرم مثبت استافيلوكوك اورئوس ي در حضور دو باكتري سلنيد روينانوبلورها

 و باسيلوس سرئوس

  2ي قبولي مهد،*1ي داريوش سور،1ينوشين سليم
   دانشكده علوم پايه، گروه فيزيك، دانشگاه ملاير1

   گروه زراعت و اصلاح نباتات، دانشگاه ملاير،ي دانشكده كشاورز2
* d.souri@gmail.com 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
    1397  تير23: دريافت
    1397  دي22: پذيرش

    
    :كليد واژه

 زمـان تـابش     ي،نانوذرات سلنيد رو  
مــايكروويو، روش انتــشار ديــسك، 

 يها يباكتر  باكتريال، يخاصيت آنت 
  گرم مثبت

  

 مختلـف تـابش در      يهـا  مايكروويو و با اعمال مـدت زمـان       -ي از طريق روش آب    يدر كار حاضر، نانوذرات سلنيدرو    
2/11=pH  گـرم مثبـت اسـتافيلوكوك اورئـوس و          يهـا يترها عليـه بـاك     آن ياند و خواص ضد ميكروب     سنتز شده 

 نانوذرات سنتز شـده عبارتنـد از پـراش          يياب مشخصه ي استفاده شده برا   يهاتكنيك.  شد يباسيلوس سرئوس بررس  
 نانوذرات سـنتز شـده   ي و مورفولوژي تعيين ساختار بلوري كه به ترتيب برا  ي روبش ي و ميكروسكوپ الكترون   Xپرتو  

 ينگـار  شده است؛ مشخصه   ي بررس UV-Vis ي به وسيله طيف سنج    يه است و خواص نور    مورد استفاده قرار گرفت   
. باشـد ي نانومتر م  942/1- 142/2 مؤيد تشكيل فاز نانو درگستره       يمرئ- فرابنفش يپراش پرتو ايكس و طيف سنج     

 در محـيط     باكتريال اين نانوذرات به روش انتـشار ديـسك         يبا توجه به اندازه كوچك نانوذرات حاصل، خاصيت آنت        
 ي تيـول در غـشا     يهـا   خود با گـروه    ي با بار منف   ZnSe هينتون آگار انجام شده است؛ نانوذرات        -كشت جامد مولر  

رسد كه اتصال به سـطح و        يكند و به نظر م    يها را مختل م   دهند و عملكرد سلول   ي پروتئين واكنش نشان م    يسلول
توان اين گونـه بيـان كـرد كـه          ي است؛ در مجموع م    ZnSeين مكانيزم نانوذرات    نفوذ و از بين بردن غشا، مهم تر       

 ي، رسوخ كردن اين نانوذرات به ديـواره سـلول بـاكتر           ي نانوذرات سلنيدرو  ي ضدباكترياي يهاي ويژگ يمكانيزم اصل 
 ـ     ي، نتايج نشان داد كه نانوذرات سلنيدرو      ي مورد بررس  يهااز ميان سويه  . است  در  ي بـالاي  ي خاصـيت ضـد ميكروب

 ي باسيلوس سرئوس و استافيلوكوك اورئوس برا      يقطر هاله عدم رشد باكتر    .  باسيلوس سرئوس دارند   يمقابل باكتر 
 ـ      mm(34/14- 37/9( و   86/16- 96/8 (mm) مختلف به ترتيب در گستره       يها نمونه  رابطـه   يبود و بـه طـور كل
  . بين قطر هاله عدم رشد و اندازه نانوذرات وجود دارديمعكوس

  

  مقدمه -1
 ي به منظـور دسـتياب     ي كنترل مواد در مقياس اتم     ينانو فناور 
توانـد بـه سـمت       ي منحصر به فرد است كه م      يهايبه ويژگ 

 ي طبيع ـ ياكثر فرآينـدها  . ت شود  مورد نياز مديري   يكاربردها
 و  ي نانوفناور يافتد، بنابراين تلاق   يدر مقياس نانومتر اتفاق م    

 از مسائل مربوط به زيست      ي خواهد توانست بسيار   يبيوفناور
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]. 3-1[ در زمينه سلامت ايجاد كنـد      ي را حل و تحول    يپزشك
 نانوذرات در   ي مربوط به استفاده عمل    ي نانو بيوتكنولوژ  يواژه

 آن روز   ي بوده و به دليل اهميـت بـالا        ي بيولوژ يهاسيستم
امروزه به رغم اين واقعيـت      ]. 4[به روز رو به گسترش است       

 از يا انسان در مسير رفـاه اسـت، طيـف گـسترده         يكه زندگ 
 بـا   يها در حال رشد هستند و در تعادل طبيع        ميكروارگانيسم

ضر بدن انسان و محيط قرار دارند و از اين رو كنترل اثرات م            
هـا    از راه  ي حل اين مشكل، بسيار    يبرا]. 5[ است يآنها حيات 

 مثـال   يبـرا (و مواد توسط محققـان پيـشنهاد شـده اسـت،            
 ـ      ماننـد كانامينـسين،     ي سـنت  ياستفاده از عوامل ضد ميكروب

، با اين حال اسـتفاده مكـرر از         ) سيلين ياسپكتنيمايسين و پن  
]. 6[دشـو   ها مـي    كروبياين عوامل موجب مقاومت در برابر م      

 ـ         در سال   ي و ضـد بـاكتر     يهاي اخيـر خاصـيت ضـد ميكروب
 در مباحـث مقاومـت      ي پليمرها توجه زيـاد    ينانوذرات و برخ  

انـد؛ نـانو ذرات      به خود جلب نمـوده     ي و رژيم داروئ   يميكروب
 نفوذ كنند و پس از ورود بـا         يتوانند به درون سلول باكتر      مي

 ـ يهـا ها و ساير بخش     تخريب آنزيم   رشـد    سـلول، از   ي درون
 را كــاهش ي كــرده و جمعيــت باكتريــايي جلــوگيريبــاكتر
 در افزايش   ي نقش مهم  ي باكتر يپوشش سلول ]. 7-10[دهند
ــاي ــاكتريتوان  شــامل يهــا دارد؛ پوشــش ســلولي زيــست ب
 و  ي سـلول  يها غشا  از آن  يباشد كه يك    ي م ي مختلف يها لايه
هـا   ي در باكتر ي است؛ ديواره سلول   ي ديگر ديواره سلول   يلايه
 ي تركيب ـ يترين تركيب ديواره سلول     مهم. باشد  ييار مهم م  بس

به نام پپتيدوگليكان است كه اين تركيب متشكل از پروتئين          
 تكـرار   يا بـه صـورت لايـه      ي سـلول  يديواره. باشد  و قند مي  

 گــرم مثبــت تــا چهــل لايــه يهــايشــود و در بــاكتر مــي
 ي غـشا يهـا  از پروتئينيتعداد]. 8[پپتيدوگليكان وجود دارد 

 از سـطح    ي عمـل انتقـال مـواد معـدن        ي باكتريـاي  يهاسلول
 ي سلول را به عهده دارند، كه نانو مواد با اثر بـر رو             يديواره

 غـشا   يها باعث غيرفعال شـدن و نفـوذ ناپـذير         اين پروتئين 
 غشاء در نهايت باعـث      يغيرفعال شدن تراواي  ]. 11[شوند يم

 گـاف    با ي سلنيدرو ينقاط كوانتوم ]. 12[شوديمرگ سلول م  
تـرين نقـاط       الكترون ولت در حالت توده از جمله مهـم         72/2

 ايـن دسـته نـانو       يگـاف انـرژ   . رسـانا هـستند      نيم يكوانتوم
ساختارها با تغيير اندازه قابل كنترل است بنـابراين در سـنتز            
نانوذرات بسيار مهم است كه نه تنها اندازه ذرات، بلكه شكل           

 كـه   يهاي مختلف ـ  روش.  ذرات نيز كنترل شود    يو مورفولوژ 
، اما اخيـراً روش تـابش   ]13[ سنتز نانو ذرات وجود دارد      يبرا

ماكروويو به عنوان يـك روش جديـد، سـريع و كـم هزينـه               
 مـورد توجـه واقـع       يرسانا سلنيد رو    جهت تهيه نانوذرات نيم   

 ي پـايين بـه بـالا      يهـا   شده است كه اين روش جـزء روش       
انـدازه ذرات   گردد و توزيع باريك     ي محسوب م  يترموشيمياي

در اين پـژوهش ضـمن اسـتفاده از         . در آن قابل كنترل است    
هــا تحــت تــابش  در ســنتز نــانوذرات و رشــد آنيروش آبــ

 بـه   TGA يمايكروويو؛ از تيوگليكوليك اسيد با نام اختـصار       
 نگـه داشـتن ذرات در       ي بـرا  ي قو يعنوان يك عامل پوشش   

رويه يد ب  از رش  يابعاد نانو استفاده شده كه علاوه بر جلوگير       
در . شودي ـ شدن ذرات، باعث تسريع واكنش نيز م       يا و كلوخه 

 و در نظـر     ياين پژوهش پس از سـنتز نـانوذرات سـلنيد رو          
، خاصـيت   ]14[هـا      آن ي و نـور   يگرفتن ملاحظات سـاختار   

ــ ــال آنيآنت ــاكتر   باكتري ــه ب ــا علي ــا يه ــت يه ــرم مثب  گ
 ياستافيلوكوك اورئوس و باسـيلوس سـرئوس جهـت ارزيـاب      

از آنجـا كـه     .  صـورت گرفـت    ي نانو ذرات سلنيد رو    عملكرد
 را بـه بخـش درمـان        ي هزينه زيـاد   يدرمان عفونت باكترياي  
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رسد كنتـرل عفونـت و يـا          كند، به نظر مي     كشور تحميل مي  
 ي موثر در جهت كنترل عفونت ناش      ي كوچك ول  ي تغيير يحت

تواند از ديدگاه اقتصاد سلامت، بسيار مفيد و          ها مي   ياز باكتر 
 قابليـت   يدر اين كار به منظور بررس ـ     .  به صرفه باشد   مقرون

 باكتريال از روش انتشار ديسك استفاده شده است، كـه           يآنت
 ي آزمايش تعداد زياد   يتوان به تواناي     اين روش مي   ياز مزايا 

 ـ        و سـهولت تفـسير      يميكروارگانيسم و عوامـل ضـد ميكروب
 انتـشار ديـسك،     يهـا  از آنجـا كـه تـست      . نتايج اشاره نمود  

توان از    دهند، بنابراين مي    ي را تشخيص م   ياليت ضد باكتر  فع
 قطر هالـه عـدم رشـد ميكروارگانيـسم بـه            يگير آن با اندازه  

  . استفاده نموديخوب

  يتجربهاي  فعاليت -2
  مواد و تجهيزات - 2-1

 بوده و در آزمايشگاه بـا سـنتز نـانوذرات           ياين پژوهش تجرب  
م شـده    استاندارد باكتريـايي انجـا     يها سويه يمورد نظر، رو  

 ـ    يبه منظور سنتز نـانوذرات سـلنيدرو      . است  و  ي بـه روش آب
ها از مواد اوليه پودر سـلنيوم        آن ي قابليت ضد ميكروب   يبررس

)Se(  ــد ــديم بوروهيدريــ ــتات رو)NaBH4(، ســ  ي، اســ
)(Ac)Zn2(     سديم هيدروكـسيد ،)NaOH (   و تيوگليكوليـك

 –هينتــون آگــار و پــودر مــولر-و پــودر مــولر) TGA(اســيد 
 مواد شيميايي مـورد     يراث استفاده شده است، كليه    هينتون ب 

بـر  . استفاده از محصولات شركت مرك آلمان تهيـه گرديـد         
هـا توسـط دسـتگاه       طيف جذب نمونه   ي گزارشات قبل  يمبنا

(Perkin Elmer, Lambda25-USA) UV – Visible 
 و حصول پراش پرتـو      يبه دست آمده است و تحليل ساختار      

 XRD (Bruker diffractometer)ايكس توسط دسـتگاه 

(AXS D8, Cukα, Germanny)    صـورت گرفتـه اسـت 
]14.[  

  روش آزمايش -3
 سنتز نانوذرات -1- 3

 در ي در فرآيند ساخت نـانو ذرات سـلنيد رو      يسه مرحله اصل  
 آغـاز   ينظر گرفته شده است، كه پايان اين مراحل بـه معنـا           

در .  اسـت  ي و توليـد نـانو ذرات سـلنيد رو         يزايفرايند هسته 
 اسـتفاده   يراحل سنتز از آب ديونيزه بعنوان حلال اصل       تمام م 

بـا اضـافه    ) الـف : اين مراحل به اين شـرح اسـت       . شده است 
كردن پودر سلنيوم و سديم بروهيدريد در يك بالن سه دهانه           

 ليتـر آب گـاززدايي شـده تحـت شـارش گـاز        ي ميل 4 يحاو
 به عنوان منبـع يـون سـلنيوم تهيـه شـد،             ينيتروژن، محلول 

 ـ 12 يمحلول به يك سرنگ كه حـاو      سپس اين     ليتـر   ي ميل
 يپودر اسـتات رو   ) ب. آب گاززدايي شده است منتقل گرديد     

 ليتـــر آب ديـــونيزه حـــل شـــده و ســـپس ي ميلـــ150در 
 به محلول اضافه    يتيوگليكوليك اسيد به عنوان عامل پوشش     

 آن بـر    pHسپس با اسـتفاده از سـديم هيدروكـسيد          . گرديد
 نيز تهيه   يمرحله منبع يون رو    تنظيم شد در اين      2/11 يرو

 يدر مرحله آخر منبع يون سلنيوم به منبع يون رو         ) ج. گرديد
تحت شارش گاز نيتروژن اضـافه گرديـد و نـانوذرات سـلنيد             

در نهايت محلـول حاصـل جهـت رشـد          .  تشكيل شدند  يرو
 دقيقه تحت   6 و 4،  3،  2،  1،  0 مختلف   يهانانوذرات در زمان  

 ياز طيـف جـذب ناحيـه      .  است تابش مايكروويو قرار گرفته   
 و از پـودر     ي نـور  يهـا ها جهت تحليل   مرئي آن  –فرابنفش  

، جهـت تحليـل     يخشك حاصل از سانتريفيوژ محلـول نهـاي       
 . و حصول پراش پرتو ايكس استفاده شده استيساختار
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ــ - 2- 3  ــيبررس ــد ميكروب ــت ض  ي قابلي
 ينانوذرات سلنيد رو

 كنتـرل   يها تست يابتدا قبل از انجام هر آزمايش ضد باكتر       
 ي و مثبت انجام گرفت تا از صحت عملكرد رشد باكتر          يمنف

بـدون نـانو ذره كنتـرل       (در غياب هر گونه عامل مهاركننده       
) يكنتـرل منف ـ  ( نانو ذرات    يهاو استريل بودن نمونه   ) مثبت

 نـانوذرات   ي فعاليت ضدباكترياي  يبررس. اطمينان حاصل شود  
 دو نوع   ياوهينتون آگار ح  - در محيط كشت مولر    يسلنيد رو 
ــاكتر  گــرم مثبــت اســتافيلوكوك اورئــوس و باســيلوس  يب

در ايـن پـژوهش     . سرئوس به روش انتشار ديسك انجام شد      
 ايجاد بستر كشت جامـد، طبـق پروتكـل شـركت            يابتدا برا 
 گرم پودر آگـار     3 گرم پودر مولر هينتون براث با        2/4سازنده  

  ليتر آب مقطر حل شده است و محلول حاصل         ي ميل 200در  
قـرار    دقيقه در اتوكلاو به منظور اسـتريل شـدن        40به مدت   

گرفت؛ و در نهايت محلول استريل شده در زير هود به داخل            
  .  يكسان منتقل گرديديها با اندازهيها ديشيپتر

 ـ 50 گرم پودر مولر هينتون براث در      05/1 در ادامه  ليتـر  ي ميل
 يآب مقطر حل شده است محلول حاصل جهت تلقيح باكتر         

بـه منظـور تهيـه      . مك مورد استفاده قرار گرفـت      ايجاد نيم  و
 يها جهت انجام آزمايش، ابتدا سلول     يسوسپانسيون باكترياي 

 ـ 5 و در    ي را به كمك لوب استريل جمع آور       يباكترياي  ي ميل
 يبـراث مخلـوط گرديـد تـا سوسپانـسيون         +ليتر محلـول آب     

 در  يعـدد بـاكتر   5/1×108(معادل با كدورت نيم مك فارلند       
 اطمينـان از ايجـاد كـدورت        يبـرا . تهيه شـد  )  ليتر يهر ميل 

در  فرابنفش-يمذكور، جذب آن به وسيله اسپكتروفتومتر مرئ      
 و جذب مطلوب    ي نانومتر اندازه گير   630محدوده طول موج    

در ادامـه سـطح     . باشـد   مـي  /08-13/0نيم مك در محدوده     

 ي استريل را با سوسپانسيون باكتر     ي محيط مغذ  يپليت حاو 
بـا اسـتفاده از     ) ستافيلوكوك ارئوس و باسـيلوس سـرئوس      ا(

كـشت  ( بر هم كـشت داده       ي مواز يسواب به صورت خطوط   
 كه تمام سطح كشت جامد واقع در پليـت          يا  گونه  ، به )يچمن

در ادامــه .  يكنواخــت پوشــيده شــوديلايــه ميكروبــ از يــك
تهيـه شـده از     اي    دايرههاي     ديسك يآزمايش جهت بارگذار  

 ـ      ي كه در ابتـدا    يز نانوذرات كاغذ واتمن، ا    ي كـار بـه روش آب
، 3،  2،  1،  0 يها  اند و در داخل مايكروويو در زمان        سنتز شده 

بـا اسـتفاده از     . اند، استفاده شـده اسـت      دقيقه رشد يافته   6و4
يك ميكروسمپلر از هر نـوع نـانو ذره بـه تـدريج و در چنـد                 

 يهـا  ديـسك  ي ميكروليتـر برداشـته و رو      140مرحله مقدار   
 در نظر گـرفتن ميـانگين       يبرا.  شده است  ي بارگذار يذكاغ

 يهـا   سـپس ديـسك   .  بار تكرار گرديـد    3نتايج، اين مراحل    
 ي پتـر ي شده با فاصله مناسـب از همـديگر بـر رو         يبارگذار
ها در انكوباتور شـيكردار     در نهايت پليت  . قرار گرفت ها    ديش

 گـراد و حـداكثر      يدرجه سـانت  37 ي دور در دقيقه، دما    180(
ميزان تـأثير زمـان     .  شدند يگرمخانه گذار )  ساعت 18ن  زما

 باكتريال ايـن    ي مختلف مايكروويو بر خاصيت آنت     يها  تابش
گرم مثبت مورد آزمون بـا توجـه        هاي    ينانوذرات عليه باكتر  

 مـشخص   يقطر هاله ممانعت از رشـد بـاكتر        يگيربه اندازه 
 .گرديد

 نتايج و بحث -4

پرتـو ايكـس در      پـراش پـراش      ي الگو ينتايج گزارش شده  
 نانو ذرات   ي و مركز وجه   يانگر ساختار مكعب  ي ب XRDآزمون  

ميلـر  هاي     مقدار شاخص  1 پراش شكل    يدر الگو . بوده است 
 از چـپ    يهـا به ترتيب مربوط به قله    ) 311(و  ) 220(،  )111(



  علم و مهندسي سراميك

 

  5  1397    پاييز3ي  شماره   7ي  دوره
 

 

دهـد كـه     مي نشان1همچنين شكل  ]. 14[باشد  مي به راست 
 سـاختار  يقيقه رو د6تغيير زمان تابش مايكروويو از صفر به       

 يهـا  نداشته اسـت و جابجـايي در قلـه         ي نانو ذرات اثر   يكل
 ].14[شود   نمي پراش ايكس مشاهدهيالگو

  
  ]15[ دقيقه6 سنتز شده در زمان تابش مايكروويو صفر و ي نانو ذرات سلنيد روXRD يالگو -1 شكل

 نـشان داده    XRD يو الگـو  ] 15[نتايج حاصل از رابطه شرر    
 دقيقـه، انـدازه     6مان تابش از صفر بـه       است كه با افزايش ز    

 نانومتر، افزايش يافتـه     142/2 نانومتر به    942/1نانو ذرات از    
 سنتز شده   ي نوع يها نمونه يهمچنين طيف جذب  ]. 14[است

 نشان داده است كه     يمرئ- فرابنفش ي  در گستره  يسلنيد رو 
 لبـه جـذب     pH=2/11با افزايش زمان تابش مـايكروويو در        

موج قرمز انتقـال پيـدا كـرده اسـت و      ت طولها به سم  نمونه
مـشتق  ( DASFبدست آمـده از روش      (ها   نمونه يگاف انرژ 

]. 16و13[ آمــده اســت 1در جــدول )) يانطبــاق طيــف جــذب
 ـ يهاگزارش  گـاف   يدهنـده ماهيـت نيمرسـاناي      نـشان  ي قبل

همچنين با توجه به مقادير به      ]. 15[باشد يها م مستقيم نمونه 
توان اندازه  مي] 17[يب جرم موثر   تقر ي و رابطه  يدست آمده 

 مـايكروويو محاسـبه     ي مختلف پرتوده  يهاذرات را در زمان   
، اندازه ذرات بـا اسـتفاده       ي مقادير گاف انرژ   1جدول در. نمود

 و Xاز تقريب جرم موثر، انـدازه ذرات در روش پـراش پرتـو            
 ـ  يمعيار كيفيت بلور  ( اورباخ   يانرژ ) ي سـاختار  ي نظم ـ ي و ب

 مختلــف تــابش يهــا در زمــانيرات ســلنيدرو نــانوذيبــرا
  ].14[مايكروويو مختلف آمده است

 باكتريـال نـانو     ي كنترل و نتايج آنت ـ    يها حال به نتايج تست   
 همـان طـور كـه    a (C +)2طبـق شـكل   : پردازيم يذرات م

شود، در محيط كنترل مثبت كـه نـانو ذرات بـه              يمشاهده م 
 ي سطح پتر   در تمام  يمحيط كشت اضافه نگرديد رشد باكتر     

رود در   يطور كه انتظـار م ـ      ديش قابل مشاهده است و همان     
 نانو ذره   ياين محيط كنترل به دليل عدم حضور ديسك حاو        

 ديش صـورت  ي در سطح پتري كشيگونه فعاليت باكتر  چيه
 از محـيط كـشت      b2 مطـابق شـكل      ياز طرف . نگرفته است 
 ذره   شاهد نانو  يها تنها شامل نمونه   ي، يعن )-C(يبدون باكتر 

 استفاده شـد كـه در ايـن فرآينـد نيـز             يبه عنوان كنترل منف   
 و آلـوده بـودن      يمطابق انتظار به دليل عـدم كـشت بـاكتر         

 محـيط  ي روي و رشد بـاكتر ي از تشكيل كلن  ينانوذرات، اثر 
  .كشت جامد مولر هينتون آگار مشاهده نگرديد
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  ]14[ سنتز شده در اين پژوهشي سلنيدروي و اندازه ذرات نانوبلورهاينتايج مربوط به ملاحظات نور -1 جدول

  

  
  )-C (يو كنترل منف) C+(تصاوير نتايج كنترل مثبت  -2 شكل

 نانوذرات سـلنيد    ي قابليت ضد ميكروب   ي، نتايج بررس  3شكل  
 مختلف تابش مايكروويو عليـه      يها رشد يافته در زمان    يرو

دهد كه بيشترين اثر     ي استافيلوكوك اورئوس نشان م    يباكتر
 140 در حـضور نـانوذرات بـا حجـم           ياين باكتر  يبازدارندگ

ميكروليتر مربوط به نمونه رشد يافتـه در زمـان تـابش يـك              
طبـق  . باشد يمتر م  ي ميل 23/10دقيقه با قطر هاله عدم رشد       

 1نمودار، با افزايش زمان تابش مايكروويو كه طبـق جـدول            
شـود، ايـن پـاتوژن در        يمنجر به افزايش اندازه نـانوذرات م ـ      

به جز نمونه رشد يافته در زمان تـابش         (ن نانوذرات   حضور اي 
زيـرا بـا    .  نـشان داده اسـت     يمقاومـت بيـشتر   ) شش دقيقه 

 ي مواد افزايش چشمگير   يكاهش اندازه ذرات، فعاليت سطح    
يابد و نسبت واكنش مواد با محيط اطراف به دليل ازديـاد           يم
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شود و در نتيجه نانوذرات       ي، بيشتر م  ي فعال سطح  يها سايت
 نفـوذ كـرده و      ي سلول بـاكتر   يتوانند به داخل غشا     ي م بهتر

بنابراين اين  .  شوند ي مرگ باكتر  يباعث ايجاد اختلال و حت    
 از مهم   ي بر نقش اندازه نانوذرات، به عنوان يك       ينتايج تاكيد 

 ياز طرف . باشد ي م ي اثرگذار بر اثر ضد باكتر     يترين معيارها 

 ـ     ي م ـ 3طبق نمودار هيستوگرام شكل      ا وجـود   تـوان گفـت، ب
 مشاهده شده است، امـا      ي كه در مهار و رشد باكتر      ينوسانات

 يت آنت ـ ي خاص ـ ي مـورد بررس ـ   يهـا   تمام نمونه  يبه طور كل  
 مـذكور  ي مختلف عليه باكتريها  را در زمان تابش    يباكترياي

  . اند از خود نشان داده

  
 مختلف مايكروويو عليه يزمان تابش ها رشد يافته در ي نانو ذرات سلنيد روي باكتريايينمودار عملكرد خاصيت آنت -3 شكل

  ميكروليتر140 نانوذرات ي استافيلوكوك اورئوس در حجم بارگذاريباكتر

 باكتريال به روش انتشار ديسك را       ي نتايج تست آنت   4شكل  
 مختلـف   ي باسيلوس سـرئوس در زمـان هـا        ي باكتر يبر رو 

 يميكروليتر نانوذره بارگـذار   140تابش مايكروويو و با حجم      
 ي خاصـيت آنت ـ 4طبق نمـودار شـكل    . دهد يرا نشان م  شده  

به جز نمونه رشـد يافتـه در زمـان تـابش شـش                (يباكترياي
كه در ايـن    . در زمان تابش يك دقيقه مشهودتر است      ) دقيقه

ميكروليتر ميانگين قطر هاله عـدم      140زمان تابش در حجم     
 رونـد   ي، ط يبه طور كل  .  شد يگيرمتر اندازه   يميل35/10رشد  

، نـانو   ياف و افزايش اندازه نـانوذرات مـورد بررس ـ        كاهش گ 

 سـلول اثـر مهـار       يذرات به دليل نفوذ كمتر به داخل غـشا        
 4طبق نتايج شـكل     . اند   نشان داده  ي عليه اين باكتر   يكمتر

 ي تابش مايكروويو نيز خاصيت مهار شدگ      يهادر ساير زمان  
 شــود كــه ايــن ي باســيلوس ســرئوس مــشاهده مــيبــاكتر
 باسـيلوس   يكرد خوب نانو ذرات عليه باكتر     دهنده عمل   نشان

هاله عدم رشد در حضور نمونه بدون زمـان تـابش           . باشد  يم
هـا اسـت و ايـن نمونـه بـا           ترين هالـه    مايكروويو جز كوچك  
 ـ 96/8ميانگين شعاع هالـه       متـر بيـشترين مقاومـت را        ي ميل
 از خـود نـشان      يها در حضور اين باكتر     نسبت به ساير نمونه   
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 نمونه رشد يافته با زمان تابش يك دقيقـه          يبرتر. داده است 
 يبر نمونه بدون حرارت را شايد بتوان به دليل كيفيـت بلـور            

 اورباخ آن توجيه    يبهتر اين نانوذره بر اساس كمتر بودن انرژ       
 بزرگتر بودن قطر هاله نمونـه رشـد     ياز طرف ). 1جدول  (كرد  

ا با  ها ر  يافته در زمان تابش شش دقيقه، نسبت به ساير نمونه         
 اوربـاخ   يتوان به كمتر بودن مقدار انرژ      ي م 1توجه به جدول    

 بـه   5شـكل .  بهتر آن نـسبت داد     ياين نمونه، و كيفيت بلور    

 اسـتافيلوكوك   ي، هاله ممانعت از رشـد بـاكتر       يصورت نوع 
 يهــااورئــوس و باســيلوس ســرئوس را در اطــراف ديــسك

تـه   ميكروليتر از حجم نانوذره رشـد ياف      140 شده با    يبارگذار
دهد، كه طبـق    ي دقيقه را نشان م    4 و 3،  2،  1در زمان تابش    

 ي رو ياين شكل نانوذرات موجب ايجـاد يـك سـطح مهـار           
 هينتون آگـار در اطـراف ديـسك شـده           -محيط كشت مولر  

  . است

  
ه  مختلف مايكروويو عليي رشد يافته در زمان تابش هاي نانو ذرات سلنيد روي باكتريايينمودار عملكرد خاصيت آنت -4 شكل

  ميكروليتر140 نانوذرات ي باسيلوس سرئوس در حجم بارگذاريباكتر

  
 هاي هاي بارگذاري شده توسط نانو ذرات سلنيد روي در زمان نوعي هاله ممانعت از رشد در اطراف ديسك تصوير -5 شكل

  مختلف مايكروويو بر باكتري استافيلوكوك اورئوس
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استافيلوكوك ارئوس ( گرم مثبت ي هاي ممانعت از رشد باكتريها قطر هالهيهاها و اندازهيترها، باكجزئيات نمونه -2 جدول
   مختلف تابش مايكروويويها رشد يافته در زمانيمورد آزمون را در حضور نانوذرات سلنيد رو) و باسيلوس سرئوس

  
  

 گـرم  يهاي، نمودار ميانگين هاله عدم رشد باكترA 6شكل
ن را در حضور نانوذره بدون تابش مايكروويو        مثبت مورد آزمو  

 يمطـابق شـكل نتـايج بررس ـ      . دهدينشان م ) بدون حرارت (
 استافيلوكوك اورئوس با ميانگين شعاع      ينشان داد كه باكتر   

 نسبت بـه    ي متر حساسيت بيشتر   ي ميل 37/9هاله عدم رشد      
، B6طبـق شـكل     .  باسيلوس سرئوس داشـته اسـت      يباكتر

 زمان تـابش يـك دقيقـه و در حجـم            نمونه حرارت ديده در   
 عليــه ي ميكروليتــر تــأثير قابــل تــوجه   140 يبارگــذار

 گرم مثبت مورد آزمون از خود نشان داده اسـت،           يها يباكتر
 نمونه رشد يافته با زمـان       يهمان طور كه قبلا ذكر شد برتر      

تابش يك دقيقه بر نمونه بـدون حـرارت بـه دليـل كيفيـت               
 اوربـاخ آن    يكمتر بـودن انـرژ     بهتر نانوذره بر اساس      يبلور

 ايـن   يمي باشـد و از بـين دو ميكروارگانيـسم مـورد بررس ـ            

 باسيلوس سرئوس با ميـانگين شـعاع        ي باكتر ينانوذره بر رو  
 داشـته اسـت، كـه      يمتر تأثير مثبت بيشتر     ي ميل 35/10هاله  

 ي مهـار بـاكتر    ي بيـشتر ايـن نمونـه بـرا        يمؤيد اثـر مهـار    
  .باسيلوس سرئوس است

 ي باكتريـاي  ي خاصـيت آنت ـ   ي بررس ـ يج كيف ـ ي، نتـا  C6شكل
 140نانوذرات رشد يافته در زمان تابش دو دقيقـه و غلظـت             

 اسـتافيلوكوك اورئـوس و باسـيلوس        يميكروليتر عليه باكتر  
طبق شكل بيشترين محدوده ضـد      . دهديسرئوس را نشان م   

 باسيلوس سـرئوس بـا ميـانگين        ي مربوط به باكتر   يميكروب
 يباشد بنابراين بـاكتر   متر مي   ي ميل 9/9شعاع هاله عدم رشد     

 2باسيلوس سرئوس به نانوذرات رشد يافته در زمـان تـابش            
دقيقه در مقايسه با استافيلوكوك اورئوس  بيشتر اجازه نفـوذ           

  .دهديم
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 دو دقيقه ،)B(، يك دقيقه )A(هاي تابش صفر دقيقه نمودار مقايسه فعاليت ضد ميكروبي نانو ذرات سلنيد در زمان -6 شكل

)C( سه دقيقه ،)D( چهار دقيقه ،)E ( و شش دقيقه)F ( ميكروليتر عليه باكتري هاي استافيلوكوك 140با حجم بارگذاري 
  اورئوس و باسيلوس سرئوس

  

A B

C D

E F
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 ي، نتايج نشان داد كه عملكرد فعاليـت آنت ـ        D6مطابق شكل   
 دقيقـه عليـه     3باكتريايي نانوذره رشد يافته در زمـان تـابش          

 باسيلوس با ميانگين شعاع     ي گرم مثبت بر باكتر    يها  يباكتر
و اين مؤيد آن است كه      .  متر مشهودتر است   يميل66/9هاله  

 ي را بــر روي باكتريــايي بيــشتريايــن نمونــه فعاليــت آنتــ
 مهـار ايـن     يباسيلوس سرئوس داشته است و بنـابراين بـرا        

 ي تفاوت عملكرد بـرا    يدليل احتمال .  مناسب تر است   يباكتر
هـا   آن يتوان در سـاختار ديـواره سـلول       ي را م  يكتراين دو با  

كنـد كـه بـاز هـم بـا          ي بيان م ـ  E6شكل  ]. 18[جستجو كرد 
 نـانوذرات رشـد     ي بـرا  يافزايش زمان تابش مايكروويو، يعن ـ    

 باسـيلوس سـرئوس     ي دقيقـه بـاكتر    4يافته در زمان تـابش      
 استافيلوكوك اورئوس از    ي نسبت به باكتر   يحساسيت بيشتر 
است بنابراين افزايش هاله ممانعت از رشد و        خود نشان داده    

 باسيلوس  ي در باكتر  ي باكترياي يدر نتيجه افزايش قابليت آنت    
 مختلف تابش مـايكروويو نـسبت       يها  زمان يسرئوس در ط  

در نهايـت،   . باشد ي استافيلوكوك اورئوس بيشتر م    يبه باكتر 
ــايج نمــودار شــكل ــاكتر F6نت ــده مقاومــت ب ــشان دهن  ي ن

 باسيلوس سرئوس   يرئوس و حساسيت باكتر   استافيلوكوك او 
. باشد ي دقيقه م  6در حضور نانوذره رشد يافته در زمان تابش         

 با وجود اختلاف ميانگين قطر هالـه عـدم رشـد دو             ياز طرف 
 ي اين نانوذره بـر هـر دو بـاكتر         ي مذكور، به طور كل    يباكتر

 اعمال نموده   يگرم مثبت مورد آزمون تأثير بسيار قابل توجه       
 اوربـاخ ايـن     ي و كمترين مقدار انـرژ     1توجه به جدول    كه با   

ها را به طـور كـل         ي باكتر ي مهاركنندگ ينمونه، افزايش نسب  
بـه  .  بهتر اين نمونـه نـسبت داد       يشايد بتوان به كيفيت بلور    

 باكتريال بـه انـدازه      ي ضمن حساسيت خاصيت آنت    يطور كل 
 ي بـاكتر  ينانوذرات، اين خاصيت نانو ذرات مورد مطالعـه رو        

 يهـا  يبا توجه به بررس ـ   . شتر بوده است  يباسيلوس سرئوس ب  
 سـنتز   يصورت گرفته در اين پژوهش، نـانوذرات سـلنيد رو         

 توزيع اندازه باريـك     يكه دارا ( مايكروويو   – يشده بروش آب  
 از نانو مـواد ضـد       يبه عنوان كلاس جديد   ) و كنترل پذيرند  

، صـنايع   ي، زيست پزشك  ي كشاورز ي جهت كاربردها  يباكتر
  .گردند ي مي معرفي و بهداشتيايغذ

   يگير نتيجه -5
 سـنتز   ي نـانو ذرات سـلنيد رو      ي باكتريـاي  ينتايج خاصيت آنت  

 يها  ي مختلف تابش مايكروويو عليه باكتر     يهاشده در زمان  
گرم مثبت استافيلوكوك اورئوس و باسيلوس سرئوس نـشان         
داد كه با افزايش زمان تابش مايكروويو و افزايش اندازه نانو           

 ي كاهش يافته اسـت، از طرف ـ      ي باكترياي يات خاصيت آنت  ذر
 گـرم   يميكروارگانيـسم مـورد بررس ـ      رغم اينكه هر دو    يعل

 ي هـر دو بـاكتر     يباشند، اما نانوذرات مذكور بر رو      يمثبت م 
 يكنند و خاصيت آنت ـ     ي را اعمال نم   ي اثر مشابه  يمورد بررس 

 باسـيلوس سـرئوس بيـشتر       ي بـاكتر  يباكتريال نانوذرات رو  
توان در ساختار   ي اين تفاوت را م    يه است كه دليل احتمال    بود

 ي گـرم مثبـت،  فيزيولـوژ       ي، نوع ديواره باكتر   يديواره سلول 
 قطـر   يبه طور كل  .  و متابوليسم آن جستجو كرد     ياين باكتر 

 باسـيلوس سـرئوس و اسـتافيلوكوك        يهاله عدم رشد باكتر   
 (mm) مختلف به ترتيب در گستره       يها نمونه ياورئوس برا 

در ايـن مطالعـه     .  بود mm(34/14- 37/9( و   96/8 -86/16
 و  ي سـاختار  يهـا  يكاهش اندازه ذرات باعـث تغييـر ويژگ ـ       

كاهش اندازه ذرات سبب    . گردد يها م   آن ي و شيمياي  يفيزيك
 موجـودات زنـده     يهـا بـرا     آن يسهل الوصول شدن دسترس   

هـا    آن يشده و در نتيجه منجـر بـه افـزايش قـدرت تخريب ـ            
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اندازه و بنابراين افزايش سطح نسبت به حجـم         كاهش  .ود يم
 نانوذره شده و متقابلا     يبه عنوان عامل افزايش واكنش پذير     

 افـزايش سـميت نـانو ذرات        يرين فاكتور بـرا    به عنوان مهم  
 ي باكتريـاي  يتاثير اندازه نانوذرات در فعاليـت آنت ـ      . شده است 

 و همكاران مورد مطالعه قرار گرفـت و نـشان           Bakerتوسط  
ند كه ذرات كوچك با افـزايش سـطح نـسبت بـه حجـم               داد
 ـ   ي فعال يدارا مجمـوع  ]. 19[ اسـت  ي بيـشتر  يت ضـد ميكروب

 مناسب  ي را به مادها   ي فوق نانو ذرات سلنيد رو     يهاويژگي
  . تبديل خواهد كردي پزشكيجهت كاربردها

  سپاسگزاري -6
ث طــوافي بــه پــاس در اختيــار ياز ســركار خــانم دكتــر حــد

ش تـشكر و    يورد استفاده در اين آزما    هاي م قراردادن باكتري 
  . گرددقدرداني مي
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 Ti3SiC2 يهفاز نانولا  و فشار پرس در سنتز مكسياب زمان آسير تاثيبررس
 ي  واكنشيخوران با روش مذاب

  4راد ي، حمزه فرات3ي، ناصر احسان2ي بهارونديدرضا، حم*1زاده يني حسي عليدس
   مالك اشتر تهراني دانشگاه صنعتياردانش 2،  مالك اشتر تهراني ارشد دانشگاه صنعتيكارشناس 1

  ي اتمي سازمان انرژياراستاد 4،  مالك اشتر تهرانيتاد تمام دانشگاه صنعتاس 3
* ali.hosseini.2540@gmail.com 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
    1397  مرداد15: دريافت
    1397  آذر27: پذيرش

    
    :كليد واژه

فـاز،    مكـس  ي، واكنـش  يخوران مذاب
، پرس سرد، زمـان     Ti3SiC2بالك  

 هـاي  يك فشار پرس، سـرام    ياب،آس
  اي يهلا

  

 سـنتز   3TiC/0.3Siهـاي متخلخـل      به داخل پريفورم   Siدهي مذاب    با روش رخنه   Ti3SiC2قطعات بالك   
، 60،  45،  30،  15هـاي   ابي به يك زمان آسياب بهينه، پودرها با زمان        ينظور دست در مرحله اول؛ به م    . شدند

 Si پرس سـرد شـدند و سـپس توسـط مـذاب              80MPa دقيقه آسياب شدند و سپس تحت فشار         120 و   90
 دقيقـه بـه عنـوان زمـان         60 و ريتويلد،    XRDهاي  بر اساس نتايج به دست آمده از آزمون       . دهي شدند رخنه

 دقيقـه  60در مرحله دوم؛ به منظور تعيين بهترين فشار پرس، ابتدا پودرها به مدت         . انتخاب شد آسياب بهينه   
 Si شدند و سپس توسط مـذاب  د پرس سرMPa160 و 120،  80،  40آسياب شدند و سپس تحت فشارهاي       

  بـه عنـوان فـشار      MPa40 و ريتويلـد،     XRDهـاي   بر اساس نتايج به دست آمده از آزمون       . دهي شدند رخنه
 4torr-10 سـاعت در خـلا       1 و بـه مـدت       ºC1500هـا در دمـاي      تمـامي نمونـه   . پرس بهينه انتخـاب شـد     

  .خوراني شدند مذاب
  
  مقدمه -1

تايي بـا    خانواده نسبتا جديدي از تركيبات سه      فازهامكس
هـستند كـه    ) ...,Mn+1AXn) n=1,2,3فرمول شيميايي   

M     ،يك فلز واسطه A    16 يا   15هاي   يك عنصر از گروه 
ايـن مـواد داراي سـاختاري       . باشـد  مـي  N يا   C نيز   Xو  

نانولايه هستند و به دليل همـين سـاختار داراي خـواص            
 ـ. باشندمنحصر به فردي مي    ن مـواد بـه دليـل ادغـام         اي

ها و فلزات با يكديگر به شدت در        خواص خوب سراميك  
 يكـي   Ti3SiC2. اندهاي اخير مورد توجه قرار گرفته     سال

فازهاسـت كـه در     ترين اعضاي خانواده مكـس    از معروف 
هاي اخير مطالعات زيادي بـر روي آن انجـام شـده            سال

ــالا، ســختي   Ti3SiC2. ]4- 1[اســت  ــتحكام ب داراي اس
پــايين، دانــسيته پــايين، رســانايي الكتريكــي و حرارتــي 
خــوب، مقاومــت بــه شــوك حرارتــي بــالا، مقاومــت بــه 

كـاري بـسيار عـالي      اكسيداسيون خوب و قابليت ماشـين     
  . ]8- 5[باشد مي

مورد اسـتفاده قـرار      Ti3SiC2سنتز  هاي متعددي براي    روش
هاي اخيـر مـورد     هايي كه در سال   يكي از روش  . گرفته است 
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) RMI (1خــوراني واكنــشيتوجــه قــرار گرفتــه روش مــذاب
ها سرعت بالا   مزيت اين روش نسبت به ساير روش      . باشد مي

، دماي كاري نـسبتا     ]9[، سادگي فرآيند    ]9[ين  ، هزينه پاي  ]2[
 و  ]10[خت قطعـات بـا ابعـاد بـزرگ          ، قابليـت سـا    ]2[پايين  

 ]12, 11[ و نزديـك بـه ابعـاد نهــايي    ]11[اشـكال پيچيـده   
هاي مختلفـي   در اين روش ابتدا با استفاده از روش       . باشد مي

يـك  ... بعدي و گري ژلي، پرينت سه   مانند پرس سرد، ريخته   
شـود و سـپس ايـن پريفـورم         پريفورم متخلخل سـاخته مـي     

دهي شده تا قطعه بالـك بـه         رخنه Siذاب  متخلخل توسط م  
اما گاهي اوقات نيازي بـه سـاختن        . ]12, 11, 2[دست بيايد   

قطعاتي با اشكال پيچيده نيست، در ايـن حالـت بهتـر اسـت           
تـرين و   تـرين، سـريع   براي ساخت پريفورم متخلخل از ساده     

ورم يعنـي روش پـرس سـرد        ترين روش سـاخت پريف ـ    ارزان
دو ويژگي مهمي كه يـك پريفـورم در فرآينـد           . استفاده شود 

RMI              بايد داشته باشد ايـن اسـت كـه اولا داراي اسـتحكام 
هاي مناسبي براي   خام قابل قبولي باشد و ثانيا داراي تخلخل       

دو پـارامتر بـسيار     . هاي موئين باشد  نفوذ مذاب از طريق لوله    
با روش پرس سرد به شـدت بـر         مهمي كه در ساخت نمونه      

خــوراني روي كيفيــت پريفــورم و در نهايــت شــرايط مــذاب
برخي از  . باشدتاثيرگذار هستند زمان آسياب و فشار پرس مي       

با استفاده   Ti3SiC2فاز  پژوهشگراني كه بر روي سنتز مكس     
انــد مطالعــه كــرده) RMI(خــوراني واكنــشي از روش مــذاب

ه از روش پـرس سـرد تهيـه         هاي خود را بـا اسـتفاد      پريفورم
اند اما هيچ كدام به بررسي اين دو عامل و بهينه سازي            كرده

 و همكارانش از    ]13, 11[به عنوان مثال فن     . اندآن نپرداخته 
اب ي ساعت آس ـ  12 و همكارانش از     ]9[اب، لو   ي ساعت آس  12

  
1 Reactive Melt Infiltration 

اب خـشك و    ي و همكارانش از آس    ]2[، ليم   MPa150و فشار   
 ي و همكارانش از اختلاط دسـت      ]10[، شان   MPa7/16فشار  

 و ]14[ و هوانــگ MPa10م ســاعت و فــشار يه مــدت نــبــ
.  اسـتفاده كردنـد    MPa40اب تـر و فـشار       يهمكارانش از آس  

گري كـه وجـود دارد و خـود آن بـر            يك عامل مهم د   يالبته  
رگذار است اندازه   ياب و فشار پرس تأث    يب زمان آس   انتخا يرو

اما به هر حال آنچـه كـه        . ه مورد استفاده است   يپودرهاي اول 
ــاهم ــاده در مقابــل زمــان ي ــار م اب و ي آســيهــات دارد رفت

. باشـد يه ثابـت م ـ ي پرس مختلف در اندازه پودر اول    يفشارها
 ينه بـرا  يك مقدار به  ين پژوهش به دست آوردن      يهدف از ا  

هـايي بـا     پريفـورم  ياب و فشار پرس بـرا     يل زمان آس  دو عام 
فـاز نانولايـه    به منظـور سـنتز مكـس       3TiC/0.3Siب  يترك

Ti3SiC2  باشد تا بيشترين درصد خلوص مكـس و         بالك مي
  .دانسيته نسبي حاصل شود

كي از موارد بسيار مهمي كه در فهم فرآيندهاي انجام شده           ي
هـايي  اكـنش  و و  Ti3SiC2هاي تـشكيل    موثر است مكانيزم  

ــد   ــه در فرآين ــاق مــيRMIاســت ك ــد اتف ــر اســاس . افت ب
ها به دو دسته مـستقيم  هاي انجام شده، اين مكانيزم    پژوهش

  .شوندو غير مستقيم تقسيم مي
 واكنش( و همكارانش    ]10[در روش مستقيم كه توسط شان       

) 2 واكــنش( و همكــارانش ]7[راد و همچنــين فراتــي ) 1
 Si و   TiC از واكنش مـستقيم      Ti3SiC2شده است،   پيشنهاد  

  .آيدبه وجود مي

1(  3TiC(s) + 2Si(l) → Ti3SiC2(s) + SiC(s)  

2(       3TiC(s) + Si(l) → Ti3SiC2(s) + C(s)  

ــستقيم كــه توســط فــن    و همكــارانش ]11[در روش غيرم
 واكنش داده و    Si در ابتدا با     TiCپيشنهاد شد، فرض شد كه      
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TiSi23 واكنش(شود  تشكيل مي .(  

3(  TiC(s) + 3Si(l) → TiSi2(l) + SiC(s)  

 SiCافتد و    اتفاق مي  4 سپس در صورت وجود كربن واكنش     
تواند از ابتدا به تركيب اضافه      شود، كه اين كربن مي    توليد مي 

 باشـد و يـا اينكـه        ه به وجود آمد   2 يا از واكنش  شده باشد و    
  .]13, 11[ناشي از كربن قالب باشد 

4(      Si(l) + C(s) → SiC(s)  

 به وجـود آمـده از       TiSi2خوراني،  به دليل دماي بالاي مذاب    
 را  Ti-Sirich حل شده و يوتكتيك      Si درون مذاب    3 واكنش

  .]13, 11[) 5 واكنش(آورد به وجود مي

5(    Si(l) + TiSi2(l) → Ti-Sirich(l)  

ــنها در  و در ]13[ 6 ت در صــورت وجــود كــربن، واكــنش ي
 انجـام شـده و فـاز        ]11[ 7صورت عدم وجـود آن، واكـنش        

Ti3SiC2ودش تشكيل مي.  
6(  

TiC(s)+Ti-Sirich(l) + C(s) → Ti3SiC2(s) + SiC(s) 
7(  

2TiC(s) + Ti-Sirich(l) → Ti3SiC2(s) + 2Si(l) 

  هاي تجربي فعاليت -2
و ) µm5-3انگين  يو اندازه م  % 99با خلوص    (TiCپودرهاي  

Si) 99 %  وµm5-2 (    3 : 3/0با نسبت موليTiC:Si=  وزن 
ــه منظــور بررســي ز . شــدند ــه اول ب مــان آســياب، در مرحل

 120 و  90،  60،  45،  30،  15پودرهاي توزين شده بـه مـدت        
اي به صورت تر همـراه بـا اتـانول در           ارهياب س يدقيقه در آس  

، rpm180اب يســرعت آســ. محــيط آرگــون مخلــوط شــدند
 10:1ركونيـا و نـسبت گلولـه بـه پـودر            يها از جـنس ز    گلوله

 ºC70 ي ساعت در دما   1سپس پودرها به مدت     . انتخاب شد 
هـا  كن قرار داده شد تا الكـل موجـود در آن          در درون خشك  

به منظور گرانوله كردن، پودرها از درون الك بـا          . حذف شود 
 MPa80سپس پودرها تحت فشار     .  عبور داده شدند   45مش  

و  mm16=ø بـا    ييهـا به صورت سرد پرس شدند تا قـرص       
ك بوته  يها در درون    سپس نمونه . دي به دست آ   mm5ارتفاع  
 به ميـزان سـه برابـر        Si يها  تي قرار داده شد و شمش     يگراف

ها قرار داده شد     قرص يومتري وزن شد و بر رو     يمقدار استوك 
خـوراني بـه كـوره تيـوبي        و به منظور انجـام فرآينـد مـذاب        

ها بـا نـرخ     ابتدا نمونه .  منتقل شد  torr4-10نايي با خلا    يآلوم
 گرم شدند و سـپس      ºC1400 تا دماي    ºC/min10ش  يگرما

 گرم شدند و پـس      ºC/min3 با نرخ    ºC1500 تا   ºC1400ز  ا
ن دما  يك ساعت در ا   ي به مدت    ºC1500 يدن به دما  ياز رس 

 اتـاق   يت در درون كوره تـا دمـا       ينگه داشته شدند و در نها     
 دقيقـه   120 تـا    15هـاي   هايي كه در زمان   نمونه. سرد شدند 

 نامگـذاري   M6 تـا    M1آسياب شدند به ترتيب تحت عنوان       
  .شدند

در مرحله دوم به منظور بررسي فشار پرس، پودرهاي تـوزين           
 دقيقـه   60، بـه مـدت      =3TiC:Si : 3/0شده با نسبت مولي     

تحـت  ) كه زمان بهينه به دست آمـده از مرحلـه اول اسـت            (
اي مخلوط شدند   شرايط مشابه با مرحله اول در آسياب سياره       

 پـرس   MPa160 و   120،  80،  40هـاي   و سپس تحت فشار   
 توليـد   mm5 و ارتفاع    mm16=ø با   ييها و قرص  سرد شدند 

. خوراني شدند شد و در نهايت تحت شرايط مرحله اول مذاب        
 پرس سـرد    MPa160 تا   40هاي   كه تحت فشار   ييهانمونه

.  نامگـذاري شـدند    P4 تـا    P1شدند به ترتيب تحت عنـوان       
بدين ترتيب در دو مرحله كاملا مجزا، زمان آسـياب و فـشار             
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 قرار گرفت تا مقادير بهينه مربوط به هـر          پرس مورد بررسي  
هـاي بـالكي توليـد      مرحله مشخص گردد و در نهايت نمونـه       

  .شود كه درصد خلوص مكس و دانسيته آنها بالاتر باشد
 1جـدول   ها بـه تفكيـك در       سازي و سنتز نمونه   شرايط آماده 

  .ارائه شده است
 مربوط به يهاسازي و سنتز نمونه آمادهشرايط -1 جدول

در همه (بررسي زمان آسياب و فشار پرس دو مرحله 
خوارني  ساعت، دماي مذاب1خوراني ها زمان مذابنمونه

ºC1500 و مقدار شمش Si برابر مقدار 3 معادل 
  )استوكيومتري انتخاب شد

 فشار پرس زمان آسياب نمونه 

M1 15دقيقه  MPa80 

M2 30دقيقه  MPa80 

M3 45دقيقه  MPa80 

M4 60دقيقه  MPa80 

M5 90دقيقه  MPa80 اب
سي

ن آ
زما

ي 
رس

بر
 

M6 120دقيقه  MPa80 

P1  60دقيقه  MPa40 

P2) M4( 60دقيقه  MPa80 

P3 60دقيقه  MPa120 

س
 پر

شار
ي ف

رس
بر

 P4 60دقيقه  MPa160 

در اين پژوهش از چسب استفاده نشد زيـرا پـس از پيروليـز              
منجـر بـه    مقداري كربن در ساختار به جا خواهد گذاشت كه          

. شود توليد مي  SiC مذاب شده و     Siيك واكنش ناخواسته با     
در نتيجه سعي شد كه بدون نياز به چسب و تنها با تغييـرات              
زمان آسياب و فشار پرس، استحكام خام مناسـبي در نمونـه            

  .ايجاد شود

  نتايج و بحث -3
  زمان آسياب -1- 3

فرآيند آسياب يكي از عوامل مهمي است كه بـر روي فرآينـد             
فرآيند آسياب در اين پژوهش     . خوراني تاثير مستقيم دارد   مذاب

كـسري  يبه چند دليل انجام شد، اول اينكـه در ابتـداي كـار،              
وجـه    چيه ـ  صورت اختلاط دسـتي تهيـه شـد كـه بـه             نمونه به 

هـاي نهـايي كـه از       استحكام خام مناسـبي نداشـت و نمونـه        
و هـايي كـاملاً متلاشـي       خوراني آنها به دست آمد نمونه      مذاب

دوم اينكه بـا انجـام فرآينـد آسـياب، اخـتلاط            . فاقد اعتبار بود  
شود و توزيع تركيـب در كـل نمونـه           انجام مي  يخوب  پودرها به 

هــا در كــل نمونــه جــه واكــنشييكنواخـت خواهــد بــود، درنت 
سـوم اينكـه بـا انجـام        . صورت يكنواخت انجام خواهد شـد       به

طي آن به يك    توان در   فرآيند آسياب، پودرها ريزتر شده و مي      
چهارم اينكه با انجام فرآينـد      . اندازه پودر بهينه دست پيدا كرد     

آســياب، ســطح پودرهــا فعــال شــده و بــراي انجــام واكــنش 
 15هاي آسـياب    با توجه به اين موارد زمان     . شوند مستعدتر مي 

 دقيقه انتخاب شد و بقيه پارامترها ثابت نگه داشته شد           120تا  
افـزايش زمـان    . هـا يكـسان باشـد     تا شرايط براي همه نمونه    

گذارد، اول اخـتلاط و     ر مهم را بر روي پودر مي      يآسياب دو تأث  
مـورد اول يـك عامـل       . يكنواختي بهتر و دوم ريز شدن پـودر       

خوراني است، مـورد دوم نيـز       مفيد بوده و به سود فرآيند مذاب      
خوراني مفيـد اسـت و از يـك         تا يك حدي براي فرآيند مذاب     

شــود و باعــث كــاهش بــازده مطلوب مــيجــايي بــه بعــد نــا
اگر زمـان آسـياب خيلـي كـم باشـد و            . گرددخوراني مي  مذاب

شـود و فـضا بـراي    ها بسته نمـي پودرها درشت باشند تخلخل  
 باز است، اما از طرفي وقتي ذرات پودر درشـت           Siنفوذ مذاب   

 بايد به داخل    Siابد زيرا مذاب    يهستند نرخ واكنش كاهش مي    
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 موجـود در    TiCفـوذ كنـد تـا بتوانـد همـه           پودرهاي درشت ن  
اگر زمـان آسـياب خيلـي       . سازه را در واكنش دخيل سازد      پيش

زياد شود، اندازه ذرات پودر ريز شده و نـرخ واكـنش افـزايش              
خـوراني  كند اما يك مشكل اساسي را بر سر راه مذاب         پيدا مي 

هاي موئين  ها و لوله  هم بسته شدن تخلخل     كند و آن  ايجاد مي 
اي انتخاب شـود كـه انـدازه         بنابراين بايد يك حد بهينه     است؛

قدر بزرگ باشند كه نرخ واكنش كاهش يابد و نه            پودرها نه آن  
. هاي موئين بـسته شـود     ها و لوله  قدر ريز باشند كه تخلخل      آن

لازم به ذكر است كه در اين پژوهش از چسب اسـتفاده نـشد              
ده و در اثـر     مانـده در نمونـه ش ـ     زيرا باعث ايجاد كـربن بـاقي      

  .شود  توليد ميSiC مذاب، ناخالصي Siواكنش با 
ارائـه شـده     1شـكل    در   M6 تـا    M1هاي   نمونه XRDالگو  
هـاي  نمونـه نمودار تغييرات درصـد فـازي       نيز   2شكل  . است
M1   تا M6   دهد كه از آزمون ريتويلد بـه دسـت          را نشان مي

شـود، مقـدار فـاز    طـور كـه مـشاهده مـي       همـان . آمده اسـت  
Ti3SiC2  دقيقه نسبتاً مناسب    15اي با زمان آسياب      در نمونه 

 دقيقـه رو بـه كـاهش        45 و   30است و با افزايش زمـان بـه         
 دقيقـه بـه حـداكثر مقـدار خـود           60بـاره در      كي گذاشته و به  

ايـن اتفـاق    . ابـد يازآن نيز دوبـاره كـاهش مـي         رسد و پس   مي
بحـث  احتمالاً به دليل عامل اندازه پودر است كه در مورد آن            

هـا  درواقع در اينجا دو عامل نرخ واكنش و اندازه تخلخل         . شد
كه ناشي از اندازه پودر است با يكديگر در تقابل بـوده و بايـد               

طـور    همان. به يك مقدار بهينه از هر دو عامل دست پيدا كرد          
 كه به مدت    M1شود، نمونه   الف مشاهده مي  -1شكل  كه در   

 SiC و   Ti3SiC2  ،TiC دقيقه آسياب شده داراي فازهاي       15
دهد كه همچنان برخي از نـواحي        نشان مي  TiCوجود  . است

اند كه احتمالاً ناشي از درشت بـودن        بدون واكنش باقي مانده   

 Siپودرها است، زيرا زماني كه پودرها درشت هـستند مـذاب            
بر اسـت و    بايد به داخل پودر نفوذ كند و فرآيند نفوذ نيز زمان          

 Siها و مـذاب     TiCكامل ميان همه    جه احتمال واكنش    يدرنت
شود كـه مقـدار فـاز       ابد؛ اما از طرفي مشاهده مي     يكاهش مي 
Ti3SiC2 دهنده نفوذ مناسب مـذاب       قبول است كه نشان      قابل

Si   بـا توجـه بـه      . هاي موئين اسـت   ها و لوله   از داخل تخلخل
 بـا   M2شود كه در نمونه     مشاهده مي  2شكل  ب و   -1شكل  

 Ti3SiC2 دقيقـه، مقـدار فـاز        30افزايش زمـان آسـياب بـه        
 نيـز   SiCابد و فاز    ي افزايش مي  TiCكاهش يافته و مقدار فاز      

ج و  -1شكل  همانطور كه در    . ماند تقريبا بدون تغيير باقي مي    
 بـا افـزايش زمـان       M3شـود در نمونـه       مشاهده مي  2شكل  

كاهش يافته   باز هم    Ti3SiC2 دقيقه، مقدار فاز     45آسياب به   
 نيز به طـور كامـل       SiC افزايش يافته و فاز      TiCو مقدار فاز    

دهـد كـه     نـشان مـي    TiCافـزايش مقـدار     . حذف شده است  
 انجام نـشده    يخوب   به Si و مذاب    TiCواكنش ميان پودرهاي    

هـا اسـت، حـذف      كه احتمالاً ناشي از محدود شـدن تخلخـل        
ل باشـد،   تواند به همين دلي ـ    نيز مي  M3 در نمونه    SiCكامل  

 كاهش يافتـه    Siها ميزان نفوذ    يعني با محدود شدن تخلخل    
سـازه وجـود     سرگرداني در داخل پـيش     Siبه طوري كه هيچ     

 توليد كند؛ البته    SiCنخواهد داشت تا با كربن واكنش داده و         
باشـد در   مـي 3  كه ناشي از واكـنش SiCاحتمالا مقدار كمي   

ار آن كمتـر از حـد       اين نمونه وجود دارد اما از آنجـا كـه مقـد           
؛ و امـا در     ]11[ است مـشاهده نـشده اسـت         XRDشناسايي  

 TiCهاي   پيك M4شود كه در نمونه      مشاهده مي  د-1شكل  
 بـه حـداكثر     Ti3SiC2طور كامل ناپديد شده و مقـدار فـاز            به

 نيـز در    SiCهـاي   مقدار خود رسيده است و تعدادي از پيـك        
هـاي  واقع با توجه به واكنش     شوند كه در  كنار آن مشاهده مي   
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، وجـود   Ti3SiC2هـاي تـشكيل     ارائه شده در بخش مكـانيزم     
SiC ر بوده و بايد تنها به دنبال كاهش مقـدار آن           يناپذ  تناب اج

 دقيقه آسياب منجر به يك مقدار بهينـه از          60باشيم؛ بنابراين   
اندازه پودر و اندازه تخلخل شده و نرخ واكنش افزايش يافتـه            

در واقع اتفاقي كه در اينجا رخ داده ناشـي از تقابـل دو              . است
كـه در     است، به طوري   هاباز بودن تخلخل   و   اندازه پودر عامل  
 هم اندازه پودرها به نحوي بوده كه نفوذ به داخـل            M4نمونه  

هـا  بر نبوده و هم تخلخل    هر پودر و واكنش با آن خيلي زمان       
اي باز بودند كه مذاب بتواند به كل نمونه نفوذ كند و            به اندازه 

و و مشاهده   ـ  ه-1شكل  طور كه در      همان. در آن پخش شود   
 و  M5هـاي   ايش بيشتر زمان آسـياب در نمونـه       شود با افز  مي

M6  ــاز ــدار ف ــاره   Ti3SiC2، مق ــرده و دوب ــدا ك ــاهش پي  ك
.  ظاهر شده و شدت آن افـزايش يافتـه اسـت           TiCهاي   پيك

هاي قبلي احتمالاً به دليـل      دليل آن نيز با توجه به روند نمونه       
ها و  ازحد اندازه پودرها و مسدود شدن تخلخل        شيريز شدن ب  

 Ti3SiC2، فـاز    M4بنابراين در نمونـه     . موئين است هاي  لوله
 بـه   TiCرسـيده و فـاز      % 8/84به بيشترين مقدار خود يعنـي       
  .طور كامل حذف شده است

  
   كه به مدت 3TiC/0.3Siهاي  نمونهXالگوي پراش اشعه  -1 شكل

  .انداب شده دقيقه آسي120)  دقيقه و و90)  دقيقه، هـ60)  دقيقه، د45)  دقيقه، ج30)  دقيقه، ب15) الف

  
  .M6 تا M1هاي نمونهتغييرات درصد فازي  نمودار -2 شكل
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ــصوير ميكروســكوپ  -3شــكل  ــه ترتيــب ت ــف، ب و ج ب ال
 M4 و   M1  ،M2هـاي   نمونه) FE-SEM(الكتروني روبشي   

شـود تـصاوير    طور كه مـشاهده مـي       همان. دهندرا نشان مي  
FE-SEM هـاي    نمونهM1   و M2    بـا XRD هـا كـاملا     آن

ــاز مطابقـــت دارد و ــه فـ  SiC و Ti3SiC2 ،TiC داراي سـ

 كـه در    SiC و   Ti3SiC2 علاوه بر    M4هستند؛ اما در نمونه     
 نيز مـشاهده    TiCاند مقداري فاز     شناسايي شده  XRDآناليز  
شود كه احتمالاً به دليـل كـم بـودن مقـدار آن در آنـاليز                مي

XRD   هـا فـاز روشـن      در ايـن نمونـه    .  شناسايي نشده است
Ti3SiC2تري ، فاز خاكسTiC و فاز تيره SiCاست .  

  
  M4)  و جM2) ، بM1) هاي الف نمونهFE-SEMتصاوير  -3 شكل

 تـا   M1هـاي   نمودار تغييرات دانسيته نـسبي نمونـه       4شكل  
M6   از . هاي آسياب مختلفي دارنـد    دهد كه زمان   را نشان مي

ثابـت اسـت    پـرس    فشار   M6 تا   M1هاي  آنجا كه در نمونه   
توانـد بـر روي دانـسيته نـسبي         بنابراين تنها عاملي كـه مـي      

صـورت گرفتـه    شيميايي  هاي  ها تاثيرگذار باشد واكنش   نمونه

تر انجام شود و مواد     ها كامل كه هرچه واكنش   است به طوري  
اوليه به طور كامل مصرف شوند و به محصول تبديل شـوند            

اين مسئله از مقايـسه     . تري به دست خواهد آمد     نمونه فشرده 
به جز  . شود مشخص مي  2 شكل    در TiCو تغييرات    4شكل  
مانـده   بـاقي  TiCها هرچه ميـزان     ، در ساير نمونه   M1نمونه  
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افزايش يافته دانسيته نسبي كاهش يافته است بـه طوريكـه           
مانـده داراي كمتـرين      بـاقي  TiC درصد   5/39 با   M3نمونه  

 به صـورت واكـنش نكـرده و         TiCدانسيته نسبي است زيرا     
 كـه   M4نمونـه   . ي مانده است  همچون نمونه خام در آن باق     

TiC              موجود در نمونه خام آن به طور كامـل واكـنش داده و 
به محصول تبديل شده است داراي بيشترين دانسيته نـسبي          

 نيز كه مقدار دانـسيته نـسبي آن كمـي           M1در نمونه   . است
پايين است عوامل متعددي مانند ساير فازهـاي توليـد شـده            

شـود  طور كه مشاهده مي      همان .تواند تاثيرگذار بوده باشد   مي
 درصد بوده كه مربـوط      5/97بيشترين دانسيته نسبي برابر با      

 سـاعت  1اي با زمان آسياب بهينه ، يعني نمونه  M4به نمونه   
 كـه از نظـر      M4شود كـه نمونـه      بنابراين مشاهده مي  . است

 بـه عنـوان نمونـه بهينـه         Ti3SiC2فاز  درصد خلوص مكس  
نيز از نظر دانسيته نـسبي بهتـرين        شناخته شده بود در اينجا      

  .باشدشرايط را دارا مي

  
  .M6 تا M1هاي نمودار تغييرات دانسيته نسبي، سختي عملي و سختي تئوري نمونه -4 شكل

به طور كلـي سـختي يـك نمونـه بـه دو عامـل نـوع فـاز و                    
هاي موجود در نمونه وابسته است و تغييرات آن تـابع            تخلخل

 تغييـرات سـختي     4شـكل    .باشدبرآيندي از اين دو عامل مي     
 كـه بـا اسـتفاده از دسـتگاه          M6 تـا    M1هـاي   عملي نمونـه  

گيري شده را در كنار سختي تئوري آنها كـه          سنج اندازه سختي
. دهـد  ها محاسبه شده را نشان مـي      با استفاده از قانون مخلوط    

شود تغييرات سختي تئوري و عملي      طور كه مشاهده مي     همان
هـا    بقـت دارنـد؛ امـا اخـتلاف ميـان آن          كاملاً با يكـديگر مطا    

ــستگي داشــته باشــد، اول اينكــه   مــي ــه دو عامــل ب ــد ب توان
اي صـورت بـازه   هاي موجود در مراجع، براي هر فاز بـه   سختي

گــزارش شــده و در اينجــا ميــانگيني از آن بــراي محاســبات 
 GPa6 تا   3 در بازه    Ti3SiC2مثلاً سختي   . استفاده شده است  

 در نظر گرفته شـده      GPa4ن محاسبات   گزارش شده اما در اي    
دوم اينكه سختي يك نمونـه عـلاوه بـر فازهـاي            . ]15[است

هاي موجود در نمونه     موجود به دانسيته نسبي و مقدار تخلخل      
توان تغييرات سختي در مقابل   مي 4 شكل   در. نيز وابسته است  
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دانسيته بعد از نوع فازهـا، دومـين        .  كرد دانسيته را نيز مشاهده   
رگـذار  يتواند بر روي سختي يك نمونه تأث       عاملي است كه مي   

كننده مقـدار     نييباشد، درواقع برآيند دو عامل فاز و دانسيته تع        
كه گاهي اوقات اين برآينـد بـه نفـع            يطور  باشد، به سختي مي 

عامل فاز و گاهي اوقـات بـه نفـع عامـل دانـسيته اسـت امـا                  
رگذار خواهند يهرحال هر دو عامل، هرچند به مقدار ناچيز تأث         هب

 دانـسيته افـزايش يافتـه امـا         M2 بـه    M1مثلاً از نمونه    . بود
دهـد كـه در اينجـا       سختي كاهش يافته است، اين نشان مـي       

كـه بـا توجـه بـه شـكل            يطور  برآيند به نفع عامل فاز بوده به      
 اسـت   يا  گونـه  سختي تئوري كاهش يافته، يعني نوع فازها به       

صورت ذاتـي بايـد كـاهش پيـدا كنـد و عامـل                كه سختي به  
جـه سـختي    يدانسيته نيز نتوانسته بر مقدار آن غلبه كنـد درنت         

 دانـسيته   M3 بـه    M2كمي كاهش يافته است و يا از نمونـه          
كاهش يافته اما سختي افزايش يافته است، با در نظر گـرفتن            

ه افـزايش   شود ك ـ  مشخص مي  4شكل   نمودارهاي موجود در  
سختي در نمودار تئوري بيشتر از آن چيزي است كه در نمودار            
عملي اتفاق افتاده كه ناشي از عامل مخـالف دانـسيته اسـت،             
. يعني با كاهش دانسيته ميزان افزايش سختي كمتر شده است

 دانسيته افزايش يافته و سختي  M4 به   M3همچنين از نمونه    
است، اين در حالي است كه نيز به مقدار ناچيزي افزايش يافته     

دهد كه مقـدار سـختي بايـد كـاهش          سختي تئوري نشان مي   
افته اما عامل دانسيته ايـن تغييـرات را بـه نفـع افـزايش               يمي

 به دليل كـاهش     M5 به   M4از نمونه   . سختي رغم زده است   
دانسيته، ميزان افزايش سختي عملي نسبت به سختي تئوري         

 به دليل همـسو بـودن       M6 به   M5از نمونه   . كمتر بوده است  
دانسيته و سختي تئوري، سـختي عملـي بـا شـيب بيـشتري              

  .نسبت به سختي تئوري كاهش پيدا كرده است

  
  .M6 تا M1هاي  نمودار تغييرات دانسيته نسبي، مدول يانگ عملي و مدول يانگ تئوري نمونه -5 شكل

تغييرات مدول يانگ تئوري، عملي و دانسيته نسبي         5شكل  
 يهاي آسياب مختلف ـ   كه داراي زمان   M6تا   M1هاي  نمونه

مدول يانگ به سـرعت     . دهدهستند را در كنار هم نشان مي      
صوت نمونه وابسته بوده و سرعت صوت نيـز بـه دو عامـل              
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هـاي موجـود در نمونـه وابـسته اسـت و            نوع فاز و تخلخـل    
نـوع فـاز    . باشدتغييرات آن تابع برآيندي از اين دو عامل مي        

ه و سرعت صوت در هر فازي يك مقدار         يك عامل ذاتي بود   
هـاي موجـود در نمونـه نيـز باعـث           مشخص دارد و تخلخل   

تغييـرات مـدول     5شكل  در  . شوندكاهش سرعت صوت مي   
ها محاسبه شـده    يانگ تئوري كه با استفاده از قانون مخلوط       

ــگ ( ــدول يان ــب TiSi2 و Ti3SiC2 ،SiC ،TiCم ــه ترتي  ب
-15[ل جاگذاري شد   در فرمو  6/255 و   43/439،  450،  322
در كنار تغييرات مدول يانگ عملـي كـه بـا اسـتفاده از       ) ]17

گيري شده ارائـه شـده       اندازه دستگاه ضخامت سنج فراصوت   
، M3جـز نمونـه       شـود بـه   طور كه مـشاهده مـي       همان. است

يكديگر ها با   تغييرات مدول يانگ تئوري و عملي ساير نمونه       
متناسب است، يعنـي در هـر دو نمـودار كـاهش و افـزايش               

 كـاهش   M3علـت تنـاقض در نمونـه        . راستا است   مدول هم 
زياد دانسيته نسبي يا افزايش تخلخل موجود در ايـن نمونـه            

  .باشدمي

  فشار پرس - 2- 3
خوراني از دو جنبه حـائز اهميـت        فشار پرس در فرآيند مذاب    

. هـا  بسته شدن تخلخل   اول استحكام خام نمونه و دوم     . است
هـا بـاز بـوده امـا از         اگر فشار پرس خيلي كم باشد، تخلخـل       

ابـد كـه بـر روي       يطرفي استحكام خام نمونـه كـاهش مـي        
از طرفي اگر   . ر منفي خواهد گذاشت   يكيفيت نمونه نهايي تأث   

فشار پرس خيلي زياد شود، استحكام خـام افـزايش يافتـه و             
هـا  شود امـا تخلخـل    مينمونه با دقت ابعادي بيشتري توليد       

طور كامل انجام نخواهـد       خوراني به بسته شده و فرآيند مذاب    
جه بايد به يك مقدار بهينه از فشار دست پيدا كرد           يدرنت. شد

تا هر دو عامل اسـتحكام خـام و تخلخـل در كنـار يكـديگر                

  .وجود داشته باشند
ــهXRDالگــوي  6شــكل  ــا P1هــاي  نمون ــشان P4 ت  را ن

هـاي  نمونهنمودار تغييرات درصد فازي     يز   ن 7 شكل   .دهد مي
P1   تا P4   دهد كه از آزمـون ريتويلـد بـه دسـت            را نشان مي

شود بـا افـزايش فـشار       طور كه مشاهده مي     همان. آمده است 
هاي ناخالصي   كاهش يافته و پيك    Ti3SiC2پرس، مقدار فاز    

بـا توجـه    .  در نمونه ظاهر شده است     Si5C3 و   TiCهمچون  
شـود كـه فـشار بهينـه        مشاهده مي  7كل   ش و 6شكل  به دو   

بوده كه داراي بيشترين مقـدار      ) P1نمونه   (MPa40برابر با   
% 7 معـادل بـا      SiCو مقدار كمـي     % 93 يعني   Ti3SiC2فاز  
الـف و ب    -6شـكل   بـا توجـه بـه       ). الـف -6شكل  (باشد   مي

 مگاپاسكال، تنهـا    80 و   40شود كه در فشارهاي     مشاهده مي 
 اسـت و هـيچ فـاز        SiC و   Ti3SiC2شـده     ييفازهاي شناسا 

TiC     دهـد كـه    اين نـشان مـي    .  در ساختار باقي نمانده است
ت خود را انجـام     ي مأمور يخوب  ها به هاي موئين و تخلخل   لوله
هـاي نمونـه رسـيده و        به تمام قسمت   Siكه    يطور  اند به داده

وجود با افـزايش فـشار از         نيباا.  مصرف شده است   TiCتمام  
 كمـي   P2 در نمونـه     Ti3SiC2از  ، مقـدار ف ـ   MPa80 به   40

ج و د نيـز مـشاهده       -6شكل  با توجه به    . كاهش يافته است  
 MPa120 بـا افـزايش فـشار بـه          P3شود كه در نمونـه      مي
 در نمونه ظاهر شـده و بـا افـزايش           Si5C3 و   TiCهاي  پيك

 و  TiC مقدار فازهاي    P4 در نمونه    MPa160بيشتر فشار به    
SiC   دهنده آن است كه    ق نشان اين اتفا .  افزايش يافته است

 كاهش يافته   Si و مذاب    TiCسازه  ميزان واكنش ميان پيش   
ها و دشوار شدن كـار مـذاب        كه ناشي از بسته شدن تخلخل     

Si      براي رسيدن به ذرات TiC از طرفي، مذاب    .  استSi  كه 
و ( واكنش دهد وارد واكنش با كـربن قالـب           TiCنتوانسته با   
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) ]10[كه اتفاق بيفتـد       يرت درصو 2 يا كربن حاصل از واكنش    
ه جه بـا توج ـ   يدرنت.  را به وجود آورده است     Si5C3شده و فاز    

.  اسـت MPa40به مـستندات، فـشار بهينـه در ايـن بخـش        
 نيز مورد بررسي قـرار گرفتنـد        MPa40تر از   فشارهاي پايين 

اما به دليل آنكه از استحكام خام مناسبي برخوردار نبودند در           
در نتيجه بيـشترين مقـدار      . خوراني متلاشي شدند  حين مذاب 
Ti3SiC2  مربوط به نمونهP1 است% 93 با.  

) FE-SEM(وير ميكروسكوپ الكتروني روبشي     تص 8شكل  
تـصوير ميكروسـكوپ الكترونـي      . دهد را نشان مي   P1 نمونه

 M4 كه در واقع همان نمونه       P2 نمونه) FE-SEM(روبشي  
از مقايـسه تـصوير     .  ارائه شده اسـت    ج-3 شكل   است نيز در  

 مـشخص  P1 نمونـه  XRDميكروسكوپ الكتروني و آنـاليز   
 TiC مقدار كمـي     P2يز مانند نمونه    است كه در اين نمونه ن     

  . شناسايي نشده استXRDوجود دارد كه توسط آناليز 
  

  
  

 كه با 3TiC/0.3Siهاي  نمونهXالگوي پراش اشعه  -6 شكل
)  و دMPa120) ، جMPa80) ، بMPa40) فشارهاي الف

MPa160اند پرس شده.  

  .P4 تا P1هاي نمونهنمودار تغييرات درصد فازي  -7 شكل

  
  .P1 نمونه FE-SEMتصوير  -8 شكل
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نمودار تغييرات سختي تئوري، عملـي و دانـسيته نـسبي            9شكل  
 با فشارهاي پرس مختلـف را در كنـار هـم            P4 تا   P1هاي  نمونه

هر چه نمونه خام با فشار پرس بيشتري توليد شده          . دهدنشان مي 
تر و با دانسيته نسبي بيشتري بـه        اي متراكم باشد در نهايت نمونه   

قابـل مـشاهده     9شـكل   ايـن مـسئله در      دست خواهد آمـد كـه       
تغييرات سختي نيز همانطور كه قبلا بحـث شـد بـه دو             . باشد مي

در اين شكل، به جز     . عامل دانسيته و سختي تئوري وابسته است      
ها با يكديگر    تغييرات سختي تئوري و عملي ساير نمونه       P3نمونه  

شود كـه كـاهش   مطابقت دارد و از مقايسه نمودارها مشخص مي    
  . به علت كاهش دانسيته نسبي آن استP3تي نمونه سخ

تغييـرات دانـسيته نـسبي، مـدول يانـگ عملـي و              10شكل  
دهد  را در كنار يكديگر نشان مي      P4 تا   P1هاي  تئوري نمونه 

طور كه مشاهده     همان. اندكه با فشارهاي مختلفي پرس شده     
 تغييـرات مـدول يانـگ تئـوري و          P1جز نمونـه      شود، به مي

ــا يكــديگر داردير نمونــهعملــي ســا . هــا مطابقــت خــوبي ب
طور كه قبلاً نيز اشاره شد تغييرات مـدول يانـگ يـك               همان

. باشدر برآيند دو عامل نوع فاز و تخلخل مي        ينمونه تحت تأث  
شود دانسيته نسبي نمونه    طور كه در شكل مشاهده مي       همان

P1    جه منجر به افزايش تخلخل و كاهش       ي پايين بوده و درنت
  . يانگ نمونه شده استمدول

  
  .P4 تا P1هاي نمودار تغييرات دانسيته نسبي، سختي عملي و سختي تئوري نمونه -9 شكل

  
  .P4 تا P1هاي نمودار تغييرات دانسيته نسبي، مدول يانگ عملي و مدول يانگ تئوري نمونه -10 شكل
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  گيري نتيجه -4
از نتايج به دست آمده از اين پژوهش مـشخص شـد كـه در               

 روش پرس سرد، دو پارامتر زمـان آسـياب و           تهيه پريفورم با  
 60مشخص شـد كـه      . فشار پرس به شدت تاثيرگذار هستند     

دقيقه بهترين زمان آسياب است بـه طوريكـه هـم اخـتلاط             
 Siپودرها با يكديگر بـه خـوبي انجـام شـده و هـم مـذاب                 

توانسته است كه به داخل پريفورم نفوذ كند و درصد مكـس            
 بهترين فـشار پـرس نيـز برابـر بـا            .قابل قبولي را ايجاد كند    

MPa40               بود بـه طوريكـه هـم پريفـورم از اسـتحكام خـام 
 توانـسته بـه داخـل       Siمناسبي برخوردار بـود و هـم مـذاب          

  .پريفورم نفوذ كند
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    :كليد واژه
، سنتز، β-TCP/ HA يتنانوكامپوز

 يسنج يف ط يميايي،روش رسوب ش  
  يه فوريلفروسرخ تبد

  

سوب شـيميايي در  از روش ر) β-TCP/ HA(هيدروكسي آپاتيت / كلسيم فسفات پودر نانو كامپوزيت بتا تري
ر عوامـل فعـال سـطحي       ي ساعت سنتز و شناسايي شد و سپس تـأث         2گراد به مدت       درجه سانتي  1100دماي  

) XRD( حاصل با پراش پرتو ايكس       يساختار بلوري و فازها   . مختلف بر پودر حاصل مورد بررسي قرارگرفت      
شناسـي ذرات     ي اندازه و ريخت   بررس. مورد مطالعه قرار گرفت   ) FTIR(و طيف سنجي فروسرخ تبديل فوريه       

) TEM(و عبـوري    ) (SEMدست آمده توسط ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي            و اگلومراسيون پودرهاي به   
 مولار نمـك    3/0، غلظت   =Ca/P  ،10pH=58/1دست آمده در نسبت مولي        مطابق با نتايج به   . انجام گرفت 

 60هيدروكسي آپاتيت با نـسبت      / م فسفات كلسي   مولار نمك فسفات، نانوكامپوزيت بتا تري      191/0كلسيم و   
 Aliquat در مقايسه با Span 20هم چنين پراكنده ساز . دست آمد  با توزيع اندازه ذرات يكنواخت به40به 

 پراكندگي بهتر ذرات را نشان داد و از آگلـومره شـدن و چـسبيدن ذرات نـانو كامپوزيـت بـه يكـديگر                         336
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  مقدمه -1
 ميلادي براي كاربردهاي ارتوپدي     1960ها در سال       سراميك

ختي بــالا و زيــست اســتحكام فــشاري، ســ. معرفــي شــدند
هـاي    سازگاري بالايي كـه بـا بافـت زنـده دارنـد از ويژگـي              

هـاي نظيـر      بيوسـراميك ]. 1-3[هاي سراميكي است    كاشتني
 اهميـت   هـا   هاي كلسيم و بيوشيـشه      آلومينا، زيركون، فسفات  

هـاي    قات و پيشرفت  يتحق. زيادي در شرايط بيولوژيكي دارند    
اياني به سلامتي    كمك ش  ها  انجام شده در زمينه بيوسراميك    

توان   از اين مواد زيستي مي    . اند  ها كرده   و بهبود زندگي انسان   
هـاي اسـتخواني      در بدن انسان براي جايگزين كردن بخـش       

با پيشرفت نانوفناوري، ثابـت   ].4-5[ده استفاده كرديد ب يآس
شده است كـه آپاتيـت اسـتخواني حـاوي بلورهـاي كلـسيم              

تحقيقـات بـسيار    ]. 6[دهـستن هـاي نـانويي       فسفات در اندازه  
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هـاي تـشكيل دهنـده        طور معمول سلول    اند كه به    نشان داده 
استخوان با سطوح در مقياس نانويي مواد زيـستي در كـنش            
هستند و ايـن ويژگـي نـانويي در مـواد كاشـته شـده بـراي                 

 دليـل  به   .]7-8[ها بسيار مهم است    جلوگيري از پس زدن آن    
، مينـاي   ند استخوان هاي سختي مان    ساختار شبه آپاتيت بافت   

 ي هـاي كلـسيم در پزشـكي اسـتفاده          از فـسفات  ،  ...دندان و 
هـاي هيدروكـسي     عـلاوه بـر ايـن بلـور       . شود  اي مي   گسترده

  داراي نـــسبتOH(6)4PO(10Ca(2آپاتيـــت بـــا فرمـــول 
67/1=Ca/Pــي ــتخوان طبيعــي را  69%تواننــد   م  وزن اس

ن تـري   به عنوان اصلي   ها   هيدروكسي آپاتيت  .]9[تشكيل دهند 
وان خواصـي چـون زيـست       فاز مينرالي تشكيل دهنده استخ    

 پايـداري   ، و ضـريب اصـطكاك كـم       چگـالي  سازگاري بالا، 
كاربردهاي فراواني در   ،  شيميايي و مقاومت در برابر خوردگي     

   .]10[ويژه در ترميم بافت سخت پيدا كرده است هبدن ب
نزديكي شـيميايي و سـاختاري هيدروكـسي آپاتيـت بـه فـاز              

بافت سخت از آپاتيت بيوسراميكي ساخته است كه در         مينرالي  
كنار زيست سازگاري بـالا قابليـت هـدايت سـلولي و اتـصال              

قرارگيري اين بيوسراميك   ]. 11[زيادي به بافت را نيز داراست     
زيست فعال در محيط بدن و در تماس با بافت سـخت سـبب              

اي از هيدروكسي آپاتيت در حـد فاصـل بافـت و              تشكيل لايه 
شكل گيري اين لايه پيوندي زيست فعال . ي خواهد شدكاشتن

مجموعه اين  ]. 12[را ما بين بافت و كاشتني نتيجه خواهد داد        
هــا در ســاخت  عوامــل ســبب شــده تــا ايــن كلــسيم فــسفات

از نظـر   . تـري را داشـته باشـد         بدن كاربرد بـيش    يها  كاشتني
 ها در دماي بالا پايدارند اين       كلسيم فسفات   ترموديناميكي تري 

تركيب كلسيم فسفاتي بر خلاف آپاتيت قابليت بازجذب دوباره         
كلسيم فسفات نوع آلفا در زمينه پزشكي جايگاه          تري]. 13[دارد

ــباهت  ــيكن ش ــدارد، ل ــداني ن ــوژيكي   چن ــي بيول ــا و نزديك ه
 به بافت سخت در كنار فعاليت بـالا         βكلسيم فسفات نوع      تري

از اين كلـسيم     ،و پاسخ بسيار عالي آن به محيط فيزيولوژيكي       
فسفات بيوسراميكي تاثير گذار در زمينه كاربردهـاي پزشـكي          

  .  ]15،14[وجود آورده است همچون ارتوپدي به
TCP-β  با فرمول شـيميايي Ca3 (PO4)2  5/1 داراي نـسبت 

Ca/P=   ــوع ــال اســت كــه از ن ــوري هگزاگون ــا ســاختار بل  ب
بيـشتر كلـسيم   .  ]15[پـذير اسـت    تخريـب يهـا  بيوسـراميك 

ــادير كــافي از آب مــي  فــسفات ــه  هــا در حــضور مق تواننــد ب
 به طور كلي درجه حـرارت و        .هيدروكسي آپاتيت تبديل شوند   

فشار جزيي آب موجود در اتمـسفر، دو فـاكتور تـاثير گـذار در               
تبديل فازهاي كلسيم فسفاتي به هيدروكسي آپاتيت محسوب        

استحاله فازي نمك كلسيم فـسفاتي بـا نـسبت          ]. 16[شود  مي
5/1 Ca/P=    گـراد سـبب       درجه سـانتي   800 در دماي بالاتر از

 خواهــد شــد، در حاليكــه TCP-βتغييــر ســاختار آپاتيــت بــه 
 حتـي بـا     =Ca/P 67/1تركيبات كلسيم فـسفاتي بـا نـسبت         
  .كنند  خود را حفظ مييقرارگيري در اين دما نيز ساختار آپاتيت

ها به اسـتخوان      تركيب شيميايي بسيار نزديك كلسيم فسفات     
ايي در ي چون سبكي و پايداري شيميها  در كنار ويژگيطبيعي
 فيزيولوژيك و عدم توليد پادتن سبب شده تا ايـن           يها  محيط

ها در مهندسي پزشـكي بـويژه در تـرميم            دسته از بيوسراميك  
بافت سخت كاربرد موفقيت آميزي داشته باشند از جمله ايـن           

ت، كلـسيم فـسفا     كلسيم فسفات، دي    توان به تري    تركيبات مي 
]. 17[هيدرات و اكتاكلسيم فسفات اشاره داشت       كلسيم دي   دي

زيست فعالي مواد كلسيم فـسفات و بـسياري از فاكتورهـا در             
هـا، انـدازه بلورهـا،         ناخالـصي  ،هـا   طي روند سنتز شامل معرف    

 در  HAدر صـورتي    ]. 18[ و دما بستگي دارد    pHدرجه تراكم،   
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ليـت حـل    قابTCPكنـد كـه    محيط مايع بدن پايدار عمل مي  
ــين اصــلي. شــدن داشــته باشــد ــرين نقطــه ضــعف  همچن ت

 ديگر ضعف ذاتـي در      يها  هيدروكسي آپاتيت وكلسيم فسفات   
استحكام پيوندي  ]. 19[آيد  حساب مي   ها به   خواص مكانيكي آن  

پايين، تافنس ضعيف و در نهايت تردي بالا و حساسيت زيـاد            
هيدروكسي آپاتيـت بـه رشـد تـرك زمينـه سـاز ناپايـداري و                

ابساماني اين بيوسـراميك در طـول قرارگيـري آن در سـيال             ن
 فيزيولوژيك تنها   يها  بدن خواهد شد و كاربرد آن را در محيط        

 مورد استفاده در بدن ماننـد       يها  به تشكيل فاز دوم كامپوزيت    
 گرانـولي محـدود     يهـا    فلزي و پركننـده    يها  پوشش كاشتني 

ر بــدن آزمايــشات انحــلال در آزمايــشگاه و د]. 20[ســازد مــي
 در بـدن    HAموجود زنده نشان دادنـد كـه سـرعت انحـلال            

قـدر پـايين اسـت كـه بـه            انسان بعـد از ايمپلنـت كـردن، آن        
از ]. 21[شـود   گيري حداكثر بافت استخوان منتهـي نمـي         شكل

ــه    ــامي ك ــر، هنگ ــرف ديگ ــات  β-TCPط ــرض مايع  در مع
PO4هـاي     گيـرد، بـه سـرعت يـون         فيزيولوژيكي قرار مي  

 و  -3
Ca2+  اين انحلال سريع، به شدت سـطح مـورد     . شوند  ي آزاد م

نياز براي رشـد سـلولي اسـتخوان را كـاهش داده و بنـابراين               
  ]. 22[شود كاربرد آن در موارد پزشكي محدود مي

 β-TCP  وHAبنــابراين كلــسيم فــسفات دو فــازي شــامل 
 توانند جهت كنترل قابليت زيست جـذبي مـورد اسـتفاده           مي

 تركيبات كلـسيم    . آورند دست  بهرا  اي   نتايج بهينه  قرارگيرند و 
داراي  β-TCP  وHAشــامل ) BCP(فــسفات دو فــازي  

اخيـراً تحقيقـاتي انجـام      . اسـت كاربرد زيادي در بدن انسان      
 مختلـف سـنتز از جملـه        يهـا   شده است تا با اسـتفاده از راه       

هـاي    هاي كلسيم مختلـف در واكـنش        مخلوط كردن فسفات  
 ـ    حالت جامـدي، رسـوب، روش      وط مـايعي، رفتـار     هـاي مخل

ويو و فرآينـد    و، مـايكر  )گرماكافـت (استخوان طبيعي، پيروليز    
 β-TCP و   HAاحتراق، كلسيم فسفاتي دوفازي متـشكل از        

سازگاري  β-TCP  نانوساختارهاي .]22-24[را بهبود بخشند  
 نـسبت بـه   يتـر  زيستي بهتـر و خـواص مكـانيكي مطلـوب       

. دهـد    مي هاي ميكرومتري در محيط بدن از خود نشان         نمونه
   اين كارايي مطلوب زماني بهينـه اسـت كـه ذرات نـانومتري            

β-TCP          از اندازه و شكل يكنواخت و كمتـرين ميـزان تـوده 
 بنــابراين .]25[برخــوردار باشــند) بــه هــم چــسبيدن(شــدن 

صورت نانو تهيه گرديده تا        به β-TCPضروري است تا ذرات     
  .ئه دهدالعاده را به قطعه جايگزيني در بدن ارا خواص فوق

در اين تحقيق ذرات كلسيم فسفاتي دوفازي با استفاده از مواد           
و ) كلريـد كلـسيم   (م  يآمونيوم فسفات و نيتريـد كلـس        اوليه دي 

 تهيه شدند كه مزايـاي فراوانـي از جملـه           يگذار  روش رسوب 
قابليت انتخاب محدوده وسيع مواد اوليه مورد استفاده، سادگي         

ندازه و شكل واگلومراسـيون     و مقرون به صرفه بودن، كنترل ا      
با توجه به اين كـه ذرات نـانو بـسيار           . آورند  ذرات را فراهم مي   

ريز هستند و مشكل آگلومره شدن و چـسبيدن ذرات بـه هـم              
هـاي    براي پراكندگي بهتر ذرات از پراكنده كننـده        وجود دارد، 

مختلف استفاده شد تا بهترين نوع آن از نظر پراكنـدگي ذرات            
  .رات كلسيم فسفاتي دوفازي به دست آيدو شكل مناسب ذ

 هاي تجربي فعاليت -2

در   مــورد اســتفادهي مــواد اوليــه - 2-1
  پژوهش

كلـسيم فـسفات و      ترياين پروژه پودر نانوكامپوزيـت بتـا      در  
. گذاري سنتز شـده اسـت       هيدروكسي آپاتيت به روش رسوب    

  .مشخص شده است) 1 جدول(مواد اوليه براي اين سنتز در 
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   نياز براي سنتز نانوكامپوزيت بتا تري كلسيم فسفات و هيدروكسي آپاتيتمواد اوليه مورد -1 جدول
 كد فرمول شيميايي ماده

 Ca (NO3)2.4H2O Merck prolabo 0308821 142 كلسيم نيترات تترا هيدرات

 HPO4 Merck prolabo A0143307 037.(NH4) دي آمونيوم هيدروژن فسفات

Aliquat336 C25H54CIN Sigma – Aldrich 2923.90.0090 

SPAN20 C18H34O6 Sigma – Aldrich 1338.39.2 

 NH4 Merck ZU 282722 850 آمونياك

 CO Merck 00100 199(CH3) استون

  

كلـسيم   سنتز نانوكامپوزيت بتا تري    -2-2
  فسفات و هيدروكسي آپاتيت

كلسيم فسفات و هيدروكسي آپاتيـت بـه      نانوكامپوزيت بتا تري  
هاي مختلف سنتز  نواع پراكنده كنندهروش رسوب شيميايي با ا

كلـسيم    بدين منظور براي سـنتز نانوكامپوزيـت بتـا تـري          . شد
هاي آبي نمك كلسيم با       فسفات و هيدروكسي آپاتيت، محلول    

 مـولار بـه     191/0  مولار و نمك فسفات با غلظت      3/0غلظت  
سـپس دي آمونيـوم هيـدروژن       . شـدند   صورت جداگانه تهيـه     

 سـاعت بـه محلـول       1طره به مدت    فسفات به صورت قطره ق    
محلـول حاصـل بـه      . كلسيم نيترات تتراهيدرات اضافه گرديد    

 ساعت بر روي هم زن مغناطيسي مخلوط گرديد تـا           24مدت  
.  سـاعت پيرسـازي شـد      24كاملاً يكنواخت گردد و به مـدت        

ــوط شــدند و    ــا هــم مخل ــول آبــي حاصــل ب ســپس دو محل
 به هـم    rpm 1000له مگنت با دور     يوس  هاي حاصل به    محلول

زن   در حين به هم زدن محلول واكـنش بـا هـم           ]. 5[زده شدند 
مغناطيسي، محلول آمونياك به صورت قطره قطره به سيستم         

براي جلـوگيري از    . شود   تنظيم   10 بر روي    pHافزوده شده تا    
ورود ذرات گرد و غبـار بـه داخـل محلـول واكـنش، روي آن                

  .ده استتوسط يك لايه فويل آلومينيومي پوشانده ش

در ادامه براي جدايش از محلـول واكـنش، از كاغـذ صـافي              
كلـسيم   تـري رسوب پودر بتـا     . شد  عبور و با آب مقطر شسته       

فسفات و هيدروكسي آپاتيت به دست آمده در اين مرحله به           
كـن، خـشك       در خـشك   ºC 110 ساعت در دماي     24مدت  

شــده و در نهايــت بــه منظــور ريزدانگــي بيــشتر در هــاون  
 بـه منظـور     ºC1100نهايت در دمـاي      ي آسياب ودر  سراميك

 ساعت  2دستيابي به تركيب فازي و ساختار مناسب به مدت          
  ].5[شدكلسينه 

كلـسيم   تريسنتز نانوكامپوزيت بتا     - 2-3
فــسفات و هيدروكــسي آپاتيــت در 

   هاي مختلف ساز حضور پراكنده
ــا   ــانو كامپوزيــت بت ــراي ســنتز ن ــريب ــسيم فــسفات و  ت كل

در حضور پراكنده ساز، محلول آبي نمك       هيدروكسي آپاتيت   
 191/0 مولار و نمك فسفات با غلظت        3/0كلسيم با غلظت    

 Span 20 و Aliquat 336  سپس محلـول . شد مولار تهيه 
ــه از ]. 26،18،14[تهيــه شــدند شــرايط ســنتز در ايــن مرحل

باشد با اين تفـاوت كـه         آزمايش دقيقاً مشابه مرحله قبلي مي     
زدن محلـول آبـي نمـك         ن بـا بـه هـم      زما  در اين مرحله هم   

 اضافه Aliquat 336كلسيم و فسفات، محلول پراكنده ساز 
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سـپس رسـوب بـر      .  ساعت به هم زده شد     24شد و به مدت     
له آب مقطـر شـسته شـد و         يوس  جاي مانده بر روي صافي به     
 در خشك كن در دماي      ºC110بعد از خشك شدن در دماي       

ºC1100    با كد  ساعت زينتر شده كه      2 به مدتB1  نمـايش 
 اضـافه  Span 20 پراكنده ساز B2به نمونه . داده شده است

  .شده و مراحل قبل انجام شده است

  
  به روش رسوب شيميايي) B1-B2 يها نمونه(كلسيم فسفات  ترينمودار كلي روش ساخت نانو ذرات بتا  -1 شكل

  B1-B2هاي  ورد استفاده براي نمونههاي م پراكنده ساز B1-B2هاي  هاي مورد استفاده براي نمونه پراكنده ساز -2 جدول
 نمونه پراكنده ساز

Aliquat 336 B1 

Span 20 B2 
  

هـا    شناسايي فازها، ميزان بلورينگي و در نهايت اندازه بلورك        
بـه كمـك دسـتگاه پـراش پرتـو          ) X) XRDبه روش پرتو    

 با اسـتفاده  Philips ساخت شركت PW 1800ايكس مدل 

 ميلــي آمپــر در  30ت و  كيلــو وا40 در Cu-Kαاز پرتــو 
آناليزهـاي  .  درجه بررسي شـده اسـت      0-60ي زوايا     محدوده

  در محــدوده مــوج  ) FTIR(انتقــال فوريــه فــرو ســرخ    
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cm-1)4000-400) (  و  تكميـل بـه منظـور     ) در حالت عبوري 
 بـا اسـتفاده از      XRDتأييد نتـايج بـه دسـت آمـده از آنـاليز             

  . انجام شده استThermo Nicolet Nexusدستگاه 
 اگلومراسـيون  ذرات و    شناسـي   ريخـت براي بررسي انـدازه و      

پودرهاي به دست آمده در اين بخـش از كـار، از مـشاهدات              
ــكوپ ــوري  ميكروس ــي عب ــدل ) TEM(الكترون  EM208م
به منظـور   .  آلمان استفاده شده است    Philipsساخت شركت   
 و تركيـب شـيميايي عناصـر        شناسـي   ريخـت مشخصه يابي   

ها با استفاده    نمونه ييت رسانا يتدا قابل  سنتز شده اب   يها  نمونه
ــد  ــراهم گردي ــلا ف ــپس از م. از پوشــش ط ــكوپ يس كروس

ــ ــشيالكترون ــل مي گــسي روب ــدل ) FE-FESEM (يداني م
GM200 PEG    ساخت شركت Philips   ي بررس براي آلمان 
  . استفاده شديها  سطح نمونهشناسي ريخت

  نتايج و بحث  -3
بررسي فازهـاي تـشكيل شـده در         -1- 3

استفاده از الگـوي پـراش      ها با     نمونه
  )XRD( اشعه ايكس

بـراي مطالعـه     )XRD(  الگوي پـراش اشـعه ايكـس       2شكل  
 سـنتز شـده بعـد از        Aفازهاي تـشكيل دهنـده نانوپودرهـاي        

 2گـراد بـه مـدت          درجـه سـانتي    1100كلسيناسيون در دماي    

هـاي موجـود در ايـن         با مقايسه پيك  . دهد ساعت را نشان مي   
  هـــاي اســـتاندارد  ر كـــارتالگـــو بـــا اطلاعـــات موجـــود د

)JCPDS09-432 (  و)JCPDS09-169 (     مشخص شـد كـه
-β-TCP) JCPDS09 فاز  A  بر اساس شرايط سنتز در نمونه     

  .تشكيل شده است) JCPDS09-432 (HAو ) 169
ــاليز  ــوطXRDآن ــت  مرب ــه نانوكامپوزي ــاي  ب  HA β-TCP/ه
 درجــه 1100 شــيميايي در دمــاي  شــده بــه روش رســوب تهيــه
 20ي ساعت بعد از افزودن پراكنـده سـازها        1د به مدت    گرا  سانتي

SPAN و Aliquatــكل ــت  ) 3(  در ش ــده اس ــشان داده ش . ن
–βشود پيك مربوط به       گونه كه در اين تصوير مشاهده مي        همان

TCP            فاز اصلي در نمودارهاي رسم شده توسـط آنـاليز XRD  را 
مقايسه بين اين دو نمونـه اخـتلاف        . به خود اختصاص داده است    

دهد، اين موضـوع بيـانگر        ها نشان نمي    اي را بين آن   ملاحظه  ابلق
. باشـد   عدم تأثيرگذاري پراكنده ساز بر ساختار محصول نهايي مي        

طور كه در تصوير مشخص است شدت پيـك در نمونـه      اما همان 
B1   نسبت به نمونه   B2 تـر و بلنـدتر        كـشيده  يتوجه  طور قابل    به
ا بـا اسـتفاده از روش شـرر در          ه ـ  اندازه بلوري نانوكامپوزيت  . است

لازم به توضيح است كـه بـا افـزايش          . ارائه شده است  ) 3(جدول  
SPAN          اندازه دانه كاهش يافت، اما با افـزودن ،Aliquat   انـدازه 

كه با نتـايج    . بلوري به دليل توده بودن نانو ذرات بالاتر بوده است         
  . نيز مطابقت داردTEMحاصل از 

  
  A  نمونه از Xالگوي پراش پرتو  -2 شكل



  علم و مهندسي سراميك

 

  35  1397    پاييز3ي  شماره   7ي  دوره
 

 

  
 B1 –B2هاي سنتز شده  از نمونهXالگوي پراش پرتو  -3 شكل

  ها مقايسه اندازه بلورك در نمونه -3 جدول
 )nm(اندازه بلورك  كد نمونه

B1 168 

B2 56 
  

بررسي پيوندهاي تشكيل شـده در       - 2- 3
ها بوسيله طيف سنجي      ساختار نمونه 

  (FTIR) تبديل فوريه مادون قرمز
سـاختار نـانوپودر، طيـف      به منظور تأييد تشكيل پيونـدها در        

 4شكل  . ها انجام شد    سنجي تبديل فوريه مادون قرمز نمونه     
 بعـد از كلـسيناسيون در       A مربوط به پودرهاي     FTIRطيف  
نتايج آنـاليز   . دهد   ساعت را نشان مي    2 به مدت    1100دماي  

 cm-1 1000-800دهد باندهاي جذبي در محدوده        نشان مي 
)HPO4

2-( ،cm-1 730-700)  ــسفات ــد فــ P2O7بانــ
  و ) -2

cm-1 600-480)    باند فسفاتPO4
هـاي    نمايـانگر گـروه   ) -3

ــده    ــشان دهن ــسفات و ن ــواحβ-TCPف ــي ي و در ن    تقريب

cm-1 570   و cm-1 600          مربوط بـه حركـات خمـشي گـروه 
-30[باشـند   فسفات در شبكه بلوري هيدروكسي آپاتيت مـي       

    وcm-1 630هــاي  هــاي موجــود در طــول مــوج  پيــك.]27
cm-1 3576    هـاي هيدروكـسيل       معرف حركات كششي يون

 ــ ــوري هيدروك . باشــد سي آپاتيــت مــيموجــود در شــبكه بل
 cm-1 1088 و   cm-1 962  ،cm-1 1043هاي موجود در      پيك

نشان دهنده حركات كششي گروه فسفات در شـبكه بلـوري           
  . ]31،29[هيدروكسي آپاتيت است

ــي     ــواحي تقريب ــده در ن ــاهر ش ــدهاي ظ    و cm-1 1650بان
cm-1 3420         مربوط به حركات ارتعاشي گـروه هيدروكـسيل 

اغلب به دليل سطح ويژه بالايي كه       . باشد  آب جذب شده مي   
ذب  دارد، مقــداري آب در ســطح آنهــا جــيپودرهــاي آپــاتيت
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ــي ــود م ــه   . ش ــا قل ــده ب ــذب ش ــن آب ج    و cm-1 1650اي
cm-1 3420   هـاي مـشاهده      پيـك ]. 32[ مشخص شده است

مربــوط بــه   cm-1 2076 و cm-1 1989شــده در نــواحي  
HPO4هاي    گروه

 cm-1 3420 و   cm-1 1650هـاي    و پيك  -2
مربوط به حركات ارتعاش گروه هيدروكسيل آب جذب شـده          

  ]. 33[هستند
 و SPAN بـا پراكنـده سـاز    β–TCP/ HAنانوكامپوزيت  از

Aliquatتحليل  FTIR طـور    بـه  ).5شـكل  (گرفت  صورت
تنهـا تغييـر    .  نمودار دچار تغييرات خاصـي نـشده اسـت         يكل

باشـد كـه       مـي  cm-1 1650توجه در طول موج محدوده        قابل
رسد   به نظر مي  . يافته است   شدت طيف در اين منطقه افزايش     

هـاي كربنـاتي بـا        ي گـروه  پوشـان   اين موضوع به دليـل هـم      
  مـوج  طـول  در متيـل  گـروه  نامتقـارن  خمـشي  ارتعاشـات 

cm-11469 در هـايي  قلـه  همچنـين  قرمز مادون طيف. باشد 

 مـد  كننـده  بيـان  كـه  دهد مي نشان  راcm-1 1200 محدوده

 موجـود  (S=O)سولفونيك  اسيد هاي گروه كششي ارتعاشي
  ].34، 35[پراكنده ساز است در

  
  A   از نمونهFTIRطيف سنجي  -4 شكل

  
  B1-B2  هاي سنتز شده  از نمونهFTIRطيف سنجي  -5 شكل
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 هـا    نمونـه  شناسـي   ريخـت بررسي   -3- 3
  TEM و FESEMبوسيله 

 از  TEM و   FESEM بـه ترتيـب تـصاوير        a(6 و   b(شكل  
ــامپوز ــودر ك ــر شــدهيتيپ  درجــه 1100 در دمــاي A  زينت

شده را نـشان      شيميايي تهيه     گراد كه به روش رسوب      سانتي

 كـه  شود مي  مشاهدهFESEMتصوير  در دقت ا ب.دهد مي

 تكميل دهنده نشان خود كه(چندضلعي  ساختار بلورها داراي

 حـدودي  تـا  و) اسـت  كلـسيم فـسفاتي   هـاي  رشد بلـورك 

طور يكنواختي پراكنـده   كروي شكل هستند كه به صورت به
 . شده است

 
  Aنمونه  از e (MAP و d(و  EDS) b (TEM ،)c(، FESEMتصاوير ) a( -6 شكل
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) c6( بر روي نمونـه مـورد نظـر در شـكل             EDSز  ينتايج آنال 
مشاهده است كه نشان دهنده حـضور درصـد بـالايي از              قابل

  عناصر كلسيم و فسفر با نـسبت اسـتوكيومتري نزديـك بـه             
β-TCP و HAتوانــد  از طرفــي ايــن نتــايج مــي .باشــد  مــي

 Aنمونـه   . تشكيل فازهـاي كلـسيم فـسفاتي را تاييـد كنـد           
هم چنين  .باشد ده حضور فازهاي كلسيم فسفاتي ميتأييدكنن

 نيز بـه خـوبي نـشان دهنـده وجـود كلـسيم و               MAPآناليز  
باشـد    هـا مـي     فسفات در كامپوزيت و پراكنـدگي مناسـب آن        

ــكل( ــكل  ).e6 و d6 ش ــصاوير  ) a8  وa7(ش ــب ت ــه ترتي ب
FESEM ــه ــاي B2 و B1 از نمونـ ــه 1100 در دمـ  درجـ

شـده را نـشان      يايي تهيه شيم گراد كه به روش رسوب      سانتي
  .دهد مي

 
  B1نمونه  از به ترتيب از كلسيم و فسفات e (MAP و d(و  EDS) b (TEM ،)c(، FESEMتصاوير ) a( -7 شكل
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  B2نمونه  از e (MAP و d(و  EDS) b (TEM ،)c(، FESEMتصاوير ) a( -8 شكل

بلورهـا   كـه  شـود  مـي   مـشاهده FESEMتصوير  در دقت با
رشـد   تكميـل  دهنـده  نشان ودخ كه(چندضلعي  ساختار داراي
 حدودي در برخي نقاط تا و) است كلسيم فسفاتي هاي بلورك

طور يكنواخـت پراكنـده    كروي شكل هستند كه به صورت به
هـاي    نـانوتكنولوژي و كاربردهـاي آن در زمينـه         .شده اسـت  

هايي را در درك و تـشخيص رفتـار مـواد در              مختلف، چالش 
اندازه و توزيع اندازه ذرات،     دانستن  . كند  مقياس نانو ايجاد مي   
نيــاز بــراي توليــد و ســاخت محــصولات  از اطلاعــات پــيش

كه اندازه و توزيع اندازه ذرات، تـأثير          آنجايي از. مختلف است 
زيادي بر روي استحكام مكانيكي، دانسيته و خواص نوري و          
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هـا بـسيار      حرارتي محصول نهـايي دارد، تعيـين ايـن انـدازه          
 .اند ضروري

 بـراي بررسـي     (TEM)وپ الكترونـي عبـوري      از ميكروسك 
 پــودر نانوكامپوزيــت در ايــن شناســي ريخــتانــدازه ذرات و 

كروگـراف  يهمچنـين در م   ). b8و  b 7(ها استفاده شـد       نمونه
TEM از نمونه B2  40-50  طيف وسيعي از ذرات بـا انـدازه 

خـوب   روش انتخـاب  آن اصـلي  علت نانومتر وجود دارند كه
طور كـه    همان.باشد ز در اين امر ميپراكنده سا نقش و سنتز

 اند ولي شده طور يكنواخت پراكنده شود ذرات به  ملاحظه مي

 اثـري از تـوده شـدن        B2در تصاوير ارائه شده براي نمونـه        
شود قابل ذكر است كه اندازه دانـه كـاملاً            ذرات مشاهده مي  

  .باشد مي) 3(جدول منطبق با نتايج ارائه شده در 
ــ ) c 8  وc 7( در شـــكل EDSز يالنتـــايج حاصـــل از آنـ

مشاهده است كه شدت پيك كلـسيم و فـسفر را نـشان               قابل
دهنده نسبت    نتايج كمي حاصل از اين آزمون نشان      . مي دهد 

از . هـاي اسـت     كلسيم به فسفر نزديك بـه كلـسيم فـسفات         
ــاليز   ــر آن ــوي ديگ ــر در  MAPس ــع عناص ــواختي توزي  يكن

  . دده هاي نانوكامپوزيتي را نشان مي نمونه

  گيري نتيجه -4
ــت  ــوب  β–TCP/HAنانوكامپوزي ــتفاده از روش رس ــا اس  ب

 مـولار نمـك     3/0شيميايي تهيه و مشاهده شد كه با غلظت         
 مــولار نمــك فــسفات نانوكامپوزيــت    191/0كلــسيم و 

كلسيم فسفات و هيدروكسي آپاتيت به دليـل خـواص           تريبتا
فيزيكي و شيميايي مشابه با آپاتيت معدني موجـود در بـدن،            

 پراكندگي ذرات با استفاده از پراكنده ساز      . ص داده شد  يتشخ
20 SPAN در مقايــسه بــا Aliquat كــه ايــن اســت بهتــر 

سورفكتانت از آگلومره شدن و چـسبيدن ذرات بـه يكـديگر            
 نـانومتر را    40-50كاسته و امكان تشكيل ذراتـي بـا انـدازه           

 .كند فراهم مي
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    :كليد واژه
 روش يتـانيوم،  تيد اكسينانوذرات د 

ــل ژل، فتوكاتال ــست،س ــواص ي  خ
  يزيكيف

  

در . تواند خواص فيزيكي آن را تغييـر دهـد        با فلزات واسطه مي   ) TiO2(آلاييدن نانوذرات دي اكسيد تيتانيوم      
 بـا اسـتفاده از   20%  بـا درصـد مـولي   Ce-doped TiO2 و ناخـالص  TiO2اين تحقيق نـانوذرات خـالص   

. ماده ناخالصي، ساخته شدند    عنوان به سريم نيترات و پايه ماده عنوان به )TTIP(يد  ايزوپروپوكسا تتراتيتانيم
انـدازه نـانوذرات بـا وجـود      . مورد ارزيابي قرار گرفت   ) XRD(ها توسط آناليز پراش اشعه ايكس       ساختار نمونه 

نتـايج  . داده شـد  ها تتراگونال در فاز آناتاز تـشخيص        ، كاهش نشان داد و ساختار كريستالي آن       Ceناخالصي  
 نـشان داد كـه      TEMنتايج آنـاليز    . ، يكنواختي نانوذرات را نشان داد     )SEM(ميكروسكوپ الكتروني روبشي    

سـپس بـا آناليزهـاي      . شـوند  نانومتر تشكيل مـي    37 بصورت شبه كروي در اندازه       20%نانوذرات با ناخالصي    
انرژي براي نانوذرات با ناخالصي سـريم       ، نشان داده شد كه نوار ممنوع        )DRS (پخشي طيف بازتاب اپتيكي  

نـشان داد كـه بـا افـزايش         ) PL(همچنين نتايج آناليز فتولومينسانس     . يابد الكترون ولت كاهش مي    01/2تا  
 حفـره و    -شود كه اين باعث كـاهش بـاز تركيـب زوج الكتـرون             ناخالصي از شدت فتولومينسانس كاسته مي     
  .شود ميCe-doped TiO2 آلياژي افزايش فعاليت فتوكاتاليستي در نانوذرات

  
  مقدمه -1

 است كه در سـه      nرساناي نوع   دي اكسيد تيتانيوم يك نيمه    
ايـن  . شـود فاز متفاوت آناتاز، روتايـل و بروكيـت يافـت مـي           

ادي در فاز آناتاز گاف انرژي غير مـستقيم و در حـدود             ه نيمه
بـيش از يـك دهـه اسـت كـه           . ]1[ الكترون ولت دارد     2/3

براي تجزيـه مـواد سـمي        TiO2هاي برپايه ي    فتوكاتاليست

گـزارش  . اندارگانيك، توجه فراواني را به خود اختصاص داده       
 دو بـه  شـدت  بـه  TiO2 فتوكاتاليستي فعاليت كه شده است 

الكتـرون و    زوج جداسازي ميزان ظرفيت  و جذب فتارر عامل
دهند همچنين تحقيقات نشان مي   . ]3و2[دارد   حفره بستگي 

 در فاز آناتاز به مراتب بيـشتر        TiO2كه فعاليت فتوكاتاليستي    
 فتوكاتاليـست جالـب توجـه      يـك  TiO2 .از فاز روتايل است   

 سـاير  آن نـسبت بـه     پايـداري  ايمنـي و   عملكرد، زيرا است،
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 بــالاتر  بــسيارWO3 و ZnO، ZrO ماننــد هــااتاليــستفتوك
همچنـين ايـن    . ]4[تر از بقيـه اسـت       است و همچنين ارزان   

 قادرنـد  و شـوند مـي  اسـتفاده  خود تميز شـونده    مواد مواد در 
هـا،  ي ميكروسكوپي مثل باكتري   موجودات زنده (ها  ارگانيك

. از سطح جـدا كننـد      را SOx و NOx و) هاها و ويروس  قارچ
زيـر   عنـوان  به TiO2 كه آزمايش فتوكاتاليستي، هنگامي  در  

 قـرار  اسـتفاده  مـورد  واكـنش  مخـزن  در لايه اصلي تجزيـه   
 هزينـه  از لحاظ  مرئي درتابش نور  واكنش نوري آن   گيرد، مي

 TiO2 معمـولا  كه دليل اين به. ]5[است   اهميت بسيار حائز 

 فتوكاتاليـست  يـك  عنـوان  بـه  بـنفش  ماوراء نور تحت فقط
 كـوارتز  شيـشه  ،)eV2/3بدليل گـاف نـواري      (كند  يم عمل
نـور   اين، بر علاوه .ها مورد نياز است   اين مواد و پنجره    براي
UV همچنـين  و دارد مرئي نور به نسبت بيشتري هزينه نيز 
 سـرطان  لك و  سوختگي، آفتاب مشكلاتي مانند  ايجاد باعث
 گسترش فعاليـت   مشكلات، اين بهبود براي. شودمي پوست
 اخيــرا .]7و6[اســت مفيــد مرئــي منطقــه بــه تاليــستيفتوكا

هاي شـيميايي توسـط فرهمنـدجو و        نانودرات تيتانيا با روش   
 هايي در تغيير و تبديل    گزارش. ]9و8[همكاران ساخته شدند    

 ،Fe هاي ناخالـصي  يون آلايش اين مواد با    و همچنين  سطح
Cu هاييون و قليايي خاكي  هاييون فلزات واسطه،  ديگر  و 
 كـردن   با استفاده از روش مخلوط     N يا و S مانند فلزاي غير
 همچنين گزارش . ]11و10[يا كلسيناسيون ارائه شده است       و

 فلـزات واسـطه يـا      هـاي يون با آلائيدن تيتانيا  كه است شده
پيكربنـدي   بـا  فلـزي  اكسيد يا ،Fe و Al مانند نجيب فلزات

 جفـت  1بازتركيـب  توانـد  مـي  TiO2 شـبكه  بـه  dاوربيتالي  
 و كـاهش دهـد   تـوجهي  قابـل  طـور  بـه  را حفـره  -الكترون

  
1 Recombination 

بـه سـمت منطقـه       آنها موج طول گسترش موجب همچنين
 با TiO2 فتوكاتاليستي از طرفي فعاليت  . ]13و12[مرئي شود   

 مانند اكسيد سريم بـا     لانتانيدي هاياكسيد هاييون الائيدن
بـراي  . ]15و14[يابـد   مـي  افـزايش  4fالكترونـي    پيكربندي

 ماننـد   متفاوتيروشهاي   سريم   -انوكامپوزيت تيتانيا    ن ساخت
ژل، هيدرو ترمـال، هـم رســوبي و قـوس الكتريكـي           -سل

 روشدر ايـــن ميـــان      . ]14و10-8[ گـزارش شـده اسـت  
ــايهــا، مزژل بــــراي توليــــد نــــانوكامپوزيت ســــل ي اي
 تركيبـات    سـاخت   در دمـاي پـايين،     همچون سـنتز   بسياري

 ـ با  يكنواخت    الا و كنتـرل آسـان شـرايط واكــنش         خلوص ب
در تحقيقـات گذشـته،     . ]5و2[هـا دارد    نسبت به سـاير روش    

ساخت اين نوع از نانوذرات با اين روش و با درصد ناخالـصي             
  در ايـن تحقيـق نـانوذرات       . گزارش نـشده اسـت    10%بالاي  

Ce -TiO2 سريم، با پيش 20% با روش سل ژل با ناخالصي 
 سـاخته شـدند و خـواص     Ce (NO3)3 و TTIPهـاي مـاده 

ها بـا آناليزهـاي   بلوري، مورفولوژيكي، اپتيكي و الكتروني آن  
XRD    ، FESEM  ،TEM  ،FTIR  ،UV-DRS    و PL 

 . گيردمورد مطالعه و بررسي قرار مي

  تجربيهاي فعاليت -2

 با روش Ce-doped TiO2خالص و آلياژي TiO2 نانوذرات 
تـدا  بـراي سـاخت نمونـه خـالص، اب        . سل ژل ساخته شـدند    

TTIP    را در ml50        اتانول خالص توسط همـزن مغناطيـسي 
 دقيقـه، اسـيد اسـتيك       10پـس از    . در دماي اتاق حـل شـد      

گراد افـزايش    درجه سانتي  70بعنوان كاتاليزور اضافه و دما تا       
بـه محلـول   ) EG(پايدارساز اتـيلن گليكـل    سپس. داده شد

 .اضافه و اجازه داده شد تا محلول به طور كامل خشك شـود            
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 محيط در پايداري و اندازه نانوذرات       pHاتيلن گليكل با تغيير     
هـا،  پس از آن به منظور حـذف ناخالـصي        . تاثير فراواني دارد  

هاي حاصل چندين بار بـا آب و اتـانول شستـشو            پودر نمونه 
 درجـه   100كـن در دمـاي      داده شد و در نهايـت در خـشك        

بـراي سـاخت نمونـه تيتانيـاي        . گـراد خـشك شـدند     سانتي
، مــشابه روش ســاخت نمونــه Ce-doped TiO2ناخــالص 

، ابتدا ناخالصي سريم با استفاده از حـلال آبـي           TiO2خالص  
Ce(NO3)3،   مولار تهيه و سپس با درصـد مـولي     1 بصورت 

 . در دمـاي اتـاق اضـافه شـد         TTIP به محلول الكلـي      %20
مشابه حالت خالص پس از خـالص سـازي و خـشك شـدن              

گراد براي   درجه سانتي  550ر دماي   هاي پودري، آنها د   نمونه
 5 ساعت تحت عمليات حرارتي با سرعت گرمـايش          4مدت  

   .گراد بر دقيقه قرار گرفتنددرجه سانتي

  يابيمشخصه -3
ــه  ــه نمون ــراي مطالع ــي و   ب ــاختاري، اپتيك ــواص س ــا، خ ه

. مورفولوژيكي نانوذرات مورد مطالعه و بررسـي قـرار گرفـت          
از يـك دسـتگاه پـراش        با اسـتفاده     Xالگوهاي پراش اشعه    

ــس   ــعه ايك ــدل ) XRD(اش  X’Pert PRO MPDم

PANalytical Compan ساخت كشور هلند، با تابش αK 
پخشي  عبور/ اندازه گيري طيف بازتاب      .ثبت شد ) Cu(مس  

)DRS (دستگاه اندازه گيري اسـپكترومتر     توسط شده منتشر 
Avantes مـدل  Avaspec-2048-TEC  بـا AvaLamp 

DH-S Setupيا جذب(اندازه گيري طيف عبور . م شد انجا (
دسـتگاه  توسـط  ) FTIR( نوري در ناحيه طيفي مادون قرمـز 

 Spectrumطيف سنجي تبديل فوريـه مـادون قرمـز مـدل    

RX I ــ ــركت س ــده  اPerkinElmer اخت ش ــالات متح ي

گيري طيف فتولومينسانس    براي اندازه   .  به ثبت رسيد   آمريكا
)PL (   ــنج ــف س ــتگاه طي ــك دس ــاده از ي ــپكترومترم  ي اس

Avaspec 2048 TEC كه توليد شـركت  Avantes  هلنـد 
.  نــانومتر اســتفاده شــد279اســت در طــول مــوج تحريــك 

همچنين براي بررسـي سـاختار ميكروسـكوپي و يكنـواختي           
نانوذرات از ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي انتـشار ميـداني           

)FESEM( ــا دســتگاه و  TE-SCAN شــركت MIRA3 ب
ــق   ــي دققي ــراي بررس ــانوذرات از    ب ــدازه ن ــكل و ان ــر ش ت

 Zeissبـا دسـتگاه   ) TEM(ميكروسكوپ الكترون عبـوري  

EM-900, 80 kVاست استفاده شده .   

  نتايج و بحث -4
هاي خـالص و نمونـه       براي نمونه  XRD، نتايج آناليز    1شكل  

هر دو نمونه در دماي  .دهد  سريم را نشان مي20%با ناخالصي 
.  ساعت گرمـادهي شـدند     4گراد براي مدت     درجه سانتي  550
هاي بوجود آمده نشانگر فـاز آناتـاز در سـاختار تتراگونـال             قله

TiO2   قلـه   27°همچنـين در زاويـه      . باشـند  نمونه خالص مي 
شود كه مربـوط بـه فـاز        كوچكي براي نمونه خالص ظاهر مي     

روتايل است كه براي نمونـه ناخـالص از ميـزان آن كاسـته و               
در . شـود  فاز آناتـاز تبـديل مـي       ساختار نمونه به طور كامل به     

 Xشكل هيچ اثري از قله هاي ناخالصي سريم در طيف اشعه            
هاي سريم در ساختار    شود كه اين حاكي از نفوذ يون      ديده نمي 

TiO2 اندازه نانوبلورها با استفاده از رابطه شـرر بدسـت          .  است
است كه با افـزايش ناخالـصي        نتايج حاكي از آن    .]17[آيد  مي

 براي نمونه خالص به   نانومتر39ها از دازه نانوبلوركسريم، ان
اين درحالي . يابدنانومتر براي نمونه ناخالص كاهش مي 7/36

  بـدون تغييـر    TiO2است كه با وجود ناخالصي سريم، ساختار        
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هـا بـا افـزايش      علت كاهش اندازه نانوكريستال   . ماند باقي مي 
   Ce+3ناخالــصي ســريم، ايــن اســت كــه چــون شــعاع يــوني 

)1.03 Å ( وCe+4) 1.02 Å (  از شعاع يـونيTi+4) 0.68 Å( 
 با مشكل   Ti در ماتريس    Ce هاي بيشتر است، جايگزيني يون   

 در سـطح    Ceهـاي ناخالـصي      شود و در نتيجه يون     مواجه مي 
ــه   ــده و در مرزدان ــده ش ــانوذرات پراكن ــدايي   ن ــث ج ــا باع ه

هش اندازه،  اين كا . شوندها و مانع از رشد آنها مي       نانوكريستال

 كـاملا   Ceدر كاهش شدت قله اصلي بـا افـزودن ناخالـصي            
دهند كـه بـا     همچنين نتايج نشان مي   . ]15و14[مشهود است   

در . شـود  اضافه كردن ناخالصي، از بلورينگي نمونه كاسته مـي        
 و جـايگزيني آنهـا در       ناخالصي سريم هاي    با افزودن يون   واقع

شود و در نتيجه از       تشكيل مي  Ti اكتاهدرال   فاز،  TiO2شبكه  
 و  آيـد جلـوگيري بـه عمـل مـي        كريستال شدن فـاز روتايـل     

  .يابدهمچنين مقدار بلورينگي نمونه كاهش مي

  
   مربوط به نمونه خالص و نمونه آلاييده شده با ناخالصي سريمXطيف پراش اشعه  -1 شكل

 و نمونـه    TiO2، مورفولوژي سطح نانوذرات خـالص       2شكل  
گونه كه در تصوير مـشخص      مانه. دهدناخالص را نشان مي   

است با اضافه كردن سريم از يكنواختي نانوذرات به واسـطه           
در حقيقت بـا كـاهش انـدازه،        . شودكاهش اندازه، كاسته مي   

يابـد و نيـروي     نيروهاي بين اتمي و مولكـولي افـزايش مـي         
شود تـا نـانوذرات تمايـل بيـشتري بـه           جاذبه قوي باعث مي   

ند و اين منجر بـه كلوخـه اي         نزديك شدن به هم داشته باش     
انـدازه ميـانگين محاسـبه شـده بـراي          . شـود شدن آنها مـي   

 نانومتر  35 نانومتر و براي نمونه ناخالص       40نانوذرات خالص   
  .  استXRDهاي اندازه گيري شد كه در توافق با گزارش

هاي ارتعاشـي نمونـه از      هاي عاملي و پيوند   براي تعيين گروه  
، 3شكل  .  شد استفاده FTIRعبوري مادون قرمز    آناليز طيف   

ميزان عبور از نمونه خالص و ناخالص بر حسب عدد مـوج را             
هــاي ايجــاد شــده در مطــابق شــكل قلــه. دهــدنــشان مــي

 مربـوط بـه پيونـد    cm-1 3435  وcm-1  3740 هاي فركانس
و  OHoهاي   گروه الكل و فعال شدن راديكال      O-Hارتعاشي  
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 ايجاد شده   همچنين قله . اليستي است افزايش خاصيت فتوكات  
 C=O مربـوط بـه پيونـد ارتعاشـي     cm-1 2356 در فركانس

ــانس    ــي در فرك ــه ارتعاش ــيد و قل ــسيليك اس ــروه كربوك    گ
 cm-11652      مربوط به پيوند ارتعاشي C=C      گروه اسـتر و از 

قلـه جـذب    . آيد و اسيد استيك بوجود مي     TTIPبرهمكنش  

 بـه  cm-1  471 وcm-1  458 هـاي بسيار شديد در عدد مـوج 
هاي خالص و نمونه ناخـالص، مربـوط بـه           ترتيب براي نمونه  

تغييـر ايجـاد شـده در       .  است Ti-O-Ceپيوند ارتعاشي گروه    
فركانس اين ارتعاش، نشان دهنده وارد شدن ناخالصي سريم         

  .باشد مي TiO2در شبكه 

  
  نمونه آلائيده شده با سريم) ب(نمونه خالص و ) الف (TiO2 نانوذرات FESEMاوير تص -2 شكل

  
   وزني ناخالص سريم20%نمونه خالص و نمونه حاوي ) FTIR(طيف مادون قرمز  -3 شكل

  

 الف ب
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 -براي تعيين ميزان بازتركيب در نمونه و رفتار زوج الكتـرون          
، 4در شـكل    . استفاده شد ) فتولومينسانس (PLحفره از آناليز    

خـالص  TiO2 هاي  برحسب طول موج براي نمونهPLطيف 
همانگونه كه از شكل    . و نمونه ناخالص نشان داده شده است      

ــدت     ــريم از ش ــصي س ــزودن ناخال ــا اف ــت، ب ــشخص اس م
شـود كـه نـشان دهنـده كـاهش           فتولومينسانس كاسته مـي   
هــاي القــايي و در نتيجــه   حفــره–بازتركيــب زوج الكتــرون 
هاي بوجود آمـده در     قله. ستي است افزايش خاصيت فتوكاتالي  

طيف، ناشي از نقايص مواضع اكسيژن در شبكه و جايگزيني          
Ce3+     در واقع بـا افـزودن ناخالـصي        . ]15و14[ در آنها است

سريم، يك نوار ناخالصي در پايين نوار هدايت اكسيد تيتانيم          
 حفــره -شـود كـه از بازتركيـب مجـدد الكتـرون     ايجـاد مـي  

. شـود  جداسازي الكترون و حفره مي     جلوگيري كرده و باعث   
ها توسط نـوار    از به دام افتادن حفره     ،+Ce3اين نوار ناخالصي    

Ti4+               در نوار رسانش جلـوگيري كـرده و ايـن عمـل باعـث 
ــوار    ــاهش ن ــسانس و در نتيجــه ك ــاهش شــدت فتولومين ك

 .  ]15[شود  مي1ممنوعه

 UV-Visبراي تعيين طول مـوج جـذب در نمونـه از آنـاليز              
 براي نمونه   UV-DRS طيف انعكاسي    5شكل  . اده شد استف

به منظـور  . دهدخالص و نمونه با ناخالصي سريم را نشان مي    
 (1/2(F(R)hυ))تائوك  ها، منحنيمحاسبه گاف نواري نمونه

- تابع كوبلكـا  F(R). رسم شدE(hυ)برحسب انرژي فوتون 
بيـشترين شـيب خـط      .  اسـت  2/2R(R-1)مونك و برابر بـا      

  رژي، ميزان ـور انـحني و محل تلاقي آن با محمماس بر من
  
  

  
1 Band gap 

نتـايج نـشان    . ]16[دهـد   گاف نواري در نمونه را بدست مي      
دهند كه با اضـافه نمـودن سـريم، گـاف نـواري انـرژي               مي

يابد، به طوريكه براي نمونه خالص گـاف نـواري          كاهش مي 
eV84/2  ــه ــواري ب ــدارگاف ن ــه ناخــالص، مق ــراي نمون  و ب
eV01/2  البتـه  . شود مي 2ابد و باعث انتقال قرمز    ي كاهش مي

 TiO2در اين روش ساخت براي نمونه خالص، گاف نـواري           
به ميـزان   ) =eV 2/3 Eg(نسبت به گزارشات صورت گرفته      
در حقيقت نقـص    . ]15-8[قابل توجهي كاهش داشته است      

شبكه و تغيير در پارامترهاي شـبكه در انـدازه گـاف انـرژي              
ن گزارش كرده انـد كـه كـاهش         همچنين محققا . موثر است 

هـاي نـواري     بين الكترون  sp-dگاف نواري در نتيجه تبادل      
  .]15[ است +Ce3 نوار ناخالصي dهاي  و الكترونTiO2در 

ــانوذرات از   ــدازه دقيــق و شــكل ظــاهري ن بــراي تعيــين ان
همانگونه . استفاده شد ) TEM(ميكروسكپ الكترون عبوري    

وذرات بــصورت مــشخص اســت نــان) الــف (6كــه از شــكل 
ها حذف پايدارساز  از   اند كه اين ناشي   اي تشكيل شده  كلوخه

. گـراد اسـت    درجه سـانتي   550 پس از كلسيناسيون در دماي    
درحقيقت با حـذف پايدارسـازها، نيـروي جاذبـه بـين اتمـي              

. شودنانوذرات افزايش يافته و باعث كلوخه اي شدن آنها مي         
نطباق آن با تابع گاوسـي      با محاسبه توزيع اندازه نانوذرات و ا      

، اندازه ميانگين نانوذرات برابر     )شكل ب (براي نمونه ناخالص    
nm 37      بدست آمد كه در تطابق      98/0 با انحراف از ميانگين 

  . استXRDهاي انجام شده با آناليز  با اندازه گيري
  
  
  

  
  
  
  
  
  
  

  
2 Redshift 
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   خالص و ناخالص بر حسب طول موجTiO2 نمونه (PL)طيف فتولومينسانس  -4 شكل

  
   به منظور محاسبه گاف نواري20%با ناخالصي ) ب(خالص و ) الف(نمونه  هاي تائوك منحني -5 شكل

  
  منحني توريع اندازه نانوذرات منطبق شده با تابع گاوسي )ب(، 20%با ناخالصي   نانوذراتTEMتصوير  )الف( -6 شكل

 الف ب
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 گيري نتيجه -5

  يم خـالص و آليـاژي      در اين تحقيق نـانوذرات  اكـسيد تيتـان         
Ce- TiO2   مـولي بـا موفقيـت بـا روش     20% بـا ناخالـصي 

 XRDنتـايج سـاختاري     . ژل با موفقيـت سـاخته شـدند        سل
، درصـد كمـي از فـاز        TiO2نشان دادند كه در نمونه خالص       

ــا افــزودن   روتايــل در ســاختار تتراگونــال وجــود دارد كــه ب
 TiO2 درون مـاتريس     +Ce3ناخالصي سريم و نفوذ اتمهـاي       

اين مقدار كاهش يافته و فاز آنها به طـور كامـل بـه حالـت                
 FESEM و   XRDهمچنـين نتـايج آنـاليز       . آناتاز تبديل شد  

نشان دادند كه اندازه نانوذرات با افـزايش ناخالـصي سـريم،            
 نـشان داد كـه قلـه جـذب          FTIRنتايج آناليز   . كاهش يافت 

 مربـوط بـه فعالـسازي    cm-13435 ايجاد شده در عدد موج 
 است، كه با افـزودن ناخالـصي مقـدار آن           OHهاي   راديكال

افزايش يافته و در نتيجه باعث افزايش فعاليت فتوكاتاليستي         
 طـول مـوج      ،UV-DRSدر آناليز اپتيكـي     . در اين نمونه شد   

جذب با وجود ناخالصي سريم افزايش نشان داد كه منجر به           
ر  دeV01/2 ايجاد انتقال قرمـز و كـاهش گـاف نـواري تـا      

 نشان داد كه ميـزان      PLدر نهايت، آناليز    . نمونه ناخالص شد  
ــا افــزايش -هــاي الكتــرون بازتركيــب زوج حامــل  حفــره ب

كـه بـراي نمونـه       طـوري  ناخالصي سريم كاهش داشـته بـه      
ناخالص بواسطه كاهش ميزان بازتركيـب، افـزايش فعاليـت          

 . فتوكاتاليستي مشاهده شد
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    :كليد واژه

 يه متخلـل، تـصف    يكي سـرام  يغشا
  .ييآب، نمك زدا

  

هاي زيادي نـسبت بـه غـشاهاي پليمـري          روند مزيت ند تصفيه آب به كار مي     يغشاهاي سراميكي كه در فرآ    
از اين رو در اين مقاله بـه توليـد غـشاهاي ارزان قيمـت بـا مـواد سـاده در دسـترس و بررسـي                           . رايج دارند 

 سـپس بـراي    . در ابتدا دستگاهي براي تست غشاها سـاخته شـد          .پردازيمها مي هاي آب عبوري از آن     ويژگي
 مثال،ي برا .هاي پرس كردن و ريخته گري دوغابي استفاده شده است هاي متخلل از روشساخت سراميك

 و  فلدسپار درصد 4 و كائولن درصد12 نا،يآلومي  وزن درصد 84ي  حاوماده مورد استفاده شامل پودر سراميكي       
باشد كه در شـرايط مختلـف از نظـر مقـدار مـاده افزودنـي و همچنـين دمـا و                      به آن مي  ساير مواد افزودني    

نتـايج كلـي تـست      . هاي مختلف از آن شده است     هايي با ضخامت   فشارهاي گوناگون اقدام به ساخت قرص     
نـد  يهـاي متخلـل در فرآ  هاي سراميكي نشان دهنده قدرت بالاي ايـن سـراميك  دستگاه با هركدام از قرص    

 آب را   در 1محلـول  جامـد  مواد كل ميلي متر توانست     20باشد به طوري كه نمونه با ضخامت        آب مي تصفيه  
 و 10 ،10هـاي   استفاده متوالي سه قرص با ضـخامت   كاهش دهد و همچنين درppm400 به ppm 950از

  .افتي كاهش ppm 320 به ppm 1200متر كل مواد جامد محلول آب از يليم20
  
  مقدمه -1

اگرچه دوسوم سطح زمـين پوشـيده از آب اسـت، فقـط سـه             
درصد از آن آب شيرين است و دوسوم از آب شيرين موجـود             

ترين علتي كه باعـث غيـر    مهم .هم غير قابل دسترس است
شـود  نعتي مـي  مناسب بودن آب براي آشاميدن و كارهاي ص       

ــودگي  ــي از آل ــواع مختلف ــود ان ــر  وج ــاد ميكرومت ــا در ابع  ه
هاي حـل   وني(كوچكتر از نانومتر  تا چند ده برابر) ها باكتري(

  . ]1[باشددر آن مي) شده

ــدي روش ــيون، كارآمـ ــل نانوفيلتراسـ ــشايي مثـ ــاي غـ  هـ
ــيون، ــوس در  ميكروفيلترا اولترافيلتراس ــمز معك ــيون و اس س

هاي مختلف صنعت ماننـد تهيـه       بخش ند تصفيه آب در   يفرآ
 .آب آشاميدني و تصفيه پـساب صـنعتي تاييـد شـده اسـت     

ي مـصنوع ي  غـشاها  انـواع  از يادسـته ي  كيسـرام ي  غشاها
 يدهاياكس ا،يتانيت نا،يآلوم مانندي  معدن باتيترك از كه هستند

   داراي خواصو ]2[ وندـش يم هـساخت... و كايليس وم،يركونيز

1 Total Dissolved Solids  
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مقاومـت  (بهتر از نظر حرارتي، شيميايي و پايداري مكانيكي         
نسبت به غـشاهاي آلـي هـستند        ) برابر تخريب باكتريايي   در
مخـصوصا جهـت   (بـه نـوع پليمـري     نسبت غشاها اين. ]3[

از لحاظ قيمت نيز قابـل رقابـت بـوده و    ) تصفيه آب و پساب   
هاي آشـاميدني و    ك پتانسيل قوي جهت تصفيه آب     يداراي  

امـروزه غـشاهاي سـراميكي بـه طـور       .باشـند كشاورزي مي
موفقيت آميزي در گـستره وسـيعي از صـنايع ماننـد صـنايع              

ــات، دارو، بي  ــيدني، لبني ــذايي و نوش ــيمي  غ ــوژي، ش وتكنول
، هـا هـا و ديگـر ميكروالكترونيـك      وپتروشيمي، نيمـه هـادي    

استحصال فلزات و نيروگاه توليـد بـرق مـورد اسـتفاده قـرار              
ــه ــد و شــركتگرفت ــد  ان ــدي مهمــي مانن ــاي تولي  AGه

nanovation, Hyflux, Pall, Argonide غــشاهاي 
هـاي   سراميكي تجـاري خـود را جهـت اسـتفاده در سيـستم            

 از  برخي.]4-6[اند  ب و پساب به بازار عرضه نمودهتصفيه آ

 توزيـع حفـرات غـشا،    انـدازه  :از عبارتند غشاها مهم خواص

تخلخـل و   هـا، درصـد  حفـره  هـاي غـشا، شـكل   حفره اندازه
 غـشايي  جداسازي، براي آل ايده غشاي يك .غشا ضخامت

شـامل   و تـرك  از عـاري  پيوسـته،  ساختاري داراي كه است
باشد  باريك هايحفره اندازه توزيع و همگن هايحفره اندازه

در اين پژوهش سعي شده با استفاده از امكانات موجـود           . ]7[
 جامـد  مـواد  كـل ك نوع غشاي سراميكي جهـت كـاهش         ي

  .  آب ساخته شودمحلول

  يتجربي ها تيفعال -2
 بخـش  و هيتـصف  ستميس ساخت بخش دو شامل تيفعال نيا

  :استي كيسرامي غشا ديتول
  :هيتصف ستميس -1

 بـا  مطـابق  ياتيعمل واحد كي ها، نمونه ياتيعمل تست براي

  .شد آماده 1 شكل

  
  غشا تست دستگاه -1 شكل
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 فشارسنج كي و ورودي سنج فشار كي داراي شده هيته ستميس

 نيهمچن و ستميس بودن بند آب از نانياطم جهت .است يخروج
 ـ ،يكيسـرام  لتـر يف حضور عدم حالت در ها، سنج فشار تست  كي
ي عـدد  سـنج فشار دو هر .شد هيتعب بسته انتهاي با ميمستق ريمس
. كـرد  قيتـصد  را ستمي ـس بودن بيعي  ب كه دادند نشان را ثابت
 كه شد استفادهي  تريل 20 مخزن يك از ازين مورد آب نيتامي  برا
 مـورد  فـشار  نيتامي  برا نيهمچن و بوده بالاي  سخت با آبي  حاو
 محـل . شـد  بـرده  بهـره  KW37/0 تـوان  بـا  پمـپ  يـك  از ازين

  .شد هيتعب فشارسنج دو نيبيي جا در لترهايفي ريگقرار
  :متخلخل كيسرام ساخت -2
 استفاده سدستر در ارزان و ساده هياول مواد از غشا ساخت در

 بـه  توجـه  بـا  .شـود يم اشاره هاآن به ادامه در كه است شده
 جهـت  اره خـاك  ماننـد  يمـواد  جيتدر به آمده بدست جينتا
  . است شده كم آن از يا افزوده آن به غشا بهتريي كارا

 هـاي  روش از متخلخـل  كيسـرام  هـاي نمونه ساخت جهت

 جهت يدوغابي گر ختهير و كردن پرس شامل متيق ارزان

 پرس شامل نظر مد هايروش. شود استفاده ها هبدن نيا ديتول

ي كيسرام پودر ابتدا در. باشديمي دوغاب گري ختهير و كردن
 ـي درصـدها  با  25 فلدسـپار ) + (درصـد  50 كـائولن ((ي وزن

. شدند نيتوز gr01/0 دقت با)) درصد 25 سيليس) + (درصد
 تحـت  و شـده  مخلوط هم با يخوب به يكيسرام پودر سپس

 به و قرص شكل به ييها نمونه و شدند پرس MPa40 فشار
  .شد هيته mm40 تا mm15 از مختلف يقطرها
 نـرخ  بـا   Excitonيك ـيالكتر كوره در شده هيته هاي قرص

 نـد يفرآ تحـت  سـاعت  20 زمان مدت به ميملا يده حرارت
. ديكن يم مشاهده 2شكل در كه گرفتند قرار يحرارت اتيعمل
 هاقرص گداز ماده از بالا درصد و نييپا پختي  دما ليدل به

  .شد هيتهي گريد بيترك و نداشتندي كاف استحكام

  
  زمان حسب بر كورهي دما نمودار -2 شكل

 ـ درصـد  84 (نـا يآلوم بيترك با هاينمونه منظور نيبد  ،)يوزن
 بيترك نيا. شد هيته) درصد 4 (فلدسپار و) درصد 12 (كائولن

 اره خـاك ي  وزن درصد 10 و  5 صفر، مختلف ريمقاد همراه به
 بـه  سـپس . شـدند  مخلـوط ي  خوب به تخلخل جاديا منظور به

 هي ـتهيي  هاقرص مگاپاسكال 40 حدود فشار تحت قبل روش
 سـاعت  24 مـدت  بـه  گراديسانت درجه 100 در هاقرص. شد

. گرفتنـد  قـرار  نگينتريس اتيعمل تحت سپس و شدند خشك
  .است آمده 1جدول در هانمونه نياي معرف خلاصه
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  مقاله نيا در شده هيتهي ها نمونهي معرف -1 جدول
 حاتيتوض (mm) ضخامت كيسرام پودر هانمونه

 يك گروه

  يوزن درصد 50 كائولن
  يوزن درصد 25 فلدسپار

 يوزن درصد 25 سيليس

 .نداشتند تست انجام تيقابل كهيطوربه مناسب استحكام عدم 15-40

 اره خاكي وزن درصد 10 با بيترك

 دو گروه اره خاكي وزن درصد 5 با بيترك

  يوزن درصد 84 نايآلوم
  يوزن صددر 12 كائولن

 يوزن درصد 4 فلدسپار

 10و20

- ---- 

  

 از اسـتفاده  بـا  شـده  هيته هاينمونه استحكام شيافزا جهت
 نيهمچن ـ و) فلدسـپار  درصـد  4 (مناسـب  ذوب كمكي  كم
 بـالا  اسـتحكام  بـا يي  نـا يآلوم هاينمونه پخت دماي شيافزا
 اتي ـعمل (اسـت  شـده  داده نـشان  3 شـكل  در كه شد هيته
 2 مـدت  بـه  گـراد، ي  سـانت  درجه 1570 دماي در نگينتريس

 همـانطور . )قـه يدق بـر  درجه 3ي  ده حرارت سرعت و ساعت
 دسـته دو در هـا نمونـه  اسـت  شـده  مـشخص  3شكل در كه

 ـز و )اره خاك درصد 5 داراي (3wp كم تخلخل  (6wp ادي
 نمونه هشت مجموع از. شد هيته )هار خاك درصد 10 داراي

 ضـخامت  بـا  نمونـه  تنها متفاوت، هايضخامت با شده هيته
 ـز تخلخل و كم  پـرس،  از قبـل  كـم  رطوبـت  علـت  بـه  اد،ي

 هـا نمونـه  هي ـبق. نبـود  اسـتفاده  قابل و داشتي  كم استحكام
 اسـتفاده  مـورد  كـار  ادامـه  در و بودنديي  بالا استحكام داراي
 .  گرفتند قرار

  
  (6wp) اديز تخلل ب و (3wp)كم تخلل با الفي ها نمونه -3 شكل
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 در مناسـب  تخلخـل  آوردن دسـت  بـه  بـا  شدي  سع ادامه در
 ـپاي  كيسرام هايغشا  بـالاي  اسـتحكام  كنـار  در نـا، يآلوم هي
 مقـدار  بـه  بـالا  فشار اعمال بدون را آبي  سخت بتوان ها،آن

 نمونـه  فقـط  بـالا  هـاي قرص مجموع از. داد كاهش مطلوب
 قابـل  صـورت  بـه  راي  سـخت  مقـدار  اره خـاك  دونب متراكم

 هيتـصف  ستميس در آمده بدست هايقرص. داد رييتغي  توجه
 گـذاري  يجـا  اسـت  شـده  هي ـتعب ها تست انجام براي كه آب

 SW0 سـري  غـشاهاي . گرفتنـد  قرار شيآزما مورد و شدند
 ـيم 20 و 10 ضـخامت  دو در) اره خاك حضور بدون(  متـر يل

 .اندشده داده شانن 4شكل در كه شدند ديتول

  
  اره خاك بدوني ها نمونه -4 شكل

 ـيم 20 ضـخامت  بـا  غـشا  از ابتـدا  غـشاها  تست براي  متـر يل
 TDS, داراي اسـتفاده  مورد هياول) پساب (محلول. شد استفاده
ppm950 مقـدار  به هيتصف از پس كه بود ppm400  كـاهش 
ي ري ـگ انـدازه ( زمـان  و وزن سنجش روش از استفاده با. يافت
 آن ليتبـد  و مشخص زمان مدت در غشا ازي  خروج آب وزن
 ـ( يعبـور  آب زانيم )آبي  چگال از استفاده باي  دب به  از )يدب

 سـاعت  دري  س ـيس ـ 95 مقـدار  بـار 1 فشار در نظر مورد غشا
 بـا  محلول از متريليم 10 ضخامت با غشا تست براي. باشد يم

TDS ppm 2000 مقـدار  بـه  هيتـصف  از پس كه شد استفاده 
ppm 1450 ــ ــ. ديرس ــاي دب ــشا ني ــابق غ ــل روش مط  قب
 در. آمـد  بدسـت  سـاعت  دري  سيس 130 مقدار و رييگ اندازه
 بـا  و TDS ppm 1200 داراي محلـول  بـا  شيآزما يك انتها
 20 و 10 ،10 هـاي  ضـخامت  بـا  بيترت به غشا سه دادن قرار
 40 ضـخامت  بـا  غـشا  يـك  ليتـشك  (شـد،  انجـام  متـر يليم

ي وابـستگ  صيتـشخ  شيآزما نيا انجام از هدف ؛)يمتر يليم
 محلول TDS و بود غشا ضخامت با آب TDS كاهش زانيم

 ذكـر  هـاي يدب است ذكر به لازم. ديرس ppm 320 به هيتصف
 فـشار  شيافـزا  بـا  كـه  بـوده  بار 1 فشار دري  همگ براي شده
 بـه  بـسته  غـشا  هـر  نيهمچن يابد شيافزاي  دب رود يم انتظار

. اسـت  ازمنـد يني  شـدگ تر زمان قهيدق 90 تا 40 نيب ضخامت،
 ـبا. اسـت  شده داده نشان زين 2جدول در جينتا نيا  نظـر  در دي

 از توانـد يم ـ محلـول  بـا  غشا تماس سطح شيافزا كه، داشت
 بزرگتـر  هاينمونه در غشا قطر شيافزا و طول شيافزا قيطر

 باعـث  نيهمچن شود،يم تماس سطح شيافزا سبب كه باشد
 داي ـپ شيافـزا  شده هيفتص آب زانيم و عبوريي  دب تا شوديم

 ـدا كـه  شده تست هاينمونه در موثر تماس سطح. كند  ايرهي
 كه محلول با تماس مورد سطح( باشديم متريسانت 3 قطر به

 در باشـد، يم ـ مربع متريسانت 28 با برابر )است نشده پوشانده
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 10 قطـر  به و متريسانت 20 طول به استوانه يك در كهي  حال
 مربـع  متـر  1256/0 بـا  برابـر  مـوثر  تمـاس  سـطح  متريسانت

 شـود يم ـ شتريب برابر 45 عبوريي  دب زانيم حدودا و باشد يم
  . افتي شيافزا ساعت در تريل 4 از شيب بهي خروجي دب كه

  اره خاكي محتوا بدون يغشاها تست از حاصل جينتا -2 جدول
 فشار اختلاف

(bar) 

 يحجمي دب
(cc/hr) 

 يينها محلول جامد مواد

(PPM) 

 هياول حلولم جامد مواد
(PPM) 

 غشا ضخامت
(mm) 

1 130 1450 2000 10 

1 95 400 950 20 

1 45 320 1200 40 
  

  بحث و جينتا -3
 متخلخـل  كيسـرام  هـاي  نمونه از شده انجام هاي تست در

 ـ زانيم كه شد مشاهده  متخلخـل  كيسـرام  از يعبـور ي دب

 صـورت  بـه  هايناخالص كه 5 شكل بر بنا باشد، يم كم اريبس
 لحـاظ  از هـا نمونـه  انـد، گرفتـه  قـرار  غـشا ي رو هايس رنگ

 بـا  داده عبـور  آب حجم كنيول اند بوده ديمف اريبس جداسازي

 تي ـقابل كـه  باشـد يم ـ كـم  اريبـس  پمپ توسط bar 1 فشار

 ـجر نبـودن  كنواخـت ي (نداشـت  وجود TDS رييگ اندازه  اني
  .)سنجي سخت ازي عبور
 انزي ـم دسـتگاه  روي بر شده تست 6WP و 3WP نمونه در

 كيسـرام  كـه  داد نـشان  كـاهش  واحـد  100 حـدود ي  سخت
 در شـده  هيتصف املاح. شوديم مشاهده 6 شكل در متخلخل

 يكيسـرام ي  غشا روي بر اي قهوه رنگ به كاملا دوم ريتصو
  .  است مشخص

  
  غشاي رو رنگ اهيسي ناخالص -5 شكل
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  آب هيتصف از بعد ب و قبل الف يغشا -6 شكل

 وجـود  كـه  اسـت  رتصـو  نيبد اره خاك درباره يكل دگاهيد
يي رهايمـس  جـاد يا سبب تخلخل شيبرافزا علاوه اره، خاك
 بـه  تنها آبي  سخت شوديم باعث كه شوديم آب عبور براي
  .كند دايپ كاهشي كم مقدار

 نـشان  جينتـا  شد انجام SW0ي  هاقرصي  رو بر كهي  شيآزما در
 شوند يم غشا جذبي  شتريب املاح اره خاكي  افزودن بدون كه داد
 بـا ي  هـا  محلـول  تـوان يم ـ غـشا  ضخامت شيافزا با نيهمچن و

  .رساند مطلوبي سخت باي هامحلول به را بالاي سخت

  
  اره خاك بدوني هانمونه در غشا ضخامت براساس TDS كاهش زانيم نمودار -7 شكل
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  يريگ جهينت -4
ي كيسـرام ي  غـشاها  كـه  دهـد يم ـ نشان شيآزما نيا جينتا
 صـنعت  در هارغـشا يساي  بـرا ي  مناسـب  نيگزيجـا  توانند يم

 بـه  را آب TDS انـد توانـسته  چون باشند پساب و آب هيتصف
 متريليم 20 ضخامت با غشا. دهند كاهشي  ريگچشم مقدار

TDS از را آب ppm 950 به ppm 400 غـشا  و داد كاهش 
 ـيم 10 ضخامت با  از را شيآزمـا  مـورد  نمونـه  TDS متـر يل

ppm 2000 ــه ــتغ ppm 1450 ب  ازي ســر اســتفاده. داد ريي
 جـذب  در قـدرت  نيشتري ـب متـر يليم 20 و10 ،10ي  هاغشا

 نمونـه  TDS كـه ي  طـور  بـه  داشت را آب در محلول املاح
 كـاهش  واحـد  ppm 320 بـه  ppm 1200 از شيآزما مورد

  .كرد دايپ
ي بـرا  اره خاك از استفاده بدون توانيم شيآزما جينتا طبق
 ـ ديرس ـ TDS ازي  تـر  نييپـا  ريمقـاد  بـه  تخلل شيافزا ي ول

 ـ كاهش شد جاديا نيب نيا در كهي  مشكل ي خروج ـ آبي  دب
 دري  مـواز  صـورت  بـه  هـا مـاژول  تعـداد  شيافـزا  با كه بود

 ـ تـوان يمي  صنعت مهين وي  صنعتي  ها نمونه  هيتـصف  آبي  دب
ــده ــزا را ش ــ TDS داد؛ شياف  شــرب آب متناســبي خروج

 از اسـتفاده  و ضـخامت  شيافـزا  بـا  توانيم يحت و باشد يم
 مـورد  آب خلوصي  سر صورت به هالماژو ازي  شتريب تعداد

  .ديبخش بهبود زين را استفاده
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  :يدهچك    :اطلاعات مقاله
    1397  دي5: دريافت
    1397  دي25: پذيرش

    
    :كليد واژه

ــاف،نانوال ــيـ ــاپرولاكتون ي پلـ  كـ
)PCL(ــسي، د ــسفات ديم كل  ي ف
ــدراته ــسي،، الكترور)DCPD( ي  ي
  ها بستدار

  

در حلال مناسب   (DCPD)هيدراتفسفات دي  كلسيم دي/ (PCL) كاپرولاكتوننانوالياف كامپوزيتي پلي
نتايج حاصل از ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي          .با روش الكتروريسي تهيه شدند    ) 25:75( متانول/كلروفرم

 نتـايج همچنـين  . باشدمي يسيالكترور پارامتر رييتغ با كنواختي مناسب الياف و عدم نقص گرهينشان دهنده 
نتـايج   .كنـد تاييـد مـي  PCL  در مـاتريس  DCPDنقشه برداري عنصري حضور و توزيع مناسب نـانوذرات  

 دابست با ميانگين قطـر اليـاف بـالاتر در           دهنده كاهش زاويه تماس   گيري زاويه تماس نشان   حاصل از اندازه  
 انجام  MTTبا آزمون   ) حيات سلولي ( ارزيابي زيستي  .باشدتر مي قطر الياف كم  مقايسه با داربست با ميانگين      

 وي  ترشـوندگ  نيهمچن ـ . آشـكار شـد    (HGF) اي انـساني  هاي لثه ها براي سلول  شد و عدم سميت داربست    
 ـكامپوز و اسـت  كـرده  فراهم ها سلول ريتكث و رشد ،يچسبندگي  براي  ترمطلوب طيشرا بهتر،ي  آبدوست  تي

 ـا. است شده حاصل يترارسازگستيز   PCL-DCPDي  تيكـامپوز  داربـست  كـه  دهـد يم ـ نـشان  جينتـا  ني
  .دينما فراهمي استخواني هاسلول رشدي برا مناسبي بستر تواند يم

  
  مقدمه -1

هـا نفـر دچـار آسـيب ديـدگي و            در كشور ما سالانه ميليـون     
مهندسي بافـت اسـتخوان     . شوندصدمات بافت استخوان مي   

با رويكردي جديد در جهت ترميم و بهبود بافت آسيب ديـده            
هـاي نـانوليفي بـه روش        داربست يتهيه. شكل گرفته است  

عـي مـاتريكس    الكتروريسي به دليل مشابهت با سـاختار طبي       
ــراي  ECM) (1خــارج ســلولي ، داشــتن تخلخــل مناســب ب

ها، سادگي و سـرعت بـالاي فرآينـد         چسبندگي و رشد سلول   
تكنيـك  . ]1-4[مورد استقبال پژوهشگران قرار گرفته اسـت      

  
1 Extra Cellular Matrix (ECM) 
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الكتروريسي در ساده ترين شـكل شـامل يـك نـازل بـراي              
، يـك منبـع     )سـرنگ و پمـپ سـرنگ      ( خروج سيال پليمري  
ــا ــاژ ب ــان ولت ــرود مثبــت و منفــي و صــفحه  جري لا، دو الكت

با توجـه بـه سـاختار كـامپوزيتي      .]5-7[باشد كننده مي جمع
استخوان كه شامل الياف كلاژني، آب، هيدروكـسي آپاتيـت          

، پلـي  1لاكتيك اسـيد مختلفي نظير پلي باشد، بيومواد مي... و
 آپاتيـت   هيدروكـسي  3كـاپرولاكتون ، پلـي  2متيل متا اكريليت  

(HA)4، فــسفاتكلــسيمتــريبتــا (β-TCP)5 دي كلــسيم ،
 انـد   مورد بررسـي قـرار گرفتـه       6هاي زيستي فسفات و شيشه  

]9،8[ . 

بـه  ) PCL( كـاپرولاكتون از ميان پليمرهاي به كار رفته، پلي
گريـزي و نقطـه ذوب    استري بـا خـصوصيات آب  پلي عنوان

ســازگاري خــوب، خــصوصيات  داراي زيــست) ºC60(پــايين 
، فرآيندپـذيري آسـان و      )پذيري بـالا      عطافان(مكانيكي عالي   

پذيري پايين و محصول حاصـل        تخريبساده، سرعت زيست  
اما مشكل اصلي ايـن     . ]10،11[از تخريب آن غيرسمي است    

و زيست فعالي لازم براي      7پليمر زيستي، عدم زيست مقلدي    
از طرفي اين مـاده     . ]12[باشد داربست مي -كنش سلول برهم

پذيري بـالا در قيـاس بـا اسـتخوان،          عليرغم داشتن انعطاف  
از ايـــن رو تركيـــب آن بـــا . اســـتحكام مناســـبي نـــدارد

هايي كه بتواند اين خـصوصيات را بهبـود ببخـشد،            سراميك
 داراي هـا فـسفات  كلـسيم . شود حل مناسبي محسوب ميراه

 و فعـالي زيـست  سـازگاري، زيـست  نظر ازي  رينظيب خواص

  
1 Poly (lactic acid) (PLA) 
2 Poly (methyl methacrylate) (PMMA) 
3 Poly (ε-caprolactone) (PCL) 
4 Hydroxyapatite (HA)   
5 β- Tricalcium phosphate (β-TCP ) 
6 Bioactive glass 
7 Biomimetic 

 ،يكيسـرام  ومواديبـا  زهحو در. باشنديمي  ريپذبيتخر ستيز
ــس ــسفات ميكلـ ــا فـ ــديي هـ ــسيه ماننـ ــتآپات يدروكـ  ،يـ
به دليل شـباهت سـاختاري بـا فـاز          ... وفسفات   كلسيم بتاتري

معدني استخوان، هـدايت رشـد اسـتخواني و عـدم تـشكيل             
 توجه بسياري از محققين را بـه خـود جلـب            ،واكنش التهابي 

وي كـاربرد   تـرين تمركـز ر     تحقيقاتي بيش  در زمينه . اند كرده
ــسي ــاي   هيدروكـ ــه مزايـ ــا همـ ــي بـ ــوده ولـ ــت بـ آپاتيـ
ــودن آن قابــل جــذبليــل غيــرآپاتيــت، بــه د هيدروكــسي ب

شدن كامل بافت استخوان ايجاد     هايي براي جايگزين   نگراني
 8هيـدرات ديفسفاتكلسيمدر اين تحقيق از دي    . ده است كر

ــ )براشــيت( ــه  DCPDا ي  كــه حلاليــت بيــشتري نــسبت ب
 از DCPD. ت دارد، اســتفاده شــده اســتآپاتيــهيدروكــسي

آپاتيـت  پذيري بيشتري نسبت به هيدروكـسي     سرعت تخريب 
برخوردار است و پس از مدتي شروع به حل شدن در محـيط             

كند و در ضمن اين حلاليت، ماتريكس       فيزيولوژيكي بدن مي  
هـاي اسـتخواني    استخواني متناسب با چسبندگي بهتر سلول     

 هماننـد سـاير     DCPD  طرفـي  از. ]17-13[سـازد فراهم مي 
از ايـن   . ]18[هـستند  ها به طور ذاتي ترد و شكننده      سراميك

ــشكل آن   ــن م ــع اي ــراي رف ــه   رو ب ــا ك ــا پليمره ــا را ب ه
در ايـن   . كننـد پذيري مطلوبي دارند، كامپوزيـت مـي       انعطاف

سلولي بـا   خارج تحقيق؛ يك داربست مناسب مشابه ماتريس
بندگي، رشـد و    هدف ايجاد يك بستر مناسب مهاجرت، چـس       

 فسفات  ها تهيه گرديد و تاثير حضور دي كلسيم       تكثير سلول 
شـده  كاپرولاكتون الكتروريـسي  دي هيدرات بر نانوالياف پلي    

 . گرفته استبراي مهندسي بافت استخوان مورد مطالعه قرار

  
8 dicalcium phosphate dihydrate (DCPD) 



  علم و مهندسي سراميك

 

  65  1397    پاييز3ي  شماره   7ي  دوره
 

 

  هاي تجربي فعاليت -2
  مواد - 2-1

پليمـر  : مواد مـورد اسـتفاده در انجـام ايـن آزمـايش شـامل             
ــي ــاپروپلـ ــولي ) PCL(لاكتون كـ ــا وزن مولكـ    80،000بـ

)440744(no.)  ــركت ــراميك )Sigma-Aldrichش ، بايوس
ــسيمدي ــسفات كل ــدراتدي  ف  و .DCPD،2144(no( هي

، ) آلمــانMerckشــركت  (1متيــل سولفوكــسايدحــلال دي 
 پودر ).شركت ميكروطب ايران(هاي كلروفرم و متانول حلال

MTT2، شركت(بيوتيك و آنتي 3فسفات بافر سالينSigma  
)  آمريكــاGIBCOشــركت  (4، ســرم جنــين گــاوي)آمريكــا

 از  5اي انـساني  علاوه براين سلول فيبروبلاست لثـه     . باشد مي
  .بانك سلولي ايران تهيه گرديد

  روش  -2-2
  انتخاب حلال مناسب الكتروريسي -2-2-1

 و از   PCL بـراي انحـلال      (CHCl3)از حلال آلي كلروفـرم      
سـازي مناسـب    ي پراكنـده   برا (CH4O)حلال قطبي متانول  
  .  استفاده شدPCL درون DCPDنانوذرات سراميكي 

  ساخت محلول مناسب الكتروريسي -2-2-2
هاي كلروفرم و متانول     محلول الكتروريسي، حلال   يبراي تهيه 
اي  انتخاب و به ظرف شيـشه      75:25 و   25:75،  50:50با نسبت   

د درص14و13،12،11،10 محلول پليمر با غلظت      .انتقال پيدا كرد  
بـا توجـه بـه      . هاي فـوق تهيـه گرديـد       وزني در حلال با نسبت    

  
1Dimethyl sulfoxide (DMSO)   
2 3-3-3-(4,5-Dimethylthiazol-2-Yl)-2,5-
Diphenyltetrazolium Bromide (MTT) 
3 Phosphate-buffered saline (PBS)  
4 Fetal Bovine Serum (FBS) 
5 Human gingival fibroblast cells (HGF) 

ها و غلظت پليمـر بـه       هاي انجام شده بهينه نسبت حلال     نسبت
سـاير  . ( درصـد وزنـي بـوده اسـت    12 و 25:75 ترتيـب نـسبت  

ها در تشكيل الياف با عدم موفقيت همـراه بـوده اسـت و              نسبت
 مـي   كننـده پرتـاب   جمعصرفا تعدادي قطرات به سمت صفحه       

 درون  DCPDدر نهايت براي توزيع مناسب نـانوذرات        ). گرديد
 ساعت بـا سـرعت ثابـت و در          24، محلول به مدت     PCL پليمر

 . تهيـه گـردد    يزده شـد تـا محلـول همـوژن        دماي محـيط هـم    
 در حـلال    90:10 با نسبت    PCL-DCPD همچنين كامپوزيت 

 / كامپوزيـت پليمـر  .تهيه شد 25:75كلروفرم و متانول با نسبت 
 ساعت بـا    24سراميك همانند قبل براي هموژن شدن به مدت         

 .زده شدسرعت ثابت و در دماي محيط هم

ساخت داربست اليافي با استفاده از       -2-2-3
  الكتروريسي

 گـيج انتقـال     22 با سوزن    ml2محلول آماده شده به سرنگ      
كننـده  فاصله بـين نـوك سـوزن تـا صـفحه جمـع            . پيدا كرد 

cm18-14  اژ بالا   منبع ولت .  انتخاب شدKV 18     بـه سـوزن 
 به پمـپ سـرنگ      ml/h 5/0سرنگ اعمال شد و نرخ جريان       

  .در نظر گرفته شد
ــي   -2-2-4 ــكوپ الكترون ــون ميكروس آزم

 روبشي

شـده پـس از پوشـش آن بـا          مورفولوژي الياف الكتروريـسي   
اي از طــلا، توســط ميكروســكوپ الكترونــي روبــشي ورقــه

)VEGA\\TESCAN-XMU- Czech Republic (
 Image jقطر الياف با اسـتفاده از نـرم افـزار    . دبررسي گردي

سنجي پراش انـرژي پرتـو      همچنين از طيف  . گيري شد اندازه
 PCL در پليمـر  DCPDبراي تاييد حـضور و توزيـع    ايكس

  . استفاده شد
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  آناليز زاويه تماس -2-2-5
براي تعيين ترشوندگي الياف، آنـاليز زاويـه تمـاس، بـا رهـا              

 در منـاطق    G 28 سـوزن     ميكروليتر آب مقطـر و از      5كردن  
  گيـري زاويـه     از سـطوح بـا اسـتفاده از ابـزار انـدازه            يمختلف

(CA -500M-Iran)صورت پذيرفت . 

 بررسي زيست سازگاري كامپوزيت  -2-2-6

 PCL-DCPDو كشت سلول  
هـا روش سـنجش تترازوليـوم       براي ارزيابي ميزان بقا سـلول     

 را بـا    MTTپـودر   . اسـتفاده شـد   ) MTTآميزي  روش رنگ (
 تهيـه شـد و در       PBSليتـر در    گـرم در ميلـي     ميلي 5غلظت  
پس . گراد و در تاريكي نگهداري گرديدسانتي  درجه4دماي 
 خانــه، 24هــاي پليــت هــا در چاهــكدادن داربــستاز قــرار
 موجـود در مركـز تحقيقـات        HGFهاي فيبروبلاسـت     سلول

 cell/mL104×3سلولي پژوهشگاه مواد و انرژي بـا تـراكم          
ها كشت داده شدند و به مدت       ي داربست براي هر چاهك رو   

گـراد و    درجـه سـانتي    37 ساعت در انكوبـاتور بـا دمـاي          24
، RPMI 1640كـشت  محـيط . (شـد  نگهـداري %90رطوبت 
ــاوي  ــرم  10%ح ــك  FBSس ــي بيوتي ــد آنت ــك درص   و ي

Penicillin/streptomycin(.  
هـاي    ساعت، محيط كشت حاوي عـصاره      24پس از گذشت    

ليتـر   ميلـي  1ا خارج شده و به هر خانه        هتحت تيمار از سلول   
 اضافه كـرده و بـه       MTT محلول   %10محيط كشت حاوي    

گـراد   درجه سـانتي   37 ساعت در تاريكي و در دماي        4مدت  
 100كـرده و     را خـارج   MTTسـپس محـيط     . انكوبه گرديـد  

سولفوكــسايد اضـافه گرديـد تــا   متيـل ميكروليتـر حـلال دي  
بعد از  . ر آن حل شوند   هاي آبي رنگ تشكيل شده د     كريستال
ها را پيپتاژ    دقيقه حلال موجود در هر يك از خانه        15گذشت  

 570ريدر در طـول مـوج       كرده و سپس توسط دستگاه الايزا     
  .نانومتر خوانش شد

ــلول   ــشت س ــتفاده از ك ــا اس ــروي  ب ــتي ب ــاي فيبروبلاس ه
هـاي  هاي تهيه شده، ميزان زيست پذيري كامپوزيت  داربست

PCL-DCPD    ساعت مورد ارزيابي قـرار      48 و   24 در مدت 
هـايي شـامل همـين تعـداد سـلول، امـا بـدون              خانه. گرفت

  .داربست به عنوان كنترل در نظر گرفته شد
  رشد سلول -2-2-7

ها بـا طـلا، چـسبندگي، رشـد و          دهي داربست پس از پوشش  
هـا توسـط    گرفته روي داربـست    قرار HGFهاي  تكثير سلول 

SEM  ر مربـوط بـا اعمـال    تـصاوي (  مورد مطالعه قرار گرفتند
  ).اند  تهيه شدهKV20ولتاژ 

 بحث و جينتا -3

يابي داربـست كـامپوزيتي      مشخصه -1- 3
  الكتروريسي شده 

هاي اوليـه، نـسبت غلظـت بهينـه پليمـر            با توجه به آزمايش   
 درصد وزني در نظـر      12كاپرولاكتون جهت الكتروريسي    پلي

 از  ي در حـلال مناسـب     PCLاين درصـد وزنـي از       . گرفته شد 
 حل شده و الكتروريسي بـا       25:75متانول با نسبت    / مكلروفر

  .اين محلول صورت گرفت
-PCL اليـاف كامپوزيـت      SEMتصاوير  ) الف وب  1( شكل

DCPD(90:10) در ايـن   . دهدشده را نشان مي   يسي الكترور
شـود و اليـاف     شكل هيچگونه گـره و عيبـي مـشاهده نمـي          

 بـدون   اگرچه الياف .  نانومتر دارند  500-900حدود   قطري در 
اند اما متوسط قطر الياف زياد بوده و عدم يكنواختي           گره بوده 

هـاي انجـام    مطـابق بررسـي   . قطر الياف نيز ديده شده است     
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هاي محققين، در ولتـاژ و نـرخ جريـان ثابـت            شده و گزارش  
تـوان بـا افـزايش فاصـله بـين نـوك سـوزن و صـفحه                 مي
  .]19[كننده، قطر الياف را كاهش داد جمع

-PCL ي اليــاف كــامپوزيتSEMتــصاوير )  د ج و1(شــكل 

DCPD(90:10)    460 تـا    280حدود    در ي را با قطر متوسط 
مطابق انتظار، با افزايش فاصـله، نـرخ        . دهدنانومتر نشان مي  

جريان و غلظت پليمر ثابت قطر اليـاف كـاهش پيـدا كـرده              
كنــواختي مناســب و بــدون يگيــري اليــاف بــا شــكل. اســت

  . استهيچگونه گره همراه بوده 

ــكل  ــب ذرات  ) 2(ش ــع مناس ــاتريس را  DCPDتوزي در م
 تجزيه و تحليل نقـشه بـرداري        .كند تاييد مي  PCLنانوليفي  
 اليـاف كـامپوزيتي   هـاي مختلـف      مكان از (EDX)عنصري  

دهد؛ عناصر كلسيم و فسفر بـه طـور يكنواخـت در             مينشان
لازمـه  ،  توليد الياف بـدون نقـص گـره       . اند الياف پخش شده  

 كه ايـن خـود نـشان دهنـده       دباش عنصري مناسب مي   توزيع
پليمـري  اليـاف    بـا    DCPDذرات  اختلاط و توزيع يكنواخت     

  .]20[بوده است

  
، ml/h 5/0 شده با پارامتر نرخ جريانيسي الكترورPCL-DCPD(90:10) نانوالياف كامپوزيت SEMتصوير ) الف و ب -1 شكل

 و ب و د m µ 10ج مقياس الف و( cm 18 و فاصله KV18، ولتاژ ml/h5/0نرخ جريان )  ج و دcm 14 و فاصله KV18ولتاژ 
  ).mµ 2مقياس 
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فسفر در كامپوزيت ) كلسيم ج)ب) PCLدر ماتريس نانوليفي  DCPDتوزيع مناسب (نقشه برداري عنصري ) الف -2 شكل

PCL-DCPD(90:10).  

 تماس هيزاو جينتا - 2- 3

 بـا  شـده،  دي ـتولي  تيكـامپوز  افي ـالي  آبدوسـت  اي ي ترشوندگ
 ـ طور به. شدي  ريگاندازه تماس هيزاو از دهاستفا  ـزاوي  كل  هي
 جـا  آن از. باشديمي  آبدوست شيافزاي  معنا به تركم تماس
ــه ــريپل PCL ك ــگرآبي م ــردن اضــافه اســت زي  ذرات ك

DCPD، شيافـزا  را افي ـال سطحي  زبر وي  آبدوست خواص 
 را مساعد طيمح توانديم مناسبي زبر وي آبدوست .دهديم
 هـا سلولي  چسبندگ و هاداربستي  ريپذبيتخرستيزي  برا

 افي ـال جـذب يي  توانـا  ش،يافـزا  نيا نيهمچن. سازد فراهم
ــامپوز ــت را PCL-DCPDي تيك ــد جه ــلول رش ــاس ي ه
 نـشان ) 3 (شكل جينتا .]21،22[ سازديم فراهمي استخوان

 ـزاو زاني ـم در افيال قطر نيانگيم رييتغ دهد؛يم  تمـاس  هي
 شيافزا با افيال قطر كاهش كهي  اگونه به. است بوده موثر
 ـزاو (اسـت  همـراه  تماس هيزاو  بـه  º88/119 از تمـاس  هي
º19/131 ي ري ـگانـدازه  از حاصـل  جينتـا ). ابدييم شيافزا

 آب وي  ترشـوندگ  تيخاص ـ بهبود دهنده نشان تماس هيزاو

 با سهيمقا در بالاتر افيال قطر نيانگيم با تيكامپوزي دوست

 ـدلا ازي  يك ـ. باشـد  يم ـ كمتـر  افي ـال قطر  آني  احتمـال  لي
 واحـد  دري  فـسفات  ميكلـس  بـات يترك شتريب حضور تواند يم

 كـاهش  بـا  كـه ي  نحو به. باشد PCL زيگر آب افيال قطر
 در و شـده  كمتر سطح واحد در DCPD حضور زانيم قطر،

 .ابدييم كاهشي آبدوست جهينت

 ي زيست سازگاري كامپوزيت ابيارز -3- 3

PCL-DCPD  
 48 و   24هـا در     كامپوزيـت   ارزيابي زيست سـازگاري    4شكل

تـرين ميـزان     سـاعت بـيش    48در  . دهـد ساعت را نشان مي   
ها بر روي داربست كامپوزيتي بـا ميـانگين قطـر           تكثير سول 
تـر  تر نسبت به داربست با ميانگين قطر الياف كم        الياف بيش 

رخ داده است كه نمايانگر عملكرد بهتر اين داربست به دليل           
ميـزان تكثيـر    (تر بـوده اسـت      سبترشوندگي و آبدوستي منا   

 ).سلول با پيكان مشخص شده است
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 فاصله پارامتر با) ب) ترشيب افيال قطر نيانگيم(Cm14 فاصله پارامتر با) الفي تيكامپوز داربست تماس هيزاو زيآنال -3 شكل

Cm18) تركم افيال قطر نيانگيم.(  

  
 با )هـ و د ترشيب افيال قطر نيانگيم با) ب و الف هاداربست كنار در HGFي ها سلول رشد از شده هيته ريتصاو -4 شكل

  ).درابست بدون تيپل كف ( كنترل) و و ج ساعت 48 و 24 گذشت از پس تركم افيال قطر نيانگيم
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 سلول كشت يكروسكوپيم ريتصاو -4- 3
 هاداربستي برو بروبلاستيف

 بروبلاسـت يف سـلول  كشت از حاصل SEM ريتصاو 5شكل در
HGF نــشان ســاعت 48 از پــس يتيپوزكــام افيــالي رو بــر 

 پاسـخ  داديرو نياول عنوان بهي  سلولي  چسبندگ ابتدا در. دهد يم
 رشـد ي  هاييتوانا ادامه در. است داده رخي  مطلوب طور بهي  سلول
 شـده  فـراهم  مناسب بستر جادياي برا داربستي سلول ريتكث و

 و بـالاتر  افي ـال سـطح ي زبـر  بـه  توجـه  بـا الف  داربست. است

ي بـرا ي  تر مطلوب طيشرا بهتري  آبدوست وي  وندگترش نيهمچن
 و اسـت  كـرده  فـراهم  را هـا  سـلول  ري ـتكث و رشـد  ،يچسبندگ
 بـا  ب داربـست . است شده حاصل يترسازگارستيز تيكامپوز
 بـه  سـطح  نسبت و اديز منافذ (افيال قطر دري  يكنواخت به توجه
 ويي  غـذا  مـواد  ژن،ياكس انتقالي  برا مطلوب طيشرا) بالا حجم
 كـه  دهـد يم ـ نـشان  جينتـا  نيا. است كرده فراهمي سلول رشد

 مناسـب ي  بـستر  PCL-DCPDي  تيكـامپوز ي  فيل نانو داربست
   .دينمايم فراهمي استخواني هاسلول رشدي برا

  
 فاصله پارامتر با)الف .PCL-DCPD(90:10) در كنار داربست نانوليفي كامپوزيتي HGF رشد سلول SEM تصوير -5 شكل

Cm14)ب) ترشيب افيلا قطر نيانگيم (فاصله پارامتر با Cm18) تركم افيال قطر نيانگيم(.  

 يريگ جهينت -4

 ي كـامپوزيت  اليـاف بعـدي نانو  در پژوهش حاضر داربست سـه     
PCL-DCPD نيـــك الكتروريـــسي تهيـــه شـــد و بـــا تك

 مورفولـوژي، ترشـوندگي و      بررسـي به منظـور    هايي   آزمايش
 ـ       آبدوستي داربست  ا آزمـون   ها و همچنين ارزيـابي زيـستي ب

MTT     از حاصل جينتا . و كشت سلولي صورت گرفت SEM 
 پــارامتر رييــتغ بــا كــه باشــديمــ مطلــب نيــا كننــده انيــب

 نقـص  عدم و افيال مناسبي  يكنواخت ،يهموار ،يسيالكترور

 عيتوز و حضور EDX جينتا نيهمچن. است شده حاصل گره
. كنـد يم ـ دييتا PCL سيماتر در DCPD نانوذرات مناسب
 بـا  داربـست ي  برو سلول كشت با همراه يشوندگتر تيخاص

 ـزي  بـرا ي  تر مطلوب طيشرا بالاتر افيال قطر نيانگيم  ستي
 ري ـتكث و رشـد  جـه ينت در وي  ريپذ بيتخر ستيز ،يسازگار
ــلول ــراهم HGF س ــرده ف ــت ك ــهينت در. اس ــنانوال ج  افي
ي بـرا ي  مناسـب  داربـست  توانديم PCL-DCPDي  تيكامپوز
   .باشد استخوان بافتي بازساز
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    :كليد واژه

 يـرش،  زمـان گ   يم، سـد  يتراتگچ، ن 
  يزساختار ريكي،خواص مكان

  

قيمـت پـايين كـاربرد      گچ در صنايع مختلف به دلايل خواصي مانند توليد آسان، ساگازي زيست محيطـي و                
در اين تحقيق به بررسي تأثير استفاده از نيترات سديم به عنوان افزودني بر خواص فيزيكـي و                  . وسيعي دارد 

 درصـد وزنـي مقـدار       8/0 و   4/0،  2/0نيترات سديم به مقادير     . هاي گچ ساختماني پرداخته شد     مكانيكي بدنه 
ترات سديم با قابليـت حلاليـت در آب نقـش تـسريع             طبق نتايج حاصل از زمان گيرش، ني      . گچ اضافه گرديد  

افزودن نيترات سديم منجر به بهبود خـواص مكـانيكي بدنـه گـچ              . دهنده و كاهش زمان گيرش گچ را دارد       
 درصـد وزنـي نيتـرات سـديم حاصـل           4/0بيشترين استحكام خمشي و فشاري براي نمونه حاوي         . گردد مي

 73 و   80ديم، استحكام فشاري و خمشي بـه ترتيـب بـه مقـدار             درصد وزني نيترات س    4/0با افزودن   . گرديد
. گـردد  افزودني نيترات سديم، منجر به كاهش درصد تخلخل و مقـدار جـذب آب مـي               . درصد افزايش يافتند  

كـاهش  . كند نتايج پراش اشعه ايكس نشان داد كه حضور نيترات سديم درجه بالاتر هيدراته شدن ايجاد مي               
اي قفل شده در      با استفاده از افزودني نيترات سديم و ايجاد ريز ساختاري ميله           هاي گچي  درصد تخلخل بدنه  

توانـد از طريـق افـزايش        نيترات سديم مي  . هاي گچي گردد   تواند منجر به افزايش استحكام بدنه     يكديگر مي 
 هيدراته از محلول اشباع منجر به كاهش زمان       هاي سوزني شكل سولفات كلسيم دو     سرعت رسوب كريستال  

  .هاي كريستالي با اتصال بيشتر گردد گيرش و افزايش خواص مكانيكي به دليل ايجاد سوزن
  
  مقدمه -1

 سال قبـل از مـيلاد       2000هاي حدود    استفاده از گچ به زمان    
خصوصيات مناسـب گـچ     . شود  مي ربوطهاي مصر م  در مقبره 

از جمله توليد آسان، ساگازي زيست محيطي، قيمت پايين و          
زيبايي منجـر بـه كـاربرد گـسترده گـچ در صـنايع مختلـف                

گــچ مينــرال ســولفات كلــسيم نيمــه . ]1،2[گرديــده اســت 
باشد كه از طريق دهيدراته       مي (CaSO4.0.5H2O)هيدراته  

 در  (CaSO4.2H2O)حرارتي سـولفات كـسيم دو هيدراتـه         
سـولفات كـسيم دو هيدراتـه       . شـود دوار تهيه مـي   هاي    كوره

 هنگام از دست دادن و بازيابي آب        يخاصيت منحصر به فرد   
در طـي   . دهـد   مـي  در نتيجه كريستاليزاسيون از خـود نـشان       

در ) ژيپـسيت (فرآيند كلسيناسيون سولفات كسيم دو هيدراته       
 ب از دســت مولكــول آC180-120 ،5/1˚محــدوده دمــايي 

طبـق  ) گـچ (دهد و بـه سـولفات كلـسيم نيمـه هيدراتـه              مي
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  :شود  مي تبديل1واكنش 

1  (CaSO4 .2H2O → CaSO4.0.5H2O + 1.5 H2O(g)  

  )تيپسيژ)                   (گچ)                   (بخار(

واكنش هيدارته شدن سولفات كلسيم نيمه هيدراته بلافاصله        
دهـد كـه      مـي   رخ 2 طبق واكنش    بعد از مخلوط شدن با آّب     

  :]3[باشد   مياين واكنش به صورت گرما زا

2(  CaSO4. 0.5H2O +1.5 H2O → 

CaSO4.2H2O + heat  
واكنش هيدراته شدن گچ از طريق مكانيزم كريستاليزاسيون        

: مرحله حل شدن شـيميايي    ) 1:شود  مي طي سه مرحله انجام   
 لـوط نيمـه هيدراتـه بـا آب مخ       هـاي     هنگامي كه كريـستال   

SO4 و   +Ca2هـاي     شوند، محلول اشباع از يـون      مي
  ايجـاد  -2

وقتي محلول به   : مرحله كريستاليزاسيون فيزيكي  ) 2شود،   مي
دوهيدراتـه سـوزني شـكل      هـاي     كريـستال  حد اشباع رسيد،  

سـفت  : مرحله سـفت شـدن مكـانيكي      ) 3كنند و     مي رسوب
ها و افزايش مناطق تماس      شدن دوغاب گچ با رشد كريستال     

  . ]3،1[دهد   مي رخآنها
هـاي    فاز نيمه هيدراته در تماس با آب محلول اشباع از يـون           

Ca2+   و SO4
دهد و اولين مراكز جوانه زا براي         مي  تشكيل -2

ــستال ــه اول ايجــادهــاي  تــشكيل كري ــه در مرحل  دوهيدرات
دو هيدراتـه حلاليـت كمتـري در آب         هاي    كريستال. شود مي

 دارنـد، بنـابراين در   نيمـه هيدراتـه  هـاي    نسبت به كريـستال   
هـا بـه هـم متـصل و گيـرش گـچ        مرحله دوم اين كريستال   

با تشكيل پيوسـته كريـستال هـا، محـيط از           . شود  مي شروع
شود و سفت شدن گـچ      تشكيل شده اشباع مي   هاي    كريستال
  .]4[دهد رخ مي

تعداد مراكز جوانه زا در واحد حجم محلول بر سرعت رشد و            
با افزايش يا كاهش تعـداد      . گذارد ي م تأثيرها    اندازه كريستال 
توان ساختار كريستالي و در نتيجه خواص         مي مراكز جوانه زا  

شرايط رشد كريستال نيز به     . مكانيكي بدنه گچي را تغيير داد     
صورت مستقيم بـر خـواص فيزيكـي و مكـانيكي محـصول             

هـا    و افزودنـي  هـا     مقدار آب، ناخالـصي   . گذارد  مي نهايي تأثير 
و خـواص مكـانيكي قطعـه       ها     رشد كريستال  عوامل مؤثر در  

  . ]5،3[باشند   ميگچي
مختلف بر روي خصوصيات گـچ بررسـي        هاي    تأثير افزودني 

تـوان بـه اسـيد        مـي  هـا از جمله اين افزودني   . ]9-6[اند  شده
. ]12-10[كربن، اشاره نمود    هاي    سيتريك، الياف و نانو لوله    

 را كـاهش يـا      توانند زمان گيرش گچ   ها مي برخي از افزودني  
افزايش دهند و هم چنين موجب تغيير در مورفولوژي قطعـه           

تواننـد بـراي    آلـي مـي   هـاي     پركننـده . ]13[نهايي نيز شوند    
ــود اســتحكام مكــانيكي   ــسيته و در نتيجــه بهب ــزايش دان اف

 گچ يك ماده سراميكي ترد    . ]7[كامپوزيت گچ استفاده شوند     
ست، چقرمگي و   باشد و از فيبرها براي افزايش انرژي شك        مي

  .]12،3[شود مقاومت به ضربه آن استفاده مي
در اين تحقيق، تأثير استفاده از نيترات سديم به عنوان يـك            
افزودني بر خصوصيات گچ ساختماني از جمله زمان گيـرش،          

  . خواص مكانيكي، جذب آب و ريزساختار آن بررسي گرديد

  هاي تجربي فعاليت -2
ايج ساخت ايـران اسـتفاده      در اين تحقيق از گچ ساختماني ر      

 و  3/1گچي بـا نـسبت وزنـي گـچ بـه آب             هاي    دوغاب. شد
 درصـد وزنـي     8/0 و   4/0،  2/0حاوي نيترات سديم به مقدار      

به منظور يكنواختي بهتر، ابتدا نيترات سديم       . گچ تهيه گرديد  
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 ينحـوه . در آّب حل شد و سپس گچ بـه آّن اضـافه گرديـد             
 90ت بود كـه در مـدت        اضافه كردن گچ به آب به اين صور       

 ثانيه بـه آن مانـدگاري       60ثانيه گچ به آب اضافه و به مدت         
 ثانيـه گـچ و آب بـه آرامـي مخلـوط             60داده شد و در مدت      

گرديد تا دوغابي يكنواخت حاصل گرديد و قبل از استفاده به           
  .  ثانيه به دوغاب تهيه شده استراحت داده شد90مدت زمان 

ستگاه حلقه ويكات استفاده شد     براي تعيين زمان گيرش از د     
دوغاب گچـي درون حلقـه ويكـات ريختـه و بـا             ). 1شكل  (

گيـرش اوليـه و نهـايي را از         هـاي     استفاده از كورنومتر زمان   
اي كه اثري از     لحظه ريختن دوغاب در حلقه ويكات تا لحظه       

هـاي ويكـات ديگـر بـر روي گـچ بـاقي نمـي مانـد،                 سوزن
  . گيري شد اندازه

  
گيري زمان   ويكات براي اندازهدستگاه حلقه -1 شكل

  .گيرش

هاي گچـي درون    گيري استحكام خمشي، دوغاب   براي اندازه 
 ريخته  cm16×4×4هاي فلزي مكعب مستطيل با ابعاد       قالب

 بـراي   cm5×5×5هاي مكعبي با ابعـاد      شد و همچنين نمونه   
پـس از سـفت شـدن،       . تعيين استحكام فشاري تهيه گرديـد     

رج و در خـشك كـن در دمـاي          هاي گچي از قالب خـا     نمونه
˚C60     بـراي تعيـين    .  سـاعت قـرار داده شـدند       24 به مـدت

ــه   ــه نقط ــش س ــشي، از خم ــتحكام خم ــا  اس ــابق ب اي مط
تـست فـشار بـا    .  اسـتفاده شـد   NF EN 196-1اسـتاندارد 

 kN30استفاده از دستگاه كـشش تـك محـوره بـا ظرفيـت              
 3تست خمش و فشار براي هر تركيب بر روي          . انجام گرفت 

  . ه انجام و ميانگين نتايج آنها گزارش شدنمون
وزن (هاي شكسته گچ حاصل از تست خمش، ابتدا وزن          تكه

 ساعت در آب قرار داده شد       24و سپس به مدت     ) m0خشك  
وزن اشـباع   (و با استفاده از افزايش وزن ناشي از جـذب آب            

ms(     درصد جذب آب ،(WA))   تعيين شـد و هـم      ) 3فرمول
گيري وزن غوطه   وش ارشميدس و اندازه   چنين با استفاده از ر    

هـاي بـا     نمونـه  (AP) درصد تخلخـل ظـاهري       (mw)وري  
خواص مكـانيكي و خـواص فيزيكـي       .  محاسبه شد  4فرمول  

 روز از تهيــه 28 و 7بعــد از ) درصــد جــذب آب و تخلخــل(
  .گيري گرديدها اندازهنمونه

3(    WA=(ms-m0)/m0×100 (%)                

4(    AP=(ms-m0)/(ms-mw) ×100 (%)        

 روز از تهيـه     28 و   7هاي مكانيكي و جذب آب بعد از        تست
 مـدل   x (XRD)با دستگاه پراش اشعه     . ها انجام شد  نمونه

Asenware AW-XDM 300 تشعشع Cu- kα  با طـول 
 28هـاي گچـي بعـد از        ، بررسي فازها نمونه   Å 542/1موج  

هـاي  ¬مورفولوژي و ريز ساختار نمونـه     . روز صورت گرفت  
 روز بـا اسـتفاده از دسـتگاه ميكروسـكوپ           28گچي بعد از    
ــي  ــدل (SEMالكترونـ ) VEGA-TESCAN-LMU مـ
  .بررسي گرديد
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  نتايج و بحث -3
ر نيتـرات سـديم بـر زمـان     ي نتايج مربوط بـه تـأث    2در شكل   

طبق نتايج نيترات سديم نقـش      . گيرش گچ آورده شده است    
 اضـافه   بـا . تسريع دهنده و كاهش زمان گيرش گـچ را دارد         

 درصد وزني، زمان گيـرش      8/0كردن نيترات سديم به مقدار      
 دقيقـه كـاهش     19 دقيقه براي نمونه گچ خـالص بـه          31از  

هاي قليـايي از طريـق افـزايش         گزارش شده كه نمك   . يافت

ســرعت آزاد شــدن گرمــا در طــي هيدراتاســيون و افــزايش 
هـم  . دهنـد پتانسيل يوني، زمان گيرش گـچ را كـاهش مـي          

هاي سديم نمك نيترات     آب به دليل يون    pHايش  چنين افز 
 پـس   .]13[تواند باعث تسريع گيـرش گـچ گـردد          سديم مي 

توانـد منجـر بـه افـزايش سـرعت رسـوب              نيترات سديم مي  
دراتـه از محلـول     يههاي سوزني سولفات كلسيم دو     كريستال

  .اشباع و در نتيجه كاهش زمان گيرش گردد

  
  .ليه و نهايي گيرش گچتأثير نيترات سديم بر زمان او -2 شكل

نتاج مربوط به خواص مكـانيكي و تـأثير نيتـرات سـديم بـر               
 نـشان   3استحكام خمشي و استحكام فشاري گچ در شـكل          

 روز بعـد از تهيـه       28 و   7استحكام خمـشي،    . داده شده است  
 28گيري شد و نتايج استحكام فـشاري بعـد از           ها انداز نمونه

عنوان يك مـاده تـرد،      استحكام خمشي گچ به     . باشدروز مي 
با افـزايش زمـان از      . كمتر از استحكام فشاري آن خواهد بود      

هـا افـزايش يافتـه       روز، استحكام خمشي نمونه    28 روز به    7
 روز واكـنش    28طبـق نتـايج ديگـر محققـان، بعـد از            . است

 .]1،7[ هيدراتاسيون گچ به طـور كامـل انجـام شـده اسـت            
هـاي سـولفات     الپيشرفت واكنش هيدراتاسيون، رشد كريست    

و هم  ها    كلسيم دو هيدراته و افزايش اتصالات بين كريستال       
هـاي بـاقي مانـده در بدنـه گچـي و رشـد               چنين تبخيـر آب   

در حفــرات بــاقي مانــده ناشــي از تبخيــر آب هــا  كريــستال
توانند به عنوان دلايل بهبود استحكام بدنه گچـي بعـد از             مي

 نيتـرات سـديم      افزودن .]14،7[  روز اشاره گردند   28گذشت  
بيـشترين  . گردد منجر به بهبود خواص مكانيكي بدنه گچ مي       
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 درصـد  4/0استحكام خمشي و فشاري بـراي نمونـه حـاوي           
 درصـد   4/0بـا افـزودن     . وزني نيترات سديم حاصـل گرديـد      

وزني نيترات سديم، استحكام فشاري و خمـشي بـه ترتيـب            
  .  حاصل شد8/7 ±40/0 وMPa 45/0±3/13مقادير 

  
   .هاي گچي حاوي درصدهاي وزني متفاوت نيترات سديم استحكام خمشي و فشاري بدنه -3 شكل

تأثير نيترات سديم بر روي خواص فيزيكـي شـامل تخلخـل            
 5 و   4هـاي   هـاي گچـي در شـكل      ظاهري و جذب آب بدنه    

 28 روز بـه     7طبق نتايج با افزايش زمان از       . آورده شده است  
يجه مقدار جـذب    روز، درصد تخلخل ظاهري كاهش و در نت       

افزودنـي نيتـرات سـديم، منجـر بـه          . شـود  آب نيز كمتر مي   
كـاهش  . گـردد كاهش درصد تخلخل و مقدار جذب آب مـي        

تـوان بـه كامـل شـدن        ي روز را م ـ   28درصد تخلخل بعد از     
كمترين درصد تخلخـل  . ]1[دراتاسيون نسبت داد يواكنش ه 

 درصـد وزنـي نيتـرات       4/0و جذب آب براي نمونـه حـاوي         
كـاهش درصـد تخلخـل      .  روز حاصل گرديد   28 بعد از    سديم
توانـد   هاي گچي با استفاده از افزودني نيترات سديم مـي   بدنه

   .]8،3[هاي گچي گردد  منجر به افزايش استحكام بدنه
 مربوط به دو نمونه خالص و       x الگوهاي پراش اشعه     6شكل  

 روز را 28 درصد وزني نيترات سديم بعـد از   4/0نمونه حاوي   
، فازهـاي سـولفات     xبـر طبـق الگـو پـراش         . دهد ن مي نشا

كلسيم دوهيدراته به عنوان فاز غالب و اصلي همراه با مقدار            
كمـي فــاز ســولفات كلــسيم نيمـه هيدراتــه در بدنــه گچــي   

شدت كمتر پيك فـاز سـولفات كلـسيم         . شناسايي شده است  
 درصـد   4/0 در نمونـه حـاوي       º49/25نيمه هيدراته در زاويه     

گر درجه بالاتر هيدراته شدن در اين        سديم بيان  وزني نيترات 
طبق نتايج، افزودني نيترات سديم منجـر بـه         . باشدنمونه مي 

   .]15و6، 4[گردد افزايش هيدراتاسيون گچ مي
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  .هاي گچي حاوي درصدهاي وزني متفاوت نيترات سديم درصد تخلخل ظاهري بدنه -4 شكل

  
  .ني متفاوت نيترات سديمهاي گچي حاوي درصدهاي وز درصد جذب آب بدنه -5 شكل
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  . درصد وزني نيترات سديم4/0 مربوط به نمونه خالص و نمونه حاوي xالگوهاي پراش اشعه  -6 شكل

گچـي وابـسته بـه      هاي    خصوصيات مكانيكي و فيزيكي بدنه    
باشد مورفولوژي كريستالي فاز سولفات كلسيم دوهيدراته مي      

هـا بـه    كه به وسيله تعداد اتصال و استحكام اتصال كريستال        
دهـد  مطالعات مورفولوژي نشان مي   . گردديكديگر تعيين مي  

كه استحكام ايجاد شده در طي هيدراتاسيون سولفات كلسيم         
ــي   ــين قفل ــاختار ب ــه س ــه ب ــه هيدرات ــدازه و شــكل 1نيم ، ان

 .]17،16[شـود     مـي  گچ و عيـوب آن مربـوط      هاي    كريستال
هاي خالص و حاوي     مربوط به نمونه   SEM، تصاوير   7شكل  

طبـق تـصاوير الـف و ب در         . دهدرات سديم را نشان مي    نيت
هاي روي سطح در بزرگ نمايي كم در نمونه         ، حفره 7شكل  

متفاوت و توزيـع غيـر يكنواخـت وجـود          هاي    خالص با اندازه  
 درصـد نيتـرات سـديم       4/0دارد در حالي كه در نمونه حاوي        

مطـابق بـا    . تر توزيـع شـده انـد      ها به صورت يكنواخت   حفره
ــصاوير ــستالت ــزان كري هــاي ســوزني شــكل در   ج و د، مي

  
1 Interlocking structure Interlocking structure 

 باشـد كـه   ريزساختار نمونه حاوي نيترات سـديم بيـشتر مـي         
گر درجه بالاتر هيدراتـه شـدن گـچ در حـضور            تواند بيان  مي

 بـا بـزرگ نمـايي       SEMدر تـصاوير    . نيترات سديم نيز باشد   
تـراكم بيـشتر، اتـصالات بيـشتر        ) ه و و  هـاي     شـكل ( بالاتر  

اختار بين قفلي بالاتر در نمونه حاوي نيترات        و س ها    كريستال
بنابراين تغييرات در مورفولوژي گـچ      . شودسديم مشاهده مي  

شامل توزيع يكنواخت تر حفرات در سـطح، تـراكم بيـشتر و             
تواننـد  سوزني شـكل مـي    هاي    اتصالات بيشتر بين كريستال   

منجر به بهبود خواص مكانيكي بدنه گچ در حضور افزودنـي           
  .]4،3[يم گردد نيترات سد

 درصـد وزنـي     8/0 مربـوط بـه نمونـه حـاوي          SEMتصوير  
هـاي    كريـستال .  آورده شـده اسـت     8نيترات سديم در شكل     

خـالص  هاي    تر اين نمونه نسبت به نمونه     سوزني شكل كوتاه  
)  ه و و   7شـكل   ( درصـد وزنـي نيتـرات سـديم          4/0و حاوي   

با توجه به زمان گيـرش كوتـاه مـدت          . كاملاً مشخص است  
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 درصد وزني نيترات سديم، سرعت رسـوب        8/0ونه حاوي   نم
سوزني بسيار بالا بوده به گونـه اي كـه زمـان    هاي    كريستال

هـاي    كافي براي رشد و افزايش سطح اتصالات با كريـستال         
تـوان گفـت      مـي  به عبـارت ديگـر    . مجاور خود را نداشته اند    

سوزني شكل در مقادير بالا     هاي    سرعت جوانه زني كريستال   

ابــد و منجــر بــه يات ســديم بــه شــدت افــزايش مــي نيتــر
هاي سـوزني كوتـاه     مورفولوژي شامل تعداد زيادي كريستال    

گردد كه اين ريزساختار باعث كاهش استحكام در نمونـه          مي
   .]3[شود  درصد وزني نيترات سديم مي8/0حاوي 

  
  .هاي متفاوت در بزرگنمايي) ب، د و و (و حاوي نيترات سديم) الف، ج و ه(هاي خالص   مربوط به نمونهSEMتصاوير  -7 شكل
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  . درصد وزني نيترات سديم8/0 مربوط به نمونه حاوي SEMتصوير  -8 شكل

  گيري نتيجه -4
در اين تحقيق تـأثير نيتـرات سـديم بـر خـواص فيزيكـي و                

ر يمقـاد . مكانيكي گچ ساختماني مورد بررسـي قـرار گرفـت         
 ـم اضـافه گرد يتـرات سـد  ي ني درصد وزن8/0 و 4/0،  2/0 . دي
شترين ي ـم، بيترات سـد ي ني درصد وزن  4/0 ي نمونه حاو  يراب

مطـابق نتـايج بـه      . دي حاصل گرد  ي و فشار  ياستحكام خمش 
دست آمده، نيترات سديم نقش تسريع دهنده و كاهش زمان          

توانــد از طريــق  حــضور نيتــرات ســديم مــي. گيــرش را دارد
هاي سوزني شكل سـولفات      ستالافزايش سرعت رسوب كري   

ته، منجر به كاهش زمـان گيـرش، افـزايش          كلسيم دو هيدرا  
هـاي سـوزني     هيدراتاسيون و ايجاد ريزساختاري با كريستال     

شكل بيـشتر بـا اتـصالات بـالاتر گـردد و در نتيجـه باعـث                 
كاهش تخلخـل بدنـه گچـي، كـاهش درصـد جـذب آب و               

  .افزايش استحكام آن شود
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  مصوب فرهنگستان زبان و ادب فارسيواژگان

  

  :واژگان مصوب
  

 واژة بيگانه معادل پيشنهادي رديف

 ceramic سراميك 1
 advanced ceramic سراميك پيشرفته 1-1
 engineering ceramic سراميك مهندسي 2-1
 magnetic ceramic مغناسراميك 3-1
 structural ceramic اي سراميك سازه 4-1

 ceramic whiteware سپيدافزارِ سراميكي 2
 fine ceramic سراميك ظريف 3
 ceramic process فرايند ساخت سراميك 4
 ceramics شناسي سراميك 5
 electroceramic الكتروسراميك 6
 optical ceramic سراميك اپتيكي 7

8 
  خاكِ چيني

  كائولن1.مت
china clay 
syn. kaolin 

 fireclay رسِ ديرگداز 9
syn. fireclay refractory 

 ball clay رس سياه 10
 whiteware سپيدافزار، سپيدينه 11

 alumina whiteware سپيدينة آلوميني 1-11
 stoneware سنگينه، داشخال 13
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 deflocculant ساز زدا، روان لخته 1-23
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 crackle glaze ترك لعاب 6-24

 on-glaze decoration تزيين رولعابي 25

 in-glaze decoration تزيين تولعابي 26

 underglaze decoration تزيين زيرلعابي 27
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 refractory sand ماسة ديرگداز 6-36
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 اقدام رشته نيا صنعتگران و محققان و دياسات يها پژوهش جينتا انتشار به كيسرام دانش گسترش هدف با كيسرام يمهندس و علم يپژوهش -يعلم هينشر
  .دينما يم

 در يراهبرد تيريمد رگداز،يد رنگ، و لعاب ،ينيچ ها، كيسرام شهيش و شهيش مان،يس ،يكاش ه،ياول مواد: است ليذ موارد شامل مقاله رشيپذ موضوعات
 موضوعات نيز و كيالكتروسرام ك،يوسراميب ،يدياكس ريغ و يدياكس يها كيسرام تيفيك كنترل و نديفرآ ت،يكامپوز ك،ينانوسرام ك،يسرام صنعت
  سراميك مهندسي و علم به مرتبط

  :نديفرما تيرعا را ريز موارد است خواهشمند محترم سندگانينو
  :باشد ريز يها بخش شامل است لازم همقال ) 1

  مراجع ،يريگ جهينت بحث، و جينتا ،يتجرب يها تيفعال ،يمطالعات منابع مرور اي مقدمه
 مسئول، نويسنده الكترونيكي پست ،يسيانگل و يفارس به نيعناو و القاب ذكر بدون كار محل با همراه سندگانينو كامل مشخصات همچنين

  يسيانگل و يرسفا به واژه ديكل و دهيچك
 .شـود  اسـتفاده  فارسـي  ادب و زبـان  فرهنگـستان  مـصوب  لغـات  از مقالـه  نگـارش  در كـه  اسـت  ذكـر  بـه  لازم فارسي، زبان ترويج منظور به *

www.persianacademy.ir   
 صـورت  بـه ) TIF (هـا  شـكل  و جـداول  اصـلي  فايـل  (هـا  شـكل  و جداول هيكل با همراه مقاله متن شامل word ليفا كي صورت به مقاله ) 2

  )گردد ارسال نيز جداگانه
  )باشد dpi 300 حداقل تيفيك با ها شكل(
  .گردد توجه زير نكات به جداول و ها شكل تهيه در

 باشند سفيد رنگ به ها شكل و جداول زمينه.  
 باشند فارسي ها شكل و جداول داخل اعداد و متن.  
 باشند نداشته حاشيه و قاب نمودارها و ها شكل.  

  :گردد ميتنظ ريز فرمت با مقاله نگارش ) 3
 صورت به 16 نينازن مقاله عنوان ،12 نينازن قلم با نرمال صورت به مقاله متن ن،ييپا و بالا و طرف هر از متر يسانت 5/2 هيحاش با A4 كاغذ
Bold، 5/1 خط فاصله با خطوط فاصله ،14 نينازن كار محل و سندگانينو نام) line space 1.5(، صفحه 10 حدود صفحات تعداد  

 اي ـ مجلـه  نـام  و عنـوان  سندگان،ي ـنو نـام  يحـاو  كامـل  صورت به منابع و مراجع متن. شوند مشخص خود به مربوط شماره با متن در مراجع ) 4
  .باشد انتشار سال و كتاب
  : مثال

- K. A. Maskall and D. White, "Vitreous Enamelling", (Oxford: pregamon Press, 1986) 
  مجد ديام انتشارات ،1381 ،يسيادر محمد دكتر رفته،شيپ هيتجز يميش -

 باشند داشته صحيح فونت انگليسي و فارسي مراجع.  
 پايـاني  قـسمت  در لـزوم  صـورت  در. ديآ عمل به يخوددار صفحات در يطراح صورت به موسسات اي شركت نشان و نام بردن كار به از ) 5

  .شود آورده تقدير صورت به مقاله
  .نيست پذير امكان نويسندگان از يك هيچ نام تغيير يا و افزودن حذف، نشريه به لهمقا كامل تحويل از پس ) 6
  
 همه توسط است دسترسي قابل نشريه سايت در كه "تعهدنامه فرم" مقاله با همراه شده ذكر نكات رعايت با است خواهشمند نشريه اين انتخاب از تشكر ضمن

  .گردد ارسال) www.ijcse.ir (نشريه يتسا به و گرديده امضا و تكميل مقاله نويسندگان
  .رنديگ يم قرار يابيارز و يداور مورد هينشر هيريتحر اتيه در افتيدر بيترت به مقالات

  .دينما اقدام يارسال مقالات يبررس به نسبت زمان نيتر كوتاه در و يعلم قيدق يبررس با تا دارد تلاش هينشر هيريتحر اتيه
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Investigation the Effect of Sodium Nitrate on the 
Properties of Gypsum Bodies 

Hajar Ahmadimoghadam 

Department of Material Engineering, Faculty of Engineering, Shahrekord University, 
Shahrekord, Iran 

* hajar.ahmadi@sku.ac.ir 

Abstract: Gypsum is widely used in various industries because of its easy fabrication 
feature, environmental friendliness and low price. This study was investigated the effect of 
sodium nitrate as an additive on the physical and mechanical properties of building plaster 
bodies. Sodium nitrate was added to the amounts of 0.2, 0.4 and 0.8% by weight of 
gypsum. According to the results, sodium nitrate plays an accelerator role and reducing the 
setting time of gypsum. Addition of sodium nitrate leads to improvement of the mechanical 
properties of the gypsum body. The highest flexural strength and compressive strength 
were obtained for sample containing 0.4 wt% sodium nitrate. By adding 0.4 wt% sodium 
nitrate, compressive strength and flexural strength increased by 80% and 73%, 
respectively. The addition of sodium nitrate reduced the porosity and absorption of water 
of plaster. The X-ray diffraction results indicated that the presence of sodium nitrate 
created a higher degree of hydration. The higher strength of gypsum bodies could be 
attributed to lower porosity and needle-like interlocked microstructure. Sodium nitrate can 
lead to an increase in the precipitation rate of dihydrated calcium sulfate crystals from the 
saturated solution which can results in a reduction in the setting time and increasing 
mechanical properties due to the formation of microstructure with more interlocked 
crystals. 
Keywords: Gypsum, Sodium nitrate, Setting time, Mechanical properties, Microstructure. 
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Effect of Dicalcium Phosphate Dihydrate Bioceramic 
Nanoparticles on the Electrospun Poly (ε-Caprolacton) 

Nanofibers for Bone Tissue Engineering 

Milad Angooraj Taghavi1,2*, Sayed Mahmood Rabiee1,2, Mohsen Jahanshahi2,3, Fatemeh Nasiri4 
1 Department of Materials & Industrial Engineering, Babol Noshirvani University of 

Technology, Babol, Iran 
2 Nanotechnology Research Institute, Babol Noshirvani University of Technology, Babol, Iran 

3 Department of Chemical Engineering, Babol Noshirvani University of Technology, Babol, Iran 
4 Department of Textile Engineering, Isfahan University of Technology, Isfahan, Iran 

* Milad.a.taghavi133@gmail.com 

Abstract: Poly (ε-caprolactone) (PCL) / Dicalcium phosphate dihydrate (DCPD) 
composite nanofibers were prepared in an appropriate solvent of chloroform / methanol 
(75:25) by electrospinning method. The results of the scanning electron microscope 
showed uniformly diameter of fiber and bead-free structure by changing the 
electrospinning parameter. Elemental mapping results confirmed the presence and proper 
distribution of DCPD nanoparticles into PCL matrix. The results of measuring the contact 
angle represents the reduction of the contact angle of scaffold with average diameter higher 
compared with an average diameter less. Bioassay (cell survival) was performed by MTT 
assay and the lack of toxicity of the scaffolds for human gingival cells (HGF) was 
revealed. Also, better wettability and hydrophilicity have provided more favorable 
conditions for adhesion, growth and proliferation of cells, and more biocompatible 
composites have been obtained. These results indicate that PCL-DCPD composite scaffold 
can provide a suitable substrate for the growth of bone cells. 
Keywords: Nanofiber, Poly (ε-caprolactone) (PCL), Dicalcium phosphate dihydrate 
(DCPD), Electrospinning, Scaffolds. 
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Synthesis of Low Cost Ceramic Membranes for Reduction 
of Water TDS 

Mohammad Fany1, Mojtaba Saei Moghaddam2*, Ali Yunesi2 
1 Department of Chemical Engineering, Semnan University, Semnan, Iran 

2 Department of Chemical Engineering, Quchan University of Technology, Quchan, Iran 

* mojtabasaei@qiet.ac.ir 

Abstract: Ceramic membranes are used in water treatment process have many advantages 
in comparison with usual polymeric membranes. Hence in this study synthesis of low-cost 
ceramic membranes with simple and accessible materials also properties of water passing 
through it were discussed. An apparatus was made for testing membranes. Then porous 
ceramic membranes were made through press and slip casting process. Row materials 
which are contain ceramic powder such as: Alumina with 84% wt, Kaolen with 12%wt and 
Feldspar with 4%wt and some additives, various tablet of ceramic membranes in several 
thickness was made in different conditions of pressure, temperature and materials amount. 
Generally, results show the power of ceramic membranes in water treatment process, usage 
a tablet with 20mm thickness could decrease TDS from 950 ppm to 400 ppm and in usage 
a series of tablets in 10, 10 and 20mm TDS decreased from 1200 ppm to 320 ppm. 
Keywords: Porous ceramic membranes, Water treatment, Desalination. 
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Investigation of Crystalline and Optical Properties of TiO2 
Nanoparticles with Cerium Atoms Prepared by Sol-Gel 

Chemical Method 

Azam Jafari1, Majid Farahmandjou2, Siamak Khademi1 
1 Department of Physics, University of Zanjan, Zanjan, Iran 

2 Departments of Physics, Islamic Azad University, Varamin Pishva Branch, Varamin, Iran 

* farahmandjou@iauvaramin.ac.ir 

Abstract: Transition metals doped-titanium dioxide (TiO2) nanoparticles can change their 
physical properties. In this study, pure TiO2 and Ce-doped TiO2 nanoparticles with 
impurity percentages of 20%, were made using tetra titanium isopropoxide (TTIP) and 
cerium nitrate precursors. The structure of the samples was determined by X-ray 
diffraction (XRD) analysis. The crystalline structure of the samples was detected as 
tetragonal structure in the anatase phase and the XRD results also showed that the size of 
the doped sample decreases. The results of scanning electron microscopy (SEM) showed 
the uniformity of nanoparticles. The results of the transition electron microscopy (TEM) 
analysis displayed that doped nanoparticles are quasi-spherical at 37 nm. Diffiused 
reflectance spectroscopy (DRS) analysis revealed that the band gap energy decreases to 
2.21 eV for doped sample. The results of photoluminescence (PL) analysis demonstrated 
that the intensity of PL decreases for doped sample, which reduces the recombination of 
the electron-hole and increases the photocatalytic activity of Ce-doped TiO2 nanoparticles. 
Keywords: Titanium dioxide nanoparticles, Sol-gel method, Photocatalyst, Physical 
properties. 

 



Iranian Journal of 
Ceramic Science & Engineering 

Vol. 7, No. 3, 2018 
 

 

3 

Investigation of the Effect of Different Surface Active 
Agents on the Synthesis of β-TCP / HA Nanocomposite 

Powder 

Fatemeh Mirjalili1, Saeed Bagheshahi2, Mojdeh Aghaee3 
1 Department of Material Engineering, Maybod Branch, Islamic Azad University, Maybod, Iran 

2 Faculty of Science and Engineering - Imam Khomeini International School, Qazvin, Iran 
3 Materials Engineering Department, Islamic Azad University, Science and Research Branch, 

Tehran, Iran 

* Fm.mirjalili@gmail.com 

Abstract: β-TCP/ HA nanocomposite powders were synthesized by precipitation method 
at 1100°C for 2 hours and the effect of different surfactants on the resulted nano-composite 
powders were studied. Crystal structure and the formed phases were studied with X-ray 
diffraction (XRD) and Fourier transform infrared (FTIR). Investigating the size and 
morphology of the particles and agglomeration of the powder were investigated by 
scanning electron microscopy (SEM) and transmission electron microscopy (TEM). 
According to the results, at Ca/P=1.58, pH=10, concentration of 0.3 molar calcium salt and 
0.191 molar phosphate salt, beta-tricalcium phosphate/ hydroxyapatite nano-composites 
with a uniform particle size distribution a ratio of 60 to 40 in molar was obtained. Also, 
Span 20 as a dispersant showed better dispersion of particles than Aliquat, and reduced the 
agglomeration of nanoparticles to each other and resulted in the formation of nano 
composite particles with a particle size of 40-50 nm. 
Keywords: β-TCP/CNT Nanocomposite, Synthetic, Precipitation method, Fourier 
transforms infrared. 
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Investigation of the Effect of Milling Time and Press 
Pressure on Ti3SiC2 Nanolayer Maxphase Synthesis Using 

Reactive Melt Infiltration Process 

Seyed ali hosseinizadeh1*, hamidreza baharvandi2, naser ehsani3, hamze foratirad4 
1 Master graduated from Malek Ashtar University of Technology, Tehran, Iran 

2 Associate Professor in Malek Ashtar University of Technology, Tehran, Iran 
3 Full Professor in Malek Ashtar University of Technology, Tehran, Iran 

4 Assistant Professor in Atomic Energy Organization, Tehran, Iran 

* ali.hosseini.2540@gmail.com 

Abstract: Ti3SiC2 bulks have been synthesized by infiltrating Si liquid into porous 
precursor pellets composed of 3TiC/0.3Si. In the first step, in order to find an optimum 
milling time, the powders were milled at 15, 30, 45, 60, 90 and 120 minutes, then the 
mixture was cold pressed under the pressure of 80MPa and then infiltrated with molten Si. 
Based on the results of XRD and Ritvild tests, 60 minutes were selected as optimal milling 
time. In the second step, in order to determine the best press pressure, the powders were 
first milled for 60 minutes and then cold pressed under the pressure of 40, 80, 120 and 
160MPa and then infiltrated with molten Si. Based on the results of XRD and Ritvild tests, 
40MPa was selected as the optimum press pressure. All specimens were infiltrated in a 
vacuum of 10-4 torr at 1500°C for 1 hour. 
Keywords: Reactive melt infiltration, Max phase, Ti3SiC2 bulk, Cold press, Milling time, 
Press pressure, Layered ceramics. 

 



Iranian Journal of 
Ceramic Science & Engineering 

Vol. 7, No. 3, 2018 
 

1 

Synthesis and Study of Microwave Irradiation Time Effect 
on the Antibacterial Bioassay of ZnSe Nnanocrystals at 

the Presence of Two Gram-Positive Staphylococcus aureus 
and Bacillus cereus Bacteria 

Noushin Salimi1, Dariush Souri1*, Mehdi Ghabooli2 
1 Department of Physics, Faculty of Science, Malayer University 

2 Department of Agronomy and Plant Breeding, Faculty of Agriculture, Malayer University 

* d.souri@gmail.com 

Abstract: In the present work, ZnSe nanoparticles were synthesized at pH=11.2 by 
aqueous method at different microwave irradiation times, and their antimicrobial properties 
against the Staphylococcus aureus and Bacillus cereus were investigated. X-ray diffraction 
and SEM have been used as structural characterization techniques, and optical properties 
were studied by Uv-Vis spectroscopy; Results of X-ray diffraction characterization and 
UV- visible spectroscopy, confirm the formation of nanoscale phase within the range of 
1.942-2.142 nm. By considering the small size of nanoparticles, Antibacterial property of 
these nanoparticles has been done by disc-diffusion method at the presence of Muller-
Hinton–Agar solid culture. ZnSe nanoparticles owing negative charge interact with Thiol 
groups of protein cell membrane and perturb the cell operation, and it seems that surface 
attaching and penetration of nanoparticles on the bacteria cell to be the most important 
mechanism of antibacterial activity. Generally, it can be stated that the penetration of 
nanoparticles to the cell walls of bacteria is the principal antibacterial feature of these 
nanoparticles. Among the studied bacteria, results showed that these nanoparticles have 
high antimicrobial property against the Bacillus cereus. Inhibition zone diameter against 
Staphylococcus aureus and Bacillus cereus for different samples, were respectively within 
the ranges of 8.96-16.86 mm and 9.37-14.34 mm, and certified the inverse relation 
between inhibition diameter and particle size. 
Keywords: ZnSe nanocrystals (NCs), different microwave irradiation times, disc 
diffusion, antibacterial properties, gram positive bacteria. 
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