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  مقاله ةراهنماي تهي
  
  

 اقدام رشته نيا صنعتگران و محققان و دياسات يهاپژوهش جينتا انتشار به كيسرام دانش گسترش هدف با كيسرام يمهندس و علم يپژوهش -يعلم هينشر
  .دينمايم

 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 يهاكيسرام 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 يهابخش شامل است لازم همقال )1

  مراجع ،يريگجهينت بحث، و جينتا ،يتجرب يهاتيفعال ،يمطالعات منابع مرور اي مقدمه
 مسئول، نويسنده الكترونيكي پست ،يسيانگل و يفارس به نيعناو و القاب ذكر بدون كار محل با همراه سندگانينو كامل مشخصات همچنين

  يسيانگل و يرسفا به واژه ديكل و دهيچك
 .شـود اسـتفاده فارسـي ادب و زبـان فرهنگسـتان مصـوب لغـات از مقالـه نگـارش در كـه اسـت ذكـر بـه لازم فارسي، زبان ترويج منظور به *

www.persianacademy.ir   
 صـورت بـه) TIF( هـاشـكل و جـداول اصـلي فايـل( هـاشـكل 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 هاشكل(
  .گردد توجه زير نكات به جداول و هاشكل تهيه در

 باشند سفيد رنگ به هاشكل و جداول زمينه.  
 باشند فارسي هاشكل و جداول داخل اعداد و متن.  
 باشند نداشته حاشيه و قاب نمودارها و هاشكل.  

  :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 متريسانت 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  

 ايـ مجلـه نـام و عنـوان سـندگان،ينو نـام يحـاو كامـل صورت به منابع و مراجع متن. شوند مشخص خود به مربوط شماره با متن در مراجع )4
  .باشد انتشار سال و كتاب
  : مثال

- K. A. Maskall and D. White, "Vitreous Enamelling", (Oxford: pregamon Press, 1986) 
  مجد ديام انتشارات ،1381 ،يسيادر محمد دكتر رفته،شيپ هيتجز يميش -

 باشند داشته صحيح فونت انگليسي و فارسي مراجع.  
 پايـاني قسـمت در لـزوم صـورت در. ديآ عمل به يخوددار صفحات در يطراح صورت به موسسات اي شركت نشان و نام بردن كار به از )5

  .شود آورده تقدير صورت به مقاله
  .نيست پذير امكان نويسندگان از يك هيچ نام تغيير يا و افزودن حذف، نشريه به لهمقا كامل تحويل از پس )6
  
 همه توسط است دسترسي قابل نشريه سايت در كه "تعهدنامه فرم" مقاله با همراه شده ذكر نكات رعايت با است خواهشمند نشريه اين انتخاب از تشكر ضمن

  .گردد ارسال) www.ijcse.ir( نشريه يتسا به و گرديده امضا و تكميل مقاله نويسندگان
  .رنديگيم قرار يابيارز و يداور مورد هينشر هيريتحر اتيه در افتيدر بيترت به مقالات

  .دينما اقدام يارسال مقالات يبررس به نسبت زمان نيتركوتاه در و يعلم قيدق يبررس با تا دارد تلاش هينشر هيريتحر اتيه
  



 ی علمی فصلنامه
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مسجد جامع سلطان حسن و مسجد و مدرسه حسن  ياهه.ق( که به نام ۸۸2)ساخته  هیعمارت نصر ۀمجموع 
شدند. در  بیتخر يقمر يهجر 1194در زلزله  زیتبر یخیتار يمعروف است، به همراه اکثر بناها زيپادشاه ن
مسجد جامع  ۀگنبد خان يارخاکبرد یآبی و سفيد ط ینيچ مجموعه دو قطعه نیدر ا 13۸5هاي سال زنیگمانه

راه  ريمهم در مس يمرکز تجار کی ییايجغراف تيبه لحاظ موقع زیا که شهر تبرسلطان حسن کشف شد. از آنج
 نيداشته، به هم نيشرق دور و خصوصا چ يايدر گسترش ارتباطات با آس یشناخته شده و نقش مهم شمیابر
منشاء بوده است. لذا اصالت و  ديو سف یآب يهاینيچ زیتبرو  رانیدر ا نيچ يمورد تقاضا ياز کالاها یکی ليدل

پاسخ  يهستند. برا قيتحق نیا یها سوالات اصلو محل ساخت آن یخیتار ۀدو قطعه سفال مکشوفه از نظر دور
 یالکترون کروسکوپي(، مTLD) نسانسيترمولوم یابيسال یشگاهیآزما يهاسوالات از روش نیبه ا
 (FE-SEM/EDSو پتروگراف )يهاها با نمونهسفال نیا يرو يهانقوش و نشانه نیاستفاده شد. علاوه بر ا ی 

 يهانهيسفال دهدیقرار گرفتند. نتایج بدست آمده از این مطالعات نشان م سهیو مقا یمشابه و شاهد مورد بررس
 هیو تجز یفپتروگرا جی( هستند. طبق نتایشمس يهجر 1050-105۸) يصفو ۀمورد مطالعه مربوط به اواخر دور

احتمال استفاده از  دهدینشان م زیرس زنوز واقع در شمال غرب تبر با معدن خاک ینيدو نمونه چ نیا يعنصر
ها از نوع زیر رنگی و قليایی است. همچنين لعاب این سفال ادیرا ز هانهيسفال نیساخت ا يمنطقه برا نیخاک ا

صر کروم، ها از عناو رنگ آبی روشن یا خاکستري در آن آهنها کبالت و ي آبی آنرنگدانه ۀبوده و عناصر سازند
ها همچنين درصد کم آلومينيم در آنشده است. بر اساس درصد بالاي آهن در این رنگدانه ليکبالت و آهن تشک

ها آلومينات کبالت ساخته شده در چين که جوهر رنگ آبی آن يهاتوان نتيجه گرفت که برخلاف سفالها می
از  هانهيسفال نیاز ا یکیاشد. شکل و فرم نشان پشت بها از نوع سيليکات کبالت میدر این نمونه یاست جوهر آب

 ي. نقوش روزدندیکارگاه خود نقش م داتيتول يرو يصفو ياست که سفالگران دوره «ژهیو يهانشان»نوع 
 يو خاکستر رهيت یبه رنگ آب شتريو با ظرافت ب یو هندس یوانيح ،یاهينشان( از نوع گ يها )دارااز سفال یکی

یو روشن است. در مجموع م رهيت ی( با رنگ آبیتی)روا ینقش قطعه سفال دوم از نوع انسان کهياست، در حال
 اند.ساخته شده زیدر تبر ادیهستند که به احتمال ز يدر دوره صفو هانهيسفال نیگفت ا توان
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 مقدمه -1

توسل  سللطان  يملوريسللطان مقتلدر ت نیبا شکست آخر

 رانیلممالک ا ۀبخش عمد عيو تجم ونلویاوزون حسن آق قو

 رانیلا یواقعل تختیدوباره پا زیتحت حکومت او درآمد و تبر

 نیتللراز بزرگ یکللی يشللد. سلللطان حسللن دسللتور اجللرا

را صادر  هیعمارت نصر یعنی يشهر -يمعمار ياهمجموعه

 ۸۸2پادشاه که شروع ساخت آن  حسن هینمود. عمارت نصر

است در طول هفت سلال توسل  معملاران و  يقمر يهجر

دعلوت  ايمختلف دن ياز جاها عقوبیکه سلطان  یهنرمندان

پلروهه،  يکرده بود، ساخته شلده اسلت. سرپرسلت و مجلر

 یرنقشیلعاب برجسته ز يکاریکاش ناتیيقاسم و تز شیدرو

 [. 1به انجام رسانده است ] یعل دريآن را ح

داده  هیافتتاح پروهه عمارت نصر يکه برا یميعظ یمهمان در

چنلد هلزار نفلر  یعنی نیشود، امی یگوسفند قربان 500شد 

دعوت شده باشند. با توجه بله للزوم سلاخت  یبه مهمان دیبا

و همچنلين للزوم  ییرایپلذ يبلرا یظرف سفال يادیتعداد ز

 يربا همکا توانستندیها مظرف نیها، ادر ساخت آن عیتسر

آملاده و کارگلاه  شياز پل يهلاو کوره کلاریهنرمندان کاش

تعجيلل در  ليلساخته شده باشلند  املا بله دل شان،یزنلعاب

احتملال دارد از  یاز ظروف سفال ییساخت و لزوم حجم بالا

اده شده باشد. علاوه بر استف زين یخزانه سلطنت ینيظروف چ

احتملال  ان،یلو دربار عقوبیاین و با توجه به حضور سلطان 

بلراي پلذیرایی  نيساخته شده در چ سيرود از ظروف نفمی

کله بله  هیعملارت نصلر ۀها استفاده شده باشد. مجموعلآن

مسجد جامع سلطان حسن و مسجد و مدرسه حسن  يهانام

 یخیتلار يه اکثر بناهامعروف بوده است، به همرا زيپادشاه ن

 شد )همان(. بیتخر يقمر يهجر 1194در زلزله  زیتبر

 مجموعلله دو قطعلله نیللدر ا 13۸5هاي سللال زنیگمانلله در

مسلجد جلامع  ۀگنبد خان يخاکبردار یآبی و سفيد ط ینيچ

هلا از نظلر سلطان حسن کشف شد که اصلالت و منشلاء آن

د. در این و محل ساخت مورد سوال قرار گرفتن یخیتار ۀدور

هاي آزمایشللگاهی و بررسللی تحقيللق بللا اسللتفاده از شلليوه

ها قدمت، نوع لعاب، ترکيلب بدنله و آن اهريهاي ظویژگی

هاي مشلابه چينلی با نمونله نقوش این دو قطعه در مقایسه

بررسی شده است. هدف از این مطالعات روشنگري وارداتلی 

 ۀنيشيو پ یرانیها توس  سفالگران اآن یبودن یا ساخت داخل

 است. رانیدر ا یکيسرام يهانوع فراورده نیساخت ا

 رانیدر ا دیو سف یآب یهالعاب نهیشیپ  -2

 ۀدر زمللان سلسللل ینلليچ سللاخت ظللروف ییاوج شللکوفا

 انيسلجوق ۀ( همزمان با دوريلاديم 960-1279« )سونگ»

به کشور  زين ديو سف یآب ینياست و مبداء ظروف چ رانیدر ا

هرچند طبلق منلابع سلاخت ظلروف  نسبت داده شده، نيچ

متلداول بلوده اسلت  رانیقبلا در ا یرنگ با نقوش آب ديسف

نلوع ظلروف را  نیخاستگاه ا توانینم عو بطور قط (1)شکل

 .[2]چين دانست 

 1279-136۸« )یلوان»ۀ مغول چلين یعنلی سلسلل ۀدر دور

دو کشور چلين و ایلران بله ترتيلب بله ميلادي( از آنجا که 

ر مغولی قوبيلاي قلاآن و هولاکوخلان اداره دو براد يوسيله

اسلتفاده از ظلروف و شد ارتباط دو کشور بسيار گسلترده می

در ایلران رواج پيلدا کلرد )سلایت اسلتان چينی آبی و سفيد 

کلارگران « جلادۀ ابریشلم»قدس(. در این دوران از طریلق 

زبردست و هنرمندان چينی بله خلدمت ایلخانلان مغلول در 

ظروف چينی در بازارهاي مراغله، تبریلز و آمدند و در نتيجه 

.  للذا شلهر تبریلز بله لحلاظ [3]سلطانيه رواج کامل یافت 
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موقعيت جغرافيایی یلک مرکلز تجلاري مهلم در مسلير راه 

ابریشم شناخته شده و نقش مهمی در گسترش ارتباطات بلا 

آسياي شرق دور و خصوصا چلين داشلته اسلت. بله هملين 

قاضاي چين در ایران و تبریلز لحاظ یکی از کالاهاي مورد ت

هاي آبی و سفيد بود و همين امر موجب تاثير زیلاد بلر چينی

 .[4]هاي ایرانی نيز شد نقوش و تکنيک ساخت سفالينه

 
بشقاب سفالین تزیینات آبی زیر لعاب شفاف، شوش یا  -1 شکل

 نیشابور، قرن سوم، موزه ملی ایران

 ۀسللتوليلدات چينلی آبلی و سلفيد بله دوران سلاوج رونق 

که بلا عصلر تيملوري و  ميلادي( 136۸-1644) « مينگ»

. علاقلۀ زیلاد [5]گلردد ، بلر میصفویه ایران همزمان است

عباس همزمان بلا امرراتلوري  پادشاهان صفوي از جمله شاه

ميلادي( موجب شلد در علالی قلاپو و 15۸۸-1629وان لی )

هاي مخصوصی الدین در اردبيل اتاقمقبرۀ جدش شيخ صفی

شلد نگهداري ظروفی کله بله چلين سلفارش داده میبراي 

 که شد توليد این دوران ظروفی در. [2]اختصاص داده شود 

 قلدري بله بله وللی نبلود چينلی ظروف سختی به اگرچه

 بله سلفالگران که بود نزدیک مينگ دورۀ چينی هايسفال

 پشلت ظلروف در چينی حروف ثبت با دادندمی خود جرات

. [6]کننلد  صلادر اروپلا بله اصلل عنوان چينلی به را هاآن

در ایلران هرچند در ابتدا طرح تلزیين ظلروف سلاخته شلده 

هاي مينگ بلود املا از مرغوبيلت مشابه یا به تقليد از چينی

و سلرس سلفالگران ایرانلی بله  [7]تري برخودار بودند بيش

مرور زمان موفق به نلوآوري و توليلداتی بلا حلال و هلواي 

 .[4]ایرانی شدند 

رشلات اروپایيلان در ميانلۀ قلرن هفلدهم از جملله طبق گزا

توان مشهد، یزد، کرملان، شهرهاي توليد این نوع ظروف می

و در این ميان دو مرکز  [۸]زرند، اصفهان و شيراز را نام برد 

. دسترسلی بله دو [9]اند اصلی مشهد و کرمان نام برده شده

مادۀ خاک کائولن و عنصر کبالت عامل اصلی ایجلاد مراکلز 

ساخت این نوع ظروف بوده است. معدن رنگ کباللت ملورد 

کاشان بوده که به چين نيز صادر قمصر استفاده، سليمانيه در 

این رنگ کيفيت مطللوبی )آبلی تيلره و [. 10]شده است می

و بعضلی از  [11] تند( نسبت به کبالت چينلی داشلته اسلت

  .[12]شناختند می« آبی محمدي»را به  سفالگران چينی آن

خميلرۀ  جلنس از ايبدنله داراي تبریلز سفيد و ظروف آبی

جلوي  شلبيه نقلوش و هاي ناممتدپيچک تزیينات با سنگی

 از متاثر تبریز هاي آبی و سفيدسفال هستند. شيوۀ توليد آب

ي هاي نيشابور با نقوش گيلاهی )پيچلک، بوتلهآبی و سفيد

دورۀ گل صدتومانی(، جانوري )پرندگان و چهارپایان متاثر از 

گذرنلد و مينگ( و هندسی )نوارهایی که از کنار یکلدیگر می

 سفالگران از برخی زیرا شوند( است،در برخی نقاط تيره می

 تبریز مهاجرت به هجري دهم و نهم قرن اواخر در نيشابور

 طراحلی در تبریلز معتبر استادان از یکی زادهابراهيم کردند.
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 . [13]کند می رذک نقاش محمد حاجی را و سفيد آبی ظروف

 یتجرب یها تیفعال  -3

در این تحقيلق دو نمونله سلفال آبلی و سلفيد مکشلوفه از 

نله مسلجد جلامع برداري داخلل گنبدخابرداري و خلاکلایه

ملورد  2 ۀو نمونل 1 ۀ: نموننیبا عناو سلطان حسن در تبریز

 (.3و  2قرار گرفتند )شکل مطالعه 

 
 [1] 1 نمونۀ شماره -2 شکل

 
 [1] 2 نمونۀ شماره -3 شکل

هاي سلفال بلا تکنيلک ترمولومينسلانس تعيين قدمت نمونه

گيري دهی و اندازهو پرتو FINE GRAINسازي با روش )آماده

( انجلام شلد. عللاوه بلر ایلن ADDITIVE DOSEبلا روش 

ها بلراي شواهد ظاهري مثل نقوش و علایم روي این سفال

هاي دورۀ مربوطله نيلز ملورد هاي سلفالمطابقت با ویژگی

 ی قرار گرفتند.بررس

هاي ملورد شناسی نمونهبه منظور بررسی پتروگرافی و کانی

ميکللرون تهيلله و بللا  30نظللر، مقطللع نللازک بلله ضللخامت 

 X4بلا بزرگنملایی  Jame Swift ميکروسکوپ پلاریزان مدل

ها بلا اسلتفاده از دسلتگاه آناليز عنصري نمونه مطالعه شدند.

 آنللاليزگرميکروسللکوپ الکترونللی نشللر ميللدانی مجهللز بلله 

(FE-SEM/EDS ) ملللللدلMIRA3  سلللللاخت شلللللرکت

TESCAN حللد در داراي قللدرت تفکيللک nm 5/1 در ولتللاه 

 KV 15  وnm 5/4  در ولتاهKV 1 .صورت گرفت 

 نتایج و بحث  -4

 نتایج سالیابی -4-1

بللا روش  2و  1نتللایج سللاليابی دو نمونلله سللفال شللمارۀ 

و  34۸±22ها را بله ترتيلب حلدود ترمولومينسانس سن آن

این اسلاس  (. بر5و  4هاي تعيين کرد )شکلسال  14±340

هاي هاي مورد مطالعه مربلوط بله سلالباید گفت که نمونه

هجلري  1050-105۸هجري قمري برابر بلا  1100-1092

ه.ش یلا  ۸۸0-1101ي صلفوي )شمسی یعنلی اواخلر دوره

تلوان گفلت ظلروف ه.ق( هستند. بنلابراین می 1135-907

ي تبریلز سلاخته شلده ز زلزللهسال قبلل ا 90مذکور حدود 

 اند.بوده
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)نگارندگان(  1شماره  ۀنمون نسانسینمودار ترمولوم -4 شکل

 نسانسینمونه ، ب: ترمولوم یعیطب نسانسی)الف: ترمولوم

 بتا( ۀبا چشم یدهنمونه پس از پرتو

 
)نگارندگان(  2شماره  ۀنمون نسانسینمودار ترمولوم -5 شکل

 نسانسیترمولوم نمونه ، ب: یعیطب نسانسی)الف: ترمولوم

 بتا( ۀبا چشم یدهنمونه پس از پرتو

 نقوش یبررس -4-2

بله دو  تلوانیرا مل ديو سلف یظروف آب یصيتشخ يهافيموت

ها و پشلت دور لبله يهاهيحاش -1کرد:  يبنددسته یگروه اصل

فق   هانشان نیظرف. ا یۀپا يرو هانهيسفالنشان  -2ظروف 

شلده  . معللومشوندیم افتیقرن هفدهم  يظروف صفو يرو

 يسلازهيشب يها را بلرانشلان نیلا ياست که سفالگران صلفو

 يها. بلر خللاف پرسللانزدنلدینقش م ینيچ يهاپرسلان

هدفمنلد داشلتند بله نظلر  یها طراحکه نقش و نشان آن ینيچ

را داشتند  یاميپ ای هدف یۀقصد ارا يسفالگران صفو رسدینم

ها نشلان نی. طرح ادرسنیبه نظر نم نطوریحداقل در ظاهر ا ای

 و «یهرملل يامنگوللله»، «مسللدود یمربعلل»گللروه بلله سلله 

 [. 14( ]6 اند )شکلشده يبنددسته «ژهیو يهانشان»

   
 «ژهیو یهانشان»و  «یهرم یامنگوله»، «مسدود یمربع»)از چپ به راست  یصفو دیو سف یپشت ظروف آب یهاسه گروه نشان -6 شکل

[14] 
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 ۀنينشان پشت سفال شودیم شاهدهم 7که در شکل  همانطور

به شکل شلبکه بلا خطلوط  ژهیو يهااز نوع نشان 2شماره 

 است.  ميمستق

از  یاز موارد و در صورت فقدان اطلاعات پتروگرافل یليدر خ

ر تيشب داد. صيآن را تشخ ديکارگاه تول توانینشان م يرو

 يهجلر 1059 -1101 يهامتعلق به سلال ژهیو يهانشان

نشلان  نیاما گاه ا باشندی( ميلاديم 16۸0-1722) یشمس

 يهاسللال ني( در دوران قبللل از آن و بللمي)شللبکه مسللتق

 زيل( نيلاديمل1650-16۸0) یشمس يهجر 1029 -1059

 .[15شده است ] دهید

از نوع گياهی و جلانوري اسلت و  2نقش روي ظرف شماره 

 (.۸باشلد )شلکل اسليمی نيلز میداراي یک حاشيه با طرح 

ر پشت ظرف نيز یک رشتۀ گيلاهی )گلل( دیلده همچنين د

 (. 7شود )شکل می

که از نوع انسانی و روایتلی اسلت  1نقش روي ظرف شمارۀ 

هاي( و نمونله9باشلد )شلکل میکری شده از نقوش چينی 

مليلادي( و  1۸هاي ارميتاه )اوایل قلرن مشابه آن در موزه 

  (.10شود )شکل میاسکاتلند دیده 

 
 )نگارندگان( 2 ۀظرف شمارپشت  ژهینشان و -7 شکل

مشلاهده  9همانطور کله در تصلویر سلمت چل  در شلکل 

باشلد. شود پشت و کف این ظرف فاقد نشان یا نقش میمی

 

 
 )نگارندگان( 2)راست( دور ظرف شماره  هی)چپ( و نوار حاش یو جانور یاهینقش گ -8 شکل
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 ان(پشت ظرف )چپ( )نگارندگ ری)راست( و تصو 1ظرف شماره  ینقش رو -9 شکل

  
 رانیا دیو سف یآب ینی)راست(، بشقاب چ تاژیموزه ارم ،یصفو ۀاواخر دور ای یلادیم 18قرن  لیاوا دیو سف یآب ینیبشقاب چ -10 شکل

 موزه اسکاتلند )چپ(

 پتروگرافی -4-3

ملورد  ۀدهلد دو نمونلنتایج بررسی مقطع نلازک نشلان می

کاملا مشلابه هسلتند. بافلت  بيمطالعه از نظر ساختار و ترک

کوارتز است که بله وفلور  یاصل یو کان یلتيو نمونه سد نیا

بله فلرم  یکلان نی. اشودیم دهیها دآن تیسکويب ۀريدر خم

. البتله شلودیمل دهیلد دارهیزاو يۀو با حاش دانهزیتک بلور، ر

وجلود دارد کله  رهيلدر خم زيلن نيسلتالیکریکوارتز نوع پلل

رتز کلوا یچ (. کان ،11دارد )شکل  يمحدود یليخ یفراوان

داده است و انلدازه ليدرصد حجم نمونه را تشک 50از  شيب

 .کندیتجاوز نم متریليم 5/0قطعات آن از  ي

سفال اسلت  ۀريموجود در خم ۀسازند گریآهن د دياکس یکان

دو نمونله فاقلد  نيدرصد دارد. همچنل کیحدود  یکه فراوان

 یسلفال کلان يهانمونله ۀهسلتند. در مطالعل تيکلس یکان

. شلودیدر نظر گرفتله مل یعنوان شاخص حرارت به تيکلس
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یمل نياز بل گرادیدرجه سانت ۸00حدود  يدر دما یکان نیا

 يدهنلدهنشلان توانلدیها ملنمونه نیدر ا تيکلس ودنب رود،

بدنله بلا  سطح درجه است. ۸00 يبالا يپخت سفال در دما

در نلور  هیلا نیشده است. ا دهيپوش ياشهيلعاب ش یۀلا کی

، راست( و در نور متقلاطع 12)شکل  رنگی( بPPL) زهیپلار

(XPL بلله رنللگ )چلل (. 12)شللکل شللودیملل دهیللد رهيللت ،

بدنه قرار دارد و در  يبر رو ماًيلعاب مستق یۀاز لا ییهابخش

 يفلز دياکس يهیحد فاصل لعاب و بدنه، لا گرید يهابخش

مشاهده شده در لعلاب، بله  يهاکولیوجود دارد. حباب و وز

 ج گاز و مواد فرار به هنگام پخت است.علت خرو

 

     

     

     

     

            

 
و همگن، قطعات فراوان کوارتز  یلتی، بافت سmm 7/2 دید دانی، طول مXPL، نور 1شماره  ۀنمون کروگرافیفتوم :چپ  -11 شکل

حد فاصل  رنگ در رهیت یفلز دیاکس یۀلا کیهمراه با  یاشهیلعاب ش یۀنمونه لا ییبالا یۀسفال. در حاش ۀریو تک بلور در خم دانهزیر

 زه،یدر نور پلار یکروسکوپیم ری، تصوmm 7/2 دید دانی، طول مPPL، نور 1 ۀشمار ۀنمون کروگرافیفتوم :راست بدنه و لعاب. نیب

 به رنگ روشن. یاشهیلعاب ش

 

     

     

     

     

            

 
 و همگن، قطعات فراوان کوارتز یلتی، بافت سmm 7/2 دید دانی، طول مXPL، نور 2 یشماره ۀنمون کروگرافیفتوم :چپ -12 شکل

رنگ در حد فاصل  رهیت یفلز دیاکس یۀلا کیهمراه با  یاشهیلعاب ش یۀلا ۀنمون ییبالا یۀسفال. در حاش ۀریدانه و تک بلور در خم زیر

 به رنگ روشن. یاشهی، لعاب شmm 7/2 دید دانی، طول مPPLنور  ،2 یشماره ۀنمون کروگرافیفتوم :راست بدنه و لعاب. نیب

5/0  mm 

5/0  mm 
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4-4- FE-SEM/EDS 

بللا  1شللماره  ۀسللکوپی مقطللع عرضللی نمونللتصللویر ميکرو

 يهیل(، لاA، سه فاز مختلف شامل لعلاب )X 150بزرگنمایی

دهلد )شلکل می( را نشلان C) تیسکويب ای( و بدنه Bرنگ )

 1فلاز در جلدول آناليز عنصري هلر یلک از ایلن سله  (.13

 خلاصه شده است.

 
 1از مقطع نمونه شماره یالکترون کروسکوپیم ریتصو -13 شکل

دهلد بلالاترین درصلد لایۀ لعاب نشلان می تجزیۀ عنصري

و  Siعناصر در این لعاب پس از اکسيژن مربوط بله عناصلر 

Na  درصللد و سللرس 4/11و  3/29بلله ترتيللب بللا مقللادیر 

Ca،Mg  ،Al  وK  است. عناصلر فلوق مربلوط بله ترکيبلات

ساز و اکسيدهاي قليلایی بله عنلوان سيليس به عنوان شبکه

هللاي قليللایی ي لعابسللازندهآور اسللت کلله از اجللزاي گللداز

 هستند. 

دهللد پللس از اکسلليژننشلان می Bتجزیلۀ عنصللري لایللۀ 

 Si ،Naبالاترین درصد عناصر در این لایه مربوط به عناصر  

هاي بعلدي قلرار در رده Kو  Al ،Cr ،Co ،Mgو سرس  Feو 

گيرنللد. حضللور عناصللر آهللن و کبالللت بلله ترتيللب بللا می

یه مربوط بله رنلگ آبلی در این لا 92/1و  63/9درصدهاي 

شوند. این لایه در تصاویر مربوط به پتروگرافی نيز به آن می

اکسيد فلزي تشخيص داده شده بلود.  ۀ تيره رنگعنوان لای

آورهلاي سلاز و گلدازسایر عناصر مربوط به ترکيبات شلبکه

 باشند.قليایی می

نتایج مربوط به تجزیۀ عنصري بدنۀ سلفال )بيسلکویت( بلا 

دهد عناصر اصلی سلازندۀ آن خلخل آن نشان میساختار مت

Si ،Na  وAl ( %1تلر از باشند. مقدار کم عنصر آهن )کلممی

دليل سفيد بودن بدنه است. علاوه بر ایلن هملانطور کله در 

دهد درصد کم عنصر کلسليم پتروگرافی هم نشان مینتایج 

که اساسا مربوط به ترکيبات آهکی خاک مثل کلسيت اسلت 

 تواند به دليل درجه حرارت پخت بالاي آن باشد.می

نيز توزیع عناصر در این مقطع به خوبی نشلان  14در شکل 

هد که تراکم عناصلر آهلن، کباللت و کلروم در بخلش دمی

 ( است. در حاليکله عنصلر سلدیم در رنگی لعاب )لایۀ وس

ي لایۀ بالا )لعاب( و آلومينيم در دو سطح رنگ و بدنه )لایله

شود. سایر عناصر پتاسيم و کلسيم در هر پایين( مشاهده می

 باشند.سه لایه پراکنده می

بلا  2ي تصویر ميکروسکوپی مقطلع عرضلی نمونلۀ شلماره

(، Aلعلاب ) چهار فاز مختلف شامل زمينۀ، X 200 بزرگنمایی

( و لایۀ تحتانی C(، فاز فوقانی بدنۀ بيسکویت )Bلایۀ رنگ )

 آنلاليز(. 15دهلد )شلکل میرا نشان  (Dبدنه یا بيسکویت )

عنصري این نمونه در چهار فلاز مختللف نتلایج ذیلل را بله 

 (.2 داشت )جدولهمراه 
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 1اره شم ۀدر مقطع نمون Cو  Bو  Aعناصر موجود در سه فاز  یکم یۀنتایج تجز -1 جدول

 
آخر در بخش  فیرد ریلعاب، رنگ و بدنه )بیسکویت(، تراکم دو عنصر آهن و کبالت در دو تصو ۀتوزیع عناصر در سه لای -14 شکل

 .شودیلعاب است، مشاهده م یکه بخش رنگ یانیم

 دهلدی( نيلز نشلان ملAلعلاب ) یلۀلا يعنصر یۀنتایج تجز

لایله مربلوط بله  نیلدرصد عناصر در ا نی( بالاتر2)جدول 

است که مربلوط  Kو  Ca ،Mg ،Alو سرس  Naو  Siعناصر 

ناصلر . درصلد عشودیم ییايقل يهالعاب ۀبه ترکيبات سازند

( 1)جدول  1شماره  ۀاین لعاب با لعاب مربوط به نمون ۀسازند

 نزدیک هستند.  سيارب

Elt 
 C فاز B فاز A فاز

W% A% W% A% W% A% 

O 50.02 63.10 44.88 61.34 53.59 67.00 

Na 11.39 10.00 9.45 8.99 4.37 3.80 

Mg 2.10 1.75 1.55 1.40 0.88 0.72 

Al 1.82 1.36 4.40 3.56 3.89 2.88 

Si 29.25 21.02 22.08 17.19 33.00 23.51 

Cl 0.99 0.57 0.67 0.41 0.65 0.37 

K 1.20 0.62 1.34 0.75 1.48 0.76 

Ca 3.04 1.53 1.29 0.71 1.40 0.70 

Cr - - 2.79 1.17 0.14 0.05 

Fe - - 9.63 3.77 0.43 0.16 

Co 0.18 0.06 1.92 0.71 0.17 0.06 
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 2شماره ۀاز مقطع نمون یالکترون کروسکوپیم ریتصو -15 شکل

درصلد  نیبلالاتر دهدی( نشان مBرنگ ) یۀلا يعنصر یۀتجز

، Alو سلرس  Naو  Siلایه مربوط بله عناصلر  نیعناصر در ا

Ca ،Mg  وK يهلالعاب ۀه ترکيبلات سلازنداست که مربوط ب 

حضلور عناصلر آهلن، کباللت و  نیلهستند. علاوه بر ا ییايقل

 هیلا نیدر ا 56/0و  31/0، 53/3 يهابا درصد بيکروم به ترت

ایلن  آن است. درصلد يخاکستر ایروشن  یمربوط به رنگ آب

باشلند کله تر میخيلی کم 1شماره  ۀعناصر درمقایسه با نمون

 ۀنيز رنگ لعاب این نمونه نسبت به نمون البته به لحاظ بصري

ایلن نمونله نيلز  ۀباشد. نتایج مربوط به بدنتر میرنگقبل کم

هملراه بلا مقلادیر  Siآن  ۀدهد عناصر اصلی سلازندنشان می

انتظلار  اسلت. هملانطور کله Mgو  Alو سرس  Ca ،Moکمی 

هاي رنگ و لعلاب بسليار در مقایسه با لایه Naرود درصد می

هاي نمونهمربوط به  ۀت. تفاوت قابل توجه بين دو بدنکمتر اس

اسللت، در  2 ۀ، وجللود عنصللر موليبللدن در نمونلل 2و  1شللماره 

کلسليم در  نشلد. درصلد اهدهمش 1 ۀعنصر در نمون نیحاليکه ا

اسلت کله احتملال دارد  1شلماره  ۀاین نمونه نيز بالاتر از نمون

ر بخلش د Cفلاز ناشی از دماي پخت کمتر ایلن نمونله باشلد. 

دهلد بيسلکویت )بدنله( فلاز متفلاوتی را نشلان می ۀفوقانی لای

نتایج مربلوط  عنصري آن با ۀ(، در حاليکه نتایج تجزی15)شکل 

سطح مشترک بدنه و  به بدنه مشابه است. در این فاز که درواقع

( % 5/4( بيشتر از فاز مربوط بله بدنله )% 5/7) لعاب است درصد

 .وذ ترکيب لعاب در بدنه باشداز نف اشیتواند ناست که می

 2فاز مشاهده شده در مقطع نمونه سفال  4عنصری  ۀجدول تجزی -2 جدول

Elt فاز A فاز B فاز C فاز D 

W% A% W% A% W% A% W% A% 

O 50.12 63.40 50.25 64.43 46.20 62.56 51.53 67.57 

Na 11.02 9.70 8.66 7.73 7.51 7.08 4.54 4.15 

Mg 1.97 1.64 1.64 1.38 1.73 1.54 1.00 0.86 

Al 1.54 1.15 2.95 2.24 2.23 1.79 1.90 1.47 

Si 29.09 20.96 27.89 20.37 22.66 17.48 23.98 17.91 

S - - - - 0.38 0.26 1.90 1.24 

Cl 1.07 0.61 0.82 0.47 7.60 4.64 3.86 2.28 

K 1.33 0.69 1.45 0.76 1.88 1.04 1.70 0.91 

Ca 3.20 1.62 1.94 0.99 4.18 2.26 4.74 2.48 

Cr 0.07 0.03 0.56 0.22 0.09 0.04 0.11 0.04 

Fe 0.44 0.16 3.53 1.30 0.21 0.08 0.11 0.04 

Co 0.16 0.05 0.31 0.11 0.17 0.06 0.13 0.05 

Mo - - - - 5.15 1.16 4.50 0.98 
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( نيلز نشلان 16ایلن نمونله )شلکل تصویر توزیع عناصر در 

ساز در ناصر آهن و کبالت دو عنصر رنگدهد که تراکم عمی

لایۀ ميانی )زیرلایۀ لعاب(، و تراکم عناصر موليبدن، پتاسليم 

 و کلسيم در بدنه است. 

ها هاي فلوق، ایلن سلفالدست آمده از بررسیهطبق نتایج ب

هلا مقلادیر بدنۀ نسبتا سفيد و متراکم دارند که در ترکيب آن

ميک پرسللان کمی رس بکار رفتله اسلت. در صلنعت سلرا

هلایی هاي نلرم داراي چنلين ویژگیفریتی در گروه پرسلان

هاي نرم، بدنۀ سلفيد، متلراکم و کلم و بليش است. پرسلان

ها شفاف دارند. انتساب صفت نرم براي این نوع پرسلاننيمه

هلا بله نسلبت تر پخت نهایی آنبه علت درجه حرارت پایين

 900ا ابتلدا در هلپرسلان سخت است. بدنۀ این نوع فرآورده

گذراند و سلرس ذوب لعلاب و ي خود را میدرجه پخت اوليه

درجله  1350تلا  1250پخت نهایی بدنه مشلترکاً در حلدود 

ها مقلدار شلود. در ایلن نلوع پرسللانگراد انجلام میسانتی

هاي نرم شود. نوعی از پرسلانتري استفاده میگدازآور بيش

ه پرسللان فریتلی ها مقدار رس خيلی کم است بلکه در آن

 -مشهور هستند. این نوع پرسلان در ایلران از قلرن پلنجم

شده و تا همين اواخر یعنلی دوران ي سلجوقی توليد میدوره

 قاجار رایج بوده است.

دوران طلایی این نوع پرسلان زمان سلجوقيان و صلفویان  

هاست که ابتلدا ذوب شلده بود. فریت از مواد اوليۀ سراميک

مواد اوليه مخلوط شده و به عنلوان جزیلی از سرس با دیگر 

 گيرد. بدنه یا لعاب مورد استفاده قرار می

 
آخر از سمت  فیاول و دوم رد ری، تراکم دو عنصر آهن و کبالت در دو تصو2 ۀشمار ینمونه یعناصر در مقطع عرض عیتوز -16 شکل

 .شودیلعاب است، مشاهده م یو رنگ یانیچپ که در بخش م
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و هجلدهم مليلادي یعنلی دوران صلفویه در قرون هفدهم 

ظروف چينی یا پرسللان بله  کننده و صادرکنندۀایران توليد

 [.16اروپا بوده است ]

هاي منطقلۀ جنلوب طبق تحقيقات صورت گرفته پرسللان 

تلر ماهيلت سيليسلی دارنلد و در شلمال چلين از چين بيش

شلده اسلت. ها اسلتفاده میهاي رسی در سلاخت بدنلهکانی

ها با اسلتفاده از کربنلات ساخت لعاب این پرسلان همچنين

گرفته اسلت کلسيم و گاه مخلوط با خاکستر گياه صورت می

[17.] 

کار رفته در ه هاي بدهد که رنگدانههمچنين نتایج نشان می

هاي مورد مطالعه از عناصر کبالت، آهن و ساخت لعاب چينی

وهر آبلی باشند. کبالت عنصري است که در توليد جکروم می

گيلرد. جوهرهلاي آبلی طور وسيع مورد استفاده قلرار میه ب

اساسا آلومينات کبالت یا سيليکات کبالت هسلتند و معملولا 

اي زیبلایی را بوجلود هاي کبالت رنگ آبلی سلرمهسيليکات

هاي کبالت در مقایسه بلا آورد و رنگ حاصل از آلوميناتمی

ترکيب کباللت، [. 1۸تر هستند ]رنگهاي کبالت کمسيليکات

توانلد رنلگ کروم و آهن نيز یکی از ترکيباتی است کله می

وجود آورد. همچنين ته رنگ خاکستري زیبایی ه خاکستري ب

بر اسلاس ترکيلب سلادۀ اکسليدهاي آهلن و کلروم ایجلاد 

 [. 19شود ]می

 از سللوي دیگللر مطالعللات صللورت گرفتلله بللر روي نمونلله

است که پيگمنت هاي آبی و سفيد چينی نشان داده پرسلان

[، 20( اسلت ]4O2CoAlها از ترکيب آلومينات کبالت )آبی آن

این درحاليست که با توجه به درصد آلومينيم و سيليسليم در 

هاي مورد مطالعه رنگدانۀ کباللت از نلوع ترکيب رنگی نمونه

شللود. سلليليکاتی )سلليليکات کبالللت( تشللخيص داده می

درصلد عنصلر  همچنين تحقيقات دیگر نشان داده است که

هاي دوران عباسللی در عللراق بللالاتر از آهللن در پرسلللان

[. عللاوه 21باشد ]هاي پرسلان آبی و سفيد چينی مینمونه

هاي دوران مختللف در بر این نتایج تجزیۀ شليميایی نمونله

ها خيلی چين نشان داده شده است که مقادیر آلومينيم در آن

ن تحقيق بوده و مادۀ هاي مورد مطالعه در ایتر از نمونهبيش

باشلد. همچنلين ایلن ها اکسيد کلسليم میآور لعاب آنگداز

هاي کبالت مورد تحقيقات نشان داده است که برخی از کانی

هاي چينی در دوران یوآن و اوایل مينگ استفاده در پرسلان

رود از ایلران یلا اند و احتمال میتاکنون در چين یافت نشده

هلا نسلبت باشلند. در ایلن کانی کشورهاي دیگر وارد شلده

هاي چينی است تر از نمونهاکسيد آهن به اکسيد کبالت بيش

[22، 23، 24.] 

هاي ملورد مطالعله نشلان همانطور که جدول نتلایج نمونله

تر و مشابه ها بيشدهد درصد آهن به نسبت کبالت در آنمی

هاي معادن ایران یا به عبارت دیگر معادن غير چينی با کانی

 ستند. ه

شناسای و ژووشایمی بررسی نتاایج کانی -4-5

 معدن خاک رس منطقه زنوز

 4۸°و  4۸ ’، 15"دار زنلوز بلا مختصلات معدن رس کائولن

 جانیدر آذربا یعرض شمال 3۸°و  33’، 34"و  یطول شرق

 يللومتريک 1۸ ز،یشمال غرب تبر يلومتريک ۸۸و در  یشرق

رار زنلوز قل ۀجنلوب دهکلد يلومتريک 4شمال شرق مرند و 

خللاک رس  ۀريللذخ نیتللرکانسللار تنهللا و بزرگ نیللدارد. ا

[. عللاوه بلر کلائولن 26و  25] باشلدیمل رانیلا یتينيکائول

 نیبلورکللوارتز نهللان يا( مقللدار قابللل ملاحظلله%2/35)

( %2) گلرید ياورقه يهاکاتيلي( و س3%) تي(، کلس%5/59)
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 نيمعلدن وجلود دارنلد، همچنل نیلا یشناسیکان بيدر ترک

 ي( در هرفاFeS) تیريو پ یسطح یآهن در نواح يهادياکس

 ییايميشل یلۀتجز جی[. نتا25شده است ] ییمعدن شناسا نیا

 خلاصه شده است. 3معدن در جدول  نیخاک ا يهانمونه

، درصد EDXبا روش  هانهيسفال نیا ۀبدن يعنصر زيآنال طبق

عبلارت  بيبه ترت 1 ۀشمار ۀنمون ميسيليو س مينيآلوم دياکس

. %51و  6/3% ،2 يشللماره ۀو نمونلل %70و  5/7%از: اسللت 

ها نسلبت بله بدنله سيليسل زانيلم دهدینشان م جینتا نیا

سله بللا یهلا ماننللد معلدن خلاک زنللوز و در مقاآن مينيآللوم

. طبلق باشلدیتر مکم یليخ نيچ یتينيرس کائول يهاخاک

 يهادر بدنله مينيآللوم ديانجام شلده مقلدار اکسل قاتيتحق

 [.27است ] %19از  شيب وآنیو  نگيدوران م پرسلان در

 گیرینتیجه -5

ملورد  يهانهيدست آمده از این مطالعات سلفالهطبق نتایج ب

 يهجلر 1050-105۸) يمطالعه مربوط به اواخر دوره صفو

 .باشندی( میشمس

هاي نلرم و دار مذکور مشلابه نلوع پرسللانهاي لعاببدنه 

کلم  یرسل يهایکان ياها دارنوع بدنه نی. اباشندیفریتی م

خللاک رس  یميو هئوشلل یشناسللیهسللتند. مطالعللات کللان

کلوارتز اسلت احتملال  ادیز ریمقاد يزنوز که دارا یتينيکائول

را  هانهيسلفال نیلسلاخت ا يمنطقه برا نیاستفاده از خاک ا

ها از نوع زیررنگی و . همچنين لعاب این پرسلانکندیم ادیز

ها کبالت و آهن آبی آن ۀگدانرن ۀقليایی بوده و عناصر سازند

هلا از عناصلر کلروم، آن رو رنگ آبی روشن یا خاکستري د

کبالت و آهن است. بر اسلاس درصلد بلالاي آهلن در ایلن 

تلوان هلا میها همچنين درصد کلم آللومينيم در آنرنگدانه

هاي توليلدي در چلين کله نتيجه گرفت که برخلاف نمونله

ها از نوع در این نمونه جوهر رنگ آبی آلومينات کبالت است

 نیلبلر ا يگلرید هدشلا نیلباشد و بر اسيليکات کبالت می

اند. شلکل و ها در ایران ساخته شدهادعاست که این پرسلان

 يهانشان»که از نوع  هانهيسفال نیاز ا یکیفرم نشان پشت 

 داتيلتول يرو يصلفو ۀاسلت کله سلفالگران دور «ياژهیو

ها موضوع و قدمت آن نیا دیمؤ اند،زدهیکارگاه خود نقش م

ها از نمونله يتراست. انجام این مطالعات بر روي تعداد بيش

 یقطعل يريگجهيبه نت تواندیهاي شاهد مو مقایسه با نمونه

 خصوص کمک کند. نیدر ا

 تشکر و قدردانی

شایسته است از همکاران پژوهشکده حفاظت و مرمت آثار 

عظيملی مسللول  فرهنگی سلرکار خلانم موللود -تاریخی

بخش ساليابی و جناب آقاي ایرج بهشلتی مسللول بخلش 

پتروگرافی جهت انجام آزمایشلات لازم تشلکر و قلدردانی 

 گردد.

 

 XRF [25]معدن زنوز با روش  یهانمونه خاک ییایمیش هیتجز جینتا -3 جدول

LOI O2Na O2K MgO CaO 2TiO 3O2Fe 3O2Al 2SiO کد نمونه 

25/6 14/0 12/0 31/0 51/0 05/0> 28/0 02/16 81/74 ZK 

17/8 05/0> 14/0 15/0 45/1 05/0> 32/0 44/18 05/70 ZM 

29/10 05/0> 09/0 08/0 56/0 05/0> 30/0 77/26 41/61 ZR 
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Technical Features of Safavid White and Blue Glaze: 

Experimental Studies on the Samples Discovered from the 

Vault Related to Mosque-Madrassa of Sultan Hassan in 

Tabriz 

Manijeh Hadian Dehkordi*, Behruz Omrani 

Research Institute of Cultural Heritage and Tourism 

* m.hadian@richt.ir 

Abstract: The Nasriya complex (build up in 1478), also known as the Sultan Hassan 

Grand Mosque and the Mosque-Madrasa of Hassan Padshah, were destroyed due to 

earthquake in 1780, along with most of the historical monuments in Tabriz. Over 

archaeological speculations, two pieces of blue and white porcelain were discovered in this 

complex in 2006. As Tabriz was considered as an important commercial center in the Silk 

Road with respect to geographic position and plays a main role in extending relationships 

with Far East (East Asia), especially China, Chinese blue and white dishes were regarded 

as one of Chinese goods which were demanded by Iran and Tabriz. Therefore the 

authenticity and origin of two discovered potteries with respect to historic period and 

construction area were regarded as the main questions in the present study. In this regard, 

research on the samples carried out by using experimental methods such as thermo-

luminescence dating (TLD), scanning electron microscopy (FE-SEM/EDS) and 

petrography as well as comparing the motifs and symbols of these potteries with Chinese 

ones. The results indicated that the potteries under study belong to the late Safavid 

government (1640-1648). Based on petrography and elemental analysis of the samples to 

compare the Zonous Kaolinite located in the northwest of Tabriz indicated that the soil of 

this area was probably used to construct these potteries. Further, the glaze of these samples 

was under color and alkaline and their blue pigment involved cobalt and iron, while bright 

blue consisted of chromium, cobalt, and iron. Due to high percentage of iron and low 

percentage of aluminum in these pigments, the blue ink of these samples was related to 

cobalt silicate which was inconsistent with Chinese potteries in which cobalt aluminate 

leads to blue color. The shape of the mark which was drawn on the exterior of these 

potteries is the type of “character marks” drawn by the potters of Safavid era on the 

products of their workshop. The motif related to the pottery having the mark is blue and 

grey plant, animal, and geometric with high delicacy, while that of other pottery is dark 

and bright blue human motifs (narrative) with lower delicacy. These potteries were 

probably constructed in Safavid era and probably created in Tabriz. Studying further 

samples and comparing with control ones can help conclusive results. 

Keywords: Sultan Hassan Grand Mosque, White and Blue Chinese, Safavid, Glaze, 

Porcelain. 
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پوشش  AZ31 یمیزیمن اژیآل یو رفتار خوردگ زساختاریبر ر دهیپوشش ندیزمان انجام فرآ ریپژوهش، تأث نیدر ا 
 ،یبررس نیا منظورقرارگرفته است. به یمورد بررس ییپلاسما یتیالکترول ونیداسیداده شده به روش اکس

مورد استفاده  قهیدق 15و 10، 5مختلف  هايدر زمان تآپاتییدروکسینانوذرات ه يحاو یفسفات هیپا تیالکترول
 يو الگو یروبش یالکترون کروسکوپمی از استفاده با هاپوشش ییایمیش بیسطح و ترک هايیژگیقرار گرفت. و
 هايشیساز بدن توسط آزماهیشب طمحی در هاوششپ یقرار گرفت. خواص خوردگ یمورد بررس کسیپراش پرتوا
حاصل از  جیمورد مطالعه قرارگرفته است. نتا ییایمیامپدانس الکتروش سنجیفیو ط کینامیودیپتانس ونیزاسیپلار
 شافزای هاپوشش ضخامت و هااندازه تخلخل قهیدق 15تا  دهیزمان پوشش شیپژوهش نشان داد که با افزا نیا
 نیهمچن. داراست هانمونه نیدرصد تخلخل را در ب نیترکم قهیدق 10شده در مدت زمان  ادجی. پوشش اافتی
 یخوردگ انیجر یچگال نتریکم يدارا قهیدق 10شده در  جادینشان داد که پوشش ا جینتا
 .بود هانمونه نیمربع( در ب متریآمپر بر سانت 33/2× 8-10) 
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 مقدمه -1

 شوندیفلزات محسوب م نتریآن از سبک ياژهایو آل میزیمن

 در را ههارد آنآن کهارب يکه نسبت استحکام بهه وزن بهاا

داده است. علاوه بر این،  شیونقل و هوافضا افزاحمل عیصنا

و  يسهازگارستیدارا بودن خواص مکانیکی خوب، ز لیبه دل

پزشکی  عطور وسیعی در صنایها بهاز آن يریپذهیتجزستیز

 آلیاژهاي و منیزیم اصلی مشکل اما[. 5 –1] شودیاستفاده م

 را ههاآن از اسهتفاده کهه است بدن در باا خوردگی نرخ آن،

 خورنده، هايمحیط در هالذا محافظت از آن سازدمی محدود

برخهوردار  ياژهیاز اهمیت و یدرون تن يهاطیدر مح ژهویبه

 يسهطحی راهکهار مه ثر تعملیها از استفاده[. 9 –6است ]

. رودیبه شمار م میزیجهت کنترل خوردگی آلیاژهاي پایه من

سطحی مختلی جههت کنتهرل خهوردگی تاکنون از عملیات 

 يهااین مواد استفاده شده است. این عملیات شامل پوشهش

رسوب فیزیکی و شیمیایی بخار  نگ،یتبدیلی، آبکاري، آندایز

ههاي مهورد روش ترینمحبوب از یکی[. 12 –10] باشندیم

سطحی منیزیم و آلیاژهاي آن فرآینهد  اتیاستفاده براي عمل

ی پلاسمایی است. این فرآینهد نشهأت اکسیداسیون الکترولیت

گرفتهه از فرآینههد آنهدایزینگ معمههولی اسهت. در ایههن روش 

همانند روش آندایزینگ از اعمال اختلاف پتانسیل متغیر بین 

در ایهن روش بها افهزایش  مها. اشهودیآند و کاتد استفاده مه

اختلاف پتانسیل بین آند و کاتد و رسیدن آن به مقادیر ولتاژ 

 دههدیالکتریکهی بهر سهطح آنهد رخ مه يهاهیشکست، تخل

تخلیههه  هههايمحل در شههده آزاد زیههاد گرمههاي[. 1۷ –13]

را در  هیهالکتریکی، یونیزه شدن محلول به همراه ذوب زیرا

 يهههااز واکنش يارهیههپههی دارد و در نهایههت بهها انجههام زنج

الکتروشیمیایی و ترموشیمیایی در اتمسهفر پلاسهما، پوشهش 

ترکیبی پیچیده بر سهطح فلهز تشهکیل سرامیکی اکسیدي با 

. مطالعات اخیر نشان داده است با اسهتفاده از فرآینهد شودیم

اکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی، پوشش نسهبتا  ضهخیم و 

یو مه شهودیتشهکیل مه منیزیم يهیمتراکم بر روي زیر ا

 [. 22 –18خواص خوردگی آن را شدیدا  بهبود بخشد ] تواند

به ماهیت فرآیند تشکیل و رشد پوشش، در با توجه  همچنین

الکتریکی، سطح پوشهش پهس از اتمهام  يهاهیاثر وقوع تخل

که افهزایش حفهرات و  شودیفرآیند داراي حفرات بسیاري م

نامناسهبی بهر کیفیهت  ریتهأث تواننهدیها مهتر شدن آنبزرگ

پوشش گذاشته و منجر به تضعیف خواص پوشش در تماس 

رسهیدن بهه یهک حالهت  رونیود. ازاخورنده ش يهاطیبا مح

. با توجه به مبهانی فیزیکهی و رسدیبهینه ضروري به نظر م

شیمیایی فرآیند، پارامترهایی از قبیل چگهالی جریهان، مهدت 

کاري و ترکیبات الکترولیهت بهر روي  يزمان فرآیند، چرخه

[. 28 –23] باشهندیم رگذاریخواص نهایی پوشش، بسیار تأث

 تیفیک يبر رو دهیپوشش ندین انجام فرآزما ان،یم نیا در

پهژوهش، بهه  نیاست. در ا رگذاریتأث اریو خواص پوشش بس

 15و  10، 5) دههیمختلهف پوشهش يههااثهر زمان یبررس

بهر  تآپاتییدروکسینانوذرات ه يحاو هایی( در پوششقهیدق

 راتییهپرداخته شده اسهت کهه موجهب تغ میزیمن اژیآل يرو

تخلخل پوشش شده است  زانیو م زساختاریدر ر يریچشمگ

بهدن  سازهیها در محلول شبپوشش یو در ادامه رفتار خوردگ

 شده است. یبررس

 یتجرب یهاتیفعال -2

 یمههیزیمن اژیههاز ورق آل دهههیپوشههش نههدیانجههام فرآ جهههت

AZ31B  متهریلهیم 20×15و ابعهاد  متهریلیم 3به ضخامت 

 بها ههاهسطح و لبه نمونه ،یمنظور رفع آلودگاستفاده شد. به
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و  800، 600، 400، 220 يهااز شماره بیبه ترت هاییسنباده

آب  ابه ههانمونه ،زنیداده شدند. پس از سنباده قلیص 1000

سرد خشک شهدند.  يهوا انیبا جر تیمقطر شسته و در نها

که از  تیالکترول يقطعه نقش آند و ظرف حاو ندیفرآ نیدر ا

کردنهد. جههت  فهاینزن بود نقش کاتهد را اجنس فواد زنگ

 مهههدل هیهههاز منبهههع تغذ دههههیپوشهههش نهههدیانجهههام فرآ

PM 700/7 PRC(IPS) مورد استفاده  تیاستفاده شد. الکترول

 میفسهفات سهد تهریگهرم بهر ل 5از  یبهیترک نهدین فرآیدر ا

O)2.12H4PO3(Na ،3 دیدروکسههیه میپتاسهه تههریگههرم بههر ل 

(KOH)  تآپاتیهیدروکسینانوذرات ه تریگرم بر ل 15و (HA) 

 نیههمههورد اسههتفاده در ا تآپاتیههیدروکسههیبههود. نههانوذرات ه

تر انجام شده اسهت. ذرات  ییماشیپژوهش به روش رسوب 

 165 ههادارنهد و انهدازه آن يکهروشبه اختارس عمده طوربه

حههل سههنتز نههانوذرات مرا. اسههت شههده محاسههبه نههانومتر

طهور حاصل از آن در پژوهشی بهه جیو نتا تآپاتییدروکسیه

 دههیانجام پوشش طی[. شرا29داده شده است ] کامل شرح

مشهخ  شهده  1مختلهف در جهدول  يهاها در زماننمونه

 است.

 ندفرآی در هانمونه دهیپوشش طیشرا -1 جدول

 ییپلاسما یتیالکترول ونیداسیاکس

چگالی 

 جریان )آمپر(

کاری چرخه

 )درصد(

فرکانس 

 )هرتز(

زمان 

 )دقیقه(
 نمونه

1 50 1000 5 t 5 
1 50 1000 10 t 10 

1 50 1000 15 t 15 

 یسههنجفیو ط کینامیودیپتانسهه ونیزاسههیپلار هههايآزمههون

بهدون  AZ31B میزیهمن اژیهآل يرو ییایمیامپدانس الکتروشه

انجام شده  1بدن سازهیپوشش در محلول شب يپوشش و دارا

 واستاتیاز دستگاه پتانس ییایمیالکتروش يهااست. در آزمون

نقهره  میاستفاده شد. سه يتروداتولب به روش سه الک کرویم

 عنههوانبههه (Ag/AgCl)نقههره  دیههدر محلههول اشههباع نقره/کلر

و  یبهه عنهوان الکتهرود کمکه ینیپلات لهمی و مرجع الکترود

مورد استفاده  يعنوان الکترود کاربه شیمورد آزما يهانمونه

تحت  داریبه حالت پا دنیرس يها براقرار گرفتند. ابتدا نمونه

در محلهول  قههیدق 30مهدار بهاز بهه مهدت  لیپتانس طیشرا

امپهههدانس  یسهههنجفیقهههرار داده شهههدند. ط یخهههوردگ

 10تها  لهوهرتزیک 100در محدوده فرکهانس  ییایمیالکتروش

 يبراولت انجام شد. یلمی ±10موج هرتز با دامنه طول یلیم

 دسههتگاه از هههاو ضههخامت پوشههش زسههاختاریر یبررسهه

 (FEI ESEM QUANTA 200) یروبش یالکترون کروسکوپمی

   افزار نرم از هاضخامت پوشش يرگیاندازه ياستفاده شد. برا

Image J محاسبه درصد و اندازه  يبرا نیاستفاده شد. همچن

 نیهاسهتفاده شهد. در ا MIPافهزار پوشش از نرم هايتخلخل

بهه روش  دسهت آمهدههب کسیپراش پرتو ا ياز الگو یبررس

Grazing دهنهده توسط پهراشPhilips PW1730 هیهدر زاو 

موجههود در  يفازههها نیههیدرجههه جههت تع 80 تهها 20پهراش 

 4 هیهبها زاو کهسیروش اشعه ا نیها استفاده شد. در انمونه

 زیدر طهول آنهال هیزاو نیکه ا کندیدرجه به نمونه برخورد م

اسهکن را  اتیثابت خواهد ماند و تنها آشکارساز دستگاه عمل

کم برخورد اشعه بهه نمونهه،  هی. با توجه به زاودهدیانجام م

تهر خواههد شهد و اطلاعهات نفوذ اشعه در نمونهه کهم مقع

قرار خواههد داد. جههت  اریمورد نظر را در اخت هیاز ا يدیمف

 استفاده شد. Xpert HighScoreافزار از نرم جینتا لیتحل

 
1Simulated body fluid (SBF) 
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 و بحث جینتا -3

 هاسطح و سطح مقطع پوشش زساختاریر -3-1

پوشهش  هاينمونهاز  یشروب یالکترون کروسکوپیم ریتصاو

( در شکل قهیدق 15و  10، 5مختلف ) يهاداده شده در زمان

 جهادیا پوشهش یج آورده شده است. مشخصه اصهل -الف 1

بعد از  ،ییپلاسما یتیالکترول ونیداسیاکس ندیشده توسط فرآ

اسههت کههه از خههروج  ییهههاحفره ک،یههالکتريشکسههت د

 يهها روفجهار آنو ان هیتخل يهااز کانال پلاسما يهاحباب

 دههیپوشش ندیفرآ توانی. مندیآیسطح پوشش به وجود م

کهرد. در مرحلهه اول  میروش را به سه مرحلهه تقسه نیبه ا

یمه لیتشک کیالکتريشکست د لیبه دل هیتخل يهاکانال

هها کانال نیهبهه داخهل ا هیهرایاز ز ياژیهو عناصر آل شوند

داخهل  يههاونیبها  ياژی. در ادامه عناصر آلشوندیم دهیکش

مهواد  ت،ی. و در نهاشوندیم دیواکنش داده و اکس تیالکترول

سهرد  تیهشده به سطح پوشش رفته و توسط الکترول دیاکس

هستند کهه مسهلول  هیتخل يهاکانال نی. در واقع اشوندیم

 [.32 –30ساختار متخلخل هستند ]

درصهد تخلخهل و  ریمربوط بهه مقهاد ینمودار ستون 2 شکل

را نشهان  دههیمختلف پوشش يهاها در زمانخلتخل اندازه

 .دهدیم

 5از  نهدیزمان فرآ شیبا افزا شودیطور که مشاهده مهمان 

 شیبا افهزا رایز ابدییم شیها افزااندازه تخلخل قهیدق 15تا 

 يههاضهخامت پوشهش محهل شیو افزا دهیزمان پوشش

 نیه. تحهت اابهدییکهاهش م هیتخل ریز جادیا يمناسب برا

یشبا ضخامت به یعبور از پوشش يبرا يآند انیجر طیشرا

اسهت بهه  يبهااتر يانهرژ ازمنهدین هیرایبه ز دنیو رس تر

ها اندازه آن نیانگیکاهش اما م هاهیزتخلیتعداد ر لیدل نیهم

بهه  قههیدق 15. نمونه پوشهش داده شهده در ابدییم شیافزا

 يتهرشیتر، درصد تخلخل بهبزرگ يهاعلت اندازه تخلخل

 ها دارد. نمونه ریبت به سانس

 
 .قهیدق 15و )ج(  10، )ب( 5)الف(  دهیمختلف پوشش یهاسطح در زمان یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو -1 شکل
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 مختلف. یهاشده در زمان جادیا یهامربوط به اندازه و درصد تخلخل پوشش ینمودار ستون -2 شکل

انهههدازه  ياگرچهههه دارا قههههیدق 5نمونهههه پوشهههش داده در 

شده در نسبت به نمونه پوشش داده يترکوچک يهالخلتخ

اسهت لهذا  تهرشیآن ب يهااست اما تعداد تخلخل قهیدق 10

 نتهریکهم قههیدق 10 ماننمونه پوشش داده شده در مدت ز

 درصد تخلخل را دارد.

شهده در  جادیا يهاسطح مقطع پوشش ریه تصاو-د 1شکل 

 نیبه یناسهبم یوستگی. پدهدیمختلف را نشان م يهازمان

طور کهه مشهاهده وجود دارد. همان هیرایها و زهمه پوشش

 يهاضهخامت پوشهش دهیزمان پوشش شیبا افزا شودیم

با  یپوشش قهیدق 5. در مدت زمان ابدییم شیافزا یکیسرام

 شیدست آمهد بها افهزاهب کرومتریم 5/10ضخامت  نیانگیم

پوشهش  يبهرا ییضهخامت نهها نیانگیم دهیزمان پوشش

برابر  بیبه ترت قهیدق 15و  10 هايشده در مدت زمان جادیا

ضهخامت بهه  شیافهزا نیاست. ا کرومتریم 3/20و  5/1۷با 

بااتر است. ولتهاژ  هايدر زمان زنیولتاژ جرقه شیافزا لیدل

بهااتر و  يبا انهرژ هاییجرقه جادیمنجر به ا اتربا یزنجرقه

اد مهذاب تحهت مهو نیه. اشودیمواد مذاب م دیتول جهیدر نت

خارج شهوند  هیتخل هاياز کانال توانندمی ترباا راحت يدما

میضخ يدیپوشش اکس لیسطح رسوب کنند و تشک يو رو

 دهند. تر

 پوشش  یفاز بیترک یبررس -3-2

 جهادایاز پوشش  Grazingبه روش  کسیپراش پرتوا يالگو

داده شهده اسهت.  نشهان 3در شکل  قهیدق 10شده در زمان 

بعهد از  Grazingبهه روش  کسیاش پرتهواپهر يالگهو فیط

در پوشش  ییفازها لتشکی دهندهنشان دهیپوشش اتیعمل

و  هیهرایبیانگر ذوب شدن ز MgOفاز  يهاکیاست. وجود پ

پوشش عهلاوه بهر  يااست. در ساختار بلوره آنشدن  دیاکس

شناسهایی  زیهن PO3Mg)4(2مقهداري فهاز  MgO يافاز بلوره

ونیهآن نیاز واکهنش به یحاک 4O(P3Mg(2گردید. وجود فاز 

حاصهل از انحهلال  ونیبا کهات یحاصل از نمک فسفات هاي

است. در اثر اعمال میدان الکتریکی قوي بین آنهد و  هیرایز

موجود در الکترولیت به سهمت آنهد  3PO4- هايیونکاتد، آن

تخلیههه بهها کههاتیون يهههاحرکههت کههرده و از طریههق کانال
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طریق منجر بهه ایجهاد  نیز اوارد واکنش شده و ا 2Mg+هاي

 کپیه. شهودپوشش مهی ياساختار بلوره در PO3Mg)4(2فاز 

نانوذرات به داخهل  خنثی ورود دهندهنشان تآپاتییدروکسیه

 ییایمیشه بیهدر ترک رتغیی بدون ذراتنانو نیاپوشش است 

 .افتندیبه داخل پوشش راه 

 
در مدت  Grazingبه روش  کسیپراش پرتوا یالگو -3 شکل

 .دهیپوشش قهیدق 10زمان 

 هانمونه یرفتار خوردگ -4

 ییایمیامپدانس الکتروش آزمون -4-1

فیحاصل از آزمون ط ستیکوینا هايیالف منحن -4 شکل

نمونه بدون پوشهش و  يبرا ییایمیامپدانس الکتروش سنجی

مختلهف را نشهان  يهاپوشش داده شده در زمان هاينمونه

بهر قسهمت امپهدانس  یقینمودارها، قسمت حق نیا .دهدیم

 SBFدر محلهول  وريغوطهه قههیدق 30آن پس از  یموهوم

 دههد،یالف( نشان م -4) ستیکویرسم شده است. نمودار نا

 هیها رایهاسهت ز ییرفتار القا يکه نمونه بدون پوشش دارا

کم  یشده به علت مقاومت به خوردگ لیتشک میزیمن دیاکس

و  دهیرسه هیهرایمحلول خوردنده از آن عبهور کهرده و بهه ز

 يبرا ستیکوینا هايیمنحن .شودیم ییباعث بروز رفتار القا

 یحلقهه خههازنمیدو نهه يپوشههش داده شهده دارا ههاينمونهه

 هستند. 

 

 

معادل  یکیمختلف، )ب( مدار الکتر هایزمان در شده داده پوشش هایو نمونه AZ31B اژیآل ستیکوی)الف( نا یمنحن -4 شکل

 هاششپو یرفتار خوردگ یسازمنظور مدلبه
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 هیهبهاا مربهوط بهه ا ههايشهده در فرکهانس جهادیحلقه ا

 هیهمربهوط بهه ا نییپا هايو در فرکانس یمتخلخل خارج

 در ههاقطهر حلقهه سهمقای با [.36 –33است ] یمحافظ داخل

مشهاهده کهرد کهه  توانیارائه شده م ستیکوینا نمودارهاي

 نتهریشیبه قهیدق 10داده شده در مدت زمان  شنمونه پوش

 گهریرا نسبت بهه دو نمونهه د یو خارج یداخل هیمقاومت ا

 یکهیامپهدانس از مهدار الکتر ههايپهردازش داده يدارد. برا

 Rsمهدار معهادل،  نیهب استفاده شهد. در ا -4معادل شکل 

 Rinnerسطح پوشش و الکترود مرجع،  نیمقاومت محلول ب

و عنصهر  یمربوط به مقاومت به خوردگ بیتبه تر Qinnerو 

بهه  Qouterو  Routerو  یفشهرده داخله هیهثابهت ا يفاز

ثابهت  يو عنصهر فهاز یمربوط به مقاومت به خوردگ بیترت

آمده دسهتبه يههاالمان ریبودند. مقاد یمتخلخل خارج هیا

 شده است. ارائه 2در جدول 

 آمده از مدار معادلدستامپدانس به یپارامترها -2 جدول

 innerR نمونه

)2(kΩ cm 
outerR 

)2(kΩ cm 

AZ31B - 42/0 

t 5 5/20 15 

t 10 76 7/67 

t 15 6 2 

 آمهده دستبه هاي داده سازيحاصل از مدل جینتا 2جدول 

ب را  -4امپدانس توسط مدار معهادل شهکل  یسنجفطی از

 اژیهآل ینشان داد کهه مقاومهت خهوردگ جیدهد. نتاینشان م

AZ31B هیه. مقدار مقاومت اافتی شیبا اعمال پوشش افزا 

تههر از بزرگ اریها بسههمهه پوشههش يبههرا (Rinner) یلهداخ

موضهوع نشهان داد  نیبود. ا (Router) یخارج هیا تمقاوم

ها در محافظت پوشش ترينقش مهم یمتراکم داخل هیکه ا

کرد. نمونه پوشش داده شده در مدت  فایا یدر مقابل خوردگ

 ۷6) یداخله هیهمقاومهت ا نتریشیب يدارا قهیدق 10زمان 

 ۷/6۷) یخهارج هیهمربهع( و مقاومهت ا متریاهم سانت لویک

 یرفتار خهوردگ نیبهتر جهیمربع( و در نت متریلو اهم سانتیک

نمونهه  يبهرا زین یو خارج یداخل هیمقاومت ا نیتربود. کم

 مشاهده شد. قهیدق 15پوشش داده شده در مدت زمان 

 کینامیودیپتانس ونیزاسیآزمون پلار -4-2

 پوشش بدون هاينمونه کینامیودیتانسپلاریزاسیون پ نمودار

 نشهان 5بدن در شهکل  سازهیشبپوشش در محلول  داراي و

بها اسهتفاده از روش  یخهوردگ انیجر یشده است. چگالداده

یروش مه نایه از استفاده با که آمد دستتافل به یابیبرون

. با اعمال دکر يریگاندازه قا یرا دق ونیزاسیمقاومت پلار توان

 هههايی، منحنههAZ31B اژیههآل يرو یکیسههرام هههايپوشههش

 ههامربهوط بهه همهه پوشهش کینامیودیپتانس ونیزاسیپلار

 انیهجر یو چگال تریمنف لیبه سمت پتانس هیرازی به نسبت

که با اعمهال  دهدینشان م نی. اافتندی انتقال ترکم یخوردگ

 دهیهپد عوقهو يبهرا یکینهامیترمود لیتما یکیپوشش سرام

کاهش  یخوردگ کینتیکه س یدرحال افت،ی شیافزا یخوردگ

 .افتی

 رنظیه 5 شهکل از شهدهاسهتخراج ییایمیالکتروشه اطلاعات

 یخههوردگ انیههجر یو چگههال (Ecorr)ی خههوردگ لیپتانسهه

(icorr)  ياند. هههر سههه نمونههه داراشههده ارائههه 3در جههدول 

بها نمونهه  سهیدر مقا تريشیب یپوشش، مقاومت به خوردگ

 نهدیکهه فرآ دههدینشهان مه امهر نیبدون پوشش داشتند. ا

مقاومهت بهه  شیباعث افزا توجهی قابل طوربه دهیپوشش

نشان داد که نمونه پوشهش داده  جیشد. نتا هیرایز یخوردگ

 انیهجر یچگهال نتهریکهم قههیدق 10شده در مهدت زمهان 
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 جههیمربهع( و در نت متر یآمپر بر سانت 33/2×10-8) یخوردگ

 . بود یمقاومت به خوردگ نتری شیب

 
ها در پوشش کینامیودیپتانس ونیزاسینمودار پلار -5 شکل

 .وریغوطه قهیدق 30بدن بعد از  سازهیمحلول شب

 یهایحاصل از منحن ونیزاسیپلار یپارامترها -3 جدول

 کینامیودیپلاریزاسیون پتانس

 A cm corri (mV) corrE)-2( نمونه

AZ31B   6-10×23/8 36/1- 

t 5 8-10×35/4 41/1- 

t 10 8-10×33/2 49/1- 

t 15 8-10× 81/9 50/1- 

 یریگجهینت -5

 یبهر خهواص خهوردگ دهیپژوهش اثر زمان پوشش نیا در

قهرار  یمورد بررسه میزیمن اژیآل يشده رو جادیا يهاپوشش

شده در مدت زمهان  جادینشان داد که پوشش ا جیگرفت. نتا

درصههد  نیتههرسههاختار بهها کم نیتههرمتراکم يدارا قهههیدق 10

 يهههايریگانههدازه نی( بههود. همچنههدرصههد 5/4تخلخههل )

 ونیزاسهههیو پلار ییایمیالکتروشههه دانسامپههه یسهههنجفیط

 یتیالکترول ونیداسیاکس ندینشان داد که فرآ کینامیودیپتانس

 AZ31B میزیمن اژیآل یرفتار خوردگ يطور م ثربه ییپلاسما

شده در مدت زمان  جادیپوشش ا نی. بنابرابخشدیرا بهبود م

× 10-8) یخهوردگ انیهجر یچگهال نیترکم يدارا قهیدق 10

 جینتها يریهمربع( بهود. بها در نظرگ متریسانت برآمپر  33/2

صورت گرفتهه مشهخ  شهد  يهاشیآزما يحاصل از همه

ها ندارد و پوشش یدر رفتار خوردگ يادیز ریکه ضخامت تأث

 درصد تخلخل پوشش است. کنندهنییعامل تع

 مراجع

[1] N. Sezer, Z. Evis, S. M. Kayhan, A. 

Tahmasebifar, and M. Koç, “Review of 

magnesium-based biomaterials and their 

applications,” Journal of Magnesium and 

Alloys, vol. 6, no. 1, pp. 23–43, Mar. 

2018, doi: 10.1016/j.jma.2018.02.003. 

[2] C. Prins, “Engineering Applications of 

Artificial Intelligence Two memetic 

algorithms for heterogeneous fleet 

vehicle routing problems,” Engineering 

Applications of Artificial Intelligence, 

vol. 22, no. 6, pp. 916–928, 2009, doi: 

10.1016/j.engappai.2008.10.006. 

[3] Y. Yang, X. Xiong, J. Chen, X. Peng, D. 

Chen, and F. Pan, “Research advances in 

magnesium and magnesium alloys 

worldwide in 2020,” Journal of 

Magnesium and Alloys, vol. 9, no. 3, pp. 

705–747, May 2021, doi: 

10.1016/j.jma.2021.04.001. 

[4] Y. Yang et al., “Mg bone implant: 

Features, developments and 

perspectives,” Materials & Design, vol. 

185, p. 108259, Jan. 2020, doi: 

10.1016/j.matdes.2019.108259. 

[5] L. Hou et al., “In vitro and in vivo 

studies on biodegradable magnesium 

alloy,” Progress in Natural Science: 

Materials International, vol. 24, no. 5, 

pp. 466–471, 2014, doi: 

10.1016/j.pnsc.2014.09.002. 

[6] S. Feliu and I. Llorente, “Corrosion 

product layers on magnesium alloys 



 ...حاوی  شده جادیا یکیسرام یهاپوشش یبر رفتار خوردگ یدهزمان پوشش ریتأث

 1400 زمستان  4ی شماره  10ی دوره 26 

 

 

AZ31 and AZ61: Surface chemistry and 

protective ability,” Applied Surface 

Science, vol. 347, pp. 736–746, Aug. 

2015, doi: 10.1016/j.apsusc.2015.04.189. 

[7] R. Chaharmahali, A. Fattah-alhosseini, 

and K. Babaei, “Surface characterization 

and corrosion behavior of calcium 

phosphate (Ca-P) base composite layer 

on Mg and its alloys using plasma 

electrolytic oxidation (PEO): A review,” 

Journal of Magnesium and Alloys, Aug. 

2020, doi: 10.1016/j.jma.2020.07.004. 

[8] M. S. P, R. K, and S. N. TSN, 

“Controlling the rate of degradation of 

Mg using magnesium fluoride and 

magnesium fluoride-magnesium 

phosphate duplex coatings,” Journal of 

Magnesium and Alloys, Jul. 2021, doi: 

10.1016/j.jma.2021.06.005. 

[9] X. Li, X. Liu, S. Wu, K. W. K. Yeung, 

Y. Zheng, and P. K. Chu, “Design of 

magnesium alloys with controllable 

degradation for biomedical implants: 

From bulk to surface,” Acta 

Biomaterialia, vol. 45, pp. 2–30, 2016, 

doi: 10.1016/j.actbio.2016.09.005. 

[10] S. Pommiers, J. Frayret, A. Castetbon, 

and M. Potin-Gautier, “Alternative 

conversion coatings to chromate for the 

protection of magnesium alloys,” 

Corrosion Science, vol. 84, pp. 135–146, 

Jul. 2014, doi: 

10.1016/j.corsci.2014.03.021. 

[11] T. S. N. Sankara Narayanan, I. S. Park, 

and M. H. Lee, “Strategies to improve 

the corrosion resistance of microarc 

oxidation (MAO) coated magnesium 

alloys for degradable implants: Prospects 

and challenges,” Progress in Materials 

Science, vol. 60, no. 1, pp. 1–71, Mar. 

2014, doi: 10.1016/j.pmatsci.2013.08.002. 

[12] M. Ali et al., “Surface modification and 

cytotoxicity of Mg-based bio-alloys: An 

overview of recent advances,” Journal of 

Alloys and Compounds, vol. 825, p. 

154140, 2020, doi: 

10.1016/j.jallcom.2020.154140. 

[13] A. Fattah-alhosseini, R. Chaharmahali, 

and K. Babaei, “Effect of particles 

addition to solution of plasma 

electrolytic oxidation (PEO) on the 

properties of PEO coatings formed on 

magnesium and its alloys: A review,” 

Journal of Magnesium and Alloys, May 

2020, doi: 10.1016/j.jma.2020.05.001. 

[14] S. Fatimah, M. P. Kamil, D. I. Han, W. 

Al-Zoubi, and Y. G. Ko, “Development 

of anti-corrosive coating on AZ31 Mg 

alloy subjected to plasma electrolytic 

oxidation at sub-zero temperature,” 

Journal of Magnesium and Alloys, Aug. 

2021, doi: 10.1016/j.jma.2021.07.013. 

[15] N. Nashrah, S. H. Baek, and Y. G. Ko, 

“Nucleation and growth behavior of 

coating film on Mg–Al–Zn alloy with 

different surface topographies via plasma 

electrolytic oxidation,” Journal of 

Magnesium and Alloys, Jul. 2021, doi: 

10.1016/j.jma.2021.06.009. 

[16] T. Wu, C. Blawert, X. Lu, M. 

Serdechnova, and M. L. Zheludkevich, 

“Difference in formation of plasma 

electrolytic oxidation coatings on MgLi 

alloy in comparison with pure Mg,” 

Journal of Magnesium and Alloys, May 

2021, doi: 10.1016/j.jma.2021.03.017. 

[17] A. Fattah-alhosseini, M. Molaei, M. 

Nouri, and K. Babaei, “Antibacterial 

activity of bioceramic coatings on Mg 

and its alloys created by plasma 

electrolytic oxidation (PEO): A review,” 

Journal of Magnesium and Alloys, Jul. 

2021, doi: 10.1016/j.jma.2021.05.020. 

[18] Z. Li et al., “Creating high-performance 

bi-functional composite coatings on 

magnesium−8lithium alloy through 

electrochemical surface engineering with 

highly enhanced corrosion and wear 

protection,” Journal of Alloys and 

Compounds, vol. 818, p. 153341, Mar. 

2020, doi: 

10.1016/j.jallcom.2019.153341. 

[19] J. Chen, Y. Zhang, M. Ibrahim, I. P. 

Etim, L. Tan, and K. Yang, “In vitro 

degradation and antibacterial property of 

a copper-containing micro-arc oxidation 



 علم و مهندسی سرامیک

 

  27 1400 زمستان  4ی شماره  10ی دوره

 

 

coating on Mg-2Zn-1Gd-0.5Zr alloy,” 

Colloids and Surfaces B: Biointerfaces, 

vol. 179, no. March, pp. 77–86, 2019, 

doi: 10.1016/j.colsurfb.2019.03.023. 

[20] W. Yu et al., “Novel fluoridated 

hydroxyapatite/MAO composite coating 

on AZ31B magnesium alloy for 

biomedical application,” Applied Surface 

Science, vol. 464, no. September 2018, 

pp. 708–715, 2019, doi: 

10.1016/j.apsusc.2018.09.148. 

[21] M. Molaei, K. Babaei, and A. Fattah-

alhosseini, “Improving the wear 

resistance of plasma electrolytic 

oxidation (PEO) coatings applied on Mg 

and its alloys under the addition of nano- 

and micro-sized additives into the 

electrolytes: A review,” Journal of 

Magnesium and Alloys, vol. 9, no. 4, pp. 

1164–1186, Jul. 2021, doi: 

10.1016/j.jma.2020.11.016. 

[22] T. W. Clyne and S. C. Troughton, “A 

review of recent work on discharge 

characteristics during plasma electrolytic 

oxidation of various metals,” 

International Materials Reviews, vol. 64, 

no. 3, pp. 127–162, 2019, doi: 

10.1080/09506608.2018.1466492. 

[23] F. Chen, Y. Zhang, and Y. Zhang, 

“Effect of Graphene on Micro-Structure 

and Properties of MAO Coating Prepared 

on Mg-Li Alloy,” vol. 12, pp. 6081–

6091, 2017, doi: 10.20964/2017.07.59. 

[24] Y. Gu, S. Bandopadhyay, C. F. Chen, Y. 

Guo, and C. Ning, “Effect of oxidation 

time on the corrosion behavior of micro-

arc oxidation produced AZ31 

magnesium alloys in simulated body 

fluid,” Journal of Alloys and 

Compounds, vol. 543, pp. 109–117, 2012, 

doi: 10.1016/j.jallcom.2012.07.130. 

[25] X. Lu, C. Blawert, M. Mohedano, N. 

Scharnagl, M. L. Zheludkevich, and K. 

U. Kainer, “Influence of electrical 

parameters on particle uptake during 

plasma electrolytic oxidation processing 

of AM50 Mg alloy,” Surface and 

Coatings Technology, vol. 289, pp. 179–

185, 2016, doi: 

10.1016/j.surfcoat.2016.02.006. 

[26] R. Chaharmahali, A. Fattah-alhosseini, 

M. Nouri, and K. Babaei, “Improving 

surface characteristics of PEO coatings 

of Mg and its alloys with zirconia 

nanoparticles: a review,” Applied 

Surface Science Advances, vol. 6, p. 

100131, Dec. 2021, doi: 

10.1016/j.apsadv.2021.100131. 

[27] T. Monetta, P. Parnian, and A. Acquesta, 

“Recent advances in the control of the 

degradation rate of PEO treated 

magnesium and its alloys for biomedical 

applications,” Metals, vol. 10, no. 7, pp. 

1–18, 2020, doi: 10.3390/met10070907. 

[28] Z. Shahri, S. R. Allahkaram, R. Soltani, 

and H. Jafari, “Optimization of plasma 

electrolyte oxidation process parameters 

for corrosion resistance of Mg alloy,” 

Journal of Magnesium and Alloys, vol. 8, 

no. 2, pp. 431– 440, Jun. 2020, doi: 

10.1016/j.jma.2018.10.001. 

[29] R. Chaharmahali, A. Fattah-alhosseini, 

and H. Esfahani, “Increasing the in-vitro 

corrosion resistance of AZ31B-Mg alloy 

via coating with hydroxyapatite using 

plasma electrolytic oxidation,” Journal of 

Asian Ceramic Societies, vol. 8, no. 1, 

pp. 39–49, 2020, doi: 

10.1080/21870764.2019.1698143. 

[30] G. Barati Darband, M. Aliofkhazraei, P. 

Hamghalam, and N. Valizade, “Plasma 

electrolytic oxidation of magnesium and 

its alloys: Mechanism, properties and 

applications,” Journal of Magnesium and 

Alloys, vol. 5, no. 1, pp. 74–132, Mar. 

2017, doi: 10.1016/j.jma.2017.02.004. 

[31] M. Toorani and M. Aliofkhazraei, 

“Review of electrochemical properties of 

hybrid coating systems on Mg with 

plasma electrolytic oxidation process as 

pretreatment,” Surfaces and Interfaces, 

vol. 14, pp. 262–295, Mar. 2019, doi: 

10.1016/j.surfin.2019.01.004. 

[32] S. Farshid and M. Kharaziha, “Micro and 

nano-enabled approaches to improve the 

performance of plasma electrolytic 



 ...حاوی  شده جادیا یکیسرام یهاپوشش یبر رفتار خوردگ یدهزمان پوشش ریتأث

 1400 زمستان  4ی شماره  10ی دوره 28 

 

 

oxidation coated magnesium alloys,” 

Journal of Magnesium and Alloys, Dec. 

2020, doi: 10.1016/j.jma.2020.11.004. 

[33] G. Rapheal, S. Kumar, N. Scharnagl, and 

C. Blawert, “Effect of current density on 

the microstructure and corrosion 

properties of plasma electrolytic 

oxidation (PEO) coatings on AM50 Mg 

alloy produced in an electrolyte containing 

clay additives,” Surface and Coatings 

Technology, vol. 289, pp. 150–164, 2016, 

doi: 10.1016/j.surfcoat.2016.01.033. 

[34] R. Chaharmahali, k. Babaei, and A. 

Fattah-alhosseini, “Corrosion Behavior 

of Calcium-Phosphorus Coatings on 

AZ31B Mg Alloy by Plasma Electrolytic 

Oxidation in Hank’s Balanced Salt 

Solution,” Analytical & Bioanalytical 

Electrochemistry, vol. 11, no. 6, pp. 703–

714, 2019. 

[35] H. Tang, T. Wu, H. Wang, X. Jian, and 

Y. Wu, “Corrosion behavior of HA 

containing ceramic coated magnesium 

alloy in Hank’s solution,” Journal of 

Alloys and Compounds, vol. 698, pp. 

643–653, Mar. 2017, doi: 

10.1016/j.jallcom.2016.12.168. 

[36] J. Yang, X. Lu, C. Blawert, S. Di, and M. 

L. Zheludkevich, “Microstructure and 

corrosion behavior of Ca/P coatings 

prepared on magnesium by plasma 

electrolytic oxidation,” Surface and 

Coatings Technology, vol. 319, pp. 359–

369, Jun. 2017, doi: 

10.1016/j.surfcoat.2017.04.001. 

 



Iranian Journal of 

Ceramic Science & Engineering 
Vol. 10, No. 4, 2022 

 

 

29 

 

Effect of Coating Time on the Corrosion Behavior of 

Ceramic Coatings Containing Hydroxyapatite 

Nanoparticles by Plasma Electrolytic Oxidation Method 

on AZ31 Mg Alloy in Simulated Body Fluid 
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Abstract: In this study, the effect of coating time on the microstructure and corrosion 

behavior of AZ31 Mg alloy coated by plasma electrolytic oxidation (PEO) method has 

been investigated. For this purpose, phosphate-based electrolyte containing hydroxyapatite 

nanoparticles was used at different times of 5, 10 and 15 minutes. The surface properties 

and chemical composition of the coatings were investigated using scanning electron 

microscopy (SEM) and X-ray diffraction (XRD) pattern. The corrosion properties of 

coatings in the simulated body fluid have been studied by potentiodynamic polarization 

and electrochemical impedance spectroscopy tests. The results of this study showed that 

with increasing the coating time to 15 minutes, the size of the pores and the thickness of 

the coatings increased. The coating created in 10 minutes has the lowest percentage of 

porosity among the samples. The results also showed that the coating created in 10 minutes 

had the lowest corrosion current density (2.33 × 10-8 A/cm2) among the samples. 

Keywords: AZ31 Mg alloy, plasma electrolytic oxidation (PEO), corrosion behavior, 

electrochemical impedance spectroscopy, potentiodynamic polarization. 
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مختلف  هايبيبا ترك يمتخلخل هايفورميبه داخل پر Siمذاب دهيبا استفاده از رخنه2SiC3Tiقطعات بالك 
 ،TiC ،2TiC/Ti ،3TiC/0.3Si هايبر اساس فرمول هافورميپر هياول بيسنتز شد. ترك

 3Ti/2C(carbon active)  3وTi/2C(graphite) شد و با روش پرس سرد به صورت قرص درآمد.  هيته
 هاقرص يبر رو خورانيمذاب نديانجام فرآ يوزن شد و برا يومتريسه برابر مقدار استوك زانيبه م Si هايشمش
 زينجام شد. آنالا torr 4-10 ساعت در خلا 1و به مدت  ºC1500 يدر دما خورانيمذاب ندفرآي. شد داده قرار
 جهينت نيكه بهتر ديو مشاهده گرد شدانجام  FE-SEMو  XRDتوسط  بيبه ترت يو مشاهده مورفولوژ يفاز

 3Ti/2C فورميپر بيبا ترك هاييبوده و در مقابل نمونه 3TiC/0.3Si فورميپر بيبا ترك ايمربوط به نمونه
 زيمشاهده شده با آنال يهاهينانولا نيانگيمشخص شد كه اندازه م نيهستند. همچن يناخالص ياديار زمقد يدارا

FE-SEM  برابر با nm58/38 كه در محدوده نانو قرار دارد. ستا  

  
  

   
    كليدواژه:

 فورميپر ،يواكنش خورانيمذاب
، 2SiC3Tiمتخلخل، بالك 

 فورم،يپر ييايميش بيترك
  .هينانولا ايهكيسرام

 

 DOR:  20.1001.1.23222352.1400.10.0.19.2كد

  مقدمه -1

خانواده  ياعضا نترياز معروف يكي 2SiC3Ti تاييسه ديكارب

. باشديم يخواص منحصر به فرد داراي كه فازهاستمكس
 باشديو فلزات را همزمان دارا م هاكيماده خواص سرام نيا
]1 .[2SiC3Ti يو حرارت يكيالكتر ييرسانا يمانند فلزات دارا 
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]، k1-wm 43( ]1، 2-1 و m1-Ω 610×5/4-1 بيـبـالا (بـه ترت
نيماشـ تيـ]، قابل3خـوب [ يمقاومت در برابر شوك حرارتـ

]، 4[ كـاريو روان كـاريبـه خنـك ازيخوب و بدون ن كاري
 بي] و تحمل آسGPa4] (5، 6  كرزيو ي(سخت نييپا يسخت
مقاومت بـه  يدارا هاكسرامي مانند و بوده] 8 ،7[ العادهفوق
) ºk1273 از شيبـالا (بـ يدر دماها يعال اريبس ونيداسياكس

 بـالا  انگي]،  مدول 10 ،4خوب [ ي]، استحكام دما بالا9[

GPa)322 (]11، 12] 13]، نقطــــــه ذوب بــــــالا،[  
]، استحكام بالا (اسـتحكام 14[ )3g/cm 52/4( نييپا يچگال 

] و 15ر برابر خزش []، مقاومت دMPa475( ]2، 13  يخمش
در جهـت  005/0تـر از كم µ( نييپا ارياصطكاك بس بيضر

خواص  نيعلت ا توانيكه م باشد،ي] م16صفحات قاعده) [
 ،10آن جستجو كرد [ ايهيمنحصر به فرد را در ساختار نانولا

ـــبكه كر15 ،12 ـــتالي]. در ش ـــفحه از 2SiC3Ti يس ، دو ص
اشتراك دارند، توسط  گريكديها با كه در لبه C6Tiاكتاهدرال 

 سـاختار و انـدجدا شده گريكدياز  كونيليصفحات فشرده س
  ].17[ اندداده ليرا تشك ايهينانولا

 2SiC3Ti فـازساخت مكـس يبرا يمتعدد هايروش تاكنون
 (CVD)بخـار  ييمايكرده است مانند رسوب ش داپي گسترش

ــرس داغ 18[ ــرس ا19، 20[ (HP)]، پ ــتاتي]، پ داغ  كيزواس
(HIP) ]21و س [ايجرقه يپلاسما نتري (SPS) ]22، 23 با .[

ساخت قطعات  تيروش با قابل كيبه  ازيحال همچنان ن نيا
  احسـاس  ييبـه ابعـاد نهـا كيـو نزد دهيچيبا اشكال پ لكبا
از  يكـي )RMI١( يواكنشـ خـوراني]. مـذاب24 ،13[ شوديم

كـرده  دايـگسـترش پ رياخ هاياست كه در سال هاييروش

  
1 Reactive Melt Infiltration 

سـرعت بـالا،  ن،ييپـا نـهيروش هز نيا يهاتيست. از مزا
سـاخت  تيـقابل ن،يينسـبتا پـا يكـار يدما ند،يفرآ يسادگ

بـه ابعـاد  كيـو نزد دهيـچيبزرگ و اشكال پ ادقطعات با ابع
روش مـذاب  نيـ]. در ا25 ،24 ،13 ،10 ،6[ باشـديم يينها
متخلخل نفوذ كرده  يكيسرام فورميپر كيفلز به داخل  كي

 ،10[ شـوديو قطعه بالك ساخته مـ دهديآن واكنش مو با 
درصــد  يكــه بــر رو يمهمــ ياز پارامترهــا يكــي]. 24 ،13

 بيــاســت ترك رگــذاريتاث يينهــا هقطعــ يخلــوص و چگــال
يانتخـاب مـ خـورانيمذاب نديفرآ ياست كه برا يفورميپر

 2SiC3Ti فـازسنتز مكس يبر رو ي. پژوهشگران متعددشود
 هر كه اندمطالعه كرده RMIتفاده از روش با اس هيبالك نانولا

خـود اسـتفاده  هـايفـورميپر يبرا يمختلف باتتركي از كدام
چياست كـه هـ نيكه وجود دارد ا يبزرگ نفقدا اما اند،كرده
انجام نشـده اسـت تـا  باتيترك نيا انيم يجامع سهيمقا گاه

خلـوص  نيتـرشيمنجر به ب بيمشخص گردد كه كدام ترك
به صورت  ايقبلا  باتيترك نيشود، بلكه ايم يمكس و چگال

مورد استفاده قرار گرفتـه 2SiC3Ti فازسنتز مكس يبرا يتك
 بـه اما اند،شده سهيمقا گريكديبه صورت دو به دو با  اي و اند
شيبـ بيـهرگز مشخص نشده بود كه كـدام ترك كلي طور
] 24 ،17راندمان را خواهد داشت. به عنوان مثال فـن [ نيتر

] و همكـارانش 6، لو [TiC/Cو  TiC باتيكارانش از تركو هم
،  x)= ٠، ١/٠، ٢/٠، ٣/٠، ٠/۴، ٠/2TiC/Ti/xSi   )۵ فـورمياز پر

] و 25شان [ ،TiCو  Ti/C باتياز ترك مكارانش] و ه10[ ميل
] و همكـارانش از 4، هوانـگ [TiC/Ti بيـهمكارانش از ترك

] و 26 ،15[ رادي] و همكارانش و فراتـ2، نان [TiCx فورميپر
 2SiC3Ti سـنتز بالـك يبـرا TiC فـورمياز پر زيهمكارانش ن

  استفاده كردند.
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 باشـديم فورميپر بيترك نيبهتر نييپژوهش تع نياز ا هدف
منجـر شـود.  يچگال نيدرصد مكس و بالاتر نيترشيتا به ب

 بـاتيترك نيبهتـر انيـم ايسهيشد تا مقا يمنظور سع نيبد
از  نيانجـام شـود. بنـابرا نيحققـم ريمورد استفاده توسط سا

. شداستفاده  3Ti/2Cو  TiC، 2TiC/Ti ،3TiC/0.3Si باتيترك
شد  نيتام قياز دو طر 3Ti/2C بيكربن مورد استفاده در ترك

 يگـريو د ويكربن اكت يكيها مشخص گردد، كه آن ريتا تاث
و كنتـرل  سـازينـهيبه ياز موارد مهم برا يكيبود.  تيگراف
 بيـهـر ترك يواكنش برا يرهايشناخت مس ند،يفرآ طيشرا
 يرهايمقالـه مسـ نيـمنظـور در ا ني. بـدباشـديمـ فورميپر

هـر نمونـه بـه صـورت  يو برا حيواكنش به طور كامل تشر
كـه  يزيـپژوهش از هـر چ نيخواهد شد. در ا يمجزا بررس
 دياجتناب شد تا از تول شديم بيكربن در ترك ديمنجر به تول

مانند استفاده از چسـب  د،يه عمل آب يريجلوگ SiC يناخالص
)PVA(  يحاو يفورميپر ايو  TiC وC پر)فورمي TiC/C(، رايز 
شـركت در  يكه كربن اضافه شده بـه جـا شديم ينبيشيپ

 SiCوارد واكنش شـده و  Si، با مذاب 2SiC3Ti ديواكنش تول
پژوهش تنهـا بـه دنبـال  ني]. البته ما در ا28 ،27[ كند ديتول
مـورد  هـايبيـترك انيـاز م فـورميپر بيترك نيبهتر افتني

كـه  ييرهـاپارامت ريسـا شـاتيآزما نيـو در ا مياستفاده بود
 يدرصد مكـس و چگـال يبه شدت بر رو زني هااز آن يبرخ
بـه  يبعـد هـايو در پژوهش ستندين نهيهستند به رگذاريتاث

بـودن درصـد  نييپـا نيپرداخت. بنابرا ميها خواهمطالعه آن
بـوده و پـس از  ليدل نهمي به فقط هانمونه يمكس و چگال

شـدن  نـهيمقاله، با به نيدر ا بيترك نيمشخص شدن بهتر
 چگالي و فازدرصد خلوص مكس رگذار،يتاث يپارامترها ريسا
 يپژوهش بررس نيهدف ا نيكند. بنابرا دايپ شيافزا توانديم

 2SiC3Ti فـازقابل استفاده در سنتز مكس هايفورميپر يتمام
بار مشخص گردد كه كدام  نياول ياست تا برا RMIش با رو
  .تبرخوردار اس ياز راندمان بالاتر بيترك

  يتجرب يهاتيفعال - 2

 TiCپژوهش عبارتند از پـودر  نيمورد استفاده در ا هيمواد اول
(بـا  Ti)، پـودر µm 5-3 نيانگيـو انـدازه م %99(با خلـوص 

 Siر )، پـودµm 40تـر از كـم نيانگيـو اندازه م %99خلوص 
)، µm 100 تر ازو كم %99( تي)، پودر گرافµm 5-2 و 99%(

بـا خلـوص  Si) و شمش  µm  5-2و %99( واكتي	پودر كربن
آلمان بوده  1پودرها از محصولات شركت مرك ي(تمام 99%

مختلف بـر اسـاس  بيپنج ترك هيته يپودرها برا نياست). ا
ـــــبت ـــــاينس ـــــول ه ، TiC ،2TiC/Ti ،3TiC/0.3Si يم

3Ti/2C(carbon active) 3 وTi/2C(graphite) شـدند.  نيتوز
در  قـهيدق 15بـه مـدت  يكنـواختي نيسپس به منظور تضم

 طيتـر همـراه بـا اتـانول در محـ صورتبه  ايارهيس ابيآس
 از هـا، گلولـهrpm 180 ابيآرگون مخلوط شدند. سرعت آس

تنگسـتن و  ديـاز جـنس كارب ابيظرف آسـ ا،يركونزي جنس
انتخـاب شـد. سـپس پودرهـا بـه  10:1ر نسبت گلوله به پود

 داده قرار كندر درون خشك ºC70 يساعت در دما 1مدت 
. بـه منظـور گرانولـه شودحذف  هاآن در موجود الكل تا شد

عبـور داده شـدند.  45كردن، پودرها از درون الك بـا مـش 
بـه صـورت سـرد پـرس  MPa 80سپس پودرها تحت فشار 

به دسـت  mm 5و ارتفاع = mm 16  ø با هاييشدند تا قرص
  .ديآ

قـرار داده شـد و  يتـيبوته گراف كي درون در هانمونه سپس
  

1 Merck 
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وزن  يومتريسه برابر مقـدار اسـتوك زانيبه م Si يهاشمش
 ندفرآي انجام منظور به و شد داده قرار هاقرص يشد و بر رو

 torr 4-10 بـا خـلا يينـايآلوم يوبيـبه كـوره ت خورانيمذاب
 يتا دما ١٠ C/minº شگرماي نرخ با هاونهمنتقل شد. ابتدا نم

Cº1400  گرم شدند و سپس ازCº1400  تاCº1500  بـا نـرخ
C/minº3 يبه دمـا دنيگرم شدند و پس از رس ºC1500  بـه
در  تيدما نگه داشته شدند و در نها نيساعت در ا كيمدت 

همـانطور كـه  نياتاق سرد شدند. بنـابرا يدرون كوره تا دما
 فـورميپر بيبه جز ترك شيآزما طيهمه شرا شوديمشاهده م

  است. كساني هاهمه نمونه يبرا
ــه ا ــب ــترت ني ــه بي ــا ترك ييهانمون ــب ، TiC ،2TiC/Ti بي

3TiC/0.3Si ،3Ti/2C(carbon active)  3وTi/2C(graphite) 
 ينامگـذار C5و  C1 ،C2 ،C3 ،C4تحـت عنـوان  بيبه ترت

  شدند. 
  يابيمشخصه

 دسيبا اسـتفاده از روش ارشـم سنتز شده هاينمونه يچگال
 Xتفرق اشـعه  لهوسي به هانمونه يفاز زيشد. آنال يرگياندازه

)XRDـــلي، ف ـــعه  )PW1730 پسي ـــا اش ـــازه Cu-Kαب   در ب
 2θ=10º-80º محاسبه درصـد فازهـا از  يشد و برا ييشناسا

بـا اسـتفاده از  سنجييسخت زياستفاده شد. آنال لديتويروش ر
و بــا  ASTM C1327تاندارد و بــر اســاس اســ كــرزيروش و

  يانجام شـد كـه بـار اعمـال koopa-SPAاستفاده از دستگاه 
 kg 5/0 و زمان توقف s 10 زسـاختاريو ر يبـود. مورفولـوژ 

نشـر  يروبشـ يالكترونـ كروسـكوپمي از استفاده با هانمونه
ـــم ) MIRA3 TESCAN-XMU) (مـــدل FE-SEM( يداني

  مشاهده شد.

  و بحث جينتا   -3
سنتز مكس يبرا فورميپر نهيبه بيترك نييتع - 3-1

  2SiC3Ti فاز

 1در شـكل  C5تـا  C1 هـاينمونه كسيپراش اشعه ا جينتا
در  يدرصـد فـاز راتيينمودار تغ زين 2ارائه شده است. شكل 

  آمـده را نشـان  دسـتبه لـديتوري آزمـون از كه هانمونه نيا
 ليتشـك هايزميمربوط به مكان زين ريز هاي. واكنشدهديم
2SiC3Ti ــدير فرآد ــذاب ن ــورانيم ــ خ ــت (روش  يواكنش اس
شـد.  شـنهادي] و همكارانش پ24) كه توسط فن [ميرمستقيغ

و اثبات فعل و انفعالات رخ داده در هر  يبررس يبرا نجايدر ا
درك هر چـه بهتـر  يبرا زيو ن C5تا  C1 هايكدام از نمونه

  .شد استفاده هاواكنش ناي از هاآن
 Siجامـد بـا مـذاب  TiCبتدا روش فرض شد كه در ا نيا در

  ].24) [1(واكنش شوديم ليتشك 2TiSiواكنش داده و 
TiC(s) + 3Si(l)  →  TiSi2(l) + SiC(s)    (1) 
 

بـه وجـود  2TiSi ،خـورانيمـذاب يبالا يدما ليبه دل سپس
  كيـوتكتيحـل شـده و  Siدرون مـذاب  1آمده از واكـنش 

 richSi-Ti 24 ،17) [2(واكنش آورديرا به وجود م.[  
Si(l) + TiSi2(l)  →  Ti-Sirich(l)    (2) 
 

 TiCبا  2شده از واكنش  ديتول richSi-Ti كيوتكتي تيدرنها و
  ديـمـذاب تول Siجامـد و  2SiC3Tiجامد واكـنش داده و فـاز 

دوبـاره بـه چرخـه  توانـديم Si ني) كه ا3(واكنش  شوديم 
  ] .24[ بازگردد هاواكنش

2TiC(s) + Ti-Sirich(l)  →  Ti3SiC2(s) + 2Si(l) (3) 
    

اسـت،  TiC فـورميالف كه مربوط به پر -1توجه به شكل  با
فـاز  ياديـمقدار ز 2SiC3Tiكه علاوه بر فاز  شوديمشاهده م

TiC در نمونه وجود دارد. زين  
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  ) وويكربن اكت( Ti/C، د) 3TiC/0.3Si، ج) TiC/Ti، ب) TiCالف)  هايسازهشيبا پ هايينمونه Xپراش اشعه  يالگو - 1 شكل

  ).تي(گراف Ti/Cهـ) 

  
  .C5تا  C1 هاينمونه يدرصد فاز راتيينمودار تغ - 2 شكل
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مقـدار  نكـهيباشد: اول ا لياز دو دل يناش تواندياتفاق م نيا
با كمبود مواجه شـده و در  ستميشده و س ريتبخ Siاز  ياديز
 1واكـنش  قيـاز طر TiCمصرف همه  يبرا يكاف Si جهينت

  زيـن تـريمحتمـل ليـدوم كه دل ليو دل وجود نداشته است،
و  Siمـذاب  انيم عياست كه در اثر واكنش سر نيا باشديم 
 يرهايشده و مسـ ديمحصول تول يادي، مقدار زTiC فورميپر

بـه  TiC ياديمقدار ز جهي] و در نت29 ،6واكنش بسته شده [
مانده اسـت. بـه طـور  يباق بيدر ترك هصورت واكنش نكرد

 يرقــابت نــديفرآ كيــ )RMI( يواكنشــ خــورانيمــذاب ،يكلــ
  فـاز جامـد  لينفوذ است، واكـنش منجـر بـه تشـك -واكنش

  عمـل  خـورانيمذاب نديمانع در فرآ كيعنوان كه به شوديم
عملكـرد  كيـ يكاملاً چگال بـه معنـا زساختاريو ر كنديم

]. البتـه 24اسـت [ فورميمذاب و پر انيخوب م خورانيمذاب
كه حاصـل  SiCفاز  يمقدار كمنمونه احتمال حضور  نيدر ا
نمونه وجـود دارد كـه چـون  نيدر ا زين باشديم 1واكنش از 

مشـاهده  زيبوده در آنال XRD ييتر از حد شناسامقدار آن كم
  ]. 24[ نشده است

بـه  Tiكردند اگر از ابتدا  شنهاديپ زي] و همكارانش ن25[ شان
 TiC/Ti يحاو فورميپر بيترك يعنياضافه شده باشد،  بيترك

  .شوديم ديتول 2SiC3Tiانجام شده و  4باشد واكنش 
2Ti(s) + TiC(s) +SiC(s)  →  Ti3SiC2(s)   (4) 
  

الـف،  -1آن بـا شـكل  سـهيب و مقا -1توجه به شـكل  با
، عـلاوه بـر TiCبـه  Tiكه با اضافه كـردن  شوديمشاهده م

 هـايكيشدت پ شيو افزا 2SiC3Ti هايكيكاهش شدت پ
TiC2ط به فاز مربو هايكي، پTiSi در نمونه ظـاهر شـده  زين

 نيـدر نمونه احتمالاً به ا 2TiSiفاز  يادياست. ظهور مقدار ز
شـركت در واكـنش  يجادارد بـه ليـتما Tiل است كـه يدل

مـذاب  Siبـا  عيمـا -واكنش جامد كي، وارد 4جامد  -جامد
 زين بيدر ترك TiCماندن  يكند. علت باق ديتول 2TiSiشده و 
صرف واكـنش  Siاست كه بخش اعظم  ليدل نيه ااحتمالاً ب

مواجه  Siبا كمبود  1انجام واكنش  يبرا ستميشده و س Tiبا 
مانده اسـت. علـت  يباق بيدر ترك TiC ياديمقدار ز وشده 
 ديـصرف تول ديبوده و با يانيفاز م كيكه  2TiSiماندن  يباق

2SiC3Ti كمبود  ليبه دل زيشود نSi  2و عدم انجام واكـنش 
 نكـهيخواهـد داشـت، اول ا يت كـه دو مشـكل را در پـاس

 يبـاق بيـصـورت واكـنش نكـرده در تركبه 2TiSi يناخالص
در اثـر  نكـهيو دوم ا دهديمانده و خلوص قطعه را كاهش م

 2SiC3Tiانجـام نشـده و  3واكنش  richSi-Ti كيوتكتيفقدان 
فـاز  زيـنمونـه ن نيمربوط به ا XRD زي. در آنالشودينم ديتول

SiC تر بودن مقدار آن كم ليمشاهده نشده كه احتمالا به دل
 1بر اسـاس واكـنش  راياست، ز XRD زيآنال يياز حد شناسا

از  يشود، البته ممكـن اسـت مقـدار ديتول SiC يمقدار ديبا
  مصرف شده باشد.  4شده در واكنش  ديتول SiC نيا
الـف و  -1آن بـا شـكل  سـهيج و مقا -1توجه به شـكل  با

كـه بـا اضـافه  شـوديمشاهده م 2ر اساس شكل ب نيهمچن
شده و  ترشيب 2SiC3Tiمقدار فاز  TiCبه  Siمول  3/0كردن 

 حـالنيو درع افتـهيكـاهش  ياديز زانيبه م TiCمقدار فاز 
ياتفاق م نيدر نمونه به وجود آمده است. ا زين SiC يمقدار
 نيدر حـ Siكه كمبـود  نكهيداشته باشد، اول ا ليدو دل تواند

جبران شـده  فورميشده به پراضافه Si قياز طر خورانيذابم
فرض كرد كه چـون  صورتنيبد توانيم نكه،ياست و دوم ا

Si فـورميدر كل پر كنواختيصورت به بيشده به تركاضافه 
حضـور  TiC يدر كنار همـه پودرهـا يراحتپخش شده و به

اشد. ب 2TiSi زنيو جوانه 1كننده واكنش شروع توانديم دارد،
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شمش، عـلاوه بـر شـركت در  قينفوذ كرده از طر Siسپس 
شـروع  زيـرا ن 2، واكـنش 2TiSiمقـدار  شيو افزا 1واكنش 

 كيـوتكتيحل شده و  Siدر مذاب  2TiSiآن  يكرده كه در پ
richSi-Ti فـاز  كي 3كه بر اساس واكنش  آورديرا به وجود م
وجـود  نيبنابرا د؛آييبه حساب م 2SiC3Ti ديتول يبرا ياتيح

 طيباشـد و شـرا ديمف توانديم هياول بيدر ترك Si يمقدار كم
]. 24 ،17فـراهم سـازد [ 2SiC3Tiفاز  ترشيب ليتشك يرا برا

 كيوتكتيظهور  تي، اهم2SiC3Ti ليتشك نديدر واقع، در فرآ
Si-Tiنيدر حـ يعنـي ،نـرخ واكـنش اسـت شيافزا لي، به دل 

منجـر بـه  Si در درون مذاب 2TiSiحل شدن  ،خورانيمذاب
و  هيـذرات اول انيـبهتر م ينرخ نفوذ و عملكرد تماس عيتسر

2TiSi يمـ عيواكنش تسـر تينها و در شوديم شده ليتشك
 فــورميپر بيـاضــافه شـده بــه ترك Si ن،ي]، بنـابرا24[ شـود

در صـورت وجـود  ،يطرفـ از امر كمك كند. نيتوانسته به ا
يمـ ديـتول SiCو  افتدياتفاق م 5واكنش  ستم،يكربن در س

اضـافه شـده  بيـاز ابتدا به ترك توانديكربن م نيكه ا شود،
  ].24 ،17از كربن قالب باشد [ يناش نكهيا ايباشد و 

Si(l) + C(s)  →  SiC(s)    )5(  
 

با اسـتفاده از نـرم 5و  1دو واكنش  ΔG سهيو مقا يبررس با
] مشخص شد كـه در Factsage ]27، 28و  HSC افزارهاي

  پـژوهش نيـا ييكه محـدوده دمـا ºC1500 يمحدوده دما
محـدوده قـرار  كيـدر  بايدو واكنش تقر نيا ΔG باشد،يم 

انجـام  يبرا يكسانيهر دو واكنش شانس  جهيداشته و در نت
و  TiCواكـنش بـا  يبرا يكساني ليتما Si يعني. دشدن دارن

C احتمـال  ستميدر صورت وجود كربن در س نيدارد و بنابرا
 نيـدر ا ليدل نيخواهد بود و به هم اديز SiC يناخالص ديتول

  شد. يريجلوگ ستميپژوهش از ورود كربن به س
] و همكـارانش 25 ،10] و همكارانش و شـان [25 ،10[ ميل

 ريز هايواكنش Ti/C فورميپر بيبا ترك هايينمونه يبرا زين
  كردند. شنهاديرا پ

Ti(s) + C(s)  →  TiCx(s)    (6) 
        

TiCx(s) + Si(l)  →  Ti3SiC2(s)    (7)   

Ti-Si(l) + TiCx(s)  →  Ti3SiC2(s)   (8) 
 

مذاب يبه دما شگرماي محضبه و ابتدا در ها،نمونه نيا در
 xTiCواكـنش داده و  گريكـديبـا  يعنصـر Cو  Ti ،خوراني
 Siبـا  شـده ديتول xTiC) و سپس 6 (واكنش شوديم ليتشك

) واكـنش داده و 8(واكنش  Si-Ti كيوتكتي اي/و) 7(واكنش 
2SiC3Ti در  يزي. مشخص شده است كه تنها چكنديم ديتول

 xTiC ليدر تشـك فـورميموجـود در پر Tiاز  mol ۴٠% حدود
و  يانيـم يفازهـا جاديصرف ا Cو  Ti هيو بق كنديشركت م
ــــ ــــ يناخالص ــــوديم ــــا از طر 2SiC3Tiو  ش ــــتنه   قي

 xTiC شـده،  ليتشـك يانيم يفازها ياز طرف شود؛يم ديتول
بلكـه  ند،آييوجود نمبه Siو مذاب  xTiC انيدر اثر واكنش م

 Siبـا مـذاب  يعنصـر Cو  Ti انيـم ميمستق شدر اثر واكن
]. با توجه بـه شـكل 25 ،10[ ندآيمي وجودنفوذ داده شده به

كـه دو نمونـه سـنتز شـده بـا  شـوديد و هـ مشاهده مـ -1
ــورميپر ــدار ز يدارا Ti/C ف ــمق ــ يادي  SiCو  TiC يناخالص

 رايـز سـتند،ين يمناسـب هـاينمونـه يهستند و به طـور كلـ
 ليتشـك بـراي هـا،نمونـه نيـدر ا شـد،طور كه اشاره همان

2SiC3Ti طيشـرا نيشـود و همچنـ يط ترييراه طولان ديبا 
بـا  ،ياسـت. از طرفـ ايـمختلف مه هاييناخالص ديتول يبرا
 زيـد و هـ و ن -1موجود در دو شكل  XRD يالگوها سهيمقا
كـه كـربن  ايكه نمونه شوديمشاهده م 2وجه به شكل با ت

 يشده نسبت به نمونـه حـاو نيتام ويتكربن اك قيآن از طر
 تيخاصـ ليـاسـت كـه بـه دل يترشيب SiC يدارا تيگراف

اسـت،  تيـنسبت بـه گراف ويكربن اكت ترشيب يرپذيواكنش
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وارد واكـنش شـده اسـت.  Siبـا  تياز گراف ترشيب جهيدرنت
 يبـرا Ti/C فـورميكه استفاده از پر رسدينظر م هرحال بهبه

 2SiC3Tiمقدار فاز  رايز ستين يانتخاب مناسب 2SiC3Tiسنتز 
همـه نمونـه سهيبا مقا جه،ياست. درنت نييدر هر دو نمونه پا

پـراش  زيپژوهش و با توجـه بـه آنـال نيسنتز شده در ا هاي
بـا  ايمشخص شد كـه نمونـه لديتويو آزمون ر كسياشعه ا

رانـدمان را از نظـر  نيتـرشيبـ 3TiC/0.3Si فورميپر بيكتر
نمـودار  2شـكل  دارا اسـت. شـدهسـنتز  2SiC3Tiمقدار فـاز 

كـه از آزمـون  C5تا  C1 هايدر نمونه يدرصد فاز راتييتغ
طور كه مشـاهده . هماندهديآمده را نشان مدستبه لديتوير
 2CSi3Ti مقـدار نيتـرشيب يدارا %77با  C3نمونه  شوديم

 هيـاول بيشده علاوه بر ترك سنتز فازدرصد مكس البته است.
دارد  ميمسـتق يوابستگ زين خورانيمذاب يپارامترها ريبه سا
بـا دقـت  زيـپارامترهـا ن ريسا ديدرصد آن با شيافزا يو برا

 يالكتـرون برگشـت ريتصو 3شكل  .رنديقرار بگ يمورد بررس
ــ كروســكوپيم ــه FE-SEM( يروبشــ يالكترون را  C3) نمون

بـا  ريتصـو نيا شوديطور كه مشاهده م. هماندهدينشان م
سه  يمطابقت دارد و دارا يخوبج) به -1(شكل  XRD جينتا

و فـاز  TiC ي، فـاز خاكسـتر2SiC3Tiفاز است كه فاز روشن 
 ايـفاز غالـب  شوديم هدهطور كه مشااست. همان SiC رهيت

در  SiCو  iCT يبـوده و فازهـا 2SiC3Ti نـهيفاز زم يبه عبارت
نمونه ينسب يچگال راتييتغ 4شكل  .اندشده درون آن پخش

 مياز تقسـ ينسـب يچگـال. دهـديرا نشان م C5تا  C1 هاي
بـه صـورت درصـد، بـه  ،يتئـور تهيبه دانس يظاهر تهيدانس

تراكم و تخلخـل موجـود  زانيو نشان دهنده م دآييدست م
 5 نيـا نيدر ب شوديم طور كه مشاهدهدر نمونه است. همان

 بيـبـا ترك C2مربوط به نمونه  ينسب يچگال نيشترينمونه ب

2TiC/Ti مربـوط بـه نمونـه  ينسب يچگال نيترو كمC4  بـا
  ) است.وي(كربن اكت 3Ti/2C بيترك

  
كه با  C3) نمونه FE-SEM( يالكترون برگشت ريتصو - 3 شكل

 قه،يدق 15 ابي، زمان آس3TiC/0.3Si سازهشيپ بيترك
شمش  يومتريبرابر مقدار استوك 3و  MPa80 فشار پرس 

Si .سنتز شده است  

در  اديـز يسطح هايترك ليبه دل C4نمونه  نييپا اريبس يچگال
نمونـه فاقـد اعتبـار  نيگفت ا توانينمونه است كه درواقع م نيا

بخش،  نيشده در اارائه يهامنظور كامل بودن نموداراست، اما به
ر واقع اسـتحكام خـام گزارش شده است. د زينمونه ن نيا يچگال
بـود و پـس از مـذاب نييپـا ويـشده با كربن اكت هيته هاينمونه
بـا  يبه دست آمـد كـه حتـ اديز هايبا ترك هايينمونه ،يخوران

 بيبا ترك C3حاصل نشد. نمونه  يبهتر طيشرا زين شيتكرار آزما
3TiC/0.3Si پـژوهش شـناخته  نيدر ا نهيبه بيعنوان ترككه به
  .درصد است 7/74 ينسب يچگال يشده بود دارا
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  .C5تا  C1 هاينمونه ينسب يچگال راتيينمودار تغ - 4 شكل

نمونـه بـه دو عامـل نـوع فـاز و  كيـ يسـخت يبه طور كل
آن تابع  راتييموجود در نمونه وابسته است و تغ هايتخلخل

 راتييـالـف تغ -5. شـكل باشديدو عامل م نياز ا ينديبرآ
انـدازه سـنجيسـتگاه سـختكه با استفاده از د يعمل يسخت
كه با اسـتفاده از قـانون  يتئور يشده را در كنار سخت يرگي
طور كـه . همـاندهـديمحاسبه شده را نشـان مـ هالوطمخ

كـاملاً بـا  يو عملـ يتئـور يسخت راتييتغ شوديمشاهده م
به دو  توانديها مآن انيمطابقت دارند؛ اما اختلاف م گريكدي

موجـود در  هاييسخت نكهيول اداشته باشد، ا يعامل بستگ
 نجايگزارش شده و در ا ايصورت بازههر فاز به يمراجع، برا

محاسـبات اسـتفاده شـده اسـت. مـثلاً  ياز آن برا ينيانگيم
 نيگزارش شده اما در ا GPa 6تا  3در بازه  2SiC3Ti يسخت

 نكـهيدر نظـر گرفتـه شـده اسـت. دوم ا GPa4 محاسـبات 
 هـايموجود، به تخلخل يفازهانمونه علاوه بر  كي يسخت

سـنجش  يبرا نجايوابسته است كه در ا زيموجود در نمونه ن

 ينسـب يموجود در نمونه از مفهوم چگـال هايتخلخل زانيم
در درون  اديـز هاياستفاده شده است. در واقع وجود تخلخل

نمونه باعث كاهش مقاومت قطعه در مقابل جسم فرورونـده 
 راتييـبا تغ سهيدر مقا يسخت تراييب تغ -5. شكل شوديم

  طور كـه مشـاهده. همـاندهـديرا نشـان مـ ينسـب يچگال
 ريدر سـا يو سخت يچگال راتيي، تغC4نمونه  جزبه شوديم 

 ،ينسـب يچگـال شيبا افزا يعني دارد؛ مطابقت باهم هانمونه
 افتـهي شيتـراكم نمونـه افـزا رايز افته،ي شيافزا زين يسخت

 يچگال ديآنكه افت شد ليبه دل زين C4است. در مورد نمونه 
 كنواخـتيصـورت موجود در آن بوده و به هاياز ترك يناش

گرفتـه شـده كـه  ياز نقاط يدر كل نمونه پخش نشده و سخت
  نداشته است. يريتأث يسخت يبر رو جهيفاقد ترك بوده، درنت

  2SiC3Ti فازمكس ايهيساختار نانولا - 3-2

از  ياربسـي علـت كـه فازهامكس ياصل هاييژگياز و يكي
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 ايهيـسـاختار نانولا باشـديمواد م نيفرد امنحصربهخواص 
 يروبشـ يالكترون كروسكوپيم ريتصاو 6ها است. شكل آن

. دهـديرا نشان م 2SiC3Ti فازمكس) SEM-FE( يدانينشر م
 كيـالف و ب از مقطع شكست  -6موجود در شكل  ريتصاو

و د از ذرات ج  -6موجود در شـكل  ريو تصاو 2SiC3Tiنمونه 
گرفتـه  2SiC3Ti هـاينمونـه يشده در اثر خراش سطحكنده

بـه  ايهيساختار لا شوديطور كه مشاهده مشده است. همان
  .شوديم دهيد ريتصاو نيوضوح در ا

  
  .C5تا  C1 هاينمونه ينسب يو چگال يسخت سهي) و ب) مقانيچ(نقطه يتئور ي(خط) و سخت يعمل يسخت سهيالف) مقا - 5 شكل
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  .2SiC3Ti فازمكس ايهيساختار نانولا SEM-FE ريوتصا - 6 شكل

  
كـه بـا  2SiC3Ti هـايهيـانـدازه نانولا ينمودار پراكنـدگ 7شكل 

) FE-SEM( يدانينشر م يروبش يالكترون كروسكوپياستفاده از م

 nm58/38  هاداده نيا نيانگي. مدهديشده را نشان م يرگياندازه

 توانـدمـي هـاداده نيـ. ااسـت 06/23هـا انحراف استاندارد آن و
در  2SiC3Ti فـازمكس هايهيلا دازهادعا باشد كه ان نيبر ا يگواه

  است. هينانولا گريبه عبارت د ايمحدوده نانو قرار دارد و 
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  .2SiC3Ti هايهياندازه نانولا ينمودار پراكندگ - 7 شكل

  يرگيجهينت -4
 هنانولايـ فـازپارامترهـا در سـنتز مكـس نيتـراز مهـم يكي
2SiC3Ti يواكنشـ خـورانيمـذاب نـديبالك با استفاده از فرآ 
)RMI( مناسب است.  بيبا ترك يفورميانتخاب پر 

 انيـبـار مشـخص شـد كـه از م نياول يپژوهش برا نيدر ا
بـا روش  2SiC3Ti فازكه در سنتز مكس يمختلف هايبيترك

RMI پـودر  يحـاو يفـورميهسـتند، پر ادهقابل اسـتفTiC  و
نتخـاب ا mol3/0 پـژوهش  نيـكه در ا( Siپودر  يمقدار كم
 را به دنبال دارد.  جهينت نيشد) بهتر

 بيـبـا ترك يفـورميمشخص شد كه اسـتفاده از پر نيهمچن
قطعـه ديو منجر به تول ستياصلا مناسب ن Cو  Ti يپودرها

اندازه  نيانگيم يطرف. از شوديم يناخالص ياديبا مقدار ز اي
 محاسبه شد كه برابر بـا  زين 2SiC3Ti فازمكس هايهينانولا

nm58/38 در  هـاهيـلا نيـانـدازه ا كنـديبود كه اثبـات مـ
  محدوده نانو قرار دارد.
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Investigation of the Effect of Preform Chemical 
Composition on the Synthesis of Nano-Layered Ti3SiC2 

MAX Phase Using Reactive Melt Infiltration (RMI) 
Method 
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Abstract: Ti3SiC2 bulks were synthesized using Si melt infiltration into porous preforms 
with different compositions. The initial composition of preforms was prepared based on 
TiC, 2TiC/Ti, 3TiC/0.3Si, 3Ti/2C (carbon active) and 3Ti/2C (graphite) formulas and 
prepare pellets by cold pressing. Si ingots were weighed three times the stoichiometric 
amount and placed on the pellets to perform the melt infiltration process. The melt 
infiltration process was performed at a temperature of 1500ºC for 1 hour in a vacuum of 
10-4 torr. Phase analysis and morphological observation were performed by XRD and FE-
SEM, respectively, and it was observed that the best result was related to the sample with 
3TiC/0.3Si preform, while the samples with 3Ti/2C preform had a large amount of 
impurities. It was also found that the average size of nano layers observed by FE-SEM 
analysis is 38.58 nm, which is in the nanoscale. 
Keywords: Reactive melt infiltration, Porous preform, Ti3SiC2 bulk, chemical composition 
of Preform, Nano-layered ceramics. 
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 یچهارجزئ ستمیسنتز شد. ابتدا سل در س یژل در ابعاد نانومتر -روش سل قیاز طر 2TiBذرات  ق،یتحق نیدر ا 
 pH= 5و در محدوده  یدیاس طیسل ژل تحت شرا ییایمیش ندیفرا هیالکل بر پا -آب -بور دیکارب -دیکسآلکو

 ندیمورد استفاده قرار گرفت. پس از فرا هیاول ادبور به عنوان مو دیو کارب دیپروپوکسا زویاتترا ومیتانیآماده شد. ت
و دما  pH ی. اثر پارامترهادیگرد هیته 2TiBپودر محصول نانو ،یحرارت اتیژل و به دنبال عمل لیو تشک زیدرولیه

سل ژل  ندیمحصول در فرا لیسازوکار تشک یابیارز یقرار گرفت. برا یپودرها مورد بررسنانو  نیسنتز ا ندیدر فرا
نشان داده شد که با کنترل  د،یاستفاده گرد SEM-DTA/TG-XRD-FTIR، زتامتر،  DLS زیآنال یهاوشاز ر
pH  منابع  یسازنده حاوشیذرات پ 5در محدودهTi یهاهباشد. دادینانومتر م 10 ریز یهادر اندازه FTIR  نشان

 یهابوده و در محدوده عدد موج ومیتانیبور و ت یحاو یوندهایپ یدارا ºC900 یشده در دما هیداد که پودر ته
1-cm 1650-1100 زی. آنالدندیگرد ییکربن شناسا یحاو یوندهاپی DTA ذرات  هیاول یهانشان داد که جوانه
2TiB  در محدودهºC1380 دییمورد تا نیا کسیپراش اشعه ا یالگو یهایبررساست. که در  دهیگرد لیتشک 
نشان داد که ذرات  SEM یزساختاریر ریکامل شد. تصاو 2TiB یستالیکرفاز  ºC 1430دما تا شیو با افزا دیگرد

2TiB صورت گرفته است. کنواختیو  کیبار عینانومتر با دامنه توز 100 ریسنتز شده در محدوده ز 
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 مقدمه -1

بررا خرروا  و  شرررفتهیپ یدیراکسرریهررای  اخیررراس سرررامیک

 انیرم نیر[کره در ا1کاربردهای متنوع توسرعه یافتره انرد  

دارد  کرهی فرردخوا  منحصرر بره لیبه دل 2TiB کیسرام

 یدارا 2TiBباشرد. یو خا  م کیاستارتژ یبردهاکار یدارا

مراده  نی[. ا2ساختار هگزاگونال و خوا  بالقوه عالی است  

بالا، مقاومت در برابرر شرو   یذوب بالا، سخت قطهن یدارا

و  یکریالکتر تیبرالا و هردا یخروب، ثبرات حرارتر یحرارت

 [.3خوب است   یحرارت

شده اسرت ذرات گزارش  نیجهت سنتز ا یمختلف یهاروش

 کیرکربوترم یایراح هرایتوان به روشیم انیم نیکه در ا

در فراز  یواکنش احتراق وم،یتانیت دیبور و اکس دیمخلوط اکس

http://www.ijcse.ir/
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از فاز  ییایمیش یدهرسوب یها، روشBCl4Na/TiCl/3 یگاز

اشراره  یو سنتز خود احتراقر یکیمکان یاژسازیبخار، روش آل

 [.4-۷ د نمو

برالا بره همرراه دوره  یبه دما اجیمورد اشاره، احت یهاروش

از  یاری( در بسرر1دارد. واکررنش   یدهررحرررارت یطررولان

 شود.  یبر حرارت استفاده م یمبتن یکردهایرو

TiO2 + B2O3 + 5C → 5CO+TiB2     )1  

بروده و مسرتلزم  ریبره شردت گرمراگ یفوق واکنشر واکنش

 باشد. یم ºC1800بالغ بر  ییدما

فروق،  یهراه در روششرد انیرب یهراتیمحردود لیردل به

. دیرگرد یژل لازم و ضرور -سل ییایمیبه روش ش کردیرو

 کره باشردمی شریمیایی هرایژل یکی از روش -روش سل

 [.2نانومتر ایجاد نماید   100تا  1واند ساختاری در ابعاد تمی

 دیبورا یسنتز خود احتراق زمیمکان [1پور و همکارانش  نیزر

 زمیمکران ق،یرتحق نیدادند. در ا قرار یرا مورد بررس ومیتانیت

و  ومیتانیت دینانوذرات بورا یحجم یواکنش سنتز خود احتراق

 میزیرکننده منایبور و اح دیو کارب ومیتانیت دیاکس هیاز مواد اول

و  کررسی، پررراش پرتررو اDTA یحرارترر زیبررا اسررتفاده ازآنررال

 . دیگرد یبررس یکروسکوپیمطالعات م

و همکرارانش  یکمرالکره توسرط آراد  یگرریپرژوهش د در

 یکیمکان یاژسازیبه روش آل 2TiOنانوذرات  رفت؛یصورت پذ

 یایربره کمرک اح توانردیم 2TiB[. سنتز ذرات 3 د ش هیته

اتراق صرورت  یدر دمرا میزیرتوسط من ومیتانیبور و ت دیاکس

برور و  دیاکسر یمخلوط پودرها ابی. واکنش توسط آسردیپذ

اتراق صرورت  یادر دمر میزیرتوسط فلرز من ومیتانیت دیاکس

ساعت  2تر از کم لیمناسب واکنش تبد طیگرفته که در شرا

مختلر   یهراواکرنش در زمران شررفتی. پردیپرذیانجام م

تفرق  زیآنال رفتیانجام پذ کسیا یتوسط تفرق اشعه ابیآس

را اثبرات نمرود. در  MgOو  2TiB باتیوجود ترک کسیاشعه ا

 هینانومتر ته 100 تا 50با اندازه  یینها 2TiBروش ذرات  نیا

 شدند. 

برور را از  دیرو کارب2TiBو همکاران، پودر کامپوزیتی  یصبور

[. 4  روش شیمیایی سل ژل سنتز و مورد بررسی قرار دادنرد

ایرزوتتررا وم،یترانیمواد اولیه شامل کاربید برور، آلکوکسرید ت

کننرده اسرت. برا پروپوکساید و آب به عنوان عامل هیدرولیز

توسرط  ومیترانیت یدایزوپروپوکسادرولیز، تتراانجام واکنش هی

شود که ایرن مراده در یتبدیل م 4Ti(OH)آب به فاز آمورف 

شود. پودر تبدیل می ومیتانیت دیبه اکس ºC100دمای بیش از 

و  کرسیا یهای تفرق اشرعهحاصل شده با استفاده از روش

مورد بررسی قرار گرفت. حرداقل دمرا  SEMو  یحرارت زیآنال

 ومیترانیت دیو اکسر برورروع واکرنش مرابین کاربیرد جهت ش

ساعت واکنش  کیبود. که در این دما به مدت  ºC 650برابر

شرود. برا افرزایش دمرا ترا مذکور به صورت ناقص انجام می

ºC850 2 شدت پیک مربوط به فرازTiB  افرزایش یافتره و از

شرود. برا افرزایش یکاسته مر ومیتانیت دیشدت پیک فاز اکس

رشرد زیرادی یافتره و  اتساعت اندازه ذرک به سهزمان از ی

شرود. برا بررسری یکامل م زین 2TiBبه  2TiOواکنش تبدیل 

هرای از یرک پیشرفت واکنش در دماهای مختل  و در زمان

ساعت مشرخص شرد کره شررایط بهینره لازم جهرت تا سه

و تکمیررل واکررنش زمرران دو سرراعت در کمینرره  شرررفتیپ

 .[8-10  باشدیم ºC 650دمایی

با اسرتفاده از  2TiBذرات سنتز نانو یپژوهش به بررس نیا در

پردازد که یژل م -به روش سل یدیسازنده آلکوسشیمواد پ

باشد. یم یدیبوردر حوزه سنتز ذرات نانو دینو و جد دهیا کی
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ها ذرات به کاهش اندازه آننانو نیسل ژل در سنتز ا کیتکن

 نیرکنرد. ایم یرتشیکمک ب جیرا یهابا روش سهیدر مقا

کرررده و  ترررشیو خلررو  را برر ییایمیشرر یکنررواختیروش 

 نیمشابه را ندارد. بنرابرا یهاندیفرا یدما شیمشکلات افزا

روش  کیر عنروان بره ژل –سرل ییایمیاستفاده از روش ش

برالا  یبه محصول با خوا  مهندسر دنیجهت رس شرفتهیپ

طرر  و نو در حوزه سنتز نانو مرواد اسرت، م دیجد چهیکه در

سرنتز و  یاز پارامترها قیطور با در  عم نیباشد و هم یم

 ییایمیشر سرتمیمحصرول در س ییها بر خوا  نهاآن ریتاث

نرو  یهرایآورو فن دیجد یهازمیتوان به مکانیژل م -سل

 .افتیدست 

 یتجرب یهاتیفعال -2

 هیمواد اول -2-1

ژل بره  -به روش سل 2TiBذرات سنتز نانو یآ ازگر برا مواد

 :دندیگرد هیته ریشر  ز

 هیر( تهCH)3Ti[OCH(2[4  1دیپروپکسرازویاتترا ومیتانیت -1

 درصد9۷با خلو   Alpha Aesarشده از شرکت 

 رفایشده از شرکت اهیته رشدهیآب مقطر دوبار تقط -2

درصرد  99( برا خلرو  OH5H6C  2الکرل لیزوپروپیا -3

 رفایشده از شرکت اهیته

دهرد همرانیرا نشان مفلوچارت مراحل انجام کار  1 شکل

تتررا ومیتانیمحلول ت ml80 گردد، ابتدا یطور که ملاحظه م

الکرل  لیزوپروپیمحلول ا ml100 به  دیپروپوکسا لیزوپروپیا

شیتا کاملاس پر ساعت زمان داده شد 1اضافه شد و به مدت 

 
1 Titanium tetra iso propoxide 

2 Iso propyl alcohol 

بره  یآب به آرامر ml30 در الکل حل شود سپس  Tiسازنده 

 ریپرذبرگشرت سرتمیتحرت س. محلول دیمحلول اضافه گرد

. دیرگرد کنواخرتیکاملاس هموژن و  یسیتوسط همزن مغناط

 2Ti(OH)ذرات  ز،یدرولیه یهادر ادامه با کامل شدن واکنش

شردند. سرپس در  لی( تشرک2در داخل سل مطابق واکنش  

به محلرول  1به  2 یبور به نسبت مول دیذرات کاربادامه نانو

 .دیاضافه گرد 2Ti(OH)ذرات  یحاو

Ti[OCH(CH3)2]4 + 4H2O → Ti(OH)4 + 4C3H7OH )2  

برا  یسریهمزن مغناط لهیوسهانحلال ب یهاندیاز فرا کیهر

 24 یاتاق بررا یو در دما قهیدور بر دق 300سرعت متوسط 

داشته شده تا محلرول  نگه ریپذبرگشت ستمیساعت تحت س

سل در  یده. با حرارتردیقرار گ هیمورد ته یهمگن یواکنش

شرد. ژل بره لیگراد، سل به ژل تبردیدرجه سانت 60 یدما

تحرت اتمسرفر کنتررل شرده  C°100 یدر دمرا آمدهدست 

پرودر  2TiBذرات  هیواکنش و ته لیتکم ی. برادیخشک گرد

 یحرارتر هرایکلیدر سر یتریگراف ایخام در ظرروف بوتره

C°1200-900 یبا نرخ حرارت C/min°10 .قرار گرفتند 

 مواد زیو آنال ییشناسا هایروش -2-2

 یهراتیسرتالیانردازه کر نیریو تع یفاز یابیمشخصه یبرا

 کرررسیا یتفررررق اشرررعه کیرررذرات سرررنتز شرررده از تکن

 ( PHILIPS - PW1800- XRD)  اسررتفاده شررد. برره منظررور

پودر سنتز شرده  یفاز یهااستحاله ییمحدوده دما ییشناسا

 یروبشرر یگرماسررنج زیاز روش آنررال یدهررحرررارت نیدر حرر

. دستگاه مورد اسرتفاده در دیگرد دهاستفا (DTA/TG) یافتراق

 NETSCHساخت شرکت PCSTA  409از نوع  شیآزما نیا

 باشد.یکشور آلمان م
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 2TiBذرات سل ژل در سنتز نانو هیبر پا ریفلوچارت مس -1 شکل

اسرت.  C/min10° شیآزمرا نیرنمونره در ا شیسرعت گرما

ذرات سرنتز  یو مورفولروژ زسراختاریر ریتصاو یجهت بررس

الکترونررری روبشررری  کروسرررکو یشرررده از دسرررتگاه م

VEGA\\TESCAN  مدلXMU ولرت لرویک 25تا  20ولتاژ  اب

ذرات سرنتز شرده از  یسرطح یوندهای. نوع پدیاستفاده گرد

 SHIMADZU) (FT-IR)آزمرون مرادون قرمرز  یرط قیطر

8400S) آگلرومره ایراندازه ذرات و  یبررس یشد. برا نییتع

 (DLS) کیرنامید یپرراش نرور در محلرول از یاحتمال یها

اندازه ذرات را  نیانگیاندازه و م عیروش توز نیاستفاده شد. ا

 نیرا یکنرد. بررایمشخص م کینامیدرودیبراساس شعاع ه

. به دیاستفاده گرد (Malvern DTS, ver4.20)کار از دستگاه 

ذرات و  یداریرپا تیرو در نها یبار سطح یریگمنظور اندازه

 یریگاندازه شیداخل محلول از آزما شده لیتشک یمنومرها

منظرور از  نیشد. بد استفاده( ی شارژ سطح یسطح لیپتانس

 .دی( استفاده گردMalvern DTSدستگاه  

 و بحث جینتا  -3

 یهاPhاندازه ذرات داخل سل در  یبررس -3-1

 مختلف

یدرداخل سل نشان مر pHاندازه ذرات را با  راتییتغ 2شکل

 ه است. انجام شد DLS شیدهدکه با آزما

 
 بر اندازه ذرات داخل سل pHاثر  -2 شکل

pHو در  یدیاسر طیشود در شررایهمان طور که ملاحظه م

محدوده از  نیدر ا رایهستند، ز زتریاندازه ذرات ر نییپا یها

pH  یها ونی لظت -OH است و طبق واکنش  نییپا اریبس

pHشود. اما در یم لیتر تشککم دیدروکسی( ذرات جامد ه3 

 نیو در حر افترهی شیافرزا OH- یهراونی،  لظت بالا یها

افترد و انردازه یرشد همزمان اتفاق م اتیذرات، عمل لیتشک

 گردد. یتر مذرات درشت

Ti-OR + H-OH → Ti-OH + R-OH   3)  

ذرات پودر کره توسرط پرراکنش  یحجم عیتوز جینتا 3شکل

 دهد.یدست آمده است را نشان مهنور ب کینامید
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انردازه ذرات  عیراولا توز گررددیمر حظرهطور کره ملاهمان

اندازه ذرات در  ایباشد. ثانیم کنواختیو  کیبار یدرمحدوده

 گردد.یم نیینانومتر تع 10 ریز

 
  =5PHاندازه ذرات داخل سلُ در  نیانگیم -3 شکل

pHذرات داخل سلل در  یداریپا یبررس -3-2

 مختلف یها

شیذرات پر یسرل حراو یزتا لیبر پتانس pHاندازه  4شکل

 دهد. ینده را نشان مساز

 
 سازندهشیذرات پ یسل حاو یزتا لیبر پتانس pHاثر  -4 شکل

 کیدهد که ذرات داخل سل یزتا نشان م لیپتانس یهاداده

ها در داخرل دارند و احتمال اتصال آن یداریپا باسیتقر طیشرا

 یهراpHعردد در  نیرباشرد کره ایسل به صورت محدود م

شرود کره برا یمر ظرهملاحطور  نیاست و هم تریشب نییپا

گرردد و ذرات یترر مرزترا کرم لیپتانسر زانیم pH شیافزا

 شوند.یم دارتریناپا

  FT-IRهای داده زیآنال -3-3

 یحرارتر اتیرهرای عملمادون قرمز نمونره زیآنال 5 شکل در

قابرل  ریگراد که دارای مقرادیدرجه سانت 900 یشده در دما

و برور هسرتند  ومیترانیهرای تانیبن زانیم شیاز افزا یتوجه

 نشان داده شده است.

 
متفاوت از  ریهای مادون قرمز نمونه دارای مقادداده -5 شکل

 pH= 5مختلف با  نتریدر کنار دمای ز ومیتانیبور و ت هایانیبن

نشان داده شده اسرت  FT-IRبر  یهای مبتنیابیبراساس ارز

 هرایکیر( که برا پ900شده یحرارت اتیی عمل برای نمونه

 شود. یتر مشار  و برجسته هاوندیمشخصه پ

هرای در کیردهرد کره پینشان م یاسپکتروسکپ نیا جینتا

 ونردیدر ارتبراط برا پ 800و  500و  cm 400-1موج  یعددها

Ti-O شود. یدر ساختار مشاهده م 

 مرروج یعررددها  یررکرره در ط یوجررود بانرردهای آمررورف

 1-cm 1112 ،1300 ،1460  شود متراثر یمشاهده م 1650و

و بور مشراهده  ومیتانیهای تانیبا بن ید باندهای کربناز وجو

منجر به نفروذ  یحرارت اتیاثر دمای عمل قتیشود. در حقیم

هرا واکرنش لیرنفروذ و تکم شیها شده و برا افرزاگرواکنش

یو بور در ساختار مشاهده م ومیتانیت وندهاییمتعاقبا وجود پ

 شود. 
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 یروبشل یگرماسلنج زیهای آنالیابیارز -3-4

  یقافترا

 راتییر(، و تغA  یافتراقر یحرارتر زیآنال هاییمنحن 6 شکل

شده، در دماهای مختلر ،  هیته یی( را برای ژل نهاB  یوزن

و  بیدر شر یراترییدهد. چنانچه مشخص اسرت تغینشان م

 نیراز ا کیشود که هر یمشاهده م 6روند نمودارهای شکل

 ایر یکریزیهرای فرازی فی اسرتحالهدهنردهنشران راتییتغ

 باشد.یدر دماهای مختل  م 2TiBژل  ییایمیش

 
 یوزن راتییو تغ یافتراق یحرارت زیآنال هاییمنحن -6 شکل

 یینمونه در دماهای مختلف مربوط به ژل نها

 C°100 ییشرود در محردوده دمرایطورکه مشاهده مرهمان

( A ی افتراقر یحرارتر زیآنرال یدر منحنر ریگرمراگ کیپ کی

 جرادید، در سراختار ژل اذکرر شر تریشوجود دارد. چنانچه پ

 هراآن لابلای در که دارند وجود مانند اسکلت ایشده شبکه

بانردهای  یمحبروس شرده و حتر نندتوامی آب هایمولکول

 یبریدر دمای تقر کیکنند. پ جادیا یسطح  یضع یمولکول

C°100 آب از لابرلای  ریرتبخ ریگرماگ ندیبه فرآ توانیرا م

 کیر( A ی بر روی منحن ژل مرتبط دانست. یساختار اسکلت

 250- 350ییهرای دمراکوچرک در محردوده ریگرماگ کیپ

براسراس  دیدروکسریه وندیوجود دارد که مربوط به زدودن پ

 :دباشی( م4معادله  

Ti(OH)4 → TiO2 + 2H2O     )4  

 دیو گرمازای اکسر یکیزیهای فاستحاله C 104۷° دمای  در

برره  یآلرروتروپ تراییررو تغ ونیزاسرریستالیشررامل کر ومیتررانیت

 داریردما به بعد فراز پا نیو و از ا ابدییصورت کامل خاتمه م

 ( و درA ی از روی منحن نیباشد. همچنیفاز مرجع م لیروتا

 انگریشود که بیمشاهده م ریی گرماگاستحاله C1350°دمای 

باشرد و یمر بور موجرود دیو کارب ومیتانیت دیاکس نیواکنش ب

 نیاست. از ا دهیگرد جادیا ومیتانیت دیدهد فاز دیبوراینشان م

 براسراسباشد. یم ومیتانیت دیدما به بعد فاز مرجع، فاز دیبورا

به  6 شکلصورت گرفته از  هایلیدست آمده و تحلهب جینتا

 راتییتغ ون،یزاسیستالیتوان دمای مناسب برای کریم یراحت

ه را شناخت. که برا توجر ومیتانیت دیدیبورا لیو تشک یآلوتروپ

 نیرشردن ا سرتالهیکر یگرفت که دما جهیتوان نتیشکل م

 کیرپباشرد کره یمر C1380°شکل در حدود  یذرات پودر

خلاصره 1 جردولموضوع است.  نیا دینمودار مو نیا یگرمازا

 .دهدیرا نشان م 2TiB نیستالیفاز کر لیاز روند تشک یا

 شدههیی ژل تهی فازی نمونهدماهای استحاله -1 جدول

 شماره (°C) دما نوع استحاله

 1 100 تبخیر آب

های هیدروکسیل و از بین رفتن گروه
 هاتبدیل آن

250-350 2 

و  Tiایجاد ترکیبات بین پیوندی بور، 
C به اکسید 

104۷ 3 

 4 ≈1350 تولید دیبوراید تیتانیوم آمورف

 5 ≈1380 کریستالین 2TiBتولید 

 پودرهای سنتز شده کسیاشعه ا زیآنال -3-5

شده را در دماهای  یحرارت اتیژل عمل XRDالگوی  ۷ شکل

 اتیی عملنمونه ۷در شکل A دهد. الگوییمختل  نشان م
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دهرد. همرانیرا نشران مر C1200°شده در دمرای  یحرارت

مربروط  یاصرل یهاکیگردد، علاوه بر پیطورکه ملاحظه م

 یهاکی(، پJCPDS No. 350798رومبوهدرال   C4Bبه فاز 

2TiO گردد. یمشاهده م نیستالیکر 

 
شده در  یحرارت اتیهای عملنمونه XRDالگوی  -7 شکل

 C (C) 1420°و C (A) 1200 ،°C (B)1380°دماهای

دهرد کره یدما نشان م نیدر ا Xپراش اشعه  یالگو یبررس

. باشرندیهمچنران آمرورف مر Ti یحراو سرازندهشیذرات پ

شرده در دمرای  یحرارتر اتعملی ینمونه ۷ شکل  Bالگوی

°C1380 شیپر ونردهاییدمرا، پ شیدهد. با افزایرا نشان م

 یکرامل ونردهاییشکسته شده و مجموعه پ Ti یسازنده حاو

 ومیترانیت دیبورادی لیدر تشک ومیتانیهای بور و تانیبن نیماب

 یحرارتر اتعملیر ینمونه ۷ شکل C. الگوی ردگییشکل م

طرور کره دهرد. همرانیرا نشان مر C1420°شده در دمای 

و  افترهیرشرد  2TiBشده  ستالهیکر یهامشخص است جوانه

 شده است. لیتکم

ی ، انردازهExpertو نررم افرزار  1با اسرتفاده از معادلره شررر

 توسرط( 5  ی. معادلرهدیرهای پودر محاسبه گردتیستالیکر

 . دیگرد یها معرفتیستالکری یاندازه یمحاسبه برای شرر

t=0.9λ/Bcos𝜃B     )5  

در نصر   کیعرض پ  B،تیستالیراندازه ک  Dمعادله بالا، در

و  یتابشر Xطول موج پرتو  λ ،انیبر حسب راد نهیشیشدت ب

Bθ از پراش است. جدول  یناش کیی براگ مربوط به پهیزاو

 ۷ هرای شرکلرا بررای نمونره تیسرتالکری یمقدار اندازه 2

 دهد.ینشان م

 یحرارت اتیدمای عمل شیبا افزا تیستالکری یاندازه شیافزا

 ، مشاهده نمود.2 جدول جیوان با استناد بر نتاتیرا م

بوراید تیتانیوم برای ی کریستالیت دیاندازه -2 جدول

 های عملیات حرارتی شده در دماهای مختلف نمونه

ي کریستالیت اندازه

(nm) 

دماي عملیات حرارتی 

(C°) 
 ردیف

2/8 1380 1 

1/12 1420 2 

 (DLS) 2نور کینامیپراکنش د زیآنال -3-6

نرور  کینامیت پودر با استفاده از روش پراکنش دذرا یاندازه

دانه عیاندازه و نحوه توز ریروش مقاد نی. در ادیمحاسبه گرد

پودر قابرل محاسربه  یزتا و وزن مولکول لیهای پودر، پتانس

 
1 Scherer 

2 Dynamic Light Scattering 



  ژل -شده به روش سل دیتول 2TiBذرات خواص نانو یسنتز و بررس

 1400 زمستان  4ی شماره  10ی دوره 52 

 

 

پرودر  عیربخش تنها انردازه و نحروه توز نیکه در ا باشدیم

روش پودر بره  زهاندا عیتوز جینتا 8 مدنظر خواهد بود. شکل

 یدر دما 2TiBنور را برای پودر سنتز شده  کینامیپراکنش د

دهرد. چنانچره مشرخص اسرت، ینشران مر ºC 1420سرنتز

 یباشد و پراکندگیم nm 100 ریاندازه ذرات پودر ز نیانگیم

 اتفاق افتاده است. یکیذرات در محدوده بار

 
 ºC1420سنتز  یدر دما 2TiBاندازه پودر  عیتوز -8 شکل

 یتارزساخیر یهایبررس -3-7

از ذرات  یروبشرر یالکترونرر کروسررکو یم ریتصرراو 9 شررکل

2TiB سنتز  یرا در دماC°1420 1یو مردت زمران نگهردار 

 دهد. یساعت را نشان م

 قابررل یالکترونرر کروسررکو یم ریکرره در تصرراو همانگونرره

قابررل  یالکترونرر کروسررکو یم ریکرره در تصرراو همانگونرره

سرنتز شرده  2iBTاندازه ذرات  نیانگیم باشد اولاسیمشاهده م

 30تر از ساعت کم 1 یو مدت زمان نگهدار 1420 یدر دما

ذرات در محردوده  نیرانردازه ا عیرتوز اسیباشد و ثانینانومتر م

 برایو تقر کسرانی یبرا مورفولروژ کنواخرتیو کاملا  کیبار

 .باشندیم یکرو

 یریگجهینت -4

 ینشان داد که ذرات حراو DLS شیحاصل از آزما جینتا -1

Ti 5ل در داخل س =pH ینانومتر مر 10 ریدر محدوده ز

 باشد.

 یشررده در دمررا یحرارترر اتیرراز پررودر عمل FTIR زیآنررال -2

C°900 یحاو یوندهاینشان داد که پ B  ،Ti  در محدوده

 .دیگرد ییشناسا cm 1100-165-1 عدد موج 

در  2TiB یذرات پرودر یهرانشان داد که جوانه DTA جینتا -3

رشرد  C°1420 یدماو در  لیتشک C°1380 یمحدوده دما

 باشند.یساختار هگزاگونال م یو دارا گردندیم لیو تکم

  
 ساعت 1 یو مدت زمان نگهدار ºC1420سنتز  یدر دما 2TiBاز ذرات  یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو -9 شکل
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 یسنتز  از دما یدما شینشان داد که با افزا XRD جینتا -4

C°1380 یبه دما C°14202 هیاول های( جوانهTiB  رشرد

 شوند.می ترها کاملآن ونیزاسیستالیکرده و کر

از پرودر سرنتز شرده نشران داد کره  یزساختاریر ریتصاو -5

و  کنواخرررتی یمورفولررروژ یدارا 2TiB یذرات پرررودر

یمر ینانومتر 100ها در متحدالشکل هستند و اندازه آن

 باشد.
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Synthesis and Properties Evaluation of Tib2 Nanoparticles 

Produced by Sol-Gel Method 

Abolhassan Najafi*, Gholamreza Khalaj, Eisa Ahmadi Rad 

Saveh Branch, Islamic Azad University, Saveh, Iran 

* najafi@iau-saveh.ac.ir 

Abstract: In this study, TiB2 particles were synthesized by sol-gel method in nanometer 

size. First, the sol was prepared in a four-component system of alkoxide -boron carbide-

water-alcohol based on the sol-gel chemical process under acidic conditions at pH=5. 

Titanium tetra-isopropoxide and boron carbide were used as raw materials. After 

hydrolysis and gel formation followed by heat treatment, TiB2 nanopowder product was 

prepared. The effect of pH and temperature parameters on the synthesis process of these 

nanopowders was investigated. To evaluate the mechanism of product formation in the sol-

gel process DLS, Zetameter, SEM-DTA/TG-XRD-FTIR analysis methods were used. It 

was shown that by controlling the pH in the range of 5, precursor particles containing Ti 

sources was below 10 nm. The FTIR data showed that the powder prepared at 900°C had 

boron and titanium bonds and detected carbon bonds in the range of 1100- 1650 cm-1. DTA 

analysis showed that the early nuclei of TiB2 particles formed in the range of 1380°C. This 

was confirmed by X-ray diffraction studies and was completed by increasing the 

temperature to 1430°C in TiB2 crystalline phase. SEM microscopy images showed that the 

synthesized TiB2 particles were in the range below 100 nm with a narrow and uniform 

distribution amplitude. 

Keywords: Synthesis, Titanium diboride, Sol-gel, Nanoparticles. 
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به  روي	ديذرات اكسپژوهش، نانو نيدر ادر علم و صنعت امروز يروديروزافزون اكستيبا توجه به كاربرد و اهم 
به  بيبه ترت زهيونيو آب د كيتريس دياس ،يرو وني نيبه عنوان منبع تام روي	سنتز شدند. استات يروش گرماب

بر  سازتيليبه عنوان عامل ك كيتريس دياثر غلظت اس ن،يو حلال استفاده شدند. همچن سازتيليعنوان عامل ك
 كسيپراش پرتو ا هايزيشده با استفاده از آنالسنتز يمطالعه شد. پودرها روي	دياكسو ابعاد ذرات  يمورفولوژ

)XRD( يروبش يالكترون كروسكوپي)، مSEMمادون قرمز ( يسنجفي) طFTIRژهيسطح و يريگه) و انداز 
)BETزياز آنال صلحا جيشدند. نتا يابي) مشخصه XRD ساختار  يدست آمده داراهنشان داد محصولات ب

 زانيم شيو افزا هاكيشدت پ رييبا تغ يغلظت افزودن شيافزا ن،همچني. هستند فازهگزاگونال و به صورت تك
 كيترسي	ديو اس يرو دياكس يعامل هايگروه يسهيو مقا يمحصولات سنتز FTIR جيهمراه است. نتا ينگيبلور

شده منحصرا مربوط به  ساييشنا يعامل هاي	است. گروه ييدر محصول نها سازتيليوجود عامل ك عدم انگريب
 يبر روند رشد ذرات و مورفولوژ سازتيلينشان داد استفاده از عامل ك SEM ريخالص هستند. تصاو روي	دياكس

 سازتيليحضور عامل ك درسنتز شده  هاينمونه ژهينشان داد سطح و BET جينتا ن،ياست. همچن گذارريآن تاث
  ساختار مزو متخلخل است. كي ليتشك انگريبوده كه ب nm24-9  هاخلخلت ياندازه نيانگيوم ابدييكاهش م

  
  

   
    كليدواژه:
سنتز  ،روي	ديذرات اكس

	دياس ساز،تيليك ،يگرماب
  .يموفولوژ ك،يترسي

 

 DOR:  20.1001.1.23222352.1400.10.0.12.5كد

  مقدمه -1
 يهـايژگـيبـا داشـتن و يرو داكسـي ها،رسانامهين انيدر م

ــوب نظ ــمطل ــرژ ري ــرژeV3/3 ( پهــن يشــكاف ان  ي) و ان
مواجـه بـوده  ي) با استقبال خـوبmeV60 بالا ( يختگانگيبر

	هــايســلول ليــاز قب هــاييمــاده درحــوزه نيــ]. ا1اســت [

] 4[ هـا] ،حسـگر3[ 1ينـور هـايزگري]، كاتـال2[ يدخورشي
آفتـاب ضـد هـايكـرم يو صنعت هاينگدانهر ،ييغذا عصناي

بـا  يمعدن يماده كيبه عنوان  يرو دي. اكسودشياستفاده م
]. بـه 5مطـرح اسـت [ زيـن يقو اريبس يكروبيمضد تيخاص

  
1 Photo catalyst 
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رنگ در  ديماده سف نيبودن ا يفراوان و كاربرد تياهم ليدل
ذرات بـه نيـجهت سنتز ا يمختلف هايصنعت امروز، روش

بـه روش  تـوانيهـا مـآن انميـ از. اسـت	شـده گرفته كار
] 9[ ي] و رسـوب8[ ]، سـولوترمال7[ ژل -]، سـل6[ 1يگرماب
و  يسادگ ليبه دل دروترمال،يروش ه نيب ناي در. كرد	اشاره
 ن،يبالا و همچنـ يصرفه اقتصاد ند،يبودن فرآ ايمرحلهتك

شـناخته  يطـيمحستيخطرات ز نيتربا كم يبه عنوان روش
و  يكنترل مورفولوژ ،يينها ولمحص ي. خلوص بالاشوديم

روش اسـت. همـواره  نيـا يايـمزا نيتـرهمابعاد ذرات از م
زمـان  ،يمصـرف هـايمـادهشينوع و غلظت پ رينظ يعوامل

 نيواكـنش وهمچنـ طيمحـ pH نـد،يفرآ يدما ند،يانجام فرآ
ذرات  سـاختارزيـبـر ر هـاافزودنـي و هااستفاده از انواع قالب

عوامـل ذكـر شـده،  انيـ. از مدهسـتن گذارريتاث يرو دياكس
 ييكـارا شيبا هدف اصلاح سطح، افزا هايناستفاده از افزود

برخوردار است و  ايژهيو تيذرات از اهمو بهبود عملكرد نانو
]. 10[ اسـت	مواجه شـده يبا استقبال خوب رياخ هايدر سال

 كـوليگل لنياتـيپلـ ي] اثر افزودن6[ و همكارانش اهپاكادي
)PEG (درترماليـذرات سنتز شده به روش ه يوژمورفول بر 

 قيـاز طر PEG هـايكردند و نشان دادند مولكول يسرا برر
از رشد  يرو ديبلور اكس يصفحات قطب يرو يحيجذب ترج

ــيترج ــ يح ــل م ــه عم ــت ب ــ آورديذرات ممانع ــا  يو ذرات ب
دو مي. اثر افزودن سـدكنديم جاديرا ا ايصفحه يمورفولوژ

 ديذرات اكس ير آن بر مورفولوژي) و تاثSDSسولفات ( ليدس
ژانـگ و  يتوسـط جـ ويكرويه بـه روش مـاسنتز شـد يرو

 انيـپژوهش، رقابـت م نيشد .در ا ي] بررس11[ همكارانش

  
1 Hydrothermal 

 ونيـ يابيـدست يبرا SDSو عامل  يليدروكسيه هايگروه
مطرح شد.  ييكننده در شكل نهانييبه عنوان عامل تع يرو
	نيآمـيد لنياتـ هـاييافزودن ري] تاث12[ و همكارانش ميك
)EN (نيآمتترا لنيات تري و )TRIENذرات  ي) بـر مورفولـوژ

كردنـد و  يرا بررسـ يشده به روش گرمـاب هيته يرو دياكس
 رييـبـر تغ يبه طـور مـوثر يغلظت افزودن رتغيي دادند	نشان

غلظـت  شيبـا افـزا جتدري	ذرات موثر است و به يمورفولوژ
بـه سـاختار ايلـهيذرات از م يمورفولـوژ 2سازتيليعوامل ك

] اثـر 13[ . گو و همكارانشافتي رييتغ افتهي نشچيخود هاي
كننـده تيلي) به عنوان عامل كTEA( نيآم لنياتيافزودن تر
 نيـدر ا كردنـد. يرا بررسـ يرو ديذرات اكس يبر مورفولوژ

در چهار غلظـت  كيتريس دياس سازتيليپژوهش، اثر عامل ك
 ييو ابعاد نها يمورفولوژبر  ياحتمال راتييتغ يبا هدف بررس

 يمـورد بررسـ يسنتز شده به روش گرماب يرو ديذرات اكس
دمـا و  رينظ نديعوامل موثر بر فرآ ريسا نيهمچن قرار گرفت.
  .شد گرفته نظر در ثابت هاسنتز نمونه يدر ط نديزمان فرآ

  هاي تجربيفعاليت - 2
  مواد اوليه  - 2-1

 آبـهروي دو روي، اسـتات سـنتز نـانوذرات اكسـيد به منظور
Merck)O, 99.99%, 2.2H2)2CO3(Zn(CH  به عنـوان منبـع

تامين يون روي، آب ديونيزه به عنوان حـلال، هيدروكسـيد 
 محـيطpH براي تنظـيم (NaOH, 99.99%, Merck) سديم

بـه  (C6H8O7, 99.99%, Merck) سـيتريك اسيد واكنش و
ساز استفاده شد. مواد اوليه استفاده شـده عنوان عامل كيليت

  
2 Chelating agent 
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  در اين پژوهش محصولات شركت مرك است.
  وش آزمايشگاهي ر - 2-2

 مـول اسـتات 01/0روي ابتـدا،  به منظور سنتز ذرات اكسيد
آب ديونيزه  ml90  درآبه به وسيله همزن مغناطيسي روي دو

رنگ و اسـيدي و محلولي كاملاً بي حل شد C°80در دماي 
ساز سيتريك به عنوان عامل كيليت شد .سپس، اسيد حاصل

 د. در گام بعد،هاي مشخص به محلول اضافه گرديبا غلظت

pH سـديم  محيط واكنش، با استفاده از محلول هيدروكسـيد
تنظـيم شـد و سـرانجام مخلـوط شـيري رنگـي  13بر روي 

زنـي در هـاي جوانـهحاصل شد. اين امر بيانگر آغاز واكـنش
ي محلول است. سـپس، سوسپانسـيون حاصـل بـه محفظـه

كـن بـا بـه خشـك h4 گرمابي اتوكلاو منتقل شد و به مدت
رنـگ ايجـاد رسوب سـفيد در انتقال داده شد. C°200اي دم

شده در اتوكلاو، با آب ديونيزه و با استفاده از سـانتريفيوژ بـا 
در پايان رسـوب حاصـل  شد. ، شستشو دادهrpm 2000دور 
كـن قـرار در خشـك h2 بـه مـدت  C°110 دمـاي در شده

هـا بـر منظور سهولت در روند انجام آزمايش، نمونهبهگرفت. 
 )1( مطابق جدولسيتريك مورد استفاده  ساس غلظت اسيدا

  گذاري شده است.كد

  يابي ذرات هاي مشخصهروش -3
ي سـنتز شـده بـا اسـتفاده از دسـتگاه هابررسي فازي نمونه
 آلمـان ساخت كشور ، D8-Advacedمدلپراش پرتو ايكس 
انجام شد. جهت انجام اين آنـاليز  Brukerي وشركت سازنده

اســتفاده شــد.  Å 542/1 بــا طــول مــوج ߙCuKاز لامــپ 
ــراش در محــدوده ــين، پ ــا ســرعت  θ2 <°5 > 70°همچن ب

  درجه در ثانيه انتخاب شد. 05/0 روبش

ي عـاملي موجـود و بررسـي هـابه منظـور شناسـايي گروه
مـادون  يسـنجفيط كياز تكنهاي صورت گرفته، واكنش

 بـراي ايـن منظـور از بهره گرفته شـد هيفور ليقرمز با تبد
ساخت كشور آمريكا استفاده شد و نتايج بـه  Nioletدستگاه 

-1صورت طيفـي در محـدوده عـدد مـوجي 
 cm 400  -500 

هـاي سـنتز جهت بررسي مورفولوژي و ابعاد پودر ارائه شد.
-VEGA شــده از ميكروســكوپ الكترونــي روبشــي مــدل 

TESCAN استفاده شـد. بـراي ساخت كشور جمهوري چك
وجه به ماهيت ماده، پوششـي از جـنس انجام اين آناليز با ت
گيري ها اعمـال شـد. همچنـين، انـدازهنقره بر روي نمونه
هاو تعيين ميـزان تخلخـل بـا اسـتفاده از دقيق سطح نمونه

سـاخت كشـور ژاپـن Belsorp mini II مـدل  BETدستگاه 
  انجام شد.

  

  كيتريس	ديمختلف اس ريدر حضور مقاد ZnO هايسنتز نمونه طيشرا -1 جدول
  )nm(اندازه بلورك  (h)مدت زمان گرمايش )°(Cدماي فرآيند (mmol)غلظت افزودني  نهكد نمو
Zn 0  200  4  37  

ZCA-01  1  200  4  29  
ZCA-05  5  200  4  33  
ZCA-1  10  200  4  34  
ZCA-2 20  200  4  35  
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  و بحث  جينتا -4
  ذرات  يفاز زيآنال يبررس - 4-1

	ديذرات اكسـنـانو كـسيحاصل از آزمون پراش پرتـو ا جينتا
 جنتـاي اسـاس	بر. است	شده ارائه 1سنتز شده در شكل  وير
 هـايتيـمـاده در موقع نيـا ياصـل كيـآمده سه پ دستهب
°2/36، °4/34،	°7/31 =Ɵ2 شد.  شناسايي  
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سنتز شده  يرو دينمونه اكس كسيپراش پرتو ا يالگو - 1 شكل

  كيترسي	ديبا استفاده از اس

ده در ارائه شـ هايكيدست آمده با پهب هايكيپ سهيمقا
) نشـان JCPDS card NO= 36- 1451اسـتاندارد ( كارت

اسـتاندارد  يبـا الگـو خـوبي تطابق آمده	دستهداد الگو ب
را شامل شده  يرو ديمربوط به اكس هايكيدارد و تمام پ

  است.
نرم در شده ثبت مرجع ساختار و استاندارد كارتبا توجه به  

سـنتز  يهـامونهن ي، تمامXRD	هايفيط يدهندهارائه افزار
 ن،ي.همچنـ باشنديساختار هگزاگونال م يدارافاز و شده تك

 يژگـياسـت. دو و  =Å 206/5b و  =Å 249/3a ثوابت شـبكه
آن  يرشـد ناهمسـانگرد و صـفحات قطبـ يرو ديمهم اكسـ

ساختار  نتريجيو را نتريداريپا يكيناميلحاظ ترمود از است و
اتم نشيچ ينحوه. باشديهگزاگونال م تيورتز يرو دياكس
 ژنياكسـ هـايونيـاست كـه  ياگونه هساختار ب ناي در ها
) تنهـا وني(كـات يرو هـايونيـو  HCP) در مواضـع وني(آن
 نشيـچ ينحـوه نيـ.ا كنـدياز تتراهدرال را اشغال مـ يمين

يمـ يدر طول محور مركـز يقطبدو كي يريگسبب شكل
ـــود ـــو ا ش ـــرژ ني ـــطح ان ـــتلاف س ـــث اخ ـــر باع   يام

بر اسـاس مطالعـات صـورت  ].14[ گردديات مصفح انيم 
 نيتـرشيبـ يدارا يرو دي) بلـور اكسـ0001صفحه ( گرفته،
 نيا يرو يجذب عوامل افزودن نياست بنابرا يسطح يانرژ

]. 9[ كنـديمـ يراتـييرشد را دسـتخوش تغ كينتيصفحه س
 راتيبلـورك از جملـه تـاث ياندازه رييو تغ كيشدت پ رييتغ

  است. يعامل افزودن
 سـنتز يهـانمونـه هـايبلورك ياندازه نيانگيم 1 رجدولد

بلـورك  يانـدازه نيانگميـ اساس بر. است	شده را ارائه شده
 ،يشرر نمونه سنتز شده فاقد افزودن يمحاسبه شده از رابطه

بـه  كيترسي	دياس رايبلورك را دارا است. ز ياندازه نيبالاتر
 هـايپلكسكمـ جـاديا قياز طر سازتيليعامل ك كيعنوان 

و رشـد  يـيزارونـد هسـته توانديم كيتريدسياس يرو داريپا
بـا انـدازه  ييهـابلـورك جـاديذرات را كنترل كند و باعـث ا

يدر الگـو هـاكيـشدت پ سهيمقا ن،يتر شود. همچنكوچك
 يدر طـ كيتريسـ دينشـان داد اسـ يسنتز هاينمونه هاي
  .شوديم ينگيبلور زانيم شيسنتز سبب افزا نديفرآ

 يالكترونـ كروسـكوپيم ريتصـاو يرسبر - 4-2
  يروبش

) را ي(فاقد افزودنـ Zn ينمونه SEM ريالف) تصو -2شكل (
 آگلـومره كـاملاً صورتنمونه ذرات به نيدر ا .دهدينشان م
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 طـورهستند. قطر كـرات بـه 1يكرو ي) با مورفولوژايانبوه(
غلظـت  نيترسنتز شده با كم ياست نمونه nm80  نيانگمي
شـكل بـا قطـر  يالف) ذرات كرو -2(شكل  كيتريس دياس
  .است	حاصل شده nm130 با يتقر

ذرات  يج) مورفولوژ -2(شكل  سازتيليغلظت ك شافزاي با 
 صـورتبه هالهيكرد. ارتفاع م دايپ رييتغ 2ايلهيبه م ياز كرو

بالاتر (شـكل  يهادر غلظت ن،ياست. همچن µm 1 نيانگمي
سـاختار  كيـشـكل،  ايهليذرات م 3ينشيد و ه) خود چ -2

 رييـكـرد. تغ جـاديرا ا μm 5 يبـيتقربا ابعـاد  يسلسله مراتب
 يرگيو شكل ايلهيبه م يذرات از حالت كرو يمورفولوژ
 يغلظـت افزودنـ شيافـزا جهيدر نت بعديسه هايساختار

بـه عنـوان  يدياسـ بيـترك ناي ،نشان داد كيترسي	دياس
رشـد  ،زنيانهجو بر و كرده	عمل Zn سازتيليعامل ك كي

ذرات  ييو ابعـاد نهـا يآن، مورفولـوژ يجـهيبلور و در نت
  است. گذارريتاث

و رشـد  زايـيبـه دو مرحلـه هسـته هـاستاليكر يرگيشكل
در آب  روي	نخست، در اثر انحـلال اسـتات .شوديم ميتقس
 جـاديا يفلـز يهـاونيـاز  يشـفاف و غنـ يمحلول زهيونيد

به محلول فـوق و آزاد  مديس	ديدروكسهي ورود با. شد	خواهد
ــنش ،OH¯شــدن  ــ واك ــوبات ،OH¯و  2Zn+ انمي ــ رس  هاولي

2Zn(OH) دما و فشار در  شي. سپس، با افزاشوديم جاديا ريز
 بــاتيو ترك ZnO هيــاول هــايهســته	يگرمــاب نــديفرآ نيحــ

-2
4Zn(OH) شوديم جاديا.  
 )-2

4Zn(OH) (جـذب بـر  قيـرشد از طر هايواحد عنوان به
  شـده امكـان رشـد ذرات را فـراهم جـاديا يهاسطح هسته

  
1 Spherical 
2 Rod shape 
3 Self-assemble 

بـر  كيتريسـ دينقـش اسـ بررسـي منظـور	]. به1[ آورديم 
ماده در  نيرشد، چهار غلظت از ا نديو مطالعه فرآ يمورفولوژ
 يرو يهـاونيـ يبه محلول حـاو ييايمشي	رسوب يمرحله

 يبـه محلـول در مرحلـه كيتريسـ دياضافه شد. با ورود اس
 يبـرا سـازتيليماده به عنوان عامل ك نيا ،ييايمشي	رسوب

+2Zn عمل	كيتريسـ دياس –يكمپلكس رو جاداي با و كرده 
رسـوبدر واكـنش  يرو ونيـ يسبب كاهش نرخ آزادسـاز

 دروترمال،يه طي]. تحت شرا10[ شوديم يگرماب گذاري
 ،يفلز هايوني شدن آزاد و هابا شكسته شدن كمپلكس

2- باتيترك
4Zn(OH) ليرشـد، تشـك يبه عنوان واحدها 

بـه رشـد ذرات  يسـتاليصفحات كر يشده و با جذب رو
 ديصورت گرفته اكسـ لعات. بر اساس مطاكننديكمك م

بـه رشـد  ليـاسـت كـه تما يقطبـ سـتاليكر كي يرو
ــانگرد دارد ــابرا15[ ناهمس ــرفتن  ن،ي]. بن ــر گ ــا در نظ ب

متفاوت بـودن سـرعت رشـد صـفحات مختلـف در بلـور 
ــ يرو دياكســ ــالا ن،يو همچن ــد ب ــودن ســرعت رش تر ب

)، امكان دسـت1- 3] مطابق رابطه (16[ يصفحات جانب
 يبعـدو ساختار سـه ايلهيم يلوژبا مورفو يبه ذرات يابي

  وجود دارد.
V [0001] > V [0111] > V [0110]        )3-1(  

مـادون قرمـز ذرات  يسنجفيمطالعه ط - 4-3
  روي	دياكس

سنتز شده  هاينمونهFTIR دست آمده از آزمون هب هايفيط
مشـاهده شـده در  كيداده شده است. پ شي) نما3در شكل (
 H-O يمربوط بـه ارتعاشـات كششـ cm 3420-1 يعدد موج

شـاخص  كيـپ كي cm 565-1در عدد موج  ن،ياست. همچن
  ].17 ،7[ مشاهده شد Zn-O ونديمرتبط با پ
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يليم 20و (ه) 10 ، ( د)50، (ج) 1 (ب) هايبا غلظت يفزودنا يو دارا ي(الف) فاقد افزودن روي	دياكس هاينمونه SEM جينتا - 2 شكل

  مول.
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ــپ چيهــ ــ يشاخصــ كي ــر حضــور ا يمبن در  كيتريدســيسب
  نشد.  افتي ييمحصولات نها
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 يحاو يمادون قرمز نمونه هيفور ليتبد زيآنال جينتا - 3 شكل

  .كيترسي	دياس

 هـاييژگـياز و يكـيب آدر  كيتريسـ دياس يبالا تيحلال
اذعان  توانيم ن،يبنابرا ].18[ است يدياس بيترك نيمهم ا

 ييشسـت و شـو نهـا نـديفرآ يدر طـ يداشت عامل افزودن
 ديغلظت اسـ شافزاي و است رسوب به طور كامل خارج شده

نيـنگذاشته اسـت. ا يريثبر خلوص محصولات تا كيتريس

 جيكننـده نتـا دييو تا ييخلوص محصولات نها انگريب جينتا 
م شـده در آزمـون پـراش پرتـو فاز انجـا ييحاصل از شناسا

  .باشديم كسيا

  حفرات يو اندازه ژهيسطح و يبررس - 4-4

 ژه،يـسطح و يبا هدف بررس تروژنيآزمون جذب و واجذب ن
سـنتز شـده در  هاي	تخلخل نمونه يتخلخل و اندازه حجم

 در شـكل  BETانجام شد. سازتيليعامل ك نيترشيحضور ب
(فاقــد  Znونــه نم آزمــون جينتــا آورده شــده اســت. )5 و4 (

 و حجـم حفـرات  g2m 02/17/ ژهيسطح و ي) دارايافزودن

/g3cm09/0 ــ ــور ب ــت. در حض ــرشياس ــ نيت ــدار اس  ديمق
 g3cm 013/0/و  g2m 56/5/ بيـاعداد به ترت نيا كيتريس
(تخلخل مزوحفرات ياندازه نيانگيم ن،ي. همچنافتي رييتغ
 SEM ريتصاو بررسي در كه	است. همانگونه nm24 -9 ) ها

ــه ــد، نمون ــاهده ش ــاو يمش ــ يح ــي	دياس  يدارا كيترس
	نشيخـودچ يهاسـاختار صـورتبـه و مانندگل يمورفولوژ

  است. افتهي

  
  .يرو دياكس هايجذب و واجذب نمونه زوترميا - 4 شكل
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  .هااندازه حفرات نمونه عيتوز - 5 شكل

) را μm4  نيانگمي طور(به يترذرات بزگ ينمونه اندازه نيا
) دارا اسـت. nm80  نيانگميـ طوره(ب Znكرات نسبت به نانو

سـاختار يرگيبه شكل توانيكاهش سطح را م نيا نيبنابرا
 دياستفاده اسـاين بنابر نسبت داد. روي	ديگل مانند اكس هاي
و رشد ذرات منجر به  ييزاآن بر روند هسته ريو تاث كيتريس

  شده است. ژهيكاهش سطح و

  يريگجهينت -5
سـنتز  يبه روش گرماب يور ديپژوهش نانوذرات اكس نيدر ا

بـه عنـوان  كيتريسـ ديمتفاوت اس هايغلظت ريشدند و تاث
و ابعاد ذرات حاصـله مطالعـه  يبر مورفولوژ سازتيليعامل ك
سنتز شده تك  هاينمونه يحاصل نشان داد همه جيشد. نتا

يمـهگزاگونـال  تيورتز يستاليساختار كر يفاز بوده و دارا
نمونـه يخلـوص تمـام يكننـدهدييتا جينتا ن،ي. همچنباشند
در  سـازتيـليمتفاوت عامـل ك هايسنتز شده با غلظت هاي

نشان داد محصول سنتز شـده FTIR  جينتا است. نديفرآ نيا
 نيا يعامل هايدر گروه يرييتغ يخالص بوده و عامل افزودن

 شيفـزابـا ا SEM رينكرده است. بر اساس تصـاو جاديماده ا
 يذرات از حالـت كـرو يفولـوژمور سازتيليغلظت عامل ك

 افتـهي نشچيخود هايو سرانجام به ساختار ايلهيشكل به م
و حجم حفرات  ژهيسطح و BET جيبر اساس نتا .افتي رييتغ

ــــ ــــ يرو ديذرات اكس ــــد افزودن ــــه ترت يفاق ــــب  بي

/g 2m 027/17 و /g3cm 09/0 .در است	حالي	در حضـور  كه
 g3cm 013/0/و  g2m 56/5/بـه  ريمقـاد نيـا كيتريس دياس
 رييـبا تغ كيتريس ديغلظت اس شيافرا نيبنابرا .ابدييم رييتغ

  .بود همراه هانمونه ژهيكاهش سطح و و يمورفولوژ
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Mitra Taghikhani, Jafar Javadpour*, HamidReza Rezaei 

Iran University of Science and Technology, School of Metallurgy and Material Engineering 

* javadpourj@iust.ac.ir 

Abstract: Zinc oxide is one of the most widely used and important materials in today's 
science and industry. In this study, ZnO nanoparticles were synthesized by hydrothermal 
method. Zinc acetate, citric acid and deionized water was respectively used as a source of 
zinc ion, solvent and chelating agent. In this study, the effect of citric acid concentration as 
an additive on morphology and particle size of ZnO was studied. The synthesized powders 
were characterized by X-ray diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), 
Infrared Spectroscopy (FTIR) and specific surface analysis (BET).The results of XRD 
analysis showed, the final products have hexagonal structure and are Single-phase. 
Increasing additive concentration changes the intensity of peaks and crystallization 
rate.The results of FTIR and its comparison with existing functional groups confirmed the 
absence of citric acid in the final product. And the functional groups are just related to pure 
zinc oxide. SEM images showed that the use of chelating agent affects the growth of 
particles and morphology. BET showed noticeable changes in the specific surface area of 
synthesized samples in the presence of chelating agent. 
Keywords: Zinc oxide particles, Hydrothermal synthesis, Chelating agent, Citric acid, 
Morphology. 
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( به یدرصد وزن 4تا  1) SiCمختلف از نانوذرات  ريمقاد یحاو WC-10Coسمانته  یدهایکارب قیتحق نيدر ا 
و مقاومت به  یکیخواص مکان زساختار،يبر ر SiCشدند. اثر مقدار  یفرآور ایجرقه یپلاسما یروش تفجوش

 سکيبر د نیپ شيسا ونشکست و آزم یچقرمگ ،یسنجیسخت ،یمتالوگراف هایبا استفاده از آزمون شيسا
 جهنتی در و هابا درشت شدن دانه SiCنشان داد که افزودن نانوذرات  یکروسکوپیمطالعات م جيمطالعه شد. نتا
قابل  زانیبه م شيشکست و به خصوص مقاومت به سا یحال، چقرمگ نيماده همراه بود. با ا یکاهش سخت

یلیم 1) شينرخ سا نيتر. کمافتيکاهش  SiC وذراتبا افزودن نان زیاصطکاک ن بي. ضرافتي شيافزا یتوجه
دست آمد. در نمونه بدون هنانوذرات ب یدرصد وزن 2شده با  تيسمانته تقو دیکارب یمکعب بر متر( برا متر

 شيموجب نرخ سا WCشدن ذرات  دهیکش رونیبه همراه ب نهیزم عیوس کیپلاست لانیکننده، ستينانوذرات تقو
محلول  یو استحکام بخش SiC يیانحلال جز ،یتينانوکامپوز هایمتر( شد. در نمونهمکعب بر  متریلیم 23) اديز

 WCذرات  ن،يا شد. علاوه بر کیشکل پلاست رییو کاهش تغ Co ندريفاز با تياز آن موجب تقو یجامد ناش
در  هکشدن از خود نشان دادند  دهیکش رونیدر برابر ب یتریشمقاومت ب یتينانوکامپوز هایدرشت در نمونه

 .  افتي شيافزا شيآن مقاومت به سا جهینت

 
 

  

  کلیدواژه:
سمانته، نانوذرات  یدهایکارب

SiCی، رشد دانه، چقرمگ 
 .شيسا زمیشکست، مکان

 

 DOR: 20.1001.1.23222352.1400.10.0.17.0کد 

 مقدمه -1

 نتترياز گستترده یکيفلزات سخت  ايسمانته و  یدهایکارب

 نيپودر در سراسر جهان هستند. علت ا یورژمحصولات متال

هتا نست ت بته آن یو چقرمگت یسخت نهیبه بیموضوع، ترک

 کيتندبر است. با  یمواد برش مانند الماس و فولادها ريسا

و  یفلتتز نتتدريستتخت، فتتاز با یانتختتام مناستتب از فازهتتا

با خواص  زساختارياز ر ایگسترده بیترک ند،يفرآ یاپارامتره

امتر موجتب  نيتحاصتل شتود. ا توانتدیممختلف  یکیمکان

سمانته به عنوان ابزار بترش،  یدهایگسترده کارب یکاربردها

 یبنتدهاو آم شيمقاوم به ستا هایقالب ،زنیمته زاتیتجه

 [. 2 ،1شده است ] یکیمکان

http://www.ijcse.ir/
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عامتل انهتدام مهتم در قطعتات  کيتمواد به عنوان  شيسا

 کته انتدمختلتف نشتان داده قاتیمتحرک مطرح است. تحق

 ،ینفوذ شيسمانته شامل سا یدهایکارب شيسا هایزممکانی

و شکستن دانه اریش جاديا ندر،يبا ریترک در طول مس جاديا

و  یستتخت طيشتترا نيتت[. در ا4 ،3] شتتوندیمتت دیتتکارب هتتای

مقاومتت در برابتر  زانیکننده منییماده تع تشکس یچقرمگ

 یکلت افتتیدو ره یستخت شي[. جهت افزا5هستند ] شيسا

راهکتار متوثر  کيتکار گرفته شده استت. هب نیحققتوسط م

 یاست که ال ته بتا کتاهش چقرمگت ندريکاهش مقدار فاز با

بتا  WCماده همراه است. روش دوم شامل استتفاده از ذرات 

راستا در چند دهته  ني. در اشودیم رتکوچک هایاندازه دانه

نقتش  نیو همچن دیذرات کارب هیاندازه دانه اول ریگذشته، تاث

مختلف مطالعته  نیرشد دانه توسط محقق هایممانعت کننده

 [.6شده است ]

 شيجهتتت به تود مقاومتتت بته ستتا دتريتجد افتتتیره کيت

ها با نتانومواد استت. بته کردن آن تيسمانته تقو یدهایکارب

 هتایورقعنوان مثال نشان داده شده است که افزودن نتانو

برابر  سمانته در یدهایکارب شيگرافن موجب کاهش نرخ سا

[ و ۸] نتای[، آلوم7] AISI 1045از جنس فولاد  ندهيسطوح سا

از کتاهش  قتاتیتحق نيت. در اشتودی[ م9] میسیلیس ديترین

شکستت بتا  یو چقرمگت یسخت شياصطکاک و افزا بيضر

 اديت شيبه ود مقاومت به سا ليافزودن گرافن به عنوان دلا

نتانو یدرصتد وزنت 5/0افزودن  ،یشده است. به طور مشابه

 یچقرمگت ،یاستتحکام خمشت ،یستخت شيبا افزا زین نایآلوم

همراه  WC-8Coسمانته  دیکارب شيسا هشکست و مقاومت ب

به ود عملکترد دندانته زین گريد یقی[. در تحق10بوده است ]

با  ایضربه شيسا طيدر شرا WC-Co یچکش هایمته یها

 نی[. همچنت11گزارش شده استت ] نایافزودن نانوذرات آلوم

[ و نتانوذرات 12] SiC یسکرهايش شده است که نانووگزار

ستمانته  یدهایتدر کارب تيفاز تقو نوانبه ع زی[ ن13الماس ]

 . اندشده شيموجب به ود مقاومت به سا

مختلف نشان داده است که افزودن نانوذرات  قاتیتحق جينتا

SiC مقاومتت بته  شيو افتزا یکیموجب به ود خواص مکان

 نيت[. بتا ا17-14شتده استت ] یکیسرام هاینهیزم شيسا

بتر عملکترد  SiCدرباره اثر نانوذرات  یاديز قاتیوجود، تحق

. لذا در ستیموجود ن WC هيسمانته بر پا یدهایکارب یشيسا

مختلتف نتانوذرات  ريبه مطالعه اثر افزودن مقتاد قین تحقيا

SiC یدهایتکارب شيو مقاومت بته ستا یکیبر خواص مکان 

 .شودیمپرداخته  WC-Coسمانته 

 یتجرب هایتیفعال -2

کوچک بیبا اندازه ذرات به ترت SiCو  Co ،WC یاز پودرها

 دیتتول ینتانومتر بترا 200و  کرومتتریم ۸ کرومتر،یم 2تر از 

 1 یحاو هایتيو نانوکامپوز WC-10wt%Coسمانته  دیکارب

، Coمتوستط ذرات استفاده شد. اندازه  SiC یدرصد وزن 4تا 

WC  وSiC ۸0و  کرومتتریم 3/3 کرومتتر،یم 7/0 بیبه ترت 

نشتان داده  1پودرهتا در شتکل  نيا ینانومتر بود. مورفولوژ

 شده است.

 ایارهیست ایگلولته یایآس کيدر  یپودر یهاابتدا مخلوط 

با  یاکاریآس نديتر درون اتانول قرار گرفتند. فرآ یایتحت آس

ت سمانته با نست  دیازجنس کارب ظروفی و هااستفاده از گلوله

بته  قهیدور بر دق 200و سرعت  1به  10گلوله به پودر  یوزن

شده در  ایآس یساعت انجام شد. پس از آن پودرها 10مدت 

 ساعت خشک شدند.  24به مدت  گرادیدرجه سانت ۸0 یدما
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 استفاده شده. SiC (و ج WC (، بCo (الف یاز پودرها SEM ریتصاو -1 شکل

 ایجرقته یاپلاستم یبه روش تفجوش يینها سازیمنسجم

 50 یو فشتتار اعمتتال گتترادیدرجتته ستتانت 1200 یدر دمتتا

انجام شتد.  اسکالپ 5در خلا  قهیدق 10مگاپاسکال به مدت 

و  متتریلتیم 15به  قطتر  هايیسکيشده د دیتول هاینمونه

 یروش پتراش پرتوهتا از بودنتد. متریلیم 11 ی يارتفاع تقر

(XRD, Philips PW1730) X  با تتابشCu kα زیآنتال یبترا 

و ستطوح  زستاختاريشده استفاده شتد. ر یمواد تفجوش یفاز

 ,SEM) یروبشت یالکترون کروسکوپیبا استفاده از م شيسا

FEI ESEM Quanta 200) یستنج پراکنتدگفیمجهز به ط 

بته  WC هتایمطالعه شد. متوسط اندازه دانته (EDS) یانرژ

 ريتمنظتور، از دوا نيشد. به ا یرگیاندازه یروش تقاطع خط

شمارش  یبرابر برا 5000 يیبا بزرگنما ريرسم شده در تصاو

 هتاینمونه یعدد( استفاده شد. سخت 100از  تربیش) هادانه

اندازه وتنین 294 یبا بار اعمال کرزيبه روش و زیشده ن دیتول

هر نمونه متوستط  یگزارش شده برا یشد. عدد سخت یریگ

از آزمون شکست  یبوده است. چقرمگ یسنجیمرت ه سخت 5

Shetty [1۸ ]و بتا استتفاده از معادلته  کترزيو یترک فرورو

 یدر دما سکيبر د نیبه روش پ شيمحاس ه شد. آزمون سا

 یو تحت بار عمود هیمتر بر ثان 5/0 یاتاق و با سرعت لغزش

یلیم 5قطر به  يیهانیپ دیانجام شد. به منظور تول وتنین 30

 هیتتخل ینکاریماشتشتده از روش  یتفجوش هایاز نمونه متر

 3بته قطتر  يینتایآلوم يیهتاسکياستفاده شد. از د یکيالکتر

بته عنتوان ستطق مقابتل  کترزيو 1400 یو ستخت متریسانت

 یو مستافت لغزشت متریسانت 2لغزش  ریاستفاده شد. قطر مس

تترازو  کيتبا استفاده از  هشد دهيیمتر بود. جرم سا 1000کل 

و ستپس  یرگیرم اندازهگیلیم 1/0 کیبا قدرت تفک یکيالکتر

 محاس ه شد. شيبا استفاده از آن نرخ سا

 و بحث جینتا -3

 زساختاریو ر یفاز زیآنال -3-1

 و WC-10Co یهتتتتانمونتتتته XRD یالگوهتتتتا 2 شتتتتکل

 WC-10Co-4SiC دهتد. مطتابق یشده را نشان مت یتفجوش

و  WC هتایکیمتشکل از پ WC-10Coنمونه  یانتظار، الگو

Co ز ا یمخلوط ندريبود. فاز باα-Co  با ساختارhcp  وβ-Co  با

 هتایکیتنشتدن پداده شتد. مشتاهده صیتشتخ fccساختار 

 طینشتتان از کنتتترل مناستتب محتت C)3Co3η(Wو فتتاز  تیتتگراف

و  1شده با  تيتقو هاینمونه یآن دارد. الگو طيو شرا یتفجوش

بود  WC-10Coسمانته  دیکارب یمشابه الگو SiC یدرصد وزن 2

امتر  نيتنشد. علتت ا انيها نمادر آن SiCمشخصه  هایکیو پ

 Coدر آن در حضور  یداريناپا ايو  SiCکم بودن مقدار  تواندیم
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مشخصته  هتایکیوجود، پ ني[. با ا19باشد ] یتفجوش نیدر ح

SiC یهتاکیبه همراه پ WC  وCo یدر الگتو XRD  نمونته

 جينتتا ن،يتمشاهده شدند. علاوه بر ا SiC یدرصد وزن 4 یحاو

XRD محصتولات واکتنش  لیاز تشک یشواهدSiC  بتاCo 

 جينتا نيآشکار نساخت. اک الت و کربن آزاد را  ديسایلیس مانند

حتداقل  SiC یدرصد وزنت 4 یکه در نمونه حاو دهدیم ننشا

 یاز تفجوشت پتس داريشده به صورت پااضافه  SiCاز  یکسر

 هتایکیتشتدت پ است. تفاوت موجود درمانده  یدر نمونه باق

Co يیاز انحلال جز یناش دتوانیم SiC  در فازCo شتکل . باشد

 هتایتيتو نانوکامپوز WC-10Coسمانته  دیکارب زساختارير 3

 .دهدیرا نشان م SiCمقدار مختلف از نانوذرات  یحاو
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 و WC-10Co هاینمونه XRD یالگوها -2 شکل

 WC-10Co-4SiC. 

 
 .SiCنانوذرات  یدرصد وزن 4 (و د 2(، ج1 (صفر، ب (الف یسمانته حاو یدهایکارب زساختاریر -3 شکل
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درون  WCاستکلت از ذرات  کيمتشکل از  زساختارهاير یهمگ

تفاوت مشاهده شتده در  نيترهستند. مهم Co وستهیپ نهیفاز زم

نشان داده  4همانطور که در شکل  .است WC هایاندازه دانه

 یوزنت درصتد 2از صفر بته  SiCمقدار  شيشده است با افزا

 شيافزا کرومتریم 9/1به  1/1از  WC هایاندازه متوسط دانه

در مورد رشتد  گريد نیمحقق یهابا گزارش جينتا ني. اافتي

مطابقت دارد  SiCبا افزودن  WC هيپا هایتيدانه در کامپوز

[20-22.] 

، نقشته SiCنتانوذرات  عيتبه منظتور نشتان دادن نحتوه توز

نتانوذرات  یدرصد وزن 2 یحاو تينانوکامپوز EDS یعنصر

SiC  داده شده است.  نشان 5در شکل 
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 .SiCبا مقدار نانوذرات  WC هایاندازه دانه راتییتغ -4 شکل

 
 .WC-10Co-2SiC تیدر نانوکامپوز EDS یعنصر عینقشه توز  -5 شکل
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 یدر تمتام  تايتقر Siعنصتر  شتودیهمانطور که مشاهده مت

امتر نشتان از  نيتشده است. ا داريپد زساختارير هایقسمت

 نیدر حتت Co نتتهیزم ازآن در فتت عيتتو توز SiCحتتل شتتدن 

 Wبتا  Si هتایاتتم تیتموقع ن،يتدارد. علاوه بر ا یتفجوش

در  SiCگرفت کته نتانوذرات  جهینت توانیتطابق دارد. لذا م

شترکت داشتته و در  زیرسوم مجدد پس از انحلال ن نديفرآ

 نتديفرآ نايت. انتدشتده عيتوز WC/Coو  WC/WC یمرزها

 SiCذرات  زودنبتا افت WC هتایاندازه دانته شيموجب افزا

 شده است.

 یکیخواص مکان -3-2

 SiCشکست با مقتدار نتانوذرات  یو چقرمگ یسخت راتییتغ

ینشان داده شده است. همانطور که ملاحظه مت 6در شکل 

 یدرصتد وزنت 2مقتدار نتانوذرات تتا  شيبا افزا یسخت شود،

بته عنتوان  SiCامر حل شدن ذرات  ني. علت اافتيکاهش 

است.  WC هایدرشت شدن دانه نینفاز سخت و همچ کي

 یاز درصد وزنت یسمانته تابع یدهایکارب یسخت یبه طور کل

کته در  يی[. از آنجا2است ] WC هایو اندازه دانه نهیفاز زم

 انتتد،شتتده WCذرات  نيگزيجتتا SiCحاضتتر ذرات  قیتتتحق

 یموجب کتاهش کستر وزنت یتفجوش نحی در هاآن انحلال

 SiCبا نمونته بتدون  سهيسخت در مقا یکیذرات سرام یکل

را به همتراه دارد. همتانطور  یتامر کاهش سخ ني. اشودیم

 یدرصد وزنت 2 ینمونه حاو شود،یمشاهده م 4که در شکل 

SiC کيتاندازه دانه است. لذا بتر استاس  نيتربزرگ یدارا 

 WC-10Co-2SiCتر نمونه کم یپچ مانند، سخت -رابطه هال

شکل  ن،يآن است. علاوه بر ابزرگ  هایاز اندازه دانه یناش

مقتدار نتانو شيشکست با افزا یدهد که چقرمگینشان م 6

 یچقرمگت شي. افتزافتاي شيافزا وستهیبه طور پ SiCذرات 

هتا آن یکننتدگکننده به اثتر قفتلتيدر حضور نانوذرات تقو

فتاکتور شتدت  کيتاثتر،  ني. بر اساس اشودینس ت داده م

 ازیتاشاعه ترک اطراف نانوذرات مورد ن یبرا یتریشتنش ب

محلول جامد فاز  یبخش تحکاماس ن،ي[. علاوه بر ا23است ]

 شيبا افزا یدر به ود چقرمگ زین میسیلیس لهیوسهب Co ندريبا

 موثر است. SiC یکسر وزن
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شکست با مقدار نانوذرات  یو چقرمگ یسخت راتییتغ -6 شکل

SiC. 

 یشیرفتار سا -3-3

و  WC-10Co هتاینمونته شتده دهيیسطوح ستا 7شکل  در

WC-10Co-2SiC زیآنتال جنتتاي. انتدنشان داده شتده EDS  از

آورده  1در جتدول  زین شينقاط مشخص شده در سطوح سا

 SiCنمونته بتدون  شيشده است. مشخصه بتارز ستطق ستا

استتت.  نتتدريفتتاز با کیپلاستتت لانیالتتف و  ( ستت -7)شتتکل 

 یبرشت یرویر نک الت به اطراف در اث ريذپاکستروژن فاز انعطاف

در  هتايیتترک جتاديوارد شده از طرف سطق مقابتل موجتب ا

از  یتوجه قابل ريمقاد انگریب EDS زیآنال جيسطق شده است. نتا

Co  به خصوص در نقطه(Aدر سطق سا )است. شي 
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ا بالا ب فیرد ری)ب و د(. تصاو WC-10Co-2SiC)الف و ج( و  WC-10Co هاینمونه شیاز سطح سا SEM ریتصاو -7 شکل

 رونیدهنده بنشان هاکانپی. اندشده هیته یبرگشت هایبا استفاده از الکترون نییپا فیرد ریو تصاو هیثانو هایاستفاده از الکترون

 هستند. WC هایشدن دانه دهیکش

 7شکل  شینقاط مشخص شده در سطوح سا EDS زیآنال جینتا -1 جدول

 نقطه
 درصد وزنی

C O Al Si Co W 

A 51/2 57/0 17/2 - 55/15 19/79 

B 33/0 48/14 96/14 - 86/11 37/58 

C 05/0 06/15 71/10 35/2 80/5 03/66 

D 46/0 45/5 14/2 82/0 18/2 96/88 
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 انیتم یاز فضتا Coفاز  کیپلاست لانیس ديمشاهده مو نيا

 ريمقتاد يیاست. شناستا شيسطق سا یبه رو WC هایدانه

ستطق نمونته  از Bدر نقطته  Oو  Alاز عناصر  یقابل توجه

 یبتر رو WCاز اثر خراشتان ذرات  یناش تواندیم SiCفاقد 

حضتور حفترات  ن،يتمقابل باشد. علاوه بر ا يینایسطق آلوم

 یدگیکشترونیتمتاده نشتان از ب نيا شيبزرگ در سطق سا

 2 یشده نمونه حتاو دهيیدارد. سطق سا WC هایدانه عیوس

شتامل تتر و صاف اریم و د( بس -7)شکل  SiC یدرصد وزن

نمونته بافتت  نيتاستت. در ا یتترکم کیشکل پلاست رییتغ

 WCذرات  عينکرده و همچنان توز رییتغ شيسطق در اثر سا

امتر استتحکام  نيت. علت اشودیمشاهده م Co ندريدرون با

ذرات  یشدن نس از حل یناش نهیمحلول جامد فاز زم یبخش

SiC یمشتاهده مت 1است. همانطور که در جدول  ندريدر با

 ی( حتاوC)نقطته  SiCنانوذرات  ینمونه حاو ندريفاز با ودش

 10تتر از کتم زیتشتده ن انيتنما Coاست. مقدار  Si هایاتم

 ندهيستطق ستا هایاست که علت آن انتقال اتم یدرصد وزن

ن وجود، سطق يمقابل به سطق نمونه در اثر لغزش است. با ا

استت کته  ینمونه شتامل حفترات کتوچک نيشده ا دهيیسا

 تترشیاست. مقاومتت بت WCذرات  فیکنده شده خف هجینت

شتتدن در نمونتته  دهیکشتت رونیتتدر برابتتر ب WC هتتایدانتته

. گترددیآن بتر مت هتایتر بودن دانهبه بزرگ یتينانوکامپوز

فرو  نهیدر درون فاز زم یترشیتر تا عمق ببزرگ WCذرات 

 رونیتب یبترا ازیتمتورد ن یروین شيکه موجب افزا روندیم

 .شودیا مهآن دنیکش

بتا درصتد  شياصطکاک و نرخ ستا بيضر راتییتغ ۸شکل 

 گترددی. همانطور که مشاهده متدهدیم را نشان SiC یوزن

 یدرصد وزن 4با افزودن  WC-10Coاصطکاک نمونه  بيضر

 53/0 یعنتيبته حتداقل مقتدار ختود  73/0از  SiCنانوذرات 

 دیتاصتطکاک کارب بي. علتت بتالا بتودن ضترافتيکاهش 

 رییتتغ لیبه دل شيبودن سطق سا هموارنا SiCدون سمانته ب

خصوصتا  در  SiCاستت. نتانوذرات  ديشتد کیشکل پلاستت

را بته طتور  گريکديتوانند نقاط در تماس با یبالاتر م ريمقاد

موجتب کتاهش  جتهیجدا ساخته و در نت گريکدياز  یموضع

[. از 24سطوح شتوند ] انیتماس و اصطکاک م یسطق واقع

و قترار گترفتن  یجيات با آزاد شدن تتدرذر نيا گريد یسو

حالتت اصتطکاک را از  توانندیسطوح در تماس با هم م نیب

 بيداده و موجتب کتاهش ضتر رییتغ یبه غلتش ینوع لغزش

 یچقرمگتت شيافتتزا ن،ي[. عتتلاوه بتترا25اصتتطکاک شتتوند ]

اصتطکاک بتا  بيبر کاهش ضتر یلیدل تواندیشکست هم م

شکستت  کته يیاز آنجتا باشتد. SiCمقدار نانوذرات  شيافزا

 یحرارتت یاتلاف انترژ یاضافه برا زمیمکان کيکننده نیتام

 شيبتا افتزا هتاکیاصتطکاک سترام بياست، معمولا  ضتر

 [.26] ابديیشکست کاهش م یچقرمگ
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با مقدار  شیاصطکاک و نرخ سا بیضر راتییتغ -8 شکل

 .SiCنانوذرات 
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بتا افتزودن  زیتن شينترخ ستا شود،یهمانطور که مشاهده م

با افتزودن  شي. نرخ ساافتيبه شدت کاهش  SiCذرات نانو

مکعتب بتر متتر  متتریلتیم 1بته  23از  SiC یدرصد وزن 2

 شيافتزا نيت. ادیمقدار ختود رست نيترو به کم افتيکاهش 

بتا  یدست آمتد کته ستختهب یطيدر شرا شيمقاومت به سا

امتر به تود  نيتبود. علتت ا افتهيکاهش  SiCمقدار  شيافزا

 شياصتطکاک بتا افتزا بيکاهش ضترشکست و  یچقرمگ

 است.  SiCمقدار نانوذرات 

 SiC یدرصد وزن 2 یکه نمونه حاو دهندینشان م جينتا نيا

مقاومتت در  نيتترشیبت WC ذرات بتودن تردرشت لیبه دل

مقاومتت بته  نيتترشیبت جتهیو در نت یدگیکشترونیبرابر ب

 را از خود نشان داد. شيسا

 یرگیجهینت -4

 SiCان داد که اگرچه افزودن نتانوذرات نش قیتحق نيا جينتا

 نيتشد، با ا WC-10Coسمانته  دیکارب یموجب کاهش سخت

حاصتل  دانگتی. درشتافتي شيافزا شيحال مقاومت به سا

 رونیتمقاومتت بته ب شيضمن افزا SiCاز افزودن نانوذرات 

شتد.  شيموجتب کتاهش نترخ ستا WCشدن ذرات دهیکش

 هتایاتتم لهیوسهب Co نهیزم یبخش ستحکاما ن،يعلاوه بر ا

موجتب کتاهش  SiCذرات  یاز انحلال نس  یناش میسیلیس

شد.  یتينانوکامپوز هایدر نمونه ندريفاز با کیپلاست لانیس

 زیتن SiCشکست با مقدار نانوذرات  یچقرمگ وستهیپ شيافزا

کتاهش  تيتمتوثر بتود. در نها شيدر به ود مقاومت به ستا

کاک از حالتتت اصتتط رییتتتغ تاصتتطکاک بتته علتت بيضتتر

بته  SiCشدن نانوذرات با اضافه یبه غلتش یاصطکاک لغزش

نمونته شيدر به ود مقاومت بته ستا رگذاریتاث یعنوان عامل

 شد. یابيارز یتينانوکامپوز های
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Effect of Sic Nanoparticles Addition on Mechanical 
Properties and Wear Resistance of Cemented Carbides 

Fabricated by Spark Plasma Sintering 

Mona Ghayem Amani, Mohammad Moazami-Goudarzi*, Arghavan Kazemi 

Department of Materials Engineering, Science and Research Branch, Islamic Azad University, 
Tehran, Iran 

* moazami@srbiau.ac.ir 

Abstract: WC-10Co cemented carbides containing 1 to 4 wt% SiC nanoparticles were 
prepared by spark plasma sintering. The effects of SiC content on microstructure, 
mechanical properties and wear resistance of the sintered materials were studied. 
Microstructural studies showed that SiC addition resulted in WC grain coarsening. In 
addition, the hardness decreased with increasing SiC content. However, the fracture 
toughness and wear resistance significantly improved with SiC incorporation. The lowest 
wear rate (1 mm3/m) was attained for the nanocomposite reinforced with 2 wt% SiC. In the 
unreinforced cemented carbide, the extensive plastic flow of the Co binder and WC grain 
pullout led to a high wear rate (23 mm3/m). In the nanocomposite samples, solid solution 
strengthening of the Co binder by partial dissolution of SiC particles decreased the degree 
of plastic deformation on the worn surfaces. In addition, coarser WC particles within the 
nanocomposite samples exhibited a higher resistance against pullout resulting in enhanced 
wear resistance. 
Keywords: Cemented carbides, SiC nanoparticles, Grain growth, Fracture toughness, 
Wear mechanism. 

 

 

 

 



 ی علمی فصلنامه

 

 1400 زمستان، 4ی شماره ،10ی دوره

76 

 2O/blackTiOxCu ستیفوتوکاتال تینانوکامپوز یرفتار ترشوندگ یبررس

 ژل -و سل نگیزیآندا هایروش قیتوسط تلف یفوم مس یبر رو

 یپژوهش ینوع مقاله: علم

 *یشبستر دیسع ،یواندرید یمهد ،یمحمد ونیکتا

 رانیتهران، ا ران،یدانشگاه علم و صنعت ا ،یمواد و متالورژ یدانشکده مهندس

*shabestsri@iust.ac.ir 

 چکیده:  اطلاعات مقاله:

 1400 آبان 12 دریافت:

 1400 آبان 17 پذیرش:

 88تا صفحه  76صفحه 

 در دسترس در نشانی:
www.ijcse.ir 

 فارسیزبان نشریه: 

 2322-2352چاپی:  شاپا

 الکترونیکی: شاپا
3003-2783 

انواع  نیتراز مهم یکیاست.  دهیلزوم استفاده از مواد هوشمند را ضرورت بخش نینو یبع انرژجوامع به منا اجیاحت 
به عنوان  یاز فوم مس قیتحق نیاست. در ا 2O/blackTiOxCuنامتجانس  ستیفوتوکاتال یرسانامهیمواد، ن نیا
 یپالس هایانیتحت جر میسد دیدروکسیمولار ه کیدر محلول  نگیزیآندا ندیاستفاده شد و با انجام فرآ هیرلایز

سل  یاز پاشش چرخش 2blackTiO هی. سپس به منظور تهدیگرد جادیا یفوم مس یرو OxCu هیلا م،یو مستق
2TiO منجر  یپالس انینشان دادند که استفاده از جر جیشدند. نتا نهیآرگون کلس طمحی در هااستفاده شد و نمونه

 یطیشد. در شرا نییتع 9/121  ͦزیآبگر دیاکس نیتماس ا هیشده و زاوزساختار اکتاهدرال یبا ر O2Cu لیبه تشک
 هیبا زاو CuOو  O2Cu هایدیمتشکل از اکس یسطح هایحفره د،یبه ماده اعمال گرد میمستق انیکه جر
 هایستیال، فوتوکات2blackTiOمس توسط  هایدیاکس دهیوجود آمدند. پس از مرحله پوششهب 9/127  ͦتماس
شکاف  طیشرا نیبرخوردارشده و به سرعت آب را از خود عبور دادند. در ا ییبالا یآبدوست تیاز قابل شده دیتول
 ev 2 یپالس انیشده توسط جر هینمونه ته یو برا ev95/1  میمستق انیشده توسط جر هینمونه ته یبرا یانرژ
 نهیساخته شده، گز ستیوتوکاتالف رسانایمهی، نهدست آمدهب جیاست که با توجه به نتا یهی. بددیگرد نییتع

 خواهد بود. مرئی نور از استفاده با هاو پساب یمواد رنگ هیتجز هایستمیاستفاده درس یبرا یمناسب

 
 

  

  کلیدواژه:
 ت،ینانوکامپوز ست،یفوتوکاتال
 .یترشوندگ ،یفوم مس

 

 DOR: 20.1001.1.23222352.1400.10.0.18.1کد 

  

 مقدمه -1

منجمر بمه  ریماخ همایدر سمال آوریعلمم و فمن عیرشد سر

 سمتیز طیمح یو آلودگ یاستفاده کنترل نشده از منابع انرژ

 یانمرژ نیتمام همایروش نیتریاز اقتصاد یکیشده است. 

از  هماروسویم و هماکمروبمی حذف و هاپساب هیتصف یبرا

، 1] اسمت سمتیفوتوکاتال هایکیاستفاده از سرام ،یمنابع آب

2 .]2TiO و  یارزان ،یفراوان لیبه دل هادیمهین کیه عنوان ب

 هاکیدر ساخت انواع سرام ایژهیو تیبودن از اهم سمیریغ

 لیبه دل یبرخوردار است. ول یستیفوتوکاتال هایتیو کامپوز

قادر به جذب اشعه  ، تنهاev2/3 معادل  یشکاف انرژ یپهنا

را شمامل  دیورشنور خ یاز انرژ %4تر ازفرابنفش بوده که کم

http://www.ijcse.ir/
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 -مجمدد الکتمرون قیمتلف تیقابل گری[. از طرف د3] شودیم

لله بمه شمدت از قابل نیمبوده کمه ا ادیحفره درآن ز  تیممسمئ

 nنموع  همادیممهین کیم 2TiO. کاهدیآن م یستیفوتوکاتال

 کیم pنموع  همایهادیمهیاز ن یکیآن با  قیاست که با تلف

ممهینموع ن ود نیفصل مشترک نامتجانس در محل اتصال ا

بما  یفصل مشترک نی[. وجود چن4خواهد شد ] لیتشک هادی

سمد  جمادیموجم  ا یداخلم یکمیالکتر دانیمم کیم لیتشک

 یریالکتمرون و حفمره جلموگ عیسر قیشده و از تلف لیپتانس

نموع از  نیدر ا یستیفوتوکاتال تیبهبود قابل جهینموده و در نت

انمواع  ن،ین بی[. در ا5] را به همراه خواهد داشت هاکیسرام

 یمنابع، داشتن شکاف انرژ یفراوان لیمس به دل هایدیاکس

 کیمبمه عنموان  یعمال ییایضد باکتر اتیکوچک و خصوص

 نمهیگز کیمهممواره بمه عنموان  pمناسم  نموع  یهادمهین

نامتجمانس  همایستیساخت فوتوکاتال یمطلوب برا یانتخاب

 [.6] اندمورد توجه بوده 2TiOبا 

نممانو هیممته یبممرا یادیممز یهمماتمم ش ریمماخ هممایدر سممال

آن قیممس و تلف هایدیدروکسیو ه هادیاز اکس ییساختارها

 دهمدینشان م قاتی[. تحق7] صورت گرفته است 2TiOها با 

شمکاف  شیاگرچه موج  افمزا یوجود ذرات در ابعاد نانومتر

قابمل  شیبما افمزا یول شودیم رسانامهیماده ن کیدر  یانرژ

 ینقمش ممو ر کندیم جادیاده ام دیکه در سطح مف ایهتوج

در طمول  ریی[. با تغ8] دارد یستیفوتوکاتال تیقابل شیدر افزا

  نمانوذرات ،مرئی نور به بنفشموج تابش نور از محدوده فرا

2TiOخمود از دوسمتبمه فموآ آب زگریماز حالت آب یرییتغ 

ر بم 2TiO با نشاندن نمانوذرات 1ایوسکایم ی. ولدهندمی نشان

 

1 Maevskaya 

 د،یدو اکسمم نیمما قیممنشممان داد بمما تلف تیمماز کوپر یبسممتر

هم در محمدوده  که شودیم جادیا ینامتجانس ستیفوتوکاتال

فموآ آب یطول موج فرابنفش و هم در محمدوده نمور مرئم

در  رییممکممه بمما تغ ییهمماتنانوکامپوزیمم[. 9] اسممت دوسممت

و دو یتمیظرفکیم همایدیاکسم یبمر رو 2TiO یمورفولموژ

 یخموب یستیفوتوکاتال تیابلاند از قشده اختهمس س یتیظرف

[. 10بلمو برخوردارنمد ]لنیماننمد متم یمواد رنگم هیتجز یبرا

تیمسمطح نانوکامپوز یکمه ترشموندگ دهندیشواهد نشان م

بر سرعت انتقمال جمرم پسماب  تواندیم یستیفوتوکاتال های

گذاشممته و عملکممرد آن را  ریتمم   سممتیسممطح فوتوکاتال یرو

سمطح  یدوستآب زانیم که یکاهش دهد. در مقابل، هنگام

شبمی دوسمتآب همایباشد، گروه ادیز اریبس ستیفوتوکاتال

سمرعت  دهیمپد نیسطح آن متمرکز خواهند شد. ا یرو یتر

ندهیآلا هیآب را افزوده و از تجمع و تجز یهاانتقال مولکول

[. 11] خواهممد کممرد یریجلمموگ سممتیهمما در سممطح فوتوکاتال

نشمان  4AgI/BiVO تیمسطح نانوکامپوز یسازنهیبا به 2ونگ

کمام    یمواد رنگ هیتجز یبرا یستیفوتوکاتال تیداد که قابل

شیبم 48 ͦ هیزوا یداشته و به ازا یترشوندگ هیوابسته به زاو

یدر آن رخ مم یماده رنگ یستیفوتوکاتال هیتجز زانیم نیتر

 [.12] دهد

 زسماختاریر رییمکمه در خصموت تغ یادیز قاتیتحق رغمیعل

آن دیمسطح مف شیبه منظور افزا یقیتلف یهاستیفوتوکاتال

 تقابلیمم خصمموت در مطالعممات اسممت، همما صممورت گرفتممه

که  رسدیمحدود است و به نظر م اریمواد بس نیا یترشوندگ

 یدیمجد هایافق تواندیمواد م نیا یترشوندگ تیقابل یبررس

 

2 Wang 
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 گمر،ید یآورد. از سمو هما بمه وجمودآن ییکمارآ ودرا در بهب

و منحصمر  ایضمربه یدر برابر بارهامقاومت کم  ،یشکنندگ

 یهاتیکامپوزدر سطح نانو یستیفوتوکاتال هایبودن واکنش

 یمتخلمل مسم هایاستفاده از فوم دهاینامتجانس،  یکیسرام

را  یمس یدهایسنتز اکس یمناس  برا هلایریز کیبه عنوان 

 هیمپمژوهش ته نیمرو هدف در ا نیاست. از ا دهیبخشقوت 

 همایدینامتجانس متشمکل از اکسم یستیسازه فوتوکاتال کی

است که بمه واسمطه دارا بمودن سماختار  2black TiOمس و 

جذب نمور  یبرا ادیز تیسطح تماس از قابل شیو افزا یفوم

ممورد اسمتفاده در  همایبرخوردار بوده و بتواند در سازه یمرئ

 قمرار اسمتفاده ممورد همامحلول در پسماب یرنگ مواد هیتصف

 .ردگی

 یتجرب یهاتیفعال  -2

 ساخت ندیمواد و فرآ -2-1

 همایابتدا نمونه ست،یاز فوتوکاتال هیلا نیاول جادیمنظور ا به

برش داده شدند و سمپس  متریسانت 2 × 2با ابعاد  یفوم مس

ها در الکل بما اسمتفاده از دسمتگاه نمونه ییزدایچرب اتیعمل

صممورت گرفممت. پممس از  قممهیدق 15بممه مممدت  کیالتراسممون

 کی در دها به عنوان آنا آب مقطر از آنها بنمونه یشستشو

مممولار  کیمم تیممالکترول یحمماو ییایمیمحفظممه الکتروشمم

 استفاده شد. میسد دیدروکسیه

توسمط  نگیزیآنمدا نمدیمس فرآ دیاکس هیلا جادیبه منظور ا 

و  میمسمتق همایانیمبما اعممال جر ریفما یدستگاه رکت کی

 یبمر رو قمهیدق 15بمه ممدت  V 6 تحت ولتماژ A6 متناوب 

 حممام توسمط هانمونه رحلهم نای از پس. شد انجام هانمونه

توسمط آب مقطمر شسمته و  قمهیدق 2بمه ممدت  کالتراسونی

 همایتیمخشک شمدند. سمپس بمه منظمور سماخت کامپوز

از  کنواخمتی هیملا کیم، 2blackTiO - CuxO یستیفوتوکاتال

 یبمر رو 1یچرخشم دهمیبه روش پوشمش 2TiOسل آماده 

فموم  یبمر رو نگیزیسط روش آنمداکه تو یمس هایدیاکس

شممد. سممپس دسممتگاه  دهیشممده بودنممد پاشمم لیتشممک یمسم

 قمهیدق min60  ممدت بمه خ ء آون در هاخاموش و نمونه

 تکمرار بار 6 هااز نمونه کیهر  یروند برا نیا خشک شدند.

 [.13] برخوردار گردد یاز ضخامت کاف 2TiOهیتا لا دگردی

 داخل در هانمونه دادن کردن سل توسط قرار نهیکلس ندیفرآ

با آتمسمفر گماز  یوبیها به کوره تو انتقال آن یینایآلوم ققای

در  تمریلیلیم 30گاز آرگون با شدت انیآرگون انجام شد. جر

شمدن سمل  نهیباعث روبش محصولات حاصل از کلس قهیدق

2TiO یاهمماز انجممام واکممنش یریکمموره و جلمموگ طیاز محمم 

سماعت در  2کردن به مدت  هنیکلس ندی. فرآدیناخواسته گرد

انجام شد. سپس کوره خاموش و پس از سرد  C°550 یدما

 نمدفرآی پمس همانمونه نامگذاری. شدند خارج هاشدن، نمونه

 نشمان 1توسط سل در جمدول شمماره  دهیپوشش یلیتکم

 داده شده است.

شدده  لیمس تشک هایدیاکس یابیمشخصه -2-2

 یفوم مس یرو

 هماشده در سطح، نمونمه لیکتش یفازها ییمنظور شناسا به

با استفاده  (Grazing) کسیپراش اشعه ا یسطح زآنالی تحت

قمرار  KV 30 و ولتماژ mA 20 انیمبما جر CuKαاز تمابش 

 گرفتند. 

 

1 Spin coating 
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 اهمشخصات نمونه -1 جدول

 شدهفرآیند انجام عنوان نمونه

2TiO-Cu 2ژل با  -نمونه فوم مسی ساده که توسط روش سلTiO .پوشش داده شده است 

Cu نمونه فوم مسی خالص 

2TiO-Cu-PC 
 2TiOنمونه فوم مسی که ابتدا یک لایه اکسید مس توسط جریان پالسی بر روی آن تشکیل و سپس توسط سل 

 پوشش داده شده است.

PC-Cu .نمونه فوم مسی با پوششی از اکسید مس که توسط جریان پالسی تشکیل شده است 

2TiO-Cu-DC 
 2TiOک لایه اکسید مس توسط جریان مستقیم بر روی آن تشکیل و سپس توسط سل نمونه فوم مسی که ابتدا ی

 پوشش داده شده است.

DC-Cu .نمونه فوم مسی با پوششی از اکسید مس که توسط جریان مستقیم تشکیل شده است 

 

فمموم از روش آزمممون قطممره  همماینمونممه یترشمموندگ رفتممار

 و mm 793/0اتاآ و بما قطمر سموزن  یدر دما 1رمتحرکیغ

بافمت  صیتشمخ یشمد. بمرا یریمگقطره آب مقطر انمدازه

اسمتفاده  2یاتم یروین کروسکوپیاز م یو نوع زبر یسطح

انجمام  Gwyddion افمزارتوسمط نمرم جینتما یابیمشد و ارز

 .دیگرد

 همایفصمل مشمترک سماختار نیو همچن ساختارزیر یبررس

 کروسممکوپیتوسممط م یفمموم مسمم نممهیشممده بمما زم لیتشممک

 صیتشمخ سمتمیمجهز بمه س XL30مدل  پسیلیف یالکترون

 انجام شد. EDSعناصر 

ممواد از آزممون  یستیفوتوکاتال تیقابل نییتع یبرا نیهمچن 

اسمتفاده  3یمماوراء بنفش/مرئم یبازتماب نفموذ یسنجفیط

 .دیگرد

 و بحث جینتا -3

 نددیپدس از فرآ یساختار فوم مس یبررس -3-1

 
1 Sesile 

2 AFM 

3 UV-Vis diffuse reflection spectroscopy (DRS) 

 یپالس انیتوسط جر نگیزیآندا

 یکمه از سمطح فموم مسم کسیاشعه اپراش  ، نمودار1شکل

 هیمته قمهیبه مدت پمانزده دق نگیزیآندا ندیپس از انجام فرآ

 . دهدیشده است را نشان م

 
پس از  یاز سطح فوم مس کسینمودار پراش اشعه ا -1 شکل

 قهیدق 15به مدت  یپالس انیبا جر نگیزیآندا ندیانجام فرا

به مربوط  زیت کیقابل مشاهده است، سه پ ریچنانچه از تصو

( بمه 220( و )200(، )111مس خالص و متعلق به صفحات )

قرار گرفته 679/74° و 647/50 °،43/43°یایدر زوا  یترت

تمر، نشمان کوچمک کینسبت به سه پ هاکیپ نیا زتمای. اند
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شمده بمر سمطح نمونمه از  لیتشک یدیاکس هیکه لا دهدیم

کمه  یکموچک هایکیبرخوردار است. پ یکم اریضخامت بس

(، 110بما صمفحات ) یبمه خموب شموندیدار مشاهده مدر نمو

 ،69/29° یایممممممزوا ی( بممممممه ازا220و ) (200(، )111)

مطابقت دارند. )بر اساس  648/61 °و 486/42 °،°575/36

 انگریمب  یمترک نیما( JCPDs: No:01-074-1230 استاندارد

 ( است.تی)کوپر O2Cu مس یتیظرف کی دیاکس

به صورت پراکنمده  تیکه ذرات کوپر دهدی، نشان م2شکل 

{ در سرتاسمر 111} شکل اکتاهدرال با صفحات مرجح و به

 . اندشده لیتشک یفوم مس نهیساختار زم

نشان داد  یپالس ناینمونه تحت جر نگیزیآندا ندیفرآ بررسی

 اندکه در شروع رشد، رسوبات فقط به صورت اکتاهدرال بوده

{ متوقمف و صمفحات 111رشمد صمفحات } ،در اداممه ولی

 یسممتالیو سمماختار کر نممدنمایی{ شممروع بممه رشممد ممم110}

 . ابدییم رییتغ دهیاز اکتاهدرال به اکتاهدرال سر بر تیکوپر

 
به صورت پراکنده و به شکل اکتاهدرال  تیذرات کوپر -2 شکل

شده توسط زیآندا یفوم مس نهی{در زم111} با صفحات مرجح

 یپالس انیجر

در  تیمات کوپرذر لیتشک زمیکه مکان دهندیشواهد نشان م

رسوبات سمه لیو رشد بوده و تشک یزنتابع جوانه ندیفرآ نیا

 [.14] کندیم تیوبر  تبع -ولمر زمیاز مکان یبعد

 نددیپدس از فرآ یساختار فوم مس یبررس -3-2

 میمستق انیتوسط جر نگیزیآندا

ای کمه توسمط جریمان ، پراش اشمعه ایکمس از نمونمه3شکل 

دهد. چنانچمه ه را نشان میدقیقه آندایز شد 15مستقیم به مدت 

به مس و  متعلق هایع وه بر پیکشود در تصویر مشاهده می

ظرفیتمی دو متعلق به اکسمیدمجزا  توان سه پیککوپریت می

 (JCPDS, No:00-005-0661) ممممس را مشممماهده نممممود.

مربوط به مس خالص و متعلمق بمه  هایکیمطابقت دارند. پ

  یایممدر زوا  یممت( بممه تر220( و )200(، )111) صممفحات

(، 111صمفحات ) هایکیو پ 679/74 ͦ و 647/50ͦ  ،43/43ͦ

 ،575/36ͦ  یایزوا یبه ازا تی( مربوط به کوپر220( و )200)

 صیو تشمخ کیموضمو  قابمل تفکهب 648/61 ͦ و 486/42 ͦ

 هستند.

 
 انیشده توسط جرزینمونه آندا کسیپراش اشعه ا -3 شکل

 قهیدق 15پس از  میمستق

نمونه را نشان  نیاز ا یالکترون کروسکوپیم ری، تصو4 شکل
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 نمد،یانجمام فرآ شمودیم مشاهده ری. چنانچه در تصودهدیم

پراکنده در سرتاسمر نمونمه فموم  هایحفره لیمنجر به تشک

 همایدر محلمول کماریحمک نمدیشده است. اسمتفاده از فرآ

است که بنما بمه  یساخت قطعات هایاز روش یکی ،ییایمیش

 نیانگیم[. م15] دارند یادیبه سطح مو ر ز زایاستفاده، ن ردمو

یسمطح، نشمان مم یشده رو جادیا هایاز حفره یرگیاندازه

اسمت.  μm83/0  معمادل هماحفره نیاندازه متوسط ا دهدکه

به عنموان  تواندمی هادر داخل حفره یدیاکس باتیوجود ترک

 همتدر ج یمحافظ عمل نموده و از اداممه خموردگ هیلا کی

 [.16] دینما یرجلوگی هاحفره یعمق

 
شده توسط زینمونه آندا یالکترون کروسکوپیم ریتصو -4 شکل

 قهیدق 15پس از  میمستق انیجر

  یبدر رو 2TiO ساختار و خواص پوشد  -3-3

 یپالس انیشده توسط جر زیآندا یفوم مس

 دیذرات اکسم ، حضور5موجود در شکل  یهاکیتوجه به پ با

ست. وجمود ا دییبه وضو  قابل ت  یمس در پوشش فوم مس

پوشمش نمدیدر فرآ تیموفق انگریشکل ب نیدر ا میتانیت کیپ

 اسیممدر مق 2TiOپوشممش  یسمماختار اتیممجزئاسممت.  دهممی

 ، نشان داده شده است. 6توسط شکل  ینانومتر

 
شده توسط زیآندا یفوم مس EDS یسنج فینمودار ط -5 شکل

 یپالس انیجر

 
شده زیآندا یفوم مس یرو 2TiO blackپوشش  -6 شکل

 یالسپ انیتوسط جر

 اسیمدر مق 2TiOذرات  شمود،یم همشاهد ریچنانچه در تصو

نمانومتر در هممه  150تما  30در محدوده  یبا ابعاد ینانومتر

 هیمسمطح لا ناصمافی. انمدسطح قابمل مشماهده هایقسمت

سمل  یو انباشتگ زشیبا ساختار اکتاهدرال موج  ر تیکوپر
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مختلف در مناطق  ینگیجاذبه و موئ لیاز قب هاییرویدر ا ر ن

 2TiOپوشش سل  تیماه یبررس ورسطح شده است. به منظ

 انجام شد. EDS یسنجفیط

  یبدر رو 2TiOساختار و خواص پوشد   -3-4

 میمستق انیشده توسط جر زیآندا یفوم مس

 زیآنمدا یفوم مس یرو بر 2TiOاز پوشش  یری، تصو7 شکل

ی. به وضمو  ممدهدیرا نشان م میمستق انیشده توسط جر

که در  هاییحفره داخل به 2TiOمود که ذرات مشاهده ن توان

 جادیسطح فوم ا یرو ییایقل تیتوسط الکترول کاریا ر حک

 . اندشده هاحفره نیشده است نفوذ کرده و موج  پر شدن ا

موج  شده است کمه سمل  2TiOسل  یچرخش دهیپوشش

از مرکز به شمدت بما سمطح نمونمه  زیگر یرویدر ا ر ن الیس

نفموذ کمرده و  یسمطح همایداخل حفمرهبرخورد کرده و به 

در  ییهماکردن به صمورت تموده نهیکلس ندیدر ا ر فرآ تا ینها

 شود. انیفوم نما هایمحل حفره

 همایبه داخل حفره 2TiOاز نفوذ ذرات  یری، تصو8شکل 

 ریتصمو نیم. در ادهدینشان م کینزد ینما را از یسطح

 یبه خوب یو ساختار گل کلم یبا ابعاد نانومتر 2TiOذرات 

ده ذره  یرگیمحاصمل از انمدازه نیانگمی. اندمشخص شده

2TiOمعادل ، nm25/26 تیمفیک نیمیاست. به منظمور تع 

اسمتفاده  (EDS) زیاز آنمال یقبلم هاینمونه هپوشش، مشاب

 شد.

کمام    کیمسمه پ شمودیمم ، مشماهده9چنانچه در شمکل 

بمه  میتانیو ت ژنیمشخص مربوط به حضور عناصر مس، اکس

مربموط بمه  کپیم شمدت. انمددر شکل مشخص شده یخوب

مربوط بمه نمونمه ممس  آن با نمودار سهیو مقا میتانیعنصر ت

 تیمکمه کم همددینشان م ،یپالس انیشده توسط جر زیآندا

 است.  گریاز نمونه د شینمونه ب نیدر ا 2TiOپوشش 

 سمطح در همااحتمالا  مرتبط به حضور حفمره دهیپد نیعلت ا

 یسمطح همایبه داخل حفمره 2TiO سل ترشبی نفوذ و فوم

 است.

 
 یفوم مس یسطح یهادر حفره 2TiOتمرکز ذرات  -7 شکل

 میمستق انیشده توسط جرزیآندا

 
 انیشده توسط جرزینداآ یفوم مس یرو 2TiOذرات  -8 شکل

 میمستق
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 انیشده توسط جرزیآندا یفوم مس EDSنمودار  -9 شکل

 2TiOبا پوشش  میمستق

  یرفتار ترشوندگ یبررس -3-5

 2در جمدول  یشموندگتمر هیمزاو یرگیصل از اندازهحا جینتا

که نمونه مس  دهدینشان م هابررسی. است نشان داده شده

 ادیمسمطح، بما سمرعت ز یسازخالص ب فاصله پس از آماده

 قطره آب را از خود عبور داده است.

 میمسمتق انیمکه تحت جر DC-Cuنمونه  یتماس برا هیزاو 

اسمت.  PC-Cu، ͦ 5/64 مونمهو در ن 3/94ͦ  شده اسمت زیآندا

 سمازیپمس از آمماده قا یدق ریمقاد نیلازم به ذکر است که ا

 تیمماه DC-Cu نمونه  یترت نبدی. اندآمده دستهب هانمونه

 پس جنتای. دارد دوستآب تیماه PC-Cuو نمونه  زگریآب

 هیمنمونه مس خالص زاو یکه برا دهدیهفته نشان ماز سه

 انیمکمه تحمت جر DC-Cuمونمه ن ی، بمرا86 ͦ تمماس بمه

و در  9/127 ͦ تمماس بمه هیمشده اسمت، زاو زیآندا میمستق

 بهشده است،  زیآندا یپالس انجری توسط که PC-Cuنمونه 

 نیمتمماس در ا هیزاو شیاحتمالا  افزا است. دهیرس 9/121ͦ 

نمونه یسطح یانرژ راتییمربوط به تغ توانمی را هانمونه

دانسمت. بمه  یطمیمح ایهمدروکربنهیم جمذب از پس ها

 طیموجمود در محم یهمادروکربنیمجمذب ه گمر،یعبارت د

در آن یو کاهش کشش سطح یموج  اص   سطو  فلز

 یانمرژ راتییمتغ رسمدی[. البته بمه نظمر مم17] شودیها م

تمماس نبموده  هیمزاو شیعامل افزا ییمواد به تنها یسطح

و ر م راتییتغ نیا زانیبر م زیسطو  ن یدر الگو رییبلکه تغ

کمه بمه  یکمه سماختار دهنمدیحاصله نشان م جینتااست. 

در سمطح  یکرومتمریو م ینانومتر هایواسطه حضور حفره

 همایزسماختاریشده است نسبت بمه ر جادیا DC-Cuنمونه 

 PC-Cuکمه در سمطح نمونمه  تیماکتاهدرال رسموب کوپر

 همایحمبس مولکمول یبرا یترشیب تیوجود دارد، از قابل

 .است هوا برخوردار

 یترشوندگ هیمربوط به زاو جینتا -2 جدول

 زاویه ترشوندگی پس از سه هفته سازیزاویه ترشوندگی بلافاصله پس از آماده عنوان نمونه

Cu - °86±1 

DC-Cu °3±1/94 °1±1/127 

PC-Cu °5±1/64 °9±1/121 

2TiO-Cu °105±1 - 

2TiO-Cu-DC - - 

2TiO-Cu-PC - - 

 لغزش ذکر نشده است. هیزاو یبرا یاز فوم عبور نموده، عدد هیمتر از سه ثانکه قطره در ک ی: در مواردحی*توض
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 هیمزاو زانیممسلله موج  شمده اسمت کمه م نیکه ا یبه طور

 یساخت و هم پمس از سمپر ندیتماس هم ب فاصله پس از فرآ

 یسمطح راتییتغ ریت   یبررس یبرا باشد. تریششدن زمان، ب

اسمتفاده  یاتم یروین پکروسکویمتماس، از  هیزاو زانیبر م

. اسممت ، نشممان داده شممده10آن در شممکل جیشممد کممه نتمما

)المف(،  قابمل مشماهده اسمت،  10 رتصموی در که همانگونه

تمر بموده و صاف گرید یهاسطح نمونه ساده به نسبت نمونه

 ری)ب(، تصمو 10لاست. درشک nm5/106 متوسط آن  یزبر

توسمط  کمه یمربوط به نمونه فوم یاتم یروین کروسکوپیم

 روشمنی به. است شده، نشان داده شده زیآندا میمستق انیجر

 صیشمکل قابمل تشمخ نیدر ا یحاصل از خوردگ هایحفره

و تفاوت حد بمالا  nm4/588 نمونه  نیمتوسط ا یاست. زبر

است کمه  یاز نمونه قبل ترشینمونه، ب نیسطو  در ا نییو پا

دهمد. یشان ممقدار تفاوت را ن نای در هاحفره ریت   یبه خوب

است  یمتعلق به نمونه فوم ریدهنده تصو)ج(، نشان 10شکل

 یشمده اسمت. مقمدار زبمر زیمتنماوب آنمدا انیکه توسط جر

 .است nm361  نمونه معادل نیامتوسط 

 یاتمم یرویمن کروسکوپیمربوط به م هاییرگیاندازه جینتا

تفماوت حمد  نیسمطو  و همچنم ی، مقدار زبمر11 در شکل

یمختلمف نشمان مم همایسطح را در نمونه نهیو کم نهیشیب

سمطح ممر ر و  شیکمه افمزا دهمدینشان مم هاسهی. مقادهد

جمذب ممواد  تقابلی ها،در فوم یساختار یانحناءها نیهمچن

 شیباعث افزا توانندیموارد م نیو ا دافزاییرا م یدروکربنیه

تماس نمونمه  هیزاو یریگ[. اندازه18] تماس ماده شوند هیزاو

(2iOT-Cuکممه در آن مممس خممالص توسممط ) 2black TiO، 

کمه ب فاصمله بعمد از  دهمدیپوشش داده شده است نشان م

 یعنمیاسمت.  دهیرس 105 ± 1° تماس به هیزاو ،یدهپوشش

 دارد. زگریآب تیماده ماه

 
 ی)ج( فوم مسو  میمستق انیشده توسط جر زیآندا یخالص، )ب( فوم مس ی)الف( فوم مس یاتم یروین کروسکوپیم ریتصاو -10 شکل

 .یپالس انیشده توسط جر زیآندا
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 2TiO یترشموندگ یکمه رو یقماتیبا تحق جهینت نیا سهیمقا

 تیمکمه شمدت قابل دهمدیانجام شده است نشان م یعمولم

نمونه  نیدر ا 2black TiOو جذب نور پوشش  یستیفوتوکاتال

 هیممکممه بتوانممد ب فاصممله موجمم  تجز سممتین یدر حممد

 آن گردد.  دوستیبو آ یسطح هایدروکربنیه

 
 نهیو کم نهیشیسطح و فاصله نقاط ب ینمودار زبر -11 شکل

جمذب  زانیممشاهده است م ، قابل12 در شکلالبته چنانچه 

کمه  یمعمول 2TiO با سهیدر مقا 2blackTiOتوسط  ینور مرئ

 تمرشیجذب امواج فرابنفش را دارد، به مرات  بم تیفقط قابل

ه سماختار نمامنظم بم تموانیرا م دهیپد نی[. علت ا19] است

 نیو همچن ژنیاتم اکس یخال یو وجود جاها یپوسته سطح

ماده دانست که به عنموان  نیا یدر توده بلور 3Ti+ هایونی

 .کنندیمراکز جذب نور عمل م

 
 یشکاف انرژ نیینمودار جذب و تع -12 شکل

در  2TiO-Cu-DCو 2TiO-Cu-PC هماینمونمه یبرعکس برا

خت و همم پمس از هر دو حالت همم ب فاصمله پمس از سما

ها عبور قطره آب از آن ه،ی ان 3تر از گذشت سه هفته، در کم

 موجم  شمده 2black TiOپوشمش  گمری. به عبارت دکندیم

 یاجزا بررسی. باشند دوستآب همواره هانمونه نای که است

 ادیکه به احتمال ز دهدیدو نمونه نشان م نیدهنده الیتشک

در نمونمه  2black TiO-O2Cuنامتجانس  ستیکاتالفوتو جادیا

2TiO-Cu-PC گانمهنامتجانس سمه ستیفوتوکاتال نیو همچن 

2blackTiO-O2Cu-CuO  2در نمونممهTiO-Cu-DC  موجمم ،

و اخمت ل هاونیشده است. وجود  جذب نور تیقابل شیافزا

 یانیمم هیلا کی لیمنجر به تشک 2TiO black یسطح های

. شمودیمم هاستیاتالفوتوک تیو نوار هدا تینوار ظرف نیدر ب

به دام انداختن شمارژ  یبرا یبه عنوان مرکز یانیم هیلا نیا

 -الکتمرون  یمنور عمل کمرده و بازترک قیشده از طر جادیا

 تیممفعال قیممطر نیممو از ا انممدازدیممم قیممحفممره را بممه تعو

. به عبارت دهدیم شیافزا یادیز زانیرا به م یستیتوکاتالفو

مس و  یدهایاکس نینس بوجود فصل مشترک نامتجا گر،ید

2TiO black مربمموط بممه  یو متفمماوت بممودن سممطو  انممرژ

 زشیمها، موجم  شمده کمه آمآن تیو هدا تیظرف ینوارها

در آن یکه در ا ر تابش نور مرئم هاییالکترون و حفره عیسر

افتماده و احتممال انجمام  قیماسمت بمه تعو ممدهوجود آهها ب

دروکربنیمه هیمزکه منجر به تج یستیفوتوکاتال هایواکنش

آب تیمقابل جمهینت شده و در ترشیب شوند،یم یسطح های

 یمقمدار جمذب نمور بمرا سمهی. مقاابدی شیماده افزا دوستی

جمذب  زانیم دهدی، نشان م12مختلف در شکل  هاینمونه

مربوط بمه نمور  هایطول موج در تخصوب 2TiO-Cu نمونه

 2OTi-Cu-DC و 2TiO-Cu-PC همایتمر از نمونمهکمم یمرئ
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 ، نمونممهev1/2  نمونممه معممادل نیمما یاسممت. شممکاف انممرژ

 2TiO-Cu-PC  معمممادلev 2 نمونمممه یو شمممکاف انمممرژ 

 2TiO-Cu-DC  معادلev 95/1 .است 

 یریگجهینت -4

 دیاکسم دیممنجر به تول یبر فوم مس یپالس انیاعمال جر -1

. دیاکتاهدرال گرد یستالیبا ساختار کر O2Cu یتیظرف کی

پمس از سمه هفتمه  ولی بود دوستساختار در ابتدا آب نیا

کرد  دایپ زگریآب تیماه ط،یمح هایدروکربنیبا جذب ه

 .دیرس 9/121 ͦ به 3/64 ͦ تماس از هیو زاو

 سماختاریزیمر دیممنجمر بمه تول میمستق انیاعمال جر -2

از  یدر بسممتر CuOو  O2Cu یدهایمتشممکل از اکسمم

شد. حبس شدن  یفوم مس یرو یسطح زیر هایحفره

 همایحفمره جمادیدر سماختار حاصمل از اهموا  ترشیب

تمماس  هیزاو ساختار افزود و نیا یزگریبر آب یسطح

 .دیرس 9/127 ͦ به 3/94 ͦ نمونه از نیا

و  یاخت ل سمطح افزاییدر ا ر هم یکاهش شکاف انرژ -3

 دیمموج  گرد 2TiO blackدر  ژنیاز اکس یخال هایمکان

 انیمرکه توسط ج اینمونه یشده رو جادیکه در پوشش ا

شمده  لیشمکتCuO و O2Cu همایدیدر آن اکس میمستق

 شمکاف با دوستنامتجانس آب ستیفوتوکاتال کیاست، 

 گردد. لیکتش ev 95/1 معادل انرژی

حاصمل از اعممال  تیمکوپر یرو 2TiO blackپوشمش  -4

 دیمممنجممر بممه تول ،یبممر فمموم مسمم یپالسمم انیممجر

 انمرژی شمکاف بما دوستنامتجانس آب ستیفوتوکاتال

 ev 2 است دهش. 

 2TiO-Cu-DC همایبا نمونه 2TiO-Cuنمونه  سهیبا مقا -5

چمه  نمود که اگر یرگیجهیتوان نتیم 2TiO-Cu-PCو 

2TiO black از  یسماختار همایداشمتن نقمص لیبه دل

 یبرخوردار است ول یجذب نور مرئ یبرا ییبالا تیقابل

خمالص نسمبت بمه  یفموم مسم یماده رو نیپوشش ا

 همایدیاکس قیاز تلف هک یجانسنامت یهاستیفوتوکاتال

شوند به مراتم  از شمکاف یماده حاصل م نیمس با ا

 یتمرکمم یسمتیفوتوکاتال تیتمر و خاصمبمزر  یانرژ

 یتفماوت در تمراز انمرژ گریبرخوردار است. به عبارت د

 مممس و یدهایاکسمم تیو نمموار هممدا تیممنمموار ظرف

2TiO black   شیو جمدا دیمتول تیبر قابل یمضاعف ریت 

 جمادیکمه متعاقبما  منجمر بمه ا شمتهحفره دا -نالکترو
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Cuxo/BlackTiO2 Photocatalyst Nanocomposite on Copper 
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Abstract: Smart materials have been used extensively because of the need for new energy 

sources. One of the most important types of these materials is the CuxO/blackTiO2 

heterogeneous photocatalyst semiconductor. In this study, copper foam was used as a 

substrate and by performing the anodizing process in a solution of one molar of sodium 

hydroxide under pulsed and direct currents, a CuxO layer was formed on the copper foam. 

Then, in order to prepare black TiO2, spin coating of TiO2 sol was used and the samples 

were calcined in argon atmosphere. The results showed that the use of pulsed current led to 

the formation of Cu2O with octahedral microstructure and the contact angle of this 

hydrophobic oxide was determined to be 121.85. While, surface pits consisting of Cu2O 

and CuO oxides were formed with a contact angle of 127.85 ͦ under direct current. After the 

copper oxides were coated by black TiO2, the photocatalysts produced had a high 

hydrophilicity and passed water rapidly. Under these conditions, the energy gap was 

determined for the sample prepared by direct current 1.95 ev and for the sample prepared 

by pulse current 2 ev. Obviously, according to the results, the built-in photocatalyst 

semiconductor will be a suitable option for use in systems for degradation of dyes using 

visible light. 

Keywords: Photocatalyst, nanocomposite, copper foam, wettability. 
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