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، يليسيم س يتانيوم ت يدفاز، كارب   مكس
 سـنتز   يكي،پرس گرم، خواص مكان   

  درجا

  

فازها معروف هستند، به عنوان يك  كه به مكس Mn+1 AXnتايي با تركيب هاي سهاي از تركيباخيرا دسته
شـوندگي آنهـا    فازها، خاصيت خـود تـرميم     هاي مهم مكس  يكي از ويژگي  . ماده نوين مورد توجه قرار گرفتند     

 شامل رمعموليغ خواص ازي  فرد به منحصر مجموعه فازها،مكس گرفتن قرار توجه موردي  اصل ليدل. است
 Ti3SiC2  تـايي فازها، تركيب سـه  يكي از اين مكس.است آنهاي كيمكان ،يكيزيف ،يكيسرام ،يفلز خواص
ي همچـون   هـاي مختلف ـ  كننـده تـوان بـا اسـتفاده از تقويـت        فاز را مي  خواص مكانيكي اين نوع مكس    . است

سـختي، دمـاي ذوب، اسـتحكام مكـانيكي و مـدول            . بهبـود بخـشيد   ) ماننـد كاربيـد سيليـسيم     (ها  كاربيدي
همچنين مقاومت به اكسيداسيون كاربيد سيليـسيم       . هاي بارز كاربيد سيليسيم است    سيته بالا از ويژگي   يالاست

توان از سـنتز درجـاي      را مي  Ti3SiC2-SiCكامپوزيت  . گيري لايه اكسيد سيليسيم بالا است     به خاطر شكل  
در ايـن پـژوهش، هـدف       .  با نسبت استوكيومتري مناسب به روش پرس گرم توليـد كـرد            TiC و   Siمخلوط  

سـاخته شـده بـه روش درجـا و مقايـسه آن بـا                Ti3SiC2-SiC اصلي بررسي خواص مكـانيكي كامپوزيـت      
 بـه روش درجـا و   Ti3SiC2-SiCي هـا از اين رو، كامپوزيت . كامپوزيت ساخته شده به روش غير درجا است       

 تا  30 براي   MPa 40 تا   30 تحت فشار    C 1600° تا   1400غيردرجا به وسيله پرس گرم در محدوده دمايي         
هاي فيزيكي و مكانيكي آن شـامل چگـالي، سـختي، اسـتحكام خمـشي و                 دقيقه ساخته شدند و ويژگي     60

هاي تشكيل شده از الگـوي پـراش        ناسايي فاز براي ش . چقرمگي شكست مورد ارزيابي و مقايسه قرار گرفتند       
  .  استفاده شد(SEM) و بررسي ريزساختاري از ميكروسكوپ الكتروني روبشي (XRD)پرتو ايكس 

  

  مقدمه -1
هــا و ، نيتريــدMn+1AXnرمــول عمــومي فازهــا بــا ف مكــس
اي فلزات واسطه سـمت چـپ       هاي هگزاگونال و لايه   كاربيد

 2000كـه بـراي اولـين بـار در سـال        هـستند جدول تناوبي

 در واقـع عبـارت      . مطـرح شـد    1توسط محققي به نام بارسوم    
MAX       فرمـول  در كـه   خلاصه شده فرمول عمـومي اسـت 
 تـا  3 گـروه  (واسـطه  فلز يك دهنده نشان M حرفي  عموم

  
1 Barsoum 
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 از گـروه سـيزده و       عمـدتاً  (A گروه ازي  عنصر A حرف ،)6
ي كي n سياند. باشد تروژنين يا كربن توانديم X و) چهارده

بـه ايـن ترتيـب      . كنـد  ارياخت توانديم را سه تا يك ريمقاد از
، )312ســري  (M3AX2، )211ســري  (M2AXهــا تركيــب

M4AX3)  در اين نـوع   ].2و1[اند شناسايي شده) 413سري
 توسـط   Mهـاي نزديـك بـه هـم و فـشرده             ها، لايه تركيب
 xهـاي   از هم جـدا شـده و اتـم        Aهايي از عناصر گروه      لايه

 لي ـدل. اندهاي اكتاهدرال را پر كرده    ، مكان Mهاي  بين لايه 
 ازي  امجموعـه  فازهـا مكـس  توجـه  جلب زانيمي  براي  اصل

 ،يكيسـرام  ،يفلـز  خـواص  شـامل  فـرد  بـه  منحصر خواص
 ونـد يپ از استفاده با كه است آنها كاربرد وي  كيمكان ،يكيزيف

 آنهـا  بـه  توانيمي  ساختار مشخصات وي  فلز وي  كووالانس
 تي ـقابل بـه  تـوان يم ـ هـا فـاز مكس خواص جمله از. بردي  پ

 العـاده، فـوق ي  كيالكتر وي  حرارتيي  رسانا ،يعالي  كارنيماش
 ـا. دكـر  اشـاره  g/cm25-4 حـدود  در كـم  نـسبتا ي  چگال  ني

ي فلـز  وي  كووالانـس ي  ونـدها يپ وي  اهيلا ساختار از خواص
 بـه  فازهـا مكـس  از نيبنـابرا . رديگيم سرچشمه فازهامكس

 ـبالا دماي  هايژگيو ليدل  بـه  فـضا  و هـوا  صـنعت  در شاني
 فازهـا مكس از نيهمچن. شوديم استفادهي  حرارت سپر عنوان

 عنوان به ،بالا دماي  كاربردها ،ييايميالكتروشي  كاربردها در
 در كاشـت  و مپلنتيا ،يارتوپد يبرا سازگار ستيز ماده كي

ي دما در كربن نيگزيجا محافظ،ي  ها پوشش ،يپزشكدندان
فازهـا  مكس. شوديم استفاده گريدي  كاربردها و سنسور بالا،

 C1000°اي در دماهاي بالاتر از      خواص مكانيكي فوق العاده   
 داراي Ti4AlN3 و Ti3SiC2برخـــي نيـــز ماننـــد . دارنـــد

هـاي حرارتـي       خواص مكانيكي به همراه ويژگي     1انيزوتروپي

  
1 Anisotropy 

 تركيبـي از    MX ماننـد    ييپيوند فازها . ]1[ايزوتروپ هستند   
ــت    ــوني اس ــسي و ي ــزي، كوالان ــدهاي فل ــشتر . پيون در بي

.  است M-Xتر از پيوند     ضعيف  نسبتاً M-Aفازها پيوند    مكس
 و  MAXي  هـاي اتمـي در فازهـا      به دليل تشابه بين پيونـد     

MX   ها آنهـا از جملـه رسـاناي الكتريكـي،          ، برخي از ويژگي
كـسان اسـت    يپايداري حرارتي و ضريب انبساط حرارتي كم        

، 312، فاز   )α(ك پليمرف   ي،  211ك فاز   ياز لحاظ پليمرف  ]. 2[
. دارد) γ و β وα(، سه پليمـرف  413و فاز   ) β و α(دو پليمرف   

سـايي شـده اسـت      فـاز شنا   نوع مكس  60تا به امروز بيش از      
 شش هيلا هيلا ساختار يك ،Ti3SiC2ي  ستاليكر شبكه]. 3[

 و Aº a = 3/0665 شـبكه ي پارامترهـا  با هگزاگونالي ضلع
Aº c = 17/67 ي ا صفحهي هاهيلا شامل كهSi  بـا  همـراه 
ي هـا اتم كه هم به كينزد فشرده Ti انيمدركيي  ها هيلا

. اسـت  هگرفت ـ بـر  در 2يوجه ـهـشت ي  هـا مكان در را كربن
 ـا هـا ونـد يپ نـوع  وي  ستاليكر شبكه  يـك  بـه  را بي ـترك ني
ي دمـا ]. 5 و 4 [اسـت  كـرده  ليتبـد  ريپـذ انعطـاف  كيسرام

 ءخـلا  در يـا  وي  خنث ـ اتمـسفر  در Ti3SiC2ي  حرارتي  داريپا
 ستاليــكري پلــي هــانمونــه ].6 [اســت C1700° حــداقل

Ti3SiC2 و تــرد هــاكيســرام ريســا ماننــد اتــاقي دمــا در 
 بـه  بي ـترك نيا ستاليكرتكي  هانمونه اما ند،هست شكننده

 ريپذشكل ،3نكيكي  هاباند ليتشك لهيبوس شكل رييتغ ليدل
 در كـم  نسبتاي  چگالي  دارا Ti3SiC2تايي  كاربيد سه . هستند
 داريپاي  كيالكتر وي  كيمكان رفتاري  دارا و g/cm253/4 حدود

 كيپلاسـت  شكل رييتغ Ti3SiC2. است بالا حرارت درجه در
ي هـا كيسـرام  ماننـد  Ti3SiC2 هيپا مواد. دارد بالاي  دما در

 اتـاق ي  دما در را كيپلاست دهيپد و كننديم رفتار كيپلاست
  

2 Octahedral 
3 Kink band 
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، گـروه نـووتني     1967در سـال    ]. 2 و 7-9 [سازنديم آشكار
ــاز از رده   ــين دو ف ــي 312اول  را Ti3GeC2 و Ti3SiC2 يعن

 ها از لحاظ ساختاري مربـوط بـه       كشف كرد، كه هر دوي آن     
 تـك فـاز،     يهـا ن وجود ساخت نمونه   يبا ا .  بودند Hفازهاي  

 سنتز  يتلاش برا . ار دشوار بود  ي بس Ti3SiC2بالك و متراكم    
 شد كـه در     ييهاشه منجر به نمونه   يآنها به صورت بالك هم    

 بـه عنـوان فـاز    SiC اوقات  ي و گاه  TiCاغلب موارد حاوي    
]. 1 و   7-6[ وجـود داشـت      يهاي ناخواسته جانب  كمكي و فاز  

ــا اســتفاده از روش ] 10[ و همكــارانش 1 ژي2015در ســال  ب
با استفاده  ] 11[ و همكارانش    2 جاي 2017پرس گرم و در سال      

-Ti3SiC2 فـاز مكـس از روش پرس گرم واكنشي كامپوزيـت        

SiC            2011در سـال    .  را به صـورت غيـر درجـا سـنتز كردنـد 
بــا اســتفاده از روش پــرس گــرم ] 12[ و همكــارانش 3ليانــگ
با اسـتفاده از    ] 13[ و همكارانش    4 لي 2012ي و در سال     واكنش

 را بـه    Ti3SiC2-SiC فـاز مكـس روش پرس گرم كامپوزيـت      
تفـاوت ايـن دو كامپوزيـت در روش         . صورت درجا سنتز كردند   

 در روش   Ti3SiC2-SiC فـاز مكسكامپوزيت  . سنتز آنها است  
 و در روش غير درجا بـا        Si و   TiCدرجا با استفاده از پودرهاي      

 .شود سنتز ميSiC و Ti3SiC2استفاده از پودرهاي 

  يقمواد و روش تحق -2
ــژوهش در ــرا حاضــر، پ ــاختي ب ــكامپوز س ــازمكــس تي  ف

Ti3SiC2-SiC ي پودرها از درجا ريغ روش بهTi3SiC2،SiC 

 نيانگيم ،يبلور ساختار مانند هاآن مشخصات كه شد استفاده
 .است شده خلاصه 1 جدول در خلوص و ذرات اندازه

  
1 CAI Yan-zhi 
2 Yanzhi Cai 
3 Baoyan Liang 
4 Shi-Bo Li 

 ي استفاده شده براي تجاريشخصات پودرهام -1 جدول
  Ti3SiC2-SiC فازمكس تيكامپوز ساخت

 پودر
 ساختار
 يبلور

 خلوص
 )درصد(

 اندازه
 ذرات

 شركت
  سازنده

Ti3SiC2 45 ≤%98 هگزاگونال µm  Sigma-
Aldrich 

SiC يمعكب ≥ 99%  ≤ 5/0  µm Merck. Co 

هاي  پـودري، پودرهـا بـا درصـد        هـاي در ابتدا براي تهيه مخلوط    
 وزن شــده و بــه منظــور 2حجمــي مــشخص شــده در جــدول 

سازي مخلوط، پودرهاي وزن شـده بـه همـراه اتـانول بـا               پراكنده
اســتفاده از حمــام التراســونيك، پراكنــده و ســپس درون ظــرف  

هاي آلومينايي بـه مـدت يـك        اتيلني ريخته و به همراه گلوله      پلي
 دوغـاب   سپس.  دور بر دقيقه آسياب شد     250ساعت و با سرعت     

 ساعت خشك   24 به مدت    C70°كن در دماي    حاصله در خشك  
 ءمخلوط پودري توسط پرس گرم تحت شرايط اتمسفر خـلا         . شد

)Pa 2-10×5(   دماي ،°C1550   دقيقـه و    30 نگهـداري     ، با زمـان 
پـس از اتمـام فرآينـد    . اعمال شـد  MPa40 فشار تك محوري 

ي سـرد   گرمايش، كوره پرس گرم تا دماي محيط به صورت طبيع         
. هاي گرافيتي از آنها جدا شدند     ها از قالب خارج و ورقه     شد و نمونه  

ها براي ارزيابي فيزيكي و مكانيكي بر       سازي نمونه به منظور آماده  
  .كاري مكانيكي انجام شد ها فرآيند پرداختروي نمونه

 اسـتفاده  دوسيارشـم  روش از تخلخل وي  چگالي  ريگاندازهي  برا
ي بررس ـ و 5كـس يا اشـعه  پـراش ي  الگو ازي  زفا زيآنالي  برا. شد
. شـد  گرفتـه  بهره 6يروبشي  الكترون كروسكوپيم ازي  زساختارير

 استحكام ،7كرزيوي  سخت همچوني  كيمكاني  هايژگيو نيهمچن

  
5 Siemens D 5000: Cu lamp, λ = 1.54 Å, 40 kV, 30 mA و 

BRUKER advance D8: Cu lamp, λ = 1.54 Å, 40 kV, 40 mA 
6 Scanning Electron Microscopy, (SEM: Mira3, Tescan, Czech 

Republic) 
7 SCTMC, Micro Vickers Hardness Tester, HV-1000Z 
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ي ري ـگانـدازه  روش به شكستي  چقرمگ و 1يانقطه سهي  خمش
 .شدي ريگاندازه 2 با ميكروسكوپ نوريترك طول ميمستق

  هيواد اولب پودر ميترك -2 جدول
 هياولي پودرها يحجم درصد

Ti3SiC2 SiC 

T  100 0 

TS10 90 10 

TS15 85 15 

TS20 80 20 

TS25 75 25 

 نتايج و بحث -3

مورد استفاده در ايـن پـژوهش، بـه صـورت            Ti3SiC2پودر  
در  آماده تهيه شده كه نتايج الگوي پـراش اشـعه ايكـس آن            

  .  نشان داده شده است1شكل 
 پرتو ايكس علاوه بـر پيـك اصـلي مربـوط بـه              در الگوي پراش  

Ti3SiC2   فاز ،TiC   فازهاي ،Si و Ti و نـداده  واكنش صورت به 
 رايي فازهـا  نيچن ـ وجـود  ليدل .شوديم دهيد TiSi فاز نيچنهم
 و سـنتز  نـد يفرآ ويي  ايميش ـي  هاواكنش نبودن كامل به توانيم

 ـ آوردن دست بهي  برا. داد نسبت نديفرآ كمي  دما نيهمچن  ودرپ
Ti3SiC2 ي هــافــاز حــذف و بــالا خلــوص بــاTi و Si كمــك 

 بـه  متفـاوت ي  درصـدها  با ومينيآلوم و ميلسيس كربن،ي  نترهايز
هـا زيـر فـشار       نمونـه  منظـور  نيبـد . شدند اضافه شده هيته پودر

MPa40  در دماي°C1550 شدند دقيقه پرس گرم30 به مدت .  
، 2يكس مشاهده شده در شـكل       بر پايه الگوي پراش پرتو اشعه ا      

  
1 Zwich roel 

 Eclips MA10 مدل 2

 Ti3SiC2، تنها داراي فازهاي     )Ti3SiC2(فاز خالص   نمونه مكس 
  . باشد و هيچ فاز قابل مشاهده ديگري وجود ندارد ميTiCو 

ــاوي   ــه ح ــراي نمون ــربن  5ب -Ti3SiC2( درصــد حجمــي ك

5vol%C(،      تنها فازهاي شناسايي شدهTiC   و TiSi2 و SiC 
.  قابـل مـشاهده نيـست      Ti3SiC2 فـاز  به مربوط كيپ و است

 درصـد حجمـي     5فازهاي شناسايي شده براي نمونـه حـاوي         
، Ti3SiC2-5vol%C-5vol%Si( ،TiC(كــربن و سيليــسيم 

Ti3SiC2 و SiC الگوي پـراش اشـعه ايكـس نمونـه         . هستند
ــاوي  ــربن   5ح ــوم و ك ــي آلوميني ــد حجم -Ti3SiC2( درص

5vol%C-5vol%Al ( داراي فازهــــــايTiC و TiSi2 و 
Ti3SiC2فاز با هاي شناسايي شده براي نمونه مكسفاز.  است

-Ti3SiC2( درصــد حجمــي كــربن، سيليــسيم و آلومينيــوم 5

5vol%C-5vol%Si-5vol%Al ( شـــاملTi3SiC2 ،SiC، 
Al2Ti4C2 و Si  نتايج به دسـت آمـده از    . واكنش نكرده است

هاي مختلـف   فاز شامل درصد  هاي مكس مطالعات فازي نمونه  
 و سيليـسيم حـاكي از آن اسـت كـه نمونـه              كربن، آلومينيـوم  

تحت پرس گرم در شرايط ذكـر       ) Ti3SiC2(فاز خالص   مكس
)  دقيقـه  30 و زمـان     MPa40، فـشار    C 1550°دمـاي   (شده  

 بوده و پرس گرم به حذف عوامل        يداراي كمترين فاز ناخالص   
بـدين منظـور    . انجامـد واكنش نكرده موجود در پودر اوليه مي      

، درصـدهاي   Ti3SiC2-SiCفاز  مكسبراي ساخت كامپوزيت    
 2فـاز طبـق جـدول     به پودر تهيه شـده مكـس   SiCمختلف

  .تحت فرآيند پرس گرم قرار گرفت افزوده شده و
–Ti3SiC2الگوي حاصـل از پـراش اشـعه ايكـس كامپوزيـت             

20vol%SiC)  ــاي )3شــكل  را SiC و Ti3SiC2 ،TiC، فازه
 TiCازهاي  دهد كه پيك اصلي اين نمونه مربوط به ف        نشان مي 

با توجه به الگـوي پـراش اشـعه ايكـس نمونـه             .  هستند SiCو  
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هـاي  توان نتيجه گرفت كه از شدت پيـك        فاز خالص مي  مكس
Ti3SiC2      هاي   كاسته شده و بر شدت پيكTiC   و SiC  افزوده 

ايـن امـر نـشان دهنـده آن اسـت كـه مقـداري از            . شده اسـت  
Ti3SiC2 تجزيه شده و فاز TiCتشكيل شده است .  

  
   شدهخريداري Ti3SiC2 فاز مكسالگوي پراش اشعه ايكس پودر -1 شكل

  
   كربن، سيلسيم و آلومينيومي با افزودنTi3SiC2  شدهپرس گرم هاياشعه ايكس نمونه الگوي پراش -2 شكل
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  C 1550° پرس گرم شده در دماي Ti3SiC2 – 20 vol% SiC اشعه ايكس كامپوزيت الگوي پراش -3 شكل

  
  SiCبر حسب درصد حجمي  Ti3SiC2 – SiCكپارچه و كامپوزيت ي Ti3SiC2 ميانگين چگالي نسبي -4 شكل

  

 ـپاي هـا تيكامپوزي نسبي  چگال ي درصـدها  بـا  Ti3SiC2 هي
  . است شده داده نشان 4 شكل در SiC مختلف
 درصـد  98 برابـر  خـالص  فازمكس نمونهي  براي  نسبي  چگال
ي بـرا ي  نسبي  چگال مقدار نهيشيب كهيحال در شدي  ريگاندازه
 درصد  20براي نمونه حاوي    ،  Ti3SiC2-SiCي  هاتيكامپوز

چگـالي  افزايش  . به دست آمد   درصد 99 برابر و SiCحجمي  
 ناشـي از  تـوان   را مـي   درصـد    20 و   15 تركيـب  براي نسبي

كـاهش چگـالي    . دانست TiCبه   Ti3SiC2  بخشي از  تجزيه
تــوان بــه را مــي SiC درصــد حجمــي 25در نمونــه حــاوي 

هـاي ايجـاد      دليل تـرك    چنين به همو   SiC 1زاسيونيآگلومر
 و  Ti3SiC2شده در اثر اختلاف ضريب انبساط حرارتي بـين          

SiCو ايجاد تخلخل نسبت داد .   
ي بــرا شــدهي ريــگانــدازهي كيمكــاني هــايژگــيو 3 جــدول در
  

1 Agglomeration 
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 شــامل ســختي و اســتحكام SiC - Ti3SiC2ي هــاتيــكامپوز
فـاز خـالص در      سختي نمونـه مكـس     .خمشي گزارش شده است   

 سـختي   Ti3SiC2 بـه    SiC است كه بـا افـزودن        GPa 7حدود  
دليل اصـلي   . رسد مي 14افزايش پيدا كرده و به مقداري در حدود         

، كـه هـر     TiC و   SiCتوان به حضور ذرات     افزايش سختي را مي   
بيشترين مقدار سختي   . دو ذراتي با سختي بالا هستند، نسبت داد       

نـين   است و همچ   Ti3SiC2–20vol%SiCمربوط به كامپوزيت    
 داراي بيشينه چگالي نـسبي اسـت        4اين نمونه با توجه به شكل       

 كه در اثر تجزيـه      TiCتوان به وجود فاز ثانويه      كه دليل آن را مي    
 بـه  توجـه  با. حرارتي در اين نمونه به وجود آمده است، نسبت داد         

 بيشترين مقدار استحكام خمشي مربوط بـه كامپوزيـت          ،3 جدول
Ti3SiC2-15vol% SiC بربرا و MPa 222 آن ليدل كه است   

  

  .دانست مرتبط نمونهي بالا چگالش با توانيم را
  

 مقطع سطح از يروبشي  الكترون كروسكوپيم ريتصو 5 شكل
يي بزرگنمـا  دو با Ti3SiC2-20vol%SiC تيكامپوز شكست
 بـا  Ti3SiC2 دهيكـش  يهـا دانـه  كه دهديم نشان را مختلف
  . است شاهدهم قابل يراحت بهي اهيلاهيلا ساختار

  گيري نتيجه -4
 حـذف  و بالا خلوص با Ti3SiC2 پودر آوردن دست بهي  برا
 از استفاده باي  مختلفي  هابيترك مانده،يباق Si و Tiي  هافاز

.است شده سنتز ومينيآلوم و ميلسيس كربن،ي  نترهايز كمك
  Ti3SiC2 – SiC هايكامپوزيت و استحكام خمشي سختي ويكرزمقادير  -3 جدول

 بيترك  (GPa)سختي  (GPa) استحكام خمشي 

179/86 ± 30/16  7/046 ± 73/0  Ti3SiC2 

127/57 ± 22/29  10/25 ± 01/1  Ti3SiC2 – 10vol% SiC 

222/08 ± 53/25  10/74 ± 45/0  Ti3SiC2 – 15vol% SiC 

142/22 ± 01/8  13/88 ± 50/1  Ti3SiC2 – 20vol% SiC 

121/60 ±  61/14  7/09 ± 36/1  Ti3SiC2 – 25vol% SiC 

  
 مختلف  در دو  بزرگنماييTi3SiC2-20vol%SiC تيكامپوز شكست مقطع سطحي روبشي الكترون كروسكوپيم ريتصو -5 شكل
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 تحـت  Ti3SiC2فـاز  نتايج به دست آمده نشان داد كه مكـس    
 داراي فـاز    MPa40 و فـشار     C1550°پرس گـرم در دمـاي       
الگوي پراش اشعه ايكس نمونه حاوي      . ناخالص كمتري است  

 Ti3SiC2  ،TiC نشان دهنده فازهاي     SiCدرصد حجمي    20
توان به حضورش در پودر      را مي  TiCحضور فاز   .  است SiCو  

ــه  ــشي از  Ti3SiC2اولي ــه بخ ــسبت دادTi3SiC2 و تجزي .  ن
بيشترين چگالي نسبي و سختي ويكرز مربوط بـه كامپوزيـت           

Ti3SiC2–20vol% SiC بــه دســت آمــد كــه دليــل آن را 
ــ مــي ــه وجــود ف ــوان ب تــصاوير .  نــسبت دادTiCاز ثانويــه ت

 ها،ميكروسكوپ الكتروني روبشي از سطح شكست كامپوزيت      
 .دادند نشان را هيلاهيلا ساختار با  Ti3SiC2دهيكش يهادانه
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    :كليد واژه

 يترات، س ـ ي، مورفولوژ يدروترمال،ه
  آپاتيت يدروكسيه

  

 ـا  بـدن،  سـخت  بافتي معدن فاز با تيآپاتي دروكسيه اديز اريبس شباهت به توجه با  عنـوان  بـه  بي ـترك ني
 رپـود يي  نها خواص كنترل تيقابل با ماده نيا ساخت رو نيا از. است شده شناختهي  ستيز كيسرام نيرمهمت
 عامـل  افزودن و دروترماليه روش از پژوهش نيا در ورمنظ نيبد. است نيمحقق توجه مورد آمده، دست به
 ذرات سـنتز ي  بـرا  فـسفات،  دروژني ـه ومي ـآمونيد و ميكلـس  تراتين محلول به ميسد تراتيس ساز تيليك
 در تراتيس ـ افـزودن  با دهديم نشان XRD جينتا. شد استفاده مختلفي  هايمورفولوژ با تيآپاتيدروكسيه

 FTIR  جينتـا . است بالا لوصخ وي  نگيبلور درجهي  رااد آمده بدست تيآپاتيدروكسيه ،دروترماليه نديفرآ
ي عـامل ي  هـا گروه و نكرده جادياي  رييتغ تيآپاتي  دروكسيه ساختار و وندهايپ در ماده نيا دهديم نشان زين

 مشاهده ،SEM توسط ذراتي  مورفولوژي  بررس در .است خالص تيآپاتيدروكسيه به مربوط شدهيي  شناسا
 نـد يفرآ از بعـد  و تي ـآپاتي  دروكـس يهي  هـا ورقـه  دروترمالي ـه نديفرآ از قبل ،تراتيس افزودن بدون كه شد
ي هـا كروكـره يم ترات،يس ـ مناسـب  غلظـت  در كهي  حال در. ديآيم بدست پراكندهي  هالهينانوم دروترماليه
 آمـده  بدستي  هاكروكرهيم .شوديم مشاهده) لهينانوم يا نانوصفحه(ي  حسط نانوساختار با تيآپاتيدروكسيه

 انباشـته  ريغ و هم از مجزا صورت به ذرات كه است تركروميم 6-4 محدوده در يكنواخت اندازه عيتوزي  دارا
 توسط هاتخلخل اندازه متوسط .است BET، m2/g100 توسط آمده بدست ژهيو سطح متوسط. كننديم رشد

,BJH nm20-8 باشد مزوتخلخل ساختار دهنده نشان توانديم كه است.  
  

  مقدمه -1
 ، هيدروكـسي آپاتيـت  در بين انواع تركيبات كلسيم فسفاتي

(Ca10(PO4)6(OH)2)       با بيشترين پايـداري ترمودينـاميكي
ــاز ــه قــسمت معــدني  ف  كريــستالي، بيــشترين شــباهت را ب

خـواص   سنتز هيدروكسي آپاتيت به دليـل        .]1[استخوان دارد 
، پايداري شيميايي، تمايل بـه      ويژه آن مانند زيست سازگاري    

 مـورد   همـواره ،  1پليمرهاي زيستي، قابليت هدايت اسـتخوان     
  

1 Osteoconductive 
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هـاي نـوين    روشهمچنـين در زمينـه       .]2[توجه بوده است    
 از هيدروكسي آپاتيت با ساختارهاي مختلـف، بـه          دارورساني

ــستم رهــايش دارو اســتفاده شــده اســت  ــوان سي در  .]3[عن
هاي ابعادي و ساختاري     هاي اخير ساخت مواد با ويژگي      سال

با واحـدهاي سـازنده نـانو ذرات،     ابعاد نانو و ميكرودر خاص 
 .]4[ها و نوارهاي نانو، مورد توجه قرار گرفتـه اسـت          نانو ميله 

، ]6[اي، ميلــه]5[مورفولــوژي هــاي مختلــف، ماننــد كــروي
بـا كنتـرل شـرايط سـنتز بـه دسـت            ... ، دمبلي و    ]7[سوزني

 و درجه حـرارت واكـنش، غلظـت و نـوع            pHميزان  . آيد مي
ــي ــور     افزودن ــه تبل ــوژي و درج ــي در مورفول ــش مهم  نق

از آنجــا كــه خــواص پــودر  .]8[هيدروكــسي آپاتيــت دارنــد
هيدروكسي آپاتيت به اندازه ذرات، توزيع اندازه ذرات، شـكل          

هاي قابـل تـوجهي بـراي       و سطح آن وابسته است، پژوهش     
توسعه روش آماده سازي و كنترل مورفولوژي صورت گرفته         

   .]9[است
آپاتيـت  هاي بسياري بـراي سـاخت ذرات هيدروكـسي        روش

هـاي رسـوب    مورد مطالعه قرار گرفته اسـت، از جملـه روش         
ــيميايي ــل]10[شـ ــانيكي،  ، روش]11[ژل-، سـ ــاي مكـ هـ

ــولووترمال ــدروترمال و سـ ــتفاده از روش . ]12[هيـ ــا اسـ بـ
هاي مختلف و خلوص    ذرات با مورفولوژي  هيدروترمال سنتز   

ان پـذير اسـت و بـه دليـل شـرايط دمـايي و               فازي بالا امك  
آپاتيتي كـه از ايـن روش بـه دسـت           فشاري بالا، هيدروكسي  

برخـي از   . ]13[آيد، داراي درجه بلـورينگي بـالايي اسـت        مي
تركيبات آلي توانايي ايجاد باند كوئورديناسـيون بـا فلـزات را            

بـه يـون معـدني در دو        ) ليگاند(با اتصال مولكول آلي     ،  دارند
 ايـن  .شـود اي ايجاد مـي  ك ساختار حلقه  يموضع و يا بيشتر،     

شوند كه بـه صـورت      ساز ناميده مي  ليتتركيبات، عوامل كي  

هـاي  يكـي از ويژگـي   . ساخته شده و يا طبيعي موجود اسـت       
سـاز، پايـداري آن و بـه ويـژه پايـداري            ليتمهم عوامل كي  

روش اسـتفاده از     .]14[حرارتي در دماي هيـدروترمال اسـت      
هاي آلي براي رسيدن به مواد غير آلـي بـا شـكل و              مولكول

ــت    ــت اس ــه از طبيع ــام گرفت ــده اله ــرل ش ــدازه كنت . ]6[ان
 قابليـت   2 و سـيترات   1هاي كوچـك ماننـد تارتـارات       مولكول

هاي معدني را بـا جـذب بـر صـفحات           كنترل رشد كريستال  
 ]16[هاو و همكارانش     .]15[اندكريستالي انتخابي نشان داده   

ليت سـاز بـراي     نشان دادند يون سيترات به عنوان عامل كي       
Ca2+           عمل كرده و با ايجاد كمپلكس سيترات كلسيم باعـث 

 در واكنش رسوب هيـدروترمال      +Ca2 كاهش نرخ آزاد سازي   
سـاز سـيترات    ليـت  در پژوهش حاضر از عامـل كـي        .شودمي

سديم در فرآيند هيدروترمال به منظـور كنتـرل مورفولـوژي           
هــاي كــرهبــراي اولــين بــار ميكــره   . ده گرديــداســتفا

هاي مختلف سطحي  مـورد      آپاتيت با مورفولوژي   هيدروكسي
  .بررسي قرار گرفت

  هاي تجربي فعاليت -2
، دي آمونيـوم هيـدروژن      )Ca(NO3)24H2O(نيترات كلسيم   

) C6H5Na3O7(و سـيترات سـديم      ) 2HPO4(NH4)( فسفات
كت مرك تهيـه    آپاتيت از شر  مورد نياز جهت سنتز هيدروكسي    

ابتـدا  .  از اسيد كلريدريك استفاده شد     pHجهت تنظيم   . شدند
بـدون افزودنـي و بـدون قرارگيـري در شـرايط            (نمونه شاهد   
هـاي   محلول. به روش رسوب شيميايي آماده شد   ) هيدروترمال

 هـر   67/1هاي كلسيم و فـسفات بـا نـسبت          اوليه حاوي يون  
اعت روي  س ـ1 آب دو بـار تقطيـر بـه مـدت     ml 40كـدام در 

  
1 Tartrate 
2 Citrate 
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بعد از انجام تيتراسيون و افزودن      . همزن مغناطيسي قرارگرفت  
 pHمحلول فسفات به نيترات كلسيم، محلولي شيري رنگ با          

رسوب حاصل بعد از .  حاوي رسوب اوليه بدست آمد 5/5حدود  
سه بار سانتريفيوژ در اتانول و آب مقطـر، در خـشك كـن در               

ه منظور بررسي   ب.  ساعت قرار گرفت   12به مدت    C60°دماي  
اثر سيترات، مقدار مناسب از اين ماده به محلول نهايي افزوده           
شد و پس از يك ساعت در محفظه اتـوكلاو در خـشك كـن               

  . قرار گرفت) C180° دماي(
پودر بدست آمده جهت بررسي ساختار بلوري مـورد بررسـي           

 ,DRON-8) (XRD) قرار گرفت،  پراش پرتو اشعه ايكس

Bourevestink, Russia, CuKα, 40kV λ= 1.5418 

Ǻ) .              آناليز تبديل فوريـه پرتـو مـادون قرمـز جهـت بررسـي
  انجـام شـد    آپاتيـت  هيدروكـسي  يهاي عـامل  پيوندها و گروه  

(FTIR, Shimadzu 8400S, Japan) .  مورفولـوژي ذرات
سنتز شده توسط ميكروسكوپ الكتروني روبشي مورد مطالعه        

سطح ويژه . (SEM, MiraII Tescan Czech)قرار گرفت 
 Bellsorp)ذرات توسط جذب و واجـذب نيتـروژن و روش   

mini-II, Japan) BET تعيين شد.  

  نتايج و بحث -3
دهـد فـاز ايجـاد     نشان مي ) 1شكل  (نتايج پراش پرتو ايكس     

فسفات كلـسيم   ) بدون افزودن سيترات  (شده در نمونه شاهد     
با افزودن سيترات با نسبت كلـسيم       .  مونتيت است  -بروشيت

 به محلول اوليـه و قـرار گـرفتن تحـت            3 سيترات معادل    به
 - دقيقه فـاز اوليـه بروشـيت       30فرآيند هيدروترمال به مدت     

در حالي كه پس    . مونتيت با بلورينگي كمتر، باقي مانده است      
ك ساعت فرآيند هيدروترمال و در حضور سيترات تغييـر          ياز  

ينگي آپاتيت خالص با بلور   فاز صورت گرفته و به هيدروكسي     
  .شودبيشتر تبديل مي

  
  طيف پراش پرتو ايكس  -1 شكل

)a ( ،نمونه شاهد)b ( دقيقه، 30در حضور سيترات و زمان )c ( ساعت و 1زمان )d ( ساعت2زمان .  
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 بـر  سـاز تي ـليك عامل عنوان به تراتيس اثر مطالعهي  برا
 ميكلس مختلفي  هانسبت ت،يآپاتيدروكسيهي  مورفولوژ

 قـرار ي  بررس ـ مـورد  ثابت زمان رد) C نسبت (تراتيس به
ــصاو در. گرفــت ــ كروســكوپيم ريت ) 2 شــكل(ي الكترون
 نـد يفرآ در تراتيس ـ از اسـتفاده  بدون كه شوديم مشاهده
ي مورفولوژي  دارا تيمونت - تيبروش فاز ،ييايميش رسوب
 گـرفتن  قـرار  بـا . اسـت ) يدوبعـد  ساختار (شكلي  اورقه
 بـالا  فشار و دما در دروترماليه نديفرآ تحت پودر، نيهم

 نـشان  كـه  شوديم مشاهده شكلي  الهيمي  نانومتر ذارت
 بدون دروترماليه طيشرا در ذراتي  بعد يك رشد دهنده
 بـه  تراتيس ـ افـزودن  بـا . اسـت  سازتيليك عامل افزودن

 بـه  ميكلـس  نـسبت  و ثابت زمان در ،يبررس مورد ستميس
 ـ مورفولوژ ،3 تراتيس  بـه  شـكل ي  الـه يم وي  بعـد  كي ي
ي اصـفحه ي  سطح نانوساختار باي  بعد سهي  هاهكروكريم

 1يمراتب ـ سلـسله  سـاختار  يك ساختار نيا. شوديم ليتبد
 غلظـت  شيافـزا  (1 به C نسبت كاهش با. شوديم دهينام

ــ ــوژ) تراتيسـ ــطحي مورفولـ ــرهيمي سـ ــاكروكـ ي هـ
. شوديم لهينانوم به ليتبد  نانوصفحه از تيآپات يدروكسيه
) بالـك (ي  كلي  مورفولوژ رييتغ در تراتيس تيقابل امر نيا
- يم ـ نشان را مشخص محدوده دري  سطحي  مورفولوژ و

 بـا ) تراتيس غلظت شتريب شيافزا (C نسبت كاهش. دهد
 شـكل ي  ادسـته  ساختار به كروكرهيم ازي  مورفولوژ رييتغ

  .است همراه
  هاي مختلف كلسيمنتايج طيف پراش پرتو ايكس در نسبت

  
  

  
1 Hierarchical 

ــه ســيترات در شــكل  ــشان مــي3ب ــ ن ــد ده د تحــت فرآين
بـا  . شـود آپاتيت خـالص ايجـاد مـي    هيدروترمال، هيدروكسي 

افزايش سيترات نـسبت بـه نمونـه شـاهد مقـدار بلـورينگي              
  .افزايش يافته است

 پودرهـاي   آناليز تبديل فوريه پرتو مادون قرمز      جينتا 4 شكل
هـاي مختلـف كلـسيم بـه سـيترات را           ساخته شده در نسبت   

دهد كه سيترات بـه     اليز نشان مي  نتايج اين آن  . دهدنشان مي 
عنوان عامل كمپلكس كننـده و كنتـرل كننـده مورفولـوژي            
عمل كرده، سپس تحت دماي هيـدروترمال ايـن كمـپلكس           

شود و بـا شستـشو توسـط سـانتريفيوژ از سـاختار             تجزيه مي 
، )خمـشي  (604،  565پيك جذب نامتقارن در     . شودخارج مي 

cm-11035) ــشي ــرو )كش ــه گ ــوط ب ــه، مرب ــسفات ه اي ف
ها تأييد كننده تـشكيل تركيـب معـدني         اين پيك . ]17[است

  و1456، 1417بانـدهاي خمـشي   . است) تركيب با كلسيم(

cm-11640        از آنجـا كـه     . شـود  به كربنـات نـسبت داده مـي
هـاي  توان پيك باندهاي بيكربنات قوي و شارپ نيستند، مي      

مشاهده شده را به گـاز ناپايـدار محبـوس شـده در حفـرات               
بانـد پهـن مـشاهده      . سنتز شده نسبت داد   آپاتيت  هيدروكسي

 مربوط بـه آب جـذب شـده در سـاختار            cm-1 3205شده در   
ــت ــده در   . ]18[اس ــشاهده ش ــدهاي م ــين بان     و640همپن
cm-13570 نيــز مربــوط بــه يــون هيدروكــسيل در ســاختار 

شود كه با افـزايش     مشاهده مي . ]15[آپاتيت است هيدروكسي
هاي عاملي  ساز سيترات، پيوندها و گروه    ليتغلظت عامل كي  

  .آپاتيت خالص استمربوط به ساختار هيدروكسي
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 بدون) ب (،)دروترماليه نديفرآ از قبل وي افزودن بدون (شاهد نمونه) الف(ي روبشي الكترون كروسكوپيم ريتصاو -2 شكل

) ه (و =1Cنسبت دري سطح لهينانوم با كروكرهيم) د (،=3C نسبت در هاكروكرهيم) ج (دروترمال،يه نديفرآ از بعدي افزودن
  .=3/0C نسبت دري ادسته ساختار
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) c (3 تراتيس به ميكلس نسبت) b (ترات،يس افزودن بدون) a (روترمالديه طيشرا تحت كسيا پرتو پراش فيط -3 شكل

  .3/0 = تراتيس به ميكلس نسبت) d (و 1=تراتيس به ميكلس نسبت

  
   در قرمز مادون پرتو هيفور ليتبد زيآنال جينتا -4 شكل

)a (ترات،يس بدون) b (و  3 معادل تراتيس به ميكلس نسبته) c (1 معادل تراتيس به ميكلس نسبت.  

نتايج جذب و واجذب نيتروژن بـراي بررسـي سـطح ويـژه و              
 نـشان   حجم حفرات ايجاد شده بعـد از عمليـات خـروج گـاز            

 و حجـم    m2/g 30 دهد نمونه شـاهد داراي سـطح ويـژه         مي

 بـا افـزايش سـيترات و ايجـاد      . اسـت cm3/g  1/0حفـرات 
هاي كروي با نانوساختار سـطحي ايـن اعـداد بـه            ميكروكره

ــه ــين . رســد مــيcm3/g 7/0 وm2/g 108 ترتيــب ب همچن
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افـزايش  . گيري شد  اندازه nm20-8ها  متوسط اندازه تخلخل  
وسط سيترات با نسبت مـشخص بـراي كنتـرل          سطح ويژه ت  

ــي ــوژي، م ــاخت   مورفول ــايز در س ــي متم ــك ويژگ ــد ي توان
آپاتيت به روش هيـدروترمال و در حـضور عامـل           هيدروكسي

آپاتيت با ساختار   به همين دليل هيدروكسي   . ساز باشد ليتكي
سلـــسله مراتبـــي بـــراي بـــسياري از كاربردهـــا ازجملـــه 

 مورد مطالعه قـرار گرفتـه       ]20[ و تصفيه آب     ]19[دارورساني
  .است

هاي مختلف در حضور سـيترات،      در شكل گيري مورفولوژي   
درجه فوق اشباع و فازهاي اوليه در رسوب شـيميايي، نقـش            

ــد  ــؤثري دارن ــد   . م ــنتز ذرات در فرآين ــاي س ــر پارامتره اث
، دما و غلظـت اجـزاي سـازنده بـر           pHهيدروترمال از جمله    

يت، توسط روابط زير ارائـه      آپاتانرژي آزاد تشكيل هيدروكسي   
  :]21[شود مي

1(  














sp

p
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ln
n
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RTG  

2   ()aln()aln(3)aln(5Aln OHPOCap 3
4

2    

G    ،انرژي گيبسR    ،ثابت گازها T   ،دما n   هـا در    تعداد يـون
 درجه فوق اشباع شـدن،  9n=(  ،S(آپاتيت  فرمول هيدروكسي 

Ap  ها و    اكتويته يونKsp      22[ حلاليـت محـصولات اسـت[ . 
شود در دما و فشار ثابت، غلظـت واكنـشگرها و           مشاهده مي 

pH            محيط نقش مؤثري در انرژي آزاد گيبس و فوق اشـباع 
ثابت در نظر گرفته شـد تـا         pHدر اين پژوهش دما و      . دارند

با افزودن سيترات   . سيم به سيترات بررسي شود     كل اثر نسبت 
 كلسيم توسـط    -هاي سيترات به سيستم و تشكيل كمپلكس    

هـاي آزاد كلـسيم كـاهش       ليگاندهاي سـيترات، تعـداد يـون      
 و  1 هـاي هاي كلسيم بر اساس رابطه    با كاهش يون  . يابد مي

ــد     ،2 ــل از فرآين ــه و قب ــاهش يافت ــباع ك ــوق اش ــه ف  درج
ــدروترمال در  ــالاي pHهيــ ــفحه5 بــ ــاي  ميكروصــ هــ

 بروشـيت شـكل     -فازي مونتيت آپاتيت با ساختار     هيدروكسي
ند هيدروترمال، در دما و فشار بالا بـا          تحت اثر فرآي   .گيردمي

 ســيترات، تعــداد -هــاي كلــسيمشكــسته شــدن كمــپلكس
هاي كلسيم آزاد در محلول افـزايش يافتـه كـه موجـب              يون

افــزايش درجــه فــوق اشــباع و افــزايش ناگهــاني تــشكيل  
. شودآپاتيت بر سطح رسوبات اوليه مي     هاي هيدروكسي  جوانه

 روي سـطح ذرات اوليـه، بـر         هابا افزايش زمان و رشد جوانه     
 فاز ناپايدار اوليه نيز تبديل به فـاز  ]23[اساس تئوري استوالد  

بنـابراين بـراي كـاهش      . شـود آپاتيـت مـي   پايدار هيدروكسي 
انرژي سيستم و به صورت خودچينـشي مورفولـوژي كـروي           
ايجاد شده و با توجه به جوانه زني بـر سـطح، ميكروكـره بـا          

بـا افـزايش مقـدار      . شودهاي سطحي مشاهده مي   نانوصفحه
 سيترات افـزايش    -هاي كليسم كسسيترات در سيستم، كمپل   

ــن    ــدن اي ــسته ش ــا شك ــدروترمال ب ــد هي ــه و در فرآين يافت
زياد . شودها بر روي سطح بيشتر مي     ها تعداد جوانه  كمپلكس

ها با ريز شدن آن همـراه اسـت، در نتيجـه            شدن تعداد جوانه  
   .شودهاي سطحي مشاهده ميساختار ميكروكروي با نانوميله

هاي سيترات و نحوه اتـصال      ظت يون دهد غل نتايج نشان مي  
آپاتيت با توجـه بـه سـاختار        ها به سطح ذرات هيدروكسي    آن

آپاتيـت، در شـكل      هيدروكسي 1هگزاگونال و غير همسانگرد   
 ثابـت شـده    .]24[هاي مختلف مؤثر استگيري مورفولوژي

هاي سيترات بـا سـطح ذرات فـسفات كلـسيم           است كه يون  
كند ولي نحوه اتصال آن چالشي است       اتصال قوي برقرار مي   

هـاي  با افزايش بيـشتر يـون     . كه بايد مورد بررسي قرار گيرد     

  
1 Anisotropy 
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سيترات در محلول، رشد ذرات به دليل افـزايش تعـداد يـون             
سيترات در واحد سطح، به صورت طولي بوده و در اثر پيونـد             

اي به صـورت    هيدروژني بين مولكولي ايجاد شده، رشد ميله      
اي ايجـاد  قرينه در دو طرف صورت گرفتـه و سـاختار دسـته       

  .شودمي

  گيري نتيجه -4
ــا افــزو ســاز ســيترات تحــت فرآينــد  ليــتدن عامــل كــيب

ايـن امـر    . هاي متفاوت مشاهده شد   هيدروترمال، مورفولوژي 
نشان دهنـده اثـر سـيترات در تغييـر و كنتـرل مورفولـوژي               

هـاي مختلـف    بـا افـزودن نـسبت     . آپاتيت اسـت  هيدروكسي
كلسيم به سيترات، فاز ايجاد شده تحت فرآيند هيـدروترمال          

پيوندها و باندهاي ايجاد شده     .  است آپاتت خالص هيدروكسي
نيــز تأييــد كننــده عــدم بــاقي مانــدن ســيترات در ســاختار  

بررسـي سـطح ويـژه و       . آپاتيت سنتز شده اسـت    هيدروكسي
دهد بـا افـزايش سـيترات، سـطح         ها نشان مي  حجم تخلخل 

  .    برابر شده است7ها ويژه سه برابر و حجم تخلخل
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    :كليد واژه

ــانو ذرات آهــن، كاتال ــست،ن ــانو ي  ن
  يكي سرامياف الي، كربنيها لوله

  

 در  Feكيل درجاي نانو ذرات     عنوان پيش ماده كاتاليستي جهت تش       در اين تحقيق اثر افزودن نيترات آهن به       
بـدين ترتيـب جهـت      .  بررسي شده اسـت    MgO-Cهاي فنوليك و تأثير آن بر ريزساختار ديرگدازهاي           رزين

هاي بدون افزودني و حاوي افزودني به فاز زمينه ديرگـداز             بررسي ريزساختار و سيستم اتصالي ديرگداز، رزين      
MgO-C  ي  هاي آماده شده در دماها      نمونه.  افزوده شدºC800  ،ºC1000  ،ºC1200   و ºC1400   در اتمسفر 

 XRDهاي ريزساختاري از      احيايي پخت شد و جهت بررسي فازهاي تشكيل شده در زمينه ديرگداز و بررسي             
نتـايج  .  درصد وزني انتخـاب شـد      6 و   0در اين تحقيق درصد آهن نسبت به رزين         .  استفاده شد  FESEMو  

 تا 60خت در اتمسفر احيايي تبديل به نانو ذرات آهن با اندازه متوسط نشان داد نيترات آهن در طول فرآيند پ
 nm80 تشكيل درجاي نانو ذرات آهن و تأثير كاتاليستي آن، منجر به گرافيته شدن كربن حاصـل                . شود   مي

هاي كربني توخـالي و بـامبو شـكل و             شد و با افزايش دما نانو لوله       ºC800از پيروليز رزين فنوليك از دماي       
از طرفـي بـا حـضور نـانو ذرات آهـن،      . ها افزوده شد   بن پوست پيازي در ريزساختار تشكيل و بر مقدار آن         كر

هاي ريزساختار در فـاز زمينـه ديرگـداز در حـين فرآينـد پخـت بهبـود يافـت و                       سرعت انجام برخي واكنش   
اي بـه     ي از حالـت ذره    مورفولوژي فازهاي تشكيل شده در ريزساختار بعد از فرآيند پخت به مقدار قابل توجه             

 ºC1000 از دماي    AlN و   Al4C3هاي ريزساختاري نشان داد الياف        نتايج حاصل از بررسي   . اليافي تغيير كرد  
همچنـين در دمـاي     . ها نيز افـزايش يافـت        الياف رشد و مقدار آن     ºC1200تشكيل شده و با افزايش دما به        

ºC1200   الياف MgAl2O4   و MgO      ايش دما به     نيز تشكيل شد كه با افزºC1400  هـا بـه مقـدار         تراكم آن
 در  Alاكـسيدان     تر شدن نقش آنتـي      ها باعث قوي     در نمونه  Feحضور نانو ذرات    . قابل توجهي افزايش يافت   

مشاهدات ريزساختاري نشان داد عمدتاً الياف سراميكي در فاز اتصالي و بـين             . تشكيل فازهاي سراميكي شد   
هاي كربني تـشكيل شـده غالبـاً از طريـق دو         يند تشكيل الياف و نانو لوله     شوند و فرآ    ها تشكيل مي    اگريگيت

  . بوده است )V-S(جامد -و بخار) V-L-S(جامد -مايع-سازوكار بخار
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  مقدمه -1
عنـوان پـيش مـاده         افزودن نيترات آهن بـه     در اين تحقيق اثر   

هـاي     در رزيـن   Feكاتاليستي جهت تشكيل درجاي نانو ذرات       
ــر ريزســاختار ديرگــدازهاي   ــأثير آن ب  MgO-Cفنوليــك و ت

بدين ترتيـب جهـت بررسـي ريزسـاختار و          . بررسي شده است  
هـاي بـدون افزودنـي و حـاوي           سيستم اتصالي ديرگداز، رزين   

هاي   نمونه.  افزوده شد  MgO-Cديرگداز  افزودني به فاز زمينه     
ــاي    ــده در دماهـ ــاده شـ  و ºC800 ،ºC1000 ،ºC1200آمـ

ºC1400          در اتمسفر احيايي پخت شد و جهت بررسي فازهاي 
هـاي ريزسـاختاري از       تشكيل شده در زمينه ديرگداز و بررسي      

XRD   و FESEM  در اين تحقيق درصـد آهـن       .  استفاده شد
نتايج نشان داد   .  انتخاب شد   درصد وزني  6 و   0نسبت به رزين    

نيترات آهن در طول فرآيند پخت در اتمسفر احيايي تبديل به           
. شـود   مـي nm80  تـا  60نانو ذرات آهـن بـا انـدازه متوسـط     

تشكيل درجاي نانو ذرات آهن و تأثير كاتاليستي آن، منجر به           
گرافيته شدن كربن حاصل از پيروليز رزين فنوليـك از دمـاي            

ºC800    هـاي كربنـي توخـالي و         فزايش دما نانو لوله    شد و با ا
بامبو شكل و كربن پوست پيازي در ريزساختار تـشكيل و بـر             

از طرفي بـا حـضور نـانو ذرات آهـن،           . ها افزوده شد    مقدار آن 
هـاي ريزسـاختار در فـاز زمينـه           سرعت انجام برخـي واكـنش     

ديرگداز در حـين فرآينـد پخـت بهبـود يافـت و مورفولـوژي               
شده در ريزساختار بعد از فرآيند پخت به مقدار فازهاي تشكيل 

نتايج حاصل  . اي به اليافي تغيير كرد      قابل توجهي از حالت ذره    
 از  AlN و   Al4C3هاي ريزساختاري نشان داد الياف        از بررسي 

 ºC1200 تشكيل شده و بـا افـزايش دمـا بـه             ºC1000دماي  
مـاي  همچنين در د  . ها نيز افزايش يافت     الياف رشد و مقدار آن    

ºC1200   الياف MgAl2O4   و MgO        نيز تشكيل شد كـه بـا 

ها به مقـدار قابـل تـوجهي           تراكم آن  ºC1400افزايش دما به    
تـر    ها باعث قـوي      در نمونه  Feحضور نانو ذرات    . افزايش يافت 

 در تـشكيل فازهـاي سـراميكي        Alاكسيدان    شدن نقش آنتي  
كي مشاهدات ريزساختاري نشان داد عمدتاً اليـاف سـرامي        . شد

شـوند و فرآينـد       ها تشكيل مـي     در فاز اتصالي و بين اگريگيت     
هـاي كربنـي تـشكيل شـده غالبـاً از             تشكيل الياف و نانو لوله    
جامـد  -و بخـار  ) V-L-S(جامد  -مايع-طريق دو سازوكار بخار   

)V-S( بوده است .  
با توجه به موارد فوق، در ايـن تحقيـق از نيتـرات آهـن بـه                 

 جهـت   Feذرات كاتاليـستي    عنوان پيش مـاده حـاوي نـانو         
رف حاصل از پيروليز رزيـن فنوليـك        وگرافيته شدن كربن آم   

 تشكيل شده بـه صـورت       Feاستفاده شد و سپس نانو ذرات       
 به كامپوزيت زمينه ديرگـداز      Alدرجا در كنار آنتي اكسيدان      

MgO-C           در حالت با گرافيت و بدون گرافيت، اضافه شده و 
  . مورد مطالعه قرار گرفت

  هاي تجربيتفعالي -2
حـاوي افزودنـي    (هاي اصلاح شـده       منظور بررسي تأثير رزين     به

-بر تحولات فـازي و ريزسـاختاري ديرگـدازهاي منيزيـا          ) آهن
هاي ارائـه شـده در        كربن، تركيب زمينه ديرگداز با فرمولاسيون     

شود از     مشاهده مي  1همانطور كه در جدول     .  آماده شد  1جدول  
 درصـد كـربن ثابـت،    70مايع با  ايراني) نوالاك(رزين فنوليك 

، گرافيـت   MgO درصـد    5/97منيزياي ذوبي چيني با خلـوص       
 بحرينـي بـا   Al درصـد كـربن ثابـت، پـودر     95با  پولكي چيني

 آبـه شـركت   9، اتانول و نيتـرات آهـن       Al درصد   7/99خلوص  
Merck  تر اثر افزودني آهن در       جهت بررسي دقيق  .  استفاده شد

صورت با گرافيـت و بـدون گرافيـت         زمينه ديرگداز دو سري به      
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تهيه شد تا در آزمايشات مربوطه نقش افزودني آهن در تشكيل           
 كربن و الياف سراميكي و تحولات فازي صـورت          يساختار بلور 

بـدين  . گرفته در حضور و بدون گرافيت مورد بررسي قرار گيـرد          
ترتيب ابتدا محلول اتانول و نيترات آهـن بـا اسـتفاده از همـزن               

ي در دماي محيط آمـاده و سـپس رزيـن فنوليـك بـه               مغناطيس
سـپس  .  ساعت همـزده شـد     1محلول حاصل اضافه و به مدت       

هاي آماده شده به تركيب پودرهاي زمينـه حـاوي منيزيـا،              رزين
.  دقيقـه مخلـوط شـد      30 اضافه شده و به مـدت        Alگرافيت و   

 شـد و سـپس   1 ساعت پيرسـازي 12تركيب آماده شده به مدت  
 MPa100 تحـت فـشار      mm 20اي با قطر    ه  به صورت قرص  

 سـاعت در دمـاي      24هاي آماده شده به مدت        قرص. پرس شد 
ºC200              هـاي     قرار داده شده و سـپس در بـستر كـربن در بوتـه

ــا نــرخ     ،ºC800 درجــه بــر دقيقــه بــه دماهــاي 3آلومينــايي ب
ºC1000  ،ºC1200   و ºC1400       سـاعت در    3 رسيد و به مـدت 

ها طوري تنظيم شد كه مقدار        مونهتركيب ن . اين دماها پخت شد   
 درصـد   6فلز آهن پيش ماده نسبت به رزين در تركيب صـفر و             

  .وزني باشد
هاي مختلف زمينه ديرگداز  فرمولاسيون نمونه -1 جدول

MgO-C  
  مواد اوليه تركيب

MCG0MCG6 MC0MC6

 87 87 86 86 پودر منيزياي ذوبي

 Al 5/8 5/8 6 6پودر 

 - - 5/5 5/5 گرافيت 

 - PR( 7 - 7( فنوليك رزين

 PRF-6(- 7 - 7(رزين فنوليك 

 7/0 7/0 7/0 7/0 هگزادي متيل آمين 

  
1 age 

جهت بررسـي فازهـاي تـشكيل شـده در كامپوزيـت زمينـه              
. اسـتفاده شـد   ) XRD( ديرگداز از آزمون پراش اشعه ايكس     
 بـا طـول مـوج       CuKαبراي انجام اين آزمون از تابش پرتو        

 از شــركت XRDگاه  آنگــستروم در يــك دســت  5406/1
Philipsــراي بررســي.  اســتفاده شــد هــاي ريزســاختاري  ب
ــه ــداز    نمون ــه ديرگ ــاي زمين ــكوپ MgO-Cه  از ميكروس

بـا مـدل    ) FESEM(الكتروني روبشي از نوع گسيل ميداني       
MIRA3 TESCAMاستفاده شد .  

  نتايج و بحث -3
  هاي فازي و ريزساختاري بررسي -1- 3

هـاي   ب نمونـه  الگوي پراش اشعه ايكس بـه ترتي ـ    1در شكل   
MC0 و MC6 پخــت شــده در دماهــاي ºC800 ،ºC1000 ،

ºC1200   و ºC1400       ساعت، نـشان    3 در بستر كربن به مدت 
 ºC800فازهــاي اصــلي موجــود در دمــاي . داده شــده اســت

باشد كـه در هـر دو نمونـه حـاوي رزيـن                مي Alپريكلاس و   
معمولي و اصلاح شده با درصدهاي مختلف فازهـاي تـشكيل    

ــيشــده يكــسا ــاي. باشــد ن م  و ºC1000 ،ºC1200در دماه
ºC1400       باشـند     فازهاي موجود اصلي پريكلاس و اسپينل مي

 درجـه تـشكيل     37 حـدود    2هاي اصلي اسپينل در       كه پيك 
اكـسيدان بـه تركيـب         به عنوان آنتي   Alوقتي فلز   . شده است 
شـود عـلاوه بـر جلـوگيري از            افـزوده مـي    MgO-Cديرگداز  

توانــد منجــر بــه تــشكيل فازهــاي  اكــسيداسيون كــربن، مــي
ــل  در  MgAl2O4 و Al4C3 ، AlN ،Al2O3ســراميكي از قبي

هـاي    در نمونـه  . ]6[ شـود  ºC1600 تا   ºC700محدوده دمايي   
شـود كـه       تـشكيل مـي    Al4C3 كمي   ºC1000پخت شده در    

 هـاي   2هـاي آن در       مقدار آن بسيار محـدود اسـت و پيـك         
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ز در دمـاي     ني ـ Alمقـداري فلـز     . شـود    مشاهده مي  40حدود  
ºC1000هــاي آن در   ممكــن اســت بــاقي بمانــد كــه پيــك
7/38=2  بـا افـزايش دمـاي پخـت بـه      . شـود   مـشاهده مـي

ºC1200   باشد و بـه    نيز فازهاي اصلي پريكلاس و اسپينل مي
دليل افزايش دما به شدت پيك اسپينل افزوده شـده و مقـدار             

 پخت شده در دماي     MC6هاي    در نمونه . آن بيشتر شده است   
ºC1200      بر شدت پيـك Al4C3          افـزوده شـده اسـت امـا در 

 ºC1200 و   ºC1000 پخت شده در دماهاي      MC0هاي   نمونه
تـوان   بنابراين مـي . شود   مشاهده نمي  1 در شكل    Al4C3پيك  

هاي زمينه ديرگـداز      گفت حضور افزودني حاوي آهن در نمونه      
MgO-C تواند روي تشكيل فاز        ميAl4C3    تأثير مثبت داشته 

 فازهـاي   ºC1400هاي پخـت شـده در دمـاي            در نمونه  .باشد
شود ولـي بـاز       كلاس و اسپينل كماكان مشاهده مي     ياصلي پر 

هـاي اسـپينل افـزوده     هم به دليل افزايش دما به شدت پيـك     
هاي    پيك ºC1400  در دماي  MC6هاي    در نمونه . شده است 

Al4C3  هاي انجام شده     شود زيرا به دليل واكنش       مشاهده نمي
 در طي فرآينـد پخـت  )  توضيح داده شده است   3-2 در بخش (

نكتـه  .  به مرور از سيستم خارج شده اسـت        ºC1400در دماي   
 2 عدم حـضور فـاز گرافيتـي در          MC0قابل توجه در نمونه     

دهنده آن اسـت كـه كـربن          باشد كه نشان     درجه مي  26حدود  
حاصل از پيروليـز رزيـن فنوليـك معمـولي بـصورت آمـورف              

 كه از رزين اصلاح شده استفاده       MC6هاي   هدر نمون . باشد  مي
 مقداري پيك ضـعيف     ºC1200شده است بعد از دماي پخت       

دهنـده گرافيتـه شـدن        گرافيتي قابل مشاهده است كه نـشان      
 2در شـكل  . باشـد  كربن حاصل از پيروليز رزين فنوليـك مـي   

 MCG6 و   MCG0هـاي     الگوي پراش اشـعه ايكـس نمونـه       
ــاي   ــده در دماهـ ــت شـ  و ºC800 ،ºC1000 ،ºC1200پخـ

ºC1400      در الگـوي    يتفـاوت چنـدان   .  نشان داده شـده اسـت 
هاي بدون گرافيت و حاوي گرافيـت         پراش اشعه ايكس نمونه   

 ºC800طوري كه فازهاي اصلي در دماي         شود به   مشاهده نمي 
 ºC1400 و   ºC1000  ،ºC1200 و در دماهاي     Alپريكلاس و   

 يعني فقط بـه     باشد  گرافيت و پريكلاس مي    فازهاي اسپينل و  
دليل حضور گرافيت پولكي در تركيب اوليه پيك گرافيـت بـه            

  .الگوها اضافه شده است

  
  مختلفي دماها در شده پخت b (MC6 و a (MC0 نمونه X اشعه پراشي الگو -1 شكل
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   پخت شده در دماهاي مختلفb (MCG6 و a (MCG0 نمونه Xالگوي پراش اشعه  -2 شكل

 پخـت   MCG0 و   MC0هـاي      نمونه SEM تصوير   3شكل  
هـا    در ايـن شـكل    . دهد   را نشان مي   ºC1400شده در دماي    

شود كه ذرات اسپينل در ريزساختار تشكيل شده          مشاهده مي 
ل ي ـاست و هيچگونه اثري از تشكيل نانو ذرات كربنـي از قب           

شـود    هاي كربني مشاهده نمي     كربن پوست پيازي يا نانو لوله     
اصـل از  كه دليل آن عـدم توانـايي گرافيتـه شـدن كـربن ح       

  .باشد ها مي پيروليز رزين فنوليك در اين نمونه
 پخـت شـده     MC6هاي     تصاوير ريزساختاري نمونه   4شكل  

. دهـد    نشان مـي   ºC1400 و   ºC1000  ،ºC1200در دماهاي   
ــه ــن نمون ــي  در اي ــشاهده م ــا م ــاي  ه ــود از دم  ºC1000ش

مورفولوژي به سمت تـشكيل ويـسكرهاي سـراميكي تغييـر           

 ºC1200با افزايش دماي پخت به      ). a-4شكل  ( كرده است 
شود، بر مقدار ويسكرهاي سراميكي       مشاهده مي ) b-4شكل(

هاي كربني افزوده شده و همچنين اندازه آنها زياد           و نانو لوله  
  هـاي   شـكل  (ºC1400با افزايش دمـاي پخـت بـه         . شود مي

4-c ( هاي   در نمونهMC6       مورفولوژي ريزساختار بيـشتر بـه 
د كه احتمالاً به دليل حضور نانو       رو  سمت ويسكري شدن مي   

بيــشتر ويــسكرها كــه شــامل اســپينل . باشــد  مــيFeذرات 
)MgAl2O4(  ،MgO باشند سطح صاف و شكل مستقيم         مي

و سوزني دارند و برخـي نيـز در يـك طرفـشان يـك مقـدار         
ضخامت بيشتري دارند كه نشان دهنـده حـضور ذرات آهـن            

  .باشد مي

  
  ºC 1400 پخت شده در دماي b (MCG0 و MCOنمونه ) aريزساختار نمونه  -3 شكل
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  c (ºC 1400 و a (ºC 1000 ،b (ºC 1200 پخت شده در دماي MC6ريزساختار نمونه نمونه  -4 شكل

اي كـه    از طرفي دركنار اين ويسكرها و در فضاهاي بين دانه         
ــه عنــوان باينــدر حــضور داشــته و همچنــين روي   رزيــن ب

ورت درهـم   هاي كربني به ص ـ      نانو لوله  MgOهاي   اگريگيت
  .اند پيچيده شده تشكيل شده

هاي ديرگداز حاوي گرافيت       به نمونه  Feبا افزودن نانو ذرات     
. دهـد   اي نـشان مـي     مورفولوژي ساختار تغيير قابل ملاحظـه     

 پخـت شـده در      MCG6 تصاوير ريزساختاري نمونه     5شكل  
 را نـشان    ºC1400 و   ºC1000  ،ºC1200دماهاي به ترتيـب     

هـاي ديرگـداز     در نمونـه Feبـا حـضور نـانو ذرات     .دهد مي
MCG6     هـاي    شود تراكم ويسكر     و افزايش دما مشخص مي

ابـد و در فـاز      ي هاي كربني افـزايش مـي       سراميكي و نانو لوله   
  . شود ها تشكيل مي اتصالي روي سطح اگريگيت

ــاميكي  بررســـي - 2- 3 ــاي ترمودينـ هـ
  هاي دما بالا واكنش

هـاي زمينـه      زسـاختاري نمونـه   با بررسي نتايج آنـاليز فـازي و ري        
 در  Fe مشاهده شد با استفاده از افزودنـي نـانو           MgO-Cديرگداز  

) MC6 و   MC0(تركيب ديرگداز در نمونه هاي بـدون گرافيـت          
كربن حاصل از رزين فنوليك در طول فرآيند پخـت بـه صـورت              
كريستالي در آمده و دماي گرافيته شده آن بـه طـور محـسوسي              

نيزم آن در مقاله قبلي ما توضيح داده شده         يابد كه مكا   كاهش مي 
رف و تبــديل آن بــه كــربن وعــلاوه بــر كــربن آمــ. ]18[اســت

 MgO-Cكريستالي، فازهاي قابل تشكيل در زمينه ديرگدازهاي        
، اسپينل و گرافيت بود كه برخـي از         Al4C3  ،AlN  ،MgOشامل  

    . به شكل ويسكري مشاهده شدFeاين فازها با افزودن نانو 
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 با توجه به اتمسفر احيايي      MgO-Cيند پخت ديرگداز    در فرآ 
ايجاد شده و در حضور كربن و اكسيژن و با انتخاب تركيـب             

اكـسيدان     بـه عنـوان آنتـي      Alزمينه ديرگداز و انتخاب فلـز       
فـاز  . تواند اتفـاق بيفتـد       مي 12-1هاي    توان گفت واكنش    مي

Al4C3   و AlN  توانـد تـشكيل       مـي  2 و   1هـاي      طي واكنش
با افزايش دماي پخت و اتمـسفر ايجـاد شـده مقـدار      شود و

Al4C3       كاهش يافته و مقـدار AlN   و MgAl2O4   و كـربن  

  .]19-22[ )5-3هاي  واكنش(يابد  افزايش مي
14Al (s,l)+3C (s)=Al4C3 (s)واكنش 

22Al (s)+N2 (g)=2AlN (s)واكنش 

3Al4C3 (s)+2N2 (g)=4AlN (s)+3C (s)واكنش 

4Al4C3 (s)+6CO(g)=2Al2O3(s)+9C(s)واكنش 

5Al2O3(s)+MgO(s)=MgAl2O4(s)واكنش 

6Al4C3 (s)= 4Al (g)+3C (s)واكنش 

 72Al (g)+MgO(s)+3COواكنش 
(g)=MgAl2O4(s)+3C(s)

8MgO (s)+ C (s)= Mg (g)+CO (g)واكنش 

 92Al (g)+Mg(g)+4COواكنش 
(g)=MgAl2O4(s)+4C(s)

 102AlN (s)+ 3CO (g)= 2Al2O3 (s)+N2واكنش 
(g)+3C (s)

 =112AlN (s)+ MgO(s)+ 3CO (g)واكنش 
MgAl2O4 (s)+N2 (g)+3C (s)

122Mg(g) + O2 (g) = 2MgO(s)واكنش 

Al (g)  ـ   AlN و Al4C3هاي سكر كه منجر بـه تـشكيل وي
ر داخـل    به وجود آيد و د     6تواند از طريق واكنش       شود مي  مي

عنـي  ي 7 گـازي در واكـنش       Alحـضور   . ها نفـوذ كنـد      نمونه
Al4C3  شـود و شـرايط ترمودينـاميكي و اتمـسفر             تجزيه مي

رود كـه   هاي جزئي سيستم به سـمتي مـي   ايجاد شده و فشار 
سپس در اثر نفوذ    .  گازي توليد شود   Al پيشرفت و    6واكنش  

 اطـراف  CO و MgO بـا  Al (g)ها  اتمسفر به اطراف نمونه
روي سـطح    MgAl2O4آن واكنش داده كه منجر به رسوب        

  ).7واكنش(شود   ميMgOهاي  اگريگيت
 Mg و گـاز     Al فشار جزئـي گـاز       ºC1400با افزايش دما به     
 C با   MgO واكنش   Mgدليل افزايش گاز    . افزايش مي يابد  

 گـازي حاصـل از   Mgبـا تـشكيل    .باشـد   مي8طي واكنش 
 كـه بـه     9ر واكـنش   بـه بـالات    ºC1300، از دمـاي     8واكنش  

 كـه بـه     7گاز مي باشد نيز عـلاوه بـر واكـنش           -صورت گاز 
جامــد اســت مــي توانــد منجــر بــه تــشكيل  -صــورت گــاز
MgAl2O4 يعنـي در دماهـاي بـالاتر از         . شـود   ميºC1300 

انجــام پــذيري هــر دو  احتمــالاً MgAl2O4دليــل تــشكيل 
 . باشد  مي9 و 7واكنش 

MgAl2O4  ــنش ــل از واكـ ــاً روي ســ ـ7 حاصـ طح  غالبـ
توانـد تـشكيل       و در زمينه ديرگداز مـي      MgOهاي   اگريگيت

 غالباً در زمينه و فـاز       9 حاصل از واكنش     MgAl2O4شود و   
تـر اجـزاي      شود كه در نتيجه انتقال راحت       اتصالي تشكيل مي  

 داراي مورفولـوژي    MgAl2O4ايـن دو نـوع      . باشد  گازي مي 
 به صـورت    7 در واكنش    MgAl2O4باشد يعني     متفاوتي مي 

تواند باشـد كـه        به صورت ويسكر مي    9ره اي و در واكنش      ذ
ها براي    عنوان واكنش دهنده     به Al و   Mgبه دليل فاز گازي     

با افـزايش نفـوذ     . باشد   مي 9 در واكنش    MgAl2O4تشكيل  
 در N2 (g) و CO (g)ها و بالا رفتن مقدار  اتمسفر در نمونه

فـزايش  ابد زيـرا بـا ا  ي  كاهش ميAlNاحتمالاً مقدار  سيستم
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 10 طبق واكـنش  AlN احتمال اكسيد شدن CO (g)مقدار 
 تـشكيل   Al2O3وجود دارد و اگر ايـن واكـنش اتفـاق افتـد             

 MgAl2O4توانـد بـه        مـي  11شود و نهايتاً طبق واكنش        مي
 در تشكيل نـانو     Al نكته قابل توجه در تأثير فلز     . تبديل شود 

يـز  هـاي كريـستالي ناشـي از پيرول         هاي كربني و كـربن      لوله
طور كلي با     توان گفت اين است كه به       هاي فنوليك مي    رزين

 MgO-Cاكسيدان به ديرگداز       به عنوان آنتي   Alافزودن فلز   
در حضور نانو ذرات كاتاليستي همچون آهن باعـث كـاهش           
فشار جزئي اكسيژن و تركيبـات اكـسيدي و افـزايش فـشار             

ثير اين تـأ  . ]22-23[شود  ها در زمينه ديرگداز مي      هيدروكربن
هاي كربني و كربن      منجر به بهبود شرايط براي رشد نانو لوله       

  .شود كريستالي مي
 MgOتـوان گفـت،        مـي  MgOدر مورد تشكيل ويسكرهاي     

توانـد    مي12حاصل از واكنش     Mgحاصل از اكسيداسيون گاز     
توانـد    در يك حالت مـي    . هاي مختلفي باشد    داراي مورفولوژي 

 تشكيل شود و    MgO به صورت يك لايه متراكم روي ذرات      
اي در فـضاي بـين ذرات رسـوب كنـد و در               يا به صـورت ذره    

. باشـد    نيز مي  MgOهاي    حالتي ديگر احتمال تشكيل ويسكر    
Yamagochi  با كنترل فشار جزئي اكسيژن      ]15[ پيشنهاد داد 

تـوان در تركيـب        مـي  CO2 و   COاز طريق فشارهاي جزئـي      
MgO  ،Al2O3  ويسكرهاي    و گرافيتMgO  در .  كرد  را سنتز

 احتمـال  Mg گـاز  مقـدار  شيافزا با MgOسنتز ويسكرهاي   
  . يابد يم شيافزا آن سطحي رو MgO سكريو ليتشك

ــراي  مكــانيزم -3- 3 هــاي پيــشنهادي ب
  تشكيل ويسكرهاي سراميكي

توان گفت پـس از مهيـا شـدن           هاي انجام شده مي     با بررسي 
هاي   شرايط لازم براي تشكيل ويسكرهاي سراميكي مكانيزم      

عنـوان اولـين      به. تواند منجر به تشكيل آنها شود       ي مي مختلف
شرط تشكيل اين ويسكرها تشكيل فاز گـازي و بـالا بـودن             

طـور    به. باشد  مقدار آنها به اندازه كافي بسيار حائز اهميت مي        
كلي دو مكانيزم براي تشكيل اين ويسكرها مي تواند حـاكم           

  :باشد
  )V-L-S(جامد -مايع-مكانيزم بخار -1

 به عنوان كاتاليست و فاز مـايع  Fe مكانيزم نانو ذرات   در اين 
)L ( گازهاي تشكيل شده در سيـستم از قبيـل         . كند عمل مي

 نقش فاز   CO و گاز حاوي كربن همچون       Al و گاز    Mgگاز  
كند و ويسكر رشد كرده همان فـاز جامـد           را ايفا مي  ) V(بخار

)S (هاي سراميكي كـه در    سكرهايي كه وي   در نمونه . باشد مي 
 وجود دارد و رشد ويـسكرها       Feغالباً در نوك آنها نانو ذرات       

 . باشد از آنجا شروع شده است اين مكانيزم حاكم مي

  )V -S( جامد -مكانيزم بخار -2
طــي ايــن  ... و MgOو  بــراي رشــد ويــسكرهاي اســپينل

) V( ويسكر سراميكي بوده و فاز گازي     ) S( مكانيزم فاز جامد  
 و  Mg  ،Al گـازي از قبيـل       هـاي مختلـف    ز همـان گونـه    ني

در تــشكيل ويــسكرهاي . باشــد گازهــاي حــاوي كــربن مــي
ــالاي  MgOاســپينل و  ــاً در دماهــاي ب ــن مكــانيزم غالب  اي

ºC1300   باشـد زيـرا بايـد غلظـت گازهـايي             درجه حاكم مي
درمـورد تـشكيل ويـسكرهاي      .  بسيار بالا باشد   Mgهمچون  

Al4C3   و AlN  هاي حاوي نانو ذرات        در نمونهFe تـوان     مي
باشـد    مـي  V-L-S و   V-Sهاي حـاكم همـان        گفت مكانيزم 

 باهم در واكـنش بـوده و        CO و   Al  ،N2كه گازهاي    بطوري
 در تشكيل ايـن ويـسكرها دخالـت داشـته           Feاگر نانو ذرات    
 و اگر دخالت نداشـته باشـد مكـانيزم          V-L-Sباشند مكانيزم   

V-Sخواهد بود . 
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  گيري نتيجه -4
هـن كـربن آمـرف حاصـل از         با استفاده از افزودني فلز آ      -

 MgO-Cپيروليز رزين فنوليـك در ريزسـاختار ديرگـداز          
  .شود گرافيته مي

با استفاده از افزودني نانو ذرات آهـن در زمينـه ديرگـداز              -
MgO-C  ــاز ــوژي ســاختار پــس از پخــت، در ف  مورفول

اي به اليـاف توخـالي        اتصالي و زمينه عمدتاً از حالت ذره      
هاي   تواند تركيب   يل شده مي  الياف تشك . تغيير كرده است  

  . و اسپينل داشته باشدAlN ،Al4C3مختلفي از 
رسد، سـازوكار غالـب در     با توجه به ريزساختار به نظر مي       -

ــار   ــراميكي بخ ــسكرهاي س ــشكيل وي ــد-ت ــايع-جام    م
(V-L-S) جامد-بخار و(V-S) است  .  
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ــور  شــفاف، يك، ســراميخــواص ن
  ها يندهآلا ، نانوذرات،يگ

  

چـون    با رنـج وسـيعي از كاربردهـا هـم          شفاف كيسرام كي) (Y3Al5O12 گارنت ومينيآلوم ميتريا كيسرام
ترين چالش   مهم. هاي قدرت بالا و آشكارسازهاي تابشي است       اومت مكانيكي بالا، منبع ليزر    هاي با مق   پنجره

 700 تـا    400ها مشكل كم بودن عبور نور به ويژه در ناحيه مرئي در محـدوده                در زمينه ساخت اين سراميك    
 ـ. كنـد  شدت توسط عوامل مختلف تحـت تـاثير قـرار گرفتـه و كـاهش پيـدا مـي                   نانومتر است كه به    اكنون ت

هاي زيادي براي كاهش نواقص ساختاري و ريز ساختاري قطعات ساخته شده با استفاده از ايـن مـاده                    تلاش
در پژوهش حاضـر سـراميك      . تر گردد  انجام شده است تا خواص نوري در اين ناحيه به مقادير تئوري نزديك            

توسط روش سـنتز  Al2O3  و Y2O3 با خواص نوري بالا با استفاده از نانو پودرهاي YAGشفاف معروف به 
تترااتيـل  ( TEOSجوشـي شـد و از تركيـب           ساعت تف  12مدت    به C1720°حالت جامد ساخته و در دماي       

 4 در   C1200°ها در دو مرحلـه در دمـاي           سپس نمونه  ،جوش استفاده شد   عنوان كمك تف   به) اورتوسيليكات
 ـ كيسـرام ي  هـا  بدنـه ي  نـور  وي  زسـاختار يري  بررس ـدر  .  ساعت آنيل شدند   5 در   C1300°ساعت و     از گي

 وي اتم ـي ها نقص كه داد نشان جينتا. شد استفاده  PL،EDX ،UV-Vis� SEMابي ي ي مشخصهها آزمون
 محـدوده  در نـور  عبور كاهش و جذب جاديا سبب +Ce3 مانند ها يناخالصي  برخ وجود نيچن هم وي  ساختار
 خـواص  كـاهش  در عامـل  نيتـر  مهم شد صمشخ گرفته صورت مطالعات در. اند شدهي  مرئي  ها موج طول
  .اند شده نور پراكنش سبب كه باشد يم ساختار در ييها نقص وجود ،ينور

  

  مقدمه -1
 و مرهـا يپل هـا،  شهي ـش از عبارتنـد  متعـارف  ينـور  شفاف مواد
 يزنـدگ  و صنعت در يا گسترده كاربرد كه ييايقل يدهايدريه

 استحكام هستند، زيني  بيمعاي  دارا مواد نيا البته. دارند روزانه

 ـپا اوقـات  يگـاه  و دارند يفيضع يكيمكان  و ييايميش ـ يداري
 فروسـرخ  محـدوده  در مواد نيا تر مهم همه از. ندارند يكيزيف

 يبـرا  تـا  شـود  يم ـ منجـر  امـر  نيهم ـ كه دارند ييبالا جذب
 توان يم امروزه. نباشند مناسب هيناح نيا در ينور يكاربردها
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 اصـلاح  يهـا  يژگ ـيو كـه  كرد استفاده يديجد شفاف مواد از
 ـجد مـواد  جمله از. ]3-1[باشند داشته شده  اسـتفاده  مـورد  دي
 ـكر يپلي  نور يها كيسرام  ـا. هـستند  ستالي  هـا  كيسـرام  ني
 مقـرون  ماننـد  د،دارن ها بلور تك به نسبت يمختلف يها تيمز
 كنتـرل  امكان بزرگ، اسيمق در ديتول تيقابل بودن، صرفه به

 بـه  نـسبت  مقابـل،  در اما. يكيمكان بهتر يها يژگيو و شكل
 حفـرات  شـامل  نور، پراش يبرا متنوع يها مكان ها، بلور تك
 امكـان  و دارند هيثانو يفازها و ها مرزدانه ها، دانه در مانده يباق

 ومي ـنيآلوم ميتـر يا. ]4[دارد جود ها آن در شكست دهيپد وجود
 سـه  ازي  يك ـ و گارنت گروه شفاف مواد جزو (YAG) گارنت

 گريد فاز دو كه يصورت به است، نايآلوم – ايتريا جامد حالت فاز
 ومي ـنيآلوم ميتـر يا و (YAM) كي ـنيمونوكل ومي ـنيآلوم ميتريا

 و داشتهي  مكعب ساختار YAG. هستند (YAP) تيليپروسكس
  .]3[دارد متقارني وربل ستميس
 هاي روش در و )يغيرنور وي نور (ها كيسرام دهي شكل در 

 ميزان ذرات، اندازه توزيع  جمله از خاصي اصول پودر، بر مبتني

 اوليه ماده انتخاب در  ...و روانروي ميزان پودرها، ونيآگلومراس

 روش انتخـاب  هي ـاول پـودر  حيصـح  انتخاب از بعد .دارد وجود
 بـه  ديبا يده شكل. دارد تياهم اريبس يده كلش يبرا مناسب
 تخلخـل  كنواختي عيتوز باي  ا قطعه به بتوان كه باشد يا گونه

 ـتوز چه هر .افتي دست خام تهيدانس حداكثر به نيهمچن و  عي
 تـر  كنواخـت يي ي نهـا  زسـاختار ير باشـد  تر يكنواخت ها تخلخل

 دي ـكل .اسـت  تيشـفاف  بردن بالاي  براي  عامل خود كه شود يم
 تا است، نديفرآ انتخاب دري  كرونيم ريز ساختار آوردن دست به
 كـه ي  پـارامتر  واقع در كند،ي  ريجلوگ شدن كلوخه هرگونه از
 پـودر  شدن كلوخه ازي  ريجلوگ شود، نهيبه نديفرآ تمام در ديبا
 ـ (تخلخل جاديا و  كـه  ييجـا  آن از. ]5[اسـت ) هـا  كلوخـه  نيب

 شـدن  كلوخـه  به ليتما nm 100 كمتر اندازه با نانوي  پودرها
 ـ ذرات انـدازه  دري  كيسـرام  قطعـه  شدن تر هموژن دارند،  نيب
  .]7،6[افتد يم اتفاق بهتر nm200 تا 100

 ازي  ب ـيترك صورت بهي  كنش برهم ماده يك از عبور هنگام نور 
 بـه  ها كنش برهم نيا. دارد جذب يا وي  پراكندگ عبور، بازتاب،
 عوامـل . ]8[تاس ـ وابسته ماده تيماه وي  تابش نور موج طول
 شكـست  نور، بازتابش جذب، زين ماده عبور زانيم بر رگذاريتاث
 از نيهمچن ـ. اسـت  راي  رنگ ـ تـداخل  وي  پراكندگ تابش، نور،

ي هـا  بدنـه  در رنـگ  جـاد ياي  هـا  زميمكـان  نيتـر  مهـم  جمله
 قطعـه  در موجودي  ها يناخالص و رنگ مراكز نقص ،يكيسرام
 يها كيسرام يشجو تف مورد در مطالعات. ]10،9[استيي  نها

 ـثانو فـاز  جاديا از اجتناب و ها حفره حذف بر "عمدتا شفاف،  هي
 ـا با. گذارند ريتاث نور انتقال بر شدت به رايز كند، يم تمركز  ني
 كـه  يهنگـام  رنگ، مراكز مانند گريدي  نور يها نقص وجود،
 ـ از نـور  يپراكنـدگ  يهـا  نقص  تي ـاهم قابـل  رونـد،  يم ـ نيب

 مختلـف  يا نقطه يها نقص ها كيسرام در. ]13-11[شوند يم
 يجـا  عنـوان  به توانند يم رنگ مراكز مانند) يا خوشه اي تك(

 بـه  الكتـرون  سه اي دو ك،ي يحاو) VO (فعال ژنياكس يخال
 يخال يجاها. باشند -F+  ،F  ،Fي  ها نام به بيترت به افتاده، دام
 يجوش ـ تـف  طيشرا علت به ها كيسرام در شده جاديا ژنياكس

. ]1[شوند  مختلف يها رنگ جاديا موجب وانندت يم خلا، تحت
 گـرفتن  قـرار  ريتـاث  تحت موجب هياول مواد دري  ناخالص وجود
. شـود  يم ـيي  نهـا  قطعه رنگ رييتغ جهينت در و جذب ي دهيپد

 يهـا  كيسـرام  در موجود يها يناخالص توسط يتيپاراز جذب
 را هـا  آن عملكـرد  يتوجه قابل طور به تواند يم شفاف بلور يپل

 در ريي ـتغ وي  انيمي  ترازها جاديا باعث ها يناخالص. كند لمخت
 خواهـد  رسـانش  تـراز  و تيظرف تراز نيمابي  انرژ گاف زانيم
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 نمونـه ي  روي  ناخالـص  ريتـاث  باشد بزرگتر گپ باند چه هر. شد
 كه يتيپاراز كننده جذب يها جاذب نيشتريب. بود خواهد كمتر
 ـ هي ـناح در انتقـال  بـه  قادر  بـا  هـا  كيامسـر  در هـستند،  يمرئ
 نسانسيفوتولوم و UV-Vis زيآنال جمله ازي  مختلفي  زهايآنال

اورتوسـيليكات    تترااتيل افزودن. ]14، 1[ذ  هستندي  شناس قابل
)TEOS(، شـود  يم گي يها كيسرام يجوش تف بهبود باعث 
 ـ يهـا  كيسرام آوردن دست به يبرا و  بـالا  تيشـفاف  بـا  گي
 از كمتـر TEOS  افـزودن  اگـر . ]15[است نظر صرف رقابليغ

 يجوش ـ تف يها كيسرام باشد يوزن درصد 3 از شتريب اي05/0
 درصـد  05/0 بـا  YAG كيسـرام  در. شـد  خواهند مات شده
 در ها حفره و افتد يم اتفاق نرمال ريغ دانه رشد ،TEOSي  وزن

 ـا اگـر . افتند يم دام به ها دانه داخل  نـد يفرآ افتـد، يب اتفـاق  ني
 از شيب TEOS افزودن گرا. شود يم متوقف بايتقري  جوش تف
wt3 %يبرخ ـ كـه  شود يم جاديا مذاب فاز ياديز ريمقاد باشد 

 يبـرا  كه مانند يم يبرجا ها مرزدانه در مانده يباق يها تخلخل
 5/0 بـا يي  هـا  نمونه در. است مضر گي يها كيسرام تيشفاف
 و شوند يم حذف كامل طور به ها حفره ، TEOSي وزن درصد
 دســت بــه يكنواخــت زســاختارير بــا شــفافيي هــا كيســرام

 موجب يگ كيسرام ساختار در Y+2 و Ce+3.]17-15[ديآ يم
 . شـوند  يم قطعه رنگ دادن قرار ريتاث تحت و يتيپاراز جذب

Ce+3قطعـه  يعبـور  فيط در هياول پودر در يناخالص عنوان به 
 در زرد رنگ جاديا و شده جذب موجب nm465 موج طول در

 nm490 در زي ـن Y+2 نيچن ـ هـم . كنـد  يم ـ شفاف گي قطعه
 ـ نقـص  عنوان به و شده يجذب كيپ جاديا موجب  شـبكه  يذات

 تحـت  يجوش ـ تـف  طيشرا ليدل به Y+2. شود يم شناخته گي
 سـاختار  در و شـده  جاديا ساختار از ها ونيآن شدن خارج و خلا

 Ce+6 و Ti+3 نيچن هم. كند يم قرمز به ليما رنگ جاديا گي

 قطعه در رنگ جاديا بموج ppm1000 يبالا يها غلظت در
ي بــالا اريبــس تيــاهم بــه توجــه بــا. ]18 [شــوند يمــ گيــ

 مـشكلات  و مختلـف،  عيصـنا  در يـگ  شـفاف ي  ها كيسرام
 دري  نـور  عبـور  محـدوده  و شـدت  بودن كم نهيزم در موجود
 ـا دري  كـاف  مطالعـات  وجـود  عدم و ها كيسرام  در نـه، يزم ني

 ـ خواص بر موثر عواملي  بررس منظور به حاضر پژوهش ي ورن
 چنـد  حـدود  دري  ابعـاد  با گي ي ها كيسرام ها، كيسرام نيا

ــانت ــر يس ــكل مت ــ ش ــنتز وي ده ــگرد س ــاختارير و دي    و زس
ــواص ــور خ ــا آني ن ــط ه ــا روش توس ــصهه ــ ي مشخ   ابي ي

SEM �PL،EDX ،UV-Vis  ديگردي بررس.   

  يتجربي هاتيفعال -2
 از شده هيته) Al2O3(يي  نانوي  نايآلوم پودر از پژوهش نيا در

 شركت از شده هيته) Y2O3(ي ايتريا از و Us- nano شركت
Mrek milipore لي ـتتراات جـوش  تـف  كمـك . شـد  استفاده 

 و Merk milipore شـــركت از) TEOS( كاتيلياورتوســـ
 عنــوان بــه شــده كــاربرده بــه CE64 كسيدولاپــ نيچنــ هــم

. شـد  هي ـته Zschimme&Schward شركت از ساز، پراكنده
ــاخت ــاب س ــا دوغ ــا ب ــانوي پودره ــايآلومي ين ــتريا و ن  و اي
 امـين   شـركت ي  ا ارهيس ـ ابيآس لهيس و به دوغابيي  زدا كلوخه

 75بـراي سـاخت دوغـاب       . گرفـت  صـورت آسيا فناور پارس    
درصد وزني بارجامـد، ابتـدا پودرهـاي اوليـه آلومينـا و ايتريـا               

 درصد وزني توزين شده و با توجـه  57و  43ترتيب با ميزان  به
از .  ميـزان آب انـدازگيري شـد       درصـد وزنـي،   75به بار جامـد     
سـيليكات   اورتو  درصدوزني و تترااتيل  CE64 5/1دولاپيكس  

)TEOS (5/0 ــزان آب . درصــد وزنــي اســتفاده شــد ــدا مي ابت
اي ريختـه    اندازگيري شده درون ظرف آلومينايي آسياب سياره      
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نسبت وزني گلوله به . شد و دولاپيكس نيز به آن اضافه گرديد  
هاي آلومينايي بـه     از گلوله . باشد  مي 1 به   5پودر در اين فرآيند     

اي درون   سپس ظـرف آسـياب سـياره      .  استفاده شد  cm1قطر  
بعد از  .  دور بر دقيقه قرار گرفت     204 تا   196دستگاه با سرعت    

. جوش اندازگيري شده اضـافه شـد        دقيقه ميزان كمك تف    20
 دقيقه  20 ساعت و    15مدت   اي به  در ادامه ظرف آسياب سياره    

ي رو بـر  آمده دست به ونيسوسپانس. ستگاه قرار گرفت  درون د 
ي هـا  قـرص . شـد ي  گـر  ختـه ير متخلخـل يي  نايآلوم لوح كي

 24 مـدت  به و ديگرد خارج قالب از روز 3 از بعد شده ليتشك
 ها بدنهي جوش تف. شد خشك آون در C110°ي دما در ساعت

   ءخـلا  در سـاعت  12 مـدت  بـه  YAG فـاز  ليتشك منظور به
torr 5- 10 ي  دما رد°C1720 يي نهـا ي  هـا  بدنـه . شـد  انجام
 زمان مدت به C1200°ي  دما در مرحله دو در شدهي  جوش تف

 درجه 10 نرخ با ساعت 5 زمان مدت به C1300° و ساعت 4
ي بررس منظور به. شدند ليآن هوا جو تحت قهيدق بر گراد يسانت

 ـ مشخـصه ي  هـا  آزمـون  ،ينور خواص  مـدل   PL ماننـد ي  ابي
shimadzu RF 5301 PC ،FT-IR  مـدل Shimadzu 

3700S نيچن هم و UV-Vis  مـدل Jasco, V-670  انجـام 

 و JEOL6710 با دستگاه مـدل    SEMيها آزمون از. گرفت
EDX شـد  اسـتفاده يي  نهاي  ها بدنه زساختاريري  بررسي  برا .

 هي ـاولي  پودرها در موجودي  ها يناخالصي  بررسي  برا نيچن هم
 زي ـن OES-730 دلم ـ ICP-OES دسـتگاه  بـا    ICP آزمون

  .شد  استفادهي ليتكمي ها يبررس منظور به

  بحث و جينتا -3
 ـ مشخـصه  وي  بررس -1- 3  و نـا يآلومي  ابي

  استفاده موردي ايتريا
 ـتريا و نـا يآلومي  پودرهـا ي  مورفولوژي  بررس منظور به  ه،ي ـاولي  اي

 الف -1 شكل. اين تركيبات ثبت و بررسي شدFESEM  ريتصاو
 اسـتفاده ي  نـا يآلوم ذرات. اسـت  نـا يآلوم پودر ذرات ي دهنده نشان
 بـا يتقر و بـوده  nm200 از كمتر اندازهي  دارا نيانگيم طور به شده

 صـورت  بـه  نـا يآلوم پـودر ي  موفولـوژ  نيچن ـ هـم . هستند همگن
 ايتريا پودر ذرات ي دهنده نشان زين ب-1 شكل. باشد يم دار گوشه
 ـتريا پـودر  ذرات كـه  دهـد  يم نشان ب-1 ريتصو. است ي دارا اي
   .باشند يم دار گوشه صورت به و بوده nm150 حدود دري ابعاد

    
  .ايتريا) ب نا،يآلوم) الف ه،ياول پودر زساختارير -1 شكل
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 ICP زيآنـال  توسـط  هياول پودر در موجودي  ها يناخالص زانيم
 پودر در آهن زانيم دهد يم نشان ICP زيآنال. شدي  رياندازگ
 زاني ـم و تاس ـ ppm121 و 219 بي ـترت بـه  ايتريا و نايآلوم
 ppm100 يبـالا  هياولي  ايتريا و نايآلومي  پودرها در ميكلس
 ـتريا در Ceي  ناخالـص  زاني ـم نيچن ـ هـم . است  ppm124 اي
 قطعـه ي  نـور  خـواص  در است ممكن ها يناخالص نيا. است
  . باشند رگذاريتاثيي نها

  هياول پودري ها يناخالص -1 جدول
 نوع
 پودر

Fe 
(ppm)

Cr 
(ppm)

Ce 
(ppm)

Co 
(ppm)

Sc 
(ppm)

Ca 
(ppm)

 392 >5/0 >1 7 7 219نايآلوم

 121 >1 >1 124 3 121 ايتريا

 ـآن نـد يفرآ اثري  بررس - 2- 3  ـر بـر  لي  زي
 يگ قطعه خواص و ساختار

ي دمـا  در سـاعت  12 مدت به شده، هيته خام قطعه ابتدا در
 منظـور  بـه  سـپس . شدي  جوش تف گراد يسانت ي درجه 1720
 دو در شـده ي  وش ـج تف يگ قطعه ليآن نديفرآ ريتاثي  بررس

 بـه  C1300° و ساعت 4 مدت به C1200°ي  دما در مرحله
 3 شـكل . گرفـت  قـرار  كـوره ي  دمـا  تحـت  سـاعت  5 مدت
 لي ـآن نـد يفرآ از بعـد  و قبل يگ قطعه ريتصاو ي دهنده نشان
 و قبـل  يگ قطعه زساختاريري  بررس منظور به نيچن هم. است
ي هـا  بدنـه  زسـاختار ير از SEM ريتـصاو  ل،يآن نديفرآ از بعد
ــته ــده، هي ــه ش ــد گرفت ــصو. ش ــكل SEM ريت ــف-2 ش  ال

 ريتـصو . است شدهي  جوش تف قطعه زساختارير ي دهنده نشان
SEM قطعـه  همـان  زسـاختار ير ي دهنده نشان ب-2 شكل 

 الـف  -2 شـكل  ريتـصو  بـه  توجه با. است ليآن نديفرآ از بعد
 ـثانو فـاز  فاقد ليآن نديفرآ از قبل يگ قطعه ي دارا و بـوده  هي

 بـه  توجه با نيچن هم. است زساختارير دري  زير اريسب حفرات
 ـ است هيثانو فاز فاقد زين ليآن از بعد قطعه ب -2 شكل ي ول

. اند شده بزرگتر حفرات كوره،ي  دما تحت گرفتن قرار ليدل به
ي داراجوشـي شـده      گ تف ي قطعه الف -3 شكل به توجه با

 دبع قطعه ب، -3 ريتصو دري  ول. است قرمز به ليمتماي  رنگ
 ـمتماي  رنگ ـ بـه  ليآن نديفرآ تحت گرفتن قرار از  زرد بـه  لي

    .يافت رييتغ شفاف

   
  يآن نديفرآ از بعد )ب ليآن از قبل )الف شفاف، يگ قطعه شكست سطح از SEM ريتصاو -2 شكل
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  ليآن از بعد) ب ليآن از قبل) الف شفاف يگ قطعه ريتصاو -3 شكل

 باعـث  يـگ  شفاف كيسرام در كهي  عواملي  بررسي  برا ادامه در
 مربـوط  الف-4 شكل. شد انجام UV-Vis زيآنال شوند، يم جذب

 به مربوط ب -4ي  جذب فيط و ليآن از قبل قطعهي  جذب فيط به
 خــام قطعــه گــرفتن قــرار بــا. اســت ليــآن از بعــد قطعــه همــان

 ،يجوش ـ تـف  نـد يفرآ نيح ـ خـلا  تحت كوره درگري شده    ختهير
 ـ 4 شكل. ]18[شوند يم جاديا ژنياكسي  خالي  جاها  دهنـده  شانن

 يـگ  شـبكه  در شده جادياي  ها نقص به مربوطي  جذبي  ها كيپ
 قبل YAG كه شود يم مشاهده 4 شكل نمودار به توجه با. است

 از بعـد  نـسبت ي  شتري ـب جذبي  داراي  كل طور به ل،يآن نديفرآ از
 اسـت،  شـده  داده نـشان  الف نمودار در كه طور همان. است ليآن

 نيشتريبي  دارا 600 حدود تا 400 موج طول از ليآن از قبل قطعه
 لي ـآن از قبـل  قطعـه  نمودار در nm261ي  جذب كيپ. است جذب
 ـ ريقرارگ احتمال باي  ونيآني  خالي  جا (+F نقص به مربوط  كي ي
 (TEOS) كاتيلياورتوس ـ ليتتراات نيچن هم. ]19[است) الكترون

ي ري ـگ شـكل  موجـب  جـوش،  تف كمك عنوان به شده برده كار به
 قرار ها آن درون ها الكترون كه ژنياكسي  لخاي  جاها (FA نقص
 در كـه  شـود،  يم ـ) يونيكاتي  ناخالص توسط ها آن تيتثب و گرفته
. ]20[است شده جذب باعث ليآن از قبل قطعه در 443  موج طول
 كوچكي  جذب كيپ ك ي ليآن از قبل قطعه نموداري  جذب فيط در

ي ري ـگ شـكل  بـه  مربـوط  توانـد  يم كه شود يم دهيد nm490 در
 تحـت ي  جوش ـ تف در. باشد يگ كيسرام در Y+2ي  ذاتي  اخالصن

ي جاهـا ي  يكـسر ) هـا  ژنياكس (ها ونيآن شدن خارج ليدل به خلا
. كنـد  يم مثبت را گ ي شبكه بار كه ديآ يم وجود به ژنياكسي  خال

 +Y2 بـه  ءخـلا ي جوش ـ تـف  تحـت  يگ ساختار در +Y3 نيبنابرا
 بـا . ]18[داد دخواه ـ رييتغ قرمز به را كيسرام رنگ و شده ليتبد

 ـتريا پودر 1 جدول به توجه  و 121ي  حـاو  بي ـترت بـه  نـا يآلوم و اي
ppm219 و جـذب  بر آهني  ناخالص وجود. هستند آهني  ناخالص 
 طـول  در ،1 معادلـه  طبـق . اسـت  رگـذار يتاث قطعهي  نور خواص

 جـاد يا V..O ژنياكس يخال يجا ،ءخلا اتمسفر تحت يجوش تف
 يخال يجا بار جبران يبرا Fe+3 مانند ،يناخالص يها ون ي و شده
 پرشـدن  و لي ـآن نـد يفرآ از بعـد . ابندي يم اياح شده جاديا ژنياكس
 نيبنـابرا . كنـد  يم ـ دايپ رييتغ Fe+3 به Fe+2 ،يونيآني  خالي  جاها

 بـه  مربـوط  لي ـآن از بعـد  قطعـه  نمودار در nm 255ي  جذب كيپ
 در nm 340ي  جـذب  كي ـپ نيچن ـ هم. ]21[است Fe+3ي  ناخالص
ي خـال ي  جا (-F نقص به مربوط تواند يم ليآن از بعد طعهق نمودار

 پــس. ]22[باشــد) الكتــرون ســهي ريــقرارگ احتمــال بــاي ونيــآن
 لي ـآن از بعـد ي  جوش ـ تـف  نديفرآ نيح در آمده وجود بهي  ها نقص

   .رفت نخواهند نيب از كامل طور به
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   ليآن نديفرآ از بعد )ب ليآن از قبل) الف يگ، كيسرام قطعاتي جذب فيط -4 شكل

 ساختار زير در شده جاديا يها نقص شتريبي  بررس منظور به
 ـا در. شـد  گرفتـه  نـسانس يفوتولوم زيآنـال  ،يينهـا  قطعه  ني

 ـتحر مـوج  طـول  عنـوان  به nm235 موج طول قسمت  كي
 ـپا حالـت  از هـا  الكتـرون ي  ختگ ـيبرانگي  برا  حالـت  بـه  هي

 و 235ي  ها كيپ 5 شكل به توجه با. شد انتخاب ختهيبرانگ
nm470 و اول مرتبـه  كي ـهارمون بـه  بي ـترت به توان يم را 
 ب و الـف  نمـودار  در nm410ي  نشر كيپ. داد نسبت دوم

 الكتـرون  يـك  بـا ي وني ـآني خـال ي جا(+F  نقص به مربوط
 دري  نـشر  كي ـپ نيچن ـ هـم . ]24و23،19[است) دهيگزيجا

هـاي ناشـناخته درون       مربوط به نقـص    nm300 موج طول
هاي  در محدوده طول موج   . ]25[ساختار سراميك يگ است   

هايي در قطعـه قبـل از آنيـل حـضور             پيك nm300 تا   200
ها  اين پيك . اند ها بعد از آنيل حذف شده      دارند كه اين پيك   

هـاي ايجـاد شـده حـين فرآينـد           توانند مربوط به نقـص     مي

 طـور  همـان . اند ز آنيل از بين رفته    جوشي باشند كه بعد ا     تف
 قطعه در رنگ مراكزي  ها نقص ازي  بعض است مشخص كه
 ـ از لي ـآن از بعـد  چنـان  هـم  و دارنـد  وجود ليآن از قبل  نيب

  .رفت نخواهند
 قطعـه ي  بلـور  سـاختار  بـر  ليآن نديفرآ ريتاثي  بررس منظور به

 اسـتفاده  كـس يا پرتـو  پراش زيآنال از شده ساخته شفاف يگ
 قبل يگ قطعه به مربوط الف نمودار 6 شكل به توجه با. شد
 لي ـآن از بعد قطعه همان به مربوط ب نمودار و ليآن نديفرآ از

 بعـد  قطعه نمودار كس،يا پرتو پراشي  الگو به توجه با. است
 ـ. اسـت  شـفاف  يـگ  اسـتاندارد ي  الگو با مطابق ليآن از ي ول

 بـه  ،ل بعـد از آني ـ    نمـودار  به نسبت ليآن از قبل قطعه نمودار
ي هـا  يبررس ـ بـه  توجـه  بـا . دارد كيپيي  جابجا 15/0 زانيم

ي جوش ـ تـف  نـد يفرآ نيح قبل،ي  ها قسمت در گرفته صورت
 ـآ يم وجود بهي  ونيآني  خالي  جاها ،ءخلا تحت  از بعـد  كـه  دي

  ductionRe

 Oxidation
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. ]2[شـوند  يم ـ پـر ي  خـال ي  جاهـا  نياي  زانيم به ليآن نديفرآ
 كـس يا پرتو پراشي  الگو در كيپيي  جابجا زانيم نيا ليدل
 نيح آمده وجود بهي  ها نقص به مربوط ل،يآن از قبل قطعه در
 ـا. است قطعه نيا دري  جوش تف نديفرآ  شـامل  هـا  نقـص  ني
 و ءخـلا ي  جوش ـ تـف  طيشرا در كه است ژنياكسي  خالي  جا

 ـآ يم ـ وجـود  به Y-O ونديپ كم استحكام ليدل به  بـا ]. 26 [دي
 شـبكه  و كـرده  ريي ـتغ شـبكه  ثابت ساختار از ژنياكس خروج
 در زي ـن شـبكه ي  هـا كـرنش . گـردد يم ـ ديشـد  كرنش دچار

 شـد  خواهـد  كي ـپيي  جابجـا  سـبب  كـس يا اشـعه  پراكنش
]27،28[  
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  بعد از آنيل)ب ل،يآن از قبل) الف ،nm235 كيتحر موج طول با يگ قطعه نسانسيفوتولومي نشر فيط -5 شكل
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  ليآن از بعد )ب ل،يازآن قبل) الف يگ، قطعه كسيا پرتو پراش نمودار -6 شكل
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 عبـور  زاني ـم بـر  ليآن نديفرآ ريتاثي بررس منظور به نيچن هم
 نياي  برا موج، طول حسب بر عبور نمودار شفاف، يگ قطعه
 بـه  توجـه  بـا . شـد  رسم 7 شكل در ليآن از بعد و قبل قطعه
ي هـا  مـوج  طـول  در قبل از آنيل     قطعه عبور الف -7 نمودار
 مـادون  هي ـناح تـا  nm600 از و بـوده  صفر nm600 تا 400
 عبور زانيم. ابدي يم شيافزا% 43 تا قطعه عبور كينزد قرمز
% 70 حدودي  مرئ هيناح در ب -7 شكل در ليآن از بعد قطعه
 طبـق . است %80 حدود كينزد قرمز مادون هيناح در و بوده

ــ ــا يبررس ــورتي ه ــه ص ــل گرفت ــ عوام ــدي مختلف  مانن
 فتا باعث شفاف قطعه در هياول پودر در موجودي  ها يناخالص

 بـه  nm452 در شفافگ  ي قطعه عبور زانيم. شوند يم عبور
 ايتريا پودر 1 جدول مطابق. است شده افت دچار% 67 حدود
 ـا. اسـت  (Ce+3) ميسري  ناخالص ppm124ي  حاو  افـت  ني
 بـه  تـوان  يم را ليآن از بعد قطعه نمودار در nm452 در عبور
 ب -3 ريتصو به توجه با. ]18[داد نسبتي  ناخالص نيا وجود
 شفاف رنگ به م،يسري  ناخالص وجود ليدل به شده ليآن قطعه

 صـورت ي  هـا  يبررس ـ بـه  توجـه  بـا  پس. است زرد به ليما
 شـده  جادياي  ها نقص ليدل به ليآن از قبل قطعه عبور گرفته،

 ليآن قطعه از كمتر ينواح تمام در ،يجوش تف نديفرآ نيح در
  .است شده
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  .بعد از آنيل)  بل،يآن از قبل) الف ك،ينزد قرمز مادون و يمرئ ي هيناح در شفاف يگ قطعه عبور -7 شكل

  گيري نتيجه -4
 روش بــا )Y3Al5O12( گارنــت وميــنيآلوم ميتــريا كيســرام
 عنـوان  بـه  TEOSي  مشخـص  مقدار با خلا تحتي  جوش تف

 قطعـه  SEM ريتـصاو  به توجه با. شد هيته جوش تف كمك
 حفـرات ي  دارا و بوده هيثانو فاز فاقد ليآن نديفرآ از قبل يگ
 چنـان  هـم  لي ـآن از بعد قطعه است زساختارير دري  زير اريبس

 تحـت  گـرفتن  قرار ليدل به حفرات،ي  ول است هيثانو فاز فاقد
ي دارا لي ـآن از قبـل  يـگ  قطعـه  .اند شده بزرگتر كورهي  دما
ي رنگ ـ بـه  لي ـآن از بعـد  قطعه رنگ و قرمز به ليمتماي  رنگ
 نمـودار  كـل  UV-Vis في ـط در. يافت رييتغ زرد به ليمتما
 از بعد نمودار از بالاتر و شتريب جذبي  دارا ليآن از قبل قطعه

 طـول  از ل،ي ـآن از قبـل  قطعـه ي  جذب فيط. گرفت قرار ليآن
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 كي ـپ. اسـت  جـذب  نيشتريبي  دارا 600 حدود تا 400 موج
 +F نقـص  بـه  مربـوط  لي ـآن از قبل قطعه در nm261ي  جذب

. اسـت  )كترونال كي ي ريقرارگ احتمال باي  ونيآني  خالي  جا(
 شـده  بـرده  كار به (TEOS) كاتيلياورتوس ليتتراات نيچن هم
 FA نقـص ي  ري ـگ شـكل  موجـب  جـوش  تـف  كمك عنوان به
 گرفته قرار ها آن درون ها الكترون كه ژنياكسي  خالي  جاها(
 طول در كه شود، يم) يونيكاتي  ناخالص توسط ها آن تيتثب و

. اسـت  شـده  جذب باعث ليآن از قبل نمونه در nm443  موج
 ـ ل،يآن از قبلي  جذب فيط در  دري  كـوچك ي  جـذب  كي ـپ ك ي

nm490 ي ري ـگ شـكل  بـه  مربـوط  تواند يم كه شود يم دهيد
 رنـگ  جـاد يا لي ـدل و يـگ  كيسرام در Y+2ي  ذاتي  ناخالص
 از بعـد  قطعـه  در nm 255ي  جذب كيپ نيهمچن. باشد قرمز

 بـر  عبـور  نمـودار  در. اسـت  Fe+3ي  ناخالـص  بـه  مربوط ليآن
ي ناخالـص  به مربوط nm452 در عبور افت موج، طول حسب

ي نـشر  كيپ نسانسيفوتولوم زيآنال در. است (Ce+3) وميسر
nm410 نقص به مربوط ليآن بعد قطعه در  F+)ي خـال ي جا
 ـگزيجا الكتـرون  يـك  باي  ونيآن  كي ـپ نيهمچن ـ. اسـت ) دهي

هاي ناشـناخته     مربوط به نقص   nm300 موج طول دري  نشر
ــا 200در محــدوده . گ اســتدرون ســاختار ســراميك يــ  ت

nm300 هايي در قطعه قبل از آنيل حـضور دارنـد كـه              پيك
تواننـد   ها مي  اين پيك . اند ها بعد از آنيل حذف شده      اين پيك 

. مربوط به جاهاي خالي اكسيژن ايجاد شده در ساختار باشند         
چنين آناليز پراش پرتو ايكس نيز نشان داد كه قطعه يگ            هم

ه همان قطعه بعـد از آنيـل داراي جابـه           قبل از آنيل نسبت ب    
 كـاهش  در عامـل  نيتـر  مهـم در نتيجـه    . جايي پيك اسـت   

 سـبب  كه باشد يم ساختار دري  ها نقص وجود ،ينور خواص
جاهاي خـالي اكـسيژن ايجـاد شـده در          . اند شده نور پراكنش

ساختار نيز سبب برهم زدن ساختار شبكه و ايجـاد جـذب در             
  .شود ها مي برخي از طول موج
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ــور، يمــهن ،يكاشــ  شــفاف، عبــور ن
  يسنجيدسف

  

ي بخش عبور. است شده واقع توجه مورد آن ساخت راياخ كه استيي ها يكاش جمله از شفاف مهيني ها يكاش
 طرح ازي  خاص جلوه تواند يم آن درون از نور عبور. است ها يشكا نيا مهمي  ها يژگيو از آن به دهيتاب نور از
 در كه كرد قيتلف LED باي  پرداز نور لحاظ از آنرا بتوان آنكه بخصوص كند؛ جاديايي  بايز لحاظ از آن،ي  رو
 ـفر از اسـتفاده  ريتـاث  پـژوهش  نيا در. شود يم برابر نيچند آنيي  بايز صورت نيا  در فلدسـپار  و تـرانس  تي

 تيفر 10-%50 با باتيترك. ديگردي  بررس شفاف مهين تيخاص آوردن دست بهي  براي  پرسلاني  شكا بيترك
 70 زمـان  مـدت  و C1150° دمـاي  در رولـري  سـريع  پخت كوره در پخت و پودر پرس روش به فلدسپار و

 ـر بررسي وي  ساختار بيترك. شدند هيته دقيقه  و) XRD (ايكـس  پرتـو  پـراش  روش لهيبوس ـي  سـاختار  زي
 و ديگرد استفادهي نوري سنج فيط تست از نور عبوري  بررس جهت. شد انجام SEM الكتروني كوپميكروس
 جملـه  از خـواص  ريسـا  نيهمچن ـ. شـد  نيـي تع اسپكتروفتومتر دستگاه از استفاده با ها نمونهي  ديسف شاخص
 رصـد د 50 داد نـشان  شـده  انجـام ي  ها يبررس. شدي  ريگ اندازه آب جذب ته،يدانس پخت،ي  خمش استحكام

  .دارد ها نمونه ريسا به نسبتي بهتري ديسف شاخص و نور عبور فلدسپار، درصد 20 كنار در تيفر
  
  مقدمه -1

 بوده انيپا يب شكوه ويي  بايز نماد شهيهمي  معمار در ها يكاش
 ـا زا ربازيد از. هستند و  و هـا  خانـه  نييتـز  در بـا يز عناصـر  ني

 ـخر ،يفرهنگ ـ ،يتجـار  مراكـز  ،يشهري  معمار  هـا،  هتـل  د،ي
 در و اسـت  شده استفاده ... وي  مسافري  ها انهيپا مهمانسراها،

ي نقش آن به و دهيگردي  متجل هماهنگ وي  بيتركي  ئيش مقام
 ونيدكوراس ـ در آن از تـوان  يم ـ. است دهيبخش باشكوه و بايز

ــ ــراي داخل ــاب، ســاخت يب ــه،يآ ق ــم ن  نه،يشــوم اطــراف ز،ي
 اطي ـح و باغ مانند بازي  ها محوطه در وي  بهداشتي  ها سيسرو
ي اثـر  و كـرد  اسـتفاده  ... وي  صـندل  و مكـت ين سـاخت ي  برا

 ـا از اسـتفاده  نحـوه . گذاشت بجا خود از ارزش با و ماندگار  ني
ي موضـوع ي  امـروز ي  فـضاها ي  ساز بايز وي  معمار در عنصر
ي فـضا ي  طراح ـ در. اسـت  برخورداري  اريبس عتنو از كه است
 ـا و مطلوبي  شهر ي مهم ـ عناصـر ي  كاش ـ بـر  عـلاوه  آل دهي
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ي كاش قيتلف راستا نيا در. است رگذاريتأث زين نور مثلي  گريد
ي مايس ـ خـصوصاً  ،يبصري    جلوه و تيفيك در توانند يم نور و

 و نـسبت  و اسـت  مـؤثر  اريبـس ي  شهري  فضاها و هيابن شبانه
 ـا جـاد يا. باشد داشته آن با يحيصحي    رابطه  در تيخاص ـ ني
ي اريبـس  اطلاعـات  كه است جالب موضوعات جمله ازي  كاش
 جملـه  از شـفاف  مهيني  ها يكاش. دارد وجود آن مورد دري  كم
 شـده  واقـع  توجـه  مورد آن ساخت راياخ كه استيي  ها يكاش

ــت ــور. اس ــش عب ــور ازي بخ ــتاب ن ــه دهي  از آن درون از آن ب
 آنهاي  رو بر كهي  طرح با. است ها يكاش نيا مهمي  ها يژگيو

 توانـد  يم ييبايز لحاظ از راي  خاص جلوه آن از نور عبور است؛
 بـا  يپرداز نور لحاظ از آنرا بتوان آنكه وصـبخص. كند ادـجيا

LED نـيچند آني ـيبايز صورت نـيا در كه كرد قيتلف   
  

 بـر ي  مبن ـيي  هـا  تـلاش  ري ـاخي  ها سال در .شود يم برابر
ــزا ــيو شياف ــهيني ژگ ــفاف م ــ دري ش ــصولاتي برخ  مح
. ]1- 3[ اسـت  گرفتـه  صـورت  پرسلان جمله ازي  كيسرام
 بـسنده ي  كل اطلاعاتي  برخ انيب به محققي  معدود تنها
ي كاش ساخت قيتحق نيا انجام از هدف. ]5 و 4[ اند كرده

  .باشد يم شفاف مهين

  يتجربي هاتيفعال -2
و فرمولاسـيون  آناليز مواد اوليه مورد استفاده در اين پژوهش     

كـائولن از   .  آمده است  3 الي   1هاي   ها به ترتيب در جدول     بچ
 تغييـر و    50% تـا    10فريت نيـز از     . كند  تغيير مي  50% تا   10

  .شود جايگزين فلدسپار مي
  آناليز شيميايي مواد اوليه -1 جدول

 L.O.I K2O Na2O CaO MgO Fe2O3 TiO2 Al2O3 SiO2  نام ماده

 0/48 0/36 7/0 5/0 25/0 4/0 2/0 2/0 7 كائولن اكراين

 SF-10 59/0 13/0 2/8 68/0 28/0 25/0 07/0 14/14 66/75فلدسپار 

 0/0 26/0 03/0 31/0 51/2 32/52 54/0 0/0 0/44 كربنات كلسيم

  AC-45 13/0 0/0 ppm3600 ppm130 0/0 ppm130 0/0 6/99 ppm130آلومينا 

   لعاب مشهدT-18937.1آناليز شيميايي فريت ترنسپارنت پرسلاني  -2 جدول
 L.O.I K2O Na2O BaO SrO CaO MgO ZnO Li2O Al2O3 SiO2 اكسيد

 0/62 0/12 2/1 5/6 5/5 0/2 2/4 8/3 8/1 0/1 0/0 درصد
  

 توسـط  قـه يدق 20 مدت به وي  گرم صد صورت به ها بچ ابتدا
 بـه  شده هيتهي  ها دوغاب زبره تا اب،يآس ليم فست دستگاه
 دوغـاب  سپس. برسد 230 مش الكي  رو بر 5/0 % از كمتر
 ـآزما پـرس  دسـتگاه  توسط و خشك، آمده دست به ي شگاهي
. شدند داده شكل mm30 قطر بهيي  ها قرص ،bar 6 فشار با

 يـك  مـدت  بـه  كـن  خشك در ها نمونه شدن خشك از پس

 مـدت  بـه  و C1150° يدمـا  در ،C110°ي  دما در و ساعت
 بـا . شـدند  پخـت  دي ـتول خطي  رولر كوره داخل در قهيدق 70
 لهيبوس ـ ها نمونه از بدنه،ي  ديسف و نور عبور تياهم به جهتو

 و نـور  عبـور  آزمـون  Hioki-200 مدل متري  لوكس دستگاه
 XRITE i1 profile 1 مـدل ي سـنج  رنگ دستگاه لهيبوس
ــر ــر و ASTM- C609-71 اســتاندارد اســاس ب  اســاس ب
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ي سـنج  ديسـف  وي سـنج  رنـگ  Hunter Labي پارامترهـا 
 سه،يمقا منظور به. شدند انتخاب  Xو J، Z باتيترك و گرفته
ي ديسف و بهتر نور عبور تيقابل از كه بالا فلدسپار باي  ا نمونه

 ـا. شـد  انتخـاب  زي ـن J نمونـه ي  يعن است برخوردار شتريب  ني
 انجام اديزي  دفرمگ علت به T و Sي  ها نمونهي  رو بر آزمون
ي دفرمگ ـ زاني ـم بهبـود  و ،يديسـف  شيافزا منظور به. نشد

 20 و 15 ،5 مقـدار  بـه  نـا يآلوم منتخـب،  بـات يكتر به پخت،

 ـ درصـد  20 زاني ـم بـه  ميكلـس  كربنات وي  وزن درصد ي وزن
 در. شـد  اضـافه ) X (كائولن و) Z (تيفر ،)J (فلدسپاري  بجا
 مثل گريد خواص و انتخاب X5 و J4، Z4ي  ها نمونه تينها
 اسـتحكام  و آب جـذب  تخلخـل،  ته،يدانـس  نـور،  عبور فيط

 بـا  شـده،  آمـاده ي  هـا  نمونـه . شد انجام آنهاي  رو بري  خمش
 در bar 300 فـشار  بـا ي  شگاهيآزما پرس دستگاه از استفاده

  . شدند پرس mm 6 ضخامت و cm3015 ابعاد
  ها در اين پژوهش تركيب نمونه -3 جدول

 T18937فريت   كائولن اكراين SF10فلدسپار  ها كد نمونه

A 40 50 10 
B 50 40 10 
C 60 30 10 
D 70 20 10 
E 80 10 10 
F 30 50 20 
G 40 40 20 
H 50 30 20 
I 60 20 20 
J 70 10 20 
K 20 50 30 
L 30 40 30 
M 40 30 30 
N 50 20 30 
O 60 10 30 
P 10 50 40 
Q 20 40 40 
R 30 30 40 
S 40 20 40 
T 50 10 40 
U 0 50 50 
W 10 40 50 
X 20 30 50 
Y 30 20 50 
Z 40 10 50 
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  ميكلس كربنات و نايآلوم با شده اصلاح X و J، Zي ها نمونه -4 جدول
 J1 J2 J3 J4 Z1 Z2 Z3 Z4 X1 X2 X3 X4 X5 مواد اوليه

 10 10 30 30 30 10 10 10 10 10 10 10 10 كائولن

 50 50 50 50 50 30 50 50 50 20 20 20 20 فريت

 20 20 20 20 20 40 40 40 40 50 70 70 70 فلدسپار

 23 20 20 15 5 20 20 15 5 20 20 15 5 آلومينا

 20 20 0 0 20 20 0 0 0 20 0 0 0 كربنات كلسيم
  

ــتگاه از ــپكتوفتومتر دس ــدل اس ــركت از CS-2000A م  ش
Konica Minolta  نـور  عبـور  زاني ـمي ري ـگ اندازهي برا 

 ويي  ايميش ـ فـازي،  شناسـايي  و بررسـي  براي. شد استفاده
-PHILIPS مـدل  X پرتـو  پـراش  دستگاه ازي  زساختارير

PW، ــتگاه ــدل XRF دسـ ــتگاه و Venus 100 مـ  دسـ
 ,Mira 3(ي داني ـم ليگـس ي روبشي الكترون كروسكوپيم

TESCAN (بـا  هـا  نمونـه ي  خمـش  اسـتحكام . شد استفاده 
 از اسـتفاده  بـا  و ASTM C 348-86 اسـتاندارد  بـه  توجه

 -Clave- IT)يا نقطــه ســهي خمــش اســتحكام دســتگاه

10XL)  هي ـكل آب جـذب  ددرص ـ نيـي تع. شد گرفته اندازه 
 ـ اسـتاندارد  مطـابق  پخـت،  از پـس  ها نمونه  9169- 3ي  مل

 طبـق  ها تخلخل و ها تهيدانس. شد انجام  ISO 10545-3و
 ASTM شـماره  استاندارد از استفاده با و دسيارشم روش

B962 تمــام آب جــذب اســت ذكــر بــه لازم. شــد انجــام 
 رفتار كردن مشخصي  برا. بود درصد 5/0 از كمتر ها نمونه

ي لاتـومتر يد دسـتگاه  از هـا  نمونـه  پختي  منحن وي  رارتح
)Misura Expert  مدل ODLT 3.32 (هيكل. شد استفاده 

 بـا  گراد،يسـانت  درجـه  1170 حدود تا اتاقي  دما از هانمونه

 قـرار  شيگرمـا  مـورد  قهيدق بر گراديسانت درجه 15 سرعت
 . گرفتند

  بحث و جينتا -3
هـت عبـور نـور و       هاي مناسب به ج    به منظور انتخاب نمونه   

سفيدي بدنه، از اين دو آزمون استفاده شد كه نتـايج آن در             
 مختــصات رنــگ متــضاد، در.  آورده شــده اســت5جــدول 

ك زمان قرمـز    يتواند در    ك رنگ نمي  ياستدلال اينست كه    
 ـبنابراين قرمزي   . ك زمان زرد و آبي باشد     يا در   يو سبز،    ا ي

اگـر رنـگ     بيـان كـرد، كـه        aتوان بـا مقـدار       سبزي را مي  
به . ا قرمز باشد، مثبت و اگر سبز باشد، منفي است         يصورتي  

 بيــان bا آبــي بــودن بــا مقــدار يــطــور مــشابه، زرد بــودن 
. هـا منفـي اسـت      شود،كه براي زردها مثبت و براي آبي       مي

 ناميـده   Lكند و    مختصات سوم روشني رنگ را توصيف مي      
ر و  نتايج، تأثير محسوس تغييـرات فلدسـپا      ]. 7 و   6[شود مي

فريت را بر سفيدي بدنه و ميزان عبور نور به خـوبي نـشان              
  . دهد مي
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  ها آزمون عبور نور و سفيد سنجي نمونه -5 جدول
  تركيب L٭ a٭ b٭ )لوكس(لوكسي متر 

01/0 14/13 1/9 12/60 A  

01/0 8/13 2/9 59 B  

01/0 1/14 5/9 1/58 C 10درصد فريت  

01/0 3/14 2/10 58 D  

01/0 18/15 23/12 55 E  

01/0 5/10 6 26/65 F  

01/0 34/12 38/6 64 G  

02/0 65/12 2/7 7/62 H 20درصد فريت  

02/0 14/13 11/8 36/62 I  

2/3 5/13 3/8 15/61 J  

03/0 43/8 3/4 32/71 K  

07/0 37/9 12/5 41/70 L  

12/0 5/10 46/6 87/69 M 30درصد فريت  

9 84/10 5/6 6/68 N  

18 8/11 7 15/68 O  

08/0 76/6 1/3 5/73 P  

12/0 12/7 9/3 46/72 Q 40درصد فريت  

7/0 7 33/4 72 R  

9/2 1/4 3 73 S  

3/3 24/3 6/2 5/74 T 50درصد فريت  

5/27 5/2 72/1 77 U  

32 1/3 2/2 75 W  

38 6/3 8/2 73 X  
  

رسـد فريـت نقـش        بـه نظـر مـي      5 با توجه به نتايج جـدول     
كـه بـا     بطـوري .  عبور نور و سـفيدي بدنـه دارد        بسزايي را در  

ها سفيد تر    افزايش درصد فريت ميزان عبور نور بيشتر و بدنه        

البته فريت به تنهايي نتوانسته عبور نور خوبي را بـه           . اند شده
 درصـد  40-20 درصد فريـت در كنـار   50نمايش گذارد ولي  

فلدسپار توانسته هم عبور نور و هم سفيدي خوبي را نـسبت            
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 2 بخش در كه طور همان. ها از خود نشان دهد     به ديگر نمونه  
 و نـا يآلوم بـا  شـده  اصـلاح ي  هـا  نمونـه  انگريب 4 جدول شد ذكر

 سفيدسنجي و عبور نـور      آزمون دو جينتا و است ميكلس كربنات
 و  5هاي   با توجه به جدول   .  آورده شده است   6آنها در جدول    

ا و كربنـات    گردد كه افزودن آلومين     مشخص مي  1  و شكل  6
 Z و J ،Xهـاي   كلسيم بر عبور نور و شاخص سفيدي نمونـه  

شـود   همـانطور كـه مـشاهده مـي       . تأثير بسزايي داشته است   
 Xهـاي    افزودن آلومينا باعث افزايش شاخص سفيدي نمونه      

كه توانسته اين شاخص را نـسبت بـه           شده است بطوري   Zو  
 7/91به   38 و   5/27نمونه بدون اصلاح، به ترتيب از مقادير        

 برساند ولي نتوانسته در ميزان عبـور نـور بهبـودي            63/85و  
 Z و   Xبا اضافه شدن كربنات كلسيم به دو بدنه         . حاصل كند 

 14/89 و   6/93نه تنها شاخص سفيدي به ترتيب به مقـادير          
 لـوكس يعنـي     7/47 و   53رسيد بلكه ميزان عبـور نـور نيـز          

بهبودي افزايش يافت كه ممكن است اين       % 3/20و  % 7/91
 درصد  3البته افزودن   . ناشي از افزايش ميزان فاز شيشه باشد      

، توانسته شـاخص سـفيدي را بـه         X4بيشتر آلومينا به نمونه     
 افزايش دهد ولي در بهبود ميزان عبور نـور نتوانـسته            67/95

 Jاي بر نمونه     همچنين آلومينا اثر مشابه   . موفقيتي كسب كند  
ترتيب بر شاخص سفيدي    داشته است و اثر مثبت و منفي به         

كربنـات كلـسيم    % 20افزودن  . و ميزان عبور نور داشته است     
در كنار آلومينا نه تنها شاخص سفيدي بهتر شد بلكـه عبـور             

 X5 و   Z4هـاي    ولي در مقايسه با نمونه    . نور نيز بهبود يافت   
آيد اثر فريت در كنار آلومينا و        به نظر مي  . مقادير، ناچيز است  

آلومينـا و   م نسبت به اثـر فلدسـپار بـه همـراه            كربنات كلسي 
  .كربنات كلسيم در تشكيل فاز شيشه بسيار بيشتر است

 Z، از گـروه     J4 نمونـه    Jدهد كه از گـروه       ها نشان مي   داده
 بهتــرين نتــايج را در X5 نمونــه X و از گــروه Z4نمونــه 
 و  6با توجه بـه مقـادير مـشخص شـده در جـدول              . بردارند
 X5 در تركيـب   Lهده كرد كه مقـدار توان مشا  مي1 شكل

هـا بيـشتر بـوده و سـفيدي بيـشتري دارد،            از همه تركيـب   
 بيانگر ته رنگ سـبز و مثبـت         aهمچنين منفي بودن مقدار     

وجود فام سـبز    . باشد نشان دهنده زردي فام آن مي      bبودن  
هـاي   توانـد ناشـي از ناخالـصي       و زرد در نتايج تركيـب مـي       

باشد كـه   ...  اكسيد تيتانيم و     جزئي همانند اكسيد آهن، دي    
در كل مـشاهده    . باعث انحراف از مقدار سفيدي شده است      

.  داراي شـاخص سـفيدي بيـشتري اسـت         X5 شود كـه   مي
هاي مربوط به مواد اوليه مـورد اسـتفاده در تركيـب             بررسي

دهد، افزايش مقـدار فلدسـپار       ها، نشان مي   هر يك از نمونه   
 اوليه آميزها، باعث    سديك و كاهش مقدار فريت در تركيب      

ــه   كــاهش شــخص ســفيدي و افــزايش مقــادير مربــوط ب
) هـاي رنگـي    فـام (هاي زردي، سـبزي يـا قرمـزي          شاخص

هـاي   احتمالا فلدسپار بـه دليـل داشـتن ناخالـصي         . شود مي
تري برخوردار بـوده     بيشتر در مقايسه با فريت، از رنگ تيره       

دليـل  به همين . شود  آن كمتر مي Lو به همين دليل مقدار
 X5 و Z4 از سفيدي كمتـري نـسبت بـه نمونـه      J4نمونه

  .برخوردار است
 TORRECIDاز يـك بدنـه كاشـي نيمـه شـفاف شـركت       

، به منظور مقايـسه     )Refبدنه  (اسپانيا به عنوان نمونه مرجع      
شـاخص سـفيدي    . هاي ساخته شده نيز استفاده شـد       با نمونه 

ن  آمده است و مشخص است كه ميـزان آ         3-2آن در جدول    
  .  كمتر استZ4 و X4 ،X5هاي  از نمونه
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  j,x,zسنجش معيار سفيدي و عبور نور گروه  -6 جدول
 نام گروه تركيب  L٭ a٭ b٭  لوكسي متر

2/2 13 2/7 38/68 J1 

01/0 35/8 43/3 4/70 J2 

01/0 4/2 2/1 4/79 J3 

5,4 76/0 75/0 2/83 J4 

 Jگروه 

32 78/2 1/2 75 Z1 

6/28 86/1 73/1 37/84 Z2 

4/25 3/1 32/1 63/85 Z3 

7/45 01/1 96/0 14/89 Z4 

 Zگروه 

8/25 1/2 54/1 46/80 X1 

5/18 2 5/1 52/90 X2 

16 87/1 45/1 7/91 X3 

53 84/1 4/1 6/93 X4 

8/50 5/1 39/1 67/95 X5 

 Xگروه 

- 24/8 43/0 05/87 REF  نمونه شركتTORRECID )Ref( 

  
  ها ور نور نمونهزان شاخص سفيدي و عبيم -1 شكل

  

ــه 2نمــودار  ــور از نمون ــور ن ــانگر طيــف عب   هــا در محــدوده   بي
nm780-380 شود بـا افـزايش      همانطور كه ديده مي   . باشد ، مي

با توجه به اينكـه     . شود مقدار فريت، ميزان نور عبوري بيشتر مي      
كند كه بيشتر نور تابيـده       فريت توليد فاز شيشه بسيار شفافي مي      
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كند، افزايش مقدار فـاز شيـشه ايجـاد شـده            ميشده از آن عبور     
  .شود توسط اين ماده باعث افزايش شفافيت نمونه مي

هـاي بالـك، ظـاهري، پـودر و           بيانگر نتايج دانـسيته    3جدول  
از آنجا كه وزن    . باشد ها مي  هاي ظاهري و بسته نمونه     تخلخل

هـا اخـتلاف نـاچيزي بـا يكـديگر           وري نمونـه   خشك و غوطه  
ها نيز تقريبـا برابـر        ظاهري و جذب آب نمونه     داشتند، تخلخل 

بـه تبـع آن اخـتلاف دانـسيته ظـاهري و بالـك              . صفر شدند 
كمتـرين و بيـشترين دانـسيته       . ها نيز بسيار ناچيز شـدند      نمونه

 اسـت   J4بالك به ترتيب مربوط بـه نمونـه خـارجي و نمونـه              
و ) g/cm3 21/4(با توجه به دانـسيته پـودر فريـت          ). 3شكل  (

 و با در نظر گرفتن ميـزان        7و جدول   ) g/cm3 04/3 (فلدسپار
ها و دانسيته پـودر آنهـا، بـه          مصرف فريت و فلدسپار در نمونه     

 نسبت به بقيه    X5بايست دانسيته بالك نمونه      رسد مي  نظر مي 
 كمتر باشد كه با نتيجه بدست       J4ها بيشتر و براي نمونه       نمونه

بـسته، توأمـان در     از آنجا كه تخلخل بـاز و        . آمده تناقض دارد  
كنند، احتمال دارد تخلخل بسته در       دانسيته بالك نقش ايفا مي    

 .S و A.P. Luz. اين تنـاقض نقـش اساسـي داشـته باشـد     

Ribeiro ]8[     در پژوهشي كه انجام داد بيان كرد كه اسـتفاده 

از شيشه به عنوان ماده اوليه در كاشي پرسلاني باعث كاهش           
 همچنـين منجـر بـه افـزايش         گردد و  ويسكوزيته فاز مايع مي   

 نتـايج   4شـكل   . شـود  هاي بسته در فـاز شيـشه مـي         تخلخل
شـود كـه     مشاهده مي . دهد ها را نشان مي    تخلخل بسته نمونه  

 كمترين  J4 بيشترين و پس از نمونه خارجي، نمونه         X5نمونه  
اين ميزان تخلخل بـسته ممكـن اسـت         . تخلخل بسته را دارد   

ز تجزيه مواد اوليه بخصوص     ناشي از عدم خروج گازها ناشي ا      
 فريت ترانس دمـاي     5با توجه به شكل     . كربنات كلسيم باشد  

آيـد   نرم شوندگي كمتري نسبت به فلدسپار دارد و به نظر مـي           
تواند با اجزاء بدنه واكنش كـرده و نـسبت بـه             تر مي  كه، سريع 

فلدسپار، تـشكيل فـاز شيـشه را در دمـاي كمتـري فـراهم و                
ــد ــسريع كن ــابراين . ت ــايج  بن ــه نت ــه ب ــا توج    و A.P. Luzب
S. Ribeiro ]8[      اين امر ممكـن اسـت باعـث بـسته شـدن ،

ها قبل از خـروج گازهـا شـود و در            ها و تخلخل   تر حفره  سريع
بنابراين آنچه كـه    . تخلخل بسته شود  ش  نهايت منجر به افزاي   

 و  X5هاي به ترتيب     در كاهش و افزايش دانسيته بالك نمونه      
J4    شود ناشي از، به ترتيب، بيشتر و كمتر         ي ديده م  4 در شكل

  .بودن تخلخل بسته در آنهاست

  
  ها طيف عبور نور از نمونه -2 شكل
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  ها هاي ظاهري و بسته نمونه هاي بالك، ظاهري، پودر و تخلخل مقادير دانسيته -7 جدول

دانسيته پودر (%)تخلخل ظاهري (%)تخلخل بسته (%)جذب آب 
g/cm3 

دانسيته ظاهري 
g/cm3 

لك  دانسيته با
g/cm3 

 شماره نمونه

 خارجي 125/2 128/2 3/2 16/0 46/7 08/0

04/0 62/18 09/0 05/3 481/2 479/2 J4 

04/0 85/22 10/0 13/3 414/2 411/2 Z4 

08/0 85/22 18/0 2/3 339/2 335/2 X5 

  
  X5 و Ref ،J4 ،Z4هاي   نمونهبالك تهيدانس راتييتغ -3 شكل

  X5 و J4 ،Z4هاي  تركيب بدنه نمونه -8 جدول
 J4 Z4 X5 يبترك

 50 30 20 فريت ترانس

 20 40 50 فلدسپار سديك

 10 10 10 كائولن اكراين

 23 20 20 آلومينا

 20 20 20 كربنات كلسيم

  
  X5 و Ref ،J4 ،Z4هاي   نمونهبسته تخلخل راتييتغ X5 و Ref ،J4 ،Z4هاي   نمونهبسته تخلخل راتييتغ -4 شكل
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   X5 و J4 ،Z4هاي   نمونه،منحني ديلاتومتري مربوط به رفتار حرارتي -5 شكل

  T18937  و فريت ترانسSF10فلدسپار سديك  و

، Refهـاي    تغييرات استحكام خمشي پخـت نمونـه       6شكل  
J4  ،Z4   و X5   شود كه نمونـه     ملاحظه مي . دهد  را نشان مي

 بيـــشترين 67/982 (kg/cm2) بـــا مقـــدار) Ref(مرجـــع 
 كمترين مقـدار نيـز    . دهد استحكام خمشي پخت را نشان مي     

. باشـد   مي 53/826 (kg/cm2) با مقدار    X5مربوط به نمونه    
ها استحكام كمتري نـسبت بـه نمونـه مرجـع            با اينكه نمونه  

دارند با ايـن حـال مقـدار آنهـا از حـداقل اسـتحكام كاشـي                 

)) ISO 13006 - BIa و EN 176(اسـتاندارد  (پرسـلاني  
، J4هـاي    شود كه در بين نمونـه      مشاهده مي . ]9[بالاتر است 

Z4   و X5     استحكام خمشي پخت بـا      ،8 ، و با توجه به جدول 
، بـا  4 و 3با توجـه بـه شـكل        . يابد افزايش فريت كاهش مي   

رغـم افـزايش دانـسيته بالـك، درصـد           افزايش فريـت علـي    
تواند بر   يابد كه اين امر مي     ها افزايش مي   تخلخل بسته نمونه  

   .كاهش استحكام با افزايش فريت اثر گذارد

  
  X5 و Ref ،J4 ،Z4هاي  نمونهشي پخت استحكام خم -6 شكل
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  ريزساختاري و فازي مطالعات -1- 3
. دهـد  ها را نشان مي    الگوي پراش اشعه ايكس نمونه     7شكل  

تركيبات اصلي در بدنه مرجع كوارتز، كريستوباليت و فلدسپار         
در سه بدنه ديگر علاوه بر تركيبات مذكور آلومينا نيـز           . است

. آلوميناي واكنش نكرده باشد   تواند ناشي از     وجود دارد كه مي   
در . تواند ناشي از سيليس واكنش نكرده باشـد        كوارتز نيز مي  

ها مولايت يافت نشد كه ممكن است ناشي         ك از بدنه  هيچ ي 
آلومينا باعث افـزايش ويـسكوزيته فـاز        . از وجود آلومينا باشد   

در نتيجه امكان تبلور فازهاي بلوري از جمله        . شود شيشه مي 
  .]10[شود يمولايت سخت م

 X5  ،J4هـاي     تصاوير ميكروسكوپ الكتروني نمونه    8شكل  

 X5شـود كـه نمونـه        مشاهده مي . دهند و مرجع را نشان مي    
 داراي تخلخل بسته بيـشتري اسـت كـه          J4نسبت به نمونه    

فريت مي توانـد    . ناشي از استفاده بيشتر از فريت در آن است        
 ـتشكيل فاز شيشه را تسريع كنـد و بـا افـزايش آن               تنهـا  ه  ن

بايـد بلكـه مقـدار تخلخـل         ميزان فاز شيشه نيز افزايش مـي      
. يابـد  اند نيـز افـزايش مـي    بسته كه در فاز شيشه گرفتار شده    

هـا شـده    همچنين فاز شيشه باعث گرد شدن سطوح تخلخل     
آيـد كـه نمونـه       بـه نظرمـي    8 شكل   EDSبا توجه به    . است

. هـا حـاوي فـاز مولايـت اسـت          مرجع برخلاف ديگر نمونـه    
 ديـده نـشد كـه       7  پراش آن در شـكل     هرچند كه در الگوي   

  .باشد) Ref(شايد ناشي از مقدار كم آن در بدنه مرجع 

  

  
  ها كس نمونهالگوي پراش پرتو اشعه اي -7 شكل
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  EDS و مرجع و طيف X5 ،J4هاي  تصاوير ميكروسكوپ الكتروني نمونه -8 شكل

  گيري نتيجه -4
 راًي ـاخ كـه  اسـت يي  ها يكاش جمله از شفاف هميني  ها يكاش

 نـور  ازي  بخـش  عبـور . است شده واقع توجه مورد آن ساخت
 ـا در. اسـت  ها يكاش نيا مهمي  ها يژگيو از آن به دهيتاب  ني

 بي ـترك در فلدسـپار  و ترانس تيفر از استفاده ريتاث پژوهش
 شـفاف  مـه ين تيخاص آوردن دست بهي  براي  پرسلاني  كاش
فريت نسبت به فلدسپار نقش      داد نشان جيتان. ديگردي  بررس

ــي دارد     ــه كاش ــفيدي بدن ــور و س ــور ن ــسزايي را در عب . ب
 ـفر درصـد  50 داد نشان شده انجامي  ها يبررس  كنـار  در تي
 راي  بهتـر ي  ديسـف  شـاخص  و نـور  عبور فلدسپار، درصد 20

رغم زيـاد    با افزايش فريت علي داد نشان جينتا. كند يم جاديا
ها نيز افزايش    ، ميزان تخلخل بسته نمونه    شدن دانسيته بالك  

  .يابد و استحكام خمشي كاهش مي
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 شده يدهآلائ) TiO2 (يتانيم تيد نانوذرات اكسيستي فتوكاتاليژگيبهبود و
  يخ پساب ضد يب بلو و تخريلن متيبر  رنگيزان مي و بررسيم سريها با اتم
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    :كليد واژه

 ي ناخالـص  يتـانيم،  ت يدنانوذرات اكس 
ــست، فتوكاتاليم،ســر ــگي ــر  رن  يب
  يخ بلو، پساب ضد يلنمت

  

هـاي    بري نانوذرات اكسيد تيتانيم خالص و آلائيده شـده بـا اتـم              در اين تحقيق خواص فتوكاتاليستي و رنگ      
.  مـورد مطالعـه قـرار گرفـت        Ce(NO3)3ماده   با استفاده از پيش    10% و   5%،  3%،  1%هاي  سريم با ناخالصي  

 97% سريم، به اندازه 5%متيلن بلو مربوط به نمونه با ناخالصي  برينتاج نشان دادند كه بيشترين ميزان رنگ
ي ب كارخانـه بري به منظور حذف پسا    پاسخ رنگ . آيد دقيقه بدست مي   75در محيط خنثي بعد از مدت زمان        

  . نانومتر بدست آمد490 در طول موج 80% سريم، برابر 5%ضديخ براي نمونه با ناخالصي 

  

  مقدمه -1
 بـراي  پيـشرفته  داسيوناكـسي  هاي روش اخير، هاي سال در

ها،  كارخانه پساب و آشاميدني آب هاي سمي از آلاينده حذف
 زيـادي  گـسترش  و مطلوبيت شوند،مي كه به سختي تجزيه

 اكـسيداسيون پيـشرفته   هـاي روش اغلـب . ]4-1[انـد  يافته

 از وسـيعي  دامنـه  هيدروكـسيل،  راديكـال  توليـد  براسـاس 

 ميـان  در. ]5[كننـد  مـي  اكـسيد  بـه سـرعت   را هـا  آلاينـده 

 فنـاوري فتوكاتاليـستي   پيـشرفته،  اكـسيداسيون  فرآيندهاي

 يك عنوان به تيتانيم اكسيد كاتاليست از استفاده با ناهمگن

 مزايـاي  از. ]7و6[شـده اسـت    شـناخته  رنگ تخريب روش

 آلي هايآلاينده تجزيه كامل به توانمي روش اين از استفاده

 قابليـت  معـدني و  اسـيدهاي  و ، آبCO2بـه   هاآن تبديل و

هـاي  واكـنش . كـرد  اشـاره  محـيط  فـشار  و دمـا  در انجـام 
 يـك  بـه  كـافي  انرژي با نوري تابش طريق از فتوكاتاليستي

باعـث   كـه  شـود مـي  انجـام  تيتـانيم  اكـسيد  مانند رسانانيمه
 بـه  آنهـا  انتقال و ظرفيت نوار هايالكترون شدن برانگيخته

طـور   بـه  توانـد مـي  شـده  ايجـاد  حفـره  .شوندمي هدايت نوار



   ... شدهيدهآلائ) TiO2 (يتانيم تيد نانوذرات اكسيستي فتوكاتالگييژبهبود و
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 يـا  H2O بـا  يـا  كرده اكسيد را آلاينده هايمولكول مستقيم،
OH- راديكال هيدروكسيل به را آنها داده و واكنش (oOH) 

 شـامل  تيتـانيم  اكـسيد  از استفاده مزاياي .]9و8[كند  تبديل

 پايين، سنتز هزينه فعاليت فتوشيميايي، بالا، شكست ضريب

 فيزيكـي  و اري شـيميايي پايد بنفش،ماوراء نور جذب قدرت

 قـدرت  نـازك،  لايـه  شـفافيت  واكـنش،  شـرايط  تحـت 

 تحقيقـي  در. ]10[اسـت   بودن غيرسمي و بالا اكسيداسيون

 ،]11[شـد   انجام 1388 سال در همكاران و انوشا توسط كه
 اسـيد سـيانين    و10B1رنگزاهاي اسـيد بلـك    حذف كارايي

5R2نور با تيتانيم اكسيد  توسط UV فراينـد  در. شد بررسي 

 اوليـه  غلظـت  دقيقـه،  60 مانـدگاري  فتوكاتاليستي، با زمان

 مقدار كاتاليست و 3 با برابر pH ليتر، در گرم ميلي 100 رنگزا

 بهينـه  شـرايط  عنـوان  تيتانيم، به اكسيد ليتر از در گرم 4/0

 بـه  شرايط اين در رنگزاها حذف بازده بيشترين. شد گزارش

در ايـن تحقيـق بـا    . بـود  درصد 6/88  و2/86 با برابر ترتيب
 با روش سل ژل، كارايي Ce-TiO2هاي توليد نانوكاتاليست

 .شود  درصد گزارش مي97زدايي متيلن بلو تا رنگ

ي فعـال شـدن كاتاليـست بـا         فرآيند فوتوكاتاليستي، پروسـه   
استفاده از نور است كه به دليـل اسـتفاده از نـور خورشـيد و                

وقتـي  . ]13و12[جه است   كاربردهاي فراواني، بسيار مورد تو    
رسانا بـه آن    فوتوني با انرژي بالاتري از باند ممنوعه يك نيم        

تابد، الكترون برانگيخته شده و از نـوار ظرفيـت بـه نـوار              مي
گـذارد و در نتيجـه      رود و يك حفره به جاي مـي       رسانش مي 

، اين حفره موجب اكسيد شدن مولكول ارگانيك        )1(ي  رابطه
كي از عملكرد فتوكاتاليستي را نشان      ، شماتي 1شكل  . شودمي
  .دهدمي
  

1 Acid Black 10B   
2 Acid Cyanine 5R 

  
  عملكرد فوتوكاتايستي -1 شكل

) 2(همچنين اگـر اكـسيژن در محـيط باشـد، طبـق رابطـه               
 . شودالكترون هم احياء مي

h++Organic →CO2+H2O   1(  

e-+O2→O2
-    (2 

2e-+2H+→ H2   (3 

H++H2O → H++OH  (4 

H++e-→ Heat   (5 

ممكـن اسـت واكـنش ديگـري        اگر اكسيژن در محيط نباشد،      
درصورتيكه ). 4و3ي  رابطه(مانند توليد هيدروژن داشته باشيم      

هـاي هـدف       بطـور سـريع بـه مولكـول        هـا حفرهها و   الكترون
   .)5ي رابطه(شوند نزديك نشوند، بازتركيب مي) هاآلاينده(

براي بهبود عملكرد فوتوكاتاليـستي بايـد سـه عامـل، مـورد             
بازتركيـب الكتـرون و حفـره بايـد بـه           اولا  . توجه قرار گيـرد   

 بـه   ها سريعاً ها و حفره  حداقل مقدار خود برسد، ثانيا الكترون     
هاي سطح انتقال داده شوند و در نهايت از آنجا كه كاتاليست          

توانند تحت نور فـرابنفش فعـال شـوند، بايـد           حاضر فقط مي  
از . عملكرد فوتوكاتاليستي را بـه ناحيـه مرئـي گـسترش داد           
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بـه   TiO2 اكسيد تيتانيم هاي معمول، دي  وتوكاتاليستميان ف 
دليــل پايــداري بــالا، غيــر ســمي بــودن، مقاومــت در برابــر 
خوردگي، ارزان بودن و ويژگي الكترونيكي و نوري و فعاليت          

ــالا  ــوري ب ــه(ن ــرين  )فوتواكتيويت ــوان يكــي از بهت ــه عن ، ب
ال در س . رودها بكار مي  ها، براي تجزيه آلاينده   فوتوكاتاليست

ــيما 1972 ــوجي ش ــدا 1 ف ــيت   ]14[ 2و هن ــه خاص ــي ب ، پ
هـاي  بـراي تجزيـه آلاينـده      TiO2 فوتوكاتاليستي نـانوذرات  

از آن زمـان    . موجود در آب، تحت تابش نور فرابنفش بردنـد        
هــاي زيــادي روي گــسترش كــاربرد خاصــيت     فعاليــت

ــانوذرات ــستي ن ــه اســت TiO2 فوتوكاتالي در . صــورت گرفت
مواد آلوده كننده، تحـت تـاثير تـابش         تجزيه فوتوكاتاليستي،   

 و در حضور ذرات اكـسيد فلـزي ماننـد         ) UV(پرتو فرابنفش   
TiO2ــانوذرات. گردنــد تجزيــه مــي ، در TiO2 وقتــي كــه ن

، )6(گيرند، بر طبق رابطه     معرض تابش نور فرابنفش قرار مي     
هاي لايه ظرفيـت داده و      ها، انرژي خود را به الكترون     فوتون

گردند و يـك    ها به لايه هدايت مي     الكترون باعث انتقال اين  
  .آورند حفره بوجود مي-جفت الكترون

TiO2+hv → e-
cb + h+

vb+ TiO2  6(  

هـاي   حفـره  -الكتـرون ) 9 الـي    7(هـاي   سپس بر طبق رابطه   
 -OHهاي هيدروكـسيل   هاي آب و يون   بوجود آمده با مولكول   
 .شوند يد مي تولOH°هاي فعال واكنش داده و راديكال

7(             h+
vb +OH- → oOH  

8(           h+
vb +H2O → oOH + h+  

9 (e-
cb +O2 → O-

2 (superoxide ion)  

هاي واكنـشي، طبـق     اين راديكال ) 10(در آخر مطابق رابطه     
  

1 Fujishima 
2 Honda 

 .شوند ها مي واكنش زير باعث تجزيه آلاينده

10 ( Organics + oOH → CO2 + H2O + HNO3  

ــاز  از نظــر ســاختاري ــاز آنات ــانيم در ســه ف ، دي اكــسيد تيت
وجـود  ) ارتورمبيـك (و بروكيت   ) مكعبي(، روتايل   )تتراگونال(

-15[ در فاز آناتـاز اسـت   eV2/3 دارد و داراي باند ممنوعه 
رسانا داراي باند ممنوعه غير مـستقيم اسـت و          اين نيمه . ]17

 مطالعـات   بيـشترين اش يكـي از     به دليل خواص فوق العـاده     
 .]18[ ه نيمه رساناها را به خود اختصاص داده اسـت         مربوط ب 

هـاي  ، فعاليـت  TiO2 بـزرگ    از طرفي به دليل باند ممنوعـه      
 بـدين ترتيـب     . اسـت  UVي  فوتوكاتاليستي آن در محـدوده    

 درصد نور خورشيد مـورد اسـتفاده قـرار    5 تا 3فقط در حدود  
بازتركيـب الكتـرون و     ميـزان   علاوه بر ايـن      .]19[ گيردمي

اي برانگيختـه شـده تحـت تـابش نـور خورشـيد، در              هحفره
ــانيم   ــسيد تيت ــانوذرات دي اك ــت ن ــاد اس ــه زي ــازدهي ك  ب

بنـابراين بـراي تـسهيل       .دهـد فوتوكاتاليستي را كاهش مـي    
كاربردهاي مستقيم نانوذرات دي اكسيد تيتانيم بـسيار مهـم          

 را بـه ناحيـه مرئـي        TiO2است كـه پاسـخ فعاليـت نـوري          
زتركيب الكتـرون و حفـره را مهـار          و همزمان با   دادگسترش  

 پژوهشگران براي گسترش پاسخ فعاليـت نـوري         .]20[كرد  
TiO2   آلائيدن   ، به ناحيه مرئيTiO2  يـا   يآنيـون هاي  با يون 
هـاي  تـلاش  همچنـين . ]22و21[ اندرا مطرح كرده  ي  كاتيون

فراواني براي افزايش خواص اين نانوساختارها صورت گرفته        
 بــا TiO2تــوان تركيــب هــا مــيي آناســت، كــه از جملــه

، WO3  ،SnO2  ،Znoد  هاي فلـزات واسـطه مانن ـ     هادي نيمه
Fe2O3، CuO  ،CeO2   از ميـان ايـن      .]29-23[ اشاره كـرد

داشـتن حالتهـاي   اكسيد سـريم بـه دليـل    اكسيدهاي فلزي،  
ــاي   ــسيد و احي ــادي را  +Ce3+/Ce4اك ــه زي ــود   توج ــه خ ب
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ون شبكه   در Ceبا وارد شدن ناخالصي      .اختصاص داده است  
TiO2،           بدليل ايجاد نوار ناخالصي پايين نوار رسـانش، گـاف 

همچنين برخـي مطالعـات نـشان       . يابدنوار انرژي كاهش مي   
، بـه شـدت بـه دو        TiO2دهند كه فعاليت فوتوكاتاليستي     مي

هـا   زوج الكتـرون و حفـره       سـازي  فاكتور جذب و ميزان جدا    
 طـور قابـل     فعاليت فوتوكاتاليستي به   از طرفي، . بستگي دارد 

يون لانتانيدها، كـه    / كردن اكسيد اي به وسيله دوپ   ملاحظه
سـريم توانـايي     .يابـد  دارند، افزايش مـي    4fاربيتال الكتروني   

  با تغيير بين دو    +Ce3+/Ce4توليد زوج اكسيداسيون و احياي      
 دارد و ديگـــر اينكـــه Ce2O3 و CeO2 ي اكـــسيدحالـــت

 را  TiO2لـوري   هاي سريم قابليت وارد شده به شـبكه ب         يون
در سـاختار بلـوري نـانوذرات       اكسيژن  جاي    بدليل وجود تهي  

TiO2 علاوه بر اين سـاختار اوربيتـالي متفـاوت        .  دارد Ce3+ 
  به خواص نوري 4f0 5d0بصورت  +Ce4 و4f1 5d0بصورت 
 اين خـواص سـبب شـده اسـت كـه            .شود منجر مي  يمتفاوت
TiO2     دوپ شده با Ce   لص از  اكسيد تيتانيم خا   نسبت به دي

 .نظر عملكرد فوتوكاتاليستي بيشتر مورد اسـتفاده قـرار گيـرد     
نوآوري اين تحقيق اسـتفاده از روش سـاخت شـيميايي كـم             
هزينه در بهبود خـواص فتوكاتاليـستي و رنگبـري نـانوذرات            

در تحقيـق حاضـر بـا       . باشـد  مـي  97% تا   Ce-TiO2آلياژي  
و  استفاده از پيش ماده هاي موجـود، خـواص فتوكاتاليـستي          

هـاي    بري نانوذرات اكسيد تيتانيم آلائيده شـده بـا اتـم            رنگ
  . گيرد آنها مورد بررسي قرار ميسريم با درصدهاي متفاوت

  هاي تجربيفعاليت -2
-Ceو نـانوذرات     TiO2در اين تحقيـق از نـانوذرات خـالص          

TiO2  درصد سريم با استفاده از      10  ،5،  3،  1هاي  با ناخاصي 

لا در آزمايشگاه بـا روش سـل        قب  كه Ce(NO3)3پيش ماده   
انــد، بــراي بررســي خــواص فتوكاتاليــستي ژل سـاخته شــده  

براي ساخت نمونـه خـالص       در اين روش     .استاستفاده شده   
TiO2 ــدا ــي 65، ابتـ ــر ميلـ ــيشليتـ ــانيم  پـ ــاده تتراتيتـ مـ

 اتــانول خــالص ليتــر ميلــي 50در ) TTIP(ايزوپروپوكــسايد 
 10پـس از    . توسط همزن مغناطيسي در دماي اتاق حل شـد        

 اسيد استيك بعنوان كاتاليزور اضافه      ليتر  ميلي 2دقيقه، مقدار   
 2سـپس   . گـراد افـزايش داده شـد         سـانتي    درجه 70و دما تا    

را به محلـول اضـافه      ) EG( پايدارساز اتيلن گيلكل     ليتر  ميلي
. كرده و اجازه داده شد تا محلول به طور كامل خـشك شـود             

هـاي  هـا، پـودر نمونـه     پس از آن به منظور حـذف ناخالـصي        
حاصل را چندين بار با آب و اتانول شستشو داده و در نهايت             

در . گـراد خـشك شـدند        سـانتي    درجه 100 در آون در دماي   
، مـشابه روش    Ce-TiO2ادامه، براي ساخت نمونه ناخـالص       

، ابتدا ناخالصي سريم بـا اسـتفاده        TiO2ساخت نمونه خالص    
ــي  ــرم در Ce(NO3)3، 2از حــلال آب ــي 50 گ ــر ميل  آب ليت

 مـولار تهيـه شـد و سـپس بـا            1خالص، بـصورت محلـول      
 بـه محلـول     10% و   5%،  3%،  1%درصدهاي مـولي مختلـف      

مشابه حالـت خـالص    . در دماي اتاق اضافه شدTTIPالكلي 
هـاي پـودري در     شـدن، نمونـه   سازي و خشك  پس از خالص  

 سـاعت تحـت     4گـراد بـراي مـدت          سانتي   درجه 550دماي  
هـا، خـواص    براي مطالعه نمونه  . ارتي قرار گرفتند  عمليات حر 

ساختاري، اپتيكي و مورفولوژيكي نـانوذرات مـورد مطالعـه و           
 بـا اسـتفاده از      Xالگوهاي پـراش اشـعه      . بررسي قرار گرفت  

 X’Pertمـدل  ) XRD(يك دستگاه پـراش اشـعه ايكـس    

PRO MPD PANalytical Compan ــشور ــاخت ك  س
همچنـين بـراي    .  شـد  ثبـت ) Cu( مـس    Kαهلند، با تابش    
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ــانوذرات از    ــواختي ن ــكوپي و يكن ــاختار ميكروس ــي س بررس
 بـا   )FESEM(ميكروسكوپ الكتروني روبشي گسيل ميدان      

  .استفاده شد TE-SCAN شركت MIRA3دستگاه 

 نتايج و بحث -3

بــراي ) XRD(، نتـايج آنـاليز طيـف اشـعه ايكـس      2شـكل  
را هاي متفـاوت سـريم      هاي خالص و نمونه با ناخالصي      نمونه

گراد براي  درجه سانتي550ها در دماي نمونه .دهدنشان مي
هاي بوجود آمده نـشانگر     قله.  ساعت گرمادهي شدند   4مدت  

. باشـند  نمونه خالص مي   TiO2فاز آناتاز در ساختار تتراگونال      
 قلـه كـوچكي بـا       1/27°همچنين در نمونه خالص در زاويه       

 كـه بـا     شـود مربوط به فـاز ظـاهر مـي       ) 110(صفحه بلوري   
افزايش ناخالصي از ميزان آن كاسته و ساختار نمونه به طـور            

همچنـين نتـايج نـشان     .شـود كامل به فاز آناتاز تبـديل مـي  
هـا،  دهند كه با افزايش ناخالصي، بـا كـاهش شـدت قلـه             مي

 nm 8 براي نمونه خالص به      nm40ها از    اندازه نانوكريستال 
همچنين . شود  سريم كاسته مي   10%براي نمونه با ناخالصي     

يابـد،  ها با افزايش ناخالصي كاهش مي     مقدار بلورينگي نمونه  
 و جـايگزيني  ناخالـصي سـريم  هـاي    با افزودن يون  بطوريكه

شود و در     تشكيل مي  Ti اكتاهدرال   فاز،  TiO2آنها در شبكه    
 آيدجلوگيري به عمل مي    نتيجه از كريستال شدن فاز روتايل     

 .]31و30[

 نـانوذرات بوسـيله ميكروسـكوپ       ، مورفولوژي سـطح   3شكل  
 براي نمونه خالص    )FESEM(الكترون روبشي گسيل ميدان     

TiO2      گونـه كـه در     همـان . دهد و نمونه ناخالص را نشان مي
تصوير مشخص است بـا اضـافه كـردن سـريم از يكنـواختي              

در حقيقـت   . شـود نانوذرات به واسطه كاهش اندازه، كاسته مي      
-اتمي و مولكولي افـزايش مـي  با كاهش اندازه، نيروهاي بين  

 .]31[شود اي شدن آنها مييابد و اين منجر به كلوخه

  
  هاي متفاوت مربوط به نمونه خالص و نمونه آلاييده شده با ناخالصي سريم با درصدXطيف پراش اشعه  -2 شكل
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   سريم5%نمونه ) د( و 3%نمونه ) ج(، 1%نمونه ناخالص ) ب(نمونه خالص، ) الف( نانوذرات FESEMتصاوير  -3 شكل

در اين مطالعه به منظور بررسي خواص فتوكاتاليستي، بعد از          
بري متيلن بلو، با استفاده      ميزان تخريب و رنگ    ساخت نمونه 

 در حضور درصدهاي مختلفي از ناخالصي سـريم         UVاز نور   
نـسبت بـه حالـت خـالص         Ce-TiO2هـاي   در نانوكاتاليست 

TiO2 همچنــين تخريــب  . ســي قــرار گرفــت  مــورد برر
 ضد يخ بـا اسـتفاده       يكارخانهفتوكاتاليستي مربوط به پساب     

ــور  ــست UVاز ن ــضور نانوكاتالي ــاي  در ح ــا  Ce-TiO2ه ب
.  درصد سريم، مـورد مطالعـه قـرار گرفـت          5 بهينه   ناخالصي

هاي بهينه، با توجه    لازم به ذكر است كه اين درصد ناخالصي       
 رنگ بري متيلن بلـو بدسـت آمـده        به حالت اشباع در ميزان      

در ابتدا براي يافتن بهترين درصد كاتاليست به منظور         . است
ها، بري متيلن بلو، از نمونه    سازي ميزان تخريب و رنگ    بهينه

 گـرم از كاتاليـست، بـراي        03/0 و 02/0،  01/0هـاي    محلول
بررســي منحنــي اســتاندارد ســاخته شــد و بهتــرين درصــد  

ــست  ــرم در02/0كاتالي ــا غلظــت   گ ــو ب ــيلن بل ــول مت  محل
Co=5ppm  طيف جذب رنـگ متـيلن      ) 4(شكل  .  بدست آمد

بلو براي يافتن طول موج مـوثر در بيـشترين ميـزان جـذب،              
 . نشان داده شده است

، ميزان  4 برابر   pH خنثي و    pHبري در   با انجام تست رنگ   
انجـام   Ce-TiO2رنگ بري متيلن بلو در حضور كاتاليست        

 د ج

 ب الف
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هـاي  بـري متـيلن بلـو در نمونـه         رنگ ، ميزان 5شكل  . شد
 بــا درصــدهاي مختلــف را بــراي Ce-TiO2فتوكاتاليــست 

7=PH   4 و=PH  مشخص شد كه بيـشترين     . دهد   نشان مي
 97% خنثي برابر بـا  pH در 5%بري براي نمونه    ميزان رنگ 

بدست مي آيـد، كـه نـسبت بـه تحقيقـات صـورت گرفتـه                
نتـايج  . ]10- 12[دهـد     افزايش قابل تـوجهي را نـشان مـي        

 10%همچنين نـشان دادنـد كـه بـا افـزايش ناخالـصي تـا                

افزايش محسوسي در ميزان جذب و رنگبري متيلن بلو بعد          
، 1همچنـين جـدول     . شـود    دقيقه مشاهده نمي   75از زمان   

 در  Ce-TiO2هـاي   بـري نانوكاتاليـست   نتايج درصـد رنـگ    
pH             نـشان  هاي مختلـف را بـا درصـدهاي متفـاوت سـريم
ونه كه مشخص است براي محيط اسـيدي        گ  همان. دهد  مي

 95% به مقدار    10%بيشترين ميزان رنگبري براي ناخالصي      
  . آيد بدست مي

  
  طيف جذب رنگ متيلن بلو -4 شكل

  
  )pH=4: ، بpH=7: الف( با درصدهاي مختلف Ce-TiO2هاي بري متيلن بلو نمونهميزان رنگ -5 شكل

  

 شکل ب
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  pH دقيقه با درصدهاي مختلف سريم با تغيير 75  پس از زمانCe-TiO2هاي بري نانوكاتاليستدرصد رنگ -1 جدول
 Aنمونه   خالص  TiO2  1%ناخالصي   3%ناخالصي   5%ناخالصي   10%ناخالصي 

%96  %97  %46  %76  %38  7pH=  
%95  %77  %54  %21  %49  4pH=  

  

شـوند كـه انـرژي      هاي فتوكاتاليستي زماني فعال مي    واكنش
رفيـت و   هـاي لايـه ظ    كافي براي برانگيخته شدن الكتـرون     
صـورت  تنهـا در ايـن    . انتقال به لايه هدايت را دريافت كنـد       

حفره – براي جفت الكترون) 10(تا ) 6(هاي است كه واكنش
هاي ماده رنگزا و نانوذرات اكسيد       در مولكول  .شوندانجام مي 

تيتــانيوم، جــذب ســطحي روي ســطح فتوكاتاليــست، نقــش 
يـق، پاسـخ    در ايـن تحق   . بري دارنـد  مهمي را در فرايند رنگ    

 pH=7بري نمونه براي پساب كارخانه ي ضـد يـخ بـا             رنگ
 ميلـي ليتـر از      100بدين ترتيـب كـه      ). 6شكل  (بررسي شد   

 گـرم از كاتاليـست،      02/0محلول رقيق شده پساب ضديخ با       
 درصد سريم مخلوط شد و سپس تحـت         5 بهينه   با ناخالصي 

 در راكتور و بر روي همزن مغناطيـسي قـرار داده            UVتابش  
 دقيقـه انجـام شـد و        15نمونه برداري در فواصل زماني      . شد

 490 در طول موج     UV-VISجذب با استفاده از طيف سنج       
در نهايت، ميزان رنگ بري ضد يخ       . نانومتر اندازه گيري شد   

  . حاصل شد80% برابر 5%براي نمونه 
 Ce-TiO2در نهايت مكانيزم فرآيند فتوكاتاليستي نـانوذرات        

 بـا   TiO2خاصـيت فوتوكاتاليـستي     .  گرفت مورد بررسي قرار  
 ،يابـد  افزايش مـي   4fهاي لانتانيدها با الكترون      يون آلائيدن

هـاي لـوئيس متفـاوت      هاي لانتانيد با پايه   كه يون  طوري هب
هـا و   هـا، آلدئيـدها، الكـل     شامل اسـيدهاي ارگانيـك، آمـين      

 fهـاي عـاملي بـا اربيتـال         كنش گروه ها از طريق برهم    تيول
ــي لانتان ــپلكس م ــشكيل كم ــد ت ــدي ــاثير . دهن ــين ت همچن

حفره تحت نور    -روي جدايي الكترون  بر  اكسيدهاي لانتانيد   
  . شودمرئي باعث افزايش فعاليت فوتوكاتاليستي مي

  
   ناخالصي سريم براي پساب كارخانه ضد يخ5%هاي بري نمونهپاسخ رنگ -6 شكل
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  : داراي مزيت ويژه استCeاز بين اين لانتانيدها 
 CeO2 با تغيير +Ce3+/Ce4 احيا –اكسيد شكيل عامل ت )1
   احيا – تحت واكنش اكسيد Ce2O3و 
  1هاي اكسيژن خالي يتشكيل آسان جا) 2

 ,+Ce4(4f0 5d0) تشكيل ساختارهاي الكتروني متفـاوت  )3

(4f1,5d0) Ce3+ منجــر بــه خــواص اپتيكــي متفــاوتي كــه
  .شود مي

 Ce2O3 و   +TiO2 - Ce3 حفره از    –جفت الكترون همچنين  
  :توان گفت كهپس مي. توليد شوند

 بـه تـراز   +TiO2–Ce3تواند از تـراز ظرفيـت     الكترون مي ) 4
Ce (4f)برانگيخته شود . 

 Ce (4f) به تراز Ce2O3تواند از حالت پايه  يك الكترون مي
بنـابراين جـذب انتقـال قرمـز از طريـق دو            . برانگيخته شود 

 Ce (4f) ترازهـاي  .آيـد  بـه وجـود مـي   زير) 12و11 (معادله
تحت نور  حفره    –الكترون  نقش بسيار اساسي در توليد جفت       

  .كنندمرئي ايفا مي
11  (   Ce3+ - TiO2+ hv → e- + h+ 

12    (     Ce2O3+ hv → e- + h+  

ــون ــداختن     ي ــه دام ان ــي در ب ــش مهم ــد نق ــاي لانتاني ه
هـاي لانتانيـد نقـش       يون. دارند TiO2هاي رسانش    الكترون
. هاي رسـانش دارنـد    يس در به دام انداختن الكترون     اسيد لوئ 
 بـه   +Ce3+/Ce4هـاي   سـايت  هاي به دام افتـاده در     الكترون

هـاي   معادله (شوند هاي جذب شده منتقل مي    اطراف اكسيژن 
هـايي كـه از طريـق        الكترون OH گروه   با تشكيل ). 14و13

 .)15معادلـه    (شـوند  منتقل مـي   ،اندفرايند نوردهي توليد شده   

  
5 Oxygen vacancy 

هـا بـه   دهنـده خـوب حامـل     ساز و انتقال   ذخيره Ce هاييون
هاي تحريكي بـه راحتـي بـه        بنابراين الكترون  .رودشمار مي 

O2  روي سطحTiO2–Ce3+ شوند منتقل مي.  
13 (    Ce4+ + TiO2 (e-) → Ce3+ + TiO2 

14 (          Ce3+ + O2 → O-
2+ Ce4+  

15 (                O2
- + 2H+ → 2OH  

 شبكه   از نقايص  نوارهاي انرژي تواند   مي +Ti3گر  از طرف دي  
اندازي حفره را براي انتقال بـار        تشكيل دهد و نقش به دام      را

الكترون تواند از بازتركيب    مي TiO2اين نقايص   . داشته باشد 
هـاي  معادلـه مكانيزم انتقـال بـار در       .  جلوگيري كند   حفره -
  . آمده است)17(و ) 16(

16  (        Ti4+-O-H + e- → Ti3+ -O-H- 

17  (      Ti3+-O-H- + H+ → Ti4+ -O-H  

  گيري نتيجه -4
بـري نـانوذرات اكـسيد تيتـانيم        خواص فتوكاتاليستي و رنگ   

بـا درصـدهاي    ) Ce-TiO2(هـاي سـريم       آلائيده شده با اتـم    
 نـشان   UVنتاج جذب نور    . مختلف با موفقيت بررسي شدند    

متـيلن   برينگكاتاليست بيشترين ميزان ر داد كه در نمونه 
 در  97% سريم و به اندازه      5%بلو مربوط به نمونه با ناخالصي       
باشـد كـه بـا        دقيقـه مـي    75محيط خنثي بعد از مدت زمان       

افزايش بيشتر ناخالصي تغييري در ميزان رنگبري متيلن بلـو          
بري كاتاليست بـراي    همچنين تست رنگ  . شودمشاهده نمي 

بـري   ميزان رنـگ   حذف پساب كارخانه ضد يخ نشان داد كه       
 بدسـت   80% سريم برابـر     5%ضديخ براي نمونه با ناخالصي      

  .آيدمي



   ... شدهيدهآلائ) TiO2 (يتانيم تيد نانوذرات اكسيستي فتوكاتالگييژبهبود و

 

  1398    پاييز3ي  شماره   8ي  دوره  64
 

  مراجع
[1] G. McMullan, C. Meehan, A. Conneely, 

N. Kirby, T. Robinson, I.M. Nigam, R. 
Marchant and W.F. Smyth, “Microbial 
decolorization and degradation of textile 
dyes”, Applied Microbiology and 
Biotechnology, vol. 56, pp. 81-87, 2001. 

[2] I. M. Banat, P. Nigam, D. Singh and R. 
Marchant, “Microbial decolorization of 
textile dyecontaining effluents: A 
review”, Bioresource Technology, vol. 
58, pp.217-227, 1996. 

[3] C. I. Pearce, J. R. Lloyd and J. T. 
Guthrie, “The removal of color from 
textile wastewater using wholebacterial 
cells: A review”, Dyes and Pigments, vol. 
58, pp. 179-196, 2003. 

[4] S. Akhtar, A. A. Khan and Q. Husain, 
“Potential of immobilized bitter gourd 
(Momordica charantia) peroxidases in the 
decolorization and removal of textile 
dyes from polluted wastewater and 
dyeing effluent”, Chemosphere, vol. 60, 
pp. 291-301, 2005. 

[5] N. Azbar, T. Yonar and K. Kestioglu, 
“Comparison of various advanced 
oxidation processes and chemical 
treatment methods for COD and color 
removal from a polyester and acetate 
fiber dyeing effluent”, Chemosphere, vol. 
55, pp. 35-43, 2004. 

[6] U. Altinbas, S. Domeci and A. Baristiran, 
“Treatability study of wastewater from 
textile industry”, Environmental 
Technology, vol. 16, pp. 389-394, 1995. 

[7] H. Movahedian Attar and R. Rezaee, 
“Investigating the efficiency of advanced 
photochemical oxidation (APO) 
technology in degradation of direct azo 
dye by UV/H2O2 process”, Journal of 
Water and Wastewater, vol. 59, pp. 75-
83, 2006. 

[8] M. H. Ehrampoosh, G. R. Moussavi, M. 
T. Ghaneian, S. Rahimi and M. 
Ahmadian, “Removal of Methylene blue 
dye from textile simulated sample using 
tubular reactor and TiO2/UV-C 

photocatalytic process”, Iranian Journal 
of Environmental Health Science and 
Engineering, vol. 8, pp. 35-40, 2011. 

[9] I. K. Konstantinou and T. A. Albanis, 
“TiO2-assisted photo-catalytic 
degradation of azo dyes inaqueous 
solution: Kinetic and mechanistic 
investigations: A Review”, Applied 
Catalyst B: Environmental, vol. 49, pp.1-
14, 2004. 

[10] U. I. Gaya and A. H. Abdullah, 
“Heterogeneous photocatalytic 
degradation of organic contaminants over 
titanium dioxide: A review of 
fundamentals, progress and problems”, 
Journal of Photochemistry and 
Photobiology C: Photochemistry 
Reviews, vol. 9, pp. 1-12, 2008. 

[11] J. Jeni and S. Kanmani, “Solar nano 
photocatalytic decolorization of reactive 
dyes using titaniumdioxide”, Iranian 
Journal of Environmental Health Science 
and Engineering, vol. 8, pp. 15-24, 2011. 

[12] N. Mahmoodi, M. Arami, N. Limaee and 
K. Gharanjig, “Decolorization and 
mineralization oftextile dyes at solution 
bulk by heterogeneous nano 
photocatalysis using immobilized nano 
particles of titanium dioxide”, Colloid 
Surface A: Physicochemical Engineering 
Aspects, vol. 29, pp. 125-131, 2006. 

[13] M. Saravanan, N. Pabmanavhan and M. 
Sivarjan, “Kinetics of heterogeneous 
photo-catalytic degradation of reactive 
dyes in an immobilized TiO2 photo-
catalytic reactor”, Journal of Colloid 
Interface Science, vol. 295, vol. 159-164, 
2006. 

[14] Fujishima and K. Honda, 
“Electrochemical Photolysis of Water at 
a Semiconductor Electrode”, Nature, vol. 
238, pp. 37, 1972. 

[15] M. Ramazani, M. Farahmandjou and T.P. 
Firoozabadi, “Fabrication and 
Characterization of Rutile TiO2 
Nanocrystals by Water Soluble 
Precursor”, Physical Chemistry Research, 
vol. 3, pp. 293-298, 2015. 



  علم و مهندسي سراميك

 

  65  1398 ييز   پا3 ي    شماره8 ي دوره
 

 

[16] M. Ramazani, M. Farahmandjou and T.P. 
Firoozabadi, “Effect of Nitric acid on 
Particle Morphology of the Nano-TiO2”, 
International journal of Nanoscience and 
Nanotechnolgy, vol. 11, pp. 115-122, 
2015. 

[17] M. Farahmandjou, “Self-Cleaning 
Measurement of Nano-Sized Photoactive 
TiO2”, Journal of Computer & Robotics, 
vol. 5, pp. 15-19, 2014. 

[18] R. Knizikevicius, “Simulation of 
Reactive Sputter Deposition of TiO2 
Films”, Materials Science 
(Medziagotyra), vol. 16, pp. 202–204, 
2010. 

[19] S. Watanabe, X. Ma and C. Song, 
“Selective Sulfur Removal from Liquid 
Hydrocarbon Over Regenerable CeO2- 
TiO2 Adsorbent for Fuel Cell 
Application”, American Chemical 
Society: Division of Fuel Chemistry, vol. 
49, pp. 511–513, 2004. 

[20] S. Deng, Z. Lia, J. Huang and G. Yua, 
“Preparation, Characterization and 
Application of a Ce–Ti Oxide Adsorbent 
for Enhanced Removal of Arsenate from 
Water”, Journal of Hazardous Materials, 
vol. 179, pp. 1014–1021, 2010.  

[21] M. B. Radoicˇic´, I. A. Jankovic´, V. N. 
Despotovic´, D.V. Sojic´, T.D. Savic´, 
Z.V. Saponjic´, B.F. Abramovic´ and 
M.I. Comor, “The role of surface defect 
sites of titania nanoparticles in the 
photocatalysis: Aging and modification”, 
Applied Catalysis B: Environmental, vol. 
138, pp. 122–127, 2013. 

[22] Hamdi, A.M. Ferraria, A.M. Botelho do 
Rego, D.P. Ferreira, D.S. Conceic¸ 
L.F.V. Ferreira and S. Bouattour, “Bi-Y 
doped and co-doped TiO2 nanoparticles: 
Characterization and photocatalytic 
activity under visible light irradiation”, 
Journal of Molecular Catalysis A: 
Chemical, vol. 380, pp. 34–42, 2013. 

[23] J. Bandara, C. P. K. Udawatta and C. S. 
K. Rajapakse, “Highly Stable CuO 
Incorporated TiO2 Catalyst for 
Photocatalytic Hydrogen Production 

from H2O Photochemical & 
Photobiological Sciences”, vol. 4, pp. 
857–861, 2005. 

[24] X. Zhang and L. Lei, “Preparation of 
Photocatalytic Fe2O3- TiO2 Coatings in 
One Step by Metal Organic Chemical 
Vapor Deposition”, Applied Surface 
Science, vol. 254, pp. 2406–2412, 2008. 

[25] L. Shi, C. Li, H. Gu and D. Fang, 
“Morphology and Properties of Ultrafine 
SnO2- TiO2 Coupled Semiconductor 
Particles”, Materials Chemistry and 
Physics, vol. 62, pp. 62–67, 2000.  

[26] J. He, Q. Z. Cai, Q. Luo, D. Q. Zhang, T. 
T. Tang and Y.F. Jiang, “Photocatalytic 
Removal of Methyl Orange in An 
Aqueous Solution by a WO3/TiO2 
Composite Film Korean Journal of 
Chemical Engineering”, vol. 27, pp. 435–
438, 2010. 

[27] Y. Zhao, C. Li, X. Liu, F. Gu, H.L. Du 
and L. Shi, “Zn doped TiO2 
Nanoparticles with High Photocatalytic 
Activity Synthesized by Hydrogen-
Oxygen Diffusion Flame”, Applied 
Catalysis B: Environmental, vol. 79, pp. 
208–215, 2008. 

[28] E. A. Kozlova, T. P. Korobkina, A. V. 
Vorontsov and V.N. Parmon, 
“Enhancement of the O2 or H2 
Photoproduction Rate in a Ce3+/Ce4+- 
TiO2 System by the TiO2 Surface and 
Structure Modification”, Applied 
Catalysis A: General, vol. 367, pp. 130–
137, 2009.  

[29] S. Watanabe, X. Ma and C. Song, 
“Selective Sulfur Removal from Liquid 
Hydrocarbon Over Regenerable CeO2- 
TiO2 Adsorbent for Fuel Cell 
Application”, American Chemical 
Society: Division of Fuel Chemistry, vol. 
49, pp. 511–513, 2004.  

[30] Jafari, S. Khademi and M. 
Farahmandjou, “Nano-crystalline Ce-
doped TiO2 Powders: Sol-gel Synthesis 
and Optoelectronic Properties”, Material 
Research Express, vol. 5, pp. 095008, 
2018. 



   ... شدهيدهآلائ) TiO2 (يتانيم تيد نانوذرات اكسيستي فتوكاتالگييژبهبود و

 

  1398    پاييز3ي  شماره   8ي  دوره  66
 

[31] Jafari, S. Khademi, M. Farahmandjou, A. 
Darudi and R. Rasuli, “Structural and 
Optical Properties of Ce3+- Doped TiO2 
Nanocrystals Prepared by Sol–Gel 
Precursors”, Journal of Electronic 
Materials, vol. 47, pp. 6901-6908, 2018. 

 
  
  
  
  
  
  



  ي علمي پژوهشي فصلنامه
  
  

  1398 پاييز ،3ي  شماره، 8ي  دوره

67  

  

 يتي پوشش كامپوزي مقاومتيزاسيون و پلاري مورفولوژي بر روpH يرتاث
Ni-P-TiO2-ZrO2  

 علمي پژوهشي: نوع مقاله

  *فر يمي ابراهي، هادلو يردي خداوينحس
  يران كرمان، ايشرفته، پي و فناوري صنعتيلي تكميلات و مواد، دانشگاه تحصيك مكاني مواد، دانشكده مهندسيبخش مهندس

* H.Ebrahimifar@kgut.ac.ir 

  :چكيده    :اطلاعات مقاله
    1398  خرداد19: دريافت
    1398  شهريور12: پذيرش

    
    :كليد واژه

ــگ   ــولاد ضــد زن ، AISI 316Lف
ــامپوز -Ni-P-TiO2 يتيپوشــش ك

ZrO2 ،pHــاختار،، م  يكروســـــــ
  يزاسيونپلار

  

هاي كامپوزيتي با زمينه نيكل توانايي بالايي در بهبـود خـواص سـطح ماننـد افـزايش مقاومـت بـه                       پوشش
 فـولادي  يروي زيرلايه  برNi-P-TiO2-ZrO2در اين پژوهش پوشش كامپوزيتي . خوردگي و سايش دارند

AISI 316L آبكاري با روش جريان مسقيم نشست داده شد و تاثير بوسيله pH   و 4، 5/3، 3هـاي مختلـف 
براي بررسي مورفولوژي پوشـش     .  بر مورفولوژي پوشش و مقاومت به خوردگي مورد بررسي قرار گرفت           5/4

هـا از آزمـون     به منظور بررسي رفتار خوردگي پوشش     .  استفاده شد  (SEM)از ميكروسكوپ الكتروني روبشي     
 نشان داد   EDX و اناليز    SEMنتايج  .  استفاده شد  NaCl 5/3% يزاسيون پتانسيوديناميك در محلول آبي    پلار

 بيشترين پيوستگي و يكنواختي را داشته و بـالاترين مقـدار نشـست ذرات               pH=4كه پوشش ايجاد شده در      
ن نـشان داد كـه   همچنـين نتـايج پلاريزاسـيو   .  اسـت pHاكسيد تيتانيوم و اكسيد زيركونيوم مربوط به ايـن        

 4هاي كمتـر و بيـشتر از       pHدر  .  است pH=4بيشترين مقاومت به خوردگي مربوط به رسوب ايجاد شده در           
  .ها ترك و حفره مشاهده شد پوشش پيوسته نبود و در برخي از قسمت

  

  مقدمه -1
نكته . هاي هر قطعه سطح آن است     كي از مهمترين قسمت   ي

قابل توجه اين است كه اغلب قطعات در اثر عيوب سـطحي            
در عمـل بـا انجـام    ]. 1[شـوند  دچار تخريب و شكـست مـي      

تـوان  فرايندهايي بر روي فلز و يـا محـيط و يـا هـر دو مـي                
مهمترين و خاص ترين روش بـراي       . ل كرد خوردگي را كنتر  

سـطحي بـر    هاي    كاهش سرعت خوردگي استفاده از پوشش     
روي قطعات است كه تغييـري در خـواص مكـانيكي ايجـاد             

  ].2[دهد نكرده ولي مقاومت به خوردگي را افزايش مي

رونـد كـه     هاي متنوعي جهت تهيه پوشش به كار مـي         روش
، الكترولس،  PVD ،CVDآبكاري الكتريكي، ترمال اسپري،

. از جملــه آنهاســت... ژل، پلاســما و -الكتروفورتيــك، ســل
هاي صنعتي است   تكنيك رسوبدهي الكتريكي يكي از روش     

كه علاوه بر يكنواخـت بـودن، پوشـش حاصـل از آن ارزان              
بوده و قابليت تكرار پذيري داشته و مانع از اسراف و اتـلاف             

 حــين فراينــد ميــزان و توزيــع ذرات در]. 3[شــود مــواد مــي
آبكاري به پارامترهاي مختلفي از جمله تركيب حمـام، دمـا،           

  ].6-4[ها بستگي دارد و افزودنيpHدانسيته جريان، زمان، 
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هاي زمينه فلـزي و       در كنار پوشش   استفاده از ذرات اكسيدي   
مـذكور را   هـاي     هاي كامپوزيتي خواص پوشش    توليد پوشش 

پـر كـاربرد در      هـاي   كي از انـواع پوشـش     ي. دهد  مي افزايش
ذرات سراميكي كه   . فسفر هستند -نيكلهاي    صنعت، پوشش 

گيرنـد روشـي     با نيكل و فسفر بالا مـورد آبكـاري قـرار مـي            
مناسب براي تهيه پوششي با خـواص مكـانيكي و خـوردگي            

مورد تاثير ميـزان     در] 7[حمدي و همكارانش    . باشد بهتر مي 
 بــازه فــسفر در-اكــسيد آلومينيــوم موجــود در حمــام نيكــل

g/L)100-25 (           تحقيق كردنـد و نـشان دادن كـه بيـشترين
ميزان بهبود خوردگي زمانيست كه ميزان آلوميناي موجود در         

در پژوهشي ديگـر تـاثير انـدازه ذرات    . باشد g/L75 محلول 
Al2O3               بر روي پوشش دهـي نيكـل فـسفر بررسـي شـد و

نتيجه شد كه بيشترين تركيب پذيري در حالـت ميـاني بـين       
 نـانو   50هـاي     مقايسه بين ذرات به اندازه    . و و نانو است   ميكر

 و  8[ ميكرو متر انجام شـده اسـت         1 ميكرو متر و     3/0متر و   
- در پوشش دهـي نيكـل      SiCدر تحقيقي ديگر از ذرات      ]. 9

 با تكنيك الكتروفورز اسـتفاده شـد و         PTFEفسفر همراه با    
نشان داده شد كه حـضور هـر دو ذره بـصورت همزمـان در               

 موجب افزايش و بهبود زياد خواص سايشي نسبت به          پوشش
حالت هايي كه هر كدام از ذرات بصورت جداگانه در پوشش           

  ].11 و 10[حضور دارند شده است
 سـراميكي داراي    ياخيرا زيركونيا نيز به عنـوان يـك مـاده         

مقاومت شيميايي، سختي، استحكام و چقرمگـي بـالا مـورد           
اي كه توسط سـانگ     العهمط. توجه محققين قرار گرفته است    

ــارانش  ــوژيكي پوشــش  ] 12[و همك ــار تريبول ــورد رفت در م
زيركونيـا انجـام گرفـت كـاهش اتـلاف جـرم            -فسفر-نيكل

زيركونيا نسبت بـه پوشـش   - فسفر-پوشش كامپوزيتي نيكل 

فسفر و بهبود رفتار تريبولوژيكي پوشش كامپوزيتي را        -نيكل
يا مطـابق بـا     همچنين همرسوبي ذرات زيركون   . دهدنشان مي 

موجب افزيش مقاومت به    ] 13[گزارش سانگ و همكارانش     
هـاي   فـسفر و مطـابق بـا گـزارش         -خوردگي پوشش نيكـل   

موجـب كـاهش مقاومـت بـه        ] 14[ستانكويز و همكـارانش     
يكي از پارامترهاي   .  فسفر شده است   -خوردگي پوشش نيكل  

  .  حمام ابكاري استpHتاثير گذار بر مورفولوژي پوشش، 
) pH )5/3-5/4 هشي يانگ و همكارانش به بررسي تاثيردر پژو

 -كبالـت هاي    بر مورفولوژي و سختي آبكاري الكتريكي پوشش      
مورفولـوژي  pH ها دريافتند كه بـا افـزايش   آن. فسفر پرداختند

نانوكريستال ازحالت كروي بـه حالـت سـوزني و از           هاي    پوشش
 ر تفــاوت د.حالــت روشــن بــه نــسبتا تاريــك تغييــر پيــدا كــرد

توانـد علـت ايـن       مـي  pH پوشش با تغيير  هاي    گيري دانه  جهت
-در تحقيقي ديگر پوشـش كـامپوزيتي نيكـل        ]. 15[تغيير باشد   

زيركونيا به روش آبكاري الكتريكي بر روي فـولاد زنـگ نـزن             
بر ساختار و مورفولـوژي     ) pH) 3-4,5ايجاد شد و تأثير افزايش      

آن بـود كـه     نتـايج حـاكي از      ]. 16[پوشش نيكل بررسي شـد        
. رغم عدم تغيير ساختار پوشش نيكل، مورفولوژي تغيير كرد         علي

ــارانش   ــان و همك ــر ] 17[تي ــش ) pH) 2-5/5اث   را روي پوش
Co-Ni بـا  نها نشان دادآنتايج تحقيق . مورد بررسي قرار دادند 

  . شود  سطح پوشش يكنواخت تر ميpHمقدار  افزايش
اميكي تيتانيا و زيركونيا رود افزودن ذرات سرين انتظار ميبنابرا

ها را   فسفر خواص خوردگي اين پوشش     -هاي نيكل به پوشش 
هاي با توجه به مطالعات صورت گرفته و بررسي       . بهبود بخشد 

توليـد نـشده     Ni-P-TiO2-ZrO2انجام شده، تاكنون پوشش     
رود حضور اكسيد تيتانيوم و اكسيد زيركونيوم،       انتظار مي . است

  .  را بهبود بخشدNi-Pهاي شمقاومت به خوردگي پوش
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 بـا   Ni-P-TiO2-ZrO2در اين پژوهش پوشش كـامپوزيتي       
استفاده از تكنيك رسوب دهي الكتريكـي بـه روش جريـان            

ــاوت  ــادير متف ــزن pHمــستقيم در مق ــولاد زنــگ ن  روي ف
 رســوب داده شــد و تــاثير مقــادير AISI 316Lآســتينيتي 
د  بــر روي مورفولــوژي، مقــدار نشــست اكــسيpHمتفــاوت 
اكسيد زيركونيوم  و رفتار خوردگي آن مورد بررسـي          /تيتانيوم

  .قرار گرفت

 هاي تجربيفعاليت -2

 . استفاده شدAISI 316Lدر اين تحقيق از فولاد زنگ نزن 
 ميلي متر مكعـب بـه       2×10×10از اين فولاد قطعاتي با ابعاد       

از ورق نيكلـي بـا خلـوص        . عنوان زيرلايه كاتدي تهيه شـد     
 ميلي متر مكعـب بـه عنـوان آنـد           3×20×20با ابعاد   % 9/99

ها قبل از آبكاري بـه      عمليات آماده سازي نمونه   . استفاده شد 
هاي   فولادي با سنباده  هاي    اين صورت بود كه در ابتدا نمونه      

 پــوليش شــدند و عمليــات چربــي 1200 و 800 ،500 ،200
 دقيقـه در دسـتگاه      3گيري با اسـتفاده از اسـتون بـه مـدت            

 انجـام  ASTM B254Rبر اساس اسـتاندارد  التراسونيك و 
ها پس از خروج بـا آب مقطـر شـسته شـدند و در                نمونه. شد

مرحله آخر به منظور فعـال سـازي سـطح در محلـول اسـيد               
 دقيقـه   3 و به مدت     mA/cm2500با جريان   % 85فسفريك  

براي زدودن لايه اكسيد كـروم و ايجـاد         . الكتروپوليش شدند 
 ـ       اسـتفاده شـد     mA/cm2500ان  نقاط فعال از دانـسيته جري

ــراي . ]18[ ــه آب ــازي، نمون ــاده س ــا  م ــدي  ه ــه صــورت ان ب
ماده سازي سـطح فـولاد زنـگ نـزن و        آ. الكتروپوليش شدند 

ها بر اساس ساير تحقيقات انجام شـده در ايـن            ساخت نمونه 
 انجـام شـد   ASTM B254Rزمينه و بر اسـاس اسـتاندارد   

سـيد    سپس بـه مـدت يـك دقيقـه در محلـول ا              ].18-21[
اســيد هيــدروكلريك طبــق . هيــدروكلريك گذاشــته شــدند

استاندارد نقاط باقيمانده غير فعال احتمالي موجود روي سطح         
بـه منظـور جلـوگيري از اكـسيد         . ]18[را از بين خواهد بـرد       

شدن سطح زيرلايه بلافاصله در محلـول آبكـاري قـرار داده            
 آورده  1تركيب شيميايي و شـرايط آزمـايش در جـدول           . شد

  .شده است
  تركيب شيميايي و شرايط آزمايش -1 جدول

 NiSO4.6H2O( 240 g/L( سولفات نيكل

 NiCl2.6H2O( 35 g/L(كلريد نيكل 

 H3BO3( 30 g/L(بوريك اسيد 

 2.5 g/L (NaPO2H2.H2O) سديم فسفينات

 20 g/L (ZrO2) اكسيد زيركونيوم

 TiO2( 30 g/L(اكسيد تيتانيوم 

 g/L 1 ساخارين

 SDS( 0.2 g/L(سورفكتانت 

 C° 65-60 دما

 200rpm سرعت هم زدن

pH 3,3.5,4,4.5 

 mA/cm2 40 چگالي جريان

 100تمامي تركيبات داده شده با يكديگر به يك بشر به حجم 
ب مقطر دوبار تقطير حجم آميلي ليتر اضافه شدند و با افزودن        

بـراي ايجـاد حمـام      .  ميلـي ليتـر رسـانده شـد        100حمام بـه    
 از اضافه كردن ذرات سراميكي، حمام به مـدت          يكنواخت قبل 

سـپس  .  دقيقه با استفاده از همزن مغناطيسي هم زده شـد          20
 ميكرومتـر و  2به ترتيب اكسيد تيتانيوم با انـدازه ذره متوسـط       
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 ميكرومتـر بـه     5سپس اكسيد زيركونيوم با اندازه ذره متوسط        
براي توزيع يكنواخت ذرات سـراميكي و       . محلول اضافه شدند  

 سـاعت توسـط     4جلوگيري از اگلومره شدن محلول به مـدت         
 دقيقه توسـط دسـتگاه      10همزن مغناطيسي و سپس به مدت       
زمان آبكاري بـراي تمـام      . آلتراسونيك مغناطيسي هم زده شد    

 ميلي ليتر در نظر گرفته      100 دقيقه و حجم حمام      16ها  نمونه
. ديد انجام گر  5/4 و   4،  5/3،  3هاي  pHفرآيند آبكاري در    . شد

 بر اسـاس سـاير تحقيقـات گذشـته          pHانتخاب اين محدوده    
ــد   ــام ش ــيم  ]. 17-15[انج ــراي تنظ ــيد  pHب ــام از اس  حم

بعـد از انجـام     . سولفوريك و هيدروكسيد آمونيوم استفاده شـد      
دهي الكترودهاي كـاري بـا آب دو بـار تقطيـر شـسته               پوشش

هـاي پوشـش داده      نمونـه . شدند و سپس در هوا خشك شدند      
 به ترتيب بـه     5/4 و   4،  5/3،  3هاي  pHحمام هاي با    شده در   
  . نامگذاري شدندS4 و S1 ،S2 ،S3صورت 

هـاي پوشـش داده شـده بـا           بررسي مورفولورژي سـطح نمونـه     
 SEM) (Cam Scan(دستگاه ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

MV 2300 ( همراه با ميكرو آناليز(EDX)انجام شد .  
ــار خــوردگي از دســتگ  ــراي بررســي رفت ــسيواستاتب  /اه پتان

بـراي  .  اسـتفاده شـد    302N مـدل    AutoLabگالوانواستات  
 عمـل  ASTM G3انجام ازمون طبق دستورالعمل استاندارد 

هـا در محلـول     وري نمونـه  شد و پس از يك سـاعت غوطـه        
NaCl 5/3 %      ــار ــدار، رفت ــت پاي ــه حال ــيدن ب ــت رس جه

هـاي   به منظور انجام آزمايش   . ها ثبت شد  الكتروشيميايي آن 
لكتروشيميايي از يك پيل سه الكترودي رايـج شـامل يـك            ا

، يك  )نمونه پوشش داده شده يا بدون پوشش      (الكترودكاري  
به عنوان الكتـرود مرجـع كـه        ) SCE(الكترود كالومل اشباع    

گيري شده در اين تحقيق نسبت بـه         هاي اندازه  همه پتانسيل 

آن سنجيده شد، و يـك ميلـه پلاتينـي بـه عنـوان الكتـرود                
هاي پلاريزاسـيون نـسبت بـه        منحني. ي استفاده گرديد  كمك

OCP و با سرعت  mV.Sec-11  رسم شدند و براي تحليـل 
  .  استفاده شدNOVA 1.11ها از نرم افزارهاي  آزمون

  نتايج و بحث -3
ــيميايي   -1- 3 ــب ش ــوژي و تركي مورفول

  پوشش
هايي  از الكتروليت Ni-P-TiO2-ZrO2 هاي كامپوزيتيپوشش

 تيتانيا و دانـسيته جريـان       g/L30نيا و    زيركو g/L20با غلظت   
mA/cm240  وpH=3,3.5,4,4.5يي و محـــــدوده دمـــــا   

C°65-60        بر روي زيرلايه فولادي آبكاري الكتريكي شـدند  .
هـاي  pH مورفولـوژي سـطح پوشـش داده شـده در            1شكل  
 . دهدرا نشان مي مختلف

 داراي تـرك    S1الف سطح پوشش نمونه     -1با توجه به شكل   
در . شـود  و ناپيوستگي در پوشش مشاهده مي      بوده و جدايش  

زاد شدن گـاز هيـدروژن بـه شـدت روي           آ،  pHر پايين   يمقاد
هـايي   نشست رسوب تاثير گذاشته و موجب ايجاد ناپيوستگي       

ــر روي ســطح پوشــش مــي  ســاختار پوشــش ]. 21[شــود  ب
. ب نـشان داده شـده اسـت    -1 در شكل  S2كامپوزيتي نمونه   

وشـش بهـم پيوسـته      همانطور كه از شكل مشخص اسـت پ       
. شـود  هـايي ديـده مـي    رههـا حف ـ  بوده اما در برخي از قسمت    

حـضور  . همچنين نشست ذرات بصورت غير يكنواخت اسـت       
تواند ناشي از تشكيل تركيبات نامناسب       ها مي  ها و ترك   حفره

تشكيل چنين تركيبـاتي بـر      .  بر روي سطح باشد    pHدر اين   
ا حذف كرده   هاي مناسب براي جوانه زني ر      روي سطح مكان  

اين . و منجر به ايجاد ترك يا حفره بر روي سطح خواهد شد           
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 نتـايج تحقيـق     .ها نيز مشاهده شـد     موضوع در ساير پژوهش   
 pH) 0/2مقادير پايين  در نشان داد] 17[تيان و همكارانش 

. وجود دارنـد  هاپوشش در هيدريدها و اتمي هيدروژن) 1/3 و

 پـايين حـاوي     pHها در    نآپوشش ايجاد شده در تحقيق      
هـا نـشان داد    نآنتايج تحقيـق  . و ترك بود حفره چندين
    .گذاردمي تأثير رسوب شدت روي به هيدروژن گاز تصاعد

  

 
  )د(pH=4.5 و ) ج (pH=4، )ب (pH=3.5، )الف (pH=3 در Ni-P-ZrO2-TiO2 از پوشش كامپوزيتي SEMتصوير  -1 شكل

 ب الف

 د ج
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ا نـشان    ر S3 ج مورفولوژي سـطح پوشـش نمونـه       -1شكل  
 ـ   pH=4شـود كـه در      مشاهده مـي  . دهدمي ها و  د اثـر هيدري

هيدروژن از بين رفته و سـطح صـاف و پوشـش يكنـواختي              
همچنـين نـرخ رسـوبدهي بـالاتر سـبب      . بدست آمده اسـت  

شود كه زمان كافي براي آزاد سازي تنش داخلي و تـرك             مي
خوردگي كه ممكن است در پوشش رخ دهد، وجـود نداشـته            

 نرخ ازاد شدن هيـدروژن كـاهش        pH افزايش   با]. 22[است  
همچنين با افزايش   . يابد يافته و نرخ رسوب دهي افزايش مي      

pH      در ]. 23[شود    تشكيل تركيبات ترد هيدريدي محدود مي
 تشكيل تركيبات هيدريدي    pHتحقيقات ديگر نيز با افزايش      

تيان و همكارانش در پژوهش خود نـشان دادنـد    . محدود شد 
 هيدريـدها  و هيـدروژن  اثر) 4/5 و3/4( بالاتر pHمقادير  در

 ناپديـد  تقريبـا  هـا و تـرك هـا   و حفـره  شودمي آشكار كمتر

 pHافـزايش   بـا  رسوب دهي نرخ همزمان، به طور .شوند مي
 كـه  شـود مـي  سبب بالاتر رسوب دهي  نرخ.ابديمي افزايش

 كه ترك خوردگي و داخلي تنش آزادسازي براي كافي زمان

  .باشد نداشته وجود دهد، رخ ها وششپ در ممكن است
د -1با توجه به شـكل      . دهد را نشان مي   S4د نمونه   -1شكل

پوشش توليد شده غيريكنواخـت بـوده و تمايـل ذرات بـراي           
تمـامي ذرات اگلـومره شـده     . آگلومراسيون بيشتر بوده اسـت    

موجود بر روي سطح ذرات سراميكي تيتانيا و زيركونيا نبـوده     
هـا بـر اسـاس رنـگ ظـاهري و حالـت             نآو بخش زيادي از     

 تركيبـــات اكـــسيدي و EDXنـــاليز آدار ســـطح و  تـــرك
  .هيدروكسيدي حاوي نيكل هستند

 2هـاي پوشـش داده شـده در شـكل             نمونـه  EDXآناليز  
 از كـل سـطح نمونـه و در          EDXنـاليز   آ. ورده شده است  آ

 ثانيـه   180ها به مدت     نمونه.  انجام شد  100xبزرگنمايي  
 EDXنـاليز   آ تحت پرتو الكتروني و      100xدر بزرگنمايي   

نــاليز، تركيــب شــيميايي آقــرار داشــتند و بعــد از تثبيــت 
  .يادداشت گرديد

   

   
  )د(pH=4.5 و ) ج (pH=4، )ب (pH=3.5، )الف (pH=3 در Ni-P-ZrO2-TiO2از پوشش كامپوزيتي  EDXآناليز  -2 شكل

  

 ب الف

 د ج
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هـاي   هـا پيـك   pHشود در تمامي     همانگونه كه مشاهده مي   
پيـك  . شود ل، تيتانيوم، زيركونيوم و اكسيژن مشاهده مي      نيك

حضور اين  .  ظاهر شده است   4 و   5/3هاي  pHفسفر فقط در    
هـا نشـست نيكـل، فـسفر، اكـسيد تيتـانيوم و اكـسيد                پيك

 . كند زيركونيوم را تاييد مي

رات ميزان نشـست ذرات اكـسيدي تيتانيـا و          يي تغ 3شكل  
مقـدار نشـست    . دهدي را نشان م   pHزيركونيا بر اثر تغيير     

 و گرفتن   EDXزيركونيا و تيتانيا در پوشش از روي اناليز         
ــي   ــادير وزن ــين مق ــسبت ب ــدO و Ti و Zrن ــين ش .  تعي

 تا  pH 5/3گردد رسوب ذرات در      همانطور كه مشاهده مي   
ــا افــزايش 4  pH بيــشترين ميــزان را دارد و بعــد از آن ب

. ابدي  درصد نشست تيتانيا و زيركونيا در پوشش كاهش مي        
، مقدار نيكل و فـسفر كـاهش و         4 تا مقدار    pHبا افزايش   

دليل كاهش مقدار فسفر و نيكل،      . سپس افزايش پيدا كرد   
افزايش مقدار ذرات سراميكي تيتانيا و زيركونيا در پوشش         

  .بود
 عمــــدتاً بــــه صــــورت +Ni2 هــــاي پــــايين، pHدر 

[Ni(H2O)6]2+ ــود دارد و در  هــاي بــالاتر بــه   pH وج

بنـابراين  . ]23[باشـد    مي+Ni(H2O)6−n (NH3)n]2صورت
ــايينpHدر  ــشكيل كمــپلكس)5/3 و 3(  هــاي پ هــاي  ، ت

نامناسب براي رسوب نيكل منجر به كاهش بازدهي جريان         
 pHالبته به اين نكته بايستي توجه داشت كـه در           . شود  مي

. ]24[هاي نيكل به صورت هيدراته وجود دارند          پايين، يون 
، در حضور هيدروكـسيدهاي  4الاتر از  هاي ب pHبنابراين در   

نيكل محلول الكتروليـت كـدر شـده و منجـر بـه كـاهش               
دليل ديگـر بـراي     . شود  رسوب و كاهش بازدهي جريان مي     

 و بـه دنبـال آن       pHافزايش ميزان رسوب در اثـر افـزايش         
كاهش مقدار نشست نيكل و اگلومره شدن ذرات با افزايش          

 در الكتروليـت    +Hهـاي     ، مربوط به غلظت يـون     pHبيشتر  
يابد و    ، آزاد شدن هيدروژن كاهش مي     pHبا افزايش   . است

. يابد  بنابراين بازدهي جريان و نرخ رسوب دهي افزايش مي        
، تـشكيل هيدروكـسيدهاي     )4بيـشتر از    (هاي بالاتر   pHدر  

هـاي    نيكل و محصولات آنها منجر به كاهش مقدار كاتيون        
ركيباتي منجر به   تشكيل چنين ت  . شود  مي) Ni+2(آزاد فلزي   

 ]23 و   22[كاهش بازدهي جريان و نرخ رسوب دهي شـده          
  ). 1شكل (كه با تصاوير ميكروسكوپي نيز مطابقت دارد 

  
  ZrO2و  TiO2 برروي ميزان نشست ذرات pHتاثير  -3 شكل
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 از آنجايي كه مقـدار   (pH=4.5)هاي بالاترpHهمچنين در 
انايي جذب  رسند بيش از مقدار تو    ذراتي كه به سطح كاتد مي     

افتـد و دوبـاره     باشد آلگلومره شدن اتفاق مي     كردن سطح مي  
تمايـل  . زني كاهش پيدا خواهد كـرد     هاي مناسب جوانه   محل

ذرات كوچك درون حمام به كاهش مقـدار انـرژي سـطحي            
 pHدر  . ]26 و   25[شـود    منجر به آگلومره شـدن ذرات مـي       

 ولي   ميزان رسوب نيكل و تركيبات ناخواسته بيشتر شده        5/4
رسوب اكسيد تيتانيم و اكسيد زيركونيوم كه هـدف تحقيـق           

تمـامي ذرات اگلـومره شـده موجـود بـر روي            . بود كمتر شد  
سطح اكسيد تيتانيم و اكسيد زيركونيوم نبوده و بخش زيادي          
از انهــا تركيبــات اكــسيدي و هيدروكــسيدي حــاوي نيكــل 

  .]22[ز مشاهده شد اين موضوع در ساير تحقيقات ني. هستند
 pH=4.5عامل ديگري كه باعـث اگلـومره شـدن ذرات در            

پتانسيل زتـا، پتانـسيل الكتريكـي       . شود پتانسيل زتا است    مي
باشـد كـه بوسـيله زتـا        بين سطح ذره جامد و محيط آبي مي       

 :شودسايزر مطابق با رابطه هنري محاسبه مي

1(      
)La(fε2

Uη3
Z E=  

 جنــبش UE،  ويــسكوزيته محلــولη پتانــسيل زتــا، Zكــه 
 تـابع   f(Ka) ثابت دي الكتريك محلـول و        εالكتروفورتيك،  

  .]26 [باشدهنري مي
-هـاي نيكـل    تحقيقات مشابه مقدار پتانسيل زتا بـراي پوشـش        

 صـفر گـزارش كردنـد       5/4 تا   5/3 بين   pHفسفر را در محدوده     
در اين پژوهش نيز با توجه به اينكـه كمتـرين مقـدار             . ]11-7[

 اتفاق افتـاد مقـدار پتانـسيل زتـا در           S4نه  اگلومره شدن در نمو   
مقـدار پتانـسيل زتـا بيـانگر        .  بايستي صفر باشـد    pHحدود اين   

باشد و معيـاري بـراي پايـداري سوسپانـسيون          برخورد ذرات مي  

اگر پتانسيل زتا ذرات خيلـي منفـي و يـا مثبـت باشـد               . باشدمي
ذرات تمايل به دفع يكديگر دارنـد و در مقابـل آگلـومره شـدن               

اگر پتانسيل زتا ذرات كم باشـد و نزديـك بـه      . كنندقاومت مي م
صفر باشد هيچ عاملي مانع نزديك شدن ذرات بـه همـديگر يـا         

باشـد   مهمترين پارامتري مي   pH. شودآگلومره شدن ذرات نمي   
 در  pHبـا افـزايش     . دهـد كه پتانسيل زتا را تحت تاثير قرار مي       

شـود يـا    تر مـي  يها سطح ذرات منف   صورت اضافه كردن قليايي   
اگـر  . ]28 و   27[شـود   اينكه حداقل مقدار بار مثبت آن كمتر مي       

به محـيط اسـيد اضـافه شـود يونيزاسـيون منجـر بـه كـاهش                 
تـر شـدن سـطح      هاي هيدروكسيل شده كه منجر به مثبت       يون
تر و   پايين، مثبت  pH در   ZrO2 و   TiO2بنابراين ذرات   . شود مي
ــالا، منفــيpHدر  ــر مــي ب اضــافه كــردن . ]29 و 28[شــوند  ت

تـر شـدن مقـدار زتاپتانـسيل        سورفكتانت به حمام سبب مثبـت     
محلول الكتروليت شده و در نتيجه سبب افزايش رسـوب ذرات           

دار سـورفكتانت   همچنـين افـزايش بـيش از حـد مق ـ         . شـود  مي
تواند سبب شكنندگي پوشش ايجاد شـده بـر روي زيرلايـه             مي
اضافه كردن سـورفكتانت باعـث بهبـود پراكنـدگي ذرات           . شود
 در Ni-P-ZrO2-TiO2توزيــع ذرات پوشــش . ]28[شــود مــي

تر بوده و اين موضوع افزايش چسبندگي        يكنواخت SDSحضور  
  .]30 و 29[. )شكل(رسوب به زمينه را نيز در پي خواهد شد 

 از  EDX از مورفولوژي سطحي و آنـاليز SEM تصوير 4شكل 
 پوشـش داده شـده در حمـام بـا     AISI 316Lفولاد زنگ نزن 

 و دانـسيته    4 تيتانيا با اسيديته     g/L30 زيركونيا و    g/L20غلظت  
 دقيقه رسـوب الكتروشـيميايي   16بعد از  mA.cm-240 جريان 

 SEMتـصوير   . دهد  مي را نشان    C° 65-60در محدوده دمايي    
 از پوشش بهينه توزيع يكدست و يكنواخـت         mappingو آناليز   

  .دهد عناصر نيكل، فسفر، تيتانيوم و زيركونيوم را نشان مي
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  Ni-P-ZrO2-TiO2 از پوشش كامپوزيتي mapping و آناليز SEMتصوير  -4 شكل

  بررسي رفتار خوردگي - 2- 3
ي هـاي پلاريزاسـيون پتانـسيوديناميك بـرا        منحني 5شكل  
 را  5/4 و   4،  5/3،  3هاي  pHهاي پوشش داده شده در       نمونه

هــاي حاصــله از   داده2همچنــين جــدول . دهــد نــشان مــي
اكــستراپولاسيون تافــل، شــامل دانــسيته جريــان خــوردگي 

)Icorr(    پتانسيل خوردگي ،)Ecorr(    مقاومت پلاريزاسـيون ،)Ω (
  .نمايد را ارائه مي) mm/year(و سرعت خوردگي 

هـاي پلاريزاسـيون بـا اسـتفاده از          افـل منحنـي   برون يابي ت  
 آورده 3 انجام شد و نتايج در جدول NOVA 1.11افزار  نرم

بـراي تعيـين    ) 2رابطـه  (Stern-Gearyاز رابطه   . شده است 
  . مقاومت پلاريزاسيون استفاده شده است

2(    a cRp 2.3i ( )corr a c

 


  
  

 بـه   βa و   βcمقاومـت پلاريزاسـيون،      Rpكه در ايـن رابطـه       
 icorrي و آنـدي منحنـي تافـل و          ترتيب شـيب ناحيـه كاتـد      

  .]31-33[جريان خوردگي است 
تـوان مـشاهده نمـود كـه در          ها مـي  با توجه به جدول و داده     

pH    همچنـين در   .  جريان خوردگي بالا اسـت     4هاي كمتر از
pH    نيز جريان خوردگي به مقـدار قابـل تـوجهي           4 بالاتر از 

 ـ           ن بالاتر رفته است كه نشان دهنده كيفيت كم پوشش در اي
pHاست .  
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  هاي مختلفpHدار در هاي پوششهاي تافل نمونهمنحني -5 شكل

  هاي مختلفpHهاي تافل در اطلاعات بدست آمده از منحني -2 جدول
4.5 (S4) 4 (S3) 3.5 (S2) 3 (S1) pH 

4.47 nA 4530 pA 620.54 nA 38.04 nA I (nA or pA/cm2) 

-308.74 -283.96 -229.37 -328.34  E (mV) 

7.96 MΩ 12.30 MΩ 22.71 kΩ 106.13 kΩ Rp (kΩ or MΩ.cm2) 

0.00005198 0.00000526 0.0072106 0.00044205 Rate (mm/year) 
  

زمـون پلاريزاسـيون پتانـسيو      آهاي مستخرج از     با توجه داده  
 از  S3ديناميك، بيشترين مقاومت در برابر خوردگي را نمونه         

قاومـت  همانطور كه از نتايج مشخص است م      . خود نشان داد  
ــه   ــيون نمون ــه ) S3) MΩcm2 30/12پلاريزاس  S1از نمون

)kΩcm2 71/22 ( ــه ــه ) S2) MΩcm2 96/7و نمون و نمون
S4) kΩcm2 13/106 (      بالاتر است كه بيانگر كاهش ميزان

 رســوب Ni-P-ZrO2-TiO2خــوردگي پوشــش كــامپوزيتي 
 مقدار ذرات   4 تا مقدار    pHبا افزايش   .  است pH=4كرده در   

 كرده افزايش پيدا كرد و اين موضوع منجر         سراميكي رسوب 
ايـن موضـوع در سـاير     . به افزايش مقاومت به خوردگي شـد      

پوشـش  ] 8[بـالارجو و همكـاران      . تحقيقات نيز مشاهده شد   
 بـر روي  pHرا در مقادير متفاوت Ni-P-Al2O3 كامپوزيتي 

فولاد ساده كربني رسوب دادند و مشاهد كردنـد بـا افـزايش             
pH  آنها علت اين   . ابدييش و سپس كاهش مي     امپدانس افزا

نها آ.  گزارش كردند  pHلومينا با افزايش    آامر را رسوب بيشتر     
هـاي فلـزي آزاد       هـاي پـايين، يـون      pHگزارش كردنـد در     

شـوند، زيـرا     ترجيحا بر روي سـطح زيـر لايـه پوشـيده مـي            
هاي فلزي آزاد نياز به انرژي كمتري براي رسوب دارند،           وني

شـود و رسـوب     اهميت معيـارانرژي كـم مـي       pHبا افزايش   
بنـابراين غلظـت    .  افزايش مـي يابـد     Al2O3 و   Niهاي   يون
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Al2O3ــي   در ــزايش م ــد، در پوشــش اف ــان  ياب نتيجــه جري
  .ابديخوردگي كم و امپدانس افزايش مي

 يهـا گزارش كردند زماني كه پوشش    ] 34[لي و همكارانش    
يهي شروع  شوند، نيكل بصورت ترج   با زمينه نيكل خورده مي    

هـاي كاتـدي    يكي از واكنش  ). 1واكنش  (كند  به انحلال مي  
هــاي نيكــل در محــيط در تمــاس بــا كــه در مــورد پوشــش

افتد احياي اكسيژن حـل شـده اسـت         هاي كلر اتفاق مي    يون
 در  pHفرآيند احيا منجر بـه افـزايش موضـعي          ). 2واكنش  (

ســطح پوشــش شــده و ســبب تــشكيل هيدروكــسيد نيكــل 
  ):3ش واكن(شود  مي

Ni(s)→Ni2+(aq)+2e- `  )1(  

1/2O2(g)+H2O(L)+2e-→2OH-(aq)   )2(  

Ni2+(aq)+ 2OH-(aq)→Ni(OH)2(S) )3(  

اي بــراي رشــد بيــشتر تــشكيل هيدروكــسيد نيكــل مقدمــه
شـود كـه ايـن پديـده وابـسته بـه            محصولات خوردگي مـي   

تواند محصولات خوردگي مي  . تركيبات محلول خورنده است   
 NiCO3  ،Ni5(OH)6(CO3)2  ،Ni5(OH)8Cl2H2Oشامل  

بدليل انحلال پذيري بـسيار     ]. 24[ها باشد   و مخلوطي از اين   
روي سـطح فلـز رسـوب     پايين محصولات توليد شده كه بر

شــود  انــد ســطحي پــسيو ايجــاد شــده و باعــث مــي  كــرده
حضور ]. 35 و   34[هاي خوردگي بسختي انجام گيرد       واكنش

د زيركـونيم در پوشـش،      هر چه بيشتر اكسيد تيتانيوم و اكسي      
سطح موثر و مقدار نيكل را كاهش داده و در نتيجه تـشكيل             

بنـابراين در پوشـش     . يابـد  هيدروكسيد نيكل نيز كاهش مـي     
 تشكيل هيدروكـسيد نيكـل و سـاير         pH=4رسوب كرده در    

  .شود محصولات خوردگي محدود مي
توان   را مي  S3علاوه بر اين مقاومت به خوردگي بهتر نمونه         

جود منافـذ و حفـرات كمتـر در پوشـش نـسبت داد كـه              به و 
. دسترسي الكتروليت به سطح فلز را به تاخير انداختـه اسـت           

هـاي  رسيدن الكتروليـت بـه سـطح فـولاد شـروع واكـنش            
انجـام  . الكتروشيميايي روي سطح را به دنبال خواهد داشـت        

در مناطق كاتدي فعال سطح فـولاد       ) 4واكنش  (واكنش زير   
هـاي هيدروكـسيل      و آب باعث توليد يون     در حضور اكسيژن  

  .شودمي
)4(  2H2O+O2+4e-→4OH-  

بـا  . شـود  مـي  pHانجام واكنش فوق باعث افـزايش مقـدار         
 بـر روي منـاطق كاتـدي، چـسبندگي          pHافزايش موضـعي    

پوشش به زير لايـه در ايـن منـاطق كـم شـده و در نتيجـه                  
ايجاد محصولات خـوردگي در     . شود  پوشش از سطح جدا مي    

تواند باعث تسريع جـدايش پوشـش از           مشترك نيز مي   فصل
پوشش كامپوزيتي اعمـال شـده روي سـطح         . سطح فلز شود  

هاي خورنده به سـطح      فلز علاوه بر اين كه از دسترسي يون       
كنـد، بـا نشـست اكـسيدهاي تيتـانيوم و       فلز جلـوگيري مـي   

]. 28[كند    ك خاصيت ممانعت كنندگي ايجاد مي     يزيركونيوم  
فرآيندهاي پوشش دهـي جلـوگيري يـا كنـد          كي از اهداف    ي

در ايـن   . هاي خوردگي زيرلايـه اسـت      كردن سرعت واكنش  
هاي پوشش كمتر باشـد      ها و شكاف   زان ترك حالت هرچه مي  

ميزان دسترسي الكتروليت بـه زيرلايـه كـاهش يافتـه و در             
نتايج نـشان   . شود نتيجه مقاومت خوردگي بهتري حاصل مي     

د تيتـانيوم و اكـسيد      يرات اكس دهد كه با افزايش درصد ذ      مي
، دانـسيته جريـان خـوردگي       pH=4زيركونيوم در پوشش در     

ت كننـده مقاومـت بـه       يحضور ذرات فاز تقو   . يابد كاهش مي 
در . كنـد   فسفر را بهتر مي-كامپوزيتي نيكلخوردگي پوشش  

 حـضور ذرات اكـسيدي در سـاختار         يتي كـامپوز  يهـا  پوشش
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ر سـطح مـؤثر     يي ـتغ:  همچون ييها زميق مكان يپوشش از طر  
ك ي ـ گالوان يهـا  كروسـل يل م ي، تشك يتحت حملات خوردگ  

 توسـط ذرات    ي خـوردگ  يرهاينه، انـسداد مـس    ين ذره و زم   يب
 را  يزسـاختار پوشـش رفتـار خـوردگ       ير در ر  يي ـاكسيدي و تغ  

د يب اكـس  يحضور ذرات غيررسانا و نج    . ]36[دهند   بهبود مي 
 يبخـش ده شدن   ينه كامپوزيتي پوشش و پوش    يتيتانيوم در زم  

 از سطح كـه در      يب، مقدار ين ذرات نج  ياز سطح پوشش با ا    
ز ي ـدهد و ن   يرد را كاهش م   يگ يط خورنده قرار م   يمعرض مح 

 فرورفته و آنها را     يكروني م يها ارها و شكاف  ين ذرات در ش   يا
 شانس زيادي براي پركردن ايـن حفـرات         عتاًيطب. كنند يپر م 
 ـقوازطرف ديگر نيز با اضافه شـدن ذرات ت        . دارند ت كننـده   ي

نـه كـامپوزيتي پوشـش منـاطق فعـال          يب به زم  يخنثي و نج  
 يابد كه باعـث كـاهش سـطح مـؤثر بـرا           ي ينه كاهش م  يزم
شـود كـه     ن موضوع باعـث مـي     يشود و ا   ك مي ي كاتد ياياح

ــديك كــاهش  ــه خــوردگي  يانحــلال آن ــه و مقاومــت ب افت
  .]37[ابد يهاي كامپوزيتي بهبود  پوشش

 مــشاهده Ni-P-TiO2-ZrO2در مــورد پوشــش كــامپوزيتي 
 40شود كه پوشـش حاصـل از اعمـال دانـسيته جريـان               مي

 گرم بـر    30آمپر بر سانتي متر مربع و استفاده از غلظت           ميلي
 درجه  60-65 گرم بر ليتر زيركونيا در دماي        20ليتر تيتانيا و    
 ساختاري با نقـص كمتـري داشـته كـه           pH=4سانتيگراد و   

  .باشد ير لايه فولادي مينتيجه آن بهبود مقاومت خوردگي ز

  گيري نتيجه -4
 به روش آبكاري    Ni-P-ZrO2-TiO2پوشش كامپوزيتي    -

 بـرروي   pHالكتريكي جريان مستقيم در مقادير متفاوت       
  . ايجاد شدAISI 316L فولادي يزيرلايه

 سطحي يكنواخـت، بـدون      pH=4پوشش ايجاد شده در      -
  .ترك و حفره را از خود نشان داد

 حـاوي بيـشترين مقـدار       pH=4پوشش ايجـاد شـده در        -
  .ذرات سراميكي اكسيد تيتانيوم و اكسيد زيركونيوم بود

 NaCl %3.5 پلاريزاســيون در محلــول نتــايج آزمــون -
 داراي  pH=4نشان داد كه نمونه پوشـش داده شـده در           

ــوردگي   ــت خـ ــشترين مقاومـ و ) MΩcm2 30/12(بيـ
نسبت بـه   ) pA 4530(كمترين دانسيته جريان خوردگي     

 و  5/3،  3هـاي   pHي پوشـش داده شـده در در         ها نمونه
  . است5/4
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  :واژگان مصوب
  

 واژة بيگانه معادل پيشنهادي رديف

 ceramic سراميك 1
 advanced ceramic سراميك پيشرفته 1-1
 engineering ceramic سراميك مهندسي 2-1
 magnetic ceramic مغناسراميك 3-1
 structural ceramic اي سراميك سازه 4-1

 ceramic whiteware سپيدافزارِ سراميكي 2
 fine ceramic سراميك ظريف 3
 ceramic process فرايند ساخت سراميك 4
 ceramics شناسي سراميك 5
 electroceramic الكتروسراميك 6
 optical ceramic سراميك اپتيكي 7

8 
  خاكِ چيني

  كائولن1.مت
china clay 
syn. kaolin 

 fireclay رسِ ديرگداز 9
syn. fireclay refractory 

 ball clay رس سياه 10
 whiteware سپيدافزار، سپيدينه 11

 alumina whiteware سپيدينة آلوميني 1-11
 stoneware سنگينه، داشخال 13
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 slip casting گري دوغابي ريخته 1-17
 drain casting گري توخالي ريخته 18
 solid casting گري توپر ريخته 19
 pressure casting گري فشاري ريخته 20

 centrifugal casting گري مركزگريز ريخته 21

 plastic forming سان دهي موم شكل 22

 deflocculation سازي زدايي، روان لخته 23

 deflocculant ساز زدا، روان لخته 1-23

 glaze لعاب 24

 glazing دهي لعاب 1-24

 matt glaze لعاب مات 2-24

 opaque glaze لعابِ كدر 3-24

 raw glaze لعاب خام 4-24

 glaze firing پخت لعاب 5-24

 crackle glaze ترك لعاب 6-24

 on-glaze decoration تزيين رولعابي 25

 in-glaze decoration تزيين تولعابي 26

 underglaze decoration تزيين زيرلعابي 27

 enamel فلز لعاب، لعاب 28

 glass enamel ميناي شيشه 28 -1

 enamel firing پختِ تزيين 28 -2

 frit1 فريت 29

 frit2 سازي فريت 30

 fritted glaze شده لعاب فريت 31

 biscuit بيسكويت 32

 biscuit firing پخت بيسكويت 1-32
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 annealing furnace كاري كورة تاب 1-33
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 saggar clay رس جعبة كوره 1-35
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 refractory oxide اكسيد ديرگداز 5-36

 refractory sand ماسة ديرگداز 6-36

 refractory lining از، جدارة ديرگدازآستري ديرگد 7-36

 refractory coating پوشش ديرگداز 8-36
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 fused cast refractory  ريختگي-ديرگداز ذوبي 10-36

 bulk volume حجم كلي 37

 apparent volume حجم ظاهري 38

 true volume حجم واقعي 39

 true density اقعيچگالي و 40

 theoretical density چگالي نظري 41

 tap density اي چگالي تقه 42

 green density چگالي خام 43

 green body بدنة خام 44

 green strength استحكام خام 45

 glass annealing كاريِ شيشه تاب 47
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 network former ساز شبكه 55
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 اقدام رشته نيا صنعتگران و محققان و دياسات يها پژوهش جينتا انتشار به كيسرام دانش گسترش هدف با كيسرام يمهندس و علم يپژوهش -يعلم هينشر
  .دينما يم

 در يراهبرد تيريمد رگداز،يد رنگ، و لعاب ،ينيچ ها، كيسرام شهيش و شهيش مان،يس ،يكاش ه،ياول مواد: است ليذ موارد شامل مقاله رشيپذ موضوعات
 موضوعات نيز و كيالكتروسرام ك،يوسراميب ،يدياكس ريغ و يدياكس يها كيسرام تيفيك كنترل و نديفرآ ت،يكامپوز ك،ينانوسرام ك،يسرام صنعت
  سراميك مهندسي و علم به مرتبط

  :نديفرما تيرعا را ريز موارد است خواهشمند محترم سندگانينو
  :باشد ريز يها بخش شامل است لازم همقال ) 1

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

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

www.persianacademy.ir   
 صـورت  بـه ) TIF (هـا  شـكل  و جـداول  اصـلي  فايـل  (هـا  شـكل  و جداول هيكل با همراه مقاله متن شامل word ليفا كي صورت به مقاله ) 2

  )گردد ارسال نيز جداگانه
  )باشد dpi 300 حداقل تيفيك با ها شكل(
  .گردد توجه زير نكات به جداول و ها شكل تهيه در

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

  :گردد ميتنظ ريز فرمت با مقاله نگارش ) 3
 صورت به 16 نينازن مقاله عنوان ،12 نينازن قلم با نرمال صورت به مقاله متن ن،ييپا و بالا و طرف هر از متر يسانت 5/2 هيحاش با A4 كاغذ
Bold، 5/1 خط فاصله با خطوط فاصله ،14 نينازن كار محل و سندگانينو نام) line space 1.5(، صفحه 10 حدود صفحات تعداد  

 اي ـ مجلـه  نـام  و عنـوان  سندگان،ي ـنو نـام  يحـاو  كامـل  صورت به منابع و مراجع متن. شوند مشخص خود به مربوط شماره با متن در مراجع ) 4
  .باشد انتشار سال و كتاب
  : مثال

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

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

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

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

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



Iranian Journal of 
Ceramic Science & Engineering 

Vol. 8, No. 3, 2019 
 

 

7 

The Effect of pH on the Morphology and Polarization 
Resistance of Ni-P-TiO2-ZrO2 Composite Coating 

Hosein Khodavirdilou1, Hadi Ebrahimifar2 
1 M.Sc. Department of Materials Engineering, Faculty of Mechanical and Materials 

Engineering, Graduate University of Advanced Technology 
2 Assistant Prof., Department of Materials Engineering, Faculty of Mechanical and Materials 

Engineering, Graduate University of Advanced Technology 

* H.Ebrahimifar@kgut.ac.ir 

Abstract: Nickel field composite coatings have a high ability to improve surface 
properties, such as increased corrosion resistance and abrasion resistance. In this study, Ni-
P-TiO2-ZrO2 composite coating on AISI 316L steel substrate was deposited by direct 
current flow method and the effects of different pH 3, 3.5, 4 and 4.5 on coating 
morphology and corrosion resistance were investigated. Scanning electron microscopy 
(SEM) was used to investigate the microstructure. In order to investigate the corrosion 
behavior of the coatings, a potentiodynamic polarization test was used in 3.5% NaCl 
solution. The results of SEM and EDX analysis showed that the coating produced at pH=4 
had the highest uniformity and the highest amount of titanium oxide and zirconium oxide 
particles was related to this pH. Also, the polarization results showed that the highest 
corrosion resistance is related to the precipitation produced in pH=4. At low pH and more 
than pH=4, the coating was not continuous and in some parts of the coating crack and pit 
were observed. 
Keywords: AISI 316L stainless steel, Ni-p-TiO2-ZrO2 composite coating, pH, 
Microstructure, Polarization. 
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Improvement of Photocatalytic Properties of Titanium 
Oxide Nanoparticles (TiO2) Doped with Cerium Atoms 
and Evaluation of Methylene Blue Dye and Wastewater 

antifreeze Treatment 
Azam Jafari1, Siamak Khademi1, Majid Farahmandjou2 

1 Department of Physics, University of Zanjan, Zanjan, Iran 
2 Department of Chemistry, Faculty of Pharmaceutical Sciences, Tehran Medical Sciences, 

Islamic Azad University ,Tehran, Iran 

* majidfarahmandjou@gmail.com 

Abstract: In this study, the photocatalytic and bleaching properties of pure and doped 
titanium dioxide nanoparticles with 1%, 3%, 5% and 10% Ce dopant were studied using 
Ce(NO3)3 precursor. The results showed that the highest methylene blue degradation of the 
sample with 5% cerium impurity was 97% in neutral medium (pH=7) after 75 minutes. 
The bleaching response to wastewater treatment with 5% cerium impurity was 80% at 
wavelength of 490 nm. 
Keywords: Titanium oxide nanoparticles, Cerium impurity, Photocatalytic property, 
Methylene blue bleaching, Wastewater antifreeze. 
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Translucent Tile Construction and Its Properties 

Hamid Raza Ahmadi1*, Samira Yazdi2 
1 Department of Materials Engineering, college of Technology and Engineering, Saveh Branch, 

Islamic Azad University, saveh, Iran 
2 Graduate Student of Department of Materials Engineering, college of Technology and 

Engineering, Saveh Branch, Islamic Azad University, saveh, Iran 
* ahmadi.hamidreza@gmail.com 

Abstract: Translucent tiles are among the tiles that have recently been featured. Passing 
part of the light is an important feature of these tiles. The passage of light from within, 
create a beautiful effect. In particular, it can be combined with LED, in which its beauty 
will be multiplied. In this research, the effect of using transparent frit and feldspar on 
porcelain tile composition was studied to obtain semi-transparent properties. Compositions 
of 10- %50 frits and feldspars were prepared by powder pressing and fired in a rapid roller 
furnace at 1150°C and 70 minutes. The phase composition and microstructure were 
investigated by X-ray diffraction (XRD) and electron microscopy (SEM). A light 
spectrometric test was used to examine the light transmission and the white index of the 
samples was determined using a spectrophotometer. The flexural strength, density, and 
water absorption were also measured. The results showed that 50% frit, along with 20% 
feldspar, have a semi-transparent property and a better white index than other samples. 
Keywords: Tile, Translucent, light passing, white index 
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The Role of Factors Influencing the Optical Properties of 
Yttrium Aluminum Garnet Ceramic Body 

Melika Rashadi Nejad1, Seyed Abdollah NourBakhsh Rezaei1*, Mostafa Milani2 
1 Department of Nanotechnology Engineering, College of Modern Science and Technology, 

Isfahan University 
2 Institute of Advanced Materials and New Energy, Iranian Institute of Scientific and Industrial 

Research,  

* noorbakhsh_a_sh@yahoo.com 

Abstract: Yttrium Aluminum Garnet (Y3Al5O12) is a transparent ceramic with a wide 
range of applications such as high mechanical strength windows, high power laser sources 
and radiation detectors. The most important challenge in making these ceramics is the 
problem of low light transmittance, especially in the visible area in the range of 400 to 700 
nm, which is greatly affected and reduced by various factors. So far, many efforts have 
been made to reduce the structural and microstructural defects of components made using 
this material to bring the optical properties of the material closer to theoretical values. In 
the present study, YAG transparent ceramics with high optical properties were fabricated 
by solid state synthesis method using Y2O3 and Al2O3 nanopowders and then Sintered 
under vacuum furnace at 1730°C during 12 hours And the combination of TEOS 
(tetraethyl orthosilicate) was used as sintering aid. Then bodies were annealed in two steps 
at 1200°C for 4 hours and about 1300°C for 5 hours. SEM, PL, EDX, UV-Vis 
characterization tests were used for microstructural and optical examination of ceramic 
bodies. The results showed that the structural and atomic defects as well as the presence of 
some impurities such as Ce+3 caused the absorption and reduction of light transmittance in 
the visible wavelength ranges. Studies have shown that the most important factor in 
reducing optical properties is the defects in structure that cause light scattering. 
Keywords: Optical Properties, Transparent Ceramics, YAG, Nanoparticles, impurities 
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The Effect of Nano Transition Metals on Microstructure 
and Phase Evolution of Low Carbon MgO-C Refractories 

Hossein. Rastegar1*, Mohammad Bavand-Vandchali1, Ali Nemati2, Farhad Golestani-Fard3 
1 Department of Materials Engineering, Science and Research Branch, Islamic Azad University, 

Tehran, Iran 
2 Department of Materials Science and Engineering, Sharif University of Technology, Tehran, 

Iran 
3 School of Metallurgical and Materials Engineering, Iran University of Science and 

Technology, Tehran, Iran 
* h.rastegar@srbiau.ac.ir 

Abstract: In the present study, the effect of Iron Nitrate as catalytic precursor to in situ 
formation of nano-Fe particles in phenolic resin and microstructural evolution of MgO-C 
refractories has been investigated. Therefore, various samples according to matrix section 
formulation of low carbon MgO-C refractories (LCMCR’s) with 0 and 6 wt% (Fe/Phenolic 
resin) were prepared and phase and microstructure changes after coking at temperatures 
800-1400ºC studied by XRD and FESEM analyses. Based on attained results, iron nitrate 
transfer to Fe nano particles with 60-80 nm in diameter during firing in reduced 
atmosphere. In situ formed Fe nano-particles as catalytic agent promotes graphitization 
behavior of phenolic resins. Increasing temperature led to a more effective graphitization 
level. In addition, the different nano crystalline carbon shapes such as onion and bamboo 
like and carbon nanotubes (CNTs) were in situ formed. Phase and microstructure analysis 
of LCMCR’s samples reveal that different ceramic whiskers such as MgO, MgAl2O4 
spinel, Al4C3 and AlN formed after coking at 1000 ºC and the amount of whiskers phases 
significantly increased at higher coking temperatures. It was also clarified the presence of 
Fe nano-particles have effective influence on the formation of gases components and 
promote ceramic phases formation. Microstructural observation showed the graphitic 
carbons like carbon nano-tubes (CNTs) and ceramic whiskers mainly formed in the 
bonding phase between the aggregates according to the V-L-S and V-S growth mechanism. 
Keywords: Fe nano particles, Catalyst, CNTs, Ceramic whiskers. 
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Effect of Chelating Agent on Hydroxyapatite Morphology 
under Hydrothermal Process 

Sahar Hashemi Daryan*, Jafar Javadpour, Alireza khavandi 

Department of Metallurgy and Materials Science, Iran University of science and technology 
(IUST), Tehran, Iran 

* s_daryan@iust.ac.ir 

Abstract: Citrate was used as chelating or morphology regulating agent in this study. In 
the presence of regulating agent a two-dimensional monetite phase evolved into  three-
dimentional hydroxyapatite microspheres with an average diameter of 4 µm. Scanning 
electron microscopy (SEM) and transmission electron microscopy (TEM) studies revealed 
the importance of Ca/citrate ratio in regulating the particle morphology. The results 
indicate that the surface morphology of microspheres can be engineered from nanosheets 
to nanorods by regulating agent’s concentration. X-ray diffraction (XRD) and Fourier 
transform infrared (FTIR) spectroscopy confirmed crystallinity and purity in the 
synthesized powders. Brunauer-Emmett-Teller (BET) revealed an increase in the specific 
surface area with adding citrate. Possible mechanisms are proposed to account for the 
formation of different morphologies based upon thermodynamic theories. 
Keywords: Hydroxyapatite, Citrate, Hydrothermal, Morphology 
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Fabrication of Ti3SiC2-SiC Max Phase Composites via  
In-Situ and Ex-Situ Synthesis 

Sheida Haji Amiri, Mahdi Ghassemi Kakroudi*, Nasser Pourmohammadie Vafa 

Department of Materials Science and Engineering, University of Tabriz, Tabriz, Iran 

* mg_kakroudi@tabrizu.ac.ir 

Abstract: Recently, a series of three-component compounds with the combination of 
Mn+1AXn known as Max phases have been considered as a new material. One of the most 
important features of Max phases, is the self-healing property of them. The main reason for 
considering Max Phases is a unique collection of unusual properties including their 
metallic, ceramic, physical, and mechanical properties. One of these Max Phases is Ti3SiC2 
triple composition. The mechanical properties of this type of max phase can be improved 
by using various reinforcements such as carbides (like silicon carbide). High hardness, 
high melting temperature, high mechanical strength and high elasticity modulus are the 
hallmark properties of silicon carbide. The oxidation resistance of silicon carbide is also 
high due to the formation of the silica layer. Ti3SiC2-SiC composite can be synthesized in a 
mixture of Si and TiC with a suitable stoichiometric ratio by hot pressing method. In this 
research, the main objective of the study is to investigate the mechanical properties of in-
situ fabricated Ti3SiC2-SiC composite compare it with ex-situ composite. Therefore, 
Ti3SiC2-SiC composites were prepared via in-situ and ex-situ routs by hot pressing at a 
temperature range of 1400- 1600 °C under pressure of 30-40 MPa for 30- 60 min, and its 
physical and mechanical properties included density, hardness, flexural strength and 
fracture toughness were evaluated and compared. X-ray diffraction patterns (XRD) and 
scanning electron microscopy (SEM) were used for phase and microstructural analysis, 
respectively. 
Keywords: Max Phase, Titanium silicon carbide, Hot press, Mechanical Properties, In-site 
Synthesis 
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