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   يكي مكانياثر اندازه ذره و فعالساز
 ينا آلوميه پايت كامپوزيبر سنتز احتراق

  2ياطي، غلامرضا خ1يعي محمود ربيد، س1ي، محمد رجب1ي پزشكيناهد
   باهنر كرمانيددانشگاه شه 2،  بابليدانشگاه صنعت 1

rabiee@nit.ac.ir 

شـده  ه روش سنتز احتراقي خودانتـشار دمـاي بـالا فعـال           دي بورايد زيركونيم ب   -در اين پژوهش، كامپوزيت آلومينا     :چكيده
اثر اندازه ذره آلومينيم و فعالـسازي       . مكانيكي با استفاده از مخلوط حاوي آلومينيم، اكسيد زيركونيم و اسيد بوريك توليد شد             

دهد كه اندازه  ي و گرماسنجي افتراقي روبشي نشان مX آناليزهاي پراش پرتو. هاي سنتز بررسي گرديد   مكانيكي بر مشخصه  
بعنوان يـك نتيجـه، دمـاي احتـراق      . ذره آلومينيم و فعالسازي مكانيكي بر مكانيزم و و دماي احتراق سيستم تاثيرگذار است             

هاي حـاوي     درجه سانتيگراد بترتيب براي نمونه     650 و   972 درجه سانتيگراد به     1114هاي فعالسازي مكانيكي شده از       نمونه
  .يزدانه كاهش يافتآلومينيم درشت دانه و ر

  .ينا آلوميه پايت كامپوزيكي، مكاني فعال سازي،سنتز احتراق :كليد واژه

  مقدمه -1
آلومينا بدليل دارا بودن خواصي نظير هدايت حرارتي خوب، پايداري دمايي بالا و مقاومـت بـه سـايش مناسـب، در تجهيزاتـي                        

با ايـن وجـود، خواصـي ماننـد چقرمگـي شكـست             . گيرد قرار مي هاي ذوب مورد استفاده      ها، ابزارهاي برش و بوته     نظير توربين 
يكـي  ]. 1[نمايد   پايين، استحكام پايين، مقاومت به ضربه و شوك حرارتي ضعيف كاربردهاي اين ماده را در صنعت محدود مي                 

رايدها و نيتريـدها و     كننده سراميكي نظير كاربيدها، بو     هاي موثر در بهبود خواص مكانيكي آلومينا، افزودن ذرات تقويت          از روش 
، يك ماده سراميكي است كه به علت دارا بودن خواصي نظيـر نقطـه ذوب                ZrB2دي بورايد زيركونيم،    . ساخت كامپوزيت است  

هـاي پايـه   بالا، سختي بالا، مدول الاستيك و هدايت الكتريكي بالا، همچنين مقاومت شـيميايي عـالي در سـاخت كامپوزيـت              
جوشي بدون فشار و     هاي مختلفي نظير اختلاط اجزاء و تف جوشي، تف         تا كنون روش  ]. 3،2[فته است آلومينا مورد توجه قرار گر    

هـا   اند كه هر يك از اين روش  دي بورايد زيركونيم مورد استفاده قرار گرفته - پرس ايزواستاتيك گرم در توليد كامپوزيت آلومينا      
هـاي مكانوشـيميايي در سـنتز        به طور كلي در انجام واكنش     ]. 4[اند ههايي بود  از نظر دما، زمان و هزينه توليد داراي محدوديت        

 و سنتز احتراقي خود انتـشار دمـا         (MSR)احتراقي به وسيله آسياكاري، دو روش واكنش خود انتشار ناشي از عمليات مكانيكي              
اي و بعـد از زمـان فعـال           گلولـه  ب و درون آسـيا    بدر حين آسيا   سنتز احتراقي    MSRهاي    در روش ]. 5[وجود دارد ) SHS(بالا  

تـوان بوسـيله آن، كامپوزيـت فـوق را در قالـب              هايي است كه مي    يكي از روش   SHSروش   .شود شوندگي مشخص انجام مي   
سرعت بالاي واكنش، هزينه پائين، دماي كم و خلوص بالاي محصول از مهمترين مزاياي اين               . هاي ترميت توليد كرد   واكنش
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 گراديان دمايي و سرعت بالاي واكنش، تشكيل تركيبات غيـر همـوژن در ايـن روش محتمـل     با اين وجود، بدليل  . روش است 
مـورد  ) MASHS(شـده مكـانيكي     بر اين اساس، روش ديگري با عنوان سنتز احتراقي خودانتشار دماي بالا فعـال             ]. 6،7[است

هاي سنتز، تغيير قابل ملاحظه در دماي       سازي مكانيكي منجر به افزايش شدت واكنش       استفاده قرار گرفته است كه در آن فعال       
سازي مكانيكي تنها بـراي افـزايش سـطح           در اين روش، فعال   ]. 6،5[ها و سنتز حالت جامد محصولات شده است       شروع واكنش 

ها بـراي انجـام سـنتز    در مواردي كه مقدار گرمازايي واكنشاين روش معمولاً . گردد انرژي مواد و نه انجام واكنش استفاده مي      
افـزايش تعـداد   در روش مـذكور،   . گيـرد  ، مورد اسـتفاده قـرار مـي       نظر باشد ورد  تراقي بالا نباشد و يا افزايش شدت واكنش م        اح

سازي مكـانيكي    درجه پيش فعال  . نمايد ميمحدود  را  ها  رشد كريستال و قابليت سنتز در حالت جامد،       زني مؤثر    هاي جوانه مكان
اوليـه   مـواد    هانـدازه ذر  گـزارش شـده اسـت كـه         . آيند ثر در انجام اين فرآيند به حساب مي       و اندازه ذره مواد اوليه از عوامل مو       

هاي مختلف، پروفيل دمايي منطقه احتراق و سرعت موج         ميزان كامل شدن واكنش، ترتيب انجام واكنش      بر  ) ها واكنش دهنده (
-8[ ،Al-C[Al-TiO2-H3BO3لــه هــاي مختلــف از جمهــاي متنــوعي در سيــستمتــاكنون فعاليــت]. 7[مــوثر اســتاحتــراق 

H3BO3]9 [  وZrO2-B2O3-Mg]10 [   سازي مكانيكي بر سرعت انجام واكنش و كاهش اندازه دانه محـصول            در مورد اثر فعال
-Niشـده مكـانيكي در سيـستم        همچنين اثر اندازه ذره ماده اوليه در سنتز احتراقي خودانتشار دما بالاي فعال            . انجام شده است  

Ti-Cبررسي شده است]11[ و همكارانش توسط يانگ .  
] 12[ توسـط جلالـي و همكـاران         B2O3 و بـا اسـتفاده از منبـع          MSR به روش    ZrB2-Al2O3هرچند كه تشكيل نانوكامپوزيت     

و استفاده از روش سنتز احتراقـي خودانتـشار دمـاي           بور  تامين كننده   استفاده از اسيد بوريك به عنوان منبع        بررسي شده است، اما     
هاي نظير كنترل دشوار سنتز و امكان ورود ناخالصي به مخلوط مواد               محدوديت MSRشده مكانيكي كه نسبت به روش       البالا فع 

 دي بورايـد    -به طور كلي هدف از انجام اين تحقيـق، سـاخت كامپوزيـت آلومينـا              . را ندارد از دلايل انجام اين پژوهش بوده است        
ومينيوم، اكسيد زيركونيم و اسيد بوريك به روش سنتز احتراقـي خودانتـشار دمـاي بـالا                 زيركونيم با استفاده از مواد اوليه شامل آل       

شده مكانيكي بوده كه اثر پيش فعال سازي مكانيكي و اثر اندازه ذره آلومينيم بر سنتز احتراقي كامپوزيت حاصـل نيـز مـورد                        فعال
  .بررسي قرار گرفته است

  روش تحقيق -2
، %99(، اسـيد بوريـك      )μm 5 و   μm50، دو اندازه ذره متفاوت با ميانگين انـدازه ذرات           5/99% (در اين پژوهش از پودر آلومينيم       

. گرهاي اوليـه اسـتفاده گرديـد      به عنوان واكنش  ) >μm4، اندازه ذرات    5/98(%و اكسيد زيركونيم    ) μm100ميانگين اندازه ذرات    
  .م شدانجا) 1(توزين مواد اوليه طبق نسبت استوكيومتري مطابق با واكنش 

1(    10 Al + 3 ZrO2 + 6 H3BO3 → 5 Al2O3 + 3 ZrB2+ 9 H2O,  ΔH298=-2062.359 KJ  

هـاي   با استفاده از گلولـه (Retsch, PM 100, Germany)اي پرانرژي سازي مكانيكي در آسياب سيارهعمليات اختلاط و فعال
 5 دور بـر دقيقـه بـه مـدت           400 در سرعت چرخش     1 به   10متر، با نسبت وزني گلوله به پودر         ميلي 20 و   10فولادي با قطرهاي    

بـرداري    جهت جلوگيري از آلودگي اتمسفري پودر، از گاز محافظ آرگن استفاده شد و كليه مراحل توزين و نمونه                 . ساعت انجام شد  
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ر در لازم بـه ذكـر اسـت كـه پارامترهـاي آسـياكاري طبـق نتـايج محققـان ديگ ـ         .  انجام گرديد(Glove Box)در محفظه خلا 
به منظور بررسي رفتار حرارتي مخلوط پودري قبل و بعد از آسياب            . ، انتخاب شده است   ]8[هاي مشابه، بعنوان مثال مرجع        سيستم

 درجـه  30، در اتمسفر آرگن و با نرخ گرمـايش  )NETZSCH STA409PC/PG(سنجي افتراقي روبشي  مكانيكي، آناليز حرارت
متـر   ميلـي  15در ادامه، مخلوط پودري در يك قالب فولادي با قطر           . جه سانتيگراد انجام شد    در 1200سانتيگراد بر دقيقه تا دماي      

، ياران  YTF1450-30X8Hمدل  (هاي حاصل در يك كوره الكتريكي تيوبي        دانسيته تئوري متراكم گرديد و نمونه     % 65تا حدود   
دماي سنتز بر اساس نتايج     . ر آرگون حرارت داده شدند     درجه سانتيگراد بر دقيقه و تحت اتمسف       30با نرخ گرمايش    ) بهگزين پارسا 

براي اطمينان از وجود زمان كافي بـراي    . گراد انتخاب شد   درجه سانتي  1100 و   650سنجي افتراقي روبشي      حاصل از آناليز حرارت   
يـابي    مشخـصه . شـدند داري     دقيقه در دمـاي مـاكزيمم نگـه        30ها در كوره به مدت        انجام استحاله و رفع مسائل سينتيكي، نمونه      

 Philips X’PERT(هاي حاصل از آسياب كاري مكانيكي و سنتز شده توسط آناليز پراش پرتـو ايكـس    ساختاري و فازي نمونه

MPD ( مورفولوژي و توزيع ذرات تقويت كننده حاصل از سنتز در زمينه توسط ميكروسكوپ الكتروني روبشي مـدل        . انجام گرفت
VEGA/TESCANيزور  همراه با آنالEDSمورد بررسي و مطالعه قرار گرفت .  

  ايجنت -3
در نمونه آسياب نشده    .  نشان داده شده است    1نتايج حاصل از آناليز گرماسنجي افتراقي روبشي تركيبات مختلف پودري در شكل             

  . شود گرماگير و يك پيك گرمازا ديده مي  پيك3، )الف-1شكل (حاوي آلومينيم ريزدانه 

  
  : افتراقي روبشي تركيبات مختلف پودريآناليز گرماسنجي  -1 شكل

  .آسياب شده حاوي آلومينيم ريزدانه) آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه، ج) آسياب نشده، ب) الف
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توانند بترتيب مربوط به خروج رطوبـت از سيـستم و تجزيـه اسـيد                درجه سانتيگراد مي   175 و   153هاي گرماگير در دماهاي     پيك
مشاهده تنها يك پيك گرمـازا در       .  درجه سانتيگراد مربوط به ذوب آلومينيم است       666ك گرماگير در دماي     پي. ]13[بوريك باشند 

در نمونـه آسـياب شـده حـاوي         . تواند مربوط به واكنش سنتز احتراقـي تـشكيل محـصول باشـد              درجه سانتيگراد مي   1114دماي  
 1114ياب نشده هستند با اين تفاوت كه دمـاي پيـك گرمـازا از               هاي گرماگير و گرمازا مشابه نمونه آس        آلومينيم درشت دانه، پيك   

در نمونه  ). ب-1شكل  ( درجه سانتيگراد پس از آسياب مكانيكي كاهش يافته است           972درجه سانتيگراد در نمونه آسياب نشده به        
هاي گرمـازاي مربـوط بـه       ، پيك گرماگير مربوط به تجزيه اسيد بوريك و پيك         )ج-1شكل  (آسياب شده حاوي آلومينيوم ريز دانه       

در ايـن نمونـه     . گراد كاهش يافته است     درجه سانتي  650دماي پيك گرمازا در اين نمونه، به        . شود واكنش سنتز احتراقي ديده مي    
 آناليز گرماسنجي افتراقي هـيچ يـك از         لازم به ذكر است كه در منحني      . شود پيك گرماگير مربوط به ذوب آلومينيم مشاهده نمي       

دليـل ايـن مـساله پـايين        . شودديده نمي )  درجه سانتيگراد  450(ي مورد بررسي، پيك گرماگير مربوط به ذوب اكسيد بور           هانمونه
  ].14[گردد  بودن درصد كريستاليته اكسيد بور است كه منجر به عدم مشاهده پيك هنگام ذوب آن مي

انجام شد كه نتـايج     سازي مكانيكي   فعالو ايكس پس از     به منظور بررسي تشكيل احتمالي محصول قبل از سنتز، آناليز پراش پرت           
، اكـسيد   1هـاي مربـوط بـه آلـومينيم          پيـك  XRDهـاي مرجـع       در اين نمودار با توجه به كـارت       .  آورده شده است   2آن در شكل    

ومينا و دي   هاي مربوط به آل    مشاهده پيك  عدم. شود   ديده مي  AlB10(3 و   AlB2(، و همچنين تركيبات آلومينيوم بورات       2زيركونيم
لازم به ذكر است كه     . سازي مكانيكي، محصول تشكيل نشده است     دهد كه در حين فعال    نشان مي آناليز  نتايج   در بورايد زيركونيم 

  . نيستشناساييقابل  بودن توسط آناليز تفرق  آمورف، به دليل(B2O3)اكسيد بور 

  
  . فعال سازي مكانيكيازبعد  مخلوط پودري حاوي آلومينيم ريزدانه X  پراش پرتوالگوي -2 شكل

 درجـه سـانتيگراد     1100 و   650هاي گرمازاي مشاهده شده در نتايج آناليز گرماسنجي افتراقي روبشي، دو دمـاي              با توجه به پيك   
لازم به ذكر است كه جهت مقايسه و تعيـين علـت پيـدايش پيـك گرمـازاي                  . براي سنتز تركيبات پودري در كوره انتخاب گرديد       

  
1 (00-004-0787) 
2 (00-013-0307) 
3 (00-022-0002, 00-012-0639) 
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هاي آسياب نشده و نمونه آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه نيز در              سياب شده حاوي آلومينيم ريزدانه، نمونه     شديد در نمونه آ   
دهـي در دو دمـاي    هـا بعـد از حـرارت       مربوط به نمونه   X الگوهاي پراش پرتو     3در شكل   .  درجه سانتيگراد سنتز شدند    650دماي  

  . متفاوت نشان داده شده است

  
  : هاي پودري سنتز شده در دو دماي متفاوت  مربوط به مخلوطXو نتايج پراش پرت -3 شكل

آسياب شده حاوي آلومينيم ) آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه، ج) آسياب نشده حاوي آلومينيم ريزدانه، ب) الف
  ). درجه سانتيگراد1100 درجه سانتيگراد و سمت چپ دماي 650سمت راست دماي (ريزدانه 

در . شـوند هاي مربوط به مواد اوليه ديده مي       سانتيگراد، در نمونه آسياب نشده، محصولي تشكيل نشده و پيك           درجه 650در دماي   
هـاي مربـوط بـه مـواد اوليـه، بعـضي تركيبـات بـين فلـزي نظيـر                    نمونه آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه علاوه بر پيـك          

Al18B4O33
AlB10 و   1

 مـشاهده   Al2O3 و   ZrB2حاوي آلومينيم ريزدانه، تشكيل تركيبات      در نمونه آسياب شده     . شوند   ديده مي  2
در . ها كـاهش يافتـه اسـت        توان نتيجه گرفت كه دماي تشكيل محصول در اين نمونه نسبت به ساير نمونه               بنابراين مي . گردد  مي

  
1 (00-009-0248) 
2 (00-012-0639) 



 ياطي، غلامرضا خيعي محمود ربيد، سي، محمد رجبي پزشكيناهد

 

  1393تابستان    2ي  شماره   3جلد   6
 

بـا  . شـوند   ديده مي ) Al2O3 و   ZrB2(هاي مربوط به محصولات        درجه سانتيگراد، در هر سه نمونه مورد بررسي پيك         1100دماي  
وجود گرمايش تا دماي پيك گرمازا در نمونه آسياب نشده و نمونه آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه، تـشكيل محـصول در                       

در نمونه آسياب شده حاوي آلومينيم ريزدانـه، افـزايش دمـا تنهـا باعـث                در مقابل،   . شوداين دو نمونه به صورت ضعيف ديده مي       
شود كـه علـت آن پايـداري بـالاي ايـن             مشاهده مي  ZrO2لازم به ذكر است كه در اين نمونه، پيك          . تكميل واكنش شده است   
.  گـزارش شـده اسـت       نيـز  ]15،13[حضور اين ماده در محصول نهايي توسط محققان ديگـر           . ]15[باشداكسيد در ضمن احيا مي    

دي بورايد زيركونيم، با افزودن آلومينيم بـيش از مقـدار اسـتوكيومتري           - در سنتز احتراقي كامپوزيت آلومينا     ]16[ميشرا و همكاران  
 ZrO2 هم، به علت پايداري بيشتر       TiO2-H3BO3-Al به روش مشابه در سيستم       TiB2در تشكيل   .  شدند ZrO2موفق به حذف    

امكـان اسـتفاده از   از آنجا كه هدف از انجام ايـن پـژوهش،   . ]8[تيتانيم واكنش نداده گزارش نشده است ، اكسيد  TiO2نسبت به   
بوده است، لازم است مقادير بهينه اسيد بوريك به منظور حذف كامل اكسيد زيركونيم تعيين شود                اسيد بوريك به عنوان منبع بور       

  .رائه خواهد شدكه اين امر در حال انجام است و نتايج آن در آينده ا
  .  درجه سانتيگراد نشان داده شده است1100پ الكتروني روبشي تركيبات پودري پس از سنتز در دماي وميكروسكوير ا تص4در شكل 

  

  
  :  درجه سانتيگراد1100هاي سنتز شده در دماي  الكتروني روبشي نمونهميكروسكوپتصوير  -4 شكل
  ودري آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه، مخلوط پ) ب(مخلوط پودري آسياب نشده، ) الف(

  .مخلوط پودري آسياب شده حاوي آلومينيم ريز دانه) ج(
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ها در نمونه آسياب شده در مقايسه با نمونه آسياب نشده، اثر موثر آسياكاري              توزيع ذرات تقويت كننده در زمينه و كاهش اندازه آن         
هاي آسياب شده حـاوي آلـومينيم       همچنين، مقايسه نتايج مربوط به نمونه     . دهدسازي بر توليد كامپوزيت را نشان مي        و پيش فعال  

دهد كه در يك زمان آسياب برابر، محصول بيشتري در نمونه حاوي آلـومينيم ريـز دانـه بوجـود                      درشت دانه و ريز دانه، نشان مي      
 5در شـكل    ) اند  ج مشخص شده  -4شكل  كه در   (اي شكل      از زمينه، فاز روشن و همچنين فازهاي صفحه        EDXآناليز  . آمده است 

لازم بـه ذكـر      .انـد    تشكيل شـده   Al2O3 در زمينه    ZrB2توان نتيجه گرفت كه ذرات      با توجه به نتايج آناليز، مي     . آورده شده است  
 هـا باشـد، ديـده       تواند ناشي از سـايش گلولـه        هاي سنتز شده، ناخالصي آهن كه مي         از نمونه  EDXاست كه بر اساس نتايج آناليز       

  .شود نمي

  
  .اند مشخص شدهC و A ،Bج كه با -4 از فازهاي مشاهده شده در شكل EDXآناليز  -5 شكل

  بحث -4
 كاهش اكسيدهاي موجـود  بنابراين واكنش هاي  . نمايد، آلومينيم بعنوان عامل احيا كننده عمل مي       Al-ZrO2-H3BO3در سيستم   

  :توان بصورت روابط زير نشان داد در سيستم را مي
2(      ΔH298= -402.2 kJ, ΔG298= -388 kJ           2Al + B2O3→Al2O3 +2B 

3(      ΔH298= -49 kJ, ΔG298= -35.41 kJ         4Al + 3ZrO2→2Al2O3+3Zr 

در مرحله اول، اكـسيد زيركـونيم و اكـسيد بـور احيـاء              . بعبارت ديگر، مكانيزم سنتز احتراقي در اين سيستم شامل دو مرحله است           
كه داراي گرماي تشكيل بيشتري نـسبت   (ZrB2 دوم با تشكيل عناصر زيركونيم و بور، شرايط براي تشكيل            شوند و در مرحله    مي

دهـد شـرايط    منفي بـودن مقـادير انـرژي آزاد بـراي هـر دو واكـنش فـوق، نـشان مـي                    . گردد ، فراهم مي  )به ساير تركيبات است   
، وجـود نيـروي     2تـر انـرژي آزاد در واكـنش          مقدار پـايين   همچنين.  فراهم است  ها  ترموديناميكي براي انجام خودبخودي واكنش    

  . دهد  ميت به احياء اكسيد زيركونيم نشانمحركه بيشتر در انجام واكنش احياء اكسيد بور را نسب
در شـروع   . ]13[در نمونه آسياب نشده، مكانيزم سنتز مشابه مكانيزمي است كه قبلا توسط ساير محققان هم گزارش شـده اسـت                   

در ادامه، آلومينيوم ذوب شده و سطح مشترك آن بـا مـواد واكـنش               . شودسيد بوريك تجزيه و تبديل به اكسيد بور مي        گرمايش، ا 
). 2مطـابق واكـنش   (شـود  در مرحله بعد اكسيد بور توسط آلومينيم احيا شده و بور و آلومينـا تـشكيل مـي          . يابددهنده افزايش مي  

بور و زيركـونيم حاصـل در دمـاي پيـك گرمـازا             . آيد زيركونيم و آلومينا به وجود مي      بطريق مشابه، از احياي اكسيد زيركونيم نيز      
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بينـي    تركيـب نـسبتا پايـداري اسـت، پـيش          ZrO2از آنجايي كه    . گردد تشكيل مي  ZrB2واكنش داده و    )  درجه سانتيگراد  1114(
شده حاوي آلومينيم درشت دانه هم مكانيزم       در نمونه آسياب    . افتد در يك مرحله اتفاق مي     ZrB2شود كه احياي آن و تشكيل        مي

 درجه سـانتيگراد بـه      1114 ساعت دماي شروع واكنش را از        5تشكيل كامپوزيت مشابه است با اين تفاوت كه آسياكاري به مدت            
 درجـه   650در نمونه آسياب شـده حـاوي آلـومينيم ريزدانـه، دمـاي شـروع واكـنش بـه                    .  درجه سانتيگراد كاهش داده است     972
هـاي    با افزايش مكان  سازي مكانيكي   فعال. اي افزايش يافته است    يگراد كاهش يافته و شدت پيك گرمازا بطور قابل ملاحظه         سانت
گردد كه نتيجه آن افـزايش انـرژي مـواد واكـنش            ها و تجمع عيوب در ذرات پودر مي        كاهش اندازه كريستاليت   زني، موجب   جوانه

هاي  از آنجايي كه واكنش   . دهدده در زمينه را افزايش مي     وننفوذ عناصر حل ش   چنين  هموجود عيوب كريستالي،    . ]17[دهنده است 
 و در نتيجـه افـزايش سـطح تمـاس ناشـي از      ذراتانـدازه  كـاهش  رود انتظـار مـي  ترميت به سطح تماس ذرات وابسته هـستند،        

هـاي  انـدازه كريـستاليت   اهش يافتـه و     هـا ك ـ   بنابراين، رشد دانـه    .گردد انجام واكنش كاهش دماي    منجر به    آلياژسازي مكانيكي، 
  . يابد كاهش مي واكنش،محصول نهايي با كاهش دماي

دهد كه در يك زمان آسياب برابر،       هاي آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه و ريز دانه، نشان مي             مقايسه نتايج مربوط به نمونه    
اثر اندازه ذره هنگامي كه واكنش بين دو ماده با دماي ذوب            . محصول بيشتري در نمونه حاوي آلومينيم ريز دانه بوجود آمده است          

هـا    دهنـده   در حالت نفوذي، فراينـد نفـوذ بـين واكـنش          . ]7[گردد  شود در دو حالت نفوذي و موئينگي بررسي مي          متفاوت انجام مي  
 فـاز مـذاب درون ذرات       كنترل كننده واكنش احتراق است در حالي كه در حالت موئينگي، واكنش، توسط سرعت انتشار موئينگي               

بنـابراين  . ]7[گزارش شده است كه در هنگام استفاده از ذرات ريز، مكـانيزم نفـوذي غالـب اسـت                   . شود  واكنش دهنده كنترل مي   
توان نتيجه گرفت در نمونه حاوي آلومينيم درشت دانه، مكانيزم موئينگي غالب بوده و در اين حالت علت انجام نـشدن كامـل                         مي

اي كه در اينجا بايد بـه آن توجـه شـود              نكته.  است B2O3 و   ZrO2ايين مويينگي مذاب آلومينيم به درون ذرات        واكنش، سرعت پ  
 ساعت، قادر به كاهش موثر انـدازه ذرات آلـومينيم نبـوده             5اين است كه در نمونه حاوي آلومينيم درشت دانه آسياكاري در زمان             

  . باشد هاي بيشتر آسياكاري مي لاً نياز به زماناست و براي تكميل واكنش و تشكيل محصولات، احتما
انجـام  ) در حالـت جامـد    (دهد كه سنتز قبل از ذوب آلـومينيم         نتايج مربوط به نمونه آسياب شده حاوي آلومينيم ريز دانه نشان مي           

تـوان بـه    يمشاهده چنين رفتـاري در حـين سـنتز احتراقـي را م ـ            . شده است و در اين حالت پيك ذوب آلومينيم حذف شده است           
بعنوان . در حين فعال سازي مرتبط دانست     ) x  مطابق نتايج پراش پرتو    AlB2 و   AlB10  ،Al8B2O5نظير  (تشكيل تركيبات مياني    

نشان دادند قبل از ذوب آلومينيم، مقدار قابل         Al2O3-TiB2مكانيزم سنتز كامپوزيت     با بررسي    ]8[  و همكارانش  نمونه، طاهرزاده 
 با هم    در دماي پيك گرمازاي آخر     سپس اين دو محصول   شود و   تشكيل مي  AlTi3  تركيب واكنش داده و   Alبا   TiO2 توجهي از 
سازي مكـانيكي در   حين فعال  Al-B نيز تشكيل تركيبات مياني      ]13[ دريس و همكارانش   .گردد تشكيل مي  TiB2 و   دادهواكنش  

بر خلاف ديدگاه ترموديناميكي كه در آن ابتـدا          معتقدند   اين محققان  حقيقت،در  .  را گزارش كردند   Al2O3-ZrB2سنتز كامپوزيت   
 واكنش را به     در حين آسياب،    تركيبات مياني  تشكيلدهند،  اكسيدهاي فلزي احيا شده و عناصر به وجود آمده مستقيماً واكنش مي           

طـور مـؤثري كـاهش      هـا را بـه       از ديدگاه سينتيكي نيز فرآيند آسياكاري سد فعالـسازي واكـنش           .كنندسمت محصول هدايت مي   
 درجه سانتيگراد در نمونـه آسـياب شـده          650توان نتيجه گرفت كه تشكيل پيك شديد گرمازا در دماي           بنابراين مي . ]17[دهد مي
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مزيت اين تغيير مكانيزم اين است كـه واكـنش قبـل از             . حاوي آلومينيم ريز دانه، منجر به انجام قسمت عمده واكنش شده است           
در واقع سيستم هم از لحاظ سينتيكي و هم از لحاظ ترموديناميكي بـه              . گرفته است دماهاي پايين صورت    تشكيل فاز مذاب و در      

  .داردتمايل تر  در دماهاي پايينانجام واكنش

  يگير نتيجه -5
با استفاده از   دي بورايد زيركونيم    -در اين تحقيق، اثر اندازه ذره آلومينيم و فعال سازي مكانيكي بر سنتز احتراقي كامپوزيت آلومينا               

نتايج بدست آمده نشان داد مكانيزم سـنتز در نمونـه           . تركيب پودري اوليه آلومينيم، اكسيد زيركونيم و اسيد بوريك بررسي گرديد          
آسياب نشده و آسياب شده حاوي آلومينيم درشت دانه يكسان است در حاليكه در نمونه آسياب شـده حـاوي آلـومينيم ريـز دانـه،       

نتايج آناليز گرماسـنجي افتراقـي روبـشي        . شود انجام مي ) در حالت جامد  (اوت بوده و سنتز قبل از ذوب آلومينيم         مكانيزم سنتز متف  
 در نمونه حاوي آلومينيم درشت دانـه و بـه   972 درجه سانتيگراد به 1114هم نشان داد كه فعال سازي مكانيكي دماي سنتز را از   

  .دهد  ريزدانه كاهش مي درجه سانتيگراد در نمونه حاوي آلومينيم650
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 HA/UHMWPEبررسي خواص مكانيكي و سايشي نانوكامپوزيت 
 عنوان جايگزين استخوان با روش نانونفوذ و نانوخراش به

  1فر ، سعيد روشن2جمال ، محمدرضا نعيمي1الدين ميردامادي ، شمس1، عليرضا خاوندي1سيدعلي ميرصالحي
  انشكده شيمي، دانشگاه علم و صنعت ايران د2، صنعت ايران متالورژي، دانشگاه علم و دانشكده مهندسي مواد و 1

Khavandi@iust.ac.ir 

اند ولي به دليل وجـود برخـي مـشكلات،          امروزه مواد زيستي كامپوزيتي، كاربردهاي فراواني در پزشكي پيدا كرده          :چكيده
اتـيلن بـا    ي پلـي  با زمينـه  در اين تحقيق، ابتدا نانوكامپوزيت      . ي تحقيقات كلينيكي و آزمايشگاهي قرار دارند      بيشتر در مرحله  

كمـك  كننـده بـه  عنوان فاز تقويـت به) Nano-HA(آپاتيت و نانو ذرات هيدروكسي) UHMWPE(وزن مولكولي بسيار بالا    
كـن داخلـي بـا مقـادير        ي پزشكي و با استفاده از دستگاه مخلوط       روش اختلاط در فاز مذاب با كمك روغن پارافين با درجه          

خـواص مكـانيكي و     . ، سـاخته شـد    ºC 180آپاتيت در دماي     از نانو ذرات هيدروكسي    wt.% 50 و   40،  30،  20،  10مختلف  
دست آمـده از آزمـون نـانونفوذ و         نتايج به . هاي نانونفوذ و نانوخراش مورد ارزيابي قرار گرفت       ها با انجام آزمون   سايشي نمونه 

 625/4% (5/362شسان و سـختي بـه ترتيـب     داراي ضريب كwt.% HA 50 انانوخراش نشان دهنده آن است كه نمونه ب
  .ي شاهد استكمتر از نمونه)  برابر63/1% (57/63و ضريب اصطكاك )  برابر3% (200و ) برابر

  .، خواص مكانيكي، خواص سايشيNano-HA ،UHMWPEنانوكامپوزيت، نانو نفوذ، نانو خراش،  :كليد واژه

  مقدمه -1
ي اند ولي به دليل وجود برخي مشكلات، بيشتر در مرحله         اواني در پزشكي پيدا كرده    امروزه مواد زيستي كامپوزيتي، كاربردهاي فر     
اتيلن را جهت جايگزين    پلي/آپاتيت و همكاران كامپوزيت هيدروكسي    1اولين بار بنفيلد  . تحقيقات كلينيكي و آزمايشگاهي قرار دارند     

ايـن كامپوزيـت از ضـريب كشـساني         . اع و ارائه كردنـد    ابد) ي چشم و استخوان گوش مياني     مخصوصاً در كاسه  (نمودن استخوان   
  .]1[شود شناخته مي ®HAPEXمشابه ضريب كشسان استخوان برخوردار است كه با نام تجاري 

مثـل  (ي  هايي كه بارهاي مكـانيكي بـالاي      توان در مكان  از آنجا كه اين كامپوزيت توانايي تحمل بارهاي زياد را ندارد و از آن نمي              
در . شود، استفاده كرد دانشمندان و محققين تحقيقات خود را در ايـن زمينـه گـسترش دادنـد                 بر آنجا وارد مي   ...) استخوان فمور و    

ــر روي كامپوزيــت ادامــه ــد تحقيقــات ب ــه پلــيي رون ــانو كامپوزيــت  هــاي زمين ــادي و همكــاران ن ــاقري حــسين آب ــي، ب اتيلن
نتايج حاصل از اين كـار      . اتيلن با وزن مولكولي بسيار بالا را مورد مطالعه قرار دادند          پلي/ي بالا اتيلن با چگال  پلي/فسفات كلسيم تري

  . ]2[نشان داد كه كامپوزيت بالا از سازگاري مكانيكي و بيولوژيكي خوبي با بدن برخوردار است 
ي توليـد پـايين و      هاي زمينه پليمري توجه زيادي را به دليل نسبت استحكام به وزن بالا، مقاومت به خوردگي، هزينـه                 كامپوزيت

  
1 Bonfield 



 فر جمال، سعيد روشن الدين ميردامادي، محمدرضا نعيمي رضا خاوندي، شمس علي،سيدعلي ميرصالحي
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بـه دليـل دارا   ) UHMWPE( اتيلن با وزن مولكولي بسيار بـالا هاي موجود، پلي  در ميان پليمر  . اندراحتي ساخت به خود جلب كرده     
سـازگاري در مركـز     يش، ضريب اصطكاك كم، پايداري شيميايي، جذب رطوبت پايين و زيـست           بودن خواصي مثل مقاومت به سا     

ي اين پليمر در صنايع زيادي شامل مهندسي شيمي، مهندسي بافـت، سـاخت              هاي ساخته شده بر پايه    كامپوزيت. توجه بوده است  
  .]3[كاغذ، داروسازي، مهندسي حمل و نقل و مهندسي كشاورزي كاربرد دارد 

 HA. ]4[ معرفي شـد     Ca10(PO4)6(OH)2، توسط فوستر با فرمول شيميايي       1892اولين بار، در سال     ) HA(آپاتيـت   هيدروكسي
P6داراي شبكه بلوري هگزاگونال فشرده با گروه فضايي         

3/m با پارامترهاي شبكه مـذكور، سـاختار فـضايي          .  استP6
3/m  داراي ،

 از ]4،5 [اي اسـت  اي با يك محور تقارن شش وجهي به همراه يك مـارپيچ سـه وجهـي و يـك صـفحه تقـارن آينـه                       وه نقطه گر
 داراي خـواص    HA. اسـت، خـواص زيـستي آن اسـت           كه آن را براي محققان مواد و بيومواد جذاب كرده            HAترين خواص    مهم

كتيويتي عبارت است از توانـايي برقـراري پيونـد مـستقيم شـيميايي بـا                بيوا.  است 2 و استئوكانداكتيويتي  1مهمي مانند بيواكتيويتي  
به عبارتي اين ماده توانايي آن را دارد كه وقتـي           . گويندهاي بدن و به قابليت هدايت رشد استخواني، استئوكانداكتيويتي مي           سلول

 در مجلـه  3به گزارش هوانـگ . ]7, 6[كند گيرد، بازسازي بافت استخوان از دست رفته را تسهيل و تشويق              در محيط بدن قرار مي    
Nature ترين پروتئين غير كلاژني استخوان است، منـسوب كـرد         ، كه مهم  4توان علت اين پديده را به پروتئين استئوكلسين         ، مي .

 گـرايش دارد    HAاستئوكلسين به   . كند  هاي استئوبلاست و استئوكلاست بازي مي       دهنده را براي سلول    اين پروتئين نقش سيگنال   
هـاي   است كه سطح اين پـروتئين بـار منفـي دارد و در آن يـون                هاي ساختاري اين پروتئين نشان داده         بررسي. چسبد  و به آن مي   
  .]8[ هستند HAلسيم موجود در هاي ك اند كه دقيقاً مكمل يون گيري كرده صورتي جهتكلسيم به

گيري خواص مكانيكي نظير ضريب كشساني، سختي و خواص سايشي مواد مختلف است             هاي اندازه روش نانو نفوذ يكي از روش     
هـا و    و ميكـرو در بافـت      گيري خواص مكانيكي در مقيـاس نـانو       اين روش به تازگي به عنوان يك ابزار قدرتمند براي اندازه          . ]9[

هاي معمـول سـختي سـنجي       ي انجام آزمون و اعمال نيرو، بسيار شبيه به روش         اين روش از نظر نحوه    . بيومواد مطرح شده است   
هاي سختي سنجي در مقياس ميكرو و ماكرو در مقدار نيروي اعمالي، مقدار عمق نفوذ و                ي اين روش با روش    تفاوت عمده . است

ي اعمال نيـرو در     ي بررسي خواص مكانيكي مواد، داراي محدوده      اين روش پيشرفته  . خراج از اين آزمون است    اطلاعات قابل است  
 20 نانومتر تا    1ي  همچنين عمق نفوذ هرم الماسه در اين روش در محدوده         .  ميلي نيوتون است   500 ميكرو نيوتون تا     1ي  گستره

  . ]10[ميكرومتر است 
توان اطلاعات مكانيكي ديگري مثل ضريب كشسان و خـواص ويسكوكشـسان            توسط آزمون نانو نفوذ علاوه بر سختي نمونه مي        

ي متصل به دستگاه، نيروي عمـودي اعمـالي بـه           در حين انجام آزمون رايانه    . را نيز به دست آورد    ) هاي پليمري براي نمونه (ماده  
ايـن روش   . دهـد  جابجايي عمودي را در اختيار كاربر قرار مي        -كند و نهايتاً نمودار نيرو    نمونه و عمق نفوذ را در هر لحظه ثبت مي         

  .]11[اولين بار توسط اليور و فار ابداع و مورد استفاده قرار گرفت 

  
1 Bioactivity 
2 Osteoconductivity 
3 Hoang 
4 Osteocalcin 
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ي  به كمك روش اختلاط در فاز مذاب با كمك روغـن پـارافين بـا درجـه                 HA/UHMWPEدر اين پژوهش ابتدا نانوكامپوزيت      
كـه بـه روش      Nano-HA از   wt.% 50 و   40،  30،  20،  10كن داخلي با مقـادير مختلـف        پزشكي و با استفاده از دستگاه مخلوط      

 ºC 180در دماي    ،]12[ سنتز شده بود     ºC 600  ساعت در دماي   5ي  دار   و زمان نگه   C/min 10˚ ژل با سرعت گرم كردن       -سل
گيري شد و با خواص مكانيكي استخوان مقايسه        ها با استفاده از روش نانو نفوذ اندازه       خواص مكانيكي و سايشي نمونه    . ساخته شد 

  .شد

  هاي تجربي فعاليت -2
  مواد اوليه - 2-1

 g/mol 6000000 -3000000چ امريكا با جرم مولكولي متوسـط         ساخت شركت سيگما آلدري    UHMWPEدر اين تحقيق از پليمر      
 P2O5هـاي    كه از پيش ماده    g/cm3 2/3با چگالي   ) 1شكل  (آپاتيت   و نانو ذرات هيدروكسي    ºC25 در دماي    g/mol 94/0و چگالي   

 آلمـان بـا كـد       Merckي پزشكي سـاخت شـركت        و روغن پارافين با درجه     ]12[ژل سنتز شد    - با روش سل   Ca(NO3)2.4H2O و
  . استفاده شدMPa.s 40-30 و گرانروي ºC20 در دماي g/cm3 86/0، چگالي 107174تجاري 

  ساخت كامپوزيت -2-2
كن داخلي مدل پلاستيك اوردر ساخت شـركت برابنـدر آلمـان اسـتفاده      ساخت كامپوزيت از دستگاه مخلوطدر اين پژوهش براي 

 بـه  ]13[1:3كن داخلي، روغن پـارافين و پليمـر بـا نـسبت      با دستگاه مخلوط  Nano-HAقبل از مخلوط كردن پليمر و پودر        . شد
. اين كار به منظور جذب سطحي روغن توسط پودر پليمر صورت گرفته است            .  با هم مخلوط شدند    ºC100صورت دستي در دماي     

 ذوب كامـل   پـس از  .  دور بر دقيقه ريخته شد     120 و سرعت    ºC180 كن داخلي با دماي   دست آمده درون مخلوط   سپس مخلوط به  
به مذاب پليمر اضافه شد و ايـن دو جـزء           ) 1شكل   (Nano-HA دور بر دقيقه تقليل داده شد و پودر          80پليمر، سرعت دستگاه به     

هـايي بـا    ي نمونـه  ها به منظـور تهيـه     پس از ساخت كامپوزيت   .  دقيقه با هم مخلوط شدند و مخلوط در هوا سرد شد           10به مدت   
هاي ساخته شده توسـط دسـتگاه بـال         ر زمينه پليمري و ساخت موادي با تركيب همگن، كامپوزيت         توزيع مناسب ذرات فاز دوم د     

  .ها مشخص شده است تركيب وزني نمونه1در جدول . ، پودر شدندRetsch ZM200ميل نيمه صنعتي مدل 
  هاتركيب وزني نمونه -1 جدول

  )gr/cm3(چگالي   )%.wt(Nano-HA درصد وزني   )%.UHMWPE)wt درصد وزني   كد نمونه
  94/0  0  100  شاهد
U1H 90  10  166/1  
U2H 80  20  392/1  
U3H  70  30  618/1  
U4H 60  40  844/1  
U5H 50  50  07/2  
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  خارج كردن پارافين - 2-3
  : شود، خارج شدها به صورتي كه در زير توضيح داده ميطور كامل از آنها، روغن پارافين اضافه شده بهبعد از ساخت كامپوزيت

 ساعت قرار   1 به مدت    MPa8/3 و فشار    ºC100 ها توسط دستگاه پرس گرم تحت پرس با دماي        دا كامپوزيت ابت: پرس گرم  -1
 HAو  ) ºC25دمـاي    در   g/mL 94/0(از پليمـر    ) ºC20  در دماي  g/cm3 86/0(دليل كمتر بودن چگالي پارافين      به. گرفتند

)g/cm3 2/3(ين اضافه شده، به اين روش خارج شد، پارافين بر روي سطح جمع شد و مقدار زيادي از پاراف . 

 پودر شد و براي حذف پارافين Retsch ZM200ها توسط دستگاه بال ميل در مرحله بعد كامپوزيت: شست و شو با استون -2
 مرتبه با استون خالص ساخت شركت مرك آلمان، به اين صـورت كـه مخلـوط اسـتون و       3هر تركيب كامپوزيت پودر شده      

  دقيقـه و بـا دمـاي       90 دور بر دقيقه به مدت       500در بشر ريخته شد و توسط همزن مكانيكي با سرعت         كامپوزيت پودر شده    
ºC50-35) دماي جوش استون ºC60 (بار تكرار شد3اين كار براي هر تركيب . زده و شست و شو شدهم . 

 و بـه    ºC100ي  كـن بـا دمـا     به منظور حذف استون پودرهاي شست و شو شده درون خشك          : خشك كردن و حذف استون     -3
  .]18-14, 4[ ساعت قرار گرفتند 24مدت 

نفوذ، به منظور حذف پارافين احتمالي موجود بـر روي          هاي نانو بعد از ساخت نمونه   : هاي نانونفوذ با استون   شست و شو نمونه    -4
 دقيقـه شـسته و بـراي        30 بـه مـدت      ºC40 ها را توسط استون با استفاده از دستگاه التراسونيك با دماي          ها، آن سطح نمونه 

  . قرار داده شدندºC100كن با دماي ها به مدت يك ساعت در خشكحذف استون، نمونه

  خراشساخت نمونه نانونفوذ و نانو - 2-4
 پودر شده درون قالب به      بدين منظور ابتدا كامپوزيت   . هاي آزمون نانو نفوذ و نانو خراش با استفاده از پرس گرم ساخته شدند             نمونه

 30 بـه مـدت      ºC200  و دمـاي   MPa8/3 ريخته شد و تحت پرس گرم بـا فـشار            mm10 و قطر    mm3شكل قرص با ضخامت     
هاي پودر شده درون قالب ريخته شدند و تحت فشار كم قرار گرفتند تا مواد ضـمن                 پوزيتبدين منظور ابتدا كام   . دقيقه قرار گرفت  

سپس نيرو را افزايش و تحت شرايط اشـاره شـده         . هاي احتمالي را پر كنند و به خوبي در قالب پخش شوند           نرم شدن تمامي حفره   
پـس از   .  تا كيفيت كامپوزيت ساخته شده حفظ شود       سپس مواد تحت فشار تا دماي اتاق سرد شده        .  دقيقه قرار گرفتند   30به مدت   

  .آن، قالب از زير پرس و نمونه از داخل آن خارج شد
ها، براي ايجاد    و سپس عمليات پوليش بر روي  نمونه        1500 و   1000،  800،  400،  240هاي  زني به ترتيب با مش    عمليات سمباده 

  .دهاي بالا، انجام شيك سطح كاملاً صاف براي انجام آزمون

   ژل-با روش سل HAسنتز نانوذرات  -2-5
در  انحـلال كلـسيم نيتـرات چهـار آبـه         اي    در ظرف جداگانه  . در اتانول حل شد    P2O5آپاتيت، ابتدا     هيدروكسيي پودر     جهت تهيه 

زده   زن مغناطيـسي، هـم     دقيقه توسـط هم ـ    30 دور بر دقيقه به مدت       300با سرعت    ها  سپس هر كدام از محلول    . اتانول انجام شد  
اضـافه شـد و پـس از اضـافه          ) Ca/P=1.67(محلول حاوي فسفر به صورت قطره قطره به محلول حاوي كلسيم             در ادامه . ندشد

 دور بـر دقيقـه      300شدن كامل محلول حاوي كلسيم به محلول حاوي فسفر، محلول بدست آمده به مدت يك ساعت با سرعت                   
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 ºC80 سـاعت در دمـاي       24ت در دماي اتاق پيرسـازي و نيـز           ساع 24حاصل به مدت    سل  . زده شد   توسط همزن مغناطيسي، هم   
 سـاعت حـرارت     5 و به مـدت       درجه بر دقيقه   10با سرعت    و   ºC600دست آمده در دماي     پس از پيرسازي، پودر به    . خشك گرديد 

سـنجي  يـف منظور بررسـي فـازي و مورفولـوژيكي از ط          سپس به  . بعد از گذشت اين زمان، نمونه در داخل كوره سرد شد           .داده شد 
شـود اغلـب    ديده مـي  )  الف 1(همانطور كه در شكل     . استفاده شد ) SEM(و ميكروسكوپ الكتروني روبشي     ) XRD(اشعه ايكس   

دهد كه تنها      نشان مي  XRDالگوي   باشد  آپاتيت مي    مربوط به فاز هيدروكسي    80 و   100ها با شدت      هاي اصلي از جمله پيك      پيك
را نيـز   CaOآپاتيت بلوري است، با اين حال آثار ضعيف احتمالي از تركيب           فاز هيدروكسي  تركيب اصلي موجود در پودر سنتز شده      

همـانطور كـه در تـصوير       . باشـد  مـي  nm 100ي كمتـر از     اكثر ذرات در محدوده   )  ب 1(با توجه به شكل     . توان شناسايي كرد    مي
SEM  شود نانوذرات    ديده ميHA      باشـد كـه باعـث      دليل اندازه كوچك ذرات مي    مر به اند كه اين ا   به هم چسبيده و آگلومره شده

يابـد كـه ايـن      شود مساحت سطح ذرات نسبت به حالت ميكروني و بزرگتر افزايش يابد در نتيجه انرژي سطح آزاد افزايش مي                  مي
اهش انـرژي   شود و در نتيجه براي ك     عامل باعث افزايش انرژي داخلي ماده با افزايش انرژي سطحي ناشي از وجود نانو ذرات مي               

  .شوند، افزايش يافته و اين ذرات به هم چسبيده و آگلومره ميHAدروني و پايداري بيشتر، واكنش بين نانوذرات 

   الف

   ب
 و ºC/min10 ژل با سرعت گرم كردن –سنتز شده به روش سل  HAنانوذرات  SEMتصوير ) ، بXRDطيف ) الف -1 شكل

  ºC600  ساعت در دماي5داري  زمان نگه

 شدت
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  واص مكانيكي و سايشيبررسي خ -3
  .هاي كامپوزيتي در اين تحقيق از آزمون نانونفوذ و نانوخراش استفاده شدبراي بررسي خواص مكانيكي و سايشي نمونه

  آزمون نانو نفوذ -1- 3
توسط آزمون نـانو    .  استفاده شد  ISO14577ها از آزمون نانو نفوذ بر اساس استاندارد         براي بررسي سختي و ضريب كشسان نمونه      

بـراي  (توان اطلاعـات مكـانيكي ديگـري مثـل خـواص ويسكوكشـسان مـاده        وذ علاوه بر سختي و ضريب كشسان نمونه مي    نف
ي متصل به دستگاه، نيروي عمودي اعمالي به نمونه و عمـق            در حين انجام آزمون رايانه    . را نيز به دست آورد    ) هاي پليمري  نمونه

  .دهد جابجايي عمودي را در اختيار كاربر قرار مي-دار نيروكند و نهايتاً نمونفوذ را در هر لحظه ثبت مي
هاي بوجود آمـده از     اي از داده   نماينده 2منحني شكل   . شودروش بررسي خواص مكانيكي در اين آزمون در ادامه توضيح داده مي           

  . آزمون نانو نفوذ است

  
  هاي آزمون نانونفوذ خروجي داده -2 شكل

  . نشان داده شده است3مونه در طول آزمايش در شكل ي تماس هرم الماسه با سطح ننحوه

  
  ي تماس هرم الماسه با سطح نمونه در طول انجام آزمون نانونفوذنحوه -3 شكل

 تغييـر مكـان   -طور مستقيم از تجزيه و تحليل منحني نيـرو به) Er(با استفاده از روش انطباقي، سختي و ضريب كشسان كاهشي    
اتفـاق  ) Ei(و هـم در فروبرنـده       ) E(ي مورد آزمـايش     ست كه ضريب كشسان، هم در نمونه       نشان دهنده آن ا    Er. آيددست مي به

 (P)نيرو 

 (h)جاييجابه
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  :شود محاسبه مي1افزار تريبوويو توسط نرم]11[كه با استفاده از روابط زير . باشد ميEi و Eافتد و مقدار آن وابسته به مي
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 E ضـريب پواسـان،   ν ثابت هندسي فروبرنده، β تغيير مكان، - شيب منحني در هنگام باربرداري منحني نيرو Sكه در روابط بالا     
.  مساحت سطح تماس فروبرنده با نمونه در بار حداكثر اسـت           Acط به مشخصات فروبرنده و       انديس مربو  iضريب كشسان نمونه،    

 GPa 1141 و   07/0ترتيـب    ، ضريب پواسان و ضـريب كشـسان آن بـه           034/1 ثابت هندسي برابر با      2در مورد فروبرنده بركوويچ   
  :دست خواهد آمدبه) 3(در نتيجه ضريب كشسان كاهشي نمونه از رابطه . است

3(                   
C

red
A
s

2
E 




  

كـار رفتـه،    براي فروبرنده بـه    iνو   Eiارتباط بين ضريب كشسان با ضريب كشسان كاهشي و با مشخص بودن مقادير               با توجه به  
  :خواهيم داشت
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  :محاسبه شد) 5(سختي از رابطه 

5(                  
C

max

A
P

H   

با حـداكثر نيـروي اعمـالي    ) 4شكل (با فروبرنده بركوويچ ) .Histron Inc( 3ين آزمون با استفاده از دستگاه سيستم تريبواسكوپا
Nµ 200انجام شد .  

  
  ي نصب شده روي دستگاه نانو نفوذ از نوع بركوويچهرم الماسه -4 شكل

  
1 Triboview 
2 Berkovich 
3 System Triboscobe 
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بـود  ) µN 200( ثانيه در نيـروي حـداكثر   10اري به مدت د ثانيه همراه با زمان نگه30مدت زمان بارگذاري و باربرداري هر كدام     
 ضـريب (ها  صورت تصادفي به بررسي خواص مكانيكي نمونه       نقطه به  5گيري از   با ميانگين . نشان داده شده است   ) 5(كه در شكل    

  .پرداخته شد) كشسان و سختي

  
  داري  ثانيه همراه با زمان نگه30 باربرداري با مدت زمان بارگذاري و باربرداري هر كدام -تابع بارگذاري -5 شكل

  )µN 200( ثانيه در نيروي حداكثر 10به مدت 

  آزمون نانو خراش - 2- 3
اين آزمون توسـط دسـتگاه آزمـون نـانو نفـوذ بـا              . ها از آزمون نانو خراش استفاده شد      جهت تعيين ضريب اصطكاك سطح نمونه     

اسه ابتدا وارد نمونه شده و سپس مـسافتي را در نمونـه طـي               در اين آزمون، هرم الم    .  انجام گرفت  µN150حداكثر نيروي اعمالي    
  .آمده است) 6(نحوه اعمال نيرو براي انجام آزمون نانو خراش در شكل . شودكند و از نمونه خارج ميمي

  
ن  ثانيه همراه با زما5نحوه اعمال نيرو براي انجام آزمون نانو خراش با مدت زمان بارگذاري و باربرداري هر كدام  -6 شكل

  µm/s 13/0و سرعت خراش ) µN 150(  ثانيه در نيروي حداكثر30داري به مدت نگه

ها و جهات مختلـف بـه        مرتبه براي هر نمونه در قسمت      3 ميكرومتر تعريف شد و اين آزمون        4ها  طول خراش براي تمامي نمونه    
  . آمده ميانگين گرفته شددستهاي بهصورت تصادفي، تكرار و از داده

اي و تقـسيم آن بـر نيـروي عمـودي،           ي نيروي مماسي به طور لحظه      متصل به دستگاه در طول انجام آزمون با محاسبه         يرايانه

 (μN)نيرو 

 (sec)زمان

 (sec)زمان

 (μN)نيرو 
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همچنـين  . كنـد  محاسـبه مـي    6اي كه به ضريب اصطكاك ميكروني معروف است، را با استفاده از رابطه              ضريب اصطكاك لحظه  
 13/0سرعت حركـت هـرم الماسـه حـين ايجـاد خـراش              . شود مي اي ثبت جابجايي افقي و عمودي هرم الماسه به صورت لحظه        

  . هاي آزمون نانوسختي استفاده شدبراي انجام اين آزمون از نمونه. ميكرومتر بر ثانيه است

6(                  NL F/F  

  نتايج و بحث -4
  آزمون نانونفوذ و بررسي خواص مكانيكي -1- 4

 5ايـن آزمـون     . ها از آزمون نانونفوذ استفاده شد     ررسي ضريب كشسان و سختي نمونه     همان طور كه قبلاً توضيح داده شد براي ب        
 7در شـكل    . دست آمده ميانگين گرفته شـد     صورت تصادفي انجام شد و اطلاعات به       به هاي مختلف براي هر نمونه    بار در قسمت  
  .ها رسم شده است جابجايي براي نمونه-نمودار نيرو

  
  دست آمده از آزمون نانو نفوذ به جابجايي-نمودار نيرو -7 شكل

  . قابل مشاهده است8ها در شكل نتايج حاصل از بررسي ضريب كشسان و سختي نمونه
ي پليمري باعث افزايش قابل ملاحظـه ضـريب كشـسان       به زمينه  HA مشخص است افزودن نانو ذرات       8همانطور كه در شكل     

 wt.% HA 50در واقع با افزودن . كننده به صورت خطي استقويتشده است و افزايش ضريب كشسان همراه با افزايش جزء ت
نسبت به نمونه شاهد افزايش يافـت بـه طـوري كـه ضـريب               )  برابر 625/4% (5/362به زمينه پليمري ضريب كشسان به ميزان        

، توزيـع  HAات دليل درصـد بـالاي نـانو ذر   اين افزايش به. رسيد) U5Hنمونه  (GPa 7/3به ) نمونه شاهد (GPa 8/0كشسان از   
هـا بـا    و برخـورد آن HAها با زمينه است و همچنين با توجـه بـه سـاختار هگزاگونـال نـانو ذرات            مناسب، چسبندگي مطلوب آن   

شـود و در نتيجـه باعـث افـزايش ضـريب            ها بر روي هـم مـي      هاي پليمر، اين ذرات مانع از حركت و لغزش آسان زنجيره          زنجيره
  . باشدHAتواند به دليل سفتي بالاي زايش قابل ملاحظه در سختي و ضريب كشسان ميهمچنين اف. شودكشسان ماده مي

 (μN)نيرو 

 (nm)جاييجابه
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  دست آمده از آزمون نانونفوذضريب كشسان و سختي به -8 شكل

همگـن  (كننده به زمينه، چگونگي پخش طور كلي خواص مكانيكي مواد كامپوزيتي به عوامل زيادي از قبيل، نسبت جزء تقويت  به
از نظر فنـي،  . ]2[كننده با زمينه در فصل مشتركشان، وابسته است    كننده در زمينه و چسبندگي جزء تقويت      جزء تقويت ) يا ناهمگن 
كننـده  در واقع قسمت اعظـم نيـرو توسـط تقويـت    . كننده داراي خواص مكانيكي بالاتر و بهتري نسبت به زمينه است     جزء تقويت 
شيميايي، كار انتقال نيرو به آن را انجـام         كننده از صدمات فيزيكي و      شود و زمينه پليمري در واقع ضمن حفاظت تقويت          تحمل مي 

ضـريب كشـسان    . كنـد   دارد و البته گسترش ترك را محدود مي         ضمناً زمينه، فيلر را به مانند يك چسب كنار هم نگه مي           . دهد  مي
  .]19[كننده و زمينه بوجود بياورد تر باشد و اتصال قوي بين تقويت كننده پايينزمينه پليمري بايد از تقويت

ها مشخص شد كه همانند ضريب كشسان ، سختي نيز با افـزايش درصـد               دست آمده از آزمون نانو نفوذ از نمونه       هاي به با بررسي سختي  
% 200 به زمينه پليمري سختي بـه ميـزان   wt.% HA 50طوري كه با افزودن ي پليمري افزايش يافته است به به زمينهHAنانو ذرات 

    .رسيد) U5Hنمونه  (GPa 12/0به ) نمونه شاهد(GPa 04/0طوري كه سختي از ت به نمونه شاهد افزايش يافت بهنسب)  برابر3(
هـا تحـت تـاثير مقـدار جـزء          ي آن است كـه خـواص مكـانيكي نمونـه          شود، نتايج نشان دهنده    ديده مي  8همانطور كه در شكل     

  .ها افزايش يافته استكي ضريب كشسان و سختي نمونهبا افزايش مقدار جزء سرامي. ي سراميكي استكننده تقويت
 U3Hشود و همچنين ضريب كشسان دو نمونه         ديده مي  U2H نسبت به    U3H يك افت در سختي در نمونه        8با توجه به شكل     

هـا،  نـه  نسبت به ساير نمو    U3Hكننده در نمونه    تر فاز تقويت  دليل توزيع غيرهمگن   برابر است كه اين امر ممكن است به        U2Hو  
كننـده  تر فاز تقويـت   ، چسبندگي ضعيف  U2Hكننده نسبت به نمونه     دليل افزايش فاز تقويت    به HAآگلومره شدن بيشتر نانوذرات     

  . با زمينه، خطا در انجام آزمون و يا خطاي دستگاه باشد
 در ابعاد نانومتري    HAاستفاده از ذرات    دليل  به.  كننده نقش بسيار مهمي در تقويت زمينه دارد       طور كلي اندازه ذرات جزء تقويت     به
و همچنين داشتن مساحت سطح بيشتر      ...) ميكرومتري و (عنوان تقويت كننده نسبت به ذرات با ابعاد بزرگتر          به) nm100كمتر از   (

فـاز  در نتيجـه فـصل مـشترك بـين زمينـه و             . يابدكننده افزايش مي  در مقدار مساوي ذرات، سطح تماس بين زمينه و فاز تقويت          
شود و باعث افـزايش ضـريب كشـسان نانوكامپوزيـت           ها بيشتر و بهتر انجام مي     كننده افزايش يافته و انتقال تنش بين آن       تقويت
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  .شودها ميدليل شكل، اندازه، استحكام و تردي باعث افزايش سختي نمونهكننده بههمچنين فاز تقويت. شودمي
, 20[كننـده اسـت      است كه ضريب كشسان مواد مستقل از اندازه جزء تقويـت            اين امر  يها وجود دارد كه بيان كننده     برخي نظريه 

كننده است و بـا     اند كه مقدار ضريب كشسان وابسته به اندازه جزء تقويت         البته برخي ديگر از محققان معتقدند و گزارش داده        . ]21
اين محققان معتقدند كه در يـك كامپوزيـت زمينـه پليمـري بـا               . يابدكننده، ضريب كشسان افزايش مي    كاهش اندازه جزء تقويت   

تواند تغيير شكل بيشتري    ي پليمري مي  كننده، ذرات كمتري حضور دارند و زمينه      ت جزء تقويت  ذرات سراميكي بزرگتر با مقدار ثاب     
 باعث ايجاد تاثيري همانند رسوب سختي       nm 100- 10ي  كننده در محدوده  استفاده از جزء تقويت   . تا قبل از شكست تحمل كند     

اين عوامل باعـث افـزايش ضـريب        . كندينه را محدود مي   ها شده و تغيير شكل پلاستيك پليمر زم       شود و مانع حركت نابجايي    مي
  .  ]23-21[كشسان و سختي كامپوزيت خواهد شد 

  آزمون نانوخراش   - 2- 4
  .ها اشاره شده استضريب اصطكاك سطحي نمونه) 2(در جدول 

  دست آمده از آزمون نانوخراشها بهاصطكاك سطحي نمونهضريب  -2 جدول
  ضريب اصطكاك سطحي  كد نمونه
 476/0 ± 02/0   شاهد

U1H 025/0 ± 329/0 

U2H   03/0 ± 327/0 

U3H    015/0 ± 299/0 

U4H 02/0 ± 293/0 

U5H  01/0 ± 291/0 

كـه ايـن امـر      . يابدكننده ضريب اصطكاك سطحي كاهش مي     شود با افزايش مقدار فاز تقويت     ديده مي ) 2(همانطور كه در جدول     
ديـده  ) 2(همانطور كه در جدول     . كننده و فاز زمينه است    كننده و ايجاد يك پيوند مناسب بين فاز تقويت        دليل افزايش فاز تقويت   به
امـر نـشان دهنـده      كاهش يافت كه اين     )  برابر 63/1% (57/63ي شاهد   نسبت به نمونه   U5Hي  شود ضريب اصطكاك نمونه   مي

  . ها است كه با افزايش آن ضريب اصطكاك كاهش يافته استكننده بر روي خواص سايشي نمونهتاثير مثبت جزء تقويت
كننده در زمينه كامپوزيت، مساحت سطحي و انرژي سطحي افزايش خواهـد يافـت و در نتيجـه              طور كلي با افزايش جزء تقويت     به

با افزايش پيوند بيشتر بـين اجـزاء، انتقـال بـار و             . كننده و زمينه در كامپوزيت ايجاد خواهد شد       پيوندهاي بيشتري بين جزء تقويت    
  .]21[شود و در نتيجه باعث بهبود خواص مكانيكي و سايشي خواهد شد تنش بيشتر و بهتر انجام مي

هاي پليمري جايگزين     ها با خواص مكانيكي كامپوزيت    مقايسه خواص مكانيكي نمونه    -3- 4
  استخوان و استخوان انسان

جـزء  . ت آمده در تحقيق حاضر با خواص مكانيكي ساير تحقيقات مرتبط مقايسه شده اسـت              دسخواص مكانيكي به  ) 3(در جدول   
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 .است) wt.% 50) vol.% 20كننده كننده در تمامي اين تحقيقات از خانواده كلسيم فسفات است و مقدار فاز تقويتتقويت

 ـ شود ضريب كشسان بهديده مي) 3(همانطور كه در جدول   نزديـك بـه ضـريب    U5H ي راي نمونـه دست آمده در اين پـروژه ب
 و  27[ Juhasz[،  Wang ]26, 20[ و بيـشتر از      Roeder ]25[و   Reis ]24[ها با تركيب مشابه ساخته شده توسط        كشسان نمونه 

]28[ Filipenkovs و همچنين كمتر از ]24[ Reis ،]29[ AbuBakar ،]30[Cheang و ]31[ Fangهمچنين . استNorman 
 سختي و ضريب كشسان قسمت غشائي استخوان ترابكولار را با روش نانونفوذ و نانوخراش محاسبه كردند و به                   ]32[و همكاران   

 GPaي   و ضـريب كشـسان در محـدوده        GPa 07/0 ± 48/0 - 06/0 ± 32/0ي  اين نتيجه رسيدند كه سختي آن در محـدوده        
 و همكـاران     Normanي انجـام شـده توسـط        دست آمده از مطالعـه    ي اعداد به  با مقايسه .  است ±02/8 31/1 - 75/13 ± 67/1

كمتـر از سـختي و   U5H ي شود كه سـختي و ضـريب كشـسان  نمونـه    دست آمده در اين تحقيق مشخص مي با اعداد به]32[
  .ضريب كشسان قسمت غشائي استخوان ترابكولار است

توان براي وجود اين اختلاف در ضريب كشسان اشاره كـرد اول روش تهيـه كامپوزيـت و دوم نـوع                     دلايل مهمي كه مي   از جمله   
  .كار رفته در تهيه كامپوزيت استكننده بهپليمر و فاز تقويت
بـا   با ضريب كشسان استخوان مـشخص شـد كـه نانوكامپوزيـت              U5Hو با مقايسه ضريب كشسان نمونه       ) 3(با توجه به جدول     

wt.%50 نانوذرات HAضريب كشسان بيش از ضريب كشسان استخوان اسفنجي و نزديك به استخوان غشايي دارد .  
  هاي پليمري جايگزين استخوان مقايسه خواص مكانيكي با خواص مكانيكي كامپوزيت -3 جدول
 )GPa(ضريب كشسان  روش توليد  مراجع مواد

HA/UHMWPE %)50وزني ( 
 تحقيق حاضر

 گيري فشاري  ، قالبكن داخليمخلوط  -
  7/3 ± 09/0 =ضريب كشسان 

 12/0 ± 001/0 =سختي

HA/HDPE %)2055/1 ±02/0 گيري فشاري اكسترود دو مارپيچه، قالب ]26, 20[ ) حجمي 

HA/HDPE %)50 4 گيري تزريقي اكسترود دو مارپيچه، قالب  ]24[ )وزني 

HA/HDPE %)50اكسترود دو مارپيچه،   ]24[ ) وزنيSCORIM 5/7 

HA/HDPE %)203 ±1/0 گيري فشاري قالب اختلاط التراسونيك،  ]25[ ) حجمي  

HA/PEEK %)207 گيري تزريقي قالب اختلاط برشي،  ]29[ ) حجمي 

HA/PMMA %)2023/6 گيري تزريقي قالب اختلاط برشي،  ]30[ ) حجمي 

HA/UHMWPE %)208/6 ±5/0 گيري فشاري اكسترود دو مارپيچه، قالب  ]31[ ) حجمي 

NHAp/UHMWPE %)50385/0 ±123 گيري فشاري اختلاط مكانيكي، قالب  ]28[) وزني 

 7 -30 - ]36- 33[ استخوان غشائي

 MPa1570- 10 - ]36- 33[ استخوان اسفنجي
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  گيري نتيجه -5
 به بررسي خواص مكانيكي و سايـشي ايـن كامپوزيـت بـا روش               HA/UHMWPEدر اين تحقيق پس از ساخت نانو كامپوزيت         

  :فوذ و نانوخراش پرداخته شدنانون
با افـزايش   . ي سراميكي است  كنندهها تحت تاثير مقدار جزء تقويت     ي آن است كه خواص مكانيكي نمونه      نتايج نشان دهنده   -1

  .ها افزايش يافته استمقدار جزء سراميكي ضريب كشسان و سختي نمونه
 بـه زمينـه پليمـري    wt.% HA 50 شد كه با افزودن دست آمده از آزمون نانو نفوذ، مشخصبا توجه به ضريب كشسان به -2

  .ي شاهد، افزايش يافتنسبت به نمونه)  برابر625/4% (5/362ضريب كشسان به ميزان 
افـزايش  )  برابر 3% (200 نسبت به نمونه شاهد      U5H نمونه   نتايج حاصل از آزمون نانونفوذ نشان دهنده آن است كه سختي           -3

  .نشان داده است
كـه  . ي شاهد است  كمتر از نمونه  )  برابر 63/1% (57/63كننده،   جزء تقويت  wt.%50حي نمونه داراي    ضريب اصطكاك سط   -4

  .كننده و فاز زمينه استكننده و ايجاد يك پيوند مناسب بين فاز تقويتاين امر به دليل افزايش فاز تقويت
  .وان غشايي است بيش از ضريب كشسان استخوان اسفنجي و نزديك به استخU5Hضريب كشسان نمونه  -5

  سپاسگزاري -6
هاي ارزشمند ستاد ويژه توسعه فناوري نانو رياسـت جمهـوري كمـال تـشكر و قـدرداني را ابـراز                     نويسندگان اين مقاله از حمايت    
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سازي  بررسي پارامترهاي موثر در ساخت كربن فعال به روش فعال
  تاگوچييششيميايي با استفاده از روش طراحي آزما

  فرد احد سعيدي، عليرضا ميرحبيبي، فرهاد گلستاني

  دانشكده مهندسي مواد و متالورژي، دانشگاه علم و صنعت ايران
ar_mirhabibi@iust.ac.ir 

فاده از ضايعات كشاورزي همچون پوست گردو سعي شد كربن فعالي با بيشترين سطح ويـژه                در اين تحقيق با است    : چكيده
بـراي بررسـي پارامترهـاي مـوثر در     . سازي شيميايي انتخاب شـد  روش استفاده شده در ساخت كربن فعال، فعال   . تهيه شود 

 قرار گرفتند نسبت اشباع سازي، دمـا  پارامترهايي كه مورد بررسي. سازي شيميايي از طراحي آزمايش استفاده شد  روش فعال 
  . و زمان كربنيزه كردن بود

هـا نمونـه بـا نـسبت          ها به روش تاگوچي نشان داد كه بهترين نمونه از نظر سـطح ويـژه و حجـم تخلخـل                    بررسي آزمايش 
هش مشخص شد كه افزايش دما باعث كا      .  ساعت است  2 درجه سلسيوس و زمان      500كربنيزه كردن    ، دماي 3سازي   اشباع

هـاي كـربن فعـال        شود كه سطح ويژه و حجـم تخلخـل          افزايش زمان و نسبت اشباع سازي موجب مي       . شود  سطح ويژه مي  
  .فاكتور سهم نشان داد كه تاثير دما بيشتر از دو پارامتر ديگر است. افزايش يابد
  يرز كشاويعات ضاي، به روش تاگوچيش آزمايسازي شيميايي، طراح كربن فعال، فعال :كليد واژه

  مقدمه -1
اي   شود كه همگي داراي تخلخل بالا و سطح آزاد بين ذره            كربن فعال به محدوده وسيعي از مواد بي شكل با پايه كربني گفته مي             

توانـد   توان به وسيله كربنيزه كردن و تجزيه حرارتي مواد داراي ماهيت كربني بدست آورد، كه مـي                  كربن فعال را مي   . زياد هستند 
هـا،    هـا، جـذب آلاينـده       ها، پايه كاتاليـست     توان به استفاده از آن در جاذب        از كاربردهاي آن مي   . يا پودري باشد  به صورت گرانوله    

  ].4–1[ها اشاره كرد فرايندهاي جذب الكترودي و ابرخازن
هـا  يندآفر نكربن فعال در اي   . و ذخيره سازي انرژي است     1دو مورد از كاربردهاي مهم كربن فعال در فرايند هاي جذب الكترودي           

الكترودهـا  . شـود   در فرايند جذب الكترودي از دو الكترود موازي هم استفاده مي          . گيردعنوان ماده الكترود مورد استفاده قرار مي       به
هاي مزاحم از     توان به حذف يون     مي ها  كاربردهاي اين فرايند بسيار گسترده است و از جمله آن         . شوند  توسط اتصال ولتاژ باردار مي    

گـردد تـا دسترسـي الكتروليـت          هاي مزو در اين كاربردها باعـث مـي          وجود تخلخل ]. 5[ها و شيرين سازي آب اشاره كرد          لمحلو
تا  گردد  از اين رو بسيار تلاش مي     . پذير و در نتيجه عملكرد الكترود بهتر شود       موجود در سيستم به سطح ويژه بالا به راحتي امكان         

  .و ساخته شودهاي مز كربن فعالي با توزيع تخلخل

  
1 Electrosorption 
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يا خـام در سـاخت كـربن فعـال مـورد             تواند به عنوان ماده اوليه      اي كه داراي مقداري منبع كربني در خود باشد مي          به طور كلي هر ماده    
كيل شود، ماده تـش   از نظر اقتصادي، ترجيحاً موادي با كربن بالا و مواد آلي كم براي توليد كربن فعال شده انتخاب مي                  . استفاده قرار گيرد  

شده جامد حاصل از عمليات پيروليز بايد دانسيته بالا و همچنين داراي گازهاي فرار كـافي باشـند، آزادسـازي گازهـاي فـرار در مرحلـه                           
  ]. 4و 3[شود كربن از استحكام و ساختار محكمي برخوردار گردد  دانسيته بالا باعث مي. شود پيروليز باعث ايجاد منافذ در كربن مي

ها، سطح ويـژه و عـواملي از ايـن قبيـل              يك كربن فعال وابسته به توزيع سايز تخلخل        يكي، شيميايي و مكانيكي   هاي فيز   ويژگي
عواملي كه در   ]. 6و  5[تواند تغيير كند      عوامل ذكر شده در بالا نيز بسته به مواد اوليه مصرفي و روش ساخت كربن فعال مي                . است

در منـابع مطالعـاتي مختلـف       . د از دما، زمان كربنيزه كردن و نسبت اشـباع سـازي           سازي شيميايي موثر هستند عبارتن      فرايند فعال 
هدف از انجام اين پژوهش بررسي عوامل موثر در ساخت كربن فعـال از منـابع                . اي به تاثير همزمان اين عوامل نشده است         اشاره

  .ضايعاتي همچون ضايعات كشاورزي است

  هاي تجربي فعاليت -2
  مواد اوليه - 2-1

شـست و شـو      ابتدا  پوست گردوها خرد شده و سپس       . تهيه شد ) استان زنجان (ستفاده شده در اين پژوهش از مناطق طارم         پوست گردو ا  
  .انجام گرفت)  مولار تهيه شده از شركت مركNaOH1 با محلول(كمتر شدن درصد خاكستر تحت عمليات ليچينگ  شدند و براي

، درصد )ASTM D1102-84( در اينجا درصد خاكستر. مورد بررسي قرار گرفتتركيب مواد آلي و غير آلي مواد اوليه و ليچ شده 
  .گيري شد و درصد كربن پوست گردو اندازه) ASTM D4442(، درصد رطوبت )ASTM E897-82( مواد فرار

  آناليز مواد اوليه -2-2
رارتـي، بـا اسـتفاده از دسـتگاه         هاي ليچ شده و بررسي تحـولات ح         ها براي بررسي مواد خروجي از نمونه        نمونه TGآناليز حرارتي   

Netzch STA-409C در اين مرحله ابتدا فقط بر روي مواد خروجي از نمونه اوليه آناليز مورد نظر صورت گرفت. انجام شد.  

  طراحي آزمايش - 2-3
سـاز بـه       فعـال  به نسبت وزني عامـل    .شد  ساز اشباع     در اين مرحله مواد اوليه آماده شده در مرحله قبل در ابتدا به وسيله عامل فعال               

دمـاي  . اي از جنس كوارتز قرار داده شد        سازي مواد در داخل كوره لوله       بعد از اشباع  . شود  سازي گفته مي    پوست گردو، نسبت اشباع   
. شـد   در دمـاي مـاكزيمم نگهـداري          افزايش يافته و با توجه به زمان كربنيزه كـردن          ºC/min 5 كوره تا دماي ماكزيمم با آهنگ     

در نهايـت مورفولـوژي نمونـه    .  مورد آناليز جذب و واجذب قـرار گرفـت  Belsorb Mini2آمده بوسيله دستگاه هاي بدست  نمونه
  .بهينه با استفاده از ميكروسكوپ الكتروني روبشي و عبوري مورد آناليز قرار گرفت

ها بر روي سطح ويـژه        آن  و تأثير  سازي شيميايي   تأثير پارامترهاي نسبت اشباع سازي، دما و زمان كربنيزه كردن در فعال            در اينجا 
براسـاس روش طراحـي      هـا   در ايـن مرحلـه آزمـايش      . و توزيع سايز تخلخل به وسيله آناليز جذب و واجذب نيتروژن بررسي شـد             

ها بـراي سـه فـاكتور         تعداد و حالات آزمايش   .  استفاده شد  MINITABبراي اين كار از نرم افزار       . آزمايش تاگوچي طراحي شدند   
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دهـد كـه در آن        هاي طراحي شده بر اسـاس نـرم افـزار را نـشان مـي                 آزمايش 1 جدول   .باشد   مي L9 طابق با آرايه  سه سطحي م  
محدوده هر يك از پارامترها با استفاده از منـابع          . هاي كربنيزه كردن آورده شده است       هاي اشباع سازي، دما و زمان       تغييرات نسبت 

  .مطالعاتي انتخاب شد
  MINITABه روش تاگوچي با استفاده از نرم افزار هاي طراحي شده ب آزمايش -1 جدول
 زمان كربنيزه كردن )ºC(ماكزيمم دماي كربنيزه كردن  نسبت اشباع سازيكد نمونه

A 1 500 1 

B 2 500 5/1 

C 3 500 2 

D 1 600 5/1 

E 2 600 2 

F 3 600 1 

G 1 700 2 

H 2 700 1 

I 3 700 5/1 

  نتايج و بحث -3
  اثر ليچ كردنبررسي مواد اوليه و  -1- 3

ضايعات كشاورزي همچون پوست گـردو داراي چهـار جـزء     . دهد   درصد اجزاي اصلي موجود در پوست گردو را نشان مي          2جدول  
 همچون پوست گردو تعيين كننده      1تركيبات تشكيل دهنده مواد ليگنوسلولزي    . هستند) رطوبت، مواد فرار، خاكستر و كربن     (اصلي  

است كه هـر دو جـزء از         2پوست گردو متشكل از دو جزء اصلي مواد كربوهيدراته و ليگنين          . ستدرصد اجزاي تشكيل دهنده آن ا     
  .شوند انواع مواد آلي محسوب مي

  اجزاي پوست گردو اوليه -2 جدول
  (%)درصد   جزء

  46/3  درصد رطوبت
  70/58  درصد مواد فرار
  63/5  درصد خاكستر
  21/32  درصد كربن

  
1 Lignocellulose 
2 Lignin 
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هـا سـاختارهاي سـه بعـدي درهـم تنيـده              ليگنـين . شـوند    تقسيم مي  2 و هموسلولزي  1ولزيمواد كربوهيدراته خود به دو دسته سل      
اي هستند كه متـشكل از        ها داراي ساختار شيميايي پيچيده      ليگنين. دهد   جزء اصلي ديواره گياهان را تشكيل مي        ليگنين. باشند  مي

دهنـد    مواد ليگنوسلولز كه جزء اصلي آن را تشكيل مي      هاي آلي موجود در     گروه.است) آليفاتيك(و الكلي   ) حلقوي(دو جزء فنوليك    
درصد سلولز، همي سلولز و ليگنـين موجـود در انـواع            . شوند  در اثر حرارت تجزيه شده و به صورت عامل فرار از سيستم خارج مي             

شود در پوست گردو نيـز        مشاهده مي  2 جدول   همانطور كه در  . ]4[30-40 و   25-30،  25-30پوست گردو به ترتيب برابر است با        
  .شود مواد فرار جزء غالب آن محسوب مي

در مواد ليگنوسلولزي همچون پوست گردو ماده باقي مانده در اثر حرارت دادن اجزاء و خروج كامل اجزاي آلي فرار خاكستر گفته                      
با . باشند  ، كلسيم و منيزيم است كه در مواد ليگنوسلولزي موجود مي          خاكستر ناشي از وجود مواد غيرآلي همچون سيليس       . شود  مي

توان مشاهده كرد كه درصد خاكستر موجود در اين مواد در مقايـسه بـا ديگـر ضـايعات كـشاورزي                       توجه به نتايج بدست آمده مي     
 سيستم باعث ايجـاد ناخالـصي در        در نهايت حضور خاكستر در    . آيد  باشد كه يكي از مزاياي اين مواد به حساب مي           بسيار كمتر مي  

  ].5[كربن فعال نهايي خواهد شد 
  . آورده شده است3 جدول بعد از عمليات ليچ كردن درصد اجزاء سازنده مواد اوليه دوباره مورد آناليز قرار گرفت كه

   مولارNaOH 1درصد اجزاي مواد اوليه بعد از ليچ كردن با  -3 جدول
  (%)درصد   جزء

 84/3  درصد رطوبت

 06/57  واد فراردرصد م

 23/4  درصد خاكستر

 33/34  درصد كربن

 بـا   NaOHواكـنش   . ]7و  6 و   5[يابد  شود كه با عمليات ليچينگ مقدار درصد خاكستر موجود در مواد اوليه كاهش مي               مشاهده مي 
به عنوان  . شودشود كه اين اجزاء در آب حل شده و در اثر فيلتر كردن از سيستم خارج                   غير آلي موجود در سيستم باعث مي       اجزاي
  .دهد  واكنش ميNaOH موجود در پوست گردو طبق واكنش زير با Siمثال 

NaOH+Si Na2SiO3 + 2H2  

Na2SiO3          اجزاي همي سلولز مواد ليگنوسلولزي به دليـل   . تواند از سيستم خارج شود       در آب محلول بوده و در اثر فيلتر كردن، مي
. شود  حل مي  NaOH  نسبت به سلولز، به راحتي هيدروليز شده و در محلول آبي           وزن مولكولي كوچكتر و ساختار شاخه شاخه آن،       

همچنين بايد به اين نكته توجـه       . شود كه درصد ناخالصي موجود در سيستم كاهش يابد          كمتر شدن درصد خاكستر نيز موجب مي      
هاي ايجـاد شـده در        ار حجم تخلخل  باشد با اين ك     داشت كه حضور خاكستر در سيستم يكي از موانع ايجاد تخلخل در سيستم مي             

  
1 Cellulose 
2 Hemicellulose 
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  . سيستم افزايش خواهد يافت
هاي پوست گردو در اثـر خـورده شـدن اجـزاي تـشكيل دهنـده                  شود با عمليات ليچ كردن بافت        ديده مي  1همانطور كه در شكل     

سـاز بـه داخـل بافـت          امل فعـال  شود كه در مراحل بعدي نفوذ ع        اين امر موجب مي   . ]8[شود  مي پوست گردو از جمله ليگنين بازتر     
پوست گردو بيشتر شود، تماس بيشتري با بافت داخلي پوست گردو داشته باشد و در نتيجه ساختاري متخلخل با حجم تخلخل و                      

شود كه سـاختار مـواد آلـي          همچنين به اين نكته بايد توجه داشت كه اين امر موجب مي           . ]9, 5[سطح ويژه بيشتري داشته باشيم    
مرحلـه كربنيـزه     و در نتيجه آن      ]8[ساز را داشته باشند     پذيري بيشتري با عامل فعال     تر شده و قابليت واكنش      موجود در سيستم نرم   

  .]9, 5[كردن به صورت كامل انجام شود

  
  x2000)  بx500 بزرگنمايي )تصوير ريز ساختار پوست گردو بعد از عمليات ليچ كردن الف -1 شكل

مرحله اول دهيدراتاسيون است كه از دمـاي        .  رفتار حرارتي مواد اوليه را به سه مرحله اصلي تقسيم كرد           2با توجه به نمودار شكل      
 ادامه دارد و مرحلـه سـوم كـه كـاهش وزن             ºC580 تا   300ز  شود؛ مرحله دوم تغيير وزني شديد كه ا          را شامل مي   ºC280اتاق تا   

  .]11, 10[ استºC800 تا 600باشد كه محدوده آن از  آهسته مي

  
   پوست گردو خامTG آناليز حرارتي -2 شكل
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باشد كه پيك آن در محـدوده   هاي آزاد و متصل به سطح مواد اوليه مي از خروج آب ناشي 1كاهش وزن در مرحله بدون آب شدن
سلولزي مـواد اوليـه    تجزيه اجزاي هميافتد، مربوط به  كاهش وزن بارز مواد در مرحله دوم اتفاق مي. شود   ظاهر مي  ºC100 تا   80

افتـد     اتفاق مي  ºC 420 تا   350 و پيروليز سلولز در محدوده       ºC350 تا   280سلولز در محدوده      پيروليز همي ). ºC420 تا   280(است  
كـاهش وزن در محـدوده      . به دليل همپوشاني پيك مربوط به تجزيه اين دو مواد فقط يك پيك در نمودار ظاهر شـده اسـت                    ولي
ناشـي از واكـنش      توانـد   كاهش وزن در مرحله آخر مـي      .  مربوط به پيروليز اوليه ليگنين موجود در مواد اوليه است          ºC580 تا   420

  .]8[شود باشد كه بسيار كم بوده و بسيار آهسته انجام مي  ميC-C  پيوندهاي2جدايش

  هاي طراحي آزمايش تحليل داده - 2- 3
 در اين تحقيق براي بررسـي    . شود  ها محسوب مي     عامل اصلي تحليل داده    3داشتن يك پاسخ  در طراحي آزمايش به روش تاگوچي       

ها اين دو عامل به عنوان عوامل هـدف در نظـر گرفتـه شـدند و تـأثير                     تأثير عوامل مورد نظر بر روي سطح ويژه و حجم تخلخل          
هاي مختلفي را در نظـر گرفـت، بـزرگ            حالت وانت  براي تعيين هدف مي   . پارامترها بر روي اين دو عامل مورد بررسي قرار گرفت         

تـر بـودن      در اين تحقيق هر چه بـزرگ      . گيرد  تواند پاسخي باشد كه در تحليل داده مورد استفاده قرار مي            بودن يا كوچك بودن مي    
  .سطح ويژه و حجم تخلخل به عنوان پاسخ هدف در نظر گرفته شدند

  بر اساس طراحي تاگوچيهاي تهيه شده  ها نمونه سطح ويژه و حجم تخلخل -4 جدول
 )cm3/g(ها  حجم تخلخل )BET) cm2/gسطح ويژه  كد نمونه

A 9/1284 624/0 
B 9/1347 740/0 
C 4/1825 12/1 
D 1/1138 514/0 
E 0/1282 671/0 
F 6/1251 647/0 
G 8/984 440/0 
H 9/1190 580/0 
I 9/1073 485/0 

   ويژهسازي شيميايي بر روي سطح تاثير عوامل فعال -3-2-1
دهد طه را نشان مي   در اين نمودارها محور افقي شماره سطح فاكتور مربو        . دهدنمودار تأثير فاكتورها را در سطوح مختلف نشان مي        

دهـد  منحني مربوط به دما نشان مي     . دهد را براي فاكتور مربوطه در يك سطح خاص نشان مي          هاميانگين جواب و محور عمودي    

  
1 Dehydration 
2 Cracking reaction 
3 Response  
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 تـا   1490مقـدار ميـانگين سـطح ويـژه بـه طـور خطـي از                ) ºC700تا   ºC500از   (3 تا سطح    1 سطح   با افزايش درجه حرارت از    
cm2/g1080  مقـدار   3 تا   1باشد و با افزايش آن از سطح        رفتار منحني مربوط به نسبت اشباع سازي نيز خطي مي         . يابد كاهش مي 

 بـا   2در سـطح    ) ايكمينـه (ثير زمـان داراي مينيممـي       تـأ  منحني. يابد افزايش مي  cm2/g 1380 تا   1140ميانگين سطح ويژه از     
  . باشد ميcm2/g 1190ميانگين سطح ويژه

هـر  . يابـد   كربنيزه كردن بيشتر باشد سطح ويژه ماده كـاهش مـي           شود كه هر چه دماي      با توجه به نتايج بدست آمده مشاهده مي       
ي بيشتر شده و در نتيجه بـازده كـربن فعـال بدسـت آمـده                ساز  كربنيزه كردن بيشتر باشد علاوه بر اينكه ميزان فعال         چقدر دماي 

يابد، ميزان سطح ويژه نيز به دليل انقباض ساختاري در اثر افزايش دما سطح ويژه كاهش يافتـه و                     نسبت به مواد اوليه كاهش مي     
  . ]14, 13, 10[شود ها نيز كوچكتر مي در نتيجه اندازه تخلخل

تـوان    مـي ) ºC550تـا    ZnCl2 )480 سازي بيشتر در اثر افزايش دما را با در نظر گرفتن دماي تبخير عامل فعـال سـاز                   دليل فعال 
شـود و در نتيجـه پيروليـز و تخريـب             گفت كه با افزايش دما و تبخير شدن عامل فعال ساز، واكنش در فاز گازي بهتر انجام مـي                  

  .]8, 5[ساختاري بيشتري خواهيم داشت 
هنگـام   ZnCl2. دهد كه افزايش نسبت اشباع سازي با افزايش سطح ويژه همراه بوده اسـت                نمودار تأثير فاكتورها نشان مي     3شكل  

همـين سـاختار   . شـود   و ساختار آروماتيزه مـي     1كربنيزه كردن به عنوان عامل هيدراته كننده عمل كرده و باعث به وجود آمدن زغال              
سازي بيشتر باشد نفوذ آن در داخل بافت          هر چه ميزان عامل فعال    . كند  ه و باز، شبكه متخلخل و داربستي كربني را ايجاد مي          آروماتيز

  . ]8[سازي بيشتري صورت گرفته و در نتيجه سطح ويژه نيز افزايش خواهد يافت ماده سلولزي بيشتر بوده و در نتيجه ميزان فعال

  
  ر فاكتورها بر روي سطح ويژههاي تأثي منحني -3 شكل

سطح (اول اينكه مجموعه بالاترين نقاط در نمودارها        . هاي مربوط به تأثير فاكتورها، دو تفسير مهم قابل استخراج است            در منحني 
حالت بهينه را براي دستيابي به بيـشترين سـطح ويـژه نـشان              )  براي فاكتورهاي نسبت اشباع سازي و زمان       3 براي دما، سطح     1

بيـشتر باشـد نتيجـه گرفتـه        ) يا به عبارت ديگر شدت تغييرات ميانگين جـواب        (ها  دوم اينكه هر چقدر مقدار شيب نمودار      . دهدمي
  

1 Char 

 ها ميانگين ميانگين

 سطح پارامترها
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در اينجا مشخص اسـت كـه فـاكتور دمـا           . شود كه فاكتور مربوطه تأثير بيشتري در هدف مورد نظر يعني سطح ويژه بالا دارد               مي
 5 در جـدول     شـود كـه     مـشخص مـي    1اين امر به طور كمي توسط فاكتور سهم       .  دارد ويژهميزان تغيير سطح    بيشترين تأثير را در     

همچنين در اين   .  مطابق با اين معيار مؤثرترين فاكتور در جواب به ترتيب دما نسبت اشباع سازي و زمان هستند                 .آورده شده است  
  .جدول حالت بهينه براي رسيدن به بيشترين سطح ويژه مشخص شده است

  اركت فاكتورها در جواب و حالت بهينه جوابميزان مش -5 جدول
 سهم سطح فاكتور بهينه مقدار بهينه فاكتور

 67/221 1 500 دما

 24/119 3 3 نسبت اشباع سازي

 67/99 3 2 زمان

هـاي انجـام شـده وجـود دارد         قبلاً در بـين آزمـايش      نكته قابل توجه اين است كه حالت بهينه معرفي شده توسط روش تاگوچي            
با توجه به اين موضوع و در نظر گرفتن اينكه تمـامي سـاختارهاي بدسـت                .  است cm2/g 1825كه مقدار جواب آن     ) Cش  آزماي(

 به عنوان نمونه مايكرو متخلخل بهينه در نظر گرفته شـد تـا            Cسازي شيميايي مايكرو متخلخل هستند، نمونه         آمده با روش فعال   
  .قرار گيرددر مرحله بعدي تحت آناليزهاي الكتروشيميايي 

  سازي شيميايي بر روي حجم تخلخل تاثير عوامل فعال -3-2-2
دهد كـه بـا افـزايش دمـا از          منحني نشان مي  . دهد نشان مي  "حجم تخلخل "منحني تغييرات تأثير فاكتورها را براي پاسخ         4شكل  
رفتـار  . يابد كاهش ميcm3/g49/0 تا 82/0مقدار ميانگين حجم تخلخل به طور خطي از ) ºC700تا  ºC500از  (3 تا سطح 1سطح 

 تـا  52/0  مقـدار ميـانگين حجـم تخلخـل از      3 تـا    1باشـد و بـا افـزايش آن از سـطح            منحني مربوط به نسبت اشباع نيز خطي مـي        
cm3/g75/0با حجم تخلخل2در سطح ) ايكمينه(تأثير زمان داراي مينيممي  منحني. ]13[يابد افزايش مي  cm3/g 58/0باشد  مي .  

  
  ها هاي تأثير فاكتورها بر حجم تخلخل منحني -4 شكل

  
1 Contributionfactor 

 سطح پارامترها

 ها ميانگين ميانگين
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 براي نسبت   3 براي دما، سطح     1هاي تأثير فاكتورها حالت بهينه براي دستيابي به بيشترين حجم تخلخل سطح               مطابق با منحني  
  .  براي فاكتور زمان است3اشباع سازي و سطح 

قـبلاً در بـين       معرفـي شـده توسـط روش تـاگوچي         شـود كـه حالـت بهينـه         در اينجا نيز همانند بررسي سطح ويژه ملاحظه مـي         
  . استcm3/g 12/1و مقدار جواب آن ) Cآزمايش (هاي انجام شده وجود دارد  آزمايش

ايزوتـرم جـذب و   . هاي ديگر داراسـت   بيشترين سطح ويژه و حجم تخلخل را در بين نمونهCشود نمونه  همانطور كه مشاهده مي   
 شـود تمـامي     همـانطور كـه مـشاهده مـي       .  آورده شده اسـت    5ها در شكل    نمونه  شيميايي سازي  هاي حاصل از فعال    واجذب نمونه 

. باشـد    مي ΙΙ داراي ايزوترم نوع     Cباشند و نمونه      مي Ι داراي ايزوترم نوع     IUPACبر اساس استاندارد     C ي  به جزء نمونه   ها  نمونه
دهـد كـه در مـواد     مطالعات نشان مـي . هاست ن نمونهدهنده مايكرومتخلخل بود نشان Ι ايزوترم نوع  IUPACبر اساس استاندارد    

  .]15, 16[گيرند كديگر قرار مييهاي جذب و واجذب بر  خل منحنيمايكرومتخلخل به دليل جذب تك لايه در سطح مواد متخل
هـا در ادامـه جـذب     باشند كه در نتيجه آن هايي بازتر از مايكرو مي تخلخل دهد كه اين نمونه داراي   نيز نشان مي   Cترم نمونه   ايزو

شـود، يـك       مشاهده مـي   C و ايزوترم مربوط به نمونه       5همانطور كه در شكل     . شود  هاي بعدي نيز انجام مي     تك لايه، جذب لايه   
هاي ديگر   در ادامه با افزايش فشار نسبي جذب لايه       . دهنده جذب تك لايه است      د كه نشان   وجود دار  4/0خميدگي در فشار نسبي     

شيب موجود در فشارهاي نسبي مياني نشان از تشكيل در . شوند ها پر مي تخلخل شود تا در فشار نسبي ماكزيمم تمامي شروع مي
هـا    تخلخـل  تـر   كننـد و بـه دليـل انـدازه بـزرگ            ميهاي جذب شده در سطح شروع به واجذب           نيتروژن) واجذب(بازگشت ايزوترم   

افتـد كـه ايـن موضـوع          واجذب در فشارهاي نسبي كوچكتر از فشار نسبي جذب اتفاق مـي           ) هاي با اندازه نزديك به مزو       تخلخل(
  .]18, 16[افتد هاي مزو اتفاق مي  است كه در محدوده تخلخل1مربوط به پديده چگالش مويين

  
  سازي شيميايي هاي ساخته شده با روش فعال ايزوترم جذب و واجذب نمونه -5 شكل

. سازي شـيميايي شـده دارد       هاي ديگر فعال    داراي ساختار بازي به نسبت نمونه      C شود و بحث شد نمونه      همانطور كه مشاهده مي   
  

1Capilary condensation 
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تواند با اسـتفاده از   مي Cهاي نسبتاً باز نمونه  توان گفت كه تخلخل مي سازي فيزيكي   يزم فعال حال با توجه به در نظر گرفتن مكان       
  . هاي مزو را گسترش دهد سازي بازتر شده و تخلخل اين نوع فعال

هاي مايكرو است كه به صورت نـامنظم در سـطح نمونـه پراكنـده                 تخلخل شود نمونه داراي     مشاهده مي  6همانطور كه در شكل     
شود كه به صورت نامنظم و غير ترجيحي رسوب كـرده             مي اين بي نظمي ناشي از آروماتيزه شده كربن از فاز گازي ناشي           . اند  شده

  .  شود و باعث ايجاد ساختار متخلخل مي

  
  Cالگوي پراش نمونه )  بC نمونه HRTEMتصاوير ) الف -6 شكل

  گيري نتيجه -4
هـا نمونـه بـا نـسبت          رين نمونه از نظـر سـطح ويـژه و حجـم تخلخـل             دهد كه بهت    ها به روش تاگوچي نشان مي      بررسي آزمايش 

نشان داده شده كـه افـزايش دمـا باعـث كـاهش       .  ساعت بود  2 درجه سلسيوس و زمان      500كربنيزه كردن    ، دماي 3سازي   اشباع
 افـزايش  هاي كـربن فعـال   شود كه سطح ويژه و حجم تخلخل افزايش زمان و نسبت اشباع سازي موجب مي     . شود  سطح ويژه مي  

دهد كه    كربن فعال بدست آمده از اين روش نشان مي        . دهد كه تاثير دما بيشتر از دو پارامتر ديگر است           فاكتور سهم نشان مي   . يابد
هاي ايجاد شده به صورت نامنظم بوده و كربن فعـال داراي سـاختاري آمـورف                  تخلخل. مورفولوژي تمامي پودرها گوشه دار است     

  .باشد مي
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 قطعات متخلخل يكي شروع انجماد بر ساختار و خواص مكاني دمايرتاث
 ي انجماديگر يخته شده به روش ريد توليتي آپاتيدروكسيه

  1ي غضنفرين محمد حسيد، س2يزاده، مسعود عل1يان زماني، عل1ي باغبادرانيانيزهره كاو

  ي پژوهشگاه مواد و انرژيك،ژوهشكده سرام پ2ي،  پژوهشگاه مواد و انرژيشرفته، نانو و مواد پي پژوهشكده فناور1
a-zamanian@merc.ac.ir 

ي قطعـات متخلخـل سـراميكي        گري انجمادي روشي جديد و با بيشترين امكان كنترل جهـت تهيـه             روش ريخته : چكيده
هدف از مطالعه حاضر بررسي تاثير دمـاي شـروع انجمـاد بـر ريزسـاختار و خـواص مكـانيكي قطعـات متخلخـل                         . باشد مي
در اين پـژوهش ابتـدا دوغـاب پايـداري از هيدروكـسي             . گري انجمادي است   دروكسي آپاتيتي توليد شده به روش ريخته      هي

پـس از انجمـاد بـا نـرخ         . ريختـه شـد   ) -21 و   -C7+  ،0  ،7-  ،14°(آپاتيت آماده شد، سپس درون قالب با دماهاي متفاوت          
C/min° 1، ها در دماي    دستگاه خشك كن انجمادي تصعيد شد و نهايتا نمونه        ها با استفاده از      هاي يخ داخل نمونه    كريستال

°C 1350  هاي ايجاد شده با اسـتفاده از ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي             اندازه و مورفولوژي تخلخل   .  زينتر شدند )SEM (
بـه افـزايش     بيانگر اين است كه افزايش دماي شروع انجماد منجر           SEMتصاوير به دست آمده از      . مورد بررسي قرار گرفت   

ها نيز مورد بررسي قرار گرفت كه حـاكي          خواص مكانيكي نمونه  . گردد  مي يهاي بين ساختار   ها و افزايش پل    اندازه تخلخل 
 همزمان با كاهش ميزان دماي شـروع انجمـاد          MPa 5/24 تا   MPa 2/12از افزايش درصد تخلخل و استحكام فشاري از         

  .باشد مي
  ي تخلخل، استحكام فشاري  شروع انجماد، اندازهيدما ي، انجماديگر يختهر :كليد واژه

  مقدمه -1
هاي پيشنهاد شده بـراي   اگرچه تخلخل در قطعات به عنوان يك موضوع مشكل ساز در طولاني مدت مطرح است، اما پتانسيل           

گر به طور   مواد متخلخل ا  . هاي اخير شده است    مواد متخلخل باعث جلب توجهات بيشتري به اين دسته از قطعات در طي سال             
بـه عنـوان مثـال قطعـات        . ]1- 3[توانند فوايد زيادي با ساختار متخلخل خود فراهم آورنـد          صحيح طراحي و مهندسي شوند مي     

توانند كاربردهاي زيادي از قبيـل عـايق         مي... متخلخل سراميكي بسته به درصد تخلخل، اندازه تخلخل، استحكام مكانيكي و            
داشـته  ... گرهاي شيميايي و     هاي كاتاليست، الكترودهاي پيل سوختي، حس      ندسي بافت، پايه  حرارتي، جاذب، فيلتر، داربست مه    

هاي سراميكي وجـود دارد، كـه در ايـن           هاي زيادي جهت ساخت اين قطعات متخلخل سراميكي يا داربست          روش. ]4- 9[باشند
 ـ. ]10- 13[اشاره كرد   ... نواري و   گري   گري دوغابي، اسفنج پليمري، ريخته     گري ژل، ريخته   توان به ريخته   ميان مي  ك قطعـه   ي

زان ي ـآيد كه كنترل مناسـبي از انـدازه، مورفولـوژي و م            سراميكي متخلخل با پتانسيل كاربردي كامل فقط هنگامي بدست مي         
هـا از    اگرچه كنترل كامل بر ساختار و خواص نهايي دائمـا در حـال بهبـود اسـت امـا اكثـر روش                     . ها وجود داشته باشد    تخلخل

تواننـد دامنـه محـدودي از        هاي ساخت قطعات متخلخل تنها مـي       به عنوان مثال هر يك از روش      . برند هايي رنج مي   دوديتمح
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سـاز   تواند ايجاد مـشكل كنـد؛ عامـل تخلخـل          از بين بردن عامل تخلخل ساز نيز در مواردي مي         . اندازه تخلخل را فراهم آورند    
ها باعث كاهش استحكام قطعه شـده كـه          طرفي افزايش درصد و اندازه تخلخل     از  . محيطي باشد  حتما بايد بدون آلودگي زيست    
در نتيجه استفاده از روشي كه بتواند كنترل كاملي بر پارامترهاي متفـاوت سـاختار متخلخـل                 . كند كاربردهاي آن را محدود مي    

ي انجمادي به دلايـل صـرفه       گر هاي ساخت قطعات متخلخل روش ريخته      در ميان روش  . داشته باشد بسيار حائز اهميت است     
ها و همچنـين اسـتحكام       گيري تخلخل  گيري، امكان كنترل ميزان، اندازه، شكل و جهت        اقتصادي، انقباض كم در فرآيند شكل     

ايـن تكنيـك شـامل انجمـاد        . ]14- 16[ي اخير مورد توجه محققين قرار گرفته است          مكانيكي نسبتاً مناسب؛ در طي چند دهه      
هاي يخ به حالت گازي در فشار پايين و در نهايت زينتر كردن به منظـور                 به دنبال آن تصعيد كريستال    يك دوغاب سراميكي و     

. ]17, 18[باشـد    مـي  1هاي يك جهتـه    ك ساختار متخلخل با كانال    يمعمولا قطعه نهايي شامل     . باشد ها مي  چگال شدن ديواره  
هـا   بـر سـاختار تخلخـل     ...   و   2و درصد پراكنده ساز، نرخ انجماد     عوامل زيادي از قبيل درصد پودر در دوغاب، اندازه پودر، نوع            

 و  3بـه عنـوان مثـال دويـل       . ]19- 22[باشـد    ي اين پارامترهـا در جريـان مـي         باشند و مطالعاتي توسط محققين درباره      موثر مي 
سـاختارهاي متخلخـل    همكاران به بررسي تاثير درصد پودر موجود در دوغاب و نرخ انجماد بر خواص ريزساختاري و مكانيكي                  

 و همكاران به بررسي تاثير اندازه پودر بـر درصـد و             4در تحقيقي ديگر زمانيان   . ]18[آلومينايي تهيه شده به اين روش پرداختند        
 و 5اي ديگر فنـگ يـي   همچنين در مطالعه. ]23[هاي هيدروكسي آپاتيتي پرداختند    ها و خواص مكانيكي داربست     اندازه تخلخل 

ها و خـواص مكـانيكي قطعـات متخلخـل سـراميكي             سي تاثير درصد پودر موجود در دوغاب بر ساختار تخلخل         همكاران به برر  
هيدروكـسي آپاتيـت بـه      . ]24[گري انجمادي پرداختند     نيتريد سيليكون تهيه شده در دماي شروع انجماد ثابت به روش ريخته           
ن در سطح وسيعي براي كاربردهاي جايگزين استخوان        دليل زيست سازگاري، زيست فعالي و شباهت زياد به بافت سخت انسا           

 آنهـا،  درون بـه  بافـت  رشد امكان به توان يم متخلخل ا يداربست صورت به ماده نياي ها تيمز از. گيرد مورد استفاده قرار مي   
 كنـون  تـا . ]25, 26[ كـرد  اشـاره ي  اسـتخوان  بافـت  با شدن نيگزيجا تيقابل تاينها و ها سلول هيتغذ وي  خون عروق رشد امكان
 در تي ـآپاتي  دروكـس يه متخلخـل  قطعـات  از استفاده جهت مناسب تخلخل و ساختار بهي  ابيدست منظور بهي  گوناگون قاتيتحق

اند، با اين حال هنوز تـاثير پارامترهـاي          رفتهگ قرار استفاده موردي  گوناگوني  ها روش و رفتهيپذ صورت استخوان بافتي  مهندس
بر اسـاس اطلاعـات موجـود تـا بـه حـال مطالعـه و                ]. 11،17،19[باشد   طعات در حال بررسي مي    مختلف بر روي ساختار اين ق     

هـاي   ها و خـواص مكـانيكي داربـست        هاي ساختاري تخلخل   ي تاثير تغيير در دماي شروع انجماد بر تمامي جنبه          بررسي درباره 
از اين رو در ايـن تحقيـق بـه بررسـي تـاثير      . گري انجمادي انجام نپذيرفته است هيدروكسي آپاتيتي تهيه شده به روش ريخته 

گـري   دماي شروع انجماد بر ساختار و خواص مكانيكي قطعات متخلخـل هيدروكـسي آپـاتيتي توليـد شـده بـه روش ريختـه                       
  .انجمادي پرداخته شده است

  
1 Unidirectional 
2 Cooling Rate 
3 Deville 
4 Zamanian 
5 Feng Ye 
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  هاي تجربي فعاليت -2
  ساخت داربست - 2-1

در ابتدا دوغاب هيدروكسي آپاتيت     . مادي تهيه گرديد  گري انج  در اين تحقيق قطعات متخلخل هيدروكسي آپاتيتي به روش ريخته         
)HA ( حجمي پودر  15%با مخلوطHA   با انـدازه متوسـط  µm9/3   و سـطح ويـژه µm06/11) Merck ،2196 ،Germany( ،

وينيل   وزني پودر هيدروكسي آپاتيت و چسب آلي پلي4%با غلظت ) Dolapix CE64 ،Zschimmer،  Germany(پراكنده ساز 
هـاي   ساعت با گلوله  24و سپس براي مدت   ] 17[ وزني پودر هيدروكسي آپاتيت در آب مقطر تهيه شد           4%با غلظت   ) PVA(الكل  

گـري، دوغـاب در يـك     پـيش از ريختـه  . آلومينايي تحت عمليات آسياب مكانيكي قرار گرفت تا دوغاب پايـداري بـه دسـت آيـد      
عمليـات انجمـاد درون يـك قالـب         . ي محبوس از آن گاز زدائي شـد       تا زمان خروج كامل هوا    )  مگاپاسكال 02/0(دسيكاتور خلاء   

. ي مسي كه از پايين به يك مخزن نيتروژن مايع متـصل بـود انجـام گرفـت      بر روي يك قطعه (PTFE)1تترا فلوئورو اتيلني پلي
. شـد   تنظـيم مـي   (PID)2ي يك هيتر حلقوي و يك دستگاه كنترل كننده دماي قطعه ي مسي علاوه بر نيتروژن مايع به وسيله

 تا انجماد كامل نمونه     ºC/min 1ريخته شد و پس از آن با نرخ         ) -21 و   -14،  -7،  0،  +7(دوغاب درون قالب با دماهاي متفاوت       
علت انتخاب دماها با اين فاصله پلكاني نتايج تحقيق پيشين است كه مشخص گرديد در فواصل دمـايي كمتـر تفـاوت                      . سرد شد 

هاي منجمد شده بـا احتيـاط از قالـب خـارج شـده و بـه دسـتگاه                    نمونه]. 17[باشد   اوت آماري معنا دار مي    ساختاري كم و فاقد تف    
 48 به مـدت  Pa 1/2 و فشار -ºC 55 در دماي) FD-10, Pishtaz Engineering Co., Tehran, Iran (3كن انجمادي خشك

هـاي خـام     در ادامـه نمونـه    . اي آنها تخلخل باقي بمانـد     ها تصعيد شده و به ج      هاي يخ درون قطعه    ساعت منتقل شده تا كريستال    
 2گراد حرارت داده شـدند و پـس از نگهـداري بـه مـدت                  درجه سانتي  600 تا دماي    ºC/min 5درون كوره قرار گرفتند و با نرخ        

  .]17[ ساعت در اين دما پخت شدند 2گراد رسيده و به مدت   درجه سانتي1350ساعت با همان نرخ حرارتي به دماي 

  بررسي خواص -2-2
  آناليز فازي -2-2-1

به منظور بررسي تاثير دماي زينترينگ در تغيير فاز پودر هيدروكسي آپاتيت اوليه آزمون پراش اشعه ايكس با دستگاه پراش پرتـو                      
 انجـام گرفـت و   mA 30 و جريـان  kV 40 تحت شرايط ولتاژ Cu-Kα با پرتو تكفام Philips PW3710 مدل XRD 4ايكس

  . جهت شناسايي فاز كريستالي انجام شدJCPDSهاي  داربست و استانداردXRD پراش مقايسه بين الگوي
  )ها بررسي دو بعدي تخلخل(ها  اندازه و مورفولوژي تخلخل -2-2-2

قطعـات متخلخـل    ) اندازه، شكل و توزيع حفـرات     (همچنين جهت بررسي نقش دماي شروع انجماد بر روي ساختار و مورفولوژي             
HAي ميكروسكوپ الكتروني روبشي  ، تصاويري به وسيله توليدي به صورت دو بعدي)SEM, Streoscan360 (  تهيـه گرديـد .

  
1 Polytetrafluoroethylene 
2 Proportional-integral-derivative controller 
3 Freeze dryer 
4 X-ray Diffraction 
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هـا بـا     انـدازه دو بعـدي تخلخـل      . ها با لايه نازكي از طلا پوشش داده شـدند          به منظور دستيابي به تصاوير با كيفيت، سطح نمونه        
  .يري براي هر نمونه بدست آمدگ  اندازه50 و با حدود SEM از روي تصاوير Quantify Imageافزار  نرم

 از حاصـل  جينتـا  با سهيمقا در ها كيسرام در ها تخلخل و حفراتي  واقع ابعاد توزيع والبته بايد به اين موضوع توجه شود كه ابعاد          
 نتـايج  بنـابراين  دارنـد،  زينتـر  و سـاخت  حـين  ها تخلخل گيري جهت و نمونه برش مقطع به زيادي بستگي ريزساختاري مطالعات

 بـه ي  بـرا  باشـد،  متفـاوت ي  كم ها كيسرام در ها تخلخلي  واقع اندازه مقدار با است ممكن ها تخلخل دوبعدي مطالعات از اصلح
 حـد  نيكمتر به خطا نيا مقدار تا ديگرد هيته ها نمونه سطحي  رو از و زدن برش بدون ريتصاوي  تمام موضوع نيا رساندن حداقل
  .برسد ممكن

  )خل حجميميزان تخل(درصد تخلخل كل  -2-2-3
باشـد بـا مقايـسه دانـسيته تئـوري پـودر             ها مـي   ا سه بعدي نمونه   ينيز كه ميزان تخلخل حجمي      ) P(ها   درصد تخلخل كل نمونه   

ρsolid    نـسبت وزن بـه حجـم نمونـه،    (گيري شـده قطعـات        و دانسيته ظاهري اندازه ρscaffold(     و بـا اسـتفاده از فرمـول زيـر 
  ]:19[گيري شد اندازه

1(              
Solid

Scaffold1P



  

  .ها بدست آيد  نمونه مورد محاسبه قرار گرفت تا ميانگين و انحراف از معيار صحيحي از درصد تخلخل نمونه5حداقل تعداد 
  استحكام فشاري -2-2-4

 ,.Instron5565, InstronCorp( دسـتگاه تـست اسـتحكام مكـانيكي    اسـتفاده از  هـا نيـز بـا     همچنين استحكام فشاري نمونه

Canton, MA ( با سرعت فكmm/min 5/0ي مقـدار    نمونـه جهـت محاسـبه   5براي هر داربـست،  .  مورد بررسي قرار گرفت
  .ميانگين و انحراف از معيار استحكام فشاري مورد استفاده قرار گرفت

  نتايج و بحث -3
  آناليز فازيبررسي  -1- 3

شود  همچنانكه مشاهده مي  . دهد گراد را نشان مي     درجه سانتي  1350 آناليز فازي پودر اوليه و داربست زينتر شده در دماي            1شكل  
  .تغيير فازي در دماي مورد نظر اتفاق نيافتاده و ماده مورد نظر پايداري خود را در دماي فوق حفظ نموده است

  )ها بررسي دو بعدي تخلخل(ها  سايز و مورفولوژي تخلخل - 2- 3
، -C21- ،14°ها به ترتيـب    پاتيتي كه دماهاي شروع انجماد آن      مقطع طولي قطعات متخلخل هيدروكسي آ      SEM تصوير   2شكل

هـا وجـود دارد      ي كاملاً متمـايز در نمونـه        ناحيه 2همان طور كه در تصاوير نيز مشخص است         . دهد بوده را نشان مي   + 7 و   0،  -7
طور كه قبلاً توسط سـاير       ه همان مكانيزم تشكيل اين دو ناحي    . اي در بالا   ي چگال در پايين و يك ناحيه با تخلخل لايه          يك ناحيه 

  .]17, 19[باشد  هاي يخ مي ي انجماد و سرعت انجماد كريستال محققين نيز بيان شده است مرتبط با مرحله



  علم و مهندسي سراميك

 

 43  1393تابستان    2ي  شماره   3جلد 
 

  
  گراد  درجه سانتي1350پراش اشعه ايكس از پودر هيدروكسي آپاتيت اوليه و زينتر شده در دماي  -1 شكل

  
  ؛ در دماي شروع انجمادهاي متفاوتها  تغيير ضخامت ناحيه چگال و اندازه تخلخل -2 شكل

  +C 7°)  ، هC 0°) ، د-C 7°)  ، ج-C 14°)  ، ب-C21°) الف

ي مسي قرار دارد تحت سرمايش زيـادي قـرار           شود، قسمتي كه در تماس با قطعه       ابتدا هنگامي كه دوغاب درون قالب ريخته مي       
هاي يخ به وجود آمـده بـه دام          ذرات سراميكي درون كريستال   در نتيجه اكثر    . شود گرفته و اين ناحيه با سرعت بالايي منجمد مي        

ي منجمد شده كه     ي انجماد در اثر ايجاد لايه      اما در ادامه و با كاهش سرعت جبهه       . آورند  و ناحيه اي چگال را به وجود مي        1افتاده
شـود، ذرات سـراميكي توسـط        لـب مـي   ي مسي به نواحي بالاتر قا      ي عايق رفتار كرده و مانع انتقال سرما از قطعه          مانند يك لايه  

گيرند؛ و همين امر باعث      ها قرار مي   كنند پس زده شده و در فضاهاي خالي بين آن          تر رشد مي   اي يخ كه آهسته    هاي لايه  كريستال
 تـاثير  2توان ديد كه تغيير دمـاي شـروع انجمـاد      به وضوح مي  . شود هاي يخ مي   اي پس از تصعيد كريستال     ي لايه  تشكيل منطقه 

ي چگال با افزايش دماي شروع انجماد بـه          ارتفاع ناحيه . ها دارد  تخلخل) اي ناحيه چگال و لايه   (هاي ساختاري    بسيار مهم بر جنبه   
ي چگـال بيـشتر بـوده و         هرچه دماي شروع انجماد كمتر باشد سرعت ايجاد ناحيـه         . يابد كاهش مي + C° 7 و   C° 0سمت دماي   

  
1 Entrap 
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دومين تاثير كـاهش در دمـاي       . شود سمت دماهاي بالاتر برويم از ارتفاع اين ناحيه كاسته مي         شود و هرچه به      ارتفاع آن بيشتر مي   
 كه در آن    3 در شكل    2اين موضوع علاوه بر شكل      . باشد هاي سراميكي مي   ها و ديواره   شروع انجماد كوچكتر شدن اندازه تخلخل     

تـر بـه     دماي شروع انجماد پـايين    .  به خوبي واضح است    ها آورده شده است نيز      مقاطع عرضي و طولي تمامي نمونه      SEM تصاوير
تـر و در     باريـك ) ضخامت يك ديواره و يك تخلخـل در كنـار يكـديگر           (معناي سرعت جبهه انجماد بالاتر و طول موج ساختاري          

  .]18[.تر است نتيجه ساختار ظريف
زني كريستال يخ رسيده و تعداد زيادي كريستال         تر به شرايط جوانه    متر، آب داخل دوغاب بسيار سريع     از يك طرف در دماي شروع انجماد ك       

  .مانند ها سركوب شده و كوچك باقي مي اما در ادامه به دليل انجماد سريع و زمان كوتاه انجماد، رشد كريستال. گيرد يخ شكل مي

  
  : روع انجماد متفاوت مقاطع عرضي و طولي نمونه ها با دماي شSEMتصوير  -3 شكل

  -C° 21)  ؛ ط ، ي-C° 14)  ؛ ز ، ح-C° 7)  ؛ ه ، وC° 0) ، ج ؛ د+ C° 7) الف ، ب
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هاي يخ دارند و در نتيجـه        از طرف ديگر در دماي شروع انجماد كمتر، ذرات زمان كمتري براي مهاجرت و نفوذ در ميان كريستال                 
 .شـود  تـر مـي    جموع دماي شروع انجماد كمتر باعث تشكيل سـاختار ظريـف          بنابراين در م  . شود اي نازك تري تشكيل مي    ه ديواره

دهد كه با     نشان مي  4شكل  . كند  آورده شده است نيز مطالب بيان شده را تاييد مي          4ها كه در شكل      نمودار سايز دو بعدي تخلخل    
گراد به بيش از      درجه سانتي  -21 دماي    ميكرومتر براي  170ها افزايش يافته و از حدود        افزايش دماي شروع انجماد اندازه تخلخل     

همانگونه كه قبلا اشاره شد انـدازه       . يابد  افزايش مي  C/min°1گراد در سرعت انجماد      درجه سانتي + 7 ميكرومتر براي دماي     400
گيري براي هر نمونه بدسـت آمـده     اندازه50 و با حدود SEM از روي تصاوير Quantify Imageافزار  ها با نرم دو بعدي تخلخل

  .است

  
  تغيير اندازه تخلخل دو بعدي بر حسب دماي شروع انجماد -4 شكل

ي  منـاطق نزديـك بـه ديـواره       (هاي ريز است كه در دور نمونـه          اي با تخلخل   ها ناحيه  هاي ساختاري نمونه   يكي ديگر از مشخصه   
تـر  حي مركزي نمونه ريزباشد نسبت به نوا   نيز مشخص مي   5 لطور كه در شك    ها در اين ناحيه همان     تخلخل. شود ايجاد مي ) قالب
  .باشند مي

در تمامي مراحـل انجمـاد نـواحي        ). 5 شكل   "د"قسمت  (شود   دليل تشكيل اين ناحيه به انتقال حرارت دوغاب و قالب مربوط مي           
هـا فاصـله    ست كه هرچه از ديوارهنزديك به ديواره قالب دماي بالاتري نسبت به نواحي مركزي دارند؛ اين موضوع به خاطر اين ا           

به بيـان ديگـر     . شود ي عايقي كه اطراف وجود دارد بيشتر مي        شويم ضخامت لايه   تر مي  گرفته و به نواحي مركزي دوغاب نزديك      
اين موضوع از همان ابتداي     . شود اين نواحي سرد تر باقي بمانند       خود دوغاب نيز حكم عايق براي نواحي مركزي دارد و باعث مي           

با توجه به مطالبي كه بيان شد نواحي مركزي دوغاب زودتـر            . هاي يخ نيز وجود دارد     زني اولين كريستال   نجماد و در هنگام جوانه    ا
شـويم   تر مي  هاي قالب نزديك   كنند؛ اما هرچه به ديواره     منجمد شده و تحت تبريد كمتري را احساس مي        ) در دماي هاي بالاتري   (

تري را احساس خواهد كرد، از ايـن رو تعـداد            شود و دوغاب تحت تبريد قوي      تري آغاز مي   دماي پايين زني كريستال اوليه در      جوانه



 ي غضنفرين محمد حسيد، سيزاده، مسعود عليان زماني، علي باغبادرانيانيزهره كاو

 

  1393ان تابست   2ي  شماره   3جلد   46
 

انجمـاد  . شـود  تري مـي  هاي ريز  هاي تشكيل شده در اين نواحي بيشتر از نواحي مركزي بوده كه در نهايت منجر به تخلخل                 جوانه
همان . ]27[كند   قرار گرفته كه نتايج تحقيق حاضر را تاييد مي        زودتر نواحي مركزي دوغاب توسط ساير محققين نيز مورد بررسي           

 "ج"و  "ب"،"الـف "قـسمت   . باشد باشد عرض اين ناحيه تحت تاثير دماي شروع انجماد مي           نيز مشخص مي   5 طور كه در شكل   
شـود، عـرض     طور كه مشاهده مـي     همان. باشد مي+ C 7°  و    -C 21-   ، °C 7° به ترتيب مربوط به دماي شروع انجماد         5 شكل

تـر شـروع انجمـاد باعـث         همان طور كه قبلاً نيز ذكر شـد، دمـاي پـايين           . شود اين ناحيه با كاهش دماي شروع انجماد بيشتر مي        
يكـسان  ) ي قالـب   مركزي و نزديك به ديـواره     (ين موضوع در تمامي نواحي دوغاب       شود، و ا   هاي بيشتري مي   تشكيل تعداد جوانه  

ي   بيـشتر بـوده و عـرض ناحيـه         -C7°ي    نـسبت بـه نمونـه      -C 21°ي   هاي ايجاد شده در نمونه     نهدر نتيجه تعداد جوا   . باشد مي
  .تقريبا از بين رفته است+ C 7°ي  شود و اين در حالي است كه اين ناحيه در نمونه هاي ريز در اطراف آن نيز بيشتر مي تخلخل

  
  اي شروع انجماد؛ هاي ريز بر اثر تغيير دم تغيير ضخامت ناحيه با تخلخل)  ج-الف -5 شكل

  تصوير شماتيك گراديان دمايي درون قالب) د



  علم و مهندسي سراميك

 

 47  1393تابستان    2ي  شماره   3جلد 
 

. كنـد  هاي ساختاري اسـت كـه بـا دمـاي شـروع انجمـاد تغييـر مـي                  هاي سراميكي نيز يكي ديگر از مشخصه       هاي بين ديواره   پل
زايش سـرعت   باشد با كاهش دماي شروع انجماد كه منجر به افزايش سرعت انجماد يا اف ـ              مشخص مي  6 طور كه در شكل    همان

  .شوند هاي بين ساختاري كمتر مي شود، پل حركت جبهه انجماد مي
طـور كـه     همان. باشد  مي -C 14° مربوط به دماي     "ب" و قسمت    C0° مربوط به دماي شروع انجماد       6  در شكل  "الف"قسمت  

هـاي سـراميكي      بين ديـواره   هاي  پل C0° به   -C 14°باشد با افزايش دماي شروع انجماد از         در تصاوير نيز به خوبي مشخص مي      
برخـي از ايـن     . شـود  ها مي  هاي يخ باعث تشكيل اين پل      هاي سراميكي و كريستال    ها بر روي ديواره    وجود دندريت . اند بيشتر شده 

ي كناري را داشته و با به دام انداختن ذرات           هاي كمتر جبهه انجماد زمان كافي براي رشد تا مجاورت ديواره           ها در سرعت   دندريت
ي انجمـاد    هاي بين ساختاري در سرعت جبهـه       تشكيل اين پل  . شوند هاي بين ساختاري مي    راميكي دوغاب باعث ايجاد اين پل     س

  .]29, 28[كمتر توسط ساير محققين تاييد شده است 

  
  -C 14°)  ، بC0°) هاي بين ساختاري با كاهش دماي شروع انجماد؛ الف كاهش تعداد پل -6 شكل

  ها  نمونه)حجمي(سه بعدي درصد تخلخل  -3- 3
 7 شـكل    نمودار رسم شده در قـسمت     . باشد ها نيز موثر مي    ها، بر درصد تخلخل آن     دماي شروع انجماد علاوه بر ريز ساختار نمونه       

طور كه در نمودار مربوط به درصـد   همان .دهد  در دماي هاي متفاوت شروع انجماد نشان مي  را) حجمي(سه بعدي   درصد تخلخل   
كاهش دمـاي شـروع     . كند  كاهش دماي شروع انجماد، درصد تخلخل با شيب كمي افزايش پيدا مي            باشد، با  تخلخل مشخص مي  

طور كه قبلاً نيز اشاره شد افزايش سرعت جبهه انجماد باعث كاهش زمان چيده شـدن ذرات سـراميكي بـر روي                       انجماد يا همان  
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ه شدند، بايد زمان كافي براي چيده شدن بر روي          هاي در حال تشكيل يخ پس زد       ذرات پس از اينكه توسط كريستال     . شود هم مي 
 .شـود  هـا مـي    ها ايجاد شده و باعث افزايش ميكرو تخلخل        يكديگر را داشته باشند، در غير اين صورت فضاهاي خالي در ميان آن            

اين كاهش دانـسيته    . دشو مي ρscaffold اين افزايش ميكرو تخلخل باعث افزايش حجم نمونه و لذا كاهش دانسيته ظاهري آن             
 در نتيجه درصد تخلخـل      . باعث افزايش تخلخل سه بعدي نمونه خواهد شد        1ي   ظاهري نمونه يا داربست بر اساس معادله شماره       

  .كند ها است با اين روند تغيير مي ها و ماكرو تخلخل  پس از زينترينگ نمونه نيز كه مجموع ميكرو تخلخل)حجمي (كل

  
   بر حسب دماي شروع انجماد)حجمي(ه بعدي  سنمودار درصد تخلخل -7 شكل

، كه نـشان دهنـده       آورده شده است   8  در شكل  -C 21° و   C0°هاي   هاي سراميكي نمونه    مربوط به يكي از ديواره     SEMتصاوير  
دمـاي شـروع انجمـاد      سـاخته شـده در      طور كه بيان شده نمونـه        همان. باشد ها با كاهش دماي انجماد مي      افزايش ميكرو تخلخل  

°C21-      هرچه دماي شروع انجماد كمتر باشد به معنـاي         توان نتيجه گرفت كه      لذا مي . باشد  حاوي مقدار زيادي ميكرو تخلخل مي
 سـه   هاي سـراميكي و در نهايـت درصـد تخلخـل           زمان كمتر براي چيده شدن ذرات بر روي هم، ميكرو تخلخل بيشتر در ديواره             

  .باشد بيشتر ميبعدي 

  
  -C 21°)  ، بC0°)  الف: دماي شروع انجماد ؛oC 1350آپاتيتي زينتر شده در دماي ي اارهها در ديو ميكرو تخلخل -8 شكل
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  ها  نمونهاستحكام فشاري -4- 3
باشـد كـاهش      مـشخص مـي    9 همان طور كه در شـكل     .  تحت تاثير دماي شروع انجماد قرار دارد        نيز ها استحكام نمونه همچنين  

استحكام فـشاري قطعـات     . شود  مي MPa 5/24 تا   MPa 2/12ها از    مونهدماي شروع انجماد منجر به افزايش استحكام فشاري ن        
دو بعـدي   باشد؛ از اين رو با كاهش دماي شروع انجماد كه منجر به كاهش انـدازه                 متخلخل به شدت به اندازه تخلخل وابسته مي       

  .باشد ها قابل توجيه مي ، افزايش استحكام فشاري نمونه)4شكل  (شود  ميها تخلخل

  
   بر حسب دماي شروع انجماداستحكام فشارينمودار  -9 شكل

  گيري نتيجه -4
دهد كه تغيير دماي شروع انجمـاد        نتايج نشان مي  . گري انجمادي تهيه شد    ي با تخلخل جهت دار به روش ريخته       هاي آپاتيت  نمونه

با افزايش دمـاي    . باشد يها داراي دو منطقه چگال و متخلخل م        ساختار نمونه . باشد ها موثر مي   بر ساختار و خواص مكانيكي نمونه     
همچنين افزايش دمـاي شـروع   . شود  بزرگتر مي به صورت دو بعدي    ها شروع انجماد ارتفاع منطقه چگال كم شده و اندازه تخلخل         

استحكام فـشاري و    . شود ها مي  هاي بين ديواره   هاي ريز دور نمونه و افزايش پل       ي با تخلخل   انجماد باعث كاهش ضخامت ناحيه    
كـاهش دمـاي شـروع      . باشـد  ها نيز با تغيير دماي شروع انجماد قابل تنظـيم مـي             نمونه )حجمي يا سه بعدي    (كلدرصد تخلخل   

  .شود  و استحكام فشاري مي حجميانجماد باعث افزايش همزمان درصد تخلخل
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 يك سراميشهش  شده دريل تشكيفازها  بري حرارتعمليات اتمسفر يرتأث
 Na2O-Fe2O3- B2O3- SiO2-ZnO يستمس  بايتمگنت

  ياله يت بي عليركاظمي، محمد ميد محمدپور، سينام
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 ـ   در تحقيق حاضـر   : چكيده هيـدروژن،   اتمـسفرهاي احيـايي     در SiO2-B2O3-Fe2O3-Na2O-ZnOا سيـستم    شيـشه ب
 عمليات حرارتـي شـده اسـت و تـأثير     1 به مدت C 590°در دماي  نيتريدي آمونياك گازي و خنثي آرگون و بستر گرافيتي

 بررسي شده   اتمسفر بر فازهاي تشكيل شده هنگام تبلور فاز مگنتيت و همچنين خواص مغناطيسي شيشه سراميك مگنتيت               
سنج نمونه    سيله مغناط يگيري خواص مغناطيسي بوس     شناسايي فازهاي تشكيل شده، توسط پراش پرتو ايكس و اندازه         . است

در نمونه عمليات حرارتي شده در بستر گرافيت و اتمسفر آرگون، فاز مگنتيت تـشكيل شـد و مغنـاطش                    . مرتعشي انجام شد  
عمليات حرارتـي شـده در    در الگوي پراش پرتو ايكس شيشه.  بدست آمدemu g-1 19اشباع شيشه پايه بعد از تبلور حدود 

  وجـود آهـن آلفـا باعـث افـزايش مغنـاطش اشـباع تـا               . فازهاي مغناطيسي مگنتيت و آهن آلفا مشاهده شد        اتمسفر احيايي، 
emu g-1 27هده نـشد و تنهـا فـاز    در شيشه عمليات حرارتي شده در اتمسفر آمونياك گازي، فازهاي نيتريد آهن مشا.  شد

  . بدست آمدemu g-13/18مغناطش اشباع اين نمونه . مگنتيت تبلور يافت
  نيتريدي اتمسفر احيايي، اتمسفر آلفا، آهن مگنتيت، سراميك، يشهش :كليد واژه

  مقدمه -1
 خـوب ي  ك ـيالكتر وي  سي ـمغناط خواص ليدل به مواد نيا. هستندي  سيمغناطي  دهاياكس پركاربرد اريبسي  ها گروه ازي  يك ها تيفر

 هـا  آني  خاطركاربردهـا  به نيهمچن و بالاي  ها فركانس در مطلوبي  سيمغناط خواص و بالاي  كيالكتر مقاومت مانندي  اتيخصوص
و و پزشـكي    يهاي مغناطيسي، جذب امواج مايكروو       ذخيره اطلاعات با دانسيته بالا، ساخت فروسيال، هسته        يالكترونيك، فنّاور  در

هـاي دو و سـه ظرفيتـي آهـن در سـاختار         هاي نرم مغناطيس حاوي يـون       يكي از فريت  ) Fe3O4(مگنتيت   .]1[توجه هستند  مورد
جهـت  . هاي اخير استفاده از ذرات مگنتيت در كاربردهاي پزشكي مورد توجه قرار گرفتـه اسـت             در سال ]. 2[اسپينل معكوس است  

ابليت اتصال به مواد بيولوژيك را داشته باشـند و توسـط سيـستم              باشند، ق  سازگار استفاده در اين كاربرد، ذرات مگنتيت بايد زيست       
) سـوپرپارامغناطيس (بدين منظور ايجاد تغييراتي در سطح مگنتيت و يا استفاده از ذراتي با انـدازه مناسـب                  . ايمني بدن دفع نشوند   

سنتز نانوذرات مگنتيـت اغلـب      . دها دار   خواص شيميايي نانوذرات مغناطيسي وابستگي زيادي به روش سنتز آن         ]. 3،4[مدنظر است 
انـد، از مزايـاي ايـن         همچنين اين نانوذرات به روش شيشه سراميك نيـز سـنتز شـده            ]. 5[هاي شيميايي انجام شده است      به روش 

فرآيند، اختلاط اجزاء در مقياس اتمي هنگام ذوب، تبلور كنترل شده فاز مغناطيسي هنگام عمليات حرارتـي و امكـان سـنتز ذرات                       
هاي اخير تحقيقاتي بر روي شيـشه سـراميك مگنتيـت جهـت كاربردهـاي                 در سال ]. 7[سي عاري از تنش بيان شده است      مغناطي
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رفتار تبلور، مقدار فازهاي تبلور يافته و ريزساختار نهايي پارامترهاي مهم در            ]. 12-6[انجام شده است   پزشكي مانند درمان سرطان   
در ميان پارامترهاي فرآيند سنتز، مانند دما، نرخ گرمايش، زمان و اتمسفر، دمـا              . ها است   كنترل خواص مغناطيسي شيشه سراميك    

-Na2O-Fe2O3- B2O3- SiO2در تحقيق گذشته تبلور فاز مگنتيت در شيشه بـا سيـستم    .نقش مهمي در تبلور فاز مگنتيت دارد

ZnO   ـ در تحقيق حاضر اثر اتمسفر عمليات حرارتـي هنگـام تبلـور           ]. 13[ بررسي شده است  ر فازهـاي تـشكيل شـده و خـواص          ب
  .مغناطيسي شيشه سراميك مورد بررسي قرار گرفته است

  ي تجربيتفعال -2
-ZnO1/0SiO2-2/0بـراي تهيـه شيـشه پايـه بـا سيـستم             ]. 13[تركيب شيشه پايه با استفاده از تحقيقـات قبلـي انتخـاب شـد             

B2O32/0-Fe2O324/0-Na2O35/0 )  نسبت مـولي(     از اكـسيد آهـن α-Fe2O3)    1،03924كـد(      اسـيد بوريـك ،H3BO3)   كـد
 و كـوارتز خلـوص      1شركت مرك ) 1،06398كد   (Na2CO3و كربنات سديم    ) 1،02069كد   (CaCO3، كربنات كلسيم    )1،00162

 گرم توزين و در هاون چيني       01/0، با دقت       مورد نياز جهت تهيه مذاب شيشه      مواد اوليه  .شركت ستبران استفاده شد   ) <%99(بالا  
ريختـه و در    %) 99با خلوص    (cc 50از دستيابي به مخلوط نسبتاً يكنواخت، مخلوط پودرها داخل بوته آلومينايي            پس  . مخلوط شد 

 تـا   C800°، پس از خروج مواد فرار، از دماي         B2O3جهت جلوگيري از پرت حرارتي       .ذوب شد C 1320° در دماي    يكوره الكتريك 
 . دقيقه در دماي ذوب نگهداري شـد       20زدايي، مذاب به مدت      ازي و حباب  س منظور يكنواخت   به .دماي ذوب از درپوش استفاده شد     

.  در حال چرخش سرد شد     يهاي فولاد   ها و جلوگيري از تبلور فاز مگنتيت، مذاب حاصل بين غلتك            شيشهسريع  جهت سرد كردن    
قبلي دما و زمان عمليات     با توجه به نتايج تحقيقات       . بدست آمد  μm70هاي نازك با ضخامت حدود        صورت پولك   به شيشه حاصل 

 سـاعت در بوتـه      1 بـه مـدت      C 590° در دمـاي   منظور تبلور فازهاي بلـورين      عمليات حرارتي شيشه به    ].13[حرارتي انتخاب شد  
انجام  تحت اتمسفر خنثي آرگون، احيايي هيدروژن و نيتريدي آمونياك         و همچنين در كوره تيوبي     بندي شده با بستر گرافيت      عايق
بررسي فازهاي تشكيل شده توسط دستگاه پراش پرتـو ايكـس    . آورده شده است1جدول  ها در ليات حرارتي نمونه شرايط عم . شد

خـواص مغناطيـسي   . انجام شـد  كرد، استفاده مي) Cu Kα )kV 40 ،mA 40  كه از اشعهPANAlytical-Xpert-PROپودري 
 شركت مغناطيس دقيق يزد، ميزان دقيق در دمـاي  MDK6مدل ) 2VSM(سنج نمونه مرتعشي  سيها توسط دستگاه مغناط    نمونه

°C 20گيري شد  اندازه.  
  ها جهت تبلور فازهاي بلورين شرايط عمليات حرارتي نمونه -1 جدول

 GC GC-Ar GCNP GCNB GCH  نمونه

 هيدروژن گاز آمونياك گاز آمونياك گاز آرگون بستر گرافيتي محيط عمليات حرارتي

 mL min-1  300mL min-1 200 mL min-1 200 mL min-1 450 - جريان گاز

 پولك شيشه پولك شيشه)mµ 53<(پودر شيشه  پولك شيشه پولك شيشهنمونه عمليات حرارتي شده

  
1 Merck 
2 Vibrating Sample Magnetometer 
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  بحث و جينتا -3
 الگـوي   1در شكل   . هاي عمليات حرارتي شده مورد آناليز پراش پرتو ايكس قرار گرفتند            جهت بررسي فازي، شيشه اوليه و شيشه      

) G(شود در الگوي پراش پرتو ايكس شيشه اوليه           طور كه مشاهده مي     همان. ها شده آورده شده است      ن نمونه پراش پرتو ايكس اي   
آمـورف   .شود و شيشه بدست آمده در حد دقت دستگاه پراش پرتو ايكـس آمـورف اسـت                  پيك مربوط به فاز بلورين مشاهده نمي      

توانند به عنـوان      اي تبلور يافته هنگام سرد كردن مذاب شيشه مي        ه   اوليه از آن جهت اهميت دارد كه تبلور مگنتيت         ي بودن شيشه 
در الگوي پراش پرتـو ايكـس شيـشه اوليـه، در            ]. 14[زني هتروژن عمل كنند و منجر به دوگانگي اندازه ذرات شوند            مواضع جوانه 

زنـي و    زياد فاز مگنتيت به جوانـه     توان به تمايل      شود كه آن را مي      فاز مگنتيت دو تپه مشاهده مي      زواياي مربوط به دو پيك اصلي     
در اينجـا   .شتر اسـت يزني و رشد از دسته صفحات با دانسيته اتمي بالاتر ب       در هنگام تبلور يك فاز، تمايل به جوانه        .رشد نسبت داد  

ايـن   د بـه   و رشد از اين دسته صفحات بيشتر است، اما به دليل سريع سرد كردن، اجازه رش                يزن  نيز تمايل فاز مگنتيت براي جوانه     
  ].13[شود  جه تپه پهني در الگوي پراش پرتو ايكس مشاهده ميينت فاز داده نشده در

از بـستر گرافيـت جهـت     . ارائه شده است1در شكل ) GC(الگوي پراش پرتو ايكس نمونه عمليات حرارتي شده در بستر گرافيت  
هـاي مشخـصه      شـود، پيـك     طور كه مـشاهده مـي        همان .تشكيل فاز هماتيت در كنار فاز مگنتيت استفاده شده است          جلوگيري از 

 و ديگـر فازهـاي      α-Na2Si2O5 و   α-Na2B6O10در كنـار فـاز مگنتيـت فازهـاي          . هاي اصلي هستند    مربوط به فاز مگنتيت پيك    
 بلـورك   انـدازه . شود  هاي مربوط به فاز هماتيت در الگوي پراش پرتو ايكس مشاهده نمي             اند و پيك    سيليكاتي و بوراتي تبلور يافته    

مقدار بدست آمده براي شيشه عمليات حرارتي شـده در بـستر            . مگنتيت طبق رابطه شرر با استفاده از سه پيك اصلي محاسبه شد           
  . استnm 21گرافيت 

  
  ، )GC(و شيشه عمليات حرارتي شده در بستر گرافيت ) G(اوليه  الگوي پراش پرتو ايكس شيشه -1 شكل

  ).GC-Ar(و آرگون ) GCNP،GCNB(اتمسفر آمونياك 
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تـوان    مـي ) 1شـكل    (GCبا نمونـه    ) GC-Ar(از مقايسه الگوي پراش پرتو ايكس شيشه عمليات حرارتي شده در اتمسفر آرگون              
هـا    كسان است و تنها در شدت برخي از پيـك         ي باًيتقر   ها در الگوي پراش پرتو ايكس اين دو نمونه          مشاهده كرد كه موقعيت پيك    

 nm 22اندازه بلورك مگنتيـت در ايـن نمونـه حـدود          . شود  ونه نيز تشكيل فاز مگنتيت مشاهده مي      در اين نم  . شود  تفاوت ديده مي  
  .بدست آمد

هاي آهن موجود در شيـشه بـا          منظور بررسي احتمال واكنش كاتيون      در اين تحقيق، عمليات حرارتي شيشه در اتمسفر آمونياك به         
جهـت بررسـي    . اي نيتريد آهن هنگام تبلور فاز مگنتيت انجام شده اسـت          ه  له گاز آمونياك و تشكيل فاز     يوس  نيتروژن توليد شده به   

به دليل بزرگي اتم نيتـروژن،      . استفاده شد ) µm 53كمتر از   (صورت پولك و پودر       تبلور شيشه پايه در اتمسفر آمونياك از شيشه به        
حاصل از تجزيـه آمونيـاك، از نمونـه         تر احتمال واكنش شيشه با نيتروژن         جهت بررسي دقيق  . نفوذ اين اتم در شيشه سخت است      

جه احتمال نفوذ و واكنش     ييابد و درنت    با پودر كردن نمونه شيشه، سطح افزايش مي       . پودري نيز جهت عمليات حرارتي استفاده شد      
اش پرتو  الگوي پر  .شوند  زيرا فرآيندهاي نفوذ و واكنش بين جامد و گاز از سطح شروع مي            . تواند افزايش يابد    نيتروژن با شيشه مي   

هـا همـراه      هـا و بـورات      هاي مربوط به فازهاي سـيليكات       دهد كه پيك    نشان مي ) 1شكل   (GCNB و   GCNPهاي    ايكس نمونه 
شود كه الگوي پراش پرتو ايكس نمونه پودر و پولك شيشه عمليات حرارتـي شـده                  مشاهده مي . هاي فاز مگنتيت وجود دارد      پيك

و بـستر   ) GC-Ar(هـاي عمليـات حرارتـي شـده در اتمـسفر آرگـون                مشابه نمونه ،  )GCNB و   GCNP(در اتمسفر گاز آمونياك     
 بدست  nm 31 و   nm 35 به ترتيب برابر     GCNB و   GCNP هاي  هاي فاز مگنتيت براي نمونه      اندازه بلورك . است) GC(گرافيت  

  .آمد
ر نداشته و در دما و      يليات حرارتي تأث  توان مشاهده كرد كه اتمسفر نيتريدي آمونياك بر فازهاي بلورين تشكيل شده هنگام عم               مي

دما به دو صورت بـر واكـنش شيـشه اكـسيدي بـا               .زماني كه عمليات حرارتي صورت گرفته فازهاي نيتريدي تشكيل نشده است          
بيان شده است كه آنتالپي واكنش آمونياك با شيشه اكسيدي وابسته بـه دمـا اسـت و آنتـالپي آزاد اكثـر                       . گذارد  ر مي يآمونياك تأث 

همچنين بيان شده كه احتمال نيتريداسيون مـستقيم اكـسيدها          .  مثبت است  K 1400هاي بين اكثر اكسيدها و آمونياك تا          اكنشو
هنگام كار با جريان آمونيـاك در       ]. 15[ زير فشار جزئي تعادلي در دماي مورد نظر وجود دارد          H2Oداشتن فشار جزئي      نگه لهيوس  به

شود و فشار جزئي      له جريان گاز تخليه مي    يوس  دهد، آب حاصل از واكنش به       يدي واكنش مي   با شيشه اكس   NH3كوره تيوبي وقتي    
اي نيـست كـه شيـشه          آنتالپي واكنش بـه انـدازه      C 590°رسد در دماي      با اين وجود به نظر مي     . يابد  آب اطراف نمونه كاهش مي    

سازي حرارتي آمونياك و توليـد        همچنين دما بر فعال    .طور مستقيم با آمونياك واكنش دهد و فاز نيتريدي تشكيل دهد            اكسيدي به 
 Kسازي حرارتي مناسب آمونيـاك        كمترين دما براي فعال   . گذارد  نيتروژن نوزاد جهت واكنش شيشه اكسيدي با آمونياك تأثير مي         

823) °C 550 (ي حرارتـي  سـاز  رسد به دليل نزديك بودن دماي عمليات حرارتي به كمتـرين دمـاي فعـال            به نظر مي  ]. 15[است
جـه واكـنش آمونيـاك بـا        ينت در. طور مناسب تجزيه نشده و نيتروژن نوزاد مناسب توليد نشده اسـت             مناسب آمونياك، آمونياك به   

بـا ايـن وجـود       .اكسيد آهن موجود در شيشه اكسيدي كه منجر به تشكيل فازهاي نيتريدي و نيتريد آهن شـود، رخ نـداده اسـت                     
 در سطح شيشه تشكيل شـده باشـد         NH2هاي    شيشه اكسيدي وجود دارد و ممكن است گروه        آمونياك با    ياحتمال واكنش سطح  

ر يپس اتمسفر آمونياك بر فازهاي موجود در شيشه سراميك نهايي تـأث           ]. 16[له پراش پرتو ايكس قابل شناسايي نيست      يوس  كه به 
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  .رگذار بوده استينگذاشته است و احتمالاً تنها بر خواص سطحي شيشه سراميك تأث
طـور   همان.  ارائه شده است2در شكل ) GCH(الگوي پراش پرتو ايكس شيشه عمليات حرارتي شده در اتمسفر احيايي هيدروژن       

همچنـين فازهـاي    . هاي فاز مگنتيت وجـود دارد       هاي مربوط به فازهاي آهن آلفا و ووستيت همراه پيك           شود پيك   كه مشاهده مي  
هاي آهن را بـه       دهد كه هيدروژن كاتيون     وجود فاز فلزي آهن آلفا نشان مي      . اند  تبلور يافته سيليكاتي و بوراتي نيز همراه اين فازها        

  .آهن فلزي احيا كرده است

  
  ). ساعتGCH) °C 590 ،1-الگوي پراش پرتو ايكس شيشه عمليات حرارتي شده در اتمسفر هيدروژن -2 شكل

 Tgو همچنين دماي عمليات حرارتي بـسيار بـالاتر از دمـاي             ) حجمي% 10بيشتر از   (فشار جزئي گاز هيدروژن در كوره احيا زياد         
مكانيزم احيا كنترل شـونده  ) حجمي% 10بيش از (بالاي هيدروژن    و فشار جزئي   Tgذكر شده است كه در دماهاي بالاتر از         . است

تواند انجام شود، ابتدا فاز مگنتيت تشكيل شود و سپس مگنتيـت بـه                هاي آهن به دو صورت مي       احيا كاتيون ]. 17[با تراوايي است  
توانند به حالت فلزي احيا شوند و سپس نفـوذ كـرده،      ها در شيشه مي     در حالت ديگر بيان شده است كه كاتيون       . آهن آلفا احيا شود   

 و سـپس تجمـع ايـن        Fe0  به آهن فلزي     Fe+2س احتمال احياي    پ]. 18[زني و رشد گسترش يابند      تجمع يابند و طي فرآيند جوانه     
.  باشـد +Fe2 بـه  +Fe3تواند به دليل احياي كاتيون   مي GCHوجود ووستيت در نمونه     . ها و تشكيل فاز آهن آلفا نيز وجود دارد          اتم

سـپس بـه آهـن آلفـا تبـديل          ، اين فاز ابتدا به ووستيت و        C 570° بالاتر از دماي     Fe3O4همچنين بيان شده است هنگام احياي       
شود و وجود     رسد فاز مگنتيت تشكيل شده هنگام عمليات حرارتي، در اتمسفر هيدروژن احيا مي              جه به نظر مي   ينت در]. 19[شود  مي

در شيشه عمليات حرارتـي شـده       . طور كامل رخ نداده است       ساعت به  1ووستيت به اين دليل است كه احياي فاز مگنتيت در زمان            
تواند احياي اكسيدهاي آهن موجود در فازهاي سـيليكاتي حـاوي    شود دليل اين امر مي  مشاهده مي FeSiO3خنثي فاز   در اتمسفر   
  .آهن باشد

شـود    طور كه در شكل مشاهده مـي      همان. رسم شده است   3 در شكل    VSMبا توجه به نتايج     ) M-H(منحني پسماند شيشه پايه     

 (%)شدت 
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اين مقدار مغناطش احتمـالاً  . به دست آمد و در منحني اشباع مشاهده نشدemu g-16/1بيشترين مغناطش براي شيشه پايه حدود 
 ناچيز بودن آن توسط آناليز پراش پرتـوي ايكـس شناسـايي          ي واسطه  به دليل تشكيل مگنتيت حين سرد كردن مذاب است كه به          

 بـراي   (Hc)ميدان پسماندزدا   . تيت باشد ل وجود ذرات سوپرپارامغناطيس مگن    يتواند به دل    به اشباع نرسيدن منحني مي    . نشده است 
هاي به وجود آمده در     احتمالاً به دليل وجود فاز بلورين مگنتيت و تنش         Hcاين مقدار جزئي    .  بدست آمد  Oe 19شيشه پايه حدود    

  .شيشه حين سرد كردن مذاب است

  
  T 1 و ميدان اعمالي C˚ 20 پايه در دماي يمنحني پسماند شيشه -3 شكل

ارائـه   2ها در جـدول        و خواص مغناطيسي آن    4هاي عمليات حرارتي شده در اتمسفرهاي مختلف در شكل            منحني پسماند شيشه  
   در محـدوده  GCNP و  GC  ،GC-Ar  ،GCNP هـاي   شـود مغنـاطش اشـباع نمونـه         طـور كـه مـشاهده مـي         همـان . شده اسـت  
emu g-16/19-4/18 هـاي   اين مقدار مغناطش اشباع نمونـه . م دارندباً يكسان و اختلاف كمي با هيها تقر و مقادير آن. قرار دارند

GC ،GC-Ar ،GCNP و GCNP با بيشترين مقدار تئوري مغناطش اشباع كه حدود emu g-1 8/39 براي اين شيشه سراميك 
بيشترين مقدار تئوري مغناطش اشباع با اين فرض بدست آمده است كه هنگام عمليات حرارتـي                . محاسبه شده است اختلاف دارد    

با توجـه بـه      در اين حالت  .  تبديل شده باشد   Fe3O4در شيشه به     Fe2O3ابت در نظر گرفتن ديگر اكسيدها، تمامي اكسيدهاي         با ث 
از ضرب ايـن مقـدار در آهنربـايش اشـباع           . آيد  وزني بدست مي  % 3/43تركيب شيشه اوليه، بيشترين مقدار ممكن مگنتيت حدود         

كـي از دلايـل ايـن    ي .آمده اسـت  ار مغناطش اشباع براي شيشه سراميك بدست حداكثر مقد] emu g-1 92](20(تئوري مگنتيت 
مغناطش اشـباع نـانوذرات     . هاي مگنتيت و كوچك بودن اندازه برخي از بلورها بيان كرد            توان كامل نشدن رشد بلور      اختلاف را مي  

طـور كـه در الگـوي     همچنـين همـان  . ]21[ گزارش شده است75 تا emu g-1 52، بين 13 تا nm 7مگنتيت با اندازه ذرات بين 
 احتمال تشكيل دارند كه مقداري از آهن موجود در          NaFe(SiO3)2 و   FeSiO3پراش پرتو ايكس مشاهده شد، فازهاي سيليكاتي        

 دهنـد، در    اين فازها غير مغناطيسي هستند و با مصرف آهن، مقدار مگنتيت تشكيل شده را كاهش مـي                . كنند  شيشه را مصرف مي   
  .يابد ار مغناطش اشباع در نمونه كاهش ميجه مقدينت
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  T 1 و ميدان اعمالي C20° در دماي GC ،GC-Ar ،GCNP ،GCNB ،GCHهاي  منحني پسماند نمونه -4 شكل

  .GC ،GC-Ar ،GCNP ،GCNB ،GCHهاي  خواص مغناطيسي نمونه -2 جدول
 GC GC-Ar GCNP GCNB GCH نمونه

M (emu g-1) 6/19 6/19 19 4/18 3/27 

H (Oe) 4 9/11 8/12 4/21 123 

 نسبت به شيشه عمليات حرارتي شده در بستر گرافيت و اتمـسفر             GCH شود كه مغناطش اشباع در نمونه        مشاهده مي  4در شكل   
اين فاز مغناطش .  افزايش يافته است كه دليل آن حضور فاز فرومغناطيس آهن آلفا استemu g-1 8حدود  گاز آرگون و آمونياك

 كنار فاز مگنتيت در شيشه سـراميك،  α-Feجه با حضور فاز ينسبت به فاز مگنتيت دارد درنت] emu g-1 218](20(اشباع بالاتري 
توانـد بـه دليـل كوچـك بـودن انـدازه ذرات فازهـاي                 بدست آمد كه مـي    Oe 123 حدود   Hc. يابد  مغناطش اشباع كل افزايش مي    

 در شيشه هنگام تبلور ديگر فازها در كنار آهن آلفـا و             همچنين تنش ايجاد شده   .  و آهن آلفا تشكيل شده باشد      Fe3O4مغناطيسي  
  . اثرگذار باشدHcتواند بر افزايش  مگنتيت نيز مي

. رگـذار باشـد   يتواند بر فازهاي تشكيل شده در شيـشه سـراميك نهـايي تأث              طور كه مشاهده شد اتمسفر عمليات حرارتي مي         همان
تـوان فازهـاي مغناطيـسي        تغيير اتمسفر عمليات حرارتي و كنترل آن مي       با  . تواند باعث تغيير خواص مغناطيسي شود       همچنين مي 

مختلفي از جمله فازهاي فرومغناطيس كه مغناطش اشباع بالاتري دارند را در كنار فاز مگنتيت تشكيل داد تا خـواص مغناطيـسي                      
  .متناسب با كاربرد تغيير پيدا كند

  گيري نتيجه -4
اتمسفر خنثي آرگون، اتمسفر احيايي هيدروژن و اتمسفر نيتريدي آمونياك بر فازهـاي             در تحقيق حاضر اثر شرايط بستر گرافيتي،        
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 1 و زمـان     C 590° در دمـاي     SiO2-B2O3-Fe2O3-Na2O-ZnOتشكيل شده هنگام تبلور فاز مگنتيت در شيـشه بـا سيـستم              
مونيـاك فـاز مگنتيـت فـاز اصـلي          مشاهده شد كه در بستر گرافيتي، اتمسفر خنثي آرگون و اتمسفر نيتريدي آ            . ساعت بررسي شد  

در .  بدست آمـد emu g-1 19ها حدوداً برابر  مغناطش اشباع براي اين نمونه. تشكيل شده همراه فازهاي سيليكاتي و بوراتي است
 حضور آهن آلفـا   . اتمسفر احيايي هيدروژن علاوه بر فازهاي بوراتي، سيليكاتي و مگنتيت، فاز آهن آلفا و ووستيت نيز مشاهده شد                 

با تغيير اتمسفر عمليات حرارتي از خنثي به احيايي مغنـاطش اشـباع بـه               .  شد emug-1 27باعث افزايش مغناطش اشباع تا حدود       
تـوان فازهـاي تـشكيل شـده در شيـشه       دهد با تغيير اتمسفر عمليات حرارتـي مـي    افزايش يافت كه نشان ميemu g-1 8مقدار 

همچنـين مـشاهده شـد كـه فازهـاي فرومغنـاطيس كـه              . يسي مختلفي بدسـت آورد    ر داد و خواص مغناط    ييسراميك نهايي را تغ   
مغناطش بالاتري نسبت به ساختارهاي اسپينلي دارند، مانند آهن آلفا، توانايي تشكيل در بستر شيشه را دارند كـه باعـث افـزايش                       

  .شوند مغناطش اشباع مي
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 تحت پرس سرد يركونياز يكيپودر سرام يساز فشرده يندفرا يساز مدل

  2سروش يثم، م1نيا ي، محمود فرهاد1عامريان يرضا بن
  يردانشگاه خواجه نص 2، مالك اشتر يدانشگاه صنعت 1

reza_baniamerian@yahoo.com 

عمده اهميـت ايـن روش كـاهش    . سازي در متالورژي پودر توسعه روزافزون يافته استهاي شبيهاستفاده از روش: چكيده
باشد، علاوه بر اين امكان انجام بسياري از آزمايشات در شرايط معمولي تكرار آزمايشات به صورت سعي و خطا مي هزينه و

هاي ميكرومكانيكي و ماكرومكانيكي براي در اين مقاله مدل. باشدپذير نميهاي بالا امكانبه دليل كمبود امكانات و هزينه
ترين و پركـاربردترين  كپ، به عنوان كامل/پراگر-سازي پودر مورد بررسي قرار گرفته و مدل دراكرسازي فرايند فشردهشبيه

ر توزيع چگـالي در نمونـه زيركونيـا بـا     كانتو. سازي پودرهاي سراميكي مورد استفاده قرار گرفته استمدل براي فرايند شبيه
بيني شده و نتايج آن با كارهاي آزمايشگاهي انجام شده توسط محققان ديگر مقايسه شده استفاده از حل المان محدود پيش

ها همه نتايج حاكي از نقش غير قابل انكار اصطكاك روي توزيع چگالي و تنش. و همخواني بسيار خوبي مشاهده شده است
اصطكاك باعث به وجود آمدن گراديان چگـالي و در نتيجـه آن نـاهمگني توزيـع چگـالي در نمونـه       . نه پودري دارنددر نمو

  .خواهد شد
  اصطكاك يكي،ماكرومكان يها مدل يكرومكانيكي،م يها پودر، مدل يساز فشرده يندفرا سازي، يهشب :كليد واژه

  مقدمه - 1
هـم  . مورد توجه بوده و تحقيقات متعددي در اين زمينه انجام شـده اسـت   دهي پودرهاي فلزي و سراميكي از ديربازصنعت شكل

ها مبتني بسياري از اين روش. شودهاي قديمي تنها با اندكي تغيير استفاده مياكنون نيز در خطوط توليد اتوماتيك از همان روش
د، با بكارگيري خطوط توليـد قـديمي و مـواد    اندازي خطوط توليد جديهاي مذكور در راهروش. باشدبر اصول و قوانين تجربي مي

توان به پرهزينه بودن آزمايشات در تعيين بهتـرين شـكل   از جمله اين مشكلات مي. اوليه جديد داراي مشكلات متعددي هستند
وري بسـيار  هاي تئبنابراين كسب اطلاعات لازم از طريق مدل. دهي و نيز به هدر رفتن مواد اوليه اشاره نمودابزار و شرايط شكل

دهي پودرهاي فلزي و سراميكي نقش بسـيار مهمـي   سازي مراحل شكلهاي كامپيوتري براي شبيهها و روشباشد؛ مدلمهم مي
. هاي بزرگ و پلاستيك وجود دارددهي مواد صنعتي وجود دارد كه در آن تغيير شكلهاي گوناگوني براي شكلروش. كندايفا مي
پذيردكه با تغييـر نـوع مـواد اوليـه و شـكل ابـزار، بتـوان        در قالب دو فرايند اصلي زير صورت مي هاسازي تمامي اين روششبيه

  :]1[باشدسازي عددي به صورت زير ميدر اين راستا استفاده از مدل. اطلاعات لازم و مفيد را استخراج نمود
 دهيسازي رفتار مواد در طي مراحل شكلمدل.  
 سازي پودرهاي واقعي براي فرايند فشردهب به منظور كسب جوابدستيابي به الگوريتم عددي مناس.  

معمـولا قطعـات   . اند، چون خواص فيزيكي و مكانيكي خوبي دارنـد اي در صنايع مدرن اهميت پيدا كردهها بطور افزايندهسراميك
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بوسـيله پـرس گـرم يـا پـرس      در مرحله بعـد و عمليـات تكميلـي يـا      1جوشيسازي قالبي سرد و با تفوسيله فشردهسراميكي به
جوشي بوسيله تحقيقات زيادي بـه صـورت تئـوري و    در ميان اين مراحل تف. شوندايزواستاتيك گرم و عمليات تكميلي توليد مي

سازي پودر سراميكي تحت فشرده سازي قالبي سرد پيش از مطالعه درباره رفتار چگال. آزمايشگاهي مورد بررسي قرار گرفته است
  .شي غالبا  به روش سعي و خطا در آزمايشگاه وابسته شده استجومرحله تف

سـازي نـاهمگن در   اصطكاك بين پودر و ديواره قالب در طول فشرده سازي غالبا باعث به وجود آمـدن تـنش پسـماند و چگـال    
اعوجاج در طول فرايند سازي پودر منجر به غير يكنواختي انقباض يا ناهمگني توزيع چگالي در فشرده. شودقطعات توليد شده مي

هـايي در پـودر   تـنش پسـماند موجـب ايجـاد تـرك     . جوشي و درنتيجه كنترل شكل نهايي قطعات سـراميكي مشـكل اسـت   تف
جوشـي و در نتيجـه اثراتـي روي خـواص     شده از قالب يا در طول مرحله تفاندازي شكل فشردهسازي شده در حين بيرون فشرده

توان به آن رسيد در مقايسه با سازي قالبي سرد در پودرهاي سراميكي ميكه در حين فشرده چگالي. مكانيكي قطعه خواهد داشت
جوشـي  شده سپس دستخوش تغيير حجم قابل توجه در حين عمليـات تـف  تر است، و سراميك فشردهپودرهاي فلزي نسبتا پايين

راميكي فشرده شده در مقايسه با پودرهاي فلـزي  چنين اثرات توزيع ناهمگن چگالي و تنش پسماند در پودرهاي سو هم. شودمي
  .]2[فشرده شده از اهميت بيشتري برخوردار است

سـازي فشـار مـورد نيـاز بـراي      يند با استفاده از آناليزهاي المان محدود براي بهينه سازي طراحي قالب، كمينهآفر هايسازيمدل
هـاي عـددي بـراي فراينـد     سـازي مـدل . تواند مؤثر باشدمي هاي نهايي قطعات سراميكيپرس و گراديان چگالي و كنترل شكل

  . سازي پودر سراميكي را توصيف كندهاي رفتاري مناسب كه بتواند رفتار چگالسازي پودر نيازمند مدل فشرده
در از قبيل هاي پوهاي پودر، رفتار اصطكاكي، و نيز مشخصهتواند با توجه به برهم كنش دانهسازي پودر سراميكي ميرفتار چگال

. يك روش اين است كه پودرها را به عنوان يك محـيط پيوسـته در نظـر بگيـريم    . اندازه، سختي و شكل مورد مطالعه قرار گيرد
اي در مكانيك خاك به منظور به دست هاي رفتاري بر اساس مكانيك محيط پيوسته به طور گستردهآناليزهاي عددي براي مدل

  .گيرديچيده بارگذاري مورد استفاده قرار ميآوردن توزيع تنش تحت شرايط پ
بـراي  . سازي نياز به حل آن استسازي اولين موضوعي است كه قبل از شبيهمدل كردن صحيح رفتار پودر در طول فرايند فشرده

 هاي به وجود آمـده در قطعـات پـرس شـده در نتيجـه هـر دو نـوع تـنش        محققان دريافتند كه ترك 1950مثال در ابتداي دهه 
در اين زمان اكثـر مطالعـات بـر روي خـاك و مكانيـك مربـوط بـه آن مـورد توجـه          . هستند 3و هيدرواستاتيك 2)انحرافي(برشي

در اين زمـان  . شوندگي وابسته به چگالي بودها بر اساس قوانين سختمدل 1970و  1960هاي در دهه. مهندسان و محققان بود
-سـازي و سـخت  ه چگالي قابل دسترس وابسته است، حالت تنش اعمالي نيـز چگـال  يافته شد كه رفتار خاك علاوه بر اين كه ب

ها در نظر گرفته شد و سطح تسليم با استفاده از روابط رياضي بين تـنش و  اين پديده. دهدشوندگي ماده ما را تحت تاثير قرار مي
وع بـه كـاربرد قـوانين مكانيـك خـاك بـراي       هاي علمي شركرد، انجمن زماني كه متالورژي پودر رشد پيدا. كرنش به دست آمد

-هـا در طـول فشـرده   كنش بين ذرهاي براي مطالعه برهمهاي ويژهروش 1990و  1980هاي در دهه. سازي پودرها كردندفشرده

  
1 Sintering 
2 Deviatory stress 
3 Hydrostatic pressure 
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اي ه ـبا استفاده از روش المان محـدود در دهـه   1هاي پديدارشناختيمدل. سازي در ابعاد ميكرومكانيكي مورد استفاده قرار گرفت
در نتيجـه پيشـرفت قـدرت    . سازي قطعات واقعي مـورد اسـتفاده قـرار گرفـت    سازي فرايند فشردهشبيه به منظور 1990و  1980

هاي ميكرومكـانيكي و بسـياري   مدل -هاي المان گسستهمثلا روش-كنش ذراتكامپيوتر و توسعه كدهاي جديد بر اساس برهم
  .]3[د بسيار جالب است مورد استفاده قرار گرفتسازي عددي فراينهاي ديگر كه براي شبيهمدل

بـراي  . اندسازي پودر سراميكي عموما از مكانيك خاك و متالورژي پودر اقتباس شدههاي رفتاري براي چگالدر حال حاضر، مدل
وينسـتين و   سازي پودر سراميكي، استريجابز و همكاران از مدل سخت گرداني مضاعف براي شن و شـوارتز و مطالعه رفتار چگال
هاي آزمايشگاهي براي پودر آهـن و پـودر مـس را    شيما و ميمورا مدل حاصل از داده. اندكلمب استفاده كرده-بروس از مدل مور

  .]4[براي پودر سراميكي سازگار كردند
مايل به وضـعيت  چنين پودر سراميكي تهم. شوندسازي ميپودر سراميكي بوسيله بازآرايي شامل لغزيدن و چرخيدن پودرها چگال

از اينرو، ضروري اسـت كـه مـدل رفتـاري از آزمايشـات      . باشدآگلومراسيون در نتيجه جاذبه واندروالس بين ذرات پودر را دارا مي
هاي آزمايشگاهي پودر زيركونيا تحت فشار سه محوري، از داده. سازي پودرهاي سراميكي به دست آورده شودبررسي رفتار چگال

هاي آزمايشگاهي را با محاسـبات المـان محـدود از مـدل پيشـنهادي      دل تقريبا خطي كپ پيشنهاد داد و دادهيك م ]5[بورتزمير
سازي قالبي را بوسـيله مقايسـه محاسـبات    رفتار چگال سازي پودر آلومينا را تحت فشرده ]6[اخيرا آيدين و همكاران. مقايسه كرد

  .اندهاي آزمايشگاهي بررسي كردهادهكپ با د/پراگر-المان محدود از مدل اصلاح شده دراكر

  مسئله يانب -2
. چسـبند دهي مواد است كه در آن ذرات ريز پودر به وسيله اعمال بار خارجي به هم ميهاي شكلفشردن مواد پودري يكي از راه

و از لحـاظ   شوندگي، ميزان چسـبندگي ذرات پـودر  هاي پلاستيك، سختچگونگي تراكم پودرها از لحاظ ساختاري به تغيير شكل
هندسي به اندازه، شكل، چگونگي توزيع ذرات و مواد روان كننده، به منظور تسهيل حركت داخلي ذرات در حين مراحـل فشـردن   

دهد، ظهور نواحي با چگالي بالا است كـه بوسـيله   ترين مشكلاتي كه در مورد فشردن پودرها رخ مييكي از مهم. باشدوابسته مي
اين غيرهمگني چگالي در ابتدا . شودايجاد اين نواحي منجر به اختلال در مراحل فشردن مي. انداطه شدهنواحي با چگالي كمتر اح

در فشردن پودرهـا بـه طـور كلـي سـه مرحلـه       . دهددر اثر اصطكاك داخلي ذرات و يا اصطكاك بين ذرات و ديواره قالب رخ مي
 :]7[اساسي داريم

  .گيردو تغيير آرايش ذرات صورت مي لغزنددر فشار پايين، ذرات بر روي هم مي
آيـد، ولـي هنـوز از مقاومـت مـورد نظـر       افتد و جسم به صورت يكپارچه درمـي تغيير شكل الاستيك و پلاستيك ذرات اتفاق مي

 .برخوردار نيست

 .دشورود، يا در اصطلاح ماده كارسخت ميدر فشارهاي بالاتر مقاومت ماده در برابر تغيير شكل به سرعت بالا مي

سازي با مشكلات بيشتري مواجه هستيم، چون چسبندگي بين ذرات بسيار كمتر از فلزات بوده و ها براي فشردهدر مورد سراميك
  

1 Phenomenological 
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هـا  هـاي نسـبي كمـي بـراي سـراميك     هاي سرد به چگـالي سازيدر فشرده. افتدتغيير شكل پلاستيك كمتري در آنها اتفاق مي
  .]4[توان دست يافت مي

  سازي پودربراي فشردهسازي عددي مدل -3
تواند به عنـوان  هاي آزمايشگاهي تلفيق شود، ميسازي عددي فرايند فشردن بر اساس رفتار مكانيكي پودر است و وقتي با دادهمدل

سـازي  هاي محاسباتي توسعه داده شده بـراي شـبيه  مدل. جويي اقتصادي و زماني فراواني دارد، تلقي شودابزاري قدرتمند كه صرفه
روش ميكرومكـانيكي ذرات  . هاي ميكرومكانيكي و ماكرومكانيكي تقسـيم كـرد  توان به دو دسته روشدهي پودر را مييند شكلفرا

پودر از قبيل تماس پودر، لغزش، خرد شدن و تجزيه و  1ي رفتارهاي موضعيگيرد و همهپودر را به صورت كاملا گسسته در نظر مي
آل سـازي تـوده   رفتار كلي پودر را به وسـيله ايـده   2هاي ماكرومكانيكي يا روش پيوستهگر روشاز طرف دي. گيردغيره را در نظر مي

  .آورده شده است 1ها در شكلاشكال شماتيك اين روش. ]8[كندپودر به عنوان يك ماده پيوسته فرض مي

                

  
  ب                  الف

  .]8[سم پيوستهسازي باج شبيه) سازي با جسم غيرپيوسته ب شبيه) الف -1 شكل

كند كه شامل گيرد، تمركز مياي كه حالت ماده را به وسيله فاكتورهاي زيادي در نظر ميمدل ميكرومكانيكي روي رفتار بين ذره
سـازي پـودر بـه عنـوان     مـدل . ها و سطوح تماس استگيري و توزيع تماسها، نسبت حجمي ذرات، جهتمتوسط عددي تماس

ها ذره با رفتـار متفـاوت در نـواحي    چون پودر از ميليون. كندسازي واقعي آن ايجاد ميرا در مدلاجزاي گسسته مشكلات زيادي 
سـازي ميكرومكـانيكي   سـازي بـراي مـدل   اين ساده. شودسازي مياي از هر ناحيه مدلمختلف تشكيل شده است، و تنها نماينده

ه پـودر تنهـا شـامل ذرات كـروي سـاده بـا انـدازه يكسـان         كنند كبسياري از محققان در كارهايشان فرض مي. باشدضروري مي
  .سازي واقعي اين مدل غير عملي است، زيرا قادر به ارائه رفتار كلي پودر نيستاگرچه براي كاربرد در مسائل شبيه. باشد مي

زديك است و توانـايي  اين روش بيشتر به واقعيت ن. شوددهي پودر استفاده ميمدل ماكرومكانيكي در بسياري از فرايندهاي شكل
فراهم آوردن اطلاعات مفيدي از رفتار ماكروسكوپي پودر از قبيل توزيع چگالي، حالت تنش و شكل نهايي قطعه فشرده شـده در  

سـازي پـودر در قالـب، باعـث     دانستن رفتار ماكروسكوپي ماده از اهميت بالايي برخوردار است، زيـرا فشـرده  . حين فرايند را دارد
  . ]8[شود كه آن هم تبعاتي از قبيل شكست يا ترك برداشتن در حين مراحل بعدي را داردچگالي مييكنواختي غير
  

1 Local 
2 Continuum 
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. ]10[و مدل رفتاري پلاستيك صلب ]9[پلاستيك-مدل رفتاري الاستو:شوندهاي ماكرومكانيكي خود به دو دسته تقسيم ميمدل
-بندي جامد، مصالح بصـورت الاسـتو  به طوري كه در حالت فرمولشود بندي جامد و سيال ياد مياز اين آناليزها به عنوان فرمول

كند و در حالت سيال، مصالح به صورت پلاستيك صلب يا ويسكوپلاستيك صـلب  ويسكوپلاستيك عمل مي-پلاستيك يا الاستو
اي الاسـتيك  ه ـدر مواقعي كه كرنش 1آناليز پلاستيك صلب .گرددكند كه در اين حالت از كرنش الاستيك صرفنظر ميعمل مي

  .بسيار كوچك باشند قابل استفاده است
براي اين نوع آناليز فرض بـر رابطـه خطـي    . مورد نظر باشد، مناسب است 2آناليزالاستوپلاستيك درحالتي كه مقادير تنش پسماند

ها و بين نمو كوچك تنش با كرنش مي باشد كه منجر به حل مستقيم يكسري معادلات خطي براي محاسبه نمو تغيير مكان گره
ه مقدار كلي كميـت بـه صـورت    ها منجر به محاسبگيري از اين كميتبه طوري كه انتگرال.ها خواهد شدتنش و كرنش در المان

ها با توجه به غير خطي بودن مصالح و هندسه در فرايند شكل دهي پودر، اندازه گام.گرددتابعي از متغيرهاي فرايند نظير زمان مي
  .گيري دقيق بايد كوچك باشدبراي انتگرال

كـه   3روش سـيال : به دو دسته تقسيم كـرد توان هاي پلاستيسيته رياضي هستند را ميهاي ماكرومكانيكي كه شامل تئوريمدل
 4و روش جامد. اي با نمو نرخ كرنش رابطه مستقيم داردگيرد و تنش لحظهتوالي نموهاي بسيار كوچك تغيير شكل را در نظر مي

  .پردازدمي 5كه به توصيف حركت كلي يا به روز شده
بـا ايـن حـال از    . باشندسازي پودر دارا ميازي فرايند فشردهسدو روش ميكرومكانيكي و ماكرومكانيكي مزايا و معايبي را در مدل

باور بر اين اسـت كـه   . باشدسازي توده پودر در ابعاد صنعتي ميتري براي مدلديدگاه صنعتي روش ماكرومكانيكي روش مناسب
گونه كه قبلا هم ذكـر  همان مطالعات ميكرومكانيكي نقش مهمي در بررسي ريز ساختار ماده دارد، اما كاربرد آن در مسائل واقعي

  .]8[كه توانايي توصيف رفتار كلي پودر را ندارد، غير عملي استشد به خاطر اين
مناسب و دوم الگـوريتم   6سازي عددي رفتار مكانيكي پودرهاي فلزي تمركز اصلي روي دو مورد است، اول انتخاب مدل رفتاريدر شبيه

  .مراجعه شود ]1[هاي ماكرو و ميكرومكانيكي به منبعبراي مطالعه مدل. است اصطكاكي براي توصيف برهم كنش پودر و قالب
 .پردازيمپراگر مي-در اين مقاله به بررسي روش ماكرومكانيكي و مدل مورد استفاده يعني مدل دراكر

  شناسي فشردنهاي پديدهمدل -1- 3
سازي جالبي در مورد مكانيزم اتفاق افتاده در طول فشردهتواند بينش هاي ميكرومكانيكي ميگونه كه در بخش قبل ذكر شد، مدلهمان

به عنوان مثال در مورد توضيح نتـايج آزمايشـات   . طور مفهومي متقاعد كننده و خيلي موفق بوده استها بهاين مدل. در اختيار قرار بدهد
هـاي ماكرومكـانيكي موفقيـت    دلبـراي بسـياري از پودرهـاي تجـاري م ـ    . كندروي پودهاي فلزي نسبتا كروي صدق مي 7محوريسه

  
1 Rigid-plastic 
2 Residual stress 
3 Flow 
4 Solid 
5 Updated 
6 Constitutive models 
7 Triaxial 
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سـازي پـودر در اشـكال    علاوه بيشتر آناليزهاي منتشر شده در مورد فشردهبه. اندهاي ميكرومكانيكي كسب كردهبيشتري نسبت به مدل
 .]16[هاي ماكرومكانيكي استساده و پيچيده كه اين پودرها شامل پودرهاي فلزي و سراميكي است، بيشتر بر اساس مدل

شـود و تنهـا مـدل پركـاربرد     سازي وجود دارد اما در اينجا به همه آنها اشاره نميسازي فشردهي سازگار زيادي براي شبيههامدل
سـازي  ترين مدل براي بررسي رفتار فشردهاين مدل بيشترين كاربرد را در بين محققان دارد و كامل. شودپراگر بررسي مي-دراكر

  .]17[باشدپودرهاي سراميكي مي
  پراگر-ل دراكرمد - 1-1- 3

 1پراگـر يـا در اصـلاح مـدل كـپ     -شود مدل دراكرسازي به روش المان محدود استفاده ميترين مدل سازگاري كه در شبيهمهم
شـوندگي  ي آنهـا بـه نـوعي يـك رفتـار سـخت      اند، اما همههاي مختلفي براي سطوح تسليم متفاوت توسعه داده شدهمدل .است

است و نيز يك سطح كـپ بيضـوي    FS يا سطح 2پراگر-ليم اين مدل شامل خط شكست دراكرسطح تس. كننديكسان را بيان مي
مطابق شكل زير ) p-q(16  3شود، اين سطح تسليم محدب تركيبي را در صفحه تغييرناپذيرهاي اول و دوم تنشناميده مي FCكه 

 .اندمعادلات نيز در پايين توضيح داده شده. نمايدزير فراهم مي

ܨ            )1 ൌ ඥሺ െ ሻଶ  ሺܴݍሻଶ െ ܴሺ݀  ሻߚ݊ܽݐ ൌ 0  

ݏܨ                  )2 ൌ ݍ െ ߚ݊ܽݐ െ ݀ ൌ 0  

اسـتحكام   dخـروج از مركـز كـپ،     Rپارامترهـاي  . تنش معادل فون ميسز اسـت  qو ) تنش ميانگين( فشار هيدروستاتيك pكه 
  .شوندگي وابسته به چگالي استتابع سخت pa. زاويه چسبندگي كه در مدل اصلي مقاديري ثابت هستند βچسبندگي و 

كه مشخصه استحكام كششي پودر فشـرده شـده    T ،4عرض از مبدا: شوددو بسط مدل توسعه داده شده كپ ديده مي 2در شكل
اگـر  . دهـد در داخل سطح تسليم پودر رفتار الاستيك از خود نمايش مي. براي مواد چگال σyو استحكام تسليم فون ميسز . است

يابد، اگـر حالـت تـنش روي كـپ     دهد، چگالي پودر افزايش ميبه سطح تسليم برسد پودر رفتار پلاستيك از خود نشان ميتنش 
بيانگر نرمي است ) اتساع( انبساط. كندزماني كه حالت تنش به خط شكست برسد ميزان تنش مطابق شكل كاهش پيدا مي. باشد

فرمولاسيون تابع تسليم مدل كـپ را بـه    ]18[هافستتر و همكاران. جود آيدهاي موضعي و ترك ممكن است به وبنابراين كرنش
. براي پودرهاي نرم توسعه داده شـده اسـت   ]19[اين كار اخيرا توسط چترو . منظور اطمينان از پايداري خوب مدل پيشنهاد دادند

سازي در شكل اصلي و اساسي خود پيادهكپ /پراگر-هاي المان محدود مانند آباكوس مدل دراكربراي بعضي اهداف كلي در بسته
) كه معادل بـا چگـالي اسـت   ( وابسته به كرنش حجمي pb افزار آباكوس متغير سختيسازي شده در نرمدر برنامه پياده. شده است

. مقـاديري ثابـت هسـتند    β ، زاويـه چسـبندگي  d، استحكام چسبندگي R در حالي كه پارامترهاي ديگر مانند گريز از مركز. است
  .]17[يابدچنين استحكام خام با افزايش چگالي افزايش مي هم

  
1 Cap 
2 Drucker-prager failure line 
3 First and second stress invariants 
4 Tension cut off 
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  ]17[ گپ اصلاح شده/پراگر-مدل دراكر -2 شكل

  بررسي نتايج تحليل اجزاي محدود -4
در حـل ايـن مسـئله از دو    . افزار آباكوس استفاده شده استسازي و توزيع چگالي در نمونه زيركونيا از نرمبراي حل مسئله فشرده
اولين تئوري مورد استفاده، روش پنالتي براي توجيه مسئله تماس بين توده پودر و قالـب، و  . تفاده شده استتئوري بسيار مهم اس
ها باشد، كه براي جلوگيري از اعوجاج المانلاگرانژي مي-دومين تئوري مورد استفاده نيز روش اويلري. باشدتوده پودر و پانچ مي
بيني توزيع چگـالي در نمونـه توضـيح داده شـده     عدي اين دو تئوري اساسي براي پيشدر دو قسمت ب. گيردمورد استفاده قرار مي

چون اعمال نيرو توسط پانچ به توده پودر . شوددهي استفاده ميافزار آباكوس براي حل مسائل شكلنرم 1از حلگر ديناميكي. است
يعني ميزان جابجايي نهايي به عنـوان داده  . شده استدر اين مساله از روش كنترل جابجايي استفاده . يك مسئله ديناميكي است

شود چون در اينگونه مسائل با دهي از روش كنترل جابجايي بهره گرفته ميدر اكثر مسائل شكل. شودافزار وارد ميورودي به نرم
  .استفاده از روش كنترل نيرو منطقي نيست) نوساني بودن( توجه به تغييرات زياد نيرو

  روش پنالتي -1- 4
اين دو تئوري عبارتنـد  . شود، كه هر كدام از آنها داراي روشي متفاوت هستندتئوري اصلي براي حل مسائل تماس استفاده مي دو
. باشدتفاوت اصلي اين دو روش در فرمولاسيون آنها براي انرژي پتانسيل سطوح تماس مي. روش تابع پنالتي، روش لاگرانژي: از

روش پنالتي روشي بسيار مفيد براي . ي نسبت به روش لاگرانژي براي حل مسائل تماس استروش پنالتي داراي مقبوليت بيشتر
  .باشداشكال اساسي روش لاگرانژي در همگرايي ضعيف آن در مسائل مي. باشدحل مسائل تماسي همراه با اصطكاك مي

در مسـائل تمـاس   . شودر حل استفاده ميروش پنالتي شامل اضافه كردن يك ترم پنالتي به انرژي پتانسيل براي افزايش دقت د
شـود، و  ماتريس سختي سطح تماس به ماتريس سختي كل اضـافه مـي  . باشدترم پنالتي شامل ماتريس سختي سطح تماس مي
 :آيدمعادله نموي المان محدود آن به صورت زير درمي

3(                  ሾܭ  ݑሿܭ ൌ   ܨ

انـدازه نيـروي كـل و    . يك ترم غيرخطـي اسـت   Kc كه. باشدس ميماتريس سختي سطح تما Kcماتريس سختي كل و  Kbكه 
  

1 Dynamic/explicit 
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  :جابجايي عبارتست از

௧௧ܨ     )4 ൌ ௧௧ݑ       )5      ،ܨ∆∑ ൌ   ݑ∆∑

 .باشندبردار متناظر با جابجايي مي ௧௧ݑبردار نيرو و  ௧௧ܨكه 

نمـاي دو بعـدي از    3شـكل . شـود مي هاي تماسي تقسيمبراي بدست آوردن ماتريس سختي، ناحيه تماس به يك سري از المان
. سـازد متصل مـي  2را به نقطه  1و خط اصلي و مرجع كه نقطه ) Sنقطه ( 1دهد، كه شامل يك نود پيروالمان تماسي را نشان مي

S0 باشد و نقطه نشان دهنده نود پيرو قبل از افزايش تدريجي نيرو ميS باشدبيانگر نود پس از بارگذاري مي.  

  
  روش پنالتي-تماسيالمان  -3 شكل

باشد، و از اينرو اولين تغييرات انرژي پتانسيل در المان تماسـي  نيروي مماسي در سطح تماس برابر با اندازه نيروي اصطكاكي مي
  :برابر است با

ߎߜ      )6 ൌ ݂݃ߜ  ௧݂݃ߜ௧ ൌ ݇݃݃ߜ௧   ௧݃ߜௗ݇݃ߤሺ݃௧ሻ݊݃ݏ

 Kt. باشـد  هاي تابع پنالتي براي بيان رابطه بين نيروي تماس و نفوذ اين تماس در جهت عمود ميارائه دهنده يكي از ترم Kn كه
 gtنفـوذ در جهـت عمـود و     gn. باشـد ديگر ترم پنالتي براي بيان رابطه بين نيروي تماس و نفوذ اين تماس در جهت مماسي مي

  .]20[كنندنفوذ در جهت مماسي را بيان مي
7(                      ݂݊ ൌ ݇݊݃݊  
ݐ݂                 )8 ൌ െ݊݃ݏሺ݃ݐሻ݀ߤሺ݇݊݃݊ሻ 

 2لاگرانژي-روش اويلري - 2- 4

 هايالمان شود،شكل مي دچارتغيير شدت به ماده درمواردي كه. آناليزكرد لاگرانژي هايمش توسط تواننمي را مسائل از بسياري

 شـديد  اعوجـاج  دليـل  بـه  .كنندحركت مي ماده با هاالمان لاگرانژي روش در زيرا شوند،مي اعوجاج دچار آن تبع به نيز لاگرانژي

 تغيير با مسائل از بسياري در بعلاوه. بود خواهد محاسبات پيامدآن، توقف كه شد خواهد منفي ژاكوبين ماتريس دترمينان ها، المان
 .بود خواهد پرهزينه گير و وقت ايلاگرانژي پروسه هايمش بازسازي بزرگ، هاي شكل

  
1 Slave node 
2 Arbitrary Lagrangian–Eulerian method 
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 خاصـي  فقط محـدوده  معمولاً سيالات، مكانيك در مثال، به عنوان .است نامناسب ماهيتاً لاگرانژي هايروش مسائل، از برخي در
 اولـري،  محـدود  هايالمان در. باشدمي ترمناسب اولري هايالمان مسائل، گونهاين آناليز براي. گيردمي قرار مطالعه مورد سيال از

 دچـار  مـاده  بـزرگ  هـاي شـكل  تغيير اولري در هايالمان بنابراين،. كندمي حركت آن ازدرون ماده و هستند ثابت همگي هاالمان
 بارگـذاري  تاريخچـه  بـه  وابسته آنها پاسخ موادي كه رفتار كه اين است اولري هايروش اشكال ترينمهم اما شوند،نمي اعوجاج

 .اسـت  مشكل اولري هايالمان با جسم مرزهاي سازي حركت مدل طرفي از .شوندنمي مدل مناسب نحو به هاروش اين در است
 به اولري و لاگرانژي هاي روش از كدام هيچ دارد وجود جسم آزاد مرزهاي حركت هم و بزرگ هايشكل تغيير هم كه مسائلي در

 تركيـب،  طريق از آن معايب رساندن حداقل به و قبل روش دو مزاياي از حداكثر استفاده اصلي هدف. نيست استفاده قابل تنهايي
  .باشدمي ديدگاه فرمولاسيون دو لاگرانژي-روش اويلري

ها بـر اثـر تغييـر شـكل     شود كه المان نمايش داده شده و مشاهده مي 4سازي در شكلاي از يك تحليل براي فرايند فشردهنمونه
  .]22،21[كنندسازي را دچار مشكل ميزياد دچار اعوجاج شده و فرايند شبيه

اين اعداد بر حسب شـدت تغييـر شـكل    . وارد شده است 1، عدد 1هرتز و مقدار مش در هر نمو 10مساله فركانس برابر با  در اين
مثلا اگر ميزان فركانس بـزرگ انتخـاب شـود    . هاي موجود پس از اتمام حل دچار اعوجاج نشوندشود تا المانها انتخاب ميالمان

  .وجاج زيادي خواهد بودها بسيار نامناسب و داراي اعشكل المان

  
  هاي دچار اعوجاج شدهالمان -4 شكل

  بحث بر روي نتايج -5
گرم پودر زير كونيا در داخل  4/6. گيردسازي پودر زيركونيا كه يك سراميك است، مورد بررسي قرار ميدر اين مقاله رفتار فشرده

چگالي اوليه پـودر  . رسدمتر ميميلي 3/25ل قالب به متر ريخته شده است، ارتفاع پودر در داخميلي 1/13اي به قطر استوانه قالبي
  :با استفاده از اين اطلاعات قابل محاسبه است

  
1 Remeshing sweeps per increment 
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  .آورده شده است 1اطلاعات مربوط به چگالي تئوري و ضرايب الاستيك، شامل مدول يانگ و ضريب پواسون در جدول

  ]2[خواص فيزيكي زيركونيا -1 جدول
 ଷ( 08/6݉ܿ/݃( دانسيته تئوري

 206 )ܽܲܩ( يانگمدول 

 31/0 ضريب پواسون

گـرم بـر    08/6متر مكعب است، با تقسيم اين مقدار بر چگالي تئوري كه برابـر بـا   گرم بر سانتي 88/1چگالي اوليه نمونه برابر با 
فشردن در قالب است و بعد از  31/0مقدار چگالي نسبي اوليه برابر با . آيدمتر مكعب است، مقدار چگالي نسبي به دست مي سانتي

سـازي سـرد اوليـه    ها بعد از عمليات فشردهعلت اين چگالي نسبي كم اين است كه سراميك. رسيده است 46/0به چگالي نسبي 
هاي بالاتري رسيد، اما در فلـزات ايـن مقـادير    توان به چگاليجوشي ميدهند و بعد از عمليات تفهاي پاييني را نتيجه ميچگالي

  :]3[باشد محوري انجام شده به قرار زير ميپراگر به دست آمده از آزمايشات سه-مربوط به منحني دراكر ضرايب .بالاتر است

در نظر گرفته شده است و از تئوري پنـالتي بـراي حـل مسـئله      17/0قالب نيز در اين مثال برابر با  ضريب اصطكاك بين پودر و
  .پودر و قالب استفاده شده استتماس بين 
  .كار بهره گرفته شده استافزار آباكوس و حلگر ديناميكي آن براي اينسازي پودر زيركونيا از نرمبيني رفتار فشردهبراي پيش

ه توسـط  سازي پودر زيركونيا با استفاده از روش المان محدود با كار آزمايشگاهي انجام شـد بيني رفتار فشردهنتايج حاصل از پيش
  .مقايسه شده و انطباق بسيار خوبي مشاهده شده است ]2[كيم و همكارانش

  
  كانتور توزيع چگالي نسبي به دست آمده براي نمونه زيركونيا به دست آمده از آباكوس -5 شكل
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  ]2[يشگاهبه دست آمده از آزما يچگال يعكانتور توز -6 شكل

سازي زيركونيـا و كانتورهـاي بـه دسـت     سازي فرايند فشردهاز شبيهتوان دريافت كه نتايج حاصله مي 6و  5هاي با مقايسه شكل
هاي آزمايشگاهي ونتـايج المـان محـدودي انجـام شـده توسـط كـيم و        آمده از توزيع چگالي اين تحقيق همخواني خوبي با داده

هاي سـمت راسـت بـالا و    شود كه گوشهدر كانتور آزمايشگاهي به دست آمده براي زيركونيا نيز مشاهده مي. دارد ]2[همكارانش
افزاري انجام شده در اين تحقيق نيز نتايج توزيـع چگـالي   پايين به ترتيب داراي بيشترين و كمترين چگالي هستند، كه در كار نرم

علت اين مسئله وجود اصطكاك است در واقع در گوشه بالا سمت راست پـانچ كـاملا بـا تـوده پـودر در      . باشدبه همين گونه مي
شود، و در گوشه سمت راست پايين نيز باز هم به علت وجـود عامـل   و بيشترين تنش اعمالي به اين ناحيه اعمال ميتماس است 

  .اصطكاك كمترين تنش اعمالي وجود دارد
U آورده شده است 7هاست، و كانتور مربوط به جابجايي در شكلنيز نشانگر مجموع جابجايي.  

  
  .به دست آمده از آباكوسكانتور توزيع جابجايي براي زيركونيا  -7 شكل

ها در راسـتاي قـائم كـاهش پيـدا     باشد، يعني جابجايينيز تاييد كننده موضوع بحث شده براي كانتور توزيع چگالي مي 11شكل 
هـاي  هاي مثبت و منفي در كانتورها به خاطر حركت در جهـت علامت. باشدكند، و عامل آن نيز موضوعي جز اصطكاك نميمي

هاي بالايي پودر كه نزديكتر به پانچ اعمال نيـرو هسـتند، بيشـتر جابجـا شـده و      در واقع قسمت. باشندرها ميمثبت و منفي محو
 .اندتر شدهچگال
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S22 محورهاي هاي اصلي در جهتنشان دهنده تنشY باشد، ميS12  تنش برشي در نمونه وS,MISES    تنش فـون ميسـز را
  .اندها نمايش داده شدهاين تنش نتايج 10تا  8كه در اشكال . كنندبيان مي

  
  زيركونيا به دست آمده از آباكوس براي Yكانتور تنش اصلي در جهت  -8 شكل

  
  كانتور تنش فون ميسز براي زيركونيا به دست آمده از آباكوس -9 شكل

و توان فهميد كه بيشترين تـنش بـاز هـم در گوشـه سـمت راسـت بـالا        از روي كانتورهاي تنش فون ميسز و نيز تنش قائم مي
باشـد، وجـود اصـطكاك در مسـئله باعـث      افتد، كه علت وجود اصطكاك ميكمترين تنش در گوشه سمت راست پايين اتفاق مي

بطوريكه در برخي اوقات اصطكاك باعـث بـه وجـود    . گرددتغييرات در تغيير مكان، توزيع چگالي، توزيع تنش در سطح قطعه مي
. گوينـد گردد، كه اين نقاط را نقاط ضعف قطعه مـي اد نسبت به بقيه نقاط قطعه ميآمدن ناحيه يا نواحي با چگالي نسبي كم يا زي

تواند به راحتي تغيير مكان يا جابجايي هاي قالب است كه در آن نقاط پودر نميبيشترين تاثير مسئله اصطكاك در نقاطي از گوشه
  .باشدنواحي ديگر ميداشته باشد، در نتيجه در اين نواحي چگالي نسبي يا كمتر يا بيشتر از 
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  زيركونيا به دست آمده از آباكوس كانتور تنش برشي براي - 10 شكل

شود كه در نقاطي كه تماس بين قالـب و پـودر وجـود دارد، مقـدار تـنش برشـي       مشاهده مي 10با بررسي تنش برشي در شكل 
  .ماكزيمم است

  
  انتقال براي زيركونياهاي مختلف با در نظر گرفتن ناحيه  پراگر براي دانسيته-منحني دراكر - 11 شكل

پراگر با در نظر گرفتـه شـدن ناحيـه    -در اين شكل منحني دراكر. پراگر براي زيركونيا است-نشان دهنده منحني دراكر 11شكل 
علـت اصـلي وجـود ايـن ناحيـه،      . شـود وجود ناحيه انتقال باعث تغيير مسـطح خـط شكسـت برشـي بـه كـپ مـي       . انتقال است
در واقـع عـدم وجـود ناحيـه انتقـال ممكـن اسـت، كـه باعـث          . شودسازي با آن برخورد مير شبيههايي است كه در كا ناپايداري

  .باعث ايجاد خطاهاي عددي در حل شود شودكه يك گوشهدر  منحني پديدار شود و مي
 .المان مشخص شده است 650نيز مطالعه مش بر اساس جابجايي صورت گرفته و تعداد المان بهينه  12در شكل 
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  لعه مشمطا - 12 شكل

  گيرينتيجه - 6
نتايج كانتورها حاكي از نقش غير قابل انكار اصطكاك بين پودر و قالب و پانچ روي توزيع چگالي، و نيز تنش اعمال شده از پـانچ  

هـاي نزديـك   ها در قسمتهاي به دست آمده براي نمونهماكزيمم چگالي. هاي برشي به وجود آمده استبه توده پودر و نيز تنش
هاي قالب مشـاهده  هاي دور از پانچ اعمال نيرو و باز هم در نزديكي ديوارهديواره قالب بوده و مينيمم چگالي در قسمت به پانچ و
هاي دورتر از پانچ نمونه شده و همين عدم توزيع يكنواخـت تـنش   اصطكاك باعث عدم انتقال تنش اعمالي به قسمت. شده است

شود در واقـع يـك گراديـان چگـالي در     ها هستند ميكمتري نسبت به ساير قسمت باعث به وجود آمدن نقاطي كه داراي چگالي
هـاي  در قسـمت % 30شود كه در بعضي مواقع اختلاف چگالي نسبي در حد محوري ايجاد ميهاي فشرده شده از پرس تكنمونه

كانتورهـاي توزيـع   . باشـند ش مـي كند، كه اين موضوع نقطه ضعف بزرگي براي قطعات توليد شده به اين رومختلف را ايجاد مي
تنش نيز شكلي شبيه به كانتورهاي توزيع چگالي دارند در واقع در نقاط پايين نمونه باز هم به علـت دوري از پـانچ اعمـال نيـرو     

دارد كه در نقاط تماسـي كـه اصـطكاك وجـود دارد     و كانتورهاي توزيع تنش برشي هم بيان مي. تنش كمتري منتقل شده است
 . هاي توده استش برشي هم بيشتر از ساير قسمتميزان تن

  .باشدمي% 3مقايسه با كار آزمايشگاهي داراي دقتي بالا و خطايي در حدود  نتايج به دست آمده در
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ضخامت لايه ديرگداز پاتيل حمل فولاد بر افت دما در فاصله بارگيري تـا بـارريزي                 بررسي اثر هدف اين پژوهش    : چكيده
 Ansysافزار نرم در اين طرح با استفاده از شبيه سازي كامپيوتري و استفاده از .باشد هاي محدود مي با استفاده از روش المان

 و مونوليتيكي بـوده كـه       MgO-C  ،AMCجنس ديرگدازها از انواع     .  اثر تغيير ضخامت لايه ديرگداز بر افت دما بررسي شد         
با استفاده از نرم افزار پروفيل دمـايي        . داده شد  مقدار واقعي ابعادي خود تغيير    % 150تا  % 50ضخامت و جنس لايه كاري از       
 .هاي دروني پاتيل وابسته به ضخامت ديرگداز در طول گردش پاتيل تعيين گرديـد               ساير لايه  مشخص و افت دمايي مذاب و     

  .ها با اختلاف كم از مقادير واقعي تاييد شده است نتايج حاصله با مقادير واقعي مقايسه شده و صحت آن
  ي فولادسازيل پاتيرگداز، ديراحالمان محدود، ط ،ي حرارتيل، پروفيل انتقال حرارت پاتيرگداز، دي سازيهشب :كليد واژه

  مقدمه -1
 براي  ديرگدازتوانايي است و بديهي داشته زمان به نياز رآيندها فانجام كه است جهت آن از ثانويه فولادسازي در ديرگداز اهميت

 خـوردگي  بـه  مقاومـت  و ترمومكانيكي با پايداري ديرگدازها صحيح انتخاب مستلزم طولاني زمان براي پاتيل در مذاب نگهداري

 از فولادسازي بخش ترين مصرف پر متالورژي ثانويه، كه است باعث شده عوامل اين مجموعه كه است ذكر به لازم. است بيشتر

 گيـرد،  مـي  قـرار  ترمومكانيكي هايتنش معرض در اغلب) دهانه(لبه پاتيل   از آنجايي كه پوشش.]1 [باشد ديرگداز مصرف لحاظ
 اي ويـژه  اهميـت  از خورنـده  سـرباره  بـا  مـداوم  تماس دليل به سرباره  خط .شود مي استفاده آن در بالا آلومينا هاي جرم از معمولاً

 انتخـاب  بـازي  نـوع  از ناحيـه  ايـن  در مـصرفي  نسوزهاي كه است لازم فولادسازي، در سرباره شرايط به توجه با. است برخوردار
 بـه  تـوان  مـي  جملـه  آن از كه بوده منيزيا پايه بر گيرند مي قرار ادهاستف مورد ناحيه اين براي كه نسوزهايي كلي طور به ].2[شوند

 در بـالا  آلومينـا  آجرهـاي  و پاتيلي هاي كوره در اغلب اول مورد دو ميان اين از. كرد اشاره بالا آلومينا و كربني -منيزيت آجرهاي
  .گيرد مي قرار استفاده مورد معمولي هاي پاتيل

-منيزيـت  جـنس  از اغلب ناحيه اين آجرهاي. يابد مي ادامه پاشنه ناحيه تا و شده شروع سرباره رخطزي از كناري هاي ناحيه ديواره 
. باشـند  داشـته  هم بالايي سايش به مقاومت خوب، خوردگي به مقاومت بر علاوه بايستمي نواحي اين نسوزهاي هستند، كربني

 بانـد  منيزيـاي  آجرهـاي  از كه هرچند. باشند مي كربني-منيزيت جنس از اغلب گيرند مي قرار استفاده مورد ديواره در كه آجرهايي
  ]. 2 [گردد مي استفاده نيز آلومينايي آجرهاي و مستقيم باند يا رزيني
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 انبـساط  ضـريب  بـين  تفـاوت  علت به واسط ناحيه  در .شود  مي تعريف واسط ناحيه نام به اي  ناحيه كناري ديواره و سرباره خط بين ناحيه در
 مـذاب،  بـه  سـرباره  خط نسوزهاي دهي كربن كردن كم همچنين و كناري ديواره نسوزهاي و سرباره خط كربني-منيزيت يآجرها حرارتي
 از ناشـي  نفـوذ  و فرسايش همچنين و سرباره نفوذ و خوردگي مقابل در آجرها اين. است يافته  رواج 1كربن-منيزيا -آلومينا ازآجرهاي استفاده
 و سـرباره  برابر در خوردگي به مقاومت بهبود سبب درجا اسپينل با تشكيل  علاوه داشته، به  مقاومت رافيتگ اكسيداسيون نيز و مذاب جريان
 اسـتفاده  بـالا  آلومينـا  آجرهاي يا و كربني -منيزيت  كربن، -منيزيا -آلومينا آجرهاي از پاتيل معمولاً  كف .شود  مي حرارتي شوك به مقاومت

  ].2[شود مي استفاده نيز شيميايي باند كروميتي -منيزيت كوبيدني هاي جرم از كف اطراف در معمولاً همچنين. شود مي
. سازي كامپيوتري در صنعت شـده اسـت         پيشرفت در سرعت محاسبات و حافظه كامپيوترها منجر به توسعه قابل توجهي در كاربرد شبيه              

با توجه به تاثير مستقيم مـدت زمـان لازم بـراي            . كردهاي پيچيده را در صنعت ديرگداز اجرا          اين امر موجب شده است كه بتوان طراحي       
  .يابي در طراحي ديرگداز توسط نرم افزارهاي جديد بسيار مهم خواهد بود نوچيني ديرگدازها بر راندمان توليد كارخانه فولادسازي بهينه

  مشخصات پاتيل شبيه سازي شده
 mm4108  قطر دهانه 

كننـدگان ديرگـداز      به عنوان يك ابزار مهم مهندسي در ميان توليدكننـدگان و مـصرف            هاي محدود   هاي اخير، روش المان     در دهه 
اين آنـاليز   . رود  سازي فرآيند به كار مي      زيرا اين روش به عنوان يك تكنيك موثر براي طراحي محصول و بهينه            . تبديل شده است  

  ].3[ و تنش در تمام ساختارها به كار بردتوان آن را براي محاسبه توزيع دما، تغيير شكل باشد كه مي يك روش عددي مي
بيني رفتار حرارتي و پروفيل دمايي جـداره ديرگـداز پاتيـل صـورت                در تحقيق حاضر توسعه و تدوين يك مدل رياضي براي پيش          

هـاي مهـم در طراحـي كمـك           بيني مناطق بحراني از لحاظ شوك حرارتي و سـاير جنبـه             تواند در پيش    اين مدل مي  . گرفته است 
تواند به عنوان راهنمايي در طراحي و توسعه ديرگدازهاي پاتيلي موثر و بـراي مقاصـد                ها مي بيني  در واقع اين پيش   . ني بنمايد شايا

بـه همـين دليـل      . كنـد بيني پروفيل دمايي تنها نتايج تخميني را تامين مي        شود كه پيش    اما تاكيد مي  ]. 4[خاص به كار برده شوند    
از ايـن رو بـا اسـتفاده از ترموكوپـل موجـود در              . هاي آزمايشگاهي تاييد شـوند     ايي به وسيله داده   همهم است كه چنين پيش بيني     

دو فـاكتور دمـاي ديـواره    ]. 5و6[هايي از دماي مذاب در شرايط نزديك به مدل سازي انجام شـده اسـت           گيريمحيط واقعي اندازه  
 دو مسئله بحراني است كـه بايـستي در طراحـي ديرگـداز              -كه متاثر از ضخامت ديرگداز است     -فولادي پاتيل و حجم مفيد پاتيل     

دست داشتن دو شرط مرزي محاسبات هزينـه         هدف اين پروژه ارائه مدل رياضي است كه بتوان با حل آن و در             . پاتيل لحاظ شود  
  .هاي تكنيكي، ضخامت بهينه را در پاتيل مربوطه تعيين نمود محدوديت و

  روش پژوهش -2
  مدلسازي - 2-1

ي پاتيل   نقشه 1شكل  . هاي دريافتي ابعاد دقيق مورد نياز براي مدلسازي از پاتيل بدست آمد            اصلي نمونه و نقشه   با توجه به شكل     

  
1 AMC 
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  . تني فولاد مباركه است كه مدلسازي شده و مورد تحليل حرارتي قرار گرفت200

  ظرفيت  حجم  ارتفاع  قطر كف
mm3362  mm4195  m^3185  200 تن  

  
  1شكل 

 ، مطابق با اندازه هـاي   catia نماي سه بعدي پاتيل در نرم افزار 2شكل .  استفاده شدcatiaافزار از نرمبراي ترسيم شكل پاتيل 
  . انتقال داده شد Ansysاز طراحي به محيط  مدل پس  .باشداخذ شده مي

  
  Catiaبعدي از مدل پاتيل در محيط نماي سه -2 شكل

اطلاعات حرارتي آجرها   . ها نيز بايستي وارد مدلسازي شود      حرارتي لايه  ي ديرگداز وارد طراحي مدل شد، خواص      بعد از اينكه لايه   
ي آجر ارائه نشده بـود از منـابع اخـذ           ي آجرها اخذ شد و بعضي خواص موردنياز نيز كه در شركت توليد كنند             از شركت توليدكننده  

.  قابـل مـشاهده اسـت      2 و   1 در جـدول   ناحيه ديـواره پاتيـل    ايي مربوط به ديرگدازهاي     براي مثال مشخصات و تركيب شيمي     . شد
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  .هاي مدل سه بعدي طراحي شده اعمال شد ناحيه پاتيل به لايه خاص مربوط به هر هاي داده
   جهت استفاده در شبيه سازي ناحيه ديواره پاتيلآجرهاي ديرگدازمشخصات  -1 جدول

  جنس لايه

AMC Monolitic مذاب  
  خواص حرارتي

 (kg/m3)دانسيته  7000 2700  3900

  (j/kgºC) ظرفيت حرارتي 469 2080 3120
 (W/m.k)  هدايت حرارتي 52 6 4

  ناحيه ديواره پاتيلآجرهاي ديرگداز تركيب شيميايي  -2 جدول
  نام ديرگداز  محل كاربرد  تركيب شيميايي

85%Al2O3 – 10%SiO2 – 1.8%CaO – 1.1%Fe2O3 
– 0.7% TiO2 

به عنوان لايه ثابت در كل 
  بدنه پاتيل

  جرم منوليتيك
Low cement Alumina castable 

78%Al2O3 – 10%MgO – 7%C – 1.5%SiO2 – 
1%TiO2 – 0.6%Fe2O3 – 0.2% CaO 

لايه كاري در ديواره در 
 AMC 7- (Parsilumag 7) حال تماس با مذاب

  شبيه سازي -2-2
  تعيين مش بندي و ابعاد تحليلي مناسب -2-2-1

در مرحله مـش بنـدي بـراي امتحـان مـش بنـدي          . ل مدلسازي شد  از آنجايي كه شكل پاتيل داراي تقارن بود يك چهارم از پاتي           
 گره نتايج تغيير چنداني نداشت كه براي اطمينـان بيـشتر            70000ها از     گره آغاز شد با افزايش تعداد گره       40000ها از    ارزيابي داده 

  )3شكل .( گره براي مدلسازي انتخاب شد78000

  
  بندي آجرچيني نماي سه بعدي مش -3 شكل

سازي شد كـه ايـن مـدل بـراي پـنج             خود مدل سه بعدي نيز داراي تقارن بود پاتيل به صورت يك بعدي نيز شبيه              از آنجايي كه    
ي كف، دستك قسمت بالايي وسط و انتهايي بدنه پاتيل در نظر گرفته شده است، نزديكي نتايج بدست آمـده از مـدل سـه                          ناحيه
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خت و از آنجايي كه سـرعت تحليـل و اعمـال تغييـرات در ابعـاد و      تر سا بعدي و مدل يك بعدي مدل يك بعدي را قابل اطمينان        
  )4شكل.(بود، براي ادامه كار مدل يك بعدي انتخاب شد تر مي ها در مدل يك بعدي سريع جنس لايه

  
  جرم مونوليتيكي  )3 1آجرآلومينا منيزيا گرافيتي )2 مذاب) 1 شماره. مذاب و آجرچيني مشبندي بعدي يك نماي -4 شكل

  هوا) 6 فولاد) 5 2يكيپوشش سرام) 4

 30بـه  هـا    گره براي حل مسئله آغاز شد با افزايش تعـداد گـره      24ها از    هاي يك بعدي نيز تعداد گره      هاي مدل  در مورد تعداد گره   
گره  10- گره   40بنابراين براي اطمينان بيشتر تعداد      . ها همگرا شدند   ها با افزايش تعداد گره ناچيز شد و جواب         گره اختلاف جواب  

هاي زماني   دقيقا همين مراحل براي تعيين بازه     .  تعداد مناسبي براي حل مسئله انتخاب شد       - گره براي اطمينان بيشتر    30بيشتر از   
 روند كاهش درصد خطا براي انتخاب تعداد گره و بازه زماني مناسب مـشاهده  4 و 3در جدول .  نيز اعمال شده است   3مورد تحليل 

شود سپس بـا افـزايش تعـداد         ها، ابتدا يك مقدار اوليه در نظر گرفته مي         ي محاسبه همگرايي جواب   لازم به ذكر است برا    . شود مي
شود مقدار انتخاب    شود هرچه خطا كمتر    حل معادله تغيير مقدار جواب نسبت به حالت قبلي به عنوان درصد خطا تعيين مي               اوليه و 

  .تر است شده مناسب
  تعيين تعداد گره مناسب -3 جدول

 افت دمايي بر حسب درجه نتيجه  درصد خطا
  تعداد گره  تعداد المان  سانتي گراد

 24 مقدار اوليه  21 652/34 0

26/2 435/35 22 25 

6/1 931/35 23  26 

39/1 432/36 24  27 

3/0 551/36 25  28 

01/0 555/36 26  29 

008/0 557/36 27  30 

00038/0 55714/36 37 40 

  
1 AMC 
2 Ceramic blanket  
3 Time steps 
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  تعيين بازه زماني تحليل مناسب -4 جدول
 time stepزمان   افت حرارتي بر حسب دما  خطادرصد 

 25 مقدار اوليه 1/36 0

61/0 32/36 30 

39/0 46/36 35 

137/0 51/36 40 

13/0 551/36 45 

016/0  55714/36 60 

  هاي زماني پروسه پاتيل به مدل تحليلي اعمال گام -2-2-2
 ل مختلف گردش پاتيل به مدل مورد نظر اعمال شـد          بر اساس اطلاعات دريافت شده از نحوه گردش پاتيل زمان و دماهاي مراح            

طـي ايـن عمليـات تحليلـي، دماهـاي      . صورت گرفتAnsys و بر همين اساس ادامه عمليات تحليلي توسط نرم افزار ) 5جدول(
اني هـاي زم ـ  هاي ديرگداز ديواره مركب و جداره فلزي پاتيل اعمـال شـد و در بـازه              اجزاي مختلف پاتيل شامل مذاب و ساير لايه       
  .هاي ديرگداز ثبت شد ها محاسبه و دماي مذاب و لايه مختلف چرخش پاتيل انتقال حرارت در جداره

  هاي اعمال شده در مدل بندي زمان -5 جدول

  طول زمان substepتعداد   نوع بارگذاري ºCدماي اعمالي 
  ثانيه

 زمان پايان
  ثانيه

 زمان آغاز 
  گردش پاتيل  ثانيه

   گرمپيش 0 18000 18000 300  خطي  1100
  انتقال به بارگيري 18000 20700 2700 45  خطي  سرد شدن

  بارگيري 20700 21000 300 5  خطي  1625
 LFانتقال به  21000 25800 4800 80  خطي  سرد شدن

 LF 25800 28800 3000 50  خطي  1590

  انتقال به بارريزي 28800 30000 1200 20  خطي  سرد شدن

  آزمون صحت سنجي - 2-3
ها آزمايشات تعيين دما در مرحله نهايي گـردش پاتيـل بـا اسـتفاده از ترموكوپـل صـورت                     نان از صحت داده   در نهايت براي اطمي   

  .در اين مرحله با استفاده از ترموكوپل دماي مذاب ثبت شد تا با نتايج حاصل از شبيه سازي كامپيوتري مقايسه شود. گرفت

  بحث نتايج و -3
 نمـايش  باشد، مي وكف دستك ديواره، يناحيه سه دركه شامل پروفيل دمايي      سازي شبيه از حاصل نتايج ابتدا  قسمت اين رد

 اثر. است شده بررسي دما افت روي عوامل اين ديرگداز تاثير  ضخامت عامل در تغييرات اعمال با بعد قسمت در. است شده داده



  علم و مهندسي سراميك

 

 85  1393تابستان    2ي  شماره   3جلد 
 

 اثـر . باشـد مـي  مذكور عوامل تغيير با تيلپا مختلف نواحي دمايي تغييرات بيانگر كه شده داده نشان نمودارهايي در عوامل اين
 نيـز  آخـر  قـسمت  در. باشدمي متغير عامل مقابل در سامانه رفتار بيانگر كه شده بيان نيز رياضي معادلات صورت به عوامل اين

  .تاس شده ارائه سازي، شبيه از حاصل نتايج با واقعي ينمونه از آمده بدست دماهاي يمقايسه با سنجي اعتبار عمليات

  شده گرفته نظر در فرضيات -4
 و اطلاعـات  نيازمنـد  خنثي گاز دمش و الكتريكي تخليه مذاب، در موجود تلاطم كردن وارد كه آنجايي از شده انجام مدلسازي در

 دمـاي  صـورت  بـه  عوامـل  اين اثر و شده نظر صرف شرايط اين از نبوده، آنها آوردن بدست امكان كه بوده زيادي اوليه هايداده
 .]7[است شده اعمال مدلسازي، مرزي شرايط در ثانويه متالورژي يمرحله انتهاي در هالايه ساير و مذاب نهايي

 قـرار  بيـشتر  توجـه  مـورد  مرحلـه  ايـن  مرحله اين بودن تر بحراني و مجتمع براي بارريزي به انتقال يمرحله زياد اهميت دليل به
 ديـواره  منطقـه  تـرين  نازك ابعادي لحاظ از كه آنجايي از همچنين. ]8[است شده رفتهگ نظر در مرحله اين در متغيرها اثر و گرفته
 شـده  گرفتـه  نظر در ديواره در فقط جنس و ضخامت زمان عوامل اثر پاتيل، از ناحيه 5 در واقعي ابعاد سازي شبيه از بعد باشد مي

  .است

  مرزي شرايط -5
 دارد قـرار  زمـين  از ارتفـاع  در بـسته  در صـورت  به پاتيل و است شده تهگرف نظر در بعدي يك و بوده متقارن مدل كه آنجايي از

 از و اسـت  شده اعمال خارجي جداره اطراف سيال طريق از حرارتي هدايت حالت به تنها پاتيل، ابعاد از قسمت 5 در مرزي شرايط
 در مـرزي  شرايط نهايتا و شده اعمال لفمخت هاي جنس با ها المان روي نيز اوليه دماهاي. ندارد وجود حرارتي انتقال ديگر جهات
  :باشدمي زير صورت به شده گرفته نظر

0x     02

2


dx

qd
kA  

Hx   )(2

2

fb qqhA
dx

qd
kA   

  .]9[است شده گرفته نظر در α = δ= 0 مقادير و شده استفاده 1صريح روش از زمان به وابسته حل در همچنين

  بعدي يك سازي شبيه از حاصل نتايج -6
 سـه  مـدل  روي 5 تا 1 اعداد واقع در .باشدمي) 1-4(شكل مطابق است شده سازي شبيه بعدي يك مدل در كه پاتيل از ناحيه 5

  .است شده اعمال بعدي يك مدل در كه است مناطقي بيانگر بعدي
  

  
1 Explicit 
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  پاتيل دهانه) 5 دستك) 4 ديواره مياني ناحيه) 3 ديواره انتهاي) 2 كف) 1 بعدي يك مدل در شده سازي شبيه مناطق -5 شكل

  پاتيل تحليل نتايج -7
  .است شده تحليل شده، داده نشان 5 شماره با 5 شكل در كه پاتيل از قسمتي ،6شكل در

  
   Ansys حرارتي حل از استفاده با بارريزي مرحله انتهاي در پاتيل دهانه حرارتي پروفيل -6 شكل

  )باشد گراد مي نده دماي منطقه بر حسب درج سانتيده نوار انتهاي تصوير نشان(

 بيـانگر جـرم    3منطقـه  ،)كـاري  لايـه ( گرافيـت  منيزيـا  آلومينـا  آجـر  نـشانگر  2 منطقه مذاب، ناحيه  بيانگر 1يمنطقه 7 شكل در
 6در شـكل    . باشدمي پاتيل اطراف هواي 6ناحيه و فولادي ديواره 5 ناحيه عايق، سراميكي لايه 4 ناحيه ،)ثابت لايه( مونوليتيكي

 مختلـف  نـواحي  در را دمـا  كه باشدمي بارريزي عمليات حين پاتيل جداره درون از حرارت انتقال يدهندهنشان واقع درMN  خط
  .است گذاشته نمايش به رنگي خطوط توسط پاتيل
 بـراي  حاصـل  نتـايج  كـه  فتهگر صورت است، شده داده نشان 5 تا 1 شماره از 5 شكل در كه پاتيل ديگر نواحي براي تحليل اين

 بـارريزي  مرحلـه  بـراي . باشـد  مي پاتيل گردش زمان بيانگر افقي محور ها شكل اين  در .است  آمده 8شكل در پاتيل كف 1ناحيه  
 ادامـه  30000 ثانيـه  تـا  و شـده  شـروع  پاتيـل  گـردش  28800 ثانيه از كه باشدمي) دقيقه 20 (ايثانيه 1200 بازه يك زمان اين
 هـا  منحنـي  از يـك  هر. باشد مي منحني 5 شامل نمودار هر. باشدمي گراد سانتي درجه حسب بر دما بيانگر عمودي رمحو. يابد مي

 لايه و كاري لايه بين فاصل حد مذاب، شامل  لايه 5ناحيه خود متشكل از      اين. دهد مي نشان را پاتيل ناحيه كف  دمايي تغييرات
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 صـورت  بـه  نـواحي  ايـن . باشـد مي خارجي ديواره و فولاد داخلي ديواره سراميكي، يهلا و ثابت لايه بين فاصل حد ديرگداز، ثابت
 بـراي  پاتيـل  انتقـال  حـين  در مـذاب  دمـاي  زمان گذشت با كه هدد  مي نشان نتايج. است شده داده  نشان 7و6شكل در شماتيك
  .يابد مي افزايش ها لايه ديگر دماي پاتيل، ضخامت عمق به مذاب حرارتي نفوذ دليل به ولي يافته كاهش بارريزي

  
   ثابت لايه و كاري لايه فاصل حد) 2 مذاب )1: بررسي مورد مختصات -بررسي مورد پاتيل عمق شماتيك -7 شكل

  خارجي ديواره) 5 فولادي جداره و سراميكي لايه فاصل حد) 4 سراميكي لايه و ثابت لايه فاصل حد) 3

  
  كف 1يهناح پاتيل، هاي لايه در زمان گذشت با دما تغييرات -8 شكل

  سنجي صحت -8
 يداده بـا  آن مقـدار  و شـد  گرفتـه  انـدازه  مـذاب  دماي شده مذاب وارد بارريزي هنگام كه ترموكوپلي از استفاده با مرحله اين در

  .  است شده  مقايسه4 جدول در پاتيل،  گردش30000 ثانيه با مطابق سازي شبيه از حاصل
  شده اندازه و شده سازي شبيه دماهاي مقادير -6 جدول

 بر سازي شبيه از حاصل دماي  خطا درصد
  گراد سانتي درجه حسب

  مباركه فولاد هاي داده
  گراد سانتي درجه برحسب

  ريزي ذوب آغاز در مذاب دماي  دهانه به نزديك مذاب دماي 3/1560  دهانه 5 ناحيه 6/1552  47/0
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 روش صـحت  از تا دهد مي را امر اين امكان كه دارد وجود شده سازي شبيه مقدار و شده گرفته اندازه داده بين قبولي قابل تطابق
 دمـا   .شود مطالعه مدل از استفاده با مذاب دماي روي ديگر عوامل اثر ادامه در و شود حاصل اطمينان شده گفته نظر در شرايط و

  .گيري شده و نتيجه به صورت ميانگين بيان شد بار تكرار اندازه3با 

  ابعادي پارامتر بررسي اثر -9
 تا 5/0 از كاري لايه ضخامت منظور بدين. است شده بررسي مذاب دماي روي بر ديرگداز كاري لايه ضخامت اثر قسمت اين در
 بررسـي  پاتيـل  ضـخامت  ديگر هاي لايه و مذاب دماي افت ميزان روي در تغيير اين اثر. است نموده تغيير واقعي مقدار برابر 5/1

 منحني هر كه است منحني 11 شامل باشد،مي مذاب دماي آن عمودي ورمح و بوده زمان آن افقي محور كه 9 شكل است شده
 و اسـت  شـده  داده نـشان  مربوطـه  رنـگ  بـا  خـاص  ضـخامت  هر كه باشد،مي كاري گداز دير لايه براي خاصي ضخامت بيانگر

  .است ديرگداز لايه واقعي اندازه بيانگر متر 6/0 به مربوط ضخامت

  
  كاري ديرگداز لايه مختلف هاي ضخامت براي زمان حسب بر مذاب دماي تغييرات منحني -9 شكل

 جـداره  عـايق  نقـش  كـه  زيـرا  يابد،مي كاهش كمتر مذاب دماي كاري لايه ضخامت افزايش با آيدمي بر نمودار از كه طور همان
م نمايـان   يابد ولي مسئله مه    مي كاهش زمان گذشت با مذاب دمايي افت نرخ و داده دست از كمتري حرارت و شده افزوده پاتيل

 لايـه  ضـخامت  تغييـر  بـا  مذاب دماي افت نرخ 10 شكل نمودار در .هاي مختلف است   شده، رفتار افت حرارتي مذاب در ضخامت      
  .است شده داده نشان منحني صورت به بارريزي، لحظه در درست يعني پاتيل گردش 30000 ثانيه در كاري ديرگداز
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  كاري لايه امتضخ با بارريزي لحظه در مذاب دمايي تغييرات -10 شكل

  .باشد مي 1 رابطه با مطابق كه) 11 شكل. (است درآمده 3 درجه معادله يك صورت به ،Excel افزار نرم از استفاده با تغييرات روند اين

  
  نمودار ازدرونيابي حاصل معادله -11 شكل

1(              4.1217x4385t20055t32442Temp 23   

Temp :بارريزي لحظه در مذاب دماي  
t :ديرگداز كاري لايه ضخامت  

 و شـده  گرفته درنظر گرافيتي منيزيا آلومينا آجرهاي نوع از متر 075/0 بالاي هاي ضخامت براي بالا معادله كه است ذكر به لازم
. باشـد  نمـي  مطلـوب  اصـلا  كـه  رسـيده  انجمـاد  دمـاي  بـه  مذاب باريزي براي انتظار دقيقه 20 زمان در ضخامت اين از تر پايين

 در مـذكور  معادله رو اين از است ناپذير توجيه و شده محسوب قبول قابل غير كاري اقتصادي و فني ظرن از نيز بالا هاي ضخامت
  .باشدمي بررسي قابل نمودار در شده اشاره هاي ضخامت
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 7شـكل  در است، آمده در رابطه صورت به آنها در دمايي تغييرات روند و شده تكرار پاتيل جداره عمقي هاي لايه براي روند همين
 كـه  همانگونـه . است آمده گرفته، قرار مطالعه مورد آنها دمايي تغييرات كه پاتيل ضخامت عمق از هاييمحل شماتيك صورت به

 نفوذ نتيجه در امر اين كه يافته افزايش زمان گذشت با ديرگداز هاي لايه در دما دهدمي نشان سازي شبيه نتايج و رفتمي انتظار
 بـا  هـا  لايـه  در دمـا  تغييـرات  دهنده نشان واقع  در 12شكل نمودارهاي. باشد مي زمان گذشت اثر در ها لايه داخل به مذاب حرارت
 در عمودي خط و باشد مي متر حسب بر كاري لايه ضخامت بيانگر افقي خط نمودارها اين در. باشد مي كاري لايه ضخامت تغيير
  .است آمده 7شكل در آن دقيق محل كه است تيلپا عمق مختلف مناطق در بارريزي لحظه در دما دهنده نشان واقع

  
  كاري لايه ضخامت با بارريزي لحظه در پاتيل عمق مختلف مناطق دمايي تغييرات -12 شكل

 بررسـي  مـورد  را ها لايه دماي بر ضخامت اثر تر دقيق بتوان تا است شده يابي درون معادلاتي صورت به دما تغييرات روند ادامه در
 2و  1 بر اسـاس روابـط       .است  آمده 2طي رابطه    7جدول در ضخامت برحسب دما 3 درجه رابطه صورت به معادلات اين. داد قرار

هـاي درونـي     باشد، دماي مذاب و ديگـر لايـه        توان در زمان مورد نظر از گردش پاتيل كه البته بر حسب ثانيه مي              بدست آمده مي  
اوليـه طراحـي شـده      كاهش ضـخامت    . از و چينش آن بهره جست     ها در طراحي ديواره ديرگد     ديرگداز را تعيين نمود و از اين داده       

هايي مثـل افـزايش دمـاي جـداره فـولادي، افـت              يابد ولي محدوديت   توليد افزايش مي  و ظرفيت   باعث افزايش حجم پاتيل شده      
هزينـه صـورت    يابي بايستي يـك سـري محاسـبات          لذا براي بهينه  . شود ايجاد مي تر   زماني كوتاه  حرارتي مذاب و نوچيني با دوره     

هاي مختلف لايـه كـاري يـا لايـه ثابـت و       تواند با استفاده از دماي بحراني حاصل از روابط براي ضخامت     گرفته شود و طراح مي    
  .ترين ضخامت را محاسبه نمايد هاي اقتصادي حاصل از محاسبات هزينه، اقتصادي محدوديت
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  پاتيل مختلف هاي محل براي كاري لايه ضخامت حسب بر دما شده يابي درون معادلات -7 جدول
  Temp=at3+bt2+ct+d                         2 رابطه
d c b a 

  7شكل از ديرگداز ضخامت مختصات شماره

4/1392  2/7960-  14990  6/4333-  2  
69/941  5/6494-  17579  16615- 3  
57/550  7/4277-  13910  16802-  4  
64/523  9/4091-  13431  16388-  5  

  گيري نتيجه -10
نتايج حاصل از شبيه سازي     . گرفته است  ستفاده از شبيه سازي اثر ضخامت لايه كاري ديرگداز پاتيل نوچيني مورد بررسي قرار             با ا 

اين نتـايج اثـر ضـخامت در پروفيـل      .پس از مطابقت خوب با مقدار دمايي اندازه گرفته شده به صورت روابطي توسعه يافته است
هـايي بـراي سـهولت در حـل      نمايد البته ساده سازي  ، بيان مي  )7جدول  (يابي شده     درون 3ه  ها را به صورت رابطه درج      دماي لايه 

دهـد از ايـن فرمـول در طراحـي جـداره       ل قبول در مقايسه با مقدار واقعي اين امكان را مـي بمعادلات صورت گرفته ولي نتايج قا   
يابي تعيـين ميـزان      به منظور بهينه  . د سازي بهره جست   ديرگداز و اصلاح روند گردش پاتيل و بهينه سازي اقتصادي كارخانه فولا           

هاي نهايي ارائـه شـده بـه طـراح           فرمول. باشد تاثير ضخامت بر افت دماي مذاب و همچنين دماي جداره فولادي بسيار مهم مي             
  . تعيين نمايدكند تا با يك سري محاسبات هزينه از يك سو و از سوي ديگر روابط بدست آمده مقدار بهينه ضخامت را كمك مي
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 لغات مصوب فرهنگستان زبان و ادب فارسي

  

  :واژگان مصوب
  

 واژة بيگانه معادل پيشنهادي رديف

 ceramic سراميك 1
 advanced ceramic سراميك پيشرفته 1-1
 engineering ceramic سراميك مهندسي 2-1
 magnetic ceramic مغناسراميك 3-1
 structural ceramic اي سراميك سازه 4-1

 ceramic whiteware پيدافزارِ سراميكيس 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

 chemical stoneware داشخال شيميايي/سنگينة شيميايي 1-13

  
 مترادف 1



 هاي مصوب سراميك جدول واژه
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 earthenware رسينه 14
 sanitary earthenware رسينة بهداشتي 1-14

 vitreous china اي، چيني زجاجي چيني شيشه 16
 vitreous china sanitarywareاي بهداشتي، چيني زجاجي بهداشتي چيني شيشه 1-16

 slip دوغاب 17
 slip casting گري دوغابي ريخته 1-17

 drain casting گري توخالي ريخته 18
 solid casting گري توپر ريخته 19
 pressure casting گري فشاري ريخته 20

 centrifugal casting گري مركزگريز ريخته 21

 plastic forming سان دهي موم شكل 22

 deflocculation سازي زدايي، روان لخته 23

 deflocculant ساز زدا، روان لخته 1-23

 glaze لعاب 24

 glazing دهي لعاب 1-24

 matt glaze لعاب مات 2-24

 opaque glaze لعابِ كدر 3-24

 raw glaze لعاب خام 4-24

 glaze firing پخت لعاب 5-24

 crackle glaze ترك لعاب 6-24

 on-glaze decoration تزيين رولعابي 25

 in-glaze decoration تزيين تولعابي 26

 underglaze decoration تزيين زيرلعابي 27

 enamel فلز لعاب، لعاب 28

 glass enamel ميناي شيشه 28 -1

 enamel firing پختِ تزيين 28 -2

 frit1 فريت 29

 frit2 سازي فريت 30

 fritted glaze شده لعاب فريت 31

 biscuit بيسكويت 32

 biscuit firing پخت بيسكويت 1-32

 furnace كوره 33

 annealing furnace كاري كورة تاب 1-33
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 electric furnace برقيكورة  2-33

 glass furnace كورة شيشه 3-33

 tank furnace اي كورة محفظه 4-33

 box furnace كورة اتاقكي 5-33

 kiln كورة پخت، پزاوه 34

 kiln furniture اسباب پخت 1-34

 saggar (sagger) جعبة كوره 35

 saggar clay رس جعبة كوره 1-35

 refractory ديرگداز 36

 refractoriness ديرگدازي 1-36

 refractory cement سيمان ديرگداز، سيمان نسوز 2-36

 refractory concrete بتن ديرگداز، بتن نسوز 3-36

 refractory ceramic سراميك ديرگداز 4-36

 refractory oxide اكسيد ديرگداز 5-36

 refractory sand ماسة ديرگداز 6-36

 refractory lining از، جدارة ديرگدازآستري ديرگد 7-36

 refractory coating پوشش ديرگداز 8-36

 castable refractory ديرگداز ريختني 9-36

 fused cast refractory  ريختگي-ديرگداز ذوبي 10-36

 bulk volume حجم كلي 37

 apparent volume حجم ظاهري 38

 true volume حجم واقعي 39

 true density اقعيچگالي و 40

 theoretical density چگالي نظري 41

 tap density اي چگالي تقه 42

 green density چگالي خام 43

 green body بدنة خام 44

 green strength استحكام خام 45

 glass annealing كاريِ شيشه تاب 47

 glass-ceramic سراميك  -شيشه 48

 glass softening point شوندگي شيشه نقطة نرم 49

 glass refining/ fining زداييِ شيشه حباب 50

 sheet glass شيشة جام 51



 هاي مصوب سراميك جدول واژه
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 container glass شيشة ظرف 52

 glass container اي ظرف شيشه 53

 sodalime glass آهكي شيشة سد 54

 network former ساز شبكه 55

 network modifier ساز شبكه دگرگون 56

 bridging oxygen زن سيژن پلاك 57

 non-bridging oxygen زن اكسيژن غيرپل 1-57

  
  
  
  
  



   مقالهةراهنماي تهي
  
  

 اقدام رشته نيا صنعتگران و محققان و دياسات يها پژوهش جينتا انتشار به كيسرام دانش گسترش هدف با كيسرام يمهندس و علم يپژوهش -يعلم هينشر
  .دينما يم

 در يراهبرد تيريمد رگداز،يد رنگ، و لعاب ،ينيچ ها، كيسرام شهيش و شهيش مان،يس ،يكاش ه،ياول مواد: است ليذ موارد شامل مقاله رشيپذ موضوعات
 موضوعات نيز و كيالكتروسرام ك،يوسراميب ،يدياكس ريغ و يدياكس يها كيسرام تيفيك كنترل و نديفرآ ت،يكامپوز ك،ينانوسرام ك،يسرام صنعت
  سراميك مهندسي و علم به مرتبط

  :نديفرما تيرعا را ريز موارد است خواهشمند محترم سندگانينو
  :باشد ريز يها بخش شامل است لازم همقال ) 1

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

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

www.persianacademy.ir   
 صـورت  بـه ) TIF (هـا  شـكل  و جـداول  اصـلي  فايـل  (هـا  شـكل  و جداول هيكل با همراه مقاله متن شامل word ليفا كي صورت به مقاله ) 2

  )گردد ارسال نيز جداگانه
  )باشد dpi 300 حداقل تيفيك با ها شكل(

  .گردد توجه زير نكات به جداول و ها شكل تهيه در

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

  :گردد ميتنظ ريز فرمت با مقاله نگارش ) 3
 صورت به 16 نينازن مقاله عنوان ،12 نينازن قلم با نرمال صورت به مقاله متن ن،ييپا و بالا و طرف هر از متر يسانت 5/2 هيحاش با A4 كاغذ
Bold، 5/1 خط فاصله با خطوط فاصله ،14 نينازن كار محل و سندگانينو نام) line space 1.5(، صفحه 10 حدود صفحات تعداد  

 اي ـ مجلـه  نـام  و عنـوان  سندگان،ي ـنو نـام  يحـاو  كامـل  صورت به منابع و مراجع متن. شوند مشخص خود به مربوط شماره با متن در مراجع ) 4
  .باشد انتشار سال و كتاب
  : مثال

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

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

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

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

  .دينما اقدام يارسال مقالات يبررس به نسبت زمان نيتر كوتاه در و يعلم قيدق يبررس با تا دارد تلاش هينشر هيريتحر اتيه
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Simulation of refractory thickness effect on liquid steel 
temperature drop by finite elements method 

Ehsan Shahmoahamdi, Farhad Gholestani fard, Ardeshir Nezaminai, Mohammad Ali Tohidi 

1 Iran university of science and technology, material department, 2 Mobarakeh Steel Company 

e.shahmohamadi66@gmail.com 

Abstract: In this work, effect of refractory thickness on temperature drop of liquid steel, 

was researched. Simulation and modeling has done by FEM method. By computer 

simulation with Ansys software thermal profile in refractory lining was modeled and 

temperature to thickness formulas ware developed. Refractories types are AMC, MgO-C 

and monolithic with thickness varies from 50% to 150% of real dimensions. Finally 

validation tests were done on steel making refractory and good compatibility between 

measured data and simulated data was achieved. Main simulation was based on ladles real 

dimensions and achieved Mobareke's real data. 

Keywords: Heat transfer, Simulation, Ladle, Heat profile, Ladle 
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Modelling powder compaction process for Zirconia 
powder under cold compaction 

Reza Baniamerian1, Mahmood Farhadinia1, Meysam Soroush2 

1 Malek Ashtar Univ, 2 khajeh nasir Univ 

reza_baniamerian@yahoo.com 

Abstract: Nowadays; utilization of simulation methods for prediction material behavior 

particularly in the development of powder metallurgy is increasing. The major importance 

of this method in powder metallurgy is reducing of costs and also, try and error of 

experiments. Furthermore Possibility to perform many experiments in normal conditions 

due to lack of facilities and also high cost of doing them, is not possible. In this paper the 

macromechanical and micromechanical models used for simulation of powder compaction 

process. Additionaly, the drucker-prager/cap model as the most complete and widely used 

model for ceramic powders are investigated. Contour of density distribution for zirconia 

sample with finite element method are obtained and the results compared with 

experimental results that obtain from other researchers and good agreement are observed. 

All results show the undeniable role of friction on the density distribution and stresses in 

the powder samples. Friction causes a density gradient and heterogeneity of density 

distribution in samples. 

Keywords: Simulation, Powder compaction process, Macromechanical model, 

Micromechanical model, Friction 
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Effect of heat treatment atmosphere on the formed phases 
in magnetite glass ceramic  

in SiO2-B2O3-Fe2O3-Na2O-ZnO system 

Amin Mohammadpour, Seyed Mohammad Mirkazemi, Ali Beitollahi 

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

mirkazemi@iust.ac.ir 

Abstract: In this study, the glass with SiO2-B2O3-Fe2O3-Na2O-ZnO systemwas set in the 

various atmosphere ofhydrogen reducing, nitriding ammonia gas and neutral argon gas and 

also graphite-bed at 590ºC for 1 h and the effect of the formed phases during crystallization 

of the magnetite and also the magnetic characteristics of the magnetite glass-ceramic were 

investigated. The characterization of the phases was carried out by X-ray diffraction and 

the magnetic properties were studied by vibrating sample magnetometer (VSM). The 

magnetite phase was formed in the heat treated samples in graphite-bed and argon 

atmosphere and saturation magnetization of the primary glass was measured 19 emu g-1 in 

both samples. After the heat treatment of the glass in reducing atmosphere, magnetic 

phases of magnetite and α-Fe were detected in X-ray diffraction pattern. The existence of 

α-Fe was resulted in the improvement of the magnetic properties and also the increase in 

the saturation magnetization to 27 emu g-1. In The heat treated glass in ammonia gas 

atmosphere, there was no iron nitride phase and just the magnetite phase was crystallized. 

The saturation magnetization of this sample was estimated to 18.3 emu g-1. 

Keywords: Glass ceramic, Magnetite, α-Fe, Reducing atmosphere, Nitriding atmosphere 
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Influence of initial freezing temperature on 
microstructure and mechanical properties of porous 

hydroxyapatite in freeze casting method 

Zohreh Kaviani-Baghbadrani1, Ali Zamanian2, Masoud Alizadeh3,  

Seyed Mohammad Hossien Ghazanfari1 

1 Nanotechnology and Advanced Materials Department, Materials and Energy Research 

Center, Karaj, Iran 
2 Ceramic Department, Materials and Energy Research Center, Karaj, Iran 

a-zamanian@merc.ac.ir 

Abstract: The freezecasting is a novel method with great possible control for preparing 

porous ceramic materials. The goal of this study is to investigate the effect of initial 

freezing temperature on the microstructure and mechanical properties of porous 

hydroxyapatite samples prepared by freeze-casting method. In this study, stable slurries of 

hydroxyapatite were first prepared and then, poured into the plate in different temperatures 

(+7, 0, -7, -14, -21 °C) and after solidification with rate of 1 °C/min, the ice crystals were 

sublimated in freeze dryer and finally sintered in 1350°C. The size and morphology of 

pores wereevaluated by SEM. The obtained images indicate that an increase in starting 

freezing temperature leads to the increase in the pore size and the interstructural bridges. 

The mechanical properties of the samples werealso investigated which reveals that by 

decreasing the starting freezing temperature both compressive strength and porosity 

percentage simultaneously increased. 

Keywords: Freeze casting, Initial freeze temperature, Pore size, Compressive strength 
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Investigation of effective parameter of activated carbon 
preparation by chemical activation with Taguchi Method 

Ahad Saeidi, Alireza Mirhabibi, Farhad Golestani-Fard 

Department of Material Science and Engineering, Iran University of Science and Technology 

ar_mirhabibi@iust.ac.ir 

Abstract: In the present study, activated carbon (AC) with high surface area prepared by 

using of nutshell (waste of agriculture) as starting material. Chemical activation method 

was chosen for this purpose. Effective parameters such as impregnation ratio (IR), 

temperature of activation and time, were investigated by design experiment. 

The results showed that the optimized sample which has highest surface area and pore 

volume can be achieved by fixing the IR, temperature of carbonization and time to 3, 

500°C and 2 hours, respectively. Increasing temperature resulted in decrement of the 

surface area of AC, while increasing time and IR lead to higher surface area and pore 

volume of AC. Furthermore, contribution factor showed that effect of temperature is higher 

than two other parameters. 

Keywords: Activated carbon, Chemical activation, Taguchi method, Agriculturalwaste 
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Investigation on Mechanical and Tribological Properties 
of HA/UHMWPE Nanocomposite as a Bone Substitute 

with Nanoindent and Nanoscratch Method 

Seyed Ali Mirsalehi1, Alireza Khavandi1, shamsedin Mirdamadi1, Mohamad Reza Naimi-Jamal2, 

Saeed Roshanfar1 

1 Department of Metallurgy and Materials Engineering,  

Iran University of Science & Technology  
2 Department of Chemistry, Iran University of Science & Technology 

Khavandi@iust.ac.ir 

Abstract: Recently, composite materials have been widely used as orthopedic materials 

but there are some problems which cause only clinical research perform on these. In this 

study, hydroxyapatite nanoparticulate (Nano-HA) (10, 20, 30, 40, and 50 wt.%) reinforced 

ultrahigh molecular weight polyethylene (UHMWPE) nanocomposite was fabricated by 

compounding Nano-HA and UHMWPE mixtures in paraffin oil by medical grade using 

internal mixer at 180 ºC. Mechanical and tribological properties of samples were 

investigated by nanoindentation and nanoscratching method. Nanoindentation results 

showed sample with 50 wt.% Nano-HA exhibited a Young’s modulus and hardness 

362.5% (4.625 times) and 200% (3 times) higher than control sample (pure UHMWPE), 

respectively. According to nanoscratching results sample with 50 wt.% Nano-HA had 

63.57% (1.63 times) lower than control sample. 

Keywords: Nanocomposite, Nanoindentation, Nanoscratch, Nano-HA, UHMWPE, 

Mechanical Properties, Tribological Properties. 
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Effect of particle size and mechanical activation on 
combustion synthesis of Alumina-based composite 

Dinah Pezeshki1, Mohammad Rajabi1, Sayed Mahmood Rabiee1, Gholamreza Khayati2 

1 Department of Material Science and Engineering, Faculty of Mechanical Engineering, Babol 

University of Technology 

2 Department of Material Science and Engineering, Faculty of Engineering, Shahid Bahonar 

University of Kerman 

rabiee@nit.ac.ir 

Abstract: In this research, Al2O3-ZrB2 composite was produced by mechanically activated 

self-propagating high temperature synthesis (MASHS) using mixture containing Al, ZrO2 

and H3BO3. The effect of Al particle size and mechanical activation on the combustion 

characteristics was investigated. The XRD and DSC analyses show that Al particle size 

and mechanical activation affects the mechanism and temperature of combustion behavior 

of the system. As a result, the ignition temperature of mechanically activated samples 

decreased from 1114 °C to 972 °C and 650 °C for samples containing coarse and fine Al 

particles, respectively. 

Keywords: Combustion synthesis, Mechanical activation, Alumina-based composite 
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