
96، تابستان 2، شماره 11مواد سال  یفرآیندهای نوین در مهندس  

 

 

 

نانو  پودر حرارتی سنتز بهینه سازی دما در انرژی مکانیکی برنقش 

 β-TCP ساختار)کریستال(

 

 *2و ابراهیم کرمیان 1نیوشا رفیعایی

دانشگاه آزاد اسلامی،  ،واحد نجف آباد، دانشکده مهندسی مواد، ات مواد پیشرفتهمرکز تحقیقدانشجوی کارشناسی ارشد،   -1

 نجف آباد، ایران

 مرکز تحقیقات مواد پیشرفته، دانشکده مهندسی مواد، واحد نجف آباد، دانشگاه آزاد اسلامی، نجف آباد، ایراندانشیار،   -2
ac.ir.pmt.iaun@karamiane* 

 (07/07/1394، تاریخ پذیرش: 14/06/1394)تاریخ دریافت:

 
 

 چکیده

بهینه  با هدف (β-TCP) تری کلسیم فسفات-بتا نانو ساختار برای تهیه پودر جامد()حالت سنتز حرارتیو  فرایند فعال سازی مکانیکی تحقیق از این در

درصد وزنی  33ووزنی  درصد 67پودر پنتا اکسید فسفر به ترتیب کلسیت و  بر روی پودر مکانیکیفعال سازی فرایند  اده شد.ستفاانرژی حرارتی سازی 

ی فعال شده جهت عملیات سنتز حرارتی در دو دمای پودر ساعت انجام شد. سپس نمونه های 10آسیاکاری گلوله ای سیاره ای به مدت توسط 

های مواد اولیه با نسبت های ذکر شده بدون پودرساعت در کوره قرار داده شد. همچنین یک نمونه شاهد از  2به مدت  C°1000 و  C°900متفاوت

 SEMو  XRDساختار نمونه های تهیه شده به وسیله مطالعات قرار داده شد.  در کوره ساعت 2به مدت  C900°فرایند فعال سازی مکانیکی در دمای

به منظور تعیین اندازه دانه بلورک ها)کریستال ها( انجام شد.  XRFتری کلسیم فسفات توسط روش -بتا ودرآنالیز عنصری پهمچنین  شد. شخصه یابیم

تری کلسیم -بررسی های ساختاری نشان داد که نمونه های فعال سازی شده در هر دو دما منجر به تشکیل فاز بتا از روش شرر اصلاح شده استفاده شد.

 11.2 مقدار انرژی مکانیکی انتقالی بر واحد وزن مواد اولیه نتایج نشان داد  د.گردینانومتر گزارش  70تا 40محدوده  بلورک ها دراندازه با فسفات شده 

MJ/g دمای سنتز تا درجه حرارت های حدود جر به کاهشمن°C 900 .گردید 

 

 کلیدی : واژه های

 .حرارتی فسفات، فعال سازی مکانیکی، سنتز تری کلسیم-نانو ساختار، بتا

 

 

 مقدمه -1

و  شیمیایی نزدیک ترین شباهتها موادی هستند که کلسیم فسفات

به بخش معدنی استخوان و دندان را دارند. به  فازی)ساختاری(

همین علت در سال های اخیر، از دیدگاه پژوهشگران بسیار مورد 

مواد کلسیم فسفات در اشکال مختلف، به  .[4-1] توجه بوده اند

عنوان سیمان، کامپوزیت و پوشش، کاربردهای بسیاری در 

 اولین ترمیم موفقیت آمیز نواقص . دارندپزشکی و دندان پزشکی 

 

به وسیله آلبی  1920کلسیم فسفات ها، در سال استخوانی توسط 

نها مواد پزشکی جذاب با اجزای شیمیایی با آ .[5] گزارش شد

می باشند. کلسیم فسفات ها  2و غیر سمی 1زیست سازگاری عالی
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متعلق به گروهی از مواد ترکیبی زیست فعال هستند که از این 

تری کلسیم فسفات -و بتا )HA( 3اغلب هیدروکسی آپاتیت وهگر

مورد استفاده قرار می گیرند. این نوع معمولا به  )TCP-β (4 ها

، ساختار کریستالوگرافی و ترکیب شیمیایی 5علت استخوان سازی

شبیه به بافت اسکلتی، استفاده می شوند. آن ها با توجه به میزان 

بندی می شوند. طبقه  7ط بدنیا میزان تخریب در محی 6جذب

تری کلسیم -و بتا 8  "غیر قابل جذب"هیدروکسی آپاتیت به عنوان 

 .[4-3]شرح داده شده است 9 "قابل جذب"فسفات به عنوان 

نسبت کلسیم به فسفر، وجود آب، ناخالصی ها و درجه حرارت، 

است. در محیط  فسفات ها کلسیم عیین کننده نوع تبلور یافتنت

درجه سانتی گراد(تمایل به  800 مرطوب و دمای پایین )کمتر از

تشکیل هیدروکسی آپاتیت وجود دارد در حالی که در جو 

 عنوان به که فسفات کلسیم تری-خشک و دمای بالاتر، بتا

با توجه . [6]، می تواند شکل بگیردشودمی شناخته نیز 10ویتلاکیت

دارای  تری کلسیم فسفات-تاب 12 نیلنو  11به تحقیقات آقای کالیتا

درجه سانتی گراد تا  700از محدوده پایداری ترمودینامیکی  

با افزایش دما . [7-8]درجه سانتی گراد است  1200حدود دمای 

با ساختار درجه سانتی گراد ترکیب بتا  1150 به بیش از

تبدیل می گردد. این  13تری کلسیم فسفات-به آلفارومبوهدرال 

 رکیب دارای ساختار مونوکیلینیک است و دارای سرعت تخریبت

علت  تری کلسیم فسفات است. به همین-بتابالاتری نسبت به فاز 

، به عنوان بیو ماده کمتر مورد تری کلسیم فسفات-ترکیب آلفا

تری کلسیم فسفات -توجه قرار گرفته است. بیشترین استفاده آلفا

 -بتا های سرامیک جوشی تف. [7]در سیمان های استخوانی است

 دماهای در زیرا است مشکل بالا دماهای در فسفات کلسیم تری

 تری-آلفا به فسفات کلسیم تری-فازی، بتا از استحاله بالاتر

 .[9]شود  می تبدیل فسفات کلسیم

 پذیری تخریب زیست  ( به علتβ-TCPفسفات) کلسیم تری-بتا

 زیستی های دارای کاربرد نشان می دهد خود که از مناسبی

 تری-است. بتا ارتوپدی زمینه در خصوص به بسیاری پزشکی

 ویژه، ماده پذیری تخریب خواص دلیل فسفات متخلخل به کلسیم

دچار  استخوان رشد با و است استخوان جایگزینی برای مناسب ای

تری کلسیم فسفات به دلیل -اضمحلال می شود. سرامیک های بتا

یعی و زیست سازگاری بالا، به طور ترکیب شیمیایی با استخوان طب

برای از آن  .[9]گسترده برای جایگزینی بافت استفاده شده اند 

جانشینی استخوان در زمینه جراحی های دهانی و پلاستیک 

اثر  نیز و همکارانش14یکو شساهمچنین . [10]استفاده شده است 

آنها نتایج تری کلسیم فسفات را نشان داده اند. -بتا 15ضد توموری

به عنوان داروی کمکی جدید تری کلسیم فسفات -بتا پتانسیل

 .[11]برای درمان سرطان را نشان می دهد16ایمونوتراپی 

استفاده می شود که  روش های متعددی برای ساخت این ترکیب

ب متداول ترین آن هاست. در این روش ابتدا ترکیروش شیمی تر 

Ca9 (HPO4)(PO4)5(OH) 17 .سپستولید می شود CDHA ،

درجه  800درجه سانتی گراد تا 700( در دمای 1مطابق رابطه )

-βسانتی گراد حرارت داده می شود تا کاملاً تکلیس شده و به )

TCP[1]( تبدیل شود: 

Ca9(HPO4)(PO4)5(OH) 3Ca3(PO4)2+H2O                   )1( 
 

از دیگر روش های تولید، روش سنتز حالت جامد می باشدکه در 

تری کلسیم فسفات -پودر بتاپژوهش از آن استفاده شده است. این 

آسیا کاری  نوعی فرایند که روش فعال سازی مکانیکی توسط

ودری تحت تأثیر برخورد های پر انرژی پاست که در آن مخلوط 

، سنتز شده قرار میگرد ا() گلوله ها و محفظه ه آسیاب ءبین اجزا

فرایند فعال . شود این فرایند اغلب در اتمسفر خنثی انجام میاست. 

فلزی و مواد  سازی مکانیکی در تولید انواع آلیاژها و ترکیبات بین

یکی از جالب ترین کاربردهای روش فعال آمورف کاربرد دارد. 

. می باشدسازی مکانیکی توانایی آن در تولید ساختارهای نانو بلور 

درحین فرایند فعال سازی مکانیکی، نرخ بالای تغییر شکل 

پلاستیکی شدید باعث می شود همزمان پدیده های شکست و 

جوش مکرر ذرات و افزایش تجمع عیوب بلوری در آن ها ایجاد 

شود. در این راستا، پدیده های رایج افزایش چگالی نواقص 

ر، افزایش نفوذ بلوری، افزایش کرنش الاستیک در ذرات پود

 متقابل عناصر در هم و کاهش اندازه دانه ها در حدود نانومتر است

فرایند فعال  ات در حینافزایش میزان کرنش الاستیک در ذر. [12]
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سازی مکانیکی در ابتدا زیاد و در زمان های طولانی فعال سازی 

مکانیکی کاهش می یابد. افزایش کرنش اساسا ناشی از افزایش 

به جایی ها در ذرات پودر است که باز آرایی آن ها به چگالی نا

صورت مرز های فرعی در زمان های طولانی سبب کاهش کرنش 

در واقع با توجه به بررسی ها، روش حالت جامد . [13]می شود

شرایط تولید مقدار مواد زیادتری را فراهم می کند. )نسبت به 

مام شده برای روش های سنتز از طریق محلول( . همچنین قیمت ت

سنتز را کاهش می دهد، از طرفی انرژی مکانیکی استفاده شده می 

تواند دمای سنتز حرارتی را کاهش داده و امکان تهیه ترکیبات 

ژوهش از انرژی مکانیکی پنانوساختار بیشتر فراهم را کند. در این 

 و سنتز حرارتی استفاده گردید.

 

 ی مکانیکی انتقالی انرژِ

شماتیک یک دستگاه آسیا گلوله ای سیاره ای پرانرژی ( 1)شکل 

 را نشان می دهد. 

 
 شماتیک دستگاه و ظرف آسیا سیاره ای پر انرژی(: 1شکل) 

 

به ترتیب سرعت  vW و pW همانطوریکه ملاحظه می گردد،

به  vR و pR چرخش صحفه چرخان دستگاه و ظرف چرخان و

بقیه مشخصات فنی ترتیب شعاع صفحه و ظرف چرخان می باشد. 

شکل آورده شده است. بر اساس قوانین و  دستگاه و ظرف در

روابط حاکم در فیزیک مکانیک می توان سرعت برخورد گلوله 

 ها قبل و بعد از بدست آورد که در روابط ذیل آورده شده است.
Vb=[(WpRp)2+Wv

2(Rv-db/2)2(1-2Wv/Wp)]1/2                     )2(  

 

قطر متوسط گلوله ) ساچمه ها ( است. سرعت گلوله  bdدر جایکه 

ها بعد از برخورد به دیواره ظرف چرخان از رابطه ذیل بدست 

 خواهد آمد.
Vs=[(WpRp)2+Wv

2(Rv-db/2)2+2WpWvRp(Rv-db/2)]1/2   )3( 
 

ی جنبشی گلوله ها بر اساس قوانین فیزیک مکانیک روابط انرژ

                              از برخورد بصورت ذیل خواهد بود. قبل و بعد 
E=1/2mbVb

2 

E=1/2mbVs
2 

 

بنابراین اختلاف انرژی قبل و بعد از برخورد با دیواره می تواند 

مقدار انرژی باشد که به ذرات مواد موجود در ظرف چرخان 

است، منتقل شود که به آن انرزی مکانیکی انتقالی نیز گویند که 

 از رابطه زیرگرفته شود.
∆E = Eb-Es=-mb[WV

2(Rv-db/2)/Wp+WpWvRp](Rv-

db/2)                                                                                                                                    )4( 

 

مختلفی جهت محاسبه انرژی مکانیکی انتقالی به مواد  یمدل ها

که منجر به سنتز و تهیه پودر مواد نانو ساختار می گردد توسط 

افراد متعددی ارایه شده است که یکی از این مدل ها مدل آقای 

می باشد. براساس این مدل مقدار انرژی انتقالی به گرم 18بورگیو

 پودر مواد بصورت ذیل می باشد. 

Et/g=(NbfbKφbmb)[WV
2(Rvdb/2)/Wp+WpWvRp](Rv-

db/2)t/mch=A(J/g)                                                                          )5( 

 

در نظر در جاییکه مقدار ثابت  aK 1به علت فرض برخورد الاستیک 

)آسیاکاری( می زمان سنتز tوزن پودر مواد و  chmگرفته می شود. 

پارامتری که میزان یا درجه پرشدن ظرف  bφباشد. همچنین 

فرکانس برخورد گلوله ها به دیواره  bfچرخان را نشان می دهد. و

ظرف را نشان خواهد داد. مقادیر این پارامترها بر اساس روابط 

 ذیل بدست خواهد آمد.
ε

3

b b

b 2

v v

d N
φ =1-

πR H

 
 
 

                                                                 )6( 
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 p v

b

K W -W
f =

2π
                                                                )7( 

 
3

b b

b

πρ d
m =

6
                                                                         )8( 

 

وزن مخصوص گلوله ها و ارتفاع ظرف  bρ, VHه در جاییک

در  1ثابت تجربی است که معمولا   Kچرخان می باشد و از طرفی

یب توزیع گلوله ها گویند که وابسته را ضر εنظر گرفته می شود و 

 .[ 14]به قطر گلوله ها دارد

فرایند  جهتاکسید فسفر -پودر پنتاو  به همین منظور پودر کلسیت

سیاره ای قرار  گلوله ای درون آسیاب مکانیکیفعال سازی 

عملیات تحت  بعد از فعال سازی مکانیکی مخلوط پودرگرفت. 

ساعت قرار  2به مدت  C°1000و   C°900حرارتی در دماهای

 می گیرد.

 

 مواد و روش تحقیق -2

 پودراز تری کلسیم فسفات -برای سنتز پودر نانو ساختار بتا

و پودر  ( 5/99با درصد خلوص  Rankem India شرکت) کلسیت

 67ترتیب ( به 6/99با درصد خلوص  (Merckاکسید فسفر -پنتا

مکانیکی درصد وزنی توسط فرایند فعال سازی  33ووزنی  درصد

گلوله هایی از با  پرسلانی یپر انرژ سیاره ایگلوله ای از آسیاب 

برای ، 99/99و اتمسفر گاز آرگون با خلوص جنس زیرکونیا 

در حین تولید استفاده  جلوگیری از اکسید شدن و آلودگی پودر

 دور بر دقیقه 600، سرعت چرخش 10:1پودر نسبت گلوله به شد. 

. سپس عملیات در نظر گرفته شد ساعت 10 و زمان چرخش

بر روی  ساعت 2به مدت  C°1000و   C°900حرارتی در دماهای 

نمونه شاهد از  .انجام گرفت ،ی فعال سازی شدهپودر نمونه های

 ا نسبت ذکر شده بدون عملیات فعال سازی مکانیکیمواد اولیه ب

س پسساعت درون کوره قرار گرفت.  2به مدت  C°900ی در دما

جهت یکنواختی اندازه مواد سنتز شده بعد از عملیات حرارتی، 

  و دانه بندی گردید.، الک دقیقه آسیاب 20حدود 

بررسی تغییرات ساختاری و مطالعه فازها با استفاده از روش پراش 

انجام شد. برای آنالیز از  (XRD, Philips, X'Pert) پرتو ایکس

 درجه بر دقیقه، 1استفاده شد. نرخ روبش معادل  CuKαتابش پرتو 

معادل جریان کیلو ولت،  40ولتاژ اعمالی برابر ثانیه،  1زمان روبش 

درجه انتخاب  90تا 10از ((2θ میلی آمپر بود و زاویه پراش 30

گردید. پس از حصول الگوی پراش پرتو ایکس، هر یک فازها و 

های پراش اجزاء سازنده آن از طریق مقایسه زاویه و شدت پیک

 های استاندارد مشخص و تعیین شد.با اطلاعات موجود در کارت

لورک ها از روش شرر اصلاح شده، همچنین برای محاسبه اندازه ب

که به طور دقیق تر به محاسبه اندازه بلورک می پردازد، استفاده 

 .شده است

میکروسکوپ  ازودرها پبه منظور بررسی و مشاهده مورفولوژی 

( استفاده شد. به این SEM Philips XL30) الکترونی روبشی

ی قرار داده شده و بر گرافیتها بر روی چسب نمونه منظور ابتدا 

روی پایه نگهدارنده قرار گرفت. سپس پوشش بسیار نازک طلا 

به وسیله سیستم رسوب فیزیکی بخار بر روی پودر اعمال شد. ولتاژ 

 ولت بود. کیلو 20تا  5ها بین آزمونمورد استفاده برای اجرای 

بدین صورت نمونه کاملا رسانا و آماده گذاشتن داخل محفظه 

 گردید. SEMدستگاه 

تری کلسیم فسفات توسط روش طیف -بتاودر پآنالیز عنصری 

 XRF Bruker, S4به وسیله دستگاه  ایکس سنج فلورسانس پرتو

pioneer) .انجام گرفت ) 

 

 روش شرر برای محاسبه اندازه بلورک -2-1

تری کلسیم فسفات می توان از -بتافاز به منظور تعیین اندازه دانه 

کرد، در این روش از عرض پیک موجود در روش شرر استفاده 

الگوی پراش پرتو ایکس استفاده می شود. به این منظور چند پیک 

از هر فازدر الگوی پراش پرتو ایکس انتخاب می شود و میزان 

ها محاسبه می شود. رابطه شرر برای تعیین پهنای پیک برای آن

 اندازه دانه، عبارتست از:

(9        )                                                                         
0.89λ

Bcosθ
  K=L  
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 89/0د سرامیکی برابر با ذیری است که برای مواپفاکتور شکل 

ها بر اندازه دانهL  قرار داده شده است. 9می باشد که در رابطه 

ر طول موج مورد استفاده )برای تیوب مس براب λحسب نانومتر، 

ده در نصف ارتفاع بر شعرض پیک انتخاب  nm1542/0) ،B با 

 زاویه پیک بر حسب درجه است. θو حسب رادیان 

ثابتی  رابطه شرر برای تمامی پیک های یک فاز اندازه بلورک دانه

از  ،های دانهجهت گزارش اندازه بلورکرا نمی دهد. تاکنون 

میانگین اندازه های بدست آمده از یک یا چند پیک شاخص 

 استفاده شده است. بنابراین روش اصلاح شده شرر توسط دکتر

 .[16-15]منشی ارائه شد 

 

 روش اصلاح شده شرر  -2-2

اشد. باین روش بسیار دقیق تر برای محاسبه اندازه بلورک ها می 

به  طور دقیق تر در این پژوهش، از روش شرر اصلاح شده، که به

ین امحاسبه اندازه بلورک می پردازد، استفاده شده است. برای 

ها  θک تاز تک  ابتدا با استفاده، (3)منظور، با توجه به معادلات 

، θ)پهنای پیک در نصف ماکزیمم ارتفاع( مخصوص به آن  βو

را رسم نموده و با به دست  Ln(1/Cos θ)برحسب  Ln βنمودار

 1آوردن خطی با کمترین مربعات خطا و شیب تئوری نزدیک به 

و استفاده از عرض از مبدا خط به دست آمده، که برابر با 

(Ln(Kλ/L  89/0می باشد وبا داشتن=K و  nm154051/0= λ ،

 .[15]گردیداندازه بلورک محاسبه  Lیعنی 

L= 
Kλ

β Cos θ
  => β = 

Kλ

L Cos θ
 => β = 

Kλ

L
.

1

Cos θ
               (10)  

 

Ln β = Ln 
Kλ

L
  + Ln 

1

Cos θ
 

Y = ax + b 

 

 نتایج و بحث -3

 (XRD)بررسی نتایج پراش پرتوایکس  -3-1

 (β-TCP)تری کلسیم فسفات-بتاشاهد  پودرپراش پرتوایکس 

ساعت، بدون فعال  2به مدت  C°900سنتز شده در در دماهای 

به علت حذف آورده شده است که  2در شکل  سازی مواد اولیه

تری کلسیم -عملیات فعال سازی مکانیکی در این ساختار فاز بتا

 و 3Ca(PO(2فسفات در کنار فازهای دیگر کلسیم فسفاتی نظیر 

7O2P2Ca  تشکیل شده است همچنین در این الگو زمینه تقریبا

هلالی شکل نشانگر حضور فاز شیشه ای علاوه بر فازهای 

مواد پراش پرتوایکس  3شکل کریستالی در این ساختار می باشد.

ساعت را نشان می دهد که در  10فعال سازی شده به مدت اولیه 

ساعت عملیات حرارتی  2گراد به مدت درجه سانتی 900دمای 

فازهای  ،در این شکل با توجه به عملیات فعال سازی شده است.

  شده است. حذف (7O2P2Ca(کلسیم فسفاتی  شیشه ای و فاز

تری کلسیم فسفات فعال سازی شده -پراش پرتوایکس بتا 4شکل 

درجه  1000ساعت را نشان می دهد که در دمای  10به مدت 

قرار گرفته  عملیات حرارتیمورد ساعت  2گراد به مدت سانتی

تری کلسیم فسفات با خلوص بالاتر -در این فرایند فاز بتااست، 

اطلاعات الگوی فازهای دیگر حذف شده اند. و سنتز شده است 

 :β-TCP (009-0169) استاندارد های پراش نمونه ها با کارت

2)4(PO3Ca( ،003-0681 )2)3Ca(PO ( 0506-003و) 

7O2P2Ca JCPDS .در هر سه دما سنتز حرارتی منجر  بررسی شد

 .تری کلسیم فسفات گردید-به تشکیل فاز بتا
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 ساعت(2درجه سانتی گراد ) 900عملیات حرارتی شده در دمای  الگوی پراش پرتوایکس نمونه شاهد بدون فعال سازی مکانیکی (:2)شکل

 

 
 

-( جهت سنتز بتاساعت 2درجه سانتی گراد )  900در دمای  ساعت و عملیات حرارتی شده 10الگوی پراش پرتوایکس نمونه فعال سازی شده به مدت (: 3)شکل 

 تری کلسیم فسفات
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-جهت سنتز بتا ساعت( 2درجه سانتی گراد ) 1000در دمای   ساعت و عملیات حرارتی شده 10الگوی پراش پرتوایکس نمونه فعال سازی شده به مدت  (:4)شکل

 تری کلسیم فسفات

 

 (SEM)آزمون میکروسکوپ الکترونی روبشی  -1-3

میکروسکوپ  ا استفاده ازبودرها پبررسی و مشاهده مورفولوژی 

 a5–شکل شد. نجام ( اSEM Philips XL30الکترونی روبشی )

را از نمونه های آسیا کاری  میکروسکوپ الکترونی روبشیتصویر 

باتوجه به این تصویر شده قبل از حرارت دهی نشان می دهد. 

اندازه ذرات در حد میکرون عمدتا آگلومره )کلوخه ای( شده اند. 

میکروسکوپ به ترتیب تصاویر  c 5-و b4- همچنین اشکال

 10به مدت  هرا از نمونه های آسیا کاری شد الکترونی روبشی

به  C°1000و   C°900و عملیات حرارتی شده در دماهای ساعت
این تصاویر نشان می دهد  . بررسی ی دهدنشان مرا  ساعت 2مدت 

، عمدتا زینتر C°1000ذرات نمونه عملیات حرارتی شده در دمای 

ته با الب می باشد. که نشان گر دمای بالای سنتز و جوش خورده اند

ده می )تف جوشی( ذرات بیشتر دیمیزان زینترینگ  ،افزایش دما

ملاحظه می گردد  a 5-شماره همان طوری که در شکل شود.

اندازه ذرات در حد میکرون و زیر میکرون است و این موضوع 

منجر به کلوخه ای و آگلومره شدن )توده ای شدن( ذرات گردیده 

 است.
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 از نمونه های آسیا کاری شده، )ب(: ساعت، قبل از حرارت دهی 10به مدت  نمونه های آسیا کاری شدهمیکروسکوپ الکترونی روبشی از  تصویر )الف(: (:5)شکل

سپس عملیات ، ساعت 10از نمونه های آسیا کاری شده به مدت )ج(:  و ساعت(2درجه سانتی گراد ) 900سپس عملیات حرارتی شده در دمای ، ساعت 10به مدت 

 ساعت(2نتی گراد )درجه سا 1000 حرارتی شده در دمای
 

  (XRF)ایکس طیف سنج فلورسانس پرتو -2-3

توسط روش طیف سنج تری کلسیم فسفات -بتاآنالیز عنصری 

 XRF Bruker, S4ایکس به وسیله دستگاه  فلورسانس پرتو

pioneer).آنالیز عنصری از نمونه آسیاکاری شده  ( انجام گرفت

به  C1000°ساعت و عملیات حرارتی شده در دمای  10به مدت 

آورده شده است، همان طوری  1جدول شماره در  ساعت 2مدت 

می  9/1که ملاحظه می گردد نسبت وزنی کلسیم به فسفر حدود 

باشد که با نسبت وزنی استوکیومتری این ترکیب تقریبا نزدیک 

تری کلسیم فسفات با نسبت -بتا سنتزاست این موضوع بیانگر 

 استوکیومتری آزمایشگاهی می باشد.

 الف
 ب

 ج
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به مدت   C1000° و سپس عملیات حرارتی شده در دمای ساعت 10تری کلسیم فسفات فعال شده به مدت  (XRF)ایکس طیف سنج فلورسانس پرتو(: 1جدول)

 ساعت 2

COMPOUND CONCENTRATION(%W) 

CAO 

P2O5 

NA2O 

SO3 

MGO 

SIO2 

CL 

H2O 

AL2O3 

SRO 

k2O 

FE2O3 

CUO 

ZNO 

TIO2 

Loi* 

51.16 

43.89 

1.07 

0.972 

0.952 

0.625 

0.416 

0.399 

0.18 

0.149 

0.080 

0.069 

0.037 

0.033 

0.027 

CA/P 

TOTAL 

1.90 

100.06 

LOSS ON IGNITION(1000 °C, 2 H) 

تعیین اندازه بلورک ها به کمک روش شرر اصلاح  -3-3

 شده

به منظور تعیین اندازه دانه بلورک ها از روش شرر اصلاح شده 

که  نتیجه گرفته شدرفته، طبق محاسبات صورت گ گردید.استفاده 

 Ln(1/Cos θ)در مقابل Lnβمی توان با استفاده از رسم نمودار

روش کمترین مربعات خطا و استفاده از عرض از مبدأ این نمودار 

با )ازه دانه دقیق تری را گزارش کرد ند)با استفاده از معادله شرر( ا

 .(10معادلاتاستفاده از 

تری -در نانو ساختار بتاپواندازه بلورک برای بررسی به همین دلیل 

شکل شماره کلسیم فسفات از روش شرر اصلاح شده استفاده شد. 

 10دت نمونه فعال سازی مکانیکی شده به مبرای نموداری  6

 2به مدت  C 1000°در دمای ساعت و عملیات حرارتی شده 

به شرح زیر می مبتنی بر آن محاسبات  را نشان می دهد که ساعت

 باشد:
y = 5.477x – 5.7579                                                     (11)  

Eq1 e-5.7579= e
ln

Kλ

L
⇒ 0.0031=

0.89×1.54051

L
⇒ L =

441.9 °A = 44 𝑛𝑚  

 

 

 
 XRDبر اساس داده های  ln(1/Cosϴ) حسببر lnβ  نمودار(: 6)شکل 

ساعت و عملیات حرارتی شده  10نمونه فعال سازی مکانیکی شده به مدت 

 تری کلسیم فسفات-ساعت( جهت سنتز بتا 2) C 900°در دمای 

 

ها پودرمقادیر اندازه بلورک های فاز تری کلسیم فسفات در سایر 

خواهد آمد که  با رسم نمودار مشابه و محاسبات اشاره شده بدست

در این  شده است. آورده 2 شماره نتایج و مقایسه آن در جدول

y = 5.477x - 5.7579

-5.8

-5.7

-5.6

-5.5

-5.4

-5.3

-5.2

-5.1

-5

-4.9

0 0.05 0.1 0.15

Ln
 β

Ln(1/Cos θ)
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در  تری کلسیم فسفات سنتز شده-بتااندازه بلورک های جدول 

بدون فعال سازی ساعت از مواد اولیه  2به مدت   C°900دماهای

در  و کلسیم فسفات سنتز شده شاهد( پودر)مکانیکی

فعال ساعت از مواد اولیه  2به مدت  C°1000و   C°900دماهای

 63و  44، 42به ترتیب برابر  ساعت، 10رای شده بسازی مکانیکی 

 نانومتر است.

 
تری کلسیم فسفات در نمونه های مختلف -مقادیر اندازه بلورک های بتا(: 2) جدول  

 اندازه بلورک کد نمونه

TCP(nm) 

 توضیحات

TCP9002Z 42 900بدون فعال سازی مکانیکی مواد اولیه، عملیات حرارتی در دمای°C  به

 )MJ/g 0= t/gE(ساعت  2مدت 

TCP9002 44  ساعت( و عملیات حرارتی در دمای  10فعال سازی مکانیکی شده مواد اولیه )با

900°C  ساعت 2به مدت (E t/g= 11.20 MJ/g) 

TCP10002 63 ( و عملیات حرارتی در دمای  10با فعال سازی مکانیکی مواد اولیه )ساعت

1000°C  ساعت  2به مدت (E t/g= 11.20 MJ/g) 

 

 مقدار انرژی انتقالی  -4-3

با توجه به اینکه در شرایط بهینه رابطه بین سرعت چرخش صفحه 

طرفی ضریب توزیع  از است. و pW 32.1=vW چرخانو ظرف 

و با توجه به سایر  شود. در نظر گرفته می 0.40یا  %40معمولا 

آورده شده است کلیه  3مشخصات فنی دستگاه که در جدول 

پارامتر ها بر اساس روابط ارایه شده قابل محاسبه می باشد. که 

( می توان انرژی انتقالی 5ضمن جایگذاری در مدل بورگیو )رابطه 

 10گرم( مواد اولیه را بدست آورد. که برای زمان  بر واحد وزن )

 ساعت آسیاکاری به قرار ذیل می باشد.

 
E t/g = 11.2 MJ/g    

 

ایجاد ( منجر به  MJ/g 11.2) مکانیکی در واقع بخشی از این انرژی

عیوب کریستالی مانند افزایش دانسیته مرزدانه ها، مرزهای فرعی 

ر انرژی به عنوان پو نابه جایی ها و... می گردد. این مناطق 

مسیرهای نفوذ اتمی سریع عمل نموده و منجر به تشدید واکنش 

ها بین اتم های عناصر در مواد اولیه می گردد. به طوریکه سنتز و 

ایش می دهد. به عبارت دیگر منجر به تشکیل محصول را افز

 کاهش دمای سنتز می گردد.

 

مشخصات فنی دستگاه آسیاگلوله ای سیاره ای پر انرژی و مقادیر (: 3)جدول

 پارامترهای مربوطه

Symbo

l 
Milling parameters 

Optim

ized 

values 

Nb Number of balls 3 

db Balls diameter (m) 0.01 

Rv Vial radius (m) 0.035 

Hv Vial height (m) 0.07 

ɛ 
Ball size distribution 

coefficient 
0.398 

Wp Velocity of the plate (rad.s-1) 62.8 

Wv Velocity of vial (rad.s-1) 82.89 

Rp 

Distance between the center of 

the plate and the center of the 

vial (m) 

0.2 

 
 نتیجه گیری-4

 :ج زیر بدست می آیدجآورده شده نتایبا توجه به تحلیل های 

با  (β-TCP)تری کلسیم فسفات-ساختار بتاپودر نانو سنتز  -1

زی ساعت فعال سا10ازدر شرایط بهینه، نانومتر  67اندازه بلورک 

ساعت،  2به مدت  C1000°در دمایو حرارت دهی  مواد اولیه 

 .بدست آمد
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بدون عملیات  C900°در دمای سنتز شده  β-TCPدر نمونه  -2

β-لاوه بر فاز ع )MJ/g 0= t/gE)  مواد اولیهمکانیکی فعال سازی 

TCP  تعدادی فازهای کلسیم فسفاتی دیگر مشاهده شده است در

و  MJ/g 11.2= t/g E حالیکه در نمونه مواد اولیه فعال سازی شده

می توان نتیجه سنتز شده در همین دما، این فازها کمتر است لذا 

رایط سنتز را بیشتر فراهم می که فعال سازی مواد اولیه ش گرفت

 .کند 

 C 900°دمای که در   β-TCPافزایش اندازه بلورک های -3

بیانگر تاثیر است، نانومتر  63نانومتر به  44 از C 1000°نسبت به 

 حرارت در رشد کریستال ها می باشد.

بر واحد وزن مواد اولیه که منجر مقدار انرژی مکانیکی انتقالی  -4

درجه  C 900°به کاهش دمای سنتز تا درجه حرارت های حدود

البته تشکیل . مگا ژول بر گرم بود  11.20گردید،سانتی گراد 

انجام خواهد گردید. در واقع  C 1000°کامل با افزایش دما به 

 علاوه بر انرژی مکانیکی انرژی حرارتی در سنتز تاثیر گذار است.
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