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  دهيچك

(دست آوردن فرمول هشرر با ب
θβ

λ
Cos
KL عرض در نصف  β، )نانومتر(طول موج اشعه ايكس  λثابت،  K ،)نانومتر(اندازه دانه   Lكه در آن )=

ي موجود در ها ازه كريستالدست آمده از پراش پرتو ايكس اند ههاي ب باشد، توانست با استفاده از داده زاويه پراش مي θو ) قله فاز(ارتفاع پيك 
 .دهد هاي يك فاز اندازه كريستال دانه ثابتي را نمي گردد كه رابطه شرر براي تمامي پيك اما در اين مقاله اثبات مي .هاي مواد را محاسبه كند دانه

دست آمده از چند  ههاي ب نگين اندازهشود، از ميا هاي دانه كه به اصطلاح عمومي اندازه دانه ناميده مي تا كنون جهت گزارش اندازه كريستال
بر طبق . دست آوردن اندازه دانه گزارش شود هتر براي ب است تا روشي دقيق در اين تحقيق تلاش شده. است شده پيك شاخص استفاده مي

توان با استفاده كه مي دگرفته شدست آمده از استخوان گوسفند، نتيجه  همحاسبات صورت گرفته بر روي نانو هيدروكسي آپاتيت شناخته شده ب
اندازه دانه ) براساس معادله شرر( روش كمترين مربعات خطا و استفاده از عرض از مبدا اين نمودار به  Ln(1/cosθ)مقابل در Lnβاز رسم نمودار 

بر همين اساس . نتظار استنانومتر و در محدوده مورد ا 43دست آمده براي اين نانوكريستال طبيعي برابر  هعدد ب. تري را گزارش كرد دقيق
كه اندازه دانه اسپينل تشكيل شده در  گرديدو نتيجه  گرفتهگراد انجام  درجه سانتي 1400و  1150دماي  2نمونه اسپينل در  2محاسبات بر روي 

  .نانومتر است 68نانومتر و در دماي بالاتر  21برابر  تر دماي پايين
  
   :يديكلهاي  واژه

  .پراش پرتو ايكس، رابطه شرر، نانوذرات
Keywords: Investment casting, A356 Aluminum Alloy, Parameters casting, Mechanical Properties 

  

  مقدمه -1

) ي گرفته صورت پيش از عمليات شامل( تاريخچه يا طبيعت
 ساير يا اي شبكه هاي كرنش حضور از مانع قطعات بسياري

  .گردد يـم ادـزي اديرـمق هـب واقصـن

  
  

 راشـپ كـپي كـي يβهنايپ ،يـرايطـش چنين نـاي تحت
 يابد اختصاص كوچك هاي دانه اندازه به تنها دـوانـت يـم الصـخ
 اي دانه ابعاد رساندن معنا به براي مناسبي تئوريكي ارتباطات و
  .شود  برده كار هب
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  2θ. واحدهاي در β با شرر معادله): 1(شكل               

  
  :است شده داده زير فرم به 2θ واحدهاي در β با شرر معادله

1(                                                        
 θβ

λ
=

Cos
KL  

 پراش از عمومي مفاهيم كارگيري هب با تنها ]1[(Bragg) براگ
  .يافت دست شرر از اي شده ساده ي معادله به نوري،
 يافته پراش اشعه ي دامنه يم،ببر كار به را انعكاسي مقياس اگر

 هاي اشعه بين Δl مسير اختلاف كه هنگامي ،بود خواهد بزرگ
 موج طول از ضريبي با برابر متوالي صفحات از يافته انعكاس
  :باشد

2(                                                Δl=2d Sinθ = nλ  
 تغيير ε چككو مقادير ي اندازه به θ از پراش زاويه كه نگاميه

  :شود نوشته زير صورت به تواند مي Δl مسير اختلاف. كند
Δl= 2d Sin(θ+ε)= 2d [Sinθ Cosε + Cosθ Sinε]  

3(= nλ Cosε + Sinε (2d Cosθ)                                    
 ε از كوچكي مقادير براي تنها تفرق دامنه پايداري كه آنجا از

 زير صورت به تواند مي خوبي دقت با Δl بنابراين است، صادق
  :شود نوشته

4(Δl= nλ + 2ε d Cosθ                                               
  :از عبارتست متناظر فاز اختلاف

5 (                       
λ

θπθε
λ
ππ

λ
π dCosdCosnl 4422

=+=Δ  

 مساوي بردارهاي اگر: نوري شده شناخته اصل يك از استفاده با
n دامنه از a تفاوت متوالي يكنواخت هايرشد بوسيله فاز در 

  :از عبارتست شده نتيجه دامنه باشند، داشته

  
   كلين ديدروكسيه ستاليكري بيتقر شكل): 2(شكل         

  .خطي پهناي ها يريگ اندازه از شده جهينت        
  

6(                                                            
α
αSinan  

α مجموعه بردارهاي آخرين و اولين بين فاز اختلاف نصف 
 امينp و اولين فاز اختلاف كنوني، مشكل به ارجاع با. باشد مي

  :از عبارتست صفحات

7(                                                
λ

θεπ
ϕ

dCosp4
=  

  :از رتستعبا شده بازتاب موج دامنه) 6( فرمول وسيله به

8(                                     

λ
θεπ

λ
θεπ

dCosp

dCospapSin
A

2

2
⎥⎦

⎤
⎢⎣

⎡

=  

 و ε=0 كه بود خواهد ماكزيمم زماني شده بازتاب اشعه دامنه
  :فاز در p صفحات كليه از شده بازتاب هاي اشعه

9(                                                              A0=ap 

 با متناسب مغناطيسي موج يك شدت كه دانيم مي .بود خواهند
 توان مي شدت ماكزيمم نصف در. است متغير دامنه اندازه مربع

  :نوشت

10(                                      
2

2

2
2

2
1

2
0

2

⎟
⎠
⎞⎜

⎝
⎛

⎟
⎠
⎞⎜

⎝
⎛

==
ϕ

ϕSin

A

A  

 رسم با
2

2

2
2

⎟
⎠
⎞⎜

⎝
⎛

⎥⎦
⎤

⎢⎣
⎡ ⎟

⎠
⎞⎜

⎝
⎛

ϕ

ϕSin
 شود مي معلوم ،ϕ/2 از تابعي عنوان به 

412 كه موقعي 10 تساوي كه /=ϕ
  :برابر است با  

11(                                     40/12
12

=
λ

θεπ dCosp  
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  به ترتيب a,b,cهاي مفتولي شكل كه در آنها  دانه):3(شكل 

  .بلندترين، متوسط و كوتاهترين ابعاد
  
 زير ي رابطه از بازتاب شدت ماكزيمم نصف در پيك پهناي و
  :يدآ مي دست هب

12(               
θ

λ
θπ
λεβ

LhklCospdCos
hkl 89/0

2
4/14

2
14 =

×
==  

  .K=0/89 با باشد مي شرر رابطه همان كه
 خطي هاي پروفايل فرضيات مبناي بر ،]2[شرر اصلي معادله

Gaussian يكسان هاي اندازه با كوچك مكعبي هاي كريستال و 
 جاي به است 94/0 با برابر )12( ي معادله در k كه جايي در بوده
 β1/2 با برابر مثال دو هر در β مقدار. باشد 89/0 با رابرب هـآنك

  .است )ارتفاع ماكزيمم نصف در پهنا(
Stokes و Wilson كامل پهناي كارگيري هب با β، رفتار يك 
 شكل توزيع از مستقل كه دانه اندازه ي گستره از تر كلي بسيار
 به رمنج آنها معادله. كردند دهي سازمان را است تقارن و اي دانه
 بعد متوسط مقدار با برابر كه شد Lhkl مؤثر كريستالي بعد يك

  :باشد مي hkl انعكاسي صفحات بر عمود T كريستالي

13(                                          ( )
θ

λθβ
LhklCos

=21  
Lhkl شود مشخص زير صورت به است ممكن:  

14(                                                 ∫= Tdv
v

Lhkl 1  
 صفحات با موازي كريستال از مقطعي سطح A اگر اين، بر علاوه

  :باشد يافته انعكاس
15(                                                      ><= TAV  

Lhkl شود بيان رو روبه صورت به تواند مي:  

16(                                                   
〉〈
〉〈

=
T

TLhkl
2

  
   Stokes بوسيله شده ارائه اي دانه بعد مفهوم كه داشت توجه بايد

پهناهاي نسي و مطلق در نصف ماكزيميم شدت سه پروفايل پراش ):1(جدول
ها براي  هاي ميان اين پهناهاي قابل مشاهده با تئوري خالص و نسبت

  .اي مختلفه هاي با شكل كريستال

  
  
 معادله با برابر مشخص فرمول يك به منجر مستقيماً Wilson و

  .است 1برابر  Kبا اين فرض كه ثابت  گرديده شرر
  :مشخص غيرمشابه اشكال با هاي كريستال

   L با شرر هـادلـمع اشد،ـب هـنداشت ودـوج اي هـشبك ريبــتخ رــاگ
   رـب ودـعم هتـج در اي هــدان دـبع كـي وسطـمت ،Lhkl صـشخـم

 نظر در با و است خاص مقدار يك داراي بازتاب صفحات
 كه است خطوطي شامل كه X-Ray پودري الگوي يك گرفتن

 متفاوت يكديگر با hkl شاخصه از تابعي صورت به اهنپ در
 باشند مي متفاوت بسيار نيز تيزي و وضوح در خطوط اين. هستند

 پهن بسيار 00l نوع از طخطو كه داده نشان تر دقيق هاي بررسي و
. باشند مي زتريت صفر، برابر l معرفه با خطوط كه حالي در هستند
 وضوح( متوسط تيزي به تمايل دوگانه هاي انديس با خطوط
 و نفوذي بيشتر l از بزرگي نسبتاً مقادير با خطوط و) متوسط
  .تيزترند دو هر يا k يا h از زيادي نسبتاً مقادير با آنهايي
 ها عرض ماكزيمم نصف از x اشعه سنج تفرق هاي يريگ اندازه

 خطوط از A°200 حدود و 002 خط از A°40 برابر Lhkl ابعاد به
 اي دانه شكل مبناي دهنده نشان نتايج اين. است hk0 نوع
 و ab مبناي صفحه در بزرگي ابعاد با است، اي صفحه صورت به

 داده نشان) 2( شكل در موضوع اين. c بعد در كوچكي مقدار
  .است شده
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  .هيدروكسي آپاتيت): 4( شكل

  
 گونه هيچ اجازه hk0 خطوط تمامي برابر تقريباً) وضوح( تيزي
   اين و دـده يـنم را اتـصفح اصلي لـشك وردـم در ريـگي نتيجه
  :است شده مشخص )2( شكل در اي دايره پروفايل يك ي بوسيله

 به تقريباً غيرمنظم يا منظم چندضلعي صفحه هرگونه واقع در
 منجر مختلف اشكال با ها چندضلعي از مخلوطي يا اي دايره شكل

 كه جايي تا ،hk0 تيز تقريباً خطوط عمدتاً، تفرق، اثرات همان به
   .شوند مي باشند، بزرگ كافي اندازه به ab صفحه ابعاد
 پهن انكسارات b بر منطبق سوزني محور با شكل سوزني هاي دانه
h0l 0 تيزي وk0 خطوط كه جايي در دهند، مي شانن را hkl طبق 

 هاي دانه. باشند مي متوسط پهنا در ها، شاخصه از نسبي هاي اندازه
 و متوسط بلندترين، ترتيب، به c و b، a آنها در كه شكل مفتولي
 ،00l پهن هاي بازتاب ،)3( شكل مطابق هستند ابعاد ترين كوتاه
 وجود هب را تيزي ماكزيمم با 0k0 خطوط و h00 متوسط

  . آورند مي
 در ابعاد كه است شده فرض پيش از طور مجدد و با اطمينان به

 اي صفحه حالت براي كه همانطور. هستند خط گستره محدوده
 تواند مي متفاوت هاي انديس با خطوط عرض هاي گيري اندازه
 با را شكل اي صفحه يا شكل سوزني هاي دانه اصلي هاي اندازه

 نوع از ها دانه كه هنگامي هد،د نشان هايي محدوديت
 اكتاهدرال يا تتراهدرال يا مكعب مانند منظم هاي چندضلعي

 شديدتري آناليز با خاص شكلي  گيري اندازه اوقات گاهي باشند،
  .است پذير امكان تفرق اثرات از

  :منيزيم اكسيد پودر -كريستال شكل

  
ي آپاتيت ذرات هيدروكس (SEM)تصوير ميكروسكوپ الكتروني): 5( شكل

  .استخوان حرارت ديده گوسفند
  

 از كريستال شكل كردن استنباط امكان كردن آشكار براي
 از بعضي بازتاب، هاي انديس به خطوط پهناي وابستگي
  تشريح واضح طور هب MgO پودر روي بر] Berry ]3ت آزمايشا

 توليد h2k2l2و  h1k1l1 پراش خط دو براي اندازه معادله. گردد مي
  :شود نوشته زير صورت هب تواند مي نمونه يك طتوس شده

17(                                             
( ) θβ

λ
Cos

k
L

lkh 111

1=  

18(                                       ( ) 2222

2
θβ

λ
Coslkh

kL =  

  :با است برابر خط دو پهناهاي ميان R نسبت بنابراين

19(                              ( )
( ) 22

21

222

111
θ
θ

β
β

CosK
CosK

lkh
lkh

R ==  

 شدهه مشاهد تجربي هاي نسبت مقايسه با
( )

( )222
111

lkh
lkh

β
β راست سمت از شده محاسبه تئوري با 

 كريستالي، اشكال با مطابق مناسب K كردن وارد با )19( معادله
 كيفيت براساس را شكل بهترين بتوان كه باشد پذير امكان بايستي
 در مطلق و نسبي پهناهاي. ]4[كرد انتخاب شده مشاهده تطابق
 زير صورت هب خالص پراش پروفايل سه شدت ماكزيمم نصف

  اي قابل مشاهده با ـاهـان پهنـاي ميــهنسبت :است دهـآم دست هـب
200=%127radian          ,β200/220=0/993 β  
220=%128radian                                       β  
222=%159radian          ,β222/β220=1/236β  

 )1(هاي مختلف در جدول هاي يا شكلها براي كريستالتئوري
  .استداده شده
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  .1150الگوي پراش پرتو ايكس نمونه  ):6(شكل 

  
  روش تحقيق -2
 و پرداخته مصرف مورد اوليه مواد بررسي به ابتدا بخش اين در

 آزمايشات انجام مراحل و معرفي استفاده مورد تجهيزات سپس
 روي بر محاسبات انجام مراحل بررسي به سپس. گردد مي ارائه
 استخوان از شده تهيه آپاتيت هيدروكسي از آمده دست هب نتايج

 دست هب براي بود، حرارت داده شده C°900كه تا دماي  گوسفند
 دانه اندازه گزارش براي تري دقيق و تر صحيح روش ندآور
 دانه اندازه آمده دست هب جديد روش از دهاستفا با و پردازيم مي
 هيدروكسي شامل مصرفي اوليه مواد .كنيم مي گزارش را نلياسپ

 آلومين نيز و باشد مي گوسفند استخوان از آمده دست هب آپاتيت
  .رفت كار به ]5[نلياسپ توليد براي كه كلسينه منيزيت و راكتيو

 ابعاد با كعبيفلزي م قالب :عبارتند از استفاده مورد تجهيزات
mm 50×50×50 ،المان با كوره يك و كن خشك ،ارتعاش ميز 

 1450 تا حداكثر هانمونه دادنحرارت قابليت با كاربيد سيليكون
  . گراد درجه سانتي

 در دما، و تركيب هر در شده ايجاد فازهاي شناسايي منظوربه
 آسياب ،)μ45( 325 مش با نظر مورد هاينمونه مختلف مراحل
 پراش دستگاه از استفاده با ايكس، پرتو پراش آزمايش و شده
 ولتاژ تحت -XPERT  MPDمدل Philips شركت ايكس پرتو
KV 40 جريان و mA 30 زمان آزمايشات اين كليه در. شد انجام 

 ودرجه  05/0ا ه گام اندازه ثانيه،5/1 گام هر در نگهداري
  .شد انتخابدرجه  5-105 پراش محدوده

  .1150نلياسپ شاخصي ها كيپ ):2( جدول

 2θزاويه
پهناي 
 پيك

شدت 
 پيك

β(
 (راديان

44/9 0/24 12/7 0/0069
46 

59/52 0/28 11/1 0/0098
09 

65/265 0/32 21/5 0/0076
45 

  

  آزمايشات انجام روش
 و تر دقيق روش آوردن دست هب مقاله اين در هدف كه آنجا از

 شرر معادله زا استفاده با دانه اندازه گزارش براي تر صحيح
استخوان  نمونه روي بر آزمايشي محاسبات انجام به ابتدا باشد، مي

 با نلياسپ دانه اندازه گزارش به سپس. پردازيم مي گوسفند
  .رداختپ خواهيم آمده دست هب روش از استفاده

 استخوان از آمده دست هب آپاتيت هيدروكسي روي بر محاسبات
  :گوسفند

 هيدروكسي نمونه x پرتو پراش نتايج زا استفاده با قسمت اين در
 انجام به ،گوسفند استخوانحرارت دادن  از آمده دست هب آپاتيت
  . پردازيم مي آزمايشي محاسبات سري يك
 شرر فرمول از استفاده با ابتدا

θβ
λ

Cos
KL  با را دانه اندازه =

 ماكزيمم نصف در پيك پهناي( β و هاθ تك تك از استفاده
 از استفاده با β. يمدآور  دست هب θ آن به مخصوص) اعارتف
 آمده دست هب ماده اينكه فرض با. مدآ  دست هب XRD افزار نرم

 اين ،باشد مي واحدي دانه اندازه داراي) آپاتيت هيدروكسي(
 روشي دنبال هب بنابراين .توان پذيرفت نمي را دانه اندازه پراكندگي

 دست هب را يكديگر به تري نزديك هاي دانه اندازه كه بوديم
 و θ فرمول اين در متغير پارامتر دو شرر فرمول به توجه با .آوريم

β ي ا رابطه بايد واحد دانه اندازه داشتن براي بنابراين .باشند مي 
 شدن زياد با بايد L/d ديگر طرف از. باشيم داشته Cosθ و β ميان

 θدش خواهد ذكر آن دليل ادامه در كه گردد زيادتر.  
 براي براگ رابطه باشيم داشته صفحه m كه كنيم فرض اگر

  :از عبارتست …,0,1 صفحات
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)19(                                                λ=2dhklSinθ  

  
  گراددرجه سانتي 1150اسپينل : )7( شكل

  
  :نوشت توان مي گرفته شود نظر در …,0,2 صفحات براي اگر

)20(                                         2λ=2(2dhkl)Sinθيا  
 2λ=4dhklSinθ 

 موضوع اين دانستن با بگيريم نظر در اگر m/2 صفحه براي حال
  :داشت خواهيم ،است دوم صفحه براي 2 نظير m/2 كه

)21(                                   (m/2)λ=2(m/2)dhklSinθ 

 شود بزرگتر يا چكتركو δθ كوچك مقدار اندازه به θ زاويه اگر
  :بود خواهد ε اندازه به موج طول مسير اختلاف

 λ+ε=2dhklSin (θ+δθ)                             :0صفحه)22(

  :داشت خواهيم و
)23(                    (m/2)λ+λ/2=m/2(2dhkl)Sin(θ+δθ) 

 با نتيجه در و رسد مي λ/2 به مسير اختلاف m/2 صفحه در يعني
 صفحه با نيز 1 صفحه. داشت خواهد تخريبي قشن 0 صفحه

(m/2)+1 0 صفحه ترتيب همين به و دارند مشابهي تخريبي نقش 
  .شوند مي خنثي غيره و) m/2)+1 با 1 و m/2 با

  )24( :نوشت توان مي
 m/2(λ)+λ/2=m/2(2dhkl)[SinθCosδθ+CosθSinδθ] 
        :دانيم مي

)25                                  (                         Cosδθ≈Cos0=1  
)26(Sinδθ≈δθ                                                                  

   :داشت خواهيم بالا رابطه در رابطه دو اين دادن قرار با
)27  (             m/2(λ)+λ/2=m/2(2dhkl)[Sinθ+Cosθδθ]  
  :داريم) 21( رابطه از استفاده با
)28(                                   m/2(λ)=m/2(2dhkl)Sinθ 

  
  .C°1400الگوي پراش پرتو ايكس نمونه ):8( شكل

  

  
  : داريم) 28( و) 27( روابط از
)29(                                   λ/2=m/2(2dhkl)Cosθ δθ 

  :داشت خواهيم بگيريم نظر در L را دانه ضخامت اگر
)30(                                                       L=mdhkl 

  :داشت خواهيم) 29( رابطه از استفاده با
δθθλδθλ .cos2.12 LCoshkmd =→=  

)31(                                             
θ

λδθ
LCos

=⇒ 2  

)32(                             
LLCos
θλ

θ
λβδθ sec2 ==≈  

 دست هب را دانه اندازه ،K ثابت پارامتر يك از استفاده با اكنون
  :آوريم مي

)33(            
↓↑

=
↓↑

==
θβθβ

λ
Cos

Const
Cos
K

hkmdL 1  

)34(               
θ

λβ
θ

λβ
Cos

In
L

KInIn
LCos

K 1
+=⇒=  

 برحسب lnβ رسم با توان مي حال
θCos

ln  آوردن دست هب و 1

 دست هب خط مبدأ از عرض از استفاده و 1 تئوري شيب با خطي
 با برابر هـك دهـآم

L
Kln λ 89/0 داشتن با و باشد ميK= و 

Å5405/1λ=، L روش اين كه ،آورد دست هب را دانه اندازه يعني 
 هاي دانه اندازه بين گرفتن ميانگين روش از تر دقيق و بهتر بسيار

  . باشد مي آمده دست هب مختلف
 اين رسم در كه باشد مي )2(نمودار  مطابق شده رسم نمودار
   بتوان تا است شده نظر صرف پرت نقاط از تعدادي از نمودار
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 .C1400°نلياسپ شاخصي ها كيپ): 3( جدول

 2θزاويه
 پهناي

يكپ  
 شدت
 (راديان)β پيك

45/045 0/28 57/4 0/003368 
59/5850/32 51/80/005829
65/455 0/4 83/1 0/006213 

  
 نيز آمده دست هب ي معادله. داشت ار 1 به شيب نزديكترين

  :باشد مي زير صورت هب

)35          ()(6/43
)(15405/0

89/0
: nmL

nm
K

if =⇒
⎭
⎬
⎫

=
=

λ
  

 .بود خواهد نانومتر 6/43 برابر آمده دست هب دانه اندازه بنابراين
اين عدد با مشاهدات ذرات زير ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

  .مطابقت خوبي دارد
  :باشيم تهداش حالت دو كه كنيم فرض اگر حال
d1 (°10) كوچك و بزرگ θ1 :اول حالت  

                                    )x1=مسير اختلاف(
1

1
1 d

xSin =θ  

111 θ=⇒ Sindx  
54/110122 === oSinddSinθλ  

7692/01043/4143/41 =×=⇒=⇒ Sinxd  
d2 (°80) بزرگ و كوچك θ2  :دوم حالت  

222
2
22 θ=⇒=θ Sindx

d
xSin  

54/180222 === oSinddSinθλ  
7681/08078/0278/02 =×=⇒=⇒ Sinxd  

 برابر بيشتري m مقادير با اختلاف است x2 از تر بزرگ x1 چون
λ/2 شد خواهد.  

%35/82100
43/4

43/478/0

1
12 −=×

−
=

−
d

dd  

%13/467100
10

1080

1

12 =×
−

=
−

Sin
SinSin

Sin

SinSin oo

θ

θθ

%35/82100
10

1080

1
12 −=×

−
=

−
Cos

CosCos
Cos

CosCos oo

θ
θθ  

)90(
)2(

)90( θβ
θ

θβ
λ

θβ
λ

−
=

−
===

Sin
SinhkldK

Sin
K

Cos
K

hklmdL

  
  .C°1400 نلياسپ ):9( شكل

  
 

θ
βθβ

θ tan2
)90(

2 K
Sin

KSinm =
−

=⇒  

 براي و گردد مي بيشتر m و شده زياد tanθ مقدار θ شدن زياد با
 قرار پرتو نفوذ تحت بيشتري صفحات قطعه از خاصي عمق
  .دگير مي
 مورد β كه دارد اعتقاد شرر. دارد وجود روابطي نيز β مورد در

  β و شده مشاهده β انـمي اختلاف ايستيـب روابط نـاي در استفاده
  :يعني باشد دستگاه

Scherrer: β=βobserved - βinstrument  
Warren: β2=β2

observed = β2
instrument 

 كه اي قطعه يك براي بار يك βinstrument آوردن دست هب براي
 و دهيم مي انجام را آزمايش دارد غيرنانو درشت ذرات

βinstrument براي را dسپس و كنيم مي گيري اندازه مختلف هاي 
 βhkl و تكرار آزمايش نانو راتذ براي بالا رابطه دو از يكي طبق

  :آنگاه). راديان برحسب( آيد مي دست هب شده تصحيح

hkl
hkl

hklm θ
β

tan)89/0(2
=  

 قابل) فاز قله( پيك هر براي زير صورت هب نانو دانه اندازه سپس
  :است گيري اندازه

L=mhkl.dhkl 
  شرر رابطه در سيستماتيك خطاي وجود براي اثباتي

λ=1/54°A  

θβ
θ

θβ
λ

Cos
Sinhkld

Cos
KL

)2(89/0
==  

θ
θ

θ
θ

λ
β tan

78/1)2(89/0
L

hkld
LCos

Sinhkld
LCos

K
===  
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  :باشد ثابتي عدد L اينكه فرض با

  θ1:5°2θ1 = 10°:                                                      حالت اول
λ = 2d1 Sinθ1 ⇒ 1/54 = 2d1 Sinθ1  

  d1 = 8/83 ⇒ →                    كريستال در احتمالي d بزرگترين

LL
375/1

5tan
)83/8)(78/1(

1 == oβ  
  θ2: 85° 2θ2 = 170°:                                           :حالت دوم

λ= 2d2 Sinθ2 ⇒ 1/54 = 2d2 Sinθ2  
  d2 = 0/77 ⇒ →            كريستال در احتمالي d كوچكترين

LL
726/1585tan)77/0)(78/1(

2 == oβ  
 قرار ارزيابي مورد را ثابتي نانوكريستال اندازه باشد قرار اگر

 پيك اولين به پيك آخرين ارتفاع نصف در پهنا تنسب دهيم،
  :بود خواهد

4/11375/1

726/15

1
2 ==

L

L
β
β  

 دست هب متفاوتي هاي دانه اندازه بنابراين است غيرممكن عملاً كه
 پيك باشد β1=1mm اول پيك چارت روي اگر مثلاً. آيد مي
 كه گردد مي 1cm از بيشتر يعني بود، خواهد β2=11mm آخر

  .]6[ستا قبول غيرقابل
  
  بحثنتايج و  -3

  :C 1150°اسپينل
  :آلومين راكتيو -تركيب منيزيت كلسينه

اين مواد برطبق استوكيومتري واكنش تشكيل اسپينل آلومينات 
  .با هم تركيب شدند) واكنش زير(منيزيم 

MgO + Al2O3 = MgAl2O4 
الگوي پراش پرتو ايكس اين تركيب را در نمونه  )3(شكل 

ساعت نشان  2به مدت  C 1150°دماي  شده در حرارت داده
فازهاي موجود در آن اكسيد آلومينيوم، اكسيد منيزيم و . دهد مي

  .باشد فاز اسپينل مي
  :C 1150°محاسبه اندازه دانه فاز اسپينل 

در اين قسمت مطابق با روش تحقيق انجام شده بر روي نمونه 
ز به محاسبه اندازه دانه فا )2(هيدروكسي آپاتيت در بخش 

  .پرداخته شدل يناسپ
پهناي پيك در ( XRD ،βابتدا با استفاده از نرم افزار دستگاه 

  اكنون با داشتن رابطه شرر .آمددست  هب) نصف ماكزيمم ارتفاع

θβ
λ

Cos
KL  )2(در بخش  و مطابق با محاسبات انجام شده=

  :دست آمده زير هبراساس فرمول ب

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛

θ
+

λ
=β

Cos
ln

L
klnln 1  

  .را محاسبه كرد Lوان اندازه دانه يعني ت مي
 80، 80هاي ترتيب پيك به) 2(مشخص شده در جدول ه پيك س
هاي شاخص و اصلي  باشند، يعني جزء پيك ل مييناسپ 100 و

بنابراين كمترين خطا را در محاسبات ايجاد . هستند اسپينل
 در زواياي اسپينلهاي ديگر  در اينجا از استفاده از پيك. كنند مي

ها در اثر تداخل با  كنيم زيرا ساير پيك ديگر خودداري مي
هاي آلومين و منيزيت خطاهاي زيادي را در نتايج ما ايجاد  پيك
باشند  مي اسپينلدرصورتي كه اين سه پيك تنها مختص . كنند مي

  .دهند تري را به ما مي و نتيجه دقيق
برحسب  lnβحال با استفاده از فرمول ذكر شده، نمودار 

)
Cos

ln(
θ

  ).)7(شكل(توان نمودرا رسم مي 1

 با روش كمترين مربعات خطا دست آمده هبا استفاده از فرمول ب
  :داريم )7( شكل از

044/5)1ln(7/1ln −=
θ

β
Cos

  

0064/0044/5 =⇒−=⇒
L

K
L

KIn λλ  

nmL
nm

K
42/21

15405/0
89/0

=⇒
⎭
⎬
⎫

=
=

λ
  

 21توان  را مي C 1150°درنتيجه اندازه دانه اسپينل در دماي
    .متر گزارش كردنانو

  :C 1400°اسپينل
 :آلومين راكتيو -تركيب منيزيت كلسينه

ي  الگوي پراش پرتو ايكس اين تركيب را براي نمونه )4(شكل 
دهد،  ساعت نشان مي 2به مدت  C 1400°حرارت داده شده در دماي
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هاي انجام شده فازهاي موجود در آن اكسيد  كه مطابق با بررسي
  :باشد يزيم و فاز اسپينل ميآلومينيوم، اكسيد من

  :C 1400°محاسبه اندازه دانه فاز اسپينل
پهناي پيك در ( XRD ،βابتدا با استفاده از نرم افزار دستگاه 

  .آمددست هب) نصف ماكزيمم ارتفاع
  :عبارتند از C 1400°هاي شاخص اسپينل پيك

 80، 80هاي به ترتيب پيك )3(مشخص شده در جدول  سه پيك
حال . هستندباشند، يعني سه پيك اصلي اسپينل  ل مياسپين 100 و

دست آوردن اندازه دانه اسپينل، نمودار  هبراي ب )3(مطابق بخش 
lnβ  برحسب

θCos
ln رسم  با روش كمترين مربعات خطا را 1

  ))9(شكل(.كنيم مي
دست آمده از نمودار و رابطه شرر  هاكنون با استفاده از معادله ب

  :داريم

θβ
λ

Cos
KL =  

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛ +=−=

L
KIn

Cos
InIn

Cos
InIn λ

θ
β

θ
β 1208/61867/6  

00201.0208.6 =⇒−=⇒
L

K
L

KIn λλ  

nmL
nm

K
21/68

15405/0
89/0

=⇒
⎭
⎬
⎫

=
=

λ
  

 C 1400° دست آمده در دماي هبنابراين اندازه دانه فاز اسپينل ب
  .باشد مي nm 68 برابر با

  :بررسي تاثير دما بر اندازه دانه اسپينل
اندازه دانه اسپينل در  مشاهده شد كه رفت، انتظار مي همانطور كه

گراد  درجه سانتي 1400گراد از  درجه سانتي 1150دماي 
به دماي پاييني تشكيل اسپينل  1150زيرا دماي  .باشد كوچكتر مي
باشد و در اين ناحيه دمايي تنها مراحل اوليه جوانه  نزديك مي

وقتي عمليات را در اين دما متوقف . يردگ زني اسپينل صورت مي
كه بدليل ) هاي اوليه جوانه(هاي كوچك اسپينل  ا دانهكنيم، تنه

اند وجود  پايين بودن دما اجازه رشد و بزرگتر شدن را نداشته
در صورتي كه در آزمايش دوم كه دما را بالاتر . خواهند داشت

ها رشد كرده ودر نتيجه اندازه دانه بزرگتري  برديم، اين جوانه
  .داريم

  
  گيري نتيجه -4
 اثبات شرر روش در كيستماتيسي خطا وجود قيقتح نيا در - 1

در  اول كيپي پهنا اگر شرر فرمول طبق كه بيترت نيبد. ديگرد
ي پهنا باشد، mm2و در زمينه حدود mm1 حدود نصف ارتفاع

 بيش از در نصف ارتفاع و cm1 بيش از ستيباي م آخر كيپ
cm2 ريغ عملاً كه ،در قاعده باشد تا نتايج مشابهي به دست دهد 
چنين حالتي هرگز براي يك فاز بخصوص  و است قبول قابل

  .است ديده نشده
 نيا در شده هاي مطالعاتي و آزمايشات انجام بررسي طبق - 2

ذرات  تر حيصح و تر قيدق دانه اندازه گزارشبراي  قيتحق
 نيب گرفتن نيانگيمي ميقد روش از استفادهي جا به ،نانومتري
 از استفاده با مختلف كيپ چند از آمده دست هبي ها دانه اندازه
با روش كمترين  Lnβ-Ln(1/cosθ) نمودار رسم از ،شرر رابطه

 دست هبي برا نمودار نيا مبدأ از عرض از استفاده ومربعات خطا 
اين روش نوين براي . كنيم  بهره گيري مي L دانه اندازه آوردن
. شدبا يابي به اعداد صحيح اندازه نانوذرات اميد بخش مي دست

اي از الگوي اشعه ايكس و ايجاد  كارگيري بخش عمده هب
تر  يابي به نتايج دقيق كمترين پراش مربعات خطا راهگشاي دست

  . باشد مي
دست  هنانوذرات هيدروكسي آپاتيت طبيعي ب اندازه دانه پودر - 3

استخوان گوسفند طبق اين روش  C°900 آمده از حرارت دادن تا
كه با مشاهدات ميكروسكوپ الكتروني دست آمد  هنانومتر ب 21

   . و تحقيقات بيومواد در مورد استخوان طبيعي مطابقت خوبي دارد
 درجه 1150ي دما در آمده دست هب نلياسپ دانه اندازه - 4

 دانه اندازه از رفت يم انتظار كه همانطور نانومتر، 21 ،گراديسانت
 68 ،گراد يسانت درجه 1400ي دما در آمده دست هب نلياسپ
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 تر نييپاي دما در اگر كه دهد يم نشان نيا. است كوچكترنانومتر،
 تيزيمن و ويراكت نيآلوم مخلوط) نلياسپ ليتشك شروعي دما(

 .افتي ميخواه دستي تر زدانهير نلياسپ به م،يده پخت را نهيكلس
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