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  دهيچك
بررسي فازي، . پژوهش نانوساختارهاي كلسيم تيتانات به روش آلياژسازي مكانيكي بدون استفاده از عمليات حرارتي سنتز شددر اين 

، ميكروسـكوپ الكترونـي   )XRD(وسيله آناليز پراش پرتو ايكس  اندازه ذرات و مورفولوژي پودر كلسيم تيتانات حاصل، به ترتيب به
 70تشـكيل فـاز كلسـيم تيتانـات را بعـد از       XRDنتـايج  . مورد ارزيابي قـرار گرفـت  ) Zetasizer(و دستگاه زتاسايزر ) SEM(روبشي 

بـه   SEMچنـين آگلـومره شـدن مقـداري از پـودر در تصـاوير       كند، هـم  كاري بدون عمليات حرارتي تاييد ميساعت عمليات آسياب
سـاعت اسـت و متوسـط     70ساختارهاي كلسـيم تيتانـات،   نتايج نشان داده كه حداقل زمان براي تشكيل نانو. خوبي قابل مشاهده است

  .باشد مي nm 69اندازه دانه 
  

   :يديكلهاي واژه
  پروسكايت ،آلياژسازي مكانيكي، نانوساختار، كلسيم تيتانات

  
        مقدمه -1

  

كلسـيم  ) مينرال(نام ساختار پروسكايت بعد از كشف ماده معدني 
در واقـع  ]. 1[نامگـذاري شـد    CaTiO3تيتانات با فرمول شـيميايي  

ــي  ــب را م ــن تركي ــاختار     اي ــدايش س ــاء پي ــوان منش ــه عن ــوان ب ت
 ABX3فرمول كلي مواد پروسكايت ]. 2[پروسكايت معرفي كرد 

هـاي قليـايي زمـين     به ترتيب نماينـده كـاتيون   Bو  Aباشد كه  مي
ــاريم )Ca(كلســيم ( ــره) Sr(، استرانســيم )Ba(، ب ــزات ) و غي و فل

نماينده  Xو ) و غيره) Ni(، نيكل )Ti(، تيتانيوم )Fe(آهن (انتقالي 

گذاري  اين ساختار از به اشتراك]. 3[باشند  هاي اكسيدي مي يون
كه در ) Ca(هاي كلسيم  با اتم TiO6هاي  هاي هشت وجهي گوشه
از ]. 6-4[شـود   گيرنـد ايجـاد مـي    هاي سلول واحد قرار مي گوشه

شـوند   كريسـتالي مـي  جمله تركيباتي كه بـا سـاختار پروسـكايت    
سـاختار  . اشاره كـرد ) CaTiO3: CTO(توان به كلسيم تيتانات  مي

كريستالي و تبديلات فازي اين تركيب نه تنها در علم مـواد بلكـه   
شناسي، فيزيك و شـيمي نيـز مـورد توجـه خاصـي       در علوم زمين
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معمـولا بـه عنـوان قياسـي بـراي       كلسيم تيتانات. قرار گرفته است
ــاي  ــت  فازه ــتريت و فايالي ــه  )) SiO3)Mg,Fe(فورس ــه از جمل ك

باشــند مــورد اســتفاده قــرار  فازهــاي غالــب در پوســته زمــين مــي 
ــي ــرد  م ــي   CTO]. 1[گي ــاز پل ــه ف ــك داراي س ــي، : مورفي مكعب

     تـر از دمـاي  باشـد، در دمـايي پـايين   تتراگونال و ارترومبيـك مـي  
°K 1380  به صورت ارترومبيك با گروه فضاييPbnm در بوده ،

ارترومبيـك بـا گـروه فضـايي      K 1500-1380°محدوده دمـايي  
Cmcm  و در°K 1500      به تتراگونـال بـا گـروه فضـاييI4/mcm 

        كلســيم تيتانــات در بــالاتر از دمــاي. كنــد تغييــر حالــت پيــدا مــي
°K 1580   ــا گــروه فضــايي ــه ســاختار مكعبــي ب تبــديل  Pm3mب
فيـك كلسـيم تيتانـات    مور سه فـاز پلـي  ) 1(در شكل . ]7[شود  مي

 .]8[ نشان داده شده است
  

 
  ].CaTiO3] (8(مورفيك كلسيم تيتانات  فازهاي پلي: )1(شكل 

 

در  تـوان بـه اسـتفاده گسـترده آن     مـي  CTOاز ديگر كاربردهاي 
تـوان از آن بـه    چنين ميهاي الكترونيكي اشاره كرد، هم سراميك

هـاي   هيـدروكربن عنوان كاتاليزور، به منظور اكسيداسيون جزئـي  
تـرين تركيـب در    بـه عنـوان اصـلي    CTO]. 9[سبك بهره گرفت 

سنگي مركب از مواد مصـنوعي كـه بـه منظـور     (ساخت سينراك 
باشد، زيـرا   مي) اي با تراز راديواكتيو بالا انهدام مواد پسماند هسته

اي را بـا   هـاي جامـد گسـترده    اين تركيب توانايي تشكيل محلـول 
ته كــه بــه منظــور انهــدام پســماندهاي فلــزات كميــاب زمــين داشــ

امــروزه ]. 11-10[توانــد مــورد اســتفاده قــرار گيــرد  اي مــي هســته
تـرين عامـل در توسـعه     هـاي پيشـرفته تبـديل بـه اساسـي      سراميك

در . انــد مــدارهاي يكپارچــه در صــنعت ميكروالكترونيــك گشــته
ــز   همــين راســتا در آينــده ــه چنــدان دور، كلســيم تيتانــات ني اي ن

به عنوان مفيدترين تركيـب بـراي كـاربرد در ايـن زمينـه       تواند مي

هــاي  بســياري از بدنــهچنــين هــم. بــرداري قــرار گيــرد مــورد بهــره
توانند در بسياري از كاربردهـا   مي CTOكامپوزيتي مشتق شده از 

 ].13-9[ها و رزوناتورهـا مـورد اسـتفاده قـرار گيرنـد       مانند خازن
ي از اكسيدكلسـيم  حـرارت دادن مخلـوط  كلسيم تيتانـات توسـط   

)CaO (  ــات كلســيم ــا كربن ــراه دي اكســيد  ) CaCO3(و ي ــه هم ب
شـود، امـا   مـي  تشـكيل  K 1650°در حدود دماي ) TiO2(تيتانيوم 

مشكل اين فرآيند آن اسـت كـه بـه دليـل آنكـه تمـامي مـواد در        
باشـند توليـد تركيـب مـذكور بـه ايـن روش بـا        حالت پايدار مـي 
تـوان بـه،    ايـن مشـكلات مـي   شود كـه از جملـه   مشكل مواجه مي

ها، انجام فرآينـد در   نمونه، آلودگي ناخالصي غيريكنواخت بودن
هـاي مختلـف و توزيـع     دماي بالا، وجود ذرات درشت بـا انـدازه  

هـاي انجـام شـده     طبق بررسي .]15-13[غيريكنواخت اشاره كرد 
توسط ساماياموتيريان و همكاران سنتز اين تركيب توسط مخلوط 

نتايج . كربنات كلسيم و آناتاز مورد بررسي قرار گرفتمواد اوليه 
دهنــده عــدم توليـد كلســيم تيتانــات بـا شــرايطي كــه در آن    نشـان 

در مــدت  rpm 600و  rpm 200 ،rpm 400ســرعت برابــر مقــدار 
طبـق  . باشـد  ساعت در نظر گرفته شـده بـود، مـي    2و  1هاي  زمان

انات پس از آزمايشات صورت گرفته تنها ميزان اندكي كلسيم تيت
سـنتز شـد كـه شـدت      rpm 600ساعت بـا سـرعت    5مدت زمان 

ها بسيار كم بوده و توليد نانوذرات كلسيم تيتانات با متوسط  پيك
آزمايشـات ديگـر صـورت     ].17-16[ شد nm 3/10اندازه ذرات 

گرفته به منظور سنتز كلسيم تيتانات با استفاده از مخلـوط اكسـيد   
آناتــاز يــا (اكســيد تيتــانيوم  دي كلســيم يــا هيدروكســيد كلســيم و

بوده، كه در تمامي موارد از عمليات حرارتـي بـه منظـور    ) روتايل
ــت     ــده اس ــتفاده ش ــب اس ــن تركي ــنتز اي ــه روش  ]. 18[س ــنتز ب س

اي از  آلياژســازي مكــانيكي فرآينــدي اســت كــه شــامل زنجيــره 
بـا  . سـت اهافرآيندهاي شكسته شدن ذرات و جوش سرد بـين آن 

شـوند كـه    سطوح فعال جديـدي ايجـاد مـي    شكسته شدن هر ذره
آمادگي واكـنش شـيميايي را داشـته و انـرژي لازم بـراي شـروع       

هـا   پيوند شيميايي بين هر زوج از اين سطوح حين برخورد گلولـه 
تـوان بـه،    هـاي ايـن روش مـي    از جلمه مزيت. ]19[شود  مي تأمين 

 دمــاي دگرگــوني فــازي، كــاهش دمــاي ســينتر و آنيــل، كــاهش
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اي تجزيه حرارتي و افـزايش واكـنش پـذيري پودرهـا     كاهش دم
هاي انجام شده به منظور سنتز كلسيم  در اكثر پژوهش. اشاره كرد

ــه روش آلياژســازي مكــانيكي پــس از اتمــام عمليــات   تيتانــات ب
 در ايـن . آسياب، نمونه تحت عمليات حرارتي قرار گرفتـه اسـت  

ل پژوهش سعي شد تا با حذف عمليات حرارتـي و صـرف حـداق   
. انرژي، سنتز اين تركيب با تغيير در متغيرهاي فرآيند انجـام شـود  

ــان  ــواهد نش ــد     ش ــاي فرآين ــزايش متغيره ــت اف ــأثير مثب ــده ت دهن
ــنتز     ــود و سـ ــه بـ ــن پروسـ ــام ايـ ــانيكي در انجـ ــازي مكـ آلياژسـ

   .تيتانات با حذف عمليات حرارتي انجام پذيرفت كلسيم
 
  مواد و روش تحقيق -2

ــنتز    ــور س ــه منظ ــژوهش ب ــن پ ــازي   CTOدر اي ــه روش آلياژس ب
  و ) CaCO3(مكـــــــــــانيكي، از كربنـــــــــــات كلســـــــــــيم 

درصـد، بـه    98، با خلـوص  )Anatase(آناتاز  -اكسيد تيتانيومدي
آلياژسـازي مكـانيكي بـراي توليـد     . عنوان مواد اوليه استفاده شـد 

CTO هاي تجربي زير تشكيل خواهد شد از واكنش:  
 

)1      (                             (s)TiOp(a)TiO 22 ⎯→⎯  
  
)2(                 2332 COCaTiOCaCO(s)TiO +→+ 

                                                  TiO2(a)→TiO2(r) 
 
)3(                           TiO2(r)+CaCO3→CaTiO3+CO2  
  

 Anatase( ،s(معـرف فـاز آناتـاز     aهـاي ذكـر شـده،    در واكنش
ــاز ســريلانكيت   ــل   rو ) Srilankite(معــرف ف ــاز روتاي معــرف ف

)Rutile (از  1:1توزين مـواد اوليـه، نسـبت مـولي     بعد از . باشدمي
ــس از ق  ــا را انتخــاب و پ ــه پودره ــياب گلول ــري در آس اي رارگي

گلوله از جنس فـولاد   12محفظه فولادي و  2اي كه حاوي  سياره
، rpm 290بـود، بـا سـرعت     mm 75/15نزن با ميانگين قطر زنگ

نسبت وزني گلوله به . ساعت آسياب شدند 70و  40هاي در زمان
در  1بـه   70هاي مختلف مقداري ثابت و برابر بـا  پودر براي زمان
 1بـراي جلـوگيري از حـرارت اضـافي، پـس از      . نظر گرفتـه شـد  

دقيقه خاموش و درب محفظه  30ساعت آسياب دستگاه به مدت 

مراحل مختلف . باز شد )CO2(اكسيد كربن ج گاز ديخروبراي 
 )2(تيتانات به روش آلياژسـازي مكـانيكي در شـكل    سنتز كلسيم

امكان سنتز كلسيم تيتانات از طريق واكنش  .نشان داده شده است
بين كربنات كلسيم و آناتاز در دماي اتاق، از طريق رابطه انـرژي  

توجه به ميـزان   با. رفتمورد بررسي قرار گ) 5رابطه (آزاد گيبس 
آنتالپي و آنتروپي مواد اوليه و كلسيم تيتانات، ميزان انرژي آزاد، 

پـذيري  امكـان انجـام  عـدم  دهنـده  آيد، كه نشانميدست هثبت بم
واكنش، بين مواد اوليـه در دمـاي اتـاق، بـه منظـور سـنتز كلسـيم        

  .باشدتيتانات مي
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  .تيتانات به روش آلياژسازي مكانيكي فلوچارت تهيه كلسيم: )2(شكل 
 

، مربـوط بـه مقـادير آنتروپـي و آنتـالپي مـواد اوليـه و        )1(جدول 
  . باشدكلسيم تيتانات مي

  
)4                               ( TiO2+CaCO3→CaTiO3+CO2  
  

دهد اين واكنش گرماگير  ، نشان مي4تغيير آنتالپي مثبت واكنش 
آزاد  يانـرژ بوده و از طرفي طبق محاسبات ترموديناميكي مقـدار  

مثبـت بـودن ايـن مقـدار عـدم       .مقداري مثبت بدست آمد بسيگ
 را پـايين  دماهـاي  در ترمودينـاميكي  نظـر  از واكـنش  امكانپذيري

  .كند مي تأييد

 BPR، با در نظر گرفتن ميزان 1:1توزين مواد اوليه با نسبت 

  ايوارد نمودن مواد اوليه در كاپ آسياب سياره

 انتخاب مواد اوليه

 ساعت 1هاي مختلف با پريود آسياب نمودن در زمان

 دقيقه توقف دستگاه و باز كردن درب محفظه آسياب30

 گيري و شناسايي فازينمونه
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 .آنتالپي و آنتروپي جهت محاسبه انرژي آزادمقدار : )1( جدول

( )KJH mol−Δ  SΔ ( J
mol K°

  ماده  (

944  6/50  TiO2 

9/1206  7/92  CaCO3 
5/393  7/213  CO2  
6/1660  7/93  CaTiO3  

  
G H T SΔ ° = Δ °− Δ ° )5(                                              

  kJ/mol8/96ο
298HΔ =   

       J/mol°K1/164 =Δ ο
298S    

 kJ/mol8982/47 ο
298GΔ =    

  
  امكانپــذيري ايــن واكــنش از طريــق روش آلياژســازي مكــانيكي 

وسيله افـزايش دمـاي موضـعي در حـين برخـورد دو گلولـه بـه        هب
يكديگر و قرار گرفتن مقداري از مخلوط مـواد اوليـه در بـين دو    
. گلوله و در نتيجه افزايش دماي موضـعي امكانپـذير خواهـد بـود    

اين افزايش دما به صورت موضعي به كاهش انرژي آزاد گيـبس  
پــذيري واكــنش نجــام او در نتيجــه منفــي شــدن آن و در نهايــت 

بـه منظـور محاسـبه انـدازه دانـه در       .كمك شاياني خواهـد نمـود  
روش آلياژسازي مكانيكي، با توجه به اين موضـوع كـه محاسـبه    

بـوده و روش آلياژسـازي   با كمك رابطه شرر تخميني  اندازه دانه
باشد كـه   كريستال ميهاي توليد مواد نانو از جمله روشمكانيكي 

ا با ذخيره شـدن كـرنش در سـاختار همـراه     ه در آن ريز شدن دانه
باشد، براي كاهش خطا در تعيين اندازه دانـه بايسـتي بـه طـور      مي

هـا   ها و افزايش كرنش در پهناي پيك همزمان سهم ريز شدن دانه
را در نظر گرفـت، لـذا در ايـن پـژوهش بـه منظـور تعيـين انـدازه         

) Williamson- Hall(هــال  -هــا، از رابطــه ويليامســون بلــورك
  .استفاده گرديد

  

)6        (                         θηλθ sin29.0cos +=
D

B
    

طول مـوج اشـعه    λ، دانه در مقياس آنگستروماندازه  Dكه در آن 
يمــه حــداكثر پيــك در ن پهنــاي Å 54056/1 ،Bبرابــر بــا ايكــس 

بـراگ مربـوط   زاويه  θو  كرنش شبكه η، برحسب راديانشدت 
 x، مربـوط بـه مقـادير    )2(جدول  .باشدميناشي از پراش پيك به 

)x=2sinθ ( وy )y=Bcosθ ( پيك پراش مربوط به نمونـه   5براي
ــات ســنتز شــده در   ــه منظــور   70كلســيم تيتان ســاعت آســياب، ب

   .باشد هال مي -محاسبه اندازه دانه از رابطه ويليامسون
  

  .نهبراي محاسبه اندازه دا  yو  xمقادير : )2( جدول

y=BCosθ  x=2Sinθ  

0040/0  3998/0 
0046/0  5690/0  
0049/0  8055/0  
0071/0  9877/0  
0055/0  1417/1  

 
يـابي سـاختار فـازي پـودر     در نهايت، به منظور ارزيابي و مشخصه

سنتز شده و بررسي تأثير زمان آلياژسازي بر تركيب فازي پـودر،  
و جهــــت بررســــي ) XRD(از تكنيــــك پــــراش پرتــــوايكس 

مورفولــوژي پــودر از دســتگاه ميكروســكوپ الكترونــي روبشــي 
)SEM (استفاده شد.   

  
  نتايج و بحث -3
  بررسي فازي -3-1

، مربوط به الگوي پـراش مخلـوط پـودري مـواد اوليـه،      )3(شكل 
طـور كـه در شـكل    همـان . باشد شامل كربنات كلسيم و آناتاز مي

كلسـيت و  هـا مربـوط بـه فازهـاي      شود، تمـامي پيـك   مشاهده مي
آسياب   ، مربوط به الگوهاي پراش نمونه)4(شكل  .باشد آناتاز مي

 70و  40، )50:1(برابـر بـا    BPRساعت با  40به مدت  كاري شده
نتايج پراش اشـعه ايكـس نشـان     .باشد ، مي)BPR )70:1ساعت با 

) 50:1(برابـر بـا    BPRكـاري بـا   ساعت آسياب 40داد كه پس از 
دهنـده كـافي    چنان فاز كلسيت در نمونه وجود داشـته و نشـان  هم

بـه همـين منظـور     .باشـد  نبودن انرژي وارده به مخلوط پودري مي
  بـــراي افـــزايش انـــرژي ميـــزان نســـبت گلولـــه بـــه پـــودر        

)Ball- to- Powder Weight ration: BPR (   بـه مقـدار)70:1 (
  ســـاعت  40كـــه پـــس از  نتـــايج نشـــان داد .افـــزايش داده شـــد
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ـات وجـود    
با افـزايش  . 

ت بـه مقـدار      
2θ= (  دچـار

 افـزايش  و ا 
 روي انيكي 
 پـودر  ذرات

 از را هـا  اتم 
 بنابراين . ند
 صـفحات  له 
 كريسـتالي  ه 

 رابطـه  در م 
 بـه  نزديـك 

و يا  پهن ك
ياب كـاري  

 هـاي  زه دانـه 
تـايج آن در       

  
 اوليه، آسياب 

و عـرض از  
   .سبه گرديد

  كـه برابـر بـا      

                             

كيب كلسـيم تيتانـ
استاپديد شده 

ي كلسـيم تيتانـات
2θ=55 ( و)=42°

هـا دانـه  شـدن  ـز 
مكـا عمليـات  ـام 

ذ در هـا  نابجـايي  
كريستالي، قص
كن مي خارج تالي
فاصـله و داده ك 
صـفحه يـك  ب 

هـم بـه  نزديـك  ا 
ن هـاي  پيـك  حه،

پيك يك صورت 
آسي از بعد .]21[ 

، انداز)70:1(ر با 
سـبه گرديـد و نت

خلوط پودري مواد 
  متفاوت BPR با 

) η(قادير شيب 
محاس 002/0و  0/

ج اشـعه ايكـس ك

                       ــي 

ي مربوط به تركي
هاي فاز روتايل نا

هـاي هناي پيـك 
5º(و در زوايـاي  

ريـ علت به امر ن
انجـ واقـع  در .ـد 

از بالايي چگالي
نواق ساير و ها يي

كريستا شبكه در 
الاسـتيك شـكل  ـر 
ترتيـب بـدين  . دن ـ

امـا متفاوت راش
صفح يك براي و
به هاآن برآيند 

شود مي ظاهرها 
برابر BPRعت با 

رنش شـبكه محاس
  . شده است

ش اشعه ايكس از مخ
ساعت 70و  40دت

  
مق، 5مودار شكل 
/003يب برابر با 

 مقدار طول موج

ــات حرارتـ ون عملي

هاي ود، تنها پيك
ه  و تمامي پيك

 آسياب كاري په
ي افزايش يافته و

اين. اند شاني شده
باشـد مـي  شبكه ش
چ تشكيل باعث ،

نابجا تشكيل .ود
خود تعادلي يت

تغييـ كريسـتالي  
نك مـي  تغييـر  آن
پر زواياي با ص،

و كند مي صدق گ
كه شود مي گرفته

ه  همپوشاني پيك
ساع 70ت زمان

م تيتانـات و كـر
نشان داده )3(ل

پراش  هاي طيف: )4(
شده به مد

رفي با توجه به نم
)0.9λ/D (به ترتي

جه به ثابت بودن

 ــ ــانيكي ب دوزي مك

شده
  .د

  

ـاز
ـده
 ي

 ش

 ـان

 زي
 ثـر
 يـر
 ثـر
  و ه

ش
 في
 در
 وذ
ري
ظـه

شو مي
داشته
زمان

اندكي
همپوش
كرنش
پودر،
شو مي

وضعي
شبكه
اتمي

مشخص
براگ
گ هم

حتي
به مد
كلسيم
جدول

  

شكل

از طر
(مبدأ 
با توج

  

ــازــه روش آليا ژس

و آناتاز ناپديد شد
اند ات ظاهر گشته

  وط پودري
  ناتاز

 دليـل تشـكيل فـ
اتاز آمورف نشـد

آلياژسـازي طـي  م

افـزايش بـا  صـولات

زمـ از كوتـاه  ره

آلياژسـاز حـين  ر
اث در كـه  كرد ن

تغيي دچـار  ذرات
اث در .شوند مي ته

شـده ريزتـر  ختار
را افـزايش شـده  وذ

طرف از. خواهد داد
رژي كل سيستم

نفـو سـرعت  يش
كـارمان آسـياب

وي پـراش ملاحظ

ــات بـ) CaTiO3(ان

به فاز كلسيت وط 
يل و كلسيم تيتانا

شعه ايكس از مخلو
و آنكربنات كلسيم

  

گرفـت، كـه بـه
اي كلسيت و آنا

مكـانيزم نوع دو 
:  

محص بيشـتر  كيل

دور يـك  در ت 

در و محـيط  ـاي 
بيا چنين توان مي
ذ پـودر،  ذرات ـه 
شكست و خورده 
سـاخ ،مـرور  بـه  ، 

نفـو هـاي  شـترك
خ افزايشنيز  را 

ژي پتانسيل و انر
افزا به منجر رات
با افزايش زم ].21

نـه كـه در الگـو

ــيم تيتا تارهاي كلس

هاي مربوط پيك
ربوط به فاز روتاي

طيف پراش ا: )3(ل
مواد اوليه، شامل ك

ين چنين نتيجـه گ
يم تيتانات، فازها

.اند واكنش كرده
]:20[ت اس شده
تشك و اجزاء جي
 .ي

محصـولات هـاني 

دمـ در هـا  اتـم  وذ
م را گيرد مي رت

بـ ها گلوله طرف
سرد جوش مرتباً

مكـرر، شكسـت 
مش فصـل  سـاحت 
نفوذ سرعت في
ا، نيرو، انرژدم عي

ذردو گلوله، در 
[ شود مي كديگر

گوـاعت، همـان  

ــنتز نانو  ــاختس س
 

 

كاري پآسياب
هاي مر و پيك

  

شكل

توان اي پس مي
روتايل و كلسي
و با يكديگر و

ارائه مكانيكي
تدريج نفوذ -1

آسياكاري زمان
ناگه توليـد  -2

 .آسياكاري

نفو اينكه علت
صور مكانيكي
ط از نيرو اعمال
م و شده شكل
ش و سرد جوش

مسـ چنـين هـم  
از طر .دهد مي

موضعي افزايش
د برخورد حين
يك ساختار در

سـ 70به مدت 



  1392بهار  /ول

  

 

 

  

سيم تيتانات 

اوشماره /  هفتمسال 

 روبشي از پودر كلس
  ساعت 70

س/  مهندسي مواددر

 الف

  ب

  ج

  د
روسكوپ الكتروني
سياب شده به مدت 

هاي نوين دفرآيندي

تصاوير ميكر: )6(ل
آس

صلنامه علمي پژوهشي

دأ،
 در

  

از  
6( 
ت
اي
ها  ه

در 
شده
ب
 بـه
ظـه

شكل

B
co

s(
ө)

فص                        

 از عـرض از مبـد
كـرد كـه نتـايج

  زمان در شبكه
  .هال-

زمان آسياب
 )ساعت(كاري

70  

  به منظور محاسبه

  ت آسياب

ــات ــيم تيتان ،كلس
(شـكل  . ده شـد

در كلسـيم تيتانـا
هـا ر بزرگنمـايي

 حضور آگلومره
.باشـد  اهده مـي

ي يكسان تهيه شد
ن محفظـه آسـيا
ومره شدن پـودر
يش دمـاي محفظ

  

0

0.002

0.004

0.006

0.008

0

B
co

s (
ө)

                            

دسـت آمـدههب ـ
انـه را محاسـبه ك

 

  
ش كرنش و دانه اندازه

 -ويليامسون رابطه از 

ه 
  0.9λ/D  

002/0  
  

  

هال -ويليامسونطه 
ساعت 70 دانه بعد از

  ي روبشي
ــا يژ ك يپودره
استفاد) SEM( ي

ي روبشي از پـود
ي مكـانيكي را د

،)الف -6(صوير
ضـوح قابـل مشـا
 كه در بزرگنمايي
 دليل گـرم شـد

آگلو. خص است
دهنـده افـزاي شـان 
.باشد كاري ميب

y = 0.003x +

0.5
2

                            

باشد و مقدار ب مي
 متوسط اندازه د
.رده شده است

ا متوسط محاسبه: )3(
استفاده با ساعت 70
اندازهمتوسط كه

)nm(ها  دانه
0 69  

مودار مربوط به رابط
ش و متوسط اندازه

سكوپ الكتروني
 ــ ــوژ يرس مورفول

يروبش يالكترون
وسكوپ الكتروني
روش آلياژسـازي

در تص. دهد ش مي
تلف نمونه بـه وض

نيز )ج – 6ب و 
ها كه به آگلومره

د به وضوح مشخ
عي در تصاوير نش
ن فرآيند آسياب

+ 0.002

1
2sin (ө)
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Å 54056/1 م
توان مقدار مي

آور )3(جدول 

جدول

شبككرنش
(%) 

003/0

نم: )5(شكل 
كرنش 

  
ميكروس -3-2

ــور برر ــه منظ ب
كروسكوپيم

تصاوير ميكرو
تهيه شـده بـه ر
مختلف نمايش
در نواحي مخت

ب - 6(تصاوير 
است حضور آ
اند تشكيل شده

صورت موضع
حين آسياب در

1.5
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 سـطح  شدن فعال دليل به ها نمونه اين در آگلومراسيونچنين هم

و مـدت زمـان    BPRباشد، چرا كه با توجـه بـه ميـزان     مي پودرها
انجام عمليات آسياب كاري، ميزان انـرژي بـالايي بـه پـودر وارد     

سـطح پودرهـا و در نهايـت    شده و در نتيجه منجر بـه فعـال شـدن    
  .شود ها ميآگلومره شدن آن

 انـرژي  در كـاهش  آگلومراسيون محركه نيروي اينكه با توجه به

 چـون  دارنـد  تـري  كوچـك  ذرات هـايي كـه   نمونه است، سطحي
 محركه نيروي است، بيشتر هاآن سطحي انرژي درنتيجه و سطوح
  .دارد ها وجودآن سيونآگلومرا براي بيشتري

توان ملاحظه نمـود كـه    ها را مي تشكيل خوشه )د – 6(در تصوير 
پـودر سـنتز شـده در سـاخت     تـوان بـه كـاربرد     مـي به همين دليل 

  .ها اشاره كرد كامپوزيت
  
  
  توزيع اندازه ذرات -3-3

ــايزر       ــتگاه زتاس ــدازه ذرات از دس ــع ان ــي توزي ــور بررس ــه منظ ب
)Zetasizer, Malvern 3000 HAS (استفاده شد.  

 70توزيع اندازه ذرات پودر كلسيم تيتانـات پـس از    )8(در شكل 
گونـه كـه در   همـان . ساعت آسياب كاري، نشان داده شده اسـت 

. شـود، دو طيـف در ايـن تصـوير وجـود دارد      تصوير ملاحظه مي
بخشي از پودر  اين دو طيف نمايانگر اين موضوع است كه وجود

كلسيم تيتانـات و آسـياب شـدن در اثـر گرمـاي       در حين تشكيل
بــر اســاس ايــن تصــوير . ناشــي از آســياب، آگلــومره شــده اســت

متوسط انـدازه ذرات پـودر كلسـيم تيتانـات سـنتز شـده بـه روش        
ســاعت تحــت عمليــات  70آلياژســازي مكــانيكي كــه بــه مــدت 

طور كـه در  باشد كه همان مي nm 440آسياب قرار گرفته برابر با 
 فعـال  نيز ملاحظه شد بخش اعظم پـودر بـه دليـل    SEMتصاوير 
پودرهـا آگلـومره شـده و بخـش كـوچكي از ذرات       سـطح  شدن

  .باشند مي nm 69داراي متوسط اندازه 

  

  
  
  

  
 توزيع اندازه ذرات پودر كلسيم تيتانات: )8(شكل 

  ساعت 70آسياب شده به مدت  
 

  
  
  گيري نتيجه -4

در اين پژوهش، سـنتز نانوسـاختارهاي كلسـيم تيتانـات بـه روش      
طبـق  . آلياژسازي مكانيكي با حذف عمليات حرارتـي انجـام شـد   

حداقل زمان مـورد نيـاز بـراي سـنتز نانوسـاختارهاي       XRDنتايج 
كلسيم تيتانات به روش آلياژسازي مكـانيكي بـا حـذف عمليـات     

ــي،  ــودر   70حرارت ــه پ ــه ب ــي گلول ــه  70 ســاعت و نســبت وزن  1ب
نشان داد كـه بخشـي از پودرهـا بـه      SEMنتايج تصاوير . باشد مي

صورت آگلومره شده است و با توجه به مورفولوژي پـودر سـنتز   
هاي كـامپوزيتي بـه منظـور سـاخت      تواند در ساخت بدنه شده مي
  .ها و رزوناتورها و ساير كاربردها مورد استفاده قرار گيرد خازن
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