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  چكيده 

 .به روش آلياژسازي مكانيكي بـدون اسـتفاده از عمليـات حرارتـي سـنتز شـد      ) CaTiO3: CTO(كلسيم تيتانات  ذراتنانو ،در اين پژوهش
و ميكروسكوپ الكترونـي روبشـي   ) XRD(پراش پرتو ايكس وسيله آناليز كلسيم تيتانات حاصل، به ترتيب ببررسي فازي و مورفولوژي پودر 

)SEM (آگلومره شدن مقداري از پودر در تصاوير . مورد ارزيابي قرار گرفتSEM نتايج نشان داده كه حـداقل   .به خوبي قابل مشاهده است
زه دانه بـا اسـتفاده   محدوده انداو ساعت  70 به روش آلياژسازي مكانيكي بدون عمليات حرارتي كلسيم تيتانات ذراتنانوزمان براي تشكيل 
   .باشد مي nm 69هال برابر  -از رابطه ويليامسون

  

  .پروسكايت ،آلياژسازي مكانيكي، ذرات، نانوكلسيم تيتانات :هاي كليدي واژه

  
 

 مقدمه - 1

اخيرا اكسـيدهايي كـه بـا سـاختار پروسـكايت كريسـتالي       
منحصـر بـه فـرد و    شوند، به دليـل دارا بـودن خـواص     مي

هـاي   ه، فعاليـت خاصـيت فروالكتريسـيت   غيرعادي، از جمله
ي دمـا بـالا در بسـياري از كاربردهـاي     كاتاليستي و رساناي

در ايـن بـين   ]. 1-4[گيرنـد   صنعتي مورد استفاده قرار مي
بـه دليـل دارا بـودن    برخي از مواد با سـاختار پروسـكايت   

ي از جملــه در كاربردهــاي متنــوعرســانايي يــوني بــالا، در 
جامـد مـورد اسـتفاده قـرار      هاي سـوختي اكسـيدي   سلول
مـورد    آنها به طـور گسـترده    ساختار كريستاليگيرند و  مي

كلسـيم تيتانـات    ].5[ اسـت  مطالعه و بررسي قـرار گرفتـه  
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)CaTiO3: CTO (كـه بـا سـاختار     است از جمله تركيباتي
فـاز   چهارداراي  اين تركيب. دشو پروسكايت كريستالي مي

 و رومبوهـدرال  رترومبيكا ،مكعبي، تتراگونال: مورفيك پلي
بـه صـورت    K 1380°تر از دماي باشد، در دمايي پايينمي

 بوده، در محدوده دمـايي  Pbnmارترومبيك با گروه فضايي 
°K 1500-1380 با گـروه فضـايي    رومبوهدرالR3c  و در
°K 1500      به تتراگونـال بـا گـروه فضـاييI4/mcm   تغييـر

     لاتر از دمـاي در بـا تيتانـات  كلسـيم  . كنـد  مـي  حالت پيدا
°K 1580  به ساختار مكعبي با گروه فضاييPm3m  تبديل
كلسـيم  مورفيك  فاز پليچهار  ،1در شكل . ]6-8[ شودمي

  .]9[ نشان داده شده است تيتانات

  
  كلسيم تيتاناترفيك وم فازهاي پليساختارهاي كريستالي : 1شكل 

 a (ارترومبيك، b (تتراگونال، c (و رومبوهدرال d (9[ كعبيم[.  

  
هاي كلسـيم   اتم، كلسيم تيتانات در ساختارهاي كريستالي

هاي تيتانيوم  اتم اند، هاي توپر نشان داده شده به صورت كره
هــاي  هــاي اكســيژن در گوشــه اتــمو   در مركــز اكتاهــدرال
امروزه كلسيم تيتانـات   .)1شكل ( گيرند اكتاهدرال قرار مي

مطلوب و خـواص   به عنوان بيوسراميكي با خواص مكانيكي
زيستي قابل قبول براي كاربردهاي ارتوپدي مورد اسـتفاده  

 مطالعـات  تـاكنون . ]11،10[ در بـدن معرفـي شـده اسـت    
 هـا،  سـيليكات  پايـه  بـر  هـا  بيوسـراميك  توليد براي بسياري
       اســت پذيرفتــه صــورتغيــره  و هــا تاتيتانــ هــا، فســفات

 ينهمچن ـ و مشـاهدات  اسـاس  بـر در اين بـين،  . ]14-12[
 و بـالاتر  كشسـاني  ضريب نظير، ها تيتانات تر مطلوب خواص

، هـا  فسفات و ها سيليكات به نسبت بيشتر شيميايي پايداري
 بـراي  ويـژه  به جديد بيوسراميكي عنوان به تيتانات كلسيم

ع در واق ـ .]16،15[ ده اسـت ش ـ معرفي بار تحت كاربردهاي
بين پوشـش هيدروكسـي   حضور كلسيم تيتانات در لايه مـا 

آپاتيت و زير لايه تيتانيومي استحكام چسبندگي را افزايش 
كلسيم تيتانات در محيط اسيدي پايدار . ]18،17[ دهد مي

بوده و به همين علت حضور اين ماده در لايه مابين باعـث  
 شـود  اسيدي مي pHكاهش انحلال هيدروكسي آپاتيت در 

كلسـيم  البته ايده توليد كامپوزيتي متشـكل از  . ]21-19[
يتانات و هيدروكسي آپاتيت به منظور ايجـاد پوششـي بـا    ت

خواص بهتر نيز مطرح گرديده كه منجر بـه اصـلاح عيـوب    
هاي قبلي، از طريق افزايش خواص زيستي، كـاهش   پوشش

ميزان انحلال پوشش و بهبود خواص مكـانيكي بـا كـاهش    
از . شـود  ضخامت پوشش و در نتيجه توزيع تنش بهتر مـي 

تـوان بـه    ربردي كلسـيم تيتانـات مـي   هـاي كـا   ديگر زمينه
و   سـاخت خـازن  (الكترونيـك   هاي استفاده از آن در زمينه

قياسي براي فازهاي فورستريت و (، زمين شناسي )رزوناتور
غيـره   و) )synrock( سـينراك سـاخت  (اي  هسته، )فاياليت

كلسيم تيتانات توسـط حـرارت دادن    .]22-26[ اشاره كرد
اكســيد  بــه همــراه دي) CaO(اكسيدكلســيم  مخلــوطي از
     تشــكيل K 1650°در حــدود دمــاي  ) TiO2( تيتــانيوم

كـه  شود، اما مشكل اين فرآيند آن است كه به دليـل آن مي
كور باشند توليد تركيب مـذ تمامي مواد در حالت پايدار مي

ايـن   از جملـه كـه   شـود به اين روش با مشكل مواجه مـي 
آلـودگي  ، نـه نمو يكنواخـت بـودن  غير توان به مي مشكلات
ها، انجام فرآيند در دماي بالا، وجود ذرات  ناخالصيناشي از 

كه منجر  و توزيع غيريكنواخت متفاوتهاي  درشت با اندازه
 .]27،28[ اشاره كـرد  شود، الكتريك مي به كاهش ثابت دي

در آن تغييـرات  آلياژسازي مكـانيكي فرآينـدي اسـت كـه     
هـا بوقـوع    ساختاري و شـيميايي در حـين ضـربات گلولـه    

در هر ضربه مقدار معين مـاده تحـت   . ]29،30[ پيوندد مي
اي در مقياس ميكروسكوپي تحـت   هاي پيچيده تاثير پديده

تحـت تـاثير ايـن    . گيرنـد  تنش فشاري و برشـي قـرار مـي   
هـا   ها و تاثير مستقيم برخورد دو گلولـه انـواع پديـده    تنش

ن و هاي فازي، آمورف شد مانند ريز شدن ساختار، استحاله
اسـت،  اي كه به آن ضربه وارد شـده   مخلوط شدن در ماده

در ايـن فرآينـد طبـق نظـر برخـي از      . پيونـدد  به وقوع مي
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، هاي دما بالا در دماي اتـاق  پژوهشگران علت انجام واكنش
 باشـد  هـا مـي   بالا رفتن موضعي دما در حين برخورد گلوله

شــامل در واقــع روش آلياژســازي مكــانيكي   . ]33-31[
ه شدن ذرات و جوش سـرد  اي از فرآيندهاي شكست زنجيره

 ،از مزاياي اين روش آسان بودن پروسه توليد. بين آنهاست
در دسترس بودن و كم هزينه بودن اكسيدهايي اسـت كـه   

در . ]30[ گيرنـد  به عنوان مواد اوليه مورد استفاده قرار مي
 كلسـيم انجـام شـده بـه منظـور سـنتز      هـاي   اكثر پژوهش

م عمليـات  پس از اتماش آلياژسازي مكانيكي به رو تيتانات
، نمونه تحت عمليات به منظور تكميل فرآيند سنتز آسياب

با حذف عمليات  ،در اين پژوهش. حرارتي قرار گرفته است
ذرات كلسـيم  نـانو حرارتي و صـرف حـداقل انـرژي، سـنتز     

 نتـايج . تيتانات به روش آلياژسازي مكانيكي صورت گرفـت 
در زمان و نسـبت وزنـي گلولـه بـه      افزايش، دهدنشان مي

پودر، نقش بسزايي را در سنتز اين تركيب با وجـود انـرژي   
 .كنند ميپايين دستگاه ايفا 

 

 هاي تجربي فعاليت - 2

بـه روش آلياژسـازي    CTOبه منظور سنتز  در اين تحقيق،
اكســيد  و دي) CaCO3(كلســيم  مكــانيكي، از كربنــات 

درصد، به عنـوان   98، با خلوص )Anatase(آناتاز  -تيتانيوم
تـوزين مـواد اوليـه، نسـبت     بعد از . مواد اوليه استفاده شد

ــولي  ــااز  1:1م ــري در را انتخــاب و پــس از  پودره قرارگي
و  يمحفظـه فـولاد   2اي كه حـاوي  اي سيارهآسياب گلوله

ــا ميــانگين قطــرگلولــه از جــنس فــولاد زنــگ 12 ــزن ب        ن
mm 75/15  بود، با سرعتrpm 290 40هـاي  انزم ـ، در ،
نسبت وزني گلوله به پـودر   .ساعت آسياب شدند 70و  50

 50 اري متفاوت و به مقدارهايهاي مختلف مقدبراي زمان
بـراي جلـوگيري از    .در نظـر گرفتـه شـد    1بـه   70و  1به 

ساعت آسياب دسـتگاه بـه مـدت     1پس از حرارت اضافي، 
ــاموش 30 ــه خ ــراي   دقيق ــه ب ــاز و درب محفظ ــروج گ         خ
سـنتز  مراحـل مختلـف    .شـد بـاز   )CO2(اكسيد كربن  دي

 2در شـكل  تيتانات به روش آلياژسـازي مكـانيكي    كلسيم
 CTOبه منظور بررسي امكان سـنتز   .نشان داده شده است

به طور كلي . در دماي اتاق از رابطه انرژي آزاد استفاده شد

به روش آلياژسازي مكانيكي به صورت  CTOواكنش سنتز 
  .شدبا مي 1رابطه 

  
)1                         (TiO2+CaCO3→CaTiO3+CO2   
  

 با توجه به مقدار آنتالپي و آنتروپي مواد اوليه و محصـولات 
، مقدار انرژي آزاد بـا توجـه رابطـه انـرژي آزاد،     )1جدول (

  .محاسبه شد 2رابطه 
  
)2  (kJ/mol  2/47898-  

298298298 SG  
  

 بسي ـآزاد گ يانـرژ مقـدار   طبق محاسبات ترمودينـاميكي 
ــد  ــدار  . مقــداري منفــي بدســت آم ــن مق ــودن اي منفــي ب

 دماهاي در حتي ترموديناميكي نظر از واكنش پذيري امكان
  . كند مي ييدات را پايين

  
  
  

                      
             

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  تيتانات  فلوچارت تهيه كلسيم: 2شكل 
  .نيكيبه روش آلياژسازي مكا

 

و  )ΔS( روپــيتر آنيمقــادتغييــرات مربــوط بــه ، 1جــدول 
 1محصولات موجـود در رابطـه    مواد اوليه و) ΔH(تالپي آن

  . باشدمي
  
  

 BPRميزان ، با در نظر گرفتن 1:1توزين مواد اوليه با نسبت 

  ايپ آسياب سيارهمواد اوليه در كاوارد نمودن 

 ساعت 1هاي مختلف با پريود آسياب نمودن در زمان

 دقيقه توقف دستگاه و باز كردن درب محفظه آسياب30

 گيري و شناسايي فازينمونه

 انتخاب مواد اوليه
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 .مقدار آنتالپي و آنتروپي جهت محاسبه انرژي آزاد: 1 جدول

  
)/( molkJ
  

S ( J
mol K

  هماد  (

944  6/50  TiO2 

9/1206  7/92  CaCO3  

5/393  7/213  CO2  

6/1660  7/93  CaTiO3  

 
 نانوموادهاي توليد  از جمله روشمكانيكي روش آلياژسازي 

 هـا بـا ذخيـره    باشد كه در آن ريز شدن دانـه  مي يكريستال
باشد، براي كاهش خطـا   شدن كرنش در ساختار همراه مي

 ـ ه طـور همزمـان سـهم ريـز     در تعيين اندازه دانه بايستي ب
هـا را در نظـر    ناي پيكهها و افزايش كرنش در پ شدن دانه

، ها در اين پژوهش به منظور تعيين اندازه بلورك لذاگرفت، 
اسـتفاده  ) Williamson-Hall(هـال   -رابطه ويليامسـون از 

  .گرديد
  
)6                 (              


 sin2

9.0
cos 

D
B  

  
طول مـوج   λ، دانه در مقياس آنگسترومندازه ا Dكه در آن 

 صـف پيك در ن پهناي Å 54056/1 ،Bبرابر با اشعه ايكس 
بـراگ  زاويـه   θو  كرنش شـبكه  η، برحسب راديانحداكثر 

، مربوط به 2جدول  .باشدميناشي از پراش پيك مربوط به 
 پـراش پيـك   5براي ) y=Bcosθ( yو ) x )x=2sinθمقادير 

سـاعت   70سنتز شـده در   مربوط به نمونه كلسيم تيتانات
  ، بــه منظــور محاســبه انــدازه دانــه از رابطــه      آســياب

  .باشد ميهال  -ويليامسون
  

  .براي محاسبه اندازه دانه y و xمقادير : 2 جدول

y=Bcos  x=2sin  

0040/0  3998/0 

0046/0  ٥٦٩٠/٠  

0049/0  8055/0  
0071/0  9877/0  
0055/0  1417/1  

  

به منظور محاسبه متوسط اندازه دانه بـا اسـتفاده از رابطـه    
بر حسب  Bcos(θ)نمودار ها در  هال تمام داده -ويليامسون

2sin(θ)  هـا عبـور    و خطي كـه از بيشـترين داده   شدهوارد
دير ، مقـا 3با توجه به نمـودار شـكل   . شود ميرسم كند  مي

بـه ترتيـب برابـر بـا     ) 0.9λ/D(و عرض از مبـدأ  ) η(شيب 
با توجه به ثابت از طرفي . محاسبه گرديد 002/0و  003/0

ــا     ــر ب ــه براب ــس ك ــعه ايك ــوج اش ــول م ــدار ط ــودن مق                 ب
Å 54056/1 باشـد و مقـدار بدسـت آمـده از عـرض از       مي

در  .ردتوان مقدار متوسط اندازه دانه را محاسبه ك مبدأ، مي
پودر  يابي ساختار فازيارزيابي و مشخصهنهايت، به منظور 

ي فـاز  بررسي تأثير زمان آلياژسازي بر تركيبسنتز شده و 
جهـت بررسـي    و) XRD(از تكنيك پراش پرتوايكس پودر، 

الكترونـي روبشـي    ميكروسكوپمورفولوژي پودر از دستگاه 
)SEM( استفاده شد.  
  

y = 0.003x + 0.002

0

0.002

0.004

0.006

0.008

0 0.5 1 1.5

2sin (ө)

B
co

s 
(ө

)

  
به منظور محاسبه  هال -بطه ويليامسوننمودار مربوط به را: 3شكل 

  .ساعت آسياب 70كرنش و متوسط اندازه دانه بعد از 

  
 و بحث نتايج - 3

  بررسي فازي  -3-1
، يـه اولپودري مواد الگوي پراش مخلوط  به مربوط، 4شكل 
توجـه بـه عـدم    بـا  . باشـد  كربنات كلسيم و آناتاز ميشامل 
در نتيجـه  و عمليات آسياب روي مخلوط مواد اوليـه  انجام 

تامين نشدن انرژي لازم جهت نفوذ مواد اوليه در يكـديگر،  
هـا   تمامي پيك شود، مشاهده مينيز در شكل ه ك همانگونه
  .باشد فازهاي كلسيت و آناتاز مي مربوط به
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  .مواد اوليه مخلوطاز طيف پراش اشعه ايكس : 4 شكل

  
 بـه  آسياكاري شـده   ، مربوط به الگوي پراش نمونه5شكل 

پـراش  نتـايج   .باشد ، مي)BPR )50:1ساعت و با  40ت مد
 سـاعت آسـياكاري   40كـه پـس از    اشعه ايكس نشـان داد 

هاي مربوط  آناتاز ناپديد شده و پيكمربوط به فاز هاي  پيك
توان  پس مي. اند به فاز روتايل و كلسيم تيتانات ظاهر گشته

به دليل تشكيل فاز روتايل و كلسيم تيتانات،  نتيجه گرفت
واكـنش  آمورف نشده و با يكـديگر  فازهاي كلسيت و آناتاز 

قسمتي از فاز آناتاز بـا كلسـيت تشـكيل كلسـيم      .اند كرده
تيتانات را منجر شده و فاز آناتاز باقيمانده تحت فشـارهاي  

ها، ابتدا به فـاز سـريلانكيت و در    وارده در اثر برخورد گلوله
 اينكـه  علـت  .نهايت به فاز پايدار روتايل تبديل شده اسـت 

 مكـانيكي  آلياژسـازي  حين در و محيط دماي در اتمها نفوذ
 اعمـال  اثر در كه كرد بيان چنين توان مي را گيرد مي صورت

 شـكل  تغيير دچار ذرات پودر، ذرات به ها گلوله طرف از نيرو
 اثـر  در. دشـون  مي شكسته و خورده سرد جوش مرتبا و شده

 و شـده  ريزتـر  سـاختار  رمرو به مكرر، شكست و سرد جوش
 سـرعت  و شـده  نفـوذ  هاي مشترك فصل مساحت همچنين

نيـرو،  ا، دم ـ موضـعي  افزايش طرفي زا. دياب مي افزايش نفوذ
دو  برخـورد  حـين  در انرژي پتانسيل و انرژي كل سيسـتم 

 سـاختار  در نفـوذ  سـرعت  افـزايش  به منجر ذراتدر گلوله 
ملاحظـه   5همانگونه كـه در شـكل    .]30[ شود مي يكديگر

هاي مربوط بـه فـاز روتايـل،     شود، علاوه بر حضور پيك مي
هاي مربوط به تركيب كلسيم تيتانات نيز ظاهر گشته  پيك
هـاي   با توجه به ايـن كـه فواصـل نفـوذي در سيسـتم     . اند
   هـاي   اي سيسـتم  ترد نسـبت بـه حالـت لايـه     -اي ترد دانه
پايين بودن انرژي مورد استفاده  نرم بيشتر است و نيز -نرم
، متغيرهـاي زمـان و   CaTiO3 توليـد  بـراي اين تحقيق  در

  .افزايش داده شد BTPنسبت 

  
  پراش اشعه ايكس از مخلوط پودري مواد اوليه،   طيف: 5شكل 

  ).BPR )50:1ساعت با  40آسياب شده به مدت 
 

بـه   آسـياكاري شـده    الگوي پراش نمونه، مربوط به 6شكل 
كـه  همانگونه  .باشد ، مي)BPR )70:1ساعت و با  50مدت 

مان و نسبت وزني گلولـه بـه   مشخص است، با افزايش در ز
هاي كلسيت در اثر واكنش كامل فاز كلسيت بـا   پيك ،پودر

فاز روتايل و تبديل شدن آن به كلسيم تيتانات حذف شده 
 .استهاي مربوط به فاز روتايل كاسته شده  از شدت پيكو 

، فـاز  6شـكل   تنها فاز باقيمانده با توجه بـه الگـوي پـراش   
بـه همـين منظـور بـراي حـذف كامـل       . باشـد  روتايل مـي 

كـاري   زمان آسياب ،هاي روتايل و انجام كامل واكنش پيك
مربوط بـه الگـوي پـراش نمونـه      7شكل . افزايش داده شد

ــه مــدت   ــا  70آســياكاري شــده ب ) BPR )70:1ســاعت ب
سـاعت،   70با افزايش زمان آسياكاري بـه مـدت    .باشد مي

 ـ   شود، تنها پيـك  ه ملاحظه ميهمانگونه ك ه هـاي مربـوط ب
هـاي فـاز    و تمامي پيـك  تركيب كلسيم تيتانات وجود دارد

  .روتايل ناپديد شده است
 

  
  پراش اشعه ايكس  از مخلوط پودري مواد اوليه،   طيف: 6شكل 

  ).BPR )70:1ساعت با  50آسياب شده به مدت 
 

تيتانـات  هاي كلسيم  با افزايش زمان آسياكاري پهناي پيك
و ) θ2=42○(يافتـه و در زوايـاي   به مقدار انـدكي افـزايش   
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)○55=θ2( ريـز  علـت  بـه  امر اين. اند دچار همپوشاني شده 
 انجـام  واقع در .باشد مي شبكه كرنش افزايش و ها دانه شدن

 از بـالايي  چگالي تشكيل باعث پودر، روي مكانيكي عمليات
 سـاير  و ها بجايينا تشكيل .شود مي پودر ذرات در ها نابجايي
 در خـود  تصـادفي  وضـعيت  از را هـا  اتـم  كريسـتالي،  نواقص
 كريسـتالي  شـبكه  بنابراين . كند مي خارج كريستالي شبكه
 آن اتمـي  صـفحات  فاصـله  و داده الاسـتيك  شـكل  تغييـر 

 مشـخص،  كريستالي صفحه يك ترتيب بدين . دنك تغييرمي
 بـراگ  رابطـه  در هـم  بـه  نزديك اما متفاوت پراش زواياي با

 هـم  بـه  نزديـك  هاي پيك صفحه، يك براي و كند مي صدق
و يـا   پهن پيك يك صورت به آنها برآيند كه شود مي گرفته

   .]34[ شود مي ظاهر ها حتي همپوشاني پيك
  

  
  از مخلوط پودري ) XRD(پراش اشعه ايكس   طيف: 7شكل 

  .)BPR )70:1ساعت با  70مواد اوليه، آسياب شده به مدت 
  

فـاز   هـاي  انـدازه دانـه  هاي مختلـف آسـياكاري    مانز از بعد
كلسيم تيتانات و كرنش شبكه محاسبه گرديد و نتـايج آن  

  .نشان داده شده است 3در جدول 
با افزايش زمان و نسبت وزنـي  همانگونه كه مشخص است، 

گلوله به پودر تغييري در اندازه دانه رخ نداده و تنها منجـر  
 .به افزايش كرنش شبكه شده است

 
، 40 هاي زمان در شبكه كرنش و دانه اندازه متوسط محاسبه: 3 جدول

  .هال -نويليامسو رابطه از استفاده با ساعت 70و  50
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  .هاي مختلف ايسه ميزان كرنش شبكه در زمانمقنمودار : 8شكل 

  
  ميكروسكوپ الكتروني روبشي -3-2

از  ،كلسـيم تيتانـات   يپودرها يمورفولوژ يبه منظور بررس
شـكل  . استفاده شد) SEM( يروبش يالكترون كروسكوپيم
از پـودر كلسـيم   صاوير ميكروسكوپ الكترونـي روبشـي   ت 9

را در كي تيتانــات تهيــه شــده بــه روش آلياژســازي مكــاني
آگلـومره شـدن   . دهـد  مـي  هاي مختلـف نشـان   بزرگنمايي

ايـن  . مشخص اسـت  B9و  A9به خوبي در تصاوير  هاپودر
  تواند توجيه گرم شدن محفظه آسياب مي با توجه بهمسئله 

هـا و   افـزايش چگـالي نابجـايي   همچنين با توجه بـه   .شود
ــواقص كريســتالي در ذرا ــرژي ن ــزايش ان ت و در نتيجــه اف

سئله كه نيروي محركه آگلومره با توجه به اين م سطحي و
ذرات بـه منظـور   باشـد،   كاهش در انرژي سطحي مي شدن

و كاهش انرژي سطحي ميل به آگلومره شـدن پيـدا كـرده    
نيروهــاي ضــعيف وانــدروالس بــه يكــديگر متصــل  توســط

كيل شـده در نمونـه كلسـيم    تش ـ ايه ـ هآگلـومر . شـوند  مي
 ـ هـاي  از نوع آگلومره تيتانات، باشـند، بنـابراين بـه     مـي  رمن

 هايشكل در تصاوير. توانند از يكديگر جدا شوند راحتي مي
C9  وD9   ــات ــاد ذرات كلســيم تيتان ــودن ابع ــانومتري ب ن

به روش آلياژسازي مكـانيكي، قابـل مشـاهده    تشكيل شده 
هـا   شـود كـه كريسـتال    در اين تصاوير مشـاهده مـي  . است

 ـ به اين تر كروي بوده و تقريبا به شكل ذره بـودن  انوتيـب ن
ــاوير      ــه تص ــه ب ــا توج ــده ب ــكيل ش ــات تش ــيم تيتان كلس

باشـد، لـذا    مـي اثبـات  قابـل   يروبش يالكترون كروسكوپيم
تواند به دليل نانوذرات بودن  شده مي كلسيم تيتانات سنتز

ــبندگي     ــتحكام چس ــتر اس ــزايش بيش ــت اف ــش جه پوش
و زير لايه تيتانيومي شـده   هيدروكسي آپاتيتبيوسراميك 

هاي كامپوزيتي جهت توليـد   نين در بسياري از بدنهو همچ
الكتريك  هاي دي ها و رزوناتورها و بعلاوه در سراميك خازن

  .مورد استفاده قرار گيرد

كرنش شبكه 
(%)  

متوسط اندازه
زمان آسياكاري  nm(  0.9λ/D(ها  دانه

  )ساعت(
002/0 69  002/0  40  
002/0  69  002/0  50  
003/0  69  002/0  70  
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)A( 

 
)B( 

  
)C(  

 
)D(  

 از پودر كلسيم تيتانات روبشيتصاوير ميكروسكوپ الكتروني : 9شكل 
 B (2ر، ميكرومت A (5ساعت با مقياس  70آسياب شده به مدت 
 .ميكرومتر D (2ميكرومتر و  C (5ميكرومتر، 

 گيري نتيجه -4

بـه روش  كلسـيم تيتانـات    ذراتنانوسنتز  ،در اين پژوهش
عمليات حرارتي انجام  بدون استفاده ازآلياژسازي مكانيكي 

 تـوان بـه سـادگي    اين روش مي مزاياي توليدجمله از  .شد
توليـد در  انجام پروسه تنها در يـك مرحلـه،   ، پروسه توليد

مقياس بالا و همچنين توليد نانوذرات با كاربردهاي بسـيار  
مـورد  حداقل زمـان   XRDطبق نتايج . گسترده اشاره كرد
كلسيم تيتانات به روش آلياژسازي  ذراتنياز براي سنتز نانو

 1بـه   70ساعت و نسبت وزني گلوله به پودر  70مكانيكي، 
ان آسـياكاري بـه   با توجه به نتايج، افزايش در زم ـ .باشد مي

منظور تكميل انجام واكنش، منجر به افزايش كرنش شبكه 
 SEM تصـاوير  نتـايج . شده و تاثيري بر اندازه دانه نداشـت 

شـي از پودرهـا بـه صـورت آگلـومره      كـه بخ دهد  مينشان 
بـه صـورت   مورفولـوژي پـودر سـنتز شـده      و درآمده است

ه محـدود در در نهايت پودري  .باشد تقريبا كروي شكل مي
ســنتز شــد كــه ريزدانگــي آن بســيار  nm 69انــدازه دانــه 

  .باشد مي كامپوزيتيهاي  نهبد در مناسب براي كاربرد
 

  مراجع
[1] J.S. Gibran, K. Asifullah, M. Abdul, M. Mirza Anwar, J. 
Bashir, Computational Materials Science, 39, 2007, 627. 
[2] K. Othmer, Encycl. Chem. Technol., 20 , 1969, 390. 
[3] Z.Z. Yang, H. Yamada, G.R. Miller, Am. Ceram. Soc. 
Bull., 64, 1985, 1550. 
[4] U. Balachandran, B. Odekirk, N.G. Eror, J. Solid State 
Chem., 41, 1982, 185. 
[5] I.A. Kornev, L. Bellaiche, P. Bouvier, P.E. Janolin, B. 
Dkhil, J. Kreisel, Phys. Rev. Lett., 95, 2005, 196. 
[6] B.J. Kennedy, C.J. Howard, B.C. Chakoumakos, J. Phys: 
Condens. Matter., 11, 1999, 1479. 
[7] S.A.T. Redfern, J. Phys.: Condens. Matter, 8, 1996, 8267. 
[8] T. Matsui, H. Shigematsu, Y. Arita, Y. Hanajiri, N. 
Nakamitsu, T. Nagasaki, J. Nuclation and. Materials, 247, 1997, 
72. 
[9] S. Kaciullus, G. Mattagano, A. Napoli, E. Bemporad, F. 
Ferrai, A. Montenero, G. Gnappi, Journal of electron 
spectroscopy and relative phenomena, 95, 1998, 61. 
[10] M. Manso, M. Langlet, J.M. Martinez, Materials Science 
and Engineering C, 23, 2003, 447. 
[11] M. Kharaziha, M.H. Fathi, Ceramics International, 35, 
2009, 2449. 
[12] A. Montenero, G. Gnappi, F. Ferrari, M. Cesari, E. 
Salvioli, L. Mattagno, S. Kaciulis, M. Fini, Journal of Materials 

Science, 35, 2000, 2791. 
[13] T. Kokubo, T. Matsushita, H. Takadama, Journal of the 
European Ceramic Society, 27, 2007, 1553. 
[14] T. Inadome, K. Hayashi, Y. Nakashima, H. Tsumura, Y. 
Sugioka, J Biomed Mater Res., 29, 1995, 19. 
[15] M. Manso, M. Langlet, J.M. Martinez, Materials Science 
and Engineering C, 23, 2003, 447. 
[16] K.A. Khor, H. Li, P. Cheang, Biomaterials, 23, 2002, 85. 

Archive of SID

www.SID.ir


www.SID.ir

 مجله تحقيقات مواد نانوكامپوزيتي                            1389، زمستان 6، شماره دومسال                139

  

 

[17] C. Ergun, R. Doremus, W. Lanford, J. Biomed. Mater 
Res., 65, 2003, 336. 
[18] S. Kaciullus, G. Mattagano, A. Napoli, E. Bemporad, F. 
Ferrai, A. Montenero, G. Gnappi, Journal of electron 
spectroscopy and relative phenomena, 95, 1998, 61. 
[19] Y. Ohba, T. Watanabe, E. Sakai, M. Daimon, Journal of 
ceramic society of Japan, 107, 1999, 907. 
[20] S. Kaciulis, G. Mattogno, L. Pandolfi, M. Cavalli, G. 
Gnappi, A. Montenero, Appl. Surf. Sci, 151, 1999, 1. 
[21] P. Hu, H. Jiao, C.H. Wang, X.M. Wang, S.X. Jing, F. 
Zhao, Z.X. Yue, Materials Science and Engineering B, 176, 
2011, 401. 
[22] B.M. Patil, R.S. Srinivasa, S.R. Dharwadkar, Bull. Mater. 
Sci., 30, 2007, 225. 
[23] L. Wei, W. Chuncheng, C. Jie, M.Z. Yong, Solid State 
Communications, 149, 2009, 1871. 
[24] M. Yashima, R. Ali, Solid State Ionics, 180, 2009, 120. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

[25] D. Yuanfu, T. Shidi, W. Songping, Solid State Sciences, 
12, 2010, 339. 
[26] Z.Z. Yang, H. Yamada, G.R. Miller, Am. Ceram. Soc. 
Bull., 64, 1985, 1550. 
[27] V.S. Marques, L.S. Cavalcante, J.C. Sczancoski, D.P. 
Volanti, J.W.M. Espinosa, M.R. Joya, M.C. Santos, P.S. Pizani, 
J.A. Varela, E. Longo, Solid State Sciences, 10, 2008, 1056. 
[28] F. Delogu, G. Cocco, Materials Science & Engineering, A, 
343, 2003, 314. 
[29] C. Suryanarayana, Progress in Materials Science, 46, 
2001, 1. 
[30] F. Delogu, Scripta Metallurgica et Materialia, 58, 2007, 
129. 
[31] E. Hellstern, L. Schultz, Applied Physics Letters, 48, 1986, 
124. 
[32] E. Ma, Scripta Materialia, 49, 2003, 941.  
[33] J. Wang, Materials Letters, 61, 2007, 4393. 

Archive of SID

www.SID.ir

