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هاي حاصل از ميكروسكوپ الكتروني مورد بررسي  گيري از عكس هاي سراميكي و ساختمان آنها با بهره در اين تحقيق ساخت غشاء :يدهكچ
.  و سينرينگ ساخته شدهاي سراميكي در اين مطالعه به روش پرس پايه نمونه. باشند يه و چند لايه ميهاي سراميكي داراي يك پا غشاء. قرار گرفت

پايه پس از پوشانده شدن با دوغابي متشكل از  روش دوغابي،در . هاي نازك با دو روش پوشش دوغابي و تبخير در خلاء تهيه شدند همچنين، لايه
تبخير در خلاء، نيكل به كمك در روش . شود  پخته ميºC1400 ساعت در دماي 1هاي غشاء، به مدت  ه با دانهانداز  هم(Al2O3)هاي آلومينا  ريزدانه

هاي   شده با روش پرس داراي مجموعهههاي ساخت دهد كه سراميك مطالعات ما نشان مي. شود پرتوهاي الكتروني، تبخير و بر روي پايه نشانده مي
هاي  عكساين مطالعات كه توسط . باشد هايي با بزرگي متفاوت هستند كه بزرگي آنها تابع فشار پرس مي كلوخه و حفرهاي به صورت  ريزدانه

   به ترتيب چند صد و چند ها هها و حفر دهد كه اندازه متوسط درشت دانه  نشان مي، انجام شد(SEM)حاصل از ميكروسكوپ الكتروني 
. هاي به ترتيب برابر چند ميكرون و چند دهم ميكرون تشكيل شده است  ريزتري با اندازههاي هها و حفر ها از ريزدانه درشت دانه. ده ميكرون است

 عوامل مؤثر در كيفيت ،گذاري دهد كه اندازه ذرات پودر آلومينا، ميزان فشار، نحوه پخت و نوع لايه نتايج حاصل از اين كار تحقيقاتي نشان مي
 .باشند هاي سراميكي مي غشاء

  

  فيلترهاي مقاوم به حرارت و فشار، هاي سراميكي غشاء :ديهاي كلي واژه
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Abstract: Ceramics have been extensively used for gaseous molecular separation. In our present 
research, the procedure to fabricate membrane filters along with SEM studies for multi-layered structures 
are explained and the importance of high temperature and pressure are discussed in detail. The base 
material of the multi-layered filters base ceramic material was produced at high pressure of 1400oC, 
within a period of an hour. Meanwhile, the over layer was generated on the base material by Ni 
evaporation, using electron beam technique as well. Our studies indicated that the granular ceramics, as a 
base material, which was formed by sintering contains porosities and cavities due to the applied pressure. 
The SEM studies show, that the size of porosities ranges from tens to hundreds of microns. Our results 
are also discussed in terms of the importance of pressure and temperature in fabrication of these 
membranes.  
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   مقدمه -1
 بـراي  ستفاده از غشاءهاي سـراميكي، يكـي از بهتـرين روشـها       ا

باشـد، اسـتفاده از ايـن          حامـل مـي    شـاره جداسازي ذرات از يـك      
اليـافي  غـشاءهاي   اسـتفاده از    خصوص در شرايطي كه     ه  غشاءها، ب 

يـا فـشار    و  مـا   دبا  هاي خورنده يا     مانند محيط باشد    مينپذير    امكان
أثيرگــذار در فراينــد تپارامترهــاي . تــرين روش اســت بــالا مناســب

شامل توزيع اندازه ذرات پـودر، فـشار سـينترينگ،           ،غشاءساخت  
بنـدي ريـز و توزيـع         پـودر بـا دانـه     . دما و مدت زمان پخـت اسـت       

بر تمـام اجـزاي پـودر، رعايـت         يكنواخت، اعمال فشار يكنواخت     
 و كاهش دماي پخت با شيب يكنواخت و كنـد منجـر بـه               افزايش

عـدم رعايـت دقيـق      . شـود   هايي با كيفيت مرغوبتر مـي       توليد غشاء 
توانـد منجـر بـه ايجـاد تـرك،             مـي  ،هـا   دستورالعمل ساخت غـشاء   

و ضخامت  تخلخل  . هاي غيرمتعارف و خميدگي نمونه شود       حفره
 1[ اسـت  هاي سراميكي دو عامل مهم كيفي در كاربري آنها          غشاء

ــا روش. ]2و  ــواد  هــاي  تخلخــل ب ــر اضــافه كــردن م مختلفــي نظي
 كربن، به مواد اوليه نمونه قابل كنترل اسـت، در           مانندساز،    تخلخل

بـه انـدازه حجـم كـربن در         دماي پخت، كربن موجـود سـوخته و         
 بسته بـه ميـزان افـزايش مـواد          .شود  ايجاد مي ساختمان نمونه حفره    

 و  3[تغييـر كنـد     % 60 تا   20تواند از     ساز، تخلخل نمونه مي     تخلخل
4[.  

  
   روش ساخت غشاءهاي سراميكي-2

هاي سـراميكي از جـنس آلومينـا،          ، قرص كار تحقيقاتي در اين   
در نترينگ تحـت فـشار و       بعد از مرحله آزمايش پودر به روش سي       

  . شدنددماي بالا ساخته 
پودرهــاي مــورد اســتفاده در مخلــوط اوليــه، قبــل از عمليــات  

بنـدي،    سـازي از قبيـل دانـه        پـيش آمـاده   عمليات  نگ تحت   ينتريس
كـاري بـراي رسـيدن بـه      هـا و آميـزه   آسياب، جداسازي ناخالـصي   

سـپس بـراي ايجـاد      . فتندتوزيع مناسب اندازه ذرات پودر قرار گر      
هاي مناسب آلي يـا       دارنده نگهبدست آمده،   پيوستگي، به مخلوط    

  . شد معدني و يا هر دو افزوده
هـاي سـراميكي، بـه        حقيقاتي، براي ساخت نمونـه    در اين كار ت   

ــوع   ــا از ن ــشرaglomera kmf96پــودر آلفــا آلومين  ، در يــك ب
هـاي آلومينـا،      براي حذف ناخالصي  . اضافه شد % 20نيتريك اسيد   

گـاه بـراي     آن. شـد  دقيقـه جوشـانده      60محلول حاصـل بـه مـدت        

پـودر حاصـل   . حذف اسيد اضافي، محلول با آب مقطر شسته شـد   
هاي  براي ساخت غشاء. ن فرايند، داراي خلوص بسيار بالا بود      از اي 
 پــودر آلفــا آلومينــاي خــالص بــا مــواد افزودنــي g5 مقــدار ،خــام

.  مخلـوط شـد    1 بـه    4دارنـده بـه نـسبت وزنـي          سـاز و نگـه      تخلخل
 و  گرديـد طور يكنواخت در سطح قالب پخـش          همخلوط حاصل ب  

ــرس قـــرص  ــشار پـ ــا فـ ــدند  بـ ــد شـ ــام توليـ ــاي خـ ــشاسته. هـ ، نـ
ــسي ــل كربوك ــه    متي ــواد نگ ــه م ــربن از جمل ــلولز و ك ــده و  س دارن

  . ]6 و 5، 3[باشند  ساز مي تخلخل
 سـاعت در    24هاي خام، براي خـشك شـدن، بـه مـدت              قرص

  :ها در كوره در دو مرحله پخت قرص. هواي آزاد قرار گرفتند
  ºC/min20 با شيب حرارتي ºC1000تا  -
 ºC/min3 با شيب حرارتي ºC1400تا  -

ها به مدت يك ساعت در كوره با دماي تا            سپس، نمونه .  شد انجام
  .]8 و 7[حد امكان ثابت، پخت شدند 

ــن بررســي ــشاء از روش ،در اي ــرل تخلخــل غ ــراي كنت ــاي   ب ه
 اسـتفاده  )PVD)1 گـذاري فيزيكـي بخـار    نشاني دوغاب و لايه    لايه
محلول (در روش اول، نمونه غشاء در محلول دوغاب آلومينا          . شد

بـراي  انـدازه بـا پـودر مـورد اسـتفاده              آلفا آلومينا، هـم    آب و پودر  
در روش دوم، بـا اسـتفاده از        . شـد  پختـه و  ور   غوطـه ) ساخت پايـه  

، )torr105فـشار    (نشاني تحت خلاء    در محفظه لايه   يباريكه الكترون 
  .انده شدبخار نيكل در تمام سطح غشاء بطور يكنواخت نش

اي شـكل و   ، دايـره ساخته شده در اين كار پژوهـشي  هاي   نمونه
متـر     ميلـي  2/2 الي   2/1 و   cm5قطر و ضخامت آنها به ترتيب برابر        

  .بود
هاي سـاخته شـده در ايـن كـار تحقيقـاتي بـه                از مجموعه نمونه  

هـاي ايـن      مشخـصه . شـود   اكتفا مـي  ) 1جدول  ( نمونه   4ارايه نتايج   
چهار نمونـه بـه ترتيـب عبارتنـد از نمونـه سـاده، داراي كـربن در                  

  .ليه، پوشش دوغابي آلومينا و لايه نازك نيكلمخلوط او
  

  .ها  مشخصات فيزيكي نمونه-1جدول 
اندازه متوسط   نمونه

ها  دانه درشت
(µm) 

اندازه متوسط 
 )درشت(ذرات 
)µm(  

اندازه 
متوسط 

) ريز(ذرات 
(µm) 

اندازه 
متوسط 
ها  حفره

(µm) 

ميزان 
تخلخل 

(%)  

S1  6/339  12/3  692/0  91/1  31  
S2  6/227  89/2  776/0  981/0  33  
S3  6/276  458/1  853/0  18/1  30  
S4  245  68/2  731/0  950/0  27  
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  ها هاي فيزيكي نمونه هرسي مشخص نتايج و بر-3
 انـدازه   خل، توزيـع   استحكام، تخل  ،پارامترهاي فيزيكي غشاءها  

  . اند كننده در تعيين كيفيت آنها تعيينحفرات و ضخامت 
از اطلاعـات  مشخصات فيزيكي بـه دسـت آمـده        ،  1در جدول   

ح واز سـط تهيه شده  هاي ميكروسكوپ الكتروني      حاصل از عكس  
نـشان داده   هـاي متفـاوت       نمـايي   ها بـا درشـت      رويي و جانبي نمونه   

 را  4 تا   1هاي به ترتيب      هاي نمونه   عكس 5 تا   2هاي     شكل .اند  شده
ــشان مــي ــد ن ــزرگ. دهن ــر   ب ــصاوير براب ــن ت .  اســت200نمــايي اي

  :هاي فوق قابل استنباط است ملاحظات زير از شكل
ــه - ــام نمون ــا در گــستره  تم ــي 150ه ــر400 ال  داراي  ميكرومت

  .ندا ساختار درشت دانه
 نـسبت بـه     2 سطحي و عمقي نمونـه       هاي  هتعداد و اندازه حفر    -

علـت ايـن امـر      . باشـد    به ترتيب بيـشتر و بزرگتـر مـي         1نمونه  
ز اعماق غشاء خام     ا ،سوختن كربن و خروج گازهاي حاصل     

 .در فرايند سينترينگ است
هاي    نسبت به نمونه   2هاي نمونه     به همين ترتيب، اندازه حفره     -

 .  نيز بزرگتر است4 و 3
ــه نيكــل  - ــدازه حفــره ) nm70(ضــخامت لاي ــه ان ــسبت ب هــا  ن

)mµ100< ( هـاي    باشد و از اين رو در اندازه حفره         ناچيز مي
 كنـد   ايجـاد نمـي   دي  تغييرات زيـا  درشت نسبت به نمونه پايه      

 .)6شكل (
 4هـاي نمونـه        تغييـرات انـدازه حفـره      ،نمـايي   در اين درشـت    -

 . نسبت به پايه قابل رويت نيست
 8000نمايي    هايي با بزرگ    ها، عكس   تر نمونه   براي مطالعه دقيق  

ارايـه   5 تـا    2هـاي      با شـكل    به ترتيب مترادف   9 تا   6هاي    در شكل 
  .شده است

  :شود  مشاهده مينمايي اين درشتبا چنانكه 
ها بيـشتر    نسبت به ساير نمونه  2ها در نمونه شماره       تعداد حفره  -

علت اين امر سوختن كربن در ساختار غشاء در فرايند          . است
 .اكسيد است دي كربنسينترينگ و توليد گاز 

 1 از نمونـه شـماره       2هـاي نمونـه شـماره         حفرهاندازه متوسط    -
 .بزرگتر است

 .اسـت % 27 و   30،  33،  31به ترتيب    4 تا   1هاي    نمونهتخلخل   -
 ).كه به روش ارشميدس اندازه گرفته شده است(

به طور كلي، به دليل وجود كربن در مخلوط اوليـه، تخلخـل      -
 .ها بيشتر است  نسبت به ساير نمونه2نمونه 

  
  

  . تصوير غشاء نمونه شماره يك-1شكل 
  

  
  

  .200نمايي  زرگ، با ب1 عكس ميكروسكوپ الكتروني نمونه شماره -2شكل 
  

  
  .200نمايي  ، با بزرگ2 عكس ميكروسكوپ الكتروني نمونه شماره -3شكل 

  

  
  

  .200نمايي  ، با بزرگ3 ميكروسكوپ الكتروني نمونه شماره  عكس-4شكل 
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  . 200نمايي  ، با بزرگ4 عكس ميكروسكوپ الكتروني نمونه شماره -5شكل 
  

  
  . 8000نمايي  ، با بزرگ1ه شماره  عكس ميكروسكوپ الكتروني نمون-6شكل 

  

  
  . 8000نمايي  ، با بزرگ2 عكس ميكروسكوپ الكتروني نمونه شماره -7شكل 

  

  
  

  . 8000نمايي  ، با بزرگ3 عكس ميكروسكوپ الكتروني نمونه شماره -8شكل 

  
  

  . 8000نمايي  ، با بزرگ4 عكس ميكروسكوپ الكتروني نمونه شماره -9شكل 
  

بودن ذرات دوغاب و پايه و در نتيجه عـدم          زه  اندا  به دليل هم   -
كارگيري لايـه   هاي ريز، به نفوذ پودر دوغاب در داخل حفره 

دوغاب تغيير زيـادي در تخلخـل كـل نمونـه نـسبت بـه پايـه                 
 .كند ايجاد نمي

 باعـث افـزايش انـدازه    nm70نشاندن لايه نيكل به ضـخامت    -
اين امـر   . شود   مي mµ14/0هاي پودر آلومينا به ميزان        ريزدانه

شود بدون اينكـه تغييـر        موجب كاهش تخلخل كل نمونه مي     
 . هاي بزرگ ايجاد كند اي در حفره عمده

  
   گيري ه نتيج-4

ــه ــام نمون ــه  در تم ــاختار درشــت دان ــا، س ــا  ه از ) >mµ400(ه
  .تشكيل شده است) >mµ5(ها  ريزدانه

هاي   حفره. ها وجود دارد    همچنين دو نوع حفره در سطح نمونه      
 يـا   دودسم ـ هـا در عمـق       كه بين درشـت دانـه      )>mµ100(بزرگ  

 كه  )>mµ5( كوچك   ياه  ه و حفر  باشند  داراي ابعاد كوچكتر مي   
  .ها تشكيل شده اند در درون درشت دانه

هاي   ولي حفره . كند  هاي بزرگ را پر مي      پوشش دوغابي حفره  
هـاي پـودر بـه دليـل هـم انـدازه بـودن           كوچك مربوط به ريزدانـه    

. شـوند   مـي سـتفاده در دوغـاب و پايـه عمـلاً پـر ن            هاي مورد ا    پودر
نشاني بخار با پرتوهـاي الكترونـي،         چنانكه گفته شد در روش لايه     

هـاي    بدين لحاظ در اندازه حفره    .  ميكرون است  7/0ضخامت لايه   
ولــي ايــن . شــود اي ايجــاد نمــي هــا تغييــر عمــده نــهبــين درشــت دا

  .شود آلومينا ميهاي پودر  نشاني باعث كاهش تخلخل بين دانه لايه
ــشاء ــتحكام     غ ــد داراي اس ــنعت باي ــتفاده در ص ــل اس ــاي قاب ه

بـراي نيـل بـه ايـن        . مكانيكي، كارايي بالا و افت فشار پايين باشند       
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  . . . هاي  هاي سراميكي مقاوم به حرارت ساخت غشاء

  

٤٢

از مخلــوط پــودر بايــد هــاي ســراميكي  هــدف، در ســاخت غــشاء
  .و پودر كربن استفاده كردآلوميناي ريز با توزيع اندازه يكنواخت 

 خميـدگي در شـرايط پخـت بـا شـيب      هاي بدون ترك و     غشاء
 ايـن  ربهترين نمونه حاصل د   . پذير است   حرارتي بسيار پايين امكان   

در شـرايط عمليـاتي      سـت كـه   ا 2بررسي مربوط بـه غـشاء شـماره         
  .  است ساخته شدهمذكور

توانـد   نشاني بـه شـرطي مـي        اين كار پژوهشي نشان داد كه لايه      
پودر مورد استفاده بـراي     كيفيت غشاء را بالا ببرد كه اندازه ذرات         
هاي ريز با توزيـع انـدازه         ساخت لايه و پايه سازگار باشند تا حفره       

  .يكنواخت ايجاد شود
  

  :نوشت پي
1- PVD: Physical Vapor Deposition 
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