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چکیده
هـاي تکنیکـی در تولیـد ایـن     هـاي سـرامیکی از مهمتـرین چـالش    اندازه تخلخل و همگن بودن ریزساختار قطعه خام اولیه در ساخت بدنهکنترل 

ذرات آلومینـا  نـانو نشانی الکتروفورتیکدر این تحقیق براي ساخت یک بدنه همگن سرامیکی از جنس آلومینا از روش رسوب. باشدقطعات می
تـا (هـاي طـولانی   زدایـی شـد و در زمـان   کلوخـه تراسونیک پـراب اولیه در محیط اتانول تهیه شد و با استفاده از اولانسیونپسوس. بهره گرفته شد

min90 (تا 50قطعه خام اولیه در پتانسیل الکتریکی . پیرسازي انجام گیردفرآیندده شد تا یک زهمV80 و 1و فاصله الکترودcm2تهیه شد .
سـنجی مرئـی   و طیف) FESEM(سنجی فشار جیوه، میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی بدنه آلومینایی بدست آمده به وسیله تخلخل

UV-Visهـاي تهیـه شـده، مـورد ارزیـابی      زدایی با بررسی خواص رئولوژي سوسپانسیونکلوخهفرآیندهمچنین تاثیر . مورد بررسی قرار گرفت
همچنین مشخص گردیـد انـدازه تخلخـل در    . بدست آمدnm53برابر با ) d50(در بهترین شرایط، اندازه متوسط تخلخل نمونه خام . رفتقرار گ

و اخـتلاف پتانسـیل الکتریکـی و فاصـله الکتـرود      ) پیرسـازي min90اولتراسـونیک و  s120(زدایی سوسپانسیون کلوخهفرآیندها طی این نمونه
سـازي آلومینـا   ملاحظـه گردیـد مهمتـرین عامـل پراکنـده     UV-Visهمچنین با توجه به نتایج آنالیز .باشدقابل کنترل می) V50 ،cm1(مناسب 

.یابدسطحی در حضور ید است که با افزایش زمان پیرسازي افزایش میOHوجود پیوندهاي 

.الکتریکی، اولتراسونیک، رئولوژي، شدت میدان EPDساختار، نانوبدنه آلومیناي: هاي کلیدياژهو

مقدمه-1

هــايتهیــه بدنــهدو فــاکتور بــه عنــوان مشــکلات پــیش روي 
بــه دســتیابیاول اینکــه: ســاختار مطــرح اســتنانوییآلومینـا 

هاي و آگلومرهذرات نانوپودر آلومینا با توزیع باریک اندازه 
)nm20کمتــر از ذرهبــا انــدازه (مشــکل اســت غیــر ســخت

جوشی مرحله نهایی همواره با رشـد سـریع   تفدومو ]1–3[
بـا انـدازه   نانويپودرهاکهیئآنجااز.]4–6[دانه روبرو است
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ــر از  ــد یــلتماnm100ذرات کمت ــومره شــدن دارن ــه آگل ،ب
توزیـع  نهـایی، شـدن قطعـه  تریکنواختيبرامناسبیطشرا

روایـن از . دهـی شـده اسـت   در قطعه شـکل مناسب، تخلخل 
و این از طریـق  ی مناسبی داشته باشند همگنباید قطعات خام 

مناسـب يسـاز جامـد بـالا و پراکنـده   يبا محتوايهادوغاب
جوشـی  تـف يدر دماهـا هـایی چنـین بدنـه  . گرددحاصل می

در (انـد  شـده یـز کـوچکتر ن يهـا منجر به انـدازه دانـه  ،کمتر
.]7[)%97/99چگالی

دهـد کـه بـا بهینـه     نشان مـی ]8[کرل و همکارانش مطالعات 
که براي پودرهاي مختلـف متفـاوت   (کردن شرایط تکنیکی 

ــانومترپودرهــاي) اســت ــري در داراي نســبت نزدیــکين ت
ــدازه « ــودر ذرات ان ــواد پ ــایی م ــدازه نه ــه ان ــه ب ــه اولی در دان

بـا  بـه چگـالی مشـابه   بـراي رسـیدن  . اسـت » ریزساختار بدنـه 
تري نسـبت بـه   کـوچک استفاده از ذرات نانومتري اندازه دانـه 

.آیدذرات میکرومتري بدست می
نکته دیگر قابل ذکر در مورد پودرهاي بـا انـدازه ذرات زیـر    

این پودرهـا در حـین   قطعات تهیه شده از است کهمیکرونی
ــف ــاضت ــاي جوشــی انقب ــد ه ــابراین . بســیار بیشــتري دارن بن

هاي دهی، به نحوي که بتواند، میزان آسیبشکلي هافرآیند
جوشی را به حداقل برساند، یـک امـر اساسـی در    بعد از تف

روایـن از . دهی یک بدنه سرامیکی با چگالی بالا استشکل
در زمینه بهبود مواردي است که همچنان یکی از چالش این 

. گیردمیبدنه آلومینایی مورد مطالعه قرار بخشیدن به خواص 
تخلخلـی در  چه همچنـان کـه گـزارش گردیـده اسـت،     اگر

ند بالاترین سختی را در یک توادرصد می5/0تا 3/0حدود 
ــه ــدومی تــفاروکقطع ــه جوشــی شــده ن ــدازه دان ــا ان هــاي ب

.]9[زیرمیکرونی ایجاد کند 
در حـد و  هـا آگلـومره ینتخلخل ب ـدهی،در هر روش شکل

ایـن موضـوع بیـانگر ایـن     . ]11،10[اسـت هاآگلومره،اندازه
دهی اولیـه عـلاوه بـر انتظـارات معمـول از      است که در شکل

ی بایـد ایـن انتظـار را هـم داشـت کـه روش       ده ـروش شکل
هـاي بـین   دهی نه تنهـا سـبب افـزایش میـزان آگلـومره     شکل

روش . پـودري نشـده بلکــه بتوانـد آنهـا را کــاهش نیـز دهــد     

هاي موجـود در  تواند در کاهش مقدار کلوخهدهی میشکل
.بدنه خام موثر باشد

هـا در مرحلـه   اهمیت کنترل انـدازه و توزیـع انـدازه تخلخـل    
ها در براي حذف تخلخل. شودجوشی نهایی مشخص میتف

هاي قطعه خام در حدي جوشی لازم است تخلخلمرحله تف
ها حـذف گردنـد   باشند که از نظر ترمودینامیکی با رشد دانه

دهی که از فشار پـرس اسـتفاده   هاي شکلدر روش. ]13،12[
سرد و یا پرس هـم محـور   کنند، مانند پرس ایزواستاتیک می

خلاف بـر . غیریکنواخت اسـت هاگرم، عموما توزیع تخلخل
نشـانی  نظیـر رسـوب  دهی ترهاي شکلها در روشاین روش

تــري چیــنش همگــنذرات در قطعــه خــامالکتروفورتیــک، 
دهی با تنظیم دقیق هاي شکلدر این روش.]8[خواهند داشت

هاي خیلی بالا دست توان به قطعات خام با چگالیمیفرآیند
. جوشـی هـم تضـمین گـردد    یافت تا رشد دانه در مرحله تف

م رشد دانه سبب افزایش استحکام مکانیکی بدنـه بعـد از   عد
بر اسـاس تحقیقـات صـورت گرفتـه     . جوشی خواهد شدتف

ــه ــی در نمون ــالا، در روش  حت ــام ب ــالی خ ــا چگ ــاي ب ــاي ه ه
رغـم چگـالش   هـاي بـزرگ علـی   دهی با پرس تخلخلشکل

.]8[شوندجوشی حذف نمیکامل، بعد از تف
دهی تر که در بدنه خام نهایی توزیع هاي شکلیکی از روش

نشـانی  کنـد، روش رسـوب  ها را ایجاد مـی مناسبی از تخلخل
هاي اخیـر توجـه زیـادي را    الکتروفورتیک است که در سال

به خود جلب کرده است و تولید قطعات صنعتی با استفاده از 
پارامترهـاي زیـادي در   . ]15،14[این روش توسعه یافته است 

دهی موثر هستند که منجر به تغییر چگـالی و  این روش شکل
گــرددهــاي بدســت آمــده مــیتوزیــع انــدازه تخلخــل نمونــه

نشـانی  روش رسوبخام که از هاي بدنهساختار ریز. ]17،16[
ــکالکتروفورت ــی ــت م ــدیبدس ــهآی ــا قطع ــه از ياب ــایر ک س

داراي از ایـن منظـر  ،آیـد یبدسـت م ـ دهـی هاي شکلروش
که بـه روش  یجوشی قطعاتتفقابلیت. تفاوت اساسی است

ــکالکتروفورت ــکل داده شــدهی ــدش ــی از  ان ــت برخ ــا رعای ب
ي موجـود در  هااندازه تخلخلیرازبسیار عالی استجزئیات

ــن روش   ــا ای ــدي ب ــه تولی ــقطع ــت یاربس ــک اس .]18[کوچ
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ــه  ــانطور ک ــارانش   هم ــگ و همک ــه ژان روي ]19[در مطالع
ساختار سل الکتروفورتیک بـر چگـالی   گزارش شدهآلومینا 

جوشـی منجـر بـه    خام تـاثیر داشـته و ایـن تـاثیر بعـد از تـف      
ینبــالاتراخــتلاف اساســی در چگــالی نســبی شــده اســت و 

ی اسـت  جوشی مربوط به حـالت خام و بعد از تفبدنه یچگال
و رسوب در الکتـرود  قرار بگیرند یافقکه در آن الکترودها 

چگالی ونشودهمزدهمحلول همچنین و شود تشکیلییبالا
چگالی تئوري %7/99جوشی شده به بیش از نهایی قطعه تف

هـا کمتـر از   در صورتی که چگالی بقیـه نمونـه  . رسیده است
.چگالی تئوري است% 98

و زمــان زدایــیزمــان و روش کلوخــهدر ایــن تحقیــق تــاثیر
زسـاختار  تاثیر آنهـا بـر ری  پیرسازي در ساخت سوسپانسیون و

ــوب   ــه روش رسـ ــده بـ ــکل داده شـ ــام شـ ــه خـ ــانی بدنـ نشـ
.الکتروفورتیک بررسی شده است

هاي تجربیفعالیت-2
تهیه سوسپانسیون از نـانوپودر کورانـدوم بـا انـدازه     به منظور

ــط ذرات  ــانومتر80متوســ ــوصنــ ــالاییو خلــ %95/99بــ
)US Nano Research, US 3008 ( ــد ــتفاده شـ . اسـ

,Merck Millipore(هــا بــا اضــافه کــردن یــد سوسپانســیون

آبدار منیزیم، ایتریم و لانتـانیم  هاي کلریدي، نمک)99.9%
Sigma Aldrich, 99.99%, MCly.nH2O(زمـان همبطـور  

(M: Mg, Y, La; y: 2 and 3, n: 4 and 6)( و سـپس
سـاخت شـرکت   (اتـانول  mL67پودر آلومینـا بـه حجـم    نانو

Merck Millipore, 99.5% (   در مـدت زمـانmin10  تهیـه
هـا ثابـت و بـه    ها در تمـام سوسپانسـیون  مقادیر نمک. گردید
واحد به ازاي میلیون واحـد آلومینـا   200و 450، 300ترتیب 

)ppm (بعد از سـاخت سوسپانسـیون یـک    . در نظر گرفته شد
سـتفاده از  سازي بـه ترتیـب بـا ا   زدایی و همگنمرحله کلوخه
بـراي  . زن مغناطیسـی انجـام گرفـت   پرابی و هماولتراسونیک

اسـتفاده  10به 2هاي استفاده از اولتراسونیک پرابی از سیکل
زمـان  s10زمـان روشـن بـودن و    s2کـه  شد به این ترتیـب 

با استفاده از این روش تغییرات دماي محلـول  . استراحت بود

در اینجـا کـل   . بالاتر نرفـت C1°از فرآینداز ابتدا تا انتهاي 
زمان روشن بودن به عنوان زمان اولتراسونیک گزارش شد و 

ــان ــت    زمـ ــده اسـ ــه نشـ ــر گرفتـ ــتراحت در نظـ ــاي اسـ . هـ
اولتراسونیک با فرآیندزدایی شده با هاي کلوخهسوسپانسیون

.در انتهاي کد نمونه مشخص شدندUعلامت 
ی مورد نظر نشانی در اختلاف پتانسیل الکتریکرسوبفرآیند

1(و فاصله بین الکترودهاي مشـخص  ) V80و70، 60، 50(
در هر آزمـون  . انجام گرفتs1800در مدت زمان ) cm2و 

شـرایط سـاخت   . تهیـه شـد  فرآیندسوسپانسیون قبل از انجام 
. آمــده اســت1جــدول نشــانی در هــا و رســوبسوسپانســیون

م ه از جنس فولاد زنگ نزن و تیتانیالکترودهاي مورد استفاد
به ترتیب به عنوان آنـد و کاتـد بـود کـه قبـل از هـر مرحلـه        

زدایـی  نشانی با دقت به وسیله اسید نیتریک، آب یونرسوب
الکتـرودي  (الکترود محل رسوب . شده و استون شسته شدند

قبـل  ) نمایدآن رسوب میه ذرات معلق در سوسپانسیون برک
نشـانی بـا دقـت تـوزین شـد تـا وزن       رسـوب فرآیندو بعد از 

.رسوب بدست آمده مشخص گردد
ــه ــل نمونــ ــوه تخلخــ ــار جیــ ــا روش فشــ ــام بــ ــاي خــ هــ

)Pascal 440, Thermo Scientific, USA ( ي گیـر انـدازه
نشــانی، الکترودهــا بــه دقــت از رســوبفرآینــدبعــد از .شــد

ساعت 24سوسپانسیون خارج شدند و در دماي اتاق به مدت 
ــا اســتفاده از ویســکوزیته سوسپانســیون.خشــک شــدند هــا ب

ــکومتر چرخشــــی   ــاخت شــــرکت  DV2T-LVویســ ســ
Brookfield آداپتور که مجهز بهSmallSample  و قادر بـه

گیـري  باشد، اندازهمقادیر ویسکوزیته میترگیري دقیقاندازه
هـا از میکروسـکوپ   بـراي بررسـی ریزسـاختار نمونـه    .شدند

FE-SEM, Tescan, Mira(میدانی الکترونی روبشی گسیل

3, Czech (سنجی مرئی با اسـتفاده  آزمون طیف. استفاده شد
SHIMADZUســـنجاز دســـتگاه طیـــف  UV-Vis-NIR

Spectrophotometer 3100مدلUVانجام شد.

نتایج و بحث-3
هاي رسوب داده شده درتوزیع تخلخل در نمونه1شکل 
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در میـدان  . دهـد هاي الکتریکـی مختلـف را نشـان مـی    میدان
توزیع تخلخـل  ) = cm1dو = V/cm80)V80Eالکتریکی 

هـاي بسـیار ریـز در حجـم     اي است که تخلخلنمونه به گونه
ــی   ــاهده م ــالایی مش ــل در    ب ــزان تخلخ ــین می ــود و همچن ش

. بســیار بالاســتو بیشــتر هــم nm250هــاي بــالاتر از انــدازه
همانطور که در مقدمه توضیح داده شد این قسمت از نمودار 

کـه بـه منظـور سـاخت     یهـای توزیع تخلخل در مـورد نمونـه  
ــه ــالا  نمون ــا چگــالی ب ــرار ) %99/99(هــاي ب مــورد اســتفاده ق

بـالایی از  وجـود حجـم  . ]7[باشـد  گیرند، بسیار مهـم مـی  می
میدان زیاد ایجاد دهد که شدت هاي بزرگ نشان میتخلخل

شده سـبب اغتشـاش بـالا و سـرعت بـالاي ذرات در هنگـام       
کننـد  اي که ایجاد مـی رسیدن به سطح قطعه شده که با تکانه

تواننـد در آن تـرك ایجـاد    سبب تخریب رسوب شده و مـی 
رهـاي زی ـ هـاي محققـان تخلخـل   با توجـه بـه گـزارش   . کنند
nm10اولین دلیل وجـود ایـن   . شودهم به دو دلیل ایجاد می

اگـر پـودر   . هاي موجود در پودر استها در آگلومرهتخلخل
زدایــی بــه خـوبی پراکنــده نشــده و  اولیـه در مراحــل کلوخـه  

هاي موجود در پودر بـه سوسپانسـیون منتقـل شـوند     آگلومره
دلیـل  . ]7[ماند ها در قطعه نهایی نیز باقی خواهند این تخلخل

وقتی ذرات . دوم سرعت بالاي ذرات در هنگام رسوب است

رسند فرصت کافی براي انتخاب با سرعت بالا به الکترود می
لذا در . ]20-23[بهترین مکان از نظر ترمودینامیکی را ندارند

هـاي  اثر سرعت بالایی که دارند با فشار بسیار زیاد به رسوب
تري نسبت به حالت تعادلی قبلی اضافه شده و حفرات کوچک

.کنندایجاد می
هـاي  چنـد میـزان تخلخـل   هرV/cm70در میدان الکتریکی 

nm250ر از هـاي بزرگت ـ ي کم شده است اما تخلخلنانومتر
هنوز به مقدار زیاد وجود دارند و همچنـین بـازه تخلخـل در    

اگرچـه  . گیـرد مـی هنوز محدوده وسیعی را در برd50اطراف 
ــازه بایــد باریــک  ــایــن ب ــدازه تــر باشــد امــا قســمت مهمت ر ان

.باشد که باید حذف گرددهاي بزرگ موجود میتخلخل
مهمتـرین اتفـاق حـذف    V/cm60و50در میدان الکتریکی 

هـا  بـا حـذف شـدن ایـن تخلخـل     . هاي بزرگ اسـت تخلخل
هــاي الکتریکــی کمتــر ازشــود کــه در میــدانمشــخص مــی

V/cm60  میزان اغتشاش سوسپانسیون و سرعت ذرات بهینـه
هـاي ایجـاد شـده در اثـر سـرعت بـالاي ذرات       شده و ترك

همچنـین در ایـن دو نمونـه انـدازه متوسـط      . آیندبوجود نمی
و در محـدوده بـاریکی قـرار گرفتـه     nm290تخلخل برابر با 

یعنی نظم در رسیدن ذرات بیشتر شده و ذرات از نظـر  . است
.کنندترمودینامیکی بهترین محل براي رسوب را انتخاب می

.نشانیرسوبفرآیندهاي مختلف در هنگام ساخت سوسپانسیون و شرایط نمونه:1جدول 

کد 
نمونه

پتانسیل اعمالی 
)V(

فاصله الکترودها 
)cm(مقدار بار جامد عملیات ساخت سوسپانسیون

)g/lit(
801801

15یدppm400ن مغناطیسی، همزmin90زدایی، بدون کلوخه
701701
601601
501501
502502

U701701

s120زدایی با اولتراسونیک و کلوخهmin90 ،پیرسازي
ppm400

15 U601601
U501501

SL1050110
SL1250112
SL1550115
SL1850118
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الکتروفورتیک، محلـی اسـت کـه    فرآینداین محل بهینه، در 
ت مطلـوب  همین سرع. ]24[مقاومت الکتریکی کمتري دارد 

ذرات در هنگام رسیدن به سطح الکتـرود سـبب شـده اسـت     
. داشـته باشـند  هاي بسیار ریـز نیـز حجـم کمتـري     که تخلخل

عــدم تخریــب بــدلیلانــده در نمونــه هــاي ریــز باقیمتخلخــل
زدایـی  کلوخـه فرآینـد هاي پودر مـورد اسـتفاده در   آگلومره

و در نانومتر 601، 302اندازه متوسط تخلخل در نمونه . است
مساحت سطح ویژه در این دو . نانومتر است501، 290نمونه 

توان بنابراین می. استm2/g4/32و 8/18نمونه نیز به ترتیب 
601کمی بهتر از نمونه 501ادعا نمود که شرایط تهیه نمونه 

.بوده است
ها در پودر آلومیناي مورد اسـتفاده را نشـان   آگلومره2شکل 

شود هاي درشتی در نمونه دیده میچند آگلومرههر. دهدمی
ــه نظــر مــی هاي فرآینــدهــا تحــت رســد ایــن آگلــومرهامــا ب

.زدایی قابل حذف باشدکلوخه
ــه   ــتر، نمونـ ــی بیشـ ــراي بررسـ ــون  502بـ ــت آزمـ ــز تحـ نیـ

همــانطور کــه مشــخص اســت . ســنجی قــرار گرفــتتخلخــل
هـاي  هاي ریز ایـن نمونـه بـه شـرایط تخلخـل     شرایط تخلخل

هاي درشت که در اما تخلخل. نزدیک شده است801نمونه 
لـذا کـاهش   . شـوند وجـود ندارنـد   اثر سرعت بالا ایجاد مـی 

و یـا بـه عبـارتی تغییـر     V/cm50میدان الکتریکـی کمتـر از   
هـاي تخلخـل ، بیشتر در ناحیـه cm2به1فاصله الکترودها از 

نزدیک شده 801هاي نمونه ریز این نمونه به شرایط تخلخل
هاي درشت که در اثـر سـرعت بـالا ایجـاد     اما تخلخل. تاس

لذا کاهش میدان الکتریکی کمتـر از . شوند وجود ندارندمی
V/cm50  بــه1و یــا بــه عبــارتی تغییــر فاصــله الکترودهــا از

cm2ایـن  . هاي ریز تاثیرگذار اسـت ، بیشتر در ناحیه تخلخل
رگ هـاي بـز  موضوع تاییدي بر این ادعـا اسـت کـه تخلخـل    

بخش انتهایی نمودار توزیع (701و 801ایجاد شده در نمونه 
ــل ــدان  ) تخلخ ــن می ــالاي ذرات در ای ــرعت ب ــه س ــوط ب مرب

هـاي ریـز بوجـود آمـده در     اما تخلخل. الکتریکی قوي است
رسوب در فرآیندتواند مربوط به سینتیک کند می502نمونه 

وزن رسوب نهایی در این نمونه حتی بعد از. این نمونه باشد

هايتوزیع تخلخل در نمونه: 1شکل
.502و 501، 601، 701، 801

ها در نمونهتصویر آگلومره: 2شکل 
.US3008نانوپودر آلومینا 

و ایـن وزن  ) g76/2(نیز بسیار کم اسـت  s1800مدت زمان 
هـاي بسـیار ریـز هنـوز وجـود      تخلخلرسوب کم سبب شده 

ــه خــود    ــادي از تخلخــل کــل را ب داشــته باشــند و حجــم زی
ایـن مقـدار  701در صـورتی کـه در نمونـه    . اختصاص دهند

g12/4ــذا . اســـت ــدلیللـ ــوب در بـ ــزان کـــم وزن رسـ میـ
.شدنظرصرفcm2هاي بعدي از فاصله آزمایش

ه متوسط تخلخل ها وجود دارد اندازاي که در این نمونهنکته
nm260بـالاتر از ) 801به غیـر از  (ها است که در همه نمونه

بوده و nm80در صورتی که اندازه پودر استفاده شده . است
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در بدترین حالت باید اندازه تخلخل نمونه نهایی در محدوده 
اندازه ذرات پودر باشد که البتـه هـدف مطلـوب رسـیدن بـه      

یعنـی نصـف انـدازه ذرات اسـت     nm40عددي در محدوده 
ــدف  . ]7[ ــین ه ــا هم ــذا ب ــدل ــهفرآین ــا  کلوخ ــی پودره زدای

.سازي شدبهینه
اولتراسـونیک پرابـی کمـک    فرآینـد زدایـی از  براي کلوخـه 

خـوب زمـانی   زدایـی از نظر تئوري یـک کلوخـه  . گرفته شد
ه دوغاب حاصل پایین باشد و یسکوزیتافتدکه اولا واتفاق می

. ]25،16[نیوتنی داشته باشد دوغاب رفتاري نیوتنی یا شبهثانیا
فرآینـد لذا رفتار رئولوژي دوغاب جهت بررسی میزان تـاثیر  

تغییرات ویسکوزیته 3شکل . زدایی در نظر گرفته شدکلوخه
زدایـی نشـان   هـاي مختلـف کلوخـه   سوسپانسیون را در زمـان 

اعداد نشان داده شده در تصویر زمان خالص روشن . دهدمی
s40زمـانی کـه سوسپانسـیون    . باشـد ودن اولتراسونیک مـی ب

هنـوز دوغـاب ویسـکوزیته بـالایی     شـود، آگلومره زدایی می
بـــا افـــزایش زمـــان . نیـــوتنی دارددارد ولـــی رفتـــاري شـــبه

اندازه ویسکوزیته کمتـر شـده و شـیب    s50زدایی به کلوخه
البتـه هنـوز رفتـار بـه     . کنـد نمودار نیز تغییر قابل تـوجهی مـی  

با افـزایش زمـان تـا   . پلاستیک کامل نرسیده استحالت شبه
s110کمتـر شـده و در نهایـت بـه     ویسکوزیته دوغاب مرتبا

cP7/5با افـزایش زمـان تـا    . رسدمیs120   شـدت تغییـرات
تـوان گفـت بـالاتر از ایـن زمـان      مـی بسیار کم شده و عمـلا 

ب تغییـرات  -3شـکل  . کنـد ویسکوزیته تغییر محسوسی نمی
ــین  ــا 90ویســکوزیته ب ــا وضــوح بیشــتري نشــان  s120ت را ب

.دهدمی
سـاز و بـه   سازي و تاثیر بهتر پراکندهدر ادامه به منظور همگن

هاي شیمیایی در داخـل محلـول   تعادل رسیدن برخی واکنش
در طول . پیرسازي در نظر گرفته شدفرآیندیک زمان جهت 

ــت     ــی اس ــزن مغناطیس ــک هم ــدت از ی ــن م ــد و ای فاده گردی
شــکل . گیــري شــدانــدازهmin15ویســکوزیته دوغــاب هــر 

همـانطور کـه   . دهـد تغییرات ویسکوزیته دوغاب را نشان می
به زیر پیرسازي ویسکوزیته دوغابmin15مشخص است با 

ثانیه اولتراسونیک ایـن  120رسیده است که در cP5/5عدد 

در ادامه هرچنـد تغییـرات عـدد    . عدد بالاتر از این مقدار بود
دهـد ویسکوزیته شدید نیست اما روندي کاهشی را نشان می

min90هاي بیشـتر از  در زمان. رسیده استcP3و تا حدود 
ــذا مــدت زمــان پ  ــود و ل ــاد نب یرســازي بیشــتر ازتغییــرات زی

min105و بهینه زمـان پیرسـازي   داده نشدادامهmin90 در
.نظر گرفته شد
تحت به شدت سوسپانسیون يرئولوژ،کميهادر نرخ برش

. اسـت یونسوسپانسآنها در یاندازه ذرات و درصد وزنتاثیر
در تمـام  . کننده استیینذرات تعینفاصله بیگربه عبارت د

در )τ0(توان براي سوسپانسیون یک تنش تسلیم نمودارها می
این تنش برشی در یک نرخ برش خاص معـادل  (نظر گرفت 

آن یـل کـه دل )عدد ویسکوزیته ضربدر یک عدد ثابت است
. سـت آنهابـودن  یـز ذرات در اثر رینبیدشديهابرهمکنش

ــیون   ــتص سوسپانس ــلیم مخ ــنش تس ــاد ت ــار  ایج ــا رفت ــایی ب ه
.شودیمیدهدر دو حالت دپلاستیک است وشبه

گانــهدویــهبــا ضــخامت لا هــایییوندر سوسپانســ:الــف
دافعه بزرگیرويو نیادزیلیخ

شدهآگلومرهحاوي ذرات هايیوندر سوسپانس:ب
یـن اشـده، آگلـومره حـاوي ذرات  هايیونالبته در سوسپانس

ــنش تســل ــب رقهــایییوندر سوسپانســیمت ــه مرات ــقب ــری از ت
عـدد  . شـود یم ـیدهدهاي با لایه دوگانه ضخیمسوسپانسیون
در یون،سوسپانســـیدارســـازيپاافـــزایش بـــا یمتـــنش تســـل

ــ ــايیونسوسپانس ــاوي ذرات ه  ــح ــه وس ــده ب ــده ش یلهپراکن
ــاين ــتاتیروه ــزا(یکالکترواس ــیشاف ــایلپتانس ــاه) زت شک
تـنش  افـزایش و بار جامد بـالاتر باعـث   یزترذرات ر. یابدیم

ذرات ینبيهابرهمکنشیشآن افزایلکه دلودشیمیمتسل
شـود  همچنین کاهش میزان آگلومره شـدن سـبب مـی   .تاس

.]26[مقدار این تنش برشی کمتر شود
ــل  ــانیزم عم ــی مک ــراي بررس ــازي از  ب ــان پیرس ــده در زم کنن

5شـکل  . انجـام گرفـت  UV-Visهاي مختلف آزمـون  نمونه
دو بانـد  UVیـف در ط. دهـد نتایج بدست آمده را نشـان مـی  

یــــدهد) nm206(eV6و ) eV23/5)nm237در یجــــذب
وجـود آمـده در   ه ب ـیفضـع یـک پینمحقق ـیبرخ ـ. شودیم
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nm237عیوبینهمچن]. 1[اند نسبت دادههایرا به ناخالص
یژناکس(+Fمراکز (دارند یهناحیندر ایباند جذبیکیذات

یک)) non-bridging oxygen hole centers(نشده رکیبت
محققـان یچه برخاگر]. 3،2) [دارندnm235باند جذب در 

که برابر بـا تـابش   +Al3به -O2آن را به انتقال بار از یزنیگرد
O(یـت هـا از بانـد ظرف  الکترونیانتقال 2p (   یتبـه بانـد هـدا

)Al 3d ( يدر فازهـا یـر اخمورددو ]. 4[اند نسبت دادهاست
مشـاهده  ماننـد گامـا آلومینـا یـا کاپـا آلومینـا       ینـا آلومیانتقال

یجـاد ابـدلیل یناي آلفـا آلوم»یسطح«یباتترکاما .شوندیم
. کننـد یـروي پییساختارهایناز چنتوانندیمOHیوندهايپ

یـن شـود جـذب در ا  یشـتر بیونـدها پینچقدر مقدار الذا هر
].3[یابدیکاهش میهناح

یـن کـه ا دهـد ینشان مnm206و عمق در طول موجشدت
زمان یشبا افزا. وابسته استیرسازيجذب به شدت به زمان پ

اتفاق ممکن است بهینا. یابدیشدت آن کاهش میرسازيپ
و OHيهاگروههمپوشان ماننديباندهایبرخجهت وجود

بانـد  یـک یـن علاوه بـر ا ]. 5[باشد ) Fمراکز (یونیآنیوبع
ــهشــودیهــم مشــاهده مــnm236در یجــذب ــوط ب کــه مرب

Al(OH)3ها باند جذب قرار گرفتـه در   نمونهیدر برخ. است
nm236یهبا جذب در ناحnm206يبانـدها یبرخ ـیو حت
منجر به مشـاهده تنهـا   نهایتاو کندیمیپوشانهمیگردیجذب

.شودیک پیک می
OHتـوان بـه میـزان    زمـان پیرسـازي را مـی   بنابراین مشخصـا 

کــه میــزان یــد جائیاز آن. شــکل گرفتــه در ســطح نســبت داد
لذا است،OHکننده میزان تشکیل محلول در اتانول مشخص

هـاي اتـانولی بـا درصـدهاي     پودر پیرسازي شـده در محلـول  
شـکل  . گردیدید نیز با استفاده از این آزمون بررسی مختلف

یشافـزا همچنـین بـا  . دهـد تایج بدست آمده را نشـان مـی  ن6
مشـــابهی در میـــزان عبـــور در ناحیـــهیطشـــرایـــدمقـــدار 

nm206-237یرســازيزمــان پیــکدر . شــودیمشــاهده مــ
سبب شـده اسـت مقـدار    یدمقدار یشافزا)min15(یکسان

OHجذب یتشده و در نهایلدر داخل اتانول تشکیشتريب
یجادایزملذا مکان. یابدشدت nm206-237یهدر ناح

آلومینا در g/lit180ویسکوزیته سوسپانسیون حاوي: 3شکل 
40محدوده زمانی ) الف،اسونیک مختلفهاي اولترزمان

براي 120تا s90محدوده زمانی ) بوs120تا
.تر میزان تغییراتدقیقمشخص شدن 

آلومینا در g/lit180ویسکوزیته سوسپانسیون حاوي :4شکل 
اولتراسونیک s120هاي پیرسازي مختلف بعد از زمان

.باشداعداد نمودار بر اساس دقیقه می. سوسپانسیون

یزممکـان توانـد یمیددر اثر اضافه کردن یدراتیهیوندهايپ
یـد در محلـول اتـانول و   ینـا آلومنانويسـاز الب در پراکندهغ

.]28،27[باشد
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هاي پودر اولیه و نمونهUV-Visمیزان عبور :5شکل 
وmin90و75، 45، 15هاي پیرسازي شده در زمان

185براي تشخیص بهتر محدوده ،ppm100غلظت ید 
.وضوح بالاتري نشان داده شده استبا nm245تا 

هاي پودر اولیه و نمونهUV-Visمیزان عبور :6شکل 
با مقادیر ید محلولmin15پیرسازي شده در زمان 

ppm600و 400، 200، 100در اتانول به میزان 
).I6وI1 ،I2 ،I4به ترتیب با کد (

نوشـت تـوان  واکنش ید در داخل اتانول را به شکل زیر مـی 
]29[:

CH − CH − CH − OH+ I → CH − CH − CHO+ 2HI )1(

MCl + xHI →M + xHCl + xI )2   (

شود این واکـنش یـک واکـنش تعـادلی     چنانچه ملاحظه می
. شودبیشتري تولید میOHاست و با افزایش میزان ید مقدار 

ppm400اما با توجه به نتایج وزن رسـوب مقـدار بهینـه یـد     
.انتخاب گردید

همچنین تاثیر اولتراسونیک با اسـتفاده از بررسـی ریزسـاختار    
در نمونه مورد نظـر  ).7شکل (نمونه پودري نیز انجام گرفت 

فولوژي ر مورهاي درشت دیده نشد و ذرات نیز تغییآگلومره
ایـن خصوصـیات نمایـانگر   . انـد و به خوبی توزیع شدهنداده

زدایی بوده و تغییـرات ویسـکوزیته   کلوخهفرآیندبهینه شدن
.کندرا تایید می

ــا اســتفاده از سوسپانســیون بهینــه شــده، در  ــات s120ب عملی
ــا همــزهــمmin90اولتراســونیک و  ــار زدن ب ن مغناطیســی ب

و 60، 50لکتریکـی  نشانی در سه میدان ارسوبفرآینددیگر 
. تکرار شـد cm1متر و فاصله الکترودهاي ولت بر سانتی70

هـاي ریـزي کـه    به علت حجم بـالاي تخلخـل  V80پتانسیل 
هاي درشـت در  کند و همچنین مقادیر زیاد تخلخلایجاد می

همچنین با توجه به اینکـه  . ها استفاده نشداین سري از آزمون
کاهش وزن رسـوب شـده،   بین الکترودها سببcm2فاصله 

.و بنابراین این فاصله نیز استفاده نگردیدلذا این فاصله
نشـان  8شکل هاي بدست آمده در سنجی نمونهنتایج تخلخل

زدایـی، توزیـع  با بهینه کردن عملیات کلوخه. داده شده است
تخلخل در این سه میـدان باعـث دو تغییـر قابـل توجـه شـده       

هـا  ها کمتر از اندازه تخلخلاندازه متوسط تخلخلاولا. است
زدایی نشده اسـت و بـه انـدازه    در حالت سوسپانسیون کلوخه

میـدان  در این سه انـدازه ثانیا. رسیده استnm101کمتر از 
خلاف حالـت قبلـی بـا یکـدیگر     ها بـر اندازه متوسط تخلخل

ــدان    ــدازه می ــاثیر ان ــت و ت ــاوت اس ــط متف ــدازه متوس در ان
بـا کـاهش انـدازه میـدان     . مشـخص اسـت  هـا کـاملا  تخلخل

nm53بـه 101ها از اندازه تخلخلV70به 50الکتریکی از 
رسیده که با توجه به اندازه متوسط ذرات پودر مورد استفاده 

)nm80(باشدعدد مطلوبی می.
نیز به شدت nm100تر از هاي بزرگتخلخلU501در نمونه 

خلاف بـر (ه در دو نمونه دیگر در حالی ککاهش یافته است 
ها بسیار بـزرگ  اندازه تخلخل) زدایی نشدههاي کلوخهنمونه
یـی سـبب شـده    زداکلوخـه فرآینـد رسدلذا به نظر می. است

ــرك ذرات    ــه تح ــت ک ــ(اس ــافتن انــدازه   ب ــاهش ی دلیل ک
افزایش یافتـه و ذرات در ) ها در داخل سوسپانسیونآگلومره

همان میدان الکتریکی سرعت بالاتري نسبت بـه حالـت قبـل    
پیدا کنند و همین امر سبب شده است که در هنگام رسیدن 
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زدایی شده بعد ازتصویر پودر کلوخه:7شکل 
.ثانیه اولتراسونیک120

بعد 501و 601، 701هاي توزیع تخلخل در نمونه:8شکل 
سازي زمان اولتراسونیک و پیرسازي در بار از بهینه

.لیتر اتانولمیلی100گرم آلومینا در 15جامد 

هـایی را در آن ایجـاد کـرده و    به سطح رسوب قبلـی آسـیب  
در نتیجـه بهتـرین انـدازه    . ي ایجاد کننـد بزرگترهاي تخلخل

در V/cm50زدایـی سوسپانسـیون،   میدان در حالـت کلوخـه  
.شدنظر گرفته 

ــار   ــاثیر غلظـــت سوسپانســـیون نیـــز چهـ جهـــت بررســـی تـ
هـاي مختلـف تهیـه شـد و بـر اسـاس       سوسپانسیون بـا غلظـت  

زدایی تحت عملیات قـرار گرفـت و   شده کلوخهبهینهفرآیند
. رسوب داده شدندV50سپس هر یک در میدان الکتریکی 

گیـري شـد، نتـایج در    ها انـدازه در نهایت توزیع تخلخل بدنه
ــا9شــکل  ــتنش ــده اس ــا. ن داده ش ــهدر تم ــه م نمون ــا دنبال ه

ــر ازهــاي بزرگتخلخــل ــه nm100ت هــاي کــه ویژگــی نمون
اســت V/cm50هــاي بـالاتر از  رسـوب داده شــده در میـدان  

ــی  ــده نم ــوددی ــد  . ش ــار جام ــدازه ) g/lit100)10SLدر ب ان
nm145تـر شـده و انـدازه متوسـط تخلخـل      ها بزرگتخلخل

انـدازه متوسـط  g/lit150و 120تابا افزایش بار جامد. است
رسـیده  nm54و100تخلخل کاهش یافتـه و بـه ترتیـب بـه     

امــا بــا افــزایش بیشــتر بــار جامــد سوسپانســیون یعنــی  . اســت
g/lit180اندازه متوسط تخلخـل افـزایش یافتـه و بـه    مجددا
nm101رسیده است.

ــار جامــد   ــا ب ــرg/lit150ویســکوزیته سوسپانســیون ب از کمت
ویسکوزیته کمتر و . استg/lit180ویسکوزیته سوسپانسیون 

مقدار مطلوب جامد در دسترس سبب شده است تا ذرات در 
هنگام رسوب در حالت کاملا که دراي قرار گیرندمحدوده

مقــدار رســوب ذرات در حالــت . تعــادلی قــرار داشــته باشــد
g/lit150 بیشتر ازg/lit120است کـه  است و این بدین معنا

در اثر نیروي موجود وزن بیشتري رسوب کرده اسـت و لـذا   
چینش ذرات هنوز در حالت تعادلی است و کمتر از مقداري 

.هاي کوچک ایجاد کندنیست که تخلخل
nm30هــاي کــوچکتر از نکتــه مهــم دیگــر، انــدازه تخلخــل

هـا زیـاد   این نوع تخلخـل 18SLو 12SLدر دو نمونه . است
و دلیل این امر را در اندازه متوسط تخلخل این دو شده است
هـایی کـه   در تمـام نمونـه  تقریبـا . توان جستجو کردنمونه می

و701نمونـه  8شکل (دارند nm100اندازه تخلخلی حدود 
هـاي کـوچکتر از   تخلخل) 18SLو 12SLدو نمونه 9شکل

nm30شرایط رسـوب در ایـن سـه حالـت بـه     . شوددیده می
هـاي  شود حجم بالایی از تخلخـل است که سبب میايگونه

ــد ــاقی بمان ــه . ریــز ب ــار جامــد 701در نمون ــا ب ، g/lit150و ب
بـار  g/lit120با بـار جامـد   و 501تحرك بالاست، در نمونه 

جامــد مقــدار ذرات جامــد در دســترس کــم و در نتیجــه      
ویسکوزیته کم اسـت لـیکن پـایین بـودن ویسـکوزیته سـبب       

و با بار جامـد  501در نمونه . گرددات میافزایش تحرك ذر
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g/lit180  نیز ویسکوزیته و ذرات جامد در دسترس بالاسـت
. رسندو لذا ذرات بیشتري در واحد زمان به سطح رسوب می

شود، سرعت هاي ریز میپس آنچه که سبب تشکیل تخلخل
بــالا و یــا حجــم بــالاي ذراتــی اســت کــه بــه رســوب اضــافه 

نیز همین شـرایط بـه طـور    ) 1شکل (801در نمونه . شوندمی
بـه  nm10هـاي زیـر   زمان اتفاق افتاده و لذا حجم تخلخلهم

هــم کــه ســرعت ) 1شــکل (502در نمونــه . شــدت بالاســت
ــالایی از     ــم ب ــت حج ــده اس ــب ش ــد مناس ــر از ح ذرات کمت

.هاي ریز وجود داردتخلخل
هـا  بنابراین بهترین شرایط رسوب از نظر توزیع تخلخل نمونه

ــد  د ــار جام ــی  g/lit150ر ب ــدان الکتریک V/cm50و در می
در مرحلــه ســاخت  شــود مشــروط بــر آنکــه   محقــق مــی 

پیرســـازي min90اولتراســـونیک و s120سوسپانســـیون از 
.محلول با استفاده ازهمزن استفاده شود

هاي با بار جامد مختلف توزیع تخلخل در نمونه:9شکل 
بعد از ) اتانولml100آلومینا در g18و15، 12، 10(

سازي زمان اولتراسونیک و پیرسازي وبهینه
.V/cm50در میدان الکتریکی 

گیرينتیجه-4
و سـاخت  ) ppm400یـد،  (ساز مناسـب  با استفاده از پراکنده

زدایی با استفاده از سوسپانسیون آلومینایی در اتانول و کلوخه
ــد ــدت   فرآین ــه م ــی ب ــونیک پراب ــازي s120اولتراس و پیرس

سوسپانسـیونی بـا ویسـکوزیته   min90سوپانسیون بـه مـدت   
cP3   ــوب ــتفاده از رسـ ــا اسـ ــه بـ ــد کـ ــت آمـ ــانی بدسـ نشـ

ــین V50الکتروفورتیــک در پتانســیل الکتریکــی  و فاصــله ب
انــدازه تخلخــل نمونــه بدســت آمــده بــه cm1الکترودهــاي 

nm53رسید.
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