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  ت به روش نمک مذابينيهرس توليدبر  ياثر دما و زمان نگهدار يبررس
  

  

   هيمنصور سلطانو کتا ي يژن افتخاريب ،*ين سرپولکيحس، يما معصوميش

  ران يدانشگاه علم و صنعت ا ،يمتالورژ مواد و يدانشکده مهندس

  
  )٢٨/٠٧/١٣٩٢ :دريافت نسخه نهايي -٢٨/١١/١٣٩١: دريافت مقاله( 

 
  

 ٣ يو زمـان نگهـدار   C٨00° ي، با استفاده از روش نمک مذاب و در بستر کـک، در دمـا  FeAl2O4ت، ينيب هرسيترک پژوهشن يدر ا - چكيده
 يهـا ک نمکيوتکتيدهنده و از مخلوط  عنوان مواد واکنش ت، بهينيب هرسيدر ترک FeCl2.4H2Oو Al2O3 يومترياز نسبت استوک. شد توليدساعت 

NaCl-KCl-LiCl منظـور   بـه . ندبا هـم مخلـوط شـد    ٣به  ١ب با نسبت مذا يهادهنده و نمکمواد واکنش. ان محمل نمک مذاب استفاده شدعنو به
 Xپـراش اشـعه    هـاي آزمـون هـا،  لتر کردن نمکيدست آمده، پس از شستشو و ف ن شکل ذرات پودر بهييو تع گرماييرفتار  ي، بررسيفاز يبررس

)XRD( ،DTA-TG  وSEMشـروع   يدمـا . شد يت به روش نمک مذاب بررسينيهرس توليدبر  يهمچون دما و زمان نگهدار يثر عواملا. نجام شد، ا
ش و يل شده افـزا يت تشکينيمقدار هرس يش زمان نگهداريو افزا C٩00°ش دما تا يو با افزا بود C٧00°ن روش يت با استفاده از اينيل هرسيتشک

درصد ذرات  يش دما و زمان نگهداريو با افزا بود يو هرم يدست آمده مکعب شکل ذرات به. افتي کاهش ييب نهايت در ترکينا و هماتيمقدار آلوم
  .افتيش يافزا يو هرم يشکل مکعب يدارا

  
  رگدازيت، روش نمک مذاب، دينيهرس توليدت، ينيهرس:  كليديواژگان 
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Abstract: Hercynite, FeAl2O4, was synthesized via molten salt synthesis method in the coke bed at 800°C with 3h of holding 

time. It was synthesized by reacting stoichiometric compositions of Al2O3 and FeCl2.4H2O in eutectic compositions of alkaline 

chlorides NaCl-KCl-LiCl. The reactant to salt ratio was 1 to 3. The phase formation, and morphology of these synthesized 

powders after washing and filtration were characterized via X-ray diffraction (XRD), and scanning electron microscopy (SEM). 

Differential thermal analysis (DTA) and thermogravimetric analysis (TGA) were performed at temperatures up to 1000 °C at a 

heating rate of 10 °C/min in argon atmosphere, to elucidate the different reaction mechanisms in the synthesis of Hercynite by 

the molten-salt method. The effects of processing parameters including the temperature and holding time on the formation of 

FeAl2O4 were investigated. The results demonstrated that the formation of FeAl2O4 spinel could be initiated at 700°C. By 

increasing the temperature to 900 °C and holding time, the amounts of FeAl2O4 particles in the resulting powder increased at 
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the expense of Hematite and Al2O3. Morphology of the synthesized powder was cubic and tetragonal, increased by increasing the 

holding time and temperature. 
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  مقدمه -١

-Al2O3، ترکيبي پايدار در سيسـتم تعـادلي   FeAl2O4، هرسينيت   

FeO نل نرمـال اسـت و در   يساختار اسـپ  يت داراينيهرس. است

+٢ ،ن مـاده يا
Fe  ٣، يت ـيون دو ظرفيعنـوان کـات   بـه+

Al  ٣ون يکـات 

-٢ يهاونيو آن يتيظرف
O ١متـراکم  يمکعب ـ يبيش تقريآرا يدارا 

ک موضع تتراهدرال و دو موضع اکتاهـدرال  يها در ونيو کات اند

هاي  ثابت دارايت ينيهرس. شونديع ميتوز ٢يدر هر واحد فرمول

آنگسـتروم و   ۳۱۶/۸و  ۸، ۵۶/۵۳۸بـه ترتيـب     aو   v،z شـبكه 

سـنگ  . اسـت  gr/cm3۲۹/۴ ئـوري برابـر بـا    تچنين چگـالي  هم

 ٥/٧ يسـخت داراي و  ياشـه يش يت به رنگ مشکينيجواهر هرس

در صورت محلول جامـد   عت بهيو در طب استاس موس يدر مق

در  ،دليل دشوار بودن استخراج آن اما به ،شوديم افتي ،کروميت

 ـ مصـنوعي  قي ـصنايع از طر از جملـه  . ]۳-۱[ دي ـآيدسـت م ـ  هب

کـوره   يرگـدازها يدر د استفادهتوان به يت مينيهرس يکاربردها

مان پس از محدود يدوار س يهادر کوره. مان اشاره کرديدوار س

بـه    Cr+3ل يل تبديدل به يتيکروم -تيزيمن يشدن کاربرد آجرها

Cr+6 درون کوره که محلـول در   ييايبات قليدر اثر واکنش با ترک

جـاد مشـکلات   ياباعـث  و خطرناک است و  يسم ياآب و ماده

ن يگزيجـا  ينلياسـپ  -تي ـزيمن ي، آجرهاشودمي يطيست محيز

ت ينيب هرس ـي ـر با افزودن ترکياخ يهادر سال .است ها شدهآن

ــا  ــه آجره ــيزيمن يب ــدازهايد ،يت ــش  ييرگ ــا پوش ــذ ب و  يريپ

دسـت  بـه  ينلياسپ -تيزيمن يتر از آجرهامطلوب يريپذ انعطاف

 ينيگزيعنوان جـا  به يتينيهرس –تيزيمن يو از آجرها ه استآمد

. ]۵و۴[ شــوديمان اســتفاده مــيدوار ســ يهــامناســب در کــوره

 توليـد مورد اسـتفاده در   يهانلياسپ ت از جملهينين هرسيچن هم

 ـ  توليـد اسـت و از آن در   يکيسـرام  يهـا رنگدانه  يرنگدانـه آب

 ــ ــتفاده م ــودياس ــال . ]۸-۶[ ش ــاربرد در کات ــا اززوريک ــر يد ه گ

  .]۹[ ن ماده استيا يکاربردها

کـار   هرسـينيت بـه   توليدمنظور  هاي مختلفي به تاکنون روش

 توليـد هـاي  تـوان بـه روش  گرفته شده است، که در اين بين مي

٣حالت جامد
(CMOS) ]۱۰[ ،۴واکنشي جوشي تف ]توليـد ، ]۱۱ 

ــار  ــاني انفجــ ۵تحــــت مــــوج ناگهــ
ــازي ، فعــــال]۱۲[ ســ

٦مکانوشيميايي
سـازي   ا اسـتفاده از ليـزر و متـراکم   ، تبخير ب]۱۳[

٧کنترل شده از فاز بخار
(LVCC)  ]۱۴[ ٨ژل -و روش سل ]۱۵[ 

هـاي ذکـر شـده نيازمنـد انجـام      هـر کـدام از روش  . اشاره کـرد 

عمليات حرارتي طولاني در دماهاي بالا يا استفاده از تجهيـزات  

بر اين  .قيمت و انجام فرآيندهاي پيچيده استو مواد اوليه گران

مواد در دماهاي پايين و  توليداساس استفاده از روشي که در آن 

هاي کوتاه با استفاده از مواد و تجهيزات مقـرون بـه صـرفه     زمان

و توليدکننـدگان   پژوهشـگران انجام شود، همواره مـورد توجـه   

  .بوده است

 يهـا روشاز  يک ـيعنـوان   ، بـه به روش نمک مـذاب  توليد

ک يومتريخالص و اسـتوک  يادست آوردن پودره به يبرا مناسب

و  يتيپروسـکا  يبا ساختارها يباتيترکهمچون  ،دهيچيبات پيترک

ب ي ـترکخلـوص بـالا و    يبـا ابعـاد نـانو و دارا    ين مواديچنهم

ک و يزوالکتريرطوبت و پ يهاحسگرمنظور کاربرد در  به دلخواه

عنوان عامـل   که در آن نمک مذاب به رود؛يکار م ها، بهزوريکاتال

در روش . ]۲۲-۱۶[ ا محمل واکنش حضـور دارد يدهنده  واکنش

 شوندميها با هم مخلوط دهنده و نمکنمک مذاب مواد واکنش

هـا  ذوب نمـک  يبـالاتر از دمـا   ين مخلوط تا دماهـا يو سپس ا

دهنده در محمل نمک مـذاب بـا   مواد واکنش. دشويداده م گرما

شستشـو  له يوس ها بهش، نمکيپس از سرما. دهنديهم واکنش م

خشـک کـردن،    ازد و پـس  شـون ياز محصول جدا و حـذف م ـ 

علـت انجـام    ن روش بهيا در. ديآيدست م محصول مورد نظر به

ت بـالا کـه بـه    ي ـت حلالي ـواکنش در محمل نمک مذاب بـا قابل 

عنوان محمل واکنش و حـلال   ه اضافه شده و بهيمخلوط مواد اول

ذاب موجـب  کند، نمک م ـيها عمل مدهندهواکنش يبرا يرآليغ
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کاهش فواصل نفوذ اجزاء و  ،عيما ن در فازمگه يجاد مخلوطيا

ش تحرک و سرعت نفوذ اجزا نسـبت بـه حالـت    يجه افزايدر نت

امکـان رشـد بـدون کـرنش     ايـن نمـک   ن يچنهم. شودميجامد 

جه استفاده از يدر نت. کنديال را فراهم ميط سيمحصولات در مح

ن و ييپــا يدر دماهــا مــواد توليـد  از جملــه ييايــن روش مزاي ـا

ــاه يهــا زمــان ــدهامکــان اســتفاده از واکــنش، کوت ــا  يهــادهن ب

امکان کنترل شـکل ذرات  ، و قابل دسترس ۹نييپا يريپذ واکنش

 بلوريامکان  ،مختلف يهامورف يدست آوردن پل محصول و به

هـا در محصـول   يکاهش ناخالص ـآل و دهيشدن ذرات با شکل ا

 .را دارد يينها

و در  انـد ن روش محلـول در آب  ي ـاستفاده در ا مورد يهانمک

  .]۲۵-۱۹[ حذف خواهند شد ييت از محصول نهاينها

ت بـه روش  ينيهرس ـ توليدتاکنون  نويسندگانطبق اطلاعات 

 توليـد  پـژوهش ن ي ـهـدف از ا . نمک مذاب انجام نگرفته اسـت 

 توليـد عوامل مؤثر بـر   يت به روش نمک مذاب و بررسينيهرس

  .است آن همچون دما و زمان
  

  يتجرب يها تيفعال -٢

 FeCl2.4H2Oو  Al2O3 يومترينسبت اسـتوک  ن مقاله ازيا در   

ب ي ـدهنـده و از ترک عنوان مـواد واکـنش   ت، بهينيب هرسيدر ترک

عنـوان محمـل    بـه هاي زير با نسبت  KCl-NaCl-LiClک يوتکتي

  :مذاب استفاده شد
NaCl 10% mol

KCl 33% mol

LiCl %57 mol

=

=

=

 

با هم مخلوط و در  ۳به  ۱با نسبت ها دهنده و نمکمواد واکنش

بوته  ،اثر دما و زمان يبررس رايب. ندقرار داده شد يينايبوته آلوم

دهنـده در بسـتر کـک، در    نمک و مواد واکـنش  يحاو يينايآلوم

 يهادر دماها و زمان يکيالکتر يدر کوره مقاومت يتربوته بزرگ

اد ش مـو يسرعت گرما. قرار داده شدند) ۱(مختلف طبق جدول 

پـس از  . قـه بـود  يدرجـه در دق  ۵مـورد نظـر    يها تا دماو نمک

هـا از پـودر   حذف نمـک  برايط، يمح يها تا دماش نمونهيسرما

له آب مقطـر گـرم مـورد شستشـو قـرار      يوس ـ ها بـه ، نمونهيينها

قه در يدق ١٥مدت  دست آمده به ب که پودر بهين ترتيبه ا. گرفت

نمـک در آب   يريپذنحلالزان ايش ميل افزايدل به(آب مقطر داغ 

به منظور حل شدن  يسيهمزن مغناط يرو) آب يش دمايبا افزا

سپس با استفاده از کاغذ  ،موجود در آن قرار داده شده يهانمک

دسـت آوردن   هـا و بـه  حذف کامل نمـک  رايب. لتر شديف يصاف

 ٥لتـر کـردن   يعمل شستشو و ف ،از نمک يخالص و عار يپودر

  .شدبار انجام 

، ۴۰۰دست آمده پس از عبور از الک مش  ازي پودر بهبررسي ف

 PW1800 philipsمـدل   XRD، دستگاه Xبا استفاده از پراش اشعه 

 ،Kv٤٠ يو ولتـاژ کـاربرد   کـل ين لتريو ف) Cu Kα(با لامپ مس 

ــد  ــام ش ــرايو  انج ــ ب ــاختارير يبررس ــکوپ ياز م يزس کروس

 رفتـار  يبررس. استفاده شد VEGA\\xmuمدل  يروبش يالکترون

-DTAدهنده با استفاده از دستگاه ها و مواد واکنشنمک گرمايي

TG  مـدلSTA 409 P ،Netzsch    آلمـان در اتمسـفر   سـاخت

  .شدانجام  گراد يدرجه سانت ١٠٠٠ يآرگون تا دما
  

  ج و بحثينتا -٣

 ـها و مـواد اول نمک گرماييرفتار  يبررس -۳-۱ ن يـي ه و تعي

  توليد يدما

و هـا در تشـکيل هرسـينيت    ل نمـک درک بهتر مکانيسم عم براي   

بـر روي مخلـوط    DTA-TGتعيين دمـاي توليـد هرسـينيت، تحليـل     

ها و آلومينا چنين مخلوط نمکو هم FeCl2.4H2Oها و آلومينا و  نمک

ها و مواد اوليه تا  مربوط به مخلوط نمک DTA-TGنمودار . انجام شد

  .است نشان داده شده) ١(در اتمسفر آرگون در شکل ºC١٠٠٠دماي 

ها و مـواد اوليـه سـه     مربوط به مخلوط نمك DTAدر نمودار 

شود كـه پيـك موجـود     صورت واضح مشاهده مي پيک گرماگير به

هاي سطحي مـواد   توان به تبخير آب را مي) aپيک ( ١/١١٥ ºCدر 

را ) bپيـک  ( ٣/١٧٨ ºCها و پيک گرمـاگير بعـدي در   اوليه و نمک

پيـک گرمـاگير   .  بت دادهـاي پيونـدي نس ـ   توان به تبخيـر آب  مي

بـا توجـه بـه اسـتفاده از ترکيـب      ) cپيک ( ٣٣٠/ ١ ºCموجود در 

در ايـن نمـودار    .ها اسـت  ها، مربوط به ذوب نمکيوتکتيک نمک

ي  تـوان مشـاهده كـرد کـه در گسـتره      پيک گرماده پهني را نيز مي

  )dک يپ(١٠٠٠ ºCر از ــتا دماهاي بالات ٧٠٠ ºCدود ـــدمايي ح
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  مختلف يهاخصات دما وزمان نمونهمش )١( جدول

  نمونه  )c˚(دما   )h(زمان   نمک/ ها دهندهواکنش

۱/۳  ۳  ۷۰۰  H700-3 

۱/۳  ۵  ۷۰۰  H700-5 

۱/۳  ۳  ۸۰۰  H800-3  

۱/۳  ۵  ۸۰۰  H800-5 

۱/۳  ۳  ۹۰۰  H900-3 

۱/۳  ۵  ۹۰۰  H900-5 

  
ه ي ـت از مـواد اول ينيل هرس ـيتوان آن را به تشکمي و قرار دارد  

ــبت داد ــ .نس ــدن اح ــذف ش ــن پي ــور   )d(کي ــدم حض در ع

FeCl2.4H2Oد يي ـرا تأ يين محدوده دمايت در اينيل هرسي، تشک

 ةيـك کـاهش وزن شـديد در محـدود     TGدر نمـودار   .کنـد يم

توان آن را به خروج يشود كه ممشاهده مي ١٠٠-٢٠٠ ºCييدما

چنـين در ايـن   مربوط دانسـت و هـم   يونديو پ يسطح يهاآب

بالاتر از  يتا دماها ºC٨٠٠ ياز دما يجيرنمودار کاهش وزن تد

ºCهـا و  ر نمـک يتوان آن را به تبخيشود كه ممشاهده مي ١٠٠٠

نسـبت   يتـر که فشار بخار کم LiClها، از جمله نمک خروج آن

  .، نسبت داداستفاده شده دارد يهار نمکيبه سا

نـا را  يهـا و آلوم مخلـوط نمـک   DTA-TGنمودار ) ٢(شکل

 cو  a ،bر يگرمـاگ  يهـا کي ـز پي ـن نمودار نيادر . دهدينشان م

ن ي ـهـا در ا البتـه شـدت آن  . شـوند يمانند نمودار قبل مشاهده م

گـر  ير ديک گرمـاگ ي ـک پي ـن نمودار يتر است، در اشينمودار ب

هـا  ر نمـک ي ـتوان آن را بـه تبخ يشود که ميمشاهده م) dک يپ(

ک گرمـاده  ي ـپ FeCl2.4H2Oعلـت عـدم وجـود     نسبت داد و بـه 

 يبا نمـودار قبل ـ  TGنمودار . شوديت مشاهده نمينيل هرسيتشک

  .کسان استي
  

ل يسـم تشـک  يشـنهاد مکان يهـا و پ نمونه گرماييرفتار  -٢-٣

  تينيهرس

  ها ومربوط به مخلوط نمک DTA-TGبا توجه به نمودارهاي    

  
و  NaCl-KCl-LiCl يها مخلوط نمک DTA-TGنمودار  - ١شکل

 ه در اتمسفر آرگونيمواد اول

  

مواد اوليه، مکانيسم پيشنهادي براي تشـکيل هرسـينيت بـه روش    

هـا در دماهـاي   صورت است که مخلوط نمـک  نمک مذاب به اين

و با افزايش دمـا، مقـدار حلاليـت     شود ميذوب  ºC٤٠٠بالاتر از 

همچنين گرانروي  .يابدمي ها در نمک مذاب افزايشدهندهواکنش

افـزايش   هـا در نمـک  هدهندو تحرک واکنش ]۲۶[ ها کاهشنمک

تشکيل هرسـينيت   ٧٠٠ ºCو در نهايت در دماهاي حدود  يابدمي

ــي  ــاز م ــودآغ ــينيت از اکســيدهاي    . ش ــکيل هرس ــنش تش واک

  :صورت زير است دهنده آن در حالت جامد، به تشکيل

2 3 2 4FeO Al O FeAl O→+α− ←  

  :]۱۲[ بس واکنش فوق با دما عبارتست ازيآزاد گ يانرژ ةرابط

G 7918 1.46T( 1200 cal)∆ = − + ±  

 ـاز  يياينکه واکنش در درين پژوهش با توجه به ايدر ا  يهـا وني

Li+,Na+,K+,Cl- کننـده آهـن دو    نيشـود و منبـع تـأم   يانجام م ـ

واکنش در  چنينهمشود و يزه ميوني Fe+2صورت  ز بهين يتيظرف

انجـام   )کنـد  يفا ميژن را ايون اکسيدهنده  که نقش(ي محمل باز

، ]۲۷[آمفــوتر اســت  يديم کــه اکســينيد آلــومياکســ ،شــوديمــ

رنـده  يعنـوان گ  و به شود ميط حل ين محيدر ا يديصورت اس به

تـوان   يم ـ که رسديجه به نظر ميدر نت .کنديژن عمل ميون اکسي

  ر ي ـصـورت ز  ت را بـه ينيل هرسيرسوب تشک -سم انحلاليمکان
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و  NaCl-KCl-LiCl يمخلوط نمک ها DTA-TGنمودار  - ٢شکل

  ا در اتمسفر آرگوننيآلوم

مختلف با زمان  يدماها Xپراش اشعه  ينمودار الگوها - ٣شکل

  ساعت ٣ يدارنگه
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نـا در نمـک مـذاب    يت آلومي ـکه مقـدار حلال نيالبته با توجه به ا

وارد  يت ـيآهـن دوظرف  يهـا ونيمحدود بوده است، ممکن است 

رسـد  يبه نظر م ـ. ل دهنديت تشکينيو هرس وندنا شيساختار آلوم

رسوب و رشد الگـودار،   -سم انحلالياحتمال انجام هر دو مکان

  .شته باشدت وجود داينيل هرسيدر تشک

  

  يفاز يبررس -۳-۳

ت بـه روش  ينيهرس ـ توليـد با توجه به اثر عوامل مختلف بر    

مانند دما و زمـان مـورد    ين پژوهش اثر عواملينمک مذاب در ا

ک يج و بحث مربوط به هر يقرار گرفته است و نتا يفاز يبررس

  .شودياز آنها در ادامه ارائه م

  

  اثر دما يفاز يبررس -١-٣-٣

 يهـا نمونه Xپراش اشعه  يالگوها ةسينمودار مقا) ٣(شکل   

 سـه  يدارمختلف در بسترکک و در زمان نگه يمربوط به دماها

حظه شده اسـت  ن نمودار ملايبا توجه ا. دهديساعت را نشان م

 C٩٠٠°تـا  C٧٠٠°ش دما ازيت با افزاينيهرس يهاکيکه شدت پ

ز ي ـت ني ـنـا و همات يآلوم يهاکين الگوها پيدر ا. اندافتهيش يافزا

مربـوط بـه    يهـا کي ـش دما شدت پيشود که با افزايمشاهده م

ش يرسـد، افـزا  يبه نظـر م ـ . افته استيت کاهش ينا و هماتيآلوم

ش دما، در اثر کاهش يت با افزاينيرسمربوط به ه يهاکيشدت پ

ش سرعت انتقـال اجـزاء   يجه افزايو در نت ]۲۶[ها نمک يرگرانو

ن يواکنش ب ش امکان انجام يدهنده در نمک مذاب و افزاواکنش

ش ين موجـب افـزا  يچن ـش دمـا هـم  يافـزا . ها استدهندهواکنش

ش يدهنـده در نمـک مـذاب و افـزا    ت اجزاء واکنشيمقدار حلال

رسوب نسبت به رشـد الگـودار و در    -سم انحلاليمکانعملکرد 

 ـ   يجه افـزا ينت  هـا شـده اسـت   ن آنيش سـرعت انجـام واکـنش ب

مواد مختلف بـه روش نمـک    توليدش دما در ياثر افزا. ]۲۴و۲۲[

 ـن ير پژوهشـگران مذاب توسط سا بـا   و شـده اسـت   يز بررس ـي

ز ين هاپژوهشن يمورد نظر در ا ةماد يهاکيش دما شدت پيافزا

 ـن پـژوهش ن ي ـج اينتـا  .]۲۸و ۲۷[ افته اسـت يش يزااف  يز بـرا ي

  .دارد يخوانج گزارش شده هميبا نتا ºC٩٠٠ يت تا دماينيهرس

  

  اثر زمان يفاز يبررس -۳-۳-۲

 در دسـت آمـده   بـه  Xپـراش اشـعه    يبا توجـه بـه الگوهـا      

 يش زمـان نگهـدار  يجه گرفت که بـا افـزا  يتوان نتي، م)٤(شکل

 ش زمـان يبـا افـزا   .ابدييش ميده افزال شيت تشکينيهرسمقدار 

يشـتر يها زمـان ب ه و نمکيکه مواد اولني، با توجه به اينگهدار
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ساعت ٥و  ٣داري هاي نگه با زمان ºC٨٠٠دماي  xالگوهاي پراش اشعه  -٤شکل 

          
  ج( ºC, ۹۰۰ ب(ºC, ۸۰۰ الف(٧٠٠ ºC ييدما ةگسترقرار داده شده در  يهانمونه يزساختارير ريتصاو - ٥شکل

  

ــا ــام واکــنش بـ ـ      يدر دم ــرار دارنــد احتمــال انج ن يبــالا ق

ش زمـان  ين بـا افـزا  يچن ـهـم  .يابـد  مـي ش يها افـزا  دهنده واکنش

مـذاب   يهـا ت اجـزا در نمـک  يحلالکه ، ممکن است ينگهدار

سم انحلال رسـوب کـه در   يو احتمال عملکرد مکان بدايش يافزا

سم رشد الگـودار  يز مکانتر اشيل محصولات بيآن سرعت تشک

از محصول  يترشيجه کسر بيافته باشد، در نتيش يز افزاياست ن

سـم رشـد   يدر مکان امکـان دارد کـه  ن يچنهم. باشدل شده يتشک

زان نفـوذ  ي ـش مي، احتمال افـزا يش زمان نگهداريالگودار، با افزا

و  بـد ايش يل شده افزايت تشکينيه هرسيدهنده از لامواد واکنش

ت ينيه هرس ـي ـنفـوذ از لا  يبرا يترشيدهنده زمان بشمواد واکن

مانـده و  يباق ينـا يجه مقدار آلوميدر نت .باشند ل شده داشتهيتشک

ل يت تشـک ينيکاهش و مقـدار هرس ـ  ييل شده نهايت تشکيهمات

   .ابدييش ميشده افزا

  يز ساختارير يبررس -۳-۴

  اثر دما يزساختارير يبررس -١-٤-٣

) ٥(شکل دست آمده در  به ياختارزسير ريبا توجه به تصاو   

درصد  ºC٩٠٠تا  ٧٠٠ش دما از يملاحظه شده است که با افزا

ن يد به ايبا. ابدييش ميافزا يو هرم يشکل مکعب يذرات دارا

که در روش نمک مذاب نيل ايدل ز اشاره شود که بهينکته ن

کنند شکل ذرات به شکل ين رشد مگهم يطيذرات در مح

ن روش يل در اين دليک است و به هميها نزدآل آندهيا

با توجه . دست آمده است به يهرم و يت با شکل مکعبينيهرس

 از مواد واکنش يکيعنوان  نا بهيت آلوميکه مقدار حلالنيبه ا

و  ]۲۹[ استکم  يديکلر يهان در نمکييپا يدهنده در دماها

 يديو کلر يوني ياد آهن، مادهيگر، کلريدهنده دواکنش ةماد

توان اظهاريمحلول است، م يديکلر يهات و در بستر نمکاس

 ج ب الف
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  استفاده شده ينايشکل آلوم -٦شکل 

  

         
  5C800 ب( و 3C800 الف(مربوط به نمونه  SEMر يتصاو - ٧شکل

  

 يسم غالب انجام واکنش در نمک مذاب، در دماهـا يداشت مکان

ست کـه  ملاحظه شده ا. ]۲۲[ سم رشد الگودار استين مکانييپا

ن مشـابه شـکل ذرات   ييپا يشکل ذرات محصول تنها در دماها

ش يو بـا افـزا   اسـت دهنده  واکنش عنوان استفاده شده به ينايآلوم

ر يي ـاحتمـالاً تغ  .يابـد مـي ر شـکل  ييتغ يدما به شکل ذرات مکعب

سم انجام واکنش ير در مکانييتغ ش دما در اثريشکل ذرات با افزا

 يمختلف، اشکال مختلف ـ يها سميبا توجه به وجود مکان و است

 يدر دماهـا . شـود يجاد م ـيمتفاوت ا يدر نمک مذاب در دماها

نـا در محمـل   يت آلومي ـزان حلالي ـن با توجه به کـم بـودن م  ييپا

صـورت اسـت کـه     ني ـت بـه ا ينيل هرس ـيسم تشـک يمذاب، مکان

ب ي ـنـا منتقـل و ترک  يبـه سـطح آلوم   يت ـيآهـن دو ظرف  يها وني

شـود و ذرات  يل مين تشکيآغاز ينايسطح آلوم يت روينيهرس

. دارنـد  را )٦(شـکل  مطابق با ه ياول ينايمشابه شکل آلوم يشکل

سـم  يممکـن اسـت توسـط مکان    نييپا يت در دماهاينيالبته هرس

رسـد  يامـا بـه نظـر م ـ    ،ل شـده باشـد  يتشـک  زيانحلال رسوب ن

. سم رشد الگـودار اسـت  ين، مکانييپا يسم غالب در دماهايمکان

 ب الف
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ون آهـن در سـاختار   يکه مقدار نفوذ نيا علاوه بر اش دميبا افزا

سـم  يل شـده توسـط مکان  يت تشکينيو هرس شودزياد مينا يآلوم

افته است، انحلال مواد در نمک مـذاب و  يش يرشد الگودار افزا

ل يرسـوب کـه سـرعت تشـک    -سـم انحـلال  ياحتمال انجام مکان

دار جـه مق ـ يدر نت. ابـد ييش م ـيشتر بوده، افزايت در آن بينيهرس

  .افته استيش يبالاتر افزا يل شده در دماهايت تشکينيهرس

  

  اثر زمان يز ساختارير يبررس -٢-٤-٣

قـرار   يهـا مربوط به نمونـه  يزساختارير ريبا توجه به تصاو   

،  )٧(شـکل در متفاوت يهامختلف و زمان يداده شده در دماها

 يدر دماهـا  يدارنگه ـ ش زمـان يبـا افـزا   کـه  شـود يملاحظه م

ر شـکل  يي ـتغ يو هرم يصورت مکعب به يترشيذرات ب مختلف

 ـاند و همداده . افتـه اسـت  يش يافـزا  ين انـدازه ذرات مکعب ـ يچن

ــزا ــزا ياف ــا اف ــدازه ذرات ب ــان در يش ان ــژوهشش زم ــا پ ر يس

ش درصـد ذرات  يافزا. ]۳۰[ ز مشاهده شده استين پژوهشگران

 يفاز يهايج حاصل از بررسيبا نتا يو هرم يشکل مکعب يدارا

ل شده يت تشکينيش درصد هرسيطابقت دارد و با توجه به افزام

ز ي ـن يشکل مکعب ي، درصد ذرات دارايش زمان نگهداريبا افزا

ر يدر تصــاو يش زمــان نگهــداريبــا افــزا. افتــه اســتيش يافــزا

ــاختارير ــميزس ــان، ه ــک يادو فر يزم ــد تش ــد ذرات ين ل و رش

 ذرات يزمـان برخ ـ طـور هـم   بـه  .ت قابل مشاهده اسـت ينيهرس

ش يبـالا و افـزا   يدر دمـا  يش زمـان نگهـدار  يت با افزاينيهرس

ن يت اجـــزا و احتمـــال انجـــام واکـــنش بـــيـــاحتمـــال حلال

 يو برخ ـ شـوند مـي ل ينا تشـک يذرات آلوم يها رو دهنده واکنش

کنند، در  يرسوب م يل شده قبليتشک يهاتينيهرس يذرات رو

ان ش زم ـيز تـا درشـت بـا افـزا    ياز اندازه ذرات ر يعيجه توزينت

  .قابل مشاهده است ينگهدار

 ـ  سـه  يدر زمان نگهدار ل ين مقـدار تشـک  يتـر شيسـاعت، ب

 سـه زمـان   ºC٩٠٠ يدما. بوده است ºC٩٠٠ يت در دماينيهرس

حالـت جامـد آن،    توليـد ت نسبت به ينيهرس توليد يساعت برا

به روش نمک مـذاب،   توليدکه در نيتر است، با توجه به انييپا

تحــرک اجــزا  گيــرد،مــيانجــام  هــا در محمــل مــذابواکــنش

 يل ـيدهنده در محمل مذاب نسـبت بـه حالـت جامـد خ     واکنش

ــت  يب ــتر اس ــه  ١٠-٥ ×١٠-٨ cm2/s(ش ــبت ب در  ١٠-١٨ cm2/sنس

سـم انجـام واکـنش    يدر نمـک مـذاب مکان   ،]۳۱[) حالت جامـد 

 ييهـا نسبت به حالت جامد متفاوت است و نمک مـذاب کانـال  

، در ]۲۰[کنـد  يفـراهم م ـ دهنـده  ع اجزا واکـنش يرنفوذ س براي

و  ºC٩٠٠ن ييپـا  يجه واکنش نسبت به حالت جامـد در دمـا  ينت

  .شوديساعت انجام م سهزمان کوتاه 

  

  يريگجهينت -٤

در با استفاده از روش نمک مذاب، ت ينيهرس پژوهشن يدر ا •

 يو مـدت زمـان نگهـدار    ºC۸۰۰حداقل  يبستر کک در دما

نـا و  يهمچـون آلوم  يگريد يالبته فازها .شد توليدساعت  سه

ل عـدم کنتـرل کامـل    ي ـدل بـه  ييز در محصول نهـا يت نيهمات

 .وجود داشت Fe+3به  Fe+2ون يل ياتمسفر و تبد

ش يساعت، بـا افـزا   سه يها نشان داد در زمان نگهداريبررس •

شـده   توليـد ت ينيدرصـد هرس ـ  ،ºC۹۰۰تـا    ºC۷۰۰دمـا، از  

 .سـت آمـد  د به يو هرم يبا شکل مکعب يو ذرات يافتهش يافزا

سـاعت در   سـه زمـان  در ت ينين درصد هرسيشتريبنتيجه در 

 .شده است توليد ºC۹۰۰ يبستر کک و دما

 يش زمان نگهـدار يش زمان نشان داد که افزاياثر افزا يبررس •

 يبـرا  يل فراهم آمدن فرصـت کـاف  يدل از سه به پنج ساعت به

ل يت تشـک ينيش درصد هرسيعملکرد نمک مذاب، سبب افزا

مانده در محصـول  يت باقينا و هماتيدرصد آلوم شده و کاهش

شـکل   يش زمان درصد ذرات دارايشده است و با افزا يينها

ــ  .افتــه اســت يش يو انــدازه ذرات افــزا  يو هرمــ يمکعب
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  واژه نامه 
1. cubic closed packed 
2. per formula unite 
3. conventional mixed oxide synthesis 
4. reaction sintering 
5. under shock waves from explosives 

6. mechanochemical synthesis 
7. laser vaporization with controlled condensation 
8. sol-gel 
9. less active 
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