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عنوان روشـی بـا هزینـه    عنوان مواد اولیه و از روش کربنیزاسیون فاز مایع بهسنگ و قیر نرم بهدر پژوهش حاضر، از قطران زغال :چکیده

هاي کربن مزوفاز استفاده شد. نخست، اثر دما، زمان و فشارهاي گوناگون بر تولید قیر مزوفاز بررسی شـد.  ن، براي تولید ریزدانهتولید پایی

هـاي سـاختاري و شـیمیایی موجـود در     هاي مزوفاز کربنی بررسی شـد. ویژگـی  هاي گوناگون بر کارایی سنتز ریزدانههمچنین، اثر حلال

سنجی تفکیـک انـرژي پرتـو ایکـس، پـراش پرتـو ایکـس،        ز با میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی، طیفهاي کربن مزوفاریزدانه

و استخراج با حلال پیریدین تأثیر  bar 7 رسنجی تبدیل فوریه فروسرخ ارزیابی شد. نتایج نشان داد که فشاسنجی رامان و آزمون طیفطیف

و میکروسکوپی  ایکسدر مواد اولیه و بازده تولید دارد. همچنین نتایج آزمون پراش پرتو هاي موجود ، حذف ناخالصیمورفولوژيزیادي بر 

  کروي ندارند. مورفولوژيهاي کربن مزوفاز همیشه الکترونی روبشی نشان داد که ریزدانه

  
  

  .مایع، کربنیزاسیون فاز مایع هاي کربن مزوفاز، قیر مزوفاز، بلورریزدانه کلیدي: هايواژه
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ABSTRACT 
In this research, coal tar and soft bitumen were used as raw materials and the low-cost liquid phase carbonization (LCP) 
method was employed to synthesize mesophase carbon microbeads. First, the effect of temperature, time, and various 
pressures on the synthesis of mesophase bitumen was investigated. Also, the effect of various solvents on the synthesis 
efficiency of mesophase carbon microbeads was evaluated. The structural and chemical characteristics of the 
mesophase carbon microbeads were evaluated using field emission scanning electron Microscopy (FESEM), X-ray

  

loghman57@gmail.com الکترونیکی: پست مکاتبات، مسئول *



  ... سنگو قطران زغال یرنرماز ق یمزوفاز کربن هايیزدانهسنتز ر                                                             سبحانی و همکاران

  1401، زمستان 4، شماره 41مواد پیشرفته در مهندسی، سال   76

energy dispersive spectroscopy (EDS), X-ray diffraction (XRD), Raman spectroscopy, and Fourier transform infrared 
spectroscopy (FTIR). The results showed that the pressure of 7 bar and extraction with solvent of pyridine had a great 
effect on the morphology, removal of impurities in raw materials, and production efficiency. Also, the results of XRD 
and SEM revealed that mesophase carbon microbeads were not always spherical in shape. 
 
Keywords: Mesophase carbon microbeads, Mesophase bitumen, Liquid crystal, Liquid phase carbonization. 

  

  هافهرست علامت

  Ar  گاز آرگون  Pi  اجزاي نامحلول در حلال پیریدین

 N  گاز نیتروژن  To  حلال تولوئن

 Ti  اجزاي نامحلول در تولوئن SiCfC/  کامپوزیت فیبر کربن/ کاربید سیلیسیم

 V  اجزاي فرار amu  یکاي واحد جرم اتمی

  

  مقدمه -1

طبیعـی   طـور هاي مواد کربنـی بـه  هاي گذشته چندشکلیدر دهه

هـاي  صورت مصـنوعی سـاخته شـده و در زمینـه    کشف و یا به

 هـاي یشـکل چنـد  ). یکـی از  1انـد ( کار گرفته شـده گوناگون به

 2کیسـکوت ید عیمـا  يهاکربن مزوفاز یا بلور هايریزدانه ،1کربن

 شـد  معرفـی  لوریتوسط بروکس و ت ربانیاول يبراکه  )2است (

 جهـت یـک دراز در  هـاي مولکول دیسکوتیک بلورهايدر  ).3(

 اند.شدهردیف 

 عیفـاز مـا   یحرارتحاصل تجزیه  3هاي کربن مزوفازریزدانه  

تـوان  یم ـکه  )4( است ياچند حلقه کیآرومات يهادروکربنیه

)، 6( نفـت )، 5سـنگ ( قیر قطران زغـال  مواد اولیه مانند آن را از

 يادهطور گستربههاي کربن مزوفاز ) تهیه کرد. ریزدانه7نفتالین (

کربن، مـواد فـوم و    افیال هیته يبرا یعال ماده شیپ کیعنوان به

 ،تـازگی ). به8( مورد مطالعه قرار گرفته است يمواد کاربرد ریسا

هـا   هاي کـربن مزوفـاز  ریزدانهکاربرد  يبر رو يشتریب قاتیتحق

هاي گرافیتی، تصـفیه آب، کاتـالیزور   ، قالبعنوان مواد الکترودبه

هـاي  هـا، کامپوزیـت  لیتیومی، ابرخازن -ي یونهاشیمیایی، باتري

متمرکـز شـده    SiCfC/هـاي ترمـز   زمینه سرامیکی مانند دیسـک 

  )12و  11، 10، 9است (

هاي شیمیایی مزوفاز به ویژگی هاي کربنبازده تولید ریزدانه  

 ـاز ه ياریبس. وابسته است و فرآیند تولید اولیه مواد -دروکربنی

 4سـنگ قطران زغالنفتی،  انند قیرم ياچند حلقه کیآرومات يها

 .)14و  13هاي کربن مزوفاز استفاده می شود (ریزدانه هیته يبرا

 ،ونیامولس ـماننـد روش   يهـا روشبـه  ي کربن مزوفازهاریزدانه

ها سوسپانسیون تولید شده است. محققین با استفاده از این روش

رات توزیع انـدازه ذ با سطوح صاف و  هاي کربن مزوفازریزدانه

 ونیحال، روش امولس ـنیبا ا). 16و  15کردند ( دیتول یکنواخت

دلیـل  (بـه بـالا   نـه ی، هزبـازده کـم   يهـا با چالش سوسپانسیونو 

محققین با اضـافه کـردن    .) دارد2استفاده از عوامل فعال سطحی

و قیـر زیسـت   فروسـن   ،اهیمانند کربن سی از مواد افزودن یبرخ

 MCMBسنگ) بـازده تولیـد   زغالتوده به ماده اولیه (قیر قطران 

پخش کـردن یکنواخـت مـواد     ).19و  18، 17را افزایش دادند (

افزودنی و حذف برخی از این مواد در انتهاي فرآینـد تولیـد در   

ماده اولیه کار دشواري است. همچنین موجب افـزایش هزینـه و   

شود. تجزیه حرارتی مواد حاوي تر شدن فرآیند تولید میپیچیده

استفاده از تخلیه قوس الکتریکی و یا پرتو لیـزر توسـط    کربن با

استفاده شـده اسـت، ولـی     MCMBمحققین دیگري براي تولید 

ها موجب بالا رفـتن  بازده کم و مصرف انرژي بالا در این روش

هاي بیان شـده،  ). برخلاف روش21و  20شود (تولید می هزینه

 ـبـه دل  5کربنیزاسیون فاز مـایع روش  ، سـاده  یاتی ـلعم نـد یفرآ لی

). 23و  22( ارجح اسـت  ی، روشجهت تولید در مقیاس صنعتی

فـاز مـایع    روش کربنیزاسیون فاز مایعدر تولید بازده  هر حال،به

 ـ  20تـا   5است و تنها  کم  لیرا تشـک  پـیش مـاده   یدرصـد وزن

  ). 24( دهدیم
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 عناصر موجود در مواد اولیه -1جدول 

  )W%( عناصر مواد اولیه  
C/H  

C H N S 
 CTP-E 62/92 1/3 1/1 6/0 29 اصفهان آهنذوبمحصول  سنگزغالقطران 

 CTP-Z 35/91 5/4 9/0 4/0 94/19 محصول مجتمع فولاد زرند سنگزغالقطران 

 E 6/84 9/9 7/0 1/3 5/8 قیر نرم محصول پالایشگاه قطران اصفهان

  

  هاي استفاده شدهمشخصات حلال -2جدول 

  شناسه  فرمول شیمیایی  ن مولکولیوز  شرکت سازنده  حلال

  N5H5C 110 -86-1  1/79  مرك  پیریدین

  8H7C 108 -88-3  14/92  مرك  تولوئن

  6H6C  71 -43-2  11/78  مرك  بنزن

  -  C3OH  -  -  استون

  

 سنگزغالماده قطران از پیش MCMBهدف این پروژه بهبود بازده 

انـی در  فراومـاده بـه   به روش کربنیزاسیون فاز مایع است. این پـیش 

کشور موجود است و قیمت کمتري نسبت به سایر مواد اولیه ماننـد  

هاي آروماتیک دارد. اثر پارامترهاي دما، قیر نفتی و سایر هیدروکربن

مـورد بررسـی قـرار     MCMBبازده تولیـد   بالابردنزمان و فشار، بر 

ینـد  فراهاي تولوئن و پیریـدن بـر   یر حلالتأثگیرد. علاوه براین، می

هاي موجـود در مـواد اولیـه    و حذف ناخالصی MCMBزي جداسا

  بر ریخت نهایی محصول بررسی شد.

  

  مواد و روش تحقیق -2

  مواد مصرفی -2-1

مـواد   عنوانبهو قیر نرم  سنگزغالدر این پژوهش از قیر قطران 

هاي آروماتیک استفاده شـد. قیـر   اولیه با درصد بالایی از ترکیب

اصـفهان و مجتمـع    آهـن ذوبي هـا از شرکت سنگزغالقطران 

فولاد زرند و قیر نرم محصول پالایشـگاه قطـران اصـفهان تهیـه     

ذکر شـده اسـت.    )1(جدول کد مربوط به هر ماده اولیه در  .شد

عنـوان حـلال در   همچنین از پیریدن و تولوئن شرکت مـرك بـه  

دستگاه سوکسله استفاده شد. اطلاعات و مشخصات هر یـک از  

  گزارش شده است. )2) و (1ل (جدومواد اولیه در 

  روش تولید ذرات مزوفاز کربنی  -2-2

جداسازي اجزاي فرار مواد اولیه براي تولید قیرهاي  -2-2-1

  عاري از اجزا فرار

هاي با وزن مولکـولی  جداسازي اجزاي فرار براي حذف ترکیب

هاي مانند هیدروژن و اکسیژن انجـام شـد. در ایـن    کم و ترکیب

اسازي اجزاي فرار مقدار مشخصی از هر یک پژوهش، براي جد

مدت به C250°تنهایی، زیر جو نیتروژن تا دماي  بهاز مواد اولیه 

  تا اجزاي فرار قیر جدا شود. شدنددقیقه حرارت داده  150

  

  تولید قیر مزوفاز از قیرهاي عاري از اجزاي فرار  -2-2-2

، درگـام  آمدهدستبهها مزوفاز در زمینه قیر منظور تشکیل کرهبه

، مقدار ده گرم از هـر قیـر در   )اول تولید (قیر عاري از اجزا فرار

تولیـد قیـر مزوفـاز در کـوره      نـد یفرا .دهـی شـد  کوره حـرارت 

الکتریکی زیر جو گازهاي خنثی و دماهاي گوناگون انجام شـد.  

 نخست، قیر عاري از اجزاي فرار در کوره قـرار گرفـت. سـپس   

عنوان گـاز محـافظ   مه، گاز خنثی بهشد. در ادا خلأمحفظه کوره 

 گاز محـافظ در محفظـه   ندیفرادر محفظه تزریق شد و تا انتهاي 

هاي بیشتر در مورد فراینـد تولیـد قیرهـاي    جریان داشت. آگاهی

 بررسـی  گزارش شده است. همچنین، براي )3جدول (گوناگون در 
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  هاي تولیديهدر مراحل گوناگون و کدگذاري نمون ندهایفراشرایط و مشخصات  -3جدول 

  هاي تولیديکد نمونه

  یندهافرا

یه
ول

د ا
وا

م
  

  استخراج با سوکسله  تولید قیر مزوفاز  جداسازي

زمان  )C°دما (

(min)  

زمان  )C°دما (  جو

(min)  

زمان   )C°دما (  جو

(min) 

  حلال

S1  250  150  2N  400  270  2N  140  300  TL  CTP-E 

S2  250  150  2N  420  270  Ar 140  300  TL  CTP-z 

S3  250  150  2N  430  270  Ar  140  300  TL  E 

S4  250  150  2N  430  270  Ar  140  300  Tl  TI 

S5  فشار همسانگردbar 7 450  120  2N  140  300  Py  CTP-E 

  

طی فراینـد تولیـد قیـر مزوفـاز بـر       تأثیر اعمال فشار همسانگرد

ها یک نمونه قیر مزوفـاز در کنشـگاه فشـار بـالا در     تشکیل کره

  تهیه شد.   C450°و دماي  bar 7ر فشا

  

  ها با دستگاه سوکسله  استخراج کره -2-2-3

هـا از زمینـه قیـر مزوفـاز بـا اسـتفاده از دسـتگاه        جداسازي کره

هـاي گونـاگون بـر    انجام شد. براي بررسی تأثیر حلال 6سوکسله

هـاي پیریـدین و تولـوئن در دسـتگاه     فرایند استخراج از حـلال 

آمده در فرایند  دستبهنخست، قیر مزوفاز  سوکسله استفاده شد.

ــین در  ــتخراج (پیش ــتانه اس ــارتوشانگش ــاک ــه  7)ه و در محفظ

کارتوش یا تیمبل، نـوعی   استخراج دستگاه سوکسله قرار گرفت.

هاي آزمایشگاهی است که براي اسـتخراج  فیلتر از مجموعه فیلتر

 ـ   به شود.استفاده می مواد از فاز مایع ه علـت شـباهت کـارتوش ب

  .شودانگشت، به آن فیلتر انگشتی نیز گفته می

هـاي مناسـب، ذرات   ها قادرند تـا در برابـر حـلال   کارتوش  

اي را از یک ماده جامـد اسـتخراج کننـد و امکـان آنـالیزي      ویژه

حـلال درون   mL250مقدار  .کنندتر را فراهم میتر و سریعدقیق

داده حـرارت   C 140°دستگاه سوکسله تزریق شـد و تـا دمـاي    

دقیقـه انجـام شـد. اطلاعـات      500مدت شد. فرایند استخراج به

) ذکـر  3هـا در جـدول (  بیشتر براي هر نمونه و کدگذاري نمونه

  شده است.

  

  8اجزاي نامحلول قیر نرم در تولوئن -2-2-4

، (TI) تولـوئن براي بررسی تأثیر اجـزاي نـامحلول قیـر نـرم در     

سنگ اه قطران زغالنخست، مقداري از قیر نرم محصول پالایشگ

سـاعت شسـته    پـنج اصفهان با استفاده از حلال تولوئن به مدت 

اجزاي نامحلول قیر نرم که در  آمدندستبهشد. این کار موجب 

)، TIشوند شـد. اجـزاي نـامحلول در تولـوئن (    تولوئن حل نمی

 يهارهیاز زنج معینی، و مقدار یک بیشترنفتن یک وساختار آرومات

مزوفـاز   زمینه یک توانندیراحتی مبهدارد که تاه کو یلآلک یجانب

تـر و سـاختار   یینشدن پـا تر، نقطه نرمدامنه بزرگ يبا بافت نور

 آمـده دسـت بـه سپس اجزاي نامحلول دهند.  یلبهتر تشکبلورین 

 دهی قرار گرفت.در کوره الکتریکی زیر عملیات حرارت

  

  هاي استفاده شدهیابی و آزمونمشخصه -2-3

     9میدانیی نشر روبش یالکترون کروسکوپیم -2-3-1

ــرا ــزان عناصــر موجــود در  شناســیریخــتمطالعــات  يب و می

یکروسکوپ الکترونـی روبشـی   مهاي تولید شده از آزمون نمونه

، FESEMدر ایـن پـروژه از دسـتگاه     نشر میدانی اسـتفاده شـد.  

از  QUANTA FEG 450دانشگاه صنعتی اصفهان با مشخصات 

سنجی تفکیـک انـرژي   طیفکا استفاده شد. از آمری FEIشرکت 

همین دستگاه براي بررسـی   11نقشه پرتو ایکسو  10ایکسپرتو 

  هاي تولید شده استفاده شد.میزان عناصر موجود در نمونه



  و همکاران یسبحان                                                             ... سنگو قطران زغال یرنرماز ق یمزوفاز کربن هايیزدانهسنتز ر
 

 

 79  1401، زمستان 4، شماره 41مواد پیشرفته در مهندسی، سال 

  
  تصاویر میکروسکوپی الکترونی روبشی نشر میدانی از قیرمزوفاز تولید شده پیش از عملیات جداسازي: -1شکل 

  تصویر از سطح مقطع شکسته شده. S3تصویر از سطح نمونه ج) نمونه  S3تصویر از سطح مقطع شکسته شده ب) نمونه  S1ه الف) نمون

  

  12الگوي پراش پرتو ایکس -2-3-2

تـگاه   -Wمـدل   ASENW AREشـرکت   XRDدر این پژوهش از دس

XDM300    ساخت کشور چین واقع در شرکت نقـش پـراش اصـفهان ،

اـم   15/0ول موج مجهز به آند مسی با ط اـن    02/0نانومتر با گ درجـه، زم

  درجه استفاده شد. θ)2( 10 -80هاي ثانیه بین زاویه 1هر گام 

  

  13فروسرخ هیفور لیتبد یسنجفیط -2-3-3

-هـاي موجـود در نمونـه   و ترکیب هاي عاملیگروهمطالعه  يبرا

در ایـن پـژوهش    استفاده شـد.  FTIRید شده از آزمون تولهاي 

هاي آروماتیک و آلیفاتیک در ریزدانـه هـاي   ی گروهبراي شناسای

سنجی تبـدیل فوریـه فروسـرخ بـا     کربن مزوفاز از دستگاه طیف

عـدد   بـازه روسـیه در   LUMEXشرکت  Infralum FT-08مدل 

  استفاده شد. cm 4000-400-1موجی 

  رامان یسنجفیطآزمون  -2-3-4

 سـنج رامـان آتریـا از شـرکت    در این پژوهش از دسـتگاه طیـف  

  نانومتر استفاده شد. 520تحریک  موجطولتکسان با 

  

  نتایج و بحث -3

  هاي کربن مزوفازریزدانه ریختبررسی  -3-1

هـاي کـربن مزوفـاز از    براي مطالعه و بررسـی ریخـت ریزدانـه   

آزمون میکروسکوپ الکترونی روبشـی گسـیل میـدانی اسـتفاده     

ش از شد. نخست، چند نمونه از قیرهاي مزوفاز تولیـد شـده پـی   

صورت جامـد و  هاي گوناگون که بهعملیات جداسازي با حلال

اي بودند، با میکروسکوپ الکترونـی روبشـی نشـر میـدانی     توده

هـاي میکروسـکوپی الکترونـی    عکـس  )1شکل (بررسی شدند. 

در  S2و  S1هــاي هــاي نمونــهروبشــی گســیل میــدانی از تــوده
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  : S3براي قیر مزوفاز با کد  ایکستو سنجی تفکیک انرژي پرنتایج آزمون طیف -2شکل 

  در آزمون، ب) نتایج مربوط به نقطه یک و ج) نتایج مربوط به نقطه دو. مورداستفادهالف) سطح 

  

الف) مربوط به  -1دهد. شکل (هاي گوناگون را نشان میحالت

شـود، ذرات  گونه که دیـده مـی  است. همان S1قیر مزوفاز با کد 

انـد،  صورت اسفنج پخـش شـده  نه بهکروي و شبه کروي در زمی

دهنـده تشـکیل ذرات کـربن مزوفـاز در     حضور این ذرات نشان

-گونه که ملاحظه مـی قیرهاي مزوفاز تولید شده است. اما همان

کنـد و بـا   اي پیـروي نمـی  شود ریخت این ذرات از حالت ویژه

  شوند. هاي گوناگون دیده میشکل

رون روبشـی  هاي میکروسـکوپی الکت ـ ب) عکس -1شکل (  

را نشـان   S3مربوط از سطح نمونه پولیش شده قیر مزوفاز با کد 

هـایی تشـکیل شـده    شود کرهگونه که ملاحظه میدهد. همانمی

هـاي  هم پیوستن چنـدین کـره بـه یکـدیگر شـکل     است و از به

ها، میـزان گـوگرد   گوناگون تشکیل شده است. دلیل آمیختن کره

ج)  -1شـود. شـکل (  بینی مـی شماده مورد استفاده پیبالاي پیش

اسـت. ذرات در ایـن    S3مربوط سطح مقطع شکست از نمونـه  

کـروي بـراي ایـن ذرات     شکل اما دیدن هستند؛حالت نیز قابل 

دهنده این ذرات از آزمون دیده نشد. براي بررسی عناصر تشکیل

اسـتفاده شـد.    )2(شکل  ایکسسنجی تفکیک انرژي پرتو طیف

طه اول، مربوط به ذرات تشـکیل شـده و   الف)، نق -2در شکل (

اند اسـت.  گرفته نقطه دوم مربوط به زمینه که ذرات در آن شکل

جـدول  آمـده از ایـن آزمـون در    دست همچنین، میزان عناصر به

  ارائه شده است. )4(

از بررسی قیرهاي مزوفاز تولید شـده بـا میکروسـکوپ     پس  

رحله جداسازي بـا  آمده از مدست الکترونی روبشی، پودرهاي به

-عکـس  )3شکل (دستگاه سوکسله با این آزمون بررسی شدند. 

آمـده  دسـت  هاي میکروسکوپی الکترونی روبشی از پودرهاي به

 دهـد. را نشـان مـی   S1از قسمت جداسازي مربوط به کد نمونه 
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  S3ونه اي براي نمنقطه ایکسسنجی تفکیک انرژي پرتو از آزمون طیف آمدهدستبهنتایج  -4جدول 

  درصد وزنی    درصد اتمی
  نقطه

S  N  O  C    S  N  O  C 

22/3  91/6  01/0  87/89    97/7  55/8  01/0  47/83  1  

33/4  09/3  04/0  53/92  68/10  80/3  05/0  47/85  2  

  

  

  .S1هاي میکروسکوپی الکترونی روبشی گسیل میدانی از نمونه عکس -3شکل 

  

صـورت  د ذرات بهشوالف) دیده می -3گونه که در شکل (همان

شود. همچنین، در این شکل یک کـره مزوفـاز بـا    حفره دیده می

دهنـده تشـکیل ذرات   نشـان  کـه  میکرومتر نیز دیده شد 24قطر 

 صـورت بـرش  هاي بهب) کره -3کربن مزوفاز است. در شکل (

شود که در زمینه اسفنجی مانند پخش خورده در تصویر دیده می

 -3اند. در تصـویر ( گر آمیخته شدهاند و در مواردي با یکدیشده

بـه   هاي با ابعاد نانومتري مشاهد شد. با توجـه د) کره -3ج) و (

  ها، ایناز این کره ایکسسنجی تفکیک انرژي پرتو آزمون طیف
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  : S1از توزیع عناصر موجود در نمونه ایکس نقشه پرتو  -4شکل 

  زیع کربن، د) توزیع اکسیژن، ه) توزیع نیتروژن و و)توزیع گوگرد.الف) سطح ارزیابی شده، ب) توزیع کلی عناصر، ج) تو

  

  S1از توزیع عناصر براي نمونه  ایکسسنجی تفکیک انرژي پرتو و نقشه پرتو از آزمون طیف آمدهدستبهنتایج  -5جدول 

  درصد وزنی    درصد اتمی  آزمون

  S  O  N  C    S  O  N  C  

EDS  97/17  96/1  17/0  21/80    48/7  66/1  16/0  90  

  53/93  01/0  0  05/6    47/85  01/0  01/0  67/14  دست آمده از نقشه پرتو ایکسدرصد به

  

از آنجایی که  .ها هستندمادهها ذرات گوگرد موجود در پیشکره

عناصر مورد بررسی در این تحقیق، عناصري با عدد اتمی سبک 

سـنجی تفکیـک انـرژي پرتـو     هستند، مقدار هر عنصر در طیـف 

اي خطا است. همچنین، براي اطمینان از میزان عناصر دار ایکس

شـکل  استفاده شـد.   ایکساز آزمون نقشه پرتو  موجود در نمونه

از  ایکـس هاي مربوط بـه نتـایج آزمـون نقشـه پرتـو      عکس )4(

میـزان عناصـر    دهـد. را نشـان مـی   S1توزیع عناصر براي نمونه 

  است.گزارش شده  )5جدول (در این آزمون در  آمده دستبه

یکروسـکوپی الکترونـی روبشـی از    مهـاي  عکس )5شکل (  

الـف)، ذرات   -5دهد. مطابق شکل (را نشان می S2نمونه با کد 

هاي گوناگون تشکیل شده اسـت.  بدون ریخت کروي و با اندازه

ی دیـده نشـد.   اسـفنج به هرحال، بر خلاف نمونه پیشین حالت 

دهـد.  را نشان می S3ب) تصویر پودرها نمونه با کد  -5شکل (

این نمونه نیز مشابه نمونه پیشین، داراي ریخت کـروي نیسـت.   

 -5(شـکل   اما ذرات کروي نانومتري نیز در این نمونه دیده شد

هاي میکروسکوپی الکترونی روبشـی از  د) عکس -5ج). شکل (

از اجزاي نامحلول در تولوئن را نشـان   آمده دستبهمحصولات 

ماده قیر نرم براي جداسـازي اجـزاء  یشپز ا .)S4دهد (نمونه می
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  پس از فرایند جداسازي: آمده دستبههاي میکروسکوپی الکترونی روبشی نشر میدانی پودرهاي عکس -5شکل 

  .S4نمونه  و د) S3، ج) ذرات نانومتري موجود در نمونه S3، ب) نمونه S2الف) نمونه 

  

نـامحلول زیـر   نامحلول در تولوئن استفاده شـد. سـپس، اجـزاء    

 270درجـه سلسـیوس و زمـان     430عملیات حرارتی با شرایط 

شـود ذرات  گونه کـه تصـویر دیـده مـی    همان .دقیقه قرار گرفت

اي دیـده  گونـه کـره یـا شـبه کـره     یچه ـموجود در این محصول 

اي ماننـد هسـتند. دلیـل ایـن     تـوده  صـورت بهشود و ذرات نمی

باشد کـه موجـب   واد میزایی بالاي این مموضوع نیز دامنه هسته

ها در مدت زمان هاي بیشتر و در نهایت پیوستن کرهتشکیل کره

-اي تشـکیل مـی  شود که در نهایت مزوفازي تـوده تري میکوتاه

  شود.  

هــاي میکروســکوپی الکترونــی روبشــی عکــس )6( شــکل  

مـاده  یشپدهد که با استفاده از را نشان می S5محصولات نمونه 

ده در کنشگاه فشار بالا و همچنین اسـتخراج  قیر مزوفاز تولید ش

الـف) پـودر    -6دهد. شـکل ( شده با حلال پیریدین را نشان می

شـود کـه   دهد ملاحظه میحاصل از وهله جداسازي را نشان می

هـا بسـیار   هاي بزرگ تشکیل شده است که مقدار ایـن کـره  کره

یی بـالاتر از سـطح کـره را    نمابزرگب)  -6ناچیز است. شکل (

شود که کره تشکیل شـده از پیوسـتن   دهد، ملاحظه میان مینش

ــن موضــوع     ــده اســت. ای ــدیگر تشــکیل ش ــه یک ــز ب ذرات ری

باشـد، کـه   دهنده تأثیر مثبت اعمال فشار ایزواسـتاتیک مـی  نشان

 ویسکوزیته سامانه را تا انتهاي فرآیند ثابت نگه داشته و موجـب 

-کیل کـره تر مونومرها و در نهایت پیوستن و تش ـحرکت راحت

 یی بـالاتر از نمـا بـزرگ ج)  -6هاي مزوفاز شده اسـت. شـکل (  
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 پس از انجام گام جداسازي: S5هاي میکروسکوپی الکترونی روبشی از قیر مزوفاز با کد عکس -6 شکل

  و هاي کربن مزوفاز هاي نانومتري تشکیل شده در میان ریزدانهکره تشکیل شده، ب) سطح کره تشکیل شده، ج) کره) الف

 هاي تشکیل شده.د) ابعاد کره

  

شـود کـه   دهد، ملاحظـه مـی  کره تشکیل شده را نشان میسطح 

ي در میـان ایـن ذرات وجـود دارد کـه میـزان      نـانومتر هـاي  کره

هاي نانومتري این نمونه نسبت به دو نمونـه پـیش بیشـتر و    کره

یـان  مي نـانومتر هاي هاي شبه کروي بیشتري دارد. این کرهشکل

 -6قرار گرفته است. شـکل (  تربزرگدهنده کره یلتشکاي هلایه

اینکـه ایـن    بـه  باتوجهدهد. هاي نانومتري نشان مید) اندازه کره

اند، احتمـال  قرار گرفته تربزرگاي کرهیانمهاي نانومتري در کره

هاي به غیر از اتم کربن) (اتم هاناجور اتمها ذرات اینکه این کره

  د.شوهستند بیشتر می

  هاي مزوفاز کربنیفازیابی ریزدانه -3-2

از الگو پراش پرتو ایکـس بـراي شناسـایی فازهـاي موجـود در      

 دسـت بههاي مزوفاز کربنی تولید شده استفاده شد. نتایج ریزدانه

در که  تحلیل شدندوتجزیه Xpert افزارنرماز این آزمون با  آمده

له بین صفحات ها و فاصکد مرجع هر یک از آزمون )6جدول (

 نتایج الگوي پـراش پرتـو ایکـس    )7( شکلگزارش شده است. 

) با 002)، قله (7دهد. در شکل (هاي گوناگون را نشان مینمونه

ها وجود دارد. همچنـین قلـه   شدت و پهناي زیاد در تمام نمونه

 ) گرافیت101که متعلق به صفحه ( 88/43ضعیف دیگر در بازه 
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  پرت ایکس افزارنرم با ایکس پرتو الگوي نتایج وتحلیلیهتجز از آمدهدستبه مرجع کد -6 جدول

  کد مرجع d (002)  زاویه  کد نمونه

S1  603/26  348/3  96 -9008570  

S2  603/26  348/3  96 -900-8570  

S3  603/26  348/3  96 -900-0047  

S4  -  -  99 -901-5082  

S5  555/26  354/3  96 -901-2231  

  

  
  ها تولید شده.اش پرتو ایکس نمونهنتایج الگوي پر -7 شکل
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 ها تولید شده.سنجی تبدیل فوریه فروسرخ و پیوندهاي موجود در نمونهمقایسه الگوي طیف -8 شکل

  

ی شاخصـه بـارز   کل ـ طـور بـه ) مشـاهده شـد.   7است در شکل (

هاي مزوفاز کربنی در الگوي پراش پرتو ایکس شناسایی ریزدانه

قلـه بـا بـر اسـاس میـزان دمـاي        ) است که پهناي این002قله (

کند، بـه  هاي نهایی کاهش پیدا میدهی محصولعملیات حرارت

هـا بـا افـزایش دمـا     این معنا که میزان گرافیته شدن در محصول

شــود. ) مــی002رابطــه مســتقیم و باعــث کــاهش پهنــاي قلــه (

هـا داراي دو قلـه مشخصـه    گونه که بیان شد، تمامی نمونههمان

حضور یک قله متفاوت از  S4تند، اما در نمونه کربن مزوفاز هس

) بـا علامـت سـتاره    7ها دیـده شـد کـه در شـکل (    دیگر نمونه

آمـده از  دسـت  مشخص شده است. طبـق اسـتناد بـر نتـایج بـه     

افزار ایکس پرت این قله متعلق به ماده معدنی کراتوچویلـت  نرم

اي در هـیچ  باید یـادآوري شـود کـه حضـور چنـین قلـه       است.

  اي گزارش نشده است.مقاله

  

هـاي عـاملی و پیونـدهاي موجـود در     بررسی گـروه  -3-3

  هاي مزوفاز کربنیریزدانه

سـنجی تبـدیل فوریـه فروسـرخ بـراي مطالعـه       یـف طاز آزمون 

هاي عاملی و پیوندهاي مـواد کربنـی اسـتفاده شـد. نتـایج      گروه

 گونـه کـه دیـده   است. همان شده داده نشان )8شکل (آزمون در 

هایی بـا  داري قله cm 900-700-1 بازهها در ود تمام نمونهشمی

خـارج   C-Hهاي گوناگون هستند که مربوط به پیوندهاي شدت

 هـاي آروماتیـک اسـت. همچنـین نـوار دیگـر      اي ترکیبصفحه
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  هاشدت قله نقص در شبکه گرافیت و شدت قله گرافیت و نسبت شدت، نتایج آزمون رامان -7جدول 

 GI(  G/ I DI(شدت قله گرافیت   )DI( قص در شبکه گرافیتشدت ن  کد نمونه

1S 307  371  82/0  

3S 401  490  81/0  

5S 434  517  83/0  

  

 1-cm 3033 هاي حضور پیوندهاي ارتعاشی آروماتیک در گروه

 cm-1کند. نوار جذب موجـود در  هستند را تأیید می -CHعاملی 

اي ارتعاشـی  ترتیـب مربـوط بـه پیونـده    به cm 2852-1و  2923

 3CH-(C() و ارتعاشـات خمشـی پیونـدهاي    2CHگروه متـیلن ( 

 درمطالعـات انجـام شـده     بر اساسهاي آلیفاتیک هست. ترکیب

هاي مزوفاز کربنی نوارهاي یـاد شـده   یابی ریزدانهمورد مشخصه

ــواحی  ــن ن ــب تأدر ای ــکیل ترکی ــده حضــور و تش ــاي ییدکنن ه

اي مزوفـاز کربنـی   ه ـآروماتیک و آلیفاتیک موجـود در ریزدانـه  

 جـز بهها است. حضور این نوارها در نتایج مربوط به تمام نمونه

 S5هـا در نمونـه   شـود، شـدت قلـه   دیده می وضوحبه S4نمونه 

عـدم   دهنـده نشـان ها دیگر کمتر اسـت کـه ایـن    نسبت به نمونه

نتایج  به باتوجه هاي دیگر در این کد نمونه است.حضور ترکیب

هـاي زیـاد دیـده    ور چندین پیوند با شدتحض S4آزمون نمونه 

هسـتند.   cm 2360-1 و 1620، 1385، 1120 بازهشود که در می

-همچنین، نوار جذب در این نواحی مربوط به حضـور ترکیـب  

-cm 1620-1 بـازه ، cm 1120-1هاي سـولفون در نـوار جـذب    

فســفید  cm 2360-1هــا و نــوار جــذب بــه گــروه آلکــان 1385

  هستند. (P-H) و پیوندهاي هیدروژن

  

هاي نظمی در ریزدانهبررسی نظم ساختاري و میزان بی -3-4

   کربن مزوفاز

سنجی رمـان اسـتفاده شـد.    براي بررسی نظم ساختاري از طیف

هاي یابی ریزدانهطبق مطالعات انجام شده در بررسی و مشخصه

 cm 1350-1واقـع در   Dنـوار  هـا،  تـرین قلّـه  کربن مزوفاز مهـم 

 در عـدد مـوجی   Gو نوار  هاي گرافیت)بکه نقصش (مربوط به

1-cm 1590 نتـایج   )9شـکل ( هسـتند.  گرافیت  يابه قله وابسته

دهـد.  ) نشـان مـی  S5و  S1 ،S3هـاي ( آزمون رامان براي نمونـه 

شـدت نظـم سـاختار    نشـان دادن   يبـرا  )G/ I DIنسبت شدت (

 . کـاهش شـود یاستفاده م یساختار مواد کربن زیر شبکه گرافیت

مقـدار  و  يسـاختار  وبی ـکـه ع  دهـد ینشان م G/ I DIدر مقدار 

بـراي   G/ I DI. مقدار نسـبت  ابدییکاهش م یمواد کربن نظمیبی

  گزارش شد.  )7جدول (هر سه نمونه محاسبه شد و در 

  

 يریگجهینت -4

هـاي صـنعتی   اي در تولیـد محصـول  کاهش هزینه، اهمیت ویژه

اي تولید شناخته شـده بـراي   هترین روشینههزکمدارد. یکی از 

هاي کربن مزوفاز، روش کربنیزاسیون فاز مایع اسـت. در  ریزدانه

هـاي کـربن مزوفـاز از قیـر نـرم و قطـران       این پژوهش، ریزدانه

  سنگ با استفاده از روش کربنیزاسیون فاز مایع تولید شدند.زغال

شناسی و شیمیایی نشان داد حـذف اجـزاي   هاي ریختبررسی  

هـاي کـربن مزوفـاز دارد.    ود تأثیر زیادي بر تولید ریزدانـه فرار موج

هاي کـربن مزوفـاز مشـخص    هاي موجود در ریزدانهبررسی ترکیب

گیـري ریخـت   هاي غیرآروماتیک سبب شـکل شد که وجود ترکیب

هـایی  حضور ترکیـب  شوند.هاي کربن مزوفاز مییرکروي ریزدانهغ

-فـزایش واکـنش  مانند سولفون، فسفین، آلکین و غیره موجـب ا 

شـود کـه سـرانجام از    هـاي مـواد اولیـه مـی    پذیري بین مولکول

کنـد. اعمـال   دستیابی به ریخت کروي این ذرات جلوگیري مـی 

حین فرایند تولید قیرمزوفـاز موجـب جلـوگیري از     bar 7فشار 

حفـظ گرانـروي    خروج اجزاء سبک مواد اولیه که این امر باعث

ی بر هندسـه  توجهقابلد. تأثیر شوپایین در حین فرایند تولید می

کروي این ذرات دارد. استفاده از حلال پیریدین براي اسـتخراج  

   تشـکیل ریخـت کـروي    هـاي کـربن مزوفـاز منجـر بـه     ریزدانه
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از هـاي کـربن مزوف ـ  کـه بـراي ریزدانـه   یدرحـال این ذرات شد. 

  آمد. دستبهیرکروي غاستخراج شده با حلال تولوئن، ریخت 

-هاي ساختاري، تشکیل ریزدانهاز آزمون آمده دستبهنتایج   

یید کـرد. بـا   تأیرکروي را غهاي کربن مزوفاز با ریخت کروي و 

هــاي مزوفــاز کربنــی هــاي موجــود در ریزدانـه بررسـی ترکیــب 

-سـبب شـکل  هاي غیرآروماتیک مشخص شد که وجود ترکیب

شـوند.  هـاي کـربن مزوفـاز مـی    یرکروي ریزدانهغگیري ریخت 

بررسی مـواد باقیمانـده در حـلال تولـوئن و نتـایج از عملیـات       

دهی ایـن مـواد نشـان داد کـه ایـن اجـزاء بـراي تولیـد         حرارت

هاي کربن مزوفاز مناسب نیست و تأثیر منفی بـر فراینـد   ریزدانه

ید قیر مزوفاز در فشـار بـالا، و   ی فرایند تولکل طوربهتولید دارد. 

عنـوان  هاي کربن مزوفاز بـا حـلال پیریـدن بـه    استخراج ریزدانه

  روشی بهینه براي تولید این مواد شناسایی شد.

  

  تشکر و سپاسگزاري

خـود را   یمانهمراتب تشکر صم دانندیبر خود لازم م یسندگاننو

 دانشکده مهندسی مواد، دانشـگاه صـنعتی مالـک اشـتر بابـت     از 

  هاي مالی و فنی را به عمل آورند.حمایت

  

  منافع تضاد

با شـخص،  ینوع تضاد منافع یچمقاله اذعان دارند ه یسندگاننو

  پژوهش ندارند. ینا يبرا یسازمان یاشرکت 
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  نامهواژه

1. allotrope 
2. liquid crystal nematic discotic 
3. mesophase carbon microbead (MCMB) 
4. coal tar pitch 
5. liquid phase carbonization (LCP) 
6. soxhelet  
7. extraction thimbles 

8. toloene insoluble part (TI)  
9. field emission scanning electron microscope (FESEM) 
10. X-ray energy dispersive spectroscopy (EDS)  
11.X-ray mapping  
12. X-ray diffraction (XRD) 
13. Fourier transform infrared (FTIR) 
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