
 

 

39

ن 
يرا

ك ا
امي

سر
مة 

لنا
ص
ف

 /
رة 

ما
ش

14
ن 
ستا

تاب
 

13
87

 

  ها  ي به روش حالت جامد در حضور افزودنتيريسنتز كورد  
  زاده ي نقمي رح، فرمانني حس،يي رضادرضاي محمد، حمي ولني مه،ي السادات كاظممهينع

  تهرانران،يدانشگاه علم و صنعت ا
nsk-1221@yahoo.com 

ه روش حالت جامد سنتز كـرده        و تالك فرانسه ب    ناي شامل رس، آلوم   ي ا  هي را با مواد اول    تيريابتدا كورد  :چكيده
 يهـا   شي آزما جينتا.  تالك فرانسه انجام شده است     ي تالك آلمان به جا    ينيگزي  با جا   اتي عمل ني هم گريو بار د  

 ـ     ميبار  ات كربن كباريسپس  . دهد ي را نشان م   تيري فاز كورد  لي تشك كسيپراش اشعه ا    بـه   ي را به عنـوان افزودن
 حاصـل از    تيري به پودر كورد   بيها، به ترت     نسبت ني را با هم   وميركوني ز دي اكس گري و بار د   ٪6 و   ٪4،  ٪2نسبت  

 شيآزمـا . دي ـ سنتز به روش حالت جامـد دوبـاره تكـرار گرد           اتيتالك فرانسه و تالك آلمان اضافه كرده، و عمل        
 ي  دوبـاره  ليدهنده تـشك      نشان  XRD يها  شي آزما جي گرفته و نتا   جام مواد حاصل ان   ي رو كسيپراش اشعه ا  

ماكروكريستال، ميكرو كريـستال، انكـسار نـور،         :يديلغات كل . باشد ي م تر  نيي پا ي در دماها  تيريفاز كورد 
  .اكسيدروي، ويلميت

  .ي سنتز حالت جامد، افزودنت،يري كورد:يديكلمات كل

  مقدمه -1
ــيميايي    ــب ش ــي داراي تركي ــت طبيع ــاني    ) 18O5Si4Al2)Mg,Feكورديري ــك ك ــع ي ــد و در واق ــي باش م

فرمول ديگري كه براي كورديريـت      . ]1[شود  ندرت يافت مي    باشد كه در طبيعت به      زيم مي سيليكات مني   آلومينو
تـايي     است كه جزء يكي از مهمترين فازهاي سيستم سـه          2SiO5.3O2Al2.MgO2دهند    مورد استفاده قرار مي   

3O2Al-2SiO-MgO   علت داشتن ضريب انبساط حرارتي      هاي كورديريتي به    سراميك. ]2[شود   طبقه بندي مي 
الكتريك پـايين و مقاومـت بـالا در برابـر شـوك               كم و نيز مقاوت شيميايي زياد در برابر خوردگي، ضريب دي          

هـاي الكتريكـي، اسـتفاده در         برخـي از كاربردهـاي آن عبارتنـد از چينـي          . حرارتي كاربردهـاي زيـادي دارنـد      
  بـراي   هاي حرارتـي    تفاده در مبدل  اسهاي لانه زنبوري اگزوز اتوموبيل به منظور كنترل آلودگي هوا،             كاتاليست

بنـدي هـاي      ي مـورد نيـاز در بـسته         هـاي صـنعتي، اسـتفاده بـه عنـوان مـاده             موتورهاي توربين گازي، كوره   
  .]1[ و غيرهدارهاي مجتمعهاي ديرگداز روي فلزات و بستر م شالكترونيكي، پوش

هاي   مورف  پلي. شود  هاني ذوب مي   با تشكيل مولايت و فازهاي مايع، به طور ناگ         C1460°كورديريت در دماي    
  :كند كورديريت در دماهاي مختلف به صورت زير تغيير مي

• α-            تا   1000كورديريت با تقارن هگزاگونال كه از تبلور سريع در محدوده دمايي °C1300  آيد و     بوجود مي
 .نوع پايدار آن است

• β-         كورديريت با ساختار اورتورومبيك كه در دماي زير°C 950    شـود و تـا دمـاي           تـشكيل مـي°C1350 
 .پايدار است

• µ- كورديريت كه حالت ناپايدار است و با ساختار اورتورومبيك زير دماي°C9252و3[. وجود دارد[  
هاي كـورديريتي     ي آن در توليد سراميك      ي زينتر باريكي دارد، كه يكي از مشكلات عمده          كورديريت محدوده 

 C 20° تا   10لن، تالك و سيليكا تهيه شده است، محدوده پخت آن           مثلاً پودر كورديريتي كه از كائو     . باشد  مي
  ]4[.باشد است، يعني تشكيل كورديريت به دماي زينتر شدن بسيار حساس مي

ي زينتر شـدن       ضريب انبساط حرارتي خطي قبل از هر چيز، به دماي بيشينه           ]5 و 6[ داده است   تحقيقات نشان 
تر از دماي بهينه انجام شود، كورديريت به ميـزان            زينتر شدن پايين  اين بدين معني است كه اگر       . بستگي دارد 

دماي بهينه صورت گيرد، مقاديري از كورديريت بـه   كافي توليد نخواهد شد و نيز اگر عمل زينترينگ بالاتر از
هاي منيزيم ناپايدار تبديل خواهند شد و بر ضـريب انبـساط حرارتـي خطـي آن تـأثير                     فاز مولايت و سيليكات   
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شود   ژل استفاده مي      -طور معمول براي سنتز كورديريت از دو روش حالت جامد و سل             به. نفي خواهد گذاشت  م
امـا در كاربردهـاي صـنعتي       . ]3و7و8[ تري دست پيدا خواهيم كـرد       ژل به محصول مرغوب     -كه در روش سل   

د آلومينيوم، و سيليكون با     شود كه در آن پودرهاي اكسيد منيزيم، اكسي         تر از روش حالت جامد استفاده مي        بيش
گردد كه به طـور       اي استفاده مي    شوند و يا اينكه از مواد اوليه        هم مخلوط گشته و تا دماي بخصوصي زينتر مي        

اي كه در سنتز بـه    برخي از مواد اوليه]9و10[  باشندMgO و SiO 2 و3O2 Al شاملطبيعي مانند تالك و رس 
كائولين، تالك، سـيليكا و     ) الف: (است عبارتند از    د بررسي قرار گرفته   روش حالت جامد در مقالات گوناگون مور      

هاي قليـايي خـاكي، كـائولين،         شيشه آلومينوسيليكات ) ج (]12[ تركيبات منيزيم و كائولينيت   ) ب (]11[ آلومينا
 يبـسيت تالك، رس كائولينيت و گ) ه (]14[ تالك، آلوميناي كلسينه شده و فلاي اش) د (]13[منيزيت آلومينا و 

) ح( و   ]17[ تالـك، كـائولين، سـيليكا، فلدسـپار و سـپيوليت          ) ز (]16[ كائولين، تالك و اكسيد منيزيم    ) و (]15[
  .]18[ كائولين و تالك

يكبار تالك آلمان و بار ديگـر       . است  روش حالت جامد، مورد بررسي قرار گرفته        در اين مقاله سنتز كورديريت به     
در ادامـه تحقيـق، اثـر       . اند  ه و آلومينا به عنوان مواد اوليه سنتز، استفاده شده         علاوه رس فرانس    تالك فرانسه، به  

 و از كربنات بـاريم و اكـسيد          افزودني را بر دماي تشكيل كورديريت و تحول فازي آن، مورد بررسي قرار داده             
 ـ                زيركونيوم هر  وژي سـراميك   كدام به صورت جداگانه، به عنوان افزودني بهره برده و دماي تـشكيل و مورفول

  .است شده در هر حالت، با هم مقايسه شده تشكيل

  آزمايشات عملي -2
  سنتز كورديريت -2-1

 در ايـن    ي انتخـاب شـده      مواد اوليه . است  شده  داده  نشان) 1(نمودار شماتيك مراحل مختلف كار عملي در شكل       
  :مقاله شامل دو دسته زير هستند

  تالك آلمان، رس فرانسه و آلومينا) الف(
  رانسه، رس فرانسه و آلوميناتالك ف) ب(

  
  ي مراحل مختلف كار عملكينمودار شمات -1 شكل
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   استفاده شدهي هي مواد اولييايمي شباتي ترك -1 جدول
 2SiO 3O2Al MgO 3O2Fe CaO 2TiO  O2Na+O2K  نوع ماده

  0,06  0,02  0,73  0,82  30,35  1,02  61,75  تالك آلمان
  0  0,18  0  1,9  32,66  8,7  47,3  تالك فرانسه
  0,02  1,86  0,44  1,6  0,26  36,13  48,09  رس فرانسه
  0,1  0,007  0  0,02  0  99,96  0,2  آلومينا

در اين تركيبات از تالك     . اند   نامگذاري شده  CF،  )ب(ي     و پودر مخلوط دسته    CG،  )الف(ي    پودر مخلوط دسته  
ر مخلوط استفاده   ي اكسيد سيليسيم د     كننده  منظور منبع  تأمين     به عنوان منبع تغذيه اكسيد منيزيم و از رس به         

در هر دو دسته ابتدا مـواد اوليـه بـا           . آمده است ) 1( ي  جدول شماره تركيب شيميايي اين مواد در      . است  گرديده
اوليـه،  هاي وزني مشخـصي از مـواد          محاسبه و سپس با درصد     2SiO5.3O2Al2.MgO2نسبت استوكيومتري   

 تالـك آلمـان،     ٪73/40، و   CFدر مخلـوط     آلومينـا    ٪56/6 رس فرانسه و     ٪57،   تالك فرانسه  ٪46/36يعني  
 اسـتفاده همـراه     مواد مـورد  ) 2جدول( مخلوط شدند ،  CG آلومينا در مخلوط     ٪12/15 رس فرانسه و     15/44٪

صـورت پـودري      بهشدن  شده، پس از خشك       مواد آماده . آب مقطر كاملاً با هم مخلوط گرديده و همگن شدند         
آمـده تحـت      پودر بدست .  عبور داده شدند   60از الك با مش      و سپس     آب مقطر مخلوط   5٪با  درآورده شدند و    

هـاي     درآورده شـد و سـپس در درجـه حـرارت           mm15گرمي با قطر    6هاي    صورت قرص   محوري به   پرس تك 
 سـاعت در دمـاي مـاكزيمم        2 و زمان نگهداري     C/min 10°، با سرعت گرمادادن     C1400° و 1300 و   1200

 كدگذاري  CF14  و CG12  ،CG13  ،CG14  ،CF12  ،CF13 شده را به ترتيب     هاي پخت   قرص. پخت شدند 
 SEM) Cambridgeشده و بررسي ريز ساختاري   براي تعيين فازهاي تشكيلXRD   و تحت آزمايشاتنموده

S360 ( جهت انجام آزمايش    . قرار گرفتندSEM،  شـده و در اسـيد هيـدروفلوئوريك بـا            ها پوليش   تمامي نمونه
  .د اچ شدن٪5غلظت 

 ها  استفاده شده در مخلوطهيمواد اول وني فرمولاس-2 جدول
 )برحسب گرم (CGمخلوط  )برحسب گرم(CFمخلوط 

سه
فران

ك 
تال

سه  
فران

س 
ر

  

مينا
آلو

مان  
ك آل

تال
سه  

فران
س 

ر
  

مينا
آلو

  

36,46  57  6,56  40,73  44,15  15,12  

  اضافه كردن افزودني -2-2
  :ير استفاده گرديداز اكسيد زيركونيوم و كربنات باريم به عنوان افزودني طبق دستورالعمل ز

 نموده   استفاده ٪6 و ٪4،  ٪2وزني   از اكسيد زيركونيوم به عنوان افزودني در درصدهاي          CGدر مخلوط   ) الف(
  . كدگذاري شدندCGZ6 وCGZ2 ،  CGZ4ترتيب  آمده به هاي بدست و مخلوط

 و  فاده كـرده   اسـت  ٪6 و ٪4،  ٪2درصـدهاي وزنـي      از كربنات باريم به عنوان افزودني در         CFدر مخلوط   ) ب(
  . كدگذاري شدندCFB6وCFB2 ،  CFB4ترتيب  آمده به هاي بدست مخلوط

هـا در     كدگـذاري نمونـه   ) 3(جدول. عمليات مخلوط كردن پودرها و پرس و پخت طبق روال گذشته انجام شد            
  .دهد دماهاي مختلف را نشان مي

شـده و بررسـي    ي تـشكيل  جهـت شناسـايي فازهـا   SEM و XRDنمونه هاي آماده شده نيز تحت آزمايشات    
  .ريزساختار، قرار گرفتند
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   متفاوتي افزودني مختلف و با درصدهاي پخته شده در دماهاي قرص هايكدگذار -3 جدول

1400  1300  1200  

 دما     
            °Cدرصد  
   افزودني             

CGZ2-14  CGZ2-13  CGZ2-12  
CFB2-14  CFB2-13  CFB2-12  

2%  

CGZ4-14  CGZ4-13  CGZ4-12 
CFB4-14  CFB4-13  CFB4-12  

4%  

CGZ6-14  CGZ6-13  CGZ6-12  
CFB6-14  CFB6-13  CFB6-12  

6%  

  روش محاسبات مربوط به سلول واحد -2-3
  :الگوي پراش پرتو ايكس بر طبق رابطه براگ يعني

)1(                                         θλ sin.2dn =  
 زاوبـه بـين پرتـو       θ فاصله بين صفحات بـراگ و        dدي،   طول موج پرتو فرو    λگيرد كه در اين رابطه        شكل مي 

  . دهد فرودي و صفحه موردنظر را نشان مي
در آزمـايش پـراش سـنجي، هـدف اصـلي تعيـين       . الگوي پراش پرتو ايكس هر تركيب، منحصر به فرد است        

  . باشد مي) dمقدار(هاي اتمي  هاي مربوط به هر پيك و سپس مشخص كردن فاصله صفحه زاويه
 درجه سانتي گـراد داراي سـاختار اورتورومبيـك          950ي كورديريت تشكيل شده در محدوده دمايي زير         از طرف 

هـا    الگوي پراش پرتو ايكس در هر كـدام از نمونـه          .  نيز پايدار مي ماند    C1350°است كه اين ساختار تا دماي       
 باتوجه بـه    . نياز است  دهد كه در محاسبات، به سه پيك قوي          مي  ورديريت را به وضوح نشان    هاي قوي ك    پيك

كننده بـراگ    را محاسبه كرده و نيز با توجه به رابطه مربوط به فاصله بين صفحات بازتاب dمقداررابطه براگ 
  :و ثوابت شبكه راست گوشه، يعني

)2(                           2
1

2

2

2

2

2

2

)(1
c
l

b
k

a
h

d
++=  

اسـتاندارد  هاي ميلر صفحه كه از روي كـارت    انديسياhkl (هاي ميلر صفحات  و نيز در دست داشتن انديس
 ثوابت شبكه    بوسيله آن  توان   مي  سه معادله و سه مجهول تشكيل خواهدشد كه        ،)شود  مشخص مي كورديريت  

گوشه است، پـس حجـم        چون كوردريت داراي ساختار راست    . را در ساختار كورديريت سنتز شده محاسبه نمود       
  .گردد ي آن در يكديگر، محاسبه مي يق ضرب ثوابت شبكهسلول واحد آن نيز از طر

   و بحثجينتا -3
  XRD پراش ي الگوجينتا -3-1

 ـ            تي ـري كورد ي تحولات فـاز   بيبه ترت ) 5(تا  ) 2 (يها  شكل  ،ي حاصـل از تالـك آلمـان بـدون حـضور افزودن
 ـ        تيريكورد   ز دمـاي  ، ا ٪6 و   ٪4،  ٪2مقـدار      بـه  ومي ـركوني ز دي اكـس  ي سنتز شده با تالك آلمان بعـلاوه افزودن

C° 1200 تا C°1400   حاصـل   تيري كورد يفاز تحولات   بي به ترت  زين) 9(تا  ) 6 (يها  شكل. دهد ي را نشان م 
 ـ         تيري كورد ،ياز تالك فرانسه بدون حضور افزودن       مي كربنـات بـار    ي سنتز شده با تالك فرانـسه بعـلاوه افزودن

  تي ـري كورد PCPDFكـارت   شـماره   . باشـند  ي م ـ C°1400 تـا    C°1200  از دمـاي   ،٪6 و   ٪4،  ٪2مقـدار     به
 اسـتاندارد، در    تي ـري كورد مميمـاكز  كي ـ پ يعني،  2θ محور   ي آن بررو  100 كي و مكان پ   باشد ي م 0303-12

  . قرار دارند2θ درجه بر محور 71/21 و 35/10 در بي به ترتگري دي قوكيدو پ. باشد ي درجه م49/28
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 با استفاده از تالك تيري كورديتحولات فاز -2 شكل

   مختلفيها ه حرارتآلمان در درج
 با استفاده از تالك تيري كورديتحولات فاز -3 شكل

   در ٪2 وميركوني زديآلمان و با اكس
   مختلفيها درجه حرارت

  
  

    
تحولات فازي كورديريت با استفاده از تالك   -4 شكل

   در ٪4آلمان و با اكسيد زيركونيوم 
  هاي مختلف درجه حرارت

  

ك استفاده از تالبا  فازي كورديريت تتحولا -5 شكل
   در ٪6آلمان و با اكسيد زيركونيوم 

  هاي مختلف درجه حرارت
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تحولات فازي كورديريت با استفاده از تالك  -6 شكل

  هاي مختلف فرانسه در درجه حرارت

  

تحولات فازي كورديريت با استفاده از تالك  -7 شكل
  هاي مختلف  در درجه حرارت٪2باريم فرانسه و با كربنات

  
  
  

   
 با استفاده از تالك تحولات فازي كورديريت -8 شكل

  هاي مختلف  در درجه حرارت٪4باريم فرانسه و با كربنات

  

تحول فازي كورديريت با استفاده از تالك فرانسه و  -9 شكل
  هاي مختلف  در درجه حرارت٪6باريم با كربنات
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است، سه پيك قوي      شود هنگامي كه براي سنتز كورديت از تالك آلمان استفاده شده            همانطور كه ملاحظه مي   
 و باتوجه بـه     باشد  منطبق مي كورديريت استاندارد،   بر سه پيك ياد شده       C 1300° و C1200°موجود در دماي    

 داشته و با رفتن به دماهاي       C 1300°شده را در دماي حدود        ها، بيشترين ميزان كورديريت تشكيل      شدت پيك 
كونيوم به عنوان افزودنـي، دمـاي سـنتز         با اضافه نمودن اكسيد زير    . شود  بالاتر از ميزان فاز كورديريت كم مي      

 C1300°است، و مجدداً با افزايش دمـا بـه سـمت             منتقل گرديده  C1200°كورديريت كاهش پيدا كرده و به         
كه اين مسئله از انطبـاق سـه پيـك اسـتاندارد             يابد  ، ميزان فاز كورديريت تشكيل شده كاهش مي       C 1400°و

 است، نتايج   ٪2ميزان    وقتي درصد افزودني كمتر و به     . شود  ج مي شده منت   هاي قوي مشاهده    كورديريت با پيك  
اگر در سـنتز كورديريـت بـه    . تر است شده از الگوي پراش پرتو ايكس، به حالت بدون افزودني نزديك   مشاهده

جاي تالك آلمان از تالك فرانسه استفاده نماييم نيز مانند حالت قبل، بيشترين ميزان تشكيل فاز كورديريت با                  
. هـاي اسـتاندارد منطبـق اسـت          خواهد بود، يعني سه پيك اصلي بر پيك        C 1300°ها، در   جه به شدت پيك   تو

كه با تـأثير ايـن افزودنـي،          طوري  دهد، به   تر سوق مي    افزودن كربنات باريم دماي سنتز را به سمت دماي پايين         
كورديريـت را مـشاهده      مجـدداً كـاهش فـاز        C1400°با افزايش دما تـا      . است   رسيده C1200°دماي پخت به  

تـر، الگوهـاي پـراش بـه حالـت بـدون              هاي پايين   مي كنيم كه در افزودني      در اين حالت نيز مشاهده    . كنيم  مي
بودن ميزان افزودني، تاثير قابل تـوجهي بـر دمـاي زينترينـگ كورديريـت                 باشند، يعني كم    مي  افزودني نزديك 

  .احد، براي هر نمونه محاسبه شده استثوابت شبكه و حجم سلول و) 4( شماره در جدول. ندارد
هاي   با مقايسه اعداد با حالت استاندارد كورديريت و نيز مقايسه خطاهاي نسبي در حجم سلول واحد در نـمونه                 

هاي با درصد اكسيد زيركونيوم بالاتر، خطاي نسبي حجـم            يعني در نمونه   شود؛  مخـتلف، نـتايج قبلي تأييد مي    
دهنده اين مطلب است كه ثوابـت شـبكه از حالـت               نشان  يابد، و اين    تر افزايش مي  سلول واحد، در دماهاي بالا    

اي كورديريت اسـتاندارد را دارا خواهنـد          بدست آمده كمتر مشخصات شبكه      استاندارد خود فاصله گرفته و نمونه     
نفـي نـدارد، يعنـي      باريم بالاتر، افزايش دما بر تشكيل كورديريت اثـر م           هاي با درصد كربنات     اما در نمونه  . بود

تر ميزان خطاي نـسبي افـزايش        باشد و برعكس در دماهاي پايين       خطاي نسبي در حجم سلول واحد اندك مي       
. گيـرد  آل كورديريـت فاصـله مـي    تر از حالـت ايـده   آمده در دماهاي پايين كند و اين يعني نمونه بدست    پيدا مي 
شـده بـا      هاي تـشكيل    احد را براي كورديريت   ميزان خطاي نسبي حجم سلول و     ) 11(و  ) 10(هاي شماره     شكل

با توجه به ايـن نمـودار و نيـز الگوهـاي پـراش پرتـو                . دهد  استفاده از تالك آلمان و تالك فرانسه را نشان مي         
رسد حالت بهينه براي تشكيل كورديريـت بـا اسـتفاده از تالـك آلمـان و افزودنـي اكـسيد                       ايكس، به نظر مي   

 بوده و براي تشكيل كورديريت بـا اسـتفاده از           C1200° افزودني و دماي پخت       درصد 4زيركونيوم، استفاده از    
  .باشد  ميC 1200° درصد افزودني و دماي پخت 6تالك فرانسه و افزودني اكسيد باريم، استفاده از 

  
 ي با استفاده از تالك آلمان و افزودنشده لي تشكتيري حجم سلول واحد كوردي نسبيخطاها -10 شكل

  مختلفي متفاوت و در دماهاي درصدها باوميركونيدزياكس
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شده با استفاده از تالك فرانسه و افزودني اكسيدباريم  خطاهاي نسبي حجم سلول واحد كورديريت تشكيل  -11 شكل

  با درصدهاي متفاوت و در دماهاي مختلف

با توجه به مقادير (هاي شبكه و حجم سلول واحد در هر نمونه و درصد خطاي نسبي حجم سلول  ثابت  -4 جدول
  )وط به كورديريت استانداردمرب

  نسبي خطاي٪ a b c V  كد نمونه
  0 47/1554  345/9  08/17  739/9  كورديريت استاندارد

CG12  7544/9  9146/16  3301/9 4/1539  97/0  
CG13  7204/9  9643/16  3265/9 9/1537  06/1  
CG14  6895/9  1098/17  2800/9 5/1538  02/1  

CGZ2-12 7634/9  7416/16  3474/9 9/1527  70/1  
CGZ2-13  7146/9  2495/17  2950/9 6/1557  20/0  
CGZ2-14  7702/9  1365/17  2680/9 7/1551  17/0  
CGZ4-12  7484/9  0767/172920/9 8/1546  49/0  
CGZ4-13  8427/9  0160/17  2480/9 9/1548  36/0  
CGZ4-14  7064/9  5904/17  2492/9 2/1579  59/1  
CGZ6-12  7162/9  1663/17  2954/9 4/1550  26/0  
CGZ6-13  7757/9  9322/16  3366/9 4/1545  58/0  
CGZ6-14  7064/9  5904/17  2492/9 2/1579  59/1  

CF12  7726/9  9265/16  3614/9 5/1548  38/0  
CF13  7590/9  0199/17  3357/9 6/1550  25/0  
CF14  7545/9  1762/17  2867/9 9/1555  09/0  

CFB2-12  7371/9  1840/17  2754/9 7/1614  15/0  
CFB2-13  7259/9  3255/17  3116/9 1/1569  94/0  
CFB2-14  7259/9  5706/17  2745/9 9/1584  95/1  
CFB4-12  7391/9  8660/16  3265/9 0/1532  44/1  
CFB4-13  7626/9  8680/16  3325/9 8/1536  13/1  
CFB4-14  7033/9  3630/17  3080/9 2/1568  88/0  
CFB6-12  7279/9  4103/17  2834/9 3/1572  14/1  
CFB6-13  7739/9  9415/16  3491/9 1/1548  40/0  
CFB6-14  6588/9  1338/17  3640/9 7/1549  30/0  
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 SEMنتايج ميكروسكوپ الكتروني -3-2
هـا و منـاطق       مورفولـوژي سـطحي، شـكل دانـه       . اسـت    بر روي چند نمونه منتخب، انجام گرفتـه        SEMآناليز  

در اشـكال    CFB4-13 و CG13  ،CF13  ،CGZ4-12  ،CGZ4-13  ،CFB4-12هـاي     شده در نمونـه     آگلومره
كه كورديريت بدون افزودني سـنتز      ) 13(و  ) 12(هاي    كه در شكل  همانطور  . شده است   نشان داده ) 17(تا  ) 12(

هـا،   شده در اين نمونه  تخلخل سراميك سنتز.باشد ميفاز  گردد، مورفولوژي سطحي  تك     است مشاهده مي    شده
با توجه به اندازه ذرات مواد اوليه مـصرفي، ناشـي از عـدم زينترينـگ كامـل                  توان    زياد است كه اين امر را مي      

هاي بالاتر در زينترينـگ،       تر و همچنين استفاده از درجه حرارت        توان با استفاده از مواد اوليه نرم        دانست كه مي  
 C 1300°اما باتوجه به نمودارهـاي پـراش پرتـو ايكـس، در دماهـاي بـالاتر از                  . ميزان تخلخل را كاهش داد    

طور كلي، استفاده از تالك آلمان و يا تالك فرانـسه در              به. شويم  تاحدي از حالت مطلوب فاز كورديريت دور مي       
  .باشند سنتز كورديريت، روي مورفولوژي مواد تأثير چنداني ندارد و ريزساختارها شبيه يكديگر مي

               
)a                  (                            )                                       b(  

  )CG13نمونه (هاي مختلف  نمايي   با بزرگC 1300° در سنتز شده با تالك آلمانكورديريت): b(و ) a( -12 شكل

               
)a                              (     )                                                b(  

  )CF13نمونه (هاي مختلف  نمايي   با بزرگC 1300°تز شده با تالك فرانسه در كورديريت سن):b(و ) a( -13 شكل

ي افزودنـي اكـسيد زيركونيـوم، بـه ترتيـب در              شده با تالك آلمان بعـلاوه       كورديريت سنتز ) 15(و  ) 14(اشكال
شـود، در دمـــاهاي بـالاتر،         همانگونـه كـه ملاحظـه مــي       . دهـد    را نشان مـي    C1300° و C1200°دماهاي  

دو ) a-14(در شـكل    . متفاوت بوده و براثر افـزايش دمـا، رشـد فازهـا را شـاهد هـستيم                 ـولوژي كاملاً مورفـ
 منـاطق سـفيد رنگـي ملاحظـه          كنيم كه در قسمت متخلخـل       مورفولوژي يكپارچه و متخلخل را مشاهده مي      

 ـ          از مناطق سفيد رنگ، نشان مي      EDXآناليز   .شود  مي وده و همچنـين    دهد كه اين مناطق غني از زيركونيوم ب
نيـز  ) a -15(در شكل . باشد  شده مي   ميزان بسيار كمتر، حاوي زيركونيوم افزوده       فاز يكپارچه خاكستري رنگ، به    

باشد، اما اين مـاده وارد سيـستم سـراميك نـشده و               هاي سفيدرنگي هستيم كه همان زيركونيم مي        شاهد دانه 
كورديريت سنتزشـده بـا تالـك فرانـسه         ) 17(و  ) 16(هاي    شكل. است  رسد به صورت آزاد باقي مانده       نظرمي  به

شـود    مشاهده مـي  . دهد   را نشان مي   C1300° و   C1200°ي افزودني كربنات باريم، به ترتيب در دماي           بعلاوه
عنـوان افزودنـي در كورديريـت اسـتفاده           كه در مقايسه با حالت قبل، يعني حالتي كه از اكسيد زيركونيـوم بـه              
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. شـود   اي ديـده نمـي      صـورت آزاد و ذره      داخل مـاده نفـوذ كـرده اسـت و بـه            تر به   شنموديم، كربنات باريم بي   
شده و رشـد فازهـا را شـاهد           مورفولوژي در دودما، بازهم كاملاً متفاوت است و در دماي بالاتر مناطق آگلومره            

  نـشان  EDXآنـاليز   .  شباهت زيـادي بـا هـم دارنـد         CFB4-13 و   CGZ4-13هاي    از اين نظر، نمونه   . هستيم
ميـزان    تـر، بـه     غني از باريم بوده و مناطق پر رنگ       ) a -17(و  ) a -16(تر در اشكال      رنگ  دهد كه مناطق كم     مي

تر،   علت سنتز شدن ماده در دماي پايين        به) b-16(و  ) b -14(در اشكال   . باشد  كمتري حاوي تركيبات باريم مي    
و كامل تر شدن عمل زينترينـگ كـاهش         گردد كه اين تخلخل با افزايش دما          تخلخل بيشتري ملاحــظه مي   

  . يابد مي

    
)a                                (       )                                   b(  

هاي  نمايي  با بزرگ C 1200° كورديريت سنتز شده با تالك آلمان و اكسيدزيركونيوم در):b(و ) a( -14 شكل
  )CGZ4-12 نمونه (مختلف 

    
)a          (                                   )                          b(  

هاي  نمايي   با بزرگC 1300° كورديريت سنتز شده با تالك آلمان و اكسيدزيركونيوم در):b(و ) a( -15 شكل
  )CGZ4-13نمونه  (مختلف

    
)a                                     (                                    ) b(  

هاي مختلف  نمايي  با بزرگC 1200°باريم در  كورديريت سنتز شده با تالك فرانسه و كربنات ):b(و ) a( -16 شكل
  )CFB4-12نمونه (
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)a                       (          )                                           b(  

هاي مختلف  نمايي  با بزرگC 1300°باريم در   كورديريت سنتز شده با تالك فرانسه و كربنات):b(و ) a( -17 شكل
  )CFB4-13نمونه (

  گيري نتيجه -4
توان كورديريـت را كـه         تالك آلمان و يا تالك فرانسه، رس فرانسه و آلومينا، مي           با استفاده از مواد اوليه     •

تـرين دمـا      يك ماده سراميكي با ضريب انبساط كم است، به روش حالت جامد سنتز نمود كـه مطلـوب                 
باشد و نتايج الگوي پراش اشعه ايكس نيز تطابق خوبي را   ميC  1300°رسيدن به فاز كورديريتبراي 

 . دهد با حالت استاندارد كورديريت نشان مي
گراد   درجه سانتي  100زيركونيوم به كورديريت حاوي تالك آلمان، دماي پخت را             درصد اكسيد  4افزودن   •

 .ينه مي باشدكاهش داده و ميزان كورديريت تشكيل شده به
 درجـه   100 درصد كربنات باريم به كورديريت حـاوي تالـك فرانـسه، دمـاي پخـت را                  6اضافه نمودن    •

 .دهد سانتي گراد كاهش مي
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