


 1-78)، 1399، (پاییز 3، شماره 9فصلنامه مواد و فناوریهاي پیشرفته: دوره 
 

 

 فهرست
 
 

روي آلیاژ منیزیم تشکیل شده با کندوپاش  TiO2/MgOبررسی خواص پوشش دولایه  9-1

 مغناطیسی
 محمد جواد اشراقی ،زهرا سادات سیدرئوفی ،محسن سمیعی

 Al/Cu يدوفلز پیرسازيبر رفتار  ثابت جریان شدتبا  AC یکیالکتر جریان تأثیر 18-11
 جهانگیري محمدرضا میرزایی، مهدي باجقلی، اعظم

شناسی، نوري و مغناطیسی الیاف اکسید کبالت بررسی خواص ساختاري، ریخت 25-19

 الکتروریسی شده
 انیفاطمه متق ،يچنار يمحمود نیحس

متیل -3-هگزیل-1 و الکترولیت CuFe2O4/کربنزور نانوکاتالیشده با اصلاح کاتدتأثیر  35-27

 هوا-عملکرد و طول عمر باتري لیتیمبر  )[Cl][Hmim](ایمیدازولیوم کلراید 
 مهدي حسینی

مطالعات فازي، ریزساختاري و رفتار شکست اتصال فاز مایع گذرا در آلیاژ نایمونیک  49-37

 در دماهاي مختلف 75
 زادهفردین نعمتحسین مستعان، امیرحسن محبوبی، بهمن میرزاخانی، 

 سبز روشبه شدهسنتز دیگرافن اکس يباکترضد خواص و يزساختاریر یابیارز 61-51
 کلانتر يمهد ،يزیعز مژده

جنیپین به روش تشکیل  -آلژیناتسدیم -یابی ریزکرات ژلاتینتهیه و مشخصه 78-63

 الکترولیتکمپلکس پلی
 خانلرخانیعلی ، قادراصغر بهناممجید رستگار رامشه، علی

 





 1-9)، 1399 پاییز، (3، شماره 9فصلنامه مواد و فناوریهاي پیشرفته: دوره 

 عهده دار مکاتبات*

 -:دورنگار ،026-36280040: تلفن ،نیمه هادي ها پژوهشکده ،انرژي و مواد پژوهشگاه دشت، مشکین ،البرزایران،  :نشانی

 m.eshraghi@merc.ac.ir  :پیام نگار

Please cite this article as: Samiee, M., Seyedraoufi, Z. S., Eshraghi, M. J., "Investigation of properties of TiO2/MgO dual layer thin film formed by 
magnetron sputtering on Mg alloy", Journal of Advanced Materials and Technologies (JAMT), Vol. 9, No. 3, (2020), 1-9. 
(https://doi.org/10.30501/jamt.2020.211991.1063). 

 

2783-0829/© 2020 The Author(s). Published by MERC. This is an open access article under the CC BY license 
(https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/).  

 

 

 

 مقاله

 یپژوهش کامل
 شرفتهیپ يهایفناور و مواد فصلنامه

J o u r n a l  H o m e p a g e :  w w w . j a m t . i r  
 

روي آلیاژ منیزیم تشکیل شده با کندوپاش  TiO2/MgOبررسی خواص پوشش دولایه 
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 خود به را زیادي محققین توجه جدید، نسل پذیرتخریبزیست مواد عنوان به منیزیم آلیاژهاي امروزه     هدیچک 

به روش  TiO2/MgO دولایه پوششسازگاري آلیاژهاي منیزیم، بهبود زیستجهت  پژوهش، این در اند.کرده جلب
سازگاري خواص زیستریزساختار، رفتار خوردگی و تشکیل شد و  AZ91منیزیم کندوپاش مغناطیسی روي آلیاژ 

میدانی  گسیل الکترونی روبشی میکروسکوپ از استفاده با پوشش ریزساختار .گرفت رارق بررسی پوشش تحت
(FESEM) ایکس اشعه پراش کمک به موجود فازهاي ترکیب و گرفت قرار مطالعه تحت(XRD)  رفتار شدند. تعیین 

 سنجش مورد (SBF)بدن  ي شدهسازدر محلول شبیه پلاریزاسیون لکتروشیمیاییا آزمون کمک به نیز آلیاژها خوردگی

 و(MTT) یت سم یارزیابی کم آزمون از بدن محیط با هانمونه سازگاريبه منظور بررسی زیست .گرفت قرار

 TiO2/MgOدهی سطح با پتانسیل خوردگی پس از پوششنتایج حاصل نشان داد که  .شد سلولی استفاده چسبندگی
براي نمونه با پوشش تغییر یافته  -V 436/1براي نمونه بدون پوشش، به  -V 532/1اي که از تر شده به گونهمثبت
  MgTiO3و  MgTi2O5 ترکیبات ،XRDبوده و مطابق نتایج آنالیز کروي شبه پوشش تشکیل شده مورفولوژي است.

ها روي نمونه پوشش داده سازگاري نیز نشان داد که درصد زنده ماندن سلولتشکیل گردید. نتایج آزمون زیست
 شده نسبت به نمونه بدون پوشش افزایش پیدا کرده است.
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 Abstract     Nowadays, magnesium alloys such as a new generation of biodegradable materials have been 
noticed by researchers. In this study, to the sanitation of biodegradability and biocompatibility of magnesium 
alloys, TiO2/MgO dual layer coating was formed by magnetron sputtering on AZ91 and the microstructure, 
corrosion behavior and biocompatibility properties of coating were investigated. The coating microstructure 
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was studied via field emission scanning electron microscopy (FESEM) X-ray diffraction (XRD). The 
corrosion resistance of the substrate and coated sample was evaluated by electrochemical polarization test in 
simulated body solution (SBF). To evaluate biocompatibility MTT and cell viability tests were used. The 
results showed that the corrosion potential after the surface coating with TiO2/ MgO was more positive, 
changing from 1.532 V for the uncoated sample to 1.436 V for the coated sample.. The coating was observed 
in quasi-spherical morphology with MgTi2O5 and MgTiO3 phases in interface of coating and substrate and 
two layers of coating too according to XRD analysis results. The results of the biocompatibility tests also 
showed that the viability of the osteoblastic cells on the coated sample increased compared to substrate. 
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 مقدمه -1
 بین در آلیاژها پرمصرفترین از یکی ، AZ91آلیاژ

 روي % 1 م،وآلومینی % 9 شامل که است منیزیم تجاري آلیاژهاي

 منیزیم آلیاژ کاربرد وجود این با است. منگنز کمی مقدار و

AZ91 است کم آن محدود مکانیکی خواص و استحکام دلیل به 

 فاز شامل AZ91 آلیاژ ریزساختار ،تعادلی انجماد شرایط . در]1[

 شرایط در اما است؛ β فاز رسوبات با همراه α-Mg جامد محلول

 در که است دندریتی ریزساختار داراي آلیاژ غیرتعادلی، انجماد

 . متأسفانه،]2[ دارد قرار دندریتی بازوهاي بین β ترد فاز آن

 ياستفاده آن آلیاژهاي و منیزیم پایین خوردگی به مقاومت

است.  کرده محدود کاربردها از بسیاري در را آنها از گسترده
 آلیاژهاي و منیزیم خوردگی به مقاومت بهبود براي راه مؤثرترین

 است جداکننده پوشش یک يوسیله به آنها سطح پوشاندن آن،

جمله  از .]4 و 3[ کندمی جدا خورنده محیط از را پایه فلز که
-کاشتنی عنوان به پزشکی، استفاده عصنای در منیزیم کاربردهاي

 از بالایی پتانسیل آن آلیاژهاي منیزیم و باشد.می ارتوپدي هاي

 الاسیسیته مدول و پذیريتخریبزیست سازگاري،زیست قبیل
 به مستعد آن، آلیاژهاي و منیزیم د.نرا دار استخوان به نزدیک

 .]5[ هستند گالوانیک خوردگی
 خوردگی برابر در مناسب حفاظت یک شرایط، این در

 با و تخلخل بدون یکنواخت، فلزي هايپوشش توسط
 از لایه یک تشکیل بود. خواهد دسترس قابل مناسب، چسبندگی

 در که آن آلیاژهاي و منیزیم سطح روي بر هیدروکسید یا اکسید

 و چسبندگی بر مخربی بسیار تأثیر هستند، آب یا هوا با تماس
 سطح دهیپوشش]. 6-9[دارد  اعمالی هايپوشش یکنواختی

 مقاومت افزایش جهت هاروش تریناقتصادي و بهترین از یکی

 است خورنده هايمحیط برابر در فلزي هايسازه خوردگی
]10[. 

 مانند متعددي هايروش هابیوسرامیک نشانیلایه در

 پالسی، لیزر ،2الکترواستاتیک اسپري ،1اسپري پلاسما

 
1 Plasma Spray 

 3پاشوکند نیز و ژل – سل نشانیلایه میکروقوسی، اکسیداسیون

 یک دهیپوشش کهآنجایی از .]11-14[دارد وجود مغناطیسی

 فلزي آلیاژ از یون آزادسازي کاهش ها،سرامیک با فلزي کاشتنی

 که دارد همراه به را بالاتر خوردگی به مقاومت نوعی به و بدن به

 در مغناطیسی کندوپاش از استفاده است، مزیت یک خود

 سرامیکی لایه ایجاد براي آلایده روش یک فلزات، دهیپوشش

 انتخاب باشد. بامی فلزي هايکاشتنی روي بر سازگارزیست

 و مطلوب پوشش یک ایجاد امکان مناسب نشانیلایه پارامترهاي
 با هاییکاشتنی بنابراین، دارد. وجود کامپوزیتی هايپوشش حتی

 و دندانی دائمی کابردهاي براي مطلوب سرامیکی هايپوشش
 کندوپاش . روش]11-14[ بود خواهد دسترس در ارتوپدي

 )PVD( بخار فیزیکی دهیرسوب هايروش از یکی مغناطیسی
 هايپوشش تولید جهت زیادي توسعه گذشته دهه در که است

. ]15-18[ است خوردگی داشته در برابر مقاوم سخت
 تواندمی که است صرفه به مقرون روشی مغناطیسی، کندوپاش

 روي عالی چسبندگی و بالا خلوصی با را نازك لایه هايپوشش

 .]20 و 19[ کند نشانیلایه بزرگ هايسطح
 مغناطیسی میدان یک ،مغناطیسی کندوپاش سیستم در

 انتقال باعث که شودمی ایجاد تارگت سطح نزدیکی در قوي
 این شود.می گونهمارپیچ مغناطیسی شارهاي سمت به هاالکترون

 دارد پی در را تارگت سطح نزدیکی در پلاسما ایجاد شرایط،

 آسیب زیرلایه سطح روي بر شده تشکیل لایه به که این بدون

 ضخامت یکنواختی و کیومتريواست شرایط در تغییري و رسانده

 سیستم یک در از طرفی کند. ایجاد شده نشانده نازك لایه

 طی را مسافتی شده تولید هايالکترون مغناطیسی، کندوپاش

خنثی  گاز هاياتم بیشتر یونیزاسیون احتمال بنابراین کنند.می
 پایدار بالاي تراکم با پلاسماي یک تولید و ) +Ar(معمولاً

 سطح شده یونیزه آرگون هاياتم خلاصه، طوربه یابد.می افزایش

 تشکیل و هااتم / هامولکول آزادسازي و کرده بمباران را تارگت

 .]21-23[ گردندمی موجب را زیرلایه روي بر نازك لایه

                                                                             
2 Electrostatic Spray 
3 Sputtering 
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 دلیل به MgOو  TiO2هاي سرامیکی از جمله پوشش

 یک سایش، و خوردگی اکسیداسیون، به مقاومت

 بهبود براي است و فلزات براي خوب پوشش سرامیکی

 گیرد.می قرار استفاده مورد سازگاريزیست
-در پژوهشی به بررسی پوشش ]24[ و همکاران 1گپی

اکسید سریم بر روي آلیاژ دوتایی هیدروکسی آپاتیت/ هاي
پرداختند. نتایج نشان داد که پوشش دوتایی نقش AZ91 منیزیم

در پژوهشی  دهند.ثري در کاهش خوردگی از خود نشان میؤم
پوشش اصلاح شده سرامیکی بر  ]25[ و همکاران 2دیگر لی

که نتایج حاصل،  نددادروي آلیاژ منیزیم را مورد بررسی قرار 
سازگاري و خوردگی نمونه پوشش داده شده افزایش زیست

و  3زیشان دهد.نسبت به نمونه بدون پوشش را نشان می
خواص الکتروشیمیایی در پژوهشی دیگر،  ]26[ همکاران
 بر روي آلیاژ CeO2ی بر نانوذرات نهاي سرامیکی مبتپوشش

AZ91 نشان از افزایش  ،را مورد بررسی قرار دادند که نتایج
مقاومت به خوردگی نمونه پوشش داده شده به دلیل تجمع 

 باشد.ها میقسمت هاي منافغ پوشش و تركسریم در 
بررسی تحقیقات نشان داده است که تاکنون پژوهشی در 

پوشش سازگاري و خواص الکتروشیمیایی خصوص زیست
TiO2/MgO  بر روي آلیاژAZ91D  با روش کندوپاش

ایجاد   پژوهش،  این از هدف مغناطیسی صورت نگرفته است.
با روش AZ91D آلیاژ منیزیم  روي TiO2/MgOپوشش 

 خواص ریزساختاري، مقاومت کندوپاش مغناطیسی و بررسی

کاربرد در مهندسی سازگاري جهت و زیست خوردگی به
 باشد.پزشکی می

 

 قیتحق روش -2
بررسی خواص ریزساختاري،  ،هدف تحقیق، این در

-سازگاري پوششت به خوردگی و زیستمقاوم

ایجاد شده به روش کندوپاش مغناطیسی بر   TiO2/MgOهاي
هایی از جنس آلیاژ زیرلایه منظور بدین است. AZ91Dزیرلایه 

 از با استفاده cm 5 × cm 5 × cm 5مورد نظر به اندازه 

 وسیله به آلیاژ این شیمیایی برش داده شد. ترکیب 4میکروکاتر

 
1 Gopi 
2 Lee 
3 Zeeshan 
4 Wire Cut 

 در آن نتایج که آمد دستهب(AES)5  اتمی نشري سنجیطیف

 .است شده داده نشان 1جدول 

 از کاغذ سنباده توسط هانمونه ابتدا پوشش، اعمال از قبل

 با دقیقه 10 مدت به آن از بعد و زنیسنباده 2000 تا 100 شماره

 ASTM استاندارد براساس شدند و پولیش میکرون شش نمد

D2651  گرفتند قرار و اکسیدزدایی گیريچربی عملیات تحت 
 دستگاه با کندوپاش روش از استفاده با هانمونه سپس .]27[

 محفظه در پایه فشار که ، RFرادیوفرکانس مغناطیسی کندوپاش

-لایه دهی شدند.پوشش بود، بارمیلی 10-4 حدود نشانیلایه

 با باریلیم 5/2 × 10-3 حدود کاري فشار ها درپوشش نشانی

 15 مدت به آرگون گاز تحت دقیقه بر مکعب مترسانتی 25 شار

 نظر مد دهیپوشش مرحله دو تحقیق این در .شد انجام دقیقه

 TiO2به همراه تارگت   AZ91D هاياست. ابتدا نمونه بوده
درون دستگاه کندوپاش قرار داده شد. سپس در مرحله بعد 

درون  MgOنمونه هاي پوشش داده شده به همراه تارگت 
 محفظه دستگاه قرار گرفتند.

 

مورد استفاده بر حسب  AZ91Dترکیب شیمیایی آلیاژ . 1جدول 
 درصد وزنی

 منیزیم آلومینیوم مس آهن نیکل روي منگنز بقیه

02/0 35/0 5/0 002/0 005/0 03/0 6/9 Bal 

 

 روي سطحی مورفولوژي و توپوگرافی که آنجا از

 ثیرگذارأت بسیار سلولی چسبندگی نیز و خوردگی به مقاومت

 میکروسکوپ از هانمونه ساختارریز بررسی منظور است، به

 ساخت  MIRA3مدل (FESEM)6 میدانی نشر روبشی الکترونی

 ترکیب و فازها شناسایی جهت شد. استفادهTESCAN  شرکت

 ، PW1800مدل (XRD)7 ایکس اشعه پراش دستگاه از شیمیایی،
 و Cu Kα پرتو نیکل، فیلامان با PHILIPS شرکت ساخت

 .گردید استفاده kV 30 کاري ولتاژ حداکثر
یت سلولی و تعیین تکثیر سم آزمونجهت انجام فرآیند 

تهیه شده از انستیتو پاستور ایران  MG67سلولی، از رده سلولی 
استفاده شد. با توجه به ابعاد نمونه از ظرف کشت سلول که 

 
5 Auger Electron Spectroscopy 
6 Field Emission Scanning Electron Microscopy 
7 X-Ray Diffraction 
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چاهک بود، استفاده گردید. محیط کشت سلول مورد  24داراي 
وي به آن درصد سرم جنین گا 10بود که  DMEMاستفاده 

هاي لیتر کشت حاوي سرم درون چاهمیلی 1اضافه شد. ابتدا 
ه شد و سپس نمونه پوشش داده شده با مورد نظر ریخت

TiO2/MgO  ،و نمونه بدون پوشش که از قبل استریل شده
-. پس از اطمینان از غوطهدرون این چاهک ها قرار داده شدند

-وري کامل آنها درون محیط کشت و قرار گرفتن صحیح نمونه

به نحوي که حداکثر فضاي ممکن از کف چاهک را ها 
میلی لیتر محیط  1سلول به همراه  30000بپوشانند، تعداد 

 ها اضافه گردید. یک چاهک بدونکشت حاوي سرم به چاهک
نمونه و حاوي همین تعداد سلول به عنوان کنترل منفی نیز در 

 ساعت 72ها به مدت ها به همراه سلولنظر گرفته شد. نمونه
 37% و دماي  98با رطوبت نسبی %  CO2 5درون انکوباتور 

روز کشت با  سهراد قرار داده شدند. پس از درجه سانتیگ
، مورفولوژي DAPIاستفاده از میکروسکوپ فلورسانس با لنز 

ها مورد بررسی قرار گرفت. براي ها روي سطح نمونهسلول
ها ساعت از تماس نمونه 72انجام این آزمون، پس از طی زمان 

ها تحت شرایط ها، محیط کشت خالی شده و نمونهو سلول
استریل از درون ظرف کشت خارج گردید و به ظرف دیگري 

ها منتقل گردید. جهت تثبیت جهت انجام فرآیند تثبیت سلول
-% استفاده شد. ابتدا نمونه 5/2ها از محلول گلوتارآلدهید سلول

ها با بافر فسفات استریل دو مرتبه شستشو داده شدند. سپس 
 5/1آلدهید به مدت لیتر محلول گلوتاردو میلیهر نمونه درون 

ساعت قرار داده شد. پس از خروج نمونه از گلوتارآلدهید، 
مجددا با بافر فسفات مورد شستشو قرار گرفت و در ادامه 

ها با استفاده از محلول الکل اتانول با فرآیند آبگیري از نمونه
درصد انجام شد.  100و  90، 80، 70، 60غلظت به ترتیب 

هاي الکل به مدت لیتر از محلولو میلیدها به ترتیب در نمونه
 10% به مدت  100دقیقه قرار گرفته و در نهایت در الکل  پنج

ها در دقیقه قرار گرفتند. پس از آبگیري، رطوبت سطحی نمونه
درجه  چهارها در دماي اي محیط گرفته شد و نمونههو

 .]28[ نگهداري شدند آزمونسانتیگراد تا زمان 
روي سطح  MG67مانی سلولی زندهمیزان تکثیر و 

ار گرفت. به مورد ارزیابی قر MTTها توسط آزمون نمونه
پنج میلی با غلظت  MTTلیتر محلول میکرو 20همین منظور 
ها و کنترل منفی هاي حاوي نمونهلیتر به چاهکگرم در میلی

ساعت زمان انکوباتور، محیط  چهاراضافه شد. پس از طی 
جایگزین گردید.  DMSOمیکرولیتر  200کشت تخلیه شده و 

هاي رنگ تشکیل شده بلوردقیقه زمان جهت حل شدن  10
 200دقیقه، از هر چاهک  10کافی است و پس از گذشت 

 96میکرولیتر محلول برداشته شده و درون ظرف کشت سلولی 
ها توسط دستگاه چاهکی قرار گرفته و جذب نوري چاهک

 570طول موج  در (Bio Tek, Elx808, USA)الایزاریدر 
 .]25[نانومتر خوانده شد 

-شبیه محلول حاوي بشر یک درون نظر مورد هاينمونه

 داده قرار 2 جدول مشخصات با (SBF)1 انسان بدن سازي

 براي (SCE) کالومل مرجع الکترود یک دادن قرار با شدند.

 (پلاتین) محلول در الکترود کانتر یک آن، به نسبت ولتاژ تعیین

 دستگاه به آنها همه وصل نمودن کاري (زیرلایه) و الکترودو 

 دقیقه 90 از بعد C  37°دماي  در EG&Gمدل  پتانسیواستات

 روبش سرعت با و mv 2000-250محدوده  در وريغوطه

mv/s 1 پس از انجام آزمون  .آزمون الکتروشیمیایی انجام شد
 رحسبب (Ecorr)نمودارهاي پتانسیل خوردگی  الکتروشیمیایی

رسم و پارامترهاي خوردگی  خوردگی(icorr)  جریان چگالی
 گزارش شدند.

 

 بحث و جینتا -3

 MgO /TiO2الگوي پراش پرتوي ایکس پوشش 1شکل 
 طور هماندهد. اعمال شده بر روي زیر لایه منیزمی را نشان می

نسبتا  پیک درجه، 33 از کمتر زوایاي در شود،می مشاهده که
 فاز دلیل تشکیل به تواندمی امر این شود.نمی دیده واضحی

ایکس  اشعه آزمون انجام از ناشی و یا پوشش در آمورف
grazing لایه فرآیند شود طیطور که مشاهده میباشد. همان-

 و  MgTi2O5فازهاي منیزیمی زیرلایه روي TiO2/MgOنشانی 
MgTiO3  نیز علاوه برTiO2  وMgO تشکیل شدند. محل 

 و پوشش مشتركفصل در میانی هاي فاز و ترکیبات این تشکیل
 .است زیرلایه

مورفولوژي پوشش، در  FESEM(الف) تصویر  2شکل 
 روي بر  TiO2/MgOلایه وجود و تشکیلکه  XRDنتایج  ییدأت

(ب)  2تصویر شکل  .دهدرا نشان می باشدمنیزیمی می زیرلایه

 
1 Simulated Body Fluid 
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 هاقسمت برخی دارد اما درTiO2/MgO حکایت از تشکیل لایه 

 از ناشی تواندمی امر این که شودمی دیده هادانه میان فواصلی

به روش  دهیپوشش هنگام در که باشد TiO2ذاتی  رفتار
 دلیل نشیند.می زیرلایه روي اي برجزیره صورت به کندوپاش

 در آمده وجودبه تنش گرفت، نظر در توانمی که دیگري محتمل

 باشد. همچنین ازمی RFاش کندوپ فرآیند دهی طیپوشش

 بیان نمود توان(ج) می 2شکل  )MAPاي(آنالیز صفحه تصویر

 بر متراکم و یکنواخت نسبتاً صورت بهTiO2/MgO لایه  که

 است. شده تشکیل زیرلایه روي
 

 

 انسان خون پلاسماي با مقایسه آن و استفاده مورد  SBFمحلول مشخصات. 2جدول 

Ion Cl− HCO3
− Mg2+ K+ HPO4

2− Ca2+ Na+ SO4
2− 

SBF 8/147  2/4  5/1  5 1 5/2  142 5/0  

5/1 27 103 پلاسماي خون انسان  5 1 5/2  142 5/0  
 

 
 نمونه پوشش داده شده XRDالگوي  .1شکل 

 

 

 
از مورفولوژي پوشش، (ب) تصویر  FESEM(الف) تصویر  .2شکل 

FESEM  از سطح مقطع، (ج) آنالیزMAP از سطح مقطع 
 

روي  MG67هايسلول و گستردگی چسبندگی 3شکل 
دهد. روز کشت را نشان می هشتو  یکها بعد از نمونه

 روي بر خوبیبه هاسلول مشخص است تصاویر همانگونه که از

 ترشحات طریق از هاسلول و یافتند گسترش نمونه دو هر سطح

 با اند،چسبیده زمینه ماده به و یکدیگر به فلوپدیا مثل ریزسلولی

 الف

 ب

 ج
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 سطح روي بر هاسلول چسبندگی و تکثیر درصد که تفاوت این

 و تکثیر از بیشتر بسیار TiO2/MgO با شده داده پوشش نمونه
 که آنجا از .باشدمی پوشش بدون نمونه در هاسلول چسبندگی

 مقدار این است، سلولی تکثیر براي کمی زمان نسبتاً روز یک

 در باشد.می سلولی رشد تا چسبندگی میزان دهندهنشان بیشتر

 و شده ترگسترده نمونه پوشش داده شده، روي هاسلول ضمن
 در که باشند. همانگونهمی کاذب پاهاي شبیه به داراي زوائدي

بر  یافته رشد هايسلول در سلولی اندازه شودمی دیده شکل
 نمونه بدون پوشش است، از بیش نمونه پوشش داده شده روي

 شکل به ها اغلبنمونه بدون پوشش سلول روي که ايبگونه

 شوند.می دیده مدور و گرد
 

 
هاي کشت داده تصاویر میکروسکوپ فلورسانس نمونه .3شکل 

، (ب) نمونه یک روزشده، (الف) نمونه بدون پوشش بعد از 
نمونه بدون ، (ج) بعد از یک روز TiO2/MgOدهی شده با پوشش

 TiO2/MgOدهی شده با پوشش بعد از هشت روز، (د) نمونه پوشش
 بعد از هشت روز

 

-هاي زنده و مرده در نمونهبررسی تعداد سلول 4شکل 

در مقایسه با نمونه بدون  TiO2/MgOي پوشش داده شده با 
دهد که اعمال پوشش سبب افزایش تعداد پوشش را نشان می

(الف) و (ب) تراکم  4هاي هاي زنده شده است. شکلسلول
-روز را نشان می یکهاي موجود بر سطح نمونه پس از سلول

-روز تراکم سلول یکدهد. همانطور که مشخص است پس از 

هاي موجود بر روي نمونه پوشش داده شده بیشتر از نمونه 
(ج) و (د)  4هاي باشد. همچنین مقایسه شکلبدون پوشش می

ها بر گیري سلولهشت روز از قراردهد که پس از نشان می

اثر منفی  TiO2/MgO ها، علاوه بر آن که پوشش سطح نمونه
ها برروي سطح ها نداشته است تراکم سلولبر رشد سلول

نمونه پوشش داده شده به مراتب بیشتر از نمونه بدون پوشش 
با توجه به کیفی بودن آزمایش حداقل نتیجه قطعی باشد. می

نه تنها مانعی براي تکثیر  TiO2/MgOباشد که پوشش این می
ایجاد نکرده است بلکه تا اندازه قابل ها سلولی و پهن شدن آن

-هاي نسبت به نمونه بدون پوشش، وضعیت بهتري بملاحظه
همکاران نیز حاکی از دست آمده است. نتایج پژوهش لی و 

سازگاري آلیاژ منیزیم با اعمال پوشش سرامیکی افزایش زیست
در صورت استفاده از این پوشش در مهندسی . ]24[ باشدمی

انتظار داشت که محیط خارج سلول، ترکیب  توانبافت می
هاي باشد. مولکولشیمیایی بسیار نزدیک به استخوان را دارا می

هاي محلول، امکان برقراري اتصال بیولوژیکی مانند پروتئین
-هاي کلسیم و منیزیم را ایجاد کرده و واکنششیمیایی با یون

هاي رسازوکاهاي منجر به ساخته شدن بافت جدید در بدن با 
گردند. باید به این نکته نیز سیستماتیک و موضعی، تشویق می

حتی در ترکیبات  β-TCP1اشاره نمود که حضور فاز 
استوکیومتري داراي منیزیم از دیدگاه مهندسی بافت قابل قبول 

باشد. زیرا این ترکیب به جذب بیومواد و حتی مطلوب نیز می
رکیبی از ت β-TCPنماید. فاز پایه کلسیم فسفاتی کمک می

در بدن  هااست که براي تقویت استخوان کلسیم و فسفر
 شود.استفاده می

 

 
هاي زنده، (الف) نمونه سلول تصاویر میکروسکوپ اینورت. 4شکل 

دهی شده با روز، (ب) نمونه پوشش یکبدون پوشش بعد از 
TiO2/MgO  هشتروز، (ج) نمونه بدون پوشش بعد از  یکبعد از 

 بعد از هشت روز TiO2/MgOدهی شده با روز، (د) نمونه پوشش

 
1 Tri- Calcium Phosphate (Ca3(PO4)2) 
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هاي پلاریزاسیون پتانسیودینامیک نمونه پوشش منحنی
 SBFو نمونه بدون پوشش در محلول  TiO2/MgOداده شده با 
نشان داده شده است. منحنی خوردگی نمونه  5در شکل 

تر هاي مثبتپوشش داده شده مقداري به سمت پتانسیل
جریان خوردگی در  چگالیتر شده است که در نتیجه، نزدیک

جریان خوردگی نمونه  چگالیمقادیر کمتري قرار گرفته است. 
   پوشش داده شده نیز نسبت به نمونه بدون پوشش از

μA/cm2 5-10×351/6  بهμA/cm2 3-10×765/4  کاهش یافته
است. نتیجه ذکر شده بیانگر افزایش مقاومت به خوردگی 

باشد که این می TiO2/MgOکاشتنی در اثر اعمال پوشش 
هاي افزایش مقاومت، شرایطی را براي کاهش آزاد شدن یون

کند. البته باید توجه داشت که فلزي مضر از زیرلایه فراهم می
 TiO2/MgOا دهی سطح بپتانسیل خوردگی پس از پوشش

براي نمونه بدون  -V 532/1اي که از گونهتر شده بهمثبت
براي نمونه با پوشش تغییر یافته  -V 436/1پوشش، به 
 ).3است(جدول

 

هاي یبدست آمده از منحن ییایمیالکتروش يپارامترها .3 جدول
 ونیزاسیپلار

 

 نمونه

سرعت 

 خوردگی
CR (mm/y) 

چگالی جریان 

 خوردگی
(μA/cm2) Icorr 

پتانسیل 

جریان 

 خوردگی
(V) Ecorr 

بدون  نمونه
 پوشش

348/0 3-10×765/4 532/1- 

نمونه پوشش 
 داده شده

137/0 5-10×604/5 491/1- 

 
 

 
    دماي در SBF محلول در ها نمونه پلاریزاسیون منحنی .5 شکل

°C 37 

در  ترمودینامیکی لحاظ ازTiO2/MgO پوشش  بنابراین
 به و قرار دارد زیرلایه به نسبت کمتري خوردگی معرض

نتایج گپی و  د.کنمی محافظت زیرلایه از کاتدي صورت
 این در .]24[ باشدي این موضوع میکنندهییدأهمکاران نیز ت

 یا و بازراه حفرات محل در که زیرلایه-پوشش زوج در شرایط،

 تشکیل پوشش موضعی جدا شدن و دیدن آسیب صورت در

 را آند نقش زیرلایه و کاتد نقشTiO2/MgO پوشش  شود،می

 به نسبت به شدت کاتدي هايپوشش در زیرلایه کند.می بازي

 پذیرآسیب پوشش موضعی دیدگیآسیب و بازراه حفرات وجود

 باید (آند) زیرلایه از کمی سطح حفرات این در زیرا است،

 وسیع سطح روي بر کاتدي واکنش براي نیاز مورد الکترون

 شدید خوردگی امر این که کند، مینأت (کاتد) را مجاور پوشش

پوشش  پلاریزاسیون بالاي مقاومت .دارد همراه به را زیرلایه
TiO2/MgO دارد، وجود آن سطح روي که اکسید رویین لایه به 

 و بوده عیب بدون رویین (غیرفعال) لایه این شود.می داده نسبت
 بنابراین .دارد ناچیزي پسماند تنش کم، بسیار ضخامت علت به

بالاي  خوردگی مقاومت تواندمی رویین (غیرفعال) لایه این
 آورد. فراهم را خورنده هايمحیط درTiO2/MgO پوشش 

 به  TiO2/MgO پوشش تا شودمی سبب رویین لایه این وجود

 نفوذ از موثري طوربه و کرده عمل فیزیکی سد یک صورت

 وجود این با .]29[ کند جلوگیري زیرلایه به خورنده محلول

 و نداشته وجود هاپوشش براي % 100حفاظت  امکان هرگز
 در موجود عیوب طریق از خورنده محلول از مقداري همواره

 باز،راه حفرات ارتباط این در کند.می پیدا نفوذ زیرلایه به پوشش

 خورنده محلول که هستند هاپوشش در متداول عیوب از یکی

در کند.  پیدا دسترسی  PVD زیرلایه به آنها طریق از تواندمی
دهد که آلیاژ انتها نتایج حاصل از آزمایش خوردگی نشان می

AZ91D  پوشش داده شده باTiO2/MgO  با توجه به مقاومت
تواند به صورت پوشش بر به خوردگی و خواص عالی، می

 .]29 و 23[ هاي پزشکی مورد استفاده قرار بگیردکاشتنیروي 
 
 يریگ جهینت -4

آمیز پوشش دهنده تشکیل موفقیتنتایج حاصل نشان .1
TiO2/MgO پاش مغناطیسی بر با استفاده از روش کندو
 باشد.می  AZ91Dروي آلیاژ 
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دهی سطح با پتانسیل خوردگی پس از پوشش  .2
TiO2/MgO اي که از گونهتر شده بهمثبتV 532/1- 

براي نمونه با  -V 436/1براي نمونه بدون پوشش، به 
پوشش تغییر یافته است و دانسیته جریان خوردگی نمونه 
پوشش داده شده نیز نسبت به نمونه بدون پوشش از 

μA/cm2 5-10×351/6  بهμA/cm2 3-10×765/4  کاهش
 یافته است.

 براي منیزیم مناسب سازگاريزیست خواص به توجه با  .3

 بهبود امکان  TiO2/MgOاستخوان، با اعمال پوشش

 روش این توسط بدن ارتوپدي در هايکارایی کاشت

 شود.می پیشنهاد

 سطح روي بر هاسلول که داد نشان تنیبرون آزمون نتایج  .4

 پهن عالی بطور روز هشت از بعد شده دهیپوشش نمونه

 رشد چسبندگی، سازگاري،زیست بهبود بنابراین، .اندشده

-پوشش نمونه سطح روي استخوانی هايسلول تکثیر و

آلیاژ منیزیم با این ترکیب پوشش  که داد نشان شده دهی
 استخوانی هايکاشتنی کاربرد براي مناسبی گزینه تواندمی

 .باشد

بعد از پوشش دهی نشان  XRDنتایج حاصل از آنالیز   .5
در ساختار  MgO و TiO2علاوه بر فازهاي اصلی  داد که

-صلف نیز درو  MgTiO3 ،MgTi2O5پوشش، ترکیبات 

 زیرلایه تشکیل شدند. مشترك پوشش و

 

 يسپاسگزار -5
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 Abstract     Al/Cu bimetals have many applications in power lines. During operation and due to the 
crossing electrical current, bimetals are heated and the temperature increases, resulting in 
microstructural changes and properties alternation in the interface areas. The aim of this article is to 
study aging treatment of friction welded Cu/Al bimetallic joint, in the presence of electrical current. 
Aging of bimetals was carried out under electric currents of 250 A and 500 A, which caused the 
components to warm up to initial temperatures of 150 °C and 250 °C, respectively. The results show 
that electrical current increase from 250 A to 500 A leads to increase intermetallic grows rate and 
increase electrical resistance. Also, the possible stable phases at the interface are CuAl2, CuAl, Cu4Al3, 
and Cu3Al2. 
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 مقدمه -1
 در ايگسترده کاربرد آلومینیوم، و مس فلزات امروزه،

 در. اندیافته برق، صنعت در خصوص به مختلف، صنایع
 شدنترپیچیدهقطعات،  یدبازده و عمر مف یشافزا يراستا

 آلومینیوم -مس دوفلزي چشمگیر کاربرد به منجر ها،طراحی
 است مواردي در بیشتر ها،دوفلزي این کاربردهاياست.  شده

 .باشد آلومینیوم و مس بین الکتریکی اتصال برقراري به نیاز که
       دماي بالاي در مس و آلومینیومفرایند اتصال  در

°C 120 ،ترد، فلزيبین ترکیبات تشکیلبسیار زیادي به  تمایل 
 پیوند دلیله(ب بالا الکتریکی مقاومت و پایین استحکام با

 همین به. داردفصل مشترك، وجود  درکووالانسی غیرفلزي) 
 ،براي اتصال این دو ذوبی، جوشکاري معمول هايروش دلیل،

مانند  جامد، حالت در جوشکاري هايمناسب نیست و از روش
و جوش با  يجوش فلش، نفوذ ي،جوش اصطکاکی، انفجار

به  تحقیقات، از بسیاري در]. 1-6[ شودمی استفاده نورد سرد
 یطشده در شرا یلتشک فلزيبین يفازها یبررس ظورمن

کوره  در دوفلزيگرم کردن قطعات  ازشده،  یعتسر پیرسازي
 یندفرا طیکوره،  در قطعات،روش،  یناستفاده شده است. در ا

 سپس، و گرفته قرارمختلف  هايدما و زمان در دما،هم بازپخت
 توسط شده انجام مطالعات. شودمی یبررس ها،فصل مشترك آن

و  مسواکنش  طی کهاست  هنشان داد محققین، برخی
 Al2Cu فاز ،شده تشکیل فلزيبین ترکیبات نخستین ینیوم،آلوم

 از غنی Al4Cu9و فاز  ینیومدر سمت آلوم ینیوم،از آلوم یغن
و  1کوبرنا تحقیق در]. 5 و 2[ هستنددر سمت مس  مس،

مشخص شد که  ،Al/Cu يفلز دو درباره ،]4همکاران [
پس  حتیاست و  C 200° یبات،ترک ینا یلتشک ییدما محدوده

 فازهاي نیز، دما این از ترپایین درساعت  1000از گذشت 
 یکه توسط عباس دیگري تحقیق در. شوندمین یلتشک شکننده،

 روش بهشده  تولید Al/Cu] انجام شد، اتصال 1و همکاران [
قرار گرفت و در  یشآزما مورد ،C 250° يدر دما سرد نورد

و  Cu3Al، Cu9Al4، CuAl2 فلزيبین يفصل مشترك، فازها
 یلتشک يدر خصوص فازها .شد مشاهده ،محلول جامد یک
انجام  زیادي تحقیقات بازپخت،به روش  یرسازيدر اثر پ شده

گزارش شده است  ،شده یلتشک فلزيبین فازهاي انواعشده و 

 
1 Koberna 

 یبه بررس ینه،زم ینموجود در ا یقاتعمده تحق در]. 13-7[
 ،و همکارانش 2لو یقاتاست. تحق هپرداخته شد ،دما یرمتغ ثیرأت

حساس  یاربس ،به دما فلزي،بین ينشان داد که نرخ رشد فازها
-بین ي، نرخ رشد فازهاC 150° از تریینپا ياست و در دماها

 پس از گذشت ،فازها ینآهسته است و ضخامت ا یاربس فلزي،
 فازهاي که رسدمی µm 1 حدودبه  حداکثر، ساعت 2000

 نیز،و همکارانش  3تان]. 14[ هستند AlCuو  Al2Cuغالب، 
علاوه بر  آلومینیوم، -مس مشترك فصل در که دادند نشان
 تقریباًکه  Cu9Al4و  CuAl2، CuAl، Cu4Al3، Cu3Al2 يفازها

 یز،ن Cu3Alذکر شده است، فاز  شده، انجام تحقیقات همه در
 ].15[ شودمی تشکیل، C 200°کمتر از  يدر دماها

انجام شده در  یقاتعمده تحق شد، ذکر که گونههمان
به روش گرم کردن در کوره  ینیوم،آلوم -مس يدوفلز یرسازيپ

 یاناز جر محققین، از کمی عده تنهاانجام شده است و 
و  4برونویک. انداستفاده کرده یرسازيپ يبرا یکیالکتر

استفاده  ،روش ینهستند که از ا ینیهمکارانش، از جمله محقق
 لایه دمایی، هايمحدوده یو نشان دادند که در تمام اندکرده

 ،با زمان ،که ضخامت آنها است اصلی لایه 5شامل  نفوذي،
آنها نشان داد که  تحقیقات نتایج همچنین،. دارد سهمويرابطه 

 يساختار یندهايدر سطح اتصال، فرا یکی،الکتر یانحضور جر
و رشد  زنیجوانه سینتیک و مدل که کندمی ایجاد ايیچیدهپ

قرار  تاثیرتحت  چشمگیري، صورترا به فلزي¬بین يفازها
 این یلهوس بهانجام شده  هايآزمایش در]. 18 و 17[ دهدیم

 در دما کوره، در شده انجام هايیشهمانند آزما نیز، محققین
 یدگاهد از اگرچهثابت نگهداشته شده است.  پیرسازي، حین

 لحاظ به یش،آزما یطشرا ینا با یرسازيپ فرایند نظري،
 هموار را فلزي¬بین هايیهرشد لا ینتیکی،و س ینامیکیترمود

 یندر ح قطعات کارکرد واقعی و عملی شرایط از اما کند،می
 یانتحت جر یشههم ،قطعات ینا ،دور است. در عمل کار،

ممکن  بسا، چه و کنندمی کار) ثابت دماي نه و( ثابت الکتریکی
در فصل مشترك  فلزيبین يو رشد فازها یلاست که با تشک

 .یدنما ییرتغ نیز، آنها کارکرد يآنها، دما

 
2 Lu 
3 Tan 
4 Braunovic 
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 دما متغیرهاي ثیرأت بررسی حاضر، یقاز تحق هدف
ثابت)  یانبا شدت جر AC یاناعمال جر یقشده از طر ایجاد(
 به شده تولید آلومینیوم -مس يدوفلز پیرسازيبر  زمان، و

 پیرسازي، ینا اثر بررسی و چرخشی اصطکاکی جوش روش
 هايفصل مشترك دوفلز یزساختاريو ر یکیبر خواص الکتر

 تاکنون دانند،یمقاله حاضر م یسندگانکه نو آنجایی تا. است
 اي،مرجع منتشر شده یچدر ه آزمایشی، طراحی چنین نتایج

 .است نشده گزارش

 
 قیتحق روش -2

 یهاول هاينمونه از ،هاآزمایشانجام  يبرا ،تحقیق این در
 قطرو  cm 10تولید شده به روش جوش اصطکاکی به طول 

mm 14، ها،نمونه اتصال جهتفشار اصطکاك، . شد استفاده 
MPa 50زمان اصطکاك ،، s 1  ثانویهو فشار، MPa 120 و بود 

. شد استفاده rpm 1500با سرعت چرخش  یدستگاه از
از نوع  ،مس وAA 1050 یاژاز آل ،استفاده مورد آلومینیوم
صورت،  ینشده به ا یدتول قطعاتاکنون، هم. بودرایج خالص 

 .روندمی کارهب ،کشور برق نیروي توزیع خطوط در وفور به
 یبزرگ به، AC یاناز دو جر قطعات، کردن گرم جهت

A 250  وA 500 ولتاژ با و V 5 که سبب گرم  شد استفاده
     و C 150°محدوده دمایی  تا یبترت به ،قطعات اولیهشدن 

°C 250 هاجریان این تحت قطعات نگهداري. زمان شودیم 
 .شد گرفته نظر درساعت  500تا ساعت  1از  نیز

 متریکرواهماز م ،یکیمقاومت الکتر بررسی براي
METREL  مدلMI3252 ،یانجر با A 50  و با دقتµΩ 01/0 

 از mm 30درطول  ،هانمونه مقاومت گیريشد. اندازه استفاده
نمونه که فصل مشترك در وسط آن قرار داشت، انجام شد.  هر

      یکیالکتر یاناز جر یکی،مقاومت الکتر گیريجهت اندازه
A 50 یو مدت زمان اعمال s 10 ،از  ،نتایج این در. شد استفاده

-متوسط مقدار اندازه ،سپس واستفاده  ،متوالی گیرياندازهسه 

 .دشثبت  ،شده گیري
ي هانمونه ابتدا ها،نمونه مشترك فصل بررسی براي

با  ،یببه ترت ،سپس ؛شدند مانت ی،از مقطع عرض برش زده
، 2000 یتو در نها 1000، 800، 600، 240، 80 هايسنباده
 ینابا استفاده از پودر آلوم ،و در آخر شد انجام اولیه سازيآماده

شد.  انجامنمونه،  سطح یینها یشپول یاتالماس، عمل یرو خم
و  نوري هايیکروسکوپبا م ،هانمونه مشترك فصلدر ادامه، 

جهت  یت،قرار گرفت. در نها یمورد بررس FE-SEM یالکترون
شده در فصل  یلتشک يو نوع فازها یمیاییش یبترک یینتع

 .شد استفاده، SEM ينصب شده رو EDX یزگرمشترك، از آنال
 تحت پیرسازي، فرایند ازو بعد  قبل یش،آزما هاينمونه

 قرار گرفتند. یکیمقاومت الکتر گیرياندازه آزمایش
 
 بحث و جینتا -3

 ارائه، 1در جدول  ،مقاومت تغییرات گیرياندازه نتایج
 .است شده

 
 میکرواُهم حسب بر هانمونه یکیمقاومت الکتر ییراتتغ .1جدول 

 کتریکیالجریان 

)A( 

 )h( زمان

1 25 100 250 500 

250 4/0 7/1 8/1 2 5/2 

500 4/0 4/1 2/1 9/2 4/3 

 
 تمامی در شود،می مشاهده 1 جدول در که همانطور

 الکتریکی مقاومت پیرسازي، زمان افزایش با، A 250 هاينمونه
 افزایش ، A 500 هايدر نمونه ،همچنین. است یافته افزایش

 شده الکتریکی مقاومت افزایش سبب ها،نمونه پیرسازي زمان
در  ،پیرسازي زمان با الکتریکی مقاومت تغییرات نمودار. است

 اتصال، از الکتریکی جریان عبور با. است شده هارائ 1شکل 
شروع به  ،بالا رفته و ترکیبات بین فلزي ،مشترك فصل دماي
 بر پیرسازي، زمان افزایش با. کنندمی رشد و زنیجوانه

 به توجه با و شودیافزوده م ،فلزي¬بین هايلایه این ضخامت
نسبت  یشتريب یکیمقاومت الکتر ،فلزيبین ترکیبات این آنکه

 مقاومت یشسبب افزا ،امر این دارند، مس و آلومینیوم به
 يمنتشرشده، رابطه یقاتتحق یج. براساس نتاگردد می الکتریکی

 ،پیرسازي ثابت دمايدر  ،با زمان فلزي¬بین یهضخامت لا
و  یکیالکتر مقاومترابطه و  است سهموي صورت¬به

 رابطه نتیجه، در]. 1-17[ است خطی ،فلزي¬بین یهضخامت لا
 یرسازيپ یطدر شرا ،زمان جذر با الکتریکی مقاومت تغییرات

 در شده انجام هايآزمایش در. است خطی صورت به ،دماهم
 از گذرنده جریانذکر شد،  یشترکه پ گونههمان حاضر، تحقیق
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 ياحتمال دارد که دما ،بنابراین ؛ثابت درنظر گرفته شد ،قطعات
 ،یشآزما یندر ح ،مشترك فصل ناحیه در خصوصهب ،قطعات
 مقاومت تغییرات یقرابطه دق تواننمی بنابراین .نماند یثابت باق

 رابطه مقایسه، جهت تنها حال، این با. نمود بینییشو زمان را پ
در  یخط صورتهب ،زمان جذر با الکتریکی مقاومت تغییرات

 تا ها،آزمایش از حاصل نتایج طبق). 1(شکل  شدنظر گرفته 
 الکتریکی مقاومت ساعت، 50-100در حدود  یرسازيپ زمان
، A 500و  A 250 هايجریان تحت شده پیرسازي هاينمونه

 بیشتر هايزمان گذشت با اما ندارد، هم با معناداري تفاوت
 زیادي حد تا، A 500 هاينمونه الکتریکی مقاومت پیرسازي،

 .گرددمی A 250 هاينمونه از بالاتر
، ساعت 25 یرسازيو زمان پ A 500 یانبا جر هاينمونه

 فصل در، µm 9/2 یبیبا ضخامت تقر ،فلزي¬بین پیوند يدارا
 صورتبه ،شده یلتشک ي). فازها2(شکل  هستند خود مشترك
 زمان افزایش و زمان گذشت با اما است، غیرپیوسته و منقطع

 ).3(شکل  شودیم یجادا ،فازها بین پیوستگی پیرسازي،
 

 
    در پیرسازي زمان با الکتریکی مقاومت تغییرات نمودار .1شکل 

°C 250 و A 500 
 

 
 یانشده تحت جر یرسازيفصل مشترك نمونه پ ریزساختار .2شکل 

 ينور یکروسکوپمزیر ساعت  25زمان  و A 500 یکیالکتر

 هايزمان در پیرشده هايبا نمونه یسهدر مقا ،نمونه این
 و تریمضخ فلزي¬بین هايلایه با مشترکی فصل داراي کمتر،

 یشعلاوه بر افزا ،زمان گذشت دیگر، عبارتهب. است ترپیوسته
شده در فصل  یجادا هايضخامت، موجب اتصال جوانه

 هاییجوانه ،ابتدا درکه  رسدمی نظر بهشده است.  یزمشترك ن
 زمان، گذشت با. شودمی یجادمشترك ا فصلدر نقاط مختلف 

-می ایجاد پیوسته لایه یک و شده متصل هم به هاجوانه این

پس از گذشت مدت  ی،متالوگراف هايبررسی نتایج طبق. شود
در  فلزي¬بین یهچهار لا ،)یرسازيپ ي(برحسب دما ینزمان مع

 ییرتغ ،هالایه تعداد آن، از پس و شده ایجاد مشترك فصل
-لایه برخی). 4(شکل  کندیم ییرنکرده و تنها ضخامت آنها تغ

مواقع،  یداشته و در برخ یجانب یهبا لا یفصل مشترك مبهم ها،
 یبررس یجنتا ،5آنها مشکل است. در شکل  ینمرز ب یصتشخ
ارائه شده است.  ،4نمونه شکل  یالکترون یکروسکوپبا م

 مختلف فازهاي شیمیایی یزآنال یجنتا ،6در شکل  ینهمچن
 فصل در. است آمده نمونه، این مشترك درفصل شده تشکیل
 فازهاي ترتیببه آلومینیوم، سمت از هالایه نمونه، این مشترك
CuAl2، CuAl، Cu4Al3، Cu3Al2  استو محلول جامد مس 

 ،پیرسازي یندفرا ینشده در ح یلتشک يفازها ).2(جدول 
و با  داردنمونه  یرسازيپ زمان و دما متغیرهاي به گیوابست

 ياعمال شده بر آن، فازها ينمونه و مقدار انرژ یطتوجه به شرا
دارند و  یکم یداريپا ،فازها از برخی. شودیم یلتشک یمختلف
است و با گذشت  یبه صورت موقت ،آنها یلتشک ،یجهدر نت
 فازهاي برخیتشکیل . شوندیم یلتبد یگرد يبه فازها ،زمان
 آن نشدن تأمین علتهب که دارد نیاز يبالاتر يانرژ به ،نیز دیگر

 حاضر تحقیق نتایج. شودنمی تشکیل آزمایش، شرایط برخی در
    هانمونه به اعمالی جریان مقدار از نظر صرف که داد نشان

)A 250 یا A 500 ،(یلو تشک هانمونه شدنپایدار از پس 
 یلتشک ،در فصل مشترك ،فلزي¬بیننوع فاز  4 یی،نها يفازها

 يشامل فازها ،ترتیب به ،Cuطرف  به، Alکه از سمت  شودیم
CuAl2، CuAl، Cu4Al3، Cu3Al2 فاز  و ندهستCu9Al4  که در

در  یدارپا يفاز عنوان¬به]، از آن 1-10از مراجع [ یاريبس
 این در شده آزمایش هاينمونه در شود،یمجاور مس نام برده م

 مشاهده نشد. ،تحقیق
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 یانشده با جر یرسازيفصل مشترك نمونه پ ریزساختار .3شکل 
 ينور یکروسکوپمزیر ساعت  100زمان  ،A 500 یکیالکتر

 

 
 250 یرسازيپ زمانو  A 500 یانمشترك نمونه با جر فصل .4شکل 

 ساعت
 

 
 250 یرسازيبا زمان پ A 500 یانمشترك نمونه با جر فصل .5شکل 

 ساعت

 دماي]، 1-10منتشرشده [ هايپژوهش درتمامی ،تاکنون
 هايیشثابت بوده است، اما در آزما ،یرسازيدر طول پ ،آزمون
 گرم سبب که اعمالی جریان شدت تحقیق، این در شده انجام
 شدن نزدیک براي که شد داشتهنگه ثابت شود،می قطعه شدن

 کارکرد ینقطعات در ح یبه عملکرد واقع ،آزمایش شرایط
 ،الکتریکی جریان از استفاده کهدهد می نشان حقیقاتت. است

با  یسهدر مقا ،فلزي¬بین هايلایهسرعت رشد  یشباعث افزا
 حین در ،بازپخت ياگر دما یحت د،شومیاستفاده از کوره 

 ،کنون]. تا17 و 16باشد [ یکسان ،یطدر هر دو شرا ،پیرسازي
 یندر ح ،فلزي¬بین يدر خصوص نحوه رشد فازها یاطلاعات

ثابت (بدون  یانتحت شدت جر یکیالکتر یانگرم شدن با جر
 این پژوهشگران یدهگزارش نشده است. اما به عق ،کنترل دما)

-می ثابت، جریان شدت با الکتریکی جریان از استفاده تحقیق،

 فلزي دو مشترك فصل موضعی دماي افزایش به منجر تواند
 فلزي¬بین هايلایه رشد و تشکیل هنگام به و آزمون درحین

 یندفرا یعمنجر به تسر ،غیرمستقیم صورتهگردد و لذا ب
 تسریع این که رسدیشود. البته به نظر م يدوفلز یرسازيپ

 یشترب یطیدر شرا یستیبا ،فلزي¬بین هايلایه رشد فرایند
فصل در  شده یلتشک فلزي¬بین هايیهگردد که لا یاننما

شده باشد و هر  ایجاد ،یوستهو پ یکنواخت صورتبه ،مشترك
گردد، متناسب با رابطه  یشترب هالایه این الکتریکی مقاومت چه
RI2، سرعت رشد  ،و متعاقبا یافته یشافزا ،مشترك فصل دماي

 .یابدیم یفزون ،هایهلا
 

 
فصل  در شده تشکیل مختلف فازهاي شیمیایی آنالیز .6شکل 

 ساعت 250 یرسازيپبا زمان  A 500مشترك نمونه 
 

ها که در دماي ثابت انجام شدهدر بسیاري از پژوهش
 موردبا زمان،  ،فلزي¬بین يضخامت فازها ییراتتغ رابطه ،اند

 ].19 و 18[ است گرفته قرار بررسی
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ترکیب شیمیایی فازهاي مختلف تشکیل شده در نمونه  .2جدول 
 250و زمان پیرسازي  A500 پیرسازي شده تحت جریان الکتریکی 
 ساعت

 محدوده
 درصد

 مس اتمی

 اتمی درصد

 آلومینیوم

 تریننزدیک

 فلزيبین ترکیب

 Al 36/99 64/0 آلومینیوم

 CuAl2 (θ) 04/69 96/30 اول لایه

 CuAl (η2) 86/48 14/51 دوم لایه

 Cu4Al3 (ζ2) 66/42 34/57 سوم لایه

 Cu3Al2 (δ) 19/38 81/61 چهارم لایه

 Cu محلول جامد 43/7 57/92 مس

 
با زمان  فلزي¬بین یهرابطه ضخامت لا ی،به طور کل

 :شودیم یفتعر یربا معادله ز ،ثابت يدما یکدر  یرسازيپ
 

)1( X = ktn 
 

 رشد نرخ ثابت ،kو  زمان، t ضخامت،، Xرابطه،  ینا در
در فصل مشترك  شیمیاییبا نرخ واکنش  ،رشد نرخ اگر. است

 نرخ اگر اما شود،می 1 از بزرگتر یا برابر، nشود، مقدار  محدود
عناصر در فصل مشترك کنترل شود،  یبا نفوذ حجم ،رشد

 در این، بر علاوه. شودمی 5/0 از بزرگتر یا برابر، nمقدار 
کمتر از  ،nاست، مقدار  ايمرزدانه صورت به نفوذ که مواردي

 یتم) لگار1معادله ( ینکه از طرف یخواهد شد. در صورت 5/0
 :شودیم یلتبد یرگرفته شود، معادله به صورت ز

 

)2( Ln(X) = n. Ln (t) + Ln (k) 
 

 ،nبه محاسبه مقدار  توانمی ،)2( يرابطه به توجه با
 از بسیاري نتایج. پرداخت آزمایش مختلف هايحالت براي

 گرم یا ايکوره کردن گرم در که است داده نشان تحقیقات
به شرط ثابت ماندن دما  ،الکتریکی هايجریان طریق از کردن
 هايدوفلزي یرسازيپ یندرح nمقدار پارامتر  یش،آزما یندر ح
 و 16 ،11 ،3 ،1[ آیدیبدست م 5/0در حدود  ،آلومینیوم -مس

 در که را زمان حسب بر X2 ییراتتغ نمودار، 8شکل  ].17
 یانبه کمک جر ،آلومینیوم -مس دوفلزي پیرسازي حین
 بدست C 350°و  C 250 ،°C 300°ثابت  يدر دما یکیالکتر
 ینو *). ا×  ،▲ يها ی(منحن دهدمی نشان است، آمده
اند، جهت رسم شده] 17مرجع [ یجبراساس نتا ،هایمنحن

مربوط به  ،آمده در تحقیق حاضرمقایسه، نتایج بدست 
 A 500هاي دوفلزي تحت جریان الکتریکی پیرسازي نمونه

 یهاول ي(دما A250 ) و C◦ 250معادل  هانمونه یهاول ي(دما
 .استشده رسم نیز) C◦ 150معادل  هانمونه

 

 
هاي دوفلزي به مقایسه نتایج حاصل از پیرسازي نمونه .7شکل 

] با پیرسازي تحت 17کمک جریان الکتریکی در دماهاي ثابت [
 جریان ثابت (دماي متغیر)

 
 در چه اگر درك کرد توانیم 7که از شکل  گونههمان

 بر Cثابت، رابطه  يتحت دما یرسازيپ هايآزمایش مورد
 مورد در اما آید،می بدست مستقیم خط صورتبه، tحسب 

 واقعی شرایط با مطابق که حاضر تحقیق از حاصل نتایج
 از ثابت جریانعبور و برق یعدر صنا يقطعات دوفلز عملکرد
 مستقیم خط صورتبه، tبر حسب  X2 رابطه است،قطعات 

 فصل دماي نبودن ثابت دلیلهب ،شرایط این. آیدنمی بدست
حاصل  نتایجاست. تفاوت  یرسازيپ یندر ح ،دوفلزي مشترك

 ،هاهاي اولیه پیرسازي نمونهدر زمان 7در شکل  یرسازياز پ
 نتایج و C 250°ثابت  يدر دما یرشدهپ هاينمونه به مربوط
 ي(دما A 500 یکیالکتر یانتحت جر پیرسازي حاضر تحقیق

 هانمونه یهاول ي(دما A 250) و C 250°معادل  هانمونه یهاول
-حالی در است، کردن نظرصرف قابل و اندك ،)C 150°معادل 

تفاوت  ینا ،ساعت 100 حدود در هاییزمان گذشت از پس که
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-میتفاوت افزوده  ینا یزانشده و با گذشت زمان، بر م یشترب

که هنوز  یرسازيپ یهاول هايزمان در رسدمی نظر به. دشو
 ،خصوصهبوده و ب یضخامت کم يدارا ،فلزي¬بین يفازها

 ،)2شکل ( اندنکرده یجاددر فصل مشترك ا یکامل یوستگیپ
نکرده  یهاول یطنسبت به شرا یچندان ییرتغ ،مشترك فصل دماي

در فصل  فلزي¬بین يشدن فازها یوستهپس از پ ،یکنباشد. ل
 ینا يبالا یکیبا توجه به مقاومت الکتر ،)3مشترك (شکل 

، RI2متناسب با رابطه  یکی،الکتر یانفازها و ثابت ماندن جر
 و C 150°  یعنی( اولیه شرایط به نسبتفصل مشترك  يدما
°C 250 (خود باعث  ،دما افزایش که آنجا از. یابدمی افزایش

با  گردد،یم فلزي¬بین هايیهنفوذ و رشد لا یندفرا یعتسر
 در پیرسازي به مربوط نتایج منحنی انحراف ،گذشت زمان

 ،ثابت یاندر جر یرسازيمربوط به پ یجنتا یمنحن ، ازثابت دماي
 .شودمی بیشتر

 هاينمونه درساعت از پیرسازي  25پس از گذشت 
 ،A 250و  A 500 یکیالکتر یانشده تحت جر یرسازيپ

 ،در فصل مشترك نمونه ،منقطع صورتبه ،فلزي¬بین فازهاي
ساعت از  100پس از گذشت  کهیدر حال ؛شوندیم یلتشک

و  یکنواخت صورت¬به ،فلزي¬بین يفازها یرسازي،زمان پ
 یجنتا ینا یسهبا مقا .شوندیم یلتشک ،در فصل مشترك ،یوستهپ

 در اصلی تفاوت که کرد مشاهده توانمی، 3و 2 هايو شکل
 دماي یا ثابت جریان در هانمونه پیرسازي از حاصل نتایج
 يفازها وقتی. پیونددمی وقوعبه ،ساعت 100 یدر حوال ،ثابت
 ،دهندمی یلرا در فصل مشترك تشک ايپیوسته لایه ،فلزي¬بین

بالا، منجر به  یکیبا مقاومت الکتر یوستهپ فازهاي تشکیل
. مسئله دیگر، شودمیفصل مشترك  يدما یموضع یشافزا

 A 500و  A 250تفاوت معنادار ضخامت فازها در حالت 
داراي تفاوتی در ، ساعت 250است که پس از گذشت زمان 

 .شودمی برابر 3حدود 
 ییراتتغ ینب معنادار و خوبی ، رابطه7و 1 يشکل ها در

 تحت شده پیرسازي هاينمونه مشترك فصل در یزساختارير
 آنها، الکتریکی مقاومت تغییرات و ثابت الکتریکی هايجریان

تا  50 حدودکه بعد از  دهدینشان م ها،شکل این. است یاننما
و  A 250 هاينمونه بین ايتفاوت قابل ملاحظه ساعت، 100

A 500 است که  یهمان زمان این، و پیونددمی وقوع به

-در فصل مشترك نمونه فلزي¬بین هايیهکامل در لا یوستگیپ

 .گیردمی صورت A 500 هاي
 
 يریگ جهینت -4

 فصل دماي اتصال، از الکتریکی جریان عبور با -الف
 و زنیشروع به جوانه ،فلزيو ترکیبات بین رودمیبالا  ،مشترك

 و پیوستگی بر پیرسازي، زمان افزایش با. کنندمی رشد
با توجه به  .شودیافزوده م ،فلزي¬بین هايلایه این ضخامت

نسبت  یشتريب یکیمقاومت الکتر ،فلزيبین ترکیبات این کهآن
مقاومت  یشسبب افزا ،امر ینو مس دارند، ا ینیومبه آلوم

-یگردد. در صورت فصل مشترك می یموضع يالکتریکی و دما
 يثابت باشد، دما ،دوفلزي از گذرنده کیالکتری جریان که

نرخ نفوذ و رشد  و یابد یم یشافزا ،مرتبطور به ،یموضع
 .گرددیم یدتشد ،فلزي¬بین يفازها

 زمان افزایش با، A 250 هاينمونه تمامی در -ب
   هاينمونه در. یابدمی یشافزا ،الکتریکی مقاومت پیرسازي،

A 500 ،یشسبب افزا ها،نمونه پیرسازي زمان افزایش نیز 
در فصل  ییراتکه نشان دهنده تغ شودمی یکیمقاومت الکتر

 مشترك اتصال است.
 یهچهار لا ین،از گذشت مدت زمان مع پس -ج

و پس از آن، تعداد  شودمی یجادا ،در فصل مشترك ،فلزي¬بین
 مدت. کندیم ییرتغ ،آنها ضخامت تنها و نکرده ییرتغ ،هایهلا

 یرسازيپ یانبه جر ،پایدار شرایط به رسیدن براي لازم زمان
 یداريکه به حالت پا ايدارد. در فصل مشترك نمونه یبستگ

 فازهايحاوي  ،ترتیب به آلومینیوم، سمت از هالایه ،رسدمی
CuAl2، CuAl، Cu4Al3، Cu3Al2 استمحلول جامد مس  و. 

فلزي در ¬فازهاي بین، ساعت پیرسازي 25پس از  -د
 الکتریکی جریان تحت شده پیرسازي هاينمونهفصل مشترك 

A 500 ،100 از پس و شوندیم یلمنقطع تشک صورت¬به 
شدن  یوسته. با پشوندمی پیوسته فازها این پیرسازي، ساعت
 یهاول ينسبت به دما ،مشترك فصل دماي فلزي،¬بین يفازها

قابل  یشباعث افزا ،این و یابدیم یشافزا ،)C 250°نمونه (
 هاينسبت به نمونه ،فلزي¬بین يملاحظه سرعت رشد فازها

 زمان در برابر 23( گرددیم C 250°ثابت  يدر دما یرشدهپ
 .)ساعت 500 پیرسازي
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 مقاله

 یپژوهش کامل
 شرفتهیپ يهایفناور و مواد فصلنامه

J o u r n a l  H o m e p a g e :  w w w . j a m t . i r  
 

 اکسید کبالت الکتروریسیشناسی، نوري و مغناطیسی الیاف بررسی خواص ساختاري، ریخت

 شده
 

 انیفاطمه متق ،* يچنار يمحمود نیحس

 

 ، گیلان، ایران، رشتدانشگاه گیلان ،دانشکده علوم پایه گروه فیزیک،
 

 :مقاله خچهیتار
 07/03/1399: هیاول ثبت
 26/03/1399: شده اصلاح نسخۀ افتیدر
 06/10/1399: یقطع رشیپذ

یابی الیاف اکسید کبالت تهیه شده به روش الکتروریسی است. بررسی هدف از این پژوهش، مشخصه     هدیچک 

ترتیب، با استفاده از الگوي پراش پرتو ایکس و مغناطیسی الیاف، به شناسی، نوريهاي ساختاري، ریختویژگی
)XRD() میکروسکوپ الکترونی روبشی ،SEMسنجی بازتابشی پخشی ()، طیفDRSسنج نمونه ) و آنالیز مغناطیس

در دو دماي تکلیس متفاوت، صورت گرفت. الگوي پراش پرتو ایکس، فاز مکعبی را براي الیاف )، VSM(ارتعاشی 
ها، با استفاده از دهد. متغیرهاي ریزساختاري، از قبیل اندازه و تابع توزیع بلوركشده نشان میاکسید کبالت تکلیس

) تعیین شد. نتایج بدست آمده از تحلیل WPPMل نقش پراش (آنالیز الگوي پراش پرتو ایکس و روش برازش ک
دهد. ها را با افزایش دماي تکلیس، نشان میها، افزایش اندازه بلوركاندازه بلورك الگوي پراش پرتو ایکس و توزیع

را گیري تصادفی نانومتر و با جهت 200-250تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی، تولید الیافی با قطر متوسط 
سنجی بازتابشی پخشی، کاهش انرژي گاف نواري الیاف را با افزایش دماي بدست آمده از طیف دهد. نتایجنشان می

، فاز پارامغناطیسی الیاف را با افزایش دماي VSMدهد. آنالیز مغناطیسی انجام گرفته با استفاده از تکلیس، نشان می
 کند.تکلیس، تأیید می
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 Abstract     The aim of this work is the characterization of the Co3O4 fibres, prepared by the electrospinning 
method. The investigation of the structural, morphological, optical, and magnetic properties of electrospun 
fibres at two different calcination temperatures was conducted by X-Ray Diffraction (XRD), Scanning 
Electron Microscopy (SEM), Diffuse Reflectance Spectra (DRS), and Vibrating Sample Magnetometer 
(VSM). XRD indicates the cubic phase of the calcined Co3O4 fibres. The microstructural parameters such as 
crystallite size and its distribution are determined from the X-ray diffraction pattern analysis using the whole 
powder pattern modeling (WPPM) approach. The results obtained from the X-ray diffraction pattern analysis 
and crystallite size distribution shows an increase in the crystallite size with calcination temperature. The 
SEM images show the formation of randomly oriented fibres with diameters in the range of 200-250 nm after 
calcination. The DRS results show a decrease in the band gap energy with increasing calcination temperature. 
The magnetic analysis performed by VSM, confirms a paramagnetic phase of fibres at elevated calcination 
temperature. 
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 مقدمه -1
، Co3O4اکسید کبالت، ترکیب معدنی با فرمول شیمیایی 

و جرم مولی  ، ساختار مکعبیpرساناي نوع داراي ویژگی نیمه
صورت گرم بر مول است. ساختار این ترکیب، به 80/240

، مربوط به Aاست که کاتیون  AB2O4اسپینل نرمال با فرمول 
Co2+  و کاتیونBمربوط به ،Co3+ هاي چهار است و مکان

S= 3(هاي ، توسط یونAوجهی 
2
 (Co2+  هاي هشت و مکان

اند. گاف اشغال شده  Co3+ (S=0)هاي، توسط یونBوجهی 
نواري نوري مستقیم گزارش شده براي اکسید کبالت، در حالت 

هاي فلزي . نانواکسید]1[است  eV 19/2- 48/1اي، در بازه کپه
هاي مثل اکسید کبالت، داراي کاربردهاي بسیاري در پیل

. ]2-4[هستند  سگرها، کاتالیست ها، لیزرها و...سوختی، ح
ارهاي یک بعدي در مقیاس یابی ساختهمواره تولید و مشخصه

نانو و اشکال متنوع، از قبیل نانومیله، نانوسیم، نانوتیوب و... 
توجه بسیار زیادي را به خود جلب کرده است. در این میان، 

دلیل سادگی و هزینه کم، فرایندي کارآمد روش الکتروریسی، به
و به صرفه، براي تولید الیاف است. در این روش، از یک میدان 
الکتریکی با ولتاژ بالا، براي کشیدن الیاف از یک محلول 

به تولید . در این پژوهش، ]6 و 5[شود پلیمري، استفاده می
با استفاده از روش الکتروریسی پرداخته اکسید کبالت، الیاف 

توان از کاربردهاي مختلف الیاف اکسید کبالت، میشده است. 
اي ناهمگن، هبه حسگرهاي گازي حالت جامد، کاتالیست

ها و هاي الکتروکرومیک، ابرخازنسازي انرژي، دستگاهذخیره
اشاره کرد. برخلاف معدود  ]7[هاي لیتیوم یونی باتري

، ]9و  8[ کبالتهاي قبلی در مورد سنتز الیاف اکسید گزارش
یابی دقیق ساختاري و پژوهش حاضر، متمرکز بر مشخصه

افزار پیشرفته اده از نرماکسید کبالت با استفالیاف ریزساختاري 
آنالیز الگوي پراش پرتو ایکس است. در ادامه، به مقایسه 

شناسی، نوري، شیمیایی و مغناطیسی در دو هاي ریختویژگی
 دماي تکلیس، پرداخته شده است.

 

 قیتحق روش -2
منظور تهیه الیاف اکسید کبالت، ابتدا محلول پلیمري به

 شود:آن، به شرح زیر، آماده می
پلی وینیل الکل      g 475/0در یک بشر، مقدار 

)PVA1, MW2 = 72000(  بهml 53/4  آب مقطر، اضافه شده و
به مدت یک ساعت،  C 50° روي همزن مغناطیسی با دماي

 g 333/0گیرد تا همزده شود. در بشر دیگري، مقدار قرار می
آبه با فرمول شیمیایی  4 (II)استات کبالت 

Co(CH3COO)2.4H2O به ،ml 67/4  آب مقطر اضافه شده و
شود؛ سپس، دو محلول تهیه شده را با هم ده دقیقه همزده می

ا ویسکوزیته مطلوب صورت محلولی شفاف بترکیب کرده تا به
شود. به دستگاه الکتروریسی، انتقال داده می درآید و محلول

تنظیمات انجام گرفته در دستگاه، به این شرح است: سرعت 
، فاصله نوك سوزن ml/h 5/0، نرخ تغذیه، rpm 500 دورانی،

. kV 18و ولتاژ اعمال شده،  mm 150کننده،  ي جمعتا صفحه
پس از اتمام کار الکتروریسی، دستگاه را خاموش کرده و 

ي آلومینیومی، باز کننده از دستگاه، جدا و ورقه صفحه جمع
تقال شود و الیاف تشکیل شده روي آن، به ظرف مناسبی، انمی

دقیقه در  30شود. سپس، الیاف جدا شده، به مدت داده می
-منظور خشک شدن، قرار داده میدرون آون به C 50° دماي

منظور تشکیل الیاف اکسید کبالت و مطالعه شود. پس از آن، به
ها، عمل تکلیس، روي الیاف هاي فیزیکی آنثیر دما بر ویژگیأت

، با نرخ C 700°و  C 550° پلیمري اکسید کبالت، در دماهاي
. پس از ]7[ شوددرجه سلسیوس بر دقیقه، انجام می 2دمایی 

انجام این مرحله، الیاف براي انجام آنالیزهاي مختلف، آماده 
 شوند.می

 

 بحث و جینتا -3
 سنجی پراش پرتو ایکسطیف -3-1

الیاف اکسید  XRD)3(مقایسه الگوي پراش پرتو ایکس 
 1، در شکل C 700°و  C 550°شده در دو دماي کبالت تکلیس

با  XPERT-PROسنج نشان داده شده است که توسط طیف
، به روش روبش گام به Å 54060/1با طول موج  Cukαتابش 

ها و هاي پراش نمونه گام، تهیه شده است. با مشاهده قله
)، # 01JCPDS-076 -1802ها با کارت استاندارد (مقایسه آن

گیري  ساختار مکعبی مرکز سطحی اکسید کبالت، نتیجهتشکیل 
ها، هاي پراش، تیزتر و شدت آنشود. با افزایش دما، قله می

 
1 Polyvinyl Alcohol 
2 Molecular Weight 
3 X-Ray Diffraction Pattern (XRD) 
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هاي افزایش یافته است و نتایج، حاکی از آن است که دانه
، رشد پیدا کرده و کیفیت بلوري، بهتر شده Co3O4مرتبط با فاز 

) نیز، در هر CoOاست. همچنین، فاز مربوط به اکسید کبالت (
 ظاهر شده است.، 28.42θ = 2 °دو دماي تکلیس، در

 

 
شده در طیف پراش پرتو ایکس الیاف اکسید کبالت تکلیس .1شکل 

 C 700°و  C  550°دماهاي

 
، الگوهاي تصحیح شده پراش پرتو ایکس 2در شکل 

 C  700°و C  550°شده در دماهايالیاف اکسید کبالت تکلیس
گیري از روش برازش کل نقش با بهرهنشان داده شده که 

، انجام گرفته است. محاسبه Xپرتوهاي   (WPPM1)پراش
هاي سطحی و حجمی، با فرض کروي بودن اندازه بلورك

ها، با تبعیت از تابع توزیع دانهها و تابع توزیع اندازهبلورك
انجام شده است.  PM2Kي لوگ نرمال و با استفاده از برنامه

ترتیب، میانگین و واریانس تابع توزیع ، بهσو  µضرایب فوریه 
را  DSو سطحی،  Dνلوگ نرمال است. اندازه بلورك حجمی، 

 ، مطابق با معادلات زیر، تعیین کردσو  µتوان به وسیله می
 .]11و  10[

 
)1(                                             DS= 2

3
 exp ( µ +2.5 σ2) 

 

)2(                                              Dv=
3
4
 exp ( µ +3.5 σ2)  

 

 
1 Whole Powder Pattern Fitting 

، اطلاعات بدست آمده از PM2Kبا استفاده از برنامه 
، 1، در جدول DSو  Dνتابع توزیع لوگ نرمال و متوسط اندازه 

، مربوط به تابع 3آورده شده است. نتایج بدست آمده از شکل 
و تحلیل الگوي پراش پرتو ایکس، ها است توزیع اندازه بلورك

هاي سطحی و حجمی را با افزایش دماي افزایش اندازه بلورك
ها و تواند ناشی از حذف مرز دانهدهد که میتکلیس، نشان می

 جینتا ها، با افزایش دما باشد.دنبال آن، ادغام و رشد بلوركبه
ها اندازه بلورك  عی) مربوط به تابع توز3بدست آمده از شکل (

اندازه  شیافزا ،کسیپراش اشعه ا يالگو لیتحل وباشد می 
نشان  نهیکلس يدما شیبا افزارا  یو حجم یطحس يبلورك ها

 .دهدی م
 

 
 
 

 
الگوي تصحیح شده پراش پرتو ایکس الیاف اکسید کبالت  .2شکل 

 C 700°و  C  550°دماهايشده در تکلیس
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واریانس ، )µ(، میانگین (a) اطلاعات مربوط به ثابت شبکه .1جدول 
)σ(  تابع توزیع نرمال، متوسط اندازه بلورك حجمی)Dν( متوسط ،

هاي در نمونه (GOF)و ضریب اطمینان )DS(اندازه بلورك سطحی 
 شدهاکسید کبالت تکلیس

اکسید کبالت تکلیس نمونه
 C  550°شده در دما

اکسید کبالت تکلیس
 C  700°شده در دما

ثابت شبکه 
 (آنگستروم)

086308/8 086268/8 

 821186/3 446195/3 میانگین

 4071880/0 4016898/0 واریانس

اندازه بلورك 
 سطحی (نانومتر)

32/31 07/46 

اندازه بلورك 
 حجمی (نانومتر)

40/41 18/61 

 1369/1 18041/1 ضریب اطمینان
 
 

 
اکسید کبالت ها براي الیاف مقایسه تابع توزیع اندازه بلورك .3شکل 

 شدهتکلیس

 
 میکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر -3-2

براي مطالعه و مقایسه دقیق شکل ظاهري الیاف، از 
تصویربرداري میکروسکوپ الکترونی روبشی، استفاده شد. این 

کره   Seron Technologyشرکت SEM1تصاویر، با دستگاه 
، تصویر a4)، تهیه شد. شکل AIS2100جنوبی (مدل دستگاه 

SEM دهد. نمودار الیاف پلیمري اکسید کبالت را نشان می
، میانگین اندازه قطر ′aفراوانی اندازه قطر الیاف در قسمت 

 
1 Scanning Electron Microscope 

-نانومتر نشان می 389الیاف پلیمري اکسید کبالت را درحدود 

شناسی الیاف ترتیب، ریخت، بهcو  b، تصاویر 4دهد. در شکل 
را  C 700°و  C  550°هايدماشده در اکسید کبالت تکلیس

، ′cو  ′bترتیب، با دهد و توزیع فراوانی قطر الیاف، بهنشان می
شود، افزایش طور که دیده مینمایش داده شده است. همان

در نتیجه، ، منجر به ادغام الیاف نازك، C 700°دماي تکلیس تا
گردد. همچنین، با افزایش دما، تر میتشکیل الیافی با قطر بزرگ

 شکستگی و تخریب در الیاف نیز، افزایش یافته است.
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نمودار   ′a)اکسید کبالت پلیمري و الیاف SEMتصویر  a) .4شکل 

الیاف اکسید کبالت  SEMتصویر  b)آن،  فراوانی اندازه قطر الیاف

نمودار فراوانی اندازه قطر الیاف  ′b)و  C  550°شده در دمايتکلیس
       دماي شده درالیاف اکسید کبالت تکلیس SEMتصویر   c)آن،

°C  700 و(c′  نمودار فراوانی اندازه قطر الیاف آن 

 (DRS۱)سنج بازتابشی انتشاري طیف -3-3
مطالعات نوري نانوالیاف سرامیکی اکسید کبالت 

به کمک آزمون ، C 700°و  C  550°دماهايشده در تکلیس
DRS ي دستگاه وسیلهانجام شد. این آزمون، بهUV-DRS 

) انجام شده است. S-4100کره جنوبی (مدل  SCINCOشرکت 
 nm 450نانوالیاف اکسید کبالت، نوارهاي جذبی قوي، در زیر 

). محدوده 5(شکل  هندد، از خود نشان میUVو در ناحیه 
  دماهايشده در انرژي گاف بدست آمده براي الیاف تکلیس

°C  550  و°C 700گیري از طیف جذبی،  ، با استفاده از مشتق
 است. eV 63/3- eV 1/3و  ev 67/3- eV 1/3ترتیب، به

 =eV 63/3Egدو گاف نواري اکسید کبالت، در محدوده 
است که  +O2-→Co2، مربوط به انتقال بار =eV 67 /3Egو 

          ولی گاف ،گذار نوار ظرفیت به رسانش است همان
)eV 1/ 3Eg= مربوط به فرآیند انتقال بار (O2-→Co3+ ، در زیر

نتایج بدست آمده از مطالعات نوري،  .]12 [نوار رسانش است
کاهش گاف انرژي براي الیاف را با افزایش دماي تکلیس، 

-ثر از اندازه بلوركأطور شدید، متدهد. گاف نوري، بهنشان می

گاف نواري، ناشی  . اثر اندازه ذرات براستهاي داخل الیاف 
ثیرهاي أ) و تQuantum size effectاز اثر اندازه کوانتومی (

 در موجود هايدلیل افزایش اندازه بلورك. به]13[ استسطحی 

)، کاهش گاف نواري دیده 1الیاف بر اثر افزایش دما (جدول 
شود. علاوه بر اثر قابل ملاحظه اندازه ذرات بر رفتار گاف می

بر  سزاییسطحی و کرنش وارد بر شبکه، اثر به ثیرهايأانرژي، ت
 رفتار نوري نانو مواد دارند.

 

 
 جذبی الیاف اکسید کبالت طیفمقایسه  .5شکل 

 
1 Diffuse Reflectance Spectroscopy 
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 اکسید کبالت الیافمطالعه ي رفتار مغناطیسی  -3-4
شده در مطالعات مغناطیسی الیاف اکسید کبالت تکلیس

انجام شد.  VSM1 ، به کمک آزمونC 700°و  C  550°دماهاي
ي دستگاه مغناطومتر نمونه مرتعش، ساخت وسیلهاین آزمون، به

)، MDKFشرکت مغناطیس دانش پژوه کاشان (مدل دستگاه 
، منحنی مغناطش بر حسب میدان 6انجام شده است. در شکل 

 C  550°دماهايشده در مغناطیسی الیاف اکسید کبالت تکلیس
ا با افزایش دماي ه، نشان داده شده است. نمونهC 700°و 

تکلیس، بر اساس نتایج مغناطیسی، رفتاري شبیه به گذار از 
دهند. فرومغناطیس ضعیف به پارامغناطیس، از خود نشان می

هاي جبران تواند ناشی از اسپینفرومغناطیس ضعیف، میرفتار
ثیرهاي أها و تثیرهاي ناهمگن ساختاري، نقصأنشده سطحی، ت

راً، رفتار مغناطیسی نانوساختارهاي اندازه و غیره باشد. اخی
صورت ]، به14ها و نانوذره [اکسید کبالت، در اشکال نانوسیم

ترکیبی از رفتار ابرپارامغناطیس و فرومغناطیس گزارش شده 
است که به عواملی، از قبیل نسبت سطح به حجم بالا، شکست 

هاي جبران نشده در سطح، هاي سطحی و اسپینپیوندهاي اتم
، در نمونه الیاف اکسید 6داده شده است. در شکل نسبت 

دلیل اندازه کوچک ، بهC 550°شده در دماي کبالت تکلیس
هاي داخل الیاف و در نتیجه، افزایش نسبت سطح به بلورك

-، اسپینC 700°شده در دماي حجم در مقایسه با الیاف تکلیس

تر در جهت میدان خارجی اعمال شده هاي مغناطیسی، راحت
یابد. لازم به ذکر گیرند و مغناطش موجود، افزایش میرار میق

ثر از أهاي مغناطیسی الیاف، به طور شدید، متاست که ویژگی
 شکل و اندازه ذرات، بلورینگی، جهت مغناطش و غیره است.

 

 
 کبالت دیاکس الیافمغناطش  یمنحن .6 شکل

 
1 Vibrating Sample Magnetometer 

 يریگ جهینت -4
کبالت تهیه یابی الیاف اکسید در این پژوهش، مشخصه

شده با استفاده از روش الکتروریسی، مورد بررسی قرار گرفت. 
، انجام Xوسیله آنالیز پراش پرتوهاي مطالعه ساختاري الیاف، به

شد که نتایج، حضور تک فاز مکعبی الیاف اکسید کبالت را 
اي مرتبط به فاز ناخالصی در دو دماي تکلیس بدون حضور قله

-وط به متغیرهاي ریزساختاري، با بهرهیید کرد. محاسبات مربأت

گیري از روش برازش کل نقش پراش و آنالیز نقش پراش 
، انجام گرفت. مطالعات رفتار نوري با استفاده از Xپرتوهاي 

سنجی بازتابشی پخشی، کاهش گاف انرژي الیاف را آنالیز طیف
گذار از  با افزایش دماي تکلیس، نشان داد. نتایج مغناطیسی،

اطیس ضعیف به پارامغناطیس را براي الیاف اکسید فرومغن
 کبالت با افزایش دماي تکلیس، نشان داد.

 

 يسپاسگزار -5
نویسندگان مقاله از دانشگاه گیلان به دلیل حمایت در 
فراهم کردن روش ساخت و تهیه نمونه هاي آزمایشگاهی 

 قدردانی مینمایند.
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متیل -3-هگزیل-1 الکترولیتو  CuFe2O4/کربنزور نانوکاتالیشده با اصلاح کاتدثیر أت

 هوا-عملکرد و طول عمر باتري لیتیمبر  )[Cl][Hmim]( ایمیدازولیوم کلراید
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 ،. در این طراحیقیمت استارزان و طراحی سادهبا کارایی بالا،  هوا-باتري لیتیمهدف این کار، ساخت      هدیچک 

. شداستفاده  به منظور اصلاح کاتد باتري، ،نانومتر 30 حدودبا اندازه ذرات ، CuFe2O4/کربن بر پایهاز نانوکاتالیزور 
متیل ایمیدازولیوم کلراید -3-هگزیل-1 از مایع یونی ،و ظرفیت دشارژ باتري ، طول عمرافزایش ایمنیمنظور ه ب

[Hmim][Cl]وشیمیایی ی هاي فیزیک. ویژگیشداستفاده عنوان الکترولیت با رسانایی و پایداري حرارتی بالا، ، به
، پراش اشعه )TGA(حرارتی سنجی وزنآنالیز  ،)FTIR(مادون قرمز تبدیل فوریه  یسنجطیف ه کمکب ،نانوکاتالیزور

. ظرفیت دشارژ باتري در دانسیته جریان تعیین شد )،SEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی (و  )XRD(ایکس 
mA/cm 1/0 ،ترتیب،، بهکاتالیزور بدون و با براي باتري mAh/g 528  وmAh/g 677 ،هاي بدست آمد. تعداد چرخه

ایش زاف ،چرخه) 1000(تا  ايطور قابل ملاحظهبه باتري بدون آن،نسبت به  ،نوکاتالیزورناباتري داراي دشارژ /شارژ
گرمایی (پایداري در برابر تجزیه پایداري میزان ) و بالا بودن C 350° >ین بودن فشار بخار (نقطه جوشییافت. پا

باتري  ايیامز از دیگرنیز  پتانسیلاضافه میزان بودن  پایین. شودمیطول عمر باتري سبب افزایش  شدن) الکترولیت،
 طراحی شده است.
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 Abstract     The purpose of this work is to make lithium-air battery with a high performance, simple design, and 
inexpensive. In this design, a carbon/CuFe2O4 based nanocatalyst with a particle size of ≈ 30 nm was used to modify 
the battery cathode. The ionic liquid of 1-hexyl-3-methylimidazolium chloride [Hmim][Cl] was used as an 
electrolyte with high conductivity and thermal stability to increase the safety, lifetime, and discharge capacity of the 
battery. Physiochemical properties of the nanocatalyst were determined by Fourier Transform Infrared Spectroscopy 
(FTIR), Thermal Gravimetric Analysis (TGA), X-Ray Diffraction (XRD), and Scanning Electron Microscopy 
(SEM). The battery discharge capacity at a current density of 0.1 mA/cm for a battery without and with nanocatalyst 
was obtained 528 mAh/g and 677 mAh/g, as respectively. The charge-discharge cycles of battery containing 
nanocatalyst were significantly increased (up to 1000 cycles) compared to the sole battery. Low vapor pressure 
(boiling point > 350 °C) and high thermal stability (stability against decomposition) of the electrolyte increase 
battery lifetime. One of the advantages of the designed battery is low overpotential amount. 
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 مقدمه -1
داشتن علت به ،هوا-هاي فلزهاي اخیر، باتريطی سال
بسیار مورد توجه محققان قرار  ،انرژيبالاي ظرفیت ذخیره 

تمایل پذیر (ي یونشفلز معمولا از ،هاگرفته است. این باتري
اي با ساختار متخلخل ماده ،آند در نقش )،یونیده شدنزیاد به 

هاي هوا احاطه دار (مانند کربن) که با جریانی از مولکولو لایه
ظور ایجاد ارتباط یونی منعنوان کاتد و محلولی رسانا بهشده، به

. از بین بین آند و کاتد، در نقش الکترولیت، تشکیل شده است
 بیشتر مورد توجه ،هوا-هاي لیتیمهوا، باتري-هاي فلزباتري
 جدید هاي نسل باترياي از  گونه ،هوا-. باتري لیتیمداردقرار 

ایجاد  را ولت 91/2توانند ولتاژ اسمی تا حدود  هستند که می
دلیل داشتن چگالی انرژي بسیار به ،هااین باتري ،همچنین .کنند
 .]1[اند شدهمطرح  ،هاي نسل آیندهعنوان باتريبه، بالا

در حضور  1واکنش طی فرایند دشارژ ( ،هادر این باتري
)، هاي آبیدر حضور الکترولیت 2واکنش آلی و هاي الکترولیت

 ،ترتیببه، LiOH ،و لیتیم هیدروکسید Li2O ،دي لیتیم اکسید
 ،و از نظر تئوري شودتولید میعنوان محصولات دشارژ به

 است. WhKg 5200با انرژي ویژه  ،ولت 10/3داراي ولتاژ 

4Li(s) + O2(g) → 2Li2O  )1(                                     

4Li(s) + O2(g) +2H2O → 4LiOH(s)  )2  (                    

بیشتر از  ،هاانرژي ویژه این باتري ،از نظر تئوري
WhKg 11140  گونه از ظرفیت هر این مقدار، بالاتربوده که

 .]2[ هاي سوختی استباتري پیشرفته و حتی پیل
هاي الکترولیت داراي يهاباتريدر از مشکلات جدي 

(برگشت به انجام واکنش برگشت یا تمایل کم عدم تمایل، آبی
 به یون لیتیم ،محصولات دشارژدلیل تبدیل به ناپذیري واکنش)،

محصولات دشارژ، پایدار بوده و تمایلی به زیرا  ؛است اولیه
 تفکیک ندارند.

در حضور  ژفرایند دشار )، طی1علاوه بر واکنش (
 Li2O2 ،نام لیتیم اکسیدمحصول دیگري بههاي آلی، الکترولیت
 شود.تواند تشکیل می) نیز 3(واکنش 

4Li(s) + 2O2(g) → 2Li2O2(s)  )3(                                      

اي، مطالعهطی  ،2009در سال ، ]3[همکار و  1آبراهام
 در حضور ،هوا-هاي لیتیمتهیه باتري سنجیبه امکان
، جهت برطرف ساختن مشکل  آبی (آلی)هاي غیرالکترولیت

 پرداختند. هوا-هاي لیتیمها در باتريناپذیري واکنشبرگشت
اي نیز در مطالعه جداگانه ]4[ش و همکاران 2رید

-می Li2O2 در کاتد، اکسیژن بیشتر مصرف که در اثر دریافتند

آنها  شود.شکیل عنوان محصول دشارژ در کاتد، تبهتواند 
-هاي آلی، مشکلات الکترولیتولیتالکتر همچنان دریافتند که

ها، مشکلات جدیدي، هاي آبی را ندارند؛ اما در این نوع حلال
باعث  ،حلالیت اکسیژن و محصولات دشارژمانند پایین بودن 

. شودمیهوا -هاي لیتیمباتريدر  ،چگالی انرژي و توان کاهش
علت تبخیر حلال به ،هاي آبی (غیر آلی)استفاده از الکترولیت

و محتواي الکترولیت  گرم شدن ،طی کارکرد زیاد باتري
محدود است.  ،علت تماس با آبلیتیم در آند به اکسایش

هاي آبی ترولیتلکمشکل ا تواند، میالکترولیت غیر آبی (آلی)
 .شودخود سبب ایجاد مشکلات جدیدي میاما کند؛ را برطرف 

 ،یمایعات یون ، مانندترکیبات یونیاخیر،  هايدر سال
هاي علت کاربرد گسترده در زمینه)، بهRTILs( 3در دماي اتاق

ها، بسیار مورد توجه محققان مختلف شیمی، از جمله باتري
چگالی و گرانروي نزدیک  قرار دارد. این ترکیبات، اغلب داراي

 تواننددر نقش الکترولیت، می بوده و هاي آلیبه حلال
به  ند.حل کن ،ر خودخوبی دهرا ب و اکسیژن محصولات دشارژ

علت بالا بودن دماي جوش اغلب آنها، میزان تبخیر، کم بوده و 
را ندارند  با فلز لیتیم شیمیایی واکنشتمایلی به انجام  همچنین،

 ،منحصر به فرديهاي ویژگیعلت داشتن به ،. مایعات یونی]5[
، گرانروي بالا، بالا(فشار بخار)، نقطه جوش  فراریت کم مانند

 گیر بودن، مقاومت حرارتی بالاآتشزیاد، غیر بسیار رسانایی
در الکترولیت  عنوانبهد نتوانمی (بالا بودن دماي تجزیه شدن)،

از  .]7 و 6[هاي قابل شارژ، مورد استفاده قرار گیرند باتري
کارکرد  باست که ا ها ایناین نوع الکترولیت هايمزیتدیگر 

 )،دشارژ-هاي شارژچرخه ت(بالا بودن دفعا زیاد باتري
رود و این امر، منجر به الکترولیت، تبخیر و یا از دست نمی

با ، مایعات یونی، همچنینشود. باتري نمی کارایی کاهش

 
1 Abraham 
2 Read 
3 Room Temperature Ionic Liquids 

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%A8%D8%A7%D8%AA%D8%B1%DB%8C_%D9%82%D8%A7%D8%A8%D9%84_%D8%B4%D8%A7%D8%B1%DA%98
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%88%D9%84%D8%AA
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(از دو جزء آنیونی و کاتیونی تشکیل  یونی داشتن ساختار کاملاً
بوده و رسانایی  بالایی داراي هدایت الکتریکی اند)،شده

به علت بالا بودن  .]8[د نکنایجاد می ،د و کاتدبین آن مطلوبی
-نقطه جوش اغلب مایعات یونی (نقطه جوش یا دماي تجزیه

)، اگر بعد از استفاده وارد محیط زیست C 350°>ایی شدن
-شوند، در دماي محیط تبخیر نشده آلودگی را گسترش نمی

 دهند.
ي داراي هااین نوع باتري جدي درمشکلات  دیگراز 
مداوم ست که با کارکرد ا این هاي آلی یا یونی،الکترولیت

یا  Li2O، مانند هاي لیتیمباتري، محصولات دشارژ (اکسید
Li2O2(، شده (رسوب پیدا کرده) و جمع  ،روي بستر کاتدي

عدم  ،نتیجهدر سبب مسدود شدن حفرات کاتد و  این امر،
رد مین اکسیژن موأجهت ت ي کافی به داخل باتريورود هوا

شارژ  هايپذیري فرایندبرگشت قابلیت ،همچنین .شودنیاز می
محصولات  بودن علت پایداربه ،) نیز5و  4هاي (واکنش

محصولات دشارژ، ترکیبات  .]9[یابد کاهش می ،دشارژ
پایداري هستند؛ زیرا طی واکنش لیتیم با اکسیژن، گرماي 
زیادي، آزاد شده و طبق رابطه انرژي آزاد گیبس، این واکنش 
خودبخودي، سبب تولید محصولی با سطح انرژي کم (محصول 

 شود.پایدار) می

Li2O2(s) → 2Li(s) + O2(g)  )4      (                                

2Li2O(s) → 4Li(s) + O2(g)  )5        (                             

از طریق محفظه  اکسیژن آزاد شده، طی فرایند شارژ
، با دریافت لیتیمیون و  شودخروجی در کاتد، خارج می

به آند  الکترون از منبع شارژ کننده، به فلز لیتیم تبدیل شده و
تمامی  ،د شارژنگردد. اگر طی فرایبر می )،محل اولیه خود(

به  ،% 100با راندمان  ،لیتیم هاياکسیدمحصولات دشارژ، یعنی 
علت به ،زمان طی گذشتلیتیم فلزي و اکسیژن تبدیل نشود، 

روي حفرات کاتد، مسیر ورود  هاي لیتیم)(اکسید تجمع آنها
، عمر باتري ومسدود شده  به داخل یا خارج باتري، اکسیژن
افزایش طول عمر و کارایی  یابد. یکی از راهکارهايمیپایان 

تحقیقات زیادي  است.ها از کاتالیزوراستفاده هایی، چنین باتري
منظور اصلاح کاتد در نشان داده است که کاربرد کاتالیزور، به

-هاي قابل شارژ، سبب افزایش سرعت واکنشاین نوع باتري

خه شارژ/دشارژ و دشارژ، افزایش تعداد دفعات چر-هاي شارژ
سازوکار  . تاکنون،]10[شود افزایش طول عمر باتري می

ها خوبی، درك نشده است؛ اما یافتهها، بهعملکرد کاتالیزور
توانند به تجزیه محصولات ها میدهد که کاتالیزورنشان می
کمک نیروي محرکه اعمال شده طی فرایند شارژ، دشارژ، به

اعمال خاصیت کاتالیزوري خود، کمک کنند و همچنین، با 
هاي هاي رفت و برگشت در واکنشسبب تسریع در واکنش

 .]11[شوند آندي و کاتدي می
منظور بههایی که بیشترین کاتالیزور ،سال اخیر 200طی 

، Pt هايشامل کاتالیزور ،استفاده شدند هاارتقاء عملکرد باتري

La0.8Sr0.2MnO3،Fe2O3 ،Fe2O3/Carbon ،NiO ،Fe3O4 ،

Co3O4 ،CuO و CoFe2O4 12 و 1[ هستند[. 
از نانوکاتالیزور بر پایه  ،در کار حاضر، براي اولین بار

هوا استفاده شده -در ساخت کاتد باتري لیتیم، CuFe2O4کربن/
هاي فیزیکی ویژگی .گرددبررسی باتري، ر آن بر کارایی یاثتتا 

ارزیابی  متداول هايروشبا استفاده از  ،نانوکاتالیزوروشیمیایی 
مورد بررسی ، SEMو  FTIR ،XRD ،TGA/DTG مواد، نظیر

منظور بررسی طول عمر و ایمنی هب ،قرار گرفت. همچنین
از با رسانایی و پایداري گرمایی بالا،  باتري، از الکترولیت یونی

متیل ایمیدازولیوم -3-هگزیل-1نام به ،یونی اتخانواده مایع
-هاي شارژاده شد. تعداد چرخهاستف، [Cl][Hmim] ،کلراید

مورد بررسی و  ،ظرفیت و توان باتري ساخته شده نیزدشارژ و 
 قرار گرفت. ،مقایسه

 

 قیتحق روش -2
 مواد شیمیایی مورد استفاده -2-1

متیل ایمیدازولیوم کلراید -3-هگزیل-1مایع یونی 
[Hmim][Cl] ،شده  استفادهروش  عنوان الکترولیت، بر اساسبه

ات مایع اغلب ،. همچنین]13[سنتز شد  ،قبلی مطالعاتدر 
خریداري )، ایران(زنجان، از شرکت اطلس شیمی سبز  یونی،

فیلم براي تهیه  اي)،صورت گرانول (دانه، به. فلز لیتیمشد
 منظور انحلال کاتالیزور کربنی،پروپانول، به-2حلال  ،يآند

و پلی رولیت عنوان یون رسانا در الکت، بهنمک لیتیم کلراید
از  )،Binder( عنوان چسببه ،)PTFE(تترافلوئورواتیلن 

هاي مرك (آلمان) و هاي فروش محصولات شرکتنمایندگی
-، بهSuper Pخریداري شدند. کربن  ،آلدریچ (آمریکا)-سگیما



 27-35 )،1399 (پاییز، 3، شماره 9دوره  :شرفتهیپ يهای/ فصلنامه مواد و فناور مهدي حسینی                                                             30
 

و  بیشترچسبندگی  منظوربهو  يعلت داشتن خاصیت کاتالیزور
 استفاده شد. (کاغذ کربنی)، بستر کربنی-کاتالیزور به بهتر

 
 هاي مورد استفادهتجهیزات و دستگاه -2-2

، Wet proofed, 090-Toray(کاغذ کربنی متخلخل 

 ابعاددر  ،ربردگ کمکبه ،باتري عنوان بستر اصلی کاتدبه) ژاپن
شد.  و آماده بریده ،مترمربع)سانتی 1/7مشخص (مساحت 
 ،عنوان جداکننده آند و کاتدبه )mesh 125(کاغذ صافی واتمن 

 ،هاي عاملی نانوکاتالیزوراستفاده شد. براي شناسایی کیفی گروه
مدل  FTIRسنج مادون قرمز تبدیل فوریه (دستگاه طیف از

Thermo-Nicolet-is10(،  .از میکروسکوپ استفاده شد
منظور هب ،)LEO 1430VP مدل SEM( الکترونی روبشی

 ،نانوکاتالیزور تعیین مورفولوژيح و برداري از سطتصویر
 فیلملایه یکنواختی از  صورت، بهبراي آند باترياستفاده شد. 

هاي لیتیمی، گرانول ،)يلیتیم روي صفحه آلومینیومی (بستر آند
دستگاه پرس (شرکت سنجش بسپار کمک بار، به 10در فشار 

 هايتست .، روي صفحه آلومینیومی، پرس شدندنوین اصفهان)
دستگاه با استفاده از  ،و سنجش توان باتري باتري دشارژ-شارژ

شد.  انجام ،)Kimia State 126کاناله (مدل  4باتري  آزمون
با استفاده از  شناسایی فازها و تعیین اندازه ذرات کاتالیزور،

 PRO MPD PANalyticalمدل(دستگاه پراش اشعه ایکس 

Company(، .انجام شد 

 
  CuFe2O4نانوکاتالیزورتهیه  -2-3

 بار،آوري شد و سه جمع ،ابتدا برگ درختان توت محلی
-شستشو داده شد تا گرد و خاك و سایر ناخالصی ،با آب مقطر

در ها، برگ ،. سپسندحذف شو ،هاي موجود روي سطح آن
قرار  ،ساعت 12به مدت ، درجه سلسیوس 60در دماي  ،آون

 درون کوره ،هابرگ ،پسسخشک شوند.  کاملاً تا ندداده شد
 ،دقیقه 4به مدت  ،درجه سلسیوس 350در دماي  الکتریکی،
-بعد از سرد ؛انجام شود ،هاتا فرآیند کربنی شدن آن ندقرار گرفت

الک شماره  کمکهو ب هپودر شد کاملاً ،آزمایشگاه مايد تاشدن 
حاصل شود.  ،تا پودر سیاه رنگ همگنی ندشدبندي دانه، 100

لیتر محلول حاوي میلی 500به ، کربنی ودرگرم پ 10 ،سپس
 مولار) و آهن کلراید CuCl2.2H2O )25/0دو آبه  مس کلراید

FeCl3 )75/0 (شدزده هممحلول حاصل، و  شداضافه  ،مولار .
، به مولار) 2لیتر محلول سدیم هیدروکسید (میلی 250 ،در ادامه
اضافه شد تا به محلول حاوي آهن و مس،  اي،قطره صورت

pH ، در در آون،  ،. سوسپانسیون ایجاد شده]14[ برسد 9به
حرارت  ،ساعت 2به مدت  ،درجه سلسیوس 95تا  90دماي 

 رنگرسوب سیاه، سوسپانسیون داده شد. پس از سرد شدن
CuFe2O4/C ،از  ،با استفاده از آهنرباي معمولی در ته ظرف

تا  شدشستشو داده  ،با آب مقطر بار،جدا و چندین  ،محلول
خارج شوند.  و مواد اولیه واکنش نکرده،خنثی  ،سود اضافی

در عنوان کاتالیزور مدنظر در این پژوهش، به ،حاصله رسوب
-خشک و به ،ساعت 6به مدت  ،درجه سلسیوس 105دماي 

 شد.همگن و پودر  ،کمک هاون چینی
 

 هواساخت کاتد  -2-4
از جنس صفحات کربنی  ،کاتد هوابستر  ،در این باتري

 ،Super Pکربن  ، شاملیئسه جز یمخلوط وبوده 
، روي آن قرار 12:21:67با نسبت وزنی ، PTFE نانوکاتالیزور،

بعد از تمیز کاري و صاف کردن جزئی سطح کاغذ  گیرد.می
-2لیتر حلال میلی 6 ولیتر آب مقطر دیونیزه میلی 2کربنی، 
 ،ساعت 1به مدت  و فه شداضا مخلوط سه جزئی،به  ،پروپانول

انجام  الکلی، اختلاط کامل-در محلول آبیاجازه داده شد تا 
در فاصله حدود  پاش،مهدستگاه  کمکبه ،لجن حاصله شود.

صفحات سپس، . شدپاشیده  ،روي صفحات کربنی ،نیم متري
خشک در دماي آزمایشگاه،  ،ساعت 4به مدت حداقل  ،کربنی

 قرار گرفت. مدنظر ،باتريکاتد و براي قرار گرفتن در  ندشد
 

 ساخت آند باتري -2-5
ن شسته و خشک وبا آب و است از آلومینیوم که کاملاً

چند  ،و سپس شدتهیه  ،مترمیلی 3تا  2قطر  هاي بصفحه، شده
، یک سپسشد. روي آن قرار داده  ،لیتیم هايگرانول از دانه

ها قرار گرانولروي  ،آغشته به الکترولیت کاغذ صافی (واتمن)
. شد پرس ،بار 10در فشار شد و به کمک دستگاه پرس،  داده

زیرا سبب پاره شود؛ بار  20نباید بیشتر از  ،فشار دستگاه پرس
نازك شدن  محتوي،خارج شدن الکترولیت ، شدن کاغذ صافی

رفتن علت قرار گشدن لیتیم بهاکسیدیا پاره شدن فیلم لیتیمی و 
 شود.در معرض هوا می
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 تهیه محلول الکترولیت -2-6
لیتر مایع میلی 10به  ،گرم نمک لیتیم کلراید 1مقدار 

، اضافه شد و سپس، مخلوط، در دماي  [Cl][Hmim]یونی 
منظور انحلال ساعت، به 1درجه سلسیوس، به مدت  60-50

بعد  حاصله، الکترولیت زده شد.هم کامل نمک در مایع یونی،
در دماي از شفاف شدن محلول به رنگ زرد کمرنگ، 

تا زمان استفاده، رف مناسبی ظسرد شد و درون آزمایشگاه، 
 شد.نگهداري 

 
 سازي جداکنندهآماده -2-7

، از کاغذ صافی باتري هزینهمنظور طراحی ساده و کمهب
انجام این  استفاده شد. ،کاتد-عنوان جدا کننده آندبه ،واتمن

تا (شدن لیتیم تهیه آند لیتیمی و جلوگیري از اکسید به کار،
-، کمک میدر هواي آزاد )هنگام قرار گیري در محفظه باتري

روي  ،کاغذ صافی آغشته به الکترولیت ،از همان ابتدا کند؛ زیرا
 شود.داده میقرار  ،گرانول لیتیمی

 
 باترياجزاء چیدمان  -2-8

 ،2باتري و در شکل  اجزاء نحوه چیدمان، 1در شکل 
 (از طرف قطب کاتدي)، تصویر واقعی از باتري ساخته شده

 نشان داده شده است.
 

 
 هوا-باتري لیتیماجزاء چیدمان . 1شکل 

 
 تصویر واقعی باتري از طرف قطب کاتدي. 2شکل 

 

 بحث و جینتا -3

 شیمیایی نانوکاتالیزورکی ویابی فیزیمشخصه -3-1
 FTIRطیف مادون قرمز تبدیل فوریه  ،3در شکل 

 .نشان داده شده است، CuFe2O4نانوکاتالیزور 
 

 
 CuFe2O4/کاتالیزور کربننانو FTIRطیف  .3شکل 

 
هاي جذبی شود که نوارمشاهده می، 3با توجه به شکل 

ناحیه اثر انگشت ( cm-1 666 تا 426 محدودهموجود در 
   و یا Cu-Fe ،Fe-Feهاي پیوند )، نشان دهندهنانوکاتالیزور
Cu-Fe-Cu تا  612 محدودههاي جذبی موجود در نوار. است

cm-1 1026، اکسیژن-پیوند فلز هايارتعاش نشان دهنده     
)M-O(  اتم)M چنین،و هم ]15[تواند مس و یا آهن باشد) می 

. نوار جذبی پهن استساختار اسپینل فریت  دهنده-نشان
هاي ارتعاش مربوط به، cm-1 3743 تا 3359 محدودهموجود در 

نانو  )رطوبت جذب شده( OHهیدروکسیل  گروه عاملی
 کاتالیزور است.
نانوکاتالیزور  TGA/DTGحرارتی سنجی وزنآنالیز 

انجام  ،نانوکاتالیزور گرماییمنظور بررسی رفتار هب )،4(شکل 
 شده است.

T
ra

ns
m
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nc

e 

Wavenumber (cm-1) 
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 نانوکاتالیزور TGA/DTGحرارتی  سنجیوزن طیف آنالیز. 4شکل 

 

در  نمونه،شود که مشاهده می، 4با توجه به شکل 
-% از وزن خود را به 7، حدود C 100°کمتر از  محدوده دمایی

دلیل خارج شدن رطوبت موجود در ساختار، از دست داده 
 از%  C 600 ،9°تا  C 100°نمونه، در محدوده دمایی است. 
ه (درون مولکولی) خروج رطوبت باقیماند خود را به دلیلوزن 

هاي موجود در ها (آنیونو برخی مواد معدنی، مانند کلرید
در محدوده هاي فلزي مورد استفاده)، از دست داده است. نمک

 دلیلنمونه، بهوزن  از%  11مقدار  ،C 750°تا  C 600°دمایی 
کاهش یافته  )،هاکلرید(مواد معدنی باقیمانده حداکثري خروج 
دلیل خروج به ،در این دما نانوکاتالیزور،همچنین،  است و

ترین شکل هاي کلریدي، خالصحداکثري رطوبت و ناخالصی
نانوکاتالیزور، از نظر گرمایی، تا این محدوده  خود را دارد.

دمایی، پایدار بوده و شکل و ساختار خود را حفظ کرده است. 
را  خودوزن  از%  C 750 ،9°بیشتر از  در محدوده دمایی نمونه،

فلز، از دست داده و -هاي اکسیژندلیل شکسته شدن پیوندبه
  شروع به تجزیه شدن کرده است.

 XRDالگوي پراش اشعه ایکس  ،5در شکل 
 نشان داده شده است.، CuFe2O4نانوکاتالیزور 

 

 
 CuFe2O4نانوکاتالیزور  XRDالگوي  .5شکل 

در  موجودهاي نانوکاتالیزور، قله XRDدر الگوي 
، 2/42°، 5/37°، 1/36°، 9/34°، 2/31°، 2/30° ،9/20°زوایاي 

°9/43 ،°4/55 ،°9/55 ،°3/58 ،°0/59 ،°3/62 ،°4/63 ،°6/72 ،
)، 101به صفحات کریستالی ( ،به ترتیب، 4/76°و  °5/74
)112) ،(200) ،(103) ،(211) ،(202) ،(004) ،(220) ،(312 ،(
) و 413)، (420( )،400)، (224)، (321)، (303)، (105(
نانوکاتالیزور،  Xد. الگوي پراش اشعه نوشمربوط می ،)422(

مطابقت داشته و  ،)JCPDS.No.34-0425(استاندارد  با کارت
اندازه  ،همچنین .]16[ کندیید میأرا ت CuFe2O4حضور فاز 

 30کمتر از  ،کمک رابطه براگبه ،ذرات تشکیل دهنده کاتالیزور
 نانومتر بدست آمد.
در  ،نانوکاتالیزور SEMتصاویر  ،8تا  6در شکل 

نشان داده  ،نانومتر 200میکرومتر و 10 و 2هاي مختلف مقیاس
 داراي خلل و فرج ،شود که نانوکاتالیزورشده است. مشاهده می

و  صورت منظمبه ،این حفرات توزیعفراوان بوده و  (تخلخل)
اشکال شناسی، داراي حفرات، از نظر ریختاست.  همگن

نامنظم بوده و توزیع آنها نیز، تقریبا یکنواخت است. همچنین، 
 30دهد که اندازه ذرات، کمتر از نشان می SEMویر تصا

نانومتر است و با نتایج محاسبات حاصل از رابطه براگ، 
در نواحی مختلف  ها،حجم و میزان تخلخلمطابقت دارد. 

ا کرد که فعالیت توان ادعیکنواخت بوده و می ،نانوکاتالیزور
 .]17[یکسان خواهد بود  نقطه،کاتالیزوري آن در هر 

 

 
 میکرومتر 20نانوکاتالیزور در مقیاس  SEMتصویر . 6شکل 
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 میکرومتر 2نانوکاتالیزور در مقیاس  SEMتصویر . 7شکل 

 
 

 
 نانومتر 200نانوکاتالیزور در مقیاس  SEMتصویر .8شکل 

 
 دشارژ باتري-شارژ هايآزمون -3-2

در  ،دشارژ باتري-نمودارهاي شارژ، 11تا  9در شکل 
 ،نشان داده شده است. اولین چرخه شارژ ،هاي مختلفچرخه
، طول کشید. این رفتار، براي هر باتري، در دقیقه 100حدود 

هاي شود (همانند باتري گوشیدفعه اول شارژ، مشاهده می
هاي چرخه شارژ شوند).ساعت،  8همراه که دفعه اول، باید 

؛ به انجام شد ،سرعتپشت سر هم و به ،دشارژ-بعدي شارژ
دقیقه،  2/2دشارژ، حدود -تایی شارژ 50عنوان مثال، چرخه 

-نشان ،محور عمودي ي شارژ/دشارژ،در نمودارها طول کشید.

و محور  )ولتمیلیشارژ یا دشارژ بوده (بر حسب  ولتاژدهنده 
 ه) است.زمان (بر حسب ثانی ،افقی

 
چرخه اولیه در حضور  باتري دردشارژ -نمودار شارژ. 9شکل 

 نانوکاتالیزور
 
 

 
چرخه در حضور  50باتري در دشارژ -شارژ نمودار. 10شکل 

 نانوکاتالیزور
 
 

 
چرخه در حضور  1000 دردشارژ -شارژ نمودار. 11شکل 

 نانوکاتالیزور
 

 گفتتوان مینمودارهاي شارژ/دشارژ باتري، با توجه به 
-برگشت علتبا گذشت زمان، به ،که باتري داراي نانوکاتالیزور

در آند و کاتد، از نظر  دشارژ-شارژ هايواکنش بالاي پذیري
باتري  و ثبات عملکرد پایداريهاي منظمی دارد. ارتفاع، چرخه
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زیرا با افزایش تعداد  نیز، مشهود است؛نانوکاتالیزور  داراي
 ،در ولتاژ شارژ و دشارژ گونه تغییريهیچ ،دشارژ-چرخه شارژ

 ، آزمایشدشارژ-چرخه شارژ 1000تا  ،رخ نداده است. باتري
-پذیري واکنشپذیر باتري، حاکی از برگشتشد و رفتار تکرار

هاي هاي رخ داده در آند و کاتد داشت. همچنین، چرخه
هاي رخ داده در شارژ/دشارژ، حاکی از سینتیک سریع واکنش

حضور نانوکاتالیزور، ارتباط توان به تاثیر می باتري است که
 داد.

توان گفت که می ،دشارژ-هاي شارژبا توجه به منحنی 
ولت بوده و میلی 2000تا  1900 محدودهدر  ،ولتاژ دشارژ

، داراي نظم خاصی از نظر ارتفاع و فاصله، هاچرخه ،همچنین
حاکی از رفتار تکرارپذیر باتري در حضور  بوده که

 است.کاتالیزور نانو
 7و جریان  ولتمیلی 4000ولتاژ ورودي  با ،باتري

جریان خروجی در  باتري حداکثر توان و هشارژ شد ،آمپرمیلی
 .است واتمیلی 28، آمپرمیلی 7

تواند هاي شارژ/دشارژ، مییکنواخت بودن ارتفاع پیک
مفهوم دیگري، یعنی پایداري عملکرد باتري را داشته باشد. با 

علت یش تعداد دفعات شارژ/دشارژ، دماي الکترولیت، بهافزا
هاي لیتیم موجود در الکترولیت بین آند و رفت و آمد زیاد یون

کاتد، افزایش یافته و این امر، سبب افزایش دماي داخلی باتري 
تواند سبب اي مخرب است؛ زیرا میشود. افزایش دما، پدیدهمی

و عملکرد باتري شود و تبخیر حلال الکترولیت و کاهش توان 
ثیر این فرایند مخرب، در کاهش ارتفاع پیک و روند تغییرات أت

گردد. با توجه به نمودارهاي ولتاژهاي شارژ/دشارژ، نمایان می
ها تا شارژ/دشارژ و عدم تغییر در میزان ولتاژها و ارتفاع پیک

دلیل استفاده از توان ادعا کرد که باتري، بهچرخه، می 1000
رولیت پایدار و مقاوم، عملکرد، کارایی و طول عمر الکت

تواند چشمگیري دارد. همچنین، تبخیرناپذیري الکترولیت، می
 پذیري و افزایش ایمنی باتري شود.سبب کاهش میزان اشتعال

-هاي شارژ/دشارژ، میزان اضافهبا توجه به میزان ولتاژ

 ولت است.میلی 2100تا  2000ولتاژ باتري، بین 
 
 بررسی کارایی نانوکاتالیزور -3-3

روي کارایی ، CuFe2O4ر کاتالیزوري یثأت ،12در شکل 
 نشان داده شده است. ولتاژ دشارژ و ظرفیت ،دشارژ باتري

 ،در حضور و عدم حضور نانوکاتالیزور ،باتري ذخیره انرژي
در دانسیته  باتري ظرفیت دشارژمیزان  ه است.مقایسه شد

 با برابر ،نانوکاتالیزورحاوي تري براي با، mA/cm 1/0جریان 
mAh/g 677 برابر  ،و براي باتري بدون کاتالیزورmAh/g 528 ،

افزایش میزان ظرفیت دشارژ باتري داراي بدست آمد. 
مشهود است و به حضور  %، کاملا22ًکاتالیزور، به میزان 

 نانوکاتالیزور، ارتباط دارد.
 

 
عدم حضور ظرفیت دشارژ باتري در حضور و . 12شکل 

 نانوکاتالیزور
 
 يریگ جهینت -4

-به ،CuFe2O4/نانوکاتالیزور پایه کربن ،براي اولین بار

مورد استفاده  ،هوا-هاي لیتیمدر باتري به کاتد، عنوان افزودنی
از قبیل سنتز  ،ییداراي مزایا ،قرار گرفت. این نانوکاتالیزور

ارتقاء و کارایی مناسب در  آسان، در دسترس بودن مواد اولیه
داراي جریان دشارژ  ،باتري است. باتري ساخته شدهعملکرد 

، ولتاژ دشارژ خروجی و ولتاژ و یکسان با جریان شارژ بالا
باتري، در حدود ولتاژ اضافه است. میزان شارژ ورودي مناسب

کم است. میزان خاصیت انفجاري  تقریباًولت و  2تا  9/1
       استفاده از مایع یونی با نقطه جوش بالاعلت به، باتري

)b.p < °C 350( کاهش  ،طرز چشمگیريعنوان الکترولیت، بهبه
عبارتی، میزان ایمنی باتري، افزایش خواهد به خواهد یافت و

به آن  پایان یافتن عمر باتري و ورود مواد سازنده با داشت.
ن فشار بود کم( الکترولیت محیط زیست، به علت سبز بودن

ندارد. بالا بودن ظرفیت  براي محیط زیست ضرري ،بخار)
در مقایسه با بدون  ،دشارژ باتري در حضور نانوکاتالیزور
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کارایی کاتالیزور مورد استفاده ثر بودن ؤحاکی از م ،کاتالیزور
بدون افت  ،دشارژ/است. بالا بودن تعداد دفعات چرخه شارژ

هاي رخ واکنشپذیر بودن تکراردهنده نشان ،ولتاژ و جریان نیز
یکی  ،باتري است. سادگی در طراحی نیز داده در آند و کاتد

 هاي باتري است.دیگر از مزیت
 

 يسپاسگزار -5
منظور ه بروجردي ب هاي دانشگاه آیت ا...از حمایت

تجهیز آزمایشگاه تحقیقاتی شیمی از نظر دستگاهی که کمک 
اند، در زمینه باتري کرده هاي مختلفشایانی به انجام آزمایش

 کنم.تشکر می
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، به AWS BNi-2، توسط لایه واسط 75در این پژوهش، فرایند اتصال فاز مایع گذرا، روي آلیاژ نایمونیک     هدیچک 

 1150و  1100 ،1050میکرون، مورد بررسی قرار گرفت. فرایند اتصال فاز مایع گذرا، در سه دماي مختلف  32ضخامت 
پراش پرتو ایکس، براي شناسایی مشخصات فازهاي بورایدي در اتصال، از دقیقه، انجام شد.  60درجه سلسیوس، به مدت 
اي، روي  ، نشان داد که زمان و درجه حرارت، تأثیر قابل مشاهده75ها براي آلیاژ نایمونیک استفاده شد. نتایج آزمون

ي شد. گیر-اندازهاید کروم و بوراید نیکل دارد. همچنین، استحکام برشی این اتصالات، تشکیل فازهاي بورایدي، مانند بور
دما و منطقه متأثر از نفوذ، دما، منطقه انجماد غیرهمنتایج، حاکی از آن است که ساختار اتصال، از سه منطقه انجماد هم

. دیگرد جادیا ،در اتصالات ،ینسب يسازو همگن از بین رفت دما، افزایش با ز،یمتأثر از نفوذ ن ینواحتشکیل شده بود. 
 ،یاستحکام برش وس،یسلس درجه 1150به  1050از  ،یدهاتصال يدمانشان داد با افزایش  ،یبرش استحکام از حاصل نتایج

 شیافزا با که داد نشان ،75 نایمونیک آلیاژ درسطوح شکست اتصالات  یافزایش یافت. بررس ،مگاپاسکال 152به  63از 
 باتیاز کاهش ترک یناش ،موضوع نیکه ا ابدییم رییتغ ،نرم ت،ینها درترد و  مهیاز ترد به ن شکست، حالت اتصال، يدما

 .است یکیوتکتیو ساختار  يفلزنیب
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 Abstract     In this research, the transient liquid phase bonding process on Nimonic alloy 75 was investigated 
using an AWS BNi-2 interlayer with a 32 μm thickness. The transient liquid phase bonding process was performed at 
1050 °C, 1100 °C, and 1150 °C for 60 min. X- ray diffraction (XRD) technique was employed to identify the Boride 
phases in the joint area. For the Nimonic 75 alloy, the experimental results showed that the temperature and time 
have an evident effect on the phase constituents of the Boride phases, i.e., CrB and Ni2B. Also, the shear strength of 
TLP joints was measured. The results indicated that the joint microstructure consisted of three zones, including 
isothermal solidification zone (ISZ), thermal solidification zone, and diffusion affected zone. The diffusion affected 
zone of the Nimonic 75 alloy was vanished and the homogenization process occurred by increasing the bonding 
time. The results of shear strength showed that the bonding strength was increased from 63 MPa to 152 MPa with 
increasing the bonding temperature from 1050 to 1150 °C, respectively. Analysis of fracture surfaces showed that the 
fracture mode changed from brittle, semi-brittle and finally ductile mode by increase in bonding temperature which 
is due to the decrease in volume fraction of brittle intermetallic phases and eutectic structureany sort of image, 
illustration, figure, or table. 
 
https://doi.org/10.30501/jamt.2020.223401.1082                         URL: http://www.jamt.ir/article_122067.html 

Keywords: 
Transient Liquid Phase Bonding, 
Nimonic 75, 
Fracture Behavior, 
Phase Evolutions 

 
 

https://doi.org/10.30501/jamt.2020.223401.1082
mailto:h-mostaan@araku.ac.ir
https://doi.org/10.30501/jamt.2020.223401.1082
https://en.merc.ac.ir/
https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/
http://www.jamt.ir/
https://doi.org/10.30501/jamt.2020.223401.1082
http://www.jamt.ir/article_122067.html
https://doi.org/10.30501/jamt.2020.223401.1082
https://doi.org/10.30501/jamt.2020.223401.1082
http://www.jamt.ir/article_122067.html


 37-49 )،1399 (پاییز، 3، شماره 9دوره  :شرفتهیپ يهایو همکاران / فصلنامه مواد و فناورحسین مستعان                                               38
 

 مقدمه -1
هاي گازي  ، پیشرفت زیادي در توربین1940در سال 

که توانایی ی با استحکام بالا یصورت گرفت و نیاز به آلیاژها
هاي بالا را داشته باشند، بوجود آمد.  کار در درجه حرارت

مشخص بود که دماي خروجی کمپرسور و ورودي توربین، 
رابطه مستقیمی با بالا بردن راندمان موتور دارد؛ بنابراین، موادي 
با خواص بالاتر، مورد نیاز بود. لذا، موادي با عنوان سوپرآلیاژ، 

ها، موادي هستند که براي کار در دماي ابداع شد. سوپرآلیاژ
آهن، -اند و شامل آلیاژهاي پایه نیکل، نیکل بالا، طراحی شده

کبالت و تیتانیم هستند. تاریخچه توسعه موتورهاي توربین 
هم تنیده است. از این مواد، در جت، با توسعه سوپرآلیاژها، در

 یا کاربردهاي دیگري، نظیر جاهایی که نیاز به استحکام بالا
توانایی تحمل درجه حرارت بالا و مقاومت به خوردگی و 

توان به  عمل آمد که میاکسایش وجود داشت، استفاده به
ها و تجهیزات گاز ترش اشاره کرد. از  هاي حرارتی، کوره مبدل

آلیاژها، در اثر بهبود ریزساختار مواد، بوجود رو، سوپراین
آلیاژ مر کارکرد سوپرهاي خشن، ع اند. به هر حال، محیط آمده

هاي  کند. وجود ترکیبات با کارآیی بالا و هزینه را کم می
هاي تعمیر، تا دو  شود هزینه ساخت و مونتاژ زیاد، باعث می

هاي متعددي جهت  . روش]1[ سوم هزینه یک قطعه نو برسد
ی اجزاء موتور وجود دارد که از آن جمله، تعمیر و بازیاب

کاري سخت و در این اواخر،  توان جوشکاري ذوبی، لحیم می
را نام برد. فرایند فاز مایع گذرا، فرایندي  1روش فاز مایع گذرا

کاري، در درجه حرارت بالا، منتج  تعمیري است که از لحیم
 .]3 و 2[شده است 

 در که است فرایندي گذرا، مایع فاز اتصال فرایند
. است کرده جلب خود، به را زیادي توجه اخیر، هاي سال

 صورتبه که است جدید روشی گذرا، مایع فاز فرایند
 مواد در بالا، استحکام با اتصالاتی تولید در تواند می اقتصادي،

 در توجه قابل فشار اعمال به نیاز بدون حرارت، برابر در مقاوم
 از استفاده با فرایند، این. شود برده کاربه اتصال، ایجاد زمان
 . این]4[شود می انجام قطعه، دو میان واسطی لایه دادن قرار

 سوپرآلیاژها، مانند مواد، از اي گسترده دامنه براي اتصال، روش
 ها، اکسیدي، کامپوزیت ذرات با شده مستحکم آلیاژهاي

 
1 Transient Liquid Phase 

 به فلزات اتصال و ها هادي نیمه ها، سازه فلزيبین ترکیبات
 عنوانبه ،TLP فرایند. ]6 و 5[دارد  کاربرد ها، سرامیک

 از ترکیبی که چرا شود می شناخته ،نیز نفوذي سخت کاري لحیم
 براي. است نفوذي و سخت کاري لحیم اتصال فرایندهاي

 با ذوب زود عناصر حاوي واسط لایه از روش، این در اتصال
 در نفوذ و شود می استفاده جامد، حالت در بالا نفوذ سرعت
 دمايهم انجماد به منجر پایه، فلز به عناصر این جامد حالت

 دمايهم انجماد انجام با اتصال، ناحیه که شود می مذاب لایه
 کمتر دمایی در مجموعه، و است فلزيبین فازهاي فاقد کامل،

 لایه ذوب با اتصال،. شود می داده حرارت قطعه، ذوب نقطه از
 نزدیک متالورژیکی خواص با دما،هم انجماد رخداد و واسط

 تشکیل آل، ایده اتصال به نزدیک مشخصات با و پایه فلز به
، TLP اتصال برتري و اصلی تفاوت ویژگی، این. گردد می

 اتصال عنوانبه را TLP و است سخت کاري لحیم به نسبت
. ]7[ است کرده تبدیل بالا، دما کاربردهاي براي مناسب

 اتصال، مکانیکی خواص و روش، ریزساختار این در همچنین،
 کارگیريبه موجب امر، همین و دارد پایه فلز با مناسبی تطابق

 جوشکاري هاي روش به حساس آلیاژهاي براي روش، این
 فرایند، این مزیت ترین مهم و ترین اصلی .است شده دیگر
اتصال  دماي به نسبت شده، ایجاد اتصال ذوب نقطه بودنبالاتر
 ایجاد اتصال که است آن روش، این هاي مزیت دیگر از .است

 خواص لذا، و فلز پایه بوده به شبیه ریزساختاري داراي شده،

 بود. خواهد فلز پایه مکانیکی خواص همانندنیز،  آن مکانیکی

 مناطق، دیگر از مواقع، ناحیه اتصال، برخی در درحقیقت،

 در نفوذ پدیده انجام دلیلامر، به این که است تشخیص غیرقابل

شده،  ایجاد اتصال از زودتر است. گاهی، فلز پایه، بالا دماي
 اتصال فرایند مابین اتصال، فرایند این .]8-13[شود می تخریب
 کاري لحیم را آن توان می و بوده سخت کاري لحیم و نفوذي
 ،مواقع عضیدر ب ،فرایند اتصال نیاما ا .]14[ نامید نفوذي

از  ايهیلا گاهیاستفاده کرد.  ،از آن توان یکارآمد نبوده و نم
به کاهش خواص اتصال  لیترد که تما يفلز نیب بیترک کی

. در گردد یم لیدر محل اتصال تشک ،فرایند نیبا انجام ا ،دارد
 ،اتصال جادیجهت ا ،فرایند نیاز ا توان ینم ی،مواقع نیچن

 در ي،فلز نهیزم يهاتیدر اتصال کامپوز ،نیاستفاده کرد. همچن
د که هرخ د ،ذرات شیاتصال، ممکن است جدا يمرکز خط

 نیباعث ضعف خواص اتصال خواهد شد. در چن ،امر نیا
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 دهه دو . در]15[گردد اجتناب  نیز، فرایند نیاز ا ی، بایدمواقع
 انجام فرایند، روي این خوبی، هاي پژوهش و تحقیقات ،اخیر
 :شود می اشاره مواردي به زیر، در. است شده

 روش به اتصال اثر بررسی ، به]16[همکاران  و نیکدین
 نزن زنگ فولاد مکانیکی خواص و ریزساختار بر گذرا، مایع فاز

 وجود از حاکی ریزساختاري، هاي بررسی نتایج. پرداختند 304
 اتمسفر در شده، ایجاد اتصالات محل در ها، تخلخل و ها حفره
 اثر در ها، حفره و ها تخلخل این. است آرگون گاز و کوره

 هنگامبه پایه، فلز اتصال مشترك فصل و واسط  لایه شدناکسید
 در شده ایجاد اتصالات در. شوند می تشکیل اتصال، عملیات

 هايآزمایش نتایج. نشد مشاهده ها، تخلخل و ها حفره این خلأ،
 180 مدت به خلأ در شده ایجاد اتصال که داد  نشان مکانیکی،

 استحکام به که کند می ارائه را برشی استحکام بهترین دقیقه،
 .است بسیار نزدیک پایه، فلز برشی

 محافظ اتمسفر و دما ، تأثیر]17[همکاران  و بیک هادي
 آلیاژسوپر و Inconel 738 آلیاژسوپر ریزساختار را بر اتصال

 میانی لایه از استفاده با ،TLP روش ، بهFSX 414 کبالت-پایه
MBF-30، با ریزساختاري هاي بررسی. بررسی کردند 

 انجماد شدن کامل از پیش که داد نشان نوري، میکروسکوپ
 شده تشکیل ریزساختاري، منطقه سه از اتصال، محل دما،هم

 انجماد از ناشی نیکل، از غنی گاما، جامد محلول) الف: است
 از غنی بورایدي فاز یک شامل یوتکتیک، ساختار) ب، دماهم

 رسوب) پ، دماهم انجماد از ناشی گاما، جامد محلول و نیکل
 ریزساختار مقایسه از همچنین،. بور تعادلی غیر نفوذ از ناشی
 با که شد استنتاج، اتصال متفاوت دماهاي براي اتصال، منطقه

 محل ریزساختار و تکمیل دما،هم انجماد، اتصال دماي افزایش
 و بینش .است ترد و یوتکتیک فازهاي از عاري اتصال،

 مکانیکی خواص و ریزساختاري تحولات ، ]18[ همکاران
  آمورف ورقه نازك از استفاده با شده ایجاد TLP اتصال

MBF-20 آلیاژسوپر در IN-738LC دادند قرار بررسی مورد را .
 یوتکتیک فازهاي که داد نشان ریزساختاري، هاي بررسی نتایج

 ثانویه فازهاي دما، ذراتغیرهم انجماد ناحیه در شده تشکیل
 و هستند نیکل سیلیسید و کروم و نیکل از غنی بورایدي
 سرد حین در جامد، تحول اثر در نیکل، سیلیسید ریز رسوبات

 .کنند می رسوب گاما، جامد محلول زمینه در شدن،

 براي دماهم انجماد ، فرآیند]19[همکاران  و 1مینگ
 به است را نیکل پایه آلیاژسوپر یک که Mar-M247 اتصال
 که داد نشان نتایج،. دادند قرار بررسی مورد ،TLP روش

در شرایط عملیات حرارتی  مگاپاسکال، 443استحکام،  بالاترین
 آمده بدست دقیقه، 240 مدت به سلسیوس درجه 1150 دماي
 صورت کامل، طوربه دما،هم انجماد حالت، این در. است

 سختی، و استحکام بوراید، از غنی مناطق در. است پذیرفته
 عملیات ضمن، در. است شده ترد ماده، و کرده پیدا کاهش

. است شده پیشنهاد مکانیکی، خواص بهبود جهت حرارتی،
 حرارت درجه و زمان تأثیر، ]20[همکاران  و 2خزایی عباسی
ریزساختار اتصال غیر  و مکانیکی خواص را بر سازي همگن

 ، موردMBF-80 واسط لایه با FSX 414 و IN-738 شابهم
 حرارتی عملیات از بعد که نشان داد نتایج،. دادند قرار بررسی

 نامطلوب فازهاي، ساعت 3 مدت به درجه سلسیوس 1200 در
 تبلور دما، این ، درFSX 414 ماده در. رفتند بین از اتصال، در

 ذوب ها، مرزدانه، حرارت درجه این در. شد مشاهده مجدد،
 آزمون از حاصل نتایج. آمد بوجود درشت، رسوبات و شده

 وسیلهبه اتصال، برشی استحکام که داد نشان برشی، استحکام
 درجه سلسیوس 1200 در سازي همگن از بعد که دوقلویی

 .]20[است  یافته افزایش، آمده بوجود
هدف اصلی این تحقیق، توسعه روش اتصال فاز مایع 

است؛  75گذرا، جهت اتصال سوپرآلیاژ پایه نیکلی نایمونیک 
ده از این فرایند، جهت چرا که تاکنون، گزارشی مبنی بر استفا

که تمرکز این ، وجود ندارد. ضمن آن75اتصال فلز نایمونیک 
تحقیق، روي بررسی و ارزیابی مکانیزم حاکم بر ریزساختار 
فرآیند اتصال فاز مایع گذرا است. همچنین، در این تحقیق، 
اهدافی نظیر مطالعه نفوذ عناصر کاهنده نقطه ذوب بر کیفیت 

بررسی ن استحکام کششی برشی اتصال و اتصال، بررسی میزا
 شود.دنبال میرفتار شکست اتصالات ایجاد شده، 

ایجاد  فازي تغییرات و ریزساختار دقیق بررسی جهت
. شد استفاده پراش پرتو ایکس، آنالیز از اتصال، منطقه در شده
آنالیز پراش  روش توسعه مقاله، این اهداف ترینمهم از یکی

 اتصالات ریزساختاري بررسی و یابیمشخصه در پرتو ایکس،
 .است گذرا مایع فاز روشبه شده ایجاد

 
1 Ming 
2 Abbasi-Khazaei 
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 قیتحق روش -2
پایه مورد استفاده در این پژوهش، آلیاژ پایه نیکل، با  فلز

 (UNS N.06075/W.Nr. 2.4951) 75نام تجاري نایمونیک 
بوده و حاوي  80به  20داراي نسبت کروم به نیکل،  که است

. صورت کنترل شده استتیتانیوم و کربن، بهعناصر افزودنی 
براي جاهایی که کار در  ،جهت تولید ورق ،اغلب از این آلیاژ

-هاي بالا و نیاز به مقاومت به اکسایش و پوسته درجه حرارت

در . ]21[شود شدن با استحکامی متوسط باشد، استفاده می
، بر 75، ترکیب شیمیایی عناصر، براي آلیاژ نایمونیک 1جدول 

حسب درصد وزنی، ارائه شده است. لازم به ذکر است که 
هاي حاصل از آنالیز نتایج مندرج در این جدول، بر اساس داده

 .استسنجی نشر نوري طیف
 

 واسط لایه و پایه فلز شیمیایی ترکیب .1 جدول
 

 عناصر

 

C 

 

Cr 

 

Cu 

 

Fe 

 

Mn 

 

Si 

 

Ti 

 

B 

 

Ni 

 مابقی - 42/0 1/0 02/0 55/2 03/0 8/18 08/0 75 نایمونیک

 مابقی 2/3 05/0 3/4 - 8/2 - 7 05/0 واسط لایه

 

هاي آماده شده، قرار داده شد و  لایه واسط، در بین نمونه
دهی قطعات و نگهداري صحیح قطعات در  منظور اتصالبه

شده مناسب این کار، استفاده هاي طراحی کوره، از نگهدارنده
نزن  ، از جنس فولاد زنگ2ها، مطابق شکل  شد. نگهدارنده

که پس از قرارگیري قطعات،  ، طراحی شدAISI 316Lآستنیتی 
شود. دلیل انتخاب نزن، بسته می درون آن، با پیچ و مهره زنگ

، در ساخت نگهدارنده قطعات، مقاومت به AISI 316Lفولاد 
اکسایش و عدم پیچیدگی در درجه حرارت بالا است. فرایند 

فر خلأ و اتصال فاز مایع گذرا در کوره خلأ دما بالا، تحت اتمس
 1150و  1100، 1050تور و در دماهاي  10-5با فشار خلأ 

دقیقه، انجام شد. نرخ گرمایش  60درجه سلسیوس، به مدت 
درجه سلسیوس بر دقیقه،  10متوسط کوره خلأ مورد استفاده، 

تنظیم شد. کوره، پس از اتمام زمان نگهداري قطعات در دماي 
، درون کوره، تا آرامیمورد نظر، خاموش شد و قطعات، به

 دماي محیط، سرد شدند.
 

 
همراه لایه شده جهت انجام آزمایش بههاي آمادهنمونه .1شکل 

 BNi-2واسط آمورف 

تر نواحی مختلف، از  منظور بررسی هر چه دقیقبه
، استفاده شد. 1میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی

ها مطابق  سازي نمونه ها، جهت متالوگرافی (آماده نمونه
) و مشاهدات میکروسکوپ الکترونی ASTM E3-17استاندارد 

 ، اچ شدند.2روبشی، با محلول کالینگ
 

 
 تصویر و ابعاد نگهدارنده استفاده شده در این پژوهش .2شکل 

 
1 FEG-SEM 
2 Kalling 
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گرم دي کلرید  5 صورتترکیب شیمیایی این محلول، به
لیتر میلی 100لیتر اسید کلریدریک و میلی 100مس به همراه 

است. تا اثر دماي اتصال، روي ریزساختار، مورد بررسی  اتانول
قرار گیرد. جهت بررسی استحکام کششی برشی اتصالات، از 

، استفاده شد. سرعت کشش قطعه، ASTM D1002استاندارد 
اي از  راي این منظور، نگهدارندهمیلیمتر بر دقیقه است. ب 3/1

، طراحی و مورد استفاده قرار گرفت. 4140آلیاژ جنس فولاد کم
 ، نشان داده شده است.3این نگهدارنده، در شکل 

 

 
هاي کشش جهت انجام آزمون تصویر نگهدارنده نمونه .3شکل 

 کشش برشی
 

ها، تعیین تأثیر درجه حرارت اتصال،  هدف از این آزمون
تحولات فازي، تغییرات ریزساختاري، رفتار شکست و بر 

آلیاژ نایمونیک کیفیت اتصال فاز مایع گذراي بوجود آمده سوپر
آوردن درجه بدست ،ها، هدفبوده است. در این آزمایش 75

صورت حرارتی بود که نتیجه آن، تولید اتصالی باشد که به
صورت هها، ب دما، رخ دهد. نمونهکامل، در آن، انجماد هم

درجه  1150و  1100، 1050اتصال لب به لب، در دماهاي 
 دقیقه نگه داشته شدند. 60سلسیوس، به مدت زمان 

 

 بحث و جینتا -3

، تصویر حاصل از میکروسکوپ نوري در 4در شکل 

گونه که ، نشان داده شده است. همان1حالت نومارسکی
فاز است که در مشخص است، فلز پایه، آستنیت آنیل شده تک

ریزساختارهاي آن، دوقلوهاي حرارتی نیز، قابل مشاهده است. 
نشان داده شده است. ریزساختار کامل  ،5 بدست آمده در شکل

که در فرایند اتصال، شامل یک فاز محلول جامد است. هنگامی
دما، اتفاق نیافتد، در مرکز اتصال، فاز اتصال، انجماد هم

، نشان داده شده Lمرکز اتصال، با  شود. یوتکتیک، مشاهده می
دما، است. فاز یوتکتیک مرکز اتصال، توسط منطقه انجماد هم

احاطه شده است که در این منطقه، محلول جامد، مابقی ناحیه 
 گیرد. اتصال را در بر می

 

 
تصویر میکروسکوپ نوري از ریزساختار اولیه فلز پایه آلیاژ  .4شکل 

 75نایمونیک 
 

دماي کامل و انجماد هم ،حیه اتصالدر هر دو نا
صورت به ،شود که این رسوب مشاهده می ،غیرکامل رسوب
نشان داده شده است. ناحیه دور  ،Pو با  استکروي و سوزنی 

مربوط به فلز پایه  ،از اتصال که تحت تأثیر اتصال قرار نگرفته
 تصویر، در ،نشان داده شده است. پهناي انحلال ،Bکه با  است

در مجموعه تصاویر نشان داده نشان داده شده است.  پیکان،با 
و  1100، 1050در دماي  ،ریزساختار اتصال، 6شده در شکل 

نشان داده شده  ،دقیقه 60 مدتبراي  سلسیوس، درجه 1150
دما، است. نواحی مختلف اتصال که شامل نواحی انجماد هم

ر یک از در ه ،دما و ناحیه متأثر از نفوذ استانجماد غیرهم
که  6شکل  SEMنشان داده است. با مقایسه تصاویر  ،تصاویر

به خوبی مشاهده  است،هاي مختلف مربوط به درجه حرارت
شود که با افزایش درجه حرارت اتصال، نفوذ عناصر کاهنده می

 
1 Nomarski 



 37-49 )،1399 (پاییز، 3، شماره 9دوره  :شرفتهیپ يهایو همکاران / فصلنامه مواد و فناورحسین مستعان                                               42
 

به داخل فلز پایه نایمونیک  ،نقطه ذوب، شامل بور و سیلسیوم
مانده در  یافته و موجب شده است که مذاب باقی  افزایش  ،75

توجهی از  هاي قابل درز اتصال، پس از تکمیل انجماد، قسمت
داده و بر پهناي  حجم ترکیبات یوتکتیکی خود را از دست 

 افزوده شود. ،دما ناحیه انجماد هم
 1150شود که با رسیدن به دماي اتصال  مشاهده می

ت یوتکتیکی در ناحیه درز اتصال، به درجه سلسیوس، ترکیبا
حداقل میزان خود رسیده و این ناحیه، در شرایط نزدیک به 

 6  با توجه به شکل .دماي کامل، منجمد شده استانجماد هم
 1150توان به این نتیجه رسید که در دماي  قسمت (ج)، می

که افتد ولی براي این دما، اتفاق میدرجه سلسیوس، انجماد هم

ر همگن شود و ترکیبات بورایدي در ناحیه متأثر از نفوذ ساختا
-نیز مشاهده نگردد، لازم است نمونه در این دما، به مدت زمان

تر، بوجود آید. هاي بالاتري قرار داده شود تا ساختاري همگن
ساختار یوتکتیک خط مرکزي، در نتیجه انجماد مذاب باقیمانده 

ا دماي اتاق، شکل هنگام سرد کردن قطعه تدر اتصال، به
، نشان داده L، یوتکتیک خط مرکزي که با 5گیرد. در شکل  می

شود. مشاهده  شده است، در مرکز ریزساختار اتصال، یافت می
شود پهناي مذاب باقیمانده در اتصال، با افزایش دماي  می

 یابد. نگهداري در درجه حرارت اتصال، کاهش می
 

 

 
 درجه سلسیوس 1150و (ج)  1100، (ب) 1050در درجه حرارت هاي (الف)  75انواع ریزساختار اتصال فاز مایع گذرا آلیاژ نایمونیک  .5شکل 

 
 

 
در درجه  75اتصال فاز مایع گذرا آلیاژ نایمونیک دما و ناحیه متأثر از نفوذ در دما، انجماد همنواحی مختلف شامل منطقه انجماد غیرهم .6شکل 

 درجه سلسیوس 1150و (ج)  1100، (ب) 1050هاي (الف)  حرارت
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 براثر زمان اتصال را  ،7نمودار نشان داده شده در شکل 
دهد.  نشان می ،در دماهاي مختلف ،دماضخامت انجماد غیرهم

با  ،دماضخامت انجماد غیرهم ،شود اهده میگونه که مشهمان
-به ،چرا که عنصر بور ؛یابد کاهش می ،افزایش دماي اتصال

 ،به داخل فلز پایه ،ترین عنصر کاهنده نقطه ذوبعنوان مهم
کند. وجود ارتباط خطی بین پهناي ناحیه انجماد  نفوذ می

 ،در تحقیقات مختلف ،دما و دماي اتصال فاز مایع گذراغیرهم
توان به پژوهش  می ؛ در این راستا،به اثبات رسیده است

نزن دو فازي  اتصال فولاد زنگروي  ]22[ عبدالوند و همکاران
، پژوهش خاکیان و همکاران 304نزن آستنیتی  به فولاد زنگ

و پژوهش یان و  75به نایمونیک  IN 738LCاتصال روي  ]23[
نزن دوفازي با لایه  اتصال فولاد زنگروي  ]24[همکاران 

 .اشاره نمود ،واسط پایه نیکلی
 

 
دما در دماهاي مختلف تغییرات اندازه منطقه انجماد غیرهم .7شکل 

 دقیقه 60اتصال در مدت 
 

 سلسیوس درجه 1050آمده در دماي در اتصال بوجود
، نرخ نفوذ عناصر کاهنده نقطه استترین دماي اتصال  که پایین

دقیقه انجام فرایند،  60در پایان  ،تر است. اتصال آهسته ،ذوب
هنوز شامل ساختار یوتکتیک خط مرکزي با پهناي اندکی 

. در استتر هاي کوتاهتر از اتصال در مدت زمان باریک
اتصالاتی که در درجه حرارت بالاتري انجام شده، نرخ انجماد 

زمان  شود شود که باعث می دماي بیشتري، مشاهده میهم
اتصالی که در در ، کاهش یابد. براي مثال، تکمیل انجام اتصال

بعد  ی،تقریبطور بهقرار داده شده،  سلسیوس درجه 1150دماي 

دما صورت دقیقه نگهداري اتصال در این دما، انجماد هم 60از 
چرا که نرخ نفوذ عناصر کاهنده نقطه ذوب، بالاتر  گیرد؛می

 است.
منظور بررسی و تعیین فازهاي تشکیل به ،EDSآنالیز 

روي شده در دماهاي مختلف اتصال و تعیین مسیر انجماد، 
و  1100، 1050هاي مختلف اتصال داده شده در دماهاي نمونه
مانده مذاب باقی EDSنتایج انجام شد. ، سلسیوس درجه 1150

کند: فاز  دو نوع فاز یوتکتیک را مشخص می ،در ساختار انجماد
آنچه که از ریزساختار  ؛نیکل و فاز غنی از کرومغنی از 
درصد بزرگی از ساختار را به  ،فاز غنی از نیکل است،مشخص 

در طول  ،اي صورت پیوسته و زنجیرهخود اختصاص داده و به
صورت جزایر جدا از به ،فاز غنی از کروم و وجود دارد ،اتصال

 ،اي این فازها نقطه EDSشود. آنالیز  در ساختار مشاهده می ،هم
کند. با استفاده  مشخص می ،وجود غلظت بور را در این فازها

توان نواحی پرکروم را در فاز یوتکتیک خط  می ،EDSاز 
 کرد. مشخص ،استمرکزي که مطابق با بوراید کروم 

، نواحی پرکروم ریزساختار بوجود 10تا  8هاي  شکل
سیوس را درجه سل 1150و  1100، 1050آمده در دماهاي 

دهد؛ در ضمن، وجود بور در هر دو فاز یوتکتیک،  نشان می
هاي مشابهی  ها، نشان داده شده است. بررسی توسط این شکل

صورت گرفته، رفتار  ]25[و همکاران  1که توسط اوساسا
فلز پایه نیکل خالص  TLPاب باقیمانده در اتصال انجمادي مذ

، مشخص کرده است. او Ni-Cr-Bرا با استفاده از فلز پرکننده 
درجه سلسیوس، فاز  1100نشان داد که در درجه حرارت 

دما، شکل گرفته وسیله انجماد هممحلول جامد غنی از نیکل، به
درجه سلسیوس، واکنش  1042کردن تا است. به محض سرد

 بوجود آمد. ،Ni3Bیوتکتیک محلول جامد نیکل و 
درجه سلسیوس، واکنش یوتکتیک، باعث  997در دماي 

که شد. از آنجا CrBو  Ni3Bبوجود آمدن محلول جامد نیکل، 
تر از فلز پایه دارند، وجود فازهاي  این فازها، نقطه ذوب  پایین

آوري در این دماي کاري مورد  یر زیانتواند تاث یوتکتیک، می
علاوه، این فازها، تردند و در طول استفاده داشته باشد. به

اي، قرار دارند و باعث تضعیف صورت پیوستهاتصال، به
شوند. در تصویر نشان داده شده در شکل  خواص مکانیکی می

 
1 Ohsasa et al. 
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)، Cشود، قسمت تیره رنگ (نقطه گونه که ملاحظه می، همان8
از کروم است که عنصر کاهنده نقطه ذوب، یعنی بور فاز غنی 

نیز، در آن، وجود دارد. لذا، می توان ادعا نمود که این قسمت، 
 نشان دهنده فازهاي بورایدي غنی از کروم است.

 

 
 است شده داده قرار دقیقه 60 مدت به سلسیوس درجه 1050 حرارت درجه در که اتصالی در مرکزي خط یوتکتیک فاز EDS آنالیز .8 شکل

 
 

 
 دقیقه قرار داده شده است 60درجه سلسیوس به مدت  1100فاز یوتکتیک خط مرکزي در اتصالی که در درجه حرارت  EDSنتایج آنالیز  .9شکل 
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)، 10در شکل  Cو  Bدما (نقاط آنالیز ناحیه انجماد هم
دهد که از فلز پایه، به ناحیه  را نشان می Tiافزایش میزان عنصر 

اتصال، نفوذ صورت گرفته است و این امر، انحلال فلز پایه و 
 کند. د عناصر آلیاژي را تأیید مینفوذ حالت جام

طور پیوسته، تا جایی که تعادل انحلال فلز پایه، به
گیرد.  اتفاق بیافتد، انجام می ترمودینامیکی بین مذاب و فلز پایه

نفوذ عناصر آلیاژي، بین فلز پایه و مذاب، سبب افزایش دماي 
گردد. هنگامی که دماي ذوب تعادلی مذاب،  ذوب تعادلی می

شود. شروع  دما، شروع میبه دماي اتصال برسد، انجماد هم
، از فصل مشترك فلز پایه و لایه γشکل محلول جامد انجماد، به

سمت خط مرکزي اتصال، توسعه اب است و بهواسط مذ
دما، با کاهش مقدار فاز مذاب و یابد. گسترش انجماد هم می

سمت خط مرکز سپس حرکت فصل مشترك جامد/مذاب، به
افتد. از آنجایی که فصل مشترك جامد و  اتصال، اتفاق می

دما، به هیچ وجه، مواجهه با فوق مذاب، در هنگام انجماد هم
شود، جدایش غیرتعادلی عناصر حل شده و فازهاي  تبرید نمی

تواند اتفاق بیافتد و شکل بگیرد. بنابراین،  ثانویه، نمی
صورت انحلال جامد تک فاز دما، بهریزساختار انجماد هم

 است.

 

 
دقیقه قرار داده شده  60درجه سلسیوس به مدت  1150جه حرارت فاز یوتکتیک خط مرکزي در اتصالی که در در EDSنتایج آنالیز  .10شکل 

 است
 

گونه گزارش شده است که با کاهش دما، این
اولیه، از فصل مشترك جامد/مذاب، رشد  γ-Niهاي  دندریت

ها در مذاب، باعث پس زده شدن بور، به  کنند. رشد دندریت می
گردد که این اتفاق، به همراه حلالیت بسیار کم  داخل مذاب می
تا  1060در محدوده دمایی  درصد اتمی 3/0بور در نیکل (

شود ضریب پخش بور،  درجه سلسیوس)، سبب می 1120
و تمایل عنصر بور به باقیماندن در  (K<1)دد گر 1کمتر از 

مذاب، افزایش یابد. این موضوع، دلیل عمده پس زده شدن 
 بور، به داخل مذاب باقیمانده است.

، در دماي 75اتصال نایمونیک  XRD، آنالیز 11  شکل
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 60درجه سلسیوس، در مدت زمان  1150و  1100، 1050
شود،  آنالیز مشاهده می گونه که دردهد. همان دقیقه را نشان می

افزایش دما،  باترکیبات بین فلزي غنی از نیکل و غنی از کروم، 

درجه سلسیوس،  1150که در دماي طورياند بهکاهش یافته
شود و این، حاکی است که با  ترکیبات بین فلزي مشاهده نمی

 سازي، اتفاق افتاده است. دما و همگنافزایش دما، انجماد هم
 

 
درجه  1150و (ج)  1100، (ب) 1050در دماهاي (الف)  75آنالیز پراش پرتو ایکس از ناحیه اتصال فاز مایع گذرا آلیاژ نایمونیک  .11شکل 

 سلسیوس
 

اتصال در  ،))الف( 11 شکل( XRDبا دقت در آنالیز 
 درجه 1050در دماي ، BNi-2با لایه واسط  75نایمونیک 
 CrBاز جمله  ،ترکیبات بورایدي ،دقیقه 60مدت  به سلسیوس

مربوط به  XRDگردد. آنالیز  مشاهده می ،Fe4.5Ni18.5B6و 

 درجه 1100در دماي  BNi-2با لایه واسط  75اتصال نایمونیک 
دهنده آن اننش ،(ب)) 11دقیقه (شکل  60به مدت  سلسیوس

 ،CrBاز جمله  ،ترکیبات بورایدي ،است که در این اتصال
 75مربوط به اتصال نایمونیک  XRDتشکیل شده است. آنالیز 
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به مدت  سلسیوس درجه 1150در دماي  BNi-2با لایه واسط 
 ،گر آن است که در این اتصالبیان ،(ج)) 11دقیقه (شکل  60

وجود ندارد که نشان از  يگونه ترکیبات بوراید دیگرهیچ
 .استدما تکمیل تقریبی انجماد هم

 

 
 يدماها در اتصال يها نمونه یبرش یکشش استحکام .12شکل 

 دقیقه 60درجه سلسیوس در زمان  1150 و 1100 ،1050
 

 يدماها در یبرش یکشش استحکام ،12در نمودار شکل 
 ،دقیقه 60در زمان ثابت  سلسیوس درجه 1150و  1100 ،1050

در  ترتیب، بهیبرش ینشان داده شده است. استحکام کشش
و  91 ،63برابر با  ،سلسیوس درجه 1150و  1100، 1050 يدما

 یبدست آمد. با توجه به اینکه استحکام کشش ،مگاپاسکال 138

 ،مگاپاسکال بدست آمده است 152برابر با  ،فلز پایه یبرش
 یبرش ینتیجه گرفت که بالاترین استحکام کشش توان یم

افزایش  ،ثابت نگه داشته شود و دما ،که زمانیهنگام ،اتصال
 بدستفلز پایه  یبرش یدرصد استحکام کشش 91حدود  ،یابد

 يدما افزایش با شد، داده توضیح که گونههمان. آمد خواهد
 کاهنده عناصر نفوذ که رود یم انتظار ثابت، زمان در یده اتصال
-هم انجماد تشکیل و شود بیشتر پایه، فلز درون به ذوب، نقطه

 ترکیبات حجم کاهش باعث امر، این که افتدبی اتفاق دما،
است  آن نتیجه،. شودمی اتصال مرکز در ،يفلز بین و ییوتکتیک

 صورت کامل صورتبه دما،هم انجماد که یهای نمونه در که
 یکشش استحکام است، بیشتر دما،هم انجماد میزان یا و گرفته

 .گردد حاصل ،يبیشتر یبرش
سطح مقطع شکست  ،13موجود در شکل  ریتصاو

درجه سلسیوس را  1150 و 1100، 1050 يهااتصالات در دما
وجود حفرات و  شود، یگونه که مشاهده م. هماندهد ینشان م
درجه  1150 يشده در دماجادیدر اتصال ا ،ها دانه یکشیدگ

نشان از شکست نرم دارد. این بدان معناست که  ،سلسیوس
مشاهده نشده  ی،از بین رفته و ترک ،در این دما ،ترد يساختارها

 اتفاق بیافتد. ،است که شکست ترد

 

 
 قهیدق 60 مدت به مختلف يدماها در گذرا عیما فاز اتصالات شکست مقطع سطح از یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو. 13 شکل
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 يریگ جهینت -4
 با، 75 کیمونینا کلین هیپا اژیسوپرآل رمشابهیغ اتصال

 يدماهادر ، BNi-2 یانیم هیلا و گذرا عیما فاز ندایفر از استفاده
 و شد انجام تیموفق با ،سلسیوس درجه 1150 و 1100 ،1050

 :آمد دست به ریز جینتا

د که با افزایش شمشاهده  ،گرفته انجام مراحل مقایسه در •
 ،به درون فلز پایه ،ذوب نقطه کاهنده عناصرنفوذ  ،دما

و  يفلزبین ،یدر نتیجه ترکیبات یوتکتیک و بیشتر شده
مشاهده گردید و ناحیه  ،در درز اتصال ي،رسوبات کمتر
 کاهش یافت. ،دماانجماد غیرهم

-به، نفوذ از متأثرناحیه  يپهنا شود یم باعث ،دما افزایش •

اما  ؛افزایش یابد ،ذوب نقطه کاهندهدلیل نفوذ عناصر 
علت به ،رسد یدرجه سلسیوس م 1150که دما به  یوقت

از  ،نفوذ از متأثرناحیه  ،انحلال بور و همگن شدن ساختار
 .رود یبین م

که ناحیه داد نشان  ،مختلف اتصال یاز نواح EDS نتایج •
از کروم  یغن يترکیبات بوراید يدارا ،دمارهمیغ انجماد

از بوراید کروم تیره و  یغن ی. نواحاستاز نیکل  یو غن
 .استروشن  ،از بوراید نیکل یغن
 يدما به مربوط ی،برش یکشش استحکام میزان بیشترین •

 .آمد بدست ،سلسیوس درجه 1150
استحکام  دما، افزایش با ثابت، یده اتصال زمان در •

کاهش  ،. در این حالتیافتافزایش  ی،برش یکشش
باعث این  ،دماترکیبات یوتکتیک و انجام انجماد هم

 زماندر  ی،برش یافزایش شد. بیشترین استحکام کشش
 فلز یبرش یکشش استحکام به نسبت ،دما افزایش با ،ثابت
 .دهد یم نشان کاهش درصد 9 ،پایه

 ،مختلف يدماها در اتصالات ينگار شکست یبررس
 ترد از ،شکست نوع اتصال، يدما شیافزا با که دهدیم نشان

 کاهش به ،موضوع نیا. ابدییم رییتغ ،نرم سپس و ترد مهین به
با  ،دهایبورا رینظ ي،فلزنیب ترد باتیترک و یکیوتکتی ساختار

 نسبت داده شد. ،دما شیافزا
 

 يسپاسگزار -5

امور پژوهشی دانشگاه ان این مقاله از مدیریت نویسندگ
هاي مالی براي انجام این پژوهش اراك به واسطه حمایت

 د.ننمایصمیمانه قدردانی می
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 * کلانتر يمهد ،يزیعز دهمژ

 

 رانیا زد،ی زد،ی زد،ی دانشگاه ،يمتالورژ و معدن یمهندس دانشکده مواد، یمهندسگروه 
 

 :مقاله خچهیتار
 12/12/1398: هیاول ثبت
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 دیانبوه گرافن اکس دیتول يبرا نه،یهزکم و ستیزطیمحبا  سازگار ع،یسر یروشاز  پژوهش، نیا در     هدیچک 

 اتیعمل یط)، یزراع عاتیضا عنوان(به خوزستان شکرین باگاس از د،یگرافن اکس ند،یآفر نیاستفاده شده است. در ا
 سنتز ،یشیاکسا طیمح در قه،یدق 15مدت  به وس،یدرجه سلس 350 يدر دما ،یکوره مافل در ،يامرحلهتک یحرارت

 را دیاکس گرافن لیتشک کس،یا پرتو پراش و قرمز مادون هیفور لیتبد یسنجفیط يهاآزمونحاصل از  جینتا. شد
 دهدینشان م ،یاتم يروین کروسکوپیمو  یروبش یالکترون کروسکوپیم يهایبررس جی. نتاکندیم دییأت یخوببه

 ،ضخامت صفحات متوسط اندازه عدد، 6 تا 5 ها،هیلا تعداد کم، د،یاکس گرافن يهاورق يهایخوردگنیچ زانیمکه 
، 200 يهاغلظت در شده،سنتز ماده نیا تیسم آزمون. استنانومتر  500 صفحات، یجانب ابعاد متوسط و نانومتر 5

 اورئوس، لوکوکوسیاستاف مثبت گرم يهايباکتر يرو ،يباکتر کشت طیمح تریلیلیم بر گرمکرویم 600 و 400
 در د،یاکس گرافن که دهدینشان م ج،یشد. نتا یبررس نوزا،یآئروژ سودوموناسو  یاکلیشیاشر یمنف گرم هیسو

 رشد زانیم و داشته ییایباکترو ضد یسم نقش ها،يباکتر يبرا تر،یل یلیم بر گرمکرویم 600 و 400 يهاغلظت
در  مثبت، گرم يباکتر به نسبت يشتریب يباکترضد اثر د،یاکس گرافن يهانانوورقه ن،یهمچن. است نییپا ها،يباکتر

 دهدیم نشان ،هوا طیمح در شکر،ین باگاس يرو یافتراق یحرارت زیآنال جینتا. دارند یگرم منف يهايبا باکتر سهیمقا
است.  بالاتردما  نیا آرگون، طیمحدر  اما بوده وسیدرجه سلس 350 ییدر محدوده دما د،یاکس گرافن يریگشکل که
 شروع دهندهنشان ،يدیاکس طیمحدر  شدهسنتز دیاکس گرافن محصول يرو شدهانجام یحرارت زیآنال جینتا علاوه،به

 .است وسیسلسدرجه  60 يآن از دما يداریناپا
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 Abstract     In this research, a fast, environmentally friendly, and low-cost method has been used for the 
synthesis of large-scale production of graphene oxide. In this process, graphene oxide was synthesized via 
single-step reforming of sugarcane bagasse agricultural waste by oxidation under muffled atmosphere 
conditions at 350 ºC and for 15 minutes. The results of Fourier transform infrared spectroscopy and X-ray 
diffraction analyses confirm the formation of graphene oxide. The results of scanning electron microscopy 
and atomic force microscopy studies show that the graphene oxide sheets are with few wrinkles, the number 
of layers is 5-6 layers, the average size of the plate thickness is 5 nm, and the average lateral dimensions of 
the plates is 500 nm. The synthesized graphene oxide was evaluated by the toxicity test at concentrations of 
200, 400, and 600 μg/ml on Gram-positive bacteria, “Streptococcus iniae”, and Gram-negative bacteria, 
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“Escherichia coli” and “Pseudomonas aeruginosa”. The results show that graphene oxide at concentrations of 
400 and 600 μg / ml has a toxic and an antibacterial agent for bacteria and it has reduced the growth rate of 
bacteria. In addition, graphene oxide nanosheets are more toxic to gram-positive bacteria than gram-negative 
bacteria. The results of differential thermal analysis on sugarcane bagasse show that the formation of 
graphene oxide in air is at a temperature of 350 °C but it is in argon atmosphere is higher. In addition, the 
results of the thermal analysis performed on the synthesized graphene oxide in the air atmosphere indicate 
that its instability begins at 60 °C. 
 
https://doi.org/10.30501/jamt.2020.221997.1075                         URL: http://www.jamt.ir/article_122492.html 

 مقدمه -1
-به ،SP2 وندیپ با کربن، يهااتم از يا هیلاتک گرافن،

 است يبعد دو يبلور ساختار با و يزنبورلانه ياشبکه شکل
 اساسبر]. 1[ شد سنتز ،يلادیم 2004 سال در بار، نینخست که

 که رودیم انتظار ماده، نیا فردبه منحصر یهندس ساختار
 مدول رینظ ،یتوجه قابل ییایمیش و یکیزیف خواص گرافن،

 بالا ییو گرما یکیالکتر تیهدا بالا، شکست استحکام و انگی
   باشد داشته ییبالا يسازگارستیز و ژهیو سطح ،]3 و 2[
 در ،آلدهیا ياماده عنوانبهرا  گرافن ،هایژگیو نی]. ا7-4[

 ،يانرژ ک،ینانوالکترون کوانتوم، کیزیف ، مانندیمختلف يهانهیزم
 ،گرافن .]8-12د [سازیمطرح م ،یستیز مواد ها وتینانوکامپوز

 یهندس اشکال ریو سا يبعدسه یتیگراف مواد ریسا با  اسیق در
 یکربن يهانانولوله ای و يعدبصفر يکرو 1نیفولر کربن (مثل

 کی از رایز ؛دارد یاساس تفاوت ،يرساختا لحاظ از )،يبعدکت
 لیتشک ،یضلع 6 حلقه از متشکل 2کونژوگه يپا با ساختار هیلا

 شودیمشاهده م ک،یآرومات ابرمولکول مسطح شکلبه و شده

 ].13) [1 (شکل
 

 
 ]13[ساختار دوبعدي گرافن . 1شکل

 

 را یتیگراف ياهیهمان ساختار لا ،)GO( 3دیاکس گرافن
-به آن، رنگ و شتریب مراتببه ها،هیلا نیا نیب فاصله کهدارد 

 
1 Fullerene 
2 Conjugated 
3 Graphene Oxide 

 د،یاکس گرافن واقع، درشده است.  ترروشن ش،یاکسا لیدل
 یاپوکس يهاگروه از ختهیآم عوامل با تیگراف هیپا صفحه همان

 هادر لبه 5لیو کربوکس 4لیکربون يهاگروه زین و لیدروکسیه و
 گرافن ساختار یدوستمنجر به آب ها،گروه نیا وجود که است
است و حضور  تهیسیالکتر ينارسانا ماده، نیا. شودیم دیاکس

 با. کندیم داریناپا ،یحرارت نظر از را آن دار،ژنیاکس يهاگروه
 تواندیم د،یاکس گرافن یکیالکتر ییرسانا تیخاصوجود،  نیا
 ساختار در هیاول تیگراف ییرسانا حد تا ،ییایمیش اءیاح با

 .]14[شود  یابیباز گرافن،
 ایروش هامرز  د،یاکس گرافن سنتز يبرا متداول روش
 صفحات ابتدا روش، نیا در. استهامرز  افتهیروش بهبود

 مثل( ظیغل يهادیاس حضور در و کنندیم منبسط را یتیگراف
 ،يقو دکنندهی) و عوامل اکسکیسولفور دیو اس کیترین دیاس

 دیآن را به اکس م،یسد تراتین و میپتاس پرمنگنات مانند
 ياهیلانیفاصله ب شیبا افزا ند،یفرآ نیا. کنندیم لیتبد ت،یگراف

 ،6یپوشانو آب شیاکسا زانیبه م آن، مقدارهمراه است که 
 که شودیموجب م ها،هیلا نیب ادیز فاصله. دارد یبستگ

نفوذ کنند و منجر به  ،فضا نیبتوانند در ا آب، يهامولکول
شوند  یآب طیمح در د،یاکس گرافنمناسب صفحات  عیتوز

]17-15.[ 
 دیاکس يد يو انفجار یسم يگازها ها،روش نیا در

 دیاکس ي) و دN2O4( دیتتراکس تروژنین يد ، )NO2( تروژنین
. استمضر  ست،یز طیمح يبرا که شودیم دیتول ،)ClO2کلر (

 يبردارهیمانند لا ،یمختلف يهاروش ر،یدر چند سال اخ
-روش ریسا و) CVD( 7بخار ییایمیش یدهرسوب ،یکیمکان

شده  اجرا د،یسنتر گرافن و گرافن اکس يبرا ،ییایمیش يها
 يها]. اکثر نمونه18هستند [ متیقگران و دهیچیپ کهاست 

 ای هامرز روشبه ،یگزاف نهیهز با بازار، در موجود يتجار
 يگازها دیتولبالا و  نهیهز. شوندیمسنتز  شده،اصلاح هامرز

 
4 Carbonyl 
5 Carboxyl 
6 Hydration 
7 Chemical Vapor Deposition 
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ساده و  د،یجد یروش پژوهش، نیسبب شد که در ا ،یسم
 شود شنهادیپ د،یسنتز گرافن اکس يبرا ست،یز طیمحبا  سازگار

 ].20 و 19[
 مقاومت لیدلبه نانوساختار، مواد ر،یاخ يهاسال در
 اریبس ،ییایباکترضد يداروها عنوانبه ها،يباکتر ییچنددارو

 ز،ین گرافن هیپا بر مواد. ]21[ اندگرفته قرار توجه مورد
-لبه نیب يقو تعامل آن، علت که دارند ییایباکترضد تیخاص

 یط است. يباکتر سلول يغشا با ها،وارهینانود زیت اریبس يها
 نیا زیت اریبس يهالبه و يباکتر نیب بار، انتقال تعامل، نیا

-انجام يهاتلاش به توجه با]. 22[ افتدیم اتفاق ها،وارهیدنانو

 د،یاکس گرافن يهانانولوله ییایضدباکتر تیفعال مورد در شده
 دیاکس گرافن و گرافن ییایضدباکتر تیفعال ،1همکارانش و هو
]. 23[ دادند گزارش E. coli( 2( یکول يا يباکتر برابر در را

 يهانانولوله ییایضدباکتر تیفعالبر  همکارانش، و اخوان
 فولاد بستر يرو شدهداده رسوب دیاکس گرافن و دیاکس گرافن

 دارشدهعامل يهاگرافن ،یتازگ. به]24[ کردند دیکأت ضدزنگ
 یانتخابستیز صیتشخ يبرا ،یکروبیضدم يدهایپپت با

 نیهم. به]25[ شوندیم استفاده ،یسلول سطح در ها،يباکتر
 یکروبیمضددر مورد خواص  ییهاگزارش ب،یترت

. ]26[ است شدهمنتشر د،یاکس گرافن -نقره يهاتینانوکامپوز
 دیاکسيد نازك يهالمیف يرو افتهیکاهش دیاکس گرافن از
 يا يباکتر بیتخر يبرا مؤثر ستیفوتوکاتال عنوانبه وم،یتانیت

. ]27[ شد استفاده د،یخورش نور تابش ریز در ،)E. coli( یکول
 نانومواد يباکترضد تیممکن است فعال يادیعوامل ز ن،یهمچن

 به توانیم آنها، انیم ازقرار دهند که  ریتأثرا تحت  یکربن
 طیو شرا سطح ییایمیش خواص ،یالکترون ساختار اندازه،

 زمان( يباکتر يهاو سلول یکربن نانومواد نیتعامل ب
 انی. شا]28 [اشاره کرد) کشت طیمح و غلظت ون،یانکوباس

 یپراکندگ تیبه قابل مواد، نیا يباکترضد تیذکر است که فعال
وابسته به  ،یپراکندگ تیقابل درواقع،. دارد یبستگ ز،ین هاآن

 لیدلبه که است هاورقه نیا يرو موجود یعامل يهاگروه
قادرند  ل،یکربوکس و لیدروکسیه ،یاپوکس يهاگروه حضور
 ز،یگرآب یکربن مواد با سهیمقا در را يداریپا يهایپراکندگ

 بر حاکم سازوکار هنوز وجود، نیا. با ]29 [دهند لیتشک

 
1 Huh et al. 
2 Escherichia Coli 

است  ناشناخته د،یاکس گرافن نانوصفحات ییایباکترضد تیفعال
 مورد تیفعال کی عنوانبه ،ماده نیا ییایباکترضد تیفعال و

 .دارد یبررس يجا ،یپزشک در توجه
 از ،سازييتجار تیبا قابل ،دیاکس گرافن ق،یتحق نیا در

 سنتز ،یمرحله و در کوره مافلکی یط ،شکریباگاس ن شیاکسا
 يهايباکتر رويآن  باکتريضداثر  ت،ینها در وشد 
 سودوموناس و یاکلیاشرش اورئوس، لوکوکوسیاستاف
 قرار گرفت. یمورد بررس نوزا،یآئروژ

 

 قیتحق روش -2
 شکرین باگاس از دیاکس گرافن سنتز -2-1

 شیاکسا از ،دینانوصفحات گرافن اکس پژوهش، نیا در
 نیسنتز شد. بد قند، چقندر عاتیضا عنوانبه ،شکرین باگاس
 گمایس ي(برند تجارخوزستان و فروسن  شکریباگاس ن ،منظور

مورد استفاده  ه،یاول مواد عنوانبه ،درصد) 98 خلوص با چیآلدر
 .ندقرار گرفت

 يدما با کنخشکدر  شکر،ین باگاساز  يریگآب ،ابتدا
 ابیآس حاصل، الیاف ،و سپس شد انجام ،وسیسلسدرجه  60
 سنتز منظوربه .شدبندي دانه ،400 مش با وسیله سرندبهو 

 با سرندشده شکرین باگاس پودر گرم 5/0 ابتدا د،یاکس گرافن
 عنوانبه( فروسن گرم 1/0 با کرون،یم 37 ریز ذرات اندازه
 يدما به که یمافل کوره در ،سپس وشد  مخلوط)، ستیکاتال
 قرار ،قهیدق 15 حدود در ،بود دهیرس وسیسلس درجه 350

 ينما ،2 شکل در. شد حاصل ،یرنگاهیس باًیتقر پودر و گرفت
نشان داده  شکر،ین باگاس از ،دیاکس گرافن دیتول مراحل یکل

 شده است.
 

 
 ،نیشکرنماي کلی مراحل سنتز گرافن اکسید از باگاس . 2شکل 

گیري از باگاس نیشکر، ب) پودر شده توسط آبهاي تهیهالف) فیبر
و ج)  400ها با مش کردن فیبرحاصل از مرحله آسیاب و سرند

گرافن اکسید حاصل از واکنش اکسایش پودر باگاس نیشکر در کوره 
 دقیقه 15درجه سلسیوس به مدت  350مافلی در دماي 
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 شدهسنتز دیاکس گرافن یابیمشخصه -2-2
 زیآنال دستگاهاز  استفاده با شده،سنتز نمونه يفاز یبررس

 مدل ،Philips شرکت ساخت( (XRD) 1کسیا پرتو پراش
PW1730، پرتو يمبنا بر ،)هلند کشور αCu K ،طیدر شرا 

منظور گرفت. به انجام ،آمپریلیم 30و  لوولتیک 40 يکار
 شده،سنتز نمونهموجود در  ییایمیش يهاو گروه هاوندیمطالعه پ

 دیبرم میگرم پتاسیلیم 800با  ،گرم از پودر موردنظریلیم 10
)KBr(، فیپرس شد. ط ،شکل قرص شفافمخلوط و به 

  2کیتفک با، cm 4000-400-1عدد موج  گسترهدر  ،فروسرخ
1-cm 2 ، 3قرمز مادون هیفور لیتبد یسنجفیطبا استفاده از 

(FTIR) ) 55مدل, Bruker, USA uinox-FTIR ،(يریگهانداز 
 یالکترون کروسکوپیم شناسی،ریخت یبررس جهتشد. 
با ولتاژ  )،ProX, Phenom, Netherland مدل(  (SEM)4یروبش

از  ینازک اریبس هیاستفاده شد. لا ،لوولتیک 20شتاب دهنده 
      یدهپوشش دستگاه توسط ،روش کندوپاشبه ،طلا

)Coatings, Iranstructured -DSR1, Nano( ،تیهدا لیدلبه 
 ،نمونه نشانده شد و سپس ينمونه، رو فیضع یکیالکتر

 از ،نیهمچن گرفت. تصور ي،زساختاریمشاهدات ر
easyscan 2 , مدل( (AFM) 5یاتم يروین کروسکوپیم

Switzerland Nanosurf, ،(يبرا ،یتماس يکار وضعیت با 
 به ذکر است لازمشد.  استفاده ،شدهسنتز نمونهساختار  یبررس

 زیتوسط دستگاه آنال ،شکریباگاس ن ش،یقبل از انجام آزما که
 مدلو  آلمان BAHRشرکت  ساختTG-DTA(6 )( یحرارت

STA504 ،( قهیبر دق سلسیوسدرجه  10 گرمایشبا سرعت، 
 هايتحول يقرار گرفت تا محدوده دما یحرارت زمونمورد آ

 ی،حرارت زیآنالهمچنین، . شودمشخص  ،ییایمیش وی کیزیف
 یحرارت يداریانجام شد تا رفتار پا ،شدهسنتز نمونه يرو

 شود. یبررس ز،ین دیگرافن اکس
 
 سکید از انتشار روشبه یکروبیم تیحساس نییتع -2-3

 نتونیه مولر آگار کشت طیمح هیته -2-3-1

 
1 X-Ray Diffraction 
2 Resolution 
3 Fourier Transform Infrared Spectroscopy 
4 Scanning Electron Microscopy 
5 Atomic Force Microscopy 
6 Thermal Gravimetric- Differential Thermal Analysis  

 کی در نتون،یه مولر آگار کشت طیمح پودر ازگرم  34
 ط،یمح سپس. دش شفاف دادن،حرارت با و حل ،مقطر آب تریل

 در ي،ولوژیکروبیم هود ریز در و شد لیاستر اتوکلاو، در
 داده زمان ،قهیدق 20 تا 15 و شد ختهیر ،لیاستر يهادیشتريپ

 .شود لیتبد ،جامد حالت به ،طیمح تا شد
 

 فارلند مک 5/0 استاندارد هیته -2-3-2
 تریلیلیم 5/0 فارلند، مک 5/0 استاندارد هیته منظوربه

 کیدسولفوریاس تریلیلیم 5/99 و مولار درصد 1/0 میبار دیکلر
 از تریلیلیم 10 ش،یآزما لوله در ،سپس. شد هیته ،درصد 1
 و خارج، آن از تریکرولیم 50 و ختهیر بود، شده هیته که يدیاس
 ينور جذب. شد اضافه ،آن به ،میبار دیکلر تریکرولیم 50

. شد خوانده ،نانومتر 625 موج طول در شده، هیته محلول
 لوله، دهانه و شد ختهیر ،زیتم و خشک لوله در ،محلول ،سپس

 در و اتاق يدما در ت،ینهادر . دیگرد مسدود، کاملطور به
 .شد ينگهدار ،یکیتار

 

 باکتري ونیسوسپانس هیته -2-3-3
 سرم تر،یلیلیم 4 ،هرکدام ش،یآزما لوله دو در ،ابتدا

 يهايباکتر 7یکلن ،سپس. دش لیاستر و ختهیر ي،ولوژیزیف
 سودوموناس و یاکلیاشرش و 8اورئوس لوکوکوسیاستاف
 جداگانه، يهالوله در ،ینیبال يهانمونه ازجداشده  9نوزایآئروژ

 .باشند داشته فارلند،مک 5/0 مشابه یکدورت تا شد حیتلق
 

 کشت طیمح به باکتري ونیسوسپانس حیتلق -2-3-4
 کدورت با مطابق یکروبیم ونیسوسپانس هیته از پس

 به آغشته ل،یاستر سواپ کی فارلند،مک 5/0 استاندارد
 آن یاضاف عیما گرفتن از پس و دش یکروبیم ونیسوسپانس

 ،مرطوب سواپ لوله، یداخل وارهید به سواپ دادن فشار توسط
 دهیرس اتاق يدما به قبلاً که يآگار نتونیه مولر طیمح سطح در

 .شد داده کشت کنواخت،ی طوربه بود،
 

 یکیوتیبیآنت سکید دادن قرار -2-3-5
 سکید ش،یآزما از مرحله نیا شروع از قبل قهیدق 15

 
7 Colony 
8 Staphylococcus Aureus 
9 Pseudomonas Aeruginosa 
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 به ،آن يدما تا شد خارج ،خچالی از ،نیکلیتتراسا کیوتیبیآنت

 سرد و لیاستر پنس توسط ک،یوتیبیآنت سکید .برسد اتاق يدما

روي  پنس، با .شد داده قرار دیش،تريپ سطح در و برداشته شده،
 سطح با ل،کام طوربه تا شد داده فشار ،مختصر طوربه سک،ید

 لبه از متریلیم 20 فاصله با ،سکید. ابدی تماس کشت، طیمح

با  انکوباتور در ،کشتبراي  سپس، .شد داده قرار ،دیشتريپ
 .گرفت قرار ،ساعت 24 مدت به و وسیدرجه سلس 37دماي 

 .شد يریگاندازه رشد، عدم هاله قطر ساعت، 24 از پس
 

 دیاکس گرافن یکروبیمضد اثر نییتع -2-3-6
 کدورت با مطابق یکروبیم ونیسوسپانس هیته از پس

 به آغشته ل،یاستر سواپ کی فارلند،مک 5/0 استاندارد
 آن، یاضاف عیما گرفتن از پس. دش یکروبیم ونیسوسپانس

 به قبلاً که يآگار نتونیه مولر طیمح سطح در ،مرطوب سواپ
 يحاو شده،هیته يهاسکید. شد پخش بود، دیرس اتاق يدما

 ی،کروبیم کشت نیا يرو د،یاکس گرافن مختلف يهاغلظت
 37 يدما با انکوباتور در ها،دیشپتري سپس. شد گذاشته
 ،تیدرنها .شد انکوبه ،ساعت 24 مدت به وس،یسلس درجه

-اندازه سک،ید هر اطراف در يباکتر رشد عدم يهاهاله قطر

 لیتشک به منجر که دیاکس گرافن غلظت نیکمتر و شد يریگ
 عنوانبه د،شده بو سکید اطراف در يباکتر رشد عدم هاله
 .شد گرفته نظردر  ،يباکتر رشد مهارکننده غلظت نیکمتر

 

 بحث و جینتا -3

3-1- XRD 
 گرافن) XRD( کسیا اشعه پراش يالگو ،3شکل  در

  High Scoreارائه شده است که با نرم افزار شده،سنتز دیاکس
X'Pert، گرفت قرار یبررس مورد. 

 

 
 دیاکس گرافن کسیا پرتو پراش يالگو .3 شکل

 دهدیم نشان درجه، 17/15 با برابر θ2در  کیپموقعیت 
شده  لیتبد د،یاکس گرافن به ،کامل طوربه شکر،ین باگاس که

 نیب فاصله ،)1(معادله  براگ قانوناستفاده از  با ،نیهمچناست. 
 .آمد دستبه نانومتر d(، 73/0( دیصفحات گرافن اکس

 

)1(                                                         n 2d.sinλ = θ 
 

 ،)کریستالی هايتعداد مرتبه بازتاب ( تعداد صفحه، nدر آن  که
λ، مسیبه نمونه از هدف  یتابش ایکسموج پرتو  طول 
 یهزاو، θصفحات و  ینب فاصله، d ،)انگستروم 5418/1(

 بازتابش است. يپرتوها
به بازتاب  وطیمر) 2(معادله  شرر رابطه از فادهتاس با
با  برابر ،)(H شدهدهیچ صفحات متوسط ارتفاع ،) 002(صفحه 

 ).1آمد (جدول دستبه، 4
 

)2                 (                                 KH
FWHM cos

λ
=

θ
 

 

نحوه و که به ساختار ماده  استعدد ثابت ، K رابطه، نیا در که
ساختار  يوابسته بوده و برا تعیین پهناي پیک و توزیع اندازه

)، سترومگآن 54/1( مسطول موج ، λاست.  9/0 د،یگرافن اکس
FWHM، نه،یشیبدر نصف ارتفاع  کیپ يپهنا θ، هینصف زاو 

 .است شدهدهیارتفاع متوسط صفحات چ ،Hو  کیپ
 

 XRD جیآمده از نتا دستبه اطلاعات .1 جدول

 θ۲ نمونه
 )درجه(

FWHM 
 (درجه)

d 
 (نانومتر)

H 
 (نانومتر)

n 

 گرافن
 دیاکس

17/15 89/1 73/0 4 6-5 

 

 شیاکسا از آمدهدستبه θ2 کیکه پ دهدیم نشان ،جینتا
 ن،یشیمطالعات پ جی)، با نتا3(شکل  شکریباگاس ن يامرحلهتک

 دو ساختار به را آن توانیم ن،یبنابرا ،]30-32مطابقت دارد [
 .داد نسبت د،یاکس گرافن يبعد

 
3-2- FTIR 

 يرو یژنیاکس يهاگروه نییتع يبرا ،FTIR زمونآ از
). قابل ذکر است که 4استفاده شد (شکل  د،یاکس گرافن سطح

 مورد روش يهامتغیر و سنتز شیوه به ،کاملطور به ،زمونآ نیا
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-نمونه يبرا ی،ژنیاکس يهاگروه مقدار و است حساس، استفاده

 یژنیاکس يهاگروه. استمتفاوت  د،یاکس گرافن مختلف يها
در  عیوس کیپ کیعبارتند از:  د،یاکس گرافن ساختار در موجود

1-cm 3400 وندیپ يبرا O-H وندیپ ل،یدروکسیگروه ه C-H  در
1-cm 2924 ،وندیپ C=O 1در  لیگروه کربوکس-cm 1734 ،
، cm 1627-1در  SP2نشده  دیاکس یتیمناطق گراف C=C وندیپ
و  یگروه اپوکس C-O-C وندیپ ،cm 1432-1در C-OH وندیپ
 جینتا. cm 1250-1 ریدر محدوده ز لیگروه کربون C-O وندیپ

 دهندهنشان ،)4شده (شکل نمونه سنتز FTIR زیاز آنال حاصل
. استدر ساختار  لیکربوکس و یاپوکس ل،یدروکسیه يهاگروه
و  بیتخر دیمؤ ساختار، در یژنیاکس يهاگروه نیا وجود
آن با  ینیگزیو جا SP2با مناطق  یتیساختار گراف شیاکسا

پهن گروه  کیپ ].33-35[ است SP3 يدیمناطق اکس
 ؛مختلف O-H وندیپ سهمربوط به  ،cm 3400-1در  لیدروکسیه

 گرافن صفحات به دهیچسب یفنول و یالکل يهاشامل گروه
 دیگرافن اکس يهاهیلا نیب شدهحبس آب يهامولکول و دیاکس

به  مربوط ،cm 2348-1 کیپ است ذکر به لازم]. 34[ است
 کی وارهید در تواندیبوده که م CO2 گازمقدار کم  حضور
جذب شود.  جامد، عیوس سطح کی ای و متخلخل ساختار

علت به، Fe-O وندیمربوط به پ ،cm 617-1 کیپ ،نیهمچن
 .]37 و 36[ است فروسن هیتجزحاصل از  یناخالصحضور 

 

 
 دیگرافن اکس FTIR زیآنال جینتا .4 شکل

 
3-3- SEM 

 دیاکس گرافن سطح 1یشناسختیر یبررس ،5در شکل 

 
1 Morphology 

. ، ارائه شده استSEMتوسط  شکر،ین باگاس از شدهسنتز
-نیچ نمایانگر ،دیگرافن اکس ايساختار صفحه، SEM ریتصو

 ،شدهگزارش ساختار مشابه که دهدیم نشانرا  هایخوردگ
 ].38[ است گرید يهاپژوهش توسط

 

 شکرین باگاس از شدههیته دیگرافن اکس SEM ریتصو. 5 شکل

 

3-4- AFM 
 صفحات در ییهایخوردگ نیچ )،الف( 6 شکل در

 يهایخوردگنیچ نیا. شودیم دهید ،دارد وجود دیاکس گرافن
-یم نظرقابل اجتناب است. بهریغ ،ییایمیش ندیفرآ از حاصل

 مقدار و تربزرگ د،یاکس گرافن صفحات اندازه هرچه ،رسد
خواهد  شتریب ،هایخوردگنیباشد، چ شتریب ،یژنیاکس يهاگروه
و اندازه  دی]. ضخامت صفحات گرافن اکس40 و 39بود [

 گرافن .شد يریگاندازه، AFM زمونتوسط آ ها،متوسط آن
 ALD (500( 2متوسط یابعاد جانب يدارا شده،سنتز دیاکس

 اندازه و است مشاهده قابل ،)ب( 6شکل بود که در  نانومتر
 5معادل با  که استنانومتر  5حدود  صفحات، ضخامت متوسط

) و )ج( 6(شکل  است دیاکس گرافناز صفحات  هیلا 6تا 
 .دینمایم دییأرا ت XRDاز  حاصل يهاداده ج،ینتا

 
3-5- TG-DTA 

در دو  شکریباگاس ن یحرارت زیآنال جینتا ،7در شکل 
 یگرماسنج جیارائه شده است. نتا ،یو خنث شیاکسا طیمح

 کاهش جرم دهندهنشان ط،یمح دو هر در) TG( یحرارت
 و شدندراتهیده علتبه ،وسیسلسدرجه  250تا نخست 

 
2 Average Lateral Dimensions 
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 250از  ،دوم رمو کاهش ج است الیافاز  فراّر باتیترک خروج
 سلولز،یهم باتیترک هیتجز لیدلبه وس،یسلسدرجه  350تا 

 نیکه در ا استموجود در ساختار باگاس  يهانیگیل و سلولز
 وسیسلسدرجه  1000 يو تا دما شدهن کامل واکنش ،محدوده

 ادامه دارد. ،زین
 

 
صفحات  مشاهده: یسطح یشناسختیرب) (و  )(الف .6 شکل

 یخوردگنیچ ارتفاع همان ای ضخامت راتییتغ(ج)  و خوردهنیچ
 شدهروبش یافق هايفاصلهدر طول  شدهسنتز دیاکس گرافن صفحات

 AFMآزمون  در کسیاشعه ا با

 
 را گرمازا کیپ سه)، DTA( یافتراق یحرارت زیآنال جینتا

که مربوط به  دهدینشان م وسیسلسدرجه  450 تا 250 نیب
 طیمح در کربن احتراق و فراّر باتیترک شدنآزاد ندیفرآ
 يدما در ریگرماگ کیپ. استو...   CO2،COصورت به يدیاکس

 يریگشکل ندیفرآ به مربوط وس،یسلس درجه 750 از بالاتر
 خروج و ينفوذ يهابه واسطه سازوکار ،دیاکس گرافنساختار 

از  یمنف بیش وجود. است بخار شکلبه ،یآل باتیترک یجیتدر
 نیا بودنیجیتدرگر نشان ،سلسیوس درجه 800 تا 450 يدما
 علتبه ،قسمت ب DTAنمودار  در ها،کیپ نیاست. ا ندیفرآ

 ،یکلطوردارند. به يکمتر اریشدت بس ژن،یاکس حضورعدم
هستند،  یآل باتیترک جزءکه  یمحصولات نبات یحرارت هیتجز

 انجام یخنث طیمح به نسبت يترنییپا يدما در ،هوا طیدر مح
 نیا که شودیم انینما يتريقو يگرمازا يهاکیپ و شودیم

. گرددیم دییأت ،7و ب شکل  الفقسمت  سهیمقا با ،مسئله
 که دهدیم نشان الف، 7 شکل یافتراق یحرارت زینمودار آنال

درجه  300 يبالاتر از دما ،یواقع یحرارت هیتجز واکنش
 آن، یحرارت یگرماسنجو نمودار  افتدیم اتفاق سلسیوس

 350 تا 250 ییدما محدوده در ،دیشد جرم کاهش دهندهنشان
 فراّرکه توسط احتراق مواد  است وسیدرجه سلس

لازم  يدما ن،یا]. بنابر42 و 41شده است [ جادیا درات،یکربوه
 انتخاب ،وسیدرجه سلس 350 يدما د،یجهت سنتز گرافن اکس

 .شد
 

 
 (الف)

 
 (ب)

 و هوا) الف طیمح در شکرین باگاس یحرارت زیآنال جینتا .7 شکل
 آرگون) ب

 
 شدهسنتز دیاکس گرافن یحرارت زیآنال جینتا ،8 شکل در

. است شده ارائه ،آرگون و هوا طیدر دو مح شکر،ین باگاس از
 ياز دما ،دیگرافن اکس ،یحرارت یگرماسنج جینتا اساس بر

 از درصد 60 حدود و بوده داریناپا ،وسیدرجه سلس 60 حدود
 را خود جرم کل و وسیسلسدرجه  300 يبالا درخود را  جرم
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-یاز دست م ،وسیسلسدرجه  900تا  800 يمحدوده دما در
 وس،یسلسدرجه  100 يدما ریجرم در ز کاهش]. 43[ دهد

 200 يبالا جرم. کاهش است رطوبت دادن ستمربوط به از د
 يحاو یعامل يهاهگرو هیتجز به تواندیم وس،یدرجه سلس

 خروجو  لیدروکسیه و لیکربوکس يهامانند گروه ،ژنیاکس
 در جرمکاهش  نسبت داده شود. ،و بخار آب CO2 يگازها
 یعامل يهاگروه زیرولیپمربوط به  وس،یدرجه سلس 750

 .است ژنیاکس يحاو ماندهیباق
 

 
 (الف)

 
 (ب)

 و هوا) ط الفیمح در شدهسنتز دیگرافن اکس یحرارت زیآنال. 8 شکل
 آرگون) ب

 
-نشان ،8 شکل الف قسمت ،یافتراق یحرارت زیج آنالینتا

 استهوا  طیمح در ریگرماگ کیپ کی و گرمازا کیپ کی دهنده
 به تواندیم وس،یسلسدرجه  400در حدود  ازاگرم کیکه پ
 گرافناز ساختار  آنهاشدن  آزاد و فراّر یآل باتیترک لیتشک
 نیب يهادما در ریگرماگ کیپ وجود. نسبت داده شود دیاکس
 یحرارت بیتخر به مربوط وس،یسلس درجه 800 و 760

 زی]. نمودار آنال44-46[ است دیاکس افنگر یکربن ساختار
 یخنث طیمح به مربوط که 8 شکل ب قسمت یافتراق یحرارت

نشان  سلسیوس درجه 760 در ،ریگگرما کیپ کیتنها  است،
 خروج با یساختار کربن یحرارت بیمربوط به تخر که دهدیم

با  کیپ ل،یدل نیهمبه و است ژنیاکس و یآل مواد زمانهم
شود.  یحاصل م ژن،یاکس طیمحنسبت به  ،يبالاتر یشدت نسب

دما،  نیا تا ی،خنث طیمح در ،دیگرافن اکس ساختار ی،عبارتبه
 .است داریپا
 
 باکتريضدآزمون  -3-6

 سکیتوسط د جادشدهیا رشد عدم هاله قطر ،2 جدول در

 در دیاکس گرافن همراهبه ،نیکلیتتراسا کیوتیبیآنت استاندارد
 يباکتر سه هر. استارائه شده  مختلف، يهاغلظت

 سودوموناس و یاکلیاشرش اورئوس، لوکوکوسیاستاف

-ضد اثر یبررس در ،ینیبال يهانمونه از جداشده نوزایآئروژ

 ماده، نیا به سک،ید از انتشار روشبه دیگرافن اکس يباکتر

 سک،ید اطراف در يباکتر رشد عدم هاله قطر بودند؛ حساس

 400 دیاکس گرافن( رشد مهارکننده غلظت حداقل يبرا

. هاله شد مشاهده متر،یلیم 5/2 و 2، 4 ب،یترتبه ،)کروگرمیم
 يبرا و افتیشیافزا تر،یکرولیم 600 غلظت يبرا ،عدم رشد

 و یاکلیاشرش اورئوس، لوکوکوسیاستاف يباکتر سه هر

 متریلیم 5 و 4، 7 قطر به ،بیترتبه نوزا،یآئروژ سودوموناس
 .بود

 ها، ورقه نیا يباکترضد تیفعال که داد نشان ،جینتا
 نرخ  غلظت، شیافزا با ؛است دیاکس گرافن غلظت به وابسته

 و رود یم بالا ،يباکتر يها سلول) مرگ زانیم( يسازرفعالیغ
 ،نیهمچن. ابدییم شیافزا ،يباکتر رشد عدم هاله قطر

 در ،مثبت گرم يباکتر به نسبت ،دیاکس گرافن يها نانوورقه
 نیا که دارند يشتریب تیسم ،یمنف گرم يباکتر با سهیمقا

 جمله از ي،اریبس عواملاز  یناش شده،مشاهده تیسم اختلاف
. استو گرم مثبت  یگرم منف يهايباکتر یسلول وارهید عتیطب

 يدارا ده،یچیپ یسلول وارهید بر علاوه ،یمنف گرم يهايباکتر
 ،1کانیدوگلیپپت هیکه در خارج از لا ندهست یخارج يغشا کی

بوده و  یتوپلاسمیس يمانند غشا ،غشا نیقرار گرفته است. ا
 ،یخارج يغشا. است دیپیفسفول ،آن دهندهلیتشک یاصل ماده
گرافن  ونیسوسپانسکه  رودیم انتظار ،لذا دارد. يدیپیل تیماه

 
1 Peptidoglycan 
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 نیپروتئ يهامولکول يحاو کهییجاآن. اما از کندرا دفع  دیاکس
 با استاست، قادر  نیپور مشابه يهانیپروتئ و هانیپور نامبه
 دوستآب باتیترک فعالریغ انتشار غشا، در ییهاسوراخ جادیا

 غربال، مانند ،هانیپروتئ نیممکن سازد. ا ،یخارج يغشا از را
 ک،یوتیبیآنت بزرگ يهامولکول تا شوندیمو موجب  کردهعمل

 ،نیبنابرا. کنند نفوذ ی،خارج يغشا در ي،اآهسته نسبتاً طوربه
 يغشا به ،دیاکس گرافن يهاورقهنانو کهیزمان اد،یز احتمالبه 

-سوراخ ز،یت يهالبهدارا بودن  لیدلبه شوند،یم کینزد یخارج

 نی. اکنندیم جادیا ،در غشا موجود يهاسوراخ برعلاوه ییها

 در ی،آهستگ به بتوانند ،هاورقهنانو نیا شودیمموجب  ،امر
 مقاومت يدارا ی،ذات طوربه ،هايباکتر نیا. کنند نفوذ ،غشا
-می انتظار، نیبنابرا. ندهست هاکیوتیبیآنت برابر در ییبالا نسبتا

 نسبت ی،منف گرم يهايباکتر در ی،سلول مرگ زانیم که رود
کمتر باشد  ي،املاحظه قابل طوربه مثبت، گرم يهايباکتر به

 به لازمآمده است.  دستبه جینتا با توافق در ،مطلب نیاکه 
 نه یی،ایباکتر يهاگونهبه نسبت ،نانوذرات تیسم که است ذکر
 جمله از ،عامل نیچند به بلکه ، هايباکتر ساختار به تنها
 ].47[ است وابسته ،زین یمیآنز تیفعال

 

 دیگرافن اکس یکروبیمضدحاصل از آزمون  جینتا .2 جدول

 )متریلی(م رشد عدم هاله قطر

 نوزایائروژ سودوموناس یاکلیاشرش اورئوس لوکوکوسیاستاف ماده

 0 0 0 نیکلیتتراسا

 0 0 0 )تریلیلیم بر کروگرمیم 200( دیاکس گرافن

 5/2 2 4 )تریلیلیم بر کروگرمیم 400( دیاکس گرافن

 5 4 7 )تریلیلیم بر کروگرمیم 600( دیاکس گرافن

 

 يریگ جهینت -4
 .شد سنتز ،سبز روش به ،دیاکس گرافن ق،یتحق نیا در

. کرد دأییت را دیاکس گرافن لیتشک، FTIR و XRD جینتا یبررس
 صورتبه د،یاکس گرافن که داد نشان، SEM ریتصاو

-ضد اثر یبررس در. دارد وجود نازك، لبه با ياهیلا يساختارها

 هر سک،ید از انتشار روش شده بهسنتز دیگرافن اکس یکروبیم

 و یاکلیاشرش اورئوس، لوکوکوسیاستاف يباکتر سه

 نیا به ،ینیبال يهانمونه از جداشده نوزایآئروژ سودوموناس

 سک،ید اطراف در يباکتر رشد عدم هاله و بودند حساس ،ماده

 فرصت تواندیم نه،یهز کم و ساده ندیآفر نیا .دش مشاهده
 منظورهب ،یگرافن مواد يتجار و نهیهزکم دیتول يبرا یمناسب

 .باشد یپزشک يهاکاربرد
 

 يسپاسگزار -5
یزد دانشگاه  يو معنو یمال يهاتیاز حما لهیوسنیبد
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بافت و رهایش دارو سازگار، در مهندسی ی و زیستپذیر زیستی با ماهیت غیرسمبسپارهاي تخریب     هدیچک 

کاربردهاي گوناگون  با ،مستقل یا در ترکیب با مواد دیگر صورت بهد. مصرف ریزذرات بسپار طبیعی، نکاربرد دار
بسپارهاي زیستی ژلاتین و  کنش برهم. در این پژوهش، استدر حال گسترش  ،پذیرمواد تزریقزیست ازجمله
 ها آن، بار الکتریکی و غلظت pHاز  متأثّر، این دو بسپار کنش برهمآلژینات در ساخت ریزکرات، مطالعه شد. سدیم

ساکاریدهاي آنیونی، منجر به تشکیل فازهاي هاي با بار مثبت و پلیاست و واکنش الکترواستاتیک بین پروتئین
، وزن ابتدا درد. گردیانباشتی بررسی ، در همpHبنابراین، تأثیر نسبت مخلوط کلوئیدي و ؛ شودول و نامحلول میمحل

خروج ژلاتین با وزن مولکولی ، (GPC) ییتراوالژ نگاريرنگزدایی، باریک شد و مولکولی ژلاتین با روش حلال
نشان داد  ،)UV-Vis( فرابنفش سنجی مرئیآزمون طیف باهاي کلوئیدي مایع شناور مخلوط بررسید. کرکم را تأیید 

طی این فرایند، رخ داده است.  65/3برابر  pHو برابر چهار آلژینات سدیمبه  در نسبت ژلاتین ،انباشتی بهینهکه هم
نشینی ، تمایل به همو با افزایش مقدار جنیپین دمیکرومتر با سطوحی صاف تشکیل ش 25تا  10 ریزکرات در اندازه

-با سدیم کنش برهم، (CD)دورانی  یینما دورنگتغییر اندك ژلاتین در طیف  شود.ذرات مستقل ریزکرات بیشتر می

آن را تأیید  ،نیز (FTIR) سنجی فروسرخ تبدیل فوریهدهد و مشاهده گروه عاملی آمید در طیف آلژینات را نشان می
داراي مقادیر بیشتر جنیپین بوده افزایش دماي تخریب ریزکرات  دهنده نشان، DSC آزمون کند. نتایج دمانگاشت می

 است.
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 Abstract     The Biodegradable polymers with non-toxic and biocompatible nature have applications in 
tissue engineering and drug delivery. The use of natural polymer microbeads independently or in combination 
with other materials is gaining ground in various applications including injectable biomaterials. In this 
research, the interaction of gelatin and sodium alginate biopolymers was investigated in the manufacture of 
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microsphere. The interaction between these two polymers was influenced by their pH, charge, and 
concentration. The electrostatic reaction between positively charged proteins and anionic polysaccharides led 
to the formation of soluble and insoluble phases. Therefore, the effect of pH and colloidal ratio was examined 
on the Coacervation. First, gelatin molecular weight was narrowed by Desolvation method, and GPC 
confirmed the elimination of low molecular weight gelatin. The supernatants of colloidal mixtures were 
analyzed by UV-Vis test, and the results revealed that optimum coacervation occurred at a gelatin/sodium 
alginate ratio of four and a pH value of 3.65. During this process, microsphere formed with smooth surfaces 
in a size range of 10-25 µm. An increase in the amount of genipin raised the aggregation tendency in 
independent microbeads. A slight change of gelatin in Circular Dichroism (CD) reflected the interaction with 
sodium alginate, which was confirmed by the amide functional group in the Fourier-transform infrared 
(FTIR) spectroscopy. Results of Thermogram of Differential Scanning Calorimetry (DSC) indicated an 
increase in the degradation temperature of microspheres containing higher amounts of genipin. 
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 مقدمه -1
هاي اخیر، پژوهشگران علاقه فراوانی به طراحی در دهه

طبیعی، همچون  1هاي چندفازي بسپارهايسازي سامانهو بهینه
]. 2و  1اند [ ساکاریدها از خود نشان دادهها و پلیپروتئین

تواند ها، میمولکولکنش این درشت برهم کنترل و مدیریت
 لیقب ازفرایندهاي نوین سنتز این مواد   عاملی در توسعه
کنش این دو بسپار،  عمده برهم طور بهریزذرات باشد. 

 صورت به ابتدا درالکترواستاتیک و از نوع جاذبه است که 
بسپاري و با پیشرفت فرایند و  هاي محلول درونکمپلکس
، تیدرنهابسپاري و  هاي میان کمپلکس صورت به، pHکاهش 

شود شده از دو بسپار تشکیل میفازي غنی یا توده صورت به
]3[. 

اي در محدوده ریزذرات، ذرات جامد یا پراکنده با اندازه
 2ها و ریزکرات] و شامل ریزکپسول4میکرومتر [ 1000تا  1

 98/3حدود  2016هستند. گردش مالی ریزکرات در سال 
 2022رود این رقم تا سال میلیارد دلار بوده است و انتظار می

را از  3میلیارد دلار برسد و نرخ رشد ترکیب سالانه 68/6به 
 ]. از بسپارهاي5درصد افزایش دهد [ 02/9، به 2022تا  2017

میکروذرات و  سازي آمادهمنظور  به فراوانی، طبیعی و مصنوعی
نسبت به  طبیعی ]. بسپارهاي7و  6شود [ استفاده می نانوذرات

توان به  هاي فراوانی دارند که میبسپارهاي مصنوعی، مزیت
سازگار بودن  زیست پذیر بودن وتخریبزیست ی بودن،غیرسم

کاربردهاي این ذرات، تهیه پودر،  ازجمله]. 8-10اشاره کرد [
پذیر  حامل ماده معدنی در خمیرهاي تزریقانتقال دارو و فاز 

 است.

 
1 Polymers 
2 Microsphere 
3 Compound Annual Growth Rate 

ساکارید،  و پلی نیپروتئهاي آبی ها در محلولواکنش
، قدرت یونی، تراکم pHتحت تأثیر عوامل درونی سامانه، مانند 

بار الکتریکی، نسبت دو بسپار، غلظت کلی بسپارها و عوامل 
هاي  در غلظت گیرند. فرایند، مثل حرارت و فشار قرار می

دهد و با افزایش غلظت،  رخ می 4زمان همایین، انحلال پ
یی و گاه همراه با جدایش تنها  بههاي تجمعی، گاه  کنش برهم

-]. هم11شود [می 5انباشتهفازي، منجر به تشکیل کمپلکس هم

کنش دو بسپار با بار مخالف آنیونی و کاتیونی  انباشتی، برهم
جدایش فازي شود تواند در شرایط مناسب، دچار  است که می

 انباشته تشکیل دهد. فازنام همالکترولیت، بهو فاز غنی از پلی
و فاز مایع، غنی از بسپار  نسبت، کوچک و متراکمانباشته، بههم

فاز  عنوان بهکه تر  بزرگاست و با فاز رقیقی با حجم بسیار 
]. 12شود، همراه است [ شناخته می 6تعادلی یا فاز مایع شناور

منفی  بار اغلب، (pI≈5) ایزوالکتریک بالاي نقطه در هاپروتئین
 با توانند می این نقطه، زیر pH در بنابراین، دارند.

 کنش ، برهم(pKa≈3)منفی  بار ساکاریدهاي با پلی
 ].13باشند [ داشته الکترواستاتیک
هایی پیرامون این موضوع انجام شده است. پژوهش

-، سدیم8کپسوله کردن بیفیدوباکتریوم منظور به، 7خلیل

ترتیب با ژلاتین خوکی را به 11ژلاتین - 10جنیپین - 9آلژینات
، براي افزایش استحکام 12] ترکیب کرد. یون15] و ماهی [14[

  دهنده اتصال عنوان بهآلژینات از جنیپین سدیم -هاي ژلاتینفیلم
ن و همکاران نشا 13]. همچنین دوي16عرضی استفاده کرد [

 
4 Co-Solubility 
5 Coacervation 
6 Supernatant 
7 Khalil 
8 Bifidobacterium 
9 Sodium Alginate 
10 Genipin 
11 Gelatin 
12 Yun 
13 Devi 
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آلژینات، سدیم -دادند که شرایط بهینه تشکیل کمپلکس ژلاتین
]. در این 17قرار دارد [ 7/3برابر  pHبا  1به  5/3در نسبت 

-ها، به سورفکتانت کمکی براي حصول به موازنه آبپژوهش

) متناسب با روغن و تغییر HLB(1دوستی چربی -دوستی
ت. در تحقیق اي نشده اسواکنش اشاره نیدرحساختار پروتئین 

الکترولیت، از ژلاتین، حاضر، براي تهیه ریزکرات به روش پلی
خاص، ترکیب دو سورفکتانت،  طور بهآلژینات، جنیپین و سدیم

زدایی، گیري شد. با حلالمطلوب، بهره HLBدر رسیدن به 
با ژلاتین با وزن مولکولی پایین جدا گردید و خروج آنها 

ساختار  بررسی شد و تغییرات 2(GPC) تراواییلژ نگاريرنگ
-طیفآلژینات، در آزمون فضایی ژلاتین در واکنش با سدیم

 تحلیل شد. (CD) دورانی نماییدورنگ سنجی
 

 قیتحق روشمواد و  -2
آلژینات به روش سدیم -فرایند تهیه ریزکرات ژلاتین -2-1

 الکترولیتتشکیل کمپلکس پلی

 مولکولی باریکسازي ژلاتین با وزن آماده -2-1-1
، 3در بسیاري از بسپارها، توزیع وزن مولکولی باریک

از  ،این پژوهشدر کند. ژلاتین می ینیب شیپ  قابلرفتار آن را 
، متوسط جرم 300(پوست خوك با درجه بلوم  Aنوع 

، سیگما آلدریچ) بود که وزن 100000تا  50000مولکولی: 
، مرك) درصد 5/99(خلوص:  استونمولکولی آن با استفاده از 

کمتر تحت  ،تا رفتار آن ]18[ باریک شد، 4زداییبه روش حلال
 5نشینیمقادیر متفاوت وزن مولکولی قرار گیرد. پس از ته ریتأث

سانتریفیوژ  ،ماندهژلاتین با وزن مولکولی بالا، محلول باقی
، قطران شیمی، ایران) شد و مایع PIT320(یونیورسال مدل 

. با ردیدارزیابی گ سنجی مرئی فرابنفشطیف در آزمون ،شناور
ژلاتین و انجام مجدد این فرایند، رسوب نهایی  دوباره انحلال

، استونجداسازي  منظور بهبراي تهیه ریزکرات استفاده شد. 
قرار  سلسیوسدرجه  40در آون  ،ظرف حاوي ذرات ژلاتین

 گرفت.
 

 
1 Hydrophilic-Lipophilic Balance 
2 Gel Permeation Chromatography 
3 Narrow 
4 Desolvation 
5 Sedimentation 

 آلژیناتسدیم -تهیه ریزکرات ژلاتین -2-1-2
 ≤ 2000آلژینات (ویسکوزیته و سدیم ژلاتینرکیب ت

، M/G=56/1با نسبت  سلسیوسدرجه  25پوآز در سانتی
 pHهاي مختلف آماده و تغییرات سیگما آلدریچ) در نسبت

)Metrohm(ازنظرگیري شد و در محیط آبی اندازه ،، سوئیس 
    هاياز مخلوط سورفکتانت انباشتی بررسی شدند.هم

Tween 80  و (ركم)Span 80 ركبا (م (HLB با  7 برابر
 و جنیپین به غلظت یک درصد وزنی/) 1استفاده از رابطه (

، Challenge Bioproductsدرصد،  98حجمی (خلوص 
 وارهطرحبراي تهیه ریزکرات در محیط روغنی به شرح  ،تایوان)
 ) استفاده شد.1شکل (

ان) و ، آلمIKAتمامی مراحل بر روي همزن مکانیکی (
روغن  ،. در انتهاشدانجام  سلسیوس) درجه 50 ± 1دماي (در 

-سازي انجمادي با خشکحذف و خشک استون،ریزکرات با 

 .شد، ایران) انجام FD15(مدل  6کن انجمادي
 

آلژینات با سدیم -هاي مختلف ژلاتینگذاري نسبتنام .1جدول 
 دهنده عرضیدهنده عرضی و بدون اتصالاتصال

-میسد :A يگذارنام

 درصد( ناتیآلژ

 )یوزن

G: نیژلات 

(درصد 

 )یوزن

C: دهندهاتصال 

-یلیم( یعرض

 )گرم بر مول

A1G1 1 1 0 

A1G2.25 1 25/2 0 

A1G3 1 3 0 

A1G3.5 1 5/3 0 

A1G4 1 4 0 

A1G4.75 1 75/4 0 

A1G4C0.1 1 4 1/0 

A1G4C0.5 1 4 5/0 
 

 Bو  Aکننده از ترکیب دو امولسیون HLBمحاسبه  .)1رابطه (

 

% (A) =
100 (X− HLB(B))
HLB(A) − HLB(B)

 

 
% (B) = 100- % (A) 

 
 

 
6 Freeze Dryer 
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 الکترولیتآلژینات به روش تشکیل کمپلکس پلیسدیم -سازي ریزکرات ژلاتینفرایند آماده .1شکل 

 
 یابیمشخصه -2-2

 ۱(UV-vis)فرابنفش  -مرئی سنجیطیف -2-2-1

 بررسی وجود ژلاتین در محلول شناور حاصل از براي
سنج نوري طیف از ،دو بسپارهاي مختلف زدایی با نسبتحلال

 
1 Ultraviolet-Visible Spectroscopy 

Perkin elmer  مدلlambda 25 190-400روبش  با محدوده 
 نانومتر استفاده شد.

 
 (GPC) تراواییلژ نگاريرنگ -2-2-2

شده از مولکولی ژلاتین خارجگیري متوسط وزن اندازه
ژل ستون و  LC-20Aزدایی، با دستگاه شیمادزو روش حلال
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 ASTM D5296با استاندارد  Ultrahydrogel 250 نگاريرنگ
لیتر بر و نرخ جریان یک میلی سلسیوسدرجه  40در دماي 

انجام مولار  1/0نیترات سدیم  استونیتریل/فاز متحرك  با دقیقه
 شد.

 
 1(CD)دورانی  نماییدورنگ سنجیطیف -2-2-3

تغییرات کیفی و کمی ساختار دوم پروتئین، با  مطالعه
-مولکولکنش بزرگ برهم که شودانجام می 2اسپکتروپلاریمتري

کند. گیري می اندازه گرد،راست و گردچپ با نور قطبیده را ها
pH قرار داشت و از  9/4تا  9/3، بین شده شیآزماهاي نمونه

 25لیتر با دماي گرم بر میلیمیلی 1/0هایی با غلظت محلول
ها استفاده شد. ابتدا دستگاه، کالیبره سلسیوس در ترکیب درجه

میکرولیتر  160متر و حجم میلی 1کوارتز با قطر  ۳و از کووت
متر استفاده شد. نتایج  سانتی 5/0با طول مسیر عبور نور معادل 

-دورنگشد. طیف  گزارش ٤واري مولیواحد بیضی براساس

 Avivبا دستگاه اسپکتروپلاریمتر (مدل  (CD) دورانی نمایی

 190-260) در محدوده فرابنفش دور (روبش طیف 215
، موج طولنانومتر ثبت شد. سرعت روبش  1نانومتر) و فواصل 

نانومتر بر دقیقه بود. بدون تغییر  120ساز نشري،  فام توسط تک
هاي حاصل از نتایج طیف در شکل کلی، اغتشاشات موجود در

 شد. ٥خط پایه، اصلاح و پردازش
 
 ٦(DSC)گرماسنجی پویشی تفاضلی  -2-2-4

با آلژینات سدیم -این آزمون براي ترکیبات ژلاتین
 لهیوس به ،ساز جنیپینايبدون شبکهو ساز جنیپین ايشبکه

شدن با  پس از کالیبره DSC 1مدل  Mettler Toledoدستگاه 
گرم در قالب میلی 7 ± 1/0ها به وزن انجام شد. نمونهایندیوم 

 محدودهدر  ،خشکبا استفاده از محیط نیتروژن و آلومینیومی 
 سلسیوسدرجه  10و نرخ حرارتی  سلسیوسدرجه  400تا  30

 حرارت داده شدند. ،بر دقیقه
 

 
1 Circular Dichroism Spectrometer 
2 Spectropolarimetry 
3 Cuvettes 
4 Molar Ellipticity 
5 Smoothing 
6 Differential Scanning Calorimetry 

 ۷(FTIR)تبدیل فوریه  فروسرخسنجی طیف -2-2-5
 -هاي ژلاتیندر نمونههاي عاملی موجود شناسایی گروه

در  فروسرخسنجی با طیف ،هاآلژینات و ترکیب آنسدیم
دستگاه  لهیوس به، cm-1 4000-400 محدوده طیف
و پودر برمید  VECTOR 33مدل  BRUKERاسپکتروفتومتر 

 ماده حامل، انجام شد. عنوان بهپتاسیم 
 
 ۸(SEM)آزمون میکروسکوپ الکترونی روبشی  -2-2-6

، با میکروسکوپ دشدهیتولشکل و اندازه ذرات 
ولت بررسی کیلو 15و ولتاژ کاري  (SEM)الکترونی روبشی 

 ها به کمک لایه نازکی از طلا انجام شد. دهی نمونهشد. پوشش
 

 بحث و جینتا -3
-لژ نگاريرنگفرابنفش و  -مرئی سنجینتایج طیف -3-1

 ژلاتینزدایی از حلالحاصل مایع شناور  تراوایی
سنجی مرئی طیفاز  ،براي شناسایی اسیدهاي آمینه

جذب نانومتر استفاده شد.  190-400 موج طولفرابنفش در 
مشخصه پیوند پپتیدي  ،نانومتر 210-240در  ۹برهاي رنگگروه

و قله جذبی ژلاتین در  ]20و  19[ در مولکول ژلاتین است
 ) مشاهده شد.2نانومتر (شکل  239

 

 
روش  جذب در مایع شناور حاصل از رسوب ژلاتینِ .2شکل 

 زداییحلال
 

در این آزمون، داراي متوسط جرم  شده استفادهژلاتین 
دالتون بود. مایع شناور  50000-100000مولکولی 

زدایی، به نسبت رسوب از مرحله اول حلال شده يآور جمع
)، وزن 2هاي جدول (تري دارد. طبق دادهحاصل، وزن پایین

 
7 Fourier-Transform Infrared Spectroscopy 
8 Scanning Electron Microscope 
9 Chromophore 
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هاي بازداري شده در زمانمولکولی متوسط وزنی ژلاتین خارج
باشد که گرم بر مول می 14157و  1383، 262مختلف، حدود 

-شده را شامل میدرصد ژلاتین خارج 66و  16، 18ترتیب به

گرم بر  262-14157شود. با خروج ژلاتین در محدوده وزنی 
ن پایین است و هایی با وزشده فاقد مولکولمول، ژلاتین باریک

رود ترکیبات حاوي این ژلاتین، در دماي ذوب، ژلی انتظار می
(مدول برشی ذخیره)، رفتار  ´Gمکانیکی و  هايشدن، ویژگی

ها حذف این مولکول]. 21تري از خود نشان دهد [یکنواخت
قبل از پیوند عرضی؛ با بهبود در پایداري شکل ذرات؛ مانع از 

تجمع بیشتر ذرات حین نگهداري نیز شود و از تشکیل توده می
 .]18کند [جلوگیري می

 

از  شدهخارج نیژلات PDIو  Mn ،Mw ،Mzتغییرات  .2جدول 
A1G4 بازداري مختلفهاي در زمان 

 متغیر (گرم/ مول)
 زمان بازداري (ثانیه)

360 510 650 

 9471 1146 233 (Mn)وزن مولکولی متوسط عددي 

 14157 1383 262 (Mw)وزن مولکولی متوسط وزنی 

 18389 1566 284 (Mz) وزن مولکولی متوسط

 49/1 2/1 12/1 (PDI)توزیع وزن مولکولی 
 
 

 
توزیع تجمعی وزن مولکولی ژلاتین مایع شناور  نگاررنگ .3شکل 

 زداییحاصله از اولین مرحله حلال
 

3-2- pH آلژینات در دو سدیم -محلول ژلاتین هايترکیب

 روغن آفتابگردانمحیط آبی و 
جهت ارزیابی رفتار بسپارها قبل از اختلاط در محیط 

-در محیط آبی بررسی شد. افزایش سدیم ها آن pHروغنی، 

حاصل از  +Hآلژینات و انحلال در آب، موجب افزایش یون 
اسیدي،  pHدر  شود.محیط می pHگروه کربوکسیل و کاهش 

مثبت است و با افزایش غلظت پروتئین و  نهیدآمیاسبار کلی 
محیط، جذب گروه کربوکسیل و آمین  +Hانحلال در آب، یون 

) نشان 3هاي جدول (کند. یافتهاندکی تغییر می ،pHشود و می
کاهش  pHآلژینات، با افزایش ژلاتین، داد در غلظت ثابت سدیم

ایش افز pHآلژینات، و در غلظت ثابت ژلاتین، با افزایش سدیم
هاي ، گروه7حدود  pHیافت و از اسیدیته محیط کم شد. در 

آلژینات به ) حاضر در ژلاتین و سدیمCOOH-کربوکسیلِ (
)COO-آنیونی، انحلال  -یابند و در اثرِ دافعه آنیونی) تغییر می

     حدود pHیابد. کمترین انحلال نیز در افزایش می ها آن
-، گروه5/2به زیر  pH] که با کاهش 22[ دهدیم رخ 5/5-5/2

، رو نیازاشوند. پروتون از دست داده و یونیزه می NH2-هاي 
دافعه الکترواستاتیک بارهاي مشابه، علت اصلی انحلال دوباره 

آلژینات، از هاي وزنی ژلاتین به سدیم. در نسبت]23[ باشدمی
شد و  انباشته مشاهدههاي همدرصد توده 20تا حداکثر  5/5

شود هاي ماکروسکوپیک بود. نتیجه میبقیه ترکیبات، فاقد توده
-که نسبت بالاتر بسپارهاي زیستی، منجر به تعامل بیشتر میان

شود. مطالعات دوي، این ها میمولکولی و افزایش اندازه توده
 ].17کند [می دییتأنتیجه را 

 

(درصد آلژینات سدیم -هاي مختلف ژلاتیننسبت pH .3جدول 
 درجه سلسیوس در محیط آبی 50 ± 1وزنی/ حجمی) با دماي 

 آلژیناتسدیم

(درصد وزنی/ 

 حجمی)

 ژلاتین

 (درصد وزنی/ حجمی)

0 1 2 5/3 5 6 

0 7 84/4 85/4 89/4 89/4 88/4 

01/0 99/6 93/4 86/4 89/4 86/4 9/4 

05/0 98/6 1/5 96/4 92/4 89/4 93/4 

1/0 96/6 48/5* 11/5 01/5 99/4 95/4 

2/0 79/6 52/5 36/5 16/5 04/5 01/5 

3/0 63/6 61/5 49/5 27/5 13/5 08/5 

4/0 56/6 66/5 51/5 37/5 18/5 15/5 

5/0 49/6 76/5 53/5 41/5 29/5 2/5 

6/0 47/6 79/5 54/5 42/5 3/5 25/5 

7/0 45/6 83/5 57/5 46/5 33/5 28/5 

8/0 34/6 86/5 58/5 46/5 34/5 28/5 

9/0 25/6 92/5 59/5 42/5 36/5 31/5 

1 23/6 92/5 57/5 42/5 34/5 27/5 

 .هاي ماکروسکوپیک استتشکیل توده دهنده نشانهاي مشکی * خانه
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ر 1شیندنکنشان دادند 24[ 2و ناگارس [pH حاوي بهینه 
است. در  5/3-4الکترولیت، در محدوده بیشترین کمپلکس پلی

ژلاتین  -هاي پکتینانباشتیالقاء هم ]،25[ 3پژوهش ساراوانان
آلژینات تنها با اسید سدیم -انباشتی ژلاتینبا پنج اسید و هم

انباشتی با اسید استیک مشاهده استیک انجام گرفت که فقط هم
د این گزارش، سایر اسیدها نیز باعث رسوب شدن براساسشد. 

ول در نشینی اسید آلژینیک آزاد نامحلته علت  بهتواند  که می
هنگام افزودن اسید قوي مانند  ،آلژیناتآب از محلول سدیم

قادر به تشکیل کمپلکس با  ،باشد؛ درنتیجه کیدریدکلریاس
/ یحجمدرصد  5اسید استیک  ،در این پژوهش ژلاتین نیست.

درصد، مرك) به محیط آب و روغن  85/99(خلوص  یحجم
ایزوالکتریک نسبت به نقطه  75/3به  pHشد تا با کاهش  اضافه

تري براي پروتئین و افزایش بار مثبت آن، شرایط مناسب
برابر  pHها با کنش بسپارها به وجود آید. همه نمونه برهم

و مایع  ندنگهداري شد سلسیوسدرجه  50، ده دقیقه در 75/3
و تعیین درصد بهینه ترکیب  UVها براي آزمایش شناور آن

 جدا شدند. ،آلژیناتسدیم -ژلاتین
 
 آلژیناتسدیم -ژلاتینبهینه نمونه  pHتعیین نسبت و  -3-3

آلژینات، محلول با شدت سدیم -هاي ژلاتیندر ترکیب
متفاوتی مشاهده شد. نسبت بهینه، محلولی با  ٤هايجذب

انباشتی است. محلول در مقادیر حداقل جذب و حداکثر هم
آلژینات، گرانروي بیشتري داشت که منجر به بالاتر سدیم

، 4به کمتر از  pHدایش ضعیف و کاهش بازده شد. با افت ج
آلژینات کاهش و بار مثبت پروتئین افزایش بار آنیونی سدیم

آلژینات کنش با ژلاتین، سدیمبنابراین براي موازنه برهم؛ یابدمی
برابر  pHهاي شناور در . جذب مایع]25[ کمتري نیاز است

-سانتی 1نانومتر در کووت  190-1100با دو تکرار در ، 75/3

آلژینات و گیري شد. جذب اختصاصی ژلاتین، سدیممتر اندازه
و  26و  19[ باشدنانومتر می 240و  260، 240 بیترت بهجنیپین 

 -نسبت بهینه ژلاتین، UVنتایج آزمون  ،اساسهمین. بر]27
-می دییتأ] 28[ 1به  5/3و سپس ] 24[ 1به  4آلژینات را سدیم

بر میزان درصد  pH). همچنین تأثیر تغییر الف 4 کند (شکل
 

1 Shinde 
2 Nagarsenker 
3 Saravanan 
4 Absorbance 

 4گیري شد (شکل اندازه pHدر پنچ  ،نیز انباشته بهینهبازده هم
 .شدمشاهده  65/3برابر  pH) که بالاترین بازده در ب

 

کنش بندي پروتئین در برهمارزیابی تغییرات صورت -3-4

 نمایی دورانیسنجی دو رنگساکارید با طیفبا پلی
 ازجملهها با هرگونه تغییري،  پروتئین ٥بنديصورت
-هاي مرئی تواند بر طیففیزیکی و اتصال، میشرایط شیمی

رو، آزمایش ایننمایی دورانی تأثیر بگذارد، ازفرابنفش و دورنگ
هاي سنجی دورانی، بر درك کلی از چگونگی واکنشطیف

 ساکارید، مؤثر است.پلی -پروتئین
 

 
 

 
هاي مختلف ژلاتین به ترکیب نسبت )الف ،UVآزمون  .4شکل 
 -ترکیب ژلاتین )ب ،75/3برابر  pHآلژینات یک درصد در سدیم

 هاي متفاوت pHدر  1به  4آلژینات با نسبت سدیم
 

در ترتیب به و مثبت را منفی دو باند ،خالص ژنکلا
 CDهاي طیف .]30و  29[ دانشان د نانومتر ~221 و ~198

 208دهند، قله منفی در محدوده نیز، دو قله را نشان می ژلاتین
ترتیب مربوط نانومتر که به 230نانومتر و قله مثبت در محدوده 

گانه ژلاتین است بندي مارپیچ تصادفی و مارپیچ سهبه صورت
نانومتر،  ~221]. این قله مثبت با حداکثر قله کلاژن در 31[

 220در  مثبتقله دت ش زانینسبت م]. 32-34[ مطابقت دارد
)، معیار Rpn(6نانومتر  198ی در منف قلهشدت میزان  به نانومتر

گانه کلاژن بندي مارپیچ سهمناسبی از محتواي ویژگی صورت

 
5 Conformation 
6 Ratio of Positive to Negative Peaks 
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ر کمتبا شدت  یفیط نسبی کلاژن، 1در محلول است. واسرشِتی
را  Rpn تري ازنییمقدار پا نینانومتر و همچن 221 درحدود
تجمع  دهنده نشان، Rpn. افزایش ]36و  35[ دهدینشان م
مقدار  ،. در این آزمون]38و  37[ هاي کلاژن استمولکول

 Rpn) و 5نانومتر (شکل  214-219 ،وارينقطه صفر بیضی

براي  شده گزارش)، از مقدار 4(جدول  49/0 -71/0برابر 
. ]39[ بیشتر بود )،Rpn )13/0-10/0 کلاژن خالص در محدوده

ساختار پروتئین در اثر حضور عوامل خارجی، توجه به تغییر 
 275تا غلظت  +Cr3توان به افزایش می ،شده است. براي مثال

 ریتأثو  ]37[ میکرومول بر گرم کلاژن و عدم تخریب آن
هاي کلاژن نوع هاي آلومینیم و کروم در حضور فیبریلسولفات

I  و تغییرات ساختاري در آن اشاره کرد که افزایشAL3+، 
 ،+Cr3افزایش  ،کهحالیدهد؛ درپایداري کلاژن را کاهش می

گریزي پروتئین موجب کاهش پیوند هیدروژنی و افزایش آب
 نیز، موجب تغییري اندك در ساختار. آلژینات ]36[ گرددمی

 Rpnآلژینات، افزایش گردد. مقادیر بالاتر سدیمدوم ژلاتین می
تر ژلاتین به غلظت پایین توان آن رابیشتري را نشان داد که می

 ،هاي ژلاتینو جمع شدن و انباشتگی بیشتر مارپیچ مولکول
 A1G2.25ترتیب در مرتبط دانست. بیشترین و کمترین تغییر به

ممکن  ،ترپایین Rpnی با یهاشود. در نمونهدیده می A1G4.75 و
در سطح مولکول  آلژیناتسدیم -کنش ژلاتیناست برهم

بعد از پیوند  ،گانه ژلاتیناختار بن مارپیچ سهژلاتین باشد و س
بندي در آن جدي آلژینات حفظ شود و تغییر صورتبا سدیم

-گانه ژلاتین یا زیستبندي مارپیچ سهنباشد. حفظ صورت

مهم  موردنظردر عملکرد  ،سازيموادهاي پایه کلاژن حین آماده
 .]40[ است

 

 عرضی و واکنش با پروتئین ونددهندهیپافزودن  -3-5
 تراکم در شبکهموجب  ،عرضی ونددهندهیپافزودن 

. ]41[ شودمی ها آناستحکام ساختاري افزایش و  بسپارها
یت سازگاري بالا و سمعرضی با زیست ونددهندهیپجنیپین، 

و در  ]43[ توان بسپارش دارد که ]42[ سلولی پایین است
هاي آمین و تولید باعث پیوند عرضی گروه ،حضور اکسیژن

 ،. غلظت رنگ محلول]45و  44[ شودمیهاي آبی تیره رنگدانه
 ،پیوند عرضی زمان مدتمستقیم به نسبت جنیپین و  طور به
 

1 Denaturation 

 قیازطر ،جنیپین -عرضی ژلاتین پیوند .]46[ باشدمربوط می
به کربن سوم  لیزین نوع اول هاي آمینگروه دوست هستهحمله 

 يو نتیجه] 48و  47[ گیرددر ساختار حلقوي جنیپین شکل می
هیدروپیران و تشکیل آمین نوع سوم باز شدن حلقه دي ،آن

تر منجر به فرایند پیوند واکنشی آهسته ،متعاقب آناست. 
توسط گروه  دوست هستهجانشینی از نوع  واکنشعرضی با 

مرحله پایانی  شود.ساختار ژلاتین می مانده یباقآمین لیزین از 
-واکنش واسطه به ۲سازيشده، دوپارهپیوند عرضیه تشکیل ماد

 یمولکول نیبو  یمولکول درونهاي رادیکالی و پیوند عرضی 
 Iهاي آمین جنیپین حاوي ساختار هتروسیکلیک با گروه

 باشد.ها میپروتئین
 

 
 هاي مختلفنسبت مقایسه ساختار دوم ژلاتین مایع شناور .5شکل 
نمایی دورانی در با استفاده از طیف دو رنگ آلژیناتسدیم -ژلاتین
 (deg cm2dmol-1)واري ، واحد بیضینانومتر 190-240ناحیه 

 

دهد؛ قرارگیري نشان می] 49[ ۳پژوهش سانداراواگان
در معرض یک واحد  L929هاي فیبروبلاست سلول ساعته 24

آورد، یت سلولی خفیفی به وجود میسم ،مول جنیپینمیلی
توجهی مرگ باعث تعداد قابل ،مولمیلی 10و  5 که یدرحال

 -هاي ژلاتیناتصال عرضی ریزکپسول شود.سلولی می
با افزودن جنیپین  ]50[ چیتوسان نیز توسط حسین و همکاران

در مول بر گرم بسپار انجام شده است. میلی 1/0-3/0به میزان 
پژوهش حاضر، براي پیوند عرضی از محلول جنیپین یک 

 ،منظورایناستفاده شد. به مول بر گرممیلی 1/0درصد، به میزان 
 99(خلوص  ٤یدامتیل سولفوکس ديپودر جنیپین به حلال 

 .شددرصد، مرك) اضافه 
 

 
2 Dimerization 
3 Sundararaghavan 
4 Dimethyl Sulfoxide 
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 آلژیناتسدیم -ترکیبات ژلاتین Rpnو  موج طولمقادیر  .4 جدول

 نمونه
 واريبیشینه بیضی تقاطع واريکمینه بیضی

Rpn ± 0.01 

λ [nm] 
CD 

λ [nm] 
CD 

[mdeg] [deg.cm2.dmol-1] λ [nm] [mdeg] [deg.cm2.dmol-1] 
A1G1 207 2/31- 53493/0- 218 235 6/18 319/0 60/0 

A1G2.25 208 1/35- 60155/0- 219 234 1/25 4294/0 71/0 

A1G3.5 208 0/32- 54864/0- 217 232 9/21 3755/0 68/0 

A1G4 207 6/35- 61069/0- 214 233 2/20 3453/0 56/0 

A1G4.75 207 8/27- 47699/0- 219 236 6/13 2326/0 49/0 

 
 (DSC)گرماسنجی پویشی تفاضلی  -3-6

کنش جهت ارزیابی برهم ،DSCمطالعات دمانگاشت 
آلژینات و پیوند عرضی آن انجام سدیم -الکترواستاتیک ژلاتین

ه گرماگیر تبخیر آب و ذوب نمونه و قله دو در ،شد. منحنی
بنابراین تخریب ؛ دهدگرمازاي تخریب بسپارها را نشان می

ابتدا  ؛از دو جنبه ،شتاحاصل از آن بر دمانگنمونه و تغییرات 
 بررسی گردید. ؛آلژیناتاثر ژلاتین و سپس سدیم

هاي بسپارهاي طبیعی و مصنوعی حاوي گروه
هاي قدرتمندي با آب کنشبرهم ،)-CONH–(مثل  دوست آب

یابی و مشخصه ها آن تواند در ویژگیدارند که این رطوبت می
د با ژلاتین به سه صورت وجود . آب در پیون]51[ مهم باشد

 دارد:
هاي جاذب هاي آب که با انرژي زیاد گروه. مولکول1

 .در داخل ساختار مارپیچ هستند
 واسطه بههاي آب خارج از ساختار مارپیچ که . مولکول2

-غیرمتحرك شده ،هاي قطبی ژلاتین و با پیوند هیدروژنیگروه

 .اند
رطوبت تشکیل  صورت بههاي چندگانه آب که . لایه3

 اند.شده
وابسته به  ،تاییکلی، پایداري ساختار مارپیچ سهطور به
پیوندهاي هیدروژنی است که باعث جذب آب در  مجموعه

 شوند.مولکول می
بندي ژلاتین اثرگذار است که بر صورت يا مؤلّفهدما 
هاي واکنش ندیفراانرژي  ،)6هاي دمانگاشت شکل (است. یافته

مارپیچ  ییبازآرال باز شدن پیوند هیدروژنی و گرماگیر، شام
 25-400در بازه بندي مارپیچ تصادفی را گانه به صورتسه

ه پهن گرماگیر در محدوده دهد. درنشان می سلسیوسدرجه 
مربوط به خروج آب از ریزکرات  سلسیوس درجه 100-60

هاي پروتئین است. رویداد دوم حرارتی، شامل شکستن زنجیره
ه حدود که در در ]52[ تگی پیوندهاي پپتیدي استو گسیخ

بندي مارپیچ آلفا شود. صورتمشاهده می سلسیوسدرجه  300
وجود دارد و افزایش  سلسیوسدرجه  40در دماهاي کمتر از 

و تبدیل آن به  یمولکول نیبمنجر به تضعیف پیوندهاي  ،دما
 .]53[ شودبندي مارپیچ تصادفی میصورت

 

 
با مقادیر متفاوت جنیپین  A1G4ریزکرات  DSCدمانگاشت  .6شکل 

 درجه سلسیوس بر دقیقه 10دهی در نرخ حرارت

 
پایداري ساختار مارپیچی در ژلاتین به محتواي کل 

-آمینواسیدهاي پرولیدین، نواحی غنی از پرولین و هیدروکسی

پرولین و پرولین زیرا هیدروکسی؛ پرولین، وابسته است
 ژلاتینو  ]54[ کلاژن گانهپایداري ساختار مارپیچ سه ولؤمســ

مولکول آب آزاد و گروه  از طریق پیوند هیدروژنی بین] 55[
 ،اتصال عرضی ژلاتین .استپـرولین هیدروکسـیل هیدروکسـی

هاي صفحات بتا و مارپیچ آلفا جلوگیري از حرکت زنجیره
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شود. و با حفظ ساختار، موجب پیوند کمتر آن با آب می کرده
-مارپیچ انتقال حرارتی که کندمشاهدات قبلی هم بیان می

 .]56[ به میزان جذب آب بستگی دارد ،۱تصادفی
شتی (رِدماي واسTdنشده) ژلاتین پیوند عرضی، 

 ،تغییرات این دما و ]57[ است سلسیوسدرجه  230 درحدود
رضی و رشد استحکام شبکه پروتئین ارتباط با میزان پیوند ع

افزایش پیوند  علت به ؛در دمانگاشت Tdافزایش  بنابراین،دارد. 
ه پهن در صورت بهخود را  ؛کووالانسی حاصل از پیوند عرضی

 .]59و  58[ دهدگرماگیر نشان می
 Tdگرم،  مول برمیلی 5/0در افزایش جنیپین از صفر به 

هاي یابد که با یافتهافزایش می سلسیوسدرجه  7حدود 
 دهنده نشان، (ΔH)نتالپی آ. تغییرات ]58[ تطبیق دارد ۲تورسِ
براي تخریب پیوندهاي هیدروژنی، آمیدي و  ازیموردنانرژي 

-گانه ژلاتین را حفظ میهاي سهواندروالس است که مارپیچ

ي باز در نتیجه ΔH شیافزادهد؛ ) نشان می5کنند. جدول (
گرماگیر و شکستن  صورت بهپیوندهاي هیدروژنی  شدن

 صورت به یمولکول درونمولکولی و پیوندهاي کووالانسی میان
هاي . اتم1. پیوندهاي هیدروژنی شامل: ]60[ گرمازاست

هاي . مولکول2هیدروژن گلایسین و اکسیژن گروه کربوکسیل؛ 
. 3آب با گروه هیدروکسیل دو مولکول هیدروکسی پرولین؛ 

همکاري گروه هیدروکسیل هیدروکسی پرولین و اکسیژن گروه 
C=O  هاي . پیوند بین گروه4  آب؛  مولکول یک   با–CO  و
–NH ]61 [گریز و پیوندهاي واندروالس موجود در نواحی آب

ه گرماگیر درست. اي همچون والین و آلانین ادر اسیدهاي آمینه
زیرا مقدار آن  ؛شوددر شکل دیده نمی ،مربوط به جنیپین نیز

آنتالپی  در تعامل است. ،بسیار کم و با آمین مولکول ژلاتین
هاي سوختن مولی با استفاده از تغییر آنتالپی )،5(جدول 

 محاسبه شده است.
 

 جنیپینبا تغییر مقدار  A1G4تغییرات آنتالپی ریزکرات  .5جدول 
A1G4C0.5 A1G4C0.1 A1G4  

85/53-  09/71-  15/109-  ΔH (J/g) 

 

آلژینات که طی عملیات حرارتی آب موجود در سدیم

 
1 Helix-Coil 
2 Torres 

 ]:62[ شودهاي زیر دیده میبه صورت ،گرددتبخیر می

 ؛سلسیوسدرجه  40-60. آب آزاد در 1

درجه  120هاي هیدروکسیل تا . آب پیوندي با گروه2
 ؛سلسیوس

درجه  160تا  -COO–هاي مرتبط با گروه. آب 3
 .سلسیوس

هاي آلژینات به شکل دهیدراتاسیون حلقهتخریب سدیم
) زنجیره C-O-C( شکستن پیوندهاي گلیکوزیدي ،ساکارید

، دکربوکسیلاسیون، دکربونیلاسیون و ساکاریداصلی پلی
دلیلی بر قله گرمازاي تخریب ] C-H ]63شکستن پیوندهاي 

] 65[ ٤و اَنبیندر] 64[ ۳با مشاهدات سارمنتوها است. یافته
 هماهنگی دارد. سلسیوسدرجه  247و  240در  بیترت به

گیري دیگر مواد کربناته نیز در و شکل تشکیل کربنات سدیم
 .]66[ دهدرخ می سلسیوسدرجه  300بالاتر از 

 
-آلژینات از دیدگاه طیفسدیم -برهمکنش ژلاتین -3-7

 (FTIR)تبدیل فوریه  فروسرخسنجی 

تشکیل گروه آمید در برهمکنش ، FTIRبا استفاده از 
ساکارید و آمین هاي کربوکسیل پلیگروه الکترولیتپلی

 ،آلژینات). در طیف سدیم7(شکل  شدبررسی  ،پروتئین
در اعداد موجی  ،ساکاریدباندهاي جذبی مشخصه ساختار پلی

هاي تقارن گروه(کششی نامتقارن و م cm-1 1415و  1598
 C-O ،(cm-1(کششی  cm-1 1325)، ]67[ کربوکسیلات نمکی

اتر)  C-O-C(کششی  cm-1 1029 و )C-C(کششی  1126
-پپتیدها با صورتها از پلیشود. پروتئینمشاهده می] 70-68[

هاي گروه اند که با مشاهده قلههاي متفاوت تشکیل شدهبندي
ترکیبی پیچیده، متشکل از  شوند. باند آمید نیزمشخص می ،آمید

ها دار بتا، مارپیچ تصادفی و پیچگانه، صفحات چینمارپیچ سه
تحلیل ساختار وتجزیه برايترین طیف . شاخص]71[ باشدمی

در  و معمولاً ]72[ است Iجذب در ناحیه آمید  ،دوم پروتئین
مکان دقیق آن به  وشود ظاهر می cm-1 1700-1600محدوده 

 .]73[ پیوند هیدروژنی و ساختار پروتئین بستگی دارد

 
3 Sarmento 
4 Anbinder 
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که  C=Oدرصد ارتعاشات کششی  80، با Iباند آمید 
-می C-Nاي و کششی خمشی داخل صفحه N-Hمتصل به 

 cm-1 1645قله این باند در  ].74[ شودباشد، شناسایی می
اکثر حد] 75[ ۱متزهاي یاکییافته براساسمشاهده شد که 

ژلاتین  ۲ویژگی ساختار مارپیچ تصادفی، cm-1 1633 جذب در
 دشومی دییتأ cm-1 1539در  IIاست و اغلب با ظهور باند آمید 

درصد  40و  N-Hهاي خمشی از گروه IIدرصد آمید  60. ]76[
. آمید ]74[ تشکیل شده است C-Nهاي کششی دیگر از گروه

III ها بین ارتعاشات کششی ترکیبی از قلهC-H  و خمشیN-H 
از پیوندهاي آمید و همچنین جذب  ،cm-1 1237در ] 78و  77[

متعلق به گلیسین  ،CH2هاي گروه ۳ايناشی از ارتعاشات جنبانه
دهنده نشان، A. آمید ]79[ هاي جانبی پرولین استو زنجیره

N-H  ارتعاش کششی  وکششی همراه با پیوند هیدروژنی است
N-H  آزاد در محدودهcm-1 3440-3400 اگر  .شودمشاهده می

 ؛یک پپتید در تعامل با پیوند هیدروژنی باشد N-Hگروه 
 دهد.تر تغییر مکان میموقعیت آن به بسامدهاي پایین

 cm-1 2917 و cm-1 2823هایی با عدد موجی قله
 C-H مربوط به ارتعاشات کششی متقارن و نامتقارن بیترت به

هاي . دیگر قله]80[ است CH2-از گروه  هاها و آلکنآلکان
کششی  C-Oبه دلیل نیز  cm-1 1031و  cm-1 1161 ،توجهقابل

. طیف ستهاکششی در آمین C-Nکربوکسیلیک اسید و 
FTIR،  گروه عاملی آمین درcm-1 3440  کند. قله می دییتأرا
آزاد در ژلاتین، پهن و شدت آن در ریزکرات  هاي آمینِگروه

A1G4 کم است و در ،cm-1 1647 )C=O باند کششی آمید (
تشکیل کمپلکس به دلیل واکنش بین آمین ژلاتین و 

 براساس. ]17[ کندمی دییتأ A1G4را در  کربوکسیلیک آلژینات
 جابجاییرسد به نظر می]، 81[ ٤هاي سیونکوسکانتایج پژوهش

در  cm-1 1647به  cm-1 1645ژلاتین از  Iآمید  مختصر قله
هاي منفی آلژینات و ریزکرات، ناشی از تشکیل پیوند بین گروه

باندها در طیف  جابجاییبارهاي مثبت ژلاتین است. معمولاً 
-واکنش بین بسپارهاي زیستی توسط برهم سبب بهفروسرخ 

 شود.هاي الکترواستاتیک مشاهده میکنش

 
1 Yakimets 
2 Coiled Structure 
3 Wagging 
4 Sionkowska 

جنیپین قبل از پیوند عرضی بسپارها،  ،٥میطبق گزارش 
در  Iهاي آمین گروه مانده یباقو  ]82[ تواند پلیمریزه شودمی

 شوند.با آن وارد واکنش می ،لیزین و آرژنین، هیدروکسیلیزین
هاي آمین و عرضی بین گروه ، واکنشA1G4C0.5در ریزکرات 

-انجام می ٦از طریق واکنش شیف باز ،آلدئید انتهایی جنیپین

در  Iهاي آمین نوع گروه نِایمشود و به پیوندهاي عرضی 
تواند بر ارتعاشات این امر می بیترت نیا بهد. شومنجر می ،بسپار

، cm-1 1083اثرگذار باشد. باندهاي  IIو  Iکششی باندهاي آمید 
cm-1 1414  وcm-1 1650 ترتیب مربوط به مد خمشی داخل به

و خمشی  ]84[ ، مد کششی حلقه]83[ حلقه C-Hاي صفحه
 .]83و  43[ حلقه جنیپین است C=Cپیوند دوگانه 
کششی نیتروژن  C-N  کننده مشخص cm-1 1101باند 

لیزین و  يها مانده یباقسوم با اتم کربن آلیفاتیک مجاور در 
 cm-1 1101. جذبی که در نزدیکی ]83و  47[ آرژنین است

جنیپینی است که در واکنش هاي وجود دارد متعلق به مولکول
 cm-1 1083جذب در  صورت بهاند و خود را شرکت نکرده

باند جذبی مد   کننده مشخص cm-1 877د. باند ندهنشان می
هاي . قله]85[ ناحیه حلقه هتروسیکلیک است C-Hکششی 

cm-1 1645 و cm-1 1237 علت به ؛مربوط به پیوندهاي آمید 
        مختصري به جابجایی ؛جنیپینپیوند عرضی ژلاتین با 

cm-1 1650  وcm-1 1244 پیدا کرده است. 
 
 (SEM)میکروسکوپ الکترونی روبشی آزمون  -3-8

، A1G4C0.5انباشتی نمونه از ترکیب هم SEMتصاویر 
 ) ارائه شده است.8در شکل (

و  کندمی دییتأماهیت کروي ذرات را ، SEMآزمون 
در کنار  ؛پیوند عرضی علت به ؛شدهدهد کرات تشکیلنشان می

- ،جنیپین نبودشده در اند. قطر ریزکرات تشکیلهم تجمع یافته
 ونددهندهیپاما با افزودن مقدار  است؛میکرومتر  10حدود 
هاي مشابهی در د. یافتهشومی تر بزرگاندازه ذرات  ،عرضی

 -هاي ژلاتینبر روي ریزکپسول حسین و ماجیهاي پژوهش
افزایش ضخامت  )،شده با جنیپینعرضی پیوند(چیتوسان 

 .]50[ دهددیواره ذرات را نشان می
 

 
5 Mi 
6 Schiff Base 
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 A1G4C0.5و  A1G4آلژینات، ژلاتین، سدیم FTIRطیف  .7شکل 

 
 

 
 3000و  200در بزرگنمایی  A1G4و ب)  A1G4C0.5ریزکرات الف)  ،میکروساختار نمونه SEMتصویر  .8شکل 

 

 يریگ جهینت -4
ژلاتین  به ریزکرات پایدارِ دستیابیبراي  ،در این پژوهش

 الکترولیتاز روش کمپلکس پلی ،آلژیناتو سدیم Aنوع 
هاي عاملی آمین و استفاده شد. حضور مقادیر مختلف گروه

پیوند  ،آن دنبال بههاي گوناگون و pH کربوکسیل در
منجر به  تیدرنها ،ساز جنیپینالکترواستاتیک همراه با شبکه

 pHو  4آلژینات برابر در نسبت ژلاتین به سدیم ،بهترین بازده

-هاي این پروژه، تودهچالش نیتر مهماما از ؛ گردید 65/3برابر 

شدن و چسبیدن ریزکرات به یکدیگر بود که استفاده از  اي
 ،د. در همین راستاکر مرا ک این مشکل يتاحد ،سازشبکه

-متیلکربوکسیاستفاده از مواد کمکی با بار منفی همچون سدیم

چسبیدن بخشی از ذرات به  لیبه دلد. شوسلولز توصیه می
کمتر از حد انتظار بود.  آمده دست بهدیواره ظرف، محصول 
مانند  ،هاي سنتز بدون نیاز به روغناستفاده از دیگر روش
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هاي جایگزین براي تهیه روش ازجملهي نیز اروش دو مرحله
 باشد.ریزکرات می

 :نتایج این پژوهش برشمرد ازجملهتوان موارد زیر را می

خروج بخشی موجب  ،زدایی ژلاتینحلالاستفاده از  •
؛ هاي کاربرد مهمی داردجنبه و دوشمی از بسپار

 ه آنب يهاي بعدپژوهش بنابراین شایسته است در
 د.شوتوجه 

منجر  ،بسپارهاي زیستی استفاده از مقدارهاي بیشترِ •
مولکولی و افزایش مقدار نایم به تعامل بیشترِ

استفاده از روش  ،بارنخستینشود. براي ریزکرات می
CD  و نتایجRpn تغییر ساختار ژلاتین را در واکنش ،

 .دکر دییتأانباشتی آلژینات و تشکیل همبا سدیم

با افزایش میزان پیوند عرضی دماي واسرشِتی ژلاتین،  •
 .و استحکام شبکه پروتئین، نسبت مستقیم دارد

ر ب يدییتأ ،cm-1 1330-1030ها در ناپدید شدن قله •
-هاي کربوکسیل پلیکنش الکترواستاتیک گروهبرهم

انباشتی بین گیري همساکارید و آمین پروتئین و شکل
 است.آلژینات ژلاتین و سدیم

در حضور  ،ریزکرات سنتزشده در این پژوهش •
 25تا  10 درحدود حضور آن،جنیپین و عدم 

 میکرومتر بود.
 

 يسپاسگزار -5
نامه مصوب دانشجویی حاصل بخشی از پایان ،این مقاله

 پژوهشگاه مواد و انرژيباشد که با حمایت در مقطع دکترا می
در  سازمان که آناز کلیه همکاران  اجرا شده است. بدینوسیله

-انجام این پژوهش ما را یاري نمودند، تشکر و قدردانی می

 نماییم.
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