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 Abstract     In this research, the equipment required to produce ceramic coatings based on Solution Precursor 
Plasma Spray (SPPS) method was first identified and manufactured by exploring the relevant sources and 
contained information. Then, aluminum oxide coating was applied to the substrate with MCrAlY bond coat using 
the set-up. Further, a solution of aluminum sulphate with the concentrations of 0.5 and 1 molar was prepared 
and used as a precursor injected into the plasma plume in order to evaluate the effect of the precursor 
concentration on the coating microstructure. The results revealed that the alumina coating obtained from the 
more diluted precursor had a more porous structure than its counterpart, and its microstructure contained some 
bubble-like fractured shells as well as small spherical particles. However, the coating obtained from the precursor 
with higher concentration was found to be denser mainly due to the phenomenon occurring during the deposition 
through the SPPS process. The XRD analysis yielded similar results for both coatings where the α-Al2O3 was 
the predominant phase in the coating. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2021.264619.1147              URL: https://www.jamt.ir/article_129292.html  
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1. INTRODUCTION 

Alumina coatings made from thermal spraying have a 
wide range of applications [1, 2]. Ideally, the heat-stable 
phase of α-Al2O3 is essential in most applications; 
however, it is often not achieved through a variety of 
conventional thermal spraying techniques including 
plasma spraying, even if the feed powder is pure              
α-Al2O3 [2-4]. Plasma spraying is widely used to 
precipitate alumina coatings [4-6]. 

Recently, the plasma spray deposition method, called 
Solution Precursor Plasma Spray (SPPS), has been 
developed to produce durable Thermal Barrier Coatings 
(TBC) with low thermal conductivity. In the SPPS 
process, instead of feeding the ceramic powder used in 
the conventional APS methods, the spray droplets of 
either aqueous or non-aqueous solution enter the plasma 
jet directly. 

Alumina coating was created in this research through 
the SPPS method using a relatively inexpensive 
material, i.e., aluminum sulfate, on a stainless steel 
substrate, and its properties were investigated. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

The substrate samples were prepared from the AISI 
304L stainless steel sheet with the thickness of 3 mm. 
prior to the process, the samples were first washed with 
acetone and then degreased and sprayed with alumina 

abrasive particles with a mesh of 24 to decrease the 
surface roughness by about 5-10 microns. The powder 
used to create the bond coat is generally referred to as 
the MCrAlY. The boan coat with the thickness of about 
70 microns was then applied using Atmospheric Plasma 
Spraying (APS) with an F4MB. 

To create the top layer of alumina on the substrate 
surface, the aqueous solution of aluminum sulfate with 
a purity of 99.99 % made by Sigma Aldrich Company 
was used as a precursor with the concentrations of 0.5 
and 1 M. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

Figure 1 illustrates the SEM images of the created 
alumina coatings through the SPPS using aluminum 
sulfate precursors with the concentrations of 0.5 and        
1 M. In this Figure, the thickness of the bond coat is 
about 50 microns. The results from the structural studies 
and phase analysis of the formed alumina coatings 
indicate that the bond coating has no effect on the 
coating properties. In this regard, the future study will 
put its main focus on the application of the bond coat 
with the desired quality to evaluate such properties. The 
thickness of the alumina coating in both samples is 
approximately 180 microns. The most obvious 
difference observed in the images of the two samples is 
the more porous structure of the alumina coating created 
with a lower precursor concentration (0.5 M) than that 
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of its counterpart. As a result, the structure of the coating 
formed from the precursor with the concentration of 1 

M is characterized by a higher structural density than 
that of the other one. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(a) (b) 
Figure 1. SEM images of the alumina coating created through the SPPS method using the aluminum sulfate precursor with the 

concentrations of (a) 0.5 M and (b) 1 M 
 
4. CONCLUSION 

The equipment designed and fabricated for the SPPS 
coating proved to be a success in the performance test. 
Consequently, Aluminum coating with the thickness of 
about 180 microns was formed on the substrate surface 
using aluminum sulfate precursors with the 
concentrations of 0.5 and 1 M. 
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ها، تجهیزات  یري اطلاعات موجود در آنکارگبهبا مطالعه منابع مربوطه و  نخست در این پژوهش،      هدیچک 

)، شناسایی و ساخته شد.  SPPSماده محلول (یاز براي تولید پوشش سرامیکی به روش پاشش پلاسما با پیشموردن
دهی  ، پوشش شده  ساخته ، با استفاده از تجهیزات  MCrAlYسپس اکسید آلومینیوم، روي سطح زیرلایه با پوشش میانی  

هاي  ریزساختار پوشش حاصل، از محلول سولفات آلومینیوم با غلظت برماده بررسی تأثیر غلظت پیش  منظوربه شد. 
شده به شعله پلاسما استفاده شد. نتایج نشان داد که پوشش آلومیناي  یق تزرماده پیش عنوانبهو یک مولار،  5/0
 شده شکستههاي تري است و در ریزساختار آن، پوستهتر، داراي ساختار متخلخلماده رقیقاز پیش  آمدهدستهب

تر، داراي  ماده غلیظ شوند؛ اما پوشش حاصل از پیششکل به همراه برخی ذرات کروي کوچک مشاهده میحبابی
مربوط است. نتایج آنالیز    SPPSدهی به روش  ین رسوبدر حداده  تراکم بیشتري است که دلیل آن، به فرایندهاي رخ

XRD  ،3براي هر دو پوشش، مشابه بود و فاز غالب در پوششO2Al-α .تشخیص داده شد 
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 : هادواژهیکل
SPPS ، 

 ، زاتیتجه
 ،نایآلوم

 ، شده شکسته يهاپوسته
 مادهشیپ

 

 مقدمه -1
 یحرارت پاشش لهیوسبهشده جادیا ينایآلوم يهاپوشش

  ی خوردگ  و  شی سا  به  یمقاومت ذات  ،کیالکتريخواص د   لیدلبه
   طور به  ؛ ]2و  1[ دارند ياگسترده يکاربردها ،ينفوذ سدّ  و
  از ین 3O2Al-α ی حرارت داریفاز پا بهکاربردها  اکثر در آلدهیا

متداول   یپاشش حرارت  يهاروش  انواع  له یوسبه  اغلب  یول  ،است
از  هیاگر پودر تغذ یحتّ شود؛یازجمله پاشش پلاسما حاصل نم 

طور  روش پاشش پلاسما به   از.  ]2-4[  باشد  3O2Al-αفاز خالص  
  شود؛ یماستفاده  نایآلوم يهارسوب دادن پوشش يگسترده برا

  پاشش  روش  از  حاصل   يهاپوشش  در  يبهتر  خواص  کهیحالدر

 
 

1 Detonation Spray 

پوشش  عملکرد بهتر  وجود باگزارش شده است.  1ي انفجار
آمده در دست هب یینایآلوم يهاپوشش  ،حاصل از پاشش پلاسما

  ش ی نما  به   را  3O2Al-αاز فاز    یتوجهقابل   ریمقاد  ،يپاشش انفجار
 3O2Al  یانتقال  يفازها  لیتبد  يبرا  يمتعدد  يهاتلاش.  گذارندیم

 يهاپوشش در 3O2Al-α یحی فاز ترج به...)  و θ، δ، γ ری(نظ
شده است.   گزارشمختلف  يها روش از استفاده با افتهیرسوب

  پس وسیدرجه سلس 1100بالاتر از  يدر دما ی حرارت اتیعمل
 یانتقال  يناهایآلوم  لیتبد  يبرامعمول    ندیفرا  کی  ،یدهپوشش  از
 بیآس  احتمال  لیدلبه  اغلب  ،روش  نیا  اگرچه.  است  3O2Al-αبه  
 .]6-4[ ستین یعمل ه،یرلایز دنید
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 يبرا  1ی پاشش  زیرولیپ  بر  یمبتن  يهاروش  ازطور معمول  به 
.  شودیم استفاده ساختارنانو یکیسرام مختلف يپودرها سنتز

  يپودرها يامرحلهتکمشخص شده است که سنتز  وجودنیباا
 رینظ یاصلاح يندهایفرا به و  است  دشوار 3O2Al-αخالص 

 ییبا ارزش گرما یسوخت از استفاده با یاحتراق پاشش زیرولیپ
 . ]7[ است  ازینتکلیس  يبعد  اتیعمل ایبالا 

با پاشـش پلاسـما تحت   یدهـرسـوب روش ی تازگبه
شده   جادی) اSPPS( 2ماده محلـول شیعنوان پاشش پلاسما با پ

  ت یو با هدا) بادوام TBC( 3حرارتی ي سدّهااست که پوشش 
پودر   هیتغذ  يجا به  SPPS  ندیفرا. در  آوردیم  دیکم را پد  یحرارت
   ، شودیاستفاده م 4APSمعمول  يهاکه در روش یکیسرام
  ای ونیکات ي(حاو یآبریغ ای یمحلول آب کی 5فشانه ا يهاهقطر
طور  موردنظر) به  دیاکس لیتشک يبرا يضرور يهاونیکات

 ). 1(شکل  شوندی وارد جت پلاسما م میمستق
 ر یشامل: شکسته شدن قطره، تبخ SPPS ندیمراحل فرا

  رسوب است. از  جادیا تینهادر ذرات، ذوب و  زیرولیال، پحلّ
اساساً   SPPS يهارسوب پوشش  جادیا سازوکار کهیی آنجا

  اختلاط ، ]9و  8[است  APSمرسوم  يندهایمتفاوت از فرا
 دیجد مادهشیپ باتیترک تا دهدیم اجازه هامحلول ییایمیش
.  ندرسوب داده شو  ،عنوان پوشش شده و به   بنديسرعت فرمولبه 

 يهاماده شیدن پکر بیترک از یراحتچندجزئی به يهاپوشش
  ریسا باموضوع  نی. اشوندیم دیتول مناسب يها نسبت با عیما

  ستیبایم که است  اسیق قابل یپاشش حرارت يندهایفرا
صورت همگن شده و به   دیتول  ب،یترک  هر  يبرا  ی پاشش  يپودرها

 SPPS ندیفرد فرامنحصربه يهایژگیو گریشوند. از د بیترک
  قابل  شدهزیرولیمقدار مواد پ ق،یتزر ندیفرا کنترلاست که با  نیا

 مهین مواد ياریاخت رسوب امکان موضوع نیا. است میتنظ
 یحرارت  سدّ  يها پوشش  ری(نظ  کاربردها  یبرخ  در  را  شدهزیرولیپ

 ضمن  دهد؛یم)  دشویم  دیمف  ي عمود  يهاترك  لیکه باعث تشک
  شوند  حذفکاربردها    ریسا  در  توانندی م  نشدهزیرولیپ  مواد  کهنیا

      منجر زیر یلیخ 6يهاچگال شامل اسپلت يها پوشش به که
 يهادر گزارش  که  روش  نیا  يایمزا  گریداز    .]10و    9[  شودیم

 
1 Spray Pyrolysis 
2 Solution Precursor Plasma Spray 
3 Thermal Barrier Coatings 
4 Atmospheric Plasma Spray 
5 Atomized 
6 Splats 

 براي ياهیلا ي هاآوردن تخلخل  دیپد توانیم ،شدهاشاره  یقبل
دو   يزساختارهایپوشش با ر ل یتشک ،یحرارت تیکاهش هدا

  جادیکمک به ا منظوربه محلول  ییایمیش يافزودن انرژ ،يفاز
 .]12و  11[رسوب و ... را نام برد 

 

 
ماده محلـول شیپاشش پلاسما با پ ندیاز فرا  یکل ينما. 1شکل 

(SPPS) ]9[ 
 

 يبرا روش نیاز ا ی،قبل هايپژوهش در  راستا،نیهمدر
  ي عمود يهابا ترك میضخ ی حرارت سدّ يها پوشش جادیا

  با  ییهاپوشش  ،8سنسنیفوتولوم  خواص  با  ییهاپوشش  ،7متراکم
  )،SOFC( 9جامد دیاکس یسوخت  يهاسلول در کاربرد

... استفاده   و 10زیگرآب  ابر يها پوشش  ها،تی آپات یدروکسیه
 .]17-13[ است شدهحاصل   یخواص مطلوبشده و 

 یربه سا نسبت SPPS یندبودن فرا یدبه جد باتوجه 
در    ،در داخل کشور  آن به    يو عدم توجه جد  یپاشش   یندهايفرا

  يبرا SPPS یندکه از فرا یمنابع یقدق یبا بررس ، پژوهش ینا
مربوط به  یزاتاند، تجهمختلف استفاده کرده يها اعمال پوشش

 قرار استفاده مورد دهیپوشش  برايتا  دساخته ش یندفرا ینا
مطالعات  در SPPSبه روش  یناپوشش آلوم بررسی عدم. گیرند

ماده   از 3O2Al-α به پوشش یابیدست ی و هدفبل پژوهشگران ق
  پژوهش و  ینا یتاهمبر  ینیوم،سولفات آلوم یمتقنسبتاً ارزان 

اثر غلظت   ی. با هدف بررس افزود ي آنو اقتصاد یعلم یهتوج
با   ینیومماده سولفات آلومیشپوشش، از پ  یزساختارماده بر ریشپ

 یرلایهسطح ز  يرو  یناپوشش آلوم  یجادا  برايمختلف    يهاغلظت
      )DTA(11 یافتراق  یحرارت یزآنال يهای. بررسشداستفاده 

7 Dense Vertically Cracks 
8 Photoluminescence 
9 Solid Oxy Fuel Cells 
10 Superhydrophobic Coatings 
11 Differential Thermal Analysis 
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سکوپ یکروم باها پوشش یزساختاري، مطالعات رهامادهیشپ
 (XRD)2  ایکس  يپراش پرتو  یزو آنال  (SEM)1  ی روبش  یالکترون

 صورت گرفت. نیز

 
 روش تحقیق -2

 مواد مورد استفاده  -1-2

به   AISI 304Lنزن از ورق فولاد زنگ  یرلایهز يهانمونه
ها ابتدا نمونه  یند،شدند. قبل از انجام فرا  یهته  متریلیم  3ضخامت  

و سپس تحت پاشش    ندشد  ییزدای شستشو و چرب  ،توسط استون
سطح   يقرار گرفتند تا زبر 24با مش  یناآلوم یندهذرات سا
 یهلا یجادا ياستفاده برا. پودر موردشود یکرونم  5-10درحدود 

 Amdry  از پودر  ینجاکه در ا  بود  MCrAlYعموماً از نوع 3یانیم

استفاده  یانیم یهلا یدهپوشش يبرا PACشرکت  ساخت 962
  پاشش   روش  به  یکرون م  70ضخامت حدود    به  یانی. پوشش مشد

 شد. انجام  F4MBتفنگ با )  APS( اتمسفر در پلاسما
از   یرلایه،سطح ز  يرو  یناآلوم  4ی پوشش فوقان  براي ایجاد

  ساخت درصد 99/99 خلوص با ینیومسولفات آلوم یمحلول آب
ماده با  یشعنوان پ) به 202614(شناسه  5آلدریچ سیگماشرکت 
ذکر است که  به . لازم شدمولار استفاده  1و  5/0 يهاغلظت

 .استمولار  1 ،در آب ومینیسولفات آلوم تیالحداکثر حلّ
 

 هاانجام آزمون   يبرا  نیاز مورد یزاتتجه -2-2
سطح  رپاشش ذرات ب  برايپلاسما  یطمح یجادابراي 

 یدتول  يبرا  یه. گاز اولاستفاده شدپلاسما    یددستگاه تول  از  یرلایه،ز
منظور پلاسما و به  یطمح یجادپس از ا بود؛پلاسما، آرگون 

شعله  یم. تنظشدوارد  یطبه مح یدروژنتوان آن، گاز ه یشافزا
به آرگون    یدروژنبا نسبت مشخص ه  ،و مطلوب  یدارپا  يپلاسما

که   F4. از تفنگ نوع شد انجام ی،و ولتاژ اعمال یانجر نیزو 
 ست،را دارا کیلووات 60 شعله پلاسما با توان یجادا یتقابل

 . شداستفاده 
با فشار مناسب به   یعماده ما یشپ یزنمنظور تلمبهبه 

آن در  یرشار ساخته شد که تصوفت مخزن تح یک ،6ساز افشانه 
از جنس فولاد  مخزن یناجزاء ا یهارائه شده است. کل 2شکل 

 
1 Scanning Electron Microscope 
2 X-Ray Diffraction 
3 Bond Coat 

شکل لوله (جزء شماره  بدنه به  یکو شامل    AISI 304Lنزن  زنگ 
(جزء  یینی)، فلنج پا2(جزء شماره  یی)، فلنج بالا2در شکل  1

فلنج    يرو  4(جزء شماره    يگاز فشار  يورود  یچه)، در3شماره  
)،  ییفلنج بالا يرو 5(جزء شماره  یعما یخروج یر)، شییبالا

گاز (جزء شماره   یهتخل یر) و ش6مخزن (جزء شماره  سنجفشار 
 . بود) 7

 

 
 
 

 
 

: الف) تفنگ  SPPSاستفاده در فرایند  تجهیزات مورد. 2شکل 
) بدنه 1فشار: ب) مخزن تحت ،کنندهساز و قیود تثبیتپلاسما، افشانه

) ورودي 5 ،) خروجی مایع4 ،) فلنج پایینی3 ،) فلنج بالایی2، مخزن 
 یه) شیر تخل7) فشارسنج و 6 ،کنندهگاز متراکم

 

در محل مشخص که   ساز افشانه یريمنظور قرارگبه 
 یخروج یتموقع يو محور یفاصله شعاع  یه،زاو کنندهیتتثب

4 Top Coat 
5 Sigma Aldrich 
6 Atomizer 

 ) الف(

 )ب(
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و   یوداز ق یستبایشعله از تفنگ است، م یماده از خروجیشپ
که متناسب با هندسه تفنگ و   کرداستفاده  ییهانگهدارنده 

 ينگهدار  براي  نگهدارنده  یکابتدا    راستا،یند. درانباش  سازافشانه 
) و سپس  2شکل  1نظر گرفته شد (جزء شماره در سازافشانه 

که به   یگرد یدق یک) به 7(جزء شماره رابط  یچپ یکتوسط 
  ، )2بود (جزء شماره  شدهتفنگ متصل  نگهدارنده آند قسمت

که   یاريو ش استدرجه  10 يانحنا  يرابط دارا یچشد. پ یتتثب
حرکت   یتشده، قابل یجادا یر متصل به آندگ یددر مرکز ق
  یفاصله شعاع یمتنظ منظوربهآن را ( يساز روافشانه  نگهدارنده

  يضمن آنکه فاصله محور کند؛میاز محور شعله تفنگ) فراهم 
متصل  یدآن به ق کنندهیتمهره تثب وسیلهبه از سافشانه  نگهدارنده

 است. ییرتغ)، قابل 8به تفنگ (جزء شماره 
 دهد.یرا نشان م  دهیپوشش  يمترهااپار  خلاصه  1جدول  

تفنگ بودن    تریک به نزدباتوجه   ، روش  ینا  درذکر است که  به لازم
 از یريجلوگ براي ،APS یندبه فرا نسبتپلاسما به نمونه 

ها  پشت نمونه ی،دهپوشش یندرح  هانمونه ازحدیش شدن بگرم
 دماسنج توسط هانمونه دماي و شدفشرده خنک  يهوا یقازطر

 شد کنترل یوسسلس درجه 500و درحدود  گیرياندازه لیزري،
 . ]17و  12، 9[

ماده  یشدو پ  يبرا  DTA  ، آزمونیدهپوششقبل از انجام  
شرکت    STA503  یحرارت  یزصورت محلول توسط دستگاه آنالبه 

BAHR  درجه   1000تا  25 یی. محاسبات در بازه دماشدانجام
 درجه 10 گرمایش و با نرخ یناییدر بوته آلوم سلسیوس

 .گرفتصورت  یقهبر دق یوسسلس
  ي،بلور يفازها ییمنظور شناسابه  دهی،پس از پوشش

شده با  هر دو نمونه پوشش داده  يرو ایکسپراش پرتو  یزآنال
  PW3020مدل  یلیپسمختلف با استفاده از دستگاه في هاغلظت 

 542/1موج با طول αCuKپرتو  یدکنندهتول یکمجهز به 
 آمپرمیلی  30  یانو جر  کیلوولت  40دهنده  ولتاژ شتاب  آنگستروم،

  هانمونه پوششسطح  يپرتوها از رو پراش یزانجام شد. آنال
درجه با   20-80ها در محدوده یريگو اندازه گرفت صورت

از  ین. همچنشد لحاظ یهثان 2و زمان گام  04/0اندازه گام 
مدل  ) SEM( ی روبش یالکترون یکروسکوپم

VEGA/TESCAN با ولتاژ بالا  یتنگستن یلامانف مجهز به      
  ي ها پوشش یزساختارر یبررس براي ،)یلوولتک 1-30(
   یندفرا ین. درحشدماده، استفاده یشآمده از دو پدستبه 

  و  نشانی یهپاس لا 10ضخامت پوشش بعد از هر  دهی،پوشش
  سنج توسط دستگاه ضخامت نمونه، سطح شدن خنک

  حدود  ضخامت  به  رسیدن هدف با و  GM100 مدل آلتراسونیک
 شد. گیرياندازه یکرونم 180

 

 SPPSپارامترهاي مورد استفاده در فرایند  .1جدول 

 مقدار پارامتر

 آمپر 550 پلاسما ان یجر

 70 ولت ولتاژ پلاسما

 متریسانت 5 فاصله تفنگ تا قطعه

 قهیبر دق  تریلیلیم 40-30 مادهشیپ یدب مقدار

 مادهشیغلظت پ
 مولار 1

 مولار 5/0

 ومینیمحلول سولفات آلوم مادهشینوع پ

 بار  5/0 سازافشانهفشار گاز 

 تروژن ین سازافشانهنوع گاز 

 بار 2 فشار مخزن

 آرگون گاز مخزن

 F4MB نوع تفنگ

 میانی نوع پوشش
MCrAlY (Amdry 963):    

کرون یم 70  

 وسیسلسدرجه  500 گرمشیپ يدما

 تاساز هافشان یفاصله شعاع

 شعله مرکز
 متریلیم 20

 فشرده يتوسط هوا  يکارخنک

 هیثان بر متریلیم 500 تفنگ یسرعت حرکت طول

 

 نتایج و بحث -3
1-3- DTA هامادهیشپ 

ماده  یشدو پ DTAآزمون مربوط به  یجنتا ،3در شکل 
مولار ارائه شده است.  1و  5/0  يهابا غلظت ینیومسولفات آلوم

  ي لحاظ دمادو نمونه به  يهایکشود پیطور که ملاحظه مهمان 
 يخود را در دما یزیکیآب ف ،. هر دو نمونهندواکنش مشابه
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از  1یرواکنش گرماگ یک یط سلسیوسدرجه  100-150حدوداً 
 300-340  ییدر بازه دما  یرواکنش گرماگ  یکدر    دهند،میدست  
 یدراته هيد ي،با از دست دادن آب ساختار سلسیوس،درجه 

  900حدود    يدر دما  یگرد  یرگرماگواکنش    یکسپس    شوند ومی
  یهتوان آن را به واکنش تجزیکه مدهد میرخ  سلسیوسدرجه 

. البته ]18[داد  نسبت 3O2Al-γفاز  یلو تشک ینیومسولفات آلوم
طور به   ،مادهیشدو پ  يها براواکنش  ینهرکدام از ا  ير گرمایمقاد
  5/0ماده با غلظت یشپ يبرا کهيطوربه  ؛متفاوت است ینسب

واکنش اوّل   یکپ  یشتر،ب  یزیکیوجود آب ف  یلدلاحتمالاً به  ،مولار
سولفات  یهواکنش سوم (تجز یکپ ین. همچناستبلندتر 

 یلدلاحتمالاً به ،مولار 1ماده با غلظت پیش براي) ینیومآلوم
ماده با  یشماده جامد نسبت به پیشاز پ یشتريماندن مقدار بی باق

  ین بالاتر ا یبلندتر است که نشان از آنتالپ ،مولار 5/0 غلظت
 واکنش دارد.

 

 
با  ینیوممحلول سولفات آلوم يهامادهیشپ DTA یزآنال یجنتا .3شکل 

 مولار 1و  5/0 يهاغلظت
 

 شدهاعمال يهاپوشش یزساختارر -2-3
 ینايپوشش آلوم SEM یرتصاو، 5 و 4 يهاشکل 

سولفات  مادهیش را با استفاده از پ SPPSشده به روش اعمال
دهد.  یمولار نشان م 1و  5/0 یب ترتبه يهابا غلظت ینیومآلوم

 هايبررسی. است  یکرونم 50درحدود  یانیم یهلا ضخامت
شده، حاکی  یلتشک ینايپوشش آلوم يفاز یزو آنال يساختار

مذکور   پوشش هايویژگی بر تأثیري یانی،پوشش ماست که 

 
1 Endothermic 
2 Hallow Spherical Shells 
3 Fractured Shells 

خواص مدنظر خواهد بود،   یابیکه ارز یالعات آتدر مط و ندارد
قرار خواهد گرفت.   توجهمطلوب مورد  یفیتبا ک  یانیم  یهاعمال لا

درحدود  یبیطور تقر در هر دو نمونه به  یناضخامت پوشش آلوم
مربوط به دو   یر اختلاف در تصاو یناست. بارزتر یکرونم 180

شده با  یجادا ینايدر پوشش آلوم یشترنمونه، حضور تخلخل ب
ساختار   کهيطوربه است؛مولار)  5/0ماده (یشغلظت کمتر پ

تراکم   يدارا ، مولار 1ماده با غلظت یشاز پ یدآمدهپوشش پد
  مشاهده (ج)  4طور که در شکل . همان است یشتريب يساختار

ماده  یششده با پیجادا نايیپوشش آلوم یزساختارشود، ریم
  ي هاساختارها و شکل  يمولار)، دارا 5/0تر (غلظت یقرق

. در کنار مناطق چگال و  است یافتهوب از ذرات رس یمتفاوت
     شکل ذرات به یادي)، تعداد زیوستهمناطق متخلخل (ناپ

) با ابعاد  3شده شکسته  يها(پوسته 2هاي کروي توخالیپوسته
کوچک با   4يکرو  جامد ذرات یتعداد کم یکرون،م 5 کمتر از

ذرات با شکل نامنظم  همچنینو  یکرونم 1ابعاد درحدود 
 ،5مناطق چگال   ،(ج)  5مطابق شکل    حال،ین ا  با  شوند؛ی م  مشاهده
ماده  یشپ از یدآمدهپد ینايرا در پوشش آلوم یشتريبخش ب

مناطق   و با کاهش دهندمی یلمولار) تشک -1تر (غلظت یظ غل
طور شده به شکسته يهاپوسته حضور)، یوستهمتخلخل (ناپ

کوچک  يذرات کرو يو تاحدود بدیامیکاهش  یريچشمگ
شده با  یجادا ینايپوشش آلوم-نسبت به آنچه که در ساختار

. در یابندمی  یش)، افزا) ج( 4مشاهده شد (شکل  یقماده رقیشپ
  یست بایحاصل م و پوششِدیزساختار اختلاف در ر ینا یهتوج

را   SPPSبه روش    یدهپوشش   ینددر فرا  يگذاررسوب   سازوکار
 قرار داد. تحلیل و یهو تجز  یبررس مورد

 یندفرا ین که درح ییهایده از پد یطرحواره کل ،6شکل 
دهد.  یدهد را نشان میرخ م SPPSبه روش  یدهپوشش

هنگام   ،قطره یک ،شودیشکل ملاحظه م ینطور که در اهمان 
  ، پلاسما يشده به آن از سوبسته به مقدار حرارت منتقل ،ورود
 شود:یمتحمل م را یرز یندهاياز فرا یبرخ یاتمام 

) قطره،  یهماده، شکستن (تجزیشحلال پ یرتبخ
، ذوب و 6جوشیتف یرولیز،ماده، پیشمحلول پ يگذاررسوب 
 تبلور. 

4 Spherical Solid Particles 
5 Dense Zone 
6 Sintering 
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 قطره  یککه    يایزیکیو ف  یمیاییش  یندهايفرا  کهییازآنجا
    وابسته است،  کندی م یافتکه در ییبه گرما ، شودیمتحمل م

 یشینهتابع پ یمطور مستقپوشش به  یدهرسوب یطشرا رو،ایناز
قطره و محل    1حرکت   اندازهآن است که خود وابسته به    یحرارت

 .]9[آن در شعله پلاسماست   یقتزر

 یرتأث ، ]19[همکارانش  و 2چن  ،موضوع یناز ا اجد
ماده  یشپ هايهقطر ي داده رورخ  ي هایدهماده بر پدیشغلظت پ

بر   یر آنتأث و در ادامهو  SPPSبه روش  یدهپوشش  ینح در
 .کردند یپوشش را بررس یزساختارر

 
 

 
 مولار 5/0ماده سولفات آلومینیوم با غلظت با پیش SPPSپوشش آلومیناي ایجاد شده به روش  SEMتصاویر . 4شکل 

 

 
1 Momentum 2 Chen 

 ذرات جامد کروي         
 شدهپوسته هاي شکسته         
 ذرات جامد با شکل نامنظم         

 الف

 ج ب
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 مولار 1ماده سولفات آلومینیوم با غلظت با پیش SPPSپوشش آلومیناي ایجاد شده به روش  SEMتصاویر . 5شکل 

 
     ینرا ح هاهقطر يگذارمراحل رسوب  ،6شکل 

  یظ و غل یقرق ي هامادهیشپ يبرا SPPSبه روش  یدهپوشش
محلول   هايهظت کم، قطرلماده با غیشدهد. درمورد پینشان م

 یهتجز يترکوچک هايهپس از ورود به جت پلاسما، به قطر
  ی،سطح يگذارحلال و رسوب  یرد و پس از آن با تبخونشمی

 يگذاررسوب  ین، ح1پوسته   یلتشک  ،ادامه  اهند شد. درمواجه خو

 
1 Shell Formation 

بسته به ضخامت پوسته،  شده،یل تشک يها. پوستهدهدمیرخ 
پارامترها، ممکن   یرشده داخل پوسته و سایرفشار بخار حلال تبخ

  یافتن، دچار رسوب هنگام در یرلایهدر اثر برخورد با ز است
 یا آورند یدپدشده را شکسته يهاشوند و پوسته یختگیگس
 ین. بنابراکنندرسوب  یرلایهز يرو یتوخالي هاکره صورتبه 

 در 2شکل یحباب شدهِشکسته يهاپوسته چشمگیرحضور 

2 Bubble-Like 

 متراکممنطقه                                                          ذرات جامد کروي           
 ذرات جامد با شکل نامنظم                     ه                            پوسته هاي شکسته شد          

 ب

 ج

 الف
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  (غلظت یقماده رقیششده با پیجادا ینايپوشش آلوم یزساختارر
از  یتتبع یلدل، به 1شکل یساختار اسفنج یلمولار) و تشک 5/0
  یظ،غل يهامادهیش . درمورد پنیستدور از انتظار  سازوکار، ینا

 به  یهماده پس از تجزیشپ ینا هايه، قطر7به شکل  باتوجه
 یحجم يگذارحلال، با رسوب یرتر و تبخکوچک هايهقطر

خواهد   یپ ذرات چگال جامد را در یلشوند که تشکیمواجه م
توانند ذوب یجامد م يذرات کرو ینا یند،داشت. درادامه فرا

 ینکها یابه شکل اسپلت درآمده  یرلایهشده و در اثر برخورد با ز
جامد   يبه شکل ذرات کرو ی،عدم وجود فرصت کاف یلدلبه

 ینايدر پوشش آلوم رو،ایناز ؛ندیابب ورس یرلایهسطح ز يرو
مولار) نسبت به   1 غلظت با( ترغلیطماده یششده با پیلتشک

  يهاکاهش پوسته ،ترمتراکم ساختارِ ،تریق ماده رقیشپ
 ینا یزساختارجامد در ر يذرات کرو یششده و افزاشکسته

حضور ذرات با  ینمذکور باشد. همچن یلدلتواند بهیپوشش، م
توان به ذرات  یهر دو پوشش را م یزساختار اشکال نامنظم در ر

  یحضور برخ  یلدلبهشده نسبت داد که  یرولیزپشبه  یانشده  یرولیزپ
 یندهايفرا  یلشعله پلاسما و عدم تکم  یدر بخش خارج  هاهقطر

 هاست. هقطر ینا يگذاررسوب 
 

 
 ]SPPS ]5گذاري در فرایند داده در حین رسوبهاي رخپدیده .6شکل 

 
 

 
 ]7[ماده بر تحول قطره در جت پلاسما اثر غلظت پیش طرحواره. 7شکل 

 

 ایکس پراش پرتو طیف -3-3
شده به  یجادا ینايپوشش آلوم XRD یزآنال یجنتا،  8شکل 

دهد.  یماده نشان میشپ مختلف ي هارا با غلظت SPPSروش 
و تفاوت   است یکدیگرمشابه  یباًتقر ،هر دو نمونه XRD یجنتا

 طورد. به شویها ملاحظه نمآن  یدآمدهپد  یباتدر ترک  یريچشمگ
شامل آلفا، گاما و   ینا،مختلف آلوم  يفازها  يهایکحضور پ  ،یکل

شدن مراحل    یط  دهندهنشان  ،هر دو پوشش  در  XRD  یزبتا در آنال
  ین ماده در شعله پلاسما حیشپ هايه شدن قطر يو بلور یرولیزپ
 

1 Spongy-Like 

از شدت  ینا،مختلف آلوم يفازها يهایک. پاست یدهپوشش
 یهفاز آلفا نسبت به بق یکاما پ یستند،برخوردار ن ییچندان بالا
فاز در  ینا یشترحضور ب دهندهکه نشان است یدترفازها شد
  ي مربوط به فازها یکپ ،هایکپ ین. در کنار ااستپوشش 

  طور هم به ینیومشده سولفات آلومیرولیزپشبه یانشده یرولیزپ
حضور   دهندهنشانکه  است مشاهده نامحسوس قابل یاربس

نشده در ساختار هر دو پوشش  یرولیزاز ذرات پ کمیدرصد 
 .است
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 مولار 1و  5/0ماده سولفات آلومینیوم با غلظت با پیش SPPSپوشش آلومیناي ایجادشده به روش  XRD هايطیف .8شکل 

 

 يریگجهینت -4
 یشده به روش مهندسو ساخته یطراح یزاتتجه •

در آزمون  SPPSبه روش  یدهپوشش برايمعکوس 
با استفاده   کهي طوربه  شدند؛ خود موفق ظاهر    يعملکرد

  1و  5/0با غلظت  ینیومسولفات آلوم يهامادهیشاز پ
  یکرون م 180ضخامت حدود به یناپوشش آلوم ،مولار

 . شد تشکیل یرلایهسطح ز يرو
ماده سولفات یشحاصل از پ ینايساختار پوشش آلوم •

ماده با  یشمولار نسبت به همان پ  5/0با غلظت    ینیومآلوم
و تعداد  بود یشتريتخلخل ب يدارا ،مولار 1 غلظت

 یزساختار رشکل در  یحباب   شدهِشکسته  ي هاپوستهیادي  ز
آمده دسته ساختار پوشش ب کهیدرحال شد؛آن مشاهده 

 ي هاو پوسته بودتر تر، متراکمیظماده غل یشاز پ
در  یشتريجامد ب يشده کمتر و ذرات کروشکسته

  یر که علت آن مربوط به تأث شدآن ملاحظه  یزساختارر
 . بودپوشش  یزساختاره بر رماد یشغلظت پ

 یکدیگر با  یهر دو پوشش، تفاوت چندان XRD یزآنال •
هر دو پوشش،   یزساختارو فاز غالب در رند نداشت
 .بودآلفا  ینايآلوم

 

 يسپاسگزار -5
 پارس   توربین   اطلس  شرکت  مسئولین  ازمقاله    نویسندگان

 یزاتتجه دادن قرار یاردر اخت براي شائبهیب زحمات  دلیلبه
 .کنندمی  یو قدردان  تشکر  ی،کار پژوهش ینا یشبردپ
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 Abstract     The current study aims to investigate the microstructural and dielectric properties of the composite 
based on Polyvinyl alcohol-CaCu3Ti4O12 (CCTO-PVA) containing 0, 10, 30, and 70 wt % ceramic phase as the 
dielectric promoter. To this end, CCTO particles were first prepared by calcination of CuO, TiO2, and CaCO3 
mixture at 1000 °C to fabricate the composite. Then, solutions with adequate amounts of PVA in water were 
provided, and the CCTO was added to solutions considering the composite weight percentage. Finally, the 
mixtures were dried at 60 °C. The X-Ray Diffraction (XRD) results of the powder indicated that upon increasing 
the amount of CCTO considerably, the semi-crystal peak height of the PVA would decrease. In addition, 
according to Scanning Electron Microscopy (SEM), the CCTO particles were dispersed preferably well in the 
polymeric phase. Dielectric properties were measured at 1 KHz, and the findings revealed that the dielectric 
constant and dissipation factors of the CCTO were measured as 1360 and 0.04, respectively. Moreover, these 
parameters of the PVA were obtained as 4 and 0.15, respectively. Increasing the CCTO weight percent of 
composites from zero to 70 % would increase the dielectric constant from 4 to 68 and reduce the dissipation 
factor from 0.17 to 0.04. The comparison of the dielectric constants with the results from different models 
indicated that the composite behavior was in good agreement with the logarithm model output. 
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1. INTRODUCTION 

Rapid progress in the storage of the electrical energy, 
miniaturization of electronic devices, and development 
of the microelectronics industry has led to a surge in 
demand for dielectric materials characterized by a huge 
dielectric constant and dissipation factor less than 0.1 
[1]. In recent years, CaCu3Ti4O12 (CCTO) has been 
introduced as a non-ferroelectric ceramic with unique 
properties such as high dielectric constant and stability 
[2]. However, it has some notable drawbacks namely its 
brittleness, fragility, and low malleability [3]. In order to 
mitigate them, synthesis of the CCTO composite and a 
polymer such as thermoplastic polyurethane was 
reported in [4]. Polyvinyl Alcohol (PVA), as a polar and 
flexible polymer with proper properties can be used to 
build composites. The main objective of this study was 
to fabricate thick-layered composites based on CCTO-
PVA through the aqueous solution method and 
investigate its microstructural and dielectric properties 
in the frequency range up to 1 MHz. To this end, 
different models were studied to evaluate the dielectric 
behavior of the composite. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

In order to synthesize the CCTO, some particles 
including copper oxide (Aldridge, 99.99 %), titanium 

oxide (Aldridge, 99.99 %), and calcium carbonate 
(Merck, 99.5 %) were used. Based on CaCu3Ti4O12 
stoichiometry, the raw materials were added to a 
zirconia ball-mill and agitated for three hours at the 
rotation speed of 150 rpm in an ethanol environment. 
Followed by drying, powder calcination was conducted 
at 1000 °C for 12 hours. Then, predetermined amount of 
CCTO was added to an aqueous solution containing 
PVA and mixed at 60 °C. Finally, the solution was dried 
at 60 °C to provide a thick composite film. The sample 
surfaces were covered with Ag paste to provide a 
connection between the composites and electrodes. 
Next, the samples were dried at 60 °C for 60 minutes. 
Dielectric properties were measured at ambient 
temperature using impedance Analyzer (Agilent HP 
model 4291) in the frequency range of 100 Hz to 1 MHz. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

Figure 1 demonstrates the XRD pattern of a powder 
mixture of ceramic raw materials followed by 
calcination at 1000 °C. This pattern is compatible with 
the standard card of 2188-075-01, corresponding to the 
CCTO with cubic structure and IM3 space group. The 
SEM image of the CCTO particles in Figure 1 shows 
that these particles are smaller than 2 microns in size; 
however, the particles in some areas are partially 
sintered, thus forming larger clusters. 
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Figure 1. CCTO particles XRD patern and XRD images 

 
The XRD pattern of pure PVA and different PVA-

CCTO composite samples are presented in Figure 2. A 
wide peak with a high intensity at a diffraction angle of 
20° is observed in the XRD pattern of the PVA. This 
PVA diffraction behavior is attributed to the semi-
crystalline nature of this polymer which has a higher 
amorphous phase. The specified peak corresponds to 
pages (101). The crystalline phase observed in the PVA, 
which is an organic substance, results from the 

intermolecular hydrogen bonds between the hydroxyl 
groups and PVA chains [5, 6]. According to the data 
shown in Figure 2, upon adding the CCTO particles to 
the composite, the main peaks of this phase will appear. 
On the contarary, upon adding the ceramic phase, the 
peaks of this phase will augment, and the intensity of 
PVA peaks will decrease until the PVA phase is 
invisible in the sample containing 70 % CCTO particles. 

 

 
Figure 2. XRD patterns of neat PVA and composite 

 
Figure 3a shows the dielectric properties of the CCTO 

tablets followed by sintering at 1000 °C. The dielectric 
constant, first, decreases upon increasing the frequency 
to 104 Hz and then stabilizes. Of note, at frequencies 
higher than 105 Hz, the dielectric constant decreases 
again. As a criterion for comparison, the dielectric 
constant of the bulk CCTO at the frequency of 1 kHz is 
equal to 1360, and the dissipation factor is equal to 
0.045. The dielectric constant versus frequency for pure 
PVA and composites are demonstrated in Figure 3b. 
According to this figure, the dielectric constant value for 
pure PVA is small. For instance, at the frequency of 1 
kHz, this constant value is equal to 4. Moreover, its 
variations with frequency are negligible. As a matter of 

fact, the dielectric constant value of pure PVA at the 
frequency of 1 MHz is very low, i.e., about 4, indicating 
that the mechanisms active in creating the dielectric 
constant of this polymer are definitely the mechanism of 
electron polarization, and other mechanisms such as 
space charge, ionic or permanent dipole are not active in 
this regard [7]. The obtained results indicated that 
addition of CCTO made the dielectric constant curve to 
shift to higher values at all frequencies. Moreover, the 
dielectric constant did not change significantly with 
frequency variations. Further, addition of CCTV 
improved the composite dielectric constant value from 4 
(pure PVA) to 68 (PVA-70 wt % CCTO). 
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Figure 3. a) CCTO dieletric constant versus frequency, b) PVA and composites dielectic constant versus frequency 
 

A number of mathematical equations such as 
logarithmic, Maxell and Wanger, and EMT models have 
been proposed so far to predict the dielectric behavior of 
ceramic-polymer composites. These equations are used 
for modeling, making a comparison with the 
experimental data, and predicting the dielectric behavior 
of the PVA-CCTO composites. The results alo revealed 
that the logarithmic model was more consistent with the 
laboratory results, which was in agreement with the 
reported results of other groups [6, 8, 9]. 
 
4. CONCLUSION 

CCTO-PVA composites were fabricated as a thick 
flexible layer through simple solution casting. CCTO 
particles and pure PVA had a dielectric constant values 
of about 1360 and 4, respectively. With an increase in 
the weight percentage of the CCTO particles, the 
composite dielectric constant improved. On the 
contrary, the dielectric constant values of composites 
remained unchanged in the frequency range of 1 kHz to 
1 MHz. The dielectric behavior of the composites 
corresponded well with the logarithmic mathematical 
model. 
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  تیتانات مس کلسیم  ـ وینیل الکلپلی چندسازهالکتریک دي ریزساختار و خواص  پژوهش،در این      هدیچک 

)CCTO-PVA(،  ،بررسی  الکتریکدي عنوان افزاینده خواص ه فاز سرامیکی ب 70و  30، 10با درصدهاي وزنی صفر  
کربنات  و مخلوط مواد اولیه اکسیدهاي مس و تیتانیم  تکلیساز  CCTOذرات  ، ، نخستچندسازهشد. براي تهیه 

در آب تهیه و   PVAهایی با مقادیر مناسبی از . سپس محلول دست آمده ب سلسیوس درجه  1000کلسیم، در دماي 
 سلسیوسدرجه  60مخلوط در دماي  ،ها اضافه شد. در انتهابه آن چندسازهبراساس درصد وزنی  CCTOذرات 
ارتفاع  ها، از  چندسازهدر    CCTOد که با افزایش میزان فاز  ا ) نشان دXRDایکس (  پرتوگوي پراش  . نتایج الشدخشک  

که   بودنمایانگر آن  )SEM( روبشی  الکترونی  شود. تصاویر میکروسکوپشدت کاسته میبه PVAي بلورنیمه  قله
 خص شده مشگیرياندازه   الکتریکدياند. از بررسی نتایج خواص  خوبی در فاز پلیمري پراکنده شدهبه  CCTOذرات  
و   1360حدود  ،ترتیب بهکیلوهرتز،  یک  بسامد و فاکتور اتلاف در  الکتریکدي ، ثابت CCTOبراي ذرات  شد که 

  سازه چند. با افزایش مقدار فاز سرامیکی در  است  15/0و    4  ،ترتیب به  ،PVAکه این پارامترها براي  درحالی   ،است  04/0
کاهش یافت.   04/0به  0/ 17افزایش و فاکتور اتلاف از  68به  4از  الکتریکدي  ثابتدرصد وزنی،  70از صفر به 

با مدل لگاریتمی   چندسازه که رفتار  کردآشکار  ،کنندهبینیهاي پیش با نتایج مدل الکتریکديمقایسه رفتار خواص 
 همخوانی دارد.بیشتر 
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 کلسیم،تیتانات مس 
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 الکلوینیل پلی 

 

 مقدمه -1

ي انرژسازي به ذخیرهامروزي نیاز  درنظر گرفتن  با
  کاربرد   ک،یکروالکترونیم  صنعت  رد  شرفتیپسرعت    و  الکتریکی

  در  بالا  یگذرده  بیضر  ای  الکتریکدي   ثابت  با  کیالکتريدمواد  
ي و مینیاتورسازي لوازم انرژ يسازرهیذخ يهادستگاه 

]. 2-1[  است  کرده  جلب  خود  به  را  ياگسترده  توجه  ،الکترونیک
، این مواد بالا گذردهی ضریب با موادمنظور کاربرد تجاري به 

 1/0از  ترپایین اتلاف فاکتور بالا، الکتریکدي ثابت داراي باید
 

 

1 BaTiO3 
2 CaCu3Ti4O12 

  پایدار  ولتاژ و دما تغییرات در مقابل وبوده جذب انرژي بالا  و
و  1از قبیل تیتانات باریم ،مواد سرامیکی فروالکتریک .]3[ باشند

دهند نشان میرا  1000بالاتر از  الکتریکدي ثابت ،مشتقات آن
در کاربردهاي   ، ضریب گذردهی بالابا مواد  منزلهه توانند بمی و 

)،  CCTO( 2]. تیتانات مس کلسیم4-5[ شوندمختلف استفاده 
عنوان ماده جدید غیرفروالکتریک با ضریب گذردهی بالا  ه ب

تا  310حدود  الکتریکدي  ثابت ،معرفی شده است که در منابع
فرد  بههاي منحصرویژگی براي آن گزارش شده است و از ، 610

و    بسامددر محدوده وسیعی از    الکتریکدي پایداري خواص    ،آن
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نیز براي  یتوجه]. علاوه بر این، رفتار غیراهمی قابل 6[ ستدما
]. اما از معایب این ماده 7این ماده گزارش شده است [

الکتریک، وابستگی خواص به فرایند ساخت، فاکتور اتلاف  دي
پذیري آن نابودن و شکلپایین، ترد و شکننده بالا، جذب انرژي

]. در حال  8هاي مختلف مدارات الکترونیک است [در موقعیت
بهبود معایب ذکرشده   در زمینه پژوهشگرانمطالعات  ،حاضر

 ی هاي مختلفبا استفاده از روش،  CCTOبراي کاربردهاي تجاري  
فرایند هاي جدید یدن با مواد مناسب، استفاده از روشینظیر آلا

کردن ماده سرامیکی  1چندسازه ]. 9ساخت و غیره است [
ها براي بهبود  حل ترین راه یکی از مناسب ،الکتریک با پلیمردي

ثابت   يدارا عموماً  مرهایپل ].10[ است CCTOمعایب 
الکتریکی بالا،  الکتریک و فاکتور اتلاف پایین، مقاومتدي

دهی ساده هستند. مقاومت در برابر محیط شیمیایی و فرایند شکل 
با مواد پلیمري  CCTOکردن چندسازه مختلفی از  هايپژوهش 

،  لن یتترافلورو اتی پل، دیفلورا دنیلینیوی پلمختلف از قبیل 
و نایلون گزارش شده و خواص   کیترموپلاست ورتانیی پل

 تأثیر   ،]. همچنین14-11شده است [  متنوعی بررسی  الکتریکدي
بررسی شده   چندسازه در ساخت  CCTOاستفاده از نانوذرات 

] و حتی از گرافن براي بهبود خواص استفاده شده است  15[
، هنوز سازوکار دقیق رفتار  ها پژوهش این  با وجود ]. 16[

 ،ها مشخص نیست و علاوه بر اینچندسازه این  الکتریکدي
 ].17پذیر نیستند [ها انعطافچندسازه کدام از این هیچ

قطبی  يپلیمر)، PVA( 2نیل الکلیودر میان پلیمرها، پلی 
توان  سادگی میدلیل انحلال در آب، به پذیر است که به و انعطاف 

پلیمر استفاده   ـ هاي سرامیکچندسازه از این پلیمر براي ساخت  
ملاحظه ي قابل رپایدا ،بالادلیل جذب انرژي به ،کرد. همچنین

و توانایی   یاعمالالکتریک در برابر میدان الکتریکی خواص دي 
توان براي ساخت می  PVAسازي بار، ازبالا در ذخیره

هایی استفاده کرد که در میکروالکترونیک کاربرد دارند  چندسازه 
 PVA/3BaTiOهاي چندسازه  پژوهشگران،  ،بر این اساس .]18[

رسد نظر میبه   ،رو]. ازاین19-20را مطالعه کردند [  2PVA/TiOو  
 CCTO ـ پلیمر چندسازه براي ساخت  یگزینه مناسب PVAکه 

 چندسازه الکتریک خواص دي ،]18[ است. گراسا و همکاران
در   )CCTO-PVA( میکلستیتانات مس  ـ وینیل الکلپلی 

 
1 Composite 
2 Polyvinyl Alcohol 

خواص   درباره   پژوهشیاما  .بررسی کردندرا محدوده گیگاهرتز 
 مگاهرتز وجود ندارد.  بسامداین مواد تا محدوده  الکتریکدي

هاي چندسازه ساخت  پژوهش،هدف این  ،بنابراین
به روش محلول آبی و  ،CCTO-PVAاي ضخیم برپایه لایه

ها تا محدوده آن الکتریکديبررسی ریزساختار و خواص 
مختلف هاي . علاوه بر این، مدلاست مگاهرتزیک  بسامد

 .اندها بررسی شدهچندسازه الکتریک براي توجیه رفتار دي

 
 روش تحقیق -2

  30،  10  صفر،   با   CCTO-PVAهاي  چندسازه ،  پژوهش این    در 
  راي مطالعه انتخاب ب  12O4Ti3CaCu سرامیکی  فاز  وزنی  درصد  70 و 

از    ، براي شناسایی هر نمونه   ، شدند و براساس درصد وزنی فاز سرامیکی 
،  CCTOاستفاده شد. ابتدا براي ساخت ذرات    PVA-wt % CCTOکد  

)، اکسید  درصد   99/ 99،  چ (آلدری   شامل اکسید مس   ، مواد اولیه این اکسید 
  ، ) درصد  99/ 5و کربنات کلسیم (مرك،  ) درصد  99/ 99، چ تیتانیم (آلدری 

سپس در درون   ند و ، وزن شد 12O4Ti3CaCuبراساس استوکیومتري 
  دور در دقیقه   150  چرخش   سرعت   با   ، ساعت   3مدت  به   ، اي سیاره   آسیاب 

  ، ها و گلوله  آسیاب  محفظه  جنس . ند شد  آسیاب  اتانول  محیط  در 
  کردن خشک   از   پس   . شد   انتخاب   5  پودر   به   گلوله   نسبت   و   زیرکونیایی بود 

  مخلوط،  حجم  تمام  در  ها افزودنی  توزیع  کردن یکنواخت  ، براي کامل 
  دقیقه   15  مدت به   آلومینایی   دستی   هاون   توسط   سازي مخلوط   عمل   دوباره 

  سلسیوس،   درجه   1000  دماي   در   آمده دست ه ب   پودري   مخلوط   .انجام شد 
   CCTOفاز  تشکیل  منظور به  ، میانی  آسیاب  همراه  ، ساعت  12 مدت به 

  از   ، پس CCTO/PVAهاي  چندسازه براي ساخت    ، در ادامه   . شد   تکلیس 
  همراه به   ماده   نیاز، این   مورد   nCH(OH)]₂[CHبندي  با فرمول   PVA  توزین 

  در  ، دهی کمک همزن و حرارت به  شد و  قرار داده  بشر  در  آب  مقداري 
  حل  آب  در کاملاً  اش، قطبی  ماهیت  دلیل به  سلسیوس،  درجه  60 دماي 
  شده وزن  مقدار  ، چندسازه  هر  وزنی  درصد  به  توجه  با  ، پس از آن . شد 

CCTO   اجازه   و   ریخته   ساعتی   شیشه   روي   محلول   این   ، سپس .  شد   اضافه  
  آب  تمام   و   شود  خشک   مرور به  سلسیوس درجه   60شد در دماي    داده 

 تشکیل شود.   چندسازه و فیلم ضخیمی از    شد   خارج 
  3کس ی ا   پرتو دستگاه پراش    با استفاده از موجود    ي فازها   یی شناسا 

 )XRD ( ) مدلPhilips-PW710 ( ف ی و ط Cu-Kα  با طول موج  

3 X-Ray Diffraction 
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شده  سنجی پلاسماي جفت انگستروم انجام شد. از آنالیز طیف   1/ 78901
منظور بررسی میزان ورودي ناخالصی زیرکونیا در    ) به ICP(  1القایی 

  ی الکترون   کروسکوپ ی از م مخلوط پودري اکسیدي استفاده شد. با استفاده  
)،  TESCANساخت شرکت  MIRA3مدل ) ( SEM(  2ی روبش 

  ي ر ی گ اندازه  ي برا  ها بررسی شد. اسی و ریزساختار نمونه شن ریخت 
با استفاده از چسب نقره پوشانده    ها چندسازه دو سطح    ی، ک ی خواص الکتر 

  60ي ها تا دما ، قرص الکترود و چندسازه  ن ی اتصال ب  جاد ی ا  ي برا  شدند. 
خواص    . شدند حرارت داده    در آون   قه ی دق   60مدت  به   سلسیوس،   درجه 

تا یک مگاهرتز، با    100الکتریک، در دماي محیط، در محدوده بسامد  دي 
گیري  ) اندازه Agilent HP 4291(مدل    3استفاده از دستگاه امپدانس آنالیزر 

الکتریک و فاکتور اتلاف، بر حسب  ثابت دي  هاي ی منحن  شد. سپس 
  الکتریک دي   خواص   از   اطلاعاتی   آوردن دست به   شدند. براي رسم  بسامد،  
  پودرهاي   ها، الکتریک چندسازه سازي خواص دي سرامیکی و مدل   ذرات 

CCTO  100 فشار  با  سازي فشرده  و  سازي گرانول  از  آمده، پس دست به  
  خواص . شدند  ساخته  خام  قرص  شکل به  فلزي  قالبی  در  مگاپاسکال، 

  استحکامش عدم  و  متخلخل  ماهیت  دلیل به  خام را  قرص  این  الکتریکی 
  دماي تکلیس   در   کوره   درون   قرص   این   بنابراین، .  گرفت   اندازه   توان نمی 

  را   تأثیر   کمترین   تا   شد   پخته   ساعت   یک   مدت سلسیوس به   درجه   1000
 . باشد   داشته   CCTO  ذرات   الکتریکی   خواص   در 
 

 نتایج و بحث -3
میزان ناخالصی زیرکونیاي ورودي از فرایند آسیاب در  

 PPM 380در حدود ، ICPبراساس آزمایش  ، پودريمخلوط 
مخلوط پودري مواد اولیه  XRD يالگو، 1بوده است. در شکل 

ارائه   سلسیوسدرجه  1000در دماي  تکلیس، پس از  ،سرامیکی
مربوط   ،01-075-2188با کارت استاندارد شده است. این الگو 

دارد    یهمخوان  IM3با گروه فضایی    ،با ساختار مکعبی  CCTOبه  
در محدوده دقت    افتهینواکنش  هیمواد اولگونه فاز ثانویه یا  و هیچ
شده  ذرات تشکیل  SEMشناسایی نیست. تصویر قابل  ،دستگاه
CCTO  تر  دهد که اندازه این ذرات کوچکنشان می  1در شکل

صورت ذرات به  ،هرچند در برخی نواحی ،میکرومتر است 2از 
اند. با  تري را تشکیل دادههاي بزرگجزئی سینترشده و خوشه 

رسد که ناخالصی ورودي  نظر میبه  ،توجه به نتایج ذکرشده
وارد ذرات  ،صورت محلول جامدبه  تکلیس،زیرکونیا در حین 

CCTO .شده است 
هاي چندسازه خالص و  PVAهاي نمونه  XRDالگوي 

طور که  ارائه شده است. همان   2در شکل    PVA-CCTOمختلف  
پهن با شدت    قلهیک  ،  PVAاز    XRDدر الگوي    ،شودمی  ملاحظه

شود. این رفتار پراش درجه مشاهده می  20زیاد در زاویه پراش 
PVA  فاز   زانیمکه  است مریپل نیا يبلور مهین تیماهمربوط به

صفحات   مربوط به  شدهمشخص  قلهاست.  شتریآمورف آن ب
آلی  ايکه ماده  PVAدر  شدهمشاهده  بلوري . فاز است) 101(

هاي  مولکولی میان گروه ناشی از پیوندهاي هیدروژنی بین  ،است
براساس شکل  ].  22-21[  است  PVAهاي  هیدروکسیل و زنجیره

هاي اصلی این فاز قله ، چندسازهبه  CCTOبا افزودن ذرات  ،2
هاي  قله د و با افزایش میزان فاز سرامیکی، شدت نشوپدیدار می

که در  شود تا این کاسته می   PVA  قلهاین فاز افزایش و از شدت  
دیده   PVAاثري از فاز ، CCTOدرصد ذرات  70نمونه حاوي 

فاز   بلوريتواند ناشی از کاهش حالت . این پدیده میشودنمی
PVA   دلیل ایجاد پیوند ذرات  بهCCTO   هاي هیدروکسیل  با گروه

 ].21باشد [ PVAهاي ها با زنجیرهو قطع اتصال این گروه 
 

 
 )CCTOذرات SEMتصویر ( CCTOذرات  XRDالگوي  .1شکل 

 
1 Inductively Coupled Plasma 
2 Scanning Electron Microscope 

3 Impedance Analyzer 
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 )PVAدایره: و  CCTO: (ستاره PVA-70CCTOد) و  PVA-30CCTO) ج؛ PVA-10CCTOب) ؛ PVAهاي الف) نمونه XRDالگوي  .2شکل 

 

خالص و   PVAاز  SEM تصاویر، 3 شکل رد
تصاویر   درطور که همان  .است شده ارائههاي مختلف چندسازه 
  CCTOي، ذرات فاز اچندسازه هاي در نمونه  شود،دیده می

بیشتري   CCTOها، ذرات  د و با افزایش مقدار آن شونمشاهده می
 د.نشونیز در فاز زمینه مشاهده می 

  شدهپخت CCTO قرص الکتریکدي ، خواص 4 شکل
وسیله  دهد که بدین نمایش می   سلسیوس را   درجه  1000  دماي  در
دست به   CCTOالکتریک ذرات  توان معیاري را از خواص دي می

 با ابتدا، در الکتریک،دي ثابت شود،می دیده که طورهمان  آورد.
شود  یابد و سپس ثابت میهرتز کاهش می  410افزایش بسامد تا  

  مجدداً با  الکتریکهرتز، ثابت دي  510 بالاتر از  هايو در بسامد 
  CCTO 1ايتوده ماده الکتریکدي  ثابت. یابدمی کاهش بسامد

  توجه  با کهدرحالی است، 1360 با بسامد یک کیلوهرتز برابر در
  فاکتور  ،4شکل  در بسامد حسب بر اتلاف فاکتور  نمودار به

توان معیاري از بنابراین، می. است 045/0با  برابر متناظر اتلاف
 دست آورد.را به  CCTOالکتریک ذرات مقدار ثابت دي 

 

  
 (ب) (الف) 

  
 (د) (ج) 

 PVA-70CCTOد) و  PVA-30CCTO) ج؛ PVA-10CCTOب) ؛ PVA) هاي الفنمونه SEMتصاویر  .3شکل 

 
1 Bulk 
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 قرص سینترشده درون شکل)  SEM(تصویر  CCTO سینترشده قرص بسامد حسب بر و فاکتور اتلاف الکتریکدي ثابت .4شکل 

 

  بسامد، حسب  بر الکتریکدي ثابت ،الف-5 شکل در 
.  است  شده  ارائه  هاچندسازه   سایر  و  خالص   PVA  هاينمونه   براي

  کم ،خالص PVA الکتریکدي مقدار ثابت ،شکل این براساس
  و  است  4 معادل یک کیلوهرتز، بسامد  در ،مثال براي و است
 در  که  طوريبه  است،  کم  بسیار  آن  تغییرات  بسامد  ،این  بر  علاوه
 ،ماده این الکتریکدي  ثابت دوباره مقدار یک مگاهرتز، بسامد
  که  دهدمی نشان  پایین بسیار مقدارِ این. است 4 حدود

 قطعاً پلیمر این الکتریکدي ثابت ایجاد در فعال هايسازوکار 
 بار نظیر دیگر هايسازوکار  و است الکترونی قطبش سازوکار
 .]10نیستند [ فعال دائمی دوقطبی یا یونی فضایی،

  افزودن  ،الف-5 شده در شکلهاي ارائهداده  براساس
CCTO  به   هابسامد   تمام  در  الکتریکدي  منحنی  جاییجابه   سبب  

 الکتریکدي ثابت این، تغییرات بر علاوه. شودمی  بالاتر مقادیر
 .کندنمی تغییر بسامد تغییر با  نیز هاچندسازه 
 میزان حسب  بر فاکتور اتلاف مقدار ، ب-5 شکل در

  مشاهده  که طورهمان  است. شده ترسیم CCTO وزنی درصد
  به  خالص PVA در 17/0مقدار  از الکتریکدي ثابت ،شودمی

 ،البته. رسدمی CCTO درصد 70 حاوي نمونه در 04/0 مقدار
  PVA  زمینه  در  CCTO  ذرات  رفتار  توجیه  براي  مناسبی  مدل  باید
 حدود ،الکتریکدي  ثابت که است این مهم نکته اما. شود ارائه
 الکتریکدي ثابت مقدار بررسی با. است یافته افزایش برابر 16
  CCTO با  که پلیمري مواد سایر با یک کیلوهرتز بسامد در

توان نتیجه  می ،ارائه شده است 1اند و در جدول شده  چندسازه
 .]14-12است [ مقدار مناسب این گرفت که

 

  
 (ب) (الف)

 هاي مختلفچندسازهاز  بسامد حسب بر و ب) فاکتور اتلاف الکتریکدي ثابتالف)  .5شکل 
 

هاي چندسازه الکتریک بینی رفتار ديبراي پیش
پلیمري، تعدادي روابط ریاضی پیشنهاد شده است.   ـ سرامیکی

هاي لگاریتمی، ماکسل وانگر  از روابط مدل ،حاضر پژوهشدر 

هاي آزمایشگاهی و  ه سازي، مقایسه با دادبراي مدل EMTو 
استفاده   PVA-CCTO چندسازه الکتریکديبینی رفتار پیش

،  6شده در شکل ]. براساس نتایج نشان داده 25-22شده است [
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  بامدل لگاریتمی مطابقت بیشتري با نتایج آزمایشگاهی دارد که 
مدل   ،)1است. براساس رابطه (منطبق ها گروه  هاي سایریافته

 لگاریتمی به شرح ذیل است:
εeff = VClogεC + VPlogεP                                                                (1)   

  ثابت  ،ترتیب به ، PVو  effε ،Cε ،Pε ،CV ، در این رابطه
 ثابت الکتریک پلیمر، دي ثابت ، چندسازهالکتریک دي
الکتریک سرامیک، کسر حجمی سرامیک و کسر حجمی  دي

 پلیمر هستند.
 

 یک کیلوهرتز بسامدمختلف در  يهاچندسازه الکتریکيد خواص .1جدول 

 چندسازه الکتریکثابت دي فاکتور اتلاف منبع

12 04/0 6/25 PTFE/30 %CCTO 

13 - 56 PTU/40 %CCTO 

14 38/0 12 Nylon/50 %CCTO 

15 1/0 49 PVDF/55 %CCTO 

 PVA/70 %CCTO ۶۸ ۰۴/۰ پژوهش حاضر

 

 
 هاي مختلفشده آن در مدلبا مقادیر تئوري محاسبه CCTO/PVAهاي چندسازهالکتریک دي ثابتمقایسه نتایج تجربی  .6شکل 

 

صورت الکتریک چندسازه، به براساس این مدل، ثابت دي 
لگاریتمی، با کسر حجمی ذرات فاز سرامیکی و فاز زمینه پلیمر 

شده در این مدل نیز کمتر از بینیچند نتایج پیش هر  ، دارد ارتباط
تواند ناشی از تفاوت مقدار نتایج تجربی است. این رفتار می

س از تکلیس و مقدار پ   CCTOالکتریک ذراتواقعی ثابت دي
 پس از پخت باشد.  CCTOالکتریک شده ثابت دي گیرياندازه

 

 يریگجهینت -4
صورت لایه ضخیم به CCTO-PVAهاي چندسازه 

گري محلولی ساخته شدند.  به روش ساده ریخته و پذیرانعطاف 
  PVAو    1360حدود    الکتریک دردي   ثابتداراي    CCTOذرات  
 ، بود. با افزایش درصد وزنی  4الکتریک در حدود  دي   ثابت داراي  

یک  بسامدالکتریک و در دي ثابت  چندسازهدر  CCTOذرات 
درصد وزنی به مقدار  10در نمونه حاوي  9از مقدار  کیلوهرتز،

 ،درصد افزایش یافت. علاوه بر این 70در نمونه حاوي  68
یک  بسامديها در محدوده چندسازهالکتریک دي  ثابت مقادیر 

بدون تغییر بودند. مقدار فاکتور اتلاف    یک مگاهرتزتا    کیلوهرتز
بود. رفتار    04/0  ها در حدودچندسازهدر    یک کیلوهرتز  بسامددر  
خوبی بهها با مدل ریاضی لگاریتمی چندسازه الکتریک دي
 ت داشت. قمطاب

 

 يسپاسگزار -5
دلیل حمایت مالی و تأمین مؤلفان از دانشگاه مراغه، به 

 هاي این مطالعه، سپاسگزارند.هزینه
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 Abstract     Hydroxyapatite (HA) is one of the effective and efficient adsorbents of strontium ions in aqueous 
solutions. Considering this fact, the current study put its main focus on investigating the structure of 
hydroxyapatite after strontium adsorption to better understand the mechanism of this process. Nanostructured 
hydroxyapatite was prepared using a wet chemical method used for the adsorption of strontium ions with various 
initial concentrations after calcination. The structure of hydroxyapatite was well characterized after adsorption 
based on X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), Energy Dispersive X-Ray 
Spectroscopy (EDS), and Fourier Transform Infrared Spectrometer (FTIR) analyses. The micro-strain of the 
structure was also investigated based on fitting the XRD patterns by Voigt function and Williamson-Hall 
analysis. The crystallite size and degree of anisotropy in the presence of Sr were measured. Interpreting the 
obtained data and comparing it with different existing adsorption mechanisms suggested dissolution-
precipitation as an effective mechanism for strontium adsorption by hydroxyapatite. The SEM images and EDS 
results also confirmed this mechanism. 
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1. INTRODUCTION 

Some ions can be substituted into the structure of HA 
[1]. Take zinc for example that can be substituted in a 
low amount [2]. On the contrary, some ions such as 
strontium can be entirely substituted into the HA 
structure without deterioration [3]. This characteristic of 
hydroxyapatite makes it a potential compound for 
strontium adsorption from an aqueous solution. 
Strontium substitution increases the solubility of HA. In 
the biomaterial field, strontium substitution increases 
the rate of bone formation and bioactivity [4]. Numerous 
studies have been conducted on the strontium adsorption 
kinetics and thermodynamics of HA [3, 5]. However, 
structure changes resulting from adsorption were rarely 
studied in the literature [6]. In this regard, the current 
study investigated the HA structure after 90 minutes of 
adsorption in an aqueous solution with different 
Strontium concentrations and proposed a probable 
adsorption mechanism. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

Analytical grades of Ca(NO3)2, H3PO4, diammonium 
hydrogen phosphate, and ammonium solution were 
purchased from Merck, Germany. 

HA was synthesized using the coprecipitation method 
based on a reaction between calcium nitrate and 
diammonium hydrogen phosphate. Calcium solution 
was added dropwise to phosphorus solution under 

stirring while the pH was kept in the range of 10.5 to 11. 
The HA gel was aged for 24 hours at the room 
temperature. The product was filtered, washed with 
ethanol and water several times, and then dried and 
milled. The powder was sintered at 900 °C for one hour 
(temperature increase of 5 °C /min). 

Adsorption experiments were carried out by changing 
the initial concentration of strontium to 30, 50, and 70 
mg /L. The amount of HA was 2.5 g/L. The powder 
morphology was investigated using Scanning Electron 
Microscopy (SEM). In addition, Energy Dispersive      
X-Ray Spectroscopy (EDS) was performed to do 
elemental analysis. The powder X-Ray Diffraction 
(XRD) analysis was carried out using a Panalytical 
X'PerPro diffractometer, Cu Kα radiation, in the 2Ɵ 
range of 10-80° with the step size of 0.05° and step time 
of one second at room temperature. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

Figure 1 presents the XRD results before and after 
adsorption with different strontium concentrations. All 
observed peaks are attributed to the single 
hydroxyapatite phase. No significant differences can be 
observed in the XRD patterns of the samples followed 
by adsorption. However, a little shift and broadening of 
picks are observed in Figure 1-b that can be attributed to 
either the structure strain or crystallite size changes. If 
we consider strontium a substitute in calcium positions 
in HA, the strain would be imposed in the structure. 
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Plotting the 4εSinθ   versus β Cosθ based on Williamson-
Hall analysis showed no strain in the structure. Of note, 
the crystallinity, crystallite size in the z-direction, and 
anisotropy of the HA powder decreased upon increasing 
the strontium concentration in the solution and 
subsequently more strontium adsorption. 

Figure 2 illustrates the FTIR spectra of the samples 
with different degrees of strontium adsorption. The 
bands at 3571 and 631 cm-1 correspond to the stretching 
and vibration modes of hydroxyl groups, respectively. 
Intense bands at 1085, 1014, and 961 cm-1 are related to 
P–O stretching vibration modes, and two peaks at 593 
and 572 cm-1 are attributed to the O–P–O bending mode. 
No main differences were observed in the FTIR 
spectrum of HA after adsorption. This observation 
rejected the dominance of amorphous adsorption and 

complex forming mechanisms. Dissolution-
precipitation is another possible mechanism that 
incorporates the dissolution of the HA surface as well as 
the formation of a hydrated layer, entering the Ca and 
phosphate ions into the hydrated layer, replacing the 
strontium with calcium, and reprecipitation of HA. The 
results from this mechanism confirmed a decrease in 
crystallite size, crystallinity, and anisotropy of HA after 
adsorption. EDS analysis also confirmed the formation 
of zones with higher strontium, probably the 
reprecipitated HA. There are also areas with lower 
strontium concentrations, indicating the hydrated layer. 
SEM images confirmed the HA dissolution. Based on 
these observations, the dissolution precipitation was 
proposed as a major mechanism of strontium adsorption 
on HA. 

  
(a) (b) 

Figure 1. a) XRD Patterns of HA before and after adsorption of Sr, b) the range of 31-34o of same patterns 
 
 

 
Figure 2. FTIR spectra of the samples with different degrees of strontium adsorption 

 
4. CONCLUSION 

Successful synthesis of HA and its application as an 
adsorbent for strontium ions were reported in this study. 
In this regard, HA was characterized before and after the 
adsorption process. A proper investigation of the XRD 
pattern demonstrated no strain in the structure of HA 
after adsorption; instead, it confirmed a decrease in the 
anisotropy, crystallinity, and crystallite size. FTIR 
spectra showed no changes after adsorption. Some 
mechanisms were also investigated, the results of which 

suggested a dissolution-precipitation mechanism as the 
primary mechanism of strontium adsorption. SEM 
images and EDS results confirmed some significant 
aspects of this mechanism. 
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 : مقاله خچهی تار
 12/04/1400: هیاول ثبت
 21/06/1400: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1400/ 06/ 23ذیرش علمی: پ

هاي آبی  از محلول ها در جذب استرانسیم ترین جاذب ترین و پربازده آپاتیت، یکی از مهم هیدروکسی      هدیچک 

و سازوکار جذب آن  مطالعه  ،آپاتیت پس از جذب استرانسیم ، ساختار هیدروکسی پژوهشاین  در رود. شمار می به
،  حرارت دادنساخته شده و پس از    تر   یمیش  روشساختار با  تیت نانوآپامنظور، هیدروکسی بررسی شده است. بدین

)  گرم بر لیتر (میلی  70و    50،  30  هاي مختلف استرانسیم هاي آبی با غلظت در محلول  هاي استرانسیم براي جذب یون
سنجی طیف همراه به )SEM(، میکروسکوپ الکترونی روبشی )XRD(استفاده شد. با آنالیزهاي پراش پرتو ایکس 

 آپاتیت، پس از جذب استرانسیم، ، هیدروکسی )FTIR(تبدیل فوریه مادون قرمز  و آنالیز )EDS( انرژي پرتو ایکس 
،  )Voigt( ت یوهاي پراش پرتو ایکس، با استفاده از تابع ر پس از برازاندن پیک ساختاکاملاً شناسایی شد. کرنش 

شود.  افزایش کرنش شبکه نمی  هال بررسی شد. نتایج نشان داد که جذب استرانسیم باعث ـ توسط رابطه ویلیامسون
  و کاهش  شد محاسبهي ساختار نیز، پس از جذب استرانسیم، گردناهمسان ها و تغییرات اندازه بلورك علاوه بر این، 
مشاهده شد. از سوي   انگستروم 460به  انگستروم  520ها از درصد و اندازه بلورك  34درصد به  45بلورینگی از 

با درنظرگرفتن این اطلاعات درباره ساختار ي با جذب استرانسیم را نشان دادند.  گردناهمسان دیگر، محاسبات، کاهش  
هادشده براي جذب، سازوکار انحلال و رسوب مجدد در  تطبیق آن با سازوکارهاي مختلف پیشن  و آپاتیت  هیدروکسی 

شود. تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و نتایج  آپاتیت پیشنهاد می توسط هیدروکسی  جذب استرانسیم 
 کند.تأیید می نیز این سازوکار را   سنجی پراش انرژي پرتو ایکس طیف 
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 : هادواژهیکل
 استرانسیم،

 آپاتیت،هیدروکسی
 سازوکار،

 جذب

 

 مقدمه -1
با فرمول شیمیایی  ، )HAp( 1آپاتیتهیدروکسی 

2(OH)6(PO4)10Ca  ،  هاست. این ماده  انواع کلسیم فسفات یکی از
شود. خواص  ترین مواد زیستی شناخته می عنوان یکی از مهمبه 

هاي جذبی مناسب این ترکیب، آن را براي استفاده در تصفیه آب
 کند.آلوده و تولید کودها مناسب می 

 توانندمیها ها، این کانیدلیل ساختار ویژه آپاتیتبه 
این  .]1[ رندیبپذ را گرید يهاونی ینیگزی جا و هاجاتهی

عث تغییر در برخی خواص مکانیکی، فیزیکی و ها باجایگزینی

 
 

1 Hydroxyapatite 

آپاتیت شود و در موارد مطلوب، کارکرد هیدروکسی شیمیایی می
آپاتیت،  بخشد. براي مثال، در ساختار هیدروکسی را بهبود می 

جا (حداکثر دو محل از  صورت تهی توانند به هاي کلسیم میمکان 
ها مانند یون]) وجود داشته باشند یا با سایر 2ده محل کلسیم [

ظرفیتی هاي سهجایگزینی یون] جایگزین شوند. 3[ کبالت
 زارشگنیز  ]5 و 4[ ظرفیتی تیتانیمچهارآلومینیم و آهن و یون 

هاي گوناگون با درصدهاي مختلف در این یونشده است. 
برخی شوند. براي مثال، جایگزینی کامل ساختار جایگزین می

هاي کلسیم و در مکان ]1[ و استرانسیم ]6[ ها مانند سربیون
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رفتن  ازبین بدون  استرانسیم،آپاتیت سرب و تشکیل هیدروکسی
مانند  ،هابرخی یون گزارش شده است. ،ساختار بلوري آپاتیت

برخی    خصوص. در  ]7[  شوندجایگزین می  به مقدار کمتر  ،روي
مانند    ،و عناصر با ظرفیت بالا  ]8[   عناصر مانند عناصر نادر خاکی

انجام   در حد کسري از میلیوناین جایگزینی  ،]9[ اورانیم
آپاتیت این قابلیت را دارد که شود. علاوه بر این، هیدروکسیمی
هاي آلوده استفاده شود. در عنوان جاذب فلزات مختلف از آببه 

فراوانی درباره جذب فلزات مختلف،  هاي اخیر، مطالعاتسال 
] و  13]، نیکل [12]، اورانیم [11]، سرب [10مانند روي [
آپاتیت انجام شده است.  ]، توسط هیدروکسی14استرانسیم [
انحلال در  دلیل پایداري شیمیایی و عدمآپاتیت، بههیدروکسی 

 ها از آب است.محیط خنثی، انتخاب مناسبی براي جذب آلاینده
وفور وجود دارد سیم عنصري است که در طبیعت بهاستران

ی  شود. ایزوتوپ پایدار این عنصر، سمّو در آب و غذا یافت می 
آپاتیت تواند در ساختار هیدروکسی نیست. استرانسیم می

جایگزین کلسیم شود. استرانسیم و کلسیم هر دو متعلق به دوره  
ترتیب برابر  به ها  دوم جدول تناوبی هستند و اندازه شعاع یونی آن 

هاي ها و ویژگینانومتر است. اندازه مشابه این اتم  10/0و    11/0
در ساختار   شیمیایی مشابه دو عنصر، جایگزینی کامل استرانسیم

سازد. وجود این ماده در ساختار  آپاتیت را ممکن میهیدروکسی 
آپاتیت، برخی  آپاتیت و جذب آن توسط هیدروکسیهیدروکسی 

هاي زیستی، دهد. بهبود ویژگیرا تغییر میهاي آن ویژگی
  ] 15[فعال بودن، افزایش سرعت تشکیل استخوان  افزایش زیست 

تأثیري که پذیري از جمله این تغییرات هستند.  و افزایش انحلال
هاي استخوان دارد باعث کاربرد آن  وجود این عنصر در ویژگی 

 که]. با توجه به این16در زمینه بافت استخوان نیز شده است [
آپاتیت تشکیل هیدروکسی  راوزنی استخوان  درصد 70تا  60

آپاتیت اهمیت  داده، بررسی جذب این عنصر توسط هیدروکسی 
]، جذب استرانسیم 17اي دارد. علاوه بر کاربردهاي زیستی [ویژه

هاي مختلفی مانند محیط آپاتیت، در زمینهتوسط هیدروکسی
 ] اهمیت دارد.18شناسی [] و مطالعات فسیل 14زیست [

آپاتیت کسی مطالعات فراوانی در زمینه هیدرو
و شناسایی ساختار این ترکیب انجام   شده با استرانسیمجایگزین

تر از یون  شده است. یون استرانسیم با داشتن شعاع یونی بزرگ

 
1 Di-Ammonium Hydrogen Phosphate 

هاي کلسیم، باعث ایجاد  کلسیم، در صورت جایگزینی در محل
شود. در زمینه جذب آپاتیت میکرنش در ساختار هیدروکسی 

و  کینتیسآپاتیت و بررسی ی توسط هیدروکس استرانسیم
هاي متعددي انجام شده  ترمودینامیک این جذب نیز پژوهش 

حال، مطالعات بسیار محدودي درباره  ]. بااین 19و  14است [
انجام شده   آپاتیت پس از جذب استرانسیمساختار هیدروکسی

] و بین این دو زمینه، فاصله مطالعاتی بسیاري وجود  20است [
آپاتیت، در بررسی سازوکارهاي ختار هیدروکسی دارد. مطالعه سا

پیشنهادي جذب این یون و کاربردهاي بعدي در طراحی 
هاي مختلف، بسیار مؤثر خواهد بود. در این مقاله، ساختار  سیستم

هاي حاوي  آپاتیت، پس از قرارگرفتن در محلولهیدورکسی 
دقیقه، بررسی شده    90مدت  هاي مختلف، به استرانسیم با غلظت

آمده، براي تعیین سازوکار جذب استفاده شده  دستو از نتایج به 
 است.

 
 روش تحقیق -2

 اولیهمواد  -1-2
اند از نیترات کلسیم مواد مورد نیاز در این پژوهش عبارت

  1فسفات  دروژنیه ومیآمون، دي(Ca(NO3)2.4H2O)چهارآبه 

)4((NH4)2HPO  آپاتیت، نیترات براي سنتز هیدروکسی
  pHبراي تنظیم    )HCl(اسید کلریدریک    و   ) 3Sr(NO(2(استرانسیم  

 تمام این مواد ساخت شرکت مرك آلمان هستند.که 

 
 آپاتیتسنتز هیدروکسی -2-2

آپاتیت، با روشی که در مقالات قبلی در ابتدا، هیدروکسی
 خلاصه، محلول حاويطور ]. به21، تهیه شد [است گفته شده

  محلول به ،  قطره  قطره  و آرامیبه،  دقیقه  150  مدتبه   باًیتقر  فسفر،
، با افزودن محلول  واکنش مدت تمام در .شد اضافه  میکلس

 ثابت نگه داشته شد و محلول 11تا  5/10بین  pHآمونیاك، 

تشکیل   محصولی یکنواخت تا زده شدداخل واکنشگاه نیز هم
برابر مقدار  ها، محلول در فسفر و کلسیم شود. مقدار

مانند سپس، رسوب ژله .تنظیم شد 67/1استوکیومتري 
ساعت، در دماي محیط قرار داده شد.   24 به مدت شده،تشکیل 
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 شدن، باوشو و خشکشده، پس از شست هاي تهیهرسوب 

 شکل دستی ساییده شدند.عقیق، به  هاون از استفاده
آمده، یک ساعت، تا  دستبه براي بررسی فازي، پودر 

درجه سلسیوس، حرارت داده شد. پس از آنالیز مورد    900دماي  
 هاي جذب انجام شد.نظر، آزمایش

 
 هاي جذبآزمایش  -2-3

 تریل بر گرمیلیم 70و  50، 30هایی حاوي محلول 
گرم بر  5/2آپاتیت به مقدار تهیه شدند. هیدروکسی استرانسیم

زدن  ها افزوده شد و در تمام مراحل، سرعت هم به این محلول  لیتر
اي در عنوان شاهد، نمونه دور بر دقیقه تنظیم شد. به  300برابر 

 75قرار گرفت. پس از  محیط آبی، بدون حضور استرانسیم،
 24مدت آپاتیت از محلول جدا شد و به دقیقه، هیدروکسی
 پراش ا آنالیز کن خشک شد. بررسی فازي بساعت، در خشک

) انجام شد. براي بررسی بیشتر، از آنالیز XRD( 1کسیا پرتو
) استفاده شد. براي تعیین محل FTIR(  2قرمز  مادون  هیفور  لیتبد

افزار ها در طیف پراش پرتو ایکس، از نرم دقیق و پهناي پیک

استفاده شد. بررسی   5براي برازش 4و تابع ویت  ]22[ 3فیتیک
اي، از میکروسکوپ ها و آنالیز عنصري نقطهشناسی نمونه ریخت

  پرتو  يانرژ یسنجف یطمجهز به  )TEM( 6الکترونی عبوري
 ) استفاده شد. EDS( 7کسیا
 

 نتایج و بحث -3
آپاتیت، پس از هیدروکسی  XRD)، آنالیز 1در شکل (

هاي اولیه و گوناگون استرانسیم، نشان  فرایند جذب، در غلظت 
پیک  شود که با جذب استرانسیم،داده شده است. مشاهده می 

ها، در نمونه  اضافی و ناخالصی تشکیل نشده است. تمام پیک
       شده آپاتیت قبل و بعد از جذب، به ساختار شناخته

)JCPD9-0432 ( علق هستند و در شکل، با علامت ستاره  مت
هاي اصلی )، پیک1شکل ( ب در تصویر  اند.مشخص شده 

اند. در این تصویر، تغییر آپاتیت با وضوح بیشتري نشان داده شده
شود. این پدیده با جزئیات ها مشاهده میمحل و پهناي پیک

 بیشتر بررسی شد.

  
 (الف) (ب)

هاي . پیکهاي مختلف استرانسیمدر محلول آبی با غلظت استرانسیمآپاتیت بعد از جذب طیف پراش پرتو ایکس هیدروکسی ) الف .1شکل 
 دهدرا با وضوح بیشتر نشان می 34تا  31محدوده زوایاي  ) ب ،اندآپاتیت با علامت ستاره در شکل مشخص شدهمربوط به هیدروکسی

 

ترنسیم، هاي کلسیم و اسبا توجه به اختلاف اندازه یون 
هاي  در محل توجهی از استرانسیمرود، اگر مقدار قابلانتظار می

کلسیم در ساختار جایگزین شود، کرنش در شبکه دیده شود. 

 
1 X-Ray Diffraction 
2 Fourier Transform Infrared Spectroscopy 
3 Fityc 
4 Voigt 

]  23هال [ ـ براي بررسی مقدار کرنش، از رابطه ویلیامسون
 شود:) بیان می1( صورت معادلهاستفاده شد. این رابطه به 

 

β Cosθ =λ/L+ 4εSinθ )1 (                                                                 

5 Fitting 
6 Transmission Electron Microscopy 
7 Energy X-Ray Diffraction Spectrometry 
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، پهناي پیک در نصف شدت برحسب  βدر این رابطه، 
  کرنش ،  ε  و  بلورك  اندازه ،  Lشده،  ده یموج پرتو تاب  طول،  λرادیان،  

،  Sinθ برحسب β Cosθبا رسم نمودار  .دهدیم  نشان را شبکه
به این . کرد محاسبه را هابلورك اندازه و شبکه کرنش توانیم

چهارم کرنش شبکه و  شده برابر یکترتیب، شیب نمودار رسم 
 است.  λ/Lعرض از مبدأ آن برابر 

دست  نتیجه استفاده از این رابطه در این پژوهش، به 
پراکنده بودن  دلیل  خطوطی با شیب منفی بود (نمودارها به  آوردن
نتیجه خاصی نداشتند و ارائه نشدند). شیب منفی نشان   نقاط،

دهد که کرنش تأثیر چندانی در شبکه نداشته، بلکه اندازه می
هاي طیف هاي پیکباعث تغییر ویژگی  1يگردناهمسانبلورك یا  

گردي و  پراش پرتو ایکس شده است. با درنظر گرفتن ناهمسان 
هال، مجدداً   ـ امسون هاي محدودتر در رابطه ویلیاستفاده از پیک

که پراکندگی اثر ایجاد کرنش در شبکه مشاهده نشد. ضمن این
 کرد.آمده را غیرممکن میدستنقاط، استناد به اعداد به 

(معادله  دست آوردن اندازه بلورك از رابطه شرربراي به
 شود، استفاده شد:صورت زیر بیان می) که به 2

 
L=Kλ/βCosθ  )2 (                                                              

 

)، در  002نتایج استفاده از این رابطه، براي صفحات (
شود که با  )، نشان داده شده است. مشاهده می2نمودار شکل (

یابد. این ، اندازه بلورك در این جهت کاهش می جذب استرانسیم
پاتیت ارتباط دارد. براي آموضوع با انحلال بیشتر هیدورکسی

  )002(هاي  ها، از نسبت شدت پیکگردي نمونه بررسی ناهمسان 
دهد که )) نشان می2استفاده شد. نتایج (نمودار شکل ( )211( و 

کاهش   ها با افزایش درصد استرانسیمگردي نمونهناهمسان 
تر، در راستاي  کوچک هايیابد. این نسبت با اندازه بلوركمی

 ، مطابقت دارد.cمحور 
رود این موضوع در درجه بلورینگی ساختار  انتظار می

آپاتیت، از  مقدار بلورینگی هیدروکسیتأثیر بگذارد. براي بررسی  
 ]:24) استفاده شد [3معادله (

 
Xc=(KA/β(002))                                                            (3)  

 

 
1 Anisotropy 

 
گردي ساختار در حضور مقادیر اندازه بلورك و ناهمسان  .2شکل 

 مختلف استرانسیم
 

)، نشان داده  3( شکل هاي مختلف، در بلورینگی نمونه 
 شده است. با توجه به این نمودار، با افزایش غلظت استرانسیم

آپاتیت، درجه  در محلول اولیه و درنتیجه در هیدروکسی 
تواند یابد. کاهش بلورینگی میها کاهش می بلورینگی در نمونه

هاي  ها یا کاهش نظم و ترتیب اتمدلیل کاهش اندازه بلورك به 
]. در این پژوهش، هنگام بررسی  25اق افتد [ها اتفداخل بلورك 

شود که هر دو عامل در کاهش  سازوکار جذب، مشخص می
 تأثیر دارند.بلورینگی 

هاي مختلف را نمایش  نمونه  FTIR)، نتایج آنالیز  4شکل (
شده آپاتیتی است، دهد. این پودر داراي ساختار شناختهمی
نشانگر    mc  3572-1و    cm  633-1جذبی در   طوري که باندهايبه 

و   cm 610-560-1و باندهاي جذبی در محدوده  OH-حضور 
1-cm  1100-1050   3-دهنده حضور عامل  نشان

4PO   .در ساختارند
آپاتیت خالص و نبود  در تهیه هیدروکسی   XRDاین موارد، آنالیز  

کنند. با را تأیید می ترکیبات ناخالصی بعد از جذب استرانسیم
 2اَریخت و  کمپلکسنالیز، تشکیل ترکیبات توجه به نتایج این آ

شود. درنظر آپاتیت رد میاسترانسمی روي سطح هیدروکسی
، کاهش  1050- 1100هاي فسفات، در محدوده گرفتن پیک

تأیید آپاتیت پس از جذب استرانسیم را بلورینگی هیدروکسی
 کند.می

 

2 Amorphous 
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آپاتیت حاوي مقادیر مختلف درجه بلورینگی هیدروکسی .3شکل 

 استرانسیم
 

 
 ها قبل و بعد از جذب استرانسیمنمونه FTIRنتایج  .4شکل 

 
،  کمپلکسسازوکارهاي مختلفی مانند تشکیل ترکیبات 

رسوبی، جذب الکترواستاتیک، براي جذب تعویض یونی، هم
اند. آپاتیت معرفی شدههاي مختلف، در ساختار هیدروکسی یون

خنثی، این یون   pHدر    با توجه به نمودار پایداري یون استرانسیم
 در محلول وجود دارد. Sr+2صورت به 

از سوي دیگر، با درنظر گرفتن نقطه صفر ایزوالکتریک 
pH شود که  است، مشخص می  10آپاتیت که تقریباً دروکسی هی

آپاتیت داراي بار مثبت در شرایط این آزمایش، سطح هیدروکسی 
است. این شرایط جذب الکترواستاتیک استرانسیم روي  

هاي کند. سازوکار دوم، نفوذ یون آپاتیت را رد می هیدروکسی 
آن با   آپاتیت و جایگزین شدناسترانسیم در ساختار هیدروکسی 

کلسیم است. اگر سازوکار دوم سازوکار غالب در این زمینه باشد  

 
1 Scanning Electron Microscope 

آپاتیت شده باشد،  وارد ساختار هیدروکسی  و بیشتر استرانسیم
توجه باشد که این موضوع نیز، باید میزان کرنش در شبکه قابل 

هال، رد   ـ آمده از رابطه ویلیامسوندست با درنظر گرفتن نتایج به
اهده فاز ناخالصی در طیف پراش پرتو ایکس مش شود. عدممی
صورت هیدروکسید یا به   دهد که استرانسیمنیز نشان می  FTIRو  

سایر ترکیبات نیز رسوب نکرده است. سازوکار دیگر، انحلال و  
آپاتیت و ورود  رسوب مجدد است که شامل انحلال هیدروکسی 

هاي کلسیم و فسفات به لایه هیدراته و سپس تعویض یون
و کلسیم و درنتیجه ورود یون استرانسیم به لایه  سترانسیما

آپاتیت است. هیدراته و سپس رسوب مجدد هیدروکسی
آپاتیت مجدداً متبلورشده، حاوي یون استرانسیم در هیدروکسی 

در محیط آبی، لایه نازك هیدراته در اطراف  ساختار خود است.
هاي مثبت ي یونآید. این لایه حاووجود می آپاتیت به هیدروکسی 

و منفی با پیوند غیرمستحکم است و توانایی مبادله یون با محیط 
آبی اطراف خود را دارد. این سازوکار با کاهش بلورینگی 

آپاتیت مجدداً متبلورشده) و کاهش  (بلورینگی کم هیدروکسی 
آپاتیت در جهت محور  ها (انحلال بیشتر هیدروکسی اندازه بلورك 

c .سازگار است ( 
آمده از میکروسکوپ دست )، تصاویر به 5در شکل (

ها آورده شده است. در نمونه  این نمونه  ) SEM(  1الکترونی روبشی 
 2شدهی جوشتفخالص که در آب قرار داده نشده است، ذرات 

ها نیز اي آنچسبیده کاملاً مشخص هستند و ساختار میلههمو به 
 تشخیص است.قابل 

آپاتیت  شناسی هیدروکسی ]، ریخت21در مقالات قبلی [
، نمایش داده شده و ساختار  س یکلسنتزشده، قبل از عملیات ت

شدن  کلوخه باعث  س یکلتأیید شده است. عملیات تاي آن میله
الف) شده  -5ها و رسیدن به ساختاري مانند شکل (این میله

 است.
، بعد از قرارگرفتن در محیط آبی حاوي استرانسیم

تر شناسی شامل جداشدن ذرات و کوچکتغییراتی در ریخت
مشاهده است. این ها در برخی جهات در تصاویر قابل شدن آن 

کنند. در تأیید میرا  XRDآمده از آنالیز دست تصاویر، نتایج به 
ي سفیدرنگی در  ها، توده هاي موجود در محلول استرانسیمنمونه 

 شود. تصاویر دیده می

2 Sintered 
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 (ب) الف)(

  

  
 (د) (ج)

آپاتیت قرارگرفته در محلول حاوي ؛ ب) هیدروکسیشدههنیکلسآپاتیت نمونه هیدروکسی ) تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی: الف .5شکل 
ppm 30 ج)  استرانسیم؛ppm 50 و د)  استرانسیمppm 70 استرانسیم 

 
رنگ،  براي بررسی بیشتر، مناطق سفیدرنگ و سیاه

نکته  قرار گرفتند. EDSصورت جداگانه، تحت آنالیز به 
از هر فاز مدنظر در چندین نقطه آنالیز، است که  توجه اینقابل 
ها براساس یک نقطه انجام نشده  اي گرفته شد و تحلیل نقطه

سیم در است. درمجموع، مشاهده شد که با افزایش درصد استران
شود و درصد هاي سفیدرنگ بیشتر میمحلول، درصد بخش 

در مناطق سیاه بیشتر از مناطق سفیدرنگ است.   استرانسیم
اي از نتایج این آنالیز، براي یک نقطه از هر بخش سفید و  نمونه 

در  استرانسیم ppm 50سیاه نمونه قرارگرفته در محلول حاوي 

، آنالیز EDSنشان داده شده است. ازآنجاکه آنالیز  7 و  6شکل 
قبول ندارد، به  اي بوده و نتیجه میانگین کمیّ، دقت قابل نقطه

اعداد این آنالیز استناد نشده و فقط روند کاهشی یا افزایشی بودن  
رنگ  مقدار استرانسیم مدنظر است. این روند در تمام نقاط سیاه 

فر به کلسیم در مناطق  و سفیدرنگ برقرار بود. نسبت فس
رنگ کمتر از مناطق سفیدرنگ است. این نسبت در مناطق  سیاه 

آپاتیت استوکیومتري، سفیدرنگ، به مقدار آن، در هیدروکسی 
 ). 7تر است (شکل نزدیک
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 )الف(

 

 درصد اتمی درصد وزنی  عنصر
O K 3/19 17/36 
P K 57/20 92/19 

Ca K 5/57 01/43 
Sr K 63/2 9/0 

 )ب(
 يعدد جهی(ب) نت و فیط صورت(الف) به ی:روبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو در شدهمشاهده رنگدیمنطقه سف EDS زیآنال جهینت .6شکل 

 
 

 
 )الف(

 

 درصد اتمی درصد وزنی  عنصر
O K 98/44 75/65 
P K 77/15 91/11 

Ca K 5/37 88/21 
Sr K 74/1 47/0 

 )ب(
 صورت طیف و (ب) نتیجه عدديشده در تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی: (الف) بهرنگ مشاهدهمنطقه سیاه EDSنتیجه آنالیز  .7شکل 
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ها با نتایج حاصل از تفسیر طیف پراش با مقایسه این داده
توان نتیجه گرفت که مناطق سفیدرنگ،  پرتو ایکس، می

هاي سیاه، مناطقی هستند که هاي رسوب مجدد و بخشقسمت 
ها افزایش سطحشان انحلال یافته و ضخامت لایه هیدراته در آن

در لایه ها دلیل پیوندهاي غیرمستحکم یونیافته است و به
در لایه  هاي کمتر، غلظت استرانسیمهیدراته و محدودیت

هیدراته، بیشتر از بخش رسوب مجدد است. به عبارت دیگر، 
تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و نتایج عددي حاصل از 

، سازوکار انحلال و رسوب مجدد در جذب EDSآنالیز 
 کنند.تأیید میاسترانسیم را 

 

 يریگجهینت -4
آپاتیت نانوساختار با روش شیمی تر تهیه شد هیدروکسی 

هاي آبی، با  از محلول و با موفقیت، براي جذب استرانسیم
ساختار  استفاده شد.  هاي اولیه مختلف استرانسیمغلظت 

بررسی شد.   آپاتیت، قبل و پس از جذب استرانسیم،هیدروکسی 
یم در ساختار  با کلس براي بررسی سازوکار جایگزینی استرانسیم

آپاتیت، وجود کرنش در شبکه، پس از جذب  هیدروکسی 
هال بررسی شد. نبود   ـ ، با استفاده از رابطه ویلیامسوناسترانسیم

با کلسیم،   کرنش در شبکه، احتمال نفوذ و جایگزینی استرانسیم
کرد. افزون بر این، محاسبه اندازه  عنوان سازوکار غالب را رد به 

شرر و محاسبه کسر بلورینگی، تغییرات  ـ بايبلورك با روش د
ها و کسر بلورینگی در ساختار را نشان داد. کاهش اندازه بلورك

تأیید کرد و احتمال نیز، تغییرات در بلورینگی را  FTIRآنالیز 
را رد کرد. از سوي دیگر،  حاوي استرانسیم کمپلکس تشکیل 
تأیید شد. ده شي ساختار با محاسبات انجام گردناهمسان کاهش 
بودن سازوکار انحلال و  ي، احتمال غالبگردناهمسان کاهش 

تأیید این سازوکار، تصاویر  داد. براي رسوب مجدد را نشان 
ها، علاوه بر نمایش تغییرات میکروسکوپ الکترونی از نمونه

شده ها، وجود دو بخش مجزا شامل مناطق هیدراتهاندازه بلورك 
ند که  درا نشان دا مجدد هاي رسوب آپاتیت و بخش هیدروکسی 

کردند. ي را توجیه میگردناهمسان کاهش اندازه بلورك و کاهش  
در این دو بخش را   تفاوت میزان استرانسیم، EDSنتایج آنالیز 

شده، این نتایج مجدداً سازوکار  هاي انجام نشان داد و طبق بحث 
نظر گرفتن و  انحلال و رسوب مجدد را تأیید کرد. بنابراین، با در

آمده از آنالیزهاي مختلف، سازوکار  دستمقایسه مجموع نتایج به 
توسط   انحلال و رسوب مجدد براي جذب استرانسیم

 آپاتیت پیشنهاد شد. هیدروکسی 
 

 يسپاسگزار -5
را در   فر که ماوسیله از جناب آقاي دکتر توحیديبدین

 کنیم.صمیمانه تشکر میهاي تجربی یاري کردند،  تدارك آزمایش 
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 Abstract     Concrete is the most widely used construction material around the globe due to its high strength, 
durability, and relatively low cost. However, concrete cracks and their detrimental effects are inevitable even in 
the early life of structures, thus emphasizing the necessity of repair. Given that in most cases, concrete appears 
uncoated in the environment, and the environmental conditions significantly affect its longevity, application of 
some specific methods to increase the durability and longevity of concrete stuructures is highly recommended. 
According to the statistics, research findings, and objective observations, the cost of repairing a structure is 
sometimes higher than that of construction itself. Concrete cracks significantly reduce the life time of concrete 
structures. Therefore, it is more cost-effective to prevent the appearance and growth of small cracks from the 
very first moments rather than repairing the cracks after their formation. To this end, it is recommended to add 
repair materials to the concrete beforehand to improve premature cracking, a method called self-healing. For this 
reason, self-healing concrete has found a special place in the construction industry in the world, especially in 
recent years. The current study presented a review and made a comparison of some of these self-healing concrete 
methods to find the method with the highest capability of industrialization. 
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1. INTRODUCTION 

Cementitious materials are widely used as the 
constituent elements of structures. These structures are 
always prone to the destruction and deterioration risks 
that decrese their serviceability. Therefore, maintenance 
of buildings, which is one of the most costly and difficult 
tasks, is of high significance. Most materials are 
destroyed by the development of structural microcracks. 
The tip of each crack cuts the material like a knife, and 
the formed crack moves through the piece, thus causing 
mechanical damages to the piece and reducing its 
strength over time. Self-healing is one of the most 
valuable phenomena that can help overcome the 
problem of reduced functional integrity caused by 
material damage. In this respect, the self-healing process 
should be automated immediately after the damage so 
that the affected area can regain the integrity it used to 
have before the damage [1]. In the last decade, a number 
of researchers have increasingly conducted studies on 
the self-healing process in concrete mainly due to the 
increasing need for new materials and structures 
characterized by the ability to self-repair, in addition to 
the previous properties and behavior. Concrete is one of 
the main materials in constructions due to its resistance 
against compressive and heavy pressures. However, its 

main drawback, i.e., low tensile strength, causes cracks 
in the concrete which in turn shortens its life and reduces 
its durability [2]. Given the key role of concrete cracks 
in reducing the servicability of structures, it is 
econimcally recommended to prevent or limit the 
growth of small cracks at the early ages of the 
construction so as not to spend the repair costs after their 
formation. In other words, the best way is to pre-apply 
the repair material to the concrete to heal the premature 
cracks when they appear, the process called the self-
healing method [3]. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

Cracking is a major danger to a majority of concrete 
structures caused by low tensile strength of concrete. In 
fact, internal and external changes, in the form of 
processes, trigger the formation of thousands of fine 
cracks in the inner areas of concrete. The movement of 
harmful substances through small concrete spaces 
gradually deteriorates the concrete structure and 
intenfies the corrosion of the reinforcements exposed to 
water and oxygen in the long run. The formed cracks 
also affect the durability of strucytures by creating a 
smooth path for the transfer of liquids and gases with 
harmful substances. Therefore, the need for repairing 
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cracks in the concrete structures is inevitable. In this 
regard, different methods can be employed to repair the 
concrete cracks including autogenous healing, hollow 
fibers, microcapsules and nanomaterials, mineral 

addmixtures such as aluminum sulfate, and bacteria, all 
symbolically shown in Figure 1. In the following, each 
of these methods will be reviewed shortly. 

 

 
Figure 1. Schematic diagram of self-healing strategies in cementous materials 

 
2.1. Autogenous healing 

The first and most natural self-healing concrete 
method with no external interference is the inherent self-
healing of concrete. As observed, some cracks in the old 
concrete structures are covered with white crystalline 
material, indicating the concrete ability to spontaneously 
repair itself by inherently producing chemicals. Once 
the cracks are repaired in cementitious materials, a 
gradual decrease is observed in the permeability under 
the hydraulic gradient (penetration of water and 
invading ions) over time. In addition, in some cases, 
complete crack closure is witnessed [4]. 
 
2.2. Hollow fibers 

The current study highlights the idea of using hollow 
fibers to hold some elements inside the pipes that are 
held in place in a concrete structure. In the case of 
damages or cracks in any part of the concrete, the 
materials in the pipes, i.e., the restorative elements, are 
released, thus reparing the cracks [5-6]. 
 
2.3. Microcapsules and nanoparticles 

Nowadays, the idea producing intelligent self-healing 
materials suggests the insertion of small capsules into 
the structure of the used material (in the form of 
particles, tubes, and sheets) to scratch or rupture the cell 
body in the case of crack formation. The capsules are 
released into the cracks and then hardened to close the 
crack and perform the self-healing process or at least 
stop the spread of cracks [7-8]. 
 
2.4. Mineral admixtures such as aluminum sulfate 

Different forms of cementitious materials such as 
hexacalcium Aluminate Trisulfate Hydrate (AFt), 

Aluminate Monosulfate (AFm), and Calcium Carbonate 
(CaCO3) can be found in the cracks and crystals of 
calcium hydroxide in voids made by air bubbles. It was 
assumed that these hydration products were washed in 
the crack and recrystallized in the presence of water 
flowing inside the crack. Based on this idea as well as 
consideration of the development of self-healing 
technology in the concrete, Kishi et al. conducted a 
study on the effect of different elements of self-healing 
on the self-healing behavior of concrete. The examined 
samples included the expanding materials, minerals, 
chemical additives, and several other combinations of 
these materials. The results from an experimental 
comparison between a reference sample and that 
containing 10 % of cement with an expandable 
compound composed of C4A3S, CaSO4, and CaO ash 
revealed that the crack with a width of 0.22 mm was 
completely restored after one month. In this process,    
re-crystallization products are observed between the 
crack layers [9]. 
 
2.5. Bacteria 

To date, in order to achieve the desired strength in a 
majority of studies, several items such as ash, blast 
furnace slag, silica fume, metakaolin, and other similar 
materials have been used as additives to the concrete. 
However, a new technology called bacterial mineral 
sediment has been developed recently, originating from 
the metabolic activities of specific microorganisms in 
the concrete that can improve its durability, stability, 
and properties in the long run. This process occurs inside 
or outside the microbial cell or even at a distance from 
it inside the concrete substrate. Most of the activities of 
this type of bacteria are based on changes in the soluble 
chemistry in the bacterial environment to facilitate 
supersaturation and mineral deposition. Application of 
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this technology (bio-mineral) to the concrete would lead 
to new innovative potentials in the production of new 
types of concrete such as bacterial concrete. 

Bacterial concrete is designed based on the deposition 
of calcite by bacteria which is called Microbially 
Induced Calcium Carbonate Precipitation (MICP). 
Calcium carbonate deposits, as a microbial sealant, can 
fill cracks and crevices in granites, rocks, and sand [10]. 

3. COMPARING OF DIFFERENT SELF-
HEALING STRATEGIES 

Table 1 shows different self-healing strategies for 
comparison according to which, each of these self-
healing methods has its own advantages and 
disadvantages. 

 
Table 1. Comparison of different self-healing strategies [4, 11] 

Disadvantages Advantages Method No. 
- Time-consuming and weak repair 

- Suitable for small cracks (10 to 100 micrometers) 
- Inability to control the repair process 

- Natural method 
- Natural precipiation of calcium 

carbonate 
Autogenous healing 

1 

- Difficulty in casting or molding 
- Negative effect on the mechanical properties of the 

cementitious matrix in the case of using a large number 
of hollow fibers 

- Release of the healing agent when 
necessary 

- Need for medium amount of 
healing agent 

- Possible effectiveness under 
multiple damage events 

Hollow fibers 

2 

- Difficulty of preparing microcapsules and casting 
- Limited amount of healing agents 

- Concern about the connection between capsules and the 
cement matrix 

- Negative effect on the mechanical properties of the 
cementitious matrix if a large number of capsules are 

used 

- Release of the healing agent when 
necessary 

- Simultaneous response to many 
damaged locations 

- Possible effectiveness under 
multiple damage incidents 

Microcapsules and 
nanoparticles 

3 

- Unfavorable expansion in the case of improper repair 
- Not guaranteeing production of healing agents if 

necessary 
- Effectiveness under different damage incidents 

- Proper and good healing 
efficiency 

- Proper compatibility with the 
generated healing products with the 

cement matrix 

Expansive agents 
and mineral 

admixtures such as 
Aluminum sulfate 

4 

- Need for many prerequisites to be met 
- Need for measurements to protect bacteria in concrete 

- Concern for the recovery of mechanical properties 
under multiple damage conditions 

- A natural and pollution-free 
method characterized by biological 

activities 
Bacteria 

5 

 
4. CONCLUSION 

The present study presented a review of the previous 
researches and their results to provide more realistic 
information about the self-healing concrete as a basic 
factor and its structural durability. For many years, 
considerable amount of money has been spent for 
repairing the structures all around the world, which 
sometimes exceeds the cost of construction itself. In 
order to reduce these costs, a number of researchers have 
studied the durability and longevity of concrete and 
specifically focued on the self-healing propcess. 
However, the findings remained in the theoretical relam, 
hence not applied to the real-world cases. In addition, 
experimental experimnets were performed on the 
cement paste. Of the above methods, only the bacterial 
repair method was tested in concrete; however, it has not 
been industrialized yet due to its high costs. Instead, 
expandable and mineral additives were considered as 
industrial solutions to this problem due to their 
economic characteristics. Of note, these materials have 
revolutionized the concepts of Intrinsic Self-Sensing 
Concrete (ISSC), resources, energy, and conventional 
concrete materials and made influential changes in the 
economy, society, and environment. 
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 : هادواژهیکل
 ،تن خودترمیمب

 ،میکروکپسوله کردن
 ، بتن باکتریایی

 ،هاي معدنیافزودنی
 نانوذرات

 

 مقدمه -1
جزء   تنش هاي فشاري،در برابر  زیاد  مقاومت    دلیلبه  ،بتن

  استحکام حال نیاما درع وساز است،در ساخت  یمصالح اصل
شدن  کوتاه   آن،ترك در    جادیامر باعث ا  نیدارد که ا  ینییپا  یکشش

 .]3-1[ شودیعمر و کاهش دوام آن م
اجزاي  عنوانبه شدن دارند ی مانیس تیکه خاص يمواد

  دهیپد  ،انیم  نی . در ا]5و    4[  روندکار میبه ها  سازه  دهندهل تشکی
 ،رناپذیاجتناب یعامل منزلهبه ، هاسازه نیو زوال در ا بیتخر

 ،نی. بنابراشودها میسازه  نیا کاربردپذیريباعث کاهش 
و  نترینهیاز پرهز یکها که یساختمان  ریو تعم ينگهدار

 
 

1 Microcracks 

. ]7و  6[ ردیمدنظر قرار گ دی با شهیهم ،ستکارها نتریسخت 
  شکست دچار  ،يساختار 1يهازترك یر شرفتی پبا  ،اغلب مواد

و در  دهدیم مواد را برش ،مانند چاقو ،. نوك هر تركشوندیم
باعث کاهش استحکام و  ،که با گذشت زمان رودیم شیقطعه پ

 .]11-8[ دشویقطعه م یکیمکان بیتخر

و   يدی اس هايترك در بتن باعث نفوذ آب ،نیهمچن
که این دلیلبه و شده  گردهالیم زدگیو درنتیجه، زنگ خورنده 

بتن  بیباعث تخر شود،بیشتر می آهن ازآهن  دیحجم اکس
 ايژهیو  تیاهم  ،میخودترم  یمانیمواد س  ،منظور  ن ی. به همدشویم

درباره آن   و هتوج مییخودترم دهیپدبه  ،شها پیو از سال دارند
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بهبود عملکرد مواد   منظوربه . ]13و  12[پژوهش شده است 
 يدیجد  يالگوها  و  مختلف  يراهکارها   ،ریدر دهه اخ  م،یخودترم

از  یکی یشوندگ یمترم]. خود15و  14[ اندرفته  کاربه 
غلبه بر مشکل کـاهش   ياست که برا هاییارزشمندترین پدیده

 ،دهدیمواد رخ م ندیدبیکه بر اثر آس يعملکرد یکپارچگی
بلافاصله   دیبا ،یکنندگمیخودترم فرایندسان، نی. بددیآیکار مبه 

 محدوده  تاشود  اجراطور خودکار به ب،یپس از وقوع آس
 . بازگردد دنیدبیاز آس شیپ ی کپارچگیبه  ، دوبارهدهیدبیآس

 نیاز دستاوردهاي نو یکی )SCC( 1تراکممبتن خود
استفاده و ژاپن    کامریاهاست در اروپا،  بتن است که سال  فناوري

  افزوده   این حوزه  نامهندسنزد    آن  اهمیت  بر  روزبه و روز   شودمی
که بتن معمولی است  از  بیشتر  این بتن    يایمزا  .] 18-16[ دشویم

  دهیپدو  هم از هاسنگدانه نشدنبالا، جدا تیالیس شامل
  لازم   ییتوانا  کهافزون بر این  ،خودمتراکمبتن  .  است  یانداختگآب
 تواند می، را دارد يفلز يگردهالیم انیم يعبور از فضا يبرا

بتن ].  20و    19،  16شود [  وزن خود متراکم  ریز  بره یوبدون عمل  
که خواص را اختلاط  يهاطرحز ا يابازه گسترده ،خودمتراکم

در  باشد دارا راخاص  يهايکاربر يشده براو سخت هبتن تاز
 یاصل اریمع ،همچنان  ،. اگرچه مقاومت]22و  21[گیرد بر می

  ار یبتن تازه آن، بس يهایژگی اما و ،استبتن  نیا تیموفق
.  ستهاشده توسط لرزانندهو متراکم یتر از بتن معمولگسترده

 حفظ شوند.  يزیرمحل بتن  و در زمان دیلوب باص مطخوا نیا

هستند و  ییبالا يری نفوذپذ دارايها از بتن  یبعض
و   گذارندیم ریآرماتور تأث دردر بتن اساساً  نفوذي  هايونی

از  شیب ي. بارگذاردهندیرا کاهش م یدوام سازه بتن ،روازاین
بالا،  ياز دما یناش  می حج راتییزوال، تغ يها سازوکار  ،حد

  وسازساخت   ي هانادرست، روش  یطراح  ،یشوندگخزش، جمع
ترك و کاهش عمر و استحکام   جادینامناسب از جمله عوامل ا

 يهابتن  فوق،رفع مجموعه مشکلات  يبرا ،. امروزههستندبتن 
در علم    »،یشوندگمیخودترم«  .اندمطرح شده )  SHC(  2میخودترم

از رشد خود در   يریجلوگ يترك برا ییتوانا يبه معنا ،مواد
  له یوسبه ،ترك میترم تیهوشمند با قابل یبتن دیطول زمان و تول

  است   یانسان  يرو یبدون دخالت ن  ،یکیزیو ف  ییایمیش  کنشبرهم

 
1 Self-Compacting Concrete 
2 Self-Healing Concrete 
3 Chemical Reactions 

 ].24و  23[
با   یپژوهش در ، ]26و  25[همکاران مهرآور و بیات و 

توسط گوگرد  را  مینینانوسولفات آلوماستفاده از فناوري نانو، 
 خودمتراکمبتن  ،و در ادامهسنتز کردند  کروکپسولیم صورتبه 

و   مییخودترم ویژگی تیو درنها هیبا طرح اختلاط مشخص ته
بتن در  آلومینیمسولفات  کروکپسولیم چندسازهنانو یکیمکان

شامل واکنش   3ییایمیفعالات شن. فعل و اشد  یابیارز  خودمتراکم
  و در دارندقرار معرض سطوح ترك  است که در یباتیترک

  نیدهند و مواد بلوریرخ م ،آب و رطوبت لازم صورت وجود
ها باعث کاهش طول و عمق  آن وستهیکنند که رشد پیم دیتول

 شود. یم بتن  یوستگیدوباره پ  يترك و برقرار
بر   يبا مرور ،است نیبر ا یسعدر مقاله حاضر، 

هاي انواع روش از  يتریگذشته، شناخت واقع هايپژوهش 
. دشوارائه ها آن همچنین نحوه ترمیمودترمیم و ساخت بتن خ

قابلیت در خصوص که تاکنون کمتر  ازآنجایی ،همچنین
می  با نگاهی عل  ،است، در این مقاله  شدهها بحث  شدن آن صنعتی

نظر بیشتر بررسی  شدن روش موردو صنعتی، امکان صنعتی
 .شودمی

 

 بتن میترم يهاو انواع روش میبتن خودترم -2
 یخوردگترك  ،در قسمت مقدمه اشاره شد طور که ن هما

علت  است که به یبتن هايه از ساز اريیبزرگ براي بس یمشکل
 راتییتغ ،. درواقعشودی م جادیها اکم در بتن  ی کششاستحکام 

هزاران   ريگیباعث شکل   ،یهایفرایندبه شکل    ،ی و خارج  یداخل
 ،د مضروام ییجاه جاب . شوندیبتن م یداخل نواحیدر  زیترك ر

 یو خوردگ یباعث زوال سازه بتن ،فضاهاي کوچک بتن نیاز ب
. رندگییقرار م  ژنیآب و اکس  انیکه در جر  شودیی میها4ر آرماتو

 نیا رایز ؛ردگییقرار م رها تحت تأثیترك نیبا ا  زیدوام بتن ن
که خود شامل مواد   ییو گازها اتعانتقال مای براي ،هاترك
 ازین ،رونی]. ازا28و  27[کنند یم جادیا همواري رمسی ند،مضر

براي  .است ریناپذاجتناب ،یبتن يهادر سازه  ،هاترك میبه ترم
ذاتی، می  هاي مختلفی شامل خودترمیروش   ،بتن  يهاترك  میترم

 مواد افزودنیالیاف توخالی، میکروکپسول و نانوذرات، 

4 Reinforcement 
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و  آلومینیمهاي معدنی نظیر سولفات شونده و افزودنی منبسط
  نشان  1در شکل صورت نمادین هها نیز وجود دارد که بباکتري

ها  شرواز این  به معرفی و بررسی هریک    ،. در ادامهاندداده شده 
 .پردازیممی

 

 
 بتنهاي خودترمیمی . دیاگرام انواع روش1 شکل

 

 ی ذات مییخودترم -1-2

بتن که بدون   مییروش خودترم نیتریعیو طب نیاول
 1یذات مییخودترم ،شودیانجام م یلت خارجدخا گونهچیه
)AHبراساس وقوع واکنش شیمیایی طبیعی و  است که تن) ب

علوم فرانسه   یآکادم، 1836در سال . دهدرخ میحضور آب 
نگهدارنده    يبتن را براساس ساختارها  یذات  یمی ترمبار خودنیاول

  ن یب 2ون یکربناس لیدلبه  ،مشاهده شد رایزکرد،  یآب بررس
واکنش    ایاز بتن و قرارگرفتن در معرض جو    میکلس  دیدروکسیه
 است  آمده  دیپدها  ترك  يرو  يدیسف  يبلور  يهاهیلا  م،یکلس  نیب
  ن یبا مواد بلور ،یمیقد یبتن يهاسازه  در ،هاترك  یبرخ و

تنهایی و ، به بتن دهدنشان می  که اندپوشانده شده  یرنگدیسف
 دارد. را ییایمیمواد ش دیتولبا  هاترك میترم قابلیت خود،خودبه 

  ،يرینفوذپذ ی جیبه کاهش تدر ی مانها در مواد سیترك میترم
 طیمح کی انیآب از م انیجر( یکیدرولیه انیتحت گراد

ها  موارد، ترك  یو در بعض  شودین منجر مدر طول زما  ،)متخلخل 
در   ریز هايسازوکار . ]30و  29[ بسته شوند کاملاً توانندمی

رخ  ذاتی می در حالت خودترمیخود بتن خودبه  میترم خصوص
 :دهدمی

 
1 Autogenous Healing 

 الف) تشکیل کلسیم کربنات یا هیدروکسید کلسیم
 ترك با ناخالصی موجود در آب شدن بسته ب) 
 نشده شدن سیمان هیدراته یدراته ترك با هشدن بستهج) 
با افزایش حجم مواد سیمانی در کنار   شدن تركبسته د) 

 ها ترك

اند نشان داده شده بیبه ترت 2ها در شکل این سازوکار 
]31[. 

 

 
 :یمانیمواد س یذات مییخودترم يممکن برا هايسازوکار  .2شکل 
شدن تهبس (ب)  ؛دیدروکسیه میکلس ایکربنات  میکلس لیتشک(الف) 

شدن دراتهیشدن ترك با هبسته(ج)  ؛موجود در آب یترك با ناخالص
حجم مواد  شیشدن ترك با افزا بستهو (د)  نشدهدراتهیه مان یس

 ]31[ هادر کنار ترك  یمانیس
 

 یتوخال افیال -2-2

2 Carbonation 
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 منظور نگهداريبه ،یتوخال افیال کاربرد بر روش نیا
که در ساختار بتن   ییاهدر داخل لوله مواد افزودنیاز  یبعض

است. در صورت   مبتنی د،نشوی م صورت مرکب نگهداريبه 
ها ترك در هر بخش از بتن، مواد موجود در لوله   ایوقوع خسارت  

 میترم راو ترك  شوندمیند، آزاد گرمترمی مواد افزودنیکه 
 هاي در سازه  یتوخال افیبا استفاده از ال میی. خودترمدکننیم

و مواد  طیدر بدن انسان، در شرا هارگیمو مانند ،یمهندس

. ]32[  است  شده  یمتفاوت و توسط افراد مختلف مطالعه و بررس
در مواد   یو آسان صدمات داخل عمشاهده سری منظوربه 

توسط پنگو  یمشاهده خراب براي  افتهیارتقا  یروش  ،چندسازه
با مواد   افیروش، ال نی]. در ا34و  33[ شد یطراح 1ند اب

 فرایندند تا شد بیرسنت ترکئو فلو بیترک داراي ندهنکمیترم
رسنت و  ئواستفاده از فلو ،3 . در شکلشودرصد  میترم

 ].33ان داده شده است [نش افیکروالیم
 

  
 ]33رسنت [ئوفلو یژگیاستفاده از وبا بتن  دهیدبیآس یرگیمو هايافیال شیو (ب) نما یتوخال اف(الف) الی .3شکل  

 
 زیستی  مییخودترم  ياز الگو   استفاده   دیدگاه  ، ]35[  2يدرا

مواد   کاربرد  دیدگاه مبتنی بر  نیارتقا داد. ا  را  استفاده در بتن  براي
. اندگرفته  قرار  یکه در قطعات بتن  ی استهایرگیدر مو  گرمیترم

پاره و باعث آزادشدن مواد   ،هارگدر اثر صدمه مویاین قطعات،  
مایع  3لاتیمتاکر لیمتکه گامیبراي مثال، هن. شوندیم گرمیترم

در اثر پاره  شود، در بتن استفاده  ايلوله 4لن پروپیی پل افیدر ال
 .شودیبتن م  يریو موجب نفوذناپذ در ترك منتشر ،شدن

 
 نانوذرات وکپسول و میکر -3-2

مـواد و مـصالح هوشمند  دیتول نوین يـکردهایرواز 
اختار در سـ کوچـک هايقراردادن کپـسول کننده،میخودترم

مـواد (به شکل ذره، لوله و ورقه) است که هنگام بروز ترك در  
 نیو به ا شودیم ختهیگس ایماده، بدنه سلول خراش برداشته 

تا ترك   شوندی سخت م  وها آزاد  درون کپسول   محتویات   ب،یترت
کم از دست ایکنند  لقارا ا یکنندگمیخودترم فرایندو  ببندندرا 

 
1 Pengo Bond 
2 Dry 
3 Methyl Methacrylate 
4 Polypropylene 

. ]36 و 25، 14[ کنند يریجلوگن تار بتدر ساخگسترش ترك 
است که   )ASH( 5مستقل میخودترمروش  مبتنی براین نگرش 

 یمانیس  6زمینه  مخلوط به  شده  یطراح  یمواد افزودنافزودن  شامل  
مواد  اینانتقال  يبراهایی خاص تکنیکو  ترمیماهداف  يبرا

 ها راپژوهش  این ،]39 و 35[ي درا]. 38و  37[ استی افزودن
  ن ی در روش خود، از رز ،ي. ودادگسترش ، 1990 ۀ ده لیاوار د

بهره برد.    رمسلحیبتن غشده در درون  جادیا  هايبستن ترك   يبرا
استفاده  7بسپارپایه  چندسازهراهـکار در مواد  نیاز ا روزه،ام
ند تا نانو، اما  اکرونیم اسیدر مـق شتریکه البته بـ شودیم

 اسیهوشمند نانومق هايعاملکنند از میدانشمندان تلاش 
 .]41و  40کنند [استفاده 

که هدف    شودیم  يسازیغن  ،کروکپسولیم  ،روش  نیدر ا
قطرات   ایاز جنس جامد    کرونیدر حد م  ییاز آن، قراردادن اجزا

مواد در برابر  نیکه از ا است یدرون غلاف  ،گاز ای عیکوچک ما

5 Autonomous Self Healing 
6 Matrix 
7 Polymer-Matrix Composite 
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 یخارج هايطی نامطلوب مح هايواکنش ای مناسب نا طیشرا
  ، ]43[همکاران و  1تی]. وا42[ کند زولهیارا  ها آن محافظت و 

شرح را  مییخودترم فراینددر  کروکپسولیکاربرد روش م
نشان    کروکپسولیعملکرد روش م  یچگونگ  ،4. در شکل  اندداده

. یابدگسترش میترك در ساختار بتن  ،ابتدا داده شده است. 

مواد  ه وشد کروکپسولیم بیباعث تخر هاتركاین  ،سپس
 گرمیمواد ترم ،د و درنهایتشونیبه داخل ترك آزاد م گرمیترم

شود ی آغاز و ترك بسته م 2بسپارش د،نابییتماس م زوریبا کاتال
]43.[ 

 

 
 شده کروکپسولیم بی) ترك باعث تخرب( ؛) گسترش ترك در ساختار بتنالف: (ترمیم بتن فراینددر  کروکپسولیاساس کاربرد روش م .4شکل 
 ری) تصو(د و شودیآغاز و ترك بسته م بسپارش ابد،ییتماس م زوریبا کاتال گرمی) مواد ترمج( ؛دشونیبه داخل ترك آزاد م گرمیواد ترمو م

 ]43شده [بیتخر کروکپسولیم کیاز  یالکترون میکروسکوپ
 

شد که  ، مشخص]44[همکاران و  3وي جیپژوهش در 
 است. میروش کاربرد مستق از بهتر يسازروش کپسوله جینتا

تواند باعث  یم يکه استفاده از باکتر داده شدنشان  ،نیهمچن
 يهازولهیاز ادر این روش، . دوام بتن شودو مقاومت  شیافزا

 و 5سیلیسوبت لوسیمانند باس 4آزاورهآنزیم  دیتول يباکتر
 نی. در اشدفاده است بتن يهاترك میدر ترم 6يپاستور وسلیباس

بهبود  يتوانند برایکه م ییها ياع مختلف باکترنوا ،مطالعه
مشخص   نیمطالعه همچن نیاند. شد  یبررس کار روندبه ها ترك

ها مکعب  يبر مقاومت فشار  یمثبت  ریتأث  هايکرده است که باکتر
،  هايباکتر کاربرد از مزایايپرتلند دارند.  مانیو بتن ملات س

 
1 White 
2 Polymerization 
3 Vijay 
4 Urease 
5 Bacillus Subtilis 

مطالعه  جی. نتااست دیکلر ونی يریکاهش نفوذ آب و نفوذپذ
 بهتوان یمی یباکتریا بتن کاربردبا که  دهدنشان میحاضر 
سازگار با   و رینظی ب یاثربخش وبالا  تیفیبا ک یبتن ايپرکننده

دست    یدوام مصالح ساختمان  دبه بهبو   ، تیو درنها  ست یز  طیمح
 ].44[ یافت

 

هاي معدنی نظیر  شونده و افزودنیمنبسط مواد افزودنی -4-2

 آلومینیمت سولفا
 ناتیآلوم  میهگزاکلس  مانند  ،یمانیمواد س  انواع مختلفی از

 8ناتیمونوسولفات آلوم میکلس)، AFt( 7آبدار سولفاتيتر

6 Bacillus Pasteurii 
7 Hexacalcium Aluminate Trisulfate Hydrate (Ettringite) 
or Ca6Al2(SO4)3(OH)12·26H2O 
8 Calcium Aluminate Monosulphate or 
3CaO·Al2O3·CaSO4·12H2O 
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)AFm( کربنات کلسیم و )3CaCO(، هاي بلورها و ترك در  
هوا  هاياز حباب یناش یخال يدر فضاها و می کلس دیدروکسیه

 نیکه ا شودمی . فرض]43و  31، 10[ مشاهده شده است
  ی شسته شده و در مجاورت آب ،در ترك ،1شده آبدارمحصولات 

 مبتنی برنگرش  نی. ایابندتبلور   اًمجدد ،افتهی انیکه در ترك جر
شده به مخلوط  ی طراح یمواد افزودنافزودن شامل  ASHروش 
 ییهاروش  شامل نیو همچن میاهداف ترم يبرا یمانیسزمینه 

  توجه  اب]. 30و  29[است  یافزودند وام اینانتقال  يخاص برا
  45[  همکارانو    2ی شیدر بتن، ک  مییخودترم  يبه گسترش فناور 

واد افزودنی مختلف  م ریتأث در خصوصرا  هاییپژوهش  ، ]46و 
که   هاییبتن انجام دادند. نمونه مییبر رفتار خودترم میخودترم

 ياهی و افزودن های شونده، کان، شامل مواد منبسطشد یبررس
 نتایجمواد بود.    نیمختلف از ا  بیترک  نیچند  نیو همچن  ییایمیش

از درصد  10که  هایینمونه مرجع و نمونه  نیب یتجرب هسیمقا
  یمواد افزودنشونده مرکب از منبسط بیبا ترک هاآن مانیس
S3A4C، 4CaSO  و خاکسترCaO  نشان داد که  بود ساخته شده ،

 ماه کاملاً  کیبعد از بود،  متریل یم 22/0عرض  ی که دارايترک
 ن یمحصولات تبلور مجدد، در ب  ،فرایند  نیشده است. در ا  میترم
که در زمان   داشت توجه  دی. با ندمشاهده شد ،ترك هايهیلا

 میاز ترك ترم یمقدار اندک ،یمعمول یبتن هايدر نمونه  ،مشابه
مواد  دتبلور مجد ،یکل طور. بهماندمی  یو شکاف باق دشویم

  اریبس،  مییخودترم  ، برايهوا  هايه شونده در حفرمنبسط   یافزودن
افتد یماتفاق  یمعمول هايکه در بتن است شرایطیتر از مناسب

مواد   لهیوسبه میخودترم فرایند ، 5شکل  ]. در47و  11[
 ].48است [شونده نشان داده شده منبسط

 
 ]48[ شوندهمواد منبسط لهیوسبه میفرایند خودترم .5 شکل

 

  مانیدر س آلومینیموکار عمل سولفات ساز ،ریدر ز
]. در  39است [  ارائه شده  حاصل از مقالات مرجع  جیبراساس نتا

رخ    3تینگایاتر  لیمربوط به تشک  ییایمیواکنش ش  مان،یس  ریخم
 :دهدیم

 
A12(SO4)3 + 3Ca(OH)2 + 6H2O → 2Al(OH)3 + 3(CaSO4·2H2O) 

 

C3A + 3(CaSO4·2H2O) + 26H2O → 3CaO·A12O3·3CaSO4·32H2O 
 

A12(SO4)3 + 6Ca(OH)2 + 26H2O → 3CaO·Al2O3·3CaSO4·32H2O 
 

2Al(OH)3 + 3Ca(OH)2 + 3CaSO4 + 26H2O → 3CaO·Al2O3·3CaSO4·32H2O 
 

1 Hydration 
2 Kishi 

3 Ettringite 
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وجود دارد که کاملاً از نظر  تینگا یدو نوع اتر
 تینگایاتر  ،ند. نوع اولابا هم متفاوت  تیو موقع  شناختیریخت

کنارهم در  کنواختیریغ شکلبه که است کی بارل شکی سوزن

 تینگاینوع، اتر نی). اما دوم6(شکل  کندها تجمع میشکاف 
 ر یدر خم  کنواختیطور گسترده و  کوتاه است که به   شکلی سوزن

 ). 7(شکل  شودیم عیمان توزیس
 

 
 ]39[ میکرومتر 50(ب)  میکرومتر و 10) ، در مقیاس (الفروز کیپس از  بدون سولفات آلومینیم، مان یس SEM ریتصو .6شکل 

 
 

 
 ]39[ میکرومتر 50میکرومتر و (ب)  10، در مقیاس (الف) روز کیپس از  درصد سولفات آلومینیم، 10 با مان یس SEM ریتصو .7شکل 

 
شروع   يکه برا ددهیم رخ  هاییمحل در  گیريشکل  نیا

تابعی  تاً  عمد  تینگایاتر  يرگیاند. شکل از آب پر شده   ،دنشآبدار
 عیدر ما  میغلظت کلس  یعنی  ؛است  میکلس  دیدروکسیغلظت هاز  
به  آلومینیمسولفات کمی که میند. هنگاایاز عوامل اصل pHو 
 میکنیز  pHدر جامد و  میکلس تغلظ شود،یاضافه م مانیس
نسبتاً  تینگایاتر ینگیمورد، سرعت بلور نی. در اکندیم رییتغ

کوچک   هايها و اندازهدر خوشه عمدتاً  تینگایاست. اتر کم
است،  زیاد آلومینیمسولفات  زانیکه ممی. هنگاشودی م لیتشک
رخ  محلول  pHدر  یو کاهش اندک شودیمصرف م کمی میکلس

طور  و به کندیدر اندازه بزرگ رشد م  تینگای. سپس اتردهدیم
کردن سو، اضافه کی. در مجموع، از شودیپراکنده م گسترده

و از   کندیرا در محلول مصرف م میکلس ونی ،ینیمومآلسولفات 
که  کندیسولفات را فراهم م ونیو  آلومینیم ونی ،گرید يسو
 تینگایاتر  لیتشک  يدو جنبه برا  ندهند. ای  لیرا تشک  تینگایاتر
ر د آلومینیممعنا است که افزودن سولفات  نیاست. به ا دیمف

 يرگیشکل  ،سپس و گذاردیم ریتأث میکلس شدنآبدار غلظت 
 .دهدی قرار م ریرا تحت تأث تینگایاتر

 

 باکتري -5-2

هاي  زمانها را در ی با استفاده از باکتري، تركیمخودترم
  ي بتن سازگار  یداخل  ساختارو با    دهدمیپوشش    هیاول  آوريعمل 
از  ،به استحکام دستیابی براي ها،پژوهش  بیشترتاکنون در  دارد.
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یس،  کوره بلند، دوده سیل نظیر خاکستر، سرباره  يمواد
افزودنی به بتن استفاده شده   عنوانبه و مواد مشابه  1نیمتاکائول

استحکام فشاري بالا،  مانند    مناسبی  يهایژگیو  ازمواد    نیا.  است
،  دیدر برابر اس مقاومت ، مناسب گیرشانقباض کم، زمان میزان 

برخوردارند    مانیسهدایت حرارتی کم    و  مناسبآتش و حرارت  
همکاران  دار و که اخیراً توسط شربت  پژوهشی در]. 49و  15[
استفاده از مواد با  2ويرَگراناست، به نقش  شده  انجام ]50[

بتن   یاصل  تیخاص  در  ،کایلیو بخار س  نیمانند متاکائول  ،3پوزولان 
 ینیگزیر جااث ،ن مقالهیر اد. تاسپرداخته شده  خودمتراکم

خواص  بر  کای لیار سو بخ  نیمتاکائول با مان یس زمانهم
با درصدهاي وزنی   بتن خودمتراکم یکیو مکان یکیرئولوژ

،  يفشاراز نظر استحکام  ،هاشد. تمام مخلوط یبررسمختلف 
مناسب، بدون داشتن   تیالیو آزمون جذب آب با س یکشش

آزمون نشان داد   جینتا و ندی بررسی شدثباتیب ای کیعلائم تفک
  ، کا یلیو بخار س  نیمتاکائول  يِوحا   بتن خودمتراکمي  هاکه مخلوط 

 دارند.  بتن بدون پوزولان از يشتریب  یو کشش ي فشار استحکام

ابداع   »سازي کانی زیست« با عنوان  يجدید ياخیراً فناور
 4دگرگشتی يها که این رسوب از فعالیتشده است 

باعث در بلندمدت،  و    آیددست میبهخاص در بتن    5ریزجانداران 
 شود. و خواص بتن می يبهبود دوام و پایدار

یا   ،میکروبیتواند در داخل یا خارج سلول  یند میااین فر
در داخل زمینه بتنی اتفاق افتد. اغلب فعالیت    ،حتی با فاصله از آن

ط  مبتنی بر تغییر شیمی محلول موجود در محی   هاياین نوع باکتر
. استفاده  است  سازيکانی اشباع و  ایجاد فوق  براي  يفعالیت باکتر

 يبرا  يپتانسیل جدید  ،) در بتنسازيکانی زیست(  يز این فناورا
» بتن باکتریایی«  نام  بهاز بتن    يدر زمینه تولید نوع جدید  یابداعات

 .کندایجاد می
 ،دهی کلسیتبراساس قابلیت رسوب ،بتن باکتریایی

رسوب  «  ،شود. این پدیدهطراحی و ساخته می  هاي وسیله باکتره ب
شود. نامیده می) MICP( 6»تريا باکشده بکلسیت تحریک

 درزگیر میکروبی، توانمندي عنوانبه  ،ات کربنات کلسیمرسوب
  ،گرانیتانواع  ریز    هايها و شکاف خود را در پرکردن ترك   يبالا

 
1 Metakaolin 
2 Viscosity 
3 Pozzolan 
4 Metabolic 
5 Microorganisms 

رسوب کلسیت    ]. فناوري52و    51اند [و ماسه اثبات کرده  سنگ
؛  ودرمی  شماربه جذاب و ارزشمند    يیندافر  ،يبا استفاده از باکتر

ایجاد محیطی آلودگی زیستفرایندي طبیعی است و  زیرا
و   يبهبود استحکام فشار تواند برايمی . این فناوريکندنمی

تحت تنش  بتنی  هايدار یا سازه بتنی ترك هاينه سختی نمو
را   MICPدر زمینه تعمیر بتن با  پژوهشتین استفاده شود. نخس
  یروش  ،MICP  روش  ].54و    53[دادند  انجام    7گروه راماکریشنان

 8» سازيکانی زیست«نام ه ب يتربزرگ علمی است که از شاخه 
 .]57-55[ت گرفته است شأن

پیچیده  هايواکنش  مجموعهشامل  MICP روش
تحت تأثیر عواملی  شدیداً    تواندیی آن میاو کار  استشیمیایی  بیو

 يموجود و حجم مواد مغذ  هايتعداد سلول   ،نظیر تخلخل محیط
کلسیم   يشده قرار گیرد. بافر فسفات یا اوره و ماده حاوه اضاف

مناسب   بسیار يمواد مغذ عنوانبهد نتوانکلسیم می مانند کلرید
رسوب    موجب  يدر حضور این مواد مغذ  ياستفاده شوند. باکتر

عامل مهمی در فعالیت یا ، pHشود. اسیدیته یا یمکلسیت 
وان مثال، مقدار عنبهاست. در محیط بتن  هايفعالیت باکترعدم

 دحدو  ،يرشد باسیلوس پاستور  يبرا  ،اسیدیته محیط  یا  pHبهینه  
  pHمحیط بتن با  يبالا تهیدیاست. اس  ییایاست که کاملاً قل 9

است.  در رشد باکتري عامل تأخیر ترین، مهم5تا  2حدود 
 ایجاد  9هاگدرون   تواندیم  يپاستور  لوسیباس  يباکتر  ،حالبااین
 ].59و  58، 53رایط سخت مقاومت کند [مقابل شکه در  کند

صورت افزودنی  به  هاي، از باکتر هاپژوهش از  ايدر پاره 
دوام بتن و   شیافزا يهااز روش یکاست. ی به بتن استفاده شده

 زیستی يهاموجود در آن، استفاده از روش يهاترك میترم
  ه کپژوهشی در به آب اختلاط بتن است.  يباکتر کردناضافه 

است، نشان    انجام شده  ]60[همکاران  اخیراً توسط پرستگاري و  
  با اندازه  يبالا، منافذ pH با يباکتر  يحاو يهابتن  شد کهداده 
خشک  باًیتقر یطیو مح )مترکرویم 1/0کمتر از ( کوچک نسبتاً

نشده باشد، در  کشت حفاظت  طیاگر مح ،نیبنابرا دارند.
از   یکی.  رودمی  ازبین   آورد ودوام نمی  در بتن  يباکتر   ،بلندمدت
هواست    يهاحباب  جادیدر بتن، ا  يمحافظت از باکتر  يراهکارها

6 Microbially Induced Calcium Carbonate Precipitation 
7 Ramakrishnan 
8 Biomineralization 
9 Endospore 
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  دادند. پرستگاري و همکاران انجام بار نیاولاین پژوهش را که 
و در آنجا به   شوندیوارد منافذ هوا م هايباکتردر این روش، 

  گرفتن نظر با در پژوهش، نی ا . دردهندیخود ادامه م تیفعال
 تیهواداربودن بتن در فعال ریتأث  زانیمتفاوت هوا، م يهادرصد
 يهاابحب  داد کهنشان    پژوهش  نیا  جینتا  .ارزیابی شد  ها،يباکتر
و با   دهندافزایش میرا  يباکتر ییاشده در بتن، کارجادیا يهوا

 م،یهوادار و قراردادن آن در کنار منبع کلس  بتن  در  يکاربرد باکتر
 .یابدمی ش کاه  ونیعمق کربناس
 خواص، ]61[دهقانی و حمزه  ،دیگر پژوهشیدر 

را ارزیابی   سمیکروارگانیم يشونده حاومیبتن خودترم یکیمکان
 يدر دو غلظت مختلف باکتر سمیکروارگانیم يبتن حاو . کردند

لاکتات ساخته و با بتن   میکلس يو ماده مغذ يپاستور لوسیباس
 سهیکنترل مقا لاتکس و بتن ي بتن حاو س،یل یسکرویم يحاو
در هر چهار دسته از طرح مخلوط مشابه با نسبت آب به  .شد
 م یلاتکس و کلس مریپل س،یل یسکرویم يحاو و 48/0 انمیس

اند، شده  مانیس نیگزیمختلف جا يلاکتات که در درصدها
 از نظر ،يآورروزه از عمل  28و  7 يهاشد. نمونه  استفاده

ها  آن جیو نتا دند بررسی ش یو کشش  یخمش ،يفشار استحکام
 انیعملکرد در م  نیکه بهتر  دادنشان    جینتا شد.  سهیمقا  گریکدیبا  

است و عامل   سیلیکروسیم يبه بتن حاو ها، مربوط نمونه 
 ، در مقایسه با نمونه کنترل، )يذو ماده مغ ي(باکتر مییخودترم

و    یکشش  يهاو کاهش مقاومت   يمقاومت فشار  شیموجب افزا
 .]61[ شود می یخمش

از گونه   ،ییقلیا طیمقاوم به مح ، باکتريپژوهشیدر 
 اضافه شد  ،ترمیمیعامل خود  عنوان به  ،به مخلوط بتن  ،باسیلوس

بر  يباکتروسیله به]. سازوکار اساسی ترمیم ترك 62) [8(شکل 
مواد  کرده وکاتالیزور عمل  مانند هايکه باکتر تاین پایه اس

مواد سپس، کنند. میمناسب تبدیل  ايآغازگر را به پرکننده
برپایه کربنات کلسیم  را نظیر مواد معدنی ،تولیدشده جدید

سیمان زیستی عمل   ینوع مانندباید این مواد ند. دهرسوب می 
 ي برا  ،]. بنابراین63[  ببندندخوبی  به ایجادشده را    هايو ترك  کنند

هم  باید گی،کنندخودترمیممناسبی از قابلیت  دستیابی به
. این وجود داشته باشندماده آغازگر در زمینه بتن  هم  و    هايباکتر

تغییر نظر بتن را مورد هايویژگیشده به بتن نباید اد اضافهمو
که بتوانند شرایط محیط بتن را تحمل کنند،  هاییي. باکتردهند

دهنده تشکیل   هايياز باکتر  خاصی  نوعو    وجود دارندطبیعت  در  
ها،  جالب این نوع باکتري ویژگی. هستندمقاوم به قلیا  1هاگ 

مشابه بذر گیاهان   ،يضخیم کرو هايهایی با دیوارهتولید سلول
در بتن   ،نهفته هايصورت سلول به  توانندمی هاهاگ است. این 

و مکانیکی محیط بتن را تحمل   ییشیمیا  هايتنشو    کرده  زندگی
  ، سال  10بیش از  توانند  می   هايکنند. در محیط خشک، این باکتر

 ].64بمانند [ده زن
 

 
ج)  ؛ب) هفته اول ؛میالف) قبل از ترم :متر) یلیم 05/0-1 هیترك (اندازه ترك اول مییعنوان عامل خودترمبه مخلوط بتن به يافزودن باکتر .8شکل 

 ]62شده [میروز ترم 28د) بعد از  و هفته دوم
 

به بتن اضافه   اًمستقیم هاکه این باکتريسفانه زمانیأمت
. کاهش عمر  استا دو ماه یک ی فقطها شوند، عمر آنمی

 
1 Spore 

چند ماه (در از چند دهه (محیط خشک) به    ،هايباکتر  يهاهاگ 
مداوم سیمان بتن باشد که   آبدارشدن تواند ناشی ازمی  ،بتن)
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از یک  ترکوچک هاییهفرتشکیل ح آبدارشدن،نتیجه این 
است. هيباکتر  هاگتر از اندازه  میکرومتر در زمینه بتن و کوچک 

-آلیتنکته مهم دیگر این است که افزودن مواد آغازگر زیس
 هايپژوهش . در  نشودمعدنی به بتن موجب کاهش خواص بتن  

و   1نظیر عصاره مخمرها، پپتون  يمشخص شد که مواد پیشین
بتن   يفشارکلسیم موجب کاهش شدید استحکام  تاستا
در است که ناز این قاعده مستثکلسیم  لاکتات فقطشوند. می

ي را نشان  درصد 50 مقایسه با نمونه اولیه، افرایش استحکامی
 ].66و  65، 58[ داد

 
 شده در بتن استفاده هاييانواع باکتر -1-5-2

در   شانکاربرد خصوصدر تاکنون که  هاییيانواع باکتر
 :اند ازعبارت شده است  پژوهشبتن باکتریایی 

 يباسیلوس پاستور  •
 2باسیلوس اسفریکوس •

 3ریشیا کلیشا •

 باسیلوس سوبتیلیس •

در ساخت بتن باکتریایی  ،قیدشده در بالا هاييباکتر از
 که رسوبات کلسیتی  يینداها در فرآن  بیشتراستفاده شده است و  

و باعث بهبود خواص بتن   کنندشرکت می ،کندتولید می را
 هايپژوهش  بیشتر در هرچند  ، ]67و  62، 58[شوند می

هاي باکتري از خانواده ،مییاثر خودترم در خصوص شدهانجام 
 این ،م کربنات استفاده شده استیکلسد براي تولی لوسیباس

ه یکربن تغذ دیاکسدي  ووم یبا اوره، آمونها خانواده از باکتري
 ].70-68[ کندید میبنات تولم کریشود و کلسمی

 
 هايباکترسازوکار عمل  -2-5-2

و   4ها پروکاریوت سازيکانی زیست ظرفیت
  ،کلسیم کربنات  سازيکانی زیستو    است متفاوت    5هایوکاریوت

تواند با دو سازوکار  ، میسازيکانیزیست  یندهايامانند سایر فر
 :دپذیرمتفاوت انجام 

 
1 Peptone 
2 Bacillus Sphaericus 
3 Escherichia Coli 
4 Prokaryotes 
5 Eukaryotes 

 شدهکنترل سازي کانی زیست 

 شدهسازي القاکانی زیست 

یند افر ،شده، موجود زندهکنترل سازيکانی زیست در
 کند.نی را تا مراحل آخر کنترل میکاذرات  و رشد 6ییاز هسته

داخل زمینه آلی یا در   ،شده ترکیبنی تشکیلکا ذرات
صورت به مشخص وابسته به سلول و معمولاً  هايمکان 
  هاي پژوهش ]. براساس 71[ کنندسلولی رسوب میدرون 
 ها يکه این فعالیت باکتر توان گفتمی ،شده در این زمینهانجام 

 رفیزیکی محیطی قرا ـ شیمیایی هايترتأثیر پارامتواند تحت می
و ساختار سطحی سلول   دگرگشتیگیرد و وابسته به فعالیت 

توسط   7هتروتروفیک هاييباکتر دگرگشتی هاياشد. فعالیتب
سازوکار غالب در ایجاد رسوب   عنوانبه  پژوهشگرانبعضی از 

باکتریایی  ]. سطوح73و  72است [کربنات کلسیم مطرح شده 
علت حضور  . بهدارند مرسوب کلسی در ایجاد یز نقش مهمی ن

با   یمحیط در ،باکتريمنفی در سطح با بار چندین گروه باردار 
pH  ي توانند به سطوح باکتربار مثبت میبا    يفلز  هايیون   ،خنثی 

را  8زنی ناهمگن تواند شرایط جوانهمی امرمتصل شوند. این 
سطح خارجی   نات روي). عمدتاً رسوب کرب9تشدید کند (شکل  

  ، و درنهایت یابدمیدرپی توسعه پی بنديبا لایه يباکتر سلول
  ، هرحالافتد. بهدر حال رشد گیر می  کربناتِ  يورها در بل  يباکتر

کلسیم هنوز    سازيکانی یند  ادر فر  هاواقعی باکتري   تأثیر یا کارکرد 
 ].74بحث است [ قابل 

وسیله  به شده رسوب کربنات کلسیممطرح يکاربردها
 هايمواد، تصفیه خاك، حذف آلودگی هايزمینه شامل يباکتر

ها و سایر  ها در سنگ حذف ترك   و  يدرزبند،  جامد معدنی خاك
کربنات کلسیم کانی تولید همچنین، مواد متخلخل سنگی است. 

 يهاتون جدید در حفاظت س يابزار عنوانبه  ،وسیله باکتريه ب
  هايپژوهش  برخی ]. در 76و  75، 55[ شده استآهکی مطرح 

 ، در محیط بتن يافزایش طول عمر باکتر در خصوصشده انجام 
این  در 9آلیزیستو ترکیب ماده اولیه معدنی  يباکتر هاگاثر 

 ]. 77[) 10افزایش عمر بررسی شده است (شکل 

6 Nucleation 
7 Heterotrophic Bacteria 
8 Heterogeneous Nucleation 
9 Bioorganic 
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 ]74[ يسطح خارجی سلول باکتر يرو میرسوب کربنات کلس .9شکل 

 
 

 
 ]77[ درصد  40 ترمیم توسط باکتري با راندمان حدودروز  63پس از  تنریزساختار ب .10شکل 

 

 مقایسه راهبردهاي مختلف خودترمیمی -3
  در جدول مییمختلف خودترم يراهبردها سه،یمقا يبرا

شده   ) ترسیم1(صورت نمادین در شکل هتر نیز ب(که پیش )1(
طور که در این جدول مشاهده  نهما شده است.  ارائهبود) 

بتن، مزایا و معایبی می  هاي خودترمیشرواز این  شود، هریک  می
بسیار فرایندذاتی، می روش طبیعی خودترمی ،دارند. براي مثال

است  استفاده هاي کوچک قابلو فقط براي ترك بوده بري زمان 
دشوار است. در    روشایند در این  همچنین، کنترل پارامترهاي فر
هنگام ضرورت    ،کنندهمعامل ترمی  مقابل، در روش الیاف توخالی،

شرایط  در ،اثربخشی علاوه،بهشود. آزاد می ،و در مقدار متوسط
دارد. در روش میکروکپسول و  همراه بهرا  هاییآسیب ،مختلف

هاي  زمان به بسیاري از مکان امکان پاسخ هم  ،نانوذرات
شونده و  منبسط مواد افزودنیدیده وجود دارد. در روش آسیب
 ینسبتاً مناسب و سازگاري مناسب راندمانهاي معدنی، نی افزود

دارد. وجود تولیدشده با زمینه سیمانی  میبین محصولات ترمی
و   طبیعی  روشی  است که  ییطبیعی ترمیم باکتریا  روش   سرانجام، 

، هرچند نیاز به ستاهاي زیست محیطی عاري از آلودگی
 .داردتجهیزات خاص و همچنین محافظت از باکتري 
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 ] 78و  31[مییخودترممختلف  يراهبردها سهیمقا .1جدول 

 معایب مزایا راهبرد ردیف

 ذاتیخودترمیمی  1
 روش طبیعی -

 رسوب طبیعی کربنات کلسیم  -

 بر و ضعیفترمیم زمان  -

 100تا  10هاي کوچک (مناسب براي ترك  -

 میکرومتر)

 امکان کنترل فرایند ترمیمعدم -

 الیاف توخالی 2

کننده میادشدن عامل ترمزآ -

 هنگام ضرورت

نیاز به مقدار متوسطی از ماده   -

 کنندهترمیم

تحت  یاحتمال یاثربخش -

 بیحوادث متعدد آس

 گیريگري و یا قالبمشکل در ریخته -

ی مانیس نهیزم یکیمکان هايویژگیبر  یاثر منف -

کار گرفته اگر تعداد زیادي از الیاف توخالی به

 شوند.

 و نانوذرات پسولوککریم 3

کننده میآزادشدن عامل ترم -

 هنگام ضرورت

زمان به بسیاري از پاسخ هم -

 دیدهنقاط آسیب

اثربخشی احتمالی تحت  -

 حوادث متعدد آسیب

 کروکپسولیم هیبودن تهمشکل -

 کنندهمیمقدار محدود عامل ترم -

 نگرانی از پیوند بین کپسول و زمینه سیمانی -

ی مانیس نهیزم یکیمکان هايژگییوبر  یاثر منف -

 کار گرفته شود.اگر تعداد زیادي کپسول به

4 

و  شوندهمواد افزودنی منبسط

ی نظیر سولفات معدن هايیافزودن

 آلومینیم

بازدهی مناسب و خوب  -

 ترمیم

 نیمناسب ب يسازگار -

شده با دیتول  مییمحصولات ترم

 یمانیس نهیزم

انجام صورت انبساط نامطلوب در گسترش و  -

 مناسبترمیم نا

 و مناسب محصولات لازم دینشدن تولنیتضم -

 میترم يبرا 

اثربخشی و کارایی تحت حوادث مختلف  -

 تواند نوعی مشکل باشد.آسیب می

 هايباکتر 5
 یاز آلودگ  يعار  یعیروش طب  -

 یستیز يهاتیو فعال

  نیاز به تجهیزات خاص -

ي تراز باک  محافظت  نیاز به اقدامات خاص براي  -

 ها در بتن

ی تحت  کیخواص مکان یابیباز يبرا  ینگران -

 شرایط مختلف

 

 يریگجهینت -4
نتایج   و  پیشین  هايپژوهشبر    يدر مقاله حاضر، با مرور

عامل  منزلهبه  ،هاي خودترمیماز بتن  يتریشناخت واقع ،هاآن
است که در   يار یبسحاصل شد. سالیان و دوام سازه،  یاساس
که   شودمی  صرف هاسازه  میترم براي يادیز اری بس نهیهز ، جهان

 دلیل،   نیبه هم  .رودیساخت آن سازه هم فراتر م  نهیاز هز  یگاه

 نه یدر زم  ياری بس  يهاپژوهش   ، تاکنون  ،هانهیهز  نیکاهش ا  يبرا
 نهیدر زم هاآن شترکه بی انجام شدهدوام و طول عمر بتن 

است. همچنین،  داشته  یجنبه مطالعات و صرفاً ده بو مییخودترم
  از  انجام شده است. مانیس ریخم يور یتجرب  يهاآزمون
  آزمایش در بتن    يتوسط باکتر  میفقط روش ترم  ،فوق  يهاروش
اما مواد   نشده است. یصنعت نبودن،  ياقتصاد دلیلبه  که شده 
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 دلیلبه  ،هاي معدنیشونده و افزودنی منبسط افزودنی
  ، دوام نیا. رودشمار می بهی هاي صنعتراهکار بودن، از اقتصادي

،  منابع )،ISSC( 1بتن خودحسگر ذاتی  در حوزة مهم یانقلاب
ر اقتصاد، جامعه و  دو    کندمی  جادیا  یبتن معمول  مصالحو    يانرژ
 .بسیار تأثیرگذار است طیمح

 

 يسپاسگزار -5
وسیله از حمایت مالی پژوهشگاه مواد و انرژي در بدین

مصوب معاونت پژوهشی   ،دانشجویی وهشیپژانجام این پروژه 
تشکر و قدردانی   771397053با کد  ،و تحصیلات تکمیلی

 د.شومی
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 Abstract     The main objective of the current study was to investigate the effects of titanium dioxide 
nanoparticles on some Multi-Drug Resistant (MDR) bacteria and consequently, on the liver of male Wistar rats. 
In this experimental study, nanoparticles in the form of spheres of 20 nm in diameter were synthesized through 
co-precipitation method, and their antibacterial effect on several bacterial strains was evaluated based on agar 
well diffusion and macrodilution methods. In addition, the activities of liver enzymes, i.e., ALT, ALP, and AST, 
and liver tissues in the mice were examined. The obtained data were compared using one-way ANOVA. The 
results confirmed the ability of these nanoparticles with the concentration of 640 (mg/L) to inhibit the growth of 
clinical and standard strains of Pseudomonas aeruginosa, Enterococcus faecium, and Staphylococcus aureus. In 
the case of the activities of liver enzymes AST and ALP, the mentioned concentration of nanoparticles caused a 
significant decrease in the structure of liver tissue with some disorders. The findings of this study revelaed that 
these nanoparticles halted the growth of some pathogenic bacteria. However, after intraperitoneal injection into 
the mice body, the mentioned nanoparticles reduced the activity of liver enzymes and tissue abnormalities. 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2021.265267.1149               URL: https://www.jamt.ir/article_136897.html 
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1. INTRODUCTION 

Titanium dioxide (TiO2) is one of the metal 
nanoparticles that is characterized by remarkable 
photocatalytic properties beneficial for environmental 
cleaning and strong disinfection with numerous 
applications in biological and medical fields such as 
drug and gene transfer [1]. Today, with the emergence 
of drug resistance in many pathogenic bacteria, 
treatment of such infectious diseases is facing many 
problems [2]. The antimicrobial effects of nanoparticles 
can be useful in controlling the advancement of these 
diseases [3]. In this respect, the main objective of the 
current study was to investigate the effects of titanium 
dioxide nanoparticles on some Multi-Drug Resistant 
(MDR) bacteria and then on the liver of male Wistar 
rats. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

In this experimental study, nanoparticles in the form 
of spheres of 20 nm in diameter were synthesized 
through co-precipitation method [4]. To this end, 
Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853), 
Staphylococcus aureus (ATCC 25923), Acinetobacter 
baumannii (ATCC 19606), and Enterococcus faecium 
(ATCC 700221) from the Collection of Industrial 
Microorganisms of Iran and clinical items were 
purchased from Nobel Boarding Medical Laboratories 
located in the south of Isfahan. Then, their antibacterial 

effect on several bacterial strains were evaluated based 
on agar well diffusion and macrodilution methods. 
Further, the activities of liver enzymes, i.e., ALT, ALP 
AST, and liver tissue in the studied mice were examined 
[5]. Data were compared using one-way ANOVA. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

3.1. Specifications of TiO2 nanoparticles 

Findings from the images of the synthesized TiO2 
nanoparticles using TEM electron microscopy showed 
that the particles were spherical in shape and about 20 
nm in size with uniform distribution. The X-Ray 
Diffraction (XRD) image also included peaks used for 
measuring the crystals and calculating the nanoparticle 
size. 
 
3.2. Findings from inhibiting bacterial growth 

The results indicated that inhibition of the growth of 
Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853), 
Staphylococcus aureus (ATCC 25923), and 
Enterococcus faecium (ATCC 700221) in both standard 
and clinical conditions under the influence of high 
concentrations of TiO2 nanoparticles was acceptable. Of 
note, upon increasing the concentration of nanoparticles, 
the diameter of the non-growth halos would also 
increase, meaning that nanoparticles with 
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concentrations of 520 and 640 mg /l are more effective 
in inhibiting the bacterial growth. 

The results also showed that these nanoparticles with 
the concentration of 640 (mg/L) were able to inhibit the 
growth of clinical and standard strains of Pseudomonas 
aeruginosa, Enterococcus faecium, and Staphylococcus 
aureus. Fakhari et al. in their studies remarked that zinc 
oxide nanoparticles with the concentration of 640 ppm 
inhibited the growth of multidrug-resistant clinical 
Pseudomonas aeruginosa [6]. In addition, the effect of 
antibacterial activity of the coated titanium dioxide on a 
number of human pathogenic bacteria was confirmed in 
2017 [7]. 
 
3.3. Results of hepatotoxicity 

This concentration of nanoparticles on the activity of 
liver enzymes (AST, ALP) caused a significant decrease 
in the structure of liver tissue with some disorders. 

According to the obtained results, these nanoparticles 
halted the growth of some pathogenic bacteria. 
However, after intraperitoneal injection into the mice 
body, they reduced the activity of liver enzymes and 
tissue abnormalities. 
 
4. CONCLUSION 

In the present study, the synthesized TiO2 
nanoparticles with spherical morphology of 20 nm in 
diameter and high concentrations were able to partially 
inhibit the growth of clinical strains of Pseudomonas 
aeruginosa, Enterococcus fascium, and Staphylococcus 
aureus resistant to several drugs. However, the clinical 
and standard aspects of Acinetobacter baumannii were 
not affected even at high concentrations. In-vivo studies 
of male Wistar mice also showed that these 
nanoparticles with the concentration of 640 (mg /l) 
adversely affected the activity of liver enzymes AST, 
ALT, and ALP and also caused histological changes and 
liver tissue disorders. Due to the less mortality rate in 
animals, liver disorders may be largely eliminated over 
time after treatment. However, further research on this 
subject is required to confirm this statement. 
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بر  تنیو درون MDR يهاي باکتر بر  تنی در شرایط برون تیتانیم دیاکسي دبررسی اثر نانوذرات 

 هاي نر نژاد ویستار موش کبد 
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 : مقاله خچهی تار
 27/11/1399: هیاول ثبت
 05/06/1400: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1400/ 06/ 23 پذیرش علمی: 

مقاوم به   يباکتر چند سویهبر  )2TiOتیتانیم ( اکسیددي ات نانوذر اثر حاضر با هدف بررسی پژوهش     هدیچک 

  20 به قطر ، نانوذرات کروي تجربیلعه مطاانجام شد. در این  نر نژاد ویستار يهاموش  بر کبد و سپس  چند دارو
انتشار چاهک در آگار و    يهاروش باکتري با    هیسو  دچن  باکتریایی آن براثر ضد  سنتز و  ،رسوبیهم  روش ه، بمتر میلی
 مورد  هاموش در    و بافت کبد  ASTو   ALT،ALP  يکبد يهام یآنزارزیابی شد. فعالیت    )Macrodilution(  يالوله   رقتّ

 .مقایسه شد )One-Way Analysis of Variance(طرفه یک واریانس  تحلیلبا استفاده از  هاداده. گرفت  قرار  بررسی 
هاي بالینی و استاندارد  قادر به مهار رشد سویه ،2TiO نانوذرات یتربر ل گرمیلی م 640ن داد غلظت نشا نتایج

کبدي    يهام یآنز  فعالیت  دارمعنا کاهشو نیز    آرئوس  استافیلوکوکوسو    فاسیوم  انتروکوکوس،  آئروژینوزا  سودوموناس
)AST و ALP( يهاي باکتر رشد برخی از  ها نشان داد که . یافتهشودمی برخی اختلالات در ساختار بافت کبد و 

 يهام یآنزها باعث کاهش فعالیت  موشمتوقف و پس از تزریق درون صفاقی به    ،این نانوذرات تحت تأثیر  زابیماري
 د.وشمی بافتی  يهاي ناهنجار کبدي و

 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2021.265267.1149        URL: https://www.jamt.ir/article_136897.html 

 : هادواژهیکل
 ، 2TiOنانوذرات 

 ،يالوله رقّت
 ،هاي کبديآنزیم

 ،چاهک پلیت
 موش ویستار

 

 مقدمه -1

 میکروبیضد فعالیت داراي  يفلز  هايیون  یهنانومواد بر پا

 فعالیت هایکروارگانیسماز م یاريبس علیه که هستند ايگسترده

 سطح  نسبت  و  مناسب   سطحی بار داشتن علتبه مواد این.  دارند

  با را ها یکروارگانیسمم 1.ان.آدي و  ها آنزیم قادرند زیاد حجم به
 کنند یرفعالغ الکترون، دهنده هاي گروه بین الکترون تعادل عدم

 مناسبی انتخاب توانندمی زابیماري هايمیکروب با مبارزه برايو  

 این گیريهمه گسترش به یاییباکتر هايعفونت. ]1[ باشند
 یشبه افزا . باتوجه]2[است  منجر شدهدر جامعه  هاآلودگی

 
 

1 DNA 
2 Colonization 

ها با گذشت زمان و دشوار  ياز باکتر  یبرخ  یوتیکیبیمقاومت آنت
 یتاهم ازمشکل در جامعه  ینا بررسی ،هاشدن درمان عفونت

  یوع بتوان از ش یی،تا با ارائه راهکارها است برخوردار ايیژهو
  با  و  ستها کایمارستانو ب  بیماراندر    مقاوم  يها يباکتر  2استقرار

  از ناشی يهادرمان عفونت درو مؤثر  خطریب يداروها یزتجو
  ییموجب کاهش مقاومت دارو ،مقاوم به دارو هايباکتري

عنوان معجزه به  یدر پزشک نانومواد .]3[ دها شيباکتر
        بهترین . شوندیمحسوب م یدشده در عصر جدشناخته

  250تا  200قادرند  اند، که تاکنون سنتز شده هاییبیوتیکآنتی
نانومواد حدود    کهی درحال  ببرند؛  بین  از  را  زابیماري  عوامل   ازنوع  

https://doi.org/10.30501/jamt.2021.265267.1149
https://doi.org/10.30501/jamt.2021.265267.1149
mailto:ali.noori55@gmail.com
http://journals.merc.ac.ir/
https://www.jamt.ir/
https://doi.org/10.30501/jamt.2021.265267.1149
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 ین. همچن]4[ برندمی بین از را زایمارينوع از عوامل ب 650
 جایگزینبودن،  ییرسمّغ دلیلبه نانوذرات  یینپا يهاغلظت 
 .]5[ آیندمی  شماربه هابیوتیکآنتی يبرا یمناسب

که   است  فلزي  نانوذرات  از  یکی )2TiO(  تیتانیم  اکسیددي
 زیست،یطمح سازي پاك  در فوتوکاتالیستی  توجهقابل  خواص

 هايینهزم در متعددي کاربردهاي و  قوي کنندگییضدعفون
 زمان از .]6[ دارد ژن و دارو انتقال نظیر پزشکی و بیولوژیکی

 علیه مؤثر دارویی یافتن پی  در همواره  بشر ها،باکتري شناخت

 به  نیز هاباکتري و  است  بوده ها آن از ناشی هايعفونت

 هابیوتیکآنتی بردن بین از جهت مؤثري سازوکارهاي

  میان در دارویی مقاومت پیدایش با امروزه .]7[ اندیافتهدست 
 هايبیماري از دسته این درمان زا، بیماري هايباکتري از بسیاري

 1ي فناورستینانوز  .است شده مواجه بسیاري مشکلات با عفونی
 نهیزم  در  دیجد  راتییتغ  اعمال  و  جادیا  يبرا  یاصل  محرك  يروین

 و 2ییرو کهي طوربه  ؛]8[ شودیم محسوب یکروبیضدم
 هايباکتري دادند نشان 2010 سال در ]8[ همکاران

 به نسبت 4لیستریا منوسایتوژنز و 3آرئوس لوکوکوسیاستاف

  سودوموناس و 6اشرشیا کلی  ،5س یلیسوبت لوسیباس يهايباکتر
  نشان  2TiOو نقره  اتنانوذر به  شتريیب تیحساس 7نوزایآئروژ

  تیفعال یبررس با ]9[همکاران  و 8لاریآگ نی. همچندهندیم
  نشان نوزایآئروژ سودوموناس ي هاسلول يرو 2TiO يباکترضد

 ییایباکترضداثر  يدارا ستیفوتوکاتال عنوان به 2TiOدادند که 
در  . است 2TiOشده از ساخته  تینانوکامپوز با سه یمقا در يبهتر

  به  ]10[ تحقیقات دیگري ضمن بررسی خواص نانوذرات
 آن یستیفتوکاتال تیخاص و 2TiO نانوذرات 9يمهار  اثر یبررس

 لوسگیآسپر و یکل ایشیاشر ،آرئوس لوکوکوسیاستاف بر

که  گردیدو مشخص پرداخته شد (زردافشانکچه)  10فلاووس 
 به  نور، توسط شدنفعال  از پس 2TiO ستیوتوکاتالنانوذرات ف

 در  هاسمیکروارگانیم ساختار یمعدن  و یآل باتیترک شیاکسا

 یمهارکنندگ اثر  نیبنابرا .]11[ ندشویم منجر ی آب ي هامحلول

 
1 Nanobiotechnology 
2 Roy 
3 Staphylococcus aureus 
4 Listeria monocytogenes 
5 Bacillus subtilis 
6 Escherichia coli 
7 Pseudomonas aeruginosa 
8 Aguilar 

اثبات   به زايمار یب ي ها سمیکروارگانیم بر رشد 2TiO نانوذرات
 دیاکس  نانوذرات  يباکترضد  يهاتیفعال  يگرید  مطالعه  در  .دیرس

بالقوّه   کاربرد انگریب جینتا گرفت، انجام یکل ایشیبر اشر میتانیت
 نیا  ییایباکترضد  تیفعال  و  یپزشک  يهانهیزم  در  2TiO  نانوذرات
  یبررس .]12[ بود زايماریب يهايباکتر برابر در نانوذرات

نیز  2TiOشده با ساخته  يهاتیکامپوز ییایباکترضد تیخاص
بر رشد   ياثر مهار يدارا 2TiO يهاتیکامپوزنانو  که  داد نشان
  . ]13[  است  آرئوس  لوکوکوسی استافو    یکل  ایشیاشر  يهايباکتر

  برذرات نانو نیا اثر تاکنون ،هشدانجام  يهای باوجود بررس
 ینیبش یپ .]14[نشده است  یطور کامل بررس انسان به  یسلامت

 واکنش  وارد  یستیز  يهامولکول  با   توانندیم  نانومواد  که  شودیم
اثر   زنده  موجود بدن و سلول اتیخصوص و رفتار  بر و شوند

 در  کبدي  هايمیآنز  مطالعه  تیاهم  نیبنابرا.  ]15[  بگذارند  اديیز
  شاخص عنوان به  ها،میآنز نیا هايتیفعال رییتغ که است نیا

  ماده   اثر  از  یناش  ماريیب  تیوضع  ای  یطیمح  استرس  ،یبافت  بیآس
به باتوجه پژوهش  نیا در  .]16[ شوندیم محسوب اگزوژن،

در  هايو مقاومت باکتر 2TiO نانوذرات اختصاصی هايیژگیو
  رشد  مهار برنانوذرات  نیا ریتأث  ها،بیوتیکیاز آنت یاريبرابر بس
  یشگاهیآزما یطدر شرا بیوتیکیمقاوم به چند آنت هايباکتري

  فعالیت پستانداران، بر آن جانبیاثر مورد  در و شد یبررس
) و ساختار  13PAL و 11AST ،12ALT( کبدي هايآنزیم

 یقپس از تزر  یستارنر نژاد و  هايموش  کبد  بافت  14شناسیآسیب
 .شد مطالعهنانوذرات   یدرون صفاق

 

 روش تحقیق -2
 2TiOي نانوذرات سازآماده  -2-1

 مادهلیتر پیشمیلی 2TiO ،50منظور ساخت نانوذرات به 

 4TiCl )0C-45-CAS Number 7550, 257168 Code (  که از
 NaOH، 60گرم  30همراه آلدریچ تهیه شد به-سیگماشرکت 

و   شد حل در آب دیونیزه  3NHلیتر میلی 100و  HClلیتر میلی
، 16بسپارش  و 15هیدرولیزاسیون هايواکنش انجام از پس

9 Inhibitory 
10 Aspergillus flavus 
11 Aspartate Transaminase 
12 Alanine Aminotransferase 
13 Alkaline Phosphatase 
14 Pathology 
15 Hydrolization 
16 Polymerization 

https://en.wikipedia.org/w/index.php?title=Listeria_monocytogenes&oldid=748421482
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  3این محلول به مدت . دست آمدکلوئیدي به 2TiOنانوذرات 
  تادرجه سلسیوس درون کوره قرار گرفت    550ساعت در دماي  

 يها. سپس با استفاده از روش شود ی حاصلدرنگیسفپودر 
1XRD 2 وTEM )دانشگاه اصفهان) اندازه،   يمرکز آزمایشگاه

 شد. ی خلوص و شکل نانوذرات بررس
 
ات و باکتریایی نانوذرنجش فعالیت ضدس -2-2

 هاک یوتیبیآنت
ها در برابر  براي بررسی سنجش حساسیت باکتري

و کمّی رقّت   چاهک پلیت هاي کیفی از روش 2TiOنانوذرات 
براي این   سازي رقت سریالی در لوله) استفاده شد.(آماده  3ايلوله

از نانوذرات  یجی با کاهش غلظت تدر ییهامحلولهدف، ابتدا 

2TiO   5،  10،  20،  40،  80،  320،160،  520،  640(  يها با غلظت  ،
رقتّ  روش کمک  به  .شد هیته )تریبر ل گرمیل یم 25/1و  5/2

و   )MIC( 4ها رشد باکتري  غلظت بازدارنده حداقل ،ايلوله
همچنین  .شد تعیین )MBC( 5ها غلظت کشنده باکتري حداقل

 روشو  6نگاره پادزي آزموناز  دارویی مقاومت بررسی براي
 P:10سیلین (پنیي هاکیوتیبیآنت و 7بائر -کربی  استاندارد

µg/disc(ونکومایسین ، )V:30 µg/disc () تتراسایکلین ،TE:30 

µg/disc ،( جنتامایسین )GE:10 µg/disc ،( ) کلرامفنیکلC:30 

µg/discسیپروفلوکساسین ،( )CP:5 µg/disc  ،(  سولفامتوکسازول
سفتازیدیم کلاولانیک اسید ، µg/disc (SXT: 25(متوپریم –تري

)µg/discCAC:30 (    مروپنمو) µg/discMEN: 10 (  شد   استفاده
پادتن طب   متعلق به شرکت کیوتیبیآنتهاي (تمامی دیسک

تتراسایکلین و سرم    کیوتیبیآنت  از  در این پژوهش  .]10[بودند)  
 .شد استفاده مثبت و منفی کنترل جهت بیترتبهفیزیولوژي 

 7 یط  در 2TiO ییایباکترضد تیخاصدر این مطالعه 
 گرفت. قرار یبررس   مورد روز

 

 هاي باکتریایی استانداردنمونه سازيروش آماده -2-3

 
1 X-Ray Diffraction 
2 Transmission Electron Microscopy 
3 Macro-Tube Dilution 
4 Minimum Inhibitory Concentration 
5 Minimum Bactericidal Concentration 
6 Antibiogram 
7 Kirby–Bauer Test 

  ،) ATCC 27853( آئروژینوزا سودوموناس هايباکتري
 8بومانی  آسینتوباکتر ،)ATCC 25923( آرئوس استافیلوکوکوس

)ATCC 19606  (  9فاسیوم   انتروکوکوسو  )ATCC 700221 (   از
وابسته به  هاي صنعتی ایران مرکز کلکسیون میکروارگانیسم

 10لیوفیلیزه صورتبه ایران یو صنعت یعلم يهاپژوهش سازمان  
  يروزشبانه   یطب   تشخیص هاي  یشگاه آزماهاي بالینی از  و باکتري

 ند.شدي خریدارنوبل واقع در جنوب اصفهان 
 
 ي حیواناتسازآماده  -2-4

رأس موش نر نژاد  20تجربی روي  طوربه این پژوهش 
که از لانه حیوانات دانشگاه آزاد اسلامی واحد  11ویستار 

 درجه فلاورجان خریداري شده بود، انجام شد. این حیوانات در  
درجه سلسیوس) و نور   22-20مناسب آزمایشگاهی ( حرارت
ساعت تاریکی) نگهداري  12ساعت روشنایی و  12کافی (
به  و  بودندگرم  170 ± 10 داراي میانگین وزنی هاموش شدند.

تقسیم ) تیمار گروه یک و کنترل (یک گروهتایی گروه ده دو
  ها دوز مورد استفاده جهت تزریق درون صفاقی به موششدند. 

 گروه استریل،    شرایط  درشد.    تهیه  هاموش  وزن  میانگینبراساس  
 لوگرمیهر ک ازاي به را  2TiO نانوذرات لیترمیلی 10 یزانم یمار،ت

ی دریافت کرد که معادل دوز  صورت درون صفاق به  بدن وزن
  1به گروه شاهد نیز به میزان  و  ثر بر مهار رشد باکتري ها بود  ؤم

روز   7درون صفاقی و در  صورتبهلیتر سرم فیزیولوژي میلی
  با روزه تیمار، بیهوشی 7پس از دوره  .]17[متوالی تزریق شد 

 کیلوگرم   هر  به ازاي  گرمیلیم  80  کتامین(  13زایلازین  و  12کتامین
 کیلوگرم هر ازاي گرم بهمیلی 15 زایلازین+  موش بدن وزن
در دو مرحله    يریگخون   و سپس  گرفت  صورت)  موش  بدن  وزن

روز پس از آخرین روز تزریق، از گوشه چشم و    7،  اوّل(مرحله  
شد.   انجام روز پس از آخرین تزریق، از قلب) 21مرحله دوم، 

 دقیقه 15 پس از شده يآورجمع هاي سرم خون تیدرنها
 . ]18[دور بر دقیقه جداسازي شد  3000سرعت  با سانتریفیوژ

8 Acinetobacter baumannii 
9 Enterococcus faecium 
10 Lyophilized 
11 Wistar Rat 
12 Ketamine 
13 Xylazine 
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 آمینو آسپارتات هاي کبدي آنزیم فعالیتسنجش 
  آلکالینو  (ALT)ترانسفراز  آمینو آلانین، (AST)ترانسفراز 

 آزمون، پارس( آنزیمی هاياز کیت استفاده با (ALP) فسفاتاز
 The International Federation of(روش  به و )ایران کرج،

IFCC( 1با دستگاه اتو آنالایزرBT.2008  19[شد    انجام[ . 
روز   21ي دوم (ریگخون از بعد بلافاصله هاموش کبد

 از، 2شناسی بافتی آسیب بررسی منظوربه پس از آخرین تزریق)
- هماتوکسیلینروش    و به   تهیه  بافتی  هايبرش  و   شد  خارج  بدن

نوري   میکروسکوپ ي شد. سپس بازیآمرنگ  3ائوزین
)Olympus CX23, Japan( ) مجهز به دوربینCanon SX70, 

Japan( تمام مراحل کارِ با   .]18[ گرفت ارزیابی قرار مورد
معاونت پژوهشی   دییموردتأحیوانات از نظر اخلاق پژوهشی 

 دانشگاه آزاد اسلامی واحد فلاورجان قرار گرفت.

 
 آنالیز آماري -2-5

  استفاده با 19 نسخه SPSS افزارنرم  در هاي حاصل داده
  سطح .  شد  لیتحل  و   هیتجز  t-test  و   ANOVAآماري    يآزمونها  از

در نظر گرفته   05/0  مساوي  یا  کمتر  هاآزمون  تمامی  ي دردارمعنا
 شد.

 
 نتایج و بحث -3
 2TiOمشخصات نانوذرات  -3-1

با   2TiOشده ي از نانوذرات سنتزربرداریتصوي هاافتهی
  نشان داد که ذرات به  TEMاستفاده از میکروسکوپ الکترونی 

نانومتر و با توزیع یکسان و یکنواخت  20 اندازهبه شکل کروي،  
  در   (XRD)ایکس    پرتو  پراش  همچنین تصویر).  1هستند (شکل  

و   هابلور گیري هایی بود که براي اندازهشامل پیک 2 شکل
 استفاده شد. محاسبه اندازه نانوذرات

 
 هايباکتري حاصل از مهار رشد هاافته ی -3-2

ایزوله باکتریایی،  8روي  تجربیصورت به  پژوهش این
مقاوم به چند ایزوله استاندارد  4بالینی و  ایزوله  4شامل 

، )ATCC 27853(  آئروژینوزا سودوموناس  )MDR(  کیوتیبیآنت

 
1 Auto Analyzer 
2 Histopathology 

بومانی   آسینتوباکتر ،)ATCC 25923( آرئوس استافیلوکوکوس
)ATCC 19606 ( فاسیوم انتروکوکوسو  )ATCC 700221 (  

 شد.  انجام
 

 
 شده سنتز 2TiO ذراتنانو یالکترون میکروسکوپ تصویر. 1شکل 

 
 

 
 شده  سنتز 2TiO ذراتنانو ایکس پرتو پراش. 2شکل 

 
، 240،  160 هايدر حضور غلظت  موردمطالعههاي  باکتري

قرار گرفتند و  2TiO ذراتیتر) از نانو ل گرم بر(میلی 640و  520
ها  نبود، این غلظت مؤثر ترپاییني هاغلظت چون نانوذرات در 

نشان داد که مهار رشد    1جدول  مورد ارزیابی قرار نگرفتند. نتایج  
،  )ATCC 27853( آئروژینوزا سودوموناسهاي باکتري

 انتروکوکوسو  )ATCC 25923( آرئوس استافیلوکوکوس
در دو حالت استاندارد و بالینی تحت    )ATCC 700221(   فاسیوم

است.  قبول قابل  2TiOات ذرنانوي بالاي هاغلظت تأثیر

3 Haematoxylin and Eosin (H&E) 
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 است، متناسب شده داده نشان 1شماره  جدول در کهطور همان 
  به  رو نیز عدم رشد هايهاله قطر نانوذرات، غلظت افزایش با

ي  هاغلظت با  نانوذرات که بدان معناست است و این شیافزا

ي بیشتري بر مهار رشد  رگذاریتأث  تریلگرم بر میلی 640 و 520
 . ها داردباکتري

 

بالینی  باکتریایی هاينمونه چاهک پلیت در مطابق با روش 2TiO نانوذرات مختلف هايغلظت ) درمتریلیمعدم رشد ( هاله قطر میانگین .1جدول 
)MDR( و استاندارد 

 

 نام باکتري
 بومانی آسینتوباکتر آئروژینوزا سودوموناس ومیفاس انتروکوکوس آرئوس لوکوکوسیاستاف

 استاندارد ینیبال

(ATCC 25923) 

 استاندارد ینیبال

(ATCC 700221) 

 استاندارد ینیبال

(ATCC 27853) 

 استاندارد ینیبال

(ATCC 19606) ذراتنانو غلظت 

)mg/L( 2TiO 
160 - - 14 14 - - - - 

320 10 12 15 17 11 12 - - 

520 14 16 16 19 13 15 - - 

640 15 18 18 20 16 17 - - 

 3/25 3/17 3/18 0/18 22 6/18 20 3/18 * +  کنترل

 - - - - - - - - *  - کنترل

 .شد استفاده ی منف و مثبت کنترل جهت  بی ترتبه  يولوژیزی و سرم ف نیکلیتتراسا  کیوتیبی آنت*
 

 ها باکتري  رشد  عدم  يهاهاله   قطر  بالاترین  ، جدول  در این 
 ppm 640مربوط به غلظت  ،بالینی و استاندارد حالت دو هر در

هاي مختلف این نانوذرات  است. همچنین غلظت  2TiOنانوذرات  
 آسینتوباکترهاي استاندارد و بالینی باکتري بر مهار رشد ایزوله

 نداشت. يریتأث بومانی
  به  2TiO نانوذرات مختلف هايغلظت سنجش نتایج

  2جدول  در آزمایش مورد هايباکتري روي ايرقّت لولهروش 
 مهاري  غلظت  میزان  بالاترین  جدول،  این  مطابق  .است   شده  ارائه

  غلظت  بالاترین در بالینی  و استاندارد حالت دو  در (MIC)رشد 

در دو    یبومان  ینتوباکترآس  به  متعلق)،  2TiO   )ppm  640نانوذرات  
  در  MICمیزان  کمترین همچنین. است حالت بالینی و استاندارد

مربوط به  )، ppm 40بالینی ( استاندارد و حالت دو هر
 مختلف هايغلظت بین هاتفاوت. است مویفاس انتروکوکوس

 ،مستقل  تی  آزمون  از   استفاده  با MIC متفاوت  و مقادیر  نانوذرات
هاي بیوگرام باکترينتایج آنتی ). P> 001/0( بود. دارمعنا

  4و    3جدول  در    ،استفاده در این پژوهشاستاندارد و بالینی مورد
 شده است. ارائه

 

 )MBC(باکتریایی  هو حداقل غلظت کشند) MIC(ها از رشد باکتري 2TiO حداقل غلظت مهارکننده نمایش. 2جدول 

 باکتري نام بومانی آسینتوباکتر آئروژینوزا سودوموناس  ومیفاس انتروکوکوس آرئوس لوکوکوسیاستاف

 استاندارد ینیبال استاندارد ینیبال استاندارد ینیبال استاندارد ینیبال

160 80 80 40 >320 160 >640 >640 MIC/ppm 

320 160 160 80 >520 320 >640 >640 MBC/ppm 

 * +  کنترل 20 40 10 20 25/1 5/2 5 10

 کدورت

 کامل

 کدورت

 کامل

 کدورت

 کامل

 کدورت

 کامل

 کدورت

 کامل

 کدورت

 کامل

 کدورت

 کامل

 کدورت

 کامل
 *  - کنترل
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 بیوگرامآنتی آزمون ي گرم مثبت به کمک هايباکترنتایج حاصل از مقاومت و حساسیت . 3جدول 
 )Cp(  یپروفلوکساسینس

 )µg/disc 5 ( 

 )GE( نیس یجنتاما

)µg/disc 10( 

 )TE( تتراسایکلین

)µg/disc 30( 

 )V( ونکومایسین

)µg/disc 30( 

 (P)سیلینپنی 

)µg/disc 10( 

 )C( کلرامفینیکل

) µg/disc30( 

 ک ی وتیبیآنت

 ي باکتر

S 
 R ) متریلی(م 6/22

S 
 ) متریلی(م 3/20

S 
 R ) متریلی(م 6/21

S 
 ) متریلیم( 3/26

  لوکوکوسیاستاف
 آرئوس 

)ATCC 25923( 

S 
 ) متریلی(م 6/39

S 
 R ) متر یلی(م 23

S 
 R R ) متریلی(م 6/22

  لوکوکوسیاستاف
 ی نیبال آرئوس

R R 
S 

 ) متر یلی(م 22
S 

 R R ) متریلی(م 6/21

  انتروکوکوس

 ومیفاس
)ATCC 700221( 

R 
S 

 ) متر یلی(م 24
S 

 ) متر ی لی(م 6/8
S 

 ) متریلی(م 6/36
S 

 ) متر یلی(م 30
S 

 ) متریلی(م 6/36
  انتروکوکوس

 ی نیبال ومیفاس

R) :Resistant(  هابیوتیکباکتري در برابر آنتیمقاومت 

S) :Sensitive(   هابیوتیکباکتري در برابر آنتیحساسیت 
 
 

 بیوگرامآنتی آزموني گرم منفی به کمک هالیباسنتایج حاصل از مقاومت . 4جدول 

یپروفلوکساسین  س
)Cp( 

 )µg/disc 5 ( 

 )GE( نیس یجنتاما

)µg/disc 10( 

سفتازیدیم  

 کلاولانیک 
)CAC( 

)µg/disc 30 ( 

 مروپنم

(MEN) 
)µg/disc  

10( 

تتراسایکلین  

)TE( )µg/disc 

30( 

  يسولفامتوکسازول تر

 یم متوپر
(SXT)  

)µg/disc 25 ( 

 کیوتیبیآنت

 

 ي باکتر

S 
 ) متریلی(م 36

S 
 R R ) متریلی(م 3/22

S 
 R ) متریلی(م 18

 سودوموناس

 ینوزا آئروژ
)ATCC 27853( 

S 
 ) متریلی(م 40

S 
 R R ) متریلی(م 24

S 
 ) متریلی(م 3/18

S 
 ) متریلی(م 13

 سودوموناس

 ینی بال ینوزاآئروژ

R R R R 
S 

 ) متریلی(م 3/25
S 

 ) متریلی(م 6/15
  بومانی ینتوباکترآس
)ATCC 19606( 

R R R R 
S 

 R ) متریلی(م 3/17
  بومانی ینتوباکترآس

 بالینی

R) :Resistant(  هابیوتیکباکتري در برابر آنتیمقاومت 

S) :Sensitive(   هابیوتیکباکتري در برابر آنتیحساسیت 

 

 کبدي یتسمّ از حاصل نتایج -3-3

 دارمعناباعث افزایش  2TiOنانوذرات  ،در این مطالعه 

(پس از ي ریگخون در مرحله دوم  )AST(کبدي  میآنزفعالیت 
. همچنین ندو گروه شاهد شد اوّلروز) نسبت به مرحله  21

داري معناکاهش  يریگخون در مرحله دوم  ALPفعالیت آنزیم 
               در گروه تیمار داشت يریگخون اوّلنسبت به مرحله 

)0.05 < p(2نانوذرات    تأثیر  ولی  ؛TiO  هاي کبدي یمآنزفعالیت   بر
)ALT(،  نشان   يریگخونداري را بین دو مرحله معنااختلاف

 ). 5نداد (جدول 
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 روز  هفت مدت به 2TiO نانوذرات کنندهافتیدرنژاد ویستار  نر هايموش آزمایشی گروه و کنترل گروه هايآنزیم سرمی غلظت .5جدول 

 يریگخونزمان  هاگروه آمینوترانسفراز آلانین آمینوترانسفراز آسپارتات فسفاتاز آلکالین

8/121 ± 8/586  02/12 ± 5/137  4/10 ± 9/67  آخرین از پس روز 7 شاهد 

7/99 ± 6/18 112/05 ± 585/5 تزریق  1/11 ± 9/73  تجربی 

6/130 ± 621  6/23 ± 7/148  4/10 ± 7/66  آخرین از پس روز 21 شاهد 

* 4/167 ± 3/33 152/6 ± 431/9* تزریق  7/10 ± 1/62  تجربی 

 فیزیولوژي سرم کنندهافتیدر شاهد هايگروه
 روز  7 به مدت 2TiOذرات صفاقی نانو درون  کنندهافتیدر تجربی هايگروه

 

بر ساختار بافت کبد،   2TiOمنظور بررسی اثر نانوذرات  به 
ي متعددي مورد مطالعه قرار گرفت و اختلالات گوناگونی  هالام

 ) مشخص شد. 8تا  3هاي (مطابق شکل
باکتریایی نانوذرات، دلیل خواص ضددر پژوهش حاضر به

و بررسی تأثیر آن بر تعدادي از   2TiOاقدام به سنتز نانوذرات 
هاي تحت تیمار  ها و بافت کبد موشزا، آنزیمهاي بیماريباکتري

نشان داد که   ) 1 جدول (هاي حاصل از این پژوهش شد. یافته
نانومتر در بالاترین   20 اندازهبهشکل کروي و  به  2TiOنانوذرات 

بیشترین اثر مهاري را بر   )،ppm 640( مورد آزمایش غلظت
داشته است؛  ومیانتروکوکوس فاساستاندارد  وهاي بالینی سویه
که    یبومان  نتوباکتریآس  ي بالینی و استانداردهاهیسو بر    کهیدرحال

ي هاعفونت تازگی باعث  بوده و به   طلبفرصت  1زايیک بیماري
ي نداشته است. این ریتأثشده است، هیچ    هامارستانیبزیادي در  

  هايغلظت بین هااختلاف آماري، نظر  ازحالی است که در
 ).  P>0 /001است ( دارمعناها هاله قطر و نانوذرات مختلف

ي این پژوهش نشان داد که هاافتهی ،2جدول مطابق با 
و   یبومان نتوباکتریآسمربوط به باکتري  ،MBCو  MICبیشترین 

ي هاغلظت با  ب یترتبه آئروژینوزا سودوموناسبالینی  زولهیا
 است. 2TiOذرات ) در برابر  نانو520و  ppm 640بالاتر از (

نشان داد که غلظت  ]19[مطالعات فخاري و همکاران 
ppm 640  ذرات اکسید روي باعث مهار رشد باکتري نانو

شده است.  مقاوم به چند دارو  ینیبال ینوزايآئروژ سودوموناس
 باکتري تیتانیم دي اکسیدضد فعالیت 2017همچنین در سال 

ي انسانی  زايماریبي هايباکترشده روي تعدادي از دارپوشش 
 .]20[ ثابت گردید

     هاي بالینی و استاندارد سویه ،3جدول مطابق با 
 وم یفاس انتروکوکوس و آرئوس استافیلوکوکوسهاي باکتري

سیلین و سیپروفلوکساسین مقاوم  هاي پنیبیوتیکآنتی نسبت به 
، مشابه این تحقیق، ]21[بودند. در پژوهش نوربخش و همکاران  

  شناسه با  و استاندارد بالینی هايآرئوس استافیلوکوکوس
)ATCC 25923 (خصوص در  ها بهبیوتیکنسبت به اکثر آنتی

 مقاوم بودند. هانیلیسیپنبرابر انواع 
 

 

 
 هاهپاتوسیت :(H) ي،مرکز یاهرگس :)(H&E، CV یزيآمبرابر)، رنگ 400( بزرگنمایی کنترل، گروه کبد بافت مقطع. 3شکل 

 
1 Pathogenic 
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  ):V(فضاي پورت سرخرگ (دیواره ضخیم و عضلانی)،  ):A( ،برابر)  400، بزرگنمایی (H&Eي زیآمرنگ مقطع بافت کبد گروه کنترل،  .4شکل 

 و رنگ): تجمع کمهاي سیاهمجراي صفراوي (بافت مکعبی ساده)، (هسته ):B(تر)، یش نازك ب و هاي کمهاي متسع و دیوارهسیاهرگ کبدي (حفره
هاي کوپفر سلول ):K(داره سیاهرگ مرکز لوبولی، تخریب ج ):dW( برابر)، 400، بزرگنمایی (H&E يزیآمرنگهاي التهابی، بیش پایینی از سلول

 تجمع خون در برخی سینوزوئیدها ):Cs(نظمی سینوزوئیدها، اتساع و بی ):dS(اند)، (ماکروفاژهایی که از جریان خون وارد کبد شده
 
 

 
 2TiOمقطع بافت کبد گروه تیمار با نانوذرات . 5شکل 

 
 

 
 التهابی هايسلول تجمع ):IC( برابر)، 400( بزرگنمایی ،H&E یزيآمرنگ  ،2TiO ذراتنانو با تیمار گروه هايموش کبد بافت مقطع. 6شکل 
 يصفراو يمجرا  ):B( ي،کبد یاهرگس ):V( ي،سرخرگ کبد): A( ینوزوئیدها،س یپرخون ):Cs(پورتال،  یه) در ناحهانوتروفیل و هایل(بازوف 
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 ی،مرکز لوبول یاهرگجداره س یبتخر ):dW(برابر)،  400( بزرگنمایی ،H&E یزيآمرنگ ،2TiO ذراتنانو با تیمار گروه کبد بافت مقطع. 7شکل 

)lH:( شده،لیز هايهپاتوسیت )aN:( هاهپاتوسیت هسته آتروفی 
 
 

 
هاي هپاتوسیت ):dN( هاي کوپفر،سلول): K(برابر)،  400، بزرگنمایی (H&Eي زیآمرنگ، 2TiOمقطع بافت کبد گروه تیمار با نانوذرات . 8شکل 

 ها)اي (لیز و رها شدن هستههستهدو

 
       سویه باکتري مقاوم به پنی سیلین و نیز مقاومت 

 در برابر آرئوس استافیلوکوکوس هاي بالینیبیوتیکی سویهآنتی

سیلین، کلیندامایسین، توبرامایسین و  هاي پنیبیوتیکآنتی
نیز گزارش شده  ]22[ تتراسایکلین توسط رحیمی و همکاران

 هايعفونت ایجاد  ها دراین باکتري کهیاز آنجائ است.

ایی گسترده  طیف هاي موجود در جامعه،عفونت و بیمارستانی
 طریق از هاآن در بیوتیکیآنتی گیرند و مقاومتبر می  در را

شود، این نوع  می حمل  هاها، پلاسمیدها و ترانسپوزونکروموزوم
 یابدیم  افزایش نیز  هابیوتیکآنتی رویهبی مصرف با هامقاومتاز  
 . ]24و  23[

 مقاومت یصورت ذاتبه  یزن یومساانتروکوکوس ف باکتري
و   داده استنشان  هابیوتیکآنتینسبت به را  بالاییبیش  و کم

  پلاسمیدها و را نیز از طریق  تمقاوم هايژنتوانایی کسب 
است،   شدهمشاهده امروزه  کهي طوربه  ؛ها داردترانسپوزون

 گلیکوپپتیدي در هايبیوتیکاین باکتري در برابر آنتیمقاومت 
رو به  یومساانتروکوکوس ف خصوصها بهوسانتروکوک نیب

به نتایج اربابی و  . در این پژوهش نیز مشا]25[افزایش است 
مشخص شد که   ]26[و محمدي و همکاران  ]25[همکاران 

شامل   تنهانههاي مؤثر بر مهار رشد این باکتري، کیوتیبیآنت
ي کلرامفنیکل، جنتامایسین، ونکومایسین و  هاکیوتیبیآنت

  2TiOنانوذرات    ،2و    1تتراسایکلین هستند بلکه مطابق با جداول  
 باعث مهار رشد این باکتري شده اند.

  ، مشخص شد که4در این مطالعه مطابق با جدول 
 سودوموناس  هاي گرم منفیهاي بالینی و استاندارد باکتريایزوله

 هايبیوتیکنسبت به آنتی بومانی آسینتوباکتر و آئروژینوزا
مشترك مقاوم   طوربه سفتازیدیم کلاولانیک اسید و مروپنم 

 هايبیوتیکیبر آنت  علاوه  بومانی  آسینتوباکترهستند؛ ولی باکتري  
مقاوم   کاملاًسیپروفلوکساسین و جنتامایسین هم فوق در برابر 
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نشان داده است  نتایج این پژوهش و بسیاري از محققین است. 
از                وسیعی طیف به نسبت این باکتري هايکه سویه

  ، 2و  1. مطابق با جداول ]28و  27[است  مقاوم هابیوتیکآنتی
شده سنتز 2TiOدر این پژوهش هم مشاهده شد که نانوذرات 

همچنین، تفاوت  ي نداشته است. ریتأثروي این باکتري هیچ 
    روي  2TiOباکتریایی نانوذرات چشمگیري بین آثار ضد 

هاي و سویه )MDR( هاي بالینی مقاوم به چند دارو باکتري
که  رسدیمنظر ها وجود دارد. چنین بهاستاندارد این باکتري

ها این توانایی  سازوکارهاي مقاومت در برابر داروها که به باکتري
اجتناب و دوري کنند، بر عدم  هاکیوتیبیآنتکه از  دهدیمرا 

 .]29[بوده است  مؤثري تاحدودکارایی نانوذرات هم 
 براي شاخصی  عنوانبه  ینوترانسفرازهاآم کهییازآنجا

 تخریب کبد، اولیه مراحل در و روندمی شمارسلامت کبد به

به  هاسلول از ممکن است هاهپاتوسیت سیتوپلاسمی هايآنزیم

 یابدافزایش  غشاء  نفوذپذیري و کنندنشت  خون جریان داخل
  ر یتأثتشخیص چگونگی  منظوربههاي متعدد در پژوهش ،]30[

هاي کبدي مورد نانوذرات فلزي بر عملکرد کبد، فعالیت آنزیم
ي که نتایج حاصل از مطالعه اگونه به بررسی قرار گرفته است؛ 

 مختلف يهاغلظت نشان داد که ]30[علیپور و همکاران 
 فعالیت بر داريمعنا افزایش باعث منیزیم اکسید نانوذرات

 غییراتتو همچنین  فسفاتاز آلکالن و آمینوترانسفراز يهامیآنز
مهدیه و   .شودمی  NMRI نژاد  باردار  هايموش  کبد  یشناسبافت 

 کروي نانوذرات غلظت نشان دادند که افزایش ]31[همکاران 
هاي نانومتر، باعث افزایش غلظت آنزیم 40 اندازهبه  2TiOشکل 
ALT  ،AST  وALP در   شود.هاي نر نژاد ویستار میدر موش

 روي اکسید نانوذرات  یتسمّ اثر  بررسیپژوهش دیگري پس از  

هاي سفید کبد موش 1بافت  یشناسبیآس تغییرات بر 2TiO و
ذرات،  دوز نانو افزایش آزمایشگاهی نر مشخص گردید که

نتایج  رو، ازاین .]32[ همراه داردرا به بافت کبد تخریب
  میزان  بر 2TiOنانوذرات  یتاثر سمّ بررسی ازآمده دستبه 

  باعث   نانوذرات  این  که  داد  نشاندر این پژوهش    هاي کبديآنزیم
ي اگونهبه شود؛  می  هاآنزیم  این  هاي غلظت  ي دردارمعنا  تغییرات

روز بر فعالیت آنزیم  21این نانوذرات پس از گذشت که 
و فعالیت این آنزیم را  آسپارتات آمینوترانسفراز سرم اثر گذاشته

 
1 Histopathology 

یت دلیل اعمال سمّدهد که این افزایش شاید به افزایش می
ها باشد. همچنین بر هپاتوسیت  2TiOذرات  هاي بالاي نانوغلظت

ي را نسبت به گروه  دارمعنافعالیت آنزیم آلکالن فسفاتاز کاهش 
هاي حاصل از بررسی آنزیم آلانین کنترل نشان داد؛ اما یافته
یت ي را در جهت تعیین سمّدارمعناآمینوترانسفراز تغییرات 

 ارائه نداد. 2TiOنانوذرات 
 

 يریگجهینت -4
ــردر پژوهش  اضـ انوذرات ،حـ ــده  نـ ــنتزشـ ا  2TiOسـ بـ

هاي بالا نانومتر در غلظت 20  اندازهبهکروي و   ناســیشــ ختیر
هاي هاي بالینی باکتريمانع رشــد ســویه  يتاحدودتوانســت  

ونــاس وزا ســـودومـ نـ روژیـ وس ،آئـ وکـ روکـ تـ وم انـ  و فــاســـیـ
افیلوکوکوس ــتـ د   آرئوس اسـ ــود؛ هرچنـ د دارو شـ اوم بـه چنـ مقـ

فانه  یبومان  آســینتوباکترهاي بالینی و اســتاندارد  بر ســویه  متأســّ
 2تنی هاي بالا مؤثر نبود. همچنین مطـالعـات درونی در غلظـتحتّ

تارهاي نر نژاد موش ان داد که این نانوذرات در   ویسـ  غلظتنشـ
 AST،  ALTهـاي کبـدي گرم بر لیتر) بر فعـالیـت آنزیم(میلی 640

ناسـ بافتو نیز موجب تغییرات  رداثر نامطلوبی دا  ALPو  ی و شـ
ــ میهاي تحت تیمار  اختلال در بافت کبد موش  بهباتوجه د. وشـ

ــت زمـان  ریوممرگعـدم  ا گـذشـ ــت بـ در حیوانـات، ممکن اسـ
د که شوزیادي برطرف    تا حدبیشتري از تیمار، اختلالات کبدي 

 هاي بیشتري نیاز دارد.اثبات آن به پژوهش
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 Abstract     The main objective of the current study was to synthesize porous nickel foam through a cost-
effective method and study its novel applications. Several characteristics such as a mix of mechanical and 
physical properties with low density, high fluid permeability, and thermal conductivity have made synthesis 
methods of metal foams attractive in specific applications for researchers compared to polymers or ceramics 
foams. Foams are either open or closed cells that mainly affect the material properties and end usage. Wide 
applications of metallic foams in electrodes, heat exchangers, and filters and nickel foams in battery electrodes 
and catalysts for hydrogen production as clean energy sources are increasingly investigated nowadays. In this 
regard, the current study aimed to investigate open cell nickel foams synthesized through multi chemical 
processes including degreasing, roughening, sensitization, and activation methods to nickel deposition over non-
conductive polyurethane. To this end, a thicker layer was coated by hard nickel electrodeposition. Then, 
polyurethane substrate was removed by pyrolysis in a tube furnace with pure argon gas flow. The characteristics 
of the nickel coatings were studied using X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM), 
metallography, and measurement of specific surface area (BET). In the Nickel foam, the compression strength 
of the electroless foam was calculated as 0.07 MPa and for the electrodeposited foam, this value increased up to 
1.1 MPa. In addition, its hardness was measured as 145 Vickers Hardness (HV). 
 

   https://doi.org/10.30501/jamt.2022.325426.1210               URL: https://www.jamt.ir/article_144797.html 

Keywords: 
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1. INTRODUCTION 

Numerous studies have been carried out on the 
fabrication methods of open cell metal foams in the last 
decades. Such studies are mainly divided into four 
production methods namely the casting, metallurgy 
powder, metal vapor deposition, and ion deposition 
(electrodeposition) [1]. In addition, some new categories 
that are also expensive methods of mass production of 
metal foams such as spark plasma sintering [2] and 
sintering and dissolution process [3] can be added to the 
list. Metal foams such as aluminum, nickel, copper, and 
their alloys are used in different industries such as filters, 
battery electrodes, heat exchangers, catalysts, etc. [4-6]. 
Compared to polymer and ceramic foams, metal foams 
are characterized by several advantageous properties 
namely the low density, high thermal conductivity, high 
thermal shock resistance, and high mechanical strength 
[6, 7]. The properties of such foams directly depend on 
the main metal, relative density, and size as well as 
topology (either open or closed) of the pores [7-9]. 
Fabrication methods also directly affect the foam 
properties and costs [5, 10]. The present research aimed 
to synthesize open cell nickel foam based on a cost-
effective method using electroless deposition over 
polymeric sponge. Then, hard nickel was 
electrodeposited, and the polyurethane substrate was 

removed by a controlled pyrolysis and high pure argon 
gas flow. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

In this study, first, the purchased open-cell 
polyurethane foam, i.e., 40 ppi, became conductive with 
the electroless nickel thickness of 2-5 µm coated by 
multi-step processes including the degreasing, etching, 
sensitization, activation, and electroless nickel plating. 
Next, the specimen was completely washed in the 
distilled water after each step and then dried. After that, 
the electroplating method was applied to continue 
depositing a layer of nickel on the former nickel coated 
by electroless. In this step, the foam was nickel-
electrodeposited by hard nickel salt solution with direct 
current density of 20 Adm-2. The solution was next 
stirred up using a magnet with 550 rpm, and the 
thickness of struts increased up to 50-80 µm. Finally, the 
polymeric substrate was removed by pyrolysis. The 
coated specimen was then put into the tube furnace and 
heated in a controlled procedure in order to prevent any 
thermal shock to the foam. The argon gas with the purity 
of 99.999 % flowed continuously during heating and 
cooling in the tube furnace. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 
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Followed by polyurethane removal, the XRD patterns 
demonstrated in Figure 1 indicated three primary 
reflections at 2θ of 44.64°, 51.92°, and 76.46° 
designated to the (111), (200), and (220) planes of Face-
Centered-Cubic (FCC) nickel, respectively, confirming 

that Ni was the dominant constituent of the obtained 
foam. Meanwhile, other small peaks of Ni-P are 
observed in the XRD pattern due to the sodium 
hypophosphite reducing agent during the electroless 
plating. 

 

 
Figure 1. XRD for nickel foam after polyurethane removal 

 
Pure nickel coatings have a truncated pyramidal 

structure [11] with a typical morphology with (111) 
preferred texture that is also shown in the SEM images. 

Figure 2 shows the compressive stress-strain 
schematic curve of the metal foam [12]. As observed in 
the curves, three distinct regions can be distinguished: 
(1) the linear elastic deformation (straight linear relation 
between stress and strain), (2) collapse plateau (sudden 
decrease in stress after the first peak of stress and plateau 
area), and (3) densification region (slight increase in the 

strain, rapid growth of stress, and more significant line 
slope). The compressive strength values (stress peak 
after the linear elastic phase) for electroless-coated and 
hard nickel-coated foams were measured as 0.07 and 1.1 
Mpa, respectively, and the hardness value was measured 
as 147 HV. 

The specific surface area of the synthesized nickel 
foam was measured as 1.48 m2gr-1 by N2 adsorption and 
desorption isotherms obtained at the liquid-N2 
temperature using a BET analyzer. 

 

 
Figure 1. Schematic stress-strain curve of metal foams 

 
4. CONCLUSION 

The thickness of the struts coated by electroless 
method in the range of 5-15 (µm) increased by hard 
nickel electrodeposition to 50-90 (µm), and an increased 
plateau height of stress-strain curve of foam was 
indicative of more compression strength of the porous 
structure. The specific surface area (SBET) of the 
synthesized nickel foam was obtained as 1.48 m2gr-1 that 
gains significance when using nickel foam as catalyst 
support and batteries electrode. 
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 29/10/1400: هیاول ثبت
 21/11/1400: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1400/ 11/ 25 پذیرش علمی: 

هاي نوین، توسط روشی اقتصادي بود.  هدف از این پژوهش، سنتز فوم نیکل متخلخل با کاربري      هدیچک 

ها اعم از چگالی کم، نفوذپذیري  هاي فلزي، با توجه به ترکیب خواص فیزیکی و مکانیکی آن ساخت فوم هايروش 
  بیشتري کاربردهاي نوین، جذابیت    دري و سرامیکی  بسپاري  هافوم  در مقایسه باحرارتی بالا،  بالاي سیالات و هدایت  

بسیار   هافوم و کاربردهاي  خواص در  بودنشان، هبست ایاعم از باز  ها،سلولشکل  .ستیافته ا  پژوهشگران در میان 
هاي حرارتی، فیلترهایی  الکترودها، مبدل ي فلزي در  هافومکاربري    درباره  ايهاي گسترده امروزه، پژوهش .  مؤثر است 

شود. در این  عنوان سوخت پاك انجام میها در تولید هیدروژن به ها و کاتالیزور مانند فوم نیکل در الکترود باتري 
اندودکاري   سازي وسازي، فعال اسزدایی، حکاکی، حسّشیمیایی شامل چربی  ايفرایند چندمرحلهپژوهش، ابتدا، 

لایه  شد. سپس  یورتان نارسانا انجامپلی ) بسپار substrateروي زیرآیند (نیکل  الکترولس) دهیرسوبشیمیایی (
با جریان گاز   تیوبی  کوره در یورتان، پلی  و در ادامه، زیرآیند دشاز نیکل با روش الکتروشیمیایی نشانده  تري ضخیم

هاي  آزمون و فوم نیکل سنتز شد.  با تجزیه حرارتی زدوده شدشده، خالص و برنامه عملیات حرارتی کنترل آرگون 
 ،BET(S(  سطح ویژه  گیرياندازهو    (SEM)ی  ، میکروسکوپ الکترونی روبش(XRD)س  ایک  پرتوپراش    شامل  شناسایی

اندودکاري شیمیایی  استحکام فشاري فوم حاصل از فشار، انجام شد. طی آزمون  روي فوم نیکل سنتزشده نهایی،
MPa  07/0  استحکام فشاري به  ،با روش الکتروشیمیایی  دهیپوششبا ادامه    و  PaM  1/1  افزایش یافت و سختی  VH 
 شد. گیرياندازه  145
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 مقدمه -1

  درباره ياگسترده يها پژوهش دو دهه اخیر،  در
  هافوم  متخلخل، شرفتهیپ مواد از يدیجد دسته دیتول يهاروش

 عیمتنوع در صنا ي با کاربردها ومتخلخل  صورته که عامدانه ب
 مواد  از هااست. فوم شده انجام شوند،یم دیتول ایمختلف دن

. شوندیم دیتول متفاوت خواصبا  و يو فلز یکیسرام ،يبسپار
  در حالت ماده  براساس يفلز يهافوم دیتول یروش اصل چهار

 
 

1 Sintering and Dissolution Process 

 يگرختهیرنظیر  يگرختهیر ای  فلز مذاب) الف شامل  ،فوم تولید
 یا  فلزي  بخار)  جپودر،    يمتالورژ  ایجامد فلزي    پودر)  ب  ق،یدق

(رسوب  فلزي یونی محلول) د و  فلزي گازي اجزاي
هاي برخی روش  .]3-1[ شوندمی يبنددسته) الکتروشیمیایی

جوشی و  تف و ]4[اي جوشی پلاسماي جرقهتولید، مانند تف
به مرحله تجاري    هاروشو برخی  ترند  نوین  ]SDP  ( ]5(  1انحلال
 شوندالمللی معامله میو محصولاتشان در بازارهاي بین  اندرسیده

 .]6 و 2[
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دلیل حجم بالاي تولید گازهاي  هب، از سوي دیگر
و پیامدها و   زمین شدن روزافزون کره گرمو اي گلخانه 

دستیابی به   براي  پژوهشگران،،  تهدیدهاي جدي تغییرات اقلیمی
  در خصوص اي  گسترده   هايپژوهشمنابع انرژي پاك جایگزین،  

هاي هاي خورشیدي، توربین سلولتوسعه مواد نوین در ساخت 
نین، همچ اند.انجام داده الکتریکیخودروهاي باتري  بادي و

منبع تولید منزله ، به گاز طبیعی هیدروژن از فرایندهاي تولید
قرار ها و پالایشگاه  پژوهشگرانتوجه  مورد، انرژي پاك

  اي با هدف گسترده هاي. درنتیجه، پژوهش ]7 و 2[است گرفته
 شود. براي مثال،میانجام ي شیمیایی این فرایندها سازيبهینه
استفاده براي  سرامیکی و فوم فلزي  هاي پایه فومی  کاتالیزور  زسنت

 در باتري ،ع رو به افزایش است. همچنینایدر این صن
فوم نیکلی   هايساخت الکترودالکتریکی، فرایند  خودروهاي

دلیل راندمان  ه ب ،ايجاي الکترودهاي متداول صفحهه ب ،متخلخل
ها  فوم  . ]8[شود  سازي میدائماً بهینه   ،انرژيذخیره  ها در  آن بالاتر  

و   ندهست درصد 95تا  75 بعدي بیشتر ازهاي سه داراي تخلخل 
بسیار   کمی دارند و  ها، چگالیدلیل داشتن درصد بالاي حفرهبه 

اي اند و با توجه به کاربردهاي متنوعشان، مطالعات گسترده سبک
هاي افزایش استحکام ها و روشدرباره رفتار مکانیکی فوم

داراي   فلزيهاي . فوم ]10 و 9[ ده است ها انجام شمکانیکی آن 
شامل وزن کم، خواص حرارتی  گوناگون هايویژگییبی از ترک

مزایا   ،و سرامیکی  بسپاريهاي  با فوم   مقایسهر  و د  اندو مکانیکی
  بسپاري، هاي  فوم   برهاي فلزي  فوم  اصلی. مزیت  دارند  و معایبی

برخی   در برابرمقاومت  و استحکام بالاتر، تحمل دماي بیشتر
 تغییر شکل پلاستیکقابلیت    ،هاي خورنده است. از طرفیمحیط

مقاومت به شوك حرارتی و هدایت حرارتی بالا   هاي فلزي،فوم
. قابلیت انتقال  استهاي سرامیکی فوم  ها برآنمزیت اصلی 

است. هاي فلزي الکتریسیته نیز خاصیت ویژه فوم حرارت و
  تولید انواع  دربارهتحقیق  همچنین علاقه بسیاري به    پژوهشگران 

آلومینیم، مس، نیکل و آلیاژهاي  انندد فلزي (مجامي هافوم
حرارتی،   فیزیکی، کانیکی،خواص م و خواصشان مانند مربوطه)

هاي . خواص فوم اندیافتهسیالات  نفوذپذیري  الکتریکی، صوتی و  
(باز    هاهحفر  1يبندهمنسبی و    چگالیبه خواص فلز پایه،    فلزي

) بستگی دارد. انتخاب و  هاهازه حفراندها و هبودن حفریا بسته 

 
1 Topology 
2 Chemical Vapour Deposition 

  هاسازنده آن  يذاتی اجزا هايویژگیبه هاي فلزي فوم  کاربرد
ي فلزي، قیمت بالاي هافوم مهمیب . ع]14-11[وابسته است 
با استفاده    مشکلاما این    هاست،آن  بودننصرفه  به  تولید و مقرون

تولید مانند روش  ترصرفهبه  هاي جدید و مقروناز روش
هاي فلزي با توجه به نیاز صنایع فومتولید  الکتروشیمیایی

خواص  فراوانی در ثیر أ. روش تولید ت]15 و 8[شود می  برطرف
سطح ویژه فوم   ،مثال برايند سطح ویژه دارد. فوم حاصله مان

دهی رسوب  با فرایند ،اینکوفوم محصولات دو شرکت نیکل
شرکت  و  gr2cm 292-1 مقدار) CVD( 2اجزاي گازيشیمیایی 

ازه اند با، gr2cm 7/19-1 با فرایند فومینگ دوغابی ،میتسوبیشی
درصد   95تخلخل و  میکرومتر 600یکسان معادل  هايهحفر

گزارش  )) BET( 3برنر، امیت و تلر  شده به روشگیرياندازه(
با توجه به خصوصیات  ،هاي فلزيفوم .]16[ است شده

فرد خود در بسیاري از صنایع و تجهیزات اعم از منحصربه
هاي حرارتی  هاي کاتالیست، فیلترها و مبدلها، پایهالکترود باتري
 اندعملکرد بهتري از خود نشان داده  ،موادزیستو تجهیزات 

مواد فلزي  بسیاري در خصوص هايپژوهش  . امروزه،]15[
 گوناگون هاي  واکنش  از نظرها  آني  کاتالیزورمتخلخل و خواص  

پتروشیمی در  مختلف ها در فرایندهايشیمیایی هیدروکربن 
از  .]18 و 17[شود میکشورهاي پیشرفته صنعتی انجام 

متان اشاره   4تبدیلروش  توان بهمی  هاي تولید هیدروژني فناور
هاي شیمیایی بخار  واکنش  تحت، گاز متان  روشدر این  کرد که

 گیرد وقرار می کربن یا ترکیبی از هر دو اکسیدآب یا گاز دي
 هايکاتالیزور  ترینمهماز  .]19 و 17[کند هیدروژن تولید می

 .است نیکل کاتالیزور  متان، لیتبد فرایندهاي در مصرفی
با رویکردهایی متفاوت اعم از سنتز  هاي اخیرپژوهش 

م  فوهاي نوین مانند استفاده از مواد سرامیکی یا فلزي کاتالیزور 
سازي جداسازي نیکل براي استفاده از و حتی بهینهنیکل 

با توجه به   .]21 و 20[است شدههاي مستعمل انجام کاتالیزور 
روي  گوناگونیکاربرد و خواص موردنیاز، فرایندهاي تکمیلی 

فوم نیکل شامل عملیات حرارتی، آلیاژسازي با عناصري مانند 
. در ]24-22[ شودقلع انجام می و کروم، آهن، آلومینیم، تیتانیم

3 Brunauer, Emmett and Teller 
4 Reforming 
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 1اینچحفره در  40 ، فوم سلول باز نیکل با مشخصهپژوهشاین 
(ppi) ،اندودکاري  به روش  ،اي شیمیاییطی فرایند چندمرحله

افزایش ضخامت نیکل توسط   با و سپس (الکترولس) 2شیمیایی
 الکتروشیمیایی سنتز شد.دهی رسوب 

 
 روش تحقیق -2

یورتان  شکل پلی براي سنتز فوم نیکل، ابتدا فوم اسفنجی
همه   .شدبرش داده    خریده و)  ppi(اینچ    40ازه  اندبه  هاییه با حفر

طی   مراحل سنتز فوم نیکل بودند. Merckمواد شیمیایی از برند 
از همزن  هاحمام کلیهدر  اي انجام شد.فرایندي چندمرحله 

شد و سازي محیط استفاده یکنواخت برايسرامیکی مغناطیسی 
وشو داده  بعد از هر مرحله، نمونه کاملاً توسط آب مقطر شست 

قبلی وارد حمام بعدي هاي گونه آلودگی از حمامتا هیچ  شد
گیري ي چربیبسپار  3، زیرآیند1 جدول براساس ،ابتدا .نشود

شود.   آن زدوده ها و گردوغبار ناخالصی تمامیشد تا  قلیایی
  جدول  شده درذکربا ترکیب شیمیایی ی محلول با کمک ،سپس

سازي فرایند حساس   روي نمونه انجام شد.  4حکاکیعملیات  ،  2
نمونه در حمام حاوي محلول   کردنورغوطه  استفاده ازنمونه با 

و  ترینمهم ،انجام شد. این مرحله 3 جدول شده درارائه
  است؛ سازي براي کمک به مرحله فعال ترین مرحلهثیرگذارأت

گرفته سطحی یا لایه شکل  ژها در شارزیرآیندبرخی اگر  ،زیرا
. کردآبکاري  ها راتوان آن نمی، تغییر نیابند سازيتوسط حساس 

و هدف   استترین حمام در این فرایند سازي، گرانحمام فعال 
فعال روي سطح   نقاط پدیدآوردن ، سازيفعال انجام مرحله از

ها  اولین ذرات رسوب شیمیایی در این محل  زیرا ،است آیندزیر
. نمونه است  4طبق جدول  حمام  نشینند. ترکیب شیمیایی این  می

وارد حمام  ، 5طبق جدول شسته و  با آب مقطر کاملاً مجدداً
رنگ و یکنواخت ايو رسوب نقره   شدنیکل  اندودکاري شیمیایی  

روي تمام سطح فوم   اندودکاري شیمیایینیکل به روش 
در این موجود . فسفات سدیم نشستشده آماده  یورتانپلی 

کند. نش شیمیایی را تأمین میانجام واک  لازم برايالکترون    ،حمام
نمونه فوم    شد و رويکن خشک  خشک  بانمونه شسته و  سپس،  

 
1 Pore Per Inch 
2 Electroless Plating 
3 Substrate 

، لایه اندودکاري شیمیاییدهی  وسیله رسوب ه ب  بسپاري،سلول باز  
 نشانده شد. کرومتری م 5تا  2نازك نیکل به ضخامت 

 

 زدایی زیرآیند بسپاريمرحله چربی .1جدول 

 غلظت اجزا
)1-(g.L 

 دما
C)°( 

 زمان
(min) 

pH 

 35 هیدروکسید سدیم
 25 کربنات سدیم 12 3 70

 10 فسفات سدیم
 
 

 کردن زیرآیند بسپاريمرحله حکاکی .2جدول 

 غلظت اجزا
)1-(g.L 

 دما
C)°( 

 زمان
(min) 

pH 

 1 پرمنگنات پتاسیم
45 2 3 

 5/0 اسید سولفوریک
 
 

 سازي زیرآیند بسپاريمرحله حساس .3جدول 

 غلظت اجزا
)1-(g.L 

 دما
C)°( 

 زمان
(min) 

pH 

 20 کلرید قلع
30 5 3 

 40 اسید کلریدریک
 
 

 سازي زیرآیند بسپاريمرحله فعال .4جدول 

 غلظت اجزا
)1-(g.L 

 دما
C)°( 

 زمان
(min) 

pH 

 5/0 میپالادکلرید 
5 40 4 

 1 اسید کلریدریک
 
 

 نیکل روي زیرآیند بسپاري ییایمیش ياندودکارمرحله  .5 جدول

 غلظت اجزا
)1-(g.L 

 دما
C)°( 

 زمان
(min) 

pH 

 20 سولفات نیکل

30 80 4 
 35 اسید لاکتیک

 25 هیپوفسفات سدیم
 25 استات سدیم

 

فوم حاصل از نیکل روي لایه نازك  بر در ادامه،
لایه  ،5سخت  کلین حماماز با استفاده  اندودکاري شیمیایی،

 از استفاده با ، نیکل دهی. رسوبشدتري از نیکل، نشانده ضخیم

4 Etching 
5 Hard Nickel 
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درجه    60در دماي  ،  6  جدول  شده درذکرترکیب شیمیایی    و  حمام
انجام شد و  5برابر با  pH یک ساعت بامدت و به سلسیوس 

هاي حاوي یون  حمام  سایر از بیشترنیکل با سختی  اي ازلایه
روي فوم قبلی نشانده   2سولفامات یا 1حمام وات  نیکل اعم از

 شد.
 

 مرحله رسوب الکتروشیمیایی نیکل  .6جدول 

 g.L)-1(غلظت  اجزاء

 180 سولفات نیکل

 25 آمونیوم کلرید

 30 اسید بوریک

 
توسط سیم و کاتد  آند ،دهیبراي عملیات رسوب 

در کاغذ  دو دوبه ي آند هاينیکل .ندفتگرتیتانیمی در حمام قرار 
و در حمام قرار داده شدند. نمونه به منبع گرفتند  صافی قرار

مدت و در دماي محیط با همزن مغناطیسی به  شدتغذیه متصل 
شد. پس از  دهیجریان مشخص پوشش  و با اعمالدقیقه  60

  . ضمناً شدکشی  آب  کاملاًآب مقطر  خروج نمونه از حمام، توسط  
  کهافزایش زبري پوشش  براي ،الکتروشیمیاییدهی در رسوب 

سازي براي کاربرد در ساخت کاتالیزور اهمیت فراوانی در آماده 
مرحله بعدي، فرایند حذف  شد.استفاده  از جریان مستقیمدارد، 

مرحله زدودن  دلیل حساسیت  به.  بودیورتان در کوره  پلی  زیرآیند
  و رام گاز آرگون ، نمونه در کوره تیوبی با جریان آبسپاريفوم 

واره مراحل سنتز طرح .  فتگرقرار  درصد    999/99ي  خلوص بالا
،  ارائه شده است. در مرحله حذف زیرآیند بسپاري 1در شکل 

 تا دماي قهیدق بر وسیسلسدرجه  2خ گرمایش با نر کورهابتدا 
در این دما   قهیدق 30مدت گرم شد و به درجه سلسیوس  120

سپس کوره  .تا شوك حرارتی به نمونه وارد نشود شدنگهداري 
مدت مشخص  دهی و به حرارتدرجه سلسیوس  420تا دماي 

جریان آرام با کوره  شد. در آخر، نمونه درداري هدر این دما نگ
). گفتنی است، در مواردي که  2شد (طبق شکل  گاز آرگون سرد  

ت یا در هر موردي که به ناخالصی در گاز آرگون وجود داش
هایی در فوم  ایجاد حفرهتجزیه حرارتی ناقص منجر شد، ضمن 

دهنده زدایش بسپار است، در نیکل که نشان  رنگاينقره

 
1 Watt 

رنگ مشاهده  مانده سیاه یورتان باقی ها نیز پلی هایی از سلولمحل 
 ).3شد (طبق شکل  

 

 ):1مرحله 

 
 

 ):2مرحله 

 
فرایند سنتز فوم نیکل سلول  (که 2 و 1مراحل تصویري  .1شکل 

 دهند) را نشان می دهیبه روش رسوب باز
 
 

 
 یورتانپلی حذفبراي حرارتی عملیات نمودار  .2شکل 

 
 

 
تجزیه حرارتی ناقص (این  تصویر میکروسکوپ نوري .3شکل 

از حذف را نشان  هاي حاصلمانده و حفرهیورتان باقیتصویر پلی
 دهد)می

2 Sulphamate 

يسازحساس کردنیحکاک  ییزدایچرب   

يسازفعال  اندودکاري شیمیایی 

یحرارت هیتجز ییایمیالکتروش رسوب   
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پس از حذف زیرآیند بسپاري، استحکام فشاري توسط  
هایی با  روي نمونه  HOUNSFIELD(H10KS)دستگاه مدل 

گیري شد. ضمناً اندازهدر دماي محیط  2mm 1/18 × 6/17 ابعاد
کیلوگرم با درصد خطاي صفر درصد روي   50با ظرفیت   1لودسل 

 . بود دستگاه نصب شده
 PANalytical  توسط دستگاه  (XRD) 2یکسا  پرتوپراش  

  ي برا nm, 40 kV, 40 mA)(λ=0.15406  αKبا آند مس و 
 . شد نجاما فوم نیکل سنتزشده نمونه بلوري ي فازها ییشناسا

گیري سطح ویژه فوم نیکل نهایی، از دستگاه براي اندازه 
اي دستگاه استفاده شد. نمونه در سلول شیشه 3نانوسورد 

 گیري ریخته و سطح ویژه با استفاده از معادلات برنر، امیتاندازه

 و تلر محاسبه شد.
 

 نتایج و بحث -3
ارائه شده است   4شکل  حاصله در  فوم نیکلی    XRD  طیف

بیشتر فاز نیکل خالص و مقدار کمی فسفید   که حاکی از حضور
با   2θ  <  20  >  80  هاي الگوهاي پراش در محدودهقله   .نیکل بود

 شناسایی شدند.   Expert High SCoreافزار نرم
 

 
 سنتزشده کلیفوم ن XRDالگوي  .4 شکل

 

   XRDيالگو 2θ يایشده در زوامشاهده  یاصل يهاقله 
)،  4یورتان (شکل بعد از حذف زیرآیند پلی سنتزشده کلین فوم

که مربوط به صفحات   46/76 و 92/51، 64/44اند از عبارت
مکعب هاي بلوري  ) شبکه 220) و ( 200)، (111ترتیب (بلوري به 

کند که ماده است و اثبات می کلین (FCC) 4سطح مرکزداربا 
تر هاي کوچک دهنده فوم سنتزشده نیکل است. قله اصلی تشکیل 

 اکنندهیاح عامل م،یسد تیپوفسفیه به مربوطو  P3Niمربوط به 

 
1 Load Cell 
2 X-Ray Diffraction 

در حمام اندودکاري شیمیایی هستند. عامل احیاکننده فسفیت 
منجر شود نه لایه خالص نیکل.  P3Niتوانست به ایجاد لایه می

دهی یعنی هاي پوشش با وجود این، با کنترل عوامل ساخت حمام 
توان مقدار تشکیل ، میpHکاهش مقدار ماده احیاکننده و افزایش  

حداقل رساند. پوشش اندودکاري شیمیایی نیکل را به P3Niلایه 
، پوشش حاوي فسفر نیکروبلوریمدرصد)  5-1فسفر پایین (

آمورف و  ـ درصد) ساختار ترکیبی بلورین 10-6( متوسط
درصد) داراي مقاومت به خوردگی   13-11پوشش فسفر بالا (

بسیار بیشتر، اما سختی و مقاومت به سایش کمتري از 
 . ]25[تر بودند هاي حاوي فسفر پایینپوشش 

 

 
 (الف)

 
 

 
 (ب)

شده حکاکیتصاویر میکروسکوپ نوري از سطح مقطع  .5شکل 

 500 اندودکاري شیمیایینمونه فوم نیکل در مقیاس الف) پوشش 
 میکرومتر 500و ب) پوشش الکتروشیمیایی کرومتریم

3 NanoSORD 
4 Face Centered Cubic 
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ها، نمونه فوم در رزین  گیري ضخامت پوششبراي اندازه
، داخل مخلوطی از  زنی سطحسنبادهسرد قرار داده شد. پس از 

ثانیه قرار داده و سپس    3مدت  اسید فلوریدریک و اسید نیتریک به
ضخامت پوشش  وشو و خشک شد. کاملاً با آب مقطر شست 

گیري اندازههاي فومی توسط میکروسکوپ نوري نیکل نمونه 
یی ایمیش ياندودکارشد و ضخامت پوشش حاصل از حمام 

ت پوشش نیکل توسط  و ضخام کرومتریم 10تا  5نیکل حدود 
 کرومتریم 90تا  60دهی الکتروشیمیایی نیکل حدود رسوب 

هاي فوم نیکلی  سختی نمونه ،  6در شکل    .)5افزایش یافت (شکل  
یی و بعد از رسوب الکتروشیمیایی براي ایمیش  ياندودکار بعد از  

 نشان داده شده است.  ]Ni−35Cr−22Fe ]26فوم نیکل آلیاژي 
 

 

 
 هاي فوم نیکلنمودار ستونی سختی نمونه. 6شکل 

 
، استحکام فشاري در ورتانیپلی پس از حذف پایه بسپار 

بودن استحکام فومی  دلیل پایینگیري شد. بهاندازهدماي محیط 
یی شده، از نمایش منحنی ایمیش ياندودکارکه فقط 

کرنش   - نظر شد. مقایسه منحنی تنشکرنش آن صرف ـ تنش
) نشان داد  الف 7شکل  واره طرحشده (انجام  يهاپژوهش سایر 

 سنتزشده کلین فوم در يفشار يروین براثر شکل رییتغ رفتارکه 
 رییتغ  هیناح  کی  شامل  و  کندیم  تیتبع  ب  7شکل    ازکار    نیدر ا

در  کیفرم الاست رییتغ انگریکوچک که ب یخط کیشکل الاست
بزرگ  نسبتاً هیناح کیو سپس  بودهفوم  يهاسلول  يهاوارهید

 کیفرم پلاست  رییو تغ  است  ثابت  باًیتقر  تنش  کرنش،  شیافزا  اکه ب
در این منحنی، افزایش کند کرنش   اتفاق می افتد.  ،هاسلول  وارهید

و افزایش ناگهانی تنش با شیبی تند مربوط به ناحیه فشردگی  
شود که  فوم نیکل سنتزشده است و نوسان زیادي دیده نمی 

دهنده پایداري خوب فوم نیکل در برابر نیروي فشاري است  نشان 
شود که یم  دهید  هیناح  نیدر ا  هایینوسان   يدر موارد  البته.  ]27[
 هب .افتدیها اتفاق مسلول يساختار  يهاوجود نقص لیدله ب

  و  ینواح یبرخ در شکست یو حت میتسل ،گریعبارت د
  ی منحن در ، ادامه در. دهدی م رخ فیضع يهاسلول 
 نیا  در  .ابدییم  شیافزا  زین  تنش  کرنش،  شیافزا  با  ،کرنش ـ تنش

  رخ  هاسلول  فیردبه فیرد یشکستگ یحت و یفشردگ  ،قسمت
  ياندودکاراستحکام فشاري نمونه  ت،یدرنها. ]30-28[ دهدیم
و استحکام فشاري نمونه فوم حاصل از  MPa 07/0 ،ییایمیش

 .آمد دست به  MPa  1/1ییایمیالکتروش
حذف   يبراکه    اندودکاري شیمیایی  يهافومی است،  گفتن

گاز آرگون با    انیبا جر  یوبیدر کوره ت  ورتان،ییپل   بسپار  ندیرآیز
 ي هانمونه فوم  به شد، داده حرارتدرصد  95و  65خلوص 

اي نازك تبدیل شد و استحکام فشاري آن  با پوسته دشدهیاکس
 گیري نبود.اندازهحدي کم بود که قابل به 
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 و ]31[هاي فلزي کرنش فوم ـ واره تنشالف) منحنی طرح .7 شکل

شده به روش دهیرنش فوم نیکلی رسوبک ـ ب) منحنی تنش
 الکتروشیمیایی

 
هاي فوم از بررسی تصاویر میکروسکوپ الکترونی سلول 

شده ناقصی که  ، ساختار هرمی بریده8نیکلی سنتزشده در شکل 
هاي نیکل خالص با بافت  شناسی مخصوص رسوبریخت

 . ]32[شود ) است، مشاهده می111ترجیحی (
منظور بهبود هاي متعدد، بهدر ادامه، پس از بررسی

درصد، نمونه    999/99استحکام، با افزایش خلوص گاز آرگون به  
دست آمد و ضخامت پوشش با  سالم و با استحکام بالاتري به 

که روش الکتروشیمیایی افزایش داده شد. با توجه به این 
ر کاربرد آن بسیار مهم است، افزایش نفوذپذیري فوم سلول باز د

اندازه هر سلول  که انجام شد، درحالی  کرومتریم  90ضخامت تا 
دلیل ساختار  ها، به. در فوم بودمیکرومتر    600فوم سنتزشده حدود  

شدت افزایش اندازه سطح ویژه به ها، متخلخل و وجود حفره
یابد و همین خاصیت در برخی کاربردها، نظیر ساخت می

هاي نوین، توجه پژوهشگران را به خود جلب کرده  اتالیزور ک
 است.

 

 
ساختار بلوري رسوب الکتروشیمیایی نیکل   SEM تصویر. 8شکل 

 کرومتریم 10 در مقیاس

درواقع، یکی از اهداف مهم پژوهشگران در ساخت  
هاي ناهمگن، افزایش سطح ویژه است، زیرا این کاتالیزور 

هاي کاتالیزوري بسیار  مشخصه در قابلیت جذب در واکنش
. در مواد متخلخل سلول باز، سطح بیرونی  ]33[ تأثیرگذار است 

پیچیده آن است و   مراتب کمتر از سطوح داخلی درهمفوم به 
. براي ]34[پوشی است چشم ها قابلسطح خارجی فوم

مؤثر است و در   BETگیري سطح ویژه فوم نیکل روش اندازه
راحتی داخل هاي گازي بهفرایندهاي کاتالیزوري، مولکول

ش گاز، با افزای ـ هاي فوم نیکل شده و در واکنش جامدریزحفره
 BETS. عدد دهندیم شیافزا را واکنشقابلیت جذب، سرعت 

  دست هب gr2m 48/1-1 سنتزشده، خالص کلیبراي نمونه فوم ن
    به مقدار ژهیو  سطح ،Ru/Ce/Ni یفوم زوری کاتالو در  آمد

1-gr2m 8/1 35[ گزارش شده است[. 
 
 يریگجهینت -4

 40  يهاحفره   اندازه  با   ورتانییپل  ندیرآیز  پژوهش،  نیا  در
توسط روش   وشیمیایی  يامرحلهچند ندیفرا ی ط  (ppi)ینچیا

 ضخامت سپس. شدتبدیل فوم نیکل به  ییایمیش ياندودکار
 90تا حداکثر  ییایمیالکتروش یدهرسوب  توسط  پوشش

سلول باز   کلیاستحکام فوم ن جهیو درنت افتی شیافزا کرومتریم
  VH 145 به VH 35 از آن یسخت و Mpa 1/1 به  Mpa 07/0 از
 ياریبس تیاهم يبسپار ندیرآی زمرحله زدودن  .افتی شیفزاا

شود  مینهایی اکسید    محصول  نشود، کنترل    ندیفرا  نیا  اگر دارد و  
 چگالی کمی دارد و استحکام مکانیکی نخواهد داشت. فوم نیکل  

 . بودخواهد بسیار تأثیرگذار و استحکام آن در کاربرد نهایی آن 

BETS 1خالص سنتزشده،  فوم نیکل-gr2m 48/1 که   دست آمدبه
تواند امیدبخش  می کاربرد در الکترود باتري و کاتالیست براي 
 . ]31[ باشد

 

 يسپاسگزار -5
هاي دانشگاه صنعتی شریف، در  وسیله از حمایتبدین

 شود. انجام و پیشبرد این پژوهش، تشکر و قدردانی می 
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 Abstract     The current research aims to synthesize LiFePO4 nanoparticles as common cathodic materials used 
for lithium-ion batteries through the solution combustion synthesis method using a mixture of different types of 
organic fuels such as CetylTrimethylAmmonium Bromide (CTAB)-Glycine (CG), CTAB-Citric Acid (CCA), 
and CTAB-Urea (CU), considering the effects of fuel contents with the oxidant ratio of 5. The low rate of 
combustion reaction led to direct formation of LiFePO4 phase which was accompanied by some impurity phases. 
According to the results from the X-ray powder diffraction, single-phase LiFePO4 powders can be obtained 
followed by calcination at 700 °C for three h under the 95 % Ar + 5 % H2 atmosphere. The functional groups of 
the LiFePO4 powders were characterized based on Fourier Transform Infrared (FTIR) spectroscopy. In addition, 
small particles (~ 100-400 nm) with spherical morphologies as a function of fuel type were detected in Scanning 
Electron Microscopy (SEM) images. The electrochemical properties confirmed that the highest discharge 
capacity could be obtained using a mixture of CTAB and citric acid fuels (at the rate of 0.2 C, 127 mAh g-1) 
characterized by high crystallinity and small particle size. 
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1. INTRODUCTION 

LiFePO4 with an olivine structure is an interesting 
cathode material that is widely used in Lithium-Ion 
Batteries (LIBs) owing to its high theoretical capacity 
(170 mAh g-1), high safety, abundant resources, low 
toxicity, environmentally-friendly nature, and excellent 
thermal stability [1]. However, its low electronic and 
ionic conductivity is a challenge to commercial 
applications that demands carbon coating, cation 
doping, and downsizing of particles. Therefore, it can be 
concluded that the electrochemical performance of 
LiFePO4 cathodes, especially their capability rate, 
strongly depends on their purity, particle size, and shape, 
which are tunable by taking control over the synthesis 
methods. The LiFePO4 powders with different particle 
shapes are mainly prepared by solvo/hydrothermal 
routes [2]. However, these methods are sometimes 
difficult to apply. For example, they usually require 
expensive solvent and complicated equipment, and they 
are very time-consuming. For these reasons, many 
efforts have been made so far to develop other low-
temperature chemical routes such as coprecipitation, 
spray pyrolysis, and solution combustion synthesis. 
Among different wet chemical routes, solution 
combustion that functions based on an exothermic 
reaction is widely used for preparing the nanostructured 
metals, alloys, oxides, and sulfides due to its simplicity, 
flexibility, and high product yield. The precursor 

solution is prepared by mixing a suitable amount of 
metal precursors and organic fuels in water solvent [3]. 
Burning of organic fuels would release sufficient heat 
for the exothermic reaction to proceed as a self-
sustaining process. The final products can be directly 
obtained followed by calcination at low temperatures as 
a consequence of the molecular-level mixing of cations 
and high combustion temperatures. Furthermore, the   
as-combusted products are usually spongy with high 
pore volumes and large specific surface area due to the 
liberation of a large volume of combustion gases [4]. 
The amount and type of the consumed fuel are crucial 
factors that determine the phase, microstructure, particle 
shape, and size of the as-combusted products. Among 
different organic fuels, Cetyltrimethylammonium 
Bromide (CTAB) is considered a suitable organic fuel 
for SCS of LiFePO4 mainly because the CTAB 
molecules can prevent violent combustion of lithium 
nitrate (LiNO3), thus yielding great amount of powder 
after the combustion reaction [5]. Furthermore, the 
CTAB as a cationic surfactant can act as a soft template 
for modifying the microstructure of the obtained 
powders. However, the combustion reaction rate of 
CTAB fuel is quite low due to its long hydrocarbon 
chain, favoring to combine it with other common 
organic fuels such as glycine, citric acid, and urea. 
 
2. EXPERIMENTAL PROCEDURE 

https://doi.org/10.30501/jamt.2022.297161.1186
https://doi.org/10.30501/jamt.2022.297161.1186
https://en.merc.ac.ir/
https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/
http://journals.merc.ac.ir/
http://www.jamt.ir/
mailto:masoodpanah@iust.ac.ir
https://doi.org/10.30501/jamt.2022.297161.1186
https://www.jamt.ir/article_160871.html
https://orcid.org/0000-0002-0455-9878
https://orcid.org/0000-0002-5950-0806
https://orcid.org/0000-0003-2855-7823


M. Karami et al. / Journal of Advanced Materials and Technologies (JAMT): Vol. 11, No. 1, (Spring 2022), 81-93                           82

 
 

 

In this study, LiFePO4 nanoparticles were synthesized 
based on the solution combustion synthesis method 
using a mixture containing different types of organic 
fuels such as cetyltrimethylammonium bromide 
(CTAB)-Glycine (CG), CTAB-Citric Acid (CCA), 
CTAB-Urea (CU) at a fuel-to-oxidant molar ratio of 5. 
The combusted powders on a hot plate were calcined at 
at 700 °C for three h under a 95 % Ar + 5 % H2 
atmosphere. The obtained LiFePO4 powders were 
analyzed using the X-ray diffractometry, thermal 
analysis, Fourier Transform Infrared (FTIR) 
spectroscopy, and Scanning Electron Microscopy 
(SEM). Moreover, the LiFePO4 powders were coated on 
an Al foil and cut to assemble the coin cells (2016) in an 
Ar filled glovebox. The electrochemical tests including 
the galvanostatic charge/discharge, capability rate, and 
cycling performance were performed on a BTS 10 
mA5V NEWARE station. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

The slow rate of combustion reaction led to direct 
formation of LiFePO4 phase with some impurity phases 
followed by the combustion reaction. Based on the XRD 
patterns, it can be deduced that followed by calcination, 
LiFePO4 powders become single-phase, irrespective of 

fuel type. However, the crystal quality including the 
lattice constants and crystallite depend on the fuel type. 
For example, the CG fuel ensures higher crystal quality. 
The functional groups of the LiFePO4 powders were 
characterized by FTIR spectroscopy to confirm the high 
crystal quality of the prepared LiFePO4 powders. Small 
particles (~ 100-400 nm) with spherical morphologies 
are observed in the SEM images as a function of fuel 
type. The CG fuel has larger particles while the CU fuel 
has smaller particles due to its lower combustion 
temperatures. There are charge and discharge voltage 
plateaus about 3.4 V vs. Li/Li+ in the LiFePO4 powders 
due to the phase transformation between the LiFePO4 
and FePO4 phases. The difference between charge and 
discharge voltage plateau as a criterion of electrode 
polarization decreased from 45 to 38 and 25 mV for CG 
to CU and CCA, respectively. The electrochemical 
properties showed that the highest discharge specific 
capacity of 127 mAh g-1 at the current rate of 0.2 C was 
obtained using the CTAB-citric acid mixed fuels. The 
discharge specific capacity for the CG and CU fuels 
decreased by 70 and 50 mAh g-1, respectively. Finally, 
after 30 cycles at the current of 1C (Figure 1), the CCA 
powders exhibited high cycling performance with the 
capacity retention of 99 %. 

 

 
 

   
CCA CG CU 

Figure 1. Capability rate, cycling performance, and microstructure of the as-calcined LiFePO4 powders 
 
4. CONCLUSION 

Single-phase LiFePO4 powders were successfully 
prepared through the solution combustion synthesis 
method using LiNO3, Fe(NO3)3, NH4H2PO4 as the 
oxidants and mixtures of Cetyltrimethylammonium 
Bromide (CTAB) and citric acid, CTAB and glycine, 

and CTAB and urea as the fuel. The mixed fuels had low 
combustion rates, thus leading to the high yield 
products. The particle size and shape were dependent on 
the fuel type. The CTAB-citric acid mixed fuel led to the 
highest discharge specific capacity of 127 mAh g-1 at the 
current rate of 0.2 C. The discharge specific capacity of 
the CG and CU fuels decreased by 70 and 50 mAh g-1, 
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respectively. The LiFePO4 powders prepared by CTAB-
citric acid mixed fuels exhibited higher cycling 
performance with the capacity retention of 99 % after 30 
cycles at the current rate of 1C. 
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 : مقاله خچهی تار
 09/06/1400: هیاول ثبت
 02/08/1400: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1400/ 08/ 23 پذیرش علمی: 

یون    ـ هاي لیتیممورد استفاده در باتري کاتدي عنوان ماده که به  4LiFePOنانوذرات  ،در این پژوهش      هدیچک 

توسط مخلوط  محلولی با استفاده از روش سنتز احتراق محلولی تهیه شدند. واکنش احتراق  ،شودشناخته می
،  ) CCA(  و سیتریک اسید  CTAB،  )CG(و گلایسین    )CTAB(  متیل آمونیوم برمید ترکیب ستیل تري   مانند   یهایسوخت
CTAB  و اوره)CU(  فاز   ،دلیل نرخ واکنش احتراق آهستهه انجام شد. ب 5برابر  اکسندهو در نسبت سوخت به

4LiFePO پرتو ایکس  همراه بود. ارزیابی فازي پودر توسط پراش  هاییناخالصی بااما  ،پس از احتراق تشکیل شد
)XRD(  ساعت در اتمسفر  3مدت ه ب سلسیوسدرجه  700در دماي  تکلیس نشان داد پس از)2H % 5 + Ar % 95(، 

 4LiFePOبراي پودر  ،هاي عاملیمنظور شناسایی گروهبه  ،نیز FTIRد. آزمون یآمی دست فاز بهتک 4LiFePOپودر 
 مانندکروي   شناسیریخت با    هایینمایانگر ریزدانه  )SEM(  تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی   ، انجام شد. همچنین

(در   و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت بیشترین ظرفیت دشارژ به  ،بودند. با بررسی خواص الکتروشیمیایی
 بود. آن اندازه ذرات کم  دلیل بلورینگی بالا وه که ب  تعلق داشت)  C2 /0 ،1-g mAh 127 نرخ
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 : هادواژهیکل
 ،یون ـ باتري لیتیم
 ،ماده کاتدي

4LiFePO ، 
 ، سنتز احتراق محلولی 

 خواص الکتروشیمیایی 

 

 مقدمه -1
ساز  هاي ذخیرهعنوان دستگاه یون، به  ـ هاي لیتیمباتري 

دلیل چگالی انرژي بالا و سرعت شارژ بیشتر از سایر انرژي، به 
اند؛ چراکه هاي ذخیره انرژي مورد توجه قرار گرفتهسامانه 
حمل، مانند   در وسایل الکترونیکی قابل یون ـ هاي لیتیمباتري 

دلیل ها و خودروهاي هیبریدي، بهدوربین هاي همراه و گوشی
اي، کاربرد چگالی انرژي بالا، ولتاژ کاري بالا و طول عمر چرخه

 یونی ـ هاي لیتیماي دارند. خواص الکتروشیمی باتري گسترده
وابسته به ماده کاتدي است که در میان انواع مواد کاتدي،  

4LiFePO ، بالا   رژعنوان ماده کاتدي مرغوب و با ظرفیت شابه
)1-g mAh 170 ،( اي، پایداري شیمیایی و عملکرد چرخهداراي
 

 

هاي  با محیط زیست در باتري يو سازگار ارزان قیمت
، با  4LiFePO ماده کاتدي ،از طرفی .]1-4[ است یون ـ لیتیم

و سرعت  یوبی همچون هدایت الکتریکی و یونی پایینداشتن ع
با مشکلاتی  کاربردهاي تجاري  ، درکم انتشار یون لیتیم

دهی با  پوشش اغلب از ، تکه براي رفع این مشکلا روستروبه 
  ، 2[شود استفاده می کاتیون و کاهش اندازه ذرات  یشآلاکربن، 

علاوه   ،است الکترودها لازم یونی ـ لیتیم يهايباتر  در. ]5 و 3
داشته   زیرا ن  هاونی  تیو هدا  رهیذخ  قابلیت  ،یکیالکتر  ییبر رسانا
 شود؛می  الکترودها انتخاب شدن  عامل سبب محدود نیباشند. ا

  یی رسانا دیبالا، با تیکردن ولتاژ و ظرف علاوه بر لحاظزیرا، 
  ، نانوساختارها براین اساس،. وجود داشته باشدهم  ی خوب یونی
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و نسبت سطح به   دهندیمسافت نفوذ را کاهش م کهنیا لیدلبه 
  ی ونی  ییبهبود رسانا  يمناسب برا  یحلدارند، راه   یی نیزحجم بالا

 ییایمی، عملکرد الکتروشنیبنابرا . ]7 و 6[روند شمار میبه 
و  زساختاریشدت به خلوص، ربه  4LiFePO يپودرها
 يهامتغیر 1واپایش ق یدارد که از طر یها بستگآن  شناسیریخت

که  يسنتز گوناگونهاي روشبین  از. ]9-7[ اندمیتنظسنتز قابل 
روش سنتز احتراق  ،استفاده شده است 4LiFePOتاکنون براي 

با درجه خلوص بالا مخصوصاً در    ايدلیل تولید مادهبه   ،محلولی
. روش سنتز ] 10 و  1[تري دارد گسترده  کاربرد ،مقیاس نانو

خودي احتراقی بر یک اصل استوار است و آن واکنش خودبه 
. این واکنش در شودآغاز می  است که بعد از گرفتن گرماي اولیه

فلزات ، آلیاژها، اکسیدها، سولفیدها و غیره    هايسنتز نانوساختار 
علاوه بر    ،. استفاده از این روش] 11  و  7[  اي داردکاربرد گسترده 

  و  عملکرد بالاي محصول و جویی در وقت سهولت و صرفه 
شده  هاي تمامجویی در هزینهیري بالا، موجب صرفهپذتطبیق

  ، شدههاي استفادهچراکه عموماً نیترات ؛شودتولید باتري نیز می
 و 12[ قیمت هستندارزان ،عنوان ماده مورد نیاز در این روشبه 

حجم  دیتول لیدلبه ،علاوه، محصولات حاصل از احتراقهب .]13
شوند،  یآزاد م یآل يهااز گازها که با سوزاندن سوخت  فراوانی
بالا   ژهیو سطح و ادیحجم منافذ ز و داراي متخلخل معمولاً 

 ي برا یعامل مهم ،شده. مقدار و نوع سوخت انتخاب ]7[ هستند
احتراق   حاصل ازفاز، ساختار و اندازه ذرات محصولات    واپایش

تازگی چاپ  عنوان مثال، در مقاله اخیر که بهبه  .]14 و 7[ است
هاي مختلف در دو نوع سوخت  شده است، تأثیر ضریب سوخت

سوخت  و مخلوط  )CTAB( 2دیبرم ومیآمون لیمتيتر لیست
CTAB    در این مقاله، براي ]15[بررسی شده است    3گلایسینو .

سوخت  بار، از سه نوع سوخت متفاوت شامل مخلوط اولین
CTAB  گلایسین، مخلوط سوخت وCTAB 4و سیتریک اسید 

با ضریب سوخت برابر استفاده    و اوره  CTABو مخلوط سوخت  
به گلایسین و سیتریک اسید و اوره    CTABشد. نسبت سوخت  
  ی ونیکات سوخت فعال سطحی نوعیCTAB یک به یک است. 

سوخت   .بلند است یدروکربنیو دم ه  یسر قطب ياست که دارا

 
1 Control 
2 CetylTrimethylAmmonium Bromide (CTAB) 
3 Glycine 
4 Citric Acid (CA) 
5 Ammonium Dihydrogen Phosphate 
6 Hot Plate 

CTAB 3ر تواند واکنش احتراق را در حضویمLiNO ، عنوان به
فاز، با نسبت  تک  4LiFePOپودر  کند. لیتعد ي،قو ايدهناکس

 برابر، براي هر سه نوع سوخت ساخته شد.  5ثابت 
 

 روش تحقیق -2
با گلایسین و  CTAB )]Br3)3)N(CH33H16([(Cترکیب 

عنوان با اوره به   CTABترکیب  با سیتریک اسید و    CTABترکیب  
و   )3Fe(NO((، آهن نیترات )3LiNO(سوخت و لیتیم نیترات 

لیتر میلی 30در  ه،دنعنوان اکسبه  ،5هیدروژن فسفات آمونیوم دي
د.  نشوحل می  ،برابر  5  هدنمولکولی سوخت به اکس  با نسبت  ،آب

درجه  250 حدود  تا دماي 6محلول همگن روي صفحه داغ
پودرهاي سنتزشده در  ،پس از آنشود. ور میشعله  لسیوسس

در محیط آرگون  ،ساعت 3مدت به رجه سلسیوس،د 700دماي 
 د.نشوس می یکلت

 80شده در دماي هاي خشکرفتار واکنش احتراقی ژل
با استفاده    و  )TGA/DTA(سنجی  گرما  زمونبا آ  لسیوس،درجه س 

 10در محیط هوا با نرخ گرمایش ، STA BäHR 504از دستگاه 
درجه   1000از دماي محیط تا درجه سلسیوس بر دقیقه 

 مطالعه شد.سلسیوس 
و   4LiFePOمنظور آگاهی از میزان تشکیل ترکیب به 

از آزمون پراش پرتو   ،بررسی وجود فازهاي ناخالصی احتمالی
با   DRON (Bourevestnik-8((  مدل با دستگاه )XRD( 7ایکس
Cuپرتو   − Kα    ساز تکفام آنگستروم، مجهز به    54/1و طول موج  

درجه کمک گرفته   80تا    10گرافیتی، ساخت کشور روسیه) بین  
آزمون نیز،  SHIMADZU 8500Sدستگاه  کمک باشد. 
هاي براي نمونه  ) FTIR( 8مادون قرمز تبدیل فوریه سنجیطیف

با    ،شد. ریزساختار و مساحت سطح ویژه پودرها  انجام سنتزشده  
TScan-(FESEM-  9نشر میدانی  میکروسکوپ الکترونی روبشی

Model Mira 2LMU)  واجذب گاز نیتروژن  ـ جذب روشو  
micromeritixASAP2020 ، یابی شدند.  ترتیب مشخصه به

تحت   لسیوس،درجه س 250ساعت در دماي  5مدت به  ، پودرها
 گاززدایی شدند. ،ذبواج ـ جذب 10دماهم

7 X-ray Diffraction (XRD) 
8 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIS) 
9 Field Emission Scanning Electron Microscope 
(FESEM) 
10 Isotherm 
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آمده با  دست مخلوط پودرهاي به  ازدوغاب الکترودکاري 
  ) PVDF( 1فلوئورید دنیلوینیکربن سیاه و چسب پلیمري پلی

 2ن ودلیپیرو-2-متیل ـ N) در حلال 10: 15: 75ترتیب (به
)NMP(  با   ،3. دوغاب حاصل به روش دکتر بلیدشدآماده

و    داده شدروي فویل آلومینیمی پوشش    ،میکرومتر  25ضخامت  
مدت به   لسیوس،درجه س  80تحت دماي  ،  درون آون خلأ  ،سپس

اي، کردن باتري سکهمنظور سرهم. بهشدخشک  ،ساعت 12
(محلول یک مولار  قطب مثبت باتري، قرص کاتد، الکترولیت

6LiPF  متیل کربنات به نسبت یک به یک)، در اتیلن کربنات و دي
)، قرص  Celgard 2400پروپیلن لایه جداکننده پلیمري (پلی
متر)، فنر فولادي، قرص  میلی 12آندي (قرص لیتیمی به قطر 

  ، منفی باتري و انبر طبفولادي (پرکننده فضاي خالی باتري)، ق
غلظت   واپایش براي که( 4وارد دستگاه تحت خلأ گلاوباکسِ

. پس  شدند) ساخت ایران  شوداستفاده می  اکسیژن و رطوبت هوا

 آزمونوسیله دستگاه به ،اي، این باترياز ساخت باتري سکه
تحت آزمون سنجش  ، NEWARE BTS-5V10mAباتري 
هاي ظرفیتی ها در نسبت قرار گرفت و ظرفیت آن ظرفیت

در   ،mAg 170-1 برابر Cمتفاوت و جریان متفاوت در نرخ 
ولت در برابر الکترود    5/4تا    2گستره ولتاژ    باهاي مختلف  جریان

+Li/Li  گیري شد.اندازه چگالی،در 
 

 نتایج و بحث -3
  O2Hو  2CO ،2N ،2Brبا درنظر گرفتن گازهاي 

مخلوط   ایشتوان واکنش اکسمیمحصولات فرایند احتراق، 
مقدار سوخت  عنوان تابعی از را به CTABسوخت گلایسین و 

)n :به شرح زیر نوشت ( 

 

)1 (                                                            

( )LiNO Fe NO NH H PO3 3 4 2 43
27 31 9C H BrN 3 C H NO 1 O19 42 2 5 2 2118 22 2

726 3811221 27LiFePO CO 3 H O 2.5 N Br4 2 2 2 2118 472236 236

+ + +

ϕ ϕ   + ϕ + − →   
   

ϕ ϕ   ϕ ϕ+ + + + + +   
    

 
 صورت زیر نوشت: را به  CTABسیتریک اسید و براي مخلوط سوخت  ایش اکنش اکس و توان، میهمچنین

 

)2 (                                                                      

( )
( )6 8 7

LiNO Fe NO NH H PO3 3 4 2 43
27 3 31 27C H BrN C H O 1 O19 42 2118 2 22 2

1275 271575 27LiFePO CO 6 H O 5 N Br4 2 2 2 2118 236118 236

+ + +

ϕ ϕ ϕ   + + − →   
   

ϕ ϕ   ϕ ϕ+ + + + + +   
    

 
 

)3 (                                                                           

( )
( ) ( )

( )

4 2

LiNO Fe NO NH H PO3 3 4 2 43
27 271 C H BrN CH NO 6 1 O19 42 2118 62

99 27LiFePO CO 9 3 H O 2.5 N Br4 2 2 2 242 236

+ + +

ϕ ϕ + + ϕ− → 
 

ϕ ϕ ϕ+ + ϕ+ + + + 
  

 
نسبت    ،براي مطالعه واکنش احتراق  ،حال، بهتر استبااین

نظر گرفته ر ) دnجاي مقدار سوخت () به ϕسوخت به اکسیدان (
براساس نسبت ظرفیت کل سوخت به   ،شدهارزش تعیین شود.

 
1 PolyVinylidene Fluoride (PVDF) 
2 N-Methyl-2-Pyrrolidone (NMP) 

φ( و گلایسین    CTABبراي مخلوط    ،اکسیدان = n مخلوط    ،)⁄3
φ(و سیتریک اسید  CTABسوخت  = 2n و مخلوط  )⁄3

CTAB  و اوره )φ = 2n  .]16[ شودتعیین  )⁄9

3 Dr Blade 
4 GloveBox 
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شده که براي هرکدام از هاي خشکژل   زمون گرماسنجیآ
φهاي سوختی در  مخلوط  = ارائه   1در شکل    ،تهیه شده است  5

 شده است. 

 شده با الف) شده تهیههاي خشکژل TGA/DTAمنحنی  .1 شکل
و   CTABو گلایسین، ب) مخلوط سوخت  CTABمخلوط سوخت 

 و اوره CTABج) مخلوط سوخت  و سیتریک اسید
 

براي مخلوط سوخت  ، گرماگیر با شدت کم ايقله 
CTAB  درجه  162و گلایسین، از شروع فرایند تا دماي حدود

  درصد کاهش وزن  10شود که حدود مشاهده می سلسیوس
 ،ک اسیدو سیتری CTABدارد، براي مخلوط سوخت  تدریجی

درصد   20حدود    ،لسیوسسدرجه    145از شروع فرایند تا دماي  
از شروع  ،و اوره CTABکاهش وزن و براي مخلوط سوخت 

درصد کاهش وزن   3حدود  ، لسیوسس 205فرایند تا دماي 
آب فیزیکی  ، میزانیدر هر سه نوع سوخت . شودمشاهده می 
. براي مخلوط  ]17[شود  میآزاد    )2Br(و گاز برم  رود  ازدست می

  303و    183گرمازا در دماي    قلهو گلایسین، سه    CTABسوخت  
ترتیب با کاهش  شود که به مشاهده می لسیوسسدرجه  410و 

. براي مخلوط  ]15[ درصد همراه است 28و  42وزن حدود 
 لسیوسسدرجه    145از دماي    ،و سیتریک اسید  CTABسوخت  

درصد و از  40حدود  یکاهش وزن ،لسیوسس درجه  235تا 
  10حدود کاهش وزنی  ،لسیوسسدرجه  260تا  235دماي 

  ، و اوره CTABشود و براي مخلوط سوخت درصد مشاهده می
،  لسیوسسدرجه  320تا  لسیوسسدرجه  205از حدود دماي 

ر سه نوع  . در هدهدرخ میدرصد کاهش وزن  67حدود 
 2Nو  O2H ،2COبه خروج گازهاي  سوخت، فرایند گرمازا

هاي توان به واکنش بین آنیون میرا  د. این فرایند گرمازا  انجاممی
، ندهاي پلیمري که در سوخت و مواد اولیه موجودنیترات و ژل

ها ربط  نسبت داد. براي تجزیه مواد اولیه که به اکسیدها و فسفات 
واکنش  براساسرژي گرمایی کافی نیاز است. شود، به انداده می

 :]19 و 18[ شودانرژي گرمایی سبب تجزیه مواد اولیه می ،زیر
 

)4 (                                            2 2LiNO Li O N O23 → + + 
 

)5 (                             ( )3 2 3 2 23Fe NO Fe O N O→ + + 
 

)6 (                              4 2 4 2 2 4NH H PO N 3H 2PO→ + + 

 
گرمازاي  قلهو گلایسین،  CTABبراي مخلوط سوخت 

مشاهده   سلسیوسدرجه  1000تا  430اي در بازه گسترده
براي  .]15[ همراه است درصد کاهش وزن  8شود که با می

، در  و اوره CTABو  و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت 
 ايگسترده گرمازاي  قله سلسیوس،درجه  700تا  300محدوده 
  20که همراه با کاهش وزن تدریجی در حدود  شوددیده می

توان به واکنش میانی  می  ،هر سه نوع سوخت در . درصد است
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 صورتکه به  اشاره کرد  4LiFePOبراي تشکیل فاز تدریجی 
 :]20[شود نوشته می زیر رابطه

 

)7 (                 2 2 3 4 4 2Li O Fe O 2PO 2LiFePO 2O+ + → + 

 
براي ،  CTABواکنش احتراق توسط سوخت    آهسته  روند

 مفید است ،تشکیل ساختارهاي پیچیده در دماهاي نسبتاً کم

شده پس از  پودرهاي آماده XRDنتایج  ،)الف(2. شکل ]21[
شده پس از  ماده پودرهاي آ XRDنتایج  ،(ب)2احتراق و شکل 

و گلایسین، مخلوط   CTABوط سوخت لبراي مخرا  1تکلیس 
و   CTABو سیتریک اسید و مخلوط سوخت  CTABسوخت 

  700در دماي  ،  برابر  5نسبت سوخت    واوره با نسبت یک به یک  
  هاي گاز مخلوط در محیط  ،ساعت 3مدت به سلسیوس،درجه 

 .دندهمی نشان  )2H % Ar + 5 % 95(آرگون و هیدروژن 
 

 
) و CCAو سیتریک اسید ( CTAB)، مخلوط سوخت CGو گلایسین ( CTABبا مخلوط سوخت  4LiFePOپودر  XRDمقایسه نتایج  .2 شکل

 کلیستو (ب) پس از  احتراق از پساستاندارد (الف)  میزانبرابر  5هاي سوختی ) با نسبتCUو اوره ( CTABمخلوط سوخت 

 
هاي مرجع ي موجود در شکل با استفاده از کارتهاقله 

در هر سه نوع  تکلیس،پس از  شناسایی شدند. 2تشخیص فازها 
فاز  و   )96-201-8542(با شماره کارت  4LiFePOفاز  ،سوخت

در هر   د.آیمیوجود  ب)  96-901-4881هماتیت (با شماره کارت  
یکسان  تقریباً 4LiFePOشده ازهاي شناساییف سه نوع سوخت، 

  یکسان است.  اً بتقری  هاي اصلی و میزان شدت قله هاو شدت قله 
  4LiFePOفاز شده تک س کلیتپودرهاي  ،در هر سه نوع سوخت

هیچ ناخالصی با  بدون  ،)96-201-8542(با شماره کارت 
)، 222)، (121)، (111)، (020)، (101)، (311صفحات اصلی (

با گروه فضایی  3لوزيراست امانه بلوريدر س ، )002) و (103(
Pnma الگوهاي ندتشکیل شد .XRD  4ترکیبLiFePO   تحت

) 020) + (211)، (201) + (111)، (101تأثیر چهار واکنش قوي (
ها تحت تأثیر اختلال د که شدت نسبی آنن) قرار دار311و (

  ، و اوره CTAB. در مخلوط سوخت ]22[ است Li+هاي کاتیون 

 
1 Calcination 
2 Joint Committee on Powder Diffraction Standards 

  و  و گلایسین CTABوط سوخت لبیشتر از مخ قلهمیزان پهناي 
کمتر   قلهو شدت  بوده  و سیتریک اسید    CTABمخلوط سوخت  

مخلوط سوخت   و و گلایسین CTABاز مخلوط سوخت 
CTAB  بلورینگی کم و اندازه این امر و سیتریک اسید است که

.  دهدرا نشان میو اوره  CTAB تر مخلوط سوختبزرگ  اتذر
شده مخلوط  سی کلتثابت شبکه و اندازه زوایاي پودر  ،1جدول 

و سیتریک   CTABو گلایسین، مخلوط سوخت    CTABسوخت  
 دهد.و اوره را نشان می  CTABاسید و مخلوط سوخت 

 ،ثابت شبکه ،شودمشاهده می 1طور که در جدول همان 
و   CTABبراي مخلوط سوخت ، c و a ،bدر هر سه وجه 

ه نزدیک ب  ،و سیتریک اسید  CTABمخلوط سوخت    و  گلایسین
و    CTABولی میزان ثابت شبکه براي مخلوط سوخت    بوده،  هم

 اوره از این دو نوع سوخت بیشتر است.
 

3 Orthorhombic 
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https://www.google.com/search?client=firefox-b-ab&q=orthorhombic&spell=1
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و سیتریک اسید و   CTABو گلایسین، مخلوط سوخت  CTABبا مخلوط سوخت  4LiFePOشبکه و اندازه زوایاي پودر سنتزشده  ثابت. 1جدول 
 برابر 5ساعت در نسبت سوخت  3مدت به سلسیوس،درجه  700در دماي  ،و اوره CTABمخلوط سوخت 

 ثابت شبکه نوع سوخت

𝐚𝐚 (𝐀𝐀°) 

 ثابت شبکه

𝐛𝐛 (𝐀𝐀°) 

 ثابت شبکه

𝐜𝐜 (𝐀𝐀°) 

 اندازه زوایا

(𝛂𝛂 = 𝛃𝛃 = 𝛄𝛄) (درجه) 

 90 693/4 007/6 324/10 ]15[و گلایسین 𝐂𝐂𝐂𝐂𝐀𝐀𝐂𝐂مخلوط سوخت 

 90 694/4 009/6 328/10 دیاس کیتریسو  𝐂𝐂𝐂𝐂𝐀𝐀𝐂𝐂مخلوط سوخت 

 90 698/4 014/6 340/10 اورهو  𝐂𝐂𝐂𝐂𝐀𝐀𝐂𝐂مخلوط سوخت 

 

مخلوط سوخت گلایسین و   FTIRآزمون  نتیجه    ،3شکل  
CTAB مخلوط سوخت ،CTAB   و سیتریک اسید و مخلوط

  کلیس تبرابر پس از  5 اوره با نسبت سوختو   CTABسوخت 
ی پودر مولکولمنظور شناسایی ساختارهاي  بهدهد که  را نشان می 

4LiFePO ، درجه  700در دماي  ،برابر 5با ضریب سوخت
 شد. انجامساعت  3مدت به  سلسیوس،

گلایسین، و  CTABبراي هر سه نوع مخلوط سوخت 
و سیتریک اسید و مخلوط سوخت   CTABمخلوط سوخت 

CTAB  1 پیوندهاي محدوده ،و اوره-cm 639-464   مربوط به
شدن  از شکسته  که ناشی  هستند C-Brارتعاش کششی 

و  است    CTABهاي برم موجود در نمونه در اثر انحلال  مولکول

در   ،. سه پیوند]23[ کندرا تعیین می 4LiFePO الوینیساختار 
شود که مربوط به ارتعاش مشاهده می، 1150تا  900محدوده 

N-O ها و ارتعاش کششی  لال نیتراتموجود در نمونه دراثر انح
 . ]24[ است 3−(PO4)متقارن و نامتقارن 

میکروسکوپ الکترونی  شده ، تصاویر ثبت 4 شکل در 
توسط مخلوط   4LiFePOذرات سنتزشده  ) SEM( 1روبشی 

و سیتریک   CTABگلایسین، مخلوط سوخت  و    CTABسوخت  
  ، برابر  5و اوره با نسبت سوخت    CTABاسید و مخلوط سوخت  

              آرگون و هیدروژن  مخلوط در محیط ،پس از تکلیس 
)295 % Ar + 5 % H(،  درجه  700در دماي  ،ساعت 3مدت به

 نشان داده شده است.  سلسیوس
 

 
 سیتریک و CTAB سوخت مخلوط ،]CG ( ]15( گلایسین و CTAB سوخت مخلوط با سنتزشده LiFePO4 نمونه FTIR نتایج مقایسه. 3شکل 

 ساعت 3 مدتبه 700 دماي در ،تکلیس از پس ،برابر 5 سوخت نسبت با) CU( اوره و CTAB سوخت مخلوط و) CCA( اسید

 
1 Scanning Electron Microscope (SEM) 

1400 1200 1000 800 600

CU

Tr
an

sm
itt

an
ce

 (%
)

Wavenumber (cm-1)

CCA

CG

9731059

639

58
0

55
0

1052 949 637

57
8

54
7

1054
963

639

57
8

54
8

1140

1141

1140



93-81 )،1401 (بهار، 1، شماره 11دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور ومائده کرمی                                                90

 
 

 

 

 
 (الف)

 

 
 (ب)
 

 
 (ج)

ب) گلایسین، و  CTABسوخت الف) مخلوط با هزار برابر  100و  50، 10نمایی در سه بزرگ 4LiFePOنمونه سنتزشده  SEM ریصاوت .4 شکل
 برابر  5با نسبت و اوره  CTABمخلوط سوخت و ج)  و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت 
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  شناسیریخت  ،شودطور که در تصاویر مشاهده میهمان 
شده  س یکلتپودر  ات انگین اندازه ذراست. می شکلذرات کروي 

گلایسین، مخلوط سوخت  و  CTABبراي مخلوط سوخت 
CTAB  و سیتریک اسید و مخلوط سوختCTAB   و اوره

 شدنياکلوخه نانومتر است. میزان    154و    35،  331ترتیب برابر  به 
و سیتریک اسید کمتر از دو نوع  CTABدر مخلوط سوخت 

 CTABسوخت دیگر است. میزان تخلخل در مخلوط سوخت 
با بهبود   ،. ذرات ریزاز دو نوع سوخت دیگر است بیشترو اوره 

و مسیر    شوندمیراحتی در الکترولیت حل  به  ،مانندساختار حفره 
د که نکننفوذ کوتاهی را براي یون لیتیم در ماده کاتدي فراهم می

. ]25[ شودبهبود خواص الکتروشیمیایی مواد کاتدي می سبب
به افزایش میانگین  ،گلایسینو  CTABبودن دماي ذوب نزدیک

 ست.شده امنجر اندازه ذرات نسبت به دو سوخت دیگر 
  در نرخ  ،هیشارژ اول ـ دشارژ  يهایمنحن ،5در شکل 

C2/0  شده با  بسته  ياسلول سکه  يبرا  ،ولت  5/4تا    2محدوده    و
گلایسین، و    CTABمخلوط سوخت  که با    4LiFePO  يماده کاتد

و سیتریک اسید و مخلوط سوخت   CTABمخلوط سوخت 
CTAB مدت به سلسیوسدرجه  700 يو اوره سنتزشده در دما

  2H % Ar + 5 % (95 (ندروژیساعت در محیط گاز آرگون و ه  3
 شده، نشان داده شده است.س یکلت
 

  
  

  
 سوخت مخلوط(الف)  C2/0 نرخ در 4LiFePO سنتزشده پودرهاي از تولیدشده ايسکه هايباتري اولیه شارژ ـ دشارژ هايمنحنی. 5 شکل
CTAB  گلایسینو )CG (،  (ب)سوخت مخلوط CTAB اسید سیتریک و )CCA (،  (ج)سوخت مخلوط CTAB اوره و )CU ( هر  سهی(د) مقا و

 C2/0در نرخ  همسه نوع سوخت با 

 
ظرفیت دشارژ اولیه براي مخلوط   ،(د)5شکل  براساس

و سیتریک   CTABگلایسین، مخلوط سوخت  و    CTABسوخت  
  ، ترتیببه، C2/0 در نرخ و اوره  CTABاسید و مخلوط سوخت 

که  است  آمپر ساعت بر گرم  میلی  96/48و    126/ 85،  33/72برابر  

ظرفیت نظري است. در  درصد 29و  74،  42ترتیب معادل به 
 CTABمخلوط سوخت  ظرفیت  ابتدا    ، ختمیان این سه نوع سو

گلایسین و  و  CTABمخلوط سوخت  سپس ،و سیتریک اسید
از همه بالاتر است که  و اوره CTABمخلوط سوخت در آخر 
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بلورینگی و اندازه  ،به میزان خلوصاین ظرفیت بالا را توان می
نسبت  و سیتریک اسید CTABمخلوط سوخت ذرات کوچک 

قال فازي بین  تبه ان منجر 4LiFePO 1فلات ولتاژ  هینماداد. 

4LiFePO   4وFePO  26[ دهدرا نشان می[. 
و   CTABمخلوط سوخت  درتفاوت شارژ و دشارژ 

و سیتریک اسید و مخلوط   CTAB، مخلوط سوخت نگلایسی
 11/0،  16/0ترتیب برابر  به  C2/0، در نرخ  و اوره  CTABسوخت  

مخلوط سوخت   فقط ،این سه سوخت درولت است.  27/0و 
CTAB  میزان سرعت نفوذ سریع   ،با اختلاف کم  ،و سیتریک اسید

 .]21[  دهدولت) نشان می  11/0شارژ و دشارژ (  رسملیتیم را بین  
 تولیدشده از ياسکه يباتر  ياعملکرد چرخه، 6شکل 

و   BCTAمخلوط سوخت با  سنتزشده 4LiFePOپودرهاي 

و سیتریک اسید و مخلوط   CTABگلایسین، مخلوط سوخت 
در نرخ شارژ  را    برابر  5نسبت سوخت    باو اوره    CTABسوخت  
افزایش نرخ شارژ و   .دهدی نشان م C1و  C2/0 ،C5/0 و دشارژ 

تري پذیر پایینسبب ایجاد ظرفیت برگشت، معمولاً ،دشارژ
دلیل مشکلات به ،  Li+هاي  چرا که ورود و خروج کاتیون  ؛شودمی

 .]27[شود رو می با مشکلاتی روبه  ،نفوذ
براي مخلوط    ،C1با نرخ    ،چرخه  30از    پسظرفیت باتري  

و سیتریک   CTABگلایسین، مخلوط سوخت  و    CTABسوخت  
ترتیب برابر است با  به  و اوره CTABاسید و مخلوط سوخت 

، 25آمپر ساعت بر گرم که معادل  میلی  89/32و    35/105،  06/43
 ظرفیت نظري است.درصد  19و  62

 

 
 کیتریس و CTAB ن،یسیگلا و CTAB مخلوط سوخت با سنتزشده 4LiFePO پودر از تولیدشده ايسکه هايباتري ايچرخه عملکرد .6 شکل

 رهیدا  شارژ،: توپر رهی(دا  C1 وC5/0 و C 2/0ژ دشار و شارژ نرخ و برابر 5 سوخت نسبت در شدن سیکلت از پس ،اوره و CTAB و دیاس
 )دشارژ: یتوخال

 

 يریگجهینت -4
CTAB،   در هر سه نوع مخلوط    ، سوخت مشترك  منزلهبه

استفاده شد. پودر   4LiFePOبراي تهیه پودرهاي  ،سوختی
مدت به  سلسیوس،درجه  700در دماي  تکلیسپس از  ،فازتک

در هر سه نوع مد. آدست هتحت اتمسفر خنثی ب ،ساعت 3
وجود  ب 4LiFePOفاز خالص  تکلیس،مخلوط سوخت، پس از 

. اندازه ذرات در بود هادر میزان بلورینگی آن فقط  تفاوت آمد.
ترین مقدار را و سیتریک اسید کوچک CTABمخلوط سوخت 

در این نوع  گیکلوخهمیزان  شناسی،ریختداشت و از لحاظ 
 

1 Voltage Plateau 

سوخت کمتر از دو سوخت دیگر بود. میزان ظرفیت دشارژ بعد 
  درصد  62که معادل  35/105به میزان  C1نرخ  با  چرخه 30از 

با استفاده از مخلوط  آمده  دست به   4LiFePO  نظريمیزان ظرفیت  
دو سوخت   در مقایسه با بود، و سیتریک اسید CTABسوخت 

 و پایداري بیشتري داشت.بود  بالاتر  ،دیگر
 

 يسپاسگزار -5
لازم است از دانشگاه علم و صنعت ایران که شرایط 

نامه کارشناسی ارشد فراهم کرد، پژوهش را در قالب پایان 
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طلب از شرکت صبا قدردانی شود. همچنین، از آقاي دکتر دانش
باتري، براي تأمین الکترولیت و سایر ملزومات، تشکر و قدردانی 

 شود.می
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 Abstract     Although Hydroxyapatite (HA) is one of the biocompatible and insulating ceramics, Carbon 
Nanotube (CNT) is superior due to its high thermal conductivity. This research aims to compare the thermal 
conductivity of HA/CNT composite in two fluids, i.e., water and Simulated Body Fluid (SBF), to achieve 
simultaneous biocompatibility and thermal conductivity for dental coatings. To this end, followed by 
synthesizing the hydroxyapatite, the HA nanofluid was made, and the prepared carbon nanotube was added to 
the HA nanofluid (volume ratio of HA:CNT was 1:1) to achieve the hybrid nanofluid with different volume 
fractions (0.2 to 1.0 Vol %). The thermal conductivity was then measured for the two water and SBF fluids in 
the temperature range of 20 to 50 °C. The results showed that 1.0 Vol % sample of the hybrid nanofluid had the 
maximum thermal conductivity enhancement compared to the SBF-based hybrid and water-based hybrid 
nanofluids with 32 % and 20 % enhancement, respectively, at 50 °C. 
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1. INTRODUCTION 

Dispersion of solid nanoparticles in a liquid is called 
"nanofluid" [1]. In medical or industrial applications, 
solid nanoparticles can be carbon-based materials, 
polymers, ceramics, etc., and the fluid can be water, 
ethylene glycol, blood, etc. [2]. To achieve the desired 
properties, hybrid nanofluid with more than one type of 
nanomaterials [3] is more commonly used. For instance, 
Hydroxyapatite (HA) nanopowder is characterized by 
good biocompatibility properties, yet it is insulated. On 
the contrary, carbon-based materials such as Carbon 
Nanotubes (CNTs) have excellent thermal conductivity 
but they lack biocompatibility [4]. Therefore, a mixture 
of these two nanomaterials will ensure both 
biocompatibility and thermal conductivity [5]. With the 
rapid progress in modern dentistry, high-energy tools 
such as dental lasers and optical deposition devices are 
increasingly used in dental surgeries such as laser tooth 
whitening and restoration, hypersensitivity treatment, 
and deposition of dental restorative materials. During 
these treatments, quite high temperature is applied on 
the surface and inside of the tooth which may cause 
Tooth Thermal Pain (TTP). Although these dental 
treatment methods are widely used, the basic 
mechanisms are not completely clear. Therefore, a 
comprehensive study should be carried out to better 
elaborate the process of heat transfer and the consequent 
thermal damages to teeth. This will in turn improve the 
design and optimization of clinical treatment strategies. 

Malekahmadi et al. [6] in their research calculated the 
values of TCE of HA nanofluid in water and Simulated 
Body Fluid (SBF) as -6.0 % and -9.0 %, respectively. Li 
et al. [7] in their study added the CNT to titanium 
dioxide in water/ethylene glycol and then discovered an 
increase in the thermal conductivity of the hybrid 
nanofluid up to +56.48 %. Du et al. [8] found that 
followed by adding CNT to iron oxide in water, the 
thermal conductivity of the hybrid nanofluid increased 
up to +23.33 %. 

This research made a comparison of the thermal 
conductivity of the HA/CNT composite in two fluids, 
i.e., water and SBF, to achieve simultaneous 
biocompatibility and thermal conductivity for dental 
coatings. In this regard, followed by synthesizing the 
hydroxyapatite, the HA nanofluid was made, and the 
prepared carbon nanotube was added to the HA 
nanofluid (volume ratio of HA:CNT was 1:1) to achieve 
the hybrid nanofluid with different volume fractions 
ranging from 0.2 to 1.0 Vol %. The thermal conductivity 
was then measured for the two fluids under study at 
temperatures of 20, 25, 30, 35, 40, 45, and 50 °C. The 
current study primarily aimed to determine the 
permissible temperature range for HA/CNT dental 
coatings to prevent TTP and improve the design and 
optimization of the clinical treatment strategies. 
 
2. MATERIALS AND METHODS 

2.1. Nanofluid preparation 
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To prepare the nanofluid, different Vol % of 
composite powder (0.2, 0.4, 0.6, 0.8, and 1) were added 
to the water fluid or SBF and stirred for two hours using 
a magnetic stirrer. Then, homogenization was done 
using an ultrasonic device for 10 minutes, and carboxyl 
methyl cellulose was added to the nanofluids for more 
stability. 
 
2.2. Thermal conductivity measurements 

The thermal conductivity of the HA-CNT nanofluids 
with different volume fractions was measured using 
KD2 PRO device equipped with a KS1 sensor made of 
stainless steel at temperatures of 20, 25, 30, 35, 40, 45, 
and 50 °C. To evaluate the uncertainty of the obtained 
results, each sample test was repeated three times at a 
certain temperature. The value of Thermal Conductivity 
Enhancement (TCE) can be calculated through the 
following equation [6]: 

 
( ) nf bf

bf

k k
TCE 0 =

k
% *10

−                                                   (1) 

 
where knf is the thermal conductivity of the nanofluid, 
and kbf the thermal conductivity of the base fluid. 
Laboratory equipment for thermal conductivity 

measurement included water bath, KD2 PRO device, 
and different fluid content samples. 
 
3. RESULTS AND DISCUSSION 

3.1. Thermal conductivity 

The thermal conductivity of the two nanofluids was 
measured for the volume fractions of 0.2 to 1 Vol % in 
the temperature range of 25 to 50 °C. The thermal 
conductivity increased upon increasing either 
temperature or volume fraction. The reason behind the 
greater effect of temperature on an increase in the 
conductivity of nanofluids with a higher volume fraction 
was the Brownian motion at higher temperatures [6]. 
The results showed that an increase in either temperature 
or volume fraction does not similarly increase the 
thermal conductivity of nanofluids due to the non-
uniformity of the increasing slope. Figure 1 makes a 
comparison of the TCE in water and SBF fluids with an 
increase in the volume fraction. In addition, Figure 2 
makes a 3D comparison of TCE in water and SBF fluids. 
The results of Figure 1 revealed that the TCE of 
nonaqueous-based nanofluid (SBF nanofluid) was 
higher than that of aqueous-based nanofluid. In fact, 
addition of CNT to the HA SBF-based nanofluid has a 
greater effect on the TCE compared to the addition of 
CNT to the HA water-based nanofluid. 

 

 
Figure 1. Comparison of the TCE in water and SBF fluids 

 
 

 
Figure 2. 3D comparison of thermal conductivity in two fluids, water and SBF 
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4. CONCLUSION 

For both water and SBF, with an increase in the HA-
CNT Vol % and temperature, the thermal conductivity 
of the mentioned nanofluids would considerably 
increase. The highest TCE value of 32 % was measured 
for the SBF-based nanofluid with 1 Vol % of HA-CNT 
at the temperature of 50 °C while in similar conditions, 
the TCE value for water-based nanofluid was obtained 
as 20 %. For future research works, HA-Graphene (and 
its Oxide) can be substituted by HA-CNT. 
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بدن پس از اضافه  ساز هیشب عیدر آب و ما تیآپاتیدروکسیه  کیسرامي انتقال حرارت ز  سهیمقا

 یکربن يهاکردن نانولوله
 

 3 خضرآباد ي محسن نور، *  2 کلانتر يمهد  ، 1 ياحمدملک دیام
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 ران یا زد،ی زد،ی زد، یدانشگاه  ، يمعدن و متالورژ یدانشکده مهندس، استادیار 3

 

 : مقاله خچهی تار
 13/04/1400: هیاول ثبت
 08/06/1400: شده  اصلاح نسخۀ افتیدر

 1400/ 06/ 23 علمی: پذیرش 

  ی کربن هاينانولوله  ،است قیو عا سازگارستیز يهاسرامیکاز زي  یک ی ،آپاتیتهیدروکسی  کهیدرحال     هدیچک 

  چندسازه ی حرارت ت یهدا سهیبا هدف مقا پژوهش  ن ی. اندبرخوردار یی بالا یحرارت  ت یهدا ت یاز قابل
  سازگاري ستیبه ز  زمانهم   یابیدست  منظوربه بدن    سازیهشب   عیآب و ما  الیدر دو س  ی،نانولوله کربن  / آپاتیتهیدروکسی 

  ال ینانوس ،آپاتیتهیدروکسی ، پس از سنتز مطالعه  نیانجام شد. در ا یدندان دهیپوشش يبرا ی حرارت تیو هدا
نانولوله کربنی   / آپاتیتهیدروکسی حجمی نسبت با ( شدهيسازآماده ی کربن هايو نانولوله  ساخته آپاتیت هیدروکسی 

  . دست آیدبه  ياچندسازهاز ماده  )1 تا 0/ 2نانوسیال با درصدهاي حجمی مختلف (تا شد آن اضافه به ) 1معادل 
     براي  )FE-SEM(ی دانیم لیگس یروبش  یالکترون کروسکوپیم و )XRD(پراش پرتوي ایکس  يهاآزمون 

بر    ايچندسازه  الیسهر دو نانو  يبرا  یحرارت  تیهدا  ير گیاندازهي انجام شد.  اچندسازهیابی نانومواد و مواد  مشخصه
درصد  بالاترین نشان داد که  جیانجام شد. نتا وسیدرجه سلس 50 تا 20یی دما بازهبدن در  سازیهشب عیآب و ما پایه
براي نانوسیال    کهي طوربه   است؛  یدرصد حجم   نمونه یک  اي، مربوط بهچندسازه  الینانوس  در  یحرارت  ت یهدا  شی افزا

  32 افزایش  ، بدن سازیه شب عیما بر پایه ايچندسازه براي نانوسیال و  درصدي  20 افزایش  ،آب بر پایه ايچندسازه
 . دشومی حاصل  وس یسلس رجهد 50ي  در دمادرصدي 
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 : هادواژهیکل
 ، یحرارت هدایت

 ،آپاتیتهیدروکسی
 ،هاي کربنینانولوله
 ، دهی دندانیپوشش

 نانوسیال

 

 مقدمه -1
 »1الینانوس«را  عیما کینانوذرات جامد در  یپراکندگ

نانوذرات   ،یصنعت ای یپزشک يدر کاربردها .]2و  1[نامند یم
 رهیو غ هاکیسرام مرها،یبر کربن، پل یمواد مبتن توانندیجامد م
باشد    رهیخون و غ  کول،یگل  لنیآب، ات  تواندیمنیز    الیس  و  باشند

به موارد انتقال  توانیم ال،ینانوس یصنعت ي. از کاربردها]3-6[
 کننده،خنک هايدستگاهدر  ی حرارت هايحرارت، مبدل

 
 

1 Nanofluid 
2 Implant 
3 Carbon-Based Materials 

  ي . برا]9-7[اشاره کرد  رهیو غ  يدیخورش هايکنندهجمع
 ر یهوشمند، تأث یدارورسان توانیم زین یپزشک يکاربردها
را نام   رهیو غ یدندان هاي2کاشتینه ،ییغذا عیدر صنا  گرانروي

از  شی(ب یبیترک  الِینانوس ،به خواص مطلوب یاب یدست يبرا .برد
، مثالعنوانبه دارد.  يشتریب يکاربردها  ]10[ )مواد نوع نانو کی

  ی خوب يسازگارستیز تیخاص آپاتیتهیدروکسی نانوپودر
 تیاز هدا 3بر کربن ی، مواد مبتنکهیحالدر ؛است قیاما عا د؛دار
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 یمناسب يسازگارستیدر عوض، ز ند،برخوردار یعال یحرارت
توان به می،  مواددو نوع نانو  نی، با مخلوط انی. بنابرا]11[  ندارند

  یافتدست  ی حرارت تیو هدا يسازگارستیز  یژگیهر دو و
 . ]13و  12[

 حرارت الانتق ،یپزشکست یز ياز کاربردها ياریدر بس
شناسی  زیستو  1شناسیزیست زم  يهادر درمان ینقش مهم

 طوربه  3یکاربردها، از انحراف حرارت نیدارد. در ا 2یگرمایبیش
  شود. یها استفاده مها و بافتسلول  بیتخر  ایحفظ    يبرا  یانتخاب

مانند   4يانرژپرُ    ي، ابزارهانوین  ی در دندانپزشک  عیسر  شرفتیپ  با
 ياندهیفزا  طوربه   5ي نور  بسپارش  يهاو دستگاه   یدندان  يزرهایل

درمان    زر،یدندان با ل  يسازدیو سف  میدندان مانند ترم  یدر جراح
استفاده   یکننده دندانمیمواد ترم بسپارشو  6ی حساسبیش

  ي و داخل دندان، دما سطحها، بر درمان  نیا ی د. در طشونیم
  ید که ممکن است احساس درد حرارتشویاعمال م  ییبالا  اریبس

،  یدندانپزشک  یدرمان  يهاروش  نیا  اینکهبا  کند.    جادیرا ا  7دندان 
کاملاً مشخص   ،یاساس يهاسازوکار اي دارند،کاربرد گسترده 

و    حرارت در دندان  لدرك بهتر روند انتقا  ي، برانی. بنابراندستین
امر باعث    نی. ااست  از یجامع ن  يابه مطالعه  ،دندان  یحرارت  بیآس

 شود.یم ینیدرمان بال يراهبردها يسازنهیبهو   یبهبود طراح
است که در  هاییسرامیکزياز  یکی ،آپاتیتهیدروکسی 

در   يسازبالا و استخوان سازگاريستیز لیدلدهه گذشته به
در  شرفتی. با ادامه پ]15و  14[ کار رفته استبه یدندانپزشک

 يبرا ايندهیفزا يتقاضا ،یدندان نهیکاشت دهیپوشش هايروش
 آپاتیت هیدروکسی  هايسرامیکزي مانند  یدندان یمواد مصنوع
از مواد   یکی  ،هاي کربنینانولوله  ن،ی. همچن]19-16[  وجود دارد

بالا در   یکیالکتر  /ییگرما  تیهدا  لیدلبر کربن است که به  یمبتن
 .]11[در نظر گرفته شده است    ی پزشک  يدهه گذشته در کاربردها

و  ) Ti-6AL-4V اژی(آل یدندان کاشتینه یزیستخواص 
 چندسازه  يها توان با پوششیرا مهاي دندانی لمینت

  ي ها پوشش نیاز ا یکی. دیبهبود بخش آپاتیتهیدروکسی 
است که  هاي کربنینانولوله/ آپاتیتهیدروکسی  ،ايچندسازه 

ی و پوشش  دندان کاشتینه زیستیو  ی سطح يهای ژگیوتواند یم

 
1 Cryobiology 
2 Hyperthermic Biology 
3 Thermal Excursions 
4 High-Energy 
5 Light Polymerizing Units 
6 Hypersensitivity Treatment 

،  ی و خوردگ شیسامانند مقاومت در برابر  لمینت دندانی
      را اصلاح کند سازگاريو زیست ی، چسبندگیترشوندگ

]20-23[ . 
 شیدر پژوهش خود، افزا ]24[و همکاران  ياحمدملک

  ع یدر آب و ما آپاتیتهیدروکسی  الینانوس یحرارت تیهدا
  محاسبه کردند.  درصد  -9و    درصد  -6  بیترتبهبدن را    سازهیشب
پژوهش خود، پس از افزودن   در  ]25[همکاران و  8لی

اکسید تیتانیم در آب/اتیلن گلیکول،  دي به  هاي کربنینانولوله
  ذکر درصد + 48/56 راترکیبی  الِ ینانوس یحرارت تیهدا شیافزا

پژوهش خود، پس از افزودن   در ]26[همکاران و  9. دو کردند
 ت یهدا شیافزادر آب،  10به اکسید آهن هاي کربنینانولوله
 .کردند ارزیابیدرصد + 23/33 راترکیبی  ال ینانوس یحرارت

 چندسازه  یحرارت تیهدا  سهیمطالعه با هدف مقا نیا
 عیآب و ما الی هاي کربنی در دو سنانولوله /آپاتیتهیدروکسی 

و   سازگاري ستیزمان به زهم یابیدست منظوربه بدن  سازهیشب
انجام شد. در   یکاشتینه دندان دهی پوشش يبرا یحرارت تیهدا

  ل اینانوس ،آپاتیتهیدروکسی پژوهش پس از سنتز  نیا
  شده يسازهاي کربنی آمادهو نانولوله ساختهآپاتیت هیدروکسی 

 1هاي کربنی معادل  نانولوله-آپاتیتحجمی هیدروکسی نسبت  با  
 2/0ي حجمی مختلف (درصدهاآن اضافه شد تا نانوسیال با به 
ي پراش پرتوي  هاآزمون  .اي حاصل شوداز ماده چندسازه  ) 1 تا

 12یدانیم  نشر  یروبش  یالکترون  کروسکوپیم  و   )XRD(  11ایکس
)FESEM(  اي یابی نانومواد و مواد چندسازه منظور مشخصهبه

  ال یدو س يبرا چندسازه  یحرارت تیهدا يرگیاندازه  انجام شد.
و    45،  40،  35،  30،  25،  20  يبدن در دماها  سازهیشب  عیآب و ما

 هدف اصلی این پژوهش، تعیین .انجام شد وسیلسدرجه س 50
  ی پوشش دندان يمجاز برا ياعمال دما هحدودم

از  يریهاي کربنی جهت جلوگنانولوله /آپاتیتهیدروکسی 
و   یبهبود طراح نیدندان و همچن یاحساس درد حرارت

 . بود ینیدرمان بال يهاراهبرد يسازنهیبه
 

7 Tooth Thermal Pain 
8 Yicheng Li 
9 Congcong Du 
10 Iron (II, III) Oxide 
11 X-Ray Powder Diffraction 
12 Field Emission Scanning Electron Microscope 
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 روش تحقیق -2
 ي مواد ساز آماده  -1-2

با فرمول شیمیایی  آپاتیت هیدروکسی ، ابتدا  در 

2(OH)6)4(PO10Ca ،  27[ سنتز شد  ی ک ی مکان  - ی روش حرارت  به[  .
در    وس، ی درجه سلس   900  ي ساعت در دما   4استخوان ران گاو به مدت  

  در ساعت    6به مدت  خردایش آن  حرارت داده شد. سپس،    ی فل ا م   کوره 
  منظور به . انجام شد  یی ا ی رکون ی ز  هاي و گلوله  محفظه با  اي گلوله  اب ی آس 
و  شده سنتز  آپاتیت هیدروکسی مخلوط  ، اي چندسازه همگن  پودر  د ی تول 

به   اي گلوله  اب ی آس در ) ي مساو  حجمی  نسبت به (  ی کربن  ي ها نانولوله 
 . سیاکاري قرار گرفت آ مورد  ساعت    20مدت  

 
 نانوسیال   ي ساز آماده   - 2-2

از   مختلفی درصدهاي حجمی  ، اي چندسازه  ال ی نانوس  ه ی ته  ي برا 
  ساز ه ی شب   ع مای   یا   آب   ) به سیال 1و    0/ 8،  0/ 6،  0/ 4،  0/ 2(   اي چندسازه پودر  
  1توسط دستگاه همزن مغناطیسی ساعت  2به مدت  و  اضافه شد  بدن 
به مدت    2صوت فرا دستگاه    ک ی   توسط ي  ساز همگن   سپس،   . زده شد هم 
  ل ی مت  ل ی کربوکس  ، ها ال ی نانوس  شتر ی ب  ي دار ی پا  و براي  شد انجام  قه ی دق  10

 . د ش ها اضافه  آن به    3سلولز 
، ابتدا دو  )SBF( بدن  شدهيسازهیشبساخت مایع  منظوربه 

براي این  ؛تهیه شدند مجزاّ صورتبه )  1جدول ( Bو  Aمحلول  
بار تقطیر آب دو  تریلیلیم  800،  مجزاّ  صورتبهدرون دو بشر    امر،

درجه سلسیوس رسانده و روي همزن  37به  هاآندماي ، ریخته
مولار   1  کیدریدکلریاس  تریلیلیم  934/0.  داده شدمغناطیسی قرار  

و فرصت داده شد تا کاملاً در   شدبه هریک از دو بشر اضافه 
تقطیر دیگر به  باردوآب  تریلیلیم 200 مجدداًآب حل شود. 

  برده نام ي هانمک ،بیترتبه  درادامه .هریک از دو بشر اضافه شد
و   Aهاي تهیه محلول  منظوربه 1در جدول  شدهارائهو با مقادیر 

B    است که بعد از اضافه کردن  ذکربهشدند. لازم   افزودهبه دو بشر
در محلول   طور کاملبهکافی داده شد تا نمک  زمانهر نمک، 
با مقادیر مساوي و  Bو  A محلول. با مخلوط کردن حل شود

  شدهيسازهیشبمایع درجه سلسیوس،  37رساندن دماي آن به 
 . شدبدن حاصل  

  توان یمترمودینامیکی پایدارند و    لحاظ  از این دو محلول  

 
1 Magnetic-Stirrer 
2 Sonicator 
3 Carboxyl Methyl Cellulose 

  لن یپروپی پلظروف البته  کرد؛ ينگهداررا در دماي محیط  هاآن
 با رابطه  در لازم به ذکر است،  یت دارند. ارجح ينگهداربراي 
در یک محل آن را  باید مراقب بود و     Aدر محلول  زیستیتکثیر  

 4و یا مقادیر جزئی فرمالدهید یا سدیم آزید  کرد  ينگهدارتاریک  
محلول در محیط   ينگهدار روشدر این مقاله از  .به آن افزود

 تاریک استفاده شد.
 

 ]24[ بدن  سازهیشبمایع  دهندهل یتشکمواد  .1جدول 

 محلول اسید/نمک

 A B 

HCl 
 934/0 934/0 )تریلیلیمیک مول (

NaCl 
 129/6 129/6 (گرم)

3NaHCO 
 -- 890/5 (گرم)

O2.3H4HPO2Na 
 -- 498/0 (گرم)

2CaCl 
 0/ 540 -- (گرم)

 

 هدایت حرارتی   ي ر ی گ اندازه   - 3-2
  اي چندسازه هاي سیال نانو  ی حرارت  ت ی هدا 
متفاوت، توسط   ی با کسر حجم  هاي کربنی نانولوله / آپاتیت هیدروکسی 

، در  ضدزنگ شده از فولاد ساخته ، KS1با حسگر  KD2 PROدستگاه 
شد.    ي ر ی گ اندازه   وس ی درجه سلس   50و    45،  40،  35،  30،  25،   20  ي دماها 

سه    خص، مش   ي هر نمونه در دما   ش ی آزما   ج، ی نتا   ت ی عدم قطع   افتن ی   ي برا 
  د م آ دست  به   ر ی از معادله ز   ی حرارت   ت ی هدا   ش ی افزا   رصد د   بار تکرار شد. 

 ]24 :[ 
 

 )1                                                           (( ) nf bf

bf

k k
TCE 0 =

k
% *10

−
 

 

 یحرارت تیهدا ،nfk ،یحرارت تیهدا شیافزا ، TCE که در آن
 .است هیپا ال یس یحرارت تیهدا ،bfkو  ياچندسازه الینانوس

 هدایت حرارتی يریگاندازه  برايتجهیز آزمایشگاهی 
هاي محتوي سیال و نمونه  KD2 PRO، دستگاه  5آبحمام    :شامل

4 Sodium Azide 
5 Water Bath 
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هدایت حرارتی  يریگاندازه . براي هر کسر حجمی، بودمتفاوت 
درجه سلسیوس، با گام پنج درجه  50تا  20از دماي  بیترتبه 

 .شدسلسیوس، انجام  
 

 پودر  یابی مشخصه -4-2

 فازیابی -2-4-1
شده سنتز شناسایی فازهاي موجود در نانوپودر براي
، از آزمون ايچندسازهو همچنین نانوپودر  آپاتیتهیدروکسی 

XRD با دستگاه ،D8ADVANCE ،استفاده شد. این آزمون ،
آنگستروم، با   54/1 موجطول ، Cu-Kαپرتوي ایکس  لهیوسبه 

محدوده  در  ثانیه،    1  هر گامدرجه و زمان توقف    02/0نرخ روبش  
 درجه، انجام شد.  70تا  10 برابر Ө2زاویه 

 
 ریزساختار -2-4-2

پس   ايچندسازه پودر  مطالعه ریزساختار نانوپودرها و نانو
 FEI NOVA، مدل  FESEMبا استفاده از    ،هانمونه  1فلزنگاري از  

NanoSEM450 کیلوولت، انجام شد. قبل از آن  10، با ولتاز ،  
سطح نمونه، با روکشی از طلا پوشش داده شد تا با ایجاد 

 رسانایی، از تجمع بار الکتریکی روي سطح، جلوگیري شود.
 

 نتایج و بحث -3
 یابیمشخصه -1-3

 آپاتیتهیدروکسی سه ماده  XRDالگوي  ، 1 شکلدر 
 چندسازه و  هاي کربنینانولولهشده، سنتز

طور  است. همان  ارائه شده  هاي کربنینانولوله /آپاتیتهیدروکسی 
شده داراي قله سنتز  آپاتیتهیدروکسی  شود،می  دیدهکه در شکل  

 4274/2 2ايلایهبا فاصله بیندرجه  Ө2 = 37مشخصه در 
با کارت   هاقلهانطباق کامل سایر  به توجه با. استنگستروم آ

 دییتأ  آپاتیتهیدروکسیتشکیل کامل  ،  96-230-0274استاندارد  
   داراي سه قله مشخصه در کربنی نانولوله شود. همچنین، می
9/25 = Ө2 ،76/42 = Ө2  77/53و = Ө2 ،با   بیترتبه  درجه

.  است نگستروم  آ   7034/1و    2  /1128،  4366/3اي  لایهفاصله بین
 دییتأخالص را  هاي کربنینانولولهوجود این سه قله، حضور 

، هاي کربنینانولوله/آپاتیتهیدروکسی  چندسازه کند. در مورد  می

 
1 Metallography 

با   بیترتبه  درجه Ө2 = 82/31و  Ө2 = 86/25هاي وجود قله
هاي  نگستروم که قلهآ 8101/2و  4418/3اي لایهفاصله بین

هستند، ترکیب   هاي کربنینانولولهو    آپاتیتیدروکسیهمشخصه  
 کنند.می دییتأ این دو ماده را 

 

 
هاي نانولولهشده، سنتز آپاتیتهیدروکسی XRDالگوي . 1شکل 
 يبرمبنا هاي کربنینانولوله/آپاتیتهیدروکسی چندسازهو  کربنی

 واحد

 
 آپاتیت هیدروکسیتصاویر میکروسکوپی ، 2 در شکل

. ارائه شده استنانومتر  500میکرومتر و  5در مقیاس  شدهسنتز
سطح  شناسیریختطور که در شکل مشخص است، همان

 است؛عدي بُرشده داراي ساختار صفسنتز آپاتیتهیدروکسی 
کروي و در ابعاد نانو    شناسیریختداراي    ،که ذرات  معنی  اینبه 

 .استنانومتر  100د. ابعاد این ذرات زیر هستن
 

 
 

2 D-Lattice Spacing 
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شده در بزرگنمایی سنتز آپاتیتهیدروکسی SEMتصاویر  .2شکل 

 هزار برابر 120و (ب)  15(الف) 
 

در   هاي کربنینانولولهتصاویر میکروسکوپی  ،  3در شکل  
طور  نانومتر آورده شده است. همان 500میکرومتر و  5مقیاس 

هاي  نانولولهسطح  شناسیریختکه در شکل مشخص است، 
ها داراي که لولهمعنیاینبه  ؛،استعدي  بُداراي ساختار یک  کربنی

 یک محور میکرومتري و دو محور نانومتري هستند.
 

 
 

 
 15در بزرگنمایی (الف)  هاي کربنینانولوله SEMتصاویر . 3شکل 

 هزار برابر 120و (ب) 

 چندسازه تصاویر میکروسکوپی از ، 4در شکل 
میکرومتر و  5در مقیاس  هاي کربنینانولوله /آپاتیتهیدروکسی 

. مطابق شکل، پر شدن فضاي خالی ارائه شده استنانومتر  500
کربنی و ترکیب   هايتوسط نانولوله  آپاتیتهیدروکسیبین ذرات  

پراکندگی لازم به ذکر است است.  مشاهده قابلاین دو ماده 
پس از آسیاکاري   آپاتیتهیدروکسی   نهیزمهاي کربنی در  نانولوله

 دست آمده است.مکانیکی به
 

 
 

 
هاي نانولوله/آپاتیتهیدروکسی چندسازه SEMتصاویر . 4شکل 

 هزار برابر 120و (ب)  15در بزرگنمایی (الف)  کربنی

 
 هدایت حرارتی -2-3

کسر  يبرا ،ايچندسازه  الیدو نانوس یحرارت تیهدا
 وس، یدرجه سلس  50تا    25  ییدما  بازه  دردرصد    1تا    2/0  یحجم
 یحرارت تیهدا سهی، مقا6 و  5 هايشد. شکل يریگاندازه

. دهندمینشان  را  بدن    سازهیشب  عیآب و ما  الیدر دو س  چندسازه 
و    وسیدرجه سلس  40و    30،  20  يدر دماها  سهی، مقا5در شکل  
  انجام  درصد 1و  2/0 هايیدر کسر حجم سهی، مقا6در شکل 

کسر   ایدما  شی که با افزا دهندی نشان م 6و  5 شده است. شکل 



 103                                      105-95 )،1401 (بهار، 1، شماره 11دوره  :شرفتهیپ يهايهمکاران / فصلنامه مواد و فناور و ياحمدملک دیام

 

 

 تیهدا درضمن بد؛ایمی شی افزا یحرارت ت یهدا ،یحجم
  هاي الیاز نانوس شتریب یآب هیپا هايالیسنمونه نانو در  یحرارت

    بر افزایش رسانایی دما  شتریب ریثأ تعلت است.  یرآبیغ هیپا
  سبب به  تواندیم  ،بالاتر  یکسر حجمبا    ايچندسازه هاي  سیالنانو 
 ي دماهادر    ی)حرکت براون (ذرات جامد نانو    نیبرخورد ب   شیافزا

 شیافزا  نکهیا  جهینت  ].24[بالاتر و کسر حجمی بیشتر ذرات باشد  
روند    ها،الیسنانو  یحرارت  تیهدا  شیدر افزا  ،یکسر حجم   ایدما  

 . دهدینم  نشان   )به دلیل همسان نبودن شیب افزایشی(  را  ی مشابه
 

 
 عیآب و ما الیدر دو س چندسازه یحرارت تیهدا  سهیمقا. 5 شکل

درجه  40و  30، 20 يدماهای براي کسر حجمدر برابر  بدن  سازهیشب
 وسیسلس

 
 

 
 عیآب و ما الیدر دو س چندسازه یحرارت تیهدا  سهیمقا. 6 شکل

 درصد   1 و 2/0هاي یکسر حجم برايدما  در برابربدن  سازهیشب

 
 یحرارت تیهدا شیدرصد افزا سهی، مقا7در شکل 

افزایش کسر   با بدن  سازهیشب عیآب و ما الیدر دو س چندسازه 
 تیهدا  يبعدسه  سهی، مقا8در شکل    و  ايچندسازه حجمی ماده  

نشان  بدن  سازهیشب عیآب و ما الیدر دو س چندسازه یتحرار
 شیکه درصد افزا دهدی منشان  7شکل  جی. نتااست داده شده

ی با ورود ماده  آبریغ هیپا ايچندسازه الینانوس یحرارت تیهدا
درصد  در مقایسه با    )SBF  الینانوس(  در سیال پایه آن   ايچندسازه 

 شتریب یآب هیپا ايچندسازه الینانوس یحرارت تیهدا شیافزا
 ال یبه نانوس هاي کربنینانولوله، افزودن درواقعاست. 

با افزودن   سهیبدن، در مقا سازهیشب عیما-آپاتیتهیدروکسی 
آب، اثر -آپاتیتهیدروکسی ال یبه نانوس هاي کربنینانولوله

 داشته است. یحرارت تیهدا شیدرصد افزا بر يشتریب
 

 
در دو   چندسازه یحرارت تیهدا  شیدرصد افزا  سهیمقا. 7 شکل

 بدن سازهیشب عیآب و ما الیس
 
 

 
آب  الیدر دو س چندسازه یحرارت تیهدا  يبعدسه سهیمقا. 8 شکل

 بدن سازهیشب عیو ما

 

 يریگجهینت -4
گیري شکل دکنندهییتأ  XRDنتایج آزمون  )1

 . بوددر فرایند سنتز از استخوان گاو  آپاتیتهیدروکسی 
نانو بودن ذرات  دکنندهییتأ SEMنتایج مشاهدات  )2
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بر پراکندگی  يدییتأ نیزشده و سنتز آپاتیتهیدروکسی 
از  يانهیزمهاي کربنی در یکنواخت نانولوله

 .بود پس از آسیاکاري مکانیکی  آپاتیتهیدروکسی 
 شیافزا با ،بدن سازهیشب عیآب و ما الیهر دو س يبرا )3

 يهانانولوله/تیآپات یدروکسیه ياچندسازه درصد ماده 
ها  سیالرسانایی حرارتی نانو ،افزایش دما نیزو  کربنی

 .یافتافزایش 
بالاتر   دهندهنشان  ،رسانایی حرارتی يریگاندازه جینتا )4

هاي سیالنانو یحرارت تیهدا شیدرصد افزابودن 
در مقایسه با   بدن  سازهیشب عیمابر پایه  ايچندسازه 
 .بودبر پایه آب  ايچندسازه هاي نانوسیال

 درصد)  32( رسانایی حرارتیبالاترین درصد افزایش  )5
درصد  1با بدن  سازهیشب عیمانانوسیال بر پایه  متعلق به

هیدروکسی   ايچندسازهحجمی ماده 
درجه   50در دماي  هاي کربنی ونانولوله/پاتیتآ

درصد  ، در حالی که در شرایط مشابه بود؛ وسیسلس
 20 ،سیال بر پایه آبافزایش رسانایی حرارتی براي نانو

 . دبو درصد
سیال نانوبه  هاي کربنینانولولهافزودن  )6

در   يشتریبثیر  أ تبدن    سازهیشب  عیدر ما  آپاتیتهیدروکسی 
سیال  ی نسبت به نانو حرارت تیهدا شیافزا

 .شتدادر آب  آپاتیتهیدروکسی 
 36/0 باتوجه به محدوده هدایت حرارتی عاج دندان که  )7

 ییدما ه حدودباشد، ممی نیکلو-وات بر متر 88/0تا 
 یپوشش دندان يمجاز برا

 يریجهت جلوگ هاي کربنینانولوله /آپاتیتهیدروکسی 
براي هر دما در محدوده    ی دندان  یاز احساس درد حرارت

 مشخص شد. نیکلو-وات بر متر 80/0تا  50/0
 

 يسپاسگزار -5
ي، در معدن و متالورژ شگاهیزمانویسندگان از حمایت آ

اسلامی   در دانشگاه آزاد  ،شرفتهیپژوهشکده مواد پدانشگاه یزد و  
 کنند.، تشکر و قدردانی میآبادنجف  واحد
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