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 Abstract     In this research, PZT fibers were fabricated using PZT-5A commercial powder, polymeric 
additives, and deionized water as a solvent. The rheological behavior of different pastes with various amounts 

of solids and additives was investigated, and the best paste was selected for syringe injection (extrusion process). 

Meanwhile, the paste containing 85 wt % solid content and 1 wt % glycerol, prepared by a 15 wt % PVA solution, 
exhibited the best rheological behavior. The resulting fibers were dried at 100 °C, and the burnout process was 

conducted at 600 °C with the heating rate of 1 °C/min for 2 hours. The sintering process occured in the 

temperature range of 1220-1270 °C for 2.5-4 hours. X-Ray Diffraction (XRD) analysis conducted for phase 
investigations revealed that the fibers sintered at 1220 °C were characterized by a single-phase perovskite 

structure. Further, the peak splitting confirmed the ferroelectric nature of fiber. However, at higher sintering 

temperatures, the secondary peaks attributed to zirconium and titanium oxides appeared in the fiber diffraction 
patterns. According to Scanning Electron Microscope (SEM) images from the surface of the fibers, the fibers 

sintered at 1220 °C for 2 hours were devoid of any cracks and possessed an acceptable density. Additionally, 

based on the SEM images from the fracture surface of the fibers, the microstructure of this sample comprised 
cuboid grains with the average size of 1.5 μm, which is half of the average grain size of bulk PZT with spherical 

grains at its optimum sintering temperature. 
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1. INTRODUCTION 

Among piezoelectric composites, the 3-1 type or 

polymer matrix composite with ceramic rods owns 

significantly higher properties than other types, hence 

regarded as the most useful type of piezoelectric 

composite. Among the advantages of this type of 

composite are its large coupling factor, low acoustic 

impedance, good compatibility with water and human 

body tissue, mechanical ductility, wide bandwidth, a 

low mechanical quality factor, and possibility of making 

cut arrays with a simple design of electrodes. 

Piezoelectric composites are particularly useful in 

underwater sonar applications and ultrasonic 

transducers in medical imaging [1]. Considering the 

shape and geometry of devices, piezoelectric ceramic 

fibers have recently gained recognition as a part of 1-3 

type composites. Understanding the potential 

applications of these fibers has made the fabrication of 

small-scale fibers increasingly important. Extrusion 

stands out as the most common method for fabricating 

fine PZT fibers, involving a thorough mixing of ceramic 

powder and an organic binder. This method has found 

widespread applications in the commercial production 

of PZT fibers [2]. Three commercial methods of fiber 

synthesis have been introduced by three key commercial 

companies and are compared below: 1- Extrusion 

method, initially employed in 1999 by Sturk et al. [3] for 

making PZT fibers, ia still utilized today by Ceranova 

company for the commercial production of PZT fibers 

using the same method; 2- Viscose Slurry Spinning 

Process (VSSP) method, performed by Advanced 

Cerametrics and first introduced by Cass et al. [4] in 

1991; 3- ALCERU method, executed by Smart 

Materials and first invented by Meinster et al. at 2003. 

In this research, PZT pastes were prepared using 

commercial PZT-5A powder, polyvinyl alcohol, and 

glycerol additives, and deionized water as solvent. The 

raw fibers were extruded from a needle with a diameter 

of about 300 μm using a syringe injection method. 

Subsequently, this study investigates the impact of 

different sintering conditions on the microstructure and 

density of the fibers. 

 

2. MATERIALS AND METHODS 

PVA Aqueous solutions were prepared from PVA 

powder with the weight percentages ranging from 5 to 

20. Next, an appropriate amount of this solution, 

determined by the percentage of the solid content, was 

added to the PZT powder. Fiber injection was carried 

out using plastic syringes with volumes ranging feom 1 

to 5 cc. Given that the viscosity of the optimal pastes 

was too high to easyly perform manual injection, a 
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single-axis press machine was necessary to apply 

pressure. Once dried in the environment, the obtained 

raw fibers were heated in the oven at the temperature of 

100 °C for 12 hours to completely remove moisture. The 

burnout process (binder removal) and sintering were 

then conducted in a box electric furnace. The burnout 

operation proceeded at a very slow rate of 1 °C/min at 

the temperature of 600 °C for 2 hours, followed by 

sintering at the desired temperature with a common 

heating rate of 5 °C. 

 

3. RESULTS AND DISCUSSION 

Investigations into the effect of the binder solution 

concentration and amount of plasticizer on the 

rheological behavior of the pastes were carried out, the 

corresponding diagrams of which are shown in Figure 1 

(a-b). As observed, the sample containing 15 wt % PVA 

and 1 wt % glycerol with an average viscosity of 1068 

mPa.s exhibited the best rheological behavior. Other 

samples, however, were unsuitable for extrusion or 

injection due to sudden changes in viscosity at higher 

shear rates. 

The SEM images from the fracture surface of fibers 

sintered at 1220 °C for 2.5 and 4 h, compared with the 

image of the fracture surface of bulk PZT sample at the 

optimum sintering temperature, are presented in the 

micrographs of Figure 2. The results indictate that upon 

increasing the sintering time, the grain microstructure 

becomes denser, and the average grain size increases, 

compared to the dwell time of 2.5 h. According to grain 

size histograms, the majority of grains increased from 1-

1.2 μm for 2.5 h to 1-2.5 μm for 4 h sintering time. In 

Figure (2-c), the bulk PZT sample sintered at 1270 °C 

for 2.5 h exhibits a morphological change from cubic to 

quasi-spherical, forming a completely dense 

microstructure with an average grain size in the range of 

2-3.5 μm. 

A comparison of the average grain size in the sintered 

PZT fibers under their optimal sintering conditions and 

the sintered bulk sample revealed that the grain size in 

the sintered fibers is about half of the average grain size 

in the bulk sample. Similar results were reported by 

Chang et al., who attributed this phenomenon to the 

higher internal stress in the fibers compared to the bulk. 

This behavior results in higher tetragonality and a 

considerable decrease in grain size [5]. 
 

  

(a) (b) 

Figure 1. Graphs of changes in viscosity according to shear rate, a) the effect of PVA solution concentration on samples containing 1 

% by weight of glycerol and b) the effect of glycerol amount on samples containing 20 % by weight of PVA 
 

 

  
(a) 
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(b) 

  
(c) 

Figure 2. SEM images of the fracture surfaces of fibers sintered at (a) 1220 °C for 2.5 h, (b) 1220 °C for 4 h and (c) bulk sample 

sintered at 1270 °C for 2.5 h 

 

4. CONCLUSION 

In this research, PZT fibers were prepared using the 

extrusion method. Among the various compositions, the 

paste containing 85 % solids, prepared with the 

appropriate amount of 15 wt % PVA solution and 1       

wt % glycerol, exhibited the best rheological behavior 

for injection. The raw fibers with an average diameter of 

321 μm were sintered at different temperatures and 

sintering times, and the microstructure and phases in 

were studied through SEM and XRD analyses. The 

density of raw and sintered fibers was also measured 

using Archimedes method. Based on the obtained 

results, the fiber sintered at 1220 °C for 2.5 h, with the 

density of 93 % of the theoretical value and average 

diameter of 321 μm, was selected as the best fiber since 

it was devoid of any cracks. 
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 یپژوهش کامل مقاله
 

تهیه شده با فرایند  PZTجوشی بر ریزساختار و چگالی الیاف أثیر متغیرهای تفبررسی ت

 اکستروژن
 

 2 رضا فدایی ،2 پورایمان فریدون ،* 1 راضیه حیاتی
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 :مقاله خچهیتار
 22/05/1402: هیاول ثبت

 29/06/1402: شده اصلاح نسخة افتیدر

 30/06/1402پذیرش علمی: 

های پلیمری و حلال آب و افزودنی PZT-5Aبا استتتداده از پودر تراری  PZTدر این پژوهش، الیاف      هدیچک 

شد و بهت     سی  شد. رفتار رئولوژی خمیرهای مختلف با مقادیر جامد و افزودنی های متداوت برر ین  ردیونیزه تهیه 

 % 1جامد و  % 85فرایند اکستتتروژن( انتخاب شتتد. در این میان خمیر حاوی خمیر برای تزریق توستتس ستترن  )

دارای بهترین رفتار رئولوژی بود. الیاف به   ،تهیه شتتد PVAوزنی  % 15که با استتتداده از مولول  ستترولیگلوزنی 

ست آمده در دمای  سب زدائی در دمای     C 100° د شده و فرایند چ شک   2ت به مد C/min 1° با نرخ C 600° خ

 ساعت انرام شد.   5/2-4در زمان های  C 1220-1270° جوشی در مودوده دمای ساعت انرام گردید. فرایند تف 

شعه         سس آنالیز پراش ا شده تو سی های فازی انرام  ست آمده در دمای    Xبرر شان داد که الیاف به د  C 1220° ن

پیک های ثانویه مربوط به   ،جوشتتیمی باشتتد، اما با افزایش دمای تف PZTدارای ستتاختار تک فاز پروستت ایت 

س وپ ال ترونی        صاویر می رو شد. ت شاهده  سیدهای زیرکونیوم و تیتانیوم در الگوهای پراش الیاف م سطح  ا اک ز 

ساعت عاری از هرگونه ترک و دارای چگالی  2به مدت  C 1220° جوشی شده در دمایالیاف نشان داد الیاف تف

مواسبه شد. تصاویر سطح       µm 300 نمونه حدود نیا قطرمیانگین  SEM ریوتصا  اساس قابل قبول بود. بعلاوه، بر 

ساختاری با دانه های م عبی با میانگین اندازه دانه       شان داد که این نمونه دارای ریز ست الیاف ن بود  µm 5/1 ش 

 .جوشی بودبهینه تف بالک با دانه های کروی در دمای PZTکه حدود نصف میانگین دانه های 
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 مقدمه -1
در  1های چند کارهسرامیکدر عصر حاضر اهمیت 

های پیشرفته به شدت افزایش یافته است، زیرا این مواد فناوری

های ال تری ی، م انی ی، حرارتی، نوری و مغناطیسی را انرژی

 .[1]نمایند به ی دیگر تبدیل می

پیزوال تریسیته یک پدیده فیزی ی است که در آن تبدیل 

به  گیرد و منررهای ال تری ی و م انی ی صورت میبین انرژی

کاربردهای متعددی چون کاراندازها، حسگرها و تراگذارها 

 

1 Multi Functional 

ها نه تنها خود بازار بزرگی دارند، بل ه پیزوسرامیک .[2]شود می

ه می روال ترونیک، پزش ی های دیگری از جملدر خدمت زمینه

 تیکامپوز انیم در .[3]گیرند خودروسازی نیز قرار میو صنایع 

 با یمریپل نهیزم تیکامپوز ای 1-3 نوع کیزوال تریپ یها

 بالاتر خواص یدارا ایملاحظه قابل طور به ی یسرام هایلهیم

 تیکامپوز نوع نیسودمندتر و بوده هاحالت ریسا به نسبت

 تیکامپوز نوع نیا یایمزا. شودیم موسوب کیزوال تریپ

 ن،ییاپ یصوت امپدانس بزرگ، یشدگجدت فاکتور :از عبارتند

 یریپذانعطاف انسان، بدن هایبافت و آب با خوب انطباق
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 نییپا ی ی انم تیدیک فاکتور علاوه به عیوس باند یپهنا ،ی یم ان

 ساده یطراح با خورده برش هایهیآرا ساخت ام ان و

 هایکیزوسرامیپ در آب و بافت با کیآکوست انطباق. ال ترودها

 لقاب طور بهها تیکامپوز نیا داخل بهها آن شدن وارد با نینماد

 با لبص و متراکم کیسرام از یبخش رایز ابد،ییم بهبود ملاحظه

 کیال ترزویپ هایتیکامپوز. شودیم نیگزیجا ترنرم یمریپل فاز

 هایمبدل و یرآبیز یسونارها یکاربردها در خاص طور به

 .]4[ باشند یم دیمد یپزش  یع سبردار در کیآلتراسون

 ی یسرام افیال رایوات، اخنظر ش ل و هندسه اداز نقطه 

مورد  1-3نوع  هایتیاز کامپوز یبه عنوان بخش کیزوال تریپ

ت ساخ ،بالقوه یکاربردها نیدرک ا یاند. براتوجه قرار گرفته

 شیافزا تیموضوع با اهم کیکوچک به عنوان  اسیدر مق افیال

 فیرظ افیروش ساخت ال نیشده است. متداول تر لیتبد افتهی

و  ی یپودر سرام کی یاکستروژن مخلوط حاو PZTاز جنس 

استداده  PZT افیال یباشد که در ساخت تراریم یچسب آل کی

 .]5[شده است 

در یک  PZTروش های موتلدی برای تولید الیاف 

ژل -روش سل .]17-6[مودوده قطر مشخص توسعه یافته اند 

معرفی شد. چند  ]18[و هم اران 1توسس سلواراج 1992در سال 

اکستروژن -ژل-روش ترکیبی سل 2001سال بعد و در سال 

ابداع  PZTبرای تهیه الیاف  ]19[و هم اران  2توسس کوبایاشی

 یسی برای تهیه الیافشد. در همین سال اولین بار روش ال ترور

PZT  و هم اران معرفی شد. سه روش تراری  3توسس وان

سنتز الیاف نیز توسس سه شرکت تراری مهم معرفی شدند که 

اولین   روش اکستروژن که -1در ادامه با هم مقایسه می شوند. 

برای ساخت  ]6[و هم اران  4توسس استروک 1999بار در سال 

با همین  Ceranovaبه کار برده شد و امروزه شرکت  PZTلیاف ا

روش  -2را تولید می کند،  PZTروش به صورت تراری الیاف 

که توسس شرکت  (VSSP)فرایند ریسندگی دوغاب ویس وز 

Advanced Cerametrics 5شود و اولین بار توسس کاسانرام می 

روش  -3معرفی شد،  1991در سال  ]14[و هم اران 

ALCERU  که توسس شرکت تراری مواد هوشمند(Smart 

1 Selvaraj 
2 Kobayashi 
3 Wang 

Materials) و هم اران  6شود و اولین بار توسس ماینسترانرام می

 ابداع شد. 2003در سال  ]17[

 که قبلاْ سنتز شده PZTهر سه نوع روش اصلی از پودر 

 دیسپرز شده وکند که یا در آب به عنوان ماده اولیه استداده می

وش شوند )به ترتیب رقباْ با ویس وز و سلولز ترکیب میمتعا

VSSP  و روشALCERUا یک پلیمر ترموپلاستیک ترکیب ( یا ب

شود )اکستروژن ترموپلاستیک(. مخلوط های حاصل از میان می

قالب هایی با ابعاد روزنه مشخص اکسترود می شوند. در دو 

ی، انرماد و خالص برای ش ل ده ALCERUو  VSSPروش 

 هااز میان چندین حمام شامل اسیدها و نمکرا سازی، الیاف 

جوشی ی و تفدهحرارتند و در نهایت الیاف خام دهعبور می

 80و  30، 15الیاف با حداقل قطرهای ها د. با این روشنشومی

و روش  VSSP ،ALCERUمی رون به ترتیب با روش های 

داوت جزیی بین دو روش شود. یک تاکستروژن ساخته می

ALCERU  وVSSP  وجود دارد و آن هم استداده از سلولز

اشد. به در مقابل استداده از ویس وز میطبیعی به عنوان حامل ماد

که در صنعت  2CSعاری از  Lyocellاین، بر پایه روش بنابر

به مراحل تولید  ALCERUنساجی استداده می شود، روش 

ثیر کمتری بر مویس اطراف دارد و منرر به أکمتری نیاز دارد، ت

شود. هر دو روش با خلوص بالا می PZTتولید الیاف 

ALCERU  وVSSP  نیازمند کنترل شدید پارامترهای فرایندی

، انعقاد و یریسندگهای )به عنوان مثال غلظت اسید در حمام

 جوشی به وضوح بالاتر از پایانی( می باشد و دمای تف مرحله

°C 1000  بوده کهPZT 18[کند شروع به ترزیه می[. 

با دو ویژگی موتوای پودری بیش از  ،فرایند اکستروژن

متغیر سطح مقطع،  وزنی در الیاف خام و هندسه شدیداً % 92

شود. به علت تعداد پارامترهای فرایندی کم، مشخصه یابی می

ش های تولید الیاف فرایند اکستروژن در مقایسه با سایر رو

از فرایند  CERANOVAتر می باشد. در روش مقرون به صرفه

ای و  مستقیم با مقطع دایره PZTاکستروژن برای تهیه الیاف 

 PZTشود. در این روش پودر عاری از آلودگی استداده می

تراری با اندازه ذرات زیرمی رونی توت شرایس برشی شدید با 

وط مخل یک چسب )بایندر( با فرمول خاص ترکیب شده و یک

4 Strock 
5 Cass 
6 Meister 
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همگن حاصل می شود. برای فرایند اکستروژن از یک قالب 

استداده می شود. در روش  μm 160 کاربیدی با قطر روزنه

حرمی از  % 40-60 حاوی یهایمخلوط Ceranovaاستاندارد 

شود. انتخاب و بایندر خاص استداده می PZT-5Aسرامیک 

کند. در می، نقش بسیار مهمی ایدا سیستم بایندر در تهیه خمیر

نهایت هدف، تولید خمیری با بیشترین درصد سرامیک، سیالیت 

کافی و رفتار پلاستیک مناسب می باشد. سیالیت خمیر به ترکیب 

شیمیایی بایندر و کسر حرمی سرامیک وابسته است. انتخاب 

خمیری با ویس وزیته و رفتار پلاستیک مناسب باعث افزایش 

شدن قالب را به حداقل سرعت اکستروژن شده و دفعات مسدود 

 .]18[می رساند 

 تراری با استداده از پودر PZTدر این پژوهش، خمیرهای 

PZT-5A  و افزودنی های پلی وینیل ال ل و گلایسرول و حلال

آب دیونیزه تهیه شده و الیاف خام با روش تزریق سرن  از 

أثیر در ادامه، ت .ودشاکسترود می μm 300 روزنه با قطر حدود

یزساختار و چگالی آن ها بررسی جوشی بر رشرایس مختلف تف

 شود.می

 

 روش تحقیق -2
 شمشخصات مواد شیمیایی مورد استداده در این پژوه

شامل فرمول شیمیایی، خلوص، جرم مولی و چگالی در جدول 

 .آورده شده است 1

 مشخصات مواد شیمیایی استداده شده در این پژوهش .1جدول 

 سازنده (%) خلوص فرمول شیمیایی نام ماده

PZT-5A PZT چین ≥ 99 تراری 

پلی وینیل 

 ال ل
O)x4H2(C 9/99 مرک آلمان 

 مرک آلمان ≥ 3O3BH 99 اسید بوریک

 مرک آلمان ≥ 3H8O3C 99 گلایسرول

 

 PZTساخت خمیر  -1-2

تا  5با درصدهای وزنی  PVAمولول های آبی از بایندر 

تهیه شد. سپس با توجه به درصد فاز جامد نسبت به مولول  20

PVA  مقدار مناسب از این مولول به پودرPZT  اضافه شد. با

توجه به این ه در شروع کار متغیرهای زیادی در ساخت خمیر 

PZT  وجود داشت، طراحی آزمایش با روش تاگوچی انرام شد

تا تعداد نمونه ها به حداقل رسانده شود. بدین منظور در گام 

 -2در مولول،  PVAدرصد  -1 :اول با در نظر گرفتن متغیرهای

 -4مقدار پلاستیسایزر گلیسرول و  -3مقدار جامد در خمیر، 

تاگوچی  L9رایه زمان نگهداری الیاف در حمام اسید بوریک با آ

 سازی شد.آماده 2ونه با شرایس مطابق جدول نم 9

 

 طراحی شدند L9که توسس روش تاگوچی با آرایه  1-9اجزای تش یل دهنده نمونه های  .2جدول 

 PVAدرصد وزنی  شماره نمونه

 در محلول

درصد جامد 

 در خمیر

درصد وزنی 

 گلیسرول

زمان نگهداری در حمام 

 )دقیقه( اسید بوریک

1 5 75 0 10 

2 5 80 1 30 

3 5 85 2 60 

4 5/7 75 1 60 

5 5/7 80 2 10 

6 5/7 85 0 30 

7 10 75 2 30 

8 10 80 0 60 

9 10 85 1 10 
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علت استداده از اسید بوریک آن است که طبق مطالعات 

عبور دادن الیاف از حمام اسید بوریک باعث افزایش  ]20[قبلی 

روش اکستروژن یا تزریق ز استو ام الیاف خام بدست آمده ا

سازی ترکیبات اولیه و ایراد خمیری با شود. مخلوطسرن  می

ود از آسیای سایشی اتریشن موجبا استداده ویس وزیته مناسب 

 شد. ام انات شیراز انرام در آزمایشگاه پیل سوختی دانشگاه

ه ک دار بودعدد ظرف پلاستی ی و یک همزن پرهمورد نیاز یک 

  سازی خمیر در شرایس دور آسیاز گلوله آمادهبدون استداده ا

rpm 180-250  اعت انرام شد و س 2و مدت زمان آسیاکاری

شماره  ،خمیر 9آماده شد. از میان این  1-9در نهایت خمیرهای 

از رفتار مناسبی برخوردار بودند و با استداده  9و  8، 6، 2های 

از سرن  پلاستی ی به الیاف تبدیل شدند. سایر نمونه ها یا 

درصد وزنی  2جامد بودند یا مقدار گلیسرول  % 75حاوی 

داشتند که در نهایت باعث کاهش ویس وزیته و ایراد حباب 

ابل تزریق می ساخت و یا هایی در خمیر شد که آنها را غیر ق

. ایی بودقابل جابراین ه الیاف بدست بصورت بریده بریده و غیر

 که دهدیم نشان را 5 شماره نمونه ریتصو الف-1ش ل 

 کی. باشندیم تیؤر قابل یخوب به ریخم داخل یهوا هایحباب

 در کیبور دیاس حمام از عبور از پس شده قیتزر افیال از نمونه

 های. الیاف بدست آمده از نمونهاست شده داده نشان ب-1 ش ل

درجه  1270ذکر شده پس از فرایند چسب سوزی در دمای 

ایی مسانتی گراد پخت شدند. با ت رار پخت در این شرایس د

مشاهده شد که همه الیاف ذوب و تبخیر شدند که علت این 

حضور بور ناشی از حمام اسید بوریک در ساختار ماده رفتاربه 

یل فاز شیشه ای بین بور و اکسید سرب نسبت داده شد. و تش 

در نهایت با در نظر گرفتن رفتار رئولوژی نمونه ها و واکنش 

 با استداده از یهایبین بور و اکسید سرب در گام بعد نمونه

 1و مقادیر  20و  15، 10با درصدهای وزنی  PVA هایمولول

درصد وزنی گلیسرول بدون استداده از حمام اسید بوریک  3و 

د الیاف تزریق شده با دو قطر -1و  ج-1تهیه شد. ش ل های 

 دهد.را نشان می mm 3و  μm 300مختلف 

 

  
 )ب( )الف(
  

  
 )د( )ج(

الیاف تزریق شده از سرن  و نگهداری شده در  باشد، ب(های هوا که غیر قابل تزریق میالف( خمیر دارای حباب :تصاویر مربوط به .1 شکل

 یک حمام اسید بوریک، ج( نمونه ای از الیاف تزریق شده از روزنه سرن  که با اعمال فشار توسس دستگاه پرس هیدرولیک انرام شد و )د(

 تزریق شده توسس سر پلاستی ی سرن ضخیم از الیاف  نمونه
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 و پخت آن PZTتهیه الیاف  -2-2

 Aging)زمان پیرشدگی ساعت  24بعد از طی شدن 

time) ، .ویس وزیته خمیرها در شرایس ی سان اندازه گیری شد

 Anton Paar MCR-302بدین منظور از دستگاه رئومتر مدل 

ساخت کشور اتریش، موجود در آزمایشگاه مرکزی دانشگاه 

از  μm 250. جهت تهیه الیاف با قطر حدود شدشیراز استداده 

استداده شد. با توجه  cc 1-5سرن  های پلاستی ی با حرم های 

به این ه ویس وزیته خمیرهای بهینه در حدی بود که به راحتی 

زم بود برای اعمال با اعمال فشار دست قابل تزریق نبودند، لا

فشار از دستگاه پرس تک مووره استداده شود. بدین ترتیب با 

استداده از فشار اعمالی توسس دستگاه پرس دستی به پیستون 

فلزی سرن   روزنهسرن ، الیاف خام با ضخامتی به اندازه 

حاصل شد. الیاف خام بدست آمده بعد از این که در مویس 

 ل رطوبت در در آون در دمایخشک شدند به منظور حذف کام

°C 100  دهی شد. سپس ساعت قرار حرارت 12به مدت

( و تف جوشی در کوره 1عملیات حذف چسب )بایندرزدایی

ال تری ی باکسی انرام شد. عملیات بایندرزدایی با نرخ بسیار 

ساعت انرام شد و در ادامه  2به مدت  C 600°آهسته در دمای 

در دمای مورد نظر  C 5°نمونه ها با نرخ حرارت دهی متداول 

 تف جوشی شدند.

 

 جوشی شدهبررسی خواص الیاف خام و تف -3-2

به منظور بررسی ریزساختار )تعیین اندازه ذرات پودر، 

مواسبه میانگین اندازه دانه و بررسی ترک های احتمالی( نمونه 

پودری، بالک و الیاف توسس می روس وپ ال ترونی های 

 FESEMروبشی بررسی شدند. بررسی پودرها توسس دستگاه 

متعلق به  (FE-SEM, Mira 3-XMU, Czech Republic) مدل

شرکت دانش بنیان بیم گستر تابان و آنالیز الیاف با استداده از 

ساخت کشور جمهوری  TESCAN-Vega3مدل  SEMدستگاه 

د در آزمایشگاه مرکزی دانشگاه شیراز انرام شد. چک، موجو

با استداده  PZTو اندازه ذرات پودر  یبه ذکر است مورفولوژ لازم

 زین یروبش یال ترون  روس وپیم ی توسساز روش بصر

 شد. یبررس

1 Burnout 

 ها از دستگاهور اندازه گیری چگالی حرمی نمونهبه منظ

 دانشگاه شیرازسنج موجود در آزمایشگاه پیل سوختی چگالی

 استداده شد. از دستگاه آنالیز حرارتی همزمان مدل

PerkinElmer STA6000  ساخت کشور آمری ا، موجود در

برای تعیین دمای خروج ، آزمایشگاه مرکزی دانشگاه یاسوج

پلیمرهای استداده شده در تهیه خمیر اکستروژن استداده گردید. 

-مناسب برای تف توان سی ل حرارتیبا تعیین این دماها می

جوشی بدون تبخیر سرب و همچنین رژیم دمایی مناسب جهت 

خروج آرام افزودنی ها به منظور جلوگیری از ایراد تنش در 

 قطعه را تعیین نمود.

به منظور بررسی های فازی نمونه های بالک و الیاف 

 01/0 ° و با گام های روبشی Cukαبا تابش  Xتوسس آنالیز اشعه 

ساخت  Rigaku Ultima IVمدل  XRDز دستگاه با استداده ا

کشور ژاپن، موجود در آزمایشگاه مرکزی دانشگاه یاسوج آنالیز 

انرام  Xpert High Scoreشدند و شناسایی فاز توسس نرم افزار 

 Belsorpمدل  BETسنج با استداده از دستگاه تخلخل شد.

miniII  ساخت کشور ژاپن، موجود در آزمایشگاه مرکزی

تراری اندازه گیری شد.  PZTدانشگاه یاسوج، سطح ویژه پودر 

با توجه به این ه در این پژوهش از روش اکستروژن )تزریق 

توسس سرن ( برای تولید الیاف استداده می شود، میانگین اندازه 

 هیه خمیر نقش اساسی ایدا می کند.ذرات در ت

 

 ایج و بحثنت -3
نشان  2تراری در ش ل  PZTپودر  Xالگوی پراش اشعه 

شود این الگوی پراش شده است. همان طور که مشاهده می داده

بدون هیچ فاز اضافی یا ناخالصی  PZTبه تک فاز پروس ایت 

متعلق می باشد. این الگوی پراش با ترکیب تیتانات زیرکونات 

و ساختار بلوری  3334-151-96سرب با شماره کارت استاندارد 

های صورت گرفته تتراگونال همخوانی داشت. طبق پژوهش

را باشد، ولی از آنهای دهنده میدارای آلاینده PZT-5Aترکیب 

وزنی است، هیچ گونه پیک  % 3 که مقدار این آلاینده ها زیر

 این نمونه مشاهده نشد. XRDاضافی در الگوی 

تراری را در  PZTپودر  FESEMتصاویر  3ش ل 

با توجه به این تصاویر  دهد.بزرگنمایی های مختلف نشان می
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ز این پودر ا ،های تصویرتوان دریافت که در بعضی قسمتمی

کلوخه های چند می رومتری تش یل شده است و کوچ ترین 

 سایز ذرات پودر گرانول شده در مقیاس چند صد نانومتر است.

ری ویس وزیته خمیرهای در ادامه کار جهت اندازه گی

نمودارهای مربوط به تغییرات ویس وزیته بر حسب  ،تهیه شده

نرخ برش بررسی شدند و متوسس ویس وزیته برای این نمونه ها 

 مواسبه شد.
 

 
تراری  PZT-5A مربوط به پودر Xالگوی پراش اشعه  .2کل ش

 خریداری شده
 

 

 
 

 

 PZT-5A پودر تراری FESEMآنالیز تصاویر مربوط به  .3شکل 

 های متداوتخریداری شده در بزرگنمایی

 

زر بر ثیر مقدار پلاستیسایأثیر غلظت مولول بایندر و تأت

رفتار رئولوژی خمیرها بررسی شد. نمودارهای مربوطه در ش ل 

نشان داده شده است. همان طور که در این نمودارها مشاهده  4

وزنی گلیسرول  % 1 و PVAوزنی  % 15 می شود نمونه حاوی

بهترین رفتار رئولوژی را  mPa.s 1068با متوسس ویس وزیته 

نشان داد. سایر نمونه ها به علت تغییرات ناگهانی ویس وزیته در 

 اشند.باکسترود یا تزریق شدن مناسب نمی نرخ برش بالاتر برای
 

 
 )الف(
 

 
 )ب(

 نمودارهای تغییرات ویس وزیته بر حسب نرخ برش، الف( .4شکل 

وزنی گلیسرول و  % 1بر نمونه های حاوی  PVAثیر غلظت مولول أت

 PVAوزنی  % 20ثیر مقدار گلیسرول بر نمونه حاوی أت ب(
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در نمونه حاوی  أثیر گلیسرول هم مشخصاًدر مورد ت

ار آن در اما مقد ،پلاستیسایزر بیشتر ویس وزیته کاهش یافت

مودوده نرخ برش بزرگتری ثابت بوده و در مقادیر نرخ برش 

وزنی گلیسرول با کاهش  % 1بزرگ تر نسبت به نمونه حاوی 

         همراه بود. با این حال متوسس ویس وزیته این نمونه

(mPa.s 84/0 از نمونه حاوی )وزنی گلیسرول % 1          

(mPa.s 1/7کمتر بود و هر دو نمونه )  از مقدار مطلوب

 ی اکسترود کردن خمیر فاصله دارند.ویس وزیته برا

نتایج مربوط به آنالیز حرارتی همزمان مربوط به بهترین 

و پلاستیسایزر گلیسرول  PVAخمیر تهیه شده با کمک بایندر 

نشان داده شده است. در این نمودار منونی های  5در ش ل 

ش وزن، شار حرارتی و مشتق شار حرارتی در درصد کاه

اندازه گیری شده است. طبق  C 900°تا مودوده دمای مویس 

از دمای  % 5/4منونی کاهش وزن، درصد کاهش وزنی معادل 

رخ داده است که طی دو مرحله و در مودوده  C 900° تامویس 

صورت گرفته است.  C 300-600° و C 300° دماهای مویس تا

پیک گرماگیر قبل از مشتق آنالیز حرارتی نیز دو در منونی 

مشاهده می شود که به ترتیب به خروج  C 600° و 300دماهای 

 حلال و ترکیبات آلی موجود در خمیر نسبت داده می شود.

بالک و  PZTمربوط به نمونه  Xالگوهای پراش اشعه 

در  C 1270°و  1250، 1220جوشی شده در دماهای الیاف تف

نشان داده شده است. همان طور که مشاهده می شود،  6ش ل 

است  PZTنمونه بالک دارای پیک های مشخصه فاز پروس ایت 

و هیچ گونه پیک اضافی یا فاز ناخالصی در الگوی پراش آن 

 مشاهده نشد.

 

 
 وزنی گلایسرول % 1و  PVAبایندر  وزنی % 15تهیه شده با  PZT ه خمیرنمودارهای آنالیز حرارتی همزمان مربوط ب .5شکل 
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 ساعت 2ه در دماهای مختلف به مدت جوشی شدمربوط به الیاف تف Xالگوهای پراش اشعه  .6شکل 

 1220جوشی از ، با افزایش دمای تفPZTدر میان الیاف 

پیک های ثانویه کم شدتی در الگوهای پراش ظاهر  ،C 127°تا 

جوشی شده در الیاف تف Xشده است. در الگوی پراش اشعه 

با ساختار  PZTفقس پیک های مربوط به ، C 1220° دمای

مشاهده شد  96-150-1516تتراگونال با شماره کارت استاندارد 

جوشی نیز این ترکیب فاز غالب _که در سایر دماهای تف

 C 1270° پراش بود. شدت پیک های ثانویه در دمای الگوهای

 Xpertافزایش یافت و طبق بررسی های انرام شده با نرم افزار 

High score  این پیک ها به اکسیدهای تیتانیوم و زیرکونیوم

 .نسبت داده می شود

جوشی شده در شرایس مختلف چگالی الیاف خام و تف

جوشی با استداده از روش ارشمیدس اندازه گیری شد. داده تف

نشان  3های بدست آمده برای چگالی الیاف در جدول شماره 

 PZTداده شده است. لازم به ذکر است، چگالی تئوری پودر 

 تراری با استداده از روش پی نومتری اندازه گیری شد و برابر با

 ،ه دست آمدهبه دست آمد. بر اساس نتایج ب 62/7 ± 003/0

بود که بعد  PZTتئوری چگالی  % 52الیاف خام دارای چگالی 

چگالی  % 95به بالاترین مقدار  C 1250° جوشی در دمایاز تف

تئوری رسید. در میان مطالعات انرام شده بر روی سنتز الیاف 

PZT  با روش مشابه این پژوهش، چان  و هم اران بالاترین

گزارش کردند  C 1220° وشیجرا در دمای تف % 94چگالی 

جوشی شده در دماهای الیاف خام و الیاف تفریزساختار  .]20[

مطالعه و بررسی  SEMمختلف توسس می روس وپ ال ترونی 

 شد.
 

 جوشی شده در دماهای مختلفچگالی الیاف تف .3جدول 

 ساعت 2به مدت  (C°)جوشی شده در دماهای مختلف الیاف تف خامالیاف  نمونه

1220 1250 1270 

 96/3 09/7 24/7 14/7 (3g/cm)چگالی 

 7/93 04/95 93 52 )٪(چگالی 

 

جوشی مربوط به الیاف خام و تف SEMتصاویر  7ش ل 

هد. در نشان می د را C 1270°و  1250، 1220شده در دماهای 

ای الیاف به خوبی قابل دایره این تصاویر سطوح مقطع شبه

نشان داده  4باشد و میانگین قطر الیاف در جدول مشاهده می

-شخص است، الیاف تفشده است. همان طور که از تصاویر م

باشد و در الیاف خام توخالی میC 1250°جوشی شده در دمای

در اثر ش ستن نمونه شود که نیز کندگی کم عمقی مشاهده می 

 رخ داده است.
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 (2-)د (1-)د

 1270و )د( 1250 )ج(، 1220 جوشی شده در دماهای )ب(الیاف خام و الیاف تف بررسی می روس وپی سطح و مقطع ش ست )الف( .7شکل 

 ساعت 5/2درجه سانتی گراد به مدت 

جوشی شده در ( مربوط به الیاف خام و تفImageJ( و درصد تخلخل )مواسبه شده با نرم افزار SEMقطر متوسس )طبق تصاویر  .4جدول 

 ساعت 5/2دماهای مختلف به مدت 

 C 1220 °C 1250 °C 1270° الیاف خام نمونه

 321 300 181 204 (μm)قطر 

 3/5 5/4 2/6 4/46 )٪(تخلخل 

 

شده در دماهای ر بزرگنمایی پایین الیاف تف جوشید

های ارای ظاهری مناسب بودند که بررسید C 1250°و 1220

دقیق تر ریزساختار در بزرگنمایی های بالاتر انرام شد. میانگین 

قطر الیاف نیز نسبت به الیاف خام کاهش یافت و بیشترین مقدار 

حاصل  C 1250°کاهش قطر در الیاف تف جوشی شده در دمای 

 شد.

جوشی شده در مربوط به سطوح الیاف تف SEMتصاویر 

یش داده شده است. نما 8جوشی در ش ل دماهای مختلف تف

الف مشاهده می شود، سطح نمونه -8همان طور که در ش ل 

خام ی نواخت و بدون ترک می باشد، اما با توجه به چگالی 

پایین این نمونه تخلخل های ریز قابل توجهی در ساختار 

مربوط به  SEMد تصاویر -8ب تا -8مشاهده می شود. اش ال 

را  C 1270°تا  1220جوشی شده در دماهای نمونه های تف

نشان می دهد. طبق این تصاویر، با افزایش دمای تف جوشی از 

(، 4ها کاهش یافت )جدول  میزان تخلخل C 1270°به  1220

1 Shrinkage 

هایی در ریزساختار مشاهده می شود )روی تصاویر اما ترک

مشخص شده اند( که می تواند به تنش های آزاد شده در فرایند 

چسب سوزی و خروج ترکیبات آلی نسبت داده شود. با توجه 

 C 1220°جوشی شده در دمای ها در الیاف تفترکبه این ه این 

ن       ه نشد و با افزایش دما و زماساعت مشاهد 5/2به مدت 

جوشی ظاهر شده اند، به نظر می رسد که فرایند چسب تف

سوزی نمی تواند عامل ایراد آن ها باشد. کارازون و هم اران 

دلایل و م انیزم جوانه زنی  2020در پژوهش انرام شده در سال 

جوشی را مطالعه ک در سرامیک ها بعد از فرایند تفو رشد تر

رایند های بعد از فوققین، ترکردند. طبق نتایج این مو بررسی ک

جوشی که مانع از های فرایند تفجوشی به مودودیتتف

 شود.شود، نسبت داده مینمونه در یک یا چند جهت می 1انقباض

دارند عواملی که ترک های ناشی از تف جوشی را به همراه 

جوشی )دما، نرخ و زمان(، چگالی عبارتند از: رژیم دمایی تف

. لازم به ذکر است ]21[ه خام( و هندسه نمون فشردگی )چگالی
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وط به سطح و سطح ش ست الیاف مرب SEMکه در تصاویر 

جوشی تف C 1250°( که در دمای mm 3تر)قطر حدود ضخیم

 توان گدتنه ترکی مشاهده نشد. در نتیره میشدند، هیچ گو

 جوشیانقباض تف هندسه الیاف )قطر آنها( عامل مودود کننده

می تواند عامل ایراد ترک باشد. با توجه به قطر الیاف گزارش 

 در دمایجوشی ، بیشترین مقدار انقباض تف4جدول شده در 

°C 1250  قطر(μm 181مشاهده ) شود که باعث ایراد می

     افیالاست  یهیبدترین ترک در این نمونه شده است. بیش

 نیح در( μm 300)قطر  C 1220° یشده در دما یجوشتف

 یعار را نمونه نیا که بوده همراه یکمتر انقباض با یجوشتف

در  ادتریز یوجود تخلخل ها ،ی. از طرفاست ساخته ترک از

در برابر رشد ترک موسوب  یتواند مانع ینمونه خود م نیا

 شود.

مربوط به سطوح ش ست الیاف خام و  SEMتصاویر 

جوشی شده به همراه هیستوگرام های اندازه دانه، در الیاف تف

الف، در الیاف -9نشان داده شده است.  طبق تصویر  9ش ل 

خام مورفولوژی دانه ها شبه م عبی بوده و میانگین اندازه دانه 

در دمای   می باشد. در نمونه های پخته شده nm 500ها حدود 

°C 1220  ب-9هیچ گونه ترکی مشاهده نشد. طبق ش ل ،

ریزساختار این نمونه نسبت به نمونه خام متراکم تر و دانه درشت 

شود. در نمودار ولی همچنان تخلخل هایی مشاهده میتر است 

   بیشترین فراوانی در مودوده اندازه دانه ،توزیع اندازه دانه ها

μm 25/1-1 جوشی میانگین به دست آمد. با افزایش دمای تف

اندازه دانه و تراکم ساختار افزایش یافت، به طوری که در دماهای 

بیشترین فراوانی به ترتیب در مودوده اندازه  C 1270°و  1250

مربوط  SEMحاصل شد. تصاویر  μm 5/2-2و  μm 5/1-1دانه 

به  C 1220° شده در دمایبه سطح ش ست الیاف تف جوشی

بالک در  PZTست نمونه ساعت و تصویر سطح ش  4مدت 

مشاهده  و-9 وه -9دمای بهینه تف جوشی در می روگراف های 

-زمان تف شیبا افزا ،می شود. بر اساس نتایج به دست آمده

ریزساختار  ،C 1220° یشده در دما یجوشتف افیال در یجوش

ساعت  5/2دانه ها متراکم تر و میانگین اندازه دانه نسبت به زمان 

ش اندازه دانه، با افزای افزایش یافته است. طبق هیستوگرام های

برای  μm 2/1-1جوشی اکثریت دانه ها از مودوده زمان تف

برای زمان تف  μm 5-2/1به  ب(-9)ش ل ساعت  5/2زمان 

فزایش یافت. همان طور که در ا ه(-9)ش ل ساعت  4جوشی 

بالک که در  PZTمشاهده می شود، در مورد نمونه  و-9 ش ل

جوشی شده است، ساعت تف 5/2به مدت  C 1270°دمای 

مورفولوژی از حالت م عبی به شبه کروی تغییر یافته است و 

ضمن ایراد ریزساختار کاملاْ متراکم، بیشترین فراوانی اندازه دانه 

 به دست آمد. μm 5/2-3ها در مودوده 

 
 

  
 )ب( )الف(
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 )د( )ج(

  

  
 )و( )ه(

درجه سانتی  1270و )د(  1250، )ج( 1220مربوط به سطوح الیاف خام )الف( و الیاف تف جوشی شده در دماهای )ب(  SEMتصاویر  .8شکل 

 5/2درجه سانتی به مدت  1250در دمای  mm 3اولیه  قطرساعت و )و( الیاف با  4درجه سانتی گراد به مدت  1220ساعت، )ه(  5/2گراد به مدت 

 ساعت
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 )ه(

  

 
 

 )و(

درجه  1270، )د( 1250، )ج( 1220جوشی شده در دماهای )ب( مربوط به سطوح ش ست )الف( الیاف خام و الیاف تف SEMتصاویر  .9 شکل

 5/2 مدت به گراد یسانت درجه 1270 یدما در شده یجوشتف بالک نمونه( و) و ساعت 4 مدت به 1220)ه( ساعت،  5/2سانتی گراد به مدت 

 ساعت

 

سه میانگین اندازه دانه در الیاف   شی   تف PZTبا مقای جو

ده، ش  جوشی تفو نمونه بالک  جوشی تفشده در شرایس بهینه   

شده حدود  جوشی تفمشاهده می شود که اندازه دانه در الیاف   

نصتتف میانگین اندازه دانه در نمونه بالک می باشتتد. چان  و   

هم اران با گزارش نتایج مشتتابه، این پدیده را به حضتتور تنش 

های سطوی شدیدتر در الیاف نسبت به نمونه بالک و در نتیره    

تتراگونالیته شتتدیدتر نستتبت دادند که به کاهش اندازه دانه در  

سه با نمونه بالک منرر   شود  مقای هایبر و هم اران در  .]20[می 

مقایستته ای بین الیاف تهیه شتتده از ستته شتترکت    2008ستتال 

شرفته )    سرامیک پی شمند   VSSP، روش ACتراری  (، مواد هو

(SM روش ،ALCERU( و ستتترانوا )CN  )روش اکستتتتروژن ،

بود و درصتتتد  μm 250انرام دادند. قطر متوستتتس این الیاف    

و میانگین اندازه دانه ها در هر ستته نوع الیاف مواستتبه   تخلخل

شتتتد. طبق نتایج بدستتتت آمده میانگین اندازه دانه ها در الیاف 

بود.   μm 8/1و  1/2، 8/3به ترتیب    SMو  AC ،CNشتتترکت  

شده به ترتیب       سه روش ذکر  صد تخل ها نیز در هر  ، 1/10در

. درصتتد تخلخل ها و میانگین  ]18[گزارش شتتد  % 1/2و  6/3

اندازه دانه های الیاف تف جوشتتی شتتده در دمای بهینه در این 

پژوهش با اعداد بدستتتت آمده در الیاف تهیه شتتتده با روش          

 هم خوانی دارد. CNاکستروژن در شرکت 
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به منظور بررسی عناصر تش یل دهنده الیاف، نمونه تف 

و مپ مربوطه  EDXتوسس آنالیز  C 1220°جوشی شده در دمای

مشاهده می شود، مقادیر  10بررسی شد. همان طور که در ش ل 

و نایوبیوم به  PZTوزنی و اتمی عناصر اصلی سازنده ترکیب 

شناسایی شد، در جدول آورده  EDXعنوان آلاینده که در طیف 

 EDXشده است. به علاوه، توزیع عناصر نیز در مپ های 

 .مشاهده می شود

 

     
Elt W% A% 

O 22.63 70.02 

Ti 4.87 5.04 

Zr 23.92 12.98 

Nb 1.24 0.66 

Pb 47.34 11.31  

 

 

 C 1220°و مپ مربوط به سطح ش ست الیاف تف جوشی شده در دمای EDXنتایج آنالیز  .10 شکل
 

 یریگجهینت -4
با استداده از روش اکستروژن  PZTدر این پژوهش، الیاف 

با استداده از افزودنی های  PZTتهیه شد. بدین منظور، خمیرهای 

مناسب تهیه شدند. در میان ترکیب های مختلدی که مورد بررسی 

جامد که با مقدار مناسب از  % 85قرار گرفتند، خمیر حاوی 

وزنی پلاستیسایزر گلایسرول  % 1و  PVAوزنی  % 15مولول 

در آسیای اتریشن آماده سازی شده بود، از بهترین رفتار رئولوژی 

برای تزریق برخوردار بود. الیاف خام به دست آمده از این خمیر 

در دماها و زمان های مختلف تف  μm 321با قطر متوسس 

جوشی پخت شدند و ریزساختار و فازهای موجود در آن ها 

مطالعه گردید. چگالی الیاف خام  XRDو  SEMیزهای توسس آنال

و تف جوشی شده نیز توسس روش ارشمیدس اندازه گیری شد. 

بر اساس نتایج به دست آمده خمیر تف جوشی شده در دمای 

°C 1220  مقدار  % 93ساعت با چگالی برابر با  5/2به مدت

که عاری از هرگونه ترک بود،   μm 321تئوری و قطر متوسس 

 به عنوان بهترین الیاف انتخاب شد.

 

 یسپاسگزار -5

 ،نویسنده مسئول این مقاله از جناب آقای دکتر پایدار

استاد تمام گروه مهندسی مواد دانشگاه شیراز به خاطر در اختیار 

مدت اجرای این  قرار دادن ترهیزات آزمایشگاه پیل سوختی در

 .نمایدپژوهش قدردانی می
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