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سنتز شده  مینئودم یدرصد وزن 5/1و میپرزدم یدرصد وزن5/1،کبالت یدرصد وزن 22 م،یرکونیز یدرصد وزن 75 بیبا ترک یجاذبپژوهش  نیدر ا    دهیچک

 يبرا نشونده،ریتبخ يهاجاذب يبالا تهیویاکت به توجه با. شود سهیمقا میتریا ریتاث با و یبررس جذب آن خواصو  يسازفعال طیشرا بر عناصر نیار یاثتاست تا 

توجه به  بافعال شدند.  C 360̊  يدر دما قهیدق 80قرار داده شده و سپس به مدت  C100̊  يدما در قهیدق 20ها ابتدا به مدت نمونه ،يدیاکس هیبردن لا نیاز ب

درجه کاهش  60 بایتقر میتریا ينمونه حاو يبرا يسازفعال يدمامشخص شد که شروع  ،فشار و دما با زمان راتییتغ حسببرآنها  انیجذب و ب آزمون جینتا

 با ستمیس ییکه فشار نها هبود mmHg  10-5×5/1همه نمونه ها   يجذب در محفظه جاذب برا آزموناست. فشار شروع  دهیرس C 200̊  به C 260̊ و از  داشته

 و راکتور نیب ارتباط ،یینها فشار ثبت و يسازفعال انیپا از بعد نیچنهم. است بوده mmHg 10-6×3/1بارا داشته و برابر  زانیم نیکمتر میتریا يحاو جاذب

 یم میتریا يحاو نمونه يبرا خلأ شکستن زمان حداکثر. شود مشخص mmHg 2/0تا  mmHg001/0شکستن خلأ از  يخلأ قطع شد تا زمان لازم برا يهاپمپ

 ده به کینزد عنصر سه هر و بوده گریکدی به کینزد میتریا و مینئودم م،یپرزدم عملکرد آمده، دستبه جینتا به توجه با. است بوده هیثان 4955 با برابر که باشدبوده

  .اندداده شیافزا هیثان 4000 از بالاتر به را خلأ شکستن زمان و داده کاهش را ستمیس فشار برابر

 .يسازفعال خلأ، م،یتریا م،ینئودم و میپرزدم کبالت، - میرکونیز ،یائیمیش جاذب :يدیکلمات کل

Study the Effect of Praseodymium and Neodymium on Adsorption 
Properties for Active Gases in Non-Evaporable Zr-Co Base Chemical 

Getter and Comparing With Yttrium 

Mehrdad Fattahzade, Ali Kaflou and Valiollah Dashtizad 

Iranian Research Organization for Science and Tech, Advanced Materials, Tehran, Iran. 

Abstract    In this research, a chemical getter with 75%wt zirconium, 22% cobalt, 1.5%wt of praseodymium and 
1.5%wt neodymium was synthesized by ball milling. The effect of these elements on the adsorption/desorption 
properties of the getter was compared with the effect of yttrium. Due to the high activity of non-evaporable getters, 
oxide layers were formed on the surface. So, for activating a getter these layers must be removed. For this purpose, the 
samples were first placed at 100 °C for 30 minutes and then were activated at 360 °C for 80 minutes. The results of the 
adsorption tests in terms of pressure and temperature variations versus time indicated that the activation temperature for 
the yttrium sample was reduced by about 60 degrees and reached from 260 to 200 °C. The start pressure of the 
adsorption test in the getter chamber for all samples was 1.5 × 10-5 mmHg. While in the case of Y the final pressure of 
the reactor was reached to 1.3 × 10-6 mmHg. After completion of the activation process, the connection between the 
reactor and the vacuum pumps were disconnected to determine the time of vacuum preserving from 0.001 to 0.2 mmHg. 
The required time to break the vacuum for yttrium containing sample was 4955 seconds, which has the highest value. 
According to the results, the performance of the Pr, Nd and Y was close to each other, and all of these elements reduced 
the pressure of the system by about ten times and increased the vacuum breaking time to more than 4000 seconds. 

Keywords: Chemical getter, zirconium- cobalt, praseodymium, neodymium, yttrium, vacuum, activation. 
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  مقدمه - 1

اخیر، افزایش هاي با توجه به پیشرفت فناوري در سال

مدت آن از اهمیت بالایی برخوردار  داري بلندمیزان خلأ و نگه

ها براي این منظور، استفاده ترین روش. یکی از مهمشده است

مواد . تا به امروز  ]1[ باشدمی 1از موادي تحت عنوان جاذب

و پایه  تیتانیومهاي پایه زیرکونیم، پایه مانند آلیاژ متنوعی

 .]5- 2[اند سازي شدهعنوان جاذب سنتز و تجاريه ب وانادیوم

 و تبخیر EG(2( شوندهها به دو دسته تبخیرجاذب 

NEG(3( نشونده
با  هااز جاذب هر یک ].2[ شوندتقسیم می 

باشند. از توجه به محل مورد استفاده داراي مزایا و معایبی می

شود که سطح استفاده می هاییمکانشونده در هاي تبخیرجاذب

ي آن رسوب وتا جاذب بعد از تبخیر بر ر وجود داردزیادي 

نشونده هاي تبخیراز جاذب گازهاي فعال جذب شوند.کرده و

شود که فضاي کافی در دسترس هایی استفاده میدر سیستم

احتمال  ،EGهاي چنین با توجه به تبخیر جاذب. همنیست

  دارد. وجود در محفظه هاي ناخواستهانجام واکنش

ها، روي سطح با توجه به فعالیت شیمیایی بالاي جاذب

به صورت  شود که این اکسیدتشکیل می ياکسیدلایه  آنها

 یند اکسید شدن جاذبآمانع از ادامه فر محافظ عمل کرده و

. براي حذف لایه اکسیدي نیاز به افزایش درجه حرارت شودمی

درون ها تجزیه شده، اکسیژن اکسید با افزایش دما .باشدمی

جاذب نفوذ کرده و سطح جاذب آماده جذب گازهاي فعال 

بعد از هر بار استفاده از جاذب، لایه اکسیدي بر  .]3- 1[شودمی

دهی گرفته و در استفاده بعدي با حرارت شکل مجدد روي آن

ها جذب گازشرایط جذب گاز را فراهم کند.  تا رودمیاز بین 

هاي توسط مولکول جاذب کهادامه دارد توسط جاذب تا زمانی 

سازي با زمان  رابطه دماي فعال. ]4[شود اشباع  گازهاي فعال

سازي هر چه دماي فعال :باشدسازي به صورت عکس میفعال

 جاذب بیشتر باشد به همان نسبت زمان کمتري براي فعال

  . ]5[ سازي آن مورد نیاز است

ها به صورت شیمیایی عملیات جذب گازها را جاذب

بهینه، ظرفیت باید خصوصیاتی اعم از تخلخل  دهند وانجام می

ها براي جاذب سرعت جذب بالا داشته باشند. و جذب بالا

 
1 Getter 
2 Evaporable Getter 
3 Non Evaporable Getter 

عملکرد بهتر باید داراي خصوصیاتی باشند که در ادامه به آنها 

  شود:اشاره می

هاي گاز و پیوندي بالا بین مولکول يداشتن انرژ) 1

شده جاذب: در این صورت از نظر ترمودینامیکی پیوند تشکیل

  هاي بالاتر نیز وجود دارد؛پایدار بوده و امکان رسیدن به خلأ

جذب بالا: هر جاذبی براي جذب مولکول  ظرفیت) 2

دارد که بسته به نوع جاذب و گازي که  ظرفیتیگاز فعال 

  باشد؛این حد متفاوت می، شودجذب می

هیدروژن  هیدروژن: فشار تجزیه فشار پایین تجزیه) 3

باشد تا  کمپذیر بودن جذب هیدروژن باید به علت برگشت

هاي طولانی بعد جدا شدن هیدروژن از سطح جاذب در زمان

 از جذب مقادیر بالاتري از هیدروژن اتفاق بیفتد؛

سیژن در آنها بالا استفاده از موادي که ضریب نفوذ اک) 4

هاي باشد؛ با استفاده از این مواد به عنوان جاذب، نفوذ اکسید

 تري مشاهده میي پایینسطحی از سطح به درون ماده در دما

مانند  عناصرياستفاده از  ،با توجه به موارد بالا .]6[ شود

را تا حد بسیار  ذکر شدهزیرکوینوم، تیتانیوم و وانادیوم شرایط 

هاي اخیر به عنوان جاذب استفاده زیادي فراهم کرده و در سال

 . ]8 و7[ اندشده

  .]11[مشخصات ساختاري عناصر نادر خاکی و ایتریم  .1 جدول

c/pm b/pm a/pm ساختار A Z عنصر 

1592  5368  3309  hcp 45  21  اسکاندیم  

1571  5732  3648  hcp  89  39  ایتریم  

3225  1217  3774  dhcp  139  57  لانتالوم  

-  -  5161  fcc  140  58  سریم  

3222  1183  3672  dhcp  141  59  پرزدمیم  

  7/1179  3668  dhcp  144  60  نئودمیم  

 (کاهش دماي فعالها جهت بهبود عملکرد این جاذب

سازي، افزایش سینتیک و ظرفیت جذب)، مقادیر کمی از 

د. انتخاب نشوها اضافه میعناصر افزودنی به این جاذب

ی یافزاهم مستلزم هم ی یا بایبه تنها از این عناصر هرکدام

ترین عناصر که در باشد. مهمعملکرد آنها بر آلیاژ پایه می

 یرهو غ La, Ce, Nd, Pr عبارتند از:شوند مقادیر کم اضافه می

]9[.  
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مجزا توسط  صورت ههم و ب با Ceو  Laتاثیر عناصر 

با توجه به  .]10[ محققان دیگري مطالعه و بررسی شده است

 Yو  Pr  ،Ndتمرکز این پژوهش به مطالعه و بررسی 

  ارائه شده است. 1خصوصیات مهم فیزیکی آنها در جدول 

و  hcpرت ساختار ایتریم به صو 1 توجه به جدول

بوده که  dhcpساختار عناصر پرزدمیم و نئودمیم نیز به صورت 

تر و ارتفاع آن حدود دو ، این ساختار کشیده1با توجه به شکل 

چنین با توجه به اینکه هم .باشدمی hcpبرابر ارتفاع ساختار 

اتمها به صورت بین  جایگیريهاي مهم نفوذ، یکی از روش

تر بودن حجم سلول واحد توجه به بزرگباشد و با نشین می

 hcp، نفوذ ایتریم با ساختار hcpنسبت به   dhcpساختار 

  .]11[شود تر انجام میراحت

  
  .dhcp و hcpساختار  یکشمات .1شکل

1ط چاتاراجدر پژوهش انجام شده توس
 و همکاران 

براي جذب گاز  زیرکونیمهاي پایه ، خواص آلیاژ]12[

اند. در این پژوهش مشخص هیدروژن مورد بررسی قرار گرفته

کارکرد مناسب  ،هاي حرارتی طولانیدر سیکل ZrCoشده که 

  کند.خوبی عمل میخود را از دست نداده و به

، ]13[ و همکاران2 سط بور پژوهش انجام شده تود

مورد بررسی قرار گرفته  Zr-Co-REخصوصیات جذب جاذب 

سازي این پژوهش مشخص شده است که دماي فعال است. در

در این پژوهش، جاذب  .باشدمی C° 500 این جاذب کمتر از

3مگنترون به روش
RF Sputtering  بر روي زیرلایه

بوروسیلیکاتی نشانده شده است. مشخص شده که خصوصیات 

حلالیت  جذب به عوامل سطح مخصوص جاذب، نفوذ و حد

 
1 Chattaraj 
2 Bu 
3 ییویراد فرکانس با کندوپاش  

، افزودن زیرکونیمجاذب با عنصر اصلی در زمینه بستگی دارد. 

افزایش  را و میزان جذب کردهبزرگتر  را کبالت، پارامتر شبکه

ها را ن موجود در اکسیداست. عناصر نادر خاکی اکسیژ داده

 هاي فعال آماده میجذب کرده و شرایط را براي جذب گاز

از سطح . در این پژوهش مشخص شده است که نفوذ ]8[ کنند

(ضخامت    باشدکننده سرعت میعامل کنترل جاذب به درون

  میکرون بوده است). یکلایه نشانده شده 

، ]14[ و همکاران حیدريدر پژوهش انجام شده توسط 

 سیاکاريآ ساختار، به روشنانو Zr3Coفلزي ترکیب بین

. تکامل فازي، ه استتهیه شد Coو  Zrهاي مکانیکی پودر

در  Zr3Coهاي تشکیل پودر سازوکارساختاري و ریزخواص 

 TEMو  XRD ،SEM ،EDSوسیله مکانیکی به آسیاکاريحین 

پس از  دادمورد بررسی قرار گرفتند. نتایج حاصل نشان 

 60 به مدت C° 330دماي در حرارتی  و عملیات آسیاکاري

د. ترکیبات تشکیل ش Zr3Coفلزي ساختار بیننانو دقیقه، ترکیب

 زیرکونیمبه واسطه نفوذ کبالت درون ساختار  Zr3Coفلزي بین

بعد، پس از . در مرحله استتشکیل شده  آسیاکاريدر حین 

، تشکیل و رشد ترکیبات سازي)(فعال حرارتی بهینهعملیات

کنترل  Zrو  Coساختاري توسط نفوذ درون Zr3Coفلزي بین

سنتز شده نسبت به  Zr3Coفلزي هاي بین. به علاوه، پودرشد

به صورت بالک و فیلم نازك، داراي خواص  ي دیگرهاجاذب

  بود.گاز بهتري پمپاژ و جذب

 نئودمیم، عناصر اثر بررسی منظور به پژوهش، این در

 به عناصر این از وزنی درصد سه مقدار ایتریم، و پرزدمیم

 مخلوط و توزین از بعد. شدند اضافه کبالت -زیرکونیم ترکیب

 به و شده آسیاکاري ساعت 42 مدت به هانمونه ها،پودر کردن

، 280 يدر دماها یديتول هايقرص. شدند پرس قرص صورت

 عملیات تحت دقیقه 80 و 60، 30 تبه مد C° 360و  320

 .شد بررسی آنها جذب خصوصیات و گرفته قرار حرارتی

  قیتحق روش - 2

به عنوان عناصر  کبالتزیرکونیم و در این پژوهش از 

نوان ه عو پرزدمیم ب اصلی جاذب و از عناصر ایتریم، نئودمیم

 2افزودنی استفاده شده است که مشخصات آنها در جدول 

  د.نشومشاهده می
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  .شده استفادهخصوصیات مواد اولیه  .2جدول 

 اندازه  خلوص درجه  منبع  ماده نوع

  )کرونی(مپودر

  ١۵٠≤ %٩/٩٩≥  Zr(  Sigma-Aldrich( میرکونیز

   ٢٠٠- ١۵٠  %٩/٩٩≥  Co(  Sigma-Aldrich( کبالت

≥ Pr(  Sigma-Aldrich( میپرزدم ٩/٩٩%  ≥١۵٠    

≥ Nd(  Sigma-Aldrich(مینئودم ٩/٩٩%  ≥١۵٠  

 ٢٠٠- ١۵٠  %٩٨  یروس  )Y(  میتریا

 یکیمکان آسیاکاريکه  هانمونه سنتزبا توجه به روش 

 یرکونیم،ز یدرصد وزن 75با نسبت  یهباشد، پودر مواد اولیم

 نئودمیم پرزدمیم، عناصر ازدرصد  سهکبالت و  یدرصد وزن 22

با  سایشضد يمخلوط شده و داخل کاپ فولاد ایتریم و

 به گلوله وزنی سبت. نشدند یختهر Cراکول  62در حد  یسخت

 ی. تمامشد انتخابها) جرم پودر به جرم گلوله( 1 به 15 پودر

 در باکسگلاو درون بنديبسته و سازيمخلوط ین،مراحل توز

 از بعد. شد انجام 999/99%خلوص با آرگون گاز حضور

گاز آرگون تا  هاداخل کاپ ها،کاپ درب بستن و مواد ریختن

قرار  یا. سپس کاپ درون دستگاه آسشد یقفشار چهار بار تزر

یاساعت آس 42تا  چهارمختلف از  يهاو در مدت زمان گرفته

تحت  يکاریاساعت آس 42ها بعد از . نمونهشدانجام  يکار

گرم پودر 3/1متر به وزن یلیم 10به قطر  یدر قالب GPa2 فشار 

 هاينمونه مشخصات 3 جدول. شدند پرسبه شکل قرص 

  .دهدمی نشان را شده تهیه

  .هاي تهیه شدهگذاري نمونهکد. 3جدول

 فعال زمان  نمونه مشخصات

  (min)يساز

 فعال يدما

  (oC)يساز

  نمونه کد

 42Pr36080 360 80 میپرزدم یوزن درصد 3 ساعت، 42 مدت به اشدهیآس

 42Nd36080 360 80 مینئودم یوزن درصد 3 ساعت، 42 مدت به اشدهیآس

 درصد 5/1 و مینئودم یوزن درصد 5/1ساعت، 42 مدت به اشدهیآس

 میپرزدم یوزن

80 360 42PrNd36080 

     پرس فشار ، میتریا یوزن درصد 3 ساعت، 42 مدت به اشدهیآس

66/1 GPa    

80 360 42Y36080 

  

 میزان و گرفته قرار راکتور درون جاذب بعد مرحله در

 نفوذي و) ي(روتارروغنی اي پره پمپ دو توسط سیستم فشار

شد. پس از ثابت شدن  رسانده mmHg  10-5×5/1مقدار به

ه و شدآبگرد، کوره روشن  یستم، با وصل کردن سسیستمفشار 

 یمختلف فرمان م یهکه از دو منبع تغذ یتردو ه یلهبه وس

به  C 100° ي. ابتدا در دمایافت افزایش جاذب دماي گرفتند،

محبوس در نمونه  يخروج گازها فرآیند یقهدق  20مدت 

)Bake out(  فعال يو سپس دماي راکتور به دما شدهانجام 

سازي یند فعالآتا فر شد دادهو زمان  یدمورد نظر رس يساز

 C 100° يبه دما یقهدر ابتدا دما در مدت پنج دق لذاکامل شود. 

نگه داشته  یقهدق 30دما به مدت  ینرسانده شده و نمونه در ا

نمونه  يدما یقه،دق 15). سپس در مدت Bake Outشد (مرحله 

ماند  یدما باق یندر ا یقهدق 80رسانده شده و  C 360°به 

محفظه جاذب به  سازي،فعال اتمام از بعد). سازي(مرحله فعال

 حین .شد رسانده محیط دماي به آن دماي و شده خنک سرعت

 هايکنندهتنظیم توسط محفظه دماي و محفظه فشار سازي،فعال

 وزمان -فشار نمودار صورت به و شده بررسی دیجیتالی دقیق

  .شدند رسم زمان - دما

 عملکرد و جذب نحوه بررسیدر ادامه به منظور 

خلأ قطع  یرش یلهوس هخلأ ب هايپمپ و، ارتباط راکتور هاجاذب

از  یرانیسنج پفشار راکتور با زمان توسط فشار ییراتو تغ شده

mmHg 001/0  تاmmHg 2/0  هاآزمون اتمام از بعد. شدثبت 

 یبررس XRDو  BET ی،الکترون یکروسکوپتوسط م هانمونه

  شدند.

  بحث و جینتا - 3

 ها انجام شده، نمونه هاي و آزمون یقاتبا توجه به تحق

سطح مخصوص،  یشکاهش اندازه دانه و افزا سازي، یاژآل براي

 یبترک یومتريشدند. با توجه به استوک یاساعت آس 42به مدت 
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کبالت  ی% و مول جزئ2/78که برابر با  یرکونیمز یو مول جزئ

باشد. با  می Zr3Co یبترک یکتریننزد باشد، ی% م7/21که 

باعت  یبترک ینا یلتتراهدرال، تشک يفضا 32توجه به 

دهد  یم یشجذب را افزا یزانپارامتر شبکه شده و م یشافزا

 یبنشان داده شده، ترک یو مول جزئ 2]. با توجه به شکل 15[

ساختار به سمت  یش. با گراباشد یم Zr3Coشده  یجادا يفلز

نفوذ و  يبرا ملاز یطشرا سازي فعال ینحالت آمورف، ح

 یجنتا 3. شکل شود یفراهم م Zr3Co هاي نانوبلورك یلتشک

مختلف را  هاي شده در زمان یاآس هاي نمونه XRDآزمون 

که بعد  شود یمشاهده م یقبل يدهد. برخلاف کارها ینشان م

همچنان وجود دارد. بعد  یرکوینومز یکساعت پ 16از گذشت 

 طور به XRD یصساعت نمونه در حد تشخ 42از گذشت 

  آمورف شده است. تقریبی

  
 .]Zr-Co ]15 یبترک يفاز یاگرامد .2 شکل

 

 .بعد از آسیاکاري XRD آزمون نتایج .3شکل

 حائز جهت آن از مکانیکی آسیاکاري روش از استفاده

 سطح و یافته کاهش دانه اندازه روش این با که باشدمی اهمیت

 بیشتر مخصوص سطح. شودمی تولید بیشتري مخصوص

 تصاویر 4 شکل. شودمی جاذب جذب ظرفیت افزایش موجب

 آسیاکاري مختلف هايزمان در روبشی الکترونی میکروسکوپ

   .دهدمی نشان را

 یجمختلف با استفاده از نتا هايزمان در آسیاکاري از بعد

 که شدند محاسبه هاشرر اندازه دانه-يو رابطه دبا XRDآزمون 

با توجه به  ین. همچنشودمی مشاهده 4 جدول در آن نتیجه

 آسیاکاري براي دانه اندازه کاهش وضوح به ب، و الف 4 شکل

  .شودمی مشاهده ساعت 42 تا 8 هايزمان در

 از بعد ایتریم حاوي نمونه میکروگراف تصویر 5 شکل

 بزرگنمایی در. دهدیرا نشان م C° 360 يدر دما سازيفعال

 در که شوندمی مشاهده جدیدي ذراتنانو)، الف 5(شکل  بالا

 رشد و زنیجوانه قبلی هايدانه روي حرارت افزایش نتیجه

 نانو این آنالیز 5 جدول و 6 و 5 هايشکل به توجه با. اندکرده

 Zr3Co یب(قسمت مشخص شده در شکل ب)، به ترک ذرات

  .باشدیم یکنزد
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 توجه با نانوساختارها این ایجاد اثر در که است مشخص

 قابل صورت به مخصوصآنها، سطح  کلمیگل مورفولوژي به

 شکل به توجه با چنینهم. ]16[است  یافته یشافزا ايملاحظه

 5/0 حدود در دانه اندازه که است مشهود دانه رشد ب، 5

  .باشدمی میکرون

  

  
  .ساعت هشت) ب ساعت، 42) الف شده آسیا پودر مورفولوژي .4شکل

  .مختلف هايزمانشده بعد از  یاآس هاياندازه دانه نمونه یانگینم .4 جدول

 دانه اندازه

 (آنگستروم)

FWHM 

)یان(راد  

پیک شدت     زاویه 

2(درجه) 

 زمان

 آسیاکاري

 (ساعت)

5418/108  8157/0  87/332  59/42  2 

9951/106  79699/0  92/286  59/42  4 

4535/98  8661423/0  6/283  58/42  8 

2161/89  955822/0  977/111  57/32  16 

88851/91  928/0  5922/111  44/32  24 

6049/149  57/0  156/30  39/32  36 

  

  
الف) تصویر از سطح  42Y36080تصاویر میکروسکوپی نمونه  .5 شکل

هزار برابر از  100هزار برابر ب) بزرگنمایی  25مقطع نمونه در بزرگنمایی 

  .مقطعسطح 

  

  .ب 5شده در شکل  مشخصآنالیز نقطه  .6 شکل

  

 الف

 ب
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  .ب 5ترکیب قسمت مشخص شده در شکل  .5جدول

A%  W%  Line  Elt  

60/55  41/9  Ka  O  

89/10  00/24  Ka  Co  

94/1  77/3  La  Y  

57/31  82/72  La  Zr  

 هاينمونه الکترونی میکروسکوپ تصاویر، 7 شکل

 با. دهدمی نشان را دو این ترکیب و پرزدمیم نئودمیم، حاوي

 دماي افزایش نتیجه در نمونه، سه هر در 7 شکل به توجه

 هادانه سطح بر نانوذرات تشکیل ،C 360° يتا دما هاجاذب

 شودمی مشخص 7 و 5 هايشکل مقایسه با. شودمی مشاهده

 نانوذرات تشکیل علتبه  یتریما ينمونه حاو يکه مورفولوژ

 ویژه سطح داراي) دندریتیشبه(رشد  متفاوت مورفولوژي با

 مشخص شده تشکیل ذراتنانو 7 شکل در. باشدمی بالاتري

  .اندشده

تخلخل نمونه  ، مقدار شعاع8تا  6با توجه به جداول 

سازي در متر بوده که بعد از فعالنانو 92/4سازي، قبل از فعال

هاي مختلف، نمونه حاوي ایتریم بیشترین میزان شعاع نمونه

جهت  را در مقایسه با سه نمونه دیگر داشته است. )rp(تخلخل 

  استفاده شده است: 1محاسبه سطح ویژه از رابطه 

�� =
�����

�	×�����
                                       

  

حجم گاز جذب شده بر روي سطح،  mV، 1در رابطه 

aN  ،عدد آواگادروA  سطح مقطع اتم نیتروژن (براي گاز

حسب جرم نمونه تحت آزمون بر m) و 2nm  162/0نیتروژن

حجم اشغال شده توسط یک مول  22400باشد. عدد گرم می

باشد. لیتر میاساس میلیحالت استاندارد برگاز جذب شده در 

با توجه به محاسبات انجام شده میزان حجم گاز خارج شده 

متناسب با ظرفیت جاذب بوده و در نتیجه نمونه حاوي ایتریم 

  ، بیشترین مقدار را دارد.3g/cm 584/0با دارا بودن 

نمونه  ویژهبا توجه به محاسبات انجام شده، سطح 

هاي حاوي مونهبوده که نسبت به ن m2/gr  56/82حاوي ایتریم

بیشتر نمونه حاوي  ویژه. سطح استبیشتر  نئودمیم و پرزدمیم

با توجه به بیشتر بودن سرعت نفوذ در سطح نسبت به ایتریم 

  ].5[ باشدکننده سرعت جذب بالاتري میمشخصبالک، 

  

  

 

 42Nd36080ب)  42Pr36080نمونه الف)  میکروسکوپیصاویرت .7 شکل

  .42PrNd36080ج)

  .هاي مختلفدر نمونه BET آزموناز  حاصل rpمقادیر  .6جدول

تخلخل شعاع کد نمونه  rp (nm) 

42Y36080 84/3  

42Pr36080 49/3  

42PrNd 36080 42/3  

42Nd36080 67/3  

Non-activated 92/4  

)1( معادله  

)(الف

 (ب)

 (ج)
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  .هاي مختلفدر نمونه BET آزموناز  حاصل Vmمقادیر  .7جدول

 کد نمونه
Vm (cm3/g) 

42Y36080 5844/0  

42Pr36080 5784/0  

42PrNd 36080 5369/0  

42Nd36080 5539/0  

Non-activated 5321/0  

  .مختلف هايدر نمونه BETآمده از آزمون  دستبه یژهسطح و یرمقاد .8جدول

SB(m2 کد نمونه
/gr) 

42Y36080 56/82  

42Pr36080 56/79  

42PrNd 36080 12/80  

42Nd36080 23/81  

Non-activated 78/79  

  

هاي حاوي سازي جاذبدر ادامه نمودار جذب و فعال

 8عناصر پرزدمیم، نئودمیم و ایتریم جهت مقایسه در شکل 

هاي عمودي سمت شده است. محور افقی زمان و محور رسم

  .دهدراست فشار و سمت چپ دماي راکتور را نشان می

  
 هاينمونه در زمان حسببر راکتور دماي و فشار تغییرات نمودار. 8 شکل

  .مختلف

 سطح که شودیم مشاهده 9 جدول و 8 شکل به توجه با

 یم دارا را مقدار نیشتریب میتریا يحاو نمونه يبرا نمودار ریز

 يهانمونه همه یچگال و جرم بودن کسانی به توجه با. باشد

 یمقطع شی(افزا ستمیس از گاز شتریب مقدار خروج شده، سنتز

. باشدیم جاذب جذب تیظرف شیافزا با معادل) ستمیس فشار

 باشندیم یاصل کیپ دو يدارا هانمونه همه، 8 شکل به توجه با

 نمونه در محبوس يگازها خروج دهندهنشان اول کیپ که

 هادیاکس هیتجز به مربوط دوم کیپ و بوده) یمولکول ي(گازها

 ].11[ باشدیم جاذب توده درون آنها نفوذ و

 با متناظر يدما شودیم مشاهده دوم کیپ که یقسمت در

 فعال شروع يدما عنوان به ستم،یس فشار شیافزا شروع نقطه

 کیپ يپهنا عنوان به دوم کیپ انیپا و آغاز نیب زمان و يساز

 .است شده گرفته نظر در يسازفعال

 نسبت میتریا يحاو نمونه يبرا يسازفعال شروع يدما

 گرید يهاو نسبت به نمونه C 15° م،یپرزدم يبه نمونه حاو

 عنوان به تواندیم هاکیپ يپهنا. باشدیکمتر م C 85°حداقل 

 کمتر کیپ يپهنا هرچه: شود گرفته نظر در جذب کینتیس

 نمونه. بود خواهد ترعیسر يدیاکس هیلا حذف زمان باشد

 به توجه با. باشدیم دارا را کیپ يپهنا نیکمتر میتریا يحاو

 فشار م،یتریا يحاو نمونه يبرا زمان -فشار نمودار ریز سطح

که نمونه  رسدیم نظر به دوم، کیپ يپهنا و ستمیس یینها

کمتر) و  يداشته (پهنا يجذب بالاتر کینتیهم س میتریا يحاو

نمودار) است  ریز شتریجذب آن بالاتر بوده (سطح ب زانیهم م

 mmHgنمونه  نیا يبرا ستمیس ییفشار نها جهیکه در نت

  .]15[است  بوده 3/1×107

  .هاي مختلفسازي نمونهدست آمده از فعالاطلاعات به .9جدول 

 يسازفعال شروع يدما  min يسازفعال کیپ يپهنا  نمونه کد
℃  

  mmHg.s نمودار ریز سطح  mmHg  ستمیس یینها فشار

42Y36080 32  200    106×3/1  95/3306 

42Pr36080 36  215    106×5/1 2855 

42Nd36080 35  290    106×9/1 27/2805 

42Pr-Nd36080 37 285   106×4/1  095/2858 
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  .و ایتریم بر زمان شکست خلأ عناصر نادر خاکی تاثیر . 9 شکل

  

، 8 شکل طبق زین يساز فعال شروع يدما خصوص در

 ینوع به که است داشته را جهینت نیبهتر میتریا يحاو نمونه

 و میپرزدم عناصر به نسبت میتریا بهتر عملکرد دهندهنشان

 در گازها کردن آزاد و يدیاکس باتیترک کردن حل در مینئودم

  .باشدیم ستمیس

سازي نیز بهترین نتایج در رابطه با دماي شروع فعال

حاوي  براي نمونه حاوي پرزدمیم و ایتریم و در ادامه نمونه

توان با ترمودینامیک باشد. این پدیده را میپرزدمیم می- نئودمیم

  تشکیل اکسید این عناصر توجیه نمود. 

عناصر و ترکیبات مورد  يسیداسیون/احیاواکنش اک

- 2استفاده در این تحقیق به همراه آنتالپی انجام آنها در روابط 

 وK 298( ]17 اتمسفر و دماي محیط یک(فشار  آمده است 12

18[.  

3ZrO2+ 4Pr→ 3Zr+ 2Pr2O3 )                          2معادله (  

   ( ∆� = −1809.6��/���,	) 

3ZrO2+ 4Nd→ 3Zr+ 2Nd2O3   )                       3معادله (

   ( ∆� = −1807.9	��/���) 

3ZrO2+ 4Y→ 3Zr+ 2Y2O                                  ) 4معادله(  

  (∆� = −1816.65	��/���) 

Zr + O2→ ZrO2                                        ) 5معادله               (  

  (∆� = −1039.7	��/���) 

Pr + O2→ Pr2O3                         ) 6معادله                        (   

  (∆�0 = −290	����/���	) 

Y + O2→ Y2O3                   ) 7معادله                           (   

  (∆�0 = −302.3	����/���	) 

Zr + O2→ ZrO2      ) 8معادله                                     (    

 (∆�0 = −262.5	����/���	) 

Co + O2→ CoO                                   ) 9معادله                 (    

 (∆�0 = −113	����/���	) 

Nd + O2→ Nd2O3                                       ) 10معادله           (  

   (∆�0 = −287.2	����/���	) 

La + O2→ La2O3                          ) 11معادله                     (   

  (∆�0 = −285	����/���	) 

Ce+ O2→ Ce2O3                      ) 12معادله                         (  

 (∆�0 = −286	����/���	) 
  

 میرکونیز شیاکسا یآنتالپ 5تا  2توجه به روابط  با

 میرکونیز دیکاهش اکس یبوده و آنتالپ ���/��	1039.7−

برابربا  بیبه ترت میو نئودم میپرزدم م،یتریتوسط عناصر ا

. باشدیم ژول بر مول لویک -9/1807و  -6/1809، -65/1816

 توسط میرکونیز دیاکس کاهش واکنش ریمقاد نیا به توجه با لذا

 د،یاکس نیدارتریپا و داشته را یآنتالپ مقدار نیشتریب میتریا

  .باشدیم میتریا دیاکس



  اي پیشرفتهیهفصلنامه مواد و فناور                                                                                        1397 پاییز، 3، شماره 7دوره  -  64
  

 -3/302انرژي آزاد اکسایش ایتریم  7 با توجه به رابطه

Kcal/gfw که این مقدار براي زیرکونیم و کبالت، بوده در حالی

باشد. با مقایسه می 3/189Kcal/gfwو Kcal/gfw 40به ترتیب 

با شود که پایداري اکسید ایتریم این مقادیر مشخص می

بین  در باشد.اصر میداري بیشتر از باقی عناختلاف معنی

کمترین انرژي آزاد بعد از ایتریم مربوط  عناصر نادر خاکی نیز،

به عنصر پرزدمیم بوده و بعد از آن نئودمیم قرار داشته و عناصر 

  اند.لانتالیم و سریم در مراحل بعدي قرار گرفته

عناصر  شیآزاد اکسا يبا توجه به تفاوت انرژ لذا

نسبت به  42Pr36080بهتر نمونه  جینتا م،یو نئودم میپرزدم

42Pr-Nd36080 باشدیم هیقابل توج.  

چنین با توجه به اندازه شعاع اتمی سه عنصر ایتریم، هم

باشد که پرزدمیم و نئودمیم، کمترین شعاع مربوط به ایتریم می

 تواند باعث سهولت در نفوذ شودتر میشعاع اتمی کوچک

 براي نفوذ مناسب dhcpنسبت به  hcpچنین ساختار . هم]19[

  .]11[ بالاتري دارد تر بوده و نرخ

و  پرزدمیم، نئودمیمعناصر  افزودنتاثیر  9در شکل 

شود. با توجه به این مشاهده می ایتریم بر زمان شکست خلأ

باشد که می 42Y36080شکل بهترین نتیجه مربوط به نمونه 

را به  mmHg 1/0ت  mmHg 002/0ز زمان رسیدن فشار ا

  42Pr-Nd 36080ثانیه افزایش داده است. نمونه 4950میزان 

اي این در جایگاه بعدي قرار داشته که زمان شکستن خلأ بر

و  42Nd36080باشد. دو نمونه ثانیه می 4300نمونه 

42Pr36080  ثانیه دارند زمان  3500تا  3000نیز زمانی بین

  ثانیه بوده است. 345شکستن خلأ در عدم حضور جاذب 

  
  .خلأ شکست زمان بر ایتریم و  خاکی نادر عناصر تاثیر .9 شکل

  

حاوي ایتریم بعد از آنالیز خطی نمونه  10شکل  در 

شود سمت طور که مشاهده میهمان سازي آمده است.فعال

به سمت  حرکتراست تصویر، سطح نمونه را نشان داده و با 

. درصد عناصر داخل نمونه، آنالیز خطی انجام شده است

درصد دچار  80درصد و  20 هحدودمو کبالت در  زیرکونیم

 باشد. درجاذب می دهنده ترکیب اصلینوسان هستند که نشان

صد عنصر ایتریم نیز در حد بسیار کم ثابت شده است. با توجه 

به درون  حبه کاهش درصد عنصر کربن و اکسیژن از سط

و به داخل ] 7[ جاذب، ترکیبات اکسیدي و کاربیدي حل شده

دهنده فعال شدن سطح جاذب اند که نشانجاذب نفوذ کرده

  باشد.می

  
  

  
  .سازيبعد از فعال ایتریمخطی روي نمونه حاوي  EDSآنالیز . 10 شکل

  

 يریگ جهینت – 4

، نمونه حاوي مینئودم و میپرزدمدر مقایسه ایتریم با 

  ایتریم داراي سطح مخصوص بزرگتري بوده است.

 نمونه سطح سمت به
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سازي را به میزان نمونه حاوي ایتریم، دماي شروع فعال

°C 15سبت به نمونه حاوي پرزدمیم ون°C90  درجه نسبت به

  داده است. کاهش کبالت-زیرکونیم نمونه

براي نمونه حاوي ایتریم نسبت به  زمان شکستن خلأ

شتر یثانیه ب 500حداقل  مینئودم و میپرزدمهاي حاوي نمونه

بهتر  داشت مدت زمان خلأبوده بنابراین ایتریم در زمینه نگه

یابی در قابل دستحداقل فشار  چنینعمل کرده است. هم

در مقدار رسیده  ١/mmHg10-6×۶ نمونه حاوي ایتریم به 

بوده  بیشتر از این مقدار هادر بقیه نمونه حداقل فشارکه صورتی

  است.

سینتیک جذب گازهاي فعال در نمونه حاوي ایتریم 

با توجه به آنالیز خطی، حذف  بیشترین مقدار بوده است.

افتاده که موید فعال شدن جاذب  اتفاق اکسیژن از سطح نمونه

  باشد.می

یر اکسیدهاي موجود، مقایسه با سا اکسید ایتریم در

اکسید زیرکونیم توسط این  يترین اکسید بوده و احیاپایدار

  شود.اکسید به سهولت و با سرعت بیشتري انجام می
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