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Hot deformation of an extruded Mg–10Li–1Zn alloy was studied by compression testing in the temperatures range of 250-
450˚C and strain rates of 0.001–0.1s−1. During hot compressive deformation of the Mg-10Li-1Zn alloy, flow stress curves 
reach a maximum value and then reach a steady state which is indicative of the occurrence of dynamic recrystallization. Be-
cause of the activation of softening mechanisms at higher temperatures and lower strain rates, this phenomenon is more 
pronounced at lower temperatures and higher strain rate. The flow stress of the Mg–10Li–1Zn alloy at elevated tempera-
tures was modeled via an Arrhenius-type constitutive equation. The values for the activation energy of about 103 kJ mol–1 
and the power-law stress exponents in the range of 5.2–6.0 obtained from the Arrhenius-type model indicate that the domi-
nant mechanism during hot deformation of the Mg–10Li–1Zn alloy is dislocation climb which is controlled by the lattice  
self-diffusion of Li atoms.
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Solvent extraction process of metals from aqueous solution containing impurities has been the subjects of numerous studies.  . 
In the present work, separation of zinc from solution of filter-cake leaching unit in the presence of Mg impurity was investigat-
ed using the D2-ethyl hexyl phosphoric acid (D2EHPA) extractantdiluted in kerosene. Different experiments were carried out 
to evaluate the effects of main parameters on recovery and separation of zinc from the sulphate solution. Parameters affecting 
the extraction process such as pH, D2EHPA concentration, temperature, and organic to aqueous ratio were evaluated. Based 
on the results obtained at optimal conditions, the pH =2.5-3, [D2EHPA]=20%(vol/vol) and at 40 ° C, the extraction efficiency 
of zinc and magnesium ions were 95% and 10%, respectively, while the value of ΔpH0.5(Zn-Mg) factor was obtained more than 
5.1 under the  condition of [D2EHPA]= 20%(v/v). Also for the aqueous to the organicphase ratio (A/O) of 1: 1,an optimum zinc 
separation factor of 5010 was calculated.
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A recent smelting technology change at Sarcheshmeh Copper Complex, from the reverberatory furnace to the Outotec flash 
smelting furnace has affected the chemical analysis of the produced copper anodes. This is most likely due to change in the 
analysis of the smelting dust. The flash smelter flue dust,whichis high in concentration of minor elements, selenium and tellu-
rium, is captured in the electrostatic filters and is recycled back into the flash furnace. The analysis result of 285 anodes in this 
study showed the rise in concentration of selenium, tellurium, arsenic, antimony, bismuth, lead and iron by 37%, 216%, 18%, 
62%, 104%, 185% and 45%, respectively.The likelihood of anodic dissolution is decreased by increasing the impurity content 
of the anode. Flash smelting flue dust bleed and its hydrometallurgical treatment was suggested as a solution to overcome 
the decline in anodic dissolution at the refinery plant of Sarcheshmeh.Laboratory scale atmospheric leaching of the flue dust 
resulted in higher than 90% copper leaching recovery.This is also helping the existing heap leach/SX/EW facility to reach its 
nominal capacity using the PLS produced from the leaching of the flash smelter flue dust.
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Die angle has a great influence on the product quality and extrusion force. In this research, the influence of die angle on ex-
trusion force and hardness distribution in AA 6061 alloy was investigated. The 6061 aluminum billets were initially reheated 
and then extruded by different die angle molds and finally artificially aged. The half die angles of 30°, 45° and 60° in a single 
facet molds and 60° and 30° in a two facet mold were employed in extrusion experiments. The results show that the sample 
surfaces of extruded rods with all die angles mold have the most value of hardness. Meanwhile, by increasing the half dies 
angle, the hardness gradient form sample surface to its inside increases. In two facet mold, the change in die angle from 60° 
to 30° results in deformation homogeneity and increasing in extrusion force. However, the mold with 45° die angle requires 
the minimum force for pressing.
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In this paper, due to the unique capabilities of nanomaterials such as homogeneity in mixing and surface - to - volume ratio, the 
synthesis and characterization of Zr nanoparticles and the investigation of the milling time on size distribution of the prepared 
nanoparticles have been investigated. To prepare zirconium dioxide nanoparticles, sol-gel method was used as the basic syn-
thesis method and zirconium tetrachloride precursor was used. The synthesis of pure zirconium powder was carried out using 
the two-step reduction method of the synthesis of ZrO2 nanoparticles in nitrogen atmosphere. In the first stage of synthesis, 
ZrO2 powder was calcined with magnesium metal powder after milling in a thermal furnace at 800oC. Then, in the final stage 
of synthesis, calcium metal was used for further refining the powder during milling. The results of EDX analysis at each stage 
of synthesis show that, after adding a small amount of Ca metal, the oxygen concentration was successfully reduced to about 
0.043% by weight, which is in accordance with the standard specifications of zirconium sponge (ASTM B349 / B349M-16). 
Also, the results of DLS analysis show that the optimal milling time of nanoparticles is 12 hours. This research presents a new 
process for the production of high-purity metal zirconium nanopowder with the ability to replace the conventional industrial 
process.
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چکیده

در این مقاله با توجه به قابلیت های منحصر به فرد نانومواد نظیر همگنی در اختلاط و نسبت سطح به حجم زیاد، سنتز و مشخصه یابی نانوذرات زیرکونیوم و بررسی مدت 
زمان آسیاکاری بر توزیع اندازه نانوذرات تهیه شده، مورد بررسی قرار گرفته است. برای تهیه نانوذرات زیرکونیوم دی اکساید، از روش سُل-ژل به عنوان روش پایه سنتز و از 
پیش ماده زیرکونیوم تتراکلراید استفاده شده است.  سنتز پودر خالص زیرکونیوم، با استفاده از روش احیا دو مرحله ای از سنتز نانوذرات ZrO2 در جو نیتروژن انجام شد. در 
مرحله اول سنتز، پودر ZrO2  به همراه پودر فلزی منیزیم پس از آسیا کاری، در کوره حرارتی تا دمای 800 درجه سانتی گراد کلسینه شد. سپس در مرحله نهایی سنتز برای 
تصفیه بیشتر پودر حین آسیاکاری، از فلز کلسیم استفاده شد. نتایج آنالیزهای EDX در هر مرحله از سنتز نشان می دهد، پس از اضافه کردن مقدار کمی از فلز کلسیم، غلظت 
 DLS است. همچنین نتایج آنالیز )ASTM B349/ B349M-16( اکسیژن با موفقیت به حدود 0/043 درصد وزنی کاهش یافت که مطابق با مشخصات استاندارد اسفنج زیرکونیوم
نشان می دهد، زمان بهینه آسیاب شدن نانوذرات، 12 ساعت می باشد. این پژوهش، فرآیند جدیدی را برای تولید نانوپودر زیرکونیوم فلزی با خلوص بالا با قابلیت جایگزینی 

برای فرآیند مرسوم صنعتی ارائه می دهد. 

واژه هاي كلیدی: نانوذرات زیرکونیوم، زیرکونیوم دی اکساید،  توزیع اندازه ذرات،  سُل-ژل، آسیاب سیاره ای.

پذیرش: 1401/10/11دریافت: 1401/02/20

1. مقدمه
به شدت  و  به خودی  واکنش های خود  توسط  پرانرژی  مواد 
به  شده  آزاد  انرژی  مقدار  همچنین،  می شوند.  تهیه  گرمازا  
جهش  تحریک  تسهیل  برای  همواره  پرانرژی  مواد  وسیله 
آثار  شدن  ظاهر  سبب  بنابراین  باشد،  می  کافی  الکترونی 
در  می شوند.  شعله  و  جرقه  شدن،  سرخ  مانند  درخشنده ای 
جدول )1( طبقه بندی این مواد به همراه برخی خواص آنها 

ارائه شده است.]1[.
یک ترکیب پیروتکنیک، ماده یا ترکیبی از مواد است که 
برای تولید انرژی از طریق گرما، نور، صدا، گاز، دود یا ترکیبی 
گرمازا  شیمیایی  واکنش های  از  اثری  عنوان  )به  این ها  از 
خودپایدار غیرقابل انفجار(، به کار می رود. مواد پیروتکنیک در 
دو بخش عمومی و نظامی کاربرد دارند. مواد پیروتکنیک در 

بخش عمومی برای تولید انواع مواد آتش بازی و نمایشی و در 
بخش نظامی، برای تولید انواع »دودزاها«1، »آتش افروزها«2، 
و چاشنی های ضربتی5]6-2[  تاخیری4  عناصر  »آتشزنه ها«3، 

به کار می روند. 
زیرکونیوم به طور خالص در طبیعت یافت نمی شود و عمدتا 
از ماسه زیرکون به دست می آید. زیرکونیوم یک ماده با سطح 
مقطع جذب نوترون حرارتی کوچک و مقاومت مکانیکی عالی 

1.  Smokes
2.  Firebugs
3.  Tinders
4.  Delay elements
5.  Impact detonators
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است. به همین خاطر زیرکونیوم به طور ویژه در راکتورهای 
هسته ای و صنایع شیمیایی اسیدی استفاده می شود. از دیگر 
کاربردهای زیرکونیوم می توان به صنایع نظامی، لوازم جراحی 
پزشکی، صنعت الکترونیک، مخازن راکتورها، دیگ های بخار 

و خطوط لوله انتقال سوخت اشاره کرد. ]7-1[.
معروف ترین روش تجاری تولید زیرکونیوم، فرآیند کرول 
است]8[. این فرایند به دو مرحله اصلی طبقه بندی می شود. 
در مرحله اول، شن و ماسه زیرکون به ZrO2 تبدیل می شود و 
سپس با استفاده از فرایندهای هیدرومتالورژی به ZrO2 خالص 
تصفیه می شود. در مرحله دوم، ZrO2 به تتراکلرید زیرکونیوم 
تبدیل می شود و سپس توسط منیزیم مذاب به فلز زیرکونیوم 
احیا می شود. در مقیاس صنعتی، این فرایند عملکرد ناپیوسته 
دارد که از تعداد زیادی مرحله جداگانه تشکیل شده است. به 
عنوان مثال، تولید 10 تن زیرکونیوم خالص از ماسه زیرکون 
به دلیل تعداد زیاد مراحل، 10 روز طول می کشد]9[. با این 
پیش زمینه، توسعه جایگزینی برای فرایند کرول به یک نیاز 

اساسی در صنعت تبدیل شده است. 
در سال 2013 مقصودی پور و همکاران]10[، تاثیر استیل 
استون در سنتز نانوپودر زیرکونیا از طریق فرآیند سُل-ژل را 
مورد بررسی قرار دادند.  نتایج نشان داد که علی رغم کنترل 
فرآیند هیدرولیز و تاخیر قابل توجه در تشکیل ژل مورد نظر 
در اثر افزایش غلظت استیل استون، تاثیر قابل ملاحظه ای در 
اندازه و مورفولوژی ذرات و به طور کلی کیفیت پودر زیرکونیای 
تتراگونال سنتز شده مشاهده نشد. در مطالعه بعدی گنجعلی 
روش  به  را   Al2O3-ZrO2 نانوکامپوزیت  همکاران]11[،  و 
با   )MASHS( بالا6  با دمای  مکانیکی  تکثیرشونده  سنتز خود 
استفاده از پرتو لیزر با اندازه بلور کوچکتر از 50 نانومتر تولید 
کردند. نتایج الگوهای XRD نشان داد که نمونه ها دارای فاز 
فازهای اکسید زیرکونیوم مکعبی و  α-Alumina و همچنین 

مونوکلینیک7 هستند.

6. Mechanical activated self propagating high-temperature synthesis
7. Monoclinic

به  زیرکونیوم  فلز  تولید  برای  زیرکونیا  مستقیم  احیای 
عنوان یک روش استخراج موثرتر، یک مسیر توسعه ضروری 
برای متالورژی زیرکونیوم است. روشی برای الکترولیز مستقیم 
اکسید فلز برای آماده سازی فلز، که فرآیند FFC نامیده می شود، 
به کار  تیتانیوم  برای کاهش  بار  اولین  برای  پیشنهاد شده و 
گرفته شد]12[. با توجه به شاخص های اقتصادی عالی، تحقیق 
در مورد فرآیند FFC نیز برای بهبود متالورژی زیرکونیوم حائز 
مقیاس  در  فرآیند  این  حال،  این  با  است]13,14[.  اهمیت 
است]15,16[.  ناکارآمد  الکترولیز  دوم  مرحله  در  صنعتی 
براساس آنالیزهای ترمودینامیکی آلومینیوم، منیزیم و کلسیم 
سه عامل احیاکننده زیرکونیوم هستند. اما تحقیقات پرشین 
نشان داد که زیرکونیوم احیا شده و آلومینیوم اضافی می توانند 
یک آلیاژ آلومینیوم-زیرکونیوم را تشکیل دهند که شستشو و 
جداسازی عناصر ناخالصی را دشوار می سازد]17[. عبدالکادر و 
همکاران]18[، احیا ZrO2 تجاری را با استفاده از کلسیم مایع 
و کلسیم کلرید مذاب را  مورد بررسی قرار دادند. این مطالعه 
 CaCl2 مقدار  واکنش،  زمان  احیا کننده،  ماده  مقدار  تأثیر  بر 
با  زیرکونیوم  پودر  روند کاهش متمرکز شده است.  بر  و دما 
درجه   1100 دمای  در   800  ppm از  کمتر  اکسیژن  میزان 
مقدار  برابر  دو  از  استفاده  با  و  از 3 ساعت  سانتی گراد پس 
نظری کلسیم و چهار برابر CaCl2 به دست آمد. در کار بعدی 
پارک]19[ سعی کرد با استفاده از تکنیک احتراق و فلز منیزیم 
به عنوان عامل احیا زیرکونیوم، ریزکُره های8 متخلخل تولید 
کند. نتایج آنها نشان داد که بهترین فاصله دمایی برای تشکیل 
نرسیسیان  است.  سانتی گراد  درجه  ریزکُره ها، 1500-1400 
اندازه  با   Zr نانوپودر  که  اند  کرده  ادعا  همکارانش]20[  و 
وزنی  درصد   0/9 اکسیژن  و سطح  نانومتر  ذرات 500-100 
ZrO2-KClO4-Mg پرانرژی  سیستم  یک  در  احتراق  طریق   از 
درصد   0/14( اکسیژن  میزان  حال،  این  با  است.  سنتز شده 
وزنی( بسیار بیشتر از مشخصات استاندارد اسفنج زیرکونیوم 

)ASTM B349/B349M-16( بود. 
8.  Microsphere

جدول 1. طبقه بندی مواد پرانرژی]1[

پیروتکنیکپیشرانهمنفجرهنوع ماده:

سوختنسوزش شدیدانفجارفرآیند:

سرعت واکنش:
مادون صوتمادون صوتمافوق صوت

<<1000 m/s1000-1 m/s> 1 m/s

عمدتا پسماند جامدعمدتا گازیعمدتا گازیمحصولات واکنش:

kJ/g5-10 kJ/g1-30 kJ/g 15-5آنتالپی احتراق:

g/cm3 1/5-2/g/cm352-10 g/cm3 2 <محدوده چگالی:

مواد تاخیری، ترکیبات دودزای رنگی، مواد منورپیشرانه های موشکی، باروت سیاه دینامیت، TNTمثال:
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نانوذرات  شناسایی  و  سنتز  همکاران]21[،  و  اشِد  میشل 
زیرکونیوم فلزی را با استفاده از روش  RAPET )واکنش تحت 
فشار اتوژنیک در دمای بالا(9 بررسی کردند. پودر زیرکونیوم، با 
واکنش زیرکونیا تجاری و پودر منیزیم در یک سلول اتوکلاو در 
دمای 750 درجه سانتی گراد سنتز شد. نویسندگان یک روش 
ساده و سریع را برای سنتز نانوذرات زیرکونیوم فلزی با اندازه 
رفتار  و همکاران]22[،  کیم  دادند.  گزارش  نانومتر  ذرات 63 
اکسیداسیون پودر زیرکونیوم با استفاده از احیا کننده منیزیم 
را مورد بررسی قرار دادند. پودر اصلی زیرکونیوم توسط روش 
مشاهده  نویسندگان  شد.  تولید   10)HDH( هیدرید-دهیدراید 
کردند که میزان اکسیژن در پودر زیرکونیوم خام و اکسیده 
محتوای  و  اکسیداسیون  سطحی  لایه  کاهش  دلیل  به  شده 
اکسیژن پودر زیرکونیوم، به ترتیب از 0/595 به 0/338 درصد 

وزنی کاهش یافته است.
این مقاله روشی نوین برای تولید فلز زیرکونیوم با خلوص 
بالا طی یک فرآیند احیا دو مرحله ای را گزارش می دهد. در 
 ZrO2 ماده  پیش  نتایج مطلوب،  به  برای دستیابی  مقاله  این 
به روش سُل-ژل سنتز شد. در مرحله اول احیا ZrO2 سنتز 
شده، با استفاده از پودر منیزیم اکسیژن زدایی انجام می شود. 
این نکته که پودر منیزیم، توانایی اکسیژن زدایی  با توجه به 
ضعیف تری دارد؛ برای مرحله دوم احیا، از فلز کلسیم استفاده 
تاثیر مدت زمان  بار  اولین  برای  این مقاله  شد. همچنین در 
دستگاه آسیا سیاره ای بر توزیع اندازه نانوذرات زیرکونیوم در 

زمان های مختلف مورد بررسی قرار گرفته است.

2. مواد و روش تحقیق
نانوذرات زیرکونیوم دی اکساید

در این پژوهش، روش پایه سنتز نانوذرات ZrO2 به روش سُل-
اکساید  دی  زیرکونیوم  سنتز  برای  شد]25-23[.  انجام  ژل 
برای  که  شد  استفاده  تتراکلراید  زیرکونیوم  ماده  پیش  از 
محلول سازی به آن اتانول و آب دیونیزه اضافه گردید. سپس 
آمونیاک  آمده،  به دست  شفاف  محلول  کردن  قلیایی  برای 
امواج  تابش  تحت  به مدت 2 ساعت  و  اضافه شد  به محیط 
فراصوت قرار گرفت. پس از رسوب گذاری محلول و به منظور 
 800 دمای  در  ساعت   10 مدت  به  محصول  خالص سازی، 

درجه سانتی گراد تحت تجزیه حرارتی قرار داده شد.

نانوذرات زیركونیوم
زیرکونیوم  اکسید  دی  نانوذرات  از  زیرکونیوم  نانوذات  سنتز 
سنتز شده و پودر فلز منیزیم، برای اولین بار با روش احیاء 
سنتز  فرآیند  اصلی  جریان  نمودار  شد.  انجام  مرحله ای  دو 
نشان   )1( شکل  در  طرحواره  صورت  به  خالص   زیرکونیوم 

داده شده است.
9. Reaction under Autogenic Pressure at Elevated Temperatures
10. Hydride-dehydride

شکل 1. نمودار جریان اصلی  سنتز زیرکونیوم خالص

پودر زیرکونیا سنتز شده و پودر فلز منیزیم با نسبت معینی 
به مدت 10 ساعت در دستگاه آسیا سیاره ای با گلوله هایی از 
جنس زیرکونیا و نسبت وزنی 1:10 با سرعت 1000 دور در 
به صورت همگن  و  نیتروژن مخلوط  دقیقه تحت گاز خنثی 
درآورده شدند. مخلوط برای انجام واکنش احیا در دمای 640 
سرعت  با  خالص  نیتروژن  گاز  در  سانتی گراد  درجه   800 تا 
اتاق  تا دمای  لیتر در دقیقه کلسینه شد و سپس  جریان 1 
خنک گردید. واکنش احیا در این مرحله، به صورت زیر است:

2ZrO 2Mg 2MgO Zr+ → +  )1(
قهوه ای  رنگ  به  زیرکونیوم  نانوذرات  مرحله  این  از  پس 
در مخلوط ظاهر می شوند. از آنجایی که مواد واکنش نکرده، 
ناخالصی ها و محصولات جانبی مثل زیرکونیم دی اکساید در 
مخلوط وجود دارد و باید خالص سازی شود؛ از این رو مرحله 
کلریک  هیدرو  و  آب  از  ترکیبی  با  جداسازی  و  اسیدشویی 
اسید 37% با نسبت 1:2 در نظر گرفته شد و در دمای 50 
درجه سانتی گراد شستشو داده شد. پس از شستشو با اسید، 
اتاق  دمای  در  و  شده  تیمار  اتانول  و  آب  با  شده  احیا  پودر 
خشک می شود. محصول خشک شده در یک ظرف مخصوص 
کوره های حرارتی )بوته آهنگری( قرار گرفت و در دمای بین 
1000 تا 1200 درجه سانتی گراد در گاز نیتروژن خالص به 
مدت 3 ساعت کلسینه شد. پس از خنک شدن در دمای اتاق با 
هیدروژن، نمونه در دستگاه آسیا سیاره ای برای اکسیژن زدایی 
بیشتر برای 2 ساعت آسیاکاری شد. در حین اکسیژن زدایی، 
پودر کلسینه شده، کلسیم کلرید و فلز کلسیم با نسبت معین 
در یک بوته آهنگری بارگیری شده و مجدد در گاز نیتروژن 
خالص تا 800 درجه سانتیگراد کلسینه می شود و به مدت 6 
اتاق خنک  ساعت نگه داشته می شود. سپس نمونه تا دمای 
شد. پس از اکسیژن زدایی، یک مرحله شستشو دیگر توسط 
هیدروکلریک اسید و اتانول برای حذف CaO و Ca )محصولات 
اضافی( انجام شد و پودر نهایی پس از خشک شدن به دست آمد.

 
3. نتایج و بحث

نانوذرات زیرکونیوم دی اکساید
جهت تعیین ترکیب و ساختار کریستالی نانوذرات زیرکونیم 



232

سنتز و مشخصه یابی نانوذرات زیرکونیوم و بررسی تاثیر آسیاکاری بر توزیع اندازه ذراتپاییز 1400 . دوره 24 . شماره 3

پراش  آنالیز  شده،  سنتز  پودری  نمونه  روی  بر  اکساید،  دی 
اشعه ایکس در زوایای 5 تا 80 درجه انجام گرفت. مطایق با 
شکل )2(، خطوط قرمز مربوط به الگوهای استاندارد زیرکونیا 
با فاز کریستالی تتراگونال و خطوط آبی رنگ مربوط به الگوی 
می باشد.  مونوکلینیک  فازکریستالی  به  زیرکونیا  استاندارد 
مطابقت محصول سنتز شده با این دو فاز خصوصا فاز تتراگونال 
نشان داده شده است. مطابق شکل های )3( و )4(، برای تعیین 
اندازه و توزیع اندازه ذرات زیرکونیا سنتز شده، از نمونه پودر 
)FE-SEM( الکترونی  میکروسکوپ  آنالیزهای  شده   تهیه 

و تفرق سنجی پویا )DLS( گرفته شد. نتایج آنالیز DLS نشان 
نانومتر   111 محدوده  در  ذرات  اندازه  میانگین  می دهد، 

می باشد اما سایز اکثر ذرات 95 نانومتر است.

شکل 2. آنالیز پراش اشعه X نانوذرات زیرکونیا سنتز شده

شکل 3. نمودار DLS نانوذرات زیرکونیا سنتز شده

شکل 4. تصویر FE-SEM نانوذرات زیرکونیا سنتز شده

نانوذرات زیرکونیوم
شکل )5( الگوی XRD پودر زیرکونیوم سنتز شده در زوایای 
20 تا 80 در جه با ساختار هگزاگونال را نشان می دهد. مطابق 
شکل )5(، پیک های به دست آمده با الگوی استاندارد زیرکونیوم 
به شماره فایل مرجع 3045-089-01 مشابهت زیادی دارد. 
پیک های زیرکونیا در این شکل مشاهده نمی شود. همچنین با 
بررسی اندیس های میلر مشخص گردید که صفحات کریستالی 

عمدتا در جهت پیک 101 رشد کرده اند.
شکل )6( تصویر FE-SEM نانوپودر زیرکونیوم سنتز شده 
به  نانومتر است.  ابعاد پودر سنتز شده 20  را نشان می دهد. 
دلیل تجمع یا هم پوشانی ذرات کوچکتر، برخی ذرات بزرگتر 
هم وجود دارد. شکل )6( به وضوح نشان می دهد که ذرات 
به طور تصادفی به اندازه های کوچک تر توزیع می شوند. برای 
ارزیابی شکل، اندازه و مورفولوژی نانوذرات زیرکونیوم، از آنالیز 
TEM استفاده شد. شکل )7( نشان می دهد که شکل ذرات، 
شبه کروی است و اندازه ذرات با نتایج آنالیز FE-SEM مطابقت 

دارد.

شکل 5. الگوی پراش اشعه X نانوذرات زیرکونیوم

شکل 6. تصویر FE-SEM نانو پودر زیرکونیوم

شکل )8( میزان اکسیژن محصول را براساس نتایج آنالیز 
اکسیژن  میزان  می دهد.  نشان  سنتز  از  مرحله  هر  در   EDX
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درصد   27/52 سُل-ژل،  روش  با  شده  سنتز  زیرکونیا  پودر 
،800 o C  وزنی است. پس از آسیاکاری اولیه و حرارت دهی تا 

 3/18 حدود  به  شده،  احیا  زیرکونیوم  پودر  اکسیژن  میزان 
یافت. روند کاهشی میزان اکسیژن پس  درصد وزنی کاهش 
خنثی  گاز  حضور  در   1200 o C تا  حرارت دهی  عملیات  از 
نیتروژن نیز حفظ شد و بر اساس نتایج آنالیز EDX، به 2/62 
درصد وزنی کاهش یافت. در نهایت پس از دومین مرحله از 
 800 o C تا  زیرکونیوم  پودر  مجدد  حرارت دهی  و  آسیاکاری 
)اکسیژن زدایی نهایی(، غلظت اکسیژن با موفقیت به 0/043 
استاندارد  با مشخصات  مطابق  که  یافت  کاهش  وزنی  درصد 

اسفنج زیرکونیوم )ASTM B349/ B349M-16( است.
شکل )9( تاثیر افزایش مدت زمان دستگاه آسیا سیاره ای 
زمان   4 در  را  شده  سنتز  زیرکونیوم  ذرات  اندازه  توزیع  بر 
مختلف )4، 8، 12 و 16 ساعت( نشان می دهد. مطابق نتایج 
آنالیز DLS روند کاهش اندازه نانوذرات زیرکونیوم در سه زمان 
4، 8 و 12 ساعت مشهود است اما در زمان 16 ساعت به دلیل 
آنها  اندازه  و  چسبیده  یکدیگر  به  ذرات  سرد،  جوش  پدیده 

افزایش یافته است. 
آسیا  دستگاه  زمان  مدت  افزایش  تاثیر  روند   )2( جدول 
جزئیات  با  را  زیرکونیوم  نانوذرات  اندازه  توزیع  بر  سیاره ای 

بیشتر نشان می دهد.

شکل 7. تصویر TEM نانوپودر زیرکونیوم

)الف(

)ب(

)ج(

)د(

شکل 8. آنالیز EDX نانوپودر زیرکونیوم پس از هر مرحله از سنتز )الف(: 
نانوپودر زیرکونیا، )ب(: احیا زیرکونیوم با منیزیم، )ج(: حرارت دهی، )د(: 

اکسیژن زدایی با کلسیم
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4. نتیجه گیری
در این پژوهش، هدف سنتز نانوذرات دی اکسید زیرکونیوم به 
روش سُل-ژل و سنتز نانوپودرهای زیرکونیوم طی دو مرحله 
پراش  آنالیز  به  مربوط  نتایج  می باشد.  متالوترمال  روش  به 
 )TEM( عبوری  الکترونی  میکروسکوپ   ،)XRD( ایکس  اشعه 
و میکروسکوپ الکترونی روبشی نشر میدانی )FE-SEM(، فاز 
کریستالی هگزاگونال و اندازه ذرات زیرکونیوم سنتز شده را 

در حدود 20 نانومتر تایید می نماید.
پرتو  انرژی  پراش  سنجی  طیف  از  استفاده  با  سپس 
ایکس )EDX( غلظت اکسیژن در تمام مراحل سنتز نانوذرات 
زیرکونیوم اندازه گیری شد. نتایج نشان داد که میزان اکسیژن 
موجود در ذرات سنتز شده به کمتر از 0/05 درصد کاهش 
و  دارد  مطابقت  زیرکونیوم  استاندارد  مشخصات  با  و  یافت 

محصول زیرکونیوم خالص با موفقیت سنتز شده است.
نانوذرات  در سنتز  آسیاکاری  زمان  افزایش  اثر  همچنین 
 DLS آنالیز  از  استفاده  با  نانوذرات  اندازه  توزیع  بر  زیرکونیوم 
در  زیرکونیوم  نانوذرات  اندازه  کاهش  روند  شد.  اندازه گیری 
سه زمان 4، 8 و 12 ساعت مشهود بود. اما پس از 16 ساعت 
یکدیگر  به  سرد  جوش  پدیده  دلیل  به  نانوذرات  آسیاکاری 
در  است.  یافته  افزایش  نانومتر  به 40  آنها  اندازه  و  چسبیده 
در  نانوذرات  آسیاکاری  برای  بهینه  زمان  ساعت،   12 نتیجه 

دستگاه آسیا سیاره ای می باشد.

سپاسگزاری 
حمایت  و  همکاری  از  بدینوسیله  می دانند  لازم  نویسندگان 
دانشگاه  کرمانشاه،  رازی  دانشگاه  در  همکاران  و  مسئولین 
امام علی)ع( و سازمان تحقیقات و جهاد خودکفایی  افسری 

نزاجا قدردانی و تشکر نمایند.

)الف(

)ب(

)ج(

)د(

شکل 9. نمودار DLS نانوپودر زیرکونیوم پس از آسیاب شدن )الف(: 4 
ساعت، )ب(: 8 ساعت )ج(: 12 ساعت، )د(: 16 ساعت

جدول 2. اندازه و توزیع اندازه نانوذرات زیرکونیوم در زمان های مختلف

زمان آزمایش
)h(

توزیع 
اندازه
)nm(

میانگین 
اندازه
)nm(

سایز اكثر 
ذرات
)nm(

1439-1809570

2830-1708050

31214-503820

41625-50029040
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