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 چکیده

مواد  نتریسادهاز  یکیو  باشدیسازگار م اریماده بس کیاست که  شناخته شده سیآبه به عنوان گچ پار میسولفات ن میکلس

ارائه داده  یگزارش 1892در سال  سمنیدر سال قدمت است. 100از  شیبا ب ینیسابقه بال نترییاستخوان با طولان وندیپ یبرا

 هایافتهی نیتفاده شده بود. اعنوان استخوان جامد اس آن بهپر شده بود که بعدها از سیکه در آن حفره استخوان با گچ پار

در این پژوهش تلاش بر این شد که خواص ساختاری این ترکیب شد.  نهیزم نیدانشمندان در ا قیموجب تشو یبافت شناس

-گراد بررسی شده و جهت فعالیتسانتیدرجه ۶00و  300ژل، تاثیر دمای کلسینه شدن در دودمای -پس از سنتز به روش سل
های میکروسکوپ الکترونی روبشی ستفاده شد. جهت مطالعه خواص ساختاری این ترکیب از روشهای کاربردی دیگر ا

1)SEM( سنجی پراش پرتو، طیف2ای، آنالیز صفحه X  (XRD)3 4های گیریهای تخلخل نمونه با اندازهو ویژگیBET  استفاده

 شد. 

 ژل-سل تزریق، شدن، کلسینه دمای سولفات، کلسیمهای کلیدی: واژه

  

 

 

  

 

                                                           
۱ Scanning Electron Microscopy  

۲ Map 

۳ X-Ray Diffraction 

٤ BET theory 
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 مقدمه

 به توجه با را جدیدی پایدار بلوری ساختارهای تواند می که است بلوری مواد مهمترین از یکی سولفات کلسیم ساختارهای نانو

 و شده یونیزه تابش گیریاندازه مهمی در دارای کاربردهای و دهد تشکیل خود فرد به منحصر شیمیایی و فیزیکی خواص

های آن می توان در حوزه پزشکی برای پیوند  دیگر کاربرد از 1.1هستند )TLD(۵ حرارت از یناش تشعشعات گیریاندازه

استخوان، به عنوان آنتی بیوتیک و در تصفیه فاضلاب اشاره کرد. چند روش معمول برای تهیه نانو ساختارهای کلسیم سولفات 

 .2ژل می باشند -و روش سل 7هیدروترمال ، روش۶وجود دارد که شامل روش هم رسوبی شیمیایی

هستند، تزریق می شود. با این  2Ca+در این بخش منگنز به شبکه کلسیم سولفات که در آن یون های کلسیم به صورت      

 اخیر های سال در قرار کند در شبکه وجود دارند.حال حالت های دیگری از یون کلسیم که بتواند تعادل الکتریکی نیز بر

 روی را منگنز اثر خواهیم می اینجا در. 3کردند بررسی سولفات کلسیم ساختارهای نانو روی را زیادی های اتم اثر پژوهشگران،

 ،8برانگیختگی حالت پایداری قبیل از مختلفی واصخ دارای منگنز های یون اینکه به توجه با. کنیم بررسی سولفات کلسیم

 گرما مقابل در منگنز. 4شود می استفاده نانوساختارها به تزریق در ها آن گسترده از طور به هستند 9شیمیایی -حرارتی پایداری

 میلادی 1900سال از قبل خاصیت این. است مفید تابش گیری اندازه رایب که دهد می نشان فلوئورسانس خاصیت خود از

 و 12لمن ، 11برگر و است کرده استفاده بنفش ماورای اشعه گیری اندازه برای خاصیت این از 10واتنیبل مثال عنوان به .شد کشف

                                                           
٥  Thermoluminescence dosimeter 

٦ Chemical co-precipitation 

۷  Hydrotermal metod 

۸ Long lifetime ofexcited-state 

۹ Thermo-chemical stability 

۱۰ Watanable 

۱۱ Burger 

۱۲ Lehmann 
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نانو  به یون منگنز از مختلفی لیمو هایغلظت آزمایش، این در. کردند استفاده درمانی پرتو در آن از 19۵4 سال در 13مایر

ژل تزریق شده است و در ادامه خواص ساختاری آن ها پس از کلسینه شدن  -ساختارهای کلسیم سولفات  توسط فرآیند سل 

      گراد مطالعه شده است.سانتی-درجه ۶00و  300در دو دمای مختلف 

 های منگنزو تزریق یون سولفات میکلسهای سنتز نانوساختار

 ،آبه دو دیکلرا میلسک ژل تهیه شدند. از –در این پژوهش نانوذرات کلسیم سولفات تزریق شده با منگنز با روش سل         

و تحت  شدهنول حل ر و اتادو آبه با آب مقط دیکلرا میکلس .شداستفاده  هیمنگنز به عنوان مواد اول دیسولفات و کلرا ومآمونی

ت آوردن به دس ی. براشداضافه  دیکلرا میبه محلول کلس یرامبه آ را سولفات ومیمون. سپس آگرفتقرار  یسیهمزن مغناط

امل حل طور کبآب مقطر  را درمنگنز  دیاز کلرا یمختلف ری. سپس مقادبه طور مداوم هم زده شد رسوب همگن، محلول کی

. در یمدادرار ق یسیت همزن مغناطتح تیو در نهاکردیم اضافه  یو به محلول به دست آمده در مرحله قبل به آرامکرده 

ودر پو سپس  ردهکون خشک آدر نمونه را  تی. در نهاشدنداستفاده  زگریبه عنوان کاتال اکیاتانول به عنوان حلال و آمون نجایا

 لسیم سولفات پس ازککلسینه کرده و تاثیر دما بر خواص در کوره گراد درجه سانتی ۶00و  300 هایدما به دست آمده را در

 لیست شده است. 1های در جدول تزریق بررسی شد. ترتیب نامگذاری نمونه

  ها.گذاری نمونه( ترتیب نام1جدول  

 دمای کلسینه شدن ماده کد نمونه

 بدون پخت )دمای اتاق( کلسیم سولفات خالص 1

گرم  2۵/1کلسیم سولفات تزریق شده با  2

 منگنز

 بدون پخت )دمای اتاق(

 بدون پخت )دمای اتاق( گرم منگنز ۵/2ریق شده با کلسیم سولفات تز 3

گرم  7۵/3کلسیم سولفات تزریق شده با  4

 منگنز

 بدون پخت )دمای اتاق(

گرم  2۵/۶کلسیم سولفات تزریق شده با  ۵

 منگنز

 بدون پخت )دمای اتاق(

 گراددرجه سانتی 300 کلسیم سولفات خالص ۶

 گراددرجه سانتی 300گرم  2۵/1کلسیم سولفات تزریق شده با  7

                                                           
۱۳ Mayer 
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 نگنزم

 گراددرجه سانتی 300 گرم منگنز ۵/2کلسیم سولفات تزریق شده با  8

گرم  7۵/3کلسیم سولفات تزریق شده با  9

 منگنز

 گراددرجه سانتی 300

گرم  2۵/۶کلسیم سولفات تزریق شده با  10

 منگنز

 گراددرجه سانتی 300

 ادگردرجه سانتی ۶00 کلسیم سولفات خالص 11

گرم  2۵/1کلسیم سولفات تزریق شده با  12

 منگنز

 گراددرجه سانتی ۶00

 گراددرجه سانتی ۶00 گرم منگنز ۵/2کلسیم سولفات تزریق شده با  13

گرم  7۵/3کلسیم سولفات تزریق شده با  14

 منگنز

 گراددرجه سانتی ۶00

گرم  2۵/۶کلسیم سولفات تزریق شده با   1۵

 منگنز

 گرادیدرجه سانت ۶00

 

ای دم های کلسیم سولفات پس از تزریق یون منگنز و کلسینه شدن در دوی خواص ساختاری نانوبلورکمطالعه

 XRD گراد به کمک روشدرجه سانتی ۶۰۰و  ۳۰۰

نمونه های کلسیم سولفات خالص و نمونه های تزریق شده با منگنز قبل و بعد از   XRDطیف های  ۳و  ۲، ۱های شکل        

صففهه رفرا   9شفامل  XRD هفایگراد را نشان می دهد. طیففدرجه سانتی ۶۰۰و  ۳۰۰های کلسینه شدن به ترتیب در دما

توانند به آسانی بفه های ررا  میباشد. تمامی قله(  می۲۱4( و )۲۳۲(، )۲۲۰(، )۱۲۲(، )۰۲۲(، )۲۲۰(، )۱۲۰(، )۰۲۰(، )۱۱۱)

بسفتگی  قلفه رهنفای نشان می دهد اندازه ذرات به ۱5( شناسایی شوند. همچنان که شکل COD)۱4وسیله داده های بلورشناسی 

 یابد. دارد و با افزایش رهنای قله اندازه ذرات کاهش و با کاهش رهنای قله افزایش می

                                                           
۱٤ Crytallography Open Database 
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 ( ۵و  ۴، ۳، ۲، 1های سینه شدن )نمونهقبل از کل  XRDهای ( نتایج مربوط به طیف1-شکل 

 

20 30 40 50 60 70 80

In
te

n
si

ty
 (

a
.u

.)

2-Theta (degrees)

 6

 7

 8

 9

 10

 

 (.1۰و  ۹، ۸، ۷، ۶های درجه سانتی گراد )نمونه ۳۰۰بعد از کلسینه شدن در دمای   XRDهای ( نتایج مربوط به طیف۲-شکل 
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 (.1۵و  1۴، 1۳، 1۲، 11هایدرجه سانتی گراد )نمونه ۶۰۰بعد از کلسینه شدن در دمای   XRDهای ف( نتایج مربوط به طی۳-شکل 

 

ذرات به صورت متغیر در حال کاهش یافتن است. همچنین با شود که اندازه نانوبا توجه به نتایج بدست آمده مشاهده می

ذرات محسوس است. به این صورت که گویی از لوری این نانوتغییر در ساختار ب  XRDهای های موجود در نمودارتوجه به قله

 ساختار بلوری به ساختاری آمورف تغیییر کرده اند.

و  ۳۰۰های کلسیم سولفات پس از تزریق یون منگنز و کلسینه شدن در دو دمای نانوبلورک SEMبررسی تصاویر 

  گراددرجه سانتی ۶۰۰

        در تصاویرشود. نشان داده می ۶و  5، 4های فاده شده که در شکلاست SEM-FEشناسی از رو  بررسی ریخت جهت

SEM-FE مقایسه تصاویر قبل و بعد کلسینه دوجود خطوط مستقیم و گوشه های راست دلالت بر بلوری بودن نمونه دار .

که  سدرطور به نظر می. همیندخورچشم میه نظم بیشتری ب و که با کلسینه شدن نمونه بلوری تر شده ددهن میاشدن نش

های کوچکی که در تصاویر قبل کلسیناسیون دیده کقطعات و بلو است. تا حدی لایه لایه ای شده ،با کلسینه شدن نمونه

-سانتیدرجه ۶۰۰و  ۳۰۰ها که در دو دمای از مقایسه نمونه . دبه قطعات یکپارچه و ساختار لایه لایه تبدیل شده ان ودشمی

-اند. همچنین تصاویر نشان میها کوچکتر شدهتوان دریافت که ساختار بلوری تغییر یافته و نمونهنیز، میگرادکلسینه شدند 

 آمده است.ها به صورت کروی دردهد که شکل نمونه
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 ( ۵و  ۴، ۳، ۲، 1های قبل از کلسینه شدن )نمونه هایمربوط به نمونه FE-SEM( تصاویر 4شکل 
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 (.1۰و  ۹، ۸، ۷، ۶های درجه سانتی گراد )نمونه ۳۰۰بعد از کلسینه شدن در دمای  هایربوط به نمونهم FE-SEM( تصاویر 5شکل
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 (.1۵و  1۴، 1۳، 1۲، 11های درجه سانتی گراد )نمونه ۶۰۰بعد از کلسینه شدن در دمای  هایمربوط به نمونه FE-SEM( تصاویر ۶شکل 

های کلسیم سولفات پس از تزریق یون منگنز و کلسینه شدن در دو مربوط به نانوبلورک  X-mapبررسی تصاویر 

  گراددرجه سانتی ۶۰۰و  ۳۰۰دمای 

طور شود. هماناستفاده می X-map  ی توزیع ذرات از تصاویرتر مورفولوژی سطح، به ویژه برای بررسی نحوهبرای بررسی دقیق

تر ها نیز بزرگی آنا افزایش میزان یون منگنز، افزایش یافته و اندازهشود تمایل به بلورینگی در ذرات  بدیده می 7که در شکل 

 شود.می
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 .5و ۲های مربوط به نمونهX-map   ( تصاویر۷شکل 

 BETدما طبق نظریه منحنی جذب و واجذب هم 

 دارویی، مواد فعال، نکرب ها،کاتالیست مطالعه در متعددی هایکاربرد دارای منافذ، توزیع و حجم سطح، مساحت گیریاندازه

 و سطح مساحت گیریاندازه جهت مختلفی هایروش رو این از. باشدمی هالوله نانو و هاپوشش ها،رنگ ها،پلیمر ها،سرامیک

 یک اگر. نمود اشاره جذب بر مبتنی هایروش و میکروسکوپی هایروش به توانمی که است گرفته قرار توجه مورد تخلخل،

 گیریاندازه قابل تقریبی صورت به آن کل سطح مساحت باشد داشته پایداری کاملاً شکل و بوده نفوذ قابل غیر جامد ماده

 هاییدشواری آن کل سطح مساحت همچنین و تخلخل میزان تعیین جهت متخلخل، ساختار با هایینمونه مورد در اما. است

 جذب اساس بر که باشدمی روش متخلخل هاینمونه کل ساحتم دقیق گیریاندازه جهت هاروش ترینمهم از یکی. دارد وجود

 کل ویژه برابر مساحت در حالت کلی سطح .است استوار هاآن سطح BET روی گاز حالت در خاص مولکولی هایگونه برخی

 آید:می بدست زیر صورت به BET آن است. معادله جرم بر تقسیم متخلخل جسم

( ) 00

1 1 1

/ 1 m ma

C p

V C p V CV p p

 −
= + −    

 

فشار جزئی گاز بر  0Pکلوین بر حسب راسکال،  4/۷۷دمای  در تعادل حالت در شده جذب گاز جزئی برابر فشار Pآن  که در

 استاندارد حالت در شده جذب گاز حجم mVلیتر، حجم گاز جذب شده در شرایط استاندارد بر حسب میلی aVحسب راسکال، 

 نمونه روی شده جذب گاز جذب آنتالپی به که ثابت مقداری  Cیتر و لمیلی حسب بر نمونه سطح روی لایهتک یک تولید برای

 بستگی دارد.  رودری

 رسم شده است:9و  ۸های به صورت زیر در شکل ۱۳و  ۸های برای نمونه BETبا توجه به توضیهات فوق نمودار 
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 .۸ی دمای نمونه( نمودار جذب واجذب هم۸شکل

 

 .۱۳ی ونهدمای نم( نمودار جذب واجذب هم9شکل

توان دریافت که لیست شده است. طبق این نتایج می ۲در جدول  ۱۳و  ۸های نتایج مربوط به مساحت سطح موثر نمونه

 مساحت سطح موثر نمونه با افزایش دمای کلسینه شدن در غلظت یکسان یون منگنز کاهش یافته است.

 .BET با استفاده از رو  ۱۳و  ۸های ( مقادیر مساحت سطح ویژه مربوط به نمونه۲جدول 

 g2m( sa-1(عدد سطهی ویژه کد نمونه

۸ ۵۸/۲ 

۱۳ ۷۲/۱ 
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 گیرینتیجه

ژل و تزریق یون منگنز در ترکیب کلسیم سولفات خواص ساختای ان مطالعه شد. پس از -ذرات به روش سلپس از سنتز نانو

ها بوده و در بلورکها ما شاهد کاهش اندازه نانوبررسی خواص آن و تاثیر دمای کلسینه شدن دریافتیم که در برخی نمونه

باشد، را بودیم. همچنین از مطالعه برخشی نیز شاهد تغییر در خواص ساختاری که شامل آمورف شدن یا بلوری شدن می

مساحت سطح موثر در دو نمونه موجود نیز در یافتیم که افزایش دمای کلسینه شدن سبب کاهش مساحت سطح موثر شده که 

 پذیری و کاهش اندازه نانو ذرات خواهد شد.شان دهنده کاهش واکنشن
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