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 تبلور سرمايشي  يهاعاملبررسي اثر 

  پرکلرات وميآمونشناسي بلورهاي تخيبر ر

 با روش طراحي آزمايش تاگوچي
 

 ، ابوالفضل کاشي، اسماعيل بذرافشان+*سيد قربان حسيني
 تهران، ايران 56764-4343مجتمع دانشگاهي شيمي و مهندسي شيمي ، دانشگاه صنعتي مالک اشتر، صندوق پستي 

 
ريزي، الگوي دمايي سرمايش و شدت ي همچون نرخ سرمايش، نسبت دانههايعاملدر اين پژوهش، اثر  :دهيچك

از تبلور سرمايشي بررسي شده است. محلول  به دست آمدهشناسي بلورهاي آمونيوم پرکلرات تخياختلاط بر ر
 داريدر مخزن تبلور همزن هدوبارور آمونيوم پرکلرات با حل کردن آمونيوم پرکلرات صنعتي در آب مقطر تهيه شد و تبل

 تربيشساني ها براي رسيدن به گويسازي آناختلاط و بهينه يهاعاملليتر  صورت پذيرفت. تحليل اثر  4/5به حجم 
يابي پراش هاي مشخصهبا روش به دست آمدهبا استفاده از روش طراحي آزمايش تاگوچي صورت گرفت. بلورهاي 

 براي به دست آمدهميکروسکوپي  يتصويرها( بررسي شدند و از SEMروسکوپ الکتروني روبشي )و ميک (XRDايکس ) پرتو
 درصدي  34دهد که نرخ سرمايش تأثيري نشان مي به دست آمده يهانتيجهبلورها استفاده شد.  شناسيتخيرتحليل 
 درصد و پراکندگي آن را 3/9اني را به ميزان ستوان گويشده ميانتخاب يهاعاملبلورها دارد و با تنظيم بهينه  سانيبر گوي

 صورت چشمگيري افزايش پيدا کرد.نيز نسبت به نمونه اوليه به به دست آمده د بهبود بخشيد. بلورينگي بلورهايدرص 79به ميزان  

 

ي ميکروسکوپ الکتروني روبش ؛روش تاگوچي ؛ شناسيتخير ؛آمونيوم پرکلرات ؛تبلور سرمايشي :يديكل يهاواژه
(SEM). 

 
KEYWORDS: Cooling crystallization; Ammonium perchlorate; Morphology; Taguchi’s method; 

Scanning Electron mMicroscopy (SEM). 

 مقدمه
پودر جامد  4ClO4NH( با فرمول AP) (1)پرکلراتآمونيوم 

هاي در بسياري از پيشرانه عنوان اکسندهسفيدرنگي است که به
رود. اين ماده پس از سوختن هيچ پسماند جامدي به کار ميجامد 

که ميزان اکسيژن زياد و پايداري  آنجا گذارد و ازجا نميهاز خود ب
هاي جامد صورت گسترده در پيشرانهگرمايي مناسبي دارد به

 هاي جامد [. پيشرانه1،1شود]کامپوزيتي به کار گرفته مي
  درصد(، 06تا  06آمونيوم پرکلرات )صورت ترکيبي از به به طور معمول

 
 

آلومينيومي يا ديگر  يهادرصد( و ترکيب 11تا  16) نگهدارنده
  رئولوژي و ويسکوالاستيک يهايويژگدرصد( هستند.  16تا  11) هافلز

شکل و اندازه صورت محسوسي از ماهيت، هاي جامد بهپيشرانه
  پذيرند.ير ميمورداستفاده تأث نگهدارندهاجزاي جامد و همچنين 

 هاي مرکب ، حساسيت دمايي و نرخ سوزش پيشرانهنمونهبراي 
 [.3آمونيوم پرکلرات وابسته است] يهاهبه شکل و اندازه ذر

  اي استصورت دندانهطبيعت معمول بلورهاي آمونيوم پرکلرات به
 
 

 E-mail: hoseinitol@yahoo.com+                                                                                                                                          عهده دار مکاتبات*

(5)  Ammonium perchlorate 
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شود بلورهاي اين ماده گرانروي زيادي داشته باشد. که موجب مي
باعث دشواري اختلاط اين ماده در پيشرانه شده و اين ويژگي 

درصد  1/33ها به بيش از توان درصد وزني جامد را در سوختنمي
 فرايندي  يهااي نيز مشکلرساند. بلورهاي سوزني و ورقه

تري کنند چراکه اين بلورها گرانروي بيشتري ايجاد ميبيش
د بلورهاي [. بنابراين تولي4نسبت به بلورهاي مکعبي دارند]

 تر خواهد بود. دلخواهاي تر نسبت به بلورهاي ورقهضخيم
 همچنين بلورهايي که شکل هندسي نامنظمي دارند در اثر 

جايي و انبارش دچار شکستگي شده و توزيع اندازه بلورها را هجاب
کنند. چنين بلورهايي در فرايند توليد خمير دستخوش تغيير مي

ريز آمونيوم پرکلرات  يهاهود ذرپيشرانه نيز خرد شده و وج
 [.1،0دهند]گرانروي را افزايش مي

جايي هاز طرف ديگر بلورهاي کروي در برابر سايش و جاب
 دهند و به سادگي تري از خود نشان ميمقاومت بيش

[. همچنين استفاده از بلورهاي کروي، سبب 3] شوندخرد نمي
 ن بلورها شود و ايافزايش درصد ماده جامد در سوخت مي

هاي هندسي از خود ترين گرانروي را نسبت به ساير شکلپايين
ترين ريخت براي بلورهاي دهند. بدين ترتيب مطلوبنشان مي

 آمونيوم پرکلرات، ريخت کروي باشد.
که  آنجا شود و ازاشباع ايجاد ميتبلور با ايجاد محلولي فوق

 گرم  61/93آمونيوم پرکلرات حلاليت زيادي در آب دارد )
 شدت به دما[( و ميزان حلاليت آن به0] C°06ليتر آب ميلي 166در 

 آن تبلور سرمايشي  دوبارهترين راه براي تبلور بستگي دارد، ساده
بعدي  هايمرحلهزايي و رشد بلور از محلول آبي آن است. هسته

پذيرند. ماهيت بسياري تأثير مي يهاعاملتبلور هستند که از 
تجربي  يهاهر موجب به کار بردن رويکردها و معادلپيچيده تبلو

 [.9-13] براي مطالعه تبلور شده است پژوهشگرانتوسط 
 ثير شرايط تبلور أچنداني در مورد ت يهاهمتاسفانه مطالع

شناسي آمونيوم پرکلرات صورت نگرفته است تخير يهايويژگبر 
ه بلور و ها بر هندسبه بررسي اثر ناخالصي پژوهشگرانتر و بيش

اند يا سعي در توليد بلورهايي با مقاومت مکانيکي آن پرداخته
که تاثير شرايط  يپژوهش[. در تنها 1و  3، 0] اندنانومتري داشته هاياندازه

 تمرکز خود را  پژوهشگرانتبلور را مورد مطالعه قرار داده است، 
ورها، بر بررسي اثر نرخ اختلاط و الگوي سرمايش بر توزيع اندازه بل

ها با [. آن9اند]ها معطوف کردهو رطوبت نمونه شناسيتخير
ند ديد به دست آمدههاي ميکروسکوپي نمونه يتصويرهابررسي 

يابد. که طبيعت کروي بلورها با افزايش شدت اختلاط افزايش مي

ساني همچنين کاهش سرعت سرمايش موجب افزايش گوي
 شود.بلورها مي

عال سطحي در محلول سبب کاهش که حضور مواد ف آنجا از
شود، افزودن مواد فعال سطحي باعث کاهش تنش سطحي مي

انرژي آزاد گيبس شده و چنين کاهشي منجر به کاهش زمان لازم 
شود. مي فراينداز رسيدن به شرايط  پسبراي تشکيل بلورها 

بنابراين افزودن مواد فعال سطحي با افزايش سرعت تشکيل 
ورهايي با ماهيت متخلخل که ناشي از رشد بلورها سبب بروز بل
شود. البته کاهش تنش سطحي باعث کاهش سريع بلور است مي
 هاهصورت آشکار شدن حفرشود و اين کاهش بهچگالي بلور نيز مي

 [. البته 9] شودبار ايجاد مييا افزايش ميزان رطوبت ميان
راحي تنها الگوي سرمايش و دور همزن را بدون ط پژوهشدر اين 

آزمايش مطالعه و بهترين شرايط را انتخاب کرده و اثر چند نوع 
اند و ماده فعال سطحي را در آن شرايط مورد بررسي قرار داده

ساني بلورها صورت نگرفته است و اثر سازي گويدر بهينه تلاشي
بلورها گزارش نشده  شناسيتخيربر متغيرهاي  گوناگون يهاعامل
 مند بر بررسي سامان افزونرو، ژوهش پيشکه در پدر حالي است.

 سازي و همچنين بهينه هاعاملچند عامل، به گزارش اثر اين 
 ساني پرداخته شده است و ها براي بيشينه کردن گويآن

کميّ نيز به تفصيل  يمقدارهابر توصيف کيفي ريخت بلورها،  افزون
 اند.بيان شده

ر تأثيرگذار هستند، که بر تبلو يگوناگون يهاعاملاز ميان 
ريزي، الگوي سرمايش و چهار عامل نرخ سرمايش، نسبت دانه

کارگيري روش طراحي آزمايش شدت اختلاط انتخاب شدند تا با به
  هاعاملها، اثر هريک از اين تاگوچي، با کمترين تعداد آزمايش

بررسي شود. نرخ  به دست آمدهبلورهاي  شناسيتخيربر 
تواند ريزي ميايي بر اندازه بلورها دارد و دانهسزهسرمايش تأثير ب

 [. الگوي سرمايش14-13] زايي نقش مؤثري داشته باشددر کنترل هسته
هاي سطح بلور کمک خواهد کرد ها و ناهموارينيز به حذف هسته

 و نرخ اختلاط مناسب رشد متناسب بلورها را در پي خواهد داشت
[16-10 ،9.] 

 گرفتن سه سطح براي هر يک بدين ترتيب با در نظر 
 آزمايش موردنياز 01و استفاده از روش تاگوچي، تعداد  هاعاملاز اين 

آمده با پراش دستکند و بلورهاي بهپيدا مي کاهشآزمايش  9به 
( SEM( و تصويربرداري ميکروسکوپي روبشي )XRDايکس ) پرتو

پراش اشعه ايکس براي  يهانتيجهشوند. از مشخصه يابي مي
گيري و طمينان از تشکيل بلورهاي آمونيوم پرکلرات و جهتا



 3793، 4، شماره 73دوره  ... پرکلرات وميآمونشناسي بلورهاي هاي تبلور سرمايشي بر رخبررسي اثر عامل ي شيمي ايراننشريه شيمي و مهندس

 

 222                                                                       علمي ـ پژوهشي                                                                                                                

ميکروسکوپي  يتصويرهاشود و ها استفاده ميدرجه بلورينگي آن
همچون اندازه متوسط شناسي تخيرهاي نيز براي تخمين ويژگي

 شوند.کار گرفته ميهساني و نسبت ابعادي ب، گويهاهذر
 

 بخش تجربي
 از آمونيوم پرکلرات صنعتي براي تهيه محلول آبي اشباع 

 داريو آب مقطر استفاده شد و تبلور مجدد بلورها در مخزن تبلور همزن
 که مجهز به ژاکت حرارتي بود صورت پذيرفت. بدين منظور 

 تهيه شد  C°06ليتر محلول اشباع آمونيوم پرکلرات در دماي  3/1
 آبي و در مخزن تبلور ريخته شد. سپس الگوي سرمايش به کمک حمام

که وظيفه کنترل دماي مخزن را داشت به محلول اعمال شد. 
 آغازاز  پيشبلورهاي ناخواسته نشدن براي اطمينان از تشکيل 

  C 01° آزمايش تا آغازآزمايش، دماي مخزن و محلول در 
ها که نياز به افزودن دانه بود، از آزمايش برخيافزايش يافت. در 

 ريزي شد تا دانهيدماي محلول به کمک دماسنج رصد م
زايي محلول صورت پذيرد. در پايان و با آغاز هسته C°06در دماي 

 شده در پايين آزمايش، بلورهاي توليدشده از دريچه تعبيه
ميکرومتري از محلول  11مخزن استحصال و به کمک غربالي 

 C°06ساعت در آوني با دماي  14اين بلورها سپس به مدت جدا شدند. 
 ها شدن رطوبت موجود در آن کميتهتا از  قرار گرفتند

 يافت.اطمينان 
زمان چندين عامل، از روش تاگوچي براي بررسي مؤثر و هم

در طراحي آزمايش استفاده شد. روش تاگوچي با طراحي آماري 
 را  بسياريطراحي  يهاعاملها اين توانايي را دارد که آزمايش

ين روش راهکاري زمان موردمطالعه قرار دهد. اصورت همبه
دهد و سازي در اختيار قرار ميمند و ساده را براي بهينهسامان

 تواندشود. اين روش ميها ميگير تعداد آزمايشباعث کاهش چشم
بررسي را  مورد يهاعاملتأثير آن بر  يچگونگسهم هر عامل و 

 سازي شديدي باعث بروز خطا تخمين بزند. البته چنين ساده
 [.10-16] هاي پيچيده خواهد شدنهسامادر بعضي 

 به دست آمدهکه تبلور و بلورهاي  بسياري يهاعاملاز ميان 
دهند، چهار عامل اصلي شامل نرخ از آن را تحت تأثير قرار مي

ريزي و شدت اختلاط سرمايش، الگوي سرمايش، نسبت دانه
 روش تاگوچي موردبررسي قرار گرفتند. انتخاب شدند و به

و شرايط هر آزمايش  1جدول ها در آن يهاسطحا و اين متغيره
کننده سرعت اند. نرخ سرمايش کنترلشده نشان داده 1جدول در 

اي بودن افت دماي محلول است و الگوي سرمايش خطي يا دندانه

، الگوي سرمايش نمونهکند. براي دما را تعيين مي يهاتغيير
 سپس اي دمايي و درجه 16حاکي از افت خطي  -1+16

ي باعث هاياي دماي محلول است. چنين تغييردرجه 1افزايش 
هاي اوليه و ثانويه ناخواسته به وجود آمده در محلول حذف هسته

 شده آمونيوم پرکلرات ها بلورهاي غربالخواهند شد. دانه
 ميکرون بودند. اگر اندازه متوسط  166با قطر متوسط 

 ها از اين آزمايش دهبه دست آمميکرون را براي بلورهاي  466
 ، همين تعداد دانه و 1ريزي در نظر بگيريم، در نسبت دانه

 ، دو برابر اين مقدار دانه به محلول 1ريزي در نسبت دانه
صورت مستقيم توسط دور همزن شود. شدت اختلاط بهمي افزوده

 دور در دقيقه  366و  166، 366شود. سه سطح مشخص مي
 ب شدند.براي شدت اختلاط انتخا

و  TM 1800با استفاده از دستگاه فيليپس مدل  XRDآناليز 
موج درجه و طول 61/6درجه با طول گام  36تا  1زاويه اسکن 

ميکروسکوپ الکتروني  يتصويرهاآنگستروم انجام شد و  141/1
 VEGA3 TESCANروبشي با استفاده از ميکروسکوپ الکتروني 

 ها تهيه شد. برابر از نمونه 3666تا  16ي با بزرگنمايي تصويرهاي
ساني، کيفيت، توان به اندازه، گويمي تصويرهابا بررسي اين 

 هاي بلوري پي برد.نواقص سطحي بلورها و وجود توده
 

 ها و بحثنتيجه
 به دست آمدهميکروسکوپي بلورهاي صنعتي و بلورهاي  يتصويرها

 د. بلورهاياننمايش داده شده 1شکل و  1شکل از آزمايش تاگوچي در 
  به دست آمدههاي نمونه تربيشساني نسبت به صنعتي از نظر گوي

تري دارند. البته هاي روش تاگوچي وضعيت مناسباز آزمايش
هاي متعددي در سطح بلورهاي نمونه صنعتي ها و شکافتگيترک

از آزمايش،  به دست آمدههاي خورد. در ميان نمونهبه چشم مي
بهترين وضعيت را از نظر هندسه کروي و  0و  4، 3هاي نمونه

دارد. البته براي تحليل  هاهيکپارچگي و يکنواخت بودن اندازه ذر
کميّ متغيرهاي مربوط به  يمقدارهاتر نياز به تخمين دقيق

افزار به کمک نرم مقدارهاداريم که تخمين اين  شناسيتخير
 روسکوپي ميک يتصويرها( و با استفاده از ImageJ) هاهتحليل ذر

 تر صورت گرفت.نمايي کمبا بزرگ
 ساني بلورها اندازه متوسط بلورها، نسبت ابعادي و گوي

 اند. انحراف معيار نيز براي هرکدام نمايش داده شده 3جدول در 
تري از پراکندگي از اين متغيرها محاسبه شده است تا درک عميق

 .به دست آيدها آن
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 .هاآن يمقدارهاشده و در نظر گرفته يرهايمتغـ 3جدول 

 (min/℃نرخ سرمايش ) (-) ريزينسبت دانه (℃الگوي سرمايش ) (rpmنرخ اختلاط ) متغيرها

 111/6 6 -16+6 366 1سطح 

 603/6 1 -16+1 166 1سطح 

 6011/6 1 -16+4 366 3سطح 

 
 .يچتاگو شيآزما يطراحـ 2جدول 

 شماره آزمايش
 نرخ سرمايش ريزينسبت دانه الگوي سرمايش نرخ اختلاط

(rpm) (℃) (-) (℃/min) 

1 366 6+16- 6 111/6 

1 166 1+16- 1 111/6 

3 366 4+16- 1 111/6 

4 366 1+16- 6 603/6 

1 366 4+16- 1 603/6 

0 166 6+16- 1 603/6 

3 166 4+16- 6 6011/6 

0 366 6+16- 1 1160/6 

9 366 1+16- 1 6011/6 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

. يوم پرکلرات صنعتيآمون يبلورها يکروسکوپيم يـ تصويرها3شکل 
 برابر. 222 يي( بزرگنما2برابر، ) 99 يي( بزرگنما3)

 
ساني شود که گويمشخص مي 3جدول  با دقت در اعداد

چه از نظر  3است. نمونه  تراز نمونه صنعتي بيش 0و  3هاي نمونه
 مقدارهاساني و نسبت ابعادي و چه از نظر پراکندگي اين مقدار گوي

 ترين بلورها نيز وضعيت بسيار مناسبي دارد. البته درشت
 با شرايط  مقدارهاهستند. با تطبيق اين  3متعلق به نمونه 

ريزي توان تأثير محسوس نرخ سرمايش و نسبت دانههر آزمايش، مي
 د. براي رسيدن ديدر تعيين اندازه متوسط بلورها را 

چهارگانه،  يهاعاملتري از تأثير هر يک از اين به درک عميق
ساني بر اندازه متوسط بلورها، نسبت ابعادي و گوي هاعاملسهم اين 

گونه که انتظار به نمايش درآمده است. همان 3ها در شکل آن
 ريزي و دانه ر را از نسبتترين تأثيرفت، اندازه متوسط بيشمي

 نرخ سرمايش پذيرفته است. نسبت ابعادي نيز با تأثيرپذيري 
 شدتدهد هندسه نهايي بلورها بهنرخ سرمايش و الگوي آن نشان مياز 

سرمايش محلول است و تغيير در الگو و نرخ  يچگونگتحت تأثير 
و تشديد آن  هاتسرمايش سبب تضعيف رشد بلور در بعضي جه

ساني شود. گويديگر و تغيير نسبت ابعادي مي يهاتبرخي جهدر 
نيز بيش از همه توسط نرخ سرمايش دستخوش تغيير شده است. 
نرخ اختلاط تأثير چنداني بر نسبت ابعادي و اندازه متوسط نداشته 

 درصد بوده است. 16ساني نيز حدود و سهم آن در تعيين گوي
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 .هاي روش تاگوچياز آزمايش به دست آمدههاي ساني بلورهاي نمونه صنعتي و نمونهاندازه متوسط، نسبت ابعادي و گويـ 7جدول 

 شماره نمونه
 سانيگوي نسبت ابعادي اندازه متوسط

 انحراف معيار (-مقدار ) انحراف معيار (-مقدار ) انحراف معيار مقدار )ميکرون(

 604/6 331/6 11/6 34/1 10/161 04/301 صنعتي

1 11/019 91/103 46/1 36/6 310/6 111/6 

1 13/339 03/93 10/1 31/6 000/6 111/6 

3 61/136 11/94 13/1 44/6 091/6 111/6 

4 13/493 90/163 41/1 36/6 311/6 633/6 

1 41/400 14/193 46/1 14/6 369/6 690/6 

0 04/390 94/113 43/1 34/6 311/6 131/6 

3 11/109 60/33 36/1 11/6 034/6 610/6 

0 61/103 63/119 31/1 13/6 306/6 640/6 

9 93/433 11/136 43/1 19/6 361/6 633/6 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 برابر.  222 ييبا بزرگنما يگانه تاگوچنه يهاشياز آزما به دست آمده يبلورها يکروسکوپيم يـ تصويرها2شکل 

 ها است.شيها متناظر با شماره آزمااعداد شکل
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نسبت ش، يچهارگانه نرخ سرما يهاعاملک از يسهم هرـ 7شکل 
 ي، نسبت ابعاديسانيش و نرخ اختلاط بر گويسرما ي، الگويزيردانه

 .و اندازه متوسط بلورها
 

گانه بر متغيرهاي مربوط چهار يهاعاملدر ادامه، روند تأثير 
 اند. بلورها نمايش داده شده شناسيتخيربه 

 شدت شود، اندازه متوسط بهمشاهده مي 4شکل چنانچه در 
يابد.  ازآنجاکه با کاهش نرخ رمايش، افزايش ميبا کاهش نرخ س

شود، رشد تري براي رشد بلورها ايجاد ميسرمايش، زمان بيش
کاهش نسبت ابعادي و  ديدنانتظار است. با تر بلورها قابلبيش

توان نتيجه گرفت ساني با کاهش نرخ سرمايش ميافزايش گوي
ن کافي براي که به بلورهاي آمونيوم پرکلرات زماکه درصورتي

ها به حالت کروي تغيير خواهد کرد. البته رشد داده شود، ريخت آن
براي رخ دادن چنين تغييري بايد از اختلاط مناسب محلول و 

چرا که بلورهايي که در حالت  به دست آيدتعليق بلورها اطمينان 
 اي خواهند يافت.اي ورقهساکن رشد بيابند هندسه

را بر اندازه متوسط، نسبت ابعادي  ريزيثر نسبت دانها 1شکل 
 دهد. اندازه متوسط به صورتي خطي ساني نشان ميو گوي

انتظار بود، ريزي کاهش يافته است که قابلبا افزايش نسبت دانه
ريزي تأثير مستقيمي بر تعداد بلورهاي نهايي چراکه نسبت دانه

 ول، دارد و با توجه به محدود بودن ميزان آمونيوم پرکلرات محل
شود. نکته ناچار کوچک ميبا افزايش تعداد بلورها، اندازه آنها به

ريزي بر نسبت ابعادي ، تأثير نامناسب افزايش نسبت دانهچشمگير
شده هاي افزودهرسد با افزايش دانهساني است. به نظر ميو گوي

شدت به سمت ريخت ساني بهبه محلول، نسبت ابعادي و گوي
 کنند.غير کروي تغيير مي

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 و  يش بر اندازه متوسط، نسبت ابعادينرخ سرما ريتأثـ 4شکل 

 بلورها. يسانيگو

 (C/min°)نرخ سرمايش 

222 
 
222 
 
222 
 
222 
 
422 
 
422 
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ن(
ط )ميکرو

س
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و  يسبت ابعادبر اندازه متوسط، ن يزيرنسبت دانه ريتأثـ  2شکل 

 بلورها. يسانيگو

چگونگي اثر الگوي سرمايش را بر متغيرهاي  0شکل 
که استحصال  آنجا دهد. ازشده نشان ميانتخاب شناسيتخير

درجه  36دار در دمايي بالاتر از بلورها در الگوهاي سرمايش دندانه
پذيرفت، کاهش ( صورت ميسلسيوسدرجه  34و  31) سلسيوس

اندازه ناشي از اين افزايش دما مورد انتظار بود. الگوي سرمايش 
اي بر نسبت ابعادي تأثير چنداني ندارد ولي تأثير مثبت دندانه

 ساني دارد.اندکي بر گوي
 سانينرخ اختلاط و اثر آن بر اندازه متوسط، نسبت ابعادي و گوي

، است. ازآنجاکه افزايش نرخ اختلاطنشان داده شده  3شکل بلورها در 
زايي ثانويه را که با شکستن و جدا شدن بلورهاي شدت هسته

دهد، گيرد افزايش ميتر  صورت ميکوچک از بلورهاي درشت
تر و شود. تعليق مناسبکاهش اندازه متوسط بلورها را نيز سبب مي

د شوتر بلورها با هم و با جداره مخزن سبب ميبرخورد متناوب
تري دست پيدا کنند. اين امر در نمودارهاي بلورها به شکل کروي

 شود.نيز مشاهده مي 3شکل 

 ساني،کردن گوي تربيشدر ادامه براي يافتن شرايط بهينه براي 
روش تاگوچي تحليل شدند که نرخ ها بهآزمايش يهانتيجه

، نسبت -C° 4+16، الگوي سرمايش C/min° 6011/6سرمايش 
کردن  تربيشدور بر دقيقه براي  366و نرخ اختلاط  6 ريزيدانه

 0شکل ساني پيشنهاد شد. تصوير ميکروسکوپي نمونه بهينه در گوي
آمده است. نمونه بهينه  4جدول شناسي آن در رخ يهايويژگو 

است و  3با نمونه شماره  به تقريب همانندازنظر اندازه متوسط بلور 
 مقايسه با نمونه صنعتي  ساني و نسبت ابعادي آن درگوي

درصد بهبود يافته است. البته انحراف معيار  3/3و  4/9به ترتيب 
درصد کاهش يافته است که  13و  39ساني و نسبت ابعادي گوي

 دارد. هاهدست شدن ذرنشان از يک
براي نمونه بهينه،  XRDاز آزمون  به دست آمدهالگوي پراش 

 1مونيوم پرکلرات در شکل نمونه اوليه صنعتي و الگوي مرجع آ
 آمده است. با تطابق دادن الگوها با الگوي آمونيوم پرکلرات 

(Ref. Code 01-070-0901 مشخص شد که هر دو نمونه ) 
مقدار اندکي  اند هرچند وجودشدهخالص از اين ماده تشکيل  به تقريب
 ها جايي اندک پيکهدر نمونه صنعتي باعث جاب ناخالصي

 شايدها ها مشخص شد که اين ناخالصيآناليز پيک شده است. با
ClOکلرات )

ClO) ( يا کلريت3
 که براي توليد آنجا ( هستند. از2

 دوبارهنمونه بهينه، نمونه صنعتي در آب مقطر حل شده و سپس 
 رفت اثري که انتظار مي گونهتبلور يافته است همان

 ،1شود. با توجه به شکل نمي ديدهها در نمونه بهينه ز اين ناخالصيا

 (-نسبت دانه ريزي )
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و  يش بر اندازه متوسط، نسبت ابعاديسرما يالگو ريتأثـ  2شکل 

 بلورها. يسانيگو

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 و  ينرخ اختلاط بر اندازه متوسط، نسبت ابعاد ريثتأ ـ 3شکل 

 بلورها. يسانيگو

 (C°الگوي سرمايش  )

222 
 
222 
 
222 
 
222 
 
422 
 
422 
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 ساني بلورهاي نمونه بهينه.ـ اندازه متوسط، نسبت ابعادي و گوي4جدول 

 سانيگوي نسبت ابعادي اندازه متوسط

 ف معيارانحرا (-مقدار ) انحراف معيار (-مقدار ) انحراف معيار مقدار )ميکرون(

33/360 00/31 19/1 11/6 040/6 613/6 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
ـ تصويرهاي ميکروسکوپي بلورهاي آمونيوم پرکلرات نمونه  2شکل 

 برابر. 322( بزرگنمايي 2برابر، ) 22( بزرگنمايي 3بهينه. )

 
صورت چشمگيري در نمونه صنعتي در مقايسه به 611بعد بلوري 

تر بوده در اين بعد بسيار کم شده و رشدبا پيک مرجع تضعيف
تري رشد بيش 661است. از طرفي در نمونه صنعتي بعد بلوري 

 داشته است. اين حالت در نمونه بهينه با شدت زيادتري 
در نمونه بهينه تا حدود  611 شناسيتخيراتفاق افتاده است. بعد 

اهميت در اين الگوها  يدارايافته است. نکته  از بين رفته زيادي
در نمونه بهينه است که بيانگر  (1)زايش چشمگير بلورينگياف

رعايت ساختار بلوري و نظم تبلور در بلورهاي آن است. ديگر 
و  111، 116، 161 يهاهبرجسته در اين آناليز صفح يهاهصفح
  0/34و  4/13، 9/14، 3/11هاي هستند که به ترتيب در زاويه 111

 اند.ظاهر شده

 
 گيرينتيجه

از ميکروسکوپ الکتروني  به دست آمده يتصويرهابا کمک 
مشخص شد که از  هاهذرشناسي تخير( و تحليل SEMروبشي )

 سانيترين تأثير را بر گويانتخاب شده، نرخ سرمايش بيش هاعاملميان 
 سمت  بلورها را بهشناسي تخيرتر سرمايش، بلورها دارد و نرخ پايين

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

( نمونه بهينه، 3براي )  XRDالگوي پراش حاصل از آزمون  2شکل 
 ( الگوي مرجع آمونيوم پرکلرات7( نمونه صنعتي و )2)

 (5)  Crystallinity 
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ريزي نيز تأثير چشمگيري بر اندازه برد. نسبت دانهروي پيش مي
توان به بلورهاي کروي دست مي بلورها دارد ولي تنها درصورتي

اي سرمايش با ريزي صورت نگيرد. الگوي دندانهيافت که دانه
هاي ناخواسته و تنظيم رشد بلور در تعيين نسبت حذف هسته

ق عليسزايي دارد و نرخ اختلاط نيز با ايجاد تهابعادي بلورها تأثير ب

سان مؤثر تواند تا حدي در رسيدن به بلورهاي گويمناسب مي
( نشان داد XRDايکس نيز ) وپرتباشد. تحليل الگوي پراش 

 آمده از بلورينگي بسيار بالايي برخوردار است.دستبلورهاي به

 
 5496/ 99/4 پذيرش : تاريخ   ؛   57/4/5496 دريافت : تاريخ
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