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نانوفوتونیکـی  اطمینان‌پذیـری محصـولات  ارزیابـی  اسـتاندارد 
یـک ویژگی‌نامـه فنی اسـت که برنامـه آزمون عمومی بـرای تصدیق 
فیلم‌هـای  و  کوانتومـی  نقـاط  نانومـواد  عملکـرد  اطمینان‌پذیـری 
تدویـن می‌کنـد. در حـال  را  ایـن مـواد  بـر  نـور مبتنـی  تبدیـل 
حاضـر، فیلم‌هـای تبدیـل نـور مبتنی بر نقـاط کوانتومی در سـاخت 
افزاره‌هـای نمایشـگر فوتوالکتریکـی نوین، نظیر نمایشـگر بلور مایع، 
بـه‌کار می‌رونـد. نقـاط کوانتومی به‌عنـوان نانومواد نوردرخشـا، دارای 
طیـف جذبـی پهـن و طیـف نشـری باریـک هسـتند. بـا اسـتفاده از 
یـک منبـع برانگیختگی یکسـان بـرای برانگیختـن نقـاط کوانتومی 
بـا اندازه‌هـای متفـاوت، می‌تـوان طیف‌هایـی بـا قله‌هـای نشـر در 
طـول موج‌هـای مختلـف ایجاد نمـود. این ویژگی سـبب شده‌اسـت 
کـه نقـاط کوانتومـی در محصولات نمایشـگر بـه‌کار گرفته شـوند و 
کیفیت و گسـتره رنگ نمایشـگر را به‌طور چشـمگیری بهبود دهند.

در اثـر عملکـرد تلفیقـی بخـار آب و اکسـیژن محیـط، خـواص 
بـه  نـور کوانتومـی  تبدیـل  فیلم‌هـای  نقـاط کوانتومـی در  نـوری 
تدریـج کاهـش می‌یابـد. از این ‌رو، بـرای تضمین کیفیـت و پایداری 
اطمینان‌پذیـری  آزمـون  اسـتاندارد  یـک  ایـن محصـولات، وجـود 
بـرای ارزشـیابی کیفیـت محصـول، ضـروری اسـت. نتایـج ارزیابـی 
تصمیم‌گیـری  بـرای  مبنایـی  به‌عنـوان  می‌توانـد  اطمینان‌پذیـری 
درخصـوص پیشـبرد پـروژه، پرداخت‌هـا، توسـعه محصـول یـا ادامه 
تحویـل و پذیـرش محصـولات مـورد اسـتفاده قـرار گیـرد. برنامـه 
استانداردشـده  اسـتاندارد، شـرایط  ایـن  آزمـون معرفـی‌ شـده در 
پیرسـازی، روش‌هـای آزمـون و چارچـوب ارزیابـی داده‌هـا را بـرای 

فیلم‌هـای تبدیـل نـور مبتنی بـر نقـاط کوانتومی مشـخص می‌کند. 
نتایـج حاصـل از ایـن آزمون‌هـا، میـزان پایـداری محصـول را در 
شـرایط استانداردشـده پیرسـازی تعیین کرده و امکان ارزیابی کمّی 
اطمینان‌پذیـری را فراهـم می‌آورد. روش‌های مشـخص ‌شـده در این 
اسـتاندارد می‌تواننـد به‌عنـوان راهنمـا بـرای سـایر انـواع فیلم‌هـای 
تبدیـل نـور یـا زیرهم‌گذاری‌هـای مرتبـط نیز توسـعه یابنـد. در این 
اسـتاندارد، تغییـرات چهار شـاخص کلیدی شـامل روشـنایی، درجه 
تضعیـف نـور، جابه‌جایی مختصـات فام و افزایش عـرض لبه نامعتبر، 
در قالـب پنـج طـرح آزمـون پیشـنهادی اندازه‌گیـری می‌شـود. این 

از: عبارت‌انـد  طرح‌هـا 
  مواجهه با دمای بالا و نور آبی؛

  مواجهه با حرارت مرطوب و نور آبی؛
  حرارت مرطوب؛

  دمای پایین؛
  گرمایش چرخه‌ای.

صفـر  زمانـی  بـازه  در  تسـریع ‌شـده  پیرسـازی  آزمون‌هـای 
تـا  و  برنامه‌ریـزی ‌شـده(  زمانـی  فواصـل  )بـا  تـا 3000 سـاعت 
100 چرخـه انجـام می‌شـوند. سـطح اطمینان‌پذیـری محصـول 
براسـاس میـزان تغییـر در چهار شـاخص کنترلی یادشـده تعیین 
می‌شـود. هـر چنـد معیـار پذیـرش یـا رد بایـد بـا توافـق میـان 
سـازنده و کاربـر و بـر پایـه الزامـات کاربـرد تعییـن شـود، به‌طور 
کلـی تغییـرات بیـش از 15± درصـد یـا 0/015± در مختصـات 

فـام، قابـل قبـول تلقـی نمی‌شـود.

تهیه کننده

شبنم نجفی اصلی پاشاکی1* 

 najafi.grcir@gmail.com٭

1. مدیر فنی آزمایشگاه‌های مرجع علوم زمین 
سازمان زمین‌شناسی و اکتشافات معدنی 

کشور، تهران، ایران

استاندارد ارزیابی اطمینان‌پذیری فیلم‌های 
تبدیل نور مبتنی بر نقاط کوانتومی در برابر 

تنش‌های دما، رطوبت و نور
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الزامات آزمایش‌های برجا الزامات آزمایش‌های برجا 
روی پایـه‌هـای پنل‌هـای روی پایـه‌هـای پنل‌هـای 
خـورشیـدی بـراسـاس خـورشیـدی بـراسـاس 

ASTMASTM استانداردهای استانداردهای ،ASTM آزمایش بارگذاری شمع، استاندارد
بار کششی، بار جانبی، کالیبراسیون، نیروگاه 

خورشیدی.

واژه‌های کلیدی

بـا گسـترش نیروگاه‌هـای خورشـیدی، پایـداری سـامانه‌های انتقـال بـار به زمیـن در برابر بارهـای محیطـی، به‌ویژه بـاد، به یکی 
از چالش‌هـای مهـم مهندسـی در احـداث ایـن نیروگاه‌هـا تبدیـل شده‌اسـت. ایـن سـازه‌ها بـه دلیـل سـطح بادگیـر بـالای پنل‌هـا، 
به‌طـور پیوسـته تحـت تأثیـر بارهـای بیرون‌کشـنده )کشـش محـوری(1 و بارهـای افقـی )جانبی(2 قـرار می‌گیرنـد. از ایـن رو، انجام 
آزمایش‌هـای بارگـذاری دقیـق و کنتـرل‌ شـده براسـاس اسـتانداردهای بین‌المللـی، نقـش تعیین‌کننـده‌ای در تضمیـن ایمنـی و 
بهینه‌سـازی طـرح دارد. هـدف ایـن مقالـه، بررسـی و تشـریح الزامـات آزمایشـگاهی و رویه‌هـای فنـی منـدرج در اسـتانداردهای 

ASTM D3689 و ASTM D3966 در پروژه‌هـای نیـروگاه خورشـیدی اسـت.
در ایـن نوشـتار، جنبه‌هـای تخصصی کار با تجهیزات آزمایشـگاهی، از جمله دقت لودسـل‌ها3، کالیبراسـیون جک‌هـای هیدرولیک4  
و حساسـیت گیج‌هـای اندازه‌گیری جابه‌جایی بررسـی شده‌اسـت. براسـاس اسـتاندارد ASTM D3689، دقت لودسـل بایـد در محدوده 
یـک درصـد بـار اعمالـی باشـد و انجـام کالیبراسـیون دوره‌ای تجهیزات، با فاصلـه زمانی حداکثر شـش ماه، بـرای اعتبار نتایـج آزمایش 
ضـروری اسـت. همچنیـن، روش »آزمایـش سـریع«5 به‌عنوان گزینـه‌ای کارآمد بـرای پروژه‌هایی با تعداد زیاد شـمع معرفی شده‌اسـت. 
در بخـش مربـوط بـه بارهـای جانبـی، الزامـات اسـتاندارد ASTM D3966 در زمینه آرایش سـامانه‌های عکس‌العمل و ضـرورت رعایت 
فاصلـه آزاد، دسـت‌کم معـادل پنـج برابـر قطـر شـمع، به‌منظور پیشـگیری از هم‌پوشـانی ناحیه‌هـای تنش در خـاک، مورد بررسـی قرار 
گرفتـه اسـت. ایـن مقالـه با تشـریح دقیـق جزییات فنـی برپایی آزمایـش و ابزارگـذاری صحیـح، راهنمایی جامـع برای آزمایشـگاه‌های 

تخصصـی و مهندسـان مشـاور در راسـتای ارتقـای کیفیـت پایش‌های میدانـی در صنعت انرژی‌هـای تجدیدپذیـر ارائه می‌کند.

چکیده

نویسنده
کیوان ابن‌علی حیدری1*

1. کارشناس بخش ژئوتکنیک مهندسی و آزمایش‌های 
برجا، مهندسین مشاور آزمونه فولاد، اصفهان، ایران

k1.ebh95@gmail.com٭

تاریخ دریافت: 1404/10/06
تاریخ پذیرش: 1404/11/21
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در دهه‌هـای اخیـر، بحران‌هـای زیسـت‌محیطی ناشـی از تـداوم مصـرف سـوخت‌های فسـیلی و دگرگونی‌های شـتابان م

اقلیمـی، جوامـع بین‌المللـی را بـه سـمت اولویت‌بخشـی بـه گـذار انـرژی و بهره‌گیـری از منابـع تجدیدپذیـر سـوق 
داده اسـت. در ایـن میـان، انـرژی خورشـیدی به‌عنـوان یکـی از پایدارتریـن و در دسـترس‌ترین منابـع انـرژی، نقـش 
برجسـته‌ای در ایـن تحـول جهانـی ایفـا می‌کنـد؛ به‌گونـه‌ای کـه پیش‌بینـی می‌شـود تـا سـال ۲۰۵۰، بخـش قابـل 
‌توجهـی از تقاضـای بـرق جهـان از طریـق نیروگاه‌هـای فتوولتائیـک6 تأمیـن شـود ]1[. کشـور ایـران بـا قرارگیری در 
کمربنـد خورشـیدی جهـان و برخـورداری از پتانسـیل تابشـی بسـیار بـالا، گام‌هـای مهمـی در توسـعه نیروگاه‌هـای 
خورشـیدی در مقیـاس بـزرگ برداشـته اسـت ]2[. بـا این حـال، احداث ایـن نیروگاه‌ها صرفـاً محدود بـه نصب پنل‌ها 
و تجهیـزات الکتریکـی نمی‌شـود و نیازمنـد زیرسـاخت‌های مهندسـی مقاوم و پایدار اسـت تا عملکرد بهینه سـامانه در 
شـرایط سـخت اقلیمـی و جغرافیایـی تضمین شـود. این زیرسـاخت‌ها شـامل هـزاران پایه فولادی هسـتند کـه وظیفه 
انتقـال بارهـای سـازه‌ای بـه لایه‌هـای زیرین خـاک را بر عهـده دارنـد؛ به‌طوری‌که هرگونـه نقص در طراحـی یا اجرای 

فونداسـیون آن‌هـا می‌توانـد کل سـرمایه‌گذاری پـروژه را بـا خطـر جـدی روبه‌رو سـازد ]3[.
چالـش اصلـی در طراحـی فونداسـیون نیروگاه‌هـای خورشـیدی ماهیت بارهـای وارد بر آن‌هاسـت؛ برخلاف سـازه‌های 
سـاختمانی مرتفـع کـه بارهـای ثقلـی بـر آن‌هـا غالب اسـت، سـازه‌های خورشـیدی بـه دلیل مسـاحت وسـیع پنل‌ها 
رفتـاری مشـابه بادبـان از خـود نشـان می‌دهنـد و به شـدت تحت تأثیـر بارهای ناشـی از باد قـرار دارند. ایـن نیروهای 
بـاد باعـث ایجـاد ممان‌هـای واژگونـی قابـل توجـه و بارهـای افقی می‌شـوند کـه پایه‌هـا را بـه جابه‌جایی‌هـای جانبی 
سـوق می‌دهنـد؛ علاوه‌بـر ایـن، مؤلفه‌هـای کششـی بـاد بارهـای محـوری بزرگـی ایجـاد می‌کننـد کـه تمایـل دارنـد 

پایه‌هـا را از زمیـن بلنـد کننـد ]4 و 5[.
بـه دلیـل تعـداد بسـیار زیـاد ایـن پایه‌هـا در هـر مـگاوات، کـه گاهی بـه صدهـا عـدد می‌رسـد، اسـتفاده از روش‌های 
سـنتی و محافظه‌کارانـه مهندسـی می‌توانـد هزینه‌هـای حفـاری، مصالـح و زمـان اجرا را به‌طـور قابل توجهـی افزایش 
دهـد. از ایـن رو، مهندسـان بـه اسـتفاده از پایه‌هـای کوبشـی گرایـش یافته‌اند کـه علاوه‌بر سـرعت بالای اجـرا، از نظر 
اقتصـادی نیـز مقـرون بـه صرفـه هسـتند. بـا این حـال، بهره‌گیـری از آن‌هـا نیازمنـد درک دقیـق رفتار متقابل شـمع 
و خـاک در برابـر نیروهـای کششـی و جانبـی اسـت ]6 تـا 8[. بـرای کاهش عـدم قطعیت‌هـا در طراحـی و اطمینان از 
ظرفیـت باربـری واقعـی فونداسـیون‌ها، انجـام آزمایش‌های بارگـذاری در محل براسـاس اسـتانداردهای بین‌المللی یک 
الـزام اجتناب‌ناپذیـر اسـت. در این زمینه، اسـتانداردهای ASTM D3689 و ASTM D3966 به‌عنـوان مراجع اصلی در 
حـوزه مهندسـی ژئوتکنیـک، چارچوب‌هـای فنـی دقیقـی بـرای سـنجش جابه‌جایی‌های محوری در پاسـخ بـه بارهای 

کششـی و تغییـر مکان‌هـای جانبـی در اثـر بارهای افقـی ارائه می‌دهنـد ]9 و 10[.
اسـتاندارد ASTM D3689 روش‌هـای اندازه‌گیـری جابه‌جایـی عناصـر فونداسـیون عمیـق در اثـر بارهـای کششـی 
اسـتاتیک را تشـریح می‌کنـد؛ ایـن روش بـرای اطمینـان از پایـداری سـازه در برابـر بارهـای بیـرون کشـنده ضـروری 
اسـت ]9[. هم‌زمـان، اسـتاندارد ASTM D3966 روش‌های سـنجش پاسـخ سیسـتم شـمع-خاک به بارهـای جانبی را 
ارائـه می‌دهـد کـه نقـش مهمـی در کنترل تغییر شـکل‌های مجـاز سـازه در شـرایط بـاد دارد ]10[. این اسـتانداردها 
نـه ‌تنهـا حداقـل الزامـات لازم برای انجـام آزمایش را مشـخص می‌کننـد، بلکه روش‌هـای مختلف بارگـذاری، از جمله 
آزمایـش سـریع و آزمایـش بـا بـار نگه‌داشته‌شـده7 را پیشـنهاد می‌دهنـد تـا مهنـدس طـراح بتوانـد براسـاس اهـداف 
پـروژه، مناسـب‌ترین روش را انتخـاب کنـد. هـدف از نـگارش این مقالـه ارائه یک بررسـی تحلیلی و جامـع از الزامات و 
روش‌هـای فنـی منـدرج در ایـن دو اسـتاندارد، با تمرکـز ویژه بر چالش‌هـای خاص نیروگاه‌های خورشـیدی اسـت. در 
بسـیاری از پروژه‌هـای بـزرگ، بـه دلیـل محدودیت‌هـای زمانـی و بودجه، ممکن اسـت جزئیـات حیاتی آزمایشـگاهی، 
ماننـد کالیبراسـیون دقیـق ابزارهـا، فاصلـه آزاد تیرهـای تکیه‌گاهـی و تأثیـرات تغییـرات دمایـی بـر ابزارهـای دقیـق، 
نادیـده گرفتـه شـود؛ ایـن امـر می‌توانـد منجر بـه دریافـت داده‌هـای نادقیـق و طراحی‌های ناایمـن یا غیربهینه شـود.

ایـن نوشـتار بـا تمرکـز بـر دانـش آزمایش‌هـای بارگـذاری در محـل کارشناسـان مهندسـین مشـاور آزمونـه فـولاد و 
اسـتانداردهای اندازه‌گیـری، بـه بررسـی دقیـق اجزای مختلف چیدمـان آزمایش می‌پـردازد و بر ضـرورت رعایت دقیق 

عوامـل فنـی تأکیـد می‌کند.
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مق  تحلیل الزامـات فنی و ابزارگذاری طبق اسـتاندارد 
ASTM D3689

آزمایـش بارگـذاری کششـی محـوری در پروژه‌هـای نیـروگاه 
خورشـیدی، به دلیل تأثیر مسـتقیم نیروهای بیرون کشـنده ناشـی 
از بـاد، یکـی از حیاتی‌تریـن مراحـل ارزیابـی ژئوتکنیکی محسـوب 
حداقـل  از  مجموعـه‌ای   ASTM D3689 اسـتاندارد  می‌شـود. 
الزامـات را بـرای تضمیـن دقـت و قابلیـت تکـرار ایـن آزمایش‌هـا 
ارائـه می‌دهـد. از منظـر دانـش آزمایشـگاهی، نخسـتین رکـن این 
آزمایـش، سیسـتم اعمـال بـار اسـت. اسـتاندارد تأکیـد می‌کند که 
جک‌هـای هیدرولیـک، سیسـتم پولیفـت زنجیـری و حسـگرهای 
بـار بایـد دارای ظرفیـت نامـی حداقـل ۲۰ درصد بالاتـر از حداکثر 
بـار پیش‌بینـی ‌شـده باشـند تـا از خطاهای ناشـی از اشـباع فشـار 
یـا آسـیب‌های مکانیکـی جلوگیـری شـود. دقـت حسـگرهای بـار 
به‌عنـوان ابـزار اندازه‌گیـری نیـرو بایـد در محـدوده ۱ درصـد بـار 
اعمالـی باشـد. علاوه‌بـر این، کل سیسـتم جک هیدرولیک، شـامل 
پمـپ و گیج‌هـای فشـار، بایـد به‌صورت یـک واحد کالیبره شـود و 
دقـت نهایـی آن‌هـا نبایـد از ۵ درصد بـار حداکثر تجـاوز کند ]9[.

مـکان  تغییـر  اندازه‌گیـری  آزمایـش، سیسـتم  رکـن  دومیـن 

اسـت. اسـتاندارد بـر اسـتفاده از یک سیسـتم اندازه‌گیـری اصلی و 
حداقـل یـک سیسـتم جایگزین تأکیـد دارد. گیج‌هـای تغییر مکان 
بایـد دارای کـورس جابه‌جایـی حداقـل ۵۰ میلی‌متـر و ترجیحـاً 
۱۵۰ میلی‌متـر باشـند تـا بتواننـد جابه‌جایی‌هـای بـزرگ نهایی در 
زمـان گسـیختگی را ثبـت کننـد. پایـداری تیرهـای مرجـع بـرای 
قرائـت جابه‌جایـی نیـز عاملـی تعیین‌کننـده اسـت. این تیرهـا باید 
در فاصلـه‌ای ایمـن، حداقـل پنـج برابـر قطـر شـمع، نصـب شـوند 
تـا تحـت تأثیـر جابه‌جایی‌هـای خـاک ناشـی از بارگـذاری شـمع 
یـا نشسـت تکیه‌گاه‌هـای سیسـتم قـرار نگیرنـد ]9[. در پروژه‌های 
نیـروگاه خورشـیدی، بـه دلیـل تعدد پایه‌هـا، روش آزمایش سـریع 
 ۱۰ تـا   ۵ گام‌هـای  در  بـار  روش،  ایـن  در  دارد.  بالایـی  اولویـت 
درصـدی بـار نهایـی اعمـال می‌شـود. زمـان نگهـداری هـر گام بار 
نبایـد کمتـر از ۴ دقیقـه و بیشـتر از ۱۵ دقیقه باشـد. ایـن رویکرد 
بـه آزمایشـگر اجـازه می‌دهـد در مـدت زمـان کوتاهـی نمـودار 
نیرو-تغییـر مـکان را اسـتخراج کـرده و مقاومت نهایـی ژئوتکنیکی 
شـمع را پیـش از وقـوع خزش‌هـای طولانی ‌مدت تعییـن کند ]9[. 
جـدول )1( خلاصـه‌ای از مهم‌تریـن الزامـات فنـی و نـکات کلیدی 

ایـن اسـتاندارد را ارائـه می‌دهـد.
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.]9[ ASTM D3689 جدول )1(: خلاصه الزامات فنی وعوامل کلیدی آزمایش بارگذاری کششی محوری طبق استاندارد

ملاحظات کلیدیالزام استانداردعامل فنی

برای حذف خطای خروج از مرکز توصیه می‌شود.۱ درصد بار اعمالیدقت لودسل

کالیبراسیون واحد پمپ، شیلنگ و جک الزامی است.۵ درصد حداکثر بار آزمایشدقت سیستم جک هیدرولیک

جلوگیری از تداخل حباب‌های تنش در نتایجحداقل 5 برابر قطر شمعفاصله آزاد تکیه‌گاه‌ها

استفاده از ترکیب گیج عقربه‌ای و سیم و آینهحداقل ۲ سیستم )اصلی و جایگزین(تعداد سیستم‌های اندازه‌گیری

درصورت تغییر دمای شدید یا ضربه، کالیبراسیون حداکثر ۶ ماه پیش از آزمایشدوره کالیبراسیون تجهیزات
مجدد الزامی است.

منجر به ایجاد ۱۰ تا ۲۰ پله بارگذاری می‌شودگام‌های 5 تا ۱۰ درصد بار نهایی پیش‌بینی شدهگام‌های بارگذاری

گیج‌های تغییر مکان باید دارای کورس حداقل ۵۰ دقت 0/25 میلی‌متر )0/01 اینچ( یا بهتردقت گیج‌های‌ تغییر مکان
میلی‌متر باشند.

استفاده از مانیتورینگ از راه دور توصیه می‌شود.عدم حضور افراد نزدیک لودسل و جکایمنی محیط آزمایش

 تحلیل الزامـات فنی و ابزارگذاری طبق اسـتاندارد 
ASTM D3966

 ،ASTM D3966 اسـتاندارد  براسـاس  جانبـی  بـار  آزمایـش 
پاسـخ سـامانه شـمع–خاک را در برابـر بارهـای افقـی اندازه‌گیـری 
می‌کنـد و داده‌هـای مـورد نیـاز بـرای طراحـی مهندسـی و کنترل 
آزمایشـگاهی،  از دیـدگاه تجهیـزات  فراهـم مـی‌آورد.  را  کیفیـت 

دسـتگاه اعمـال بـار بایـد به‌گونـه‌ای طراحـی شـود کـه بـار کاماًل 
افقـی و در امتـداد محـور مرکـزی شـمع اعمـال شـود تـا از ایجـاد 
ممان‌هـای مزاحـم یـا مؤلفه‌هـای بـار عمـودی جلوگیـری شـود. 
اسـتفاده از جک‌هـای هیدرولیـک مجهـز بـه بلبرینـگ کـروی8، 
همـراه با سـامانه پولیفـت زنجیری9 بـرای کاهش بارگـذاری خارج 
از مرکز10  الزامی اسـت. کالیبراسـیون سـامانه جک، شـامل پمپ و 
گیـج فشـار، باید با دقـت حداقل 5 درصـد انجام شـود؛ در مواردی 
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کـه دقـت بالاتـری لازم اسـت، اسـتفاده از حسـگر بـار در سـری 
بـا جـک، بـا دقـت 2 درصـد، توصیـه می‌شـود ]10[. درخصـوص 
سـامانه‌های عکس‌العمـل، اسـتاندارد ASTM D3966 روش‌هـای 
از شـمع‌های  اسـتفاده  از جملـه  می‌کنـد،  پیشـنهاد  را  مختلفـی 
عکس‌العمـل، مهـار مـرده یا سـکوهای وزنـی. سـامانه عکس‌العمل 
بایـد دارای ظرفیـت مقاومتـی حداقـل 25 درصد بالاتـر از حداکثر 
بـار آزمایـش باشـد. علاوه‌بـر ایـن، فاصلـه سـامانه عکس‌العمـل از 
شـمع مـورد آزمایـش نبایـد کمتـر از 20 برابر قطر شـمع باشـد تا 

از تداخـل تنش‌هـا جلوگیـری شـود ]10[.
اندازه‌گیـری جابه‌جایـی در این آزمایش نیازمند دقت بالا اسـت. 

اسـتاندارد ASTM D3966 بـر اسـتفاده از یک سـامانه اندازه‌گیری 
اصلـی و یـک سـامانه جایگزین برای کنتـرل صحت داده‌هـا و تداوم 
آزمایـش درصـورت بـروز اختالل تاکیـد می‌کنـد. تیرهـای مرجـع 
کـه گیج‌هـای عقربـه‌ای روی آن‌هـا نصـب می‌شـوند، بایـد به‌صورت 
مسـتقل و در فاصله‌ حداقل 2 متری از شـمع مهار شـوند. گیج‌های 
عقربـه‌ای بایـد دارای دقـت حداقـل 0/01 اینـچ )0/25 میلی‌متـر( و 
کـورس جابه‌جایـی حداقل ۷۵ میلی‌متر باشـند. علاوه‌بـر جابه‌جایی 
افقـی، اندازه‌گیـری چرخـش سـر شـمع و جابه‌جایی‌هـای عمـودی 
یـا جانبـی ناخواسـته نیـز به‌عنـوان عوامـل اختیـاری بـرای تحلیـل 

دقیق‌تـر رفتار شـمع پیشـنهاد شده‌اسـت ]10[.
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 .]10[ ASTM D3966  جدول )2(: خلاصه الزامات کلیدی و فنی استاندارد

ملاحظات کلیدیالزام استانداردعامل فنی

کالیبراسیون باید پیش از هر سری آزمایش انجام شود.حداقل ۵ درصد بار اعمالیدقت سامانه جک هیدرولیک

تجهیز به بلبرینگ کروی برای کاهش خطای بارگذاری خارج ۲ درصد بار اعمالیدقت لودسل
از مرکز.

جلوگیری از تاثیر سامانه عکس‌العمل بر رفتار خاک اطراف حداقل ۲۰ برابر قطر شمعفاصله سامانه عکس‌العمل
شمع.

کورس جابه‌جایی‌ گیج نباید کمتر از 75 میلی‌متر باشد.دقت حداقل 0/01 اینچ )0/25 میلی‌متر(دقت گیج‌های تغییر مکان

تکیه‌گاه‌ها باید مستقل از سامانه بارگذاری باشند.حداقل ۷ فوت )۲ متر( از شمعفاصله تکیه‌گاه تیر مرجع

زمان نگهداری گام‌ها بین 10 تا 20 دقیقه.تا ۲۰۰ درصد بار طراحی در گام‌های ۲۵ درصدیروش بارگذاری استاندارد

استارت‌ها باید از جنس فولاد با صلبیت کافی باشند.تحمل حداقل ۲۵ درصد بار بیشتر از حداکثر بار آزمایشایمنی ‌استارت‌ها

جلوگیری از خطای ناشی از انبساط حرارتی تیرهای مرجع.محافظت در برابر تغییرات دما و بارشحفاظت از ابزار دقیق

 تحلیلی بر چالش‌های متدولوژی بارگذاری
نیروگاه‌هـای خورشـیدی  احـداث  پروژه‌هـای  از  بسـیاری  در 
در کشـور، بـه دلیـل تعـدد پایه‌هـا و فشـار زمان‌بنـدی پـروژه، 
اسـتفاده از ماشـین‌آلات موجـود در سـایت ماننـد بـوم جرثقیـل، 
دکل دسـتگاه پایه‌کـوب، بیـل مکانیکـی یـا لـودر بـرای اعمـال 
بارهـای کششـی یـا جانبـی به شـمع رایج اسـت. در ایـن رویکرد 
غیراسـتاندارد، بـرای انجـام آزمایـش کشـش، به‌طـور معمـول از 
بیـرون  بـرای  لیفتینـگ ماشـین  یـا سیسـتم  جـک هیدرولیـک 
کشـیدن پایـه اسـتفاده می‌شـود. بـا این حـال، تحلیل مهندسـی 
 ASTM D3689 براسـاس الزامـات پاراگـراف ۸.۱.۱۱ اسـتاندارد
نشـان می‌دهـد کـه تمامـی اجـزای بارگـذاری، شـامل فریم‌هـای 
پشـتیبان و اعضـای باربـر، بایـد دارای صلبیـت و اسـتحکام کافی 
باشـند تـا از هرگونـه تغییـر شـکل اضافـی یـا ناپایـداری در حین 

اعمـال حداکثـر بـار جلوگیری شـود.

ماشـین‌آلات سـنگین کارگاهـی، بـه دلیـل ماهیـت بازوهای 
صلبیـت  فاقـد  خـود،  متحـرک  مفصل‌هـای  و  هیدرولیـک 
هیدرولیـک  سـامانه  جزئـی  لرزش‌هـای  هسـتند.  لازم  ذاتـی 
ایجـاد  باعـث  بـار،  معـرض  در  بـوم  یـا  دکل  انعطاف‌پذیـری  و 
شـرایط  عمـل،  در  و  می‌شـوند  اعمالـی  نیـروی  در  نوسـانات 
»بارگـذاری اسـتاتیک« کـه پیش‌شـرط اصلی هر دو اسـتاندارد 
ASTM D3689 و ASTM D3966 اسـت، نقض می‌شـود. این 

عـدم صلبیـت می‌توانـد منجـر بـه ثبـت نتایـج کاذب در تغییـر 
واقعـی  مسـیر  از  را  نیرو-جابه‌جایـی  نمـودار  و  شـده  مکان‌هـا 
از چیدمان‌هـای  نمونـه  دو   ،)1( در شـکل  کنـد.  خـود خـارج 
نادرسـت، کـه در آن‌هـا از بـوم یـا بدنـه ماشـین‌آلات غیرصلب 
بـرای اعمـال بـار کششـی اسـتفاده شـده، بـه وضـوح نمایـش 

داده ‌شده‌‌اسـت.
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شـکل )1(: نمونه‌هایـی از چیدمان‌هـای غیراسـتاندارد در آزمایـش بارگـذاری 
کششـی؛ اسـتفاده از بـوم غیرصلـب ماشـین‌آلات سـنگین ماننـد جرثقیل و 
بیـل مکانیکـی کـه منجر بـه عـدم کنتـرل نـرخ بارگـذاری و ایجـاد خطا در 

می‌شـود. جابه‌جایی‌هـا  اندازه‌گیـری 

مشـکل اساسـی دوم در اسـتفاده از ماشـین‌آلات بـرای اعمـال 
بـار، ناتوانـی در کنتـرل دقیـق نـرخ بارگـذاری و ایجـاد بارهـای 
ناگهانـی اسـت. اسـتانداردهای بارگـذاری تأکیـد دارند کـه هر گام 
بـار بایـد به‌صـورت پیوسـته، نـرم و بـدون ضربـه اعمـال شـود تـا 
خـاک فرصـت بازتوزیـع تنـش و بـروز رفتـار خـزش11 را داشـته 
داخلـی  اصطـکاک  دلیـل  بـه  نادرسـت،  چیدمان‌هـای  در  باشـد. 
بـالای جک‌هـای بزرگ ماشـین‌آلات و حساسـیت پایین شـیرهای 
هیدرولیـک آن‌هـا نسـبت بـه گام‌هـای کوچک بـار، بـرای نمونه ۵ 
درصـد بـار نهایـی، بـار به شـکل پله‌هـای نامنظـم و ضربـه‌ای وارد 
می‌شـود. ایـن وضعیت نـه تنها دقت حسـگرهای اندازه‌گیـری نیرو 
را مختـل می‌کنـد، بلکـه می‌توانـد باعـث از بیـن رفتـن زودهنـگام 
پیوسـتگی و مقاومت برشـی در فصل مشـترک خاک و شـمع شود؛ 
پدیـده‌ای کـه منشـأ آن اعمـال ناگهانـی و ضربـه‌ای بـار اسـت، نه 
بارگـذاری اسـتاتیک واقعـی و کنترل‌شـده. در حالـی کـه براسـاس 
پاراگـراف ۱۰.۱.۲ اسـتاندارد ASTM D3689، بار باید در بازه‌های 
زمانـی مشـخص و در کنتـرل دقیـق اپراتـور اعمـال شـود. بـا ایـن 
وجـود، در برخـی کارگاه‌هـای داخلـی کشـور، ایـن روش نادرسـت 
بـه اشـتباه، به‌عنـوان یـک راهـکار سـریع پذیرفتـه شده‌اسـت، در 
حالـی کـه داده‌های حاصـل از آن فاقـد قابلیت ردیابـی علمی بوده 

و انطباقـی بـا منحنی‌هـای نظـری ندارنـد.

در مقابـل ایـن رویکـرد غیر‌اسـتاندارد، اسـتفاده از سیسـتم‌های 
صلـب مهندسـی، نظیـر سـه ‌پایـه یا چهـار پایه فلـزی، نـه تنها یک 
راهـکار متـداول، بلکـه روشـی کاماًل منطبق بـر الزامـات بخش ۸.۶ 
اسـتاندارد ASTM D3689 محسـوب می‌شـود. یک سـه ‌پایه فلزی 
صلـب کـه به‌صـورت متقـارن بـر سـطح زمیـن یـا روی صفحـات 
تکیه‌گاهـی مسـتقر شده‌اسـت، مسـیر مسـتقیم و پایـداری را بـرای 
انتقـال نیـروی عکس‌العمـل جـک هیدرولیـک یـا سـامانه پولیفـت 
زنجیـری فراهـم می‌کنـد. این آرایش سـازه‌ای سـبب می‌شـود بردار 
نیـروی کششـی به‌صـورت دقیـق در امتـداد محور طولی شـمع قرار 
گیـرد؛ موضوعـی کـه مطابـق پاراگـراف ۸.۱.۹ اسـتاندارد، یکـی از 
الزامـات کلیـدی بـرای حذف اثـر بارگذاری خـارج از مرکز به شـمار 
مـی‌رود. در شـکل )۲(، نمونـه‌ای از اعمـال بـار کششـی با اسـتفاده 
از یـک سـه ‌پایـه صلـب مهندسـی نمایـش داده شده‌اسـت کـه در 
آن، صلبیـت فریـم امـکان اعمـال بـار با دقت بـالا و به‌صـورت کاملًا 
کنترل‌شـده را فراهـم کـرده اسـت. در چنیـن سیسـتمی، بـه دلیل 
حـذف ارتعاشـات ناخواسـته و انعطاف‌پذیری‌های ذاتی ماشـین‌آلات 
کارگاهـی، جابه‌جایی‌هـای ثبـت ‌شـده بـا اسـتفاده از گیج‌هـا فقـط 
بازتاب‌دهنـده رفتـار واقعـی خـاک در برابـر بـار محـوری بـوده و 
نمـودار بار–جابه‌جایـی حاصـل، از اعتبار تحلیلـی و قابلیت تطبیق با 

مدل‌هـای نظـری برخوردار اسـت.

شـکل )2(: چیدمـان صحیح و منطبـق با الزامـات آزمایش بارگذاری کششـی 
.ASTM D3689 با اسـتفاده از سـه ‌پایه صلـب فلزی، براسـاس اسـتاندارد
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ــار جانبــی براســاس اســتاندارد  ــزام در آزمایش‌هــای ب ــن ال ای
ــوع  ــن ن ــد. در ای ــدا می‌کن ASTM D3966 اهمیــت بیشــتری پی

ــه  ــاد مؤلف ــا ایج ــی ی ــتای افق ــراف از راس ــه انح ــش، هرگون آزمای
ــین‌آلات،  ــب ماش ــای غیرصل ــی از بازوه ــته ناش ــودی ناخواس عم
پاســخ جابه‌جایــی جانبــی شــمع را به‌طــور اساســی دچــار 
ــه  ــد ک ــح می‌کن ــد ۴.۳ تصری ــتاندارد در بن ــد. اس ــال می‌کن اخت
ــوده و  ــوردار ب ــی برخ ــت کاف ــد از صلبی ــل بای ــامانه عکس‌العم س
ــرار گیــرد  ــه‌ای مناســب از شــمع در معــرض آزمایــش ق در فاصل
ــا ناحیــه تنــش ایجــاد شــده در خــاک، رفتــار واقعــی شــمع را  ت
مخــدوش نکنــد. به‌کارگیــری ســامانه‌های اعمــال بــار افقــی 
ــنگین  ــی س ــای بتن ــه بلوک‌ه ــه ب ــری ک ــت زنجی ــر پولیف نظی

هســتند  متصــل  شــده  مهــار  عکس‌العمــل  شــمع‌های  یــا 
)همان‌گونــه کــه در شــکل )۳( نشــان داده شده‌اســت( تنهــا 
ــی  ــتفاده در طراح ــورد اس ــای م ــت داده‌ه ــان از صح راه اطمین
بادهــای  معــرض  در  خورشــیدی  نیروگاه‌هــای  فونداســیون 
ــب  ــامانه‌های صل ــن س ــی ای ــی‌رود. جایگزین ــمار م ــه ش ــدید ب ش
ــق آنچــه در شــکل )۴( مشــاهده  ــا ماشــین‌آلات ســنگین، مطاب ب
ــگاه نخســت هزینه‌هــای تجهیــز کارگاه  می‌شــود، هــر چنــد در ن
ــرآورد نادرســت  ــه ‌دلیــل ب را کاهــش می‌دهــد، امــا در ادامــه و ب
ــل  ــا تحمی ــروز آســیب‌های ســازه‌ای ی ــری، خطــر ب ــت بارب ظرفی
نیروگاه‌هــای  در  را  بازســازی  و  اصــاح  هزینه‌هــای ســنگین 

خورشــیدی افزایــش می‌دهــد.

شـکل )3(: نمونه‌هـای اسـتاندارد چیدمـان آزمایـش بـار جانبـی مطابـق بـا 
.ASTM D3966 اسـتاندارد 

شـکل )4(: نمونه‌هـای غیراسـتاندارد چیدمـان آزمایـش بـار جانبـی و عـدم 
.ASTM D3966  انطبـاق بـا اسـتاندارد
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احـداث نیروگاه‌هـای خورشـیدی در مقیـاس مـگاوات، فراتـر از نصـب تجهیـزات الکتریکی، یک پـروژه گسـترده در حوزه 
مهندسـی عمـران و مهندسـی ژئوتکنیـک بـه شـمار می‌آیـد. بـا توجـه بـه ماهیـت بارهـای محیطـی حاکـم بـر این سـازه‌ها، 
فونداسـیون‌های شـمعی، بـه ویـژه پایه‌هـای کوبشـی، بایـد در طول عمـر طراحی نیـروگاه که به‌طـور معمول حدود 30 سـال 
در نظـر گرفتـه می‌شـود، تـوان تحمـل بارهای کششـی و جانبی قابـل ‌توجهی را داشـته باشـند. تحلیل‌های ارائه شـده در این 
مقالـه نشـان می‌دهـد کـه هرگونـه خطـا در بـرآورد ظرفیـت باربری شـمع‌ها، نـه تنهـا می‌تواند پایـداری سـازه را بـا مخاطره 
مواجـه کنـد، بلکـه درصـورت اتخـاذ طراحی‌های بیـش از حـد محافظه‌کارانـه، منجر بـه افزایش غیرضـروری مصـرف مصالح، 
هزینه‌هـای اجرایـی و زمـان اجـرای پروژه خواهد شـد. در ایـن چارچوب، آزمایش‌هـای بارگذاری در محل به‌عنـوان معتبرترین 

ابـزار بـرای ارزیابـی رفتـار واقعـی شـمع و خـاک، نقـش تعیین‌کننـده‌ای در تایید صحـت طراحی ایفـا می‌کنند.
بررسـی دقیق اسـتانداردهای مرجع، نشـان‌دهنده سـخت‌گیری‌های هدفمند در حوزه »دانش آزمایشـگاهی« برای کاهش 
خطاهـای انسـانی و ابـزار دقیق اسـت. طبـق الزامات اسـتاندارد ASTM D3689 برای بـار محوری، دقت ۱ درصدی لودسـل و 
 ASTM D3966 کالیبراسـیون تجهیزات حداکثر هر ۶ ماه، اسـاس اعتماد به داده‌ها محسـوب می‌شـود. همچنین، اسـتاندارد
بـا تأکیـد بـر اسـتفاده از بلبرینگ‌هـای کـروی و چیدمان‌های متقـارن برای بارهـای جانبی، بر حـذف مؤلفه‌های اضافی ناشـی 
از بارهـای خـارج از مرکـز تمرکـز دارد. رعایـت فواصـل آزاد، حداقـل ۵ برابـر قطر پایـه، بـرای جلوگیری از تداخـل حباب‌های 

تنش، وجه مشـترک هر دو اسـتاندارد در دسـتیابی به پاسـخ واقعی سیسـتم شـمع-خاک است.
یکـی از یافته‌هـای اصلـی ایـن نوشـتار، نقد روش متـداول در برخی سـایت‌های داخلی ایران اسـت کـه در آن از بوم جرثقیل، 
بیـل مکانیکـی یـا دسـتگاه‌های پایه‌کـوب بـرای اعمـال بارهای کششـی یا جانبی اسـتفاده می‌شـود. ایـن رویکرد، بـه دلیل عدم 
صلبیـت ذاتـی اجـزای ماشـین و اعمـال بارهای ضربه‌ای و غیرقابل کنترل، اسـاس اسـتاتیک بـودن آزمایش را زیر سـؤال می‌برد. 
داده‌هـای حاصـل از چنیـن چیدمان‌هایی، به دلیل تداخل ارتعاشـات ماشـین و انعطاف‌پذیری بازوهـای هیدرولیک، منجر به ثبت 
تغییر مکان‌های کاذب و درنهایت، تحلیل‌های نادرسـت ژئوتکنیکی می‌شـود. در مقابل، اسـتفاده از سیسـتم‌های مهندسی‌شـده 
نظیـر سـه پایـه یا چهـار پایه‌های صلب فلزی، ضمن پوشـش کامـل الزامات اسـتانداردهای ASTM، بسـتری پایدار بـرای اعمال 
بـار تدریجـی و دقیـق فراهم می‌کند که تنها راه دسـتیابی به نمودارهای نیرو-جابه‌جایی معتبر اسـت. در راسـتای ارتقای کیفیت 

آزمایش‌هـای میدانـی در صنعـت انرژی‌های تجدیدپذیر، پیشـنهادات زیر ارائه می‌شـود:
    استانداردسـازی چیدمـان: مشـاوران و دسـتگاه‌های نظـارت بایـد از تأییـد آزمایش‌هایـی کـه بـا اسـتفاده از بـوم 
ماشـین‌آلات سـنگین و بـدون فریـم صلـب واسـط انجـام می‌شـوند، خـودداری نمـوده و پیمانـکاران را ملـزم بـه اسـتفاده از 

سیسـتم‌های صلـب ماننـد سـه ‌پایـه فلـزی نماینـد.
    سـخت‌گیری در کالیبراسـیون: بـا توجـه بـه شـرایط سـخت محیطی سـایت‌های خورشـیدی )گـرد و غبـار و حرارت 
زیـاد(، دوره کالیبراسـیون تجهیـزات ابـزار دقیـق بایـد به‌طـور مسـتمر پایـش شـود و اسـتفاده از لودسـل‌های دارای محافـظ 

محیطـی توصیه می‌شـود.
    بهره‌گیـری از آزمایش‌هـای سـریع: به‌منظـور انطبـاق بـا سـرعت بـالای اجـرای پروژه‌هـای خورشـیدی، پیشـنهاد 
می‌شـود روش آزمایـش سـریع مطابـق پاراگـراف ۱۰.۱.۲ اسـتاندارد ASTM D3689 به‌عنوان روش اصلی انجـام آزمایش‌های 

کنتـرل کیفیت پذیرفته شـود.
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آنالیز و بررسی حوادث به آنالیز و بررسی حوادث به 
روش روش TRIPOD-BETATRIPOD-BETA در  در 

یکی از صنایع پتروشیمییکی از صنایع پتروشیمی

تحلیـل و بررسـی حـوادث در یـک شـرکت پتروشـیمی بـا روش ترای‌پـاد بتـا1 )تحلیل ریشـه‌ای حوادث( انجام شـد. بـرای اجرای 
ایـن روش، مصاحبـه‌ای بـا کارکنـان شـرکت صـورت گرفـت و پرسـش‌نامه‌ها نیز توزیع شـد. براسـاس اظهـارات کارکنان و پاسـخ‌های 
پرسـش‌نامه‌ها، حـوادث بـا اسـتفاده از نرم‌افـزار اینوِسـتیگِیتور )۳(2 تحلیـل شـدند. نتایـج نشـان داد کـه خطـای انسـانی و رفتارهـای 
ناایمـن عامـل اصلـی وقـوع حـوادث هسـتند. همچنیـن، دیـدگاه و تعهـد مدیریـت بـه ایمنـی یکـی از مهم‌تریـن عوامل پیشـگیری از 

حـوادث بـه شـمار می‌رود کـه متأسـفانه در این شـرکت نقش بسـیار محـدودی دارد.

چکیده

ایمنی، حادثه، ترای‌پاد بتا، تحلیل حادثه، خطای انسانی.

واژه‌های کلیدی

مه
قد

م

صنعـت نفـت بـه دلیـل ماهیت مـواد، تجهیـزات و فرآیندهای خـود همواره بـا خطر وقوع حـوادث جدی مواجه اسـت. 
سـالانه تعـداد زیـادی حادثـه منجـر بـه آسـیب‌های جسـمانی و مـرگ در ایـن صنعـت گـزارش می‌شـود. این حـوادث نه 
تنهـا باعـث از دسـت رفتـن نیـروی انسـانی می‌شـوند، بلکـه روند اجرایـی صنعـت را مختل کرده و خسـارات سـنگینی به 
تأسیسـات وارد می‌کننـد و به‌طـور هم‌زمـان موجب ایجاد آلودگی گسـترده در محیط‌زیسـت می‌شـوند. در سـال‌های اخیر، 
روش‌هـای ارزیابـی خطـر همـواره مـورد توجـه بوده‌انـد، امـا اگر بدون شناسـایی علـل اصلی حـوادث تنها بـر تحلیل خطر 
تمرکـز کنیـم، پرسـش‌هایی مطـرح می‌شـود: »چـه چیـزی می‌تواند اشـتباه شـود؟«، »به چـه میـزان؟«، »چـه زمانی؟« و 
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»چگونـه؟«. بـا تحلیل و بررسـی سـوابق حـوادث می‌تـوان به این پرسـش‌ها پاسـخ داد ]1[.
تجربـه نشـان می‌دهـد کـه وقـوع حـوادث بـزرگ تقریبـاً هرگز بـه یک علت محـدود نمی‌شـود، اما بیشـتر حوادث شـامل 
عوامـل علـّی مرتبـط و چندگانـه هسـتند. ایجاد روشـی برای پیشـگیری از حوادث شـغلی، یکـی از ضروریـات جوامع صنعتی 
بـه شـمار مـی‌رود. هـدف از بررسـی حادثـه ایـن اسـت که توالـی وقایع شناسـایی شـود و تمـام دلایل مؤثـر بر رخـداد حادثه 
مـورد تحلیـل قـرار گیرند تا پیشـنهادهای مناسـبی برای کاهش خطر و پیشـگیری از وقوع حوادث مشـابه در آینده ارائه شـود 
]2[. بـا توجـه بـه ایـن کـه امـروزه حوادث جـزء جدانشـدنی کار در محیط‌هـای صنعتی هسـتند و گاهی منجر به آسـیب‌های 
جبران‌ناپذیر به سالمت و بهداشـت کارکنان، تجهیزات، سـرمایه، محیط‌زیسـت و اعتبار می‌شـوند، ضروری اسـت با اسـتفاده 
از روش‌هـا و مدل‌هـای جامـع، گام‌هایـی بـرای پیشـگیری و کاهـش حوادث برداشـت. تحلیل، بخشـی ویژه از فرآینـد حوادث 

اسـت کـه در ایـن زمینه می‌تـوان از انـواع روش‌ها بهـره گرفت.
یکـی از روش‌هـای مؤثـر و کاربـردی تحلیل حـوادث در صنایع نفت، گاز و پتروشـیمی، روش ترای‌پاد بتا )تحلیل ریشـه‌ای 
حوادث( اسـت. در این روش، با بررسـی و تحلیل حوادث گذشـته و سـوابق مرتبط با شـرکت یا سـازمان مورد نظر، اشـکالات 
آشـکار یـا سـطحی، پیش‌شـرایط و اشـکالات پنهـان شناسـایی می‌شـوند تا اقدامـات لازم بـرای کنتـرل و پیشـگیری از وقوع 
مجـدد آن‌هـا صـورت گیرد. اشـکالات سـطحی شـامل نقـص در سیسـتم‌های کنترلی و دفاعی اسـت کـه به‌صـورت رفتارها یا 

شـرایط ناایمـن بـروز می‌کننـد و در هنگام وقوع حادثه به سـهولت قابل شناسـایی هسـتند.
پیش‌شـرایط شـامل حالت‌هـای سیسـتمی، روحـی، روانـی، موقعیتـی یـا محیطـی هسـتند کـه به‌طـور مسـتقیم بـه 
شـکل‌گیری علـل سـطحی منجـر می‌شـوند. اشـکالات پنهـان بـه ناکارآمدی‌هـا یـا شـرایط غیرطبیعـی اطالق می‌شـود کـه 
زمینـه ایجـاد پیش‌شـرایط را فراهـم می‌کننـد ]3[. شناسـایی و کشـف ایـن عوامل بـرای انجـام اقدامات کنترلـی و اصلاحی و 
همچنیـن پشـتیبانی از تصمیم‌گیری‌هـای مدیریتـی سـودمند اسـت و بـا ارائـه راهکارهای مناسـب می‌تـوان از وقـوع حوادث 

مشـابه در آینـده جلوگیـری نمود.
مبنـای طبقه‌بنـدی خطاهـا براسـاس علـت وقـوع آن‌هـا اسـت. اگرچـه ماهیـت انسـان به‌گونـه‌ای اسـت کـه دچـار خطـا 
می‌شـود، امـا بـرای بـروز ایـن خطاهـا دلایلـی وجـود دارد که برخـی از آن‌هـا خـارج از کنترل مسـتقیم فرد خطاکار هسـتند. 
شـناخت و درک ایـن دلایـل می‌توانـد نقـش مؤثـری در پیشـگیری از وقوع خطاها داشـته باشـد. بر این اسـاس، بیل موسـیتا 

خطاهـا را به سـه دسـته تقسـیم کرده اسـت ]4[:
 خطاهای مرتبط با فرد؛

 خطاهای مرتبط با موقعیت؛
 خطاهای مرتبط با سیستم.

براسـاس نتایـج مطالعـات گوناگـون، خطاهـای انسـانی عامـل اصلـی وقـوع حـوادث شـناخته می‌شـوند. به‌عنـوان نمونـه، 
هاینریـش3 حـدود ۸۸ درصـد حـوادث را ناشـی از خطاهای انسـانی گزارش کـرده اسـت ]5[. همچنین در پژوهـش درو4، ۸۰ 
تـا ۹۰ درصـد حـوادث بـه خطاهـای انسـانی نسـبت داده شـده‌اند ]6[ و بیلینـگ5 نیز خطاهـای انسـانی را عامل وقـوع ۷۰ تا 
۹۰ درصـد حـوادث معرفـی می‌کنـد ]7[. بررسـی آمـار حـوادث ‌۹ سـاله ایـران )از سـال ۱۳۶۹ تـا ۱۳۷۷( نشـان می‌دهد که 
علـت اصلـی وقـوع حـوادث در تمام سـال‌های مـورد بررسـی، به ‌جز سـال ۱۳۶۹، خطاهای انسـانی بوده اسـت. ایـن عامل در 
طبقه‌بنـدی ارائه ‌شـده توسـط سـازمان تأمین اجتماعـی با عنـوان »بی‌احتیاطی« ثبت شده‌اسـت. همچنین اولدر و اسپایسـر6  
در بررسـی علـل وقـوع حـوادث بر ایـن باورند که در کنـار عوامل محیطی و تجهیزات، خود افراد یکی از علل اساسـی بسـیاری 
از حـوادث بـه شـمار می‌رونـد ]8[. در مطالعـه‌ای دیگـر کـه توسـط شـینار7 انجـام شده‌اسـت، خطای انسـانی به‌عنـوان عامل 

اصلـی بخـش قابـل توجهی از حـوادث رانندگـی معرفی شده‌اسـت ]9[.
حادثـه یکـی از عوامـل مهم در از بین رفتن توانمندی‌های بالقوه موجود در صنایع به شـمار می‌رود. بدون تردید، نخسـتین 
گام در مسـیر کنترل حوادث، تحلیل آن‌ها با هدف شناسـایی علل ریشـه‌ای اسـت. ریشـه‌یابی حادثه با هدف ارتقای سیسـتم 
ایمنـی و جلوگیـری از تکـرار حـوادث مشـابه، از ارکان اصلـی برنامه‌های مدیریت ایمنی، بهداشـت و محیط‌زیسـت8 محسـوب 
می‌شـود. روش ترای‌پـاد بتـا )تحلیـل ریشـه‌ای حـوادث( یکی از روش‌های ریشـه‌یابی حوادث اسـت کـه به دلیل نـگاه ویژه به 
نقـش خطـای انسـانی، به‌طـور گسـترده در صنایـع نفتی بـه کار گرفته می‌شـود. ایـن روش بـا اسـتفاده از نرم‌افزارهایی مانند 
اینوِسـتیگِیتور )۳( قابل اجرا اسـت و با هدف پیشـگیری از وقوع حوادث مشـابه، بر آموزش مبتنی بر حوادث گذشـته اسـتوار 

.]10[ است 
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  روش و مراحل انجام پژوهش

در میـان روش‌هـای متـداول تحلیـل حـوادث، روش ترای‌پـاد 
بتـا )تحلیـل ریشـه‌ای حوادث( بـه دلیل نـوع نگاه آن بـه چگونگی 
کاهـش نقـش خطای انسـانی، جایـگاه ویژه‌ای در مقایسـه با سـایر 
روش‌هـا دارد. هـدف ایـن روش، تفکیک یک مسـئله بـه چند علت 
اصلی اسـت که براسـاس آن، علل ریشـه‌ای به شـکلی سـاختارمند 
یـک  قالـب  در  اطلاعـات  رویکـرد،  ایـن  در  شناسـایی می‌شـوند. 
نتایـج به‌صـورت  نمـودار منطقـی درختـی سـازمان‌دهی شـده و 
تصویـری نمایـش داده می‌شـوند تـا درنهایـت، اقدامـات اصلاحـی 
مناسـب بـر اجزای سـازمان اعمال شـود ]11[. ایـن روش با تحلیل 
حادثـه در سـه مرحلـه انجـام می‌شـود که شـامل موارد زیر اسـت:
1. شناسـایی زنجیـره رویدادهایـی کـه موجـب تبدیـل یـک 

منبـع بالقـوه بـه یـک حادثـه می‌شـوند؛
2. تعیین موانعی که باید از وقوع حادثه جلوگیری کنند؛

3. شناسـایی عللـی کـه منجـر بـه خطـا و ایجـاد نقـص در 
.]3[ شـده‌اند  کنترلـی  سیسـتم‌های 

نمـودار ترای‌پـاد بتـا )تحلیـل ریشـه‌ای حـوادث( زنجیـره‌ای از 
رویدادهـا را نمایـش می‌دهـد که نشـان‌دهنده ناکارآمـدی اقدامات 
کنترلـی مرتبـط بـا هـر خطـر اسـت. هسـته اصلـی ایـن روش از 
سـه مفهـوم رویـداد، مخاطـره و هـدف تشـکیل شده‌اسـت. در این 
زنجیـره مشـخص می‌شـود کـدام اقدامـات کنترلی در محـل وجود 
داشـته‌اند امـا بـه‌ درسـتی عمـل نکرده‌انـد و چـه اقدامـات دیگری 
بـرای بهبـود کنتـرل خطـر ضـروری اسـت. در ایـن پژوهـش، یک 
پرسـش‌نامه تهیـه و در اختیـار افـرادی قـرار گرفـت کـه به‌طـور 
مسـتقیم یـا غیرمسـتقیم بـا حـوادث رخ ‌داده در ارتبـاط بوده‌انـد. 
براسـاس پاسـخ‌های پرسـش‌نامه و مسـتندات تحلیـل حادثـه در 
ایـن شـرکت، فرآینـد بررسـی اجـرا شـد. در ایـن پژوهـش، شـش 

حادثـه بـه شـرح زیـر مـورد بررسـی قـرار گرفت:

 حادثه )۱(  سقوط در گودال

ریگـر عملیـات گودبـرداری بـه دلیـل قـرار گرفتـن در شـرایط 
محیطـی پرخطـر، از گودالـی بـا عمـق تقریبی ۷ متر سـقوط کرده 
و دچار مصدومیت شـامل شکسـتگی پیشـانی و دسـت و پای چپ 
شـد. فـرد مذکـور در هنگام حادثـه در حال صحبت بـا تلفن همراه 

بـوده و مسـئولیت هدایـت بیل مکانیکـی را بر عهده داشـت.

 حادثه )2(  برق‌گرفتگی

جوشـکار بـرای انجـام عملیات جوشـکاری وارد فضـای بین 

دو سـقف مخـازن بـا سـقف شـناور شـد. پـس از آن‌کـه همـه 
کارکنـان بـرای صـرف نهـار و اسـتراحت قصد خـروج از مخزن 
بـه  مراجعـه  از  پـس  شـدند.  وی  غیبـت  متوجـه  داشـتند،  را 
محـل کار وی و برداشـتن فـن موجـود روی ورودی، بـا بـدن 
بی‌جـان فـرد مواجـه شـدند. بررسـی‌های انجـام ‌شـده و اعالم 
علـت فـوت از سـوی پزشـکی قانونـی نشـان داد کـه متوفـی بر 
اثـر لخـت شـدن کابل لامـپ روشـنایی و برقـدار شـدن جداره 
محـل  در  متأسـفانه  و  شـده  برق‌گرفتگـی  دچـار  آن  محافـظ 

فـوت کرده اسـت.

 حادثه )3( سقوط بار از جرثقیل

در هنـگام جابجایـی پمـپ داخل خـط تولید بـا جرثقیل، حین 
قـرار دادن پایه‌هـای پمـپ، یکـی از تسـمه‌های جرثقیـل پـاره و 
باعث سـقوط دسـتگاه تزریق شـد. حادثـه زمانـی رخ داد که کارگر 
اقـدام می‌کـرد و متأسـفانه پمـپ روی وی  پایه‌هـا  بـرای نصـب 
سـقوط کـرد. تلاش‌هـای تیم امـداد بـرای نجـات وی موفقیت‌آمیز 

نبـود و کارگـر در محـل فوت شـد.

 حادثه )4( سقوط از ارتفاع

جوشـکار روی پلتفـرم در ارتفـاع ۹ متری مشـغول جوشـکاری 
بـود کـه بـه دلیل از دسـت دادن تعـادل و نبـود تجهیـزات ایمنی، 
از پلتفـرم سـقوط کـرد و متأسـفانه بـه دلیـل شـدت جراحـات در 

محـل فوت شـد.

 حادثه )5( مرگ بر اثر گاز فاضلاب

دو نفـر از کارگـران شـهرداری صنعتی برای بـاز کردن گرفتگی 
منهـول فاضالب خـارج از محوطـه عملیاتـی مجتمـع وارد منهول 
شـدند و در اثـر استنشـاق گاز هیـدروژن سـولفید جـان خـود را از 

دسـت دادند.

 حادثه )6( آتش‌سوزی در مخزن

یـک  انجـام  از  پـس  کاری،  شـیفت  آغازیـن  سـاعت‌های  در 
جوشـکاری سـبک در یکـی از لوله‌های منتهی به مخـازن نگهداری 
سـوخت، انفجار و آتش‌سـوزی گسـترده‌ای رخ داد. با شروع حریق، 
کارگـران محـل کار را ترک کردند و نیروهای آتش‌نشـانی در محل 
حاضـر شـدند. درنهایت، پـس از فعالیت حدود ۳۰ دسـتگاه خودرو 
آتش‌نشـانی، عملیـات اطفـای حریق و ایمن‌سـازی محیـط طی دو 
روز انجـام شـد. در ایـن حادثـه، یک نفـر جان خود را از دسـت داد 

و ۱۸ نفـر نیز مجروح شـدند.
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  یافته‌ها

بـا توجـه بـه این شـش حادثـه، عواملـی کـه به‌طور مسـتقیم، 
نقـش  آن‌هـا  وقـوع  در  ریشـه‌ای  علـل  و همچنیـن  غیرمسـتقیم 
داشـته‌اند، مـورد بررسـی قـرار گرفتنـد. توضیحـات مرتبـط بـا هر 

حادثـه در قالـب جـداول )1( تـا )6( ارائـه شده‌اسـت.

جدول )1(: تحلیل علل حادثه سقوط در گودال.

عوامل شناسایی ‌شدهنوع عامل

علل مستقیم

 انجام عملیات گودبرداری خارج از شیفت کاری 
)کار در شب(؛

 لغزنده بودن زمین بر اثر بارندگی؛
 قرار گرفتن ناخواسته ریگر در لبه گودال.

علل غیرمستقیم

 عجله یا میانبر زدن در روش اجرایی و کار خارج 
از شیفت کاری؛

 عدم گودبرداری اصولی؛
 مکالمه ریگر با تلفن همراه.

علل ریشه‌ای

 فشار زمانی برای انجام کار و تعجیل در اتمام 
عملیات؛

 فشار مدیریت برای اتمام عملیات؛
 مشکلات خانوادگی.

مجموعـه عوامـل فـوق در قالـب نمـودار در شـکل )۱( نمایش 
شده‌اسـت. داده 

شکل )1(:  نمودار علل حادثه سقوط در گودال.

  نتیجه‌گیـری و پیشـنهادات برای پیشـگیری از حوادث 
به مشا

 محدودیت در استفاده از تلفن همراه حین انجام کار؛
 برگـزاری دوره‌هـای کاربـردی و مؤثـر ایمنـی، بهداشـت و 
محیط‌زیسـت بـرای کارکنـان بـا توجـه بـه خطرهـای موجـود در 

محیـط کار؛
 اعمـال نظـارت و کنترل مؤثر توسـط مسـئولین HSE پروژه 

و برگزاری جلسـات شروع کار.
و  ریگـری  رانندگـی،  ماننـد  حسـاس  مشـاغل  شناسـایی   
دقیـق  کنترل‌هـای  و  نظـارت  اعمـال  و  ماشـین‌آلات  راهنمایـی 
توسـط مسـئولین HSE پـروژه، از جمله اقدامات فوری پیشـگیری 

از حـوادث مشـابه اسـت.

جدول )2(: تحلیل علل حادثه برق‌گرفتگی.

عوامل شناسایی ‌شدهنوع عامل

علل مستقیم

 عدم حضور ناظر HSE در حین انجام کار؛
  عدم صدور مجوز کار در فضای بسته؛

 عدم حضور نفر کمکی در محل کار؛
 عمل نکردن کلید محافظ جان تابلوی مربوطه.

علل غیرمستقیم

 استفاده از تجهیزات معیوب؛
 عدم رعایت ملاحظات و الزامات HSE؛

 کمبود نیروی کار؛
 عدم اتصال کلید محافظ جان توسط جوشکار.

علل ریشه‌ای

 فقدان برنامه مدون بازرسی و بازدیدهای ایمنی؛
 عدم تعهد مدیریت در شناسایی مخاطرات؛

 عدم انجام نیازسنجی مشاغل و بررسی صلاحیت 
افراد؛

 کمبود آموزش‌های کافی.

مجموعـه عوامـل ذکـر شـده به‌صـورت نمـودار در شـکل )2( 
شـده‌اند. داده  نمایـش 

شکل )2(: نمودار علل حادثه برق گرفتگی.

حادثـه  از  پیشـگیری  پیشـنهادات  و  نتیجه‌گیـری    
فتگـی ق‌گر بر

 الـزام تمـام کارکنـان بـه رعایـت الزامـات، قوانیـن، مقـررات 
و دسـتورالعمل‌های HSE و توجـه بـه نقـش آنهـا در پیشـگیری از 

حـوادث؛ وقوع 
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سـاده،  اجرایـی  روش‌هـای  و  دسـتورالعمل‌ها  تدویـن   
مسـئولیت  دقیـق  کـردن  مشـخص  بـا  فهـم،  قابـل  و  شـفاف 

کارکنـان؛
 اعمـال روش‌هـای انتخـاب، تعیین صلاحیت و شایسـتگی 
کارکنـان )توانایـی، دانش، مهـارت، تجربـه و انضباط کاری( در 

تمـام سـطوح سـازمان، به ویـژه در مراحل بدو اسـتخدام؛
 بازنگـری رویه‌هـای شناسـایی خطـرات و تعییـن اقدامات 

پیشـگیرانه به‌منظـور کنتـرل و کاهـش خطر؛
بـا  همـراه  ایمـن  کار  مجـوز  صـدور  سیسـتم  بازنگـری   

اثربخـش؛ و  مسـتمر  آموزشـی  دوره‌هـای  برگـزاری 
 الـزام دریافـت مجـوز بـرای انجـام هـر گونـه فعالیـت در 

فضاهـای محصـور توسـط مسـئولین اجـرای عملیـات؛
 حضـور نفـر کمکـی مؤثـر به ازای هـر نفر مشـغول به کار 

در فضاهـای محصور؛
 انجـام بازرسـی و آزمایـش دوره‌ای از تمامـی کلیدهـای 
محافـظ جـان و اطمینـان از عملکـرد صحیـح آن‌هـا و همچنین 
اسـتقرار سیسـتم رنگ‌بنـدی اسـتاندارد9 بـرای تابلوهـای بـرق، 

تجهیـزات الکتریکـی و مکانیکـی و کابل‌هـای بـرق؛
 ولتـاژ مـورد اسـتفاده بـرای روشـنایی در فضـای محصور 

بایـد کمتـر از ۷۲ ولت باشـد؛
 اجرای صحیح دسـتورالعمل سیسـتم تشـویق و تنبیه؛

 برگـزاری منظم و مسـتمر بازدیـد ایمنی10 و پایـش اعمال و 
شـرایط ایمـن کار بـا هدف کاهـش و حذف مـوارد ناایمن؛

 پیاده‌سـازی روش‌هـای اجرایـی مـدون بـرای شناسـایی 
و  کاری  فرآیندهـای  بـا  مطابـق  کارکنـان  آموزشـی  نیازهـای 

ارائـه ‌شـده. آموزش‌هـای  اثربخشـی  مسـتمر  پایـش 

جدول )3(: تحلیل علل حادثه سقوط بار از جرثقیل.

نوع ناپیوستگینوع عامل

علل مستقیم
 عدم حضور ناظر HSE در حین کار؛

 عدم صدور مجوز کار مربوط به باربرداری؛
 قرار گرفتن فرد در زیر بار.

علل غیرمستقیم
 استفاده از تسمه معیوب؛

 عدم رعایت الزامات و ملاحظات HSE؛
 عدم توجه به موقعیت خطرناک بار.

علل ریشه‌ای
 فقدان برنامه مدون بازرسی و بازدیدهای ایمنی؛

 عدم تعهد مدیریت در شناسایی مخاطرات؛
 کمبود آموزش‌های کافی.

مجموعـه عوامـل ذکـر شـده در قالـب نمـودار در شـکل )۳( 
شده‌اسـت. داده  نمایـش 

شکل )3(: حادثه سقوط بار از جرثقیل.

  نتیجه‌گیـری و پیشـنهادات پیشـگیری حادثه سـقوط 
بـار از جرثقیل

  در بازرسـی سیم‌بکسـل‌ها از دسـتورالعمل‌ها و استانداردهای در بازرسـی سیم‌بکسـل‌ها از دسـتورالعمل‌ها و استانداردهای 
معتبر اسـتفاده شود؛معتبر اسـتفاده شود؛

نبایـد پیچـش، مـوج شکسـتگی، لهیدگـی،  نبایـد پیچـش، مـوج شکسـتگی، لهیدگـی، سیم‌بکسـل‌ها    سیم‌بکسـل‌ها 
بازشـدگی،  باشـند.  داشـته  زنگ‌زدگـی  یـا  سـوختگی  بازشـدگی، سـایش،  باشـند.  داشـته  زنگ‌زدگـی  یـا  سـوختگی  سـایش، 
چندرشـته شـدن یـا هرگونـه آسـیب مشـابه غیرقابل قبول اسـت؛چندرشـته شـدن یـا هرگونـه آسـیب مشـابه غیرقابل قبول اسـت؛

تعـداد  بـه  بسـتگی  سیم‌بکسـل  مجـاز  ظرفیـت  تعـداد تحمـل  بـه  بسـتگی  سیم‌بکسـل  مجـاز  ظرفیـت  تحمـل    
دارد؛ سیم‌بکسـل  قطـر  و  بافـت  نـوع  دارد؛رشـته‌ها،  سیم‌بکسـل  قطـر  و  بافـت  نـوع  رشـته‌ها، 

در  منـدرج  جـداول  مطابـق  می‌تواننـد  در سیم‌بکسـل‌ها  منـدرج  جـداول  مطابـق  می‌تواننـد  سیم‌بکسـل‌ها    
تنش‌هـای  در معـرض  و  معتبـر  آزمایشـگاه‌های  در  تنش‌هـای اسـتانداردها،  در معـرض  و  معتبـر  آزمایشـگاه‌های  در  اسـتانداردها، 

شـوند؛ آزمـون  پرشـی  و  پیچشـی  شـوند؛کششـی،  آزمـون  پرشـی  و  پیچشـی  کششـی، 
  تمامـی بخش‌هـای جرثقیـل باید به‌صـورت روزانـه، هفتگی، تمامـی بخش‌هـای جرثقیـل باید به‌صـورت روزانـه، هفتگی، 

ماهانه و سـالیانه بررسـی و در برگه ثبت شـوند؛ماهانه و سـالیانه بررسـی و در برگه ثبت شـوند؛
  بکسـل‌ها و سـیم‌هایی کـه ضربـه دیـده یـا آسـیب دیده‌انـد بکسـل‌ها و سـیم‌هایی کـه ضربـه دیـده یـا آسـیب دیده‌انـد 

نباید اسـتفاده شـوند؛نباید اسـتفاده شـوند؛
  هنـگام بـالا و پاییـن بـردن عمـودی بـار، از عدم نوسـان آن هنـگام بـالا و پاییـن بـردن عمـودی بـار، از عدم نوسـان آن 

اطمینـان حاصل شـود؛اطمینـان حاصل شـود؛
  حداکثـر ظرفیـت مجاز جرثقیل باید روی دسـتگاه مشـخص حداکثـر ظرفیـت مجاز جرثقیل باید روی دسـتگاه مشـخص 

و حک شـود.و حک شـود.
  تحـت هیچ شـرایطی بـار نباید برای مـدت طولانی به‌صورت تحـت هیچ شـرایطی بـار نباید برای مـدت طولانی به‌صورت 

معلق در هوا نگه داشـته شـود؛معلق در هوا نگه داشـته شـود؛
  جرثقیل‌هـا بایـد دارای گواهینامـه بازرسـی فنـی از مراکـز جرثقیل‌هـا بایـد دارای گواهینامـه بازرسـی فنـی از مراکـز 

صلاحیـت‌دار باشـند؛صلاحیـت‌دار باشـند؛
  اپراتـور بـرای بسـت بـار بایـد دوره آموزشـی ریگـریاپراتـور بـرای بسـت بـار بایـد دوره آموزشـی ریگـری11 را  را 

گذرانـده باشـد؛گذرانـده باشـد؛
  صـدور مجـوز انجـام کار توسـط واحـد ایمنی بـرای عملیات صـدور مجـوز انجـام کار توسـط واحـد ایمنی بـرای عملیات 

باربـرداری الزامی اسـت.باربـرداری الزامی اسـت.
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جدول )4(: تحلیل علل حادثه سقوط از ارتفاع.

عوامل شناسایی ‌شدهنوع عامل

علل مستقیم

 عدم استقرار سکوی کار ایمن؛
 عدم حضور ناظر HSE در حین انجام کار؛

 عدم صدور مجوز کار در ارتفاع؛
 از دست دادن تعادل فرد.

علل 
غیرمستقیم

 تأیید داربست ناایمن توسط ناظر؛
 عدم استفاده از تجهیزات حفاظت در برابر سقوط؛

 عدم رعایت الزامات و ملاحظات HSE؛
 عدم آمادگی و سلامت جسمانی فرد در زمان انجام کار.

علل ریشه‌ای

 صرفه‌جویی در زمان و هزینه؛
 کمبود آموزش‌های مؤثر و نظارت‌های ایمنی؛

 عدم تعهد مدیریت در شناسایی و کنترل مخاطرات؛
 عدم ارزیابی و تأیید صلاحیت جسمانی افراد پیش از شروع کار.

مجموعـه عوامـل شناسایی‌شـده در قالب نمودار در شـکل )۴( 
داده شده‌اسـت. نمایش 

شکل )4(: نمودار تحلیل حادثه سقوط از ارتفاع.

  نتیجه‌گیـری و اقدامـات پیشـگیرانه حادثه سـقوط از 
رتفاع ا

 اسـتفاده از کمربنـد ایمنـی و اتصـال طناب ایمـن، به‌ویژه هنگام 
راه رفتن روی سـازه‌ها و سـاختارهای مرتفع الزامی اسـت؛

 اسـتفاده صحیح و مسـتمر از تجهیزات حفاظت فردی متناسـب 
با نـوع فعالیت ضروری اسـت؛

 اخـذ مجـوز کار در ارتفاع پیش از شـروع هرگونـه فعالیت الزامی 
است؛

 در مـوارد لازم، اسـتفاده از سـبد حمـل نفر به‌عنـوان روش ایمن 
جابه‌جایـی افـراد در ارتفـاع توصیه می‌شـود.

براسـاس آیین‌نامـه ایمنـی کار در ارتفـاع، انجـام فعالیـت در ارتفاع 
بیـش از 2 تـا 3 متـر از سـطح مبنـا، نیازمنـد به‌کارگیـری اقدامات 

حفاظتـی و ایمنی متناسـب با شـرایط کار اسـت.

جدول )5(: تحلیل علل حادثه مرگ با گاز فاضلاب.

عوامل شناسایی ‌شدهنوع عامل

علل مستقیم
 عدم حضور ناظر HSE در حین انجام کار؛

 عدم صدور مجوز کار در فضای بسته؛
 عدم رعایت دستورالعمل‌های کاری.

علل 
غیرمستقیم

 تراکم بالای گاز و فقدان تهویه مناسب؛
 عدم رعایت الزامات و ملاحظات HSE؛

 ناآگاهی از مخاطرات کار در فضای بسته.

علل ریشه‌ای
 طراحی نامناسب سیستم فاضلاب و تهویه گاز؛

 عدم تعهد مدیریت در شناسایی و کنترل مخاطرات؛
 کمبود آموزش‌های مؤثر.

مجموعـه عوامـل شناسایی‌شـده در قالب نمودار در شـکل )۵( 
داده شده‌اسـت. نمایش 

شکل )5(:  نمودار تحلیل حادثه مرگ با گاز فاضلاب.

  نتیجه‌گیـری و اقدامـات پیشـگیرانه حادثـه مـرگ بـا 
گاز فاضالب

 ارائـه آموزش‌هـای هدفمنـد و کاربردی به کارکنـان صنعت، به‌ویژه 
تعمیـرکاران، درباره مخاطرات ناشـی از ورود و کار در فضای محدود؛

 تهیـه و تدوین دسـتورالعمل‌های ایمنی ویـژه صنایعی که احتمال 
ورود و انجـام فعالیت در فضاهـای محدود در آن‌ها وجود دارد؛

 برگـزاری دوره‌هـای آموزشـی مسـتمر بـرای تمامـی کارکنـان و 
مهندسـان بـا محوریـت شناسـایی مخاطـرات فضاهـای محـدود و 

آن‌ها؛ کنتـرل  روش‌هـای 
 تأمیـن و بکارگیـری تجهیـزات مناسـب تهویه فضاهـای محدود، 

شـامل دمنـده، مکنـده و لوله‌هـای انعطاف‌پذیر؛
افزایـش  به‌منظـور  عمومـی  اطلاع‌رسـانی  و  فرهنگ‌سـازی   
حساسـیت کارکنـان نسـبت بـه خطـرات کار در فضاهـای محدود.
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براسـاس الزامات ایمنی، کارفرما موظف اسـت پیش از ورود کارگران به 
فضـای محدود، از ایمن بودن شـرایط محیطی شـامل میزان اکسـیژن، 

وجود گازهای سـمی و سـایر عوامل خطر اطمینـان حاصل کند.

جدول )6(: تحلیل علل حادثه آتش‌سوزی در مخزن سوخت.

عوامل شناسایی ‌شدهنوع عامل

علل مستقیم
 عدم حضور ناظر HSE در حین انجام کار؛

 صدور نادرست مجوز کار؛
 عدم رعایت دستورالعمل‌های کاری.

علل 
غیرمستقیم

 استفاده از تجهیزات معیوب؛
 عدم رعایت الزامات و ملاحظات HSE؛

 ناآگاهی از مخاطرات جوشکاری در محیط‌های پرخطر.

علل ریشه‌ای
 فقدان برنامه مدون بازرسی و بازدیدهای ایمنی؛

 عدم تعهد مدیریت در شناسایی و کنترل مخاطرات؛
 کمبود آموزش‌های مؤثر

مجموعـه عوامل شناسـایی ‌شـده در قالب نمودار در شـکل )6( 
نمایش داده شده‌اسـت.

شکل )6(: نمودار تحلیل حادثه آتش‌سوزی در مخزن سوخت.

  نتیجه‌گیری و اقدامات پیشـگیرانه حادثه آتش‌سـوزی 
سوخت مخزن  در 

 انجـام تعمیـر و نگهـداری منظم و به ‌موقع سیسـتم آتش‌نشـانی 
صنعتی؛ واحدهای 

 اسـتقرار سـامانه آب‌پـاش پیرامـون مخـازن سـوخت بـا هـدف 
خنک‌سـازی مخـازن در زمـان حریـق و جلوگیـری از گسـترش 

آتـش بـه مخـازن مجـاور؛
 برگـزاری دوره‌هـای آموزشـی تخصصـی اطفـای حریـق مخـازن 
سـوختی، شـامل هیدروکربن‌های سـبک، هیدروکربن‌های سنگین 

و گازهـا، بـرای آتش‌نشـانان شـهری و صنعتی؛
سـطح  دارای  فعالیت‌هـای  در  گـرم  کار  انجـام  مجـوز  صـدور 
خطـر بـالا و اطمینـان از عملکـرد صحیـح سـامانه آتش‌نشـانی، 

نقـش مؤثـری در پیشـگیری از وقـوع و جلوگیـری از گسـترش 
دارد. صنعتـی  آتش‌سـوزی‌های 

مشخص  بررسی،  مورد  حوادث  تحلیل  براساس 
شد که حدود ۸۸ درصد حوادث در صنایع پتروشیمی 
ناشی از خطای انسانی رخ می‌دهند و در تمام حوادث 
آنالیز شده، خطاهای انسانی نقش اصلی را ایفا کرده‌اند. 
عوامل مؤثر در این خطاها شامل فشار روحی و روانی بر 
کارکنان، فشار مدیریت برای تسریع عملیات، صرفه‌جویی 
در زمان و هزینه، عجله افراد برای اتمام کار، عدم آگاهی 
 ،HSE از مخاطرات محیط کار، عدم اطلاع‌رسانی به واحد
عدم رعایت دستورالعمل‌ها و الزامات ایمنی، عدم بازرسی 
تجهیزات و عدم استفاده از وسایل حفاظت فردی بوده 
است. در مقابل، شرایط ناایمن تنها ۱۲ درصد از دلایل 
حوادث را تشکیل می‌دهند؛ برای نمونه، حادثه سقوط 
و  ناایمن  شرایط  هم‌زمان  تأثیر  تحت  گودال  در  ریگر 
لبه  لغزنده بودن  بود که شامل  ناایمن رخ داده  اعمال 

گودال و استفاده از تلفن همراه حین انجام کار بود.
اصول  رعایت  که  می‌دهد  نشان  تحلیل‌ها  نتایج 
ایمنی و اجرای دستورالعمل‌های کاری می‌تواند از بروز 
بسیاری از حوادث جلوگیری کند، اما علل ریشه‌ای که 
در ظاهر دیده نمی‌شوند، به‌عنوان عوامل اصلی حادثه 
نقش تعیین‌کننده دارند. بنابراین، برای پیشگیری مؤثر 
فعالیت‌ها  از شروع  از حوادث، صدور مجوز کار پیش 
باید  مجوز  این  است؛  ضروری  صنعتی  واحدهای  در 
و  کرده  تضمین  را   HSE و  اجرایی  مسئولان  حضور 
اطمینان حاصل کند که آن‌ها با مخاطرات محیط کار و 
روش‌های کنترل آن آشنا هستند و صلاحیت لازم برای 
نظارت را دارند. همچنین تمامی کارکنان باید ملزم به 

پیروی از دستورالعمل‌های ایمنی و کاری باشند.
نقش مدیریت در پیشگیری از حوادث بسیار حیاتی 
است و شامل برنامه‌ریزی آموزشی منظم، شناسایی و 
ارزیابی مخاطرات محیط کاری، عدم وارد کردن فشار 
زمانی یا مالی غیرضروری به کارکنان، ارزیابی دوره‌ای 
به  واحدها  الزام  و  کارکنان  روانی  و  جسمانی  سلامت 
هماهنگی با واحد HSE پیش از انجام هر فعالیت می‌شود. 
درس‌آموزی  و  گذشته  حوادث  بررسی  این،  علاوه‌بر 
از آن‌ها، ارزیابی شبه‌حادثه‌ها و توجه جدی به آن‌ها و 
اطمینان از شرایط جسمانی و روانی مناسب کارکنان 
قبل از انجام فعالیت‌های پرخطر، از دیگر اقدامات مؤثر 

در کاهش وقوع حوادث ناشی از خطای انسانی است.
در مجموع، ترکیب رعایت دستورالعمل‌های ایمنی، 
منظم  تحلیل  و  مدیریتی  نظارت  مستمر،  آموزش 
را  حوادث  خطر  چشمگیری  به‌طور  می‌تواند  حوادث، 
تجهیزات در صنایع  و  کارکنان  ایمنی  و  داده  کاهش 

پتروشیمی و واحدهای صنعتی مشابه را تضمین کند.
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پی‎نوشت
1. TRIPOD-BETA
2. Investigator 3
3. Heinrich
4. Drew
5. Billing
6. Older & Spicer
7. Shinar
8. Health, Safety and Environment (HSE)
9. Color Coding
10. Safety Tour
11. Rigging
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بررسی روش‌های اندازه‌گیری اندازه کریستالیت با 
استفاده از آزمون پراش پرتو ایکس

انـدازه کریسـتالیت1 یکـی از شـاخص‌های مهم در مشـخصه‌یابی مواد نانوسـاختار اسـت و تأثیر مسـتقیمی بر خـواص فیزیکی و 
شـیمیایی آن‌هـا دارد. پـراش پرتـو ایکـس2 به‌عنوان روشـی غیرمخـرب و پرکاربرد، به‌طور گسـترده بـرای تعیین اندازه کریسـتالیت 
در مـواد بلـوری بـه کار مـی‌رود. رویکردهـای گوناگونـی برای بـرآورد اندازه کریسـتالیت ارائه شده‌اسـت که نخسـتین و متداول‌ترین 
آن‌هـا بـر تحلیـل پهنـای قله‌هـای پراش در الگوی XRD اسـتوار اسـت. در این مقالـه، مبانی نظـری روش‌های مختلـف اندازه‌گیری 
انـدازه کریسـتالیت بـا اسـتفاده از XRD، از جمله رابطه شـرر3، تحلیـل ویلیامسـون–هال4 و روش‌های مبتنی بر مدل‌سـازی ریخت 

قله‌هـا5 ماننـد روش ریتولد6 بررسـی می‌شـود.

چکیده

ایکـس XRD، کریسـتالیت، شـرر،  پرتـو  پـراش 
ریتولـد. فوریـه،  ویلیامسـون-هال، 

واژه‌های کلیدی

مه
قد

پرسشـی که همواره مطرح می‌شـود این اسـت که آیا کریسـتالیت و ذره یک مفهوم را بیان می‌کنند؟ پاسـخ این اسـت م
کـه در برخـی شـرایط خـاص، انـدازه کریسـتالیت و انـدازه ذره می‌تواند یکسـان باشـد، امـا در بیشـتر موارد ایـن دو کمیت 
بـا یکدیگـر برابـر نیسـتند. کریسـتالیت بـه کوچک‌ترین بخـش بلوری با نظـم درازبرد اشـاره دارد کـه در پـراش پرتو ایکس 
به‌صـورت همـدوس مشـارکت می‌کنـد و می‌توانـد درون یـک ذره یـا در یـک ماده چندبلـوری قرار داشـته باشـد ]1[. اندازه 
کریسـتالیت به‌طـور معمـول بـا بهره‌گیـری از پـراش پرتـو ایکس برآورد می‌شـود. یـک ذره می‌توانـد از چندین کریسـتالیت 
تشـکیل شـده باشـد کـه در این صـورت بـه آن چندبلوری7 گفته می‌شـود، یا این‌کـه خود یک کریسـتالیت منفرد باشـد که 
بـه آن تک‌بلـوری8 اطالق می‌شـود. واژه ذره بـه اجـزای فیزیکـی و مجزایـی اشـاره دارد کـه اندازه‌گیـری آن‌هـا می‌توانـد با 

میکروسـکوپ الکترونـی )SEM/TEM(9 یـا روش‌های 
دیگـر ماننـد پراکندگـی نـور دینامیـک10 انجام شـود. 
یـک ذره می‌توانـد شـامل چندیـن کریسـتالیت و یـا 

حتـی آمورف )غیربلـوری( باشـد ]2 تا 4[.
را  ذره  و  کریستالیت  بین  مقایسه‌ای   )1( شکل 
نشان می‌دهد. همان‌طور که مشاهده می‌شود، یک ذره 
می‌تواند آمورف، تک‌بلوری یا چندبلوری باشد. یک ذره 
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آمورف فاقد ساختار بلوری منظم و مشخص است و هیچ نظم درازبرد قابل تشخیصی در آرایش اتم‌های خود ندارد )شکل )1-
الف((. در این شرایط، اندازه کریستالیت معنایی ندارد، اما اندازه ذره قابل تعیین است. هر یک از چندین ناحیه کوچک در یک 
ذره چندبلوری دارای ساختار بلوری منظمی هستند، با این حال به‌صورت کامل از یکدیگر متمایز بوده و با مرزهای دانه از هم 
جدا شده‌اند )شکل )1-ب((. این نواحی همان ناحیه‌های بلوری همدوس هستند. در چنین حالتی، می‌توان اندازه کریستالیت 
اندازه ذره است، برآورد نمود؛ زیرا چندین کریستالیت یک ذره را تشکیل می‌دهند. در یک  از  را که به‌طور معمول کوچک‌تر 
ذره تک‌بلوری، تمامی اتم‌ها در یک آرایه منظم قرار دارند و هیچ مرز دانه‌ای وجود ندارد )شکل )1-ج((. همان‌طور که مشاهده 

می‌شود، هنگامی که ذره تک‌بلور است، اندازه کریستالیت با اندازه ذره برابر است.
از آنجایی که شکل‌گیری ذرات و ناحیه‌های بلوری همدوس به سینتیک هسته‌زایی و رشد در طول فرآیند سنتز بستگی دارد، اندازه 
آن‌ها ممکن است با توجه به شرایط سنتز و ماهیت ماده متفاوت یا برابر باشد؛ به‌عنوان مثال، در پودرهای شیشه‌ای، ساختار بلوری وجود 
ندارد، اما اندازه ذرات قابل تعیین است. در بسیاری از مطالعات، اندازه کریستالیت به‌طور معمول کوچک‌تر از اندازه ذرات گزارش ‌شده‌است. 
این اختلاف می‌تواند دو دلیل اصلی داشته باشد. نخست، ذرات تولید شده چندبلوری هستند. در چنین حالتی، اندازه ذرات برآورد شده 

با استفاده از میکروسکوپ الکترونی عبوری چندین برابر بزرگ‌تر از اندازه کریستالیت است ]5 تا 7[.
دلیل دوم این است که برخی پژوهشگران اصلاحات لازم 
را درخصوص نتایج به‌دست‌ آمده‌ای که برای محاسبه اندازه 
کریستالیت استفاده می‌شوند، اعمال نمی‌کنند. به‌عنوان مثال، 
رابطه شرر به‌صورت معمول اندازه کریستالیت را کمتر از مقدار 
واقعی برآورد می‌کند، زیرا پهن شدن قله‌های پراش می‌تواند 
نادیده  روش  این  در  که  باشد  شبکه  میکروکرنش  از  ناشی 
گرفته می‌شود. این مسئله ممکن است منجر به ایجاد خطا در 
تخمین اندازه کریستالیت شود. بنابراین، در بررسی حاضر تلاش 
شده‌است تا روش‌های مختلف اندازه‌گیری اندازه کریستالیت که 

با کمترین خطا همراه هستند، مورد ارزیابی قرار گیرند.
اولین گام برای محاسبه اندازه کریستالیت با استفاده از 
بیشینه11  نصف  در  کامل  پهنای  تعیین  ایکس،  پرتو  پراش 
یا پهنای انتگرالی12 از پیک‌های XRD است، همان‌طور که 
در شکل )2( قسمت‌های )الف( و )ب( نشان داده شده‌است. 
FWHM )پهنای کامل در نصف بیشینه( پهنای یک منحنی 
طیفی است که بین پس‌زمینه و بیشینه مقدار قله اندازه‌گیری 
می‌شود )شکل )2-الف(( و می‌توان آن را با استفاده از نرم‌افزار 
ایکس‌پرت‌های‌اسکور13 یا از طریق برازش داده‌ها با نرم‌افزارهای 
غیره  و  سیگماپلات15  اوریجین‌پرو14،  مانند  منحنی  رسم 
به‌دست آورد. پهنای قله‌های پراش‌یافته ترکیبی از اثرات وابسته 
به نمونه و ابزار )دستگاه( است )شکل )2-ج((. این پهن‌شدگی 
دستگاهی در قله‌های XRD ناشی از نفوذ پرتو ایکس در نمونه 
و پهنای شکافی است که در مسیر پرتو قرار دارد. پهنای این 
پرتو17  تمرکز  و  تک‌فام‌سازی16  که  می‌شود  موجب  شکاف 

به‌طور کامل و دقیق انجام نشود ]3[.
بـا کاهـش اندازه ناحیه‌هـای بلوری همـدوس، قله‌های 

پـراش پرتـو ایکـس پهن‌تر می‌شـوند. این پهن‌شـدگی ناشـی از اثر اندازه کریسـتالیت و میکروتنش‌های شـبکه اسـت. در شـکل 
)3(، تأثیـر تنـش بـر قله‌هـای XRD نشـان داده شده‌اسـت. در شـکل )3-الـف(، ذرات بدون تنش هسـتند؛ شـکل )3-ب( وجود 
تنش‌هـای کششـی یکنواخـت و شـکل )3-ج( تنش‌هـای کششـی غیریکنواخـت را نشـان می‌دهـد. تنش‌هـای یکنواخت موجب 
جابه‌جایـی موقعیـت قله‌هـا می‌شـوند، در حالـی کـه تنش‌هـای غیریکنواخـت بر شـدت قلـه و پهن‌شـدگی قله‌ها اثـر می‌گذارند 
]8[. آنالیـز پـراش پرتـو ایکس بر پایه رابطه شـرر روشـی سـاده و سـریع برای بـرآورد اندازه کریسـتالیت در مواد نانوسـاختار به 
‌شـمار مـی‌رود؛ بـا ایـن حـال، برای تفسـیر دقیق‌تـر نتایج، لازم اسـت اثـر عوامـل دیگـری ماننـد میکروتنش‌های شـبکه نیز در 
نظـر گرفتـه شـود. در مـورد نمونه‌هـای پیچیده‌تر، می‌تـوان از روش‌های تحلیـل واریانس پهنای قلـه به روش ویلیامسـون–هال، 

تحلیـل فوریـه وارن–اوربـاخ18 یـا مدل‌سـازی کامل ریخـت قله‌ها بـه روش ریتولد اسـتفاده کرد.

شکل )2(: )الف(: پهنای پیک در نصف ارتفاع، )ب(: انتگرال پهنا و )ج(: 
تاثیر عوامل مختلف بر پهنای کلی قله پراش ]3[.

شکل )3(: تأثیر تنش بر موقعیت و شدت قله‌های پراش پرتو ایکس ]8[.
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روش‌های مختلف محاسبه اندازه کریستالیت 	  

 روش شرر19
روش شـرر یکـی از رایج‌تریـن و سـاده‌ترین روش‌هـای تحلیـل 
پـراش پرتـو ایکـس اسـت ]9[. ایـن روش بـر پایـه پهن‌شـدگی 
قله‌هـای پـراش، انـدازه کریسـتالیت را در نمونه‌هـای پـودری یـا 
چندبلـوری تخمیـن می‌زنـد. انـدازه کریسـتالیت در ایـن روش بـا 
اسـتفاده از رابطـه شـرر و مطابـق بـا رابطه )1( محاسـبه می‌شـود:

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ (      = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

 

  رابطه )1(                                 
   

که در آن:
)D(: اندازه کریسـتالیت اسـت کـه واحد آن با واحد )λ( یکسـان 
بـوده و به‌طـور معمـول بـر حسـب نانومتـر یـا آنگسـتروم گـزارش 
می‌شـود. )λ(: طـول مـوج پرتـو ایکـس بـر حسـب نانومتـر اسـت؛ 
به‌عنـوان مثـال: بـرای Cu Kα ≈0/15406 نانومتـر در نظـر گرفتـه 
می‌شـود کـه بـه منبـع پرتـوی دسـتگاه مـورد اسـتفاده در آزمـون 
XRD وابسـته اسـت. )K(: ثابـت شـرر یـا ضریـب شـکل اسـت کـه 

به‌طـور معمـول مقـدار ≈ 0/9 بـرای آن در نظر گرفته می‌شـود، اما با 
توجـه بـه شـکل ناحیه‌های بلـوری همـدوس می‌تواند در بـازه 0/62 
تـا ۱ تغییر کنـد. )β(: پهنای کامل در نصف بیشـینه )FWHM( قله 
پـراش اسـت کـه باید بر حسـب رادیـان در رابطه جای‌گذاری شـود. 
)θ(: موقعیـت قلـه پـراش روی محـور افقـی الگـوی پراش اسـت، در 
صورتـی کـه محـور افقـی به‌صـورت )θ2( نمایش داده شـده باشـد، 

مقـدار آن بایـد بر دو تقسـیم شـود تـا زاویـه )θ( به‌دسـت آید.
بـرای دسـتیابی بـه دقـت بیشـتر در ایـن روش، بهتـر اسـت از 
قله‌هـای قـوی و مجزا اسـتفاده شـود. قله‌هایـی که با قله‌هـای مجاور 
هم‌پوشـانی ندارنـد و از شـدت بالا همـراه با پهنای متوسـط برخوردار 
هسـتند، به‌طـور معمـول بـرای محاسـبه دقیـق مناسـب‌ترند. بـرای 
محاسـبه انـدازه کریسـتالیت از الگـوی XRD، مقـدار پهنـای کامـل 
در نصـف بیشـینه )FWHM( یـا )β( قلـه مـورد نظـر اندازه‌گیـری 
می‌شـود. سـپس مقدار )β( باید بـه رادیان تبدیـل و در رابطه مربوطه 
جای‌گـذاری شـود. در صورتی که دسـتگاه، داده‌ها را بر حسـب درجه 
ارائـه دهـد، بـرای تبدیـل هر درجـه به رادیـان، مقـدار زاویـه در عدد 
π )حـدود 3/14159( ضـرب و سـپس بر 180 تقسـیم می‌شـود. لازم 
اسـت توجـه شـود که پهنـای قلـه اندازه‌گیری ‌شـده شـامل اثـر ابزار 
نیز اسـت. برای دسـتیابی به دقـت بالاتر، باید پهنای قلـه اندازه‌گیری 
‌شـده از پهنـای قلـه یـک نمونـه مرجـع اسـتاندارد ماننـد هگزابورید 

لانتانیم )LaB6( یا سـیلیکون اسـتاندارد کسـر شـود )رابطـه )2((.

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

β    )                  ۲رابطھ (    = �𝛽𝛽𝛽𝛽measured2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽standard2 

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿))                       10رابطه ( = 1 − 𝐿𝐿𝐿𝐿
< 𝐷𝐷𝐷𝐷 >� 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

  رابطه )2( 
   

پـس از اعمـال ایـن تصحیـح، مقادیـر )λ)، (θ( و )β( در رابطـه 
شـرر جای‌گـذاری شـده و انـدازه کریسـتالیت محاسـبه می‌شـود. 
مطابـق رابطـه )1(، همانطـور کـه در شـکل )4( نیـز نشـان داده 
شده‌اسـت معادلـه خـط β/ر1 برحسـب cos θ بـه شـکل مسـتقیم 
یـا لگاریتمـی رسـم و سـپس از شـیب خـط و عـرض از مبـدا برای 

دسـتیابی بـه انـدازه کریسـتالیت اسـتفاده می‌شـود.

شکل )4(: محاسبه اندازه کریستالیت با روش شرر بر پایه )الف(: رویکرد 
مستقیم و )ب(: رویکرد لگاریتمی ]3[.

بایـد توجـه داشـت کـه انـدازه محاسـبه ‌شـده بـا ایـن روش، 
میانگیـن وزنـی حجمـی ناحیه‌هـای بلوری همـدوس اسـت و الزاماً 
بـا انـدازه واقعـی ذرات برابـر نیسـت. ایـن روش تنهـا دامنـه پراش 
دقـت،  افزایـش  بـرای  رو،  ایـن‌  از  می‌کنـد؛  بـرآورد  را  همگـن20 
توصیـه می‌شـود از چندیـن قلـه پـراش متفـاوت اسـتفاده شـده و 
مقـدار نهایـی به‌صـورت میانگیـن آن‌هـا گزارش شـود. روش شـرر 
تنهـا بـرای کریسـتالیت‌های کوچـک )به‌طـور معمـول زیـر 100 
نانومتـر( مناسـب اسـت و اثـرات ناشـی از تنـش شـبکه را در نظـر 
نمی‌گیـرد. در حضـور تنـش شـبکه، انـدازه کریسـتالیت به‌صـورت 
معمـول کمتـر از مقدار واقعی محاسـبه می‌شـود و در این شـرایط، 
عوامـل اندازه‌گیـری ماننـد زمـان شـمارش و انـدازه پیمایـش بـر 
دقـت نتایـج اثرگـذار هسـتند. هنگامـی که در شـبکه تنـش وجود 
دارد، اسـتفاده از روش‌هایـی مانند تحلیل ویلیامسـون–هال توصیه 
می‌شـود. دقـت ایـن روش بـه کیفیت داده‌هـای پراش پرتـو ایکس 

و تصحیـح پهنـای قله‌هـا بسـتگی دارد ]10 تـا 12[.
	

 روش ویلیامسون-هال
یکـی از محدودیت‌هـای روش شـرر ایـن اسـت که پهن‌شـدگی 
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قله‌هـا را صرفـاً بـه اندازه کریسـتالیت نسـبت می‌دهـد، در حالی که 
مطالعـات نشـان می‌دهنـد پهنای قله‌هـا علاوه‌بر اندازه کریسـتالیت، 
بـه کرنش‌های شـبکه‌ای ناشـی از نقص‌های بلوری ماننـد نابجایی‌ها 
یـا تنش‌هـای داخلـی نیـز مرتبـط اسـت. ویلیامسـون و هـال اندازه 
کریسـتالیت و کرنش‌هـای درون شـبکه‌ای را به‌عنـوان عوامـل مؤثر 
بـر پهن‌شـدگی قله‌هـای پـراش پرتـو ایکس معرفـی کردنـد ]13 تا 
15[. در ایـن روش، ابتـدا الگـوی پـراش پرتـو ایکـس نمونـه ثبـت 
شـده و بـرای هـر قله پـراش، پهن‌شـدگی در نصف بیشـینه شـدت 
بـا واحد رادیان اندازه‌گیری می‌شـود. پهن‌شـدگی ناشـی از دسـتگاه 
از پهن‌شـدگی مشـاهده شـده )βobserved( کسـر  )βinstrumental( را 

می‌شـود تـا پهن‌شـدگی واقعی به‌دسـت آیـد )رابطـه )3((:

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

 

  رابطه )3( 
   

می‌شـود  تعریـف  زیـر  به‌صـورت  ویلیامسـون-هال  رابطـه 
:))4( )رابطـه 

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

 

  رابطه )4( 
   

که در آن:
 :)θ( ،پهن‌شـدگی واقعـی قلـه پـراش بـر حسـب رادیـان :)β(
زاویـه پـراش برحسـب رادیـان، )K(: ثابـت شـکل )به‌طـور معمول 
≈ ʎ( ،)0/9(: طـول مـوج پرتـو ایکـس به‌عنـوان مثال، بـرای تابش 
انـدازه کریسـتالیت )برحسـب   :)D(  ،1/5406 Å Cu-Kα مقـدار 

رسـم بـا  اسـت.  بعُـد  بـدون  کـه  شـبکه  )ɛ(:کرنـش  و   نانومتـر( 
)β cosθ( بـر حسـب )Sinθ( بـرای چندیـن قلـه پـراش، می‌تـوان 
عرض از مبدأ )Kλ/D( را محاسـبه نمود و از آن اندازه کریسـتالیت 
)D( را به‌دسـت آورد. همچنین، شـیب خط از روی نمودار محاسبه 

و کرنش شـبکه )ɛ( تعیین می‌شـود )شـکل )5((.

شکل )5(: محاسبه اندازه کریستالیت و کرنش شبکه با استفاده از روش 
ویلیامسون-هال ]3[.

مقدار  ویلیامسون–هال  برازش  نمودار  در  مبدأ  از  عرض  گاهی 
منفی دارد. برخی پژوهشگران معتقدند که مقدار منفی برای کرنش 
شبکه بی‌معنی است، در حالی که برخی دیگر آن را به‌عنوان کرنش 
فشاری در نمونه تفسیر می‌کنند. به همین ترتیب، مقدار مثبت عرض 
از مبدأ به‌طور معمول به‌عنوان کرنش کششی در نمونه در نظر گرفته 
داشته  به صفر  نزدیک  ویلیامسون–هال شیبی  نمودار  اگر  می‌شود. 
اندازه کریستالیت  از  ناشی  به‌صورت عمده  قله‌ها  باشد، پهن‌شدگی 
است. با این حال، اگر شیب نمودار ویلیامسون–هال قابل توجه باشد، 
کرنش شبکه نیز در پهن‌شدگی قله‌ها مؤثر است. این روش امکان 
تفکیک اثر اندازه کریستالیت و کرنش شبکه را فراهم می‌کند و برای 
نانوذرات و مواد دارای کرنش داخلی مناسب است. با این حال، برای 
نمونه‌هایی با توزیع اندازه ذرات گسترده یا ناهمگن، دقت روش کاهش 
می‌یابد. اندازه کریستالیت محاسبه ‌شده با این روش به‌طور معمول 
بزرگ‌تر از مقدار به‌دست‌ آمده از رابطه شرر است؛ این اختلاف ناشی 
از حضور کرنش شبکه‌ای است که در معادله شرر لحاظ نمی‌شود. 
همچنین، این روش نیازمند چندین قله پراش برای تحلیل معتبر بوده 

و به دقت اندازه‌گیری بسیار حساس است.
 	

 روش منحنی اندازه-کرنش21
ایـن روش بـر پایـه رابطـه ویلیامسـون–هال انجام می‌شـود و با 
تحلیـل پهن‌شـدگی قله‌های پـراش پرتو ایکس، اندازه کریسـتالیت 
و کرنـش شـبکه را تعییـن می‌کند ]16 تـا 19[. تفـاوت اصلی بین 
روش منحنـی اندازه–کرنـش و روش ویلیامسـون–هال در چگونگی 

تعییـن اندازه کریسـتالیت و کرنش شـبکه به شـرح زیر اسـت:
 )D( در روش ویلیامسـون-هال، هـر دو اثـر انـدازه کریسـتالیت
ترکیـب  نمـودار  یـک  به‌صـورت خطـی در   )ɛ( و کرنـش شـبکه 
می‌شـوند؛ شـیب خـط نشـان‌دهنده کرنـش )ɛ( و عـرض از مبـدأ 
نشـان‌دهنده انـدازه کریسـتالیت )D( اسـت. با این حـال، این روش 
بـر فـرض همگنی کرنش اسـتوار اسـت و در صورتی کـه کرنش در 

نمونـه ناهمگـن باشـد، نتایـج ممکـن اسـت دچار خطا شـوند.
روش منحنـی اندازه–کرنـش غیرخطی، اثرات اندازه کریسـتالیت 
و کرنـش شـبکه را بـا دقت بیشـتری تفکیـک می‌کند. در ایـن روش، 
تغییـرات پهنـای قلـه )β( و جابجایـی قله‌ها )20Δ( نسـبت بـه زاویه 
بـراگ تحلیـل می‌شـود. به‌صـورت معمـول از یک مدل ریاضـی مانند 
توابـع فوریـه یـا تحلیـل هارمونیک بـرای جداسـازی اثـرات انـدازه و 
کرنش اسـتفاده می‌شـود. این روش دقیق‌تر اسـت، زیرا ناهمسانگردی 
کرنـش و توزیـع اندازه کریسـتالیت را نیـز در نظر می‌گیـرد. بنابراین، 
بـرای نمونه‌هایـی بـا کرنـش غیریکنواخت، ماننـد نانوذرات یـا مواد با 

نقص‌هـای شـبکه‌ای زیـاد، این روش مناسـب‌تر اسـت.

رابطه )5( 

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 
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بایـد  شـبکه،  کرنـش  و  کریسـتالیت  انـدازه  محاسـبه  بـرای 
 برای 

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 
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منحنـی 
همه قله‌ها رسـم شـود )شـکل )6((. مقدار فاکتور شـکل )K( برای 
ذرات کـروی 3/4 یـا 0/75 در نظـر گرفته می‌شـود. پـس از برازش 
بهتریـن خـط، از مقادیـر شـیب و عـرض از مبـدأ به‌ترتیـب انـدازه 

کریسـتالیت و کرنـش شـبکه به‌دسـت می‌آیـد.

شکل )6(: محاسبه اندازه کریستالیت و کرنش شبکه با استفاده از روش 
منحنی اندازه-کرنش ]3[.

ــش شــبکه همگــن باشــد، هــر دو روش  در نتیجــه، اگــر کرن
ویلیامســون–هال و منحنــی اندازه–کرنــش نتایــج مشــابهی ارائــه 
می‌دهنــد. بــا ایــن حــال، در صورتــی کــه کرنــش ناهمگــن و یــا 
انــدازه کریســتالیت بســیار متنــوع باشــد، روش منحنــی انــدازه–

کرنــش دقــت بیشــتری دارد. بــرای نمونه‌هایــی بــا توزیــع انــدازه 
ذرات ناهمگــن یــا ناهمســانگردی در کرنــش، نیــاز بــه تحلیل‌هــای 
ــن  ــه ای ــل توج ــای قاب ــم مزای ــود دارد. علی‌رغ ــرفته‌تر وج پیش
بایــد هنــگام تفســیر  نیــز دارد کــه  روش، محدودیت‌هایــی 
ــن محدودیت‌هــای  ــه شــود. یکــی از مهم‌تری ــج مدنظــر گرفت نتای
ایــن روش، پیچیدگــی محاســباتی بــالای آن اســت کــه بــه 
ــل توجــه نیــاز دارد.  نرم‌افزارهــای تخصصــی و تخصــص فنــی قاب
ــاده‌تر،  ــای س ــه روش‌ه ــل نســبت ب ــد تحلی ــودن فرآین ــر ب زمان‌ب
ــه  ــن روش ب ماننــد رابطــه شــرر، یکــی دیگــر از نقــاط ضعــف ای
ــراش  ــه پ ــای اولی ــت داده‌ه ــن، کیفی ــر ای ــد. علاوه‌ب ــمار می‌آی ش
اشــعه ایکــس نقــش تعیین‌کننــده‌ای در دقــت نتایــج دارد و 
ــج  ــه تولیــد نتای ــد ب ــا خطــای ســامانه‌ای می‌توان ــز ی ــه نوی هرگون

ــل اعتمــاد منجــر شــود. غیرقاب
 	

 روش هالدر-واگنر22
در واقعیــت، قله‌هــای پــراش پرتــو ایکــس نــه به‌طــور کامــل 
ــا تابــع  از تابــع لورنتــزی پیــروی می‌کننــد و نــه به‌طــور کامــل ب
گاوســی قابــل توصیــف هســتند. در روش منحنــی اندازه–کرنــش 

ــدازه کریســتالیت  ــه پهن‌شــدگی ناشــی از ان ــرض شده‌اســت ک ف
ــع لورنتــزی و پهن‌شــدگی ناشــی از کرنــش شــبکه  به‌صــورت تاب
ــن حــال، نواحــی  ــا ای ــد. ب ــار می‌کن ــع گاوســی رفت به‌صــورت تاب
مرکــزی قله‌هــای XRD بــا تابــع گاوســی مطابقــت خوبــی دارنــد، 
امــا دامنه‌هــای آن‌هــا خیلــی ســریع کاهــش می‌یابنــد و بــا ایــن 
ــا  ــل ب ــای پروفای ــر، دامنه‌ه ــوی دیگ ــد. از س ــق ندارن ــع تطاب تاب
تابــع لورنتــز تطبیــق خوبــی دارنــد ]20 و 21[. ایــن امــر نشــان 
ــدازه کریســتالیت، نیــاز  ــر ان ــرای محاســبه دقیق‌ت می‌دهــد کــه ب

ــه روش‌هــای پیشــرفته‌تر وجــود دارد. ب
کار  بــه  هالدر–واگنــر  روش  مشــکل،  ایــن  رفــع  بــرای 
ــن فــرض اســتوار اســت کــه  ــر ای ــن روش ب گرفتــه می‌شــود. ای
پهن‌شــدگی قله‌هــا تابــع فویکــت متقــارن23 بــوده کــه در 
واقــع ترکیبــی از توابــع لورنتــزی و گاوســی اســت ]22 تــا 24[. 
ــه در  ــای قل ــر، پهن ــتفاده از روش هالدر-واگن ــا اس ــن، ب بنابرای
ــع ویــت به‌صــورت رابطــه )6( نمایــش  ــرای تاب نصــف بیشــینه ب

می‌شــود: داده 
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شکل )7(: محاسبه اندازه کریستالیت و کرنش شبکه با استفاده از روش 
هالدر-واگنر ]3[.

انـدازه میانگیـن کریسـتالیت، از شـیب خـط مسـتقیم بـرازش 
داده شـده به‌دسـت می‌آیـد، در حالـی کـه کرنـش نانوکریسـتالیت 
از عـرض از مبـدأ محاسـبه می‌شـود. یکـی از نکات مهم در تفسـیر 
نتایـج این اسـت کـه روش هالدر–واگنر ممکن اسـت مقادیر کرنش 
شـبکه را بیـش از حـد تخمیـن بزند، به‌ویـژه زمانی کـه نقص‌هایی 
در سـاختار بلـوری وجـود دارنـد کـه عامـل اصلـی پهـن شـدن 

قله‌هـای پـراش در زاویه‌هـای پایین‌تـر محسـوب می‌شـوند.
	

 روش وارن-اورباخ24 
ایـن روش براسـاس تبدیـل فوریه پروفایـل قله‌های پـراش پرتو 
ایکـس عمـل می‌کنـد و قـادر اسـت بین اثـرات انـدازه کریسـتالیت 
و کرنـش شـبکه تمایـز قائـل شـود ]25 و 26[. ایـن روش از ایـن 
واقعیـت بهـره می‌گیرد که پهن‌شـدگی ناشـی از کریسـتالیت به‌طور 
یکنواخـت در تمـام قله‌ها تأثیر می‌گـذارد، در حالی که پهن‌شـدگی 
ناشـی از کرنش شـبکه بـا افزایش زاویه پـراش )θ( افزایـش می‌یابد.
بـا تجزیـه و تحلیـل چندین قله پـراش )به‌طور معمـول حداقل 
دو قلـه از یـک خانـواده صفحه‌هـای بلـوری(، می‌توان اثـرات اندازه 
کریسـتالیت و کرنـش شـبکه را از هم جـدا کـرد ]15 و 22[. برای 
محاسـبه انـدازه کریسـتالیت بـه روش وارن–اوربـاخ، ابتـدا الگـوی 
پـراش XRD بـا کیفیـت بـالا و تفکیک‌پذیـری مناسـب، ترجیحـاً 
بـا گام‌هـای کوچـک و زمـان شـمارش بـالا، ثبت می‌شـود. سـپس 
حداقـل دو قلـه از یـک خانـواده صفحه‌هـای بلوری، به‌عنـوان مثال 
)111( و )222(، انتخـاب می‌شـوند. پـس از تصحیـح پهنای قله‌ها 
)شـامل تصحیـح پس‌زمینـه و اثـرات ابـزاری( بـا اسـتفاده از نمونه 
اسـتانداردی مانند سـیلیکون با کریسـتالیت بـزرگ، پروفایل قله‌ها 
بـا تابعـی ماننـد تابع گاوسـی یـا لورنتزی برازش می‌شـود. سـپس 

محاسـبه ضرایـب فوریـه25 با رابطـه )8( انجام می‌شـود:
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𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃
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زیـر تعریـف می‌شـود:
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  رابطه )9( 
   

و ضریب فوریه برای اندازه کریستالیت به شرح زیر است:

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

β    )                  ۲رابطھ (    = �𝛽𝛽𝛽𝛽measured2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽standard2 

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿))                       10رابطه ( = 1 − 𝐿𝐿𝐿𝐿
< 𝐷𝐷𝐷𝐷 >� 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

  رابطه )10(      
   

نتایـج  بـالا  شـبکه  کرنـش  بـا  نمونه‌هایـی  بـرای  روش  ایـن 
انـدازه  توزیـع  اسـتخراج  امـکان  و  می‌دهـد  ارائـه  دقیق‌تـری 
کریسـتالیت را نیـز فراهـم می‌کنـد و تنهـا بـه محاسـبه مقـدار 
میانگیـن محـدود نمی‌شـود. بـا ایـن حـال، همان‌گونه کـه پیش‌تر 
اشـاره شـد، دسـتیابی بـه نتایـج قابـل اعتماد مسـتلزم اسـتفاده از 
داده‌هـای پـراش بـا کیفیت بالا اسـت؛ به‌گونـه‌ای که قله‌هـا به‌طور 
کامـل از یکدیگـر تفکیک شـده و میـزان نویز حداقل باشـد. افزون 
بـر ایـن، محاسـبات این روش پیچیده‌تـر بوده و اجـرای آن نیازمند 
نرم‌افزارهـای تخصصـی ماننـد تحلیـل مواد بـا اسـتفاده از پراش26، 
سـامانه تحلیـل کامـل الگـوی پـراش27 و سـامانه تحلیـل سـاختار 
عمومـی28 اسـت ]27 و 28[. ایـن روش برای مـوادی با کرنش‌های 
غیریکنواخـت، ماننـد مـواد تغییر شـکل‌ یافتـه یـا نانوکامپوزیت‌ها، 
مناسـب اسـت. در پژوهش‌هـای پیشـرفته، به‌طـور معمـول از ایـن 
روش بـرای بـرآورد جداگانـه اثـرات انـدازه کریسـتالیت و کرنـش 

شـبکه اسـتفاده می‌شـود ]17 و 29[.
 	

 روش تبدیل فوریه مستقیم29 
رابطـه شـرر در  توضیـح داده شـد،  همان‌گونـه کـه پیش‌تـر 
تعییـن انـدازه کریسـتالیت تنهـا پهنـای قله‌هـای پـراش را در نظر 
می‌گیـرد و اطلاعـات موجـود در شـکل کلی قلـه یا پروفایـل قله را 
نادیـده می‌گیـرد. در اینجاسـت کـه روش تبدیل فوریه مسـتقیم با 
تحلیـل کامـل پروفایـل قله‌های پـراش دقت بالاتری ارائـه می‌دهد. 
پروفایـل قله پراش‌ شـده حـاوی اطلاعات ارزشـمندی درباره توزیع 
انـدازه کریسـتالیت و همچنیـن کرنـش درونـی شـبکه اسـت. این 
روش بـر پایـه تحلیـل پروفایـل قله‌هـای پـراش و تبدیـل آن‌هـا به 
فضـای واقعـی انجـام می‌شـود ]18[. در این رویکـرد، الگوی پراش 
نمونـه بـا دقـت بـالا ثبـت می‌شـود. سـپس قله‌هـای پـراش مـورد 
نظـر کـه به‌طـور معمـول شـامل چند قلـه اصلـی هسـتند، انتخاب 
شـده و پـس از حذف سـیگنال پس‌زمینه و تصحیح اثـرات ابزاری، 
پروفایـل شـدت قله‌هـای پـراش به فضـای فوریـه تبدیل می‌شـود. 
در ایـن فرآینـد، به‌صـورت معمـول از تبدیـل فوریـه کسینوسـی30  
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اسـتفاده می‌شـود )رابطه )11((.

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

 

    رابطه )11(      
   

که در آن:
)L(: طـول در فضـای واقعـی اسـت کـه به‌صـورت معمـول بـه 
2Sinθ/λ)(( فاصلـه بیـن صفحه‌هـای بلـوری مربـوط می‌شـود و
 Fر)L(بـردار پـراش را نشـان می‌دهـد. در ایـن روش تابـع فوریه :)S
اطلاعاتـی درباره اندازه کریسـتالیت )D( و کرنش شـبکه )ɛ( فراهم 
می‌کنـد. تابـع فوریـه بـه دو مؤلفـه انـدازه کریسـتالیت و کرنـش 

شـبکه تفکیـک می‌شـود )رابطـه )12((:

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

 

        رابطه )12( 
    

بـا رسـم ))ln F(L( بر حسـب )s2(، می‌توان به‌صـورت هم‌زمان 
اندازه کریسـتالیت و کرنش شـبکه را محاسـبه کرد ]26[. بنابراین، 
روش تبدیـل فوریـه مسـتقیم در پـراش پرتـو ایکـس رویکـردی 
توانمنـد بـرای تفکیـک اثـر انـدازه کریسـتالیت و کرنش شـبکه به 
شـمار می‌آیـد. در همیـن راسـتا، نرم‌افزارهـای تخصصـی تحلیـل 
الگـوی پـراش مانند MAUD، TOPAS و فـول پراف31 از این روش 

بـرای تحلیـل دقیق انـدازه کریسـتالیت اسـتفاده می‌کنند.
 	

 روش اصلاح ریتولد32 
روش ریتولـد یـک رویکـرد پیشـرفته در تحلیـل پـراش پرتـو 
ایکـس بـوده کـه قـادر اسـت نـه تنهـا انـدازه کریسـتالیت، بلکـه 
سـاختار بلـوری، عوامل شـبکه، درصـد فازهای بلـوری، میکروکرنش 
و نقص‌هـای شـبکه را بـا دقـت بـالا تعییـن کنـد ]30 تـا 32[. در 
ایـن روش، داده‌هـای پـراش ثبـت‌ شـده با الگـوی نظری که شـامل 
عوامـل شـبکه، موقعیـت اتم‌هـا و مشـخصات بلـوری اسـت، برازش 
ریاضـی می‌شـوند. در این فرآینـد، عواملی مانند اندازه کریسـتالیت، 
تنش‌هـای باقیمانـده و عوامـل پـراش به‌صـورت هم‌زمـان اصالح 
می‌شـوند. به‌طـور معمول خط‌های پـراش در الگـوی XRD به دلیل 
عوامـل مختلـف از جملـه انـدازه محـدود کریسـتالیت و تنش‌هـای 
درون شـبکه پهـن می‌شـوند. ایـن روش قـادر اسـت بـا جداسـازی 
پهنـای ذاتـی خـط پراش بـه دو مولفـه ناشـی از اندازه کریسـتالیت 
و تنش‌هـای کششـی، انـدازه متوسـط کریسـتالیت را تخمیـن بزند.
پهنـای کامـل در نصف بیشـینه )FWHM( خطـوط پراش، که 
پـس از اصلاح به‌دسـت می‌آیـد، برای محاسـبه اندازه کریسـتالیت 
با اسـتفاده از رابطه شـرر یا معادلات اصلاح شـده مشـابه اسـتفاده 
می‌شـود. در ایـن فرآینـد، پهنـای خطوط پـراش به‌گونـه‌ای اصلاح 
می‌شـود کـه تأثیـر عوامـل غیرمرتبط بـا انـدازه )ماننـد تنش‌ها( از 
پهنـای قلـه حذف شـده و تنهـا پهنای ناشـی از اندازه کریسـتالیت 
باقـی بمانـد. در ایـن روش، الگـوی پـراش بایـد بـا گام زاویـه‌ای 

ثبـت  کافـی  شـمارش  زمـان  و  درجـه(   0/02 )حـدود  کوچـک 
شـود. داده‌هـای به‌دسـت ‌آمـده وارد یکـی از نرم‌افزارهـای تحلیـل 
 MAUD، GSAS ،33ریتولـد مانند: فـول پراف، های‌اسـکور پالس
و TOPAS می‌شـوند. بـا اسـتفاده از روش اصالح ریتولـد و ایـن 
نرم‌افزارهـا، می‌تـوان انـدازه کریسـتالیت را بـا دقـت بالا اسـتخراج 
کـرد، تأثیـرات تنـش داخلی و اثرات دسـتگاه را از هم جـدا نمود و 

تحلیـل دقیـق سـاختار بلـوری را انجـام داد ]34 و 35[
 	

 روش واریانس34 
روش واریانـس یکـی دیگـر از رویکردهـای مبتنـی بر پـراش پرتو 
ایکـس برای محاسـبه انـدازه کریسـتالیت و کرنش شـبکه در نانومواد 
اسـت. ایـن روش ابتـدا توسـط ویلسـون بـرای تحلیـل پهن‌شـدگی 
قله‌های پراش بررسـی شـد ]36 و 37[. در مقایسـه با سـایر روش‌های 
مطـرح، ایـن رویکـرد کمتـر مـورد توجـه قـرار گرفتـه و مطالعـات و 
داده‌هـای کمـی دربـاره آن در منابـع موجـود اسـت. در ایـن روش، 
هماننـد روش ویلیامسـون–هال، پهن‌شـدگی قله‌هـا بـه هـر دو عامل 
اندازه کریسـتالیت و کرنش شـبکه نسبت داده می‌شـود. براساس این 
رویکـرد، واریانـس مختصـات )θ2( بـا معادله زیر بیان می‌شـود ]38[:

رابطه )13( 

     

𝐷𝐷𝐷𝐷)               ۱رابطھ ( = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝛽𝛽𝛽𝛽 cos𝜃𝜃𝜃𝜃

 

 Β = √(β2measured-β2standard))                  ۲رابطھ (

β)                 ۳رابطھ ( = �𝛽𝛽𝛽𝛽observed2 − 𝛽𝛽𝛽𝛽instrumental2 

β                               )       ٤رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃 = 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾
𝐷𝐷𝐷𝐷

+ 4𝜀𝜀𝜀𝜀 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 

𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                     ٥رابطھ ( cos𝜃𝜃𝜃𝜃)2 = 𝑘𝑘𝑘𝑘
𝐷𝐷𝐷𝐷

(𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
2𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃) + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘2                                                      )       ٦رابطھ ( = 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐿𝐿𝐿𝐿 × 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 + 𝛽𝛽𝛽𝛽𝐺𝐺𝐺𝐺2 

𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘))                          ۷رابطھ ( 𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘� )2 = �1
𝐷𝐷𝐷𝐷
� × �

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
𝑑𝑑𝑑𝑑2∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘
� � + (𝜀𝜀𝜀𝜀

2
)2 

𝛽𝛽𝛽𝛽∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 𝛽𝛽𝛽𝛽ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 cos𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆  

𝑑𝑑𝑑𝑑∗ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 = 2𝑑𝑑𝑑𝑑ℎ𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘𝑘 sin𝜃𝜃𝜃𝜃 /𝜆𝜆𝜆𝜆 

𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿)                                     )     ۸رابطھ ( = 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆(𝐿𝐿𝐿𝐿).𝐴𝐴𝐴𝐴𝐷𝐷𝐷𝐷(𝐿𝐿𝐿𝐿) 

𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝐿𝐿𝐿𝐿))                        ۹رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐴𝐴𝐴𝐴𝑠𝑠𝑠𝑠(𝐿𝐿𝐿𝐿)  −  2𝜋𝜋𝜋𝜋2𝐿𝐿𝐿𝐿2(𝜀𝜀𝜀𝜀2) / 𝑑𝑑𝑑𝑑2 

F(L))                        ۱۱رابطھ ( = ∫ I(2θ). cos (2πL. s) ds 

𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹(𝐿𝐿𝐿𝐿))                    ۱۲رابطھ ( ≈ 𝑙𝑙𝑙𝑙𝐿𝐿𝐿𝐿 𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹𝐹 (𝐿𝐿𝐿𝐿) − 2𝜋𝜋𝜋𝜋2 𝐿𝐿𝐿𝐿2 𝜖𝜖𝜖𝜖2 𝐹𝐹𝐹𝐹2 

β²)                       ۱۳رابطھ ( = λ Δ(2θ)/2π² P Cosθ + 4 tan²θ < ε² > 

 
  

که در آن:
)ε(: کرنش شـبکه و )P(: اندازه ظاهری کریسـتالیت )نانومتر( است 
کـه انـدازه واقعی کریسـتالیت از تقسـیم )P( بـر )K( به‌دسـت می‌آید. 
)K(: فاکتـور شـکل و )Δ20(: محـدوده زاویـه‌ای اسـت کـه شـدت قله 
پراش در آن بر حسـب رادیان محاسـبه می‌شـود. برای محاسـبه اندازه 
 )4 tan²θ( بـر حسـب )β²( کریسـتالیت و کرنـش شـبکه، ابتدا نمـودار
 )P( رسـم ‌می‌شـود. سـپس از عرض از مبـدأ خط برازش شـده، مقـدار
به‌دسـت می‌آید و از شـیب خط، کرنش شـبکه )ε( محاسـبه می‌شـود.

بحث و مقایسه روش‌های مختلف محاسبه   	
اندازه کریستالیت

باید  کریستالیت  اندازه  محاسبه  برای  مناسب  روش  انتخاب 
براساس هدف تحقیق، دقت مورد نیاز و تجربه کاربر صورت گیرد. 
بالا در خط  انتخابی، داشتن ضریب همبستگی  از روش  صرف‌نظر 
برازش، شرط اساسی برای اطمینان از صحت نتایج است. بنابراین، 
روش  انتخاب  در  گام  اولین  باید  همواره  برازش  کیفیت  ارزیابی 
محاسباتی مناسب باشد. مهم‌ترین مرحله در کاهش خطای محاسبه 
اندازه کریستالیت، حذف پهنای قله ناشی از اثرات دستگاهی است. 
برای این منظور، باید از نمونه استاندارد با ذرات درشت استفاده و 
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پهنای قله آن از پهنای قله نمونه مورد آزمایش کسر شود. روش‌های 
مختلفی برای اندازه‌گیری کریستالیت از طریق تحلیل پهن‌شدگی 
قله‌های پراش پرتو ایکس پیشنهاد شده‌اند که هر یک دارای مزایا و 

محدودیت‌های خاص خود هستند.
سـاده‌ترین روش بـرای بـرآورد انـدازه کریسـتالیت، اسـتفاده از 
رابطـه کلاسـیک شـرر اسـت کـه به دلیـل سـرعت و سـهولت اجرا، 
کاربـرد گسـترده‌ای دارد. در مطالعاتی که هدف اصلی آن‌ها مقایسـه 
نسـبی نتایـج اسـت، ایـن رابطـه می‌تواند انتخاب مناسـبی باشـد. با 
این حال، رابطه شـرر پهن‌شـدگی قله‌های ناشـی از کرنش شـبکه‌ای 
را در نظـر نمی‌گیـرد و همیـن امـر می‌توانـد منجـر بـه کـم ‌بـرآورد 
شـدن اندازه کریسـتالیت شـود. افزون بر این، در شـکل متداول این 
روش، به‌طـور معمـول تنهـا یک قلـه پراش برای محاسـبه اسـتفاده 
می‌شـود کـه دقـت و قابلیـت اعتمـاد نتایـج را محـدود می‌سـازد. 
در سـال‌های اخیـر، اصلاحـات متعـددی بـر رابطـه شـرر پیشـنهاد 
شده‌اسـت تـا امـکان اسـتفاده از چندین پیـک پراش در محاسـبات 
فراهـم شـود؛ بـا این حـال، بسـیاری از این نسـخه‌های اصلاح ‌شـده 
از قابلیـت اعتمـاد و پشـتوانه فیزیکی کافـی برخوردار نیسـتند و در 

عمـل می‌تواننـد منجر بـه نتایـج ناپایـدار یا متناقض شـوند.
بـرای غلبـه بر ایـن محدودیـت، روابـط دقیق‌تـری مانند روش 
ویلیامسـون–هال )W–H( پیشـنهاد شـده‌اند. معادله ویلیامسـون–
هـال امـکان بـرآورد هم‌زمـان انـدازه کریسـتالیت و کرنش شـبکه 
را از طریـق پهنـای کامـل در نصـف بیشـینه )FWHM( پیک‌هـای 
پـراش فراهـم می‌کنـد. گونه‌هـای مختلفـی از ایـن روش، از جمله 
مـدل تغییر شـکل یکنواخت، مـدل تنش یکنواخـت و مدل چگالی 
انـرژی نقـص یکنواخـت، به‌منظور محاسـبه دقیق‌تر کرنش شـبکه 
ارائـه شده‌اسـت. با ایـن حـال، انتخاب مدل مناسـب ویلیامسـون–

هـال بـه ماهیـت و میـزان کرنش موجـود در نمونه وابسـته اسـت. 
افـزون بـر ایـن، در ایـن روش تفـاوت رفتـار پیک‌هـا در زوایـای 
کـه  نمی‌شـود  گرفتـه  نظـر  در  صریـح  به‌طـور  پـراش  مختلـف 

می‌توانـد موجـب کاهـش دقـت نتایج محاسـباتی شـود.
بـرای رفـع ایـن نقـص، روش‌هـای پیشـرفته‌تری ماننـد روش 
سـایز–کرنش و روش هالدر–واگنـر معرفـی شـده‌اند کـه بـا اعمـال 
وزن‌دهـی مناسـب بـه پیک‌هـای پـراش در زوایـای مختلـف، دقت 
نتایـج گـزارش ‌شـده در  افزایـش می‌دهنـد. براسـاس  تحلیـل را 
منابـع پیشـین، مقـدار دامنـه همدوس پراش محاسـبه‌ شـده با هر 
دو روش تقریبـاً یکسـان اسـت، در حالـی کـه مقدار کرنش شـبکه 
به‌دسـت‌آمده از روش هالدر–واگنـر از دقـت بالاتـری برخوردار بوده 

و انطبـاق بهتـری بـا واقعیـت فیزیکـی نمونـه نشـان می‌دهد.
بـرای  بـه نسـبت دقیـق  توانمنـد و  روش ریتولـد رویکـردی 
بـرآورد انـدازه دامنـه همـدوس پـراش و انجـام تحلیل کمّـی مواد 
چندفـازه بـه شـمار مـی‌رود. با ایـن حـال، در ایـن روش، چگونگی 
تنظیـم داده‌هـا و میـزان تجربـه کاربـر نقـش تعیین‌کننـده‌ای در 
اعتبـار نتایـج دارد. به‌عنـوان نمونـه، عوامـل متعددی وجـود دارند 

کـه ممکـن اسـت بـدون برخـورداری از معنـای فیزیکـی مناسـب، 
اصالح شـوند و در نتیجـه بـرازش ظاهـراً مطلوبـی ایجاد شـود، اما 
نتایـج حاصـل از آن نادرسـت باشـد. از ایـن ‌رو، تسـلط کاربـر بـر 
فرآینـد تحلیـل و کنتـرل دقیـق عوامل اصالح، برای دسـتیابی به 

نتایـج معتبـر و قابـل اعتمـاد، امـری ضروری اسـت
روش وارن–اورباخ که بر پایه تحلیل پروفایل پیک‌های پراش با 
استفاده از بسط سری فوریه استوار است، مقادیر به نسبت دقیقی از 
اندازه دامنه همدوس پراش و کرنش شبکه ارائه می‌دهد. مهم‌ترین 
مزیت این روش در مقایسه با رویکردهای پیشین، امکان استخراج 
توزیع اندازه دامنه همدوس پراش است. با این حال، این روش از نظر 
اجرا و تحلیل به سادگی، سرعت و مستقیم ‌بودن برخی روش‌های 
دیگر نیست. به‌طور کلی، صرف‌نظر از روش محاسباتی انتخاب‌ شده، 
بالا بودن ضریب همبستگی خط برازش شرط اساسی برای اعتماد 
به نتایج به‌دست‌آمده است. از این ‌رو، برخورداری از برازش مناسب 
با ضریب همبستگی مطلوب، نخستین گام در انتخاب صحیح روش 

محاسباتی به شمار می‌رود.

محاسـبه دقیـق انـدازه دامنـه همـدوس پـراش 
در دهه‌هـای اخیـر همـواره مـورد توجه پژوهشـگران 
بـوده اسـت، زیرا ایـن کمیـت نقـش تعیین‌کننده‌ای 
در خـواص فیزیکـی، شـیمیایی و مکانیکی مـواد ایفا 
می‌کنـد. از ایـن ‌رو، در ایـن مقالـه روش‌های مختلف 
بـرآورد انـدازه دامنـه همدوس پـراش همراه بـا مزایا 
و محدودیت‌هـای هـر یک مورد بررسـی قـرار گرفت. 
در منابـع علمـی، رویکردهـای متعددی بـرای تقریب 
و  نخسـتین  کـه  شده‌اسـت  گـزارش  کمیـت  ایـن 
رایج‌تریـن آن‌هـا بر پایـه تحلیل پهن‌شـدگی پیک‌ها 
در الگـوی پـراش اشـعه ایکس اسـت. در این راسـتا، 
روابـط و مدل‌هـای گوناگونـی بـا فرضیـات متفـاوت، 
از جملـه روش‌هـای شـرر، ویلیامسـون–هال، سـایز–

کرنش، هالدر–واگنـر، ریتولد، واریانس و وارن–اورباخ، 
ارائـه شـده‌اند. بررسـی تطبیقـی ایـن روش‌ها نشـان 
می‌دهـد کـه هیـچ ‌یـک بـه‌ تنهایـی قـادر بـه ارائـه 
توصیفـی کامـل و بی‌نقـص از انـدازه دامنـه همدوس 
پـراش نیسـتند و هـر یـک بـا محدودیت‌هـای خاص 
خـود همـراه هسـتند. بر این اسـاس، می‌تـوان نتیجه 
گرفـت کـه دسـتیابی به نتایـج جامع و قابـل اعتماد، 
مسـتلزم به‌کارگیـری تحلیـل ترکیبـی چنـد روش 
مختلـف اسـت. انتخـاب روش مناسـب باید بـا توجه 
بـه نـوع مـاده، میـزان دقـت مـورد انتظـار، امکانـات 
آزمایشـگاهی در دسـترس و تجربـه پژوهشـگر انجام 
شـود. درنهایـت، تلفیق اطلاعات حاصـل از روش‌های 
گوناگـون می‌توانـد درک دقیق‌تـری از انـدازه دامنـه 

همـدوس پـراش و توزیـع آن در مـواد فراهـم آورد.
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پی‌‎نوشت
1. Coherently Diffracting Domain Size

2. X-ray Diffraction (XRD)

3. Scherrer Equation

4. Williamson–Hall Analysis

5. Peak Profile Modeling

6. Rietveld Method

7. Polycrystalline

8. Single Crystal

9. Scanning/Transmission Electron Microscopy (SEM/
TEM)

10. Dynamic Light Scattering (DLS)

11. Full Width at Half Maximum (FWHM)

12. Integral Breadth (IB)

13. X’Pert HighScore

14. Origin Pro

15. SigmaPlot

16. Monochromatization

17. Beam Focusing

18. Warren–Averbach Fourier Analysis

19. Scherer

20. Homogeneous Diffracting Domain

21. Size–Strain Plot (SSP)

22. Halder-Wagner

23. Symmetric Voigt Function 

24. Warren-Averbach

25. Fourier Coefficients

26. Materials Analysis Using Diffraction (MAUD)

27. Total Pattern Analysis System (TOPAS)

28. General Structure Analysis System (GSAS)

29. Direct Fourier Transform (DFT)

30. Cosine Fourier Transform

31. FullProf

32. Rietveld Refinement

33. HighScore Plus

34. Variance Method

مراجع

[1] Callister WD, Rethwisch DG. Materials science and engineering: an introduction: Wiley New York; 1999.

[2] Gaskell DR, Laughlin DE. Introduction to the Thermodynamics of Materials: CRC press; 2024.

[3] Hassanzadeh-Tabrizi S. Precise calculation of crystallite size of nanomaterials: A review. Journal of Alloys and 
Compounds. 2023;968:171914.

[4] Uvarov V, Popov I. Metrological characterization of X-ray diffraction methods for determination of crystallite 
size in nano-scale materials. Materials characterization. 2007;58(10):883–91.

[5] Uvarov V, Popov I. Metrological characterization of X-ray diffraction methods at different acquisition geom-
etries for determination of crystallite size in nano-scale materials. Materials Characterization. 2013;85:111–23.

[6] Mayo MJ. Processing of nanocrystalline ceramics from ultrafine particles. International materials reviews. 
1996;41(3):85–115.

[7] Buscombe D. Estimation of grain-size distributions and associated parameters from digital images of sediment. 
Sedimentary Geology 10-1:(2-1)210;2008.

[8] Noyan I, Cohen J. Measurement by diffraction and interpretation. Residual Stress. 1987.

[9] Klug HP, Alexander LE. X-ray diffraction procedures: for polycrystalline and amorphous materials1974.

[10] Patterson A. The Scherrer formula for X-ray particle size determination. Physical review. 1939;56(10):978.

[11] Beringer J, Arguin J-F, Barnett R, Copic K, Dahl O, Groom D, et al. Review of particle physics. Physical Re-
view D—Particles, Fields, Gravitation, and Cosmology. 2012;86(1):010001.

[12] Shull C. The determination of X-ray diffraction line widths. Physical Review. 1946;70(9-10):679.

[13] Dorset D. X-ray diffraction: a practical approach. Microscopy and microanalysis. 1998;4(5):513–5.

[14] Williamson G, Hall W. X-ray line broadening from filed aluminium and wolfram. Acta metallurgica. 
1953;1(1):22–31.

[15] Ungar T. Microstructural parameters from X-ray diffraction peak broadening. Scripta Materialia.  2004; 

س
یک

و ا
پرت

ش 
پرا

ن 
مو

 آز
 از

ده
تفا

اس
 با 

ت
الی

ست
کری

زه 
دا

ی ان
یر

ه‌گ
داز

ی ان
ها

ش‌
رو

ی 
رس

بر



دانش آزمایشگاهی ایرانسال سیزدهم    شماره   4  زمستان   1404  شماره پیاپی 52   
مه فصلنا

w
w

w
.I

JL
K

.i
r

3 0

ت 
الا

مق

51(8):777–81.

[16] Cullity BD, Stock SR. Elements of X-Ray Diffraction. 3rd ed. Prentice-Hall; 2001. Chapter 5 and 17. 

[17] Langford JI, Wilson A. Scherrer after sixty years: a survey and some new results in the determination of crys-
tallite size. Applied Crystallography. 1978;11(2):102–13.

[18] Balzar D, Ledbetter H. Voigt-function modeling in Fourier analysis of size-and strain-broadened X-ray dif-
fraction peaks. Applied Crystallography. 1993;26(1):97–103.

[19] Tagliente M, Massaro M. Strain-driven (0 0 2) preferred orientation of ZnO nanoparticles in ion-implanted 
silica. Nuclear Instruments and Methods in Physics Research Section B: Beam Interactions with Materials and 
Atoms. 2008;266(7):1055–61.

[20] N.C. Halder, C.N.J. Wagner, Separation of particle size and lattice strain inintegral breadth measurements, 
Acta Crystallogr 20 (1966) 312–313.

[21] A. Hepp, C. Baerlocher, Learned peak shape functions for powder diffraction data,Aust. J. Phys. 41 (1988) 
229–236.

[22] D. Nath, F. Singh, R. Das, X-ray diffraction analysis by Williamson-Hall, Halder-Wagner and size-strain plot 
methods of CdSe nanoparticles-a comparative study, Mater. Chem. Phys. 239 (2020), 122021.

[23] L. Motevalizadeh, Z. Heidary, M.E. Abrishami, Facile template-free hydrothermalsynthesis and microstrain 
measurement of ZnO nanorods, Bull. Mater. Sci. 37 (2014) 397–405.

[24] D. Balzar, H. Ledbetter, Voigt-function modeling in Fourier analysis of size- andstrain-broadened X-ray dif-
fraction peaks, J. Appl. Crystallography 26 (1993) 97–103.

[25] Warren BE. X-Ray Diffraction. New York: Dover Publications; 1990. 381 p. ISBN: 978-0-486-66317-3.

[26] Chung FH. Quantitative interpretation of X-ray diffraction patterns of mixtures. II. Adiabatic principle of 
X-ray diffraction analysis of mixtures. J Appl Crystallogr. 1974;7(6):526–531. doi:10.1107/S0021889874010387.

[27] Toby B, GSAS-II RVD. The genesis of a modern open-source all purpose crystallography software package., 
2013, 46. DOI: https://doi org/101107 S.544–9.

[28] Toby BH, Von Dreele RB. GSAS-II: the genesis of a modern open-source all purpose crystallography software 
package. Applied Crystallography. 2013;46(2):544–9.

[29] Hinton R. Interlaboratory evaluation of ASTM practice for X-ray determination of retained austenite in steel 
with near-random crystallographic orientation (E 975). Journal of testing and evaluation. 1987;15(2):95–100.

[30] Le Saoût G, Kocaba V, Scrivener K. Application of the Rietveld method to the analysis of anhydrous cement. 
Cement and concrete research. 20148,-133:(2)41;1.

[31] Evans JS, Evans IR. Structure analysis from powder diffraction data: Rietveld refinement in excel. Journal of 
Chemical Education. 2020;98(2):495–505.

[32] Yang Z, Lu Y, Liu X, Li F, Chen J. Application of high energy X-ray diffraction and Rietveld refinement in 
layered lithium transition metal oxide cathode materials. Nano Res. 2023;16:9954–9967. 

[33] Lutterotti L, Matthies S, Wenk H. MAUD: a friendly Java program for material analysis using diffraction. 
CPD newsletter. 1999;21:14–5.

[34] Coelho AA. TOPAS and TOPAS-Academic: an optimization program integrating computer algebra and crys-
tallographic objects written in C++. Applied Crystallography. 2018;51(1):210–8.

[35] Rodríguez-Carvajal J. Recent advances in magnetic structure determination by neutron powder diffraction. 
Physica B: Condensed Matter. 1993;192(1-2):55–69.

[36] J. Il Langford, A.J.C. Wilson, Scherrer after sixty years: a survey and some new results in the determination 
of crystallite size, J. Appl. Crystallogr. 11 (1978) 102-113.

[37] A.J.C. Wilson, On variance as a measure of line broadening in diffractometry: effect of a distribution of sizes 
on the apparent crystallite size, J. Appl. Crystallogr 1 (1968) 194–196.

[38] M. Ahmadipour, M.J. Abu, M.F. Ab Rahman, M.F. Ain, Z.A. Ahmad, Assessment of crystallite size and strain 
of CaCu3Ti4O12 prepared via conventional solid-state reaction, Micro Nano Lett. 11 (2016) 147–150.

س
یک

و ا
پرت

ش 
پرا

ن 
مو

 آز
 از

ده
تفا

اس
 با 

ت
الی

ست
کری

زه 
دا

ی ان
یر

ه‌گ
داز

ی ان
ها

ش‌
رو

ی 
رس

بر



سال سیزدهم    شماره   4  زمستان   1404  شماره پیاپی 52    دانش آزمایشگاهی ایران
مه فصلنا

w
w

w
.I

JL
K

.i
r

3 1

ت 
الا

مق

بهبود ارزیابی‌ غیرمخرب جوش‌های فولادی با 
تصویربرداری اولتراسونیک

بـرای حفـظ یکپارچگـی جـوش و شناسـایی نواحـی مختلـف آن، به‌ویژه در شـرایطی که تغییرات ریزسـاختاری ناشـی از سـرویس 
می‌توانـد به‌طـور مسـتقیم بـر خـواص مکانیکـی و دوام اتصـال اثرگـذار باشـد، به‌کارگیـری روش‌هـای پیشـرفته ارزیابـی غیرمخـرب 
ضـروری اسـت ]1[. در ایـن پژوهـش، از روش تصویربـرداری اولتراسـونیک بـا تفکیک‌پذیـری بـالا به‌منظـور تفکیـک سـه ناحیه اصلی 
جـوش شـامل فلـز پایـه1، ناحیـه متأثـر از حـرارت2 و فلـز جوش3 اسـتفاده شـد. نمونه‌هـای حاصـل از دو فرآینـد متفاوت جوشـکاری، 
در پیکربنـدی غوطـه‌وریِ پرتـوی عبـوری مـورد آزمـون قـرار گرفتنـد تـا رفتار مـوج برشـی و تأثیر ریزسـاختار بـر دامنـه و پراکندگی 
آن بررسـی شـود. مقایسـه تصاویـر C-Scan 4 بـا متالوگرافـی، سختی‌سـنجی و داده‌هـای ریزسـاختاری نشـان داد کـه تغییـرات دامنـه 
مـوج، بازتـاب مسـتقیم تفـاوت در انـدازه دانـه، ریخت‌شناسـی فازهـا5 و شـدت دگرگونی حرارتـی در نواحـی مختلف اسـت و می‌تواند 
مرزبنـدی فلـز پایـه، ناحیـه متأثـر از حـرارت و فلـز جـوش را به‌صورت غیرمخرب مشـخص کنـد. یافته‌ها نشـان می‌دهد کـه این روش 
تصویربـرداری اولتراسـونیک بـا مقیـاس میکرونـی، ابـزاری توانمنـد برای شناسـایی نواحی مسـتعد افت عملکرد یا بروز آسـیب اسـت و 

قابلیـت گسـترش بـه سـامانه‌های پیشـرفته ارزیابـی غیرمخـرب6 را بـرای پایش دقیـق جوش‌های فـولادی دارد.
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تغییرات ریزساختاری ایجاد شده در جوش فولاد در شرایط سرویس با دماهای بالا می‌تواند به‌طور مستقیم باعث افت خواص 
مکانیکی و بروز ناپایداری در عملکرد اتصال شود ]1[. این پدیده، که حاصل دگرگونی پیوسته ساختار داخلی و بازتوزیع فازها 
در طول بهره‌برداری بلندمدت است، به‌ویژه در نواحی بحرانی جوش نمود بیشتری دارد و بررسی دقیق آن برای تضمین عملکرد 
تجهیزات نیروگاهی، سامانه‌های بخار فوق‌داغ و سازه‌های در معرض تنش حرارتی ضروری است ]2[. استمرار قرارگیری جوش 
در دماهای بالا موجب دگرگونی پیوسته در ریزساختار، کاهش مقاومت و افزایش احتمال بروز آسیب‌های مرتبط با سرویس 
می‌شود ]3[. بخش عمده این تخریب‌ها در ناحیه متأثر از حرارت رخ می‌دهد؛ جایی که بیشترین حساسیت نسبت به نوسانات 

حرارتی و تغییرات ساختاری گزارش شده‌است ]4[.
به ‌دلیل آسیب‌پذیری موجود، اتصالات جوشی فولادی در میدان در بیشتر مواقع با تعمیرات دوره‌ای، بازجوشی و اصلاحات 
با  سنتی  روش‌های  در  چه  و  پس‌گرم  عملیات  بدون  مدرن  روش‌های  در  چه  تعمیرات،  این  کیفیت  هستند.  همراه  موضعی 
عملیات پس‌گرم، به‌طور مستقیم دوام و عملکرد بلندمدت اتصال را تعیین می‌کند ]5[. با این حال، طی عملیات تعمیر، ایجاد 
ریزساختارهای نامطلوب مانند مارتنزیت تمپرنشده7 در فلز جوش محتمل است و درصورت عدم شناسایی به ‌موقع، می‌تواند 

منجر به تخریب زودهنگام و آسیب‌های جدی در زمان سرویس شود ]6[.
روش‌های اولتراسونیک سال‌هاست به‌عنوان ابزار اصلی برای ارزیابی حجمی جوش‌های فولادی به‌کار می‌روند و بخش قابل 
‌توجهی از پژوهش‌ها به بهبود احتمال آشکارسازی، افزایش دقت اندازه‌یابی ناپیوستگی‌ها و بررسی هندسی آن‌ها اختصاص یافته 
است ]7[. با این حال، در سال‌های اخیر رویکردهای پیشرفته‌تر اولتراسونیک، مانند آزمون آرایه فازی8، روش کانون‌یابی کامل9، 
تصویربرداری موج صفحه‌ای10 و به‌ویژه سامانه‌های تصویربرداری با تفکیک‌پذیری میکرونی، مسیر تازه‌ای برای بررسی دقیق‌تر 
رفتار امواج در مواد ناهمسانگرد گشوده‌اند ]8[. این روش‌ها امکان شناسایی عیوب حجمی مانند تخلخل، عدم ‌ذوب و بریدگی 
لبه را در ابعاد بسیار ریز فراهم می‌کنند؛ با این وجود، تاکنون کاربرد مستقیم آن‌ها برای شناسایی ریزساختار جوش‌های فولادی 

مقاوم در دماهای بالا گزارش نشده‌است ]9[.
ماهیت پیچیده و ناهمسانگرد ریزساختارهای جوش، شامل اندازه دانه، نوع فاز، بافت، کاربیدهای مرزدانه‌ای و توزیع لاته‌های 
مارتنزیتی، موجب می‌شود ارتباط میان سیگنال‌های اولتراسونیک و ساختار جوش به ‌سادگی قابل تفسیر نباشد. این عوامل 
به‌طور مستقیم بر پراکندگی و تضعیف موج اثر می‌گذارند و بررسی دقیق داده‌های ارزیابی غیرمخرب را با چالش مواجه می‌کنند. 
بسیاری از روش‌های موجود توانایی شناسایی تغییرات ریزساختاری پیش از بروز آسیب‌های جدی را ندارند؛ این خلاء، ضرورت 
توسعه روشی ساده، قابل ‌اعتماد و قابل ‌استفاده در محیط عملیاتی را برجسته می‌کند، روشی که بتواند تنها براساس رفتار دامنه 

موج و توزیع انرژی، تفاوت‌های ساختاری را آشکار سازد ]10[.
در این راستا، تصویرسازی اولتراسونیک با تفکیک‌پذیری بالا می‌تواند گزینه‌ای امیدبخش باشد. این روش با ثبت تغییرات 
جزئی در دامنه، انتشار و پراکندگی امواج، اختلاف‌های ریزساختاری میان نواحی مختلف جوش شامل فلز پایه، ناحیه متأثر از 
حرارت و فلز جوش را به‌صورت غیرمخرب آشکار می‌کند و ارتباط مستقیم میان ساختار داخلی و پاسخ اولتراسونیک را نشان 
می‌دهد ]11[. چنین ارتباطی می‌تواند پایه‌ای برای توسعه سامانه‌های کاربردی میدانی و شناسایی زودهنگام ریزساختارهای 
مخرب باشد؛ رویکردی که درنهایت موجب افزایش قابلیت اعتماد ارزیابی‌های غیرمخرب و کاهش خطر شکست‌های پیش‌رونده 

در سازه‌های در معرض دماهای بالا می‌شود ]12[.
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 ارزیابی اولتراسونیک و ریزساختاری
در ایـن بخـش، تمامـی مراحـل به‌عنـوان یـک فرآیند مسـتقل 
بررسـی  بـرای  پژوهـش حاضـر تشـریح می‌شـوند.  بـه  متعلـق  و 
دقیق‌تـر رفتـار انتشـار مـوج و واکاوی رابطـه میـان ریزسـاختار و 
پاسـخ اولتراسـونیک، فـولاد گریـد ۹۱ به‌عنـوان ماده مـورد مطالعه 
انتخـاب شده‌اسـت؛ آلیـاژی که بـه ‌دلیل حساسـیت ریزسـاختاری 
و رفتـار وابسـته به دما، بسـتر مناسـبی بـرای ارزیابی اثـر تغییرات 

ریزسـاختاری بـر پاسـخ اولتراسـونیک فراهـم می‌کند.
	

 مواد و روش‌ها
دو اتصـال جوش‌خـورده روی ورق‌هـای فولاد گرید ۹۱ با اسـتفاده 

بـا  )فرآینـد جوشـکاری قوسـی  فلـز سـرد  انتقـال  فرآینـد  از دو 
انتقـال حـرارت و فلـز کـم، مبتنی بر کنتـرل دقیـق ذوب و کاهش 
پاشـش(11 و جوشـکاری قوسـی بـا مفتـول توپـودری )جوشـکاری 
قوسـی بـا سـیم توپـُر یـا پـودری شـار، مناسـب رسـوب‌دهی بالا و 
جوشـکاری سـازه‌ای(12 تهیه شـدند. پس از انجام عملیات حرارتی 
پـس از جـوش13، از هـر اتصـال دو نمونـه استخوانی‌شـکل14 بـا 
هندسـه یکسـان، مطابـق شـکل )۱(، ماشـین‌کاری شـد. جزئیـات 
کامـل عوامـل جوشـکاری و ترکیـب شـیمیایی مواد مورد اسـتفاده 

در مطالعـات پیشـین گـزارش شده‌اسـت.
ویاللا  محلـول  بـا  نمونه‌هـا  پولیـش،  و  آماده‌سـازی  از  پـس 
)محلـول اچ متـداول بـرای فولادهـای کربنـی و آلیـاژی، سـاخته 
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‌شـده از پیکریـک اسـید، اسـید کلریدریـک و الکل(15 اچ شـد و به‌ 
کمـک میکروسـکوپ نـوری دیجیتـال تصویربـرداری شـدند. برای 
پولیـش  معـرض  در  نمونه‌هـا  ریزسـاختار،  دقیق‌تـر  بررسـی‌های 
شـیمیایی بـا سـیلیکا کلوئیـدی16 قـرار گرفتنـد و تصاویـر پـراش 
الکترونـی  میکروسـکوپ  از  اسـتفاده  بـا  بازپراکنشـی17  الکتـرون 
روبشـی18 ثبـت و سـپس بـا نرم‌افزارهـای تخصصـی پردازش شـد.

به‌منظـور ارزیابی رفتار مکانیکی موضعی، آزمون میکروسـختی 
ویکـرز19 مطابـق اسـتاندارد ASTM A37020  بـا فاصلـه فرورونده 
۱۰۰ میکـرون و در قالـب شـبکه‌ای شـامل ۴۰ ردیف و ۵۵ سـتون 
انجـام شـد تا توزیع سـختی در نواحـی BM، HAZ و WM با دقت 

بالا اسـتخراج شود.

شـکل )1(: سـامانه تصویرسـازی اولتراسـونیک بـا تفکیک‌پذیـری میکرونـی 
شـامل: )الـف(: بلوک‌دیاگـرام طـرح‌واره سـامانه، )ب(: حالـت تابـش عمودی 

مـوج و )ج(: حالـت تابـش مایـل در پیکربندی عبـور مسـتقیم ]13[.

 تصویرسازی اولتراسونیک با تفکیک‌پذیری میکرونی
بـرای بررسـی رفتار انتشـار موج در ریزسـاختار جـوش، از یک 
میکرونـی  تفکیک‌پذیـری  بـا  اولتراسـونیک  تصویرسـازی  سـامانه 
اسـتفاده شـد. نمای کلی این سـامانه در شـکل )۲( و حالت تابش 
عمـودی و مایـل مـوج اولتراسـونیک در پیکربنـدی عبور مسـتقیم 
به‌ ترتیب در شـکل‌های )۲-ب( و )۲-ج( نشـان داده شده‌اسـت. در 
ایـن پیکربنـدی، یـک پرتو لیـزر متمرکز بـا قطر حـدود ۶ میکرون 
بـر ناحیه بیشـینه دامنه موج اولتراسـونیک که خـود قطری نزدیک 
بـه ۲۵۰ میکـرون دارد، منطبـق و ایـن هم‌محوری موجـب افزایش 

چشـمگیر حساسیت سـامانه در آشکارسـازی تغییرات بسیار جزئی 
دامنـه شـد. اسـتفاده از موج برشـی حاصل از تبدیل‌مـد21 نیز دقت 

شناسـایی ناهمگنی‌هـا و ناپیوسـتگی‌ها را بهبود بخشـید.

شـکل )2(: شـرایط آشکارسـازی موج برشـی حاصل از تبدیل‌مد شـامل )الف(: 
انتشـار مـوج در ماده همسـانگرد همراه با تصویـر C-Scan با توزیـع یکنواخت 
دامنـه، )ب(: انتشـار مـوج در مـاده ناهمسـانگرد همراه بـا تصویـر C-Scan با 
توزیـع غیریکنواخـت دامنه، ناشـی از خمیدگی مـوج و پراکندگی امـواج ]14[.

مسـیر انتشـار مـوج مـواد همسـانگرد و ناهمسـانگرد مطابـق 
شـکل )3( بـا هـم مقایسـه شـدند کـه در مواد همسـانگرد، مسـیر 
انتشـار موج ثابـت بوده و نتیجه آن تولید تصویـر C-Scan با توزیع 
دامنـه یکنواخـت اسـت )شـکل)3-الف((. در مقابل، در ریزسـاختار 
ناهمسـانگرد جـوش فـولاد گریـد ۹۱، پدیده‌هایی ماننـد خمیدگی 
مـوج، پراکندگـی ناشـی از مرزدانه‌هـا و لاته‌های مارتنزیتی مسـیر 
را تغییـر داده و موجـب توزیـع دامنـه غیریکنواخـت در  انتشـار 
تصویـر می‌شـوند )شـکل)‌3-ب((. در ایـن پژوهـش، از موج برشـی 
حاصـل از تبدیل‌مـد بـا زاویـه ۱۹ درجـه و طول موج حـدود ۱۵۰ 
میکـرون اسـتفاده شـد کـه قـادر اسـت تغییـرات ریزسـاختاری در 
ابعـاد نزدیـک بـه ۴۰ میکرون را نیز آشکارسـازی کنـد. برای حذف 
اثرات هندسـی، سـطح هـر دو نمونه تـا صافی ۱ میکـرون پرداخت 
شـد و اندازه‌گیری‌هـا نشـان داد کـه تغییـرات ضخامـت در ناحیـه 
جـوش، کمتـر از 2± میکـرون اسـت؛ مقـداری که تأثیـری بر عبور 
مـوج نـدارد. بنابرایـن، تمـام تغییـرات دامنـه ثبـت‌ شـده ناشـی از 
فرآینـد  در  هندسـی  اثـرات  و  بـوده  ریزسـاختاری  ویژگی‌هـای 

اندازه‌گیـری حـذف شـده‌اند.
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شـکل )3(: تصاویـر C-Scan بـا تفکیک‌پذیـری میکرونـی بـرای نمونه‌هـای 
.]15[ FCAW و   CMT بـه جوش‌هـای  استخوانی‌شـکل مربـوط 

 نتایج و بحث
نمونه‌هـای  ریزسـاختاری  ویژگی‌هـای  مرحلـه،  ایـن  در 
استخوانی‌شـکل مربـوط بـه اتصالات جوشـی مـورد آزمون، بـا تصاویر 
C-Scan حاصل از سـامانه تصویرسـازی اولتراسونیک با تفکیک‌پذیری 

بـالا مقایسـه شـدند. اگرچـه هدف اصلـی پژوهـش بر مطالعـه عیوب 
متمرکـز نبـود، امـا تصاویـر C-Scan توانایـی چشـمگیر سـامانه در 
آشکارسـازی و تصویرسـازی ناپیوسـتگی‌ها را نشـان دادنـد. در هـر دو 
نمونه جوشکاری‌شـده، انواع ناپیوسـتگی‌ها شـامل تخلخل‌هـا، حفرات 
ریـز و احتمـالاً ذرات سـرباره بـه وضـوح قابـل مشـاهده بودنـد. ایـن 
موضـوع بیانگـر حساسـیت بـالای روش مـورد اسـتفاده در تشـخیص 
تغییرات کوچک در انتشـار موج اسـت. برای تحلیل کمّـی دامنه موج، 
درصـد دامنـه پیـک تـو پیـک22  براسـاس رابطه )1( محاسـبه شـد:

رابطه )1(           

     𝑃𝑃𝑃𝑃𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒 𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡 𝑝𝑝𝑝𝑝𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒(𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝑝𝑝𝑝𝑝𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝑡𝑡𝑡𝑡𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝑒𝑒𝑒𝑒) =
𝑀𝑀𝑀𝑀𝑒𝑒𝑒𝑒𝑀𝑀𝑀𝑀 𝑅𝑅𝑅𝑅𝑒𝑒𝑒𝑒𝑅𝑅𝑅𝑅𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝑅𝑅𝑅𝑅𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡 𝑆𝑆𝑆𝑆𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒 (𝑉𝑉𝑉𝑉)

𝑀𝑀𝑀𝑀𝑒𝑒𝑒𝑒𝑀𝑀𝑀𝑀 𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑇𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑇𝑇𝑇𝑇𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴𝐴 𝑆𝑆𝑆𝑆𝐴𝐴𝐴𝐴𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑆𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒𝑒 (𝑉𝑉𝑉𝑉) × 100%    

 

  

در تصاویر C-Scan، دامنه موج با طیف رنگی استاندارد نمایش داده 
می‌شود؛ رنگ قرمز نشان‌دهنده عبور کامل انرژی و رنگ آبی تیره نمایانگر 
تضعیف شدید یا عدم دریافت موج است. کاهش دامنه می‌تواند ناشی از 
تفاوت امپدانس آکوستیکی به ‌دلیل تخلخل و ترک، جذب و پراکندگی 
انرژی، یا خمیدگی موج در نواحی ناهمسانگرد باشد؛ عواملی که به‌طور 
مستقیم با ریزساختار مرتبط‌اند. به همین دلیل، تغییرات دامنه شاخص 

مناسبی برای تفکیک نواحی مختلف جوش محسوب می‌شود. در نواحی 
یکنواخت، دامنه تقریباً ثابت است، اما در بخش‌هایی با ریزساختار ناهمگن، 
مانند دانه‌های درشت، لاته‌های مارتنزیتی و کاربیدهای مرزدانه‌ای، تضعیف 
موج افزایش یافته و دامنه کاهش می‌یابد. این رفتار با انتشار موج در مواد 
ناهمسانگرد سازگار است و دقت سامانه را تأیید می‌کند. به‌طور خلاصه، 
تصویرسازی اولتراسونیک با تفکیک‌پذیری میکرونی قادر است تفاوت‌های 
ریزساختاری میان فلز پایه، ناحیه متأثر از حرارت و فلز جوش را از طریق 
تغییرات دامنه موج آشکار کند و بستری مناسب برای توسعه روش‌های 

میدانی ارزیابی غیرمخرب در جوش‌های فولاد گرید ۹۱ فراهم سازد.

  ارتباط تصاویر اولتراسونیک میکرونی با ماکروگراف‌های نوری
بـرای تحلیـل نواحـی مختلـف جـوش در فـولاد گریـد ۹۱، ابتدا 
ریزسـاختار نمونه‌ها با میکروسـکوپ نوری بررسـی شـد تا سـه ناحیه 
اصلـی، شـامل فلـز پایـه، ناحیه متأثـر از حـرارت و فلز جـوش، در هر 
دو نمونـه به‌طـور دقیق شناسـایی شـوند. پـس از تعیین ایـن نواحی، 
همـان بخش‌ها با روش تصویرسـازی اولتراسـونیک بـا تفکیک‌پذیری 
میکرونی در حالت موج برشـی اسـکن شـدند. نواحی مشـخص ‌شـده 
بـا خطوط نقطه‌چیـن در بخش بالای شـکل‌های )4-الـف( و )4-ب(، 

بـا گام اسـکن ۲۵ میکرون، مـورد تصویربرداری قـرار گرفتند.

 CMT شـکل )4(: تصاویـر نمونه‌هـای استخوانی‌شـکل مربـوط به جوش‌هـای
.]16[ FCAW و

برای بررسی دقیق ناحیه گذار، تصاویر بزرگ‌نمایی‌ شده با گام 
۵ میکرون از ناحیه اندازه‌گیری23 برداشت شد که مساحتی حدود 
۵×۵ میلی‌متر را پوشش می‌داد. این تصاویر امکان مشاهده تغییرات 
 ،CMT نمونه  فراهم کردند. در  را  پراکندگی موج  و  دامنه  جزئی‌تر 
ناحیۀ BM الگوی یکنواختی داشت، در حالی‌ که HAZ پراکندگی 
بیشتری نشان داد و بیشترین کاهش دامنه در WM مشاهده شد؛ 
اندازه دانه و حضور کاربیدها است. در  از افزایش  رفتاری که ناشی 
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نمونه FCAW نیز گذار از BM به HAZ و WM با کاهش تدریجی 
دامنه و افزایش پراکندگی همراه بود و وجود تخلخل‌های ریز موجب 
تصاویر  مقایسه  شد.   CMT نمونه  به  نسبت  موج  بیشتر  تضعیف 
C-Scan با ماکروگراف‌ها نشان داد که کاهش دامنه به‌طور مستقیم با 

رشد دانه، چگالی کاربیدی و ناهمسانگردی ریزساختار مرتبط است؛ 
اثری که در نمونه FCAW شدیدتر نمود پیدا می‌کند. این نتایج تأیید 
می‌کند که تصویرسازی اولتراسونیک با تفکیک‌پذیری میکرونی قادر 
است تفاوت‌های ریزساختاری میان فلز پایه، ناحیه متأثر از حرارت و 
فلز جوش را به‌طور دقیق آشکار کند و برای تحلیل ناحیه گذار جوشی 

در فولاد گرید ۹۱ ابزاری کارآمد به شمار می‌رود.

EBSD ارتباط ریزساختار جوش با نتایج  
بـرای تحلیـل دقیق‌تر سـاختار جوش در فولاد گریـد ۹۱، از روش 
پـراش الکتـرون پس‌پراکندگـی )EBSD( اسـتفاده شـد؛ روشـی کـه 
امـکان مشـاهده جزئیات بسـیار ظریـف ریزسـاختار را در سـه ناحیه 
اصلـی، شـامل فلـز پایـه )BM(، ناحیـه متأثـر از حـرارت )HAZ( و 
فلـز جـوش )WM( فراهـم می‌کند. تصاویـر حاصل از EBSD شـامل 
داده‌هـای  از  شـده  بازسـازی‌  )نقشـه‌های   PRIAS24 نگاشـت‌های 
اولتراسـونیک کـه بـا پـردازش پیشـرفته سـیگنال، ناپیوسـتگی‌ها را 
بـا وضـوح بالاتـر نسـبت بـه روش‌هـای معمـول نمایـش می‌دهند( و 
الگوهـای IPF25  )نقشـه جهت‌گیـری بلـوری کـه راسـتای ترجیحی 
 دانه‌هـا را نسـبت بـه محـور نمونـه نشـان می‌دهـد( در شـکل‌های

 )5-الـف( و )5-ب( آورده شـده‌اند و بیانگر تغییرات مورفولوژی، اندازه 
دانه و جهت‌گیری بلوری در دو نمونه CMT و FCAW هسـتند.

شـکل )5(: نقشـه سختی‌سـنجی ویکـرز در ناحیـه گریـپ نمونه‌هـای )الف(: 
نمونه‌هـای اسـتخوانی و نمـودار توزیع سـختی در امتـداد ناحیه گیـج و )ب(: 

بـرای نمونه‌هـای جوش‌هـای گریـد ۹۱ ]17[.

مارتنزیـت  شـامل  ریزسـاختار   ،)BM( پایـه  فلـز  ناحیـه  در 
تمپرشـده بـا دانه‌هـای ریـز و یکنواخت اسـت و همیـن یکنواختی 
موجـب پایـداری دامنـه مـوج اولتراسـونیک می‌شـود. در ناحیـه 
متأثـر از حـرارت )HAZ(، بـه ‌دلیل تغییـرات حرارتی، ریزسـاختار 
ناهمگون‌تـر بـوده و شـامل ناحیـه‌ متأثـر از حـرارت بـا دانه‌هـای 
ریـز26، ناحیـه متأثـر از حرارت بـا دانه‌های درشـت27 و کاربیدهای 
میان‌فازی/بین‌فـازی28  حـرارت  از  متأثـر  ناحیـه  و  مرزدانـه‌ای 
بـا فازهـای نیمه‌پایـدار اسـت. در فلـز جـوش )WM(، لاته‌هـای 
مارتنزیتـی درشـت‌تر و ناهم‌جهـت تشـکیل شـده‌اند و انـدازه دانـه 
در نمونـه FCAW بـه‌ دلیـل حـرارت ورودی بیشـتر، بزرگ‌تـر از 

نمونـه CMT اسـت.
افزایـش انـدازه دانـه موجـب پراکندگـی شـدیدتر، کاهـش 
 C-Scan دامنـه پیـک تـو پیـک ناهمگنـی بیشـتر در تصاویـر 
 ،)BM( پایـه  فلـز  در  مـوج  رفتـار  تفـاوت  بنابرایـن،  می‌شـود؛ 
ناحیـه متأثـر از حـرارت )HAZ( و فلـز جـوش )WM( به‌طـور 
مسـتقیم بـا انـدازه دانـه و ناهمسـانگردی ریزسـاختار مرتبـط 
 BM نشـان می‌دهـد کـه EBSD اسـت. در جمع‌بنـدی، نتایـج
تدریجـی  کاهـش   HAZ دارد،  را  موجـی  پاسـخ  پایدارتریـن 
WM کمتریـن دامنـه و بیشـترین  دامنـه را نشـان می‌دهـد و 

دارد. را  ناهمسـانگردی 
	

  ارتباط ریزساختار جوش با نتایج سختی‌سنجی
بـرای بررسـی رفتـار مکانیکـی موضعـی در نواحـی مختلـف 
جـوش، آزمـون میکروسـختی ویکـرز در هـر دو نمونـه FCAW و 
CMT انجـام شـد. الگوی برداشـت سـختی به‌گونه‌ای طراحی شـد 

 )HAZ( ناحیـه متأثـر از حـرارت ،)BM( کـه سـه ناحیـه فلـز پایـه
و فلـز جـوش )WM( را به‌طـور کامـل پوشـش دهـد. نتایـج ایـن 
اندازه‌گیری‌هـا در شـکل )۶( نمایـش داده شده‌اسـت، جایـی کـه 
نقشـه کامل سـختی در شـکل )6-الف( و منحنی میانگین سـختی 

در شـکل )6-ب( ارائـه شـده‌اند.

شـکل )6(: ارتبـاط میانگیـن دامنـه پیک ‌تـا پیک سـیگنال اولتراسـونیک با 
میانگین سـختی در نواحی ریزسـاختاری BM، HAZ و WM بـرای نمونه‌های 

.]18[ FCAW و CMT جـوش
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جدول )1(: خلاصه نتایج نقشه سختی‌سنجی ناحیه گریپ در نمونه‌های 
.]18[ CMT و FCAW استخوانی‌شکل فولاد گرید ۹۱ مربوط به جوش‌های

ناحیه ریزساختاری جوش
میانگین 

سختی
)HV0.1(

حداقل 
سختی

)HV0.1(

حداکثر 
سختی

)HV0.1(

)BM( فلز پایه - FCAW189168221

HAZ ناحیه – FCAW196160370

)WM( فلز جوش - FCAW218168328

)BM( فلز پایه - CMT195155237

HAZ ناحیه – CMT212163288

)WM( فلز جوش - CMT219181264

 )WM( ناحیـه فلـز جـوش ،FCAW و CMT در هـر دو نمونـه
بالاتریـن سـختی را نشـان داد و به‌ترتیـب حـدود ۱۶ درصـد و ۱۲ 
درصـد سـخت‌تر از فلـز پایـه )BM( بـود. سـختی WM نسـبت به 
ناحیـه متأثـر از حـرارت )HAZ( نیـز در نمونـه FCAW حدود ۱۱ 
درصـد و در CMT حـدود ۳ درصـد بیشـتر اندازه‌گیـری شـد کـه 
ناشـی از حضـور مارتنزیـت تمپـر شـده در فلـز جـوش اسـت. در 
ناحیـه HAZ، میانگیـن سـختی نمونـه FCAW حـدود ۸ درصـد 
کمتـر از CMT بـود. بیشـترین سـختی در CGHAZ ثبـت شـد 
)حـدود HV ۳۷۰ در FCAW و HV ۲۸۸ در CMT( و کمتریـن 
مقـدار در FGHAZ مشـاهده شـد. همچنیـن، پهنـای HAZ در 
CMT حـدود ۱ میلی‌متـر و در FCAW حـدود ۲ میلی‌متـر بـود 

کـه به‌طـور مسـتقیم بـا حـرارت ورودی کمتـر در CMT و بیشـتر 
در FCAW مرتبـط اسـت. در مجمـوع، BM نرم‌تریـن، HAZ بـا 
سـختی متغیـر و WM سـخت‌ترین بخـش اسـت و شـدت ایـن 

اختلافـات در FCAW بیشـتر دیـده می‌شـود.

 ارتباط ریزساختار جوش با دامنه سیگنال اولتراسونیک و 
مقادیر سختی

بـرای تحلیـل دقیق‌تـر رفتـار امـواج اولتراسـونیک در نواحـی 
مختلـف جـوش، داده‌هـای دامنه پیک تـو پیک با مقادیـر میانگین 
سـختی )HV0.1( در سـه ناحیـه فلـز پایـه )BM(، ناحیـه متأثـر 
از حـرارت )HAZ( و فلـز جـوش )WM( مقایسـه شـد. نتایـج ایـن 

مقایسـه کـه در شـکل )۷( نمایـش داده شده‌اسـت، بیانگـر رونـد 
کاهشـی یکنواخـت دامنـه مـوج از BM به سـمت HAZ و سـپس 
WM اسـت؛ رونـدی که به‌طور مسـتقیم بـا تغییرات ریزسـاختاری 

در ایـن نواحـی مرتبـط اسـت. در ناحیـه فلـز پایـه )BM(، به‌ دلیل 
دانه‌هـای ریـز و سـاختار یکنواخـت، پراکندگی مـوج حداقل بوده و 
دامنـه سـیگنال در سـطح بالاتری قـرار می‌گیرد. بـا ورود به ناحیه 
متأثـر از حـرارت )HAZ( و به‌ویـژه فلـز جـوش )WM(، افزایـش 
انـدازه دانـه، ناهمسـانگردی شـدیدتر و حضـور فازهـای سـخت‌تر، 
ماننـد مارتنزیـت، باعـث افزایـش تضعیـف و پراکندگی موج شـده 
و دامنـه پیـک تـو پیـک به‌طـور محسوسـی کاهـش می‌یابـد. ایـن 
رونـد با اصـول تئـوری پراکندگی امـواج در مواد ناهمگـن مطابقت 
کامـل دارد. همچنین، شـکل )۷( نشـان می‌دهد که سـختی بالاتر، 
کـه به‌طـور معمـول مربوط بـه نواحـی CGHAZ و WM اسـت، با 
دامنـه پایین‌تـر همـراه اسـت، در حالـی کـه BM با سـختی کمتر 
بیشـترین دامنـه را دارد. در مجمـوع، سـه عامـل افزایش سـختی، 
درشـتی دانـه و شـدت ناهمسـانگردی به‌صـورت هم‌افـزا موجـب 
کاهـش دامنـه مـوج می‌شـوند و ایـن ارتبـاط می‌توانـد مبنایـی 
معتبـر بـرای تفسـیر داده‌هـای C-Scan و شناسـایی غیرمخـرب 

تغییـرات ریزسـاختاری جوش باشـد.

اولتراسـونیک  سـیگنال  پیک‌تاپیـک  دامنـه  میانگیـن  ارتبـاط   :)7( شـکل 
بـا میانگیـن انـدازه دانـه در نواحـی مختلـف ریزسـاختاری بـرای دو فرآیند 

.]18[ FCAW نمونـه  و )ب(:   CMT نمونـه  )الـف(:  جوشـکاری؛ 

  ارتباط ریزسـاختار جوش با دامنه سـیگنال اولتراسونیک
براساس میانگین اندازه دانه

بـرای تحلیـل اثـر انـدازه دانـه بـر رفتـار امـواج اولتراسـونیک، 
میانگیـن انـدازه دانـه در نواحـی مختلـف ریزسـاختاری جـوش بـا 
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ایــن پژوهــش، بــا اســتفاده از ســامانه  در 
تصویربــرداری اولتراســونیک بــا تفکیک‌پذیــری 
ــز،  ــروب متمرک ــان از پ ــری هم‌زم ــالا و بهره‌گی ب
لیــزر ویبرومتــر و ســامانه حرکتــی ســه‌محوره، 
دو  از  کیفیتــی  بــا  و  دقیــق   C-Scan تصاویــر 
شــد.  تهیــه   CMT و   FCAW جوشــی  اتصــال 
ایــن تصاویــر نشــان دادنــد کــه ســه ناحیــه 
اصلــی فلــز پایــه )BM(، ناحیــه متأثــر از حــرارت 
)HAZ( و فلــز جــوش )WM( تنهــا بــر پایــه 
الگوهــای پراکندگــی و کاهــش دامنــه، به‌طــور 
ــا  ــار ب ــن رفت ــتند و ای ــک هس ــل تفکی ــح قاب واض
مشــاهدات متالوگرافــی نــوری مطابقــت کامــل 
ــه  ــرد ک ــد ک ــز تأیی ــای EBSD نی دارد. تحلیل‌ه
دامنــه پیــک تــو پیــک به‌طــور مســتقیم متأثــر از 
عواملــی نظیــر انــدازه دانــه، جهت‌گیــری بلــوری و 
وجــود ناپیوستگی‌هاســت؛ به‌طوری‌کــه کاهــش 
افزایــش درشــتی  بــا   WM و   HAZ در  دامنــه 
نتایــج  اســت.  مرتبــط  ناهمســانگردی  و  دانــه 
ــان داد و  ــد را نش ــن رون ــز همی ــختی نی میکروس
ــه  ــر و دامن ــختی بالات ــان س ــن می ــاط روش ارتب
روش  جمع‌بنــدی،  در  شــد.  مشــاهده  کمتــر 
تصویربــرداری اولتراســونیک بــا تفکیک‌پذیــری 
آشکارســازی  در  بالایــی  توانایــی  میکرونــی 
نیــاز  بــدون  جــوش  ریزســاختاری  تغییــرات 
مبنایــی  می‌توانــد  و  دارد  نمونــه  تخریــب  بــه 
ارزیابــی  پیشــرفته  ســامانه‌های  توســعه  بــرای 
ــد  ــولاد گری ــای ف ــل جوش‌ه ــرب در تحلی غیرمخ

۹۱ باشــد.

ری
گی

جه‌
نتی

میانگیـن دامنـه پیـک تـو پیـک مقایسـه شـد. همان‌گونـه کـه در 
شـکل‌های )7-الف( و )7-ب( نشـان داده شده‌اسـت، افزایش اندازه 
دانـه به‌طـور مسـتقیم موجـب تشـدید پراکندگـی مـوج و تضعیف 
انـرژی آن می‌شـود. رفتـار مشـاهده ‌شـده بیانگر یک رابطه روشـن 
و پایـدار اسـت: دانه‌هـای ریزتـر منجـر بـه پراکندگـی کمتـر موج 
و دامنـه بالاتـر پیـک تـو پیـک می‌شـوند، در حالـی کـه دانه‌هـای 
درشـت‌تر پراکندگـی بیشـتری ایجـاد کـرده و دامنـه را کاهـش 
می‌دهنـد. ایـن رونـد در هـر دو نمونـه CMT و FCAW مشـاهده 
می‌شـود، امـا شـدت آن در FCAW به‌ دلیل گرمـای ورودی بالاتر، 
چشـمگیرتر اسـت. ایـن یافته‌هـا تأکیـد می‌کننـد کـه انـدازه دانه، 
در کنـار سـختی و نـوع فازهای تشـکیل‌دهنده ریزسـاختار، یکی از 
عوامـل کلیـدی در تحلیـل رفتـار انتشـار مـوج و تضعیف سـیگنال 
بـوده و توجـه بـه آن بـرای تفسـیر دقیق‌تـر داده‌هـای C-Scan و 

پایـش غیرمخـرب تغییـرات ریزسـاختاری ضروری اسـت.

 

پی‌‎نوشت

1. Base Metal (BM)

2. Heat-Affected Zone (HAZ)

3. Weld Metal (WM)

4. C-Scan Imaging

5. Phase Morphology

6. Non-Destructive Evaluation (NDE)

7. Untempered Martensite

8. Phased Array Ultrasonic Testing (PAUT)

9. Total Focusing Method (TFM)

10. Plane Wave Imaging (PWI)

11. Cold Metal Transfer (CMT)

12. Flux-Cored Arc Welding (FCAW)

13. Post Weld Heat Treatment (PWHT)

14. Dog-Bone Specimen

15. Vilella’s Reagent

16. Colloidal Silica

17. Electron Backscatter Diffraction (EBSD)

18. Scanning Electron Microscope (SEM)

19. Vickers Microhardness (HV0.1)

مواد  و  فولادها  مکانیکی  آزمون  روش‌های  برای  مرجع  استاندارد   .20
فلزی، شامل کشش، ضربه، سختی و گزارش‌دهی نتایج

21. Mode Conversion

22. Peak-to-Peak

23. Gauge Section

24. Pattern Region of Interest Analysis System 

(PRIAS)

25. Inverse Pole Figure  (IPF)

26. Fine-Grained Heat-Affected Zone (FGHAZ)

27. Coarse-Grained Heat-Affected Zone (CGHAZ)

28. Intercritical Heat-Affected Zone (ICHAZ)
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گرماسنجی روبشی تفاضلی1 روشی تحلیلی است که با استفاده از آن می‌توان تغییرات و دگرگونی‌های ناشی از انتقال حرارت در 
بسپارها را بررسی کرد. این روش برای مطالعه پدیده‌هایی به‌کار می‌رود که با عنوان گذارهای حرارتی2 شناخته می‌شوند. گذارهای 
حرارتی به تغییراتی گفته می‌شود که هنگام گرم ‌کردن یا سرد کردن یک بسپار در ساختار آن رخ می‌دهد. از جمله این گذارها می‌توان 
به ذوب بسپارهای بلوری، که با دمای ذوب3 شناخته می‌شود، دمای انتقال شیشه‌ای4 و دمای بلورینگی5 اشاره کرد. بررسی این گذارها 
اطلاعات ارزشمندی درباره رفتار حرارتی و ویژگی‌های ساختاری بسپارها فراهم می‌کند. به کمک تحلیل این گذارهای حرارتی که برای 
هر بسپار مقادیر مشخص و متمایزی دارند، می‌توان بسپارها را شناسایی کرد. در این مقاله، ابتدا گروه‌های مختلف بسپاری و ویژگی‌های 
آن‌ها معرفی و سپس با تعریف عوامل آزمون، منحنی‌های گرماسنجی روبشی تفاضلی شرح داده می‌شوند و روش‌های گوناگون انجام 
آزمون مورد بررسی قرار می‌گیرند. تفسیر این منحنی‌ها برای شناسایی بسپارها از طریق سنجش تحولاتی مانند دمای ذوب، دمای انتقال 
شیشه‌ای و دمای بلورینگی انجام می‌شود و تأثیر تغییر عوامل آزمون بر نتایج به‌دست ‌آمده بیان می‌شود. افزون بر این، منحنی‌های حاصل 

از انجام آزمون برای چند بسپار پرکاربرد، همراه با داده‌های مرتبط با آن‌ها، در بخش‌های مختلف متن ارائه شده‌است.

چکیده

شناسایی بسپارها با روش شناسایی بسپارها با روش 
گرماسنجی روبشی تفاضلیگرماسنجی روبشی تفاضلی

مه
قد

بر پایه تعریف کنفدراسیون بین‌المللی تجزیه حرارتی و گرماسنجی6، گرماسنجی روبشی تفاضلی یکی از روش‌های تجزیه حرارتی م
است که در آن نمونه، در معرض تغییر دمای کنترل ‌شده قرار می‌گیرد و تغییرات ویژگی‌های حرارتی آن به‌عنوان تابعی از دما به‌صورت 
پیوسته اندازه‌گیری می‌شود. دستگاهی که این روش را اجرا می‌کند، گرماسنج روبشی تفاضلی نام دارد. این دستگاه‌ها در دو نوع اصلی 
در دسترس هستند که تفاوت آن‌ها به روش عملکرد و چگونگی اندازه‌گیری شار حرارتی بازمی‌گردد ]1[. شناسایی بسپارها مبحثی است 
که امکان تعیین جنس مهم‌ترین اجزای شرکت‌کننده در آمیزه یک قطعه بسپاری، از جمله جنس بسپار پایه و دیگر مواد افزودنی، را بر 
پایه شواهد و مستندات معتبر و استاندارد فراهم می‌کند. مهم‌ترین جزء یک قطعه پلاستیکی، بسپار پایه آن است که از دیدگاه شیمیایی 

باید مشخص شود به کدام خانواده بسپاری تعلق دارد و نوع و ماهیت آن چیست ]2[.
مهم‌ترین گروه‌های عضو خانواده بسپارها شامل پلاستیک‌ها، چسب‌ها، رنگ‌ها، کامپوزیت‌ها، فوم‌ها، الیاف و لاستیک‌ها هستند. بخش 
بسیار بزرگی از بسپارها در گروه پلاستیک‌ها قرار می‌گیرند و لاستیک‌ها از نظر تعداد در مقایسه با پلاستیک‌ها دامنه محدودتری دارند؛ 
زیرا بسپار پایه بسیاری از چسب‌ها، رنگ‌ها، فوم‌ها، الیاف و همچنین شمار زیادی از ماتریس‌های کامپوزیتی در گروه پلاستیک‌ها جای 
می‌گیرند ]3[. بخش عمده کاربرد گرماسنجی روبشی تفاضلی در شناسایی بسپارها به پلاستیک‌ها اختصاص دارد. پلاستیک‌ها در هرم 
بسپارها به سه گروه اصلی تقسیم می‌شوند: اریخت7، بلورین8 و نیمه‌بلورین9. هر یک از این گروه‌ها به سه دسته کلی تقسیم‌بندی شده‌اند:

1. پلاستیک‌های با کاربرد عمومی؛
2. پلاستیک‌های مهندسی؛

3. پلاستیک‌های پیشرفته یا فوق مهندسی با کارایی بالا.
درخصوص تاریخچه شناسایی بسپارها با استفاده از گرماسنجی روبشی تفاضلی، مدارک مدون و جامعی در دست نیست، اما به دلیل 

مزایای متعدد، این روش از ابتدای ابداع خود نقش مؤثری در این زمینه ایفا کرده است.

گذارهای  بسپار،  تفاضلی،  روبشی  گرماسنجی 
انتقال شیشه‌ای، دمای ذوب، دمای  حرارتی، دمای 

بلورینگی و شناسایی بسپارها.
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خانواده‌های بسپاری

از یـک دیـدگاه، بسـپارها تنهـا یـک نـوع مـاده نیسـتند، بلکه 
مجموعـه‌ای از مـواد بـا ویژگی‌هـای متفـاوت بـه شـمار می‌رونـد. 
ایـن خانـواده شـامل تعـداد زیـادی ترکیـب متنوع اسـت، به‌طوری 
کـه هر مـاده در هـر گـروه دارای ویژگی‌هـای فیزیکـی و مکانیکی 
مشـخص خـود اسـت. بـا ایـن حـال، بیشـتر بسـپارها بـه یکـی از 

گروه‌هـای زیـر تعلـق دارنـد:
 گرمانرم‌ها10؛

 لاستیک‌های گرمانرم11؛
 لاستیک‌های قالب‌گیری تزریقی مایع12؛

 گرماسخت‌ها13.
هـر یـک از گروه‌هـای ذکر شـده دارای فرآیندهای تولیـد و ارائه 
محصـولات جدیـد منحصر به فـرد هسـتند و آگاهـی از ویژگی‌های 
حرارتـی آن‌هـا، از جملـه دمـای ذوب و دمـای انتقـال شیشـه‌ای، از 
طریـق آزمونـی سـریع مانند گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی اهمیت 
ویـژه‌ای دارد ]4[. بسـپارهای گرمانـرم را می‌تـوان به‌طـور تکرارپذیر 
در معـرض فشـار و حـرارت قـرار داد تـا ذوب شـوند و شـکل‌پذیری 
پیـدا کنند، سـپس آن‌ها را قالب‌گیـری یا شـکل داد. در مرحله بعد، 
نمونه‌ها سـرد شـده و به شـکل نهایی مورد نظر می‌رسـند. رزین‌های 
لاسـتیکی گرمانـرم مـوادی لاسـتیکی هسـتند کـه ویژگی‌های یک 
مـاده گرمانرم و خواص کاری مشـابه لاسـتیک‌های گرماسـخت را با 
هـم دارنـد. این مـواد با اسـتفاده از روش‌ها و تجهیـزات ویژه فرآوری 
مـواد گرمانـرم، از جمله رانشـگری، قالب‌گیری تزریقـی و قالب‌گیری 
بـادی، فـرآوری می‌شـوند. رزین‌های لاسـتیکی قالب‌گیـری تزریقی 
مایـع، خانـواده‌ای منحصـر بـه فـرد از محصولات بسـپاری به شـمار 

می‌رونـد کـه ویژگی‌هـای ویـژه‌ای در کاربردهای صنعتـی دارند.
ایـن ترکیبـات، قطعـات لاسـتیکی بـا قالب‌هـای دقیـق تولیـد 
می‌کننـد. بسـپارهای گرماسـخت بـا اعمـال یـا بـدون اعمـال فشـار 
بـه شـکل نهایـی خـود در می‌آینـد و می‌تـوان آن‌هـا را با اسـتفاده از 
واکنش‌هـای شـیمیایی یا گرما، بسـپاری کرد. بـا این حـال، این مواد 
امـکان فـرآوری دوبـاره یـا بازیافت مجـدد ندارند ]4[. در یـک دیدگاه 
کلی و براسـاس تعاریف گروه‌های مختلف بسـپاری، باید پلاسـتیک‌ها 
را شـامل پلاسـتیک‌های با کاربرد عمومی و پلاسـتیک‌های مهندسی، 
چسـب‌ها را شـامل چسـب‌های پلاسـتیکی گرمانـرم و چسـب‌های 
پلاسـتیکی و لاسـتیکی گرماسـخت، رنگ‌هـا و رزین‌های بـه‌کار رفته 
در آمیزه‌هـای رنـگ و رنگدانه‌هـا، کامپوزیت‌هـا، فوم‌ها، لاسـتیک‌های 
بـا کاربـرد عمومـی و ویـژه و همچنیـن الیـاف، شـامل الیاف نسـاجی 

مصنوعـی، شـناخته و ویژگی‌هـای آن‌هـا را درک کـرد ]5[.

	
 پلاستیک‌ها

پلاسـتیک‌ها مـوادی بـا منشـاء آلـی و جـرم مولکولی بسـیار بالا 
هسـتند کـه از واحدهای سـاختمانی یکسـان تشـکیل شـده‌اند. مواد 

اولیه بیشـتر پلاسـتیک‌ها شـامل نفت خام، گاز طبیعی و زغال‌سـنگ 
اسـت. از جملـه پلاسـتیک‌های پرمصـرف می‌تـوان بـه پلی‌اتیلـن بـا 
چگالـی زیـاد14 اشـاره نمـود. در دسـته‌بندی کاربـردی، پلاسـتیک‌ها 
بـه سـه گـروه تقسـیم می‌شـوند: پلاسـتیک‌های معمولـی بـا کاربرد 
عمومـی و قیمـت پایین، پلاسـتیک‌های مهندسـی و پلاسـتیک‌های 
فوق‌مهندسـی بـا ویژگی‌هـای مکانیکـی و حرارتـی بـالا. پلی‌الفین‌ها 
و در  پلی‌پروپیلـن16 هسـتند  و  پلی‌اتیلـن15  به‌طـور عمـده شـامل 
شـمار پرمصرف‌تریـن پلاسـتیک‌های معمولـی جهان قـرار می‌گیرند. 
پلاسـتیک‌های وینیلی بیشـترین سـهم تولید را در میان پلاستیک‌ها 
دارنـد کـه شناخته‌شـده‌ترین آن‌هـا پلی‌وینیـل کلرایـد17 اسـت ]5[.

شـکل )1(: منحنـی ذوب پلی‌پروپیلـن PP بـه همـراه یـک اکسـایش جزئـی 
در انتهـای آن، )منحنـی افقـی دمـا بـر حسـب C° و منحنی عمـودی جریان 

حرارتـی بر حسـب mW اسـت( ]5[.

برتـر  ویژگی‌هـای  بـا  گروهـی  مهندسـی،  پلاسـتیک‌های 
پلاسـتیک‌ها  ایـن  دارنـد؛  قـرار  بالاتـری  سـطح  در  و  هسـتند 
قادرنـد تنش‌هـا و دماهـای بالاتـری را تحمـل کننـد و از پایـداری 
ابعـادی بیشـتری برخوردارنـد. برخـی از ویژگی‌هـای مهـم آن‌هـا 
شـامل مـدول بـالا، اسـتحکام و مقاومـت حرارتی زیـاد و چقرمگی 
از:  عبارتنـد  مهندسـی  پلاسـتیک‌های  مهم‌تریـن  اسـت.  بـالا 
پلی‌آمیدهـا18، پلی‌اکسـی‌متیلن19، پلی‌تترافلوئرواتیلـن یـا تفلن20، 
اسـتایرن22]5[. بوتادیـن  اکریلونیتریـل  و  پلی‌اتیلن‌ترفتـالات21 

شـکل )2(: دمـای انتقـال شیشـه‌ای پنـج بسـپار متفاوت شـامل پی‌وی‌سـی، 
پلی‌اسـتایرن23، اسـتایرن آکریلونیتریـل24، پلی‌اتر‌کتون25و پلی‌اسـتر26]5[.
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حساسـیت بـالای پلاسـتیک‌ها، به‌ویـژه انـواع معمولـی، موجـب 
می‌شـود کـه در مواجهـه بـا حـرارت و نیروهـای وارده در بسـیاری از 
کاربردهـا، عملکـرد مطلوبی نداشـته باشـند. تعیین دماهای مناسـب 
فـرآوری بـا اسـتفاده از آزمون گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی می‌تواند 
بـه فرآینـد تولید کمـک قابل توجهی کنـد. به‌عنوان مثـال، زمانی که 
نیـاز بـه افـزودن یـک مـاده کمکی بـا پایه بسـپاری همـراه با بسـپار 
اصلـی در حیـن تولید یک محصول وجـود دارد، آگاهـی از نقاط ذوب 
ایـن مـواد به تنظیـم دقیق دماهـای فـرآوری کمک شـایانی می‌کند.

	
 چسب‌ها

چسـب‌ها موادی با منشـاء معدنـی یا آلی، طبیعـی یا مصنوعی 
بـوده و قـادر بـه اتصال مـواد دیگـر از طریق سـطح آن‌ها هسـتند. 

این دسـته شـامل موارد زیر اسـت:
)الـف(: چسـب‌های پلاسـتیکی گرمانـرم27 ماننـد چسـب‌های 
دسـته،  ایـن  در  اسـتات28.  پلی‌وینیـل  و  پلی‌آمیدهـا  پلی‌اتیلـن، 

چسـب PVC نیـز قـرار می‌گیـرد.
از  گرماسـخت29،  لاسـتیکی  و  پلاسـتیکی  چسـب‌های  )ب(: 
جمله شـناخته ‌شـده‌ترین انواع پلاسـتیکی گرماسـخت، چسب‌های 
پایـه اپوکسـی30 ماننـد چسـب‌های دوقلـو بـوده کـه دارای قـدرت 
چسـبندگی بالایـی هسـتند. از چسـب‌های لاسـتیکی بـا ماهیـت 
لاسـتیک سـیلیکونی31 می‌توان به چسـب آکواریوم اشـاره کرد ]5[.

.]5[ EP )شکل )3(: دمای انتقال شیشه‌ای بسپار اپوکسی )اپوکسید

 رنگ‌ها و رنگدانه‌ها
رنگ‌هـا مـوادی پوشـش‌دهنده هسـتند کـه دو وظیفـه تزئین و 
حفاظـت از سـطح را بـر عهـده دارنـد. پایـه اصلـی پوشـش‌های آلی 
را رزین‌هـا تشـکیل می‌دهنـد. بسـپار به‌صـورت مایـع روی سـطح 
پخـش می‌شـود و سـپس با انجـام یک یا چنـد واکنش، بسـپارش32  
شـده و بـه حالت جامـد در می‌آیـد. مهم‌ترین رزین‌های بـه‌کار رفته 
پلی‌اسـتر، رزین‌هـای  از: رزین‌هـای  آمیزه‌هـای رنـگ عبارتنـد  در 
پلی‌اتـر، رزین‌هـای پلی‌یورتـان، رزین‌هـای اکریلیـک و رزین‌هـای 
پلی‌وینیـل. رنگدانه‌هـای بـا پایـه معدنـی در آزمـون گرماسـنجی 
روبشـی تفاضلـی به دلیل اسـتفاده از گسـتره دمایی کمتـر از حدود 

ذوب آن‌هـا، به‌طـور معمـول مشـاهده نمی‌شـوند. در برخـی مـوارد، 
ترکیباتـی ماننـد نمک‌های معدنی سـرب ممکن اسـت بـا تغییراتی 

در سـاختار، در دماهـای مورد بررسـی مشـاهده شـوند ]5[.

شکل )4(: منحنی دمای انتقال شیشه‌ای پلی‌یورتان33 ]5[.

	
 کامپوزیت‌ها

مـاده  دو  هم‌آمیختگـی  و  ترکیـب  از  کامپوزیتـی  قطعـه  یـک 
یـا بیشـتر بـا ویژگی‌هـای مکانیکـی متفـاوت و درصـد بـالای مـواد 
شـرکت‌کننده سـاخته می‌شـود، به‌گونـه‌ای کـه سـطح تمـاس قابـل 
‌توجهـی بیـن آن‌هـا وجود داشـته باشـد. هـدف از این ترکیـب، تولید 
محصولـی بـا خـواص یکپارچـه و بهبـود یافته نسـبت بـه مـواد اولیه 
اسـت. هـدف از سـاخت یـک کامپوزیـت، تقویت فاز ضعیف بسـپاری 
یـا فـاز پیوسـته آن، ماننـد پلی‌اسـتر و تبدیـل آن بـه مـاده‌ای مرکب 
و مسـتحکم مشـابه الیـاف شیشـه اسـت. ایـن تقویت بـا اسـتفاده از 
یـک مـاده تقویت‌کننـده مکانیکـی انجـام می‌شـود و کامپوزیت‌هـای 
حاصـل در تولیـد قطعاتـی ماننـد بدنـه و سـپر خـودرو کاربـرد دارند. 
در شناسـایی کامپوزیت‌هـا، حداقـل دو سـازنده اصلـی، شـامل فـاز 
تقویت‌کننده و ماتریس )چسـباننده(، باید شناسـایی شـوند؛ هر چند 
حضـور مـواد دیگـر ماننـد پرکننده‌هـا و افزودنی‌های جانبـی نیز باید 
در نظـر گرفته شـود. کامپوزیت‌هـا می‌توانند فاز پیوسـته‌ای از جنس 
لاسـتیک نیز داشـته باشـند که نمونه آن تایر خودرو اسـت، متشـکل 

از ترکیبـی از پلی‌اسـتر یـا پلی‌آمیـد همـراه بـا فرمـول اصلـی ]5[.

 فوم‌ها
گاز  یـک  از  اسـتفاده  بـا  کـه  مـواد جامـدی هسـتند  فوم‌هـا 
منبسـط شـده و دارای تعـداد زیـادی حفـره بـا شـکل و انـدازه 
یکنواخـت سـاخته می‌شـوند. فوم‌هـای بسـپاری براسـاس دمـای 
انتقـال شیشـه‌ای بـه دو گـروه تقسـیم می‌شـوند: فوم‌هـای نـرم و 
انعطاف‌پذیـر و فوم‌هـای سـخت. اگـر دمـای انتقـال شیشـه‌ای فوم 
کمتـر از دمـای محیط باشـد، فـوم نـرم و انعطاف‌پذیـر خواهد بود؛ 
به‌عنـوان مثـال: فـوم پلی‌اتیلـن، فـوم پلی‌یورتـان نـرم حاصـل از 
ایـن فوم‌هـا  دی‌ایزوسـیانات تولوئـن34 و لاتکس‌هـای لاسـتیکی. 
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بالشـت‌ها  و  تشـک‌ها  صندلی‌هـا،  خـودرو،  قطعـات  تولیـد  در 
کاربـرد دارنـد. در صورتـی کـه دمـای انتقال شیشـه‌ای پلاسـتیک 
به‌صـورت  نهایـی  فـوم  باشـد،  محیـط  دمـای  از  بالاتـر  سـلولی 
سـخت تشـکیل می‌شـود؛ به‌عنـوان مثـال: فـوم پلی‌اسـتایرن، فوم 
پلی‌یورتـان سـخت حاصـل از دی‌ایزوسـیانات متیلن‌دی‌فنیـل35 و 
قایق‌هـا،  فوم‌هـا در سـاخت  ایـن  اپوکسـی.  و  فنولیـک  فوم‌هـای 
پانل‌هـا، صنایـع سـاختمانی و بسـته‌بندی کاربـرد دارنـد. مهم‌ترین 
ویژگی‌هـای قطعـات فومـی شـامل چگالـی کـم، ضریـب هدایـت 
حرارتـی و الکتریکـی پاییـن، قابلیـت جـذب عالـی امـواج صوتی و 

قیمـت بـه نسـبت مناسـب آن‌هـا اسـت ]5[.
	

 لاستیک‌ها
لاسـتیک‌ها بسـپارهایی هسـتند کـه خاصیـت کشسـانی دارند 
و بـه ایـن ویژگـی از سـایر بسـپارها متمایـز می‌شـوند. پایه بسـپار 
در کلیـه محصـولات لاسـتیکی یا به‌صورت لاسـتیک خالص اسـت 
و یـا آلیـاژی از دو یـا چنـد لاسـتیک محسـوب می‌شـود. خـواص 

کشسـانی لاسـتیک‌ها ناشـی از ویژگی‌هایـی ماننـد:
)1(- دمای انتقال شیشـه‌ای بسـیار کمتر از دمای محیط، مانند 
لاسـتیک طبیعـی36 با Tg حدود C° 70- و لاسـتیک سـیلیکونی37 
با Tg حدود C° 150- و )2(- عدم قابلیت بلورینگی اسـت ]5 و 6[.
کـه  هسـتند  گروهـی  ویـژه38  مصـارف  دارای  لاسـتیک‌های 
قابلیـت عملکـرد مطلـوب در شـرایط عملیاتـی خـاص را دارنـد، 
ماننـد مقاومـت در برابـر عوامل اسـیدی و پایداری در برابـر اوزون. 
لاسـتیک اتیلن‌پروپیلن‌دی‌ان‌مونومـر39 مقاومـت بـالا در دماهـای 
زیـاد، پایـداری در برابر عوامل جـوی و مقاومت سایشـی عالی ارائه 
می‌دهـد و همچنیـن در برابـر روغن‌ها، حلال‌های قطبـی و الکل‌ها 
مقـاوم اسـت. از ایـن رو، در قطعاتـی ماننـد رادیاتـور خودروهـا، 
پوشـش سـقف سـاختمان‌ها، واشـرهای آب‌بندی لوله‌های فاضلاب 
و روپـوش کابل‌هـا کاربـرد گسـترده دارد. لاسـتیک اکریلونیتریـل 
بوتادیـن40 نمونـه دیگـری اسـت کـه در سـاخت لوله‌هـای انتقـال 

بنزیـن خودروهـا کاربـرد دارد ]5 و 6[.

شـامل  سـینتتیک  لاسـتیک  چنـد  شیشـه‌ای  انتقـال  دمـای   :)5( شـکل 
حـدود  Tg بـا  بیوتیـل42   لاسـتیک   ،-37  °C حـدود   Tg بـا   نئوپـرن41  

.]5[ -61 °C حدود Tg 104- و پلی‌بوتادین43 با °C 

لاسـتیک‌های دارای مصـارف عمومـی44 صرفاً رفتار لاسـتیکی 
از  بسـپار را نشـان می‌دهنـد و ویژگـی خـاص دیگـری ندارنـد. 
جملـه ایـن لاسـتیک‌ها می‌تـوان لاسـتیک طبیعـی پلـی ایزوپرن 
و لاسـتیک اسـتایرن-بوتادین45 را نـام بـرد کـه به دلیـل مقاومت 
سایشـی عالـی، در تولیـد کفپـوش خـودرو، ضربه‌گیرهـا، پاشـنه 
کفـش و شـیلنگ‌ها کاربـرد دارنـد ]6[. مـوارد مهم در شناسـایی 
لاسـتیک‌ها بـا اسـتفاده از گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی شـامل 
تعیین پایه بسـپاری و تشـخیص جنس و نوع آن اسـت. درصورت 
آلیـاژی بـودن لاسـتیک، شناسـایی جنس هـر یک از لاسـتیک‌ها 
نیـز اهمیـت دارد. علاوه‌بـر ایـن، نـوع پرکننده‌ها نیـز در تحلیل و 

شناسـایی لاسـتیک‌ها نقـش مهمـی ایفـا می‌کنـد.

 الیاف
ویژگی‌هـای  هسـتند.  نسـاجی  صنعـت  اولیـه  مـاده  الیـاف 
مهـم آن‌هـا، به‌ویـژه در انـواع بسـپاری، شـامل نسـبت طـول بـه 
قطـر46  بسـیار زیـاد، اسـتحکام، لطافـت، قابلیـت ارتجاعـی، جذب 
رنـگ و فرآیندپذیـری بـرای ریسـندگی اسـت. الیـاف مصنوعـی 
ماننـد الیـاف پلی‌اسـتر47 شـامل تتـرون، داکـرون، ترویـرا، تـرگال 
و تریلـن، پلی‌آمیـد 6 )پرلـن(48 و پلی‌آکریلونیتریـل )ارلـن(49 در 
تهیـه الیـاف نسـاجی و همچنیـن در کاربردهـای صنعتـی به‌عنوان 
مثـال، پارچه‌هـای تقویت‌کننـده اسـتحکام مکانیکی تایـر خودروها 

بـه‌کار می‌رونـد ]5[. به‌طـور گسـترده 

شروع آزمون، بررسی خواص اولیه نمونه بسپاری

در آغـاز آزمـون، آزمونگـر لازم اسـت وضعیـت ظاهـری قطعه 
بسـپاری را بررسـی کنـد و بـا بهره‌گیـری از سـاده‌ترین حـرکات 
و آزمون‌هـا، ماننـد واکنـش قطعـه در برابـر کشـیدن، خم‌کـردن، 
پیچانـدن، فشـار دادن بیـن دو ناخـن، ارزیابی میـزان برجهندگی 
و واکنـش آن هنـگام برخـورد با زمین، بررسـی شـفافیت ظاهری 
زمـان  کوتاه‌تریـن  در  بتوانـد  اولیـه،  تنش‌هـای  دیگـر  اعمـال  و 
تشـخیص دهـد بسـپار مـورد بررسـی بـه کـدام خانواده بسـپاری 
تعلـق دارد. سـپس بـر پایـه ایـن تشـخیص اولیـه، برنامـه دمایـی 
مناسـب انتخـاب شـده و نمونـه بـا اسـتفاده از آن مـورد بررسـی 

قـرار می‌گیـرد.

DSC تعاریف مرتبط با داده‌های منحنی‌های

)Cp( 50ظرفیت حرارتی 
ظرفیـت حرارتـی مقـدار انـرژی اسـت کـه یـک واحد جـرم از 
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مـاده قـادر بـه ذخیره‌سـازی آن اسـت. همـه مواد بـا افزایـش دما، 
افزایـش در ظرفیـت حرارتی را نشـان می‌دهند. بـا افزایش ظرفیت 
حرارتـی همـراه بـا دمـا، منحنـی حاصـل از آزمـون گرماسـنجی 
روبشـی تفاضلـی بایـد شـیبی خفیـف و یکنواخـت رو بـه بـالا در 

جهـت دماهـای بالاتر نشـان دهـد ]7[.

	
)Tm( نقطه ذوب 

نقطـه ذوب دمایـی اسـت کـه در آن مـاده ذوب می‌شـود 
قلـه  به‌صـورت  تفاضلـی  روبشـی  گرماسـنجی  منحنـی  در  و 
دمایـی یـک رویـداد گرماگیـر اندازه‌گیـری می‌شـود. براسـاس 
و  حرارتـی  تجزیـه  بین‌المللـی  کنفدراسـیون  اسـتانداردهای 
گرماسـنجی، بـرای فلـزات، مـواد آلـی و مـواد مشـابه، دمـای 
آغـاز قلـه ذوب به‌عنـوان نقطـه ذوب در نظـر گرفتـه می‌شـود، 
معیـار  قلـه  بیشـینه  دمـای  بسـپارها  بـرای  کـه  حالـی  در 
ایـن،  اسـت. علاوه‌بـر  نقطـه ذوب  گـزارش  بـرای  مناسـب‌تری 
و  بلورینگـی  درجـه  می‌تـوان  ذوب51  آنتالپـی  از  اسـتفاده  بـا 

زد. تخمیـن  را  مـواد  خلـوص  همچنیـن 

	
)Tc( دمای بلورینگی 

دمـای بلورینگـی بـه یک رویـداد گرمـازا مرتبط اسـت که طی 
آن یـک مـاده مـذاب بـه حالـت جامـد بلوریـن تبدیـل می‌شـود. 
ایـن رویـداد در منحنـی گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی به‌صـورت 
یـک قلـه مشـخص نمایان می‌شـود. بـرای توصیـف این رویـداد، از 
دمـای آغـاز تعمیم‌یافته و دمای بیشـینه قله اسـتفاده می‌شـود که 
هـر دو اطلاعـات ارزشـمندی دربـاره رفتـار بلورینگـی مـاده فراهم 

می‌کننـد.

	
)Tg( دمای انتقال شیشه‌ای 

می‌شـود  تعریـف  دمایـی  به‌عنـوان  شیشـه‌ای  انتقـال  دمـای 
کـه یـک مـاده اریخـت از حالت شیشـه‌ای سـخت به حالـت نرم و 
لاسـتیکی تغییـر می‌کنـد و در عمل معـادل نقطه ذوب بـرای مواد 
اریخـت در نظـر گرفتـه می‌شـود. ایـن تحـول به‌طـور معمـول در 
منحنـی گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی به‌صـورت یک تغییـر پله‌ای 

در خـط مبنـا نمایـان می‌شـود ]7[.

 	
 جریان حرارتی52، رویداد گرماگیر53

رویـداد گرماگیـر بـه پدیـده‌ای گفتـه می‌شـود کـه طـی آن، 
مـاده، انـرژی حرارتـی را جـذب می‌کند. ایـن رویدادهـا در منحنی 
گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی به‌صـورت تغییـر در جریـان حرارتی 
ثبـت می‌شـوند. فرآینـد ذوب نمونـه‌ای شـاخص از یـک رویـداد 

اسـت. گرماگیر 

 جریان حرارتی، رویداد گرمازا54
رویـداد گرمـازا بـه پدیده‌ای اطلاق می‌شـود که طـی آن، ماده، 
انـرژی حرارتـی را بـه محیط اطـراف آزاد می‌کند. ایـن رویدادها در 
منحنـی گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی به‌صـورت تغییـر در جریان 
حرارتی مشـاهده می‌شـوند. فرآینـد بلورینگی نمونه‌ای بـارز از یک 

رویداد گرمازا اسـت.

DSC ساختار منحنی‌های

در روش گرماسـنجی روبشـی تفاضلـی، نمونه مجهـول و نمونه 
شـاهد به‌طـور هم‌زمـان در دمـای یکسـان نگه داشـته می‌شـوند و 
اختالف انـرژی لازم بـرای ثابت نگه ‌داشـتن دمای آن‌هـا، به‌عنوان 
تابعـی از دمـا ثبـت و رسـم می‌شـود. بـه بیـان دیگـر، بـرای حفظ 
دمـای برابـر در نمونـه و شـاهد، مقادیـر متفاوتـی از انـرژی بـه هر 
یـک اعمال می‌شـود کـه این اختالف، مبنای تشـکیل منحنی‌های 

.]8[ است   DSC

بـا گذارهـای حرارتـی   DSC از منحنی‌هـای خروجـی  نمونـه‌ای  شـکل )6(: 
نمایـش داده شـده در آن ]8[.

گرماسـنج روبشـی تفاضلـی اختالف نـرخ جریـان حرارتـی 
)mW = mJ/s( میـان یـک نمونـه و مرجـع خنثـی را به‌عنـوان 
رویدادهـای  در  می‌کنـد.  اندازه‌گیـری  دمـا  و  زمـان  از  تابعـی 
گرماگیـر، جریـان حرارتـی بـه درون نمونـه وارد می‌شـود کـه 
ایـن امـر می‌توانـد ناشـی از ظرفیـت حرارتـی در فرآیندهایـی 
نظیـر  خـاص  گرماگیـر  رویدادهـای  یـا  و  گرمایـش  ماننـد 
مقابـل، در  باشـد. در  تبخیـر  و  انتقـال شیشـه‌ای  ذوب، دمـای 
رویدادهـای گرمـازا، جریـان حرارتـی از نمونـه خـارج می‌شـود 
کـه حاصـل ظرفیـت حرارتـی در فرآیندهایـی مانند سـرمایش و 
یـا واکنش‌هـای گرمـازا از جملـه بلوری‌ شـدن، شـبکه‌ای‌ شـدن 

و اکسـایش اسـت ]8[.
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.]9[ DSC جدول )1(: منابع فیزیکی ایجاد قله در

-گرماگیرگرمازا

حالت گذار بلورین**

ذوب*-

بلورینگی-*

تبخیر*-

تصعید*-

جذب سطحی-*

واتراوش*-

انتقال شیشه‌ایتغییر خط مبنابدون قله

حالت گذار بلور مایع*-

افزایش عمر و پیرشدگی فیزیکی*-

جذب شیمیایی-*

آب‌زدایی*-

تجزیه**

از هم پاشیدگی در اثر اکسایش-*

اکسایش در اتسمفر گازی-*

واکنش فاز جامد**

احتراق-*

بسپاری شدن-*

شبکه‌ای شدن یا پخت-*

DSC  حالات انجام طیف‌سنجی روبشی تفاضلی

در  بسـپاری  نمونـه  یـک  روی   DSC حرارتـی  طیف‌سـنجی 
دو حالـت متفـاوت قابـل انجـام اسـت؛ حالـت بـا دمـای متغیـر یـا 

دینامیـک55 و حالـت بـا دمـای ثابـت یـا هم‌دمـا56.

 حالت دینامیک )دمای متغیر(
در طیف‌سـنجی روبشـی تفاضلی به حالت دینامیک، دسـتگاه با 
سـرعت مشـخصی در یـک گسـتره معیـن دمایی حرکـت می‌کند و 
رفتـار حرارتـی نمونـه در معرض آزمـون را ثبت می‌کنـد. پدیده‌های 
آشـکار شـده، مانند تحـولات گرماگیر و گرمازا، در طـول افزایش دما 

ظاهر می‌شـوند و قابل تحلیل و بررسـی هسـتند ]5[.

 حالت هم‌دما )دمای ثابت(
در طیف‌سـنجی روبشـی تفاضلـی بـه حالـت هم‌دمـا، نمونـه 

بسـپاری مـورد آزمـون، در یـک دمـای ثابت قـرار می‌گیـرد و تنها 
در طـول مـدت زمـان مشـخصی در معرض حـرارت قـرار می‌گیرد. 
پدیده‌هـای آشـکار شـده در ایـن مـدت ثبـت می‌شـوند و نتایـج 

حاصـل قابلیـت تحلیـل و بررسـی دارنـد ]5[.

DSC تفسیر منحنی

حرارتـی  رفتـار  می‌تـوان  تفاضلـی  روبشـی  طیف‌سـنجی  در 
نمونـه بسـپاری را از دو منظـر بررسـی نمـود:

)1(- بررسـی رفتـار کلـی و عمومـی بسـپار و )2(- تحلیـل و 
تفسـیر تحـولات خـاص در منحنـی طیف‌سـنجی.

برنامـه کامپیوتـری دسـتگاه بایـد براسـاس خصوصیات بسـپار 
و ویژگی‌هـای مـورد نظـر تعریـف و همچنیـن حساسـیت دسـتگاه 
بایـد در سـطح مناسـب و متناسـب بـا نمونـه تنظیم شـود. یکی از 
نمونه‌هـای مناسـب بـرای بررسـی، پلی‌اتیلـن ترفتالات اسـت، چرا 
کـه در طیـف اسـتاندارد DSC آن، سـه قلـه مهـم شـامل دمـای 
 )Tm( و دمای ذوب )Tc( دمای بلورینگـی ،)Tg( انتقـال شیشـه‌ای

بـه وضـوح مشـخص شـده‌اند ]5[.

.]10[ PET نمونه DSC شکل )7(: آنالیز

 °C بـرای منحنـی شـکل )7(، دمـای انتقـال شیشـه‌ای برابـر با
75/8 و تغییر ظرفیت حرارتی متناظر آن Cp = 0/39 J/g.K∆ اسـت. 
همچنیـن یـک رویداد گرمـازای بلورینگی در ماده اریخـت در دمای 
قله Tc = 127/2 °C با انرژی H = -33/4 J/g∆ مشـاهده می‌شـود و 
یـک رویـداد ذوب گرماگیـر در دمای قلـه Tm = 259/4 °C با انرژی 
H = 46/45 J/g∆ ثبـت شده‌اسـت ]7[. اگـر در منحنی شـکل )7( از 
سـمت چـپ به راسـت حرکت کنیـم، اولین تغییر مسـیر به سـمت 
پاییـن نشـان‌دهنده تغییـر در گرمـای ویـژه بسـپار اسـت. پیـش از 
ایـن نقطـه، از ابتـدای نمـودار تـا قبـل از وقـوع ایـن پدیـده، تغییـر 
قابـل توجهـی در گرمـای ویـژه نمونـه مشـاهده نمی‌شـود. در ایـن 
طیـف، قله دمـای انتقال شیشـه‌ای )Tg( در ابتدای نمودار مشـاهده 
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می‌شـود، در حالی که در سـایر بسـپارها، بسـته به ماهیت سـاختار 
زنجیـر اصلـی، نیروهـای بین زنجیـری و گروه‌هـای جانبـی این قله 
می‌توانـد در دماهـای زیـر صفـر ظاهر شـود، ماننـد پلی‌یورتـان57 با 
Tg = -42/0 °C یـا در دماهـای بسـیار بالاتـر از دمـای محیط مانند 

.Tg = 109/3 °C پلی‌اسـتایرن بـا
پـس از عبور از این قله ضعیف و گرماگیر، دمای انتقال شیشـه‌ای 
در محـدوده C° 2±77، قله متوسـط و گرمازا مربـوط به انهدام بلورها 
در محـدوده C° 3±135 و در ادامـه، قلـه قوی و گرماگیر ذوب بسـپار 
پایه در محدوده C° 6±252 مشـاهده می‌شـود. طـی این فرآیندها، با 
دریافـت انـرژی حرارتـی لازم، لغـزش و حرکت مولکول‌ها در سـاختار 
بسـپار امکان‌پذیر می‌شـود ]6[. در جدول )2( دمای انتقال شیشـه‌ای 

تعدادی از بسـپارهای مهم ارائه شده‌اسـت.

جدول )2(: دمای انتقال شیشه‌ای تعدادی از بسپارهای مهم و پرمصرف ]5[.

Tg (°C) بسپار

-123)SR( لاستیک سیلیکون

-85)PE( پلی‌اتیلن

-83)POM( پلی‌اکسی متیلن

-70)PIB( 58پلی‌ایزو بوتیلن

-10)PP( پلی‌پروپیلن

50)PA6( 6 پلی‌آمید

78)PET( پلی‌اتیلن ترفتالات

85)PVC( پلی‌وینیل کلراید

100)PS( پلی‌استایرن

101)PAN( پلی‌اکریلونیتریل

126)PTFE( پلی‌تترافلورواتیلن 

در محـدوده قلـه بلورینگـی کـه یـک رویـداد گرمـازا اسـت، 
بـا افزایـش دمـای محیـط، سـاختار بلـوری نمونـه از بیـن رفتـه و 
مولکول‌هـای بسـپار دیگـر در چارچـوب بلـوری قبلـی خـود قـرار 
ندارنـد. بـا ادامـه افزایـش دمـا و رسـیدن بـه محـدوده قلـه ذوب، 
نمونـه بـا ظهور قلـه گرماگیـر متوسـط وارد فاز مذاب می‌شـود. در 
بسـپارهای اریخـت ماننـد پلی‌وینیـل الـکل59 و پلی‌وینیـل کلراید، 
ایـن قلـه ذوب مشـاهده نمی‌شـود. هرچـه درجـه بلورینگی بسـپار 
کمتـر باشـد، قلـه ذوب بـا شـدت کمتـر و مسـاحت زیـر سـطح 
کوچکتـر در طیـف DSC ظاهـر می‌شـود. در ادامه، وجـود قله‌های 
گرمـازا بـا سـطح زیاد می‌توانـد نشـان‌دهنده آغاز تخریـب و تجزیه 
حرارتـی نمونه باشـد. ایـن فرآیند تخریب ممکن اسـت برای برخی 
بسـپارها به‌صـورت دو مرحلـه‌ای رخ دهـد؛ در ایـن حالـت، پـس از 
شکسـت برخـی باندهـا و تشـکیل باندهـای جدید، با جـذب انرژی 

حرارتـی کافـی، نمونـه تـوان عبور از سـد انـرژی را پیـدا می‌کند و 
سـازوکار تخریـب از گرمـازا بـه گرماگیـر تغییـر می‌یابـد ]5[.

DSC هدف از طیف‌سنجی

در انجام طیف‌سـنجی گرماسـنجی روبشـی تفاضلی لازم اسـت 
ابتـدا هـدف مشـخصی بـرای آزمـون تعریـف شـود. در ایـن راسـتا، 
عواملـی ماننـد سـاختار و جرم مولکولـی تقریبی، گروه‌هـای جانبی، 
قطبیـت عناصـر موجـود در واحـد سـاختمانی، درجـه بلورینگـی و 
سـایر ویژگی‌های سـاختاری بایـد مورد توجه قـرار گیرند. همچنین، 
ضـروری اسـت بـازه منطقـی وقـوع پدیده‌هایی نظیـر دمـای انتقال 
شیشـه‌ای از طریـق مطالعـه منابع معتبر و جـداول مرجع پیش‌بینی 
شـده و پیـش از انجـام آزمـون بررسـی شـود تـا برنامه‌ریـزی دمایی 
ASTM D3418- آزمـون بـه ‌درسـتی انجـام پذیـرد. در اسـتاندارد

انتقـال  دمـای  اندازه‌گیـری  بـرای  معتبـری  روش‌هـای   ،]11[  02

شیشـه‌ای، بررسـی رفتار بلورینگـی و تعیین آنتالپـی ذوب به کمک 
گرماسـنجی روبشی تفاضلی ارائه شده‌اسـت. این استاندارد همچنین 
راهنمایی‌هـای مفیـدی در ارتبـاط بـا سـایر پدیده‌هـای حرارتی که 
ممکن اسـت در طیف DSC یک پلاسـتیک ظاهر شـوند، در اختیار 
قـرار می‌دهد. جدول )3( گسـتره دمـای ذوب تعدادی از بسـپارهای 

مهـم و پرمصـرف را نشـان می‌دهد.

جدول )3(: گستره ذوب تعدادی از بسپارها ]5[.

Tm  (°C) بسپار

پلی‌اتیلن با چگالی کم60 )113±3(

پلی‌اتیلن با چگالی متوسط61  )123±3(

پلی‌اتیلـن با چگالی کم خطی62 )124±3(

پلی‌اتیلن با چگالی زیاد)133±3(

پلی‌پروپیلن)166±5(

پلی‌اکسی متیلن)5±175(

)185±5( 63
پلی‌آمید 11 

پلی‌آمید 610 64 )5±215(

پلی‌آمید 6 )220±5(

پلی‌آمید 66 65)5±260(

پلی‌کربنات66 )225±5(

پلی‌اکریلونیترییل67)5±230(

ترفتالات)225±5( پلی‌اتیلن 

پلی‌تترافلوئرواتیلن)5±330(
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تنهـا  تفاضلـی  روبشـی  طیف‌سـنجی  انجـام  از  هـدف  اگـر 
تعییـن یـک ویژگـی خـاص باشـد، نیازی به ثبت و محاسـبه سـایر 
پدیده‌هـای حرارتـی نیسـت و بهتـر اسـت از ثبت آن‌ها خـودداری 
انجـام  آزمـون،  کاهـش هزینه‌هـای  رویکـرد موجـب  ایـن  شـود. 
سـریع‌تر آزمایـش و افزایـش دقـت در تعییـن پدیـده مـورد نظـر 
می‌شـود. علاوه‌بـر ایـن، از آنجـا کـه محاسـبه هـر پدیـده حرارتـی 
ممکـن اسـت با سـرعت‌های متفاوتی انجام شـود، نتایـج دقیق‌تری 
نسـبت بـه برنامـه حرارتی عمومـی که تنها رفتـار کلی بسـپارها را 

بـا یـک سـرعت بررسـی می‌کنـد، به‌دسـت می‌آیـد ]5[.

تاثیر عوامل آزمون بر نتایج آن

 گازهای مصرفی
از  می‌تـوان  تفاضلـی  روبشـی  گرماسـنجی  آزمـون  انجـام  در 
گازهـای مختلـف برای تأمیـن محیط مناسـب نمونه اسـتفاده کرد 
کـه از میـان آن‌هـا، نیتـروژن رایج‌ترین گزینه اسـت. لازم اسـت در 
انتخـاب و کاربـرد گاز، ملاحظـات مربـوط به خنثی بـودن، هدایت 
حرارتـی و جریـان مناسـب گاز مدنظـر قرار گیرد تـا دقت و صحت 

نتایـج آزمون تضمین شـود.
	

 وزن نمونه
وزن نمونـه مـورد آزمـون یکـی از عوامل مهم در طیف‌سـنجی 
روبشـی تفاضلـی اسـت. اسـتفاده از نمونه‌هـای سـنگین‌تر ممکـن 
اسـت منجر به تضعیف اثر حرارتی مشـاهده شـده شـود. همچنین، 
بـا افزایـش نـرخ حرارت‌دهـی68، محـدوده دمایی که ذوب یا سـایر 
رویدادهـا در آن سـنجیده می‌شـوند، گسـترش می‌یابـد و می‌تواند 

بـر دقـت تعییـن دماهـای ذوب و بلورینگی تأثیرگذار باشـد.

 دمای آزمون و برنامه دمایی
دمـای ابتدایـی آزمـون بایـد کمـی پایین‌تـر از دمـای محیـط 
تنظیـم شـود تـا سـیگنال دسـتگاه بـه ثبـات برسـد. ایـن وضعیت 
بایـد بـه مـدت حداقـل 300 ثانیه حفظ شـود تـا نمونه و دسـتگاه 

در یـک فرآینـد هم‌دمـا بـه پایـداری کامـل برسـند ]12[.
	

 ظروف آزمون
اسـتفاده از ظـروف آزمـون آلومینیومـی کوچـک و بـا ارتفـاع 
کمتـر موجـب کاهـش زمان پاسـخ و افزایـش دقت نتایج می‌شـود. 
علاوه‌بـر ایـن، کـف ظـرف آزمـون باید کاملًا صاف و مسـطح باشـد 
تـا دسـتگاه بتواند داده‌هـای دقیق و قابـل اعتماد ارائـه دهد ]13[.

 استانداردها و مواد مرجع
بـرای تنظیـم دسـتگاه DSC، لازم اسـت از حداقـل سـه مـاده 
تنظیـم،  افزایـش دقـت  بـرای  اسـتفاده شـود.  اسـتاندارد  مرجـع 
هـر یـک از مـواد مرجـع بایـد چندیـن بـار آزمـون شـوند و نـرخ 
حرارت‌دهـی و محـدوده دمایـی مطابق نیاز تغییر داده شـود ]14[.

 نرخ حرارت‌دهی
افزایـش نـرخ حرارت‌دهـی یـا سـرعت اسـکن دمـا می‌توانـد 
ظاهـر منحنـی DSC را تغییـر دهـد و باعـث افزایـش دمـای ذوب 
یـا دمـای انتقال شیشـه‌ای شـود کـه به کاهـش دقـت اندازه‌گیری 
منجـر می‌شـود. از سـوی دیگـر، اگـر نـرخ گرمایـش بسـیار پایین 
باشـد، نمونـه ممکن اسـت دچـار بازپخت69 شـود. تأثیـر تغییر نرخ 

حرارت‌دهـی در تصویـر )8( نشـان داده شده‌اسـت.

انتقـال شیشـه‌ای  تغییـر دمـای  بـر  نـرخ حرارتی‌دهـی  تاثیـر   :)8( شـکل 
.]9[  PMMA

گرماسـنجی روبشـی تفاضلی روشـی مفید و مؤثر برای شناسـایی و تعیین نوع بسـپارهای پایه در قطعات بسـپاری 
اسـت و جایـگاه ویـژه‌ای در میـان روش‌هـای تحلیـل و تجزیـه حرارتـی دارد. اصـولاً طیف‌سـنجی حرارتی یک بررسـی 
هدفمنـد، آگاهانـه و بـه نسـبت پرهزینـه محسـوب می‌شـود، بنابرایـن آزمونگر نبایـد بـدون اطلاعات کافی و شـناخت 
اولیـه از نمونـه مجهـول اقـدام بـه آزمایش کند تـا بتوان از نتایـج به‌دسـت‌آمده در شناسـایی کیفی بسـپار بهره‌برداری 
نمـود. درک دقیـق عوامـل مؤثـر بـر نتایـج آزمون امـکان می‌دهد شـرایط اندازه‌گیـری بهینه شـود، دقـت روش به‌طور 
چشـمگیر افزایـش یابـد و اندازه‌گیری‌هـا از نظـر قابلیـت و قـدرت تحلیـل بهبـود یابنـد. علاوه‌بـر ایـن، تفسـیر صحیح 
منحنی‌هـای تولیـد شـده توسـط دسـتگاه میسـر می‌شـود و ارزش علمی و کاربـردی نتایـج حاصل را افزایـش می‌دهد.
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قد
شـیمی مکانیکـی به‌عنـوان شـاخه‌ای از علـم شـیمی بـا پشـتوانه نظـری قـوی و قابلیـت کاربـرد در حوزه‌هـای م

گوناگـون ایـن دانـش شـناخته می‌شـود. در ایـن شـاخه، فعال‌سـازی شـیمیایی مـواد جامد در کانـون توجه قـرار دارد 
]1 و 2[. علاقـه بـه شـیمی مکانیکـی مبتنـی بر آسـیاب مکانیکی یا آسـیاکاری در سـال‌های اخیر رو به افزایش اسـت. 
شـیمی مکانیکـی از سـوی اتحادیـه بین‌المللی شـیمی محـض و کاربـردی )آیوپاک( در شـمار یکی از ده فنـاوری برتر 
جهـان قـرار گرفتـه و به‌عنـوان جایگزینـی مناسـب بـرای حلال‌های شـیمیایی مطرح شده‌اسـت. ایـن رویکرد نـه ‌تنها 
امـکان حـذف یـا کاهـش چشـمگیر مصرف حلال‌هـا را فراهم می‌کنـد و تولید پسـماند را کاهش می‌دهـد، بلکه محیط 
واکنشـی متفاوتـی ایجـاد می‌کنـد. در چنیـن محیطی، راهبردهای سـنتزی تـازه‌ای شـکل می‌گیرد و انجـام واکنش‌ها 
و سـنتز مولکول‌هایـی کـه پیش‌تـر در محیط‌هـای محلولـی قابـل دسـتیابی نبودنـد، امکان‌پذیـر می‌شـود ]3[. تفاوت 
در اختالط یـا انتقـال جـرم می‌توانـد نتیجـه هـر واکنـش را تحـت تأثیـر قـرار دهـد. در محیط‌هـای محلولـی، ایـن 
موضـوع بـه ‌سـادگی از طریـق هـم‌زدن کنتـرل می‌شـود. با ایـن حـال، در واکنش‌هـای مبتنی بر آسـیاب، کنتـرل این 
عامـل دشـوارتر اسـت و ممکـن اسـت تأثیر چشـمگیری بر بازده و مسـیر واکنش داشـته باشـد. برای بهبـود همگنی و 
اختالط، می‌تـوان از مـواد کمک‌آسـیاب6 اسـتفاده کـرد. به‌کارگیری این مـواد به تسـریع و هدایت فرآیندهای شـیمی 

مکانیکـی کمک می‌کنـد ]4[.

این مطالعه به بررسی روشی می‌پردازد که به‌عنوان جایگزینی برای استفاده از حلال‌های شیمیایی مطرح شده‌است. در این 
مقاله، تعریف شیمی مکانیکی1، تاریخچه آن و مروری بر پژوهش‌های انجام ‌شده در واکنش‌های گوناگون این حوزه ارائه می‌شود. 
نخستین پژوهش‌های مدون و هدفمند در زمینه شیمی مکانیکی در اواخر قرن نوزدهم میلادی توسط متیو کری لی2 انجام شد.

شیمی مکانیکی به‌عنوان نوعی سنتز شیمیایی تعریف می‌شود که در اثر فعال‌سازی انرژی مکانیکی خارجی، مانند آسیاب‌ 
کردن دو ماده جامد، انجام می‌گیرد. آسیاب کردن مواد جامد در صنعت شیمی از طریق آسیاب گلوله‌ای3 انجام می‌شود و ابزارها 
و سامانه‌های گوناگونی برای این منظور توسعه یافته‌اند. شیمی مکانیکی از سوی اتحادیه بین‌المللی شیمی محض و کاربردی 

)آیوپاک(4 در شمار یکی از ده فناوری برتر جهان قرار گرفته و به‌عنوان روشی کارآمد در شیمی سبز5 شناخته می‌شود.
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توسـط  مکانیکـی  فعال‌سـازی  نمونه‌هـای  نخسـتین  اگـر 
انسـان‌های اولیـه، ماننـد اسـتفاده از سـایش بـرای روشـن‌کردن 
آتـش، نادیـده گرفتـه شـود، یکـی از قدیمی‌تریـن شـواهد مکتوب 
شـیمی مکانیکـی به سـال ۳۱۵ پیش از میلاد بـاز می‌گردد. در این 
گـزارش اشـاره شده‌اسـت که می‌تـوان سـولفید جیـوه7 را از طریق 
آسـیاکاری در هـاون مسـی بـه جیـوه تجزیه کـرد. ایـن واکنش در 
واقـع نخسـتین نمونـه ثبـت ‌شـده از کاربـرد شـیمی مکانیکـی به 
شـمار می‌آیـد کـه به‌صـورت رابطـه )1( بیـان شده‌اسـت ]1 و 5[:

2𝐶𝐶𝐶𝐶                 (1رابطه )      + 𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻 → 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑆𝑆 + 𝐻𝐻𝐻𝐻 

4𝐴𝐴𝐴𝐴(                 2رابطه ) + 3𝐶𝐶𝐶𝐶2 → 2𝐴𝐴𝐴𝐴2𝑂𝑂3 + 3𝐶𝐶 

𝑀𝑀𝑀𝑀(               3رابطه ) + 𝑅𝑅 → 𝑀𝑀 + 𝑅𝑅𝑅𝑅 

 

رابطه )1(                       
  

در اواخـر قـرن نوزدهـم میالدی، متیـو کـری لی شـیمی‌دان 
آمریکایـی، نخسـتین پژوهش‌هـای مـدون و هدفمنـد در زمینـه 
شـیمی مکانیکـی را انجـام داد. وی پـس از بررسـی هالیدهـای 
طال، نقـره، پلاتین و جیوه مشـاهده کرد که در نتیجه آسـیاکاری 
شـدید ایـن ترکیبـات در یـک محفظه بسـته، تجزیه آن‌هـا به فلز 
و هالوژن‌هـا رخ می‌دهـد. ایـن گـزارش بـرای نخسـتین بار نشـان 
داد کـه افـزون بـر گرمـا، نـور و الکتریسـیته، انـرژی مکانیکی نیز 

می‌توانـد آغازگـر واکنش‌هـای شـیمیایی باشـد ]1، 6 و 7[.
بـود  پژوهشـگری  نخسـتین  ویلنـد8  اوتـو  هاینریـش  شـاید 
کـه واکنش‌هـای شـیمی مکانیکـی را از دیـدگاه ترمودینامیـک 
بـا  واکنش‌هـا،  از  بسـیاری  کـه  کـرد  بیـان  وی  کـرد.  بررسـی 
انجـام  بـرای  از نظـر ترمودینامیکـی شـرایط لازم  آنکـه  وجـود 
را ندارنـد، می‌تواننـد در اثـر اعمـال انـرژی مکانیکـی رخ دهنـد. 
ایـن دیـدگاه نشـان داد کـه انـرژی مکانیکـی قادر اسـت مسـیر 
معمـول  شـرایط  در  کـه  کنـد  فراهـم  را  واکنش‌هایـی  انجـام 
امکان‌پذیـر نیسـتند. به‌عنـوان نمونـه، رابطـه )واکنـش( )2( در 

ایـن چارچـوب مطـرح شده‌اسـت:

     

2𝐶𝐶𝐶𝐶                 (1رابطه ) + 𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻 → 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑆𝑆 + 𝐻𝐻𝐻𝐻 

4𝐴𝐴𝐴𝐴(                 2رابطه ) + 3𝐶𝐶𝐶𝐶2 → 2𝐴𝐴𝐴𝐴2𝑂𝑂3 + 3𝐶𝐶 

𝑀𝑀𝑀𝑀(               3رابطه ) + 𝑅𝑅 → 𝑀𝑀 + 𝑅𝑅𝑅𝑅 

 

رابطه )2(                       
  

ایـن واکنـش بـه اکسـایش طال بـا دی‌اکسـید کربـن مربـوط 
اسـت کـه از نظـر ترمودینامیکـی ناپایـدار به شـمار می‌آیـد. انرژی 
آزاد گیبـس9 ایـن فرآینـد برابـر بـا 312+ کیلـوژول بر مول اسـت؛ 
از ایـن‌ رو، انجام آن در شـرایط معمـول ترمودینامیکـی امکان‌پذیر 
نیسـت. بـا ایـن حـال، در یـک پژوهش تجربی نشـان داده شـد که 
ایـن واکنـش در اثـر اعمـال عملیـات مکانیکـی قابـل انجام اسـت. 
بـار در سـال ۱۹۱۹  واژه شـیمی مکانیکـی نخسـتین  همچنیـن 

توسـط ویلهلـم آسـتوالد10، از پیشـگامان شـیمی فیزیـک، مطـرح 
شـد. وی در زمـان معرفـی ایـن اصطلاح، بـه رده‌بندی شـاخه‌های 
شـیمی از دیـدگاه انرژی می‌پرداخـت و نقش انرژی‌هـای گوناگون، 
از جملـه انـرژی مکانیکـی را در پیشـبرد واکنش‌هـای شـیمیایی 
برجسـته کـرد. وی در سـال ۱۹۰۹ به‌دلیـل پژوهش‌هـای خـود 
دربـاره کاتالیـز، تعادل‌هـای شـیمیایی و سـرعت واکنش‌هـا موفـق 
بـه دریافـت جایـزه نوبـل شـیمی شـد ]1[. پـس از آن، مرزهـای 
شـیمی مکانیکی به‌تدریج توسـط پژوهشـگران مختلف تبیین شـد 
و ایـن حـوزه به‌عنـوان روشـی پایـدار و قابـل اتـکا بـرای تبدیـل 
واکنش‌دهنده‌هـای جامـد مـورد توجـه و بررسـی قرار گرفـت ]8[.

  تعریف شیمی مکانیکی
تعریـف  شـیمیایی  سـنتز  نوعـی  به‌عنـوان  مکانیکـی  شـیمی 
می‌شـود کـه در نتیجه فعال‌سـازی انـرژی مکانیکی خارجـی، مانند 
آسـیاب‌کردن دو مـاده جامـد، رخ می‌دهـد ]9[. در ایـن رویکـرد، 
واکنـش شـیمیایی از طریـق جذب مسـتقیم انرژی مکانیکی شـکل 
به‌صورت‌هـای مختلـف عملکـرد  انـرژی می‌توانـد  ایـن  می‌گیـرد. 
مکانیکـی، از جملـه ضربـه، فشرده‌سـازی و بـرش، بـه سـامانه وارد 
انـدازه ذرات،  بـر کاهـش  افـزون  انـرژی مکانیکـی  اعمـال  شـود. 
موجـب ایجـاد ناحیه‌هـای فعـال واکنشـی شـده و در نتیجـه، انجام 
واکنش‌هـای شـیمیایی را تسـهیل می‌کند ]10[. از این ‌رو، شـیمی 
مکانیکـی به‌عنـوان مکملی بـرای روش‌های رایج فعال‌سـازی، مانند 

گرمایـش، تابـش و الکتروشـیمی11، مطـرح اسـت ]4[.

  شیمی سبز
در سـال‌های اخیـر، توجـه بـه توسـعه فرآیندهـای پایدارتـر 
در شـیمی آلـی از طریـق فعال‌سـازی شـیمی مکانیکـی افزایـش 
یافتـه اسـت. بـا پیشـرفت مـداوم تمدن‌هـای مـدرن، آلودگی‌هـای 
یافته‌انـد. شـیمی  افزایـش  بـه شـکل گسـترده‌ای  محیط‌زیسـتی 
سـبز تنهـا یـک رشـته علمـی نیسـت، بلکـه مجموعـه‌ای از علـوم 
و فناوری‌هـای مرتبـط بـا شـیمی اسـت کـه هـدف آن کاهـش یـا 
حـذف اسـتفاده و تولید مـواد خطرناک در طراحـی، تولید و کاربرد 
محصـولات شـیمیایی اسـت و از مـوادی بهره می‌گیرد کـه تأثیرات 
منفـی بر محیط‌زیسـت ندارنـد. آناسـتاز12 و وارنر13 مفهوم شـیمی 
سـبز را در دهـه ۱۹۹۰ معرفـی کردنـد؛ ایـن مفهـوم براسـاس ۱۲ 

اصـل کلـی اسـت ]11 و 12[.

  اصول شیمی سبز
اصول شیمی سبز شامل موارد زیر است:

 پیشگیری از تولید محصولات غیرضروری؛
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 سنتز ترکیبات شیمیایی کم خطر؛
 بهره‌وری اتمی14؛

 طراحی مواد شیمیایی ایمن‌تر؛
 استفاده از حلال‌ها و کمک‌ حلال‌های ایمن‌تر؛

 طراحی برای صرفه‌جویی در انرژی؛
 استفاده از مواد اولیه تجدیدپذیر؛

 کاهش مشتقات؛
 تجزیه‌پذیری؛

 طراحی برای تخریب؛
 جلوگیری از آلودگی در زمان واقعی؛

 شیمی ایمن‌تر برای پیشگیری از حوادث.
در حـوزه فعال‌سـازی شـیمی مکانیکی، اصـول اول و دوم یعنی 
ترکیبـات  و سـنتز  غیرضـروری  تولیـد محصـولات  از  پیشـگیری 
کم‌خطـر بیشـتر مـورد توجـه قـرار می‌گیـرد. شـیمی مکانیکـی 
به‌عنـوان یـک روش مؤثـر در شـیمی سـبز شـناخته می‌شـود، زیرا 
امـکان کاهـش یـا حتی حـذف کامل اسـتفاده از حلال‌هـا را فراهم 

.]13[ می‌کنـد 

  سنتز شیمی مکانیکی
بیشـتر واکنش‌هـای سـنتز مکانیکـی کـه مـورد مطالعـه قـرار 
گرفته‌انـد، از نـوع واکنش‌هـای جانشـینی هسـتند )رابطـه )3((:

     

2𝐶𝐶𝐶𝐶                 (1رابطه ) + 𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻 → 𝐶𝐶𝐶𝐶2𝑆𝑆 + 𝐻𝐻𝐻𝐻 

4𝐴𝐴𝐴𝐴(                 2رابطه ) + 3𝐶𝐶𝐶𝐶2 → 2𝐴𝐴𝐴𝐴2𝑂𝑂3 + 3𝐶𝐶 

𝑀𝑀𝑀𝑀(               3رابطه ) + 𝑅𝑅 → 𝑀𝑀 + 𝑅𝑅𝑅𝑅 

 

رابطه )3(                       
  

فلـز  بـه  فعال‌تـر  فلـز  توسـط  فلـزی  اکسـید  آن  در  کـه 
احیـا می‌شـود. سـنتز شـیمی مکانیکـی عبـارت کلـی  خالـص 
بـرای فرآینـد آسـیاکاری پـودر فلـزات همـراه با وقـوع واکنش 
واکنش‌هـا،  ایـن  در  اسـت.  آسـیاکاری  حیـن  در  شـیمیایی 
مخلـوط پـودری به‌صـورت مکانیکـی فعـال می‌شـود و واکنـش 
از  پایین‌تـر  یـا در دمایـی بسـیار  شـیمیایی در دمـای محیـط 
شـرایط ترمودینامیکـی مـورد نیـاز بـرای تولیـد فلـزات خالص، 
کاربـردی  مـواد  از  گسـترده‌ای  مجموعـه  و  نانوکامپوزیت‌هـا 
رخ می‌دهـد. ایـن روش همچنیـن امـکان اجتنـاب از اسـتفاده 
فراهـم  را  واکنـش  زمـان  کاهـش  و  مضـر  آلـی  حلال‌هـای  از 
می‌کنـد. مطالعـات متعـددی در ایـن زمینه توسـط تاکاش15  و 
مـک کرمیـک16 انجـام شده‌اسـت ]14 و 15[. نماد نشـان داده 
نشـان دادن شـیمی مکانیکـی در  بـرای   ،)۱( شـده در شـکل 
آمریکایـی،  شـیمیدان  هانوسـا17،  توسـط  شـیمیایی،  معـادلات 
سـنتز  بـرای  مکانیکـی  شـیمی  از  هانوسـا  شـد.  پیشـنهاد 
کمپلکس‌هـای آلـی اسـتفاده کـرد کـه پیش‌تـر بـدون حضـور 

حالل قابـل دسترسـی نبودنـد ]3[.

شکل )1(: نماد شیمی مکانیکی ]3[.

  فرآیند آسیاب کردن18 
آسـیاکاری،  اولیـه  مراحـل  در  کـردن،  آسـیاب  فرآینـد  در 
پودرهـا نرم‌تـر شـده و تمایـل بـه چسـبیدن بـه یکدیگـر پیـدا 
می‌کننـد، بـه طـوری کـه قطـر برخـی ذرات به‌طـور تقریبـی دو 
تـا سـه برابـر قطـر ذرات اولیـه پـودر می‌شـود. بـا ادامـه فرآیند 
آسـیاب کردن، ذرات پودر سـخت‌تر شـده و قابلیت تغییر شـکل 
آن‌هـا بـدون شکسـت کاهـش می‌یابـد. احتمـال ایجـاد تـرک و 
می‌افتنـد  گیـر  گلوله‌هـا  بیـن  کـه  بزرگ‌تـر  ذرات  در  شکسـت 
بیشـتر اسـت و ایـن امـر با ادامه آسـیاب کـردن موجـب کاهش 
جـوش  بـه  تمایـل  درنهایـت،  می‌شـود.  ذرات  انـدازه  میانگیـن 
خـوردن و شکسـت ذرات بـه یک حالـت پایدار می‌رسـد و اندازه 
ذرات پـودر ثابـت می‌شـود و در محـدوده‌ای بـا دامنـه تغییـرات 

کـم قـرار می‌گیـرد ]16[.

 
  آسیاب گلوله‌ای19

به‌طـور معمـول، در صنعـت شـیمیایی بـرای آسـیاب کـردن 
مـواد جامـد از ابـزاری بـه نـام آسـیاب گلوله‌ای اسـتفاده می‌شـود. 
سـه عامـل اصلـی بـر عملکـرد واکنش‌هـای شـیمی مکانیکـی در 

می‌گذارنـد: تأثیـر  گلولـه‌ای  آسـیاب‌های 
1. انرژی جنبشی گلوله‌ها قبل از برخورد؛
2. چگونگی انتقال آن انرژی به معرف‌ها؛

3. فرکانس برخورد.

  فرکانس آسیاب
کنترل‌تریـن  قابـل  و  سـاده‌ترین  از  یکـی  آسـیاب  فرکانـس 
عوامـل در فرآینـد آسـیاب کـردن اسـت و می‌توان آن را به آسـانی 
بـا تنظیمـات دسـتگاه تغییـر داد. بـا افزایـش فرکانـس آسـیاب، 
سـرعت گلوله‌هـا افزایـش یافتـه و انـرژی جنبشـی آن‌هـا بیشـتر 
می‌شـود. ایـن روش، راهی سـاده بـرای تغییر میزان انـرژی ورودی 
بـه واکنـش اسـت. مقـدار انـرژی جنبشـی کـه گلوله‌هـا قبـل از 
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برخـورد دارنـد، حداکثـر انـرژی قابـل انتقـال بـه معرف‌هـا در هـر 
برخـورد اسـت و بر وقـوع و چگونگـی واکنش تأثیر می‌گـذارد ]4[.

  محیط آسیاب
محیـط آسـیاب، ماننـد گلوله‌هـا و شیشـه‌ها، می‌توانـد از مـواد 
مختلفـی از جملـه فـولاد، تنگسـتن، تفلـون و سـایر مـواد سـاخته 
ایـن  از  انـرژی ورودی و واکنش‌پذیـری هـر یـک  شـود. کنتـرل 
محیط‌هـا می‌توانـد متفاوت باشـد؛ بنابرایـن، انتخاب ماده مناسـب 
بـرای آسـیاب باید بـا دقت انجام شـود. به‌عنـوان مثـال، گلوله‌های 
آسـیاب سـاخته شـده از تنگسـتن در طـول فرآیند آسـیاب انرژی 
جنبشـی بیشـتری نسـبت بـه گلوله‌هـای تفلـون دارنـد. در فرآیند 
شیشـه‌های ‌پلی‌متیـل ‌متاکریالت20  از  معمـول  به‌طـور  آسـیاب 
اسـتفاده می‌شـود. شـکل خارجی این شیشـه‌ها اسـتوانه‌ای است و 
حفـره داخلـی باید گرد باشـد تا حرکـت گلوله‌ها آسـان و از تجمع 

مـواد در گوشـه‌ها جلوگیـری شـود )شـکل )۲(( ]10، 17 و 18[.

شکل )2(: محیط آسیاب گلوله‌ای ]10[.

  ابزار آسیاب گلوله‌ای
در روزهـای ابتدایـی توسـعه شـیمی مکانیکـی، فرآیندهـا تنها 
بـا اسـتفاده از روش‌هـای سـنتی، یعنـی هـاون و دسـته‌ هـاون، 
داشـت  بسـتگی  اپراتـور  تـوان  بـه  آن  کیفیـت  و  می‌شـد  انجـام 
انـواع  از  دانشـمندان  و  محققـان  امـروزه  امـا   .]4[  ))۳( )شـکل 
آسـیاب‌های گلولـه‌ای بـرای انجـام واکنش‌هـای شـیمی مکانیکـی 
بـا کنتـرل دقیـق انـرژی مکانیکـی ورودی اسـتفاده می‌کنند. یکی 
از ایـن آسـیاب‌ها، آسـیاب مخلوط‌کـن یـا ارتعاشـی اسـت کـه بـه 
آسـیاب لـرزان21 نیـز معروف اسـت. در این آسـیاب، حـرکات افقی 
شیشـه‌های آسـیاب باعـث برخـورد گلوله‌هـا بـه دیواره‌ها می‌شـود 
و در نتیجـه، واکنش‌دهنده‌هـا بـه یکدیگـر نزدیـک شـده و واکنش 

شـیمیایی انجـام می‌شـود )شـکل )۴(( ]4 و 18 تـا 21[.

شکل )3(: هاون و دسته هاون ]4[.

شکل )4(: آسیاب گلوله‌ای ارتعاشی ]4[.

یکی دیگر از پرکاربردترین دسـتگاه‌های آسـیاب، آسیاب گلوله‌ای 
چرخشـی اسـت. حرکـت ایـن آسـیاب به‌گونـه‌ای اسـت کـه ظـروف 
آسـیاب روی یـک دیسـک قرار دارنـد و در یک جهـت می‌چرخند، در 
حالـی که شیشـه‌ها در محورهای خود به سـمت مخالـف می‌چرخند. 
ایـن حرکـت متضـاد باعـث ایجـاد مخلوط‌سـازی بسـیار کارآمـد در 

داخـل شیشـه‌ها می‌شـود )شـکل )۵(( ]18، 22 و 23[.

شکل )5(: آسیاب گلوله‌ای چرخشی ]18 و 22[.

  شباهت آسیاب‌های گلوله‌ای ارتعاشی و چرخشی
شـباهت اصلـی ایـن دو دسـتگاه در ایـن اسـت کـه هـر دو از 
حرکـت گلوله‌هـا بـرای اعمال نیـروی مکانیکی بـه واکنش‌دهنده‌ها 

اسـتفاده می‌کننـد. بـا ایـن حـال، تفاوت‌هـای آن‌هـا عبارتند از:
 از نظر چگونگی حرکت، متفاوت عمل می‌کنند.

از یـک  به‌طـور معمـول در حیـن کار  لـرزان  آسـیاب‌های   
گلولـه اسـتفاده می‌کننـد، در حالـی کـه آسـیاب‌های چرخشـی 

ممکـن اسـت حـاوی صدهـا گلولـه باشـند.
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 آسـیاب‌های لـرزان بسـته بـه نـوع طراحـی، به‌صـورت معمـول 
دمایی بین ۳۰ تا ۷۵ درجه سـانتی‌گراد دارند، در حالی که آسـیاب‌های 

چرخشـی می‌تواننـد بـه دماهای چنـد صد درجه نیز برسـند.
اسـتراحت  فواصـل  اسـت  ممکـن  چرخشـی  آسـیاب‌های   
داشـته باشـند تـا راکتور پـس از یـک دوره کوتاه واکنـش )کمتر از 

یـک دقیقـه( خنک شـود.
 بـرای انجـام واکنش در مقیاس بزرگ‌تر، اسـتفاده از آسـیاب 

چرخشـی ضروری است.
 مقیـاس آسـیاب لـرزان یـا مخلوط‌کـن به‌طور معمـول بیش 
از ۱۰ گـرم نیسـت، در حالـی کـه با آسـیاب چرخشـی می‌تـوان تا 

۱۰۰ گـرم ماده برای سـنتز اسـتفاده کـرد ]10 و 20[.

اسـتفاده از آسـیاب پیچشـی22 امـکان خـرد کـردن خـودکار و 
هم‌زمـان اختالط یـک نمونه جامـد را فراهـم می‌کند. این دسـتگاه 
به‌طـور معمول بـرای مخلوط کـردن مایعات در شیشـه‌های کوچک 
و در علـوم زیسـتی بـه کار مـی‌رود. هنگامی که موتور دسـتگاه فعال 
می‌شـود، نگهدارنـده بـا حرکـت دورانـی خـود بـا سـرعتی تـا چند 
هـزار دور در دقیقـه نوسـان می‌کنـد. حرکـت دسـتگاه به شیشـه و 
مایـع درون آن منتقـل می‌شـود و گـرداب یـا جریان پیچشـی ایجاد 
می‌کنـد. ایـن آسـیاب در بسـیاری از آزمایشـگاه‌ها متـداول اسـت. 
روش کار به‌صـورت معمـول شـامل افـزودن اجزای خشـک نمونه به 
یـک شیشـه کوچـک بـوده که حـاوی دو گلوله فلزی سـاخته شـده 
از فـولاد و روی اسـت. محتویـات با اسـتفاده از آسـیاب پیچشـی به 
مـدت ۳۰ تـا ۶۰ ثانیه مخلوط می‌شـوند و سـپس پرتـو ماوراءبنفش 
بـه مخلـوط جامـد منتقل می‌شـود. ایـن روش می‌تواند به‌طـور مؤثر 
ماننـد یـک آسـیاب گلولـه‌ای عمـل کنـد و بـرای سـنتزهای قابـل 

مشـاهده بـا نور UV مناسـب اسـت )شـکل )۶(( ]9 و 24[.

شکل )6(: آسیاب گلوله‌ای پیچشی ]24[.

  انواع آسیاب و کمک آسیاب‌ها
آسـیاب کـردن دو یـا چنـد جزء سـازنده یـا واکنش‌دهنـده23، 
سـاده‌ترین حالـت یک واکنش شـیمی مکانیکی اسـت، زیـرا در آن 
هیـچ مـاده اضافـی بـه واکنش‌دهنده‌هـا اضافه نمی‌شـود. از سـوی 
دیگـر، واکنـش آسـیاب کـردن به کمـک مایـع24، به دلیـل حضور 
از آسـیاب  از نظـر شـیمی مکانیکـی پیچیده‌تـر  یـک کاتالیـزور، 
کـردن سـاده محسـوب می‌شـود. اسـتفاده از مـواد کمک‌آسـیاب، 

ماننـد آسـیاب کـردن به کمـک مایع، بـه دلایل متعـددی ضروری 
اسـت. نخسـت، هنگامی که با آسـیاب کردن سـاده هیچ نشـانه‌ای 
از تشـکیل فاز جدید مشـاهده نمی‌شـود، از آسـیاب به کمک مایع 
اسـتفاده می‌شـود. همچنیـن، زمانـی کـه سـایر عوامل ماننـد زمان 
و فرکانـس آسـیاب قبلًا بررسـی شـده و تأثیری بـر نتیجه محصول 
نداشـته‌اند، افـزودن مایـع می‌توانـد شـرایط مطلـوب بـرای انجـام 
واکنـش شـیمی مکانیکـی را فراهـم کنـد ]21[. مقدار مایـع اضافه 
شـده با عامل )η( مشـخص می‌شـود که نسـبت حجم مایـع اضافه 
شـده )μL( بـه کل جـرم واکنش‌دهنده‌هـا را نشـان می‌دهـد. این 
عامـل توسـط فریشـچیچ25 معرفـی شـد؛ تحقیقـات او بـر توسـعه 
شـیمی مکانیکـی بـدون حالل بـرای سـنتز مولکول‌هـا و پلیمرها 
متمرکـز بـوده اسـت ]4 و 21[. علاوه‌بر پایداری حاصل از آسـیاب، 
بایـد بـه نـوع حالل اضافه شـده نیـز توجـه کـرد. به‌عنـوان مثال، 
حلال‌هـای بسـیار فـرار به‌طـور معمـول در هنـگام تهیـه نمونـه 
مشـکل ایجـاد می‌کننـد یـا در طـی فرآینـد آسـیاب شـدن تبخیر 
می‌شـوند. نیترومتـان، اسـتونیتریل، تولوئـن و متانـول رایج‌تریـن 
مایعات مورد اسـتفاده در آسـیاب‌های آزمایشـگاهی هسـتند ]18[.
مقـدار معمـول عامـل )η( در واکنـش هـای آسـیاب کـردن به 
کمـک مایـع، بیـن 0/1 تـا 0/5 میکرو لیتـر بر میلی‌گرم اسـت. اگر 
)η( برابـر صفـر باشـد، بـه معنای آسـیاب کردن سـاده اسـت و اگر 
η < 10 باشـد، شـرایط بـه سـمت محلـول نزدیک می‌شـود ]25[. 
یـک زیرگـروه خـاص از ایـن روش، آسـیاب کـردن به کمـک مایع 
یونـی اسـت کـه علاوه‌بر مایـع، از مقـدار کمی افزودنی نمک سـاده 
بـرای تسـهیل واکنـش اسـتفاده می‌شـود. زمانـی کـه واکنـش بـا 
آسـیاب کـردن بـه کمـک مایـع انجـام نمی‌شـود ]21[، از پلیمرها 
بـرای تقویت تشـکیل مواد جامد بلوری اسـتفاده می‌کننـد. مزایای 
اسـتفاده از پلیمرهـا علاوه‌بر افزایـش تنوع محصول، شـامل کنترل 

بهتـر و انـدازه ذرات پـودر نیز می‌شـود ]26[.

  کاربردهای شیمی مکانیکی
دو روش مهـم در ایـن حـوزه عبارتنـد از: روش گلاوباکـس26 
و روش اشـلنک لایـن27. زمانـی کـه قصـد انجـام یـک واکنش آلی 
واسـطه‌هایی حسـاس  یـا  واکنش‌دهنده‌هـا  کـه شـامل  داریـم  را 
بـه رطوبـت و اکسـیژن اسـت، به‌طـور معمـول واکنـش در جـو 
بی‌اثـر28 انجـام می‌شـود. بـرای ایـن منظـور از روش‌هایـی ماننـد 
گلاوباکـس و اشـلنک لایـن اسـتفاده می‌شـود. با این حـال، چنین 
شـرایطی ممکـن اسـت سـودمندی مولکول‌هـای آلـی هـدف را تـا 
حـد زیـادی کاهـش دهـد. علاوه‌بـر ایـن، تجهیـزات گلاوباکـس و 
اشـلنک لایـن گران‌قیمـت هسـتند و کاربـران بـرای اسـتفاده از 
آن‌هـا نیـاز بـه آمـوزش ویـژه دارنـد. بـا ایـن حـال، سـنتز شـیمی 
مکانیکـی بـا اسـتفاده از آسـیاب گلولـه‌ای به‌صورت معمـول نیازی 
بـه چنیـن شـرایط و تجهیـزات پیچیـده نـدارد و می‌تـوان طیـف 
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گسـترده‌ای از مولکول‌هـای آلـی ارزشـمند را در هـوا تولیـد کـرد، 
حتـی اگـر واکنش‌دهنده‌ها یا واسـطه‌ها حسـاس باشـند. بسـیاری 
از واکنش‌دهنده‌هـا و کاتالیزورهـای مفیـد کـه در تهیـه ترکیبـات 
آلـی و کمپلکس‌هـای فلـزی بـه کار می‌رونـد، بسـیار واکنش‌پذیـر 
هسـتند و بـا قـرار گرفتـن در جو محیط سـازگار نیسـتند و به‌طور 
معمـول نیـاز بـه اسـتفاده از روش‌هـای گلاوباکس و اشـلنک لاین 
دارنـد. به‌عنـوان مثـال، کمپلکس‌هـای پالادیوم به‌طور گسـترده‌ای 
در مطالعـات شـیمی مکانیکـی به‌عنـوان پیش‌سـازهای کاتالیـزور 
اسـتفاده می‌شـوند و می‌تواننـد طیـف وسـیعی از کمپلکس‌هـای 

افزودنـی مبتنـی بـر پالادیـوم را در هـوا سـنتز کنند.
کابوتـا و همـکاران در سـال ۲۰۱۹ واکنـش بیـن بروموپایرین29 
را در حضـور ترکیب ۲-سـیکلو هگزیل ‌فسـفینو دی‌ایزو پروپوکسـی 
بای‌فنیـل انجـام دادنـد. نتایـج نشـان داد کـه اگـر هیچ کاتالیـزور یا 
مایع به واکنش اضافه نشـود و واکنش‌دهنده‌ها تنها به روش شـیمی 
مکانیکـی ترکیـب شـوند، افزایش زمـان واکنش از ۳۰ بـه ۶۰ دقیقه 
باعـث بهبـود عملکرد واکنـش نمی‌شـود. افـزودن تتراهیدروفوران30 
موجـب افزایـش قابـل توجـه عملکرد محصـول می‌شـود. همچنین، 
اسـتفاده از حلال‌های قطبـی مانند دی‌متیل‌سولفوکسـید31 واکنش 
را تسـریع می‌کنـد، در حالـی کـه حلال‌هـای پروتیک ماننـد متانول 
تأثیـری در افزایـش واکنـش ندارنـد. افزایـش تعـداد گلوله‌هـا از ۲ 
بـه ۳، موجـب بهبـود عملکـرد واکنـش نمی‌شـود و حتـی بـرای 
تتراهیدروفـوران می‌تـوان زمان واکنـش را بدون تأثیر بـر عملکرد تا 
۱۰ دقیقـه کاهـش داد. بنابرایـن، با این روش می‌توان بـازده بالاتری 
)۹۲ درصد( نسـبت به شـرایط انجام واکنش در هوا و بدون شـیمی 
مکانیکـی به‌دسـت آورد. ایـن نتایـج نشـان می‌دهـد که اکسـیژن از 
طریـق مخلوط‌هـای واکنش جامد به‌طـور کارآمد پراکنده نمی‌شـود 
و ماهیـت گازی آن تأثیـر قابـل توجهی بر واکنش‌های آلی حسـاس 

بـه رطوبت در شـرایط شـیمی مکانیکی نـدارد ]10 و 27[.

  فوتوکاتالیز نور مرئی
فوتوکاتالیـز نـور مرئی با اسـتفاده از یـک کاتالیـزور آلی امکان 
تبدیـل واکنش‌دهنده‌هـا را فراهـم می‌کنـد. ترکیـب فوتوکاتالیـز 
بـا شـیمی مکانیکـی باعـث می‌شـود لایه‌هـای جامـد در معـرض 
تابـش نـور مرئـی خـرد شـوند. ایـن روش از مصـرف معرف‌هـای 
می‌کنـد.  جلوگیـری  شـدید  واکنش‌هـای  انجـام  و  گران‌قیمـت 
از  اسـتفاده  بـا  را  پژوهشـی  سـال ۲۰۱۶  در  همـکاران  و  ابسـت 
آسـیاب گلولـه‌ای بیـن واکنش‌دهنده‌هـا و ریبوفلاوین تترااسـتات32 
انجـام دادنـد. نتایج نشـان داد کـه اسـتفاده از آسـیاب گلوله‌ای در 
ایـن مـورد مناسـب نیسـت، زیـرا مخلـوط جامـد واکنـش، مانع از 
رسـیدن نـور به فوتوکاتالیسـت می‌شـود. در واقع، بـه دلیل کاهش 
نفـوذ نـور بـه لایه‌هـای داخلی مـاده، خاصیـت فوتوکاتالیسـتی آن 
محـدود می‌شـود. لایه‌هـای خارجـی مـاده نـور را جـذب می‌کنند 

و مقـداری از نـور پـس از برخـورد بـه سـطح مـاده بازتـاب داده 
شـده کـه ایـن امـر، مانـع نفـوذ نـور بـه درون مـاده می‌شـود. در 
نتیجـه، تنهـا الکترون‌هـای لایه‌هـای بیرونـی می‌تواننـد خاصیـت 

فوتوکاتالیسـتی از خـود نشـان دهنـد.
بر این اسـاس، یک آسـیاب میله‌ای سـاخته شـد که شـامل یک 
لولـه آزمایـش حـاوی مخلـوط واکنش، یـک میله شیشـه‌ای متصل 
بـه هـم‌زن ثابـت و یک قـاب نگهدارنـده اسـت. همان‌طور کـه دیده 
می‌شـود، راکتـور نـوری شـامل دیودهای سـاطع‌کننده نور33  اسـت 
کـه به‌صـورت 4 سـری بـه هـم متصـل شـده‌اند. بـا اسـتفاده از این 
دسـتگاه می‌تـوان شـدت نـور را تغییـر داد کـه ایـن عامـل، یکـی از 
متغیرهـای مهـم در واکنش‌های فوتوشـیمیایی محسـوب می‌شـود. 
در واقع، همان‌طور که در شـکل )7( نشـان داده شده‌اسـت، مخلوط 
واکنـش جامـد بیـن ضلـع داخلـی لولـه آزمایـش و سـطح خارجـی 
میله شیشـه‌ای آسـیاب شـده و در نتیجه، یک لایه نازک از مخلوط 
واکنش تشـکیل می‌شـود. پـس از پر شـدن لوله آزمایـش با مخلوط 
واکنـش جامد، میله شیشـه‌ای چرخـان به لوله فشـار وارد می‌کند و 
یـک فیلم نـازک بین دیـواره داخلی لولـه آزمایش و میله شیشـه‌ای 
تشـکیل می‌شـود. در نتیجـه، واکنـش بـا چرخـش میلـه شیشـه‌ای 
و تابـش دیودهـای سـاطع‌کننده نـور بـرای اکسیداسـیون الکل‌های 
بنزیلیـک34 بـا ریبوفلاویـن تترااسـتات بـه مـدت ۲۴ سـاعت انجـام 
می‌شـود و محصـولات بـا بازده متوسـط تا خـوب حاصل می‌شـوند. 

ایـن یـک نمونـه از واکنش آسـیاب کردن سـاده اسـت ]8 و 17[.

شکل )7(: آسیاب گلوله‌ای میله‌ای ]8 و 17[.

  واکنش میزوروکی – هک
از واکنش‌هـای جفت‌شـده  – هـک یکـی  واکنـش میزوروکـی 
کاتالیـز شـده بـا پالادیـوم بـرای تشـکیل پیوندهـای کربن-کربـن 
)C–C( اسـت و شـامل آریـل یـا وینیـل هالیدهـا می‌شـود. کابوتـا و 
همـکاران در سـال 2020 پژوهشـی دربـاره افزودن پلیمرهـا به‌عنوان 
کمـک آسـیاب35 برای تسـریع واکنش انجام دادنـد؛ در این مطالعه، از 
پلی‌اتیلـن گلیکـول36 به‌عنوان پلیمر اسـتفاده شـد. در طـول واکنش، 
به دلیل گرمای جزئی ناشـی از اصطکاک در فرآیند آسـیاب گلوله‌ای، 
پلی‌اتیلـن گلیکـول ذوب می‌شـود. در واقـع، اتم‌های اکسـیژن موجود 
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در پلی‌اتیلـن گلیکـول می‌توانند با کاتالیزور پالادیوم هماهنگ شـوند 
و سـرعت واکنـش را افزایش دهنـد ]22[.

  سنتز استرکر
سـنتز اسـترکر یـا سـنتز اسـید آمینـه اسـترکر روشـی بـرای 
تولیـد اسـیدهای آمینـه اسـت کـه در آن یـک آلدهیـد بـا آمونیوم 
واکنـش می‌دهـد. نسـخه‌ای  پتاسـیم سـیانید  کلریـد در حضـور 
مکانیکـی شـیمیایی از واکنش اسـترکر برای سـنتز آمینونیتریل‌ها 
سـال  در  همـکاران  و  هرنانـدز  از  مقالـه‌ای  در  شده‌اسـت؛  ارائـه 
یـک  در  پتاسـیم سـیانید  و  کلریـد  آمونیـوم  بنزالدهیـد،   ،2016
آسـیاب گلولـه‌ای چرخشـی واکنش داده شـدند کـه در آن به جای 
گلولـه از سـنگ به‌عنـوان محیـط آسـیاب اسـتفاده شـد. این روش 
توانسـت آمینونیتریل‌هـای مربوطـه را با بازده مناسـبی تولید کند. 
واکنش اسـترکر، اولین مسـتند و شـاید نمادین‌تریـن مثال واکنش 
چندجزیـی37 در سـنتز آلـی اسـت و بـرای نخسـتین بـار توسـط 
آلدولـف اسـترکر38 در اوایـل سـال 1850 گـزارش شـد. ترکیـب 
واکنش‌هـای چندجزیـی بـا روش‌هـای شـیمی مکانیکـی مزایـای 
شـناخته شـده هر دو رویکرد را در تلاش برای توسـعه راهبردهای 
سـنتزی سـازگار بـا محیط‌زیسـت تقویـت می‌کنـد و همچنین نیاز 

بـه حلال‌هـای شـیمیایی را کاهـش می‌دهـد ]28[.

B کاندیدا آنتارک تیکا لیپاز  
تحولات شـیمی مکانیکی آنزیمی تاکنون به سـختی مورد مطالعه 
قـرار گرفته اسـت. در ایـن مطالعه از کاندیدا آنتارک‌تیکا لیپـاز 39B  در 
آسـیاب گلوله‌ای اسـتفاده شـد. پس از 3 سـاعت آسـیاکاری در حضور 
ایزوپروپنیـل اسـتات به‌عنـوان اهـدا کننده آسـیل، به‌طـور تقریبی 50 
درصـد تبدیـل حاصـل شـد و انانتیومـری تـا 92 درصد افزایـش یافت. 
ایـن واکنـش نشـان می‌دهد کـه آنزیم‌ها مانند لیپـاز حتی با اسـتفاده 
از آسـیاب گلولـه‌ای و تنـش مکانیکـی ناشـی از نیروهایـی مانند ضربه 
و فشـار، پایـداری بالایـی دارنـد. پایـداری قابـل توجـه آنزیم‌هـا در این 
شـرایط امـکان بازیافت و اسـتفاده مجدد از کاتالیسـت‌های زیسـتی را 
فراهـم می‌کند. کاهـش فعالیت کاتالیـزوری کاندیـدا آنتارک‌تیکا لیپاز 
B هنـگام بازیافـت می‌توانـد ناشـی از ایجـاد محصول در طول آسـیاب 
کاری باشـد. در مجمـوع، انتظـار مـی‌رود که این یافته‌ها زمینـه را برای 
توسـعه واکنش‌های پیچیده‌تر شـیمی مکانیکی و باز کردن مسـیرهای 
تحقیـق و کاربـرد کاماًل جدید بـرای آنزیم‌هـا فراهم کنـد ]28 و 29[.

  شیمی مکانیکی پزشکی
دارویی40  فعال  مواد  برای ساخت  مکانیکی  واکنش‌های شیمی 
زمینه را برای توسعه حوزه شیمی مکانیکی پزشکی فراهم می‌کنند. 

این رویکرد، راهکاری کارآمد برای پاسخ به نیازهای صنعت داروسازی 
به روش‌های سنتزی نوین ارائه می‌دهد. یکی از مثال‌های این روش، 
سنتز ساده و سریع داروهای ضد دیابت سولفونیل‌اوره بدون استفاده 
از حلال است. در مقایسه با نمونه‌های صنعتی که به‌صورت معمول 
مکانیکی،  روش شیمی  در  هستند،  مرحله‌ای  دو  فرآیندی  نیازمند 
حضور  در  پروتون  دادن  دست  از  بدون  سولفونامید  واکنش‌دهنده 
بازهایی مانند پتاسیم کربنات یا سدیم هیدروکسید به ایزوسیانات 
واکنش می‌دهد و نمک حاصل تشکیل می‌شود. در این مطالعه، جفت 
شدن تولوئن سولفونامید با ایزوسیانات‌های مختلف در حضور کاتالیزور 
مس انجام می‌شود و واکنش‌ها در آسیاب گلوله‌ای چرخشی صورت 
می‌گیرند. این واکنش‌ها به‌طور معمول با مقدار کمی فاز مایع انجام 
می‌شوند که می‌تواند استون، استونیتریل یا سایر حلال‌ها باشد. با این 
حال، نیترومتان به دلیل پایداری در هوا، نقطه جوش به نسبت بالا و 
تمایل کم به جذب رطوبت هنگام قرار گرفتن در معرض هوا انتخاب 
شده‌است؛ این ویژگی‌ها کار ایمن و قابل تکرار در آزمایشگاه را تسهیل 
می‌کنند و استفاده از آن را نسبت به سایر مایعات ایمن‌تر می‌سازد. 
 Na₂H₂EDTA پس از آن، کاتالیزور مبتنی بر مس به یک محلول آبی
وارد می‌شود. محصول حاصل سپس با آب شسته شده و سولفونیل‌اوره 
خالص به‌صورت پودرهای سفید تولید می‌شود و منجر به بازده بالای 
سولفونیل‌اوره می‌شود. ظهور شیمی مکانیکی دارویی احتمالاً تأثیر 
زیادی بر آینده شیمی دارویی خواهد داشت، زیرا نه تنها دسترسی 
به مواد واکنش‌پذیر که گاهی دشوار یا حتی غیرممکن است را فراهم 
داروسازی  نیازهای صنعت  به  پاسخ جامعی  می‌تواند  بلکه  می‌کند، 

برای سنتزهای بهینه و کارآمد ارائه دهد ]30 و 31[.

در این مطالعه نشـان داده شـد که در آزمایشـگاه 
و صنعـت، بـه دلیـل صرفه‌جویـی اقتصـادی، کاهـش 
روش  از  واکنش‌هـا،  بهینه‌سـازی  و  آلودگـی  تولیـد 
شـیمی مکانیکی اسـتفاده می‌شـود. شـیمی مکانیکی 
روشـی است که با اسـتفاده از انرژی مکانیکی توانسته 
نیـاز بـه حلال‌هـا بـرای حـل مـواد واکنش‌دهنـده و 
کاتالیـزور را حـذف یا بـه حداقل برسـاند و از این نظر 
کمـک قابـل توجهی به محیط‌زیسـت و اصول شـیمی 
سـبز کرده اسـت. این روش از ابزارهـای متنوعی بهره 
می‌گیـرد کـه بـا توجه بـه اینکـه واکنـش فوتوکاتالیز 
باشـد یـا نسـبت بـه رطوبـت و اکسـیژن حساسـیت 
داشـته باشـد، متفـاوت اسـت. بـا این حـال، در برخی 
هنـوز  مکانیکـی  داروسـازی، شـیمی  ماننـد  صنایـع 
به‌طـور کامل پاسـخگو نیسـت؛ امـا امید اسـت که در 
آینـده ایـن روش بتوانـد نیازهـای ایـن صنعـت را نیز 

پوشـش دهد.
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2. Mathew Carey Lea
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19. Ball Mill

20. Polymethyl Methacrylate (PMMA)

21. Shaker Mill

22. Vortex Mixer

23. Neat Grinding (NG)

24. Liquid Assisted Grinding (LAG)

25. Friscis

26. Glove Box

27. Schlenk Line

28. Inert Atmosphere

29. Bromopyrine

30. Tetrahydrofuran (THF)

31. Dimethyl Sulfoxide (DMSO)

32. Riboflavin Tetraacetate

33. Light Emitting Diodes (LED)

34. Benzyl Alcohols

35. Polymer Assisted Grinding (POLAG)
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40. Active Pharmaceutical Ingredients (APIs)

مراجع

[1] Baláž, P. (2000), “Extractive metallurgy of activated minerals Book”, Elsevier.

[2] Friščić, T. Halasz, I. Štrukil,V. Eckert-Maksić, M. Dinnebier. M.E, (2012), “Clean and efficient synthesis using mecha-
nochemistry: coordination polymers, metal-organic frameworks and metallodrugs”. Croatica chemica acta, 85 (3), pp 367-
378.

[3] Friščić, T. Mottillo, C. Titi, H.M. (2020), “Mechanochemistry for synthesis. Angewandte Chemie”, 132 (3), pp 1030-
1041.

[4] Howard, J.L., Cao, Q. Browne, D.L. (2018), “Mechanochemistry as an emerging tool for molecular synthesis: what can 
it offer?”, Chemical science,. 9 (12), pp 3080-3094.

[5] Takacs, L. (2002), “Self-sustaining reactions induced by ball milling. Progress in materials”, science, 47 (4), pp 355-
414.

[6] Lea, M.C., (1892), “Disruption of the silver haloid molecule by mechanical force”, The London, Edinburgh, and Dublin 
Philosophical Magazine and Journal of Science, 34 (206), pp 46-50.

[7] Fernandez-Bertran, J.F. (1999), “Mechanochemistry: an overview”. Pure and applied chemistry, 71(4), pp 581-586.

[8] Obst, M. König, B. (2016), “Solvent-free, visible-light photocatalytic alcohol oxidations applying an organic photocata-
lyst”, Beilstein journal of organic chemistry, 12 (1), pp 2358-2363.

[9] Stojaković, J., Farris, B.S. MacGillivray, L.R. (2014), “Liquid-assisted vortex grinding supports the single-step solid-
state construction of a [2.2] paracyclophane”, Faraday discussions, 170, pp 35-40.

[10] Tan, D. García, F. (2019), “Main group mechanochemistry: from curiosity to established protocols”, Chemical Society 

ها
ت‌

رف
یش

و پ
چه 

یخ
تار

ی؛ 
یک

کان
ی م

یم
ش



دانش آزمایشگاهی ایرانسال سیزدهم    شماره   4  زمستان   1404  شماره پیاپی 52   
مه فصلنا

w
w

w
.I

JL
K

.i
r

5 6

ت 
الا

مق

مراجع

Reviews, 48 (8), pp 2274-2292.

[11] Polindara‐García, L.A. Juaristi, E. (2016), “Synthesis of Ugi 4‐CR and Passerini 3‐CR Adducts under Mechanochemi-
cal Activation”, European Journal of Organic Chemistry, (6), pp 1095-1102.

[12] Cannon, A.S., Finster, D. Raynie, D. Warner, J.C, (2017), “Models for integrating toxicology concepts into chemistry 
courses and programs”. Green Chemistry Letters and Reviews, 10(4), pp 436-443.

[13] Rashmi Pradhan, S. Colmenares-Quintero, R.F. Colmenares Quintero, J.C. (2019), “Designing microflowreactors for 
photocatalysis using sonochemistry: a systematic review article”. Molecules, 24 (18), pp 3315.

[14] Moore, J.J. Feng, H. (1995), “Combustion synthesis of advanced materials: Part II. Classification, applications and 
modelling”. Progress in Materials Science, 39 (4-5), pp 275-316.

[15] Suryanarayana, C. (2001), “Mechanical alloying and milling”, Progress in materials science, 46 (1-2), pp 1-184.

[16] Lohse, B.H., (2005), “The controlled ball milling of titanium and carbon to form TiC”.

[17] Štrukil, V. Sajko, I. (2017), “Mechanochemically-assisted solid-state photocatalysis (MASSPC)”. Chemical Commu-
nications, 53 (65), pp 9101-9104.

[18] Hernandez, J.G. Bolm, C. (2017), “Altering product selectivity by mechanochemistry”. The Journal of organic chem-
istry, 82 (8), pp 4007-4019.

[19] Gečiauskaitė, A.A. García, F. (2017), “Main group mechanochemistry”. Beilstein journal of organic chemistry, 13 (1), 
pp 2068-2077.

[20] Andersen, J. Mack, J. (2018), “Mechanochemistry and organic synthesis: from mystical to practical”. Green chemistry, 
20 (7), pp 1435-1443.

[21] Hasa, D. Jones, W. (2017), “Screening for new pharmaceutical solid forms using mechanochemistry: A practical 
guide”. Advanced drug delivery reviews, 117, pp 147-161.

[22] Kubota, K. Ito, H. (2020), “Mechanochemical cross-coupling reactions”. Trends in Chemistry,.

[23] Porcheddu, A., Colacino, E. Luca, L.D. Delogu, F. (2020), “Metal-mediated and metal-catalyzed reactions under 
mechanochemical conditions”. ACS Catalysis, 10 (15), pp 8344-8394.

[24] Stojaković, J. Farris, B.S. MacGillivray, L.R. (2012), “Vortex grinding for mechanochemistry: application for auto-
mated supramolecular catalysis and preparation of a metal–organic framework”, Chemical Communications, 48 (64), pp 
7958-7960.

[25] Hernández, J.G. Friščić, T. (2015), “Metal-catalyzed organic reactions using mechanochemistry”. Tetrahedron Letters, 
56 (29), 4253-4265 .

[26] Hasa, D. Rauber, G.S. Voinovich, D. Jones, W. (2015), “Cocrystal Formation through Mechanochemistry: from Neat 
and Liquid‐Assisted Grinding to Polymer‐Assisted Grinding”. Angewandte Chemie. 127 (25), pp 7479-7483.

[27] Kubota, K. Takahashi, R. and Ito, H. (2019), “Mechanochemistry allows carrying out sensitive organometallic reac-
tions in air: glove-box-and-Schlenk-line-free synthesis of oxidative addition complexes from aryl halides and palladium 
(0)”. Chemical science,. 10 (22), pp 5837-5842.

[28] Hernández, J.G., Turberg, M. Schiffers, I. Bolm, C. (2016), “Mechanochemical Strecker Reaction: Access to α‐Ami-
nonitriles and Tetrahydroisoquinolines under Ball‐Milling Conditions”. Chemistry–A European Journal, 22 (41), pp 14513-
14517.

[29] Bolm, C. Hernández, J.G. (2018). “From Synthesis of Amino Acids and Peptides to Enzymatic Catalysis: A Bottom‐
Up Approach in Mechanochemistry”. ChemSusChem, 11 (9), pp 1410-1420.

[30] Colacino, E., Dayaker, G. Morère, A. Friščić, T. (2019), “Introducing students to mechanochemistry via environmen-
tally friendly organic synthesis using a solvent-free mechanochemical preparation of the antidiabetic drug tolbutamide”. 
Journal of Chemical Education, 96 (4), pp 766-771.

[31] Tan, D. Loots, L. Friščić, T.(2016), “Towards medicinal mechanochemistry: evolution of milling from pharmaceutical 
solid form screening to the synthesis of active pharmaceutical ingredients (APIs)”. Chemical Communications, 52(50), pp 
7760-7781.

ها
ت‌

رف
یش

و پ
چه 

یخ
تار

ی؛ 
یک

کان
ی م

یم
ش



Laboratory KnowledgeNo.52  Winter 2026  Issue 4  Volume 13

Iranian Journal of

w
w

w
.I

JL
K

.i
r

 A
rt

ic
le

s

57

This study examines a method that has been proposed as an alternative to the use of chemical 
solvents. This article provides a definition of mechanochemistry, its history, and a review of 
research conducted on various reactions in this field. The first systematic and targeted research 
in the field of mechanochemistry was conducted in the late 19th century by Matthew Carey Lee. 
Mechanochemistry is defined as a type of chemical synthesis that is carried out by activating 
external mechanical energy, such as grinding two solid materials. Grinding solid materials in the 
chemical industry is carried out through ball mills, and various tools and systems have been 
developed for this purpose. Mechanochemistry is ranked as one of the top ten technologies in the 
world by the International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) and is recognized as an 
efficient method in green chemistry.

Mechanistic chemistry: Mechanistic chemistry: 
history and developmentshistory and developments
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Mechanical chemistry, milling, green 
chemistry, grinding, ball milling.
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Identification of Polymers by Identification of Polymers by 
Differential Scanning CalorimetryDifferential Scanning Calorimetry

Differential Scanning Calorimetry is an analytical method that can be used to study changes 
and transformations caused by heat transfer in polymers. This method is used to study 
phenomena known as thermal transitions. Thermal transitions are changes that occur in the 
structure of a polymer when it is heated or cooled. These transitions include the melting of 
crystalline polymers, known as the melting temperature, the glass transition temperature, and the 
crystallization temperature. The study of these transitions provides valuable information about the 
thermal behavior and structural properties of polymers. By analyzing these thermal transitions, 
which have specific and distinct values for each polymer, polymers can be identified. In this 
article, first, different groups of polymers and their characteristics are introduced, then by defining 
the test factors, differential scanning calorimetry curves are described and various methods of 
performing the test are examined. Interpretation of these curves is carried out to identify polymers 
by measuring changes such as melting temperature, glass transition temperature and crystallization 
temperature, and the effect of changing the test factors on the results obtained is stated. In 
addition, the curves obtained from performing the test for several widely used polymers, along 
with their related data, are presented in different parts of the text.
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Enhancing Non-Destructive Enhancing Non-Destructive 
Evaluation of Steel Welds using Evaluation of Steel Welds using 
Ultrasonic ImagingUltrasonic Imaging
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To maintain the structural integrity of welds and characterize their distinct zones—especially 
under service conditions where microstructural evolutions directly impact mechanical properties 
and joint durability the application of advanced non-destructive evaluation (NDE) techniques is 
essential . In this study, high-resolution ultrasonic imaging was employed to differentiate the three 
primary weld zones: the Base Metal (BM), the Heat-Affected Zone (HAZ), and the Weld Metal 
(WM). Specimens fabricated via two distinct welding processes were tested using a through-
transmission immersion configuration to investigate shear wave behavior and the influence of 
microstructure on wave amplitude and scattering. A comparison of C-Scan imaging with 
metallography, hardness mapping, and microstructural data revealed that variations in wave 
amplitude are a direct reflection of differences in grain size, phase morphology, and the intensity 
of thermal transformation across the various zones. Furthermore, this method can non-de-
structively delineate the boundaries between the BM, HAZ, and WM. The findings demonstrate 
that this micron-scale ultrasonic imaging technique is a powerful tool for identifying regions 
susceptible to performance degradation or damage, offering significant potential for integration 
into advanced Non-Destructive Evaluation (NDE) systems for the precise monitoring of steel 
welds.
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A Review of Methods for Crystallite Size
Determination Using X-Ray Diffraction (XRD)

The coherently diffracting domain size is one of the key parameters in the characterization 
of nanostructured materials, directly influencing their physical and chemical properties. X-ray 
diffraction (XRD), as a non-destructive and widely used technique, is extensively applied to 
determine the coherently diffracting domain size in crystalline materials. Various approaches 
have been proposed for estimating the coherently diffracting domain size, the earliest and most 
common of which is based on the analysis of diffraction peak broadening in XRD patterns. In this 
paper, the theoretical foundations of different methods for measuring the coherently diffracting 
domain size using XRD are reviewed, including the Scherrer equation, Williamson–Hall analysis, 
and peak profile modeling methods such as the Rietveld method.

Abstract
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Analysis and investigation of accidents 
using the TRIPOD-BETA method in a 
petrochemical industry

Accidents were analyzed and investigated in Abadan Petrochemical Company using the 
TRIPOD-BETA (root cause analysis) method. To implement this method, interviews were 
conducted with the company's employees and questionnaires were distributed. Based on the 
employees' statements and questionnaire responses, the accidents were analyzed using the 
Investigator (3) software. The results showed that human error and unsafe behaviors are the 
main causes of accidents. Also, the management's perspective and commitment to safety 
are considered one of the most important factors in accident prevention, which unfortunately 
has a very limited role in this company.
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With the increasing expansion of solar power plants, the stability of pile foundations against 
environmental loads, such as wind, has become one of the most critical engineering challenges 
in constructing these facilities. Due to the large wind-exposed surface area of the panels, these 
structures are continuously subjected to axial uplift (tension) and lateral loads. Consequently, 
conducting accurate load tests in accordance with international standards is essential to ensure 
safety and optimize design. This article aims to elucidate the precise laboratory requirements and 
technical procedures stipulated in ASTM D3689 and ASTM D3966 standards for solar projects. 
The paper examines specialized aspects of working with testing equipment, including the accuracy 
of load cells, the calibration of hydraulic jacks, and the sensitivity of displacement measurement 
gauges. According to ASTM D3689, load cell accuracy must be within 1% of the applied load, and 
periodic equipment calibration (maximum interval of 6 months) is mandatory for result validity. 
Furthermore, the "Quick Test" method is introduced as an optimal solution for projects involving a 
large number of piles. Regarding lateral loads, the requirements of ASTM D3966 concerning the 
configuration of reaction systems and the necessity of maintaining clear spacing (minimum 5 times 
the pile diameter) to prevent stress interference are analyzed. By providing a detailed explanation 
of test setup technical details and proper instrumentation, this article offers comprehensive 
guidance for specialized laboratories and consulting engineers to enhance the quality of field 
monitoring in the renewable energy industry.
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Solar Power Plant, Pile Foundation, In-situ Load 
Test, Tensile Load, Lateral Load, Quality Control.
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