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  به نام خدا

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

و  اسـتاندارد  مؤسسـة  مقـررات  و قـوانين  اصـلاح  قـانون  3مـادة  يـك  بند موجب به ايران صنعتي تحقيقات و استاندارد مؤسسة
اي اسـتاندارده  نشـر  و تدوين تعيين، وظيفه كه است كشور رسمي مرجع تنها 1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات

  .دارد عهده به را ايران) رسمي(ملي 

بـه   29/6/90نام موسسه استاندارد و تحقيقات صنعتي ايران به موجب يكصد و پنجاه و دومين جلسه شوراي عالي اداري مـورخ  
  . جهت  اجرا ابلاغ شده است  24/7/90مورخ  35838/206سازمان ملي استاندارد ايران تغيير و طي نامه شماره 

مؤسسـات   و مراكز نظران صاحب ،كارشناسان سازمان  از مركب فني هاي كميسيون در مختلف هاي حوزه در ندارداستا تدوين
توليـدي،   به شرايط توجه با و ملي مصالح با همگام وكوششي شود مي انجام مرتبط و آگاه اقتصادي و توليدي پژوهشي، علمي،
كننـدگان،  مصـرف  توليدكننـدگان،  شـامل  نفـع،  و حـق  صـاحبان  منصـفانة  و آگاهانـه  مشـاركت  از كـه  است تجاري و فناوري

نـويس   پيش .شود مي حاصل دولتي غير و دولتي هاي سازمان نهادها، تخصصي، و علمي مراكز كنندگان، وارد و صادركنندگان
از  سپ ـ و شـود مـي  ارسـال  مربـوط  فنـي  هاي كميسيون اعضاي و نفع ذي مراجع به نظرخواهي براي ايران ملي استانداردهاي

ايـران   )رسمي(ملي  استاندارد عنوان به تصويب صورت در و طرح رشته آن با مرتبط ملي كميتة در پيشنهادها و نظرها دريافت
  .شود مي منتشر و چاپ
كننـد   مي تهيه شده تعيين ضوابط رعايت با نيز صلاح ذي و مند علاقه هاي سازمان و مؤسسات كه استانداردهايي نويس پيش

بـدين ترتيـب،    .شـود  مـي  منتشـر  و چـاپ  ايـران  ملـي  اسـتاندارد  عنـوان  به تصويب، درصورت و بررسي و طرح ملي دركميتة
ملـي   كميتـة  در و تـدوين  5 شـمارة  ايـران  ملي استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر كه شوند مي تلقي ملي استانداردهايي

  .باشد رسيده تصويب به دهدمي سازمان ملي استاندارد ايران تشكيل مربوط كه استاندارد
المللـي الكتروتكنيـك    بـين  كميسـيون ، 1(ISO)اسـتاندارد   المللـي  بـين  سازمان اصلي اعضاي از ايران سازمان ملي استاندارد

2(IEC) 3 قانوني شناسي اندازه المللي بين سازمان و(OIML) كـدكس غـذايي    كميسـيون  4رابـط  تنهـا  بـه عنـوان   و است 
5(CAC) خـاص  هـاي  نيازمنـدي  و كلي شرايط به توجه ضمن ايران ملي استانداردهاي تدوين در .كند مي فعاليت كشور در 

   .شودمي گيريبهره المللي بين استانداردهاي و جهان صنعتي و فني علمي، پيشرفت هاي آخرين از كشور ،
 كننـدگان، حفـظ   مصـرف  از يـت حما بـراي  قـانون،  در شده بيني پيش موازين رعايت با تواند سازمان ملي استاندارد ايران مي

 از اجراي بعضي اقتصادي، و محيطي زيست ملاحظات و محصولات كيفيت از اطمينان حصول عمومي، و فردي ايمني و سلامت

 اسـتاندارد، اجبـاري   عالي شوراي تصويب با وارداتي، اقلام يا/و كشور داخل توليدي محصولات براي را ايران ملي استانداردهاي

و  صـادراتي  كالاهـاي  اسـتاندارد  اجـراي  كشـور،  محصـولات  براي المللي بين بازارهاي حفظ منظور به تواند مي سازمان . نمايد
 فعال مؤسسات و سازمان ها خدمات از كنندگان استفاده به بخشيدن اطمينان براي همچنين . نمايد اجباري را آن بنديدرجه

 آزمايشـگاه  محيطي،زيست مديريت و كيفيت مديريت هاي سيستم صدورگواهي و مميزي بازرسي، آموزش، مشاوره، در زمينة

 اسـاس  بـر  را مؤسسات و ها سازمان گونه اين سازمان ملي استاندارد ايران سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  و مراكز ها

 بر و اعطا ها آن به حيتصلا تأييد گواهينامة لازم، شرايط احراز صورت در و كند مي ارزيابي ايران تأييد صلاحيت نظام ضوابط

 فلـزات  عيـار  تعيـين  سنجش، وسايل )واسنجي(كاليبراسيون  يكاها، المللي بين دستگاه ترويج .كند نظارت مي آن ها عملكرد

  .است سازمان اين وظايف ديگر از ايران ملي استانداردهاي سطح ارتقاي براي تحقيقات كاربردي انجام و گرانبها
 

                                                 
1- International Organization for Standardization 
2 - International Electrotechnical Commission 
3-  International Organization of  Legal Metrology (Organisation Internationale de Metrologie Legale)  
4 - Contact point 
5 - Codex Alimentarius Commission 
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  گفتارپيش
 "جداره به روش آناليز جرم سنجي حرارتيكربني تك هاينانولولهمشخصات تعيين  -فناوري نانو "استاندارد

هاي توسط ستاد توسعه فناوري نانو مستقر در دفتر همكاري مربوط هايميسيوندرك آن نويسپيش كه
 استاندارد ملي كميتة اجلاس مينهشتو هشتصد وهفتاد در و شده تدوين و فناوري رياست جمهوري تهيه

 اصلاح قانون 3 مادة يك بند استناد به اينك ،است گرفته قرار تصويب مورد 2/91/ 31مورخشيميايي و پليمر 

 استاندارد عنوان به ،1371 ماه بهمن مصوب ايران، صنعتي تحقيقات و استاندارد سازمان مقررات  و قوانين

   .شودمنتشر مي ايران ملي
  

خـدمات،   و علـوم  صـنايع،  زمينة در جهاني و ملي هايپيشرفت و تحولات با هماهنگي و همگامي حفظ براي
ايـن   تكميل و اصلاح براي كه پيشنهادي هر و شد خواهد نظر تجديد لزوم مواقع در ايران ملي استانداردهاي
بنـابراين،   . گرفـت  خواهد قرار توجه مورد مربوط فني كميسيون در نظر تجديد هنگام شود، ارائه استانداردها

   .كرد استفاده ملي استانداردهاي تجديدنظر آخرين از همواره بايد
  
 :است زير شرح به قرارگرفته استفاده دمور استاندارد اين تهية براي كه ع و ماخذيبمن

  
ISO/TS 11308:2011, Nanotechnologies- Characterization of single wall carbon nanotubes 
using thermogravimetric analysis 
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  مقدمه
باشد كه به دليل ساختارهندسي خود كربن مي 1هايهاي كربني تك جداره، يكي از چند شكلينانولوله

هاي روش). مراجعه شود1-5به پيوست پ مراجع(ص منحصر بفرد مكانيكي، گرمايي و الكترونيكي دارند خوا
تبخير با ليزر پالسي، تخلية قوسي، : هاي كربني تك جداره وجود دارد از جملهمتنوعي براي توليد نانولوله

مراجعه  8- 6پيوست پ مراجع به(دهي بخار شيميايي  تسهيم نامتناسب مونواكسيدكربن در فشار بالا و رسوب
ها توليد  هاي كربني تك جداره و ناخالصي در نتيجه اين فرآيندها اغلب مخلوط ناهمگني از نانولوله ).شود
شود شامل  هايي كه اغلب مشاهده مي ناخالصي. سازي انجام گيرد شود كه لازم است پس از توليد خالص مي

هاي كربني چند جداره و  بي شكل، كربن گرافيتي و نانولوله فولرن ، كربن: هاي ديگر كربن مانند چندشكلي
يا اكسيداسيون گرمايي /سازي با فرآيندهاي گازي ، شيميايي و خالص. شود نانو ذرات كاتاليست فلزي مي

هايي است كه  سنجي حرارتي يكي از روش آناليز جرم). مراجعه شود12-9به پيوست پ مراجع(شود  كامل مي
سازي شده مورد  هاي خالص و نمونه ٢توليدي كربني تك جداره تازه   ناخالصي در نانولوله براي ارزيابي سطح
سنجي حرارتي تغييرات در جرم  آناليز جرم). مراجعه شود22-14به پيوست پ مراجع(گيرد  استفاده قرار مي

مربوط به تجزيه  اي سينتيك واكنش كند و همچنين به طور گسترده گيري مي را بر حسب تابعي از دما اندازه
  .كند دفع و آزاد شدن گاز را ارزيابي مي/ساختاري، اكسيداسيون، خوردگي، رطوبت، جذب

توان مقدار كسر نسبي ديگر اجزاي تشكيل دهنده موجود در  اي معين مي با تعيين سينتيك واكنش نمونه
باشد، از  هاي كربني تك جداره مي هايي كه حاوي نانولوله در نمونه. نمونه را به طور كيفي يا كمي تعيين نمود

: مانند(هاي غيرفراّر موجود در نمونه تعيين شود  شود تا مقدار ناخالصي سنجي حرارتي استفاده مي آناليز جرم
معياري براي نوع يا (سنجي حرارتي همچنين براي تعيين پايداري گرمايي  آناليز جرم). ذرات كاتاليست فلزي

تواند كسر نسبي محصولات كربني در  سنجي حرارتي به تنهايي نمي آناليز جرم. باشد مي) انواع كربن موجود
توان استفاده كرد تا اطلاعات ديگري كه  آمده از اين روش مي  بنابراين از اطلاعات بدست. ماده را تعيين كند

كه حاوي  اي را هاي آناليز بدست آمده را تكميل نمود و خلوص كلّي و ارزيابي كيفيت نمونه از ديگر روش
  .نانولوله كربني تك جداره است، تعيين نمود

).  مراجعه شود23به پيوست پ مرجع(سنجي حرارتي شامل كنترل فرآيند و كيفيت  استفاده ديگر آناليز جرم 
هاي  نانولوله) مراجعه شود28- 24به پيوست پ مراجع(هاي كربني چند جداره  تعيين مشخصات نانولوله
  ). مراجعه شود29به پيوست پ مرجع(باشد  يكربني دو تا سه جداره م

                                                 
 1-  Allotropic 
 2- As-Product 
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  هاي كربني تك جداره به روش آناليز جرم سنجي حرارتينانولولهتعيين مشخصات  –فناوري نانو 

  

 و دامنه كاربرد هدف         1

م كربني تك جداره به روش آناليز جرنانولولههاي حاوي  نمونه تعيين مشخصاتاين استاندارد  هدف از تدوين
هاي كربني تك  هاي نانولوله نمونه براي ارزيابي كمي اين استاندارد .باشدي حرارتي در محيط هوا ميسنج

  .كاربرد دارددر ماده ) كاتاليست فلزيبه طور مثال (گيري ناخالصي غيركربني  جداره از طريق اندازه
هاي كربني تك  اوي نانولولهنمونه ح 1ارزيابي كيفي پايداري حرارتي و همگني استاندارد برايهمچنين اين 

هاي كربني تك جداره و همچنين اجزاي تشكيل  براي تعيين ساير مشخصات نانولوله. كاربرد داردجداره 
 .شودهاي تعيين مشخصات بايد استفاده  هاي فلزي از ساير روش دهنده ناخالصي

  
  مراجع الزامي    2

 .ها ارجاع داده شده  استتاندارد ملي ايران به آنمدارك الزامي زير حاوي مقرراتي است كه در متن اين اس
در صورتي كه به  مدركي با ذكر . شودبدين ترتيب آن مقررات جزيي از اين استاندارد ملي ايران محسوب مي

صلاحيه ها و تجديدنظرهاي بعدي آن مورد نظر اين استاندارد ملي ايران ا تاريخ انتشار ارجاع داده شده باشد،
همواره آخرين تجديدنظر  ها ارجاع داده شده است،د مداركي كه بدون ذكر تاريخ انتشار به آندر مور. نيست

  :استفاده از مرجع زير براي اين استاندارد الزامي است. هاي بعدي آن مورد نظر استو اصلاحيه
  

2-1  ISO/TS 80004-3,  Nanotechnologies-Vocabulary – Part3: Carbon nano-objects   
 
 
3و اختصاراتتعاريف  ، اصطلاحات  


  :روددر اين استاندارد اصطلاحات و تعاريف زير به كار مي

اصطلاحات و تعاريف     3-1
3-1-1  

  )Primary oxidation temperature( دماي اكسايش اوليه
 .افتداتفاق مي ترين قله در نمودار مشتق جرم سنجي حرارتيبالادمايي كه در آن 

  
3-1-2   
  )Thermal stability( يداري گرماييپا

                                                 
1- Homogeneity 



 

2 

دماي اكسايش  باشود و اكسيده مي )حاوي اكسيژن(هوا در محيط  كربني، ياتمحتوة دمايي كه در آن عمد
 . اوليه ارائه شده است

  
3-1-3 

  )Homogeneity(همگني 
كربني تك جداره لهنانولو ةماد) ها ها و ناخالصي در نانو لوله(كيل دهنده اجزاي تش توزيع يكنواختيچگونگي 

ها بر روي آنسنجي حرارتي  آناليز جرممحموله و از  هاي كوچك كه با تهيه نمونه در تمامي محموله است
  .شود مي تعيين

  
3-1-4  

  )Constituency( اجزاي تشكيل دهنده
  .لوله كربني تك جداره وجود داردنانو نمونه هادي يكاجزاي تشكيل دهنده متفاوتي كه در 

  
هاي قله بوسيلهكربني و غير كربني بوده و متفاوت از مواد  نمونه حاوي نانولوله كربني تك جداره اغلب متشكل -رييادآو  

 . شودشناسايي مي TGAاكسايش و وزن باقي مانده در نمودار

 
3-1-5 

  )Monotypic(ع تك نو
 .كربن تشكيل شده است نانوماده از يك نوعفقط اي كه ماده

  
3-1-6   

  )Purity( خلوص
  .كربني تك جداره در نمونه استنانولوله) در صد وزني يا كسر جرمي( ي ازكسر

  
در ماده را  موجود محصولات كربني ند كسرهاي نسبي هر و يا تمامتوانمي سنجي حرارتي به تنهايي آناليز جرم  -يادآوري

را كه خود معياري از خلوص ) كاتاليست فلزي :مانند(ر غير فراّ ناخالصيمقدار تواند اما آناليز مذكور مي. كند تعيينبطور كمي 
  .كند طور كمي تعييناست به  

  
3-1-7  

  )Quality( كيفيت
ها و مقدار نقايص ساختاري كه توسط مقدار ناخالصياست كربني تك جداره ماده نانولوله مطلوبيتمعياري از 

  .شودتعيين مي) يكپارچگي ساختار(يا نقايص ساختار كريستال 
  

 در اين. نانولوله كربني تك جداره است هاي ارزيابي كيفياز روش يكيفقط روش آناليز جرم سنجي حرارتي  -1يادآوري 
  .شودتعيين مي روش وزن باقي مانده و دماي اكسايش
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،اما )100٪وزني به عبارت ديگر،كسر(شته باشددارا بالايي از خلوص  درصد تواندكربني تك جداره ميماده نانولوله -2يادآوري 

در اين صورت  و ادهخواص فيزيكي را تغيير د خودباشد كه به نوبة  1 ديدگي اي آسيبمقدار قابل ملاحظهداراي ماده تواند مي
 .يابدكاهش ميكيفيت ماده 

 
 
  ات اختصار    3-2

TGA         سنجي حرارتي جرمآناليز  
TGC 2      وزن سنجي حرارتي يا نمودار كاهش نمودار جرم  

    3DTGC نمودار مشتق جرم سنجي حرارتي يا نمودارمشتق كاهش وزن  
4Tox          دماي اكسايش  
5Tox´         يهدماي اكسايش اول 

Wres 6       نمونه پس از حرارت ديدن ةوزن باقيماند  
DTA 7      آناليز گرمايي ديفرانسيلي  
DSC 8     گرماسنجي روبشي ديفرانسيلي  

9CVD      بخار دهي شيميايي رسوب  
HiPco10         تبديل مونواكسيدكربن در فشار بالا  

  
 
  آناليز جرم سنجي حرارتي  اصول       4
  اندازه گيري     4-1

  هاي كربن  كربني تك جداره است در هوا در معرض دماي بالا قرار گيرد گونه اي كه حاوي نانولوله وقتي نمونه
  باقيمانده متشكل از مواد غيرفراّر . شود اكسايش مي 2COيا  COي مانند ي گازيها حاضر به صورت آميزه

  گيري كاهش وزن ماده با آناليز جرم سنجي حرارتي، اندازه  .باشد هاي فلز مي است كه بيشتر آن ناخالصي
  دقيقگيري در آناليز جرم سنجي حرارتي نياز به اندازه. باشدافزايش دما در اثر اعمال حرارت به ماده مي

  كاهش وزن ماده در اثر افزايش دما يك خاصيت ذاتي اجزاي تشكيل . باشدوزن، دما و تغيير دما مي 
  ارتباط كاهش وزن به افزايش دما در نتيجة از دست دادن رطوبت جذب شده، باقيمانده. ماده است ةدهند

                                                 
1- Damage 

       Thermogravimetric curve or weight loss curve -2  
Drivative thermogravimetric curve or derivative weight loss curve -3   

Oxidation temperature-4 

Primary oxidation temperature-5 

Residual weight -6 

Differential thermal analysis-7 

Differential scanning calorimetry-8  

9-Chemical vapor deposition  
10- High pressure CO conversion  
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  م سنجي حرارتي به تنهاييآناليز جر. باشدويا تجزيه محصول مي 1هاي حلّال، نيم عمر محدود شيميايي
  تواند چنين مواد فراّري را شناسايي كند، اما اگر اطلاعات از تجهيزات آناليز ديگري مانند طيف سنج نمي 

  در مورد مواد . پذير استامكانجرمي يا طيف سنج فروسرخ به اين دستگاه اضافه شود، شناسايي مواد فراّر 
  هاي مختلف كربن حاضرتواند شكلسنجي حرارتي به خودي خود نمي كربني تك جداره، آناليز جرمنانولوله

  تواند به طور كمي محصولات غير فراّر و دمايي را كه در آن دما اين روش مي. در ماده را شناسايي كند
  .گيري كندشوند، اندازههاي مختلف كربن اكسيد ميگونه

           
  واكنش هاي گرمازا و گرماگير 4-2

اينگونه . قرار گيرند هاي گرمازا و گرماگيرواكنشتحت  ،بدون تغيير در وزنتوانند ز مواد ميبسياري ا
طوري  TGA 2هايبسياري از دستگاه. شودبين دماي نمونه و مرجع مي ييدماهاي تفاوت موجب ها واكنش

كربني تك هايولهنانولمشاهده شده است كه  .دنعمل كن DSCيا   DTA اند كه بتوانند در حالتتجهيز شده
  .دهندنشان ميهاي احتراقي واكنش ،ماده عيسوختن سر جهيدر نتخاص  ريخت شناسيجداره با 

  
  نمونه برداري           5
 نمونه 3انتخاب ظرف    1- 5

اندازة ظرف نمونه  ايمحدوديتي بر. داردبه نوع دستگاه مورد استفاده  بستگي بسياراندازه و نوع ظرف نمونه 
 در استفاده از ظرف . تك جداره را در خود نگاه دارد كربني نانولولهادامي كه بتواند مقدار لازم ماده منيست، 

اين شرايط عموما مطلوب است  كربني تك جداره نيست،نانولولهنمودن  ديگر نيازي به فشرده ،مونه بزرگترن
  .بزرگ نمونه نيستند هايها مجهز به ظرفاما برخي از دستگاه

در اين . كرداده هاي دمايي آزمايشگاهي استفهاي آلومينا يا پلاتيني در محدودهتوان از بوتهميهمچنين 
تك جداره نقش   كربنيهاينانولولهاين ظروف در اكسايش  زيرااند آلومينايي توصيه شده هايميان ظرف
وصيه شده است كه ظروف ت .آيدميوجود  به داشته و در نتيجه خطاي كمتري در داده ها كمتري كاتاليستي

. شودانجام مي C °1000سازي با حرارت دادن ظروف نمونه در هوا تا  اين آماده. سازي شود نمونه آماده
 .شودميبدينوسيله از خطاهاي با منبع اكسايش ماده ظرف حين آناليز نمونه جلوگيري 

  
 اندازه نمونه 2- 5

در مقابل نوع خالص سازي شده عامل كنترل كننده در  4ييدتولتازه نوع (كربني تك جداره هايلولهنوع نانو
  .انتخاب اندازه نمونه است

مواد  .تر استسازي شده مشكلدر مقايسه با مواد  خالص TGA در ظرف نمونه تازه توليديقرار دادن مواد  
ي در فرآيند با توجه به فشردگ(شدهسازي داراي چگالي ظاهري كمتري در مقايسه با نوع خالص تازه توليدي

                                                 
1- Chemically bound moieties  
2- System  
3- Pan  

Az- product - 4 
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توان مواد را اندكي فشرده نمود مي 2كاردك با استفاده از باشد، 1اگر نمونه بسيار پرزدار. باشدمي)خالص سازي
  . گرم از نمونه پر كردميلي3، را با TGAبه اين ترتيب ظرف نمونه و 

 ).مراجعه شود 30مرجع  به پيوست پ جزئيات بيشتر برای (مراجعه شود 3- 5به بند براي اطلاعات بيشتر 
  :كندمي شود الزامات نمونه برداري را بيانآنچه در ذيل ارائه مي

  .ميلي گرم نمونه استفاده شود  3از حداقل  -الف
  .توزين كنيد 3ط در ترازويي با دقت ميكروگرمها را در دماي محينمونه -ب
  
  فشرده سازي نمونه 3- 5

 وDSC گيريدر اندازه سازي نمونهآمادهدر  رايجروشي  ،مكانيكي 4سازي نمونه با استفاده از پرسفشرده
قبلا  كربني تك جدارههايهاي نانولولهتحت فشار بالا بر نمونه رده سازياثرات فش. باشدمي  TGAدستگاه 

 .)در پيوست پ مراجعه شود 31به مرجع (بررسي شده است 

كه به طور معمول در آماده ( )KBr( 5ميددر حديده پتاسيم بر سازي نمونهكه فشرده دهدمي نشاننتايج 
تواند در دماي اكسايش اثر بگذارد بدون اينكه مي) استفاده مي شود فروسرخسازي نمونه  براي طيف سنجي 

جزئيات  ،سازي نمونهبراي برقراري شروط لازم در حين فشرده .ي در مقادير جرم باقيمانده داشته باشداثر
  . درپيوست ارائه شده است

  :شودزير اعمال مي مقرراتسازي نمونه مليات فشردهدر ع
  .سازي نمونه از فشار زياد استفاده نشوددر فشرده -الف
  .سازي نمونه اعمال فشار كم با استفاده از كاردك قابل قبول استدر فشرده  -ب
  
 روش آزمون     6

است كه امكان تعيين  TGA دستگاه هايحداقل الزامات براي بدست آوردن داده شامل زيردستورالعمل 
  .سازدكربني تك جداره را ميسر مي مواد نانولوله قابل اعتماد مشخصات

  .كنيدبراي دما و جرم كاليبره آن طبق دستورالعمل سازنده  را TGAدستگاه  ،گيريپيش از اندازه -الف
  .همچنين يك ترازو با دقت ميكروگرم مطابق با دستورالعمل سازنده كاليبره شود

نمونه را با استفاده از  خالي ابتدا ظرف. كربني تك جداره را وزن كنيدنانولولهة از ماد يمقدار مناسب -ب
گرم از نانولوله كربني تك جداره را با استفاده ميلي 3تقريباً . و ترازو در دماي اطاق وزن كنيد TGA ترازوي
كوره را منتقل نموده و پس از توزين درب  TGAماده را به ترازوي دستگاه . توزين و نگهداري كنيد ،از ترازو
  .ببنديد

  

                                                 
1- Fluufy   
2- Spatula  

Microbalance -3   
4- Press   
5- Pellet Die  
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ترازو  شود كهمي توصيه ،TGAدستگاه  ماده حين انتقال به ترازوي هدر رفتميزان براي به حداقل رساندن  -يادآوري
  .قرار داده شود TGAدستگاه درمكاني نزديك به 

  
  .قرار دهيد C °1000 تا را از دماي اطاق  TGA  روبش دماي دستگاه محدوده -پ 

  
هاي كربني نانولوله. باشدبراي اطمينان از كامل شدن احتراق تمام مواد كربني در نمونه ميC ° 900 دماي بيشينه -يادآوري

  .شوداكسيد مي C  ° 800در دماي بالاتر ازو كربن گرافيتي چند جداره 
  
 .ين كنيديعت C ° 900به دمايتا رسيدن  min/C ° 5افزايش دما را  ميزان ،TGAروبشفرآيند در   -ت

  

 .ا داردهعيار آنوزن باقيمانده و همينطور انحراف از م ،نرخ افزايش دما اثر قابل توجهي بر مقادير دماي اكسايش  -1يادآوري
  ائه نيز اررا طول دوره آزمون منطقي  ،قابل اعتماد 1رپايدانتايج علاوه بر ارايه ، min/C ° ۵ اي پلهافزايش  مشاهده شده كه

 .شودمراجعه پيوست ب به براي جزئيات بيشتر .كندمي

 
متر  سانتي 100ليتر بر دقيقه يا ميلي100(ليتر بر ثانيه  67/1×10-3معادل را كورهجريان هوا در  ميزان -ث  

  . قرار دهيد) مكعب بر دقيقه 
  
     معادل يك باشد كهمي) sccm( دمتر مكعب استانداريتسان ،براي نرخ جريان TGA در اصطلاحات رايج -1ييادآور 

  .ليتر بر دقيقه استميلي
. جريان هوا را با توجه به ساختار دستگاه بهينه كرد  ميزان تواناما مي ،جريان هوا توصيه شده است ميزاناين  -2يادآوري

  .دهدرا كاهش مي 2كند و اثرات شناوريآنچه مهم است اين است كه نرخ جريان هوا نرخ بهينة سوخت را تعيين مي
  
  
   .روبش انجام شود 3حداقل  را براي چندين نمونه اجرا كنيد، TGA هدمايي دستگاروبش هاي   -ج
  

دهد داده ها را كاهش مي نقاط هر چند تكرار آزمون به دفعات زياد، داده هاي زيادي را فراهم نموده و پراكندگي -يادآوري
  .نمايدطميناني را در زمان مناسب ارائه ميهاي قابل اداده ولي سه بار اجراي آزمون،

  
مقدار وزن باقيمانده . در دماي اطاق را براي هر بار روبش دمايي ثبت كنيد مقدار وزن باقيمانده  -چ
  .ي مستقل از آن پس از به اتمام رسيدن آزمون، ثبت كنيدترازوو  TGAدستگاه  با استفاده ازرا 
 به اي كهبراي هرگونه كليدماي اكسايش  .ثبت كنيدروبش را براي هرقله درحين  )Tox(دماي اكسايش  - ح

 براي گونه ،دماي اكسايش .اجراي آزمون، تعيين مي شود 3گيري ميانگيناست، از  مرتبط  TGA نمودار

                                                 
1- Consistent  
2- Buoyancy   
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جزئيات بيشتر در تعيين دماي اكسايش  .شودمستندسازي انحراف از معيار  ± مقدار متوسط صورتخاص، به 
  .در پيوست الف ارايه شده است

  
  تفسير داده ها و نتايج         7
  كليات  7-1

ارزيابي مواد نانولوله  و اطلاعات مورد استفاده در TGAراهنماي كلي براي تفسير نمودارهاي اطلاعات زير
 .كربني تك جداره است

  
  غير كربني محتويات 7-2

اين مقادير از . شود سنجيده مي Wresك جداره از مقادير محتويات غير كربني نمونه حاوي نانولوله كربني ت
  .آيد بدست مي ترازوو  TGAهاي  داده

 Wres   اين مقدار. شود در نظر گرفته مي TGAاز نمودار حاصل  C°800به عنوان جرم در  Wresمقدار 
كه ممكن است ناشي  شود تا اختلاف در نتايج مقايسه مي ترازونمودار با مقدار وزني قرائت شده از  حاصل از

حسب وزن واقعي يا  توان بر را مي  Wresمقدار . باشد ، تعيين شود TGAاز شناور بودن در اثر جريان هوا در 
بر حسب  Wresبراي تعيين محتويات غير كربني، . درصدي از وزن اوليه كه باقيمانده بيان نمود حسب بر

متوسط و مقدار انحراف از معيار حاصل از سه اجراي بر حسب مقدار  Wresمقدار . شود درصد وزن بيان مي
  .گزارش شود TGAآزمون 

   
چرا كه بعضي از اجزاي . ممكن است دقت كافي را نداشته باشد Wres غيركربني با استفاده از ياتتعيين محتو -يادآوري

اثر وش، برآورد تقريب خوبي از در هر صورت، اين ر. يابدافزايش يا كاهش مي تشكيل دهنده، اكسيد شده و در نتيجه وزن،
ارائه شده  2 - 2-الفالف، بند جزئيات در پيوست (سازدربني ماده نانو لوله كربني تك جداره را ممكن ميكهاي غيرناخالصي

  ).است
توسط  اً، ترجيحرا به عنوان كاتاليست پايداري اكسايشي فلزات مورد استفاده كاربر،توصيه شده است كه 

  .بررسي كند در نرخ حرارتي و نرخ جريان هواي يكسان TGAاجراي آناليز 
گيري شده ، مربوط به فلزات، اكسيدهاي فلزي يا مخلوطي  اندازه Wresكه كند تعيين ميها  گيري اين اندازه

   .باشد از اين دو مي

  اجزاي تشكيل دهنده تنوع 7-3
اين . زاي تشكيل دهنده برخوردار باشدتواند از تنوع اج هاي كربني تك جداره مي هاي حاوي نانولوله نمونه

  .هاي كربني چند جداره است شكل و نانولوله هاي مختلف كربن مانند فولرن ، كربن بي تنوع شامل شكل
هاي تعداد قله توسط تعيين TGA هاي از داده با استفادهبه طور كيفي توان  ه را مياجزاي تشكيل دهندتنوع 

به سختي  عليرغم اينكه. تعيين نمود )مراجعه شود 32مرجعيوست پ به پ( DTG در نمودار اكسايش موجود
توافق مشترك بر اين امر است كه  ، خاصي از كربن اختصاص داد شكلخاصي را به  ايشتوان قلّه اكسمي

  ).مراجعه شود 3-بند الف به پيوست الف (باشدانواع كربن متفاوت ميوجود وجود چند قله در نمودار به علت 
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هاي كربني دو جداره و چند جداره  هاي كربني تك جداره، نانولوله بين نانولولههمچنين بمنظور تمايز  TGAاز  -يادآوري

  .)مراجعه شود33مرجعبه  پيوست پ (باشد 1دست نخوردهشود در صورتي كه هر نمونه نسبتاً  استفاده مي
  
  پايداري گرمايي  7-4

  ياتمحتوجداره تا دمايي است كه در آن دما، بالاترين كسر كربني تك پايداري گرمايي يك نمونه نانولوله
  پايداري گرمايي، ). 4-، بند الفپيوست الف( شودتعيين مي اوليه Tox و اين دما توسط شودكربني اكسيد مي

  اگر مقدار .باشدمي نآ اجراي آزمون و انحراف از معيار بار حداقل سهحاصل از اوليه  Tox متوسط مقدار
 Toxتناقض زياد داشته باشد يا پراكندگي در نتايج به دست آمده از چنددر محدوده قابل قبول با مقدار ه اولي  

   .شودبر آن اطلاق مي "2تعريف پذيرنيست"آزمون وجود داشته باشد عنوان  بار اجراي
  
   همگني    7-5

اجزاي تشكيل : هاياز آزمون ن بر اساس نتايج به دست آمدهتواكربني تك جداره را ميي مواد نانولولههمگن
تعيين   TGA گيرياندازهطي چندين  اوليه و  پايداري گرمايي، پراكندگي در مقادير  دهنده،
چندين بار آزمون شرايط زير از همه شود كه همگن ناميده مياي ماده فقط .)5- الف  الف،بند پيوست(نمود 
TGA آن حاصل شده باشد:  

  )اجزاي تشكيل دهنده يكسان(هاي اكسايش يكساني را توليد كندبايد قلّه -الف 
  . )پايداري گرمايي( اوليه مشابه در طي چندين اجرا باشد Tox بايد داراي  - ب
  ).پيوست الف ملاحظه شود(كوچك باشد بايدToxوWres انحراف از معيار مقادير -پ
اگر هيچكدام  .شودبا همگني خوب شناخته ميبه عنوان ماده  شد اي كه تمامي الزامات فوق را داشته باماده 

به  تامين شود هاآناگر حداقل يكي از و دارد ضعيف  اي كه همگنيعنوان مادهبه  ،تامين نشودفوق  شرايطاز 
  .شودشناخته مي متوسط با همگني ايعنوان ماده

 
  خلوص  7-6
تواند مي فقط TGA روش. شوددر ماده تعيين مي نمي آكربني تك جداره با كسر جرخلوص ماده نانولوله 

تري اي كه مقادير پايينماده .برآورد كند Wres از طريق مقدارو هاي غيركربني خلوص را نسبت به ناخالصي
براي . شودمي نظر گرفتهناخالصي غيركربني در بت به محتوياتاي با خلوص بهتر نسماده دارد، 3ناخالصياز 

شود  همراهها هاي حاصل از ديگر روشبا دادههمراه بايد  TGA نتايج ،ماده 4واضح از خلوص كليتعريف  ارايه
 .)ملاحظه شود 6-بند الف ،پيوست الف(

  
  

                                                 
1- Pristine  
2- Not- Definable  
3- Residual1   
4- Overall purity  
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  كيفيت   7-7
 .داردهايي محدوديت ،TGA با روش، اهارزيابي خلوص آن و تك جداره كربنيهاينانولوله  كيفي ارزيابي 

تعيين  TGAتوان با روش كه لازمه كيفيت است را مي )مانند خلوص و همگني(هاي مواد  بعضي از ويژگي
بايد تكرار پذير  TGAها از  داده( و همگني بالا دارد  Wres آن مقادير كم TGAهاي  اي كه داده ماده. كرد
شته باشد، اي كه هيچكدام از الزامات فوق را ندا كيفيت ماده. شود اي با كيفيت تلقي مي نمايانگر ماده) باشد

هاي هاي حاصل ازديگر روشدادهبه همراه   TGA  كيفيت واقعي فقط با استفاده از. شود ضعيف محسوب مي
   .نمود تعيينتوان مياي تجزيه

   
   عدم قطعيت  8

 .تواند رخ دهد ميكربني تك جداره غيركربني در نمونه نانولوله ياتگيري دقيق محتوعدم قطعيت در اندازه
واكنش داده و و ممكن است دردماهاي بالا  وجود دارد "تازه توليدي"عناصر غيركربني معمولاً در مواد نوع 

گيري شده بيشتر از وزن واقعي اندازه Wres ،صورتدر اين . تشكيل اكسيدها يا كاربيدهاي غير فراّر دهد
واكنش داده و تشكيل ست بعضي از عناصر غيركربني ممكن ا از سوي ديگر، .غيركربني است ياتمحتو

 ياتوزن واقعي محتوكمتر از گيري شده اندازه Wres امكان دارد كه در اين صورت، ،دهنداكسيدهاي فرّار 
 مقدار ،سازي شدههاي خالصخصوصا بر روي نانولوله ،TGAهاي علاوه در برخي آزمونبه .غيركربني باشد

Wresتا علت اين امر دقت كم گيري شده در مواردي منفي است كه عمداندازهTGA حتّي پس از هر . باشدمي
در اجراي (تغييرات صفر دستگاه در دراز مدت . بار كاليبره نمودن دستگاه نيز ممكن است اين اتفاق رخ دهد

در صد از  2الي 1اين مقدار  ،ميكروگرم باشد 40تاميكروگرم  20ممكن است در محدودة) ساعت 3بيش از 
تغييرات (اين مقدار هايي كه محتواي خاكستر آن بسيار كم است،در نمونه. است گرمميلي 3وزن اوليه نمونه ،

  .خطاي نسبتاً بزرگي است)صفر
  
  گزارش آزمون    9

  :بايد در گزارش آزمون به شرح زير ارائه شود TGAهاي تحليل داده
  :                    اطلاعات نمونه  9-1
  ر هشماره ب   9-1-1
از  CVD :مانند .يدكننده و روش توليد نمونه نانولوله كربني تك جداره، اگر شناخته شده استتول 9-1-2

  .شركت الف
 
  :به كار رفته وزن نمونه 9-2
  )3وزن : 3، اجراي 2وزن: 2، اجراي1وزن : 1اجراي ( ترازوبا استفاده از   9-2-1
  )3وزن :3اي،اجر2وزن :2،اجراي 1وزن  :1اجراي ( TGAبا استفاده از    9-2-2
  
  :كه بايد جهت ارزيابي ماده ثبت شود شامل TGA تحليل نمودار  9-3
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 )قله2: 3قله،اجراي1: 2قلّه،اجراي 3: 1اجراي ( DTG ها در هر نمودارتعداد قلّه  1- 3- 9

  ) C°Z :3،اجراي   C° Y :2،اجراي  C° X :١اجراي( DTG دماي اكسايش اوليه از هر نمودار  2- 3- 9
  ،X mg:1اجراي( ترازوو  TGAاز هر اجرا با استفاده از دستگاه  1كستر باقيماندهاخ وزن  3- 3- 9
 )Z mg :3،اجراي mg  Y:2اجراي 

  )٪ Z:3،اجراي ٪  Y:2،اجراي ٪  X:1اجراي ( TGA وزن باقيمانده از هر نمودار  4- 3- 9

  (%X%+_Y)متوسط وزن باقيمانده و انحراف از معيار محاسبة  5- 3- 9
 
  TGA:ها و نتايجدهتفسير دا 9-4
  اجزاي تشكيل دهندهبودن تك نوع يا چند نوع  :اجزاي تشكيل دهنده  9-4-1
شود در غير  فهرستو انحراف از معيار  طتوسم Toxوقتي تعريف پذير باشد (پايداري گرمايي   9-4-2

 )شود فهرستعنوان تعريف ناپذير  اينصورت به 

  متوسط يا ضعيف خوب، :يهمگن  9-4-3

                                                 
1- Remaining ash  
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  الفپيوست 
  )اطلاعاتي(

 مطالعات موردي

  
  مقدمه  1-الف

 ،همگني براي ارزيابي اجزاي تشكيل دهنده،Wres هايي در مورد استفاده از مقاديردر اين پيوست مثال
نانولوله  از مواد  TGA هايداده. كيفيت و پايداري گرمايي ارائه شده است خلوص، غيركربني، ياتمحتو

 دهيرسوب  تخليه قوسي،مختلف شامل هاي روش بهاين مواد  .ده استكربني تك جداره مختلف بدست آم
  .ساخته شده است 2ليزر پالسيبا و تبخير در فشار بالا مونوكسيد كربن  1متناسب تسهيم نا بخار شيميايي،

  غيركربني ياتارزيابي محتو  2-الف
 غيركربني ياتتعيين محتو 1-2-الف

     قبل و بعد از اجراي آزمون تعيين ترازوو  TGA مونه از دستگاهگيري وزن نغيركربني از اندازه ياتمحتو
 3بع اختلافامن. باشدگيري ميممكن خطا در اندازه منابعگيري وزن، شناسايي علت اين طريقه اندازه. شودمي

ل از دست دادن نمونه حين انتقا انبساط گرمايي بازوهاي تعادل ترازو، ممكن است در نتيجة اثرات شناوري،
 3در اجراي بيش از (پايداري دراز مدت صفر دستگاه  علاوه بر آن،. يا جذب رطوبت توسط نمونه باشد

   . باشددرصد وزن اوليه نمونه مي 2تا1است كه اين مقدار ميكروگرم 40تاميكروگرم 20در محدودة ) ساعت

 .مي سازد ممكنا گيري وزن به طور مستقل، امكان اطمينان بيشتر به داده ها راندازه     

و  Wres مقدار متوسط. نمونه در نظر گرفته مي شود  Wresبه عنوان  TGA پائين ترين نقطه در نمودار
غير كربني گزارش  ياتمحتومقدار انحراف از معياربه دست آمده ازچندين بار اجرا محاسبه شده و به عنوان 

انجام و نتايج با مقادير  ترازواز  حاصلر توسط مقاديWres محاسبات مشابه براي). 1-الفشكل ( مي شود
اگر تفاوت ها زياد بود، نياز به اجراهاي   )1 -الفجدول ( .شودمقايسه ميTGAمشابه بدست آمده از دستگاه 

  .باشددستگاه ميمجدد كاليبره نمودن  يابيشتر 
و است جذب شده ) بتمقدار رطو(محتواي آب  يكياثر گذار باشند، Wresدو عاملي كه ممكن است در تعيين 

را از تفاوت جرم بين وزن  )مقدار رطوبت( محتواي آب. كربني استاجزاي غير توسطجذب اكسيژن ديگري 
 محاسبهتوان شود به راحتي مياستخراج مي  TGكه از نمودار  C ° 150وزن نمونه در دماياولّيه نمونه و 

  .ارايه شده است 2- 2در بند جذب اكسيژن به علت اكسايش ناخالصي هاي غير كربني . كرد
  

 غير كربني ياتاكسايش محتو  2-2-الف

اول متشكل از كاتاليست فلزي مورد استفاده در ساخت نانو لوله كربني تك  غير كربني در درجة ياتمحتو
 ياتاكسيده شود و در نتيجه بر تعيين محتو TGA آزمون   اجراي جداره مي باشد كه ممكن است در شرايط

                                                 
1 - High pressure disproportionation of carbon monoxide  
2 - Pulsed laser vaporization 
3 - Discrepancies 
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مشاهده شده است و ممكن  TGاكسايش غيركربني به صورت افزايش وزن در نمودار . اثر بگذارد غير كربني
در هر كدام از موارد، به سختي مي . )2-شكل الف(است قبل يا پس از اكسايش گونه هاي كربن اتفاق بيفتد

نمي   TGAتگاه علت اين است كه دس. توان مقداراكسايش اجزاي غير كربني را به طور كمي ارزيابي نمود
بايد ثبت نمود تا بتوان ميزان عدم  را اما ميزان جذب اكسيژن. تواند نوع اكسيد تشكيل شده را شناسايي كند

 TGAآزمون  حين اجرايعلاوه بر آن، ممكن است بعضي از اكسيدهايي كه . را تعيين نمود قطعيت 
تنها با  تعيين . افزايدمي هاي تعيين  شود فرار باشد كه اين خود بر پيچيدگيميتشكيل 

به عنوان نمادي از   Wres،نوع اكسيددر صورت عدم آگاهي از تشكيل اين . مشكل است TGAاستفاده از 
غير كربني باعث تشكيل اكسيدهاي  ياتاينكه اكسايش محتو. شودغيركربني در نظر گرفته مي محتويات

  .شودغيركربني مي ياتباعث عدم قطعيت در تعيين مقدار واقعي محتو شود،راّر ميفراّريا غير ف

  
 TGنمودار واقعي  -و انحراف از معيار                                الف  متوسط  -ب 

  
  :راهنما

X  دما )C° (  
Y  درصد وزني)  %( 

  
 .محاسبه شده است 1.دول الفدر ج Wres متوسط و انحراف از معيار -1يادآوري 

  HiPco "تازه توليدي " مادهنمودارهاي كاهش وزن براي   1-شكل الف
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  نانو لوله كربني تك جدارهبار اجراي آزمون  سهازپس  Wres محاسبات متوسط و انحراف از معيار  1- جدول الف
  )وزن بر حسب ميلي گرم(

 1اجراي 2اجراي 3اجراي  متوسط انحراف از معيار

 وزن نمونه   09/3 20/3 3 ــــــ ــــــ

 )ميكرو ترازو(

 وزن نمونه 22/3 98/2 84/2 ــــــ ــــــ

(TGA) 

 )ترازو(وزن باقيمانده  63/0 65/0 65/0 64/0 01/0

  وزن باقيمانده 91/0 60/0 65/0 72/0 17/0
 )TGAدر°C1000(  

  وزن باقيمانده 90/0 59/0 61/0 70/0 17/0
TGA)  اتاقدر دماي( 

 مقدار اكسيژن جذب شده 09/0 07/0 10/0 ــــــ ــــــ

  دفع شدهH2Oمقدار  ــــــ ــــــ ــــــ ــــــ ــــــ
 

- ميكرو ترازو(درصد وزن باقيمانده  36/20 32/20 73/21 80/20 80/0
 )تصحيح نشده

  درصد وزن باقيمانده 22/28 22/20 01/23 82/23 06/4
،TGA)در°C1000هنشد تصحيح( 

  
  
  
  

 اجزاي تشكيل دهنده تنوع 3-الف

نوع كه ناشي از  TGAبا مشاهده چندين قلّه در  ،اجزاي تشكيل دهنده ماده نانو لوله كربني تك جدارهتنوع 
  DTGچندين قلّه در نمودار وجود  ).4- شكل الف(شود مي توصيف DTGمختلف كربن است در نمودار هاي

توان قلّة خاصي را  به  در حالي كه به سختي مي. شكيل دهنده استاي با چندين جزء ت ماده نشان دهندة
 هاي مختلف كربنتوافق شده است كه منشاء قلّه هاي چندگانه گونه خاصي از كربن اختصاص داد، نوع
توان به را مي  DTGاين قلّه هاي چند گانه در نمودار .)در پيوست پ مراجعه شود 5تا  3به مراجع ( باشد مي

مرجع به پيوست پ  ( ده شدهپوشش دابي شكل هاي كربني تك جداره لولهنانو ،شكل جدا شدهكربن بي 
مراجعه  6مرجع به  پيوست پ (به روش شيميايي  هاي مشتق شدهلولههاي معيوب، لوله ،)مراجعه شود4

زي كاتاليست فلبن گرافيتي و پراكندگي هايي با قطرها يا مشخصات كريستالي مختلف، كرلوله ،)شود
  .پس از خالص سازي نسبت دادباقيمانده 
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منجر به رفتار احتراقي لوله كربني تك جداره ممكن است منشاءعدم قطعيت در اجزاي تشكيل دهنده نانو
به عقب نمودار  جابجاييو  DTG  نموداردر  افت عميق ناگهانيبه صورت  TGAشود كه در نتايج دستگاه 

TG  مراجعه شود بدر پيوست  3-شكل ببه ( شودمشاهده.(  
 2بسيار پرزدار 1اين رفتار اغلب در مواد نانولوله كربني تك جداره خالص سازي نشده كه داراي ريخت شناسي 

همچنين احتمال اين رفتار با افزايش نرخ حرارتي بيشتر  .شودمشاهده مي ي استو حاوي مقادير بيشتر فلز
اي نمونه و در نتيجة آن آزادسازي مقدار قابل ملاحظهتواند ناشي از سوختن سريع رفتار مذكور مي. شودمي

  . شودمتعاقب آن اتلاف حرارت و افت دما مي ، از حرارت افزايش سريع دما
امكان دارد در حين احتراق چرا كه  نمايد، ل دهنده را پيچيدهتواند فرآيند ارزيابي اجزاي تشكياحتراق مي

يا در اثر جريان هواي ناشي از احتراق به سمت  سوزندب لا تربااي با دماهاي اكسايش اجزاي تشكيل دهنده
  . ت شوندخارج از ظرف نمونه هداي

  

  
  

  قبل از تجزيه كربن -الف

                                                 
1-Morphology  
2- Fluffy  
3- Blown out  



 

15 

  
 بعد از تجزيه كربن -ب 

  :راهنما 
 X  : دما)C� (  
Y  :  بر حسب ميلي گرم(وزن نمونه(   
Z    :گرادسانتي هبر حسب ميلي گرم بر درج( تغييرات وزن نسبت به دما(   

  تجزيه كربن) بشكل (و پس از ) الفشكل ( قبل غير كربني ياتاكسايش محتو 2-شكل الف
  

  
  پايداري گرمايي 4-الف

  كه دلالت بر شودتعيين مي DTG شديدترين قلّهبا پايداري گرمايي . ارزيابي پايداري گرمايي آسان است 
 شدهشدت قلّه به جاي مساحت زير قلّه استفاده  از، در ارزيابي. بيشترين گونه كربني موجود در نمونه دارد

. شود ي چندگانه تبديلهاقلّهبه DTG نمودار تعيين مساحت زير قلّه آسان نيست زيرا لازم است كه . است
از سوي ديگر  شناسايي شدت . علاوه بر آن كسر يا تفريق زمينه و شكل منحني ممكن است پر زحمت باشد

پايداري گرمايي همچنين به صورت مقدار . يشترين نرخ از دست دادن جرم استقلّه آسان است و دليل بر ب
 .)5- شكل الف( شودهمراه با انحراف از معيار آن گزارش مي TGAآزمون  اجراي بار از چندين Tox متوسط

-شكل الف( ،باشدو يا عدم سازگاري در نتايج وجود داشته  داشتهپراكندگي زيادي  Toxمقادير صورتيكه در 
  .تعيين كردتوان پايداري گرمايي را نمي) 6

   همگني  5-الف
 كليات   1-5-الف

اجزاي  غيركربني، محتوياتاز طريق تغيير در  همگنيدر اين بخش چند مثال براي كمك به توضيح ارزيابي 
 عاملهر  هاست كتحت تاثير چند عامل همگني تعيين . تشكيل دهنده و پايداري گرمايي ارائه خواهد شد
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همخواني ندارد در شكل  همگنكه با مواد  TGAهاييج آزمونانتهايي از مثال .داگانه بررسي خواهد شدج
  . نشان داده شده است 6- تا الف 3- الف

  
 غير كربني محتويات تغيير در 2-5-الف

غيركربني در كل   توزيع يكسان محتويات بوسيلهك جداره اي از ماده نانولوله كربني تمحموله همگني
غيركربني در هر بار اجراي آزمون وجود داشته  ياتاگر تفاوت زيادي در غلظت محتو. شودموله تعيين ميمح

كه  خواهد بود Wres ي ازكه در نتيجة آن مقاديربروز خواهد كرد  Wres پراكندگي زيادي در مقاديرباشد 
از سوي . همگن نيست ماده ،در اينصورت). 3-شكل الف(خارج از محدودة مجاز است  از معيار آن، انحراف

غيركربني، همگن  ياتتوان از نظر محتوماده را مي محدودة مجاز باشد، درديگر، اگر مقادير انحراف از معيار 
  .ناميد

  
 اجزاي تشكيل دهنده تنوع تغيير در  3-5-الف

كمك  TGAبه وسيله دستگاه  همگنياجزاي تشكيل دهنده عامل ديگري است كه به تعيين ارزيابي تنوع  
اگر غلظت  .همگني ماده استاجزاي تشكيل دهنده  يكسان پس از هر بار اجرا، معياري براي تعيين . كندمي

هاي هاي نسبي قلّهشدت هايي از يك محموله متفاوت باشد،هاي متفاوت در بين نمونهكربن محتويات
چون ريخت شناسي  و محتواي  .نيز در هر بار اجراي آزمون متغيير خواهد بود DTGدر نمودارهاياكسايش 

توان مقدار اجزاي در اينصورت به سختي مي، تواند در نرخ سوختن ماده كربني اثر بگذاردكاتاليست مي
اگر . آناليز كيفي براي ارزيابي همگني استفاده كردتوان از اما در هر صورت مي .تشكيل دهنده را  كمي نمود

يا اگر دماي اوليه ) 4.شكل الف(، روي دهدشدت قله هاي اكسايش  در هر بار اجرا تغييراتي در تعداد يا
 TGAتوان طبق تعريفدر اينصورت ماده را نمي) 6.شكل الف(،اجرا جابجا شود بار در هراي اكسايش  ماده

را پيچيده نمايد چرا كه ماده ممكن است دراثر جريان  همگنيتواند ارزيابي احتراق مي. ناميد همگن ماده را
اگر فرآيند احتراق در يك بار اجرا اتفاق بيفتد ولي در . ناشي از احتراق از ظرف نمونه به بيرون رانده شود گاز

اما اگر فرآيند احتراق در هر سه اجرا اتفاق . دانست همگندو اجراي ديگر اتفاق  نيفتد، نمي توان ماده را 
  .ت شناسي در تمام محموله يكسان استشود به اين مفهوم كه ريخدرنظر گرفته مي همگنبيفتد، ماده 

  
  تغيير در پايداري گرمايي   4-5-الف

 TGAآزمون  اجرايبار ي استفاده شده تغيير در پايداري گرمايي در چند همگنعامل ديگري كه در ارزيابي 
نحراف از اگر ا. شودتعيين مي اوليه Tox مقدار انحراف از معيار بر مبنايتغيير در پايداري گرمايي . مي باشد

     ماده را) C° 5 بيش از انحراف از معيار به عبارت ديگر،(بزرگتر از مقدار نرخ گرمايش باشد  Toxمعيار 
 ).5-شكل الف( ناميد همگنتوان نمي
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براين بنا ).شود راجعهم 2-پيوست ب fi(دهدسينتيك اكسايش را تحت تاثير قرار مي گرمايش به طور خطي ميزان -يادآوري
تواند به علت براي در نظر گرفتن هر تاخيرفازي در فرآيند اكسايش در محاسبات است كه ميايش به عنوان مرجعي نرخ گرم

  .يري غير دقيق ترموكوپل رخ دهداز ماده ، جريان نامناسب هوا يا اندازه  1تغيير در انرژي فعال سازي،هدايت گرمايي
  

  
 
  

  :راهنما 
X  دما)C� (  
Y  درصد وزني)  %(  
Z گرم بر درجه سانتيگرادميلي(غييرات وزن نسبت به دما ت( 

  
معيار زياد در مقدار وزن  دهنده مشخص و پايداري گرمايي اما با انحرافاي با اجزاي تشكيلماده 3-شكل الف

  ي ضعيفهمگن ناشي ازباقيمانده 

                                                 
1 -Thermal conduction  
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  :راهنما 
X  دما)C° (  
Y  رادگرم بر درجه سانتيگميلي(تغييرات وزن نسبت به دما( 

  
  ي ضعيف ناشي از تغيير در اجزاي تشكيل دهندههمگناي با ماده 4-شكل الف
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  :راهنما
X  دما)C° ( 

Yگرم بر درجه سانتيگراديميل( تغييرات وزن نسبت به دما( 

  
اي اساسا با يك جزء تشكيل دهنده اما پراكندگي زياد دردماي اكسايش اوليه، ناشي از دماي ماده 5-شكل الف

  ي ضعيفهمگنكسايش اوليه غير قابل تعيين و ا
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 :راهنما

X  دما)C° ( 

Y گرم بر درجه سانتيگرادميلي( تغييرات وزن نسبت به دما( 

 
  ماده اي با اجزاي تشكيل دهنده و پايداري حرارتي متغير 6-شكل الف

  
  ارزيابي خلوص   6-الف

محدوديت  .گيري كند كربني تك جداره را اندازه تواند خلوص كلي ماده نانولولهبه تنهايي نمي TGA دستگاه
 TGAدستگاه  .است دستگاه در ارائه اطلاعات مربوط به نوع ناخالصي موجود در نانولوله كربني تك جداره

 . نشان دهدكربني تك جداره را تواند بخشي از مجهولات در مورد مقدار ناخالصي در نانولوله تنها مي
  . باشدمي Wres مقاديرمبتني بر  ،نمايدارائه ميغيركربني  ياتمورد محتودر  TGAدستگاهاطلاعاتي كه 

كربن انواع ديگري از  ،معلوم و قابل قبول باشدحتيّ اگر دماي اكسايش نانولوله كربني تك جداره خالص 
 تواندبه تنهايي نمي TGA بنابراين دستگاه .داشته باشند يكسانوجود دارد كه ممكن است دماي اكسايش 

     هاي آناليزبه ديگر دستگاه TGAهمراه كردنخلوص واقعي را با . تمايزي قايل شودهاي كربن بين گونه
تواند اطلاعاتي در مورد مقدار ناخالصي از نوع غيركربني در ماده مي فقط TGA دستگاه. ارزيابي نمود توانمي

  .را ارائه دهد
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 كيفي هاي  ارزيابي  7-الف

خوب تواند،احتمال مي TGA دستگاه .تعيين كرد TGAباتوان اي كربني تك جداره را نميهكيفيت نانولوله
بدون نقص (پيوستگي خلوص بالا، شامل كربني لولهنانو ةكيفيت ماد.نشان دهدرا  يك مادهكيفيت  بودن
 Wresدر صورت كم بودن كربني تك جداره خلوص بالاي ماده نانو لوله . شودميي همگنساختاري و )بودن

درجة  ،نانولوله كربني تك جداره ةالبته، ممكن است ماد. تا حدي قابل اثبات استTGA در نتايج آزمون
. خواص فيزيكي آن تغيير كند اما از نظر ساختار شيميايي دچار آسيب شده و بالايي از خلوص داشته باشد،

در  10 - 8به مراجع ( 1استون ويلي امانند نقص ه )در پيوست پ مراجعه شود 7به مرجع (ينقص هاي
تواند  مي sp هيبريداسيون يا  2به صورت جاهاي خالي شديد اكسايشي هايا آسيبب) پيوست پ مراجعه شود

ماده . تعيين نمودTGA اوليه در Tox توان توسطكپارچگي ساختار را ميي. ببرديكپارچگي ساختار را از بين 
 ، اجزاي تشكيل دهنده ي درهمگنبايد از سطح بالايي از  كيفيت خوب همچنين جداره بانانولوله كربني تك 

Wres و مقادير Tox باشد.  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

                                                 
1- Stone wales defects 
2- Vacancies  
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  پيوست ب

  )اطلاعاتي(
  TGA اثر عوامل عملياتي بر روي آناليزهاي

 
 

  عمومي 1 - ب 
 ميزاناثرات در اين راستا . شودبه اختصار توضيح داده مي TGA در اين پيوست اثر عوامل عملياتي بر نتايج 

اطلاعات بيشتر در اين زمينه براي . توضيح فني براي احتراق نيز ارائه شده است وگرمايش و فشردگي نمونه 
مرجع كربني تك جداره  هاي هاي مربوط نانولوله اندازه گيريدرمورد  NASA/NIST به راهنماي عمل(

  ).مراجعه شود34
   اثر نرخ گرمايش  2-ب 
، ٣٠ min/ C̊،١٠ min/ C̊ ۵  ،min/ C̊، ٢/min/ C̊ ۵، ١ ̊ C/min:گرمايشاي در نرخ ه TGAآزمون هاي 

min/ C̊ مقدار متوسط 1.شكل ب. مي شود به ترتيب انجام ١٠٠ Tox  ازرا نشان مي دهد كه بتدريجC ̊ ٣۶٠ 

 توجهبل منشاء اين تغيير قا. افزايش يافته است ٣٠ min/ C̊تا ١ min/ C̊  باافزايش نرخ گرمايش از C̊ 430 تا
از نظر تجربي اين تغيير مي تواند تحت تاثير نرخ . به سينتيك واكنش نسبت داده مي شود) Tox )C̊ 70 در

 هايي كه در گرمايشدر آزمون .باشد ١٠٠  ̊ C/min  مانندنرخ گرمايش بالا  درانتقال حرارت محدود در نمونه 
 min/ C̊ انجام مي شود تعيين مقدار قابل اطمينان   ١٠٠Tox )در اين  .مشكل است) وانحراف از معيار آن

همراه با چندين قلّه كه تكرار پذير نيستند ) پهن(هاي بسيار وسيعي  گذار)  ١٠٠ min/ C̊(نرخ گرمايش 
بر Wres مقدار 2.شكل ب. و انحراف از معيار آن نيز به نرخ گرمايش بستگي دارد Wresمقدار .اتفاق مي افتد

دهد كه انحراف از معيار آن تمامي در را نشان مي  min/ C̊ ۵ ،٢/ min/ C̊ ۵، ١ min/ C̊ نرخ گرمايشحسب 
، كوچكتر شده  min/ C̊ ۵  Wresدر گرمايش با نرخ بالاتر از  ).كه تا حدي ثابت است(يك محدوده مي باشد

ماده نانو لوله اين عملكرد را مي توان با احتراق خود به خود . و انحراف از معيار آن به شدت افزايش مي يابد
يك به عبارت ديگر گرماي آزاد شده در (توضيح داد  ، min/ C̊ ۵ كربني تك جداره ، در نرخ گرمايش بيش از

 هايبنابراين مهم است كه داده ).شودميواكنش گرمازا به حدي است كه منجر به سوختن سريع نمونه 
انتخاب نرخ گرمايش از . دهدق رخ نميي جمع آوري شود كه در آن احتراخاص در نرخ گرمايشTGAآزمون

حرارت داده شود،كه در اينصورت در  ١٠٠٠ C̊ معمولانًمونه بايد حداقل. اهميت كاربردي نيز برخوردار است
 8كه ١٠٠ min/ C̊  نرخ گرمايش م است كه در مقايسه باساعت وقت لاز٣/١٣،  ١ min/ C̊نرخ گرمايش 

     در زمان آزمون صرفه جويي گرمايش بالا باشد، ميزاناگر . وقت بسيار زيادي استكشد دقيقه طول مي
بر  .را استفاده كرده اند min  /  C̊٢٠ تا  -١٠ min/ C̊ به همين دليل اكثر محققين نرخ حرارتي. شودمي

ساعت به  3انتخاب شد، در اين صورت اجراي هر آزمون كمتر از   min/ C̊ ۵ اساس بحث قبل نرخ گرمايش
  . است جلوگيري شده ها از احتراقو دراكثر انواع نمونه امدانجميطول 
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  فشرده سازي نمونه  3-ب

 متعارف با KBr اي كه در حديدة از نوع با ماده 1بصورت موجود ماده نانولوله كربني تك جداره TGA نتايج
اساسا   wres مقادير. شودميشده مقايسه سازي پرس هيدروليك فشرده توسط تن فشار10و 5،2اعمال

درجه  20تا  10سازي نمونه در فشارهاي بالاتر منجر به كاهش كند، ضمن اينكه فشردهتغييري نمي
اثري بر روي مقادير  نمونه سازيفشار اعمالي براي فشرده. كندرا دنبال نمي يروند يكسان  ،سانتيگرادي

گيري شده كه بهتر است از نتيجه.  نيست دلايل اين نوع رفتار مشخص. ندارد Wresو  Toxانحراف از معيار
 .ازي نمونه مشكل استپيش بيني اثرات فشرده زيرا سازي نمونه اجتناب شود،فشرده

  
  :راهنما 

X  نرخ افزايش پله اي)min/C̊ (  
Y  دماي اكسايش)C ̊(  
X′  نرخ افزايش پله اي)min/ C̊ َ(  

 ′ Yشانحراف از معيار دماي اكساي  
  

 σTox به نرخ گرمايش و انحراف از معيار آن، Toxكسايش ، وابستگي دماي ا 1-شكل ب

  )به نمودار اصليشده نمودار پيوست (

                                                 
As-is - 1  
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 :راهنما 

X  نرخ افزايش پله اي)min/ C ̊(  
Y )بر حسب درصد(Wres   
X′  نرخ افزايش پله اي)min/ C َ̊(  
Y′ انحراف از معيارWres 

  
 σWres ، يش و انحراف از معيار آنبه نرخ گرما ،Wresوابستگي وزن باقيمانده، 2-شكل ب

  )به نمودار اصليشده نمودار پيوست (
  

  احتراق  4  -ب
جيب و غيرمنتظره مشاهده شده ماده نانولوله كربني تك جداره عملكردي ع TGA در نتايج، گاهي اوقات

سمت به  وزن بر حسب دما به طور ناگهاني در راستاي محور افقي تغييرات به طوري كه خطوط نشانگر .است
اينها علائم واضح . گيردخود به سمت جلو را در پيش ميقبلي عقب حركت كرده و سپس روند تغييرات 

از دست  اي حرارت را به طور سريعملاحظه نمونه شروع به سوخت سريع كرده و مقدار قابل( است احتراق
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در مواد نانولوله كربني تك جداره  اين رفتاراغلب ).افت دما اتفاق مي افتدده و به دنبال اتلاف حرارتي، دا
. كه پرزدار و داراي كاتاليست فلزي بيشتري مي باشد ، مشاهده شده است "تازه توليدي"خالص سازي نشده 

علت افزايش  امكان دارد. دهدرا كاهش و انحراف از معيار را افزايش مي Wres ،است كه احتراقملاحظه شده 
مقدار وزن (ذرات همراه با دود از ظرف نمونه، حين سوختن سريع باشد  علت پرتاب شدنمعيار به  انحراف از

   بهتر است كه از شرايطي كه باعث احتراق). پس از اكسايش كربن كاهش مي يابد كه قابل كنترل نيست
  .شود اجتناب نمودمي
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