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  به نام خدا

 سازمان ملي استاندارد ايران با آشنايي

و  اسکتاندارد  مؤسسکۀ  مقکررات  و قکوانی   اصکح   قکانون  3مکاد   یک   بند موجب به ایران صنعتی قاتتحقی و استاندارد مؤسسۀ

اسکتاندارداا    نشکر  و تدوی  تعیی ، وظیفه که است کشور رسمی مرجع تنها 1331 ماه بهم  مصوب ایران، صنعتی تحقیقات

  .دارد عهده به را ملی )رسمی( ایران

بکه   92/6/29تی ایران به موجب یکصد و پنجاه و دومی  جلسه شورا  عالی ادار  مکور   نام موسسه استاندارد و تحقیقات صنع

 جهت  اجرا ابحغ شده است .  92/3/29مور   33333/996سازمان ملی استاندارد ایران تغییر و طی نامه شماره 

مؤسسکات   و مراکز نظران احبص کارشناسان سازمان ، از مرکب فنی اا  کمیسیون در مختلف اا  حوزه در استاندارد تدوی 

تولیکد ،   به شرایط توجه با و ملی مصالح با امگام وکوششی شود می انجام مرتبط و آگاه اقتصاد  و تولید  پژواشی، علمی،

کننکدگان،  مصکر   تولیدکننکدگان،  شکام   نفکع،  و حک   صکاحبان  منصکفانۀ  و آگااانکه  مشکارکت  از ککه  اسکت  تجار  و فناور 

نکوی    پیش .شود می حاص  دولتی غیر و دولتی اا  سازمان نهاداا، تخصصی، و علمی مراکز ندگان،کن وارد و صادرکنندگان

از  پک   و شکود مکی  ارسکا   مربکو   فنکی  اا  کمیسیون اعضا  و نفع ذ  مراجع به نظرخواای برا  ایران ملی استاندارداا 

ایکران   ملی )رسمی( استاندارد عنوان به تصویب رتصو در و طر  رشته آن با مرتبط ملی کمیتۀ در پیشنهاداا و نظراا دریافت

 .شود می منتشر و چاپ

کننکد   می تهیه شده تعیی  ضوابط رعایت با نیز صح  ذ  و مند عحقه اا  سازمان و مؤسسات که استاندارداایی نوی  پیش

بکدی  ترتیکب،    .شکود  مکی  منتشکر  و چکاپ  ایکران  ملکی  اسکتاندارد  عنکوان  به تصویب، درصورت و بررسی و طر  ملی درکمیتۀ

ملکی   کمیتکۀ  در و تکدوی   3 شکمار   ایکران  ملی استاندارد در شده نوشته مفاد اساس بر که شوند می تلقی ملی استاندارداایی

 .باشد رسیده تصویب به دادمی سازمان ملی استاندارد ایران تشکی  مربو  که استاندارد

(ISO)اسکتاندارد   المللکی  ی بک  سازمان اصلی اعضا  از ایران سازمان ملی استاندارد
المللکی الکتروتکنیک     بکی   ،کمیسکیون  1

9
(IEC) 3 قانونی شناسی اندازه المللی بی  سازمان و

(OIML)  2رابکط  تنهکا  بکه عنکوان   و اسکت
 ککدک  غکیایی    کمیسکیون  

3
(CAC) خکا   ا اک  نیازمنکد   و کلی شرایط به توجه ضم  ایران ملی استاندارداا  تدوی  در .کند می فعالیت کشور در 

  .شودمی گیر بهره المللی بی  استاندارداا  و جهان صنعتی و فنی علمی، پیشرفت اا  آخری  از کشور ،

 کننکدگان، حفک    مصکر   از حمایکت  بکرا   قکانون،  در شده بینی پیش موازی  رعایت با تواند سازمان ملی استاندارد ایران می

 از اجرا  بعضی اقتصاد ، و محیطی زیست مححظات و محصولات یتکیف از اطمینان حصو  عمومی، و فرد  ایمنی و سحمت

 اسکتاندارد، اجبکار    عالی شورا  تصویب با وارداتی، اقحم یا/و کشور داخ  تولید  محصولات برا  را ایران ملی استاندارداا 

و  صکادراتی  کالااکا   اندارداسکت  اجکرا   کشکور،  محصکولات  برا  المللی بی  بازاراا  حف  منظور به تواند می سازمان نماید. 

 فعا  مؤسسات و سازمان اا خدمات از کنندگان استفاده به بخشیدن اطمینان برا  امچنی  نماید.  اجبار  را آن بند درجه

 آزمایشکگاه  محیطی،زیست مدیریت و کیفیت مدیریت اا  سیستم صدورگواای و ممیز  بازرسی، آموزش، مشاوره، در زمینۀ

 اسکاس  بکر  را مؤسسات و اا سازمان گونه ای  سازمان ملی استاندارد ایران سنجش، وسای  اسیون )واسنجی(کالیبر و مراکز اا

 بر و اعطا اا آن به صححیت تأیید گوااینامۀ لازم، شرایط احراز صورت در و کند می ارزیابی ایران تأیید صححیت نظام ضوابط

 فلکزات  عیکار  تعیکی   سنجش، وسای  کالیبراسیون )واسنجی( یکااا، لیالمل بی  دستگاه ترویج .کند نظارت می آن اا عملکرد

 .است سازمان ای  وظایف دیگر از ایران ملی استاندارداا  سطح ارتقا  برا  تحقیقات کاربرد  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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 23 نامهکتاب (یپ )اطحعات وستیپ

  

  

  

  

  
 

 



 و 

 

 گفتار پیش

 اا روش ï ا شهیش پسمانداا  شبه شده و تیپسماند تثب  ااشهیذوب ش  دما  ییعت -شهیش "استاندارد

 در و شده تدوی  و تهیهتوسط شرکت رویان پژواان سینا  مربو  اا  درکمیسیون آن نوی  پیش که " آزمون

 رفتکه گ قرار تصویب مورد 6/19/1329استاندارد مواد معدنی مور   ملی کمیتۀ یهاجحسامی  دویست و افده

موسسکه اسکتاندارد و تحقیقکات صکنعتی     مقررات  و قوانی  اصح  قانون 3 ماد  ی  بند استناد به این  ،است

 .شودمنتشر می ایران ملی استاندارد عنوان به ،1331 ماه بهم  مصوب ،ایران

ات، خکدم  و علکوم  صکنایع،  زمینکۀ  در جهکانی  و ملی اا  پیشرفت و تحولات با اماانگی و امگامی حف  برا 

ایک    تکمیک   و اصکح   بکرا   که پیشنهاد  ار و شد خوااد تجدیدنظر لزوم مواقع در ایران ملی استاندارداا 

بنکابرای ،   ..گرفکت  خوااکد  قکرار  توجه مورد مربو  فنی کمیسیون در نظر تجدید انگام شود، ارائه استاندارداا

  .کرد استفاده ملی استاندارداا  تجدیدنظر آخری  از امواره باید

 

 :است زیر شر  به گرفته قرار استفاده مورد استاندارد ای  تهیۀ برا  که خی أبع و ممن
ASTM C1720-2011, Standard Test Method for Determining Liquidus Temperature of 

Immobilized Waste Glasses and Simulated Waste Glasses 
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     پسماندهاي شبهشده و  تیپسماند تثب يهاشهیذوب ش يدما نییتع -شهیش

 آزمون هايروش – ايشهیش

 هدف و دامنه کاربرد 6

پسکمانداا    (TL)گیکر  دمکا  ذوب   اکایی بکرا  انکدازه   اد  از تدوی  ای  استاندارد، تعیی  روش 6-6

ک در گسکتره  ا  خطرنکا  ا  یا پسماند شیشکه ا ، شبه پسمانداا  استها ، مخلو  پسمانداا  استهاسته

Cدمایی 
Á699  تاC

Á1699 باشد. می 

کردن شیشه ، فرمولهدر کارکرد واحداا  پسماند شیشه TL. استمتفاوت  1-9ای  استاندارد با استاندارد بند 

برا  تعیی  حداق  دمایی که میاب شیشه پسماند باید در آن دمکا نگکه   TL کننده مفید است. و طراحی ذوب

تر از ی  حکد خکا  باشکد، ککاربرد     وقوع تبلور اطمینان حاص  شود یا میزان تبلور کمداشته شود تا از عدم 

 (. T1%حجمی یا  1دارد )به عنوان مثا  تبلور به میزان  % 

 : باشندمی متفاوتزیر که در موارد  استشام  سه روش ای  استاندارد  6-2

  تجهیزات(؛ اا یویژگ)نوع کوره و  گرجزیهت برا  قاب  استفادهنوع تجهیزات  -1

 گر؛قاب  استفاده برا  تجزیهشیشه  مقدار -9

 ؛گیر نظر برا  اندازهدقت و صحت مورد -3

 نظر. شیشه موردمشخصات  -2

تکری   تخمی  زده شده، روش موردنیکاز بکرا  انجکام دقیک      TLشیشه و  فراریتشیشه، برا  مثا   مشخصات

شکام  مکوارد    استاندارد شر  داده شده در ای  TLگیر  اندازه. سه روش مختلف دادارایه می گیر  رااندازه

 زیر است: 

 ؛ (GT)گرادیانبا دما  روش کوره  -الف

 ؛ (UT)روش کوره با دما  یکنواخت -ب

 .  (CF)یابی کسر بلورروش برون -پ

اکا   لعم د، اما ممکک  اسکت بکا دسکتورا    نشومی ه فراینداا  کار  ویژه در نظر گرفتهیاا برا  اراای  روش

شکده در  شر  داده اا  د. روشنآزمون که توسط مدیر یا محق  اصلی پروژه، مناسب فرض شده، تکمی  شو

قابلیکت   نکدارد.  دانکد، ککاربرد  مکی را  ناپکییر  امتزاجاایی که تشکی  چند فاز مایع شیشه استاندارد برا  ای 

 3-3نمونکه شناسکایی شکود )بکه بنکد       از سآمادهاولیه شیشه در طی  آزمونممک  است در  ناپییر  امتزاج

که در جریکان اسکت، ظکاار     ونیممک  است تا پ  از آزم ناپییر  امتزاج، قابلیت با ای  حا مراجعه کنید(. 

 نشود.

کند. بنابرای  وظیفه کاربر ای  استاندارد مربو  به کاربرد ای  روش)اا( را بیان نمی ای  استاندارد تمام موارد ایمنی -هشدار

 اا  اجرایی آن را مشخص کند.ت که موارد ایمنی و اصو  بهداشتی را رعایت کند و قب  از استفاده محدودیتاس
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 مراجع الزامي 2

 .اسکت  شکده  داده ارجکاع  اکا  آن بکه  ایران ملی استاندارد ای  مت  در که است مقرراتی حاو  زیر الزامی مدارک

 .شود می محسوب ایران ملی استاندارد ای  از یزیج مقررات آن بدی  ترتیب

آن  بعکد   تجدیکدنظراا   و اکا  اصکححیه  باشکد،  شده داده ارجاع انتشار تاریخ ذکر با مدرکی به که صورتی در

شکده   داده ارجاع اا آن به انتشار تاریخ ذکر بدون که مدارکی مورد در .نیست ایران ملی استاندارد ای  موردنظر

 .است موردنظر اا آن بعد   اا اصححیه و تجدیدنظر آخری  امواره است،

 :است الزامی استاندارد ای  برا  زیر مراجع از استفاده

     - گیر  دما  ذوب شیشه با روش کوره گرادیان اندازه -شیشه، 12266ه شمار ایران ملی استاندارد 2-6

 روش آزمون           
2-2   ASTM C 162, Terminology of Glass and Glass Products  

2-3   ASTM D 1129, Terminology Relating to Water 

2-4   ASTM D 1193, Specification for Reagent Water  

2-5   ASTM E 177, Practice for Use of the Terms Precision and Bias in ASTM Test Methods  

2-6 ASTM E 691, Practice for Conducting an Interlaboratory Study to Determine the 

Precision of a Test Method  

2-7   ASTM E 2282, Guide for Defining the Test Result of a Test Method  

2-8 SRM-773, National Institute for Standards and Technology (NIST) Liquidus         

Temperature Standard 

2-9   SRM-674b, NIST X-Ray Powder Diffraction Intensity Set for Quantitative Analysis by  

        X-Ray Diffraction (XRD) 

2-10   SRM-1976a, NIST Instrument Response Standard for X-Ray Powder Diffraction 

2-11 Z540.3, American National Standards Institute/National Conference of Standards           

Laboratories (ANSI/NCSL) Requirements for the Calibration of Measuring and Test          

Equipment 

 و اختصارات اصطلاحات و تعاريف 3

 اصطلاحات و تعاريف 3-6

3-6-6 

6 خنك کردن با هوا
 

و  (بکرا  مثکا ، یک  صکفحه فکولاد      )رو  یک  سکطح   بکر  ا  مکیاب  ی  آزمونه شیشه قراردادنیا  ریخت 

 سردکردن آن تا حالت جامد.

                                                 
1- Air quenching 
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3-6-2 

6زداييتنش
 

مناسب، برا  ما  از ی  د شده کنتر  مایشسربا  ،برا  جلوگیر  یا حی  مواد ایجاد کننده تنش در شیشه

 (.9-9بند استاندارد )اصح  شده از اصطححات و تعاریف  (Tg)مثا ، دما  انتقا  شیشه 

3-6-3 

2 کردن زداييتنش
 

انده حرارتی به ی  سطح مبرا  شیشه طراحی شده به منظور کااش تنش باقی شده کنتر سرمایش فرایند 

 (. 9-9بند  استاندارد ساختار ) اصح  شده از اصطححات و تعاریف اصح رد، در برخی مواقاب  قبو  و 

3-6-7 

  6آب نوع 

g/mکک  مکاده شکام  سکیلی  محلکو        بیشینه مقدارآب تصفیه شده با 
   اکدایت الکتریککی  بیشکینه  ، 1/9 3

μΩ/cm 936/9  درC
Á93  مقاومت الکتریکی کمینه وMΩ ³ cm 13  درC

Á93 و  3-9بند اا  ) به استاندارد

 (.  مراجعه کنید  9-2

3-6-5 

3تمیز کنندهشیشه 
 

بالا، ذوب ککردن مکواد غیکر قابک  حک ، یکا        گرانرو شیشه یا کم  ذوب مورد استفاده برا  حی  شیشه با 

 اا  دیگر از ظر  پحتینی. آلودگی

3-6-1 

7متبلور کردن
 

 . یا سرمایشطی عملیات حرارتی  ا  درشیشه شده ذوبماده تشکی  یا رشد بلوراا، یا ار دو، از ی  

3-6-4 

5تبلور
 

                                                 
1- Anneal 

2- Annealing 

3- Cleaning glass 

4- Crystallize 

5- Crystallization 
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کننکد.  آیند و سپ  درون ی  محیط میزبان رشد مکی پیشرفتی که در آن بلوراا ابتدا به شک  استه در می

، فرض استاندارد، در ای  با ای  حا دیگر باشد.  بلور طور کلی، میزبان ممک  است ی  گاز، مایع یا شک  هب

  است.ا  شیشه شده ذوب مادهشود که محیط ی  می

3-6-8 

6جبهه تبلور
 

مرز بی  نواحی بلور  و نواحی عار  از بلور در ی  آزمونه که در معرض عملیات حرارتی گرادیان دمایی قرار 

 گرفته است. 

3-6-3 

 کوره پايش

اع فرایند تعیی  دما  واقعی در داخ  ی  کوره در ی  مکان معی ؛ که شام  فراینداا  مختلکف بکرا  انکو   

 باشد.مختلف کوره می

3-6-61 

 شیشه

مراجعکه   9-9اسکتاندارد بنکد   شکود ) بکه   مکی سرد بدون تبلور  سخت شدنحالت تا که ذوب  معدنیمحصو  

 شک . کنید(؛ ی  جامد غیربلور  یا ی  جامد بی

3-6-66 

 شیشه سرامیك

 نید(. مراجعه ک 9-9به استاندارد بند ا  )مواد جامد، تا حد  بلور  و تا حد  شیشه

3-6- 62 

 اينمونه شیشه

 دیگر.  روشیشده به  ونمواد تحت عملیات حرارتی قرار گرفته یا آزم

3-6-63 

 ايآزمونه شیشه

 . ویژهمواد حاص  از ی  عملیات حرارتی 

 

 

                                                 
1- Crystallization front 
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3-6-67 

 (Tg)دماي انتقال شیشه 

با شکروع یک  تغییکر     هیابد کجامد به مایع تغییر شک  میحالت ، از دایدمایی که ی  شیشه، تحت حرارت

 مشخص شده است.  ،، مانند انبسا  حرارتیسریع در برخی از خوا 

3-6-65  

 کوره گراديان

 شود. برقرار میانتها  آن ا  که ی  گرادیان دمایی مشخص میان دو کوره

3-6- 61 

 خطرناک پسماندشیشه  

 ک. خطرنا پسمانداا دانده شیشه و از مواد افزودنی تشکی  تشک م ا شیشه

3-6-64 

 شیشه همگن

 باشد. نمی جداشک  از ام فاز بی ی ا  که در چندشیشه واحد است، شک ی  فاز بیحاو   ا  کهشیشه

3-6-68 

 شیشه ناهمگن

     ی  فکاز  در چنکد ا  فکاز جداگانکه  شکام   ا  ککه  باشکد؛ شیشکه  نمیواحد شک  ی  فاز بیحاو  ا  که شیشه

 است.یا متبلور  شک بی

3-6-63  

 دماي ذوب

 شیشه میاب و فاز بلور  اولیه آن وجود دارد.  بی دمایی که در آن تعاد   بیشینه

3-6-21  

 ناپذيرانحلالماده ذوب شده 

، برا  مثا  فلزات نجیب، پییر  کمی داردانحح یا مخلو  که در شیشه میاب  شک ا  با فاز بلور ، بیماده

 اکسیداا  فلز  نجیب. 
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3-6-26 

 مختلط ايپسمانده

(AEA)انرژ  اتمی  سازمان پسمانداا  حاو  ترکیبات رادیواکتیو طب  قانون
و ترکیبات خطرنکاک طبک     1

(RCRA)قانون حفاظت منابع و بازیافت 
اا  پرتوزا  پراکنده یا معل  به استه "جزء رادیواکتیو"، اصطح  9

 در پسماند اشاره دارد. 

3-6-22 

 قالب

 یا میاب. سانمومچیز  در حالت  یا تشکی ی  شک  خا  ارایه برا   اتریسیم، یا توخالیی  الگو، شک  

3-6-23 

 ايهاي هستهپسماندشیشه 

 رادیواکتیو.  پسماند از مواد افزودنی تشکی  دانده شیشه و تشک شیشه م

3-6-27 

 مشاهده

ی   بر رو  خوانشد دست آوردن اطحعات مربو  به حضور یا عدم حضور ویژگی ی  آزمونه یا ایجافرایند به

 مراجعه کنید(. 3-9)به استاندارد بند  یا ابعاد آزمونه ویژگی

3-6-25 

 شیشه فاز مجزا

 شک . ا  حاو  بیش از ی  فاز بیشیشه

3-6-21 

 3گیري ترجیحيجهت

، بیشکتر بکه   دارجهت در ی  پودر یا ی  بافت اا )بلوراا  بسیار ریز(برا  بلورک قو  تمای که ی  انگامی

گیر  جهت. به طور معمو  ای  اا وجود داشته باشدجهت دیگراا نسبت به ا  از جهت  جهت یا مجموعهی

 است.ناشی از ساختار بلور  

 

 

                                                 
1- Atomic Energy Act (AEA) 

2- Resource Conservation and Recovery Act (RCRA) 

3- Preferred orientation 
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3-6-24 

 فاز اولیه

 ا  در دما  ذوب آن. شیشهشده ذوب ماده فاز بلور  در تعاد  با 

3-6-28 

 راديواکتیو

، ɔ، و Ŭ ،ɓانرژ  تابشی به شک  ذرات یا پرتواا، برا  مثکا ،   ایهیا با قابلیت ارانرژ  تابشی ی  ماده دانده 

 اا.آن مانند رادیوم، توریم، و اورانیوم و محصولات یعناصر مشخص ،توسط فروپاشی استه اتمی

3-6-23 

 آزمون گردشي

 دقت و اریبی ی  روش آزمون. هبودی  آزمون بی  آزمایشگاای و درون آزمایشگاای برا  ب

3-6-31 

 قسمت  

   آزمونکه   ی از یک  بخکش نکازک   معکر  ، بکرا  مثکا ،   قسکمت برش؛ ی  با ی  بخش جداشده یا حی  شده  

 ا . شیشه

3-6-36 

 هامجموعه نمونه

 زمان. طور امهخانه یکسان بدر گرمون آزم مورد اا نمونه

3-6-32 

 اي  اي هسته شبه پسماندهاي شیشه

اکا  شکیمیایی موجکود در    یمیایی مشابه یا یکسان بکا گونکه  اا  ش اایی با گونه ا  متشک  از افزودنیشیشه

 ا ، یا ار دو.   پسمانداا  رادیواکتیو یا در مخلو  پسمانداا  استه

3-6-33 

 استاندارد

 مد ، اندازه، الگو یا نوع.  دارا  کیفیت
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3-6-37 

 استاندارد کردن

 تاندارد.انجام عملی، ایجاد تغییر  یا انجام تنظیمی برا  تطبی  با ی  اس

3-6-35 

 کشش سطحي

     دارا  شککلی بکا    امکه مایعکات تمایک  دارنکد    غشا  سکطحی  در آن خاصیتی ناشی از نیرواا  مولکولی که 

 د. نتری  سطح ممک  شوکم

3-6-31 

 تعیین آزمون

بند  به استاندارد) آیدمیویژگی یا ابعاد ی  آزمونه واحد که از ی  یا چند مقدار مشااده شده به دست  قدارم

 مراجعه کنید(. 9-3

3-6-34 

 آزمونانجام روش 

 مراجعه کنید(. 3-9به استاندارد بند داد )ه مییارارا که ی  نتیجه آزمون  معی ی  روش آزمون 

3-6-38 

 مشاهده آزمون

 مشاادات را ببینید. 

3-6-33 

 نتیجه آزمون

 مراجعه کنید(. 3-9ارد بند به استانددست آمده با انجام ی  روش آزمون خا  )ی  ویژگی به قدارم

3-6-71  

 کوره دماي يکنواخت

 سراسر حجم تعریف شده و در واریان  تعریف شده، ثابت است.در ا  که در آن دما کوره

 

 

 



2 

 

3-6-76 

 اي کردنشیشه

به ) پسماندبرا  تشکی  شیشه  افزایش یافتهی اایبا مواد شیمیایی سازنده شیشه در دما پسماندفرایند ذوب 

 مراجعه کنید(. 9-9ارد بند استاند

3-6-72 

 فراريت

 ی  مخلو  جامد یا مایع برا  عبور به حالت بخار. جز سازنده چند  ی  یا عم 

3-6-73 

 پسماندشیشه 

 یا خطرناک.  مخلو اا  پسمانداا  رادیواکتیو، پسماند تثبیتبرا  ه استفادمورد یا پیشرفته ی  شیشه 

 اختصارات  3-2

3-2-6 (Atomic Energy Act )AEA ،قانون انرژ  اتمی 

3-2-2 (American National Standards Institute )ANSI ، موسسه استاندارداا  ملی امریکا 

3-2-3 (American Society for Testing and Materials )ASTM ،انجم  آزمون و مواد آمریکا 

3-2-7 (Crystal Fraction Extrapolation )CF، ور یابی کسر بلبرون 

3-2-5 (Crystal Fraction in a Sample or Specimen )CF ،کسر بلور  در ی  نمونه یا آزمونه 

3-2-1 (Energy Dispersive Spectrometry )EDS، انرژ  تفکی سنجی طیف 

3-2-4 (Viscosity )η ، گرانرو 

3-2-8 (Full Width of a peak at Half Maximum )FWHM ، در یمم ماکسکام  ی  پی   پهنا

 ارتفاع نصف

3-2-3 (Gradient Temperature Furnace )GF ،کوره دما  گرادیانی 

3-2-61 (Gradient Temperature )GT ،دما  گرادیان 

3-2-66 (HydroFluoric acid )HF ، اسید ایدروفلوئوری 

3-2-62 (High-Level Waste )HLW ،سطح بالا پسماند  

3-2-63 (Identification )ID ،ییشناسا 

3-2-67 (National Bureau of Standards )NBS ،امریکا اداره ملی استاندارد 
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3-2-65 (National Conference of Standards Laboratories )NCSL، اا  کنفران  ملی آزمایشگاه

 استاندارد

3-2-61 ((formerly NBS) National Institute for Standards and Technology )NIST ،ی موسسه مل

 امریکا ساب ( NBSاستاندارد و فناور  )

3-2-64 (Optical Microscope or Optical Microscopy )OM ، میکروسکوپ نور 

3-2-68 (Powder Diffraction File )PDF ،فای  تفرق پودر 

3-2-63 (Resource Conservation and Recovery Act )RCRA ،قانون حفاظت منابع و بازیافت 

3-2-21 (Relative Intensity Ratio )RIR ،نسبت شدت نسبی 

3-2-26 (Reflected Light Microscopy )RLM ، بازتابیمیکروسکوپ نور 

3-2-22 (scanning electron microscope )SEM ،میکروسکوپ الکترونی روبشی 

3-2-23 (Standard Reference Material )SRM ،مرجع استاندارد ادهم 

3-2-27 (of a crystalline phase temperature where glass contains 1 volume )T1% ،دما  شیشه 

 ی  فاز بلور   یحجم 1%  حاو 

3-2-25 (primary UT measurement above TL )Ta ،گیر  اندازهUT   اولیه بالاTL 

3-2-21 (primary UT measurement below TL )TC ،گیر  اندازهUT   اولیه پاییTL 

3-2-24 (glass transition temperature )Tgما  انتقا  شیشه، د  

3-2-28 (liquidus temperature )TL، دما  ذوب شدن 

3-2-23 (Transmitted Light Microscopy )TLM ،عبور  میکروسکوپ نور 

3-2-31 TM ،ساز  شیشهدما  ذوب برا  آماده 

3-2-36 (Uniform temperature Furnace )UF ،اختکوره دما  یکنو 

3-2-32 (Uniform Temperature )UT ،دما  یکنواخت 

3-2-33 (tungsten carbide )WC ، کاربید تنگست 

3-2-37 (X-Ray Diffraction )XRD ،اشعه  پراشX 

 اصول آزمون 7

توصیف را   ااسته ا  شهیشبه پسمانداا  شیا  پسمانداا  شیشه TLاایی برا  تعیی  ، روشاستانداردای  

که در آن تعاد  بی  شیشه مکیاب و فکاز بلکور  اولیکه آن وجکود دارد،       بیشینه دماییما به عنوان کند. دمی
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-ا  متبلور مکی شیشهشده ذوب ماده دمایی است که در آن ی   بیشینه TLشود. به عبارت دیگر، تعریف می

 داد. می انر ی  دیاگرام فاز دوتایی را نشی دیبرا  ی  مایع ساده دوجز TLمثالی از  1شود. شک  

 

 
 

 انتخاب شده Cترکیب  TLبا  Bو  A اجزاي سازندهدياگرام فاز دوتايي  -6شکل 

 

 (GTروش کوره دماي گراديان ) ،(الف)روش  7-6

-گیر برا  مطابقت با نیازاا  خا  اندازهای  روش باشد، اگرچه می 1-9بند استاندارد  اب مشابهای  روش  

ایک    بی اا  بیان شده تری  تفاوتاصح  شده است. بیشا ،  اا  شیشهشبه پسماندو  پسمانداا  شیشه 

 باشند.میآزمون اا  روشبررسی ساز  نمونه و آماده ،1-9بند روش و استاندارد 

و در  شوندبسته میپوش محکم در( با ی  9، برا  مثا ، آلیاژ پحتی  )شک  قای اا درون ی  نمونه  7-6-6

گیرنکد.  مکی  ( برا  ی  دوره زمانی ثابت قرار3خطی در ی  کوره گرادیان )شک   معرض ی  گرادیان دمایی

 مربو ، TLشود و سپ  تعیی  می GFموقعیت آن درون با ، در امتداد نمونه، dبه عنوان تابعی از فاصله،  دما

 (. 2)شک   باشدمیبه موقعیت جبهه تبلور در آزمونه تحت عملیات حرارتی 

TL  مربو  بهC یا دمایی که در ،

در تعاد  با  Cآن مایع ترکیب 

 است.  Bجامد ترکیب 
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اي از محفظه واحد پر شده با مجموعه يحاطر (B)واحد  محفظه بوته يحاطر GF :(A) ييقدياگرام قا -2شکل 

 تر(هاي کوچكها )بوتهنمونه

 

 
 تصويري از کوره دماي گراديان  -3شکل 

 

 
 GTجبهه تبلور در يك آزمونه  OMريزنگار   -7شکل 
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، یا نزدی  بکه آن )ککه    Tgشیشه، نتقا در دما  ا آزمونهشود توصیه میبه دنبا  عملیات حرارتی،    7-6-2

-صکیق  خوردگی آزمونه در طکی بکرش و   کااش ترک منظورهیا تخمی  زده شود( ب گیر اندازه ،باید از قب 

 زدایی شود. ، تنشکار 

رو  آزمونه واقکع در اعمکاق مختلکف درون    بر  ااکردن موقعیتآزمونه برا  مشخص شودتوصیه می  7-6-3

اکا  تحکت عملیکات حرارتکی در     موقعیکت دانده که نشان ،گیار  شودنشانه یا گیار متعحکوره گرادیان، 

 باشد.دمااا  خا  می

 TLMیکا   عبکور  )که میکروسکوپ نکور   عبور تواند با نور اگر آزمونه از نظر نور  شفا  باشد، می  7-6-7

لور، به ترتیکب، مشکااده شکود.    یا سطح تب تودهبرا  جستجو   (RLM) بازتابیباشد( یا میکروسکوپ نور می

آاک  بکالا بکا    دارا  اکا   اگر آزمونه از نظر نور  شفا  نباشد یا به سختی شفا  باشد )برا  مثا  در شیشه

تواند بسیار نازک )یعنی بخش نکازکی ککه   شکسته شده از شیشه میقسمت یا  برش (، ی FeOمقادیر بالا  

شود. گزینه دیگر برا  مشاادات سکطح، میکروسککوپ    کار صیق تواند ساخته شود( به منظور مشااده، می

در غیاب جریان امرفتی شیشه در  TLگیر  سریع از باشد. ای  روش ی  اندازهمی (SEM) الکترونی روبشی

GF  کند )یعنی جبهه تبلور نباید با ارتفاع ذوب ثابت باشد(. می منحر داد، که جبهه تبلور را ه مییارارا 

شود می اایی در کشش سطحیگرادیان سببافزایش یافته در دمااا  بالاتر،  فراریتدما و  گرادیان  7-6-5

Cتکر از حکدود   کم TLاا  با شود. ای  روش برا  شیشهکه به نوبه خود باعث جریان امرفتی می
Á1999   یکا

ا جبهه تبلور بکرا   گیر  شده باندازه ما باشد. اگر گستره دا  میایده، TLنزدی   ،کم فراریتاا  با شیشه

گیکر   انکدازه   ( بکرا   Cیکا   B)روش  CFیا  UTاا  روششود توصیه مینظر بسیار بالا باشد، روادار  مورد

 GFاا  رادیواکتیو به دلی  اندازه در شیشه TLگیر  آسانی برا  اندازهبه Aشود. روش ، استفاده TLتر دقی 

در گسکتره دمکایی ککه     TLاکا  بکا   ای  روش برا  شیشکه  شود.مینیاز استفاده نو تجزیه نمونه پیچیده مورد

 شود. (، پیشنهاد نمیPas 39 < ɖشیشه بسیار پایی  است)یعنی،  گرانرو 

 ،(UT)روش کوره دماي يکنواخت  )ب(،روش  7-2

اکا   گیکر  تواند بکرا  انکدازه  باشد و میاا  مورد استفاده در تعیی  نمودار فاز میروش اب مشابهای  روش  

 شوند، استفاده شود. می تعیی )الف(  روش با نسبت به موارد  که تردقی 

را ببینید( با ی   3ا  درون ی  بوته )برا  مثا ، آلیاژ پحتی ، شک  در ای  روش، ی  نمونه شیشه  7-2-6

سکاعت  ( Ñ 92 9) و در معرض دمااایی برا  ی  دوره ثابت زمانی )برا  مثا ، گیردمی قرار ،درپوش محکم

ظهکور  برا  ظهور یا عدم  (OM)میکروسکوپ نور   باتواند گیرد. پ  از عملیات حرارتی، آزمونه میقرار می

 ( مشااده شود. 1-2بند ) قبلی تشریح شده اا ، مشابه با روشبلور یا مواد غیرمحلو  دیگر
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 اثر، برا  مثا ، آلیاژ پحتی ساخته شده از مواد بی (B)یا انگشتانه مخروطی  (A)سانتیمتر مربع از فوی   6/3 ³ 6/3  -1

 
 

 

 

 
 

از گوشه تا گوشه رسم کنید )بجز مرکز مربع( برا  کم  به قرارگیر  شک  مورد استفاده و  Xرا بردارید  و ی  طر  ( 1)برا  بوته مکعبی، فوی   -9

 خورد.اا تا میجایی که گوشه

 

 

 
 

 را تا نزدی  شک  تا بزنید.  ااکنارهتا بزنید. سپ   اا را در امتداد خطو  موربگوشه -3

 

 UFبوته  ييشکل شما -5شکل 
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و  (TC)باشکد  بکالاتری  دمکایی ککه یک  آزمونکه شکام  بلوراکا مکی         بی دمایی  گسترهبا  TLسپ    7-2-2

 . شودتعریف می TCو  Taبه عنوان متوسط  TL .شودمعی  می (Ta)پایینتری  دما  بدون بلور در آزمونه 

 GTکه به چند عملیات حرارتی نسبت به روش  طور هکند بتر  را صر  میای  روش زمان بیش  7-2-3

          کنککد و عککدم قطعیککت مشککت  شککده از امرفککت در را کککم مککی فراریککتاثککرات  ایکک  روشنیککاز دارد، اگرچککه 

Cبا دقت بکالا )در   اا گیر کند. ای  روش برا  اندازهاا  جبهه تبلور را حی  میگیر اندازه
Á3 Ñ  مکورد )

گیکر   و قادر به انکدازه  شودکار برده میهبنیز اا  رادیواکتیو بسیار آسان برا  شیشهو  گیرداستفاده قرار می

C حدود تا TLمقادیر 
Á1699 اا  حرارتی اا  با المنت)برا  مثا ، کورهباشد میاا  نوعی دما  بالا با کوره

(MoSi2 ای  روش ممک  است برا   نیاز دارند.اا  دما  بالا و بوته خا تجهیزات  لاتر بهارچند دمااا  با

 تحت شرایط خا  استفاده شود.  TL به نزدی   بالا فراریتاا  با شیشه

 ،(CF)يابي کسر بلور روش برون روش )پ(، 7-3

 برحسکب )  CFبلکور،  گیر  کسر برا  اندازه UTاز ی  آزمونه در آن است که  جایگزی ای  روش ی  روش  

 ی تحت عملیات حرارتی در چند (، از ی  فاز بلور  یا فازاا  درون ی  نمونهیحجم درصدیا  یجرم درصد

 بکا ، اکا آن ی از ، یکا ترکیبک  SEM، یا XRD ،RLM ،TLMدر ار دمایی با  CF. شوداستفاده می T<<TLدما، 

بکه عنکوان    CFیکابی  توسط بکرون  TLد و سپ  شوگیر  می، یا ار دو، اندازهبا درصد حجمی یا یجرم درصد

اا  بکا  برا  شیشه اا  قبلی، نسبت به روشآید. ای  روشدست میهتابعی از دما نسبت به بلوراا  صفر، ب

ی  روش ، XRDفاز بلور  موجود باشد،  ی که چندبسیار مناسب است. انگامی TL به بالاتر نزدی  فراریت

 بسیار مکوثر اسکت   ،ار فاز مستق  TLباشد و در تعیی  وان تابعی از دما میبه عن CFموثر برا  تعیی  کمیت 

کسراا  بلور  تعکاد  را  از  اضافی تی، مزیCFباشد. روش بسیار مشک  می بو  الفاا  ای  امر با روش که

ا  اکثر بر بلورینگی یجرم 19تا  % CF < 3در  در برخی از مواقعتواند داد، که میبه عنوان تابعی از دما می

 داده شده است. شر در زیر  CFاا  مختلفی برا  روش شیوهفازاا  بلور  به غیرخطی بودن متمای  شود. 

      و امچنکی    SEM، یکا  TLM ،RLM ا(، بک 9-2-11بنکد  ) کسر حجمي بلوور )بلورهوا( در آزمونوه     7-3-6

 مسکاحت گیکر  کسکر   (، انکدازه تصویر )برا  تعیی  کسراا  مساحت شیشه و فازاا  بلور تحلی  افزار نرم

پییر است. اگر تصویر معر  آزمونه باشد امکان (طور معمو  ریزنگارهب) بلوراا در ی  تصویر یا ریزنگار آزمونه

شکود. اگکر ایک  فراینکد در     کسر مساحت معاد  با کسر حجمکی مکی   بنابرای و عم  موثر تصویر ناچیز باشد، 

 یابی شود. به عنوان تابعی از دما برونتواند می TLدمااا  مختلف انجام شود، 

 .تخمی  زد توانمیرا کسر جرمی بلوراا در آزمونه اا مشخص باشد، اگر چگالی شیشه و بلور -6يادآوري 

، تعکداد  1-3-2 بند شر  داده شده در مطاب  با روش(، 3-2-11بند )تعداد کسر بلورها در آزمونه   7-3-2

آزمونه در دمااا  مختلف را بشمارید. اگر ای  فرایند در دمااا  مختلف انجام بلوراا در ی  تصویر یا ریزنگار 

 یابی کرد. توان به عنوان تابعی از دما برونرا می TLشود، 

(، 2-2-11بنکد  )کسر جرمي بلور )بلورها( در آزمونه با اضافه کردن يك فاز بلوري شناخته شده   7-3-3

-NISTSRM اخته شکده )بکرا  مثکا ،   نه بلور  اسکتاندارد شک  از ی  ماد یاضافه کردن کسر جرمی مشخص
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674b  استانداردساز  الگو ،)XRD  راو آزمونکه ناشکناخته    اااسکتاندارد  شکود توصکیه مکی   .سازدمجاز میرا     

آزمونکه   در اکا اکا  اسکتاندارد و پیک    بی  پیک   پوشانیعدم ام طور مستق  قب  از اختح  برا  بررسیهب

سازد. سپ  الگو  اسکتاندارد  تر دقی  میتعیی  کیفیت را مشک  و کم پوشانی،نید، زیرا امکناشناخته اجرا 

کمکی )اگکر سکاختار بلکور      نیمکه  تجزیکه  باشد( یکا  خالص)اگر ساختار بلور  تجزیه کمی  جهت ایجادشده 

اند استفاده تو( می3-2-11بند ) (RIR)یا روش نسبت شدت نسبی  Rietveldبا نرم افزار ، CFباشد(  ناخالص

 شود. 

(، در ایک  روش،  3-2-11بنکد  ) کسر جرمي بلور)ها( در آزمونه با مقايسه آن با نموودار واسونجي    7-3-7

 ونآزمک  XRDشوند و بکا اسکتفاده از   ، آماده میخص از فازاا  بلور  مورد تجزیهاا  مشاا  با غلظتنمونه

، ک  مساحت پیک  بلکور،   FWHMیا  ارتفاع در نصفپی  ماکسیمم اا )پهنا  کام  شوند. مساحت پی می

شوند. ی  نمودار واسنجی استفاده می ایجادتری  پی ( و کسراا  بلور شناخته شده برا  یا مساحت مرتفع

یکابی(  مساحت پی  آزمونه ناشناخته سپ  در معادله واسنجی برا  تعیی  کسر بلور کمی )در صورت درون

 شود. تفاده مییابی( اسیا نیمه کمی ) درصورت برون

اکا   طکور معمکو ، محکدودیت   هب ،XRD تجزيهاز  CFهاي کسر حجمي بلور)ها( در آزمونه با داده  7-3-5

اا  که داده. انگامیT1%یا  یحجم 1%باشند، برا  مثا ،  می بلورینگیحجمی  درصدکننده، بر حسب ذوب

CF جرم توسط  برحسب درصدXRD یشهمانده شآیند، جرم باقیبدست می، mg ، محاسبه مکی  1از معادله-

   :شود

(6)          ä
=

-=
N

i

ictg mmm

1

, 

 که در آن:

mt    ؛ی، کسراا  جرمی استند(یشود درنتیجه مقادیر جزجرم ک  )که ای  مقدار به ی  نرما  می 

mc,i    کسر جرمی فاز بلورi گیر  شده با ام مشااده شده و اندازهXRD. 

 9از معادلکه  ، ρg، چگالی شیشکه،  Mi، به کسراا  مولی، miام،  iاا  جزء رمی افزودنیبا تبدی  کسراا  ج

 شود:  محاسبه می

           (2)          

ä

ä

=

==
N

i

iMi

N

i

imi

g

VM

mM

1

,

1

,

r  

 که در آن:

mm,i    جرم مولکولی اکسیدi ؛ام 

VM,i    حجم مولی افزودنی جزءi  3بند ام شر  داده شده در. 

 شود:  محاسبه می 3از معادله ، VHTات حرارتی، حجم کلی ار عملی
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(3)       
ic
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 که در آن:

ɟc,i    چگالی جزء بلورi ؛ام 

 شود:محاسبه می 2از معادله ، در آزمونه تحت عملیات حرارتی Vc,iام،  i% حجم جزء بلور  

(7)           
( )THic

ic
ic

V

m
V

,,

,
, 100

³
³=
r

 

رسم  3مطاب  با رابطه اا داده متناسب باخطی  بستگیام تواند به عنوان تابعی از دما ومی Vc,iسپ  مقادیر 

 شود:

(5)                   bTmV ic +³=, 

 که در آن: 

T1% = (Vc,i –b)/m  کهانگامی  Vc,i = 1 (T1%) .باشد 

 وسايل 5

 GTتجهیزات براي روش  5-6

Cدمااا  به یابی دست با قابلیت ،ي مقاوم در برابر حرارتاکوره گراديان لوله 5-6-6
Á339  تاC

Á1139   بکا

°اایی در گستره حدود گرادیان
C/mm1   بکا   یاکای (. برا  شیشکه 3)شکTL    تکر از  تخمکی  زده شکده بکیش

C
Á1139برا  مثا ، است که مورد استفاده قرارگیرند دمااا  بالا نیاز مقاوم به اایی با عناصر، کوره ،MoSi2. 

تخمی  زده شده برا   یدمای گسترهبا  ،مناسب مايترموکوپل واسنجي شده و دستگاه بازخواني د 5-6-2

C گسترهدر  Kشود. نوع استفاده می ،آزمون
Á23  تاC

Á1969 تواند استفاده شود، نوع میR  گسترهدر C
Á339 

Cتا 
Á1239 تواند استفاده شود و نوع میS  در محدودهC

Á239  تاC
Á1239    بدون واسنجی یا شکرایط خاصکی

 تواند استفاده شود. می

Cبی  تقریبا حف  دمااا  ثابت  با توانایی) کردن زداییبرا  تنش ،کنندهکنترلکوره مقاوم و  5-6-3
Á299 

C و 
Á299 با دقت دمایی )C

Á19 شود.استفاده می 

 ثا ، آلیاژ پحتکی ( بکا ابعکاد تقریبکی    اثر نسبت به نمونه )برا  مساخته شده از مواد بی ،قايق آزمونه 5-6-7

 9ی  مثا  قای  آزمونه در شک   (.cm 39تا  cm 19) cm 3/9 cm ³1 ³ طو ( به ترتیب ³ارتفاع  ³)عرض 

          گیکر  باشکد، پیشکنهاد    در دمکا  انکدازه   Pa s 3شیشکه آزمکون زیکر     گرانکرو  . اگکر  شکده اسکت  نشان داده 

کردن قای  طویک  بکا   پر الف،ور استفاده شود. ی  گزینه جداگانه با روش شود که از ی  بوته با قاعده مدمی

 (.B-9باشد ) شک  می مجزااا  با درپوش جزاچند قای  کوچ  م

 .یالماس ،برشاره  5-6-5
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  .با سرعت متغیر ،پرداخت کننده 5-6-1

 .در اپوکسی GTا  برا  نصب آزمونه شیشه ،يقالب لاستیکي سیلیکون 5-6-4

5-6-8 OM ، برا TLM  وRLM. 

 .(EDS) انرژ  تفکی سنج با طیف ،میکروسکوپ الکتروني روبشي 5-6-3

 Xاشعه  سنجپراش 5-6-61

 UTتجهیزات مورد نیاز براي روش  5-2

T~ Cحفک  دمااکا  ثابکت     با قابلیت کوره مقاوم 5-2-6
Á339   تکاC

Á1699    داکی )یعنکی، عناصکر حکرارت 

MoSi2 با قابلیت ( یا کوره C
Á1999¢ T اا  با برا  شیشهC

Á1139¢ TL .  

تخمی  زده شده که برا   یدمای گسترهمناسب با  ما ترموکوپ  واسنجی شده و دستگاه بازخوانی د 5-2-2

 (.9-1-3بند گیرد )آزمون مورد استفاده قرار می

ساخته شده از مواد سازگار با نمونکه )بکرا  مثکا ، آلیکاژ      حکمماا  قای  آزمونه )یا بوته( و درپوش 5-2-3

(. 1A -3)شکک   cm (9/1 ³ 9/1³ 9/1 ) بکه ترتیکب   (طکو   ³ارتفاع  ³)عرض  پحتی ( با ابعاد پیشنهاد شده

 (. B 1-3باشد )شک  گرد میگزینه دیگر ی  بوته به شک  انگشتانه ته

 .یالماس ،برشاره  5-2-7

 .ا سرعت متغیرب ،کنندهپرداخت 5-2-5

5-2-1 OM،  بازتابیو  عبور نور قدرت متغیر با. 

 .(EDS) سنج تفکی  انرژ با طیف ،میکروسکوپ الکتروني روبشي 5-2-4

 Xسنج اشعه پراش 5-2-8

شکیوه  بکرا    UTزیرا یک  آزمونکه    ،باشدمی 9-3 بندتجهیزات مطاب  با ، CFتجهیزات براي روش  5-3

 نیاز استند.  رچه مواد اضافی نیز موردشود اگگیر  نیاز میاندازه

و  OM ،SEMآور  شده با موجود در ی  ریزنگار جمع CFگیر  نرم افزار تحلی  تصویر برا  اندازه 5-3-6

 غیره.

در  1کسکراا  بلکور  بکا تیزشکدگی     نرم افزار پالایش سلو  واحد/ ساختار بلور  برا  تعیی  کمکی  5-3-2

   شناخته شده. از مواد بلور یمشخص یجرم درصد

اا  بلوراکا در آزمونکه ناشکناخته    ( که با پی SRM-674b)برا  مثا ، استاندارد مرجع  مواد بلور  5-3-3

 پوشانی نداشته باشند. ام

                                                 
1- Spiking 
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 مواد و/يا واکنشگرها  1

 واکنشگرها  1-6

 . 6آب نوع  1-6-6

  برا  مثا ، اتانو ، ایزوپروپانو ، استون.هاي تمیز کننده، حلال 1-6-2

 ، الماس.SiCبرا  مثا ،  ساينده براي پرداخت، محیط 1-6-3

 .اي میکروسکوپ اسلايدهاي شیشه 1-6-7

 .اي پوششاسلايدهاي شیشه 1-6-5

 .چسب حساس به دما 1-6-1

 اا  برپایه متی  متاکریحت. برا  مثا ، چسب هاي محلول در حلال،چسب 1-6-4

 دیگر(. انواکریحت یا اپوکسی) مانند سیهاي غیر حساس به دما چسب 1-6-8

 مواد 1-2

 داکی، بسکته بکه دمکا     )عناصکر حکرارت   GF ،UF، برا  مثکا ،  کوره مناسب با روش مورد استفاده  1-2-6

 د(.نشومی استفادهموردنیاز 

 اا  از پیش ساخته.اا  آلیاژ پحتی  یا بوته، برا  مثا ، ورقهامواد براي ساخت بوته و قايق  1-2-2

C گسترهدر  K، نوع هاي واسنجي شدهموکوپلتر  1-3
Á23  تاC

Á1969 ،  نکوعR  ه گسکتر درC
Á339   تکا

C
Á1239 تواند استفاده شود و نوع میS  ه گستردرC

Á239  تاC
Á1239       بکدون واسکنجی یکا شکرایط خاصکی   

 تواند استفاده شود.می

 .SRM-773برا  مثا ،  کوره، کردنماده مرجع استاندارد براي واسنجي  1-3-6

1-3-2  OM  ياSEM ،اا  تحت عملیات حرارتی.برا  ایجاد مشاادات بصر  آزمونه 

1-3-3  XRD ،اا  گیر برا  انجام اندازهCF. 

 (.SRM-1976a) برا  مثا ،  CFبرا  موقعیت پی  و واسنجی  ،XRDمواد مرجع استاندارد   1-3-7

 خطرات 4

 ن توسط ار نهاد  قب  از انجام کار ارزیابی شود. خطرات مرتبط با ای  روش آزموشود توصیه می 4-6

ای  آزمون، اشیا تیز استند )برا  مثکا ، فویک  فلکز  بکرا      انجام خطرات اولیه مواجه شده انگام  4-2

اکا  تحکت عملیکات    بالا )برا  مثا ، سطو  کوره، آزمونه دما اا(، سطو  ا ، و ارهاا  شیشهاا، سفا بوته

اکا از ککوره(، خطکرات    اا  مورد استفاده برا  برداشکت  آزمونکه  ره بیرون آمدند، انبرکحرارتی که تازه از کو
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(، و خطرات اشعه )برا  مثکا ،  MoSi2 انندم دایحرارت قرار گرفت  عناصر الکتریکی )برا  مثا ، در معرض

ا  بایکد  ه شیشکه آزمونک  جاییجابه(. انگام XRDرادیواکتیو، انگام استفاده از  پسماندکردن با در صورت کار

  اکا  مکورد اسکتفاده بکرا  عملیکات حرارتکی       برا  جلوگیر  از آسیب، دستکش محاف  پوشیده شود. ککوره 

C، در دمااکا   استانداردا  مشخص شده در ای  اا  شیشهنمونه
Á699   تکاC

Á1699  باشکند و بنکابرای    مکی

اکا از  آزمونکه  برداشکت  کوره و امچنکی   اا درون مقاوم حرارتی یا عای  انگام قرار دادن نمونه اا دستکش

اکا  چرمکی   امراه )در زیر( دستکشهاا  عای  الکتریکی بدستکش شودتوصیه میکوره باید پوشیده شود. 

  اکا بکا   اکا و مکوچی   اا  کاربر از نظر الکتریکی در مقابک  تمکاس بکالقوه انبکرک    که دستاستفاده شود تا ای 

   توصکیه اا  تحت عملیکات حرارتکی محافظکت شکود.     آزمونه برداشت در  اا  الکتریکی مورد استفادهالمنت

اکا  ایمنکی   محتا  باشد و نسکبت بکه روش   شیوهنسبت به خطرات مرتبط با ای  ، XRDکه اپراتور  شودمی

  انداز  تجهیزات آموزش ببیند.برا  راه

 ها و واحدهاي آزمونبرداري، آزمونهنمونه 8

، TLگیکر   شوند: روش انکدازه آزمون، تمام یا بخشی از اطحعات زیر را شام  می اا  ویژهدستورالعم    8-6

تخمی  زده شده  TLدمایی یا  گستره (، ی Aنیاز برا  روش تخمی  زده شده )تنها مورد Tgاادا  روادار ، 

 اا.اا  مد (، زمان عملیات حرارتی و الزامات ثبت دادهبینی)براساس پیش

 GFآماده سازي  8-2

تواند در ی  کوره گرادیان از دو یا چند بخش حرارتی مستق  تشکی  شده است، بنابرای  ای  گرادیان    می

فاصله از ی  نقطکه   dدما و  Tباشد، که کم می DT/Ddصورت نیاز برا  به دست آوردن ی  گرادیان محیم )

 (DCF/DT)به سرعت تبلور نمونه بالا است( تنظیم شود که  DT/Ddمرجع درون کوره است( یا گرادیان تند )

بکالا باشکد،    DCF/DTباشکد، و در مکوارد  ککه    کم باشد، گرادیان با شیب کم مکی  DCF/DTبستگی دارد. اگر 

 تواند تند باشد. گرادیان می

 Cو  A ،Bهاي آماده سازي نمونه براي روش 8-3

اکا را آسکیاب و   ایک  نمونکه  ، اشکند بمکی  شدهطور معمو  ذوبهب TLا  برا  تجزیه اا  شیشهنمونه 8-3-6

خنک   به محض سکرد شکدن )  سرد کنید.  رو  ی  ورق فولاد بر پ  س، مخلو  کنید و مجدد ذوب کنید

از  اکا نمونکه عار  بودن  ازاطمینان  جهت، ااآن ی ازیا ترکیب XRDیا   OM،SEM(، نمونه شیشه را با کردن

)برا  مثا ، اکسکیداا  فلکز     اده ذوب شده نامحلو م د.تجزیه کنی ،و بلور  ناپییرا  امتزاجفازاا  شیشه

 پ سک گزارش شوند. اگر نمونه عار  از بلکور و امگک  باشکد،    شود توصیه مینجیب( قاب  قبو  استند، اما 

نکاامگ    صکورت در غیکر ایک   . با ای  حا ، اگر نمونه بلور  باشد یا انجام دایدرا  2-3-3تا  9-3-3 بنداا 

 مراجعه کنید.  3-3-3 بندباشد، به 

بکا روش   SRM-773شیشه  TLاندازه ذرات پیشنهاد شده برا  تعیی   ،1-9بند استاندارد  مطاب  با  8-3-2

        ( بکی  دار)صکفحه سکورا     ب( و بکا روش  - 99باشکد )مکش   مکی  mm 33/9تکر از  )روش قای ( کوچک   الف
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mm 39/1  وmm 36/9  ا  ککه خیلکی کوچک     ذرات شیشکه  در عمک ،  با ای  حا باشد. +( می19/-3)مش

ماده ذوب توانند میزان قاب  توجهی حباب وارد ( در انگام عملیات حرارتی میmm 199/9¢استند )یعنی، 

-طکور چشکم  هتواند بک (، که میs Pa 19 > ɖبالا و متوسط ) گرانرو اا  با خصو  در شیشههکنند، ب شده

 ا  تحکت عملیکات حرارتکی   یک  آزمونکه شیشکه    بکی   رت و امچنی  قابلیت دید ازرو  انتقا  حرابر گیر  

              ا  کککه بسککیار کوچکک  اسککتند )یعنککی،کککردن ذرات شیشککهچنککی  تمیککزد. اککمنککتککاثیر بگیار قرارگرفتککه،

mm 199/9¢ )یعنی، باشدمشک  می( ذرات شیشه که بسیار بزرگ استند .mm 2 >ب )اکایی ککه   را  بوته

      اکا بکی   گیکر  باشند. بنابرای ، اندازه ذره پیشنهاد شکده بکرا  ایک  انکدازه    قبح شر  داده شده متناسب نمی

mm 299/9  وmm 2 اکا  شیشه ال  شود و ای  اندازه حف  شود. ای  اندازهشود توصیه میباشد؛ بنابرای  می

زایی و رشد بلکور را در طکی عملیکات    استه، mm 299/9تر از  اا  خیلی کوچزیرا اندازه شوند،میاستفاده 

به دلیک   انگام پرکردن شیشه به درون بوته، ، mm 2تر از اا  خیلی بزرگداند و اندازهمی افزایشحرارتی 

مراه دارد. به دقت شیشکه را خکرد   اپیامداایی را بهیابد، طور چشمگیر  کااش میکه تراکم انباشتگی بهای 

)یعنی ایچ گونه تماس مستقیم بکا  اا  لازم برا  جلوگیر  از ورود آلودگی را در نظر بگیرید احتیا کنید، 

تکر از شیشکه )بکرا     ااون متشک  از مکواد سکخت   وجود نداشته باشد(. از ی  آسیاب یا ااون و دسته استی 

 نید. ، یا معاد  آن( برا  شکست  نمونه به اندازه موردنظر استفاده کSiC ،WCمثا ، 

ورسکاز  ذرات  طکه ا  تمیز با غوشیشه بشردقیقه در ی   9به مدت  فراصوتینمونه را با تمیزکننده  8-3-3

 خالی. آب را شستشو دایدکند، که ظر  را تا بالا  شیشه با ی  حجم برابر پر طور ه، ب1شیشه در آب نوع 

تازه تکرار کنید. نمونه  1دقیقه( با آب نوع  9را دو بار دیگر )ار مرتبه تمیزکردن  فراصوتیکنید و تمیزکردن 

کنید و نمونه خا  دقیقه با اتانو  شستشو داید. اتانو  را  9مرتبه به مدت  در چهارمی  فراصوتیصورت را به

Cدما   را در
Á29 ²  خانکه طراحکی شکده بکرا      در یک  گکرم  و بکاز   بشردر ی  بیش از ی  ساعت به مدت

خش  کنید. اگر واکنش میان آب یا حح  و شیشه مشککوک باشکد، مراحک      ،کردن مواد قاب  احتراقخش 

 اید.)برا  مثا ، پنتان، اگزان( انجام د جایگزی اا  غیرقطبی توان با استفاده از حح شستشو را می

بایکد مراقکب    ،انگام انتقا  نمونه شیشه تمیز و خش  شده به درون ظر  یا کیسه تمیز و مشخص 8-3-7

اا  دیگر آلوده نشود. ظر  اا آلوده نشود یا نمونه با نمونهبود تا شیشه با گردو غبار و چرک و روغ  و نم 

 د، محکم ببندید. نآماده شو ونکه برا  آزمیا کیسه و مخزن را در ی  محیط تمیز و خش  تا زمانی

به شیشه  بچک   شتوسط سای شودتوصیه مید استن جداگانه، ناامگ  یا فاز متبلوراایی که شیشه  8-3-5

بکرا   ککه   باشکد ساز  شیشه مکی امگ روش پودر بسیار ریز، آماده شوند. ساییدن و مخلو  کردن، بهتری  

 باشد. ، ضرور  میTLاا  گیر کااش اثرات نمونه ناامگ  انگام اندازه

 وسايلسازي آماده 3

Cبکا  تحم  دمااایی که برا  عملیکات حرارتکی    قابلیتکوره شود توصیه می کوره، تنظیم  3-6
Á39 ²    بکی

ککوره بایکد دارا  یک      شکوند، را دارا باشکد.  استفاده می کوره و دما  عملیات حرارتی لیاتیدما  عمبیشینه 

ب به جلوگیر  از آسی جهترو  دما بر ی  کنتر  دارا  دما  واسنجی شده باشد. کوره باید  پایشقابلیت 
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 بنکد    گیرد، باشد. برا  اطحعات بیشکتر بکه  کننده کوره میدما  عم  بیشینها  که از بالقوه با گرمایشکوره 

 مراجعه کنید. 9-3و  3-1

 بنکد   به GTاا برا  روش ساز  آزمونهاا  آمادهبرا  دستورالعم  ،آماده سازي آزمونه براي تجزيه 3-2

-و برا  دستورالعم  9-3-11 بند به UTاا برا  روش ساز  آزمونهدهاا  آمابرا  دستورالعم  و 11-9-2

 مراجعه کنید.  2-11 ندبه ب CFاا  مختلف اا برا  روشساز  آزمونهاا  آماده

 تجهیزات تجزيه 3-3

3-3-6 OM،  ازOM در حالکت   یحرارتک تحت عملیکات  اا  توان برا  مشااده آزمونهمیTLM   یکاRLM 

-توصیه مکی ، پ. برا  تحلی  تصویر در روش کرد( استفاده آزمونه 1شناسیریخت و  )بسته به شفافیت نور

 اکتساب ریزنگار )برا  مثا ، دوربی  دیجیتا ( مجهز باشد.  امانهی  س همیکروسکوپ بشود 

3-3-2 SEMساز  آزمونه برا  مشاادات ، آمادهSEM طور معمو  مستلزم آن است که آزمونه بکا یک    هب

اکا  بکا اکدایت و    بتوانکد آزمونکه   SEMکه آنمگر  ،( پوشش داده شودC ،Au ،Pdبرا  مثا ، پوشش رسانا )

سکاخت   توانند بکرا  ظکاار  اا میبا وضو  بالا، آزمونه SEMکند. برا  اکتساب ریزنگار  تحلی  رسانایی کم را

      ام شکود(، یکا   شوند )بهتر اسکت اگکر بکرا  کیفیکت نکور  انجک       پرداخترو  سطح آزمونه بر موردنظر  الگو 

 باقی بمانند.   پرداخت توانند بدون می

3-3-3 XRDساز  آزمونه نوعی برا  ، آمادهXRD بکه   یحرارتک تحکت عملیکات   اکا   شام  سایش آزمونه

آزمونه پودر شده با یک  اسکتاندارد    شودتوصیه می اا  پی باشد. به منظور بررسی موقعیتصورت پودر می

XRD ا  تایید شده برا  مثSRM-1976a شود.  9وارد 

 واسنجي و استانداردسازي 61

اا و خروجی ترموکوپ  باید حداق  سالانه مطاب  با ی  ، تجهیزات آزمون، شام  ترموکوپ واسنجي 61-6

 واسنجی شود.  ANSI/NCSL Z540.3استاندارد، برا  مثا ، 

ار طی فعالیت پایش شوند. نحوه پکایش  بماه ی  6اا باید برا  درستی و صحت دما، حداق  ار کوره 61-6-6

GF  مراجعه کنید(. 1-1-1-19انجام شود ) به بند  1-9باید مطاب  با استاندارد بند 

61-6-6-6  GF توان با قرار دادن ی  ترموکوپ  واسنجی شده درون کوره، در زمانی که خکالی اسکت و   را می

کننکده  طور معمو  ی  متوقکف ، از ی  موقعیت پایش کرد ) بهdگیر  دما  تعاد  در فواص  مختلف، اندازه

کننده در انتهایی پشتی قرار داده می شود( از پایش دما  گرادیان کوره برا  تعیکی  طکو  قکای  آزمونکه و     

-گیرد، استفاده کنید. اگر گرادیان غیرخطی باشد، مناط  حرارتموقعیتی که قای  در کوره گرادیان قرار می

شکود  شکود. توصکیه مکی   که گرادیان و شک  گرادیان موردنظر به دست آید، تنظیم مکی تا زمانیدای مختلف 

Cنزدی  به خطی بودن باشد ) GFگرادیان دما در 
Á1 Ñ تکر  در محدوده دما  موردنظر( با گرادیانی که بیش

                                                 
1- Morphology 

2-Doped 



93 

 

°از 
C/mm9/1 مکا، بکرا  مثکا ،    شود کوره گرادیان با مواد مرجع استاندارد برا  واسکنجی د نباشد. توصیه می

SRM-773 انداز  شود. راه 

، برا  نمونه ی  پایه درون کوره در وسط منطقه داغ ککوره ایجکاد کنیکد. سکپ      UFبرا  پایش  61-6-6-2

اکا   ( مسکتقیما بکالا  موقعیکت   ~ cm 6/9اطمینان حاص  کنید که تعداد مناسبی حفره با اندازه مناسکب ) 

اا نباید در انگام برا  عبور ترموکوپ  در بالا  کوره وجود دارند. حفرهگیار  شده بر رو  پایه نمونه، نشانه

اا  دمایی ناخواسته بسته شوند. در صورت استفاده از مثکا   استفاده برا  جلوگیر  از اتح  گرما و گرادیان

B   د شود. اا  پایش شده باید ایجاطور مستقیم بالا  موقعیتحفره در بالا  کوره به 2تعداد ، 1در جدو 

 

 کوره ايشدياگرام پ - 6جدول 

 
 

      موقعیت:

399 391 392 399 393 393 

299 291 293 293 293 292 

1999 1991 1999 1993 1993 1992 

1199 1193 1192 1192 1192 1193 

1999 1992 1999 1999 1993 1993 

1399 1392 1399 1399 1391 1391 

1299 1291 1292 1291 1299 1293 

 

اا  جدو  در داد. دادهصفحه مربعی را نشان می مثالی از پایه نمونه (B)ا  و   دایرهمثالی از پایه نمونه (A) -يادآوري 

اا در شوند. موقعیتاا  ترموکوپ  در ار دما برا  ار موقعیت ثبت میداند که چگونه خروجیسمت راست دیاگرام نشان می

 Tcیا  Taآور  شده در ی  دما  خا  استند، از استفاده برا  مقادیر از میانگی  دمااا  جمع CÁ9 Ñدمااایی که بیش از 

 شوند. اا مشخص میشوند. ای  مقادیر به صورت قرمز، درشت، زیرخط دار یا ترکیبی از آنحی  می

اگر ککوره  شود. به عنوان مثا ، می ایش، پمشخص آزمون در سراسر ی  گستره دمایی ی کوره   61-6-6-3

C گسکتره اا  آزمون در برا  نمونه
Á319   تکاC

Á1929    ،ککوره در   شکود توصکیه مکی  اسکتفاده شکودC
Á399 ،

CÁ1399 شود )بکرا  مثکا ، اکر     پایش ،در مابی منظم دما  و ی  افزایشC
Á199 از C

Á399   تکاC
Á1399 .)

1 

 

9 3 2 3 
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اگکر ترموکوپک  مکورد    د، واسکنجی شکون  ای  گستره  ک  توانند از طری اا نمیتوجه کنید که امه ترموکوپ 

اطمینان حاص  کنید که ی  منحنی واسنجی برا  ار نوع ترموکوپ  استفاده استفاده خارج از گستره باشد، 

    R/Sیابی شود )بکرا  مثکا ، نکوع    ولتاژ رو  خروجی ترموکوپ  برون خوانششود تا مقدار دما  واقعی از می

Cدر 
Á1239 ²T.)  

در بکالا  ککوره قکرار دایکد و انتهکا        حفکره  طریک  در ار دما، ترموکوپ  واسکنجی شکده را از     61-6-6-7

نمونه قرار گیرد، تکیه داید. توجه داشته باشید ککه   پایهرو  باید بر که بوته نمونه  موقعیتیترموکوپ  را در 

. اجازه داید در نظر گرفته شوداا  ایمنی الکتریکی باید خطرات الکتریکی، روش در نزدیکی کردنانگام کار

را از ترموکوپک  در جکدو     خکوانش دقیقه( در ار موقعیت برسکد و   99تا  3تا دما  تعاد  )برا  مثا ،  دما

نمونه در ی   پایهرو  بر معی   وقعیتمراجعه کنید(. اگر مقدار دما در م 1ثبت کنید )به مثا  جدو   پایش

Cدما  معی ، 
Á3 Ñ آور  شده جمع اا باشد، دادهاختح  داشته  پایشاا  موقعیتر دیگ یانگی از دما  م

استفاده شکوند. بنکابرای     TLمورد استفاده برا  تعیی   Tc/Taدر آن موقعیت و در آن دما نباید برا  مقادیر  

 نمونکه  پایکه رو  بر  وقعیتیدر م ،TLتعیی  جهت مورد استفاده  Taو  Tcمقادیر  برا  اانمونهشود توصیه می

 د. ن، اجرا شوباشدمی خارج از روادار  اا که متفاوت از ارگونه موقعیت

رو  بکر   XRD روبکش بار واسنجی شود. برا  ای  کار، یک   ار شش ماه ی  XRDشود توصیه می  61-6-2

  اکا موقعیکت پکراش  کنید که  بررسی( انجام داید و SRM- 1976a)برا  مثا ،  q9ی  استاندارد واسنجی 

صحیح نباشند، دسکتگاه   اا موقعیتاا در با استاندارد باشند. اگر پی  مطاب اا ( و شدتq9 ،)درجات پی 

 نظیم شود.تمجدد باید 

یکا   بکا آزمکون گردشکی    مطکاب  قابک  ردیکابی    TLحداق  ی  شیشه استاندارد بکا   گیري،کنترل اندازه  61-2

یا در ی  فرکان  منظم بکرا    TLاا  ر گیجدید  از اندازه بچ( با ار SRM-773)یعنی،  NISTاستاندارد 

 پکایش رکان  باید یکبار در سا  یا با ار تغییکر  ون شود. کمینه فزمان باید آزم طو تعیی  دقت ار کوره در 

گیر  شده باید در روادار  مکورد  گیر  شود )ار کدام که ابتدا ر  بداد(. مقدار اندازهکوره یا گرادیان، اندازه

توصکیه  گیر  شکود.  اندازه مجددو استاندارد  پیکربند تاندارد باشد، یا کوره باید دوباره انتظار برا  شیشه اس

بخشکی   عنواناا یا افزایش در تغییر بهبررسی تمایحت و اریبی جهتاا اا  حاص  از ای  آزموندادهشود می

مکداوم روش   ارزیکابی وانکد  ترسم و تجزیه شوند. ای  امر مکی  ،گیر  تعریف شده، حف از برنامه کنتر  اندازه

 ه داد.یتنظیمات اریبی را ارا ی برا آزمون و اساس

 روش انجام آزمون 66

 روش زیر تعیی  شوند: 3ا  باید توسط یکی از اا  دما  ذوب ی  آزمونه شیشهگیر اندازه 66-6

 ؛(GT) روش کوره دما  گرادیان -الف

  ؛(UT) روش کوره دما  یکنواخت -ب

 . (CF) ی کسر بلوریابروش برون -پ
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اا  ککاربرد  آزمکون مشکخص شکوند. بکرا       باید در دستورالعم  وناا  مورد آزمروش مناسب برا  نمونه

 مطاب  بنکد  CFاا  هنرا  آزموو ب 3-11 مطاب  بند UTاا  برا  آزمونه ،9-11 بند ب اطم GTاا  آزمونه

 اقدام کنید. 11-2

 (GT)روش کوره دماي گراديان  66-2

 پکایش گرم شده و کوره از پیش درون( قرار داید و 1-3بند ا  آزمون را در ی  قای  )نمونه شیشه  66-2-6

موردنظر قرار داید.  آزمون . قای  را در کوره در محدوده دما وارد کنیدتر کوره قسمت خن  انتها شده از 

طور معمکو   به. باقی بماند ،برا  مدت زمان مشخص شده در دستورالعم  آزمون ا اجازه داید نمونه شیشه

موردنیکاز بکرا  رسکیدن بکه     با زمان زمان  ای  ، اگرچهباشدمیساعت  (Ñ 92 9) ،زمان عملیات حرارتیمدت 

  شود. تعاد  حرارتی تعیی  می

  زدایکی و درون ی  کوره تنشبرداشته در پایان عملیات حرارتی، قای  را با آزمونه از کوره گرادیان    66-2-2

 9مکدت زمکان بکیش از     گیر  شده یا تخمکی  زده شکده بکرا    اندازه Tgگرم شده با دما  نزدی  به از پیش

 کنید. خن  قرار داید و سپ  به آرامی کوره را تا دما  اتاق ساعت 

   رو  آزمونه بکا مقکادیر  بر اا  وقعیتزدایی بردارید و آزمونه را برا  ارتبا  مقای  را از کوره تنش   66-2-3

d  وT نبیند. بسکته بکه    آسیب(. آزمونه را از قای  بردارید، مواظب باشید آزمونه 1-2بند کنید ) گیار عحمت

بکه صکورت   ، ممک  است یحرارتعملیات تر آزمونه تحت ، انتها  با دما  کمونسرعت تبلور شیشه مورد آزم

مثا ، لاستی  سکیلیکون،  . آزمونه را در ی  قالب، برا  ظاار شود شده بلور به شدت سرامی  شیشه  ی 

 TLکه با ک  آزمون یا حداق ، منطقه مکوردنظر، متناسکب باشکد، قکرار دایکد )     طور هبه اندازه کافی بزرگ ب

 اپوکسکی سکخت  اپوکسی بپوشانید. اجازه داید  بچ مجزا ازبا ی   کامح(. آزمونه را cm 3Ñ تخمی  زده شده

محافظت شکود و   کار صیق شود آزمونه در طی برش و عث میشود. آزمونه را از قالب بردارید. ای  فرایند با

 بماند. سالم 

برا  برش آزمونه در نیمه طولی، در امتداد گرادیان دمکایی،   یاز ی  اره مجهز به تیغه برش الماس   66-2-7

اا را پرداخت کنید. سمت پرداخت شکده را بکه یک  یکا چنکد      استفاده کنید و سمت بریده شده یکی از نیمه

ایک  امکر بکرا     (؛ CrystalBondا  میکروسکوپ بچسبانید )بکرا  مثکا  بکا سکیانواکریحت یکا      حید شیشهاس

دلیک  ککااش اصکطکاک در پرداخکت     ه( در مقاب  ی  قسمت بزرگ بcm 3¢پرداخت چند قسمت کوچ  )

   (2تکا   9)ید تا آزمونه با ضکخامت حکدود   مانده آزمونه را به موازات اسحید برش داتر است. باقیکننده، آسان

متغیکر   کننکده بکا سکرعت   جا بماند و قسمت نازک آزمونه را بکا یک  پرداخکت   همتر چسبیده به اسحید بمیلی

گرادیکان و   پکایش شناسایی آزمونکه،   ماندگارپرداخت کنید. سمت مخالف آزمونه را پرداخت کنید. از عحمت 

به درسکتی    مثالی از آزمونه 6اسحید شیشه، اطمینان حاص  کنید. شک   رو بر  پایشگیر  افزایش اندازه

 داد. آماده شده را نشان می
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کوره گرادیان حرارتی ( ی  آزمونه تحت عملیات 2، )با درپوشامرا اا  پحتینی کوچ  ( قای  پحتینی پر شده با بوته1به ترتیب از بالا ) -يادآوري

 بریده شده است تراا  کوچ بخش بهصورت طولی هبکه رو  اپوکسی بر اا  سوار شده ( آزمونه3شده، ) دارنشانسی و سوار شده در اپوک بدون نقص

 اا  کوره گرادیان. ( مقاطع نازک آزمونه4و )

 تجزيهآماده شده براي  GTآزمونه  -1شکل 

یا ار دو برا  تعیی  موقعیکت   SEMیا  OMرا با  آزمونه ،آزمونه با مقطع نازک ساز آماده از پ    66-2-5

تر از دما  جبهه تبلکور اسکت.   شیشه برابر یا بزرگ TL(. در غیاب امرفت، 2جبهه تبلور، تجزیه کنید )شک  

داشته باشد. در ای  مورد، را  3شک   مطاب  باات درجچندی  ا  از گسترده محدودهجبهه تبلور ممک  است 

جبهکه تبلکور خکارج از     ییدمکا  گسکتره ثبت کنید. اگکر  را ، شوندمییجاد جبهه تبلور ادر دمااایی که  گستره

 کنید. ونآزم پو  باا  تر یا با روشکوچ گرادیان با را مجدد روادار  باشد، نمونه 

 

 
 با الگوهاي جريان همرفتي GTجبهه تبلور در آزمونه  -4شکل 

را  2)شکک    تبلور درنظر گرفتکه شکود  دما  جبهه  گسترهعنوان دما در مرکز به TL شودتوصیه می   66-2-1

 انتخاب شود.  گسترهدر  تفاوتی بایدداد که دما  منشان   شوااد دیگرکه ای مگر  ،ببینید(

 در صکورت درخواسکت کننکده آزمکون، تجزیکه     یا ار دو تعیی  کنید. ، SEMیا  OMفاز بلور  را با   66-2-4

 داد.یا ار دو،  انجام  XRDیا  EDSد تر ماننه اطحعات قطعییبرا  ارا توانی را میاضاف
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و انکدازه دمکا     ه دما  جبهکه تبلکور  گستر، تجزیه شیوهگرادیان، فاز اولیه،  پایشاریخ، نام نمونه، ت   66-2-8

 ، ثبت کنید.  نتایجذوب را برا  ار شیشه در برگه 

 (UT)روش کوره دماي يکنواخت  66-3

( قرار داید و آن را درون ی  ککوره  9-3بند مخروطی )بوته نمونه شیشه آزمون را در ی  جعبه یا   66-3-6

طور  ککه  هب یمناسب وقعیت. بوته را در کوره در مقرار دایدشده  پایشدما  یکنواخت از پیش گرم شده و 

برا  مدت زمان مشخصی  ا شیشهنمونه . اجازه داید ، قرار دایدشود پایش 9-1-1-19 بند ار کوره مانند

Cبرا   ااشود آزمونهاد می. پیشنباقی بماند
Á299² T  مکدت بکه h 92² بکه طکور تقریبکی      دمکا  بکرا   و

C
Á399مدت ، بهh 23²  طور تقریبی دما  به و براC

Á399مدت ، بهh 39²  طکور تقریبکی   دما  بهبرا  و

C
Á639مدت ، بهh 32²  و برا  دما  کمتر ازC

Á639مدت ، بهh 26² اجکرا   حرارتیرا  رسیدن به تعاد  ب

 باشند.اا وابسته به نمونه بوده و برا  ار شیشه در معرض تغییر میاگرچه ای  زمان شوند،

چنکد نمونکه   اجکرا   ی  نمونه معی  در ی  دمکا  مشکخص بکا    برا  توان میتعاد  حرارتی را   66-3-6-6

 . عنوان تابعی از زمان، تعیکی  ککرد  به CF پایش جهتاا از کوره در نقا  زمانی مختلف یکسان و برداشت  آن

اا در دمااا  خیلکی  نمونه کهدر صورتیشود. درنظر گرفته می پایدار CF اا  مسطحقسمتکه در آن زمانی 

توانند تبخیر شوند و ترکیب شیشه را تغییکر دانکد،   شوند )بسته به نمونه( مواد درون شیشه میدار  نگه بالا

 د.ندارا تغییر می صحیحتعاد  حرارتی  گیر بنابرای  خوا  و اندازه

ا  را از بوتکه خکارج   اوا سکرد و آزمونکه شیشکه    خن  کردندر پایان عملیات حرارتی، آزمونه را با    66-3-2

، از اشته باشدسریع در اثر سرد شدن وجود د تبلورجدایی فاز یا  شودبینی میپیشاایی که نمونه کنید. برا 

تنها با سطو  خارجی بوته بکرا   باید مایع ، در مایع خن  کردنتوان استفاده کرد. برا  آب می خن  کردن

بکه   3ه را بکا مثکا  شکک     جلوگیر  از واکنش شیمیایی با شیشه درون بوته تماس داشته باشد. مقاطع آزمون

اکا   سکادگی قطعکه  هبک  باشد،متداو  میآب فرونشانی با عنوان ی  راانما آماده کنید. اگر شیشه خرد شود، 

 شکسته شده را به اسحید بچسبانید. 

ایجاد کنید و  B -3طور مورب با ی  تیغه الماسی مطاب  با شک  برش اولیه را بر رو  آزمونه به  66-3-2-6

( در μm 399تا  μm 999تر )استفاده از ی  تیغه نازکبگیارید. و کنار  کنیدگیار  نامرا ( 1ت )سپ  قسم

اا  وارد شده به آزمونه توسط تیغکه و  ( برا  به حداق  رساندن تنش< μm 399تر )مقاب  ی  تیغه ضخیم

 است.  مناسببرش،  ناشی ازامچنی  مقدار شیشه از دست رفته 
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 راانما:

A    دادنشان می 3ا  پ  از عملیات حرارتی درون ی  بوته را مطاب  با شک  مای  از ظاار ی  آزمونه شیشهنما 

 

دما براي مشاهده مقطع نازک با نور از چگونگي برش آزمونه تحت عملیات حرارتي هم ييتصوير شما -8شکل 

  OMعبوري 

 

و بکه اسکحید میکروسککوپ    را پرداخکت کنیکد    ،(9( و )1سطح آزمونه باقیمانده، یعنی مرز بی  )  66-3-2-2

 (.معاد  آن یابرا  مثا  با سیانواکریحت )بچسبانید 

( اضکافه کنیکد. ایک     b)-C-3ار سمت اسحید مطاب  بکا شکک     ی  روکش پوششی واحد را به  66-3-2-3

ککه  طکور  هکنند بک  کننده با مساحت بالا را در روش پرداخت فراام میاا  پوششی ی  نقطه متوقفروکش

شود و امچنی  به حف  صفحه پرداخت مواز  با صفحه اسحید کم  طور کام  پرداخت نمیکناره آزمونه به

( بکرا  مشکااده آزمونکه بکا     μm 939اا، ضخامتی قاب  مقایسه با روکش پوشکش ) کند. برا  اکثر آزمونهمی

TLM اکا نیکاز بکه    ؛ ارچنکد، برخکی از آزمونکه   باشدبه اندازه کافی نازک می ³939اا  تقریبا نماییدر بزرگ

 دارند. TLMتر برا  مشاادات پرداخت نازک

 تا( بریده شود و سپ  3( و )9، بی  )B-3آزمونه در ناحیه برش نهایی در شک   شودتوصیه می  66-3-2-7

آن  که اندسهطور هنازکی از آزمونه را بکه مقطع  پوشش پرداخت شود روکش مشابه بای  ضخامت نهایی 

زدایی نشده ممک  است داد. شیشه تنشمیرا  باشد،( C ï (c)-3) و امچنی  شک   ïD 3شک   مطاب  با

 داد.تشکی   ساز  اسحیددر طی آمادهرا شیشه  اا خرده

تکر از  )بکیش  تراندازه دندانه درشت، گاای اوقات ممک  است ی  یالماس دلی  ماایت سایشی تیغه ارهه( ب1)

μm 199  بکر  را  در معکرض  آزمونه نیاز شود، یعنی، ک  سطح ساز  سطحیآماده( برا  199ازه دندانه اندیا

نقطه  ،μm 39حدود کاغی سمباده  معمو طور هب با ای  حا ،قرار داید. مجزا رو  ی  صفحه پرداخت شده 

 باشد.میشیشه  کردنبرا  پرداخت یشروع خوب

اا  با شماره اندازه بکالاتر اسکتفاده   شود، کاغی شی انجام میسطح با روکش پوش( وقتی پرداخت آزمونه ام9)

(. ی  روش آزمکون مناسکب بکرا  اسکتفاده در ایک  اسکتاندارد       SiCتر یا اندازه دانه شوند )الماس کوچ می

μm93  (، 299)اندازه دندانهμm 16    (، 699)انکدازه دندانکهμm 19    (، و 399)انکدازه دندانکهμm 6   انکدازه(
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   ا  آغشکته بکا المکاس    اا  المکاس و پکداا  پارچکه   ا  با سوسپانسیونباشد. پداا  پارچه( می1999دندانه 

آورد، اگرچکه بکرا    جا  کاغی سمباده استفاده شوند زیرا کاغی سمباده به مدت طولانی دوام نمیتوانند بهمی

 تر است. جایگزینی کم ازینه

      μm 3¢اکا  المکاس بکا انکدازه ذره     ز باشد، سوسپانسکیون نیاموردنمایی بالا با بزرگ SEMیا  OM( اگر 3) 

 توانند استفاده شوند.ا  برا  پرداخت با کیفیت بالاتر میمراه پداا  پارچهابه

دما  مورد استفاده، کوره مورد اسکتفاده، تکاریخ و مکدت زمکان عملیکات       ،شناسایی آزمونه برا   66-3-2-5

 جهکت گیار  کنید. ی  روش مناسب پوشش برچسب با نوار چسب ا  را نشانهو  اسحید شیشهربر حرارتی 

 باشد. ساز  آزمونه میجلوگیر  از پرداخت شدن یا محو شدن در طی فرایند آماده

یکا   RLMحجمکی(،   گیکر  )انکدازه  TLMمقطع نازک را بکا  در صورتی که آزمونه شام  بلور باشد،   66-3-3

SEM تجزیه کنید.تعیی جهت  اا،سطحی(، یا ترکیبی از آن یر گ)اندازه ، TL   شیشه باید بیTc  وTa  قرار

 بگیرد.

گستره دمایی به که زمانیرا با تغییر دما  عملیات حرارتی تکرار کنید تا  3-3-11تا  3-11مراح      66-3-7

Cروادار  )برا  مثا  از کافی  درجه
Á19)  طور معمکو   هب .د شودمحدو ،با داده موردنیاز مطابTL    میکانگی

Tc  وTa اا  دقی  ممک  است بررسی باشد؛ ارچندمیOM تر گر باتجربه به تخمی  دقی ونتوسط ی  آزم

TL  .منجر شود 

ایک        از  ییکا ترکیبک   XRDبکرا  ترکیکب،    EDS، شناسکی ریختبرا   SEMو  OM بافاز بلور  را   66-3-5

 کلی، تعیی  کنید. برا  ساختار و ترکیب اا روش

 شکیوه ، مدت آزمون، وجود فازاکا  بلکور  و   نهایینام نمونه، تاریخ عملیات حرارتی، دما  واقعی    66-3-1

عنکوان  بکه نتکایج  برگکه  در ، ونبرا  ار شیشکه متفکاوت تحکت آزمک    را  TLبرا  ار آزمونه و امچنی   تجزیه

شکده بکرا    تعیکی    TLترموکوپک  و  خروجکی    بی اختح  باواقعی ما  دستورالعم  ار آزمون ثبت کنید. د

ککار  آزمکون بکه  ی باید برا  امه دمااا  ثبت شده در ط اختح شود. ای  شیشه استاندارد درونی تعیی  می

 مراجعه کنید(. بمثا  پیوست )به  رود

 (CF)يابي کسر بلور هاي برونروش 66-7

در ی  قای   جزابا چند قای  م GTات حرارتی ، اجرا  ی  عملیآزمون برا  ای  روشمرحله اولی    66-7-6

اسکتفاده   GTاکا   باشد. اگر آزمونکه می تفاوتدر دمااا  م UTحرارتی  اا از عملیات ا مجموعهطوی  یا 

 CFاکا   گیکر  خطا  دما برا  انکدازه  نواره دمایی از ار قای  باید ذکر شود )به عنوان ی  گسترشوند، ی  

 تفسیر شده است(.

ایک    از ییا ترکیب XRDیا  RLM ،SEMاا  توان با روشمیرا  کسر حجمي بلور)ها( در آزمونه،   66-7-2

(. 3-2-11تکا   2-2-11بنکد  اند )صورت جداگانه شر  داده شدههب XRDاا  انجام داد، اگرچه روشاا روش
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تلف مقایسه شوند اا در دمااا  مخدر آزمونهمشابه  بردار نواحی نمونهشود توصیه می، SEMو  RLMبرا  

 را ببینید. A-2شک  ، اا را نگاه کنید()برا  مثا ، مرکز نواحی زیری  امه آزمونه

با  یبالا، پرداخت کنید؛ برا  مثا ، ی  سوسپانسیون الماسنهایی تا رسیدن به کیفیت  را آزمونه  66-7-2-6

 شود. مناسب، پیشنهاد مینهایی  هکنندبه عنوان ی  وسیله پرداخت μm 3¢اندازه  

و ( از سطح آزمونکه بکا روشکنایی    19²طور ترجیحی ریزنگار )برا  آماراا  مناسب به 3حداق    66-7-2-2

 .از ماتری  شیشه تشخیص داد را بتوان بلوراا کهبه نحو  مناسب بگیریدتبای  

      دارا  بلکور     ککه تعیکی  نکواحی در میکدان دیکد     جهکت تصکویر  لی  تحافزار ریزنگاراا را با نرم  66-7-2-3

 ،ایک  نسکبت  اگر عم  میدان ناچیز باشکد،  کنید.  حلی د، تنباشد در مقایسه با آن که حاو  بلور نمینباشمی

بکا  را شکده   انجکام  اکا  بکردار  نمونکه . کسر حجمی میانگی  باشد)اا( در آزمونه میبلورمعاد  کسر حجمی 

 ستاندارد گزارش کنید. خطا  ا

تعداد بلوراا  با ای  حا ،باشد، می 9-2-11 با بند ای  روش مشابهها( در آزمونه، )بلورکسر تعداد    66-7-3

     )بجکا  حجکم بلوراکا( و در یک  دمکا  مشکخص حکرارت داده         گیکر  ا ریزنگار ی  آزمونه اندازهدر تصویر ی

  نمونه حرارت دیده در دمااا  مختلف تکرار کنید و تعداد بلور را به اارو  آزمونهبر شود. ای  فرایند را می

را  B-2شکک    ،باشکد تعداد بلور صکفر مکی  در آن دمایی است که با معاد   TLعنوان تابعی از دما رسم کنید. 

 ببینید. 

 
Cيابي شده در برون TLمساحت بلوري )%( به عنوان تابعي از دما با  (A) -3شکل 

°6171 ،(B) عداد بلورهاي ت

Cيابي شده در برون TLگیري شده در دماهاي مختلف با اندازه
آزمون  در Aشیشه با ها گیرياين اندازه) 6133 °

 آوري شده است(گردشي جمع
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، ایک  روش  معلومفاز بلوري  از داخل سازي )دوپ کردن( به يك )ها( در آزمونهبلورکسر جرمي    66-7-7

 نیاز دارد. XRDی  به 

 XRD تجزیه. جرم نمونه برا  آور  کنیدجمعرا  B-3( در شک  1) داربرچسببخشی از آزمونه   66-7-7-6

    ککار بکرده شکده و حجکم موردنیکاز بکرا        هب XRDروش  بهای  مقدار باشد، اگرچه می g 1²طور معمو ، هب

 ، بستگی دارد.XRDدارنده نمونه نگه

برا  مجزا رو  ی  نمونه بر اا گیر ا  از اندازهدارنده نمونه با اندازه یکسان برا  مجموعهفاده از ی  نگهاست -يادآوري 

 شود.پیشنهاد می، XRD تجزیهکم  به کااش خطا  مرتبط با 

. آزمونکه  آسکیاب کنیکد  را در ی  آسیاب یا ااون و دسته ااون  1-2-2-11 بند آزمونه حاص  از  66-7-7-2

( وزن کنیکد و مقکدار   mg 1/9 Ñ)برا  مثکا ،   مناسبرو  ی  ترازو  واسنجی شده با دقت بر را  پودر شده

را بکه آزمونکه پکودر    ( SRM-674bجرمی( ی  پودر استاندارد داخلی ) برا  مثا ،  3مشخصی )برا  مثا ، %

اا  زمونه با پی مرتبط با آ پراشاا  که پی اطمینان حاص  کنید . آسیاب کنیداضافه کنید و دوباره شده 

بکرا  مثکا ،   ) کنند تا از خطااا  اضافی مرتبط با تعیی  کمی پی  جلوگیر  شودپوشانی نمیاستاندارد ام

 یکد توان. در ای  مرحله بیش از حد آسیاب نکنید، یا می(کنید تجزیهآزمونه را قب  از دوپ کردن با استاندارد 

زمان سایش پیشنهاد  شوند را تغییر داید. ساز  میدر کمیرا که موجب انحرا  استاندارد  اا برخی آمور 

اکا   (. شیشکه HLWاکا   سکاز  شیشکه  باشد )بر اسکاس آمکاده  دقیقه می 9ا  اا  شیشهشده برا  آزمونه

نیاز داشته باشند. در برخی مواد، پیشنهاد شده دقیقه  دو زمان تر  ازتر یا بیشمختلف ممک  است زمان کم

-میرا به نمونه وارد  WCمقادیر قاب  توجهی از  WCدقیقه با ی  محفظه آسیاب  دواز تر زمان سایش بیش

و الگو  کام  مناسکب   (ID)توانند با شناسایی فاز اا میشوند. ای  پی شناسایی می XRD روبشو در  کند

کنید و سکپ    د. جرم آزمونه و استاندارد درونی را ثبتنکنرا آلوده می XRD ،تداخ  کنند. امچنی  آزمونه

 محاسبه کنید: 6معادله  زاستفاده اجرم واقعی استاندارد درونی را با درصد 

(1)            
( )

100³
+ sm

s

mm

m جرم % = 

 که در آن:

ms ؛جرم استاندارد اضافه شده 

mm جرم مواد آزمونه.  

سکاز   . از آمکاده شکود مکی  اسکتفاده  XRDدسکت آوردن الگکو    از به اا پ تجزیه دادهای  اطحعات در طی 

 را ممکک  اسکت مشککحت نکاامگونی غیرضکرور      ای  امر موردنیاز اجتناب کنید. زیرا  رابراا در چند بآزمونه

  ایجاد کند.
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ی  آسیاب یا اکاون  از شود آزمون ، توصیه میباشدریز میبسیار پودر  ی بعد از سایش، آزمونه   66-7-7-3

دار  کردن ذرات گرد وغبار مضر، ویکا  را در داخک  اکود نگکه    هت کمینهمنتق  شود. ج 1نمونهبه ی  ویا  

 کنید. 

اا  سعی کنید تا بسته سوار کنید و XRDدارنده نمونه ی  نگه دررا  9غنی شدهآزمونه پودر    66-7-7-7

، دسکاز مواجه مشک  با اا را که ممک  است تفسیر داده ترجیحی  ااجهتگیر تصادفی به منظور اجتناب از 

گیکر   دارنده نمونه چرخان برا  به حداق  رساندن اثرات جهکت شود که از ی  نگهپیشنهاد می. دست آیدبه

تواند اثکر  شود میا  که در آن نمونه سوار میترجیحی رو  نتایج ای  روش آزمون کمی، استفاده شود. شیوه

بایکد   ککردن نمونکه  داشته باشند. سوار  ،هرو  نتایج، بسته به ساختار فازاا  موجود در آزمونبر قاب  توجهی 

 برا  به حداق  رساندن خطااا  سوار کردن سازگار باشد. 

  همرحلکه گسکتر  انجام داید. مقادیر معمو  شام  ی  غنی شده رو  آزمونه بر را  XRD تجزیه  66-7-7-5

q9 Á92/9  روبشه گسترو q9 °3  تاq9 °33 بسکته بکه نکوع    ،باشند، اگرچکه پارامتراکا  می XRD  حساسکیت ،

 کنند.و فازاا  بلور  موجود در آزمونه تغییر می Xآشکارساز اشعه 

 است.  عمدهشناسایی کنید. فاز اولیه فاز  پراشالگواا   با تجزیهفازاا  بلور  اولیه و ثانویه را   66-7-7-1

ا  موجود در درصد فازا CFافزار پالایش سلو  برا  تعیی  کمیت شناسایی فازاا، از نرم پ  از  66-7-7-4

را بکه   CFشود(. جرمی استفاده کنید )اگر ترکیب بلور  دقی  ناشناخته باشد، ای  امر به سختی مشخص می

Cعنوان تابعی از دما  )
Á عملیات حرارتی به صورت تابعی از درصد جرمی فاز اولیه شناسایی شده مطاب  با )

  ( بکرا   9  =CF) y=  9وقتکی ککه    xایکد. بکرا    اکا عبکور د  رسم کنید و ی  خط از میان داده A-19شک  

   TLبکه عنکوان    yح  کنید. روش دیگر، معکوس کردن محوراا و استفاده از عکرض از مبکد     TLیابی به دست

 تر باشکد، شود بیشنقطه نیاز دارد، اما ترجیح داده می دویا بیش از  دو(. ای  فرایند به B-19باشد )شک  می

 اا واقعی اطمینان حاص  شود.  تا تطاب  خط با داده

نیکاز دارد. در   XRD، ای  روش به یک   کسر جرمي بلور)ها( در آزمونه با مقايسه منحني واسنجي  66-7-5

اند، مقایسه اا با ی  منحنی واسنجی برا  ی  فاز)اا ( بلور  خا ، که از قب  ایجاد شدهای  روش، آزمونه

 شود.یابی میرا  ار فاز بلور  موجود در آزمونه برونشوند و درصد جرمی از منحنی واسنجی بمی

اولی  مرحله ایجاد منحنی واسنجی برا  مطالعه ی  شیشه ویژه، پیدا ککردن یک  شیشکه پایکه       66-7-5-6

 شود.طور معمو  به عنوان شیشه خط پایه نامیده میباشد؛ بهمعر ، عار  از بلور می

وجکود داشکته باشکند )بکرا  مثکا        TLاست در منبکع مطالعکه   تعیی  فازاا  بلور  که ممک    66-7-5-2

 ا  ضرور  است.اسپین ، نفلی ( و پیدا کردن منابع خالص ای  فازاا در پودر یا شک  توده

 

                                                 
1-Sample vial 

2- Spiked 
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 باشد.شده میاساییدر ی  آزمونه انجام داد. در ای  مثا  ، اسپین ، فاز اولیه شن XRDتوان برا  امه فازاا  شناسایی شده با ای  امر را می -يادآوري

 تطبیق US-13 (66 .)(B)اسپینل به عنوان تابعي از دما براي شیشه  درصد جرمياز   منظم تطبیق (A) -61شکل 

 اسپینل درصد جرمي هاي حقیقي دما به صورت تابعي ازمعکوس داده

 

ختلکف بکا   سکت چنکد آزمونکه م   ا جهت ایجاد منحنی واسنجی برا  ار فاز بلور  مجزا، ضرور   66-7-5-3

پایه حاو  گستره بلورینگی ککه بکرا  مطالعکه انتظکار     درصداا  جرمی معلوم از ار فاز به داخ  شیشه خط

% جرمی فاز ویکژه تولیکد کنکد، بنکابرای      19اا  با کمتر از رود، وارد شوند )یعنی، اگر مطالعه باید شیشهمی

 % جرمی بسط داده شود(. 19صرفا باید منحنی واسنجی تا حدود 

ار نمونه ساخته شده برا  منحنی واسنجی باید پودر شود و بکا یک  اسکتاندارد داخلکی )بکرا         66-7-5-7

    با زمان کم  XRDدر  Xشود. قدرت لوله اشعه  (دوپوارد )( در ی  کسر جرمی مشخص SRM-674bمثا ، 

اا  اجرا شده ه نمونه با نمونهکشود و بنابرای  ی  استاندارد درونی برا  ار نمونه باید اجرا شود برا  ای می

تواند تکاثیر  شود میا  که در آن نمونه سوار میمقایسه شود. شیوه XRDاا  دستگاهدیگر رو  بر از قب  یا 

قاب  توجهی رو  نتایج داشته باشد. سوار کردن نمونه باید برا  به حکداق  رسکاندن خطااکا  سکوار ککردن      

گیکر  و ایجکاد   اندازه   را، منحنی واسنجی مجزاکاربرشود که ار میسازگار باشد. به امی  دلی ، پیشنهاد 

 کند. 

% شکدت )پیک    199، پی  با XRDالگو   تحلی فزار اتجزیه کنید. در نرم XRDاا را با آزمونه  66-7-5-5

 % را199اولیه( را برا  فاز بلور  تجزیه و مساحت پی  را اندازه گیر  کنید. نمودار مساحت پی  با شکدت  

بستگی بی  درصد جرمی فاز و (. برا  ایجاد ام11به عنوان تابعی از کسر جرمی فاز بلور  رسم کنید )شک  

 اا را عبور داید.  ، بهتری  خط را از میان داده199مساحت پی  % 
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برا  ی  شیشه پایه معی  و یک  فکاز بلکور  معکی  ایجکاد      را باردیگر ای  منحنی واسنجی ی   66-7-5-1

که از طری  روش  مجهو توان برا  تعیی  کسر جرمی فاز بلور  در ی  آزمونه مینحنی واسنجی را م .کنید

. ی  کرد، استفاده ه استاجرا نشد  3-3-2-11تا  3-3-2-11 بند کسر جرمی دوپ کردن مشخص شده در

( SRM-674b، )بکرا  مثکا    علکوم از ی  فاز بلور  م معلومجرمی درصد بردارید، آن را با ی  را  UTآزمونه 

( آسیاب کنید و پ  3-2-2-11 و 3-3بنداا  دوپ کنید، آزمونه را با دوپ کننده ) 9-2-2-11 مطاب  بند

ماده مجهو   شودتوصیه میتجزیه کنید.  XRDبا  3-2-2-11تا  2-2-2-11 بند از مراح  مشخص شده در

)یعنی، قدرت  ا مقایسهدا  برا  اا XRD( دوپ شود و توسط SRM-674b)یعنی،  XRDبا ی  استاندارد 

 زمان( تجزیه شود. طیدر  XRDلوله 

 

 
مگنتیت با  غني شدهجرمي در برابر درصد( CaF2و فلوريت ) (FeO4)مگنتیت  611مساحت پیك %  -66شکل 

XRD  (ه جرمي فلوريت به عنوان استاندارد دروني به آزمونه اضافه شد 5ها، پیك % براي هر يك از اين آزمون

 است(.

 

     شناسکایی و را  ،و فازاکا  اولیکه   کنیکد رو  آزمونکه دوپ شکده اجکرا    را بکر   XRD بار دیگری   66-7-5-4

ار فاز شناسایی شده،  با منحنی واسنجی ایجاد شده برا  فاز خا   را برا  ااپ  دادهس، کنیدگیر  اندازه

را اکا  واسکنجی   بکا داده داده تطبیک   . سپ  درصد جرمی واقعکی از تکابع   کنیدمقایسه  3-3-2-11 بند در

 کنید.محاسبه 

محاسکبه   3استفاده از معادله را  با  RIR آور  کنید.را جمعاا  مساحت پی  داده بار دیگری   66-7-5-8

 کنید:

(4)        
uus

ssu

gIA

gIA
RIR= 

 که در آن:
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g   ؛کسر جرمی 

A   ؛مساحت پی 

I   ؛دت پی / ش 199عبارتی شدت پی  % هشدت پی ، ب 

u  وs    و استاندارد مجهو به ترتیب، بلوراا. 

RIR   را در مقابgu ثابت باقی ماندن تعیی  جهت معکوس RIR ه گستر در سراسرgu رسم  گیر  شدهاندازه

با تکابع مناسکبی   را  RIRشود توصیه میثابت وجود داشته باشند،  guاگر انحرافات قاب  توجهی از ی   کنید.

تطبیک   شود، میاستفاده  مجهو جرمی  کسراا مورد استفاده برا  ارزیابی  RIR ابی کردنیرونکه برا  د

 داده شود.

 RIRتعیی  کمی یا نیمه کمی کسراا  جرمی فازاا  بلور  در ی  شیشه با مقایسه ، RIRروش     66-7-1

 (.Al2O3فازاا  بلور  متفاوت با ی  استاندارد مرجع )برا  مثا ، 

 اا را تعیی  کنید.دیگر فازاا  بلور  را شناسایی و مساحت پی  باری   66-7-1-6

گیکر ، از       تکاثیر فکاز دیگکر در آزمونکه نباشکد، را انکدازه      ( مساحت بلندتری  پی  ی  فاز معی  ککه تحکت  1)

د. کنند، اجتناب کنیک پوشانی میطور قاب  توجهی با فاز بلور  دیگر درآزمونه اماایی که بهگیر  پی اندازه

 اا داشته باشد، را محاسبه کنید. تواند خطا  قاب  توجهی در رابطه با آنپوشانی میکه ام ییاا مساحت

شود، اطمینان حاص  کنید که تطبی  زمینکه   صورت دستی تطبی  می( در صورت استفاده از زمینه که به9)

متراا  تطبیک  زمینکه را بکرا  بکه     ساز  شده باشد. اگر زمینه صحیح نباشد، پ  از آن، پارادرستی شبیهبه

 تری  تطبی  تغییر داید. دست آوردن صحیح

فازاکا    RIRگیکر  شکود و بکرا  محاسکبه     برا  نتایج کمی، ی  منحنی واسنجی بایکد انکدازه    66-7-1-2

(. 3-2-11بنکد  ( استفاده شکود ) ا  شبه پسمانداا  شیشهمیزبان )برا  مثا ،  ماتری شناسایی شده درون 

انجکام  دست آوریکد و مرحلکه بعکد را    بهرا  (PDF)پودر  پراشاز کارت فای   RIRزیه نیمه کمی، ی  برا  تج

ای  روش بکرا    شودتوصیه میموجود نباشد،  PDFپییر نباشد، و در کارت امکان RIR. اگر تعیی  ی  داید

 شود.نتعیی  غلظت آن فاز استفاده 

 مجهکو  اکا   بکا غلظکت   ا کسر جرمی فاز)اکا( در آزمونکه  کردن توان برا  ح می 3 معادلهاز   66-7-1-3

 استفاده کرد:
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 برا  ی  فاز معی  اقدام کنید. RIRگیر اندازه جهت 3-2-11مطاب  بند باشد،  مجهو  RIRاگر 

 تفسیر نتايج يا اتمحاسب 62

 ید.مراجعه کن 3-9-11تا  3-9-11 نداا ، به بGTروش  62-6

 مراجعه کنید.  3-3-11تا  3-3-11اا  ند، به بUTروش  62-2

 مراجعه کنید.  2-11 ند، به بCFروش  62-3
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 گزارش آزمون 63

بکر  را را گکزارش کنیکد. دمااکا     شیشکه  اکا  بچی  شیشه یا تجزیه آزمون حاص  از  اا تعیی امه نتایج و 

Cدرجه سلسیوس )حسب 
Á حداق  دارا  اطحعات زیر باشد:. گزارش آزمون باید کنید( گزارش 

 ؛ارجاع به ای  استاندارد ملی ایران 63-6

 ؛شناسایی شیشه 63-2

 ؛کنندهدرخواست 63-3

 ؛ونتعداد دستورالعم  آزم 63-7

 ؛تاریخ درخواست 63-5

 ؛(پو  باا  )روش Tcو  Ta( یا الفه دمایی جبهه تبلور )روش گستر 63-1

63-4 TL  ؛ودندر صورت نامشخص ب گسترهیا 

63-8 CF  ؛(پبه عنوان تابعی از دما )روش  

 ؛XRDو  OM ،SEM ،EDSمورد استفاده، برا  مثا ، تجزیه اا  شیوه 63-3

 ؛EDSو طیف  XRDاا  الگوتجزیه، برا  مثا ، ریزنگاراا،  اا داده 63-61

 ؛فازاا  بلور  اولیه و ثانویه 63-66

 ؛ارگونه انحرا  یا اختح  63-62

 ؛وره و تاریخک پایش 63-63

 ؛مقادیر شیشه استاندارد و تاریخ 63-67

 ؛اادادهثبت اا یا برگه پایگاه الکترونیکی داده 63-65

 ؛اا و غیرهاا، نوعی از ترموکوپ دماسنج برا  مثا ، دما، خوانشوسیله  63-61

 اطحعات واسنجی تجهیزات. 63-64

 دقت و اريبي 67

 پو  ب، الفهاي آزمون دقت، روش 67-6

، نتکایج آزمکون گردشکی                TLاکا  دقکت بکرا  آزمکون    اا  مکورد اسکتفاده بکرا  ایجکاد انکدازه     داده 67-6-6

کار بکرده شکده بکرا     اا  بهاا وابسته به روشگیر باشد. ای  اندازهآزمایشگاای میآزمایشگاای و درونبی 

شکود.  اا را شام  نمکی ند و دیگر انواع شیشهباشاا و استاندارداا  مورد استفاده در آزمون گردشی میشیشه
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اا به صورت گیر اند. ای  اندازهتعیی  شده 6-9و  3-9اا  دقت مطاب  با استاندارداا  بنداا  گیر اندازه

 شوند:زیر تعیی  می

 درون آزمایشگاای. اا انحرا  استاندارد برا  تعیی  تکرارپذيري،    67-6-2

 بی  آزمایشگاای. اا را  استاندارد برا  تعیی انح ،تجديدپذيري    67-6-3

67-6-7  %RSD ،199مجموع ضربدر % یانگی بر م شدهانحرا  استاندارد تقسیم. 

 بکی   آزمکون گردشکی  ، ی  تعیین دقت بین و درون آزمايشگاهي ،CFو  TL، GT ،UTهاي روش   67-6-5

  کننکدگان بی  ایک  مشکارکت  . سه شیشه است هاا انجام شدآزمایشگاه برا  تعیی  تکرارپییر  ای  روش 19

. سه شیشه بودنداا نبرا  امه شیشه شیوهاا قادر به شرکت در ک  ای  سه . امه آزمایشگاهده استتوزیع ش

A ،B  وC مقکادیر  آزمکون گردشکی  در ای  ون مورد آزم ،TL   حکدودC
Á (96/2 Ñ261)  ،زیرککون (ZrSiO4،)      

C
Á (32/11 Ñ 1929)  ، اسککککپین(NiFe2O4 و )C

Á (991/3 Ñ 1996 )بوروسککککیلیکات خککککاک کمیککککاب 

(Nd3BSi2O10به ،)بکه   باشندرا میاا را دااا برا  امه روشسرتاسر ک  نقا  دادهدر طور متوسط هترتیب، ب(

در شکک    آزمون گردشکی اا  ریزنگاراا  گرفته شده از فازاا  بلور  در شیشه مراجعه کنید(.را  9جدو  

در ی  شیشه معی  باید حکدود   TLگیر  داند که دقت ی  اندازهد. ای  مقادیر پیشنهاد میانه شدهیارا 19

C
Á19 Ñ اا باشند.  از مقدار واقعی در امه روش 

که تنها چنکد  طور هب ،نداهتعیی  دقت ای  روش جمع آور  شد جهتناکافی  اا داده، GTروش   67-6-1

TL,R Cواسطه مشارکت بی  دو آزمایشگاه، ه. بندشترا داانجام ای  آزمون آزمایشگاه قابلیت 
Á39   با ایک  روش

تعیی  دقت صحیح با ی  انحرا   منظورهبرا  ای  روش ب  تربیش نشان داده شد. نقا  داده Aبرا  شیشه 

کند که دقت دو آزمون مسکتق  در ککوره   بیان می 1-9بند  ، استانداردبا ای  حا . باشدمیاستاندارد ضرور  

Cطور معمو  حدود هسان بیک
Á 19 باشد.می 

C تغییرپییر تری  روش با دقی  UTمشارکت بی  اشت آزمایشگاه، روش  با، UT روش   67-6-4
Á 2/6   تکا

C
Á 3/3کند.را فراام می، ون، بسته به نوع شیشه مورد آزم 

TL,R (Cتری  ، ای  روش بزرگCF روش   67-6-8
Á33 ) شیشبرا  مجموعه دادهرا( هااA  نشکان ) داکد.  مکی

ککه بکا روش    باشکند اایی میگیر قاب  مقایسه با اندازه، CFاا  آور  شده با روشجمع TLاا  گیر اندازه

UT اند. جمع آور  شده 

 اريبي 67-2

67-2-6    TL اا  الف، ب و پ ، مقادیر برا  روشTL اا  استاندارد مورد آزمون در ای  میانگی  برا  شیشه

کند )برا  مثکا ، در طکی زمکان    را ممک  می TLارزیابی طولانی مدت اریبی یا تغییرپییر  آزمون  استاندارد

کردن، تجزیه عملیکات حرارتکی، تجدیدپکییر اسکتند(.     خانه، ال چگونه متغیراا  آزمون از قبی  دما  گرم

مکدت بکی    کوتکاه مدت و شود متغیراا  بلند ( موجب میSRM-773استفاده از ی  شیشه استاندارد )شام  

اکا   شود داده آزمایشگاای از نظر اریبی تصحیح شده باشند. امچنی  استفاده از شیشه استاندارد موجب می
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اا  مختلف، از طری  تصحیح اریبی متغیراا  درون آزمایشگاای، بکا یک  اریبکی    دست آمده از آزمایشگاهبه

 شوند.ام ارز مقایسه 

 

 TL گردشي آزمونمطالعه براي نتايج  -2جدول 

 
 :يادآوري

 TL,min  باشدگیر  شده برا  ی  شیشه و روش خا  میحداق  مقدار اندازه. 

TL,max  باشدگیر  شده برا  شیشه و روش خا  میحداکثر مقدار اندازه 

TL,R= TL,max– TL,min .  بر حسبه شده یاا  اراامه دادهدمااا CÁ باشد.می 
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C)گرفته شده در  Aدر شیشه  موجوداسپینل  (A)وني روبشي ريزنگارهاي الکتر -62شکل 
زيرکون  (B)( و °331

C)گرفته شده در  Bدر شیشه  وجودم
 موجودهاي خاک کمیاب ( همچنین يك ريزنگار نوري بوروموسیلیکات°831

C)گرفته شده در  Cدر شیشه 
 آزمون گردشيمطالعه طي ( در °6211

 

 

 

 

 



29 

 

 پیوست الف

 )الزامي(

 بوته و سیني پلاتینيمراقبت از 

  ، بحرانکی  آزمکون اا  موجکود در ایک  روش   وناز آزم دارمعنیاا برا  دستیابی به نتایج شرایط بوته 6-الف

یکا مکواد دیگکر )بکرا  مثکا ،       اا  چسبیدهتمیز و عار  از شیشه اا  پحتینیشود قای می توصیهباشد. می

 جاجابهتر تینی مراقبت ویژه باید انجام شود ارچه فوی  بیشفوی  پح جاییجابهفلزات واسطه( باشند. انگام 

اکا،  شود. در صورت کار کردن با فوی  پحتینی برا  تشکی  بوتکه شود، وقوع شکا ، پارگی و حفره بیشتر می

Cاا  فوی  بدون تماس پحتی  دیگر در شود ورقهپیشنهاد می
Á1999²T ه مکدت ب h 92² بک  از تمکاس   ق

تحت عملیات حرارتی قرار گیرنکد. ایک  اقکدام    ، Pt-Pt ا  شدنکلوخهسطو  پحتینی دیگر برا  جلوگیر  از 

شود که از چسبیدن پحتی  به خکودش جلکوگیر    می رو  سطح فوی بر اثر لایه اکسید بیمنجر به تشکی  

داد. بکرا   اا را افزایش میکردن بوتهشود( و قابلیت تمیزاا میر بوتهکند )که منجر به پارگی و سورا  دمی

-ا  مورد استفاده در انجکام ایک  انکدازه   انگشتانه بوته یا مکعببخش باشد، قای ، رضایت TLاا  تعیی اینکه 

رون تواننکد منجکر بکه بیک    می که داا باشناا باید بدون سورا ، یا ترک در پایی ، کناره دیواراا یا گوشهگیر 

چسکبیده  اکا عکار  از شیشکه    بوتهشود توصیه میریخت  شیشه از بوته در طی عملیات حرارتی نمونه شوند. 

 توانند منجر به آلودگی مقطعی نمونه شوند. می زیرا ای  عوام  یا مواد نامحلو  دیگر باشندشده 

طکور  ه، بک HFغلکی  ) سکید  اری  واا  پحتینی در ایکدروفل بوتهشود توصیه می، هاتمیزکردن قايق 2-الف

بکه شکبکه    HFدلیک  حملکه   بکه ، یدهارگونه شیشه چسکب حجمی( جهت حی   39تا % حجمی 23%معمو  

طور موثر بوته را تمیز نکند، یا اگر مواد جامد حاص  از شیشه )بکرا  مثکا    هب HFاگر  .تمیز شوندسیلیکات، 

تکوان بکا یک     سبیده باقی بمانند، پحتکی  را مکی  رسوبات بر پایه فلزات واسطه مانند اسپین ( به دیوار بوته چ

د، تمیز کرد )برا  مثا ، بکورات قلیکایی بکا    نشوذوب که با ای  رسوبات ترکیب مییا کم کننده تمیزشیشه 

ککم )بکرا  مثکا ،     اجکزا  طور معمو ، ی  تمیزکننده بکا  هبمناسب پایی (. ی  شیشه تمیزکننده  گرانرو 

باشد. بوته پحتینی آلوده پایی ، برا  انجام عملکرد سریع می TMپایی  و  انرو گرساخت  آن آسان باشد(، با 

ذوب بکه منظکور   یکا کمک   تمیزکننکده  تر و مجزا با سازگار  شکیمیایی بکا شیشکه    شده را به ی  بوته بزرگ

  شیشه تمیزکننده در تمکاس بکا کک   شود توصیه میداید.  قرارجلوگیر  از انحح  بوته در حا  تمیزکردن، 

    ، ابتکدا شیشکه   مناسکب  باشکد. در حالکت   ،منظور دستیابی به تمیزکردن مناسکب سطو  متاثر )آلوده شده( به

بکرا    HFدر  را بوتکه تکوان  می، پ  از آن کندحی  میبوته  اا از دیوارهرا امه فلزات واسطه  ،کنندهتمیز

قاب  ح   ،  ذوب بورات قلیایی در آب. کمکردور غوطه ،کنندهمانده شیشه تمیزباقی حی  دومی  بار جهت

یکا   حکی  ور شدن بوته پحتینی در آب گرم یا آب داغ از سکطو  پحتینکی   بار غوطهتواند با ی و می باشدمی

نکرم یکا    ،1با ی  برس نرم و سپ  با شستشو در آب نکوع   توانیده شده را میحداق  نرم شود. شیشه چسب

 حی  کرد.
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را اکا  ند، بوتکه وشک می حی اا  بوته مانده از دیوارهکه شیشه باقیانگامی ا،هدهي مجدد بوتهشکل 3-الف

 داد. شک ، UTبرا  روش  9-3 بندو  GTبرا  روش  1-3 مطاب  با بند دوبارهتوان می

غلی  اسکتفاده کنیکد.   اسید اا درون ایدروکلری  برا  قرار دادن بوته اااز انبر آلودگي آهن،حذف  7-الف

اا یا منابع دیگر ایجاد شود، مانده که ممک  است از اصح  قالباعت یا بیشتر، ارگونه آا  باقیبعد از نیم س

شستشو داید و اجازه  1توسط اسید، بوته را با دقت با آب شیر و سپ  با آب نوع  حی شود. پ  از ح  می

  داید تا خش  شود.
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 پیوست ب

 (ي)اطلاعات

 اي از برگه اطلاعات براي پیگیري عملیات حرارتي در يك نمونه خاصهنمون

 

تواند برا  پیگیر  عملیکات حرارتکی در یک  نمونکه خکا       ا  از برگه اطحعات که میشک  زیر نمونه  6-ب

 داد.نشان میرا استفاده شود، 

 
 :ارجاع به استاندارد ملی شیشه:شناسایی 

 تلف : آزمون درخواستی:

 تاریخ: ویلی:نمونه تح

  رالعم  ویژه:ودست

 دقت: (:GF ،UT ،CFروش مورد استفاده )

  سازيآماده

  نمونه آماده شده )اسم/ تاریخ(:

 :پایش کوره و تاریخ اویت کوره:

  گیر  استاندارد:تاریخ اندازه

 عملیات حرارتی )ثبت اطحعات برا  ار عملیات حرارتی(

 تاریخ/ زمان، دما  خروجی:               تجزیه نمونه و مشاادات:            کوره:       تاریخ/ زمان، دما  ورود :     
 

 

 

 

 

 مشاادات کلی:

 

 

 

 

 دمااا  ذوب:
TC  TS TL 

 فاز بلوری  اولیه:

 امضا کاربر:

 برگه داده دماهاي ذوب -6شکل ب
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