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Nowadays, the filtration process is increasingly used in various areas such 
as water purification, food industries, air dust filtration systems and other 
separation applications. In this work, high density polyethylene (HDPE) 

microporous filters were fabricated under different pressures and processing durations 
using sintering process and then characterized by different techniques. It was expected 
that the microstructure and mechanical properties of the filters could be controlled by 
changing the fabrication parameters such as temperature, pressure, processing time 
and also by changing the properties of resin such as powder shape, particle size and 
rheological properties. In the first step, using the DSC, MFI, rheological and optical 
microscopy tests, a most suitable polymer powder was chosen in sintering process. The 
sintering temperature was fixed in the vicinity of melting temperature of the HDPE 
powder, based on DSC result. In order to evaluate the mechanical properties and 
porosity of the samples, the results obtained from the shear punch test, acetone drop 
permeability, gas permeability, transition optical microscopy and SEM were used, 
and then the effect of pressure and processing time parameters on the characteristics 
of the product was studied. Finally, it was concluded that it was possible to make 
microporous filters with suitable mechanical properties, using sintering process at 
controlled pressure and temperature conditions. It was observed that, by increasing 
the time and pressure, on the one hand the mechanical properties of the products 
increased, and on the other hand, their porosity and the gas permeability of the vents 
decreased.
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تا  باطری سازی  صنایع  هوا،  و  آب  تصفیه   از  مختلف  کاربردهای  در  فیلترکردن  فرایند  امروزه 
کاربردهای منحصربه فرد پزشکی به سرعت در حال گسترش است. در پژوهش حاضر، فیلترهای 
روش  با   )HDPE( پرچگالی  پلی اتیلن  جنس  از  هوا  خروج  دریچه های  به عنوان  پلیمری  متخلخل 
داشت،  انتظار  می توان  شدند.  بررسی  و  ساخته  متفاوت  زمان  و  فشار  شرایط  در  تف جوشی 
دما،  فشار،  نظیر  فرایندی  عوامل  تغییر  با  شده  تولید  نمونه های  مکانیکی  خواص  و  ریزساختار 
رئولوژی  و خواص  دانه بندی  پودر،  بررسی شده شامل شکل  رزین  نیز خواص  و  فرایند  زمان 
کنترل شدني باشد. در گام نخست، با استفاده از اندازه گیری های شاخص جریان مذاب، گرماسنجی 
پویشی تفاضلی )DSC(  و میکروسکوپي نوری پودر پلیمری مناسب برای ساخت نمونه ها انتخاب 
شد. با توجه به نتایج DSC دمای فرایند تف جوشی در مجاورت تقریبی دمای ذوب پلیمر، ثابت 
درنظر گرفته شد و اثر زمان و فشار فرایند تف جوشی بررسی شد. سپس، از نتایج آزمون پانچ 
برشی برای بررسی خواص مکانیکی و نیز نتایج آزمون گازتراوایي، تراوایي قطره، میکروسکوپي  
نوری عبوری و الکترونی پویشي )SEM( برای سنجش مقدار و نوع تخلخل، استفاده شد. در نهایت 
در گام نخست مشاهده شد، با استفاده از روش تف جوشی می توان فیلترهایی میکرومتخلخل با 
خواص مکانیکی مناسب تولید کرد. پس از آن، اثرهاي فشار و زمان فرایند بر خواص نمونه تولید 
شده بحث شد که سرانجام مشاهده شد، با افزایش این متغیرها، از یک سو چگالی فیلتر هاي تولید 
شده و خواص مکانیکی آن ها افزایش و از سوي دیگر مقدار تخلخل و قابلیت تراوایي گاز نمونه های 

ساخته شده به روش تف جوشی کاهش یافته است.

پلی اتیلن پرچگالی، 

فرايند تف جوشی، 

فیلترکردن

پلیمر متخلخل، 

تراوايي 
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مقد‌‌‌‌مه
از  هوا  تصفیه  غذایی،  صنایع  آب،  تصفیه    در  فیلتركردن  فرایند  به 
 .]1[ است  شده  توجه  بسیار  متفاوت  زمینه های  سایر  و  ریزگردها 
به عنوان مثال، در همین راستا از قطعه هاي متخلخل پلیمری به عنوان 
شده  استفاده  سربی-اسیدی  باطری های  در  هوا  خروج  دریچه های 
 ،)PE( پلی اتیلن  نظیر  پلیمرهایی  از  معمولاً  دریچه ها  این  است. 
می شوند  ساخته   )PTFE( پلی تترافلوئورواتیلن  و   )PP( پلی پروپیلن 
كه با عبوردهی كنترل شده  هیدروژن و اكسیژن و در پي آن ممانعت از 
ورود آلاینده ها به درون باطری از اختلال در عملکرد آن جلوگیری 
نیمه بلوري  پلیمرهای  جمله  از  پلی اتیلن  میان،  این  از   .]2[ می كنند 
زیاد،  استحکام  جمله  از  بسیاری  مطلوب  خواص  به علت  كه  است 
بازهای  برابر اسیدها و  پایداری گرمایی، مقاومت شیمیایی عالی در 
قوی و نیز هزینه  كم ساخت غشاها و فیلترهای پلیمری در مقایسه 
با سایر مواد پلیمری تجاری بسیار مورد توجه قرارگرفته است ]3[. 
تعیین  بلورینگی  مقدار  به  توجه  با  كه  ماده  این  مکانیکی  استحکام 
پرچگالی  پلی اتیلن  است.  وابسته  آن ها  زنجیر ی  به ساختار  می شود، 
)HDPE( كه اساساً دارای زنجیرهای بدون شاخه های جانبی است، 
مکانیکی  استحکام  آن   زنجیرهای  میان  نیروهای  بیشتربودن  به علت 
بیشتري نسبت به سایر اعضای خانواده  پلی اتیلن ها دارد. چگالی این 
 108°C 0/97، دمای ذوب آن بین g/cm3 0/94 تا g/cm3 پلیمر بین 
تا C°129 و نیز دمای تبدیل شیشه ای آن تقریباً C°80- است كه این 
محدوده  دمایی، كاربرد گسترده تر این ماده  پلیمری را موجب می شود ]4[. 
روش هایی  از  می توان  پلی اتیلن،  تخت  غشاهای  ساخت  برای 
و   )TIPS( گرمایی  القای  با  فاز  جدایی  ذوب-كشش،  همچون 
تف جوشی استفاده كرد ]5[. از این میان، تف جوشی روش مناسبی 
براي ساخت نمونه های متخلخل با شکل هاي ساده و تخت با استفاده 
از پودر پلیمری است. از مزیت های این روش می توان به نبود نیاز به 
استفاده از سایر افزودنی ها غیر از پودر پلیمری مدنظر و فقط اعمال 
فشار و دما براي شکل دهی نمونه اشاره كرد ]2[. فرنکل اولین معادله 
تحلیلی  را برای توصیف سرعت به هم آمیختگی دو ذره  كروی مشابه 
 ارائه كرد كه با جریان گرانرو انجام می شود ]6[. اگر شکل 1 از سمت 
چپ به راست مراحل تف جوشی را به صورت طرح واره نشان دهد ]7[، 
آنگاه معادله  )1( مدل ارائه شده فرنکل برحسب پارامترهای توضیح 

داده شده است:
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در این معادله، پارامترهای xو، a0و،Г، وt و h به ترتیب اندازه  بخش گردنی، 

و  تف جوشی  فرایند  زمان  ذرات،  سطحی  تنش  ذرات،  اولیه   شعاع 
ناشی  پلیمری  انعقاد دو ذره    از آنجا  كه  پلیمر هستند ]6[.  گرانروی 
از درهم رفتگی زنجیر است و از محل تماس دو ذره آغاز می شود، 
اتفاق  گردنی  نزدیکی  در  موضعی  به طور  تغییرشکل  ابتدا  بنابراین 
می افتد و برهم كنش ذرات، حین فرایند تف جوشی تا زمانی  كه اندازه  
بخش گردنی ذرات كوچک بوده، ناچیز است. به همین  علت، بررسی 
بخش گردني اتصال دو ذره، بسیار حائز اهمیت است. زمانی كه دو 
ذره  پلیمری تحت نیروی خارجی اعمال شده، در تماس با یکدیگر 
صورت به  كه  همان طور  دو،  این  به هم آمیختگی  می گیرند،   قرار 

 

فرایند  طی  پلیمری  كروی  ذره  دو  انعقاد  تدریجی  سیر   -1 شکل 
تف جوشی ]7[.

بارگذاری  اثر  در  كروی،  ذره  دو  انعقاد  از  طرح واره ای   -2 شکل 
خارجی و نیروهای بین سطحی چسبنده.
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 طرح واره در شکل 2 نشان داده شده است، در اثر نیروهای چسبنده و 
كشش سطحی انجام می شود. فرایندی كه در منطقه  گلویی حین انعقاد دو 
ذره  پلیمری به وقوع می پیوندد، از سه مرحله  مجزا تشکیل شده است ]8[: 

1- تماس چسبنده  كشسان، 
2- فشرده شدن مجموعه با رشد گلوگاه تماسی ذرات در اثر نیروهای 
بین سطحی چسبنده كه مطابق با تغییرشکل گرانروكشسان است و 
جریان  با  كه  سطحی  كشش  به  وسیله   ذرات  تماسی  نقطه   رشد   -3

گرانرو انجام می شود. 
درباره اثر متغیرهای مختلف بر چگونگی انعقاد ذرات حین تف جوشی 
می توان گفت، نگاه اجمالی به مدل فرنکل برآورد خوبی از اثر پارامتر 
این  افزایش  با  انتظار می رود،   زمان به دست می دهد و همان طور كه 
كمیت  افزایش سرعت پیشرفت فرایند تف جوشی مشاهده مي شود ]9[. 
تغییر پارامتر دما نیز با تغییر گرانروی در پیشرفت تف جوشی اثرگذار 
فرایند را  افزایش سرعت پیشرفت  افزایش دما،  به گونه ای كه  است، 
منجر می شود كه با رسم منحنی logh )لگاریتم گرانروی( برحسب، 
T/1 )معکوس دما( برای تف جوشی پلیمرهای مختلف می توان این اثر 
را مشاهده كرد ]10[. درباره اثر اندازه  ذرات نیز می توان گفت، به طور 
پودرهای  در  ذرات  از  هریک  یکسان  هندسی  شکل  فرض  با  كلی 
افزایش  ساختار  در  تخلخل  مقدار  اندازه،  افزایش  با  مدنظر  پلیمری 
می یابد ]11[. از آنجا كه برای شکل دهی قطعه ها به روش تف جوشی 
از فشار خارجی استفاده می شود، می توان انتظار داشت، از یک  سو 
مکانیکی  خواص  و  شده  تولید  قطعه هاي  چگالی  فشار،  افزایش  با 
آن ها افزایش و از سوي دیگر مقدار تخلخل و قابلیت تراوایي گاز 
از دریچه ها كاهش  یابد ]11[. در مقیاس مولکولی نیز اتصال ذرات 
پلیمری حین فرایند تف جوشی طی سه مرحله زیر به وقوع می پیوندد 
تعیین كننده  مراحل  این  طي  زنجیرها  موقعیت  تغییر  چگونگی  كه 

كیفیت اتصال آن هاست ]12-14[.
- افزایش تحرک پذیری زنجیرها در اثر ذوب شدن پلیمر كه با انتقال 
آن ها از ساختار بلوري به ساختاری بي شکل همراه است. طی این 
مرحله زنجیرها شرایط لازم را برای قرارگرفتن در معرض نفوذ از 

فصل مشترک كسب مي كنند.
از  عبور  با  كه   )interdiffusion( پلیمری  زنجیرهای  متقابل  نفوذ   -

فصل مشترک، درهم درگیری آن ها را در پی دارد.
- تبلور مجدد زنجیر ها و تشکیل ساختار بلوري جدید پس از نفوذ 
با  پدیده ای  اثر  در  مرحله  این  می پیوندد.  به وقوع  زنجیر ها  متقابل 
عنوان هم تبلور )cocrystallization( تعیین كننده خواص مکانیکی 
مقدار  نشان دهنده   هم بلورینگی  درصد  است.  تف جوش  نمونه 
تشکیل  در  اتصال یافته  پلیمری  ذره   دو  هر  زنجیر های  مشاركت 

ساختار بلوري جدید پس از تبلور مجدد است. 
  با نگاهی به مجموع مقالات انتشاریافته در زمینه  تف جوشی پودرهای 
و  ساخت  رویکرد  با  پژوهش ها  این  عمده   دریافت،  می توان   پلیمری 
متمركزند،  تخلخل  مقدار  كمترین  با  صلب  نمونه های  بررسی 
عیب هاي  به عنوان  آن ها  در  حفره ها  و  تخلخل  وجود  كه  به گونه ای 
این  به كارگیری  این رو،  از   .]11،12،15،16[ تلقی  شده اند  ساختاری 
روش به منظور ایجاد ساختاری متخلخل و بررسی پارامترهای مؤثر با 
هدف كنترل اندازه  حفره ها، بررسی نشده  است. در پژوهش حاضر، 
برای  متفاوت  با خواص  پودرهای  میان  از  مناسب  پلیمر  پودر  ابتدا 
شد.  انتخاب  تف جوشی  فرایند  تحت  متخلخل  نمونه های  ساخت 
در گام بعدی خواص مکانیکی و رفتار تراوایي نمونه های متخلخل 

ساخته  شده با این روش در فشار و زمان های مختلف ارزیابی شد.

تجربی

مواد‌‌‌‌
در این پژوهش، سه نوع پودر پلیمری HDPE با شاخص های جریان 
متفاوت كه از شركت های پتروشیمی داخلی تهیه شده، به كار گرفته 
شده  است. در جدول 1 برخی از مشخصات این پودرها آمده است. 
شایان ذكر است، در این پژوهش از هیچ ماده افزودنی یا كمک فرایندی 
استفاده نشده است. نمونه های HDA و HDB پودرهای خام حاصل 
فرایند  از  گرمایي پس  عملیات  هیچ گونه  سابقه  كه  بودند  راكتور  از 
به  بهبود فرایندپذیری  افزودنی براي  پلیمرشدن نداشتند و هیچ   نوع 
آن ها اضافه نشده بود، درحالی  كه پودر HDC از آسیاب گرانول های 

استفاده شده در فرایند قالب گیری دورانی تهیه شد. 

د‌‌‌‌ستگاه‌ها
 )DSC( گرماسنج پویشی تفاضلی ،SD-96M مدل Samwon دماپای 
 -Gotech مذاب  جریان  شاخص  اندازه گیري  دستگاه   ،TA-Q100  مدل 
 ،Anton Paar شركت  ساخت    MCR301  رئومتر  ،GT-7100-MI

جدول 1- مشخصات پلیمرهای استفاده شده در ساخت نمونه.
نوع 
پودر

شاخص جریان 
)g/10min( مذاب

 دمای ذوب
)°C(

 چگالی 
)g/cm3(

 تنش تسلیم 
)MPa(

HDA

HDB

HDC

0/04
0/45
3/75

128
127/5
127

0/952
0/945
0/938

25
22
18
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میکروسکوپ   ،Olympus-BX51 مدل  عبوری  نوری  میکروسکوپ 
 Seron شركت  ساخت   2100AIS مدل   )SEM( پویشي  الکترونی 
 Hounsfield مکانیکی  خواص  اندازه گیری  دستگاه  و   Technology

مدل H10KS به كار گرفته شد

روش‌ها
ساخت‌نمونه‌

برای  كه  متفاوت   HDPE پودر  نوع  سه  میان  از  پژوهش حاضر،  در 
فرایند  ویژگی های  توجه  با  بود،  شده  گرفته  درنظر  نمونه ها  ساخت 
از دستگاه  نمونه ها  تهیه  به منظور  انتخاب شد.  تف جوشی، یک پودر 
آزمایشگاهی ساخته شده با قابلیت كنترل دما و اعمال فشار به وسیله 
قالبی با قطر cm 2/15 استفاده شد. كنترل دما با دماپا انجام شد. روشی 
بود. در  به كار گرفته شد، شامل دو مرحله  نمونه ها  براي ساخت  كه 
مرحله  اول پودر پلیمری در دمای C°120، به مدت min 30، زیر فشار 
مشخصی قرار گرفت. این مراحل در شکل 3 به صورت طرح واره قابل 
مشاهده  است. پس از اعمال شکل اولیه مدنظر، نمونه  قرص شکل به 
دمای مشخص و  در  فرایند تف جوشی  تکمیل  براي  درون گرم خانه 
زمان های تعیین شده انتقال یافت. دماهای اعمالی در هریک از مراحل 
ساخت نمونه ها با توجه به نتایج آزمون DSC انتخاب شد. همچنین، 
محدوده  فشار اعمال شده نیز در مرحله  نخست ساخت نمونه ها، به 
روش تجربی فقط با هدف اطمینان از حفظ شکل هندسی نمونه ها برای 
انتقال به گرم خانه درنظر گرفته شد. اعمال حداقل مقدار فشار، براي از 
بین نرفتن تخلخل در ساختار ضروری است. برای ساخت نمونه ها با 
سازوكار تف جوشی، دمای انتخاب شده باید در محدوده  تقریبی دماي 
ذوب ماده باشد ]2[. در جدول 2، شرایط فرایندی اعمال  شده، براي 
ساخت نمونه ها مشخص شده است. نمونه R به عنوان نمونه  شاهد، 
نمونه های P1 و P2 به عنوان نمونه هایی براي بررسی اثر متغیر فشار و 

نمونه  T نیز به منظور بررسی اثر متغیر زمان درنظر گرفته شدند. 

گرماسنجی‌پویشی‌تفاضلی
پویشی  گرماسنج  از   HDPE پلیمری  پودر  ذوب  دمای  تعیین  براي 
از   7  mg به  آزمون  این  انجام  برای  شد.  استفاده   )DSC( تفاضلی 
نتایج طی چرخه  و  گرفت  قرار  آلومینیمی  محفظه  درون  خام  پودر 
تا C°200 با سرعت C/min°10 حاصل  سه مرحله ای از دمای صفر 
شد. براي دست یابي به دقت بیشتر و حذف تاریخچه گرمایی احتمالی 

برای پودرهای مدنظر، این آزمون در سه چرخه انجام شد.

شاخص‌جریان‌مذاب
آزمون شاخص جریان مذاب )MFI( به منظور مقایسه  رفتار سیالیت 
 نمونه ها انجام شد. در اندازه گیری شاخص جریان مذاب برای پودرها 
 ISO 1133 190 طبق استاندارد°C 2/16 در دمای Kg از وزنه ای به جرم

استفاده شد.

آزمون‌رئولوژی
نوسانی  برشی  آزمون  از  اولیه   مواد  رئولوژی  خواص  تعیین  براي 
 )h*( مختلط  گرانروی   براساس  آن  از  حاصل  نتایج  شد.  استفاده 
برحسب سرعت برش )w( در محدوده s/1 100 – 0/1 و در دمای 
C°170 گزارش شد. با برازش مدل Carreau-Yasuda روي منحنی 

حاصل از *h بر حسب w كه به شکل معادله )2( مشاهده می شود، 

شکل 3- طرح واره ای از مرحله  ابتدایی فرایند تف جوشی.

جدول 2- شرایط فرایندی نمونه های ساخته شده با روش تف جوشی.

كد نمونه  ها
دمای فرایند 

)°C(
فشار اعمال شده 

)kPa(
زمان فرایند 

)min(

R

P1

P2

T

128
128
128
128

73
35
95
73

210
210
210
420
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برخی ویژگی های مذاب پلیمر به دست  مي آید: 

[ ] a
1n

a
o )(1)( 

−

∝∝ lγ+h−h+h=h     )2(
 

پارامترهای معادله )2( پس از برازش آن بر منحنی حاصل  شده تعیین 
برشی  تنش  در  گرانروی  مقدار   h شد،  گفته  كه  همان طور  می شود. 
بی نهایت  یا  زیاد  بسیار  آن در سرعت های برش  مقدار   ∝h صفر و 
است. l ثابتی، با واحد برحسب زمان بوده به طوری كه l/1 سرعت 
از  و  به كاهش می كند  ماده شروع  بحرانی است كه گرانروی  برش 
آن به عنوان زمان آسودگی پلیمر نام برده می شود ]17[. برازش مدل 
مزبور و در نتیجه محاسبه  مقادیر گرانروی در تنش برشی صفر و زمان 

آسودگی پلیمرها با نرم افزار Rheoplus/32 V3.62 انجام شد.

میکروسکوپی‌نوری‌عبوری
براي سنجش و مقایسه  اندازه  ذرات هریک از سه پودر پلیمری استفاده 
شده در این پژوهش و نیز مشاهده  تخلخل موجود در لایه هایی جدا 
 شده از نمونه های تهیه شده، از میکروسکوپ نوری عبوری استفاده 
 شد. بدین منظور، تصاویری از مقدار مشخصی پودر پلیمری مدنظر و 

نیز لایه های جدا شده با قرارگرفتن روی سطح یک لام تهیه شد.

میکروسکوپی‌الکترونی‌پویشی
بررسی ریزساختار سطح مقطع نمونه های تهیه  شده، با  میکروسکوپ 
مایع  نیتروژن  درون  نمونه ها  شد.  انجام   )SEM( پویشي  الکترونی 
از طلا پوشش  نازكي  با لایه  شکسته شدند و سپس سطح شکست 

داده شده و در نهایت تصاویر از آن ها تهیه شد.

آزمون‌سنجش‌تخلخل
تخلخل نمونه ها از معادله )3( پس از اندازه گیری چگالی آن ها محاسبه 

شد ]5[:

)1(
polymer

membrane
 

r
r

−=e                      )3(

به ترتیب چگالی نمونه و پودر   rpolymer rmemberane و  این معادله،  در 
پلیمر را نشان می دهد. برای اندازه گیری چگالی پس از اندازه گیری 
وزن نمونه ها ی قرصی شکل با استفاده از ترازوی چهاررقمی، قطر و 
ضخامت نمونه ها برای محاسبه  حجم، اندازه گیری شد. چگالی برای 
نتیجه گزارش شد.  به عنوان  متوسط  مرتبه محاسبه و  نمونه، سه  هر 
به  براي سنجش تخلخل،  از روش ارشمیدس  استفاده  گفتني است، 
علت چگالی كم نمونه های متخلخل پلیمری و شناورشدن آن ها روی 

سطح آب امکان پذیر نبوده است.
 

آزمون‌تراوایي‌قطره
 این آزمون با هدف بررسی كیفی تخلخل  نمونه ها انجام شد و فقط اطلاعات 
به هم است و  راه یابي حفره ها  یا عدم  راه یابي  بررسی   قابل حصول، 
بر  در  آن ها  متوسط  اندازه  و  تخلخل  شکل شناسي  درباره   نتیجه ای 
ندارد. بنابراین، در این آزمون تمركز اصلی روی بررسی كیفی تخلخل و 
قطره   یک  آزمون،  انجام  برای  آن هاست.  به هم  راه یابي  امکان سنجی 
 ،30 min استون آمیخته با جوهر روی نمونه قرار داده شد و پس از

نفوذ و عبور جوهر از نمونه بررسی شد.

آزمون‌گازتراوایي‌
میانگین  اندازه   تخمین  نیز  و  تراوایي  قابلیت  اندازه گیری  براي 
حفره های  به هم راه یافته نمونه های ساخته  شده، از آزمون تراوایي گاز 
هوای  متراكم كننده   از  متشکل  آزمایشگاهی  مجموعه  به كارگیری  با 
 Hyundai مدل AC-5025 و نیز جریان سنج TSI مدل 4046 استفاده 

شد. در نمونه های متخلخل همگنی كه اندازه  متوسط حفره ها آن بیشتر 
 Poiseuille و   Knudsen جریان های  از  آمیزه ای  است،   1/5  nm از 
Knudsen زمانی به وقوع می پیوندد  اتفاق می افتد ]18[، زیرا جریان 
اندازه   از  عبوری  گاز  مولکول های  میانگین  آزاد  پویش  فاصله   كه 
متوسط حفره هاي نمونه  متخلخل مدنظر بزرگ تر باشد. در حالی  كه 
متوسط تخلخل  اندازه   از  میانگین مولکول ها  آزاد  پویش  فاصله  اگر 
برقرار  نمونه   در   Poiseuille یا جریان  آرام  باشد، جریان  كوچک تر 
مي شود ]19[. روش استاندارد گازتراوایي، براي به دست آوردن اندازه  
میانگین حفره ها با فرض استوانه ای شکل بودن آن ها انجام شد ]20[. 
از نمونه های میکرومتخلخل   )Qg( سرعت تراوایي كلی گاز عبوری
)m3/s(، با احتساب اثر هر دو جریان Knudsen و Poiseuille مطابق 

با معادله )4( است ]21[:

or
m

2
m

or

m
g Pl8

ApPr
P

Ap
M

TR8
l3

r2Q    

 

 

h
D

e+
D

π
e

=    )4(

21 ppp −=D           )5(

جریان هاي  به  مربوط  ترتیب  به   )4( معادله  در  دوم  و  اول  عبارت 
Knudsen و Poiseuille است كه در آن پارامترهای rm شعاع متوسط 

وR ثابت جهانی   ،)m( طول حفره lr ،تخلخل نمونه ها eو  ،)m( حفره
گازها )8/314 Pam2/molK(، T دمای مطلق )K(، وM وزن مولکولی 
گاز )m(، وDP كاهش فشار در دو طرف نمونه )Pa(، وA سطح مقطع 
نمونه )m2(، وPa فشار جو در اندازه گیری Qg و)Pa(، وPm فشار متوسط 
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كم و زیاد در دو طرف نمونه )Pa(، وh گرانروی گاز )Pa s(، وP1 فشار 
زیاد درنظرگرفته شده براي انجام آزمون )Pa( و P2 فشار كم است. 

معادله )4( را به  شکل معادله )6( نیز می توان نوشت:

r

m
2

m

r

mog

l8
Pr

M
TR8

l3
r2

Ap
PQ

 h
e

+
π

e
=

D 

     )6(

كه در آن:

)p
2
p(

2
)pp(P 2

21
m  

 

+
D

=
+

=             )7(

 ،)6( معادله  از  استفاده  با  حفره ها  میانگین  اندازه   محاسبه   براي 
 29 g/mol 105× 1/983 و وزن مولکولی آن Pas گرانروي هوا برابر با

درنظر گرفته شده است ]20[.

آزمون‌پانچ‌برشی
آزمون پانچ برشی با استفاده از دستگاه اندازه گیری خواص مکانیکی 
شده،  ساخته  نمونه های  مکانیکی  خواص  سنجش  و  مقایسه  برای 
انجام شد. مواقعی كه نمونه ها براي بررسی خواص مکانیکی كوچک 
یا فشار  باشند و آزمون كشش  یا دارای شکل هندسی خاصی  بوده 
نتایج  پانچ برشی استفاده می شود ]21[.  از آزمون  نباشد،  امکان پذیر 
از   ،4 در شکل  موجود  نمودار  مطابق  برشی  پانچ  آزمون  از  حاصل 
سه بخش تشکیل شده  است. بخش R1، منطقه  خطی اولیه بوده كه 
در شکل، فواصل میان نقاط b و c است. بخش R2، منطقه  افزایش 
غیرخطی بار به  همراه جابه جایی و فواصل میان نقاط c و d است، 
همچنین بخش R3، یعنی فاصله  میان نقاط d و e، منطقه  كاهش بار 
طی افزایش جابه جایی است كه به شکست نهایی نمونه می انجامد. 
 Pm مقدار بار تسلیم و Py نمونه ها در این آزمون با توجه به مقادیر
مقدار بار بیشینه ، قابل مقایسه خواهد بود. اندازه گیری و تعیین Py در 
این آزمون طبق معیار كرنشی به  اندازه  %1/0 انجام می  شود ]22،23[.

نتایج‌و‌بحث

انتخاب‌پودر‌مناسب
گام نخست در پژوهش حاضر، یافتن پودر پلیمر مناسبی براي ساخت 
نمونه های متخلخل با روش تف جوشی بوده است. معیارهای اصلی 
برای این هدف اندازه  دانه پودر پلیمری براي دست یابی به تخلخل در 
ساختار و سیالیت پلیمر، براي امکان كنترل سرعت فرایند بوده است. 
برای بررسی اندازه  دانه  پودر پلیمری، در شکل 5 تصاویر میکروسکوپي 
پس  پلیمری  پودر  سه  از  هریک  جداگانه   ذرات  از  عبوری  نوری 
مقیاس  به  توجه  با  است.  مشاهده  قابل  لام،  روی  آن ها  پراكندن  از 
 HDC و HDBو ،HDA تصاویر مشاهده می شود، به  ترتیب پودرهای

شکل 4- نمودار بارگذاری-جابه جایی رایج در آزمون پانچ برشی.

.HDC )ج( و HDB )ب( ،HDA )شکل 5- تصاویر میکروسکوپي نوري عبوري از: )الف

)ج( )ب(                 )الف(     
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براي  آنجا  كه  از  دارند.  یکدیگر  به  نسبت  كوچک تری  دانه بندی 
دست یابی به درصد تخلخل بیشتر، استفاده از پودر با دانه بندی های 
بیشتر مطلوب تر است ]11[، به نظر می رسد، نمونه HDC از این منظر 
 مناسب تر باشد. اما از جنبه ای دیگر، با توجه به اینکه در دست یابی 
به ساختاری متخلخل فقط به اتصال جزئی ذرات پلیمری نیاز است و 
مي كند.  ممانعت  امری  چنین  وقوع  از  ذرات  كامل  به هم آمیختگی 
فرایند  حین  ذرات  به هم آمیختگی  سرعت  كنترل  دلیل،  همین  به 
تف جوشی، اهمیت قابل ملاحظه ای دارد. بدیهی است، چنین كنترلی 
توجه  با  بنابراین  است.  میسر  بیشتر  زیادتر  گرانروی  با  پلیمری  در 
سرعت  داشت،  انتظار  می توان   ،1 جدول  در   MFI آزمون  نتایج  به 
 HDA HDB و  از  بیشتر  HDC بسیار  فرایند تف جوشی برای پودر 
 باشد. همچنین، در شکل 6 منحنی گرانروی مختلط  برحسب سرعت 
شده  داده  نشان   170°C دمای  در  پلیمری  پودر  هرسه  برای  برش 
خواص  برخی  آن،  بر   Carreau-Yasuda مدل  برازش  با  كه  است 
رئولوژی آن ها از قبیل زمان آسودگی و گرانروی در برش صفر مطابق 
از  استفاده  با  است.  3، محاسبه شده  اطلاعات موجود در جدول  با 

با معادله )1( می توان دید، تقریباً سرعت فرایند  مدل فرنکل مطابق 
 HDA و HDB به ترتیب 4 برابر و 6/5 برابر بیشتر از HDC برای
فرایند،  انجام  محدوده   تا  دما  افزایش  طی  عامل،  این  اثر  در   است. 
افزایش قابل ملاحظه  سرعت تف جوشی به اشغال فضای خالی میان 
ذرات پلیمری و در نتیجه از بین رفتن تخلخل موجود در ریزساختار 
اندازه   به علت   HDA پلیمری  پودر  بنابراین،  می شود.  منجر  نمونه 
ذرات بسیار كم و احتمال فشردگی زیاد و تشکیل نشدن حفره ها، كنار 
پودر  بهترین  به عنوان   HDB باقی مانده،  پودر  دو  از  و  شده   گذاشته 
براي ساختن نمونه های متخلخل براساس دو معیار اندازه ذرات بزرگ و 

جریان پذیری كم انتخاب شد. 

ساخت‌و‌شناسایي‌نمونه‌‌متخلخل
ابتدا با توجه به نتایج آزمون DSC مطابق با شکل 7، دمای ساخت 
فرایند  در  كه  آنجا  از  شد.  انتخاب  مدنظر  پلیمری  پودر  از  نمونه ها 
تف جوشی، شرایط ماده در مجاورت دماي ذوب اهمیت قابل توجهی 
دارد، فقط پیک ذوب از نتیجه آزمون DSC ارائه شده است. با توجه 
به نتیجه  این آزمون می توان علت درنظرگرفتن دمای C°120 را در 
مرحله  اولیه ساخت نمونه ها دریافت، زیرا در این دما به عنوان دمای 
علت  به  ذرات  تف جوشی  عدم  از  می توان  ماده،  ذوب  پیک  آغاز 
از فرایند ذوب اطمینان داشت و فقط  بلوري  محفوظ ماندن ساختار 
افزایش سطح تماس ذرات و بازچینش آن ها در اثر اعمال فشار قابل 
انتظار است. در حالی كه حین تف جوشی پودرهای پلیمری در مرحله  
ذوب  پیک  میانی  دمای  از  فاصله گرفتن  نیز  نمونه ها  ساخت  ثانویه  
ماده )C°127/5( به ذوب شدن و ازبین رفتن تمام ساختار بلوري در 

پودر  سه  برای  برش  سرعت  مختلط  برحسب  گرانروی   -6 شکل 
پلیمری نشان داده شده.

جدول 3- گرانروی در برش صفر و زمان آسودگی پلیمرهای استفاده 
شده در ساخت نمونه ها.

نوع پودر
گرانروی در برش 
  (Pa s) وh0  ،صفر

زمان آسودگی،  
(s) l

HDA

HDB

HDC

142470
46097
3452

0/571
0/153
0/004

دماي  مجاورت  در   HDB پودر  برای   DSC آزمون  نتیجه    -7 شکل 
ذوب آن.
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در  رفتن تخلخل  بین   از  منجر می شود. در چنین شرایطی  مجموعه 
ساختار یا تنها باقی ماندن برخی حفره هاي مجزا درون ساختار قابل 
انتظار است. به همین دلایل دمای فرایند تا حد زیادی در مجاورت 
با  و  متخلخل  ساختاری  به  دست یابی  منظور  به  پلیمر  ذوب  دماي 

حفره های به هم راه یافته، درنظر گرفته شد. 
 پس از ساخت نمونه  های متخلخل، آزمون هایی براي تأیید تراوایي و 
 وجود ساختاری به هم راه یافته در آن ها، مدنظر قرار گرفت. با ارزیابی 
كیفی و ظاهری رفتار این نمونه با مشاهده   نتیجه آزمون تراوایي قطره 
كه در شکل 8 نشان داده شده  است، می توان دریافت، نمونه ساختاری 
متشکل از حفره های به هم راه یافته و مرتبط با یکدیگر دارد كه به نفوذ 
آن  دیگر  از طرف  و خروج  نمونه  از  با جوهر  آمیخته  استون  قطره  
منجر می شود. بنابراین، با مشاهده  رفتار نفوذ قطره هنگام قرارگرفتن 
بر سطح نمونه، می توان سنجشی از شرایط تخلخل آن به دست آورد. 
علت این موضوع را می توان در محل پیک در آزمون DSC جست و جو 
كرد، زیرا دست یابی به ساختاری متخلخل از روش  تف جوشی فقط 
با اتصال سطحی ذرات با نفوذ متقابل زنجیرهای پلیمری امکان پذیر 
است و ماده، رفتار بینابینی از حالت جامد و مذاب نشان مي دهد. در 
شکل 9-الف، تصویر حاصل از میکروسکوپ نوری عبوری از لایه 
نازكی از نمونه  R، دیده می شود. فضاهای موجود میان مناطق گلویی 
اتصال ذرات با یکدیگر به صورت تخلخل و حفره های به هم پیوسته 
در ساختار باقی می مانند. در این نمونه به هم آمیختگی ذرات، تنها از 
در  و  پلیمری  ذره   دو  زنجیرهای  متقابل  نفوذ  با  آن ها  تماسی  نقاط 
نهایت تشکیل بلورهای جدید طی فرایند تبلور مجدد، انجام مي شود. 
توضیحات ارائه شده درباره ریزساختار نمونه ها را می توان در تصاویر 
حاصل از SEM از مقطع عرضی نمونه  R نیز مشاهده كرد. شکل 9-ب 

به خوبی نمایانگر چگونگی اتصال ذرات پلیمری از نقاط تماس آن ها با 
یکدیگر در نمونه  ساخته شده در دمای فرایند C°128 است. همچنین 
حفره ها به شکل مناطق تاریک، به وضوح در این نمونه قابل مشاهده است. 
طبق  چگالی  اندازه  گیری  برپایه  نمونه ها  تخلخل  كمي   سنجش 
معادله )3( و سپس با استفاده از نتایج آزمون تراوایي هوا نیز انجام شد 

.R شکل 8- آزمون تراوایي قطره  استون برای نمونه

شکل 9- تصاویر: )الف( TEM از لایه های جداشده از نمونه  R و 
.R  از سطح مقطع عرضی نمونه SEM )ب(

)الف(

)ب(

جدول 4- چگالی، تخلخل، تراوایي هوا و اندازه  حفره ها برای نمونه های تهیه شده با روش تف جوشی. 

شعاع متوسط تخلخل )m(تراوایي هوا )l/min(تخلخل، eچگالی )g/cm3(كد نمونه 

R

P1

P2

T

0/594 ± 0/015
0/595 ± 0/002
0/628 ± 0/008
0/611 ± 0/008

0/371
0/370
0/335
0/353

8/0 ±0/5
11/0 ± 1/8
6/7 ± 1/5
3/8±0/7

2/85 × 10-6

3/29 × 10-6

2/70 × 10-6

1/92 × 10-6
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 كه در نهایت موجب دست یابی به شعاع متوسطی از اندازه  حفره ها در 
هر نمونه، با به كارگیری معادله )6( شد. از آنجا كه در ساختار متخلخل، 
تنها حفره های به هم راه یافته، نقش تراوایي هوا را ایفا می كنند، بنابراین اعداد 
گزارش  شده در جدول 4، تخمینی از اندازه  متوسط شعاع حفره ها با فرض 
به هم راه یافته و مرتبط بودن آن هاست. در این جدول داده هاي دیگری از 
نمونه ها، شامل چگالی، تخلخل و تراوایي هوا )l/min( نیز مشاهده مي شود.

بررسی‌اثر‌فشار
سنجش تخلخل برای نمونه های R، وP1 و P2 با اندازه گیری چگالی، 
تخلخل، تراوایي هوا و شعاع متوسط حفره ها انجام شد. نتایج حاصل 
از اندازه گیری این چهار كمیت در جدول 4 آمده است. با توجه به 

نتایج انتظار می رود، افزایش فشار اعمال شده در مرحله  اولیه  فرایند 
و  تراوایي  تخلخل،  كاهش  نتیجه  در  و  افزایش چگالی  تف جوشی، 
كه  حالی  در   .]24[ باشد  داشته  دنبال  به  را  حفره ها  متوسط  شعاع 
اندازه گیری تخلخل برای دو نمونه  R و P1 چنین نتیجه ای را تأیید 
ظاهری  چگالی  تعیین  برپایه  محاسبات  این  كه  آنجا  از  نمی كند. 
شده  انجام  آن ها  هندسی  ابعاد  اندازه گیری  از  استفاده  با  و  نمونه ها 
است. پیدایش چنین خطایی چندان دور از انتظار نیست و با توجه به 
نتایج تراوایي هوا، امکان وقوع خطا در اندازه گیری چگالی نمونه ها 
می توان  نیز  نمونه ها  مکانیکی  خواص  مقایسه   با  می شود.  تقویت 
درباره  اثر فشار اعمالی بر فرایند تف جوشی اظهار نظر كرد. آزمون 
پانچ برشی برای بررسی خواص مکانیکی نمونه هایی كه در شرایط 
نتایج  در شکل 10  كه  استفاده شد  متفاوت ساخته شده اند،  فشاری 
این آزمون برای دو نمونه مشاهده می شود. در شکل 10-ب، بیشینه  
باری كه در محدوده  تحمل هریک از نمونه هاست، با یکدیگر مقایسه 
شده است. مشاهده می شود، با افزایش فشار، افزایش در بیشینه  بار 
نمونه ها مشاهده مي شود. همان طور كه پیش تر بیان شد، مقاومتی كه 
نمونه  در برابر برش در آزمون پانچ برشی نشان می دهد تا حد زیادی 
به شرایط تف جوشی و مقدار تخلخل موجود در نمونه بستگی دارد. 
در این رابطه، كیفیت اتصال ذرات در منطقه  گلویی چسبیدگی آن ها 
پلیمری  ذره  دو  انعقاد  است.  مؤثر  بسیار  نمونه ها  برشی  مقاومت  بر 
تحت فشار، )طرح واره شکل 2( از سه مرحله  اساسی تشکیل می شود 
اتفاق می افتد. در مرحله   تماس چسبنده كشسان  اول  كه در مرحله  
دوم، فشرده شدن مجموعه با رشد گلوگاه تماسی ذرات و در مرحله  
می شود.  انجام  گرانرو  از طریق جریان  كه  تماسی  نقطه   رشد  سوم، 
بازچینش ذرات روی یکدیگر می  شود،  اعمال فشار خارجی، سبب 
در نتیجه سطح بیشتری از ذرات مجاور را در تماس با یکدیگر قرار 
افزایش كیفیت تف جوشی طی  بنابراین عامل مزبور، سبب  می دهد. 
ترتیب  بدین  می شود.  كشسان  چسبنده    تماس  یعنی  آن  اول  مرحله  
می توان انتظار داشت، ذرات در نمونه هایی كه زیر فشار بیشتري قرار 
مؤثر  نفوذ  اثر  در  گلویی  بخش  در  مستحکم تری  اتصال  گرفته اند، 
زنجیر ها از سطح اتصال ذرات دارند و مقاومت بیشتری در برابر برش 
نشان مي دهند. در نهایت می توان كاهش انداز ه   متوسط حفره ها را با 
افزایش مقاومت در برابر برش ماده متخلخل و تولید شده به روش 

تف جوشی، هم ارز دانست.

بررسی‌اثر‌زمان
برای  نیز  محاسباتی  فشار،  و  دما  پارامترهای  اثر  بررسی  با  مشابه 
حفره ها  متوسط  شعاع  و  هوا  تراوایي  تخلخل،  چگالی،  اندازه گیری 

شکل 10- )الف( نتیجه  آزمون پانچ برشی برای نمونه های P1، وP2 و R و 
)ب( مقایسه  بیشینه بار قابل تحمل نمونه ها برحسب فشار اعمال شده.

)الف(

)ب(
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 T و R انجام شد كه در این بخش این چهار كمیت برای نمونه های 
در شکل 11-الف  همچنین  است.  آمده  در جدول 4  و  شده  محاسبه 
نتایج آزمون پانچ برشی برای نمونه های R و T نشان داده شده است. اثر 
 افزایش زمان فرایند بر بیشینه  بار قابل تحمل نمونه ها نیز در شکل 11-ب 
دیده می شود. همان طور كه می توان انتظار داشت، افزایش زمان فرایند 
همراه  به  را  نمونه  برشی  مقاومت  افزایش  نیز  مشخصی  دمای  در 
داشته است. با توجه به مطالب پیشین، نفوذ متقابل زنجیر ها در طول 
مولکولی  حركت های  و  نفوذ  مستلزم  ذرات،  اتصال  مشترک  فصل 
وابسته  فرایندی  نفوذ همواره  است،  بدیهی  است.  بزرگ  مقیاس  در 
زنجیر های  نفوذ  مسافت  و  جابه جایی  اما، چگونگی  است.  زمان  به 
پلیمری طی گذر زمان به حالت فیزیکی پلیمر و گرانروی  آن وابسته 
است. به طور طبیعي نفوذ متقابل در پلیمرهای با وزن مولکولی كمتر 
با  پلیمرهای  به  نسبت  كوتاه تری  زمانی  بازه   در  و  بیشتر  با سهولت 
 زنجیر های بلند تر به وقوع می پیوندد. در اتصال پلیمرها، فاصله  متوسط 
فصل  طی   )average interpenetration distance( درهم نفوذكنندگی 
مشترک پلیمر-پلیمر تعریف می شود كه تغییرات این فاصله برحسب 
كه  ایده ال  تف جوشی  فرایند  معیار  است.  روندي صعودی  زمان  گذر 
میانگین  فاصله   برابری  یکدیگر  یابند،  با  كامل  اتصالی  پلیمری  ذرات 
 .]12[ است  پلیمر  زنجیر های  ژیراسیون  شعاع  با  درهم نفوذكنندگی 
كه  است  این  اهمیت  حائز  نکته   شد،  گفته  پیش تر  كه  همان طور 
به  فقط  ساختار  درون  حفره ها  حفظ  براي  متخلخل،  نمونه ا ی  در 
درهم نفوذكنندگی جزئی، براي اتصال ذارت با یکدیگر از فصل مشترک 
نمونه های  برای  تف جوشی  فرایند  علت  همین  به  است،  نیاز  آن ها 
متخلخل باید در محدوده  دمایی بسیار نزدیک به دمای بیشینه ذوب 

كافی  تحرک  قابلیت  زنجیر ها  یک  سو  از  زیرا،  انجام  شود.   )Tm(
برای نفوذ متقابل طی فصل مشترک را دارند. اما از سوي دیگر، تغییر 
حالت كامل فیزیکی به فاز مذاب رخ ندهد تا تحرک زیاد زنجیر ها 
بنابراین با مقایسه  خواص  تخلخل دورن ریزساختار را از بین نبرد. 
مکانیکی نمونه های ساخته  شده در دو بازه زمانی متفاوت و مقاومت 
آن ها در برابر نیروی برشی، می توان سنجشی از كیفیت اتصال ذرات 
با یکدیگر در نمونه ها و در نهایت مقدار درهم نفوذكنندگی زنجیر ها 
با توجه به توضیحات پیشین درباره   در آن ها حاصل كرد. همچنین 
رفتار نمونه های تهیه  شده در بازه های زمانی متفاوت، مشاهده  روندی 
 صعودی در چگالی و در پي آن كاهش در تخلخل نمونه ها با افزایش 
زمان تف جوشی، قابل انتظار است. به همین ترتیب كاهش در تراوایي و 
اندازه  متوسط حفره ها، در ساختار نمونه ها نیز بدیهی به نظر می رسد. 
اثر زمان  به نظر می رسد،  با مقایسه داده های جدول 4  این،  با وجود 
تف جوشی بر مقدار حفره ها و ریزساختار متخلخل محصول شدیدتر 

از اثر فشار اعمالی در مرحله نخست است.

نتیجه‌گیری

 با استفاده از فرایند تف جوشی با رویکرد حفظ تخلخل میان ذرات با 
كنترل شرایط فرایندی، می توان نمونه هایی متخلخل با شکل هاي ساده و 
گونه ای  به  كرد،  تهیه  مناسب  پلیمری  پودرهای  از  استفاده  با  تخت 
كه پودر پلیمری با اندازه  ذرات بزرگ تر همراه با گرانروی بیشتر با 
انجام فرایند تف جوشی در مجاورت دماي ذوب آن براي دست یابی 

شکل 11- )الف( نتیجه  آزمون پانچ برشی برای نمونه های R و T و )ب( مقایسه  بیشینه  بار قابل تحمل نمونه ها برحسب زمان فرایند.
)ب()الف(
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افزایش  اثر  مطالعه  در  می رسد.  به نظر  مناسب تر  ساختاری  چنین  به 
قبیل فشار و زمان مشاهده شد، ویژگی های  از  فرایندی  پارامترهای 
آن ها تحت  تراوایي  و  برشی  مقاومت  نمونه های ساخته شده شامل 
بر  تف جوشی  زمان  اثر  كه  به طوري  می كند،  تغییر  عوامل  این  تأثیر 
اثر فشار  از  متخلخل محصول شدیدتر   مقدار حفره ها و ریزساختار 

اعمال شده در مرحله نخست است. افزایش فشار اعمال شده در مرحله 
نخست و افزایش زمان تف جوشی نمونه ها، با اثر بر تشکیل و رشد 
منطقه  گلویی اتصال ذرات، بهبود كیفیت به هم آمیختگی ذرات و افزایش 
تخلخل  در  كاهش  هم زمان  به طور  و  برش  برابر  در  آ ن ها  مقاومت 

موجود در ساختار داخلی نمونه ها را به دنبال دارد.
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