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Abstract 
Introduction: In this research, barium carbonate was synthesized via 
mechanochemical method from the mixture of barite concentrate-sodium 
carbonate. The producing of barium carbonate form barite concentrate and the 
evaluation of the phases/products were the goal of this research. 
Methods: After crushing the barite concentrate, the acid washing process was 
done with 1 N of HCl. The mixtures of barite concentrate-sodium carbonate with 
different molar ratios (BaSO4:Na2CO3=1:1, 1:2, 1:2.5) were prepared and milled 
in a planetary mill for different times (2 and 5 hours). The as-milled samples and 
the heated products were dissolved in distilled water and then the solid residues 
were dried in an oven. The isothermal heating of the samples was done into the 
alumina and zirconia crucibles. The unmilled mixture of barite concentrate-
sodium carbonate was also prepared. The findings of this research were 
evaluated using XRF, XRD and STA methods and the microstructures of the 
samples were studied by SEM method.  
Findings: The2 and 5 h-milled mixtures showed the sign of chemical reaction 
between the starting materials (barite concentrate-sodium carbonate) at 720⁰C 
in STA results. This sign however was observed at 735 ͦC in the unmilled mixture. 
According to XRD patterns, the chemical reaction between barite concentrates 
and sodium carbonate was not completed in the milled mixtures. The signs of 
orthorhombic phase of barium carbonate were observed in the products after 
isothermal heating at700⁰C for 1 h. The results indicated that the isothermal 
heating of the milled mixture of barite concentrate-sodium carbonate with a 
molar ratio of 1:2.5 at 750⁰C for 2 h was the suitable conditions for synthesizing 
of barium carbonate. Additionally, the weak signs of an intermediate phase 
(Ca4Ba2Si6O18) were observed in the XRD patterns of the barite concentrate-
sodium carbonate mixture. For comparison, the experiments were performed 
with pure barium sulfate sample (Barex). In the product of isothermal heating 
(750⁰C, 2 h) for the mixture of barium sulfate (Barex)-sodium carbonate (molar 
ratio :1:2.5), barium carbonate phase was produced and no trace of the 
intermediate phase was observed. The results of this research showed that it is 
possible to synthesis barium carbonate phase from the mixture of barite 
concentrate-sodium carbonate using ball milling process and isothermal heating.  
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Extended Abstract 

 Introduction

Barium carbonate with the chemical formula 
BaCO3 is one of the most important 
compounds of barium. This chemical 
compound has many industrial and 
commercial applications. It is used for the 
production of barium titanate used in the 
electronics industry for ceramic capacitors 
and positive temperature coefficient devices 
[1,2,3]. Barium carbonate exists in nature as 
Witherite; But in most of the processes, 
barite (BaSO4) is used to prepare this 
compound due to its abundant resources in 
nature compared to Witherite [4]. The most 
important industrial method to prepare 
barium carbonate from barite concentrate is 
the black ash process. It is also possible to 
produce barium carbonate product by 
passing carbon dioxide gas at a temperature 
of 40⁰C to 90⁰C through a solution 
containing barium sulfide [5, 6]. The main 
problem of this process is high energy 
consumption, production of undesirable by-
products and environmental   pollution [7]. 
In addition to the above-mentioned 
methods, other routes such as the reaction 
between sodium carbonate and barite in 
alkaline hydrothermal conditions ate also 

reported in the literature [1]. Previous 
studies have shown that the milling process 
of the precursor mixture influences the 
kinetic of the endothermic reactions [13-16]. 
The mechanical energy of the milling 
process results in various structural changes 
such as phase transition, strain production, 
dislocations, and deformation of the crystal 
lattice [17]. The mechanochemical process 
has several advantages over conventional 
production processes, including the wet 
chemical method; namely, the inexpensive 
precursors and the simplicity of the 
production process [18]. In this research, the 
production of barium carbonate from barite 
concentrate by mechanochemical method is 
investigated. The dry milling process of 
barite concentrate - sodium carbonate 
mixture was carried out in a planetary mill at 
room temperature, and phase transitions 
and the structural and microstructural 
characteristics of the final product were 
investigated. For comparison, the 
production of barium carbonate from the   
mixture of commercial barium sulfate 
(Barex)-sodium carbonate was also 
investigated.  

Table (1): Chemical composition of barite concentrate before acid washing (B1) and after 
acid washing (B2) with diluted HCl solution (1 N).

La&Lu SrO Cl BaO SO3 P2O5 K2O Na2O MgO CaO Fe2O3 Al2O3 SiO2 Sample 

<0.01 0.5 <0.01 56.4 29.5 <0.01 0.2 0.2 1.7 6.2 0.3 1.5 3.5 B1(%) 

<0.01 0.4 <0.01 61.3 32.2 <0.01 0.1 0.3 0.4 <0.01 0.2 1.5 3.7 B2(%) 

 

Findings and Discussion 
The results of XRF analysis of barite 
concentrate before acid washing (B1) and 
after acid washing (B2) are presented in 
table (1). According to this Table, acid 
washing was highly effective in removing 
some impurities, especially CaO. To 
investigate the phase changes in the 
isothermal conditions, isothermal heating 
treatments were performed at different 
temperatures for barite concentrate-sodium 

carbonate mixture.  At the end of the heating 
process, the residue dissolution in water was 
performed, then the sediments were dried in 
a laboratory oven. The DTA results of Figure 
(1) implies that it is necessary to increase 
the temperature to complete the reaction 
(1). The optimal amount of sodium 
carbonate was also about 2.5 times the 
stoichiometric value of reaction (1).  
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Figure (1): The results of the thermal analysis for the un-milled mixture of barite 

concentrate -sodium carbonate with a stoichiometric ratio (molar ratio 1:1), after 2 
hours and 5 hours of milling (a) DTA curve, (b) DTG. 

 
 

Figure (2): X-ray diffraction patterns, (a) barite concentrate after acid washing, the solid 
product of mixture of barite concentrate -sodium carbonate with a molar ratio of 1:2.5 

after heating at (b) 700 ⁰C for 1 h and 750 ⁰C for (c) 1 h, (d) 2 h and (e) 5 h in an alumina 
crucible. 
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BaSO4 + Na2CO3 = BaCO3 + Na2SO4                          (1) 
Samples of barite concentrate - sodium 
carbonate mixture with a molar ratio 
BaSO4:Na2CO3 = 1:2.5 were prepared by 
two hours of grinding and isothermal 
heating at 700°C and 750°C and soaking 
times of 1, 2 and 5 hours. The results of XRD 
analysis of theses samples are shown in 
Figure (2). According to this figure, there is 
no difference in the location of the peaks and 
angles related to the barium carbonate 
phase in this group of samples, but the 
relative intensity of the peaks related to the 
intermediate phase and the impurity phase 
for the temperature of 750 degrees Celsius 
and the heating time of two hours compared 
to the temperature of 700 degrees Celsius 
and other heating times are less. 
Accordingly, there is no difference in the 
peak positions of barium carbonate phase in 
this group of samples, but the relative 
intensity of the peaks related to the 
intermediate and/or the impurity phase at 
750 °C for 2h is lower than the 
corresponding peaks at 700 °C. 
 
Conclusion 
The results of this research showed that the 
occurrence of the chemical reaction is 
difficult in the as-milled sample of barite 
concentrate-sodium carbonate with a 
stoichiometric ratio and the reaction 
requires a heating process. The signs of 
barium carbonate were observed in the 
matures after heating at 700 ͦC for 1 h. The 
results also indicated that the parameters 
such as heating temperature/time and 
amount of sodium carbonate have an 
important role in the progressing of reaction 
(1). The 2-h milled mixture of the barite 
concentrate-sodium carbonate with a molar 
ratio of BaSO4:Na2CO3 = 1:2.5 after heating at 
750 ͦC for 2 hours was the suitable sample for 
the formation of barium carbonate phase. 
The barium carbonate phase was also 
observed in the mixture of commercial 
barium sulfate (Barex)-sodium carbonate 
with a molar ratio of BaSO4:Na2CO3 = 1:2.5 
after heating at 750 ͦC for 2 hours. The signs 
of Ca4Ba2Si6O18 phase however were not 
observed in the mixture of commercial 

barium sulfate (Barex)-sodium carbonate.  
As a result, the role of impurities in the barite 
concentrates also the type of ceramic 
crucible are the crucial factors in the heating 
process. The results of this research showed 
that it is possible to synthesis barium 
carbonate phase from barite concentrate 
using ball milling process and isothermal 
heating. 
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 چکیده

کربنات سدیم تولید شد. هدف -در این پژوهش، کربنات باریم به روش مکانوشیمیایی از مخلوط کنسانتره باریت  :مقدمه

 از این پژوهش، تولید کربنات باریم از کنسانتره باریت و ارزیابی فازها و محصولات بود.  

هایی انجام شد. سپس مخلوط  پس از خرد کردن کنسانتره باریت، فرایند اسیدشویی با اسیدکلریدریک یک نرمال  :روش

( تهیه و آسیاکاری  3CO2:Na4BaSO=  1:1،  2:1،  1:  5/2های مولی متفاوت  )کربنات سدیم با نسبت-از کنسانتره باریت
گلوله آسیای  یک  سیاره در  زمان ای  در  )ای  گوناگون  و    5و    2های  آسیاکاری  از  پس  های  نمونه  شد.  انجام  ساعت( 

مانده جامد در آون خشک شد. گرمایش همدمای نمونه  ب مقطر حل شدند، سپس باقیمحصولات پس از گرمایش، در آ
کربنات سدیم در شرایط بدون  -ها درون بوته های آلومینایی و زیرکونیایی انجام شد. مخلوطی از نمونه کنسانتره باریت

یافت شد.  تهیه  روش آسیاکاری  با  پژوهش  این  ریزساختارهای    STAو     XRF  ،XRDهای  های  و  شدند  ارزیابی 
 بررسی شدند.  SEMمیکروسکوپی محصولات به روش 

کربنات سدیم( -های مرتبط به انجام واکنش بین مواد اولیه )کنسانتره باریت، نشانه STAبر اساس نتایج آزمون    :هایافته

مخلوط از  در  پس  حدود    5و    2های  دمای  در  آسیاکاری  بدون درجه    720ساعت  مخلوط  در  شد.  مشاهده  سانتیگراد 
( واکنش شیمیایی بین  XRDها مشاهده شد. بر اساس نتایج )درجه سانتیگراد، این نشانه 735آسیاکاری، در دمای حدود  

های پس از آسیاکاری بطور کامل انجام نشد. پس از گرمایش همدما در دمای کنسانتره باریت و کربنات سدیم در مخلوط
های فاز اورترومبیک کربنات باریم در محصولات مشاهده شد. نتایج نشان نتیگراد و زمان یک ساعت، نشانهدرجه سا  700

کربنات -درجه سانتیگراد و زمان دو ساعت برای مخلوط پس از آسیاکاری کنسانتره باریت  750داد گرمایش در دمای  
های ضعیفی از یک فاز میانی باریم است. نشانه  ، شرایط مناسبی برای تولید فاز کربنات1:  5/2سدیم با نسبت مولی  

(18O6Si2Ba4Ca  در الگوهای )XRD  کربنات سدیم مشاهده شد. برای مقایسه، -مرتبط به مخلوط کنسانتره باریت
درجه سانتیگراد، زمان    750هایی با نمونه سولفات باریم خالص )بارکس( انجام شد. در محصول گرمایش همدما )آزمایش

( ، فاز کربنات باریم تولید شد و 1:    5/2کربنات سدیم با نسبت مولی )-ی مخلوط سولفات باریم )بارکس(ساعت( برا  2
 اثری از این فاز میانی مشاهده نگردید. 

 

- نتایج این پژوهش نشان داد می توان با فرایند آسیاکاری و گرمایش همدما از مخلوط کنسانتره باریت  :گیری نتیجه

 کربنات سدیم به فاز کربنات باریم رسید. 
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 مقدمه 
  ( از مهمترین ترکیبات باریم 3BaCOشیمیایی )کربنات باریم با فرمول  

از   است. این ترکیب شیمیایی کاربردهای صنعتی و تجاری زیادی دارد.

کاربرد آن، تولید باریم تیتانات برای استفاده در صنعت جمله مهمترین  

دمایی  دستگاه های ضریب  و  خازن های سرامیکی  برای  الکترونیک 

توان به استفاده  از دیگر کاربردهای کربنات باریم می  .[2،  1]   مثبت است

تولید شیشه های نوری، رنگدانه ها، خشک کن ها، مواد آتش  از آن در 

فلز باریم و سایر ترکیبات باریم اشاره    ،نشانی، کندانسورهای الکتریکی

[ بلوری  1کرد  ساختارهای  با  چندشکلی  نوع  سه  باریم  کربنات   .]

ومبیک، هگزاگونال و مکعبی دارد که فاز پایدار آن در دمای اتاق،  ارتور

است   مینرال  [3]ارتورومبیک  صورت  به  طبیعت  در  باریم  کربنات   .

ها برای تهیه این ترکیب از مینرال  ویتریت موجود است اما در اکثر فرآیند

)باری فراوانی  4BaSOت  دلیل  به  با    منابع (  مقایسه  در طبیعت در  آن 

مهمترین روشی که در مقیاس صنعتی  .[4]شود  ویتریت، استفاده می

فرایند   است،  شده  ارائه  باریت  کنسانتره  از  باریم  کربنات  تهیه  برای 

خاکستر سیاه است. برای تولید کربنات باریم در این فرآیند، ابتدا باریت  

حدود   دمای  در  کک  می  1100با  احیا  سانتیگراد  شود  درجه 

که  (  BaS)کربوترمیک( تا ماده سیاه رنگ سولفید باریم تولید شود  )احیا 

این ماده، محلول در آب است. فرایند احیا در کوره های بستر سیال یا  

انجام می شود. با انجام فرایند لیچینگ و فیلتراسیون،    دوار  کوره های

سولفیدباریم از ناخالصی های نامحلول در آب )مانند باریت، باقی مانده  

ک، ترکیبات سیلیکاتی ، مواد معدنی دارای آهن و ...( جدا می شود.  ک

در فرایند لیچینگ، محصول حاصل از فرآیند احیا کربوترمیک باریت را  

محلول دارای سولفید باریم  با آب داغ شسته و فیلتر می کنند. در نهایت  

دمای   در  کربنات سدیم  )روش خاکستر   70تا    60با  سانتیگراد  درجه 

تولید شود. می توان با عبور گاز دی    کربنات باریمواکنش داده تا  سودا(  

دمای   در  دارای    90تا    40اکسیدکربن  محلول  از  سانتیگراد  درجه 

مشکل اصلی این فرآیند  .  [6،  5]سولفیدباریم، کربنات باریم را تولید کرد  

مصرف زیاد انرژی، تولید محصولات جانبی نامطلوب و آلودگی محیط  

 .[7] زیست است

هایی برای تبدیل باریت به کربنات باریم با  علاوه بر روش بالا، گزارش

روشهای دیگر از جمله واکنش بین کربنات سدیم و باریت در شرایط  

- در پژوهش انجام شده توسط سوارز هیدروترمال قلیایی، وجود دارد.

همکارانا و  محلول  ،  وردیونا  در  باریم  کربنات  به  باریت  کامل  تبدیل 

مولی   نسبت  با  سدیم  دمای    24SO/-23CO-10=کربنات   523در 

زمان   و  انجام شد  192کلوین  مانند،   .[1]   ساعت  روش های دیگری 

[  9]روش رسوب گذاری الکتریکی   ،  [8]های معکوس  روش میسل 

در مقیاس آزمایشگاهی،  [  11]و روش مایکروویو   [10]روش سل ـ ژل  

برای تولید کربنات باریم استفاده شده است.  تانگتم و همکاران، تولید  

 3CO2Na وBa(3NO)2را با استفاده از مخلوط مواد اولیه   کربنات باریم

کردند   گزارش  التراسونیک  امواج  با  گلیکول  اتیلن  و   .[12]در  زلاتی 

همکاران نانو ذرات کربنات باریم را با مواد اولیه نیترات باریم و اسید  

( به روش سل ژل در  citrate/nitrate=1.3سیترات )نسبت مولی  

درجه سانتیگراد تولید    750و    600،  450سه دمای متفاوت کلسیناسیون  

 .  [10] کردند

پژوهش آسیاکاری مخلوط  نتایج  فرآیند  است،  داده  های گذشته نشان 

واکنش برای  اولیه  آسیاکاری در  مواد  فرآیند  است.  های گرماگیر موثر 

واکنش از  واکنش  این دسته  افزایش سرعت  در  زیادی  ها نقش بسیار 

دارد   سینتیکی(  آسیاکاری    .[16 ـ  13])تاثیر  فرآیند  مکانیکی  انرژی 

کرنش،  تولید  فاز،  انتقال  مانند  مختلف  ساختاری  تغییرات  موجب 

مینابجایی بلوری  شبکه  شکل  تغییر  و  فرآیند .  [17] شود  ها 

ندهای متداول تولید مکانوشیمیایی دارای مزایای متعددی نسبت به فرآی

از جمله روش شیمیایی تر است از جمله این مزایا می توان به استفاده  

 . [18]از مواد اولیه ارزان قیمت و سادگی فرآیند تولید اشاره کرد 

مرتبط با تولید کربنات    های با توجه به مطالعات ، اطلاعاتی از پژوهش

باریت کنسانتره  مخلوط  از  آسیاکاری  -باریم  روش  به  سدیم  کربنات 

مکانیکی و یا روش مکانوشیمیایی پیدا نشد. ژانگ و همکاران،کربنات  

تهیه کردند.    Ba(OH)2باریم را به طور غیر مستقیم با کربناته کردن  

  KOHو    باریترا به روش آسیاکاری خشک مخلوط    Ba(OH)2آنها  

 [.19] ای تولید کردند ای سیارهدر آسیای گلوله 

یکی از ویژگی های روش مکانوشیمیایی استفاده از تجهیزات ساده و 

پیشرفته است. از طرف دیگر،  ارزان قیمت برای سنتز و تهیه ترکیبات  

استفاده از مواد خام معدنی برای تهیه ترکیبات با ارزش افزوده، از نظر  

پژوهش دارد.  زیادی  ارزش  کربنات  اقتصادی  تولید  با  رابطه  در  هایی 

روش   به  سلستیت  کنسانتره  از  تیتانات  استرانسیم  یا  و  استرانسیم 

نتایج   از  برخی  و  است  انجام شده  مرتبط  پژوهشمکانوشیمیایی  های 

. در این پژوهش، تولید کربنات باریم  [22ـ    20،  16] منتشر شده است  

از نمونه کنسانتره باریت به روش مکانوشیمیایی بررسی می شود. فرآیند 

-کربنات سدیم در یک آسیای سیاره-آسیاکاری مخلوط کنسانتره باریت

ای در دمای محیط و شرایط خشک انجام شد و تغییرات فازها و ارزیابی  

ت. برای مقایسه، تولید کربنات باریم  محصولات مورد بررسی قرار گرف

باریت کنسانتره  مخلوط  آسیاکاری  -از  بدون  در شرایط  کربنات سدیم 

بررسی شد تا تاثیر فرایند آسیاکاری بر تغییرات فازها و دمای تشکیل  

محصولات مطالعه شود. همچنین از نمونه سولفات باریم خالص )با نام  

استفاده شد و تغییرات فازها با    تجاری بارکس( برای تولید کربنات باریم

 کربنات سدیم مقایسه شد.-نتایج مرتبط به مخلوط کنسانتره باریت
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 مواد و روش آزمایش

استان  -در این پژوهش از نمونه کنسانتره باریت )معدن رعنا باریت آباده

بارکس، تهیه شده از شرکت  فارس(، نمونه سولفات باریم )با نام تجاری  

ایران ـ  تهران  داروسازی  سدیم کارخانجات  کربنات  و   )  (Merck, 

به عنوان مواد اولیه استفاده شد. پس از تهیه نمونه هایی از  (99.9%

کنسانتره باریت، ابتدا کنسانتره خرد شد سپس با استفاده از یک آسیای  

تامبلر، فرایند ریز کردن ذرات انجام شد تا ذراتی در محدوده زیر میکرون 

نمونه   سپس  شوند.  با  تهیه  باریت  کلریدریک کنسانتره    ( HCl)  اسید 

  .های موجود در آن حذف شود یک نرمال( شسته شد تا ناخالصی) رقیق

پس از فرآیند اسیدشویی و فیلتراسیون، باقیمانده جامد چندین بار با آب  

درجه    80جامد در دمای    مقطر دو بار تقطیر شسته شد، سپس رسوب

لازم به ذکر است  دقیقه در آون خشک گردید.    90سانتیگراد به مدت  

.  [23]شود  الص در اسید کلریدریک رقیق حل نمیکه سولفات باریم خ

بنابراین انتظار است در اثر اسیدشویی کنسانتره باریت، ناخالصی های  

کردن   مشخص  برای  شود.  حل  رقیق  کلریدریک  اسید  در  حل  قابل 

ترکیب شیمیایی نمونه کنسانتره باریت پیش از اسیدشویی، نمونه پس  

لص )بارکس( از روش  از اسیدشویی همچنین نمونه سولفات باریم خا

XRF   .استفاده شد 

باریت کنسانتره  مخلوط  اسیدشویی،  فرایند  از  با  -پس  سدیم  کربنات 

( تهیه شد سپس مخلوط مواد  1)  استوکیومتری مطابق با واکنش  نسبت

ساعت    2درون محفظه آسیا قرار داده و آزمونهای آسیاکاری در زمانهای  

مرح  5و   پایان هر  از  انجام شد. پس  دستگاه  ساعت  آسیاکاری،  از  له 

 خاموش و مخلوط جامد از محفظه آسیا خارج شد.  

         BaSO4 + Na2CO3 = BaCO3 + Na2SO4 

(1                               )  

گلوله   آزمونهای  آسیای  یک  از  استفاده  با  سیاره آسیاکاری   ایای 

(NARYA-MPM-2*250H, AMIN ASIA FANVAR 

PARS  انجام شد. با انجام   های آلومینایی و در محفظه آلومینا( با گلوله

با سرعت چرخش  آزمون آسیاکاری  برای  بهینه  های مقدماتی، شرایط 

متر و میلی   18آلومینا با قطر    عدد گلوله   rpm/min  250  ،10آسیا  

پودر   به  گلوله  وزن  آمد.  40:1نسبت  برای   بدست  آسیاکاری  فرایند 

نسبت با  اولیه  مواد  مولی      مخلوط  نسبت   ، =    1:2استوکیومتری 

 3CO2:Na4BaSO    مولی نسبت    3CO2:Na4BaSO =   1:  5/2و 

انجام شد تا تأثیر افزایش مقدار کربنات سدیم در مخلوط مواد ارزیابی  

هایی نیز با مخلوط سولفات باریم خالص  برای مقایسه نتایج، آزمون  .شود

بر اساس واکنش    کربنات سدیم با نسبت استوکیومتری-)نمونه بارکس(

با      1) برابر  مولی  های  نسبت  و   )2:1    = 3CO2:Na4BaSO   و         

5/2 :1  = 3CO2BaSO4:Na  .انجام شد 

برای   گرمایش آزمونهای ها   همدما  کوره                       نمونه  درون 

(Azar Furnaces Co.Iran, F2L–1500  در دماهای )و    700

ساعت در    5ساعت و    2ساعت ،  1های  زماندرجه سانتیگراد و    750

های سرامیکی از جنس  اتمسفر هوا انجام شد. مخلوط مواد را درون بوته

آلومینا و یا زیرکونیا قرار داده سپس بوته سرامیکی حاوی مخلوط مواد  

های گرمایش همدما در شرایط مورد  درون کوره قرار گرفت تا آزمون

شدن   نظر   سرد  از  پس  شود.  اتاق،  انجام  دمای  به  رسیدن  و  کوره 

های تکمیلی از درون بوته های سرامیکی  محصول نهایی برای آزمون

 جمع آوری شد.  

پس از فرآیندهای آسیاکاری و یا آزمونهای گرمایش، فرایند انحلال در  

 3CO2Na مانند آب در دمای اتاق انجام شد تا فازهای قابل حل در آب  

یا فازها جد    4SO2Na و  فرایند - 1شوند. شکل)ا  از سایر  الف( مسیر 

مطالعات   دهد.  می  نشان  را  باریت  کنسانتره  از  باریم  کربنات  سنتز 

و سولفات  BaCO)3(مقدماتی نشان داد  فازهایی مانند کربنات باریم 

( در دمای اتاق در آب قابل حل نیستند 1باریم )موادمرتبط به واکنش 

،  23]شوند    اما فازهای کربنات سدیم و سولفات سدیم در آب حل می

بنابراین فرایند انحلال در آب برای مخلوط های پس از آسیاکاری  [.  42

و یا نمونه های پس از گرمایش می تواند در جداسازی فازهای نامحلول  

عملیات   و  آب  در  انحلال  فرایند  پایان  از  پس  باشد.  موثر  آب  در 

مقطر  آب  با  بار  چند  صافی  کاغذ  روی  مانده  باقی  جامد  فیلتراسیون، 

درجه    80سپس رسوب جامد درون آون آزمایشگاهی در دمای  شسته  

 دقیقه خشک شد. 90سانتیگراد و زمان 

( ایکس  پرتوی  پراش  آنالیز  از  جامد  فازهای  ارزیابی   ,XRDبرای 

Rigaku Ultima IV, Japan,Cu –Kα radiation, 40kV, 

20mA, step size 0.05  و برای آنالیز شیمیایی کنسانتره باریت )

نمونه سولفات باریم خالص )بارکس( از روش فلورسانس اشعه ایکس  و  

(Philips, PW1410, Netherlands XRF,  .شد استفاده   )

نمونه ریزساختار  روبشی  ارزیابی  الکترونی  میکروسکوپ  با  جامد  های 

(SEM, TESCAN-VGGA3) نمونه حرارتی  آنالیز  دستگاه  و  با  ها 

(  ,USA lmer STA6000,PerkinE STAآنالیز حرارتی همزمان )

درجه سانتیگراد بر دقیقه تا    10در شرایط ناهمدما با سرعت گرمایش  

 انجام شد.  درجه سانتیگراد در اتمسفر نیتروژن،  900دمای  

   نتایج و بحث 

کنسانتره باریت را پیش از فرایند اسیدشویی    XRDب( الگوی  -1شکل )
یک نرمال(،    -و پس از فرایند اسیدشویی )محلول اسیدکلریدریک رقیق
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ب( نشانه های مرتبط به فاز سولفات  -1دهد. با توجه به شکل )نشان می
ها  ( به همراه برخی از ناخالصیJCPSD No. 969004486باریم )

کنسانتره باریت    XRFتایج آنالیز  شود. ندر کنسانتره باریت مشاهده می
( ارائه  1( در جدول ) 2B( و پس از اسیدشویی )1Bپیش از اسیدشویی ) 

دهد فرایند  نشان می  XRF(، آنالیز  1شده است. با توجه به نتایج جدول )

اسیدشویی با اسید کلریدریک رقیق در کاهش مقدار برخی از ناخالصی 
ب(  -1تاثیر داشته است. با توجه به نتایج شکل )  CaOا به خصوص  ه

( جدول  در  1و  اسیدشویی  فرایند  از  پس  باریت  کنسانتره  نمونه  از   ،)
 کربنات سدیم استفاده شد. -های کنسانتره باریتمخلوط 

 

 

       

 

 )الف(                                                                                                     )ب(           

( کنسانتره  XRDب( الگوهای پراش اشعه ایکس )-1الف(: مسیر فرایند سنتز کربنات باریم از کنسانتره باریت. )- 1شکل )

 پس از فرایند اسیدشویی )ب(  و)الف( شویی  باریت پیش از فرایند اسید

 

( با محلول  2B( و پس از فرایند اسیدشویی )1Bترکیب شیمیایی کنسانتره باریت پیش از فرایند اسید شویی )  -1جدول 

 رقیق )یک نرمال( .   HClاسیدکلریدریک 

La&Lu SrO Cl BaO SO3 P2O5 K2O Na2O MgO CaO Fe2O3 Al2O3 SiO2 Sample 

01/0>  5/0  01/0>  4/56  5/29  01/0>  2/0  2/0  7/1  2/6  3/0  5/1  5/3  B1(%) 

01/0>  4/0  01/0>  3/61  2/32  01/0>  1/0  3/0  4/0  01/0>  2/0  5/1  7/3  B2(%) 



و همکارانش  شایانزاده مقدم  

 

 53-27(: 48) 31؛ 1140. مجله مواد نوین 61

از   باریتساعت    2پس  با  -آسیاکاری مخلوط کنسانتره  کربنات سدیم 
های مولی متفاوت، فرایند انحلال در آب برای مخلوط پس از  نسبت

های  باقی مانده   XRD( نتایج آنالیز  2آسیاکاری ، انجام شد. در شکل )
کربنات  - های سولفات باریمجامد پس از انحلال در آب برای مخلوط

سدیم پس از دو ساعت آسیاکاری با دو نسبت مولی متفاوت آمده است.  
نتایج   مقایسه  از    XRDبرای  پس  باریت  کنسانتره  نمونه  به  مرتبط 

در    XRD( ارایه شده است. نتایج الگوهای  2اسیدشویی نیز در شکل )
نداده  های اصلی سولفات باریم واکنش  ( نشان می دهند پیک2شکل )

های جامد پس از  ماندهبا ساختار بلوری اورتورمبیک همچنان در باقی
انحلال در آب وجود دارند. البته نشانه های ضعیفی از فاز کربنات باریم  

(3BaCO( با شماره کارت فایل )JCPDS No.969013805  )
درجه و برای   24( در زاویه حدود 1برای مخلوط استوکیومتری )واکنش

( در زوایای  3CO2:Na4BaSO=    2:1) ابر استوکیومتریمخلوط دو بر
شود. این موضوع  ( مشاهده می2درجه در شکل ) 35درجه و  24حدود 

های جامد پس از انحلال در آب،  دهد فاز غالب در باقی ماندهنشان می
فازهای سولفات   انحلال  عدم  به  توجه  با  است.  باریم  عمدتاً سولفات 

های  ( نشان می دهد واکنش2ب، نتایج شکل ) باریم و کربنات باریم در آ

ساعت آسیاکاری بطور کامل    2های پس از  مکانوشیمیایی در مخلوط
( نشان می دهند، افزایش مقدار کربنات  2انجام نشده است. نتایج شکل )

سدیم اثر چندانی بر پیشرفت واکنش بین سولفات باریم و کربنات سدیم  
از   ن   2در مخلوط پس  آسیاکاری  البته نشانهساعت  از پهن  دارد.  هایی 

( مشاهده می شود. پهن  2های سولفات باریم در شکل )شدگی در پیک 
های  ها و افزایش کرنش ها به علت ریز شدن اندازه بلورکشدن پیک

 [.26،72،  25ای در اثر فرآیند آسیاکاری مکانیکی است ]شبکه

گرمازا  ( در دمای اتاق  1محاسبات ترمودینامیکی نشان می دهد واکنش )
قابل    اتاق( و این واکنش در دمای    ∆ kJ  134 /12- =  298K0Hاست )

( در فاز جامد هستند و با 1[. مواد اولیه در واکنش )28،  29انجام است ]
های  می رسد موانع سینتیکی در واکنش( به نظر  2توجه به نتایج شکل )

 ( دارند.  1جامد ـ جامد، نقش مهمی در سرعت و پیشرفت واکنش )
از   پس  مخلوط  در  باریم  کربنات  فاز  های  آسیاکاری    5نشانه  ساعت 

کربنات سدیم در آزمونهای تکمیلی مشاهده نگردید و  -کنسانتره باریت
ساعت آسیاکاری    2ز  ( این مخلوط با نمونه پس اXRDتفاوتی در نتایج )

تا   آسیاکاری  زمان  افزایش  دهد  نشان می  مورد  این  نشد.    5مشاهده 
 ( ندارد.   1ساعت، تاثیری چندانی در پیشرفت واکنش )

                                
 
 
 
 
 

 

 

( )الف( کنسانتره باریت پس از فرایند اسیدشویی. )ب( باقی مانده جامد پس از  XRDالگوهای پراش اشعه ایکس )  -2شکل 

و )پ( باقی مانده   1:1کربنات سدیم با نسبت مولی -انحلال در آب برای مخلوط های دو ساعت آسیاکاری سولفات باریم

 . ( 1بر اساس واکنش ) 1:2جامد پس از انحلال در آب برای مخلوط با نسبت مولی 
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( و مشخص کردن دمای رخداد واکنش،  1تر واکنش )برای ارزیابی دقیق
کربنات سدیم با  -( برای مخلوط کنسانتره باریتDTA)   آزمون حرارتی

ساعت آسیاکاری و   2نسبت استوکیومتری در شرایط بدون آسیاکاری،  
یک  الف(،  -3ساعت آسیاکاری انجام شد. نتایج شکل )   5مخلوط پس از  

درجه سانتیگراد برای مخلوط بدون   735پیک گرماگیر را در دمای حدود  
( نسبت داد.   1آن را به واکنش )   توانآسیاکاری نشان می دهد که می

ساعت    5ساعت و    2های مرتبط به مخلوط  نشانه این پیک برای منحنی
آسیاکاری به طور واضح مشاهده نمی شود، اما تعییراتی در منحنی های  

DTA    درجه سانتیگراد در شکل    700این نمونه ها در دماهای بالاتر از
(3-( شکل  شود.  می  مشاهده  آسیاکاری  می  نشان  الف(- 3الف(  دهد 

ساعت، می تواند   5و  2مخلوط سولفات باریم ـ کربنات سدیم به مدت 
نشانه مرتبط به پیک گرماگیر    ایجاد کند و   DTAتغییراتی در منحنی  

دمای سانتیگراد    735حدود    در  های  در  درجه  در    DTAمنحنی 
های گرماگیر که در  شود. پیکهای پس از آسیاکاری دیده نمی مخلوط 

درجه سانتیگراد    200نمونه ها در دماهای کمتر از    DTAی های  منحن
( ، عمدتاً مرتبط به تبخیر رطوبت در  الف- 3شکل  شوند )مشاهده می 

 مخلوط مواد است. 
  DTGتر تغییرات رخ داده در آزمون حرارتی ، نمودار  برای بررسی دقیق

از   مخلوط پس  آسیاکاری،  بدون  مخلوط  و    2برای  آسیاکاری  ساعت 
ب(،  -3ساعت آسیاکاری رسم شد. با توجه به شکل )   5ط پس از  مخلو

درجه   200ها یک پیک در دماهای کمتر از برای هر سه دسته از نمونه
سانتیگراد وجود دارد که عمدتاً مرتبط با تبخیر رطوبت موجود در مخلوط  

و   2پودرها است. پیک مربوط به تبخیر رطوبت در مخلوط های پس از  
آسیاکار  5 است.  ساعت  شدیدتر  آسیاکاری  بدون  نمونه  به  نسبت  ی 

جذب   میزان  آسیاکاری،  اثر  در  ذرات  اندازه  شدن  ریز  بدلیل  احتمالاً 
رطوبت در مخلوط پودرهای پس از آسیاکاری بیشتر است. اندازه ذرات  
پس از آسیاکاری ریزتر می شود و بدلیل افزایش مساحت سطحی ذرات،  

[، بنابراین در ذرات ریز پس از  27،  25،  6سطح انرژی آنها بالاتر است]
آسیاکاری تمایل به جذب رطوبت از اتمسفر بیشتر است. رطوبت جذب  

زاد می شود و پیکهای مرتبط به  شده توسط ذرات، در هنگام گرمایش آ
درجه سانتیگراد در منحنی های    200تبخیر رطوبت در دماهای کمتر از  

(DTG  توجه با  شود.  می  مشاهده   ) ( شکل  محدوده  - 3به  ب(در 
تقریباً    200-670دمایی تغییرات هر سه مخلوط  روند  درجه سانتیگراد 

تیگراد در هر  درجه سان  700یکسان است. تغییراتی در دماهای بالاتر از 
  5ساعت و    2سه مخلوط مشاهده می شود. برای مخلوط های پس از  

درجه سانتیگراد ، نشانه    720ساعت آسیاکاری و در دماهای بالاتر از  
های یک پیک گرماگیر مشاهده می شود که می تواند مرتبط به انجام  

الف(، برای مخلوط بدون  -3باشد. با توجه به نتایج شکل )(  1واکنش ) 
در دمای حدود  آ از یک پیک گرماگیر  درجه    735سیاکاری نشانه ای 

 شود. سانتیگراد دیده می
 

( به نظر می رسد انجام واکنش شیمیایی بین  3با توجه به نتایج شکل ) 
کربنات سدیم و کنسانتره باریت )سولفات باریم(  نیاز به دمای بالاتر از  

ودینامیکی که امکان  درجه سانتیگراد دارد. علیرغم داده های ترم  700
نتایج   اتاق نشان می دهد،  را در دمای  واکنش  این  بودن رخداد  پذیر 

( در دماهای بالاتر رخ می هد. با  1( نشان می دهد واکنش ) 3شکل )
 ( باریم در شکل  فاز کربنات  از  (، 2وجود مشاهده نشانه های ضعیفی 

ر  ( به صورت مکانوشیمیایی د1نتایج نشان می دهد تکمیل واکنش )
( نشان  3دمای اتاق در شرایط آسیاکاری فراهم نیست. البته نتایج شکل )

در   تغییراتی  به  منجر  اولیه  مواد  مخلوط  در  آسیاکاری  انجام  دهد  می 
 5ساعت و    2دمای انجام واکنش می شود اما تفاوت چندانی بین زمان  

( ، زمان  3ساعت آسیاکاری مشاهده نمی شود.  با توجه به نتایج شکل ) 
کربنات  -ساعت آسیاکاری برای مخلوط مواد اولیه )کنسانتره باریتدو  

های گرمایش ،  سدیم( انتخاب شد. برای مقایسه و ارزیابی نتایج آزمون
باریت )کنسانتره  اولیه  مواد  بدون  -مخلوط  شرایط  در  سدیم(  کربنات 

بررسی  برای  شدند.  تهیه  آسیاکاری  ساعت  دو  از  پس  و  آسیاکاری 
های گرمایش همدما در دماهای  شرایط همدما، آزمونتغییرات فازها در  

-کربنات سدیم انجام شد. آزمون-مختلف برای مخلوط کنسانتره باریت
و  آلومینا  جنس  از  سرامیکی  بوته  نوع  دو  در  همدما  گرمایش  های 
زیرکونیا درون کوره انجام شد. پس از پایان فرایند گرمایش، عملیات  

انجام شد، سپس رسو آزمایشگاهی  انحلال در آب  ب ها در یک آون 
آنالیزهای   شدند.  از    XRDخشک  دسته  این  برای  جامد  محصولات 

 نمونه ها انجام شد. 
( به نظر می رسد برای 3( )شکل  DTAهای ) با توجه به نتایج آزمون

اولیه در واکنش  1تکمیل واکنش ) افزایش یابد. مواد  ( لازم است دما 
های  وانع سینتیکی در واکنش ( همگی جامد هستند و با توجه به م1)

جامد، به نظر می رسد افزایش مقدار کربنات سدیم می تواند در  - جامد
سینتیک واکنش موثر باشد. در این پژوهش، تاثیر مقدار کربنات سدیم  

( واکنش  به  مرتبط  استوکیومتری  مقدار  از  گردید. 1بیشتر  ارزیابی   )
تفاوت انجام شد.  های مهای گرمایش در دماها و زمانهمچنین آزمون

( شکل  نتایج  اساس  بر  آزمون3البته  نتایج  و  فرایند (  مقدماتی،  های 
درجه سانتیگراد و زمان یک ساعت    750گرمایش همدما ابتدا در دمای  

 انجام شد. 
 ( ) 4شکل  ایکس  اشعه  آنالیز  نتایج   )XRD  کنسانتره مخلوط  برای   )

ربنات سدیم پس  های مولی متفاوت از کباریت ـ کربنات سدیم با نسبت
ساعت درون بوته    1درجه سانتیگراد و زمان   750از گرمایش در دمای  

ایکس   اشعه  پراش  الگوی  مقایسه،  برای  را نشان می دهد.  آلومینایی 
( آمده است. با توجه به نتایج  4مخلوط بدون آسیاکاری نیز در شکل )

( )4شکل  باریم  کربنات  اصلی  پیک   ،)JCPDS 

No.969013805)   تار بلوری اورتورومبیک در زاویه حدود  با ساخ
درجه، در مخلوط کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم با نسبت های   4/24

شود. اما با افزایش نسبت مولی کربنات سدیم،  مولی متفاوت مشاهده می
های  های سولفات باریم کاهش و در مقابل شدت نسبی پیکشدت پیک

افزایش می باریم،  باریم  انهیابد. وجود نشکربنات  فاز سولفات  از  هایی 
(JCPDS No. 969004486 در مخلوط )  های پس از آسیاکاری

( استوکیومتری  نسبت  برابر  3CO2:Na4BaSO=  1:1با  دو  و   )
  ( بیانگر کامل نشدن واکنش 3CO2:Na4BaSO=  2:1استوکیومتری ) 

مخلوط1) از  دسته  این  در  دمای  (  در  گرمایش  از  پس  درجه    750ها 
 سانتیگراد است. 
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هایی از فاز  (، در محصولات پس از گرمایش نشانه4با توجه به شکل ) 
( حدود  JCPDS No. 969005034سیلیس  زاویه  در   )2/26  

درجه در نمونه های    2/26 ـ  57/30درجه و یک فاز در محدوده زوایای
شود.  ، مشاهده مییاکاریو مخلوط بدون آس  ساعت آسیاکاری   2پس از  

نرم  با  فازیابی  )  نتایج  اکسپرت    HighScore. Plus.3.0.5افزار 
X'Pert,  18( ، این فاز جدید را با ترکیب شیمیاییO6Si2Ba4Ca    و
( شناسایی کرد. با توجه   JCPDS No. 969016695با شماره )

محصول   در  اکسیدکلسیم  و  سیلیس  مانند  هایی  ناخالصی  وجود  به 
(، امکان تشکیل این  1ه باریت پس از اسیدشویی )نتایج جدول کنسانتر

توان توجیه کرد. البته به دلیل  فاز در محصولات پس از گرمایش را می
های این فاز با فازهایی مانند سیلیس ، سولفات  همپوشانی برخی از پیک

توان به  نمی  57/30تا    2/26باریم و کربنات باریم در محدوده زوایای  
ها به کدام یک از این فازها مرتبط  مشخص کرد این پیک  طور دقیق 

 است. 

 

 )الف( 

 

 )ب( 

( در  1نتایج آنالیز حرارتی برای مخلوط کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم با نسبت استوکیومتری مطابق با واکنش) -3شکل 

. DTG ، )ب( منحنیDTAشرایط بدون آسیاکاری، دو ساعت و پنج ساعت آسیاکاری )الف( منحنی  
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( نتایج شکل  برای  4در  گرمایش  محصول  به  مرتبط  پراش  الگوی   ،)
با از  -ریتمخلوط کنسانتره  با    2کربنات سدیم پس  آسیاکاری  ساعت 

(  4آمده است. نتایج شکل )  3CO2:Na4BaSO=  1:  5/2نسبت مولی  
می پیکنشان  فازدهد  با  مرتبط  همچنین    18O6Si2Ba4Ca  های 

فازهای سیلیس و سولفات باریم در این مخلوط شدت کمتری نسبت به 
)سایر مخلوط  نتایج شکل  بنابراین  دارند.  دهد افزایش  ن می( نشا4ها 

مقدار کربنات سدیم در مخلوط اولیه منجر به مصرف فاز سولفات باریم  
شود  ( می1)کنسانتره باریت( واکنش نداده و در نتیجه تکمیل واکنش ) 

از مخلوط مواد اولیه می تواند نسبت مناسبی برای   1:  5/2و نسبت مولی  
 ( فازها در محصولا1واکنش  مقایسه  از طرف دیگر  باشد.  از  (  ت پس 

(  4گرمایش در مخلوط بدون آسیاکاری با مخلوط آسیاکاری در شکل )
دهد، دو ساعت آسیاکاری مقدماتی مخلوط مواد اولیه می تواند  نشان می

( واکنش  انجام  برای  سینتیکی  شرایط  بهبود  به  هنگام  1منجر  در   )
  3CO2:Na4BaSO=  1:  5/2گرمایش برای مخلوط با نسبت مولی  

( همگی به صورت جامد  1های واکنش )ها و فرآوردهواکنش دهندهشود.  

هستند. هر عاملی که تماس فیزیکی بین ذرات جامد واکنش دهنده را  
افزایش دهد، تاثیر قابل توجهی در سینتیک واکنش دارد. از طرف دیگر 

( واکنش  پیشرفت  این  1با  و  شوند  می  تشکیل  جامد  محصولات   ،  )
از بین  توانند تمامحصولات می س بین سطوح مواد واکنش دهنده را 

های حالت جامد به عواملی از جمله،  ببرند. در حالت کلی سرعت واکنش
دما، سطح فصل مشترک، انرژی داخلی، اندازه مسافت نفوذ و چگالی  

[ . نتایج نشان داده است فرآیند آسیاکاری  30عیوب بلوری وابسته است ]
به دلیل افزایش چگالی عیوب، ریزشدن اندازه ذرات و افزایش سطوح  

در واکنش  تماس، نقش بسیار مهمی  های حالت جامد  تسریع سرعت 
بهبود شرایط  16دارند] در  اولیه  آسیاکاری مخلوط مواد  فرایند  [. نقش 

واکنش جامدسینتیکی  پژوهش-های  در  شده  جامد  ثابت  پیشین  های 
 [.  32،  31است ]

 
 
 

 

 

 

درجه سانتیگراد و زمان   750، )الف( کنسانتره باریت پس از اسیدشویی. محصول گرمایش در دمای  XRDالگوهای  -4شکل 

(   1:  5/2بدون آسیاکاری کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم با نسبت مولی ) یک ساعت درون بوته آلومینایی برای )ب( مخلوط 

 . 1:1و )ث(  1:2، )ت( 1:   2/ 5ساعت آسیاکاری از کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم با نسبت مولی )پ( و مخلوط پس از دو 
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درجه   700، )الف( کنسانتره باریت پس از اسیدشویی. محصول جامد گرمایش در )ب( دمای  XRDالگوهای  -5شکل 

ساعت و )ث(   2ساعت، )ت(  1های گرمایش )پ( سانتیگراد و زماندرجه  750ساعت و دمای   1سانتیگراد وزمان گرمایش  

 . 1:  2/ 5ـ کربنات سدیم با نسبت مولی کنسانتره باریت ساعت آسیاکاری  2های پس از  ساعت دربوته آلومینا برای مخلوط 5

 
 

هایی از مخلوط کنسانتره  برای ارزیابی تاثیر دما/زمان گرمایش، نمونه
در    3CO2:Na4BaSO=  1:  5/2کربنات سدیم با نسبت مولی  -باریت

ساعت آسیاکاری تهیه و آزمون گرمایش هم دما در دماهای    2شرایط  
ساعت    5و    2،  1های گرمایش  درجه سانتیگراد در زمان  750و    700

آنالیز   نتایج  آلومینایی صورت گرفت.  بوته  از    XRDدرون  دسته  این 
( ، تفاوتی در  5( آمده است. با توجه به نتایج شکل ) 5ها در شکل ) نمونه

-ها و زوایای مرتبط با فاز کربنات باریم در این دسته از نمونهمکان پیک
پیک نسبی  شدت  اما  ندارد،  وجود  ترکیب  ها  با  فاز  به  مربوط  های 

درجه سانتیگراد و زمان    750برای دمای  18O6Si2Ba4Caشیمیایی 
-درجه سانتیگراد و سایر زمان  700گرمایش دو ساعت نسبت به دمای  

 ای گرمایش، کمتر است.  ه
نشانه هایی از ذوب پس از گرمایش مخلوط مواد درون بوته آلومینایی  

  700در دماهای    مشاهده شد. محصولات جامد پس از عملیات گرمایش
به جداره و دیواره بوته چسبیده و به سختی از    درجه سانتیگراد  750و  

درجه    858آن جدا شدند. دمای ذوب مواد اولیه از جمله کربنات سدیم )
( و محصولات واکنش  درجه سانتیگراد  1580د(، سولفات باریم ) سانتیگرا

  ، 29،  5]درجه سانتیگراد(    1555و کربنات باریم    884)سولفات سدیم  
فاز  [ همگی  34،  33 است. تشکیل  از دمای گرمایش نمونه ها  بالاتر 

در   ها  ناخالصی  وجود  بواسطه  تواند  می  آلومینایی  بوته  درون  مذاب 
)جدول  کن باریت  فرایند  1سانتره  در  آنها  بین  واکنشهای شییمایی  و   )

گرمایش باشد. احتمال دیگر تشکیل فاز مذاب، به دلیل واکنش شیمیایی 

فرایند   در هنگام  اولیه  مواد  در  موجود  ترکیبات  با  آلومینایی  بوته  بین 
گرمایش همدما است. برای ارزیابی این مسئله، فرایند گرمایش همدما  

بوته سرامیکی از جنس زیرکونیا انجام و نتایج با حالت گرمایش  درون  
 در بوته های آلومینایی مقایسه شد.   

، الگوهای پراش اشعه ایکس محصول جامد پس از گرمایش  (  6شکل) 
ساعت برای    5ساعت و    2های  درجه سانتیگراد و زمان  750در دمای  

ساعت آسیاکاری کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم با    2مخلوط پس از  
را نشان می دهد. فرآیند   3CO2:Na4BaSO=  1:  5/2نسبت مولی  

این نمونه ها درون دو نوع بوته سرامیکی متفاوت از جنس   گرمایش 
نسبی   (، شدت6آلومینا و زیر کونیا انجام شده است. با توجه به شکل )

درجه برای    24/ 6و    1/24های اصلی فاز کربنات باریم در زوایای  پیک
محصول گرمایش درون بوته زیرکونیایی نسبت به محصول گرمایش  

( ، تفاوت چندانی 6درون بوته آلومینایی، بیشتر است . با توجه به شکل )
های کربنات باریم پس از گرمایش نمونه ها درون  بین شدت نسبی پیک

ساعت    2های  درجه سانتیگراد در زمان  750زیرکونیایی در دمای  بوته  
( و علیرغم  6ساعت، مشاهده نمی شود. با توجه به نتایج شکل )  5و  

تغییر نوع بوته سرامیکی، همچنان نشانه هایی از فاز با ترکیب شیمیایی  

18O6Si2Ba4Ca    بوته درون  گرمایش  از  پس  محصولات  در 
 زیرکونیایی مشاهده می شود.  
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ساعت  5ساعت و  2های  درجه سانتیگراد در زمان 750محصول جامد پس از گرمایش در دمای  XRDالگوهای  -6شکل

 . 1:  2/ 5پس ازآسیاکاری کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم با نسبت مولی   های آلومینایی و زیرکونیایی برای مخلوطدرون بوته

با اینکه نشانه های ذوب و چسبندگی مواد پس از گرمایش در بوته های  

( نشان می دهد  6( تا )4های )¬ زیرکونیایی مشاهده نشد، اما نتایج شکل

ا مواد  مخلوط  در  کربنات سدیم  مقدار  افزایش  به علیرغم  نسبت  ولیه 

(، تغییرات دما/زمان گرمایش یا نوع بوته  1مقدار استوکیومتری )واکنش

)آلومینا و یا زیرکونیا( ، نشانه  های فاز ناخالصی با ترکیب  ¬سرامیکی 

گرمایش   Ca4Ba2Si6O18 شیمیایی از  پس  محصولات  در 

ناخالصی وجود  به  توجه  با  است.  و ¬مشهود  سیلیس  جمله  از  هایی 

نمونه کنسانتره باریت پس از فرایند اسیدشویی )جدول    اکسیدکلسیم در 

  .(، به نظر می رسد تشکیل این فاز اجتناب ناپذیر است1

تجاری  ¬نمونه نام  با  و  پودر  صورت  به  خالص  باریم  سولفات  از  ای 

از شرکت کارخانجات   (®Barium Sulfate Barex) بارکس

آنالیز نتایج  شد.  تهیه  )ایران(  تهران  از   XRF داروپخش  نمونه  این 

( آمده است. مقایسه آنالیز شیمیایی 2سولفات باریم )بارکس( در جدول )

( نشان  1( با نمونه کنسانتره باریت در جدول )2این نمونه در جدول )

می دهد مقدار ناخالصی سیلیس در نمونه سولفات باریم )بارکس( بسیار  

  .کمتر است

با در نمونه  ناخالصی ها  تاثیر  ارزیابی  )به خصوص  برای  ریت مصرفی 

باریت کنسانتره  از  مخلوطی   ، همچنین  -سیلیس(  سدیم  کربنات 

بارکس( )نمونه  خالص  باریم  سولفات  از  با  -مخلوطی  سدیم  کربنات 

تهیه شدند. پس از    BaSO4:Na2CO3=  1:  5/2نسبت مولی      

ها  ¬ ساعت آسیاکاری مخلوط ها، فرایند گرمایش این دسته از نمونه  2

ساعت   2درجه سانتیگراد و زمان   750ونیایی در دمای  درون بوته زیرک

 مشابه نمونه های پیشین انجام شد.  

 ترکیب شیمیایی نمونه سولفات باریم )بارکس( .   -2جدول 

Pb Zr Ni Sr Mo LOI BaO 3SO 5O2P MnO 2TiO O2Na CaO 3O2Fe 2SiO sample 

- - - - - 82/4 63 9/32 011/0> 009/0 11/0 238/0 159/0 273/0 49/0 (%) 

143 210 4 3421 24 - - - - - - - - - - ppm 
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ساعت درون بوته زیرکونیایی  برای   2درجه سانتیگراد و زمان  750محصول گرمایش در دمای   XRDالگوهای  -7شکل 

  2مخلوط پس از ( و )ب(  1:  5/2ساعت آسیاکاری کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم )نسبت مولی  2پس از   )الف( مخلوط

 (. 1:  5/2ساعت آسیاکاری سولفات باریم )بارکس( ـ کربنات سدیم )نسبت مولی 

( نتایج الگوهای پراش اشعه ایکس محصولات جامد را پس از  7شکل) 

ساعت درون بوته    2درجه سانتیگراد و زمان    750گرمایش در دمای  

زیرکونیایی برای مخلوط کنسانتره باریت ـ کربنات سدیم )نمودار الف(  

و مخلوط سولفات باریم )بارکس( ـ کربنات سدیم )نمودار ب(، نشان  

مولی  نسبت  با  مخلوط  به  مرتبط  ها  نمونه  از  دسته  این  دهد.            می 

5/2  :1  =3CO2:Na4BaSO   ( است که در آن1بر اساس واکنش )  ها

ساعت انجام شده است. با توجه به  شکل    2آسیاکاری در ابتدا به مدت  

( برای مخلوط سولفات باریم )بارکس(  1(، به نظر می رسد واکنش )7)

سدیم   کربنات  مولی    2ـ  نسبت  با  آسیاکاری  = 1:  5/2ساعت 

3CO2:Na4BaSO    درجه سانتیگراد    750پس از گرمایش در دمای

ل انجام شده است. الگوهای پراش اشعه  ساعت، به طور کام   2و زمان  

( نشان  6( تا )4های ) ( و مقایسه آنها با نتایج شکل7ایکس در شکل )

اساسی در   باریت نقش  در نمونه کنسانتره  ناخالصی سیلیس  می دهد 

شیمیایی   ترکیب  با  ناخالصی  فاز  دارد.   18O6Si2Ba4Caتشکیل 

) پیک الگوی  ) XRDهای  در شکل  پیک -7(  با  فا ب(  کربنات  های  ز 

( در  JCPDS No.969013805باریم  اما  دارند.  خوبی  تطابق   )

از فاز  -7( در شکل )XRDنتایج ) الف( همچنان نشانه های ضعیفی 

-شود. پیکدیده می  18O6Si2Ba4Caناخالصی با ترکیب شیمیایی  

پیکه با  مقایسه  در  )ب(  نمودار  در  باریم  کربنات  فاز  اصلی  های  ای 

)الف(، به نمودار  اینکه    مرتبط  به  با توجه  دارند.  شدت نسبی بیشتری 

های  نشانه بوته  در  گرمایش  از  پس  مواد  چسبندگی  و  ذوب  های 

زیرکونیایی مشاهده نشد، اما نتایج به دست آمده حاکی از آن است که  

خلوص نمونه سولفات باریم مصرفی و ناخالصی سیلیس اهمیت زیادی  

نمونه سولفات باریم با خلوص  ( نشان داد استفاده از  7دارد. نتایج شکل )

(، 2بالاتر و مقدار بسیار کمتر از ناخالصی سیلیس )آنالیز شیمیایی جدول  

در محصول نهایی   18O6Si2Ba4Caمنجر به کاهش شدت نسبی فاز  

افزار   نرم  با  فازیابی  نتایج  بنابراین   شود.  می  باریم  کربنات 

(HighScore. Plus.3.0.5  X'Pert,  )  این  تایید کننده حضور

 ( این پژوهش است. XRDفاز در نتایج ) 

( ریز ساختار میکروسکوپی مربوط به کنسانتره باریت پس از  8شکل )

  750های جامد آزمون گرمایش همدما در دمای  ماندهاسیدشویی، باقی

درجه سانتیگراد و زمان دو ساعت برای مخلوط کنسانتره باریت )پس  

س مخلوط  و  سدیم  کربنات  ـ  اسیدشویی(  ـ  از  )بارکس(  باریم  ولفات 

آمده است.    3CO2:Na4BaSO=  1:  5/2کربنات سدیم با نسبت مولی  

فرایند آسیاکاری مقدماتی به مدت دو ساعت برای مخلوط های مورد  

نظر پیش از فرایند گرمایش انجام شد. ریزساختار میکروسکوپی نمونه  

از ذرات ریز و درشت با  8ها در شکل )  مورفولوژی  ( شامل مخلوطی 

- 8های آگلومره است. با توجه به شکل )های متفاوت و همراه با توده

لف(، اندازه ذرات در نمونه کنسانتره باریت پس از اسیدشویی متفاوت  ا

می مشاهده  ریز  و  درشت  ذرات  از  توزیعی  و  ریزساختار  است  شود. 
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  ( )- 8محصول گرمایش در شکل های  و  با نمونه  - 8ب(  ج( متفاوت 

الف( است و این مورد نشان می دهد در اثر  - 8باریت )شکل    کنسانتره

های  گرمایش فاز )فازهای( جدیدی تشکیل شده است. ریزساختار نمونه

در    SEMج( با تصاویر  -8ب( و )-8های ) محصول گرمایش در شکل

ب( و -8[. در شکلهای ) 35های پیشین شباهت زیادی دارد ]پژوهش

د( آنالیز اندازه ذرات برای محصول پس از گرمایش ارایه شده است. -8)

با توجه به نتایج ، توزیع اندازه ذرات برای ریزساختارهای مرتبط عمدتاً  

است. البته با توجه ریزساختارهای میکروسکوپی    μm  1-2در محدوده  

( در شکل  ذرات  اندازه  آنالیز  برای  8و  ذرات  اندازه  رسد  می  نظر  (،به 

( به شکل  مرتبط  نوع  - 8ریرساختار  بدلیل  احتمالاً  که  است  ریزتر  ج( 

 سولفات باریم )بارکس( مصرفی در سنتر محصول کربنات باریم باشد.  

 نتیجه گیری

ش نشان داد واکنش شیمیایی در مخلوط کنسانتره باریت نتایج این پژوه

به سختی   آسیاکاری  از  پس  استوکیومتری  نسبت  با  سدیم  کربنات  ـ 

نشانه های   انجام می شود و انجام واکنش نیاز به فرایند گرمایش دارد.

درجه    700فاز کربنات باریم در نمونه های پس از گرمایش در دمای  

ساعت مشاهده شد. نتایج نشان داد عواملی مانند  سانتیگراد و زمان یک  

دما/زمان گرمایش و مقدار کربنات سدیم نقش بسیار مهمی در پیشرفت 

 ( از  1واکنش  آسیاکاری  ساعت  دو  مخلوط  نتایج،  به  توجه  با  دارند.   )

باریت مولی  -کنسانتره  نسبت  با  سدیم    5/2کربنات 

:1= 3CO2BaSO4:Na    دمای در  گرمایش  از    درجه   750پس 

سانتیگراد و زمان دو ساعت برای تشکیل فاز کربنات باریم بر اساس  

(، گزارش شد. وجود فاز ناخالصی با ترکیب شیمیایی  1واکنش شیمیایی )

18O6Si2Ba4Ca    کنسانتره درون  های  ناخالصی  به  مرتبط  عمدتاً 

باریت است و نوع بوته سرامیکی )علیرغم نشانه های ذوب و چسبندگی  

های این فاز  ومینایی( تاثیری در این رابطه ندارد. نشانهمواد در بوته آل

ناخالصی در نمونه سولفات باریم با خلوص بالاتر )با نام تجاری بارکس( 

مشاهده نشد و این مورد بدلیل مقدار بسیار کم فاز ناخالصی سیلیس در  

نمونه بارکس است. بنابراین با توجه به نتایج این پژوهش، خلوص نمونه  

اهمیت زیادی دارد.   باریم مصرفی و نوع ناخالصی موجود در آنسولفات  

کربنات سدیم با  -فاز کربنات باریم در مخلوط سولفات باریم )بارکس(

پس از گرمایش در دمای    3CO2:Na4BaSO =1:  5/2نسبت مولی  

درجه سانتیگراد به مدت دو ساعت مشاهده شد. نتایج این پژوهش    750

د آسیاکاری و گرمایش همدما از کنسانتره  نشان داد می توان با فراین

ناخالصی نقش  البته  رسید.  باریم  کربنات  فاز  به  نمونه  باریت  در  ها 

اهمیت   گرمایش  فرایند  برای  سرامیکی  بوته  نوع  و  باریت  کنسانتره 

 زیادی دارند.

 تشکر و قدردانی

پایان نامه کارشناسی ارشد طاهره شایان زاده   از  این پژوهش بخشی 

در و  مقاله   مقدم  نویسنده مسئول  برنامه جامع علمی مصوب  راستای 

و  پژوهشی  معاونت  مالی و معنوی  از حمایت  مقاله  نویسندگان  است. 

قدردانی  و  تشکر  پژوهش  این  انجام  برای  یاسوج  دانشگاه          فناوری 

 می کنند.
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 )ب(                                                                                 )الف(           

 )پ( 

                                           

 )د(                )ج(                                                                                      

)ب( کنسانتره باریت )پس از   مربوط به )الف( نمونه کنسانتره باریت پس از فرآیند اسیدشویی، SEMتصاویر  -8شکل 

  ساعت و )پ(  2درجه سانتیگراد به مدت  750( پس از گرمایش در دمای  1:  5/2مولی اسیدشویی( ـ کربنات سدیم )نسبت 

( پس از  1:  5/2آنالیز انداره ذرات برای ریزساختار شکل )ب( ، )ج( سولفات باریم )بارکس( ـ کربنات سدیم )نسبت مولی 

برای ریزساختار شکل )ج(  ساعت ، )د( آنالیز اندازه ذرات 2درجه سانتیگراد به مدت  750گرمایش در دمای  
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