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ذوب که در این میان  ی خلوص بالا، امری ضروری استیابی به بلورهایی با کیفیت بالاتر، استفاده از مواد اولیه با درجهبه منظور دست چکیده:

کند و ی جامد حرکت میی کوچک مذاب به آرامی در میان ناحیه، یک ناحیهدر این روش یابی به این هدف است.های دستیکی از روش ایمنطقه

شود. تعداد، اندازه و طول مناطق ذوب ی منجمد، و یا توزیع مطلوب مواد حل شده در جامد میها در طول مادهضمن عبور، سبب حذف ناخالصی

-6ای تجهیز شد، سپس کوره با سرعت سازی منطقهدر این مقاله، ابتدا دستگاه خالص ی نهایی دارد.نتیجه نقش مؤثری در
mm/h 08  از پودرLiF  که

قبل و بعد از  Fe ،Baها از قبیل در نهایت میزان ناخالصی .شد و پودر تخلیص ،دادهبار عبور  61و  3، 7قرار داشت،  لأگرافیتی تحت خ یدر بوته

 .شد( بررسی ICPشدگی القائی )آنالیز جفت ای، با دستگاهسازی منطقهخالص
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Abstract: In order to achieve high quality crystals, it is necessary to purify the raw material. In the 

present experimental study, the zone melting method was used to purify Lithium Flouride powder. A small 

amount of melt moves slowly from the solid area in order to remove impurities in the frozen solid. In this 

case, the number, size and length of the zone melting affect the final result, and cause the optimal 

distribution of solutes. At the beginning, the regional purification system was equipped. The mechanism of 

work was moving furnace on a graphic crucible with full of LiF powder by 20 mm/h
-1

. This procedure was 

followed in a vacuum for 7, 9 and 14 times. At last the amounts of impurities such as Fe, Ba were 

measured by ICP (Inductively Coupled Plasma) analysis before and after purification. 
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 مقدمه  .6

منحصر به فردی   یخلوص بالا، رفتار و خواص ویژهمواد با 

رسد. ها  ضروری به نظر میدارند، که مطالعه، پژوهش و تولید آن

گیری در خواص ها تأثیر چشم کاهش قابل توجه ناخالصی

یابی به این امر مستلزم فیزیکی و شیمیایی مواد دارد و دست

های . نقص]6[های فیزیکی و شیمیایی است  ترکیب روش

و از ند رگذاراثها  بر بسیاری از خواص آن بلورهاساختاری در 

های  . اتمآیندبه شمار می بلوریهای  رجمله مشکلات مهم ساختا

ای  شبکه هاینقصترین ها از جمله مهمخارجی و یا ناخالصی

نیاز به دقت و  نوریکه اکثر قطعات  جا. از آنشوندشناخته می

باید از یابی به این هدف دستتکرارپذیری بالایی دارند، برای 

اولیه ابتدا از سنگ معدن  یمواد با خلوص بالا استفاده شود. ماده

متالورژی  شیمیایی، الکتریکی و یها روش باسپس  ، واستخراج

مواد در  ،های الکتروشیمیایی شود. در روش حرارتی تخلیص می

رسند که هنوز  %( می33/33%-3/33) N1-9نهایت به خلوص 

به  N. اندها باقی ماندهها در آن ای از ناخالصیبخش قابل ملاحظه

شود.  کار برده میه اد پیشنهادی در میزان خلوص مواد بعنوان نم

N9  5و  ،درصد 3/33به معنایN9  درصد  35/33به معنای

پایانی  یمرحله ای معمولاً سازی منطقه . خالصاستخلوص ماده 

 یتوان به خلوص به اندازه سازی است. با این روش می خالص

N5 بار   اولینرا ای  سازی منطقه دست یافت. خالصPfann  در

ا، ههادی، فلز. این روش برای ترکیبات نیمهدادانجام  6350سال 

یابی به خواص ترکیبات آلی و غیرآلی و به منظور دست

و های خورشیدی،  مورد نظر در سلول نوریالکتریکی و 

د. تولید و پیشرفت نرو به کار می آشکارسازهای تصویربرداری

این  یژرمانیم خالص سبب توسعه ترانزیستورها و تقاضا برای

 یها یا ماده . در این روش، برای کنترل ناخالصی]0[ روش شد

مذاب از مواد اولیه  یافزوده شده در پودر یا بلور، تعدادی منطقه

در همان جهت و یا با حرکت ها  کنند و ناخالصی جامد عبور می

در یک انتها جمع  ،مذاب یخلاف جهت حرکت منطقه

ای با استفاده از تفاوت ترکیب بین مذاب و  شوند. ذوب منطقه می

ها را در مواد توزیع و یا حذف  جامد منجمد شده، ناخالصی

توان برای توزیع مطلوب و  ین از این روش میاکند. بنابر می

و یا تخلیص استفاده  بلوریکنواخت ناخالصی اضافه شده به تک 

  .]1، 9[ دکر

لیتیم به روش فلورید سازی پودر خالص ،این پژوهشدر 

 ذوب 

 ای بررسی و اجرا شده است.منطقه

 

 . تئوری روش2

ها  ناخالصیاز زیادی مذاب با غلظت پایین  که مقدار تقریباًزمانی

حل شده منجمد شود، ترکیب در فصل مشترک انجماد  ییا ماده

بعد از انجماد،  طور طبیعیه از مذاب متفاوت است. زیرا ب عموماً

الف انجماد  .6شوند. شکل  ها به سمت مذاب رانده می ناخالصی

رانده سرعت  ،دهد، که در این نوع از انجمادتعادلی را نشان می

شدن ناخالصی از جامد به سمت مذاب، با نفوذ آن در مذاب 

. در این ]5[ افتد این پدیده در عمل اتفاق نمیست و یکسان ا

حل شده در  یبه ترتیب غلظت ناخالصی و یا ماده Clو  Cs شکل

صفر فصل مشترک مذاب و جامد  یو نقطه ستجامد و مذاب ا

است که انجماد نرمال ی دهندهنشانب  .6. شکل دهدرا نشان می

تری نسبت ها از جامد با سرعت بیش رانده شدن ناخالصیدر آن 

ین در فصل ابنابرافتد.  ها در مذاب اتفاق میآن یبه نفوذ دوباره

غلظتی در مذاب  (مرزی یلایه)مشترک فازهای جامد و مایع 

 شکل 

-ها در مقایسه با تودهناخالصی گیرد که در آن تغییرات غلظتمی

 یاست. با افزایش سرعت عبور منطقه ترمذاب بسیار بزرگ ی

 یابد و احتمال دارد تلاطم در  مذاب، ضخامت این لایه افزایش می

 سازی شود.  سبب ایجاد مشکلاتی در جدایش و خالص آن

دهد که جریان  کاهش ضخامت این لایه تنها زمانی رخ می

ذوب وجود  یهمرفتی جبری ناشی از چرخش بلور در منطقه

خوردن  همساز و کار داشته باشد. با این حال در اکثر مطالعات، 

نظر  و فقط نفوذ، تنها عامل مخلوط شدن دربه کار نرفته است 

 .]7، 1[ شود گرفته می
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)الف(

 
 

 )ب(

 
 

 ب( انجماد نرمال. ،الف( انجماد تعادلی .6شکل 

 

توان به صورت ای را می سازی منطقه خالصهای  محدودیت

 زیر بیان کرد:

شوند را  ذوب تجزیه می یترکیباتی را که در مایع و در نقطه .6

 به عبارت دیگر  کرد.توان با این روش جداسازی  نمی

سازی خالص سر راه حرارتی مانع بزرگی بر یتجزیه

 .استای  منطقه

استوکس:  -انیشتین یطبق رابطه .0
i =

π

B

i

TK
D

η r4
 ηکه در آن، 

 Tضریب نفوذ یون مورد نظر در مذاب،  Dروی، گران

 πشعاع یونی و  riثابت بولتزمن،  KBذوب،  یدمای نقطه

، برای πو  T ،KB. با توجه به ثابت بودن است 61/9عدد 

تر روی بالا، ضریب نفوذ یون کوچکیک مذاب با گران

توان  تر است. البته میپالایش آن مشکلدر نتیجه و  شودمی

 یهای حرکت بسیار پایین منطقه سرعت این موضوع را با

 .]0[ کرد( کنترل mm/h6تر از ذوب )کم

 مواد خالص شده نباید در معرض هوا و بخار آب قرار گیرند .9

]3[.  

ای در سازی منطقهدر این مقاله ابتدا دستگاه خالص

مقاومتی با توان  یسپس کورهو  ،آزمایشگاه رشد بلور تجهیز

w6388 افزار کنترل سرعت کوره نیز در ادامه نرم .ساخته شد

-6. در نهایت کوره با سرعت شدآماده 
mm/h 08  از پودرLiF 

بار عبور  61و  3، 7قرار داشت،  که در بوته گرافیتی تحت خلأ

قبل و  Fe ،Baها از قبیل . میزان ناخالصیشدکرد و پودر تخلیص 

-بررسی می ICPآنالیز  دستگاه باای، سازی منطقهبعد از خالص

 شود.

 

 بخش تجربی. 3

ای افقی اتوماتیک  سازی منطقه دستگاه خالصوهش از ژپ در این

آزمایشگاه رشد بلور برای اولین بار در شد. این دستگاه استفاده 

های  قسمت 0 سازمان انرژی اتمی ساخته شده است. در شکل

کپسول  کوارتز، یمقاومتی، لوله یمختلف دستگاه شامل کوره

و خروجی گاز  (pIDدما ) یکنندهگاز آرگون، دستگاه کنترل

نشان  9دستگاه نیز در شکل  طرحدر روغن نشان داده شده است. 

 mm 1هایی با قطر  مقاومتی با المنت یداده شده است. ابتدا کوره

کوره پخته شد. توان کوره  C/h 98˚ ساخته شد. سپس با سرعت

تحمل  C 6088˚که حداکثر تا دمای است  w6388در حدود 

پروفایل دمایی کوره با استفاده از ترموکپل  ،دارد. در ادامه

NiCr-Ni نوع k انجام شد. این آزمایش دو هدف را دنبال می-

 کند:

 ی)با توجه به فاصله یابی به دمای واقعی داخل بوتهدست .6

  کوره از بوته(.

ثرتر، طول منطقه ؤمنطقه ذوب )برای جدایش م یطول بهینه .0

  (.]6[ باشد cm1تا  0ی مذاب در محدده

 

ت
غلظ

 

CL 

 مایع جامد

CS 

 

CL(º) 

 
CL 

 

 فصل مشترک جامد و مایع

 

ت
غلظ

 
CL 

 جامد
 مایع

CS 

 

CL(°) 

 
CL 

 

δ 

 فصل مشترک جامد و مایع

 



 

  ای تخلیص پودر فلورید لیتیم به روش ذوب منطقه

 

 
01 

 

 

 ای.دستگاه و تجهیزات تخلیص منطقه. 2شکل 

 
 

 ای.طرح دستگاه تخلیص منطقه .3شکل 

 

کوره از ابتدای  یتغییرات دما نسبت به فاصله 1 شکل
صفر در  یدهد. شروع حرکت کوره نقطه ترموکوپل را نشان می

دما  ،متری میلی 68های  نظر گرفته شد. با حرکت کوره با فاصله
که ترموکوپل درست در مرکز کوره قرار زمانی یابد. افزایش می

دمای  ،. الف1 رسد. در شکلدما به بالاترین میزان می ،گرفت
 یکه نقطهتنظیم شده است. با توجه به این C 6688˚ درکوره 
شود، طول  طور که ملاحظه میهماناست  LiF، ˚C058ذوب 

 cm6، و در حدود C000˚و  005 ذوب بین دماهای یمنطقه
اولیه، دمای کوره را  ی. به منظور اطمینان از ذوب کامل مادهاست
˚C 08 1 و دوباره تغییرات بررسی شدند. در شکل ،بالاتر برده .
که طولی در  است C 008˚ تا 388ذوب بین نقاط  یمنطقه ،ب

 یدر بوته N0مواد اولیه با خلوص  ،دارد. در ادامه cm0حدود 
ریخته  mm 08و عرض داخلی  cm 61گرافیتی به طول داخلی 

و  ،شد. البته بوته ابتدا به ترتیب با کف صابون، اسید، الکل شسته
مواد سپس لتراسونیک قرار داده شد. وبه مدت یک ساعت در ا

کوارتزی منتقل شد.  یو به درون محفظه ،اولیه داخل بوته ریخته
 Torr لأتحت خ C188˚کوره به آرامی از دمای محیط تا دمای 

و شارش گاز  ،جدا لأخقرار گرفت. در نهایت پمپ  0×0-68
بار کوره از آرگون به درون محفظه انجام شد. با عبور تنها یک

 شدید  هایبوته به علت بخار
LiF ای سفید روی لوله را پوشاند  و واکنش با کوارتز، لایه 

. به همین علت تصمیم بر آن شد که درپوشی (. الف5 شکل)

 شود.  مشاهده می ب .5 برای بوته طراحی شود که در شکل
دهد. بعد  نیز خروج بوته گداخته را از کوره نشان می. ج 5 شکل

سازی مواد اولیه با سرعت عبور  از ساخت و تنظیم دستگاه، خالص
mm/h08  کوره از بوته شروع شد. در سه آزمایش جداگانه که

بار از سطح  61 و 3، 7کوره  ،روز طول کشید 5و  1، 9ترتیب ه ب
و برای  ،هایی آماده شها به صورت شم . نمونهداده شدبوته عبور 

 ج( و ب ،)الف 1  فرستاده شدند. شکل ICPآنالیز به آزمایشگاه 

ی ورودی گاز لوله

 آرگون

 خروجی گازی لوله

 کوارتز داخلیی لوله

 کوارتز بیرونیی لوله

ی کوره

 مقاومتی

 ی کورهپایه

 ی متصل به پایهمهره
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بار عبور کوره  61و  3، 7ترتیب محصول خروجی را بعد از ه ب
  دهد. نشان می

 

 )الف(

 
 

 )ب(

 
 

الف( با  ،یتغییرات دما نسبت به فاصله از ابتدای ترموکوپل در کوره .4شکل 

 .C6608˚ب( با دمای  ،C6688˚دمای 

 )الف(

 
 

 )ب(

 
 

 )ج(

 
 

، ب( بوته گرافیتی و درپوش LiFالف( تخریب لوله با بخارهای  .1شکل 

 ی گداخته هنگام برگشت کوره.ساخته شده، ج( بوته

 

 

 

 

 )الف(

 
 
 )ب(

T=6688(˚C), d=68mm 
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 )ج(

 
 

 

بار  61بار، ج( بعد از  3بار، ب( بعد از  7الف( بعد از  ،LiFبلور  .8شکل 

 عبور کوره در طول نمونه.

 

 

 

 

 بحث و نتایج. 4
برای ی گرافیتی بیرون آورده و ها از بوته نهنمو ،بعد اتمام کار

نیمی از هر سه نمونه شفاف  شدند. تقریباً برش با دستگاه آماده 
های کدر کوچک )مانند  ها نیز قسمت بود. ولی در نقاطی از نمونه

هر سه نمونه نیز سیاه یانی اپهای  های ابر( دیده شد. قسمت تکه
ها مختلف نمونه شامل قسمت  ین چهار برش از قسمتا. بنابربود

(، قسمت شفاف بعدی )با 6شفاف اولیه )ابتدای نمونه، شماره 
(، نواحی ابری )شماره 0از ابتدای نمونه، شماره  cm3تا  1 اصلهف
و بعد از  ،( تهیه1( و در نهایت قسمت سیاه پایانی )شماره 9

به آزمایشگاه فرستاده شدند. در هر  ICPکدگذاری، برای آنالیز 
تعداد عبور کوره از  یدهندهکد نمونه، عدد سمت راست نشان

هار برش از نمونه را نشان میو عدد سمت چپ یکی از چ ،نمونه

ا را هآزمایش ICPبه ترتیب نتایج آنالیز  9 و 0، 6جداول  د.نده
نمودارهای مربوط به  ،ا تبدیل واحد گرم به مولبدهند.  نشان می

مشخص است،  7طور که از شکل همان .هر آزمایش رسم شد
رویم، غلظت آهن افزایش  نمونه پیش می چه به سمت انتهای هر

گیر است.  چشم 1به  9یابد که شیب این افزایش از قسمت  می
طورکه در مقدمه اشاره شد با هر بار عبور کوره از زیرا همان

ترین غلظت روند. کم به سمت انتها پیش می هاناخالصی ،نمونه
که مول درصد  1/8 ×68-1برابر است با  ب، .7شکل آهن در 

بار عبور کوره اتفاق  3سازی بعد از  دهد بهترین خالص نشان می
در اختیار بود ین با امکانات و تجهیزاتی که اافتاده است. بنابر

ها  محدودیتاین شود.  بهتری حاصل نمی یبار نتیجه 3تر از بیش
 به دلایل زیر است؛ 

به طوری که کوارتز با کیفیت بهتر،  یدر اختیار نداشتن لوله .6

لوله کوارتز  .مشخص شده استنیز  . الف5در شکل 
واکنش داده و از بین  LiFناشی از  هایکیفیت با بخار بی

های  به احتمال زیاد سبب ورود آلودگی و ناخالصی و رفته
ساخت در این حالت با وجود است.   تر به نمونه شدهبیش

ناپذیر ورود آلودگی به نمونه اجتناب ،درپوش بر روی نمونه
 است. 

ای از جنس پلاتین یا  بوته مناسب برای این منظور یبوته .0
گرافیتی و  یاستفاده از بوتهاست. کوارتز با کیفیت بالا 

خلأ، علت مناسب نبودن شرایط پمپ ه اکسید شدن آن ب
کند، که  های دیگری را به محیط آزمایش وارد می  ناخالصی

بار عبور کوره  3آزمایش پس از است در نهایت سبب شده 
لیه خارج شود. البته نتایج از نمونه از شرایط مطلوب او

 و انددیگر نزدیکبار به یک 61بار و  3مربوط به آزمایش 

روش انتخابی وجود است که با  ی آندهندهاین خود نشان
ولی با استفاده از امکانات موجود امکان  ،صحیح
ترین کم 0در شکل یست. تر فراهم نسازی بیش خالص

ی غلظت اولیهآزمایش صورت گرفته با  9غلظت آهن در 

 اند. آهن مقایسه شده
طور که از نمودار مشخص است، بهترین نتیجه پس از همان

بار عبور کوره از مواد اولیه به دست آمده است که غلظت  3
برابر کاهش یافته است.  66آهن نسبت به پودر اولیه حدود 

تغییرات غلظت باریم را در سه آزمایش نشان  3 شکل

چه به سمت  هر ،که نشان داده شده استطور د. هماننده می
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رویم، غلظت باریم نیز مانند غلظت  ها پیش می انتهای نمونه
سازی شده  بار خالص 3ای که  یابد و نمونه آهن افزایش می

 . ب3دهد. البته در شکل  است، بهترین نتیجه را نشان می
شود که به  نمونه دیده می ییک افزایش غلظت در میانه

 است وعلت تشکیل کربنات باریم در نمونه ه ب احتمال زیاد
طور که شود. همان نیز نقاط ابری دیده شده می 6در شکل 

تری در غلظت باریم از نمودارها مشخص است، کاهش بیش
سازی باریم  ین خالصاشود، بنابر نسبت به آهن مشاهده می

 آمیزتر از آهن بوده است.  موفقیت

 
 بار عبور کوره 7مربوط به آزمایش  ICPنتایج آنالیز  .6جدول 

 نتیجه
(μg/g) 

موضوع 
 آزمایش

 ردیف کد نمونه

5/0 Ba 7-6 6 

08 Fe 7-6 0 

5/9 Ba 7-0 9 

65 Fe 7-0 1 

5/9 Ba 7-9 5 

65 Fe 7-9 1 

638 Ba 7-1 7 

688 Fe 7-1 0 

 
 بار عبور کوره 3مربوط به آزمایش  ICPنتایج آنالیز  .2جدول 

 نتیجه
(μg/g) 

موضوع 
 آزمایش

 ردیف کد نمونه

805/8 Ba 3-6 6 

1/6 Fe 3-6 0 

83/8 Ba 3-0 9 

1/6 Fe 3-0 1 

69/8 Ba 3-9 5 

0/6 Fe 3-9 1 

68/8 Ba 3-1 7 

1/0 Fe 3-1 0 

 بار عبور کوره 61مربوط به آزمایش  ICPنتایج آنالیز  .3جدول 

 نتیجه

(μg/g) 

موضوع 

 آزمایش
 ردیف کد نمونه

9/6 Ba 61-6 6 

0/0 Fe 61-6 0 

5/6 Ba 61-0 9 

9/9 Fe 61-0 1 

7/6 Ba 61-9 5 

15/6 Fe 61-9 1 

3/6 Ba 61-1 7 

1/00 Fe 61-1 0 

 

 
 

 

 

 
 

بار،  3بار، ب( پس از  7الف( پس از  ،نمودار تغییرات غلظت آهن .7شکل 

 بار عبور کوره در طول نمونه. 61ج( پس از 
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ا غلظت بهای مختلف ترین غلظت آهن در آزمایشی کممقایسه .6شکل 

 آهن در پودر اولیه.

 

 
 

 
 

 
 

بار،  3بار، ب( پس از  7نمودار تغییرات غلظت باریم، الف( پس از  .9شکل 

 بار عبور کوره در طول نمونه. 61ج( پس از 

آزمایش صورت  9ترین غلظت باریم در کم 68در شکل 

طور که از اند. همان باریم مقایسه شده یگرفته با غلظت اولیه

بار عبور کوره از  3بهترین نتیجه پس از  ،مشخص استنمودار 

دست آمده است که غلظت باریم نسبت به پودر ه مواد اولیه ب

 .برابر کاهش یافته است 90اولیه حدود 

 

 
 

های مختلف با غلظت ترین غلظت باریم در آزمایشی کممقایسه .60شکل 

 باریم در پودر اولیه.

 

 گیری  . نتیجه1

ای در آزمایشگاه رشد بلور طراحی و  سازی منطقه دستگاه خالص

سازی،  بار خالص 3سازی شد. بهترین نتیجه پس از ساخته و بهینه

برابر برای باریم به دست آمد.  90برابر برای آهن، و  66حدود 

بار  61سازی نسبت به  بار خالص 3علاوه بر این، نتایج 

پایین بودن کیفیت تجهیزات آزمایشگاهی سازی به علت  خالص

 بهتر بوده است.
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