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 زيركونيا -موليت واكنش تشكيل برزيركن -سازي مكانيكي در مخلوط آلوميناتاثير فرآيند فعال
0Fنادر ستوده

1 
 

 چكيده
ساعت تحت تاثير  10تا  1هاي هاي استوكيومتري در يك آسياي سياره اي در زمانهايي از زيركن و آلومينا با نسبتمخلوط   

سازي مكانيكي و انجام آهـن زدايـي   هاي بدست آمده پس از پايان فرآيند فعالنيكي قرار گرفتند. مخلوطسازي مكافرآيند فعال
نـد  پراش اشعه ايكس نشـان داد  نتايج. دما در يك كوره تيوپي در دماهاي گوناگون به مدت يك ساعت گرم شدنددر شرايط هم

درجـه سـانتيگراد كـاهش مـي      1300 ينزديك بهاي تجزيه زيركن ، دمبر مواد اوليهسازي مكانيكي با انجام يك ساعت فعال كه
مقدار فـاز زيركونيـاي تتراگونـال     ،سازي مكانيكي قرار گرفته بودندفرآيند فعال موردهايي كه به مدت يك ساعت يابد. در نمونه

يكي بـود. بـا افـزايش دمـا بـه      سازي مكـان هاي بدون فعالتر از نمونهدما، به مراتب بيشباقي مانده پس از عمليات گرمايش هم
     كه در نمونه هاي بدون انجام فرآيندگراد، مقدار فاز تتراگونال زيركونيا تا حدودي كاهش نشان داد در حاليدرجه سانتي 1450

  سازي مكانيكي مقدماتي اين روند برعكس بود.  فعال
 

 .، موليتسازي مكانيكيآلومينا، زيركونيا، زيركن، فعالواژه هاي كليدي : 
 

                                                            
 nsetoudeh@mail.yu.ac.irدانشگاه ياسوج  -دانشکده مهندسی-استاديار گروه مهندسی مواد -1
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 پيشگفتار
موليت يكي از مواد سراميكي بسيار مهم است كـه بـه   
ــراي   صــورت منفــرد و يــا مخلــوط در مــواد كــامپوزيتي ب

شود. يكي از نقاط ضـعف  كاربردهاي دماي بالا استفاده مي
 ـ   ويژگـي هـاي  نسوزهاي مولايتي   ويژهمكـانيكي ضـعيف، ب

ر ب افزون]. 1چقرمگي شكست كم آن در دماي اتاق است [
اين، مشكلات زيادي در هنگـام تـف جوشـي نمونـه هـاي      
مولايتي و رسيدن به حداكثر دانسيته نهـايي وجـود دارد .   

ترين و متداول ترين روش براي غلبه بر اين مشكلات ، مهم
استفاده از ذرات ريز و پراكنده كـردن تركيبـاتي از جملـه    

هاي زيركونيا، ذرات سيليكون كاربيد، نانوذرات و نانو تيوپ
 ـ كربني و يا ميكروذراتي از ديگر مواد  عنـوان  ه سـراميكي ب

]. از ميـان  1،2فاز استحكام بخش در زمينه موليت است [
انواع ذرات استحكام بخش، پخش كردن ذرات شبه پايـدار  

معـروف، ارزان و نسـبتاً آسـان     يزيركونياي تتراگونال روش
بــراي مســتحكم كــردن موليــت اســت. دليــل اســتفاده از 

، مدول نيا، سختي بالاي آن، مقاومت به سايش خوبزيركو
، پايـداري حرارتـي زيـاد، چقرمگـي شكسـت      الاستيك بالا

بسيار خوب و اسـتحكام مكـانيكي قابـل توجـه آن اسـت.      
كه توزيع ذرات زيركونيا در زمينه  ندها نشان داده اپژوهش

هبـود چقرمگـي   بـر ب  افزون ،مواد سراميكي از جمله موليت
دارد  ي بسـزا تف جوشي آن نيـز تـاثير   اييتوان برشكست، 

]6-1 .[ 
هاي هاي متعددي براي توليد كامپوزيتروشتاكنون 

متداول تـرين   يكي اززيركونيا ارايه شده است كه  -موليت
از جملـه   ،آنها روش تف جوشي واكنشي مخلوط مواد اوليه

ــركن ــوط زي ــا [ -مخل ــت7-11آلومين ــا  -] ، مولي زيركوني
ــوط آلو2،10[ ــا] و مخلــ ــيليس -مينــ ــا  -ســ زيركونيــ

هاي ديگري نيز براي تهيه اين تركيـب  ]. روش2،10است[
تـوان بـه روش   پيشنهاد شده است كـه از ميـان آنهـا مـي    

 -آلومينـا  -واكنش پيوندي بين مخلوط مواد اوليه آلومينيم
]، روش فلـز  12]، روش ريخته گـري دوغـابي [  10زيركن[

 -روش سـل هاي رسوب شيميايي و روش   ]، 13خوراني [
]، روش اسپري كردن پلاسـمايي  14ژل (روش كلوييدي)[

ش سنتر ] و يا استفاده از رو15با استفاده از قوس پلاسما [
ها بسته در هر كدام از اين روش] اشاره كرد. 16احتراقي [

كه دارند، از مواد اوليه مخصوص به خود  ويژه ايبه شرايط 
 استفاده مي شود. 

ني كه تـاكنون ارايـه شـده    هاي گوناگوبا وجود روش
است، هنوز متداول ترين روش، همـان روش تـف جوشـي    
مخلوط مواد اوليه زيركن و آلوميناست. در اين روش، مواد 

) با 1اوليه زيركن و آلومينا با نسبت استوكيومتري (واكنش
هم مخلوط شده سپس در اثـر حـرارت دهـي در محـدوده     

كـافي و   زمـان  درگـراد  درجه سانتي 1400-1600دمايي
، فرآيند تف جوشـي نيـز بـين    )1انجام واكنش شيميايي (

 ] :7-11مواد محصول رخ مي دهد [
)1 (2SiO2 .3O2Al3  +2ZrO2  =3O2Al3  +4ZrSiO2 

)، مكـانيزم تشـكيل كامپوزيـت    1بر اساس واكـنش ( 
زيركونيا شامل دو مرحله اساسي تجزيه زيـركن و   -موليت

 نـد كـه  ن داده اهـا نشـا  تشكيل فاز موليت اسـت. پـژوهش  
تجزيه فاز زيركن در حضور ذرات آلومينا از دماهاي حـدود  

گراد آغاز شده و پس از آن بـا انحـلال   درجه سانتي 1350
ذرات آلومينا در فاز سيليس تشكيل شده و با افزايش دما، 

]. بـا آنكـه روش تـف    7-10فاز موليـت بدسـت مـي آيـد[    
سـاده و  آلومينـا روشـي    -جوشي مخلوط مواد اوليه زيركن

سـيدن بـه تركيـب    براي تجزيه زيـركن و ر اما  ،ارزان است
نياز به انجام فرآيند تـف جوشـي در    استوكيومتري موليت

ــالا (حــدود   ــاي ب ــانتي 1500دماه ــراد)درجــه س  دارد. گ
هر روشي كه بتواند دماي واكنش تجزيـه زيـركن    ،بنابراين

) و 1را كاهش دهد، مي تواند در سـرعت انجـام واكـنش (   
 به تركيب نهايي تاثير داشته باشد.  رسيدن

هـاي اخيـر در رابطـه بـا تـاثير      هايي در سالپژوهش
سـازي مكـانيكي و آسـياكاري مقـدماتي روي     فرآيند فعال

مخلوط مواد اوليه در رابطه با كينيتيـك واكـنش تشـكيل    
زيركونيـا از   -] و تهيه كامپوزيـت موليـت  17-19موليت [

آلومينـا انجـام شـده     -يمآلومين -مخلوط مواد اوليه زيركن
 ند كهها در رابطه با موليت نشان داده ا]. پژوهش20است[

سازي مكانيكي در يك آسياي سياره اي روي با انجام فعال
سـاعت، دمـاي    40مخلوط سـيليس و آلومينـا بـه مـدت     

گـراد  درجـه سـانتي   900 نزديك بهفرآيند تشكيل موليت 
كشـور در   ]. پژوهش كـاملي در داخـل  18[ يابدكاهش مي

آسياي سياره اي  به وسيلهسازي مكانيكي رابطه با اثر فعال
بمنظـور مشـخص    ،آلومينـا  -مخلوط مواد اوليه زيـركن  بر
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چنـين  دمـاي تجزيـه زيـركن و هـم     بركردن اثر اين عامل 
دمـاي تشـكيل موليـت و تغييـر      برتاثير فرآيند آسياكاري 

زيركونيـا انجـام نشـده     -دماي تف جوشي تركيب موليـت 
 بـر اثر فرآيند آسياكاري  يددر گام نخست با ،است. بنابراين

. هـدف  شـود دماي تجزيه زيركن در حضور آلومينا بررسي 
سـازي  اصلي از اين پژوهش بررسـي تـاثير عمليـات فعـال    

دمـاي تجزيـه فـاز     برآلومينا  -مكانيكي در مخلوط زيركن
 زيركن و دماي تشكيل موليت بوده است. 

 
 يشهاي آزمامواد و روش

% و پــودر 99مـواد اوليـه، پــودر آلومينـا بــا خلـوص     
بـر  هـاي اسـتوكيومتري   % ، با نسـبت 98زيركن با خلوص 

    هـاي ) با يكديگر مخلوط شدند. آزمـايش 1واكنش ( اساس
اي سـاخت   آسـياي سـياره   به وسيلهسازي مكانيكي فعال

) در FP2اصـفهان (مـدل    -شركت فراپژوهش زاينـده رود 
. مخلــوطي از مــواد اوليــه گرفــتم دانشــگاه ياســوج انجــا

ميليمتر  20) به همراه شش عدد گلوله به قطر 1(واكنش 
درون محفظه آسيا قرار داده شد تا نسبت وزني گلولـه بـه   

به يك بدست آيد. سرعت چرخش بهينه دستگاه  40پودر 
ــر اســاس آزمــايش دور در دقيقــه  600هــاي مقــدماتي ب
و محفظـه   ) مشخصـات گلولـه هـا   1انتخاب شد. جـدول ( 

-هاي فعالآسياي استفاده شده را نشان مي دهد. آزمايش
 5،  3، 1سازي مكانيكي روي مخلوط مواد اوليه به مـدت  

ساعت انجام شد و پودرهاي بدست آمده براي انجام  10و 
 هاي بعدي در ظروف مخصوص جمع آوري شدند. آزمايش

بـه  هـا  هاي پراش اشعه ايكـس كليـه نمونـه   آزمايش
ــيله ــ وس ــابش  Philips Xpert proتگاه (دس ــا ت ) ب

αkCoپرتو در مركز تحقيقـات فـرآوري مـواد معـدني      −
درجـه   65تـا   θ2 (15ايران (تهران) در محدوده زاويـه ( 

هـاي گرمـايش در شـرايط    انجام شد. براي انجام آزمـايش 
) Lenton, LTF, 16-180دمــا از كــوره تيــوپي (هــم

جــود در ازمايشــگاه متــالوگرافي گــروه مهندســي مــواد مو
دانشگاه ياسوج استفاده شد. نمونه هـاي مـورد نظـر درون    

 سـپس هاي آلومينايي (با خلوص بـالا) قـرار گرفتـه و    بوته
 10درون كوره تيوپي قرار داده شد. نـرخ گرمـايش كـوره    

داري در دماهاي مورد نظر يـك  درجه در دقيقه، زمان نگه
سفر درون كوره هوا انتخاب شد. پس از پايـان  ساعت و اتم

فرآيند گرمايش، كوره خاموش و نمونه هـا درون كـوره تـا    
 دماي اتاق در اتمسفر هوا سرد شدند. 

هـاي آهـن از محلـول    بمنظور از بين بردن ناخالصي
هاي نرمال استفاده شد. مقدار ناخالصي 2كلريدريك  اسيد

ز فرآينـد آهـن   آهن موجود در مخلوط مواد پيش و پـس ا 
دستگاه جذب اتمي موجود در آزمايشگاه  به وسيلهزدايي، 

 . گرديدشناس فارس مشخص  شركت زاگرس آب
   براي تهيه مخلوط مواد در شرايط بدون فرآيند

مخلوطي از مواد اوليه با نسبت سازي مكانيكي، فعال
استوكيومتري تهيه و پودر بدست آمده درون يك دستگاه 

ميليمتر ريخته و  10هايي به قطر ا گلولهآسياي بالميل ب
دقيقه آسياكاري شدند. سپس مخلوط بدست  5به مدت 

 هاي مورد نظر استفاده شد.آمده براي آزمايش
  

 نتايج و بحث
آناليز پراش اشعه ايكس روي مواد اوليه نشان داد كه 
آلومينا با ساختار رومبوهدرال و زيركن با ساختار تتراگونال 

 هايويژگي) 2ي مواد اوليه هستند. جدول (فازهاي اصل
) 1دهد. در شكل (دقيق مواد اوليه مصرفي را نشان مي

نتايج پراش اشعه ايكس مخلوط مواد اوليه پس از انجام 
ساعت 10هاي يك تا سازي مكانيكي در زمانفرآيند فعال

شود با ) مشخص مي1آمده است. با توجه به شكل (
يك به ده ساعت، از شدت افزايش زمان آسياكاري از 

ه شود بهاي اصلي آلومينا و زيركن كاسته مينسبي پيك
هاي زيركن و تر پيكبيش ،كه پس از ده ساعتاي گونه

آلومينا پهن شده و تقريباً از بين رفته است. كاهش شدت 
هايي از ها به همراه پهن شدگي آنها، نشانهنسبي پيك

روشن است كه مكانيزم آمرف شدن مواد اوليه است. 
هاي آسيا به ذرات پودر و ساييده شدن آنها ضربات گلوله

ها و محفظه آسيا منجر به خرد شدن و ريز بين گلوله
شود كه با تكرار اين پديده و ريز شدن اندازه ذرات مي

شدن بيش از حد اندازه ذرات، مكانيزم آمرف شدن رخ 
    سازي مكانيكيدهد. مشابه اين حالت براي فعالمي

هاي ساير افراد ديده تر مواد و تركيبات در پژوهشبيش
هاي افراد ]. تنها تفاوت در پژوهش21-23[ شده است

گوناگون، در زمان لازم براي آمرف شدن ذرات بلوري است 
كه خود تابع موارد متعددي از جمله نوع مواد اوليه، جنس 
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، نوع اتمسفر محيط آسيا و هاي آسيامحفظه و گلوله
]. در اين پژوهش با استفاده از 24[باشدمي آسيا سرعت

ها سازي كه در آزمايشاي و شرايط فعالآسياي سياره
 نزديك بهاستفاده شد، زمان فرآيند آمرف شدن مواد اوليه 

 ساعت كاهش يافت.   10
هايي از يك پيك در ) نشانه1( با توجه به نتايج شكل

افزايش زمان  شود كه بادرجه مشاهده مي 52زاويه حدود 
شود. آسياكاري به ده ساعت، شدت نسبي آن زياد مي

فازيابي آناليز اشعه ايكس نشان داد كه اين پيك  هايداده
سايش جداره محفظه  ه دليلمتعلق به فاز آهن است كه ب

صورت ناخالصي وارد مواد اوليه شده ه هاي آسيا بو گلوله
 محلول اسيدها با استفاده از زدايي در نمونهاست. آهن
نرمال انجام شد و مقدار دقيق آنها به روش  2كلريدريك 

 . گرديدجذب اتمي تعيين 
ها بلافاصله پس از ) مقادير آهن را در نمونه3جدول (

سازي مكانيكي (بدون فرآيند آهن زدايي) و پس از فعال
هاي اين دهد. دادهانجام فرآيند آهن زدايي، نشان مي

مقدار آهن به شدت با افزايش د كه ندهجدول نشان مي
ه گونه اي كه يابد بسازي مكانيكي افزايش ميزمان فعال

مقدار  ،ساعت آسياكاري شده 10نه اي كه به مدت در نمو
ها با آنكه نمونه ،% مي رسد. بنابراين58/23نزديك به آهن 

  ساعت آسياكاري آمرف 10در محفظه فولادي پس از 
آهن آنها بسيار زياد است. شوند، اما مقدار ناخالصي مي

محلول اسيد  به وسيلهها پس از انجام آهن زدايي از نمونه
هاي جامد در يك آون در نرمال، باقي مانده 2كلريدريك 

  خشك شدند. نتايج آناليز اتمي باقي 0C120دماي 
   د كه فرآيندنده) نشان مي3هاي جامد (جدولمانده
ه گونه اي وده است بزدايي با اسيد كلريدريك موثر بآهن

ها كاهش چشمگيري يافته است. كه مقدار آهن در نمونه
هايي كه به مدت پنج و ده هنوز مقدار آهن در نمونه ،البته

ساعت آسياكاري شده اند، زياد است. با وجود تكرار فرآيند 
اسيد و يا زمان نگه اسيد شويي و حتي افزايش غلظت 

ها تغيير اين نمونه ، مقدار آهن موجود درداري در اسيد
تواند ناشي از قرار گرفتن ذرات مي آنزيادي نكرد. دليل 

ريز آهن در لابلاي ذرات بسيار ريز زيركن و آلومينا باشد 
 كه جداسازي كامل آنها را دشوار مي سازد.

     سازي مكانيكي نشان هاي فعالنتايج آزمايش
 10آمرف شدن مواد اوليه پس از  با وجود كه دندهمي

     وجود ناخالصي آهن در ،سازي مكانيكيساعت فعال
كه جداسازي كامل آنها تقريباً لاي ذرات مواد اوليه هلاب
براي  ،تواند مشكل ساز باشد. از اين روممكن است، مينا

دماي تجزيه  برسازي مكانيكي بررسي تاثير فرآيند فعال
دت هايي كه به مزيركن و تشكيل فازهاي محصول از نمونه

سازي مكانيكي قرار يك ساعت تحت تاثير فرآيند فعال
 گرفته بودند، استفاده شد. 

) نتايج پراش اشعه ايكس را براي مخلوط 2شكل (
 1350،  1300آلومينا) كه در دماهاي -مواد اوليه (زيركن

گراد به مدت يك ساعت گرم شده درجه سانتي 1450و 
گونه فرآيند چدهد. در اين نمونه ها هينشان مي را اند

سازي مكانيكي مقدماتي روي پودر مواد اوليه انجام فعال
هاي اصلي زيركن و آلومينا (شكل نشده است. شدت پيك

درجه به مدت يك  1300اي كه در دماي ) در نمونه1
هاي جديدي پيك ،ساعت گرم شده، بسيار زياد است. البته

يار هاي بسدرجه و نشانه 36و  33هاي حدود در زاويه
درجه در اين نمونه  59و  58ضعيفي در زواياي حدود 

هاي آناليز پراش ها با توجه به دادهشود. اين نشانهديده مي
اشعه ايكس مربوط به فاز زيركونياي مونوكلينيك 

)JCPDS card No.007-0343 است. اين مورد (
     دهد كه تجزيه فاز زيركن در نمونه بدون نشان مي

يكي پس از انجام گرمايش در دماي سازي مكانفعال
گراد در حال آغاز است. بر اساس درجه سانتي 1300

هاي ترموديناميكي، تجزيه فاز زيركن در حضور فاز داده
 درجه  1275) در دماهاي بالاتر از 1آلومينا (انجام واكنش 

 1350]. افزايش دما به 25[ گراد امكان پذير استسانتي
منجر به كاهش شدت نسبي  )2گراد (شكلدرجه سانتي

درجه) و به موازات آن  4/31پيك اصلي زيركن (زاويه 
هاي اصلي فاز افزايش چشمگير شدت نسبي پيك

درجه) مي شود. نكته قابل  36و  33مونوكلينيك (زواياي 
هايي از فاز موليت توجه در اين حالت، آشكار شدن نشانه

)JCPDS card No. 006-0259 1350) در دماي 
با افزايش دما و همزمان با  ،گراد است. بنابراينه سانتيدرج

تجزيه فاز زيركن، سيليس بدست آمده از تجزيه فاز زيركن 
با فاز آلوميناي موجود در مخلوط مواد اوليه تركيب شده و 
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شود. كاهش شدت نسبي منجر به تشكيل موليت مي
گراد به درجه سانتي 1350هاي آلومينا در دماي پيك

هاي موليت، تاييدي بر افزايش شدت نسبي پيك موازات
 اين ادعاست. 

) ، 2گراد (شكلدرجه سانتي 1450با افزايش دما به 
به چشم هاي بسيار ضعيفي از پيك اصلي فاز زيركن نشانه

در اين نمونه فازهاي مونوكلينيك  ،و در مقابل خوردمي
ند. شوهاي قابل توجه ديده ميزيركونيا و موليت با شدت

، وجود پيك آلوتروپ نكته قابل توجه در اين نمونه
) JCPDS card No.017-0923تتراگونال زيركونيا (

راد با شدتي قابل توجه است. درجه سانتي 1450در دماي 
درجه  1450با مقايسه شدت نسبي اين فاز در دماي

ود كه با افزايش راد و دماهاي پيشين، مشخص ميسانتي
 ياي تتراگونال افزايش يافته است. دما، مقدار فاز زيركون

ازي مكانيكي به مدت يك سپس از انجام فرآيند فعال
آلومينا) و انجام  -ساعت روي مخلوط مواد اوليه (زيركن

اي بدست آمده در دماهاي هفرآيند آهن زدايي، نمونه
راد به مدت يك گدرجه سانتي 1450و  1350،  1300

ليزهاي پراش اشعه ) نتايج آنا3ساعت گرم شدند. شكل (
  ايكس روي پودرهاي بدست آمده از عمليات حرارتي 

 1300ه در دماي اي كهد. در نمونهما را نشان ميدهم
بر  افزون) ، 3گراد گرم شده است (شكلدرجه سانتي

هاي فاز زيركونياي مونوكلينيك (تجزيه زيركن) پيك
ه ) نيز ب1هاي ضعيفي از فاز موليت (انجام واكنش نشانه

هاي آلومينا در اين نمونه هنور پيك ،خورد. البتهچشم مي
      ) نيز4/31وجود دارد و پيك اصلي زيركن (زاويه 

) و مقايسه آن 3ترين شدت را دارد. با توجه به شكل (بيش
سازي شود كه انجام فرآيند فعال) مشخص مي2با شكل (

مكانيكي به مدت يك ساعت روي مخلوط مواد اوليه موثر 
       كه فقط با انجام يك ساعتاي ه گونهبوده است ب

 ينزديكبه  موليت سازي مكانيكي دماي تشكيل فعال
0C1300هاي كاهش يافته است. با توجه به داده

)، تشكيل فاز موليت 1ترموديناميكي مربوط به واكنش (
. در ]25[ امكان پذير است 0C1300در دماهاي حدود 
] دماي تشكيل فاز 7،8،16،26[ هابرخي از پژوهش
گراد گزارش درجه سانتي1300-1450موليت در محدوده

شده است كه نوع مواد اوليه، روش توليد، اندازه ذرات مواد 

اوليه و يا استفاده از مواد هسته زا از جمله مواردي هستند 
كه اثر زيادي در دماي تشكيل موليت دارند. با توجه به 

سازي كه فعال شودنتايج اين پژوهش مشخص مي
بسزا  يتواند نقشمكانيكي روي مخلوط مواد اوليه نيز مي

 در كاهش دماي تشكيل موليت داشته باشد. 
)، وجود پيك اصلي فاز 3نكته مهم ديگر در شكل (

درجه) در دماي  35زيركونياي تتراگونال (زاويه حدود 
گراد است كه شدت نسبي آن بسيار درجه سانتي 1300

) در دماي 2نسبي اين پيك در شكل ( زياد است. شدت
گراد بسيار ضعيف بود. با توجه به درجه سانتي 1300
هاي مواد اوليه (زيركن و آلومينا) با تر پيك) بيش3شكل (

گراد از بين رفته و تنها درجه سانتي 1350افزايش دما به 
در اين حالت وجود  4/31پيك اصلي زيركن در زاويه 

هاي مربوط به فاز موليت با شدت پيكدارد. در اين نمونه، 
توجهي وجود دارند. روشن است با كاهش شدت نسبي قابل
هاي مربوط به هاي آلومينا، شدت نسبي پيكنسبي پيك

ترين شدت نسبي در ميان يابد. بيشموليت نيز افزايش مي
هاي بدست آمده، مربوط به فاز تتراگونال زيركونيا پيك
درجه  1450درجه) است. با افزايش دما به  35ه (زاوي

) ديگر نشانه اي از مواد اوليه وجود 3گراد (شكل سانتي
ندارد و تنها فازهاي مواد محصول (زيركونيا و موليت) ديده 

به  1350به نظر مي رسد افزايش دما از  ،شوند. البتهمي
گراد، منجر به كاهش در شدت نسبي درجه سانتي 1450

درجه) شده  35ي فاز تتراگونال زيركونيا (زاويه پيك اصل
 است.  

كدام از آناليزهاي پراش اشعه ايكس موجود در هيچ
، نشانه اي از وجود فاز سيليس 3و  2هايدر شكل

)2SiO20،11،8،7[ هاي پيشين) مشاهده نشد. پژوهش [
كه سيليس بدست آمده از تجزيه زيركن (بر  ندنشان داده ا

الت بلوري ندارد (آمرف است) و فاز )، ح1اساس واكنش
موليت در اثر انحلال فاز آلومينا در سيليس آمرف بدست 

نتايج اين پژوهش نيز تاييد كننده موارد  ،آيد. بنابراينمي
 پيشين است. 

مقدار (درصد) فاز زيركونياي تتراگونال باقي مانده 
)tF 3) و (2هاي (هاي مربوط به شكلنمونه تمامي) در (

) 4) محاسبه و نتايج در جدول (1با استفاده از رابطه (
به  mI)111(وmI)111(،tI)111( ثبت شد. در اين رابطه،
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هاي اصلي فازهاي زيركونياي ترتيب شدت نسبي پيك
 ]. 16تتراگونال و مونوكلينيك هستند[

)1 (                      
)111()111()111(

)111(

mmt

t
t III

IF
++

= 

كه مقدار  دنبه خوبي نشان مي ده 4هاي جدولداده
سازي لهاي بدون فعازيركونياي تتراگونال در نمونه

ر از مقدار آن در نمونه هايي تمكانيكي مقدماتي همواره كم
در  ،است كه به مدت يك ساعت آسياكاري شده اند. البته

مقدار فاز تتراگونال با افزايش سازي مقدماتي، شرايط فعال
گراد مقداري كاهش درجه سانتي 1450به  1350دما از 

  داشته است كه اين مورد نيز با مقايسه شدت نسبي
    ) ديده 3هاي اين فاز در اين دو دما، در شكل (پيك
سازي مكانيكي هاي بدون فعالدر مقابل در نمونهشود. مي

گراد، درجه سانتي 1450به  1300با افزايش دما از 
 همواره مقدار فاز تتراگونال افزايش مي يابد.

د كه فاز ندههاي ترموديناميكي نشان ميداده
 1172-2347زيركونياي تتراگونال در محدوده دمايي 

 1172گراد پايدار بوده و در دماهاي كمتر از درجه سانتي
]. 27[ گراد، فاز مونوكلينيك پايدار استدرجه سانتي

در كليه نمونه ها پس از سرد  رود كهميانتظار  ،راينبناب
شدن تا دماي اتاق، فاز زيركونياي بدست آمده ساختار 

) 3) و (2هاي (مونوكلينيك را داشته باشد. نتايج شكل
ها مخلوطي از فازهاي در كليه نمونهكه د ندهنشان مي

اما با توجه به  ،مونوكلينيك و تتراگونال موجود است
، مقدار فاز تتراگونال همواره در شرايط بدون )4جدول (

تر است. براي مشخص شدن علت سازي مكانيكي كمفعال
هاي اين مورد لازم است توجه شود كه پايداري آلوتروپ

   بر دما به عواملي از جمله مقدار  افزونزيركونيا 
هاي همراه مواد اوليه، نوع آنها و اندازه ذرات فاز ناخالصي

دست آمده (تابعي از اندازه ذرات زيركن اوليه) زيركونيا ب
هاي گذشته نشان داده ]. پژوهش27-30نيز بستگي دارد[

است درشت شدن فاز زيركونيا كه ناشي از اندازه درشت 
نمونه اوليه زيركن و يا انجام واكنش در دماهاي بالاست، 
منجر به تسريع دگرگوني فاز تتراگونال به مونوكلينيك در 

 ] .28مايش مي شود[هنگام سر
در اين پژوهش اندازه اوليه ذرات زيركن نسبتاً ريز 

با انجام فرآيند  رودميانتظار  ،بر اين افزون .)2بود (جدول
سازي مكانيكي روي مواد اوليه، اندازه ذرات در فعال

مخلوط نيز تا حدودي كاهش يابد. ريز شدن اندازه ذرات 
     مقايسه نتايج سازي مكانيكي بادر اثر فرآيند فعال

) و كاهش دماي تجزيه زيركن به كمتر 3) و (2هاي (شكل
شود. با ريز شدن اندازه درجه سانتيگراد ثابت مي 1300از 

كه  رودميذرات زيركن و كاهش دماي تجزيه آن، انتظار 
  زيركونياي بدست آمده از تجزيه زيركن نيز اندازه

ن اندازه زيركونيا ريز شد ،تري داشته باشد. بنابراينكوچك
عنوان عاملي براي پايداري فاز تتراگونال و افزايش مقدار ه ب

    سازي شده بشمار مي رود. هاي فعالآن در نمونه
با افزايش  ،دن) نشان مي ده3گونه كه نتايج شكل (همان

گراد از مقدار فاز تتراگونال درجه سانتي 1450دما به 
دما در اين حالت منجر افزايش  ،بنابراين .شودكاسته مي

به افزايش اندازه ذرات زيركونيا شده است. افزايش اندازه 
ذرات زيركونياي تتراگونال منجر به كاهش پايداري آن و 
      تسريع دگرگوني تتراگونال به مونوكلينيك در اثر

 .شدن مي شودسرد
اين روند در نمونه هاي بدون آسياكاري برعكس  

 نكه مقدار فاز تتراگونال همواره است. در اين حالت با آ
درجه  1450به 1300اما با افزايش دما از ،تر استكم

يابد. با توجه به نتايج گراد، مقدار آن افزايش ميسانتي
) مشخص مي شود در نمونه هاي بدون 3) و (2هاي (شكل
سازي مكانيكي، تجزيه فاز زيركن در دماهاي بالاتري فعال

گراد نيز درجه سانتي 1450اي انجام شده و حتي در دم
اين تجزيه كامل نشده است. در اثر تجزيه فاز زيركن و 

درجه  1300تشكيل فاز زيركونيا در دماهاي بالاتر از
   هاي ترموديناميكي، انتظارگراد و بر اساس دادهسانتي

ابتدا فاز زيركونياي تترگونال بدست آيد. سپس در  رودمي
ه ساختار مونوكلينيك تبديل هنگام سرد شدن، اين فاز ب

سازي مكانيكي مقدماتي هاي بدون فعالشود. در نمونهمي
 ،تري تجزيه مي شودبا افزايش دما مقدار فاز زيركن بيش

مقدار فاز تتراگونال دراين دسته از  رودميبنابراين انتظار 
تر اما افزايش دما منجر به بزرگ ،تر شودها بيشنمونه

شود و اين مورد، سرعت يركونيا ميشدن اندازه ذرات ز
دگرگوني فاز تتراگونال به مونوكلينيك در هنگام سرد 

افزايش نسبي مقدار فاز  ،شدن را افزايش مي دهد. بنابراين
هاي بدون تتراگونال زيركونيا با افزايش دما در نمونه

تجزيه  ه دليل)، ب4و جدول 2آسياكاري مكانيكي (شكل
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تر دليل بزرگه اما ب ،بالاتر استتر زيركن در دماهاي بيش
شدن اندازه ذرات زيركونياي بدست آمده در دماهاي 
بالاتر، آنها پايدار نبوده و در هنگام سرد شدن عمدتاً به 

 ساختار مونوكلينيك تبديل مي شوند. 
تر اين مقاله عمدتاً بر تاثير است تمركز بيش گفتني
زيركن و سازي مكانيكي روي دماي تجزيه فرآيند فعال

هاي ميكروسكوپي فازهاي محصول بوده است. بررسي
هاي بالك از تهيه نمونه ،چنينفازهاي بدست آمده هم

سازي مكانيكي از جمله پودرهاي توليدي در شرايط فعال
 كارهاي آينده اين پژوهش است.     

 
 نتيجه گيري

ســازي انجــام فرآينــد فعــال نــد كــهنتــايج نشــان داد
آلومينـا بـه مـدت يـك      -مواد زيـركن مخلوط  برمكانيكي 

 كاهش دماي تجزيه زيركن و تشكيل فاز موليـت  برساعت 
سازي مكانيكي در اثر فعال ،بر اين افزوندارد.  زياد يتاثير

، مقدار فاز تتراگونـال زيركونيـا افـزايش    مخلوط مواد اوليه
يابد كه علت اين امر مربوط به ريز شدن انـدازه ذرات و  مي

تـر (تجزيـه زيـركن در    در دماهـاي پـايين   تشكيل اين فاز

دماهاي كمتر) است. شدت نسبي فاز تتراگونـال زيركونيـا   
گـراد بـه مراتـب    درجه سـانتي  1400در دماهاي كمتر از 

تر از حالت مونوكلينيك آن است كه با افـزايش دمـا،   بيش
شدت نسبي آن كاهش مي يابد. اين روند در نمونـه هـاي   

دماتي برعكس بود كه مربوط به بدون فرآيند آسياكاري مق
 تجزيه زيركن در دماي بالاتر است. 

 
 تشكر و قدرداني

تدوين دانـش  " عنوان بااين مقاله بخشي از پژوهشي 
زيركونيـا بـه روش آسـياكاري     –فني ماده مركـب موليـت  

اسـت كـه بـه     "مكانيكي و تهيه نمونه بالك از پودر حاصل
ــري    ــالي و راهب ــتقيم م ــت مس ــا حماي ــفارش و ب اداره  س

ــوين وزارت صــنايع و معــادن انجــام  -طرحهــاي صــنايع ن
ــرم اداره   ــه از رياســت محت ــده اســت. نويســنده مقال گردي
طرحهاي صنايع نوين و ساير مسـئولين مربـوط ايـن اداره    

 سپاسـگزاري بمنظور فراهم كردن هزينه هاي اين پژوهش 
 كند.مي
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 هاپيوست
درآسياي سياره اي بر اساس مشخصات شركت فراپژوهش بكار رفته كلي محفظه آسياو گلوله هاي  هايويژگي -1جدول

 ). FP2اصفهان (مدل -زاينده رود
 ميليمتر) 10گلوله هاي آسيا ( ميليمتر) 20گلوله هاي آسيا ( محفظه آسيا

 فولاد كروم دار تمپر شده
)11.5% Cr, 2.1% C, 0.7% W. ( 

X155CrVMo12-1 
 HRC63-60 سختي : 

 ميلي ليتر 125حجم كاپ 
 گرم 3/2031وزن كاپ با درپوش 

 فولاد زنگ نزن كروم دار
)0.5%C, 1%Si, 1% Mn, 

14.5%Cr, 1%Ni( 
X45Cr13 

سختي گلوله ها برابر مقدار سختي 
 محفظه اسيا

 گرم 5/32ن هر گلوله وز

 فولاد زنگ نزن
)0.5%C, 1%Si, 1% Mn, 

14.5%Cr, 1%Ni( 
X45Cr13 

سختي گلوله ها برابر با مقدار سختي 
 آسيا
 

 
 مواداوليه مصرفي در اين پژوهش. ويژگي هاي -2جدول

 JCPDS )mµ(90%d )mµ(50%d )mµ(10%dشماره كارت  نوع ماده
 675/2 265/32 6/250 005-0712 پودر آلومينا
 54/0 876/1 862/9 081-0588 پودر زيركن

 
سازي مكانيكي در شرايط بدون آهن زدايي و پس از هاي فعالهاي بدست آمده از آزمايشنتايج آناليز آهن در نمونه -3جدول

 آهن زدايي.
 

 مقدار آهن (درصد) پس از فرآيند آهن زدايي ر آهن (درصد) پيش از فرآيند آهن زداييمقدا سازي مكانيكيزمان فعال
 %4/0 %632/1 يك ساعت 
 %58/3 %2/10 سه ساعت 
 %38/6 %9/11 پنج ساعت 
 %16/9 %58/23 ده ساعت 

 
 گوناگوننمونه هاي  مقادير فاز زيركونياي تتراگونال(بر حسب درصد)در -4جدول

 سازي مكانيكيپس از يك ساعت فعال سازي مكانيكيبدون فعال گراد)دما (سانتي
 %27/59 (بسيار ناچيز) 1300
1350 5% 56/66% 
1450 30% 156/57% 
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هاي گوناگون. سازي مكانيكي در زمانداده هاي آناليز پراش اشعه ايكس مخلوط مواد اوليه پس ازانجام فرآيند فعال -1شكل

 ساعت(نمودار بالايي).  10سه ساعت ، پنج ساعت و  يك ساعت(نمودار پايين) ،
 

15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65

2-theta

In
te

ns
ity

Zircon Al2O3 Mullite ZrO2 (b) ZrO2 (t)

 
به مدت يك ساعت روي مخلوط مواداوليه در شرايط بدون  دماداده هاي پراش اشعه ايكس آزمايش گرمايش هم -2شكل

و گرمايش  1350گراد(نمودار پايين)،گرمايش در دماي درجه سانتي 1300سازي مكانيكي مقدماتي. گرمايش در دماي فعال
 گراد(نمودار بالايي).درجه سانتي 1450در دماي 
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Zircon Al2O3 mullite ZrO2 (b) ZrO2 (t) Fe2O3

 
دمابه مدت يك ساعت روي نمونه ها باانجام يك ساعت فرآيند داده هاي پراش اشعه ايكس آزمايش گرمايش هم -3شكل
گراد(نمودار پايين)،گرمايش در دماي درجه سانتي 1300سازي مكانيكي مقدماتي روي مواداوليه. گرمايش در دماي فعال

 گراد(نمودار بالايي). درجه سانتي 1450و گرمايش در دماي  1350
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