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Abstract: Engineering ceramics are often difficult to prepare for observation
because of their hardness, wear resistance and chemical inertness. Different 
silicon nitride containing Y2O3 and Al2O3 are prepared and etched using 
several different techniques and the most efficient methods are identified. 
The microstructure and grain-boundary composition were examined by 
electron microscopy (SEM, TEM), electron diffraction and energy-
dispersive X-ray microanalysis. A method has been developed to quantify 
microstructure consisting of elongated, rod like β-grains to discuss the 
interdependence between starting materials composition, processing 
condition, microstructure and resulting mechanical properties of dense Si3N4
materials. It is shown that post-sintering heat-treatment in air in the 
temperature between 1100-1450 °C results in substantial crystallisation of 
the glassy phase.
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���� B�.�� =:��?! <C�� � ��D @���A	'
 ��%��$%���� ), "���
���	 ��
�>& Zy��G A4 
 ��2 ����9��, <- ���* �,y��G 0�� F��B5�-

)W���	, �� )%� )����" <-\^^�o^^��� ;��=,�
 ���� 3���& )��� p���	 KL�, �- )
 )s��/	��% A��d���2]f5w[

A=Ao×108/[ (GGo)2N]

 y�&�& ), F$ �� )6Ao : ?�!	)W���	 3* 5G��& �� �  <=�� � ,  � ,�L	 � ���9�� , 5

Go�� & �� �  <=�� ) ,   s!� ��2 R�B J�W ����9�� ,   �� .

 )��� �  ��� � ,� ��� ,) � � �  ��2� ,  �
�* �-)��� p���	 �LGL,�� %� �-; ��% ),
	  ����$:

d = 1.38A0.5

,�-���(�� ����, F$ ���(����� )*  )�2�, )��9 
� ��!/	 ��Y5 V& V& ��W 
 .�Y 
)����%���� ���	 �-
  ��9 ���G ���9J��  ���:& ), )_�& �, 
 )s��/	 )��� �- 9���*  s!� 

)��� 3*�%���� ���	 ��-)��� p���	 9���*  s!� ���9 �-)a (, )  ��	$�)2 3Mk.(
J"�%���� %� ���9�
� ��-� ��9 8���� ��&���	�* A��d ), A�s��/	 8��& ��� A��d ), ) .
 �, %� ���4���a	 F��&.�Y p���	 ) L ()�������* ��- 0��:& ��% )L,�� %� �� �6�:

L = d × a

5#6E����?�Y��)��� �
� ����(����� ��-��	���" u���� %�  ��-��=,�.

Archive of SID

www.SID.ir



)���%�	 %�� A�:��L	����(����� 
 ��...[ox

 =,.#���#�� ���'	?�=���F ���F������� �	
  ��
 ), �_)��� 0�, %�� <�	 u@� , �� )
 ���>��(�� )* )����Q %�� F���W ��A�s�6�&$ �� ���$ F

	 ��_���2 5V�	��� �����	 ����� �� 8
�� D�, ��-�	� �� �-���,:��L	 
 ;$ �C� %� F
 )_�� 5�����2 y�*�& 5�%��9������=,F�25 '��( 
 ��	�9$ �� 02
� P	�* F .L	:��;

)��� 0�, %�� ), �� �
���	 ��B  	�O1  =W$ F���!,��, 3��	 � F�	��- ���4��� �, p@� 
 
 
�S
� 
���	 �����$ �
����� ��-�&�" �, ��-��	 
 ���!,~��� 5��	 .�Y 
  ��-���!, ��&�* 
)^e]/^8��!���  (F��	� �� ��~" ���% 5v��s!� ����9��,D�, � �& ]/[ �,��, F��=�	 $ �, <- F

_��; �� 8%D D�, V��4& .
�-��	 ���,Z)���� ��	��� ��-R���
���	 �,  �
����� =�!9��&0�����,   	�O1 

 �
�? �� ���4��� 3,�Go^ F
���	  �� ), )_�& �, )* D�, u��� ),  	
�@	 
 �O��
V�	��� F��, ��& 
 �-$ ���&��;�B � 0)������-*%��  3��	 ���!,   �� 
	 �!��, u-�*

 ��  	�O1 )=?�	 0���B���9 8���� . ���,3��	 0�� ����O,�!�2 �L@	 %� ;, )����  �
� V;=��
 S��& ����� ��& ��� �2 ����J" 
 5 3��� .�=/	 �� �� )����� ��� S��( �- %� 

)�!2�&  y�&�& 0��, ��=/	���� %� ��� A��| %� ;��2 3d�? �C� ���	  . 0�� %� ��LG V�
.�=/	��" �
� ; ���G �,�* <=�� �, ���2�" !	  J" �& �2 ����F�2 ��O, %����	 )3���(5

� F$ F���,��6 ��-��	 R�M�
�M�	 �, �. A��-��	  ��Z��!9����9��, ]^^^�&[^^^^^ �,
��R���
���	  �
�����=�!9��& ��9 8����. S��" 5R�M�
�M�	 0�� %� ���4��� �,

 �2 )��& S��" u@� 
  ��9 8���� )���%�	 N=�O	 ��@� �� �
��M�� �
� %� )*$ ���4��� �, F
L,�� %�;- p,�
� 
 ���,  V���� 
 )�����=,A��* 
  ��������� ��-ASTM5��-%�� ���=,-
F�2
 %�� �� )*  ��!M2)��� 0�, ���*��" ��5 ������9 ���G �����2 ���	  .

 %� ���4��� �,��
���EDS �� �
����� R���
���	 =�!9��&�����$��>�W  ��@� �� 
N=�O	 )���%�	 )���=, ��- )��� 
 E��	$ %�� (8���� ��9  .
���,, X���� �, �����& 
 )!��@	  )  ��$ �	 %� ��	S��"TEM�����$�(��2 ��6 %�� %� 
)���%�	��5�&�" S��" %� ���4��� �,X) XRD( A�>O�	 �,)KV\^ 5mAe^!	 E�- 5 �, 

��	 .�YÅ]\e/[ =λ 
 ,���=��3��� ()���� �
� �,  ��9 8���� ),��	 ��- . %� -�9$ ���,
@� u5�	�9)���� %� ����:&  �--��	�9 %� J" 
 u�" ���	 ��� �����$XRD�����9 ���G .;�-

N�Y ��-���2��" �� Z��!9)�
�%  ��)θe(%� 5[^�& f^)_�� 5  W�� �,�,
�e )_�� � �
 ��9 8���� )@�G� .X����$ u��	%, ) A��d %� 4�Y)=G ��- ���2��"���, ��  ���4��� �, )* 

 %��YN ��������� ��-ASTM ���G �����2 ���	 �����95,  ) )����Y)=G ��-��2$ �� �, 
 �, +�4&�� �� A�2 0��&D�,)=G )!��@	 ),��	  �:1
 �, ��������� ��-���2 .
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GHF=���F � 
��	(�I)�� J�.�� =�	�> �	'

���4��� �� R�M�
�M�	 %� �
��������,�B ����(����� ��-��	���" 0��:&  3�2 
 �%���� F
)����-5)���%�	  �� 8%D  �-3,�G �
�  ���( 0�� )6 �2�, , 
 �-%�	 0�, KL� EP�(� ����� �
��	%;)��� F��	� �- ��~"	��2 . 5�����2 3	��W %���	�9�����	 55 ���P" 
 0��:& ���,

9���( 5F�2 ��O,5)���%�	 �� ���	 �����	 u��� �� 
 �-5�Y��	 )* N�:1 ���!- ��&5
���4����2������ ), )* �� *��? u���  �� E
�:	 
)���� �
�  ��-d ��L� �,�=@
	 8�������9 .V�	��� ���,vD��:	 ���!*� ��-6�M?  ��	�9V�	��� 
���!*���� ��-5

 �,��, �� F��, �����"��  =W ),�	�9���" 
 Z��!*� 5uv�s��� %� S
� �-�
 �����2  ���P" �� 
	 ���4�����2.
 6�M?��	�9)���� ���, ��" �, ��	��� ��-;<�!�=�� 5 ��  z�( �4!�&�3z	$ �� F�9�


 A%� 8���� P( ����!*� %� �&  ��9u��2 ���9�=_ ���$ . ��	� �C� ���	 ������vD��:	 °C 

e^^  O" ��	� ��% ��,���, �	� 0�� �� ������� F�	% 
 ��� ��!*�  �-���6%� ��!*�-�5 �
 %� V�	��� +�� ), )�!, 
e^�f^	 ���U& )@�G� ��6][c.[ A�2 ), D��:	 6�M? ��	�

)���%�	 %�� F���	 5)���� �����2 y�*�& �,�&��5 �����2 y�*�& 
 $ F �� 0�� �� S
� 5
$ ��6 
 %��)���%�	 F�2���2�- �Y�( ),)��� 0�, %�� F�2 ��O, �� ����$.B � )����	 �� 
 �

 F�	%���uL���, ���(�����  �-�	 ���U& F��	� �2�, D�, ; ��_
 3	��W ���� 
 )��� �2� 
����� . 0�� ����6)���� )*  ��9 ���G 3�W ���	 <�!�=�� ������ %� ��-5 ���, p���2 0����, 

 6�M?��	�9[o]^, ���9 ���� )_��  ) A�	o^
���	 ���>& )* �2 3d�? )@�G�  "���
$ �� F 3�2\ N��  �� ��	� .���B	 ���� )�S
� �, )!��@	 �� ��2��-���� 6�M? 5,  )

	 )*  �� ���� 3d�? /1�
 ���>& ���P" '�>(, ����& )��!*� 3���u���& �� 
 ;
��	�9�2�, ��=� <�!�=�� ), <�!�=�� ������ .

)���� )!��@	 ���, 6�M? ���	 ),��	 y�*�& �, ��-�����9 ���G �����2 5)*  ��6 
 %�� 
��, ��	�9 ��6 
 %�� )�s2 F$����( 3	��W 
 Z�����2 5)���%�	  ���G )=�? ���	 �� �-

	��-� . ������ �������2 D��:	)���� �-, )  (����� ��Y�������_ �,�& 
 ���� ����
��=,�F�2)��� 0�, %�� y�*�& 
 F���	 
  ��  ��][c[ 5
E�Y %� ����  .���* $ 
 3��	 F ),
�2A�C� ���	 ��~	 V�� �� 
 .�=/	 ��	� �,�& 5 ��
 )Y�� F�	% 
 $ F ��. ���U& *��� �, 

F�	% �� �	� ��5	 ���U& =�, )���� ��*)��� �? ?��� %� {:, ��  �� 0��	 
  ��� �-
 ��2�, ��2 ����()�? %� u�, F�	% ()���%�	 �? �� 
 ��� �-$ �2�, ���� ���2)<* F�	% (

) 3�2] .(
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)���%�	 %�� A�:��L	����(����� 
 ��...[of

���B�2 ���� )� �, ��	 ��Q�& ������ F�	% 0�:	 ��	� V� �� �����2 6�M? ���, 
	 ����(����� A��-��	���~9. ), )_�& �, ���,  
 ���, ,��& D��:	 y���	 F�	% ��O��� 
)���%�	 %�� �����2 y�*�& ��O��� ��~	 �� .�=/	 ��	� 
 ���2� .6�M? 3	��W 0�,5

NaOH y���	 �2 )�(��2 �& ����	 )� ���%HNO3 F�B )� 
 ����* y��O&KNO3 
 � �
KOH N�:1  �� .N�:1 3	��W ���, .���* A��d 0�� �� )* ���� u����� �� �	� ��, 8%D �&

3��	 �� F�	%	 �&�6�., )�� ����� �(����� 9���( ����� 3	��W =* ��Y��6 
 
	� y������!� .���� ���,��<�!�=�� 56�M? �� NaOH��	� �, °Co]^, 
  ) A�	]

)@�G� ), 0����,���� ���" <�)  3�2\� .(
��2
� ), ��,�	 AP��	���	�9	 �� �����2 
 6�M? �, F��& 3? �����2�	�& 

�6 E�Y V� %� )* �.�Y��� F�	% � ���� ��	�9 u-�* 	5�-���� E�Y %� 
  �_ � ���
	 u-�* ��� �����2 S
� F��,�,�� . 0�� ��S
�)���� 6�M? ���	 PsG )* �� �����2 

)���9 ���G��,   /& �	�9 ��Q�&	 ���G ���9. 0�� �����, %�  ��
���6�M? ���, ��� ���P"
)���� KL� ���4��� <�!�=�� ������ ��-2 ),  s!� ����, X���� )* ����� �����
���,  )

  ��$ �	) 3�2\�(5_�� 
  ���!? %� ���% ; �� �����(�, �D�, V��4&  . 0�� ����
���
S
� EP( �,��2 )�49 ��-5)���  ��-���=, ���G )=�? ���	 	��9��.I�����6 
 %�� 0�� 

 �, 0,�*���- +�� %� �����( %�9 V� u�*�
 ���s	 �, S
�)��� ��-�������=��  ����� 
 <�!
F�B ���� A�s�*�& SiF4 ��SiF2  ��	 ��& �� KL� )*���*.3?��	 ��6 
 %�� 0�� N=�O	 

 ��	, F��& ) F��, ��% A��d�6�,][�5aj.[

[�3�W�~_2Fads→(F2)gas → (F2)ads
e�u�*�
ads)SiF4 (→Si+4Fads
o�F�2��O,) ���(F�2%�KL�(↑gas)SiF4(→ads)SiF4(

S
� 0�� �� CF4�, ����-��d�� 	 �:%� � F7�!*� %�9  ��2 ���4��� �� )=�?  W�� �&
�-� u����� .  @�@? ����_� �, F7�!*�� �,�*  CF3 )���& %� )*  CF4 3d�?	2� �

��!*� ys� 
 ���� u�*�
u��2 KL� �
� ��2 �~_ 0,�* 5 
 0��,& y�&�u�*�
 %�  ��-
 u�*�
 )* ��%Z��,
�<&�  ��-F 
  C� �	 ���9�=_�6�:

CF3 + F = CF4              Cads + 4F = CF4

  W��u���F��  C=� ), ��!, ����% ���@	 ), ���P"  �%�9 F���_ �� ��T�=� ��-
 ����� ����� 
 ���P")������ ����
 
 F���_ A�2 (���� .������, �,���9 8���� ,��&  8�=:	 )
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5µm K�

5µm
L�

M

)6 �2 �%�9 ��=O	 O2[w% + CF4b^ % , F�	%�6�M?o ����
 
 )@�G� usLGe^^  �
 
	 �� )���� 0����, �-�)3�2\ � (.

 ), 8%D�
$����)���� )*  ��  F
�, ��-u����	 �� ���
��M�� �)����Q )SE(  �=,�G 
 �� "���
���	 A��-��	�� <-������6 .�� ��  ��? 0�|�4� ����
����� %� ���4��� �,5

)��� ��-��=,� �����2 ������ I��� �,  )���%�	 %�� 
 ��$	 ���G V��4& ���	 �����95, )
��	% )����Y;)���  t�� ��4� )��2 %�� 
 V���& �-  ��) 3�2\� .( )6  �� �6| ), 8%D �,
 %� ���4���$	 F, F��& )�& S��!9 ��-��!	 ,�( �� � ��F�	%$ �����	 ��-, ) ,�(
 ��-��	�6 
 ��-��6 
 %���%� ���9�=_  ):��L	 �� ��& S��!9 �6�.

 5#6N, ��-���(����� +������ )  $ ��	%� N=�O	 ��-������ �� <!�=�� ������ �6�M?
N�� :��	�9�� °C [o]^, 
  ) A�	o^)@�G� .
� : �6�M?2��, ����NaOH��	� �� °Co]^,  ) A�	] )@�G� .
� : �, ���P"CF4b] % 
O2[]% A��,o^ )@�G� .
�:��� F
�, �6�M? �� ��-��	 
  S
� ),SE.
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)���%�	 %�� A�:��L	����(����� 
 ��...[\[

 5#6O �
����� R���
���	 ��
�>&SEM %� <�!�=�� ������ )���� V� �� N=�O	 p���2u���
 �����2�,NaOHN�� :°C\^^ 
 e� )@�G�  :°C\^^ 
 o� )@�G�  :°Cob^ 
 ])@�G� .

��	��	���� �	'�����	,
�����$  ��? �� )* �2 8���� ������ 8�� 
 ��� S
� 
� ), "���
���	 ��
�>& �* 
8�� 8%D ���>& ���, �D�,  �4�* ������ ��, )* ��2 ��-�" A�s��/	 �� �L( )��9 �- %� �&
	%D;$ ��  G� F$���	� �C� %� )���� �%�d�3@��6� 56�M?5 ���� 
  �� .�%���� ���, ���9

 ��-��	���"��2 ���	 ���4��� 4=�O	 ���2
� "���
���	 ���>& ���s	 �, ��2 . 0�� ��
��6S
� �-�s��/	 ���s	 �, ;)��� p���	 KL� )L@� S���2 S
� 
 �-v��s!� X���� )* ��
��G���-� 	 �� ��&5 ���s	 )���9 ���G ��*���]al.[

:��L	 ��;V�	��� ����(�����  %� )��9 
� ���(�� ����	 �z*� �� )* <�!�=�� )��" �, ��-
	 F��� ��(��-�5, ����(����� ��-��	���" 0��:&  ))��� 9���*  s!� '�>( ), �-

 ����- �L( �, 
 ��s� 8���� 3,�G 9���5 �� ���,�%��� ��; ����* 
 �%�� �_ ������
)���� ��=s& N=�O	)��� 	��& ��Y ����	� 
 ����� S�, KL� �, �%��	 �-���!. F��� ���, 

 F���F$)���� <!�=�� ������ %� �� ���	�6�M? �����2 ���G  ��9) ��~	 V��
NaOH �� �	��°C\]^,   ) A�	x)@�G�  (,  ))���%�	 ��-%�� 8��& )����Y 
 ��

)������ ��-5��( )��� 
 �2 �� ���G 9����( ���	 ���* 
 ������G )* �%�� ��-	9����

�

N�� �
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�����	 G�, .��-��	 �, "���
���	  F$) 3�2w (	 F�� &, ) ,�() � �� �%�� ��-
 3�2 �����	β��2 ���*�� " N=�O	 A��_ �� )* ��:,  )�  � �? �� � �   � � �

 ��-��	�6�5	 
�1�� � ,  G ��>	 � � �� &;��2 �� ��2� ,.)* �2  ,�Q ),��& ),
�� �
�? [^ %)��� %�����9 	 ���G I�"  �_ �, ���W  �_ ��  ����* ��-.

 ��� �9��6�- )* <�;)��� )������ ��-����	 �-��2�, ��5�%���� )��� �Y�@	 ��W ���9 �-
	��2 ��!/	 :G�
 �LG F���W ), ����& .)��� 0�� .�Y �	�.�Y F���W ), �-�-�� �$��� �
)(La���%)��� �_ �� �-���� �2� N=�O	 �6�� �
� 
 ��� KL���>& p@�� �L@	 $ ��-��	 ���
	��2 . ��-�� ��� 9���*  s!� ����@	 0���,��, �� .a ia  = Li

a  /  d i�,�L	�,  S
� 
 t��&
f] % �%���� ���@	 0��&D�, %����, ��2 ���9a,  )F���W �� p���	 9���*  s!� 

	 )���9 �C���2.
 3�2x�%���� X���� )���� %� ����:& "���
���	 ���>& �, ����- A�s��/	 
 ���9 ��-

 )!��@	  �_ �(�2$��2 ���
��� .)���� "���
���	 ��
�>& 3�2 0�� �� ������ %� ��-
��2 )��&  (�� 
 )��
� ���	 N=�O	 p���2 �� )* <�!�=���� �$��	 ��� )!��@	 %� )*$, ��� )

	 ,�( ��-��	 ��  (�� p���2 �� ���U& �, ���(����� ��9�9� F��&�6� .
, ).�z	 F���W5!��@	 �, ; ��
�>& A 
 D	  ��-��	 F��&�6  O" F�	% 
 �	� )����B �
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