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 ۴۵۴ تا ۴۴۵، از صفحه ۱۳۸۲، آذرماه ۳، شماره ۳۷نشريه دانشکده فنی، جلد       

 

٤٤٥ 

 مطالعات ريز ساختاري آلوميناي ريز د انه محتوي كربن و اكسيد منيزيم
 
 كلانتر مهدی 

 انشگاه يزد   د- استاديار دانشكده مهندسي مواد
 جك كرامپون 

  دانشگاه علوم و تكنولوژي ليل فرانسه - مركز تحقيقات ساختار و خواص حالت جامد
 )۱۳/۳/۸۲ ، تاريخ تصويب ۲۹/۸/۸۱تاريخ دريافت (

 كيدهچ
پودر ميكروني با   ( و عاري از هر گونه رشد دانه غيرنرمال لازم است شرايط خاصي در رابطه با مواد اوليه                   ريز دانه حهـت تهـيه الوميـناي       

بالاترين تراكم پذيري تا حد دانسيته تئوري در شرايط         . اعمال شود ) دما، زمان ، فشار مكانيكي و اتمسفر كوره       ( و شـرايط پخـت      ) خلـوص بـالا   
 دقيقه و ٣٠بمدت درجه سانتي گراد  ١٤٥٠ تحت اتمسفر محيط خلا، شرايط دمايي و زماني MPa٤٥ ينتريـنگ تحت بار با فشار مكانيكي   ز

مشاهدات ريز ساختاري وجود ذرات رسوبي ريز كه  بطور يكنواخت در زمينه پراكنده شده .  اكسيد منيزيم حاصل ميشودPPm٥٠٠ در حضور 
از طرفي در شرايط خلا حذف تخلخلها كه كنترل كننده سرعت رشد دانه هستند در .  بعنوان موانع رشد دانه عمل مينماينداند را نشان داده كه

اكثريت ذرات رسوبي كربني بوده كه بواسطه نفوذ كربن از سيستم پرس گرم اعم از قالب و                 . مـراحل اولـيه و مياني زينترينگ صورت مي پذيرد         
 .ته اندسنبه هاي گرافيتي شكل گرف

 
 زينترينگ، آلومينا، اکسيد منيزيم، ريزساختار: واژه های کليدی 

 
 مقدمه

 همـراه بـا سـختي بالاي سراميكها دامنه          تـردي 
 كاربردي انها را محدود نموده و جهت توسعه ان لازم است          

 و قابليـت شـكل دهـي مكانيكي يا          ٥چقرمگـي يـا تافـنس     
 براي بهبود   . انها را افزايش داد    ٦خـواص سوپر پلا ستيسيته    

خـواص مكانيكـي پارامترهاي زيادي را بايد در نظر گرفت،           
خلوص، (در درجـه اول پارامترهاي مربوط به پودر مصرفي          
بوده ) …تركيـب شـيميايي، انـدازه و توزيـع انـدازه ذرات،         

بطوريكـه امـروزه با بكار گرفتن پودرهاي ريز ميكروني و با            
 بالا توسعه   خلـوص بالا سراميكهاي نانو با خواص مهندسي       

ا استفاده از مواد افزودني مناسب ميتوان  نرخ         ب. يافـته انـد   
تـراكم پذيـري و سـرعت رشـد دانـه مـورد نظـر را حاصل                 

 اكسيد منيزيم در حد      با افزودن  لوميناآمثلا در مورد    .نمـود 
 ميـتوان  نـرخ تراكم پذيري را افزايش و           PPmچـند صـد     

ي منيزيم با   چرا كه يونها  . سرعت رشد دانه را محدود نمود     
 موانع قوي در برابر حركت مرز        بعنوان نفوذ به مرزهاي دانه   

با وارد شدن منيزيم در داخل شبكه       . دانه ها عمل مينمايد   
  :لومينا واكنش زير را داريمآ

٢Mg٢++Al٢O٢ = ٣[Mg*Al]+[VO.. ] + Al…
i (٥)  

بدين ترتيب اكسيد منيزيم با ايجاد جاهاي خالي 
ديفوزيوني  بـه ترتيب ضرايب  ( Db و DL باعـث افـزايش   

 شده و افزايش سرعت ديفوزيون  )شـبكه اي و مرزدانه اي 
در الوميـنا را بدنـبال دارد كـه باعث افزايش تراكم پذيري             

  ارتـباط بين    محفـوظ مـاندن   شـده و هميـنطور بـه علـت          
مـرز دانـه و تخلخـل از رشـد دانـه غـير نـرمال جلوگيري                 

كه رشد غير نرمال    از طرف ديگر گفته شده      . ]٤[ميـنمايد 
لوميـنا معمـولا مـربوط بـه حضـور كاتيونهاي           آدانـه هـاي     

 ميباشد،  اي و تشكيل فاز شيشهca و  siناخالصـي چـون   
 در ايـنجا نـيز يونهـاي منـيزيم دخالـت نموده و با تشكيل               

در . يـك محلــول جــامد تحــرك مــرز دانــه هــا را مــيكاهد 
، حقيقـت در راستاي واكنش بالا جهت خنثي ماندن شبكه         

مورف آ وارد شــبكه شــده و از مــيزان فــاز   +٤Siيونهــاي
 .]٥[سيليكات كاسته ميشود

پارامـتر مهم ديگر بر روي ريز ساختار و نرخ  تراكم پذيري              
آلومينا و يا هر سراميك مهندسي حضور تنشهاي فشاري و          
كششـي در ضـمن زينترينگ تحت بار مي باشد كه در زير             

 :به آن مي پردازيم

Archive of SID

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

 ۱۳۸۲ذر ماه ، آ۳، شماره ۳۷                                                                                                             نشريه دانشکده فنی، جلد 

 

   ٤٤٦

 يك پودر در ضمن يك سيكل ايزوترم و         نـرخ تراكم پذيري   
تقريبا از  )  زينتريـنگ تحـت بار    (در حضـور بـار مكانيكـي        
 :]١[رابطه زير پيروي مينمايد

     D(t) = Do + Klnt                                       

)۱( 
دانســيته : D(t) زمــان لحظــه اي زينتريــنگ، tكــه در ان 

و مقدار ماده بوده  ثوابـت تـراكم پذيري    Kو Do  نسـبي، 
، تركيب  ) …دما، زمان، تنش و     ( به شرايط زينترينگ     انها

شـيميايي پـودر مـورد اسـتفاده و مكانيزم حاكم بر فرايند             
 بـه هميـن دليل است كه مقادير   . دارد  بسـتگي  زينتريـنگ 

. دو پارامتر در مراحل مختلف زينترينگ متفاوت است ايـن 
 بر روي   ٢وري يـا تنش مح    ١بـا اعمـال فشـار ايزوسـتاتيكي       

مجموعـه پـودر مـورد زينترينگ مكانيزمهاي تراكم پذيري        
بطور كلي سه نوع    . سرعت و شتاب بيشتري بخود ميگيرند     

تـنش در ضمن فرايند زينترينگ دخالت دارند و بر سرعت           
كه در  ) (γكشش سطحي   -١تـراكم پذيـري تاثـير پذيرند        

رابطـه بـا سـطوح انحـنادار تخلخلها مطرح است و به علت              
اوت انحنا از يك حفره به  حفره ديگر يك نيروي محركه            تف

 فشار داخلي   -٢. بـراي عمـل زينتريـنگ محسـوب ميشود        
گازهاي حبس شده در تخلخلها كه مانعي بر تراكم پذيري          

)  peff( تنش اعمال شده بر مرز دانه ها      -٣. بيشـتر ميباشد  
كـه به علت حضور تخلخلها در مرز دانه ها اين تنش بالاتر             

ميباشـد بطوريكـه در مـراحل اوليه        ) pa(نش اعمالـي    از ت ـ 
 Af) ( تابع نسبت سطح نهايي pa /peffزينتريـنگ نسبت  

 :]٢[ميباشد) Aj(به سطح تماس براي هر دانه 
 

peff = pa (Af/Aj)                                    
)۲( 

مكانـيزم هـاي حـاكم بـر زينترينگ در حضور بار            معمـولا   
 :]٣[از دو مكانيزم ميباشدمكانيكي تركيبي 

 تغيير در   -٢جابجايـي ذرات بواسطه لغزش مرز دانه اي         -١
. شـكل دانـه هـا بواسـطه جـريان پلاستيكي يا فرايند نفوذ          

مكانـيزم اولـي فرايـند سـريعي بـوده در حاليكه دومي در              
فاصـله زمانـي طولاني تري انجام ميگيرد مدلهاي متفاوتي          

يند نفوذ ارائه شده كه از      بـر مبناي جريان پلاستيكي يا فرا      
اشاره نمود   ٤هرينگ  و ٣نابارو  مـي تـوان به مدلهاي        جملـه 

مـرز دانـه ها به عنوان يك منبع دهنده جاهاي           در ان   كـه   

دو ذره به عنوان      در گـردنه بيـن     محـدب خالـي و سـطوح      
بدين  . شده اند  منـبع جـذب جاهـاي خالـي در نظر گرفته          

 ـ ترتيـب  نه ها به سطوح    جاهـاي خالـي از مرز دا      از   ي جريان
 تراكم  مخالف در گـردنه و جـريان مـاده در جهت            محـدب 
 .  را سبب ميشود نمونه پودري فشرده شده پذيري

 
∆C/Co=-[ Peff Ω / (KT) ] 

)۳( 
:∆C/Co       تغيـيرات غلظـت جاهـاي خالي T:    دما به كلوين 

Ω :حجم اتميK  :ثابت بولتزمن 
وجـود يـك تنش فشاري بر روي مرز دانه باعث            

  نفـوذ جاهـاي خالي از مرز دانه ها به سطوح           شـده جـريان   
. شتاب پيدا كند  كه تحت كشش مي باشند       گردنه   محـدب 

لازم به ذكر است كه در اين مدل سطح مرز دانه ها مسطح       
در حالتـي ديگـر مي توان يك جريان         . فـرض شـده اسـت     

ن آنفـوذي از جاهـاي خالي و جريان ماده در جهت خلاف             
طقه تماس بين دو ذره      در گردنه و من    محدببيـن سـطوح     

در نظر گرفت كه شدت اين جريان بستگي        )سـطوح مقعـر   (
به اختلاف فشار بخار بين دو نقطه بواسطه اختلاف انحنا و           

  :نتيجتا اختلاف انرژي سطح دارد
 

∆C/Co=2γΩ /(RKT)                
)۴( 

:Rكروي تخلخل  يك  ا  حن ن ا  شعاع 
 مقعــر و حضــور تــنش فشــاري بــر روي ســطوح

 گراديان غلظت   ششـي بـر روي سـطوح محدب       ننشـهاي ك  
جاهاي خالي بين دو نقطه را افزايش داده و نتيجتا سرعت           
تـراكم پذيـري نسـبت بـه حالت زينترينگ بدون بار بطور             
قابل توجهي بالاتر خواهد بود و با دماي كمتري ميتوان به           

 . دانسيته معيني رسيد
رل پارامـتر ديگـر مربوط به تكنيكهاي پخت و قابليت كنت          

در اين مطالعه با    . عواملي چون دما، تنش، اتمسفر ميباشد     
 تراكم پذيري پودر  ، پخـت تحـت بـار      دسـتگاه اسـتفاده از    

آلوميـنا محـتوي مقـدار كمـي اكسيد منيزيم مورد برسي        
 و در ادامه  مطالعات ريز ساختاري نمونه هاي          گرفتهقـرار   

 انجام  ٧ينگ حرارتي چپخـت شـده قبل و بعد از عمليات ا         
  .ه استگرفت

 

Archive of SID

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

 .....      مطالعات ريزساختاری آلومينای 

 

٤٤٧ 

  .SM8تركيب شيميايي پودر : ١جدول 
 

Fe (ppm) P (ppm) %N %C عنصر 

 مقدار ٣١/١ ٢٥/٠ ٨٠٠ ١٧٥

 

 
 

  .١توزيع دانه بندي براي پودر معرفي شده در جدول : ١شكل

 
 وش تحقيقر
 واد اوليهم

 با خلوص   ٨ تجارتي ايپـودر مورد استفاده آلومين    
 وزني اكسيد ٥٠٠ PPmبـوده كـه شامل   ) ‹%٩٩/٩٩(بـالا  

 و توزيع دانه بندي اين        تركيب شيميايي   .مي باشد منيزيم  
در مطـابق بـا انچـه  شركت مورد سفارش ارائه داده              پـودر 

با توجه به انها مي توان به       .  امده است  )١(  و شـكل   جـدول 
 . و همينطور  )m2/g١٠ (ان سطح ويژه بالاي      و خلـوص بالا  

 و طبق ويژگيهاي .پي برد  ان  باريك نسبتاتوزيع دانه بندي    
اين پودر تحت  ٨ارائه شده از طرف شركت الماني بكووسكي   

 جهـت آگلومـره زدايـي وهمگني در         ٩فرايـند اتميزاسـيون   
 و در گرفتهقرار ) ذرات ريـز و كروي    (شـكل و انـدازه ذرات       

استفاده شده كه   طـي ايـن فرايـند از مـواد افزودنـي آلـي              
 لازم  .يباشدتوجيه كننده درصد قابل توجه كربن در پودر م        

بـه ذكر است كه يك عمليات حرارتي جهت حذه مواد الي            
در يـك اتمسـفر معمولـي بـر روي ايـن پودر  انجام گرفته           

 مربوط به محصول )١(اسـت و انالـيز داده شـده در جدول         
 .اين مرحله مي باشد

 
 

  و پختشكل دهيفرايند 
تمـام عملـيات زينتريـنگ تحت بار با استفاده از           

 با مقاومت گرافيتي    ١٠شكل از كوره  سنتور     مت دستگاهيـك   
ــيك ٢٢٠٠  C°و دمــاي ماكــزيمم   و سيســتم الكترومكان

 تن انجام   ٢٠ با بار ماكزيمم     ١١ از نوع اينسترون   نيرواعمـال   
در اين سيستم پودر مورد نظر در       ). a٢شكل(گرفـته است    

يـك سيسـتم بسـته متشكل از دو پيستون و قالب استوانه             
در اين  ). b٢شكل  (جـاي ميگيرد    اي  از جـنس گرافيتـي        

 torr:مطالعه يك برنامه  سيكل حرارتي مشابهي تحت خلا        
 بــراي تمــام ٤٥ MPa و تحــت فشــار مكانيكــي ١ ×١٠-٥

بطوريكه مشاهده  .  عمل شده است   ٣نمونه ها مطابق شكل     
 جهـت عمل    C٨٠٠°ميشـود ابـتدا يـك سـيكل ايزوتـرم           

 ١٤٥٠ C°سيكل ايزوترم  اصلي در سپس گازدايي پودر و 
سـيكل حرارتي   .  دقـيقه اعمـال گـرديده اسـت        ٣٠بمـدت   

مشـابهي منتهـي بـدون حضـور پـودر جهت تعيين ميزان             
ن از تغييرات جابجايي    آانبسـاط پيسـتون و قالـب و حذف          

پيسـتون بالايـي در هـنگام زينتريـنگ پـودر انجام گرفته             
لازم بـه ذكـر است كه پيستون پاييني ثابت بوده و            . اسـت 

ان به سمت   آ بالايي است كه ميزان حركت     جابجايي پيستون 
  .پايين معيار تراكم پذيري مي باشد
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 ۱۳۸۲ذر ماه ، آ۳، شماره ۳۷                                                                                                             نشريه دانشکده فنی، جلد 

 

   ٤٤٨

 
  قسمت متحرك سيستم، -٢ پايه تثبيت كننده، -Hot-pressing١): :٢٢٠٠,C° تن ٢٠(شماي كوره زينترينگ تحت فشار: ٢شكل

 لوله مخروطي -١١ظه گرافيتي استوانه اي،  محف-١٠ پيستون گرافيتي، -٩ حامل پيستون، -٨ كوره، -٧ سلول اندازه گيري نيرو، -٤
  .اب جهت خنك نمودن: - E ورقه گرافيتي بعنوان استر لوله مخروطي - ١٣ قرصهاي نازك گرافيتي، -١٢استوانه اي، 

 
 . ميليمتر٣٧شماي سيكل پخت تحت بار براي يك قالب با قطر : ٣شكل 

 

 ندازه گيري دانسيته
با استفاده از   دانسيته نمونه ها ي زينتر شده            

 و در ان از الكل متيليك           شدروش ارشميدس تعيين      
بعنوان مايع غوطه وري استفاده گرديد و يك نمونه                

 منوكريستال بعنوان نمونه مرجع جهت كنترل          ايلومينآ
. قرار گرفت  استفاده   مربوطه مورد دانسيته الكل در دماي      

 زيربعد از اندازه گيريهاي لازم مقادير دانسيته  از رابطه              
 :]٢[ محاسبه شده اند

Ds = Dref m٣(m١-m٢) / [ m١(m٣-m٤) ]                                             

Ds : دانسيته نمونه مورد نظر 
 :Dref دانسيته نمونه مرجع 
١ :mدر هوا  جرم نمونه مرجع 
 ٢:mجرم نمونه مرجع در الكل  
٣ :mجرم نمونه مورد نظر در هوا 
 ٤ :mالكل  ه مورد نظر درجرم نمون 
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٤٤٩ 

  .نتايج مربوط به ازمايشات مختلف بازپخت: ٢جدول

  زينترينگ بازپخت

١٤٠٠ 
+ 

١٤٠٠ 

 
١٤٠٠ 

١٤٠٠ 
+ 

١٤٠٠ 

 
١٤٠٠ 

 
١٤٠٠ 

 
١٤٠٠ 

 
١٤٥٠ 

 درجه حرارت
 )سانتي گراد(

 هوا
+ 

 اكسيژن

 فشاراكسيژن
 كنترل شده

 هوا
+ 
 خلا

 
 هوا

 
 هوا

 اتمسفر ١٠-T٥:   خلا  ١٠-T٥:  خلا 

٥/٤ 
+ 
٥/٤ 

 
٥/٤ 

٥/٤ 
+ 
٥/٤ 

 
٥/١ 

 
٥/٤ 

 
٥/٤ 

 
٥/٠ 

 )ساعت(زمان 

 تعداد دانه ٢٢٤ ٢٣٥ ١٧٩ - ٢٤٠ - -

 اندازه دانه ٦٦/٠ ٦٦/٠ ٠٤/١ - ٠٦/١ - -
 )ميكرون(

 دانسيته ٩٩٥/٣ ٩٩/٣ ٦٩٩/٣ ٨٧/٣ ٦٨٦/٣ ٩٧/٣ ٦٣/٣
گرم بر سانتي 

 )مترمكعب

 رنگ سياه سياه سفيد سفيد خاكستري خاكستري خاكستري

ضخامت پوسته  ٠/٠ ٠/٠ ٤٥/٠ ٢/٠ ٠/٠ ٠/٠ ٠/٠
 سفيد

 )ميليمتر(

T: torre (واحد فشار) 
 
 نيل يا بازپخت نمونه هاآ

 حكاكيجهـت مشاهدات ميكروسكوپي لازم بود       
حرارتي يا عمل بازپخت بر روي نمونه هاي ترجيحا پوليش          

  C١٤٠٠°اين عمليات حرارتي در دماي        . شده انجام گيرد  
اي مختلف هوا، تحت خلا و فشار اكسيژن        و در اتمسـفر ه ـ    

براي اتمسفر هوا عمل بازپخت     . كنـترل شـده انجام گرفت     
براي هر .   انجام گرفتدقيقه ٢٧٠ و ٩٠در دو مـدت زمان      

 در كنار   الومينآسـيكل بازپخـت يـك نمونـه منوكريستال          
شرايط . نمونـه  زينـتر شـده  جهت مقايسه استفاده گرديد     

 ـ مخـتلف بازپخـت و نـتايج م ـ          )٢(نهـا در جدول     ه آ ربوط ب
 . مده اندآ

 
 مشاهدات ميكروسكوپي

 ١٢جاروبي
 نمونه هاي بازپخت شده بعد از ايجاد يك پوشش           

يـا طـلا توسـط دسـتگاه اسپري بخار از نوع            نـازك كربـن     
BALZERS, SCD, 040   مــــورد مشــــاهدات

ــكوپي ــكوپ ميكروس ــط ميكروس  ,JEOL, JSM توس
840A, LGS: Philips XL20قرار گرفتند  

 
 ١٣عبوري

ابتدا مقاطع نازكي به    :  مـاده سـازي نمونـه هـا       آ
درراستاي موازي با ( بـرش داده شده  ٥/٠   mmضـخامت 

و به دنبال ان    ) محـور فشـار اعمالي در زينترينگ تحت بار        
ــي   ــه حــد ميكرون ــا ســاييدن ضــخامت ب ) ٥٠-٣٠ (µmب

در مرحله بعدي نمونه در داخل حفره اي به عمق          . ميرسـد 
µm كـه بـر روي پـلاك شيشه اي ايجاد شده با نوعي      ٣٠ 

سـب رزينـي  محكـم ميشود و عمل سايش بر روي يك              چ
سـطح شيشـه اي اغشته به سوسپانسيوني از ذرات ساينده           

). ٤شكل  ( ادامه  مي يابد      µm٣كـربور سيليسـيم به قطر       
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   ٤٥٠

 
 .پلاك شيشه اي جهت سايش نمونه هاي ميكروسكوپي الكتروني عبوري : ٤شكل

 
  .تغييرات فاصله بين دو پيستون در ضمن زينترينگ تحت بار به عنوان تابعي از زمان، درجه حرارت و بار مكانيكي: ٥شكل 

 

در مـرحله نهايـي نمونـه در داخـل دسـتگاه سايش توسط          
 كيلو ولت قرار گرفته و    ٥ با پتانسيل بالاي     ١٤بمـباران يوني  

نه به قطر  عمـل  نـازك شـدن تا ايجاد سوراخ در مركز نمو            
mm   در نهايـت با ايجاد يك پوشش  .  ادامـه ميـيابد  ١/٠

مشـــاهدات ميكروســـكوپي در محـــدوده  نـــازك كربنـــي
ــي  ــي ٥٠٠٠بزرگنماي ــكوپي ١٠٠٠٠٠ ال ــط ميكروس  توس

 .انجام گرفت JEOL 200 CX از نوع الكتروني عبوري
 

 تعيين قطر متوسط دانه ها
بـا كـنار هـم قـرار دادن عكسهاي مربوط به ريز             

ار دانـه اي بـراي چند نقطه مجاور مجموعه اي بهم            سـاخت 
  دانه  را تشكيل داده وسطح متوسط ٣٠٠-٤٠٠پيوسته از 

 :]٦[دانه ها را بصورت زيرمحاسبه مينماييم 
A=Ao×108/[ (GGo)2N]              

)۷( 
Ao :       مسـاحت كـل مجموعـهG : بزرگنمايي مطابق با فيلم

ت به فيلم   بزرگنمايـي عكـس چـاپ شده نسب       : Goنگاتـيو   
  .نگاتيو

قطر متوسط  بـا فـرض ايـنكه اكثريت دانه ها كروي باشند            
 محاسبه مشود دانه ها از رابطه  زير 

 

d=1.38A 0.5                        
)۸( 

Archive of SID

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

 .....      مطالعات ريزساختاری آلومينای 

 

٤٥١ 

 نتايج و بحث
  منحني هاي تراكم پذيري

بـر اسـاس ثبـت داده هـاي جابجايـي لحظه اي             
فرايــند پيســتون بعــنوان تابعــي از دمــا و فشــار در ضــمن 

زينتريـنگ توسط سيستم انفورماتيك سيستم و با در نظر           
) ٥شكل  (گرفتـن انبسـاط قالـب و پيسـتونهاي گرافيتـي            

 را در هر لحظه مطابق      d اي به قطر     ميـتوان دانسيته نمونه   
  : محاسبه نمود٩با رابطه 

D(t)=m/[(Πd2/4).ht]                  

)۹( 

به    در هـر لحظـه    نمونـه ارتفـاع   بـه عـنوان    htكـه در ان     
 :صورت زير تعريف ميشود

ht= (∆hmax - ∆h)   + hf           

)۱۰( 
hf :      ،ضـخامت نهايـي نمونه∆h :     فاصله بين دو پيستون در

يك توسط سيستم كنترل ميشود،     تهر لحظه كه بطور اتوما    
∆hmax :  ــتون ــن دو پيس ــله بي ــزيمم فاص ــروع  .ماك در ش

 ) ١١رابطه ( نمونه با بدست اوردن دانسيته نهايي زينترينگ
 محاسبه ميشود   ١٢دانسـيته نسـبي در هر لحظه از رابطه          

  . امده است)٦(كه نتايج ان در شكل 
D(f) =m/[(Πd2/4).hf]  :                           

)۱۱( 
 ،d  استقطرنمونه كه ثابت

مورد استفاده     پودر جرم : m  
D(t)/ D(f) =hf / ht =Dr  

)۱۲( 
ر هر لحظهدانسيته نسبي د  :Dr 

بـا توجـه بـه منحنـي تراكم پذيري الومينا ميتوان ديد كه              
دانسـيته نهايـي نمونه زينتر شده به دانسيته تئوري خيلي           

مشاهدات ميكروسكوپي نيز ساختاري متراكم   . نزديك است 
ــنو  ــيدهد همگ  در اتمســفر خــلا ). ٦شــكل ( را نشــان م

د توان فرض نمود كه گاز حبس شده در تخلخلها وجو          مـي 
نداشـته و بـنابر ايـن تـراكم پذيـري ميتواند تا بسته شدن               

از طرف ديگر حضور    . كـامل يك حفره يا تخلخل پيش رود       
MgO          ا در داخـل پودر نيز نقش موثري در رسيدن آلومين 

 تحرك پذيري مرز    MgOبـه دانسيته تئوري دارد چرا كه        

 هاي دانه را كاهش داده و در مقابل تحرك پذيري تخلخلها       
تخلخلهـا بتدريج در ضمن فرايند      . ]٤[يش مـيدهد     افـزا  را

زينتريـنگ جـذب مرز هاي دانه ميشوند عاملي كه ميتواند        
 را به دانسيته تئوري نزديك نمايد بدون اينكه  رشد           االومين

  .دانه اي غير نرمالي در ساختار مشاهده شود
 

تغيـيرات رنگ و دانسيته نمونه هاي زينتر شده قبل و بعد            
 از بازپخت

ثريـت نمونه ها بعد از پخت تغيير رنگ داده و           اك
 از خاكستري تا سياه تغيير ميكند در حاليكه پودر اوليه 

سـفيد رنـگ اسـت دلايـل زيـر ميـتواند توجيه كننده اين            
 .پديده باشد

كربن در پودر اوليه بصورت تركيبات      % ٣/١حضور حدود   -١
آلـي بعـنوان ناخالصـي و تجزيه ان به گرافيت  در اتمسفر              

  لاءخ
وجـود اتمسفر خلاء در طول عمليات زينترينگ عاملي          - ٢

بـراي ايجاد جاهاي خالي زياد بعنوان عيوب نقطه اي بوده            
از  …,Zn, Mg, Tiچرا كه ناخالصيهاي فلزي فرار چون 

نمونـه خارج مي شوند كه كاهش شفافيت نمونه را بدنبال           
 . ]٧[دارد

لب، ورق و    بـه علت تماس سطوح پودر با ديواره هاي قا          -٣
لوده شدن پودر آقرصـهاي گرافيتـي امكـان نفـوذ كربـن و        

 در ايـن مـورد بـراي رفع اين مشكل يك لايه             .وجـود دارد  
بر روي سطوح اسپري شده تا از هر گونه         يد  نـازك از نيـتر    

 .]٨[ و كربن جلوگيري نمايداواكنش بين الومين
رنـگ نمونـه هـا بعد از عمليات باز پخت  مجددا      

غيير مي يابد كه شدت ان به دما و زمان باز به رنگ سفيد ت
ايـن تغيـير رنگ را ميتوان به اكسيد         . پخـت بسـتگي دارد    

هـوا نسـبت داد كه فاكتور       شـدن كربـن بواسـطه اتمسـفر         
. كنترل كننده سرعت نفوذ اكسيژن به داخل نمونه ميباشد        

زمايشات مختلف  آمده در   آبـا توجـه بـه داده هـاي بدست           
ر ميرســد كــه بيــن تغيــيرات بــه نظــ) ٢جــدول (بازپخــت 

 ضـخامت پوسـته سـفيد رنگ تشكيل شده بر روي سطح   
رابطه زير   ) D(و ضريب ديفوزيون     ) t( و زمان      (X)نمونه

  :بر قرار است
X2=2Dt                        

)۱۳( 
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 .ت و بار مكانيكيتغييرات دانسيته نسبي در ضمن زينترينگ تحت بار به عنوان تابعي از زمان، درجه حرار: ٦شكل 

 
 .مجذور زمان تغييرات ضخامت پوسته بر حسب: ٧شكل 

 
  .براي نمونه باز پخت شده در هواSEM تصوير ميكروسكوپي الكتروني : ٨شكل

 
تغييرات ضخامت پوسته بر حسب      خطـي بودن     )٧(شـكل   

t1/2    براي نمونه هاي باز پخت شده تحت . را نشـان مـيدهد
شد چرا كه اكسيداسيون كربن     خـلاء تغيير رنگي مشاهده ن     

  .رخ نميدهد
 ديده ميشود كه مقادير     )٢(بـا توجـه بـه جدول        

) ٢جدول  (دانسـيته بـراي نمونـه ها بعد از بازپخت در هوا             
  دلايل .نسبت به مقادير دانسيته پخت كاهش يافته است

  :توجيهي را ميتوان بصورت زير عنوان نمود
بهاي متورمي  حبا COاكسـيژن بـا مصرف كربن وتوليد        -١

 در نمونه ايجاد مي نمايد كه تصوير ميكروسكوپي شكل 
  اين اثر را در داخل دانه هاي كريستالي نشان ميدهد)٨(
وجـود انيزوتروپـي در رشـد دانه ها نيز ميتواند مسئول            -٢

 . ]٩[ايجاد حفره زايي در مرز دانه ها باشد
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  .باز پخت شده تحت خلابراي نمونه SEM تصوير ميكروسكوپي الكتروني : ٩شكل

 
 برای نمونه باز پخت شده در هوا که بخوبی رسوبات نقطه ای کربنی را در داخل دانه ها TEMتصوير ميکروسکوپی الکترونی  : ۱۰شکل 

 .نشان می دهد
 

براي بازپخت تحت خلاء تغييرات دانسيته اي مشاهده نشد         
ــيز هــيچگونه تخلخلــي را نشــان   و تصاويرميكروســكوپي ن

  .)٩شكل (يدهند و ساختار دانه اي متراكم باقي ميماند نم
 

 مرفولوژي و اندازه دانه ها
 تغييراتــي در انــدازه و يــا شــكل دانــه هــا بــراي 
نمونـه هاي بازپخت شده تحت  خلاء مشاهده ننموديم كه           
ميـتواند مـربوط بـه باقـي مـاندن گرافيت در داخل نمونه              

ها و يا مرز دانه     بصورت نقاط رسوبي پراكنده درداخل دانه       
ن را نشان    آ هـا  باشـد همـانطور كـه تصاوير ميكروسكوپي          

وايـن ذرات رسـوبي نقش ممانعت در      ) ١٠شـكل   (مـيدهد   
  .برابر حركت مرز دانه ها را دارند

 سرعت رشد دانه در ضمن زينتزينگ معمولا بوسيله       

 تخلخلها كنترل شده و بستگي به ضريب ديفوزيون سطحي
 :]١٠[دنها دارآ

dG/dt=Ds/G٣(1-ρ) ٣/٤                

)۱۴( 
 :Ds     ،ضريب ديفوزيون سطحي تخلخلهاρ :  ،دانسيته نسبي

:Gاندازه دانه  
بازپخـت تحـت اتمسفر هوا موجب اكسيداسيون        
كربـن و بدنـبال ان افـزايش تخلخل ميگردد از طرف ديگر             

 نتيجتا ]٤[ را داريم Dsافـزايش  MgO بواسـطه  حضـور   
ي رشد دانه فراهم ميشود همانطور كه       زميـنه مساعدي برا   

 .ن را نشان ميدهدآمشاهدات ميكروسكوپ الكتروني 
  

Archive of SID

www.SID.ir



Arc
hi

ve
 o

f S
ID

 ۱۳۸۲ذر ماه ، آ۳، شماره ۳۷                                                                                                             نشريه دانشکده فنی، جلد 

 

   ٤٥٤

 نتيجه گيري كلي
بـا توجه به مجموعه  نتايج ميتوان گفت كه نوع           

  نقـش مهمـي بـر روي دانسيته وساختار دانه اي             راتمسـف 
اول از  . ايجـاد شـده در ضـمن فرايند پخت و بازپخت دارد           

نتريـنگ تحـت خـلاء دسـتيابي به         همـه ايـنكه فرايـند زي      
دانسيته نزديك به تئوري بواسطه عدم حضور گاز در داخل          
تخلخلهـا را تضـمين ميـنمايد و از طرف ديگر محيط خلاء     

جلوگيري از رشد دانه را دارد، كه       نقـش مثبتـي در جهـت        
 :  ميتواند به دلايل زير باشد

كربــن در پــودر اولــيه يــا نفــوذ كربــن از % ٥/١وجــود  -۱
تم ماشـين زينتريـنگ به نمونه باعث ظهور رسوبات           سيس ـ

 ي ـنقطه اي و پراكنده در نمونه آلومينا شده كه نقش مهم

  .در كند شدن سرعت رشد دانه ها دارد
 تخلخلهـا كـه عـامل كنترل كننده رشد دانه در مرحله             -٢
  .خر زينترينگ بوده قبلا حذف شده اندآ
 در جهت    نقش مثبتي  MgO محيط خلا باعث شده تا       -٣

  .جلوگيري از رشد دانه ايفا نمايد
نتيجـتا اينكه پخت تحت بار و تحت اتمسفر خلا          
امكـان تهـيه موادي با دانسيته نزديك به تئوري و در عين             

 را امكان پذير مي همگن دانه اي ريز و حـال داراي ساختار   
بازپخـت نمونه ها در محيط با فشار اكسيژن كنترل    . سـازد 

بي نقش اتمسفر بر روي دانسيته و  شـده و تحـت خـلا بخو       
رشـد دانـه را نشان داده و نتايج گفته شده در بالا را مورد               
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  های انگليسی به ترتيب استفاده در متن واژه

1 - Hot-isostatic pressing  2 - Hot-pressing  3 - Nabarro 

4 – Herring   5 – Toughness  6 - Superplasticity 

7 - Thermal etching  8 - Baikovski SM8 9 - Atomisation 

10 – Centorr   11 – Instron  12 - SEM: scanning electron microscope 

13 - TEM: Transmission Electron Microscope 

14 - Thinning bombardment (Gatan)  
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