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 قطعه بالك تهيدانس يبر رو روش نيادما و فشار  يهارياثر متغ .انجام شد تيبا موفق SPSبا روش  يروديپودر سلن يتفجوش حاضر پژوهش در    چكيده

 يبررس يو برا يروبش يالكترون يكروسكوپيم و ينور يكروسكوپيم از ساختارزير يبررس يبرا ،يدسيرشما روش از تهيدانس يريگاندازه يبرا .ديگرد يبررس

 1100 يدما در) %3/99( ينسب تهيدانس نيتراثر را دارند و بالا نيشتريدما و سپس فشار ب كه داد نشان مدهآبه دست  جياستفاده شد. نتا X اشعهپرتو ياز الگو هافاز

 يينها يدر دما يدارنگه زمان( مگاپاسكال 30 فشار و گراديدرجه سانت 1000 ي%) در دما1/99( ينسب تهيدانس نيكمتر و مگاپاسكال 70 فشار گراد،يسانت درجه

 دييتا يروبش يالكترون يكروسكوپيمشاهده و توسط م X اشعه پراش يالگو توسط يستالوگرافيكر صفحات يريجهت گ دهيپد نيچنهم حاصل شد. )قهيدق 25
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 .يرو ديسلن ،يريگجهت ،SPS :يديكل لماتك
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Abstract    In the present study, zinc selenide powder sintered by SPS method successfully completed. The effects of 

temperature and pressure parameters of SPS on the bulk density were investigated. To measure the density, Archimedes 

method, to investigate the microstructure, optical microscopy and SEM and to phase study, XRD were used. The results 

indicated that temperature and then pressure are the most effective and the maximum density (99.3%) and minimum 

density (91.1%) was obtained at 1100 ° C, 70 MPa and 1000 ° C, 30 MPa respectively (25 min soaking time). Also the 

phenomenon of plate’s crystallographic orientation was observed by XRD and was confirmed by SEM. 
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  مقدمه - 1

موضوع مورد  ،اخير سال 50در فروسرخمواد عبوري  

هاي متنوعي . اين مواد كاربردباشد ميعلاقه بسياري از محققين 

كه  بوده فروسرخهاي  ها، پنجره ترين آن دارند كه يكي ازمهم

ها ميزان عبور بالاي امواج مادون قرمز در  ويژگي بارز آن

چنين اين مواد بايد ميكرومتر است. هم 8 -14 محدوده 

. در مقايسه با نور مكانيكي مناسبي از خود نشان دهند خواص

ي تعداد انگشت شماري ماده وجود دارد كه قابليت عبور يمر

و مناسب براي امواج مادون قرمز در اين محدوده را داشته 

توان با استفاده از قطعات  مياگرچه  هايي باشند.چنين كاربرد

ها بر بسياري از محدوديت الماس نوري ساخته شده از جنس

، به ندرت به بالاي ساخت  هاي غلبه كرد ولي به دليل هزينه

   .]1- 4[ روندكار مي

طور وسيع براي چنين  موادي كه بهبهترين  يكي از

روي است كه از كاربردهايي مورد استفاده قرار مي گيرد، سلنيد

ه جذب پايين در ناحيه بتوان  جمله خواص مطلوب آن مي

، محدوده عبور وسيع، تغييرات كم ضريب جذب با فروسرخ

 مكانيكيو ترمو و خواص مكانيكي دما، دماي كاركرد بالا

 رويترين حوزه كاربردي سلنيد مهم .]5[ مناسب آن اشاره كرد

كار رفته در  استفاده از آن براي ساخت قطعات نوري به

است كه در حال حاضر براي اين  CO2هاي توان بالاي ليزر

 .شود استفاده مي Lasertran ZnSeمنظور از گريد تجاري با نام 

لنزها،  انواع تر براي ساخت هاي با كيفيت كماز گريد چنينهم

. كاهش ]6-7[ شود ميهاي محافظ و ... نيز استفاده پنجره

در بهبود  همگي هاي دانهو مرز نواقص ،ها ها، ناخالصي تخلخل

و دليل آن كاهش ميزان  كيفيت قطعه ساخته شده موثر هستند

افزايش  از طرفي .باشد مي جذب و پراكندگي امواج مادون قرمز

 چگاليهرچه  ها دارد و رابطه معكوس با ميزان تخلخل چگالي

بهبود  ها آن خواص نوري و مكانيكي اين قطعات بالاتر باشد،

   .]8[ يابدمي

هاي مختلفي مانند رسوب شيميايي از فاز  روشتاكنون 

) بلور بخار، رسوب فيزيكي از فاز بخار، رشد مذاب (رشد تك

و نيز پرس گرم براي ساخت قطعات بالك سلنيد روي به كار 

با  رفته است. امروزه قطعات بالك تجاري سلنيد روي، معمولاً

وند كه ش از فاز بخار توليد مي ييايميشاستفاده از روش رسوب 

دهند ولي به دليل گران  ميزان عبور بالايي را از خود نشان مي

بودن اين روش توليدي و زمان زياد كه براي توليد صرف مي 

 .]7-8[ هاي جايگزين ديگر رفت شود، بايد به دنبال روش

تر بسياري  سريع سينترنوين و موثر براي  روشيك  SPSروش 

ها و ... در يك  كامپوزيت  ،ها سراميك فلزات، از مواد مانند

هاي اين روش، رسيدن به  زمان كوتاه است و به دليل ويژگي

تر و  هاي كوتاه . به دليل زمانسازد ميهاي بالا را ممكن  چگالي

هاي ديگر (به ويژه  تر اين روش نسبت به روش دماهاي پايين

هاي سلنيد روي  روش پرس گرم)، از رشد افراطي دانه

عات توان خواص مكانيكي قط شود و بنابراين مي جلوگيري مي

در دماهاي بالا احتمال  حاصل را بهبود بخشيد. از طرف ديگر،

 سينترتصعيد سلنيد روي وجود دارد و در نتيجه كاهش دماي 

بنابراين  بوده براي جلوگيري از اين پديده موثر  SPSدر روش 

 تفجوشيدهي مناسب براي  اين روش شكل بايد اشاره كرد كه

  .]9-10[ ماده سلنيد روي است

در واقع نوعي پرس گرم پيشرفته محسوب  SPSروش

كنون از روش پرس گرم براي ساخت قطعات شود. تا مي

 .استفاده شده است Kodakكت توسط شر روي تجاري سلنيد

درجه  1200و همكارانش در دماي  Richard براي اين منظور

ساعت  2 داري نگهپاسكال و زمان مگا 180گراد و فشار سانتي

 چنينهمكردند.   تفجوشيمتر را  سانتي 17قطعات با قطر 

Donald  گراد و فشار  درجه سانتي 1000و همكارانش در دماي

دقيقه اين كار را انجام  30 داري نگهزمان  پاسكال ومگا 204

   .]11-12[ دادندمي

تاكنون  SPSقطعات بالك سلنيد روي با روش  سينتر

پودر  سينترر اين تحقيق، مورد بررسي قرار نگرفته است. د

  بالا  با چگاليسراميكي  قطعه يكسلنيد روي براي ساخت 

هاي متغيرو تاثير  SPS(به صورت قرص) با استفاده از تكنيك 

مورد بررسي قرار  چگاليآن شامل دماي نهايي و فشار بر روي 

  .است هگرفت
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  قيتحق روش - 2

سلنيد روي با خلوص  اوليه در اين پژوهش از پودر

تر از  شركت جنرال الكتريك با اندازه دانه كممحصول  99/99%

دستگاه  ،استفاده شد. براي اطمينان از خلوص پودر ميكرومتر 2

ICP ساخت شركت ARL  سوئيس مدلICP 3410  مورد

مربوط  Xالگوي پراش اشعه  )1(در شكل  قرار گرفت.استفاده 

الب مورد استفاده از جنس قشود.  به پودر اوليه مشاهده مي

پاسكال و مگا 90و استحكام فشاري  72/1گرافيت با دانسيته 

شكل آلمان بود.  SGLساخت شركت  R4340محصول  شناسه

بود كه ارتفاع، قطر داخلي قالب به صورت يك استوانه توخالي 

 است.متر ميلي 60و  13، 50برابر با  بو قطر خارجي آن به ترتي

براي جلوگيري از و گرم پودر  5براي ساخت هر نمونه از 

 5/0قالب، از فويل گرافيتي با ضخامت پانچ و چسبيدن پودر به 

در قسمت داخلي قالب استفاده بين پودر و پانچ و نيز متر  ميلي

جهت جلوگيري از اتلاف حرارتي، دور قالب چنين هم .گرديد

پودر سلنيد روي از  سينتربراي  .پتوي گرافيتي پيچيده شد

-SPS-20Tمدل  Easy Fashionساخت شركت  SPSدستگاه 

ها قبل از شروع  همه نمونه .استفاده شد KW 100با توان   10

پاسكال پيش پرس مگا 20قالب تحت فشار  فرآيند در داخل

از  .گرديدفشار مورد نظر اعمال  سينترو در حين  شدند

براي ايجاد خلاء داخل  براي خواندن دما و Kترموكوپل نوع 

قرار استفاده مورد يك پمپ گردان  )Pa 10( محفظه دستگاه

درجه  50ها  چنين سرعت گرمايش نمونهو همگرفت 

  نظر گرفته شد.دقيقه درگراد برسانتي

 
 يرو ديسلن هيمربوط به پودر اول Xپراش اشعه  يالگو .���� 

  

 نهايي عبارتند از دمايمتغيرهاي موجود در اين پژوهش 

و فشار اعمالي كه با توجه به مطالعات انجام شده بر  سينتر

رها سه حالت يروي تحقيقات مشابه، براي هر كدام از اين متغ

و  1050، 1000هاي ها شامل دما نظر گرفته شد. اين حالتدر

پاسكال مگا 70و 50، 30و فشار اعمالي  گراد درجه سانتي 1100

 25ها  در دماي نهايي براي همه نمونه داري نگهمدت زمان  بود.

بندي  ها دستهاين متغير )1(در جدول  نظر گرفته شد.دقيقه در

  اند:شده
 .يروديسلن يتفجوش يبرا SPSيهاريغتم. 1جدول 

  سوم سطح  دوم سطح  اول سطح  هاريمتغ

º( دما
C(  1000  1050  1100  

 فشار

)MPa(  
30  50  70  

  

جلوگيري از انجام ها و نيز  كاهش تعداد آزمونبراي  

هاي ديگر  توجه به آزمونها با  تكراري كه نتايج آن هاي آزمون

استفاده  صورت زيربيني است، از طراحي آزمون به  قابل پيش

روش ارائه بنابراين مشخص شود.  هي بهينها تا تعداد آزمون شد

  :دبيني ش پيش سينتربراي شرايط مختلف  )2(شده در جدول 
  

 شده انجام يهاآزمون مشخصات. 2جدول 

  )Min( زمان  )MPa( فشار  )ºC( دما  آزمون شماره

N.1 1100  70  25  

N.2  1100  50  25  

N.3  1100  30  25  

N.4  1050  30  25  

N.5  1000  30  25  

  

مانده  باقي كربنسازي براي جداپس از اتمام فرآيند، 

از پوليش كاري  )مربوط به فويل گرافيتي( روي سطح قطعات

ها از روش  نمونه چگاليبراي اندازه گيري  . سپساستفاده شد

در اين آزمون از ترازوي آزمايشگاهي  ارشميدسي استفاده شد.

 1/0 با دقت ED2245مدل  Sartoriusديجيتالي ساخت شركت 

تحليل رد تجزيه و وم ها سپس نمونه .شداستفاده گرم  ميلي

ها و وضعيت  آن ساختارريزقرار گرفتند تا  گرافيسرامو

 ياين كار توسط دستگاه ميكروسكوپ. شوندبررسي  ها تخلخل

آزمون ديگري  .شدانجام  DP72مدل  Olympusشركت  نوري

فاز هاي موجود بود تا  X پرتوكه انجام گرفت، آزمون پراش 

شركت  X پرتو پراش. براي اين منظور از دستگاه مشخص شود

Philips  مدلPW3710  40با ولتاژ KV مجهز  ،ميلي آمپر 30 و

ºمس ( آندبه تيوپ 
A 54/1 λ=( و محدوده زاويه تابش )2θ( 
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و همچنين فيلتر جاذب نيكل براي ايجاد طول درجه  80-10

توسط  چگاليترين  نمونه با بيشاستفاده شد. موج مورد نظر

SEM به اين منظور از دستگاه  .مورد آناليز قرار گرفتSEM 

  استفاده شد. Merlin Compactمدل  ZEISSشركت 

  

  نتايج و بحث - 3

شده توسط دستگاه  تفجوشيهاي  نمونهنسبي  چگالي

SPS  داري نگهبا شرايط مختلف (دما و فشار مختلف كه زمان 

نشان  )3(دقيقه بود) در جدول  25 ها در دماي نهايي همه نمونه

 داده شده است.

  
 شده يتفجوش يهانمونه تهيدانس .3جدول 

  (%) ينسب تهيدانس  ) g/cm3( تهيدانس  آزمون شماره

N.1 23/5  3/99  

N.2  21/5  9/98  

N.3  19/5  6/98  

N.4  04/5  6/95  

N.5  80/4  1/91  

  

نظر با توجه به  مطالعه مراجع در سينترشرايط مختلف 

 سينتري شود، افزايش دما طور كه مشاهده مي همانگرفته شد. 

آن، علاوه بر قطعه سلنيد روي شده است. چگاليباعث افزايش 

 داشته است. چگاليافزايش فشار نيز همين تاثير را در افزايش 

 داري نگه زمان هاي دما و فشار،بررسي متغير در هر دو حالت

 نظر گرفته شد.دقيقه در 25در دماي نهايي ثابت و برابر با 

درجه  1100شامل دماي نهايي  N.1نمونه  سينترشرايط 

را از بين  چگاليبهترين  پاسكال،مگا 70ر و فشا گراد سانتي

تئوري گزارش شده  چگالي ها ايجاد كرده است. همه نمونه

gr/cmبراي سلنيد روي برابر با
 مقايسه اب ].8[ باشد مي 27/5 3

توان دريافت  مي )2(شكل  سمت چپ توجه به نمودار اعداد و

از روي  .حال افزايش استدر چگاليدما، افزايش به دليل كه 

 توان دريافت كه مي كه در حال كاهش است شيب نمودار

خواهد  چگاليتر بر روي افزايش  افزايش بيشتر دما تاثير كم

ثابت  گراد سانتي درجه 1100دوم دماي . در حالت داشت

با توجه به  .گرددنظر گرفته شد تا تاثير متغير فشار بررسي در

افزايش وقتي  كه دريافتتوان  مي سمت راستشيب نمودار 

بالاتر بايد  چگاليبراي رسيدن به  اشد،ببيشتر دما كارساز ن

پرس مربوط به ، همان طور كه در مراجع فشار را افزايش داد

  .]11-12[ بودبه اين موضوع اشاره شده  گرم

 N.1 هاي ساختار مربوط به نمونهريز )3(تصوير شماره 

نوري با  يدهد كه با استفاده از ميكروسكوپ را نشان مي N.3و 

برابر گرفته شده است. براي اين منظور  1000نمايي بزرگ

، به ميكرومتر 1با خمير الماسه كاري  پس از پوليشها  نمونه

مدت يك دقيقه در محلول اچ قرار گرفتند. محلول مناسب 

 40مولار،  18سولفوريك ليتر اسيدميلي 10براي اچ كردن شامل 

 ود.بگرم پرمنگنات پتاسيم  ميلي 100ليتر آب مقطر و  ميلي

چگالي شود، هر دو نمونه   مي ديدهطور كه در تصوير نيز  همان

با توجه به اين ها است.  در ميزان تخلخل تفاوتبالايي دارند و 

داري در دماي نهايي براي هر  و مدت زمان نگه سينتركه دماي 

 N.1شماره  نهتر در نمواعمال فشار بالا، دو نمونه يكسان بوده 

و ابعاد  ديده شودتري  هاي كم كه ميزان تخلخلباعث شده 

توان  بعدي كه از اين تصوير مينكته  تر شده باشد. ها كوچك آن

 يكرومترم 20هاست كه در حدود   متوسط اندازه دانهدريافت، 

 2هاي پودر كه زير  و با توجه به اندازه اوليه دانهبوده 

 توان نتيجه گرفت كه رشد دانه رخ داده است. ميبود  ميكرومتر

مواد و  تفجوشييك فرآيند سريع براي  SPSاگرچه روش 

، ولي با توجه به مدت زمان بودهجلوگيري از رشد دانه 

دقيقه) اين رشد دانه  25بالا ( داري در دماي نهايي نسبتاً نگه

تا حدي رشد دانه براي قطعه سلنيد روي  البته اين عادي است.

قطعه  چگاليها و افزايش  به كاهش تخلخل است، چرا كه مجاز

تر  ها بزرگهر چقدر اندازه دانه طرفيكند و از  بالك كمك مي

شود و به دنبال آن مرزدانه كاهش يابد، عبور امواج مادون قرمز 

رشد بيش از حد دانه باعث  با اين حال .]8[ گيرد بهتر انجام مي

شود خواص مكانيكي ميكاهش استحكام و در نتيجه تضعيف 

منطقي به نظر تر  طولانيهاي  نظرگرفتن زمانبنابراين در

  رسد.نمي

مربوط  Xاش اشعه رنتيجه آناليز دستگاه پ )4(در شكل 

 بااصلي و  سه پيك شود. ديده مي N.3و  N.1به دو نمونه 

) و 220)، (111به صفحات ( مربوطترتيب  بالاتر بهشدت 

هاي اصلي و  گيري پيكبا توجه به محل قرار و ) هستند311(

اي  توان دريافت كه فاز اضافه هاي استاندارد مي مقايسه با نمونه

هاي  پيكشدت  N.1از طرفي در نمونه تشكيل نشده است.
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و در واقع شدت پيك مربوط به صفحات دچار تغييرشده 

شدت  چنينهم وافزايش  N.2) نسبت به نمونه 311صفحه (

ناپديد شده استنيز ) 400پيك (و  ) كاهش111پيك صفحه (

.   

  

  

  

 
 .)ZnSe( يرو ديسلن N.3ب)  ،N.1الف)  يهانمونه يبرا X يپراش پرتو يالگو. 4شكل 

 

هـا و   جايي محل پيك ها و عدم جابه با توجه به اين تغيير شدت

تـوان دريافـت كـه     ، ميهاي اعمالي بالا بودهاز آنجايي كه فشار

و ايـن تغييـرات در   هـا رخ داده   دانهگيري ترجيهي  پديده جهت

گيري بـوده   ناشي از اين جهت N.1نمونه  Xالگوي پراش اشعه 

 N.1نمونـه   SEMتصوير مربـوط بـه    )5(در شكل  ].13است [

، ايـن  هـا  شـود كـه بـا توجـه بـه تشـكيل دوقلـويي        ميمشاهده 

البتـه در ايـن تصـوير ذرات     شود. گيري باز هم اثبات مي جهت

 يكـه در تصـاوير ميكروسـكوپ   شـده  سفيد رنگي نيز مشـاهده  

 N.3ب) نمونه  ،N.1الف) نمونه  ،ينور يكروسكوپيم ريتصاو. 3شكل 

 

 ���
 .(راست) تهيدانس بر فشار ريتاث و(چپ)  تهيبردانس دما ريتاث ينمودارها. 
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رسد اين ذرات سـفيد رنـگ    نوري ديده نشده است. به نظر مي

 باشـد كـه   و باقي ماندن ذرات اضـافي  كردن چناشي از مرحله ا

خود را نشـان  دهي طلا  و پس از پوشش SEMدر تصاوير  فقط

ــرون  ي، تصــوير ميكروســكوپ)6(در تصــوير  اســت. داده الكت

شود كه البته بـه دليـل    ديده مي N.3ساختار نمونه روبشي از ريز

انـد و   هاي اچ كم، مرزهاي دانه بـه خـوبي خـورده نشـده     زمان

الكترونـي   ينوري نسبت به ميكروسكوپ يتصاوير ميكروسكوپ

  تر بودند.روبشي واضح

 

 
     

مربوط به  N.1نمونه  يروبش يالكترون يكروسكوپيرميتصو. 5شكل   

  .شده ليتشك يهاييدوقلو

 

  

  .N.3نمونه  يروبش يالكترون يكروسكوپيم ريتصو. 6شكل 

  

  

 

 

 

  نتيجه گيري -4

پـودر سـلنيد    تفجوشيبر  SPSهاي دما و فشار متغيراثر 

هـا   هـا و آنـاليز آن   و پس از مقايسه دانسيته نمونـه روي بررسي 

  نتايج زير به دست آمد:

  

 1100در دمـاي   %3/99بهترين نمونه با دانسيته نسبي  .1

 25داري  مگاپاسكال و زمان نگه 70گراد، فشار  درجه سانتي

 دقيقه در دماي نهايي تفجوشي شد.

تفجوشي پودر سـلنيد روي  متغير دما بيشترين اثر در  .2

 را داشت.

ــراي    .3 ــر ب ــوثرترين متغي ــا  م ــس از دم ــر فشــار پ متغي

هـاي بـالاتر فقـط بـا      يابي به دانسـيته  تفجوشي بود و دست

 شود.مياعمال فشار ميسر  

گيري ترجيهي صـفحات   با افزايش فشار پديده جهت .4

 XRDهاي  كريستالوگرافي رخ داد كه تغيير در شدت پيك

 ها نشان دهنده اين پديده است. و تشكيل دوقلويي

 25داري طـولاني در دمـاي نهـايي (    به دليل زمان نگه .5

  ها رخ داد. دقيقه) پديده رشد دانه
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