
  1386 ارديبهشت 26 و 25  ششمين كنگرة سراميك ايران
 

  
 

1

  مطالعه چگالش نانوذرات آلومينا در اثر بارگذاري تك محوري و تف جوشي

  زهره رضوي حسابي، مهدي مظاهري و سيد خطيب الاسلام صدرنژاد
mmazaheri@gmail.com  
  پژوهشگاه مواد و انرژي

  :چكيده
نومتر در بارگـذاري تـك       نـا  35در اين مقاله، نتايج حاصل از تحقيق در باره چگـالش نـانوذرات آلومينـا بـا انـدازه متوسـط                      

 به علت اندركنش ناشي از نيروهاي واندروالس به صورت اگلـومره در مـي آينـد،                 "اين ذرات معمولا  . محوري ارائه مي شود   
منحني چگـالش   .  دقيقه آسياب شدند   20 و   3لذا به منظور تعيين اثر اگلومراسيون بر رفتار چگالش، نانوذرات آلومينا به مدت              

درصد افزايش در چگالي    10ان داد كه شكسته شدن بخشي از كلوخه ها در هنگام آسيابكاري، حداكثر              پودر آسياب شده نش   
 درجه سانتي گـراد حـاكي از        1500نتايج چگالي سنجي نمونه هاي تف جوشي شده در دماي           . قطعات خام را سبب مي شود     

بـه منظـور    .  درصد تئـوري اسـت     80كمتر از   اين بود كه حتي با آسياب كردن نانوذرات، چگالي نمونه ها پس از تف جوشي                
 گيگا  25/1 و   1بررسي اثر فشار پرس در مرحله فشرده سازي بر شكسته شدن كلوخه ها، چندين نمونه با فشارهاي معادل                   

 درصـد تئـوري     50نتايج نشان داد كه با افزايش فشار پرس، چگالي قطعات خام مي توانـد بـه بـيش از                    . پاسكال پرس شدند  
  .برسد

  :اژهكليدو
   اگلومراسيون- چگالش- آسياب مكانيكي- آلومينا-نانوذرات

  مقدمه -1

آلومينا به دليل خواص فيزيكي و شيميايي منحصر به فرد از قبيل مقاومت به سايش، پايـداري در برابـر خـوردگي، ديرگـداز                        
از آنجـا كـه بـه      ]. 4-1[بودن و خواص دي الكتريكي مطلوب كاربردهاي فراواني در صنايع مختلـف توليـدي و خـدماتي دارد                   

لحاظ تردي ذاتي، استفاده از اين ماده در شرايط عادي با محدوديت مواجه اسـت، لـذا كـاهش انـدازه دانـه و توليـد سـاختار                            
ساخت قطعات ريز دانه با استفاده از نانو ذرات در سال هاي اخير اهميت فراواني               ]. 5[بسيار ريز كاري مفيد به نظر مي رسد         

با كاهش اندازه ذره، به سبب اندركنش ناشي از نيروهاي وانـدروالس، احتمـال اگلـومره شـدن ذرات     ]. 7و6[كسب كرده است    
  ].8[اين امر منجر به كاهش قابليت چگالش نانوذرات و غير يكنواختي ساختار مي گردد . افزايش مي يابد

ت و افزايش چگالي از روش هاي شـكل دهـي      براي حذف اگلومره هاي نانوذرا    ] 9[ و همكارانش    Krellدر تحقيقات قبلي، كرل     
نيز براي افزايش چگالي نمونه خام، فشار پـرس را بـه بـيش از يـك گيگـا پاسـكال                     ] 5[ و همكارش    Liلي  .  استفاده كردند  1تر

 و  Ferkelبراي شكستن اگلومره ها و گردنه هاي ايجـاد شـده بـين نـانو ذرات در حـين فرآينـد توليـد، فركـل                          . افزايش دادند 
در ايـن روش اعمـال نيروهـاي برشـي سـبب شكـسته شـدن                . از روش آسيابكاري مكانيكي اسـتفاده نمودنـد       ] 8[انش  همكار

نيز نشان دادند كه با استفاده از پودرهاي زير ميكروني با توزيـع             ] 10[ و همكارانش    Satoساتو  . اتصالات بين ذرات مي شود    
  . تف جوشي به صورت غير يكنواخت رخ مي دهداندازه ذرات گسترده تر چگالي خام افزايش مي يابد ولي 

به منظور شكستن اگلومره هـا و افـزايش   . در تحقيق حاضر، نانوپودر آلومينا با ساختار كريستالي آلفا بكار گرفته شده است          
ار سپس تاثير فرآيند آسيابكاري مكـانيكي و تغييـر فـش          . چگالي نمونه نهايي از روش آسيابكاري مكانيكي استفاده شده است         

پرس بر چگالش نانوذرات آلومينا بررسي گرديده و نتايج بدست آمده براي كاربرد در زمينه سـاخت قطعـات نـانو سـاختار                       
  .ارائه شده است

                                                                 
1 Wet Shaping Methods 
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  روش تحقيق -2

بـا  .  نانومتر استفاده شـد 35  با ساختار كريستالي آلفا و اندازه متوسط Alfa Aesar(USA)از نانوپودر آلومينا ساخت شركت 
ضخامت نمونه ( ميليمتر، نانوذرات با فشارهاي مختلف فشرده شدند 10پرس تك محوري در قالب فولادي به قطر استفاده از 

. و چگالي قطعات خام با روش چگالي سنجي حجمي اندازه گيـري شـد             )  ميليمتر قرار دارد   5-3ها بر حسب فشار در محدوده       
حكام نمونه خام، امكان خروج قطعه از داخل قالب وجود نداشت،  مگاپاسكال به دليل كافي نبودن است50در فشارهاي كمتر از  

به منظور بررسي اثر حذف اگلومره ها بر چگالش نانوذرات، بخـشي از پـودر               . لذا ابعاد نمونه در داخل قالب اندازه گيري شد        
  . آسياب شد1:8 دقيقه در يك آسياب ارتعاشي با نسبت وزني گلوله به پودر 20 و 3به مدت 
 درصد وزنـي بـه      5 به صورت محلول     PVA درصد وزني چسب     2بود كيفيت سطحي و افزايش استحكام نمونه خام         براي به 

بـراي بررسـي   . چگالي خام قطعات توليد شده از پودر آسياب شده نيز بر حسب فشار اندازه گيري شـد               ]. 1[پودر اضافه شد    
همچنـين بـه    .  ساعت تف جوشـي شـد      1د و به مدت      درجه سانتيگرا  1500رفتار تف جوشي، نمونه هاي پرس شده در دماي          

منظور مقايسه اثر فشار پرس بر شكسته شدن اگلومره ها با آسياب كردن پودر قبل از فشرده سازي، نمونه هايي بـا فـشار                        
شـكل،  .  ساعت تف جوشي شـد 1 درجه سانتيگراد به مدت 1600 و 1500 مگاپاسكال پرس شد و در دو دماي    1250 و   1000

بـه ايـن منظـور       .ميزان اگلومراسيون پودر خريداري شده با استفاده از ميكروسكوپ الكتروني عبوري بررسي شـد             اندازه و   
ابتدا نانوذرات در داخل اتانول با خلوص بـالا، بـا اعمـال امـواج اولتراسـونيك توزيـع شـده و سـپس بـر روي شـبكه مـسي                               

 .   سي شودمخصوص نشانده شد تا به وسيله ميكروسكوپ الكتروني عبوري برر

  نتايج و بحث -3

همـانطور كـه    . تغيير چگالي خام قطعات تهيه شده از نانوپودر آلومينا را بر حـسب فـشار اعمـالي نـشان مـي دهـد                      ) 1(شكل  
 52 مگاپاسـكال چگـالي حـدود    1000در فـشارهاي بـيش از   . مشاهده مي شود با افزايش فشار پرس چگالي افزايش مي يابـد       

آنها نيز گزارش كرده اند كه در مورد ]. 5[ و همكارانش مطابقت دارد Li ج با نتايج تحقيق لي اين نتاي. درصد حاصل مي شود
.  درصد مقدار تئوري  مي رسد      56 مگاپاسكال، چگالي به حدود      1420 نانومتر در فشار     48نانوپودر آلومينا با اندازه متوسط      

ين ذرات نسبت داد به طوري كـه بـين ذرات مجـاور گردنـه               علت اين امر را مي توان به وجود اگلومره ها و وجود اتصالات ب             
. دهد هايي وجود دارد كه منجر به افزايش اتصال بين ذرات مي گردد و امكان جداشدن ذرات را به هنگام بارگذاري كاهش مي                    

م فشرده شدن تحت اين شرايط فقط ذراتي كه با نيروهاي ضعيف واندروالسي به يكديگر متصل شده اند    مي توانند در هنگا  
به راحتي به درون فضاهاي خالي حركت كنند در حاليكه براي شكسته شدن اتصالات قوي تر بين ذرات كه احتمالاً در هنگام                      
فرآيند توليد نانوذرات ايجاد شده اند نياز به اعمال نيروهاي برشي زياد است تا اين گردنه ها شكسته شوند و امكـان لغـزش                        

  ].8[اين ذرات فراهم شود 
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  .منحني چگالش نانوپودر آلومينا بر حسب فشار پرس -1 شكل
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همـانطور كـه در تـصوير ديـده مـي شـود             .  نانوذرات استفاده شده در اين تحقيق را نشان مـي دهـد            TEMتصوير   ) 2(شكل  
بنـابراين  . يگر قابـل مـشاهده اسـت      نانوذرات به صورت مجزا از يكديگر وجود ندارند و توده اي از نانوپودرها در كنـار يكـد                 
 .وجود اتصالات بين ذرات مانع از لغزش پودرها بر روي يكديگر و افزايش چگالي مي گردد

 

  
  . نانوپودر آلوميناي خريداري شدهTEMتصوير  -2 شكل

جـدول  . به منظور بهبود قابليت فشرده سازي نانوذرات آلومينا و شكستن اگلومره ها از روش آسياب مكانيكي اسـتفاده شـد                   
اثر فرآيند آسياب مكانيكي    . چگالي نمونه هاي تهيه شده از نانوذرات آسياب شده بر حسب فشار اعمالي را نشان مي دهد                ) 1(

افـزايش قابـل ملاحظـه اي در چگـالي نمونـه هـاي              ) 3(مطابق شكل   . نيز نشان داده شده است    ) 3(بر منحني چگالش در شكل      
بـا افـزايش زمـان آسـياب        . نه هاي تهيه شده از پودر آسياب نشده ديده نمي شود           دقيقه نسبت به نمو    3آسياب شده به مدت     

 درصـد   10به طوري كه در مقايسه با پودرهاي اوليه چگالي حداكثر به ميزان             ). 3شكل  (مكانيكي چگالي خام افزايش مي يابد       
لغـزش  . ند آسـياب مكـانيكي نـسبت داد       علت اين امر را مي توان به شكسته شدن اگلومره ها در حين فرآي             . افزايش يافته است  

 .نانوذرات و باقيماندن اگلومره هاي كوچكتر در حفرات در حين فشرده سازي منجر به افزايش چگالي خام قطعات مي گردد
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  چگالي خام بر حسب فشار پرس براي پودرهاي خريداري شده و آسياب شده  -3 شكل

 ساعت را بـر حـسب فـشار پـرس           1 درجه سانتيگراد و به مدت       1500ف جوشي شده در دماي      چگالي نمونه هاي ت   ) 4(شكل  
 نيز اثر مشابهي را در تف Liلي . با افزايش فشار اعمالي چگالي قطعات پس از تف جوشي نيز افزايش مي يابد . نشان مي دهد  

شي را با افزايش فشار پـرس بـه افـزايش           آنها افزايش چگالي پس از تف جو      ]. 5[جوشي نانوپودر آلومينا گزارش كرده است       
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در فرآيند تف جوشي حذف حفرات كوچكتر به مراتـب          . چگالي خام و كاهش اندازه حفرات موجود در ساختار نسبت داده اند           
لذا تحت شرايط يكسان از نظر دما و زمان تف جوشي چگالي نهايي قطعاتي بيـشتر                . از حذف حفرات بزرگ تر آسان تر است       

  .ي خام آنها بيشتر و اندازه حفرات موجود در ساختار كوچك تر استاست كه چگال
   دقيقه20 چگالي خام بر حسب فشار پرس براي پودر خريداري شده و پودر آسياب شده به مدت  -1 جدول

    )MPa(فشار پرس  10  20  50  100  200  300  400  500
  نانوپودر خريداري شده  12/31  2/32  5/33  56/34  58/38  65/41  41/42  73/44
  نانوپودر آسياب شده  12/34  84/37  25/40  84/43  07/45  51/45  58/49  75/49

  رصد چگالي تئوريد

 درجـه سـانتيگراد     1500 مگاپاسكال پـس از تـف جوشـي در دمـاي             500قابل ذكر است كه چگالي نمونه پرس شده در فشار           
همچنين به منظـور مقايـسه اثرافـزايش        .  رسيده است   درصد مقدار تئوري   71 درصد افزايش يافته است و تقريباً به         20حدود  

 و  1000فشار پرس به جاي آسياب كردن ذرات پودر بر قابليت تف جوشي، ديسك هايي از نـانوذرات در فـشارهاي معـادل                       
چگالي نمونه ها قبل و بعـد از        .  درجه سانتيگراد تف جوشي گرديد     1600 و   1500 مگاپاسكال پرس شدند و در دماهاي        1250

 500همچنين چگالي نمونه هاي تهيه شده از نانوذرات آسياب شده كـه بـا فـشار           . آورده شده است  ) 2(جوشي در جدول    تف  
  .مگاپاسكال پرس شد قبل و بعد از تف جوشي براي مقايسه آورده شده است

   ساعت1 به مدت c  1600° وc  1500°چگالي نمونه هاي تف جوشي شده در دماهاي  -2 جدول
 20دت پودر آسياب شده به م

دقيقه و پرس شده با فشار 
   مگاپاسكال500

 1250پودر پرس شده با فشار 
  مگاپاسكال

پودر پرس شده با 
 1000فشار 

  مگاپاسكال
  درصد چگالي تئوري

  قبل از تف جوشي  74/47  28/51  76/49
  c  1500°پس از تف جوشي در دماي  67  13/73  3/70

  c  1600°پس از تف جوشي در دماي  9/81  82/80  -
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چگالي پس از تف جوشي قطعات تهيه شده از پودرهاي آسياب شده بر حسب فشار پرس  -4 شكل

  .) ساعت تف جوشي شدند1 درجه سانتيگراد به مدت 1500نمونه ها در دماي (

آسـياب كـردن نـانو     مگاپاسكال بر افزايش چگـالي مـشابه اثـر          1250همانطور كه مشاهده مي شود اثرافزايش فشار پرس تا          
.  درصـد مقـدار تئـوري اسـت    50ذرات قبل از فشرده سازي است، به طوري كه چگالي قطعات تهيه شده به اين روش تقريبـاً                 

 درجه سانتيگراد نيز تقريباً يكـي اسـت و در   1500قابل توجه است كه چگالي نهايي اين نمونه ها پس از تف جوشي در دماي              
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 درجـه سـانتيگراد بـه       1600نتايج چگالي سنجي دو نمونه پس از تف جوشـي در دمـاي              . ت درصد مقدار تئوري اس    70حدود  
 درصد مقدار تئـوري     80 ساعت نشان مي دهد كه با وجود اختلاف چگالي خام، چگالي نهايي نمونه ها برابر و نزديك                   1مدت  
نتايج تحقيق حاضر با    . الي دست يافت  به عبارتي با افزايش دماي تف جوشي مي توان با اعمال فشار كمتر به همان چگ               . است

آنها گزارش كردند كه با تف جوشـي نمونـه تهيـه شـده از               . مطابقت دارد ] 8[ و همكارانش    Ferkelنتايج گزارش شده توسط     
 درصـد مقـدار     80 درصد، چگالي نهايي به حدود       53 نانومتر و چگالي خام حدود       33نانوپودر آلومينا با متوسط اندازه ذرات       

بنـابراين  .  درصد دست يافتند   53 مگاپاسكال به چگالي خام حدود       440قابل ذكر است كه آنها با اعمال فشار         .  رسد تئوري مي 
نتايج بدست آمده از تف جوشي نمونـه هـا           .مستقل از فشار اعمالي افزايش چگالي نهايي به چگالي اوليه قطعات وابسته است            

دهد كه با وجود استفاده از پودرهاي نانومتري با نسبت سطح به حجم              درجه سانتيگراد نشان مي      1600 و   1500در دماهاي   
بالاتر و نيروي محركه بيشتر براي تف جوشي در مقايسه با پودرهاي ميكرومتـري، دمـاي لازم بـراي تـف جوشـي كـاهش                         

ت داده انـد بـه      علت اين امر را به تشكيل حفرات ميكرونـي بـين اگلـومره هـا نـسب                ] 11[ و همكارش    Bowenبوونِ  . نيافته است 
     .طوري كه براي حذف آنها نياز به دماي تف جوشي بالا است

 مگاپاسكال را در جهت محور اعمـال فـشار نـشان            1000نيز سطح مقطع بريده شده نمونه هاي پرس شده با فشار            ) 5(شكل  
ين ترك ها مـانع از افـزايش        ترك هاي عرضي در اين نمونه بر اثر فشار بالاي پرس ايجاد شده اند و شايد حضور ا                 . مي دهد 

قابل ذكر است كه پس از خروج قطعات خام از داخل قالب پديده ورقه اي شدن يا  .چگالي قطعه به هنگام تف جوشي مي گردد       
  .ترك هاي عرضي در سطح خارجي نمونه ها با چشم قابل مشاهده نبود

 

  
   مگاپاسكال در جهت پرس1000سطح مقطع نمونه پرس شده با فشار  -5 شكل

 درجـه سـانتيگراد را      1600 و   1500 از سطح مقطع شكست نمونه هاي تف جوشـي شـده در دماهـاي                SEMتصوير  ) 6(ل  شك
همانطور كه ديده مي شود ساختار حاصـل از تـف جوشـي پـس از پـرس تـك محـوري                      . عمود بر جهت پرس نشان مي دهد      

 500-200انـدازه دانـه هـا در حـدود          . ديگر است نانوذرات در فشار بيش از يك گيگاپاسكال، متشكل از دانه هاي متصل به يك             
با افزايش دماي تف جوشي با حـذف بيـشتر          .  برابر اندازه اوليه پودرها است     10نانومتر است كه بيانگر رشد دانه ها بيش از          

ه مقدار  با وجود آنكه به نظر مي رسد چگالش ب        ..  درصد افزايش يافته است    10حفرات ميكروني بين اگلومره ها، چگالي تقريبا        
 درصد مقدار تئوري است كه علت آن را مي توان به وجـود تـرك هـاي                  82قابل ملاحظه اي انجام شده ولي چگالي در حدود          

 درجه سانتيگراد را براي نمونه تهيـه شـده          1500 نمونه تف جوشي شده در دماي        SEMتصوير  ) 7(شكل  . عرضي نسبت داد  
 درصـد فـشار لازم   50قابل ذكر است كـه فـشار پـرس تقريبـاً     . نشان مي دهد دقيقه 20از نانوپودر آسيابكاري شده به مدت     

با وجود آنكه آسيابكاري پودرهاي نانومتري منجر به افـزايش چگـالي            . براي فشرده سازي نانوپودرهاي آسياب نشده است      
ترك هاي عرضـي    قابل توجه است در اين نمونه       .  درصد تئوري است   70خام مي شود ولي چگالي پس از تف جوشي معادل           
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آلـوده شـدن سـطح نـانوذرات آلومينـا بـا             .مشاهده نشد و درصد بالاي تخلخل در ساختار عامل پايين بـودن چگـالي اسـت               
  ].   2[ درجه سانتيگراد دانست 1500زيركونيا را به هنگام آسيابكاري مي توان مانعي براي تف جوشي نانوذرات در دماي 

        
                                                بالف                     

 تف جوشي پس ازMPa   1250 شده در فشار   سطح شكست نمونه پرسSEM تصوير  -6 شكل

  C 1600˚در دماي)  بC1500˚در دماي) الف
  

  
  C1500˚تف جوشي در دماي  سطح شكست نمونه تهيه شده از نانوذرات آسياب شده پس ازSEMتصوير  -7 شكل

  بندينتيجه گيري و جمع  -4

فرآيند آسيابكاري مكانيكي مي تواند با شكستن اگلومره ها و اتصالات بين نانوذرات آلومينا منجـر بـه افـزايش چگـالي خـام                        
. همچنين با كاهش اندازه حفرات باقيمانده در ساختار سبب افزايش چگـالي پـس از تـف جوشـي نيـز مـي گـردد                        . نمونه شود 

ولي مي تواند منجر به ايجاد تـرك هـاي           نيز اثر مشابهي بر افزايش چگالي دارد       مگاپاسكال   1000افزايش فشار پرس بيش از      
خـام و دمـاي تـف       چگالي نمونه ها پس از تف جوشي نشان مي دهد كـه ميـزان چگـالش بـه چگـالي                     . عرضي در نمونه شود   
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