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 ها در حين تف جوشي نانو پودر اكسيد روي با استفاده از پرس گرم مطالعه رفتار چگالش و رشد دانه
 1، سيد خطيب الاسلام صدرنژاد1، مسعود امين زارع1 سيد علي حسن زاده تبريزي،2 و 1مهدي مظاهري

mehdi.mazaheri@epfl.ch 
 دانشگاه پلي تكنيك لوزان، سويس 2،پژوهشگاه مواد و انرژي 1

 :چكيده
. شـود  ها و چگالي بررسـي مـي       در تحقيق حاضر، فرايند پرس گرم نانو پودر اكسيد روي و اثر اين فرايند بر روي رشد دانه                 

 مگا پاسـكال  50هاي مختلف در فشار  باشد كه اين پودر در درجه حرارت مواد اوليه در اين تحقيق نانو پودر اكسيد روي مي    
ها يك نمونه  براي مقايسه اين روش با ديگر روش. ها بررسي شد چگالي و رشد نهايي دانهپرس گرم شد و اثر اين فرايند بر      

نتـايج  . اي شد و نتايج حاصل در پايان بـا يكـديگر مقايـسه شـدند               از نانو پودر، سينتر معمولي و يك نمونه سينتر دو مرحله          
آيد به طـوري كـه چگـالي بدسـت آمـده در        بدست ميC850° دهد كه بالاترين چگالي در روش پرس گرم در دماي نشان مي 

. باشـند   درصد چگـالي تئـوري مـي       97 و   3/98،  99اي و سينترينك معمولي به ترتيب برابر         پرس گرم، تف جوشي دو مرحله     
جوشي  ها با افزايش درجه حرارت در روش پرس گرم مانند تف         دهد كه رشد دانه    مشاهدات ميكروسكوپ الكتروني نشان مي    

ها در مراحل پاياني سـينتر در پـرس گـرم نـسبت بـه سـينتر        دهد اما شدت رشد دانه اي نشان مي همي گونه معمولي رفتار س  
باشـد امـا زمـان طـولاني         اي مـي   ها مربوط به سينتر دو مرحلـه       هر چند كوچكترين اندازه دانه    . باشد معمولي بسيار كمتر مي   

تـوان   بنـابراين مـي  . باشـند  د كننـده ايـن روش مـي   سينتر و چگالش كمتر اين روش نـسبت بـه پـرس گـرم از عوامـل محـدو           
هاي  هاي بالا در زمان    گيري كرد كه روش پرس گرم روش بسيار موثري براي كنترل ريز ساختار و رسيدن به چگالي                 نتيجه

 .باشد كوتاه و دماي هاي پايين سينتر مي

 مقدمه -1

هـاي اخيـر بـسيار مـورد توجـه قـرار              تلف در سـال   مواد نانو ساختار به علت خواص ويژه و پتانسيل استفاده در صنايع مخ            
 .]1[يابد  ها خواص مكانيكي و فيزيكي اين مواد بهبود مي نتايج تحقيقات نشان داده است با كاهش اندازه دانه. اند گرفته

 بـه   تـوان    مي  جمله  آن  از  دارد و  باشد كه كاربردهاي بسياري در صنايع مختلف       هاي مطرح مي    از سراميك  (ZnO)اكسيد روي   
دهد كاهش اندازه دانـه باعـث          نتايج نشان مي   .]2[ هاي خورشيدي اشاره كرد    ها، سنسورهاي گازي و سلول    ساخت وريستور 

به طوري كه نشان داده شده اسـت بـا كـاهش انـدازه دانـه ولتـاژ شكـست افـزايش                      . شود  بهبود خواص فيزيكي اين ماده مي     
هـا در   رسد كنترل رشـد دانـه   د زيادي همراه است بنابراين به نظر مي   اكسيد روي در حين تف جوشي معمولي با رش        . يابد  مي

. شـود   ها در اكسيد روي از سه راه اسـتفاده مـي            براي كنترل رشد دانه   . ]1[باشد    مرحله سينتر از اهميت زيادي برخوردار مي      
راه دوم اسـتفاده از     . ]3[كند    يري مي ها جلوگ   باشد كه با قفل كردن مرز دانه از رشد دانه           اولين راه اضافه كردن فاز ثانويه مي      

گيـرد و سـپس در حـين     در ايـن روش ابتـدا نمونـه در درجـه حـرارت بـالا قـرار مـي        . ]4[باشـد   اي مي  تف جوشي دو مرحله   
. شود تا فرايند تف جوشي نمونـه كامـل شـود            جوشي دما كاهش يافته و مدت زمان نسبتا زيادي در اين دما نگهداري مي               تف

ها اثر همزمـان دمـا و فـشار باعـث سـينتر               باشد در اين روش     هاي فشاري مثل پرس گرم مي       اده از روش  سومين روش استف  
 .]5[شود  هاي ريز مي ها در دماهاي پايين تر شده كه در نتيجه باعث ساخت قطعه با چگالش بالا و دانه نمونه

 .شـود  ها و چگالش بررسـي مـي       ر روي رشد دانه   در تحقيق حاضر، فرايند پرس گرم نانو پودر اكسيد روي و اثر اين فرايند ب              
اي شـد و    دو مرحلـه سـينتر  معمولي و يك نمونـه  سينتر ها يك نمونه از نانو پودر، ر روش براي مقايسه اين روش با ديگ     . شد
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 .نتايج حاصل در پايان با يكديگر مقايسه شدند

 فعاليت تجربي -2

بـراي انجـام پـرس    .  از استفاده شـد 7/99 با خلوص بالاتر از (Farmington, CT, USA)در تحقيق حاضر از پودر اكسيد روي 
 پوشش داده شـده اسـت قـرار گرفـت و سـپس در دماهـاي                 BNها، پودر اكسيد روي در قالب گرافيتي كه با پودر             گرم نمونه 

ور كـه اشـاره     همچنين همانط .  دقيقه قرار داده شدند    1ها در دماي ماگزيمم به مدت         نمونه.  پرس شد  MPa 50مختلف با فشار    
 MPa 300براي اين منظور ابتـدا پـودر تحـت فـشار            . اي شدند   هايي سينتر معمولي و سينتر دو مرحله        شد براي مقايسه نمونه   

همچنين براي سينترينگ دو مرحله از رژيـم حرارتـي          . هاي مختلف سينتر شد     پرس سرد شد و سپس نمونه در درجه حرارت        
 .  شد استفاده4مرجع موجود در 

 چگـالي  . اسـتفاده شـد  Philips شركت CM 200 FEG مدل (TEM)ها از ميكروسكوپ الكتروني عبوري  بررسي اندازه دانهبراي 
 شـده از ميكروسـكوپ الكترونـي        سـينتر هـاي    براي بررسي سطح مقطع نمونه    . ها توسط روش ارشميدس محاسبه شد      نمونه

 .ها استفاده شد  براي تعيين اندازه دانهImage analyzerاز نرم افزار .  استفاده شدPhilips  شركت XL 30روبشي مدل 

 
 هسكوپ الكتروني عبوري از پودر اوليكروتصوير مي-1 شكل

 نتايج و بحث -3

 nm 40 تـا    20انـدازه پودرهـا حـدود     . دهـد    تصوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري را از پودر اكـسيد روي نـشان مـي              1شكل  
 . باشد ي مm2/g 35حدود ه پودر در سطح ويژ. باشد و شكل آنها به صورت كروي است مي

همـانطور كـه مـشخص اسـت فراينـد      . دهـد  ها را با دماي پرس گرم نشان مـي  هاي نمونه  تغييرات چگالي و اندازه دانه    2شكل  
 سـريعا افـزايش   C600°سرعت افزايش چگـالي بـا افـزايش درجـه حـرارت پـس از               . شود   شروع مي  C450°افزايش چگالي از    

 C850°هاي كه در     نمونه. شود  درصد مي  95 به   65 افزايش درجه حرارت باعث افزايش چگالي از         C200° يابد به طوري كه     مي
هـا   دهد افزايش درجه حـرارت باعـث رشـد دانـه     همچنين اين شكل نشان مي. رسند  درصد مي99اند به چگالي    پرس گرم شده  

حـدود  اي    انـدازه دانـه    C850° نمونه سينتر شـده در       .يابد  افزايش مي  C650°ها پس از     شود به طوري كه سرعت رشد دانه       مي
µm 4/1دارد  . 



  
 

 
 

۳ 

 
 تغييرات چگالي و اندازه دانه هاي نمونه ها را با درجه حرارت-2 شكل

همـانطور كـه    .  نشان داده شـده اسـت      3تغييرات چگالي با درجه حرارت براي دو نمونه پرس گرم و سينتر معمولي در شكل                
تري نسبت به نمونه پرس گرم در يك دماي           اي كه به روش معمولي سينتر شده است داراي چگالي پايين            مشخص است نمونه  

هـاي پـرس گـرم شـده          دماي نمونـه   C200° يك چگالي برابر، حدود      رسد براي رسيدن به     برابر است به طوري كه به نظر مي       
 97اي اكسيد روي، دو مشكل اصلي باعث جلوگيري از افزايش چگـالي بيـشتر از         دو مرحله  سينتردر فرايند   . باشد تر مي  پايين

هـاي بـالا،     حـرارت باشد در اين حالت در درجـه         ها مي  اولين مشكل حضور گازها در تخلخل     . شوند درصد دانسيته تئوري مي   
دومين مشكل به علت تبخير اكسيد روي از سـطح نمونـه            . كند ها جلوگيري مي   فشار گاز افزايش يافته و از بسته شدن تخلخل        

همانطور كه مشخص است افزايش درجه حـرارت    . ]6[باشد    مي C1100°هاي كوره با افزايش درجه حرارت بيش از          به ديواره 
همچنين اين درجـه حـرارت باعـث        . دهد ها را كاهش مي    شود بلكه چگالي نمونه    ايش چگالي نمي   نه تنها باعث افز    C1100°بيش  

 .كند شود كه در نتيجه خواص فيزيكي نمونه را تخريب مي هاي اكسيد روي مي رشد زياد دانه

رشـد  . دهـد  ي نشان مـي اي و معمول ها را با افزايش چگالي براي نمونه پرس گرم، سينتر دو مرحله  تغييرات اندازه دانه4شكل  
هاي پرس گـرم كمتـر از نمونـه           اي پرس گرم و سينتر معمولي به خوبي نمايان است اما رشد در مورد نمونه                ها در نمونه    دانه

اولا . باشـد   هاي اكسيد روي پرس گرم شده به دو دليـل مـي             علت كوچكتر بودن ريز ساختار در دانه      . باشد  سينتر معمولي مي  
 درجه حرارت باعث كاهش دماي تف جوشي شده و در نتيجه باعـث جلـوگيري از رشـد در مراحـل                حضور فشار همزمان با   

 دقيقـه   1ثانيا زمان نگهداري نمونه در درجه حرارت مـاگزيمم در نمونـه پـرس گـرم، بـسيار كوتـاه وحـدود                       . شود  پاياني مي 
هـاي   ها در نمونـه  توان ديد سرعت رشد دانه يهمچنين همانطور كه م. باشد ها بسيار اندك مي باشد و زمان رشد براي دانه     مي

تـر آغـاز    هـاي پـايين   يابد در حالي كه در نمونه سينتر معمولي رشد از چگـالي             درصد افزايش مي   95پرس گرم پس از چگالي      
 98اما چگالي نهـايي ايـن نمونـه حـدود      . باشد  كوچكترين ريز ساختار مربوط به نمونه سينتر شده در دو مرحله مي           . شود  مي

اي به علت دمـاي       در سينتر دو مرحله   . باشد  هاي پرس گرم كمتر مي       درصد از نمونه   1باشد و حدود      درصد چگالي تئوري مي   
امـا بـه علـت     . شـود   ها جلوگيري مـي     ها از رشد دانه     ها توسط تخلخل    تر مرحله دوم سينتر و همچنين قفل شدن مرز دانه           پايين

 . باشد  صنعتي اين روش محدود ميطولاني بودن مرحله دوم سينتر عملا كاربرد
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 تغييرات چگالي با درجه حرارت براي دو نمونه پرس گرم شده و سينتر معمولي شده-3 شكل

 
 اي و معمولي ها با افزايش چگالي براي نمونه پرس گرم، سينتر دو مرحله تغييرات اندازه دانه-4 شكل

. دهـد   در بالاترين چگالي بدست آمـده نـشان مـي         ها را      تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي از مقطع شكست نمونه        5شكل  
اي رشد چنداني نداشته و در يك محدوده باريك از ابعـاد قـرار دارنـد در                   هاي نمونه سينتر دو مرحله      دهد دانه   نتايج نشان مي  

انـه دارا  تري را از نظـر ابعـاد د   دهند و يك محدوده وسيع ها رشد بيشتر نشان مي حالي كه در نمونه پرس گرم بعضي از دانه     
 . دهند ها رشد نشان مي در نمونه سينتر معمولي تقريبا همه دانه. باشند مي
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 .سينتر معمولي) cپرس گرم ) bاي  سينتر دومرحله )aها  تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي از مقطع شكست نمونه-5 شكل

 نتيجه گيري -4

شد و نتـايج   بررسي ها و چگالي     بر روي رشد دانه    ين فرايند در تحقيق حاضر، فرايند پرس گرم نانو پودر اكسيد روي و اثر ا            
 :زير بدست آمد

ها همراه بود به طوري كه  هاي پرس گرم بدست آمد همچنين اين فرايند با رشد دانه   نمونه درصد براي    99 نسبي   چگالي -
  .رسد  شده ميسينتردر قطعه  µm 4/1 حدود  در پودر اوليه بهnm 40ها از حدود  اندازه دانه

تـري بـراي     اي روش مناسـب     معمـولي و دو مرحلـه      سينتراي نشان داد كه روش پرس گرم نسبت به روش            نتايج مقايسه  -
 .باشد توليد قطعات اكسيد روي با دانسيته بالا مي

ه تر و زمان طولاني پروس ـ  پايينچگاليباشد اما  اي بزرگتر مي  دو مرحلهسـينتر هاي نمونه پرس گرم از نمونه  اندازه دانه  -
 .كند اي كاربرد عملي آن را محدود مي  دو مرحلهسينتربراي نمونه 

 مراجع
1. P. Duran, J. Tartaj, C. Moure, Fully dense, fine-grained, doped zinc oxide varistors with improved nonlinear properties 

by thermal processing optimization, J. Am. Ceram. Soc. 86 (8) (2003) 1326–132. 



  
 

 
 

۶

2. J. Wang, L. Gao, Photoluminescence properties of nanocrystalline ZnO ceramics prepared by pressureless sintering and 
spark plasma sintering, J Am. Ceram. Soc. 88 (6) (2005) 1637–1639. 

3. J. Han, P.Q. Mantas, A.M.R. Senos, Densification and grain growth of Aldoped ZnO, J. Mater. Res. 16 (2) (2001) 459–
468. 

4. M. Mazaheri, A.M. Zahedi, S.K. Sadrnezhaad, Two-step sintering of nanocrystalline ZnO compacts: effect of 
temperature on densification and grain growth, J. Am. Ceram. Soc. 91 (2008) 56–63. 

5. A.P. Hynes, R.H. Doremus, R.W. Siegel, Sintering and characterization of nanophase zinc oxide, J. Am. Ceram. Soc. 85 
(8) (2002) 1979–1987. 

6. M. Mazaheri, A.M. Zahedi, S.K. Sadrnezhaad, Two-step sintering of 
7. nanocrystalline ZnO compacts: effect of temperature on densification and grain growth, J. Am. Ceram. Soc. 91 (2008) 

56–63 
 
 
 
 
 



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /None
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Error
  /CompatibilityLevel 1.4
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJDFFile false
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages true
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages true
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName (http://www.color.org)
  /PDFXTrapped /Unknown

  /Description <<
    /ENU (Use these settings to create PDF documents with higher image resolution for high quality pre-press printing. The PDF documents can be opened with Acrobat and Reader 5.0 and later. These settings require font embedding.)
    /JPN <FEFF3053306e8a2d5b9a306f30019ad889e350cf5ea6753b50cf3092542b308030d730ea30d730ec30b9537052377528306e00200050004400460020658766f830924f5c62103059308b3068304d306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103057305f00200050004400460020658766f8306f0020004100630072006f0062006100740020304a30883073002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d30678868793a3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a306b306f30d530a930f330c8306e57cb30818fbc307f304c5fc59808306730593002>
    /FRA <>
    /DEU <>
    /PTB <>
    /DAN <>
    /NLD <>
    /ESP <>
    /SUO <>
    /ITA <>
    /NOR <>
    /SVE <>






    /TUR <>
    /HEB (Use these settings to create PDF documents with higher image resolution for high quality pre-press printing. The PDF documents can be opened with Acrobat and Reader 5.0 and later. These settings require font embedding.)
  >>
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [612.000 792.000]
>> setpagedevice


