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ايي بر ريزساختار  يند سينتر كردن دو مرحلهآتاثير فر
  ها سراميك

   تورج عبادزاده،ي صلاحليسيد سعيد ميرزايي، اسماع
   پژوهشگاه مواد و انرژيك،يپژوهشكده سرام

mirzaee@merc.ac.ir 

يـابي بـه تـراكم و چگـالي بـالا انجـام               منظـور دسـت     ها به   فرايند سينتر كردن در سراميك     :چكيده
باشد كه اين مـسئله       رسيدن به اين مقصود نيازمند افزايش دما و زمان در هنگام فرايند مي            . دپذير  مي

براي جلـوگيري از رشـد افراطـي دانـه در           . شود  موجب ايجاد مشكلاتي از قبيل رشد افراطي دانه مي        
ر دو   سـينت  نـد يهـا فرا     و مـوثرترين آن    نيدتريهاي زيادي وجود دارد كه يكي از جد         هنگام فرايند، راه  

در اين روش ابتدا پودر مورد نظر تا دماي بالايي، كه كمتر از دماي فرايند سـينتر                 . باشد  اي مي   مرحله
تر    دمايي پايين  بهسريعاً  ) T1(معمولي است، با سرعت ثابت گرم، و پس از رسيدن به دماي مورد نظر               

)T2 (              د تا سيـستم بـه چگـالي        شو  از آن سرد شده و در آن دما براي مدت زمان معيني نگه داشته مي
 نيبنابرا. شود  اي از مهاجرت مرزدانه جلوگيري مي       در اين روش با حفظ نفوذ مرزدانه      . مورد نظر برسد  

  . كردداي پايين دست پي توان به سيستمي با چگالي بالا و اندازه دانه مي
  .زساختارياي، ر سينتر دو مرحله :يدي كلكلمات

  مقدمه -1
 نيبنـابرا . باشـد   ها، رشد افراطي دانه در طي اين فراينـد مـي            د سينتر سراميك  يكي از مشكلات عمده در فراين     

اين كار داراي   . هاي مهندسان مواد است     ترين تلاش   جلوگيري از رشد دانه در هنگام فرايند سينتر يكي از مهم          
 ـ    اول، بسياري از خواص مهندسي سراميك     . باشد  دو دليل عمده مي    نـابراين   انـدازه دانـه بـستگي دارد، ب        ههـا ب

دوم، رشد دانـه فواصـل نفـوذ        . طور مستقيم به كنترل رشد دانه وابسته است         يابي به خواص مورد نظر به       دست
شود، بنابراين كنترل رشد دانـه نقـش          دهد و منجر به كاهش سرعت تراكم مي         براي انتقال ماده را افزايش مي     

هـاي    ي جلوگيري از رشد افراطي دانه راه حـل        برا. كند   مورد نظر بازي مي    ييابي به تراكم بالا     مهمي در دست  
  :زيادي پيشنهاد شده است

 سـازكار ي افزودني جهت جلوگيري از رشد دانه توسط          در اين روش مقداري ماده    : سينتر همراه با افزودني    -1
تـاثير  ) ويژه در دماي بالا    به(شود كه اين مقدار افزودني بر روي خواص سراميك           زنر به سيستم افزوده مي    

 .لوبي داردنامط

 پرس ايزواستاتيك گرم     و توان به پرس گرم    از جمله مي  : فرايند سينتر كردن همراه با اعمال فشار خارجي        -2
ي بـالاي فراينـد و در دسـترس           به دليـل هزينـه     ، نداشتن مشكلات بالا   برخلاف ها  اين روش . اشاره كرد 

 .نبودن امكانات انجام فرايند چندان مقرون به صرفه نيست

دليل ايجـاد ناخالـصي و همچنـين نيـاز بـه             اين روش نيز به   : سفر در هنگام فرايند سينتر كردن     كنترل اتم  -3
 .شود ي اتمسفر كنترل پيشنهاد نمي كوره

هايي كه در اين سيستم      از روش . باشد اين روش مبتني بر ايجاد دماي بالا در زمان كوتاه مي          : پخت سريع  -4
كه عدم كنترل كافي روي     .  اشاره كرد  2ي پلاسما   و جرقه  1توان به سينتر ماكروويو    شود مي  طبقه بندي مي  
 .]1و2[باشد  ها مي ي بالاي آن باعث عدم استقبال در سراميك فرايند و هزينه

                                                           
1 Microwave Sintering 
2 Spark Plasma Sintering 
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اي براي جلـوگيري از رشـد دانـه و           نام سينتر كردن دو مرحله     امروزه روش جديدي به   : اي  سينتر دو مرحله   -5
پرداختـه  ده است كه در ادامه به توصيف و بررسي شـرايط آن             ها ابداع ش   رسيدن به تراكم بالا در سراميك     

  .خواهد شد

  اي سينتر دو مرحله تئوري -2
در اين  . استاي   مرحله سينتر دو فرايند  ها   هاي جديد كاهش رشد دانه و افزايش چگالي سراميك         يكي از روش  

ر از دمـاي اوليـه سـينتر    روش پس از سينتر اوليه تا رسيدن به چگالي بحراني، دماي كوره را بـه دمـايي كمت ـ          
 تا به چگالي نهـايي بـدون رشـد دانـه            شود  داشته مي كاهش داده و نمونه تا مدت زمان كافي در اين دما نگه             

 مهاجرت مرزدانه است و افزايش      سازكارافزايش چگالي بدون رشد دانه ناشي از متوقف شدن          ). 1شكل  (برسد  
ازه دانه وقتي كه چگـالي از چگـالي خـام بـه چگـالي بحرانـي                 اند .گيرد تراكم از طريق نفوذ مرزدانه انجام مي      

ها و اندازه پودر اوليه بستگي نـدارد         شود اين افزايش دانه به دماي سينتر، افزودني         برابر مي  4-5رسد تقريباً    مي
بر باقي   برا 4-5ها تقريباً همان     و با اين فرض كه در مرحله دوم سينتر، رشد دانه وجود نداشته باشد، اندازه دانه               

 نانومتر از پودرهايي بـا      100هاي سراميكي با انداره دانه كمتر        پس لازم است براي بدست آوردن بدنه      . ماند مي
هـاي آپـاتيتي    اي از ايـن فراينـد در سـراميك           نمونه 2 در شكل    .]4 و 5[ نانومتر استفاده شود     20اندازه كمتر از    

  .آورده شده است

  
  ]5[اي  نمودار سينتر دو مرحله -1 شكل

   
سينتر معمولي در ) a(ي هيدروكسي آپاتيت  اي بر ريزساختار و اندازه دانه تاثير فرايند سينتر دو مرحله -2 شكل

  ]6[ ساعت 20مدت   به=ºC800T2 و =ºC900T1اي  سينتر دو مرحله) b( ثانيه 60مدت   بهºC1100دماي 

  اي مرحله سينتيك تراكم دو -3
.  اسـت  شـده  ارائه   ]7[ توسط چن و وانگ      "1پنجره سينتيكي " اي تحت عنوان   دو مرحله سينتيك فرايند سينتر    

                                                           
1 Kinetic Window 
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در اين شكل سه قسمت قابـل تمـايز         . شود  مشاهده مي  3و اندازه دانه در شكل      ) T2(نمودار تاثير دماي سينتر     
  :است

طور توپر نمايش داده شده است، در اين منطقه رشد دانـه در مرحلـه دوم سـينتر                   نقاطي كه بين دو خط به      -1
  .شود صورت كامل انجام مي شود و تراكم به مشاهده نمي

شـود امـا تـراكم هـم كامـل انجـام             در اين منطقه نيز رشد دانه مشاهده نمـي        : ي زير خط پاييني    محدوده -2
  .شود نمي

  ).مشابه سينتر معمولي(در اين منطقه انجام تراكم همراه با رشد دانه است : بالاي خط فوقاني -3
. ي بين دو خط اسـت       راي رسيدن به چگالي بالا بدون رشد دانه، محدوده        ي مناسب از لحاظ سينتيكي ب       محدوده

ي خط پاييني، مرزي      محدوده. ها رسم شده است      اين محدوده براي ايترياي خالص و حاوي افزودني        3در شكل   
گيرد كه در دماهاي كمتر از آن تراكم كـاهش يافتـه اسـت و بـه چگـالي كامـل                       براي دماي سينتر در نظر مي     

ها، مسيرهاي نفوذ پر و مسدود شـده و ايجـاد مـسيرهاي جديـد نيـاز بـه                     زيرا با انجام نفوذ توسط اتم     . رسد  نمي
با ريزتر شـدن    . شود در دماي كمتر از حد پايين دما، تراكم متوقف شود            ي زيادي دارد و باعث مي       نيروي محركه 

طـور مثـال يـك نابجـايي          شود، به   علت كاهش حجم شبكه، انرژي لازم براي ايجاد عيوب بيشتر مي            ها، به   دانه
شـود و انـرژي       تـر تـشكيل مـي       هاي ريزتر به مراتب سـخت       كند، در دانه    پيچي كه مسيرهاي نفوذ را فراهم مي      

هاي ريزتر لازم اسـت؛ ايـن         ي فرايند تراكم در دانه      توان گفت دماي بالاتري براي ادامه       بالاتري نياز دارد، و مي    
ي دمـايي     با توجه به مطلب بالا بايـد توجـه كـرد كـه محـدوده              . ييني است خود بيانگر منفي بودن شيب خط پا      

اي  مـرز بـالايي شـرايط مناسـب سـينتر دو مرحلـه      . هاي ريزتر نياز است   بالاتري براي ادامه تراكم در مورد دانه      
شـرايط  كه در دماي بـالاتر از آن          طوري  تواند بيانگر حد بالايي دما باشد به        اين خط مي  . داراي شيب مثبت است   

ي دوم با اندازه دانه ناشـي از          تغييرات مثبت دما در مرحله    . افتد  حركت مرزدانه فراهم است و رشد دانه اتفاق مي        
تر، دماي بـالاتري بـراي شـروع رشـد            هاي درشت   بنابراين براي دانه  . كاهش مرزدانه با افزايش اندازه دانه است      

. اي بدون رشد دانه است      مرز سينتر معمولي و سينتر دو مرحله      حد بالايي دما به نحوي بيانگر       . ها لازم است    دانه
اي را توجيـه كنـد، سـازكاري كـه            دنبال سازكاري بود كه فرايند سينتر دو مرحله         در نهايت در اين فرايند بايد به      

 بـه   ها شده است، همچنين اين سازكار بايستي        كه مانع از مهاجرت مرزدانه      اي است، درحالي    نيارمند نفوذ مرزدانه  
  .]7[شود  ها باعث جابجايي پنجره سينتيكي مي همچنين حضور افزودني. تركيب شيميايي نيز وابسته نباشد

  
مربوط به  شرايط دما و اندازه دانه نقاط توپر.  براي رسيدن به تراكم كامل بدون رشد دانهسينتيكيپنجره  -3 شكل

 و مرحله دوم سينتر، شرايط رشد دانه در ييز بالا مرنقاط توخالي خارج از .باشد ايتريا خالص مي مرحله دوم سينتر
مرزهاي . دهند افتد را نشان مي اتفاق نمي مرحله دوم سينتر كه تراكم كامل در شرايطي يزير مرز پاييننقاط توخالي 
  ]4[ نشان داده شده است) نقطه چين( منيزيم ٪1و با )  چينخط( نيوبيوم ٪1با ايتريا دوپ شده  مشابه براي

كـه   درحـالي . شـود  ها مي  ها در دماي پايين سبب توقف حركت مرزدانه         مهاجرت مرزدانه  زيادسازي   عالانرژي ف 
ها در دماي پايين چندين مرتبـه        اند كه حركت مرزدانه    ن نشان داده  امحقق. اي همچنان فعال است    نفوذ مرزدانه 
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مـاي بـالا نفـوذ از طريـق         در د . ستها كند كه علت آن حركت نكردن و ثابت شدن محل اتصال دانه            افت مي 
كننـد و    هـا رشـد مـي      ها ندارند، بنابراين دانه    ها تاثيري بر حركت مرزدانه     مرزدانه بالا است و محل اتصال دانه      

ها، تحـرك پـذيري اتـصالات دانـه          كننده سينتيك رشد دانه    دهد ولي در دماي پايين كنترل      تراكم نيز رخ مي   
ي  توان گفـت كـه مـشاهده    بنابراين مي .]8[نشان داده شده است  4 در شكل نمايشيطور  است؛ اين مسئله به  

 در دمـاي بـالا      سـازكار ايـن   . ي است كه حداقل سرعت را دارد      سازكار تابعي از    بلور  ماده بس رشد دانه در يك     
  .ها است توانايي حركت مرزها و در دماي پايين حركت محل اتصال دانه

  
اي، تحرك مرزدانه به همراه نقاط  ، نفوذ مرزدانه)GB Mobility(رابطه آرنيوسي تحرك مرزدانه بدون مانع  -4 شكل

  ]junction mobility (]8(گانه  سه

شـود ايـن اسـت كـه لـزوم            اما سوالي كه مطرح مي    . اي بر استدلال بالا استوار است       اساس طراحي سينتر دو مرحله    
شود؟ پاسخ به اين سوال با توجه         ام نمي دهي چيست و چرا از ابتدا در دماي پايين سينتر انج            انجام مرحله اول حرارت   

ي اول    دهد كـه در مرحلـه       ي دوم به اين علت رخ مي        ها در مرحله    به اين نكته قابل توجيه است كه انقباض تخلخل        
شوند كه بـه لحـاظ ترمودينـاميكي ناپايـدار            اي كوچك مي     حذف شده و ساير حفرات به اندازه       1حفرات فوق بحراني  

  .ي تراكم در دماي پايين فراهم است ي به حدي رسيده كه انرژي لازم براي ادامهشوند و همچنين چگال مي

  سينترمعيار تعيين درجه حرارت  -4
 T2 و   T1 دماهاي به انتخاب    يداً شد اي  مرحله دوفرايند سينتر   ، موفقيت   ]4 و 7[ چن و وانگ      مطالعات با توجه به  

 چگالي بـالاتر    يابي به  منظور دست  هب) T1 (ارت بالا ، يك نمونه به درجه حر     براي تعيين اين دماها   . بستگي دارد 
  و قابـل جمـع شـدن        در نمونـه ناپايـدار     حفـرات موجـود    كه در آن تمـام       دمايي(شود    حرارت داده مي   ٪75از  

حفـرات از   ، كـه در آن      ٪92 حـدود    را دماي رسيدن به چگـالي سـينتر        T1 محققانبا اين حال، ديگر     . )هستند
  ].9 و10[اند  ر گرفتهظشود، در ن پيدايش رشد دانه  موجبو ممكن استيير كرده تغ باز به وضعيت بسته حالت

  
  ]3[زيركونيا % 5ي آلومينا و  دهي ثابت براي نمونه تراكم و اندازه دانه در سينتر با سرعت حرارتسرعت تفاوت  -5 شكل

                                                           
1 Supercritical 
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فرايند سـينتر   ول  در ط برحسب دما   و رشد دانه    ) dρ/dt (تراكم سرعتبا توجه به تحول      T1 تعيين درجه حرارت  
طور كه   همانزيركونيا،  % 5ي آلومينايي با     عنوان مثال در نمونه    به. شود  انجام مي  1 حرارت دهي ثابت   سرعتبا  

ي  در محـدوده  سينتر   درجه حرارت    تراكم با  سرعتدهد كه     نشان مي  نمودار است، نشان داده شده     5 در شكل 
ºC1450-1400  ي    و سپس در محدوده    يابد  افزايش ميºC1525-1450 بـر اسـاس    . يابد سرعت كاهش مي    به

 و يـا     فراينـد سـينتر     مرحله نهـايي    تراكم مربوط به   سرعتكاهش يافتن   ،  ]11[ هنسن و همكاران  سينتر  مدل  
آشـكارا   اسـت    ºC1400 سينتر، رشد دانه هنگامي كه درجه حرارت        مورددر اين   . است  اندازه دانه  درشت شدن 

 را افـزايش    ي نفـوذ   ، فاصـله   رشـد دانـه    از آنجا كـه   . باشد تراكم مي  عتسرمربوط به كاهش    كه  مشاهده شده   
 روي  شـدت   بـه سينتر   اول   ي  نمونه پس از مرحله    وضعيت شود، مي  فرايند سينتر  دشوار شدن و موجب   دهد   مي

. اجتناب ورزيـد  حد   حاصل از حرارت دادن بيش از        ي  رشد دانه   بنابراين بايستي از   گذارد،  تاثير مي  ي دوم  مرحله
تراكم  سرعت كه در آن     شود مي تنظيم   ºC1450-1400 ي در محدوده  T1ر اين اساس، درجه حرارت مناسب       ب

 ٪72-88آن  دهد و چگالي نسبي متناظر بـا          نشان مي   حرارت دهي ثابت   سرعتمقدار را در سينتر با      بالاترين  
كه آن را بايد در     دهد   شان مي ن، تحقيقات   فرايند سينتر مرحله دوم   براي   T2 تعيين درجه حرارت     منطور به .است

كـه حركـت      در حـالي   ي حجم ـ نفـوذ  مرزدانه و يا     نفوذ  در آن  ، كه  در نطر گرفت   "سينتيكيپنجره  " ي محدوده
 T2 كه   زيرا در صورتي  بسيار مهم است     T2 ياست كه انتخاب دما   قابل ذكر . كند  مي عملمتوقف شده   مرزدانه  

 فواصـل نفـوذ   بـا توجـه بـه       همچنين تراكم نيز    ،  انجام شود ه  رشد دان  دوباره ممكن است     باشد بيش از حد بالا   
  .شود  ميناقصه منجر به تراكم  نتيجدر و كاهش يافتهاتمي

  اثر سرعت گرمايش -5
 و انـدازه دانـه      چگـالي دهد كه افزايش سرعت گرمايش منجر بـه كـاهش            عمل آمده نشان مي    هاي به  بررسي

باشـد   دهـد، مـي    دمايي كه تراكم و رشد دانـه رخ مـي         دليل كاهش زمان در دسترس سيستم در         شود كه به   مي
 كه حـرارت    دهد   نشان مي  ]10[مطالعات بوديسوا و همكاران     ).  نشان داده شده است    6طور كه در شكل      همان(

 درجه بر دقيقـه بـدون زمـان نگهـداري، بـه ترتيـب               50 و   20هاي    با سرعت  ºC1400ها تا دماي     دادن نمونه 
  .]10[دهد   ميكرومتر را نشان مي3/0±1/0 و 4/0±1/0هاي   و اندازه دانه%93,1و % 95هاي نسبي  چگالي

  
  ]10[هاي گرمايش متفاوت  اي آلومينا با سرعت منحني سينتر دو مرحله -6 شكل

  ي دوم اثر دماهاي اوليه و ثانويه و زمان نگهداري در مرحله -6
طـور كـه     همان. شود زه دانه مي   منجر به افزايش چگالي نسبي و اندا       2و زمان نگهداري   T2و   T1افزايش دماي   

ي   نشان داده شده است، تغييرات دماها و زمان نگهداري فرضـيه           1نتايج مطالعات وانگ و همكاران در جدول        
                                                           
1 Constant Heating Rate Sintering 
2 Holding Time 
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اي از تاثير دما و زمان نگهداري بر اندازه دانه با چگـالي يكـسان را         نيز نمونه  7در شكل   . كند فوق را اثبات مي   
  .]7[دهد  نشان مي

  هاي آلوميناي سينتر شده  ي نمونه زه دانهچگالي و اندا -1 جدول
  ]3[اي  تحت پارامترهاي مختلف فرايند سينتر دو مرحله

  T2 (°C)  T1 (°C)  )ساعت(زمان نگهداري   (%)چگالي نسبي  )ميكرومتر(اندازه دانه 

38/0  1/92  4  
44/0  0/95  8  
49/0  6/96  12  

1350  1400  

42/0  2/93  4  
48/0  4/96  8  
53/0  0/98  12  

1350  1425  

49/0  0/94  4  
55/0  5/97  8  
62/0  2/99  12  

1350  1450  

69/0  3/97  4  
88/0  4/99  8  1400  1450  

  
  

   
 a (ºC/0 h1250) b (ºC/0h1350(هاي سينتر شده  تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي از نمونه -7 شكل

)c (ºC/4 h1250 .3[ورده شده است چگالي مربوط به هر نمونه در روي تصوير آ[  

  اثر ساختار بلورين -7
اي روي اكسيدهاي سراميكي مختلف بيش از اندازه دانه و ريزساختار، بـه سـاختار                تاثير فرايند سينتر دو مرحله    

اي  شود كه فرايند سـينتر دو مرحلـه        براساس مطالعات ماكا و همكاران مشاهده مي      . ها وابسته است    آن بلورين
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عنوان مثال بر روي سـاختارهاي مكعبـي         به. تر تاثير بيشتري دارد    ختارهاي متقارن هايي با سا   بر روي سراميك  
طـور كـه در تـصاوير          همـان  .نسبت به هگزاگوتال و هگزاگونـال نـسبت بـه تتراگونـال، تـاثير بيـشتري دارد                

 فراينـد شـود كـه       ميكروسكوپ الكتروني روبشي گرفته شده از چند ماده با ساختارهاي متفاوت مـشاهده مـي              
كـاهش انـدازه دانـه بـا        ( زيركونيـا     مـولي  ٪8ايتريا   قابل توجهي در كاهش اندازه دانه        اثر اي  ينتر دو مرحله  س

ايتريـا  و بـراي    ) 2/1كاهش اندازه دانه با ضريب       (ه مشاهده شد  يتنها اثر ناچيز   ، براي آلومينا   داشته )2ضريب  
ختارهاي مكعبي، هگزاگونـال و تتراگونـال       ترتيب داراي سا    كه به  ه است، شدن مشاهده    اصلا  زيركونيا  مولي 3٪

  .]14[ )شود  مشاهده مي9 و 8 هاي طور كه در شكل همان (باشند مي

  

  
آلومينا ) a(اي  روش معمولي و دو مرحله هاي سينتر شده به تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمونه -8 شكل

)b ( مولي زيركونيا ٪3ايتريا )c ( 13[  مولي زيركونيا٪8ايتريا[  

  
هايي با  اي به سينتر معمولي در سراميك دست آمده از روش سينتر دو مرحله ي به نسبت اندازه دانه -9 شكل

  ]13[ساختار متفاوت 

  اثر ذرات فاز دوم -8
عنـوان مثـال     به. كند ساختار بازي مي  ل ريز حوو همچنين ت   T2و   T1 در تعيين    مهمي نقش   ذرات فاز دوم  وجود  

در را   T1، دماي مطلوب     ميكرومتر 15/0-2/0 با اندازه ذرات      آلومينا الصبراي پودر خ   ]10[و همكاران   بوديسوا  
بـه   T2زيركونيا درجه حرارت    % 5با افزودن   .  پيشنهاد كرده است   ºC1150 را   T2  و ºC1450-1400 ي محدوده
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 اثـر   دليـل   مـورد اسـتفاده بـه      ي بـالا  درجه حرارت نـسبتاً   يابد كه اين      افزايش مي  ]ºC1350-1300 ]3 گستره
 كه  ]11 و 12[دهد   مي افزايش   تراكم آلومينا را  سازي   انرژي فعال كه زيركونيا    شدهنشان داده   . باشد مي اونيزيرك

 در تحـول  ا زيركوني ـاثـر علاوه بر اين،   . باشد مي ºC1250 بالاي    در درجه حرارت   شامل رخ دادن نفوذ سطحي    
بـراي  .  شده اسـت   ايند سينتر مشخص  فر دوم   ي  رفتار رشد دانه در طول مرحله      ي  از طريق مشاهده   ساختارريز

متـر  يكرو م90/0  بـه 38/0  از افزايشمقداري   و شده   متوقفطور كامل    تواند به  خالص، رشد دانه نمي   آلوميناي  
 تـر م، رشد دانه ك   ازيركوني ٪5پودر آلومينا با     در .]10[شود   نشان داده مي  ) T2 )ºC1150  درجه حرارت پايين   در

 ممانعـت كننـدگي    روند    باشد، )ºC1350(بالاتر   T2 حتي اگر    .ه شده است  شاهدممتر  كرو مي 62/0به   47/0و از   
در مرزهـاي دانـه يـا       )  نانومتر 100 حدود (ازيركوني مريوط به موقعيت ذرات ريز       1كوب كنندگي  ميخ اثر   دليل به

 دانه   در مرزهاي  كوب كنندگي  ميخبدين معني كه يك نيروي قوي       ). 10شكل   (باشد آلومينا مي گانه    سه تقاطع
 موجب تغيير مكـان     اطور قطعي، زيركوني   هب. كند عمل مي در مرحله دوم     2سينتر همدما  دوره طولاني    در هنگام 

 آلومينـاي ابط بين اندازه دانه و تراكم در مقايسه بـا           وراصلاح   بالاتر و    هاي  به درجه حرارت   "سينتيكيپنجره  "
  .شود  مشاهده مي)1( مثالي از يك سيستم آلومينايي در جدول .شود  ميخالص

  
  ) ºC/0h1600(سينتر با سرعت حرارت دهي ثابت ) A(ريزساختار آلوميناي كاملاً متراكم تهيه شده از  -10 شكل
  هاي روشن كه با فلش مشخص شده  داته). ºC1450=T1 ،ºC/12h1350=T2(اي  سينتر دو مرحله) B(و 

  .]3[باشد  فاز زيركونيا مي

  نتايج -9
      ذرات ريـز    با اندازه  )٪99بيش از   ( بالا   با چگالي سراميك  يك  توان    اي مي   هبا فرايند سينتر كردن دو مرحل  
 .باشد  كمتري مي)اندازه نهايي دانه /اندازه ذرات اوليه(دست آورد كه داراي نسبت رشد  به

    يدمابراي تعيين T1  سـينتر بـا     هنگـام در  تـراكم    سـرعت  ي بهينـه بايد  فرايند سينتر    اول   ي براي مرحله
 .هي ثابت را در نظر گرفتد  حرارتسرعت

    براي انتخابT2  ،  بدون اثر آشـكار نفـوذ      تراكم  كه در آن     طوري به ود در نظر گرفته ش    ياثر نفوذ سطح  بايد
 .سطحي باشد

    هاي بـا    عنوان مثال در سراميك    به.  وابسته است  بلورين به تقارن ساختار     شدت  بهاي   فرايند سينتر دو مرحله
 .ا داردساختار مكعبي بيشترين تاثير ر

         دهد بنابراين    كوب كردن، انرژي فعال سازي تراكم را افزايش مي          افزودن ذرات فاز دوم به دليل ايجاد فرايند ميخ
 .بايست دماي ثانويه را افزايش داد يابد و براي رسيدن به چگالي مورد نظر مي دماي رشد دانه را افزايش مي

                                                           
1 Pinning Effect 
2 Isothermal Sintering 
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هاي ترمز هواپيماها بر روي كاهش وزن به همراه بهبود كيفيت و              امروزه سازندگان ديسك   :چكيده

بـدين منظـور در ابتـدا از مـواد و           . افزايش عمر كاري ايـن قطعـات بـا يكـديگر در رقابـت هـستند               
كربن -هاي زمينه فلزي و كربن      هاي فلزي و در ادامه از كامپوزيت       هاي آلي سپس از ديسك      لاينينگ

هاي زمينه    ها جاي خود را به كامپوزيت       با پيشرفت و توسعه مواد كامپوزيتي، اين ديسك       . استفاده شد 
هـاي ترمـز از ايـن نـوع      امروزه ديسك.  دادند C/C-SiC2هاي     بويژه كامپوزيت  CMC1سراميكي يا   
حرارتـي و     هاي بالايي نظير دانسيته پايين، مقاومت بـه شـوك            بودن قابليت  ها به علت دارا     كامپوزيت

اكنون   اند بطوريكه هم    سايش بالا نسبت به مواد ديگر مورد توجه سازندگان قطعات مذكور قرار گرفته            
هـاي ترمـز       براي ساخت ديـسك    C/C-SiCهاي    در اكثر هواپيماهاي پيشرفته و جديد از كامپوزيت       

هـاي ترمـز       در اين تحقيق مرور كلي بر تاريخچه ساخت و خـواص انـواع ديـسك               .گردد  استفاده مي 
  .هواپيماها انجام شده است

  

  مقدمه -1
 بـه عنـوان     3هـاي آلـي     گردد كه از مواد و لاينينگ        ميلادي بر مي   1940اولين نسل ترمزهاي هواپيما به سال       

بعـد از مـواد فلـزي نظيـر چـدن            بـه    1949هـاي     سپس در سـال   . ]1[هاي ترمز هواپيما استفاده گرديد      ديسك
قيمـت بـوده و از    اين قطعات داراي فرايند توليد بـسيار ارزان .  براي ساخت اين قطعات استفاده شد 4خاكستري

 گرم بـر    2/7حدود  (هاي چدني داراي دانسيته بالا      ديسك. باشند   قابل قبولي برخوردار مي    5خواص تريبولوژيكي 
باشند كه با توجه به توسـعه و پيـشرفت سيـستم ترمزهـا و                 ايدار مي ، مقاومت به خوردگي ناپ    )سانتيمتر مكعب 

ساخت هواپيماهاي جديدتر و با توجـه بـه ضـرورت كـاهش وزن آنهـا اسـتفاده از ايـن مـواد محـدود شـده                           
  .]2و1[است

دانـسيته ايـن    .  بر پايه آلومينيوم و ذرات سراميكي گسترش يافت        6هاي با زمينه فلزي     در مرحله بعد كامپوزيت   
با توسعه ايـن    . شوند  هاي متالورژي پودر ساخته مي       گرم بر سانتيمتر مكعب است و به روش        8/2-3د حدود   موا

هاي ترمز هواپيما به همراه هدايت حرارتي بالاتر حاصـل   اي در وزن ديسك   ها كاهش قابل ملاحظه     كامپوزيت
  .]3و2[گردد  محدود ميC400° رغم بهبود خواص ياد شده استفاده از اين مواد تا دماي حداكثر شد ولي علي

كـربن بـه علـت دارا بـودن خواصـي همچـون             -هاي كربن   در ادامه توسعه ديسك ترمز هواپيماها، كامپوزيت      
                                                           
1 Ceramic Matrix Composites 

   سيليكون كاربيد-كربن/كامپوزيت كربن 2
3 Organic Lining 
4 Grey Cast Iron 
5 Tribologicy 
6 Metal Matrix Composites 
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هـاي ترمـز از جـنس         اولـين معرفـي ديـسك     . دانسيته بسيار پـايين و پايـداري حرارتـي بـالا توسـعه يافتنـد              
 مـيلادي صـورت     1980 در سـال   1 كونكـورد  كربن به صورت تجاري بر روي هواپيماي      -هاي كربن   كامپوزيت

هاي قبلي بـود و در ادامـه ايـن ترمزهـا در               تر نسبت به نمونه     گرفت كه داراي وزن بسيار كمتر و عمر طولاني        
LPO ترمزهاي مذكور داراي  .  نيز استفاده گرديد   767-300هواپيماهايي همچون بوئينگ  

 بوده در   3000 حدود 2
 1085باشـند، همچنـين وزن كـل ترمزهـاي فلـزي               مـي  1500ود   حـد  LPO صورتيكه ترمزهاي فلزي داراي   

 كيلـوگرم   395باشـد كـه مقـدار          كيلوگرم مـي   690كربن-صورتيكه وزن كل ترمزهاي كربن     كيلوگرم بوده در  
  .]1[اختلاف وزني دارند

كربن، به علت اكسيداسيون اليـاف كربنـي        -هاي ترمز كربن    ها و خواص ياد شده براي ديسك        رغم قابليت   علي
 اصطكاك در شرايط محيطي مختلف از جمله رطوبـت و            و همچنين ناپايداري ضريب    oC400 دماي بالاي    در

يافت به علاوه اينكه قيمت بـالاي فراينـد توليـد             دهي و عمر اين ترمزها كاهش مي        دماي بالا، زمان سرويس   
  .]2و1[گرديد  ترمز هاي هايي در استفاده از آنها به عنوان ديسك ها باعث محدوديت اين نوع كامپوزيت
هاي منحصر به فرد       و قابليت  C/C-SiCهاي     بويژه كامپوزيت  CMCهاي زمينه سراميكي يا       با توسعه كامپوزيت  

عالي، ضريب اصطكاك و مقاومت به سايش بالا، اين مـواد مـورد توجـه قـرار                  آنها نظير خواص تريبولوژيكي   
ين تحقيقات بـراي سـاخت ايـن قطعـات در سـال             اول. كربن شدند -هاي ترمز كربن    گرفته و جايگزين ديسك   

 و همكاران ايـشان در مركـز هوافـضاي اشـتوتگارت آلمـان صـورت       Walter Krenkel ميلادي توسط 1985
  .]4[گرفت

   ترمز هواپيماها هاي طراحي و انتخاب مواد ديسك جنبه -2
 ـ  سـه ق  از  بايـست    مـي رونـد      ترمز هواپيما بكار مـي     سكبطور كلي موادي كه به عنوان دي       بخـوردار   رابليـت زي

  :]1[باشند
اجزاء اصطكاكي بايستي گشتاور مورد نياز جهت ايستادن و توقـف هواپيمـا را دامنـه وسـيعي از شـرايط                      )1

 .محيطي فراهم نمايند

 .بايستي به عنوان هادي حرارتي عمل نموده و انرژي سينتيكي هواپيما را جذب نمايند )2

 .گشتاور ايجاد شده را به تايرها منتقل نمايند )3

 اصولا از يك سيستم ترمز چند ديسكي كه شامل روتورهاي چرخشي و اسـتاتورهاي ثابـت                 هادر ترمز هواپيما  
  .ها نشان داده شده است  يك نمونه از مجموعه كامل اين ديسك1در شكل . شود باشند استفاده مي مجزا مي

  
  ]2و1[ ستاتورهاي مجزاكربن شامل روتور و ا-يك مجموعه كامل ديسك ترمز از جنس كامپوزيت كربن -1 شكل

                                                           
1 Concorde 
2 Landing Per Overload 
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 هاي ثابـت و چرخـشي در هواپيمـا دمـا بـه حـدود                دهد در اثر اصطكاك بين ديسك       ها نشان مي    نتايج بررسي 
oC1500 ها پارامترهاي وسيعي وجود دارد كه توليدكنندگان و سـازندگان            رسد و جهت طراحي اين ديسك        مي

 بصورت شماتيك پارامترهـاي طراحـي ديـسك         2در شكل   ]. 6و5و1[دهند  اين قطعات آنها را مد نظر قرار مي       
  .ترمز هواپيما نشان داده شده است

  
  ]1[ پارامترهاي موثر در طراحي ديسك ترمز هواپيما -2 شكل

  (C/C) كربن-هاي ترمز از جنس كامپوزيت كربن ديسك -3
 استفاده  به توان اند كه مي   متعددي يافته  كربن در چند دهه اخير كاربردهاي بسيار مهم و        -هاي كربن   كامپوزيت

هـاي دمـا       كوره نتبيولوژيكي، الم  هواپيماها، فضاپيماهاي مافوق صوت، مواد    ساخت قطعات و سازه      آنها در    از
هـاي مـسابقه و قطارهـاي     ماشـين ، هاي گازي، ترمزهاي پيشرفته مورد استفاده در هواپيماهـا  ، پره توربين بالا

 بطور كلي در مواردي كه بـه اسـتحكام ويـژه          . نموداشاره   ...هاي فضايي و   شاتل ها و   نازل راكت   و السير سريع
 جريان شديد گازهاي خورنده و بسيار گـرم و عـدم   در برابربالا و مقاومت به سايش ) نسبت استحكام به وزن  (

اين مواد به چند    . باشند هاي خنك كننده نياز باشد اين مواد كانديداي بسيار خوبي مي           امكان استفاده از سيستم   
  ].8و7[اند مورد توجه قرار گرفته  ذيلدليل عمده

 و در ايـن     نماينـد   مـي  را به خوبي تحمل      C2500°د دماهاي بيش از     ن مي توان  كربن- كربن هاي   كامپوزيت -1
 نقطـه تـصعيد آنهـا    شـوند و   ايـن مـواد ذوب نمـي    ضـمن اينكـه    .دن احتياج به سيالات خنك كننده ندار      اهادم
°C3800باشد  مي.  
  .خستگي مقاومت خوبي دارند  و در برابر سايش ورندالايي دا اين مواد مدول الاستيك ب-2
  .رخوردارندب به خودي  و از خاصيت روغنكاري خودباشند مي مطلوبي قابليت ماشينكاري و سوراخكاري ي دارا-3
  .رسد  ميgr/cm3 8 در سوپر آلياژها به پارامتر در حاليكه اين باشد مي gr/cm32/2-6/1  وزن مخصوص آنها -4
  .ريب اصطكاك مناسب اين مواد آنها را جهت استفاده در سيستم ترمزهاي پيشرفته مطرح ساخته است ض-5
 توان آنها را طـي چنـد ثانيـه از دماهـاي زيـر صـفر تـا                  ميرند بنابراين    مواد كربني شوك پذيري خوبي دا      -6

°C1500گرم نمود  .  
  .كاربرد دارنديز  نبيوتكنولوژيدر نتيجه در  باشند مي از نظر شيميايي خنثي -7
 ياين استحكام را در دماهاي بالا       و يابد  مي افزايش   C1200° استحكام كششي اين مواد در دماهاي بيش از          -8

°C2000 از دماي رايجسوپر آلياژهاي استحكام  كه حاليكهكنند، در  مي حفظ °C1200 يابد كاهش مي به بالا.   
 داراي نـشده بلكـه       و تخريـب    متلاشـي  به سـرعت   ،كربن در هنگام شكست قطعه    -هاي كربن    كامپوزيت -9

  .نامند ميآرام  شكست  را كه اين پديدهباشند ميشكست تدريجي 
ها روش تزريـق      ها وجود دارد كه مهمترين اين روش        هاي متنوعي براي ساخت اين كامپوزيت       بطوركلي روش 

CVIفاز گازي يا    
HIP و روش پرس ايزواستاتيك گرم يا        1

كننـده از   ها تقويت ر اين كامپوزيت  د. ]7و1[.باشد   مي 1
                                                           
1 Chemical Vapor Infiltration 
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اي    و يا تركيبي از كربن پيروليتيك و كربن شيشه         2جنس الياف كربن است و فاز زمينه شامل كربن پيروليتيك         
اي از     نمونـه  4 و در شـكل      C/C فراينـد سـاخت يـك ديـسك ترمـز از جـنس               3در شـكل    . ]5و4و1[باشد  مي

  .ست نشان داده شده اC/Cهاي ترمز كامپوزيت  ديسك

  
  ] C/C ]4 فرايند ساخت كامپوزيت -3 شكل

  
 ]C/C ]4هاي ترمز هواپيماي غير نظامي از جنس كامپوزيت  ديسك -4 شكل

شود شـكل     همانطور كه مشاهده مي   .  ارائه شده است   C/C ساختار ميكروسكوپي دو نوع كامپوزيت       5در شكل   
 بـا   C/Cكامپوزيـت   ت  سمت راس ـ كننده الياف كربن است و شكل         شامل زمينه پيروليتيك و تقويت    سمت چپ   

  ]. 5و1[دهد اي و كربن پيروليتيك را نشان مي زمينه دوتايي شامل كربن شيشه

  
  ]1[  با فاز زمينه مختلفC/Cساختار ميكروسكوپي دو نوع كامپوزيت  -5 شكل

                                                                                                                                                           
1 Hot Isostatic Press 
2 Pyrolitic Carbon 
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كـربن كـه بـه روش       - خواص فيزيكي و مكانيكي يك نوع ديسك ترمز از جنس كامپوزيت كربن            1در جدول   
CVIائه شده است توليد گرديده ار.  

  ] CVI ]9  توليد شده به روشC/C مكانيكي ديسك ترمز -خواص فيزيكي -1 جدول

  
  C/C-SiCهاي  ساخت ترمزهاي جديد از نسل كامپوزيت -4

 بـود كـه داراي      C/Cهاي     ميلادي از جنس كامپوزيت    2000هاي ترمز هواپيماها در قبل از سال          اغلب سيستم 
اولاً : هـا دو اشـكال اساسـي وجـود دارد           ار زياد اين كامپوزيت   خواص قابل قبولي بود ولي برخلاف مزاياي بسي       

پايين بودن ميزان هدايت حرارتي و ثانياً فعاليت بالاي اين مواد با هيدروژن و اكسيژن در دماهـاي بـالا، كـه                      
شود چرا كه در هواپيماهـاي جديـد و             ها مي   باعث خوردگي شيميايي و تشكيل اكسيدهاي كربن و هيدروكربن        

هاي كربنـي     رسد بنابراين براي استفاده از كامپوزيت        مي oC1000هاي ترمزها به بالاي       دما در سيستم   پيشرفته
در كاربردهاي دما بالا بايستي آنها را محافظت نمود كه روشهاي مختلفي براي حفاظـت اكـسيداسيوني ايـن                   

  :باشد مواد وجود دارد كه شامل موارد ذيل مي
  هاي كربني هاي ديرگداز بر روي كامپوزيت ايجاد پوشش: الف
  افزودن مواد ديرگداز به مواد كربني: ب
  C/C-SiCهاي  نفوذ دادن مذاب سيليكون به داخل بدنه كربني و ساخت كامپوزيت: ج

ذاب ترين آنها روش نفـوذ م ـ       ترين و رايج    ها وجود دارد كه ارزان      هاي مختلفي براي ساخت اين كامپوزيت       روش
كنـد و در      سيليكون پس از نفوذ به داخل بدنه بـا كـربن واكـنش مـي              . باشد  سيليكون به داخل بدنه كربني مي     

 در فـاز زمينـه ايـن اسـت كـه            SiCعلـت انتخـاب     . شود     توليد مي  SiCكربن با زمينه    -نتيجه كامپوزيت كربن  
 هـدايت حرارتـي بـالا،       SiCنـين   سيليكون كاربايد مقاومت بالايي در مقابل اكسيژن و هيـدروژن دارد و همچ            

 SiCپذيري بسيار بالا و سازگاري خوب با الياف كربني دارد و              انبساط حرارتي پايين، استحكام گرم بالا، شوك      
 دهـد     شده در داخل ساختار كامپوزيت و در كنار الياف كربن، تبخير شوندگي و ايجاد گاز را كاهش مـي                    تشكيل

  .  نشان داده شده استC/C-SiCكروسكوپي كامپوزيت  ساختار مي6در شكل ]. 12و11و10و6[

  
  ] C/C-SiC ]4نماي سه بعدي كامپوزيت  -6 شكل
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. باشـد   كربن در كنـار زمينـه سـيليكون كاربايـد مـي           -شود ساختار شامل الياف كربن      همانگونه كه مشاهده مي   
، دانسيته نسبتاً   %)5كمتر از   ( داراي تخلخل باز كمتر    C/Cهاي     در مقايسه با كامپوزيت    C/C-SiCهاي    كامپوزيت

ايـن   .]13و4-1[ باشـند     ، عدم حـساسيت بـه اكـسيداسيون و دمـاي كـاري بـالاتر مـي                )g/cm32حدود  ( بالاتر
اي، راديواكتيويته پايين، استحكام بالا       ها به علت خواص بسيار عالي در دماهاي بالا و خواص هسته             كامپوزيت

ختلــف دارنــد و بــراي كاربردهــاي دمــا بــالا و و هــدايت حرارتــي خــوب كاربردهــاي متنــوعي در صــنايع م
هـاي ترمـز      هـا، ديـسك     هاي برتر خصوصاً در صنايع هوا فضا نظير محفظه احتراق موتـور موشـك               تكنولوژي

هـاي عمليـات حرارتـي و ديـواره           هاي حرارتي، كـوره     هاي گازي، مبدل    هواپيماها، موتورهاي پيشرفته، توربين   
علاوه بر خواص ياد شده اين مواد داراي خواص تريبولوژيكي و سـطحي             . اند  اي توسعه يافته    راكتورهاي هسته 

كربن -بسيار عالي بخصوص ضريب اصطكاك و مقاومت سايشي بالا در مقايسه با چدن خاكستري و يا كربن                
 C/C-SiCهاي ترمز از جنس كامپوزيـت          چند نمونه ترمز اضطراري و ديسك      7در شكل   . ]15و14و9[باشند  مي

  .  استنشان داده شده

  
  ]2[)چپ (C/C-SiCهاي ترمز  و ديسك) راست(نسل اول ترمزهاي اضطراري -7 شكل

 نماي  9 و در شكل   اند   مقايسه شده  C/C-SiCهاي    هاي ترمز فلزي و كامپوزيت       رفتار سايشي ديسك   8در شكل 
 Goodrich سيستم ترمز هواپيما ساخت شركت هواپيمـا سـازي           2 و استاتور  1برش مقطع مجموعه كامل روتور    

  .ن داده شده استنشا

   
هاي ترمز فلزي و  تغييرات نرخ سايش ديسك -8 شكل

  ]4[  با افزايش مسافت طي شدهCMC هاي كامپوزيت
برش مقطع مجموعه روتور و استاتور ترمز  -9 شكل

  ]15[ هواپيما

 بـسيار بـالاتر از      CMCهاي ترمز از جنس كامپوزيت        شود مقاومت به سايش ديسك      همانگونه كه مشاهده مي   
باشد كه اين امرناشي از بالا بـودن مقاومـت بـه سـايش فـاز زمينـه كامپوزيـت يعنـي                        زي مي هاي فل   ديسك

هـا باعـث افـزايش اسـتحكام          باشد به علاوه اينكه الياف كربن موجود در اين كامپوزيـت              سيليكون كاربايد مي  
هـاي    يـسك  خـواص انـواع د     2در جدول   . ]7و4و3و2[شوند  مكانيكي نسبت به سيليكون كاربايد مونوليتيك مي      

                                                           
1 Rotor 
2 Stator 
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  . ارائه شده استC/C-SiC و C/Cهاي   ، كامپوزيت)GJL-250(ترمز فلزي از جنس چدن خاكستري 
 در CMCهــاي  امــروزه مؤســسات و صــنايع مختلــف تحقيقــات وســيعي را در زمينــه بكــارگيري كامپوزيــت 

ها تـا حـد    تخلخلاند و با بهبود خواص از جمله كاهش           هاي اصطكاكي نظير ترمز هواپيماها انجام داده        سيستم
 2000در سـال  . انـد   به خـواص مكـانيكي قابـل قبـولي دسـت يافتـه            % 30و افزايش حجم الياف تا بالاي     % 5

 911 توربـو    Porsche و   Sهاي مرسدس كـلاس       هاي خاصي از اتومبيل     در مدل  C/C-SiCترمزهاي از جنس    
  و Parker-Hannifin  ،Honeywellبكارگرفته شـد و در آمريكـا چنـد شـركت سـازنده قطعـات هواپيمـا نظيـر                    

Goodrich هـا را بـراي سيـستم ترمـز هواپيماهـا طراحـي و توليـد                  هاي مختلفي از اين نوع كامپوزيـت         نمونه
  . ]17و16و15[)10شكل (اند نموده

  ]4[هاي ترمز فلزي و كامپوزيتي خواص انواع ديسك-2 جدول

  

  
  ]15 [هاي هواپيماي مسافربري سيستم ترمز چرخ -10 شكل

  خلاصه -5
 اول از جنس لاينينگهـاي آلـي، چـدن خاكـستري،         تي گفت سيستم ترمز هواپيماهاي نسل     بطور خلاصه بايس  

باشند   هاي زمينه فلزي بود، با توسعه و ساخت هواپيماهاي جديد كه داراي سرعت و وزن بالايي مي                 كامپوزيت
براين در  هاي ترمز نسل اول از نظر استحكام و خواص حرارتي پاسخگوي شرايط جديد نبودند بنـا                 اين سيستم 

  .هاي اخير دچار تغيير و تحولات اساسي گرديد دهه
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  مـدول  ،اسـتحكام ويـژه   در جهـان و دارا بـودن خواصـي نظيـر            ) C/C( كـربن –كربنهاي    با توسعه كامپوزيت  
هاي اصـطكاكي     از جمله سيستم   صنايع مختلف اي در    جايگاه ويژه  عالي    حرارتي و مكانيكي   الاستيك، خواص 
  .نديافتو ترمز هواپيماها 

هاي اخير و برتري خواص مكانيكي، حرارتي و سايـشي نـسبت بـه                 در دهه  C/C-SiCهاي    با معرفي كامپوزيت  
هاي ترمز هواپيماها     ها مورد توجه توليدكنندگان سيستم      كربن موجب شد اين كامپوزيت    –كربنهاي    كامپوزيت

  . كربن و غيره شوند-هاي ترمز فلزي، كربن قرار گرفته و جايگزين ديسك
ها در حـال حاضـر عـلاوه بـر هواپيماهـا در سيـستم ترمـز انـواع                    دهد اين نوع كامپوزيت     ها نشان مي   ررسيب

انـد و در حـال حاضـر           نيـز توسـعه يافتـه      Daimlerchrysler  و Porsche  ،Ferrariاي مثل     هاي مسابقه  اتومبيل
  . شود ن توليد ميها در جها  ديسك ترمز بصورت تجاري از اين نوع كامپوزيت50000ساليانه حدود 

هـا و      ترمزهـاي اضـطراري آسانـسورها، جرثقيـل         هـاي مـذكور در سيـستم        لازم به ذكر است اخيراً كامپوزيت     
اند كه در آينـده نيـز كاربردهـاي بيـشتري بـراي آنهـا                 قطارهاي سريع السير و در صنايع هوافضا توسعه يافته        

  .باشد كاهش هزينه توليد و بهبود كيفيت آنها ميمتصور خواهد بود و در حال حاضر رقابت سازندگان بر روي 
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 تنگستن دي ترمال بر نحوه رشد اكسدروي هندياثر زمان فرآ
)WO3 (هگزاگونال  

  2ي زمانروسي، س1ي جعفرنينوش ،1، احسان مرزبان راد1ي حسنديحم
  ايدانشگاه بارسلونا، اسپان 2 ،يانرژ پژوهشگاه مواد و 1

ehsan327@yahoo.com 

 اتي داشـتن خـصوص    لي ـ فلـزات واسـطه بـه دل       دي اكـس  اني ـدر م ) WO3( تنگـستن    دياكس :چكيده
 نيدر ا .  است يكي جهت ساخت ادوات الكترون    ي مناسب يداي كاند عي باند وس  ي و پهنا  n نوع   يهاد مهين

 كوتـاه سـاخته     ي در مدت زمـان    دروترمالي ه ندي فرآ كي قي تنگستن از طر   دي اكس يها لهي نانوم قيتحق
و نمك طعام   ) Na2WO4.2H2O( تنگستن   ي از نمك حاو   ي محلول آب  كي ابتدا   ور منظ نيبد. شدند

)NaCl (   مولار به    1,1 كيدري كلر ديساخته و توسط اس pH2 ساعت در  9 و   3،  2،  1 و به مدت     د،ي رس
 انجام شده   يها ي بدست آمده بررس   يها نمونه.  قرار گرفت  ºC180 ي در دما  قي اتوكلاو عا  كيداخل  
 ـ وپكروسكي، و م  )SEM (ي روبش ي الكترون كروسكوپي، م X اشعه   اش دستگاه پر  لهيبه وس   ي الكترون
 2-3 يب ـيها بـا طـول تقر      لهي نانو م  نينشان دادند كه بهتر   ) HRTEM( بالا   كي با قدرت تفك   يعبور

  .شوند ي ساعت حاصل م3 نانو متر در مدت زمان 100-200 يبي و قطر تقركرومتريم
  . فلزدي نانو مواد، اكسك،ي سرامدروترمال،ي هندي فرآله،ي تنگستن، نانو مدياكس :يدي كلكلمات

  مقدمه -1
يكـي  . هاي تحقيقاتي بسياري پديد آمده است      ي نيمه هاديها، زمينه    ي افزايش دانش در زمينه     اخيرا به واسطه  

ها، كه توجه بسياري از محققان را به خود جلب كرده است، ساخت اكسيد فلزات نيمـه هـادي بـا                      از اين زمينه  
 هادي داراي بيشترين نـسبت سـطح بـه حجـم،     زيرا در اين ساختار اكسيد فلزات نيمه      . ساختار نانومتري است  

در ميـان تمـامي     . ]4-1[سطح ويژه زياد و خواص فيزيكي مناسب جهت كاربردهاي الكتريكي و نوري هستند            
اكـسيد  . اي كسب كرده اسـت     به دليل خواص استثنايي جايگاه ويژه     ) WO3(اين اكسيد فلزات، اكسيد تنگستن      

هدايت در اين اكسيد، ذاتـي    .  الكترو ولت است   2,8 تا   2,4اندي بين    با پهناي ب   nتنگستن يك نيمه هادي نوع      
اين خواص ذاتي، اكـسيد تنگـستن را بـراي كاربردهـاي          . ]6 , 5[باشد و ناشي از نقص جاي خالي اكسيژن مي       

، حـسگرهاي رطوبـت و دمـا و     ]8[، فوتـو كاتاليـست    ]7[هـاي الكتروكروميـك    وسيعي ماننـد سـاخت دسـتگاه      
نتايج تحقيقات دانشمندان ثابت كرده اسـت كـه اگـر در سـاخت ايـن                . ]9[كرده است حسگرهاي گاز مناسب    

ها به جاي قطعات حجيم اكسيد تنگستن از نانو ساختارهاي يك بعـدي اكـسيد تنگـستن، ماننـد نـانو                      دستگاه
 محـدوديت ابعـادي   شود، زيرا    ها، استفاده شود نتايج بسيار بهتري با حساسيت و دقت بيشتري حاصل مي             ميله

هاي اكسيد تنگستن داراي       به علاوه نانو ميله    .]10[شود  مي پديده انتقال    در ساختارهاي يك بعدي سبب بهبود     
نسبت سطح به حجم زياد و خواص فيزيكي شيميايي منحصر به فردي هستند كه سبب كـار آمـدي آنهـا بـه                

  .]13-11, 9[گردد ي اوليه مناسب جهت ساخت ادوات مذكور مي عنوان ماده
هاي اكسيد تنگستن تا كنون به كار رفته اسـت كـه از ايـن                 اي متعدد و متفاوتي براي ساخت نانو ميله       ه  روش

 ،]15[بخـار  فـاز  از شـيميايي /فيزيكـي  دهـي  رسـوب  ،]14[شيميايي الكترو روش به حكاكيتوان به     ميان مي 
 قـوس  ،]1[رارتـي ح تبخير ،]17[ترمال هيدرو ،]14[كلوئيدي محلول از دهي رسوب ،]16[مدل روي از ساخت

 و ]9[ اتمــسفر فــشار در جامــد و بخــار فــاز از همزمــان ي اســتفاده ،]1[ليــزري دهــي رســوب ،]1[الكتريكــي
زيـرا در ايـن روش بـه        . ها، روش هيدروترمال مـوثرتر اسـت       از ميان تمامي اين روش    .  اشاره كرد  ]18[ژل سل

، روش انجـام كـار      ]19[شـود  رف توليد مـي   ، هزينه كمتري ص   ]3[توان ابعاد ذرات نانو را كنترل كرد       راحتي مي 
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تـر از تمـامي دلايـل ذكـر          ، و مهم  ]20[هاي ديگر را ندارد    هاي روش  بسيار ساده است و هيچكدام از پيچيدگي      
به عنوان نمونه شخصي بـه نـام ژو بـا           . ]1[افتد تري اتفاق مي   شده اينكه فرايند رشد ذرات نانو در دماي پائين        

 و در حضور    ºC1600  در دماي  SiO2 ورقي از جنس تنگستن پوشيده شده با         كمك همكارانش با حرارت دادن    
 در حـالي كـه جـان مـا و           ]9, 3[گاز آرگون موفق به ساخت يك ساختار تك بعدي از اكـسيد تنگـستن شـد                 

 نـانو ميلـه ي اكـسيد تنگـستن توليـد          ºC180ي هيـدروترمال در دمـاي        همكارانش با كمك يك روش ساده     
هاي اكسيد تنگستن بـه      هاي مختلفي براي ساخت نانو ميله      نوع مواد اوليه مصرفي، زمان     بسته به    .]20[كردند

تا آنجايي كه نويسندگان اين مقالـه مطلـع هـستند، كوتـاهترين زمـان               . روش هيدروترمال گزارش شده است    
 سـاعت بـا     4كيم و همكـارانش در مـدت زمـان          . ]3[انجام واكنش را شخصي به نام كيم گزارش كرده است         

ي اكـسيد تنگـستن      هاي در هم تنيـده     ستفاده از تنگستنات سديم، نمك آمونيوم و سولفات سديم به نانو سيم           ا
. ]21[در تحقيقي ديگر چند روز زمان صرف شد تا اكسيد تنگستن يك بعـدي سـاخته شـود                 . دست پيدا كردند  

گستن بايـستي دقـت زيـادي       هاي يكنواخت اكسيد تن    دهند كه براي رسيدن به نانو ميله       ها نشان مي   اين مثال 
هاي يكنواخت اكسيد تنگستن را در يك واكنش ساده و بدون نياز بـه               صرف كرد به طوري كه بتوان نانو ميله       

هـا و زمـان      عوامل متعددي نظير دما، غلظت و تركيب اوليـه واكـنش دهنـده            . ]21[عمليات حرارتي توليد كرد   
در ايـن   . كنند  يكنواخت اكسيد تنگستن نقش كليدي بازي مي       هاي انجام فرايند هيدروترمال در توليد نانو ميله      

هاي اكسيد تنگستن از يك محلول با غلظـت          تحقيق اثر زمان فرآيند هيدروترمال بر روي نحوه رشد نانو ميله          
+6 ثابت يون

Wدر دماي ثابت مورد بررسي قرار گرفت  .  

  هاي تجربي فعاليت -2
 به روش هيـدروتــرمال نيـاز بـه ســاخت محلـولي از نمـك                هاي اكسـيد تنگسـتن    بـراي ساخت نانـو ميلـه   

+6حاوي يون 
W مـول  0,002به اين منظور . است (Merck-Art. No: 6672) Na2WO4.2H2O  مـول 0,005و  

(Merck-Art. No: 6404) NaCl  محلول حاصل توسـط اسـيد كلريـدريك    .  ميلي ليتر آب مقطر حل شد20در
 قـرار   ºC180 ساعت در داخل يك اتوكلاو عـايق در دمـاي         9 و   3،  2،  1  به مدت  ، و  رسيد pH 2  مولار به  1,1

 مخلوط پودر سبز رنگ حاصل با آب مقطر و اتانول چندين بار بـا سـانتريفيوژ شستـشو داده شـد و در                        .گرفت
، X (Unisantis-XMD300)ه پـراش اشـعه   اهاي بدست آمده بـه وسـيله دسـتگ    نمونه.  خشك شدºC80 دماي

 ـ  ، و ميكروسـكوپ الكترونـي عبـوري بـا قـدرت       )SEM(Cambridge-S360)(ي روبـشي    ميكروسكوپ الكترون
  . بررسي شد)JEOL 2100(HRTEM(( تفكيك بالا

  نتايج و بحث -3
هاي اكسيد تنگستن ساخته شـده بـه روش هيـدروترمال در               از نانوميله  ميكروسكوپ الكتروني روبشي  تصاوير  
شود، زمان انجام واكـنش بـر ابعـاد و هندسـه              اهده مي  مش a,b1همانطور كه در شكل     . اند   آورده شده  1شكل  
هـاي كوچـك و صـفحات متـشكل از            در ايـن شـكل تركيبـي از اگلـومره نانوميلـه           . گـذارد   ها اثر مي    نانوميله
زني انجـام و رشـد       ساعت واكنش جوانه   1براساس اين شكل، در خلال      . شود  هاي كوچك مشاهده مي     نانوميله

وان ادعا كرد كه اگلومره حاصله در خـلال فراينـد شستـشو و خـشكايش پـودر                  ت  به علاوه مي  . آغاز شده است  
بنـابراين  . شدند هاي كوچك توليد نمي داشتند، نانو ميله ها پيوند شيميايي مي     حاصل شده است زيرا اگر اگلومره     

هـا در     شد نانو ميله  ها و ر    تر را به شيميايي نبودن پيوند بين اگلومره         ها در فرآيند طولاني     توان حضور نانوميله    مي
 سـاعت از فراينـد    2 بعـد از گذشـت       c1مطـابق شـكل     . هـاي مختلـف نـسبت داد        جهات مختلف بـا سـرعت     

ترنـد و بـه    هـا يكنواخـت   در اينجا نانو ميلـه . آيند هاي منفرد اكسيد تنگستن به وجود مي  هيدروترمال، نانو ميله  
 d1شـكل   . آينـد   كوتاه در اين شكل به چشم مي      هاي    صورت منفرد قابل تفكيك، با وجود اين برخي نانو ميله         
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 سـاعت فراينـد     2 نانو متر را كه بعد از        160 ميكرومتر و قطر تقريبي      1,6يك نانو ميله منفرد به طول تقريبي        
تواند نقطه برجـسته ايـن تحقيـق از نظـر مـصرف               اين شكل مي  .  به دست آمد   C180°هيدرو ترمال در دماي     

 روز فرآينـد  7 بعـد از  ]21[چـرا كـه شخـصي بـه نـام ترمـل و همكـارانش       . انرژي و مسائل اقتـصادي باشـد     
به علاوه اشكال   .  نانو متر دست يافتند    5-50 نانو متر و قطر      150-250هايي با طول      هيدروترمال، به نانو ميله   

c,d1                سـاعت از فرآينـد     3پـس از گذشـت      .  مويد اين مطلب هستند كه جوانه زنـي در كنـار رشـد ادامـه دارد
 و  2،  1(ها با كمترين نسبت طول به عرض در قياس با سه زمـان ديگـر                  ترين نانو ميله    مال، يكنواخت هيدروتر

.  نـانو متـر بـود   125 ميكرومتر و قطر آنهـا  2ها  طول تقريبي اين نانو ميله). e, f1شكل (حاصل شد ) ساعت9
هـايي بـا ايـن        ت به نانو ميله    ساع 24 و همكارانش در تحقيقي با مواد اوليه مشابه در مدت زمان             ]20[جان ما   

ها    حكايت از يكنواختي كامل نانوميله     ميكروسكوپ الكتروني روبشي  در تحقيق آنها تصاوير     . طول دست يافتند  
 سـاعت   9ها يكنواخت نيست و افزايش زمـان فرآينـد بـه              داشت در حالي كه در تحقيق حاضر اندازه نانو ميله         

براي درك بهتر اين مطلب بايستي جوانـه زنـي   ). g, h 1شكل (ها شد  سبب ايجاد نانو ذراتي در كنار نانو ميله
زني دارد، بنـابر ايـن        رسد كه سيستم ما توانايي بالايي براي جوانه         به نظر مي  . اكسيد تنگستن را در نظر گرفت     

منجـر  ها ادامه داشته ياشد كه اين پديـده   ممكن است جوانه زني فاز جامد حتي بعد از تشكيل و رشد نانو ميله    
شوند سـرعت رشـد       ها بلندتر مي    از طرف ديگر، هنگامي كه نانو ميله      . شود  ها مي   به ايجاد توزيع اندازه نانو ميله     

كنـد،    يابد و سيستم تمايل به افزايش سرعت براي ثابت نگهداشتن نسبت طول به عرض پيدا مـي                  كاهش مي 
د تابع غلظت محلول و عوامل فرآينـد        دانيم كه سرعت رش     مي. يابد  در غير اين صورت سرعت رشد كاهش مي       

رسـد    دما و فشار در طول يك فرآيند هيدرو ترمال ثابت است، پس منطقي به نظر مـي                . نظير دما و فشار است    
+6يابد زيرا يون      اگر بگوييم كه سرعت واكنش ثابت است يا كاهش مي         

W    شود و تـشكيل       از محلول خارج مي
هـا سـرعت      شود كه با افزايش طول نانو ميله        ن، اين نتيجه حاصل مي    بنابراي. دهد  اكسيد تنگستن مي   فاز جامد 

+6هاي كوچكتر بيشتر است زيرا به ميزان كمتري از يون             يابد و سرعت رشد نانو ميله       رشد كاهش مي  
W  جهت 

 و  ]20[هـاي جـان مـا         وانـد دليـل يكنـواختي نـانو ميلـه           اين فرضيه مـي   . تبديل به اكسيد تنگستن نياز دارند     
  .تر توجيه كند  را در زمان طولانيهمكارانش

  

  

  
  :  به مدت180هاي ساخته شده در دماي  تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي از نمونه -1 شكل

   ساعت9 ساعت و 3ساعت، 2ساعت، 1
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ميكروسكوپ الكتروني عبـوري بـا      جهت حصول اطمينان بيشتر از ساختار كريستالي و هندسه پودر حاصل از             
دهـد كـه در       هاي منفـردي را نـشان مـي          شماي كلي از نانو ميله     a-d 2شكل  .  استفاده شد  يك بالا قدرت تفك 

 نانومتر  0,383هاي كريستالي      فاصله بين شبكه   d 2مطابق شكل   .  ساعت ساخته شد   9 به مدت    C180°دماي  
به نشان دهنـده  به علاوه اين محاس. در ساختار هگزاگونال است..) 1(ي   محاسبه شد كه اين منطبق بر صفحه      

 .نيز هست) رشد جهت دار(رشد فاز جامد در يك جهت 

  

  
  ي ساخته شده  نمونهتصوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري با قدرت تفكيك بالا از  -2 شكل

  ساعت9 ه مدتب 180در دماي 

 JCPDSاين الگوها منطبق بر كارت      . گردد  هاي توليد شده مشاهده مي       نمونه X الگوي پراش اشعه     3در شكل   
 و Xاز تركيب نتايج حاصل از الگوي پـراش اشـعه   ). a = 7.289Å, c = 3.889 Å( است 033 -1387  شمارههب

هـا در سـاختار       توان نتيجه گرفت كه نانو ميلـه         مي ميكروسكوپ الكتروني عبوري با قدرت تفكيك بالا      تصوير  
  .شود نميها ديده  اند و هيچ نشاني از ناخالصي در نمونه هگزاگونال رشد كرده

  
  :  به مدت180هاي ساخته شده در دماي   نمونهالگوي پراش اشعه ايكس -3 شكل

  ساعت9ساعت و 3ساعت، 2ساعت، 1
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  گيري نتيجه -4
هاي اكسيد تنگستن در ساختار كريستالي هگزاگونال از طريق يك فرآيند هيدروترمال بهينه شـده در                  نانو ميله 

 ميكرومتـر و قطـر تقريبـي        2-3هايي بـا طـول تقريبـي           ساعت، نانوميله  3بعد از   .  بدست آمدند  C180°دماي  
تـر از نظـر       هاي ساخته شـده در زمـان كوتـاه          بنا به نتايج بدست آمده نانو ميله      .  نانو متر حاصل شد    200-100
افزايش زمان فرآيند هيدروترمال باعث بلنـدتر       . ترند  ترند هر چند از نظر رشد طولي كوتاه         گيري يكنواخت   جهت

  .شود تر نيز مي هاي كوتاه شود ولي از طرفي ديگر سبب رشد همزمان نانو ميله ها مي شدن نانو ميله
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