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  ميسيلي سديتريگري ژلي ن ريخته
  يبياميد شريفي، فرهاد گلستاني فرد، عليرضا ميرحب

   دانشگاه علم و صنعت،ي مواد و متالورژيدانشكده مهندس
golestanifard@iust.ac.ir 

گري ژلي    به روش ريخته  ) Si3N4( هاي نيتريد سيليسيمي    اين پژوهش با هدف ساخت بدنه     : چكيده
 درصد بار جامـد از پـودر        70هايي با     اين تحقيق دوغاب   در.  فرآيند انجام شد   و بررسي عوامل موثر بر    

 بـا مقـادير     AM-MBAM  ميكـرون و سيـستم مونـومري       3/0بندي كمتـر از       نيتريد سيليسيم با دانه   
گـري در   ها با افزودن كاتاليزور و آغازگر تحت عمليات ريخته در ادامه اين دوغاب   . مختلف تهيه شدند  

قطعات پس از خروج از قالب خشك و سپس شرايط بهينه خروج مواد آلي              . رار گرفتند قالب پليمري ق  
نتايج حاصل نشان دادند كه افزايش درصد مونومر باعث كاهش زمان انتظار براي ژل              . بررسي گرديد 

 نشان داد كه DTA/TG نتايج آناليز . شود  هاي خام مي    شدن، زمان ژل شدن و افزايش استحكام بدنه       
  .شوند  از قطعه خارج ميC˚600-350 ي دمايي مري در محدودهمواد مونو

  .گري ژلي، نيتريد سيليسيم، مونومر، زمان انتظار، زمان گيرش ريخته: كلمات كليدي

  مقدمه -1
به دليل خواص مكانيكي، فيزيكي و شيميايي عـالي يكـي از پـر كـاربردترين مـواد                  ) Si3N4( نيتريد سيليسيوم 
كاري بسيار بـالا و مـشكل         ما استفاده از اين ماده به خاطر هزينه توليد و ماشين          ا]. 2-1[ ايست  سراميكي سازه 

لذا يكي از اهداف، فـائق آمـدن بـر    ]. 4-3[ هايي مواجه است در ساخت قطعات با اشكال پيچيده با محدوديت     
تـوان  گري ژلي است كـه ب      گري دوغابي و ريخته     گري مثل ريخته    هاي ريخته   اين مشكلات با استفاده از روش     

  ].5[ بوسيله آن قطعاتي همگن و نزديك به شكل اصلي تهيه كرد
هايي همچون سادگي، توانايي در شكل دادن اشكال پيچيده و            گري ژلي به دليل مزيت      هاي اخير روش ريخته     در سال 

]. 7-6[ه است ها پيدا كرد هاي خام جايگاه مناسبي را در بين ساير روش كاري بدليل استحكام بالاي بدنه قابليت ماشين
حاوي مونومر و پراكنده سـاز مناسـب        ) يا غير آبي  (در اين روش، ابتدا دوغابي از پودر سراميكي درون يك محلول آبي             

سپس با افزودن آغازگر و كاتاليزور به دوغاب، آن را به درون قالب ريخته، پس از انجـام فرآينـد ژل شـدن        . آماده شده 
  ].8-10 [شود يمود گرفته است به منظور خشك كردن و سينتر از قالب خارج قطعه مورد نظر كه شكل قالب را به خ
گري ژلـي      بوده است و مطالعه بر روي ريخته        هاي اكسيدي   گري ژلي سراميك    مطالعات قبلي بيشتر بر روي ريخته     

 رعوامل موث در كار حاضر    ]. 15-11[ مثل نيتريد سيليسيوم احتياج به تحقيق بيشتر دارد           هاي غير اكسيدي    سراميك
، زمـان  1 اثر مقدار مونومر و نسبت مونومرها بر روي زمـان انتظـار  در فرآيند ريخته گري ژلي نيتريد سيليسيوم مثل       

زمان گيـرش زمـان بـين       . (هاي خام بررسي شد     اي و تغيير شكل خطي نمونه       ، استحكام خمشي سه نقطه    2گيرش
  .)باشد مان بين افزودن آغازگر تا شروع گيرش ميباشد و زمان انتظار مدت ز شروع گيرش تا پايان گيرش مي

  هاي تجربي فعاليت -2
  مواد اوليه -2-1

بـه عنـوان    % 99 ميكرومتر و خلوص بـالاي     3/0در اين پژوهش پودر نيتريدسيليسيم آلفا با اندازه دانه حدوداً           

                                                           
1 Idle Time 
2 Gelation Time 
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ندي در ابعـاد نـانو      ب   همچنين پودر آلومينا و اكسيد ايتريوم كه هر دو دانه            .پودر اصلي مورد استفاده قرارگرفت    
 . به عنوان كمك سـينتر مـورد مـصرف قـرار گرفتنـد             1 به   2 درصد وزني و نسبت      10متري داشتند به ميزان     

به عنوان مونـومر    ) AM ( بود كه اكريلآميد   AM/MBAMسيستم مونومري مورد استفاده دراين پژوهش سيستم        
بـه عنـوان اتـصال دهنـده     ) MBAM (دمتـيلن بـيس اكريلامي ـ   -N′,N و) Merck 8،00830،100( زنجيره ساز 
ــي) Merck 0250،8،05792 (عرضــي ــولفات  م ــوم پرس ــين آموني ــند، همچن ــازگر ) APS (باش ــوان آغ ــه عن  ب

)1،01201،0500 Merck(    و تترامتيل اتيلن ديامين  )TEMED(   به عنوان كاتاليزور  )1،10732،0100Merck ( و
 و ايجـاد پيونـد عرضـي مـورد اسـتفاده قـرار              APSبراي سرعت بخشيدن به فرآيند پليمريزاسيون و شكستن         

  . استفاده شدDolapix A88ساز   براي پايدارسازي دوغاب نيز از روان.گرفتند
  روش انجام كار -2-2

سپس پـودر نيتريـد   .  و پراكنده ساز به مقادير مختلف در آب ديونيزه حل شدندAM, MBAM ابتدا مونومرهاي
 ساعت بالميـل    24اين دوغاب به مدت     . اين محلول اضافه شد    درصد حجمي جامد به      45سيليسيوم بر مبناي    

 دقيقـه بـه داخـل       10سپس آغازگر و كاتاليسيت به دوغاب اضافه شد و دوغاب بعد از هوازدايي به مدت                . شد
 سـاعت خـشك   24 ساعت قطعات از درون قالب خارج شدند و در محيط بـه مـدت       1بعد از   . قالب ريخته شد  

هـا بـراي      سپس نمونه .  حرارت داده شدند تا مواد آلي از آن خارج شوند          C600°اي  ها تا دم    سپس نمونه . شدند
 در مافـل  Si3N4 درجه بر دقيقه درون بستر 5 ساعت با نرخ     2 به مدت    C1650°انجام عمليات پخت در دماي      

Al2O3شود گري ژلي مشاهده مي فرآيند ريخته 1شكلدر .  و سپس در داخل كوره قرار داده شدند.  

  
  ند ريخته گري ژلي نيتريد سيليسيمرآيف -1 شكل

بـراي ايـن    . پايداري نيتريد سيليسيم، تست پتانسيل زتا بر روي دوغاب اين پودر انجام شـد              pHبراي انتخاب   
ي   هاي مذكور به وسيله     تهيه شد و پتانسيل زتاي دوغاب      12 و 10 ،8 ،6 ،4 هايpHهايي با     كار سوسپانسيون 

  .گيري شد ن اندازه ساخت كشورآلماRXE zeta965 دستگاه
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 درصد وزني   6/0 و   5/0 و 4/0 و 3/0 و 1/0  مناسب از آناليز پتانسيل زتا به دست آمد، مقادير         pHبعد از اينكه    
وزني ذرات جامد اضافه گرديد و ميزان تـه نـشيني    % 20به سوسپانسيون حاوي  Dolapix A88ساز  از پراكنده

   ساعت مورد بررسي قرارگرفت24ذرات بعد از 
ها با درصدها و     هاي گيرش و انتظار از نمونه       ها، زمان   اي بررسي تاثير مواد مونومري بر روي استحكام نمونه        بر

هاي گيرش    ، زمان ASTMC1161اي طبق استاندارد      گيري استحكام سه نقطه     هاي مختلف مونومر اندازه    نسبت
همچنـين جهـت بررسـي      . جـام شـد   آناليز حرارتي جهت بررسي نحوه خروج مـواد آلـي ان          . و انتظار انجام شد   

  .ريزساختار و آناليز فازي از ميكروسكوپ الكتروني روبشي و پراش اشعه ايكس استفاده شد

  نتايج و بحث -3
   دوغابهي تهي براپايداري pHانتخاب  -3-1

  .نشان داده شده است 2 براي پودر نيتريد سيليسيم در شكل pHتغييرات پتانسيل زتا بر حسب 

  
  pH بر حسب غييرات پتانسيل زتات -2 شكل

با توجه به نتايج فـوق،  .  قرار داردpH 5-4براي اين پودر بين  PZC1نمايش دهنده آن است كه نقطه  2شكل 
كند كه اين دافعه بيشتر   رويم مقادير مطلق پتانسيل زتا افزايش پيدا مي        تر مي  هاي قليايي  pHهر چه به سمت     

مناسـب بـراي پايـداري بيـشتر ذرات نيتريـد            pHفـوق،   با توجه به نتايج      .باشد  بين ذرات پودر در محلول مي     
ها ذرات كلوئيدي نيتريـد سيليـسيم داراي بيـشترين بـار     pH باشد كه در اين  مي11-12سيليسيم در محدوده    

ايي است كه در حالي كه بـسيار بـه هـم               فاصله ذرات از همديگر به گونه      pHدر اين   . باشند  سطحي منفي مي  
 مناسـب بـراي   pH بـه عنـوان   11-12ي   در محدودهpH بنابراين. چسبند  نمينزديك هستند ولي به همديگر    

  .تهيه دوغاب نيتريد سيليسيم انتخاب شد
  انتخاب مقدار پراكنده ساز براي تهيه دوغاب -3-2

  .دهد  ساعت نشان مي24ساز بعد از  رفتار ته نشيني دوغاب نيتريد سيليسيم را با درصدهاي مختلف پراكنده 3شكل 

  
  وب بر حسب مقدار پراكنده سازيارتفاع رس -3 شكل

                                                           
1 Point Zero Charge 
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 درصـد   3/0هاي آزمايش شـده، دوغـاب حـاوي          در ميان دوغاب   شود  نيز مشاهده مي   3همانطور كه در شكل     
ساز   درصد پراكنده  3/0بنابراين مقدار   . ترين ارتفاع رسوب را نسبت به بقيه مقادير داشت          كم وزني پراكنده ساز،  

  . بودمييتريد سيليسمقدار مناسبي براي پايدار سازي پودر ن
  بر زمان انتظار و زمان ژل شدن )AM+MBAM( اثر مقدار مونومر  -3-3

آورده شـده    4هاي ثابت مونومر در شـكل         تغييرات زمان انتظار براي ژل شدن با تغيير مقدار مونومر در نسبت           
  .است

  
  اثر مقدار مونومر بر زمان انتظار براي ژل شدن -4 شكل

ه با افزايش مقدار مونومر زمان انتظار براي ژل شدن كاهش يافته است        شود ك  مشاهده مي  4با توجه به شكل     
در واقع هرچه مقدار مونومر زيادتر باشد به دليل         . گرهاست  و اين به خاطر افزايش احتمال واكنش بين واكنش        

تـر   رسند و ژل شـدن سـريع   افزايش احتمال واكنش و ايجاد سرهاي آزاد، مونومرها زودتر به طول بحراني مي         
  .شود شروع مي

  بر زمان ژل شدن )AM+MBAM( اثر مقدار مونومر  -3-4
  .آورده شده است 5هاي ثابت مونومر در شكل  تغييرات زمان ژل شدن با تغيير مقدار مونومر در نسبت

  
  اثر مقدار مونومر بر زمان ژل شدن -5 شكل

ل اسـت   به اين دلي ـ  شود و اين نيز      شود كه افزايش مقدار مونومر باعث كاهش زمان ژل شدن مي           مشاهده مي 
هاي بيشتر دماي    همچنين با انجام واكنش    .يابد ، احتمال انجام واكنش افزايش مي     كه با افزايش مقدار مونومر    

هاي ديگر نيز    هاي ديگر شده و واكنش      مين انرژي اكتيواسيون و انجام واكنش     أًمحلول افزايش يافته و باعث ت     
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پس كاهش زمان ژل شدن با افـزايش   .كنند واكنش ميكه ممكن است شانس كمتري داشته باشند شروع به        
  .باشد مقدار مونومر، دور از انتظار نمي

  هاي خام استحكام خمشي نمونه بر) AM+MBAM( مونومر مقدار اثر -3-5
  .آورده شده است 6شكل  نومر دروهاي ثابت م نسبت ها با تغيير مقدار مونومر در تغييرات استحكام نمونه

  
  ها براستحكام خمشي نمونهاثر مقدار مونومر  -6 شكل

شود كه اين امر با       هاي خشك شده مي     شود كه افزايش مقدار مونومر باعث افزايش استحكام بدنه         مشاهده مي 
ولي مشاهده شد كه بعد از يك مقدار اضافه كردن مونومر بـه             . افزايش مقدار بايندر در سيستم همخواني دارد      
رسد  به نظر مي.  افت استحكام در مقادير بالاي مونومر هستيمسيستم، برخلاف روند افزايشي استحكام، شاهد

كه افزايش بيش از حد مقدار مونومر باعث افزايش بيش از حد دماي ايجاد شده درسيستم و خروج سـريع آب     
لازم بـه ذكـر اسـت كـه     . شـود  ها و افـت اسـتحكام مـي       ها و در نتيجه باعث ايجاد ريز ترك در نمونه          از بدنه 
  . گرمازا هستندونيزاسيمري پليها واكنش

  DTA/TG بدست آوردن دماي خروج موادآلي به وسيله آناليز  -3-6
هاي خشك شده جهت خارج كردن مـواد   به منظور به دست آوردن سيكل مناسب براي حرارت دهي به نمونه    

 7كل  نتايج اين آناليز در ش ـ    .  خشك شده انجام شد    يها   از نمونه  يكي بر روي    DTA/TG ها آزمايش   آلي از آن  
  .  آورده شده است
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  ها نمونه از DTA/TG آناليز -7 شكل
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  :توان گفت كه با توجه به نتايج مي
 درجه براي نمونـه حـاوي پـودر نيتريـد سيليـسيم      100در محدوده دمايي زير     TG شيب كم در ابتداي نمودار    

 به وسيله   300شروع سوختن مواد آلي در محدوده دمايي        . اين قطعات است   نشان دهنده وجود رطوبت كم در     
 مويـد   350 در محـدوده دمـايي       DTA هاي گرمـازا در نمـودار      پيك.  مشهود است  TG افزايش شيب در نمودار   

  .باشد سوختن موادآلي مي
شود كه خروج مواد آلـي   با توجه به نتايج بالا مشاهده مي. باشد  ميC500°پايان سوختن مواد آلي در محدوده  

  . بيان كردC600° تا C350°توان بين  دماي خروج مواد آلي را مي ادامه دارد بنابراين C600°تا حدود 
  بررسي ريز ساختار  -3-7

ي    تصوير ريز ساختار نمونه پخته شده تصوير ريز ساختار بدنه          9 تصوير ريز ساختار نمونه خام و شكل       8 شكل
  .دهد خام و شكل تصوير ريز ساختار بدنه پخته شده را نشان مي

  
  خامتصوير ريز ساختار نمونه  -8 شكل

  
   ساعت2 به مدت C°1650ريز ساختار نمونه پخته شده در دماي تصوير  -9 شكل

. باشد شود، بدنه داراي يك ساختار يكنواخت از نظر توزيع ذرات نيتريد سيليسيم مي             همانگونه كه ملاحظه مي   
بـا بررسـي مورفولـوژي ذرات مـشاهده     . باشـند  هاي پخته شده داراي فشردگي قابل قبولي مـي   همچنين بدنه 
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هاي مرسوم توليد شده       در مقايسه با بدنه    equiaxed هاي تشكيل شده داراي مورفولوژي      گردد كه اكثر دانه     يم
هـاي     دانست كه مانع از رشد دانـه       Al2O3توان به غني شدن مذاب سيستم از          علت اين پديده را مي    . ياشند  مي

 لي تبـد  β-Si3N4 بـه    α-Si3N4 ياه ـ   پخت دانـه   ني كه در ح   ددرگ ي م يادآوري.  شده است  Cبتا در جهت محور     
. دهند ي فاز مذاب م   ليباشد تشك  ي م SiO2 يري مقاد ي كه حاو  Si3N4 با سطح ذرات     Y2O3 و   Al2O3گردد و    يم

 در  Si3N4توجه به حضور كك به منظور ممانعت از اكـسيداسيون            ها با   همچنين با توجه به اتمسفر سينتر بدنه      
همچنين فشار در اتمسفر كمتـر از       . گردد  يمه احيايي تبديل مي    شرايط اتمسفري به صورت ن     BN+Si3N4بستر  

  . اتمسفر خواهد بود1

  گيري نتيجه -4
 درصد وزني از 3/0مقدار  دوغاب در.  عوامل مختلف انجام شدرييگري ژلي نيتريد سيليسيم با تغ     ريخته يبررس

بـا  . از خـود نـشان داد  يابي خوب و كمتـرين تـه نـشيني را            خواص جريان  A88 عامل پراكنده ساز دولاپيكس   
 افـزايش اسـتحكام     اعـث بررسي اثر مقدار مونومرها مشخص شد كه افزايش مقدار مونـومر در حالـت كلـي ب                

بررسي نحوه خروج مواد آلي حـاكي از آن اسـت كـه    . شود هاي خام و كاهش زمان انتظار و ژل شدن مي    بدنه
. شـوند   هـا خـارج مـي       جه سلسيوس از بدنه    در 350-600مواد مونومري مورد استفاده در اين روش درمحدوده         

 است با نرخ گرمـايش آهـسته انجـام شـود تـا              رلازم به ذكر است كه اين عمليات در اين محدوده دمايي بهت           
هـا توزيـع      تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبـشي گرفتـه شـده از بدنـه           . ها وارد شود    كمترين آسيب به نمونه   
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