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 و خـواص    زساختاري بر ر  يا  دومرحله نتري بر اثر س   يمرور
  ميلسي سدي كاربيكيمكان
  2يمحسن زارع ،1ي بهارونددرضاي، حم*1ي زارعنيحس

   مالك اشتري دانشگاه صنعتتي كامپوز، ساختيها يمجتمع مواد و فناور، قاتيمركز تحق 1
  كرمان باهنر دي دانشگاه شه،ي مهندسيدانشكده فن  مواد،ي مهندسگروه 2

 بـا   ي كاربردهـا  يهـا بـرا      خـواص آن   ري به جهت ارتقاء چشمگ    زي ر يبند   دانه ي و ساختارها  ادي ز ي با چگال  يكيمواد سرام  :چكيده
 ـ كردن تحق  ي فرآور اي و   بي دادن ترك  ريي با تغ  زساختاري اصلاح ر  ي برا يادي ز يراهكارها.  مورد توجه هستند   اريعملكرد بالا بس    قي

 مرقوم به   زساختاري ر شي روش پالا  كي نتري س ي كنترل منحن  ي لهيوس   به يكي مواد سرام  يساز رها، چگال  راهكا ني ا نيدر ب . شده است 
 ـي متفاوتيي گرما اتي عمليندهايها فرآ   صرفه، ساده و مؤثر است كه از جمله آن          ـ)SPS( پلاسـما  يا  جرقـه نتري همچون س  نتري، س

 ـ        يرا ب نتري س طيشرا كنترل همچون كنترل     يزساختاري و اشكال ر   )TSS( يا  دومرحله  تـوان  ي به دست آوردن مواد نانوسـاختار را م
 ي  دانـه  يهـا   بالا و اندازه   ي با چگال  يها   به بدنه  يابي  دست ي بخش برا  دي روش ام  كي) TSS (يا   دومرحله نتري س اني م نيدرا. برشمرد
 ـ.  به صورت گسترده مود استفاده قرارگرفته است       ري اخ انيسال تر است كه در     كوچك  و  TSS-C  بـه دو روش    يا مرحلـه  دو   نتريس

TSS-CW  روش   ني ب ني كه در ا   رديپذ ي انجام م TSS-CW   ـدر ا .  مورد مود اقبال واقع شده اسـت       يتر عي به صورت وس   ـ تحق ني  قي
  . قرار خواهد گرفتي مورد بررسيكي مواد سراميكي و خواص مكانزساختاري بر ريا  دومرحلهنتري زريتأث
  .Two Step Sintering م،يسيليدسيارب،كيا  دومرحلهنتريس :يدي كللماتك

  مقدمه -1
 ريغ وجود و دانه اندازه ،يچگال. شود يم كنترل زساختارير لهيبوس ها كيسرام نيستاليكري  پل خواص
. شـود  يم ـ كنتـرل  دقـت  بـه  اعتمـاد  تي ـقابل و خـواص  ارتقـاء  جهـت  بـه  زساختارير در ها يهمگن
 بـه  سخت مرسوم نتريزي  ط دري  كرومتريرميز وي  ومترنان دانه اندازه با بالاي  چگال باي  ها كيسرام
  .]1[نديآي م دست
 پـودر  نـد يفرآ شـامل  اسـت  دسـترس  در هـا  كيسرام نيا ساختي برا ديتولي ها راهي بعض اگرچه
 فـشار،  كمـك  بـا  نتريس ـ نتر،يسي  ها يافزودن از استفاده ذرات،ي  ها اندازه عيتوز كنترل با 1يديكلوئ
 هـر ي  بـرا  نتريس ـي  هـا  روش نيا. 2يپالسي  كيالكتر انيجر نتريس و) SPS (پلاسماي  ا جرقه نتريس
  .ندارندي اقتصاد صرفه سختي ساز ادهيپ و گران ده،يچيپ ابزارآلات علت بهي ا هماد
 چگـالش  متفاوتي ها زميمكاني ط در و نفوذ ليتسه با بالا نسبتاًي دماها ازمندين جامد حالت نتريس

 دهـد  ينم ـ ارتقا را چگالش فقط كه است انتقال زميمكان ي جوهره نفوذ اگرچه. دهد يم ارتقا را ماده
 رشـد  بـدون  چگالش كه دهد يم اجازه نتريس طيشرا نيبنابرا دهد؛ يم شيافزا هم را دانه رشد هبلك
 ـيي  جـدا  نيا. هستند مناسب زساختارير شيپالاي  برا دهد رخ همزمان محرك دانه  و چگـالش  نيب
  .]1[شود ديتولي نانومتري ها دانه و بالاي چگال باي ها كيسرام دهد يم اجازه دانه رشد

 شده كنترل آهنگ با كردن نتريس نتر،يس اول مرحله نيح زساختاريري  دستكاري  برا برجسته نديفرآ كي
RCS اختصار به يا

 مطالعـه  نيچنـد . ]1[اسـت  شـده  گزارشي  لاديم 1965 سال در بار نياول كه است 3
 ـي  هـا  مدل در زاتيتجه اگرچه دارد وجود مهم موضوع نيا حول  و توسـعه  بـا  مـرتبط ي  تئـور  وي  تجرب

  .دهند يم را RCS روش در شرفتيپ امكان كه اند يافته ارتقا و كرده شرفتيپ زساختارير چگالش
                                                           

1 Colloidal Powder Processing 
2 PECS 
3 Rate Controlled Sintering 
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. نمودنـد ي  معرف ـ را اسـت  شـده  عنـوان  TSS-C مطالعه نيا در كه راي  ا دومرحله نتريس روش ]1[همكاران و چو ،1990ي    دهه در
 بـالاتر ي  دما با مرحله كي ي   لهيوس به سپس و شود يم انجام نييپا نسبتاً يدما يك در) اتيعمل شيپ (اول مرحله روش نيا طبق

  .دهد يم ما به را ماده خواصي ارتقا نيبنابرا و زساختارير اصلاح اجازه نديفرآ. شود يمي ريگيپي بعدي سردساز و
 ـا. دادنـد  شنهاديپ راي  ا دومرحله نتريس روش در رييتغ و اصلاح كي ]1[وانگ و چن بعدها  حاضـرتحت  مطالعـه  در كـه  اصـلاح  ني
 دانـه  پرشتاب رشد كردن متوقف شامل روش نيا. است گرفته قرار استفاده مورد گسترده طور به شود يم نامبرده TSS-CW عنوان

 كـردن  منجمـد ي    لهيوس به ادامه در و شد انجام بالاي  دما دري  ده حرارت. دهد يم رخ نتريسيي  نها مرحله در معمولاً كه شود يم
. رديپـذ  صـورت  چگالش تا دهد يم اجازه اما سازد يم متوقف را دانه رشد ثابت آهنگ يك در عيسري  سردساز. شد دنبالي  ساختار

 بـا ي  زساختارير اصلاح نيبنابرا شود برده كار بهي  كيسرام مواد ازي  اديز تعدادي  برا زيآم تيموفق صورت به است ممكن روش نيا
  .بخشد يم ارتقا را مواد از تيخاص نيچند و سازد يم فراهم را بالاي چگال
 95 (بـالا  تهيدانـس  بـه ي  ابيدسـت ي  برا) ºC2100 از شيب (بالا نتريسي  دما و نترهايس كمك افزودن ازمندين SiC فشار بدون نتريس

 گردد،ي  كيمكان خواص افت باعث تواند يم كه گردد يم دانه اديز رشد سبب عموماً نتريسي  بالاي  دما. است) يتئور تهيدانس درصد
 طـول  در دانـه  رشـد  از ممانعـت  همراه به بالا دهش نتريس تهيدانس روش نيا با. ديآ فائق مشكل نيا بر تواند يمي  ا دومرحله نتريس

ي تجـار  ميسي ـليس دي ـكاربي  پودرهـا  نتريس ـي  بـرا  زيآم تيموفق صورت بهي  ا دومرحله نتريس. ديآ يم دست به نتريسيي  نها مرحله
 از تـر  كـم  ºC100 بـه  كينزد نتريسي  دما حالت دو هر در. شود يم برده كار به عيما فاز و جامد حالت نتريس زميمكان دو با مختلف

 ـيخ جامد حالت در نتريسي  برا TSSي  اقتصادي  ها تيمز. است جيرا نتريسي  برا ازين موردي  دما  اسـت،  مـشاهده  قابـل  شتري ـبي  ل
  .كرد خواهد رييتغ 1يا دانه برون -يا دانه درون مخلوط بهي ا دانه درون از شكست روش كه چون

 تهيدانـس  يـك  بـا  جيرا نتريس روش به نسبت ºC200 تا 50 از را نتريسي  ماد تا دهد يم را اجازه نيا ما به TSS-CW متون مطابق
 دسـت  بـه  ذره اندازه از تر بزرگ برابر 3-2 جيرا نتريس روشي    لهيوس به آمده دست بهي  ها ذره اندازه نيبنابرا م؛يده كاهش مشابه
 .هاست آني كيمكان خواصي رو بر ريچشمگ اثر با و TSS-CW روش با آمده

  يا دومرحله سينتر روش -2
 قابل و ريچشمگ خواص غالبا كه رايز است كرده جذب خود به راي  اريبسي  ها يمند علاقه نانوساختاري  ها كيسرام رياخ انيسال در

ي بنـد  دانهي  ساختارها با مرسومي  ها كيسرام به نسبت) كيسوپرپلاست رفتار يا كيمكان خواص ،يرينترپذيس تيقابل(ي  ا ملاحظه
  :است شده گزارش) <nm100 دانه اندازه با (نانوساختاري ها كيسرام ي هيتهي برا تلاش نيدچن. دارند تر درشت

  .كند يم جدا دانه رشد از راي ا مرزدانه نفوذ كهي ا مرحله دو نتريس از استفاده) 1(
  يدوفاز اي يفاز تك كيسرام يك به هيثالث يا هيثانو فاز ذرات افزودن) 2(
  1GPa همچون الاب اريبس فشاري ريكارگ به) 3(
ي بـرا ي  اقتـصاد  لحـاظ  از صـرفه  به كاملا روش كي ي ا مرحله دو نتريس روش كه شد حاصل باور نيا ها، روش گريد با اسيق در
 ـا شرح كه شود يم انجام TSS-CW و TSS-C روش دو بهي  ا دومرحله نتريس. است نانوساختاري  ها كيسرام ديتول  بـه  روش دو ني

  ]:3[آمد خواهد ريز در ليتفص
  چو روش بهي ا دومرحله ينترس -2-1
ي ابيدسـت ] 6[همكاران و هوانگ. بود شده برده كار به مختلفي  كيسرام موادي  براي چو   آقا توسط شده شنهاديپي  ا دومرحله نتريس
ي مـا د در دانـه  انـدازه  رشـد  اگرچـه  اسـت  يافته شيافزا ماده چگالش كه يافتند و قراردادند يابيارز مورد روش نيا با را Si3N4 به

 و بـا  بـالا،  خلـوص  بـا ي  نـا يآلوم از استفاده. بود اديزي  ساختار ينظم يب به مربوط رشد نيا كه دهد يم رخ دوم مرحله دري  بالاتر
 يها دوره و) ºC800 (كمي  دماها از استفاده. شدي  ابيارزيي  گرما  اتيعمل شيپي  ريكارگ بهي    لهيوس به MgOي  افزودن حضور بدون
 ـارز مـورد  كه بالا تيفيكي  نايآلوم يك در شيگرما شيپ اثر]. 7[داد ارتقا را ماده چگالش و ارزساختير) ساعت (يطولان  قـرار ي  ابي

                                                           
1 Transgranular-Intergranular 
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 شـد؛  مـشاهده  زترير ذرات كردن حذف به متعلق كم،يي  دما سطوح در نيآغاز چگالشي    مرحله ريتأخ. شد داده شينما بود گرفته
  .داد كاهش را نيآغاز چگالش مراحل در را تر چگال ينواح شكل و چگالش مشتق اول سطح در ذرات نيا نيبنابرا
 ـر اريبـس ي  بند دانه باي  ناهايآلوم نوع دوي  رو بر شيگرما شيپ اثر 2يكر و 1ساتو  ـز ذرات (زي  ـيم ري ي حجم ـي  قطرهـا  بـا ي  كرون

  ].8[شد جراا ساعت 50ي برا ºC920 اي 820 در شيگرما شيپ نتريز از قبل). كرونيم 4/0 و كرونيم 2/0 نيانگيم
  وانگ و چن روش بهي ا دومرحله سينتر -2-2
 ـز است گرفته قرار استفاده مورد گسترده طور به) TSS-CW (وانگ و چني    لهيوس به شده شنهاديپي  ا دومرحله نتريس  ـا كـه  راي  ني

  .است شده استفاده شده كنترلي زساختارهاير باي كيسرامي ها بدنه آوردن دست بهي برا كه استي روش

  
  .]TSS-CW ]1 و TSS-Cي ها يمنحن نيبي ا سهيمقا -1 شكل

  شده انجام قاتيتحق بري مرور - 3
 و استفاده مورد  در حضور فاز مايع    SiC ساختار نانوي  ها كيسرام بهي  ابيدستي  برا راي  ا دومرحله نتريس نديفرآ ]9[ همكاران و 3يل

 متوسـط  ذره انـدازه  بـا  ،CaO وزني   درصد كي و ايترياي  وزن درصد 2 نا،يآلومي  وزن درصد 7 شامل SiC بيترك. دادند قراري  ابيارز
 مـدت ي  برا ºC1550 و 1500ي  دماها در و جيرا نتريس روش به ابتدا شدند نتريس لفمخت روش سه تحت ها نمونه. بود نانومتر 20

 زي ـن صـفر ي  دمـا  نتريس ـ را آن كـه - نتريس ـ برنامـه  نيدوم. قهيدق 30 و ساعت 5 مدتي  برا ºC1750 يدما در و ساعت 8 زمان
 قالـب  در و انتهـا  در. دادنـد  انجـام ي  توقف وي  هدارنگ زمان گونه چيه بدون ºC1850 و 1750،1800 ،1700ي  دماها در -نامند يم

 8ي  دار نگـه  زمـان  بـا  ºC1550 اي 1500يي  دما محدوده با T2 وºC1750-1650 ازيي  دما محدوده با T1 با TSS-CW سوم برنامه
 زمـان  مـدت ي  بـرا  ºC1550 در T2 و ºC1750 در T1 بـا  TSS-CW نديفرآ شده، يابيارز نتريس يها برنامه نيب از. شد انجام ساعته
 دسـت  بـه  نـانومتر  43 دانه اندازه و درصد 99ي  نسب تهيدانس بايي  ها نمونه كه داد نشان راي  عدد جينتا نيبهتر ساعت 8ي  دار نگه
 ـا در اول مرحلـه  در ما كه درصد 85 ازي  نسبي  ها تهيدانس نتريس دوم مرحله در سندگانينو گفته به. آمد  ميداشـت  ازي ـن قي ـتحق ني
  .رفت فراتر

. CaO و Al2O3، Y2O3 افزودن با SiC :كردندي  ابيارز مشابه يمواد از استفاده با را TSS-CW روش يپارامترها ]10[همكاران وي  ل
 4،1،0(ي  نگهـدار  يها زمان با و) ºC1600 تا 1550 نيب (T2 و) ºC1750 تا 1550 نيب (T1 مختلفي  دماها باي  تجرب ريمس دوازده

  .است آمده اتييجز به ريز جدول در كه شد مودهيپ دوم مرحله در )ساعت 8 و
  
  
 

                                                           
1 Sato 
2 Carry 
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  شيآزما نيا در شده ارياخت نتريسي ها برنامه -1 جدول
)ساعت (T2 دري نگهدار زمان )ºC ،T2( نتريسي دما)ºC ،T2( كيپي دما نمونه نام

SC1 1750 1550 0 

SC2 1750 1550 1 

SC3 1750 1550 4 

SC4 1750 1550 8 

SC5 1700 1500 8 

SC6 1700 1550 8 

SC7 1700 1600 8 

SC8 1650 1500 8 

SC9 1650 1550 8 

SC10 1650 1600 8 

SC11 1600 1550 8 

SC12 1550 1550 8 

  
  )جدول به شود رجوع ((SC7 (b)  و  SiC :(a) SC6  نانوساختار يها كيسرام زساختارير -2 شكل

 65 و 39 بي ـترت بـه  ،SC7 و SC6 ي  دانهي  ها اندازه .دهد يم نشان را TSS-CW روش به نترشدهيسي  ها نمونه زساختارير 2شكل
   .بود يكنواخت نمونه سرتاسر در نمونه دو دانه اندازهي ها عيتوز .بود نانومتر
 فـشار  بـدون  نتريس ـي  بـرا ) C (كـربن  و) B (بـور ي  نترهايس ـ كمك با آغازكننده پودر عنوان به α-SiC از ]11[همكاران و 1يمگنان
 60ي  محـور  تـك  رفـشا  از اسـتفاده  بـا  نمونـه  ابتـدائا . دادنـد  قـرار  استفاده مورد TSS-CW روش از استفاده با SiC يها كيسرام

 ـ فشار با آرگون بخار تحت سپس شد فشرده CIPي  مگاپاسكال 200 سپس و مگاپاسكال  در. رفتيپـذ  انجـام  نتريس ـ اتمـسفر  كي
 ـ ºC2100 يدمـا  از TSS-CW در كـه ي  حـال  در شـد  استفاده ساعت كي ي نگهدار زمان مدت و ºC2200 يدما از جيرا نتريس  هي

 جيرا نتريس روش در راي  اديز دانه رشد آنها .ديگرد استفاده ساعت 7ي  نگهدار زمان با T2 در ºC2050 از و) كيپي  دما (T1 عنوان
ي بـرا  آمـده  بدسـت  ريمقـاد . بـود  كرومتـر يم 30 ثابت صورت به باًيتقر دانه اندازه TSS-CW روش در كهي  حال در كردند مشاهده

 ـنو .بود )TD:3.2gr/cm3( يتئور تهيدانس درصد 7/97 و درصد 97 بيترت بهي  نسب تهيدانس  بـا  TSS-CW گرفتنـد  جـه ينت سندگاني
 با. شد انجام CS به نسبت) ºC2200 عوض در ºC2050(ي  تر نييپاي  دما در دانه، رشد ازي  ريجلوگ و مشابه چگالش كي حصول
 ـيتأث اريبـس  دانـه  انـدازه  كـاهش  ازي  خمـش  اسـتحكام  كه شد مشاهده شدهي  ابيارزي  كيمكان خواص به رجوع  مقـدار  اسـت،  ريذرپ

 شيافـزا  مگاپاسـكال  556 تا TSS-CWي  برا آن مقدار كهي  حال در بود مگاپاسكال 341 ج،يرا نتريس روشي  براي  خمش استحكام
  .بودند مشابه نديفرآ دوي برا شكست تافنس وي سخت ريمقاد. بود يافته

                                                           
1 Magnani 
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 نتريس ـ  كمـك  عنـوان  بـه  كـربن  و بور ديازكارب استفاده با وي  تجار SiC پودر نوع سه از ]12[همكاران وي  مگنان گريدي  پژوهش در
 در ريي ـتغ با و يمگاپاسكال 200 فشار با CIP اتيعمل سپس وي  مگاپاسكال 100ي  محور تك فشار از استفاده با ها مونهن ديتولي  برا

 بـا  TSS-CW كه بودي  حال در نيا شد انجام ساعت يك مدت به و ºC1230 درنتر رايج   ي س اتيعمل. كردند استفاده نتريسي  دماها
ºC2030= T1 و ºC1980=T2، به 2050 از دوم مرحلهي  دما دادن كاهش با .رفتيپذ جامان ساعت 7 مدت به ºC1980 بـا  ها نمونه 
 در دانـه  انـدازه ( كرومتـر يم 10 دانـه  انـدازه  بـا  بلند اريبسي  ها دانهي  مقدار و محور همي  ها دانه شامل شده اصلاح زساختارير يك
 ـرا نتريس ـ تحـت ي  هـا  نمونـه  ،يزسـاختار ير يهـا  تفـاوت  وجـود  بـا  .آمدند دست به) بود كرومتريم 100 باًيتقر مرسوم نتريس    و جي

TSS-CW جينتـا  .دادنـد  نـشان  راي  تئور تهيدانس درصد 4/98 و درصد 6/98 از بيترت به هم به كينزد اريبسي  نسبي  ها تهيدانس 
 بـه  نـسبت ) MPa530±10(ي  خمـش  استحكام ريمقاد .شد افت ي SiC تيتقوي  برا تر نييپا نتريسي  دما از استفاده باي  بهتري  عدد
 ريمقاد با مشابهي  خمش استحكام بالاتر ريمقاد علاوه به .بود بالاتر) MPa480±12( بودند شده نتريسنتر رايج   ي س با كهيي  ها نمونه
  .بود SPS و گرم پرس همچون گران و دهيچيپ نتريسي ها روش در شده يافت

  ]12[يابيارز مورد مواد نتريسي ها مولفه-2 جدول

  
 ـا ديكن يم مشاهده كه ههمانگون اند شده گزارش 3شكل در TSS-LPS و CS-LPSي  زساختارهاير  راي  مـشابه ي  سـاختارها  دو ني

ي بـرا  كرومتـر يم 3/1 و CS-LPSي  بـرا  كرومتـر يم 6/1: دينما يم دييتا را اندك تفاوت نيا نيانگيم دانه اندازه نييتع .هستند دارا
TSS-LPS .علاوه به CS-LPS و TSS-LPS روش دوم مرحلـه  كـه ) 2 جـدول ( دادنـد  نـشان  راي  مـشابه  نتريس تهيدانس TSS در 

  .شد محدود دانه رشد و مشابهيي نها چگالش به منجر كه شد انجام CS به نسبت تر نييپايي دما

  
   ي لهيوس به آمده دست به عيما فاز در نترشدهيس SiC زساختارير -3 شكل
a (جيرا نتريس )CS-LPS (و b (يا مرحله دو نتريس )TSS-LPS(  

  
  )TSS-SS( يا مرحله دو نتريس) CS-SS (b( جيرا نتريس) aي  لهيبوس هآمد بدست جامد حالت نترشدهيس SiC زساختارير -4 شكل
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 اريبـس  جامـد  حالـت  نتريس ـ در زسـاختار ير بـر ي  ا دومرحلـه  نتريس ـ روش سودمند اثر است مشاهده قابل 4 شكل در كه همانگونه
ي هنگـام  كرومتـر يم100 از شيب طول و بالاي  ابعاد نسبت بايي  ها دانه با شتابان دانه رشد كي CS-SS واقع در. است تر محسوس

  .است شده ليتشك كرومتريم 10 حدود طول باي طولي ها دانهي برخ با محور همي ها دانه از TSS-SS كه

  يريگ جهينت - 4
 اسـت  زسـاختار ير اصـلاح  جهـت  صـرفه  به مرقوم و موثر ساده، روش ك ي نتريسي  منحن كنترل ي لهيوس بهي  كيسرام مواد نتريس

  .باشد يم تر كوچك ي دانه اندازه و بالا تهيدانس با قطعات آوردن بدستي براي ا مرحله دو نتريس روش نيبنابرا
ي ريچـشمگ  اثـرات  خام بدنه حفرات مقدار وي  زساختاريري  همگن ،يريگ قالب نديفرآ ذره، اندازه همچون نيآغاز پودري  ها يژگيو
  .دارندي ا مرحله دو نتريس روش تيموفق بر

 دسـت  به يكيمكان خواص خصوصاً افتهيبهبود خواص با مواد تا دهد يم ما به را اجازه نيا مشابه الشچگ يك با دانه اندازه كاهش
  .بخشد يم بهبود را خواص نيا ميرمستقيغ طور به يا دومرحله نتريس روش. نديآ

  . است SPS همچون متيق گراني ندهايفرآ تر شيب با اسيق در زساختارير مؤثر كنترل روش كاي ي  سينتر دو مرحلهروش
 بـا ) T2( دوم مرحلـه  و) T1 (اول مرحلهي  دما كاهش) TSS-CW (وانگ و چن انيآقا ي لهيوس به افتهي توسعهي  ا دومرحله نتريس در

 يهـا  دانه اندازه مشابه تهيدانس با جيرا نتريز با سهيمقا در تا دهد يم را اجازه نيا ما به T2 در تر يطولان ينگهدار زمان نكهيا وجود
  .ديآ دست به تر كوچك
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