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آلفا ينایآلوملیتشکندیبر فرايدیفلورایاثر افزودنیبررس

فعالينایاز آلوم
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3یحسندیسع،2خضرآبادي، محسن نور1جواد آزاد

رانیازد،یزد،یدانشگاه ،يمعدن و متالورژیارشد، دانشکده مهندسیکارشناسيدانشجو1
رانیازد،یزد،یدانشگاه ،يمعدن و متالورژیدانشکده مهندسار،یاستاد2

رانیازد،یزد،یدانشگاه ،يمعدن و متالورژیدانشکده مهندسار،یدانش3

یینایآلوميرگدازهایو دیمهندسيهاکیدر ساخت سرامیماده مصرفنیترآلفا مهمينایآلومچکیده:

ینوعشود،یشناخته مزین3O2Al-ρشونده ودراتهیهينایآلوميها) که با نامویفعال (اکتينایاست. آلوم
. در دیآیبدست مC600-500°يدر دماهاتیبسیگيالحظهیدهواسطه است که از حرارتينایآلوم

ينایآلفا از آلومينایآلوملیتشکندی) بر فرآ2HF4NH(دیفلورایبومیآمونیپژوهش اثر افزودننیا
تا 0(یمختلف افزودنریفعال و مقادينایآلوميحاوییهاقرار گرفت. ابتدا دوغابیفعال مورد بررس

ساعت هم زده شدند. سپس آب هر دوغاب کیو به مدت هی) تهدیفلورایبمیآمونیافزودنیوزن%3
ساعت خشک 24به مدت C110°يکن با دماگرفته شده و پودر حاصل در خشکیتوسط کاغذ صاف

نشان داد در مقدار جیشدند. نتانهیکلسC1400°يتا دماDSCو يفاززی. پودرها جهت آنالدیگرد
یآلفا مينایآلوملیتشکدییدرجه ظاهر شد که تا1100يدر دمايتندکیپ%1يدیفلورایافزودن

منتقل شد. C 925°تا حدود يترنییپايبه دماها%3تا یدرصد افزودنشیمذکور با افزاکیباشد. پ
شکل ششيذرات دارا،یافزودنيحاويهانشان داد در نمونهFESEMبا يزساختاریريهایبررس
يهاشده و ضخامت ورقهترنظممیدرصد افزودنشیذرات با افزایضلعهستند. ساختار ششیضلع
وجه فاز آلفا با تلیدر تشکيدیفلورایاثر افزودنيهازمی. در انتها، مکانشودیمترشیبزینیضلعشش

صوص خنیانجام شده در ايهاپژوهشگریبا دسهیدر مقاهاافتهیشده و صحت لیبه منابع موجود تحل
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مقدمه-1

ياز جمله مواد مهم برایینایآلوميهاکیاست. امروزه سرامکیدر صنعت سرامیمصرفهیمواد اولنیتراز مهمیکینایآلوم

فاز کیفاز واسطه و 8وجود دارد که شامل یدر انواع مختلفنای]. آلوم1[شوندیمحسوب مشرفتهیو پدیجديهايتوسعه فناور

يهاکیسراميکاربردهاياز انواع واسطه است، اما براومینیفلز آلومدیتوليبرایمصرفينایمباشد. آلویبالا (آلفا) ميدما

يهانایفاز لازم است آلومنیبه ایابیدستيفاز آلفا است که براباشدیکه قابل استفاده ميداریتنها فاز پارگداز،یو دیمهندس

انهیسالدی].تول2[شودیگفته منهیکلسينایها آلومبه آنیدهبالا حرارت داده شوند که اصطلاحا پس از حرارتيواسطه تا دماها

هزار تن بوده است. 250حدود رانیاانهیسالدیتن بوده است که سهم تولونیلیم138برابر با 2021در جهان در سال نایآلوم

یتن سنگ معدن3ای2نایهر تن آلومدیتوليبراگریدياست و از سوازیننایتن آلوم2به ومینیهر تن فلز آلومدیتوليبرا

ت شرکنیاست که در شهرستان جاجرم قرار دارد. ارانیاينایشرکت آلومران،یدر انایآلومکننده دیلازم است. تنها تولتیبوکس

رالکو،یاز جمله ايسازومینیآلوميدیتوليواحدهاهیمحصول به عنوان ماده اولنیدر کشور است که انایکننده پودر آلومدیتنها تول
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مورد ينایو انبوه آلوميتجاردیحال هنوز تولنی. با ارسدیشمش در جاجرم به مصرف مدیتولزیهرمزال، سالکو و ن،يالمهد

.شودیبخش، از خارج کشور وارد منیاازینبوده و همچنان عمده نزیآمتیموفقرگدازهایو دیمهندسيهاکیسراميبراازین

انیمنیحرارت داده شوند. در اC1400°حدود ییبالايتا دماهادیواسطه (مانند فاز گاما) بايناهایبه فاز آلفا، آلومیابیدستيبرا

يهایاز افزودنینمود. انواع مختلفعیرا تسرαفاز لیدما را کاهش داد و تشکنیايدیفلورايهایبا استفاده از افزودنتوانیم

و 3AlF ،LiF ،2ZnF ،2gFM ،2CaF ،NaF ،6AlF3Naتوان به یجمله مدر منابع استفاده شده است که از آنيدیفلورا

10F4NH]10-3.اشاره نمود [

Živkovic] کنند. عیآلفا را تسرينایآلوملیکه تشکستندیقادر نيدیفلورايهایانواع افزودنی]، نشان دادند که تمام3و همکارانش

از کیاز هر یوزن%2نشان داد که با افزودن 6AlF3Naو 3AlF ،LiF ،2MgF ،2CaF ،NaFيهایها با استفاده از افزودنآنجینتا

کاهش C°130حدود2CaFيو برا3AlFC °400 ،2MgFC °220گاما به آلفا در مورد ينایآلوملیتبديدماوق،فيهایافزودن

د،یفلوراونیعملکرد زمیمکانحیاست. در توضافتهیگاما به آلفا کاهش نلیتبديدماگریدیداشته است، اما در حضور سه افزودن

يسازفعالي) را در کاهش انرژAlایCa ،Mg(یافزودنونیگاما و کاتينایسطح آلومنیبيدیفلورايهاپللیتشکنیمحققنیا

اند.آلفا موثر دانستهينایآلوملیتشک

ال حنیاست، با ادهیآلفا به اثبات رسينایآلوملیدر تشکدیفلوراونیيکنندهعیمقالات موجود نقش تسریچه در تماماگر

3AlFافزودن ری، تأث]4و همکارانش [Tianمقالات ارائه نشده است. یدر تمامیعیاثر تسرنیايبرايمشخص و واحدزمیمکان

تیکه بوهمیهنگام،تحقیقینقرار دادند. در ایرا مورد بررستیآلفا از بوهمينایآلوملی) بر تبدF4NH(ومیآموندیو فلورا

نبود کاهش یافزودنچیهيکه حاوینسبت به حالتC°300و 150بیبه ترتلیتبديبود دماF4NHو 3ALFيهایافزودنيحاو

نانومتر 200و ضخامت کرومتریم2-3و با قطر حدود یضلعشده به صورت ذرات ششلیتشکيآلفاينایآلومي. پودرهاافتی

يهالستایبه سطح کرهیشوند و بقیآلفا مينایآلوميهاوارد شبکهيتا حدF4NHای3AlFفلوئور در يهانوی. شدییشناسا

نیدر حF-Al-Oوندیپلینشان داد که تشکنیهمچنجی. نتادهندیملیتشکF-Al-Oییایمیشوندیمتصل شده، که پنایآلوم

آلفا را ينایذره مانند آلوميهااز دانهیضلعبه ساختار ششیابیکردن آن، امکان دستنهیکردن پودر در آب قبل از کلسمخلوط

کند. یملیتسه

Li] یمواد افزودنری، تاث]5و همکارانشLiF ،2ZnF 3وAlFکردند. با اضافه یتوسعه فاز آلفا بررسيبراتیبوهميهانمونهيرا برا

ذرات نیو همچنافتهیکاهش C°300آلفا حدود ينایآلوملیتبديواسطه، دماينایبه آلومLiFو 3AlFدرصد 2کردن مقدار 

AlOFیانیمبیترکلیرا به تشکدیفلوراونیاثر زمیمکاننیمحققنی. ادیگرددیتولکرونیم2ذرات متوسط هآلفا با اندازينایآلوم

تتا و آلفا نسبت دادند.ينایآلومنیانتقال جرم بشیآن در افزاریو تاث

بر دیفلوراونیاثر نینشده است و همچنيافاز آلفا اشارهلی) در تشک2HF4NH(دیفلورایبمیآمونیبه اثر افزودنیمنابع مطالعاتدر

فعال که با نامينایآلومایشونده دراتهیهيناینشده است. آلومیبررسزیشونده ندراتهیهينایآلفا از آلومينایآلوملیتشک

3O2Al-ρيدر دماهاتیبسیگيالحظهیدهواسطه است که از حرارتينایآلومینوعشود،یمتهشناخزینC°600-500یبدست م

با استفاده از نهیکلسينایسنتز آلوميرودیفلورایبومیآمونيدیفلورایدر پژوهش حاضر، اثر افزودنلیدلنی. به هم]11[دیآ

شده است.یفعال بررسينایآلوم

قیمواد و روش تحق-2

پژوهش نیدر ایمصرفیاصلهیمواد اولدیفلورایبومیآمونی) و افزودن1شده در جدول (با مشخصات ذکرینیفعال چينایآلوم

از ییهادوغابهیشده است. پس از تهشده نشان دادهانجامشاتیها و آزمانمونهيسازآمادهندیاز فراییشما1بودند. در شکل 

60. سپس هر دوغاب به مدت دیها اضافه گردبه آنيدیفلورایافزودنیدرصد وزن3و 2، 1، 0ریقادفعال و آب مقطر، مينایآلوم

يساعت خشک شد و برا24به مدت C110°يکن در دماپودر حاصله در خشک،یصافزده شد و پس از عبور از کاغذهمقهیدق

توسط آزمون يپودريهانمونهيفازبیترکیبررس. فتمورد مطالعه قرار گرXRDایDSCيهاتوسط آزمونيبعديهایبررس
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در بازه =Å541/1λبا طول موج Cu-Kαپراش با استفاده از لامپ ي) انجام شد. الگوXRD-D8ADVANCE(کسیپراش پرتو ا

80<2θ>10يهاارتبا استفاده از اطلاعات موجود در کیابیبه دست آمده است. فازهیثان1و زمان گام 05/0گام طیو در شرا

-STA(یافتراقیها توسط آزمون گرماسنجفاز آلفا ، نمونهلیتشکيدماییصورت گرفت. جهت شناساX' Pertافزار استاندارد و نرم

NETZSCH409شی) تحت اتمسفر هوا با نرخ گرما°C/min 10يپودريهانمونهيزساختاریریقرار گرفتند. بررسیمورد بررس

انجام شد.kv15ي) با ولتاژ کارFESEM-MIRA3-TESCAN(یدانینشر میروبشیرونالکتکروسکوپیتوسط م

.ینیفعال چينایمشخصات آلوم-1جدول

میزان (درصد)ترکیب شیمیایی

3O2Al82     >

3O2Fe10/0     <

2SiO15/0    <

O2Na40/0    <

L.O.I15-16<

D50µ8-4<

.انجام پژوهشندیاز فرایکليشما-1شکل 

و بحثجینتا-3

نشان داده شده است. یدرصد افزودن3و 2، 1، 0يحاويهانمونهيبراTGو DSCيزهایآنالجی(ب)، نتا2(الف) و 2شکلدر

اریو با شدت بسC1250°حدود يآلفا در دماهاينایآلوملیقله مربوط به تشکی(الف) در نمونه بدون افزودن2مطابق با شکل 

شیآلفا افزاينایبه آلوملیمربوط به استحاله تبدکیدرصد، شدت پ3تا 1از یدرصد افزودنشیا. اما با افزدیمشاهده گردیکم

2درصد به 1از یدرصد افزودنشیبا افزاشودیمنتقل شده است. همانگونه که مشاهده ميترنییپايقله به دماهانیو اافتهی

يااستحاله به طور قابل ملاحظهيدرصد، دما3به یمقدار افزودنشیاما با افزاابدییکاهش مC50°استحاله تنها کیپيدرصد، دما
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يتا دمابایها کاهش وزن تقردر همه نمونهدهدی(ب) نشان م2شکل TGجی. نتاابدییکاهش مC925°يتا دما

°C600گرددیثابت مبایها تقرانجام شده و پس از آن وزن نمونه.

يتا دماهاقهیبر دقC10°با سرعت یدرصد افزودن1يحاويهاآلفا، نمونهينایفاز آلوملیتشکيبرانهیبهيدمایمنظور بررسبه

یو سرد شدن کوره به آرامدیحرارت داده شدند و سپس کوره خاموش گردیکیدر کوره الکترC1400°و 1200، 1100، 1000

سهیفعال خام مقاينایپراش نمونه آلوميبا الگوجیقرار گرفتند و نتايفازیمورد بررسXRDلهیها به وسصورت گرفت، نمونه

ينایآلوميکاملا ساختار آمورف ندارد بلکه مقدارنایآلومنیدهد که ایفعال خام نشان ميناینمونه آلومي). الگو3(شکل دیگرد

C1000°ينمونه تا دمانیایدهو حرارتيدیفلورایافزودنیوزنصددر1حال با افزودن نیگاما در ساختار آن وجود دارد. با ا

شده اما هنوز ساختار فعال خارجينایموجود در آلومیستالیمانده آب کریحالت باقنی. در اشودیابتدا ساختار نمونه آمورف م

شیحال افزانی. با اگرددیملیآلفا تشکينای، فاز آلومC1100°ها تا نمونهیدهشکل نگرفته است. اما با حرارتيدیجدیستالیکر

هستند.هیبه هم شباریبسهاکیپيظاهرتینکرده است و وضعجادیاهاکیپتیدر وضعيرییتغC1400°دما تا ترشیب

يدیفلورایدرصد افزودن3و 2، 1، 0يحاويهانمونهيبراTGو (ب) DSC(الف) يهای. منحن2شکل 

جیکه طبق نتایاست. در حالC1100°تا 1000نیآلفا بينایآلوملیتشکيدمايدیفلورایدر حضور افزودنXRDجیبر اساس نتا

DSCيمعمولا بالاياستحاله فازيدمایبدون افزودنيدر نمونه°C1250فاز لیاست. استحاله تشکα از نوع بازساز

)Reconstructiveجوانهيغلبه بر سد انرژيبرايادیزيو به انرژشودیو رشد انجام میزنجوانهندیفرآکیآن ی) است که ط

ونیینیجانشزمی. مکانشودیمجادیدر آن ایوبیو عدهدیشکل مرییتغیستالیگفت که ساختار کرتوانیمنیاست. بنابراازینیزن

غالب زمیمکانتواندیم،یکیبار الکترییحفظ خنثايبرایونیتکایخاليجاهاجادیو ایستالیدر شبکه کرژنیاکسيفلوئور به جا

نانومتر و 136/0یونیبا شعاع F-(یونیشعاع ری. بر اساس مقاد]12به آن اشاره شده است [زیخصوص باشد که در منابع ننیدر ا
-

2O ونیگرفت که جهینتتوانینانومتر) م176/0یونیبا شعاع-Fدنیفرآنکهیشود. با توجه به ایونیآنبکهشریوارد زتواندیم

را در داخل شبکههاونیحرکت کاتF-ونیکه رسدیبه نظر مباشد،یمهاونیبر نفوذ کاتیو مبتنينفوذندیفرآαينایآلوملیتشک

.دینمایمعیتسرنایآلومي

. ساختار گرددی) مشاهده می(بدون افزودنC1200°تا یدهفعال پس از حرارتينایاز آلوميزساختاریرری(الف) تصاو4شکل در

نیدر اαبه فاز لیاز آن است که تبدیحاکشودیکه در ساختار آن مشاهده مییهاتخلخلنیو همچننایآلومنیايانامنظم و ذره

يدماهایدر نبود افزودنαفعال به ينایآلوملیتبدينشان دادند که برازینDTAجینگرفته است. نتارتصویهنوز به خوبنایآلوم

برخوردار بود.ینمونه از شدت کمنیدر اαفاز لیتشککیلازم است و پيبالاتر
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مختلف.يدر دماهایدهپس از حرارتیدرصد افزودن1يمربوط به نمونه خام و نمونه حاوکسیپراش پرتو اي. الگو3شکل 

آلفا به ينایآلوميحالت شکل ظاهرنیحاصل کاملا متفاوت است. در ایستالیساختار کر،يدیفلورایدرصد افزودن1با افزودن 

جیگرد و نامنظم هستند. با توجه به نتايهالبهيدارایضلعششياست. بلورهاافتهیرییشکل تغياورقهیضلعششيهاستالیکر

XRDاند. اندازه و شدهلیتشکيدیفلورایزودندرصد افشیآلفا هستند که با افزاينایهمان آلومرهابلونیشود که ای، مشخص م

ساختار زیرری(ج) تصاو4(ب)). در شکل 4شد (شکل يریگاندازهnm155، معادل FESEMریاز تصاوهاستالیکرنیضخامت ا

شده است. هنشان داديدیفلورایافزودنیوزن%2در حضور αينایپودر آلوم

افتهیيترشینظم بیوجهششيهاورقهيشکل ظاهردیفلورایبومیآمونیدرصد افزودنشیهمانگونه که مشخص است با افزا

نشان يدیفلورایدرصد افزودن3يحاويهانمونهری(د) تصاو4است. در شکل افتهیشیافزاnm304به زیها نو ضخامت ورقه

يترشیبشیافزازیکامل شده و ضخامت بلورها نبایبلورها تقریضلعنمونه ساختار ششنیداده شده است. در پودر حاصل از ا

70حدود یشیافزا،یافزودن%2که نسبت به نمونه دینانومتر محاسبه گردnm510حالت نیاست. ضخامت بلورها در اافتهی

دارد. یافزودن%2و %1نسبت به نمونه يترو صافترمنظميهاشده لبهجادیایضلعششيهاورقهنیرا دارد. همچنيدرصد

آلفا درينایرسوب آلومزانیسطوح شبکه، ميگفت با جذب فلوئور روتوانیمیضلعساختار ششنیاجادیالیدر خصوص دل

Fيهاونیاز یمتفاوتریمقاد، وجوه شبکهFيهاونیوجوه شبکه به يریپذنشیگزلیحال به دلنی. با اابدییسطوح کاهش م

با نرخ رشد یستالیصفحات کرنیارشد کنند. بنابریمتفاوتيهاکه سطوح شبکه با سرعتشوندیو باعث مکنندیرا جذب م

وجوه آزاد توانندیدارند، مینییکه نرخ رشد پاییهاکه آنی. در حالشوندیمدیناپدیو حتشوندیتر متر و کوچکبالا،کوچک

.شوندیآلفا مينایآلومیضلعششيوجود آمدن بلورهاه دهند که باعث ب3O2Al-αلیتشکتیو در نهاردهرا حفظ کستالیکر
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(ج) دو ،یدرصد افزودنکی(ب) ،ی(الف) بدون افزودنيهانمونهيبراc1200°يتا دمایدهپس از حرارتFESEMری. تصاو4شکل 

.یو (د) سه درصد افزودنیدرصد افزودن
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يریگجهینت-4

C1250°در حدود ییبالايواسطه تا دماهاينایلازم است تا آلوميدیفلورایآلفا، بدون حضور افزودنينایآلومدیمنظور تولبه

د،یفلورایبومیآمونیافزودن%3و 2، 1ریذرات نامنظم است. با افزودن مقاديحالت حاونیشود و البته ساختار حاصل در انهیکلس

يحاوریقادمورد نظر داشت و در میبا مقدار افزودنیمیاستحاله رابطه مستقنیشد که الیتشکيترنییپايماهاآلفا در دينایآلوم

يحاويهانشان داد در نمونهFESEMجینتانی. همچنافتیکاهش C925°آلفا تا حدود ينایآلوملیتشکيدمایافزودن3%

يهاتر شده و ضخامت ورقهمنظمیدرصد افزودنشیذرات با افزایضلعششرشکل هگزاگونال بوده و ساختايذرات دارایافزودن

یدهد. مقدار افزودنیرا کاهش میینهاشیو مراحل خردانایآلومدیتوليهانهیاستحاله هزيشد. کاهش دماترشیبزینیضلعشش

انتخاب شود.%3تا 2نیبتواندیآن مينهیبا توجه به هزيدیفلورا

یتشکر و قدردان

ها از تستیو انجام بخشقیتحقنیاهیمواد اولنیدر تاميهمکاري(گروه پاترون) براکتایاز شرکت پات روشان نلهیوسنیبد

گردد.یمیتشکر و قدردان
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Effect of Fluoride Additive on Alpha-Alumina Formation 

from Active Alumina
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Abstract: α-Al2O3 is the most important raw material for synthesizing modern ceramics and 

high alumina refractories. Active Alumina (also known as Hydratable Alumina and ρ-Al2O3) 

is a kind of transition alumina which is produced by flash-calcining of Gibbsite at 

500-600°C. In this research, the effect of Ammonium bi-fluoride additive (NH4HF2), on the 

formation of α-Al2O3 from active alumina was investigated. Suspensions containing active 

alumina and different amounts of fluoride additive (0-3 wt%) were stirred for 1 hour. The 

water of each suspension was removed by filter paper and the resultant powders were dried 

at 110°C for 24 hrs. Powders were calcined up to 1400°C for DSC and XRD analysis. The 

DSC test results showed that by having 1 wt% fluoride additive, a sharp peak appeared at 

1100°C indicating the formation of α-Al2O3. Increasing the additive amount to 3 wt%, shifted 

the transformation peak to as low temperatures as 925°C. FESEM studies showed that in 

samples containing fluoride additive, the particles possessed hexagonal morphology. 

However, the ordering of the platelets and their thickness was a function of additive content. 

The higher the fluoride additive, the more ordered hexagonal shape as well as more thickness 

of the platelets.

Keywords: α-Al2O3, Active Alumina, Fluoride Additive, Microstructure.
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