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1- Introduction 

Alumina (aluminum oxide, Al2O3) is one of the most widely 

used ceramics due to its high hardness and strength (at low and 

high temperatures) and good insulation properties. However, 

to improve the mechanical properties and especially the 

fracture toughness of this material, making composites from 

alumina is very important. Several studies have been 

conducted by researchers to improve the mechanical 

properties of alumina-based composites due to their inherent 

brittleness. For example, various particles have been added as 

reinforcements, such as zirconia, carbon nanotubes, silicon 

carbide, etc. Alumina-yttria-based ceramic composites have 

been used in aerospace engineering, as components for jet 

engines in the aircraft industry and machine tools. The two-

phase microstructure resulting from the sintering of alumina 

and yttria powder mixtures forms alumina and yttrium 

aluminum garnet which is homogeneously distributed in the 

product. After sintering, compressive residual stress is created 

in the products which is due to the difference in the thermal 

expansion coefficient of these two phases. This behavior 

reduces the propagation of cracks and thus increases the 

fracture toughness of this ceramic composite. In recent years, 

the production of raw materials from wet chemical methods 

has received much attention due to the purity and quality of 

these methods. Different techniques have been employed for 

synthesizing nanoparticles such as co-precipitation, sol-gel, 

hydrothermal, combustion, solvothermal, etc. Sol-gel method 

is widely used for the production of homogeneous 

nanocomposites due to the suitable mixing of the raw 

materials and has been of great interest in recent years. 

Therefore, the aim of the present research is to make in situ 

composite nanoparticles based on alumina-yttria composite by 

sol-gel method. Then the resulting powder will be 

characterized and the effect of heat treatment on the phase 

changes and the size of its crystals will be investigated. The 

produced nanocomposite powder is then isostatically pressed 

and pressureless sintered at different temperatures. The 

density and hardness of these samples were investigated. 

 

2- Materials and Methods 

Raw materials for synthesis nanopowder by sol-gel method 

included AlCl3·6H2O, Al powder, Y2O3 and HCl. For this 

purpose, yttrium oxide powder was first dissolved in HCl. 
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Then, aluminum and aluminum chloride were added to the 

solution. The amount of raw materials was chosen based on 

10 wt.% of yttria. The precursor solution was continuously 

stirred at 100 °C for 4 h to completely dissolve the raw 

materials and aged at 60 °C. The viscosity of the solution 

gradually increased and finally, the solution turned into a hard 

gel. The gel was dried at 80 °C for 48 h. The dried gel was 

calcined in an electric furnace at different temperatures and 

then ground using an alumina vial and pure alumina balls in 

an ethanol medium to break the powder agglomerates. The 

obtained powder was dried again at 80°C. To make the parts, 

the powders were pressed under a pressure of 80 MPa and then 

pressureless sintered at different temperatures. 

The morphology of the powders and the surface of the 

composite parts were examined using a Philips XL30 

scanning electron microscope. To check the density of the 

sample, Archimedes' method was used in water liquid. 

Vickers hardness was measured by Wolpert 430 hardness 

tester with a load of 1.5 kg and a dwell time of 15 seconds. 

 

2- Results and discussion 

The X-ray diffraction results of the samples are shown in 

Figure 1. The X-ray diffraction patterns of the heat-treated gel 

at 600 °C do not show a peak, which indicates that the 

structure is amorphous and irregular. As the temperature 

increases to 700 °C, peaks related to Theta alumina phase 

appear. The intensity of the peaks increases up to 1000 °C, 

which indicates the growth of crystallites. At the temperature 

of 1100 °C, the intensity of the peaks related to the theta 

alumina phase decreases, which indicates the decomposition 

of this phase. At a temperature of 1200 °C, alpha alumina 

peaks appear and peaks related to theta alumina phase are 

removed. In fact, at high temperatures, the intermediate phases 

of alumina become unstable and the alpha phase, which is the 

stable phase of high alumina temperature, replaces the 

intermediate phases. In addition, the peaks related to the 

hexagonal YAlO3 are observed at 1100 °C. By increasing the 

temperature up to 1200 °C, Y3Al5O12 phase was formed. 
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Fig. 1. X-ray diffraction patterns of calcined samples at 

different temperatures. 

 

Figure 2 shows the relative density of the samples after the 

sintering. In general, the density of samples has an upward 

trend with increasing temperature. However, this density 

increase follows a specific pattern. The sintering plot shows a 

sigmoidal shape. Sintering starts at about 1200 °C, however, 

the slope of the line at this temperature is low, which indicates 

the low speed of densification. This low rate is due to low 

temperature. As the temperature increases to 1300 °C, the 

condensation rate increases dramatically. In this area, the 

sintering mechanisms including grain boundary diffusion and 

volume diffusion are well activated. After 1500 °C, the final 

step of sintering initiates. The rate of densification decreases 

which is due to the increase in the size of the grains and also 

the confinement of the pores inside the grain. It causes the 

diffusion paths of atoms to become long and hard. 

 

 
Fig. 2. Densification of the samples by changing the sintering 

temperature 

 

The Vickers hardness test was performed to study the 

mechanical properties of the samples. The effect of annealing 

temperature on the hardness of the samples is shown in Figure 

3. The results show that the hardness of the samples increases 

with the increase of the sintering temperature, and for the 

sample sintered at 1600 °C for 3 hours, the hardness is about 

14 GPa. The higher hardness is attributed to the higher density 

of this sample. 

 

 
Fig. 3. The hardness of sintered samples at different 

temperatures 

 
4. Conclusion 

In the present study, composite powder based on alumina-

yttria was synthesized via a sol-gel method. The powders were 

sintered at different temperatures. The results of X-ray 

diffraction showed that the produced powder initially has an 

amorphous structure, and after heat treatment, alumina phases 

and yttrium aluminum garnet are formed. The samples 

sintered at a temperature of 1600 °C reached about 96% 

relative density. The hardness of the samples increased with 

the increase in the sintering temperature.
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ها ندازه بلورکو اژل ساخته شد. سپس اثر عملیات حرارتی بر تغییرات فازی -ایتریا با استفاده از روش سل-در تحقیق حاضر نانوذرات بر پایه آلومینا  چکیده

شد. برای بررسی اثر  یابیدر این سیستم کامپوزیتی بررسی شد. پودرکامپوزیتی تولیدی با استفاده از پراش پرتو ایکس و میکروسکوپ الکترونی روبشی مشخصه
جوشی بدون فشار در دماهای مختلف قرار گرفت تحت فرایند تف پرس ایزواستاتیک سرد شد و ها از رابطه شرر استفاده شد. سپس پودر کامپوزیتیدما بر بلورک

باشد. با افزایش درجه حرارت اجزاء این سیستم ا آمورف مینشان داد نمونه پودری در ابتد پراش پرتو ایکس تا تغییرات دانسیته آن مورد ارزیابی قرار بگیرد. نتایج

درجه سانتیگراد افزایش  1۰۰۰های فاز تتا آلومینا با افزایش دما تا . اندازه بلورکدر آن تشکیل شد  12O5Al3Yو  3O2Alهای آلفا کامپوزیتی وارد واکنش شده و فاز
درجه  16۰۰ها با افزایش درجه حرارت تا یابد. دانسیته نمونههای آن کاهش میاین فاز اندازه بلورکیافت در حالی که پس از این درجه حرارت به دلیل تجزیه 

درصد رسیدند. منحنی افزایش دانسیته نانوپودرکامپوزیتی سه مرحله متفاوت را در طی  ۹6ها به دانسیته نسبی حدود سانتیگراد افزایش یافت به طوری که نمونه
درجه سانتیگراد  16۰۰جوشی شده در تف یابد و در نمونهجوشی سختی افزایش میها نشان داد که با افزایش دمای تفرسی سختی نمونهجوشی نشان داد. برتف

 گیگاپاسکال رسید. 1۴ساعت سختی ویکرز به حدود  ۳به مدت 
 

 .ژل-، آیتریا، کامپوزیت، سلآلومینا  یکلیدهای واژه
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Abstract  In the present research, nanoparticles based on the alumina-yttria system were synthesized using a sol-gel 

method. Then, the effect of heat treatment on the phase evolution and crystallite size in this composite system was 

investigated. The produced composite powder was characterized using X-ray diffraction and scanning electron 

microscopy. Scherrer equation was used to investigate the effect of temperature on crystallite sizes. The composite powder 

was cold isostatically pressed and subjected to a pressureless sintering process at different temperatures to evaluate its 

density changes. The X-ray diffraction results showed that the powder sample was initially amorphous. By increasing the 

temperature, the components of this composite system reacted and Alpha-Al2O3 and Y3Al5O12 phases are formed. The 

crystallite size of the Theta-alumina phase grew with increasing temperatures up to 1000 C. At higher temperatures, 

crystallite size decreased due to the decomposition of theta-alumina. The density of the samples increased by increasing 

the temperature up to 1600 C so that the samples reached a relative density of about 96%. The densification curve of 

the composite showed three different stages during sintering. Examining the hardness of the samples showed that the 

hardness increases with the increase of the sintering temperature, and in the sample sintered at 1600 C for 3 hours, the 

Vickers hardness reached about 14 GPa. 

 

Keywords  Alumina, Yttria, Composite, Sol-gel. 
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 1۴۰۳، شمارۀ یک، پنجسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 مقدمه
بالا  یدما ی مستحکم که درمواد ساختار یبرا یجهان یتقاضا

مختلف مانند  یکاربردها مورد استفاده قرار گیرند به طور مثال در

ها و یک. سرام[1] است یافته یشافزا انرژیهوافضا و  یهابخش
اند موفق بوده تا حدودی تقاضا ینآن در برآوردن ا یهایتکامپوز
-یصنعت فراهم م یرا برا یبالاتر و کارآمد ی با کیفیتو مواد

ها به یکسرام یو ساختار یکاربرد ستفادها ل،حا ینکنند. با ا
 .[2] شکننده آنها محدود شده است یتماه
است  ییهایکاز سرام یکی( 3O2Alینیوم، آلوم یدآلومینا )اکس 

 (بالا یدر دما ن وبالا )در دمای پایی استحکام ی وسخت یلکه به دل
پرکاربرد  یها یکاز سرام یکیخوب،  یکار یقعا یتو خاص
با این حال برای بهبود خواص مکانیکی و خصوصا  است.

شکست این ماده، ساخت کامپوزیت از  (Toughness) چقرمگی
 یتوسط محققان برا یمطالعات متعدد آن بسیار مورد توجه است.

 یلبر آلومینا به دل یمبتن یهایتکامپوز یکیبهبود خواص مکان
به طور مثال ذرات  .[4, 3] آنها انجام شده است یذات یشکنندگ

مختلفی به عنوان تقویت کننده اضافه شده است که از جمله این 
توان به زیرکونیا، نانوتیوب کربنی و سیلیکون کاربید اشاره مواد می

درصد وزنی  20گزارش شده است افزودن  کرد. به طور مثال
افزایش  0.5MPa m 8,7 تواند چقرمگی را تاسیلیکون کاربید می

کامپوزیت سطح آلومینا  یسختبررسی به طور مشابه،  .[5]دهد 

 یشافزا نشان داده است که در این کامپوزیت یرکونیابا ز شده
هایی در مورد گزارش .[6]شود ایجاد می یقابل توجه سخت

افزودن ترکیبات بین فلزی نیز به آلومینا جهت بهبود خواص 

 .[7,8]وجود دارد 
  یدر مهندسررر  ایتریا -بر پایه آلومینا    یکیسررررام یت پوزکام  

ضا، مانند   و  یماصنعت هواپ  در جت یموتورها یء برااجزاهواف

ش  یابزارها ست. ر      ینکاریما شده ا ستفاده  ساختار ا   یدوفاز یز
باعث  ، ایتریاو  آلومیناپودر  یهامخلوط یجوشررحاصررل از تف

ساختاری از آلومینا و ایتریوم آلومینیوم   شده ایجاد  به  که گارنت 

 یجادباعث ا یجوشرررپس از تف و شرررودیم یعطور همگن توز
شار   یهاتنش سماند ف  شده که به دلیل اختلاف در در دو فاز  یپ
 سبب کاهش رفتار  ین. ااین دو فاز است  یانبساط حرارت  یبضر 

شار ترک ب  شده و در نتیجه ادانه ینانت ست ا    یچقرمگ ی   ینشک
 .[11-9] دهدیم یشرا افزا یکیسرامکامپوزیت 

نسبت به  یدیاکس یهایکاستفاده از سرام یایاز مزا 

ها در برابر آن یمقاومت بالا یدی،اکس یرغ یهایکسرام
بالا  یو دماها یتهاجم یهایطدر مح یو خوردگ یداسیوناکس
-یکاز مطالعات نشان دادند که سرام ی، برخاخیرد. در دهه باشیم

ی بالاتر یمقاومت خزش حاوی ایتریوم آلومینیوم گارنت یها
 ینا یکیمکان یکپارچگیدارند.  هانسبت به دیگر سرامیک

مطالعه  یندر چند یگراددرجه سانت 15۰۰حدود  یدر دما یکسرام

 .[12, 13] شده است ییدتا
با این حال کیفیت قطعه نهایی سرررامیکی بسرریار وابسررته به   

ستفاد  ست. به    کیفیت مواد اولیه و روش مورد ا ساخت آن ا ه در 

شی  طور مثال اندازه و همگنی پودر اولیه نقش مهمی در تف جو
سال    ساختار نهایی نمونه دارد. در  ساخت مواد  و ریز های اخیر 

شیمی تر اولیه از روش به دلیل  (Wet chemical methods) های 

ست.     سیار مورد توجه قرار گرفته ا خلوص و کیفیت این روش ب
فاده در شررریمی تر می ه از جمله تکنیک   توان به  ای مورد اسرررت

، (Sol- Gel) ژل-، سرررل(Precipitation) های رسررروبی روش
و  (Solvothermal) ال، سرررلوترم (Hydrothermal) هیدروترمال 

های ژل به دلیل سرراخت پودر-غیره اشرراره کرد. از روش سررل 
همگن کامپوزیتی به علت مخلوط شدن خوب مواد اولیه استفاده  

های اخیر بسیار مورد توجه قرار گرفته   شود و در سال  زیادی می
 .[14, 15]است 

بنابراین هدف از تحقیق حاضر ساخت نانوذرات کامپوزیتی     

باشد. سپس پودر ژل می-ایتریا به روش سل-درجا بر پایه آلومینا
یابی شررده و اثر عملیات حرارتی بر تغییرات حاصررل مشررخصرره
های آن مورد بررسرری قرار خواهد گرفت.   فازی و اندازه بلورک

 Isostatic) پودر نانوکامپوزیتی تولیدی سپس پرس ایزواستاتیک  

press)    شده و در درجه حرارت شی های مختلف، تفسرد    جو
(Sintering)     شده و شار  سختی این نمونه   بدون ف سیته و ها دان

 شود.  ارزیابی می
 

 یقروش تحقمواد و 
 ژل-نررانوپودر برره روش سررررل ی سرررراخررتبرا مواد اولیرره
برای این  .بودند  HClو  Al ،3O2Yپودر  O2H6·3AlCl شرررامل 

اکسررید ایتریم در اسررید کریدریک حل شررد.   پودر  منظور ابتدا

ضافه    شد. مقدار   سپس کلرید آلومینیوم و آلومینیوم به محلول ا
ساس   شد.    1۰مواد اولیه بر ا صد وزنی ایتریا انتخاب  سپس   در

  یگراددرجه سررانت 1۰۰ یسرراز به طور مداوم در دما یشمحلول پ



 6۹ سید علی حسن زاده تبریزی

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1۴۰۳، شمارۀ یک، پنجسال سی و     

شد تا مواد اول   ۴به مدت  شود و   یهساعت به هم زده  کاملا حل 
سانت  6۰ یدر دما سازی پ یگراددرجه  سکوزیته شد. و  یر  محلول ی
ژل سرررفت   یک به   محلول یت و در نها  یافت   یشافزا یجبه تدر  

سپس    یلتبد سانت  8۰ یدر دما ژل شد.   ۴8 مدتبه  یگراددرجه 
شده در         شد. ژل خشک  در الکتریکی کوره  یکساعت خشک 

س  یدماها ستفاده از   سپس  شد و  ینهمختلف کل محفظه  یکبا ا

 شد  یاباتانول آس  یطمحدر خالص  یآلومینا یهاآلومینا و گلوله
. پودر بدست آمده مجددا  در  پودر شکسته شوند   های تا آگلومره

برای سرراخت قطعات،  خشررک شررد. یگراددرجه سررانت 8۰ یدما

مگاپاسرکال پرس سررد شرده و سرپس در      8۰ها در فشرار  پودر
 جوشی بدون فشار شد. دماهای مختلف تف

نالیز    عه ا  از آ   یبرا (X-ray diffraction) یکسپراش اشررر

س     یفازبررسی   شده و پودر کل ستفاده از   ینهژل خشک   شده با ا
ستگاه  شد.  X-pert یلیپسمدل ف د سبه    انجام  همچنین برای محا

ندازه بلورک  فاده از     در نمونه  (Crystallite size) ها ا با اسرررت ها 
 .[16] ( استفاده شد1)یکس، از رابطه شرر پراش پرتو االگوی 

 

(1                                                  )  d =
0.9λ

β.cosθ
 

زاویه پراش  θ، طول موجλ اندازه کریسررتال،  dرابطه یندرا 

 باشد.پهنای پیک در نصف شدت ماکزیمم می βو 
با اسررتفاده از  و سررطح قطعات کامپوزیتی پودر یمورفولوژ 
کروسرررکوپ    م  ن      ی کترو ل  Scanning electron) یروبشررر یا

microscope)   ۳۰فیلیپس مدل ایکس ال (Phillips XL30)  مورد
سررازی جهت تصررویربرداری  . برای نمونهقرار گرفت یبررسرر

دهی شد و سپس داخل   قطعات و پودر با استفاده از طلا پوشش  

برای بررسی  .لکترونی روبشی قرار گرفتمحفظه میکروسکوپ ا
شمید    سیته نمونه از روش ار در  (Archimedes method) سدان

توسط   (Vickers hardness) زکریو یسختمایع آب استفاده شد. 
 1,5با بار ( Wolpert 430) ۴۳۰ی ولپرت سررنجیدسررتگاه سررخت 

 شد. یریاندازه گ هیثان 15و زمان ماند  لوگرمیک
 

 نتایج و بحث

 بررسرری یبرا ژل-محصررول تولیدی با اسررتفاده از روش سررل 
 ی در دماهای مختلف  حرارت یات تحت عمل  یسرررتالی کر یفازها  

تایج پراش پرتو ایکس نمونه   قرار گرفت   (1)ها در شرررکل   و ن
ست.      شده ا شان داده  شعه ا  یالگوهان عملیات  ژل  یکسپراش ا

شده  در   شان نمی    6۰۰حرارتی  سانتیگراد پیکی را ن دهد درجه 
نظم بودن ساختار دارد. با افزایش دما تا  که نشان از آمورف و بی 

تتا آلومینا ظاهر     های مربوط به فاز   درجه سرررانتیگراد پیک   7۰۰

درجه سررانتیگراد افزایش  1۰۰۰ها تا شررود. شرردت این پیکمی
شان می شد بلورک یابند که ن ها و افزایش بلورینگی پودر دهنده ر
های مربوط درجه سانتیگراد شدت پیک 11۰۰باشد. در دمای می

یابد که نشررران دهنده تجزیه این فاز       به فاز تتا آلومینا کاهش می     
های آلفا آلومینا ظاهر درجه سانتیگراد پیک 12۰۰است. در دمای 

شود. در  تتا آلومینا حذف می های مربوط به فازشوند و پیک می

شده و فاز آلفا  های میانی آلومینا ناواقع در دماهای بالا فاز پایدار 
های میانی  که فاز پایدار دمای بالای آلومینا اسرررت جایگزین فاز 

های مربوط به فاز اکسررید ایتریم به شررود. علاوه بر این، پیکمی

درجه سانتیگراد   11۰۰شود بلکه در صورت مستقیم مشاهده نمی
 شود.هگزاگونال مشاهده می 3YAlOفاز مربوط به 

 

 
 

 ها کلسینه شده در دماهای مختلفپراش پرتو ایکس نمونهالگوی   1شکل 

 
تا       ما  فاز     12۰۰با افزایش د   12O5Al3Yدرجه سرررانتیگراد 

های این کامپوزیت را تشررکیل می شررود. مکانیزم تشررکیل فاز  
شرررود  زیدرولی ه 3AlClتوان به صرررورت زیر بیان کرد. ابتدا    می

 ((.2)واکنش )
 

 (2)   AlCl3 + 3H2O → Al(OH)3 + 3HCl  
 

سید واکنش می     سید ایتریم نیز با ا صورت حل   اک دهد و به 
شان م ۳واکنش ) .آیدشده در می  نیز  آلومینیومدهد که پودر ی( ن
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 دیتول دروژنیو گاز ه ومینیآلوم دیو کلر شرروددر اسررید حل می
ی برای تولید کلرید   به عنوان منبع  آلومینیوماز  نیکند و بنابرا  یم

 .شودمیاستفاده آلومینیوم 
 

(۳)   2Al + 6HCl → 2AlCl3 + 3H2  
 

هررای آلومینیوم و ایتریم در محلول وارد  یون تیرردر نهررا 

دهند های فلزی تشکیل می های تراکم شده و هیدروکسید  واکنش
این  ،یحرارت اتیعمل یدما شیبا افزاشرروند. و به ژل تبدیل می

س ابتدا  ترکیبات که در  شوند یم لیتبد ی آمورففلز یدهایبه اک

های پراش اشرررعه ایکس سررراختار آمورف قابل مشررراهده  الگو
های آمورف با افزایش بیشتر دمای عملیات حرارتی، فاز .باشدمی

شرروند که بر اسرراس آنالیز پراش های کریسررتالی تبدیل میبه فاز

شود. با این حال  های میانی آلومینا متبلور میپرتو ایکس ابتدا فاز
 شررود و فازمینا وارد واکنش میاکسررید ایتریم قبل از تبلور با آلو

3YAlO    فاز یت  ها ( ۴را بر اسررراس واکنش ) 12O5Al3Y و در ن
 تشکیل می دهد. 

 

(۴)     5Al2O3 + 3Y2O3 → 2Y3Al5O12 
 

های   ها، از رابطه شررررر و الگو  برای بررسررری اندازه بلورک  
سیع در         شد. از این رابطه به طور و ستفاده  شعه ایکس ا پراش ا

هررای انرردازه گیری انرردازه بلورک     تحقیقررات مختلف برای            
. از پیک [17,18]های بر پایه آلومینا استفاده شده است کامپوزیت
درجه مربوط به تتا آلومینا برای محاسررربات اسرررتفاده  67حدود 

 نشان داده شده است. (2)شد. نتایج به دست آمده در شکل 
 

 
 

 کلسیناسیون مختلفهای تتا آلومینا در دماهای اندازه بلورک  2شکل 

درجه   7۰۰شررود با افزایش دما از همانطور که مشرراهده می 
ها ابتدا با نرخ درجه سررانتیگراد اندازه بلورک ۹۰۰سررانتیگراد تا 
درجه سانتیگراد با   1۰۰۰درجه سانتیگراد تا   ۹۰۰کم و سپس از  

شد کرده  شد بلورک نرخ بالاتری ر ها با افزایش دمای اند. علت ر
های دیفوزیون توان به فعال شرردن مکانیزمرا میکلسرریناسرریون  

. در واقع نانو ذرات تمایل دارند تا انرژی [19]اتمی نسرربت داد 

سررطحی خود را با کاهش سررطح و به عبارتی رشررد ابعاد خود،  
های نفوذ این کاهش دهند. با افزایش دما و با فعال شدن سیستم   

شرررود. برای اینکه که علت متفاوت بودن نرخ      امکان فراهم می 

شود باید ب     ه ارتباط بین دما و رشد در دماهای مختلف مشخص 
 )D(نفوذ توجه نمود. ارتباط بین دما و دیفوزیون یا همان نفوذ       

 شود.( بیان می5به صورت رابطه )
 

(5)     D = A exp −
E

RT
 

 

دمای مطلق    Tها و  ثابت گاز    Rیک ثابت،     Aدر این رابطه   
شد می به دلیل ماهیت نمایی رابطه دما با دیفوزیون، با افزایش  .با

یابد. با این ها با سرعت بیشتری افزایش می  دما نرخ رشد بلورک 
ندازه بلورک     کاهش ا مای        حال  عد از د نا ب تا آلومی  1۰۰۰های ت

شدن و تجزیه این فاز می    سانتیگراد به دلیل ناپایدار  شد  درجه  با

اثر این تجزیه است. در واقع  ها در که سبب کوچک شدن بلورک
درجه سرررانتیگراد تتا آلومینا تبدیل به آلفا آلومینا           1۰۰۰بعد از  

های پراش اشررعه ایکس قابل  شررود که این موضررو  در الگومی

درجه سررانتیگراد تقریبا تمام فاز تتا  1۳۰۰مشرراهده اسررت. در  
 شود. آلومینا تجزیه می

ش     (۳)شکل    سکوپ الکترونی روب صویر میکرو های  ی ذرهت

ژل پس از کلسیناسیون   -پودر کامپوزیتی تولید شده به روش سل  
شان می   8۰۰در  سانتیگراد را ن صویر میکروسکوپ    درجه  دهد. ت

دهد که پودر نانوکامپوزیتی دارای     ها نشررران می الکترونی نمونه 

سمت        ست. ق شکل ا شکال کروی  شده در پودر  ا های آگلومره 
سیار معمول است.    شود که در نانوذرات  مشاهده می  این پدیده ب

نانوذرات تمایل دارند تا با چسبیدن به یکدیگر سطح و در نتیجه 

ستوگرام نمونه    سطحی خود را کاهش دهند. نمودار هی ها انرژی 
 16۰تا  6۰( که اکثر ذرات ابعادی بین ۴دهد )شررکل نشرران می

نانومتر را دارند و توزیع ذرات تقریبا یکنواخت است. این توزیع 

ژل برای -های شیمی تر مثل سلسبتا یکنواخت از مزایای روشن
تولید نانوذرات اسررت. در واقع به علت پخش مواد اولیه در حد 
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مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1۴۰۳، شمارۀ یک، پنجسال سی و     

ها در هنگام فرایند ساخت،   مولکولی در یکدیگر و کنترل واکنش
ند    بالایی دار با این حال   [20]محصرررولات معمولا یکنواختی   .

ستفاده از میکروسکوپ الکترونی    اندازه ذره  های بدست امده با ا

شی از اندازه بلورک  سط الگو  روب های پراش های بدست امده تو
 اشعه ایکس بزرگتر است.  

 

 
 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی نمونه کامپوزیتی کلسینه   ۳شکل 

 درجه سانتیگراد 800شده در 

 

 
 

 800های نمونه کامپوزیتی کلسینه شده در هیستوگرام اندازه ذره  ۴شکل 

 درجه سانتیگراد

 

های پودری کلسینه  یابی پودر تولیدی، نمونهپس از مشخصه 
سرد در      8۰۰شده در   ستاتیک  سانتیگراد تحت پرس ایزوا درجه 
جوشی و ساخت    مگاپاسکال فشرده شدند و برای تف    8۰فشار  

 (5)قطعه متراکم در کوره در دماهای مختلف قرار گرفتند. شکل  
ی را نشرران جوشررها پس از عملیات تفدانسرریته نسرربی نمونه 

ها روند صررعودی با افزایش دهد. به طور کلی دانسرریته نمونهمی

دما را دارد. با این حال این افزایش دانسرریته از الگوی خاصرری   

شکل نشان داده شده است،       ینهمانطور که در اکند و پیروی می
ش طرح تف شان   (Sigmodal) سیگمودال شکل   یک یجو را ن

.  شودیشرو  م یگرادجه سانتدر 12۰۰دهد. چگالش از حدود یم

شیب خط در این دما کم می  شان دهنده    با این حال،  شد که ن با
ست. این نرخ پایین به دلیل دمای پایین     سرعت پایین چگالش ا

دما به    یشبا افزا  جوشررری اسرررت.های تف و کند بودن مکانیزم  

  یریسرررعت چگالش به طور چشررمگ  یگراد،درجه سررانت 1۳۰۰
 یابد. یم یشافزا

 

 
 

 جوشیها با تغییر دمای تفچگالش نمونه  5شکل 

 
د دما از یگرادرجه سررانت 2۰۰ یششررود که افزایمشرراهده م 

 ی نسرربیچگالافزایش منجر به  یگراددرجه سررانت 15۰۰به  1۳۰۰
در این ناحیه   شرررود. یم درصرررد ۹۰بیش از به   درصرررد 65از 

 ای و دیفوزیونجوشی شامل دیفوزیون مرز دانه  های تفمکانیزم

با انتشررار  یجوشررتفشرروند. در واقع حجمی به خوبی فعال می
اتفاق  هاها و داخل دانهیزسررراختار شرررامل مرز ر یقها از طراتم
سط     ینافتد. ایم شار تو س  یانگراد یکانت  یجادا یمیاییش  یلپتان

س  یایهها از ناحاتم. شود یم   یایهبالاتر به ناح یمیاییش  یلبا پتان
و به مرور زمان    کنند یتر حرکت م یینپا  یمیایی شررر یل با پتانسررر  
درجه سانتیگراد، وارد   15۰۰شوند. بعد از دمای  ها پر میتخلخل

شررویم. در این ناحیه دوباره  جوشرری میمنطقه پایانی فرایند تف
سیته، کاهش می  شیب منحنی کم می نرخ افزایش دان شود.   یابد و 

نه        ن محبوس ها و همچنی در این ناحیه به علت افزایش اندازه دا

ها طولانی های دیفوزیون اتمها در داخل دانه، مسیرشدن تخلخل
سخت می  سرعت کمتری      و  سیته با  شود و در نتیجه افزایش دان
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سانتیگراد از   1۰۰شود. در این مرحله با افزیش  میانجام  درجه 
درصد افزایش  7تا  6درجه سانتیگراد تنها حدود  16۰۰تا  15۰۰

شررود. گزارش شررده اسررت در این  یده میها ددر چگالی نمونه

شد دانه   شترین ر شاهده می مرحله بی شود که امری نامطلوب  ها م
ها در این باشد. به دلیل رشد شدید دانه   جوشی می در فرایند تف

شدن تخلخل  شتر دمای  مرحله و محبوس  ها، گاهی با افزایش بی

سیته افزایش نخواهد یافت و فقط رشد بیشتر     تف  جوشی نیز دان
 باشد.دهد که امری مطلوب نمیها رخ میدانه
جوشرری شررده در های تفبرای بررسرری ریزسرراختار نمونه 

درجه سانتیگراد از میکروسکوپ الکتونی روبشی استفاده      16۰۰
شررد. تصررویر میکروسررکوپ الکترونی روبشرری به همراه نتایج   

نشرران داده شررده  6سررنجی تفکیک انرژی نمونه در شررکل طیف

ست. همانطو  شاهده       ا سکوپ الکترونی م صویر میکرو ر که در ت
شته     شود دانه می شد زیادی دا سبت به پودر اولیه ر اند که با ها ن

ها اشرکال  جوشری، قابل انتظار بود. دانه توجه به دمای بالای تف
باشررند.  نامنظم دارند و به صررورت چندوجهی قابل مشرراهده می

نمونه مشرراهده کرد. توان در همچنین دو توزیع دانه بندی را می
شته    تعدادی از دانه شتری دا شد بی تا  ۴اند و به ابعادی حدود ها ر

ها ابعاد کوچکتری    رسرررند. تعدادی دیگری از دانه   میکرون می 5
عادی زیر یک میکرون دارند. برای بررسررری ترکیب         دارند و اب

نه    یایی در این دا ندی شررریم نالیز       ب قاط آ فاوت، از این ن های مت

ای گرفته شررد. به طور کلی دو یک انرژی نقطهسررنجی تفکطیف
عنصر آلومینیوم و ایتریم توسط این آنالیز مشخص شد. همانطور  

ها نشرران داده اسررت در مناطقی که دانه  (6)که نتایج در شررکل 

صر آلومینیوم دیده می    درشت  شتر عن ستند بی شود که به نظر  تر ه
س       می شده ا شکیل  شتر از آلومینا ت سد این مناطق بی ت در حالی ر

شن که دانه صر     تر نیز میهای ریزتر که رو شتر حاوی عن شند بی با

های غنی از ایتریم ایتریم اسرررت که نشررران دهنده تشرررکیل فاز
 (1)باشررد. بر اسرراس آنالیز پراش اشررعه ایکس که در شررکل می

نشان داده شد این فاز غنی از ایتریم، فاز ایتریم آلومینیوم گارنت    

رسررد فاز آلومینا نسرربت به فاز  نظر می اسررت. به 12O5Al3Yیا 
تری داشررته اسررت. ذرات  ایتریم آلومینیوم گارنت رشررد سررریع 

ها و هم داخل    تر ایتریم آلومینیوم گارنت هم در مرز دانه   کوچک 

هایی شود. در برخی نقاط هم تخلخلهای آلومینا مشاهده میدانه
 شود.دیده می

سنجی  آزمون سختیها، برای بررسی خواص مکانیکی نمونه 

ها در جوشرری بر سررختی نمونه ویکرز انجام شررد. اثر دمای تف
 نشان داده شده است.   (7)شکل 

 

 
 

سنجی تفکیک تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و نتایج طیف  6شکل 

 ۳درجه سانتیگراد به مدت  1600جوشی شده در انرژی نمونه کامپوزیتی تف

 ساعت

 

 
 

 جوشی شده در دماهای مختلفای تفهسختی نمونه  7شکل 

 
به صرررورت کلی نشررران می     تایج  مای      ن با افزایش د هد  د



 7۳ سید علی حسن زاده تبریزی

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1۴۰۳، شمارۀ یک، پنجسال سی و     

نه  تف نه     ها افزایش می جوشررری سرررختی نمو بد و برای نمو یا
شده در    تف شی  سانتیگراد به مدت   16۰۰جو ساعت    ۳درجه 

سختی      1۴سختی حدود   ست. عوامل مختلفی بر  سکال ا گیگاپا

ماده اثر دارد. اولین    عت و      یک  ماده، طبی به نو   پارامتر مربوط 
های آن اسررت. عوامل سرراختاری نیز بر سررختی اثر قدرت پیوند

ها ریزتر باشرررد سرررختی یک نمونه دارند مثلا هر چه اندازه دانه

های این تحقیق بیشررترین اثر را بالاتر اسررت. اما آنچه در نمونه
  جوشی، های آن است. با افزایش درجه حرارت تف دارد تخلخل

یابد که این کاهش تخلخل باعث   ها کاهش میهای نمونهتخلخل 

توان برای رسرریدن به شررود. با این حال میافزایش سررختی می
جوشی تحت فشار مثل روش های تفهای بالاتر از روشسختی

توان برره  هررا می پرس گرم اسرررتفرراده کرد زیرا در این روش       

 های نزدیک به دانسیته تئوری رسید. دانسیته
 

 گیرییجهنت

ایتریا به روش –یتی بر پایه آلومیناکامپوزپودر  در پژوهش حاضر 
های مختلف پودر تولیدی در درجه حرارت .ساخته شد  ژل -لس 

های آن مورد بررسی کلسینه شد و تغییرات فازی و اندازه بلورک

شده در      سینه  سپس پودر کل سانتیگراد،    8۰۰قرار گرفت.  درجه 

جه حرارت   یات      پرس شرررده و در در حت عمل های مختلف ت
 یج پراش اشررعه ایکسنتاجوشرری بدون فشررار قرار گرفت.  تف

شان  ساختار آمورف دارد که پس   ن داد که پودر تولیدی در ابتدا 

های آلومینا و فاز ایتریم آلومینیوم گارنت      از عملیات حرارتی فاز  
ها شرروند. تصرراویر میکروسررکوپی محدوده اندازه دانهمتبلور می
شده در دمای  برای پودر  سانتیگراد را بین   8۰۰تولید   6۰درجه 

های تتا   نشررران داد. با افزایش دما، اندازه بلورک    نانومتر  16۰تا  
آلومینا ابتدا افزایش یافت و سرررپس در اثر تجزیه این فاز، ابعاد        

های تف جوشرری شررده در دمای  ها کوچک شررد. نمونهبلورک

درصرد   ۹6د سرراعت به حدو ۳درجه سررانتیگراد به مدت  16۰۰
دانسرریته نسرربی رسرریدند. سرره منطقه با نرخ متفاوت چگالش در 
سختی          شد.  سب دما دیده  سبی بر ح سیته ن منحنی تغییرات دان

شی افزایش یافت به طوری که  نمونه ها با افزایش دمای تف جو
درجه سانتیگراد، سختی به    16۰۰در نمونه تف جوشی شده در   

 گیگاپاسکال رسید. 1۴حدود 
 

 تشکر تقدیر و
سندگان نو سلام    یتاز حما ی شگاه آزاد ا و  یرنجف آباد تقد یدان
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