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مهندسی مواد و متالورژیدانشكده 

زیرکونیای–مولایت عوامل مؤثر بر سنتز کامپوزیتبررسی 

شكل داده شده توسط فرایند ریخته گری ژلی

نصیبه میعادی

:راهنمااستاد 

حسین سرپولكیدکتر 

حسین قصاعیمهندس 

1390اسفندماه  2



مروری بر منابع
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زیرکونیا-کامپوزیت مولایت
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مولایت
(3Al2O3·2SiO2)

بالادمای ذوب

(C°1850)

مقاومت به 
شوک حرارتی 

بالا

هدایت

حرارتی کم

پایداری عالی
تحت شرایط 

سخت 
شیمیایی

استحكام دما 
ی مناسببالا

به مقاومت 

خزش بالا
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محدودیت 
های کاربرد 

مولایت 

استحكام خمشی
کم

زینترپذیری 
سخت

چقرمگی 
شكست کم
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ازیرکونی

مولایت

بهبود خواص مكانیكی -
مولایت

یری افزایش سرعت زینترپذ-
مولایت

ممانعت از رشد دانه های -
مولایت
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m ← t

انبساط حجمی≈ 4%

تنش چقرمه کننده

ترک های ریز چقرمه کننده
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کامپوزیت

یازیرکون-مولایت

های ذوب کوره
شیشه 

های مبدل
حرارتی

های سیستم

محافظ 

حرارتی 

های پوشش
حفاظتی 

توربین های 
گازی

فیلترهای 
گازی
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روش های تولید

ازیرکونی-کامپوزیت مولایت

نو زیرکزینتر واکنشی مخلوط آلومینا

ای مولایت و زیرکونیاهزینتر مخلوط

ZrO2و SiO2 ،Al2O3زینتر واکنشی 

ZrO2–Al2O3–SiO2تبلور مذاب

پلاسمای حرارتی

فرآیند تلقیح
10



وط زینتر واکنشی مخل

و زیرکنآلومینا

زینتر

واکنش

 زهای فاتشكیل واکنش که منجر به جدا سازی کامل مرحله زینتر و

. امكان پذیر نیستکامپوزیت می شوداصلی 
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مراحل واکنش

تشكیل مولایت و زیرکونیا

2ZrSiO4 + 3Al2O3 → 3 Al2O3.2 SiO2 + 2 ZrO2

در سیلیس آمورف+Al3و نفوذ یون های  Al2O3انحلال 

تجزیه زیرکن حول ذرات آلومینایی

ZrSiO4 → ZrO2,t + SiO2
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ریخته گری ژلی
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معرفی

و شیمی ریخته گری ژلی فرایندی است مشتق شده از فرایندهای سرامیكی سنتی
.پلیمر

تواند به ژلی مستحكم قلب این تكنولوژی یک محلول منومری است که می
. پلیمریزه شود

شود، بر اثر دوغابی از پودر سرامیكی و محلول منومری آبی در قالبی ریخته می
.مانندذرات در قطعه ژل شده بی حرکت می،پلیمریزه شدن درجا

14



محلول منومری

آب و 

منومراصلی

پیوندساز عرضی

آغازگر رادیكال آزاد

کاتالیزور
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واکنش تشكیل ژل

تجزیه آغازگر به رادیكال های آزاد اولیه

و ترکیب رادیكال های آزاد اولیه با مولكول منومری
تشكیل رادیكال های آزاد منومری

ترکیب رادیكال های آزاد منومری با سایر منومرها و
ای های آزاد زنجیرهرادیكالتشكیل 

ره پلیمریزه شدن مولكول های منومر به شكل زنجی
های پلیمری

پل زنی تشكیل شبكه ای اززنجیره های پلیمری بر اثر
یبین زنجیره های پلیمری توسط پیوندساز عرض 16



مزایای

ژلیگریریخته

ساده بودن روش و سازگاری آن با فرآیندهای سنتی نظیر ریخته گری دوغابی

ه و قطعات حجیمتولید انبو،قابلیت تولید اشكال پیچیده همانند قالبگیری تزریقی

عاتاستحكام خام بالا و امكان ماشینكاری خام و ایجاد جزئیات ریزتر در قط

خواص بسیار یكنواخت در بدنه نهایی

مقدار کم ماده آلی و امكان خروج ساده آن از بدنه

قابلیت کاربرد برای هر دو پودر سرامیكی و فلزی

های متنوع و کم هزینهامكان استفاده از قالبهزینه کم تجهیزات مورد نیاز و 
17



روش تحقیق
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مصرفیاولیهمواد

مواد اولیه سرامیكی

(Al2O3)آلومینای راکتیو 

(d50=1μm)

(ZrSiO4)زیرکن 

(d50=5μm  )

Darvan)پلی متااکریلات سدیم  S*7  )
(پراکنده ساز)

(TiO2)اکسید تیتانیم

(  کمک زینتر)

محلول منومری

آب مقطر

(AM)اکریلامید 

منومراصلی

(MBAM)متیلن بیساکریلامید 

پیوندسازعرضی

(APS)آمونیم پرسولفات 

آغازگر رادیكال آزاد 

(TEMED)اتیلن دی آمین تترا متیلن

کاتالیزور
19



2ZrSiO4 + 3Al2O3 → 3Al2O3·2SiO2 + 2ZrO2

نسبت وزنی   
Al2O3

ZrSiO4
= 
46.6

53.4

آسیاب تر 

d90d70d50d30d10

10.74.11.71-
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دوغاب های 

پایدار-

بار جامد بالا-

بویسكوزیته مناس-

pH پراکنده ساز 
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پیوندساز عرضی
(MBAM)

حلال
(آب مقطر)

منومر
(AM)

انحلال 
(ساعت1)

محلول منومری 
اولیه

پراکنده ساز
(Darvan S*7)

افزودنی
(TiO2)

انحلال 
(ساعت1) مخلوط پودرهای

Al2O3-ZrSiO4

دوغاب
سرامیكی

بال میل 
(ساعت2)

اولتراسونیک
دوغاب سرامیكی 22



کاتالیزور
(TEMED)

دوغاب
سرامیكی آغازگر

(APS)

ریخته گری

تشكیل ژل 
C°60دمای در 

خروج از قالب 
(h12)

خشک کردن در دمای محیط 
(h24 ) و در دمایC°120

خروج مواد آلی 
زینترو 
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ترکیب و کد نمونه ها

Al2O3+ZrSiO4TiO2Darvanترکیب S*7آب
AM + MBAM

𝟔

𝟏
 =

𝐀𝐌

𝐌𝐁𝐀𝐌

APS***

(وزنی5%)

TEMED

(وزنی30%)

AZ80-

0/0816/942/98μl2μl1/5
AZT179/200/80
AZT278/401/60
AZT476/803/20

24

*** :pH  محلول آبیAPS مطابق باpH محلول آبی شد، زیرا دوغاب تنظیمAPS

.(≈2pH)اسیدی است 



مقدار فازهای بلوریتعیین 

• X1 = 
𝐼{𝑚𝑢𝑙𝑙𝑖𝑡𝑒 (2 1 0)}

𝐼 𝑚𝑢𝑙𝑙𝑖𝑡𝑒 2 1 0 + 𝐼{𝐴𝑙2𝑂3 (1 1 3)}
× 100

ل درصد مولایت تشكی
شده

• X2 = 
𝐼{𝑚−𝑍𝑟𝑂2(1̅ 1 1)}

𝐼{𝑚−𝑍𝑟𝑂2(1̅ 1 1)} + 𝐼{𝑍𝑟𝑆𝑖𝑂4 (2 0 0)}
× 100 درصد تجزیه زیرکن

• X3 = 
𝐼{ 𝑡−𝑍𝑟𝑂2(1 1 1)}

𝐼 𝑡−𝑍𝑟𝑂2 1 1 1 + 𝐼{𝑚−𝑍𝑟𝑂2(1̅ 1 1)} + 𝐼{𝑚−𝑍𝑟𝑂2(1 1 1)}
×100

باقی t-ZrO2درصد 
مانده
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نتایج و بحث
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ای تغییرات پتانسیل زتا و تحرک الكتروفورتیكی دوغاب ه
های مختلفpHزیرکن در -آلومینا

بر رئولوژی دوغابpHتأثیر 
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ابتأثیر پراکنده ساز بر رئولوژی دوغ

زیرکن در مقادیر -ویسكوزیته ظاهری دوغاب های آلومینا
Darvanمختلف پراکنده ساز  S*7
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AM & 
MBAM

غیر یونی

بر سطح پودر 
سرامیكی جذب 

.شوندنمی

در فرآیند پراکنده 
-سازی شرکت نمی

.کنند

تأثیری بر نوع و 
مقدار پراکنده ساز 

.ندارند

29



خواص نمونه های زینتر شدهبررسی 

30



در دماهای مختلف زینترAZنمونه Xالگوی پراش اشعه  
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زینتردر دماهای مختلفAZمقدار مولایت تشكیل شده نمونه 

32



AZنده نمونه مقدار زیرکونیای مونوکلینیک تشكیل شده و تتراگونال باقی ما

زینتردماهای مختلفدر  33



در دماهای مختلف زینتر AZتغییرات تخلخل ظاهری نمونه 
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در دماهای مختلف زینتر AZنمونه دانسیته کلی تغییرات 
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ساعت زینتر شده است2به مدت C1600°که در دمای AZریزساختار نمونه 
36



زیرکونیا–مولایت خواص کامپوزیت بر TiO2افزودنی تأثیر 

37
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2هاینمونه مقدار زیرکونیای منوکلینیک 

در دماهای مختلف زینتر

41



AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار مولایت 

در دماهای مختلف زینتر
42



و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار زیرکونیای تتراگونال باقی مانده 
AZT4در دماهای مختلف زینتر 43
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C1600°، که در دمای AZT4( د)و AZT2( ج)، AZT1( ب)، AZ( الف)ریزساختار نمونه های 
.ساعت زینتر شده اند2به مدت  46



جمع بندی و پیشنهادها

47



جمع بندی

کهزیرکن،وآلومیناپودرهایمخلوطواکنشیزینترطریقاززیرکونیا–مولایتکامپوزیتحاضرتحقیقدر
.شدتهیهشدند،دهیشكلژلیگریریختهروشبا

مناسب،فرآوریروشباوبهینه(Davan*S=0.1%.wt)سازپراکندهازاستفاده،pH=10تنظیمبا
.شدندتهیهبالاپایداریوپایینویسكوزیتهبالا،جامدباربایدوغاب های

پیوندسازبهAMمنومرنسبت،(وزنی%15)اولیهمنومریمحلولوزنیدرصد،ژلیگریریختهفراینددر

)MBAMعرضی
6

1
=

AM

MBAM
.شدانتخابدوغاب هابرایثابت(وزنی%80)جامدبارهمچنین،(

حبسهوایحباب هایکاملحذفکهآمد،پدیدحباب هاییواکنشوزدنهمحینبالا،بارجامددلیلبه
.نبودپذیرامكاندوغابدرشده

48



جمع بندی

فزودنیاازواکنشی،زینتردرواکنش هاسریع ترپیشبردوذراتزینترپذیریبهبودجهتتحقیقایندر
TiO2شداستفادهوزنی%4و1،2درصدهایبا.

کمبسیارC1500°دمایدرواکنش هاسرعتTiO2افزودنیفاقدنمونهدرکهدادنشانفازیبررسی های
.می افتداتفاقجزئیطوربهزیرکنتجزیهدماایندرواست

تتراگونالزیرکونیایابقایومولایتفازتشكیلودماایندرزیرکنتجزیهتسریعبهمنجرTiO2افزودن
.شدنمشاهدهتتراگونالزیرکونیایومولایتفازدماایندرافزودنیفاقدنمونهبرایکهحالیدر.شد

%80مقدارتا(افزودنیفاقدنمونهبرای)%40مقدارازشدهتشكیلمولایتدرصدC1600°دمایدر
.یافتافزایش(TiO2وزنی%4حاوینمونهبرای)

49



جمع بندی

افزایشماندهباقیتتراگونالزیرکونیایمیزان،C1600°تادماافزایشباTiO2افزودنیفاقدنمونهبرای
.شدمشاهدهتتراگونالزیرکونیایدرصدکاهشافزودنیحاویهاینمونهبرایحالیكهدریافت،

بهبوددانسیتهوکاهشظاهریتخلخلدرصدC1600°تادماافزایشبا،TiO2افزودنیفاقدنمونهدر
.یافت

سپسوتخلخلافزایشC1550-1500°دماییمحدودهدرTiO2افزودنیحاویهاینمونهبرای
.شدمشاهدهC1600-1550°دماییمحدودهدرتخلخلکاهش

تخلخلکاهشوشدهتشكیلمولایتدرصدافزایشبهمنجرTiO2مقدارافزایشزینتردماهایتمامیدر
.استشده
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جمع بندی

و(%9)ظاهریتخلخلکمترین،(%80)شدهتشكیلمولایتدرصدبیشترینC1600-1500°محدودهدر
.شدحاصلC1600°دمایدروTiO2وزنی%4حاوینمونهبرایدانسیتهبیشترین

دارمقودماافزایشباتخلخل هاوپذیریتراکمدرزیادیتغییراتجامد،باروآلیموادثابتمقادیردر
.استاولیهادموترکیبودمابهواکنشیزینترفرآیندبودنحساسبیانگرموضوعاین.شدمشاهدهافزودنی

مونهنتخلخلمیزاندرتوجهیقابلتغییراتشد،زینترنیزC1700°دمایدرکهافزودنیفاقدنمونهبرای
.(%4تا38)شدمشاهدهC1700-°C1400°دماییمحدودهدر

51



پیشنهادها

توسطلی،ژگریریختهفرایندجهتتحقیقایندرشدهاستفادهسمیآلیبایندرهایجایگزینی
.غیرهوژلاتینآگاروز،مانندطبیعیبایندرهای

تخلخل،،ژلتشكیلزماننظیرژلیگریریختهفرایندبرمنومرهامقادیرتأثیربررسی
.شدهزینتروخامهاینمونهاستحكامودانسیته

زینترویژههبوژلیگریریختهفرایندبرآلومیناییمنابعسایرازاستفادهاثربررسی
. هاآنخلوصحتیواولیهموادنوعبهروشاینبالایحساسیتدلیلبهواکنشی،

فازهاوسعهتبرآنتأثیربررسیوزینتر،دماهایدرنگهداریزمانافزایشتأثیربررسی
.واملعاینبرپختسرعتتأثیربررسیهمچنین.کامپوزیتپذیریزینترمیزانو

مولایتکامپوزیتترمومكانیكیومكانیكیخواصبرTiO2افزودنیتأثیربررسی
.ژلیگریریختهروشبهشدهتهیهزیرکونیای

روشبهشدهتهیهزیرکونیایمولایتکامپوزیتخواصبرMgOنظیرافزودنی هاسایرتأثیر
.شدهزینترنمونهتخلخل هایرساندنحداقلبهوژلی،گریریخته 52
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با تشکر از توجه شما
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کامپوزیت

یازیرکون-مولایت

چقرمگی
شكست بالا

مقاومت به 
شوک حرارتی 

بالا

مقاومت به 

خزش بالا

پایداری عالی
تحت شرایط 

سخت 
شیمیایی
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار مولایت 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1500°دمای که در 

56



AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار زیرکونیای منوکلینیک و تتراگونال 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1500°دمای که در 

57



AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار مولایت 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1550°دمای که در 
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار زیرکونیای تتراگونال 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1550°دمای که در 
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار مولایت 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1600°دمای که در 
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2نمونه هایمقدار زیرکونیای تتراگونال 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1600°دمای که در 
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2تخلخل ظاهری و دانسیته کلی نمونه های 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1500°دمای که در 
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2تخلخل ظاهری و دانسیته کلی نمونه های 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1550°دمای که در 
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AZT4و AZ،AZT1 ،AZT2تخلخل ظاهری و دانسیته کلی نمونه های 

.ساعت زینتر شده اند2به مدت C1600°دمای که در 
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تفاوت تغییرات سرعت برشی بر حسب تنش برشی نمونه های حاوی مقادیر م
Darvanپراکنده ساز  S*7
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- Al2O3نمودار تعادل فازی  ZrO2 - SiO2 
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