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  ديخورش¬ دامندي حمم،ي جعفر جوادپور، حميدرضا صم،ي نورديوح

v.nouri7@gmail.com 
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  :چكيده
 -حولات فازي و ريزساختاري پـودر كـامپوزيتي مولايـت         اين تحقيق با هدف بررسي اثر ذرات زيركونيا بر ت         

پودر مـولايتي خـالص بـا اسـتفاده از كلريـد            . زيركونياي سنتز شده به روش هيدروترمال انجام گرفته است        
 بـراي تهيـه پـودر كـامپوزيتي       . آلومينيم و تترااتيل اورتوسيليكات به عنوان منبع تأمين سل سيليسي تهيه شد           

فرآينـد  .  نيز از كلريد زيركونيم به عنوان منبع تـأمين زيركونيـا اسـتفاده شـد               )ركونياوزني زي % 20 (-مولايت
.  سـاعت انجـام شـد      20 و مـدت زمـان       bar15هيدروترمال بـراي هـر دو نمونـه در شـرايط يكـسانِ فـشار                

 بـه   C1400-600° ساعت، در محدوده دمـايي       24 به مدت    C80° در   شدنهاي سنتز شده بعد از خشك        نمونه
-SEM  و DTA/TGA، XRDهـاي    پودرهاي سنتز شـده بـه كمـك روش         ويژگي. ساعت كلسينه شدند   2مدت  

EDS    ايكس نتايج آناليز پراش اشعه   .  مورد بررسي قرار گرفت  )XRD ( از  3:2دهد كه فـاز مولايـت       نشان مي ،
ر نمونـه   و دC1300°آلوميناي نوع اسپينل مياني، در نمونه كـامپوزيتي در دمـاي كلـسيناسيون       -γطريق فاز   

محـدوده  ) DTA/TGA(نتايج آناليز حرارتي    . شود تشكيل مي  C1400°مولايتي خالص در دماي كلسيناسيون      
در پـودر كـامپوزيتي ذرات زيركونيـا    . كنـد  را تأييد مـي XRD دمايي تشكيل فاز مولايت بدست آمده از آناليز     

مقايـسه انـدازه    . ولايت شناخته شد  هاي فاز اسپينل و كاهش دماي تشكيل م       عامل جلوگيري از رشد كريستال    
. كنـد متوسط كريستالي فاز اسپينل دو نمونه، كه با روش شرر محاسـبه شـده اسـت، ايـن امـر را تأييـد مـي                        

 بـه   C600°متوسط اندازه كريستالي فاز اسپينل در پودر كامپوزيتي و مولايتي خالص در دماي كلسيناسيون               
براسـاس  . باشـد  مـي  nm115 و   nm1/8 به ترتيـب     C1200°  و در دماي كلسيناسيون    nm7/8 و   nm1/7ترتيب  

   . پودر كامپوزيتي داراي توزيع يكنواخت ذرات زيركونيا در فاز زمينه مولايتي استEDSنتايج آناليز 

  مقدمه -1

خواص مطلوب بسياري همچون استحكام دمابالا و مقاومت خزشي عـالي، پايـداري             داراي  هاي مولايتي   سراميك
با ايـن وجـود، چقرمگـي    . هستند، ضريب انبساط و هدايت حرارتي پايين و چگالي كم مناسبحرارتي و شيميايي    

هـاي  بهبود در خواص مكانيكي بـويژه چقرمگـي شكـست سـراميك           ]. 1[استهاي مولايت خالص كم     شكست بدنه 
زيركونيـا بـه    بعلاوه  . مولايتي از طريق توزيع يكنواخت ذرات زيركونيا در فاز زمينه مولايتي قابل دستيابي است             

زيركونيـا داراي   همچنـين   ]. 2[ها شناخته شده است   اي و محدودكننده رشد دانه    دهنده نقص مرزدانه  عنوان كاهش 
]. 3[ مدول الاستيك و دماي ذوب بـالا اسـت         ، همچون سختي، مقاومت سايشي    يخواص فيزيكي و مكانيكي مناسب    

 مكانيكي و بـويژه افـزايش چقرمگـي شكـست ايـن              زيركونيا براي بهبود خواص    -هاي مولايت بنابراين كامپوزيت 
  ].4[شوندها ساخته ميكامپوزيت

شدن مستقيم   يا تك فاز كه مولايتي     Iنوع  . است كه دو نوع پيش ماده مولايت وجود دارد          بطور كلي پذيرفته شده   
ن را بـالاي    مـولايتي شـد   كـه    يـا دوفـازي      IIنـوع   . دهـد  نشان مي  C950°از حالت آمورف را در دماهاي كمتر از         

°C1200      مـاده مولايـت بـه مـواد        نوع پـيش  . دهد با سيليس نشان مي    1 بوسيله واكنش آلوميناي نوع اسپينل مياني
ماده مولايت دوفازي به عنوان ژل هيدروليز شـده سـريع           نوع خاصي از پيش   . اوليه و شرايط سنتز وابسته است     

                                                                 
1 transient spinel-type alumina 
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سـپس  و   آمـورف اسـت      C950°تـا بـالاي دمـاي حـدود         مـاده   اين نوع پيش  . شود شناخته مي  IIIماده نوع   يا پيش 
 مشاهده  C1200°بالاي حدود   در  مولايتي شدن   در آنها   دهد و   آلوميناي نوع اسپينل بعلاوه سيليس را تشكيل مي       

تحول فازهاي آلوميناي مياني نوع      : دوفازي شامل دو مرحله است     IIماده مولايت نوع    هاي پيش استحاله. شودمي
آلومينـا و سـيليس در      -γتشكيل مولايت بوسيله واكـنش       و   C1200°حدود كمتر از    دماي  در  “ ا  آلومين-γ”اسپينل  

 فاز اسپينل به عنوان يك تك جزء يك دهد نشان ميمحققينبررسي بسياري از  ].C1200]5°حدود بالاتر از دماي 
 پـيش  از مولايـت  يزاسيونكريـستال  مكـانيزم  و سينتيك]. 7و6[ آلومينا خالص  -γ       آلومينوسيليكات است و نه   

]. 5[اسـت  گرفتـه  قـرار  مطالعه مورد تحقيقاتي گروه چندين بوسيله SiO2- Al2O3 سيستم در دوفازي Π نوع ماده
 طريـق  از دوفـازي  آلومينوسـيليكات هـاي   پيش مـاده   در مولايت رشد و تشكيل كه دهندمي نشان هابررسي تمام

 Wei]. 8[اسـت  بحث مورد فرآيند اين كنندهكنترل مرحله وجود اين با. گيردصورت مي  رشد و زنيجوانه مكانيزم
 فازغيركريـستالي  و ميـاني  آلومينـاي  بين مستقيم جامد حالت واكنش يك بوسيله مولايت كه معتقدند Halloran و

 سرعت و   شودمي تشكيل نفوذ با شده كنترل و مشترك فصل با شده كنترل متناوبا فرآيند يك با سيليس از غني
 از مولايـت  تـشكيل  كـه  كننـد مي پيشنهاد همكارانش و sacks].9[كندمي تبعيت t-0.63 رابطه از مولايت هايدانه درش

 و Sundaresan ].10[رودمـي  پيش مولايت همزمان رشد و زنيجوانه با آمورف سيليس در آلومينيم انحلال طريق
Aksay نـوع  دوفـازي  هـاي مادهپيش از مولايت تشكيل سينتيك Π توسـط  نتـشرشده م Wei و Halloran مجـددا  را 

 فـصل  شـده  كنتـرل  تحـولات  بـا  شده، گزارش زمان به وابسته رشد سرعت كه كردند تأكيد آنها. كردند آزمايش
 آنهـا  نظريـه  براساس. است هماهنگ خوبي به رسوب و انحلال مكانيزم با اما نيست، هماهنگ -نفوذ يا -مشترك
 آلومينـاي  غلظـت  كـه  وقتي. شودمي تشكيل آلومينوسيليكاتي زمينه يك  و دهش حل سيليس فاز در آلومينا ذرات

 تـشكيل  مولايـت  هـاي جوانـه  شـود، مـي  بيـشتر  بحرانـي  غلظـت  حـد  يـك  از  آلومينوسـيليكاتي  زمينه در موجود
  ]. 11[شود مي

 -لايـت اين تحقيق با هدف بررسي اثر ذرات زيركونيا بـر تحـولات فـازي و ريزسـاختاري پـودر كـامپوزيتي مو                     
هـاي مختلـف    مقايسه نتايج بدست آمـده از آناليز      . زيركونياي سنتز شده به روش هيدروترمال انجام گرفته است        

در شـرايط مـشابه فرآينـد       كـه    ،هاي مولايت خالص   زيركونيا با نتايج آناليز نمونه     -هاي كامپوزيتي مولايت  نمونه
ولات فازي و دماي تشكيل فاز مولايت و همچنين اندازه          بر تح را  ، تأثير ذرات زيركونيا     اند سنتز شده  هيدروترمال

  .كندذرات مولايت تشكيل شده مشخص مي

  هاي تجربيفعاليت -2

 بـه   )AlCl3(هاي كامپوزيتي و مولايتي خالص، از نمك كلريـد آلـومينيم دِهيدراتـه             براي تهيه نمونه   بررسيدر اين   
 بــه عنــوان منبــع تــأمين زيركونيــا و  )ZrCl4 (تــهعنــوان منبــع تــأمين آلومينــا و نمــك كلريــد زيركــونيم دِهيدرا 

براي تهيه نمونـه    .  به عنوان منبع تأمين سيليس استفاده شد       )tetraethylorthosilicate,TEOS (اورتوسيليكات تترااتيل
 ml6/8 به محلول شامل ml6/6 TEOSمقدار با اضافه كردن ابتدا )  درصد وزني20(  زيركونيا-كامپوزيت مولايت

سـپس  . بدسـت آمـد  سل سيليسي توسط فرآيند هيـدروليز   25%محلول آمونياك  ml2/11اتانول و  ml5/10آب و 
مقدار مواد  . هاي كلريد آلومينيم و كلريد زيركونيم اضافه شد        مولار نمك  1سل سيليسي تهيه شده به محلول آبي        

 نـسب باشد و همچنين     وزني    درصد 20اي انتخاب شد تا درصد وزني زيركونيا در نمونه كامپوزيتي           اوليه بگونه 
Al2O3   به SiO2      سپس .حفظ شود  2 به   3 در جزء مولايت بصورت  pH       هـا بـا اضـافه       مخلوط سل و محلـول نمـك
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براي تهيه نمونه مـولايتي خـالص نيـز    .  تنظيم شد=7pH در حين همزدن درو اي كردن آمونياك به صورت قطره 
لول شامل آب، اتانول و آمونياك با نسبت مشابه نمونه در مح ml32/8 TEOSتوسط هيدروليز  ابتدا سل سيليسي

 مـولار نمـك كلريـد آلـومينيم اضـافه شـد             1سپس سل سيليسي تهيه شده به محلول آبي         . بدست آمد كامپوزيتي  
قبـل، بـه منظـور      ه  در مرحل ـ هر دو نمونه تهيـه شـده        . شودحفظ   2 به   3 بصورت   SiO2 به   Al2O3 بطوريكه نسبت 

 Clave High سـاخت شـركت   D30ما در ظرف تفلوني ريخته و در دستگاه اتوكلاو مـدل  اعمال همزمان فشار و د

Pressure   تحت عمليات هيدروترمال در شرايط يكـسان فـشار bar15P=) °C198T= (  و زمـانh20 t=  قـرار گرفـت .
هـر دو   .  ساعت خـشك شـد     24 به مدت    C80°نمونه خارج شده از اتوكلاو دوبار با آب مقطر شسته و سپس در              

 و  1300 و   1200 و   1000 و   600نمونه خشك شده، در هاون به پودر تبديل شد و پودر بدست آمده در دماهـاي                 
°C1400  درجه بر دقيقه تحت عمليات كلسيناسيون قرار گرفت5با نرخ گرمايش  ساعت و 2به مدت .  

نا به منظور تعيين دماي     با نمونه شاهد آلومي    TGA و   DTAشامل آناليزهاي حرارتي     STAآناليز حرارتي همزمان    
خشك شـده  هاي نمونه . انجام شدPerkin Elmer  ساخت شركتPirif Diamondتحولات فازها توسط دستگاه مدل 

 در اتمسفر هـوا تحـت آنـاليز         C1400°  درجه بر دقيقه از دماي محيط تا دماي        5بصورت پودري با نرخ گرمايش      
 SIMENS D500 توسـط دسـتگاه    و تحولات فـازي  تعيين فازهابا هدف) X) XRD-آناليز تفرق اشعه. قرار گرفتند

diffractometer   2 (اي در گسترة زاويهθ(  ،5   با پرتو اشعة     80° تا ،X، CuKα)    طول موجnm 5488/1(    ولتـاژ ،Kv30 ،
متوسط اندازه كريستالي فازهاي تـشكيل شـده، بـا           . درجه بر دقيقه انجام گرفت     2 و سرعت اسكن     mA25جريان  

بـه منظـور     . محاسـبه شـد    شـرر ، توسـط رابطـه      XRDاز عرض پيك در نصف شدت بيـشينه در آنـاليز            استفاده  
 ميكروسـكوپ الكترونـي روبـشي        توسـط  EDSآناليز   مولايتيبررسي نحوه توزيع ذرات زيركونيا در فاز زمينه         

SEMمدل  VEGA\\TESCANيسپرس شد و هاي آناليز، پودرسنتز شده در استون دبراي تهيه نمونه.  انجام گرفت
 دقيقه در دسـتگاه التراسـونيك، تحـت امـواج قـرار             15هاي تشكيل شده به مدت      به منظور شكسته شدن آگلومره    

اي چكانده و پس از خشك شدن توسـط لايـة طـلا             اي بر روي لام شيشه    از سوسپانسيون تهيه شده قطره    . گرفت
  .پوشش داده شد

  نتايج و بحث -3

 نمونه كامپوزيتي و نمونه مولايتي خالص سـنتز         DTA/TGA آناليز حرارتي    به ترتيب نمودار  ) ب1(و  ) الف1(شكل
در  TGمنحنـي   . دهـد  نـشان مـي    C1400°   را در محـدوده دمـاي اتـاق تـا           =h20t و زمان    =bar15Pشده در فشار    

را در  % 39و  % 41مربوط به نمونه كامپوزيتي و مـولايتي كـاهش وزن كـل حـدود               به ترتيب   ) ب1(و  ) الف1(شكل
هاي مولكولي و نيز آب ساختاري به شـكل         دهد كه ناشي از خروج آب      نشان مي  C1400°ه دماي محيط تا     محدود
، همراه با يك پيك گرمـاگير در        C100°در هر دو نمونه كاهش وزن اوليه زير          .است) OH( هاي هيدروكسيل گروه

 كـاهش وزن    TGمنحنـي    C100°بالاي دماي   . ، ناشي از خروج آب جذب شده بصورت فيزيكي است         DTAمنحني  
 و بدون هيچ پيك گرمـاگير يـا گرمـازا در منحنـي              C400° تا دماي    C100°اي را در محدوده دمايي حدود       پيوسته

DTA  هـاي آبـي كـه در حفـرات         هاي هيدروكسيل با باند ضـعيف يـا مولكـول         اين امر خروج گروه   . دهد نشان مي
 كاهش وزني را همراه   C500° تا   C400°وده دمايي   مرحله سوم در محد   . كندساختاري جاي دارند را مشخص مي     

 پيوندي در سـاختار،     OHهاي  اين كاهش نيز ناشي از خروج گروه      . دهد  نشان مي  DTAبا پيك گرماگير در منحني      
 C1400° تـا دمـاي      TGپس ازاين مرحله نيـز كـاهش وزن پيوسـته در منحنـي              .  است Zr+4و   +Al3+  ،Si4مربوط به   
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هـاي هيدروكـسيل     ناشي از خروج گروه    C1400-500° هش وزن پيوسته در بازه دمايي     اين كا  .شودمشاهده مي 
  . شوندباقي مانده است، كه به تدريج از ساختار خارج مي

   
  سنتزشده مولايت خالص،  )ب زيركونيا -كامپوزيت مولايت) الف TGA-DTAنمودار  -1 شكل

  =bar15P= ،h20tبه روش هيدروترمال در 

 .، مربوط به تشكيل فاز مولايت است      C1200° در محدوده دمايي بالاي      DTA شيب منحني    تغييردر هر دو نمودار     
 نمونه سنتز شده در اين بررسي، مشابه نتايج آناليز حرارتي مولايـت خـالص سـنتز            DTAنتايج مربوط به آناليز     

اخـتلاف قابـل توجـه ديگـري در         ]. 12[ها و مخلوط آلكوكـسيدها اسـت      شده به روش هيدروترمال از مخلوط سل      
كنـد اجـزاء پودرهـا بـه        ي م ـ ها وجود ندارد كـه مـشخص       هر دو نمونه به جز اختلاف در ارتفاع پيك         DTAمنحني  

اگر زيركونياي آبدار به صورت غير همگن در يـك زمينـه آلومينوسـيليكاتي آبـدار                . اندصورت همگن توزيع شده   
بـه  افتد و ممكن است منجر      دهد اتفاق مي  نه از آنچه در آلومينا رخ مي      توزيع شود، دهيدراته شدن آن بطور جداگا      

 ]. 13[ شوديپيك گرماگير ديگرتشكيل 

  
 =bar15P= ،h20t زيركونيا سنتزشده به روش هيدروترمال در - كامپوزيت مولايتXRDالگوي  -2 شكل

را  نيـز كلـسينه شـده         زيركونيا در حالت خشك شده و      - نمونه كامپوزيتي مولايت   X-الگوي پراش اشعه  ) 2(شكل
 نمونه كامپوزيتي خـشك شـده، فاقـد         XRD طيف   .دهد نشان مي  C1400°  و 1300،  1200،  1000،  600در دماهاي   

كند كه نمونه خـشك شـده فاقـد سـاختارهاي كريـستالي كامـل قابـل                 هرگونه پيك مشخصه است و مشخص مي      
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هـاي  شـامل پيـك    C600°در دمـاي    طيف نمونه كـامپوزيتي كلـسينه شـده         .  است X-تشخيص توسط پراش اشعه   
نتايج اين طيف و همچنـين نتـايج   .  استAl-Siو همچنين اسپينل ) t-ZrO2(  كريستالي زيركونياي تتراگونال  هايفاز

هاي هيدروكسيل   با خروج گروه   C600° يناسيون در سدهند در نمونه با كل     ارائه شده در بالا نشان مي      STAآناليز  
 فاز اسپينل تشكيل شده در واقع فاز      . شود و زيركونياي تتراگونال تشكيل مي     Al-Si فاز اسپينل    ،و دهيدراته شدن  

γ-           در دمـاي    نمونـه كـامپوزيتي   ]. 7و6[باشـد آلومينا مياني با مقداري سيليس وارد شده در داخل ساختار آن مي 
  . استفازهاي كريستالي اسپينل و زيركونياي تتراگونال شامل  C1200° و 1000كلسيناسيون 

 ا سـاختار اورتورومبيـك، بـا پيـك مشخـصه داراي انـشقاق در               ب 3:2مولايتفاز   C1300°كلسيناسيون  دماي  در  
 ].14[اسـت  3:2مولايـت ) 210(و  ) 120(ها مربوط به صفحات بلوري       اين پيك . كاملا مشخص است   θ2=26°حدود  

 تشكيل مولايـت از     ،فازيهاي دو ماده و همكارش در مورد سينتيك تشكيل مولايت از پيش         Aksayبراساس نظريه   
اند ذرات آلومينا   برطبق اين نظريه كه اكثر محققين آن را تأييد كرده         . افتدزني و رشد اتفاق مي    طريق فرآيند جوانه  
با رسيدن غلظـت آلومينـا موجـود در فـاز           . دهندميتشكيل  سيليكاتي را   وزمينه آلومين شده و   در فاز سيليس حل     

  ].11[كنندزني و رشد ميهاي مولايت جوانه كريستالسيليكاتي به حد بحراني،وآلومين
در را   نمونه مولايتي خالص سنتز شده در حالت خشك شـده و نيـز كلـسينه شـده                   X-الگوي پراش اشعه  ) 3(شكل

شـود نمونـه    همانگونه كـه ملاحظـه مـي      . دهد نشان مي  C1400°  و 1300،  1200،  1000،  600  كلسيناسيون دماهاي
 X-ري آمورف و فاقد ساختارهاي كريستالي كامل قابل تشخيص توسط پـراش اشـعه             خشك شده از لحاظ ساختا    

هـاي   شـامل پيـك  C1200°  تـا 600بـين  محدوده دمايي  نمونه مولايتي كلسينه شده در X-طيف پراش اشعه .است
 بطـور  3:2 هـاي دو فـاز اسـپينل و مولايـت          پيـك  C1300°در دماي كلسيناسيون    . است Al-Siمشخصه فاز اسپينل    

 در مقايسه اين نتايج با نتايج آنـاليز فـازي نمونـه كـامپوزيتي كـه در                  نكته قابل ملاحظه  . شودمزمان مشاهده مي  ه
، عدم حذف كامـل فـاز اسـپينل و عـدم تكميـل واكـنش تـشكيل مولايـت در دمـاي                       شرايط يكسان سنتز شده است    

°C1300     ناشـي از رشـد زيـاد ذرات فـاز           يتياي در نمونـه مـولا     بروز چنين پديده   . در نمونه مولايتي خالص است ،
هـا    است، بطوريكه اندازه بزرگ كريـستال      C1200° تا   600اسپينل با افزايش دماي كلسيناسيون در محدوده دمايي         

  .شود انحلال كامل ذرات به زمان بيشتر و يا دماي كلسيناسيون بالاتر نياز داشته باشدمي  باعث،فازاين و ذرات 

 
 =bar15P= ،h20tسنتزشده به روش هيدروترمال در لص مولايت خا XRDالگوي  -3 شكل
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 و همچنين نتايج مربوط به تحقيقات در مورد مكـانيزم كريـستاليزاسيون مولايـت، بـه دام       Aksayبراساس نظريه   
شود، انحلال بخـش بـاقي مانـده        افتادن ذرات اسپينل انحلال نيافته در درون ذرات مولايت تشكيل شده باعث مي            

نمونـه در دمـاي      XRDطيـف     در ].11و8[تـر صـورت گيـرد     سـخت و   نفوذ شيميايي بلندبرد داشته      نياز به فرآيند  
°C1300      22° پيك مشخصه در حدود=θ2    عدم واكـنش كامـل فـاز      . شود مشاهده مي  فاز كريستوباليت مربوط به 

ن سـرد   شود فاز سيليس آمـورف بـاقي مانـده، در حـي           سيليس آمورف با اسپينل براي تشكيل مولايت، باعث مي        
هـاي اسـپينل بـا      در واقع رشد زياد كريستال    . كردن نمونه از دماي بالا، بصورت كريستوباليت كريستاليزه شود        

 ذرات آلومينا بطور كامـل      C1300°افزايش دماي كلسيناسيون در نمونه مولايتي، باعث شده است كه تا در دماي              
هـاي  وجـود ذرات زيركونيـا مـانع از رشـد كريـستال            در حاليكه در نمونـه كـامپوزيتي         ،انحلال پيدا نكرده باشند   

 صـورت   C1300°شود انحلال ذرات اسپينل ريز، بـه راحتـي در دمـاي كمتـر از                مي اسپينل شده و اين امر باعث     
در نمونـه   مقادير مربوط به متوسط اندازه كريستالي فاز اسـپينل          . شودگرفته و واكنش تشكيل مولايت تكميل مي      

از اينـرو مـدت زمـان       . كنـد ارائه شده است، اين موضوع را كاملاً تأييد مي        ) 1(كه در جدول  كامپوزيتي و مولايتي    
بطوريكه در اين مورد    ]. 8[تر كلسيناسيون و يا دماهاي كلسيناسيون بالاتر، براي تكميل واكنش نياز است           طولاني

  . )3شكل(شود واكنش تشكيل مولايت تكميل ميC1400°با افزايش دماي كلسيناسيون تا 
در نمونـه كـامپوزيتي و مـولايتي سـنتز          اسپينل و مولايـت را      مقادير متوسط اندازه كريستالي فازهاي      ) 1(جدول

 در اسـپينل  فـاز  كريـستالي  اندازه متوسط. دهدو در دماي كلسيناسيون مختلف نشان مي       شده در شرايط مشابه   
 دمــاي در و nm7/8 و nm1/7 تيــبتر بــه  C600° كلــسيناسيون دمــاي در خــالص مــولايتي و كــامپوزيتي پــودر

متوسـط  هاي ارائه شده، افزايش زياد      با توجه به داده    .باشدمي nm115 و nm1/8 ترتيب به C1200° كلسيناسيون
در . اندازه كريستالي فاز اسپينل با افزايش دماي كلسيناسيون، در نمونه مولايتي خـالص، كـاملاً مـشخص اسـت                  

  . ند افزايش بسيار كند استحاليكه در نمونه كامپوزيتي اين رو
 = bar15P= ،h20t سنتز شده به روش هيدروترمال در )M(و مولايت خالص) M-Z( متوسط اندازه كريستالي در كامپوزيت -1 جدول

  
هاي اسـپينل در  ، دليل رشد كم كريستال    دهد كه وجود ذرات زيركونيا    ان مي ش ن مقايسه نتايج مربوط به دو نمونه     

هاي كوچك اسپينل تشكيل شـده در نمونـه    كريستالC1300° تا 1200حدوده دمايي در م. نمونه كامپوزيتي است 
در . شـود  بطـور كامـل تـشكيل مـي        C1300°كامپوزيتي، به راحتي در فاز زمينه حل شده و فاز مولايت در دماي              

اي شـوند و در نتيجـه در دم ـ       ها به شدت رشد كرده و بـزرگ مـي         حاليكه در نمونه مولايتي خالص اين كريستال      
°C13003شكل(ماند بخشي از اين فاز بصورت حل نشده باقي مي( .  
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 و =bar15P زيركونيا سنتز شده در فشار - كامپوزيتي مولايت نمونهX-اي پرتو و نقشه نقطهEDSآناليز ) 4(شكل
h20=t     و دماي كلسيناسيون °C1300   درثبت شده    عناصر    و اتمي  درصد وزني راساس مقادير   ب. دهد را نشان مي 

وزني زيركونيا محاسـبه    %23 -وزني مولايت %77 زيركونيا به صورت حدود      ، درصد وزني مولايت به    EDSآناليز  
 بـراي سـنتز نمونـه       شود كه اين مقادير به درصدهاي محاسبه شده توسط مواد اوليه مـصرفي             مشاهده مي  .شد

موجـود در نمونـه     عناصـر   اي  نقـشه نقطـه    .نزديـك اسـت   ) وزنـي زيركونيـا   %20 -وزني مولايت %80 (كامپوزيتي
  .دهددر زمينه مولايتي نشان مي زيركونيا را زيركونيم و در نتيجهعنصر نيز توزيع يكنواختي از كامپوزيتي 

 
  C1300°  كلسينه شده در،bar15=P ،h20=t سنتز شده در شرايطكامپوزيتي اي نمونه   و نقشه نقطهEDSآناليز  -4 شكل

 گيرينتيجه -4

 كلريـد   از اسـتفاده  با و هيدروترمالسنتز   روش بهو همچنين مولايت خالص      ونيازيرك -مولايت كامپوزيت پودر
 در ميـاني،  اسـپينل  نوع آلوميناي -γ فاز طريق از ،3:2مولايت فاز. تهيه شدند   و كلريد زيركونيم     TEOSآلومينيم،  

 C1400° يونكلـسيناس  دمـاي  در خـالص  مـولايتي  نمونه در و C1300° كلسيناسيون دماي در كامپوزيتي نمونه
در پودر كامپوزيتي ذرات زيركونيا عامل اصلي رشد كـم ذرات فـاز اسـپينل ميـاني و كـاهش دمـاي                . شد تشكيل

رشد زياد ذرات فاز اسپينل با افزايش دماي كلـسيناسيون           در حاليكه در نمونه مولايتي       .تشكيل فاز مولايت است   
ذرات به زمان بيشتر و يا دماي كلـسيناسيون    اين  ل  شود انحلال كام   باعث مي  C1200° تا   600در محدوده دمايي    

عنـصر  نيـز توزيـع يكنـواختي از    موجـود در نمونـه كـامپوزيتي    اي عناصـر  نقـشه نقطـه   .بالاتر نياز داشته باشد 
 .داددر زمينه مولايتي نشان  زيركونيا را زيركونيم و در نتيجه

  مراجع -5
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