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Abstract: Engineering ceramics are often difficult to prepare for observation 

because of their hardness, wear resistance and chemical inertness. Different 

silicon nitride containing ‎Y2O3 and  Al2O3 are prepared and etched using 

several different techniques and the most efficient methods are identified. 

The microstructure and grain-boundary composition were examined by 

electron microscopy (SEM, TEM), electron diffraction and energy-

dispersive X-ray microanalysis. A method has been developed to quantify 

microstructure consisting of elongated, rod like -grains to discuss the 

interdependence between starting materials composition, processing 

condition, microstructure and resulting mechanical properties of dense Si3N4 

materials. It is shown that post-sintering heat-treatment in air in the 

temperature between 1100-1450 C results in substantial crystallisation of 

the glassy phase. 
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مکانيکي سراميکهاي مهندسي بستگي زيادي به نوع ريزساختار -که خواص ترمو از آنجا :چکيده

کار در اين  ،دارد تفجوشياي تشکيل شده در ضمن تحول يافته و ماهيت فازهاي مرزدانه

خصوص نيتريد ه ب ،سيليسيم ةکهاي بر پايسعي شد تا براي سرامي گامدر اولين  پژوهشي

-بهينه ،اي بر مشاهدات ميکروسکوپي هستندسازي نمونه که مقدمهمراحل آماده ،سيليسيم

بندي و فازهاي امورف و يا احتمالا تصاوير از نظر دانه آناليزبعد چگونگي  ةد و در مرحلوسازي ش

سازي آماده از پسبر همين اساس  ها مورد بررسي قرار گرفته است.در مرزدانه بلوري شدن

 آناليز ، شيميايي و پلاسما، انواع ابزارهاي مشاهده وگرماييفرايندهاي مختلف حکاکي  ،سطح

اي . براي شناسايي ماهيت فازهاي ثانويه بين دانهندمده مورد مطالعه قرار گرفتآتصاوير بدست 

پراش و  ،(EDS) گي انرژيپاشند ،در مد پراش  (TEM)تراگسيلي از ميکروسکوپ الکتروني

ه دشارائه ، TEMمشاهده با  براي نمونه ةتهي درو در ضمن روشي نو  ،استفاده شده X پرتو

 Al2O3و  Y2O3 اي با تغيير در مقادير اکسيدهايفاز بين دانه بلوري شدن بررسي. در اين است

سي قرار ررمورد ب يتفجوش اهاي گرمايي به منزلة پسنيز چرخه و تفجوشعنوان کمك ه ب

درجه  0011-0541 گسترةاي را در فازهاي مرزدانه شدنبلوري ،طوريکه نتايجه گرفت ب

 .دهدميخوبي نشان ه سانتيگراد ب

نيتريد سيليسيم  -پارامترهاي ريزساختاري -پلاسما  و ، شيميايي،گرمايي يحکاک کليدي:هايواژه
 .ايفاز بين دانه بلوري شدن –

 042تا  021، از صفحة 84ستان تابو  بهار، 0شمارة 

 

 (8/00/0885 دريافت نسخه نهايي   ،02/7/0885)دريافت مقاله 
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 مقدمه

مکانيکي مواد سراميکي بستگي شديدي به شرايط ريزساختاري چون -ترمو خواص فيزيکي و

پراکندگي فازهاي  چگونگيو  ،، نوع، ميزانبلورينهاي دانه شناسيريختاندازه و توزيع اندازه و 

سيليسيم در  ة[. سراميکهاي بر پاي2[، ]0اي دارد، ]ميزان و ماهيت فاز مرزدانهو و نوع،  يبلور

 هاي سوزني کشيده در )دانه دو گانه يا خود استحکام يافته ياي ساختارموارد دار بيشتر

ها دانه شناسي، ريختهامتوسط دانه ةبنابراين علاوه بر انداز .ندهستهاي ريز( اي از دانهزمينه

وتينگ  به روشتصوير  آناليز ةکه در مرحل است مورد توجه بوده پارامتر نسبت کشيدگيبا نيز 

 ( و کاهش قطر متوسط a[. معمولا با افزايش نسبت کشيدگي )8] گرفترار مورد ارزيابي ق

اين گروه   در يچقرمگاستحکام و  همزمان افزايش ةلازم ، ولييابداستحکام افزايش مي ،هادانه

هاي هم محور و دانه ةافته از زمينيوجود يك ساختار دو گانه خود استحکام  ،هااز سراميك

[. از 5-6طور يکنواخت در زمينه توزيع شده باشند ]ه که ب است ضخيم نسبتاً ةهاي کشيددانه

پارامترهاي ريزساختار و فازي خود به شدت به کيفيت مواد اوليه و شرايط ساخت  ديگر، طرف

ها و سي ريزساختار سراميكر[. بدين ترتيب مطالعه و بر7-1] استبدنه سراميکي وابسته 

طرف به بهينه سازي خواص مکانيکي و از طرف ديگر به  يكتواند از ن ميآکنترل پارامترهاي 

 ارزيابي کيفيت مواد اوليه و شرايط ساخت منجر شود. 

در مطالعات ميکروسکوپي يك نمونه سراميکي رسيدن به يك تصوير واضح  گاماولين 

صيقلي  مثلسازي سطح ن داشتن مهارت و هنر در مراحل آمادهآ ةکه لازم استريزساختاري 

 فلز پوش کردنتفکيك بالا،  ةزساختار با درجيشکارسازي رآمناسب  يسطح، حکاکن کرد

و تجزيه و تحليل  آناليزسطح نمونه و در نهايت  آناليزسطح، استفاده از ابزارهاي نوين مشاهده و 

 يحکاکروشهاي سازي سطح نمونه از انواع از آماده بررسي پس. در اين استکامل ريزساختار 

تا بهترين شرايط مشاهده تصوير  شد ي، ترموشيميايي و پلاسما بهره گرفته، شيميايگرمايي

 ميکروسکوپي را فراهم آوريم. 

دارند  مکانيکي سراميکها-اي نقش بسيار مهمي در خواص ترمواز آنجاکه فازهاي مرزدانه

ه ها بسراميك بيشترشناسايي اين فاز که در  ةبر نحو بررسي [ بخش اعظمي از اين08-01]

 ةهاي بر پايوان فاز ثانويه حضور دارد اختصاص داده شد. لازم به ذکر است که سراميكعن

 تفجوشين قابليت يبنابرا ،%(71)بالاتر از  است يسيليسيم ماهيت پيوندي آنها بيشتر کوالانت

د که در اين صورت اين مواد با شواستفاده  تفجوشخوبي نداشته و لازم است تا از مواد کمك 

وارد واکنش شده و  استسيليس  ا و پوشش اکسيدي روي ذرات سراميك که معمولاًهناخالصي

از سرد  پسنمايد گيرد که کمك موثري به تراکم پذيري ميدر دماي پخت فاز مايع شکل مي

ها قرار گرفته و به عنوان اي در مرزدانهشيشه شکلبيفاز مايع به شکل يك فاز  ،شدن نمونه

دليل امورف بودن ه متاسفانه ب ولي ،شودکريستالي مي ةفل شدن دانيك چسب ديرگداز باعث ق

 ةن به صورت انواع سيليکات يا آلومينات و غيره نقطآها در اين فاز و جمع شدن انواع ناخالصي
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شود. از ن پايين بوده و باعث کاهش خواص مکانيکي سراميك در دماهاي بالا ميآشدگي نرم

 تنشن مقاومت به آ ندگي گرمايينرساو پايين بودن ضريب  اطانبسطرفي به دليل بالا بودن 

ها در دماي بالا مسير خوبي دهد. اين فاز در مرزدانهسراميك را به شدت کاهش مي گرمايي

 ةها شود و چنانچه نمونتواند باعث جابجايي مرزدانهانواع کاتيونها بوده و مي خشپبراي 

ماهاي بالا به دليل نرم بودن اين فاز باعث لغزش هاي مکانيکي باشد در دسراميکي تحت تنش

ها که گفته شد فاز شيشه در مرزدانهچناناي شده و خزش سراميك را به دنبال دارد. مرزدانه

ن دليل اين فاز يبه هم .شودياکسيژني م يهانيونآهاي ناخالص و ش نفوذ کاتيونيباعث افزا

دهد. اين فاز يك مسير ترجيحي براي مي هاي مهندسي را کاهشسراميك شمقاومت به اکساي

هاي پايين توان به رشد ترك آرام در تنشکه از جمله مي ستتشکيل ريز ترکها و رشد آنها

  بحراني معروف است. فرو د که به رشد ترك آرامکراشاره 

فاز شيشه را در  که لازم است ، تا آنجاکار گرفتن تدابيريه شود تا با بامروزه تلاش مي

 ةبه واسط تفجوشتوان به کاهش استفاده از مواد کمك ها کاهش دهند که از جمله مييكسرام

اعمال همفشار دهي و پخت چون پيشرفته شکل فناوريهاياستفاده از پودرهاي نانو، استفاده از 

که با پودر اصلي در دماي پخت تشکيل  تفجوش[ و استفاده از مواد کمك 00-02سرد و گرم ]

 چون تفجوشعنوان مثال با استفاده از مواد کمك ه د. بکرجامد بدهد اشاره يك فاز محلول 

SiO2، Al2O3 و AlN  از تشکيل فاز مايع و تراکم پذيري نمونه با  پسدر نيتريد سيليسيم

زان يب مين ترتيرد بديگيتحت عنوان سيالون شکل م يبلورك فاز محلول جامد يسرد شدن 

 م داشت.يخواه يازدانهعنوان فاز مره ب يشه کمتريفاز ش

ن فاز داراي يسعي شود تا ا دباي ميدر صورتيکه ناچار به پذيرفتن حضور فاز شيشه باش

ها خواهد که در اين صورت اثر منفي کمتري بر خواص مهندسي سراميك باشدهاي زير ويژگي

 داشت:

رگداز و استفاده دي تفجوشن استفاده از مواد کمك آ ةديرگدازي بالايي داشته باشد که لازم-0

هاي قليايي چون کلسيم، سديم، پتاسيم از پودر سراميکي با ناخالصي کم به خصوص کاتيون

  .شدگي دارندنرم ةکه نقش بسيار مهمي در کاهش نقطاست 

شدن ضمن سرد شدن را داشته باشد که لازمة آن استفاده از مواد کمك قابليت بلوري -2

[ که در اين صورت هم 08ند اکسيد ايتريم است ]تفجوش چون اکسيد فلزات نادر مان

بالاتر  يگرانرويابد. اين نوع اکسيدها ضمن پخت فاز مايعي با ديرگدازي اين فاز افزايش مي

که ضمن پخت ممکن است فرصت کافي براي فرايند بلوري شدن وجود  دهند. از آنجاشکل مي

هاي دمايي و زماني خاص روي هنداشته باشد امروزه با فرايند گرمايش جداگانه با چرخ

محصولات سراميکي اين امکان را فراهم آورده تا به واسطة تشکيل فازهاي محلول جامد بلوري 

[. علاوه بر 01ها را داشته باشيم ]افزايش خواص ترمومکانيکي و مقاومت به اکسايش سراميك
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 عث ترميم عيوب سطحي واين با استفاده از فرايندهاي گرمايي، فاز شيشه با نرم شدن خود با

   [.20بررسي قرار گرفته است ]داخلي نمونه شده که در کارهاي قبلي اينجانب مورد 

اي مورد بررسي قرار شدن فاز مرزدانهيگرمايش در بلور ينقش فرايندها يدر اين بررس

هاي در سراميك گرفته است و تلاش شده است تا با ابزارهاي نوين ميزان و نوع فازهاي بلوري

شناسي مورد شناسايي مورد نظر )کاربيد و نيتريد سيليسيم و سيالونها( از نظر شيميايي و کاني

 قرار گيرد.

 پژوهشروش 

ط مختلف يو اعمال شراتفجوش، و مواد کمك  يپودر ةياز مواد اول يانواع متفاوت يريکارگه با ب

مختلفي از نيتريد  هاينمونه ،اتمسفر ازت درروش پرس گرم  ه( ب0پخت )جدول  يبرا

ها مراحل اصلي ساخت نمونهاي تهيه شدند. مرزدانه يفازها يسيليسيم با تنوع ريزساختار

 اند.نمايش داده شدهطرحدار طور ه ب 0( در شکل  تفجوشيو  ،دادنسازي پودر، شکلمادهآ)

 ماده سازي سطح نمونهآ

ميليمتر  5ميليمتر و ضخامت  87به قطر هاي ديسکي هاي برشي الماسي از نمونهبه کمك تيغه

برش  ،عمود بر جهت پرس 24×5×8هايي به ابعاد نمونهبودند، که از روش پرس گرم تهيه شده 

براي  .رسانديمميکرون يك تا حد  را و جلا دادن قطر آنهااز ماشينکاري  پس( و 2زده )شکل

 04 يده از خمير الماسدر مرحله اول با استفاها را رسيدن به قطري در اين حد، نخست نمونه

شد. سرانجام نمونه  جلا داده دقيقه 01مدت  بر سطح بهکيلوگرم  4/5 و فشار برابر باميکرون 

سيقل کيلوگرم بر سطح،  74/6و فشار برابر با  ميکرون 8و  6 يخميرهاي الماس بامورد نظر 

 .داده شد

 .هاشرايط مختلف ساخت نمونه   0جدول 

 منابع تامين
ن مواد نوع و ميزا

 تفجوشکمك 

 زمان

 )دقيقه(

 دما

(C) 
 نمونه کيفيت پودر اوليه

M11: H.C.Starck 
Al2O34/0% 

Y2O38% 
61 0811 

 11%    ،m 7/1 

 اي و نسبتا نامنظمبرگهذرات 
A 

UBE: SN-E05 
Al2O34/0% 

Y2O38% 
61 0811 

 17%    ،m 7/1 

 ذرات هم محور و منظم
B 

M11: H.C.Starck 
Al2O34/0% 

Y2O305% 
61 2011 

 11%    ،m 7/1 

 اي و نسبتا نامنظمبرگهذرات 
C 

M11: H.C.Starck 
Al2O34/0% 

Y2O38% 
11 2011 

 11%    ،m 7/1 

 اي و نسبتا نامنظمبرگهذرات  شناسيريخت
D 
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تفجوشکمك  مواد نيترور سيليسيم  Al2O3 هاي ريزساچمه 

 ساعت 4/5به مدت  يآسياب کردن و همگن ساز
(Attriteur Netzsch Molinex PE075) 

 

 بنديدانه دستي,  کردنسيابآ-کردن با تبخير مايع دوغابخشك
  ميکرون( 804 عبور از غربال با مش) 

 ( Hot-Pressing)تحت فشار يتفجوش

(Goliath: Stein Heurtey Physitherm( 

 اتانول

 

  

 

 

 

 

 

 

 
 
 

 

 
 

 

 

 

 

 .مراحل اصلي فرايند ساخت نمونه  0شکل 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 
 

 

 
 

 .مده از پرس گرمآدست ه ب ،از قرص ديسکي شکل ايتهيه نمونه ي از چگونگياطرحواره   2شکل 

 حکاکي

 جهت پرس گرم
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 ، شيميايي،نظير گرمايي يهاي حکاکفناوريسازي سطح نمونه از انواع از آماده پس

تا بهترين شرايط مشاهده تصوير ميکروسکوپي را فراهم  شد و پلاسما بهره گرفته ،ترموشيميايي

گاز  باو کنترل شده  ءو خلا در فشار جوهاي مختلفي دماها و زمان ي درگرماي يحکاک. وريمآ

هاي در دما و زمان KOHو  NaOHهاي مذاب چون شيميايي به کمك نمك يحکاکو  ،ازت

 .هاي نيتريد سيليسيم انجام گرفتمختلف روي نمونه

ز نوع سانتيمتر ا 81اي به قطر و طولپلاسما با استفاده از يك راکتور استوانه يحکاک

CECR سانتيمتر قرار  11به قطر  گاهيتکيهبر روي ها نمونهطوريکه ه [. ب05رفت ]انجام گ

. با وارد شدن کرد قرار داده شدکار مي GHz54/2  با بسامد تشديدراکتور که  رگرفته و د

Fيونهاي  و هگرفت صورتو يونش گاز  قطبش فرايند  +O2 06 %CF4 مخلوط گازي
سطح  هب  --

 :دنوشمي وارد واکنشن آده و با کرحمله م يسيليس يداي نيترهنمونه

gas (SiF4  )   ads(SiF4 = )Si+4Fads 

هاي نيترور سيليسم مورد حمله قرار گرفته و فاز مرزدانه )فاز شيشه( دست بدين ترتيب دانه

شار گاز و ف ،دقيقه 8ولت، زمان  221قطبشبهترين نتيجه با ولتاژ  08 .ماندمينخورده باقي 

mtor0  شودميحاصل. 

 تعيين پارامترهاي ريزساختاري مشاهدات ميکروسکوپي و 
دهيم تا با فلز پوشش  سراميکي يهانمونه از مشاهدات ميکروسکوپي لازم است سطح پيش

با  يا طلا کاتدي کربن نازك ةلاييك لازم است براي اين منظور  .پيدا کنند يرسانش الکترون

افشانده دقيقه روي سطح  2امپر به مدت  04در شرايط  بخار افشانة اهدستگاستفاده از يك 

  .شود

 نيز براي بررسيها در ريزساختار و همگني و چگونگي حضور تخلخل ةنشان دادن درج براي

هاي سوزني با ريز ساختار دو گانه ) دانه هاي مورد مطالعهنمونه يکمي و کيفي ريزساختار

شي بروميکروسکوپ الکتروني  با يكمشاهدات ريزساختاري ريز( هاياي از دانهکشيده در زمينه

کمي ريز ساختارها با استفاده از روش ، و بررسي X8000تا   X1000هاي بزرگنمايي با گسترة

با بزرگنمايي  SE در وضعيت SEM مده ازآدست ه با تصاوير ب 05.وتينگ انجام گرفت 

 راها تخلخلحضور  چگونگيدرجه و  نيزو  اختارريزسهمگني  ةدرج توانمي 2111 تا 0111

کمي اندازه و شکل  بررسيتصاوير مناسب  با ،8111الي 5111هاي  بزرگنمايي د. درکرين يعت

 دلايل د و ياکرمطالعه نيز را سطح مقطع شکست توان در اين وضعيت مي. انجام گرفتها دانه

  د.کررا تعيين تخلخل يا اخالها و غيره(  مثل) شکست
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 هاتعيين قطر و نسبت کشيدگي متوسط دانه
 ها،چيدن اين قالببا کنار هم بزرگنمايي شده و  A4 قالب ةتصاوير ميکروسکوپي به انداز آغازدر 

ه ها بسطح متوسط دانه تشکيل داده و يبلور ةدان 811-511هم پيوسته ازه اي بمجموعه

 [1،6]شدندصورت زيرمحاسبه 

A=Ao10
8
/ (GGo)

2
N            

و G ،کل مجموعه : مساحتAoکه در آن به ترتيب  ي ت گا ن ا فيلم  ب ق  يي مطاب زرگنما ، ب

يو Go و ت گا ن ه فيلم  ب زرگنمايي عکس چاپ شده نسبت   .است ب

ينکه   ا ا فرض  رب يشت ه ب ن ا اشند د ب  بهزير  ةها از رابطقطر متوسط دانهها کروي 

  :آيددست مي
d = 1.38A

0.5 
                        

طول و عرض تك تك  ،طور محسوسي دو گانه باشده ي که ريزساختار آن بيراي ساختارهاب

نسبت کشيدگي هر دانه محاسبه و با توجه به تعداد  سپس گيري قرار گرفت وها مورد اندازهدانه

 (.8کل )ش دآمدست ه ( بaها )گيري نسبت کشيدگي متوسط دانههاي مورد اندازهکل دانه

ه به صورت دستي تمام محاسبات به صورت کامپيوتري انجام گرفت. يهاي اولگيرياز اندازه پس

 :دکررا از رابطه زير تعيين  هاي کشيدهدانه( L) متوسط طول توانمي a استفاده از با 

L  = d  ×  a  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 .يبلورهاي از نمايش پارامترهاي ريزساختاري روي دانه ايطرحواره   8شکل
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 ايفاز مرزدانه  براي بررسيمشاهدات ميکروسکوپي 

ن آنها در آ ترکيباتيا  عنوان فاز ثانويه که ناخالصيها وه اي بنقش مهم فاز بين دانه جهتبه 

ن از نظر آ ةو مطالع بررسيها در دماهاي بالا لزوم در رفتار مکانيکي سراميك، شوندجمع مي

 ةالعمطن کاملا روشن است. آ گرماييو خواص  ،شدنبلوريديرگدازي، ترکيب شيميايي، درجه 

و فقط با استفاده همزمان  همشکل بود بسيارن آعلت ضخامت چند ميکروني اي به فاز بين دانه

کوتاه  بسيارهاي و طول موج ،نافذ بسيارو مشاهده با پرتوهاي الکتروني  آناليزميکرو  روشدو 

ن هم با آميليون برابر  4/0تا  يبالا بزرگنمايي نسبتاً، زيرا پذير استامکانانگسترم(  124/1)

 تفکيك بالا لازم است. ةدرج

ضخامت  بيشترين تراگسيليالکتروني  با ميکروسکوپ هاي سراميکينمونه ةبراي مشاهد

 يسختي و مقاومت به سايش بالاکه با توجه به  استميکرون  81قابل استفاده در حدود 

کاهش بايستي ميو است بسيار مشکل  ينازک هاينمونهن يچن ةهيتنها آها و ترد بودن سراميك

ا نمونه ب ةاز مقطع شکست بخشي رفع اين مشکل. براي انجام گيردچندين مرحله ضخامت در 

از هر خراش نوك الماسه را در محلول الکل  ، و پسداده شدنوك تيز الماسي تراش  وسيلةك ي

مورد نظر حاصل شود. يك قطره از اين  ةاز ذرات ريز از نمون محلوليبدين ترتيب  تا شسته

 ،(الکل) مايع از بخار شدنداده شد تا پس مسي پوشيده با فيلم کربني قرار  ةروي پاي محلول

با  011111 تا 4111بزرگنمايي گسترةدر مشاهدات  .ا با ميکروسکوپ مشاهده کردبتوان آن ر

با استفاده از اين ميکروسکوپ، پراش  انجام گرفت. تراگسيليالکتروني  ميکروسکوپ يك

ن با استفاده آکه از روي الکتروني در نقاط مختلف مرزدانه انجام گرفت و نقش پراش تهيه شد 

-بلوري فازهاي ،ASTMهاي استاندارد و کارت بلورندسه و فيزيك براگ و روابط ه ةاز رابط

 مورد شناسايي قرار گيرند.  است،اي پراکنده بين دانهشکساني که در فاز و شدن

 EDSفناوريبا استفاده از 
در نقاط  عنصري آناليز تراگسيليميکروسکوپ الکتروني  در 

 . گرفت )فاز آمورف و دانه هاي بلوري( انجاممرزدانه  مختلف

از فاز  کاني شناختي آناليز TEM پراشمده از مد آدست ه مقايسه و تاييدي بر نتايج ب براي

با  ، هدف مسيKV51 ،mA21با مشخصات ) X (XRD) با استفاده از پراش پرتو ،ايمرزدانه

براي آگاهي از . هاي مشابه انجام گرفتبر روي نمونه نيکل( فيلتر ابو  Å 452 /0 =طول موج

 همة قرار گرفتند. XRD آناليزنيز مورد  پيش و پس از گرمادهيها تعدادي از نمونه گرما،ش نق

ر ددرجه  2 روبشيبا سرعت  ،درجه 11تا 01 ، از(2اي )زاويه گسترةدر  پراشيدههاي طيف

که با استفاده  است بودهپراشيده هاي قلهطيفي از صورت ه بزمايش آ دقيقه انجام گرفت. نتايج

با  نا آشناهاي قلهطوريکه ه ب ،گرفتندمورد شناسايي قرار  ASTMهاي استاندارد فطياز 

 . شدندهاي استاندارد با وضعيت مشابه مقايسه قلهبالاترين شدت يا ارتفاع با 
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 و بررسي بحث
 هاي حکاکيانواع روش ةمقايس

ن اندازه و شکل تعيين پارامترهاي ريزساختاري چو برايالکتروني از ميکروسکوپ  در استفاده

ا ايجاد اختلاف سطح بين مرزها و ب باشد که اين خواست رويت قابلها لازم است مرزدانه ،هادانه

 براي تعيينو پلاسما  ،، مکانيکيگرمايي. از عوامل شيميايي، شودميپذير ها امکاندانه ةزمين

 ،تري هستندضعيف که مناطق ،هاو يا سايش مکانيکي ماده در مرزدانه ،بخار شدن، خوردگي

 يقليبا سطوح صهاي روي نمونه ومعروف است  سايش حکاکي يا که به فرايند شد استفاده

 ،هاي غيراکسيديو سراميكگرمايي  يحکاک هاي اکسيدي معمولاًگيرد. براي سراميكانجام مي

يا پلاسما  شيميايي و يهاروش از غالباً ش،اکساي ةو پديد گرمابه علت ناپايدار بودن در برابر 

 .شوداستفاده مي

رگون يا آ مثلاتمسفر خنثي در  ،سيليسيم ةهاي سراميکي بر پايي براي نمونهگرمايحکاکي 

  Cمعمولاً فرايند مورد نظردماي  آنها جلوگيري شود. شگرفت تا از اکساييا خلا انجام  ازت و

 ست،اهاکسيد از کمترها اکسيد غير و زمان نگهداري در اين دما براي بودزير دماي پخت  211

دماي حکاکي معمولا به شدت  04.کنددقيقه تغيير مي 11-21و بسته به نوع سراميك از 

، روشدر اين  استن آو ترکيب شيميايي  ،ايتابع ترکيب شيميايي نمونه، ميزان فاز مرزدانه

ا و يا منانچه دچ .آنهاستاي بخار شدن فاز بين دانهبه خاطر  هاشکارشدن مرزدانهساز و کار آ

رشد دانه و ساير عوامل وجود  ةبالا باشد امکان تغيير ماهيت ريزساختار بواسط شيسازمان 

بهترين شرايط براي  ،هايي از نيتريد سيليسيم مورد عمل قرار گرفتکه نمونه کارد. در اين ندار

سکوپي دقيقه حاصل شد که تصوير ميکرو 81مدت ه درجه سانتي گراد ب 0841گرماييحکاکي 

ه ب ،حکاکي ديگر هايشود در مقايسه با روشکه ديده ميچنانامده است. الف  5شکل ن در آ

 ةو يا تجزي شدليل اکسايه تواند بخصوص پلاسما تصوير واضحي حاصل نشده است که مي

  ي نيتريد سيليسيم به سيليسيم فلزي باشد.گرماي

ساز و کار  که ،ي شيميايي قرار گرفتندهايي با ترکيب مشابه مورد حکاکبراي مقايسه نمونه 

 ها را مورد حمله قرار مرزدانه ،شيميايي ةو عوامل خورند آن شبيه ساز و کار گرمايي بود

 ياتهنشده و تابع جه ساييدهطور يکنواخت ه بها نمونهمعمولا  شيمياييدهند. در فرايند مي

به ن مشکل و آکنترل  ديگر از طرف و[، 04است ]اي و ميزان و ترکيب فاز بين دانه شدنيبلور

با اندکي تغيير  است.ن آو زمان غوطه وري  ،تابع دماي محلول و يا نمك مذاب مورد نظر تشد

ها نيز و ممکن است در بعضي از نواحي حتي دانه کندنتيجه بکلي تغيير مي ،در دما يا زمان

شکار نشده باشد )زمان کم( آها نيز خورده شده باشند )زمان بيش از حد( و يا حتي مرزدانه

 (. 4)شکل 
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براي حکاکي شيميايي در يك دماي معين زمان فرايند تاثير مهمي بر  که ديده شدچنان

انتخاب زمان مناسب معمولا تجربي بوده و  بايد با توجه به  .گذاردمشاهدات ريزساختاري مي

 ،. بين عوامل حکاکيدشواي و دماي محلول يا مذاب انتخاب ترکيب شيميايي فاز مرزدانه

NaOH  زيرا نه مانند تر شناخته شد مناسبHNO3  تخريب کننده و نه چونKNO3  ا يو

KOH  تر لازم بود دما را افزايش داده که در اين صورت کنترل . براي عوامل ضعيفاستضعيف

و  کنديطور کلي عوامل اسيدي خوردگي يکنواختي ايجاد نمه ب د.کرتر ميزمان را مشکل

 4مدت ه و ب C 841 با دماي NaOHدر  يحکاک ،سيليسيم يدبراي نيتر. يستندناسب نم

 ب(. 5)شکل  يمپاسخ رسيد بهترينبه  دقيقه

ترموشيميايي حل  يتوان با حکاکو شيميايي را مي گرمايي يمشکلات مربوط به روشها

دار ر جهتو از طرف ديگ دهد،ميکاهش  گرمايي راند يزمان فرا طولد که از يك طرف کر

شيميايي  ياي که قبلا مورد حکاکنمونه روشيابد. در اين بودن روش شيميايي نيز کاهش مي

 يپلاسما نيز براي حکاکفناوري از  بررسيدر اين  گيرد.قرار مي تاثير گرماتحت  بود قرار گرفته

ه ب فناوريهاي ديگرد که نتايج بهتري نسبت به شهاي نيتريد سيليسيم استفاده سطح نمونه

 فناوريتفکيك بالايي برخوردار است. در اين  ةزيرا از حساسيت و درج ،ج(5مد )شکل آدست 

اين  ساز و کار اساس د.نگيرميمورد حمله قرار  بلوريهاي دانه ،هاي گفته شدهبر خلاف روش

سيم و ايجاد سيلي ريدنيتهاي دانهروش بر مبناي واکنش يك گاز خورنده از نوع هالوکربن با 

 مختلف اين ساز و کار مراحل .کننديکه سطح را ترك ماست  SiF2يا  SiF4 ترکيبات فرار چون

 06،07. ,دکرصورت زير بيان ه توان بميرا 

  2Fads  (F2)gas  (F2)ads             جذب عمل -0

 ads   (SiF4 ) Si+4Fads                    واکنش -2

 gas (SiF4)  ads(SiF4)           (سطح از شدن خارج) بخارشدن -8

تا سرعت حمله را استفاده شده گاز اکسيژن  ني ازعيم درصدي همراه با CF4 در اين روش

د وشميحاصل CF4 که از تجزيه  CF3 کربني  ياکسيژن با اجزادر حقيقت افزايش دهد. 

هاي از واکنش رتيبت بدينو  ،کربن جذب شده روي سطح شده شواکنش داده و سبب اکساي

 :دکنجلوگيري مي ستاC و  Fهاي اتم دوبارةزير که واکنش 

CF3 + F = CF4              Cads + 4F = CF4 

هاي فلوئور در جريان گازي پلاسما به مقدار زيادي بستگي به غلظت يون سايشسرعت 

ه معلوم تجربي انجام گرفت پلاسما و انرژي يونها )شدت جريان و ولتاژ فرايند( دارد. با برسيهاي



 مهدي کلانتر                     051

 

5µm الف 

5µm 
 د ج

 ب

ولت  211 قطبشدقيقه و ولتاژ  8 حکاکي% , زمان O206%  +CF481مخلوط گازي  شد که

 .)ج  5دهد )شکليبهترين نتيجه را م

قابليت  (SE) ثانويه يالکترونها در مد سايشهاي بدون است که نمونه ييادآورلازم به 

  ،با استفاده از الکترونهاي نفوذين حالت . در ايکنندفراهم نميمشاهدات ميکروسکوپي را 

ه ب ،گيرندا مورد تفکيك قرار ميآنهو فاز مرزدانه  بر اساس اناليز شيميايي  يبلورهاي دانه

با لازم به ذکر است که د(. 5)شکل است ها تاريك و فاز شيشه سفيد رنگ دانه ةطوريکه زمين

خوبي ه بهاي مکانيکي آزموندر ك را خوبي مسيرهاي گسترش تره توان بن ميآاستفاده از 

 د.کرگسترش ترك را مطالعه  جلوگيري از يساز و کارهاد و کرمشاهده 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 حکاکينيتريد سيليسم در فرايندهاي مختلف  ازمده آت ه دسانواع ريزساختارهاي ب  5شکل 

 .دقيقه 81مدت ه و ب C 0841در گرماييالف: 

 .دقيقه  4مدت ه ب C 841در دماي NaOH ميايي بايشحکاکي ب: 

 .دقيقه  81بمدت  O204%% و CF484ج: پلاسما با 

 .SEبه روش و مشاهده  يند حکاکيبدون فرا د:
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 سايششرايط مختلف در يك نمونه نيتريد سيليسيم از  SEMتصاوير ميکروسکوپ الکتروني    4شکل 

 .دقيقه 4و  C881دقيقه ج:  8و  C511دقيقه ب:  2و  C511 الف:  NaOH باشيميايي 

 پارامترهاي ريزساختاري
 کمي تصاوير ميکروسکوپي به دو روش دستي و نرم افزاري انجام شد که در حالت  آناليز

تا از هر گونه خطا در محاسبات پرهيز شود که بود افزاري کيفيت بالايي براي تصوير لازم نرم
گيري . براي اندازهاستو غيره  ،يحکاک، يکارقليصازي نمونه از نظر سمادهآن دقت در آ ةلازم

. در اين شودبر مبناي تصوير ميکروسکوپي روشهاي مختلفي استفاده مي ياد شدهپارامترهاي 
 اي که نتايج نسبتاًها و روش شمارش نقطهسطح متوسط دانه ةي بر مبناي محاسبيهاروش کار

 08. نداکار قرار گرفتهمبناي  ،تري را مي دهنددقيق
هاي بر پايه سيليسيم که در اکثر موارد ساختار دو گانه از ريزساختاري سراميك ةدر مطالع

ها به خصوص نسبت کشيدگي دانهه تعيين پارامترهاي ريزساختاري ب ،دهندخود نشان مي

 ياتهدر جهسوزني و کشيده  ةرا دانزي بوده است،سادگي قابل انجام نبود و با خطا همراه 
براي نشان  .ستندها موازي با سطح برش نياند و امتداد طولي تمامي دانهمختلف تبلور يافته

نمك مذاب گرفت )قرار شيميايي  حکاکيمورد  اي از نيتريد سيليسمنمونه آندادن 
NaOH  يدمادر C 541 اي و طوريکه تمام فازهاي مرزدانهه ب (دقيقه 7مدت ه ب

 ندريگميهاي سوزني که قويترند و کمتر مورد خورندگي قرار ده شد و دانهخور ،هاي ريزدانه
وان مي( 6)شکل آن ميکروسکوپي  با مشاهدهباقي ماندند.  هخوبي ه بت ن هاي سوزني دا

 ج

 ب الف
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راکنده شده منشوري شکل  بعدي که در جهات مختلف پ لت سه  ا در حا د ر ن ا
ر فرضيو مي ،دکرمشاهده  ب قي  د مصدا ن وا اد شده ةت اشد ي  به تجربه ثابت شد که .ب

 هاي کشيده  در جهت عمود بر جهت پرس قرار مي گيرند.% از دانه01حدود  در
ها گيري عرض مقاطع دانهاندازه ،اي باشندها منشورهاي استوانهدانه ةيم که همکناگر فرض 

 ستنهاآي ظاهر ها به عنوان طولاما طول اين دانهتواند به عنوان قطر واقعي محسوب شود. مي
) (La نها مشاهده آمقطع  رفقط تصويسطح اند و روي دهکرمختلف رشد  ياتهها در جهدانه زيرا

a. استشود. بنابراين مقادير نسبت کشيدگي نيز ظاهري مي
i
a  = L

i
a  /  d

i  روش  با مطابق

نسبت کشيدگي متوسط در  عنوانه ب aگيري شده براي% از بالاترين مقدار اندازه 14 وتينگ 
 .شودنظر گرفته مي

هاي گيري و محاسبات همراه با تصوير ميکروسکوپي تعدادي از نمونهنتايج اندازه 7شکل 
هايي از نيتريد . در اين شکل تصاوير ميکروسکوپي نمونهنداورده شدهآشاخص جهت مقايسه 

ه نها بآکه از مقايسه اند مدهآد انسيليسيم که در شرايط مختلف مواد اوليه و ساخت تهيه شده
 د. کرتوان دگرگوني ريزساختار با تغيير در شرايط ساخت را مشاهده خوبي مي

د چنانچه دما و زمان پخت کرتوان مشاهده مي Dو  Aتصاوير  ةبا مقايس ،عنوان مثاله ب
تار ده و ساخکربيش از حد بالا و يا طولاني باشد سيستم در جهت کاهش انرژي سطحي عمل 

ن بالاترين قطر آشود و براي مي دگرگونها در جهت درشت شدگي و  هم محور شدن دانه
( را داريم. در حاليکه با افزايش 28/5ميکرون( و نسبت کشيدگي پايين ) 10/1متوسط دانه بالا )

دگرگوني  تفجوشي،کمك  ةهمزماني دما و افزايش اکسيد ديرگداز ايتريم به عنوان ماد
و  Aشود )تصاوير مي دگرگونهاي سوزني جهت افزايش نسبت کشيدگي دانه ريزساختار در

C اثر درصد فاز .)  تصاوير  ةتوان با مقايسذرات پودر روي ريزساختار را مي شناسيريختوA 
و شامل ذرات هم  فاز  بالاي که از پودر با درصد B ةطوريکه براي نمونه د. بکرسي ربر Bو 

هاي ريز ساختار خود استحکام يافته با نسبت کشيدگي بالا براي دانه ،محور و منظم تهيه شده
 .سوزني حاصل شده است

 

 

 
 

 
 

 
oدر دماي NaOH باشده  حکاکييك نمونه نيتريد سيلسيم  SEMتصوير ميکروسکوپي  6شکل 

C541 

 .دقيقه 7به مدت 
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همراه  با منحنيهاي   0هاي تهيه شده در شرايط مختلف مطابق با جدول نمونه از SEMير تصاو   7شکل

 .هاطول و عرض دانه  ةتوزيع  انداز
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 ايماهيت فاز مرزدانه
   ةهاي کشيدريز ساختار نهايي متشکل از دانه ،هاي بر پايه سيليسيمبراي سراميك

(m 01-4ب ) هم ه اي امورف )سيليکات يا اکسي نيترور( بنهفاز بين دا باعنوان فاز غالب که ه
 ةفاز باقي ماند ،کامل نشده باشد فازي  در صورتي که تبديل ( و8 )شکل اندهپيوند خورد

 محور و ريزتر نسبت به  هم هاي غالباًصورت دانهه ب (m 2 –0/1 در ريزساختار حضور  )
 خواهد داشت.

ميکرومتر متغير بوده و بستگي به شرايط  4-04 معمولا بين  يهانسبت کشيدگي دانه
هر  ذرات پودر اوليه دارد. ةو انداز،  و ، محتوي فازي از نظر شناسيريختپخت و خلوص، 

 يابد. اين نسبت بزرگتر باشد خواص مکانيکي سرد و گرم افزايش مي قدر

مشاهدات و  تراگسيليراش ميکروسکوپ الکتروني پبا استفاده از مد  بررسيدر اين 
 1ديم. شکل کراي طرح ماهيت فاز مرزدانه ييميکروسکوپي روش نسبتا جديدي را براي شناسا

شده  و تفجوش Y2O3 5 %Al2O3% 05نيتريد سيلسيم شامل  ةنمون درراش انجام گرفته پفيلم 
o در دماي 

C2011 54دقيقه در اتمسفر ازت به روش پرس گرم با فشار مکانيکي  61مدت ه ب 
که هر يك  پراش استزيادي حاصل از  نقاط يفيلم تهيه شده دارا .دهدال را نشان ميمگاپاسک

 2dhkl)براگ ) ةبا استفاده از رابط .ندهستنمونه  بلوري شبکةگروهي از صفحات در  ةنمايند

sin =  طول موج توجه به کوچك بودن با د. کراي هر يك را تعيين صفحه شاخصتوان مي
تقريب زير و  کردرا کوچك فرض  براگ ةزاويتوان مي، dhklدر مقايسه با ه مورد استفادX  پرتو

 را در نظر گرفت

2dhkl   :   Dd = L:  2  D/L 

و فيلم  بلور ةفاصل L ،گيري روي فيلممرکزي و نقطه مورد اندازه ةفاصله بين نقط Dکه در آن 

بدين ترتيب با است و بوده  1/21معادل  L بررسيدر اين شود. که قطر دوربين ناميده مي
اي قرار مربوط به هر گروه از نقاط که بر يك مسير دايره dhkl ،بر روي فيلمD گيري اندازه
حاصل شد  dhklليستي از د و ندشند محاسبه هستصفحات هم خانواده  ةاند و نمايندگرفته

ترکيبات کان شناسايي ام ،ASTMهاي استاندارد کارت با استفاده از ( و بدين ترتيب2)جدول 
 . دوجود دار احتمالي

محاسبه  بلوريپارامترهاي  بلور، ةو روابط فيزيك و هندس 2هاي جدول با استفاده از داده
ه ب= Å 4/7  c و= Å 24/01  b و = Å 14/01 a مقادير ،مورد مطالعه ةکه براي نمون ندشد

نقش شود. براي و آسانتر ميي مورد جستجبلورمدند که در اين صورت شناسايي ترکيب آدست 
مده آدست ه هاي ببا داده Si3N4.SiO2.4Y2O3و  Al2O3.Y2O3ترکيبات  ،مورد مطالعهپراش 

بررسي مورد  X پرتوبا  همين نمونه ،اطمينان از شناسايي انجام گرفته براي. داشتند مطابقت
هاي قله براياز فوق  ياهترکيب ،مده است که مطابق با آنآ 01قرار گرفت که نتايج آن در شکل 

 شناسايي شدند. پراشيده
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 .خوبي مشخص شده استه اي بن فاز بين دانهآريز ساختار شماتيکي نيتريد سيليسيم که در    8شکل 
 

 

 

 

 

 

 

 
 . Cةنمون ازاي فاز بين دانه يي از پراش سنجفيلم   1شکل 

 .1شکل سنجي راشپ مبناي فيلم هاي محاسبه شده برو داده آناليز  2جدول
D (mm) dhkl (°A) hi ki li 

4/1 08/5 120 

88/1 58/8 112 

66/1 78/2  

44/1 82/2 50 

55/1 75/0 228 

85/1 55/0 561 

 

 

 

 

 

 
 

 
 

 .Cة نمون از X پراشيدة پرتوهاي قلهطيف   01شکل 
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4.00 nm

10,00 nm 

شيميايي  آناليز ،ايزدانهرفاز م درونو آمورف در  بلوري يهاهگستربيشتر در  ةبراي مطالع

تصاوير ميکروسکوپي و  01.انجام گرفت  TEMهاي بالا با استفاده از يياي در بزرگنمانقطه

اند. از روي مدهآ 02و  00به ترتيب در شکلهاي يبلورمربوط به نواحي آمورف و  آناليزميکرو

د. با کررا مشاهده  بلوريتوان هم زيستي يك فاز امورف و خوبي ميه تصاوير ميکروسکوپي ب

مشخصي از  قلةغني از ايتريم بوده و  گسترة بلوريشود که ديده مي ،آناليز يهانمودار ةمقايس

مربوط به ايتريم حذف شده يا خيلي ضعيف  قلةامورف  گسترةدر حاليکه  آن وجود دارد. در

و در حقيقت  استصورت ترکيباتي از ايتريم ه اي بزدانهشدن فاز مربلوريکه اين نمايانگر  است

Y2O3  درSi3N4 اي در شدن فاز شيشهبلورينقش مهمي در  تفجوشکمك  ةبه عنوان ماد

مهمي از کلسيم، ازت،  نسبتاً هايکه قلهفاز امورف  گسترةدر مقابل  .21-28مرزدانه دارد]

 بلوريد که با تشکيل فازهاي کره توان چنين توجيمي ،دهدو اکسيژن را مي ،سيليسيم

 [.01اند ]آمورف رانده شده ةناخالصيها به سمت منطق

 گسترةري از ايتريم در تبرجستههاي قلهاز نکات برجسته ديگر اينکه در نقاط سه گانه 

شود فاز آمورف مشاهده مي گسترةن درصد بالاتري از ناخالصيها در آو به دنبال  بلورينفازهاي 

 .(8)شکل گسترهاست در اين  شدن يبلوروم درصد بالاتر که به مفه

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 
 

 .C ةاي نموندانهمربوط به دو نقطه از فاز بين TEMتصاوير   00ل شک
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 .00شده در شکل ب: امورف نشان داده شدنبلوريمربوط به مناطق الف:  EDSشيميايي آناليز  02شکل

جزئي فاز  شدنبلوريروي  گرمادهيهاي چرخهبررسي نقش  پژوهشي براي کاردر اين 

انتخاب شد و  Al2O3% 4/0و Y2O3 % 8اي از نيتريد سيليسيم شامل اي، نمونهمرزدانه

oدر  گرمادهي
C0841 که نتايج مطالعات  صورت گرفتاتمسفر ازت  دردقيقه  81مدت ه ب

XRD  پيش از مده است. مطابق شکل آ 08ي در شکل گرمادهاز  پيش و پس هنموناين

از خود باشد اي ضمن پخت فاز بين دانه شدنبلوريکه نماينده  ايقلهنمونه هيچ  ،گرمادهي

، شوددرجه ظاهر مي 87تا  22بين  2پيوسته در  ةدهد و فاز آمورف به صورت زميننشان نمي

سيليکات يا  ياهنواع ترکيبمطابق با ا بلوريهاي مختلفي از فازهاي گرمادهي، قلهاز  ولي پس

 طور قابل توجهي کاهش يافته است.ه طيف ب ةو زمين نداآلومينات ايتريم ظاهر شده

 الف

 ب
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 .يپس از گرماده )ب( ( پيش،الف) A ةنمون از Xپراشيدة پرتو هاي قلهطيف    08شکل 

 برداشت

 ند با خمير ييد که فراآدست ميه بهترين نتيجه زماني ب يکارقليبا بررسي انواع شرايط ص

نهايي يك ميکرون ادامه يابد. در مرحله يك ميکرون  ةميکرون شروع شده و تا مرحل 04الماسه 

کيفيت سطحي ، بالاتر شده دقيقه و سرعت دوراني و فشار اعمال 81تر تا بلندزمان  طول

 دهد. بهتري را مي

 فرايند پلاسما تصوير ميکروسکوپي با  ،او پلاسم ،، شيمياييگرمايي ياز ميان روشهاي حکاک

گيري پارامترهاي ميکروسکوپي تصوير و اندازه آناليزدهد که براي را مي يتفکيك بالاتر ةدرج
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 دهد که نشان مي ،اي در نيتريد سيليسيمروي فازهاي بين دانهت و بررسي انجام شده مطالعا

بالاتر  در دماي تفجوشي پسا% و با انجام 05تا  Y2O3 در حضور درصد بالاتر شدنبلوريقابليت 

o از
C 0511 يابد. افزايش مي 

  در نقاط سه گانه رخ  يافاز مرزدانه شدنحد بلورين يبالاتر شده، انجام يهاآناليزبا توجه به

 طور قابل توجهي خواصه که ب استهاي ايتريم ها و الوميناتداده و از نوع سيليکات

ن مناطق يدار بودن ايل ناپايدله تواند بيدهد که مسراميك را افزايش مي ترمومکانيکي

 باشد. يونيو کات يونيان يبالاتر اجزا يريپذالاتر( و  تحركب ي)مساحت سطح

 بااي بين دانه يفازها يفيو ک يبه منظور مطالعات کم TEM،  مشاهدات بر روي ذرات تراشه

که مراحل پر  است نازك ةتر از مشاهدات روي نمونراحت تر ومورد مطالعه دقيق يهااز نمونه

 را به همراه دارد. يريگزحمت و  وقت

 تشکر و قدرداني

 GEMPPM آزمايشگاهرا از مسئولين محترم خود دانم مراتب قدرداني و تشکر بر خود لازم مي

تو علوم پرفسور فانتزي از انستي ه ويژه)گروه مهندسي متالورزي فيزيکي و فيزيك مواد( ب

 ند اعلام نمايم.اکردهپشتيباني علمي و عملي  کاربردي شهر ليون فرانسه که اينجانب را
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