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Hot deformation of an extruded Mg–10Li–1Zn alloy was studied by compression testing in the temperatures range of 250-
450˚C and strain rates of 0.001–0.1s−1. During hot compressive deformation of the Mg-10Li-1Zn alloy, flow stress curves 
reach a maximum value and then reach a steady state which is indicative of the occurrence of dynamic recrystallization. Be-
cause of the activation of softening mechanisms at higher temperatures and lower strain rates, this phenomenon is more 
pronounced at lower temperatures and higher strain rate. The flow stress of the Mg–10Li–1Zn alloy at elevated tempera-
tures was modeled via an Arrhenius-type constitutive equation. The values for the activation energy of about 103 kJ mol–1 
and the power-law stress exponents in the range of 5.2–6.0 obtained from the Arrhenius-type model indicate that the domi-
nant mechanism during hot deformation of the Mg–10Li–1Zn alloy is dislocation climb which is controlled by the lattice  
self-diffusion of Li atoms.
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A B S T R A C T

The present research aimed to study the effects of simultaneous and separate addition of niobium oxide and chromium 
oxide on microstructures, the tetragonal zirconia phase stability, and sintered density of alumina-zirconia composite. The 
powder metallurgy method was used to prepare the powder of desired composites. To this end, alumina and zirconia 
powders (with a constant weight of 10%) were used as the main materials and 1% niobium oxide and 0.6% chromium 
oxide powders were applied as additives. Powdered composite samples were centrally pressurized into a mold and then 
were sintered at 1300-1500°C. The phases were identified using the X-ray diffraction and microstructures were studied 
by a scanning electron microscope. Sintered density, hardness, grain size, and the number of zirconia phases were also 
calculated. The results showed that hardness and sintered density substantially increase with the addition of niobium oxide 
and chromium oxide, as the density and hardness of the sample containing 1% niobium oxide and 0.6% chromium oxide 
powders were obtained 3.72 g/cm3 and 1263 HV, respectively. The density and hardness of samples increased with the 
addition of niobium oxide and chromium oxide. In addition, the simultaneous addition of niobium oxide and chromium 
oxide to alumina-zirconia composite reduced the sintering temperature by 100°C. The alumina grain size increased with 
the addition of a certain weight percent of niobium oxide and chromium oxide. However, the effects of niobium oxide were 
greater, as it caused the growth of alumina grains and instability of the tetragonal zirconia phase. 

Keywords: alumina-zirconia composite, chromium oxide, niobium oxide, tetragonal phase, sinter.
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چکیده

در این تحقیق تأثیر افزودن هم زمان و جداگانه اکسیدهای نیوبیوم و کروم بر ریزساختار، پایداری فاز تتراگونال زیرکونیا و چگالی سینتر کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا مورد مطالعه 
قرار گرفت. از روش متالوژی پودر برای تهیه پودر کامپوزیت های مربوطه استفاده گردید. بدین منظور از پودرهای آلومینا و زیرکونیا ) با 10درصد وزنی ثابت( به عنوان مواد 
اصلی و از پودرهای اکسیدنیوبیوم 1 درصد وزنی و اکسیدکروم 0/6درصد وزنی به عنوان عناصر افزودنی استفاده شد. نمونه های پودری کامپوزیت ها به صورت محوری تحت 
فشار درون قالب قرارگرفته و سپس در دمای 1300 تا 1500 درجه سانتی گراد در محیط هوا سینتر شدند. در شناسایی فازها از پراش اشعه ایکس و برای بررسی ریزساختارها 
از میکروسکوپ الکترونی روبشی استفاده شد. چگالی سینتر، سختی، اندازه دانه و میزان فازهای زیرکونیا محاسبه گردید. بررسی ها و نتایج آزمون ها نشان داد که سختی و 
چگالی سینتر با افزودن اکسیدهای نیوبیوم و کروم افزایش قابل ملاحظه ای پیدا کرده است و چگالی و سختی نمونه ای که دارای 1 درصد وزنی اکسید نیوبیوم و 0/6 درصد 
وزنی اکسیدکروم است به ترتیب برابر با g/cm3 3/72 و HV 1263 به دست آمد. چگالی و سختی نمونه ها با افزودن اکسیدهای نیوبیوم و کروم افزایش و افزودن هم زمان 
اکسیدهای نیوبیوم و کروم به نمونه آلومینا-زیرکونیا دمای سینتر حدود 100 درجه سانتی گراد کاهش یافت. اندازه دانه های آلومینا با افزون درصد وزنی از اکسیدهای نیوبیوم 

و کروم افزایش یافت. در این میان تأثیر اکسید نیوبیوم بسیار شدیدتر بوده و موجب رشد دانه های زمینه آلومینا و همچنین ناپایداری فاز تتراگونال زیرکونیا نیز شده است. 

واژه هاي کلیدی: کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا، اکسیدکروم، اکسیدنیوبیوم، سینتر، فاز تتراگونال.

1. مقدمه
تحقیقاتی  کارهای  از  قابل توجهی  حجم  اخیر  سال های  در 
در زمینه خواص مکانیکی سرامیک ها به کامپوزیت آلومینا-
آلومینایی  زیرکونیا معطوف شده است. خواص سرامیک های 
باعث شده که آن ها نماینده خوبی برای ابزارهای برشی خصوصاً 
در دمای بالا به حساب آیند]2-1[. آلومینا یکی از معروف ترین 
سرامیک ها و درعین حال دارای جذاب ترین خواص هم چون 
سختی در دمای بالا، مقاومت سایشی بالا هست اما چقرمگی 
شکست آن پایین است. مشکل چقرمگی کم در سرامیک را 
می توان با طراحی و آماده سازی مواد کامپوزیت تقویت شده 
با ذرات، با فاز یکسان از زمینه یا یک فاز متفاوت اما مناسب 
بهبود داد. جهت بهبود مقاومت شکست آلومینا از سرامیک های 
کامپوزیت های  می شود]1-3[.  استفاده  نقره  زیرکونیا،  سریا، 
در  آلومینا  سرامیک های  جانشینی  باهدف  آلومینا-زیرکونیا 
دارند  بالاتری  شکست  چقرمگی  به  احتیاج  که  کاربردهایی 

طراحی شده اند]5-1[. آلومینا-زیرکونیا کامپوزیت های دوتایی 
که در آن زیرکونیا به زمینه آلومینا به عنوان یک فاز دوم اضافه 
است  کریستالوگرافی  اشکال  سه  دارای  زیرکونیا  است.  شده 
که عبارت اند از : فازهای مونوکلینیک، تتراگونال، مکعبی]6[. 
افزودن  با  می توان  را  زیرکونیا  مکعبی  و  تتراگونال  فازهای 
اتاق  یا کامل در دمای  و  به صورت جزیی  اکسیدها  از  بعضی 
پایدار ساخت. از ویژگی های منحصربه فرد استحاله تتراگونال 
بهبود  برای  شده  کنترل  به صورت  می توان  مونوکلینیک  به 
چقرمگی زیرکونیا و همچنین کامپوزیت های مربوطه استفاده 
کرد. این استحاله همراه است با افزایش حجم و کرنش فشاری 
قابل توجه در حین سرد کردن که موجب بستن شدن دهانه 
ترک در حال پیشروی شده و حرکت آن را محدود می کند. 
استحاله تتراگونال به مونوکلینیک تحت تنش نیز اتفاق افتاده 
و از آن به عنوان یکی از مکانیزم های اصلی بهبود چقرمگی اسم 
 )stress induced transformation toughening( می برند 
]2[. بعلاوه این استحاله موجب ایجاد ریزترک ها و هم چنین 
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مطلوب  خواص  کنار  در  لذا  می گردد]2[.  نیز  ترک  انحراف 
آلومینا مثل سختی بالا و مقاومت شیمیایی و حرارتی آن، در 
حضور زیرکونیا چقرمگی آن بهبودیافته و کاربرد آن دوچندان 
مطالعات  در  همکارانش]7[  و  ریو   2000 سال  در  می شود. 
و  بررسی  آلومینا  نمونه  به  را  کروم  اکسید  افزودن  اثر  خود 
نشان دادند که سختی و چگالی نمونه ها افزایش می یابد. در 
خود  مطالعات  در  همکارانش]8[  و  اظهر  احمد   2010 سال 
اثر اکسید منیزیم بر روی کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا بررسی 
کردند و نشان دادند افزودن اکسیدمنیزیم بر روی چگالی و 
این  افزایش  باعث  شده  سینتر  کامپوزیت  نمونه های  سختی 
خواص می شود. در سال 2011 احمد اظهر و همکارانش]1[ 
در مطالعات خود اثر اکسید کروم بر روی کامپوزیت آلومینا-

اکسیدکروم  افزودن  دادند  نشان  و  کردند  بررسی  زیرکونیا 
سختی و چقرمگی را به دلیل تشکیل محلول جامد افزایش 
افزایش  با  تتراگونال  فاز  پایداری  درصد  همچنین  و  می دهد 
و  هنیسا   2016 سال  در  می یابد.  افزایش  کروم  اکسید 
افزودن هم زمان اکسید کروم  همکارانش]9[ نشان دادند که 
افزایش  باعث  آلومینا_زیرکونیا  نمونه  به  تیتانیوم  اکسید  و 
سختی و چگالی نمونه ها شده است. یانک و همکارانش]10[ 
در سال 2008 با بررسی اثر اکسیدنیوبیوم روی سرامیک های 
آلومینایی نشان دادند با افزایش درصد وزنی اکسید نیوبیوم 
در  می یابد.  افزایش  آلومینا  دانه  اندازه  و  نمونه ها  چگالی 
اثر  خود  مطالعات  در  همکارانش]11[  و  حسن   2014 سال 
اکسیدنیوبیوم بر روی سرامیک های آلومینایی بررسی کردند و 
نشان دادند که با افزایش درصد وزنی اکسید نیوبیوم سختی، 
چقرمگی و چگالی نمونه سینتر شده افزایش و باعث کاهش 
تخلخل می شود و همچنین با افزایش دمای سینتر چگالی را 
افزایش و تخلخل نمونه ها را کاهش می دهد. در سال 2015 
اکسیدنیوبیوم  اثر  خود  مطالعات  در  همکارانش]6[  و  حسن 
نشان  و  کردند  بررسی  آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت  روی  بر 
سینتر  چگالی  اینکه  بر  علاوه  اکسیدنیوبیوم  افزودن  دادند 
می دهد.  افزایش  نیز  را  چقرمگی  و  سختی  می کند،  بهتر  را 
عواملی  از  سردکردن  سرعت  و  سینتر  برای  مناسب  زمان 
تأثیر بسیاری  این کامپوزیت ها  نهایی  بر خواص  می باشد که 
دارد. خواص نهایی کامپوزیت های آلومینا-زیرکونیا بستگی به 
نوع فاز زیرکونیا، اندازه دانه های زمینه و چگالی سینتر دارد 
طراحی  و  قابل کنترل  کمکی  مواد  افزودن  با  متغیرها  این  و 

می باشد]10و6و1[. خواصی همچون چقرمگی و سختی بیش از 
هر خواص دیگر در کامپوزیت های آلومینا-زیرکونیا موردتوجه 
واقع شده اند. خواص ریزساختاری این مواد به صورت گسترده 
به فرآیند تولید این مواد بستگی دارد و معمولاً برای تولید این 
می شود]10و6و1-2[.  استفاده  سینتر  فرآیند  از  کامپوزیت ها 
افزودن عناصری مثل اکسید نیوبیوم، چگالی سینتر را بهبود 
داده درحالی که اکسیدهای مثل اکسیدکروم بر روی سختی 
پایداری  روی  هم چنین  افزودنی ها  این گونه  دارند.  تأثیر  نیز 
را  نهایتاً خواص مکانیکی  تأثیر گذاشته و  نیز  فازی زیرکونیا 
تحت تأثیر قرار می دهند]6و1[. بررسی مطالعات گذشته نشان 
ریزساختار  بر  مهم  اکسید  دو  این  افزودن  تأثیر  که  می دهد 
و پایداری فازی تتراگونال زیرکونیا صورت نگرفته است. لذا، 
اکسیدکروم  و  نیوبیوم  اکسید  افزودن  تأثیر  تحقیق  این  در 
چگالی  ریزساختار،  بر  ترکیبی  به صورت  و  تنها  به صورت 
 Al2O3-10%ZrO2 سینتر و پایداری فاز زیرکونیا در کامپوزیت

موردبررسی قرار گرفت.

2. مواد و روش تحقیق
آلومینا  پودر  شامل  تحقیق  این  در  استفاده شده  اولیه  مواد 
)اندازه ذرات 5 میکرون، خلوص 99/7درصد، لباکم، هند(، پودر 
زیرکونیا )اندازه ذرات 2 میکرون، خلوص 99/7درصد، آکوفیت، 
تمام  برای  با 10 درصدوزنی  برابر  ثابت  با درصد وزنی  چین( 
میکرون،   5 ذرات  )اندازه  اکسیدکروم  شد.  استفاده  نمونه ها 
خلوص 99/7درصد، آکوفیت، چین( برابر با 0/6 درصدوزنی و 
میکرون، خلوص 99/7درصد،  ذرات 3  )اندازه  نیوبیوم  اکسید 
مرک، آلمان( برابر با 1 درصدوزنی به کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا 
اضافه می شود. همچنین از اتیلن گلیگول با فرمول شیمیایی 
)C2H6O2( برای متراکم سازی پودرها در هنگام تولید نمونه های 
خام اولیه استفاده شده است. از اسید استارئیک و استون برای 
عملیات  در  قرصی شکل  نمونه  آماده سازی  در طی  روانکاری 
پرس کاری استفاده می شود. ترکیب شیمیایی نمونه های اولیه 

تهیه شده در جدول 1 نشان داده شده است.
آسیاب مورد استفاده در این تحقیق از نوع آسیاب سیاره ای 
 Sepahan پرانرژی دارای دو ظرف، ساخت ایران، اصفهان، مدل
84D بود. جهت بهبود در امر آسیاب کاری و یکنواخت شدن 

همگن سازی از گلوله های فولادی با اندازه های مختلف 8، 16، 

جدول 1. ترکیب شیمیایی نمونه های کامپوزیتی

Al2O3  (wt %)ZrO2  (wt %)Nb2O5  (wt %)Cr2O3 (wt %)نمونه

Al2O3 + ZrO2 (ZTA)9010--

ZTA+ Cr2O3
89/410-0/6

ZTA+ Nb2O5
89101-

ZTA+(Cr2O3+Nb2O5)88/41010/6
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22 میلی متر و نسبت وزنی گلوله به پودر 1:20 استفاده گردید. 
 rpm این تحقیق برای  این آسیاب  بهینه در  سرعت چرخش 
بر روی 12 ساعت  را  بهینه آسیاب  400 تنظیم شد و زمان 
پودر  مخلوط  ذرات  اندازه  بهترین  تا  گردید  انتخاب  و  تنظیم 
اولیه کامپوزیت به دست آید. آنالیز اندازه ذره این پودرها گرفته 
شد که در شکل 1 قابل مشاهده است. نمودار اندازه ذره پودرها 
دوکوهانه بوده و دارای دو اندازه متمایز ولی نزدیک به هم یعنی 
بخشی از پودرها کوچک تر از 0/1 و بخشی کوچک تر از 1میکرون 
هستند. جهت چسبندگی بهتر پودرها از اتیلن گلیگول استفاده 
شد و با اعمال فشار 300 مگاپاسگال نمونه های استوانه ای شکل 
با قطر 10 میلی متر متراکم شدند. نمونه های به دست آمده در 
سه دمای 1300، 1400 و1500 درجه سانتی گراد به مدت دو 
الکتریکی  بر دقیقه درکوره  با نرخ گرمایش 10 درجه  ساعت 
فرآیند  از  پس  گردیدند.  حرارتی  عملیات   Amagams مدل 
گرمایش، کوره خاموش و نمونه ها درون کوره تا دمای اتاق در 

اتمسفر هوا سرد شدند.
اندازه گیری چگالی نمونه ها قبل از سینتر به روش ابعادی 
محاسبه گردید و محاسبه چگالی و تخلخل نمونه ها سینتر شده 
به روش ارشمیدس، مطابق با استاندارد )ASTM C373( انجام 
شد چگالی نسبی که از تقسیم چگالی سینتر )چگالی نمونه های 
به دست  تئوری  بر چگالی  ارشمیدس(  روش  به  سینتر شده 
می آید محاسبه می شود. برای محاسبه چگالی تئوری نمونه های 
 ρth آن  در  که  کرد]12[.  استفاده  رابطه1  از  باید  کامپوزیتی 
 K ،کسر وزنی زیرکونیا Y ،کسر وزنی آلومینا X،چگالی تئوری

کسر وزنی اکسید نیوبیوم و N کسر وزنی اکسیدکروم است.
معادله 1.

ρ =
       + + +       
       

th

100
X Y K N

3.96 5.68 5.22 4.60

نمونه ها پس از فرایند پولیش در محلول 0/5 درصد اسید 
به منظور  شدند.  اچ  ثانیه   15 مدت  به   )HF( فلوئوریدریک 
بررسی ریزساختار نمونه ها سینتر شده و مورفولوژی فازهای 
مدل  روبشی  الکترونی  میکروسکوپ  دستگاه  از  به دست آمده 
تعیین  به منظور  و  شد  استفاده   VEGA\\TESCAN-LMU

دقیق تر ترکیب شیمیایی از آنالیز عنصری )EDS( استفاده شد 
تا عناصر موجود در ترکیب هر نمونه مشخص شود. به منظور 
از  استفاده  با  ویکرز  سنجی  سختی  روش  از  سختی  تعیین 
دستگاه سختی سنج مدل Wilson Wolpert UH930 استفاده 
گردید. آزمون سختی توسط اعمال نیروی30 کیلوگرم انجام 
صورت  سنجی  سختی  نقطه  سه  در  نمونه  هر  برای  و  شد 
به عنوان  به دست آمده  عدد  میانگین  درنهایت،  که  گرفت 
میانگین  محاسبه  برای  شد.  گرفته  نظر  در  نمونه ها  سختی 
 Image Analyzer نرم افزار  از  دمای1500  در  دانه  اندازه 
استفاده گردید. با استفاده از پراش اشعه ایکس برای ارزیابی 
مقدار فاز مونوکلینیک و تتراگونال به ترتیب از رابطه 2 و 3 
 )Xt( ،کسر وزنی مونوکلینیک )Xm( استفاده می شود. در اینجا
کسر وزنی تتراگونال، Im و It به ترتیب اشاره به شدت پیک های 

فازهای مونوکلینیک و تتراگونال دارد]14 و13[.
معادله 2.
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شکل 1. نمودار آنالیز اندازه ذرات آلومینا-زیرکونیا.
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3. نتایج و بحث
همان طور که در شکل )2a( مشاهده می شود چگالی نسبی 
تمام نمونه ها با افزایش دما افزایش می یابد و دما تأثیر بسزایی 
و  نیوبیوم  اکسیدهای  افزودن  می گذارد.  نمونه  سینتر  بر 
افزایش  چگالی  خالص  آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت  به  کروم 
می یابد. زمانی که به کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا، اکسید کروم 
افزوده شود تأثیر سینتر بهتر می گردد که این را می توان از 
 3/17 g/cm3 با  برابر  که  آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت  چگالی 
 3/39 g/cm3 با  برابر  آلومینا-زیرکونیا-اکسیدکروم  و چگالی 
نیوبیوم  افزودن یک درصد وزنی اکسید  با  است متوجه شد. 
چگالی نمونه افزایش بسزایی پیدا می کند و بیشترین چگالی 
نمونه حدود g/cm3 3/75 در دمای 1500 درجه سانتی گراد 
به دست آمد. با توجه به نمودار تعادلی آلومینا-نیوبیا انتظار 
تشکیل یک فاز مایع در طول فرآیند سینتر می رود و فشردگی 
می تواند از طریق این فاز مایع در مرزدانه رخ دهد و چگالی 
همانند  نیوبیوم  اکسید  که  زمانی  می یابد]15-17[.  افزایش 
یک محلول جامد در آلومینا حل گردد، منجر به تشکیل یک 
این فاز نقش تعیین کننده  محلول جامد می گردد که حضور 
مرزدانه های  در  مایع  فاز  همانند  فاز  این  دارد.  سینتر  در 
آلومینا قرار می گیرد و بانفوذ به درون منافذ و پر کردن آن ها 
علاوه برافزایش چگالی باعث چسبندگی بین دانه ها می شود 
می کند]17و11[.  تقویت  را  سرامیکی  زمینه  مزردانه های  و 
و  کروم  اکسیدهای  هم زمان  افزودن   )2a( شکل  به  توجه  با 
نمونه  فشرده سازی  آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت  به  نیوبیوم 
آلومینا-زیرکونیا بهتر انجام می شود و بیشترین چگالی نمونه 
در دمای 1500 درجه سانتی گراد و در حدود g/cm3 3/72 به 
دست می آید. افزودن اکسید نیوبیوم رفتار فشرده سازی زمینه 
یونی،  شعاع  دلیل شباهت  به  که  می بخشد  بهبود  را  آلومینا 
یون های Al+3 و Nb+5 است که نفوذ یون ها را در امتداد مرزدانه 
تسهیل می کند و در نتیجه منافذ جاهای خالی کاهش می یابد 
بانفوذ  که  نیوبیوم  اکسید  مخصوصاً  عناصر  این  افزایش  با  و 
درون این منافذ تخلخل را کاهش و چگالی را افزایش خواهد 
داد]6[. اثر درجه حرارت سینتر روی چگالی نسبی و تخلخل 
شکل  است.  شده  داده  )2b,a(نشان  شکل  در  کامپوزیت ها 
رابطه مثبت بین تأثیر اکسید نیوبیوم و اکسید کروم بر چگالی 
نسبی کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا را نشان می دهد. با افزایش 
چگالی  کروم  و  نیوبیوم  اکسیدهای  افزودن  و  حرارت  درجه 
جسم ها افزایش و باعث کاهش تخلخل می شود و این نتایج 
مطابق با نتایج کارهای حسن و همکارانش ]6[ و احمداظهر 
و همکارانش ]1[ است. بنابراین چگالی نسبی کامپوزیتی که 
در  است  کروم  و  نیوبیوم  اکسیدهای  دارای  هم زمان  به طور 
دمای 1500 درجه سانتی گراد مربوط به نمونه ای که دارای 
اکسیدنیوبیوم  درصدوزنی   1 و  اکسیدکروم  ورنی  درصد   0/6
اکسیدهای  هم زمان  افزودن  است.  درصد   90 با  برابر  است 
خالص  آلومینا-زیرکونیا  نمونه  سینتر  دمای  نیوبیوم  و  کروم 

را 100 درجه سانتی گراد کاهش می دهد و کمترین تخلخل 
و  )9درصد(  دارد  آلومینا-زیرکونیا-اکسیدنیوبیوم  نمونه  را 
بیشترین تخلخل را نمونه خالص آلومینا-زیرکونیا برابر با 23 

درصد را دارا می باشد.
الگو پراش اشعه ایکس نمونه های سینتر شده در شکل3 
دو  به  زیرکونیا  فاز  نمونه ها  تمام  در  است.  شده  داده  نشان 
صورت تتراگونال و مونوکلینیک قابل مشاهده است. همان طور 
فاز  درصد  است  شده  داده  نشان   2 شماره  جدول  در  که 
با  برابر  آلومینا-زیرکونیا  نمونه  در  مونوکلینیک  و  تتراگونال 
برابر  نیز  زیرکونیا  ذره  اندازه  و  است  88/85 و11/15 درصد 
در  زیرکونیا  ذرات  اندازه  میانگین  می باشد.  میکرون   0/2 با 
روی  از  دمای 1500 درجه سانتی گراد  در  ترکیبات مختلف 
ریزساختار نمونه ها که در شکل 5 نشان داده شده محاسبه 
گردید. در اثر افزودن اکسید کروم به نمونه آلومینا-زیرکونیا 
به  و  افزایش یافته  درصد   0/09 تتراگونال  وزنی  کسر  درصد 
97/39 درصد می رسد و درصد وزنی فاز مونوکلینیک تا 2/61 
احمد  نتایجی که توسط  با  درصد کاهش می یابد که مطابق 
با  دادند  نشان  که  دادند هست  انجام  و همکارانش]1[  اظهر 
افزایش  تتراگونال  فاز  درصد  نمونه ها  به  اکسیدکروم  افزودن 
می یابد. اندازه ذرات زیرکونیا نیز در اثر افزودن اکسید کروم به 
کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا تا 0/19 میکرون کاهش یافت. هر 
چه اندازه ذرات فاز زیرکونیا کوچک تر باشد درصد فاز زیرکونیا 
تتراگونال بیشتر و پایدارتر است. به عبارت دیگر اکسید کروم 

شکل a( .2( چگالی نسبی )b( تخلخل نمونه ها برحسب دماهای مختلف.
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پایدارکننده فاز تتراگونال در ساختار است. زمانی که اکسید 
نیوبیوم به نمونه آلومینا-زیرکونیا اضافه می شود درصد کسر 
وزنی فاز تتراگونال کاهش شدیدی پیدا می کند و به 14/15 
درصد می رسد که حدود 84 درصد کاهش نسبت به کامپوزیت 
به  مونوکلینیک  وزنی  درصد  و  دارد  خالص  آلومینا-زیرکونیا 
که  قبلی  کارهای  نتایج  با  مطابق  که  رسید،  درصد   85/85
توسط حسن و همکارانش]6[، گیم و همکارانش]18[، لانگ 
و همکارانش ]19 [انجام دادند هست که نشان دادند در اثر 
کاهش  تتراگونال  فاز  درصد  نمونه  به  اکسیدنیوبیوم  افزودن 
این  می کند،  پیدا  افزایش  مونوکلینیک  فاز  درصد  و  می یابد 
داد  نسبت  زیرکونیا  ذرات  اندازه  افزایش  به  را  کاهش شدید 
که به حدود 0/7 میکرون می رسد. بنابراین، ریز شدن اندازه 
زیرکونیا به عنوان عاملی برای پایداری فاز تتراگونال و افزایش 
ذرات  اندازه  افزایش  می رود.  بشمار  نمونه ها  در  آن  مقدار 
تسریع  و  آن  پایداری  کاهش  به  منجر  تتراگونال  زیرکونیای 
دگرگونی تتراگونال به مونوکلینیک در اثر سردشدن می شود. 

کاهش اندک و نسبی شدت پیکها نمونه آلومینا-زیرکونیا در 
تأثیر اکسیدنیوبیوم و  از  حضور اکسیدنیوبیوم می تواند ناشی 
تشکیل فاز مایع باشد. این نتیجه )تشکیل فاز مایع( در نتایج 
است.  مشهود  کاملًا  زمینه  دانه های  اندازه  و  سینتر  چگالی 
به عبارت دیگر با توجه به تشکیل فاز مایع جزئی در مرزدانه های 
نسبی شدت  کاهش  آمورف موجب  فاز  تشکیل  یعنی  زمینه 
پیکها شده است. با توجه به میزان اضافه شدن اکسیدنیوبیوم 
نمودارآلومینا-اکسیدنیوبیوم  شکل4،  به  توجه  با  و  نمونه  به 
امکان تشکیل فاز AlNbO4 به میزان خیلی کمی وجود دارد و 
امکان تشخیص به وسیله XRD وجود نداشت که مطابق با نتایج 
یانگ  کارهای قبلی که توسط حسن و همکارانش]6و11[ و 
افزودن هم زمان  اثر  دادند هست.در  انجام  و همکارانش]10[ 
آلومینا-زیرکونیا درصد  نمونه  به  نیوبیوم  و  اکسیدهای کروم 
فاز تتراگونال نسبت به آلومینا-زیرکونیا خالص کاهش و درصد 
حجمی مونوکلینیک و درصد کسر وزنی مونوکلینیک افزایش 
زیرکونیا  اندازه ذرات  فازها  تغییرات  این  اصلی  دلیل  می یابد 

شکل 3. الگوهای پراش نمونه های سینتر شده در دمای 1500 درجه سانتی گراد.

XRD جدول 2. نتایج آنالیز فازی به دست آمده توسط

نمونه
کسر وزنی 
تتراگونال

)Xt%(

کسر وزنی 
مونوکلینیک

)Xm%(

کسر حجمی 
مونوکلینیک

)Vm%(

چگالی دمای 
1500
)° C(

اندازه دانه 
زیرکونیا 

)μm(
Al2O3 + ZrO2 (ZTA)88/8511/153/273/170/22

ZTA+ Cr2O3
97/392/611/893/390/19

ZTA+ Nb2O5
14/1585/854/13/750/7

ZTA+(Cr2O3+Nb2O5)79/2420/763/653/720/34
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عاملی  به عنوان  زیرکونیا  اندازه  شدن  ریز  بنابراین،  می باشد. 
نمونه ها  در  آن  مقدار  افزایش  و  تتراگونال  فاز  پایداری  برای 
تتراگونال  زیرکونیای  ذرات  اندازه  افزایش  می رود.  بشمار 
منجر به کاهش پایداری آن و تسریع دگرگونی تتراگونال به 

مونوکلینیک در اثر سردشدن می شود.
شکل 5 تصاویر SEM نمونه ها را نشان می دهد که در تمام 
آن ها توزیع و پراکندگی مناسب ذرات فازهای افزودنی در زمینه 
آلومینا-زیرکونیا  نمونه   )5a(شکل می شود.  دیده  ساختار  هر 
نشان داده که نقاط تیره رنگ دانه های آلومینا و نقاط سفیدرنگ 
بین دانه ای  موقعیت  در  زیرکونیا  ذرات  زیرکونیا هستند  ذرات 
افزودن  اثر  در  است.  قرارگرفته  ساختار  در  درون دانه ای  و 
اکسیدکروم به کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا تأثیر کاملًا متفاوتی 
دارد این را می توان در شکل )5b( به خوبی مشاهده کرد. زمانی 
که به کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا اکسید کروم افزوده شود تأثیر 
سینتر بهتر می شود که این را می توان از چگالی آلومینا-زیرکونیا 
آلومینا- و چگالی  بر سانتیمتر مکعب  گرم  با 3/17  برابر  که 
است  سانتیمتر مکعب  بر  گرم  با 3/39  برابر  زیرکونیا-کرومیا 
اما همان طور که می توان در شکل)5b( مشاهده  متوجه شد، 
کرد سینتر کاملی صورت نگرفته است. زمانی که اکسید کروم به 
یک سیستم آلومینای اضافه می شود محلول جامد هم والانس 
در کل ترکیب تشکیل خواهد شد و به این دلیل که هم اکسید 
کروم و هم اکسید آلومینیوم دارای ساختار کریستالی کروندوم 
همسان هستند. هنگام واکنش در دماهای بالاتر از 1000 درجه 
به دست می آید]20-22[.  سانتی گراد محلول جامد جانشین 
باعث  آلومینا-کرومیا(   ( جانشینی  جامد  محلول  این  تشکیل 
افزایش اتصال بین دانه ها و تقویت اتصال فازهای زمینه می شود 

محلول جامد هم والانس زمانی اتفاق می افتد که یک اتم یا یون 
جانشین یک اتم یا یون با بار الکتریکی یکسان در ساختار منشأ 
شود]21[. تصاویر SEM نمونه آلومینا-زیرکونیا-کروم در شکل 
)5b( نشان داده شده و دانه های آلومینا و زیرکونیا به خوبی در 
میان یکدیگر توزیع شدند. رشد بیش ازحد بعضی از دانه های 
مهاجرت  به  که  است  دانه  آمیختگی  هم  به  از  ناشی  آلومینا 
را روی  نیوبیوم  اکسید  تأثیر   )5c(مرزدانه مرتبط است. شکل
آلومینا-زیرکونیا نشان می دهد همان طور که اشاره شد افزودن 
اکسید نیوبیوم باعث می شود زمینه آلومینا رفتار فشرده سازی 
)چگالش( بهتری از خود نشان دهد که مکانیزم این فشرده سازی 
به این صورت انجام می شود. از یک طرف شباهت شعاع یونی، 
یون های Al+3 و Nb+5 است که نفوذ یون ها در امتداد مرز دانه 
تسریع می کند و از طرف دیگر یون های Nb+5 رفتار شبیه به 
یون آهن )Fe+3( دارد که هر دوی آنها رفتار مشابه ای در زمان 
سینتر کردن زیرکونیا دارند. گوا و شیائو]23[ نشان دادند که 
افزودن مقدار کمی اکسید آهن )Fe2O3( نرخ Fe+3 فشرده سازی 
نمونه های زیرکونیا را افزایش یافته است. که این افزایش در نرخ 
فشرده سازی از جسم حاوی یون های Fe+3 به دلیل افزایش در 
ضریب نفوذ Zr+4 است. بر این اساس، یون Nb+5 داخل ساختار 
دانه زیرکونیا منجر به تشکیل نقص خواهد شد. بنابراین، شبیه 
به رفتار یون درون زیرکونیا، بخصوص نواقص ناشی از افزودن 
یون های Nb+5 نرخ نفوذ یون های Zr+4 را بالا می برد]24-25[. 
منجر  Zr+4 که  یون های  است جایگزین  Nb+5 ممکن  یون های 
به جای خالی کاتیون بشوند. چنانکه نفوذ جای خالی مهاجرت 
را در طول  نفوذ  افزایش و میزان  Nb+5، در طول سینتر  یون 
سینتر تسریع می کند. ضریب نفوذ به انرژی فعال سازی بستگی 

Al2O3-Nb2O5 شکل 4. نمودار تعادلی
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از  پیوند  استحکام  به  فعال سازی  انرژی  درحالی که  دارد، 
 )0.69Å( کاتیون ها و آنیون ها بستگی دارد.شعاع یونی نیوبیوم
و  است   )0.79Å( زیرکونیوم  و   )1.38Å( اکسیژن  از  کوچک تر 
را  اکسیژن  و  زیرکونیا  بین  پیوند  نیوبیوم  اضافه شدن  اثر  در 
ضعیف می شود. پیوند ضعیف فرکانس پرش یون Zr+4 را افزایش 
نرخ  و  کاهش  فعال سازی  انرژی  اساس،  این  بر  و  داد  خواهد 
تراکم پذیری افزایش می یابد.]27-26[. اکسید نیوبیوم زمانی که 
در زیرکونیا حل می شود عیوب اصلی ساختار و در نتیجه خواص 
به نمونه  نیوبیوم  زیرکونیا را تغییر می دهد. زمانی که اکسید 
آلومینا-زیرکونیا اضافه بشود تنها می تواند به صورت جانشینی 
در زیرکونیا حل شود. زیرا بدیهی است حل شدند آن به طور 
بین نشین با توجه به شعاع نسبتاً زیاد از 0.69Å( Nb+5( با توجه 

به فاصله ها در شبکه زیرکونیا غیرممکن است]28و6[. احتمال 
تشکیل محلول جامدی وجود دارد که متشکل از زیرکونیوم و 
نیوبیوم است که اکسید زیرکونیوم نیوبیوم Nb2Zr6O17 نام دارد 
استحکام  باعث  که  است  مستقر  مرزدانه  در  فاز جدید  این  و 
اندازه  افزایش  باعث  طرفی  از  و  می شود  مرزدانه  تقویت  و 
را  نیوبیوم  اکسیدزیرکونیوم  فازهای  می شود.  آلومینا  دانه های 
می توان بارنگ سفید در اتصالات سه گانه دانه ها یا در موقعیت 
بین دانه ای، درون دانه های آلومینا را دید که این نتیجه مطابق با 
نتایج حسن و همکارانش]6[ هست که وجود این فاز را اثبات 
 )5c( کردند. کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا-اکسیدنیوبیوم در شکل
به خوبی نشان می دهد که سینتر بهتری نسبت به بقیه نمونه ها 
دارد، روی شکل به خوبی چسبیدن و اتصال ذرات را به هم و گیر 

شکل 5. ریزساختار نمونه ها )ZTA+Nb2O5+Cr2O3)d( ZTA+Nb2O5)c( ZTA+Cr2O3)b( ZTA)a در دمای 1500 درجه سانتی گراد.
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افتادن تخلخل ها در درون دانه ها نشان داده شده و به عبارت دیگر 
در مرحله پایانی سینتر تخلخل باز شروع به بسته شدن می کند 
و تخلخل درنهایت در درون دانه یا در انتها مرزدانه قرار می گیرند 
و سینتر کامل تری نسبت به دیگر ترکیبات دارد. در اثر افزودن 
هم زمان اکسیدهای نیوبیوم و کروم نمونه به سینتر مناسب تری 
نسبت به نمونه آلومینا-زیرکونیا دست می یابد. همان طور که از 
شکل )5d( مشاهده می شود در اثر افزودن اکسیدهای کروم و 
نیوبیوم سینتر بهتر صورت گرفته و نمونه دارای منافذ و تخلخل 
کمتر بوده و به خوبی در شکل اتصال و به هم چسبیدن دانه ها 
در مرحله سینتر مشاهده می شود. نتایج چگالی به دست آمده 
به  بالاتری نسبت  نشان می دهد )شکل5d( که دارای چگالی 

نمونه ها دارد. ذرات فاز افزودنی به زمینه در موقعیت بین دانه ای 
ریزساختار  توزیع شدند.  آلومینا  دانه های  بین  درون دانه ایی  و 
نمونه به خوبی نشان می دهد، بعضی از اتصالات دانه های زمینه 
به وسیله فازی سفیدرنگ که شامل مخلوطی از اکسید نیوبیوم 
و زیرکونیا و به نام اکسیدزیرکونیوم نیوبیوم Nb2Zr6O17 است 
مشاهده شد و این فاز در مرزدانه مستقر است که باعث تقویت 
مرزدانه می شود و مهم ترین مکانیزم ها در اینجا شامل شباهت 
شعاع یونی، جاهای خالی کاتیون و همچنین تشکیل فاز مایع 

است.
آلومینا-زیرکونیا- کامپوزیتی  نمونه  ریزساختار   6 شکل 
نیوبیا-کرومیا نشان می دهد. فازهای تیره رنگ که با A نشان 

.C ،B ،A در مناطق ZTA+Nb2O5+Cr2O3 نمونه )EDS( شکل 6. آنالیزهای عنصری
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داده شده مطابق آنالیز عنصری )EDS( مربوط به منطقه A که 
نشان  را  آلومینا  زمینه  فاز  که  می باشد   Oو  Al عناصر  شامل 
C نشان داده شده مطابق  با  فاز خاکستری رنگ که  می دهد. 
با آنالیز عنصری آن منطقه شامل پیک های از عناصر مختلف 
از  است.  زیرکونیا  فاز  ذرات  خاکستری،  ذرات  این  که  است 
طرفی فازی که بارنگ سفید و پیکان B مشخص شده است با 
توجه به آنالیز عنصری آن منطقه که شامل عناصر مختلفی 
است که تشکیل محلول جامد حاصل از این عناصر را نشان 
از  متشکل  که  جدیدی  فاز  وجود   )B( منطقه  این  می دهد. 
عناصر زیرکونیوم، اکسیژن و نیوبیوم است را نشان می دهد که 
اکسید زیرکونیوم نیوبیوم Nb2Zr6O17 نام دارد این فاز همچنین 
توسط حسن و همکارانش ]6[ مشاهده گردید و این فاز در 
تقویت  و  استحکام  افزایش  باعث  که  است  مستقر  مرزدانه ها 
مرزدانه می شود. عناصر Fe که در نمونه مشاهده می شود به 
و  برای خردایش  از گلوله های فولادی که  آلودگی که  خاطر 
نمونه ها  وارد  آسیاکاری  مرحله  در  که  پودرها  همگن سازی 
شده است. میانگین اندازه دانه های آلومینا نمونه ها را در دمای 
در  که  نمونه ها  ریزساختار  روی  از  سانتی گراد  درجه   1500
اثرات   )7a(شکل گردید.  محاسبه  شده  داده  نشان   5 شکل 
افزودن اکسیدنیوبیوم و کروم را روی اندازه دانه های آلومینا در 

 )7a(نمونه های مختلف را نشان می دهد. همان طور که در شکل
دارای  آلومینا-زیرکونیا-اکسیدنیوبیوم  نمونه  داده شده  نشان 
نسبت  بزرگ تری  میکرون(   1/81( آلومینای  دانه های  اندازه 
در  آلومینا  دانه های  اندازه  میانگین  دارد.  نمونه  بقیه  به 
زمانی  است.  0/9میکرون  با  برابر  آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت 
دانه  اندازه  شود  افزوده  آلومینا-زیرکونیا  به  اکسیدکروم  که 
آلومینا از 0/9 به 1/13 میکرون افزایش یافته که یکی از دلیل 
نتیجه  این  آلومینا است و  آن حل شدن اکسید کروم درون 
با نتایج احمد اظهر]1[ و ریو و همکارانش]7[ است  منطبق 
اندازه دانه های  با افزودن اکسیدکروم  که همگی نشان دادند 
آلومینا افزایش می یابد. همچنین زمانی که اکسید نیوبیوم به 
دانه های  اندازه  میانگین  افزوده شود  زیرکونیا  آلومینا-  نمونه 
آلومینا از 0/9 به 2/19 میکرون افزایش می یابد که این نتیجه 
منطبق با نتایج یانگ و همکارانش]10[ است که نشان دادند 
افزودن اکسید نیوبیوم میانگین اندازه دانه های آلومینا زمینه 
یک  همانند  نیوبیوم  اکسید  که  زمانی  می دهد.  افزایش  را 
محلول جامد در آلومینا حل شد منجر به تشکیل یک محلول 
جامد می شود که حضور این فاز نقش تعیین کننده در رشد 
مرزدانه های  در  مایع  فاز  فاز همانند  این  دارد  آلومینا  دانه ها 
تسریع  را  آلومینا  دانه های  رشد  و  می گیرد  قرار  آلومینا 

شکل a( .7( اندازه دانه های آلومینا )b( سختی ترکیبات با حضور هم زمان نیوبیوم و کروم در 1500 درجه سانتی گراد.
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آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت  به  که  زمانی  می کنند]29و17[. 
دانه ها در  اندازه  افزوده شود  نیوبیوم و کروم  به طور هم زمان 
آلومینا-زیرکونیا  خالص  کامپوزیت  با  مقایسه  در  کلی  حالت 
افزایش می یابد اما در مقایسه با کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا-

آن  دلیل  که  می یابد  کاهش  کمی  دانه  اندازه  اکسیدنیوبیوم 
باشد،  ثانویه  فاز  ذرات  حجمی  کسر  شدن  بزرگ تر  می تواند 
اکسید  قابل توجهی جلوگیری می کند،  به طور  دانه  از رشد  و 
نیوبیوم رشد دانه را ارتقا می دهد زمانی که به عنوان محلول 
جامد در آلومینا حل می شود تشکیل ذرات فاز ثانویه همانند 
اینکه مقدار نیوبیوم بالاتر از حد حلالیت آن در آلومینا باشد. 
ذرات فاز ثانویه تحرک مرزدانه های زمینه را در فرآیند سینتر 
کاهش می دهد. سختی تمام نمونه ها در دمای 1500 درجه 
بیشترین  است.  شده  داده  نشان   )7b( شکل  در  سانتی گراد 
برابر  آلومینا-زیرکونیا-اکسیدنیوبیوم  نمونه  به  مربوط  سختی 
در  و  نمونه  عالی تر  سینتر  دلیل  به  که  است   1281  HV با 
سختی  آمد.  دست  به  کمتر  تخلخل  و  بالاتر  چگالی  نتیجه 
HV 956 محاسبه  با  برابر  آلومینا-زیرکونیا  نمونه کامپوزیتی 
آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت  به  اکسیدنیوبیوم  افزودن  گردید. 
همان طور که در شکل)6b( نشان می دهد سختی نمونه نسبت 
به کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا خالص افزایش پیدا کرده است. 
به  آلومینا-زیرکونیا-اکسیدنیوبیوم  نمونه  در  سختی  بهبود 
انسجام  افزایش  باعث  که  Nb2Zr6O17 است  فاز  تشکیل  علت 
زمینه  مرزدانه  و  فاز  مشترک  فصل  تقویت  و  دانه ها  بین 
سختی  دارای  آلومینا-زیرکونیا-نیوبیا-کرومیا  نمونه  می شود. 
آلومینا-زیرکونیا  کامپوزیت  به  نسبت   )1263  HV( بالاتری 
)HV 956( دارد. همچنین بهبود در سختی نمونه ها به تراکم و 
چگالی بالاتر نمونه ها و تخلخل کمتر وابسته است. کامپوزیت 
به  نسبت  بالاتری  سختی  آلومینا-زیرکونیا-اکسیدنیوبیوم 
نمونه آلومینا-زیرکونیا-کرومیا-نیوبیا دارد که دلیل اصلی آن 

تخلخل کمتر و تراکم و سینتر بهتر است.

4. نتیجه گیری
توزیع  مکانیکی،  آسیاکاری  که  داد  نشان  بررسی ها   -1
اکسید کروم  و  نیوبیوم  اکسید  زیرکونیا،  یکنواخت ذرات 

را در زمینه سبب شده است. 
نمونه ها  چگالی  کروم  اکسید  و  اکسیدنیوبیوم  افزودن  با   -2
کامپوزیتی  نمونه  و  می یابد  کاهش  تخلخل  و  افزایش 
سختی  و  نسبی  چگالی  دارای  آلومینا-زیرکونیا-نیوبیا 
آلومینا-زیرکونیا  خالص  کامپوزیت  به  نسبت  بالاتری 
 1281 HV با 91 درصد و  برابر  ترتیب  به  )ZTA( دارد و 

است. 

به  کروم  و  نیوبیوم  اکسیدهای  هم زمان  افزودن  اثر  در   -3
نمونه کامپوزیت آلومینا-زیرکونیا چگالی به دلیل کاهش 
در  جامد  محلول  تشکیل  دلیل  به  سختی  و  تخلخل 

ترکیبات افزایش یافت.
و  آلومینا-زیرکونیا-نیوبیا  نمونه های  در  سختی  بهبود   -4
آلومینا-زیرکونیا-نیوبیا-کرومیا به علت تشکیل فاز جدید 

اکسیدزیرکونیوم نیوبیوم )Nb2Zr6O17( است.
اکسید کروم درصد پایداری فاز تتراگونال افزایش می دهد   -5
به  تتراگونال  فاز  دگرگونی  نیوبیوم  اکسید  درحالی که 

مونوکلینیک را تسریع می کند.
ترکیب  از  جدیدی  فاز  وجود   EDS و   SEM عکس های   -6
فازهای زیرکونیوم و نیوبیوم را نشان می دهد که این فاز 

می تواند اکسیدزیرکونیوم نیوبیوم )Nb2Zr6O17( باشد. 
با افزودن اکسید نیوبیوم و  اندازه دانه های زمینه آلومینا   -7

اکسید کروم به نمونه ها افزایش می یابد.
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