
Amirkabir Journal of Mechanical Engineering

Amirkabir J. Mech. Eng., 52(10) (2021) 685-688
DOI:   10.22060/mej.2019.15876.6215

Fabrication and Characterization of NiO/YSZ Composite via Cold Press-Sintering 
Method
M. Akbari1, A. Hosseini Monazzah1*, N. Parvin2, K. Rahmani1

1 Faculty of Mechanical and Energy Engineering, Shahid Beheshti University, Tehran, Iran
2 Department of Mining and Metallurgy Engineering, Amirkabir University of Technology, Tehran, Iran

ABSTRACT: Among various manufacturing processes, the use of cold press-sintering has been 
considered with low cost, high efficiency, and the ability to produce components with the appropriate 
dimensional accuracy. In this method, at least two components of the alcoholic solution used in 
granulation and milling steps. Removing the solutions was accompanied by energy consumption, as 
well as, an increment in probability of crack initiation, which may limit the widespread utilization of 
this method. Therefore, in the present study, the soluble component in the milling step was removed. 
In following just using polyvinyl alcohol as a soluble component in the granulation step, the ceramic/
ceramic composite was fabricated. Doing this, samples based on NiO and YSZ were made with different 
weight percentages of the reinforcement component (25, 30 and 35% wt. zirconia-stabilized yttrium), 
and then their microstructure, density, and hardness were investigated. Microstructural studies indicate 
that the amount and distribution of porosity, surface quality and depth of cracks in the samples are 
depended on reinforcement weight. In detailed, at the surface of raw materials, no deep crack was 
observed. In sintered specimens, the best distribution of the gas phase was observed in NiO- 30% wt. 
YSZ. In addition, the radiography results provided by the above samples indicated that deep crack in 
the discs is not visible. Therefore, it seems that the starch as a pore former displayed the beset role via 
porosity distribution and lessening crack nucleation in sample having 30% reinforcement. According to 
microstructural and radiography results, the maximum hardness was observed in sample having the best 
distribution of the gas phase in matrix.
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1- Introduction
Although high temperature stability, low density, appropriate

corrosion and wear resistance are significant properties of 
ceramics, the brittle characteristics of these fragile materials 
restricts their applications [1]. Therefore, optimization of 
ceramic materials was performed via composite processing [2]. 
The manufacturing of Ceramic Matrix Composites (CMCs) 
was done using external pressure or without it, such as warm 
iso-static press or slurry casting, respectively [3]. Nowadays 
due to CMC applications, the tendency to use new methods 
with high dimensional accuracy, economic efficiency, and 
specific geometry has increased. In the meantime, Additive 
Manufacturing (AM) and press-sintering methods are two 
approaches that have been particularly used to get attention 
in the development of dense, as well as, porous advanced 
components. It is noteworthy that, significant amounts of 
CMCs are produced in the porous form, such as filters and 
solid oxide fuel cells. Although it is possible to control the 
geometry and porosity distribution in the AM procedure, the 
manufacturing cost for laboratory-scale sample is very high and 
out of reach [4]. Therefore, the propensity for press-sintering 
processing, especially in the manufacture of porous ceramic 
composites, has increased [5]. One of the most usable porous 
ceramics also used as a solid oxide fuel cell anode is NiO/

YSZ composite [6]. Researchers are endeavoring to optimize 
the process parameters or properties of NiO/YSZ composite 
via optimizing the porosity contained in the samples [7]. For 
example, Besra et al. [8] fabricated NiO/YSZ composite with a 
weight ratio of 40-60 and 50-50 by single-axis cold pressing, in 
order to fabricate a non-conductive composite substrate. Doing 
that, mixing and milling steps were performed using solutions, 
while starch was selected as pore former. The results show 
that, the density decreased by enhancing the amount of pore 
former. In another study, Souza et al. [9] produced 50 wt.% 
NiO/ 50 wt.%YSZ composite using a uniaxial press method 
in the presence of soluble components. The structure shows 
good porosity distribution and appropriate particle inter-
connectivity. Subsequently, Tanhaei et al. [10] fabricated nano-
composite based on NiO-YSZ produced by press-sintering 
method. Similar to previous work, the pore distribution was 
acceptable and grain growth occurred predominantly in finer 
reinforcing powder particles.

It is worth noting that, according to our literature review, 
at least two soluble components utilized during processing 
steps of NiO/YSZ composites, which made by press-sintering 
method. However, the presence of a soluble component 
increases the amount of energy consumed due to need for 
removing it before sintering [11]. In addition, the elimination 
of soluble components associated with the gas outflow, creates 
impurities in the sample, and thus increases the probability of 
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cracking during the manufacturing process [12]. Therefore, in 
the present study, in order to achieve microstructure having 
fewer imperfections and reduce energy consumption, the 
minimum amount of soluble component was used during 
processing steps. In other words, the milling and mixing step 
was performed in a completely dry manner. Therefore, porous 
NiO-YSZ composites having different weight percentages of 
reinforcement were produced by dry-press-sintering technique, 
using starch as pore former. Considering the constant value of 
pore former, the pore distribution was controlled by the weight 
fraction of reinforcement and matrix. Then, the microstructure 
of pressed and sintered samples was characterized using 
optical and scanning electron microscopies. In addition to 
microstructural studies, micro-hardness test was utilized in 
order to determine the role of weight percent and presence of 
porosity on mechanical behavior of porous samples. 

2- Methodology
In this research, NiO-YSZ composites having three different

weight fractions of YSZ, i.e. 25, 30 and 35 wt.% were produced 
using powder metallurgy method. Doing that, NiO and YSZ, 
both having average particle size of 45 μm, and corn starch were 
utilized as matrix, reinforcement, and pore former, respectively. 
The samples fabrication done as following: 

1. Dry Milling and dry mixing were performed in two steps,
first: mixing and milling of NiO+YSZ and second: mixing and 
milling of NiO+YSZ+starch. 

2. For bonding ceramic and polymer powders, granulation
was done using polyvinyl alcohol (PVA), following that the 
pasted mixture was sieved after 24 hr. 

3. Cold pressing was applied via uniaxial press and without
any lubricant at 110 MPa. Green discs had 3 mm height and 17 
mm diameter. Following that, samples were dried at oven for 
24 hr. 

4. Sintering the green discs was considered with two soaking
times (30 and 120 min) with different heating and cooling 
gradient.

The symbol used in this study for green and sintered discs 
were defined as G and S, respectively. In addition, the weight 
percent of YSZ in each composite disc was followed by symbols. 

The microstructure of samples was examined using optical 
and scanning electron microscopy in order to study the crack 
morphology and porosity distribution. Following that, the image 
analyzer software was utilized to study microstructural features 
in detail. For investigation the surface cracks, the surface of 
samples was grinded using abrasive papers during specific 
time interval, while the depths of cracked investigated using 
radiography. Finally, density and micro-hardness of sintered 
discs were studied using Archimedes and Vickers methods, 
respectively. 

3- Results and Discussion
3- 1- Microstructural Investigation

Considering Fig.1, some separation was seen in the form
of cracks and porosity in both green and sintered samples. 
The widths of these separation were broader in the sintered 
samples due to the discrepancy of thermal expansion of 
matrix and reinforcement materials. 

In addition to optical micrographs, the results of image 
analyzing revealed that, the minimum and maximum 
separations was observed in G30 and S30 samples, whereas, 
the contribution of porosity was highlighted in comparison 
to cracks in sintered one. The radiography results of sintered 
discs emphasized the absence of deep cracks in S30 disc.

3- 2- Density
Fig. 2 shows that, the density of samples decreased by

increasing the reinforcement contents due to the angular and 
plate-like morphology of raw materials, which reducing the 
flow-ability of powder.

3- 3- Micro-Hardness
The results show that, the value of hardness was not

uniform along the diameter of the samples, i.e.; the minimum 
hardness observed in the center of the disc due to grain 
growth. In addition, the maximum hardness of samples was 

Fig. 2. Density of discs versus the weight percent of YSZ

Fig. 1. Optical micrographs of green and sintered samples
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obtained in S30, which emphasis the low contribution of 
cracks in separation phase. 

4- Conclusions
1. No macro-cracks, as well as, non-fractured species

observed in green and sintered samples, respectively. Both 
subjects confirmed that this dry-press sintering method was 
acceptable for producing NiO-YSZ composite. 

2. The absence of deep cracks emphasized shallow
separations (porosity/cracks) in samples.

3. The maximum separation was observed in S30 sample
due to the low contribution of cracks, which was clarified 
with the maximum micro-hardness.
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خلاصه:در بین فرآیندهای ساخت کامپوزیت های زمینه سرامیکی، استفاده از روش پرس سرد-تف جوشی با توجه به هزینه اندک، 
بازده بالا و قابلیت تولید قطعات با دقت ابعادی مناسب، مورد توجه است. از نکات منفی این روش، بکارگیری حداقل دو جزء محلول 
پایه الکلی در فرآیند تولید می باشد، چراکه حذف محلول ها همراه با صرف انرژی و افزایش احتمال بروز ترک است. بنابراین در 
پژوهش حاضر تنها با استفاده از یک جزء محلول )پلی وینیل الکل(، کامپوزیت سرامیک/سرامیک با روش نسبتا خشک ساخته شد. 
نمونه های کامپوزیتی NiO- YSZ با درصدهای وزنی 2۵، ۳۰ و ۳۵ از جزء تقویت کننده )ایتریا پایدار شده با زیرکونیا( در فشار 
11۰ مگاپاسکال فشرده شده و قطعات نهایی در فرآیند تف جوشی در دمای 126۰ درجه سانتی گراد به مدت 2 ساعت تولید گردید. 
در ادامه ساختار نمونه ها با استفاده از میکروسکوپ نوری، میکروسکوپ الکترونی روبشی و رادیوگرافی مطالعه گردیده و تحلیل بیشتر 
ریزساختاری با استفاده از نرم افزارهای پردازش تصویر صورت گرفته است. همچنین چگالی نمونه های تف جوشی شده با استفاده 
از روش ارشمیدوس محاسبه گردیده است. بررسی های ریزساختاری حاکی از آن است که میزان تخلخل، کیفیت سطحی و تغییر 
ریزساختار لایه ها تابع درصد وزنی تقویت کننده است. در سطح نمونه های خام ترک عمیق مشاهده نگردیده و در نمونه های تف جوشی 
شده، ۳۰ درصد تقویت کننده، بهترین توزیع فاز گازی را بدون حضور ترک عمیق نشان می دهد. هم چنین، بررسی ریزسختی قرص ها 
نشان می دهدکه کامپوزیت با ۳۰ درصد تقویت کننده، بالاترین سختی را داراست. لذا به نظر می رسد در بین کامپوزیت هایی با 2۵ تا ۳۵ 

درصد تقویت کننده، کامپوزیتی با ۳۰ درصد تقویت کننده، نمونه بهینه است. 
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مقدمه- 1
اندک، سختی بالا و مقاومت به  پایداری در درجه حرارت بالا، چگالی 
مواد،  از  دسته  این  که  است  شده  سرامیک ها، سبب  در  سایش  و  خوردگی 
گزینه مناسبی برای کاربرد هایی با شرایط کاری منحصر به فرد باشند. هرچند   
دارای  دیگر(،  مواد  با  شدن  ترکیب  )بدون  به تنهایی  سرامیک ها  از  استفاده 
از  دسته  این  ترد  شکست  رفتار  از  ناشی  اغلب  که،  است  محدودیت هایی 
از  سرامیکی،  مواد  از  بهینه  استفاده  به منظور  لذا   .]1-3[ می باشد  مواد 
فرآیندکامپوزیت کردن استفاده می شود ]4[. کامپوزیت های سرامیکی به دو 

دسته اکسیدی و غیراکسیدی تقسیم می شود. 
استفاده  پایین تر  کاری  دمای  در  اکسیدی  سرامیک های  از  هرچند 
می گردد؛ اما ساخت کامپوزیت از این دسته از سرامیک ها آسان تر، ارزان تر و 
مقاومت به اکسیداسیون در این گروه از کامپوزیت ها بیشتر است. گفتنی است 

اجزای این کامپوزیت ها می توانند جایگزین اجزا و ترکیبات فلزی در دماهای 
و  انرژی  افزایش  وزن،  به کاهش  منجر  فوق  بالا شوند. جایگزینی  کارکرد 
با افزایش کاربرد ها،  افزایش طول عمر کاری قطعه خواهد گردید. همچنین 

فرآیندهای طراحی و تولید نیز گسترش خواهد یافت ]2[.
علی رغم مزایای ذکر شده، این دسته از مواد همانند سایر سیستم های 
مهندسی شده، دارای عیوبی هستند. یکی از معایب این دسته از کامپوزیت ها، 
پایین بودن استحکام ذاتی به دلیل حضور فاز گازی است. فاز گازی ترکیبی 
از ترک و تخلخل است. هرچند وجود ترک در تمامی قطعات و کاربردها به 
ویژه از دیدگاه بارگذاری های مکانیکی مضر است؛ اما ماهیت مخرب تخلخل 
تابع شرایط کاری است. به عبارت دیگر در بسیاری از موارد، همانند فیلترها 
تابع درصد  بازده  آندهای پیل سوختی، وجود تخلخل لازم بوده و میزان  و 
بهینه ای از تخلخل است ]5 و 6[؛ به گونه ای که مقدار و نحوه توزیع تخلخل 

و ترک تابع فرآیند ساخت است ]7[.
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ساخت کامپوزیت های سرامیکی بر پایه شکل دهی با فشار خارجی و یا 
شکل دهی بدون حضور فشار خارجی صورت می پذیرد ]8[. در بین روش های 
مختلف شکل دهی، فرآیند ریخته گری دوغابی1 که بدون حضور فشار خارجی 
ریخته گری  در  است.  ارزان قیمت  و  دسترس  در  روشی  می گیرد؛  صورت 
از جنس  )معمولا  متخلخل  قالب  در یک  ریخته گری  دوغاب  دوغابی، یک 
گچ(، ریخته شده و در زمان مناسب، خشک می گردد. پس از خشک شدن 
دوغاب، عملیات تف جوشی در دمای مناسب صورت می گیرد. برای ساخت 
اضافه  فرآیند  به  نازک سازی  مرحله  معمولا یک  با ضخامت کم،  صفحاتی 
روش،  این  است.  نواری2  ریخته گری  اصلاح شده،  روش  این  نام  می شود. 
تفاوت  این  با  بوده؛  دوغابی  ریخته گری  روش  مشابه  جهات،  از  بسیاری  از 
که دوغاب روی یک سطح صاف پخش می شود، درحالی که در ریخته گری 
دوغابی، از قالب استفاده می شود ]9[. سایر روش های ساخت کامپوزیت زمینه 
سرامیکی تحت بار خارجی با حضور پرس انجام می شود. در روش شکل دهی 
با فشار خارجی، اعمال فشار همراه با گرما )پرس ایزو استاتیک گرم3 و پرس 
گرم4( و یا درقالب دو فرآیند متوالی )پرس-تف جوشی( صورت می گیرد ]8[.

با  محفظه  یک  در  معمولا  قطعه  گرم،  ایزواستاتیک  پرس  فرآیند  در 
خاصیت لاستیکی )ماده ای که در دمای شکل دهی، خواص سوپر الاستیسیته 
قرار  قرار گرفته و سپس در یک مخزن تحت فشار  بروز می دهد(؛  از خود 
چگالی  به  نزدیک  چگالی  دارای  روش،  این  با  شده  ساخته  قطعه  می گیرد. 
تئوری بوده و دارای خواص فیزیکی بسیار مناسبی است. دو مشکل اصلی این 
روش که سبب محدودیت کاربرد آن شده است؛ قیمت بالا و عدم دسترسی 

آسان است ]10[.
القایی  یا  الکتریکی  کوره  توسط  پرس،  تحت  محفظه  داغ،  پرس  در 
گرم شده و ماده به طور هم زمان فشرده می شود. این روش به اندازه پرس 
ایزواستاتیک دور  از  دسترس و گران نیست ولی به دلیل وجود سیستم گرمایی 
دما بالا، فرآیندی با قیمت بالا محسوب می شود ]8[. هرچند سه روش ذکر 
سرامیکی  زمینه  مرسوم  کامپوزیت های  ساخت  روش های  عمده ترین  شده، 
زمینه  کامپوزیت های  روزافزون  کاربرد  به  باتوجه  امروزه  اما  ]11[؛  هستند 
بالا، هزینه  ابعادی  با دقت  از روش های جدید  استفاده  به  تمایل  سرامیکی 
افزایشی5  ساخت  فرآیندهای  است.  یافته  افزایش  خاص  هندسه  و  مناسب 
]12[ و پرس-تف جوشی ]13[ دو روشی هستند که به ویژه در ساخت قطعات 

1  Slurry Casting
2  Tape Casting
3  Hot Isostatic Pressing
4  Warm Press
5  Additive Manufacturing

پیشرفته متخلخل بسیار مورد توجه قرار گرفته اند. هرچند در روش ساخت 
افزایشی امکان کنترل هندسه و توزیع تخلخل وجود دارد، اما در مقایسه با 
روش پرس-تف جوشی هزینه آن جهت تولید نمونه در مقیاس آزمایشگاهی 
بسیار بالا بوده و دور از دسترس است ]14 و 15[. لذا تمایل به استفاده از 
روش پرس-تف جوشی به ویژه در ساخت کامپوزیت های متخلخل سرامیکی 
از پرکاربردترین سرامیک های متخلخل که  افزایش یافته است ]15[. یکی 
به عنوان آند پیل سوختی اکسید جامد نیز به کار می رود؛ کامپوزیت اکسیدی 
NiO/YSZ می باشد ]16 و 17[. به گونه ای که محققان در تلاشند تا با بهینه 

کردن پارامترهای فرآیند ساخت و یا ویژگی های مواد اولیه، قطعه ای با بهینه 
میزان تخلخل با استفاده از روش پرس-تف جوشی تولید نمایند ]18[.

به عنوان مثال، بسرا و همکاران ]19[ در پژوهش خود، با هدف ساخت 
ساخت  در  تک محوره  سرد  پرس  روش  از  کامپوزیتی،  نارسانای  زیر لایه 
کامپوزیت NiO- YSZ ، با نسبت وزنی 60 به 40 استفاده نمودند. در طول 
فرآیند خردایش و مخلوط سازی از محیط تر )حضور محلول(، استفاده گردیده 
نتایج حاکی  ایجادکننده تخلخل، نشاسته درنظر گرفته شده است.  و عامل 
با افزایش میزان نشاسته، میزان تخلخل نیز افزایش یافته  از آن است که، 
است و نمونه هایی مناسب به عنوان زیر لایه پوشش رسانای الکترولیتی تولید 
گردیده است. در تحقیقی دیگر، سوزا و همکاران ]20[، با ساخت کامپوزیت 
و در  با روش پرس تک محوره  با درصدهای وزنی 50-50،   ،  NiO/YSZ

حضور اجزای محلولی، کامپوزیت سرامیک-سرامیک تولید نمودند. کامپوزیت 
بین  ارتباط  و  )تخلخل(  حفرات  توزیع  منظم،  ساختاری  دارای  شده  ساخته 
نانوکامپوزیت  تنهایی و همکاران ]21[  ادامه،  بوده است. در  ذره ای مناسب 
سرامیکی فوق را با روشی مشابه و به ازای نسبت های وزنی 60 به 40 و 50-

50 تولید نموده و با مشخصه یابی نمونه های تف جوشی شده، خواص آنان را 
پژوهش،  این  در  ریزساختار قرص های ساخته شده  قرار دادند.  بررسی  مورد 
دارای توزیع مناسب فاز متخلخل بوده  است و رشد پودرها، به طور غالب، در 

ذرات پودر ریزتر )تقویت کننده( رخ داده است.
شایان ذکر است در تمامی روش های تولید کامپوزیت NiO-YSZ که بر 
پایه پرس-تف جوشی بوده است؛ حداقل از دو جزء محلولی در مراحل مختلف 
آماده سازی قطعه استفاده شده است. در صورتی که حضور جزء محلولی به دلیل 
لزوم حذف آن پیش از مرحله تف جوشی سبب بالا رفتن میزان انرژی مصرفی 
می گردد ]22[. علاوه بر آن حذف هر جزء محلولی همراه با خروج گاز و ایجاد 
ناخالصی در نمونه است و بنابراین احتمال ایجاد ترک را حین فرآیند ساخت 
افزایش می دهد ]23[. لذا در پژوهش حاضر با هدف دستیابی به ریزساختاری 
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در  محلولی  جزء  میزان  حداقل  از  انرژی،  مصرف  کاهش  و  کمتر  عیوب  با 
ساخت جهت تولید کامپوزیت های NiO-YSZ استفاده شده است. به عبارت 
گردیده؛  حذف  محلولی  دیگر  اجزای  گرانوله سازی  مرحله  در  تنها  نه  دیگر 
بلکه در گام مخلوط سازی نیز، فرآیند کاملا خشک انجام شده است. بنابراین 
با استفاده از فرآیند اختلاط پودرهای سرامیکی اکسید نیکل و ایتریای پایدار 
از  مشخصی  مقدار  به ازای  و  مختلف  وزنی  درصدهای  با  زیرکونیا  با  شده 
عامل تخلخل ساز )نشاسته( و جزء محلولی، کامپوزیت متخلخل سرامیکی بر 
پایه روش پرس خشک-تف جوشی ساخته شده و مشخصه یابی ریزساختار بر 
با  مبنای تصاویر میکروسکوپ نوری صورت گرفته است. شایان ذکر است 
توجه به وابستگی میزان تخلخل به درصد وزنی فازهای زمینه، تقویت کننده 
و نشاسته، انتظار می رود؛ علی رغم ثابت بودن مقدار عامل تخلخل ساز، توزیع 
علاوه  همچنین  نماید.  تغییر  اصلی  اجزای  وزنی  درصد  تغییر  با  گازی  فاز 
بر بررسی های ریزساختاری، جهت تعیین نقش درصد وزنی و حضور عامل 

تخلخل ساز بر رفتار مکانیکی، از آزمون ریزسختی استفاده شده است. 
  

مواد و روش تحقیق- 2
با درصد های   NiO-YSZ زمینه سرامیکی  کامپوزیت  پژوهش  این  در 
 wt  و NiO - 30% wt YSZ  ، NiO - 25% wt YSZ ( وزنی مختلف
NiO - 35% YSZ ( با استفاده از روش متالورژی پودر تولید شده است. مواد 

اولیه مصرفی جهت تولید کامپوزیت های فوق عبارتند از:

1- پودر اکسید نیکل )آلفا ایسار1، 12359 نیکل )II( اکسید، 99 درصد( 
با متوسط اندازه ذرات  45 میکرومتر )شکل1(.

2- پودر ایتریای پایدار شده با زیرکونیا )8 درصد وزنی( )متکو 204 انِ.
اس2ِ( با متوسط اندازه ذرات 45 میکرومتر )شکل2(.

مخلوط  به  تخلخل  ایجاد کننده  به عنوان  که  ذرت  نشاسته  پودر   -3
پودرهای سرامیکی اضافه گردیده است.

مخلوط کردن و خردایش نسبی پودر ها توسط آسیاب مکانیکی سیاره ای 
صورت  زیرکونیایی  محفظه  در  مرحله  دو  طی   ،4003 پی.امِ  رتسچ  مدل 
پذیرفت. در این دو گام، سرعت دستگاه 250دور در دقیقه  و نسبت گلوله 
نسبی  خردایش  ایجاد  جهت  همچنین  گردید.  انتخاب   10 و  ثابت  پودر  به 
ازگلوله های زیرکونیایی با اقطار مختلف )5-15 میلی متر( ]24 و 25[ استفاده 

شده است. در ادامه جزئیات مراحل فوق تشریح شده است.
به   YSZ و   NiO اصلی  پودر  دو  مخلوط سازی  و  آسیاب  اول:  مرحله 
 مدت 30 دقیقه. هدف از انجام این مرحله، مخلوط سازی نسبی پودر زمینه 
بدون  آسیاب کاری(،  زمان کوتاه  به دلیل   ( اندک  و خردایش  تقویت کننده  و 

حضور افزودنی جامد و یا محلول مایع بوده است. 
با 55  مرحله دوم: در این مرحله، نشاسته ذرت خام، که وزن آن برابر 
درصد وزن مجموع پودر های اصلی می باشد، به محصول مرحله اول اضافه 
افزودنی  حضور  بدون  و  خشک  به صورت  مخلوط سازی  فرآیند  و  گردیده 

1  Alpha Aesar
2  Metco 204 NS
3  Retsch PM 400

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

شکل 2: مورفولوژی پودرهای اولیه YSZ مورد استفاده در این پژوهش

Fig. 2. The morphology of YSZ raw powder used in this study

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

شکل 1: مورفولوژی پودرهای اولیه اکسید نیکل مورد استفاده در این پژوهش

Fig. 1. The morphology of NiO raw powder used in this study
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به مدت 30 دقیقه صورت گرفته است. 
در گام بعدی، به منظور ایجاد چسبندگی بین ذرات سرامیکی و پلیمری، 
گرانول سازی پودر های سازنده کامپوزیت با حضور محلول پایه آبی پلی ونیل 
الکل1 صورت پذیرفت. فرآیند تولید محلول  پایه آبی 0/45 مولار، در دمای 70 
درجه سانتی گراد به مدت 80 دقیقه، توسط  همزن مغناطیسی انجام گرفت. 
جهت گرانول سازی مقدار8 درصد وزنی اضافی از محلول پلی ونیل الکل به 
مخلوط پودر ها اضافه شده و پس از مخلوط کردن دستی در کیسه ای سر بسته 

1  Polyvinyl Alcohol (PVA)

در دمای محیط به مدت 24 ساعت نگه داشته شد. گام نهایی گرانول سازی، 
عبور مخلوط فوق از الک هایی با مش های 10، 12 و 14 بوده  است.

به منظور  سرند ها،  از  مخلوط ها  گذراندن  از  ساعت   24 گذشت  از  پس 
ساخت قرص ها، محصول گرانوله شده توزین گردیده و تحت فشار  پرس تک 
محوره)آر.امِ.سی2، 70 تن( با استفاده از قالب و سمبه فولادی، در دمای اتاق 
بوده و فشار  برای ساخت دیسک، 1/5 گرم  پرس گردید. جرم هر مخلوط 
فشار  کمینه  فشار،  این  است  گفتنی  شد.  انتخاب  مگاپاسکال   110 اعمالی 

2  RMC

Table 1. Symbols utilized for specimens fabricated in this research

جدول 1: نماد گذاری نمونه های تولید شده در این پژوهش

 کد  ماده

 wt.% NiO- 25 wt.% YSZ  G25 75کامپوزیت خام فشرده شده با ترکیب شیمیایی

 wt.% NiO- 30 wt.% YSZ G30 70 کامپوزیت خام فشرده شده با ترکیب شیمیایی

 wt.% NiO- 35 wt.% YSZ G35 65 کامپوزیت خام فشرده شده با ترکیب شیمیایی

 wt.% NiO- 25 wt.% YSZ S25 75 شده با ترکیب شیمیایی یجوشتفکامپوزیت 

 wt.% NiO- 30 wt.% YSZ S30 70  شده با ترکیب شیمیایی یجوشتفکامپوزیت 

 wt.% NiO- 35 wt.% YSZ S35 65 شده با ترکیب شیمیایی یجوشتفکامپوزیت 
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شکل 3: نمودار زمان-دما در فرآیند  تف جوشی

Fig. 3. Time-temperature graph of sintering process
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لازم به منظور حصول استحکام خام و چسبندگی پودر های سازنده می باشد، 
تولیدی،  قرص های  شده،  ذکر  مقدار  از  کمتر  فشارهای  در  که  به گونه ای 
قابلیت حمل1 نداشتند. اعمال فشار در سه پاس و هر پاس به مدت 3 ثانیه 
ارتفاع متوسط 3/5  با  به طول انجامید. قرص های حاصل از فشردن پودر ها 
میلی متر، عاری از هرگونه ترک ماکروسکوپی سطحی بوده و از استحکام خام 

خوبی برخوردار بوده اند.
پس از پرس سرد، جهت حذف نهایی رطوبت، قرص ها در خشک کن، در 
دمای 60 درجه سانتی گراد، به مدت 24 ساعت قرار گرفتند. در انتهای این 

مرحله نیز، ترک ماکروسکوپی روی سطح نمونه ها مشاهده نگردید.
فرآیند تف جوشی در این پژوهش، برای هر سه دسته نمونه ها به صورت 
یکسان و همزمان در کوره باکسی، در دمای 1260 درجه سانتی گراد )آذر2، 

اف11ِال3ِ، 1320( انجام گرفت.
چرخه و نمودار تف جوشی و سرمایش در شکل 3 نشان داده شده  است. 
در این نمودار، به منظور حذف تمامی افزودنی ها )نشاسته و پلی ونیل الکل( 

فرآیند تف جوشی در دو مرحله نگه داری طراحی شده است. 
نمودن  مشخص  جهت  نمادهایی  از  تولید،  متفاوت  شرایط  به  باتوجه 

ویژگی های ساخت هر نمونه استفاده شده است )جدول 1(.
ایجاد  تولید نمونه ها، ریز ساختار قرص ها، مورفولوژی ترک های  از  پس 
شده سطحی ناشی از فرآیند تف جوشی و توزیع فاز ها، توسط میکروسکوپ 
نمونه های  مغز  مطالعه  جهت  همچنین  گرفت.  قرار  بررسی  مورد  نوری 

تف جوشی شده از میکروسکوپ الکترونی روبشی استفاده شد. 
از میکروسکوپ  با استفاده  با هدف بررسی سطح نمونه ها، عکس هایی 
سطح  از  مختلف  بزرگنمایی های  با  جی.ایکس535  الّیمپوس،  مدل  نوری4 
قرص های خام و تف جوشی شده تهیه  گردید. به منظور بررسی بیشتر ریزساختار 
سطح، گراف های حاصل از میکروسکوپ نوری نمونه های تف جوشی شده، 
با استفاده از نرم افزار های آنالیز تصاویر کلمکس6 و ایمیج جی7، مورد بررسی 
قرار گرفته و فاکتور هایی همچون نسبت سطحی دو فاز گازی و جامد نسبت 
به یکدیگر و نمایش زبری سطح بر اساس نقشه سه بعدی محاسبه و تحلیل 
مشاهده  ترک های سطحی  عمق  میزان  بررسی  به منظور  هم چنین،  گردید. 
شده در قرص های تف جوشی گردیده؛ با سایش نمونه به ازای گام های زمانی 
1  Portable
2  AZAR
3  F11L
4  Optical microscope 
5  Olympus, GX53
6  Clemex Vision
7   Image J

ثابت، عکس های  المان سطحی  یک  از   ،1000 سمباده  شماره  و  ثانیه   60
مورد  کلمکس  نرم افزار  توسط  نیز  فوق  تصاویر  گردید.  تهیه  میکروسکوپی 
میزان  سطحی،  ترک های  بررسی های  علاوه  بر  است.  گرفته  قرار  بررسی 
استاندارد  طبق  ایکس  اشعه  رادیو گرافی  آزمایش  از  استفاده  با  ترک  عمق 
آ.اسِ.امِ.ای8 مطالعه گردید. در روش فوق زمان تابش اشعه ایکس، 60 ثانیه 

و میزان اکتیویته تابش KV 60 بوده است.

در ادامه، میزان چگالی نسبی و درصد تخلخل نمونه های نهایی با استفاده 
از روش غوطه وری ارشمیدس، در دمای محیط )23 درجه سانتی گراد( تعیین 
گردید. در نهایت، ریزسختی )سختی ویکرز( سطح نمونه های تف جوشی شده 
با اعمال بار 300 گرم در مدت زمان 15 ثانیه، توسط دستگاه باریس9، مدل 
و  مرکز  در  اثر  نقطه  سه  ایجاد  با  آزمایش  این  گردید.  تعیین  وی-تست10 
به وسیله  اعداد سختی  انجام گرفت.  از مرکز قرص ها  در دو فاصله یکسان 
در  و  مشاهده  دستگاه،  فرورونده  توسط  شده  ایجاد  ترک  طول  اندازه گیری 
زیر میکروسکوپ دستگاه میکروسختی اندازه گیری شده و از جدول استاندارد 

دستگاه استخراج گردید.

نتایج و بحث- 3
بررسی های ریزساختاری- 1- 3

سطح نمونه های خام و تف جوشی شده توسط میکروسکوپ نوری مطالعه 
گردیده و در ادامه، نتایج بررسی، در قالب تصاویر با بزرگنمایی 200 برابر ارائه 
گردیده است. سعی شده است در هنگام انتخاب سطح برای تصویر برداری، 
سطوحی که شامل ترک بوده؛ انتخاب گردد و بنابراین بررسی های سطحی 

جامع تر بوده و اثر روش ساخت بر روی میزان حضور ترک ها مطالعه گردد.
نمونه های  از پرس( و  )بعد  نمونه های خام  نوری  تصاویر میکروسکوپ 
ارائه  وزنی مختلف در جدول 2  به ازای درصدهای  )تف جوشی شده(  نهایی 

شده است.

در تصاویر مربوط به نمونه های خام، جدایش هایی بین فاز جامد )که با 
کادر زرد مشخص گردیده( مشاهده می شود که دارای پهنای بسیار کمی بوده 
و می تواند ناشی از اعمال فشار پرس بر روی پودرهای ترد سرامیکی باشد 
]26[. هم چنین، ممکن است با توجه به هندسه زاویه دار جزء تقویت کننده پس 
از مرحله آسیاب کاری ]27 و 28[، افزایش احتمال تشکیل ترک و شکست 
پودرهای YSZ و تجمع تصادفی گروهی از ذرات شکسته فوق که همراه با 

8  ASME Sec V, VIII
9  Bareiss
10  V-Test model
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Table 2. Optical micrographs of green and sintered samples

 جدول 2: تصاویر میکروسکوپ نوری از نمونه های خام و تف جوشی شده
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انرژی بالای سطحی هستند، منشاء ترک های ریزسطحی در نمونه های خام 
گردد ]29[. علاوه بر دو مورد اخیر که ماهیت ریز ترک دارند؛ تخلخل های 

گازی نیز می توانند به عنوان عامل جدایش در نظر گرفته شوند]30[. 
در بین سه نمونه خام، میزان جدایش در نمونه G30 از دو نمونه دیگر 
کمتر است. پس می توان گفت در حالت خام، عیوب سطحی کمتری در این 
نسبت درصد وزنی مشاهده می شود. مطلب فوق مشابه با نتیجه ای است که 

در کامپوزیت های زمینه آلومینایی مشاهده گردیده است ]31[.
در نمونه های تف جوشی شده، جدایش در قالب تخلخل و ترک به چشم 
نمونه های  در  شده  مشاهده   ترک های  خام،  نمونه های  بر خلاف  می خورد. 
قابل ملاحظه ای  پهنای  دارای  و  بوده  منشعب  و  شاخه ای  به صورت  نهایی 
هستند. دلیل بروز ترک هایی با مورفولوژی ذکر شده، تفاوت در محدوده اندازه 
پودر های  از  متفاوت  هندسه  با  تقویت کننده  جزء  حضور  سازنده،  پودر های 
انبساط حرارتی زمینه و تقویت کننده و همچنین  زمینه، اختلاف در ضریب 
تفاوت در ضریب انبساط حرارتی فاز هایی که طی استحاله YSZ در محدوده 

دمایی 600 تا 1200 درجه سانتی گراد پدید می آیند، می باشد ]32[.
و  خام  نمونه های  در  مشاهده  شده  بررسی جزئی تر جدایش های  جهت 

به  گازی  فاز  نسبت سطوح  تصاویر،  آنالیز  نرم افزارهای  از  استفاده  با  نهایی 
جامد و نقشه سه بعدی سطح ارائه می گردد. در جدول 3، که بر اساس اختلاف 
نوری  از میکروسکوپ  استفاده  با  نمونه ها،  رنگ موجود در تصاویر سطحی 
تهیه شده است؛ فاز گازی ) فاز متخلخل و هم چنین فضای بین ترک ها(، با 
رنگ آبی و فاز جامد )کامپوزیت زمینه سرامیکی( با رنگ زرد نمایش داده 
شده است. شایان ذکر است، در آنالیز نرم افزاری نیز نتایج با همین دو رنگ 

مشخص گردیده است.
جهت تعیین نقش مقدار تقویت کننده و فرآیند تولید بر میزان شکل گیری 
تخلخل و ترک، ابتدا سطح اشغال شده توسط فاز گازی و فاز جامد تعیین 
گردیده )جدول 4( و سپس با تقسیم مساحت های دو فاز )جدول 5(، کمینه 

و بیشینه مقدار جدایش بر مبنای متغیر های فرآیند ساخت تعیین می گردد.
در  یکدیگر  به  فاز  دو  سطح  نسبت  مقدار  کمینه   ،5 جدول  با  مطابق 
نمونه های خام، در قطعه G30 مشاهده می شود. به نظر می رسد، کمتر بودن 
تعداد و طول ترک های ایجاد شده در نمونه فوق به  هنگام عملیات پرس، 

دلیل بروز حداقل جدایش در G30 است. 
در مقایسه نمونه های تف جوشی شده با یکدیگر، نسبت سطحی در نمونه 

Table 3. Colored phase separation based on optical micrographs

جدول 3: تفکیک فازی بر اساس رنگ بر مبنای تصاویر میکروسکوپ نوری
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Table 5. %Surface aspect ratio of gas and solid phases

جدول 5: درصد نسبت سطحی دو فاز گازی و جامد در تصاویر آنالیز شده
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Table 4. Surface ratio of gas and solid phases

 جدول 4: نسبت سطحی دو فاز جامد و گازی
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اعداد نسبی، نزدیک به هم هستند.  بوده و در دو نمونه دیگر،  بیشینه   S30
به نظر می رسد باتوجه به کمینه بودن نسبت فاز گازی به فاز جامد در حالت 
خام، بیشینه بودن این نسبت در حالت تف جوشی شده ناشی از تکمیل فرآیند 
 30 به ازای  تخلخل ساز  عامل  به عنوان  نشاسته  بهینه  عملکرد  و  تف جوشی 

درصد وزنی تقویت کننده  باشد. 
در مقایسه نمونه های خام و نهایی با یکدیگر به ازای درصد وزنی ثابت، با 
 YSZ انجام فرآیند تف جوشی، ایجاد جدایش در دو نمونه با 25 و 35 درصد وزنی
 NiO - 30%  wt YSZ کاهش می یابد، در حالی که روند فوق برای نمونه
افزایشی است. به نظر می رسد با توجه به کاهش مقدار جدایش در نمونه خام 
G30، احتمال ایجاد ترک بعد از فرآیند تف جوشی کاهش یافته و لذا سهم 
اخیر، نقش  به عبارت دیگر در حالت  است.  از تخلخل  ناشی  اعظم جدایش 
نشاسته به عنوان عامل تخلخل ساز در مخلوط پودری که در مرحله گرمایش 

حذف می شود، پر رنگ تر بوده است. 
در جدول 6،  نقشه های سه بعدی از سطح بعد از فرآیند پرس و تف جوشی 

بلندی های روی سطح قرص  و  نقشه ها، پستی  این  تهیه گردیده است. در 
سبب بازتاب متفاوت نور از نمونه شده، که در عکس های میکروسکوپی به 
و  قرمز  رنگ  با  بازتاب  بیشینه  قابل مشاهده می باشد.  رنگ  اختلاف   شکل 
کمینه آن با رنگ آبی در نقشه ها مشخص می شود. رنگ قرمز نشان دهنده 
این است که سطح بیرونی کاملا مسطح )بدون زبری( و عاری از جدایش 
از  اینکه در تمامی نقشه ها، به جزء رنگ قرمز، طیفی  به  باتوجه  بوده است. 
رنگ های دیگر هم دیده می شود، بنابراین اختلاف ارتفاع در سطح نمونه و 

همچنین وجود جدایش می تواند سبب تشکیل طیف فوق گردد.
با تصاویر جدول 6، در نمونه های خام، بیشینه مقدار زبری که  مطابق 
شده  مشخص  آبی  رنگ  با  و  گردیده  زیرین  لایه های  از  نور  بازتاب  سبب 
امر  این  دلیل  می رسد،  به نظر  است.  مشاهده  قابل   G30 نمونه  در  است؛ 
می تواند ناشی از عدم وجود جدایش  های عمیق در لایه های زیرین سطحی 
باشد. مطلب فوق، نتایج حاصل از جدول 5 را که نشان دهنده کمینه مقدار 
جدایش ها در لایه های سطحی قرص G30 است، تایید می کند. همچنین با 

Table 6. Colored 3D surface plot based on optical micrographs

جدول 6: نقشه سه بعدی بر اساس رنگ بر مبنای تصاویر میکروسکوپ نوری

 

 

 

 

  

NiO- 25 wt.%. YSZ 

 

NiO- 30 wt.%. YSZ 

 

NiO- 35 wt.%. YSZ 

 

 

 خام

 

 

   

 

 

 

 شده یجوشتف

 
 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



نشریه مهندسی مکانیک امیرکبیر، دوره 52، شماره 10، سال 1399، صفحه 2759 تا 2778

2768

افزایش توزیع پراکندگی جدایش در اولین لایه سطحی، احتمال عبور نور به 
لایه های میانی افزایش یافته و در نتیجه امکان بازتاب بیشتری از لایه های 
زیرین مقدور می باشد. نکته حائز اهمیت در مقایسه نمونه های خام، تفاوت در 
میزان بازتاب نور از لایه های مختلف است، که با توزیع متفاوت رنگ قابل 
قرص های  با  مقایسه  در  شده  تف جوشی  نمونه های  در  می باشد.  تشخیص 
خام، پراکندگی جدایش ها در لایه های زیرین کاهش یافته، و جدایش هایی با 
 ،S25 پهنای نسبتا قابل ملاحظه در لایه های میانی مشاهده می شود. در نمونه
بازتاب نور از لایه میانی، که با رنگ سفید مشخص شده است؛ در مقایسه 
با دو قرص دیگر بیشتر می باشد. با توجه به نتایج نسبت سطحی )جدول 5(، 
که کمینه مقدار جدایش در قرص S25 دیده شده است؛ لذا اختلاف ارتفاع 
به جای جدایش کنترل کننده بازتاب نور از لایه میانی است. پراکندگی حضور 
فاز متخلخل در مغز قرص ها را می توان در تصاویر میکروسکوپ الکترونی 

روبشی )جدول7( به  خوبی مشاهده نمود.
جامد،  فاز  بین  در  آن  توزیع  و  گازی  فاز   ،7 جدول  تصاویر  با  مطابق 
اندازه پودرها  به وضوح مشخص بوده و یک ساختار ترکیبی از لحاظ توزیع 

قابل مشاهده است. برخی از پودرهای به هم چسبیده، اندازه ای در حد اندازه 
اولیه )در حد 45 میکرومتر( دارند ولی بیشتر دانه های به هم چسبیده،  پودر 
دارای اندازه ای زیر10  میکرومتر هستند. ساختار فوق نیز تاییدی بر خردایش 
در  جامد  فاز  اجزای  قرارگیری  است.  آسیاب کاری  حین  پودری  اولیه  مواد 
کنار یکدیگر و چسبندگی آنان به یکدیگر، گویای انجام گرفتن کامل فرآیند 
تف جوشی می باشد. گفتنی است در مقطع عرضی هر سه قرص، گستره ای از 

اندازه فاز گازی و تخلخل قابل مشاهده است.
باتوجه به اهمیت حضور جدایش در لایه های مختلف قرص و نقش آن بر 
تغییر رفتار متالورژیکی ماده، به منظور بررسی عمق ترک های موجود در نمونه 
تف جوشی شده و هم چنین مشاهده تغییرات ایجاد شده در لایه های سطحی 
از سمباده زنی، تصاویر میکروسکوپ  با استفاده  انجام فرآیند سایش  از  پس 
نوری از سطوح نمونه تحت سایش با گام های زمانی 60 ثانیه تهیه گردید 
نرم افزاری کلمکس نقش  آنالیز  از  استفاده  با  ادامه  )جدول 8(. همچنین در 
پارامتر های ساخت بر میزان جدایش در لایه های مختلف بررسی شد )جدول 

.)9

Table 7. Field emission scanning electron microscopy images of sintered discs in two different magnifications

جدول 7: تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی میدانی از قرص های تف جوشی شده در دو بزرگنمایی متفاوت
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Table 8. Optical micrographs of samples’ surface during different abrasion times

جدول 8: تصاویر میکروسکوپ نوری از سطوح نمونه ها در زمان های متفاوت سباده زنی
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Table 9. Colored phase separation based on optical micrographs of samples with constant interval abrasion time

جدول 9: تفکیک فازی بر اساس رنگ بر مبنای تصاویر میکروسکوپ نوری در نمونه های تحت سایش با گام های زمانی یکسان
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همانگونه که در تصاویر ارائه شده در جدول 8 مشخص است؛ جدایش های 
ایجاد شده در سطح، عمق بالایی نداشته و با اعمال سایش به ازای گام های 
زمانی متفاوت هندسه و مسیر شاخه های فاز متخلخل و ترک تغییر می کند. 
لذا  می باشد.  )ترک/تخلخل(  جدایش  اندک  عمق  نشان دهنده  فوق  مطلب 
به نظر می رسد با توجه به عدم وجود عیوب عمیق در ضخامت، فرآیند تولید 
نمونه ها مناسب بوده است. شایان ذکر است باتوجه به این که در فرآیند پرس 
و تف جوشی با حضور عامل تخلخل ساز، احتمال ایجاد تخلخل راه به در1 بسیار 
ناچیز است، لذا انتظار می رفت که عمق تخلخل ها، زیاد نباشد. تصاویر ارائه 

شده در جدول 8، تایید کننده مطلب اخیر است.
فاز  و  تیره  آبی  رنگ  به  گازی،  فاز   ،9 در جدول  ارائه  شده  تصاویر  در 
جامد، با رنگ آبی روشن مشخص شده است. باتوجه به نتایج فوق، در تمامی 
نمونه ها با افزایش زمان سایش، هندسه، مکان و مورفولوژی جدایش تغییر 
می نماید. مطلب فوق حاکی از این است که اگر جنس جدایش از نوع ترک 
باشد؛ ترک ها عمیق نیستند، درصورتی که جدایش از نوع تخلخل باشد، عمق 
نبوده  راه به در  و  تونلی  نوع  از  بیان دیگر تخلخل ها  به  نیست.  زیاد  تخلخل 
منتفی می باشد.  است،  تخلخل ساز  نشاسته که عامل  پودر  احتمال تجمع  و 
به عبارت دیگر، علی رغم استفاده از تنها یک عامل محلولی فرآیند کنترل و 
توزیع عامل تخلخل ساز همگن بوده است. نتایج مربوط به درصد سطحی دو 

فاز جامد و گازی در ادامه در قالب جدول 10 ارائه شده است.
مطابق با داده های جدول 10، در تمامی قرص ها به  ازای بازه های زمانی 
نشان دهنده  که  است؛  کرده  تغییر  جامد  به  گازی  فاز  نسبی  درصد  متفاوت 
وجود جدایش های کم عمق با مورفولوژی متفاوت می باشد. علاوه بر این در 
برخی از بازه های زمانی نسبت فاز گازی به جامد بیشتر می باشد، به عبارت 
دیگر هرچند عمق ترک/تخلخل در نمونه های تولید شده کم است؛ اما توزیع 

آن ها در برخی از لایه های سطحی گسترده تر است.

رادیوگرافی اشعه ایکس- 2- 3
تصاویر  نمونه،  سه  در  موجود  ترک های  عمق  دقیق تر  بررسی  جهت 
رادیوگرافی،  تصاویر  در  گردید.  تهیه  شده،  تکه  قرص های  از  رادیوگرافی 
ترک های کم عمق که تا انتهای قرص امتداد پیدا نکرده اند، به صورت خطوط 
به صورت  عمقی،  ترک های  در حالی که  می شود؛  دیده  پهنا  بدون  خاکستری 
خطوطی عریض و به رنگ خاکستری تیره قابل تشخیص هستند. در جدول 

11، تصاویر رادیوگرافی نشان داده شده است.

1  Inter-Connected

عدم  لحاظ  از  نمونه  بهترین  می شود،  دیده   11 در جدول  که  همانطور 
وجود ترک عمیق، قرص S30 است و بیشترین ترک عمیق در نمونه S25 که 
اتفاقا دارای بیشینه میزان چگالی است مشاهده می شود. لذا به نظر می رسد؛ 
بیشترین سهم فاز گازی در نمونه اخیر، مربوط به ترک است و حضور تخلخل 
نتایج حاصل  با  فاز گازی دارد. مطلب فوق،  پیدایش  سهم کم رنگ تری در 
از نسبت سطحی در کلمکس تطابق داشته و لذا به نظر می رسد با توجه به 
آنالیز تصویری و تصاویر رادیوگرافی، بیشینه سهم فاز گازی  مجموع نتایج 
در قرص S30 مربوط به تخلخل می باشد. بنابراین بهینه میزان نسبت وزنی 
با  کامپوزیتی  قرص های  تولید  جهت    YSZو  NiO سرامیکی  پودرهای 

استفاده از حداقل یک جزء محلولی 70 به 30 می باشد.
 

چگالی- 3- 3
جهت تعیین میزان فاز گازی موجود در قرص ها، از روش چگالی سنجی 
ارشمیدس استفاده شده است )شکل 4(. شایان ذکر است، مورفولوژی صفحه ای 
و گوشه دار ذرات زمینه و تقویت کننده سبب افت جریان پذیری پودر به هنگام 
است. همچنین، مطابق  میزان چگالی  بر کاهش  دلیلی  پرس می گردد؛ که 
چگالی  افزایش  علی رغم  تقویت کننده،  وزنی  درصد  افزایش  با   ،4 شکل  با 
فوق  مطلب  می رسد،  به نظر  است.  یافته  کاهش  تف جوشی  چگالی  تئوری، 
ناشی از تفاوت در شکل هندسی زمینه و تقویت کننده که به ترتیب صفحه ای 
و گوشه دار هستند، می باشد. به عبارت دیگر، با افزایش مقدار YSZ گوشه دار، 
مقدار سطح ویژه مخلوط پودری افزایش یافته و درنتیجه جریان پذیری پودر ها 
به هنگام پرس و تف جوشی کم می شود. علاوه بر آن حضور ذرات گوشه دار 
که همراه با تمرکز تنش است؛ می تواند احتمال جوانه زنی و اشاعه ترک را در 
پودر های تقویت کننده افزایش داده و درنتیجه سبب بروز ترک گردد. عیب 
نتایج  و  داده های چگالی  مقایسه  نیز خود عامل کاهش چگالی است.  فوق 
ریزساختاری حاکی از آن است که هرچند با افزایش فاز تقویت کننده، چگالی 
 ،)S25( در نمونه ها کاهش یافته است؛ اما نمونه ای با بیشینه میزان چگالی
دارای کم  عمق ترین ترک ها نیست؛ بلکه برعکس، عمق ترک در نمونه فوق 
تخلخل،  با  مقایسه  در  ترک،  می رسد  به نظر  دیگر،  به عبارت  است.  بیشینه 
تشکیل دهنده بخش اعظم فاز گازی در نمونه ذکر شده باشد. همچنین در 
نمونه ای با کمینه میزان چگالی )S35(، عمق ترک از نمونه S30 بیشتر و 
میزان جدایش آن کمتر است. بنابراین می توان گفت نمونه ای با 30 درصد 
وزنی تقویت کننده ما به ازای استفاده از 55 درصد وزنی نشاسته و 8 درصد 

وزنی جزء محلولی، بیشترین میزان تخلخل را دارد.
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Table 10. %Surface aspect ratio of gas and solid phases based on optical micrographs of samples with constant interval abrasion time

جدول 10: درصد نسبت سطحی دو فاز گازی و جامد در تصاویر آنالیز شده در نمونه های تحت سایش با گام های زمانی یکسان

 

 

 

 

 

 

 درصد نسبت سطحی دوفاز )آبی تیره/آبی روشن( نمونه

S25 (0s) 26/66 

S25 (60s) 68/421 

S25 (120s) 28/8۱ 

S25 (180s) 26/4۱4 

S25 (240s) 22/21 

S25 (300s) 62/24 

S30 (0s) 46/۰۱ 

S30 (60s) 11/44۰ 

S30 (120s) 11/2۱ 

S30 (180s) ۱8/12 

S30 (240s) 61/412 

S30 (300s) 81/421 

S35 (0s) 22/۰2 

S35 (60s) 81/82 

S35 (120s) 8۱/66 

S35 (180s) ۰2/412 

S35 (240s) 81/421 

S35 (300s) 6۰/81 
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Table 11. X-Ray radiography images

جدول 11: تصاویر رادیوگرافی اشعه ایکس

NiO-25%YSZ NiO-30%YSZ NiO-35%YSZ 
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ریزسختی- 4- 3
نبودن  ریزساختاری  صرفا  و  نمونه ها  مکانیکی  رفتار  بررسی  جهت 
مطالعات، آزمون ریزسختی با هدف بررسی اولیه رفتار مکانیکی در قرص های 

تف جوشی شده انجام پذیرفته است.
اعداد سختی به وسیله مشاهده و اندازه گیری طول ترک ایجاد شده توسط 
استفاده  نهایت  در  و  میکروسختی،  دستگاه  میکروسکوپ  زیر  در  فرورونده 
میکروسختی  میانگین  که  به گونه ای  گردید.  استخراج  استاندارد،  جدول  از 
گزارش شده از نقاط مختلف قرص ساخته شده برای نمونه هایی با 25، 30 و 
35 درصد وزنی ایتریای تقویت شده با زیرکونیا، تقریبا به ترتیب برابر با 326، 
486 و 361 ویکرز می باشد. که با درنظر گرفتن این نکته که میزان سختی 
تقویت کننده بالاتر از ماده زمینه است؛ قابل قبول است. در جدول 12، طول 
ترک های ایجاد شده برای هر نمونه و عدد سختی گزارش شده آورده شده 

است.
با بررسی نتایج آزمایش و بر مبنای مشاهدات میکروسکوپی حین انجام 
آزمون، جدایش در قسمت های مرکزی قرص ها کمتر بوده و تکه های جامد 
دارای مساحت بیشتری نسبت به فاز جامد اطراف بوده اند. بروز پدیده فوق 
به  علت حضور تخلخل که همراه با کاهش هدایت الکتریکی و حرارتی است 
و عایق بودن نمونه های سرامیکی رخ می دهد ]33 و 34[. در واقع جدایش 
و رشد فاز جامد به دلیل پایین بودن انتقال حرارت، در مرکز نمونه ، به  نسبت 

بیشتر از از اطراف قرص بوده است. طی فرآیند تف جوشی، به علت بالا بودن 
دما و زمان فرآیند، توانایی انتقال گرما از لبه به مغز نمونه وجود دارد. اما در 
مرحله سرد شدن، به  علت نرخ بالاتر فرآیند سرمایش، نسبت به نرخ فرآیند 
تف جوشی، حرارت به  خوبی نمی تواند از مغز نمونه خارج شده و یا خیلی دیر 
خارج می شود که سبب رشد منطقه جامد در قرص شده و کاهش سختی را 
دانه، سختی کاهش  دانه و رشد  اندازه  افزایش  با  آنجا که  از  دارد.  به دنبال 
می یابد، لذا سختی مغز نمونه کمتر از لبه های آن است. به عبارت دیگر، طول 

ترک های ایجاد شده، تابع ریزساختار ماده است ]35 و 36[.

نتیجه گیری- 4
در این پژوهش کامپوزیت های سرامیکی NiO/YSZ با درصدهای وزنی 
مختلف زمینه/تقویت کننده با استفاده از روش پرس سرد-تف جوشی و تنها 
درحضور یک جزء محلول پایه الکلی در مرحله گرانوله سازی تولید گردید. در 

ادامه نتایج بررسی ها ارائه شده است.
1- عدم مشاهده ترک های ماکروسکوپی بعد از فرآیند فشردن پودرها و 
هم چنین در مرحله رطوبت گیری نهایی پیش از تف جوشی، و عدم شکست 
جزء  یک  تنها  از  استفاده  علی رغم  تف جوشی،  فرآیند  انجام  از  بعد  نمونه ها 
محلول پایه الکلی. این نتیجه گویای مناسب بودن روش ارائه شده در مقیاس 
سرامیک-سرامیک  کامپوزیتی  نمونه های  ساخت  به  منظور  ماکروسکوپی، 

است.

 

40

50

60

70

80

90

100

15 20 25 30 35 40

%
 

الی
چگ

بی
نس

درصد وزنی فاز تقویت کننده

شکل 4: نمودار چگالی نسبی قرص ها بر حسب درصد وزنی فاز تقویت کننده

Fig. 4. Relative density of discs versus weight percentage of reinforcement
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2- عمیق نبودن ترک های موجود در نمونه ها و لایه ای بودن مورفولوژی 
دو فاز جامد و گازی که با استفاده از آزمون سایش در گام های زمانی ثابت 
ترک/ )میکرو  شده  ایجاد  جدایش  بودن  کم عمق  گویای  گردید؛  مشخص 

تخلخل(، در نمونه های تف جوشی شده می باشد.
3- بیشترین سهم جدایش در نمونه S30، ناشی از تخلخل است و نه 
ترک. مطابق با نتایج میکروسکوپ نوری و در ادامه نتایج آنالیز نرم افزاری، 
در حالت خام، به علت پراکندگی اندازه های کوچکی از فاز گازی در نمونه با 
30 درصد وزنی، کمینه مقدار جدایش )نسبت سطوح دو فاز( در این نمونه 
مشاهده گردید. در حالت تف جوشی، این کسر بیشینه بوده که می توان آن 
تخلخل ساز  عامل  بهینه  عمل کرد  و  تف جوشی  فرآیند  تکمیل  از  ناشی  را 
نشاسته دانست. به گونه ای که داده های ویکرز نیز با بیشینه میزان ریزسختی، 

استحکام مکانیکی مناسب را در نمونه فوق تایید می نمایند.
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