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-کیسرام یکیالکترهدایت  و یکیمکان خواص ،زساختاریر بر پودر ذرات اندازه ریتأث یبررس

  نایآلوم بتا میسد های
 2، محمد حسین پایدار1هاجر احمدی مقدم

 (26/03/1398، تاریخ پذیرش:107-116، ش.ص:20/01/1398)تاریخ دریافت: 

 

 دهیچک
یابی به خوواص های سدیم سولفور، برای دستکنترل ریزساختار الکترولیت سدیم بتا آلومینا، مورد استفاده در ساخت باتری     

اهمیت زیادی دارد. در این تحقیق تأثیر اندازه ذرات پودر سدیم بتا آلومینا بر ریز ساختار نهایی مکانیکی و هدایت یونی مناسب 

و خواص این سرامیک بررسی شده است. برای این منظور پودر سدیم بتا آلومینا سنتز شده به روش حالت جامود، بورای مودت 

توأثیر بسوزایی بور  فت. نتایج نشان داد که زمان آسیار گرسایشی قرا ساعت تحت آسیا 10و  6، 2دقیقه،  30های متفاوت زمان

بر اسوتحکام شکسوت و هودایت یوونی الکترولیوت  نهایتاً ه بر رفتار چگالش، ریزساختار وتغییر اندازه ذرات اولیه پودر و در نتیج

حودود ندازه ذرات پودر از وسط اساعت و کاهش مت 6دقیقه به  30کاری از آسیاسدیم بتا آلومینا خواهد داشت. با افزایش زمان 

بهبوود یافوت و منجور بوه افوزایش  جوشویتو متر، رفتار چگالش پودر حاصل به دلیل افزایش نیروی محرکوه ومیکر 7/0به  2

 10ی بوه کارایآسودرصد گردید. با افزایش زموان  100و  65استحکام شکست و هدایت یونی در دماهای بالا به ترتیب تا حدود 

ریزساختار غیریکنواخت، افت در خواص مکانیکی و الکتریکی سرامیک سدیم بتوا آلومینوا مشواهده شود.  ساعت، به دلیل ایجاد

 های تولیدی برقرار نمود.ای خطی بین استحکام شکست و دانسیته نمونهتوان رابطهنتایج این مطالعه همچنین نشان داد که می

 

 .ساختار، استحکام، هدایت یونی، ریز ایآسسدیم بتا آلومینا، زمان  :يديکل يهاواژه
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 پیشگفتار  

های اولیه پودر یک ترکیب سرامیکی تعیین مشخصه      

کننده رفتار آن در مراحل مختل  فرآیند تولید و نهایتاً 

محصول نهایی است. پودرهای خصوصیات و کیفیت 

 .سرامیکی معمولاً به حالت آگلومره شده هستند هاترکیب

ها از طریق متالورژی پودر، لذا در فرآیند ساخت سرامیک

لاً برای شکستن آگلومرها و تولید کردن معمو ایآسمرحله 

پودری با خصوصیات فیزیکی مطلوب از قبیل متوسط 

اندازه ذرات و توزیع اندازه ذرات لازم است. کنترل 

های پودر اولیه از قبیل متوسط اندازه ذرات، مشخصه

توزیع اندازه ذرات و شکل ذرات، تأثیر شدیدی بر 

خواهد  ص آنریزساختار نهایی قطعه و در نتیجه خوا

های پودر اولیه، فرآیند بکار رفته داشت. علاوه بر مشخصه

شدت ه در تولید قطعه خام نیز بر کیفیت محصول نهایی ب

پودر  ،که در این مرحله لازم استتاثیر گذار است بطوری

های مختل  صورت یکنواخت فشرده شده و در بخشهب

قطعه خام تراکم یکنواختی ایجاد گردد. به طور کلی، 

جوشی وجود غیر یکنواختی در بدنه خام، در مرحله ت  

های ترک شکل یا تشدید و منجر به گسترش حفره

شود. های بزرگ در بین مناطق نسبتاً متراکم میحفره

های سرامیکی، یکی از پارامترهای مؤثر بر یکنواختی بدنه

یابی به ریزساختار توزیع اندازه ذرات پودر است. دست

در بدنه حاصل از پودری با توزیع اندازه نهایی یکنواخت 

ذرات وسیع به دلیل رشد دانه افراطی و غیرنرمال در 

در مطالعات . ]1-3[مرحله ت  جوشی دشوار خواهد بود

ی از جمله کارایآسمتعدد متغیرهای مربوط به مرحله 

ر روی کیفیت پودر و زمان، سرعت، نسبت گلوله به پودر ب

تهیه شده از آن پودر های سرامیکی خصوصیات بدنه

   . ]4-6[ بررسی شده است

سرامیک سدیم بتا آلومینا به عنوان هادی یون        

های سدیم سولفور به عنوان سدیم در ساخت باتری

های این سرامیک تأثیر الکترولیت کاربرد دارد. ویژگی

باتری  و در نتیجه عملکرد الکتریکی بسزایی بر مقاومت

یابی به الکترولیتی با خواهد داشت. بنابراین دست

ی فرآیند ساخت، اهمیت زیادی خصوصیات مناسب در ط

تغییر در ریزساختار سرامیک سدیم بتا آلومینا . ]7،8[دارد

منجر به تغییرات شدیدی در خواص آن خواهد شد. تغییر 

تواند از طریق روش سنتز پودر، فرآیند در ریزساختار می

 ها ایجاد شودو افزودنی جوشیت دهی، دما و زمان لشک

زو و همکارانش نشان دادند که هدایت  .]12-10، 7،9[

یونی الکترولیت سدیم بتا آلومینا علاوه بر ترکیب 

. طبق ]9[به ریزساختار آن نیز وابسته است شیمیایی

با ایجاد  2TiO/2ZrO هاینتایج گزارش شده، افزودنی

منجر به بهبود خواص مکانیکی و  ،ریزساختار متراکم

هدایت یونی و افزودنی اکسید ساماریوم در مقادیر بیش از 

ایجاد ریزساختار دو مدلی از درصد وزنی به دلیل  4/0

هایی بزرگ با رشد افراطی در زمینه ریز دانه باعث دانه

. چگالی و ]12،10[گرددافت خواص این الکترولیت می

بتا آلومینا و در نتیجه خواص ریزساختار سرامیک سدیم 

باشد. تبخیر سدیم در جوشی میآن وابسته به فرآیند ت 

یابی به چگالی مناسب در دماهای بالا و عدم دست

واص این الکترولیت عنوان دماهای پایین دلایل افت خ

  .]11،7[شده است

هدف تحقیق حاضر، بررسی تأثیر انودازه اولیوه پوودر       

بور خوواص مختلو  آن از جملوه رفتوار  سدیم بتا آلومینا

چگالش، دانسویته قابول دسوترر، ریوز سواختار، خوواص 

 باشد. مکانیکی و هدایت یونی آن می

 

 هامواد و روش
پودر سدیم بتا آلومینا با اسوتفاده از روش زتوا سونتز       

 6/99گردید. پودر آلومینا تولید شرکت مورک بوا خلووص 

درصد و کربنات سدیم و کربنات لیتیم بوا موارک تجواری 

Carlo Erba  درصد به عنوان موواد اولیوه  9/99با خلوص

استفاده شد. جزئیات کامل روش سنتز در مطالعوه قبلوی 

پس از سنتز پودر، به منظور کواهش . ]13[ذکر شده است

 30 (S0.5)های متفاوت زماندر در حاصل اندازه ذرات، پو

ساعت تحت عملیات  10 (S10)و  2 ،(S6) 6 (S2)دقیقه، 

دور بر دقیقوه بوا اسوتفاده از  400سایشی با سرعت  آسیا

میلی متر و با نسبت وزنی  5های زیرکونیایی به قطر گلوله

، در محیط اتانول قرار گرفوت. بعود 1به  20گلوله به پودر 

و گرانولوه  60از عبور پودر آسیاب شوده از الوک بوا موش 

با  mm1و ضخامت  mm12هایی با قطر کردن آن، دیسک

تهیوه  MPa300 روش پرر تک محوره بوا اعموال فشوار 

دقیقه زینتور  15به مدت  C1620°ها در دمای شد. نمونه

 .شدند
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ها ا با اندازه گیری وزن و ابعاد آنهخام نمونه چگالی       

)قطر و ضخامت( و با تقسیم وزن بر حجم محاسبه شد. با 

 اسوووتفاده از روش ارشووومیدر بووور اسوووار اسوووتاندارد 

ASTMC-373 هووا انوودازه گیووری دانسوویته نهووایی نمونووه

ها با اسوتفاده از دسوتگاه گردید. بررسی ریز ساختار نمونه

                           میکروسووووووووووکو  الکترونووووووووووی روبشووووووووووی

(SEM, Leica Cambridge S360)  انجووام شوود. بوورای

ها بوا اسوتفاده از کاغوذ ها، سطح آنحرارتی نمونه سونش

یوابی بوه سوطح و خمیر الماسه برای دست 3000سنباده 

دقیقوه  30به مودت  C1580°ای، پولیش و در دمای آینه

بر اسوار  حرارت داده شدند. از روش حلقه بر روی حلقه

برای تعیوین اسوتحکام  ASTM C-1499, 2003استاندارد 

ها استفاده گردیود. در ایون رابطوه، مقودار متوسوط نمونه

عنوان استحکام شکسوت هور هنمونه ب 5استحکام شکست 

هوا در نظور گرفتوه شود. بوه منظوور بررسوی یک از نمونه

هدایت یوونی از طیو  نگواری امنودانس الکتروشویمیایی 

(EIS) دوده دموواییدر محووºC500-250 هوووا  در اتمسووفر

 Solartronهوای استفاده شد. به ایون منظوور از دسوتگاه

Analytical  با اعمال ولتاژ سینوسوی   1260مدلmV10 

 استفاده گردید.  MHz5 تا  Hz10 در رنج فرکانس 

 

 ج و بحثینتا
نمودارهای توزیع انودازه ذرات پودرهوای  1در شکل       

های متفاوت آورده شوده اسوت. هموان شده در زمان ایآس

 30توزیوع انودازه ذرات بعود از  ،شودگونه که مشاهده می

شودن تقریبواً وسویع و متوسوط انودازه ذرات  ایآسدقیقه 

سواعت،  6. با افزایش زموان آسویاب بوه بود µm 2حدود 

علاوه بر کواهش انودازه ذرات بوه مقودار متوسوط حودود 

nm700 ،تر شده است. پودر آسیاب ز باریکتوزیع پودر نی

-ای موی، دارای توزیع چنود قلوهساعت 10شده به مدت 

که برای درصدی از پودر متوسط اندازه ذرات باشد، بطوری

µm 1  درصد از آن متوسط انودازه ذرات  20و برای حدود

nm200 سرعت آسیاب کردن و کواهش انودازه ذرات بود .

اشود. سورعت آسویاب بوا بوابسته به اندازه ذرات اولیه می

-وقتی ذرات ریز موی یابد وکاهش میکاهش اندازه ذرات 

یابی به کواهش انودازه ) حدود زیر میکرومتر( دست ،شوند

 . ]3[ شودتر دشوارتر میبیش

 

 
هاي متفاوتآسياب شده براي زمان نمودارهاي توزيع اندازه ذرات پودرهاي -1شکل 
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های پرر خام نمونه چگالیتغییرات  2در شکل       

 ی نشان داده شده است.کارایآسشده بر حسب زمان 

خام نمونه حاصل از پودر تولید شده چگالی زیاد  مقدار

تواند ناشی از می (S0.5)ی کارایآسدقیقه  30پس از 

باشد. در این حالت، ذرات توزیع پراکنده اندازه ذرات پودر 

های موجود بین ذرات با اندازه با اندازه ریز در تخلخل

-درشت قرار گرفته و منجر به ریزساختار خام متراکم می

ساعت  10)پودر تولید شده پس از  S10گردد. نمونه 

ی( اگرچه از پودری تولید شده است که دارای کارایآس

بالایی ندارد که  خام چگالیباشد، ولی توزیع پراکنده می

توان به اصطکاک زیاد بین ذرات ریز پودر دلیل آن را می

  .]3[ نسبت داد

ریزساختار بر خواص سرامیک سدیم بتا آلومینا مانند       

های مهندسی به شدت توأثیر گوذار اسوت. دیگر سرامیک

ازه و شوکل پارامترهای مربوط بوه ریزسواختار شوامل انود

-اندازه و نحوه توزیوع تخلخول موی ها، مقدار تخلخل،دانه

باشد. برای اغلب کاربردها، کنترل ریزسواختار معموولاً بوه 

بوالا و انودازه دانوه کوچوک و  چگالییابی به معنای دست

نهوایی  چگوالیتغییرات . ]3[باشدریزساختار یکنواخت می

 3های زینتر شده بر حسب زمان آسویاب در شوکل نمونه

شود کوه بوا این نتایج دیده میت. با توجه به ارائه شده اس

نهوایی ابتودا افوزایش و  چگوالیی، کارایآسوافزایش زمان 

مربووط بوه  چگوالیتورین سنس کاهش یافته است. بویش

تئوری بود. نیوروی  چگالیدرصد  3/99با مقدار  S6نمونه 

کاهش سطح ویژه اسوت و هرچوه  جوشیت محرکه برای 

تور باشوند، سوطح ویوژه بوالاتری خواهنود اندازه ذرات ریز

د دارن جوشیت داشت و نیروی محرکه بیشتری نیز برای 

هووا ثرتری در آنتوووان انتظووار داشووت چگووالش مووؤو مووی

-با توجه به این توضیحات انتظار موی. ]2،3[مشاهده شود

ی به دلیل کاهش کارایآسرود که در ابتدا با افزایش زمان 

، جوشویتو اندازه ذرات و افزایش نیوروی محرکوه بورای 

هوا افوزایش نهایی نمونه چگالیرفتار چگالش بهبود یابد و 

در حال ذکر این نکته نیز حائز اهمیت اسوت  .داشته باشد

را  جوشیت که اگرچه کاهش اندازه ذرات نیروی محرکه 

-ایجواد مویاما در عمل مشکلاتی را نیز  دهد؛افزایش می

کنوود. در واقووع در پووودر بووا انوودازه ذرات ریووز، نیووروی 

شود و ذرات تمایل بوه الکترواستاتیک و سطحی غالب می

کننود. در طوی پخوت، آگلومرهوا آگلومره شدن پیودا موی

شودن بوا یکودیگر داشوته و نوه تنهوا  جوشیت تمایل به 

نود نتوا بلکه موی ،برندنیروی محرکه چگالش را از بین می

 جوشویت  بزرگی بین آگلومرهایی که تا حدودیها حفره

 ها دشووار اسوتاند، ایجاد نمایند که حذف کردن آنشده

شود کوه در نمونوه با توجه به این پدیده مشاهده می. ]3[

S10  به دلیل وجود نیروهوای سوطحی قابول توجوه بوین

هوا، دانسویته نهوایی ذرات ریز پوودر و اگلوومره شودن آن

 باشد.تر میکم S2و حتی  S6 هاینسبت به نمونه

 

 
 ايآسهاي پرس شده بر حسب زمان تغييرات چگالی خام نمونه -2شکل 
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 ايآسهاي زينتر شده بر حسب زمان تغييرات چگالی نهايی نمونه -3شکل 

 

مربووط بوه سوطح شکسوت  SEMتصاویر  4در شکل      

ده اسوت. ریزسواختار متوراکم های مختل  آورده شونمونه

کوواملاً مشووهود اسووت و وجووود تخلخوول در  S6 نمونووه

باشود. قابل مشاهده موی S10و  S0.5ریزساختار دو نمونه 

وابسوته بوه  جوشویتو نوع مکانیزم  Scalingطبق قانون 

شوود، اندازه ذرات پودر است. وقتی اندازه ذرات ریزتر موی

 یابد. از طریق نفوذ مرزدانه افزایش می جوشیت  سرعت

 

-تو در پودر بوا انودازه ذرات بوزرگ مکوانیزم غالوب      

 ،باشد. مکانیزم نفوذ مرزدانوه، انتقال در فاز گاز میجوشی

-دانسیته بالاتر و تخلخل کم منجر به چگالش و در نتیجه

منجر به رشد شود و مکانیزم نفوذ انتقال در فاز گاز تر می

ریزساختار متوراکم . ]3[گردددانه و عدم حذف تخلخل می

S6 تواند به دلیل نفوذ مرزدانه در این نمونه باشد. می 
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های پیشرفته با کاربردهای ویژه ریزساختار سرامیک     

مانند الکترولیت سدیم بتاآلومینا بایستی در طی فرآیند 

اندازه ذرات و توزیع اندازه . تولید با دقت کنترل شود

 جوشیت ذرات پودر تأثیر کلیدی بر فشرده سازی و 

پودرها دارد. توزیع اندازه ذرات باریک تمایل برای رشد 

چنین وقتی هم. ]2[دهدر نرمال را کاهش میدانه غی

توزیع اندازه ذرات باریک است، نیروی محرکه برای رشد 

 شودتر میکم ذرات انحناهای مرز کاهش دانه در نتیجه

شود که در توزیع اندازه بنابراین چنین نتیجه می. ]3[

ذرات باریک دست یابی به ریزساختار دانه ریز و یکنواخت 

های حرارتی نمونه سونشویر مربوط به تصا میسر است.

گونه که همان نشان داده شده است. 5مختل  در شکل 

 S6و  S0.5دو نمونه  ،شودمشاهده می 5در شکل 

های درشت و ریزساختار یکنواخت به ترتیب با اندازه دانه

ریزساختار غیریکنواخت  S10دهند و نمونه ریز نشان می

توزیع گسترده پودر آن و وجود تواند ناشی از دارد که می

   ذرات اگلومره شده باشد.

سرامیک سدیم بتا آلومینا علاوه بر هدایت یوونی بوالا،      

هوای بایستی استحکام مکانیکی مناسب برای تحمل تنش

وابسوتگی اسوتحکام  6اعمالی را نیز داشوته باشود. شوکل 

دهود. بوا ها به زمان آسیاکاری را نشان مویشکست نمونه

تورین بویش S6شود که نمونه ه به این نتایج دیده میتوج

را دارد و MPa 13±145مقدار استحکام شکسوت معوادل 

ی مشوابه اکاریآسروند تغییرات استحکام شکست با زمان 

چگالی نهایی است. چگالی بالا و ریزساختار یکنواخت این 

 ترین استحکام شکست آن تواند منجر به بیشنمونه می

شکسووت سوورامیک سوودیم بتووا آلومینووا  گووردد. اسووتحکام

 7. در شوکل ]14،15[وابستگی زیوادی بوه دانسویته دارد

تغییرات استحکام شکست بر حسب چگالی برای سرامیک 

گونوه کوه بتوا آلومینوا ترسویم شوده اسوت. هموانسدیم 

یوک ارتبواط خطوی بوین اسوتحکام و  ،شوودمشاهده موی

ل تشوخی  ها با ضریب تطابق بالا قابدانسیته نهایی نمونه

نسوبت بوه  S10تر بودن استحکام شکست نمونه است. کم

توان به ریزساختار غیور یکنواخوت نمونوه را می  S2نمونه

S10 10[نسبت داد[.  
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 کاريايآسها به زمان نمودار نشان دهنده وابستگی استحکام شکست نمونه -6شکل 

 

 
ييرات استحکام شکست بر حسب چگالیتغ -7شکل 

 

از جمله پارامترهای مؤثر بر هدایت یونی الکترولیوت        

توووان بووه ترکیووب شوویمیایی و سوودیم بتووا آلومینووا مووی

 ریزساختار )اندازه دانه، تخلخل و ناخالصوی( اشواره نموود

نمودار هدایت الکتریکی انودازه گیوری شوده  8شکل . ]7[

صورت توابعی از دموا نشوان ه های مختل  را ببرای نمونه

شود که هدایت توجه به این نتایج مشخ  میدهد. با می

تور اسوت. های دیگر بویشنسبت به نمونه S6یونی نمونه 

بیانگر آن است که اختلاف در هدایت یونی اندازه  8شکل 

، کم و در دماهوای ºC250تر از دماهای کمگیری شده در 

     ها قابول توجوه اسوت. بالا اختلاف بین هدایت یونی نمونه

در دماهوای  ،ها در هدایت یوونیاز مرز دانه مقاومت ناشی

تور پایین تأثیر بیشتری دارد. هر چوه الکترولیوت ریزدانوه

هوا افوزایش ها در برابرانتقوال یوونباشد، مقاومت مرز دانه

. ]11[ گورددته و منجر بوه کواهش هودایت یوونی موییاف

بووا  )0.5S )1-.cm1-Ω 0.016هودایت یووونی مشووابه نمونووه 

تووان را می ºC250در دمای  )6S )1-.cm1-Ω 0.017نمونه 

نسبت داد. هودایت یوونی  S0.5تر در نمونه به مرزدانه کم

در دماهای بالاتر تقریباً دو برابور هودایت یوونی  S6نمونه 

چگوالی به دست آمده است. تفاوت در مقودار  S0.5نمونه 

ولی هودایت  ؛خیلی ناچیز است S10و  S2نهایی دو نمونه 

تر و نزدیک به مقوادیر بیش S10به  سبتن S2یونی نمونه 
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باشوود. ریزسوواختار مووی S6بدسووت آمووده بوورای نمونووه 

تواند منجور بوه افوت هودایت می S10غیریکنواخت نمونه 

تووان نتیجوه گرفوت کوه دو عامول موی. ]14[ یونی گردد

سوزایی بوور هودایت یووونی هو ریزسواختار تووأثیر بو چگوالی

 6قیقه به د 30آسیاب از الکترولیت دارند. با افزایش زمان 

بوالاتر، هودایت  چگالیهایی با یابی به نمونهساعت و دست

یونی الکترولیت سدیم بتا آلومینا بهبوود یافتوه اسوت. در 

اموا  نمونه نسبتا زیاد می باشود؛ چگالیاگرچه  S10نمونه 

ی کواهش به دلیل ریزساختار غیر یکنواخت، هودایت یوون

 8کوه در شوکل  گونوهچشم گیوری داشوته اسوت. هموان

وایسوتگی هودایت یوونی بوه دموا در دو  ،شودمشاهده می

باشد و با تغییر دما، تغییور در شدیدتر می S2و  S6نمونه 

گر انورژی تر است که بیانهدایت یونی این دو نمونه بیش

باشود. بوا اسوتفاده از ها مویبالاتر در این نمونهسازی فعال

هوای برای نمونه ازیسفعال نمودار آرنیوسی مقادیر انرژی

S0.5 ،S2 ،S6  وS10  به ترتیبeV 25/0 ،36/0 ،34/0  و

در  سوازیفعوالتر انرژی محاسبه گردید. مقادیر کم 27/0

تر بودن مرزدانوه و توان به کمرا می S10و  S0.5دو نمونه 

 .]16[ ادهووا نسووبت دتوور سوواختار آنهووای بووزرگدانووه

 

 نتیجه گیری

ها بوا اسوتفاده از متوالورژی در فرآیند ساخت سرامیک    

ی پودر که به منظوور کنتورل انودازه اکاریآسپودر مرحله 

شود، اهمیت زیادی دارد. نتایج ذرات و توزیع آن انجام می

ی اکاریآسوحاصل از این تحقیق نشان داد که مدت زمان 

-هتواند بر خواص الکترولیت سدیم بتا آلومینا توأثیر بومی

-ی، میاکاریآسسزایی داشته باشد و با بهینه کردن زمان 

توان به الکترولیتی با خواص مناسب دسوت یافوت. زموان 

-دازه ذرات پوودر توأثیر مویی بر اندازه و توزیع اناکاریآس

هوا و در گذارد و این دو عامل بر رفتار چگوالش سورامیک

ها تأثیر خواهند داشت. طبوق نتوایج بوه نتیجه خواص آن

ی سایشی پودر سدیم بتا آلومینا به اکاریآسآمده، با دست 

ساعت، الکترولیت سودیم بتوا آلومینوا بوا چگوالی  6مدت 

و هوودایت  MPa145 درصوود، اسووتحکام شکسووت  3/99

بوه دسوت آمود.  ºC 350در دموای cm1Ω 057/0.-1یوونی

)قطعه تولیودی از  S10ریزساختار غیریکنواخت در نمونه 

ساعت( عامول اصولی در  10ی شده به مدت اکاریآسپودر 

 افت خواص این نمونه می باشد.

 
 ان آسياب متفاوت در دماهاي مختلفها با زمنمودار هدايت الکتريکی نمونه -8شکل 
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