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    TixAly/Al2O3 يکينه سراميت زمينانوکامپوز توليدبر  يکار ابياثر زمان آس

  ييايميبه روش مکانوش
  

  

  ٢يديسع يعل و *۱يمهران گودرز

  رانيگودرز، ايباشگاه پژوهشگران جوان، الو گودرز ي، واحد اليدانشگاه آزاد اسلام - ١

  اصفهان يمواد، دانشگاه صنعت يدانشکده مهندس - ٢

  
  )٢٤/١٠/١۳۹۲ :دريافت نسخه نهايي -٣٠/٠٨/١٣٩١: فت مقالهدريا( 

 

  

 ـدر ا. نانومواد صـورت گرفتـه اسـت    توليد يبرا ييايميمکانوش فرايندنه استفاده از يدر زم ياديز هايپژوهشر، ياخ يها سال در -چكيده  ن ي
 ـ ياز پودرها. د شديتول TiO2مت ياده از ماده ارزان قو با استف ييايميبه روش مکانوش  TixAly/Al2O3 يکينه سراميت زمي، نانوکامپوزپژوهش د ياکس

 ـ  ينتا. تروژن انجام شديتمسفر ندر ا يکارابيه استفاده شد و آسيعنوان مواد اول وم بهينيوم و آلوميتانيت ن مرحلـه از  يج حاصـله نشـان داد در اول
 ـ مانده واکنش انجـام يوم باقينيبا آلوم يديوم توليتاني، تفرايند ةشود و در ادام ميا يوم احينيله آلوميوس هوم بيتانيد تي، اکستوليد فرايند . دهـد  يم

سـاعت، مقـدار    ۸0تـا   يکـار ابيش زمان آسيو با افزا استوم يتانيد تينايوم و آلومينيد آلومي، اکسيکارابيساعت آس 10پس از  توليدمحصول 
وم در يتـان يد تينايآلوم يحاو يها دادن نمونه با گرماوم يتانيد تينايآلومن تجزيه ميزاج نشان داد ين نتايچنهم. ابدي يش ميوم افزايتانيد تينايآلوم

 .ناچيز و قابل چشم پوشي است تروژنيآرگون و ن يتمسفرهاا

  
  ييايميوم، مکانوشيتانيت يدهايناي، آلومTixAly/Al2O3ت ينانوکامپوز:  كليديواژگان 

  

  

Effect of Milling Time on TixAly/Al2O3 Ceramic Matrix Nanocomposite 
Synthesis Using the Mechanochemical Method 
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Abstract: In recent years, much research has been performed in the field of nanomaterials synthesis using mechanochemical 

process. In this research, TixAly/Al2O3 ceramic matrix nanocomposite was produced by the mechanochemical method. Aluminum 

and inexpensive titanium oxide powders were used as raw materials, and milling was performed under N2 atmosphere. The 

results showed that reduction of TiO2 by Al is the first step of synthesis process, and then Ti reacts with residual Al. The synthesis 

after 10 hours of milling resulted in titanium aluminide and aluminium oxide. With the increase of milling time to 80 hours, 

titanium aluminide quantity was increased. Also, the results showed that the heating of samples containing titanium aluminide in 

the argon and nitrogen atmospheres does not lead to complete decomposition of aluminides. 
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  مقدمه -١

که نه تنها در صـنايع  آلومينايدهاي تيتانيوم موادي هستند    

کـار   هوافضا کاربرد دارند بلکه در موتورهاي اتومبيل نيـز بـه  

خـواص مکـانيکي مطلـوب در دماهـاي بـالا،      . شوند مي برده

مقاومت به اکسيداسيون عـالي، اسـتحکام ويـژه بـالا، مـدول      

ــالا و  ــاربرد وســيع  کــم آن چگــاليالاســتيک ب هــا باعــث ک

يگزيني سـوپرآلياژهاي  جـا . آلومينايدهاي تيتانيوم شده اسـت 

وسيله آلومينايدهاي تيتانيوم در موتورهاي جت  هپايه نيکلي ب

باعث کاهش قابل توجه وزن و افزايش در سرعت و کـارايي  

هـا و   از سوي ديگر تـردي بـالاي بـين فلـزي    . آن شده است

کـه کـاربرد    اسـت مشـکلاتي  از جملـه  هـا،  قيمت بـالاي آن 

. کنـد  نعتي را محـدود مـي  آلومينايدهاي تيتانيوم در مقياس ص

 دهنـده نشـان   )۱(آلومينيوم در شکل  - دياگرام فازي تيتانيوم

کـه  ر طـو  همان. استهاي تيتانيوم دآلومينايدرپايداري  مناطق

در اين شکل مشـخص اسـت، بـا افـزايش مقـدار آلومينيـوم       

- هـم . شـود  تر از آلومينيوم مي مصرفي، آلومينايد تيتانيوم غني

 ۲۰مينايـد تيتـانيوم، وجـود حـداقل     چنين، براي تشـکيل آلو 

  ].۶- ۱[ باشد درصد آلومينيوم مورد نياز مي

هاي زمينه سراميکي يکي از مواد شـناخته شـده    کامپوزيت

تري در صـنايع   مهندسي است که روز به روز کاربردهاي وسيع

دليل مقاومت عـالي در برابـر    بهها،  اين کامپوزيت. کنند پيدا مي

هـاي   راي استفاده در دماي بالا و تـنش اکسايش در دماي بالا، ب

هـاي گـازي    ويژه در قطعات موتور خودرو و توربين هشديد، ب

هاي زمينه سراميکي  از کاربردهاي کامپوزيت. اندخيلي مطلوب

توان به اجزاي موتورهاي دماي بالا، اجزاي مقاوم در برابـر   مي

 هاي مبدل گرمـا و هواپيمـا اشـاره    ها، لوله سايش، نازل موشک

   ].۹- ۷[ کرد

هاي ميـان فلـزات واکنشـگر و اکسـيدهاي فلـزي       واکنش   

منجــر بــه توليــد فازهــاي فلــزي و يــا بــين فلــزي و ديگــر  

اي در  به شـيوه گسـترده   فراينداين . شود اکسيدهاي فلزي مي

کـار   جاي استفاده از مواد کامپوزيتي بـه  ها، به کامپوزيت توليد

واکنشـگر از کـاربرد    عنـوان فلـز   آلومينيوم بـه . شود گرفته مي

با توجه به هزينه پـايين  . استزيادي در اين زمينه برخوردار 

مواد کامپوزيتي  توليدآلومينيوم و اکسيدهاي فلزي، اين روش 

اثـر عمليـات    اخيـراً . اي برخـوردار اسـت   از جذابيت فزاينده

کاري بر روي فلز واکنشگر و اکسيد فلزي مورد توجه  آسياب

به خوبي مشخص شده اسـت،  . ه استقرار گرفت پژوهشگران

در يـک  ) دوجـزء يـا بيشـتر   (که يک مخلوط پودري  هنگامي

طور  هکاري شود، ذرات پودري با کرنش زياد ب آسياب، آسياب

طور پيوسته دچـار جـوش    هشکسته و ب ر شکلپلاستيکي تغيي

ها منجر به ايجاد يک ساختار فرايندتکرار اين . شوند سرد مي

  ].۱۰[ شود ودر ميکامپوزيتي در ذرات پ

هـاي   تواننـد از روش  هـا مـي   در حالت كلـي، کامپوزيـت     

متنوعي توليد شـوند كـه روش آلياژسـازي مكـانيكي، داراي     

توليد  فرايندآلياژسازي مكانيكي يك . استتري  اهميت بيش

و يك روش سـاده و   مگندر حالت جامد براي ايجاد مواد ه

غيـر تعـادلي از    مفيد براي تركيب فازهاي تعادلي و فازهـاي 

تـرين مزايـاي آلياژسـازي     يكي از بـزرگ . مواد تجاري است

دست آوردن مـواد نـويني اسـت كـه در      و به توليدمكانيكي، 

گري، قابل تركيب و آميـزش   هحالت عادي مثل ذوب و ريخت

ايجــاد  شــاملمزايــاي ديگــر آلياژســازي مكــانيكي . نيســتند

هـاي بـا انـدازه     نهپراكندگي ريز از ذرات فاز ثانويه، ايجاد دا

 نانومتر، تشكيل فازهاي بلوري و نيمه بلوري، ايجاد فازهـاي 

ــين فلــزيغيربلــوري هــاي مــنظم، امكــان  ، نــامنظم كــردن ب

آلياژسازي عناصري كه آلياژكردن آنها مشكل است و امكـان  

   .هستند هاي شيميايي در دماي پايين انجام واكنش

توزيع  خواص محصول نهايي پودرهاي آسياب شده نظير

اندازه ذره، درجه بي نظمي يا غيربلوري بودن به نوع آسياب، 

کـاري، مشخصـات محفظـه آسـياب و سـرعت       زمان آسـياب 

گردش آن، نسبت گلولـه بـه پـودر و اتمسـفر محـيط کـاپ       

  ].۱۲و  ۱۱و  ۶[بستگي دارد 

هاي شيميايي در داخل آسياب براي توليـد   امروزه از انجام واکنش   

   TixAly/Al2O3انومواد از جملــه نانوکامپوزيــت درجــاي بســياري از نــ

زيــــادي در زمينــــه هــــايپــــژوهش. شــــود اســـتفاده مــــي 
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  ]٢[ ومينيآلوم - وميتانيت ياگرم فازيد -١ شکل

  

توليد آلومينايدهاي تيتانيوم صورت گرفته است که نتايج حاصله 

دهد که اتمسفر نيتـروژن و مقـدار آن تـأثير زيـادي در      نشان مي

کاري در  که با آسياب طوري ينايدهاي تيتانيوم دارد، بهتشکيل آلوم

بـا  ]. ١٣[تـوان بـازده توليـد را افـزايش داد      اتمسفر نيتروژن، مي

تر بـه توليـد   هاي انجام شده تاکنون کمتوجه به مراجع، پژوهش

بـا اسـتفاده از مـاده ارزان     TixAly/Al2O3درجاي نانوکامپوزيـت  

تـر پـژوهش هـاي از    بيشپرداخته شده است و در  TiO2قيمت 

لـذا هـدف   عنوان مواد اوليه استفاده شده اسـت،   مواد عنصري به

اصلي اين تحقيق توليد درجـاي نانوکامپوزيـت فـوق و بررسـي     

آن با استفاده از اکسـيد تيتـانيوم    توليدکاري بر  ثير زمان آسيابأت

  .قيمت بوده است جاي فلز تيتانيوم گران هب

  

  ها شيمواد و آزما -٢

، پودرهـاي اکسـيد   پـژوهش اد اوليه مورد اسـتفاده در ايـن   مو   

 )۱(تر مواد اوليـه در جـدول   جزئيات بيش. اندتيتانيوم و آلومينيوم

هـاي مـولي بـراي توليـد      با توجه به نسـبت . نشان داده شده است

مخلـوط پـودري در شـرايط مختلـف      ششکامپوزيت مورد نظر، 

مام موارد از آسـياب  در ت. کاري شد تهيه و آسياب )۲(طبق جدول 

متـر و   ميلـي  ۱۰گلوله داراي قطر  ۵با  FP2 مدل اي اي سياره گلوله

اي از جنس فـولاد سـخت    ، در محفظه۲۰با نسبت گلوله به پودر 

تمسـفر نيتـروژن بـا    ادور در دقيقـه تحـت    ۶۰۰دار با سرعت   کرم

هــا توســط  فــازي نمونــه تحليــل. اســتفاده شــد ۹۹/۹۹خلــوص 

. صورت گرفت XPERT-MPD مدلفيليپس  Xديفراکتومتر اشعه 

 ۳۰ي اعمـال  اني ـجر وکيلوولت  ۳۰ دستگاه در استفاده مورد ولتاژ

 CuKα موج تک کسيا اشعه از ها شيآزما هيکل در. بودميلي آمپر 

براي شناسايي فازهـا  . شد استفادهآنگستروم  ۵۴۰۵/۱ موج طول با

اختاري بررسـي س ـ  .شـد  اسـتفاده  ،Xpert HighScoreافـزار  نرم از

 ميكروسـكوپ  ميکروسـکوپ نـوري و   وسـيله  بـه  محصولات نيز

 انجـام   AIS-2100مـدل  Seron Technologyالكترونـي روبشـي   

هـال و   - روش ويليامسـون  ةوسيل ها به دانهاندازه متوسط . گرفت

  .با استفاده از الگوهاي پراش اشعه ايکس محاسبه شد

  

 ج و بحثينتا -٣

 دهنـده،  مـواد واکـنش   يريپذ شش واکنيافزا يها از راه يکي   

يـژه و  ، سطح ويکار ابيدر اثر آس. استه يمواد اول يکار ابيآس

ره شـده در پـودر در اثـر کـار     يذخ ي، انرژلذا سطح تماس مواد

ــع و يکيمکــان ــزا يســتاليوب کري ــد مــيش ياف  در نتيجــهو  ياب

گـذارد   مي بهبودرو به د محصول يه و توليمواد اول يريپذ واکنش

ــ. ]١٤[ ــه همـ ــرايبـ ــور، شـ ــط تولين منظـ ــد نانوکامپوزيـ ت يـ

TixAly/Al2O3 ي کـار  ابير زمان آس ـيثأو ت يکار ابيله آسيوس هب   
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  ه مورد استفادهيمشخصات مواد اول -١جدول 

 هيمحل ته درصد خلوص يبند دانه ماده

TiO2   µmيتجار <% ٩٥   >  ٣٠٠ 

Al   µmيتجار <%  ٩٥  > ٢٠٠ 

  

  يديتول ياب و فازهايط آسيشرا -٢ جدول

  موجود يفازها

  در محصول

  مشخصات

 گريد

  فشار

 تروژنين

  ينسبت مول

 Al  /TiO2 

نسبت گلوله 

 به پودر

  زمان

 ابيآس
  نمونه

 
TiO2  
Al  

 ١ قهيدق ٨٠ ٢٠ ٤/١ آتمسفر ٥ _

TiO2   
Al 

Ti3.3Al  
Al2O3 

 ٢ ساعت ١٠ ٢٠ ٤/١ آتمسفر ٥ _

TiO2  
Al3Ti  
Al2O3 

 ٣ ساعت ٢٠ ٢٠ ٤/١ آتمسفر ٥ _

TiO2   
Al 

Al2O3  
Ti9Al23 

 ٤ ساعت ٤٠ ٢٠ ٤/١ آتمسفر ٥ _

Al2O3 _ ٥ ساعت ٨٠ ٢٠ ٤/١ آتمسفر ٥  

TiO2  
Al2O3  

Ti9Al23 

 ١مدت  هل شده در آتمسفر آرگون بيآن

 گراد يدرجه سانت ١١٠٠ يساعت در دما
  ٦ ساعت ٨٠ ٢٠ ٤/١ آتمسفر ٥

TiO2  
Ti4N3-x 
Al2O3  

Ti9Al23 

 ١ مدت هتروژن بيل شده در آتمسفر نيآن

 گراد يدرجه سانت ١١٠٠ يساعت در دما
  ٧ ساعت ٨٠ ٢٠ ٤/١ آتمسفر ٥

  

، )٢(در ايـن راسـتا، طبـق جـدول     . مورد بررسـي قـرار گرفـت   

مخلوط پودرهاي اکسيد تيتـانيوم و آلومينيـوم بـا نسـبت مـولي      

دقيقـه تحـت    ٨٠در زمـان   ٤/١آلومينيوم به اکسيد تيتانيوم برابر 

فـازي   تحليـل . مسـفر آسـياب شـد   تا ٥تمسفر نيتروژن با فشار ا

. نشان داده شده است )٢(دقيقه آسياب شده در شکل  ٨٠نمونه 

شود، مـواد اوليـه بـا هـم      طور که در اين شکل مشاهده مي همان

 .و هـيچ آلياژسـازي مكـانيكي رخ نـداده اسـت      اندب نشدهترکي

را بـراي مـواد اوليـه نشـان      Xدر واقع الگـوي اشـعه   ) ٢(شکل 

هاي ديگري با شرايط بيان شـده در   نمونه دليلن به همي. دهد مي

ــان )٢(جــدول  ــه و در زم ــاي  تهي ــاعت  ٨٠و  ٤٠، ٢٠، ١٠ه س

نشـان   )٢(ها نيز در شکل  اين نمونه XRDالگوي . شدندآسياب 

خلاصـه   )٢(ها در جدول  نتايج فازشناسي نمونه. داده شده است

يـد  نمونه آسياب شـده، فازهـاي آلومينا   چهاردر اين . شده است

نا به همراه اکسيد تيتانيوم واکنش نکـرده حضـور   تيتانيوم و آلومي

تشکيل فاز آلومينايد تيتانيوم ناشي از ايـن امـر اسـت کـه     . دارند

وسـيله آلومينيـوم احيـا شـده،      مقدار اندکي از اکسيد تيتانيوم بـه 

دهــد و بلافاصــله بــا آلومينيــوم اضــافي در محــيط واکــنش مــي

دليـل نـرم بـودن ذرات     بـه . کنـد ليـد مـي  آلومينايد تيتانيوم را تو

بندي ريز آن، ذرات اکسيد تيتانيوم و تيتانيوم توليدي  آلومينيوم و دانه

  چنانچه شود وسيله ذرات آلومينيوم پوشش داده مي از فرايند احيا به
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  ٥٩    ١٣٩٣پاييز ، ٢، شمارة ۳۳، سال مواد پيشرفته در مهندسي

  
  ٨٠و  ٤٠، ٢٠، ١٠قه و يدق ٨٠ يها نمونه  XRD يالگو -٢ شکل

  يکار ابيساعت آس

  

وم يتـان يب تيترک حاًيط باشد، ترجيدر مح يدازه کافوم به انينيآلوم

حضور . افتد يوم اتفاق ميتانيت يدهاينايل آلوميوم و تشکينيبا آلوم

ن مطلـب  ي ـانگر اي ـز بيشده ن توليدوم در محصولات يتانيد تياکس

نبـوده   يوم کافيتانيد تياکس ياياح يوم براينياست که مقدار آلوم

  .است

 ـنايفـاز آلوم  ،يکار ابيساعت آس ١٠پس از  جـاد شـده   يد اي

)Ti3.3Al( اسـت سـاختار هگزاگونـال    يوم و دارايتـان ياز ت يغن .

ز از شدت يک آن نيشده اندک و پ توليدوم يتانيد تينايمقدار آلوم

 ـاز ا يحاک اين مسئله. برخوردار است ينييپا کـه   اسـت ن امـر  ي

 ٢٠پس از . ل شده استيوم تشکيتانيد تينايآلوم يها ن جوانهياول

از  يکـه غن ـ  آيـد مـي  ديپد Al3Ti يها کي، پيکار ابيعت آسسا

 ـناپد. اسـت سـاختار تتراگونـال    يدارا ،وم بـوده ينيآلوم د شـدن  ي

زان شکسـت و جـوش سـرد نمونـه را     ي ـ، م)فاز نـرم (وم ينيآلوم

پـس از  . کاهـد  يم يکيمکان يکار ابيو از اثر آس دهدميکاهش 

 ـناياز آلوم يديجد يها کي، پيکار ابيساعت آس ٤٠ وم يتـان يد تي

)Ti9Al23( ـنايفـاز آلوم . ظاهر شده است  از  يد شـده غن ـ ي ـد تولي

  .استساختار تتراگونال  يوم و داراينيآلوم

 غيربلـوري علـت   هها ب ـ کي، پيکار ابيساعت آس ٨٠پس از 

، همراه با غيربلوريجاد فاز يا. ستنديص نيشدن فازها، قابل تشخ

ن ي ـا يکرنش ـ ياه ـ داني ـم. هـا اسـت   يياد نابجايار زيش بسيافزا

د کـه در  شـو يم يها باعث مختل کردن نظم با برد طولان يينابجا

 پژوهشگران. شود يپودر م يداخل يش انرژيجه آن باعث افزاينت

ق ي ـرا از طر يکيمکـان  ياژسازين آليدر ح غيربلوريل فاز يتشک

ن يچن ـهـم . اند ها گزارش کرده هيعناصر در فصل مشترک لا نفوذ

مدت زمـان   به يکيمکان ياژسازي، آلربلوريغيل فاز يقبل از تشک

 يچگـال  يحـاو  يا هي ـک نانوساختار لايانجام شود تا  بايد يکاف

ل يباعث تسـه  ين ساختاريچن. ديها به وجود آ يياز نابجا ييبالا

 ـ، ادليـل ن يبه هم. ]١٤[ شود ين مييپا دماهاينفوذ در  فرايند ن ي

سـاعت در   يـک مدت  گراد به يدرجه سانت ١١٠٠ ينمونه در دما

آنهـا   XRD يکـه الگـو   شـد ل يتروژن آنيآرگون و ن يتمسفرهاا

ــه ــترت ب ــا ب در شــکلي . نشــان داده شــده اســت  )٤(و  )٣( يه

شود، مانند نمونـه قبـل    يها ملاحظه م ن شکليطور که در ا همان

 ـبـا انجـام عمل  . د آمـده اسـت  يپد Ti9Al23 يها کيپ ل، ي ـات آني

ز و ي ـت يهـا  کي ـل، پيدر اثر آنکه شود  يمشاهده م نخست چنين

دهنـده حـذف کـرنش     کـه نشـان  اسـت  جاد شده يا يتر شاخص

ستاله شدن و درشـت شـدن   يو کر يش نظم ساختاريشبکه، افزا

جـه گرفـت کـرنش    يتـوان نت  يهـا، م ـ  با رشـد دانـه  . استها  دانه

افتـه  يوم، کـاهش  يتـان يد تينايطور خاص آلوم نمونه و به يا شبکه

ــت ــهد. اس ــدک وم آن ک ــدار ان ــناياز آلوم ي، مق ــانيد تي وم در يت

  يومتريراستکيوم غيتانيد تيتريتروژن به نيآرگون و ن يتمسفرهاا

(Ti4N3-x) طبـق  (اسـت  ه شـده  يتجزساختار رومبوهدرال  يدارا

وم وجـود دارد کـه   يتـان يد تيتريآن در کنار ن يها کيو پ) ١رابطه 

گر يدان ذکر ينکته شا. استوم يتانيد تينايدار بودن آلوميانگر پايب

 ييا نشده در محصول نهايوم احيتانيد تين شکل، وجود اکسيدر ا

 ـيتـان يد تيکه اکس ـ استن مطلب يدهنده ا بوده و نشان طـور   هوم ب

  .ا نشده استيکامل اح
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  ١٣٩٣پاييز ، ٢، شمارة ۳۳، سال مواد پيشرفته در مهندسي    ٦٠

  
  )گراد يدرجه سانت ١١٠٠ يل در اتمسفر آرگون در دمايو آن يکار ابيساعت آس ٨٠( ٦نمونه شماره   XRD يالگو -٣ شکل

  

  
  )گراد يدرجه سانت ١١٠٠ يتروژن در دمايل در اتمسفر نيو آن يکار ابيساعت آس ٨٠( ٧نمونه شماره   XRD يالگو -٤ شکل

  

 )۱  (  

( )

( )

( )

( )

3 (S) 2 (S) (S) g

298
f

f

298
f

Al Ti ½N 3Al TiN

H 191.418 kj

G 191418 108.352 T j

G 159129.104 j

+ → +

∆ = −

∆ = − +

∆ = −

  

ن، يدرجه کلو ۲۹۸ ين واکنش در دمايل ايتشک يرات آنتالپييتغ

کـه   اسـت وم يتـان يت يدهاينايه آلوميدهنده گرمازا بودن تجز نشان

 يلوژول گرما بـه ازا يک ۴۱۸/۱۹۱اکنش، آزاد شدن ن ويحاصل ا

بس ي ـآزاد گ يرات انرژييتغ. استوم يتانيد تيتريک مول نيد يتول

بـه   انگر خـود ي ـز بي ـن نيدرجـه کلـو   ۲۹۸ ين واکنش در دمـا يا

  ).۱رابطه (باشد  ين واکنش ميبودن انجام ا يخود

 يه ط ـي ـاول يد پودرهـا يشد يکير شکل پلاستييعلاوه بر تغ   

از  يکـار  ابيش زمـان آس ـ ي، مشخص شد که با افزايکار ابيآس

ســاختار  يجــاد شــده دارايد ايــنايســاعت، فــاز آلوم ۸۰بــه  ۱۰

د از ي ـنايشـدن فـاز آلوم   يغن ـ. بود يوم غنينيتتراگونال و از آلوم

 ـ    ي ـوم، نشـانگر ا ينيآلوم از  يتـر شين مطلـب اسـت کـه مقـدار ب

وم ي ـنيار آلومو مقد دهدميوم واکنش يتانيط با تيوم در محينيآلوم

  .استط اندک يمانده در محيباق

ملاحظه شـد   ۶و  ۴، ۳، ۲ يها نمونه XRD يسه الگويبا مقا    

د ي ـنايسـاعت، مقـدار آلوم   ۸۰تا  يکار ابيش زمان آسيکه با افزا

مم مقـدار  يآن بـه مـاکز   يها کيو شدت پ افتيش يوم افزايتانيت

شـدن  تـر   ، پهـن )۱(گـر در شـکل   ينکته قابل ذکر د. رسيدخود 

زتر شـدن  يانگر ريکه ب است يکار ابيش زمان آسيها با افزا کيپ

 يهـا از پارامترهـا   کيزان پهن شدن پي، ميطورکل به. استها  دانه

از کـاربرد   اب شـده، يآس ـ يهـا  نمونه يکه در بررس است يمهم

 ـ هـا بـر اثــر    برخـوردار اسـت و بـا کـاهش انـدازه دانـه       يفراوان

و  يابـد  ميش يپودر افزا يها ، کرنش شبکه در نمونهيکار ابيآس

جـه  يتـوان نت  ين م ـيبنـابرا . هـا دارد  با اندازه دانه يرابطه معکوس

در  يا ، کــرنش شــبکهيکــار ابيش زمــان آســيگرفــت بــا افــزا

  ].۱۵[ افته استيش يشده، افزا يکار ابيآس يها نمونه
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  ٦١    ١٣٩٣پاييز ، ٢، شمارة ۳۳، سال مواد پيشرفته در مهندسي

  
  : وميتانيد تيوم و اکسينيآلوم يپودرها يکروسکوپ نورير ميتصاو -٥ شكل

  وميتانيد تيه پودر اکسينمونه اول) وم و بينيه پودر آلومينمونه اول) الف

 ـ يشا د ياکس ـ ين پودرهـا يان ذکر است که سرعت واکـنش ب

و بـا گذشـت زمـان و     اسـت اد ي ـوم در ابتـدا ز ينيوم و آلوميتانيت

، سـرعت واکـنش کـاهش    يکـار  ابيزمان آس ـ يدن به انتهايرس

 ـ يچن ـهـم . ابـد ي يم وم و يتـان يد تياکس ـ ين پودرهـا ين، واکـنش ب

اء ياح فرايندو با گذشت زمان،  است يجيتدر يوم واکنشينيآلوم

  .شود يل ميتکم

ــا   ــه نت ــه ب ــا توج ــل از يب ــانXRDج حاص ــزم تولي، مک د ي

تـوان بـه    يرا م يکار ابيتوسط آس TixAly/Al2O3ت ينانوکامپوز

  .م نمودير تقسيمراحل ز

وم يتـان يد تي، اکس ـ)۲(طبـق رابطـه    ندفراين مرحله از يدر اول •

ن واکنش، همراه بـا  يکه حاصل ا شود ميا يوم احينيله آلوميوس هب

  .است Tiمول  ۱د يتول يگرما به ازا kj ۱۳/۱۷۳آزاد شدن 

)۲  (  

( ) ( )2 (S) 2 3 (S)S S

298
f

f

298
f

TiO 4 3Al Al O Ti

H 173.13 kj

G 173130 23.72 T j

G 166062.78  j

+ ⁄ → +

∆ = −

∆ = − +

∆ = −

⅔

  

د يا شدن اکسياب رخ داده است، احيکه درون آس ييواکنش ابتدا

بـه آن اشـاره    )۲(کـه در رابطـه    است ومينيله آلوميوس هوم بيتانيت

 ۲۹۸ ين واکـنش در دمـا  ي ـل ايتشک يرات آنتالپييتغ. شده است

 ياي ـدهنـده گرمـازا بـودن اح    که نشان است ين، منفيدرجه کلو

آزاد  يرات انـرژ يي ـتغ. اسـت وم ي ـنيله آلوميوس ـ هوم بيتانيد تياکس

و  اسـت  يز منفين نيدرجه کلو ۲۹۸ ين واکنش در دمايبس ايگ

  .استن واکنش يبودن انجام ا يخودبه خود انگريب

در مرحلـه   يدي ـوم توليتـان ي، ت)۳(طبق رابطه  در مرحله دوم •

 ـنايو آلوم دهـد  ميط واکنش يمانده در محيوم باقينيقبل با آلوم د ي

 .شود يد ميگرما تول kj ۴۴/۱۴۶وم همراه با آزاد شدن يتانيت

 )۳  (  ( )

( )

( )

(S) (S) 3 (S)

298
f

f

298
f

3Al Ti Al Ti

H 146.44 kj

G 146440 12.047 T j

G 150030.006 j

+ →

∆ = −

∆ = − −

∆ = −

  

ب شـدن  ي ـاب رخ داده اسـت، ترک يآس ـکـه درون   يواکنش دوم

ل يط و تشــکيمانــده در محــيوم باقيــنيبــا آلوم يديــوم توليتــانيت

بـه آن اشـاره شـده     )۳(که در رابطه  استوم يتانيت يدهاينايآلوم

 ۲۹۸ يز در دمـا ي ـن واکـنش ن ي ـل ايتشک يرات آنتالپييتغ. است

ــو  ــه کل ــيدرج ــان ين، منف ــودن تول  و نش ــازا ب ــده گرم ــدهن د ي

ني ـبس اي ـآزاد گ يرات انـرژ يي ـتغ. اسـت وم يتانيت يدهاينايآلوم

 الف

 ب
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  ١٣٩٣پاييز ، ٢، شمارة ۳۳، سال مواد پيشرفته در مهندسي    ٦٢

  
که  ٣نمونه شماره ) الف: هاي مختلف زمان در كاري آسياب پس از ٥و  ٣ شماره يها نمونه يروبش يکروسکوپ الکترونير ميتصاو -٦ شكل

  ب شدهايساعت آس ٨٠مدت  که به ٥نمونه شماره ) اب شده و بيساعت آس ٢٠مدت  به

  

 يبـه خـود   انگر خـود يو ب يز منفين نيدرجه کلو ۲۹۸ يدر دما

  .استن واکنش يبودن انجام ا

وم و ي ـنيآلوم يپودرها يکروسکوپ نورير ميتصاو) ۵(شكل   

ن شــکل، يــبــا توجــه بــه ا. دهــد يرا نشــان مــ وميتــانيد تياکســ

 )الـف -۵( يها شکل. استص يه قابل تشخيمورفولوژي مواد اول

د يوم و اکس ـي ـنيآلوم يپودرهـا  يب مورفولـوژ يترت به )ب-۵(و 

هـا ملاحظـه    ن شکليطور که در ا همان. دهد يوم را نشان ميتانيت

 يو پودرهـا  يا لـه يشـکل م  يوم داراي ـنيآلوم يشود، پودرها يم

  .انديشکل کرو يوم دارايتانيتد ياکس

 كـاري  آسـياب  پس از ۵و  ۳هاي شماره  مورفولوژي نمونه

آورده شـده   )ب- ۶(و  )الـف - ۶(اي ه ـ ترتيـب در شـکل   نيز به

، انـد نـرم  ذرات كاري، اوليه آسياب در مراحل آنجا كه از .است

 تـر خـوردن بـيش   جـوش  و پلاستيك فرم تغيير به هاتمايل آن

 اي را لايـه لايه ساختار خورده، بهم جوش و پهن و ذرات است

انـدازه   از محـدوده وسـيعي   مرحلـه  ايـن  در .آورند مي وجود به

 در ها شكل، چگالي نابجايي تغيير ادامه با .دشو د ميذرات ايجا

 البتـه  شـود؛  هـا مـي  آن باعث شكسـت  و يابد افزايش مي ذرات

علت  به. افتد اتفاق مي مراحل تمام اين در نيز سرد جوش فرايند

يكنواخـت   و صورت پيوسـته  به ها، ذرات گلوله مداوم برخورد

 ها لايه تعداد و هشها كا لايه بين فواصل در نتيجه .شوند مي ريز

 و ريزتر هر ذره در ها لايه افزايش تعداد .يابد افزايش مي در ذره

را  و شـرايط  شـود  مي واكنش بهبود سينتيك باعث ذرات، شدن

آلياژسـازي   فراينـد ادامـه   با. سازد فراهم مي واكنش انجام براي

 اندازه توزيع چنينو هم شوند مي ذرات ريزتر اندازه مكانيكي،

حـين   دانه علت كاهش اندازه]. ۱۶[ دشو تر مي نواختيك ذرات

كـاهش   بـراي  اسـت كـه   هاي زياد كاري، ايجاد نابجايي آسياب

يـك   و گيرنـد  مرزهاي فرعي شـكل مـي   صورت به خود انرژي

كـاري،   آسياب زمان با افزايش. دهند سلولي تشكيل مي ساختار

 مرزدانـه  صـورت  و به يابند مي مرزهاي فرعي افزايش تدريج به

هال کاهش  - استفاده از رابطه ويليامسون]. ۱۴[ شوند ظاهر مي

هــا را بــا افــزايش زمــان آســياب، تصــديق  در انــدازه بلــورک

ها  هال، اندازه متوسط بلورک - طبق رابطه ويليامسون. نمايد مي

 ٨٠نانومتر و بـراي نمونـه    ٨٧کاري،  ساعت آسياب ٢٠پس از 

  .آمد دست هنانومتر ب ٣٤کاري شده،  ساعت آسياب
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 كه مكانيكي هنگامي و آلياژسازي كاري آسياب حين طورکلي، در به

 در اثـر . افتـد  سرد اتفاق مي جوش برسد، بحراني فرم به حد تغيير

- سـختي بـيش   فلزي، از به ذرات نسبت كه ذرات سراميكي وجود

موضـعي   شـکل تغييـر   جوش خـوردن  حين در برخوردارند، تري

 فراينـد كـه   يابـد  مي ي افزايشذرات سراميك اطراف در زمينه پودر

 شـکل طرفـي تغييـر    از. بخشـد  ذرات را بهبود مـي  خوردن جوش

 به تسـهيل  منجر تر، بيش شدن سخت آن دنبال به شديد و موضعي

در حضـور ذرات   علـت  بـه همـين   .شـود  شكسـت مـي   فراينددر 

تـري نيـاز   زمان كم به مكانيكي آلياژسازي فرايند سراميکي سخت،

 آلياژسـازي  فراينـد كوتاه شدن  براي توان مي كه ديگري دليل. دارد

 در تـرد  اين اسـت كـه ذرات   بيان كرد سراميكي ذرات حضور در

 انـرژي  كـه  كنند عمل مي هاي آسياب كوچك گلوله عنوان به فرايند

بـه   رسـيدن  بـراي  لازم زمـان  در نتيجـه  دهد و بهبود مي را سيستم

  ].۱۷[ يابد مي كاهش حالت پايدار

  

  يريگ جهينت -٤

  :استر يق شامل موارد زين تحقيج ايخلاصه نتا   

ــامپوز . ١ ــودر نانوک ــه روش آل TixAly/Al2O3 يتيپ ــازيب  ياژس

 ـبا موفق TiO2مت يه ارزان قيو با استفاده از ماده اول يکيمکان ت ي

  .شد توليد

 ۱۰مـدت حـداقل    بـه  TiO2-Alکـاري مخلـوط    در اثر آسـياب . ۲

 TixAly + Al2O3زيـت  سـاعت، اکسـيد تيتـانيوم احيـا و نانوکامپو    

 .شدد يتول

د ي ـنايسـاعت، مقـدار آلوم   ۸۰تا  يکار ابيش زمان آسيبا افزا. ۳

 ـنايابـد و فـاز آلوم  ي يش م ـيز افـزا ي ـوم نيتـان يت د شـده از  ي ـد تولي

 .شود يم يوم غنينيآلوم

زان ي ـتروژن بـه م يآرگون و ن يوم در آتمسفرهايتانيد تينايآلوم. ۴

   .استدار يوم پايتانيد تينايلومشود و عملاً آ يه ميار کم تجزيبس
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