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  )٣٠/١/١٣٩٠   : دريافت نسخه نهايي-١٤/١٠/١٣٨٩: دريافت مقاله(

 
  

در ايـن   .  براي سنتز مواد پيشرفته صورت گرفتـه اسـت         مكانوشيمياييه از فرايند    درسالهاي اخير، تحقيقات زيادي در زمينه استفاد       -چكيده  
) اسـت  كه خيلـي گـران       به جاي تيتانيوم خالص    (TiO2مكانوشيميايي و با استفاده از ماده ارزان قيمت         به روش    Al2O3-TiNتحقيق، نانوكامپوزيت   

 آتمسفر انجام شد    ۵آسيابكاري در آتمسفر نيتروژن با فشار       . واد اوليه استفاده شد   از پودرهاي اكسيد تيتانيوم و آلومينيوم به عنوان م        . دتوليد ش 
نتـايج حاصـل از     . مورد ارزيـابي قـرار گرفتنـد      ) SEM(و ميكروسكوپ الكتروني روبشي     ) XRD( پراش اشعه ايكس     او محصولات به دست آمده ب     

شود و در ادامه فرايند، تيتانيوم توليـدي بـا نيتـروژن               آلومينيوم احيا مي   ايوم ب آسيابكاري نشان داد در اولين مرحله از فرايند سنتز، اكسيد تيتان          
 نيتريـد  هـاي  قلـه  ساعت آسيابكاري، ۲۰، پس از  باشد٣.١ و   ٢.١ نسبت مولي آلومينيوم به اكسيد تيتانيوم برابر         هنگامي كه . دهد  واكنش انجام مي  

   .شود منجر به تشكيل ذرات ريز و كروي ميآسيابكارينشان داد نتايج همچنين . شود نمايان مي  XRDتيتانيوم در نتايج 
  

  آلومينا، نيتريد تيتانيوم، مكانوشيميايي-كامپوزيتهاي زمينه سراميكي، نانوكامپوزيت نيتريد تيتانيوم : كليديواژگان 
  

  
  
 
 

Al2O3-TiN Nanocomposite powder synthesis using mechanochemical process 
 

M. Godarzi and A. Saidi 
 

Department of Materials Engineering, Islamic Azad University,  Najafabad Branch 
 

 
Abstract: In recent years, much research in the field of advanced materials synthesis using the mechanochemical process has 
been performed. In this study, Al2O3-TiN nanocomposite was produced by the mechanochemical method and using inexpensive 
material TiO2 (instead of pure titanium which is too expensive). Also, aluminum and titanium oxide powders were used as raw 
materials. Milling under N2 atmosphere with 5 atmospheric pressure was performed and the products were evaluated by the SEM 
and XRD. Milling results showed that in the first stage of the synthesis process, titanium oxide is reduced by aluminum and the  
 

  استاد - **       كارشناسي ارشد - *
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process continues, producing titanium reaction with nitrogen. When the Al/TiO2 ratio molar is equal to 1.2 and 1.3, after 20 
hours of milling, TiN peaks in the XRD appears. Moreover, the results showed that milling leads to the formation of fine and 
spherical particles. 
 
Keywords: ceramic matrix composites, titanium nitride-alumina nanocomposite, titanium nitride, mechanochemical. 
 

  

  مقدمه -١

كامپوزيتهاي زمينـه سـراميكي يكـي از مـواد شـناخته شـده                 

مهندسي است كه روز به روز كاربردهاي وسـيعتري در صـنايع            

بـه دليـل مقاومـت عـالي در برابـر           اين كامپوزيتها،   . كنند  پيدا مي 

اكسايش در دماي بالا، براي اسـتفاده در دمـاي بـالا و تنـشهاي               

رو و توربينهـاي گـازي      ويژه در قطعـات موتـور خـود         شديد، به 

از كاربردهـاي كامپوزيتهـاي زمينـه سـراميكي         . اند    خيلي مطلوب 

توان به اجزاي موتورهاي دماي بالا، اجـزاي مقـاوم در برابـر               مي

هـاي مبـدل گرمـا و هواپيمـا اشـاره             سايش، نازل موشكها، لوله   

  ].۳-۱[كرد

با توجه به مطالعات صورت گرفته، مشخص شد كه آلومينـا              

ــده در    و نيتر ــت كنن ــاز تقوي ــوان ف ــه عن ــشتر ب ــانيوم بي ــد تيت ي

زبرجــد و . رونــد كامپوزيتهــاي زمينــه آلومينيــومي بــه كــار مــي

اكــسيد -همكــارش بــر روي ريزســاختار كامپوزيــت آلومينيــوم

. دندكر آلياژسازي مكانيكي تحقيق     ه كمك آلومينيوم توليد شده ب   

وزيـع  ا بيانگر كـسب پودرهـاي ريـز آلومينـا بـا ت            هنتايج آزمايش 

. ]۴[اسـت يكنواخت در زمينه آلومينيوم، با افزايش زمان آسـياب      

اكسيد آلومينيـوم از طريـق      -تشكيل درجاي كامپوزيت آلومينيوم   

اكسيد مس و ارزيابي واكـنش      -ذوب مجدد كامپوزيت آلومينيوم   

شيميايي و سطوح شكست كامپوزيت، توسط فان و همكـارانش         

كي از اين است كه اكسيد      نتايج آنها حا  . مورد مطالعه قرار گرفت   

طـور درجـا توسـط اضـافه كـردن اكـسيد مـس بـه                  آلومينيوم به 

زانگ و همكارانش تاثير آسياب     . ]۵[آلومينيوم تشكيل شده است   

اي بـر روي ريـز سـاختار و خـواص كامپوزيتهـاي آليـاژ                 گلوله

آلومينيوم تقويت شده با ذرات نيتريد تيتانيوم كه توسـط پاشـش            

نتايج آزمايشات بيانگر ايـن     . دندكررا مطالعه   اند   سرد ايجاد شده  

اي، باعث عملكرد بهتر پوشش       است كه استفاده از آسياب گلوله     

كامپوزيتي پاشش سرد شده نـسبت بـه كامپوزيـت پاشـش داده             

راجينيكانت و  . ]۶[شود  اي مي   شده بدون استفاده از آسياب گلوله     

يوم را بـا    نيتريد تيتـان  -همكارانش ساخت كامپوزيتهاي آلومينيوم   

نتـايج  . استفاده از زينتر كردن با امواج ماكروويو بررسـي كردنـد          

 دقيقـه بـراي زينتـر بـا         ٢دست آورده شده، شامل زمان بهينـه          به

امواج ماكروويو و نقش قابل توجه نيتريـد تيتـانيوم موجـود در              

ــه ــراكم و خــواص مكــانيكي كامپوزيــت   مرزدان هــا در بهبــود ت

  .]۷[است

تواننـد از     مپوزيتهـا و نانوكامپوزيتهـا مـي      در حالت كلـي، كا       

روشهاي متنوعي توليـد شـوند كـه روش مكانوشـيميايي داراي            

انجـام واكنـشهاي شـيميايي در داخـل     . اسـت اهميـت بيـشتري   

 ١٩٦٦بـراي اولـين بـار در سـال          ) فرايند مكانوشيميايي (آسياب  

توسط بنجـامين مطـرح شـد و از آن زمـان تـا كنـون آلياژهـا و               

 و نانوكامپوزيتهاي زيادي بـا ايـن روش توليـد شـده             كامپوزيتها

 جوش سـرد و شكـستهاي متـوالي         اآلياژسازي مكانيكي ب  . است

كامپوزيتهايي كـه بـه صـورت       ]. ١٠-٨[گيردبين ذرات انجام مي   

اند داراي خواص مكانيكي عالي هستند كه ايـن         درجا توليد شده  

 در فصل   توان به عدم انجام واكنشهاي مضر و اكسيداسيون       را مي 

مشترك بين زمينه و تقويت كننده و ايجاد پيونـدي محكـم بـين              

هايي كه به صورت درجـا        همچنين تقويت كننده  . آنها نسبت داد  

  .]١٢ و ١١[ندد از لحاظ ترموديناميكي پايدارترانتوليد شده

امــروزه از انجــام واكنــشهاي شــيميايي در داخــل آســياب    

ــيميايي ( ــد مكانوش ــد د ) فراين ــراي تولي ــسياري از  ب ــاي ب رج

لذا در اين تحقيـق  . شود كامپوزيتها و نانوكامپوزيتها استفاده مي 

مطالعه ساختار و استحاله فازها در حـين آسيابكاري و شرايط          

به روش آلياژسازي مكانيكي     Al2O3-TiNتوليد نانوكامپوزيت   

 TiO2و   Alدر تحقيق حاضر هدف استفاده از. شود بررسي مي

 تيتانيوم توسط فراينـد مكانوشـيميايي بـوده         براي توليد نيتريد  

  .است
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   مشخصات مواد اوليه مورد استفاده- ١جدول 

 هيته محل خلوص درصد يبند دانه ماده

TiO2 nm    تجاري <%  ٩٥    >٣٠٠ 

Al µm    تجاري <%  ٩٥    >٢٠٠ 

  

   شرايط آسياب و فازهاي توليدي- ۲جدول 

  فازهاي موجود

  در محصول

  فشار

 نيتروژن
  نسبت مولي

Al / TiO2 

نسبت گلوله به 

 پودر

  زمان

 آسياب
  نمونه

TiO2  
Al 

Al2O3  

  ١  ساعت١٠ ٢٠ ١/٣  آتمسفر٥

Al2O3  

Ti4N3-x  

TiN 
  ٢  ساعت٢٠ ٢٠ ١/٣  آتمسفر٥

Al2O3  

Ti4N3-x  

TiN 
  ٣  ساعت٢٠ ٢٠ ١/٢  آتمسفر٥

  

   مواد و آزمايشها-٢

 اكـسيد   مواد اوليه مورد اسـتفاده در ايـن تحقيـق، پودرهـاي              

 )١( جـدول جزئيات بيشتر مواد اوليه در       (اند  تيتانيوم و آلومينيوم  

بـا توجـه بـه نـسبتهاي مـولي بـراي توليـد              . )آورده شده اسـت   

 مخلوط پودري در شرايط مختلـف       سهنانوكامپوزيت مورد نظر،    

در تمـام مـوارد بـراي    .  تهيه و آسـيابكاري شـد  )۲( جدولطبق  

 گلولـه   ٥بـا    FP2 مـدل اي    يارهاي س   آسيابكاري، از آسياب گلوله   

اي از جــنس فــولاد ســخت   ميليمتــر در محفظــه١٠داراي قطــر 

 دور در دقيقه تحت آتمسفر نيتـروژن بـا          ۶۰۰با سرعت   دار   كرم

هـا توسـط       فـازي نمونـه    تحليـل .  اسـتفاده شـد    ۹۹/۹۹خلوص  

صــورت  XPERT-MPD مــدل فيليــپس Xديفراكتــومتر اشــعه 

 ـجر وكيلوولـت    ٣٠ گاهدسـت  در اسـتفاده  مورد ولتاژ. گرفت  اني

 تـك  كسيا اشعه از شهايآزما هيكل در. بودميلي آمپر    ٣٠ي  اعمال

بـراي  . شد استفادهآنگستروم   ٥٤٠٥/١ موج طول با CuKα موج

 .شـد  به كار گرفته ،Xpert HighScore افزار نرمشناسايي فازها 

ــ ســاختاري محــصولات و مورفولــوژي ذرات نيــز بررســي  اب

  مــدل Seron technology روبــشي  الكترونــي ميكروسـكوپ 

AIS-2100و پارامتر شبكه بهها  دانهاندازه متوسط . گرفت  انجام 

هال و قانون براگ و بـا اسـتفاده از الگوهـاي            -روش ويليامسون 

  .پراش اشعه ايكس محاسبه شد

 
   نتايج و بحث-٣

.  خلاصه شده اسـت    )٢(ها در جدول      نتايج فازشناسي نمونه     

وط پودرهاي اكـسيد تيتـانيوم و آلومينيـوم         ، مخل )٢(طبق جدول   

 در  ٣/١ و   ٢/١با نسبت مولي آلومينيوم به اكـسيد تيتـانيوم برابـر            

 ٥روژن بـا فـشار       ساعت تحـت آتمـسفر نيت ـ      ٢٠ و   ١٠زمانهاي  

ها بـه ترتيـب در         اين نمونه  XRDالگوي  . دندآتمسفر آسياب ش  

 با شناسـايي فازهـاي    .  نشان داده شده است    )٣( تا   )١(هاي  شكل

موجود در محصولات، مشخص شد كه نيتريد تيتـانيوم پـس از            

نيتريد تيتـانيوم حاصـل     .  ساعت آسيابكاري توليد شده است     ٢٠

)TiN و Ti4N3-x(     بـه ترتيـب داراي ســاختار مكعبـي بـا وجــوه 

حضور فازهاي اكسيد تيتـانيوم     . باشد  مركزدار و رومبوهدرال مي   

انگر ايـن مطلـب      ساعت آسياب شده بي    ١٠و آلومينيوم در نمونه     

 سـاعت   ١٠طور كامل انجام نشده و پـس از            كه واكنش به   است

آسيابكاري، اكسيد آلومينيوم تشكيل شده و آسيابكاري در زمـان          

، باعـث پيـشرفت واكـنش و تـشكيل نيتريـد        ) ساعت ٢٠(بالاتر  

  توان نتيجه گرفت حداقل زمان آسـياب         پس مي . شود  تيتانيوم مي 

  .  ساعت است٢٠يد تيتانيوم، نيترمورد نياز براي تشكيل 
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  ) ساعت آسيابكاري٢٠ (٢  نمونه شماره XRD الگوي -٢شكل   ) ساعت آسيابكاري١٠ (١  نمونه شماره XRD الگوي -١شكل 

  

  
  ) ساعت آسيابكاري٢٠ (٣ نمونه شماره XRD الگوي -٣شكل 

  

شايان ذكر است كه سرعت واكـنش بـين پودرهـاي اكـسيد                

مينيوم در ابتـدا زيـاد بـوده و بـا گذشـت زمـان و                تيتانيوم و آلو  

رسيدن به انتهـاي زمـان آسـيابكاري، سـرعت واكـنش كـاهش              

همچنـين، واكــنش بـين پودرهــاي اكـسيد تيتــانيوم و    . يابــد مـي 

زمان، فرايند احيـا     و با گذشت     استآلومينيوم واكنشي تدريجي    

  . دشو تكميل مي

 افـزايش پهنـاي     ،)٣( تـا    )١(نكته قابل ذكر ديگر در شكلهاي          

 با افزايش زمان آسـيابكاري بـوده كـه بيـانگر ريزتـر شـدن                ها  قله

هـا از پارامترهـاي      قلـه به طور كلي، ميزان پهن شـدن        . ستها  دانه

هـاي آسـياب شـده، از كـاربرد            كه در بررسـي نمونـه      استمهمي  

هــا بــر اثــر  فراوانــي برخــوردار اســت و بــا كــاهش انــدازه دانــه

هاي پودر افزايش يافته و رابطه        ر نمونه آسيابكاري، كرنش شبكه د   

تـوان نتيجـه گرفـت بـا          بنابراين مي . ها دارد   معكوسي با اندازه دانه   

هاي آسيابكاري    اي در نمونه    افزايش زمان آسيابكاري، كرنش شبكه    

انجـام عمليـات مكـانيكي روي پـودر،         . شده، افزايش يافته اسـت    

. شـود   ت پودر مـي   باعث تشكيل چگالي بالايي از نابجاييها در ذرا       

تشكيل نابجاييها و ساير نواقص كريـستالي، اتمهـا را از وضـعيت             

بنـابراين شـبكه   . كنـد  تصادفي خود در شبكه كريستالي خارج مـي  

كريستالي تغيير شكل الاستيك داده و فاصـله صـفحات اتمـي آن             

بدين ترتيب يـك صـفحه كريـستالي مـشخص، بـا            . كند  تغيير مي 

زديك به هـم در رابطـه بـراگ صـدق           زواياي پراش متفاوت اما ن    

شـود     نزديك به هم گرفته مـي      هاي  قلهكند و براي يك صفحه،        مي

كـاهش در  . شـود  پهن ظـاهر مـي    قله  صورت يك     يند آنها به  كه برا 

وقتـي  . سـت ها قلـه ها يكي از عوامل موثر در پهن شدن       اندازه دانه 

شود، تعداد صـفحات كريـستالي در دانـه           ها كوچك مي    اندازه دانه 

به عبارتي تعداد صفحاتي كه بايد تداخل غيرسـازنده         . شود  كم مي 

هـايي كـه در رابطـه صـدق           تواند زاويه   شود و نمي    بسازند، كم مي  

بدين ترتيب زواياي مربوط به زاويه بـراگ        . كند را حذف كند     نمي

صـورت پهـن ظـاهر         بـه  قلههم پراش خواهند داشت و در نتيجه        

  ].١٥-١٣[خواهد شد

 داراي شـبكه كريـستالي      )TiN(يوم اسـتكيومتري    نيتريد تيتان    

FCC ١(معادلـه   در سـاختار مكعبـي، پـارامتر شـبكه از           . است( 

 طول مـوج    λ پارامتر شبكه،    a،  )١(معادله  در  . شود  محاسبه مي 

   θ و    انديـسهاي ميلـر صـفحات كريـستالي        (hkl)اشعه ايكس، 
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١٧  )استقلال (١٣٩٠پاييز ، ٢، شمارة ٣٠، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

  تعيين پارامتر شبكه نيتريد تيتانيوم- ٣جدول 

متوسط پارامتر 

  )نانومتر(شبكه 

پارامتر شبكه 

  )نانومتر(

زواياي پراش 

( 2θ ) 
  نمونه  صفحات پراش دهنده

١١١(  ٠٣٦/٣٧  ٤٢٠١/٠(  

٤١٩١/٠  

٢٠٠(  ٢٢٩/٤٣  ٤١٨٢/٠(  

نيتريد تيتانيوم سنتز 

شده از نمونه شماره 

٢  

١١١(  ٢٢٩/٣٧  ٤١٧٣/٠(  

٤١٩٠/٠  

٢٠٠(  ٩٥٦/٤٢  ٤٢٠٨/٠(  

نيتريد تيتانيوم سنتز 

شده از نمونه شماره 

٣  

  

 پارامتر شـبكه نيتريـد      )١(معادله  با استفاده از    . استزاويه تفرق   

 )٣ (جـدول طور خلاصـه در       تيتانيوم سنتز شده تعيين شد كه به      

ئز اهميت اين است كه پـارامتر شـبكه         نكته حا . آورده شده است  

 سـاعت آسـيابكاري شـده از        ٢٠نيتريد تيتانيوم در هر دو نمونه       

 كـه   است نانومتر است، كمتر     ٤٢٤٢/٠مقدار استكيومتري آن كه     

. اسـت حاكي از غير استكيومتري بودن نيتريد تيتانيوم توليد شده   

 روژننيت يك تركيب بين نشين است يعني اتمهاي         نيتريد تيتانيوم 

اصـولاً  . گيرنـد    جـاي مـي    تيتانيومدر فضاهاي خالي بين اتمهاي      

، تركيبـات غيـر     نيتريـد تيتـانيوم    بين نـشين از جملـه        نيتريدهاي

ند؛ يعني مطمئناً همه فـضاهاي بـين نـشين توسـط            ا  استكيومتري

طور كلي، هر چه پارامتر شـبكه          به .شوند پر نمي  نيتروژناتمهاي  

شتر بودن مقدار نيتـروژن در نيتريـد        بزرگتر باشد، نشان دهنده بي    

، )٣( جـدول    ،طبق محاسـبات انجـام گرفتـه      . استتشكيل يافته   

 نـسبت بـه     )٢(مشاهده شد كه پارامتر شـبكه در نمونـه شـماره            

توان نتيجـه گرفـت كـه         پس مي . است، بزرگتر   )٣(نمونه شماره   

ه از مقدار بيشتر آلومينيوم باعث افزايش نيتروژن در نيتريد        استفاد

  .تيتانيوم شده است

)١(   
2 2 2h k la
2sin

λ + +
=

θ
  

-Al2O3، مكانيزم توليـد نانوكامپوزيـت       XRDبا  توجه به نتايج      

TiNكردتوان به مراحل زير تقسيم   توسط آسيابكاري را مي .  

 ـدر اولين مرحله از فرايند، اكسيد تيتانيوم         -  آلومينيـوم احيـا     اب

 kj ۱۳/۱۷۳ شده كه حاصل اين واكنش، همراه با آزاد شـدن         

 ).۲(است، واكنش  Ti مول ۱گرما به ازاي توليد 

TiO2 (S) + 4⁄3Al(S)  ⅔Al2O3 (S) + Ti (S)                                   )٢(  

∆Hf
298 = -173.13  kj 

∆Gf = -173130 + 23.72 T  j 
∆Gf

298 = -166062.78  j 
نسبت مولي آلومينيـوم    در مرحله دوم، در صورت استفاده از         -

، تيتانيوم توليدي در مرحله ٣/١ و ٢/١ برابر   تيتانيومبه اكسيد   

 همـراه   نيتريد تيتانيوم قبل با آتمسفر نيتروژن واكنش داده و          

 ).۳(واكنش  ،شود گرما توليد مي ٨٥٨/٣٣٧ kjبا آزاد شدن 

Ti(S) + ½N2  (g)  TiN(S) )٣(  

∆Hf
298 = -337.858 kj 

∆Gf = -337858 + 96.305 T  j 
∆Gf

298 = -309159.11  j 
هاي شماره  نمونه  تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي)٤( شكل

 سـاعت را  ٢٠ و ١٠ زمانهـاي  در آسيابكاري  پس از)٣(و  )٢(، )١(

 مورفولـوژي پودرهـا در   با توجه به اين شكل، تغيير. دهد نشان مي

 )ب-٤( و )الف-٤(شكلهاي . استقابل تشخيص  يابكاريآس حين

به ترتيب مورفولوژي پودرهاي آلومينيوم و اكسيد تيتانيوم را نـشان           

شـود، پودرهـاي      طور كه در اين شكلها ملاحظه مـي         همان. دهد  مي

اي بوده و پودرهاي اكسيد تيتانيوم داراي         آلومينيوم داراي شكل ميله   

پـس  ) ٣(و  )٢(، )١(شماره هاي  نهمورفولوژي نمو. اند شكل كروي

 )ه-۴( و )د-٤(، )ج-٤(نيز بـه ترتيـب در شـكلهاي     آسيابكاري از

ــت  ــده اس ــكل  . آورده ش ــق ش ــس از  )ج-٤(طب ــدازه ذرات پ   ، ان
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١٨  )استقلال (١٣٩٠پاييز ، ٢، شمارة ٣٠، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

  
  : زمانهاي مختلف در آسيابكاري پس از ٣ و ٢، ١هاي شماره   الكتروني روبشي نمونهيتصاوير ميكروسكوپ -٤ شكل

   ساعت آسياب شده، ١٠ كه به مدت ١نمونه شماره ) جنمونه اوليه پودر اكسيد تيتانيوم، ) باوليه پودر آلومينيوم، نمونه ) الف

   ساعت آسياب شده٢٠ كه به مدت ٣ نمونه شماره )ه ساعت آسياب شده و  ٢٠ كه به مدت ٢نمونه شماره ) د

  

 طبق شكلهاي .  نانومتر ارزيابي شد   ٦٠٠آسيابكاري زير    ساعت   ١٠

 ساعت آسيابكاري نيز بـه  ٢٠، اندازه ذرات پس از     )ه-۴( و   )د-٤(

شـود كـه بيـانگر      نانومتر تخمـين زده مـي  ٣٠٠ و   ٢٠٠ترتيب زير   

كـاهش  . اسـت ريزتر شدن اندازه ذرات با افزايش زمـان آسـياب           

) ٥ (شكلبا افزايش زمان آسياب به طور شماتيكي در         سايز ذرات   

 ايجـاد  حين آسيابكاري، انهد كاهش اندازه علت. آورده شده است

صـورت   بـه  خـود  كـاهش انـرژي   بـراي  است كه نابجاييهاي زياد

سـلولي تـشكيل    يـك سـاختار   و گيرنـد  فرعي شكل مـي  مرزهاي

فرعـي   مرزهـاي  آسيابكاري، بـه تـدريج   با افزايش زمان. دهند مي

  اسـتفاده . ]١٣[شـوند  ظـاهر مـي   رزدانهم به صورت و يافته افزايش
  

)ب()الف(

 )د()ج(

 )ه(
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١٩  )استقلال (١٣٩٠پاييز ، ٢، شمارة ٣٠، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

  
   تغييرات اندازه ذرات با زمان آسياب-٥شكل 

  

 
تغييرات اندازه ) الف: ها و ذرات با نسبت مولي آلومينيوم به اكسيد تيتانيوم و مقدار آلومينيوم مصرفي  تغييرات متوسط اندازه دانه-٦ شكل

تغييرات ) جها با نسبت مولي آلومينيوم به اكسيد تيتانيوم،  ت متوسط اندازه دانهتغييرا) بذرات با نسبت مولي آلومينيوم به اكسيد تيتانيوم، 

  ها با مقدار آلومينيوم مصرفي تغييرات متوسط اندازه دانه) داندازه ذرات با مقدار آلومينيوم مصرفي و 

  

ها را بـا      هال نيز اين كاهش در اندازه دانه      - از رابطه ويليامسون  

- طبق رابطه ويليامـسون   . دنك يق مي افزايش زمان آسياب، تصد   

 ٣٢ سـاعت آسـيابكاري،      ١٠ها پس از      هال، اندازه متوسط دانه   

 ٢٠ كـه بـه مـدت        )٤( و   )٣(هاي شماره     نانومتر و براي نمونه   

. دسـت آمـد      نانومتر به  ١٢ و   ٣ساعت آسياب شدند، به ترتيب      

 ســاعت آســيابكاري، ذرات  ١٠عــلاوه بــر ايــن، پــس از    

 توليد يكنواخت و مورفولوژي نامنظمنا يعتوز با نانوكامپوزيتي

ذرات كروي هم  ساعت، ٢٠ تا ادامه آسيابكاري با ولي ندشو مي

   .شوند  ميايجاد  يكنواختاندازهبا  محور و ريز 

  هـا و انـدازه ذرات بـا      تغييرات متوسط اندازه دانه)٦( شكل   

)ب()الف(

 )د( )ج(

 )گرم(مقدار آلومينيوم مصرفي  )گرم(مقدار آلومينيوم مصرفي 

 ۲Al/TiOنسبت مولي ۲Al/TiOنسبت مولي 

نه
دا

ه 
از
ند
ط ا

وس
مت

 
ا 
ه

)
تر
وم
نان

( 

ه 
از
ند
ا

ت 
را
ذ

)
تر
وم
نان

( 

نه
دا

ه 
از
ند
ط ا

وس
مت

 
ا 
ه

)
تر
وم
نان

( 

نه
دا

ه 
از
ند
ط ا

وس
مت

 
ا 
ه

)
تر
وم
نان

( 

ت 
را
 ذ
زه
دا
ان

)
تر
وم
نان

( 

 )ساعت(زمان آسياب 
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٢٠  )استقلال (١٣٩٠پاييز ، ٢، شمارة ٣٠، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

 

 
  ب شده ساعت آسيا٢٠ كه به مدت ٢ نمونه شماره EDXآناليز  -٧شكل 

  

نسبت مـولي آلومينيـوم بـه اكـسيد تيتـانيوم و مقـدار آلومينيـوم                

 بيـانگر   )ب-٦( و   )الـف -٦ (شـكلهاي . دهد  مصرفي را نشان مي   

لي آلومينيـوم بـه     ها و ذرات با افزايش نسبت مو        ريزتر شدن دانه  

 اندازه نيز كاهش    )د-٦( و   )ج-٦ (شكلهاي. استاكسيد تيتانيوم   

يش مقدار آلومينيوم مصرفي در مخلـوط       ها و ذرات را با افزا       دانه

 كـه بـر   )د-٦( و )ج-٦ (ارائـه شـكلهاي  (دهـد   آغازين نشان مي 

حسب مقدار آلومينيوم مصرفي اسـت، صـرفاً بـراي نـشان دادن             

ها و ذرات با افزايش مقـدار آلومينيـوم مـصرفي             ريزتر شدن دانه  

هـا بـا افـزايش        علت ريزتر شـدن ذرات و دانـه       ). اند آورده شده 

آلومينيوم، تسهيل و تسريع در فرايند احيا و صرف زمـان           درصد  

 و ذرات بـه جـاي انجـام         ها  بيشتر آسياب براي ريزتر كردن دانه     

كـه بـا ازديـاد مقـدار آلومينيـوم، ذرات            طـوري   به. ستعمل احيا 

اكسيد تيتانيوم در تماس بيشتري با ذرات آلومينيوم قرار گرفته و           

و زمان آسياب كمتـري     با سرعت و سهولت بيشتري احياء شده        

شـود و زمـان باقيمانـده از فراينـد            به اين امر اختصاص داده مي     

  . شود ها و ذرات مي آسيابكاري صرف ريز كردن دانه

 سـاعت   ٢٠ كـه بـه مـدت        )٢( نمونـه شـماره      EDXتحليل     

 وجـود  تحليـل اين .  آورده شده است)٧( شكلآسياب شده در 

عنـصر  . دهـد   ا نـشان مـي    عناصر آلومينيوم، تيتانيوم و اكـسيژن ر      

 به علت جرم اتمي سبك، تـشخيص داده         تحليلنيتروژن در اين    
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٢١  )استقلال (١٣٩٠پاييز ، ٢، شمارة ٣٠، سال مواد پيشرفته در مهندسي 

 و تصاوير ميكروسـكوپ الكترونـي       تحليلبا توجه به اين     . نشد

توان نتيجه گرفت فازهاي نيتريـد تيتـانيوم و اكـسيد             روبشي، مي 

 وجـود   تحليـل همچنـين، ايـن     . اند  آلومينيوم در هم آميخته شده    

كند كه مقـدار آن بـسيار كـم            را بيان مي   عنصر آهن در محصول   

هـا و   تواند بـه علـت سـايش گلولـه     وجود عنصر آهن مي  . است

  .برخورد مداوم آنها به كاپ باشد

 مكـانيكي  و آلياژسـازي  آسـيابكاري  حـين  طور كلـي، در  به   

اتفـاق   سـرد  جوش برسد، بحراني  به حدشكل تغيير كه هنگامي

 از فلزي، ذرات به نسبت كه ذرات سراميكي وجود در اثر .افتد مي

 شـكل تغيير  جوش خوردن حين در برخوردارند، سختي بيشتري

 كه يابد  ميسراميكي افزايش ذرات اطراف در زمينه موضعي پودر

 تغييـر  طرفـي  از. بخـشد  را بهبود مي ذرات خوردن فرايند جوش

 بـه  منجـر  بيشتر، شدن سخت آن دنبال به و شديد  موضعيشكل

 حـضور  در علـت  بـه همـين   .شود شكست ميدر فرايند  تسهيل

 زمـان  بـه  مكـانيكي  آلياژسـازي  فراينـد  سـخت،  ذرات سراميكي

فرايند  شدن كوتاه براي توان  ميكه ديگري دليل. كمتري نياز دارد

كـه   ايـن اسـت   كـرد  بيـان  سراميكي ذرات حضور در آلياژسازي

 عمـل  كوچـك  هـاي آسـياب   گلوله عنوان به فرايند در ترد ذرات

 لازم زمـان  در نتيجه دهد و  ميبهبود را سيستم انرژي كه كنند مي

  .]١٦[يابد كاهش مي پايدار به حالت رسيدن براي

  گيري  نتيجه-٤

  :استخلاصه نتايج منتج شده از اين تحقيق شامل موارد زير 

 بــه روش آلياژســـازي  Al2O3-TiNپــودر نانوكــامپوزيتي    .١

 بـا   TiO2 مكانيكي و با اسـتفاده از مـاده اوليـه ارزان قيمـت            

 .دموفقيت توليد ش

 با نسبت مولي آلومينيوم     TiO2-Alدر اثر آسيابكاري مخلوط      .٢

 در آتمـسفر نيتـروژن بـه        ٣/١ و   ٢/١به اكسيد تيتانيوم برابـر      

 + TiN ساعت، اكسيد تيتانيوم احيا شده و ٢٠مدت حداقل 

Al2O3شود لكن پيشرفت واكنشها اندك است  توليد مي. 

عت باعث توليد نيتريد تيتانيوم با       سا ٢٠آسيابكاري به مدت     .٣

 .د نانومتر ش٣ و ١٢هاي حدود  انهاندازه متوسط د

پارامترهــاي شــبكه نيتريــد تيتــانيوم توليــد شــده بــه روش   .٤

 كه  استآلياژسازي مكانيكي، از مقدار استكيومتري آن كمتر        

حاكي از غير استكيومتري بودن نيتريد تيتـانيوم توليـد شـده            

 .است

بات مربوط بـه پارامترهـاي شـبكه نيتريـد          با توجه به محاس    .٥

تـوان    تيتانيوم توليد شده به روش آلياژسازي مكـانيكي، مـي         

نتيجه گرفت كه استفاده از مقـدار بيـشتر آلومينيـوم، باعـث             

  .شود افزايش نيتروژن در نيتريد تيتانيوم مي
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 با استفاده از روتيل بـه       TiC–Al2O3تيتانيوم و نانوكامپوزيت    

، فصلنامه علمـي    "روش سنتز احتراقي و آلياژسازي مكانيكي     

، اولشـماره   چهـارم،   ، سـال    پژوهشي مهندسي مواد مجلسي   

  .١٣٨٩بهار 

 از زيركونيا به روش  Fe-ZrCتوليد كامپوزيت "ك، .جوادي  .١٤

، دانشكده مهندسي مواد، دانشگاه آزاد اسلامي       "سنتز احتراقي 

  .١٣٨٩اد، تابستان واحد نجف آب

بررسـي پارامترهـاي   "م،  .ع، آزادبـه    .س.م، سـجادي    .عباسي   .١٥

ــاختار    ــودر نانوس ــد پ ــر تولي ــياكاري ب ــه روش Ni3Alآس  ب

ــشترك انجمــن  "آلياژســازي مكــانيكي ــين همــايش م ، دوم

مهندسين متـالورژي و جامعـه علمـي ريختـه گـري ايـران،              

  .١٣٨٧دانشگاه آزاد كرج، آبان 

توليد كامپوزيـت پايـه     "م،  .، آزادبه   ع.س.م، سجادي   .عباسي   .١٦

آلومينيوم با روش آسـيابكاري مكـانيكي و مطالعـه خـواص            

، سـال   ، فصلنامه علمي پژوهشي مهندسي مـواد مجلـسي        "آن

 .١٣٨٨تابستان ، دومشماره سوم، 
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