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 ـفرايند مختلف تحت يهام، در زمانيتانيد تياکس يد يدرصد وزن ۵وم خالص به همراه ينيحاضر پودر آلوم ژوهشپدر  -چكيده   كـاري  ابيآس
 ـ يش زمان آسيمشخص شد که افزا) XRD(کسيله پراش پرتو ايبه وس يفازتحليل با استفاده از . قرار گرفتند يکيمکان سـاعت   ۱0ش از ياب بـه ب

 ـ يتـان يوم با تينيند، آلوميابا ادامه فر .شود ميل يدر ساختار تشک Al2O3وم شده و ينيمم توسط آلويتانيت يايسبب اح دهـد و سـبب    يم واکـنش م
ت يع ذرات تقويپس از توزچنين  هم. قرار گرفتند يمورد بررس، يکيناميبا استفاده از روابط ترمودها  ن واکنشيا. شود ميب يدر ترک Al3Tiل يتشک

هال، انـدازه متوسـط    -امسونيلي، مطابق با رابطه و)XRD(کسيا يحاصل از پراش پرتو يالگو يک هايپ يشدگ پهنه از نه، با استفاديکننده در زم
   .قرار گرفت يذرات پودر مورد بررس ي، ساختار و مورفولوژ)SEM(الكتروني روبشي له ميكروسكوپين شد و به وسييو کرنش شبکه تع دانه
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Abstract: In the present study, pure Aluminum powder with 5%wt Titanium Dioxide was mechanically milled at different 

times. Using phase analysis through X-ray diffraction (XRD), it was found that increasing of the milling times over 10 hours 

causes the reduction of Titanium by Aluminum and formation of Al2O3 in the structure. Also, it was shown that if the process 

persists, Aluminum reacts with Titanium and causes the formation of Al3Ti in the composition. The reactions were studied 

through the thermodynamic relations. Furthermore, after distribution of reinforcement particles in the matrix, 
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using X-ray diffraction peak broadening, according to Williamson-Hall equation, the mean crystallite size and lattice strain were 

determined, and by scanning electron microscopy (SEM), the structure and morphology of the powder particles were studied. 
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  مقدمه -١

 ياز مـواد مهندس ـ  يگروه ـ يومينيآلومكامپوزيت هاي زمينه    

 ياژهـا ينسبت به آل يمنحصر به فرد يهايژگيکه و اند شرفتهيپ

د و ي ـد تولي ـجد هـاي  روشبـا توسـعه   . دارنـد وم مرسوم ينيآلوم

ف ي ـدر ط هـا  کامپوزيتن ينه، استفاده از اياستفاده از مواد کم هز

ن ي ـکاربرد عمـده ا  .ش استيفزاع، در حال اياز صنا يگسترده ا

ل وزن سـبک و  ي ـما و خودرو، به دليع ساخت هواپيمواد در صنا

در  يکيو سـرام  يخـواص فلـز   بيترک. ستآنها ياستحکام بالا

منجـر بـه خـواص منحصـر بـه       يومينيآلوم نهيزم يها تيکامپوز

 دها،ي ـاز کارب يومي ـنيآلوم نهيزم يها تيدر کامپوز. شود يم يفرد

کننـده   تي ـمـواد بـه عنـوان فـاز تقو     ريو سـا  دهاياکس دها،يترين

ــ ــا روش]. ۹-۱[ شــود ياســتفاده م ــ يه ــرا يمختلف ــتول يب د ي

ن ي ـدر ا. وم وجود داردينينه آلومينانوساختار با زم يها تيکامپوز

را بـا  يز شد،پودر، منحصر به فرد  يمتالورژ هاي روشخصوص 

 ـبـا توز  ينـه فلـز  يزم هـاي  کامپوزيـت  تـوان  مـي  ها روشن يا ع ي

ر يد نمـود کـه بـا سـا    ي ـکنواخت ذرات در ابعـاد نـانومتر را تول  ي

 هـاي  روشاز  يک ـي يکياب مکـان يآس ـ. يسـت ممکـن ن  ها روش

 ينه فلـز يزم هاي کامپوزيتد يکه سبب تول استپودر  يمتالورژ

ن روش، شکل ذرات پـودر  يدر ا. شود ميبا ساختار اصلاح شده 

ت اب شده نامنظم اسـت و ذرات پـودر بـه شـدت کارسـخ     يآس

اب پودرهـا رخ  ين آسيسه اتفاق در ح يطور کلبه]. ۱۰[ اندشده

 يدر مرحلـه اول، ذرات پـودر بـه همـراه مقـدار کم ـ     . دهـد  مـي 

در مرحلـه  . لغزنـد  يهم م ـ يک روير شکل پلاستييشکست و تغ

ک يالاسـت به صورت ر شکل ييتغ يدوم، ذرات پودر دچار مقدار

 ـ  يک ميو پلاست در . دهـد  ين ذرات رخ م ـيشود و جوش سـرد ب

رات پـودر، کارسـخت شـده و دچـار شکسـت      ذمرحله سـوم،  

ــ ــوند  يمـ ــدف از ا]. ۱۳-۱۱[شـ ــهـ ــژوهش نيـ ــام پـ   ، در گـ

 ـبـا تقو  يومي ـنينـه آلوم يت زميد پودر نانوکامپوزينخست تول ت ي

 يو در گام بعد بررس يکياب مکانيبه روش آس، TiO2 يها کننده

 يکيناب مکـا يد به روش آسين توليانجام شده در ح يها واکنش

 يمحصول بـا اسـتفاده از پـراش پرتـو     يابيو در آخر مشخصه 

   .است) SEM( يروبش يکروسکوپ الکترونيو م) XRD(کس يا

  

  ق يمواد و روش تحق -۲

gr/cmته يدرصد و دانس ـ ۷/۹۹وم با خلوص ينياز پودر آلوم   
3 

انـدازه متوسـط    کـه  بهره گرفتـه شـد   ينه فلزيبه عنوان زم  ۷/۲

 يپـودر د ن از يچن ـ هـم . بودکرومتر يم ۴۰م وينيذرات پودر آلوم

ــ ــانيد تياکسـ  ــيتـ ــوص بـ ــا خلـ ــد و  ۸۴۵/۹۹ش از يم بـ درصـ

gr/cmتهيدانس
درصد آن فاز آناتاز  ۹۰/۷۹که استفاده شد   ۲۳/۴ 3

اندازه متوسط ذرات پـودر  . داد ميل يل تشکيرا فاز روتا يو مابق

 رد هي ـمـواد اول  يمورفولوژ .بود کرومتريم ۲۰ م،يتانيت دياکس يد

  .استقابل مشاهده  )۱( شکل

درصـد   ۵وم بـا  ينيبه صورت مخلوط پودر آلوم يادشدهمواد 

 ـ  ۳م کـه بـه همـراه    يتـان يد تياکس يد يوزن د ياس ـ يدرصـد وزن

به عنوان عامـل کنتـرل کننـده    ، )CH3(CH2)16CO2H(ک ياستئار

  .اب قرار گرفتنديند مورد آسيافر

 ۳۰۰سـرعت  با  ياره ايس ابيدر آس يکيمکان ابيآس نديافر  

 يهـا گلوله اب ويمحفظه آس جنس .رفتيقه انجام پذيدور در دق

متر  يليم ۸مورد استفاده از فولاد زنگ نزن، قطر گلوله ها برابر با 

 .در نظـر گرفتـه شـد    ۱بـه   ۱۰گلوله به پودر هم  يو نسبت وزن

آرگـون انجـام    يتحت اتمسفر گاز خنث ـ يکياب مکانيآس فرايند

سـاعت از مخلـوط    ۲۰ و ۱۵، ۱۰، ۵، ۰ يدر زمـان هـا  . گرفت

موجـود و   يفازهـا  يبه منظـور بررس ـ  .شد يرينمونه گ ،يپودر

ــايمقا ــپ يســه پهن ــو ا ي ــراش پرت ــدليک، از دســتگاه پ   کــس م

X-PERTPRO در تمـام الگوهـا از پرتـو     چنين هم. استفاده شد

. انگستروم بهره گرفته شد ۵۴۲/۱با طول موج   CuKαتک موج 
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  .ميتانيت دياکس يپودر د) ب و ومينيپودر آلوم) الف :)SEM( يروبش يکروسکوپ الکترونير ميتصو - ۱شکل

  

  هـال  -امسـون يلين اندازه دانه و کـرنش شـبکه بـه روش و   ييتع 

ــه   ــا رابطـ ــابق بـ ــا ) ۱(مطـ ــرم افزارهـ ــتفاده از نـ ــا اسـ   يو بـ

X'Pert High Score  وSigma Plot شد انجام:  

)۱    (                                        θθθθεεεε++++
λλλλ

====θθθθββββ sin4
d

K
cos

  
ــه طــوري  ــر (ثابــت شــرر  Kطــول مــوج،  λکــه ب ــا کــه براب ب

 βه پـراش و  ي ـزاو θکرنش شبکه،  εاندازه دانه،  d، )است۹۱/۰

 يبررس ـ بـراي  چنين هم]. ۱۷ -۱۴[ ستها کيپ يشدگ پهنن يمب

 يکروسکوپ الکترونيو ساختار حاصل، از دستگاه م يمورفولوژ

  .استفاده شد VEGA\\TESCANمدل  يروبش

  

  ج و بحث ينتا -۳

ت ينانوکامپوز کسيحاصل از پراش پرتو ا ي، الگو)۲( شکل   

زمـان   شيافـزا ، بـا  شـود  يچنانچه مشاهده م ـ. دهد مي شينمارا 

 يناش ـ يشدگ پهن نيا. شوند يم يشدگ پهنها دچار  کيپ ابيآس

اثـر   در هـا  دانـه شـدن انـدازه    زير. ستها دانهشدن اندازه  زياز ر

هـا و جـداره محفظـه     مکرر ذرات پـودر بـا گلولـه    يبرخوردها

 تذرا ديشـد  يکيمکـان  يبرخوردها ليبه دل. دهد ميرخ  ابيآس

قفـل   گـر يد کيها در  ييو گلوله ها، نابجا ابيپودر با جداره آس

 ليتشـک  يفرع ـ يمرزها، شده يو ذرات دچار کارسخت شوند مي

تر شدن انـدازه   سبب کوچک يفرع يمرزها نيا ليتشک. شود مي

 شيبـا افـزا  . شـود  ميها  شدن آن ميتر و تقس کم ريبه مقاد ها دانه

نسبت به  يتر کم نرخبا  ،شکل ذرات رييتغ فرايند اب،يزمان آس

  ].۱۹و۱۸[ روديم شيپ ابيآس نيساعات آغاز

اسـت کـه در    يرتعادليغ يندهايااز انواع فر يکيمکان ابيآس

اسـتفاده   نـد، يامحرکـه فر  يروي ـبـه عنـوان ن   يکيمکان يآن انرژ

محرکـه   يروي ـن شيمنجـر بـه افـزا    يکيمکـان  ابيآس ـ. شـود  مي

 ـا. دشـو  مـي  فراينـد  سرعت شيافزا چنين همو  يکيناميترمود  ني

 ـ ونديپ شکست يسرعت با کاهش ابعاد ذرات و حت شيافزا  نيب

 فراينـد  سرعت زيشده ن جاديا وبيالبته ع. دشو ميها حاصل  اتم

زمـان   شيبـا افـزا   دشـو  مـي مشـاهده  . ]۲۰[دهند  يم شيرا افزا

 دياکس ـ يمربـوط بـه د   يها کيساعت، پ ۱۰از  شيبه ب ابيآس

 )Al2O3(وم ي ـنيآلوم ديمربوط به اکس يها کيپ، محو شده ميتانيت

ــانيو ت ــاهر مـ ـ ميت ــو يظ ــا. دنش ــه     ني ــه ب ــا توج ــوع ب   موض

داده  حي، توض ـدهـد  مي شيرا نما نگهاميال اگرامي، که د)۳( شکل

تـر بـودن خـط     نييبا توجه به پـا  اگراميد نياس ابر اس. شود مي

م، يتــانيت ونيداســينســبت بــه خــط اکس وميــنيآلوم ونيداســياکس

بـا  . کنـد  اءي ـرا اح ميتـان يت) ۲(مطابق واکـنش  د توان مي ومينيآلوم

 شيب ـ ب،ي ـشده در ترک اءياح ميتانيمقدار ت اب،يزمان آس شيافزا

وم ينيآلوم ديسمربوط به اک يها کيتعداد پ شود ميسبب  ،شده تر

  . ابندي شيافزا ميتانيو ت

)۲  (  )S()S(32)S(2)S(
Ti3OAl2TiO3Al4 ++++→→→→++++  

 به ترتيـب  اتاق يواکنش فوق در دماو آنتروژي ل يتشک يگرما

JKو  -J ۵۱۹۴۰۰بـــا  برابـــر
-1

کـــه پـــس از اســـت  ۱۸/۷۱  
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  .تيکس نانوکامپوزيا يحاصل از پراش پرتو يالگو - ۲شکل

  

  
  ].۲۱[ نگهامياگرام اليد -۳شکل 

  

آزاد واکـنش فـوق    ي، مقدار انرژ]۲۲[ )۳(در رابطه ي گذار يجا

  .ديآ يدست مه اتاق ب يدر دما

)۳(  T,fT,fT,f
STHG ∆∆∆∆++++∆∆∆∆====∆∆∆∆  

)۴(   )K298(18.71519400G
298,f

××××++++−−−−====∆∆∆∆  
J36.498188−−−−====  

کـه   استژول  - ۴۹۸۱۸۸/٣٦ J واکنش برابر ينآزاد ا يانرژ ييراتتغ

 خوديبه  خود نشان دهندهآزاد  يرژان ييراتبودن مقدار تغ يمنف
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  .ساعت آسياب ۲۰پس از  Al-5%wtTiO2براي پودر نانوکامپوزيت  )4sinθ  - cosθβ(هال  - نمودار ويليامسون - ٤شکل

  

بر اساس واکنش فـوق   .است يکيناميواکنش از نظر ترمود بودن

 يمـول د  ٣و  ومي ـنيمـول آلوم  ٤ م،يتـان يمول ت ٣ ليتشک يبه ازا

 .دنشو يمصرف م ميانتيت دياکس

م و يتـان يمربـوط بـه ت   يها کياب تعداد پيش زمان آسيبا افزا

، يکياب مکـان يآس فرايند با ادامه چنين هم .ابدي ميش ينا افزايآلوم

، )۵(واکـنش   يکه ط يا به گونه. شود،ر ييب دچار تغيمجدداً ترک

د اء شـده وار يم احيتانيب، با تيمانده در ترک يوم باقينير آلوميمقاد

  .شوند يواکنش م

)۵(                                          )S(3)S()S(
TiAlTiAl3 →→→→++++  

اتـاق، برابـر بـا     يدر دمـا ) Hf∆(ل واکـنش فـوق   يتشـک  يگرما

J۱۴۶۴۴۰-  آن هـم برابـر   يو آنتروپJK
-1

کـه  اسـت   -۰۴۷/۱۲  

آزاد واکنش فـوق   يمقدار انرژ) ۳(در رابطه  يگذار يپس از جا

   :ديآ يدست مه ب اتاق يدر دما

)٦ (                          )K298(047.12146440G
298,f

××××−−−−−−−−====∆∆∆∆  

                                             J006.150030−−−−====  
خـود بـه    نشان دهنـده آزاد  يانرژ راتييبودن مقدار تغ يکه منف

بـر اسـاس    .اسـت  يکينـام يواکـنش از نظـر ترمود   بودن يخود

وم و ينيمول آلوم ٣،  Al3Tiمول  ١ل يتشک يه ازاواکنش فوق، ب

  .شوند يم مصرف ميتانيمول ت ١

هـال   -امسـون يليبه روش و ها دانهمتوسط اندازه  نييتع براي

) ٤( شـکل . شـده اسـت  هـا اسـتفاده    کي ـپ يشدگ پهن رياز مقاد

 ۲۰پــس از ت يــنانوکامپوز يهــال را بــرا -امســونيلينمــودار و

  .دهد ميش ياب نمايساعت آس

در  يشـدگ  پهـن هـال، دو نـوع    -امسـون يليطابق با رابطه وم

  از کـرنش شـبکه و    يناش ـ يشـدگ  پهـن . افتـد  يها اتفاق م ـ کيپ

 يهـا  دانـه انـدازه   ياندازه دانه که بـرا  ريياز تغ يناش يشدگ پهن

عوامـل   يبـه طـور کل ـ  . اسـت نانومتر معتبـر    ۵۰۰تر از  کوچک

. گذارنـد  ريثپودرهـا تـأ  ) XRD( يالگـو  يشدگ در پهن يمتعدد

کـه   شـود  مـي  يشـدگ  پهـن  شيمثال نقص شبکه باعث افزا يبرا

در . وابسـته بـه درجـه بازتـاب باشـد      اي ـممکن است مستقل و 

هـا، نقـص    ييماننـد نابجـا   يوبي ـکه بلور در اثر وجود ع يصورت

 ،گردد ميتر تقس کوچک يها ها به حوزه ييدوقلو ايشدن و  دهيچ

 قـت يدر حق. دهـد  يم ـ يهـا رو  تيسـتال يراز ک يناش يشدگ پهن

 نيتخم ـ وب،ي ـع نيا يها در نمونه حاو تيستالياندازه کرتحليل 

 يهـا، جاهـا   يينابجـا  گـر، ياز طـرف د . استها  حوزه نياندازه ا

 ليقب نياز ا يوبيعو  نيجانش ياتم ها ن،ينش نيب يها اتم ،يخال

هـر دو   دوجـو  نيبا ا. شوند مياز کرنش  يناش يشدگ پهنباعث 

طـور مثـال    به رايز ،اند مرتبط گريدكيبه  شدهياد يشدگ پهننوع 

 و در نتيجـه متعـدد   يپراش ـ يها حوزه جاديها منجر به ا يينابجا

ــر بــــه   ــدگ پهــــنمنجــ حاصــــل  يهــــا کيــــپ يشــ
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 يسـتال يکر وبي ـع يبـالا  دانسـيته . دشـون  مي) XRD( ياز الگو

 يکارسـخت  شيسبب افزا يکيمکان يکار ابياثر آس شده در ديتول

و  ديشـد  يکيشـکل پلاسـت   ريي ـتغ لي ـبه دل. شود ميذرات پودر 

 کـه  ابـد ي مـي ذرات کـاهش   يستاليمداوم، ابعاد کر يها شکست

نکتـه   ني ـا نيمب کس،يپراش پرتو ا يالگو يها کيپ يشدگ پهن

 گـر  اني ـشـده، ب  يکـار  ابيپودر آس ـ ذرات اديسطح ز. باشد مي

عـرض  . ]۲۳و ۱۲[ شده در ذرات است رهيذخ يانرژ ادير زمقدا

دانـه را   متوسـط  هال، انـدازه  -امسونيليو نموداراز مبدأ خطوط 

 جـاد يکـرنش ا  نيمب زين خطوط بيش چنين هم .کند ميمشخص 

 ].۱۴-۱۷[ استشده در شبکه 

رات اندازه متوسط دانه و کرنش را بـر  يينمودار تغ) ۵( شکل

شـود،   يم ـ ملاحظـه چنانچه . دهد ميش ياب نمايحسب زمان آس

شده در شبکه  جادي، مقدار کرنش اها دانهبا کاهش اندازه متوسط 

 ريي ـتغ لي ـکرنش در شـبکه بـه دل   نيوجود ا. افته استي شيافزا

اب يآس ـ يرتعـادل يغ فراينـد  است که در اثـر  يکيالاست يها شکل

 هـا  دانهکاهش اندازه متوسط  چنين هم. شده است جاديا يکيمکان

داشته کـه بـا    يشترينرخ ب يکياب مکانيآس ييابتدا يها زمان در

  رد ي ـگ يم ـ يتـر  ن رونـد، شـدت کـم   ي ـاب، ايش زمـان آس ـ يافزا

  ].٢٤ و ٢٣[

ــتفاده از م ــا اس ــيب ــکوپ الکترون ، )SEM( يروبشــ يکروس

 شـکل که شد  يت، بررسيو ساختار پودر نانوکامپوز يمورفولوژ

ــو) ۶(  ــير ميتصـ ــکوپ الکترونـ ــ يکروسـ ــود يروبشـ ر از پـ

اب نشـان  يمختلـف بعـد از آس ـ   يهـا  را در زمـان  تينانوکامپوز

 يذرات پودر کرو يشود، مورفولوژ يچنانچه مشاهده م. دهد مي

ل به آگلومره ياب، ذرات پودر تمايآس ييابتدا يها در زمان. است

دا ي ـن موضـوع کـاهش پ  ياب ايش زمان آسيشدن دارند و با افزا

 -ريپـذ  نـوع انعطـاف  از  Al-TiO2اب يستم تحت آسيس. کند مي

 ه شدن ذرات وجود عامل انعطافکلوخ يل اصليکه دل استترد 

 يريبـا انـعــطاف پـذ    يوم فلـزينيرا آلوميز ،استوم ينيرآلوميپذ

تعـادل   يل عـدم برقـرار  يبه دل ييابتدا يکه در زمان ها ستبالا

کلوخـه  ل به يتماآن ن نرخ جوش سرد و شکست ذرات پودر يب

 ـيزمان آس شيبا افزا. دارند شدن ک ي ـسـاعت   ۱۰ش از ياب به ب

کـه   شـود  مين نرخ جوش سرد و شکست برقرار يب يتعادل نسب

   تــوان مــي. شــود مــيذرات پــودر  کلوخــه شــدنســبب کــاهش 

 ـ  يکياب مکـان يآسفرايند کرد که با ادامه ينيب شيپ  ۲۰ش از يبـه ب

ش يل ذرات به شکست نسبت به جوش سـرد افـزا  يساعت، تما

  ].۲۴[ يابد مي
  

  گيري جهنتي -۴

درصـد وزنـي دي    ۵آسياب مکانيکي پودر آلومينيوم بـه همـراه      

دور در  ۳۰۰اکسيد تيتانيم، به وسـيله آسـياب سايشـي بـا سـرعت      

سـاعت سـبب توزيـع مناسـب ذرات تقويـت       ۲۰در زمان  و دقيقه

 هـال  -امسـون يليبـا اسـتفاده از رابطـه و   . شود مينه يدر زم کننده

 يها در زمانچنين  هم. بدست آمدنانومتر  ۳۰اندازه متوسط دانه 
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  ،ساعت ۵) الف :هاي مختلف آسياب  ، پودر نانوکامپوزيت، پس از زمان)SEM(تصوير ميکروسکوپ الکتروني روبشي  -۶شکل 

  .ساعت ۲۰) د  و ساعت ۱۵) ج  ،ساعت ۱۰) ب

  

بـه لحـاظ   ( يک واکنش خود به خـود ي يساعت، ط ۱۰ش از يب

ل يسـبب تشـک  ، اء نمودهيم را احيتانيوم، تينيم، آلو)يکيناميترمود

Al2O3   م يتانيوم با تينيند، آلومايکه با ادامه فر شود ميدر ساختار

. شـود  مـي  Al3Tiل يسـبب تشـک   ،ز واکـنش داده ي ـاء شـده ن ياح

دهـد   مـي نشان ) SEM( يروبش يکروسکوپ الکترونير ميتصاو

ن يتعادل ب يعدم برقرارل ياب به دليآس ييابتدا يدر زمان ها که

شـدن   کلوخـه نرخ جوش سرد و شکست ذرات، ذرات پودر به 

 ـ يش زمان آس ـيل دارند که با افزايتما سـاعت   ۱۰ش از ياب بـه ب

ن نرخ جوش سرد و شکسـت ذرات برقـرار   يب يک تعادل نسبي

  .شود ميذرات پودر  کلوخه شدنشده که سبب کاهش 
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