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Abstract: In this study, AlN whiskers were prepared in a tube furnace at 1000˚C for 1h with 500 cc
min nitrogen gas flow.

Al powders with particle size of 3 μm and 45 μm and NH4Cl were used as raw materials. SEM, TEM and XRD analysis were used
to characterize AlN whiskers. The results showed that the diameters of AlN whiskers would range from 140 nm to 340 nm if
different amounts of NH4Cl and 3 μm Al powder were used. In the case of using NH4Cl more than 40wt%, pure AlN without any
unreacted Al was formed as the final product. Using NH4Cl and Al with particle size of 45 μm led to AlN whiskers with 630 nm to
870 nm in diameter. By adding 50%wt NH4Cl, pure AlN was formed. The diameter of the whiskers was increased by increasing
NH4Cl content in starting materials (about 200 nm). Also, an increase in the diameter of AlN whisker resulted from coarse Al
powder. By adding NH4Cl to Al, thermodynamically spontaneous cholororination - nitridation reactions were increased in vapor
phase and whiskers and pure AlN powder were produced.
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مقدمه-1
گونـال از نـوع   اهگزیسـتال یسـاختار کر يوم دارای ـنید آلومیترین

ــوورتز ــای ــروه فض ــتP63mcییت و گ ــبکه آن . اس ــت ش ثاب
A˚11/3=a،A˚98/4 =c601/1و =c

aسه یکه قابل مقااست
HCPهـاي کانوم در مینیآلوميهااتم. آل استدهیت ایبا وورتز

تتراهـدرال را  هـاي کـان ماز یمینتروژن ینيهاار دارند و اتمقر
]. 1[اندپرکرده
از یکیکه ییساختارهاهمه است که به اي کلیواژهسکر یو

گفتـه  باشـد  بلنـد ار یر ابعـادش بس ـ یسـه بـا سـا   یابعاد آن در مقا
. اسـت آنهـا  بـودن  بلـور سـکرها تـک   یوممتازیژگیو. شودمی
ــترینيســکرهایو ــنید آلومی ــا وم،ی ــالا، ب ــالخلــوص ب يهــاافی

1000تـا  5هستند که نسبت طـول بـه قطـر آنهـا از     يبلورتک
و خـواص  بـوده  نظـري ک بـه مقـدار   یها نزداستحکام آن. است

دارا ) بـودن بلـور ل تـک  ی ـبـه دل (را ايویژهییایمیو شیکیزیف
ل سـال  ی ـوم در اوای ـنید آلومی ـترینيسـکرها یوسـاخت  . ندسته

بسیار ياوم به عنوان مادهینید آلومیترین.گزارش شده است1960
 ـا]. 2[شـود  میکار برده بهها يهادمهیه نیر پایزيبرامناسب ن ی

، ])W/mK320]3(بـالا گرمـایی ت یب خواص شامل هدایترک

بـا  هماهنـگ کـه ) 6C-1-10×4.3(ن ییپـا گرمـایی ب انبساط یضر
، مقاومـت  ])5[Kg/m33300(بـالا  چگالی، )]4[استمیسیلیس

، ])5[الکتــرون ولــت 8/5-2/6بانــد ممنوعــه (زیــادیکــیالکتر
کـه  ]) MHZ1]3در فرکـانس  8/8(خوب یکیالکتريخواص د

از کنــد، یجــاد مــیرا اگرمــاییو اتــلاف گرمــاکــاهش اتاثــر
يسـکرها یت از وی ـه کامپوزی ـتهدر. ن ماده اسـت یايهایژگیو

AlN باSiC،Si3N4 ،ZrO2،Al2O3وTiB2 از یخـوب يسـازگار
اسـتفاده آن در  ن یچن ـهـم ]. 6[اسـت  مشاهده شدهخواص دید

،جوشــیقابلیــت تـف ش یافـزا موجــبSiCZrB2-تی ـکامپوز
د ی ـترینيسـکرها یو].7[شـده اسـت   يریپـذ استحکام و شوك

کربوترمـال و  يای ـل احی ـاز قبیگوناگونيهاوم به روشینیآلوم
، سـنتز  ]12و11[م یون مسـتق یداس ـیرتی، ن]10-8[ون یداسیترین

، رسوب بخـار  ]14و13، 5[رونده شیخود پيدما بالایاحتراق
و رشــد ] 16[د و تبلــور مجــدد ی، تصــع]CVD] (15(ییایمیشــ

و17[وم و کربن ینیآلوميبا استفاده از کمپلکس حاویستیکاتال
.دنشوتهیه می]18

د ی ـترینيسـکرها یلازم است کـه و يتجاريکاربردهايبرا
روش دلیلن یهمبه. د شوندیتولهزینهکميهاروشوم از ینیآلوم
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ارزان و اقتصـادي بـراي   ،نیتریداسیون مستقیم که روشـی سـاده  
مناسـب اسـتفاده   هـاي مواد اولیه و افزودنیبوده، در آن از تولید 

.، کاربرد زیاد دارددوشمی
در از پـودر آلومینیـوم  ] 19[و همکـاران  1پژوهش پرتنیدر

آنها به این نتیجه دسـت  . استفاده شدروش نیتریداسیون مستقیم 
C˚1700-1600که دماي بهینه براي رشد ویسکرها بـین  یافتند

تـا مقـدار   آلومینیـوم ،C˚1750و با افـزایش دمـا بـیش از    تاس
منجر بـه افـزایش زیـاد درجـه     این مساله . شودمیزیادي تبخیر 

از فـاز گـازي   ترید آلومینیومرسوب بیشتر نیشده، به فوق اشباع
قطـر زیـاد و   ، یافته داراي طول کـم ویسکرهاي رشد . انجامدمی

طـول بیشـتر و قطـر    براي ویسـکرهاي بـا   . عیوب زیادي هستند
روش نیتریداسـیون مسـتقیم   . باید غلظت نیتروژن کم باشدکمتر 

طــور کامــل در انتهــا بــهی ســویاز ،نیــاز بــه دمــاي بــالا داشــته
از ایـن رو در ایـن روش از افـزودن    . دهـد نمینیتریداسیون رخ

ت دمـش  تحC˚1000کلرید آمونیوم به پودر آلومینیوم در دماي 
]12[3و باهگـت 2رادوان]. 12و11[نیتروژن استفاده شده است 

یخروجيگازها،ومید آمونیزان کلریش میبا افزانشان دادند که 
و کـرده اد جیايادیزيهاه آن تخلخلیا تجزید یاز تصعحاصل
بـا  . را داده اسـت C˚1000يتروژن در دمـا یشتر نیبوروداجازه 

ون تـا  یداس ـیترین،یوزن ـ% 50وم تـا  ی ـد آمونی ـزان کلریش میافزا
وم، پـودر  ید آمونیکلریوزن% 40با افزودن . افتیش یافزا% 6/95
خلـوص بـالا و شـامل نـانو     بـا  د و ی، سـف سسـت دست آمـده به
بـا افـزودن  ] 11[کـاران و هـم رادوانپژوهشدر . بودسکرها یو

ده یتریاز نیر واکنش متفاوتیخط سیوزن%50وم تا ید آمونیکلر
مـایع،  -ده شـدن گـاز  ی ـتریدر ن. شديریگجهینتعیما-شدن گاز

وم مـذاب  ی ـنیشـتر از نقطـه ذوبـش بـه آلوم    یبيوم در دماینیآلوم
د ی ـتریدهـد و محصـول ن  میتروژن واکنش یبا گاز ن،ل شدهیتبد
در نـوك  این پژوهشـگران در کار . ]12[شود مید یم تولوینیآلوم

سـکرها  یودهدنشان میمشاهده نشد که ياچ قطرهیسکرها هیو
بیـان ها آن. اندرشد کرده) زم فاز بخاریمکان(VSزم یله مکانیبوس

يخـود بـه خـود   يهـا از واکـنش AlNيسـکرها یکردند کـه و 
.اندهل شدیده شدن در فاز بخار تشکیترین-ده شدنیکلر

ــدر ا ــژوهشنی ــترینيســکرهایو، پ ــنید آلومی وم از روش ی
ه ی ـتهارزان و راحت است، ، سادهیم که روشیون مستقیداسیترین

یل ـیخومینید آلومیتریسکر نیه ویتهيبراکنونتان روشیا. شد
وم ی ـد آمونی ـر کلریثادر ابتدا ت. استاستفاده قرار گرفته مورد کم 

قـرار  یمـورد بررس ـ ه نهاییفرآوردسکرها و خلوص یبر قطر و
ب مـواد  ی ـوم در ترکینیر اندازه ذرات پودر آلومیسپس تاث.گرفت

.شدیبررسل شده،یتشکيسکرهایه بر قطر ویاول

هامواد و روش-2
خلـوص  و میکرومتر3اندازه ذرات میانگینپودر آلومینیوم با

انـدازه  یـانگین  ، پودر آلومینیوم بـا م )مرك آلمانشرکت % (99
ــه % (99خلــوص ومیکرومتــر45ت ذرا ــوم بحــرین ب آلومینی

999/99بـا خلـوص  ) N2(، گـاز نیتـروژن   )شکل نیمه کـروي 
پودر کلرید آمونیـوم بـا خلـوص    و)شرکت فرافن گاز ایران(

. در انجام آزمایشـات اسـتفاده شـد   )شرکت مرك آلمان% (99
.توزین و سپس مخلـوط شـدند  1جدولبر اساسمواد اولیه

هـاي گرافیتـی   ها به حالت مخلوط پودري در بوتـه هنمونابتدا
اتمسـفر  بـا افقـی ايلولـه ها در کـوره  سپس بوته. شدندریخته 
خلـوص بـالا بـه    بـا  نیتـروژن  گـاز . قرار داده شدندشدهکنترل

کـوره داخـل  باره براي خروج هرگونـه اکسـیژن و رطوبـت    یک
توسـط  cc/min500و سـپس جریـان نیتـروژن در   جریان یافت 

اي برنامهبراساس کوره . ثابت نگه داشته شدN2جریان سنج گاز 
C˚1000بـه دمـاي   C/min˚15بـا سـرعت  که بـه آن داده شـد،   

بـاقی  N2ساعت در این دما تحت جریان گاز1به مدت ،رسیده
ــد ــدن  . مان ــپري ش ــد از س ــه 1بع ــاعت، نمون ــوره س ــا در ک ه

شـدند و بـه دمـاي محـیط    تحت جریـان ثابـت نیتـروژن سـرد    
هـا فـرآورده خارج شدند و آنالیز کیفی ها در انتها نمونه. رسیدند

Philipsشـرکت  ) X)XRDپـراش اشـعه   رگتحلیلبا استفاده از 

و بـا ولتـاژ   Cu-Kαه با پرتـو  جدر20ـ100در بازه Xpertمدل 
اسـتفاده از  تصاویر ویسـکرها بـا  . انجام شدkV40دهنده شتاب

ولتاژ اعمالیبا SEM (Tescan(روبشی یلکترونمیکروسکوپ ا
kV20-15اشعه زاسمجهز به آشکارX سـنجی  بر اساس طیـف
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هاه برحسب درصد وزنی براي نمونهیب مواد اولیترک-1جدول 
ومید آمونیکلرپودر 

(NH4Cl)

)Al(ومینیآلومپودر 
مترکرویم45

)Al(وم ینیآلومپودر 
مترکرویم3

درصد وزنی مواد
کدهیولا

00100A1

10090A2

20080A3

30070A4

40060A5

50050A6

01000B1

10900B2

20800B3

30700B4

40600B5

50500B6

تصـاویر بهتـر از نـانو    تهیه رايب. تهیه شد)EDS(توزیع انرژي
بودن ویسـکرها از میکروسـکوپ   بلورچنین تکویسکرها و هم

با ولتاژ اعمالیEM208مدل TEM (Philips(الکترونی عبوري 
kV100مجهــز بــه پــراش الکترونــی ناحیــه انتخــابی)SAED ((

.استفاده شد

ج و بحثینتا-3
بـود و بـا   يخاکسـتر ل به ید مایشده سفهساختيهارنگ نمونه

از هافرآورده، هیب مواد اولیوم در ترکید آمونیش درصد کلریافزا
بـه نظـر   . دگرگـون شـدند  يبـه حالـت پـودر   ياحالت کلوخه

هـا  ش تخلخـل نمونـه  یوم باعـث افـزا  ی ـد آمونی ـکلررسد که یم
ياز پودرهـا ،يپـودر يهـا نمونـه ل در ی ـن دلیبـه هم ـ . شودیم

. استفاده شدیکروسکوپیر میتصاويها برانمونهيقسمت مرکز
، A1 ،A2 ،A3يهـا نمونهیروبشیکروسکوپ الکترونیر میواتص
A4 ،A5، وA6، پـراش اشـعه   يو الگـو 1مطابق شـکلXـا  ن ی

.بود2ها مطابق شکلنمونه

مذاب يهاساختار به شکل گلولهA1در نمونه1مطابق شکل
درصـد  10با افزودن A2در نمونه).الف-1شکل(وم بود ینیوملآ

 ـنیآلومد ی ـترین، ومینیآلوميوم به نمونه حاوید آمونیکلریوزن وم ی
). ب-1شـکل  (مشاهده شد سکرها یرشد و،د شدهیتوليشتریب

وم به نمونـه  ید آمونیکلریوزندرصد 20با افزودن A3در نمونه

ــنیآلوميحــاو ــا قطــر ميســکرهایو،ومی ــب ــهن یانگی نزدیــک ب
شـروع بـه   متـر  کرویم8/6نزدیک بـه نانومتر و طول کوتاه 340

نسـبت بـه   ایـن ویسـکرها   هامکانیضدر بعهرچند. رشد کرد
سـکرها از  یواین در کل یدا کردند ولیپيشترینمونه قبل طول ب

بـا  A4در نمونـه ). ج-1شـکل  (برخوردار بودنـد  یطول کوتاه
يوم بــه نمونــه حــاویــد آمونیــکلریوزنــدرصــد 30افــزودن 

يادی ـش زیافـزا نسبت به نمونه قبلـی  سکرها یطول و،ومینیآلوم
190نزدیـک بـه  ویسـکرها در ایـن نمونـه    نیانگیقطر م.افتی

یبه طور کل. بودمترکرویم12نزدیک به ن یانگینانومتر و طول م
کـرد رشـد  بلنـد  ف با طول نسـبتا  یظريسکرهاین نمونه ویدر ا

سـکرها، وجــود  یاز وEDSتحلیـل بـا توجـه بــه   ). د-1شـکل  (
 ـنید آلومیترینيسکرهایبر وجود ويدییتاNو Alعناصر  بـود وم ی

 ـکلریوزن ـدرصـد  40با افـزودن  A5در نمونه).الف-3شکل( د ی
کمتـر از  بـا قطـر  يسکرهاینانو و،ومینیآلوميوم به نمونه حاویآمون
ــد   140 ــاهده ش ــانومتر مش ــکل (ن ــل). ه-1ش ــانو EDSتحلی از ن

). ب-3شـکل  (کرداثباترا AlNيسکرهایسکرها، وجود نانو ویو
ون یداسیزم کلریاز بخار از مکانسکرها از همان فیون نانویرشد ا

در . کنـد پیروي مـی شود، یح داده میتوضاًون که بعدیداسیترینو
وم بـه نمونـه   ی ـد آمونی ـکلریوزندرصد 50با افزودن A6نمونه
ــنیآلوميحــاو ــزایضــخامت و،ومی ــش پیســکرها اف ــردی ه،دا ک
 ـنـانومتر و طـول م  260نزدیـک ینیانگی ـقطر م نزدیـک ینیانگی
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A5) ، هA4) ، دA3) ، جA2) ، بA1)الف: هاياز نمونه)SEM(الکترونی روبشیتصاویر میکروسکوپ-1شکل 

باشدمیدر صد وزنی 50آمونیوم از صفر تا کلریدمقدار افزایش ر حسب که بA6) يو

رید آمونیومکلو میکرومتر3آلومینیوم هاي با ترکیب از نمونه)X)XRDالگوي پراش اشعه -2شکل 
کلرید آمونیوموزنی % 50) يو% 40)ه، % 30)د، % 20) ج، % 10) ب، 0%)الف: با درصد وزنی متفاوت

بــه طــور کلــی در ایــن ترکیــب . دســت آمــدبــهمتــرمیکرو16
ندنیتریـد آلومینیـوم بـا فراوانـی زیـاد تشـکیل شـد       ویسکرهاي 

هـا  مونهتخلخل ن،ومید آمونیزان کلریش میافزابا ).ي-1شکل (
ه ی ـد و تجزیاز تصـع یناش ـرسـد  به نظر میدا کرد که یش پیافزا
ل یسـکر تبـد  یاز نمونه به ويشتریوم باشد و حجم بید آمونیکلر
ش یسـکرها افـزا  یوقطـر وم ید آمونیش کلرین با افزایهمچن.شد

. دا کردیپ
،2شـکل در هـا  از نمونـه Xپـراش اشـعه   يسه الگویمقابا 
ل نسـبتاً یهـا و تبـد  وم از نمونـه ی ـنیلوممربوط به آيهاقلهحذف 

در نمونه . وم به وضوح قابل مشاهده استینید آلومیتریکامل به ن

 ـ واکـنش له یون بوس ـیداس ـیترینیواکـنش اساس ـ ،یبدون افزودن
وم بـه پـودر   ی ـد آمونی ـکه با افـزودن کلر یع بود، در حالیما-گاز
يازفـاز گ ـ يهاق واکنشیاز طرده شدن یتریاکنش نو،ومینیآلوم

. شدز انجام ین
سـکرها و عـدم حضـور قطـره در نـوك      یبا مشاهده نوك و

زمیله مکانیوسبهسکرها احتمالاًیشد که ويریگجهینت،سکرهایو
یطـور کل ـ بهکه است گفتنی .نداهل شدیتشک) VS(جامد -بخار

. نادیـده گرفـت  را ) VLS(جامـد -عیمـا -زم بخاریتوان مکانینم
زم یق مکـان ی ـسـکرها از طر یاز ويادتوان گفت در ابتدا تعـد یم

VLS    زم رشـد بـه   یرشد کرده و در انتها بـا حـذف قطـره، مکـان
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آلومینیومو مابقی کلرید آمونیوموزنی40) %و بوزنی % 30)الف: ترکیبحاوي هاياز ویسکرها در نمونهEDSآنالیز -3شکل 

برهم کنش نبود قطرات به دلیل وتبدیل یافته استVSمکانیزم 
ن ـچنی ـمـه.]20و8[ت ـع اسـپایه و کاتالیست مای/قوي زیرلایه

ها به طور کامـل از  آن، باید گفت که VSو VLSدرباره مکانیزم 
ون یواس ـیاکتين، انـرژ ییپـا يدر دمـا .انـد مستقل نبودهیکدیگر 

سـکرها  یرشد ويتر است و براکمVSزم یاز مکانVLSزم یمکان
کرد بالا عمليکه در دمایدر حال.ستتر اراحتVLSزم یمکان
].21[قابل مشاهده است VSزم یمکان
:سکرها داردیدر رشد وزیر را وم دو اثر ید آمونیکلر

VLSزم یمکـان بـا  بیشـتر وم ی ـنید آلومیترینيسکرهایرشد و-1

بـه  یبسـتگ VLSاز در ی ـع مورد نیل مایتشک.شودیکنترل م
در . ژن داردیاکس ـيواح ـیناخالص ـبـه ویـژه   یحضور ناخالص

از يارشـد صـفحه  شـکل وم به ینید آلومیترین،ژن کمیاکسقدارم
زان ی ـمومید آمونیکلرافزودنبا. کندیرشد م) VSزمیمکان(بخار
ای ـوم بـه بخـار آمون  ید آمونیکلرسوییافته و از یش یژن افزایاکس

)(NH3 وHClـنیبا آلومکدامکه هرشود یه میتجز  وم واکـنش  ی
است بـا  دروژن ممکن یه.کندیدروژن مید گاز هیو تولدهندیم

آب سوي دیگراز . ل بخار آب دهدیتشکواکنش دهد وژن یاکس
بـه بخـار آب   تولیـد یز در ط ـی ـوم نید آمونیجذب شده در کلر

د ی ـترینونیداس ـیاکسزوریک کاتـال ی،بخار آب.استشده تبدیل 
ن صـورت در  ی ـدر اکـه دهدیجه میبالا را نتيدر دماومینیآلوم

بـه  اي رشد صـفحه شکلبه وسته یرشد پ،شتریبژن یاکسيمحتو

، حالهمین در .شودمیدشوار ،رشديهامسدود شدن پلهدلیل
در سـطح  سکرها یرشد ويبراژن یاز اکسیکوچک غنيهاقطره

ا ی ـرا مهVLSزم یمکـان ق ی ـسـکر از طر یکـه رشـد و  وجود دارد 
]. 22[کندمی
ا و ی ـبـه آمون C˚520د و در یتصعC˚350در وم ید آمونیکلر-2

 ـنیبـا آلوم HCl). 1واکـنش  (شـود  یه م ـیتجزHClبخار  وم ی
AlCl3د یو تولدهدیواکنش م (g)پس بخار ). 2واکنش (کند یم

AlCl3وم و ینیآلوم (g)بخـار  داده،ا واکـنش  ی ـتـروژن و آمون یبا ن
ن یبنـابرا ). 7تـا 4يهـا واکـنش (ندنکید میوم تولینید آلومیترین

. کنـد ع یوم را تسـر ینیآلومتبخیرتواند یوم مید آمونیکلریافزودن
سـاخت دهـد و بعـد از   یواکـنش م ـ HClمانده بـا  یباقيایآمون
واره ی ـدر دسـاخت يدر انتهـا . دهـد یوم م ـید آمونیل کلریتشک
نشـان  ن ی ـمشاهده شد که اید رنگیه سفیوب کوره، لایتیداخل
.ل شده استیوم تشکیند آمویه کلریلادهدمی

NH4Cl(S)NH3(g) + HCl(g) )1(
Al(s,l) +3HCl(g) AlCl3(g) + 1.5H2(g) )2(
Al(s,l) Al(g) )3(
Al(g) +0.5N2(g)AlN(g) )4(
Al(g) + NH3(g)AlN(g) + 1.5H2(g) )5(
AlCl3(g) + 0.5N2(g)+ 1.5H2(g)AlN(g)+ 3HCl(g) )6 (
AlCl3(g) + NH3(g)AlN(g) + HCl(g) )7(

ب لفا
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a) 3
3 22

Al HCl(g) AlCl H (g)   ,  b) 1
22

Al N (g) Al N  ,  c) 1
4 2 32

Al NH Cl N (g) Al N NH (g) HCl(g)    

d) 31
3 2 22 2

AlCl N (g) H (g) AlN 3HCl(g)    , e) 3 3AlCl NH (g) Al N 3HCl(g)   , f) 4 3NH Cl NH (g) HCl(g) 

g) 3 4AlCl NH Cl Al N 4HCl(g)   ,  h) 31
3 2 22 2

AlCl N (g) Al N Cl (g)   ,i) 3
3 22

Al NH (g) AlN H (g)   , K) Al = Al(g)

احتمالیهاي میانی تغییرات انرژي آزاد گیپس بر حسب دما براي واکنش-4شکل 

دامنـه  هـاي میـانی در  مقدار تغییـر انـرژي آزاد گیـپس واکـنش    
)ChemistryHSCافـزار  هاي نرمبا استفاده از داده(عملیات حرارتی 

. رسم شد4شکلنمودار به صورت
تــر ناســبم3اکــنشاز ویترمودینــامیکنظــراز 2واکــنش

AlCl3میـزان رسـوب   ،به عبـارت دیگـر  . است (g) تـر از کـم
Al(g)نتیجـه رشـد ذرات اسـت   تر،بیشمیزان رسوب .است .

کـم و  اًمیـزان بخـار آلومینیـوم نسـبت    ،در نمونه بدون افزودنی
توانـد  بخار آلومینیوم نمـی ،رواز این. زیاد استمیزان رسوب 

بنابراین ذرات نیترید آلومینیوم از و خیلی دور انتقال داده شود 
رشـد  )VSمکـانیزم  (اي بخار آلومینیوم به وسیله رشد صـفحه 

شود میزان به نمونه اضافه میزمانی که کلرید آمونیوم . کنندمی
زیـادي فوق اشباع نسبتاًرواز این.یابدمیبهبود بخار آلومینیوم

لومینیـوم و  آیـد و بخـار آ  بخار نیترید آلومینیوم به دست میاز 
تواند انتقال یابد که به رشـد ویسـکرها کمـک    میAlCl3(g)یا

گـازي مصـرف   HClشـده،  گفتههاي واکنشبراساس.کندمی
بـراي تبخیـر   ) یـا عامـل انتقـالی   (زورنشده و به عنوان کاتـالی 

ی ترمودینـامیک نظراز طور کلی به. آلومینیوم واکنش داده است
ه لاز طریق سلسرشد ویسکرها لازمه مکانیزمشود که میتایید 

فـاز  در نیتریداسیون -کلریداسیون،خود به خوديهايواکنش

.بخار است
بـا افـزایش   شود که مشاهده می) 1شکل(ها با مقایسه نمونه

بـا افـزایش   .یابدقطر ویسکرها افزایش میمیزان کلرید آمونیوم، 
) 2و 1هـاي  نشواک ـ(، در فـاز گـازي   AlCl3،کلریـد آلومنیـوم  

یابد و از طرفی باعث تشکیل نیترید آلومینیوم در فـاز  افزایش می
شود که منجـر  می) 7و 6هاي واکنش(گازي و فوق اشباع بیشتر 

این مساله در . شودبراي رشد ویسکرها میVSبه بهبود مکانیزم 
درشت شدن ویسکرهاي نیتریـد آلومینیـوم را   ،اثر رسوب بیشتر
.د داشتنیز در پی خواه

، B1 ،B2ايه ـروبشی نمونهیویر میکروسکوپ الکتروناتص
B4 ،B5وB6ــراش اشــعه 5شــکل در ــا آنXو الگــوي پ دره

.نشان داده شده است7و 6هاي شکل

هـم سـاختار پوسـته شکسـته تخـم مرغـی بـه      B1در نمونه 
ویسـکري در ایـن نمونـه    . به دست آمـد یا لانه زنبوري پیوسته 

هـا نسـبت   تخلخـل B2در نمونه ).الف-5ل شک(مشاهده نشد 
در این نمونه نیز ماننـد آلومینیـوم بـا    .افزایش یافتB1به نمونه 

شروع رشد ویسـکرها قابـل مشـاهده   متر،میکرو3ذراتاندازه
).ب-5شکل (بود
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B6) و هB5) ، دB4) ، جB2) ، بB1)الف: هاياز نمونهSEMالکترونی روبشیتصاویر میکروسکوپ-5شکل 

می باشددرصد وزنی 50کلرید آمونیوم از صفر تا مقدار افزایش برحسبکه 

ومترمیکرو45هاي حاوي پودر آلومینیوم با اندازه ذرات از نمونه) X)XRDالگوي پراش اشعه -6شکل 
وزنی کلرید آمونیوم% 40)دو%30)ج،%20)ب،%10)الف

ومترمیکرو45حاوي پودر آلومینیوم با اندازه ذرات از نمونه)X)XRDالگوي پراش اشعه -7شکل 
کلرید آمونیوموزنی% 50
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کلرید آمونیوموزنی% 30آلومینیوم واز نوك ویسکر نمونه حاويEDSتحلیل–8شکل 

طول و ضخامت ویسکرها نسبت به نمونه قبل B4در نمونه
نـانومتر و  630بهنزدیکقطر میانگینی ویسکرها . افزایش یافت

بـا  ). ج-5شـکل  (داشتند مترمیکرو45نزدیک بهطول میانگینی 
از نوك ویسکر فاز ناخالصی مشاهده نشد EDSتحلیلمشاهده 
د ن ـرا در رشد ویسکرها ثابـت ک VLSحضور مکانیزم دکه بتوان

ویسـکرها نسـبت بـه نمونـه قبـل      قطـر B5در نمونه ). 8شکل (
شـش  ویسکرها سطح مقطع رخیبدر.ي داشتترافزایش منظم

ایـن ویسـکرها   قطـر میـانگین  .دیـده شـد  )هگزاگونال(وجهی 
ــه  ــک ب ــانگین 870نزدی ــول می ــانومتر و ط ــه ن ــک ب ــا نزدی آنه

در ایـن  ي زیـاد نسـبتا  ویسکرهاي با فراوانـی  . بودمترمیکرو43
توان گفت کـه ترکیـب مناسـبی بـراي     و میدست آمد بهترکیب 

نشـان از تشـکیل   B6نمونـه ).د-5شـکل  (رشد ویسکرها است 
. اي داشـت بعدي به صـورت صـفحه  دو ذرات و به نوعی رشد 

در اثـر افـزایش کلریـد    (زیاد شدن میزان آلومینیوم در فاز گازي 
کـه  از آنجـایی و دارد نشان از افزایش زیاد فوق اشباع ) آمونیوم

است، فاز بخـار بـه   زیادمیزان رسوب زیاد فوق اشباع خیلی در
بـا  .بوده استزیادگذاريدورتر نفوذ نکرده و رسوبيهامکان

آیـد، پـس   مـی به دسـت  ، ذره زیاددر فوق اشباع نکه توجه به ای
این ترکیب براي به دست آمده، ریزساختار بر اساس طور کلی هب

).ه-5شکل (رسدبه نظر نمیمناسب رشد ویسکرها 
7و6هايها مطابق شکلنمونهاین از Xالگوي پراش اشعه 

بـه میـزان  کلریـد آمونیـوم   بود که نشـان داد بـا افـزایش مقـدار     
میکرومتـر، قلـه  45با اندازه ذرات آلومینیوموزنی به پودر % 50

وجود AlNقلهمانده از بین رفت و تنها باقیآلومینیوم مربوط به 
. داشت

ویسکرها با سطح مقطع بـه شـکل   بیشتر در پژوهش حاضر 
شش ضلعیبا سطح مقطع به شکل مستطیل و تخت و همچنین 

ط یشرادر. بستگی به شرایط تعادلی دارداین امریافت شدند که
 ـترینسـاختار  (شـش ضـلعی   سطح مقطع یتعادل  ـنید آلومی و در ) ومی
].2[رد ی ـگیگر شـکل م ـ یساختار با سطح مقطع دیرتعادلیط غیشرا

کـج ن رشـد  یچن ـو همياشکل و ساختار شاخهیساختار موج
ــکرها دیو ــاوس ــکوپ الکترونـ ـیر میر تص ــیکروس از یروبش
. مشاهده استقابل یسکرها به خوبیو

ــه ــادر نمون ــودر آلوم ییه ــه پ ــنیک ــدازه ذراتيوم دارای ان
 ـنیآلومکـه پـودر   ییهـا نمونهمشابه،بودمتر کرویم45 يداراومی

قطـر وم ی ـد آمونی ـش کلریبـا افـزا  ،بودمترکرویم3اندازه ذرات 
وم ید آمونیقبل، کلرمشابهجه یدر نتورددا کیش پیسکرها افزایو

د یــتریه بـه ن یــشــتر مـواد اول یل بیســکرها و تبـد یعامـل رشـد و  
قطـر  ،ومی ـنیمتفـاوت آلوم يبنـد سه دو دانهیمقابا. بودوم ینیآلوم

 ـبا درصـد متفـاوت کلر  آمدهدستبهيسکرهایو وم بـه  ی ـد آمونی
بـا  وبـود  نـانومتر  340تـا  140از متـر  کرویم3وم ی ـنیپودر آلوم
د ی ـترینفرآورده پایانیوم،ید آمونیکلریوزن% 40از ش یافزودن ب
وم با ید آمونیب کلریدر ترکقطر ویسکرها. خالص بودآلومینیوم
بـا  نـانومتر بـود و   870تـا  630از ،مترکرویم45وم ینیپودر آلوم
دی ـترینفرآورده پایانی،ومید آمونیکلریوزن% 50از ش یافزودن ب

که با افزایش انـدازه ذرات  گیري شد نتیجه. بودآلومینیوم خالص
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که در سمت راست ویسکر نشان داده شده استSAEDتحلیله همراه بB5ه از ویسکر  نمونTEMتصویر -9شکل

که در سمت راست ویسکر نشان داده شده استSAEDتحلیلبه همراه A4از ویسکر نمونه TEMتصویر -10شکل

طـور  بـه و،دوش ـمـی ویسکرها و طول آنها بیشتر قطرآلومینیوم
به دست آمـده يسکرهای، وسکرهایش قطر ویافزااز لحاظ یکل

 ـنیآلومتر از ذرات درشت ش یبـا افـزا  .درن ـدايشـتر یقطـر ب وم، ی
نسبت بـه حالـت   آن تراکم وبزرگترپودر يهاتخلخليبنددانه

بـا  . شودمیکمترمتر کرویم3وم با اندازه ذراتینیاستفاده از آلوم
راکمت ـها، سکرها در تخلخلیوSEMر ینکه در تصاویتوجه به ا

تـروژن  یهـا ن ن تخلخـل ی ـدر اکـه  ییو از آنجـا نـد  رداتري بیش
تروژن ی، فشار بخار نشودیمومینید آلومیتریل به نیمصرف و تبد

تروژن درین فشار نیشده، بنابراکورهتروژن یکمتر از فشار بخار ن
در کوره کـاهش  ساختيدر دمایها نسبت به فشار تعادلحفره

وم ی ـنید آلومی ـتریه ذرات نیمنجر به تجزکه این مساله افته استی
در وشـود یم ـتروژن با فشار کوره برابـر  یسپس فشار ن.شودیم
سکرها از رسوب فـاز  یدن فاز بخار به فوق اشباع، ویجه با رسینت

ها شروع به رشد در تخلخلVSزم ینمکاباوم ینید آلومیتریبخار ن
شـتر رخ داده و  ی، فوق اشـباع ب هابا بزرگ بودن تخلخل.کنندیم

بـا قطـر   يسـکرها یجه ویو در نتاستشتر یبایجاد شدهرسوب 

. دوشمیتر حاصل شیب
 ـبا داشتن سـطح و ) مترکرویم3(ز دانه یوم رینیپودر آلوم ژه ی

. دوش ـمیوم ینید آلومیتریوم به نینیشتر آلومیل بیتبدموجببالاتر
ــن ــه آلومرو از ای ــبت ب ــنینس ــت ی ــدازه ذرات درش ــا ان ــروم ب ت

افزودن کمتـر  زانیوم در مینید آلومیتریبه نل یتبد) مترکرویم45(
.دوشمیانجاموم ید آمونیکلر

 ـ تحلیلدر انتها با توجه به  یه انتخـاب ی ـناحیپـراش الکترون
)SAED (سکر نمونهیاز وB5) کـه  شـود یم ـمشـاهده )9شکل
. کامـل داشـتند  يبلـور ل شـده سـاختار تـک    یتشکيسکرهایو

یاز تعداد کم ـویسکرها ) 10شکل (ها نمونهین در برخیچنهم
چنــدبلوريکــدام ســاختار چیهــیولــ،انــدل شــدهیدانــه تشــک

ر را یصورت دوابهیه انتخابیپراش ناحيالگوبا ) ستالیکریپل(
.ن نداداف دارد را نشایل الیکه نشان از تشک

يریگجهینت-4
سکرها یل ویوم، تشکینیوم به پودر آلومید آمونیش کلریبا افزا-1
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بـا ،ومی ـنید آلومی ـتریوم بـه ن ی ـنیتر آلومشیل بین تبدیچنو هم
ده شـدن  ی ـتریده شـدن و ن ی ـکلريخـود بـه خـود يهاواکنش
ش ین بـا افـزا  یچن ـهـم . انجام شديفاز گازدر یکینامیترمود

تـا  ومی ـنید آلومی ـترینيسکرهایش قطر ویفزاا،ومید آمونیکلر
ــه ــک ب ــرا200نزدی ــانومتر ب ــنیآلومين ــا ی ــهوم ب ــددان يبن

وم بــا ی ـنیآلومينــانومتر بـرا 240نزدیـک بـه  و متـر کرویم3
.مشاهده شدکرومتریم45يبنددانه

بــه متــر کرویم3وم از یــنیپــودر آلوميبنــدش دانــهیبــا افــزا-2
د یــوم و کلریــنیت از آلومب ثابــیــک ترکیــدر متــرکرویم45

.افتیش یافزاسکرهایوم، قطر ویآمون
وم ی ـنیب آلومی ـدر ترک،xبا توجه به نتایج الگوي پراش اشعه -3

 ـمتـر کرویم3با انـدازه ذرات   د ی ـکلریوزن ـ%40ش از یدر ب
ش از یدر ب ـيمتـر کرویم45وم ی ـنیب آلومی ـوم و در ترکیآمون
شدوم حذفینیلوممربوط به آقلهوم، ید آمونیکلریوزن% 50
.به دست آمدوم ینید آلومیتریخالص نفرآوردهو 

وم ی ـنید آلومی ـتریکامـل ن بلـور ، تـک ل شدهیتشکيسکرهایو-4
ل یدانه تشـک یسکرها تعداد کمیاز ویدر برخهرچند .بودند

چند بلوري یعنی،افیبه صورت اليسکرهایواین ،شده بود
.نبودند،)ستالیکریپل(

زم یمکـان باپژوهشن یسکرها در اید که رشد ورسینظر مبه-5
. باشدانجام شده ) VS(گاز -جامد

واژه نامه
1. Portnoi1 2. Radwan 3. Bahgat

مراجع
1. Evans, S.M., ”Identification and Characterization of

Point Defects in Aluminum Nitride and Zinc Oxide
Crystals”, Ph.D thesis, The Eberly College of Arts
and Sciences West Virginia, pp.30-36, 2008.

2. Guojin, J., Hanrui, Z., Jiong, Z., Meiling, R., Wenlan,
L., Fengeying, W. and Baolin Z., “Morphologies and
Growth Mechanisms of Aluminum Nitride Whiskers
by SHS Method-part 1”, Journal of the Materials
Science, Vol. 35, pp. 57-62, 2000.

3. Zakorzhevskii, V.V., Borovinskaya, I.P. and
Sachkova, N.V., “Combustion Synthesis of
Aluminum Nitride”, Inorganic Materials, Vol. 38,
pp. 1131-1140, 2002.

4. Kyung-Jae, L., Do-Hwan, A. and Young-Seod, K.,
“Aluminum Nitrade Whisker Forming during
Combusting Synthesis”, Journal of the American
Ceramic Society, Vol. 83, pp. 1117-1121, 2000.

5. Martin, P.M., Good, M.S., Johnston, J.W., Posakony,
G.J., Bond, L.J. and Crawford S.L., “Piezoelectric
Films for 100-MHz Ultrasonic Transducers”, Thin
Solid Films, Vol. 379, pp. 253-258, 2000.

6. Revanker, V. and Goel, A., “Method for Synthesizing
Aluminum Nitride Whiskers”, United States Patent,
Patent Number: 5693305, 1997.

7. Liang, J., Wang, C., Wang, Y., Jing, L. and Luan, X.,
”The Influence of Surface Heat Transfer Conditions
on Thermal Shock Behavior of ZrB2–SiC–AlN

Ceramic Composites”, Scripta Materialia, Vol. 61,
pp. 656-659, 2009.

8. Fu, R.,Zho, H., Chen, L. and Wu, Y., “Morphologies
and Growth Mechanisms of Aluminum Nitride
Whiskers Synthesized by Carbothermal Reduction”,
Materials Sicence and Engineering A, Vol. 266,
pp. 44-51, 1999.

9. Zhou, H., Chen, H., Wu, Y., Miao,, W.G., Xi, L.,
”Structure Characteristics of Whiskers Fabricated by
the Carbothermal Reduction Method”, Journal of
Materials Science, Vol. 33, pp. 4249-4253, 1998.

10. Miao, W.G., Wu, Y. and Zhou, H.,”Morphologies
and Growth Mechanisms of Aluminum Nitride
Whiskers”, Journal of Materials Science, Vol. 32,
pp. 1969-1975,1997.

11. Radwa, M., Bahgat, M. and El-Geassy, A.A.,
“Formation of Aluminium Nitride Whiskers by
Direct Nitridation”, Journal of the European
Ceramic Society, Vol. 26, pp. 2485-2488, 2006.

12. Radwan, M. and Bahgat, M., “A Modified Direct
Nitridation Method for Formation of Nano AlN
Whiskers”, Journal of Materials Processing
Technology, Vol. 181, pp. 99-105, 2007.

13. Wang, H. and Northwood, D.O., ”Combustion
Synthesis of AlN Whiskers”, Journal of Materials
Science, Vol. 41, pp.1697-1703, 2006.

14. Bradshow, S.M. and Spicer, J.L., ”Combustion



١٣٩٤بهار ، ١، شمارة ۳۴، سال مواد پيشرفته در مهندسي٦٦

Synthesis of Aluminum Nitride Particle and
Whiskers”, Journal of the American Ceramic
Society, Vol. 82, pp. 2293-2300, 1999.

15. Itoh, H., Morikawa, H. and Sugiyama, K., “Growth
of Aluminum Nitride Pillar Crystals by Chemical
Vapour Deposition”, Journal of Crystal growh,
Vol. 94, pp. 387-391, 1989.

16. Zhou, H., Chen, H., Liu, Y. and Wu, Y., ” Growth of
Aluminum Nitride Whiskers by Sublimation
Recrystallization Method”, Journal of Materials
science,Vol. 35, pp. 471-475, 2000.

17. Jung, W.S. and Joo, H.U.,”Catalytic Growh of
Aluminum Nitrde Whiskers by a Modifierd
Carbotermal Reduction and Nitridation Method”,
Journal of Crystal Growh, Vol. 285, pp. 566-571,
2005.

18. Jung, W.S., Lee, T.J. and Min, B.K.,”Growth
Mechanism of Aluminum Nitride Whiskers Prepared
from a (Glutarato)(Hydroxo) Aluminum (III)

Complex”, Materials Letters, Vol. 57, pp. 4237-
4242, 2003.

19. Portnoi, K.I. and Gribkov, V.N., ”Growh of AlN
Whiskers during the Nitriding of Aluminum”,
Poroshkovaya Metallurgiya, Vol. 89, pp. 10-14,
1970.

20. Caceres, P.G. and Schmid, H.K.,”Morphology and
Crystallography of Aluminum Nitride Whiskers”,
Journal of the American Ceramic Society, Vol. 77 ,
pp. 977-983, 1994.

21. Guojin, J., Hanrui, Z., Jiong, Z., Meiling, R., Wenlan,
L., Fengying, W. and Baolin, Z., ”Morphologies and
Growth Mechanisms of Aluminum Nitride Whiskers
by SHS Method- part2”, Journal of the Materials
Science, Vol. 35, pp. 63-69, 2000.

22. Wang, H., Han, J., Li, Z. and Du, S.,”Effect of
Additives on Self-Propagating High-Temperature
Synthesis of AlN”, Journal of the European Ceramic
Society, Vol. 21, pp. 2193-2198, 2001.


