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پراش پرتـو   هاياستفاده شد. آزمون Ni-Nb-Siدر این پژوهش از فرایند آلیاژسازي مکانیکی براي تولید آلیاژ آمورف در سیستم  -چکیده

ساعت فرایند آلیاژسازي مکـانیکی   12تشکیل فاز آمورف را پس از  ،عبوري با قدرت تفکیک بالاالکترونی  یاویر میکروسکوپایکس و تص

الکترونی روبشی از مورفولوژي ذرات در حین فرایند آلیاژسازي مکانیکی نشان داد که با  یتأیید کرد. نتایج حاصل از تصاویر میکروسکوپ

شوند. افزایش نرخ کارسختی باعث ایجاد تردي، افزایش نرخ تر میدازه ذرات پودر کمتر و شکل آنها یکنواختان ،افزایش زمان آسیاکاري

حاصل از قـرار   ياساختار لایه یمکانیک يدو ساعت آلیاژساز پس ازشد.  ) میکرومتر3±2( ذرات پودردنبال آن کاهش اندازه شکست و به

الکترونی روبشی از سطح مقطع پودر نشان داد، افـزایش   یتصاویر میکروسکوپ .ختلف مشاهده شدمتناوب از عناصر اولیه م يهاگرفتن لایه

تر عناصر و درنهایت ایجاد سـاختار یکنـواختی از فـاز آمـورف کامـل      ها و توزیع یکنواختزمان آسیاکاري سبب کاهش فواصل بین لایه

  .دوشمی
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Abstract: In the present study, the mechanical alloying process was used to produce the Ni-Nb-Si amorphous alloy. X-ray 
diffraction (XRD)analysis and high-resolution transmission electron microscopy (HRTEM) were used to approve the amorphous 
phase formation after 12 hours of mechanical alloying. The results obtained from the SEM morphological images of powder 
particles during mechanical alloying showed that increasing the milling time caused the reduction  of the powder particles size 
and uniformity in the shape of the particles. Enhancing the embrittlement and fracturing rate caused brittleness and the  increase 
in the  failure rate; these were followed by a decrease in the powder particle size to 1-5μm. Cold welding and flattening of the 
pure elemental powders after mechanical alloying for 2 hours formed a lamellar structure of the alternative layers of different 
elements lying over each other. SEM image of cross-section of powder particles showed that by increasing the milling time, the 
interlamellar spacing was decreased, the elements were distributed more uniformly, and finally, a uniform structure of 
theamorphous phase was completed. 
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  مقدمه -1

مواد فلـزي آمـورف در مقایسـه بـا آلیاژهـاي کریسـتالی داراي       

اي نظیر استحکام تسلیم بـالا، حـد الاسـتیک زیـاد،     خواص ویژه

مقاومت به سایش و خوردگی خوب هستند. وجود این خواص 

می نامنظم در ایـن گونـه   علت وجود ساختار اتمنحصر به فرد به

عنوان یک ماده کـاربردي در طـول   از مواد است و باعث شده به

]. 4-1هاي گذشته توسط محققین مورد توجه قرار بگیرنـد [ دهه

در این میان آلیاژهاي آمورف پایه نیکل با دارا بودن توانایی بـالا  

هاي حالت جامد و مایع یکـی  در ایجاد ساختار آمورف به روش

  ]. 6و  5شوند [ترین آلیاژهاي آمورف محسوب میاز مهم

عنوان یک روش متداول حالت فرایند آلیاژسازي مکانیکی به

جامد براي ساخت مواد بـا سـاختارهاي غیرتعـادلی نظیـر مـواد      

]. در ایـن فراینـد میـزان عیـوب     7آمورف شناخته شـده اسـت [  

کریستالی درحین آلیاژسازي در نتیجه سطح انرژي آزاد مخلـوط  

یابد. زمانی که انرژي آزاد مخلوط پودر در حین پودر افزایش می

فرایند از سطح انرژي آزاد آلیـاژ آمـورف افـزایش یابـد، امکـان      

]. تشکیل فاز آمـورف  9و  8آید [وجود میتشکیل فاز آمورف به

در فرایند آلیاژسازي مکانیکی به انرژي ایجاد شده توسط آسیا و 

]. قـوانین  7یـاژي بسـتگی دارد [  خواص ترمودینامیکی سیستم آل

ارائه شده توسط اینوه که براي ساخت آلیاژهاي آمـورف دنبـال   

درصـد   12) اختلاف شعاع اتمی بیشـتر از  1شود عبارتند از: می

) وجود مقدار گرماي انحـلال زیـاد   2بین اجزاء سازنده سیستم، 

) چنـد جزئـی بـودن سیسـتم. از لحـاظ      3بین اجـزاء سیسـتم و   

آمورف فقط زمانی قابل تشکیل اسـت کـه واکـنش     سینتیکی فاز

  ].10تر از تشکیل فازهاي کریستالی باشد [آمورف شدن سریع

هدف از پژوهش حاضر مطالعه تغییرات ریزساختاري تشکیل فاز 

 Ni-Nb-Si آمورف در طول فرایند آلیاژسازي مکـانیکی بـراي سیسـتم   

سازي مکـانیکی  با روش آلیاژ 10Si35Nb55Niاست. به این منظور آلیاژ 

هـاي مختلـف   تولید و مورفولوژي و سـطح مقطـع پودرهـا در زمـان    

مورد مطالعه قرار  )SEM( 1یآسیاکاري با میکروسکوپ الکترونی روبش

گرفت. تشکیل فاز آمورف با استفاده از میکروسکوپ الکترونی عبوري 

  و الگوي پراش پرتو ایکس بررسی شد. 

 هامواد و روش -2

هـاي نیکـل، نیـوبیم و    د اولیـه شـامل پـودر   در این تحقیـق مـوا  

) بـراي سـاخت   1ارائه شده در جـدول ( سیلیسیم با مشخصات 

(درصد اتمی) با هم مخلوط و تحت فرایند  10Si35Nb55Niآلیاژ 

آلیاژسازي مکانیکی قـرار گرفتنـد. مورفولـوژي ذرات پـودر در     

) نشـان داده  1شـکل (  تصاویر میکروسکوپ الکترونـی روبشـی  

اي فراینــد آلیاژســازي مکــانیکی در آســیاي گلولــه شــده اســت.

فـولاد پرکـروم    اي از جنسبا محفظه Fritsch-p5اي مدل سیاره

متـر  میلـی  20هایی بـه قطـر   لیتر حاوي گلولهمیلی 120با حجم 

هـا بـه پـودر    تحت اتمسفر آرگون انجام شد. نسبت وزنی گلوله

ات دور بـر دقیقـه در آزمایش ـ   300و سرعت چـرخش   1به  10

بـرداري  استفاده شد. در فواصـل زمـانی مشخصـی بـراي نمونـه     

یـابی از  فرایند متوقف و مقـدار کمـی از پـودر بـراي مشخصـه     

  شد. محفظه خارج می

  Rigaku) بـا دسـتگاه   XRD( 2آزمایش پراش پرتـو ایکـس  

 40ســاخت کشــور ژاپــن، تحــت ولتــاژ  D/MAX 2200مــدل 

اده از پرتـو تکفـام   آمپر با استفمیلی 30کیلوولت و شدت جریان 

CuKα )54/1  =آنگســترومλ  انجــام شــد. بررســی ســاختار و (

الکترونـی   یهـا توسـط دسـتگاه میکروسـکوپ    مورفولوژي نمونه

هیـزات آنـالیز عنصـري    که مجهز به تج Phillips XL 30 روبشی

ــتگاه      ــط دس ــه توس ــی نمون ــاختار داخل ــد. س ــام ش ــود، انج ب

ــکوپ ــک   یمیکروس ــدرت تفکی ــا ق ــوري ب ــی عب ــالا الکترون  3ب

)HRTEM( )FEI Tecnai G2 F30 S-TWIN   مـورد مطالعـه (

میکروسکوپی الکترونـی  هاي سازي نمونهقرار گرفت. براي آماده

گرم پودر تا رسیدن به ذرات با ابعـاد  ند میلی) چTEM( 4عبوري

زیر میکرون، درون هاون ساییده شد. سپس ذرات سـاییده شـده   

ــه مــدت   ــه شــد و ب ــانول ریخت یقــه در دســتگاه دق 15درون مت

آلتراسونیک قرارگرفت. پس از آن چنـد قطـره از سوسپانسـیون    

از  دارنده مشـبک مسـی ریختـه شـد. پـس     ایجاد شده روي نگه

کیلوولت و قـدرت   300کاري ها تحت ولتاژخشک شدن، نمونه

منظور کسـب  نانومتر، مورد مطالعه قرار گرفتند. به 19/0تفکیک 

لیاژ آمورف تحت گرماسنجی آهاي حرارتی، اطلاعات از ویژگی
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  مشخصات پودر اولیه -1جدول 

 نیکل  نیوبیم  سیلیسیم  

  >10  10-50  >5  اندازه پودر (میکرون)

  <99  8/99  <99  خلوص (درصد)

  55  35  10  درصد اتمی

  / کاناداINCO  / برزیلCBMM  / آلمانRiedel  شرکت/کشور سازنده

  

  
  مورفولوژي ذرات پودر اولیه از میکروسکوپی الکترونی روبشیتصاویر  -1شکل 

  

      

  (ج)  (ب)  (الف)

 هاي مختلفساعت در بزرگنمایی 12ج)  و 7ب)  ،2 : الف)هايمورفولوژي ذرات پودر در زمان -2شکل 

  

روبشی  گرماسنجی) قرار گرفت. آزمون DSC( 5تفاضلیروبشی 

 10در نـرخ گرمـایش    INSEIS L81 II-1550با دستگاه تفاضلی

گراد بر دقیقه و تحت اتمسـفر آرگـون بـا خلـوص     درجه سانتی

گـرم در  میلـی  70هاي پودري بـه وزن  انجام شد. نمونه 999/99

  قرار داده شد. 3O2Alکف بوته از جنس 

  

 نتایج و بحث -3

 12و  7، 2ذرات پودر را پس از گذشـت   ) مورفولوژي2شکل (
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  (ج)  (ب)  (الف)

  ساعت آلیاژسازي مکانیکی 12 ج) و 7ب)  ،5 از: الف) مقطع ذرات پودر پس -3شکل 

  

دهد. در اثر تـنش  ساعت از فرایند آلیاژسازي مکانیکی نشان می

هـا، ذرات پـودر تغییـر شـکل     اي ناشی از برخـورد گلولـه  ضربه

شوند. در اثر ایـن  پلاستیکی داده و ذرات روي یکدیگر پهن می

 پدیده ذرات پودر با مکانیزم جـوش سـرد بـه یکـدیگر متصـل     

واسـطه تغییـر شـکل    شوند. از سـوي دیگـر ذرات پـودر بـه    می

گیرنـد.  پلاستیکی کار سخت شده و در معرض شکست قرار می

در حین آلیاژسازي مکـانیکی دو فراینـد اتصـال ذرات پـودر بـا      

طـور مـداوم اتفـاق    مکانیزم جـوش سـرد و شکسـت ذرات بـه    

اینـد  افتد. فرایند اول باعث افـزایش انـدازه ذرات پـودر و فر   می

]. با مقایسه اندازه 9و  8شود [دوم باعث کاهش اندازه ذرات می

) و پودر آسیا شده به مدت دو ساعت 1شکل (ذرات پودر اولیه 

توان گفت در دو ساعت اول اندازه ذرات افزایش )، می2شکل (

دهد در این مرحله فرایند جوش سرد بر یافته است، که نشان می

سـاعت   دوت. اندازه ذرات پس از فرایند شکست غلبه داشته اس

بـا افـزایش زمـان     میکرومتـر اسـت.   60تـا   پـنج آسیاکاري بین 

آسیاکاري و ادامه فرایند آلیاژسازي مکـانیکی میـزان کارسـختی    

شـود.  ایجاد شده در پودرها افزایش یافته و باعث تردي آنها مـی 

این مسئله باعث افزایش نرخ شکست ذرات در مقایسه بـا نـرخ   

 دنبال خواهد داشت.و کاهش اندازه ذرات را به شدهجوش سرد 

سـاعت   7میکرومتـر پـس از    15تـا   یککاهش اندازه ذرات به 

  آسیاکاري تأیید کننده این موضوع است.

هـاي بیشـتر فراینـد    با وجود کـاهش انـدازه ذرات در زمـان   

هـایی کـه   وجـود آمـدن آگلـومره   آلیاژسازي مکانیکی، امکان بـه 

م چسبیده هستند وجـود دارد. بـه نحـوي    حاوي ذرات ریز به ه

 100هایی در حد توان آگلومرهساعت می 12که پس از گذشت 

هم چسبیدن ذرات بـا  متر درون پودر مشاهده کرد که از بهومیکر

طور که اند. همانابعاد کمتر از یک تا پنج میکرومتر تشکیل شده

شود، اندازه و شکل ذرات بـا گذشـت   ) مشاهده می2در شکل (

طـور کـه در ادامـه    تر شده است. همانزمان آسیاکاري یکنواخت

ساعت آسیاکاري داراي  12اشاره خواهد شد، این ذرات پس از 

  ساختار آمورف هستند.

از سـطح   میکروسکوپی الکترونی روبشی) تصاویر 3شکل (

ساعت آسـیاکاري نشـان    12و  7، 2از  مقطع ذرات پودر را پس

ت پودر تحت نیروي فشاري ناشـی  دهد. در مراحل اولیه ذرامی

انـد. دو پدیـده جـوش سـرد و     هـا پهـن شـده   از برخورد گلوله

طور مکـرر  طول فرایند آلیاژسازي مکانیکی به شکست ذرات در

اي از پـودر مـواد اولیـه    دهند و پس از مدتی ساختار لایهرخ می

اي تشـکیل شـده در مراحـل اولیـه     آید. ساختار لایهوجود میبه

هاي مختلـف آسـیاکاري   یاژسازي مکانیکی پس از زمانفرایند آل

) 3( هـاي الکترونی روبشـی در شـکل   یدر تصاویر میکروسکوپ

) مشـاهده  3طـور کـه در شـکل (   نشان داده شـده اسـت. همـان   

شود، پـس از گذشـت پـنج سـاعت از آلیاژسـازي مکـانیکی       می

هاي متناوبی از پودرهاي اولیه به ضخامتی در حدود یک تـا  لایه

شود. با افزایش غیریکنواخت تشکیل می صورتبهمیکرون و دو 

هـاي جـوش سـرد و    زمان آلیاژسازي مکانیکی و تکـرار پدیـده  

ــه ــودر، لای ــر و هــاي تشــکیل شــده باریــک شکســت ذرات پ ت

شوند. این روند تا ایجاد ساختار کاملاً یکنواخت تر مییکنواخت

ادامـه  شـود،  ساعت آسیاکاري در پودرها ایجـاد مـی   12که پس 
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 یمکانیک يآلیاژسازقبل و بعد از  10Si35Nb55Niپراش پرتو ایکس آلیاژ  يالگو -4 شکل

  

  
  ساعت فرایند آلیاژسازي مکانیکی 10و تصویر سطح مقطع پودر پس از نیمه کمی طیف سنجی پراش پرتو ایکس  نالیزآ -5شکل 

  

) و 4پرتو ایکـس (شـکل   یابد. نتایج حاصل از الگوي پراش می

 عدم وجود کنتراست در ریزساختار پودرهـاي آسـیاکاري شـده   

) نشان داده شده است، بیانگر ایجاد 3ساعت که در شکل ( 12مدت به

  یک فاز یکنواخت آمورف در ساختار میکروسکوپی پودر است.

سنجی پـراش انـرژي پرتـو    کمی طیفنیمه مون) آز5شکل (

ساعت  10سیاکاري شده به مدت ) برروي پودر آEDS( 6ایکس

 آزمـون دسـت آمـده از   ایی بـه یدهـد. ترکیـب شـیم   را نشان مـی 

مشابهت زیادي با نسبت مخلـوط   سنجی پراش پرتو ایکسطیف

عناصر در آغاز فرایند آسیاکاري دارد و مؤید عدم آلودگی آلیـاژ  

 آمورف طی فرایند آسیاکاري است.  

و  پـنج پـس از   ) نقشه توزیع عناصر درون پـودر را 6شکل (

و  Ni ،Nbدهد. توزیـع عناصـر   ساعت آسیاکاري نشان می هفت

Si اي ایجـاد شـده ناشـی از جـوش     ساختار لایه دهندهنیز نشان

خوردن و پهن شدن پودرهـاي عناصـر اولیـه، در حـین فراینـد      

آلیاژسازي مکانیکی است. تغییـرات توزیـع عناصـر در سـاختار     

دهـد  ژسازي مکانیکی نشـان مـی  آلیاژ با افزایش زمان فرایند آلیا

ها با گذشـت زمـان آسـیاکاري کـاهش یافتـه و      فواصل بین لایه

گیرد که خود میتري بهتوزیع عناصر در ساختار شکل یکنواخت
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  اريساعت آسیاک 7و ب)  5سطح مقطع و نقشه توزیع عناصر درون ذرات پودر پس از: الف)  میکروسکوپی الکترونی روبشیویر اتص - 6شکل 

  

  شود.درنهایت منجر به ایجاد فاز آمورف می

جزئیات بیشتر درخصوص تشـکیل فـاز آمـورف و سـاختار     

درونی ذرات پودر توسـط میکروسـکوپ الکترونـی عبـوري بـا      

 -7هـاي ( قدرت تفکیک بالا مورد مطالعـه قـرار گرفـت. شـکل    

ب) تصـاویر میکروسـکوپ الکترونـی عبـوري بـا       -7الف) و (

هاي مختلـف از ذرات پـودر   را در بزرگنماییقدرت تفکیک بالا 
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  یپراش الکترون يالگو مختلف و ج) يهایبا قدرت تفکیک بالا در بزرگنمای يعبور یالکترون یالف و ب) تصاویر میکروسکوپ -7شکل 

 يکارساعت آسیا 12از ذرات پودر پس از 

  

  
  گراد بر دقیقهدرجه سانتی 10با نرخ گرم شدن  10Si35Nb55Niآمورف  آلیاژ تفاضلی گرماسنجی روبشیمنحنی  -8شکل 

  

طور که مشاهده دهد. همانساعت آسیاکاري نشان می12پس از 

شود زمینه کاملاً یکنواخـت و سـاختار داراي نظـم بـا دامنـه      می

دهنـده سـاختار آمـورف اسـت. تصـویر      کوتاه اسـت کـه نشـان   

SADP6 ی است اي فاقد نقاط نوراندهنده حلقه گستردهنیز نشان

ج). ایـن   -7کند (شکل که تشکیل فاز کاملاً آمورف را تأیید می

نتایج تأیید کننده نتـایج حاصـل از الگـوي پـراش پرتـو ایکـس       

  است.

آلیـاژ   روبشـی تفاضـلی   گرماسـنجی آنالیز  نمودار) 8شکل (

10Si35Nb55Ni   گـراد بـر   درجـه سـانتی   10را با نرخ گرم شـدن

وجود یک پیـک گرمـازا کـه     دهد. در این منحنیدقیقه نشان می

گراد و دمـاي پیـک آن   درجه سانتی 706دماي شروع آن نزدیک 

گراد اسـت، قابـل مشـاهده اسـت. ایـن پیـک       درجه سانتی 725

ــوط بــه   ــیونمرب ــورف و نشــان   کریستالیزاس ــاز آم دهنــده ف

اي این آلیاژ است. دماي بالاي شروع کریستالیزاسیون یک مرحله

ف حــاکی از بــالا بــودن پایــداري کریستالیزاســیون آلیــاژ آمــور

حرارتی فاز آمورف در مقایسه با دیگـر آلیاژهـاي آمـورف پایـه     

هاي آلیاژي آمورف مختلف بر پایـه نیکـل و   نیکل است. سیستم

) ارائه شـده  2) آنها در جدول (xTدماي شروع کریستالیزاسیون (

دلیـل تـأثیر   به 10Si35Nb55Niاست. ارتقاء پایداري حرارتی آلیاژ 

  ].11[ است Ni-Nbبه سیستم  Siفلز صر شبهعن

  

 گیرينتیجه -4

الکترونـی   میکروسـکوپی و  ایکـس پراش پرتـو   نتایج حاصل از

سـاختار  نشـان داد دسـتیابی بـه     عبوري با قـدرت تفکیـک بـالا   

سـاعت فراینـد    12پس از انجام  10Si35Nb55Niآمورف در آلیاژ 

روسـکوپی  میکپـذیر اسـت. تصـاویر    آلیاژسازي مکانیکی امکان
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  مشخصات آلیاژهاي مختلف آمورف پایه نیکل -2جدول 

 سیستم آلیاژي گراد)(درجه سانتی XT  فرایند سال مرجع

 Ni-Nb  660 آلیاژسازي مکانیکی  2002 ]12و  13[

 Ni-Nb-Zr 627 آلیاژسازي مکانیکی 2004 ]5[

 Ni-Nb-Ti 652 انجماد سریع 2005 ]14[

 Ni-Nb-Sn 667 آلیاژسازي مکانیکی 2006 ]15[

 Ni-Nb-Ta 688 انجماد سریع 2003 ]16[

-Ni-Zr-Ti-Al-Si 564 انجماد سریع 2010 ]17[
Cu 

 Ni-Nb-Si 706 آلیاژسازي مکانیکی 2017 [تحقیق حاضر]

  

از مورفولـوژي ذرات پـودر نشـان داد پـس از      الکترونی روبشی

گذشت دو ساعت از فرایند آلیاژسـازي مکـانیکی انـدازه ذرات    

 تـر هـاي طـولانی  که در زمـان ر افزایش یافته است، در حالیپود

 آســیاکاري کــاهش انــدازه ذرات پــودر مشــاهده شــد. تصــاویر

از سطح مقطع پودرها در حـین   میکروسکوپی الکترونی روبشی

ــد    ــاعت از فراین ــانیکی نشــان داد دو س ــازي مک ــد آلیاژس فراین

د یک تـا  هاي متناوبی از پودرهاي اولیه با ضخامتی در حدولایه

اند. افـزایش زمـان آسـیاکاري    دو میکرون روي هم تشکیل شده

هـا و درنهایـت ایجـاد سـاختار     منجر به کاهش فواصل بین لایـه 

 روبشی تفاضلی گرماسنجینمودار یکنواخت آمورف شد. نتایج 

صـورت  به 10Si35Nb55Niنشان داد کریستالیزاسیون آلیاژ آمورف 

گـراد اتفـاق   درجـه سـانتی   706اي و با دماي شروع یک مرحله

 افتاد.

  

  نامهواژه

1. X-ray diffraction 
2. scanning electron microscope 
3. high-resolution transmission electron microscope  
4. transmission electron microscope  

5. differential scanning colorimetry   
6. electron dispersive spectroscopy 
7. selected area diffraction pattern 
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