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 از  نانوكامپوزيـت هايپودر.  شناسايي شدندTEMو DTA-TGA ،XRD ، SEMتوليد شده در مراحل مختلف عمليات حرارتي توسط آناليز 
ادن محلـول  حـرارت د  ،تركيب نهـايي براي دستيابي به محلول آبي نيترات مس و نيترات آلومينيوم سازي آماده،طريق مراحل زير توليد شدند  

مس مس به  احياي اكسيد ودر دماهاي مختلف عمليات حرارتي براي تشكيل آلومينا      ،زدايينمكعمليات حرارتي   ،   پودر اوليه  ساختآبي و   
دست هبگراد  درجه سانتي  820  و 850 ترتيب در ، به و احياي پودرها  كيل آلومينا    بهينه براي تش   دماي .در دماهاي مختلف در اتمسفر هيدروژن     

  . بود نانومتر 20-50حدود  روش ترموشيمياييبه ذرات آلوميناي تشكيل شدهاندازه . آمد
  
  

  :هاي كليدي واژه
 .، روش ترموشيميايي، آناليز فازي نانوكامپوزيتمس، آلومينا،

 
 
  مقدمه -1

تواند با ادغـام شـدن بـا ذرات ريـز سـراميكي كـه باعـث                 مس مي 
شــوند مــس مــيكــاهش نــسبتاً كــوچكي در هــدايت الكتريكــي  

كننـده  كامپوزيتهاي زمينه فلزي مس با تقويت ].1[ مستحكم شود
 قابليـت شـيميايي و      ،آلومينا، هـدايت الكتريكـي بـالاي فلـز مـس          

 ،كننـد حرارتي بالا و استحكام بـالاي فـاز آلومينـا را تركيـب مـي            
 آلومينـا پتانـسيل ارائـه اسـتحكام و         -هاي مـس  بنابراين كامپوزيت 

ــا نيـــاز عمـــده ســـاختار ]. 2[ لا را دارنـــدهـــدايت الكتريكـــي بـ

هــاي زمينــه مــس بــراي اســتحكام بــالا و مقاومــت نانوكامپوزيــت
كننده نانوسـايز اسـت،     سايشي بالا توزيع يكنواخت ذرات تقويت     

  هـا بـراي دسـتيابي    ايـن نانوكامپوزيـت   همين دليل روش ساختبه
ر اي برخـوردا  توزيع يكنواخت و ذرات نانوسايز از اهميت ويژه       به

  ]. 3[ است
شـود  براي ساخت اين نانوكامپوزيت از تكنيك درجا استفاده مي        

ــت  ــه در آن ذرات تقويـ ــي فر كـ ــده در طـ ــاخت  آكننـ ــد سـ ينـ
شـوند و   هاي شيميايي تشكيل مـي    نانوكامپوزيت از طريق واكنش   
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ايجاد ذرات با سـايز بـسيار كوچـك و توزيـع يكنواخـت              منجر به 
   .]5 و 4[ شودآنها مي

هـاي مختلفـي    روشي زمينـه مـس      هـا وكامپوزيتبراي ساخت نان  
آلياژسـازي مكـانيكي، ترموشـيميايي       مانند اكسيداسيون داخلـي،   

توزيــع غيــر يكنواخــت ذرات اكــسيدي از خــواص  . وجــود دارد
تحقيقـات  ]. 2[ كاهدالكتريكي و مكانيكي اين نانوكامپوزيت مي      

روش  دهــد كــه بــا  نــشان مــي  ،]6 و 5 ،4 ،1[ صــورت گرفتــه 
 تـري از ذرات همـراه بـا سـاختار         توزيع يكنواخت يي به ترموشيميا

توان دست يافت كه باعث بهبود خواص الكتريكي و         نانوسايز مي 
  . ها خواهد شدمكانيكي اين نانوكامپوزيت

ــق،ايــن  در ــودر نانوكامپوزيــتتحقي  5 و 3حــاوي  Cu-Al2O3  پ
روش ترموشيميايي سـاخته شـد و فازهـاي          با درصد وزني آلومينا  

شده در مراحـل مختلـف عمليـات حرارتـي جهـت سـنتز              تشكيل  
 .مطالعه قرار گرفت پودر نانوكامپوزيت نهايي تحت بررسي و

  
  مواد و روش تحقيق -2

شـامل مراحـل زيـر       Cu-Al2O3فرآيند توليد پودر نانوكامپوزيت     
  :باشدمي

ــول آبـ ـ ) 1 ــاخت محل ــراتي نيس ــست و ) Cu(NO3)2.3H2O(  م
 نهـايي   بي ـمتناسب بـا ترك    )Al(NO3)6.9H2O (وميني آلوم تراتين

 درصـد وزنـي     5 و   3 حـاوي    Cu-Al2O3 نانوكامپوزيت( محصول
 .)آلومينا

   .هي پودر اولجادي و ايحرارت دادن محلول آب) 2
زدايـي پودرهـاي حاصـل در هـوا در          عمليات حرارتـي نمـك    ) 3

   . ساعت3مدت گراد به درجه سانتي400دماي 
ا در دماهـاي مختلـف      عمليات حرارتـي بـراي تـشكيل آلومين ـ        )4

مـدت  گراد بـه   درجه سانتي  1150 و 1000،  850،  800،  750،  700
  .يك ساعت در هوا

عمليات حرارتي احياي اكسيد مـس در اتمـسفر هيـدروژن در            ) 5
  گــراد درجــه ســانتي 820 و 800، 700، 600، 500، 400هــاي دما
 .مدت يك ساعت براي توليد پودر نانوكامپوزيتبه

 
 درصد وزني آلومينا و 5 پراش اشعه ايكس پودرهاي شامل الگوي): 1 (شكل

  .گراد و زمان يك ساعت درجه سانتي400عمليات حرارتي شده در دماي 
  
ــي نمــك  ــات حرارت ــد از عملي ــيبع ــاليز ، زداي ــا تحــت آن   پودره

DTA-TGA، XRD، SEM،TEM   و EDS  بـراي  . قـرار گرفتنـد
 درجــه 1150تــشخيص بهتــر فازهــا بعــد از عمليــات حرارتــي در 

درصـد   10محلول اسيد نيتريـك   ،  پودرهاي حاصل بهگراد،  سانتي
اضافه شد تا اكـسيد مـس موجـود حـل شـده و مـابقي تركيبـات                   

   . شناسايي شوند
 باشـد  مـي JEOL-JDX-8030 ،استفاده شـده XRD  مدل دستگاه
ــا طــول مــوج Kα اشــعه كــه در آن از  جريــان ، A°54/1  مــس ب

 mA20 و ولتاژ  KV30 دسـتگاه  .شـود ياستفاده م TEM   كـه در
 مـدل   .بـود  نـانومتر    3/0 بـا قـدرت      Zeiss ،استفاده شد اين تحقيق   
 Netzsch،STA 409 PCكــار رفتــه،  بــهDTA-TGA دســتگاه

سـاخت شـركت    SEM  و دسـتگاه باشـد ساخت كشور آلمان مي
Philips مدل ،XL30باشد مي.  

  
  مباحث نتايج و -3

خـروج رطوبـت و   (زدايـي  نمـك  از انجام عمليـات حرارتـي       پس
 روي پودرها صورت  XRD، آناليز   )هاتركيبات فرار شامل نيترات   

 5 الگــوي پــراش اشــعه ايكــس پودرهــايي بــا )1( شــكل. گرفــت
زدايي نـشان   درصد وزني آلومينا را بعد از عمليات حرارتي نمك        

  .دهدمي
  هـاي مربـوط    شود كـه تنهـا پيـك       مشاهده مي  )1 (شكلبا توجه به  

  هـاي مربـوط   در اين مرحله پيـك    .  حضور دارند  فاز اكسيد مس  به
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بنابراين عمليـات حرارتـي دوم در هـوا         . فاز آلومينا مشاهده نشد   به

بـا  . در دماهاي بالاتر براي سـنتز فـاز آلومينـاي پايـدار انجـام شـد               
نامــشخص بــودن دمــاي تــشكيل فــاز آلومينــا، عمليــات توجــه بــه

، 750، 700اي   در هـوا در دماه ـ      براي تشكيل آلومينا   حرارتي دوم 
مدت يك ساعت بر روي پودرها      گراد به  درجه سانتي  850 و   800

  . انجام شد
ــهXRD  پــراش )2(شــكل  ــوط ب دماهــاي مختلــف عمليــات مرب

ملاحظه . دهدحرارتي در هوا براي تشكيل فاز آلومينا را نشان مي          
  گـراد فـاز آلومينـا شـروع        درجـه سـانتي    800شود كه از دماي     مي
گراد تـشكيل ايـن      درجه سانتي  850و در دماي    ظاهر شدن كرد    به

 درجه  800توان گفت دماهاي بالاتر از      فاز كامل شد، بنابراين مي    
انـرژي فعالـسازي بـراي تـشكيل در طـي         تواننـد بـه   گراد مي سانتي

اين كه تـشكيل فـاز      با توجه به  . عمليات حرارتي در هوا غلبه كنند     
است، بنـابراين    شده گراد كامل  درجه سانتي  850آلومينا در دماي    

 درجه  850توان گفت كه دماي بهينه براي تشكيل فاز آلومينا،          مي
  . باشدگراد ميسانتي
 پودر اكسيدي بعـد از عمليـات حرارتـي          TEM تصوير )3( شكل

  را نـشان   گـراد   سـانتي  درجـه    850براي تشكيل آلومينـا در دمـاي        
كروي، مس و ذرات ريز      اكسيدفاز سياه رنگ مربوط به    . دهدمي

 تصوير اندازه ذرات آلومينا حاصل از    . دهدفاز آلومينا را نشان مي    
TEM  دست آمده نانومتر ب20-50حدود .  

 بـر روي    DTA-TGAزدايي، آناليز   بعد از عمليات حرارتي نمك    
هـاي  منحني. درصد وزني آلومينا انجام شد     5 و 3پودرهاي شامل   

DTA-TGA  ــكل ــا در ش ــن پودره ــه) 4( اي ــش ب ــب ن   ان داده ترتي
  .استشده

 DTA-TGAهـاي   شود كـه منحنـي    ها مشاهده مي  شكلبا توجه به  
ــا  ــا مــشابه مــي 5 و 3پودرهــايي ب در  .باشــد درصــد وزنــي آلومين

كه تشكيل فاز آلومينا    ] 3[ استتحقيقات صورت گرفته بيان شده    
  صـورت پيـك شـارپ و مـشخص خـود را             به DTAروي منحني   

  

  

  

  
 درصـد وزنـي آلومينـا و عمليـات          5 پودرهـاي شـامل      XRD پـراش    ):2 (شكل

گـراد  درجه سانتي  850) ج( و   800)ب( ،750) الف (حرارتي شده در دماهاي   
  .و زمان يك ساعت

  
 

 ب

 ج

 الف



   1388پاييز / شماره سوم / سال سوم /   فصلنامه علمي پژوهشي مهندسي مواد مجلسي                                                                                                                     4
 

  
 درصد وزني آلومينا و عمليات 5 پودرهاي شامل  TEM تصوير):3 (شكل

 .گراد و زمان يك ساعتدرجه سانتي 850حرارتي شده در دماي 

  

 
 

 
   وCu-3wt%Al2O3  )الف(  پودرDTA-TGAهاي  منحني):4 (شكل

  .حاصل از روش ترموشيمياييCu-5wt%Al2O3  )ب(
  

 نـشان داد كـه      XRD  امـا نتـايج حاصـل از آنـاليز         ،دهـد نشان نمي 
  .باشدگراد مي درجه سانتي800شروع تشكيل فاز آلومينا از دماي 

گـراد  تي درجـه سـان  1000 نيز تا دماي حـدود   TGAروي منحني
 1000در دمــاي حــدود . دهــدوزن قابــل تــوجهي رخ نمــي تغييــر

 كـاهش وزن حـدود   TGAگراد روي هر دو منحنـي   درجه سانتي 
ها نيـز   آنDTAباشد و روي منحني  درصدي قابل مشاهده مي  10

همچنـين در دمـاي حـدود       . شـود يك پيك گرماگير مشاهده مي    

افـزايش وزن    TGAگراد، روي هر دو منحني       درجه سانتي  1150
شود كه منطبق بر يك پيك گرماگير        درصد مشاهده مي   2حدود  

گــراد روي هــر دو منحنــي  درجــه ســانتي1150در دمــاي حــدود 
DTAباشد مي .  

براي تعيين فازهاي تـشكيل شـده در ايـن دو دمـا، پودرهـا در دو                 
مــدت يــك گــراد در هــوا بــه درجــه ســانتي1150 و 1000دمــاي 

د و بر روي پودرهاي حاصـل آنـاليز         ساعت عمليات حرارتي شدن   
XRDانجام شد  .  
 و 1000در دمـاي      الگوي پـراش اشـعه ايكـس پودرهـا         )5( شكل
  شــكل بــا توجــه بــه. دهــدگــراد را نــشان مــي درجــه ســانتي1150

  هــاي مربــوط شــود كــه عــلاوه بــر پيــكملاحظــه مــي ) الــف-5(
فـاز سـوم    هـاي مربـوط بـه     فازهاي اكسيد مس و آلومينـا، پيـك       به

CuAl2O4 ــابراين مــي ــد، بن ــز حــضور دارن ــوان گفــت پيــك   ني ت
 DTA گـراد روي منحنـي     درجـه سـانتي    1000گرماگير در دماي    

  . باشد ميCuAl2O4دهنده تشكيل فاز نشان
الگـوي پـراش اشـعه ايكـس پودرهـاي حاصـل از        )  ب -5(شكل  

شـكل  با توجه به  . دهدنيتريك را نشان مي    انحلال در محلول اسيد   
گـراد عـلاوه بـر     درجه سـانتي 1150ود كه در دماي  شمشاهده مي 

فــاز هــاي مربــوط بــه، پيــكCuAl2O4هــاي فــاز آلومينــا و پيــك
CuAlO2   نتـايج   بنـابراين بـا توجـه بـه       . شـود  نيز مشاهده ميXRD 

 درجـه   1150 و   1000پودرهاي عمليات حرارتي شده در دماهاي       
تـوان گفـت كـه دو پيـك گرمـاگير روي منحنـي              گراد مي سانتي
DTA   تـشكيل فازهـاي     ترتيـب مربـوط بـه      پودرها بـهCuAl2O4 و  

CuAlO2 1[ استدر تحقيقات صورت گرفته بيان شده     . باشدمي [
 CuOكه پس از تشكيل اكسيد مس و آلومينا دراثر نفـوذ متقابـل              

 در بعـضي    .شود مي CuxAlyOzفاز   فاز آلومينا تبديل به    Al2O3 و
تواننـد در   اين تركيبات مـي   كه  ] 7[است  از تحقيقات نيز بيان شده    

  :هاي زير ايجاد شونداثر واكنش
Cu2O + ½ O2 = 2 CuO )1                                                   (  
Cu2O + Al2O3 = 2 CuAlO2 )2                                            (  
CuO + Al2O3 = CuAl2O4 )3                                (                 

  

200nm 

 الف

 ب
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 درصد وزني آلومينـا و      5الگوي پراش اشعه ايكس پودرهاي شامل        ):5 (شكل

گـراد و  درجه سانتي 1150 )ب(  و1000)الف(عمليات حرارتي شده در دماي  
 .زمان يك ساعت

  
 احيـاي  بـراي  لازم دمـاي  كـه  داد نشان گرفته صورت آزمايشات

 درجـه  820 دمـاي  خـالص،  و عنـصري  مـس بـه  مـس  اكـسيد 

 از تـر پـايين  دماهـاي  در كه داد نشان نتايج و باشدمي گرادسانتي
   مــسبــه مــس كامــل اكـسيد  احيـاي  گــرادسـانتي  درجـه  820
  .باشدنمي پذيرامكان
 حرارتـي  عمليـات  پودرهاي ايكس اشعه پراش الگوي )6( شكل
 گـراد سـانتي  درجـه  820 دمـاي  در نژهيـدرو  اتمـسفر  در شـده 

   مـشاهده  شـكل بـه  توجـه  بـا . دهـد مـي  نـشان  را سـاعت  1 مدتبه
 و دارنـد  حـضور  مـس  فـاز  هايپيك تنها دما اين در كه شودمي

 اسـت  ذكر قابل . استشده انجام مسبه مس اكسيد كامل احياي
   مربـوط  هـاي پيـك  گـراد، سـانتي  درجه 820 احياي دماي در كه
 

 
 و آلومينا وزني درصد 5 شامل پودرهاي ايكس اشعه پراش الگوي ):6 (شكل
 يـك  زمـان  و گـراد سانتي درجه 820 دماي در هيدروژن اتمسفر در شده احيا

  .ساعت
 

 
بعد از  Cu-5wt%Al2O3  پودرهاي نانوكامپوزيتي SEMتصوير ): 7 (شكل

 .عمليات احيا

 
 توزيـع  رودمـي  احتمـال  واقـع  در. ندارنـد  حـضور  آلومينـا  فـاز بـه 

 و آلومينـا  انومترين ذرات مس، زمينه در آلومينا ذرات يكنواخت
 هـاي پيـك  حـضور  عـدم  باعـث  مـس  زمينـه  در هـا آن كم ميزان
 .استشده احيا عمليات از پس آلومينا

 درصد وزني آلومينا را     5 پودرهاي شامل    SEM تصوير) 7(شكل  
اي، فـاز آلومينـا و      ذرات تيغـه  . دهـد پس ازعمليات احيا نشان مـي     

 .باشدذرات كروي آگلومره شده، فاز مس مي

    پودرهــــاي EDSآنــــاليز منحنــــي مربــــوط بــــه)8 (شــــكل
Al2O3 Cu-5wt%اين روي. دهد را بعد از عمليات احيا نشان مي 
داد كه اين نمونه حـاوي   نشان نتايج و گرفت انجام آناليز پودرها

  .باشندمي مس پودرها، مابقي و آلومينا بوده  درصد92/4
  

الف

 ب
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بعد   Cu-5wt%Al2O3يتپودرهاي نانوكامپوز EDSمنحني آناليز  ):8(شكل 

  .از عمليات احيا
  
  گيرينتيجه -4
ــت   -1 ــودر نانوكامپوزي ــط روش  Cu-Al2O3پ ــت توس ــا موفقي  ب

  بـا توزيـع يكنواخـت ذرات آلومينـا در زمينـه مـس              ترموشيميايي
  .  شدساخته

دماي بهينه براي تشكيل فاز آلومينا در نانوكامپوزيت حاصـل،      -2
  .دست آمدهبگراد  درجه سانتي850

و CuAlO2  فازهـاي ، بـالا گراد بـه  درجه سانتي1000ماي از د -3
CuAl2O4اعــث كــاهشب  ايــن تركيبــاتند كــهشــو تــشكيل مــي 
  .شودزمينه مس ميهاي  نانوكامپوزيت الكتريكيخواص

 گـراد، سـانتي  درجـه  820 از تـر پـايين  دماهـاي  دربنابر نتايج،  -4
  .باشدنمي پذيرامكان مسبه مس كامل اكسيد احياي

نهــايي، انــدازه ذرات آلومينــا حــدود نانوكامپوزيــت  در پــودر -5
  .دست آمده نانومتر ب50-20
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