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و توزيع نانولولهمكانيك آسياببررسي تاثير در هاي كربنيي بر ريزساختار
 هاي كربني چند ديواره نانوكامپوزيت مس تقويت شده با نانولولهساخت 

 رضا اكبرپورو محمد*اسماعيل صلاحي

و انرژيپ سراميك،پژوهشكده  ژوهشگاه مواد

 19/12/1390:، تاريخ پذيرش قطعي17/10/1390:، تاريخ دريافت نسخه اصلاح شده16/08/1390: اوليه تاريخ ثبت

 چكيده

و، از آسياب مكانيكي در محيط خشك براي توزيع يكنواخت نانولولهتحقيقدر اين سـاخت هاي كربني چنـد ديـواره در داخـل فلـز مـس
شدنانولوله-نانوكامپوزيت مس و توزيع نان.هاي كربني چند ديواره استفاده هاي كربني در داخل پودر مـس ولولهتغييرات مورفولوژي ذرات

مساندازه دانهتوسط ميكروسكوپ الكتروني روبشي، تغييرات  شد هال-با استفاده از روش ويليامسونXپراش اشعه توسط هاي فلز . انجام
دهنـده مانـد كـه نشـان اعت تقريبا ثابـت مـيس16اي فلز پس از زمان آسياب مكانيكيههكه مورفولوژي ذرات، اندازه دان نتايج نشان داد

ها در هنگام آسياب مكانيكي، توسط آناليز رامان نشان داد كه در هنگام بررسي تغييرات ساختار نانولوله. است پايداررسيدن پودر به حالت 
ميساختار نانولوله،انيكيآسياب مك بنابراين تغيير شرايط آسياب مكانيكي براي كوتاه كردن زمان رسيدن به حالت. بيندها مقداري آسيب

.پايدار ضروري است

.، آلياژسازي مكانيكيهاي كربنينانوكامپوزيت، مس، نانولوله: هاي كليدي واژه

 مقدمه-1

ها وابسته به اسـتفاده اين دهههاي تكنولوژيكي در پيشرفت
و ديگـر از مواد پيشرفته مانند فلزات، آلياژها، كامپوزيت هـا

ميمواد سازه  باشد كه بيشـتر آنهـا داراي مـس هسـتند اي
هـاي مـس را در تحقيقات انجام شده بر روي سيستم].1[

گـروه نخسـت مربـوط بـه. تـوان معرفـي كـردمي دو گروه
 عنـوان مثـال بـه. يتي مـس اسـت ساخت آلياژهاي كامپوز

)a(Cu–Cr ،Cu-W ،Cu-C ،Cu-Al ــب ــاخت تركي ــا س و ي

گـروه].2-5[با سـاختار نـانوبلوريCu80Co20مغناطيسي
 اي بـا زمينـه مـس هـاي ذره دوم شامل ساخت كامپوزيـت 

اين ذرات، ذرات سـراميكي يـا بـين فلـزي ماننـد. باشدمي
Al2O3،SiC ،TiC در دهــه اخيــر].6-8[و غيــره هســتند

ــه كامپوزيــ ازتبــراي دســتيابي ب ــا خــواص بهتــر، هــاي ب
هاي كربنـي، نانولوله. هاي كربني استفاده شده است نانولوله

و اسـتحكام بـالاييsp2كربن-ند كربنخاطر پيوهب سختي
تـرين فيبرهـاي شـناخته هاي كربني، سـفت نانولوله. دارند

.باشندميTPa 4/1حدود)E( شده با ثابت كشسان
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با همچنين به20-30افزايش طول تا شكست برابر درصد،
س را GPa 200فتي زياد، استحكام كششي بيشتر از همراه

مطالعـات تئـوري نشـان داده].9[دهنـدمي از خود نشان
هاي كربني تك ديـواره در است كه رسانش گرمايي نانولوله

 ســتا W/mK 11000تــا 6600دمــاي اتــاق، حــدود 
هـاي نانولولـه به عبارت ديگر، رسـانش گرمـايي.]11،10[

از،رسـاناترين مـاده(كربني، حداقل دو برابر المـاس  پـيش
ي هـا نانولولـه همچنـين. اسـت)يهاي كربن ـكشف نانولوله

ازب كربني، خواص الكتريكي منحصر فردي كه بيشتر ناشي
و سـاختار الكترونـي مخـتص گرافيـت  مشخصه يك بعدي

در].9[ باشند است را دارا مي بيشتر تحقيقات انجـام شـده
هـا، كامپوزيـت تهيه هاي كربني در مورد استفاده از نانولوله

و تحقيقات كمتري پيرامون زمينه و سراميكي هاي پليمري
هاي فلـزي هاي كربني در زمينهدر مورد استفاده از نانولوله

هاي مباحث مربوط پيچيدگي علت اين امر،. شود مربوط مي
و نانولولـهتبه فصل مش و مشـكلات همگـن،رك فلز سـازي

در ميـان. هـا بـدون تجمـع اسـت لولـه نانو توزيع يكنواخت
و آلياژهاي آن  فلزات، بيشترين تحقيقات روي فلز آلومينيم

از. انجام شده است كارهاي انجـام شـده در مـورد اسـتفاده
هاي كربني در زمينه مس، براي بهتر كردن خـواص نانولوله

و پراكنده،آن و آن هم خيلي كم بيشتر در چند سال اخير
.است

Chen هـاي نانولولـه/مس هايكامپوزيت]12[ش همكارانو
و كربني را با استفاده از روش متالورژي پودر تهيـه كردنـد 

هـاي كربنـي چنـد ديـواره لولـه نشان دادند كه حضـور نانو
و ضريب انبساط را بهبـود مـي  ايـن. بخشـد سرعت سايش

مينت هـاي نانولولـه/هـاي فلـز دهد كه كامپوزيـت ايج نشان
كربني داراي پتانسيل بـالايي در كاربردهـاي تريبولـوژيكي 

كامپوزيت]13[و همكارانش Carreno-Morelli. باشند مي
CNT/Mg با 4مـدت مخلوط كردن پودرهاي اوليـه بـه را

و و سپس پرس گرم توزيـعو بـهشكل دادنـد HIPساعت
ــهيكنواخــت  ــيدندنانولول ــا رس ــا. ه ــه آنه ــد ك  نشــان دادن

كام اتصـال فصـل هـاي كربنـي، اسـتح دهي نانولولهپوشش
هـا عدم توزيع همگـن نانولولـه. بخشدمشترك را بهبود مي

و نانولولهبه( از)هادليل اختلاف چگالي زياد بين مس يكي
مس مشكلات اصلي در هـاي نانولوله-ساخت نانوكامپوزيت

تـاثير روش آسـياباز،در ايـن تحقيـق.اشـدبكربني مـي 

ــانيكي  ــر ريزمك ــه ب ــاز زمين ــاختار ف ــس(س ــ) م عو توزي
آن لولهنانو و تـاثير هاي كربني در زمينه مس استفاده شده

هـاو عيوب ايجاد شده در ساختار نانولولهبر ميزان همگني 
.مورد بررسي قرار خواهد گرفت

 هاي تجربي فعاليت-2

مواد مورد استفاده در اين پـژوهش، شـامل پـودر مـس بـا
از7/99مورفولوژي دندريتي، خلوص  و انـدازه ذرات كمتـر

mµ60 هاي كربني با قطـر تقريبـيو نانولولهnm  15-14و
بـه2و1هـاي شـكل. باشـند مـيmµ4-3طول تقريبـي

هاي كربني چند ديـواره نانولولهXترتيب طيف پراش اشعه 
هـاي كربنـي چنـد ديـواره را نشـان نانولوله SEMو تصوير 

. دهندمي

.ديواره كربني چنديهانانولولهXطيف پراش اشعه:1 شكل

.هاي كربني چند ديوارهنانولوله SEMتصوير:2 شكل

، پـودر مـس بـه Cu/CNTت ي ـودر نانوكامپوزپ ـبراي تهيـه
 اوليه،سازي مواد پس از مخلوط CNTدرصد وزني1همراه
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و رسيدن به ساختار جهت توزيع همگن نانولوله هاي كربني
 اي بـه نانو، فرآيند آلياژسـازي مكـانيكي در آسـياب سـياره 

. انجـام شـد دور بر دقيقـه 300ساعت با سرعت24مدت
فرگلوله يند از جـنس فـولاد پـرآهاي مورد استفاده در اين

 BPR)(20:1 نسـبت وزنـي گلولـه بـه پـودر. كروم بودنـد 
از بــراي بررســي مورفولــوژي پــودر. انتخــاب شــد هــا

، (Philips XL30 SEM)ميكروسـكوپ الكترونـي روبشـي 
Kαتوسط تـابشXبراي ارزيابي ريزساختار از پراش اشعه

همچنـين بـراي تعيـين ميـزان كيفـي.استفاده شـد مس
سـنج ها در هنگام آسياب مكانيكي از طيفتغييرات نانولوله
.شدرامان استفاده 

و بحث-3  نتايج

و آگلومره شدن نانولوله هاي كربني يكي از مهمترين تجمع
ميمعايب آن كها فـازه در اثر اختلاف دانسيته زياد بـا باشد
ميخــتن خشــكآآزمــايش اوليــه. شــودايجــاد مــي زمينــه
ــولا نانولولــه ــا اســتفاده از همــزن تورب ــا فلــز مــس ب رهــا ب

)Turbula Mixer (و در حدودگبزر نشان داد كه تجمعات
ميميكرومتر از نانولوله 15 تصـوير3شكل. شودها تشكيل

SEM مياز يكي از آگلومره . دهدها را نشان

 هاي كربني دهنده تجمع نانولوله نشان SEMتصوير:3 شكل
همردر كنا .ساعت1زدن به مدت فلز مس بعد از

مكـانيكي جهت غلبه بر مشكل آگلـومره شـدن از آسـياب
تغييرات موفولوژي ذرات نانوكامپوزيت در اثـر.استفاده شد

نشـان4انجام آسياب مكانيكي با گذشـت زمـان در شـكل 
. داده شده است

شكل در) سـاعت8زمان آسـياب(الف-4در ذرات پـودر،
و انـدازه  و مسطح شده و جوش سرد، بزرگ هـاي اثر ضربه

مي80حدود  ي بـالاتر، بـدليل هـا در زمـان. رسدميكرومتر
هـاي لـهو حضـور نانولو) كار سرد(كارسختي ناشي از ضربه

بـا وارد. شـود هـا انجـام مـي كربني داخل ذرات، شكست آن
، بـا گذشـت زمـان، ذرات ريزتـر شـده، اين مرحله شدن به

ب4شـكل.شـود تـر مـي ها همگنهمچنين توزيع نانولوله
و انـدازه ذرات را در زمـان آسـياب سـاعت24مورفولوژي

. دهدنشان مي

)الف(

)ب(
مس SEMتصوير:4 شكل  تقويت شده-نانوكامپوزيت

و1با  آسيابزاپسهاي كربني زني نانولولهدرصد
.ساعت24)بو ساعت8) الف: مكانيكي به مدت

و انـدازه ذرات ريـز) شبه كره(ذرات تقريبا هم محور بـوده
و با گذشـت زمـان، تغييـرات. باشدمي  آنچنـاني در انـدازه



 موادنانو

Kλβcosθ= +2esinθ
D

خطـي بـاsinθβبـر حسـبcosθβ نمودار
مي 0.9λ/Dز مبداء تغييـرات. آيدبدست

س بدست آمده با استفاده از روش فوق در
شـود كـه بـا مشـاهده مـي.ه شده اسـت
و در نهايـتل اندازه دانه ها كاهش يافته

.رسد مي

 فازXپراش اشعه الگويتغييرات:
.ه با تغيير زمان آسياب مكانيكي

.آسياب مكانيكي اندازه دانه فاز زمينه با تغيير زمان

هـاي كربنـي نانولولـهDوGن بانـدهاي
از( Cu/CNTو) آسياب سـاعت24پس

هـاي ويژگي مشخصه لايهGخط. دهدي
. هـاي كـربن اسـت بر ارتعاش مماسي اتم

 ويژگي مشخصـه معمـول بـرايDي خط
هاي دو مقايسه نسبت شدت. معيوب است
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رسـد كـه زمـان به نظر مـي.دهد
 مناسبي براي پودر از نظر همگـن

هـا بـراي ميزان عيـوب نانولولـه
دقيقـه15هـا بعـد ازع نانولولـه

گنمايي نشـان داده در دو بزر)ب
ز شـكل مشـخص اسـت، توزيـع

مي. بوجود آمده است شـود مشاهده
از ها نانولوله توسط لايـه نـازكي

از. اند پوشيده شده اين حالت مانع
.شودآسياب كردن مير هنگام

)الف(

از Cu-1wt.%CNT نانوكامپوزيت 15پس
. مكانيكي در دو بزرگنمايي متفاوت

Xرا بـراي كامپوزيـتCu/CNT 
بـدليل مقـدار. دهـدل نشان مي

و ديده نمي CNTاي براي شـود
با اسـتفاده از روش. باشندس مي

هاي فاز زمينه از طيفاندازه دانه
 هــال-ه ويليامســونرابطــ. شــد

:باشدن صورت مي

)1(

براين با رسم نمو بنا
ا 2eشيب و عرض

هاي مساندازه دانه
نشان داده7 شكل

افزايش زمان بالميل
به يك مقدار ثابتي

:6شكل
زمينه

تغييرات انداز:7شكل

طيف رامان8شكل
بدون(چند ديواره

را نشان مي) آسياب
ب و منطبق گرافيت
دومين حالت يعني

اختار گرافيتي معس

20 30

time (h)
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دمورفولوژي ذرات رخ نمي
ساعت، زمان من24آسياب

و اندازه ذرات،شدن، شكل
ميشكل توزيـع. باشـد دهي

ب(5آسياب در شكل و الف
همانطور كـه از. شده است

ها بوجيكنواختي از نانولوله
،بكه در دقايق اوليه آسيا

پودرهاي مس خيلي ريز پو
ها درآسيب ديدگي نانولوله

پودر نانوك SEMتصوير:5 شكل
كاري مكانيكدقيقه آسيا

Xطيف پراش اشعه6شكل

هاي مختلف بالميلدر زمان
پيك مشخصه CNTاندك

ها مربوط به مستمامي پيك
Williamson-Hall ]14[ان

محاســبهXپــراش اشــعه
)Williamson-Hall (بدين
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تغييرات چگـالي را بـا9شكل.گيري شد
زمـان آلياژسـازي. دهد مكانيكي نشان مي

ايـن تغييـرات.ي بـر چگـالي خـام دارد
روش مورفولـوژي ذرات تهيـه شـده بـه

ميهمانطو.ي است شود انـدازهر كه ديده
اي قابليـت پـرس پـذيري مورفولوژي ورقه

البته كاهش جزيي چگـالي خـام در زمـان
تواند مـرتبط بـا سـختي ذرات در آسياكاري، مي
.ي باشد

.كاري مكانيكيت چگالي خام با زمان آسيا

ذ آلياژسازي، رات نانوكامپوزيـت تهيـه بر سختي
سـختي توسـط.نشـان داده شـده اسـت

12تحت نيـروي MVK-H21 سنجي مدل
به 15 ماندگاري ذره12طور متوسـط از ثانيه،
. است

 سازي بر سختي تاثير زمان آلياژ:1
.CNT wt.% Cu/1نانوكامپوزيت

سختي برحسب

Kgf/cm3

 آسياكاري

ب ساعت

10±8/117 8

2/6±7/241 16 

0/2±6/261 24 

5/1±4/262 36 

پـذيري، دهد كه كاهش پرسل نشان مي
 آسياب كـردن، مـرتبط بـا سـختي ذرات

.يابدپذيري كاهش مي آن، قابليت پرس

 1390 زمستان،8، شماره سال سوم .......ي

هـاي براي نانولولـه. هاست نمونه
بــرايGوD محــل بانــدهاي

ــر ــه ترتيـــب برابـ  39/1850 بـ
24بعـد ازGوDحضور باندهاي

هـا در دهد ساختار نانولوله نشان مي
در اثر آسياب، مراكز. شود حفظ مي

ــه ــب بـ ــه ترتيـ ــت بـ  نانوكامپوزيـ
8در شــكل. كنــدتغييــر مــي1
 مرتبط با كربن، كه معمولاDك

Dبانـد. مكانيكي كم شده است

و ن است ناشي از عيوب ديـواره
يك مورد].15[ كربن آمورف باشد

 باند در اثر آسياب مكانيكي كاهش
كـاهش يافتـه23/1 بـه48/1د

ها نشان دهنده كاهش كمتـر شدت
اين نسبت بيـانگر كيفيـت.است

 اين دو پيك نشان دهنده مقـدار
تـوان مـي5بر اسـاس شـكل.ت

 مكـانيكي، عيـوب انـدكي افـزايش
].15[يابد مي كاهش

 هاي كربني خالص بدون نانولوله
.Cu-1wt.%CNT نانوكامپوزيت

Cu/1wt.%CNTــده در ــه شـ  تهيـ
كمك پرس تك محور شـكل به
روش هـاي تهيـه شـده، بـهقـرص

گيارشميدس اندازه
زمان آلياژسازي مك
مكانيكي تاثير زياد
و متناسب با اندازه
آلياژسازي مكانيكي
و با مو ذرات بزرگ

البت. نامناسبي دارند
ساعت آسياكاري 36

اثر انجام آلياژسازي

تغييرات:9شكل

تاثير زمان آلياژساز
ن1شده در جدول

دستگاه سختي سن
و زمان ماندگارگ رم

گيري شده اساندازه

جدول
نراتذ

آ زمان

برحسب

اطلاعات اين جدول
آدر زمان هاي زياد

و با افزايش آن است

بررسي تاثير آسياب مكانيكي

پيك، ميزاني براي كيفيت
كربنــي بــدون آســياب،

nm 5/514برانگيختگـــي
ح.باشدمي cm-19/1353و

ساعت آسياب مكانيكي نشا
هنگام آسياب مكانيكي حف

ــدهاي در نانوكاGوDبانـ
cm-1 48/334و 91/1599

شود كه شدت پيكديده مي
نظم است در اثر آسيابيب

هاي كربني ممكندر نانولوله
در برخي موارد ناشي از كر
ديگر اينكه شدت هر دو بان

از حـدودID/IG.استيافته
كاهش در نسبت شد. است

اDنسبت بهGشدت باند
ا. هاستنمونه شدت مشابه

بالاي عيوب ساختاري است
گفت در اثر آلياژسـازي مك

و اندازه نانولولهي ها كاهافته

طيف رامان نان:8شكل
نآس و پودر ياب مكانيكي

ــودر نانوكامپوزيـــت NTپـ

هاي آسياب گوناگون،زمان
قـرچگـالي خـام. داده شد



 موادنانو

Ln(1/(1-DبرحســبLnP بــراي پــودر
سـاعت رسـم شـده24مدتب شده به

شاخصي بوده كهAنظر، همان عامل مورد
.م پودر در هنگـام پـرس اسـت شكل دائ
. كاري، اين منحنـي رسـم شـد مختلف آسيا

نشان داده شده 12 زمان آسياب در شكل
ل مشخص است، با افزايش زمـان از شك

و پ ـكاهش ميAساعت، عامل س از يابـد
ثابت ماندن به همراه نتـايج. ماند ثابت مي

 مورفولوژي پودر نشان دهنده رسيدن به
.كاري استساعت آسيا 24 زمان

.P√با Ln (1/(1-D)تغييرات: 11

.كاريبا زمان آسياAتغييرات عامل

ي

هـاي نانولولـه-پـودر نانوكامپوزيـت مـس
م . كـانيكي تهيـه شـد ديـواره توسـط آسـياب

و اندازه ذرات پودرهـاي بدسـت آمـده ي
هاي فاز زمينه با استفاده تغييرات اندازه دانه

مـورد ارزيـابي Williamson-Hall روش
 نشـان داد كـه مورفولـوژي ذرات، انـدازه
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س بـر تـراكم پـودر، كامپوزيـت
در فشــارهاي h24 مــدت شــده، بــه

تـاثير فشـار.س شكل داده شـدند
سـازكار. آورده شده است 10 شكل

:ت تاثير دو عامل است
 شدن دروني

 خرد شدن
 پودر، باعث آرايش دوباره ذرات از

وقتي فشـار. شودهم مي نزديك به
 ناحيه تمـاس ميـان ذرات زيـاد

و شكسـت مـي .كننـد تغيير شـكل
 شناسايي رفتار تـراكم مـواد توسـط

ــراي.ه اســت  چنــدين معادلــه ب
ه هاي ماكروسـكوپي اصـلي ارائـل

 معـادلات پديـده شـناختي كـه بـراي
:صورت زير است

BPA
D1

1ln +=












−

و فشـار بكـار رفتـهPچگـالي نسـبي
 ظرفيت تغيير شكل پودر در هنگام
بيانگر چگالي بدون فشار يا چگـالي

.پرسبا فشار Cu/1wt.%CNT كامپوزيت

 شدن پودر را با تغيير شكل نشـان
ت چگالي خـام را بـا فشـار نشـان

(D،11در شــكل

نانوكامپوزيت آسياب
شيب خط مو. است

براي قابليت تغيير
هاي مختبراي زمان
با زمAتغيير عامل

همانطور كه. است
س16تا كاريآسيا
ساعت تقريبا ثا 16

و توزيع اندازه دانه
ت پايا پس از زمحال

شكل

:12شكل

گيري نتيجه-4

پـ،اين پـژوهش در
كربني چنـد ديـوار
يژتغييرات مورفولو

و تغيي SEMتوسط
وXاز پراش اشعه
نتايج نش. قرار گرفت
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براي بررسي تاثير فشار پرس
مــورد نظــر آســياب شــده
گوناگون توسط روش پرس
پرس بر چگالي خام در شك

بهتر شدن چگالي خام، تحت
و قفلسر- خوردن ذرات
خ- و تغيير شكل مومسان

مرحله اول متراكم كردن پو
حالت شل، به فشردگي نزد

كند،پرس افزايش پيدا مي
و ذرات، شروع به تغيي شده

هاي زيادي براي شناتلاش
فشــار انجــام شــدمعادلــه
سازي رابطه بين عامل مدل

يكـي از معـادلا. شده اسـت
سازي ارائه شده، بهمتراكم

)3(

چگـاليDكه در اين معادله
مرتبط با ظرAعامل. است

و عامل بيانBفشردن بوده
. ظاهري است

ك:10شكل تغييرات چگالي نسبي

قابليت متراكم شد3معادله
تغييرات10شكل. دهدمي
.دهدمي
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و اندازه دانهدانه هاي فاز زمينه پس از زمان آسياب هاي فلز
مي16مكانيكي  ماند كـه نشـان دهنـده ساعت تقريبا ثابت

بررسي تغييرات ساختار. رسيدن پودر به حالت پايدار است
مكنانولوله انيكي، توسـط آنـاليز رامـان ها در هنگام آسياب

هـا نشان داد كه در هنگام آسياب مكانيكي ساختار نانولولـه 
بنـابراين تغييـر شـرايط آسـياب. بينـد مقداري آسيب مـي 

مكانيكي براي كوتاه كردن زمان رسيدن بـه حالـت پايـدار 
.ضروري است
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