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چکیده
و با ) 1:1با نسبت مولی (TiوNiنانوساختار با انجام آلیاژسازي مکانیکی روي مخلوط پودرهاي عنصري NiTiفلزيترکیب بینتحقیقدر این

ي زن منظـور پودرهـاي خـالص نیکـل و تیتـانیم بـا نسـبت مـولی برابـر مخلـوط و آلیاژسـا           ایبراي. استفاده از روش سینتر مایکروویو تهیه گردید
پـس از آلیاژسـازي مکـانیکی    nm10بـا انـدازه کریسـتالیت   NiTiپـودر  . ي پر انرژي انجـام گرفـت  ان مخلوط توسط آسیاب سیارهایمکانیکی

سپس با استفاده از سینتر مایکروویو در . انرژي سنتز گردیدساعت آسیاب پر30با نسبت مولی یکسان پس از Tiو Niمخلوط پودرهاي خالص 
درصـد  1/4کمتـرین مقـدار تخلخـل، برابـر بـا      C°1100در دمـاي . حاصل گردیـد هاي بالک با درصد تخلخل مختلف دماهاي مختلف، نمونه

فازي پیچیده کس و میکروسکوپ الکترونی عبوري، تشکیل ساختارایاشعهپراشهاي ریزساختاري توسطهمچنین بررسی. بدست آمدمیحج
، بـا انـدازه   )NiTi2(و غنـی از تیتـانیم   ) Ni3Ti(از نیکـل  همراه با فازهـاي غنـی  ، (B19'-NiTi)مارتنزیتی ،)B2-NiTi(شامل فازهاي آستنیت

.را نشان دادندnm50کریستالیت متوسط حدود

.، آلیاژسازي مکانیکی، سینتر مایکروویو، نانوساختارNiTi: هاي کلیدياژهو

مقدمه-1

باشـند کـه بـا    مـی از مـواد فلـزي   ايسـته ددارحافظهآلیاژهاي 
از پـیش  انـدازه اعمال حرارت توانـایی بازگشـت بـه شـکل و     

تاکنون گستره وسیعی از آلیاژهـایی . تعیین شده خود را دارند

سایی و مـورد  دهند، شنامیي از خود نشان دارحافظهکه رفتار 
.]1[بررسی قرار گرفته است

باشـد  میNiTiبین فلزي ترکیب دارحافظهاز جمله آلیاژهاي 
مشـخص  Ni-Tiمعادل در دیاگرام دوتـایی  میکه با درصد ات

ن ای ـيدارحافظهعلاوه بر . شودمیشده که نایتینول نیز نامیده 
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داراي خواصی چون سـوپر الاستیسـیته بـالا، چقرمگـی،     آلیاژ
مقاومت به خسـتگی عـالی، مقاومـت بـه خـوردگی خـوب و       

.]2[باشدمیاري سازگزیست
ي ذکر شده کاربردهـاي وسـیعی   هاویژگیبدلیلاین ترکیب 

.]3[در صنایع پزشکی، صنایع هـوایی و مهندسـی سـطح دارد    
بـه قابلیـت بازیـابی شـکل     )ترموالاستیسیته(يدارحافظهرفتار 

اولیه آلیاژ در اثر اعمال گرمـا اطـلاق شـده و ناشـی از وقـوع     
به فاز دماي ) آستنیت(مارتنزیتی از یک فاز دماي بالا استحاله

.باشدمیپایین مارتنزیت 
اسـتحاله مـارتنزیتی   بـدلیل NiTiفلزيبینطور کلی ترکیب هب

پایـدار  تواند داراي ساختارهاي کریستالی متفـاوتی باشـد،  می
ن فازها در دماي معین بسـتگی بـه ترکیـب    ایبودن هر یک از

ن آلیاژ ایترمومکانیکی انجام شده بر رويشیمیایی و عملیات 
با شبکه مکعبی B2فاز آستنیتی :ن فازها عبارتند ازایدارد که

بـا 'B19ارتنزیتی فـاز م ـ .باشـد مـی که در دماهاي بـالا پایـدار   
شبکه منوکلینیک که از کوئنچ کردن آسـتنیت از دمـاي بـالا    

با ساختار اورتورمبیک که B19فاز مارتنزیتی . آیدمیبوجود 
موجـود در  Niي هادر صورت جایگزین شدن تعدادي از اتم

شـود و  مـی توسط عنصر مس در دماي پایین ظاهر NiTiآلیاژ 
که در صورت انجام عملیـات پیرسـازي و یـا    Rفاز مارتنزیتی 

در صــورت وجــود عناصــري ماننــد آهــن در سیســتم بوجــود 
تیتـانیم  -تی در آلیاژهاي نیکلسه نوع استحاله مارتنزی.آیدمی

صورت طرحواره نشان داده ه ب1شود که در شکل میمشاهده 
.]4[شده است 

ي متعـددي ماننـد   هـا روشNiTiفلزي براي تولید ترکیب بین
شـوك انفجـاري   ،]6[، سنتز خود احتراقی]5[متالورژي پودر

در بین. به کار گرفته شده است]8[و آلیاژسازي مکانیکی ]7[
ي مناسـب  هـا ، آلیاژسازي مکانیکی یکی از روشهااین روش

ایـن روش  هـاي یکـی از مشخصـه  . باشـد میNiTiبراي تولید 
، مـواد  ]9[امکان تشکیل محصول به صورت نانوساختار است 

اي از دسـته nm100-1نانوساختار با اندازه دانـه در محـدوده  
این مـواد  رمواد هستند که کاهش اندازه دانه در حد نانومتر د

سایش و منجر به افزایش چقرمگی، افزایش مقاومت به

سه مسیر براي انجام استحاله مارتنزیتی:1شکل
.]Ni-Ti]4در آلیاژهاي پایه 

ن ای ـکلی بهبود خـواص مکـانیکی  طوربهاستحکام و افزایش 
زیـادي نظیـر  فلـزي بـین تـاکنون ترکیبـات   . ]10[شود میمواد 
TiAl]11[،FeAl]12[ ،MoSi2]13[ وNi3Al]14[ ــا روش ب

ن راسـتا مکـانیزم   ای ـدر. انـد آلیاژسازي مکـانیکی تولیـد شـده   
ن ترکیبــات بــا روش آلیاژســازي مکــانیکی مــورد ایــتشــکیل

بررسی قرار گرفتـه و بیـان شـده کـه بـراي تشـکیل ترکیبـات        
به عنوان مثال . ]14،11[مکانیزم یکسانی وجود نداردفلزيبین

مستقیم از مواد اولیه تشکیل طوربهفلزيبینت ترکیبابرخی از
در برخی دیگـر فـاز آمـورف در مراحـل میـانی      . ]9[شوندمی

تبدیل فلزيبینجاد شده که در نهایت به ترکیب ایآسیاکاري
ــی ــودم ــر از   . ]11[ش ــی دیگ ــکیل برخ ــانیزم تش ــین مک همچن

سـت جاد محلول جامد حین آسیاکاري اای،فلزيبینترکیبات 
]14[.

ــانیم -50سیســتم نیکــل بررســی آلیاژســازي مکــانیکی  50تیت
. شـده اسـت  توسط محققان منجر بـه مشـاهده نتـایج متفـاوتی    

ي که با آلیاژسازي مکانیکی در سیستم نیکـل و تیتـانیم   طوربه
با نسبت مولی یکسان محلول جامد نانوساختار به همـراه یـک   

تغییــر نـــوع  . ]16،15[انـــدفــاز آمــورف را بدســت آورده   
ساختارهاي کریستالی تشـکیل شـده از فـاز آمـورف بـا زمـان       

با مقدار اندکی NiTi2وNi3Tiآسیاکاري و تشکیل ترکیبات 
NiTi دهـی پـودر آلیاژسـازي مکـانیکی شـده      در اثر حـرارت

همچنـین موسـوي و همکـارانش    .]18،17[گزارش شده است
ر فرآینـد  دNiTiنیز گزارش کردند که مکانیزم تشـکیل  ]19[

از نیکــل و ايســازي مکــانیکی بــا تشــکیل ســاختار لایــهآلیاژ
ي تیتـانیم در نیکـل   هـا سـپس نفـوذ اتـم   . شـود میتیتانیم آغاز 

بــا . شــودمــیتشــکیل NiTiصــورت گرفتــه و محلــول جامــد 
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کـه بـا   آیـد مـی گذشت زمان محلول جامد فوق اشباع بدست 
ود در ش ـمـی اسـتوکیومتري تبـدیل   NiTiادامه آسـیاکاري بـه   

نانوسـاختار بـا ترکیـب    NiTiآسـیاکاري  h60نهایت پـس از 
همچنین گـزارش کردنـد   . آیدمیتقریبا استوکیومتري بدست 

) تیتـانیم (که علـت تشـکیل محلـول جامـد فـوق اشـباع نیکـل       
کاهش اندازه دانـه نیکـل تـا حـد نـانومتري، تشـکیل سـاختار        

شــکل از فلــزات نیکــل و تیتــانیم و همچنــین افــزایش ايلایــه
ن عوامـل  ای ـدانسیته عیوب در مواد حین آسیاکاري است کـه 

. کنندمیعلاوه بر افزایش حد حلالیت پدیده نفوذ را تسریع 
چندین تکنیک متـالورژي  NiTiي بالک هاجهت سنتز نمونه

پخـت  تـوان مـی جملـه آنهـا   از. ]20[پودر بررسی شده اسـت  
ــولیمع ــرم ]21[م ــرس گ ــتاتیکای، پ ــود  ]22[زواس ــنتز خ ، س

از معایب . را نام برد]24[و پخت پلاسما ]23[احتراقی دما بالا 
تــوان بــه زمــان پخــت طــولانی و درجــه مــیي فــوق هــاروش

.]25[حرارت پخت بالا اشاره کرد 
یند سـینترینگ معمـولی و   آاستفاده از دماهاي بسیار بالا در فر

فلـزي بـین و ترکیبات هادر ساخت سرامیکعملیات حرارتی 
ن مسـاله تهیـه انـدازه    ای ـ.شـود مـی منجر به رشد افراطـی دانـه   

ي بسیار ریز در حد کمتر از یک میکرومتر و نـانومتر را  هادانه
ي هـا براي غلبه بر رشد دانه، روش. سازدمیبا دشواري مواجه 

هـا ن روشای ـ.نوین چگالش و سینترینگ پیشنهاد شـده اسـت  
ي هـا ي رشد دانه در محلـول هاشامل استفاده از ممانعت کننده

جامد یا تشکیل فازهاي ثانویه مجزا، چگالش تحت فشـارهاي  
ي مـرتبط بـا آن،   هاو روشايبالا، سینترینگ پلاسماي جرقه

گرم کردن القایی با بسامدهاي بالا و چگالش پالس مغناطیسی 
غیر اقتصادي بوده هان روشایبه هر حال بسیاري از. باشندمی
. ]26[آمیـز آنهـا بسـیار دشـوار اسـت      نکه انجام موفقیتایو یا

بطور کلی پذیرفته شده که یـک موضـوع محـدود در توسـعه     
. ریزساختار، تاثیر متقابل بین چگـالش و درشـت شـدن اسـت    

ن توسعه ریزسـاختاري، پارامترهـایی نظیـر دمـا،     ایبراي کنترل
از میـان  . ن بایـد بهینـه شـوند   فشار، زمان و سرعت گـرم کـرد  

ن پارامترها، گـرم کـردن سـریع بـا برخـی مشـکلات       ایتمامی
ي اخیر مایکروویو سینترینگ به عنوان هادر سال. مواجه است

روش جایگزین براي غلبه بر مشکلات ناشـی از پخـت سـریع    
مایکروویو سینترینگ یک تکنولوژي . سنتی مطرح شده است

مستقیم بـه مـاده اعمـال    طوربهي نوظهور است که در آن انرژ
بدین معنی که سینترینگ سریع را همراه با سنتز مواد . شودمی

العـاده  بـا خـواص فـوق   فلزيبینسرامیکی پیشرفته و ترکیبات 
مــایکروو ســینترینگ مــاده انــرژي در روش . کنــدمــیفــراهم 

مایکروویو را جـذب و سـپس آن را در درون خـود بـه گرمـا      
ي هــاتوانــد در زمــانمــیراین ســینترینگ تبــدیل کــرده و بنــاب

وري مـایکروویو  آمزایـاي اصـلی فـر   . تـري انجـام شـود   کوتاه
ي زمـانی  هـا تـر و چرخـه  بازدهی انرژي بالاتر، واکـنش قـوي  

ــاه ــر و صــرفهکوت ــدر. ]28،27[جــویی اقتصــادي اســت  ت ن ای
به روش آلیاژسازي مکـانیکی و سـینتر بـه    NiTiتحقیق، سنتز 

کمک مایکروویو انجام گرفته و تاثیر دماي سینتر بر چگالش 
.گیردمیو ریزساختار مورد بررسی قرار 

هاي تجربیفعالیت- 2

وهش مــواد اولیــه مـورد اســتفاده شــامل پودرهــاي  ن پــژای ـدر
INCOمحصــول کمپــانی %8/99عنصــري نیکــل بــا خلــوص 

محصــــــول%6/99کانــــــادا و تیتــــــانیم بــــــا خلــــــوص 
Alfa Aeser Germanyــودر باشــد کــه جهــت  مــی ســنتز پ

، با نسبت مـولی یکسـان در   NiTiفلزيبینساختار ترکیب نانو
اتمسفر گاز آرگون با خلوص بالا و در دماي محـیط در یـک   

از جنس فولاد سـخت  ايپر انرژي با محفظهايآسیاب سیاره
و 12قطـر دي پر کروم بـا  عدد گلوله فولا12پر کروم حاوي 

mm18       به تعـداد مسـاوي تحـت آلیاژسـازي مکـانیکی قـرار
و سـرعت  1ه ب ـ10بـه پـودر   هـا نسـبت وزنـی گلولـه   . گرفتند

همچنـین از  . دور بر دقیقـه انتخـاب شـد   300چرخش آسیاب 
امل کنترل کننده درصد وزنی اسید استئاریک به عنوان ع5/0

فرآیند استفاده شد و در هر مرحله از آلیاژسـازي مکـانیکی از   
گرم پودر میکرونیزه مخلوط شده نیکل و تیتـانیم اسـتفاده   15

30و5،15کاري پودر در فواصل زمـانی  در حین آسیاشده و
کـس و  ایساعت از محفظه آسیاب براي آزمایش پراش پرتـو 
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داشـته شـده و بـراي ثابـت     میکروسکوپ الکترونی روبشـی بر 
گیـري،  ماندن نسبت وزنی گلوله به پودر پس از هر بار نمونـه 

ي بالک پس از سنتز پـودر  هانمونه. آزمایش از ابتدا انجام شد
NiTiبا قطـر ايیی به شکل استوانههابه صورت قرصmm8

پـرس  (توسط دستگاه پرس در دماي محیط mm10و ارتفاع
و900،1000تهیه شده ودر دماهايGPa1تحت فشار) سرد

C°1100  در یک کوره سینتر مایکروویو پاناسونیک سـاخت
حجـم  و W1000، تـوان GHz45/2کشور ژاپن با فرکـانس  

.دقیقه سینتر شدند15لیتر به مدت 40موثر داخل بوته 
، بـه  سـازي سـطحی آنهـا   ي بالک و آمادههاپس از تهیه نمونه

خـل و تعیـین دمـاي بهینـه سـینتر از      منظور بررسـی میـزان تخل  
ــدل   ــوري م ــکوپ ن ــه  OLYPU-BXUCBمیکروس ــز ب مجه

برداري مورد مطالعه و بررسی قرار گرفتند و از دوربین عکس
افـزار نرمبرداري شده سپس توسط عکسهاسطح مقطع نمونه

. محاسبه و تعیـین شـدند  هاتخلخل نمونهمیزانآنالیز تصویري
Kαکس توسط تابش ایبراي ارزیابی ریزساختار از پراش پرتو

بـا  kV50بـا ولتـاژ   Philips DW-3710مس از دستگاه مـدل  
بـراي مطالعـه   . استفاده شـد 02/0ثانیه و اندازه هر گام 1زمان 

ریزســــــاختار از میکروســــــکوپ الکترونــــــی عبــــــوري
Cs-Corrected STEM(JEM-2100F)بـــا ولتـــاژkV200

.استفاده گردید

نتایج و بحث- 3

Ni-Tiآلیاژسازي مکانیکی در سیستم -3-1

NiTiمکانیزم تشکیل -3-1-1

فـازي تغییـرات رونـد ،NiTiتشـکیل مکانیزمتعیینمنظوربه
مکـانیکی آلیاژسـازي طـول درNiTiتشـکیل ازقبـل پودرها
-50نیکـل پـودر مخلوطپراشطرح2شکلدر. شدبررسی
.استشدهدادهنشانh30و 15، 5يهازماندر50تیتانیم

h5شــود پــس از مــیملاحظــه 3همــانطور کــه از شــکل  
درجه ظاهر 62و 42ي جدیدي در زوایاي هاآسیاکاري پیک

کس مخلوط پودرایالگوهاي پراش پرتو:2شکل 
.آسیاکاريي مختلف هادر زمان50تیتانیم -50نیکل 

. اسـت B2-NiTiي اصـلی فـاز   هـا شود که منطبق بـا پیـک  می
آسـیاکاري آغـاز   h5پـس از  NiTiبنابراین تشـکیل ترکیـب   

ي نیکل و تیتـانیم  هاشدت پیکNiTiقبل از تشکیل . شودمی
با گذشـت زمـان آسـیاکاري افـزایش     هاکاهش و پهناي پیک

تواند ناشی از میي نیکل و تیتانیم هاپهن شدگی پیک. یابدمی
و ايو افـزایش عیـوب شـبکه   هـا ریز شدن اندازه کریسـتالیت 

شـود مـی ايکرنش شبکهباشد که منجر به افزایشهانابجایی
ن اســـاس بـــراي بررســـی تغییـــرات انـــدازه ایـــبـــر]. 30،29[

و کــرنش شــبکه اجــزاي موجــود در مخلــوط هــاکریســتالیت
رابطــهاز)MA(پــودري حــین فرآینــد آلیاژســازي مکــانیکی

ن روش هر دو سهم کرنش ایدر. ل استفاده شدها-ویلیامسون
در نظـر  هـا در پهـن شـدگی پیـک   هـا و ریز شدن کریسـتالیت 

کرنش زیـادي  MAاز آنجا که در روش .]31[شودمیگرفته 
نسبت به سـایر  هال -ویلیامسونشود، روش میجاد ایدر شبکه

ن ای ـ. فرآیند از دقت بیشتري برخـوردار اسـت  در اینهاروش
:شودمیصورت زیر بیان ه رابطه ب

)1                                           (βcosθ = . + 2εsinθ
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برحســب (پهنــاي پیــک در نیمــه ارتفــاع آنβرابطــه در ایــن
، هـا اندازه کریسـتالیت d، ایکساشعهطول موج λ، )رادیان

روش مقـادیر  در ایـن . باشـد میکرنش شبکه εزاویه براگ و 
βcosθ   براي چنـدین پیـکXRD  بـر حسـبsinθ  مشـخص

کنــد رســم مـی شــوند و بهتـرین خطــی کــه از آنهـا عبــور   مـی 
و عـرض از  ) ε(ن خط معرف متوسط کرنش ایشیب. شودمی

متوسـط انـدازه   dو xطول موج اشـعه  λ(.مبداء آن برابر 
استفاده ایکساشعهبا داشتن طول موج . باشدمی) کریستالیت

اسـاس  اینبر. توان اندازه کریستالیت را بدست آوردمیشده 
تغییرات اندازه کریستالیت و کرنش شبکه مخلوط پودري در 

. مـورد ارزیـابی قـرار گرفـت    هاي مختلف آسیاب کاريزمان
.دهدمیشان ن تغییرات را نایروند3شکل

ــدازه  مــیملاحظــه  ــا افــزایش زمــان آســیاکاري ان شــود کــه ب
بــه تــدریج کــاهش و میــزان کــرنش افــزایش  هــاکریســتالیت

ــی ــدمـ ــس از  . یابـ ــت پـ ــدازه  h15در نهایـ ــیاکاري انـ آسـ
ــه ترتیــب  هــاکریســتالیت % 78/0و nm13و کــرنش شــبکه ب

ــد  ــبه ش ــتالیت  . محاس ــدازه کریس ــاهش ان ــت ک ــاعل ــین ه ح
ي بسـیار زیــاد اسـت کــه بــراي   هــاجــاد نابجـایی ایآسـیاکاري 

و یـک  در آمدهمرزهاي فرعیبه صورتکاهش انرژي خود 
با افزایش زمان آسیاکاري، . دهندمیساختار سلولی را تشکیل 

به تدریج زاویه مرزهاي فرعی افزایش یافته و به صورت مـرز  
].9[شوندمیدانه ظاهر 

آسـیاکاري نشـان   h5ساختار ذرات پـودر را پـس از   4شکل
اي شـود یـک سـاختار لایـه    همانطور که مشاهده مـی . دهدمی

ذرات پودر هنگـام  . شکل از نیکل و تیتانیم تشکیل شده است
از .گیرندشدیدي قرار میايي ضربههاآسیاکاري تحت تنش

ایـن  هسـتند تحـت  آنجا که نیکل و تیتانیم هر دو فلزات نرمی
هــاي پهــن در رت ورقــههــا تغییــر شــکل داده و بــه صــوتــنش

طبق پدیـده سـرد جوشـی بهـم     هااین ورقهبه تدریج. آیندمی
نتـایج  . دهنـد را تشـکیل مـی  اياین ساختار لایـه متصل شده و

.]32[نرم بدست آمده است-هاي نرممشابه در سایر سیستم
آسیاکاري عـلاوه بـر   h15پس از 2همچنین با توجه به شکل

ي مربوط به نیکل و تیتانیمها، پیکNiTiدو پیک اصلی 

اندازه کریستالیت و کرنش شبکه مخلوط پودري : 3شکل 
.هاي مختلف آسیاکاريتیتانیم در زمان–نیکل

تشکیل شده از نیکل وايساختار لایه:4شکل 
.آسیاکاريh5تیتانیم پس از

رود بـا ادامـه فرآینـد    میدر نتیجه انتظار . همچنان وجود دارند
ي نیکل و تیتانیم نیـز بـه تـدریج حـذف و     هاآسیاکاري، پیک

. تـر ظـاهر شـود   بـه صـورت قـوي   NiTiي مربـوط بـه   هاپیک
و نانوسـاختار شـدن   NiTiبنابراین به منظور تشکیل کامل فـاز  

ي بـالاتر ادامـه   هـا آن، فرآیند آلیاژسـازي مکـانیکی تـا زمـان    
ــت ــکل. یافــ ــودر 2در شــ ــوط پــ ــراش  مخلــ ــوي پــ الگــ

نشـان داده شـده   NiTiپـس از تشـکیل   50تیتـانیم  –50نیکل 
آسیاکاري h30همانطور که از الگوي پراش مربوط به. است

ــک  ــت، پی ــخص اس ــامش ــس از  ه ــانیم پ ــل و تیت h30ي نیک
ي پهن شـده  هاحذف و فقط پیکآلیاژسازي مکانیکی کاملا

NiTi شودمیمشاهده.
هاي در زمان2پراش شکلکلی و با توجه به الگوهايطوربه
بـه شـدت بـا افـزایش     هااندازه کریستالیتNiTiلیه تشکیل او

h15یابد و پس از میکاهش nm15زمان آسیاکاري تا حد



پژوهشی نانومواد-مجله علمی1396پاییز،31م، شمارهسال نه176

NiTiاندازه کریستالیت و کرنش شبکه ترکیب : 1جدول 

.هاي مختلف آلیاژسازي مکانیکیدر زمان

بـه آسـیاکاري h30و در نهایت پس از nm13آسیاکاري به
nm10در این راستا کرنش شـبکه بـا افـزایش زمـان     . رسدمی

ساعت آسیاکاري 15و 5یابد و پس از میآسیاکاري افزایش 
h30رسـیده و در نهایـت پـس از    % 78/0و 55/0به ترتیب به 

رسیدن بـه مقـدار ثابـت انـدازه     . رسدمی% 24/1کاري به یاآس
تـوان بـه   هـاي بـالاي آسـیاکاري را مـی    ها در زمانکریستالیت

و بازیـابی آنهـا حـین    هـا برقراري تعـادل بـین تجمـع نابجـایی    
با بررسی دقیق موقعیـت  ].9[نسبت دادفرعیهايتشکیل مرز

شـود  میآسیاکاري، مشاهده h30، مربوط به NiTiي هاپیک
بـا افـزایش زمـان آسـیاکاري بـه مقـدار بسـیار        هان پیکایکه

پـارامتر شـبکه   . شوندمیجا بجزئی به سمت زوایاي بزرگتر جا
NiTiي آن توسـط موسـوي و   هـا از روي موقعیت دقیق پیک

.محاسبه شده است]19[همکارانش
NiTiن است که پارامتر شـبکه  اینتیجه محاسبات نشان دهنده

هاي مختلف آسیاکاري در مقایسه با مقدار واقعی آن در زمان
)nm3/0 براي ترکیبB2-NiTi (ي هـا در زمـان او مخصوص

پارامتر شبکه از حالت واقعی بسیار کمتـر  ، NiTiاولیه تشکیل 
ریج با افزایش زمان آسیاکاري، به مقـدار واقعـی   است و به تد

همچنــین بــا توجــه بــه نمــودار تعــادلی.شــودمــیتــر نزدیــک
شـود کـه نتـایج بدسـت     مـی مشاهده 5شکل در تیتانیم -لنیک

فقـط در  NiTiزیـرا  .ن نمـودار مطابقـت دارد  ای ـآمده فوق بـا 
وجـود نداشـته و در یـک    50تیتانیم -50ترکیب خاص نیکل 

بنابراین مسـیر تشـکیل   .از ترکیب شیمیایی پایدار استايبازه
NiTi پیکـانی  به صورتتوان میاز لحاظ ترکیب شیمیایی را

در ].33[مشخص شـده نشـان داد  5که در نمودار فازي شکل 
در NiTiاندازه کریستالیت و کرنش شـبکه ترکیـب   1جدول 

.تهاي مختلف آلیاژسازي مکانیکی آورده شده اسزمان

.]33[تیتانیم –دیاگرام فازي نیکل:5شکل

تغییرات مورفولوژي و اندازه ذرات پـودر  -3-1-2
Ni-Tiي مختلف آلیاژسازي مکانیکیهادر زمان

ــودر در     ــی ذرات پ ــی روبش ــکوپ الکترون ــاویر میکروس تص
نشـان داده  6سازي مکانیکی در شکلهاي مختلف آلیاژزمان

مشخص اسـت پـس   الف-6که از شکل همانطور. شده است
ساعت آلیاژسازي مکانیکی، شکل ذرات کـاملا  5از گذشت 

نــامنظم اســت و همچنــین تــوزیعی از ذرات درشــت و مقــدار 
انـدازه  . شـود مـی از ذرات کوچـک بهـم پیوسـته دیـده     میک

متوسـط در  طـور بـه سـاعت آسـیاکاري   5ذرات پودر پس از 
وب-6ي هــاشــکلهمینطــور .باشــدمــیμm5/119حــدود

ــاوج-6 ــده را در   یتص ــیاکاري ش ــودر آس ــوط پ ر ذرات مخل
. دندهمینشان ساعت آلیاژسازي مکانیکی30و15ي هازمان

ســاعت 15شــود پــس از گذشــت مــیکــه مشــاهده همــانطور
آن تر و انـدازه ذرات  آسیاکاري توزیع ذرات پودر یکنواخت

.شده اسـت ترکاهش یافته است و همچنین شکل ذرات منظم
. باشـد میμm5/46ساعت آسیاکاري 15اندازه ذرات پس از 

سـاعت انـدازه   30با افـزایش زمـان آلیاژسـازي مکـانیکی بـه      
کــاهش . رسـد مــیμm6/17ذرات بسـیار کـاهش یافتــه و بـه    

ــین فر    ــدن ذرات ح ــته ش ــی از شکس ــدازه ذرات ناش ــد آان ین
.آلیاژسازي مکانیکی است

ــکل ــدازه ذ 7ش ــرات ان ــز تغیی ــودري را در  نی ــوط پ رات مخل
ایـن از. دهـد هاي مختلف آلیاژسازي مکانیکی نشان مـی زمان

نیز کاملا مشـخص اسـت بـا افـزایش زمـان آسـیاکاري       شکل
.تر شده استزاندازه ذرات پودر ری

30 15 5 زمان آلیاژسازي مکانیکی 
)ساعت(

10 13 15 )nm(اندازه کریستالیت 

24/1 78/0 55/0 %کرنش شبکه 



1396177پاییز،31م، شمارهسال نه...به ساختارنانوNiTiسنتز 

)الف(

)ب(

)ج(
مورفولوژي ذرات مخلوط پودر آسیاب شده به مدت :6شکل 

.ساعت30) جساعت و15) ساعت، ب5) الف: زمان

تغییرات اندازه ذرات مخلوط پودر نیکل و :7شکل 
.ي مختلف آلیاژسازي مکانیکیهاتیتانیم در زمان

ي بالک سینتر شـده توسـط   هانتایج نمونه-3-2
دهی مایکروویوحرارت

ي بالـک  هـا بررسی میزان تخلخـل نمونـه  -3-2-1
توسط میکروسکوپ نوري

ي بالک سینتر شده توسـط  هاجهت تعیین میزان تخلخل نمونه
ي هـا ن دماي بهینه سینتر، نمونهیدهی مایکروویو و تعیحرارت

سینتر شده توسط میکروسکوپ نوري مورد مطالعه و بررسـی  
هـاي تصاویر میکروسکوپ نوري نمونـه 8شکل. قرار گرفتند

NiTi دهدمیرا در دماهاي مختلف سینتر نشان.
آنـالیز  افـزار نـرم توسط میکروسکوپ نوري و هانتایج بررسی

تصویر نشان داد کـه بـا افـزایش دمـاي سـینتر میـزان تخلخـل        
در نمونه سـینتر شـده در   کهيطوربهیابد، میکاهش هانمونه

همچنـین مطالعـات   . درصد رسیده بود1/4به C1100°دماي 
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)الف(

)ب(

)ج(
در دماهاي NiTiيهاتصاویر میکروسکوپ نوري نمونه:8شکل 

.C1100°)و جC1000°)ب،C900°)الف: سینتر

شود که تشکیل فاز مـارتنزیتی در کنـار   استحاله مارتنزیتی می
.علت باشدتواند به همینفاز آستنیتی می

آنـالیز  افـزار نـرم ها توسط میکروسکوپ نوري و نتایج بررسی
تصویر نشان داد کـه بـا افـزایش دمـاي سـینتر میـزان تخلخـل        

که در نمونه سـینتر شـده در   يطوربهیابد، میکاهش هانمونه
همچنـین مطالعـات   . درصد رسیده بود1/4به C1100°دماي 
XRDن بود که دمـاي بـالاي سـینتر باعـث     اینیز نشان دهنده

دلیل دماي به همین . شودمیNiTi2و Ni3Tiتشکیل 

.ي سینتر شدههامیزان تخلخل نمونه: 2جدول 

°C1100در . ها انتخـاب شـد  به عنوان دماي بهینه سینتر نمونه
هـاي سـینتر شـده در دماهـاي     میـزان تخلخـل نمونـه   2جدول 

.مختلف آورده شده است

NiTiکس نمونه ایالگوي پراش پرتو:9شکل 
.C1100°سینتر شده در دماي

HRTEMهـاي ریزسـاختاري انجـام شـده بـه روش      طبق بررسـی 

تهیـه  NiTiهـاي  روي نمونـه ]30[توسط فرویـزي و همکـارانش   
HIPشده از پـودر آلیاژسـازي مکـانیکی و سـینتر شـده بـه روش       

دهد مناطق مارتنزیتی و آسـتنیتی در سـایزهاي کوچـک    نشان می
هـاي مـارتنزیتی   وجـود تیغـه  . در فواصل نزدیک به هم قرار دارند

]38،37[رانش و همکـا Zhangهـاي کوچـک بـا نظریـه    با انـدازه 
Ni3Tiفلـزي  این نمونه وجود فازهاي بـین مطابق است در ساختار 

ن فازهـا  ای ـکهاستایکس ثابت شدهتوسط پراش پرتو NiTi2و 
کننـد و باعـث تشـکیل    مـی ي مارتنزیتی جلوگیري هااز رشد تیغه

.دنگردمیمورفولوژي ظریف مارتنزیتی 
ل اندازه کریستالیت ها-همچنین با استفاده از روش ویلیامسون

ــه    ــراي نمون ــبکه ب ــرنش ش ــاي NiTiو ک ــده در دم ــینتر ش س
°C1100به ترتیبnm47/55 درصد محاسبه شد17/0و.

سینتر شدهNiTiهاي نمونه
1100 1000 900 )°(Cدماي سینتر

1/4 5/6 1/26 درصد تخلخل
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.EELS-TEMMappingسینتر شده باNiTiو نقشه توزیع عناصر در سیستم TEMتصویر :10شکل 

بررسی ریزساختاري توسط میکروسکوپ -3-2-3
)HRTEM(الکترونی عبوري با وضوح بالا 

C1100°نمونه سینتر شـده در دمـاي  TEMتصویر 10شکل 
انـدازه متوسـط   TEMبـا اسـتفاده از تصـاویر    . دهدمیرا نشان 

. بدست آمدnm50نمونهدر اینهاکریستالیت
همچنـین، بـه منظــور بررسـی توزیــع عناصـر آلیــاژي از روش    

اسـتفاده  EELS-TEM Mappingجاد نقشه عنصري توسط ای
کههمانطور. آورده شده است10آن در شکل که نتایج. شد

ناهمگن اسـت و  شود توزیع عناصر نیکل و تیتانیممیمشاهده 
، کــه داراي Ni-Tiعلـت آن وجـود فازهـاي مختلـف سیسـتم      

د، در کنـار هـم در ریزسـاختار    هسـتن Tiو Niمقادیر مخالف 
نیکـل و  ي عناصـر هااز سوي دیگر بررسی شدت پیک.است

دهـد کـه هـم آلیاژســازي    مــینشـان  )درصـد عناصـر  (تیتـانیم  
مکانیکی و هم سینتر نمونه کـامپوزیتی بـه خـوبی انجـام شـده      

آهــن در همچنــین پیــک مربــوط بــه عنصــر ناخالصــی . اســت
.بررسی صورت گرفته مشاهده نشد

گیرينتیجه-4
پـس از آلیاژسـازي   nm10با اندازه کریستالیتNiTiپودر -

بـا نسـبت مـولی    Tiو Niمکانیکی مخلوط پودرهـاي خـالص   
.انرژي سنتز گردیدساعت آسیاب پر30یکسان پس از 

بـــا اســـتفاده از ســـینتر مـــایکروویو در دماهـــاي مختلـــف، -
در . اصل گردیـد حي بالک با درصد تخلخل مختلفهانمونه

درصـد 1/4کمترین مقدار تخلخـل، برابـر بـا    C1100°دماي
.بدست آمدمی حج

نمونه سینتر شده داراي ساختار فازي پیچیده شامل فاز غنـی  -
، فـاز آسـتنیتی   (NiTi2)، فـاز غنـی از تیتـانیم    (Ni3Ti)از نیکل

B2-NiTi و فاز مارتنزیتیB19'-NiTiدباشمی.
هـاي سـینتر   نشان داد کـه نمونـه  TEMو XRDهاي بررسی-

بـا انـدازه کریسـتالیت حـدود    نـانوبلوري   شده داراي سـاختار 
nm50باشندمی.
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