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 چکیده
ر افزایش چقرمگی و به منظو توسط روش آلياژسازی مکانيکی 3NbAlبا زمينه  یهدف از انجام این پژوهش، توليد نانوکامپوزیت

صد وزنی اکسيد نيوبيوم در 51درصد وزنی پودر آلومينيوم به همراه  49به این منظور مقدار  باشد.می استحکام دما بالای آن

ر زمان های پودر د تغييرات فازی ذرات پودر و همچنين ریزساختار و مورفولوژی ذراتمخلوط و آلياژسازی مکانيکی گردید. 

کوپ و ميکروس (SEM)ميکروسکوپ الکترونی روبشی  ،(XRD)ياب کاری توسط آزمون های پراش پرتو ایکس مختلف آس

فتار حرارتی رجهت بررسی  (DTA)مطالعه شدند. عمليات آنيل و همچنين آناليز حرارتی افتراقی  (TEM)الکترونی عبوری 

نش يجه این واکدر نت ذرات پودر انجام شد. مشاهده شدکه واکنش بين آلومينيوم و اکسيد نيوبيوم به صورت انفجاری بوده که

ده نيز توسط گيرد. مخلوط پودری آسياب نششکل می 3O2Alبا ذرات تقویت کننده  3NbAlنانوکامپوزیت زمينه بين فلزی 

DTA  3قرار گرفت که نتایج نشان داد در این شرایط تشکيل کامپوزیت مورد مطالعهO2Al/3NbAl ه صورت میدر دو مرحل-

ر مرحله شود. دل میم تشکيگيرد. در مرحله اول اکسيد نيوبيوم پنج ظرفيتی توسط آلومينيوم موجود در سيستم احيا شده و نيوبيو

-شکل می 3O2Al/3bAlNه وارد واکنش شده که در نهایت کامپوزیت دوم آلومينيوم باقيمانده از واکنش با نيوبيوم توليد شد

انومتری ننده نکگيرد. مشاهدات صورت گرفته توسط ميکروسکوپ الکترونی عبوری، تشکيل ساختار نانومتری و ذرات تقویت 

 نماید. را تأیيد می

 

 های کلیدی:واژه
 بين فلزی.آسياب کاری، نانوکامپوزیت، آناليز حرارتی افتراقی، ترکيب 

 
 مقدمه -1

بسياری برای طراحی مواد پيشرفته به منظور  هایتاکنون تلاش

های توربين، قطعات استفاده در دماهای بالا مانند استفاده در تيغه

ها با هدف موتور هواپيما و...صورت گرفته است. این تلاش

  اندپيدا کردهافزایش نسبت استحکام به وزن، انگيزه مضاعف 

 

. از آنجا که سوپرآلياژهای پایه نيکل به طور معمول در [1]

: نقطه ذوب برحسب درجه mT 9/0-8/0 (mTمحدوده دمایی 

یش دمای کاری این شوند، هرگونه افزاکلوین( استفاده می

mailto:h-mostaan@araku.ac.ir
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قطعات نياز به طراحی یک مادۀ جدید که قابليت استفاده در 

 .[2] سازدناگزیر می دماهای بالاتر را داشته باشد را

 امانموادی که برای این منظور توسط پيشگ مناسب ترینیکی از 

 باشد. ازاین زمينه پيشنهاد شده است، آلياژهای پایه نيوبيوم می

یا  ر یکتشکيل محلول جامد در کناآنجا که این آلياژها توانایی 

های درجا فلزی را دارند تحت عنوان کامپوزیتچند ترکيب بين

بندی کلی آلياژهای پایه . در یک تقسيم[6–3] شوندشناخته می

 شوند، که عبارتند از:وبيوم به چهار گروه تقسيم میني

سيليسيدهای نيوبيوم استحکام  ، که توسطNb-Si-Xگروه  -1

 آورند.زیادی به دست می

روه فازهای لاوه )ترکيبات بين گ، در این Nb-Cr-Xگروه  -2

 .آورندفلزی نيوبيوم و کروم( استحکام بالایی را پدید می

اطر حضور آلومينایدهای نيوبيوم خ، که به Nb-Al-Xگروه  -3

 .استحکام زیادی دارند

ی لاوه و ، در این گروه فازهاNb-Cr-Si-Al-Xگروه  -4

 سازند.لازم را فراهم می استحکام ،سيليسيدها

مطالعه آلياژهای گروه سوم هدف این پژوهش می باشد. در 

، Al3bNسيستم دوتایی نيوبيوم و آلومينيوم سه ترکيب بين فلزی 

Al2Nb  3وNbAl  مشاهده می شود که هر سه طی یک تحول

ترین بيش Al3Nbدر این ميان  .[7] شوندپریتکتيک تشکيل می

 هندبيشترین استحکام را از خود نشان می د 3NbAlنقطه ذوب و 

آلوميناید های نيوبيوم از ميان آلوميناید های شناخته شده،  .[5]

 گالیچذوب بالا، مدول الاستيک بالا، خواص مطلوبی نظير نقطه 

ه بمت بسيار پایين تر نسبت به آلومينایدهای نيکل وآهن، مقاو

 از اکسيداسيون و سولفيداسيون مطلوب و مقاومت به خزش عالی

 این ترکيبات . عليرغم مزایای فراوان،[7-8] خود نشان می دهند

 شندبا دارای محدودیت هایی نظير انعطاف پذیری بسيار پایين می

. تلاش های زیادی جهت برطرف نمودن این مشکل در [10-9]

 سال های اخير انجام شده است که از آن جمله می توان به

 یی،افزودن عناصر آلياژی در ساختار ترکيبات بين فلزی دوتا

به  ویهاندازه دانه ها و همچنين توزیع ذرات ریز فاز ثان کاهش

 .[11-12] درون زمينه و توليد نانوکامپوزیت، اشاره نمود

بررسی ها نشان می دهد که تمامی موارد یاد شده باعث بهبود 

ای بالا می انعطاف پذیری و همچنين بهبود مقاومت خزشی در دم

. ذرات مختلفی برای استحکام بخشی ترکيبات [13] شود

آلوميناید نيوبيوم بکار گرفته شده است. مشخص شده است که 

آلومينيوم -از لحاظ ترمودیناميکی ترکيب بين فلزی نيوبيوم

دارد و هيچ گونه  3O2Alبا ذرات سراميکی سازگاری مطلوبی را 

فازی در فصل مشترک آن ها تشکيل نمی شود و لذا این ذرات 

عنوان یک استحکام دهنده مناسب برای این ترکيبات مطرح ه ب

هستند. ذرات سراميکی اگر بصورت یکنواخت درون زمينه 

توزیع شوند می توانند هم باعث بهبود استحکام، چقرمگی و 

یری در دمای محيط و هم باعث بهبود استحکام در انعطاف پذ

 .[14-15، 11-12] دمای بالا گردند

نانوکامپوزیت های از مهمترین فرآیندهای مورد استفاده در توليد 

گری، توان به ذوب در کوره قوس الکتریکی و ریختهدرجا می

متالورژی پودر، آلياژسازی مکانيکی، انجماد سریع و انجماد 

های اخير تمرکز . در سال[18–5،16،10] دار اشاره کردجهت

مطالعات صورت گرفته در مورد آلياژهای پایه نيوبيوم، مبتنی بر 

گری و متالورژی پودر معطوف های ساخت توسط ریختهروش

های دیگر مطالعات کمتری انجام شده بوده و در مورد روش

است. لازم به ذکر است که فرآیند آلياژسازی مکانيکی برای 

های مناسب در بين یکی از روش نانوکامپوزیت،این نوع  توليد

باشد. چرا که به خاطر نقطه ذوب بالای های اشاره شده میروش

درجه سانتيگراد( و همچنين نقطه جوش نسبتاً  2468نيوبيوم )

درجه سانتيگراد(، توليد این گروه از  2470پایين آلومينيوم )

های زیادی های حالت مذاب با محدودیتها با روشکامپوزیت

های در با اندازه دانه . همچنين توليد کامپوزیت[19] روبروست

پذیر گری امکانهای معمول ریختهابعاد نانو توسط روش

ترین کاربردهای روش آلياژسازی . یکی از جالبباشدنمی

 باشدیی آن در توليد ساختارهای نانوکریستال میتوانا مکانيکی

ها در طی عمليات دهد که اندازه دانهها نشان می. گزارش[20]

این یابد. نانومتر کاهش می 20تا  5آلياژسازی مکانيکی تا حد 

يميایی در روش همچنين باعث تسریع انجام واکنش های ش



 3O2Al...                                                                                          53 :با ذرات تقویت کننده 3NbAlمطالعه و بررسی تشکيل نانوکامپوزیت زمينه بين فلزی 

 

 

 

دماهای پایين با ایجاد مسيرهایی با نفوذ پذیری بالا می شود. در 

توليد نانوکامپوزیت های ذره ای نيز با استفاده از این روش می 

توان توزیع مناسب و یکنواختی از ذرات فاز ثانویه در زمينه 

ایجاد نمود. مجموعه توانمندی های اشاره شده باعث شده است 

ان یک روش توانمند در توليد مواد پيشرفته که این روش بعنو

 مطرح باشد.

ای که پس از بررسی تحقيقات انجام شده در مورد نتيجه 

که  های پایه نيوبيوم به دست آمد حاکی از آن استکامپوزیت

-تیابی کامپوزیمطالعات بسيار کمی در مورد توليد و مشخصه

ایی وشيميکانسنتز م های در ابعاد نانو و همچنينهای با اندازه دانه

ن است. به همي های پایه نيوبيوم صورت گرفتهنانوکامپوزیت

 و ترمودیناميک تشکيل نيزمرسد که بررسی مکابه نظر میخاطر 

چنين نيوبيوم و همآلومينایدهای زمينه با ی یهانانوکامپوزیت

 ها نياز به تحقيق و مطالعات بيشتری دارد.یابی آنمشخصه

 با استفاده از 3O2Al-3NbAlوکامپوزیت در این پژوهش نان

در یک آسياب سياره ای گلوله  5O2Nbو  Alواکنش پودرهای 

 ودرپای سنتز شد و فرایند سنتز این نانوکامپوزیت و همچنين 

 .نانوکامپوزیتی توليدی مورد بررسی و ارزیابی قرار گرفت

 

 قتحقیانجام مواد و روش  -2

توليد  پژوهش نهدف از ای که بيان شد همان گونه 

با استفاده از فرآیند  3O2Al/3NbAlی ها نانوکامپوزیت

مواد مورد نياز برای انجام این . باشدآلياژسازی مکانيکی می

باشد. پودر پودر اکسيد نيوبيوم می و پروژه، شامل پودر آلومينيوم

درصد از شرکت متالورژی پودر  7/99آلومينيوم با خلوص 

-60خراسان تهيه گردید. اندازه ذرات پودر آلومينيوم در حدود 

ارائه  الف(-1) مورفولوژی این پودر در شکل .ميکرون است 40

شود که در این شکل مشاهده می همان گونه شده است. 

ن پودر از نظر شکل و اندازه تقریباً یکنواخت مورفولوژی ای

 الف(-2) ایکس این پودر در شکلاست. الگوی پراش پرتو 

های موجود در این الگوی پراش فقط آورده شده است. پيک

های آلومينيوم است و پارامتر شبکه محاسبه شده شامل پيک

 .ای آلومينيوم خالص استمعادل پارامتر شبکه

 

 
يد : اکسآلومينيوم و )ب( :)الف( :از ذرات پودر SEM(: تصویر 1شکل )

 نيوبيوم

 

 
ب( )( آلومينيوم و وهای پراش پرتو ایکس مربوط به )الفگ(: ال2شکل )

 اکسيد نيوبيوم
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ت از شرک پژوهشمورد استفاده در این  )5O2Nb(اکسيد نيوبيوم 

باشد. درصد می 5/99مرک آلمان تهيه شده و خلوص آن 

ان همآورده شده است. ب( -2)الگوی پراش این ماده در شکل 

های موجود در این الگوی پراش شود پيککه مشاهده می گونه

ود های اکسيد نيوبيوم بوده و ترکيب دیگری در آن وجتنها پيک

ندارد. مورفولوژی این پودر توسط ميکروسکوپ الکترونی 

ه آورده شد ب(-1) آن در شکل روبشی بررسی گردید و تصویر

است. این تصویر نشان دهنده آن است که مورفولوژی ذرات 

 پودر اکسيد نيوبيوم مصرفی به صورت اسفنجی است.

ت )ساخ آلياژسازی مکانيکی در یک آسياب سياره ای پر انرژی

در دمای اتاق و تحت  (PM100آلمان مدل  Retschشرکت 

ه گلول 5محيط آسياب کاری شامل  انجام شد. Arاتمسفر گاز 

 ميلی ليتری بود. 120ميليمتری درون یک محفظه  20فولادی

جنس محفظه از فولاد سخت شده حاوی کرم بود. نسبت وزنی 

 rpm  500و سرعت چرخش محفظه حدود 1به 10گلوله به پودر 

تنظيم شد. نمونه هایی در زمان های مشخص آسياب کاری 

در یک تفرق سنج نوع  XRDن برداشته شد و توسط آزمو

PERT MPD’ Philips X  با استفاده از تشعشعαK  عنصرCu 

ط توسو ساختار آنها مشخصه یابی شد. مورفولوژی ذرات پودر 

ميکروسکوپ الکترونی  و 30Philips XLنوع  SEM دستگاه 

مورد  CM120 FEG( دستگاه فيليپس مدل TEMعبوری )

، ذرات پودر در هانمونه . جهت آماده سازیبررسی قرار گرفت

 غوطه ور شده و بر )اتيلن گليکول( یک محلول هيدروکربنی

 .شدروی توری مسی بسيار کوچک قرار داده 

 ل )مد DTAفرایند آنيل هم دما و همچنين آناليز 

STA BAHR 503 ) جهت مطالعه رفتار حرارتی پودرهای

جهت عمليات حرارتی نمونه ها و بررسی آسياب شده انجام شد. 

)ساخت  رفتار حرارتی ذرات پودر از یک کوره عمليات حرارتی

با دمای کاری حداکثر  (.L3-1700EXشرکت اکسایتون مدل 

درجه سانتيگراد و قابليت کنترل رژیم حرارتی استفاده شد.  1200

در ابتدا به منظور جلوگيری از اکسيد شدن، چند گرم از 

س فولاد هایی از جنهای پودری شکل در درون لولهنمونه

نزن ریخته شده و سر و ته آن با خم کردن و پرس کاملاً زنگ

ها در حين لوگيری از اکسيداسيدن نمونهبسته شد. به منظور ج

عمليات حرارتی در هر آزمایش حجم لوله مورد نظر پر شده و با 

اعمال چند ضربه سعی شد هوای داخل لوله به طور کامل خارج 

برای اطمينان از عدم اکسيداسيون ترکيبات، در حين شود. 

عمليات حرارتی جریان گاز آرگون از روی لوله سربسته حاوی 

پس از اینکه کوره به دمای مورد نظر ونه ها عبور داده شد. نم

نمونه در کوره قرار گرفت و بعد از اتمام زمان عمليات  ،رسيد

برای  حرارتی نمونه به سرعت خارج گردید و در هوا سرد شد.

عمليات حرارتی نمونه های مربوط به آزمون آناليز حرارتی نمونه 

تند و با نرخ مشخص مطابق با ها از ابتدا در کوره قرار می گرف

نرخ گرم شدن آن ها در حين آناليز حرارتی، عمليات حرارتی 

در یک دستگاه آناليز حرارتی با  DTAهمچنين آناليز  می شدند.

 1200تا  25در محدوده دمایی  Perkin-Elmer DSC-7مدل 

 5درجه سانتيگراد تحت اتمسفر آرگون و با نرخ حرارت دهی 

ا و همچنين ميزان کرنش هادانهنجام شد. اندازه درجه بر دقيقه ا

 ندهال محاسبه شد-ذرات پودر با استفاده از فرمول ویليامسون

با استفاده  (2)( برای واکنش adTمقدار دمای آدیاباتيک ). [21]

  .[11]د تخمين زده ش (1ی ) از رابطه
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لی کسر مو dnو  pnتغيير انتالپی واکنش،  HΔکه در این رابطه 

pمحصولات و رقيق کننده ها، 
mT  وd

MT  ،نقاط ذوبP
PLC  و

d
PLC  ظرفيت حرارتی در فاز مذاب وP

MHΔ P
MHΔ  وd

MHΔ 

 انتالپی ذوب محصولات و رقيق کننده ها می باشند.

 

 نتایج و بحث -3
 بررسی ساخت نانوکامپوزیت زمینه بین فلزی -3-1

3O2Al-3NbAl 
ده از ( و ترکيبات به دست آم2، بر اساس واکنش )به این منظور

 51ه درصد وزنی پودر آلومينيوم به همرا 49مقدار  این واکنش

اکسيد نيوبيوم مخلوط و آلياژسازی مکانيکی  درصد وزنی

فاز  وجهگردید. در این مرحله نيز با توجه به حضور درصد قابل ت

ميزان چسبندگی ذرات به یکدیگر و محفظه  5O2Nbسراميکی 

یند ه فرانندآسياب ناچيز بوده و نيازی به استفاده از عامل کنترل ک

ام نجرکيبی و ااحساس نشد. لازم به ذکر است با انتخاب چنين ت

نه فرایند آلياژسازی مکانيکی بر روی آن در نهایت فاز زمي

درصد حجمی  40بوده که حاوی  3NbAlترکيب بين فلزی 

درصد حجمی توسط محاسبات با  40باشد. مقدار آلومينا می

صورت گرفته است. در حين  3NbAlچگالی تئوری آلومينا و 

واکنش  آسيابکاری در صورت مهيا شدن شرایط لازم،

تفاق او آلومينيوم مطابق رابطه زیر  5O2Nb ,مکانوشيميایی ميان

 .می افتد

 
28Al+3Nb2O5→5Al2O3+6NbAl3                                         )2( 
 

ΔG° = - 22/2982 + 94823/0 T (kJ/mol)                           (3)  

 

. این واکنش دارای تغييرات آنتالپی و انرژی آزاد منفی است

یعنی در صورتی که شرایط برای انجام واکنش مهيا باشد واکنش 

توان ( را می2. واکنش )شودانجام می 3NbAlدر جهت تشکيل 

و  (4)واکنش  به دو واکنش احيای اکسيدنيوبيوم توسط آلومينيوم

ستم با نيوبيوم توليد شده در ترکيب آلومينيوم باقيمانده در سي

 .( تقسيم نمود5 واکنشمرحله اول )

 
10Al+3Nb2O5→5Al2O3+6Nb                                )4( 

 

3Al+Nb→NbAl3                                                                )5( 

 

ر کاری مانند هاصولاً برای انجام یک واکنش طی فرآیند آسياب

، در مرحله اول نياز به برقراری شرایط واکنش دیگر

باشد که شرط لازم منفی بودن ترمودیناميکی آن واکنش می

با توجه به . باشدتغييرات انرژی آزاد واکنش در دمای محيط می

 نش ها از نظراین واکها، مقادیر منفی انرژی آزاد واکنش

 اشند.ی بمترمودیناميکی در دمای اتاق قابل انجام بوده و گرمازا 

 نفوذ با فرایند آلياژسازی مکانيکی می تواند با ایجاد مسيرهایی

پذیری بالا وکاهش انرژی اکتيواسيون واکنش، ایجاد فصل 

مشترک گسترده ميان واکنش دهنده ها و حذف دیناميکی 

ترک واکنش به علت جوش سرد محصولات واکنش از فصل مش

 و شکست مکرر ذرات پودر و افزایش موضعی دما باعث بهبود

 .[11] سينتيک واکنش شود

ظر مورد ن ( الگوهای پراش پرتو ایکس مربوط به نمونه3شکل )

 . دهدکاری نشان میهای مختلف آسيابرا پس از زمان

 

 
پس از  5O2Nb-Al(: الگوهای پراش پرتو ایکس از مخلوط پودری 3شکل )

 کاریزمان های مختلف آسياب
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 5کاری تا مدت زمان شود انجام آسيابکه مشاهده میهمان طور

های آلومينيوم و ساعت تنها باعث کاهش ارتفاع پيک

زه نداااکسيدنيوبيوم و افزایش پهنای آنها شده که گویای کاهش 

های الاستيک داخلی ذرات پودر در اثر دانه و افزایش کرنش

ها تا مقياس نانومتری و نيز . کاهش اندازه دانهکاری استآسياب

افزایش چگالی عيوب کریستالی سبب تسریع در سينتيک 

و آلومينيوم  5O2Nbی . اندازه دانه ها[22] گرددها میواکنش

 81و  77ساعت از زمان آسيابکاری به ترتيب  5پس از گذشت 

 به نظر میال تخمين زده شد. ه-نانومتر توسط روش ویليامسون

زم با افزایش زمان آسيابکاری، انرژی اکتيواسيون لارسد که 

 فراهم گردیده و آلومينيوم می تواند با 5O2Nbبرای احيای 

يوبيوم ن( واکنش دهد و توليد 4اکسيد نيوبيوم مطابق با واکنش )

یادی ای ز. در اثر انجام این واکنش گرمنمایدو اکسيد آلومينيوم 

م مساعد برای انجا توليد می شود. لذا در این لحظه شرایط

شده  هيامواکنش ميان نيوبيوم و آلومينيوم اضافی در این سيسيتم 

د. توليد می شو 3NbAl( ترکيب بين فلزی 5و مطابق با واکنش )

( نيز مشاهده می شود که در الگوی پراش پرتو 3در شکل )

های ساعت آسيابکاری شده پيک 10ایکس مربوط به نمونه 

یگر و آلومينا ظاهر گردیده و د 3NbAlپراش مربوط به فازهای 

ان همهای اوليه در الگوی پراش دیده نمی شود. اثری از پيک

ر دارای ساختا 3NbAlکه در بخش های قبل ذکر گردید،  گونه 

 می باشد. پيک های پراش ابرشبکه مربوط به DO22کریستالی 

مشاهده نمی شود که نشان دهنده  XRDاین فاز در الگوی 

 یستالی نامنظم این فاز می باشد. افزایش زمانساختار کر

ساعت اثر مشخصی بر روی ترکيب فازی  15آلياژسازی تا 

 می شود. XRDنداشته اما باعث افزایش پهنای پيک های 

کاری به دو صورت شيميایی در جریان آسيابهای مکانوواکنش

 :[22] قابل انجام هستند

 1527هایی که دمای آدیاباتيک آنها بالاتر از ( واکنشالف

 .شونددرجه سانتيگراد بوده و به صورت احتراقی انجام می

درجه  1027هایی که دمای آدیاباتيک آنها کمتر از ( واکنشب

 . شوندسانتيگراد بوده و به صورت تدریجی انجام می

فرایند  پذیریدمای آدیاباتيک انجاماز آنجا که اساساً 

کند، لذا برای پی بردن به وضعيت بينی میمکانوشيميایی را پيش

 (1( دمای آدیاباتيک آن از طریق رابطه )2انجام واکنش )

 2525( در حدود 2محاسبه گردید. دمای آدیاباتيک واکنش )

های درجه سانتيگراد محاسبه شد که با توجه به معيار

ن امکان انجام واکنش به صورت احتراقی درحي یترمودیناميک

مراحل ابتدایی  . در واقع در[22] کاری وجود داردآسياب

 کاری، مخلوط پودرها بطور کامل در ابعاد ميکرونی )وآسياب

سطح  شوند و پس از رسيدن بهحتی کمتر( با هم آميخته می

انرژی کافی، واکنش شروع شده و به صورت خود پيشرونده 

 شود.انجام می

 

 تغییرات موروفولوژی ذرات پودر -2-3

کاری توسط تغييرات مورفولوژی پودرها در جریان آسياب

ميکروسکوپ الکترونی روبشی مورد بررسی قرار گرفت. 

از ذرات پودر در زمان های مختلف آلياژسازی  SEMتصاویر 

 ( نشان داده شده است. 4مکانيکی در شکل )

 

 
اکسيد  :الف() :(: تصاویر ميکروسکوپ الکترونی روبشی ذرات پودر4شکل )

از این پودرها که  wt% Al49-5O2Nbآلومينيوم و مخلوط  :ب() ،نيوبيوم

 ساعت آسياب شده اند 15و ه(  10 :د() و 2 :ج() ،هایبه مدت زمان
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ه تدا باب ملاحظه می گردد که ذرات آلومينيوم و اکسيد نيوبيوم در

س پما اترتيب دارای مورفولوژی زاویه دار و اسفنجی می باشند. 

 ساعت از زمان آسيابکاری )قبل از وقوع واکنش 2از گذشت 

وش جگر ميان آلومينيوم و اکسيد نيوبيوم(، ذرات پودری به یکدی

سط سرد خورده و تا حدی آگلومره شده اند. در این حالت متو

ع اندازه ميکرومتر می باشند و توزی 3اندازه ذرات پودر در حدود 

ر دکاری ذرات نيز نسبتا یکنواخت به نظر می رسد. انجام آسياب

شود. این های بالاتر باعث افزایش اندازه ذرات پودر میزمان

ين حمازایی باشد که در انجام واکنش گرتواند به دليل مسأله می

ساعت از  15شود. پس از گذشت کاری انجام میفرآیند آسياب

کاری اندازه ذرات مجددا کاهش می یابد، نرخ زمان آسياب

جوش سرد و شکست ذرات برابر شده و اندازه ذرات به حد 

ین ارسد. اندازه ذرات پودر نانوکامپوزیت توليدی در معينی می

 باشد.ميکرومتر می 1ر حدود حالت د
 

الکترونی  بررسی ریزساختار توسط میکروسکوپ -3-3

 عبوری

از  3O2Al/3NbAlبه منظور بررسی ساختار داخلی نانوکامپوزیت 

( الف-5ميکروسکوپ الکترونی عبوری استفاده شد. شکل )

تصویر ميکروسکوپ الکترونی عبوری زمينه روشن از پودر 

ساعت آسياب شده است را  15نانوکامپوزیت که به مدت زمان 

شود دو فاز مجزا، که دهد. همان گونه که مشاهده مینشان می

یکی تيره رنگ و دیگری روشن است، در آن قابل تشخيص 

ينه بين فلزی است. با توجه به اینکه این نانوکامپوزیت دارای زم

می  3NbAlمی باشد، لذا فاز روشن در این تصویر مربوط به فاز 

مينا می باشد. توسط محققين باشد و فاز تيره رنگ مربوط به آلو

گزارش شده است که ذرات آلومينای توليد شده در طی  مختلف

  انجام واکنش مکانوشيميایی در ابعاد نانومتری می باشد

که ذرات  می شود هشاهدم. در این مورد نيز [25–11،23]

( بسيار ریز و در ابعاد 2آلومينای توليد شده در طی واکنش )

نشان دهنده تصویر ( ب 5)نانومتری می باشند. شکل 

ميکروسکوپ الکترونی عبوری زمينه تاریک از نمونه مذکور 

های پراش یافته ردیابی است. در تصویر زمينه تاریک الکترون

هایی شوند و لذا نقاط روشن در این تصویر مربوط به کریستالمی

اند. همچنين است که در رابطه براگ صدق کرده و پراش یافته

شود که ی پراش الکترونی مشاهده میالگو( ج-5)در شکل 

های متعدد و عدم جهت گيری ترجيحی الگو در این وجود حلقه

ساختار بودن پودر کامپوزیتی سنتز شده شکل گویای نانو

 .باشدمی
 

 
 :لف(ا) :تصاویر ميکروسکوپ الکترونی عبوری از نانوکامپوزیت(: 5)شکل 

3O2Al/3NbAl  ،ج()تصویر زمينه تاریک و :ب()تصویر زمينه روشن: 

 الگوی پراش الکترونی

 

بررسی مکانیزم واکنش بین اجزا در مخلوط پودری  -3-4

wt% Al49-5O2Nb آسیاب نشده 

جهت ارزیابی و بررسی عميق تر نحوه وقوع واکنش ميان 

مای دتا  DTAآلومينيوم و اکسيد نيوبيوم در این سيستم، آزمون 

قه درجه بر دقي 10درجه سانتيگراد با نرخ حرارت دهی  1200

 Al% wt49-5O2Nbمربوط به مخلوط  DTAانجام شد. نمودار 

 ( آورده شده است. 6کاری در شکل )قبل از آسياب
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 wt% Al49-5O2Nbمربوط به مخلوط پودری  DTA(: نمودار 6شکل )

 کاریقبل از آسياب

 

ر دشرایط و جزئيات این آزمون در بخش قبل آورده شده است. 

شود. پيک اول موجود در این نمودار سه پيک مشاهده می

درجه  660نمودار آناليز حرارتی که گرماگير می باشد، در دمای 

ر دود سانتيگراد بوده که قاعدتا مربوط به ذوب آلومينيوم موج

 و 839ی در دمای سيستم می باشد. دو پيک گرمازای دیگر یک

نظور درجه سانتيگراد واقع شده اند. به م 940دیگری در دمای 

مشخص شدن ماهيت این پيک های گرمازا، مخلوط پودری 

wt% Al49-5O2Nb يل آسياب نشده، تحت عمليات حرارتی آن

رجه د 10درجه سانتيگراد و با نرخ حرارت دهی  1000تا دمای 

ین رتو ایکس مربوط به ابر دقيقه قرار گرفت. الگوی پراش پ

( 7مخلوط پودری، قبل و پس از عمليات حرارتی در شکل )

، آورده شده است. همانطور که در این شکل ملاحظه می گردد

پس از عمليات حرارتی، پيک های پراش مربوط به ترکيبات 

3NbAl  3وO2Al  در الگوی پراش ظاهر شده اند که نشان از

ام م و آلومينيوم پس از انجوقوع واکنش ميان اکسيد نيوبيو

 عمليات حرارتی دارد.

 
5O2Nb-(: الگوهای پراش پرتو ایکس مربوط به مخلوط پودری 7شکل )

49wt%Al پس از آنيل :ب() و قبل از آنيل :الف() :آسياب نشده 

 

ور بنابراین می توان عنوان کرد که دو پيک گرمازا که به ط

ط به ربوممتوالی و به فاصله بسيار کم از یکدیگر واقع شده اند، 

می باشند. پيک گرمازای اول  3O2Al/3NbAlتشکيل کامپوزیت 

وم وبيمربوط به مرحله اول واکنش، یعنی واکنش احيای اکسيد ني

د می می باشد. در این واکنش فلز نيوبيوم آزا 4مطابق واکنش 

وليد م تشود. پيک گرمازای دوم نيز مربوط به واکنش ميان نيوبيو

 قوعوشده در مرحله اول با آلومينيوم اضافی در سيستم، یعنی 

بيوم ، می باشد. در این مرحله در اثر واکنش بين نيو5واکنش 

ارت گردد. به عبتوليد می  3NbAlوآلومينيوم، ترکيب بين فلزی 

ده دیگر مکانيزم تشکيل کامپوزیت از مخلوط پودری آسياب نش

له در حين حرارت دهی به صورت دو مرحله ای بوده که در مرح

ن، اول اکسيد نيوبيوم توسط آلومينيوم احيا شده و پس از آ

ده و دا نيوبيوم توليد شده با آلومينيوم اضافی در سيستم واکنش

 توليد می گردد. چنين مکانيزمی در 3NbAlترکيب بين قلزی 

 قبلا توسط 3O2Al/Al3(Fe,Ti)توليد کامپوزیت زمينه بين فلزی 

 ذکر نيز گزارش گردیده است. لازم به [11]رفيعی و همکارانش 

 ارتاست که اندازه دانه های کامپوزیت توليد شده در حين حر

 د.اشنبدهی در مقياس نانو نبوده بلکه در ابعاد ميکرومتری می 
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 نتیجه گیری -4

از طریق واکنش  3O2Al-3NbAlدر این پژوهش نانوکامپوزیت 

توسط آلومينيوم سنتز شد و پودر  احيای اکسيد نيوبيوم

اصل حیج نانوکامپوزیتی توليد شده مورد ارزیابی قرار گرفت. نتا

 از این پژوهش در زیر ارائه شده اند:

تو ایکس محاسبات ترمودیناميکی و نتایج آزمون پراش پر -1

م احيای اکسيد نيوبيوم توسط آلومينيونشان داد که واکنش 

 بصورت احتراقی اتفاق می افتد. 

ب می سب wt% Al49-5O2Nbآسيابکاری مخلوط پودری  -2

 دودشود تا واکنش ميان اکسيد نيوبيوم و آلومينيوم پس از ح

دقيقه آسيابکاری و به صورت احتراقی خود پيشرونده  450

ر م دصورت گيرد. محصول واکنش بين آلومينيوم و اکسيد نيوبيو

می  3O2Al/3NbAlپوزیت زمينه بين فلزی این ترکيب نانوکام

 باشد.

wt% 49-5O2Nbآناليز حرارتی مربوط به مخلوط پودری از  -3

Al  واکنش احتمالا که  توان اظهار نمودمیقبل از آسيابکاری

در دو مرحله انجام می  3O2Al/3NbAlتشکيل نانوکامپوزیت 

شود. در ابتدا واکنش احيای اکسيد نيوبيوم توسط آلومينيوم 

 تشکيل می گردد. 3NbAlاتفاق می افتد و سپس زمينه 

مشاهدات ميکروسکوپ الکترونی عبوری از این  -4

به  3O2Alنانوکامپوزیت نشان می دهد که توزیع ذرات نانومتری 

د أیيومتری در ترکيب را تطور یکنواخت بوده و حضور ذرات نان
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Abstract 
The aim of this research is fabrication of NbAl3-based nanocomposite via mechanical alloying in 

order to increase its toughness and high-temperature strength. For this purpose, mixtures of 49 wt.% 

of aluminum and 51 wt.% of niobium oxides were mixed and mechanically alloyed. Phase 

evolutions, microstructure and morphology of powder particles during milling were studied using X-

ray diffractometry (XRD), scanning electron microscopy (SEM) and transmission electron 

microscopy (TEM). In order to study the thermal behavior of powder particles, annealing treatment 

and differential thermal analysis (DTA) were carried out. It was found that the reaction between 

aluminum and niobium oxide is explosive and during this reaction NbAl3-based nanocomposite 

reinforced by Al2O3 particle is formed. The as-blended powders were studied by DTA and the results 

showed that in this condition NbAl3/Al2O3 composite is formed within two stages. At the first step, 

Nb2O5 is reduced by aluminum. At the second step, the retained aluminum is reacted by niobium and 

finally NbAl3/Al2O3 composite is formed. Observations by TEM revealed formation of nanostructure 

and Nano-sized reinforcement particles. 
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