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  1388 يك،شماره ، يكم بيست و سال                  متالورژي و مواد  نشريه مهندسي
  تيتانيم حرارتي پودر هيدرايدتجزيه رفتار بر دهي  حرارتسرعت اتمسفر محيط و اثر 

  )4(سيد محمد علي بوترابي                     )3(حميدرضا شاهوردي                 )2(مهدي ديواندري                   )1(علي رسولي        
  چكيده

ويژه تعيين ه هاي فلزي آلومينيمي، ب تجزيه حرارتي پودر هيدرايد تيتانيم، نقش مهمي در مراحل مختلف ساخت فوم مكانيزمدستيابي به 
درجه  10دهي  ، با سرعت حرارتپودر هيدرايد تيتانيم STAدر اين تحقيق نمودارهاي . ترين شرايط عمليات حرارتي اوليه پودر، دارد مناسب
، 10، 5دهي  حرارت هاي هيدرايد تيتانيم، با سرعت پودربراي  STAو همچنين نمودارهاي ، %99/99در حضور گاز آرگون با خلوص  بر دقيقه

هيدرايد تيتانيم تا دماي تحولات   منظور بررسي دقيقه شده ب يادهاي بر تهيه نمودارافزون . ندرسم شد در هوا، درجه بر دقيقه، 30و  25، 20
ºC500  نمودار ،DSC  پودر هيدرايد تيتانيم با تركيب شيميايي دهد كه  نتايج نشان مي. درجه بر دقيقه رسم شد 10با سرعتTiH1.924  در گاز

حرارتي پودر  رفتار تجزيه مكانيزم. شود تجزيه مي ºC642و  ºC534به ترتيب در دماهاي  TiH1.924→δ-TiHX→α-Tiآرگون طي دو مرحله 
به نظر مي رسد خروج گاز هيدروژن از هيدرايد تيتانيم . در گاز آرگون بسيار متفاوت است آنهيدرايد تيتانيم در هوا پيچيده بوده و با تجزيه 

يك  DTGدر نمودار  .شود درجه سانتيگراد انجام مي 825و  285،460،550،660،690،720،750به ترتيب در دماهاي  مرحله 8در هوا طي 
رفتار  مكانيزمرسد  به نظر مي. شود كه حاكي از كاهش شيب افزايش وزن پودر با دما است مشاهده مي ، ºC835تقريباً در دماي  ،مقدار كمينه

هاي محلول جامد،  هاي هيدروژن و اكسيژن درون لايه نفوذ اتم(تجزيه حرارتي پودر هيدرايد تيتانيم تحت كنترل دو عامل نفوذ داخلي 
) تجزيه هيدرايد تيتانيم(دماي خروج گاز هيدروژن از هيدرايد تيتانيم . قرار دارد) اكسيداسيون (و واكنش شيميايي ) ي و هيدرايد تيتانيماكسيد

بر اساس نتايج اين . يابد افزايش مي ºC660به  ºC642و در مرحله دوم از  ºC550به  ºC534در هوا نسب به گاز آرگون در مرحله اول از 
  .باشد  ºC500تا  ºC300پودر هيدرايد تيتانيم در هوا، دماهاي بين اوليه ترين دما، براي عمليات حرارتي  مي رسد مناسب ه نظربتحقيق 

  

  .هاي فلزي و فوم آناليز حرارتي، تيتانيم اكسيداسيونتجزيه حرارتي،  هيدرايد تيتانيم،  كليدي هاي واژه

  

 
Effect of Ambient Atmosphere and the Rate of Heating on the Behavior of 

Thermal Decomposition Titanium Hydride (TiH2) Powder 

A. Rasooli        M. Divandari        H. R. Shahverdi          M. A. Boutorabi  
Abstract  
Understanding the thermal decomposition mechanism of titanium hydride, especially determining of the 
best conditions of the primary heat-treatment of this material, would be an important step on the process 
of production of Al foams. In this research, the STA diagram of titanium hydride powder with the heating 
rate of 10ºC/min in the presence of Argon gas  with %99.99 purity and, also, STA diagrams of this 
powder with the heating rates 5, 10, 20, 25, 30ºC/min at air were determined. In addition, the DSC 
diagram with the heating rate of 10ºC/min at 500ºC was studied and determined. Results showed that 
titanium hydride powder (TiH1.924) decomposes in two stages TiH1.924→δ-TiHX→α-Ti, at 534ºC and 
624ºC, respectively. The thermal decomposition mechanism of TiH2 complexes, in conventional 
atmosphere, is quite complex and different in comparison with the similar condition in the Argon gas. In 
the presence of air, hydrogen comes out from titanium hydride during eight stages. In the DTG diagram a 
minimum was noticed, at the temperature of 835ºC, which can be the sign of reducing of the rate of 
oxidation and weight gaining of the powder. The thermal decomposition mechanism of TiH2 powder 
seems to be under control of both internal diffusion (diffusion of hydrogen and oxygen atoms within the 
layers of α solid solution, titanium oxide and titanium hydride) and the chemical reaction (titanium 
oxidation). The temperature of hydrogen excretion from TiH2, in the presence of air, increased relative to 
its excretion, in the presence of the argon gas at the first stage from 534ºC to 550ºC and at the second 
stage from 642ºC to 660ºC. Based on the results of this work it seems that the most appropriate 
temperature, for the primary heat treatment of TiH2 powder, is between 300-500ºC.    

Key Words Titanium Hydride, Thermal Decomposition, Titanium Oxidation, Thermal Analysis and  
Metal Foams. 
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  مقدمه
هيدرايد تيتانيم تجزيه حرارتي رفتار  مكانيزمبه  دستيابي

)TiH2 (هاي فلزي آلـومينيمي   نقش مهمي در توليد فوم
اثـر تجزيـه پـودر    زيرا در  ،[1,3]با كيفيت مطلوب دارد

كنتـرل  و  دوش ـ مـي از هيدروژن توليد گهيدرايد تيتانيم 
بـا سـاختارهاي    فومساخت به منظور توليد گاز مراحل 

 )هـاي يكنواخـت و يكسـان    تخلخـل ( عيب م و بيمنظ
سـازي ذوبـي    در روش فـوم . [4,6]بسيار ضروري است

بـراي   .[7]دشـو  وارد مـي مـذاب  ون دربه پودر مستقيماً 
م يد تيتـاني راتجزيه حرارتي هيدرفتار  مكانيزمبيني  پيش
اثر سرعت گـرم  دماي مذاب، ام قرار گرفتن در گدر هن
در هـوا  يدرايـد تيتـانيم   پودر هتجزيه حرارتي  بركردن 

  . فتمورد بررسي قرار گر
  

  حرارتي پودر هيدرايد تيتانيم  تجزيه
فرآينـدهاي   تأثيرتوليد گاز از هيدرايدهاي فلزي تحت 

مختلفي مانند تجزيه فاز هيدرايـد، نفـوذ هيـدروژن در    
فلز و فازهاي مختلف هيدرايدي، و تركيب شبكه درون 

ــرار دارد ي هــا مــدل. [8]مجــدد آن روي ســطح فلــز ق
مختلفي براي توصيف تجزيه هيدرايدهاي فلزي مطرح 

مـدلي   ،Meyer([9](و ماير )Castro(استروك. شده است
آنهـا نشـان    .بر اساس سيستم سه فـازي مطـرح كردنـد   

: دادند كه ذرات كروي هيدرايد تيتانيم شـامل سـه لايـه   
لايـه ميـاني   ) α( ،2فـاز  (لايه سطحي محلول جامد ) 1

) 3و ) βفـاز  (و هيدرايـد  ) αفـاز  (مد شامل محلول جا
اين فازها . )1شكل (، باشد مي) βفاز (هسته هيدرايدي 

. مستقل از دما بوده و به غلظت هيدروژن وابسته هستند
شود و از  خروج گاز هيدروژن از سطح ذرات شروع مي

  . كند درون هر لايه تا مركز ذره پيشرفت مي
  .افتد فاق ميمراحل زير در طي خروج گاز هيدروژن ات

  ).β(نفوذ هيدروژن از درون هيدرايد  -1
 ).α(تبديل هيدرايد به فاز محلول جامد  -2

 ).α(نفوذ هيدروژن از درون لايه محلول جامد  -3

بـه  ) αمحلول جامـد  (انتقال هيدروژن از فاز جامد  -4

 .سطح ذره

  .هاي هيدروژن به گاز هيدروژن تبديل اتم -5
 

  

  
  

ره كروي هيدرايد فلزي با شيب خروج گاز ها در ذ لايه 1شكل 
 [9]هيدروژن

 

كـه واكـنش   شود هنگـامي   در اين مدل فرض مي  
ديگـر مراحـل    شـود  نترل ميبه وسيله يكي از مراحل ك

بــه و  خواهنــد بــود )Quasiequilibrium(شــبه تعــادلي
در نتيجـه غلظـت   . دنشـو  عبارت ديگر سريع فرض مي

هيـدروژن در   هيدروژن در هر منطقه يكنواخت بـوده و 
  . ها وجود ندارد فصل مشترك

 درفتار تجزيه هيدرايد تيتانيم توسط محققان متعد  
نمودارهـاي  . [10,14]ه اسـت  مورد بررسي قـرار گرفت ـ 

DTA  وTG  تجزيــه هيدرايــد تيتــانيم در گــاز آرگــون
حـــاكي از تجزيـــه هيدرايـــد تيتـــانيم در دو مرحلـــه 

 ـ  خـاطر در مرحله اول به . [15,18]است هـاي   منفـوذ ات
ــبكه  ــدروژن درون ش ــان .f.c.cهي ــانيم از مك ــاي  تيت ه
شود  تبديل مي TiHXبه  TiH2تتراگونال به اوكتاهدرال، 
هــاي  هــاي هيــدروژن از مكــان و بــا خــروج بقيــه اتــم

مقـداري  . شـود  تبـديل مـي   α-Tiبـه   TiHXاوكتاهدرال 
اختلاف در دمـاي انجـام تحـولات در ايـن گزارشـات      

  . )1جدول (، شود مشاهده مي
ــگ   ــارانش )Yang(يان ــد از  ،[19,20] و همك بع
دهي هيدرايد تيتانيم در گاز آرگون بـا سـرعت    حرارت
ºC/min10    از دماي محيط تـا دمـايºC1100   گـزارش
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كردند كه تجزيه هيدرايـد تيتـانيم در دو مرحلـه انجـام     
شـود   شروع مي ºC620جزيه در دماي حدود ت. شود مي

اي  ابــل ملاحظــهتجزيــه بــه طــور ق ºC890و از دمــاي 
سـرعت آن كـاهش    ºC980از دمـاي   ويابد  افزايش مي

  .كند پيدا مي
  

پودر  DTAدماي پيك اول و پيك دوم در آناليز  1جدول 
  آرگون توسط محققان مختلفگاز هيدرايد تيتانيم در 

 مرجع 2دماي پيك 1دماي پيك  محقق
 ºC530 ºC625 15  زپلين و همكارانش
 ºC488 ºC535 16  باسل و همكارانش

 ºC490≈ ºC630 17  و لوپز يكند
 ºC500≈ ºC550 18  مكارانش سانديم و

اثـرات اكسيداسـيون بـر     ، [17,21]كندي و همكـارانش 
آنها پيـدا  . رفتار تجزيه هيدرايد تيتانيم را بررسي كردند

كردند كه لايه اكسيد روي ذرات پـودر باعـث كـاهش    
ــي  ــدروژن م ــازي هي ــرعت آزادس ــود س ــمن . ش در ض

زمايشات لايه اكسيد روي سطح ذرات پـودر هيدرايـد   آ
 ºC400گرم شده در هوا در محدوده دمـايي   تيتانيم پيش

در چنـد   اكسـيد تشـكيل  . شـود  تشـكيل مـي   ºC500 تا
 هيدرايــد ابتــدا اكســي. افتــد مرحلــه گرمــازا اتفــاق مــي

)Oxyhydride(    ــي ــپس در طـ ــده و سـ ــكيل شـ تشـ
نها نشـان  آ. گردد تشكيل مي TiO2و  Ti3Oدهي  حرارت

دادند عمليات حرارتي استكيومتري هيدرايد را كـاهش  
دهد و تعيين كردند كـه سـرعت خـروج هيـدروژن      مي
  . وسيله اكسيداسيون كاهش يابد تواند به مي

 و همكـــارانش )Matijasevic(جاســـويك متـــي  
رفتار مشابهي براي عمليـات حرارتـي پـودر     ،[22,23]

 520و  500، 480هيدرايد تيتـانيم در هـوا در دماهـاي    
 360و  180، 90بـه ترتيـب بـه مـدت     درجه سانتيگراد 

لايه اكسيد تشكيل شـده در طـي   . دقيقه گزارش كردند
عمليــات حرارتــي، دمــاي آزادســازي گــاز را افــزايش 

زيرا لايه اكسيد به عنوان مـانع در برابـر نفـوذ    . دهد مي
پـودر از خاكسـتري   گ تغيير رن. كند هيدروژن عمل مي

اي همـان طـوري كـه     سـبز و نهايتـاً قهـوه   به آبـي، بـه   

دهـد كـه اكسيداسـيون در     شد، نشـان مـي   بيني مي پيش
  . افتد سطح پودر اتفاق مي

خروج  ،[24]و همكارانش )Tsuchiya( تسيوچايا  
مـورد  را گاز هيدروژن از هيدرايد تيتانيم اكسـيد شـده   

 δآنهــا گـزارش كردنـد كـه فــاز    . بررسـي قـرار دادنـد   
بـا  ) TiO2و  TiO(با يـك لايـه اكسـيد    هيدرايد تيتانيم 

لظـت  غبـا محاسـبه    .شـود  پوشيده مي nm10ضخامت 
ها بعد از حـرارت دادن در دماهـاي    هيدروژن در نمونه

خـروج  كه مشاهده كردند ) ºC523تا  ºC423(مختلف 
. افتـد  هيدروژن طي چند مرحله پـي در پـي اتفـاق مـي    

ف هـاي تتراگونـال در اطـرا    هاي هيدروژن از مكـان  اتم
هاي تيتانيم شبكه هيدرايد تيتـانيم بـه طـرف سـطح      اتم

هاي هيدروژن در سطح با هـم جفـت    اتم. كنند نفوذ مي
در آنهـا دريافتنـد كـه    . شـوند  شده و از ذره خارج مـي 

دماهاي بالاتر، غلظت هيدورژن نزديك به سطح بيشـتر  
علت اين موضـوع را جـذب    و از غلظت حجمي است
 ررسـد مقـدا   به نظر مي. دندن كراآب به وسيله اكسيد بي

فرآيند اكسيداسيون قرار  تأثيرتحت  آزاد شده هيدروژن
 TiH2كه خروج هيدروژن از  سازد خاطر نشان مي. دارد

كنـد و تـا حـد     از قانون سرعت درجه يك تبعيـت مـي  
هـاي   هاي هيدروژن از مكـان   زيادي به سرعت فرار اتم

  .تتراگونال بستگي دارد
ن آتيتانيم در هوا با تجزيـه   رفتار تجزيه هيدرايد  

ذوبــي ســازي  در فــوم. [17]متفــاوت اســت آرگــوندر 
ــومينيم   ــانيم در دمــاي مــذاب آل ) ºC680(هيدرايــد تيت

دهي  بنابراين بررسي اثر سرعت حرارت. شود تجزيه مي
بر رفتار حرارتي هيدرايـد تيتـانيم، امكـان دسـتيابي بـه      

  . كند اهم ميتجزيه حرارتي هيدرايد تيتانيم را فر مكانيزم
  

  تحقيقانجام  روش
براي دستيابي به تركيب شيميايي، اندازه دانه و  آغازدر 

شكل تقريبـي ذرات پـودر هيدرايـد تيتـانيم محصـول      
، الگـوي   +%98آلمان با خلوص  )Merck(شركت مرك

XRD  ــوير و ــكوپ   SEMتص ــتفاده از ميكروس ــا اس ب
تهيه ساخت هلند  XL30ليپس مدل يفالكتروني روبشي 

  .دش
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براي بررسي اثر اتمسفر بر رفتار تجزيه حرارتـي    
پودر در بوته پلاتينـي   mg2پودر هيدرايد تيتانيم، مقدار 

بـــا دتكتـــور  Shimadzu  حرارتـــيدســـتگاه آنـــاليز 
DTG60H قـرار داده شـد و نمودارهـاي     ساخت ژاپن

DTA  وDTG  دهـي   با سرعت حـرارتºC/min10  در
   .يه شدته% 99/99گاز آرگون ساكن با خلوص 

بعد از قرار دادن مقدار معينـي از پـودر هيدرايـد      
بــا  Shimadzuتيتــانيم در دســتگاه آنــاليز حرارتــي    

 30و  25، 20، 10،  5 دهي هاي مختلف حرارت سرعت
ــر دقيقــه  ــا دمــاي ) ºC25(از دمــاي محــيط درجــه ب ت

ºC1000  حرارت داده شد و نمودارهـاي  در هواDTA 
  .تهيه شد

بـه وسـيله   هيدرايـد تيتـانيم   پـودر  تغييرات وزن   
، 10، 5دهي  هاي مختلف حرارت با سرعت TGدستگاه 

) ºC25(از دماي محيط درجه بر دقيقه تا  30و  25، 20
بر  TGمودارهاي ند و حرارت داده ش ºC1000 دمايتا 

  .اساس درصد تغييرات وزن بر حسب دما تهيه شد
انجام شده در دمـاي   تحولتر  ارزيابي دقيقبراي   

ºC285 ،  حرارتـي  آنـاليز  به وسـيله دسـتگاهShimadu-

DSC60   نمــودار ســاخت ژاپــنDSC   بــا ســرعت
 ºC500ا دماي از دماي محيط ت ºC/min10دهي  حرارت
  .تهيه شد

ي ظاهر شـده  ها پيكتركيب به منظور دستيابي به   
 ين ـيم در بوته پلاتيتانيپودر هيدرايد ت، DTAدر نمودار 

 مـدل  پسي ـليف يدستگاه پراش اشـعه ايكـس دمـا بـالا    
PW3710 يساخت هلند قرار داده شد و الگوها XRD 

، 550، 460، 285 يدر شروع آزمـايش، در دماهـا  پودر 
ــانت  825، 750، 720، 690، 660 ــه سـ گراد و در يدرجـ
  . ه شديش بعد از سرد شدن پودر تهيآزما يانتها
  

  جينتا
م را نشـان  يتـان يد تيدرايپودر ه SEMتصوير  )2(شكل 

  .دهد يم
ــك ــاي ) 3(ل شـ ــودر  DTGو  DTA ،TGنمودارهـ پـ

از % 99/99هيدرايد تيتانيم در گاز آرگـون بـا خلـوص    

دهـي   با سرعت حـرارت  ºC1000دماي محيط تا دماي 
ºC/min10 دهد را نشان مي.  

  

  

  پودر هيدرايد تيتانيم SEMتصوير  2شكل 
  

  

پودر هيدرايد تيتانيم در  DTGو  DTA ،TG هاينمودار  3شكل 
با  ºC1000از دماي محيط تا دماي % 99/99با خلوص ن گاز آرگو

  ºC/min10دهي  سرعت حرارت
  

و  DTAنمودارهـاي  ب ي ـتبـه تر ، )5و 4( هاي شكلدر 
TG   دمـاي محـيط تـا    از هـوا  پودر هيدرايد تيتـانيم در

، 20، 10، 5 دهـي  حرارت هاي با سرعت ºC1000دماي 
  . ارائه شده است بر دقيقه سانتيگراد درجه 30و  25

پودر هيدرايد تيتـانيم   DSCنمودار  ،)6(شكل در   
از دمـاي   ºC/min10دهـي   در هوا بـا سـرعت حـرارت   

  .آورده شده است ºC500محيط تا دماي 
ــكل    ــاي ، )7(ش ــروع   XRDالگوه ــودر در ش پ

، 720، 690، 660، 550، 460، 285آزمايش، در دماهاي 
درجه سانتيگراد و در انتهاي آزمايش بعد از  825، 750
  .دهد را نشان ميرد شدن پودر س

www.SID.ir

www.SID.ir


Arc
hive

 of
 S

ID

  53     لورژي و موادنشريه مهندسي متا

 

 

 

  
 

 

 

 

 

 

 

 

  درجه 30و  25، 20، 10، 5دهي  هاي مختلف حرارت با سرعتدر هوا پودر هيدرايد تيتانيم  DTAنمودارهاي   4شكل 
  ºC1000بر دقيقه از دماي محيط تا دماي  

  
  هاي مختلف  ا با سرعتبر اساس درصد تغييرات وزن پودر هيدرايد تيتانيم بر حسب دم TGنمودارهاي   5شكل 

  ºC1000درجه بر دقيقه از دماي محيط تا دماي  30و  25، 20، 10، 5دهي  حرارت
 

  
  از  ºC/min10دهي  با سرعت حرارت پودر هيدرايد تيتانيم ،بر اساس ميلي وات بر حسب دما DSCنمودار   6شكل 

  در هوا ºC500دماي محيط تا دماي 
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  در دماهاي مختلف ºC/min10ايد تيتانيم حرارت داده شده با سرعت  پودر هيدر XRDي هاالگو  7شكل 
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  جزيه و تحليل نتايجت
شــكل ذرات بــه  SEMدر تصــوير ، )2(مطــابق شــكل 

ــه  ــارگوش و گوش ــور واضــح   صــورت چه ــه ط دار، ب
صفحات شكست در ماده تـرد كـه بـه وسـيله آسـياب      

ذرات بـين  تقريبـي  اندازه  .دشو مي مشاهده ،توليد شده
μm2  تاμm12 است.   

تهيــه شــده از  XRDالگــوي ، )7(مطــابق شــكل   
تطبيـق كامـل   در شروع آزمايش،  ºC25در دماي نمونه 

نمونــه را بــا تركيــب شــيميايي پــودر هيدرايــد تيتــانيم 
TiH1.924 دهد نشان مي.  

در شود،  مشاهده مي) 3(شكل  دركه  گونه همان  
ــودار  ــاي  DTAنم ــك در دماه  ºC642و  ºC534دو پي
حاكي از تجزيه هيدرايد تيتـانيم در  كه شود  ميمشاهده 

ارائه شده توسط  هاي مشابه گزارشدو مرحله است كه 
در دماي رسد  به نظر مي .[15,18]محققان مختلف است

ºC534 )هـاي هيـدروژن درون    فـوذ اتـم  با ن )پيك اول
ــبكه  ــان  .f.c.cش ــانيم از مك ــه    تيت ــال ب ــاي تتراگون ه

هـاي هيـدروژن از    و خـروج تعـدادي اتـم    اوكتاهدرال
و بـه   [9]شود تشكيل مي نيم محلول جامد آلفاشبكه تيتا

 دشـو  مـي بـديل  ت δ-TiHXبـه فـاز    TiH2 عبارت ديگـر 
بـا خـروج بقيـه    ) پيك دوم( ºC642در دماي . [15,18]

 δ-TiHX فاز هاي اوكتاهدرال هاي هيدروژن از مكان اتم
  .[15,18]شود تبديل مي α-Tiبه 

بـه   DTAنمـودار   با توجـه بـه وابسـتگي شـكل      
 و مقايســـه [25,30]هـــاي درونـــي سيســـتم ممكـــانيز
ــي ــا منحن ــاي  در شــكل DTAي ه مشــخص  )4و 3(ه

هيدرايـد تيتـانيم   پودر حرارتي تجزيه رفتار كه د شو مي
با گزارشات ارائه شده و  در هوا و آرگون متفاوت است

   .[24-15]مطابقت دارد
شـود   مشـاهده مـي   )4(كـه در شـكل    طور همان  
هـاي   داراي پيكد تيتانيم يايدرپودر ه DTAهاي  منحني

دهـي   افزايش سـرعت حـرارت  هستند كه با  ينسبتاً پهن
توانـد بـه    ين موضـوع م ـ يا .[25]شوند ها تيزتر مي پيك
م يتـان يد تيدرايودر هپتحولات  يك بودن دمايل نزديدل

در كنـار   هـا  پيـك باشد كه باعـث قـرار گـرفتن    در هوا 
كـه   كننـد  يجـاد م ـ يرا ا يپهن ـ يها پيكگر شده و يكدي

  .[26]بودن تحولات است ياز نفوذ يحاك
هـا در   دهي دماي پيـك  با افزايش سرعت حرارت  

 ين وابسـتگ يكـه مب ـ  يابـد  افزايش مي DTAنمودارهاي 
  .[25]هستنددما به پودر  يتحولات داخل

هـاي   در سـرعت  DTAارزيابي شكل نمودارهاي   
ر هوا نشان دهي پودر هيدرايد تيتانيم د مختلف حرارت

هاي مختلف تقريبـاً   دهد كه رفتار حرارتي با سرعت مي
 DTAهاي نمودارهاي  حداكثر شدت پيك .مشابه است

 ـدر ا .قـرار دارنـد   ºC780-730 دمـايي  محدودهدر  ن ي
. دهـد  يرخ م ـحداكثر سرعت تحولات  ييمحدوده دما

ــا ــا در ســرعت DTA ياگرچــه نموداره مختلــف  يه
 ـ  ابهبـاً بـا هـم مش ـ   يتقر يده حرارت در بـاً  يتقر يانـد ول
 ي، شــكل نمودارهــاºC650شــتر از يكمتــر و ب يدماهــا
DTA  ه يرفتار تجزمتفاوت بودن ن يمبمتفاوت است كه
 يين دو محدوده دمايم در ايتانيد تيدرايه پودر يحرارت
 DTAنمـودار   يهـا  پيكنكه ارتفاع يبا توجه به ا .است

ر پـود  ينمونه مرجـع و دمـا   ينشان دهنده تفاوت دما
در  DTA يهـا  پيـك سـه  يبـا مقا . م استيتانيد تيدرايه

شود كـه در   يمشخص م ºC650شتر از يكمتر و ب يدما
 ـش پـودر، رفتـار تجز  ين گرمايح  ـي  ـدرايه يه حرارت د ي
ر يي ـتغ ييايميبه تحولات ش ـ يكيزيم از تحولات فيتانيت
 ـيرسد رفتار تجز يبه نظر م. كند يم  ـدرايه يه حرارت د ي
، تحت كنترل نفـوذ و  ºC650ر از كمت يم در دماهايتانيت

ــا ــالاتر يدر دماه ــنش  ºC650 از ب ــرل واك ، تحــت كنت
  .قرار دارد ييايميش

 تش ـهتقريبـاً   DTAبررسي دقيق نمودارهاي در   
، 720 ، 690 ، 650،  550،  460،  285در دماهاي پيك 
 )4شـكل  (شود مشاهده ميدرجه سانتيگراد  825و  750
حاكي ، [24-17,21]مشابه گزارشات محققان مختلفكه 

از مكانيزم پيچيده رفتار تجزيه هيدرايد تيتـانيم در هـوا   
هـا در   پيـك دماي دهي  با افزايش سرعت حرارت. است

  . دنياب افزايش مي DTAنمودارهاي 
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هـاي مختلـف    در سـرعت  TGمطابق نمودارهاي   
انـدكي كـاهش   وزن پودر  ،ابتدا، )4شكل ( دهي حرارت

 XRDبر اسـاس الگـوي   . دياب افزايش ميافته و سپس ي
 هيدرايد تيتـانيم در دماهـاي مختلـف   تهيه شده از پودر 

هاي افـزايش وزن بـه دليـل تشـكيل اكسـيد      ،)7شكل (
افـزايش  . تيتانيم روي سطح ذرات پـودر اسـت   مختلف

ــين    ــاي ب ــاً از دماه ــودر تقريب  ºC650 - ºC600وزن پ
شود و با يك شيب تقريباً يكنواخت افـزايش   شروع مي

ــي ــد مـ ــودار . يابـ ــكل ( DTGنمـ ــرعت  در) 8شـ سـ
در دمـاي  مقدار كمينـه  در هوا  ºC/min10دهي  حرارت 

ºC835 بعـد از  حاكي از كاهش شيب دهد كه  نشان مي
كاهش خـروج هيـدروژن بـه    به دليل . باشد مي اين دما

كـاهش   رسد ، به نظر مي[17,21,24]وسيله اكسيداسيون
ذرات تشكيل لايه اكسـيد روي   خاطرتواند به  شيب مي
  . پودر باشد

شـود   مشـاهده مـي   )6(شـكل   دركـه   طور همان  
داراي يـك پيـك    ºC285تقريباً در دماي  DSC نمودار

است كه حاكي از انجام تحـول در زيـر دمـاي تجزيـه     
، )5(مطابق شـكل   .است )ºC400( پودر هيدرايد تيتانيم

و الگوي  %)8/0حدود (دليل كاهش اندك وزن پودر  به
XRD ) توانـد بـه علـت خـروج      ن پيك مياي ،)7شكل

جزئي هيدروژن از شبكه تيتانيم و تشكيل محلول جامد 
    . باشدروي سطح ذرات پودر هيدرايد تيتانيم آلفا 

براي بررسي دقيق مكانيزم خروج هيدروژن از هيدرايد 
دهـي از   پودر با سـرعت حـرارت   STAتيتانيم، نمودار 

نشـان   )8(اي آزمايش استخراج شده و در شـكل  ه داده
  . ه استشد داده

شـود   مشـاهده مـي  )  8(كه در شـكل   همان طور  
دهي پودر هيدرايد تيتانيم در  حرارت چندين تحول طي
اولين تحول در  ،شكلاين بر طبق . گيرد هوا صورت مي

بـا بررسـي نمـودار    . شود انجام مي ºC285دماي تقريباً 
TG ) مقـدار انـدكي از   كـه  شـود   مشخص مي) 8شكل

ــودر  ــاي حــدود  وزن پ ــور از دم ــا عب كاســته  ºC285ب
تشـكيل  رسد اين تحول مربـوط بـه    به نظر مي. شود مي

محلول جامد آلفا در اطراف ذرات پودر هيدرايد تيتانيم 
ي گـاز هيـدروژن آزاد   انـدك  و مقـدار  )7شـكل  ( ،باشد
بــا افــزايش ســرعت ، )5(مطــابق شــكل . [9]شــود مــي

پيـدا   در ابتدا وزن پودر كـاهش بيشـتري   ،دهي حرارت
توانـد بـه دليـل افـزايش      مـي ايـن موضـوع   كـه  كند  مي

پودر ضخامت لايه محلول جامد آلفا روي سطح ذرات 
  .باشد

  
  

  پودر هيدرايد تيتانيم در هوا با سرعت ) DTGو  STA )DTA  ،TGنمودار   8شكل 
  ºC1000از دماي محيط تا  ºC/min10دهي  حرارت
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 .شود جام ميان ºC460در دماي تقريباً ل دوم وتح   
خروج تعـداد بيشـتر   به دليل در اين دما رسد  به نظر مي

ضخامت لايـه  هاي هيدروژن از درون شبكه تيتانيم،  اتم
در ، )7(مطابق شـكل  . يابد افزايش ميمحلول جامد آلفا 

حضور اكسيژن در اتمسفر بـا خـروج    خاطراين دما به 
وارد اكسـيژن  هـاي   اتـم  تعداد اندكيهيدروژن، هاي  اتم

روي سطح ذرات  هيدرايد و اكسي شود ميشبكه تيتانيم 
وزن پـودر كـاهش    رو، يـن از اشود و  ميتشكيل  پودر

كنـدي و  گزارشات ارائه شده توسط با كه ، كند پيدا نمي
   .[17,24]است مشابههمكارانش 

بـه   .شـود  انجام مـي  ºC550تحول سوم در دماي   
بـه   نهـاي هيـدروژ   اتـم نفوذ در اين دما با رسد  نظر مي

هـاي تتراگونـال بـه     تيتانيم از مكـان  .f.c.cدرون شبكه 
هـاي هيـدروژن از    و خـروج تعـدادي اتـم    اوكتاهدرال

 ؛گيـرد  صورت مي TiH2→δ-TiHXل شبكه تيتانيم تحو
بررسي  .[15]متغير باشد 1/1تا  7/0تواند از  مي Xمقدار 

 ولدهد بعـد از تح ـ  نشان مي) 5شكل ( TGنمودارهاي 
بـا ورود  بلكـه  يابـد   ن پودر كاهش نمي، نه تنها وزومس

شبكه تيتانيم وزن پـودر  درون به اكسيژن هاي  بيشتر اتم
زيرا . يابد ميبسيار كم افزايش به صورت خطي با شيب 
ــودر ــه  روي ســطح ذرات پ تشــكيل  Ti2Oو  Ti3Oلاي

ن مختلـف  اكه بـا گزارشـات محقق ـ   )7شكل (، شود مي
  . [17,21,24]مشابه است

انجــام  ºC660مــاي حــدود د تحــول چهــارم در  
بـه  هاي اكسيژن  اتمورود تعداد بيشتر  خاطربه  .شود مي

، شـبكه تيتـانيم  هاي هيدروژن خـارج شـده از    جاي اتم
زمان اكسيداسـيون   و به طور هم گيرد تحول صورت مي
بـا شـيب   پـودر  وزن در نتيجـه  و شود  تيتانيم انجام مي

 -تيتـانيم مطابق دياگرام تعادلي  .يابد فزايش ميابيشتري 
، )7(شــــكل در  XRDو الگوهــــاي  [31] اكســــيژن

نسـبت  با ضريب استكيومتري بـالاتر  تيتانيم  هاياكسيد
و  دنشو تشكيل مي )Ti1-XOو Ti3O2 ، TiO(اكسيژن به 
بـه ترتيـب در دماهـاي     DTAپيك در نمودارهـاي   سه

 ـگرد ظـاهر مـي  رجه سانتيگراد د 750و  720 ، 690  .دن
 ºC825ي دمـا تقريبـاً در   DTA آخرين پيك در نمودار

، )7شـكل  ( XRD يالگـو مطـابق  كـه  شـود   مـي ظاهر 
   .باشد Ti2O3تشكيل تواند به دليل  مي

 كمينـه يـك مقـدار   ، )8شـكل  ( DTGنمودار در   
كـه حـاكي از   اسـت   هشد ظاهر  ºC835تقريباً در دماي 

بعد از ايـن  . است دماكاهش شيب افزايش وزن پودر با 
يابد و در نهايت تغيير  ميدما شيب افزايش وزن كاهش 

  .شود وزن پودر ثابت مي
با افـزايش سـرعت   كه نكته قابل توجه اين است   
تـا  درصد نهايي تغييرات وزن پـودر  ابتدا  ،دهي حرارت

و سـپس  يافته افزايش  ºC/min10دهي  سرعت حرارت
  . )9شكل (، يابد كاهش مي

 
  

  
  TGدهي در آزمايش  هاي مختلف حرارت م برحسب سرعتدرصد نهايي تغيير وزن پودر هيدرايد تيتاني  9شكل 
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افزايش شود، با  مشاهده مي )9(شكل  دركه  گونه همان
درصد نهـايي تغييـر وزن پـودر از    دهي  سرعت حرارت

افزايش پيدا كـرده و از   ºC/min10 تا ºC/min5 سرعت
 .كنـد  كاهش پيـدا مـي   ºC/min30تا  ºC/min10 سرعت

تشكيل لايه از رسد به دليل  به نظر مي، )7(مطابق شكل 
فاز محلول جامد آلفا و اكسـيد تيتـانيم، فرآينـد تحـت     

هاي هيـدروژن و اكسـيژن    يعني نفوذ اتم(كنترل نفوذي 
افـزايش  بـا  ن بنـابراي . قرار دارد) هاي سطحي درون لايه

هـاي   نفـوذ اتـم  زمان براي انجـام   ،دهي سرعت حرارت
در نتيجه و هش پيدا كرده كااكسيژن درون لايه سطحي 

هــاي اكســيژن وارد شــبكه تيتــانيم  اتــمكمتــري تعــداد 
روي سـطح ذرات  تشكيل شـده  اكسيد تيتانيم . شود مي

   . كند و وزن نهايي پودر كاهش پيدا ميكمتر بوده پودر 
بـا افـزايش سـرعت    كـه   توان بيان كرد طور كلي ميه ب

 درحتـي  در هـوا  دهـي پـودر هيدرايـد تيتـانيم      حرارت
مانند قرار گـرفتن پـودر در كـوره بـا     (هاي بالا  سرعت

رفتـار حرارتـي پـودر هيدرايـد      مكانيزم )ºC700 يدما
براي  مكانيزمتوان از اين  ميو  قريباً مشابه استتيتانيم ت

سازي ذوبي  در فومتحليل رفتار حرارتي هيدرايد تيتانيم 
  .استفاده كرد

ي به صورت زيـر  مكانيزمتوان  با بررسي انجام شده مي
تار حرارتي پودر هيدرايد تيتـانيم در هـوا بيـان    براي رف

  .كرد
هـاي   از اتـم تعـدادي  ، بـا خـروج    ºC285در دماي  -1

، ذرات پــودر از ســطح هيــدروژن از شــبكه تيتــانيم
محلول جامد آلفا روي سطح ذرات پـودر تشـكيل   

 . شود مي

افزايش ضخامت لايـه محلـول   با ، ºC460در دماي  -2
ــيژن در  ــور اكسـ ــا و حضـ ــد آلفـ ــفر،  جامـ اتمسـ

ــودر تشــكيل   اكســي ــد روي ســطح ذرات پ هيدراي
 . شود مي

هـاي هيـدروژن از    انتقـال اتـم  ، بـا  ºC550در دماي  -3
 TiHXبـه   TiH2ل، ارتاهدكهاي تتراگونال به او مكان

روي سـطح ذرات   Ti2Oو  Ti3O و شـود  تبديل مي
 .دگرد پودر تشكيل مي

هـاي هيـدروژن از    با خـروج اتـم  ، ºC660در دماي  -4
زمان  هم .شود تبديل مي α-Tiبه  TiHXكه تيتانيم شب

ــم ــانيم    ات ــبكه تيت ــيژن وارد ش ــاي اكس ــده و ه ش
 .دشو مي انجاماكسيداسيون 

و  Ti3O2  ،TiO ، Ti1-XOاكسيدهاي با افزايش دما،  -5
Ti2O3  ــه ترتيــب در دماهــاي و  750،  720، 690ب

ــانتيگراد   825 ــه س ــودر  درج ــطح ذرات پ روي س
  .شود تشكيل مي

 

  تايجن
تجزيه پودر هيدرايد تيتانيم در گاز آرگـون در طـي    -1

صــورت  ºC642و  ºC534دو مرحلــه در دماهــاي 
  .گيرد مي

رفتار تجزيه حرارتي پودر هيدرايد تيتانيم در هوا با  -2
خروج گـاز   .خيلي متفاوت است تجزيه آن در خلأ

 8مرحله و در هوا طـي   2هيدروژن در آرگون طي 
 .دشو مرحله انجام مي

تجزيه حرارتي پودر هيداريد تيتانيم در هوا  مكانيزم -3
به اكسيداسيون روي سـطح بسـتگي    وپيچيده بوده 

 .دارد

خروج گاز هيدروژن از هيدرايد تيتانيم در حضـور   -4
اتفـاق  ) ºC660دمـاي  (اكسيژن در دماي بـالاتري   

ــي ــد م ــه اول از  .افت ــه  ºC534مرحل و در  ºC550ب
 يابد افزايش مي ºC660 به ºC642مرحله دوم از 

مرحلـه اتفـاق    8اگر چه خروج گاز هيدروژن طـي   -5
تمام اين مراحـل بـه نفـوذ    رسد  به نظر مي ،افتد مي
هـاي   هـاي هيـدروژن و اكسـيژن در درون لايـه     اتم

محلول جامد، اكسيدي و هيدرايـد تيتـانيم بسـتگي    
 .دارد

خـروج گـاز   كـه  تـوان بيـان كـرد     مـي طور كلي به  -6
هوا، تحـت كنتـرل دو عامـل واكـنش      هيدروژن در
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نفوذ (و نفوذ داخلي ) اكسيداسيون تيتانيم(شيميايي 
  .قرار دارد) هاي هيدروژن و اكسيژن اتم

دهـي پـودر هيدرايـد تيتـانيم در هـوا در       با حرارت -7
 ـ   ºC500تـا   ºC300دماهاي بـين     ةبـا تشـكيل لاي

ــانيم  ــودر هيدرايــد اكســيد تيت روي ســطح ذرات پ

 ـ هيـدروژن  گاز وان خروج ت تيتانيم مي خير أرا بـه ت
 .انداخت و دماي تجزيه را افزايش داد

شـيب   روي سطح ذرات پودر Ti2O3لايه  با تشكيل -8
 .يابد افزايش وزن پودر كاهش مي
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