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  1389 دو،شماره ، بيست و يكمسال                    متالورژي و مواد نشريه مهندسي
  

هواتحت اتمسفر  نانوپودر آلومينيم تهيه شده به روش تبخير ـ چگالش ريپذي رفتار واكنشارزيابي   
 
 

  )3(والفي ضياء                 )2(شيباني سعيد               )1(حسيني ...ا حجت سيد

 چكيده

. گرديدتوليد  چگالش -نانوپودر آلومينيم به روش تبخير . پذيري نانوپودر آلومينيم تحت اتمسفر هوا بررسي شده استواكنش مقالهدر اين 
سنجي به روش آناليز حرارتي افتراقي و وزنغير همدما اكسيداسيون  نانومتر تحت 45نانوپودر با اندازه متوسط ذرات   اينرفتار حرارتي

از پارامترهايي مانند دماي آغاز واكنش . قرار گرفتمقايسه مورد نين نتايج مربوط به نانوپودر با پودر ميكروني همچ. مطالعه شدحرارتي 
مده براي آبه دست  گيري شد كه مقاديرپذيري نانوپودر بهرهاكسيداسيون و دماي سرعت حداكثر اكسيداسيون به منظور ارزيابي واكنش

 بر مساحت سطح بسيار بالاي آن افزون نانوپودر يپذيري بالا واكنشكه  ملاحظه شد. بود C528° و C490°نانوپودر مورد بررسي به ترتيب 
  . است مربوطه ذراتوسيع انداز ةگستربه انحراف شكل ذرات از حالت كروي و همچنين 

  
  .ريپذي واكنش چگالش، - تبخيرنانوپودر آلومينيم،   كليدي هاي واژه

  
  
  

Assessment of Aluminum Nanopowder Reactivity Behavior Produced by  
Evaporation - Condensation Method under Air Atmosphere 

 
S. H. Hosseini                            S. Sheibani    Z. Valefi 

 
 

Abstract 
In this paper aluminum nanopowder reactivity was investigated under air atmosphere. Aluminum 
nanopowder was produced through evaporation-condensation method. The thermal behavior was studied 
via non-isothermal oxidation of nanopowders with average particle size of 45 nm by differential thermal 
analysis and thermogravimetry analysis. Comparisons were also made to the micrometer sized particles. 
Several parameters have been used to characterize the reactivity of aluminum nanoparticles, including 
the onset and temperature of maximum oxidation rate, which were 490 °C and 528 °C, respectively. It 
was found that beside the superior surface area, the high reactivity of nanopowders may be attributed to 
the deviation of nanoparticles from spherical shape and broad particle size distribution. 
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  مقدمه
يابي نانوپودر مـواد مختلـف در     توليد و مشخصه  امروزه  

.  ن بسيار مورد توجه قرار گرفته است      يعلم و فناوري نو   
نياز عملي  خاطر  از يك طرف به     اين گونه مواد    اهميت  

 كـه برخـي مواقـع تنهـا از اجـزاي            استبه مواد جديد    
ف ديگـر تمايـل بـه        از طـر    و پودري قابل تهيه هـستند    

 ابعـاد   باويژه ذرات   ه   ب ،بررسي خواص ذرات بسيار ريز    
در چهـارچوب دانـش نانوفنـاوري       كه   نانومتر   100 ريز

 يدر اين راسـتا تـوجه     . باشدمي ند،ابسيار حائز اهميت  
ــه روش ــد و  خــاص ب ــاي كارآم ــؤثره ــه م ــراي تهي  ب

هـاي تهيـه      بـه طـور كلـي روش       .نانوپودرها شده است  
بـسته بـه فـاز محـيط حـين تـشكيل ذره،             نانوذرات را   

. توان به دو دسته فاز مايع و فاز گازي تقـسيم نمـود        مي
 ،در روش فاز مايع، امكـان آلـودگي ذرات وجـود دارد           

بنـابراين  . شـوند  نانو ذرات از محلول تهيـه مـي   چرا كه   
. خلوص محصول به خلوص مواد اوليه وابـسته اسـت         

هاي فيزيكي  در روش فاز گازي، نانو ذرات طي فرآيند       
در ميان نانوپودرهـا توليـد و        .شوند  يا شيميايي تهيه مي   

بررسي خواص نانوپودر آلومينيم مورد توجه بسياري از    
ــه اســتامحققــ ــرار گرفت ــاز گــازي هــاي  روش. ن ق ف

گوناگوني براي تهيه نانوپودر آلومينيم از مذاب وجـود         
ــردن   ــزه كـ ــان روش اتميـ ــن ميـ ــه از ايـ ــته كـ  داشـ

)Atomization( يم ب و سپس چگالش بخار آلـومين      مذا
. شود ميبه طور عمده در دنيا استفاده       در اتمسفر گازي    

ــر   ــوان روش تبخيـ ــه عنـ ــالش–ايـــن روش بـ   چگـ
)Evaporation-Condensation(   [5-1]معـروف اسـت  .

ــ ــسياري  اي ــتا ب ــشگراناز ن راس ــد  پژوه  و Pandaمانن
Pratsinis [6]   و Aristizabal به مـدل   [7] همكارانش   و   

ي و بررسي تجربي فرآيند توليد نانوپودر آلـومينيم         ساز
  چگالش در راكتور با جريان آئروسـل       - به روش تبخير    

)Aerosol(اند  پرداخته.  
ترين كاربردهاي نـانوپودر آلـومينيم       از جمله مهم    

 Thermal (توان به سوخت جامد، پاشـش حرارتـي   مي

Spray(       حـال آنكـه بـا       . و متالورژي پودر اشـاره نمـود 
ه به نوع كاربرد و استفاده مورد انتظار از محـصول،           توج

طراحــي و كنتــرل شــرايط فرآينــد بايــستي بــه نحــوي 
. نظر حاصل شود   دور خواص نهايي م   كه د  ريصورت گ 

به عنوان مثال در ارتباط با كاربردهاي پاشش حرارتي و          
العـاده ريـز مزيتـي در      متالورژي پودر حذف ذرات فوق    

حذف خطرات تنفسي   سازي محصول و     خواص فشرده 
  .[3]گردد مرتبط با آن محسوب مي

افزايش نسبت سطح به حجم عامـل       به طور كلي      
بـا   و از ايـن رو،     اسـت اصلي فعاليت بالاي نـانوذرات      

ــه واكــنش ــانوپودر  توجــه ب ــالاي ن پــذيري شــيميايي ب
هـاي احتراقـي از جملـه كاربردهـاي آن            آلومينيم، زمينه 
توجــه بــه  بــا بــه طــوري كــه .[8]شــود محــسوب مــي

هاي گذشـته ملاحظـه شـده اسـت كـه افـزودن          بررسي
هاي جامـد سـبب افـزايش         نانوپودر آلومينيم به سوخت   

 برابـر   5- 10سرعت احتراق حتي در برخي موارد بـين         
 دمـاي  خاطر اين كاربرد نانوپودر آلومينيم به     .شده است 

آغاز اكسيداسيون پايين و سـرعت بـالاي اكـسيداسيون          
ن نـسبت سـطح بـه حجـم بـالا      از طرف ديگر اي    .است

 .[9]سبب شده تا حمل و نقل آن بـسيار مـشكل باشـد            
بدين منظور سطح ذرات در اتمسفر حاوي اكـسيژن بـا           
فشار كم اكسيد شده تا لايه نازكي از اكسيد روي سطح           

  .كند تشكيل و از اكسيداسيون بيشتر ممانعت 
در پژوهش حاضـر نـانوپودر آلـومينيم بـه روش             
 قـبلاً  همان گونه كـه    .وليد شده است   ت  چگالش - تبخير

ارزيابي خـواص و مشخـصات محـصول        هم بيان شد،    
امكان نظر به   . بايستي در راستاي كاربرد نهايي آن باشد      

هــاي   تهيــه شــده در زمينــه آلــومينيمكــاربرد نــانوپودر
پـذيري آن    ، ارزيابي ميـزان فعاليـت و واكـنش        احتراقي

مكانيزم كه   اينتوجه به   با  همچنين  . استحائز اهميت   
به طـور   نانوپودر آلومينيم   دقيق افزايش سرعت احتراق     

ــست  ــشخص ني ــل م ــولاً و كام ــنشمعم ــذيري   واك پ
 متفـاوت هاي مختلـف     نانوپودرهاي تهيه شده از روش    

يـابي نـانوپودر     بـه مشخـصه   نوشـتار   در ايـن    لذا  ،  است
پـذيري آن بـا      آلومينيم تهيه شده از جنبه ميزان واكـنش       

در ميكرونـي پرداختـه شـده       سه با پو  اكسيژن هوا و مقاي   
  .است

  

  فرآيند توليد نانوپودر آلومينيم
 چگالش به منظور تهيه     - در اين بررسي از روش تبخير       

به طور كلي هدف    . نانوپودر آلومينيم استفاده شده است    
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در اين روش توليد نانوذرات آلومينيم بـا قطـر كمتـر از     
. سـت  نانومتر همراه با پوشـش محـافظ اكـسيدي ا     100

فرآيند توليد با اين روش شامل بخش منبـع حرارتـي و          
از منبع حرارتي بـه منظـور       . بخش توليد نانوپودر است   

 انرژي مورد نياز براي تبخير فلز مورد نظر با نرخ           تأمين
البته ممانعت از آلودگي محصول     . شود  معين استفاده مي  

هــاي ناخواســته ماننــد اكــسيداسيون در ايــن  و واكــنش
بخــش دوم فرآينــد شــامل . ار مهــم اســتمرحلــه بــسي

راكتوري بوده كه دماي گاز به سـبب هـدايت حرارتـي            
كننـده   ها و يـا تزريـق يـك گـاز خنـك             ناشي از ديواره  

 سپس با كاهش دماي گاز، نسبت اشباع      . يابد  كاهش مي 
)Saturation Ratio( هـاي اوليـه     افزايش يافته و جوانـه

به دنبـال   . ندشو  زني همگن تشكيل مي     طي فرآيند جوانه  
زني ذرات، رشد آنها توسط چگالش و يـا تجمـع            جوانه

جزييات فرآيند توليد در جـاي ديگـر        . گيرد  صورت مي 
بنابراين بـا توجـه بـه    .  [10]به تفصيل آورده شده است

اينكه در اين مقالـه هـدف ارزيـابي خـواص محـصول             
پذيري آن است،    نانوپودر تهيه شده از نظر ميزان واكنش      

  .شود دد آنها خودداري مياز ذكر مج
  

  ها روش انجام آزمايش
يـابي نـانوپودر تهيـه شـده از جنبـه             به منظور مشخـصه   

هـايي ماننـد تركيـب شـيميايي،          پذيري، ويژگـي    واكنش
مورفولوژي و اندازه ذرات، مساحت سـطح و خـواص          

 بر ايـن بـراي      افزون. حرارتي مورد ارزيابي قرار گرفتند    
پودر تهيه شـده، نمونـه      داشتن درك بهتر از خواص نانو     

) ساخت شـركت مـرك آلمـان      (پودر آلومينيم ميكروني    
  .نيز تحت آناليزهاي يكسان قرار گرفت و مقايسه شد

 

 Scanning(ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

Electron Microscopy(SEM) (سنجي  و طيف
 Energy Dispersive(تفكيك انرژي 

Spectroscopy(EDS)(  
اندازه، توزيع و   (و مورفولوژي    بررسي ريزساختار    براي

پودر ميكروني، از ميكروسكوپ الكتروني     ) شكل ذرات 
 در دانـشگاه تهـران   CamScan MV2300روبشي مدل 

به منظور حصول كيفيت بهتـر در تـصاوير         . استفاده شد 
دهـي    ها توسط دستگاه پوشش     ميكروسكپي سطح نمونه  

 از نوع پراكنشي با لايـه نـازكي از پلاتـين پوشـش داده             
همچنين آناليز كمي عناصـر در پـودر ميكرونـي و           . شد

سنجي تفكيك انرژي پرتو      نانوپودر توسط دستگاه طيف   
  . انجام شدOxford (7538 model)ايكس مدل 

  
 Transmission(ميكروسكوپ الكتروني عبوري 

Electron Microscopy(TEM)(  
نـانوپودر توليـد     ي ريزساختار و مورفولوژ   ي بررس براي

 Philipsكروسكوپ الكتروني عبـوري مـدل   شده از مي

EM208s-100 kVسـازي   به منظور آمـاده .  استفاده شد
نمونه ابتدا نانوپودر توليد شده به روش التراسونيك در          

قرارگيـري  از  اتانول به صـورت معلـق در آمـد و پـس             
توسـط  )  نانومتر 30به ضخامت   (ذرات روي فيلم كربن     

اه قــرار  درون دســتگ200يــك شــبكه نيكلــي بــا مــش 
  .گرفت

  
  مساحت سطح ويژه

مساحت سطح ذرات معياري اسـت كـه بيـانگر سـطح            
ارتبـاط آن بـا     . دهنده پودر اسـت     خارجي ذرات تشكيل  

. خواص هندسي و سينتيكي پودر اهميت بـسياري دارد        
در مواردي ماننـد فعاليـت شـيميايي، جـذب سـطحي،            

جوشي، سطح ذرات به عنوان عاملي مهم         فشردن و تف  
 و بررسي عملكـرد پـودر مـورد توجـه قـرار             در تعيين 

به طـور كلـي روش جـذب سـطحي روشـي            . گيرد  مي
در روش  . متداول در تعيين مساحت سطح ذرات اسـت       

هـاي موجـود در سـطح         جذب سـطحي ابتـدا آلـودگي      
خارجي ذرات از طريق حرارت دادن پودر در خلاء يـا           

در ادامه جامد به دست     . گردند  گازهاي خنثي حذف مي   
سطح تميز ذرات پـودر در      . شود   خلاء سرد مي   آمده در 

مجاورت گازي با فشار جزيي معين قرار گرفته و ميزان          
گيـري    گاز جذب شده بر حـسب فـشار جزيـي انـدازه           

بعد از هر مرحله جذب در فـشار ثابـت، دفـع            . شود  مي
ــت     ــاي ثاب ــده از ذرات در دم ــذب ش ــازي ج ــاز گ ف
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قدار اوليه  با محاسبه اختلاف بين م    . شود  گيري مي   اندازه
و نهـايي گـاز، ميـزان گـاز جـذب شـده توسـط ذرات        
محاسبه شده و در نهايت حجم گاز جذب شده توسـط           

از آنجـا   . شود  ذرات پودر بر حسب فشار نسبي بيان مي       
 Brunaure, Emmett and Teller (BET)كـه از معادلـه   

شود ايـن روش بـه        براي تعيين ميزان جذب استفاده مي     
  .  [11]ت معروف اسBETآناليز 

مساحت سطح ويژه متوسط نانوپودرهـاي توليـد شـده          
 درجه كلـوين و     77توسط جذب گاز نيتروژن در دماي       

مــدل .  تعيــين شــده اســتBETبــا اســتفاده از معادلــه 
لازم .  بوده استBEL-Belsorp IIدستگاه مورد استفاده 

هـاي سـطحي و      به ذكر است كه براي حـذف آلـودگي        
رحلـه گرمـايش در     گازهاي جذب شده سطحي يـك م      

ها انجـام      ساعت روي نمونه   15 به مدت    C 150°دماي  
  .گرفت

  
 Differential Thermal(آناليز حرارتي افتراقي 

Analysis(DTA)(سنجي حرارتي  ، وزن
)Thermal Gravimetry(TG) (سنجي  و وزن

 Differential Thermal(حرارتي افتراقي 

Gravimetry(DTG)(  
ذيري پودرهـا بـا روش آنـاليز        پ ميزان فعاليت و واكنش   

 Pyrisمدل دستگاه مـورد اسـتفاده   . حرارتي تعيين شد

Diamond آزمـايش تحـت اتمـسفر هـوا بـا نـرخ            .  بود
پودر مـورد اسـتفاده بـه     .  انجام شد  Cmin-1 5°گرمايش  

ــهmg 3وزن  ــرار گرفــت   درون بوت ــايي ق   .هــاي آلومين
 C 750°محدوده دمايي آزمايش بـين دمـاي محـيط تـا            

هـا دو بـار        به منظور افزايش دقت نتـايج، آزمـايش        .بود
  .تكرار شد

  
  نتايج و بحث

 نانوذرات آلومينيم   TEMتصوير    .EDS و   SEMآناليز  
 نـانومتر   100، ذرات با محدوده اندازه زير       )1(در شكل   

شـود نـانوپودر از توزيـع         ملاحظه مـي  . دهد  را نشان مي  
جـه بـه    بـا تو  .  وسيع برخوردار است   نسبتاًاندازه ذرات   

 imageافـزار   اين تصاوير و به كمك تحليل آنها با نـرم 

analyzer نانومتر است45 اندازه متوسط ذرات حدود .  
 SEM تصوير مربوط به آناليز      )2(همچنين شكل     

با توجـه   . دهد  نمونه پودر آلومينيم ميكروني را نشان مي      
 كروي بوده و    نسبتاًشود ذرات     به اين شكل ملاحظه مي    

ــدازه ذرات داراي محــد .  ميكــرون هــستند2- 30وده ان
 imageافـزاز   اندازه متوسـط ذرات نيـز بـا كمـك نـرم     

analyzerًميكرون به دست آمد10با  برابر  تقريبا .  
  

  
  

   نانوپودر آلومينيمTEM تصوير 1شكل 
  
  

  
  

   پودر ميكروني آلومينيمSEM تصوير 2شكل 
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 نيز به منظـور تعيـين تركيـب شـيميايي           EDSاز روش   
شايان ذكر اسـت    . وذرات آلومينيم استفاده شده است    نان

كــه ايـــن آنـــاليز روي ذرات آگلـــومره بـــزرگ و در  
هاي مختلف نمونه انجام شـده اسـت تـا دقـت              قسمت

همچنين به منظـور مقايـسه،      . آناليز انجام شده بالا باشد    
 روي نمونـه پـودر آلـومينيم ميكرونـي نيـز            EDSآناليز  

  .انجام شده است
وجود در نانوپودر آلومينيم توليـد      درصد عناصر م    

 تعيـين شـده     EDSشده و پودر ميكروني كـه از آنـاليز          
.  آمـده اسـت    )2 و   1( هـاي ، به ترتيب در جـدول      است

شود كه تركيب محصول شـامل آلـومينيم و           ملاحظه مي 
اكسيژن است كه بيانگر حـضور لايـه اكـسيد آلـومينيم            

ايسه از مق . روي سطح ذرات نانومتري و ميكروني است      
شـود كـه درصـد وزنـي اكـسيژن در             نتايج ملاحظه مي  

 درصــد اســت، در حــالي كــه در پــودر 72/7نــانوپودر 
 درصد اتمـي  9/0ميكروني اكسيژن به ميزان بسيار كمتر     

بنابراين با فـرض اينكـه اكـسيژن تنهـا بـه            . وجود دارد 
در هر دو نـوع  ) Al2O3(صورت تركيب اكسيد آلومينيم     

 امكان محاسـبه درصـد وزنـي        پودر وجود داشته باشد،   
بـر همـين    . اكسيد آلومينيم و آلومينيم فلزي وجود دارد      

اساس درصد وزني آلومينيم فلزي موجود در نـانوپودر         
 درصد  41/16 و درصد وزني اكسيد آلومينيم آن        59/83

 درصد وزني آلومينيم موجود به صورت    68/8معادل با   (
آلومينيم اين بدان معني است كه مقدار       . است) اكسيدي

فعال و قابل احتراق در محصول به دست آمـده حـدود            
در حالي كـه درصـد وزنـي آلـومينيم          .  درصد است  84

 و درصد وزنـي     99/97فلزي موجود در پودر ميكروني      
 درصـد   01/1معادل با   ( درصد   01/2اكسيد آلومينيم آن    

در . اسـت ) وزني آلومينيم موجود به صـورت اكـسيدي       
نيم موجـود در نـانوپودر تهيـه    نتيجه درصد اكسيد آلومي  

 درصد بيشتر از مقدار اكسيد موجود در        15شده حدود   
علت اين موضوع نيـز بـه انـدازه         . پودر ميكروني است  

بسيار ريز نانوپودر تهيه شده و يا به عبـارت ديگـر بـه              
نسبت سطح به حجم بسيار بـالاتر ذرات نـانومتري در            

نجـا خـاطر    در اي . گردد  مقايسه با ذرات ميكروني بر مي     

 درصد وزني 68/8شود علت اكسيد شدن فقط        نشان مي 
آلومينيم در نانوپودر، به مرحله غيرفعال نمودن محصول 
در فرآيند توليد مربوط است كه سطح نانوذرات پس از          

 كنتـرل شـده توسـط گـاز آرگـون           توليد به طور كـاملاً    
حاوي مقدار نـاچيز و مـشخص اكـسيژن اكـسيد شـده            

  .است
  

  د عناصر موجود در نانوپودر آلومينيم  درص 1جدول 
  .EDSبه دست آمده از آناليز 

  (%)درصد وزني   (%)درصد اتمي   عنصر
  72/7  36/12  اكسيژن
  28/92  64/87  آلومينيم

  

  
 درصد عناصر موجود در پودر آلومينيم ميكروني به  2جدول 

  EDSدست آمده از آناليز 
  (%)درصد وزني   (%)درصد اتمي   عنصر
  90/0  51/1  اكسيژن
  10/99  49/98  آلومينيم

  
با توجه به مقدار آلومينيم فلزي و اندازه متوسـط            
از موازنه جـرم و     ) toxide(، ضخامت لايه اكسيدي      ذرات

  .  [12] قابل محاسبه است)1(با استفاده از رابطه 
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 كـسر   c،   )يديشامل لايه اكـس   ( شعاع ذره    ◦Rكه در آن    
آلومينيم موجود، 

32OAl     چگالي اكسيد آلومينيم)gcm-3 
. اســت ) gcm-3 7/2( چگــالي آلــومينيم  Alρو ) 05/3

 نـانومتر  45بنابراين با توجه به قطر متوسـط در حـدود           
نانوذرات، ضخامت لايه اكـسيدي محـافظ روي سـطح          

ت  نـانومتر بـه دس ـ     16/1ذرات به طور متوسط حـدود       
لـذا فـرض تـشكيل لايـه اكـسيدي محـافظ بـا            . آيد  مي

 نانومتر روي سطح ذرات منطقي به نظـر         2- 3ضخامت  
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اين نتايج با نتايج به دست آمده توسـط سـاير           . رسد  مي
  . [3,4]ن سازگاري مطلوبي داردامحقق

  
  BETآناليز 

 BETهاي سطحي نانوپودر تهيه شـده بـه روش           ويژگي
 )3( بـه آن در شـكل         مربوط BET منحني   كهآناليز شد   

  .نشان داده شده است

  
   نانوپودر آلومينيم توليد شده BET منحني 3شكل 

  به روش تبخير ـ چگالش
  

بـه   m2g-1 227/26مساحت سطح ويـژه پـودر حـدود         
با فرض كروي بودن ذرات، قطر ذره       .  آمده است  دست

  : [13,14] قابل محاسبه است)2( از رابطه BETمعادل 
  

aAl
p S

6
d


 )2 (                                             

        
 چگـالي   ρAl ذره،   BET قطر معـادل     dpكه در آن      

 مـساحت سـطح ويـژه       Saآلومينيم در دمـاي محـيط و        
 BETبنابراين با توجه به رابطه بالا قطـر معـادل            . است

شود كـه     ملاحظه مي . آيد   مي به دست  نانومتر   85حدود  
تـر از     دسـت آمـده از آنـاليز سـطح بـزرگ            ه به اندازه ذر 

علـت ايـن    .  است TEMمقادير به دست آمده از روش       
 Sa بـه ايـن موضـوع مربـوط اسـت كـه              احتمالاًمطلب  

صـافي  (وابستگي شديدي بـه تخلخـل سـطحي ذرات          
هاي باز سبب محاسبه      به نحوي كه تخلخل   . دارد) سطح

 قطر ذرات كمتر از مقدار واقعي و تخلخل بـسته سـبب           
. [14]شـود     تخمين قطر ذرات بيشتر از مقدار واقعي مي       

ــزون ــيون اف ــن آگلومراس ــر اي ــين   ب ــالي ذرات ح احتم
 C 150° تـا دمـاي      BETگرمايش نانوپودر قبل از آناليز      

بــراي خــشك كــردن ذرات، بــسته شــدن برخــي      
 BETپذير نموده و قطر معادل        هاي باز را امكان     تخلخل

  .ده استذرات تا حدودي بيشتر تخمين زده ش
 مربـوط بـه پـودر       BET نيز منحني    )4(در شكل     

بـر  . ميكروني آلومينيم براي مقايـسه آورده شـده اسـت         
 مساحت ويژه سـطح پـودر حـدود         BETاساس معادله   

m2g-1 3366/0  لـذا بـا توجـه بـه        .  آمده است  به دست
 مربوط بـه پـودر ميكرونـي        BETرابطه بالا قطر معادل     

  . ميكرون محاسبه شد602/6حدود 
  

  
   پودر ميكروني آلومينيمBET منحني  4شكل 

  
  آناليز حرارتي

رغــم اينكــه حــين فرآينــد توليــد،  بــه طــور كلــي علــي
سازي، حمل و نقـل و فـرآوري، فعاليـت پـايين             ذخيره

پودر آلومينيم مطلـوب اسـت، در فرآينـد اكـسيداسيون           
بـه  . سرعت زياد و درجه بالاي استحاله مطلوب اسـت        

ذيري پودرها تعيين پارامترهـاي     پ منظور بررسي واكنش  
دماي شروع اكسيداسيون، دمـاي سـرعت اكـسيداسيون         
ماكزيمم و اثر حرارتي به عنوان سطح زير پيك منحنـي           

DTA  پذيري پودر توسط ايـن      واكنش. شود  پيشنهاد مي
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پارامترها، حين اكـسيداسيون غيـر همـدما تحـت گـرم            
 لـذا  . [14]كردن كنترل شده در هوا قابل تخمين اسـت 

آناليز حرارتي نانوپودر و پودر ميكروني تحـت شـرايط          
نتـايج حاصـل    . يكسان آزمايش مورد توجه قرار گرفت     

از آناليز حرارتي روي نـانوپودر و پـودر ميكرونـي بـه             
  . است شدهدهور آ)6 و 5(هاي  ترتيب در شكل

  

  
  

   نمودارهاي آناليز حرارتي مربوط به نانوپودر آلومينيم5شكل 
  .DTG)  و جTG) ، بDTA) الف

  
اولين پارامتر قابل استخراج از ايـن نتـايج دمـاي             

اين واكنش به صـورت     . آغاز اكسيداسيون پودرها است   
بـا  . شـود   ملاحظه مي  DTAهاي   پيكي گرمازا در منحني   

هـا   توجه به اينكه استخراج دماي شروع از اين منحنـي          
دماي آغـاز   ممكن است از دقت كافي برخوردار نباشد،        

 تشخيص داده شده    DTG و   TGون از منحني    اكسيداسي

. است تا نتايج براي مقايسه دقت بالاتري داشـته باشـند          
شايان ذكر است كه نظر به ماهيت واكنش اكسيداسيون          
آلومينيم، اين فرآيند با افزايش وزن همراه است كـه در           

بـدين  . شـود   ملاحظه مـي  ) ب و ج   ()6 و   5(هاي   شكل
رين دقـت، مقـادير از    منظور براي تشخيص دما با بيـشت      

ها و محل تقـاطع      هاي رسم شده بر منحني     امتداد مماس 
ايـن روش،   . اين خطوط مماس به دسـت آمـده اسـت         

روشي استاندارد براي تعيـين دمـاي شـروع واكـنش از            
دمـاي  بنـابراين   . ]15[ اسـت    DTG و   TGهـاي    منحني

شروع اكسيداسيون نانوپودر و پودر ميكرونـي آلـومينيم         
لذا دماي آغاز   .  است C 550° و   C490°د  به ترتيب حدو  

اكسيداسيون نانوپودر تهيه شده در اين پژوهش حـدود         
°C 60          كمتر از دماي آغاز اكسيداسيون مربوط به پـودر 

اين در حـالي اسـت كـه بـا توجـه بـه              . ميكروني است 
، [12] و همكـارانش  Sunهاي انجام شده توسط      بررسي

نوپودرهـاي  محدوده دماي شروع اكـسيداسيون بـراي نا       
 C° نانومتر، حدود    50آلومينيم با اندازه متوسط ذرات تا       

ــت 500- 530 ــوده اس ــروع   .  ب ــاي ش ــه دم ــت اينك عل
اكسيداسيون نـانوپودر تهيـه شـده در پـژوهش حاضـر            

ن تـا حـدي كمتـر اسـت،         انسبت به نتايج ساير محقق ـ    
ــالاً ــانوپودر    احتم ــدازه ذرات ن ــيع ان ــع وس ــه توزي  ب

گي اندازه ذرات سبب شـده      زيرا اين گسترد  . گردد برمي
در )  نـانومتر 20كمتـر از  (تا ذرات با ابعـاد بـسيار ريـز     

نمونه حضور داشته كه طي افزايش دما در فاصله زماني          
تري اكسيد شده و با آزاد شدن گرماي حاصـل از            كوتاه

اكسيداسيون اين ذرات، احتراق ساير ذرات نيز تـسهيل         
مـاي آغـاز    بنابراين نتيجه كلي حاصـل شـده د       . شود مي

  .واكنش كمتر نانوپودر تهيه شده خواهد بود
شـود كـه دمـاي آغـاز          بر اين ملاحظه مـي     افزون  

اكسيداسيون هر دو پودر مـورد بررسـي كمتـر از نقطـه          
كـه  اين در حالي اسـت      . است) C 660°(ذوب آلومينيم   

 و Ilyinدر مـــوارد بـــسيار معـــدودي ماننـــد نتـــايج  
سيون مربـوط بـه    ، دماي آغاز اكـسيدا  [14]همكارانش

 نيـز   C 920° و   C 820°پودرهاي ميكرونـي بـه مقـدار        
گزارش شده است كـه بيـشتر از نقطـه ذوب آلـومينيم             

علـت  . شـوند  يعني ذرات پس از ذوب اكسيد مي      . است
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ــه     ــسيداسيون ب ــروع اك ــاي ش ــالاي دم ــادير ب ــن مق اي
 كروي آنها ارتباط داده     كاملاًمورفولوژي ذرات و شكل     

  .شده است
  

  
 نمودارهاي آناليز حرارتي مربوط به پودر  6شكل 

  DTG)  و جTG) ، بDTA) ميكروني آلومينيم الف
  

پذيري يعني    پارامتر دوم مربوط به ارزيابي واكنش       
دماي حداكثر سرعت انجام فرآيند اكسيداسيون با توجه        

بـراي  )) ج (6و ) ج (5هاي  شكل (DTGهاي    به منحني 
 ميكرونـي حـدود      و براي پودر   C 528°نانوپودر حدود   

°C 587 علـت كمتـر بـودن دمـاي اكـسيداسيون          .  است
نانوپودر نسبت به پودر ميكروني علاوه بر سطح بـالاتر          
به سبب اندازه كمتر ذرات، بـه انحـراف بيـشتر شـكل             
ذرات از حالت كروي در نانوپودر تهيه شده نـسبت بـه       

 هـاي هندسـي   زيرا در بين شـكل    . پودر ميكروني است  

  .سطح به حجم را داراستت نسبكره كمترين 
لازم به ذكر اسـت كـه آگلومراسـيون نـانوذرات             

پـذيري پـودر آلـومينيم در هــوا     سـبب كـاهش واكـنش   
بنــابراين علــت ديگــر مــرتبط بــا     . [16]شــود مــي

 بــه احتمــالاًپــذيري بيــشتر نــانوپودر آلــومينيم  واكــنش
ضخامت بيشتر لايه اكسيدي روي سطح نانوذرات نيـز          

لايه محافظ اكسيدي با نقطه ذوب بالا       زيرا  . گردد  بر مي 
سبب كاهش ميزان آگلومراسيون نانوذرات طي افـزايش     

  .شود دما تا رسيدن به دماي احتراق مي
مطلب حائز اهميت ديگر در ايـن نتـايج گرمـاي             

بيشتر حاصل از واكنش اكسيداسيون نانوپودر نسبت به        
اين موضـوع از سـطح زيـر پيـك         . پودر ميكروني است  

 بيـشتر مربـوط بـه اكـسيداسيون نـانوپودر در            گرمازاي
نسبت به سطح زيـر پيـك   ) الف (5 شكل   DTAمنحني  

- 6(گرمازاي بسيار كوچك پـودر ميكرونـي در شـكل           
همچنين بـا توجـه بـه اينكـه         . برگرفته شده است  ) الف

هاي گرمازا و گرماگير بيـانگر       سطح زير هر يك از پيك     
يندها است،  سهم آلومينيم فلزي واكنش كرده در آن فرآ       

شود در نمونه نـانوپودر عمـده آلـومينيم در           ملاحظه مي 
واكنش گرمازاي اكسيداسيون شركت كرده در حالي كه        
تنها بخش ناچيزي از آن در مرحلـه بعـد طـي واكـنش              

 مربوط بـه    DTAاما در نتايج    . گرماگير ذوب شده است   
به نحوي كـه طـي   . نمونه ميكروني نتايج برعكس است    

يون در حالت جامد تنها مقدار نـاچيزي        فرآيند اكسيداس 
) سطح زير پيك گرمازاي كوچك    (از نمونه اكسيد شده     

و عمــده پــودر در واكــنش ذوب شــركت كــرده اســت 
 تأييـد اين موضوع نيز    ). سطح زير پيك گرماگير بزرگ    (

پذيري بالاتر نـانوپودر آلـومينيم تهيـه     ديگري بر واكنش 
م وجـود   رغ ـ  بنـابراين علـي   . شده در اين پژوهش است    

درصــد بــالاتر آلــومينيم فلــزي در پــودر ميكرونــي در  
پـذيري نـانوپودر بيـشتر از         مقايسه با نانوپودر، واكـنش    

 درصد آلـومينيم فلـزي      از اين رو،  . پودر ميكروني است  
تواند معيـاري صـحيح در ارزيـابي     موجود در پودر نمي   

  .پذيري آن باشد ميزان واكنش
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 پيــك البتــه علــت احتمــالي ديگــر ســطح كمتــر  
گرماگير مربوط به نانوپودر نسبت به پودر ميكرونـي و          
به عبارتي گرماي ذوب كمتر نـانوپودر، افـزايش سـطح       

هـا در    نظمـي  انرژي جامد ناشي از حضور عيوب يا بـي        
  . [17]ساختارهاي نانومتري است

علاوه بر ايـن مقـدار آلـومينيم فعـال موجـود در               
ه از رابطـه   و بـا اسـتفاد  TGاز طريق منحنـي   ) c(نمونه  

  .  [12] قابل محاسبه است)3(
  

Δm(%)
96

108
c(%)  )3(                                      
       

 درصــد افــزايش وزن در منحنــي mΔكــه در آن   
TG لذا با توجه به درصد افزايش وزن در مرحله         .  است

 c درصـد، مقـدار      37اكسيداسيون نـانوپودر تـا حـدود        
البته تفاوت در مقدار    . آيد   دست مي   درصد به  42حدود  

 بــه TG و EDSآلـومينيم موجـود در نتــايج حاصـل از    
محـصول در   ) حدود چند مـاه   (زمان نگهداري طولاني    

 احتمـالاً آزمايشگاه مربـوط بـوده كـه طـي ايـن مـدت              
ضخامت لايـه اكـسيد سـطحي نـانوذرات بيـشتر شـده         

 بخــشي از آلــومينيم فلــزي در ،ايــن بــا وجــود. اســت
در از مرحله اكـسيداسيون بـاقي مانـده و پـس از             نانوپو

علت افزايش وزن مرحله دوم در      . شود  ذوب اكسيد مي  
در دماهاي بيش از    )) ب (5شكل  ( نانوپودر   TGمنحني  

°C 700نيز به همين موضوع مربوط است  .  
با اين حال پـودر ميكرونـي رفتـاري عجيـب در              

ه در  همان طور ك ـ  . دهد دماهاي بالاتر از ذوب نشان مي     
شود، پس از ذوب آلـومينيم       مشاهده مي ) ب - 6(شكل  

با افزايش دما نه تنها وزن افزايش نيافتـه بلكـه كـاهش             
اين در حالي است كه     . وزن در نمونه اتفاق افتاده است     

با توجه به درصد آلـومينيم ذوب شـده بيـشتر در ايـن              
نمونه نسبت به نانوپودر، افزايش وزن قابل تـوجهي بـه    

از دقــت . رود يون مــذاب انتظــار مــيســبب اكــسيداس
. آزمايش نيز با تكرار آناليز اطمينان حاصل شـده اسـت          

 به خروج گازهاي حل شـده در        احتمالاًدليل اين رفتار    
شـود كـه    آلومينيم ميكروني پس از ذوب نسبت داده مي 

از آنجا كه مقدار آلومينيم ذوب شـده نـسب بـه مقـدار              
 ـ        ذا ايـن كـاهش     اكسيد شده قبل از ذوب بيشتر است، ل

  .تر است وزن مذاب نيز قابل توجه
 بـه   DTAهـاي    نكته قابل توجه ديگر در منحنـي        

تفاوت نقطه ذوب آلـومينيم در دو نـوع پـودر مربـوط              
)  الـف  -  6(و  ) الـف  -  5(با توجه بـه شـكل       . شود مي

 C°نقطه ذوب نانوپودر و پودر ميكروني به ترتيب برابر          
رود،  كه انتظـار مـي  طور  لذا همان .  است C 660° و   655

 نـسبت بـه پـودر       ينانوپودر آلـومينيم در دمـاي كمتـر       
اين موضوع به افـزايش شـديد       . شود ميكروني ذوب مي  

. شـود  هاي سطحي ذرات نانومتري مربوط مي      تعداد اتم 
در واقع كاهش نقطه ذوب بـا كـاهش انـدازه ذرات بـا              

 )Gibbs-Thomson equation ( تامسون–معادله گيبس 
  .  [17] استقابل توجيه

در پايان بايستي متذكر شد كه تنها دليل افـزايش            
پذيري نانوپودر آلومينيم نسبت به پودر ميكروني        واكنش

بـراي  . ناشي از افزايش نسبت سطح بـه حجـم نيـست          
.  اين مطلب شايد بتوان به ارتباط زير استناد نمـود          تأييد

 برابـر   4با توجه به اينكه سطح ويـژه نـانوپودر حـدود            
 ميكروني است، اما درصد افـزايش وزن ناشـي از           پودر

 برابـر   34اكسيداسيون در حالت جامد نانوذرات حدود       
با توجه به اينكه درصـد افـزايش        (پودر ميكروني است    

 1/1وزن ناشي از اكسيداسيون پـودر ميكرونـي حـدود           
پـذيري بـالاتر نـانوپودر       لذا اين واكـنش   ). درصد است 

ت سطح ويژه قابل توجيه     آلومينيم تنها با افزايش مساح    
  . نيست
بايستي خاطر نشان نمود كه احتـراق مـواد فعـال            

مانند پودر آلومينيم يك واكنش شيميايي بسيار پيچيـده         
ــادي روي   ــسيار زي ــاي ب ــت و متغيره ــه اس ــن گون   اي

به منظور درك ارتباط بين .  [16] هستندمؤثر هايفرآيند
هـا،  پـذيري بيـشتر پودر      پارامترهاي ساختاري و واكنش   

بررسي مكانيزم تغييـرات ذرات پـودر بـا افـزايش دمـا             
بـه عنـوان مثـال اسـتفاده از         . رسـد   ضروري به نظر مـي    

ميكروسكوپ الكتروني عبوري به صورت درجـا حـين         
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كاري مناسب باشد كه البتـه        تواند راه   گرمايش نمونه مي  
  .گردد جزء محدوديت امكانات محسوب مي

  
  گيري تيجهن

نوپودر آلومينيم تهيه شده بـه      در اين پژوهش خواص نا    
 چگـالش بـر اسـاس نگـرش بـر آن در             - روش تبخير   

. كاربردهاي احتراقي مورد ارزيـابي قـرار گرفتـه اسـت          
 45 حاكي از اندازه متوسـط ذرات        EDS و   TEMنتايج  

 درصد آلومينيم فلزي و فعال      59/83نانومتري و حضور    
همچنـين بـر    . در محصول به دست آمده از فرآيند بـود        

 m2g-1 مــساحت ســطح ويــژه نيــز BETاس آنــاليز اســ
 نـانومتر   85 حـدود    BETبوده و قطـر معـادل        227/26

  .محاسبه شد
دماي شروع اكسيداسيون، دماي سرعت حـداكثر         

اكسيداسيون و دماي ذوب نانوپودر آلومينيم تهيه شـده         
 بـه دسـت     C655° و   C490  ،°C528° بـا به ترتيب برابر    

قـادير مربـوط بـه پـودر        آمد كه اين مقـادير كمتـر از م        

بنـابراين بـه طـور كلـي و بـا           . ميكروني آلومينيم بودند  
 پژوهـشگران توجه به مقايسه اين مقادير با نتايج سـاير          

نانوپودر آلـومينيم توليـد شـده در ايـن پـژوهش داراي             
پذيري مطلـوب و قابـل قيـاس بـا محـصولات             واكنش

پـذيري     بر واكـنش   مؤثرهمچنين عوامل   . خارجي است 
بر نسبت سطح به حجـم      افزون   نانوپودر آلومينيم    بالاي

بالاتر آن شامل آگلومراسيون كمتر نانوذرات بـه سـبب          
حضور لايه اكسيدي چند نـانومتري روي آن، انحـراف          
شكل ذرات از حالت كامل كروي و گستره وسيع اندازه  

 نـانومتر   20ذرات به ويژه حضور ذرات با ابعاد كمتر از          
ش نقطه ذوب نانوپودر آلومينيم     علاوه بر اين كاه   . است
هاي    به پودر ميكروني به افزايش شديد تعداد اتم        تنسب

همچنين گرمـاي ذوب نـانوپودر      . سطحي مربوط است  
كمتر از پودر ميكروني بوده كه با حضور عيوب بيـشتر           

   .در آن قابل تفسير است
  

  
  مراجع

1. Gleiter, H., "Nanocrystalline materials", Progress in Materials Science, 33, pp.223-315, (1989). 

2. Jung, J.H., Oh, H.C., Noh , H.S., Jib, J.H. and Kim, S.S., "Metal nanoparticle generation using a small 

ceramic heater with a local heating area", Aerosol Science, 37, pp.1662-1670, (2006). 

3. Kearns, M., "Development and applications of ultrafine aluminum powders", Materials Science and 

Engineering A, 375-377, pp.120-126, (2004). 

4. Champion, Y. and Bigot, J., "Synthesis and structural analysis of aluminum nanocrystalline powders", 

Nanostructured Materials, 10, pp.1097-1110, (1998). 

5. Siegel, R. W., "Cluster-assembled nanophase materials", Annual Review of Materials Science, 21, 

pp.559-578, (1991). 

6. Panda, S. and Pratsinis, S. E. "Modeling the synthesis of aluminum particles by evaporation-

condensation in an aerosol flow reactor", Nanostructured Materials, 5, pp.755-767, (1995). 

7. Aristizabal, F., Munz, R.J. and Berk, D., "Modeling of the production of ultra fine aluminum particles 

in rapid quenching turbulent flow", Aerosol Science, 37, pp.162-186, (2006). 

8. Mench, M. M., Kuo, K. K., Yeh, C. L. and Lu, Y. C., "Comparison of Thermal Behavior of Regular 

and Ultra-fine Aluminum Powders (Alex) Made from Plasma Explosion Process", Combustion Science 

Technology, 135, pp.269-292, (1998). 

www.SID.ir

www.SID.ir


Arc
hive

 of
 S

ID

  95     الورژي و موادنشريه مهندسي مت
 

 

9. Ermoline, A., Schoenitz, M., Dreizin, E. and Yao, N., "Production of carbon-coated aluminum 

nanopowders in pulsed microarc discharge", Nanotechnology, 13, pp.638-643, (2002). 

10. Hosseini, S.H., Sheibani, S. and Valefi, Z., "Synthesis of aluminum nanopowder through evaporation-

condensation method", Proceedings of Iran International Aluminum Conference (IIAC2009), Tehran, 

I.R. Iran, April 22-23, pp.449-452, (2009). 

11. Ataie, A., Sheibani, S., Khayati, G. R. and Asadi-Kohanjani, S., "Mechanical Alloying and Me-

chanical Activation; A technology for processing of nanomaterials" (In Persian), Jahad-e 

Daneshgahi Publication, Teharn, Iran, (2006). 

12. Sun, J., Pantoya, M. L. and Simon, S. L., "Dependence of size and size distribution on reactivity of 

aluminum nanoparticles in reactions with oxygen and MoO3", Thermochimica Acta, 444, pp.117-

127, (2006). 

13. Kwon, Y. S., Jung, Y. H., Yavorovsky, N. A., Illyn, A. P. and Kim, J. S., "Ultra-fine powder by wire 

explosion method", Scripta Materiala, 44, pp.2247-2251, (2001). 

14. Ilyin, A., Gromov, A., An, V., Faubert, F., de Izarra, Ch., Espagnacq, A. and Brunet, L., "Charac-

terization of aluminum powders I. Parameters of Reactivity of Aluminum Powders", Propellant Ex-

plosive Pyrotechnology, 27, pp.361-364, (2002). 

15. Brown, M. E., "Introduction to thermal analysis; techniques and applications", London, Chapman 

and Hall, (1998). 

16. Rufino, B., Boulch, F., Coulet, M.-V., Lacroix, G. and Denoyel, R., "Influence of particles size on 

thermal properties of aluminum powder", Acta Materialia, 55, pp.2815-2827, (2007).  

17. Sun, J. and Simon, S.L., "The melting behavior of aluminum nanoparticles", Thermochimica Acta, 

463, pp.32-40, (2007) 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 

www.SID.ir

www.SID.ir

