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مورد ٣O٢Al/Mg10-Alکامپوزیتد وزنی و فرایند آنیلینگ بر ریزساختاردرص15و 10، 5، 0آلومینا به مقدار افزایش درصددر تحقیق حاضر تاثیرچکیده
45گراد به مدت درجه سانتی400ي انرژي بالا تحت اتمسفر آرگون انجام شد. سپس پودرها در دماي اهبررسی قرار گرفت. فرایند آسیاکاري در یک آسیاي سیار

(XRD)آنالیز پراش اشعه ایکس. گردیداستفاده (SEM)میکروسکوپ الکترونی روبشیي و اندازه ذرات پودر از تکنیکدقیقه آنیل شدند. براي بررسی مورفولوژ

. نتایج نشان داد که افزایش ذرات آلومینا باعث قرار گرفتاستفاده مورد ،براي تعیین اندازه دانه، کرنش شبکه، پارامتر شبکه و تشخیص فازهاي تشکیل شده
میکرون 32حدود از شود. افزایش درصد آلومینا منجر به کاهش اندازه دانهر فرایند آلیاژسازي مکانیکی شده و یک حالت پایا در ذرات پودر حاصل میتسریع د

بعد از شود.بعد از آنیل میها و ممانعت از افزایش بیش از حد اندازه دانهقبل از آنیلشبکهپارامتر افزایش ودرصد0,7تا ، افزایش کرنش شبکهمیکرون15به 
افزایش اندازه (recrystallization). همچنین به دلیل انجام فرایند بازبلوريگردیدآگلومراسیون افزایش اندازه ذرات پودر مشاهده پدیدهیند آنیلینگ به دلیل افر

تر ایجاد الاتر فاز تقوبت کننده تغییرات ریزساختار بعد از آنیل خیلی کمهاي با درصد بدانه، کاهش کرنش شبکه و کاهش پارامتر شبکه مشاهده شد. براي نمونه
کند.ها جلوگیري میمشاهده شده که این فاز تا حدي از فرایند بازبلوري در نمونهXRDهاي در پیک2Mg3Alشد. همچنین بعد از آنیل تشکیل فاز

آنیلینگ.ریزساختار،مکانیکی،يآلیاژسازنانوساختار،امپوزیتک:کلیديکلمات

Reinforcement and Annealing Effect on Microstructural Properties of
Al-10Mg/Al2O3 Nanocomposites Prepared with Mechanical Alloying

Techniques

Manoochehr Sobhani*1

1 Semnan University, Faculty of Materials & Metallurgical Engineering, Semnan, Iran.

Abstract In the present work the Al2O3 content (0, 5, 10, 15 wt%) and annealing effect on the microstructural
properties of Al-10Mg alloy was investigated.The milling process of the composites was carried out under argon
atmosphere. Milled powders were pressed and annealed at 400 °C for 45 min. Scanning electron microscopy (SEM) and
X-ray diffraction (XRD) devices were applied to microstructural and phase transformations studies of the prepared
composites. The results show that the mechanical alloying process accelerates due to alumina content increment and it
results in the formation of a steady-state condition. The alumina increasing cause to decrement of the matrix grain size
from 32 to about 15 m before annealing and it prevent the abnormal grain growth after annealing. Increasing in the
grain size occurs after annealing process due to the particles agglomeration. Also, grain growth, lattice strain decrement
and lattice parameter decrement were observed as a result of recrystallization. The microstructural did not show
significant changes for the samples with high quantity of alumina. Formation of Al3Mg2 phase after annealing, observed
at the X-ray patterns, can prevent from further grain growth.

Keywords: Nanostructured Composite, Mechanical Alloying, Microstructure, Annealing.
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مقدمه-1
ذراتبـا شـده تقویـت آلومینیومیزمینههايکامپوزیت

ویژهبهومکانیکیآلیاژسازيفرایندتوسطشدهتهیهسرامیکی
درآنهاخواصبودنهمگندلیلبه٣O٢Al-Alهايکامپوزیت

بـه مـواد ایـن خـوب پـذیري شـکل قابلیـت ومختلفجهات
مـورد هوافضـا صـنایع وخودروسـازي صنایعدرطورگسترده

تحقیقـات وجـود بـا .]1-6[انـد گرفتهقراراستفادهومطالعه
تولیدآلومینیمزمینههايکامپوزیتخواصبهبودبرشدهانجام

روشبـه آلومینـا بـا شدهتقویتآلومینیمزمینههايکامپوزیت
هاستفادیاآلیاژيآلومینیمزمینهازاستفادهمکانیکی،آلیاژسازي

جـاي ) بـه … ,Al-X)X= Cu, Mg, Siدوتـایی هـاي زمینهاز
آلیاژمیانایناست. درشدهبررسیکمخیلیخالصآلومینیم
وبـالا مخصـوص استحکامدلیلبه(Al-Mg)منیزیم-آلومینیم
درآلیـاژ اینزیادکاربردباعثکهخوبخوردگیبهمقاومت

کاربردهـاي ازدیگـر بسیاريوزيسااتومبیلهوافضا،صنایع
توجـه مـورد هاکامپوزیتبرايزمینهعنوانبه،شدهساختاري

آلومینیمدرمنیزیمحلالیتتعادلی. مقدار]7[استگرفتهقرار
طبـق کهشدهگزارش]8[اتمیدرصدیکزیراتاق،دمايدر

ازيآلیاژس ـفراینـد کمـک بـه مقـدار اینشدهانجامتحقیقات
زمینـه تقویـت .]1،9[یابـد میافزایشزیاديحدتامکانیکی

مثـل تـر سـخت وتـر سفتهايکنندهتقویتبانرمآلومینیمی
راثانویـه فـاز وزمینهدويهرخواصازترکیبییکاکسیدها

مکـانیکی وفیزیکیخواصاصلاحباعثاینکهکندمیتامین
بـا کامپوزیـت یمکـانیک خـواص طرفیشود. ازمیکامپوزیت

بهبودکنندهتقویتذراتاندازهکاهشوحجمیکسرافزایش
. ]10،11[یابدمی

موادتولیدبالاانرژيآسیاکاريازهدفموارداغلبدر
شـیمیایی وفیزیکـی مکـانیکی، خـواص بـا ترکیبـاتی یابالک

شدهآسیاپودرسازيیکپارچهموارد،اینباشد. درمیمطلوب
اسـت.  نهاییاهدافآوردندستبهبرايضروريفرایندیک

خـواص منظـور بهنهایینمونهدرنانوساختارحفظطرفیاز
کاربردهـاي بـه توجـه با. بنابراینباشدمیضروريموادخوب

تـاثیر بررسـی بـالا، دماهـاي درخصـوص بـه کامپوزیتیمواد
ــات ــیعملی ــرحرارت ــراتب ــنخــواصوریزســاختارتغیی ای

تحقیقازهدفبنابرایناست.ناپذیراجتنابامريهاتکامپوزی

) و٣O٢Al(کننـده تقویتفازدرصدافزایشاثربررسیحاضر
کامپوزیــتریزســاختارومورفولــوژيبــرحرارتــیعملیــات

است.٣O٢Al/Mg10-Alنانوساختار

تحقیقروش-2
نه کامپوزیتیدر این تحقیق براي تهیه نمو

3O2Al/Mg10-Al پودرAl)99% ،<23 (10با میکرون
، 5، 0به ترتیب با میکرون)Mg)99% ،<136درصد وزنی 

که میکرون)3O2Al)<135درصد وزنی پودر15و 10
اي در یک آسیاي سیارهبودند Merckهمگی محصول کمپانی 

تحت اتمسفر با کاپ و گلوله فولاديFritschمدل انرژي بالا
آرگون آسیا شدند. نسبت گلوله به پودر استفاده شده ثابت و 

دور بر دقیقه250و سرعت حرکت محفظه آسیا 20: 1برابر 
هاي پس نمونه. س]6[گردیدانتخاب ساعت20به مدت 

گراد تحت درجه سانتی400دقیقه در دماي 45به مدت پودري
مورفولوژي .رگون تحت عملیات حرارتی قرار گرفتنداتمسفر آ
ذرات پودر با استفاده از میکروسکوپ الکترونی و شکل
مورد مطالعه 2300Cam Scan MVمدل (SEM)روبشی 

Tangentialقرارگرفت. همچنین اندازه ذرات پودر به روش 

method از روي تصاویرSEM.ر براي بررسی اثمحاسبه شد
افزایش آلومینا بر اندازه دانه زمینه و میزان کرنش اعمال شده 

از (XRD)به ذرات پودربه کمک الگوي تفرق اشعه ایکس
هال است استفاده –رابطه زیر که معروف به رابطه ویلیامسون 

.]12[شد 

Cosθ = 2(ε) Sinθ + kλ/Dsβ)1(معادله 

ایکسشعهاموجطولλرابطهایندر
)nm154056/0=λو (Kشررثابت)9/0K=(هستند .θ

ذراتداخلیکرنشکریستالی،هايدانهاندازهD،تفرقزاویه
حسب(برماکزیممارتفاعنصفدرپیکپهنايsβوپودر

ن جهت کاهش خطاهاي دستگاهی همچنید.نباشرادیان) می
با استفاده از نتایج نمونه مرجع سیلیکونی 2و sβمقادیر 

تصحیح شدند.
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) با افزایش 0aبراي بررسی تغییرات پارامتر شبکه (
ا بو نتایج شداستفاده ]13[از روش کوهن آلومینادرصد 
در این روش با .گردیدمقایسه JCPDS)004-0787(کارت 

وθ22Sin10=δو همچنین2l+2k+2h=α(محاسبه مقادیر
گذاري آنها در معادلات زیر یک دستگاه دو معادله دو جاي

شود.شکیل میمجهول  ت

)   2(معادله    CAsin 2
K

2
1

)    3(معادله    
2

K
2 CAsin

1

1Kمقداروتفرقزاویهθبالاروابطدر
2sin از

آید:میدستبهزیررابطه

)       4(معادله 
2Kα

2

2Kα2

1Kα2

1kα
2 θsin

λ

λ
=θsin















)١۵۴۴٣٩/٠=λ
2Kα ١۵۴٠۵۶/٠و=λ

1Kα(

آیند. سپسمیدستبهCوAثابتمقادیردستگاهاینحلبا
محاسبه)0a(هشبکپارامترزیررابطهدرAمقداردادنقراربا

:شودمی

A = 2
01Kα a42λ معادله (5)

بحثونتایج- 3
ترکیباتباپودريهاينمونهSEMتصویر)1(شکل

برايدهد. مینشانراساعت20مدتبهشدهآسیامختلف
ودرشتذراتاندازهبامورفولوژيیکنشدهتقویتنمونه
.شودمیمشاهدهیکنواختغیرتوزیع

Mg10-Al(b)3O2Al5Mg/10-Al(c)3O2Al10Mg/10-Al(a)هاينمونهSEMویراتص.1شکل

(d)3O2Al15Mg/10 -Alآسیاکاريساعت02ازبعد.

Archive of SID

www.SID.ir

http://www.sid.ir


پیشرفتهفناوریهايوموادفصلنامه1395تابستان،2شماره،5ورهد- 20

درسردجوشفرایندبودنغالببیانگرغیر یکنواختیاین
کنندهتقویتفازدرصدافزایش. با]14[باشدمیمرحلهاین

3O2Alیکنواختدرپوذراتتوزیعوریزترپودرذراتاندازه
یکایجادباعثآلومیناذراتکهدهدمینشانشود. اینمی

یکهمچنین وشکستفرایندوسردجوشمکانیزمبینتعادل
آلومینا. ذرات]3،15[گرددمیحاصلپودرذراتدرپایاحالت

تاثیرزمینهپودرذراتاندازهکاهشبرمتفاوتمکانیزمدوبا
باعثزمینهپودرذراتبیندرگرفتنقرارباولااگذارد،می

آلومیناذراتچونثانیاوشودمیزمینهپودرکارسختیافزایش
آسیاکاريحیندرزیادفرمتغییراثردرهستندشکنندهوترد

. گردندمیآلومینیمیزمینهدرتركایجادمنشاوشدهشکسته
سختیکارایشزافبارپودذراتشدنترددلیلبهنتیجهدر

بنابراینیابد.میکاهشپودرذراتاندازهوشدهشکستهآنها
آلیاژسازيفراینددرتسریعباعثآلومیناذراتافزایش

پودرذراتمورفولوژيدرپایاحالتیکایجادومکانیکی
وMg10 -AlهايهنمونSEMتصویر)2(شکلشود.می

3O2Al5/Mg10-Alدهد. مینشانحرارتیعملیاتازبعد
بهاپودرهآنیلازبعدباشدمیمشخصشکلازکهطورهمان

پودرذراتدرحديتاآگلومراسیونفرایندوچسبیدههم
وجوداین. بانداشدهتردرشتپودرذراتاندازهوافتادهاتفاق
وتردکنندهتقویتذراتحضوردرآگلومراسیونفرایند

درپودرذراتاندازه. استشدهایجادترکم3O2Alشکننده
مشاهده )3(شکلدرآنیلینگازبعدوقبلمختلفهاينمونه

درصدافزایشبااستمشخصشکلازکهطور. همانشودمی
15میکرون به 32از حدودپودرذراتاندازهکنندهتقویتفاز

وتردفازحضوردلیلبهاینکهیابد،میکاهشمیکرون 

عملیاتازباشد. بعدمیکامپوزیتزمینهدرآلومیناشکننده
افزایشآنهااندازهپودرذراتشدنآگلومرهدلیلبهحرارتی

پودرهابودنترنرمدلیلبهنشدهتقویتنمونهیابد. درمی
درصد15بانمونهدروافتدمیاتفاقبیشتريآگلومراسیون

شود.میایجادکمتريومراسیونلآگ3O2Alوزنی

وقبلکنندهتقویتفازدرصدبرحسبپودرذراتاندازهتغییرات.3شکل
.آنیلینگازعدب

هاي کامپوزیتی با الگوي پراش اشعه ایکس نمونه)4(شکل
ساعت  قبل از آنیلینگ 20ترکیبات مختلف آسیا شده به مدت

دهد. در ) را نشان میb4عد از آنیلینگ (شکل ب) و a4(شکل 
ها قبل از عملیات حرارتی فقط همه نمونهXRDالگوي 

ss(Al(Mg)(منیزیم - هاي مربوط به محلول جامد آلومینیمکپی

هاي آن شود زیرا منیزیم در آلومینیم حل شده و پیکدیده می
. همچنین ]16- 19[دهد و تشکیل محلول جامد میحذف 

هاي آلومینا به دلیل کاهش اندازه این ذرات بعد از شدت پیک
و ]20،10[ساعت آسیاکاري تا زیر میکرون کاهش یافته 20

.شدهآنیلسپسوساعت02مدتبهشدهآسیاMg10-Al(b)3O2Al5Mg/10-Al(a)هاينمونهSEMرویاتص.2شکل
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شوند. با افزایش درصد فاز تقویت کننده افزایش پهنا دیده نمی
ه شود که نشان دهندها مشاهده میشدت پیکدرکاهشو

ها و افزایش کرنش داخلی شبکه کاهش اندازه کریستال
بعد از فرایند این  نمونهXRD. در الگوي پراش ]1[است 

ها مشاهده شدت پیکدرپهنا و افزایشدر آنیلینگ کاهش 
که نشان دهنده کاهش کرنش داخلی شبکه و افزایش گرددمی

در 2Mg3Alها است. همچنین تشکیل فازاندازه کریستال
ها بعد از آنیلینگ مشاهده شد. همه نمونهXRDالگوي پراش

توان به حجم کم فاز هاي این فاز را میکم بودن شدت پیک
.]10[تشکیل شده و ریز بودن ذرات آن نسبت داد 

بهشدهآسیامختلفپودريهاينمونهایکساشعهپراشيهاالگو.4شکل
.آنیلینگازبعد(b)آنیلینگازقبل(a)ساعت20مدت

بر حسب افزایش کریستالتغییرات اندازه )5(شکل 
دهد. همان طور نشان میرا درصد آلومینا قبل و بعد از آنیلینگ 

که مشخص است قبل از آنیلینگ با افزایش درصد فاز تقویت 
یدهد. به طور کلرا نشان مینانومتر10تا زیر کننده کاهش
ستیک شدید در ذرات پودر حین آسیاکاري منجر تغییر فرم پلا

ها و اي، نابجاییبا افزایش عیوب کریستالی مثل عیوب نقطه
. وجود عیوب کریستالی باعث افزایش ]21، 13[شود غیره می

. به منظور جبران گرددانرژي سیستم و افزایش کرنش شبکه می
تغییر جهت تر ها به یک سمتی با انرژي کماثر ذکر شده نابجایی

در نهایت در اثر کار دهند. هاي فرعی را تشکیل میداده و دانه
ها، هاي فرعی و لغزش مرزدانهمکانیکی با چرخیدن دانه

شوند که این امر هاي اصلی تبدیل میهاي فرعی به دانهدانه
باعث ریزدانگی و تشکیل ساختار نانوکریستالی در حین فرایند 

گر . از طرف دی]22، 21، 13[د گردآلیاژسازي مکانیکی می
که وقتی در بین ذرات فاز ذرات آلومینا ذرات سختی هستند

اطراف خود یک کرنش موضعی ایجاد ،گیرندزمینه قرار می
شود. در ها میکنند که این امر باعث افزایش دانسیته نابجاییمی

نتیجه با افزایش درصد فاز تقویت کننده کاهش اندازه دانه 
د. بعد از فرایند آنیلینگ به دلیل فرایند باز بلوري گردریع میتس

یابد. از طرفی افزایش ها افزایش میبراي همه نمونهاندازه دانه
تري ها براي مقادیر بالاتر آلومینا با سرعت کماندازه کریستال

اتفاق افتاده است. ذرات آلومینا در حین فرایند آسیاکاري خرد 
توانند مانعی براي افزایش د و میگردپراکنده میشده و درزمینه 

بعد از عملیات 2Mg3Alانداره دانه شوند. همچنین تشکیل فاز
تواند فرایند بازیابی و تبلور مجدد را به تاخیر حرارتی نیز می

کند.ها جلوگیري انداخته و از رشد بیش از حد اندازه دانه

وقبلکنندهتقویتفازدرصدبرحسبریستالکاندازهتغییرات.5شکل
.آنیلینگازعدب

ها در حد نانومتري همه نمونهکریستالاندازه آنیل کردنبعد از 
6شکلدرهاي مختلفنمونهشبکهکرنشمیزان.ماندباقی می

شـود مـی مشاهدهشکلدرکهطورهمان. استشدهدادهنشان
درصـد وزنـی  15ي نمونه با ترین و برانمونه تفویت نشده کم

٣O٢Alافزایش کرنشاینرا دارند.شبکهکرنشبالاترین مقدار
بـه ايها، تهی جاها و دیگر عیوب شبکهنابجاییوروددلیلبه
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باشد که با افزایش فاز تقویت کننده درصـد ایـن   میمادهدرون
.شودعیوب بیشتر می

عدبوقبلکنندهتقویتفازرصددبرحسبشبکهکرنشتغییرات.6شکل
.آنیلینگاز

همهبرايشبکهکرنشکاهشآنیلینگفرایندازبعد
هاينمونهبرايکاهشاینولیاستتوجهقابلهانمونه

امرباشد. اینمیترکمبیشترکنندهمقادیرتقویتباکامپوزیتی
نشدهتقویتنمونهبرايبلوريبازفرایندکهدهدمینشان

اندازه7است. شکلشدهمتوقفسپسوافتادهاتفاقیشترب
درصدهايباکامپوزیتیهاينمونهبرايراشبکهپارامتر

کنندهتقویتفازدرصدافزایشبا.دهدمینشانآلومینامختلف
توانمیراموضوع. این]23[داردبیشتريافزایششبکهپارامتر

داد. نسبتآلومینادرصدزایشافبادانهاندارهبیشترکاهشبه
شبکهپارامتردانه،اندازهافزایشدلیلبهآنیلینگفرایندازبعد

تقویتنمونهدرطرفییابد. ازمیکاهشهانمونههمهبراي
کاهششبکهپارامتردانه،اندازهبیشترافزایشدلیلبهنشده

دهد.مینشانرابیشتري

برحسب درصد فاز تقویت کننده قبل زمینههپارامتر شبکتغییرات .7شکل 
.عد از آنیلینگبو 

گیريجهنتی- 4
32از پودرذراتاندازهکاهشباعثآلومیناذراتافزایش.۱

ایجادومکانیکیآلیاژسازيفراینددرتسریع،میکرون15به 
شود.میپودرذراتمورفولوژيدرپایاحالتیک

به کریستالیدها اندازهکاهشبهمنجر3O2Alدرصدافزایش.۲
پارامترافزایشوشبکهکرنشافزایش،نانومتر10کمتر از 

شود.میکامپوزیتیهاينمونهشبکه
آگلومراسیونفرایندایجاددلیلبهآنیلینگفرایندازبعد.۳

باشدهتقویتهاينمونهدرولییابدمیافزایشذراتاندازه
اتفاقتريکمسرعتباذراتدازهانافزایشآلومیناذرات

افتد.یم
یابد ولی افزایش میها کریستالبعد از فرایند آنیلینگ اندازه .٤

تري انجام ها با سرعت کمبا افزایش آلومینا افزایش اندازه دانه
. همچنین کرنش ماندباقی مینانو40زیر و در محدوده شود می

ابد.یها کاهش میشبکه و پارامتر شبکه نمونه
فرایندتواندمی2Mg3Alفازتشکیلآنیلینگفرایندازبعد.۵

متوقفراآننهایتدروکردهکندرامجددتبلوروبازیابی
کند.
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