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 26C)-36NiO-210 wt.% (38TiO-2MgH نانوكامپوزيت دريديمطالعه خواص هي

  تهيه شده به روش آسياكاري مكانيكي

  ،*2يپورعبدل يمهد ،1گانيرا شهرام ،1يمهر فاطمه

  .رانيا ،تهران پرديس دانشكده هاي فني، ، متالورژي و مواد  دانشكده مهندسي ،تهران دانشگاه1
   .رانيا ،انهمد ،متالورژي و مواد  مهندسي صنعتي همدان، گروه دانشگاه2

  7/12/1395: تاريخ پذيرش قطعي ،2/12/1395: شده تاريخ دريافت نسخة اصلاح ،2/11/1395: تاريخ ثبت اوليه

ساعت و عمليات حرارتي در  20به مدت  سياكاريآ(درصد وزني) تهيه شده به روش  26C-36NiO-28TiO3اتاليزورهاي پايه كر اين تحقيق اثر د    هديچك
بر قابليت دفع هيدروژن از هيدريد منيزيم مطالعه شد. نتايج نشان داد كه اثر آسياكاري هيدريد منيزيم بدون  گرادسانتيدرجه  1200و  900، 600، 300دماهاي 

كه افزودن در حالي  درصد وزني) است 6/0بسيار ناچيز (حدود  گرادسانتيدرجه  350استفاده از كاتاليزور، بر ميزان دفع هيدروژن از هيدريد منيزيم در دماي 
هاي انجام شده نشان داد كه ساختار فازي كاتاليزورها در بهبود قابليت دفع هيدروژن . بررسيشودميوجب كاهش دما و افزايش مقدار دفع هيدروژن كاتاليزور م

درجه  1200و  900، 600 مكانيكي هيدريد منيزيم و كاتاليزورهاي تهيه شده در دماهاي آسياكاريساعت  20هاي تهيه شده با از هيدريد منيزيم تاثير دارند. نمونه
درصد  45/6و  15/4، 3/5 به ترتيب ،گرادسانتيدرجه  400بودند، تا دماي  3NiTiOبا ساختار آناتاز و  Ni ،2TiOكه به ترتيب حاوي فازهاي جديد  گرادسانتي
 دفع دروژنيه يوزن درصد 6/0 و 0 بيترت به شده ياكاريآس ساعت 20 ميزيمن ديدريه و هياول ميزيمن ديدريه مشابه، طيشرا در. داشتند دروژنيه دفع يوزن

 درجه 1200 و 900، 600، 300 يدماها در شده يحرارت اتيعمل يزورهايكاتال و ميزيمن ديدريه ياكاريآس ساعت 50 با شده هيته يهانمونه در نيچنهم. كردند
  درصد وزني بود.  32/5و  1/7، 3/6، 4/5و ميزان دفع هيدروژن  گرادسانتيدرجه  200و  225، 210، 205 بيترت به دروژنيه دفع شروع يدما گراد،يسانت

  . 3NiTiOمكانيكي،  آسياكاريهيدريد منيزيم، ذخيره هيدروژن، كاتاليزور،  :يديكلمات كل

Studying of the Hydriding Properties of MgH2-10 wt. % (38TiO2-
36NiO-26C) Nano-Composite Prepared by Mechanical Milling 

Fatemeh Mehri 1, Shahram Raygan 1, Mehdi Pourabdoli 2,* 

University of Teharn, School of Metallurgy and Materials Engineering, College of Engineering, Tehran, Iran. 
Hamedan University of Technology, Department of Metallurgy and Materials Engineering, Hamedan, Iran. 

 

Abstract    The effect of catalysts with compound of 38TiO2-36NiO-26C (wt.%) prepared by 20 hours mechanical 
milling and heat treatment at 300, 600, 900, and 1200 °C on H2 desorption properties of MgH2 was studied. It is found 
that H2 desorption capacity of milled MgH2 without catalyst addition at 350 °C is negligible (0.6 wt. %), while catalyst 
addition to MgH2 and ball milling decreased the H2 desorption temperature and increased the H2 desorption capacity, 
significantly. Also, it is found that catalyst phase structures effect on hydrogen desorption properties of MgH2. Samples 
prepared by 20 hours ball milling of MgH2 and catalyst synthesized at 600, 900, and 1200 °C which respectively 
contains Ni, TiO2 (Anatase), and NiTiO3 as a new phase, desorbed 5.3, 4.15, and 6.45 wt. %  hydrogen up to 400 °C, 
respectively.  In comparison, as-received MgH2 and 20 hours ball milled MgH2 desorbed 0 and 0.6 wt. % H2, in the 
same condition. Moreover, samples prepared by 50 hours ball milling of MgH2 and catalysts synthesized at 300, 600, 
900, and 1200 °C, desorbed hydrogen at 205, 210, 225, 200 °C with hydrogen desorption of 5.4, 6.3, 7.1, 5.32 wt. %, 
respectively. 
Keywords: Magnesium hydride, Hydrogen storage, Catalyst, Mechanical milling, NiTiO3. 
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  مقدمه -1
بحث استفاده از هيدروژن به عنوان  1970از دهه 

جايگزيني براي سوخت هاي فسيلي و گزينه مناسب براي حل 
مشكلات مربوط به انرژي و كاهش دي اكسيد كربن در جهان 

. نحوه ذخيره هيدروژن براي ]1[ه استاهميت بيشتري پيدا كرد
طور كلي سه روش اي دارد. بهكاربردهاي مختلف اهميت ويژه

براي ذخيره هيدروژن وجود دارد كه عبارتند از: سيلندرهاي 
ر مواد سازي دهاي هيدروژن مايع و ذخيرهگاز متراكم، تانك

. ذخيره ]3 و 2[هاي فلزي) طور مثال هيدريدجامد (به
هيدروژن به صورت هيدريدهاي فلزي (براي مثال هيدريد 

ها است كه منيزيم) داراي مزاياي زيادي نسبت به ساير روش
انرژي بالا اشاره  چگاليتوان به ايمني بالا، هزينه پايين و مي

در  تحقيقات انجام شده در دهه گذشته،. با توجه به ]4[كرد 
هيدريد فلزي، منيزيم به دليل بين فلزات با قابليت تشكيل 

درصد وزني)، فراواني، قيمت  6/7قابليت ذخيره هيدروژن بالا (
ارزان، وزن سبك، قابليت جذب ارتعاش و ايمني بالا گزينه 
-مناسبي براي ذخيره هيدروژن به صورت جامد محسوب مي

. با وجود اين، اين فلز داراي چند عيب اساسي براي گردد
- به عنوان ذخيره 2MgHمعايب اصلي  ذخيره هيدروژن است.

- C400°(كننده هيدروژن شامل دماي بالاي دفع هيدروژن 
و سينتيك پايين دفع (بيش از يك ساعت در دماي  )300
°C300  2وH bar 1 هاي اخير تحقيقات در سال .]6و 5[) است

 ازوسيعي براي كاهش درجه حرارت دفع هيدروژن 
هاي جذب و دفع هيدريدهاي پايه منيزيم و تسريع واكنش

با  معايب ذكر شده تا حديهيدروژن در آنها انجام شده است. 
و انرژي وسيله آسياكاري پراختار هيدريد منيزيم بهسريزتغيير 

 .]7[تواند بهبود يابدافزودن كاتاليزورهاي مناسب مي

و دفع  كاتاليزورها چندين نقش در بهبود سينتيك جذب
توانند داشته مستقيم ميهيدروژن به صورت مستقيم و غير

تواند به عنوان باشند. كاتاليزور با پخش در زمينه منيزيم، مي
زني براي هيدريد يا فاز فلزي عمل نمايد. علاوه بر مراكز جوانه

ها و غيره علاوه بر ها، بوريداين كاتاليزورهايي مانند اكسيد
 آسياكارياندازه ذرات در طي كاهش در تاثير مثبتي  كهاين

ها نيز در حين عمليات جذب و دفع دارند، از رشد كريستاليت
 .]8-12[كنند هيدروژن جلوگيري مي

و  آسياكاريبررسي تاثير  ،هدف از انجام اين تحقيق
(درصد  C26- NiO36 - 2TiO38افزودن تركيب كاتاليزوري 

(آسياكاري و عمليات تهيه شده در شرايط مختلف وزني) 
است. در اين تحقيق مخلوط  2MgHبر خواص حرارتي) 

 50و  20به مدت  تهيه شده،هاي هيدريد منيزيم و كاتاليزور
با  ، تركيب حاصلانرژي و سپسپر آسياكاريساعت تحت 

  هاي مختلف مورد بررسي قرار گرفت. استفاده از آزمون

  قيتحق روش -2

مواد اوليه مورد استفاده در اين تحقيق شامل هيدريد 
اكسيد تيتانيم، اكسيد نيكل و گرافيت بود كه مشخصات منيزيم، 

 ارايه شده است. 1آنها در جدول 

 .مشخصات مواد اوليه مورد استفاده .1جدول 

 خلوص  ماده

)wt.%( 
اندازه ذرات 

)µm(  
  شركت سازنده

 Merck  >2/0  5/99  اكسيد تيتانيم
  Scharlau  >20  9/99  اكسيد نيكل
 Fluka  >10  2/99  گرافيت

 Alpha Aeser  >140  98  هيدريد منيزيم

 C26- NiO36 - 2TiO38 پايهكامپوزيت بربراي تهيه نانو
اي (آسيا صنعت) پرانرژي ماهواره كاريآسيااز (درصد وزني) 

و عمليات حرارتي استفاده شد. بدين منظور مخلوط پودرهاي 
اكسيد تيتانيم، اكسيد نيكل و گرافيت تحت اتمسفر آرگون و با 

دور  250و سرعت چرخش  25:1نسبت وزني گلوله به پودر 
قرار گرفتند  يكيمكان يكارايساعت تحت آس 20 قهيدق بر
دار با سختي محفظه آسيا از جنس فولاد كروم جنس. ]13[

ها از جنس فولاد بلبرينگ با سختي بود. گلوله HRC 60حدود 
و  14، 10بودند كه در سه اندازه با قطرهاي  HRC 55حدود 

رتي، متر مورد استفاده قرار گرفتند. براي عمليات حراميلي 18
 با قطر هاييپرس به قرص ، به كمككاري شدهنمونه هاي آسيا

mm 14 و ضخامت mm 4  .تبديل و مورد استفاده قرار گرفتند
در يك كوره تيوبي كاري شده نمونه هاي آسياعمليات حرارتي 

) تحت C°1250 (آذر كوره با تيوب آلومينايي و دماي كاري
، 600، 300در دماهاي  999/99اتمسفر گاز آرگون با خلوص 

ساعت و سرعت  يكبه مدت  گرادسانتيدرجه  1200و  900

www.SID.ir


www.SID.ir

Arc
hive

 of
 S

ID

  3 - 1396 بهار، 1، شماره 6دوره                                                                                        اي پيشرفتهيهفصلنامه مواد و فناور
  

 

شرايط تهيه و ساختار  2انجام شد. جدول  C/min°10گرمايش 
 .دهدازي كاتاليزورهاي حاصل را نشان ميف

  .هاكاتاليزور ساختار فازيشرايط تهيه و  .2جدول 

يفاز ساختار  
 اتيعمل

 يحرارت
C)°(  

 ياكاريآس
)h(  

  بيترك
)wt. %(  رزويكاتال  

TiO2 Anatase), 
NiO, C 

300  

20  
: 382TiO 

NiO: 36 
C: 26  

Catalyst1 

TiO2 Anatase), 
NiO, Ni, C 

600  Catalyst2 
TiO2 (Rutile), 
TiO2 Anatase), 

Ni, C
900  Catalyst3 

TiO2 (Rutile), 
NiTiO3 1200  Catalyst4 

درصد  10براي بررسي اثر كاتاليزورهاي تهيه شده، 
تحت  دوبارهوزني از هر كدام به هيدريد منيزيم اضافه شد و 

و سرعت  25:1اتمسفر آرگون و با نسبت وزني گلوله به پودر 
تحت  ساعت 50و  20دور بر دقيقه به مدت  250چرخش 
. جهت جلوگيري از اكسيد شدن قرار گرفتند آسياكاري

محفظه آسيا نمونه از و تخليه  آسياكاري، كليه مراحل هانمونه
در اتمسفر گاز آرگون و با استفاده از دستگاه گلوباكس انجام 

  شد.
از روش  ،هاي تهيه شدهبه منظور آناليز فازي نمونه

XRD مدل)Philips X’Pert Pro(  با تشعشعCu-kα 40در kV 
محاسبه اندازه و براي  درجه بر ثانيه 02/0و گام  mA 100 و

هال استفاده  -ها و كرنش شبكه از رابطه ويليامسونكريستاليت
  :]14[شد 

βcosθ=(kλ/d)+2εsinθ                                     )1( هرابط  

 حسب آنگستروم،اندازه كريستاليت بر dدر رابطه فوق، 
β حسب راديان (با درنظر پهناي پيك در نصف شدت ارتفاع بر

حسب طول موج پرتو ايكس بر λگرفتن خطاي دستگاهي)، 
حسب زاويه پيك بر θ ماكزيمم كرنش شبكه و εنگستروم، آ

 در نظر گرفته شد.  9/0در اين رابطه برابر با  kدرجه است. 

جهت محاسبه خطاي دستگاه، نيكل خالص آنيل شده به 
) پهناي پيك 2عنوان نمونه مرجع استفاده شد. در رابطه (

و پهناي پيك  stdβ.محاسبه شده از نمونه نيكل آنيل شده برابر 
محاسبه شده از الگوي پراش پرتو ايكس نمونه اصلي برابر 

.obsβ قرار داده شد. سپس ،β در 2( محاسبه شده توسط رابطه ،(
  و اندازه كريستاليت محاسبه شد. گذاريجاي) 1رابطه (

β=ඥሺβ୭ୠୱ.
ଶ െ βୱ୲ୢ.

ଶ ሻ                                      2( رابطه(  

مورفولوژي و توزيع اندازه ذرات پودرها با 
و  CamScan MV2300ميكروسكوپ الكتروني روبشي از نوع 

 Hitachiiميكروسكوپ الكتروني روبشي ميدان يوني مدل 

SU8040 هاي انجام شد. براي تعيين اندازه ذرات و آگلومره
 يافزار آناليز تصويراز نرم ،آسياكاريتشكيل شده پس از 

Clemex .براي بررسي دما و ميزان هيدروژن دفع  استفاده شد
شده، آزمون گرماسنجي جرمي توسط دستگاه آناليز 

TGA/SDTA 851  مدلMettler Toledo  تا دمايC°450 
انجام  C/min°10تحت اتمسفر نيتروژن و با سرعت گرمايش 

  شد.

  نتايج و بحث -3
   2MgH بررسي تأثير آسياكاري بر ساختار و خواص  3-1

الگوي پراش پرتو ايكس هيدريد منيزيم اوليه و هيدريد 
نشان  1 هاي مختلف در شكلمنيزيم آسياكاري شده در زمان

با افزايش زمان  شودكه مشاهده مي طورهمانداده شده است. 
اند و شدت آنها كاهش يافته تر شدهها پهنآسياكاري پيك

ها ها به دليل كاهش در اندازه كريستاليتاست. پهن شدن پيك
آسياكاري هيدريد  چنينهمو افزايش كرنش شبكه است. 

هاي ضعيفي از ساعت سبب تشكيل پيك 30منيزيم به مدت 
ميزان بيشتري هيدروژن  γشده است. فاز ناپايدار  2MgH-γفاز 

تري از كند و دماي دفع پايينآزاد مي βنسبت به فاز پايدار 
ها در طي فرآيند انرژي گلولههاي پردهد. ضربهمي خود نشان

و شرايط را  شودميآسياكاري سبب افزايش انرژي آزاد سيستم 
رود انتظار مي ،بنابراينكند. آماده مي γبراي تشكيل فاز ناپايدار 

 افزايش يابد γ كه با افزايش زمان آسياكاري ميزان فاز ناپايدار
]5-1.[  

ها و كرنش شبكه محاسبه تغييرات اندازه كريستاليت
هال براي هيدريد منيزيم اوليه و  -شده از رابطه ويليامسون

هاي مختلف در جدول هيدريد منيزيم آسياكاري شده در زمان
شود با كه از اين جدول مشاهده مي طورهمان. آمده است 3

هاي هيدريد منيزيم افزايش زمان آسياكاري اندازه كريستاليت
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نانومتر  35نانومتر براي نمونه اوليه به  96 كاهش يافته و از
ساعت رسيده  30براي هيدريد منيزيم آسياكاري شده به مدت 

با افزايش زمان آسياكاري كرنش شبكه به دليل  چنينهماست. 
درصد  08/0افزايش انواع مختلف عيوب، افزايش يافته و از 

درصد براي  95/0براي هيدريد منيزيم آسياكاري نشده به 
  ساعت رسيده است. 30هيدريد منيزيم آسياكاري شده به مدت 

  
  خالص و آسياكاري شده. 2MgHالگوي پراش پرتو ايكس  .1شكل 

  .شده ياكاريآس و هياول MgH2و كرنش شبكه  تيستالياندازه كر .3 جدول
 h(  0  10 20 30( ياكاريآسزمان
 nm( 96 58 40 35( تيستاليكر اندازه
 95/0 86/0 72/0 08/0  (%) شبكه كرنش

در دماي  نتايج حاصل از انجام آزمون گرماسنجي جرمي
براي هيدريد منيزيم اوليه و هيدريد  گراددرجه سانتي 350

ساعت  30و  20، 10هاي منيزيم آسياكاري شده به مدت زمان
نمونه  ،نشان داده شده است. مطابق اين شكل 2در شكل 

در مدت  گرادسانتيدرجه  350هيدريد منيزيم اوليه در دماي 
دقيقه هيچ مقدار هيدروژني را آزاد نكرده ولي  28حدود 

ساعت باعث آزاد شدن  20و  10آسياكاري آن به مدت 
درصد وزني در همين مدت زمان شده  6/0 تا حدودهيدروژن 

 30به  20است. افزايش زمان آسياكاري هيدريد منيزيم از 
درصد  9/0به  6/0زان دفع هيدروژن از ساعت باعث افزايش مي

دقيقه شده  28و زمان  گرادسانتيدرجه  350وزني در دماي 
شامل افزايش سطح ويژه، تشكيل  كارياثرات اصلي آسيا است.

ميكرو/ نانوساختار و ايجاد عيوبي روي سطح و داخل مواد 
ه فرايند نفوذ اي ايجاد شده موجب كمك باست. عيوب شبكه

مي شود. مزيت ديگر،  سازيفعالهيدروژن با كاهش انرژي 
ت كه باعث اسآسياكاري افزايش سطح تماس با كاتاليزور در 

با . ]5 و 3 و 1[دشوهاي هيدروژن ميافزايش سينتيك استحاله
است  كاري سبب افزايش دفع هيدروژن شدهآسيا كهوجود اين

آسياكاري به  ،نيست. بنابراين ولي اين افزايش، قابل ملاحظه
را بهبود  تواند ميزان دفع هيدروژن از هيدريد منيزيمتنهايي نمي
براي افزايش ميزان هيدروژن دفع شده بايد  ،بنابراين بخشد و

نظر قرار داد. را مد كاتاليزورآسياكاري و افزودن  زمانهماثر 
  .]8-12[باشد اين نتيجه مطابق با نظر سايرين محققين نيز مي

  
شده در  آسياكاريآناليز گرماسنجي جرمي هيدريد منيزيم اوليه و  .2شكل 

  .C 350°دماي 

  2MgHشده برخواص  هيته يزورهاياثر افزودن كاتال  3-2

الكتروني هيدريد منيزيم  تصوير ميكروسكوپ 3شكل 
دهد. مطابق اين شكل هيدريد را نشان مي  Catalyst1اوليه و

با ابعاد بيش از  اي شكلو ورقه ذرات كشيده منيزيم اوليه داراي
كروي و داراي ذرات  Catalyst1ميكرون است ولي ذرات  120

  ميكرون هستند. 40كمتر از 
و  2MgHتصاوير ميكروسكوپ الكتروني مخلوط پودر 

- آسياكاري شده به مدت زمان Catalyst2درصد وزني از  10

است. با نشان داده شده  4ساعت در شكل  50و  20هاي 
 آسياكاريتوان دريافت كه مي 4ب و شكل 3مقايسه شكل

موجب شده است كه شكل ذرات هيدريد منيزيم از حالت 
ميكرومتر به حالت  120اي كشيده با اندازه ذرات بيش از ورقه
نانومتر تبديل شود.  200شكل و اندازه ذرات كمتر از  كروي

ست كه افزايش مشخص ا طور كاملبه 4علاوه بر اين، از شكل 
ساعت نيز موجب كاهش اندازه  50به  20از  آسياكاريزمان 

هاي مخلوط اندازه متوسط ذرات و آگلومرهذرات شده است. 
آورده  4آسياكاري شده هيدريد منيزيم و كاتاليزورها در جدول 
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اندازه  آسياكاريمطابق اين جدول با افزايش زمان  شده است.
   ش يافته است.ها كاهمتوسط ذرات و آگلومره

  

  
و ب) هيدريد  Catalyst1الف)  : تصوير ميكروسكوپ الكتروني .3شكل 

  منيزيم اوليه.

با افزايش زمان  wt.% Catalyst110-2MgH نمونه در
به  328اندازه متوسط ذرات از  ،ساعت 50به  20آسياكاري از 

 56/0به  83/0ها از نانومتر و اندازه متوسط آگلومره 220
 50هاي رود كه نمونهانتظار مي كاهش يافته است. ميكرومتر

تر و ساعت آسياكاري شده به دليل داشتن اندازه ذرات كوچك
ساعت  20سطح ويژه بيشتر نسبت به نمونه  ،در نتيجه

  ه، ميزان بيشتري هيدروژن دفع كند.آسياكاري شد
  .مختلف يها نمونه يهاآگلومره و ذرات اندازه راتييتغ. 4 جدول

 متوسطاندازه
 هاآگلومره
(nm) 

متوسط  اندازه
  (nm)ذرات 

  ياكاريآس زمان
(h)  

  بيترك

830 328  20 
10 wt.% -2MgH

Catalyst1  560 220  50 
750 287  20 

10 wt.% -2MgH
Catalyst2  460 233  50 

370 255  20 
10 wt.% -2MgH

Catalyst3  300 205  50 
1300 540  20 

10 wt.% -2MgH
Catalyst4  370 125  50 

  

  
 Catalyst210 wt.% -2MgHتصاوير ميكروسكوپ الكتروني نمونه  .4شكل 

  ساعت. 50ساعت و ب)  20الف)  آسيا شده به مدت:

 10هاي تهيه شده، مقدار براي مطالعه اثر كاتاليزور
درصد وزني از هر يك از كاتاليزورها به هيدريد منيزيم اضافه 

 آسياكاريساعت تحت  50و  20و مخلوط حاصل به مدت 
 و قرار گرفت 2مكانيكي مطابق با شرايط ذكر شده در بخش 

  هاي حاصل مطالعه شد.  خواص هيدريدي نمونه ،سپس
 آسياكاريخلوط مربوط به م TGهاي منحني 5در شكل 

 20به مدت  شده هيدريد منيزيم و كاتاليزورهاي مورد مطالعه
مشاهده  5كه در شكل  طورهمانساعت نشان داده شده است. 

شود افزايش دما سبب كاهش وزن در هر چهار نمونه شده مي
دهنده ميزان هيدروژن آزاد شده است كه اين كاهش وزن نشان

، گرادسانتيدرجه  100تر از پايينها است. در دماهاي از نمونه
هر چهار منحني روي هم منطبق هستند زيرا در دماهاي تقريبا 

زني و رشد فاز منيزيم كافي نبوده پايين انرژي لازم براي جوانه
-همشود.  آزادها تواند از هيچ يك از نمونهو هيدروژن نمي

در دماهاي پايين فقط گازهايي كه به صورت فيزيكي  چنين
شوند. با افزايش دما انرژي لازم اند، آزاد ميب سطح شدهجذ

زني و رشد فاز هيدريد فراهم شده و هيدروژن براي جوانه
ها، كاتاليزوردر بين  تواند از فاز هيدريدي آزاد شود.مي
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Catalyst4 از عملكرد بهتري داشته و ميزان هيدروژن آزاد شده 
 455محيط تا دماي  از دماي هيدريد منيزيم با استفاده از آن

درصد وزني است كه در مقايسه  45/6 حدود گرادسانتيدرجه 
دماي آغاز مرحله دوم دفع ها بيشتر است. نمونه سايربا 

 220حدود  Catalyst4هيدروژن از هيدريد منيزيم با استفاده از 
است كه نسبت به دماي آغاز دفع هيدريد  گرادسانتيدرجه 

ساعت بدون استفاده از  20منيزيم آسياكاري شده به مدت 
كمتر است. طبق گزارش  گرادسانتيدرجه  170كاتاليزور 
دماي آغاز دفع هيدريد منيزيم آسياكاري شده  ]15[پورعبدلي 
 390ساعت بدون استفاده از كاتاليزور در حدود  20به مدت 

  است. گرادسانتيدرجه 
 آسياكاريمربوط به مخلوط  TGهاي منحني  6در شكل 

  50شده هيدريد منيزيم و كاتاليزورهاي مورد مطالعه به مدت 
 6و شكل  5با مقايسه شكل  ساعت نشان داده شده است.

 50به  20توان دريافت كه با افزايش زمان آسياكاري از مي
ها افزايش يافته نمونهساعت ميزان هيدروژن آزاد شده از تمامي 

ساعت،  50شده به مدت  آسياكاريهاي است. در بين نمونه
عملكرد بهتري داشته و ميزان  Catalyst3نمونه تهيه شده با 

آن از دماي محيط  هيدريد منيزيم حاويهيدروژن آزاد شده از 
درصد وزني و بيش  1/7 حدود گرادسانتيدرجه  455تا دماي 

. افزايش زمان آسياكاري سبب افزايش ها استنمونه سايراز 
ها، افزايش عيوب ساختاري، كاهش اندازه ذرات و كريستاليت

شود كه تمامي اين كرنش شبكه و افزايش سطح ويژه ذرات مي
زني فاز منيزيم در سطح يا داخل هيدريد بسيار عوامل در جوانه

هاي مناسبي جهت مكان ،تأثيرگذار هستند. عيوب ساختار
ها كاهش اندازه دانه چنينهم، هستندني و رشد فاز دوم زجوانه

هاي هيدروژن سبب افزايش مرزهاي دانه و تسهيل در نفوذ اتم
اند ميزان هايي كه بيشتر آسياكاري شدهنمونه ،بنابراين .شوندمي

 50 آسياكاريچون زمان  .]1-5[كنندبيشتري هيدروژن آزاد مي
نسبت به  ت دفع هيدروژنبر قابلي ساعت داراي تاثير بيشتري

 DTGساعت داشت، لذا در ادامه منحني  20 زمان آسياكاري
   گرفت.مورد مطالعه قرار  نيز آسياكاريساعت  50هاي نمونه

شكل  نكته مهمي كه بايد به آن اشاره كرد اين است كه مطابق
 آسياكاري شده       20هيدروژن آزاد شده از نمونه ، 6و شكل  5

Catalyst4 10wt.%-2MgH  گرادسانتيدرجه  455تا دماي، 
ميزان هيدروژن آزاد  كهحاليدر  استدرصد وزني  45/6حدود 

درصد  32/5در حدود شده ساعت آسياكاري  50شده از نمونه 
وزني است. به عبارت ديگر ميزان هيدروژن آزاد شده از نمونه 

 20درصد كمتر از نمونه  1/1حدود  ساعت آسياكاري شده 50
 وجود ليدل به موضوع نيااست.  شده ت آسياكاريساع

. است شده ياكاريآس ساعت 50 نمونه در اديز يهاآگلومره
 TG زيرخ داده است كه آنال ليدل نياختلاف بد نيا نيچنهم
انجام شده و  ياكاريروز پس از آس 10نمونه حدود  نيا يرو
 ليتشك توانديم نمونه ذرات يرو يدياكس يهيمدت لا نيدر ا
 دياكس هانمونه سطح زمان گذشت با ،يكل طوربه. باشد شده

 خواص يبررس از حاصل جينتا در امر نيا و شود يم
   .]1[است  گذارريتاث اريبس يديدريه

  
شده  مخلوط  آسياكاريساعت  20هاي منحني تغيير وزن نمونه .5شكل 

  ها.كاتاليزور هيدريد منيزيم و

      مربوط به نمونه DTG و TGهاي منحني 8در شكل 
10 wt.% Catalyst4-2MgH دهد كه كاهش وزن اين نشان مي

است. اين تغيير در تعداد  اتفاق افتادهنمونه در طي سه مرحله 
تركيبات وجود مراحل دفع در دماي بالا احتمالا به دليل اثر 

بوده است زيرا هر كدام از فازهاي  Catalyst4مختلف در 
موجود در كاتاليزور در محدوده دمايي متفاوتي به دفع 

كنند. اين احتمال نيز هيدروژن از هيدريد منيزيم كمك مي
هاي ديگر، مقداري از كاهش وزن وجود دارد كه مشابه نمونه

) مربوط گرادسانتيدرجه  100در مرحله اول (زير دماي حدود 
ايي باشد كه به صورت فيزيكي جذب ذرات شده به دفع گازه

باشند. دماي آغاز دفع هيدروژن در مرحله دوم براي اين نمونه  
  است. گرادسانتيدرجه  200در حدود 
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           از نمونه (مرحله دوم) دماي آغاز دفع هيدروژن
10wt. % Catalyst4-2MgH  گرادسانتي درجه 5- 10حدود 

 25و  Catalyst2و  Catalyst1هاي حاوي نسبت به نمونه
تر پايين Catalyst3نسبت به نمونه حاوي  گرادسانتي درجه

ات موجود در ساختار است. با توجه به مقايسه تركيب
و دماي آغاز دفع هيدروژن از  مقدار) و 2جدول (كاتاليزورها 

توان نتيجه گرفت كه به ترتيب مي ،آنهاهيدريد منيزيم حاوي 
به روتايل و ظهور فاز  2TiO، تغيير ساختار Niبا ظهور فاز 

3NiTiO  خواص هيدريد منيزيم از نظر قابليت دفع هيدروژن
ها يا زني ساختارتوان به جوانهيابد. اين امر را ميبهبود مي

در زمينه هيدريد منيزيم  ذرات بسيار ريز اين تركيبات جديد
ر و پخش توانند در سطح بيشتري از زمينه ظاهنسبت داد كه مي

  شود.ميشوند كه در نتيجه موجب عملكرد بهتر كاتاليزور 

  
شده مخلوط  آسياكاريساعت  50هاي منحني تغيير وزن نمونه .6شكل 

  ها.هيدريد منيزيم و كاتاليزور

در بهبود خواص  يشتريب ريتاث 3NiTiOفاز  ظهور
 بيترك نيا دهيچيامر به شبكه پ نيداشته است. ا ميزيمن ديدريه

 آن ساختن نامتوازن و ساختار در ميزيمن يهااتم يريگيو جا
 از يكي كه شوديم داده نسبت يكيالكتر يبارها لحاظ از

و خروج  دروژنيه يهااتم بيو ترك هيتجز كنندهعيتسر عوامل
 كه گفت توانيم ن،يبنابرا. ]5 و 1[است  ميزيآن از شبكه من

 كاهش باعث ميزيمن ديدريه به مذكور يزورهايكاتال افزودن
 و گراديسانت درجه 200-225 به دروژنيه دفع شروع يدما
شده  يدرصد وزن  4 – 1/7 به دروژنيه دفع زانيم شيافزا

 دروژنيدفع ه زانيم 2است كه طبق شكل  يدر حال نياست. ا
درجه  200-225 ييدر محدوده دما هياول ميزيمن ديدرياز ه

 ميزيمن ديدريه از دروژنيه دفع يدما. است صفر گراد،يسانت
 .  ]15[گزارش شده است  گراديسانت درجه 430 حدود هياول

  
/ 50 h BM Catalyst110 wt.% -2MgH  

  

  
/ 50 h BM Catalyst210 wt.% -2MgH  

آسياكاري شده مخلوط هيدريد هاي نمونه DTGو  TGمنحني  .7شكل 
 ساعت. 50به مدت  Catalyst2و  Catalyst1 كاتاليزورهاي ومنيزيم 

 ميزيمن ديدريمخلوط ه يجرم يحاصل از آزمون گرماسنج جينتا .5 جدول
مورد استفاده. يزورهايو كاتال  

آزاد دروژنيه  

از نمونه  شده
h BM  20  

)wt. %(  

 آزاد دروژنيه

از نمونه  شده
h BM 50  

)wt.%(  

 دفع آغاز يدما
 از  دروژنيه

 h BM نمونه
50(°C)  

 نمونه

4 5/4 205 MgH2-10 wt.% 
Catalyst1 

5/3 6/3 210 MgH2-10 wt.% 
Catalyst2 

4/15 7/1 225 MgH2-10 wt.% 
Catalyst3 

6/45 5/32 200 MgH2-10 wt.% 
Catalyst4 
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/ 50 h BM Catalyst310 wt.% -2MgH 

  

/ 50 h BM Catalyst410 wt.% -2MgH 
  

شده مخلوط هيدريد  آسياكاريهاي نمونه DTGو  TGمنحني  .8شكل 
  ساعت. 50به مدت  Catalyst4و  Catalyst3 كاتاليزورهاي منيزيم و

  گيرينتيجه -4
توان به صورت زير نتايج حاصل از اين پژوهش را مي

  خلاصه كرد:
 ديدرياز ه دروژنيدفع ه زانيبر م ياكارياثر آس  -1

در  نيبود. ا زيناچ زوريبدون حضور كاتال ميزيمن
 ديدريمخلوط ه ياكاريزمان آس شيبود كه افزا يحال
مقدار و كاهش  شيموجب افزا زوريو كاتال ميزيمن
  .ديگرد دروژنيدفع ه يدما

 ياكاريآس ساعت 20 مخلوط از دروژنيه دفع زانيم -2
 در شده هيته يزورهايكاتال و ميزيمن ديدريه شده
 به گراديسانت درجه 1200 و 900، 600، 300 يدما
 دستبه يوزن درصد 45/6 و 15/4، 3/5، 4 بيترت

 آمد.

 50 مخلوط از دروژنيه دفع زانيم و شروع يدما -3
 يزورهايكاتال و ميزيمن ديدريه شده ياكاريآس ساعت

- يسانت درجه 900 و 600، 300 يدما در شده هيته
 و گراديسانت درجه  225 و 210، 205 بيترت به گراد

  .بود يوزن درصد 1/7 و 3/6، 4/5
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 نانوساختار يتيپودر كامپوز يديدريمطالعه خواص ه"م. ، ،يپورعبدل .15

2MgH كلين از يغن ييتا سه بيترك وY-Mg-Ni به شده هيته 
 مواد يمهندس دانشكده ،يدكتر نامهانيپا، "يكيمكان ياكاريآس لهيوس
  .1392 تهران، دانشگاه ،يمتالورژ و
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