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 چكيده
مورد و از مواد اولیه نیکل، اکسید نیکل و آلومینیم  با روش سنتز مکانوشیمیایی NiAl-Al2O3در این پژوهش، سنتز کامپوزیت نانوساختار 

 Al2O3و  NiAlدقیقه آسیاکاری اکسید نیکل کاملاً مصرف شده و فازهای محصول  110رخداد واکنش پس از  گیرد. در اثربررسی قرار می
  Al2O3و  NiAlمواد اولیه به طور کامل مصرف شده و تنها دو فاز محصول  ،ساعت 10شوند. با ادامه فرآیند آسیاکاری مکانیکی تا تولید می

ساعت، ریزساختار به سمت توزیع  00شوند. با بالاتر رفتن زمان آسیاکاری تا در نمونه پودری موجود در محفظه آسیاکاری مشاهده می
یابد. اندازه کریستالیت فازهای محصول ها کاهش میه کریستالیتانداز و روددر ذرات پودر پیش می NiAlترِ فاز آلومینا در ماتریس یکنواخت

و 11به ترتیب به   Al2O3و  NiAlساعت اندازه کریستالیت  10با آسیاکاری تا  نانومتری قرار دارد. محدودههای آسیاکاری در در تمام زمان
 نانومتر کاهش یافت. 8ترتیب به  حدود ساعت این مقادیر به  00نانومتر رسید و با ادامه فرآیند آسیاکاری تا  11

 NiAlکامپوزیت، نانوساختار، سنتز مکانوشیمیایی،  کلمات کلیدی:

In-situ Synthesis of Nano-structured NiAl-Al2O3 Composites via 

Mechanosynthesis Route  
M. Beyhaghi

1*
, A. Kiani-Rashid

1
, M. Kashefi Torbati

1
, J. Vahdati Khaki

1 

, S. Jonsson
2 

1 Department of Metallurgical and Materials Engineering, Ferdowsi University of Mashhad, Mashhad, Iran. 

2 Department of Materials Science and Engineering, Royal institute of Technology, SE-10044 Stockholm, Sweden. 
ma_be545@stu-mail.um.ac.ir. 

Abstract  

In this work, synthesis of NiAl–Al2O3 nanocomposite powders via mechanosynthesis route and by using Ni, NiO and 

Al is investigated. Ignition of the reaction inside the ball-mill vial happened after 110min; NiO was totally finished 

and NiAl and Al2O3 as product phases were formed. After 10 hours of ball milling, raw materials were used in the 

reaction and just product phases existed in the vial. By continuation of ball milling process to 60 hours, better 

mixing of the synthesized phases and decrement in their crystallite sizes were observed. Crystallite sizes of the 

product phases were in nanometer range in all ball milling times. Crystallite sizes of NiAl and Al2O3 after 10 hours 

were 11nm and 19nm, respectively which reduced to around 8nm for both phases after 60 hours of ball milling. 
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 مقدمه 
-های سنتز احتراقی میانرژی مورد نیاز برای رخداد واکنش

تواند از انرژی گرمایی و یا انرژی مکانیکی تأمین  شود. 
های کردن واکنشبه منظور فعال این انرژی مکانیکی

های واکنش شود.میشیمیایی و تغییرات ساختاری مصرف 
در داخل ظرف هایی هستند که واکنشسنتز مکانوشیمیایي 

-اخیراً، واکنش. [1دهند ]یا و در حین آسیاکاری رخ میآس

ای احیای آلومینوترمیک القا شده با آسیاکاری گلولههای 
اند. اهمیت این روش به دلیل پر انرژی اهمیت پیدا کرده

های درجای کاربردهای پتانسیل آن در تولید کامپوزیت
و این که مواد  [2] زمینه فلزی نانوساختار یا میکروساختار

تا ای از اکسید فلزات سنتز شده با این روش انواع گسترده
باشد گیرند میهای مختلف را دربرمیمواد آلی با ترکیب

[3]. 

 نانوساختار  تشکیل کامپوزیتدر این پژوهش، 
 NiAl-Al2O3 روش سنتز احتراقی القا شده با انرژی  به

مورد های مختلف آسیاکاری در زمان (MSR)مکانیکی 
ی بر گیرد. به این منظور، تأثیر زمان آسیاکاربررسی قرار می

 و فازهای تشکیل شده، اندازه کریستالیت فازها، ریزساختار
پودر حاصله از شیمیایی فازهای مختلف در  ترکیب

 گیرد.آسیاکاری مورد بررسی قرار می

 هامواد و روش
نیکدل،  عبارتندد از  پژوهشمواد اولیه مورد استفاده در این 

خریدداری  MERCKاز شرکت که اکسید نیکل و آلومینیوم 
اختلاط مدواد اولیده بدر اسداک ترکیدب اسدتوکیومتری شدند. 

 ( صورت گرفت.1مطابق رابطه )

(1) 8Ni+3NiO+13Al=11NiAl+Al2O3 

آسیاکاری مکانیکی مخلوط پودری در دستگاه آسیا با مددل 
PM200  سدداخت شددرکتRetsch  از کشددور آلمددان ان ددام

آسیاکاری از جنس فدودد زند   شد. آسیاکاری در محفظه
میلی لیتر در سدرعت ردرخش آن برابدر  252نزن و با ح م 

دور بر دقیقه و نسبت وزنی گلوله بده پدودر برابدر ده بدا  282

گلوله های کاربید تنگسدتن ان دام شدد. یدک درصدد وزندی 
اسددید اسددتکاریک بدده عنددوان عامددل کنتددرل کننددده فرآینددد بدده 

ری در دمددای محددی  و محفظدده آسددیا افددزوده شددد. آسددیاکا
هدددای بدددرای بررسدددی .اتمسدددفر هدددوا صدددورت پددد یرفت

 XRDهددای فددازی از و بررسددی SEMریزسدداختاری از 
  استفاده شد.

 نتایج و بحث
های پودری پس از هر مرحله تخلیده نتایج آنالیز فازی نمونه

گدزارش شدده  1در شدکل  های مختلدفدر زمان ظرف آسیا
در پودر مخلوط شده و  شودگونه که مشاهده میاست. همان

هدای پودر آسیاکاری شده به مدت یدک سداعت تنهدا پیدک
قابددل مشدداهده هسددتند و  NiOو  Ni ،Alمددواد اولیدده یعنددی 

دهندده در ظدرف آسدیا رخ ندداده واکنشی بین مدواد واکدنش
است. این در حالی است که با افزایش زمدان آسدیاکاری بده 

-هر مدیدر طیف ظدا Al2O3و  NiAlهای پیک دو ساعت، 

در  در نتی دهشوند. کاملاً ناپدید می NiOهای شوند و پیک
فاصله زمانی یدک و دو سداعت آسدیاکاری بدین مدواد اولیده 
واکنش صورت گرفته است. با افدزایش زمدان آسدیاکاری از 

شدود. پدس از های آلدومینیم و نیکدل کاسدته مدیشدت پیک
آلدومینیم  هدایپیدک ،آسیاکاری به مدت رهار و نیم ساعت
هدای نیکدل در طیدف قابل مشاهده نیست در حالی که پیک

XRD دیگدر نیدز د. این پدیدده در نتدایج مراجد  شودیده می
های یک فداز در فرآیندد مشاهده شده است؛ پهن شدن پیک

آلیاژسازی مکانیکی پدیده رای ی است کده بده علدت ای داد 
-4] دهددها رخ میهای داخلی و ریز شدن دانهشدن کرنش

. از آن ایی که پودر آلومینیم به شدت نرم است در حدین [5
کند و در آسیاکاری تغییر شکل سریع و شدیدی را ت ربه می

تدر اتفدا  های آن سدریعنتی ه پهن شدن و ناپدید شدن پیک
های نیکل به دلیدل سدختیب بیشدتر افتد، در حالی که پیکمی

تدر آن تددا آن نسدبت بده آلدومینیم و در نتی دده تغییدر شدکل کم
 12س از پد. [5]مدت زمدان بیشدتری قابدل مشداهده اسدت 
تنهدا حودور دو ، 1ساعت آسیاکاری، آنالیز فازی در شکل 

دهدد. بدا افدزایش را نشان مدی Al2O3و  NiAlفاز محصول 
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تنهدا  XRDسداعت، در نتدایج  12زمان آسدیاکاری پدس از 
-را مشاهده می Al2O3و  NiAlهای دو فاز پهن شدن پیک

 شود.

های مختلف های پراش اشعه ایکس برای مخلوط پودری در زمانطیف -1شکل  
 آسیاکاری.

مربدوط بده  صورت گرفته با اصدلا  ریتولدد نتایج محاسبات
بدر حسدب  هاوجود در نمونهفازهای مهای کریستالیتاندازه 

نتددایج اسددت.  گددزارش شددده 2 در شددکلزمددان آسددیاکاری 
 ،زمددان آسددیاکاریبددا بددادرفتن کدده  ندددنشددان دادمحاسددبات 

یابد که مطابق انتظدار اندازه کریستالیت در فازها کاهش می
هدای اولیده است. نرخ کاهش در اندازه کریستالیت در زمدان

آسیاکاری بداد بدوده و بدا گ شدت زمدان آسدیاکاری کداهش 
شود و به یک حالدت پایددار نزدیدک یافته و تقریباً ثابت می

قابدل مشداهده اسدت در  2همانگونده کده در شدکل  شود.می
هددای آسددیاکاری اندددازه کریسددتالیت هددر دو فدداز تمددام زمددان
 در محدوده نانومتری قرار دارند. (NiAl,Al2O3)محصول 

و  NiAlاندددازه کریسددتالیت سدداعت  12بددا آسددیاکاری تددا 
Al2O3   نددانومتر رسددید و بددا ادامدده  11و 11بدده ترتیددب بدده
 8حددود بده   سداعت ایدن مقدادیر 02سدیاکاری تدا فرآیند آ

نشدان های محققین دیگر نیز پژوهش .نانومتر کاهش یافت
تددوان بدده داده اسددت کدده بددا روش آسددیاکاری مکددانیکی مددی

کامپوزیتهددایی بددا زمیندده و تقویددت کننددده نانوسدداختار دسددت 
  [.2یافت]

 
تغییرات اندازه کریستالیت فازهای موجود در نمونه پودر با زمان  -2شکل

 آسیاکاری مکانیکی.
 

، تصاویر ریزساختاری با فازهای احتمالی تعیین 3در شکل 
آسدیاکاری های برای نمونه EDSشده توس  آنالیز شیمیایی 

با توجه بده های متفاوت نشان داده شده است. شده در زمان
تصویر ریزسداختاری و آندالیز شدیمیایی در پدودر آسدیاکاری 

، اخدتلاط الدف(-3)شده به مددت یدک سداعت در شدکل 
مکانیکی فازهدا، تغییدر شدکل پلاسدتیک  رات و فدرورفتن 

فدداز نددرم آلددومینیم بدده   رات نیکددل و اکسددید نیکددل در بسددتر
و اثددری از فازهددای  رت دیدده دیدده قابددل مشدداهده اسددتصدو

ریزساختار نمونه پودری در . شودمحصول واکنش دیده نمی
 رات  (ب-3)آسیاکاری شده به مدت دو ساعت در شکل 

به این معندا کده ریزسداختار نیدز  شوددیده می NiAlتک فاز 
بددا . کندددتشددکیل فدداز محصددول را در ایددن نموندده تأییددد مددی

تنها دو ، (ج-3)ساعت از آسیاکاری در شکل  12گ شت 
قابل مشاهده هسدتند در نمونه  Al2O3و  NiAlفاز محصول 

نشددان دهنددده   (د-3)سدداعته در شددکل  02پددودر  و نموندده
دستیابی به یک ریزساختار یکنواخت در کل پدودر اسدت و 

بدا یدک توزیدع همگدن در بسدتر  Al2O3در همه  رات، فاز 
هدا، مشداهدات در کلیه نمونده پراکنده شده است. NiAlفاز 

ریزساختاری و ترکیب شیمیایی فازها مؤیدد نتدایج مشداهده 
 ( است.1شده در آنالیز فازی )شکل 
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تصویر ریزساختاری از سطح مقط   رات پودر آسیاکاری شده  و  -3شکل 

، از مناطق مختلف EDSتعیین فازهای احتمالی بر اساک آنالیز عنصری 
 .ساعت 02ساعت و د(  12ساعت، ج(  2ساعت، ب(  1الف(

 

 نتیجه گیری

دقیقده  112پدس از گ شدت  نتایج این پژوهش نشان دادند
-از آسیاکاری واکنش بین مواد اولیه در ظرف آسدیا رخ مدی

دهد. در اثر این واکنش، اکسید نیکل کاملاً مصرف شده و 
ادامده شدوند. بدا تولید می Al2O3و  NiAlفازهای محصول 

مواد اولیه به طور  ،ساعت 12فرآیند آسیاکاری مکانیکی تا 
  Al2O3و  NiAlکامل مصرف شده و تنها دو فاز محصدول 

-در نمونه پودری موجود در محفظه آسیاکاری مشداهده مدی

سدداعت،  02شددوند. بددا بددادتر رفددتن زمددان آسددیاکاری تددا 
تددرف فدداز آلومینددا در ریزسدداختار بدده سددمت توزیددع یکنواخددت

انددددازه و  روددر  رات پدددودر پدددیش مدددی NiAlتریس مدددا
سددداعت  02یابدددد. در پدددودر هدددا کددداهش مدددیکریسدددتالیت

با یک توزیع همگدن در بسدتر  Al2O3آسیاکاری شده ، فاز 
 در همه  رات پراکنده شده است. NiAlفاز 
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