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 دما بـالا بـه علـت نقطـه ذوب           كي به عنوان سرام    العاده  خواص فوق  وميتانيدتيتري و ن  ديكارب: چكيده
بـه  خواص خوب  MgAl2O4 نلي آنها با اسپتيكامپوز.  دارندي عال ي و خوردگ  شيبالا، مقاومت به سا   

 نــهي در زمTi(C,N) يهــا ستاليــ نانوكرهيــبــه منظــور ته.  در صــنعت فــولاد داردرگــدازيعنــوان د
MgAl2O4 ــتوك ــوط اسـ ــايومتري مخلـ ــا   و دودهMgO ،Al ،TiO2 ي پودرهـ ــربن در دماهـ    يكـ

°C1600-1200  پـراش اشـعه     زي از آنـال   ي فـاز  يبه منظور بررس ـ  .  قرار گرفتند  ي حرارت اتي تحت عمل 
 ي در دمـا   MgAl2O4Ti(C,N) تي ـنـشان داد كـه كامپوز      XRD زي آنـال  جيتـا ن.  استفاده شـد   كسيا

°C1600 فاز  . شود ي م لي تشكTi(C,N)   تيستالي ـ متوسـط كر   زي با سـا nm45  گـردد  ي م ـ لي تـشك .
         . شده استلي تشكنلي اسپنهي در زمTi(C,N) فاز دهد ي نشان مSEM ريتصاو

  .ختارزساي، رTi (C,N) نل،ي اسپت،يكامپوز: كلمات كليدي

  مقدمه -1
، مقاومـت بـالا در برابـر شـوك      )C/6-10×6/7°( به علت ضريب انبـساط حرارتـي مناسـب           MgAl2O4اسپينل  

هاي قليايي و اسـيدي بـه        و مقاومت خوب در برابر خوردگي توسط مذاب       ) C 2135°(حرارتي، نقطه ذوب بالا     
هـاي فـولادي،     ان و پاتيـل   هـاي سـيم    طور وسيعي در كاربردهاي مختلف مانند نسوزهاي مـصرفي در كـوره           

. ]1[ شـود  هاي رطوبتي، مواد سراميكي شفاف و به عنوان پايه كاتاليست در صنايع نفـت اسـتفاده مـي                  سنسور
مقاومت خـوب در برابـر   و ) kg/mm22160 (، سختي بالا)C2950°( داراي نقطه ذوب بالا      (TiN)نيتريدتيتانيوم  

كاربيد تيتانيوم نيز داراي نقطه ذوب      ]. 2[وژني و احيايي است     هاي اسيدي و قليايي در اتمسفرهاي نيتر        سرباره
ــالا، هــدايت الكتريكــي )C3260°(بــالا  ــالا، مقاومــت شــيميايي ب ــالا ) μΩcm-161 (، ســختي ب   و حرارتــي ب

) Wm-1c-12/33 (4و3[باشد  مي[ .TiC و TiN مكعبي  به دليل داشتن ساختارF.C.Cكاملاً در  نوع نمك طعام ،
دهند كه خواص مطلوب بالا را نيـز دارد و در            مي Ti(C,N)لول جامد كربونيتريدتينانيوم     و مح  شوند  هم حل مي  

ها، ابـزار     اواني در پوشش  بنابراين پتانسيل كاربردي فر   . باشد  مي TiCدماي بالا در برابر مذاب فولاد پايدارتر از         
 خـواص   تـوان   مـي  Ti(C,N)ل بـا    با كامپوزيت كـردن اسـپين     . ها و ديرگدازهاي كامپوزيتي دارد     متبرش و سر  

 خواص خـوب و پتانـسيل       MgAl2O4-Ti(C,N)هاي   كامپوزيت]. 1،5[مكانيكي گرم و سرد اسپينل را بهبود داد         
اي براي استفاده در صنعت آلومينيم و فولاد دارد و در نسوزهاي حاوي كربن به صـورت درجـا تـشكيل                      بالقوه
 تشكيل اسپينل درجـا موجـب انبـساط ديرگـداز     Al2O3-MgO-Cدر ديرگدازهاي حاوي گرافيت مثل     . شوند مي
گردد  گردد كه سبب بسته شدن درزهاي مابين آجرها و در نتيجه يكپارچه شدن جداره نسوزكاري شده مي                 مي

در ايـن ديرگـدازها چنانچـه از        ]. 6[ يابـد  و نفوذ و تراوش سرباره كاهش و مقاومت به خوردگي افـزايش مـي             
تـري   توان خواص مطلوب    استفاده گردد يا به صورت درجا تشكيل گردد، مي         MgAl2O4-Ti(C,N)نانوكامپوزيت  
در كـوره اتمـسفر   به روش احياي آلومينوترميك و را  MgAl2O4/TiNسنتز كامپوزيت    Yuanbing. انتظار داشت 
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 بالا صوخلبا   MgO  آناتاس و  TiO2 انجام داده است كه از پودر آلومينيم تجاري،          C1400°نيتروژني در دماي    
 MgAl2O4-Ti(C,N) هدف از اين تحقيق بررسـي دمـاي تـشكيل درجـا كامپوزيـت                .]7،8[ استفاده كرده است  

            .باشد  در بستر كك ميMgO-Al-TiO2-Cنانوكريستاليت با استفاده از مواد اوليه 

  هاي انجام آزمايش روش -2
، ) ميكـرون  45، اندازه ذرات زيـر      %98خلوص  (ي مورد استفاده در اين تحقيق شامل پودر آلومينيوم           اوليه مواد

   و دوده كــربن بــه منظــور ســنتز پــودر كــامپوريتي ),µm4 Merck(، منيزيــاي مــرك )μm3(تيتانيــاي مــرك 
MgAl2O4-Ti(C,N)دهد  آناليز شيميايي مواد مورد استفاده را نشان مي1جدول . باشد ، مي.     

  )درصد وزني(آناليز مواد اوليه  -1 جدول

 CaO Fe2O3 TiO2 MgO  نوع ماده اوليه

  <Merck 1  05/0  -  98منيزياي 
  -  <99  >055/0  -  تيتانياي مرك

، پودر آلومينيم، تيتانيا، منيزيا مطـابق بـا نـسبت اسـتوكيومتري             MgAl2O4-Ti(C,N)هاي   براي تهيه كامپوزيت  
 نـي  درصد وز  50دف ساختن كامپوزيتي با     ه. دوده كربن با هم مخلوط و آسياب شدند       % 10 همراه با    1معادله  

MgAl2O4 درصد وزني 50 و Ti(C,N)بوده است .   
1(                            8Al+6TiO2+4MgO+3N2 = 4(MgO.Al2O3) + 6TiN  

، اكسيژن و   21%دانيم هوا شامل     طور كه مي   همان. شود از بستر ككي تأمين مي    ) 1(نيتروژن موجود در معادله     
  .شود  تشكيل ميN2 و COافتد و پيوسته گاز  فاق ميات) 2(در بستر ككي معادله . باشد ، نيتروژن مي%79

2(                                      2C(s) + N2(g) + O2(g) = 2CO(g) + N2(g)  
 به صورت خشك مخلوط شـدند   min10ميل به مدت     پودرهاي توزين شده به منظور اختلاط بهتر در فست        

از سپري كردن مرحله ايجينگ  حاصله پس  پودرهاي. رزين نووالاك مخلوط شدند3%و به منظور پرس با      
پودرهـا بعـد از مخلـوط       . در هاون چيني آسياب شدند تا پودري همگن از لحاظ توزيع چسب آن پديد آيـد               

محوره در   گرم از پودرها توسط پرس تك5/1مقدار .  در كيسه سربسته نگه داشته شدندh24شدن به مدت 
هـاي     نمونـه  .ه صورت قـرص درآورده شـدند       ب MPa100 تحت فشار    mm10قالب فولادي با قطر و ارتفاع       

 مراحل كلي انجام آزمـايش را نـشان   1 شكل .ند خشك شدC120° در دماي h3  حاصل از پرس به مدت
     .دهد مي

  
  فلوچارت كلي مراحل انجام كار -1 شكل

ها دربستر ككي در بوته سربسته قرار داده شدند، سـپس در كـوره الكتريكـي قرارگرفتـه و در دماهـاي                       نمونه
به منظور آناليز اشعه ايكس .  تحت عمليات حرارتي قرار گرفتندh3 و زمان نگهداري C1600° و 1400، 1200

 بـا   PW1800مـدل    PHILIPS توسط دستگاه ديفراكتومتر     XRDآناليز  .  تهيه شد  > mµ53بندي    پودري با دانه  
سـي ريزسـاختاري ابتـدا      بـه منظـور برر    .  گرفته شـد   kV30، فيلتر نيكل و ولتاژ كاربردي       (CuKα)تارگت مس   

هـا   هـا، سـطح مقطـع آن    هاي بعد از پخت انتخاب شدند و پس از شكـست نمونـه   هاي مناسبي از نمونه    نمونه
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 مورد مطالعه ريزساختاري قـرار  VEGAIIXMU مدل TE SCANميكروسكوپ الكتروني شركت  توسط دستگاه
   .گرفتند

   و بحثجينتا -3
 و چـسب رزينـي در       Al  ،TiO2  ،MgO  ،Cهاي تركيب استوكيومتري     هاي حاوي بچ    نمونه XRD الگوي   2شكل  

ــي   ــشان م ــف ن ــستر ككــي را در دماهــاي مختل ــد ب ــاي  در. ده ــپينل C1200°دم  و MgAl2O4 فازهــاي اس
Mg4Al2Ti9O25 (MAT)    و اسپينل MA هاي شاخص هستند، با افزايش دما تا          پيك°C1400   هـاي    شدت پيـك

MgTi2O5   و MAT    پينل  هاي اس   كاهش و شدت پيكMA   هـاي    يابـد و پيـك      افزايش مـيTiC   و TiN   نمايـان 
 داريم و پيك ديگـري در حـد         Ti(C,N) و   MA كامپوزيت كاملي از اسپينل      C1600°شود تا اينكه در دماي       مي

    .شود  ديده نميXشناسايي اشعه 

  
   Cº 1600 و 1400، 1200 پخته شده در دماهاي Cو Al ،TiO2 ، MgOها حاوي   نمونهXRDالگوي  -2 شكل

   .در بستر كك

شـود، انتظـار      در همه جا بخصوص در سـطح پخـش مـي           Alكند، مذاب     تجاوز مي  Alوقتي دما از نقطه ذوب      
 و غيـره    TiO2-x  ،Ti  ،Al2O3  ،Al2OCبر است به طوري كـه         احيا شود ولي اين كار زمان      Al توسط   TiO2رود   مي

 حاصل از اتمسفر وجود دارد، بـه        N2، كربن و    MgOعملاً وجود دارند، بنابراين احتمال واكنش فازهاي فوق با          
   . گردد  و غيره تشكيل مي TiN،(MAT) ، فاز تيتانات آلومينيم منيزيم MAطوري كه در ابتدا اسپينل 

تيتانيوم و در نهايـت  آن به انواع اكسيدهاي فرعي اكسيد حاصل از CO در بستر ككي و همچنين    TiO2احياي  
TiC 9[ي زير صورت گيرد ها  مطابق واكنشتواند مي:[  

4TiO2(s) + bC (s) → Ti4O7 (g) + CO (g)                   3(  
3Ti4O7(s) + bCO (g) → 4Ti3O5 (s) + CO (g)                 4(  
Ti3O5 + 8C (g) → 3TiC(s) + 5CO (g)                     5(  

 و 1400،1200 در دماهـاي  )440(و ) 422(، )400(، )220( با استفاده از صفحات ميانگين پارامترشبكه اسپينل 
°C1600 آورده شده است3اي در شكل   محاسبه شد كه نتايج به صورت نمودار ميله6 با استفاده از رابطه .   

a = λ(√(h2 + k2 + l2)) / 2sinθ                          6(  
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  تغييرات پارامتر شبكه اسپينل با دما -3 شكل

در مواضـع    +Mg2جـايگزين    +Al3 دما، اسپينل غنـي از آلومينـا داشـته باشـيم يعنـي               رفت با افزايش   انتظار مي 
تتراهدرال شود و براي جبران بار، جاهاي خالي كاتيوني در مواضع اكتاهـدرال ايجـاد شـود، در نتيجـه انـدازه                      

ج نـشان داد     به زواياي بالاتر روند، ولي نتاي      Xهاي اشعه     و پيك  كند شبكه از حالت نرمال شروع به كاهش مي       
بـه دليـل     +Ti4شبكه اسپينل افزايش يافته است، اين مسـئله بـه ايـن علـت اسـت كـه                   با افزايش دما پارامتر   

 وارد شبكه اسپينل شده و در آن حل شده است،          MgAl2O4 (MA) و   Mg2TiO4 (M2T)انحلال كامل در اسپينل     
باشـد،   مـي ) nm065/0( +Mg2و ) nm050/0( +Al3داراي اندازه يوني بزرگتر از ) Ti4+) nm068/0به علت اينكه    

   .روند تر مي  به زواياي پايينXهاي اشعه  باعث افزايش پارامترشبكه اسپينل شده و پيك
 پهناي پيك B سايز كريستاليت، t محاسبه گرديد كه در اين فرمول 7 از رابطه Ti(C,N)هاي  اندازه كريستاليت

 بـا سـايز    Ti(C,N)كـه نتيجـه نـشان داد كـه          . باشـد   مـي  Xشـعه    نصف زاويه پراش ا    өدر نصف ارتفاع آن، و      
    . ايجاد شده استnm45 كريستاليت

t = 0.9λ / B cos(ө)                                7(  

  
  در بستر كك h3 به مدت C 1600° پخته شده در دماي C و MgO ،Al ،TiO2 نمونه حاوي SEMتصوير  -4 شكل

مطابق بـا شـكل   . دهد  را نشان ميC1600°نمونه پخته شده در دماي  تصوير ميكروسكوپ الكتروني  4شكل  
    .اند  در زمينه اسپينل تشكيل شدهnm500  با اندازه متوسط ذراتTi(C,N)ذرات 
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  نتايج -4
  امكان توليد پودر كامپوزيتيMgAl2O4-Ti(C,N)    با اسـتفاده از مخلـوط پودرهـاي MgO،Al  ،TiO2 و دوده 

  . دارد وجود C 1600° كربن در دماي
      تا   1200با افزايش دما از °C 1600    پارامترشبكه اسپينل MgAl2O4    يابـد بـه عـواملي چـون          افـزايش مـي

   .در آن ارتباط داده شده است +Ti4انحلال 
 هاي فاز  سايز متوسط كريستاليتTi(C,N) تشكيل شده در °C1600 ،nm45باشد  مي.    
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