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و در  NiTiكان سنتز مستقيم از طريق فرايند آلياژ سازي مكانيكي و كريستاليزاسيون فاز آمورف براي تشكيل تركيب بين فلزي ام            

آلياژ سازي مكانيكي به . دو نوع پودر عنصري تيتانيم و نيكل خالص داخلي وخارجي آزمايش شد. نهايت ساخت قطعات نانوساختار بررسي شد

براي بررسي فرايند آمورفيزاسيون و تشكيل فاز از دستگاه هاي . ساعت درون آسياب گلوله اي سياره اي تحت گاز آرگون انجام شد 50مدت 

با ابعاد  NiTiبررسي ها تشكيل تركيب حافظه دار . پراش اشعه ايكس، كالريمتري تفريقي روبشي و ميكروسكوپ الكتروني روبشي استفاده شد

هيچ تركيب بين فلزي  NiTiدر حالي كه غير از . نانو متري پس از كريستاليزاسيون فاز آمورف حاصل از آلياژ سازي مكانيكي را نشان داد

با تركيبات  NiTiولي انجام فرايند تف جوشي، باعث جايگزيني تركيب حافظه دار . ديگري در الگوي پراش اشعه ايكس قابل شناسايي نبود

Ni3Ti  وTi2Ni گرديد.
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ي مكانيكي و بررسي رفتار تف ف ايجاد شده با فرايند آلياژ سازاز فاز آمور NiTiسنتز ساختار نانو كريستال 
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 :چكيده

و در  NiTiتشكيل تركيب بين فلزي  برايو كريستاليزاسيون فاز آمورف  فرايند آلياژ سازي مكانيكياز طريق  مستقيم امكان سنتز

آلياژ . آزمايش شدخارجي ي وداخلخالص  و نوع پودر عنصري تيتانيم و نيكلد. شدنهايت ساخت قطعات نانوساختار بررسي 

بررسي فرايند براي . سياره اي تحت گاز آرگون انجام شداي ساعت درون آسياب گلوله  50سازي مكانيكي به مدت 

وپ الكتروني روبشي و ميكروسك ه ايكس، كالريمتري تفريقي روبشيفاز از دستگاه هاي پراش اشعتشكيل آمورفيزاسيون و 

حاصل از آلياژ سازي كريستاليزاسيون فاز آمورف پس از ابعاد نانو متري با  NiTiتركيب حافظه دار بررسي ها تشكيل . استفاده شد

 .دبوشناسايي ناشعه ايكس قابل در الگوي پراش هيچ تركيب بين فلزي ديگري  NiTiاز  غيردر حالي كه . مكانيكي را نشان داد

 .گرديد Ti2Niو  Ni3Tiبا تركيبات  NiTi باعث جايگزيني تركيب حافظه دار ،انجام فرايند تف جوشيولي 

 :مقدمه

ها اين   آن .دهه شصت ِقرن بيستم ميلادي معرفي شد در اواخر نشو همكارا بنيامين روش آلياژ سازي مكانيكي اولين بار توسط

روش  ايجاد ساختار نانو كريستال با. اكسيدي به كار بردند روش را به منظور توليد سوپرآلياژهاي پايه نيكلي استحكام يافته با ذرات

سي قرار گرفته و نتايج نشان مي در بسياري از فلزات، آلياژ ها، تركيبات بين فلزي و سراميك ها مورد برر آلياژ سازي مكانيكي

اين ويژگي در كنار تجهيزات ساده و همچنين . دهد كه اين روش قادر به ايجاد ساختار نانو كريستال در تقريباً همه اين مواد است

يكنواختي محصول نهايي باعث گرديده كه روش آلياژ سازي مكانيكي به طور گسترده اي براي ساخت مواد نانو كريستال در 

 .]1[ قياس آزمايشگاهي و صنعتي مورد استفاده قرار گيردم

يكي از روش هاي بسيار . مواد با خواص مكانيكي و كاركردي بالا، در بسياري از حوزه هاي پزشكي و توليدي مورد نياز مي باشد

مبناي افزايش كانيكي بر كاركردي و مكانيكي بالا در آلياژ حافظه دار نيكل تيتانيم، انجام عمليات م موثر جهت ايجاد خواص

زيست سازگاري قابل قبول، مقاومت به خوردگي خوب، خواص فيزيكي  .و نهايتاً كاهش اندازه دانه ها مي باشد دانسيته نابجايي ها

و مكانيكي منحصر به فرد، مانند انعطاف پذيري خوب در دماي اطاق، قابليت جذب ارتعاشات، اثر حافظه شكل حرارتي و پتانسيل 

از طرفي نانو ذرات كاملاً خالص با كريستال هاي زياد، توليد شده توسط . گزارش شده است Ni-Tiد پيوند با استخوان براي ايجا

. فرايند آلياژ سازي مكانيكي مساحت سطح زيادي را توليد مي كند كه براي ايجاد خواص پيوند استخواني مطلوب است

از اين رو در  .ر ساخت ايمپلنت هاي ارتوپدي و كاربرد هاي دنداني را بهبود بخشدبكارگيري فناوري نانو مي تواند نرخ موفقيت د



، روش آلياژ سازي مكانيكي در صورت كنترل بين فلزي  NiTiميان روش هاي متالورژي پودر بكار گرفته براي توليد تركيب  

 .]1-7[.خواهد بوددقيق فرايند و بهينه سازي پارامتر هاي آن روش مناسب و موفقي 

چرا . سازي مكانيكي بسيار محتمل استژ ين فرايند آلياحاما با توجه به ماهيت ترموديناميكي اين آلياژ امكان ايجاد فاز آمورف در 

در حالت كلي براي تشكيل فاز آمورف و انجام . وجود دارد Ni-Tiسيستم آلياژي  لازم براي تشكيل ساختار آمورف دركه شرايط 

 :حالت جامد در يك سيستم آلياژي دو شرط بايد برقرار باشد واكنش آمورفيزاسيون در

د-1

 .و عنصر آلياژي بايد گرماي اختلاط منفي بزرگي داشته باشند

ي-2

 .كي از عناصر بايد قابليت نفوذ بسيار سريع در ديگري را داشته باشد

كند و شرط دوم تضمين كننده  در واقع شرط اول، نيروي محركه كافي براي انجام واكنش كريستال به آمورف را تضمين مي

با  NiTiآلياژ . صدق مي كند NiTiآلياژ در  شرط هر دوكه . ]8[تشكيل فاز آمورف با نرخ معقول و قابل قبولي مي باشد

Kg/molگرماي اختلاط منفي بزرگي به ميزان داراي  50Ti- 50Niتركيب
همچنين ضريب نفوذ نيكل در تيتانيم . است -144/9-

، تركيبات بين فلزي  Ni-Tiسيستم دوتايي با توجه به دياگرام فازي از طرفي  .]9و  8[نفوذ تيتانيم در نيكل است بالاتر از ضريب 

تركيب اول  فاقد مشخصه حافظه داري بوده و  دوكه . حضور دارنددر اين سيستم  NiTi وNi3Ti, ، NiTi2شامل  متعددي پايدار

تغييرات انرژي آزاد در فازها به گونه اي است كه تشكيل فاز هاي و  .اشدخاصيت حافظه شكل مي ب دارايNiTi فقط تركيب 

Ti2Ni  وTiNi3  را آسان تر ازNiTi سازي ژ همچنين با توجه به تحقيقات صورت گرفته توسط محققين مختلف، آليا .مي نمايد

به عنوان مثال امكان تشكيل مستقيم . مكانيكي پودر هاي عنصري نيكل و تتيتانيم، منجر به نتايج مختلف و متفاوتي شده است

يا مخلوطي از محلول جامد و فاز و  كانيكي پودر هاي مذكور گزارش شده استبا انجام آلياژ سازي م NiTiتركيب بين فلزي 

از طريق فرايند آلياژ  NiTiدر هر حال تشكيل مستقيم تركيب حافظه دار . آمورف در نتيجه انجام اين فرايند تشكيل شده است

تشكيل فاز  قابليتو با توجه به  بنابراين .به نظر مي رسدزي مكانيكي، بدون حضور هيچ تركيب بين فلزي ديگر بسيار دشوار سا

 كريستاليزاسيون فاز آمورف ايجاد شده در حين آلياژ سازي مكانيكي با هدف  تشكيل مطالعه رفتار، NiTiآمورف در سيستم 

يجاد شده در حين كريستاليزاسيون، براي ايجاد ساختار ل هاي ااجلوگيري از رشد كريسترويكرد  و با ، NiTiبين فلزي   تركيب

نانو كريستال،  NiTiفاز آمورف را بصورت تركيب بين فلزي  بتوان كه حالتي .نانو كريستال بسيار جالب توجه به نظر مي رسد

 يكديگردر حين آلياژ سازي مكانيكي با  و پودر نيكل پودر هاي عنصري تجاري و خالص تيتانيم در اين پژوهش رفتار. كرد متبلور

 NiTiبين فلزي رارتي و رفتار تبلور آن ، تركيب و با تشكيل فاز آمورف در حين اين فرايند و مطالعه پايداري ح. مقايسه شده است



 .و در ادامه رفتار پودر هاي حاصل در حين تف جوشي مورد بررسي قرار گرفته است .سنتز شده است

 :ش تحقيقرو

  .ارائه شده است 1مشخصات اين پودر ها در جدول . در اين تحقيق از دو نوع پودر هاي عنصري نيكل و تيتانيم استفاده شد

 مشخصات پودر هاي مورد استفاده -1جدول                     

 

 نيكل داراي شكل كروي مي همان طور كه مشخص است پودر . ، آورده شده استBپودر هاي نوع  SEM تصاوير  1در شكل 

  .تيتانيم داراي اشكال غير منظم و كشيده هستند ذراتدر حالي كه .باشند

 

 Bپودر تيتانيم نوع -و ب Bپودر نيكل نوع   -الف  SEMتصاوير -1شكل 

 ردو 300سرعت چرخش سپس در دستگاه آسياب گلوله اي سياره اي با . ، توزين شدند50-50ابتدا پودر ها با نسبت اتمي 

انتخاب شد و جنس كاپ و گلوله  10:1 نسبت گلوله به پودر. ب كاري شدندآرگون آسياگاز  اتمسفر بر دقيقه و تحت

ساعت دستگاه  10در پايان هر  وساعت ادامه يافت  50عمليات آسياب كاري تا  .بودهاي مورد استفاده از فولاد زنگ نزن 

ساعت ادامه يافت تا  12 فرايند آسياب كاري پس ازهر بار نمونه برداري  و نيز در.خاموش شده و نمونه برداري انجام شد

 XRDاز دو نوع دستگاه . از گرم شدن بيش از حد ذرات پودر جلو گيري شوديافته و در ها كاهش در اين مدت دماي پو



 از جنس ديگريدر  وCu K - λ = 0.154 nm) (از جنس مس در يكي از آنها لامپ كاتدي بكار گرفته شده . استفاده شد

بر مبناي شرر و  و  هال –رابطه ويليامسون طريق محاسبه اندازه كريستاليت ها از  .بود Co K - λ = 0.178 nm) (كبالت 

پس از فرايند تف جوشي از  نمونه هابراي بررسي مورفولوژي پودر ها و نيز ساختار . شد انجام XRDپهنايش الگو هاي 

بود و براي EDX دستگاه ميكروسكوپ الكتروني مجهز به سيستم . استفاده شدLEO ساخت شركت  SEMدستگاه 

براي بررسي ساختار آمورف و  .آناليز عنصري فاز هاي مشاهده شده در تصاوير ميكروسكوپي اين سيستم بكار گرفته شد

. انجام شد oC500 در محدوده دماي اتاق تا (DSC)كالريمتري تفريقي روبشي آزمون رفتار حرارتي پودر آسياب شده 

عمليات  DSC، با توجه به نتايج بدست آمده از آزمون ر به تشكيل ساختار آمورف شده بودكه منج Bبراي پودر نوع 

حاصل از فرايند آسياب  ايقرص شكل ازپودر ه ينمونه ها .در جه سانتي گراد انجام شد 500كريستاليزاسيون در دماي 

همچنين براي  .تف جوشي شدند oC1050در دماي فشرده سازي و  MPa500توسط پرس تك محوره تحت فشار كاري 

 (وش تف جوشي دو مرحله اي ركارايي  جلوگيري از رشد دانه هاي نانو متري ايجاد شده در حين فرايند آسياب كاري،

TSS ( ده به مدت اين روش، نمونه هاي قرصي شكل ديگري از پودر آسياب كاري شانجام براي  .مورد بررسي قرار گرفت

درجه سانتي گراد تف  1000و  900 ، 800 ، 700 ، 600فشرده سازي و در دماهاي  oC500ساعت و آنيل شده در  50

 .جوشي شده و فاز ها و تركيبات تشكيل شده در آنها پس از فرايند تف جوشي مورد بررسي قرار گرفت

 نتايج و بحث

 تغييرات ساختاري در حين آلياژ سازي مكانيكي 

بر حسب  Aنوع  Ni ۵٠Ti۵٠ساعت از پودر  50الگوي پراش اشعه ايكس را براي نمونه آلياژ سازي مكانيكي شده به مدت  2 شكل

طور كه در اين شكل ديده مي شود، پيك هاي مربوط به نيكل و تيتانيم عنصري در نمونه در  همان .نشان مي دهد تابعي از زمان

با تداوم فرايند آسياب كاري ، شدت پيك هاي . سازي مكانيكي كاملاً مشخص است حالت مخلوط شده و قبل از عمليات آلياژ

اين روند نشانگر انجام فرايند آلياژ سازي و كاهش ميزان عناصر . مربوط به نيكل و تيتانيم عنصري كاهش زيادي را نشان مي دهد

ساعت از انجام فرايند آلياژ  10س از گذشت پ )مارتنزيتي( NiTi (B19')تشكيل تركيب بين فلزي . در حالت فلزي مي باشد

له ها به ذرات پودر، و پهن شدن و ثر انرژي اعمالي توسط برخورد گلودر واقع در ا .سازي مكانيكي مويد اين مطلب مي باشد

د كه جوش سرد متعددي كه در طي فرايند آسياب كاري اتفاق مي افتد، ساختار لايه اي از عناصر نيكل وتيتانيم شكل مي گير

همچنين بي نظمي هاي اتمي زيادي در ساختار پودر ها بوجود مي آيدكه باعث ايجاد . منجر به شروع فرايند آلياژ سازي مي شود

. و بنابراين تحت اين شرايط فرايند آلياژ سازي شروع به وقوع و پيشروي خواهد كرد. مسير هاي نفوذ بازتري در ساختار مي شود

يند آلياژ سازي مكانيكي، كرنش هاي شبكه اي زيادي در ساختار بوجود آمده و اندازه كريستاليت ها نيز همچنين در اثر انجام فرا

و از طرفي چون دگرگوني تشكيل مارتنزيت نياز به اعوجاج و كرنش شبكه اي دارد، اعوجاج بوجود آمده و . كاهش مي يابد

 20همان طور كه در الگوي پراش مربوط به  .ز مارتنزيتي شده استكاهش اندازه دانه ها باعث سهولت تشكيل و پايداري بيشتر فا

 ، تشكيل يك NiTiساعت ديده مي شود، پيك نيكل در حال حذف شدن بوده و همراه با پيك ظاهر شده در زاويه مربوط تركيب 



 

 Cu K - λ = 0.154 nm) (نيكيدر زمان هاي مختلف آلياژ سازي مكاA 50Ti50 Ni نوع را براي پودر X الگوهاي پراش اشعه -2شكل 

تركيب ديگري كه در الگوي تفرقي اشعه . كه نشانگر تداوم و پيشروي فرايند آلياژسازي مي باشد. پيك پهن را داده است

X  اين نمونه شناسايي شد، تركيب اكسيد تيتانيمTio2 با توجه به اين كه . كه يك تركيب ناخواسته و مضر است. بود

كردن ابزار هاي آسياب كاري، براي اجتناب از حضور اكسيژن و يا تركيبات اكسيدي ديگر در آنها،  تلاش زيادي در تميز

انجام شده بود، و با توجه به تمايل بسيار بالاي عنصر تيتانيم به اكسيداسيون، وجود ناخالصي ها و تركيبات اكسيدي در 

 40نمونه آلياژ سازي مكانيكي شده به مدت  Xاشعه طور كه در الگوي تفرق  همان.پودر مصرفي محتمل به نظر مي رسد

كه در مراحل قبلي فرايند بوجود آمده بود، فقط پيك  ،2Tio ديده مي شود، به غير از پيك هاي مربوط به اكسيد تيتانيم

 همان طور كه از تصوير مشخص. قابل تشخيص مي باشد) فاز مادر آستنيتي(  NiTi(B2)هاي مربوط به تركيب بين فلزي 

 .ظاهر گرديده استNiTi(B2)است پيك كاملاً پهن شده تركيب بين فلزي 

بر اين اساس، اندازه . براي تعيين اندازه كريستاليت ها در زمان هاي مختلف آلياژ سازي مكانيكي از رابطه شرر استفاده شد

 Tio2 اما ايجاد تركيب. مي باشد نانو متر 40و  44، 84ر به ترتيب برابساعت  50و  40، 20بدست آمده براي تقريبي دانه 

تيتانيم با بار ديگر پودر نيكل و بنابراين  .جلوگيري كرد در مراحل بعدي تف جوشي مناسب پودراز در حين فرايند، 

دليل اين مسئله اين بود كه اولاً اين پودر ها . مجدداً تحت فرايند آلياژ سازي مكانيكي قرار گرفتند) Bنوع ( خلوص بالا 

و ثانياً چون پودر تيتانيم هيدروژنه و مقادير تركيبات ناخواسته و اكسيدي در آن حداقل بود يار بالايي داشتند خلوص بس

تحت اتمسفر هيدروژن توليد شده بود، مقداري هيدروژن در ساختار آن، خصوصاً در لايه هاي سطحي پودر ها وارد 

در مقايسه با پودر قبلي پتانسيل پاييني براي انتظار مي رفت  بنابراين. بودرا بوجود آورده  TiHXتركيب با تيتانيم شده و فاز 

 50آلياژ سازي مكانيكي شده به مدت  Bبراي پودر نوع  Xالگوي پراش اشعه  .باشدوجود داشته در آن اكسيداسيون 



مكانيكي بر  ساعت آلياژ سازي 50همان طور كه در اين شكل ديده مي شود، انجام . آورده شده است 3ساعت در شكل 

  .شده است NiTi (B19')روي اين پودر باعث ايجاد مخلوطي از فاز آمورف و نانو كريستال هاي فاز مارتنزيتي 

 
 Co K - λ = 0.178 nm) (ساعت 50آلياژ سازي مكانيكي شده به مدت  B 50 Ni50Tiنوع  نمونه پودر Xالگوي پراش اشعه  -3شكل

همچنين، علاوه بر فاز  .انند ايجاد شده در اين الگو نشان گر تشكيل فاز آمورف مي باشدپيك با پهناي بسيار وسيع و هاله م

اين امر نشان گر همزيستي ساختار كريستالي و فاز آمورف مي . در نمونه شناسايي شد NiTi (B19')آمورف، تركيب بين فلزي 

كه ابتداً تمامي قسمت هاي ماده را پوشش مي دادند كه  ودهبدر واقع فاز كريستالي متشكل از مجموعه اي از نانو كريستالها . باشد

اين مسئله در گزارش هاي . بعداً در اثر انرژي اعمالي در حين آسياب كاري، بخش زيادي از آن تبديل به فاز آمورف شده است

ز نقطه نظر تغييرات آمورف، ا تشكيل فازدر رابطه با  . ]6،7،8،11،14،15،3[متعددي از ديگر محققين نيز اشاره شده است

بنابراين در اثر . اعمال تغيير شكل پلاستيك شديد كريستاليت هاي زيادي را توليد مي كند قابل ذكر است كهساختاري ايجاد شده، 

افزايش مساحت مرز دانه ها . شكسته شدن كريستاليت ها و افزايش تعداد آنها، ميزان مساحت مرز هاي بين آنها نيز افزايش مي يابد

يك طرف باعث افزايش انرژي آزاد فاز كريستالي مي شود و از طرف ديگر مسير هاي نفوذ سريع و آسان را براي اتم هاي دو  از

حال به دليل افزايش انرژي آزاد فاز كريستالي، اين فاز رو به ناپايدار شدن خواهد گذاشت، و انرژي آن به . عنصر فراهم مي كند

فاز  ترجيح مي دهد تا با تبديل شدن بهتحت اين شرايط سيستم . ربوط به فاز آمورف منتقل خواهد شدمقادير بالاتر از انرژي آزاد م

از لحاظ  NiTiالبته با توجه به آنچه كه قبلاً نيز ذكر شد، سيستم آلياژي دوتايي . آمورف، انرژي آزاد خود را كاهش دهد

در واقع با افزايش مساحت مرز ). گرماي اختلاط منفي بزرگ(اشد ترموديناميكي شرايط تشكيل فاز آمورف را به خوبي دارا مي ب

دانه ها، دانسيته اتم هايي كه در حالت بي نظم قرار گرفته اند، افزايش مي يابد و اين يعني نزديك شدن به ساختار آمورف كه در 

 .آن كليه اتم ها فاقد نظم دامنه بلند مي باشند

 كريستاليزاسيون فاز آمورف

 كريستاليزاسيون فاز بود، امكان NiTi كريستالهاي ريز تركيباين كه هدف از انجام فرايند آلياژ سازي مكانيكي ، سنتز  با توجه به



بر . كريستالي جوانه زده از فاز آمورف مورد بررسي قرار گرفت نيز جلوگيري از رشد دانه هاي وNiTi آمورف به تركيب بين فلزي

اساس عمليات .]16[وجود دارد انجام اعمال حرارتي خاص با و كريستاليزاسيون فاز آمورف اساس يافته هاي محققين امكان نان

اين استفاده از بنابراين .حرارتي خاص بر روي پودر، بر كنترل فرايند رشد وجوانه زني فاز كريستالي از فاز آمورف استوار است

براي طراحي موفق . مد نظر قرار گرفت NiTiانيكي در آلياژ روش براي نانو كريستاليزاسيون فاز آمورف حاصل از آلياژ سازي مك

 نتايج بدست آمده از آزمون. عمليات حرارتي كريستاليزاسيون، تعيين دماي تبلور فاز آمورف ايجاد شده در آلياژ ضروري مي باشد

(DSC)  اي همان طور كه در اين شكل ديده مي شود، يك پيك گرمازاي شديد در دم .آمده است 4در شكلoC 3/486  پديدار

، به خوبي تاييد ضور فاز آمورف را در ساختار پودراين پيك گرمازا، ح. فاز آمورف مي باشد تبلورشده است، كه مربوط به دماي 

 . مي كند

  
 ساعت 50پودر آلياژ سازي مكانيكي شده به مدت  DSCنمودار  -4شكل 

، يقيناً به فازهاي ايجاد نيروي محركه كافييدار مي باشد و درصورت چرا كه فاز آمورف از لحاظ ترموديناميكي به شدت ناپا

در واقع با افزايش دما، شرايط براي انجام فرايند نفوذ اتمي فراهم شده و موقعيت را براي تحرك اتم . كريستالي تبديل خواهد شد

ز آنجايي كه فرايند كريستاليزاسيون، يك و ا .مي كندها و نظم يابي مجدد آنها به صورت فاز هاي كريستالين ذاتي خود مهيا 

دماي  DSCاصل از آزمون حبا توجه به نتايج . پودر بوجود آمده است DSCفرايند گرمازا مي باشد، اين پيك گرما زا در نمودار 

يون قابل انجام تا حداقل دمايي باشد كه در آن فرايند كريستاليزاس.تعيين شد oC500عمليات حرارتي براي فرايند كريستاليزاسيون، 

است كه در آن انرژي حرارتي ايجاد شده، نيروي محركه كافي را براي نفوذ اتم ها و تشكيل  در واقع اين دما حداقل دمايي. است

وانه زني همچنين براي اين كه اندازه كريستال هاي جامد در حد نانو باقي بماند، بايستي نرخ ج .مي كندكريستال هاي جامد فراهم 

از اين رو دماي حداقل براي كريستاليزاسيون انتخاب شد تا حداكثر . اقل مقدار ممكن نگه داشته شودنرخ رشد در حد حداكثر و

ي تشكيل جوانه هاي چرا كه با توجه به رابطه قطر بحراني مورد نياز برا. نيروي محركه ترمو ديناميكي براي جوانه زني ايجاد شود

قل مقادير ممكن نگه داشته شود، ميزان نيرو محركه براي افزايش تعداد جوانه ها، افزايش مي ، هرقدر دما در حدا)1رابطه(پايدار 

 . يابد

                                                                                                         .]16[ 1رابطه 

 آنتالپي  Δدماي آنيل،  Taدماي تعادلي يا دماي ذوب آلياژ،  Teآمورف، /فصل مشترك كريستال ، انرژيدر اين رابطه 



همان طور كه ديده مي شود با افزايش ميزان تحت تبريد . مي باشد )))))))ميزان تحت تبريد بوده و برابر   ΔTوتبلور 

T با افزايش از اينرو  .]16[شده از فاز آمورف كوچكتر خواهد بود، قطر بحراني مورد نياز براي پايداري جوانه هاي ايجادT، 

بنابراين هر قدر دماي آنيل اختلاف . نيروي محركه ترموديناميكي براي تشكيل هر چه بيشتر جوانه هاي پايدار افزايش مي يابد

هاي بزرگتري مي شود، نيروي محركه  Tداشته باشد، با توجه به اين كه باعث ايجاد  (Tm)بيشتري با دماي ذوب آلياژ 

 .البته اين دما بايد در حدي باشد كه در آن، فرايند نفوذ فعال شود. ترموديناميكي براي تشكيل كريستال هاي جامد بيشتر خواهد بود

دست آمده از يد نتايج بنيز مو الگواين  .آورده شده است oC500آنيل شده در دماي براي نمونه  Xالگوي پراش اشعه  5در شكل 

 .شده استفاز آمورف تبلور باعث  oC500مي باشد به طوري كه آنيل در  DSCآزمون 

 
 Ċ500ساعت و آنيل شده در  50براي نمونه آلياژ سازي مكانيكي شده به مدت  Xالگوي پراش اشعه  -5شكل                    

به طوري كه . البي پس از انجام فرايند آنيل، حاصل شده استهمان طور كه در اين شكل ديده مي شود، نتيجه بسيار مطلوب و ج

و . شده استتبديل يا فاز مادر آستنيتي  NiTi(B2) حافظه دار تمامي ساختار آمورف در پودر به طور كامل به تركيب بين فلزي

قي حاصل شده به صورت همچنين پيك هاي تفر.هيچ پيك تفرقي ديگري متناظر با تركيبات بين فلزي ديگر در آن وجود ندارد 

اين مسئله نشان گر اين است كه كريستال هاي تشكيل شده، فرصت زيادي براي . كامل شارپ نبوده و تا حدودي پهن مي باشند

 .بدست آمد nm109 برابر با Xاندازه كريستاليت ها از روي الگوي تفرق اشعه . رشد نداشته و در حد نانو كريستال باقي مانده اند

نرخ جوانه زني را افزايش يز شدن اندازه دانه ها در اين مورد ناشي از پايين بودن درجه حرارت كريستاليزاسيون است كه در واقع ر

 .و يكنواختي ساختار پس از آنيل ناشي از يكنواختي خود ساختار آمورف مي باشد. مي دهد

 نمونه هاتف جوشي رفتار بررسي 

با توجه به . وشي در نمونه بالك نيز حفظ كنيمساختار را سنتز كرده و آن را پس از تف ج در اين پژوهش تلاش داشتيم تا پودر نانو

روش تف جوشي دو مرحله اي كه تا به حال كه روشي موفق براي اين كار است، ، (SPS)تف جوشي عدم دسترسي به سيستم 



 NiTiررسي امكان ساخت نمونه نانو ساختار از آلياژ براي ساخت نمونه هاي نانو ساختار سراميكي با موفقيت انجام شده بود، براي ب

حرارت داده مي شود تا مرحله اول تف جوشي با رسيدن به  ) 1T (روش ابتدا نمونه تا دماهاي بالا اين در  .قرار گرفت بررسيمورد 

نگه داري در اين دما  و ) 2T (ن در مرحله بعدي با كاهش دما تا دماي پايي. ناپايدار شدن حفرات انجام شود وρ) ٭ (دانسيته بحراني

 براي تعيين بهترين دماها براي. بهينه مي شدبايد  T2و  T1براي اين منظور دو دماي . فرايند چگالش بدون رشد دانه ها ادامه مي يابد

T1و T2)نوع (دهنمونه هايي از پودر آلياژ سازي مكانيكي ش ،)تعيين دمايي كه در آن رشد افراطي دانه ها اتفاق مي افتدB ( و آنيل

براي  Xالگو هاي پراش اشعه  )7(در شكل . تحت فرايند تف جوشي قرار گرفتند مختلف شده، فشرده سازي شد و در دماهاي

همان گونه كه در اين شكل مشخص است، انجام فرايند تف جوشي . نمونه هاي تف جوشي شده در دماهاي مختلف آمده است

و در واقع قسمتي . تركيبات ناخواسته شده استمنجر به ايجاد به طوري كه . دنبال داشته استنتايج نامطلوبي ب oC600در دماي 

كه از اين پيك هاي شارپ مشخص است،  گونههمان . است شده Ni2 Ti و Ti3 Ni ناخواستهزيادي از آن تبديل به تركيبات 

 .شده است جايگزينNi2 Tiو Ti3 Niكريستال هاي درشت تركيبات با  NiTi(B2)تركيب كريستال هاي نانو متري 

 
 براي نمونه هاي تف جوشي شده در دماهاي مختلف Xالگو هاي پراش اشعه  -7شكل 

در واقع . كه در اين شكل ديده مي شود، روند تغييرات ساختاري به سمت تشكيل بيشتر فاز هاي ياد شده مي باشد همان طو

دماي تف جوشي تيز تر شده و شدت بيشتري پيدا كرده است،  ايشبا افزNi2 Tiو Ti3 Niمربوط به تركيبات پيك هاي 

بنابراين تحت اين شرايط دستيابي به تركيب . مي باشدكه نشان گر افزايش درصد اين تركيبات در ساختار پودر 

NiTi(B2) حفظ تركيبرا كه با توجه به نتايج حاصل شده، چ. غير ممكن مي باشد NiTi(B2) در حين تف شده ايجاد ،

حتي در مورد تف جوشي دو مرحله اي نيز با توجه به اين مسئله كه نياز به گذر از دماهاي . جوشي امكان پذير نمي باشد

ين فلزي و سپس برگشت به دماهاي پايين اجتناب ناپذير است، در هر صورت، اين تركيبات ب T1پايين تا دماي بالاي 

-Niدر آلياژ اختار نانو كريستال د تف جوشي دو مرحله اي براي حفظ سبنابراين انجام فراين .نامطلوب ايجاد خواهند شد



Tiناموفق بوده و بي فايده مي باشد ، . 

در  مشابه با آنچه كه. شد انجامساعت  3به مدت  oC1050دمايمعمول اين آلياژكه در تف جوشي همچنين نتيجه انجام 

اين نتيجه ). 8شكل ( .گرديدNi2 Tiو  Ti3 Niنامطلوب  تتركيباايجاد  باعثمشاهده شد، در دماهاي پايين تف جوشي 

تحت اين شرايط، به نظر مي رسد كه انجام تف جوشي معمول . براي حصول رفتار حافظه داري آلياژ قابل قبول نمي باشد

عالات چرا كه فعل و انف. نمي باشد ،مناسب Ni-Tiنيز براي حصول رفتار حافظه داري در پودر آلياژ سازي مكانيكي شده 

تركيبات بين فلزي نامطلوب  و تشكيل ديگر NiTi(B2) جهت حذف تركيب بين فلزيانجام شده در حين تف جوشي در 

 .پيش رفته است

 

 B)پودر نوع ( oC1050براي نمونه تف جوشي شده در  Xاشعه  الگوي پراش -8شكل 

 اين پودرطوري كه تف جوشي ه ب.ز صادق بودساعت ني 50آلياژسازي مكانيكي شده به مدت  Aاين مسئله براي پودر نوع 

پس از تف جوشي همچنين  .)9شكل .(گرديدNi2 Tiو  Ti3Niو ايجاد تركيبات  NiTiنيز منجر به حذف تركيب 

. است مشخص شد كه اين نمونه رفتار تف جوشي مناسبي از خود نشان نداده است و از استحكام بسيار پاييني برخوردار

كه اين تركيب اكسيدي در الگوي پراش نمونه  بطوري. ، نسبت داده مي شود 2Tioاكسيدي  ركيباين مسئله به تشكيل ت

حضور اين تركيب اكسيدي باعث ايجاد يك لايه اكسيدي روي ذرات پودر  .تف جوشي شده نيز كاملاَ مشخص است

با اين لايه اكسيدي، سرعت و بواسطه پوشش ذرات پودر . شده و از تماس مستقيم فلزي بين ذرات جلو گيري كرده است

نفوذ به شدت كاهش پيدا كرده است، لذا واكنش ها كامل نگرديده و نهايتاً فرايند تف جوشي به نحو مطلوبي انجام نشده 

 .است

  ايجاد ساختار نانو به منظور Tiو  Niبا اين وصف به نظر مي رسد در صورت انجام آلياژ سازي مكانيكي بر روي پودر 



 
 ساعت 3به مدت  oC1050ساعت و تف جوشي شده در  50به مدت ) Aنوع (پودر آلياژ سازي مكانيكي شده  Xي پراش اشعه الگو -9شكل

كريستال در آن، بايستي براي تف جوشي از روشي استفاده كرد كه در آن دما و زمان فرايند تف جوشي به حداقل ممكن 

حين تف جوشي جلوگيري به عمل آيد و نيز رشد دانه ها در آن  كاهش يابد، تا از تجزيه تركيب بين فلزي نايتينول در

به نظر مي رسد استفاده از روش هايي كه مبتني بر اعمال همزمان فشار و افزايش درجه حرارت هستند نتايج . حداقل باشد

 . بهتري بدنبال داشته باشند

 بررسي هاي ميكروسكوپي

ر آلياژ سازي مكانيكي شده، كه براي تعيين شرايط بهينه براي تف نمونه هاي تف جوشي شده در دماهاي مختلف از پود

جوشي دو مرحله اي تحت تف جوشي قرار گرفتند، براي بررسي هاي ريزساختاري با ميكروسكوپ الكتروني روبشي 

(SEM) تصاوير 10در شكل  .مورد ارزيابي قرار گرفتند(SEM)   نمونه تف جوشي شده در دمايoC1000ي ، در بزرگنماي

همان طوري كه از اين تصاوير مشخص است در نمونه ها چگالش آنچناني اتفاق نيافتاده  .هاي مختلف آورده شده است

البته انتظار هم نمي رفت كه در اين مرحله چگالش . است و درصد بالاي تخلخل در ساختار مويد اين مطلب مي باشد

ر كاملاً چگال در مرحله دوم تف جوشي و در زمان هاي طولاني و زيادي اتفاق بيافتد، چرا كه قرار بود رسيدن به ساختا

بحراني كه براي اتمام فرايند چگالش  دانسيتهلكن در اين مرحله حداقل بايد ميزان چگالي به . دماهاي پايين صورت بگيرد

ين فرايند تف جوشي جاد شده در حاز اين مسئله بحث تركيبات ايالبته مهمتر . مي باشد، مي رسيددر مرحله دوم ضروري 

چرا كه عمده فاز هاي تشكيل شده در . كه از اين لحاظ فرايند تف جوشي دو مرحله اي انتظارات ما را بر آورده نكرد. بود

اين مسئله . ه تركيب مورد نظر بود، تشكيل نشدك NiTiحين اين فرايند، فازهاي نامطلوب و ناخواسته بودند و تركيب 

 انجام شد   (SEM)كه بر روي نقاط مشخص شده در روي فازهاي مشاهده شده در تصاوير ريدر آناليزهاي عنص همچنين



 
 ، در بزرگنمايي هاي مختلف oC1000نمونه تف جوشي شده در دماي  SEMتصاوير  -10شكل 

در  كه با علامت  (SEM)بر روي فازها و تركيبات مختلف مشاهده شده در تصاوي EDX آزمون. نيز، به خوبي تاييد شد

 .آورده شده است )د تا الف( 11مشخص شده اند انجام شد و نتايج آن در شكل  10شكل 



 . 4نقطه ) د(و  3نقطه ) ج( ،2نقطه ) ب( ،1نقطه ) الف ( SEMتصوير مشاهده شده در فاز هاي  EDSآناليز  -11شكل  

ت استكيومتري مختلف غني از نيكل ، داراي تركيبا(SEM)همان طور كه مشخص است، فاز هاي قابل مشاهده در تصوير 

حال . مي باشد 50 – 50داراي تركيب استكيومتري  NiTiدر حالي كه تركيب بين فلزي . و يا غني از تيتانيم مي باشند

داراي اين   (SEM)، هيچ كدام از فاز هاي مشاهده شده در تصاويرEDXآنكه بر اساس نتايج بدست آمده از آزمون 

و نيز فاز هاي Ni2 Ti براين فاز هاي غني از تيتانيم شناسايي شده در اين تصاوير به تركيب بين فلزيبنا. تركيب نمي باشند

مويد  XRDكه البته نتايج حاصل از آزمون .نسبت داده مي شوندTi3 Niغني از نيكل شناسايي شده به تركيب بين فلزي 

 .اين مطلب مي باشد

 نتيجه گيري

ر حين اكسيداسيون ذرات پودر د .مكانيكي وجود دارد از طريق فرايند آلياژ سازي NiTiتركيب  ساختارامكان سنتز انو 

بر روي ذرات پودر از نفوذ اتمي و تف جوشي مناسب پودر ها  فرايند آلياژ سازي مكانيكي با ايجاد يك لايه اكسيد

بودن مواد مصرفي و ابزار مورد استفاده  عاري ،با توجه به تمايل بالاي تيتانيم به اكسيداسيونبنابراين و . جلوگيري مي كند

 .استاز تركيبات اكسيدي و برخورداري ذرات پودر از خلوص بالا ضروري 

حضور هيدروژن در تركيب پودر علاوه بر اينكه با كاهش پتانسيل اكسيژن، از ودر هاي با خلوص بسيار بالا و پاستفاده از 

تسهيل نيز آمورف در ذرات پودر را در حين آلياژ سازي مكانيكي اكسيداسيون ذرات پودر جلوگيري كرد، تشكيل فاز 



 .نمود

بدون حضور  NiTi تركيب حافظه دارسبب توليد  ،اژ سازي مكانيكيآلي اثركريستاليزاسيون فاز آمورف ايجاد شده در 

 .دشتركيبات بين فلزي ديگر 

ها در ي جوانه زده از فاز آمورف و حفظ آنه هاجلوگيري از رشد دانامكان  ،كنترل دقيق زمان و دماي كريستاليزاسيون

 .ابعاد نانومتري را به وجود آورد

معمول تف  بكار گيري روش. دبومناسب ن Ni-Tiفرايند تف جوشي دو مرحله اي براي جلوگيري از رشد دانه در آلياژ 

 .ننمودي و سنتز فاز آمورف كانيكشده در فرايند آلياژ سازي م تشكيل NiTiتركيب حافظه دار حفظ كمكي به  نيز جوشي

 Ni2 Tiو Ti 3 Ni انجام فرايند تف جوشي در همه موارد با تركيبات ناخواسته ، در اثرNiTiتركيب حافظه دار  لذا

 .جايگزين شد
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