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Hot deformation of an extruded Mg–10Li–1Zn alloy was studied by compression testing in the temperatures range of 250-
450˚C and strain rates of 0.001–0.1s−1. During hot compressive deformation of the Mg-10Li-1Zn alloy, flow stress curves 
reach a maximum value and then reach a steady state which is indicative of the occurrence of dynamic recrystallization. Be-
cause of the activation of softening mechanisms at higher temperatures and lower strain rates, this phenomenon is more 
pronounced at lower temperatures and higher strain rate. The flow stress of the Mg–10Li–1Zn alloy at elevated tempera-
tures was modeled via an Arrhenius-type constitutive equation. The values for the activation energy of about 103 kJ mol–1 
and the power-law stress exponents in the range of 5.2–6.0 obtained from the Arrhenius-type model indicate that the domi-
nant mechanism during hot deformation of the Mg–10Li–1Zn alloy is dislocation climb which is controlled by the lattice  
self-diffusion of Li atoms.
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Solvent extraction process of metals from aqueous solution containing impurities has been the subjects of numerous studies.  . 
In the present work, separation of zinc from solution of filter-cake leaching unit in the presence of Mg impurity was investigat-
ed using the D2-ethyl hexyl phosphoric acid (D2EHPA) extractantdiluted in kerosene. Different experiments were carried out 
to evaluate the effects of main parameters on recovery and separation of zinc from the sulphate solution. Parameters affecting 
the extraction process such as pH, D2EHPA concentration, temperature, and organic to aqueous ratio were evaluated. Based 
on the results obtained at optimal conditions, the pH =2.5-3, [D2EHPA]=20%(vol/vol) and at 40 ° C, the extraction efficiency 
of zinc and magnesium ions were 95% and 10%, respectively, while the value of ΔpH0.5(Zn-Mg) factor was obtained more than 
5.1 under the  condition of [D2EHPA]= 20%(v/v). Also for the aqueous to the organicphase ratio (A/O) of 1: 1,an optimum zinc 
separation factor of 5010 was calculated.
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A recent smelting technology change at Sarcheshmeh Copper Complex, from the reverberatory furnace to the Outotec flash 
smelting furnace has affected the chemical analysis of the produced copper anodes. This is most likely due to change in the 
analysis of the smelting dust. The flash smelter flue dust,whichis high in concentration of minor elements, selenium and tellu-
rium, is captured in the electrostatic filters and is recycled back into the flash furnace. The analysis result of 285 anodes in this 
study showed the rise in concentration of selenium, tellurium, arsenic, antimony, bismuth, lead and iron by 37%, 216%, 18%, 
62%, 104%, 185% and 45%, respectively.The likelihood of anodic dissolution is decreased by increasing the impurity content 
of the anode. Flash smelting flue dust bleed and its hydrometallurgical treatment was suggested as a solution to overcome 
the decline in anodic dissolution at the refinery plant of Sarcheshmeh.Laboratory scale atmospheric leaching of the flue dust 
resulted in higher than 90% copper leaching recovery.This is also helping the existing heap leach/SX/EW facility to reach its 
nominal capacity using the PLS produced from the leaching of the flash smelter flue dust.
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Titanium diboride nanoparticles have attracted a lot of attention due to their suitable properties, especially as reinforcements 
for metal-based composites. In the present study, titanium diboride nanoparticles were produced by volume combustion 
synthesis and TiO2, Mg, and B2O3 as raw materials. Potassium chloride was used as an additive to prevent agglomeration of 
particles and grain growth during synthesis process. After mixing the materials in a satellite mill, materials were heated up to 
750, 850 and 950 ° C and keep in those temperatures for 30 minutes until combustion of the materials was performed. Also, 
the effect of adding 10, 20 and 30 w.t. % of potassium chloride on the purity and size of the produced powder was investi-
gated. The results of X-ray diffraction (XRD) and electron microscopy images show that the production of high purity titanium 
diboride nanoparticles by volume combustion synthesis with the addition of 10 wt. % potassium chloride at 950 ° C is possible.
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چکیده

نانو ذرات تیتانیوم دی بوراید به دلیل خواص مناسب توجهات بسیاری را به ویژه به عنوان تقویت کننده کامپوزیت های زمینه فلزی به خود جلب نموده اند. در تحقیق حاضر  
با استفاده از ترکیب Mg ،TiO2 و B2O3 به عنوان مواد اولیه، نانوذرات تیتانیوم دی بوراید به روش احتراق حجمی تولید شد. به منظور جلوگیری از رشد دانه ها و کلوخه شدن 
ذرات، نمك كلريد پتاسیم به عنوان افزودني به كار رفت. پس از مخلوط کردن مواد در آسیاب ماهواره ای، احتراق حجمی مواد در دماهای 750، 850 و 950 درجه سانتی 
گراد در مدت زمان 30 دقیقه و همچنین تاثیر افزودن 10، 20 و 30 درصد وزنی کلرید پتاسیم بر خلوص و اندازه پودر تولیدی مورد بررسی قرار گرفت. نتایج پراش اشعه 
ایکس )XRD(  و تصاویر میکروسکوپ الکترونی نشان دهنده این است که تولید نانوذرات تیتانیوم دی بوراید با خلوص بالا به روش احتراق حجمی و با افزودن 10 درصد کلرید 

پتاسیم در دمای 950 درجه سانتی گراد امکان پذیر است.. 

واژه‌هاي کلیدی: نانوذرات تیتانیوم دی بوراید، احتراق حجمی، کلرید پتاسیم، منیزیم.

پذیرش: 1400/05/20دريافت: 1399/06/29

1. مقدمه
بوراید های فلزی دسته ای از ترکیبات نسوز فلزی هستند که 
انتقالی و بور تشکیل می شوند [1]. بوراید  از ترکیب فلزات 
دارای  هافنیم(  و  زیرکونیم  تیتانیم،  قبیل  )از  انتقالی  فلزات 
و  الکتریکی  هدایت  بالا،  ذوب  نقطه  همچون  ویژه‌ای  خواص 
حرارتی بالا، مقاومت به شوک حرارتی عالی، سختی و خنثایی 
شیمیایی بسیار بالا هستند. این ترکیبات، سرامی‌کهای مورد 
العاده بالا نیز محسوب می‌شوند. این  استفاده در دمای فوق 
بالا و سطوح  بالا، شار حرارتی  مواد برای کاربرد در دماهای 
دارای تنش زیاد مناسب هستند. بنابراین این مواد در طراحی 
لبه‌های تیز در وسایل نقلیه، عایق‌های حرارتی در محفظه‌های 
و  برش  ابزار  پیشرفته،  ترمزهای  مخصوص  ابزار  احتراق، 

الکترودهای قوس پلاسما استفاده می‌شوند [2]. 
بورایدهای  انواع  ترین  مهم  از  یکی  بوراید  دی  تیتانیوم 
فلزی است که به دلیل نقطه ذوب، سختی، نسبت استحکام به 
چگالی و مقاومت سایشی بالا به عنوان سرامیکی با استحکام 
ذرات  امروزه   .[3] است  شده  شناخته  بالا  نسبتا  پایداری  و 

کننده  تقویت  عنوان  به  نانو  ابعاد  در  تیتانیوم  دی‌بوراید 
کامپوزیت‌های فلزی توجهات بسیاری را به خود جلب کرده 
است [4]. به طور معمول پودر تیتانیوم دی بوراید به صورت 
بور و  اکسید  به کمک  تیتانیوم  اکسید  احیا  به روش  تجاری 
کربن یا به کمک فلزات قلیایی و اکسید بور تولید می شود‌[5]. 
دارا  دلیل  به  احتراقی  اخیر روش سنتز  های   طی سال 
بودن مزایایی همچون زمان سنتز کوتاه )معمولا کمتر از چند 
ثانیه( نیاز کم به صرف انرژی )معمولا محدود به آغاز سنتز( 
بورایدهای  تولید  برای  نیاز  مورد  تجهیزات  اندک  هزینه  و 
فلزی بسیار مورد توجه قرار گرفته است ]6 و 7[. واکنش‌های 
شدت  به  و  بوده  بالا  فعالسازی  انرژی  دارای  احتراقی  سنتز 
سیستم  دو  در  است  ممکن  واکنش‌ها  این  هستند.  گرمازا 
جامد- جامد و جامد- گاز رخ دهند [8]. سنتز جامد-جامد 
معمولا به دو روش سنتز خود احتراقی دما بالا )SHS( و سنتز 
احتراقی حجمی )VCS( صورت می گیرد. در هر دو این روش 
ها مواد اولیه واکنش به شکل کی پلت فشرده شده و سپس 
با استفاده از کی منبع حرارت خارجی )کویل تنگستنی، لیزر 
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یا مایکروویو( به صورت موضعی )در فرآیند SHS( یا به صورت 
یکنواخت )VCS( تا دمایی که واکنش در آن آغاز شود حرارت 

داده می شوند [9].
تا  نمونه  کل  انفجارگرمایی  یا  حجمي  احتراق  روش  در 
دمای افروزش گرم می‌شود. بر خلاف فرآیند SHS که در آن 
و  شده  داده  اولیه  مواد  به  موضعی  صورت  به  اولیه  حرارت 
روش  در  می‌رود،  پیش  احتراق  موج  کی  صورت  به  احتراق 
احتراق حجمی هم زمان از تمامی جهات به نمونه مورد نظر 
نمونه  کل  در  هم‌زمان  طور  به  واکنش  و  شده  داده  حرارت 
انجام می‌شود‌[10]. این روش ها تنها برای واکنش هایی که 
موارد  سایر  در  و  است  پذیر  امکان  هستند  گرامازا  به شدت 

پیش از انجام واکنش، فعال سازی نیز مورد نیاز است [11].
تا کنون تحقیقاتی به منظور تولید تیتانیوم دی بوراید با 
استفاده از روش احتراق حجمی انجام شده است ]12 و 13[. 
افزودنی  عنوان  به  کلریدی  های  نمک  از  استفاده  همچنین 
جهت کاهش اندازه ذرات محصول نهایی در تحقیقاتی مورد 
بررسی قرار گرفته است ]14 و 15[. در تحقيق حاضر، امکان 
از  استفاده  با  بالا  با خلوص  پودر دي‌بورايدتيتانيم  نانو  تولید 
از  استفاده  با  مختلف  دماهاي  در  منيزيوترمي  احيايي  روش 
كوره تيوبي با اتمسفر آرگون و با مقادير متفاوتي از افزودني 
رشد  از  جلوگیری  گرفت. همچنین جهت  قرار  بررسی  مورد 
دانه ها و کلوخه شدن ذرات، نمك كلريد پتاسیم استفاده شد. 
لازم به ذکر است استفاده همزمان از کلرید پتاسیم و سنتز 
احتراقی حجمی برای اولین بار در این تحقیق مورد استفاده 
قرار گرفته و همچنین تاثیر میزان افزودنی کلرید پتاسیم در 

کسب نتیجه مورد بررسی قرار گرفته است. 

2. مواد و روش تحقيق
داده  نشان   1 جدول  در  استفاده  مورد  پودرهای  مشخصات 

شده است.

جدول 1. مشخصات پودرهاي استفاده شده

تركيب 
شيميايي

خلوص
شركت اندازه دانه)درصد(

سازنده
Aldrich<5 میکرون99/9دي‌اكسيدتيتانيم

POCH-99/5اسيدبوريك

600 – 300 98/5پودر منيزيم
نانومتر

Merck

Merck< 45 میکرون99/9كلريد پتاسيم

Merck-------------0/36اسيدكلريدريك

بوريك در دمای 1000 درجه سانتي‌گراد در  ابتدا اسيد 
بوته آلومينايي حرارت داده شد تا آب ساختاري از آن خارج 
شود و كاملا به صورت B2O3 مذاب با سياليت بالا درآيد سپس 

از 200  اندازه كوچك‌تر  تا  و  دسكياتور سرد شده  داخل  در 
كلريد  همچنین  شد.  آسياب  میکرون(   75 از  )کمتر  مش 
پتاسيم آسياب شده و از الك 325 مش )کمتر از 45 میکرون( 

عبور داده شد.
استويكومتري  نسبت  با  را   Mg و   B2O3  ،TiO2 پودرهاي 
به  فولادی  گلوله‌های  با  همراه  و  مخلوط  هم  با   )1( واكنش 
فولادي  محفظه  داخل   1 به  پودر 10  به  گلوله  وزنی  نسبت 

آسياب قرار داده شد. 
TiO2 + B2O3 + 5Mg = TiB2+ 5MgO       )1(

به منظور افزایش احتمال احياي اكسيدتيتانيم و اكسيدبور 
نيم مول پودر منيزيم اضافه به نسبت نیز به مخلوط اضافه شد. 
ابعاد گلوله ها 20، 14 و 10 میلی متر بود. پس از پر کردن 
با سرعت  از گاز آرگون، مواد در آسیاب ماهواره ای  محفظه 
مقدار  سپس  شدند.  آسیاب  دقیقه   15 مدت  به   250  rpm
10 – 20 – 30 درصد وزني نمك كلريد پتاسيم اضافه ‌شد. 
درب محفظه بسته و با گاز آرگون مجددا پر و به مدت 30 
 دقيقه آسياب شد. با استفاده از پرس تک محوره سرد با فشار

شد.  ساخته   1  cm2 مقطع  سطح  با  قرص‌هایی   100  MPa
جدول 2 نشان دهنده نمونه‌های آماده شده است.

جدول 2. مشخصات قرص‌هاي ساخته شده و شرايط سنتز

دماي نهايي 
سنتز 
قرص‌ها

)°C(

پتاسیم کلراید
)درصد وزنی(

زمان ماند 
در دماي 

نهايي
)دقيقه(

نرخ گرمايش 
كوره

)min/°C(

75030  – 20 – 103025
85030  – 20 – 103025
95030  – 20 – 103025

سپس هر نمونه به صورت جداگانه داخل بوته آلومينايي 
به  شد.  آب‌بندي  كاملا  تیوبی  كوره  درب  و  شد  داده  قرار 
از  بر ‌دقيقه هواي داخل كوره  ليتر  با دبي 2  مدت 3 دقيقه 
بر روي  از آن دبي ورود گاز آرگن  اكس‍يژن تهي شد و پس 
 25 نرخ  با  و  شد  روشن  كوره  شد.  تنظيم  دقيقه  بر  ليتر   1
درجه‌سانتي‌گراد بر دقيقه دما افزایش داده شد. پس از سنتز 
قرص‌ها    950  °C و   850  °C  ،750  °C دماهای  در  نمونه‌ها 

بيرون آورده شدند و توسط هاون چيني خورد شدند.
كاغذ  با  سپس  و  شسته  داغ  مقطر  آب  با  حاصل  پودر 
پودرهاي  داده ‌شد.  قرار  خشكك‌ن‌  در  و  شده  صاف  صافي، 
خشك شده با اسيدكلريدريك 4 مولار براي مدت زمان 24 
حاصله  پودر  ليچ ‌شدند.   100 به   1 وزني  نسبت  به  ساعت 

جمع‌آوري، خشك و توزين شد.
ميکروسکوپ الکتروني مورد استفاده در تحقيق حاضر از 
نوع SEM و مدل XL30 ساخت شرکت فيليپس از کشور هلند 
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مي‌باشد. همچنين دستگاه لايه‌نشاني طلاي مورد استفاده در 
اين تحقيق ساخت شرکت Bal-Tec از کشور سوئيس مي‌باشد. 
آناليز توزين حرارتي و آناليز حرارتي – افتراقي توسط دستگاه 
نوع  شد.  انجام  آمريكا  كشور  ساخت   Perkin Elmer Pyris
لامپ مورد استفاده در پراش اشعه ایکس مس، ژنراتور، 40 

يكلو وات و 30 ميلي‌آمپر و نوع دستگاه فيليپس است.

3. نتایج و بحث

آنالیز حرارتی افتراقی
آنتالپی  میزان   HSC Chemistry 6 افزار  نرم  از  استفاده  با 
درجه   25( کلوین  درجه  دمای 298  در   )1( واکنش شماره 
واکنش  مول  برای 7  کیلوژول  معادل 1،070-  گراد(  سانتی 
دهنده است که نشان دهنده گرمازا بودن بالای این واکنش 
است. همچنین میزان انرژی آزاد گیبس واکنش در این دما 
این  بودن  خودی  خودبه  بیانگر  که  بوده  کیلوژول   -1،040

واکنش در دمای محیط است. 

شکل 1. تغییر ΔG واکنش )1( نسبت به دما بر اساس خروجی نرم افزار 
HSC Chemistry 6

با وجود امکان پذیر بودن این واکنش در دمای محیط از 
انرژی  ترمودینامیکی، وجود موانع سینتیکی )همچون  منظر 
فعال سازی برای آغاز واکنش( از پیش روی واکنش در دمای 
انجام  دمای  بررسی  منظور  به  کنند.  می  جلوگیری  محیط 
انجام  افتراقی  حرارتی-  آنالیز  و  حجم  کاهش  آنالیز  واکنش 

شده که نتایج آن در شکل 2 نشان داده شده است.
بر اساس نمودار DTA )شکل 1( مشاهده مي‌شود كه دو 
پيك گرماگير ديده مي‌شود كه مربوط به تبخير رطوبت و آب 
مقید مي‌باشد. این موضوع در انطباق با نمودار TG نشان داده 
در همین شکل است. بدین صورت که درصد کاهش وزن تا 
دمای 200 درجه سانتی گراد به صورت قابل توجهی کاهش 
پیدا می کند. پس از آن، يك پيك گرماگير ديگر در حوالي 
دماي  C° 450 مشاهده مي‌شود كه مربوط به ذوب اكسيدبور 
است. پيك گرماگير ديگري در دماي C° 620 وجود دارد كه 

شکل 2. نمودار آناليز كاهش وزن و آناليز حرارتي – افتراقي

ذوب فلز منيزيم را نشان مي‌دهد. پس از آن يك پيك پهن 
ديده ميشود كه مربوط به دو واكنش گرماگير 2 و 3 قبل از 

تشيكل TiB2 است.
B2O3 + 3Mg = 3MgO + 2B                )2(

TiO2 + 2Mg = 2MgO + Ti                  )3(
تيتانيم طبق  فاز دي‌بوريد   704 °C دماي  در  نهايت  در 

واكنش )4( تشيكل شده و گرما آزاد ميك‌ند.
  Ti + 2B = TiB2                                 )4(
اين آناليزحرارتي مطابق با آناليز ويمين و همكارانش است 
نموده  استفاده  اسيدبوريك  از  آن‌ها  كه  تفاوت  اين  ]16[. با 
پيك  دليل  به‌همين  شد.  استفاده  اكسيدبور  از  اين‌جا  در  و 
گرماگير ذوب اكسيدبور ديده مي‌شود اما در هنگام استفاده از 
اسيدبوريك اين پيك ديده نمي‌شود. پس از آناليز حرارتي–  
كه  شود  انتخاب  بايستي  دماهايي  كه،  شد  مشخص  افتراقي 
 850 °C ،750 °C بالاتر از اين دما قرار گيرد درنتيجه دماهاي

و C° 950  انتخاب شدند.

فازها و اندازه‌گيري ميزان پودر توليد شده
محاسبه  امكان  ايكس  اشعه  از  استفاده  با  اينكه  به  توجه  با 
درصد فازها امكان‌پذير نيست در نتيجه بر اساس پودر باقي 
مي‌توان  مربوطه  ايكس  اشعه  پراش  و  اسيدشويي  از  مانده 
پودرها  به‌ساير  نسبت  مانده  باقي  پودر  كه  كرد  نتيجه‌گيري 
دهنده  نشان   2 شکل  است.  شده  تشيكل  تريكباتي  چه  از 
و  مختلف  دماهای  در  سنتز  از  پس  مانده  باقی  پودر  میزان 
که مشخص  همانگونه  است.  متفاوت  های  افزودنی  درصد  با 
افزایش  با  ثابت  افزودنی  است میزان پودر تولیدی در درصد 
دما افزایش میی‌ابد. همچنین به جز در نمونه سنتز شده در 
کلرید  وزنی  درصد   30 با  و  گراد  سانتی  درجه   750 دمای 
پتاسیم، در دمای ثابت با افزایش میزان کلرید پتاسیم میزان 
مي‌دهد  نشان  موضوع  اين  است.  یافته  کاهش  تولیدی  پودر 
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كه افزودني كلريدپتاسيم باعث رقيق شدن سيستم شده كه 
پودر  كاهش  و  واكنش‌دهنده  ذرات  گرفتن  فاصله  آن  نتيجه 

توليدي شده است. 
شکل 3 نشان دهنده نتایج حاصل از پراش اشعه ایکس 
از نمونه ها است. همانگونه که مشخص است تنها در شکل 
3-ج تقریبا تمامی پودر تولیدی TiB2 خالص است و در سایر 
دمای  در  دارد.  وجود  ناخالصی  مقداری  همواره  ها  نمونه 

شاخص  های  پیک  الف(   3 )شکل  گراد  سانتی  درجه   750
،3MgO.B2O3 میانی فازهای  و  اولیه  مواد  به  مختص   عمدتا 

HCl 4 مول‌برليتر  برابر  در  است كه   MgB2 و   2MgO.TiO2 
تحقيق  مشابه  ناخالصي‌ها  اين  نشده‌اند.  حل  و  بوده  مقاوم 
شاخص   .[17] است  همکارانش  و   Bilgi توسط  شده  انجام 
بودن پیک منیزیم در شکل 3-د نشان دهنده این است که 
این  با  كند.  استفاده  احيايي خود  قدرت  از  نتوانسته  منيزيم 

شکل 3. آنالیز اشعه X نمونه های الف( سنتز شده در دمای 750 درجه سانتی گراد و با 10 درصد افزودنی، ب( سنتز شده در دمای 850 درجه سانتی گراد 
و با 10 درصد افزودنی، ج( سنتز شده در دمای 950 درجه سانتی گراد و با 10 درصد افزودنی و د( سنتز شده در دمای 750 درجه سانتی گراد و با 30 درصد 

افزودنی، ه( سنتز شده در  دمای 850 درجه سانتی گراد و با 30 درصد افزودنی و ز( سنتز شده در دمای 950 درجه سانتی گراد و 30 درصد افزودنی
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وجود از لحاظ ترمودينامكيي مي‌بايست واكنش صورت گيرد 
اما به دلیل غلظت بالای رقیق کننده و همچنین عدم وجود 
زمان کافی انتقال جرم صورت نگرفته و واکنش انجام نشده 
 SHS و همکارانش نشان دادند که در روش Chaichana .است
در درصد رقيقك‌ننده بيشتر از 30 درصد واكنش انجام نگرفته 
است [18]. عدم رخ دادن واکنش دلیل افزایش پودر تولیدی 
در دمای 750 درجه سانتی گراد و 30 درصد وزنی افزودنی 
نسبت به پودر سنتز شده در همین دما و با 20 درصد افزودنی 
است. همچنین رنگ محلول ليچ نمونه های نگهداری شده در 
دمای 750 درجه سانتی گراد زرد بود كه بيانگر وجود تيتانيم 

واكنش نكرده در سيستم است.
شکل 4 نشان دهنده ذرات TiO2 واکنش نکرده )ذرات با 

رنگ روشن تر( در بستری از منیزیم )زمینه کدر( است.
پیک های حاصل از پراش اشعه ایکس نمونه های سنتز 
شده در دمای 850 درجه سانتی گراد نشان دهنده پیشرفت 

بیشتر واکنش در این دما است. وجود پیک های محصولات 
میانی نشان دهنده این است که دمای 850 درجه سانتی گراد 

TiB2 جدول 3. واکنش های دخیل در تشکیل پودر

واکنشΔG⁰ΔS⁰ΔH⁰شماره واکنش
5-249-31-258TiO2 + 2Mg = Ti + 2MgO

6-515-59-533B2O3 + 3Mg = 2B + 3MgO

7-90-8-92Mg + 2B = MgB2

8 --  -3MgO + B2O3 = 3MgO.B2O3

9- -  -2MgO + TiO2 = 2MgO.TiO2

10-160-2-160Ti + B = TiB

11-116-12-119TiB + B = TiB2

12-186-6-187MgB2 + Ti = TiB2 + Mg

13-275-14-279Ti + 2B = TiB2

شکل 5. میزان پودر تولیدی در دما و درصد افزودنی متفاوت در دماهای 750، 850 و 950 درجه سانتی گراد

KCl ⁰ 750  با 30% وزني افزودنيC واكنش نكرده در دما TiO2 .4 شکل
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برای تولید پودر TiB2 مناسب نیست و تنها به عنوان دمایی 
را   TiB2 پودر  مراحل تشيكل  است. مي‌توان  قبول  قابل  گذرا 
درنظر   3 جدول  در  شده  داده  نشان  های  واکنش  با  مطابق 
گرفت. همانگونه که مشخص است تمامی واکنش ها گرمازا 
بوده و با توجه به انرژی آزاد گیبس آن ها، خود به خودی به 

شمار می‌روند.
كاملا  شده  تشيكل  مياني  فازهاي   850  °C دماي  در 
اين  از  ه(. برخي  مشخص هستند )شکل 3- ب و شکل 3- 
فازهاي مياني مانند MgB2 در واقع تريكبي مياني براي تشيكل 
TiB2 مي‌باشند )واكنش شماره 12(. همچنين فاز آمورف در 

مي‌شود  ديده   850 °C دماي  ايكس  اشعه  پراش‌هاي  تمامي 
كه بيشتر آن ‌را عنصر بور احیا شده توسط منیزیم و درصد 
كمي را اكسيد بور  واکنش نکرده، تشيكل داده است. لازم به 
ذکر است پس از سنتر نمونه ها هیچگونه فاز شیشه ای در 
قرص‌های سنتز شده و در عکس‌های میکروسکوپ الکترونی 
مشاهده نشد. این موضوع نشان دهنده این است که عمده فاز 
تنها  آمورف  زمینه  پس  این  است.  بور  عنصر  موجود  آمورف 
در دمای C° 850 مشاهده می شود که نشان دهنده واکنش 

ناقص مواد اولیه است.
با توجه به پراش‌هاي اشعه ايكس در دماي C° 950 )شکل 
3-ج و 3-ز( مشخص است كه واكنش به خوبي انجام شده و 
فازهاي ثانويه پس از اسيدشويي بسيار ناچيز هستند به اين 
معني كه پودر منيزيم به خوبي اكسيدتيتانيم و اكسيدبور را 
اكسيدمنيزيم  و  دی‌بوریدتیتانیم  اصلي  فازهاي  و  كرده  احيا 
در  راحتي  به  حاصل  اكسيدمنيزيم  كه  شده‌اند  تشيكل 
از  پس  مي‌ماند.  باقي   TiB2 فاز  و  شده  حل  اسيدكلريدريك 
عمليات ليچينگ نیز رنگ محلول به صورت بي‌رنگ ديده شد 

كه بيانگر دو مطلب اساسي است: 
صورت به   5 واكنش  طبق  شده  توليد   MgO  )1 

 Mg +2  در مي‌آيد و كاملا حل مي‌شود و با كريستاليزاسيون 

MgCl2 آب‌داربه عنوان محصول جانبي  محلول حاصل، پودر 
به‌دست مي‌آيد.

¯MgO + 2HCl = Mg +2 + 2Cl + H2O  )5(

با  شده  احيا  اكسيدتيتانيم  آزاد:  تيتانيم  وجود  عدم   )2
واكنش  كه  مي‌شود  باعث  بور  با  آن  واكنش  عدم  و  منيزيم 
با اسيدكلريدريك توليد يون Ti+3 و Ti+4 كند كه محلول  آن 
را به رنگ ارغواني يا زرد در مي‌آورد که در محلول حاصل از 
لیچ نمونه های سنتز شده در دمای 950 درجه سانتی گراد 

وجود نداشت.

ريزساختار و مورفولوژي
با ایجاد لایه‌ای بر روی ذرات از کلوخه شدن  کلرید پتاسیم 
سبب  نیز  مواد  سنتز  هنگام  در  و  کرده  جلوگیری  آن‌ها 
از  از رشد ذرات شده و در نتیجه محصولات پس  جلوگیری 

شکل 6. تصاویر SEM نمونه های سنتز شده در دمای 950 درجه سانتی 
گراد و الف( 10 درصد، ب( 20 درصد و ج( 30 درصد وزنی پتاسیم کلراید 
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سنتز ریزتر و یکنواخت‌تر خواهند شد. شکل 4 نشان دهنده 
تصاویر SEM نمونه‌های سنتز شده در دمای 950 درجه سانتی 
گراد و با درصد وزنی متفاوت کلرید پتاسیم و پس از آب‌شویی 
است. همانگونه که  اسیدکلریدرکی 4 مولار  با  اسیدشویی  و 
مشاهده می شود با افزایش افزودنی کلرید پتاسیم اندازه ذرات 

ریزتر شده است. 
شکل 7 نشان دهنده اندازه دانه نمونه های مختلف است 
 XRD نتایج  از  استفاده  با  و  شرر  دبای  رابطه  اساس  بر  که 

محاسبه شده است. رابطه دبای شرر به صورت زیر است.
t = 0/9 λ / B COS ƟB

نصف  در  پيك  عرض   B اندازه‌ذرات،   t رابطه  اين  در  كه 
براگ  زاويه   ƟB و  ايكس  پرتو  موج  طول   λ بيشينه،  شدت 
است  ذکر  به  لازم  است.  راديان  حسب  بر  پيك  به  مربوط 
تشخيص فازها و محاسبات مربوط به پراش‌هاي اشعه ايكس 

با استفاده از نرم‌افزار اكسپرت انجام شده است.
دما  افزایش  با  است  مشخص   7 شکل  در  که  همانگونه 
اندازه ذرات افزایش و با افزایش درصد افزودنی کاهش یافته 

است.

4. نتيجه‌گيري
با افزايش رقيقك‌ننده، كاهش اندازه دانه و توزيع يكنواخت  	-1

مشاهده شد.
با افزايش دما ميزان تشيكل فاز دي بوريدتيتانيم افزايش  	-2

يافت.
در   TiB2 سنتز  براي  مناسبي  رقيقك‌ننده  پتاسيم  ك	لريد  -3

دماهاي پايين نيست. 
انحلال  براي  شده  استفاده  كلريدريك  اسيد  غلظت  	-4
كه  صورتي  در  اما  است.  بوده  پايين  مياني،  تريكبات 

واكنش به‌صورت كامل انجام گرفته باشد مناسب است.

كلريدمنيزيم  كامل،  به‌صورت  واكنش  انجام  صورت  در  	-5
آب‌دار، به‌عنوان محصول جانبي به‌دست مي‌آيد.
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