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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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A B S T R A C T

In this study, the solid state recycling of aluminum waste (3000 and 5000 series) through mechanical milling, leads to produc-
tion of nano-crystalline aluminum powders. For this goal, aluminium used beverage cans, which usually consist of body (75%), 
lid (22%) and opening part (3%), are used as raw material. The body, lid and opening of cans usually are alloyed 3004, 5182 
and series of 5017, 5042 or 5082, respectively. After two-steps hammer milling of cans, fine chips with 10 mm in size was 
achieved. The de-coating and chemical cleaning operations were performed to remove the paint layer and other contamina-
tions (such as oil and oxides), respectively. The ball milling was accomplished on clean aluminum fine chips in a planetary 
ball mill under argon atmosphere for various times up to 48h. The results show that the short time would not be enough for 
milling. On the other hand too long times are unwelcome either, apparently as a consequence of microstructure leads to ag-
glomeration. Therefore there is an optimum time for this process. In the case of process controlling agent, however it leads 
to finer powder production, it contaminates the final product due to decomposition during milling. Since mechanical milling 
without PCA would be suitable. Totally, at least for the condition used in this investigation, 24h mechanical milling without PCA 
for production clean nano crystalline Al powders finer than 50nm in crystalline size with uniform size (smaller than 40 µm) will 
be recommended. 

Keywords: 3000 and 5000 aluminum alloy scraps, solid state recycling, ball milling, nano crystalline Al powders.
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چکیده

هدف از  این  تحقیق، بازیافت حالت جامد ضایعات آلومینیم سری 3000 و 5000 از طریق آسیا کاری مکانیکی است؛ به طوری که منجر به تولید پودر آلومینیمی نانوکریستالی 
 شود. بدین منظور ضایعات قوطی آلومینیمی مستعمل نوشیدنی که معمولاً از سه قسمت بدنه، سر و بازشونده تشکیل شده و به ترتیب 75، 22 و 3 درصد از وزن کل قوطی 
را تشکیل می دهند، به عنوان ماده ی اولیه استفاده می شود. بدنه قوطی معمولاً آلیاژ 3004 و سر آن از نوع 5182 و قسمت بازشونده از سری آلیاژهای 5017، 5042 یا 5082 
می باشند. قوطی  مستعمل آلومینیمی نوشیدنی ها بعد از دو مرحله آسیا کاری چکشی به چیپس هایی با اندازه 50 میلی متر و نهایتاً 10 میلی متر تبدیل می شوند. سپس عملیات 
رنگ زدایی و شستشوی شیمیایی )روغن و اکسیدزدایی( صورت می گیرد. متعاقباً چیپس های تمیزکاری شده به طریق مکانیکی و با استفاده از گلوله های مقاوم به سایش در 
دستگاه آسیای سیاره ای تحت اتمسفر محافظ آرگون در مدت زمان های مختلف تا 48 ساعت، به ذرات پودری تبدیل می شوند. نتایج نشان داد که آسیاکاری در زمان های 
کوتاه به طور کامل انجام نشده و در زمان های طولانی آگلومراسیون اتفاق می افتد. بنابراین زمان بهینه ای برای دستیابی به پودر ریز دانه وجود دارد. از طرفی استفاده از عامل 
کنترل کننده هر چند که باعث ریز شدن بیشتر پودر می شود ولی به دلیل تجزیه شدن آن و ایجاد آلودگی چندان مناسب نیست. به طور کلی در این تحقیق، آسیاکاری چپیس 
آلومینیمی به مدت زمان 24 ساعت بدون هیچ عامل کنترل کننده ی فرآیند، منجر به تولید پودر با اندازه کوچک تر از 40 میکرومتر با توزیع یکنواخت و اندازه کریستالیت 

21/64 نانومتر، با آلودگی و اکسیداسیون ناچیز می گردد.

واژه هاي کلیدی: ضایعات آلومینیم آلیاژ 3000 و 5000، بازیافت حالت جامد، آسیا کاری مکانیکی، پودر نانوکریستالی آلومینیم.

1. مقدمه
که %100  ماده ای  به عنوان  آلومینیم  بازیافت  مزایای  امروزه 
قابل بازیافت می باشد، توسط محققان مهم تلقی می شود ]1[. 
مقایسه  در  جامد  حالت  بازیافت  مختلف،  روش های  بین  در 
داشته  نیاز  کمتری  انرژی  مجدد(  )ذوب  متداول  بازیافت  با 
است  سهل تر  روش  آن  در  نیز  زیست  محیط  از  حفاظت  و 
از  می تواند  آلومینیمی  ضایعات  جامد  حالت  بازیافت   .]6-2[
طریق اکستروژن سرد یا گرم ماده اولیه عاری از آلودگی برای 
تولید پروفیل، نورد برای ساخت ورق، و آسیاکاری مکانیکی 
برای تولید پودر انجام  شود ]7-12[. پودر آلومینیم به دلیل 
ویژگی های فیزیکی و متالورژیکی که متأثر از روش تولید نیز 
می باشد برای انواع کاربردها از اهمیت ویژه ای برخوردار است 
و به طور گسترده در سوخت هواپیماها، تشخیص اثر انگشت، 
بتن هوادهی شده ی سبک، ماده ی افزودنی به رنگ خودرو و 

مواد منفجره استفاده می شود ]13[.

در اواخر 1920 تولید پودر آلومینیم توسط هال1 صورت 
تولید  زمینه  در  مهم  پیشرفت  دو  زمان  آن  در  است.  گرفته 
گسترش  مورد  در  اولی  که  گردید  مطرح  آلومینیم  پودر 
تولید  برای  نیز  امروزه  و  بود  بالا  ایمنی  با  آسیاکاری  فرآیند 
معرفی  دوم  پیشرفت  می شود.  استفاده  شکل  ورقه ای  پودر 
و  شد  اتمیزه  پودر  تولید  به  منجر  که  اتمیزاسیون،  فرآیند 
که  آنجایی  از  ولی  می گیرد.  قرار  استفاده  مورد  نیز  امروزه 
در  می دهد،  تشکیل  هوا  با  انفجاری  مخلوط  آلومینیم،  پودر 
پودر  تولید  برای  گازی(  یا  و  )آبی  اتمیزاسیون  کارخانجات 
آلومینیم خطر انفجار وجود دارد ]14[. با توجه به این موضوع 
روش پیشنهادی اول در مقایسه با دیگری از ایمنی بیشتری 

برخوردار است.
آسیاکاری مکانیکی در بازیافت حالت جامد برخی منابع 
آلومینیمی و تبدیل آن به پودر می تواند نقش مهمی داشته 
از  حاصل  آلومینیمی  براده  های  همکارانش  و  شرافت2  باشد. 
1. E.J.Hall

2. Sherafat
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تراشکاری را، پس از آسیاکاری چکشی به ذرات کوچک تر از 
50 میلی متر تبدیل آن نمودند ]15[.

رو  منابع  از  دیگر  یکی  نوشیدنی  مستعمل  قوطی های 
مؤثر  روش های  بررسی  و  است  آلومینیمی  ضایعات  رشد  به 
برای بازیافت آن ها موضوع بسیار مهمی در این ارتباط است. 
انرژی  به صرف  منجر  متداول  با روش های  منبع  این  بازیافت 
بالاتر و بهره وری کمتر می شود ]16-18[. در حالی که روش 
پیشنهادی در این تحقیق که، قوطی های مستعمل آلومینیمی 
تبدیل  آلومینیم  پودر  به  بازیافت حالت جامد  با  را  نوشیدنی 
می کند، از بهره وری و بازده بالاتری برخوردار بوده و از طرفی 

محصولی باارزش افزوده قابل ملاحظه ای تولید می شود.

2. مواد و روش تحقیق
مستعمل  آلومینیم  قوطی های  که  تحقیق  این  اولیه    ی  مواد 
نوشیدنی سری 3000 و 5000 می باشند، در آسیای چکشی 
صنعتی چهار پره )شکل 1( با الکتروموتور به توان 25 اسب 
بخار در دو مرحله با توری  دارای سوراخ هایی به ترتیب به اندازه 
تحقیق،  این  در  می شوند.  آسیاکاری  میلی متر   10 و   50
تکه های آلومینیمی کوچک تر از 10 میلی متری، چیپس ریز 

نامیده می شوند ]19[.

شکل 1. طرحواره آسیای چکشی برای خردایش مواد اولیه.

در مرحله ی بعدی، رنگ زدایی با استفاده از روش حرارتی 
و با دستگاه درام ایدکس3 به قطر تقریبی منطقه مرکزی در 
دمای  در  دقیقه  در  دور  و سرعت 25  متر  سانتی  حدود 60 
520 درجه سانتی گراد به  مدت 120 ثانیه تحت اتمسفر هوای 
چربی های  و  اکسیدها  حذف  برای   .]20[ شد  انجام  معمولی 
طبق  آلومینیمی،  ریز  چیپس های  روی  بر  احتمالی  سطحی 
روش ذکر شده در مرجع ]21[ تمیزکاری شیمیایی به صورت 
هیدروکسید  رقیق  حمام  در  غوطه وری  گرفت: 1-  انجام  زیر 
سدیم )NaOH( ℃ 65؛ 2- شستشو با آب داغ؛ 3- غوطه وری 

3. IDEX furnace

آب  با  شستشو  نهایتاً   -4 و   )HNO3( رقیق  نیتریک  اسید  در 
با  در خشک کن  شده،  تمیزکاری  آلومینیم  ذرات  داغ. سپس 
درجه حرارت C° 100 خشک شده و در دسیکاتور نگهداری 
شدند ]21[. چیپس های خشک شده با ابعاد کوچک تر از 10 
میلی متر، به دستگاه آسیای سیاره ای با فرکانس 22/8 بر ثانیه و 
سرعت 250 دور در دقیقه تغذیه شدند. بعد از هر ساعت کاری، 
15 دقیقه زمان استراحت در نظر گرفته شد. آسیاکاری بدون 
عامل کنترل کننده فرآیند )4PCA( و هم چنین در حضور آن 
انجام گرفت. در غیاب PCA، نسبت وزن گلوله به پودر5 برابر 10، 

در تمام زمان های آسیاکاری، در نظر گرفته شد.
 در حالت دوم، برای بررسی تأثیر PCA به منظور جلوگیری 
از چسبیدن پودر به گلوله ها، دیواره کاپ و به یکدیگر، اسید 
استئاریکCH3(CH2)16COOH[ 6[ با درصدهای وزنی مختلف 
)0/1، 0/2 و 2 درصد وزنی( برای دو مدت زمان 20 و 30 
و  یکسان  شرایط  ایجاد  برای  هم چنین  شد.  استفاده  ساعت 
دیگر  پارامترهای  آسیاکاری  قبلی  عملیات  با  مقایسه  قابل 
نظیر جنس گلوله ها، اندازه و تعداد آن ها مطابق فرآیند قبلی 
انتخاب شد. پارامترهای هر دو حالت از عملیات آسیا کاری با 

جزئیات در جدول 1 برای مقایسه آورده شده است.

جدول 1. پارامترهای عملیات آسیاکاری

نسبت وزن گلوله به 
پودر

)BPR(

درصد وزنی 
اسیداستئاریک 

)%wt(

زمان )ساعت(

10 - 8
10 - 16
10 0/1 20
10 0/2 20
10 2 20
10 - 24
10 0/1 30
10 0/2 30
10 - 32
10 - 48

برای  آسیا کاری،  عملیات  طی  در  که  است  ذکر  به  لازم 
جلوگیری از آلودگی اتمسفری پودر از گاز آرگون با خلوص 
بالا و گلوله های فولاد زنگ نزن با سه اندازه مختلف 20، 12 
و 10 میلی متری به ترتیب به تعداد 6، 5 و 4 استفاده شدند.

توزیع اندازه چیپس های ریز کوچک تر از 10 میلی متر با 
استفاده از نرم افزار ImageJ با محدوده اندازه گیری 5/0 تا 0/8 

میلی متر تعیین شد.
4. Process Control Agent

5. Ball to powder ratio

6. Stearic acid
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از آسیاکاری،  اندازه  ذرات پودر آلومینیمی حاصل  توزیع 
 )ASTM E11( مطابق استاندارد آمریکایی آزمون غربال سری
با استفاده از 6 الک با شماره مش های 50، 120، 150، 170، 
200، 230، 270، 325 و 400 تعیین گردید. با استفاده از 
برای  تجمعی  فراوانی  نمودار  و  فراوانی  نمودار  حاصله  نتایج 

بررسی دقیق تر رسم شد.
مورفولوژی سطحی و آنالیز چیپس های با ابعاد کوچک تر 
عملیات شستشوی شیمیایی  از  بعد  و  قبل  میلی متر،  از 10 
و  ذرات  اندازه  توزیع  مورفولوژی،  چنین  هم  و  سنباده زنی  و 
سطح مقطع پودرهای آلومینیم توسط میکروسکوپ الکترونی 
روبشی )SEM( مدل Cam Scan MV2300 مجهز به طیف سنج 

EDS مورد  مطالعه قرار گرفت.

در این تحقیق، برای اندازه گیری کمی عناصر شیمیایی و 
بررسی تأثیر شستشوی شیمیایی بر روی مواد اولیه )چیپس 
فرآیند  محصول  روی  بر   PCA افزودن  تأثیر  بررسی  و  ریز( 
آسیاکاری )پودر(، روش طیف سنجی جذب اتمی7 با دستگاه 

مدل Varian 240 AA مورد استفاده قرار گرفت.
برای متالوگرافی سطح  مقطع چیپس ها و پودرهای حاصل 
از مانت سرد ذرات و سنباده زنی  از فرآیند آسیا کاری، پس 
الکتروشیمیایی  و  شیمیایی  روش  دو  از   ]22[ مرجع  مطابق 
برای پولیش و اچ نمونه ها استفاده شد. در نوع اول، آماده سازی 
از  استفاده  با  معمولی  پولیش  از  پس  پودرها  یا  و  چیپس ها 
محلول کِلر8 حاوی 190 میلی لیتر آب مقطر، 3 میلی لیتر اسید 
 2 ،)HNO3( نیتریک  اسید  میلی لیتر   5 ،)HCl( هیدروکلریک 
میلی لیتر اسید هیدروفلوئوریک )HF( اچ شیمیایی شد. در نوع 
میلی لیتر   140 اتانول،  میلی لیتر   800 با  الکتروپولیش  دوم، 
آب مقطر، 60 میلی لیتر HClO4 )60٪( با ولتاژ سلول 80-30 
 HBF4 ولت و زمان 15-60 ثانیه و الکترواچ با 5-4 میلی لیتر
به  ولت   20 در  بارکر9(  )معرف  مقطر  آب  میلی لیتر   200 و 
مدت 40-80 ثانیه انجام شد ]22[. جهت بررسی ریزساختار 
 PMG3 مدل   Olympus نوری  میکروسکوپ  از  مقطع  سطح 
استفاده شد. از آنجایی که آشکارشدن مرز دانه در آلیاژهای 
ساختار  ساختن  ظاهر  برای  می باشد،  مشکل ساز  آلومینیمی 

دانه نور پولاریزه انتخاب شد.
ریز  چیپس های  دهنده  تشکیل  فازهای  تعیین  برای 
اشعه  پراش  آن ها،  آسیاکاری  از  حاصل  پودر  و  آلومینیمی 
تابش  از  استفاده  با   )BRUKER-binary V3 )RAW(( ایکس 
و  کیلوولت   40 آنگستروم،   1/54056 موج  طول  )با   Cukα

40 میلی آمپر(، سرعت اسکن 4 درجه بر دقیقه، در محدوده 
زاویه 2θ=20-120 مورد استفاده قرار گرفت. هم چنین تأثیر 
مدت زمان آسیا کاری بر شدت و پهنای پیک ها بررسی شد. 
الگوی پراش پرتوی  از رابطه ویلیامسون-هال10 و  با استفاده 

7. Atomic Absorption Spectroscopy (AAS)

8. Keller’s reagent

9. Barker’s reagent

10. . Williamson-Hall

ایکس می توان اندازه کریستالیت پودر آسیا شده را به دست 
آورد. رابطه ویلیامسون-هال به فرم زیر می باشد ]23[؛

λ
β θ = + ε θ

0.9
cos 2A .sin

d

که در این رابطه λ طول موج اشعه ایکس )معمولاً لامپ 
آنگستروم   1/54056 برابر  لامپ  این  در  که  است  مسی 
 1 برابر  )معمولاً  ثابت   A کریستالیت،  اندازه   d می باشد(، 
می باشد(، β پهنای پیک در نیمه ارتفاع آن )برحسب رادیان( 
و θ زاویه ی براگ می باشد. با توجه به نوع معادله ویلیامسون-

 sinθ برحسب   βcosθ داده های  اگر  که  فهمید  می توان  هال 
یک  روی  بر  شود،  رسم  ایکس  اشعه  پراش  پیک  چند  برای 
اندازه  آن خط،  مبدأ  از  قرار  می گیرند که عرض  راست  خط 
کریستالیت ها را گزارش می دهد. لازم به ذکر است که برای 
کاهش درصد خطا در اندازه گیری پهنای پیک ها، رسم نمودار 
و برازش منحنی، از نرم افزار sigma plot استفاده شده  است 

.]23[

۳. نتایج و بحث

مطالعه مواد مصرفی ) چیپس ریز 1۰ میلی متری(
شکل 2)الف( مورفولوژی و توزیع اندازه ذرات چیپس های ریز 
با ابعاد کوچک تر از 10 میلی متری و شکل 2)ب( نمودار توزیع 
اندازه چیپس های ریز را با استفاده از نرم افزار ImageJ نشان 
آلومینیمی  ذرات  می شود  مشاهده  که  همان طور  می دهد. 
دارای اشکال نامنظم بوده و نمودار توزیع اندازه ی آن ها از نوع 
مدل دوکوهانه با دو پیک در مقادیر 4 و 5 میلی متر می باشد.

فلزی  بین  فازهای  مورفولوژی  و  مقادیر  که  آنجائی  از 
واقع  )در  ذرات  شکست  مکانیزم  تغییر  در  اساسی  نقش 
آنالیز  SEM  و  تصویر  به مطالعه  ایفا می کند  عمل خردایش( 
میلی متری   10 از  کوچک تر  ریز  چیپس های   EDS نقطه ای 
)اکسید و روغن زدایی( پرداخته  از شستشوی شیمیایی  قبل 
شد. همانطوری که در تصویر شکل 3 مشهود است، فاز ثانویه 
اغلب  که  وجهی،  چند  مورفولوژی  با   Al6)Mn,Fe( ترکیب  با 
برابر 3 میکرون می باشد، در این  چیپس ها پراکنده شده اند که 
باعث تسریع عمل خردایش از محل قرارگیری می شوند ]24[.

 علاوه براین، از تصاویر SEM برای بررسی اثر محلول های 
از   SEM استفاده شد. میکروگراف  تمیزکاری  شیمیایی حین 
حمام  در  کردن  تمیز  از  بعد  و  قبل  آلومینیمی   چیپس های 

NaOH و HNO3 در شکل 4 نشان داده  شده است.

این تصاویر به وضوح نشان می دهد که با قرار گرفتن آن ها 
کم  چگالی  با  حفره هایی  با  سطح  نیتریک،  اسید  و  سود  در 
پوشیده شده است و دیگر اثری از فازهای بین فلزی موجود 
در مواد اولیه )قوطی و چیپس( پیدا نیست که نشان دهنده ی 
دیگر  عبارت  به  می باشد.  زمینه  با  فازها  این  ضعیف  پیوند 
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                                    )الف(                               )ب(

شکل 2. آنالیز چیپس های ریز با استفاده از نرم افزار ImageJ: الف( تصویر  چیپس های ریز و ب( منحنی توزیع اندازه دانه.

   

شکل 3. تصویر SEM و آنالیز نقطه ای EDS چیپس رنگ زدایی شده )اندازه کوچک تر از 10 میلی متر( بدون هیچ گونه عملیات تمیزکاری شیمیایی و سنباده زنی.

                            

                                                )الف(                                                    )ب(

شکل 4. میکروگراف SEM  چیپس آلومینیمی با اندازه کوچک تر از 10 میلی متر و بدون هیچ گونه عملیات آماده سازی و سنباده زنی: الف( قبل و ب( بعد، از 
عملیات تمیزکاری شیمیایی در حمام سود و اسید نیتریک.

می توان بیان کرد که محلول های بکار گرفته شده، علاوه بر 
فلزی  زمینه  شدن  خورده  باعث  موجود،  آلودگی های  حذف 

چیپس ها شده است.

آنالیز جذب اتمی برای تعیین دقیق عناصر قبل و بعد از 
از 10 میلی متر  ابعاد کوچک تر  با  تمیزکاری چیپس های ریز 
مورد استفاده قرار  گرفت که نتایج آن در جدول 2 آورده شده 
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نتیجه  می توان   2 جدول  و   4 شکل  نتایج  مقایسه  با   است. 
گرفت که محلول های تمیزکاری شیمیایی گزینه مناسب برای 
این مرحله به شمار می رود ولی با این حال برای جلوگیری از 
اتلاف ماده، بایستی حالت رقیقی از آن ها را برای تمیزکاری 

شیمیایی تهیه و استفاده کرد.
با  ریز  ایکس  چیپس های  اشعه  پراش  الگوی   ،5 شکل 
ابعاد کوچک تر از 10 میلی متر را که در این پژوهش، به عنوان 
قرارگرفته،  استفاده  مورد  سیاره ای  آسیای  دستگاه  خوراک 
برابر   2θ پیک  که  است  توضیح  به  لازم  می دهد.  نشان 
منیزیم-سیلیسیم،  فلزی  بین  ترکیب  به  مربوط   86/6090

به طور خاص Mg2Si، می باشد.
شده  فشرده  متالوگرافی  چیپس های  عکس های   6 شکل 
)با اندازه کوچک تر از 10 میلی متر( در فشار 600 مگاپاسکال 
در زیر نور معمولی و نور پولاریزه برای تعیین اندازه دانه این 
آلیاژ آلومینیم را نشان می دهد. این نکته با توجه به مفاهیم 

متالورژی هم قابل درک است، به این صورت که دانه ها با توجه 
با  پلاریزه  نور  زیر  در  کریستالوگرافی  مختلف  جهت های  به 
رنگ های مختلفی ظاهر  می شوند و تشخیص اندازه دانه ها به 
سهولت نمایان می شود. با تصاویر میکروسکوپی نوری اجازه ی 
و   )5 شکل  از  شده  )تعیین   Mg2Si فلزی  بین  فاز  شناسایی 
سیاه  ذرات  به صورت   )3 شکل  از  شده  )تعیین   Al6)Fe,Mn(
پلاریزه  نور  و  معمولی  نور  به وسیله ی  ترتیب  به  زردرنگ  و 
داده می شود. این ذرات بین فلزی با مورفولوژی هایی مختلف، 
اسکریپت مانند11، چندضلعی و ذرات کوچک کروی )شکل 6 

)الف( و )ب(( پراکنده شدند.
اولیه  مواد  مطالعه  از  آمده  دست  به  نتایج  با  بنابراین، 
چرا  اینکه  دلیل  آلومینیمی(،  چیپس های  )یعنی  آسیاکاری 
مواد نرمی مثل آلومینیم قابلیت تولید پودر به روش آسیاکاری 

و خردایش دارد قابل تشخیص می باشد.
11. Script like

جدول 2. آنالیز شیمیایی چیپس ریز. 

عنصر

قبل
 شستشوی شیمیایی

)درصد وزنی(.

بعد
شستشوی شیمیایی

)درصد وزنی(.

Mg0/1540/1775
Mn0/66540/6608
Fe0/36480/3317
Pb0/00940/0088
Cu0/16450/1597 شکل 5. الگوی پراش اشعه ایکس  چیپس قبل از آسیاکاری با اندازه کوچک تر

از 10 میلی متر.

         

                                                )الف(                                              )ب(

شکل 6. تصاویر میکروسکوپی نوری  چیپس های فشرده با ابعاد کوچک تر از 10 میلی متر: الف( نور معمولی؛ نمونه پولیش و اچ شیمیایی شده و ب( نور پولاریزه؛ 
نمونه الکتروپولیش و الکترواچ شده.
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مطالعه پودر های آلومینیم به دست آمده
خصوصیات پودرهای حاصل از آسیاکاری که شامل اندازه، توزیع 
ذرات، مورفولوژی، اندازه کریستالی و تعیین فاز می باشد، توسط 
الک کردن، SEM و XRD مشخص شدند. شکل 7 )الف( و 7 )ب( 
به ترتیب درصد فراوانی و فراوانی تجمعی اندازه ذرات پودرهای 
تولید شده با زمان آسیاکاری 8 تا 48 ساعت و نسبت وزن گلوله 
به پودر 1:10 را نشان می دهد که شکل توزیع اندازه ذرات آن ها 
نوع مدل تک  از  با داشتن یک پیک عمده در 316 میکرون 
کوهانه بوده و علی رغم افزایش زمان آسیاکاری، منحنی توزیع 
اندازه ذرات شکل یک کوهانه ی خود را حفظ کردند. نکته قابل 
افزایش مدت زمان آسیاکاری  با  این می باشد که  توجه دیگر 
از 8 تا 24 ساعت، نمودارهای توزیع اندازه ذره به سمت چپ 
افتادن عمل خردایش  اتفاق  از  شیفت پیدا کرده اند که نشان 

توسط دستگاه آسیاکاری می باشد. از طرف دیگر با افزایش زمان 
آسیاکاری از 24 به 32 ساعت، شیفت شدیدی به سمت راست 
در نمودار توزیع اندازه و درنتیجه پدیده آگلومراسیون رخ داده 
است که بیانگر افزایش چشمگیر اندازه ذرات می باشد. با افزایش 
دوباره زمان آسیاکاری تا 48 ساعت و بیشتر شدن انرژی ضربه 
در طی این مدت زمان طولانی از آسیاکاری، منجر به خردایش 
مجدد ذرات آگلومره و کاهش چشمگیری در اندازه ذرات شده 
است. بنابراین، بیشترین پودر تولیدی و شرایط بهینه برای این 
تحقیق، با نسبت BPR برابر 10 در مدت زمان آسیاکاری 24 

ساعت حاصل شده است.
به اندازه متوسط پودر، در بحث حجم  بر پرداختن  علاوه 
پودر تولیدی می توان نتیجه گرفت که حداکثر پودر ریز قابل 
در مدت  برابر 10   BPR نسبت  با  میکرون(   41( اندازه گیری 

شکل 7. منحنی های توزیع اندازه پودر آلومینیم آسیا کاری شده تحت شرایط زیر:
گلوله هایی با اندازه 10، 12 و 20 میلی متر، سرعت چرخش 250 دور بر دقیقه، نسبت وزن گلوله به پودر 1:10 و بدون هیچ افزودنی برای کنترل فرآیند: الف( 

منحنی توزیع اندازه و ب( منحنی توزیع فراوانی تجمعی.

شکل 8. منحنی درصد فراوانی ریزترین پودرها نسبت به زمان آسیاکاری برای نسبت وزن گلوله به پودر 1:10.
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زمان آسیاکاری 24 ساعت تولید شد )شکل 8 )الف(( و ذرات 
پودر آلومینیم در مدت زمان 32 ساعت شروع به آگلومراسیون 
تغییر  کروی  شکل  به  ورقه ای  حالت  از  ذرات  شکل  و  کرده 
کرده است )شکل 10 )ه((. این اتفاق می تواند به دلیل دمای 

تا  آسیاکاری  زمان  وقتی  چراکه  باشد،  آلومینیم  پایین  ذوب 
بیشتر  آسیاکاری  کاپ های  دمای  یافته،  افزایش  ساعت   32
اندازه  در  افزایش  که  می دهد  رخ  آگلومراسیون  درنتیجه  و 
ذرات از نتایج آن خواهد بود. با افزایش زمان آسیاکاری به 48 

شکل 9. منحنی های توزیع اندازه پودر آلومینیم حاصل از آسیا کاری با دو درصد وزنی 0/2 و 0/1 اسید استئاریک برای دو مدت زمان مختلف.

ج( ب( الف(

ی( ه( د(

شکل 10. تصاویر SEM  چیپس های اولیه 10 میلی متری و پودر های حاصل از آسیاکاری مکانیکی به مدت زمان های مختلف تحت شرایط یکسان: 15 گلوله )10، 
12 و 20 میلی متر(، سرعت چرخش 250 دور در دقیقه، نسبت وزن گلوله به پودر 1:10 و بدون هرگونه عامل کنترل کننده فرآیند )PCA(: الف( بدون آسیاکاری، 

ب( 8 ساعت، ج( 16 ساعت، د( 24 ساعت، ه( 32 ساعت و ی( 48 ساعت.
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انرژی و ضربات وارده به مواد داخل کاپ ها،  ساعت، افزایش 
خردایش  و  کرده  غلبه  آگلومراسیون  به  خردایش  مکانیزم 

مجدد ذرات کروی آگلومره را منجر می شوند.
برای مطالعه بیشتر پارامترهای آسیاکاری مکانیکی، زمان 
آسیاکاری 20 و 30 ساعت برای نشان دادن اثر اسید استئاریک 
در منحنی توزیع اندازه دانه انتخاب شدند. با نگاه به شکل  9 
با درصد های  استئاریک  اسید  افزودن  با  می توان دریافت که 
هم  میکرون   30 از  کمتر  پودر  به اندازه  می توان   2 از  کمتر 
دست یافت ولی علاوه بر پارامتر اندازه دانه، نکته ی که باید 
مورد توجه قرار گیرد، آلودگی و قابلیت کاربرد آزمایشگاهی 
 PCA و صنعتی پودرها می باشد. ممکن است آلودگی ناشی از
ترکیبات  عوامل  این  اغلب  ازآنجاکه  باشد.  آن ها  شایع ترین 

گرمای  سبب  به  هستند،  پایین  جوش  و  ذوب  نقطه  با  آلی 
ایجاد شده حین آسیاکاری تجزیه می شوند. محصولات ناشی 
از تجزیه شامل کربن، اکسیژن و هیدروژن بوده که با اتم های 
فلزی تشکیل کاربیدها، اکسیدها، هیدریدها و سایر ترکیبات 
را می دهند ]25[. بنابراین، یکی از روش های کاهش آلودگی، 
اجتناب از استفاده PCAها می باشد؛ هرچند که ممکن است 

پدیده جوش سرد پودرها افزایش یابد ]26[.
شکل 10 تصاویر SEM پودر های آلومینیمی که تحت شرایط 
بهینه ی  مدت زمان 48-8 ساعت با 15 گلوله )10، 12 و 20 
میلی متر( در سرعت چرخش 250 دور در دقیقه و با نسبت وزن 
گلوله به پودر 1:10، بدون PCA آسیاکاری شدند، نشان  می دهد. 
توزیع  و کوچک ترین  یکنواخت ترین  دیده می شود،  همانطورکه 
تولید شد و در 32  اندازه ذره در 24 ساعت )شکل 10 )ب(( 
از  بالاتر  پودرها  آگلومراسیون  نرخ  آسیا کاری،  زمان  از  ساعت 
تکه تکه شدن آن ها بوده که منجر به افزایش اندازه ذرات پودر 
و تغییر مورفولوژی آن ها از چند ضلعی به کروی درشت )شکل 
10 )ه(( شد ]26[. هم چنین در شکل 10 )ی( مکانیزم خردایش 
باعث  که  است  مشاهده  قابل  به وضوح  آگلومره  ذرات  مجدد 
کاهش اندازه پودرهای آلومینیومی در طولانی مدت شده است.

این روش )بازیافت حالت جامد( موفق به تولید ذرات پودر 
آلومینیم با اندازه تقریبی 2 میکرون نیز شده است، که ساختار 
مشاهده  در شکل 11  پوسته پوسته  با شکل  پودر  ذرات  این 
می شود. قابل توجه است که این ذرات پودری خیلی ریز، را 
نمی توان در روش الک اندازه گیری کرد و در نمودارهای توزیع 

ذرات لحاظ نشده اند.
شکل 12 تصاویر پودرهای حاصل از آسیا کاری به مدت 
20 ساعت و تحت درصدهای مختلف وزنی اسید استئاریک 
)0/1، 0/2 و 2 درصد وزنی( را برای بررسی تأثیر مقدار عامل 
کنترل کننده فرآیند آسیاکاری بر روی اندازه، مورفولوژی و 
به  توجه  با  لذا  می دهد.  نشان  حاصل  پودر  ظاهری  آلودگی 

شکل 11. تصویر SEM پودر آلومینیم با متوسط اندازه 20 میکرومتر آسیاشده 
در شرایط: مدت زمان 20 ساعت، سرعت چرخش 250 دوربردقیقه، نسبت 

وزن گلوله به پودر 1:10، و بدون هیچ گونه عامل کنترل فرآیند.

ج( ب( الف(

شکل 12. تصاویر پودر های حاصل از آسیاکاری به مدت 20 ساعت و تحت درصد های مختلف اسید استئاریک به عنوان PCA: الف( 2، ب( 0/2 و ج( 0/1، درصد وزنی.
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اهمیت مقدار بحرانی عوامل کنترل کننده اعم از استئاریک 
که  چیپس های  دریافت  می توان  )الف(   12 تصویر  از  اسید، 
 20 از  بعد  میلی متر   10 از  کوچک تر  اندازه ی  با  آلومینیم 
کاهش  با  و  باقی مانده اند  ابعاد  همان  به  آسیاکاری،  ساعت 
مقدار PCA به مقادیر 0/2 و 0/1 درصد وزنی، حداقل اندازه 
ذرات کوچک تر از 31 میکرو متر به دست آمد )به ترتیب اشکال 
12 )ب( و )ج((؛ اما باید به این نکته توجه کرد که آلودگی 
و اکسید پودرهایی با اسید استئاریک 2 درصد وزنی از لحاظ 
ظاهری به شدت آلوده شدند و وقتی آسیا کاری تحت 2/0 و 
آلودگی ظاهری  انجام شد،  اسیداستئاریک  وزنی  1/0 درصد 
بررسی  به منظور  پیدا کرده است که  ترتیب کاهش  به  آن ها 

جزئی تر این آلودگی ها آنالیز عنصری EDS انجام شده است.
نکته مهم دیگری که از مقایسه شکل 10 و 12 می توان 
بدون  آسیاکاری  از  حاصل  پودرهای  که  است  این  دریافت 
افزودن PCA دارای مورفولوژی چندضلعی سه بعدی می باشد 
ولی پودرهای آسیا کاری شده در حضور اسید استئاریک دارای 

مورفولوژی ورقه ای و دوبعدی می باشند. علت تشکیل ساختار 
از   PCA بازدارنده ی  ماهیت  در  می توان  را  ذرات  بعدی  سه 

مکانیزم جوش سرد جستجو کرد.
 EDS به منظور بررسی تأثیر افزودن اسید استئاریک، آنالیز
آنالیز  انجام شده است.  برای پودر تولید شده در شکل   13 
EDS در شکل 13)الف( و )ب( نشان می دهد که درصد اتمی 

اکسیژن برای دو نوع پودر تولیدی با آسیا کاری به مدت 48 
ساعت و بدون هیچ گونه عامل کنترل کننده فرآیند و آسیاکاری 
به  استئاریک،  اسید  وزنی  درصد   0/2 و  به مدت 20 ساعت 
اکسیژن در شکل  زیاد  بوده  است. درصد  و 14  ترتیب صفر 
13)ب( به دلیل ماهیت PCA به عنوان ترکیبات آلی می باشد. 
پایین  جوش  و  ذوب  نقطه  با  ترکیبات  این  اغلب  ازآنجاکه 
تجزیه  آسیا کاری  ایجاد شده حین  گرمای  به سبب  هستند، 
می شوند. اکسیژن هم جزو محصولات ناشی از تجزیه بوده که 

با اتم های فلزی تشکیل اکسیدها را می دهند.
الگوی XRD چیپس ریز و پودرهای آلومینیمی حاصل در 

ب( الف(

شکل 13. طیف EDS پودر آلومینیم آسیاشده تحت شرایط یکسان: گلوله هایی با اندازه 10، 12 و 20 میلی متر، سرعت چرخش 250 دوربردقیقه، نسبت وزن 
گلوله به پودر 1:10 در حضور و بدون حضور اسید استئاریک: الف( 48 ساعت و بدون اسید استئاریک و ب( 20 ساعت و 0/2 درصد اسید استئاریک

شکل 14. الگوی پراش XRD چیپس ریز و پودرهای آسیا شده در زمان های مختلف.
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شکل 14 نشان داده شده است. با مقایسه پیک های ظاهرشده 
به مدت زمان های 8، 16،  از آسیاکاری  در پودر های حاصل 
24، 32 و 48 ساعت ملاحظه می شود که زاویه ی 2θ ای برابر 
86/6090 که مربوط به ترکیب بین فلزی Mg2Si در چیپس 
ریز بوده، با ادامه فرآیند آسیا کاری و در مدت زمان 8 ساعت 
به بعد از نتایج XRD حذف می شوند. نتیجه حاضر این نظریه را 
مطرح می کند که رسوبات با آسیا کاری به جمع پودرهای ریز 
پیوسته و احتمال اینکه اشعه پرتو ایکس به یک پودر درشت 
تابش داشته، قوی می باشد. در نتیجه، پیک مربوط به رسوبات 
با آسیاکاری حذف می شود ولی این نشان از ناپدید شدن خود 

رسوبات نیست.
فلزات،  بر روی  تغییر شکل پلاستیکی  و  کار سرد  انجام 
منجر به تغییر محسوس در پهنای خطوط پراش پرتو ایکس 
می شود. بخشی از تغییر شکل پیک مربوط به ریز شدن دانه ها 
با  می باشد.  شبکه  کرنش  افزایش  به  مربوط  دیگر  بخشی  و 
بررسی های آماری انجام گرفته بر روی شدت و پهنای پیک ها 
و با صرف نظر از خطای دستگاه )ناشی از توزیع طول موج و 
افزایش  با  که  رسید  نتیجه  این  به  خطای هندسی( می توان 
کاسته  پیک ها  شدت   از  ساعت،   24 تا  آسیا کاری  زمان 

از  پدیده، حاکی  این  و  بزرگ تر شده اند  آن ها  پهنای  و  شده 
کاهش اندازه کریستالیت ها می باشد که با استفاده از معادله 
کاهش  علت   .)15 )شکل  است  اثبات  قابل  ویلیامسون-هال 
اندازه کریستالیت، احتمالاً تغییر شکل پلاستیک ذرات پودر 
حین آسیاکاری و افزایش در انرژی داخلی، نابجایی ها و سایر 
در  نقص  ایجاد  باعث  سرد  کار  براین،  علاوه  می باشد.  عیوب 

چیده شدن می شود.
برای مطالعه سطح مقطع پودرهای حاصل از آسیاکاری با 
حضور عامل کنترل کننده و ریزساختار آن ها از میکروسکوپ 

نوری و الکترون روبشی استفاده شد.
شکل 16، تصاویر SEM و آنالیز EDS از سطح مقطع پودر 
عملیات  از  پس  میکرومتر   40 از  کوچک تر  ذره  اندازه ی  با 
آماده سازی )سنباده زنی، پولیش معمولی و اچ با معرف کلر( 

به منظور بررسی ترکیبات ثانویه موجود، تهیه شدند.
همان طوری که دیده می شود، در سطح مقطع به دست 
آمده از پودر، حفره هایی متأثر از فرآیند آسیا کاری و هم چنین 
فازهای ناپایدار اکسیدی وجود دارند که به نظر می رسد اسید 
استئاریک اضافه شده به عنوان PCA باعث اکسیداسیون شدید 
شده است که این نظریه با نتایج شکل 13 نیز همخوانی دارد.

 

شکل 15. تغییرات اندازه کریستالیت در زمان های مختلف آسیاکاری.

شکل 16. تصاویر SEM و آنالیز EDS به دست آمده از سطح مقطع پودر آسیاکاری شده با اندازه ذرات کوچک تر از 40 میکرومتر: 1( زمینه، 2 تا 4( فازهای ناپایدار 
اکسیدی ایجاد شده توسط تجزیه اسید استئاریک به عناصر اکسیژن، کربن و هیدروژن.
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) چیپس های  اولیه  مواد  در  موجود  دیگر  رسوبی  فازهای 
ببینید(،  را  و 6  میلی متر( )شکل 3، 5  از 10  ریز کوچک تر 
کوچک تر  و  جدا  زمینه  از  آسیاکاری  تکراری  ضربات  اثر  در 
و  نیستند  مشاهده  قابل   SEM تصاویر  در  درنتیجه  شده اند. 
علت ایجاد حفره ها در سطح ذرات پودری همین نکته می تواند 
مورد  پودر  مقطع  متالوگرافی سطح  تصاویر   17 باشد. شکل 
دانه  اینکه آشکارسازی مرز  به دلیل  و  نشان می دهد  را  نظر 
در آلیاژهای آلومینیمی مشکل ساز می باشد، برای ظاهرسازی 
ساختار دانه از نور پولاریزه استفاده شده است که مورفولوژی 

چندضلعی پودرها در این تصاویر هم قابل اثبات است.

4. نتیجه گیری
آلومینیمی  ضایعات  جامد  حالت  بازیافت  تحقیق،  این  در 
آسیاکاری  روش  به   5000 و   3000 آلیاژهای  جنس  از 
مکانیکی )چکشی و سیاره ای( قوطی های مستعمل نوشیدنی 
آلومینیمی موفقیت آمیز بود. در این راستا محصولات به دست 

آمده ارزیابی شد و مشخص شد که:
با افزایش زمان آسیاکاری اندازه دانه ها ریز شده و پس از 24   .1
ساعت ریزترین و تمیزترین پودرها )حتی تا 2 میکرومتر( 
با  گلوله  نوع   3 آمد:  دست  به  زیر  آسیاکاری  شرایط  با 
میلی متر، سرعت چرخش 250  شعاع های 10، 12، 20 

ساعت   1 از  بعد  توقف  زمان  دقیقه   15 دقیقه،  در  دور 
پودر  به  PCA، نسبت وزن گلوله  بدون هیچ گونه  کاری، 

)BPR( 10 به 1 و تحت گاز آرگون.
ذرات در مرحله میانی آسیاکاری )32 ساعت( تحت مکانیزم   .2
جوش سرد و آگلومراسیون قرار گرفته و پس از 32 ساعت 
ریز،  ذرات  از  متشکل  بزرگ  آگلومره های  ساعت(،   48(

دوباره شکسته شدند.
ترکیبات بین فلزی مشاهده شده در نتایج XRD چیپس های   .3
گسترده  به صورت  پلاستیک  شکل  تغییر  اعمال  با  ریز، 
تحت تأثیر قرار گرفته و با افزایش زمان آسیا کاری اندازه ی 
آن ها کاهش یافته و در نتیجه در آخرین الک )مربوط به 
انجام  در حین  احتمالاً  پودرها( جمع می شوند.  ریزترین 
پیک  های  کرده،  برخورد  درشت  پودر  به   X اشعه   ،XRD

مربوط به رسوبات حذف شده اند و این نمی تواند نشان از 
ناپدید شدن رسوبات با انجام آسیاکاری باشد.

استفاده از PCA اندازه ذرات را کاهش داده ولی رنگ تیره   .4
استئاریک(،  اسید  وزنی  درصد   2 و   2/0  ،0/1 )با  پودر 
می باشد  حاصل  آلودگی  و  اکسیداسیون  دهنده ی  نشان 
استفاده شوند. درصد  باعث می شود که آن ها غیرقابل  و 
اکسیداسیون ذرات پودر در حضور PCA، 14 برابر بیشتر از 
مقدار آن برای ذرات پودر بدون PCA، گزارش شده است.

ج( بزرگنمایی زیاد ب( بزرگنمایی متوسط الف( بزرگنمایی کم

شکل 17. میکروگرافی از مورفولوژی  پودرهای آلومینیم آسیاکاری شده )اندازه دانه کوچک تر از 40 میکرومتر(.
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