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Abstract: This study aims to optimize the recycling of 

Ti6Al4V machining waste by investigating mechanical 

milling as a novel approach for producing nanopowders. 

Ti6Al4V chips were subjected to planetary ball milling. The 

effect of varying the weight ratio of milling balls of two 

different sizes (14 and 10 mm) on the morphology, crystallite 

size, and phase composition of the resulting powders, while 

keeping the total ball weight constant at 25-75, 50-50, and 75-

25 ratios, was examined. XRD results revealed that the 

milled powders contained titanium oxide phases, along with 

minor iron impurities, and had crystallite sizes of less than 

100 nm. Furthermore, the quantitative phase fractions and 

crystallite sizes of the powders were determined by the 

Rietveld refinement method. An increased proportion of 

smaller balls in the milling media resulted in a reduction of 

crystallite size and an improved particle size distribution. 

This study highlights the feasibility of producing TiO₂ 
nanopowders via a cost-effective mechanical milling method 

while optimizing the controlling parameters, making it 

suitable for potential applications in industries such as paints 

and construction. 

Keywords: Mechanical Alloying, Nanopowder, Recycling, 

Chips, Ti6Al4V 

 

1- Introduction 
Titanium alloys, especially Ti6Al4V, are widely used in 
the aerospace, biomedical, and automotive industries due 
to their excellent strength-to-weight ratio, good 
formability, and superior corrosion resistance [1]. 
However, machining these alloys generates a significant 
amount of waste in the form of chips. Finding an 
appropriate method for recycling and reusing these chips 
is of high economic, strategic, and environmental 
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importance. Among various recycling techniques, 
mechanical alloying has emerged as an efficient, cost-
effective, and scalable method to convert machining chips 
directly into nanostructured powders [2]. This technique 
involves repeated cold welding, fracturing, and re-welding 
powder particles, resulting in the formation of 
nanocrystalline structures. While several studies have 
investigated the effects of milling time, speed, and ball 
size, a systematic examination of the ball-size distribution 
under a constant total ball weight remains lacking [3, 4]. 
This study provides a comprehensive analysis of how the 
size ratio of balls influences the morphology, crystallite 
size, and chemical composition of Ti6Al4V-derived 
nanopowders.  
 

2- Experimental Procedure  

Ti6Al4V machining chips from medical implant 

production were used as the starting material. The chips 

were cleaned by washing with water, immersion in an 

acetone solution, and ultrasonic treatment in a mixed 

solution of 2 wt% HCl and 8 wt% H₂ SO₄  for 20 minutes, 

followed by drying at 60°C for 4 hours. Mechanical 

milling was performed using a planetary ball mill with a 

hardened chromium steel vial. The milling conditions are 

summarized in Table 1. 

 

 

 

 

 

 

https://jmme.um.ac.ir/article_47635.html?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/article_47635.html?lang=en
https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
https://jmme.um.ac.ir/
https://jmme.um.ac.ir/article_47635.html?lang=en
https://orcid.org/0000-0002-7738-6082


Seyyed Amirreza Alavizadeh, Sevda Teimoorpour, Mehrdad Shahbaz, Majid Kavanlouei, Hossein Abdollahi 2 

 

 

 

Table 1. Milling parameters used in the experimental design 

 

Experiment 
Ball-to-Powder 

Ratio (BPR) 

Ball Weight Ratio  

(B1 14 mm: B2 

10mm) 

1 20:1 25:75 

2 20:1 50:50 

3 20:1 75:25 

 

The structural and phase evolution of the powders 

during milling was analyzed using XRD (Bruker D8-

Advanced) with CuKα radiation. Crystallite size, 

microstrain, and phase weight fractions were determined 

by Rietveld refinement using MAUD software and the 

Williamson-Hall method. Morphology and chemical 

composition were examined using SEM (Leica 

Cambridge, Stereoscan S360) and EDS, respectively. 

 

3- Results and Discussion 

3-1- Structural and Phase Analysis 

The XRD patterns of the powders milled for 10 hours 

under different ball weight ratios are shown in Fig. 1. All 

samples exhibited peaks corresponding to the TiO phase, 

with minor iron impurities. The sample with a 25-75 ratio 

showed broader peaks with lower intensity, indicating a 

smaller crystallite size and higher lattice strain [5]. In 

contrast, the 75-25 sample showed sharper peaks with 

higher intensity, suggesting a larger crystallite size. 

 

 
Fig 1. XRD patterns of powders milled with a constant BPR 

of 20:1 and different ball weight ratios (B1:14mm, 

B2:10mm) 

 

The lattice strain, crystallite size, and weight percent of 

TiO2 and Fe were determined based on Rietveld analysis. 

These findings were shown in Fig. 2. The smallest 

crystallite size of 57 nm was observed in the 25-75 sample, 

which is in agreement with the XRD patterns and the 

lowest peak intensity. By increasing the ratio of the larger 

balls (75-25), the crystallite size increased to 61 nm. The 

results are in total agreement with previous studies on the 

dependence of the crystallite size on using different balls 

in milling [6]. 

 

 

 

 

 
Fig 2. The effects of different ball weight ratios using the 

Rietveld method on (A): internal strain, (B): crystallite size, 

(C): Fe weight ratio, and (D): TiO weight ratio 

 

Fig. 3 shows Williamson-Hall graphs of three different 

weight ratios of the balls. In these graphs, the slope of the 

line shows the lattice strain, and the y-intercept indicates 

the crystallite size. As can be seen, the sample 75-25 has 

the lowest slope and highest y-intercept, which indicates 

the lowest lattice strain and highest crystallite size among 

the samples. 
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Fig 3. Williamon-Hall graphs of nanopowders. (A): 25-75, 

(B): 50-50, and (C): 75-25. 

 

3-2- Morphology 

SEM images of the milled powders (Fig. 4) revealed 

spherical and highly agglomerated particles, which are 

typical in high-energy ball milling. The use of smaller balls 

resulted in a more uniform particle-size distribution [7]. 

 

 
 

 
 

 
 

Fig 4. SEM images of milled powders: (a) 25-75, (b) 50-50, 

(c) 75-25. 

 

4- Conclusion 

Nanopowders were successfully produced from Ti6Al4V 

machining chips via mechanical milling. The ball size ratio 

significantly influenced the crystallite size, particle 

distribution, and chemical purity of the powders. A higher 

proportion of small balls (25-75) resulted in finer 

crystallites, lower iron contamination, and improved 

powder purity. This approach offers a sustainable and 

economical pathway for recycling titanium alloy waste 

into valuable nanomaterials for industrial applications 

such as paints and construction. 
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 *یکیمکان یاژسازیآلفرایند ها در گلوله یدرصد وزن بی: اثر ترکV4Al6Ti یکارنیاز براده حاصل از ماش یدینانوپودر تول

 مقاله پژوهشی

 (5)یعبدالله نیحس         (4)مجید کاوانلویی         (3) مهرداد شهباز         (2)سودا تیمورپور   (1) زادهسیدامیررضا علوی

10.22067/jmme.2025.95283.1221 

تولید در  نینو یعنوان روش به یکیمکان آسیاب عملکرد ی، به بررسTi6Al4V اژیآل یکارنیماش عاتیضا افتیباز فرایند یسازنهیبا هدف به قیتحق نیا  چکیده
ها با دو اندازه مختلف تأثیر ترکیب درصد وزنی گلولهدر این تحقیق  پودر شدند. یاارهیس یاگلوله آسیاب با کمک Ti6Al4V اژیآل یهابرادهپرداخته است. نانوپودر 

mm14  وmm10، بیو ترک تیستالیاندازه کر ،یمورفولوژبر ، 25ـ  75 و 50ـ  50 ،75ـ  25درصد وزنی ها ثابت است با که مجموع وزن کل گلوله در حالی 
سنجی انرژی پراش طیف و یروبش یالکترون کروسکوپیم ،کسیپراش اشعه ا زیبا استفاده از آنالی مورد بررسی قرار گرفت. پودر تولید شده دیپودر تول یفاز

اندازه و است مراه ناخالصی جزئی آهن ه کاری حاوی فاز اکسید تیتانیوم بهبپودر حاصل از آسیا نشان داد که کسیپراش اشعه ا جینتا .شد یابیارزاشعه ایکس 
یابی شد. مشخصههمچنین درصد فازها و اندازه کریستالیت در ترکیب پودر تولید شده با استفاده از روش ریتولد . باشدمی nm 100زیر در محدوده  تیستالیکر
 سنجی انرژی پراش اشعه ایکسطیف زیآنال. دیگرد اندازه ذرات پودر عیو بهبود توز تیستالیموجب کاهش اندازه کردر ترکیب  زیر یهاگلوله درصد وزنی شیافزا

. استدرصد وزنی  9/69 ومیتانیت زانیم 25ـ  75 با نسبتدر نمونه به نحوی که هستند نشان داد که پارامترهای تغییر داده شده روی خلوص پودر تولیدی اثر گذار 
که است بر آن فراهم مؤثر عوامل کردن کاری مکانیکی و همچنین بهینه ببا استفاده از روش اقتصادی آسیا 2TiOدهد که امکان تولید نانوپودر میاین مطالعه نشان 

 قابل استفاده است.  و ساختمان در کاربردهای مختلف نظیر صنعت رنگ

 .Ti6Al4V ،براده افت،یباز ،نانوپودر ،یکیمکان یاژسازیآل  کلیدی هایواژه

 

Nanopowder Produced from Machining Chips of Ti6Al4V: Effect of Ball-to-Powder Weight Ratio in 

the Mechanical Alloying Process 
 

Seyyed Amirreza Alavizadeh      Sevda Teimoorpour      Mehrdad Shahbaz      Majid Kavanlouei      Hossein Abdollahi 
 

Abstract  This study aims to optimize the recycling process of Ti6Al4V machining waste by investigating mechanical 

milling as a novel approach for producing nanopowders. The Ti6Al4V chips were subjected to planetary ball milling. The 

effect of varying the weight ratio of milling balls with two different sizes (14 and 10 mm) on the morphology, crystallite 

size, and phase composition of the resulting powders, while keeping the total ball weight constant at 25-75, 50-50, and 

75-25 ratios, was examined. The produced powders were characterized using X-ray diffraction (XRD), scanning electron 

microscopy (SEM), and energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDAX). XRD results revealed that the milled powders 

contained titanium oxide phases, along with minor iron impurities, and had crystallite sizes of less than 100 nm. 

Furthermore, the quantitative phase fractions and crystallite sizes of the powders were determined by the Rietveld 

refinement method. An increased proportion of smaller balls in the milling media resulted in a reduction of crystallite size 

and an improved particle size distribution. EDS analysis demonstrated that the milling parameters influenced the purity 

of the powders, with the sample produced under the 25-75 ball ratio exhibiting a titanium content of 69.9 wt%. This study 

highlights the feasibility of producing TiO₂  nanopowders via a cost-effective mechanical milling method while optimizing 

the controlling parameters, making it suitable for potential applications in industries such as paints and construction. 
Keywords  Mechanical Alloying, Nanopowder, Recycling, Chips, Ti6Al4V. 
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 مقدمه

خواص  لیبه دل (Nanocrystalline materials) ستالیمواد نانوکر
 العاده مورد توجه محققان قرارفوق یکیو مکان ییایمیش ،یکیزیف

، دیتول یبرا یاگسترده قاتیمنظور، تحق نیا یگرفته است. برا
ها انجام شده آن یسیو مغناط یحرارت ،یکیخواص مکان یابیارز

نسبت مقاومت به وزن  Ti6Al4V ژهیبه و وم،یتانیت یاژهایاست. آل
را  یعال یو مقاومت در برابر خوردگ یعال یریپذشکلبالا و 
 عیها به طور گسترده در صناآن ل،یدلا نیدهند. به اینشان م

 یکیولوژیب یو کاربردها ییایدر یهاطیهوافضا و خودرو، مح

 دیتول یبرا یمختلف دیتول یهافرایند. [3-1] شوندیاستفاده م
شود که یمختلف استفاده م یربردهاکا یقطعات مختلف برا

. رندیگیشکل م یکارنیماش فرایند با استفاده از تیدر نها با یتقر

و استفاده مجدد  (Recycling) افتیباز یمناسب برا یروش افتنی
 ،یاقتصاد تیشده از اهم دیتول (Scrap) یهاتراشه یکارنیاز ماش

 یبرخوردار است. محققان برا ییبالا یطیمح ستیو ز کیاستراتژ

از جمله استفاده از را  یمختلف یهاروشهدف  نیبه ا یابیدست
و  (Severe plastic deformation) کیپلاست دیشکل شد رییتغ

-با استفاده از روش. [4-6] اندکرده شنهادیپ ،کاریبایروش آس

کاری، بهای مختلفی مانند تغییر شکل پلاستیک شدید، آسیا
توان از براده به فورج، نورد، متالورژی پودر و اکستروژن می

 کاری،بایروش آس یایاز مزا یکی. [7,8]محصول دست یافت 
 یاژسازیآل انی. در جر[9,10] بودن و ارزان بودن آن است یصنعت
در  یمختلف یهادهیپد ،(Mechanical alloying (MA)) یکیمکان

توان به یها من آنیترشود که از مهمیذرات پودر مشاهده م
 ژهیبه و (Crystal defects) یستالیکر وبیع یچگال شیافزا
کرنش در ذرات پودر و  شیو افزا (Dislocations) هاییجاهناب

 .[11,12] نفوذ متقابل عناصر اشاره کرد

در سال  یقاتیکار تحق کیدر  ،[13] و همکاران یمحبوب 
 یستالیپودر نانوکر دیتول یبرا یکیمکان آسیاباز روش  2011

 یبراها آناستفاده کردند.  Ti6Al4V یکارنیماش یهااز تراشه
استفاده کردند. در روش  شیکرو  ایسیارهمنظور از دو روش  نیا

شده با  سخت یساخته شده از فولاد کربن گلوله 5از  یاارهیس
 جیاستفاده شد. نتا 10:1به پودر  گلولهدر نسبت  mm20قطر 

 Scanning electron) یروبش یالکترون کروسکوپیم

microscopy (SEM) )اندازه پودر نشان داد که  یزریل زیو آنال
 µmآگلومره یهاخوشهاندازه  ،کاریبایساعت آس 50پس از 

 جی. نتابود µm1 ی با اندازهذرات پودر شد که شامل 80
 یهابراده یبرا HV400را از  یسخت شیافزا نینهمچ یزسختیر

-بایآس h50 آمده پس از دست پودر به یبرا HV536به  هیاول
  .نشان داد کاری

-بایرفتار آس 2010در سال  [14] و همکارانش یمحبوب 
 10در حضور را  Ti6Al4V اژیآل یکارنیماش یهاتراشهکاری 

 یبا انرژ یاارهیس آسیاب کیدر  3O2Alنانوپودر  درصد وزنی
نشان داد که حضور نانوذرات  جی. نتادادند قرار یبالا مورد بررس

3O2Al اندازه پودرV4Al6Ti  را پس ازh30 به  کاریبایآسmµ4 

بدون حضور  ،کاریبایآس h50پس از  با این حال .کاهش داد
-جهینت نیگزارش شد. همچن mµ8اندازه ذرات  3O2Alنانو پودر 

و در  کارسختینانوذرات باعث بهبود  نیشد که وجود ا یریگ

 .شودیشده م دیتول تیپودر و کامپوز یکروسختیم شیافزا جهینت

سرعت و زمان  ریتأث 2017سال  در، [15]و سوتجو  یکجید 
 یکارنیماش یهابرادهخواص پودر  یرا بر رو یسکید آسیاب

نشان داد که اندازه پودر  جیکردند. نتا یبررس Ti6Al4V اژیآل
 rpm1400به  800از  بایسرعت آس شیحاصل با افزا یپولک

 کاریبایزمان آس شیو با افزا افتهی شیافزا min4در زمان ثابت 

 .ابدییکاهش م rpm1200 با سرعت ثابت min24به  4از 
کاری بآسیا h15نشان دادند که پس از  [16]رضوی و همکاران 

توان به می mm20های براده تیتانیوم و کربن با استفاده از گلوله
ها در همچنین آندست یافت.  nm50با اندازه زیر  TiCنانوپودر 

توان در میتحقیق دیگری نشان دادند که با افزودن آلومینیوم 
-TiC( کامپوزیت نانوکریستال h10کاری )بهای کمتر آسیازمان

3O2Al [ اثر 18زاده و همکاران ]یاشرف .]17[ کرد دیتول را
و  نددادرا مورد مطالعه قرار  یکاربایمختلف در آس یپارامترها

با اندازه  ییهانشان داد که استفاده از گلوله یسازمدل جینتا

 ذرات شود. شتریشدن ب زتریتواند باعث ریممختلف 
 یاژیآل یهابرادهپودر از  دیتول ،یقاتیتحق یکارها ریسا در 
در  یحرارت اتیبا استفاده از عمل Ti6Al4Vشده  یکارنیماش

نیماش یهابرادهاز  ومیتانیپودر ت دی، تول[19] یدروژنیاتمسفر ه
 ومیتانیت هیپابر پوشش  یشده و سپس استفاده از آن برا یکار

تغییر  فرایندتولید تیتانیوم بالک با دانسیته بالا با استفاده از و ، [20]
قرار  یمورد بررس ،[21]های تیتانیوم برادهشکل پلاستیک شدید 

 .گرفت

کاری مکانیکی بآسیا فرایندبا وجود مطالعات متعددی که بر  
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، تمرکز ویژه بر تأثیر است انجام شده Ti6Al4V های آلیاژبراده
 ها با اندازه متفاوت و تحلیل ساختاریگلوله ترکیب درصد وزنی

ترکیبی دقیق در یک شرایط عملیاتی ثابت، هنوز نیاز به بررسی 

 .همین راستا طراحی شده است تحقیق حاضر در ؛تر داردعمیق
 یکارنیماش هایبرادهپودر از نانو دیدر مطالعه حاضر، تول

 کاریبایآس وش( با استفاده از رTi6Al4V) ومیتانیت یهامپلنتیا

و با  مختلف یهابا اندازه هاییگلولهبا  یاارهیس یکیمکان
 یبررس یقرار گرفت. برا یمورد بررسمتفاوت  وزنیدرصدهای 

 X-Ray diffraction)کسیپراش اشعه ا آنالیز پودر حاصل از

(XRD))، سنجی انرژی طیف و یروبش یالکترون کروسکوپیم
 Energy dispersive X-ray spectroscopy) پراش اشعه ایکس

(EDAX)) .استفاده شد 

 
 مواد و روش تحقیق 

 یکارنیماش نیشده در ح دیتول یهابرادهمطالعه از  نیدر ا
 بیترک (1) جدول استفاده شد. Ti6Al4V یپزشک یهامپلنتیا

را که با استفاده  هابراده دیتول یمورد استفاده برا یهالهیم ییایمیش
حذف  به منظور .دهدمینشان اند، شده نییتع یکوانتومتر زیاز آنال

شستشو در سه مرحله انجام شد که  ،برادهها از یروغن و ناخالص
سپس در  (2ها ابتدا با آب شسته شدند، براده (1 عبارتند از:

مجدد با  یپس از شستشو (3ور شدند و غوطهستون امحلول 

با  کیاتاق در حمام اولتراسون یدر دما min20آب، به مدت 
(، HCl) درصد وزنی 2 دیاس هیدروکلریکمحلول مخلوط شده 

( و آب قرار گرفتند. در 4SO2H) درصد وزنی 8 دیاس کیسولفور

. سپس ندخشک شد h4به مدت  60 ℃ یدر آون با دما تینها
کردن کامل  زیو بعد از تم کاریبایشده قبل از آس زیتم یهابراده

با استفاده  هابرادهکاری بآسیا. شدندخرد  هاون کیبه دقت در 

( با بایآس نی)کارخانه ابزارآلات ام یاارهیس یاگلوله آسیاباز 
 یها از فولاد کربنگلوله .انجام شد سختکروم  یمحفظه فولاد

در اتمسفر کنترل نشده  کاریبایشدند. آس لیسخت شده تشک

همراستا بودن شرایط تحقیق  دلیل این امر .اتاق انجام شد یدر دما
صنعتی با کاربردهای صنعتی و واقعی بازیافت مواد در مقیاس نیمه

بوده است، چرا که استفاده از گازهای خنثی مانند آرگون در 

نسبت گلوله  .است کننده بر و محدودشرایط واقعی تولید، هزینه
با استفاده از  کاریبایآس فراینددر نظر گرفته شد.  20:1به پودر 

با سرعت ثابت  mm10و  14 لوطمخ یهادر اندازه ییهاگلوله
rpm500  درh10  ها مطابق جدول آزمایش(. 2انجام شد )جدول

به منظور مطالعه  ترکیب درصد وزنیو تغییر انجام شد  (2)
ها بر ساختار و ترکیب نهایی پودر غالب گلولهاندازه تر اثر دقیق

نسبت گلوله  ها وانجام شده و سایر شرایط مانند وزن کل گلوله
 (.3)جدول  ها ثابت نگه داشته شده استدر تمامی نمونه به پودر

 

 
 هیاول هایبراده دیتول یمورد استفاده برا یهالهیم ییایمیش بیترک  1جدول 

 

 Ti Al V Fe O H C N عنصر

 05/0 08/0 012/0 13/0 311/0 12/3 09/6 85/87 درصد وزنی

 

 کاریبایآس یپارامترها  2جدول 
 

 rpm 500 سرعت چرخش

 فولاد کروم سخت شده محفظه جنس

  mm 250  محفظه تیظرف

 سخت شده یفولاد کربن هاگلوله جنس

  10وmm 14 هاگلولهقطر 

 20:1 به پودرگلوله نسبت 

 gr 14 کل پودرجرم 
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 مطالعه حاضر یشده برا یحطرا هایشیآزما  3جدول 
 

 به پودر گلولهنسبت  شیآزما
(BPR) 

 هاگلوله ترکیب درصد وزنی

(mm10 )B2 ( :mm14 )B1 

1 20:1 25:75 
2 20:1 50:50 
3 20:1 75:25 

 

 کاریبایآس فرایندپودر در طول  یو فاز یساختار راتییتغ 
 Brucker با استفاده از دستگاه کسیپراش اشعه ا آنالیزتوسط 

D8-Advanced tube CuKα اندازه قرار گرفت.  یمورد بررس
فازها با استفاده از  درصد وزنیشبکه و  کروکرنشیم ت،یستالیکر
 تولدیافزار از روش رنرم نیا محاسبه شدند. MAUDافزار نرم

و  یکم یروش محاسبات کی تولدیروش ر. کندیاستفاده م
است که برخلاف  XRD یکل الگو لیتحل یبرا یساختار
 محدود کیپ چند به تنها شرر،ـ  یمانند دبا یاساده یهاروش

پهنا و  ت،یپراش )شامل شدت، موقع فیکل ط بلکه شودینم
 یتجرب یروش، الگو نیدر ا .کندیم یساز( را مدلهاکیشکل پ
هر فاز  یستالوگرافیکر یهاحاصل از داده یمحاسبات یبا الگو

داده  قی( تطبرهیو غ ییدما بیها، ضرااتم تی)پارامتر شبکه، موقع
  .شودیم

مانند اندازه  یزساختاریر یهایژگیو یبررس یبراهمچنین  

آن انیدر دسترس است که در م یمختلف یهاروش ت،یستالیکر
 دبایاست. برخلاف روش  نیترجیهال را ـ امسونیلیها روش و

را فقط به اندازه دانه نسبت  کیعرض پ راتییکه تغشرر  ـ

شبکه را با در نظر  یهاهال اثر کرنش ـ امسونیلیدهد، روش ویم
موجود در  یهاکرنشبه اندازه دانه و  کیعرض پ راتییگرفتن تغ

و  امسونیلیارائه شده توسط و هیطبق نظر .کندیم یشبکه بررس

حداکثر قله  مهی( عرض کامل در ن1بق معادله )هال، مطا
(FWHM) درون شبکه  یهاکرنش نیاز اندازه دانه و همچن یتابع

 .[22] است
 

βcosθ =
Kλ

D
+ 4εsinθ       (1)  

 

طول   λ، (°) ارتفاع همیدر ن کیعرض پ  β( 1در معادله ) 

( °)براگ  هیزاو  θ، (nm) اندازه دانه  D ،(nm) کسیموج پرتو ا
استخراج شده از  یهابا استفاده از داده کرنش شبکه است. ε و

( 1) توان نمودار معادلهیم، XRD فیط یهاکیپپراش و  یالگو

شده معادل کرنش  میخط ترس بینمودار، ش نیرا رسم کرد. در ا
 است. تیستالیمعادل اندازه کر y عرض از مبداشبکه و 

 پوکروسکیم ریتصاو وسنجی پراش انرژی پرتو ایکس فطی
 یبرا (Leica Cambridge, Stereoscan S360) یروبش یالکترون

 .استفاده شدپودر  ییایمیش بیسطح و ترک یمورفولوژ نییتع

 نیدر ا صورت گرفتهکلیات انجام پژوهش  فلوچارت (1)شکل 
 دهد.یمطالعه را نشان م

 

 
 

فلوچارت از کلیات انجام پژوهش  1 شکل  
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 نتایج و بحث 
( در 20:1ثابت نسبت گلوله به پودر ) بررسی مقادیر

 هامقادیر مختلف درصد گلوله
ه پودر ب پراش پرتوی ایکسبه  های مربوطپیک (2)در شکل 

در نشان داده شده است.  هابراده h10کاری بدست آمده از آسیا
ها آنهای ریز و درشت و مخلوط تعداد گلولهکاری بآسیا فرایند

( B1:14mm,B2:10mmمتفاوت )های وزنی به صورت درصد
ها که از ظاهر پیک طور همان. استاما باقی شرایط یکسان  است

مربوط  الگوی پراش، هایپیک ها،نمونه مشخص است در همه
و فاز ثانویه  است( 01-086-2352)با فایل تفرق  TiOفاز به 
 (96-720-4905) با فایل تفرق هنآغیر از ناخالصی  ریدیگ

-ها در نمونههمچنین شدت پیک و پهنای پیک. شودنمیمشاهده 

تر های پهنپیک (25ـ  75) نمونه. در استهای مختلف متفاوت 
بالاترین شدت مربوط به مشاهده شد در حالی که  ترکمبا شدت 

کاهش شدت پیک و افزایش پهنای . است (75ـ  25)نمونه 
اندازه کریستالیت مرتبط ها به طور کلی به عیوب بلوری و پیک

منجر  ترکمهایی با قطر افزایش گلولهتوان گفت در واقع میاست. 
و در نتیجه انرژی  شودمیبه افزایش تعداد برخورد در واحد زمان 
شود. این موضوع باعث شکست بیشتری به ذرات منتقل می

، افزایش کرنش در شبکه بلوری، و در نهایت ذراتشکستن بیشتر 
از طرفی افزایش شدت پیک  .دازه کریستالیت شده استکاهش ان

 تربزرگهای ناخالصی آهن به دلیل سایش ناشی از گلوله
مشاهده  مختصریجایی هجاب، هااز لحاظ موقعیت پیک . [8]است

 .ای استناشی از تغییرات کرنش شبکهکه شود می
شرر، تر محاسبات مربوط به دبایبرای آنالیز دقیق 

ارائه  (4)در جدول  (Rietveld) هال و همچنین ریتولدویلیامسون
شود که در این جدول مشاهده می طور شده است. همان

 است (25ـ  75)ترین اندازه کریستالیت مربوط به نمونه کوچک
تر( که با تصاویر الگوی پراش اشعه ایکس نیز )شدت پیک کم

وط به نمونه ترین اندازه کریستالیت نیز مربخوانی دارد. بزرگهم
شرر برای مقایسه آورده شده ـ  . روش دبایاست (75ـ  25)

کاری، پودر دچار آسیاب فراینداست اما با توجه به اینکه در 
تر استفاده شد. در هر دو روش های دقیقشود از روشکرنش می

 (75ـ  25)هال اندازه کریستالیت در نمونه ریتولد و ویلیامسون
ها است. این مطلب از شدت بالای الگوی تر از سایر نمونهبزرگ

شود. البته پراش اشعه ایکس در این نمونه نیز نتیجه گرفته می
 هستنددست آمده در روش ریتولد بسیار نزدیک به هم ه مقادیر ب

تواند به جزئیات هال تفاوت بیشتر است که میـ  و در ویلیامسون
یک هال ـ ن روش ویلیامسوباشد. محاسباتی دو روش مربوط 

ها و پهنای پیک شده است که تنها بر اساسسازیروش ساده
کند و تفکیک بین کرنش و اندازه عمل می پراش زاویهجایی جابه

دهد. در کریستالیت را با استفاده از نمودارهای خطی انجام می
 شدهطور همزمان فیت  به XRD کل الگوی پراش روش ریتولد

وه بر اندازه کریستالیت و کرنش، پارامترهای شبکه، درصد و علا
محاسبه فازها و حتی توزیع اندازه بلورها را با دقت بسیار بالاتر 

توان کند. به طور کلی با استفاده از محاسبات انجام شده میمی
تر باشد، اندازه تر بیشها با ابعاد بزرگهر چه تعداد گلولهگفت 

 .تر خواهد بودکریستالیت نیز بزرگ
 

 

 
 

 هاگلولهمختلف  یوزن هایدرصدبا  20:1ثابت  نسبت گلوله به پودرشده با  بایپودر آس پراش پرتوی ایکس یالگو  2شکل 
(B1:14mm, B2:10mm) 
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  هال و همچنین ریتولدویلیامسونشرر، های دبای ـ های مختلف با استفاده از روشمحاسبات مربوط به نمونه  4جدول 

شرر ـ  روش دبای  هالـ  روش ویلیامسون   روش ریتولد 

ترکیب  نمونه

 درصد وزنی

 اندازه دانه
 (nm) 

 اندازه دانه
(nm) 

کرنش 

 % داخلی

اندازه 

 دانه
(nm) 

کرنش 

 % داخلی

درصد 

 TiO وزنی

وزنی درصد   
 Fe 

پارامتر 

 ( °A)شبکه 

(75ـ  25)  56/ 08  66/25 0/0034 60/78 0/0041 98/63 1/35 4/271 

(50ـ  50)  60/86 64/39 0/0049 58/39 0/0051 98/64 1/36 4/272 

(25ـ  75)  51/27 55/9 0/0032 56/80 0/0054 99/27 0/72 4/276 

 

هال برای سه ترکیب مختلف  نمودار ویلیامسون (3)شکل  
دهد. در این نمودارها، شیب نشان میرا ها گلوله درصد وزنی

دهنده  دهنده میزان کرنش شبکه و عرض از مبدأ نشان خط نشان
شود، نمونه می مشاهدهکه  طور اندازه کریستالیت است. همان

 استترین عرض از مبدأ ین شیب و بیشترکمدارای  (75ـ  25)
ین اندازه تربزرگو ترین میزان کرنش شبکه دهنده پایینکه نشان

 (25ـ  75)نمونه ها است. برعکس، کریستالیت در بین نمونه
دهنده ین عرض از مبدأ را دارد که نشانترکمترین شیب و بیش

ترین اندازه کریستالیت است. ای و کوچکبالاترین کرنش شبکه
 .نیز همخوانی کامل دارد (4)این تحلیل با نتایج جدول 

شبکه، اندازه کرنش ، ریتولد قیدق لیو تحل هیتجز قیاز طر 
 نیا ؛شد نییبه دقت تع Fe و TiO و درصد وزنی ت،یستالیکر

اندازه  نیترکوچک. شده است نشان داده (4)ها در شکل افتهی
 جیبا نتاکه مشاهده شد، ( 25ـ  75)در نمونه  nm57یت ستالیکر
قت مطاب (ترنییکاملا  پا کی)شدت پ XRD یآمده از الگو دست به

( اندازه 75ـ  25)نمونه تر در های بزرگبا افزایش گلوله. دارد
یابد. نتایج به دست آمده با افزایش می nm61کریستالیت به 

گزارش مطالعات قبلی در خصوص وابستگی اندازه کریستالیت 
کاری مطابقت دارد. های مختلف در آسیاببه استفاده از گلوله

نیز کوچک شدن اندازه کریستالیت پودر هیروساوا و همکاران 
-تولید شده را به اثر افزایش فرکانس برخورد با استفاده از آسیاب

 . [23]های ریزتر نسبت دادند کاری با گلوله
نشان داده شده است، در  (جـ   4)گونه که در شکل  همان 
( بیشتر mm14های درشت )قطر هایی که درصد گلولهنمونه

در ترکیب پودر نهایی افزایش  (Fe)ی عنصر آهن بوده، درصد وزن
وضوح بیانگر سایش مکانیکی بیشتر  یافته است. این پدیده به

نتایج مشابه توسط سایر  .کاری استبا محفظه آسیابها گلوله
های کاری با گلولهن در آلودگی بیشتر ناشی از آسیابامحقق
 یهاگلوله . افزایش درصد [18]تر گزارش شده استبزرگ
بلکه شود، یکه باعث کاهش اندازه نم یتر، در حالبزرگ

 Fe . مقدار ناخالصیکندیم دیآهن در پودر را تشد یهایناخالص

( 25ـ  75)و بیشتر از  (75ـ  25)تر از کم (50ـ  50)در نمونه 
در شکل ها همخوانی دارد. است، که با میزان نرخ سایش گلوله

های افزایش درصد وزنی گلولهبا شود، مشاهده می د(ـ  4)
روش  کاهش یافته است. TiOدرصد وزنی  تر در ترکیب،بزرگ

و در ادامه با استفاده از  استریتولد یک روش محاسباتی کمی 
 مقادیر دقیق عناصر نیز محاسبه شده است. EDAXآنالیز 

 

 
 

ـ  75))الف( پودر نانوهای نمونه هال برایـ نمودار ویلیامسون   3 شکل

( 75ـ  25) و )ج(( 50ـ  50)، )ب( (25
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درصد ( د، و )آهن درصد وزنی( ج، )اندازه کریستال( ب، )میکروکرنش شبکه )الف(بر  با استفاده از روش ریتولدتأثیر درصدهای وزنی مختلف گلوله   4شکل 

 TiO وزنی
 

ای از داده خروجی حاصل از آنالیز ریتولد مربوط به نمونه 
نشان  (5) در شکل ترکیب درصد وزنی 20:1( 50ـ  50)نمونه 

شده است  طور که در شکل زیر نشان داده داده شده است. همان
های تجربی و گراف انطباق داده شده وجود انطباق خوبی بین داده

. نتایج مربوط به این گراف استدهنده آنالیز مناسب  دارد که نشان
  ارائه شده است. (5)و همچنین شکل  (4)در جدول 

 

 
 

ترکیب  20:1( 50ـ  50)آنالیز ریتولد از پرتو پراش ایکس نمونه   5شکل 

 درصد وزن

 

از را تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  (6)شکل  

-ها نشان میگلوله مختلفوزنی های های پودری با درصدنمونه

صورت ه شود ذرات بهمچنان که در این تصاویر مشاهده می دهد.
کاری بآسیا فراینددر . هستندکروی و به شدت آگلومره  تقریبا 

بسیار سطوح نانوپودر تولیدی  ،ماهیت این روشپرانرژی به دلیل 
 و تشکیلو ذرات به شدت تمایل به چسبیدن  پرانرژی دارندفعال 

به طور کلی سه سازوکار اصلی برای تغییرات دارند.  کلوخه
 :مکانیکی وجود دارد کاریبآسیا فرایندمورفولوژیکی ذرات در 

سازوکار تغییرشکل پلاستیک، ب( جوش سرد و ج(  (الف
ذرات پودر تحت اثر شکست و  .در مرحله نخستشکست 

و دچار تغییر ابعاد  لغزندمیتغییرشکل پلاستیک روی یکدیگر 
یافته با یکدیگر تماس شوند. در مرحله دوم، ذرات تغییرشکلمی

 فرایندشکل الاستیک و پلاستیک، و علاوه بر تغییر  کنندمیپیدا 
دهد. در مرحله سوم، ذرات پودری ها رخ میجوش سرد بین آن

شکست  فرایندشده، وارد تعادلی میان دو  به دلیل کارسختی ایجاد
 یبزرگ برا یهاستفاده از گلولها .[25] شوندو جوش سرد می

 ایکوچک  یها( و استفاده از گلولهعی)شکست سر هیمراحل اول
و نانو  یساز)همگن یانیتا پا یانیمراحل م یها برااز آن یبیترک

-بایآس فرایند یسازنهیو مؤثر در به جیرا یاستراتژ کیکردن( 
. [7] به اندازه ذرات مطلوب است دنیرس یبرا یکیمکان یکار

کاری بوانگ و همکاران با استفاده از تغییر اتمسفر حین آسیا
تف جوشی تخلیه پالسی بعدی  فراینددهی نیتروژنی( و شوک)
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 صنایعبا کیفیت مناسب برای  TiAlتوانستند آلیاژهای 
 . [26]ند کنتولید  سازیخودرو

 

 
 

 :های پودر شدهنمونه روبشی از تصاویر میکروسکوپ الکترونی  6شکل 

 ( 25ـ  75) و )ج( (50ـ  50(، )ب( )75ـ  25)الف( )

 

مطالعات تکمیلی روی  EDAXبا استفاده از آنالیز عنصری  
نشان داده شده  (7)پودر به دست آمده انجام شد که در شکل 

 است. 
های مربوط همچنان که در این تصاویر مشخص است پیک 

شود. میبه عناصر تیتانیوم آلیاژی به همراه آهن و اکسیژن مشاهده 
،  Tiمانند هیفراتر از مواد اول یبه عنوان تنها ماده اضاف ژنیاکس
Al،V و  Feبه تواند یم ژنیاکسوجود  علتحال،  نیثبت شد. با ا
نسبت داد.  ردیگیکه ذرات را در بر م یسطح دیاکس یهاهیلا

در ماده اولیه و نمونه نهایی احتمالا  ناشی از  V تفاوت بین مقادیر
و غیریکنواختی توزیع عناصر در  EDAX های روشمحدودیت

نجی پراش انرژی پرتو سطیف لیو تحل هیتجز .سطح ذرات است
و  هیبه دست آمده توسط تجز جیبه طور هماهنگ با نتا ایکس

 یهاگلوله درصد وزنی شیافزاخوانی دارد. هم ریتولد لیتحل
 شیبا افزا ما یمستق کاریبایدر محفظه آس ترکیب تربزرگ
رابطه با فعل و  نی. ارابطه مستقیم داردآهن  یناخالص یمحتوا

منجر و تعامل سطح  شیبرخورد ذرات، سا کینامید نیانفعال ب
 .گذاردیم ریحاصل تأث پودر بیبر ترک تی، که در نهاشودمی

وجود  سنجی پراش انرژی پرتو ایکسطیف لیو تحل هیتجز
( 25ـ  75) شده در نمونه بایآهن را در پودر آس ترکم یناخالص
موضوع دهنده این  نشان داد، که نشان گریبا دو نمونه د سهیدر مقا

 شیباشد، سا شتریکوچک ب یهادرصد گلوله چه است که هر
وارد  یترکمآهن  یناخالص جهیخواهد شد و در نت ترکم گلوله

 . [27] شودیم ستمیس
 

 
 

شده با  بایپودر آس از سنجی پراش انرژی پرتو ایکسطیفتصاویر   7 شکل

 هاگلولهمختلف  یوزن درصدهای
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 گیرینتیجه

ارزان و صنعتی روش با استفاده از  تیبا موفقپودر نانوذرات 
تولید شد که  Ti6Al4V اژیآل عاتیضاکاری مکانیکی از بآسیا

کاربرد دارد.  صنعت ساختمانو  جمله رنگدر صنایع مختلف از 
و با  مختلف یهابا اندازه هاییگلوله همچنین اثر پارامتر

بر خواص پودر تولید شده مورد بررسی درصدهای وزنی متفاوت 

بر اساس نتایج الگوی پراش اشعه و تجزیه تحلیل قرار گرفت. 
های ریز و درشت روی ایکس، استفاده از ترکیب مختلف از گلوله

به همراه  TiOو فاز تولید شده  ردداها اثر شدت و پهنای پیک

نتایج مربوط به تصاویر میکروسکوپ . استناخالصی آهن 
صورت تقریبا کروی ه ب رونی روبشی نشان داد که ذرات پودرالکت

نالیز آ . همچنین نتایج مربوط بهاندشدهآگلومره و به شدت  هستند

و نشان داد که با  کردیید أتعنصری، نتایج محاسبات ریتولد را 
در ترکیب، میزان ناخالصی آهن به  تربزرگهای افزایش گلوله

 یزهایسا ترکیب درصد وزنییابد. دلیل سایش بیشتر افزایش می
بر  یبه طور قابل توجه زین بآسیادر محفظه  هاگلولهمختلف 

-گلولهبالاتر  درصدهای وزنیگذاشت.  ریذرات تأث عیاندازه و توز

ذرات و  عیدر توز شتریب یکنواختیتر منجر به کوچک های
-گلوله درصد وزنیافزایش برعکس،  شد. تریکرو یمورفولوژ

منجر  شیو سا اصطکاک شیافزا لیبه دل در ترکیب تربزرگ های
آهن  یناخالص یمحتوا شیو افزا کریستالیتاندازه  افزایشبه 

با تجزیه و  (nm 57)ین میزان اندازه کریستالیت ترکم شدند.

 هیبا تجز Ti  (nm 91/69) درصد وزنی نیبالاتر تحلیل ریتولد و
 50نمونه ) .مشاهده شد (25ـ  75) در نمونه EDAX لیو تحل

ـ  75) حالت دو بین شیمیایی و ساختاری رفتار نظر از( 50ـ 

راه را برای تولید  قیتحق نیا. دارد قرار( 75ـ  25) و( 25
در ها از آنو استفاده  صنعتی و ضایعات هانانوپودر از براده

 کند.هموار می، کاربردهای مختلف

 
 و تشکر تقدیر 

 
 
.
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