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چكيده
در سالهاي اخيراستفاده از فرآیندهای مکانوشیمیایی كه با استفاده ازآسيابهاي مكانيكي انجام مي شود مورد توجه محققین بسیاری درزمینه های مختلف متالورژی استخراجی، تولیدمواد نانوکریستال قرارگرفته است.ساخت آسياب مكانيكي تحقيقاتي دردماي بالا، بابهره گيري ازسيستم لرزشي پرقدرت ومجهز بودن به سيستم گرمايشي،برودتي و ايجاداتمسفرموردنياز گامي نوين جهت ايجادشرايط سينتيكي و محيطي مناسب براي انجام واكنشهاي مختلف مكانوشيميايي مي باشد.اين دستگاه با ايجاد شرايط كنترلي دما از190- درجه تا حداكثر 900درجه سانتيگراد دردوحالت ايستا ودر هنگام كار و با توجه به سيستم ابداعي مكانيكي لرزشي با كمترين جدايش بين مواد وگلوله ها وتوانايي انجام عمليات حرارتي بعد ازعمليات آسياب وكوئنچ بدون تاخير مواد آزمايش جهت رصد ساختاركريستالي مواد آزمايش شده دردماي بالا تحولي عميق و بنيادين در كاركرد اين دستگاه ايجاد نموده است.
واژه‌هاي كليدي:آسياب پرانرژي- دماي بالا- مكانوشيميايي
1- مقدمه

در سالهای اخیر استفاده از فرآیندهای مکانو شیمیایی مورد توجه محققین بسیاری در زمینه های مختلف متالورژی استخراجی، سنتز مواد، تولید مواد نانو کریستال وغيره قرارگرفته است. فرآیندهای مکانو شیمیایی در اثرکار مکانیکی شدید در دستگاه های موسوم به آسیاب مكانيكي بوجود می آید. اجزاء اصلی تشکیل دهنده سیستم های آسیاب ها در انواع مختلف ثابت بوده و شامل، محفظه قرارگیری گلوله و پودر و یا توده مواد و سیستم ايجاد نيروي محرکه جهت مخلوط نمودن گلوله ها و پودر مي باشد. در واقع بر اثر ایجاد نیروی محرکه قسمتی از انرژی آسیاب توسط گلوله ها به مخلوط پودری مواد منتقل می شود. انرژی مکانیکی وارد شده، درمرحله اول منجر به خردایش و مخلوط شدن و در مراحل بعدی با افزایش زمان آسیاب باعث افزایش عیوب ساختاری نظیر نابجایی، اعوجاج شبکه ای، نقص درچیده شدن اتمها، افزایش مرزدانه، و تشکیل فازآمورف می گردد. با افزایش عیوب ساختاری،سیستم در سطح انرژی بالاتری قرار گرفته و در این حالت، ترکیب مخلوط پودری می تواند از طریق انجام واکنش شیمیایی در سطوح تماس ذرات،تغیر کند[7-1]. از طرفی با توجه به سهولت در انجام آزمایش،هزینه کم هرآزمایش،سرعت زیاد در نتیجه گیری و نتایج فوق العاده ناشی از ترکیب مواد مختلف،استفاده از آسیاب های تحقیقاتی در سطوح آزمایشگاهی(درکنارسایرروشهای سنتز مواد)به عنوان گامی نوین درسنتز و تولید بسیاری از مواد در مقیاس نانو درزمينه هاي مختلف پزشکی ، صنعتی وغيره محسوب شده و ساخت و تولید آسیاب های تحقیقاتی با کارکردهای متفاوت به عنوان راهی برای رسیدن به مواد نو (درنتیجه تکنولوژی نوین) و به عنوان راهبرد منطقی در بسیاری ازکشورهای پیشرفته دنیا پی گیری     می شود. 
2-انواع آسياب
انواع مختلفي از تجهيزات آسياب پر انرژي در تهيه پودرهاي آلياژسازي شده مكانيكي استفاده مي شوند[8]. که اختلاف اساسي آن ها در ظرفيت ، كارآيي آسياب كردن و تجهيزات اضافي براي ایجاد اتمسفرخنثی می باشد.اين آسياب ها شامل، آسياب هاي لرزشي پر انرژي كه به طورمعمول براي تحقيقات آزمايشگاهي و براي الك كردن آلياژاستفاده مي شود. حركت اين نوع آسياب رفت وبرگشتي بوده كه با حركات جانبي انتهاي محفظه تركيب مي شود حركت اين ‌آسياب درمسيري به شكل هشت (8) يا علامت بينهايت (
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 )مي باشد. نوع ديگرآسياب، آسياب هاي گلوله اي سياره اي مي باشد كه درآن چندصدگرم پودرمي تواند در يك بار آسياب شود. آسياب گلوله اي سياره اي به علت حركت سياره وار محفظه به اين نام، ناميده مي شود. آسياب هاي سايشي از انواع ديگرآسياب ها مي باشندكه شامل استوانه عمودي با يك سري پروانه هاي جانبي است و پروانه ها با برخورد بين گلوله ها به آنها انرژي داده و با برخورد گلوله ها و مواد، كاهش اندازه پودر اتفاق مي افتد. نسل جديد آسيابها داراي تجهيزات فني پيشرفته اي نسبت ساير آسياب ها مي باشند كه ازجمله آن مي توان به آسیاب سوپر میسوني1 ساخته شرکت نيس شين گيكن2 درتوكيو ژاپن و آسياب گلوله اي استراليايي ساخت تجهیزات علمي استرالیا3 را نام برد.
2-1- محدوديت ها و نقائص فني آسياب ها
عدم ایجادشرایط کنترلی افزایش دمادر تمامی این آسیابها وجود دارد وتمامي اين آسيابها در دماي محيط كار مي نمايند.عدم ایجادشرایط کنترل اتمسفر خنثی ویا ایجاد خلاء درمحفظه ، استهلاک محفظه های آسیاب بر اثر برخورد شدید گلوله ها به در و كف محفظه ها وایجاد آلودگی نسبی موادآزمایشی به مواد آهنی ناشی ازخوردگی سایشی بدنه(به ویژه در آسیاب های دورانی)،ایجاد جدایش احتمالی بین مواد وگلوله ها بر اثریکنواخت بودن نوع حرکت در طول زمان های طولانی (برای آسياب هاي لرزشي در یک بازه ی خطی مشابه علامت بينهايت (
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 )و برای آسياب هاي سیاره ای درحالت حرکت دورانی که باعث جدایش ثقلی مواد از گلوله ها می شود.) ،عدم ایجادشرایط کنترلی سیستم برودتی و وجود شرایط افزایش دمایی غیر کنترلی دراثربرخوردهای شدید گلوله ها به ديواره افزایش دما به صورت غیرکنترلی بوجود می آید،که این امر سبب زینتر شدن(بهم چسبیدن پودرها) با هم و یا به دیواره ی محفظه شده وباعث کاهش کارایی آسیاب وعدم انجام واکنش دلخواه می شود. ازساير ايرادات فني عدم وجود دريچه اي برای اضافه کردن مواد درحین انجام عملیات دردستگاه و عدم اطلاع ازدمای واقعی محفظه درهرلحظه ازانجام واکنش مي باشد.
3- مراحل ساخت آسياب پرانرژي دماي بالا
 آسياب پرانرژي دماي بالا (باحذف محدوديت ها و نقائص فني آسيابهاي برشمرده درفوق) با در نظرگرفتن وجه نوآوري وكاربردي، شرايط سینتیکی ومحیطی مناسبي برای انجام واکنش هاي متفاوت را فراهم نموده است. شكل 1نماي شماتيك از سيستم هاي متالورژيكي ومكانيكي آسياب پرانرژي دماي بالا مي باشد.از جمله مهمترين اهدافي كه در طراحي وساخت اين آسياب در نظرگرفته شده است عبارتند از:  قابليت ایجاد شرایط کنترلی افزایش دما ویا سیستم برودتی به صورت ایستا و دینامیکی، ايجاد سیستم مکانیکی که باعث حذف جدایش بین مواد وگلوله شده (و تضمین کننده حرکت کاتوره ای و اتفاقی گلوله ها ومواد جهت بالابردن اثر برخورد گلوله با مواد باشد)؛ ایجاد شرایط کنترل اتمسفر خنثی ویا ایجاد خلاء در محفظه، ایجاد شرایط کنترلی سیستم برودتی وعدم وجود شرایط افزایش دمایی غیر کنترلی. سيستمهاي به كارگرفته شده در ساخت اين دستگاه كه تضمين كننده خصوصيات ابداعي آن مي باشند، از 4 قسمت اصلی تشكيل شده است که به طور کلی مجموعه دستگاه را تشکیل می دهد.
3-1- سیستم هاي تشكيل دهنده محفظه
 اين سيستم ها شامل محفظه قرارگرفتن پودر مواد وگلوله ها ،سیستمهای حرارتی وبرودتی وسیستم ایجاداتمسفر بوده که هرکدام از قسمتهای مختلف تشکیل شده است که در ذیل به شرح وخصوصیات آن 
پرداخته می شود.
3-1-1- محفظه
 این قطعه شامل 3 بخش جدا از هم می باشد که توسط اتصالات استاندارد پیچ ومهره به هم متصل شده اند.این سه بخش شامل قسمت بیروني1 قسمت داخلی2 ودر3 می باشند.هردو بخش بيروني و در از جنس ورق فولادی زنگ نزن كم کربن بااستاندارد(DIN)،10- 18GX2CrNiMoN(واستاندارد AISI/SAE ،L 316) با ضخامت(mm)5،که ازطریق جوشکاری ساخته شده است. ابعاد قسمت بیروني(شكل 1- بخش1) (mm) 95 *180*180 مي باشد كه در واقع به عنوان جداره ی دوم بخش داخلی محسوب شده وبه عنوان فضای خنک کننده، باید دارای مقاومت خوردگی مطلوب نسبت به موادخنک کننده باشد .قطعه در(شكل 1- بخش2) ، دارای ابعاد (mm)60*165*165 می باشد .این قطعه بر روی لبه بخش داخلی (cup)آب بندی شده و توسط پیچ و مهره به قسمت بیرونی متصل می شود و از این قطعه به عنوان محل نصب سیستم های حرارتی - برودتی وسیستم ایجاد اتمسفر خنثی استفاده می شود.
قطعه داخلي(شكل 1- بخش3) ، دارای ابعادكلي (mm) 95*170*170كه درمحل قرارگیری پودر مواد وگلوله ها ابعادحفره بخش داخلی (mm) 65*100*100 مي باشد. جنس این قطعه با توجه خواص ویژه اي همچون استحکام ضربه پذیری خوب در دمای بالا(حداکثردمای 900درجه سانتیگراد)، مقاومت به شوک حرارتی خوب  ضریب انبساط حرارتی حجمی پایین،قابلیت ماشینکاری خوب و قيمت مناسب و از بین فولادهای موجوددربازار،فولاد گرم کاربا استاندارد,(DIN)17350 وعلامتX40CrMoV5-1،(و کد 1.2344) انتخاب شدکه قابلیت كار دردمای 900-1100 درجه سانتیگراد را داشته و قابلیت سرد شدن با روغن و هوای فشرده را دارد.
3-1-2- سیستم های حرارتی و برودتی وسیستم ایجاداتمسفرگازخنثی

سیستم حرارتی (المنت مادون قرمز) درقطعه درجاسازی شده است(شكل 1- بخش4) و از جنس كوارتز بوده که توان ایجاد 400درجه سانتیگراد گرما را در10قیقه داشته و منبع تغذیه آن برق شهری است.المنتهای حرارتی توان ایجاد حرارت مور دنیاز را حداکثرتا900درجه سانتیگراد را داشته ومجهز به حس گردما است که می تواند در هر لحظه دمای منبع را گزارش دهد. سیستم برودتی نیزهمانندسیستم حرارتی در بخش در جاگذاری شده است و شامل شیرآلات و لوله های ازجنس فولادضدزنگ می باشدکه از قسمت بیرونی در به محفظه دوجداره متصل شده و وظیفه سردنمودن محیط بیرونی بخش داخلی را دارد.سیستم ایجاد اتمسفرگاز خنثی شامل شیرآلات ورودی وخروجی كه لوله های ازجنس فولادزنگ نزن می باشدکه وظیفه ایجاد اتمسفر مورد نیاز درفضای محفظه و در را به عهده دارد. درضمن جهت جلوگیری ازخروج پودرمواد مورد استفاده(در هنگام ایجاد اتمسفر) از یک صافی50 میکرونی در لوله ی خروج هوا نیز استفاده شده است.
3-2- سیستم مکانیکی
سيستم مکانیکی شامل موتور(شكل1- بخش5)، شافت(شكل1- بخش6)، نگه دارنده محفظه(شكل1- بخش7) ،لرزاننده، سیستم تبدیل حرکت دورانی به خطي(شكل 1- بخش8) و محل قرارگیری اجزاء    (شكل 1- بخش9) مي باشدكه مجموع اين قطعات سیستم لرزشی آسیاب راتامین می نماید. کلیه قطعات به کاربرده شده درقسمتهای غیردورانی با توجه به کارآیی قطعات و خصوصیات مورد نیاز از جمله استحكام، مقاومت به خستگي مناسب، قابليت جوشكاري بالا و قیمت مناسب ازجنس فولادعملیات حرارتی شونده با استانداردDIN،1-10083ENوعلامتMn6 28 (وکد1.1170) با کاربرد در قطعات مکانیکی می باشد .و از طرفی کلیه قسمتهای دورانی(شافت(شكل 1- بخش5))نیزازجنس فولاد با استاندارد DIN،17201E،وعلامت6CrNiMo34 (وکد1.6582) می باشد. درساخت كلیه قطعات از روشهای ماشینکاری،فرزکاری وغيره استفاده شده است،که جهت اتصال این قطعات بسته به نوع کاربرد از اتصالات استاندارد پیچ و مهره و یا جوشکاری آرگون استفاده گرديد.دربخش مکانیکی ازیاتاقان(SKF)  بلبرینگهای استاندارد(موجود در بازار )مطابق مطابق با قطر شافت مرکزی(mm 100 و بلبرينگ SKF-NA4920) و2عدد شافت جانبی ( mm 50 و بلبرينگ  SKF-NA4910)استفادهگرديد.

3-3- پوشش وپایه دستگاه
پایه دستگاه به عنوان محل قرارگیری کل دستگاه وازدومجموعه پوشش مستقل ازهم که به هم پیچ شده اند وبه پایه دستگاه متصل شده تشكيل شده است.مجموعه پوشش دستگاه ازجنس ورق فولادی (mm) 3 جهت محافظت از قسمت متالورژیکی وقسمت مکانیکی ساخته شده است.
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شكل 1- نماي شماتيك از سيستم هاي متالورژيكي ومكانيكي آسياب پرانرژي دماي بالا
3-4- سیستم کنترل
وظیفه این بخش کنترل کلیه فرایندهای مکانیکی دستگاه از طریق برنامه های الکترونیکی پیش فرض    و یا برنامه های قابل تعریف در هنگام انجام آزمایش است. مجموعه این بخش شامل سیستم پردازشگر( CPU)،کنتاکتور، تریستور، نمایشگرهای دما، زمان و دور موتور،کلیدهای قطع و وصل،فیوزهاو...می باشد، که با توجه به دو فاکتورکارایی و قیمت از استاندارد های موجود در بازار استفاده شده است. بعضي ازاطلاعاتی که به عنوان برنامه های پیش فرض به سیستم پردازشگر داده شده است عبارتند از:کنترل دما و زمان کارآسیاب متناسب باشرایط آزمایش وکاربر،کنترل تعداددورموتورآسیاب ازطریق اینورترو هماهنگی آن با دما و زمان متناسب با شرایط آزمایش و کاربر و قطع سیستم در صورت بروز هرگونه مشکل، اعلام همزمان درجه حرارت محفظه ومنبع حرارتی (المنت)درهرلحظه وقطع سیستم گرمایشی درصورت افزایش دما تادمای بحرانی، کنترل خودکار وغیرخودکارسیستم برودتی وقطع سیستم لرزشی دستگاه درصورت باز شدن درب آسیاب.
4- مزايا وكاربردآسياب مكانيكي دردماي بالا
اين دستگاه بافراهم نمودن شرايط سینتیکی ومحیطی برای انجام انواع واكنشهاي مكانوشيميايي داراي قابليتهايي بسيار متفاوتي مي باشدكه درذيل به ذكر نمونه هاي ساده اي ازكاربرداين دستگاه پرداخته وازپرداختن به تركيب هركدام ازاين موارد باهم كه سبب ايجادكارايي هاي مختلف آسياب تحقيقاتي دردماي بالامي شود،پرهيزمي نماييم.

· ايجاد شرایط کنترلی دما به صورت ایستاودینامیکی حداكثرتادماي900درجه سانتيگراد 

· ایجاد سیستم مکانیکی که باعث حذف جدایش بین موادوگلوله ها شده 
· ایجاد شرایط کنترلی اتمسفر خنثی ویا ایجاد خلاء در محفظه
·  ایجاد شرایط کنترلی سیستم برودتی وعدم وجودشرایط افزایش دمایی غیرکنترلی حداقل دماي190- درجه سانتيگراد
·  ایجاد دريچه اي برای اضافه کردن مواد درحین انجام عملیات دردستگاه بدون ازبين رفتن اتمسفر 
· ایجاد سیستمی جهت اطلاع از دمای واقعی محفظه درهرلحظه ازانجام واکنش
· ایجادراهکاری جهت جلوگیری از خروج مواد آزمایش به همراه هوای خروجی 
· انجام عمليات خردايش مواددراندازه هاي متفاوت ودر مقياس نانو 
· انجام كليه ي مواردعمليات حرارتي موادبعد از انجام عمليات آسياب كاري مكانيكي در مقياس آزمايشگاهي بدون تاخير ودر معرض قرارگرفتن با فضاي خارج
· ايجادمحيط مناسب آزمايشگاهي جهت حذف تاخير در سريع سردنمودن(تاخير در كوئنچ) مواد تحت آزمايش و بررسي ساختارهاي متالوگرافي در دماي بالا
· ايجادمحيط مناسب جهت انجام عمليات ذوب بسياري ازآلياژهاي غيرآهني درمقياس آزمايشگاهي تحت شرايط اتمسفر كنترل شده
تشكر و قدرداني
بدينوسيله از مسئول محترم آزمايشگاه متالورژي استخراجي دانشگاه آزاد اسلامي واحد نجف آباد آقاي مهندس چمي كه سازندگان را در انجام اين تحقيق ياري نمودند تشكر و قدرداني به عمل مي آيد.
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