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SUMMARY AND CONCLUSIONS
Advanced materials with new applications and functions are of

vital importance to industry development. It is not easy to produce

advaned materials without introducing new synthesis processes. One of

the most recent and important techniques is known as combustion

synthesis or self-propagating high temperature synthesis (SHS) which

used mainly to produce advanced materials. itanium carbidelaluminum

oxide TiC/AlO, composites have become an important class of the

cutting tools materials and have a wide range of applications.

The present investigation aims to synthesize titanium

carbide/aluminum oxide TiC/AlOو composites by self-propagating

combustion technique. The dependence of microstructure, composition

and density of products, as well as combustion temperature and the wave

velocity, on the Al grain size, Al content and initial temperature of the

reaction were studied. The work was extended to Study the

themmodynamics and kinetics of the different reactions occurring during

the combustion process. The adiabatic temperature and the activation

energy of the combustion reactions using the wave velocity

measurements method were calculated.

The thesis comprises of three parts as follows:

1-LITERATURE

The Literature review covered the previous works applied for the

synthesis ofTiC and its composites with AlO, with special emphasis on

the synthesis with self-propagation combustion technique.

2-EXPERIMENTAL

This part consists of:

1- About raw materials, there types, sizes and purity.
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ii- Synthesis procedure, which included mixing, briquetting,

combustion synthesis reactor and synthesis.

١١- Characterization of the products using X-ray diffraction analysis

(X-ray), optical microscope (OM), scanning electron

microscope investigation (SEM), Archimedean method and

oxidation behavior.

3- RESULTS AND DISSCUSIONS

The results obtained from these studies are summarized as follows:

1. Thermodynamic clarifications for Combustion Synthesis of

TiC/AL,Oر 

• The adiabatic temperature T ofa combustion reaction was the

maximum achievable combustion temperature in case of

adiabatic conditions and increased linearly with increasing the

initial temperature of the reaction. The adiabatic temperature of

the reaction at 298 K was 2403 K which was higher than that of

the empirical value 1800 K which means that the reaction

between TiO,, Aland C can proceed in a self-sustaining manner.

• The effect ofthe presence of excess A, x, mol (per one mole of

TiC) on the T,ر of the combustion reaction at 298 K was

calculated. Increasing value of x to 0.159 reduces T; to the

melting point of AO, (2323 K) and then T;ر becomes constant

at this value over a wide range of excess Al to x=1٠164. Further

Al additions beyond 1.164 mol lead to a stepwise decrease in the

value of T,ر . On the other hand, at x <0.159, the calculations

show that 100 % ofAl0, is in the molten state. However, atx>

0.159, fraction of molten AlO, decreases gradually and become

Zero atx2 1.164.
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١١٠ Combustion synthesis of TiCAO composite at room

temperature

Combustion synthesis of TiC/Al,0ر from its starting

materials at room temperature produced only TiC/Al0 where no

raw materials were detected in the products by x-ray analysis. The

combustion wave propagated in non-steady state (pulsating mode)

and its combustion wave velocity was relatively low (1.56 mms').

The measured combustion temperature was 1857 %C and The

maximum heating rate during the combustion synthesis was 3464

·C/s. Optical microscopy (OM) of the microstructure for the

product (longitudinal section) showed the formation of laminated

structure of alternatively large pores and ceramic ofdifferent sizes.

The volume fraction of the pores was measured by Archimedean

method and equal to 43 %. Scanning electron microscopy (SEM)

showed the existence of two different phases, dark phase (Al0و )

and colorless phase (TiC).

iii. Synthesis of TiC/AlO, composites at different Al grain sizes

• Five different samples containing aluminum powder with

different grain sizes less than (20, 36, 53, 71, 93 m) were

successfully synthesized by SHS process except at <93 m ر

where, the reaction failed to propagate.

• The combustion wave velocities were inversely proportional to

the aluminum grain sizes and propagated in pulsating mode. The

measured wave velocities for different grain sizes less than (20,

36, 53, 71, m) were (1.63, 1.56, 1.44, 0.89 mm/s) respectively.

No significant change in the combustion temperature was

observed with increasing the grain size of Al.
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• Microscopic investigations of the combustion products showed

that at less than 20 pm Al grain size, dark and colorless phases

formed more homogeneous structure with interpenetrating

phases, while, at higher grain sizes the produced microstructures

were composed of two separate phases (dark and coloriess),

where the dark phase form bigger grain than the colorless phase.

iv. Effeet of aluminum (Al) addition

• Excess aluminum addition up to 15.83 wt % (4 mol) reduce the

combustion wave elocity to l.1 mm/s, and the reaction fails to

propagated at excess aluminum of 21.38 wt % (6 mol). Where,

the relative density of the products increased to 66 %. XRD

analyses of the products revealed understandably the presence

of TiC/Al,0, as the main phase beside a moderate intensity

peaks corresponding to aluminum metal.

• Microscopic investigation of these materials showed that the

structure of the products changes from separated phases to a

homogenous structure with increasing the aluminum addition.

iv. Effeet of preheating on the combustion synthesis of

TiC/A10ر 

• Combustion synthesis of TiC/Al0, composite was carried out

at different initial temperatures 0f(192, 299, 415, 501 and 597

·c).

• The calculated adiabatic temperatures under these conditions

were 2260.27, 2339.38, 2440.93, 2511.95 and 2583.77 %C,

respectively.

• The measured combustion temperatures of these reactions were

1887, 1917, 1967,2002 and 2179 °C, respectively.
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• The combustion wave velocities of these reactions were [.88,

3.26, 3.84, 4.67 and 5.99 mm/s, respectively.

• Generally, the rate of heating dT/dt increased with increasing

the initial temperature of the reactants and equaled 3616, 4210,

4860, 5227 and 5644 %C/s, respectively.

• XRD of product carried out at 415 °C as preheating

temperature, showed, no difference between this product and

that one carried out at room temperature where, TiC and Al,0ر 

peaks were present, and no peaks corresponding to the starting

materials were observed,

• As the initial temperature increased, the microstructure of the

products tended to form interpenetrating phases. Al0 seems to

be more sintered with increasing the initial temperature.

٧. Activation energy calculations

• Activation energy of the different combustion reactions was

calculated by wave velocity measurements and was found to be

316.34 kJ/mol for the combustion synthesis of TiO, + 4/3Al+C

reaction.

• The determined activation energy in case of adiabatic

conditions was 348.36 k/mol, which was higher than that in

case of non-adiabatic condition.
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 العربى الملخص
 العناصر من الجديدة الوظائف و الحديثة التطبيقات ذات المتقدمة المواد أصبحت

 من تقليدية غير حديثة تقنيات استنباط يعد و الصناعة، تطور و نمو فى تساهم التى الأساسية

 الذاتى الانتشار طريقة تعتبر المتقدمة. المواد تطوير و لتحضير الضرورية المتطلبات

 بشكل تعتمد التى و المتقدمة المواد لتحضير المستخدمة الحديثة التقنيات أهم من للاشتعال

 تلك إتمام فى الكيميائية التفاعلات من المنطلقة الحرارية الطاقة استخدام على أساسى

 من الألومنيوم، أكسيد مع خاصة متراكباته و التيتانيوم كربيد يعتبر ذاتية. بطريقة التفاعلات

 والثقب للقطع كمادة للماس كبديل الصناعية التطبيقات من كثير فى تدخل التى المهمة المواد

 العالية الحرارة عند الحرارية المبدلات فى يدخل كذلك و المتراكب هذا صلادة لشدة نظرا

 لبعض كطلاء يستخدم فانه ذلك الى اضافة المرتفعة الحرارة لدرجات العالية لمقاومته وذلك

 السفن. ومحركات المعادن

 الألومنيوم أكسيد مع التيتانيوم كربيد متراكب تحضير بدراسة الرسالة هذه اهتمت

 بدراسة أيضاً الرسالة اهتمت كما للاشتعال. الذاتى الانتشار بتقنية النقى التيتانيوم أكسيد من

 للمواد الابتدائية الحرارة درجة الحبيبى، حجمه وكذلك الألومنيوم، فلز نسبة تأثير مدى

 الناتجة، للمواد والمسامية والكثافة الكيميائى و المجهرى التركيب من كل على المتفاعلة

 من المنطلقة الاحتراق حرارة درجة وكذلك الحرارية الموجة سرعة من كل قياس وأيضا
 أثناء تحدث التى للتفاعلات وميكانيكية كينيتيكية دراسة لتشمل الرسالة امتدت و التفاعل.

 المختلفة. للتفاعلات التنشيط طاقات حساب تم كما التحضير، عملية

 رئيسية: أبواب ثلاثة على الرسالة هذه أحتوت و

 المجال هذا فى سابقا المنشورة -الأبحاث١
 الأبحاث و المراجع فى معلومات من نشره سبق ما عرض على الباب هذا أشتمل

 مع الألومنيوم أكسيد مع التيتانيوم كربيد متراكب لتحضير المختلفة التقنيات عن العالمية

 للاشتعال. الذاتى الانتشار بتقنية تحضيره على التركيز

 العملى -الجزع٢

 الأتى: على الباب هذا أحتوى

-١- العرين الملخص



 )منخفض التيتانيوم أكسيد باستخدام الألومنيوم أكسيد مع التيتانيوم كربيد متراكب تحضير أ-

 فلز أحجام كانت حيث الكربون وعنصر الألومنيوم، فلز من كل واضافة التكلفة(،

 للاشتعال. الذاتى الانتشار بتقنية ميكرومتروذلك٩٣ من أقل الألومنيوم

 التيتانيوم أكسيد تفاعل من الألومنيوم أكسيد مع التيتانيوم كربيد متراكب تحضير وتم ب

 فلز من مختلفة اضافية زيادات مع الكربون وعنصر الألومنيوم، وفلز التكلفة(، )منخفض

 للاشتعال. الذاتى الانتشار تقنية باستخدام( مول٦ الى ا )من الألومنيوم

 الأولية المواد من الألومنيوم أكسيد مع التيتانيوم كربيد متراكب تحضير كذلك وتم ت-

 درجة الغرفة-الى حرارة درجة )من مختلفة ابتدائية حرارة درجات عند سابقا الموضحة

 للاشتعال. الذاتى الانتشار بتقنية "م(٥٩٧

 السينية، الأشعة تحاليل باستخدام وذلك التحضير عملية من الناتجة المواد توصيف

 تم التى المواد مقاومة اختبارات المسامية، و الكثافة تعيين الميكروسكوبية، الفحوصات

 الأكسدة. لعملية تحضيرها

 المناقشات و النتائج-٣
 يلى: فيما إليها التوصل تم التى النتائج تتلخص

 النظرية الناحية من المختلفة للتفاعلات الحرارية الديناميكا حسابات ا.
 للمواد الابتدائية الحرارة درجة بزيادة تزيد الادياباتيكية الحرارة درجة أن وجد•

 أعلى القيمة وهذه كلفن٢٤٠٣ هى كلفن٢٩٨ عند قيمتها وكانت المتفاعلة،

 والتى الاحتراق لموجة الذاتى الانتشار تفاعلات لبدء الافتراضية القيمة من بكثير

 الألومنيوم وفلز ، التيتانيوم أكسيد بين التفاعل أن يعنى وهذا. كلفن١٨0٠ تبلغ

 البدء. بمجرد الاحتراق لموجة الذاتى النمو بطريقة يتم سوف الكربون وعنصر ،

 الألومنيوم فلز من اضافات زيادة مع الادياباتيكية الحرارة درجة حساب تم وقد•

 كما و كلفن٢٩٨ عند التيتانيوم( كربيد من مول الألومنيوم/ من مول. )س

 بزيادة أنه ووجد ، الألوميوم أكسيد انصهار نسبة على ذلك تأثير دراسة نجحت

 وهى كلفن٢٣٢٣ إلى الادياباتيكية الحرارة درجة تقل٠,1٥٩ الى س قيمة

 زيادة من بالرغم ثابتة الدرجة هذة تظل ثم الألومنيوم، أكسيد انصهار درجة

 درجة تقل الزيادة وباستمرار ،١,١٦٤ الى س قيمة تصل حتى الألومنيوم نسبة

 س عند أنه الحسابات أوضحت أخرى، ناحية ومن تدريجيا. الادياباتيكية الحرارة

 ث-
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 عند بينما %،١٠٠ بنسبة منصهر الموجود الألومنيوم أكسيد يكون٠,١٥٩>

 الى تصل حتى تدريجيا المنصهرة الألومنيوم أكسيد نسبة تقل٠,١٥٩ س<

.١,١٦٤= س عند الصفر

 الذاتى الانتشار بتقنية الألومنيوم أكسيد مع التيتانيوم كربيد متراكب تحضير.٢
 للاشتعال
 ، الألومنيوم وفلز التيتانيوم، أكسيد تفاعل عند أنه السينية الأشعة حيود أظهرت

 فقط يتكون للاشتعال الذاتى الانتشار تقنية باستخدام الغرفة حرارة درجة عند الكربون وعنصر

 موجة وتنتقل المتفاعلة. المواد من بقايا يوجد ولا الألومنيوم أكسيد/ التيتانيوم كربيد متراكب

 درجة كانت بينما متتالية نبضات شكل على مم/ث ,ا٥٦ بسرعة التفاعل اثناء الاحتراق

 م/ث.٣٤٦٤ قدره تسخين معدل أعلى وكان ، م1٨٥٧ هى قياسها تم التى الاحتراق حرارة

 طبقات تكون على الفحص نتائج دلت الضوئى الميكروسكوب باستخدام النواتج تصوير وبعد

 بطريقة الكثافة قياس خلال من تعينها تم والتى الحجم مختلفة فجوات مع المتراكب من متتالية

 تكون على للمتراكب الميكروسكوبى الفحص نتائج دلت كما%.٤٣ الى ووصلت أرشميدس

 الألومنيوم(. )أكسيد اللون رمادى أخر و التيتانيوم( )كربيد اللون عديم طور

 الألومنيوم فلز من مختلفة حبيبية أحجام باستخدام المتراكب تحضير.٣
 عن يقل ما وهى الألومنيوم فلز من أحجام لخمس التفاعل دراسة الرسالة غطت ه

 عند فقط يبدء لم التفاعل أن غير ميكرومتر(٠٧١٠٥٣٠٣٦٠٢٠٩٣)

 ميكروميتر.٩٣ من أقل حبيبى حجم استخدام

 وكانت الألومنيوم لفلز الحبيبى الحجم مع عكسيا الاحتراق موجة سرعة وتناسبت•

 التوالى. على مم/ث(٠١,٥٦٠١,٤٤٠,٨٩ ،١,٦٣) قيمتها

 فلز من حبيبى حجم استخدام عند أنه للنواتج المجهرية الفحوصات أوضحت ه

 )الطور التيتانيوم كربيد من كلا كون أقل( أو ميكرومتر٢٠) قدره الألومنيوم

 عند بينما ، تجانسا أكثر شكلا الرمادى( )الطور الألومنيوم وأكسيد اللون( عديم

 كون أن الى ذلك أدى ميكرون٢٠ من الأعلى الأخرى الحبيبية الأحجام استخدام

 منه. وأكبر اللون عديم الطور عن منفصلة حبيبات الرمادى الطور

 الألومنيوم فلز من زائدة مختلفة اضافات باستخدام المتراكب تحضير.4
 الكلى الوزن من%١٥,٨٣ الى المتفاعلة للمواد المضافة الألومنيوم فلز نسبة بزيادة•

 الكثافة قيمة زادت بينما ، ممث ا,ا الى الاحتراق موجة سرعة قلت ، مول()

 الى وصلت الألومنيوم فلز من زياده عند التفاعل ينجح لم ثم %،٦٦ الى النسبية
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 بجانب أنه على السينية الأشعة حيود ودلت مول(،٦) الكلى الوزن من%3٨,٢١

 مع الألومنيوم فلز من الزائد الجزء ظهر ، الألومنيوم أكسيد و التيتانيوم كربيد وجود

 النواتج.

 تدريجيا المجهرى الشكل تغير المتفاعلة للمواد المضافة الألومنيوم فلز نسبة وبزيادة•

 المتجانس. الشكل ذات المتداخلة الأطوار الى المنفصلة الأطوار من

 مختلفة ابتدائية حرارة درجات عند المتراكب تحضير.٥

 تسخين بعد الألومنيوم( أكسيد و التيتانيوم )كربيد تكوين تفاعل بدراسة الرسالة اهتمت•

 "م(٥٩٧،٥٠١،٤١٥٠٢٩٩٠١٩٢) مختلفة حرارة درجات عند المتفاعلة المواد

 التفاعل. بدء قبل

 ،٢٢٦٠,٢٧٠٢٣٣٩,٣٨) هى المحسوبة الادياباتيكية الحرارة درجات كانت ه

 الترتيب. على م(2٢٥٨٣,٧٧ ،٢٥١١,٩٥ ،٢٤٤٠,٩٣

 ،١٨٨٧١٩١٧٠٢٠٠٢٠١٩٦٧٠) هى المقاسة الاحتراق حرارة ودرجات

 الترتيب. على "م(2١٧٩

 ،٣,٢٦٠٣,٨٤٠٤,٦٧ ،١,٨٨) هى الحرارية الموجة سرعات وقيم ه

 الترتيب. على ,مم/ثانية(٩٩

 على م/ث(٠٣٦١٦٤٨٦٠٠٤٢١٠٥٢٢٧٠٠٥٦٤٤) هى تسخين معدلات وأعلى ه
 الترتيب.

 التركيب على ذلك يؤثر لم المتفاعلة للمواد الابتدائية الحرارة درجة زيادة من وبالرغم•
 الغرفة حرارة درجة عند المحضرة النواتج لتلك مشابه وظلت الناتجة للمواد الكيميائى

 السينية. الأشعة حيود باستخدام التحليل نتائج من واضح هو كما

 ، المتفاعلة للمواد الابتدائية الحرارة درجة بزيادة الألومنيوم أكسيد تلبيد زيادة لوحظ•
 تجانسا. أكثر لشكل المجهرى الشكل ويتحول

 التنشيط طاقة حسابات و الكيناتيكية الدراسة.٦

 بطريقة الألومنيوم أكسيد و التيتانيوم كربيد لتحضير اللازمة التتشيط طاقة حساب تم•

 ابتدائية حرارة دراجات عند التفاعل حرارة درجة و الحرارية الموجة سرعة قياس

 جول/مول. كيلو٣١٦,٣٤ تساوى أنها وجد و مخلفة

 الحرارة درجات باستخدام ولكن السابقة الطريقة بنفس التنشيط طاقة حساب عند و•

 أصبحت ، المنطلقة المقاسة الفعلية الحرارة درجات من بدلا المحسوبة الادياباتيكية

 للارتفاع. اتجهت أى جول/مول كيلو٣٤٨,٣٦ التنشيط طاقة قيمة

٤ العريبى الملخص


