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  1393 ،دوشماره پنجم، بيست وسال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه
  

  منگنزي فولاد آستنيتيسان  مومدر تغيير شكل  سطحي چروكيدگي ي پديده وكرنش دوقلويي بين ارتباط 
  

  )4(يوسف خرازي      )3(جلال حجازي      )2(شهرام خيرانديش      )1(مجيد عباسي
  چكيده
شـده  فولاد هادفيلد بررسي سان  مومتغيير شكل  با كرنش دوقلويي در سطحيدار شدن  و تركچروكيدگي  هاي پديده ارتباط بين ،مقالهدر اين 
هـايي از فـولاد هادفيلـد بـا      نمونه. شود ميدر تحليل اين رفتار بررسي دوقلويي و ميزان كرنش چيدمان انرژي نقص مانند ش عواملي نق. است

در  هـا  نمونـه . توليـد شـدند  گري دقيق  روش ريخته به، )هاي نقص چيدمان متفاوت يعني با انرژي(از كربن، منگنز و آلومينيم    مقادير مشخصي
بـا   ،اين فولادهاسان  مومتغيير شكل سازوكارهاي  همراه به هاي سطحي تركايجاد چروكيدگي و . دماي محيط تحت آزمون كشش قرار گرفتند

كه چروكيدگي در فولادهاي آسـتنيتي منگنـزي بـا    ند مشاهدات نشان داد. شدندارزيابي هاي نوري و الكتروني روبشي  استفاده از ميكروسكپ
سـبب چروكيـدگي    ،هـا  چرخش دانـه  كرنش حجمي و ت ايجادعلّ شكل به تغييرسازوكار اين . استمرتبط ها  در آن دوقلويي كرنشسازوكار 

 ،افزايش كرنششدن با دار  اين چروكيدگي و ترك مشاهده شد كهافزون بر اين،  .نمونه شدنددار شدن  تركآن،  ي ها و در ادامه وح آزاد دانهطس
 .دنشو مي تر خشنو تر  بيش

  
  .چيدماننيتي منگنزي، انرژي نقص چروكيدگي، دوقلويي، فولاد آست  هاي كليدي واژه

  
 

Correlation between Twinning and Surface Rumpling Phenomenon during Plastic 
Deformation of Austenitic Manganese Steel 

 
 

M. Abbasi       Sh. Kheirandish       J. Hejazi       Y. Kharrazi 
 
 

Abstract 
In this paper, the correlation between the surface rumpling and cracking phenomena with twinning 
mechanism during plastic deformation of Hadfield steel has been investigated. The effect of stacking fault 
energy and the amount of strain are evaluated. The experimental samples with specific amounts of 
carbon, manganese and aluminum resulting in different stacking fault energies, were produced using 
investment casting process. The tensile tests were conducted at ambient temperature. The microscopic 
and macroscopic investigations were done using optical and scanning electron microscopes. The 
observations have shown that surface crinkling of austenitic manganese steels is related to twining 
mechanism during plastic deformation. This plastic deformation mechanism causes rotation and 
inhomogeneous deformation of the grains and therefore, surface grains with free surfaces were becoming 
more crinkled and cracked. It was observed that crinkling and cracking phenomena takes place more and 
coarser with an increase in the strain. 
 
Key Words  Rumpling, Twining, Austenitic Manganese steel, Stacking fault energy. 
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  مقدمه 
بـا  هادفيلـد  موسوم به فولادهاي آستنيتي منگنزدار   

درصـد   2/1درصـد وزنـي منگنـز و     13تركيب اسـمي  
داراي تركيب منحصر به فردي از خـواص   ،وزني كربن

چنـد  طـي   .[1] هسـتند  به سـايش  تمكانيكي و مقاوم
تــا اســت شــده انجــام تحقيقــات زيــادي  ،ســال اخيــر

ايـن  و كارسـختي  سـان  مـوم تغيير شـكل  سازوكارهاي 
نامشـخص و مـبهم بـود،     يسـاليان زيـاد  تا كه فولادها 

ه مشاهده شد ،موارداز در برخي . رستي شناخته شودد به
معرفـي  سازوكارهاي و تضادهايي در ها كه اشتباه است

ــشــده وجــود دار ــه. دن ــوان هــا مــيآن ياز جمل ــه ت ب
سـان  مـوم مـارتنزيتي در اثـر تغييـر شـكل      ي استحاله"
)Transformation Induced Plasticity, TRIP( " 

 FCCبا ساختار  يرود كه فلزات انتظار مي .[2] كرداشاره 
تري داشته باشند و دوقلويي در لغزش بيشهاي دستگاه

در انـد كـه   هها نشان داد ا بررسيامرخ دهد، تر ها كمآن
كـم،  چيـدمان  و انرژي نقص  FCCآلياژهاي با ساختار 

بـه  . آيد وجود مي هبسان  مومدر اثر تغيير شكل دوقلويي 
سـان   مومدوقلويي شدن در اثر كرنش " ،اي چنين پديده

)Twinning Induced Plasticity, TWIP ("  گفتــه
كمك  هببلورها  تحقيقات جديد روي تك. [3,4]شود  مي

مشـخص   (TEM) عبـوري  هاي الكترونـي  ميكروسكپ
تغييـر  را در سـهم زيـادي   ، كه كرنش دوقلويياند  هكرد

  .[5,6]فولاد هادفيلد داراست سان  مومشكل 
در ( پـايين چيدمان انرژي نقص در فولاد هادفيلد،   
بـراي  ) درصـد منگنـز   12ازاي  به mJ/m2 23=λ حدود
سـبب تقويـت    ،آستنيت فـوق اشـباع از كـربن    ي شبكه

ديناميكي پيرسازي كرنشي  چنين، همكرنش دوقلويي و 
 بـا لغـزش  سـازوكارها  كـنش ايـن    بـرهم . [5] شـود  مي

از جملـه  منحصر به فرد  يرفتارايجاد سبب  ،ها نابجايي
بسـيار  مقاومت بـه سـايش   و چقرمگي نرخ كارسختي، 

فـزودن آلـومينيم   افزون بـر ايـن، ا   .[9-1,7] شود بالا مي
ــرژي نقــص   ــزايش ان ــدمان ســبب اف  ،و در نتيجــهچي

-10] شود در فولاد هادفيلد مي كرنش دوقلويي تضعيف

12].  
اي است كه حين تغيير  پديده ،چروكيدگي سطحي  
 ،دفيلـد ها ويـژه فـولاد   آلياژها بهاز برخي سان  مومشكل 

 پوست پرتقـالي شـدن  "به  ،اين پديده. شود مشاهده مي
)Orange Peeling ( "  در اثـر  . سطح نيز موسوم اسـت

دچـار چـين   اين پديده، سطح تغيير شـكل يافتـه   وقوع 
د هــاي متعــد بلنــدي -هــا و پســتي خــوردگي، ناصــافي

ــزايش  و در ادامــه . شــود مــي ــزايش كــرنش و اف ــا اف ب
اين رفتـار   ،محققان. شود دار مي چروكيدگي، سطح ترك

و  انـد  هـا مـرتبط دانسـته    همگن دانهنارا به تغيير شكل 
دهـد كـه تغييـر     كه چروكيدگي زماني رخ مـي ند معتقد
  .[13,14] دهد رخ ميلغزش دستگاه يك تنها در شكل 
در سـان   مـوم تغييـر شـكل   سازوكارهاي هر چند   

خوبي شـناخته و تشـريح    هدار بفولادهاي آستنيتي منگنز
 وچروكيـدگي   ي پديـده بـين   ي رابطـه ولي  ،شده است

هـدف از   ،بنابراين. نشده استكرنش دوقلويي ارزيابي 
مشخصـات  تـر   اين تحقيق، بررسي و تحليل دقيـق انجام 
و ارزيابي دار شدن سطحي  هاي چروكيدگي و ترك پديده
است كه در سه فـولاد بـا    دوقلوييايجاد  با ها آن ي رابطه

بر اساس (كرنش دوقلويي براي نسبي متفاوت  ي اكتيويته
شده انجام  )ها آنچيدمان تركيب شيميايي و انرژي نقص 

و شكسـت ايـن   سان  مومتغيير شكل سازوكارهاي  .است
نويسـندگان بررسـي   همـين  ديگري از  ي در مقاله ،فولاد

  .[15]شده است 
 

  روش تحقيق
انرژي نقص  و تركيب شيميايي اسمي ،)1( جدول  

آلياژهاي منتخـب بـراي توليـد    ي  ه شدهمحاسبچيدمان 
از آلــومينيم بــراي تغييــر . دهــد هــا را نشــان مــي نمونــه

استفاده شـده   ،[12-10]چيدمان محسوس انرژي نقص 
و بر اساس تركيب شيميايي چيدمان انرژي نقص . است

 ].,1716 [محاسبه شده است ) 1( ي رابطهبا استفاده از 
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كســـر مـــولي  XSiو  XFe ،XMn ،XAl ،XCكـــه در آن، 
  .عناصر مختلف در آلياژ هستند

فركانس بالا القائي  ي از كوره ،ذوبات عمليبراي   
ي نمونـه  .كيلـوگرم اسـتفاده شـد    25ت حداكثر با ظرفي  
 ASTM A 781/A-781M اسـتاندارد بـا  مطـابق   كشش

 وندر ،نزديك به شكل نهـايي اي  هت قطعصور ، به[24]
هـاي   نمونـه  ي همه.  گري شد سراميكي ريخته هاي قالب
يك ساعت در محدوده دماي زمان ت مد به ،شده  ريخته

 ºC1075 -1065 عنـد  قرار گرفتانحلال ات حرارتي ملي
 كـاملاً  يساختار وسريع سرد شدند تا در آب  ،و سپس

ــتنيتي  ــا آس ــدودهب ــدازه مح ــه ي ان ــا 100 ي دان  500 ت
ابعـاد   ،ات حرارتـي پس از عملي .يدآدست  هبميكرومتر 
در  .حاصـل شـد   زنـي  بـا سـنگ  هاي كشش  دقيق نمونه

و بـا نـرخ   كشش در دماي محـيط   ونآزمي بعد،  مرحله
ــرنش ــراي بررســي  ، s-1 3-10×2ك ــارب و  كششــي رفت

سـنجي قبـل و بعـد از     سـختي . شـد نجام اچروكيدگي 
هـر آزمـون    .به روش ويكرز انجام شدو آزمون كشش 

  .حداقل سه بار تكرار شد
ــراي    ــام ب ــكپ انج ــات ميكروس روش از ي، مطالع
نمونه منظور،  راي اينب. اي استفاده شد اكي دومرحلهحكّ

چنـد ثانيـه در محلـول    زمـان  ت مد به  ل او ي در مرحله
با الكل شسـته و   ،سپسور شد و  درصد غوطه 2نايتال 

ــا جريــان هــواي گــرم خشــك شــد  ــا از آن، پــس . ب ب
در الكـل،   HClدرصـد   10وري نمونه در محلول  غوطه
اي رنـگ از روي سـطح نمونـه     قهوه -نازك زرد ي لايه

 ،سـپس . انجام شد بارسه تا دو يند افراين . شدبرداشته 
. شد نمونه با الكل شسته و با جريان هواي گرم خشك 

هـا را   سـاختار و دانـه  كلي ، وضعيت حكاكياين روش 
در صـورت وجـود   طـور خـاص    بـه . كنـد  مشخص مي

افـزون بـر    .[18] سازد خوبي نمايان مي كاربيد، آن را به
 30حلـول  شامل مالكتروشيميايي اكي حكّاز روش اين، 

هـا   استفاده شد تا وضعيت دوقلـو  ،در الكل HClدرصد 
ويژگي . هاي تغيير شكل يافته بهتر نمايان شود در نمونه

هـاي   مرزدانه و دوقلوتنها تأثير است كه اين اين روش 
و بانـدهاي لغـزش نمايـان    شـود   مكانيكي مشخص مي

ثانيـه   30زمـان  ت مد نمونه به ،در اين روش. دنشو نمي
A/cmريانچگالي جتحت  تا  4در ولتاژ  25/0-25/0

  .[18] شدحكّاكي ولت،  6
روبشـي   الكترونـي و  نـوري  هـاي  ميكروسكپ از  

دوقلوهـاي   ي و مشاهدههاي ريزساختاري   براي بررسي
اسـتفاده  تغيير شكل يافتـه  ي  نمونهمكانيكي در ساختار 

 چـروك سـطوح   ي اين مطالعـات شـامل مشـاهده   . شد
افزون بر اين، . بوده استنيز هاي كشش  نمونهي  خورده
پراش پرتـوي ايكـس    ساختاري از دستگاهتحليل براي 

(XRD)  مدل زايسرت(Seisert)  بـا لامـپ مـس    آلمان
   تحـت ولتـاژ  آنگستروم  54/1موج با طول  Kαپرتوي (

kV 40  و جريان mA30 (    مجهـز بـه فيلتـر)  از جـنس
) بلـور  از جنس گرافيت تك(ي  رنگ كننده تكو ) نيكل

از تغييـر  پـس  قبل و  ساختاريهاي  تحليل. استفاده شد
پرتـوي  گيري پـراش   اندازه. ندانجام شدسان  مومشكل 
 θ2درجه براي محـور   120تا  10 ي در محدوده ايكس

درجه و  17/0 گيري بين هر اندازه ي فاصلهو انجام شد 
ثانيه در هـر درجـه بـود    1/2برابر با ت زمان توقف مد .

  
  

  آلياژهاي منتخبه شده براي محاسبچيدمان تركيب شيميايي و انرژي نقص  1جدول 

  نوع فولاد
كد 

  *اختصاري
  **SFE  )وزني درصد(تركيب شيميايي 

mJ/m2 
C  Mn Al Si Fe 

L SFE L 4/1 14 0 1/0  4/84  29 

M SFE  M 2/1 14 5/1 1/0  2/83  35  
H SFE  H  4/1 14 3 1/0  5/81  55  

  .استچيدمان كد گذاري بر اساس ميزان انرژي نقص * 
  .آمده است] 17[و  [16] هايطور كامل در مرجعبه محاسبه ينحوه. بر اساس تركيب شيميايي محاسبه شده استچيدمان مقدار انرژي نقص  **
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  نتايج و بحث
  خواص  كششي يبررس

پس سختي قبل و ، يخواص كشش، )2(جدول در   
در سه فـولاد   ،دانه يو محدوده اندازه از آزمون كشش

بـا  . ارائـه شـده اسـت   مورد تحقيـق  ي گري شدههريخت
ــن ــه اي ــهتوجــه ب ســراميكي  يهــا در پوســته كــه نمون

غيريكنواخــت، بنــدي  گــري شــدند، داراي دانــه ريختــه
البته بزرگ بـودن انـدازه    ،البته .بودندو پراكنده درشت 

شـود و از   نقص انباشـتگي مـي   دانه سبب كاهش انرژي
  ].19[شود  تر مي ها آسان اين طريقارزيابي دوقلويي

، مشـاهده  )2(جدول با نتايج ارائه شده در مطابق   
 ـ   Lشود كه فولاد  مي يهاستحكام تسـليم و سـختي اولي 

ولي از استحكام كششي، ازدياد طول نسبي  ،پاييني دارد
عبارت به. برخوردار استالاتري و سختي نهايي بسيار ب

، داراي كمتـر چيـدمان  با انـرژي نقـص    Lفولاد  ،ديگر
در مقابـل در  . است يترچقرمگي و نرخ كارسختي بالا

، با افزودن آلومينيم و افزايش انـرژي  Hو  Mفولادهاي 
 ـ  چيدماننقص  ه كمـي  ، استحكام تسـليم و سـختي اولي

اسـتحكام كششـي و ازديـاد طـول     اما  ،دنياب افزايش مي
بسـيار   Hايـن كـاهش در فـولاد    . دنياب نسبي كاهش مي
تـوان بـه    اين تغيير رفتار فولادها را مي. محسوس است

چـرا كـه وقـوع    ، ثير كرنش دوقلويي مـرتبط دانسـت  أت
ت شـد  بهسان  سازوكار دوقلويي شدن در اثر كرنش موم

كـه بـا   طـوري   ، بـه استچيدمان تابعي از انرژي نقص 
و  ايش يافتـه انرژي نقص چيدمان افـز  ،افزايش آلومينيم

  ].,16 20،19  [است شده كرنش دوقلويي تضعيف 
و  چيـدمان ، ميزان كـم انـرژي نقـص    Lدر فولاد   

 2/1ميـزان   كـربن بـه  (نشـين   غلظت بالاي عناصـر بـين  
تـا  شـود   سبب مـي ) درصد اتمي 8تا  5درصد وزني يا 

 ،در مقابـل و  يابـد  برشي لازم براي لغزش افزايش   تنش
 ـ . شـود  تسـهيل مـي  الاتر شرايط براي كرنش دوقلويي ب

تر از لغزش  نسبي دوقلويي بيش ي اكتيويته ،بيان ديگر به
با افزودن آلومينيم و افزايش انـرژي نقـص   . [21]است 

نسبي دوقلويي در مقايسه با لغـزش   ي ، اكتيويتهچيدمان
ميزان ازدياد طول  ،بنابراين. [12,22-10]يابد  كاهش مي

  .[27-23]د نياب كاهش مياستحكام كششي نسبي و 
دســـت آمـــده  بـــه، تصـــويرهاي )1(شـــكل در   

سـان   مـوم از تغيير شكل پس ميكروسكپ نوري قبل و 
ريزسـاختار   ،در اين تصـاوير . شوند مشاهده ميها  نمونه

هـا قبـل از تغييـر شـكل      بـدون كاربيـد  فـولاد  آستنيتي 
در زير سـطح  سان  مومهاي تغيير شكل  و نشانهسان  موم

سان،  موماز تغيير شكل پس  Hو   Lشكست فولادهاي 
پراش پرتـوي   ، نمودار)2(شكل در  .مشهود است كاملاً

از آزمون كشـش نيـز نشـان    پس ها قبل و  نمونهايكس 
مـارتنزيتي در اثـر تغييـر شـكل      ي دهد كه اسـتحاله  مي
رخ در هيچ يك از سـه فـولاد مـورد بررسـي     سان  موم

 ـ  نداده اسـت   ي اعمـال   نتيجـه ه در و فـاز آسـتنيت اولي
هـا مؤيـد    اين نشـانه  ،بنابراين. ه استپايدار بود ،كرنش
شـكل  گونـه كـه در    همان .كرنش دوقلويي استوقوع 

هاي كـرنش دوقلـويي    ، نشانهشود مشاهده مي )الف-1(
تـر و ريزتـر    هـاي ظريـف   شـامل دوقلـويي   Lدر فولاد 

در بخـش دوقلـويي    ،چنـين  هستند و هم) دوقلوييريز(
 ـ شده نيز نشانه مشـاهده   ه نيـز هاي ايجاد دوقلويي ثانوي

نمونه كشش  ي اين رفتار در تمامي طول سنجه. شود مي
كه رفتار كـرنش  است در حالي اين . قابل مشاهده است
 ،محدود استتري  هاي كم به دانه ،Hدوقلويي در فولاد 

صورت يكنواخت در كل طـول سـنجه مشـاهده     به ليو
مربوط بـه  ) 1 (در تصويرهاي شكل افزون بر اين، . نشد
كه وقـوع   شود سان، مشاهده مي مومشكل از تغيير پس 
ون هـاي فرعـي در   هاي دوقلويي سبب ايجاد دانه كرنش
دوقلويي شـده   ي ر ناحيهد. اند شدهه هاي بزرگ اولي دانه

چشم  به هثانويهاي  دوقلوييريزهاي زيادي از  هم نشانه
رنش دوقلـويي نـه تنهـا سـبب     بنـابراين، ك ـ . خورند مي

 ـ  حفـره ها و  جلوگيري از رشد ترك عمومـاً (ه هـاي اولي 
بلكه بـا ايجـاد چـرخش در     ،شود مي) ها ناشي از آخال

لغـزش جديـد حـول    هـاي   دسـتگاه سبب ايجاد  ،ها دانه
تعامـل  ايـن ترتيـب،    بـه ]. 2119,[ شود محور كشش مي

 ي ها در شـبكه  سازگار دوقلويي شدن و لغزش نابجايي
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خص است كه

رخ داده اس يح
ويژه در حي به

حـال با ايـن . ت

6  
 

  
 

شك

  

 
كشش
مشخ
سطح
سطح
است
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هــاي ســطحي   ، داراي تــرك)Hآليــاژ (آلــومينيم از 
شكسـت   ي و چروكيـدگي در منطقـه  اسـت   يتر بزرگ

  .استمتمركز شده 
ــاهده   ــايش و   ي مش ــين آزم ــمي ح ــس چش از پ

كـه درصـد    Mو  L هايهاي كشش آلياژ شكست نمونه
ــاد طــول مناســبي  داد كــه ســطح ، نشــان داشــتندازدي

تغييـر شـكل    ي ههاي كشش در همان مراحل اولي نمونه
 كنـد و بـا افـزايش    ، شروع به چروكيـدگي مـي  سان موم

در . شـود  يتغيير شكل، اين چروكيـدگي زيـاد م ـ   ميزان
هاي سطحي زيادي با ابعادي در حدود چند  ادامه، ترك

. دن ـآي وجود مـي  همتر ب صد ميكرومتر تا حدود چند ميلي
سـازوكار  تـوان بـه    براي تشريح اين پديده مي ،بنابراين

ها  در آنكرنش دوقلويي  ي و پديدهسان  مومتغيير شكل 
 .[15] توجه كرد

  
  و  چروكيدگيمربوط به مشاهدات ميكروسكپي 

  دار شدن سطح ترك
ــي  يتصــويرها، )4( شــكل   ميكروســكپ الكترون

روبشــي مربــوط بــه چروكيــدگي ســطح و مشخصــات 

كشش  ي روي سطح نمونهبر هاي سطحي  تر ترك دقيق
هـاي سـطحي    تـرك  .دهـد  را نشان مي Mو  L هايآلياژ
درصد ازدياد طول قابل مشاهده بودند  25پس از  تقريباً

يكنواخـت در كـل   طور  بهكه عمود بر راستاي كشش و 
ها  اين ترك ي مشاهده .ه بودنديافت طول سنجه گسترش 

كاربيــدها و يــا از جــنس ذراتــي دهــد كــه  نشــان مــي
هـا   توانند منشاء تشـكيل آن  هاي غيرفلزي، مي ناخالصي

صورت بيضي  به تقريباًها  شكل آنافزون بر اين، . باشند
تـر   رف باريـك ط ـدو در تر و  پهن مركزدر ي نيع ،است
كـه از   )6(و  )5(هاي  شكلبا تصويرهاي مطابق . است

ايـن   ،انـد  هـاي كشـش تهيـه شـده     مقطع عمودي نمونه
سطح دارند و به نسبت به ها رشد عمقي محدودي  ترك

 ،)7(شـكل  . يابنـد  نمونه گسـترش چنـداني نمـي   درون 
دهـد كـه    اي نادر از يك ترك سطحي را نشان مي نمونه

در داخل نمونه رشد  ه است تاگيري توانست طور چشم به
هاي متوالي رشد اين  توان تغيير جهت مي راحتي به. كند

سـان   مـوم هاي تغيير شكل  حضور نشانهدليل  بهرا ترك 
  .كردمشاهده ) شدن دوقلويي(

  
  

  
  )ب(  )الف(  

  
  M  آلياژ )ب(و  L آلياژ) الف(؛ كشش ي نمونه درهاي سطحي  تركيدگي و كچروميكروسكپ الكتروني روبشي از تصويرهاي   4 شكل

  
  

 جهت كشش
 جهت كشش



  ... سطحي ي

  

بعد از (تلف 

  
هاي  جهت

مربوط به  

تـا  شـود   ي   
دن اتفـاق     
جـاد تغييـر      

 يي سـطح 
كـه   شـود  ي 

. دارنـد رار      
ز آلـومينيم  

بـر  (غزش 
يـر شـكل     
چروكيدگي 
روكيـدگي   
رت خشن 

ش

 ش

و پديده چروكيدگي

  )ب
نمايي مخت دو بزرگ

از تغيير ج ي روبشي
كشش ي ولي نمونه
  شكست

فتـار سـبب مـي
ون گلـويي شـد
 لغـزش در ايج
دازه چروكيدگي
ي محدود مـي
ـويي شـدن قـر
 درصد بالايي از

زياد است، لغآن 
 زيـادي از تغيي

چ ،نتيجهدر ، و 
ايـن چرهـد و  

صور كست و به

جهت كشش

جهت كشش

ن كرنش دوقلويي و

ب( 
در د Lآلياژ وط به 

  )ندود

كروسكپ الكتروني
طحي در مقطع طو

از شپس  Lآلياژ 

ين رفا. شود مي
هاي كشش بـدو

هر چـه سـهم 
شود، به همان اند
ا و فقط به منطقه
ر شـرايط دوقلـ

كه حاوي Hژ 
چيدمان آنقص 

سـهم) شـدن  ي
،[15]عهده دارد

د رخ مـي  يكم ـ
شك ي كي منطقه

ارتباط بين 

مربوكشش  ي مونه
دوقلويي مشهوريز

ميك تصوير 7شكل
سط داوم رشد ترك 

سنجه مشاهده م
ه شكست نمونه

.[15-13]بيافتد
تر ش شكل بيش

ود شو ميتر  كم
هـاي آن در دانه

در آلياژ ،بنابراين
و انرژي ناست

خلاف دوقلويي
ع ررا بسان  موم

بسيار ك يسطح
ر نزديكمعمولاً د

نم طوليمقطع در ي
هاي ، نشانهشيميايي

  
شدر  سطحي

مد

  
ــص نق

شــدن 
[15,17 ،
ي طـول
ي لازم

ميـزان  
  اسـت

تــر  ــت
 منگنـز

. گيـرد  ي
 ـدن در
 سـطح

س
ش
ب
ش
ك
د
ب
ا
خ
م
س
م

شش

هاي سطحي ز ترك
الكتروشحكاّكي 

هاي ز تركوبشي ا
 Hآلياژ مربوط به

ــرژي ن داراي ان
ــويي ند و دوقل

[7 هاست آنان

خوبي در تمامي
چه نيـرويا، هر

بـا افـزايش(د
تـر خشن يطح

ويي شــدن راحــ
ربن و افـزايش

تر صورت مي ف
شـلي دوقلويي

يـدگي در كـل

كشآزمونجهت

  سطحي

 )الف(
كروسكپ نوري از

سكپ الكتروني رو
مكشش  ي ي نمونه

ــه د Mو  Lي  ك
هســتن يتوســط

سا موميير شكل
خ توان به را مي ي
در اين آلياژها. 

تـر باشـد ي بيش
 چروكيدگي سط
هــر چــه دوقلــو
اهش مقدار كـر

ظريف ي سطح
به نقش اصل جه
، ايـن چروكيان 

هايترك

ميك هايتصوير 5ل 

ميكروستصوير  6ل 
مقطع طولي

ــاي  در آلياژه
ــم و متــدمان  ك
اصلي تغييزوكار 

يوكيدگي سطح
كردجه مشاهده 

ي ايجاد دوقلويي
،)ن يا آلومينيم

ه ،در مقابــل. ]
با كا(ورت گيرد 

، چروكيدگي)]
با توج ،ين وجود
سـا مومير شكل 

سطح
كست

8  
 

  
 

شكل

  

شكل

 
ــ چي
ساز
چرو
سنج
براي
كربن
17]

صو
15]

با اي
تغيير

 شك
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شكيل شده 
 بـه عمـق    
متر محدود 

درون د بـه  
  .[15] د

ويي و 
 حجمي 

 )  الف(  

  )ب(  

يجاد 
د يك 

بر زاگي  گ

  

هاي تش  آن، ترك
يي، امكان نفـوذ
 حد چند ميكروم
حي قادر به رشد
ل شكست نيستند

ي از كرنش دوقلو
كرنشوقوع در اثر 

  Lلاد 

  

قش دوقلويي در اي
با ايجاد) الف(؛ ضي

ي كه ظاهري زيگ
  دنكن اد مي

تر چقرمگي بيش
دوقلويريزهاي  ه

ها در و رشد آن
هاي سطح ترك، 

عاملين ترتيب،

  
ر ميكروسكپ نوري
ي شدن مرز دانه د
دوقلويي در فولا

  
يرهاي نمادين از نق

از مقطع عرض يطح
ا ايجاد سه دوقلويي
وي سطح آزاد ايجا

زير سطحي و چ
با برخورد با لايه
قطعه را ندارند و

بنابراين. شود مي
ا هبو نيستند دانه

 

تصوير  8شكل 
اي اعوجاج و كنگره

تصوي  9شكل 
چروكيدگي سط

با) ب( و دوقلويي
رو

 

بايـد   ،ي
روع بـه
 طـرف

دو . ـود
قلـويي

در  ،لو
قلـويي
و تغيير
 ن مـرز
 شـدن
از ايـن
 ي  دانـه

د، ايـن
همگني

اگر  ،ي
صـورت
جاج و

تـر   ـف
هـاي   ـه

مـي در
 يسـطح  

كيدگي
، ضـعيت
ــاد ايج

ارائـه   )

ــاد ايج
سـطح  
ن مـاده
 وجـود
زديكـي

 شـوند  ي
هاي  لايه

ز
ب
ق
م
د

در چروكيـدگي
ها شر ويي، دانه

از]. 19[كننـد   ي
شـ ش تقسيم مي

دوقديگـر آن  ش
دو بخش او. ارد

دوق ي ي صفحه
ك نوع كرنش و
ير شكل ناهمگن

اي اج و كنگـره
اي ا نمونـه  ،)8(

اگر. دهد ن مي
 راه داشته باشـد

نـاهعوجـاج يـا
در چنين شرايطي

ص بـه (جود آيـد
، اعو)ب -3(  ل

تـر و ظريـ ـيش
وقلـويي در دانـ

هـاي حجم رنش
چروكيـدگي س
رنش، اين چرو

ايـن وض  بهتـر
ــويي در ا  دوقل

)10(و  )9(ـاي

ــبب ا يـطح  س
،و در نتيجـه د

سـبت بـه درون
چنين شـرايطي،
ـل نشـده در نز
ـدن سـطح مـي

شدن لا ار سخت

 ژي و مواد

نقش دوقلويي د
ر اثر ايجاد دوقلو

د مـييري مجد
داقل به سه بخش

اي و بخـش آينـه
ل قرار دخش او

رويبر ديگر  يك
يك ،ين جابجايي

تغيي. ]19،21[ت 
سبب اعوجـا ،ي
(شـكل  . [15] 
 L خوبي نشان به

سطح آزاد قطعه
ن سبب ايجاد اع

د. شود سطح مي
وج هب ييي زياد
شكلبا ه مطابق

 و مـرز دانـه بـ
دو  گـر، كـرنش

كـروقـوع  ب ـب 
،ف و در نتيجـه

ر شدن ميزان كر
بـراي تشـريح 

ــش ادين از نق
هـ در شـكل  ي،ح 

ــ ــدگي س چروكي
شوند مير سطح

نس يتر رمگي كم
در چ. [15] شود

اي رسـوبي حـ
دار شـ يع تـرك

ت كاعلّ به ،ديگر

يه مهندسي متالورژ

  .شود هده مي
براي تحليل ن 

جه داشت كه در
گي خش و جهت

، يك دانه حدگر
ش با سـاختار آ

كه بين دو بخت 
 جهت مخالف ي

اي. شوند جا مي ه
ل حجمي است
 در اثر دوقلويي

شود ها مي دانه 
ده را در فولاد
لويي شده به س
ير شكل ناهمگن

در س) روكيدگي
يك دانه دوقلوي

، آنگاه)دوقلويي
وكيدگي سـطح

به بيان ديگ. شود
هي به سطح، سـ

هاي مختلـف ت
تر با بيشو شود 

.شـود  تـر مـي   ش
ــا هاييــوير نم

يوكيدگي سـطح 
  .اند ه

ــرنش و   چرك
هاي برشي در ش

استحكام و چقر
ش دار مي د، ترك

ها و يا فازهـا ل
ح، سبب تسـريع

سوي داز . ,13]

نشريه
 

  
 

مشا
 

توج
چرخ
ديگ

بخش
است
دو

جابه
شكل
دانه
مرز
پديد
دوقل
تغيير

چر(
در ي
دريز
چرو
ش  مي
منته

جهت
ش مي
بيش
تصـ
چرو
شده

 
تنش
كه ا
دارد
آخا

سطح
14]
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  )الف(

  
  )ت(  ) ب(

  ؛از مقطع طولي در كشش نمونه يتصويرهاي نمادين از نقش دوقلويي در ايجاد چروكيدگي سطح  10شكل 
  چند دانه) ت(دو دانه و ) ب(، تك دانه) الف(

  
  

  گيري نتيجه
، كـرنش دوقلـويي  وقـوع  سطح فـولاد هادفيلـد در اثـر     -1

مراحـل تغييـر    ي و بـا ادامـه  شود  ميت چروكيده شد به
ايـن چروكيـدگي و   . شود دار مي شكل تا شكست، ترك

طور يكنواخت  اسر طول سنجه بهتدر سر ،دار شدن ترك
  .شود ايجاد مي

برخورد  در اثر ي سطحيها تركرشد در فولاد هادفيلد،  -2
و  دنشـو  مـي محدود  ،هاي دوقلويي در زير سطح با لايه

 100تـر از   كـم  عمومـاً  ،از عمـق بسـيار كـم    ،در نتيجه
  .ندبرخوردار ،ميكرومتر

، چيـدمان با افزودن آلـومينيم و افـزايش انـرژي نقـص      -3
 هـاي  پديده ،در نتيجه. شود كرنش دوقلويي تضعيف مي

شـوند   ميتضعيف  يدار شدن سطح چروكيدگي و ترك
در ايـن   .دنشـو  مـي محـدود  شكست  ي به منطقهتنها و 

بـزرگ و خشـن بـه تعـداد     سـطحي  هاي  شرايط، ترك
 .شوند در طول سنجه مشاهده مي يمحدود

  
 تقدير و تشكر

مراتب تشكر خود را نسبت  ،نويسندگان اين مقاله  
گـري   هـاي ريختـه   به مديران و كاركان محتـرم شـركت  

گري دقيق ساري و جناب آقاي  فولاد طبرستان و ريخته
ت علمي دانشگاه أو محترم هيعتي عضدكتر محمود شري
هـاي   ها و همكاري حمايت ي واسطه به ،فردوسي مشهد

  .دارند ارزشمندشان اعلام مي

)111(صفحه
مرز دوقلويي

F 

 )111(صفحه 

  مرز دوقلويي
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  روش  شده به توليد Cu/Ni/Fe3O4اي  لايهي مركب  مادهبررسي خواص مكانيكي و مغناطيسي 
عياتصال نورد تجم )ARB(  

 
  )3( محمد محسن مشكسار               )2( سيد مجتبي زبرجد              )1( اميرحسين اسلامي

 
  چكيده

. باشدنانومتري مطرح مي ي اندازه دانهبا هاي توليد مواد عنوان يكي از روش به) (Sever Plastic Deformation  شديدسان  مومروش تغيير شكل 
. ايجـاد شـوند  هـا  جاييبالايي از نابچگالي  ،يادسان ز مومهاي از طريق اعمال كرنشتا لازم است  ،هاي نسبتاً ريزبراي ايجاد يك ساختار با دانه

در ويـژه  هنانومتري بيابي به ساختارهاي شديد و دستسان مومهاي اعمال تغيير شكل پركاربردترين روش عنوان يكي ازبه عييند نورد تجمافر
اي  لايـه   Cu/Ni/Fe3O4ي مركب مادهعي براي توليد يند اتصال نورد تجمااز فر ،در پژوهش حاضر. باشدمطرح مي ،صنعتيمقياس در و ها ورق

تعداد پنج مرحله نورد تحت شرايط  .ه استاستفاده شد Fe3O4از مس و نيكل خالص تجاري و نانو ذرات  ،براي اين منظور .استفاده شده است
هاي اسـتاندارد از درون قطعـات   نمونه .اعمال شد ،نورد يقبل از هر مرحله c 500°در دماي  با پيش گرمايش كار همراهرواناستفاده از بدون 

 هاي سختي وآزمونانجام وسيله هها بآن خواص مكانيكي يكروسكپ نوري و الكتروني وبا استفاده از مها نو ريزساختار آشد نورد شده تهيه 
توسـط  اي لايـه ي مركـب  مـاده و نورد بر رفتار مغناطيسـي  آهن  اكسيد يذرات تقويت كننده زماننقش همافزون بر اين، . شدارزيابي  ،كشش

  .شدبررسي ) (Vibrating Sample Magnetometerدستگاه مغناطيس سنج 
  اي ساختار لايهعي، خواص مكانيكي و مغناطيسي، فرايند نورد تجم  هاي كليدي واژه

 
Investigation of Mechanical and Magnetic Properties of Cu/Ni/Fe3O4 Multi-Layer 

Composite Produced by Accumulative Roll Bonding (ARB) 
 

A. H. Eslami         S. M. Zebarjad            M .M. Moshksar 

Abstract 
Techniques of severe plastic deformation have been successfully used for the production of novel metallic 
microstructures. Among different types of these techniques, accumulative roll bonding (ARB) has been 
extensively used to produce multi-layered composites. In the present study, a new manufacturing process 
for Cu/Ni- 1vol% Fe3O4 composites was developed by using Copper and Nickel sheets together with 
micron sized Fe3O4 particles as the starting materials. It was observed that as the number of ARB passes 
increased, the Nickel layers were necked and fractured. After five ARB passes, a multi-layer Cu/Ni-Fe3O4 
composite including homogeneously distributed fragmented Nickel layers with the Fe3O4 particles in the 
Copper matrix was achieved. The structure as well as the mechanical properties of this composite were 
studied at different stages of ARB process. With an increase in the applied strain during ARB passes, the 
strength of composite samples increased, but the elongation decreased. In addition, the magnetic 
behavior by magnetic device detector (VSM) and tensile tests were performed in order to investigate the 
mechanical behavior of ARB products. Finally, the scanning electron microscope (SEM) was used to 
study the microstructure of layers in composites samples. 

 
Key Words  Accumulative roll bonding, Magnetic and mechanical properties, Layered structures. 
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 مقدمه
در صــنايع نظــامي، بــرق و هــاي اخيــر  پيشــرفت  

سـازي، قطارهـاي برقـي، ابزارهـاي     خودرو ،الكترونيك
ــدان مغناطيســي  هــاي در صــنايع پزشــكي و ايجــاد مي

بـا   يمـواد مسـتلزم اسـتفاده از    قـوي، مغناطيسي بسيار 
مناسب  قيمترسانايي بالا، خواص مغناطيسي خوب و 

اثبات رسيده است كه فلـزات و مـواد   اصولاً به. باشدمي
خواص  ،ميكرون 1تر از كم يدانهفوق ريزدانه با اندازه 

فيزيكي و مكانيكي مناسبي را نسبت به مـواد بـا انـدازه    
تحقيقات زيـادي   ،همين منظوربه. دارندمعمولي  يدانه

 وبيم، نيكـل، ايمواد مركب و آلياژهاي مس با ن يدرباره
  .است انجام شدهنقره و  مآهن، كرُ

هـــاي مهـــم  دانـــه يكـــي از روشكـــردن ريـــز   
هاي شساير روبخشي مواد است كه نسبت به  استحكام
بـا   .اسـت اي برخوردار يژهت واز اهمي، بخشياستحكام

مناسـبي از   زمـان بـه تركيـب   تـوان هـم  ايـن روش مـي  
ايـن در حـالي   . دست يافـت  پذيريانعطافاستحكام و 
هـاي ديگـر، افـزايش اسـتحكام بـا      در روشاست كـه  

يكـي از   .اسـت همـراه   پذيريگير انعطافچشمكاهش 
تغييـر   ،همـراه دارد را بـه  دانـه  كردنريز هايي كه روش
) Severe Plastic Deformation(شـديد  سان مومشكل 
ــر پايــه ،در حقيقــت. باشــدمــي ايجــاد  يايــن روش ب

اسـت و  بسيار زياد در ماده اسـتوار  سان مومهاي  كرنش
معـروف  شـديد  هاي تغيير شـكل  به روشبه اين دليل، 

انـواع  شـي از  انسـان  مـوم هاي شديد تغيير شكل. است
تواند سبب ايجاد ساختار نانو و مي ،يندهاي مكانيكيافر
 .[3-1]مـاده شـود  شـيميايي  تغيير تركيب  ،در مواردي و

عي اتصالينورد تجم )ARB(، هـم  هـاي م يكي از روش
تغييـر شـكل    ،در ايـن فراينـد   .استتغيير شكل شديد 

بـه نمونـه   چند مرحله نـورد متـوالي   با زيادي سان موم
در توليـد  آن توانـايي   ،مزيت اين روش. شودمياعمال 

صـنايع  ماننـد   ورق با ساختار نـانو در مقيـاس صـنعتي   
براي اين روش  ازاخيراً  ،همين دليلبه .باشدمي، نظامي
  .[4]چند لايه استفاده شده استمواد مركب توليد 
چنـد لايـه    فلـزي مواد مركـب   ،هاي اخيردر سال  

مـورد   ،برجسـته و فيزيكـي  ت خـواص مكـانيكي   علّ به
در اكثــر تحقيقــات  .[5] انــدتوجــه زيــادي واقــع شــده

از يك فلز يا آليـاژ بـراي   در اين ارتباط، صورت گرفته 
ي مركـب  مـاده و توليد است استفاده شده  ARBفرايند 

تـر مـورد   كـم  ،مسراميكي سو ياي در حضور مادهلايه
تـوان بـه   مـي  ،عنوان مثالهب . [2]توجه قرار گرفته است

 ذرات بـا  شـده  تقويـت  آلـومينيمي  زمينـه مواد مركـب  
 كـه  اشـاره نمـود    SiCو  Al2O3و B4Cسراميكي مانند 

 طـور  بـه  ،مناسـب  فيزيكـي  و مكـانيكي  خواص دليل به
 نظــامي، صــنايع ماننــد مختلــف صــنايع دراي  گســترده

ــازي، ــا خودروس ــرژيا و هوافض ــته ن ــتفاده اي هس  اس
 خـواص  داشـتن  دليـل  بـه مـواد مركـب    ايـن . شوند مي
 بـه  مقاومت پايين، چگالي بالا، استحكام مانند نظيري بي

 ـ خـوب،  خوردگي ـ تقابلي  خـوب و  ات حرارتـي عملي 
 جلب خود به را زيادي توجهي، متنوع توليد يندهايافر

ي  مـاده  يـك  عنـوان  بـه  امـروزه  كـه  طـوري  هب ،اند كرده
  .گيرند مي قرار استفاده مورد ،پيشرفته اي سازه

ات هاي زيادي براي بهبود خصوصـي  تلاش ،اخيراً  
بـراي بهبـود و   . صـورت گرفتـه اسـت   مواد مغناطيسي 

جديـد بـا اشـباع     يبـه تركيب ـ  ،پيشرفت در ايـن حـوزه  
رسـانايي  مس فلزي است با . نياز استمغناطيسي بالاتر 

فلـزات ديامغناطيسـي    والكتريكي و حرارتي بالا و جـز 
 ،طيسـي منظور بهبود خواص مغنا به. [5]آيد حساب مي به
در كنـار   ،توان از فلزات فرومغنـاطيس ماننـد نيكـل    مي

 ،پـذير  نيكل فلـزي سـخت، انعطـاف   . جستسود مس 
ايـن  . و مقاوم بـه خـوردگي اسـت    برقجريان رساناي 

افزون بر ايـن،  و است فلزات فرومغناطيس  وعنصر جز
نيكـل ماننـد   . باشـد  مي خوبيداراي خواص مغناطيسي 

 ـ  بهبـود خـواص  بـراي   ،فلزات ديگر ويـژه   همكـانيكي ب
كـه   ا با توجه به اينام، تواند ريز دانه شود مي ،استحكام

عكـس   ي رابطـه ريـز دانـه شـدن    با  خواص مغناطيسي
رسد كه اگر چـه در حالـت نانوسـاختار     نظر مي به ،دارد

ولــي خــواص  ،يابــد خــواص مكــانيكي آن بهبــود مــي
  . [6]كند مغناطيسي آن افت پيدا مي

 ـ ، تحقيـق يـن  از انجام اهدف اصلي    ثير أحـذف ت
بـا  ديد بر خواص مغناطيسي نيكل سان ش موممنفي كار 

اكسـيد  . باشد مي) Fe3O4(اكسيد آهن افزودن نانوذرات 
فري مغناطيس شـناخته   يا عنوان ماده به) گنتيتم(آهن 
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رفتـاري اَبرپارامغناطيسـي از    ،شود كه در دماي اتاق مي
الاتري نسـبت  دهد و داراي نفوذپذيري ب خود نشان مي

با قرار دادن اكسيد آهـن  . [7]باشد مي ها فرومغناطيسبه 
اي با ساختار ريز دانـه و   لايهمواد مركب ها،  در بين لايه

خواهــد شــد و در ايجــاد خــوب خــواص مغناطيســي 
ي مركـب   مـاده خواص مكانيكي و مغناطيسـي   ،نهايت
عـي   ينـد نـورد تجم  احاصل از فر Ni/Cu/Fe3O4اي  لايه

 .شدمطالعه خواهند 
  

  تحقيقروش 
نوارهاي ،مواد مورد استفاده در اين پژوهش. همواد اولي 

مــس و نيكــل خــالص تجــاري و پــودر اكســيد آهــن  
 .انـد  بودهنانومتر  200ميانگين  ي با اندازه دانه) مگنتيت(

 ها، هاي آن و ويژگي )1(در جدول  ها، تركيب و ابعاد آن

 .اند آورده شده )2(در جدول 
 

 .اكسيد آهن -نيكل -اي مس لايهي مركب  مادهتوليد 
ابعـاد   بـه نيكل  هاي مس وابتدا ورق ،يندابراي انجام فر
از دو نـوار مـس و نيكـل بـه     يده شـدند و  مشخص بر

 4و  12ترتيـب   طول و عرض بهمتر و  ميلي 1ضخامت 
در ابتدا براي . يند استفاده شدابراي شروع فر ،متر سانتي

 ي،هـاي سـطح  هـا و ديگـر آلـودگي   از بين بردن چربي
. ور شـدند تون غوطهسدقيقه در اَ 5زمان ت مد نوارها به

سطوح  كاري برس ،سپس براي ايجاد يك پيوند مناسب
رونـد انجـام   . توسط برس خورشيدي انجام شد ها ورق

 -نيكـل  -مـس مـواد مركـب   براي نورد تجمعي فرايند 
  .نشان داده شده است )1(در شكل  ،آهن اكسيد

 
 

 مورد استفاده ي ههاي اولي ات ورقمشخص  1 جدول

 ابعاد ورق )درصد وزني(تركيب شيميايي  ورق جنس

  نيكل خالص
 تجاري

99Ni,0.2Cu,0.4Fe,0.35Mn,  

0.015Si,0.02S,0.015C 
mm 1×40×120 

  مس خالص
 تجاري

98.4Cu,0.68Zn,0.18Fe,0.52Pb, 

0.48Co,0.019Sn,0.012Cd,0.009Cr 
mm 1×40×120 

 
 تحقيقاين كار رفته در  همس و نيكل بمكانيكي خواص   2جدول 

 (MPa) استحكام تسليم  )HV( سختي (%) طولازدياد  فلز

 203.7 81 9.8 نيكل
 87.5 62 32.8 مس

 

  
 اكسيد آهن - نيكل -مسي مركب ماده يتهيهبراي  نورد تجمعي فرايند  1شكل 
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متر و از جنس آهـن  ميلي 4/0هاي برس قطر سيم  
بالاترين زبري سطح را  ،سيمي ياستفاده از سمباده. بود

اي تـرين اتصـال لايـه   و سبب ايجاد قويمي كند ايجاد 
بـين دو   ،سازي سطوحپس از آماده. شودميها بين ورق

ذرات از يـك لايـه   ، مس و نيكل با ابعـاد يكسـان   نوار
 ـاَاستفاده از با ) وزني% Fe3O4)1 پودر  اي گونـه بـه ك لَ

 ،Fe3O4ذرات افـزودن   فراينـد  .يكنواخت پراكنده شـد 
 ـ  بـراي  و نـورد  ل اوگذر در تنها  ه توليـد سـاندويچ اولي

  .صورت گرفت
روي بـر  كاري شـده  دو سطح برس ،ترتيباين هب   

هـاي  توسـط سـيم  آن  يچهارگوشـه هم قرار گرفتند و 
روي هـم نلغزنـد  بـر  د شـد تـا حـين نـورد     مسي مقي .

متـر بـود كـه پـس از     ميلي 2/2ه ضخامت ساندويچ اولي
% 60يعنـي  (يافـت  متـر كـاهش   ميلـي  1بـه   ،صفرگذر 

داراي  دسـتگاه نـورد مـورد اسـتفاده    ). كاهش ضخامت
 آن و سـرعت بـود  متـر  ميلـي  180قطـر  هايي بهغلطك

گـذر  نمونه پس از . دور بر دقيقه تنظيم شد 40ميزان  به
سازي مجدد پس از آماده به دو نيم شد واز وسط  ،صفر

 C°در دمـاي  آن و پيش گرمـايش  يو مهار چهارگوشه

درصـد   50ميـزان  بهمجدداً  ،دقيقه 5زمان ت مدبه 500
بدون دور يند تا پنج ااين فر. نورد شد ،كاهش ضخامت

 يپـس از هـر مرحلـه   . گرفتكار انجام رواناستفاده از 
 ـهـاي مختلـف   ونانجام آزمبراي هايي نمونه ،نورد ه تهي
پس  ،هاي جوش خوردهسطح مقطع كناري ورق. شدند

 ،با پارچه و خميـر الماسـه   كاريزني و پوليشاز سنباده
جـوش   يد تـا نحـوه  پ نوري مشاهده ش ـبا ميكروسكُ

ــا ورقگي خــورد ــودبررســي ه ــن،  . ش ــر اي ــزودن ب اف
توسـط ميكروسـكپ    ،هاي حاوي جهـت نـورد   صفحه

 ،و در نهايـت مطالعـه شـدند   ) SEM(الكتروني روبشي 
اسـتحكام كششـي،   ( مكـانيكي خـواص   يبراي مطالعه
آزمون كشش  ،)كرنش -تنشنمودارهاي و ازدياد طول 

 ،در ادامـه  .انجام شـد  Zwick 250با استفاده از دستگاه 
سنج از دستگاه سختي ،هاگيري سختي نمونهبراي اندازه

اعمـال  گـرم و زمـان    25نيروي با  Bohlerويكرز مدل 
  .ثانيه استفاده شد 10نيروي 

خواص مغناطيسـي  و تحليل گيري اندازه ،در پايان  
 (MR) ماند مغناطيسي، پس(MS) شامل اشباع مغناطيسي

اســتفاده از ا بــ، (HC)نيــروي وادارنــدگي مغناطيســي  و
انجـام   ،VSM ارتعاشـي  يسنج با نمونهروش مغناطيس

ترزيس س ـهي يحلقهمؤثر بر عوامل  ،)2(در شكل  .شد
  .نمايش داده شده است

  
 ترزيسسهي يحلقهعوامل مؤثر بر  2شكل 

  
 نتايج و بحث

اي لايــهي مركــب مــادهســاختار ات ريزتغييــر
Cu/Ni/Fe3O4 ــددر ف ــورد تحمعــي راين ــرات . ن تغيي

در  Cu/Ni/Fe3O4ي مركب مادههاي ساختاري ورقريز
توسـط   ،مختلـف دورهاي در نورد تجمعي طول فرايند 
نـوري و الكترونـي روبشـي بررسـي      هـاي پميكروسك

بـا اسـتفاده از   ه شـده  تهي هايبا توجه به تصوير. شدند
لايه توان پيوستگيمي ،)3(شكل در ميكروسكپ نوري 

در  Fe3O4توزيـع ذرات   يها، كاهش ضخامت و نحوه
پـنجم مشـاهده   گذر را تا  Cu/Ni/Fe3O4ي مركب ماده
مقطـع  از تصـوير ميكروسـكپ نـوري     ،)3( شكل. كرد

را نشـان  ي مركب مادهورق مربوط به  RD-NDكناري 
اعمـال   ،Fe3O4افـزودن پـودر    يدهد كه در مرحلـه مي

 ،درصـد و پـس از آن   60كاهش سطح مقطـع بـيش از   
، درصد كـاهش سـطح مقطـع    50ميزان نورد تجمعي به
شـده  هـا  بـين لايـه  مناسب و اتصال ش سبب ايجاد جو

دور تا نورد تجمعي را بدون عيب يند افرا هورق .است
جـايي و  افزايش چگالي ناب اام، نچم پشت سر گذاشتندپ

ماده و  سختي سبب افزايش كرنش ،دانه يكاهش اندازه
موجـب  كـه ايـن امـر    آن شـده اسـت   تردي  ،در نتيجه
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در  .شـد نورد تجمعـي  م جپندور ها پس از پارگي ورق
 -سم ـي مركـب  مـاده سـاختار  ريزتغييرات  ،)4( شكل
نورد مختلف فرايند دورهاي آهن در طي اكسيد  -نيكل

ه  كه توسط ميكروسكپ الكتروني روبشـي  تجمعي  تهيـ
  .استداده شده نشان  ،شده است

بـا   ،شـود مشاهده مـي  )4(طور كه در شكل همان  
هـاي  م، پيوسـتگي لايـه  سودور فرايند و پس از  يادامه

و  ثير كرنش اعمالي در فرايند قرار گرفتـه أنيكل تحت ت
ت ، گلويي شـدن شـد  تعداد دورهاي اعماليبا افزايش 

ــه  ــاســت يافت ــال آنهو ب شكســت در  جــدايش و ،دنب
حضـور  افزون بر اين، . افتاده استهاي نيكل اتفاق  لايه

سبب تسريع گلويي شدن و شكسـت در   Fe3O4ذرات 
پـنجم  گـذر  كـه در   طوريهب شده است،هاي نيكل لايه

كـه  در صـورتي  ،باشيمهاي نيكل ميشاهد شكست لايه
 ،اسـت  Fe3O4فاقـد ذرات  كه  Cu/Niي مركب مادهدر 

با اعمـال كـرنش   . رخ داده استهفتم گذر شكست در 
 يادامـه  ،و در صـورت امكـان  ي مركب مادهتر به بيش

بـالاتر، گلـويي شـدن و جـدايش و     تا دروهـاي  فرايند 
و است هاي تقويت كننده افزايش يافته  ريزتر شدن لايه

در  Fe3O4هـاي نيكـل و ذرات   توزيع يكنواختي از لايه
  .شده است حاصلمس  يزمينه

  

  
 

  Cu/Ni/Fe3O4ي مركب مربوط به ماده) پ(پنجم و ) ب( مسو، )الف( لمراحل اواز ميكروسكپ نوري  هايتصوير  3شكل 
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  Cu/Ni/Fe3O4ي مركب مربوط به ماده) پ(پنجم و ) ب( مسو، )الف( لمراحل اوالكتروني روبشي از ميكروسكپ  هايتصوير 4شكل 

  
نــورد، ذرات دورهـاي فراينــد  بـا افــزايش تعــداد    

Fe3O4 افـزون  . اند مس و نيكل پراكنده شده يزمينه در
گـذرهاي  هاي نيكل در شود كه لايهمشاهده ميبر اين، 

ــ يكپــارچگي خــود را حفــظ  ،توليــد ســاندويچ يهاولي
گلـويي شـدن و   از آن، پـس  . )الـف  -4شكل ( اند كرده

صــورت تــدريجي و پيوســته در هشكســت موضــعي بــ
شـاهد   ،در نهايـت انـد و  تـاده متوالي اتفـاق اف دورهاي 

 .)پ و ت -4 شـكل ( باشـيم هاي نيكل مـي جدايي لايه
ي مـاده ، نـورد تجمعـي  فراينـد  دور پـنج  انجـام   پس از
نيكل شكسته شده و توزيع همگنـي  هاي  هبا قطعمركبي 

 ـ يزمينهدر  Fe3O4از ذرات   مـده اسـت  دسـت آ همس ب
  .)ت -4 شكل(

 نيرو يدهندهو انتقال هعنوان واسطمس به يزمينه  
كند و تمام فضاي عمل مي Fe3O4ذرات  به نوار نيكل و

مطـابق  . كنـد ت پودر را پر ميو ذرا هاي نيكلميان لايه
تعـداد دورهـاي   ، بـا افـزايش   )4(شـكل  با تصويرهاي 

بـا افـزايش كـرنش، ضـخامت     نـورد تجمعـي و   فرايند 
  .اند يافتههاي نيكل كاهش  لايه

توان  مي ،بيان شد نيز يقبلبخش طور كه در  همان  
هـاي   هصـورت قطع ـ  ههاي نيكل ب شكست ناهمگن لايه

مس را به تفـاوت در خـواص مكـانيكي    ون كوچك در
اشـي از  ايـن تفـاوت ن  . هاي مس و نيكل نسبت داد لايه

 ي زمينـه فازها، اصـطكاك ميـان   سيلان نش در تتفاوت 
هاي نيكل و اصطكاك مابين غلطك و سطح  لايهمس و 

ايــن اثــر بــا افــزايش تعــداد ]. 8-10[ باشــد نمونــه مــي
  ).4شكل( شود ضعيف مينورد تجمعي ت فراينددورهاي 

بـا   ،شـود  مشاهده مـي  )4(كه در شكل گونه  همان  
اي گونـه  هـا بـه  تعداد لايـه  نورد تجمعي ينداپيشرفت فر

 سبب افزايش همگنـي اين كه است مداوم افزايش يافته 
 يدر جهــت عمــود Fe3O4ذرات  يكنواخــت توزيــع و

هـا   ذرات در بـين لايـه  ، حـال  بـا ايـن  . شده اسـت ورق 
اي  هصورت خوش ـ همناطق ببرخي از و در  اند مانده باقي

هـاي   دليل انسجام و سختي بالاي لايه هب. اند پخش شده
ــد  ــي، مــس و نيكــل در طــي فراين ــورد تجمع ذرات  ن

صورت همگن و مناسـب نفـوذ    هها ب اند در لايه نتوانسته
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حضور ذرات با كاهش سطح تمـاس   ،در نهايتو كنند 
داشته تأثير منفي ت و استحكام جوش بر كيفي ،فلز -فلز

سبب ايجاد  ،اي شدن ذرات خوشهافزون بر اين، . است
 ـ  ثير نـامطلوب بـر خـواص مكـانيكي     أتمركز تـنش و ت

  .)5و  4شكل ( شود مي
داشـت، وجـود   به آن توجـه  كه بايد مطلب ديگر   

برقــراري پيونــد بــين بــراي لازم  ييــك تــنش آســتانه
ايـن  كار رفته از  هاگر مقدار تنش ب. هاي فلزي است لايه

تواننـد   كـر فلـز نمـي   تر باشد، سـطوح بِ  تنش آستانه كم
ايـن تـنش   مقـدار  . [13]قوي با هم برقرار كنند يپيوند
بـر مبنـاي   . يابـد  با حضـور ذرات افـزايش مـي    ،آستانه
 ،دو فلزبرقراري اتّصال بين قبل از ، سد انرژي ي فرضيه

 ،بـالاتر از ايـن مقـدار   . لبه كردغبر يك سد انرژي بايد 
يابـد و   سرعت افزايش مـي  ايجاد شده به استحكام پيوند

هـاي موجـود در    آلـودگي  آن،از  تـر  كمازاي مقاديري  به
دازند و سـبب  ان خير ميأت كر را بهسطح، تماس دو فلز بِ
9[ دنشو ايجاد شده مي كاهش استحكام پيوند.[  

در  لاًاســت كــه اوجــا آن  مهــم در ايــني  مســأله  
تـري بـراي غلبـه بـر      بيش ي تنش آستانه ،حضور ذرات

كـر  فلـزات بِ  ي تا مقابلهاست اكسيدي سطح نياز  ي لايه
اگـر  كـه،   دوم آن. وجود داشته باشـد زير سطحي با هم 
اكسيدي در سـطح كمـك    ي لايهن چه ذرات به شكست

تمـاس سـطوح   بـراي  مـانعي  عنوان  ا خود بهاند، ام كرده
  .مطرح هستندديگر و برقراري پيوند  يككر فلزات با بِ

هـاي   منظور دستيابي به ويژگـي  هكه بگفتني است   

 ـي مركـب  مادهيك در بهينه  ويـژه بهتـرين تركيـب     ه، ب
ي ريـز   تقويت كننـده ذرات ، پذيري انعطافاستحكام و 

ايـن دو  داشـتن   ،اما. استمورد نياز كسرحجمي بالا با 
زيرا در  ،با مشكلاتي همراه استزمان  طور هم ويژگي به

ذرات ريز، تمايل به توزيـع نايكنواخـت    مواد مركب با
ايـن  و هاي ذرات پودر زياد است  ذرات و ايجاد خوشه

اي  گونه هب، شود ماده مي پذيري انعطافباعث افت شديد 
شكل متمركـز   بههاي ذرات  خوشهمحل در  ها آسيب كه

ي  مـاده توزيع تـنش در يـك   . كنند شروع به تشكيل مي
ــب  نايكنواخــت  ،خــارجينيــروي در معــرض مرك

هاي سه بعـدي   يك خوشه، تنشنزديكي در  .[11]است
هسـتند،  تر از تنش اعمالي  قابل توجهي كه بسيار بزرگ

وع شكسـت  گيري شر د كه منجر به شتابنشو ايجاد مي
  .[11-9]شود در خوشه مي

 اي شدن، در زون بر اين، با افزايش ميزان خوشهفا  
مــواد مركــب شكســت  چقرمگــيدر كــاهش شــديدي 

ذرات بنابراين، توزيع يكنواخـت   .[12]شود مشاهده مي
ــده در   ــت كنن ــب  تقوي ــواد مرك ــات  م ــي از ملزوم يك
  .هاست ساختاري مهم آن

  
اكسـيد   -نيكـل  -مـس مواد مركب استحكام كششي 
 ،)5( شـكل . نـورد تجمعـي  روش  آهن توليد شده به

 و Cu ،Cu/Niمـواد مركـب   تغييرات استحكام كششي 

Cu/Ni/Fe3O4  نـورد   مختلـف فراينـد  دورهـاي  را طي
  .دهد نشان ميتجمعي را 

  

  
Cu/Ni/Fe3O4و Cu ،Cu/Niمواد مركب استحكام كششي  ي مقايسه  5شكل 
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بـا   ،شـود  ديـده مـي   )5(شـكل   طور كـه در  همان  
شـاهد   نـورد تجمعـي  فراينـد  دورهـاي  افزايش تعـداد  

 .باشـيم  افزايش استحكام كششي در هر سـه نمونـه مـي   
دانـه سـبب    ي افزايش چگالي نابجايي و كاهش انـدازه 

آن تـردي   ،مـاده و در نتيجـه   سختي در افزايش كرنش
دور هـا پـس از   اين امـر سـبب پـارگي ورق   و  شود مي

تـوان   مـي افزون بر اين،  .نورد تجمعي شده استپنجم 
نابجايي حاصـل  چگالي ليل افزايش  هبه كرنش سختي ب

كـه سـبب افـزايش اسـتحكام     كرد از تغيير شكل اشاره 
 ـ   . شـود  مي نـورد  فراينـد   ي هايـن عامـل در مراحـل اولي

 ـ  گونـه  بـه كنـد،   نقش مهمي را ايفا ميتجمعي  ا اي كـه ب
و ايجاد ساختار ريـز دانـه و   نورد مراحل تعداد افزايش 

   .[13-11]يابدثير آن كاهش ميأت ،دانه ي بهبود اندازه
حـاوي ذرات   ي در مـورد نمونـه  و  )5(در شكل   

Fe3O4، فراينـد دورهـاي  كنيم كه با افزايش  مشاهده مي 
 حاصـل ي مركـبِ   مـاده ، استحكام كششي نورد تجمعي

 فراينـد دور  5 پـس از در نهايت، كند و  افزايش پيدا مي
عوامـل   .رسـد  مـي  MPa 385 بـه مقـدار  نورد تجمعي، 

ي مركبِ  مادهدر افزايش استحكام به شرح زير مختلفي 
  :ندگذار ثيرنورد تجمعي تأروش  توليد شده به

1- ـ     مـي  ،لدر گام او  دليـل   هتـوان بـه كـرنش سـختي ب
نابجايي حاصـل از تغييـر شـكل اشـاره     چگالي افزايش 

ايـن عامـل در   . شود كه سبب افزايش استحكام ميكرد 
عي  فرايند ي همراحل اوليو  داردنقش مهمـي  نورد تجم
و ايجاد ساختار ريز دانه و نورد  تعداد مراحلبا افزايش 
-11]شـود  مـي م تدريج ك بهثير آن أت ،دانه ي بهبود اندازه

13].  
ريـز دانـه شـدن در    نورد تجمعي، فرايند  ي در ادامه -2

در ساختار فـوق  . مؤثر استمراحل نهايي فرايند بسيار 
هـال   ي ايجاد مرزهاي جديد با توجه به رابطهدانه، ريز 

، )d-1/2با  σbيا ارتباط چ پِ -استحكام هال ي فرضيه(چ پِ
ثـر  افـزون بـر ايـن، ا   . شـود  موجب استحكام بخشي مي

نـورد تجمعـي   كرنش برشي ايجاد شده در طي فراينـد  

ناشي از اصطكاك بين غلطك و نمونه و اصطكاك بـين  
سـبب افـزايش كـرنش معـادل و افـزايش       ،ها خود لايه

  ].13[ شود استحكام مي
مانـده از   هاي بـاقي  تنشبه توان  مي ،از ديگر عوامل -3

 هـا و  هـا و تعـداد لايـه    ثير بر حركـت نابجـايي  أطريق ت
كــرد كــه در افــزايش اســتحكام اشــاره  ضــخامت آنهــا

اگر چه مس و نيكـل هـر دو سـاختار     ..[13-11]مؤثرند
FCC دارند، كـار   هـاي  ا سختي، ضـخامت و ضـريب  ام

 انم ـأتغييـر شـكل تو   ،بنـابراين . سختي متفاوتي دارنـد 
هـاي   وجود آمدن تـنش  ههاي مس و نيكل موجب ب لايه

 ،كل و در نتيجـه هاي مس و ني فشاري و كششي در لايه
هـا و   تعداد لايه. شود اي مي مانده بين لايه هاي باقي تنش

ريـز  . نـد ثرؤها نيز در استحكام چند لايـه م  ضخامت آن
موجب افزايش  ،چپِ -هال ي شدن با توجه به رابطهدانه 

  .شود استحكام مي
 و Cu/Niمــــواد مركــــب در  كــــرنشنــــرخ   

Cu/Ni/Fe3O4  عـي  توليد شدهدورهـاي  در با نورد تجم
زديـاد  ا. نشـان داده شـده اسـت    )6(در شكل  ،مختلف

بالاتر بسيار نورد تجمعي ول مس توليد شده با فرايند ط
دليـل تفـاوت زيـاد    هو بباشد مي Cu/Niمواد مركب از 
. باشـد نمـي الذكر قابل مقايسه مواد مركب فوقا ها، ب آن

 ـ )6(در شكل  ،بنابراين  Fe3O4ثير حضـور ذرات  أتنها ت
 Cu/Niي مركــب مــادهدر كــاهش كــرنش نســبت بــه 

كه كرد توان مشاهده مي ،طور كليهب .شده استبررسي 
باعـث افـزايش    Fe3O4 يحضور ذرات تقويـت كننـده  

 .شـده اسـت  كـاهش نـرخ كـرنش     ،دنبال آنهب تردي و
سـبب   شـدن اي خوشـه مايل ذرات بـه  افزون بر اين، ت

آزمـون  ايجاد تمركز تـنش، شـروع و انتشـار تـرك در     
 ـشـود و بـه  كشش مـي  تقويـت  ي ت ضـخامت لايـه  علّ

توزيـع غيريكنواخـت آن    و Fe3O4ذرات پودر  ي كننده
ت تحت تمركـز تـنش   شدهزمينه ب ،نواحياز در برخي 

 ـ ،و در نتيجـه گيرد ميقرار  سـرعت دچـار تسـليم و    هب
هـا و  زيرا با حضور ذرات در بين لايه، شودشكست مي
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 -نيكـل   -مسمواد مركب بررسي خواص مغناطيسي 
رفتـار  . نورد تجمعـي روش توليد شده به اكسيد آهن

ها بستگي مغناطيسي مواد عمدتاً به ساختار الكتروني آن
. هاي مغناطيسي را ارائه دهندتوانند دوقطبيكه ميدارد 

تـأثيرات  مغناطيسـي هسـتند و    ها ذرات بنياديدوقطبي
نـوع رفتـار مغناطيسـي را     ،هـا متقابل بين اين دو قطبي

ي مـاده يس مربوط به سترسنمودار هي .دنكنمشخص مي
دورهاي اكسيد آهن در طي  -نيكل -اي مسلايهمركب 

نشـان داده   )8(در شـكل  نورد تجمعي، مختلف فرايند 
 يگـر ايجـاد يـك مـاده    نمودار فـوق نشـان  . شده است

نيـروي وادارنگـي   ( HCمقـدار  . باشـد مغناطيس نرم مي
فرومغنـاطيس   يبر نرم يا سخت بودن ماده ،)مغناطيسي

تر باشد، مـاده در  كوچك HCهر چه مقدار . دلالت دارد
ا از پسـماند ر  يمغناطش القـا شـده   ،ترهاي پايينميدان

راحتـي نيـز بـه مغنـاطش     بـه  ،دهد و از طرفيدست مي
يس سترسنمودارهاي هي طور كه درهمان .رسداشباع مي

مقادير نيروي وادارنگي كرد، توان مشاهده مي )8(شكل 
و اشــباع  (MR)، پســماند مغناطيســي (HC) مغناطيســي
 ـ) MS(مغناطيسي  هـاي نيكـل و ذرات   ثير لايـه أتحت ت

Fe3O4، مـي  ،چنـين اند و همگيري داشتهتغييرات چشم
هـاي نيكـل نسـبت بـه ذرات     ثرتر لايـه ؤتوان حضور م

Fe3O4     كـرد،  را در ايجاد خـواص مغناطيسـي مشـاهده
هاي مغناطيسي باريـك و  كه سبب ايجاد حلقه طوري هب

 . نرم مغناطيسي شده است يتوليد يك ماده
 

  
ي براي مادهپنجم گذر ) پم، سوگذر ) بل، اوگذر ) نورد تجمعي؛ الف مراحل مختلف فرايندمربوط به يس سترسهي هاينمودار 8شكل

 Cu/Ni/Fe3O4ي مركب براي مادهپنجم گذر ) ج م،سوگذر ) ثل، اوگذر ) و ت Cu/Niمركب 
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و  (MR)ماند مغناطيسي ، پس)9(شكل نتايج  با توجه به
بـراي هـر دو    (HC)مقدار نيروي وادارنگي مغناطيسـي  

نـورد  فراينـد  تعـداد دورهـاي   با افزايش ي مركب، ماده
به. انديافتهافزايش  ،دانه يمراه با بهبود اندازهتجمعي ه

مقــدار نيــروي وادارنگــي تــرين عبــارت ديگــر، بــيش
نورد تجمعـي  پنجم فرايند گذر در  )Oe 49(مغناطيسي 

مغناطيسي از ماند پسافزون بر اين،  .دست آمده استهب
 ـ ي همقدار اوليT  2.5  گـذر ا درـ ،لو  گـذر  در  T2.9 ه ب

نشـان   )9(طور كـه در شـكل   همان .نجم رسيده استپ
ــادهدر  Fe3O4اســتفاده از ذرات ، داده شــده اســت ي م

مانـد  پـس مقـادير  سبب بهبود و افزايش  Cu/Niمركب 
. اسـت شـده  مغناطيسي و نيروي وادارنگي مغناطيسـي  

، Fe3O4خت ذرات سي س ـت مغناطه ماهيالبته با توجه ب
ماند مغناطيسي چشـم بر روي مقادير پس يثير افزايشأت

 .استگيرتر 

 

 

 
نورد  مختلف فراينددورهاي طي  اكسيد آهن در -نيكل -مسي مركب  مادهنيكل و  -مسي مركب  مادهخواص مغناطيسي  ي مقايسه  9شكل 

 نيروي وادارنگي مغناطيسينمودار ) و ب ماند مغناطيسي پسنمودار ) الف، تجمعي
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  نورد تجمعي مختلف فراينددورهاي طي  درCu/Ni/Fe3O4 ي مركب  مادهو Cu/Ni ي مركب  مادهاشباع مغناطيسي  ي مقايسه  10شكل 

 
نمودار ) الف نورد تجمعي، مختلف فراينددورهاي طي  نيكل در -مسي مركب  مادهخواص مغناطيسي  ي مقايسه 11شكل  

  اشباع مغناطيسي -نيروي وادارنگي مغناطيسينمودار ) و ب اشباع مغناطيسي -ماند مغناطيسي پس
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عي توان فرايند  ي ميطور كلّ ها بامرا در بهبـود  نورد تجم
مانــد مغناطيســي و وادارنگــي  و افــزايش مقــادير پــس
 )10(طور كه در شكل  همان .مغناطيسي كارآمد دانست

نـورد   فرايندتعداد دورهاي با افزايش  ،شود مشاهده مي
ي مركب  مادهدر هر دو  (MS) اشباع مغناطيسيتجمعي، 

ثيرات ايجاد شده ناشي از أاز ديگر ت. كاهش يافته است
افـزايش  ، Cu/Niي مركب  مادهدر  Fe3O4حضور ذرات 
در  ،ايـن تفـاوت  و باشـد   مغناطيسـي مـي  مقدار اشـباع  

  .استمتمايزتر فرايند  ي هاوليگذرهاي 
  تعـداد  افزايش با كه گفت توان  طور قطع مي ها بام

هـا در   دليل قرارگيري قطـب  هبدورهاي نورد تجمعي و 
 يناشي از عواملها  نمونه ي جهت خلاف ميدان در كليه

قادير اشـباع  م ،ها ها و مرز دانه چون افزايش نابجايي هم
بـا   )11(شـكل  نمودارهـاي   .يابـد  كاهش ميمغناطيسي 

مانــد مغناطيســي و  هــاي پــس عبــور و انطبــاق منحنــي
وادارنگي مغناطيسي با منحني اشباع مغناطيسـي، تعـداد   

براي داشتن مقدار نورد تجمعي مناسب فرايند دورهاي 
. دهــد را نشــان مــيعامــل بهينــه و مناســب از هــر دو 

پس از  ،شود مشاهده مياين دو نمودار طور كه در  همان
ايـن  كـه  رنـد  ها با هم تلاقي دا منحني ،م فرايندسوگذر 

ماند مغناطيسي،  پسعامل اي از سه  گر مقادير بهينه شانن
 .استوادارنگي مغناطيسي و اشباع مغناطيسي 

  
 گيري نتيجه

 ـنورد تجم از فرايند ،در تحقيق حاضر   طـور   هعي ب
ــت ــز موفقي ــد  يآمي ــادهدر تولي ــب  م ــهي مرك  اي لاي

Cu/Ni/Fe3O4  نـورد  م پنجدور تا  .شداستفادهعـي تجم ،
پذيري مناسب و قطعاتي بدون عيب شكليي با هانمونه

دسـت   زير بـه نتايج افزون بر اين،  .دست آمد هبدرشت 
  :آمدند

نـورد تجمعـي،   فراينـد  تعـداد دورهـاي   با افـزايش   -1
ــت  ــع يكنواخ ــر توزي ــين  Fe3O4ذرات از  يت در ب

بـا  افزون بر اين، . دست آمد بهمس و نيكل  يها لايه
هاي تقويت  لايهنورد تجمعي،  مراحلتعداد افزايش 
نيكل شروع بـه گلـويي شـدن و شكسـت      ي كننده

 ـ كـه در   طوري هبكردند،   توزيـع نسـبتاً  ، نجمگـذر پ
ــواختي از ذرات  ــه Fe3O4يكن ــت   و لاي ــاي تقوي ه

  .حاصل شدمس ي  زمينهنيكل در  ي كننده
نـورد تجمعـي،   فراينـد  تعـداد دورهـاي   با افـزايش   -2

ــردي  ــادهاســتحكام و ت  Cu/Ni/Fe3O4ي مركــب  م
و  Fe3O4دليـل حضـور ذرات    ا بـه امافزايش يافت، 
 كششـي  اسـتحكام ذرات، اي شـدن   تمايل به خوشه

 ـ Cu/Niي مركب  مادهنسبت به  تري پايين دسـت   هب
  .دمآ

نـورد تجمعـي،    فراينـد تعـداد دروهـاي    افـزايش با  -3
 ي هاي تقويـت كننـده   مس و لايهي  زمينه يسختريز

  .يافتندنيكل افزايش 
 مقادير نيروي وادارنگي مغناطيسـي كه شد مشاهده  -4

(HC)ماند مغناطيسي  ، پس(MR) و اشباع مغناطيسي 
)MS (هـاي نيكـل و ذرات    ير لايـه أثت تحتFe3O4، 

حضـور  . انـد  داشـته  گيري چشم مطلوب و تغييرات
 در Fe3O4هاي نيكـل نسـبت بـه ذرات     ثرتر لايهؤم

 طوري هببود، مشاهده قابل خواص مغناطيسي بهبود 
هاي مغناطيسي باريك و توليد  كه سبب ايجاد حلقه

مقادير افزون بر اين، . نرم مغناطيسي شد ي يك ماده
ــس ــد مغناطيســي  پ ــروي وادارنگــي  (MR)مان و ني

 فراينـد تعـداد دورهـاي   با افزايش  (HC)مغناطيسي 
افـزايش   ،دانه ي بود اندازههمراه با بهنورد تجمعي، 

  .يافتند
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  CK45 دانه متفاوت  ي با اندازهاز فولاد  دانه بر عمق نفوذ نيتروژن در ساختارهايي ي تأثير اندازه
  

  )3(حسين آقاجاني   )2(حاجي آقا خديجه فرجام    )1(نگار عباسي اول

  چكيده 
با از فولاد يي ها ساختاردست آوردن ريزبهمنظور به. شده استبررسي  CK45دانه بر ميزان نفوذ نيتروژن در فولاد  يتأثير اندازه ،در اين تحقيق

پـس از  هـا  ريزساختار نمونـه . كاري و نرماله شدندهاي مختلف تاب در دماها و زماني تهيه شده از اين فولاد ها مختلف، نمونه يدانه ياندازه
گيـري  انـدازه  (Clemex)كلمكـس   با استفاده از نرم افزار ،ها نمونه يدانه ياندازه. مطالعه شدميكروسكپ با استفاده از  ،ات حرارتيعملي انجام
ه از با اسـتفاد  ها نمونه. انجام شدمتالوگرافي دوباره ات، عملياين و بعد از انجام ند دهي شدنيتروژن DCپلاسماي روش هب ها نمونه ،سپس. شد

را تـواني   يكـه يـك معادلـه   دادند نتايج نشان . شدندمطالعه پرتوي ايكس پراش با انجام آزمون لكتروني روبشي و انوري و  هايميكروسكپ
  . پيشنهاد كرد) GBD(دانه  چگالي مرزبر حسب براي تغييرات عمق نفوذ توان  مي

  
  .دانه، عمق نفوذ ي لاسمايي، اندازهدهي پ ات حرارتي، نيتروژن، عمليCK45فولاد  كليدي هاي واژه

 
The Effect of Grain Size on Diffusion of Nitrogen in Heat Treated CK45 

 Plain Carbon Steel 
 

N. Abbasi aval         kh. Farjam         h. Aghajani 
 
Abstract 
In this study, the effect of grain size on nitrogen diffusion into CK45 steel has been investigated. In order 
to obtain structures with different grain sizes, the steel samples were annealed and normalized at various 
temperatures and times. After heat treatment, the microstructures of test samples were analyzed by 
optical microscope .The grain size was determined using Clemex software. Specimens were then exposed 
to DC plasma nitriding treatment and they were analyzed again using optical and scanning electron 
microscopes as well as through X-ray diffraction technique. The results showed that a power-law 
equation may be obtained for the variations of diffusion depth versus the grain boundary density (GBD). 
According to this equation, the diffusion depth decreases with a decrease in the grain size of the steel. 
 
Key Word CK45 Steel, Heat treatment, Plasma Nitriding, Grain size, Diffusion depth. 
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  مقدمه
 روشعنوان يك  دهي پلاسمايي به نيتروژن ،امروزه  

وسـيعي از صـنايع    ي سخت كردن سـطحي در گسـتره  
 ،ساير فلزاتمرتبط با محصولات آهن، چدن، تيتانيم و 

 ـمتغيرهـاي  تعداد زيـادي از  . رود ميكار  به اتي كـه  عملي
ــه ــاب    ب ــواه انتخ ــور دلخ ــيط ــوند و دقيقـ ـ م ــا  اًش ب

شـوند، ايـن امكـان را     مـي  ي وسيع تنظيمها تمحدودي
كنند تا ساختارهاي مخصوص و خواصي كـه   ميفراهم 

معمــولي يافــت  ي دهــي شــده در محصــولات نيتــروژن
. شـوند  ايجـاد دهي پلاسمايي  شوند، توسط نيتروژن مين
دهـي پلاسـمايي در بسـياري از     همين علّت، نيتروژن به

 اسـت مقـدم  دهي معمـولي   يندهاي نيتروژنافربر موارد 
 ، سـايش [6-2] مقاومـت بـه خـوردگي    ،يندااين فر .[1]
طور مؤثري  بهقطعات اكثر را در  ،[8.9] و خستگي ،[7]

زيست محيطي ديدگاه تميز از  يينداو فردهد  ميبهبود 
 يدهي پلاسـماي  نيتروژن ابداعافزون بر اين،  .[10] است

كربنـي   ي فولادهـاي سـاده  در مورد را آن امكان كاربرد 
واضـح اسـت كـه     .[8] اهم كرده اسـت فر) غير آلياژي(

ات فــولاد ماننــد آلياژســازي، كــار ســرد و پــيش عمليــ
طـور قابـل    تواند خواص آن را بـه  مي ،ات حرارتيعملي

، آلياژسـازي  يكلحالت در . [11] اي تغيير دهد ملاحظه
و اسـتحكام كششـي مـاده را     تـنش و كار سرد، سـطح  

يزساختار ات حرارتي، ركه عملي كند، در حالي ميتعيين 
نفوذ را تحـت تـأثير قـرار     ،نهايتدانه و در  ي و اندازه

 nm تا μm 1000دانه فولاد از ي  اندازهكاهش . دهد مي

ينـد  ابرابـر در فر  1000 ميزان نفوذ به افزايشباعث ، 13
در تحقيقـاتي كـه   . [12] شود ميدهي پلاسمايي  نيتروژن

فـولاد  دانـه و نفـوذ نيتـروژن در     ي در مورد تأثير اندازه
، مشـاهده  اسـت  و فولاد ابزار صورت گرفتـه نزن زنگ 

ي بـا افـزايش انـدازه   كـاري   تابات شده است كه عملي 
بـا  ه كـردن  ات نرمالدهد و عملي دانه، نفوذ را كاهش مي

نفـوذ نيتـروژن در   باعـث افـزايش    ،دانه ي كاهش اندازه
دقيقي براي  ي البته تاكنون رابطه .[13,14] شود ميفولاد 
دانـه در   ي ارتباط دقيق نفـوذ نيتـروژن بـا انـدازه     تعيين

هـدف  . ه نشده اسـت ئدهي پلاسمايي ارا فرايند نيتروژن
دانـه   ي اين مطالعه، تحقيق در مورد تأثير اندازهانجام از 

 ي دانه ي در ساختارهايي با اندازهبر عمق نفوذ نيتروژن 
  .است CK45كربني  ي فولاد سادهدر متفاوت 

  
  وش تحقيقمواد مصرفي و ر

 CK45 (AISI 1045) از فـولاد  ،ايـن تحقيـق   در  

، يك فولاد غيرآليـاژي اسـت   CK45فولاد  .استفاده شد
بندي  سازي و ساختماني طبقه فولادهاي ماشين وجز كه
 )1(در جـدول  فولاد اين تركيب شيميايي  .[1] شود مي
  .ه شده استئارا

 2قطـر   هايي بـه  شكل ديسك هاي آزمايش به نمونه  
 5قطـر   گرد به متر از يك ميل سانتي 1متر و ارتفاع  يسانت

منظـور   بـه . بريده شدند ،متر سانتي 15متر و طول  سانتي
دانـه بـر ميـزان نفـوذ نيتـروژن،       ي تأثير اندازه ي مطالعه

و نرمالـه كـردن   كاري  تابات حرارتي فرايندهاي عملي
بـراي  . ندها انجام شد در دماهاي مختلف بر روي نمونه

، 840، 820، 800 هـا، از شـش دمـاي    نمونـه ري كا تاب
هـر  . گراد استفاده شـد  سانتي ي درجه 900و  880، 860

دقيقـه در دمـاي    30زمـان  ت مـد  بـه  ،هـا  يك از نمونـه 
خـاموش   ي در كوره ،قرار گرفت و سپسشدن آستنيته 
 هـا، از چهـار دمـاي    براي نرماله كردن نمونـه . سرد شد

گراد استفاده شد  تيسان ي درجه 920و  900، 880، 860
]15[.  

  
  )كوانتومتري: روش اندازه گيري( CK45تركيب شيميايي فولاد   1جدول 

  
Fe Ni Mo Cr P Mn Si C عنصر 

  وزنيدرصد  448/0  251/0 660/0 015/0 049/0 017/0 058/0 ماندهباقي
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دقيقـه در   15زمـان  ت مـد  بـه  ،ها هر يك از نمونه  
در هـوا سـرد    ،و سـپس قرار گرفت شدن دماي آستنيته 

 ها نمونهريزساختار  ،ات حرارتيام عمليپس از انج .شد
 ي دانـه  ي و انـدازه  مطالعـه شـد  ميكروسكپ نـوري  با 

 (Clemex) كلمكـس  افـزار  بـا اسـتفاده از نـرم    ها نمونه

ــدازه ــري  ان ــه ي همــه ،ســپس. شــدگي ــا نمون شــامل  ه
 ـ مرجـع  هـايي  نمونه تحـت   ،ات حرارتـي شـده  و عملي
ــ ــروژنات نيعملي ــد    ت ــرار گرفتن ــمايي ق ــي پلاس  .ده
 ،H225% - N275%پلاسمايي با تركيب گاز دهي  نيتروژن
 ي وسـيله  بـه سـاعت   5زمـان  ت مد به C°550در دماي

و دستگاه پالسي جريان مستقيم در مقياس نيمه صـنعتي  
تـا   2 ت جريـان ولت، شـد  650تا  500ولتاژ  ي با دامنه

انجـام   ،اتمسـفر  ميلـي  10 تـا   1 فشارت تحآمپر و  5/3
 ـ  هـا   نمونـه  .شد دهـي   نيتـروژن  اتپـس از انجـام عملي

بررسـي  بـراي  و  ندمتـالوگرافي شـد  دوباره  ،پلاسمايي
ميكروسـكپ  ي هـا  بررسـي  تحـت  ،نيتروژن نفوذ عمق

بـا   ،عمـق نفـوذ  . نوري و الكتروني روبشي قرار گرفتند
. شدگيري  زهاندا (Clemex) كلمكس افزار استفاده از نرم

 ي تعيـين سـاختار فـازي لايـه    منظـور   افزون بر اين، بـه 
قـرار  پرتوي ايكـس  تحت آناليز پراش  ها نمونهتركيبي، 

 ،دهـي  ات نيتـروژن قبل از عملي ها سختي نمونه. ندگرفت
كيلوگرم با اسـتفاده از   5/62و با نيروي روش ويكرز  به

ــده ــ ي فرورون ــه يالماس ــع  ب ــرم مرب ــكل ه ــده ش  ،القاع
 هـا  سختي نمونـه  ،دهي پس از نيتروژن. گيري شد ازهاند

 ،گـرم  25نيـروي  سـختي سـنج بـا    ريزتوسط دسـتگاه  
  .شدگيري  اندازه

  
  و بحث يجانت

 ي نمونـه ميكروسـكپ نـوري از   تصـوير   ،)1(در شكل 
شكل اين طور كه در  همان. استنشان داده شده مرجع 
شـامل منـاطق فريـت    فـولاد  ساختار ريز ،شود ميديده 

 .باشـد  مـي ) تيره(ي پرليت ها همراه بسته به) رنگ سفيد(
گيـري   اندازه ويكرز 3/243 در حدود ،نمونهاين سختي 

  .شد

  
  مرجع ي نمونهنوري از  تصوير ميكروسكپ  1شكل 

  

ــدادي    ــويرتع ــوري از  هاياز تص ــكپ ن ميكروس
. انـد  شـده ه ئارا )2(در شكل كاري شده،  تابي ها نمونه

سـاختار  ريزشـود،   مـي يده شكل داين كه در گونه  مانه
بـا  . پرليت اسـت هاي  بستهشامل فاز فريت و هنوز هم 

 ـ اتوجه به نوع فر كـاري  تـاب (ات حرارتـي  ينـد عملي(، 
 .مرجع اسـت  ي تر از نمونه فريت بزرگي  دانهي  اندازه
 ـ به توان ميرا اين  ي فريـت در اثـر   هـا  ت رشـد دانـه  علّ
عوامـل   .نسبت دادات حرارتي در دماي عملي گيري قرار

همـراه سـختي    بـه  ها اين نمونه ي دانه ي مربوط به اندازه
نتايج ارائـه شـده در   . اند ارائه شده )2(در جدول  ،ها آن

كـه بـا افـزايش دمـاي     آن هسـتند  گـر   بيان، جدولاين 
رفتـار  ايـن  . يابـد  مـي دانه افـزايش   ي ، اندازهكاري تاب
ي اه رشد دانه ،ي آستنيت و در نتيجهها دليل رشد دانه به

. آســتنيت بــه فريــت اســت ي فريــت پــس از اســتحاله
ي هـا  ونـه ميكروسكپ نـوري نم  هاياز تصويرتعدادي 

 اين  طور كه در همان .اند آمده )3(در شكل  ،نرماله شده
فـاز  هنـوز هـم   سـاختار  در ريز ،شود ميمشاهده شكل 

با توجه بـه نـوع   . وجود دارندپرليت هاي  بستهفريت و 
فريت  هاي اندازه ،)كردن رمالهن(يند عمليات حرارتي افر

 كـاري  تـاب و  مرجـع  يهـا  از نمونه تر كوچكو پرليت 
شـدن  سـرعت سـرد    تـوان بـه   مـي را اين . هستند شده

تــر از  بــيشنســبت داد كــه در ايــن حالــت،  هــا نمونــه
مربـوط بـه   عوامـل  . شـده اسـت  كـاري   تابهاي  نمونه
ر د ،هـا  آنهمراه سختي  به ها هاي اين نمونه دانه ي اندازه

 ـنتايج ارا. شده استآورده  )2(جدول  ايـن  ه شـده در  ئ
 ، سـختي گر آن اسـت كـه بـا افـزايش دمـا      بيان، جدول

شـود كـه بـا     مـي مشاهده افزون بر اين، . يابد كاهش مي
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. يابد ميدانه افزايش  ي ، اندازهنرماله كردن افزايش دماي
، ي آسـتنيت و در نتيجـه  هـا  دليل رشد دانه بهرفتار، اين 

آستنيت به فريت  ي ي فريت پس از استحالهها رشد دانه
توسـط  ابتـدا   ها دهي، سطح نمونه پس از نيتروژن. است
فازهـاي تشـكيل شـده در    . ايكس بررسـي شـد   يپرتو

. نـد بود Fe4Nو Fe2-3Nشـامل   ،هـا  نمونـه ي  سطح همه
در تحقيـق   ،CK45سـطح فـولاد    فازهـا در  اينتشكيل 

ــاح   ــوبي و فت ــروژن [16]محب ــه از روش نيت ــي  ، ك ده
  .استشده گزارش نيز  استشده پلاسمايي استفاده 

  

 
  .)ب( C 900°و  )الف( C 860° شده در دمايكاري  تابهاي  نمونهنوري مربوط به ميكروسكپ  هايتصوير 2شكل 

  

  
  ).ب( C 900°و  )الف( C 860°هاي نرماله شده در دماي  تصويرهاي ميكروسكپ نوري مربوط به نمونه 3شكل 

  دهي نيتروژن قبل ازشده نرماله كاري شده و  تابهاي  دانه و سختي نمونه ي ازهاند 2جدول 

  1000 تعداد دانه در
2mµ 

  محيط دانه
)mµ( 

 مساحت دانه
)m2µ( 

 ها قطر دانه
)mµ( 

ات سختي قبل از عملي
 (HV)  حرارتي

اتدماي عملي 

 (C°)حرارتي 
 نمونه

 مرجع  -  3/243 7/12 71/506 6/43  82/7

27/15  7/30 34/253 98/8 203  860 

 ه شدهنرمال
90/12  2/35 59/295 70/9 5/196  880 

80/11  2/31 26/299 76/9 193  900 

40/11  5/33 79/339 4/10 190  920  
97/6  7/41 76/498 6/12 180  800  

كاري  تاب
 شده

82/6  3/42 13/539 1/13 177  820 

74/6  41 72/557 3/13 176  840  
23/6  3/44 47/633 2/14 172  860  
13/6  2/44 75/615 14 166  880  
57/4  1/45 44/651 4/14 161  900  
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ــراش پرتــوي ايكــس  )4(در شــكل  ــايج بررســي پ ، نت
بررسـي  . دست آمده از سطح نمونه ارائه شـده اسـت   به

دهي شده نيز حكايت از نفـوذ   هاي نيتروژن مقطع نمونه
ي  تـوان لايـه   اي كه مي گونه نيتروژن در زير لايه دارد، به

عنوان  به. نفوذي تشكيل شده را از زير لايه تفكيك كرد
دهي، در  مثال، تصوير سطح مقطع نمونه پس از نيتروژن

در ايـن شـكل ديـده    . نشان داده شده اسـت ) 5(شكل 
شود كه افزون بر نفـوذ نيتـروژن، تغييراتـي هـم در      مي

منظـور   بـه . ساختار سـطحي نمونـه ايجـاد شـده اسـت     
اين تغييرات، سـطح مقطـع نمونـه توسـط      تفكيك بهتر

نتـايج ايـن   . ميكروسكپ الكتروني روبشي بررسي شـد 
مشـاهدات حـاكي   . شوند ديده مي) 6(بررسي در شكل 

از آن است كه نفوذ نيتروژن در سطح موجب شكسـتن  
دليـل   توانـد بـه   اين رفتار مي. هاي پرليت شده است لايه

بيـد آهـن   نفوذ نيتروژن به پرليـت و تشـكيل نيتـرو كار   
)Fe3(C,N) (طـور كـه در شـكل     همان. باشد)ديـده  ) 6

شود، نفوذ افزون بر ساختار پرليـت، مرزدانـه را نيـز     مي
هـاي نيتريـد    تحت تأثير قرار داده است، چرا كه رسوب

بديهي اسـت كـه   . شوند ها مشاهده مي آهن در مرز دانه
تـر از نفـوذ    اي در دماهـاي پـايين، سـريع    نفوذ مرز دانه

  .[17]ست حجمي ا
در تحقيقي كه توسط محبوبي و عبدالوهابي انجام شده 
است، نشان داده شده است كه بـا توجـه بـه وابسـتگي     

اي بـه دمـا، عمـق     هاي نفوذ حجمي و مرز دانـه  ضريب
در دماهاي پايين، . نفوذ در اين دو حالت متفاوت است

هـاي نيتـروژن، نفـوذ از     با توجـه بـه تحـرّك كـم اتـم     
صـورت  ) ها مانند مرز دانه(تر  دگي كممسيرهايي با فشر

هاي نيتروژن در طول مرزها قـادر   بنابراين، اتم. گيرد مي
تـري نسـبت بـه نـواحي      خواهند بود تا در عمـق بـيش  

نفوذ ) ها و با سازوكار نفوذ حجمي مانند دانه(تر  فشرده
اين در حالي است كـه بـا افـزايش دمـا، تحـرّك      . يابند
يابد و نفوذ حجمـي غالـب    هاي نيتروژن افزايش مي اتم
با توجـه بـه ايـن موضـوع، عمـق نفـوذ       . [18]شود  مي

. گيـري شـد   هـا انـدازه   سـمت درون نمونـه   نيتروژن بـه 

. انــد آمــده) 3(هــاي نفــوذ نيتــروژن، در جــدول  عمــق
ها بـا   شود، سختي سطح نمونه طور كه مشاهده مي همان

. يابـد  كاري افزايش مي افزايش دماي نرماله كردن و تاب
تـوان گفـت كـه افـزايش دمـاي عمليـات        نابراين، مـي ب

بـا  . شـود  ي دانـه مـي   حرارتي منجر به افـزايش انـدازه  
اي  ي دانه، نفوذ حجمي بر نفوذ مرز دانـه  افزايش اندازه

ت كـه نـرخ    . شود غالب مي با در نظر گرفتن اين واقعيـ
تـر اسـت،    اي كـم  نفوذ حجمي از نرخ نفـوذ مـرز دانـه   

كننـد، در   از سطح نمونه نفـوذ مـي  هاي نيتروژني كه  اتم
انباشـتگي  . شـوند  نواحي نزديك به سـطح انباشـته مـي   

هاي نيتروژن در سطح نمونه، منجر به تشكيل نيتريد  اتم
 Fe2-3N( شـود  آهن بـا غلظـت بـالايي از نيتـروژن مـي     

نـوعي از  Fe2-3N . [19]) شـود  تشكيل مي Fe4Nجاي  به
يـب، سـختي   نيتريد با سختي بالاتر است و بـه ايـن ترت  

ايـن  . [19]يابـد   سطح با تشكيل اين نيتريد افزايش مـي 
نتيجه در توافق با نتايج حاصل از پراش پرتوي ايكـس  

اين نتيجه، با اسـتفاده از نتـايج حاصـل از عمـق     . است
تحقيـق ديگـري كـه توسـط      .شـود  نفوذ نيز ثابـت مـي  
نشان داده شده اسـت كـه بـا     [13] آقاجاني و همكاران

ــده ــد  انجــام فراين ــي مانن ــات حرارت اي مختلــف عملي
ي دانه را تغييـر   توان اندازه كاري و نرماله كردن مي تاب

در . داد و در نتيجه، باعث افزايش يا كاهش نفـوذ شـد  
ايــن مطالعــه، مشــخص شــده اســت كــه بــا عمليــات  

يابـد و در نتيجـه،    ها افزايش مي ي دانه كاري، اندازه تاب
طـوري كـه ايـن     يابـد، بـه   ها كاهش مي چگالي مرز دانه

كاهش، باعـث كـاهش مسـيرهاي مـرجح بـراي نفـوذ       
در اين حالت، سازوكار غالـب، نفـوذ   . شود نيتروژن مي

اين در حالي است كه نفوذ از مسير مـرز  . حجمي است
مرزهاي دانـه در  . [13]ها نيز ممكن است رخ دهد  دانه

ــي در      ــت، ول ــتقيم اس ــاف و مس ــيار ص ــا بس فولاده
كاري، افزايش دما باعث افزايش انحنـاي مرزهـاي    ابت

اگر چه رسوب در مـرز دانـه در دماهـاي    . شود دانه مي
شـود، ولـي مرزهـا انحنـاي زيـادي       بالا مشـاهده نمـي  

ايـن  . شـوند  دار توليـد مـي   يابنـد و مرزهـاي دندانـه    مي
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دار با مهاجرت مرزها در دماهاي انحلال  مرزهاي دندانه
دليل ديگر، تأثير ممانعـت كننـدگي    .شوند بالا، توليد مي

ايـن كاربيـدها در    .[20]باشـد   مي) كاربيدها(ها  رسوب
 شـوند مرزهاي دانه باعث ايجاد مرزهاي دندانه دار مـي 

ــه . [20] ــاي دندان ــه    مرزه ــاي دان ــزش مرزه دار از لغ
. شـوند  ها مي كنند و باعث تغيير شكل دانه جلوگيري مي

مقاومت بـه خـزش را   دار  افزون بر اين، مرزهاي دندانه
بخشــند و نفــوذ را از طريــق مرزهــاي دانــه  بهبــود مــي

در ايـن مطالعــه، عمــق نفــوذ  . [20]دهنــد  افـزايش مــي 
كـاري شـده افـزايش نيافتـه      هاي تاب نيتروژن در نمونه

كـاري تـأثيري در    رسد كه تاب نظر مي بنابراين، به. است
دار  ماهيت مرزهاي دانه نداشته است و مرزهـاي دندانـه  

افـزون بـر ايـن، تـأثير ممانعـت      . را ايجاد نكرده اسـت 
با توليـد  . كنندگي نيتريدهاي آهن را بايد در نظر گرفت

هـا در مرزهـاي دانـه، عمـق نفـوذ كـاهش        اين رسوب
  .يابد مي

  

  
  .دهي نيتروژنپس از مرجع  ي نمونهپراش پرتوي ايكس مربوط به طيف   4شكل 

  

  
و نرماله شده در دماي ) ب( C 860°كاري شده در دماي  ، تاب)الف(هاي مرجع  وط به مقطع نمونهتصويرهاي ميكروسكپ نوري مرب 5شكل 

°C 860 )پ.(  
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  نرماله شده در دماي) ي مرجع، ب نمونه) دهي شده؛ الف هاي نيتروژن تصويرهاي ميكروسكپ الكتروني روبشي مربوط به نمونه 6شكل 

°C 900 كاري شده در دماي  تاب) و پ و ت°C 900.   
  

  دهي شده هاي نيتروژن سختي سطح و عمق نفوذ نمونه 3جدول 
 عمق نفوذ

)mµ( 

سختي بعد از عمليات
 )HV)025/0 حرارتي

دماي عمليات 
 (C°) حرارتي

 نمونه

 مرجع  -  724  25/26

86/23 782 860 

نرماله 
 شده

69/19 1002 880 

42/24 1006 900 

95/40 1168 920  
15/24 473 800  

كاري  تاب
 شده

64/18 919 820 

37/23 894 840  
2/25 1246 860  
05/43 1006 880  
94/45 1378 900  

  
 ـانجام كه با است در حالي اين  ـعملي  ، ه كـردن ات نرمال

 ي با كـاهش انـدازه  ( يابد ميها افزايش  دانه رزمچگالي 
 هـا  تري از مسير مرزدانه انتظار نفوذ بيش ،بنابراين). دانه

. [13]شـود   ميمنجر به افزايش نفوذ و اين، دارد وجود 
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و كـاهش  كـاري   تـاب ات دانه در عملي ي افزايش اندازه
 منـدل و مـانُوا  در تحقيقي كه توسـط   ،نفوذ ناشي از آن

نـوع   .[14]نشـان داده شـده اسـت    انجام شـده اسـت،   
. در نفوذ حالت جامد بسيار مهم استبلوري،  هاي عيب

 ها تر اتم باعث نفوذ سريع ،تر ساختارهاي با فشردگي كم
دليل انـرژي بـالاتر و سـاختار     مرزهاي دانه به. شوند مي

 هـا  زني و رشد رسـوب  بازتر، مكان مناسبي براي جوانه
تـر از   نفوذ از طريق مرزهاي دانه سريع ،بنابراين. هستند
در . [21] ســتها در فلــزات و ســراميكحجمــي نفــوذ 
در هر دمايي بالاتر اي  دانه ضريب نفوذ مرز ي،كلحالت 

با كاهش دما  ،اين تفاوت. استحجمي از ضريب نفوذ 
 تر، ضريب نفـوذ مـرز   در دماهاي پايين. يابد ميافزايش 

 و عمق نفـوذ از مرزهـاي  رد تري دا ت بيشاي اهمي دانه
بـا افـزايش   . اسـت حجمـي  تر از عمق نفوذ  بزرگ دانه

اي از مرزه ـ ها دانه، اتم ي حل شده در مرزها غلظت اتم
بـا  بنـابراين،  . [17] كننـد  مـي نفـوذ   هـا  دانهدرون  دانه به

تـري بـراي    ي بـيش  دانه دانه، سطح مرز ي كاهش اندازه
باعـث مهـم شـدن نقـش     و ايـن،  شـود   مينفوذ فراهم 

در مـورد  . [19] يند نفوذ خواهد شدامرزهاي دانه در فر
كه توانايي برهم كـنش   ،نيتروژنانند م ،عناصراز برخي 

 ،يندارسد كه در ابتداي فر مينظر  ه را دارند، بهبا زير لاي
مرزهاي دانـه منجـر بـه افـزايش نفـوذ      چگالي افزايش 

ولـي تشـكيل نيتريـدها در مرزهـاي دانـه در       ،شـود  مي
عنوان يـك   واكنش شيميايي آهن و نيتروژن، به ي نتيجه

در . [19] يند عمل خواهد كـرد افر ي مانع نفوذ در ادامه
اي بـه نفـوذ    دانـه  فوذ از نفوذ مرزسازوكار ناين حالت، 

هاي تصوير. تغيير خواهد كردها  آناز ركيبي يا تحجمي 
ايــن رونــد را نشــان ميكروســكپ الكترونــي روبشــي، 

 هاطور كـه در ايـن تصـوير    همان). )6(شكل (دهند  مي
پرليـت  هـاي   هاز صـفح حجمـي  شـود، نفـوذ    مـي ديده 

 يح ـي مرجهـا  نامكها  هاين صفحاما  ،گيرد ميصورت 
باعـث  حجمـي  از طرف ديگر، نفوذ . براي نفوذ نيستند

و تشـكيل فروكربونيتريـدها خواهـد    ها  هفحن صشكست
بـا   ،دانـه ي  انـدازه كاهش نفوذ با كـاهش   ،بنابراين. شد

بـا  . كنـد  مـي اي ارتباط پيـدا   دانه تشكيل نيتريدهاي مرز
دانـه   مـرز بر حسب چگـالي  ترسيم تغييرات عمق نفوذ 

)GBD( دانـه  مرزچگالي ود كه افزايش ش مي، مشاهده، 
دانـه بـا    مـرز چگـالي  . شود ميباعث كاهش عمق نفوذ 

در هـر   هـا  ضرب كردن محيط يك دانه در تعـداد دانـه  
با نتايج نتيجه اين . آيد ميدست  مربع به ميكرومتر 1000

در تضـاد  ، [13,18]دست آمده توسط سـاير محققـان    به
نفـوذ بـا    كـه عمـق  انـد   دادهمطالعات قبلي نشان . است

مرزهـاي دانـه   چگـالي  دانه و افـزايش  ي  اندازهكاهش 
نشـان   )7(شـكل  اين در حالي است كه . يابد ميكاهش 

باعث كـاهش   ،مرزهاي دانهچگالي دهد كه افزايش  مي
شـود،   طـور كـه مشـاهده مـي     همان. شود ميوذ عمق نف
مرزهاي دانه و عمق گالي چبين  d = A×GBD ي رابطه

ترتيب  به nو  d ،A ،GBDدر آن،  كه( نفوذ برقرار است
مرزهاي دانـه و  چگالي عمق نفوذ، ثابت نفوذ نيتروژن، 

 رابطهاين دست آمده از  به nمقدار . )باشد ميتوان نفوذ 
  .باشد مي 943/0برابر با 

  
  

  

.دانه مرزچگالي ارتباط بين عمق نفوذ و  7شكل 

  دانسيته مرزدانه
 )ميكرومتر مربع/ميكرومتر(

  عمق نفوذ 
 )ميكرومتر(



  35  نشريه مهندسي متالورژي و مواد
  

  
 

 d =10894 GBD -0.943 علامـت منفـي در تـوان رابطـه    

ن مـي دهـد كـه دانسـيته مرزدانـه هـا بـه صـورت         نشا
معكوس با عمق نفوذ در ارتباط است و بنابراين مقـدار     

|n |   دهد كه چگـالي مـرز    نشان مي  .نزديك است 1به
. صورت معكوس با عمق نفوذ در ارتباط است ها به دانه

عـددي   nوقتـي  . نزديك اسـت  1به  |n|بنابراين، مقدار 
يك واكـنش شـيميايي سـازوكار     باشد، مي 1و  5/0بين 

ــت    ــده اس ــرل كنن ــي  . [22]كنت ــار م ــن رفت ــد  اي توان
ه،      دهنده نشان ي اين واقعيت باشـد كـه در مراحـل اوليـ

هـا، انجـام    دليل چگـالي بـالاي آن   ها به نفوذ از مرز دانه
دهي، منجـر بـه اشـباع     گيرد و افزايشِ زمان نيتروژن مي

نيتريد آهن در  هاي نيتروژن و تشكيل شدن مرزها از اتم
جا كه تشـكيل نيتريـد آهـن     از آن. شود مرزهاي دانه مي

پـذير   توجيه 1به  nيك واكنش شيميايي است، نزديكي 
از تصـويرهاي ميكروسـكپ الكترونـي روبشـي     . است
توان متوجه شد كه نفوذ نيتروژن منجر بـه شكسـت    مي
هـاي پرليـت، در    شكستن لايـه . شود هاي پرليت مي لايه

تقال نفوذ نيتروژن از مرزهـاي دانـه بـه درون    ي ان نتيجه
كند كـه نفـوذ مسـتقل از     اين فرايند تأييد مي. دانه است

ايـن ترتيـب، بـه     ها انجام گرفته است و به تأثير مرز دانه
بنـابراين، بـا در نظـر    . حالت حجمي تغيير يافتـه اسـت  

تـوان نتيجـه    ، مـي )7(ي حاصل از شـكل   گرفتن معادله
دهي، نفوذ حجمي بر  ي از نيتروژنگرفت كه در هر دماي

افزايش چگالي مرز دانـه  . نفوذ مرز دانه اي برتري دارد
تواند منجر به تشكيل نيتريدها و ايجاد موانـع نفـوذ    مي

اين رفتار به ايـن علـّت اسـت كـه     . در اين نواحي شود
تـر از   ضـريب نفـوذ نيتـروژن در نيتريـدهاي آهـن كـم      

. زهاي دانـه اسـت  يا مر αضريب نفوذ نيتروژن در آهن 
دسـت آمـده نتـايج حاصـل از      افزون بر اين، نتـايج بـه  

طـور كـه    همـان . كننـد  سنجي سطح را تأييد مـي  سختي
شود، چگالي مـرز دانـه در دماهـاي بـالاتر      مشاهده مي

. شـود  تر است و اين باعث نفوذ حجمي نيتروژن مي كم
  .در مورد نتايج سختي نيز اين روند قابل مشاهده است

  
  يريگ نتيجه

دهـي،   كارگيري عمليات حرارتي قبل از نيتروژن به  
تأثير زيادي در عمق نفوذ نيتروژن دارد، زيـرا عمليـات   

ي آن، مسيرهاي نفـوذ   ي دانه و در نتيجه حرارتي اندازه
عمق نفوذ نيتروژن با انجام فراينـدهاي  . دهد را تغيير مي

كاري  مختلف عمليات حرارتي مانند نرماله كردن و تاب
  .قابل تغيير است

ي تواني براي تغييـرات   در اين تحقيق، يك معادله  
ايـن  . عمق نفوذ بر حسب چگالي مرز دانه پيشنهاد شد

ي دانـه منجـر بـه     دهد كه كاهش اندازه معادله نشان مي
  .شود افزايش عمق نفوذ مي
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 اكسيدهاي فلزي مخلوطمتشكّل از  پوششموجود در بر تخلخل تأثير بلورينه شدن و بررسي  يابي شخصهم
  تيتانيم/ منيزيم/ آلومينيم

  

  )3( عباس صادق زاده عطار      )2( مصطفي عليزاده   )1( زهرا انصاري
  

  چكيده
هـاي مقـاوم بـه     عنـوان پوشـش   به، دليل خواص مناسب از جمله مقاومت شيميايي و پايداري حرارتي بالا بهاكسيدهاي فلزي مخلوط از اخيراً 

روش  بـه  تيتـانيم / منيزيم/ آلومينيماكسيدهاي فلزي مخلوط از  يپوششدر پژوهش حاضر، . استفاده شده استبسياري كاربردهاي خوردگي در 
ـو  هاي مولي متفاوت ثير نسبتأاعمال شد و ت 1100 سري بر روي آلياژ آلومينيم ،وري و با استفاده از فرايند غوطهژل  -لس  ات حرارتـي  عملي

هاي پراش پرتوي  آزموناز  ،شدهيجاد هاي ا وششپشدن تأثير بلورينه بررسي منظور  به ،سپس. شدبررسي دست آمده  به يها واص پوششخبر 
هـاي   آزمـون بـا اسـتفاده از    ،هـا  خوردگي نمونه رفتار. ميكروسكپ الكتروني روبشي استفاده شدهمچنين، و  ويكرز سنجي سختيزايكس و ري

هاي  پوشش كه ندنشان دادنتايج . شددرصد وزني كلريد سديم بررسي  5/3پلاريزاسيون پتانسيوديناميك در محلول  و )OCP(پتانسيل مدار باز 
بلـورين  هاي  سرعت خوردگي نمونه. تر و مقاومت به خوردگي بهتري داشته است تخلخل كمبلورين، هاي  ه پوششنسبت بشكل  بيژل  -لس

   .شد برابر27و 17ها  و درصد تخلخل آن برابر 13و  5ترتيب  ، به Al/Mg/Ti از 5:3:4/2و  5:1:3 هاي مولي با نسبتشكل  بيهاي  نسبت به نمونه
آزمون  ،سختي ويكرزريز ،ژل -لس روش ،تيتانيم/ منيزيم/ آلومينيملزي مخلوط پوشش اكسيدهاي ف كليدي هاي واژه

  .، تخلخلپلاريزاسيون پتانسيوديناميك
  

Characterization and Evaluation of the Effect of Crystallization on the Porosity of 
Aluminium/Magnesium/Titanium Mixed-Metal Oxides Sol-Gel Coating 

 
Z. Ansari            M. alizadeh        A. sadeghzadeh atar 

 
Abstract 
Recently, mixed-metal oxides with suitable properties such as high chemical resistance and thermal 
stability, have been used in a wide range of applications as corrosion resistant coatings. In the present 
study, Aluminum/Magnesium/Titanium mixed-metal oxides was used as a coating on AA1100 aluminum 
by sol-gel method and by dip coating process and the effect of various molar fractions and heat treatment 
cycle on properties of this coating was investigated. In order to study the effect of crystallinity of the 
coated samples, test samples were characterized using X-ray diffraction (XRD) and Vickers 
microhardness analyses and their microstructures were examined by Scanning Electron Microscope 
(SEM). The corrosion behavior of samples were also studied by Open Circuit Potential (OCP) and 
potentiodynamic polarization techniques in 3.5 wt.% NaCl solution. The results showed that the 
amorphous sol-gel coatings are less porous representing better corrosion resistance when they are 
compared with the crystalline coatings. The corrosion rates of the crystalline samples with Al/Mg/Ti 
molar ratios of 5:1:3 and 2.5:3:4 were 5 and 13 times greater, respectively, than those for the amorphous 
samples and the porosity contents in the former samples with the same molar ratios were 17 and 27 times 
greater than those of the latter samples, respectively.  
 
Key Words Aluminum/Magnesium/Titanium mixed-metal oxides coating, Sol-gel method, Vickers 

microhardness, Potentiodynamic polarization test, Porosity. 
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  مقدمه
 يزهدر هزاران سـا امروزه آلومينيم و آلياژهاي آن   

هـا و  هاي دريـايي، هواپيمـا، نيروگـاه   صنعتي مثل سازه
آلـومينيم و  كـه  بـا وجـودي   . شوندستفاده ميمانند آن ا

رسـانايي  پايين، وزن سـبك،  قيمت دليل  به آلياژهاي آن
ديـدگاه  اي از  كـي بـالا، جايگـاه ويـژه    حرارتي و الكتري

خـوردگي در  اما براي اند، اقتصادي و صنعتي پيدا كرده
ــد محــيط ــون كلراي . ندبســيار مســتعد ،هــاي حــاوي ي

از دست رفتن مـواد و   ي يل عمدهدلااز  ييكخوردگي 
درصـد از   20، موجـود  طبق گزارشـات . باشدانرژي مي

ز درآمـد  ا درصـد  2/4طور ميـانگين   و به يانرژي جهان
دليل وقوع خوردگي و خسارت ناشـي   به، يناخالص ملّ

هـاي جلـوگيري از   يكـي از راه . [1]رود هدر مي ،از آن
اعمـال  . پوشـش اسـت  كـاربرد   ،خوردگي فلزاتوقوع 
 ژل با پايداري شيميايي -لس مخلوط فلزي هاي پوشش

موجـب   ،هـاي فلـزي  روي زيرلايـه بر عالي و حرارتي 
. شـود  ميها  ايش آندگي و اكسافزايش مقاومت به خور

مخلوط يـك تركيـب غيرآلـي شـامل      ،اكسيدهاي فلزي
بـا مخلـوط كـردن    . دنباش ـ چند نوع اكسـيد فلـزي مـي   

هـاي   هاي لايـه  تتوان بر محدوديمي ،اكسيدهاي فلزي
خـواص  ايـن ترتيـب، بـه     اكسيدي تكي غلبه كرد و بـه 

 .[2] رسـيد  ،بهتري از جمله مقاومت به خـوردگي بـالا  
ژل مانند  -لس مخلوط فلزي هايپوشش ،وان مثالعن به

ــا ــريا  -تيتاني ــيليكا[3]س ــا  -، س ــيليكا [4]تيتاني  -و س
خواص حفاظتي عالي، پايداري شـيميايي   ،[5]زيركونيا 

هاي خورنده از  و مقاومت به خوردگي بالايي در محيط
ژل يـك   -لروش سافزون بر اين، . دهندخود نشان مي

سـازگار بـا محـيط    ي و غيرسـم روش حفاظت سطحي 
هـاي  زيست است و جايگزين مناسبي براي ساير روش

) هـاي كرومـات  پوشـش اسـتفاده از  ( يدهي سمپوشش
هـاي سـراميكي   پوشـش تـر   ديگر، بيش از طرف. است

ايـن  شـوند، زيـرا   ژل اعمال مي -لروش سي  وسيله به

تـري نيـاز دارد و    كـم كاري به تجهيزات و دماي روش 
هـاي  شـكل  هـايي بـه  گوي توليـد قطعـه   تواند جوابمي

ابتــدا ، در ايــن تحقيــق. [8-6] بــزرگ و پيچيــده باشــد
بـا   تيتـانيم / آلومينيم منيـزيم هاي اكسيدي فلزي  پوشش
 ـ هبگرها  هاي مولي متفاوت از واكنش نسبت لروش س- 

 آلـومينيم  هـاي زيرلايهوري، بر روي ژل و فرايند غوطه
تـأثير  بررسـي  منظـور   به ،سپس. ايجاد شد 1100سري 

 ي خـواص خـوردگي زيرلايـه   بـر  ها اعمال اين پوشش
ــومينيمي ــيوديناميك   ،آل ــيون پتانس ــون پلاريزاس از آزم

بــر مبنــاي  ،هــا رفتــار خــوردگي نمونــه. اســتفاده شــد
چگـالي  پلاريزاسيون و تغييـرات  نمودارهاي جايي  هجاب

  .شدجريان خوردگي بررسي 
  

  مواد و روش تحقيق
از  ،اعمال پوششبراي تفاده مورد اس هايزير لايه  

ارائـه  بـا تركيـب شـيميايي     1100سري آلومينيم جنس 
سـپس قطعـاتي از آن    وشـد  ه تهي ،)1(جدول شده در 

دسـتگاه بـرش    ي وسـيله  بهمتر،  سانتي 3×1×3/0بعاد ا به
  .شدبرش زده 

  
  هانمونه سازيآمادهو  هالسي تهيه

 هـاي تبـا نسـب   )Bو  Aانـوع  (در اين تحقيق، دو سل 
ــاوت ــولي متف گرهــاي از واكــنش )5:3:4/2و  5:1:3( م

(Al:Mg:Ti) ه شد زير ي مشروحهروش به9-10[تهي[:  
  يهبراي تهي اكسيدهاي فلزي مخلوط از  هاييلس

اي از نيتـرات  ، ابتدا مقدار بهينـه تيتانيم/ منيزيم/ آلومينيم
شـــد و پـــس از آن،  آلـــومينيم در اتـــانول حـــل   

شد و مجموعه يتانيم به محلول اضافه ايزوپروپوكسايد ت
پـس از آن، اسـتيل   . دقيقه هم زده شد 30زمان ت مدبه

و كـل محلـول   شد ل اضافه پايداري سمنظور بهاستون 
).1ي  شـماره محلـول  (ت يك ساعت مخلوط شد مد به
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  )درصد وزنيبر حسب ( تحقيقمورد استفاده در اين  1100 آلومينيم سري تركيب شيميايي آلياژ 1جدول 

  

Al Mg Mn Cu Fe Zn Ti Ni Si 

1464/99  069/0  022/0  0126/0  551/0  01/0  005/0  001/0  183/0  

  
نيترات منيـزيم در اتـانول    ،رلن جداگانهايك در سپس 

در ). 2محلـول  ( داري شـد نگـه حل و تا انحلال كامل 
و شـدند  مخلوط ديگر يكبا  2 و 1 هاي محلول ت،نهاي

دار كمي اسيد نيتريك به محلـول، بـه  مقفزودن پس از ا
شد يك ساعت هم زده زمان ت مدشرِل نهايي در بِو س 
دمـاي اتـاق    ،سازياي محلولدم. گرفتبسته قرار  در 

و  5:1:3(ها با نسبت مولي لسpH و در نظر گرفته شد 
 ،پـس از آن  .بود 7/1و  6/1برابر با ترتيب به ،)5:3:4/2

روش  ل بهها درون محلول سنمونهكردن نوبت به وارد 
ها به آمادهسطح نمونه ،ا پيش از آنام ،ديوري رسغوطه

  .نياز داشتسازي 
دست آوردن سطحي صاف و مناسب براي هبراي ب  

 يهـا تـا سـمباده   چسبندگي بهتر پوشش، سـطح نمونـه  
 ،شسـته شـدن  پـس از   و پرداخت شـد  4000ي شماره

قـه در حمـام   ت ده دقيمدها به، نمونهسپس. شك شدخ
 ،درصد هيدروكسـيد سـديم   10اولتراسونيك با محلول 

ا ه ـنمونهل، در محلول سگيري پيش از قرار. قرارگرفتند
طور كامـل خشـك   هو بشدند با آب مقطر شستشو داده 

 اسـتفاده از دسـتگاه  ها با نمونهبعد،  يدر مرحله .نددش
ســرعت بــا  (Dip Coating) وريدهــي غوطــهپوشــش
ه تهي لِسهاي حلولو درون ممتر بر ثانيه يميل 1 تقريبي
ر دماي محـيط  د ،جوو پس از خرند فرو برده شد ،شده

هـاي آلـومينيمي   وري زيرلايهعمل غوطه. خشك شدند
تكـرار  پشت سـر هـم   بار  چهار ،لسهاي رون محلولد

رفولـوژي و  بـر م  شـدن بلورينه براي بررسي تأثير . شد
ابتـدا در  داده شده  شهاي پوشنمونه، هاپوششساختار 
ند خشك شـد ون آساعت در يك  تمد به C 50° دماي

سـاعت در   دوت مـد  به C 450° ر دمايو پس از آن، د
گفتنـي  . گرفتنـد قرار آرگون  گاز دمشهمراه  به اي كوره

  حـدود در  ،كـوره مايش و سـر  ايشنرخ گرم ـاست كه 
°C 10 بر دقيقه بود.  

 ود دري موج ـافازه ـو هـا   تركيـب ناسايي راي شب  
از پس  تيتانيم/ منيزيم/ آلومينيمفلزي  هاي اكسيدپوشش
يپراش پرتـو ون آزمها  بر روي نمونه ،ات حرارتيعملي 

ــ. ايكــس انجــام گرفــت از دســتگاه  ،منظــور راي ايــنب
سـاخت   Bruker D8ايكـس مـدل    يسـنج پرتـو   پراش

ــا شــركت آلمــان  ــاژ ب ــان كيلوولــت  40ولت  40و جري
تـا   20برابر بـا   )θ2(پراش ي  زاويه ي در بازهآمپر  ميلي

پرتـوي  . اسـتفاده شـد   ،01/0گـام   يو اندازهدرجه  70
 154/0 با طول موج αCukاز نوع  مورد استفادهايكس 
الگوهاي مربوط به فازشناسي افزون بر اين،  .بود نانومتر
 Pertزار اف ـ نرمبا استفاده از  ،ايكس يسنجي پرتو پراش

HighScore X 1.0 ينسخهd انجام شد.  
داده شده بر حسـب  هاي پوشش  نمونه سختيريز  

توسـط دسـتگاه    ،ات حرارتياز عمليپس قبل و ويكرز 
STRUERS Duramin ياعمـال نيروي . گيري شداندازه 

ت زمان و مد نيوتن ميلي 980برابر با ها نمونه ي بر همه
مطـابق بــا  . تخـاب شـد  ان ثانيــه 10آن برابـر بـا   اعمـال  

سختي بار هر نمونه سه از  ،ASTM E384-05استاندارد 
  .گرفته شد

ــاهده   ــراي مشـ ــاختار و  ي بـ ــوژي مريزسـ رفولـ
 تيتـانيم / منيـزيم / آلومينيم مخلوط اكسيدي هاي پوشش
ميكروسـكپ الكترونـي    ازبلورينه شدن، از پس قبل و 

تنگستني  ي رشتهبا   CamScan 2300 MVروبشي مدل
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 .اسـتفاده شـد   ،منبع تأمين الكترون كاتـد گـرم  وان عن به
ــي    ــارژ الكترون ــاد ش ــوگيري از ايج ــراي جل ــام ب هنگ

 Ion هدسـتگا  ي وسيله ها به ريزساختار، نمونه ي مشاهده

Sputtering Coater، در  .بــا طــلا پوشــش داده شــدند
 يخــام آلــومينيم ي خــواص خــوردگي نمونــه ،نهايــت

 اكسـيدي  ي ه شـده داد پوششهاي  نمونهو ) 0 ي نمونه(
هـاي مـولي متفـاوت     با نسـبت  تيتانيم/ منيزيم/ آلومينيم
 ـتهي 1 ي نمونه( ات حرارتيعمليبدون  ل ه شده از سA 

 ـتهي 2 ي و نمونه ل ه شده از سB (ـ  ات حرارتـي  و عملي
 ـ 4 ي و نمونه Aل ه شده از ستهي 3 ي نمونه(شده  ه تهي

ل شده از سB ( ردگي خـو  ارزيـابي رفتـار   .شـد بررسي
و  )OCP( پتانسيل مدار بازبا استفاده از  ،ها نمونهي  همه

دسـتگاه  كمـك   هب ،پتانسيودايناميك پلاريزاسيونآزمون 
محصـول   A263Mگالوانواسـتات مـدل   /پتانسيواستات

درصد نمـك در دمـاي    5/3در محلول  EG&Gشركت 
 .انجام شـد  ،ثانيه رولت ب ميلي 1محيط و با نرخ روبش 

سـاعت در محلـول كلريـد     12زمـان  ت مـد  به ها نمونه
 ر شـدند تـا بـه حالـت پايـدار برسـند و      و سديم غوطه
عنـوان   بـه  ،دقيقـه  5در  ولـت  ميلـي  5تر از  تغييرات كم

  .حالت پايداري در نظر گرفته شد
  

  نتايج و بحث
  ايكس يآزمون پراش پرتو

ايكــس  ينتــايج آزمــون پـراش پرتــو  ،)1( شـكل   
ل س هاي محلولدر  داده شدهپوشش  ي نمونهمربوط به 

A  وB بـا  . دهـد نشـان مـي  را ات حرارتـي  بعد از عملي
در  ييها پيكها،  بر روي پوششات حرارتي انجام عملي
شـدن  بلورينـه  د كـه حـاكي از   نشـو  ميظاهر  نمودارها

ات حرارتــي عمليــي  نتيجــهدر شــكل  بــيســاختارهاي 
نشـان  آزمـون پـراش پرتـوي ايكـس      نتـايج . باشـد  مي
 ـ پوشـش ازهاي موجـود در  فد كه نده مي ات هـاي عملي

سـاعت،   دوت مـد  بـه  C 450° حرارتي شده در دمـاي 

. باشــندمــي Al2O3و  MgAl2O4 ،Ti3O5 ،Al2Tiشــامل 
ي  نمونـه هاي ظاهر شده براي ت پيكشدافزون بر اين، 

 ـداده شـده  پوشش  ل در سA ) تـر از   بـيش ) 3 ي نمونـه
در ه داده شدپوشش  ي نمونهمربوط به هاي  ت پيكشد
ل سB )دليـل  توانـد بـه   اين مـي  هباشد ك مي) 4 ي نمونه 

 ـ ل بهينه بودن نسبت مولي استفاده شده در سA   نسـبت
ل به سB باشد.   

  
  ويكرزسنجي  سختيريز

آلـومينيم فاقـد    ي سختي براي زيرلايهريزتغييرات   
قبل و  Aل در سداده شده ، پوشش )0 ي نمونه(پوشش 

و پوشـش  ) 3و  1 هـاي  نهنمو( ات حرارتياز عمليپس 
 ـپـس  قبـل و   Bل در سداده شده  ات حرارتـي از عملي 

. انـد  نشـان داده شـده   )2(در شكل  ،)4و  2 هاي نمونه(
 ي سـختي زيرلايـه  ريزشـود،  يشاهده م ـمگونه كه  همان

در . فتـه اسـت  فـزايش يا دهـي ا  آلومينيم پس از پوشـش 
 ـ بـه  ات حرارتييند عملياطول فر شـدن،  بلورينـه  ت علّ

طوري كـه ايـن    به اند، يافتهافزايش ها  پوششسختي زري
در داده شده هاي پوشش  سختي براي نمونهريزافزايش 

ل سA بهتـر پوشـش و تشـكيل    بلورينـه شـدنِ   ت علّ به
ايـن افـزايش    .تـر اسـت   ، بـيش بلـورين تر فازهاي  بيش

آلـي و  هـاي   توان به از بين رفـتن تركيـب   سختي را مي
 ـانجـام  قبل از . شدن پوشش نسبت دادبلورينه  ات عملي

مانند لي آهاي  ارا بودن تركيبدليل د حرارتي، پوشش به
است و افزون بـر ايـن،    نرمنظير آن، هيدرات آلومينا و 

 ـپـس  ا است، امشكل  بي فازهـاي   ،ات حرارتـي از عملي
نـرم  هـاي   تركيب ي و همهاند  شدهايجاد بلورين سخت 

باعـث   شـدن  بلورينـه  ،در نتيجـه انـد و   رفتهآلي از بين 
 شـود  مـي  ،سـختي ماننـد ريز اصلاح خواص مكـانيكي  

[11,12].  
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  .3 ي نمونه )و ب 4 ي نمونه )مربوط به الفايكس  يپرتوهاي پراش  طيف 1شكل 

  

 
  )بوده است ثانيه 10و  نيوتن ميلي 980اعمالي نيروي ت زمان مقدار و مد(ها  نمونه سنجي سختيريزآزمون نتايج حاصل از  2شكل 

  
ميكروسكپ  ي وسيله هاي ريزساختاري به بررسي

    الكتروني روبشي
ــي  هايتصــوير ،)3(شــكل    ميكروســكپ الكترون

هـاي پوشـش داده    از نمونه) تصويرهاي بزرگ(روبشي 
 ـ ل شده حاصل از سA ) ـ) 3 و 1هـاي  نمونـه  ل و سB 

طـور كـه در   همـان . دهدرا نشان مي) 4و  2هاي نمونه(
داده هـاي پوشـش   نمونه، شودياهده ممش هاتصويراين 

هـاي سـطحي   بـا نـاهمواري  سـاختاري   Aل در سشده 
داده هـاي پوشـش   تر نسبت به نمونهريزتر و يكنواخت

 يتركيب بهينهوجود گر بياناين . دارند Bل در سشده 
  .است Aل گرها در سهاي مولي واكنشنسبت
ميكروسكپ الكترونـي   هايتصوير ،)3(شكل در   

 انـد داده شـده ز آزمـون خـوردگي نشـان    اروبشي پس 
كـه  دهنـد  اين تصويرها نشان مي). تصويرهاي كوچك(

اي مانع از خوردگي فلز در طور قابل ملاحظهپوشش به
افــزون بــر ايــن، . محلــول كلريــد ســديم شــده اســت

و شـكل  بيهم ( Aل در سداده شده هاي پوشش  نمونه
ار مقـد ) 3و  1 هـاي ات حرارتي شـده، نمونـه  هم عملي

داده شده هاي پوشش تري نسبت به نمونهخوردگي كم
ل در سB ) ـشكل بيهم  ات حرارتـي شـده،   و هم عملي

 1ي نمونــهطــوري كــه دارنــد، بــه) 4و  2 هــاينمونــه
تــرين بــيش 4ي نمونــهتــرين مقــدار خــوردگي و  كــم

  .اندبه نمايش گذاشتها ها رهخوردگي و تعداد حفر
  

  بررسي رفتار خوردگي
 مـدار  پتانسـيل . )OCP(مون پتانسيل مدار باز نتايج آز

 هاينمونهآلومينيم فاقد پوشش و  ينمونهمربوط به  باز
هاي مولي مـورد  با نسبتبلورين و شكل بي دارِپوشش
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درصد كلريد سديم در دماي اتـاق   5/3محلول  در ،نظر
 )4(ن در شـكل  آتغييـرات   نمـودار  وشـد   گيرياندازه
 كه دندهنشان ميدست آمده هب نتايج .شده است ترسيم

هـا،  شـدن پوشـش  بلورينـه  ات حرارتي و با انجام عملي
و  شـود ميمنتقل تر سمت مقادير منفيبه OCPتانسيل پ

خـوردگي   بـه  مقاومـت  كـاهش  يدهنـده نشـان  ايـن 
شـكل  بـي هاي در مقايسه با پوششبلورين هاي  پوشش
 هايپوشش بهتر پايداري تعلّبه ،به عبارت ديگر. است
 مقـادير  سـمت بـه هـا  آنبـراي   OCP، پتانسيل شكلبي

ميـزان پتانسـيل    تـرين مثبـت  .شـود مـي  جاهجاب تر مثبت
OCP، عملكـرد  گـر بيانباشد و اين، مي 1 ينمونه براي 
. باشـد مـي هـا  نمونـه  ساير مقايسه با در پوشش اين بهتر
 0 ينمونـه مربـوط بـه    OCPپتانسـيل   ترين مقدارمنفي

در . آمـد  دسـت بـه ) ينيم فاقـد پوشـش  آلـوم  يزيرلايه(
اكسـيدي كـه در   ي لايـه  ،آلومينيم فاقد پوشش ي نمونه

از لحـاظ   ،شـود هـاي آبـي تشـكيل مـي    تماس با محيط
ايـن  . اي استفيزيكي و شيميايي داراي ساختار پيچيده

شـود و بـا گذشـت    هيدراتـه مـي   ،در تماس با آبلايه 
 ،Al2O3ي اكسـيد ي لايه. كندغيير ميآن ت خواص ،زمان

فصـل مشـترك   سمت هاي آلومينيم از فلز بهبا نفوذ يون
هـاي موجـود در   كنـد و تـرك  محلول رشد مـي /اكسيد
معمـولاً بـه ذرات بـين فلـزي در سـطح      ي رويين،  لايه

ي رويـين  لايهاز آنجا كه . دنشوآلومينيم پايه مربوط مي
ــن ذرات ــاظتي   ،روي اي ــواص حف ــمداراي خ ــري ك ت

ها هاي آندي و كاتدي در تركشباشد، سرعت واكن مي
در محــيط حــاوي يــري آن تــر اســت و بــا قرارگبــيش
هـاي  ع اين يونبا جذب و نفوذ و تجم ،هاي كلرايد يون

ــر مخــرب  ــواقص ب ــهروي ن ســرعت  ،اكســيديي لاي
تـا جـايي كـه     ،شودبسيار تسريع ميخوردگي آلومينيم 

.[13] رسـد مـي  -07/1حـدود  بـه  پتانسيل مدار باز آن 
  

 
  

 )پ، 3 ينمونه) ، ب1 ينمونه) الف ؛از آزمون خوردگيپس و  ها قبلنمونههاي ميكروسكپ الكتروني روبشي مربوط به تصوير 3شكل 
درصد نمك در دماي محيط و با نرخ  5/3محلول از آزمون خوردگي در مربوط به پس كوچك  هايتصوير(، 4 ينمونه )تو  2 ينمونه

  .)تندهس ولت بر ثانيهميلي 1روبش 
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  درصد كلريد سديم 5/3در محلول  4و  3، 2، 1، 0هاي نمونهمربوط به  )OCP(پتانسيل مدار باز نمودارهاي  4شكل 

  ).ثانيه 3000ت مدبهدر دماي محيط و (
  

نمودارهاي  .نتايج آزمون پلاريزاسيون پتانسيوديناميك
آلــومينيم فاقــد پوشــش  يپلاريزاســيون بــراي زيرلايــه

و  Aل س هاي محلولدر داده شده ، پوشش )0 ينمونه(
B و پوشـش  ) 2و  1 هاينمونه(ات حرارتي بدون عملي

ات حرارتـي  عمليB و  Aل س هاي محلولدر داده شده 
در محلـول  ) 4و  3 هـاي نمونه( C 450° دماي شده در

 )5(در شـكل   ،درصد كلريد سديم در دمـاي اتـاق   5/3
در  ،ده از اين آزموندست آمهنتايج ب. اندنشان داده شده

  .اندخلاصه شده )2(جدول 
  در دمــايون آپوشــش در شــدن خشــك پـس از    

 °C 50 ) كـه  هاي آلي سازنده ي همه ،)شكل بيپوشش 
در  ،پوشش كاملاً مفيد هسـتند ساني  رفتار مومدر حفظ 
هايبا توجه به تصـوير . دارند ژل حضور -لپوشش س 

پوشـش  ، )3(شـكل   درميكروسكپ الكتروني روبشـي  
بندي ريز و تقريباً يكنواخـت و   پوششي با دانه ،شكل بي

رفتـار  ، خود هاي آلي حفظ گروهدليل  هموار است كه به
بلـورين  ايـن پوشـش   . خواهد داشتمناسبي ساني  موم

. انـد  كمينـه  ،هـا در آن  تركريزنيست و تنش كششي و 
ــانجــام  ــر روي ات حرارتــي عملي   دمــاي پوشــش درب

 °C 450،  هاي آلي و حذف گروهشدن رينه بلومنجر به 
ضريب وجود اختلاف بين  ،در مجموع. شود پوشش مي

 ـ انبساط حرارتي پوشـشِ  آلـومينيم  اكسـيدي  ژل -لس /
فـاز  حالت آلومينيم و انتقال  ي و زيرلايه تيتانيم/ منيزيم

سـاني   ويژگي مـوم  و از بين رفتنبلورين ه شكل ب بياز 
ول فراينـد  در ط و فشاري با ايجاد تنش كششي پوشش

و  نـاهموار  يايجـاد پوشش ـ  منجر بـه  ،ات حرارتيعملي
با وجود داشـتن   ،اين پوشش ناهموار. شود مي متخلخل

همگن شدن پوشـش  نا منجر بهزياد، ها و تخلخل  ترك
تغيير شكل خوردگي از حالت يكنواخـت بـه حالـت     و

مربـوط بـه   پلاريزاسيون نمودارهاي  شود و ميموضعي 
هـاي   نـرخ سـمت   بهرا رارتي شده ات حهاي عملي نهنمو

ــالاتر  ــا مقايســه. كنــد منتقــل مــيخــوردگي ب ايــن  ي ب
روي بر شود كه با اعمال پوشش  مشخص مينمودارها، 

منتقــل سـمت چــپ   بــهنمودارهـا   ،آلــومينيم ي زيرلايـه 
و ) تـر  جريان خـوردگي كـم  سمت چگالي  به( شوند مي

فاقد پوشش  ي تري نسبت به نمونه پتانسيل مثبتنمونه 
فاقـد   ي نمونـه  ،)2(جـدول  مطـابق بـا نتـايج    . يابـد  مي

جريان خـوردگي بـالاتري   چگالي ) 0 ي نمونه(پوشش 
ــش ). μA/cm2 095/1(دارد  ــال پوشـ ــيدي اعمـ  اكسـ

آلـومينيم،   ي روي زيرلايـه بـر   تيتـانيم / منيزيم/ آلومينيم
قابل توجهي كاهش ميزان  جريان خوردگي را بهچگالي 

 دار هـاي پوشـش  نمونـه ه كدهد نشان مياين دهد و مي
 ي مقاومت به خوردگي بسيار بهتري نسـبت بـه نمونـه   

به نقش پوشش توان  ميين رفتار را ا. فاقد پوشش دارند
كـم   ،ال و بنابراينهاي فعاعمالي در مسدود كردن مكان

از روند . ال خوردگي نسبت دادسطح فعمساحت كردن 
) 2( لده در جدوارائه شهاي خوردگي پتانسيلتغييرات 

 درداده شـده  هـاي پوشـش   كه نمونـه توان دريافت مي
ــول ــاي محل ــ ه ل سA  وB ــ ــدون عملي ــي ب ات حرارت

تري دارنـد  ، پتانسيل خوردگي مثبت)2و  1هاي  نمونه(
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طـور  جريان خوردگي و سرعت خوردگي بـه چگالي و 
مقاومـت بـه   انـد و ايـن بـراي    يافتـه زمـان كـاهش   هم

شود مشاهده مي، افزون بر اين. خوردگي مطلوب است
تـري وارد  هـاي مثبـت  در پتانسـيل  2و  1هاي  كه نمونه

جريـان خـوردگي   چگـالي   .انـد شدهفرارويين  يمنطقه
 071/0و  022/0برابر با ترتيب به 2و  1 هايبراي نمونه

نجـام  بـا ا باشـد كـه    مـي  متـر مربـع  ميكروآمپر بر سانتي
آمپـر  ميكرو 014/1و  131/0مقادير به ،ات حرارتيعملي

افـزايش   4و  3 هـاي  بـراي نمونـه   متـر مربـع  بر سـانتي 
هـاي  د كـه نمونـه  نكنبت ميااين نتايج ث يهمه. اند يافته

در حالـت   Bو  Aل سهاي  محلولدر داده شده پوشش 
دماي ات حرارتي شده در عملي°C 450 )3 هـاي  نمونه 

بلورينـه  مقاومت به خـوردگي خـوبي ندارنـد و     ،)4و 
 .كرده اسـت ها را كم خوردگي پوششمقاومت به  شدن

توان به را مي 4و  3هاي  خوردگي نمونهنامناسب رفتار 
 تيتـانيم / منيزيم/ آلومينيم اكسيدي شدن پوششبلورينه 

فراينــد فلــزي آلــومينيم در طــول  ي انبســاط زيرلايــهو 
همراه با تغيير ها  اين پديده. رتي نسبت دادات حراعملي

و  خلخـل و توليـد ت  است و باعـث ايجـاد تـنش   حجم 
سـرعت   ،ايـن ترتيـب   و بـه  شـود نقص در پوشش مـي 

تر  ها بيش و تركها  حفرههاي آندي و كاتدي در  شواكن
حـاوي   يدر محيط ـگيري با قراراي كه  گونه ، بهشود مي
هـاي   ع اين يونبا جذب و نفوذ و تجم ،هاي كلرايد يون

موجـود   هـاي  نقص، خوردگي شديدي در محل مخرب
 زيرلايـه / و فصـل مشـترك پوشـش    كسيدياي  در لايه

توان گفت ميافزون بر اين، . ,3,4]10[14, افتد اتفاق مي
شكل  بيهم ( Aل در سداده شده هاي پوشش  نمونهكه 

مقاومت ) 3و  1 هاي ات حرارتي شده، نمونهو هم عملي
داده هـاي پوشـش    به خوردگي بهتري نسبت بـه نمونـه  

 ـو هـم عم شكل  بيهم ( Bل در سشده  ات حرارتـي  لي
 مربوط با نتايجنتيجه اين . دارند) 4و  2 هاي شده، نمونه

 ))3(شـكل  (به مطالعات ميكروسكپ الكتروني روبشي 
   .مطابقت دارد

  
  هاپوششدر درصد تخلخل  ي محاسبه

الكتروشـيميايي   هاي الكتروشـيميايي و غيـر  روش  
هـاي  پوششدر درصد تخلخل  يبسياري براي محاسبه

تخلخـل  . دنهاي فلزي وجود دارزيرلايه سراميكي روي
 هـا هـا و نقـص  ها، سـوراخ اي از تركتواند مجموعهمي

   .باشد
بـا  ها پوششموجود در تخلخل در اين پژوهش،    

  :[4] ه شدتخمين زدي زير رابطهاستفاده از 
  
)1(                        10010
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R
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  درصد كلريد سديم 5/3در محلول  4و  3، 2، 1، 0هاي  نمونهمربوط به پلاريزاسيون نمودارهاي نتايج حاصل از  2دول ج

Rp (Ω) 
An. Beta 

 (mV/decade) 
Ca. Beta 

 (mV/decade) 
icorr (µA/cm2) Ebd(V) Ecorr(V) Sample 

850/3 ×104 812/352823/133095/1  973/0-071/1- 0نمونه    
510/1 ×106 213/173  276/138  022/0  481/0-850/0- 1نمونه    

749/4 ×105 213/163  315/150  071/0  498/0-  871/0- 2نمونه    

173/1 ×105 007/71  476/70  131/0  731/0-  901/0- 3مونه ن   

074/3 ×104 647/194  683/113  014/1  753/0-960/0- 4نمونه    

  

 RPSمقاومت پلاريزاسيون پوشـش،   RP در آن، كه  
شيب تافـل   aβآلومينيم،  يمقاومت پلاريزاسيون زيرلايه

تفــاوت پتانســيل  ∆Ecorrزيرلايــه و مربــوط بــه آنــدي 
. اسـت دار فاقـد پوشـش و پوشـش    يخوردگي زيرلايه

در  ،هاتخلخل پوششگيري اندازهدست آمده از هنتايج ب
داده شده هاي پوشش نمونه. اندخلاصه شده )3(جدول 
ل در سA ) ـ شكل وبيهم  ات حرارتـي شـده،   هم عملي
هـاي  تري نسبت به نمونهتخلخل كم) 3و  1 هاينمونه

ات و هم عمليشكل بيهم ( Bل در سداده شده پوشش 
نشـان  و ايـن دارنـد  ) 4و  2 هـاي حرارتي شده، نمونـه 

زيرلايـه در  كـاري  تراكم بهتر پوشـش و عـايق   يدهنده
بـا انجـام   افـزون بـر ايـن،    . برابر محلول خورنده است

درصد تخلخـل محاسـبه شـده بـراي     حرارتي  اتعملي
 ـداده شـده  هاي پوشش نمونه ل در سA،  ترتيـب از  بـه

هـاي پوشـش   درصد و براي نمونه8/10درصد به  64/0
درصد افزايش  57درصد به  1/2از  Bل ر سدداده شده 
درصد تخلخل نمونهاين در حالي است كه . يافته است

پس از  Bو  Aل سهاي داده شده در محلولپوشش  ي
برابر شـده اسـت   27و  17ترتيب به ،ات حرارتيعملي .

مطابق بـا نتـايج    ،هاي اين افزايش تخلخلتيكي از علّ
وبشـي و پـراش   هاي ميكروسـكپ الكترونـي ر  بررسي

و بلورين ه شكل ب بيتواند تبديل فاز ميپرتوي ايكس، 
ت زيـر لايـه و پوشـش    ضريب انبساط حرارتـي متفـاو  

 ايخـوردگي حفـره  افزون بر ايـن،   .[4]سراميكي باشد 
ت انحلال موضعي در حضور آنيـون علّبهها اين پوشش

 .قابل بررسي اسـت  ،هاي كلرايدويژه يونهاي خاص به
و نفـوذ و   ،لرايـد انند كهاي مهاجم مونجذب سطحي ي

عنـوان يكـي از   بـه  ،پوشـش  هـاي صها در نقتجمع آن
اي محسـوب مـي  خوردگي حفـره وقوع اساسي  عوامل
ينـد هيـدروليز،   افر ي اي در نتيجـه خوردگي حفره. شود

و  شـود نقاط مياز برخي  در pHباعث كاهش موضعي 
 شـدن مجـدد سـطح   رويـين  ينـد  ااز فر ،خود يبه نوبه

افـزايش پتانسـيل اعمـالي توسـط     . كنـد جلوگيري مـي 
تـر و در  سـمت مقـادير مثبـت   دستگاه پتانسيواستات به

هاي مهاجم در مناطق  آن، بالا رفتن غلظت يون ينتيجه
دار شدن، منجر به تشكيل حفره مستعد به حفره سطحيِ

گـزين  جـاي  .شـود ها مـي عت رشد حفرهو افزايش سر
با يـون   اكسيدي يه به شبكهنفوذ كرد شدن يون كلرايد

بــا افــزايش غلظــت  ،اكســيدي ياكسـيژن درون شــبكه 
همـراه   كـاتيوني  يجاهاي خالي يون آلومينيم در شبكه

قـال بـار   ر برابـر انت لايه دباعث كاهش مقاومت است و 
هـاي  جذب و نفـوذ يـون  ، ديگر از طرف. شوديوني مي

اكسـيدي   هايعيبمحل در كلر در ساختار اكسيدي و 
بـا ايجـاد   . شـود تـر مـي  بـيش افزايش هدايت محيط،  با

/ منيـزيم / آلـومينيم اكسيدهاي فلزي مخلوط از  يپوشش
دسترسي يون مخرب  ،آلومينيم يروي زيرلايهبر  تيتانيم

شـود تـا    باعث مـي اين شود و تر ميكلرايد به سطح كم
تـر و  حفـره در سـطح بـا تـأخير بـيش     زني جوانهزمان 

باعـث   ،در نهايـت ايـن  . دتري رخ دهسرعت رشد كم
   دارهـاي پوشـش  افزايش مقاومت بـه خـوردگي نمونـه   

  .]10[14,15, شودمي
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  هادرصد تخلخل پوشش 3جدول 

 Ba درصد تخلخل پوشش
(V) 

Eپوشش(EP) 

(V) 

Eزيرلايه(E0) 

(V) 
Rp 
(Ω) 

Rps 
(Ω) 

 شماره نمونه
64/0  352812/0  850/0-  071/1-  510/1 ×106 850/3 1نمونه  104×  
1/2  352812/0  871/0-  071/1-  749/4 ×105 850/3 2نمونه  104×  

8/10  352812/0  901/0-  071/1-  173/1 ×105 850/3 3نمونه  104×  
57 352812/0  960/0-  071/1-  074/3 ×104 850/3 4نمونه  104×  

  
  گيري نتيجه

تـأثير  بررسـي  براي  ريزساختاري و ساختاريمطالعات 
 ـهـا  پوششموجود در بر تخلخل شدن بلورينه  لي س- 

 ،تيتـانيم / منيـزيم / آلومينيماكسيدهاي فلزي مخلوط ژل 
 ميكروسـكپ الكترونـي روبشـي و آزمـون     ي وسـيله  به

دسـتگاه   ي وسـيله  به سنجي ، سختيپراش پرتوي ايكس
 ،بررسـي خـواص خـوردگي    وويكـرز   سـنج  سختيريز
و پتانسـيل  كمك آزمون پلاريزاسيون پتانسيوديناميك  به

ــاز  آلــومينيم فاقــد  ي روي زيرلايــهبــر ) OCP(مــدار ب
در محلـول  ) بلـورين و شـكل   بي( دار پوشش و پوشش

بــا بررســي . گرفــتانجــام  يــد ســديماكلردرصــد  5/3
، نتايج زير حاصـل  دست آمده هاي بهنمودارها و تصوير

  :شد
حـاكي   حاصل از آزمون پراش پرتوي ايكس،نتايج  -1

بـا   نيمتيتـا / منيـزيم / آلومينيمتغيير ساختار پوشش  از
 دو تمـد  به C 450°دماي  ات حرارتي درعمليانجام 
 تشـكيل  همـراه بـا  بلـورين  بـه  شـكل   بـي از  ،ساعت
 Al2O3و  MgAl2O4 ،Ti3O5 ،Al2Tiبلـورين  اي فازه

  .داشت
سـختي  ريزباعـث افـزايش    ،ها پوشش شدنبلورينه  -2

هاي پوشـش   براي نمونهاين افزايش طوري كه  به ،شد
آزمـون پـراش   تـايج  بـا ن  ابقمط ـ ،Aل در سداده شده 

شـدن بهتـر پوشـش و    بلورينه ت علّ بهپرتوي ايكس، 
. بـود  تـر  قابل ملاحظه، بلورينتر فازهاي  تشكيل بيش

و نرم  اين افزايش سختي به از بين رفتن تركيبات آلي
شدن پوشش نسـبت  بلورينه و  ،هيدرات آلومينامانند 
  .ه شدداد

خلــوط اكســيدهاي فلــزي ماز  ياعمــال پوششــبــا  -3
 ت آلـومينيم توان حساسـي  ، ميتيتانيم/ منيزيم/ آلومينيم
ــري ــه 1100 س ــاهش داد  را ب ــوردگي ك ــد افر. خ ين
آلـومينيم را   ي پتانسيل خوردگي زيرلايه ،دهي پوشش

جريـان خـوردگي   چگالي افزايش داد و باعث كاهش 
درصــد  5/3در محلــول دار  هــاي پوشــش نمونــه

  .كلريدسديم شد
 شـدن بلورينـه   ،هاي پلاريزاسيوننموداربا توجه به  -4

ميـزان   افزايش ،هاي آليحذف گروه منجر بهپوشش 
كـاهش مقاومـت بـه     ،در نتيجـه و  ها و نقص تخلخل

 جريـان  ترين كمطوري كه  به ،شد ها خوردگي پوشش
دسـت آمـد و    شكل بـه  بي هاي پوشش براي خوردگي

   .كردييد أتپتانسيل مدار باز را  مطالعات نتايجاين 
  

  و قدرداني تشكر 
علـــوم و  ي بـــا تشـــكر و ســـپاس از دانشـــكده  
گــروه مهندســي مــواد دانشــگاه  هــاي نــوين و وريافنــ

ن كرمـا  ي وري پيشرفتهاتحصيلات تكميلي صنعتي و فن
.همكـاري كردنـد  هاي اين تحقيق  كه در انجام آزمايش
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  حفاظتي اپوكسي پوششكرد  فسفات بر عمل آلومينيم پلي - ضدخوردگي استرانسيمي  دانه رنگ ثيرأت
  

  )3(محمد مهدويان احدي      )2(ابولفضل درويش         )1(رضا نادري محمودي
  چكيده
سازگار عـاري از روي در   ضدخوردگي زيستي  دانه رنگعنوان  فسفات به آلومينيم پلي -كرد استرانسيم بررسي عمل ،تحقيقم اين انجاهدف از 
 ،سنجي امپدانس الكتروشيميايي حاصل از آزمون طيفعوامل با استفاده از ، در اين راستا. استبوده كامل پوشش حفاظتي پايه اپوكسي تركيب 

برتـر  هـاي   تركيب، برداري لايهآزمون نتايج حاصل از بر اساس . شدضدخوردگي در مقايسه با فسفات روي تعيين ي  دانه رنگ ثرترين ميزانؤم
نشان داد فروروندگي  آزمونافزون بر اين،  .دادند ارائهغوطه وري ي  روزه 60 ي تري را طي دروهبالااستحكام چسبندگي  ،EISاز دست آوده  به

  .خواهد شد ها مانع از افت شديد سختي پوشش ،فسفات آلومينيم پلي -استرانسيمي  دانه رنگمناسبي از كارگيري درصدهاي  هبكه 
  

  يي، چسبندگي، سختيسنجي امپدانس الكتروشيميا حفاظتي، طيفي  بتونهضدخوردگي، ي  دانه رنگ كليدي هاي واژه
  
  
  

The effect of Strontium-Aluminum Polyphosphate Anticorrosion Pigment on Performance 
of Protective Epoxy Coating 

 
R. Naderi  A. Darvish  M. Mahdavian 

 
Abstract 
The main purpose of this research is to evaluate the performance of strontium-aluminum polyphosphate 
as an biocompatible zinc free anticorrosion pigment in formulation of the protective primer based on 
epoxy resin. Comparing with the zinc phosphate, the most effective content of the modified pigment was 
determined by the means of electrochemical impedance spectroscopy test. According to the results of 
pull-off experiment, the superior SAPP incorporated formulations resulted from EIS showed enhanced 
adhesion strength during the 60-day immersion period. Moreover, indentation test results showed that the 
effective concentrations of SAPP anticorrosion pigment can stop the decrease of coating hardness during 
the immersion period. 

  
Key Word Anticorrosion pigment, Protective primer, Electrochemical impedance spectroscopy, 

Adhesion, Hardness.  
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  مقدمه
انكـاري   نقش غيرقابل ،ضدخوردگيهاي  دانه رنگ  

ايـن  . نماينـد  مـي حفـاظتي ايفـا   پوشش كرد  را در عمل
مختلـف از جملـه   سـازوكارهاي   ي بـا ارائـه  ها،  تركيب

ــ ت الكتروشــيمياييســدكنندگي، فداشــوندگي و فعالي، 
ي هـا  ي در معـرض محـيط  هـا  قادرند تا رفتـار پوشـش  

 هـا  يي بـه آن هـا  آسيبكه  مخصوص زماني بهخورنده را 
بازدارنـدگي  سازوكار . [4-1] كننداصلاح  ،شود ميوارد 
 ـ ،ال از لحاظ الكتروشيمياييفعهاي  دانه رنگ ثير أتحت ت
سـت ها هاي شـيميايي و يـا الكتروشـيميايي آن    تفعالي، 

كردشـان   عمـل ، ها تبسته به اين نوع فعاليواكه  طوري هب
عوامـل مـؤثر    ثرترينؤماز . شود درون پوشش تعيين مي

 ها در ت آنميزان حلاليها،  دانه رنگكرد اين نوع  عمل بر
  ي عوامـل بازدارنـده  ، با ورود آب به پوشش .آب است

ا كه بر اثر انحلال جزئي در آب از تركيـب  ه اين تركيب
رسـانند تـا بـا     خود را به سـطح فلـز مـي    ،اند آزاد شده

. [5] دن ـاري بـر سـطح، خـوردگي را كنتـرل كن    ذگ ثيرأت
گونـه   ايـن  ،[7-5]مراجـع  از در برخـي   ،عبارت ديگر به

 ـي  دانه رنگعنوان شده است كه اگر  ال ضدخوردگي فع
عنوان مخـزن عوامـل بازدارنـده در نظـر بگيـريم،       را به
كـه   ها آن ي چون مجرايي است براي تخليه ت همحلالي

ينتيكي قابـل دسـترس   س ـصورت  هعوامل بازدارنده را ب
هـاي   دانـه  رنـگ دسـته از  اي از ايـن   هنمون. دهد قرار مي

كـرد بازدارنـدگي قابـل توجـه،      ضدخوردگي بـا عمـل  
 ـ هكه بهستند تركيبات پايه كرومات  بـودن   يت سـم علّ

با وضع قوانين سخت زيست محيطي در بسياري ها،  آن
-5,8] دانـد  شـده مصرف خـارج   ي از دايره ،از كشورها

اي در  ي فـراوان و گسـترده  هـا  پژوهش ،از اين رو .[11
و سـمي  تـر   كمو ي مناسب ها گزين يافتن جاي ي زمينه
انجام شده  ،ها كردي قابل رقابت با كرومات با عمل ،البته
كه ميزان سمي فسفات روي ي  دانه رنگ ،ابتدادر . است

 ،مـورد توجـه واقـع شـد    اسـت،  تـر   بسيار كمبودن آن 
بسـياري از  تركيب شـيميايي  در اكنون  اي كه هم گونه هب

بـا  . كنـد  مـي نقش اصلي را ايفا  ،ضدخوردگيهاي  هبتون
ايـن  كـه  دهنـد   مـي د نشـان  متعدهاي  گزارشحال،  اين
 ي فاصـله  ،كـرد ضـدخوردگي   از لحـاظ عمـل  دانه  رنگ

 ـو اين كرومات دارد هاي  بسياري با تركيب ت به حلالي
بنـابراين،   .[16-12] شـود  مربوط ميناچيز فسفات روي 

گزيني اين تركيـب بـا    يي متعددي از جمله جاها شيوه
منظـور   بـه اصلاح ساختار آن  ،هاي آلي يا حتي بازدارنده

در رويكـرد اصـلاح   . استشده پيشنهاد عيب، فع اين ر
بـوده  ايـن پـژوهش   نويسـندگان  نظـر  ورد ساختار كه م

پايه فسفات معرفـي  هاي  ي جديد تركيبها نسلاست، 
از طرف ديگر، برخـي از مهمتـرين    .[21-2,17] اند شده

 ـ  م و سـو نسل دوهاي  دانه نگر دليـل   هم پايـه فسـفات ب
پـس از نفـوذ    ،انتشار كاتيون فلزات سنگين نظيـر روي 

طور كامل  هپوشش، هنوز هم بي  دورن لايه هالكتروليت ب
ايـن  . [22,23] نيسـتند مطلوب محيط زيست از ديدگاه 

هـاي   دانـه  رنـگ تـا   ه اسـت آن داشت صنايع را برمشكل 
 ي عـاري از روي را روانـه   ضدخوردگي پايـه فسـفات  

 كـار اين انجام هدف اصلي از  ،يكلّ طور هب. بازار نمايند
يعني  ،اه كرد يكي از اين تركيب پژوهشي، ارزيابي عمل

ي  بتونـه در  ،)SAPP( استرانسيوم آلومينيم پلي فسـفات 
كامـل  تركيب شـيميايي  خصوص با  بهحفاظتي اپوكسي 

 ،مربوطـه هاي  ابتو كها  ها، مقاله مرور گزارش. باشد مي
وجود اطلاعات بسيار اندك در اين زمينه  ي دهنده نشان
تركيـب شـيميايي   يي با ها در اين راستا، پوشش. هستند

 ي اصلاح شدهي  دانه رنگحاوي درصدهاي مختلفي از 
ي مختلـف از جملـه   هـا  در معرض آزمون ،پايه فسفات

 چسـبندگي تعيين سنجي امپدانس الكتروشيميايي،  طيف
ــختي و ــذيري س ــرار گرفت ،پ ــدق ــوبِ  ن ــزان مطل ــا مي  ت

بـا فسـفات   مقايسه استرانسيوم آلومينيم پلي فسفات در 
  .دست آيد بهروي 

  

  تجربيهاي  روش
پوكسي ساخت ااز رزين  ،براي ساخت رنگ مايع. مواد
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 ـ )Epikote 1001(شل شركت  درصـد   75ات با مشخص
 وزن اكي والان اپوكسـي  و gr/cm398/0  چگالي ،جامد

)EEW(  عامل  .شداستفاده  475در حدودمـورد   پخت
 HA(رزين آميد محصول شركت پلياستفاده، رزين پلي

616 X 80 (چگـالي  جامـد،  درصـد   80ات با مشخص 

gr/cm395/0  بـود  240حدود عامل معادل هيدروژن و .
رزيـن اپوكسـي و   مربـوط بـه    EEWبا توجه به مقادير 

سبت اخـتلاط  نعامل پخت،  معادل هيدروژن مربوط به
هـاي  دانـه افـزون بـر رنـگ    .شـد انتخاب  1به  2 قريباًت

آلومينيم  -و استرانسيم) ZP(ضدخوردگي فسفات روي 
كه مقدار  SNCZساخت شركت ) SAPP(پلي فسفات 

ديگـر  اجـزاي  از  ،آورد شده اسـت  )1(جدول در  ها آن
ي ي ددانـه رنـگ توان به  مي ،ها پوششتركيب شيميايي 

ركننـده،  عنـوان پ ودر باريت و تالـك بـه  پ، اكسيد تيتانيم
، پراكنـده كننـده  شـامل عوامـل ضـدكف،    ( هـا  افزودني
مخلـوطي از  (و تينـر اپوكسـي   ) ركنندهتَو دهنده غلظت

ــل ك ــل اتي ــن، متي ــل گزايل ــون، بوتي ــال ت ليكــول و نرم
درصـدهاي  لازم به ذكر است كـه   .كرداشاره  ،)بوتانول

بر  ،ضدخوردگيهاي دانهرنگوزني انتخاب شده براي 
شـركت توليـد   مربوط به  تركيب شيميايي راهنمااساس 

  .اندبودهها دانهرنگ يدهنكن
 ـ كـه علـي  مهم آن است  ينكته   كـارگيري  هرغـم ب

 -ضدخوردگي استرانسـيم ي دانهرنگمقادير متفاوتي از 
غلظت حجمي  عامل، ها فسفات در پوششآلومينيم پلي

ثابـت  يميايي هـاي ش ـ  ي تركيـب  همهدر  PVC پيگمنت
 يش ـك لايـه با اسـتفاده از دسـتگاه   . داشته شده است نگه

پوشش ، (NEURTEK) نورتك مكعبي ساخت شركت
 Mild(سـاده كربنـي   ي سـطوح فـولاد   مورد نظر بر رو

Steel (ًســتن و بــا اســتفاده از اَصــيقلي شــده  كــه قــبلا
 شـدن پـس از سـپري   . شـد اعمال  ،اند گيري شده چربي

ميـل فراينـد پخـت، ضـخامت     منظـور تك  هفت روز بـه 
سـنج   بـا اسـتفاده از ضـخامت    هـا  خشك پوششي  لايه

ــالي  ــدوده Elcometer 456ديجيتـ  33 ± 3 ي در محـ

  .گيري شد اندازه ،ميكرومتر

سـنجي امپـدانس    طيف آزمونمنظور انجام  به. ها آزمون
بـا اسـتفاده از    هـا  ، پشت و اطراف نمونهالكتروشيميايي

كه  طوري هب، مخلوط بيزواكس و كولوفوني پوشانده شد
بـدون   ،متـر مربـع   سـانتي  4اي بـه مسـاحت    تنها منطقه

آمـاده شـده    فلزيهاي  هصفح ،سپس. پوشش باقي ماند
ور و  غوطـه درصد وزني كلريـد سـديم    5/3محلول در 

طيـف سـنجي    در معـرض آزمـون   ،دو مـاه مـدت  طي 
آزمـون  اين . قرا گرفتند )EIS(  امپدانس الكتروشيميايي

سه الكترودي شامل الكترود مرجـع  ي  مجموعهكمك  هب
، الكترود كمكـي از جـنس پلاتـين و    Ag/AgClاز نوع 

 .انجـام شـد   ،)رنگ شدهفلزي  ي صفحه(الكترود كاري 
اتولـَب  الكترودهاي مذكور بـه دسـتگاه    ،در اين آزمون

(Autolab)  ـ. شدندمتصل  در ، ونانجـام ايـن آزم ـ   رايب
 10 ي با دامنهاغتشاشي آزاد الكترود كاري مدار پتانسيل 

 10كيلـوهرتز تـا    10فركانسي  ي ولت در محدوده ميلي
بـا اسـتفاده از    ،ي حاصـل ها طيف. هرتز اعمال شد ميلي
 )Frequency Response Analyzer )FRA افـزار  منـر 
  .تحليل شدندو سازي  مدل

 پـس از اتصـال   ،استحكام چسبندگيتعيين آزمون   
كمـك چسـب دو    بـه متـر   ميلي 20قطر  هب )dolly( دالي

به سـطح پوشـش و سـپري     AralditTM اپوكسي جزئي
بـا اسـتفاده از دسـتگاه    ، بـراي پخـت  سـاعت   24شدن 
 ساخت شـركت   ®PosiTestنوع  (Pull-off)برداري لايه
 ASTM اسـتاندارد با بق اطمو  (DeFelsko) فلسكو دي

D4541، ي آماده ها نمونه ،ن منظورراي ايب. انجام گرفت
 7پس از  ،ي الكتروشيمياييها شده همانند بخش آزمون

 5/3وري در الكتروليت كلريـد سـديم    روز غوطه 60و 
. قرار گرفتند برداري لايهدر معرض آزمون  ،درصد وزني

بـا اسـتفاده    ،ها پوشش (HV) سختي ويكرز گيري اندازه
در . انجام شدVMHT نوع  Leica سنج سختي از دستگاه
نيـوتن   ميلي 1/98معادل با فرورونده نيرويي  ،اين راستا

 .نمود ميوارد  پوششثانيه به سطح  20زمان ت مد را به
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 ،سنجي يسختآزمون منظور انجام  به ها سازي نمونه آماده
كار رفته  بهي الكتروشيميايي ها آزمونبا روشي كه براي 

  . بود، يكي بود
  نتايج و بحث

ــك   ــايلش ــه ،)2(و  )1( ه ــاي ب ــب نموداره  ترتي
مدول مربوط به ( (Bode)بود و  (Nyquist) نايكويست

حاصـل از  ) فاز نسبت بـه فركـانس   يامپدانس و زاويه
عنـوان  را به سنجي امپدانس الكتروشيمياييآزمون طيف

در هاي شيميايي ارائـه شـده   ا استفاده از تركيببنمونه 
منظور استخراج اطلاعات به. دهندنشان مي ،)1(جدول 

مختلـف،  هـاي  مجموعـه مورد نياز براي تفسـير رفتـار   

معادل الكتريكـي  هاي با استفاده از مداربايد ميها  طيف
ــا  . شــوندمــدل  ــه پوشــش ب ــوط ب در نمودارهــاي مرب
 ،وري ت غوطهمختلف در تمام مدهاي شيميايي  تركيب

مـدار   ،ترتيـب ايـن  هب .شوند دو ثابت زماني مشاهده مي
كـرد  عمـل كـردن  قـادر بـه مـدل     )3( موجود در شكل

مـدار  . خواهـد بـود  فولادي در شرايط مـذكور   ي نمونه
سادگي، طيفي افزون بر  ،شكلاين اشاره شده در  معادلِ

طيف حاصل از فاوت را با ترين تكه كمكند  را توليد مي
عناصر موجود در آن افزون بر اين، . داردي نتايج آزمايش

  . خوبي قابل تفسير هستندبه

  
  مختلفهاي شيميايي تركيبهاي مورد استفاده در ركنو پها دانهرنگدرصد وزني  1جدول 

پوشش حاوي   
ZP  

  SAPPپوشش حاوي 
1  2  3  

  -  -  -  94/10  فسفات روي
  47/5  205/8  94/10  -  فسفاتآلومينيم پلي -استرانسيم

 

  
فلزي پوشش داده شده هاي لايهروي زير سنجي امپدانس الكتروشيميايي برحاصل از آزمون طيفنايكويست اي از نمودارهاي نمونه  1شكل 

 60پس از ) با درصدهاي مختلف(آلومينيم  -استرانسيمفسفات ضدخوردگي فسفات روي و پليهاي دانهرنگحاوي هاي شيميايي تركيببا 
  كلريد سديمدرصد  5/3وري در محلول روز غوطه
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  )الف(

  

          
  )ب(

  
فلزي پوشش داده شده با هاي لايهروي زير سنجي امپدانس الكتروشيميايي برحاصل از آزمون طيف بود نمودارهاياز  اينمونه  2شكل 
روز  3پس از ) با درصدهاي مختلف( آلومينيم -استرانسيمفسفات ضدخوردگي فسفات روي و پليي هادانهرنگحاوي هاي شيميايي تركيب

  كلريد سديمدرصد  5/3وري در محلول غوطه) ب(روز  60و ) الف(
  

  
  

وري ت غوطهددر تمام م مختلفهاي شيميايي تركيبفلزي پوشش داده شده با ي لايهرفتار زيرسازي مدار معادل الكتريكي براي مدل 3شكل 
.درصد كلريد سديم 5/3در محلول 
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تـوان بـا    مـي كردي مهـم را  چندين شاخص عمل  
سـتخراج  دسـت آمـده، ا  ي امپدانس بـه ها توجه به طيف

هـاي  دانهرنگبا در نظر گرفتن درصد مساوي از . نمود
 ـ هـا  طيـف در گونـه كـه   همـان و  ضدخوردگي طـور  هب

رنـگ حـاوي  اسـت، تركيـب   مشـاهده  قابل  يمحسوس
ثرتري را ؤكرد معمل ،پايه فسفات ياصلاح شدهي  دانه

مقـادير  بـه  بـا توجـه    ،عبارت ديگربه. ارائه نموده است
 ـها امپدانس در فركانس ي امپـدانس  ي پايين يا مدول كلّ

ــه ــوان يكــي از شــاخص ب ــا عن ــرد ي اصــلي عمــله ك
افـزودن   توان دريافـت كـه   مي ،دارپوششهاي  مجموعه
آلــومينيم پلــي -رانســيمضــدخوردگي استي دانــهرنــگ

بـا   هس ـيقامحفاظتي پايه اپوكسي در ي بتونهفسفات به 
يـك درصـد   ازاي بـه فسفات روي معمولي ي  دانه رنگ

. اسـت شده باعث بهبود خواص ضدخوردگي  ،مساوي
مختلف طي هاي شيميايي تركيببا  ها پايش رفتار نمونه

كـرد برتـر را اثبـات    اين عملثبات وري، روز غوطه 60
ــه. كــرد ــه ارائ ــا توجــه ب ــار توســط  يب ايــن نــوع رفت

ي دانـه رنـگ با مقـادير مسـاوي از   هاي شيميايي  تركيب
ازدارنده، رويكرد ديگري كه در اين تحقيق مورد نظـر  ب

بـود  هايي تركيبساخت پوشش بر اساس  ،قرار گرفت
تـري  كـم  (SAPP)ضدخوردگي ي دانهرنگكه از ميزان 
مربوط بـه   ي امپدانسها طيفبا رجوع به . ندبرخوردار
 در ،اصـلاح شـده  ي دانهرنگحاوي  3و  2هاي تركيب

اصـلاح شـده   ي دانـه رنـگ يابيم كه با كاهش مقدار  مي
كــرد  عمـل  2ي  تركيـب شــماره  ،ميـزان ســه چهـارم   بـه 

ي  دانـه  حـاوي رنـگ  پوشـش  بهتري نسبت به حفاظتي 
ــفات روي  ــن. داردفس ــا اي ــال،  ب ــي ح ــه وقت ــزان ك مي

بـه   SAPP سيوم آلومينيم پلي فسـفات استران ي دانه رنگ
كـرد نسـبت بـه     ، عمل)3 تركيب(يابد  مينصف كاهش 

. تــر اســت ضــعيف ZP روي فســفات حــاويتركيــب 
براي ايجاد حفاظت دانه  رنگاين ميزان  ،عبارت ديگر به

-ICPبا توجـه بـه نتـايج آزمـون     . ندك ميموثر كفايت ن

OES  [24] شده اسـت اشاره به آن قبلي  ي مقالهكه در، 
بـا   SAPP استرانسيوم آلومينيم پلي فسـفات ي  دانه رنگ

ــده ــل بازدارن ــيش ي انتشــار عوام ــر ب ــاتيون  ،ت ــي ك يعن
هنگام كه  فسفات استرانسيم و آنيون فسفات و حتي پلي

اسـت،  نفـوذ كـرده   ي پوشش  درون لايه بهتماس با آب 

ــكيل   ــانس تش ــهش ــترك  ي  لاي ــل مش ــافظ در فص مح
واضح است كه شروع . دده ميزمينه را افزايش /پوشش

و گسترش واكنش خوردگي در سطح فلز باعـث افـت   
. شـد پوشش اعمـال شـده خواهـد    ي  مجموعهمقاومت 
محافظ كه در حقيقت باعث اخلال  ي اين لايه ،بنابراين

ي الكتروشيميايي خوردگي در سطح ها در انجام واكنش
 ـ پوشش را بـه ي  مجموعهنزول مقاومت  شود، مي خير أت
محصـول اصـلي   هـا   يـون از طـرف ديگـر،   . انـدازد  مي

درون  هب ها نفوذ يون. ي الكتروشيميايي  هستندها واكنش
) يـوني (باعث افت مقاومت الكتروليتـي   ،پوششي  لايه
ي  لايـه قادرنـد تـا وارد   بـه دو روش   هـا  يـون . شود مي

ور  الكتروليتي كه در آن غوطهطريق از يا : پوشش شوند
ــد و  شــده ــقان ــا از طري ي  در نتيجــهك فصــل مشــتر ي
 ي رسوب چنـين لايـه  . [25]ي الكتروشيميايي ها واكنش

ي هـا  محافظي در فصل مشترك كـه در انجـام واكـنش   
از  ها نفوذ يونكند،  ميالكتروشيميايي مانع بزرگي ايجاد 

همـراه  اشكال با پوشش را درون  طرف فصل مشترك به
وضوح  هتوان ب ميرا پديده اين  ي نتيجهبنابراين، . كند مي

 طيف سـنجي امپـدانس الكتروشـيميايي    در نمودارهاي
)EIS(  هـاي   دانـه  رنـگ ي حـاوي  هـا  مربوط به پوشـش

فسفات مشـاهده   آلومينيم پلي -ماسترانسي ضدخوردگي
 ـ). 2 و 1هاي  تركيب(كرد  هـم   3تركيـب  ا در مـورد  ام
ي  دانــه رنــگتــر  تــوان حــدس زد كــه ميــزان كــم يمــ

عوامـل   باعث كاهش انتشار ،ضدخوردگي اصلاح شده
 ي لايـه رسـوب  شـانس   ،و بنـابراين  شـود  ميبازدارنده 

  .شدخواهد كم محافظ در فصل مشترك 
، مقاومـت  )4(شـكل  نتايج ارائه شـده در  با توجه   
خـوش تغييـرات    مختلف دستهاي  تركيبها با  پوشش

دليـل نفـوذ آب و    هاين معنا كه گاهي ب به ،بسياري است
جديـد يـا   ي هـا  ه، تشـكيل حفـر  رون لايـه د هـا بـه   يون

قبلي روندي كاهشـي  هاي  هحفر ي تر شدن اندازه بزرگ
حفــاظتي مقاومــت گــاهي هــم نمايــد و  را دنبــال مــي

ضـدخوردگي  هـاي   دانـه  رنگهاي برخوردار از  پوشش
 ـ در واقـع،  . يابـد  مي ايه فسفات افزايشپ ع در اثـر تجم

هاي انجـام شـده در حضـور ذرات     محصولات واكنش
موجـود در  هـاي   هز حفـر بخشي اممكن است ، رنگدانه
ــه نمودارهــاي موجــود . شــوندمســدود ي پوشــش  لاي
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نوع و ميـزان اسـتفاده از   گذاري ثيرأوضوح حاكي از ت هب
 هـر . باشـد  ها مـي  كرد حفاظتي پوشش بر عملدانه  رنگ

با نفـوذ آب   ،تر باشد چه ميزان تركيب ضدخوردگي كم
 ،رنگدانـه تماس با ذرات  ،دنبال آن پوشش و بهرون د به
شـوند و   مينتشر متري در محيط  كم ي امل بازدارندهعو

روي  اي محـافظ بـر   با كاهش شانس تشـكيل لايـه  اين 
عوامـل مـذكور بـراي    افزون بر اين، . سطح همراه است

 فيلم مجبور خواهند بود تا از  ،دستيابي به فصل مشترك
نيـز  نيـرو  مقاومت انتقال  .كنندتر عبور  اي ضخيم با لايه

 ،ضـدخوردگي ي  رنگدانهثير ميزان أممكن است تحت ت
بـا بـالا   . ))5(شـكل  ( رفتارهاي متفاوتي را بـروز دهـد  

ضدخوردگي در پوشش، احتمال ي  دانه رنگرفتن سهم 
ي  لايـه تشـكيل   ،انتشار عوامـل بازدارنـده و در پـي آن   

بـا   ،ين ترتيبا هب. يابد روي سطح افزايش مي محافظ بر
هاي  واكنش سطح،واقع بر ال كاهش مساحت مناطق فع

و شانس جدايش پيوند شوند  ميالكتروشيميايي محدود 
بر  ،در نتيجهو  يابد زمينه كاهش مي بين پوشش و سطحِ

بنـابراين،  . شـود  افـزوده مـي  نيرو مقادير مقاومت انتقال 
 SAPP1هاي  تركيبدر نيرو بالاتر بودن مقاومت انتقال 

تـر بـودن مقاومـت     توان ناشي از بيش را مي SAPP2و 
. روي سطح دانست اي محافظ بر وشش و رسوب لايهپ

هر چه پوشش مقاومت بالاتري داشته باشـد، ممانعـت   
عمـل   بـه  -Clورود عوامل مهـاجم نظيـر   براي تري  بيش
روي سطح  اي بر با تشكيل لايه ،از طرف ديگر. آورد مي

پركـردن   فراينـد بـا  اكسيدي را نيز از  ي كه تقويت لايه
هـاي   واكـنش  ،همـراه دارد  بـه  (pore plugging) حفـره 

سـطح منـاطق   و  شـوند  ميالكتروشيميايي دچار اخلال 
و احتمال جدايش پوشـش از روي  يابد  ميال كاهش فع

كـه  رسـد   نظـر مـي   بـه جـال،   بـا ايـن  . شود كم ميسطح 
 SAPP3 در مورد تركيب تقويت فصل مشتركسازوكار 

كـارايي   ،نـامحلول ديگـر  هـاي   از طريق رسوب تركيب
غلبـه  تر پوشش بـر آن   لازم را ندارد و جذب آب بيش

فرايند جدا شـدن   ،تر صورت كه آب بيش ينا هبكند،  مي
عبارت ديگر،  به. كند پوشش را از سطح زمينه تسهيل مي

دليــل كــاهش بــيش از حــد ميــزان  هتركيــب بــدر ايــن 
 احتمـالاً  ،فسـفات  آلـومينيم پلـي   -استرانسيمي  دانه رنگ

نتشـر  متـري در محـيط      بسـيار كـم   ي ارنـده عوامل بازد
محـافظ در فصـل    ي شـانس تشـكيل لايـه    شـوند و  مي

بسيار مهم اشاره  ي به اين نكتهد باي. شود كم ميمشترك 
ي  دانـه  رنـگ بـالاتر   ت  نسـبتاً حلاليمنفي تأثير نمود كه 

SAPP  زمـان  ابتداي خصوص در  بهبر مقاومت پوشش
در  ،عبـارت ديگـر   به. وضوح نمايان است به ،وري غوطه

ضـدخوردگي  ي  دانـه  رنـگ ي حـاوي  هـا  مورد پوشـش 
عامـل  فسـفات، افـت ناگهـاني     آلومينيم پلي -استرانسيم

عامــل كــاهش شــديد  ،تبــع آن مقاومــت پوشــش و بــه
گـر   بيان ،وري ل غوطهاو روزِ 10در نيرو مقاومت انتقال 

درون پـس از  نفـوذ  آب بـه    . مهـم اسـت  ي  نكتـه اين 
خشي از شود تا ب باعث ميدانه  رنگين پوشش، انحلال ا

ي پراكنـده   دانـه  رنـگ فضاي اشغال شده توسـط ذرات  
. دهدبجاي خود را به حفراتي پر از آب زمينه، شده در 
چگــونگي تغييــرات اســتحكام چســبندگي  ،)6(شــكل 
 ـ    هاي  مجموعه ر مختلف پوششـي بـه سـطح فـولاد را ب
كلريـد  درصـد   5/3وري در محلـول   زمان غوطهحسب 

پوششي هاي  مجموعهچه تمام  اگر. دهد م نشان ميسدي
 ـ كننـد،  روندي نزولي را دنبال مـي  ا نسـبت تغييـرات   ام

ممكـن  دانه  رنگواضح است كه حضور . متفاوت است
رونـي  و افزايش تـنش د شرايط موئينگي است به ايجاد 

ها  از طرف ديگر، تشكيل رسوب. شوددر پوشش منجر 
موجود در هاي  هرحفشدن روي سطح زمينه، مسدود  رب

هاي انجام  ع محصولات واكنشتجمي  نتيجهپوشش در 
ــه، و رنــگشــده در حضــور ذرات  ــزان افــزايش  دان مي

 ـ ،[26] لايهاي شدن  شبكه افـزودن  هـاي   تاز جمله مزي
ايـن  بـا توجـه بـه    . روند شمار مي بهتركيب به دانه  رنگ
 ـهـا،   مزيت يـك هفتـه   مـدت  رسـد كـه تـا     نظـر مـي   هب
سفات روي ي ف دانه رنگاي حضور ه توري، مزي غوطه

برتـري  ) اصـلاح شـده  ي  دانـه  رنگحضور (آن نبود به 
مقادير استحكام چسبندگي  است كه در حالياين  دارد،

را نشـان  مطلـب  عكس اين  ،وري روز غوطه 60پس از 
ختلف پوششي، بهترين هاي م مجموعهدر ميان . دهد مي

و  SAPP1 هـاي  تركيـب  كرد در مجموع متعلق بـه  عمل
SAPP2 ــي ــد م ــده  . باش ــلاح ش ــب اص ــه  ي تركي پاي

 ،روي سـطح  با تشكيل رسوبي محـافظ بـر   ،فسفات پلي
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وجـود   بهفولادي  ي نمونهراي ترين حفاظت را ب مطلوب
هـاي   ت براي انجام واكـنش ايجاد محدودي. آورده است

ــود خــواص   ــيميايي در فصــل مشــترك و بهب الكتروش
 ون جـز تـوا  چسبندگي پوشش بـه سـطح زمينـه را مـي    

اخـتلاف  . حسـاب آورد  هرسوب ب ي اين لايههاي  يتمز
ها نسـبت   قابل ملاحظه در ميزان چسبندگي اين پوشش

روز  60پـس از   SAPP3و  ZPحـاوي  هـاي   تركيببه 
كاهش ناچيز استحكام چسـبندگي  افزون بر وري  غوطه

بـر درسـتي    يگواه ،ها پس از حدود دو ماه اين پوشش
 SAPPحاوي هاي  تركيب چه اگر .دنباش اين مطلب مي

 ـ ZPنسبت بـه    ـ   هب ت بـالا دليـل برخـورداري از حلالي، 
وري بـه   ترين جايگاه را پس از هفـت روز غوطـه   پايين

 ـ ،انـد  خود اختصاص داده ام لايـه و ت تشـكيل  ا خاصـي 
ــدود  ــدن حمس ــرش ــاي  هف ــش  ه ــود در پوش ــا موج ب
ت ، زوال چسبندگي را در طولاني مد2و  1هاي  تركيب
لايـه  كـردن  كه عدم رسوب  در حالي ،ستاكرده كنترل 

، افت چسـبندگي پوشـش   ZPروي سطح در حضور  بر
وري در  روز غوطـه  60را پـس از  دانـه   رنگحاوي اين 

 تـر از  پـايين  يمقادير كلريد سديم بهدرصد  5/3محلول 
افزون . استشده باعث  SAPP2و  SAPP1 هاي تركيب

كـه  ن داد نشا برداري لايه تايج حاصل از آزمونبر اين، ن
 ،اصلاح شـده ي  دانه مقدار رنگ ي كاهش بيش از اندازه

  .بر چسبندگي آن به سطح زمينه داردنامطلوبي  اثر

  

  
  وري  اه غوطهدو ممختلف طي هاي  تركيبپوششي با هاي  مجموعهمقاومت پوشش مربوط به عامل تغييرات  4شكل 

  .كلريد سديم درصد 5/3در محلول 
  

  
  وري  ماه غوطهدو مختلف طي هاي  تركيبپوششي با هاي  مجموعهمربوط به نيرو مقاومت انتقال  عاملتغييرات   5شكل 

  .لريد سديمدرصد ك 5/3در محلول 
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  60وري  غوطهي  روزه 60 ي مختلف پوششي به سطح فولادي طي دورههاي  مجموعهاستحكام چسبندگي  6شكل 

  .كلريد سديم درصد 5/3در محلول 

  
هـاي   مجموعـه مربوط بـه   وندگيوفر نتايج آزمون  

ي  دانـه  رنـگ آميـد حـاوي دو    پلي/پوششي پايه اپوكسي
روز  60و  7مختلف پس از هاي  تركيبضدخوردگي با 

در  ،كلريــد ســديمدرصــد  5/3وري در محلــول  غوطــه
با توجـه بـه مقـادير    . استداده شده نمايش  )7(شكل 
مختلف پوششي طي دو هاي  سختي مجموعه اي مقايسه
اي را  نتايج قابل ملاحظـه ، وليتوري در الكتر طهماه غو

عبارت ديگر، تغييرات پـس از   به. كردتوان استخراج  مي
كلريد سـديم  درصد  5/3وري در محلول  روز غوطه 60

سختي ترين افت  بر اين اساس، بيش. جالب توجه است
فسفات  آلومينيم پلي -در مورد پوشش حاوي استرانسيم

هـاي   كـه پوشـش   صـورتي  درشد، مشاهده  3تركيب با 
را ســختي بــالاترين ) 1تركيــب ( SAPPو  ZPحــاوي 
  .داشتند
 نتـايج  ين نكته ضروري است كه بـر اسـاس  بيان ا  
نسـل  ي  دانـه  رنـگ هاي الكتروشيميايي، افـزودن   آزمون

 ،1تركيـب  در طراّحي شـده  مقدار  جديد پايه فسفات به
نقش قابل توجهي را در بهبود خواص حفاظتي پوشش 

عنـوان   بـه  ،پوشـش  ي لايـه نفوذ آب به . كرده است ايفا
هـا پـس    افت سختي پوششتهاي ترين علّ يكي از اصلي

ــه 60از  ــه روز غوط ــي  وري ب ــمار م ــه . رود ش از جمل
 م و بـازتر شـدن   پيامدهاي حضور آب در پوشش، تـور

منظور تفسير تغييرات ايجاد شده  به .باشد ساختار آن مي
سنجي امپدانس  مون طيفتوان به نتايج آز ميسختي، در 

طيف  هاي دادهبا مطابق . كردالكتروشيميايي نيز استناد 

، پوشـش حـاوي   EIS سنجي امپـدانس الكتروشـيميايي  
ــدود  ــفات روي پـــس از حـ ــه 7فسـ  ،وري روز غوطـ

تـرين   كه كم در حاليداشته است، ترين مقاومت را  بيش
. اختصاص يافت SAPP1تركيب مقاومت به پوشش با 

ـ  ي  دانه رنگي ت بالاحلالي  ا شـدن  اصـلاح شـده و مهي
له ئدليل ايـن مس ـ  احتمالاً ،تر آب شرايط براي نفوذ بيش

ــه  ــداي غوط ــه در ابت ــمار  وري ب ــيش ــورد . رود م در م
نسل جديد نيـز بـه ايـن    ي  دانه رنگي حاوي ها پوشش

كـه حـاوي    1تركيـب  . كـرد تـوان اشـاره    مـي موضوع 
 طبيعتـاً  ،دباش ـ مـي دانه  رنگترين مقدار از اين نوع  بيش
 باشـد،  ترين افت مقاومت نيز برخـوردار   از بيشبايد  مي
 ـ ا ايـن رونـد پـس از غوطـه    ام   ت تــا وري طـولاني مـد

و  SAPPتـر   انحـلال بـيش  . كرده اسـت حدودي تغيير 
احتمــال  ،بازدارنـده  هـاي  تـر عامـل   رهاسـازي گسـترده  

ي  نتيجـه موجود در پوشش در هاي  هحفرشدن مسدود 
هاي انجـام شـده در حضـور     شع محصولات واكنتجم

و تقويت فصل مشترك از طريق رسوب دانه  رنگذرات 
رونـد   .دادمحافظ در اين مكان را افزايش ي  كردن لايه

نيز ايـن  نيرو تغييرات مقاومت پوشش و مقاومت انتقال 
عبـارت ديگـر، عوامـل     بـه . كننـد  مـي ه را تقويت فرضي
 تركيـب تـر سـختي پوشـش در     الذكر از افت بيش فوق

SAPP2  خصوص  بهوSAPP1،  در كنند،  يمجلوگيري
از دليل وجود مقدار ناكـافي   هب SAPP3تركيب كه  حالي
بهـره اسـت و    بيويژگي اصلاح شده از اين ي  دانه رنگ

  .دادترين سختي را نشان  كم ،پس از دو ماه
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  روز  60و  7ولادي پس از روي سطوح ف مختلف پوششي اعمال شده برهاي  سختي ويكرز مجموعهمقادير   7شكل 

 .كلريد سديمدرصد  5/3وري در محلول  غوطه

 

  گيري نتيجه
تــا شــده اســت ســعي  ،در ايــن طــرح پژوهشــي  

ي  تركيـب بتونـه  در  SAPPي  دانه رنگموثرترين ميزان 
رايج فسـفات روي از  ي  دانه رنگبا  هسيقاماپوكسي در 
واص ضـدخوردگي، اسـتحكام چسـبندگي،    ديدگاه خ ـ

 طيـف  يها آزمون. دست آيد بهيري و سختي پذ انعطاف
روز  60مـدت   بـه  EIS سنجي امپدانس الكتروشـيميايي 

نسـل  ي  دانـه  رنـگ كرد  عملبرتري  ،ها وري نمونه غوطه
. آشكار سـاخت با درصد يكسان  ZPنسبت به جديد را 
تـا   SAPPي  دانـه  رنگي با كاهش ميزان حتّ ،اين برتري

شـدن  ا نصـف  ام، شتنيز ادامه دا) 2تركيب (چهارم  سه
باعث افـت مقاومـت پوشـش    تركيب در  SAPPمقدار 

مختلـف  هـاي   تركيبارزيابي استحكام چسبندگي . شد
در رونـدي نزولـي   داشتن حاكي از آن بود كه با وجود 

كـرد در   پوششـي، بهتـرين عمـل   هـاي   ي مجموعـه  همه
كاهش بـيش  . بود SAPP2و  SAPP1ق بهمتعلّ ،مجموع
 3تركيـب  اصلاح شـده در  ي  دانه رنگميزان  ي از اندازه

نشـان  در استحكام چسـبندگي   انيز اثر نامطلوب خود ر
پس نيز نشان داد كه فروروندگي آزمون در نهايت، . داد

تـر عوامـل    رهاسـازي گسـترده   ،وري دو ماهـه  از غوطه
هـاي   هحفـر شـدن  مسـدود   ،آني  در نتيجهبازدارنده و 

انع از م ـ ،ت فصل مشتركتقوينيز موجود در پوشش و 
و  SAPP1هاي  تركيبي با ها افت شديد سختي پوشش

SAPP2 پوششــي ي  مجموعــه. شــدندSAPP3  نيــز
 هاي ديگـر  تركيببا  هسيقاما در سختي رترين مقدار  كم

  .  داشت
  

  تشكر و قدرداني
ــه از    ــندگان مقالـ ــت از   نويسـ ــندوق حمايـ صـ

معاونــت علمــي و و  گــران و فنــاوران كشــور پــژوهش
ايـن  از ري بابت حمايـت مـالي   فناوري رياست جمهو

ــماره  ــا ش ــي ب ــرح پژوهش ــدرداني  ،89000395 ي ط ق
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  1393 ،دوشماره پنجم، بيست وسال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه
  

نيتريد  -نيكلي مركب  مادهدهي الكتروشيميايي پوشش نانوعوامل سطحي آنيوني و كاتيوني بر رسوبتأثير 
  متيتاني

 
 )3(رويا آقابابازاده      )2(ابوالقاسم دولتي   )1(نفيسه پرهيزكار

    چكيده
زمينـه فلـزي اسـتفاده    ي مركـب   مـاده هاي ساخت پوشش هزينه و دما پايين است كه براي روشي كممواد مركب، دهي الكتروشيميايي وبرس
عنـوان   بـه  ،هـاي مختلـف  در غلظت متيل آمونيمستيل تري و كاتيوني دسيل سولفاتسديم دواز عوامل سطحي آنيوني  ،در اين تحقيق .شود مي

چگـالي  ، راتام آبكاري استفاده شد و غلظت ذعنوان حم ام واتس بهاز حمافزون بر اين، . شداستفاده  نيتريد تيتانيم -لنيكافزودني در پوشش 
كه عامل سطحي آنيـوني   ندنتايج نشان داد .شدانتخاب  rpm 450و  g/lit 30،A/dm2  4 برابر با ترتيب به جريان و سرعت تلاطم الكتروليت

منجر به  ،تا مقدار بهينه دسيل سولفاتسديم دوافزايش غلظت . شودميي مركب  مادهتر ذرات در پوشش  ور بيشنسبت به كاتيوني، سبب حض
دسـيل  سـديم دو بهينـه حـاوي   ي مركـب   مـاده سختي پوشش نيكل خالص و نانو. شدها تر نانوذرات در پوشش تر و بيشپراكندگي يكنواخت

گيگاپاسـكال   23/3بـه   86/1 از ،كه سختي پوشـش در حضـور ذرات   ندنشان داد شد و نتايج گيرياندازه AFMستگاه با استفاده از د، سولفات
  .يابدافزايش ميهم مقاومت به سايش افزون بر اين، و  يابدافزايش مي

   .رميد، ستيل تري متيل آمونيم ب، سديم دودسيل سولفاتو كاتيوني امل سطحي آنيونيو، عي مركب مادهنانو كليدي هاي واژه

  
  

The Effect of Anionic and Cationic Surfactants on Electrodeposition of Ni/TiN 
Nanocomposite Coating 

 
N. Parhizkar   A. Dolati      R. Aghababazade 

 
Abstract 
Electrodeposition of composites is a low-cost and low-temperature method, which is used to make metal 
matrix composite coatings. In this study, various amounts of surfactants of anionic sodium dodecylsulfate 
and cationic cetyltrimethylammonium bromide were used as additives in composite coating of Ni/TiN. 
Watts bath was used as the plating bath with the concentration of particles, current density and agitation 
speed which were considered to be 30g/lit, 4A/dm2 and 450rpm, respectively. The results showed that the 
anionic surfactant causes more particles to be present in the composite coatings compared with cationic 
caused. An increase in the SDS concentration to the optimal value led to more uniform dispersion of 
nanoparticles in the coating. The hardness of pure nickel and optimal composite coating SDS were 
measured by AFM and the results showed that the hardness of coating, in the presence of particles, 
increases from 1.86 to 3.23 GPa, and its wear resistance showed an increased value. 
 
Key Words  Nanocomposite, Anionic and cationic surfactants, Sodium Dodecylsulfate, Cetyltri Methyl 

Ammonium Bromide. 
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 قدمهم
دستبراي روشي ، دهي الكتروشيمياييرسوبفناوري   

دهـي  رسـوب . اسـت مـواد مركـب   هاي بي به پوششيا
ت از طريق افـزودن ذرا  ،ي فلزيزمان ذرات و زمينه هم

، TiNاز قبيـل  ( ميكرومتـري يـا   با ابعاد نانومتري جامد
AlN ،SiC ،Al2O3  انجـام   به الكتروليـت ) ها مانند آنو
ي مهندسي، عمدتاً عنوان يك ماده يكل بهن .[1] گيردمي
 هـاي كاربرد .]2[شود  ميي فلزي استفاده عنوان زمينه به

شاملِ سـطوح   ،دهي الكتروشيمياييهاي رسوبپوشش
كاري، ابـزار بـا سـختي     مقاوم به سايش و خراش، روان

منظـور   و بـه با استحكام بخشي پراكندگي بالا، آلياژهاي 
 دنباش ـو خـوردگي داغ مـي  ايش حفاظت در برابر اكس ـ

]3[ .تمايـل بـه    ،كاري ام آبذرات سراميكي ريز در حم
هـا زيـاد    دارند، زيرا انـرژي سـطحي آن  اي شدن  خوشه
، قدرت يـوني بـالاي الكتروليـت و    افزون بر اين. است

ام هـم باعـث تشـديد    خنثي در حمغلظت بالاي ذرات 
ورود ذرات . شـود شـدن مـي  اي خوشهتمايل ذرات به 

منجـر بـه افـت خــواص     ،شـده بـه پوشـش   اي وشـه خ
بـا اسـتفاده از عوامـل    بنابراين، . ]4,5[ شودمكانيكي مي

كـاهش  اي شدن هخوشتا كنند سطحي مناسب سعي مي
آنيـوني،   -1ي عوامل سطحي به چهار دسته .]8-6[ يابد

-تقسـيم مـي   ،غيريـوني  -4دويوني و  -3كاتيوني،  -2

بـر  با جـذب   ،ني و آنيونيهاي كاتيوتوزيع كننده. شوند
ــردن آن  ــاردار ك ــطح ذرات و ب ــداري  روي س ــا، پاي ه

هـاي  كه توزيع كننـده در حالي ،كنندالكتريكي ايجاد مي
دهنـد و  بـار الكتريكـي ذرات را تغييـر نمـي     ،غير يوني

روي سطح ذرات، پايـداري فيزيكـي   بر صرفاً با جذب 
ها كنندهاي كه در استفاده از توزيع لهئمس. كنندايجاد مي

ها بايد به سرعت ت دارد اين است كه توزيع كنندهاهمي
هـا  آنشـدن  اي خوشـه جذب سطح ذرات شوند تـا از  

كـه سـرعت   انـد  مطالعـات نشـان داده  . جلوگيري كنند
از توزيـع  بـيش  بسيار  ،هاي كاتيوني جذب توزيع كننده

طوري كه در زمان  به ،هاي آنيوني و غيريوني استكننده
ها جذب فصـل مشـترك   تري از آن ار بيشمقد ،كوتاهي

ــي ــود ذرات م ــديم  . ]9[ ش ــل ســطحي س ــزودن عام اف

سيل سولفاتدود (SDS)،   سبب بهبود پراكنـدگي ذرات
SiC  و افزايش مقـدار نـانوذرات   مخلوط معلّق درSiC 

در ايـن  . ]10[ شودميآن ي نيكل و يكنواختي  در زمينه
ــژوهش ــاتيوني ،پ ــوني و ك ــي آني و  SDS ،از دو افزودن

CTAB،  بـر  اين دو افزودنـي  تأثير و شده است استفاده
آن نيـز، تـأثير   ميزان افزايش درصد ذرات در پوشش و 

 هايصـوير ت. ه اسـت دهي بررسي شدبر سرعت رسوب
ه ها تهيپ الكتروني روبشي نيز از اين پوششميكروسكُ

هـا بررسـي    ثر بودن آنؤو مذرات  ي و مقادير بهينهشد 
  .شد

  
  روش تحقيق

 ـ ،در اين تحقيق   كـاري   آببـراي  ام واتـس  از حم
نيتريد تيتانيوم استفاده  -نيكلي مركب  مادههاي پوشش

 ـ  .شد ايط ام مـورد اسـتفاده و شـر   تركيب شـيميايي حم
تمامي  .اند آورده شده )1(در جدول  ،هاكاري نمونه آب

رك  سـاخت شـركت    ،مورد استفادههاي  تركيب و بـا  مـ
زيرلايـه از ورق   .انـد  بـوده خلوص بالا و آزمايشـگاهي  

 5ترتيب  متر و طول و عرض بهميلي 1مس با ضخامت 
ي  اندازه بهدهي سطح پوشش. شدمتر انتخاب سانتي 1و 
محـدود كـردن   بـراي  ربع انتخاب شـد و  متر مسانتي 1

از ورق . از چسب عايق بـرق اسـتفاده شـد    ،ابعاد نمونه
عنـوان آنـد بـراي     بـه  ،مترسانتي 2 و 5/1ابعاد  پلاتين به
 سـازي و بـر   منظـور آمـاده   بـه . شددهي استفاده پوشش
ــهدر اكســيدهاي ســطحي كــردن طــرف  ــا، از زيرلاي ه
و  1000، 600 ،240ترتيـب   هاي بـه  با درجه هاي سنباده
 15ت مـد  بـه  ،گيـري چربيعمليات . استفاده شد 3000

صـوت   مـافوق ستن تحت امـواج  شر حاوي اَدقيقه در بِ
پـس از محـدود كـردن ابعـاد زيرلايـه      . صورت گرفت

دهـي  ها قبل از انجام پوشـش توسط چسب برق، نمونه
 V H2SO4%50(ثانيه در محلول اسيدشويي  10ت مد به

+ 20%V HNO3 + 15%V HCL + 10%V H2O ( قرار
. شسته شـدند  ،با آب دوبار تقطير شده ،و سپس ندگرفت

سـتگاه  دي وسـيله  به ،دهيحين رسوبمورد نياز  تلاطم
متري اعمال سانتي 1مغناطيس زن مغناطيسي آيكا و  هم
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ــهو  كــاري قبــل از انجــام آب. شــد ن منظــور شكســت ب
دقيقـه در   30ت مـد  احتمـالي، محلـول بـه   هـاي   خوشه

 ـ. قـرار گرفـت  فراصـوت ضـرباني   تگاه دس ـ ات مشخص
و  SDS سـديم دودسـيل سـولفات    امل سطحيوع

مـورد   CTAB سـتيل تـري متيـل آمـونيم برميـد      
  .اند آمده )2(در جدول  ،استفاده

  
كاري  ام مورد استفاده و شرايط آبتركيب شيميايي حم 1جدول 

 هانمونه
  

 مقدار اجزاء و شرايط
 240 (g/lit) (NiSO4.6H2O) سولفات نيكل

  40 (g/lit) (NiCl4.6H2O)كلريد نيكل 
  30 (g/lit) (H3BO3)اسيد بوريك 
  C° 5 ± 50  دما
Ph 4 ± 0/2  

 (A/dm2)  4 اعمالي جريانچگالي 

 (rpm) 450 سرعت تلاطم الكتروليت

 TiN 30 (g/lit)غلظت ذرات 

 غلظت عامل سطحي 

SDS 

  غلظت عامل سطحي 
CTAB 

0 , 0/05 , 0/1 , 0/2 , 
0/3 , 0/4 , 0/6 , 0/8 

(g/lit) 
0 , 0/05 , 0/1 , 0/2 , 

0/3 , 0/4(g/lit) 

  
  ات عوامل سطحي مورد استفادهمشخص 2جدول 

جرم مولي  شيمياييتركيب   عامل سطحي
(g/mol)

سديم دودسيل 
  NaC12H25SO4 288/38  سولفات

متيل  تري ستيل
رميدآمونيم ب  C19H42BrN  364/45  

  

بـا ميـانگين    ،ه شـده در ايـن تحقيـق   پودر اسـتفاد   
 19ي  و مساحت سطح ويـژه نانومتر   40يي دانهاندازه

در پژوهشـگاه علـوم و فنـاوري    مترمربع بر گرم،  31تا 

 ي ايكـس الگوي پراش اشعه. [11]شد تهران تهيه  رنگ
ي  نتيجه. آورده شده است )1(در شكل  ،TiNمربوط به 

 1420-038-00ي  شـماره بـا كـد مرجـع    دست آمده،  به
  .تطبيق داده شد

  
  TiNي ايكس از پودر الگوي پراش اشعه  1شكل 

  
دهـي، وزن  گيري سـرعت رسـوب  منظور اندازه به  
ت دقّ دهي بهسازي و قبل از پوششها بعد از آمادهنمونه

 گيري رقم اعشار اندازه 4با ترازوي ديجيتالي ي  وسيله هب
جديد زن سازي سطح، و دهي و پاكشد، بعد از پوشش

گيري شـد و بـا توجـه بـه زمـان      ها مجدداً اندازهنمونه
دهــي شــده، ســرعت دهــي و ســطح پوشــشرســوب
رفولـوژي سـطح   بررسـي م . دسـت آمـد   دهي به رسوب
 (SEM)پ الكتروني روبشـي  توسط ميكروسكُ ،هانمونه

منظــور  بــه. صــورت گرفــت IROSTســاخت شــركت 
از روش  ،هـــاتركيــب شــيميايي پوشــش    ي مطالعــه 

طيف نگاري انـرژي اشـعه ايكـس سـاطع      نگاري طيف
مـورد اسـتفاده،    EDSدسـتگاه  . شـد استفاده  EDS شده

پ دسـتگاه ميكروسـكُ   بود كه بـه  IROSTتوليد شركت 
درصد  ،در اين روش .الكتروني روبشي متصل شده بود

دسـت   بهنتايج تعيين شدند و  Tiو  Ni هايوزني عنصر
و  Niرصد حجمـي  به د ،زيري  رابطهاز آمده با استفاده 

TiN  شدندتبديل.  
Vs(X) = M(X)/ρ(X)                                    )1(      
 

%V = ((atom%(Ti)×Vs(TiN)) / (atom%(TiN) ×  
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Vs(Ni) + atom%(Ti)×Vs(TiN)) ×100               )2(  
ي دهنـده  ترتيب نشان به ρ(X)و  M(X) در آن، كه  

 ـ چگـالي  جرم اتمـي و   حجـم   X ،VS(x)ي هاتمـي گون
 TiNدرصـد حجمـي ذرات    Vو  Xي مخصوص گونه

  .[12] باشدمي Ni-TiNدر پوشش 
ي توليـد شـده،   ي مركب بهينه سختي پوشش ماده  

ي نـانومتري الماسـي دسـتگاه    با اسـتفاده از فرورونـده  
AFM گيري شد و با سختي پوشش نيكل مقايسه اندازه
 ـاين دستگاه داراي يـك فرورونـده  . شد انومتري بـا  ي ن

فرورونده را سه مثلث  كه سه ضلع هرمِبود نوك هرمي 
نيـروي   ،در ايـن روش . ادنـد دالزاويه تشكيل مي راست
ت در مـد و ميكرونيوتن با سرعت ثابت  5000 عمودي

ير در تـأخ ثانيـه   10و پـس از  شد ثانيه اعمال  30زمان 
، بـاربرداري  نيـرو اعمـال   اعمال نيرو، با همان سـرعت 

  .شدانجام 
هـا نيـز   مقاومت به خـراش و اصـطكاك پوشـش     

يـك   ،در اين آزمـون . شدبررسي  AFMتوسط دستگاه 
 فرورونـده به ) ميكرونيوتن 5000(ن يمعنيروي عمودي 

در جهـت افقـي   نيـرو،  ي تحت و فروروندهشد اعمال 
داده روي سطح پوشش حركـت  بر ميكرومتر  4ميزان  به

ورونـده و  مكان عمودي فر تغيير ين حين،و در همشد 
مـت مـاده در برابـر حركـت     ويروي افقي ناشـي از مقا ن

تغيير مكـان افقـي   . شدبر حسب زمان رسم  ،فرورونده
هـا  براي تمام نمونه ،فرورونده و نيروي عمودي اعمالي

  .در نظر گرفته شده بودثابت 
 

  نتايج و بحث
  دهياثر عوامل سطحي بر سرعت رسوب

رفولوژي ر معوامل سطحي بتأثير منظور بررسي  به  
دام افتاده در پوشـش،   پوشش و درصد حجمي ذرات به

 سـديم دودسـيل   از هـاي مختلـف  غلظتبا هايي نمونه
ــد  و SDS ســولفات ــونيم برمي ــري متيــل آم  ســتيل ت

CTAB سرعت رسـوب  ،)3(و  )2(شكل . نده شدتهي-

و  SDSرا بــر حســب غلظــت مواد مركــب دهــي نــانو
CTAB در طـور كـه    همـان . دن ـدهدر محلول نشان مي

ا افـزايش غلظـت   شود، ب هاي اين شكل ديده ميتصوير
دهي پوشش ، سرعت رسوبSDSعامل سطحي آنيوني 

در  SDSدليل جذب  بهوقوع اين پديده . يابد كاهش مي
تحقيقـات  . بوده اسـت ي مانع سطح كاتد و تشكيل لايه

به الكتروليت، از رسـوب   SDSكه افزودن اند  نشان داده
دهي الكتروشيميايي رسوب ي هحل اوليدر مرا +Ni2يون 

جـذب   SDSاين اسـت كـه   آن دليل . كندجلوگيري مي
ر سد انـرژي  بايد ب +Ni2 ،شود و بنابراين سطح كاتد مي

ي جـذب  غلبه كند تا بتواند از ميان فضاهاي خالي لايه
در سطح كاتـد رسـوب   اين ترتيب،  بهشده عبور كند و 

ي نيكل از ميـان لايـه  ي عبور يون مرحله ،بنابراين. كند
دهي يند رسوباي فري كنترل كنندهجذب شده، مرحله

گـي قـويي ايجـاد    ممانعـت كننـده  تـأثير   SDSو است 
اهده مش ـ )3(شـكل  در طـور كـه    همـان . [13] كنـد  مي
 SDSبـا  نيـز رفتـاري مشـابه     CTAB، افـزودن  شود مي

  .دهدنشان مي
  

  
  

نيتريد تيتانيم  -نيكلي مركب  مادهدهي نانوسرعت رسوب 2شكل 
 30ام حاوي حمدر  SDSبر حسب غلظت عامل سطحي آنيوني 

g/lit TiN  4جريان با چگالي A/dm2  450و سرعت تلاطم rpm.  
  

  
  

نيتريد تيتانيم  -نيكلي مركب  مادهدهي نانوسرعت رسوب 3شكل 
ام حاوي حمدر  CTAB بر حسب غلظت عامل سطحي كاتيوني
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30 g/lit TiN  4ن جريابا چگالي A/dm2  450و سرعت تلاطم 

rpm.  

  عوامل سطحي بر ميزان حضور تأثير بررسي 
  ذرات در پوشش

درصد حجمي نانو ذرات نيتريـد تيتـانيم   تغييرات   
لظـت  غبر حسـب  ي مركب  مادهدام افتاده در پوشش  به

نشـان داده   )4(در شـكل   ،SDSعامل سـطحي آنيـوني   
ايش بـا افـز  شـود،   ديـده مـي  طور كـه   همان. استشده 

ابتدا درصد حجمـي   ،SDSغلظت عامل سطحي آنيوني 
ازاي  بهيابد و ذرات نيتريد تيتانيم در پوشش افزايش مي

بعـد از  . رسدبه حداكثر مقدار خود مي g/lit 0/6غلظت 
، درصـد حجمـي   SDSتر غلظـت   با افزايش بيشو  آن

افـزايش  . يابدذرات نيتريد تيتانيم در پوشش كاهش مي
تـوان بـه   در پوشـش را مـي   TiNدرصد حجمي ذرات 

تـر  و منفي TiNتوسط ذرات  SDSهاي جذب مولكول
بــا افــزايش بــار . شــدن بــار ســطحي ذرات نســبت داد

ميـان   يالكترواسـتاتيك  ي سطحي ذرات، نيـروي دافعـه  
ــي ــزايش م ــد و از ذرات اف ــياب ــدن  هخوش ذرات اي ش

ذرات نيتريـد تيتـانيم    ،از سوي ديگر. كندجلوگيري مي
هاي با بار مثبت نيكل موجود در ه توسط يونباردار شد

م مـدل  دو ي الكتروليت احاطه خواهنـد شـد و مرحلـه   
ي ذرات هاي احاطه كنندهيون يگاگلمي كه شامل احيا

رفتـار  ايـن   .يابـد و جذب قوي ذرات است، بهبود مـي 
 موجب افزايش درصـد ذرات در پوشـش خواهـد شـد    

بـار سـطحي    ،g/lit 0/6تا  SDSبا افزايش غلظت . [14]
و حضــور ذرات در پوشــش شــود  مــيتــر  يمنفــذرات 

تـر غلظـت    با افزايش بيش و پس از آن. يابدافزايش مي
SDSيابـد ، درصد حجمي ذرات در پوشش كاهش مي، 

عنوان الكتروليت عمل  به SDSهاي اضافي زيرا مولكول
ايـن  . دهنـد ام را افزايش ميد و قدرت يوني حمكنن مي

ي ي دوگانـه لايـه  ضـخامت  دنم ش ـموجب ك ـحالت، 
از طرف . شودكاهش پتانسيل ذرات مي ،متعاقباً ذرات و
ــر،  ــيل ذرات،  ديگ ــاهش پتانس ــا ك ــه ب ــروي دافع ي ني

 ،در نتيجـه و  يابـد كاهش ميبين ذرات  يالكترواستاتيك
در افزون بر ايـن،  . يابدافزايش مياي شدن  خوشهميزان 

هـا رخ  ، عمل پل زدن ميان مولكـول SDSمقادير بالاي 
اي شـدن   ميـزان خوشـه  باعـث افـزايش   اين دهد و مي

بـزرگ  ي  اي شـده  خوشـه از آنجـا كـه ذرات   . شـود  مي
الكتروليـت از   يتوسط نيـروي هيـدروديناميك  راحتي  به

شـوند، درصـد حجمـي ذرات در    سطح كاتد جـدا مـي  
  .يابدپوشش كاهش مي

  

  
ي  مادهدرصد حجمي نانوذرات نيتريد تيتانيم در پوشش  4شكل 

  SDSغلظت عامل سطحي آنيوني  بر حسبمركب 

  

بـر ميـزان    CTABعامـل سـطحي كـاتيوني    تأثير   
 )5(در شـكل  ي مركـب،   مادهحضور ذرات در پوشش 

بـا   شود، مشاهده ميطور كه  همان. نشان داده شده است
عامل سطحي كاتيوني از  يهاي بسيار كمافزودن غلظت

CTAB انيم به محلول، درصد حجمي ذرات نيتريد تيت ـ
بـا  و پـس از آن،   يابـد كمي كاهش مـي ابتدا در پوشش 

درصد حجمي ذرات در پوشش  CTABافزايش غلظت 
 0/3 در غلظـت بهينـه  تا به يك مقـدار  يابد  ميافزايش 

g/lit تـر غلظـت    بـا افـزايش بـيش    ،پس از آن. رسدمي
عامل سطحي كاتيوني، درصد حجمي ذرات در پوشش 

بـه محلـول    CTABودن ا افـز امد، يابمجدداً كاهش مي
كــاهش . چنــداني در غلظــت ذارات نــداردكلّــي تــأثير 

از عامل  g/lit 0/05غلظت ازاي  بهدرصد حجمي ذرات 
ت جــذب علّــ توانــد بــه، مــيCTABســطحي كــاتيوني 

در سـطح ذرات نيتريـد تيتـانيم و     CTABهـاي  كاتيون
خنثـي شـدن    ،كاهش بار سطحي منفي ذرات و احتمالاً

كنتـرل  عامـل  سـه   ،در اين حالت. ]15,16[ ذرات باشد
ي فلزي وجود كننده براي حضور ذرات خنثي در زمينه

حركــت ذرات تحــت ميــدان  تلاطــم خــارجي،: دنــدار
ودن افــز. ]17[ و جــذب (electrophoresis) الكتريكــي
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هـا در سـطح   بـه محلـول و جـذب آن    CTABتر  يشب
-احتمالاً باعث مثبت شدن بار سطحي ذرات مي ،ذرات

، بار g/lit 0/3تا غلظت  CTABتر  با افزايش بيش. شود
اي  خوشـه و ميـزان  شود  ميتر  ت ذرات بيشسطحي مثب

نيـروي   ،در ايـن حالـت  . حـداقل برسـد   ذرات بهشدن 
شـود و   مـي تـر   بين ذرات بيش يي الكترواستاتيكدافعه
ت علّ ا بهيابد، امت كاهش ميشد بهاي شدن  خوشهابعاد 

تـري ذرات   هاي نيكل كـم بار سطحي مثبت ذرات، يون
افـزايش   ،در اين حالـت . كنندباردار مثبت را احاطه مي

حركت  ت نيرويغلظت ذرات در پوشش احتمالاً به علّ
-مـي  (electrophoresis)ذرات تحت ميدان الكتريكـي  

شود سبب مي CTABزيرا عامل سطحي كاتيوني  ،باشد
هر چه بار سطحي . ذرات بار سطحي مثبت پيدا كنندتا 

حركـت ذرات تحـت    تر باشـد، نيـروي   ذرات بيش
  تـــر  بـــيش (electrophoresis) ميـــدان الكتريكـــي

پس از . شوندتري جذب كاتد مي شود و ذرات بيشمي
، ميـزان حضـور   CTABتر غلظت  با افزايش بيشو  آن

توانـد  ميوضعيت اين . يابدذرات در پوشش كاهش مي
 ،ت افزايش قـدرت يـوني الكتروليـت و در نتيجـه    علّ به

ن ميزاي ذرات و افزايش ي دوگانهكاهش ضخامت لايه
بـار  مورد چنين رفتاري در . ذرات باشداي شدن  خوشه

 در مقالات ديگر نيز گزارش شده اسـت  ،سطحي ذرات
ترين ميزان  بيشكه  شودمشاهده ميافزون بر اين، . [14]
دام افتــادن ذرات نيتريــد تيتــانيم در حضــور عامــل  بــه

تر از عامل سطحي آنيـوني   كم ،CTABسطحي كاتيوني 
SDS گونه توجيه كرد  توان اينميتار را اين رف. باشدمي

كه ذرات در حضور عامل سـطحي كـاتيوني داراي بـار    
هـاي نيكـل مثبـت    يون ،سطحي مثبت هستند و بنابراين

 ،ر نتيجــهد. دن ـكنتــري اطـراف آنهــا را احاطـه مــي   كـم 
 ،يعني جـذب قـوي ذرات   ،م مدل گاگلميدو ي مرحله

ت در ميـزان حضـور ذرا   ،و در نتيجهدهد  تر رخ مي مك
در حضـور عامـل   بـا اينحـال،   . يابـد  پوشش كاهش مي

، ذرات داراي بـار سـطحي منفـي    SDSسطحي آنيـوني  
هاي نيكل زيادي احاطه توسط يون ،و بنابراينباشند  مي
م مدل ي دومرحلهوقوع كه اين سبب افزايش شوند  مي

در ابـر يـوني اطـراف ذرات و     ييعنـي احيـا   ،گاگلمي
موجـب  رفتـار  ايـن  . شـود جذب قوي ذرات مي ،يجهنت

ي  مـاده دام افتـاده در پوشـش    ذرات بـه تعـداد  افزايش 
 SDSاز آنجا كه عامل سـطحي آنيـوني    .شودميمركب 

ي مركـب   مـاده تر ذرات در پوشـش   سبب حضور بيش
. شـود ثر انتخاب مـي ؤن عامل سطحي معنوا ، بهشودمي
ميكروسكپ الكتروني روبش  هايتصوير ،)6( شكلدر 
در مـادهي مركـب   هاي نيكل خـالص و  ز سطح نمونها

 و 3/0،  2/0 ، 0برابر با  SDSعامل سطحي  هايغلظت
  0/3برابـر بـا   CTABعامل سـطحي  و گرم بر ليتر  0/6

 ،)ب -6(تصـوير   .داده شـده اسـت  نشـان  گرم بر ليتر، 
را بـدون حضـور عوامـل    مادهي مركـب  ي سطح نمونه

شـود كـه ذرات   مشـاهده مـي  . دهـد  سطحي نشـان مـي  
ــه ــهاي،  خوشــهصــورت  ب ــادهدام  در پوشــش ب ــد افت  .ان

، افـزودن  شـود  ديده مـي  هاويردر اين تصطور كه  همان
زمينـه  نيكل هاي فلز عوامل سطحي سبب ريز شدن دانه

افـزايش غلظـت عامـل     بـا ديگـر،  از طرف . شده است
 ذراتهـاي   خوشـه ي انـدازه  بهينـه، سطحي تـا مقـدار   

نواخت ذرات سبب توزيع بسيار يك واست كاهش يافته 
از هـم  و سـطح  اسـت  شـده  ي مركـب   مادهدر پوشش 

و  )پ -6( هايتصـوير  .صافي بالايي برخوردار اسـت 
هـــاي ذرات در غلظـــتاي شـــدن  خوشـــه ،)ت -6(

-نشان مـي وضوح  بهي عامل سطحي آنيوني را غيربهينه

   .دهد

  
  

ي  مادهدرصد حجمي نانوذرات نيتريد تيتانيم در پوشش  5شكل 
  CTABلظت عامل سطحي كاتيوني غ بر حسبمركب 

  

  سختي و مقاومت به سايش پوشش بهينه
منظور بررسـي سـختي و مقاومـت بـه خـراش       به  
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نيتريـد تيتـانيم، از دو    –نيكل ي مركب  مادهپوشش نانو
در شـرايط بهينـه   ي مركب  مادهپوشش نيكل خالص و 

 ـبا اسـتفاده از   ي مركب مادهپوشش . شداستفاده  ام حم
ذرات نيتريـد تيتـانيم و مقـدار     g/lit 30واتـس حـاوي   

 ،SDS (0/6 g/lit)ي عامــل ســطحي آنيــوني   بهينــه
 4جريـان بـا چگـالي    ،هر دو پوشـش . شددهي  رسوب

A/dm2   دور در   450برابـر بـا  و سرعت تلاطم محلـول
مـادهي   ي نمونـه  ،در ايـن شـرايط  . دقيقه ايجـاد شـدند  

ــب  ــيشمرك ــزان ذرات  داراي ب ــرين مي ــد  7/5(ت درص

  .بوددرون پوشش  در) حجمي
ميكروسـكوپ   دسـتگاه با استفاده از سنجي  سختي  

  طـور كـه انتظـار     همـان . شـد انجام  AFM نيروي اتمي
ي  مـاده جايي فرورونده در پوشش  هميزان جاب رفت،مي

ايـن   بـود و تر از پوشش نيكل خـالص   بسيار كممركب 
در ي مركـب   مـاده ي سختي بـالاتر پوشـش   دهنده نشان

در مهـم  عوامـل  . اسـت نيكل خالص مقايسه با پوشش 
 ،)هـا سختي و حداكثر عمـق نفـوذ پوشـش   (اين آزمون 

  .اند نشان داده شده) 3(طور خلاصه در جدول  به
    

  

ن بدو نيتريد تيتانيم –نيكل ي مركب  ماده :)ب( ،نيكل خالص يهاسطح نمونه :)الف(از  هاي ميكروسكپ الكتروني روبشيتصوير 6شكل 
، با )ج( g/lit 0/3كاتيوني  و )ث( g/lit 0/6، )ت( g/lit 0/3،  )پ( g/lit 0/2آنيوني  امل سطحيوع هايغلظتازاي  بهافزودن عامل سطحي، 

  .rpm 450و سرعت تلاطم  A/dm2 4جريان چگالي 
  

  بهينهي مركب  مادهو ضور عامل سطحي بدون حي مركب  مادههاي نيكل خالص، ي سختي و عمق نفوذ پوششمقايسه  3جدول 
 (nm)عمق نفوذ ترين  بيش (GPa)سختي   عامل

 Ni 1/86 253/7پوشش
 211/4 2/74 بدون عامل سطحيNi-TiNپوشش

 Ni-TiN 3/23 194/9 يبهينه پوشش

 پ ب الف

 ج ت ث
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 سختي پوشـش دهند،  نشان ميطور كه نتايج  همان  
بهينه حدود دو برابر سختي پوشش نيكل ي مركب  ماده

عمـق نفـوذ و   ترين  افزون بر اين، بيش .باشدخالص مي
مســاحت ســطح تمــاس فرورونــده در پوشــش نيكــل 

 .باشـد مـي ي مركـب   مـاده تـر از پوشـش    خالص بـيش 
بـدون حضـور   ي مركـب   مادهسختي پوشش  ،چنين هم

تر از سختي پوشش نيكل خـالص و   عامل سطحي بيش
بهينـه در حضـور   ي مركـب   مـاده تر از پوشش  كمي كم

حضـور   ،ليل اين كـاهش سـختي  د. استعامل سطحي 
ــم ــش و   ك ــر ذرات در پوش ــهت ــدن  خوش ذرات اي ش
ســختي توجيــه عمــده بــراي ســازوكار دو  .باشــد مــي

كـاهش   -1: وجـود دارد ي مركـب   مادههاي نانو پوشش
 ـ -هالسازوكار ي دانه با اندازه شـدن   سـخت  -2چ و پِ

سازوكار . وانراُ سازوكاربا حاصل از خميدگي نابجايي 
رات نـانومتري  كنندگي ذ سختسازوكار رين ت مهم اول،
ذرات نيتريـد   گفتـه شـد،  طور كـه قـبلاً    همان. باشدمي

زنـي جديـد   عنوان مناطق جوانه تيتانيم در روي سطح به
. شوندكنند و موجب ريز دانه شدن پوشش مي عمل مي

يابـد  ها افزايش ميها، مساحت مرزدانهبا ريز شدن دانه
ر برابـر حركـت نابجـايي    مقاومـت د ايـن ترتيـب،    بهو 

ي رابطـه مطابق با  ،افزايش و استحكام و سختي پوشش
  .يابدافزايش مي ،چپِ -هال

حاصل از خميـدگي   شدن ديگر، سختمؤثر عامل   
دليل حضور ذرات نيتريد تيتانيم پراكنده شده  بهنابجايي 

در اثر وجود ذرات نيتريـد تيتـانيم   . باشددر پوشش مي
عنوان  ، اين ذرات بهسان مومشكل  هنگام تغيير در زمينه

تنش . كنندها عمل ميموانعي بر سر راه حركت نابجايي
منجر به خم شدن نابجايي در  ،وارد شده بر هر نابجايي
بـاقي  عبـور نابجـايي ضـمن     ،اطراف ذره و در نهايـت 

. شـد نابجـايي دور ذره خواهـد    ي گذاشتن يـك حلقـه  
و غيـر   واضح است كه با افزايش تعـداد ذرات سـخت  

 ،بـين ذرات كـاهش و در نتيجـه    ي ه، فاصـل قابل بـرش 
ــزايش مــيســازوكار يــن حاصــل از اســختي  ــداف . ياب
نيكــل خــالص و  از ســطح پوشــش AFM هايتصــوير
در  ،بهينـه نيتريـد تيتـانيم    -نيكـل ي مركب  مادهپوشش 

تر در  ي بزرگي دانهاندازه. اند نشان داده شده )7(شكل 
به گير افتـادن ذرات  ان به تو را مي ي مركب مادهپوشش 
  .در پوشش نسبت داداي شده  خوشه

  

 
  

 

 
  

نيكل خالص و ) الف( ؛از سطح پوشش AFM هايتصوير  7شكل 
  نيتريد تيتانيم -نيكلي مركب  ماده) ب(

  

نتايج مربوط به تغيير مكان عمودي فرورونـده در    
در ايـن  طـور كـه    همـان . انـد  نشان داده شده ،)9( شكل
، تغيير مكان عمـودي فرورونـده   شود ديده مي هاتصوير

ي مركـب   مـاده در پوشش نيكل خالص بيش از پوشش 
ــه  ــيبهين ــدم ــن . باش ــه، اي ــل از  نتيج ــايج حاص ــا نت ب
با افزايش سختي . استها سازگار پوششسنجي  سختي

تـري در   ، فرورونده به مقـدار كـم  ي مركب مادهپوشش 
  .رفته استنمونه فرو 

 

 الف

 ب
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 ؛هاي خراش داده شدهاز سطح نمونه AFM هاييرتصو 8شكل 
ي مركب  مادهپوشش نانو) ب(پوشش نيكل خالص و ) الف(

  نيتريد تيتانيم بهينه -نيكل
  

  

با زمان ) عمق خراش(ونده رتغييرات مكان عمودي فرو 9شكل 
نيتريد  -نيكلي مركب  مادههاي نيكل خالص و براي پوشش

  تيتانيم بهينه

اصطكاك را با گذشت زمـان   ضريب ،)10(شكل   
بــراي دو پوشــش نيكــل خــالص و  در آزمــون ســايش

اهده طور كه مش همان. دهدنشان مي بهينهي مركب  ماده
 ،، ضريب اصـطكاك در پوشـش نيكـل خـالص    شود مي

و ايـن  باشـد  مـي ي مركـب   مادهاندكي بيش از پوشش 
تـر پوشـش نيكـل     ي مقاومت به سايش كـم دهنده نشان

زيـرا  ي مركـب اسـت،    مـاده ش خالص نسبت به پوش ـ
بـا افـزايش سـختي و كـاهش      ،دانـيم طور كه مـي  همان

 .يابدضريب اصطكاك، مقاومت به سايش افزايش مي

 

 

  
 -ي مركب نيكل پوشش نانوماده) ب(پوشش نيكل خالص و ) الف(تغييرات ضريب اصطكاك بر حسب زمان در آزمون سايش؛  10شكل 

  يتانيم بهينه تنيتريد 

 
  

2 

1 

1: Ni 
2:Ni-TiN 

 الف

 ب

 ب الف
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  گيري  نتيجه
ي  مـاده منظور افـزايش درصـد ذرات در پوشـش     به -1

دو عامل سـطحي كـاتيوني و آنيـوني    تأثير ، مركب
كـه در حضـور عامـل    شـد  مشـاهده  . دشبررسي 

ــيش  ــوني، درصــد ب تــري از ذرات در  ســطحي آني
ذرات ي  بهينهميزان . پوشش حضور خواهند يافت

 7/5برابر با  ،SDSدر حضور عامل سطحي آنيوني 
ــد  ــاتيوني   درص ــطحي ك ــل س ــور عام و در حض
CTAB،  دست آمد درصد به 4/5برابر به.  

باعـث كـاهش    ،افزودن عوامل سطحي بـه محلـول   -2
ي و انـدازه شد دهي پوشش شديد سرعت رسوب

  .دداهاي نيكل را كاهش دانه
ســتگاه بــا اســتفاده از دي ســختي پوشــش مقايســه -3

AFM،  ي حجم ـدرصـد   7/5وجود با نشان داد كه
از ذرات نيتريد تيتانيم در پوشـش نيكـل، سـختي    

افـزايش  گيگـا پاسـكال     3/23بـه  1/86پوشش از 
در حضور ذرات، فرورونده افزون بر اين، . يابد مي
رفتار، اين و  رودتري از پوشش فرو مي عمق كمتا 
سـازوكارهاي  افـزايش سـختي پوشـش بـا     دليل  به

  .رخ داد ،وانرپچ و اُ -هالسخت شدن 
كه ضريب اصـطكاك در پوشـش    نديج نشان دادنتا -4

ي مركـب   مادهنيكل خالص اندكي بيش از پوشش 
ي مقاومـت  دهنـده  نشـان اين نتيجه، . باشدمي بهينه

تر پوشش نيكـل خـالص نسـبت بـه      به سايش كم
  .باشدميي مركب  مادهپوشش 

  
  مراجع

1.  Xia, F., Wu, M., Wang, F., Jia, Z. and Wang, A., "Nanocomposite Ni–TiN coatings prepared by 

ultrasonic electrodeposition", Current Applied Physics, Vol. 9, pp. 44-47, (2009). 

2.     Tjong , S. C., Chen, H., "Nanocrystalline materials and coatings", Materials Science & Engineering , 

Vol. 45, pp. 1-88, (2004). 

3.    Ebdon ,P.R., "The Performance of Electroless Nickel–PTFE Composites", Plating and Surface 

Finishing, Vol. 75, pp. 65–68, (1988). 

4.   Saberi, M., Sabri, M. and Naseri Kondelo, M., "The effect of sodium dodecyl sulfate surfactant on the 

electrodeposition of Ni-alumina composite coatings", Materials Chemistry and Physics, Vol. 136, 

pp.566-569, (2012). 

5.  Singh ,B, Menchavez, R., Takai, C., Fuji, M. and Takahashi, M., "Stability of dispersions of colloidal 

alumina particles in aqueous suspensions", Colloid and Interface Science, Vol. 291, pp. 181-186, 

(2005). 

6.  Hovestad ,A., Janssen ,L., "Electrochemical codeposition of inert particles in a metallic matrix", 

Applied Electrochemistry, Vol. 25, pp.519–527, (1995). 

7.  Low, C.T.J., Wills, R.G.A., Walsh, F.C., "Electrodeposition of composite coatings containing 

nanoparticles in a metal deposit", Surface and Coatings Technology, Vol.201, pp. 371–383, (2006). 

8.  Wang, L.M., "Effect of surfactant BAS on MoS2 codeposition behavior",  Applied Electrochemistry, 

Vol. 38, pp.245–249, (2008). 

9.   Akarapu, A., "Surface Property Modification of Copper By Nanocomposite Coating in Metallurgical 



  71  نشريه مهندسي متالورژي و مواد
 

 
 

& Materials Engineering", MTech thesis, National Institute of Technology Rourkela, PP. 98-108, 

(2011).  

10.  Benea, L., Bonora, P. L., Borello, A., Martelli, S., Wenger, F., ponthiaux, P., and Galland,J., 

"Composite electrodeposition to obtain nano-structured coatings", Electrochemical Society, Vol.148 

(7), pp. 461-465, (2001). 

11. Aghababazadeh, R., Rand, B., Banijamali, S., Pourasad, J., Ghahari, M., "Synthesis and 

characterization of nanocrystalline titanium nitride powder from rutile and anatase as precursors", 

Surface Science, Vol. 601, pp. 2881-2885, (2007). 
12.  A.Sohrabi, A.Dolati, M. Ghorbani, M.R.Barati and P.Stroeve, "Elucidation of the Structural Texture 

of Electrodeposited Ni/SiC Nanocomposite Coatings", physical chemistry, Vol.116, pp. 4105-4118, 

(2012). 

13.  Jing, L., Qihua, Y. and Zhao, Z., "Effects of additives on nickel electrowinning from sulfate system", 

Transactions of Nanferrous Metals Society of China, Vol.20, pp. 97-101, (2010). 

14. Mohajeri, S. , Dolati, A., Rezagholibeiki, S., "Electrodeposition of Ni/WC nano composite in sulfate 

solution", Materials Chemistry and Physics, Vol.129, pp. 746-750, (2011). 

15. Zhang, J., Duan, L., Jiang, D., Lin, Q. and Iwasa, M., "Dispersion of TiN in aqueous media", Colloid 

and Interface Science, Vol. 286, pp. 209-215, (2005). 

16. Wang, Z., Ni, Z., Qiu, D., Tao, G. and Yang, P., "Determination of impurities in titanium nitride by 

slurry introduction axial viewed inductively coupled plasma optical emission spectrometry", 

Spectrochimica Acta B, Vol. 60, pp. 316-367, (2005). 

17. Zhu, X.B., Cal,. C., Zheng,G., Zhang, Z. and Li, J. F., "Electrodeposition and corrosion behavior of 

nanostructured Ni-TiN composite films", Transactions of Nanferrous Metals Society of China, Vol. 

21, pp. 2216-2224, (2011). 
 

  

   



  ...و كاتيوني بر اثر عوامل سطحي آنيوني      72
 

 
 

 
 



 
  1393 ،دوشماره پنجم، بيست وسال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه

  
در كم كربن  316نزن و فولاد زنگ منگنزدارو  فولاد آستنيتي كروم چهاررفتار خوردگي اي مقايسه بررسي

  اسيد سولفوريك مولار 1/0محلول 
  

  )3(محسن اسدي اسدآباد        )2(زادعلي  سجاد        )1(آرش فتاح الحسيني
  

  چكيده
هـايي از  رق واز آن، پس . توليد شد ءذوب القايي تحت خلا ي توسط كوره) بدون نيكل(منگنزدار و  فولاد آستنيتي كروم چهاردر اين تحقيق، 

 منگنـزدار و  ولاد آستنيتي كرومف چهاررفتار خوردگي . دست آمد داغ بهنورد فرايندهاي متوالي با  ،مترميلي 10ضخامت  بهفولادهاي توليد شده 
پتانسيل مدار باز، پلاريزاسـيون پتانسـيوديناميك و    هايآزمونبا انجام ، مولار اسيد سولفوريك 1/0در محلول  كم كربن 316نزن و فولاد زنگ

سـمت مقـادير   با گذشت زمان بـه  ،فولاد آستنيتي چهاركه پتانسيل مدار باز  ندشان دادنتايج ن .پدانس الكتروشيميايي ارزيابي شدسنجي امطيف
قابـل قبـولي را    گـي رفتار رويينفولاد آستنيتي  چهارتانسيوديناميك نشان دادند كه پلاريزاسيون پافزون بر اين، نمودارهاي . يابدمثبت انتقال مي

هـاي بـالا و   فركـانس  درخازني  ي يك حلقهمولار اسيد سولفوريك،  1/0در محلول ستنيتي آچهار فولاد  نايكويستنمودارهاي  .دهندارائه مي
  .نشان دادند را هاي كمدر فركانسالقايي  ي حلقهيك و  مياني
  .سنجي امپدانس الكتروشيمياييطيفپلاريزاسيون پتانسيوديناميك، منگنزدار، رفتار خوردگي، و  كروم آستنيتي فولاد  هاي كليديواژه

 

 
A Comparative Investigation of Corrosion Behaviour of Four Cr-Mn Austenitic Steels and 

316L Stainless Steel in 0.1 M H2SO4 Solution 
 

A. Fattah-alhosseini        S. Alizad           M. Asadi Asadabad 

Abstract 
In this study, four Cr-Mn austenitic steels (Ni-free) were fabricated by vacuum induction melting. Several 
plates with 10 mm thickness were produced  by hot-rolling. Corrosion behaviour of Cr-Mn austenitic 
steels and 316L stainless steel in 0.1 M H2SO4 solution was investigated using open-circuit potential, 
potentiodynamic polarization, and electrochemical impedance spectroscopy (EIS) test techniques. The 
results indicated that the open-circuit potentials of four Cr-Mn austenitic steels are shifted towards 
positive values. In addition, the potentiodynamic polarization curves suggested that four Cr-Mn austenitic 
steels represent comparable passive behaviour within the 0.1 M H2SO4 solution. Nyquist plots for the Cr-
Mn steels in 0.1 M H2SO4 solution also showed a capacitive loop at high and medium frequencies and an 
inductive loop at low frequencies. 

 
Key Words Cr-Mn Austenitic steel, Corrosion behaviour, Potentiodynamic polarization, Electrochemical 

Impedance Spectroscopy. 
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  مقدمه
) Induced radioactivity(القـايي  ي هراديواكتيويت  

نزن زنگ فولادهاياز ترين مشكل استفاده عناصر، اصلي
كـه   جـا از آن. [1] است در صنايع نيروگاهي 300 سري
، شـوند مـي  الفع ي پر انرژيهانوترون در معرض مواد

در معرض تشعشع  ي مواد هموضوع كاهش راديواكتيويت
، اتـي تعميرنظر ايمنـي،  ترين مسائل از نقطهيكي از مهم

 ها نيروگاو آلودگي محيط زيست براي  هامديريت زباله
  .[2] باشد مي

بسـياري   در مـورد  ،القاييي  هراديواكتيويت ي پديده  
 شـكل در . از عناصر توسط محققان بررسي شده اسـت 

- بـه  سطح dose دوز نرخزمان لازم براي كاهش ، )1(
كـه در بسـياري از مـوارد يـك     ( mrem.h 5/2-1 مقدار

از  بعضـي بـراي   ،)شـود سطح ايمن در نظر گرفتـه مـي  
 ،)1( بـا توجـه بـه شـكل    . داده شده استعناصر نشان 
 در فلــوئنسر ونــد سيليســيم، كــربن و بــعناصــري مان

خيلـي  خنك شـدن  زمان ، MW.y.m21 برابر با نوتروني
خنـك  زمـان   ،كروم براي عنصر .دهندنشان مي كمي را
ايـن   ،سال و براي عناصر آهن و تنگستن 1 تقريباًشدن 

اين در حالي است كه نيكل . استسال  10زمان حدود 
بـه   ك شـدن خنبراي  ،در همان مقدار فلوئنس نوتروني

 خنـك شـدن  زمـان  . سـال نيـاز دارد   100زماني حدود 
 ،و قلـع  موليبدن بيم، آلومينيم،ايوعناصر مانند ناز برخي 

 .[2,3] بسـتگي دارد هـا   آنمقـدار فلـوئنس نـوتروني    به
يم، مس، سـرب و  ايوبموليبدن، نعناصر نيكل، نيتروژن، 

بالا محسوب  ي با راديواكتيويته يعناصر وجز ،آلومينيم
ها در مـواد در معـرض تشعشـع،    شوند و حضور آنمي

 بنـابراين، . شـود باعث ايجاد مشـكلات راديواكتيـو مـي   
  .[4]ها بايد تا حد ممكن محدود شود غلظت آن

در برابـر   ،300نزن آستنيتي سـري  فولادهاي زنگ  
هاي خورنده ماننـد اسـيدهاي آلـي و    بسياري از محيط

ردگي خوبي مقاومت به خو ،هاي حاوي يون كلرمحيط
هـا ماننـد مـذاب فلـزات     ا در برخي از محـيط دارند، ام

مقاومـت بـه    ،دليل حضور نيكـل به ،سديم، قلع و ليتيم
دليـل ايـن    ،بسياري از محققان. خوردگي خوبي ندارند

كاهش مقاومت به خوردگي را حل شدن مستقيم نيكـل  
بـه ايـن   . انـد در مذاب فلزات سديم، قلع و ليتيم دانسته

اهش درصد نيكل در فولادهاي آستنيتي باعث كترتيب، 
شـود  افزايش مقاومت در برابر خورگي فلز مـذاب مـي  

[5].  
  

  
ل او ي زمان لازم براي خنك شدن مواد ديواره 1شكل 

-1مقدار  بهو كاهش نرخ دوز سطح ي واكنش  محفظه
 mrem.h 

5/2 [2].  
  

عنصـر   نيكـل بايد توجه داشت كـه  افزون بر اين،   
نـزن اسـت و   يمـت در فولادهـاي زنـگ   قنآلياژي گـرا 

 ،تر مانند منگنـز و كـربن  گزيني آن با عناصر ارزان جاي
گيــري كــاهش طــور چشــمبــهقيمــت ايــن فولادهــا را 

  .[6]دهد مي
خصوص به(نزن آستنيتي مشكلات فولادهاي زنگ  

سـبب شـده   ) هاي توليد انـرژي براي كاربرد در نيروگاه
اصـلاح تركيـب   بـراي  زيـادي  تـلاش  محققان است تا 

. عمل آورند هنزن بشيميايي اين دسته از فولادهاي زنگ
عناصر نيكل، نيتروژن، موليبدن، گونه كه گفته شد،  همان

از تركيـب شـيميايي   بايـد   مـي ، مس و آلـومينيم  ايوبيمن
و با عناصـر مناسـب    نزن آستنيتي حذففولادهاي زنگ

  .[6] گزين شوند ديگر جاي
دليل ، به304 سريتنيتي نزن آسفولادهاي زنگدر   

ــم  ــومينيم، مه ــدن، مــس و آل ــود موليب ــنب ــرين مس له أت
منگنـز  . گزيني نيكل با عناصر مناسب ديگر اسـت  جاي
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احـي  گـزين بـراي نيكـل در طرّ    ترين عنصـر جـاي  مهم
 ،منگنز نسبت به نيكل .ال آستنيتي استفع فولادهاي كم

تري برخوردار اسـت  از قدرت پايدارسازي آستنيت كم
جا كه افزودن بيش از حد منگنز باعـث كـاهش   ز آنو ا

ــت  ــات   مقاوم ــكيل تركيب ــاني تش ــوردگي و آس ــه خ ب
بايد از تركيبي از كربن و منگنز براي  ،شودفلزي مي بين

  .[8-6] پايدارسازي فاز آستنيت استفاده كرد
البته بايد در نظر داشت كه افـزودن بـيش از حـد      

 در مـرز  M23C6باعـث تشـكيل    ،كربن به فاز آسـتنيت 
ها و كاهش چقرمگي و مقاومت به خوردگي فولاد دانه
اي از عناصـر  بايـد از تركيـب بهينـه    بنـابراين، . شودمي

فـاز آسـتنيت اسـتفاده    سازي كربن و منگنز براي پايدار
غلظـت   بايد ميبايد توجه داشت كه افزون بر اين،  .كرد

 شـوند عناصري كه باعث ناپايـداري فـاز آسـتنيت مـي    
تـا  را  )روم، سيليسيم، تنگستن، واناديم و تيتانيممانند ك(

  .[9]كم كرد حد امكان 
ــقانجــام هــدف از    ــن تحقي ــار  ي مقايســه ،اي رفت

بـدون  ( منگنزدارو  فولاد آستنيتي كروم چهارخوردگي 
 1/0محلـول اسـيد سـولفوريك    در شـده،   توليد) نيكل
كـم   316 نـوع  نـزن و با فـولاد زنـگ  ديگر  با يك مولار
  .اشدب ميكربن 

  
  مواد و روش تحقيق

 اًجديـد  منگنـزدار و  فـولاد آسـتنيتي كـروم    چهار  
در . ه شــدندروش ذوب القــايي تهيــبــه ،احــي شــدهطرّ

همـراه  بـه ايـن فولادهـا   ايي يتركيـب شـيم   ،)1(جدول 
كـم كـربن    316نـوع  نـزن  تركيب شيميايي فولاد زنـگ 

 ـ. نشان داده شده است ات نـورد  براي توليد ورق، عملي
. انجـام شـد  شـده  ي رگ ـ ههاي ريختوي شمشرداغ بر 

 40هـاي توليـدي بـا ضـخامت     شمش ،منظور براي اين
ساعت گرم  2زمان ت مدبه C 1200° متر در دمايميلي
 22بـه  و سـپس   30ضخامت به ابتدا  ،پس از آن. شدند
 10ت مـد هـا بـه  ورق ،در ادامـه . متر كاهش يافـت ميلي

 18امت بـه  گرم شدند و ضخ C 1100° دقيقه در دماي
پـس از سـرد   . متر رسانده شـد ميلي 10به  ،و در نهايت

همگـن،   ياختارس ـدر هـوا بـراي حصـول    فولاد شدن 
ها ابتدا ورق ،اين منظور به. انجام شدكاري  تابات عملي

در  ،ساعت گرم و سـپس  1ت مدبه C 1050° در دماي
  .شدندسريع سرد آب 

ــراي مقايســه   ــار خــوردگي  ي ب ــولاد  چهــاررفت ف
 ـ يكـار  ، الكتـرود شـده  توليدستنيتي آ بـراي  . ه شـد تهي

دار بـه  منظور، پـس از اتصـال سـيم مسـي روكـش      اين
 ـ نمونه در زنـي  ات سـنباده ها و انجام مانت سـرد، عملي

-چربي اتو عملي 1200ي  شماره ي تر تا سنبادهحالت 

هـا بـا آب دوبـار تقطيـر     نمونه ،سپس. زدايي انجام شد
خشك كردن با هواي گـرم،   و پس ازشدند شسته شده 
سرعت بـر روي   مورد نظر بههاي الكتروشيميايي آزمون

  .ها انجام شد آن
  

  
  حسب درصد وزني كم كربن بر 316نزن منگنزدار و فولاد زنگو  تركيب شيميايي چهار فولاد آستنيتي كروم  1جدول 

  

متيتاني واناديم گوگرد فسفر موليبدنسيليسيمنيكلمنگنزكرومكربن   
لمنگنزدار اوو  فولاد كروم

(S1)  
233/0  66/12  54/18   --- 0676/0   --- 0065/0  0087/0  0721/0  00032/0  

منگنزدارو  فولاد كروم
م دو(S2) 

277/0  99/11  58/19   --- 176/0   --- 0066/0  0113/0  0551/0  00020/0  

منگنزدارو  فولاد كروم
م سو(S3) 

053/0  31/11  85/23   --- 776/0   --- 0058/0  0097/0  0479/0  00037/0  

منگنزدارو  فولاد كروم
294/0  (S4)چهارم   32/10  26/18   --- 103/0   --- 0055/0  0077/0  0501/0  0020/0  

كم 316نزن فولاد زنگ
03/0  كربن  50/17  4/1  4/13  47/0  32/2  03/0  03/0   ---  --- 
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اسـتاندارد سـه   پيـل  ها با اسـتفاده از  تمامي آزمون  
عنـوان الكتـرود   يك عدد الكترود پلاتين بـه  الكترودي،

عنـوان الكتـرود   كلريـد نقـره بـه    /كمكي و الكترود نقره
است كـه در ايـن پـژوهش،    گفتني . انجام شدند، مرجع

ها نسبت به اين الكترود مرجـع گـزارش   تمامي پتانسيل
هـــاي بـــراي انجـــام تمـــامي آزمـــون. شـــده اســـت

سـولفوريك   مولار اسيد 1/0الكتروشيميايي، از محلول 
  .ه استاستفاده شد

فـولاد   چهـار منظـور ارزيـابي رفتـار خـوردگي     به  
مولار  1/0ر محلول توليدي د منگنزدارو  آستنيتي كروم

 اسيد سولفوريك، ابتدا هر نمونه در پتانسـيل مـدار بـاز   
حالت پايـدار  ور شد تا بهساعت غوطهزمان نيم ت مدبه

نسـيوديناميك  هاي پلاريزاسـيون پتا آزمون ،سپس. برسد
-10]ولت بر ثانيه ميلي 1با نرخ روبش پتانسيل برابر با (

سنجي امپدانس الكتروشيميايي در پتانسيل و طيف) [12
 10كيلـوهرتز تـا    100وده فركانسي مدار باز و در محد

 ندانجـام شـد   ،ولـت  ميلي 10موج  ي هرتز با دامنهميلي
[13].  

ز دسـتگاه  هاي الكتروشيميايي، ابراي انجام آزمون  
و  (Auto-lab) بتولـَــگالوانواســـتات اُ/پتانسيواســـتات

استفاده شد و بـراي اطمينـان از   ) NOVA(وا افزار نُ نرم
ايي سه ي، هر آزمون الكتروشيمدقيق نتايجدست آمدن  به

  .بار تكرار شد
  

  نتايج و بحث
 آزمون تغييرات پتانسيل مدار

ترتيـب  بـه  ،)ب -2( و )الـف  -2( هـاي  لدر شك  
فـولاد   چهـار تغييـرات پتانسـيل مـدار بـاز     رهاي نمودا

 316نزن و فولاد زنگتوليدي  منگنزدارو  آستنيتي كروم
مــولار اســيد ســولفوريك  1/0در محلــول  كــم كــربن

در طـور كـه   همـان . انـد  برحسب زمان نشان داده شـده 
وري، هدر ابتــداي غوطــ ،شــودمشــاهده مــي )2( شــكل
 316نزن ولاد زنگو ففولاد آستنيتي  چهار هايپتانسيل

-نشـان و ايـن  د ن ـيابمـي  طور سريع كاهشبهكم كربن 

روي بـر  تشكيل شـده  اكسيدي  ي انحلال لايه ي دهنده

 ـ. سطح در محيط اسـيدي اسـت   ا بـا گذشـت زمـان،    ام
. يابـد انتقال مي مثب يسمت مقاديرپتانسيل مدار باز به

در آسـتنيتي  نـزن  زنـگ  هـاي فولادساير د براي اين رون
. [14]اسـت  اي اسيدي مشابه نيز گزارش شـده  همحيط

تـر  رويين و بيش ي تشكيل لايه ي دهنده نشاناين رفتار، 
  .باشد مياي آن با گذشت زمان شدن نقش محافظ كننده

دهد كه پـس از  نشان مي )2(شكل افزون بر اين،   
در  يكـار  هـاي سـاعت قرارگيـري الكترود  گذشت نيم 

  .استت آمده دس بهپايدار  محلول، حالت كاملاً
  

 آزمون پلاريزاسيون پتانسيوديناميك

ــكل   ــاي ش ــف -3( ه ــه ،)ب -3( و )ال ــب ب ترتي
فـولاد   چهـار پلاريزاسيون پتانسـيوديناميك  نمودارهاي 

كـم   316نـزن  و فـولاد زنـگ   منگنزدارو  آستنيتي كروم
از  پـس مولار اسـيد سـولفوريك    1/0در محلول  كربن
شـرايط   سـاعت تحـت  نـيم  ت زمـان  مـد بهوري غوطه

طـور كـه در   همـان . دهـد پتانسيل مدار باز را نشان مـي 
فولاد آسـتنيتي   چهار شود، ميمشاهده ) الف -3(شكل 

را گـي  رفتـار رويين  كم كـربن  316نزن مانند فولاد زنگ
بـراي هـر چهـار    گـي  رويين ي محدودهو  دهندنشان مي

 2/1طـور تقريبـي در حـدود    بـه  ،فولاد آستنيتي توليدي
) الف -3(شكل  ي با مشاهدهزون بر اين، اف. ولت است
گذرا براي هر  رويينِ ي هنطقمشود كه شروع آشكار مي

ولـت   9/0پتانسـيل تقريبـي   در  ،آسـتنيتي  چهار فـولاد 
با افـزايش پتانسـيل   چگالي جريان  ،در اين ناحيه. است

  .كندشروع به افزايش مي
پتانسـيل   ،مقـادير چگـالي جريـان    ،)2(در جدول   

از كـه   گـي گـالي جريـان بحرانـي رويين   چ خوردگي و
 )3( شـكل در پلاريزاسيون پتانسـيوديناميك  نمودارهاي 

در طور كه همان. نشان داده شده استاند،  دست آمده به
چگالي جريـان خـوردگي    ،شودمشاهده مياين جدول 

مولار اسيد  1/0در محلول  ،توليديفولاد آستنيتي  چهار
 متر مربـع  بر سانتي آمپر 10-4 ي در محدوده ،سولفوريك

 مناسـب مقاومت به خوردگي  ي دهندهنشانو اين است 
البتـه در ايـن جـدول     .استها در اين محيط اسيدي آن
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شود كـه چگـالي جريـان خـوردگي فـولاد      مشاهده مي
مـولار اسـيد    1/0كـم كـربن در محلـول     316نزن زنگ

متر مربـع  آمپر بر سانتي 10-5 ي در محدوده ،سولفوريك

تـر از فولادهـاي   برابـر كـم   10حدود در كه  تواقع اس
  .توليدي استآستنيتي 

 

 

  كم كربن 316نزن فولاد زنگ) ب(و  منگنزدارو  فولاد آستنيتي كروم چهار) الف( ؛تغييرات پتانسيل مدار بازنمودارهاي  2شكل 
  .مولار اسيد سولفوريك 1/0در محلول 
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كم كربن در محلول  316نزن فولاد زنگ) ب(منگنزدار و و  چهار فولاد آستنيتي كروم) الف( ؛پلاريزاسيون پتانسيوديناميكنمودارهاي  3شكل 
  ).ثانيهولت در ميلي 1با نرخ روبش پتانسيل برابر (مدار باز  وري تحت شرايط پتانسيلساعت غوطهنيم از پس مولار اسيد سولفوريك  1/0

 متر مربعچگالي جريان، آمپر بر سانتي
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  توليديآستنيتي چهار فولاد گي خوردگي و چگالي جريان بحراني رويين پتانسيل ،مقادير چگالي جريان 2جدول 
  پتانسيل
  ي شكست لايه

  )ولت(رويين 

پتانسيل 
 گيرويين
  )ولت(اوليه 

پتانسيل 
  خوردگي

 )ولت(

  چگالي جريان بحراني
 گيرويين

  )متر مربعآمپر بر سانتي( 

  چگالي جريان
 گيخورد

  )متر مربعآمپر برسانتي( 
 

لنگنزدار اوو م فولاد كروم  3/4 × 4-10  43/6 × 3-10 -518/0  -325/0  799/0
(S1) 

ممنگنزدار دوو  فولاد كروم  1/4 × 4-10  74/7 × 3-10 -524/0  -323/0  793/0
(S2) 

ممنگنزدار سوو  فولاد كروم  7/3 × 4-10  53/1 × 2-10  -552/0  -250/0  788/0
(S3) 

منگنزدارو  فولاد كروم  4/3 × 4-10  85/6 × 3-10  -525/0  -320/0  783/0
  (S4)چهارم 

 كم كربن 316نزن فولاد زنگ 3/1×5-10  51/1×4-10  -329/0  -222/0  936/0

  
چگـالي  مقدار شود كه مشاهده مي ،)2(در جدول   

م از سه فولاد آستنيتي سوگي رويينبراي جريان بحراني 
توان با توجه به دليل آن را مي .تر استبيشفولاد ديگر 

پلاريزاسـيون  نمـودار  ثير عناصر آلياژي بر أت( )4(شكل 
توضـيح   ،منگنـز عنصر ب و اثرات مخرّ) [15,16] آندي
 ايششود، افـز ميمشاهده  4طور كه در شكل همان .داد

باعــث در تركيــب شــيميايي وانــاديم  و عناصــر كــروم
آسـاني   ،ي و در نتيجهكاهش چگالي جريان بحراني آند

نتـايج ارائـه شـده    با توجـه بـه   . ودشآلياژ ميگي رويين
ل و م از دو فـولاد او كروم فولاد سـو يزان ، م)1(جدول 

اين در حالي . تر استتر و از فولاد چهارم بيشم كمدو
فـولاد  گـي  است كه مقدار چگالي جريان بحراني رويين

است كه دليـل   ترم از فولاد چهارم نيز بيشآستنيتي سو
در آن تر عنصر منگنز مقدار بسيار بيشتوان به  را ميآن 

ــه. نســبت داد ــب تــرين عنصــر ي، منگنــز مهــمطــور كلّ
احـي فولادهـاي آسـتنيتي    گزين براي نيكل در طرّ جاي

تـري بـراي    كـم از قـدرت   ،است كه نسـبت بـه نيكـل   
منفـي   ي ا نكتـه ام. پايدارسازي آستنيت برخوردار است

ر منگنز، افزودن بيش از حد آن است كـه  در مورد عنص
باعث كاهش مقاومت بـه خـوردگي و آسـاني تشـكيل     

ايـد  بنـابراين، ب . [8-6] شـود مـي  فلـزي بينهاي  تركيب
منگنز براي پايدارسازي فـاز آسـتنيت اسـتفاده     مقداري

ترين اثرات منفـي را بـر رفتـار خـوردگي و     كه كم كرد

 ـبا توجه بـه   .داشته باشدگي آن رويين توضـيحات،  ن اي
گـي  تر بودن مقدار چگالي جريان بحراني روييندليل كم

مقـدار   ،سـه فـولاد ديگـر   نسبت بـه  ل فولاد آستنيتي او
  .باشدميآن تر تر و منگنز  كمكروم بيش

، اثـرات مخـرب   )3(شكل نمودارهاي با توجه به   
. شـود آشـكارتر مـي  گـي  رويينعوامـل  منگنز بر ديگـر  

چگـالي   ،شـود مشاهده مـي  )3(طور كه در شكل  همان
ل براي فـولاد او گي، رويين ي در محدودهجريان رويين 

دليـل ايـن    .ترين استم بيشترين و براي فولاد سوكم
آن و منگنـز  ) )4(شـكل  (بـه مقـادير كـروم    هـم  رفتار 

جـدول  نتايج ارائه شـده در  توجه به با  .شودميبوط مر
)1(ار كـروم و  ترين مقدل داراي بيش، فولاد آستنيتي او

ترين مقدار منگنز استداراي بيش ،مفولاد آستنيتي سو. 
افزودن  ،شودمشاهده مينيز  )4(طور كه در شكل همان

شـده اسـت   كروم باعث كاهش چگالي جريان رويـين  
[15,16].  

شـود كـه   مشاهده مي )3(در شكل افزون بر اين،   
 فــولادبــراي رويــين  ي پتانســيل شكســت لايــهمقــدار 
تـرين  بـيش  ،لاوتـرين و بـراي فـولاد    كم موس آستنيتي
با توجه بـه تركيـب شـيميايي    رفتار هم دليل اين  .است

شـدني  تفسـير   ،4شـكل  نتايج ارائه شـده در  فولادها و 
 ،شـود  مشـاهده مـي   )4(طور كـه در شـكل   همان. است

 افـزايش و سيلسيم باعـث  واناديم افزودن عناصر كروم، 
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گـي  رويين ي ش دامنهافزاي ،و در نتيجهشكست پتانسيل 
  .[15,16] شده است

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  

  
پلاريزاسيون آندي فلزاتي با نمودار ثير عناصر آلياژي بر أت 4شكل 

[15,16] گيت رويينقابلي  

  
 سنجي امپدانس الكتروشيمياييآزمون طيف

ترتيـب  بـه  ،)ب -5( و) الـف  -5( هـاي  در شكل  
مپـدانس  مقـادير اَ () Nyquist( ويسـت نايك  نمودارهاي
-حاصـل از طيـف   )امپدانس حقيقي حسب موهومي بر

فـولاد آسـتنيتي    چهـار الكتروشـيميايي  سنجي امپدانس 
در كـم كـربن    316نـزن  و فولاد زنگمنگنزدار و  كروم

وري از غوطـه پس مولار اسيد سولفوريك  1/0محلول 
 ،بازساعت تحت شرايط پتانسيل مدار نيم ت زمان مدبه

) الـف  -5( شـكل در طور كـه  همان. اند نشان داده شده
مربـوط بـه   نايكويسـت  نمـودار   چهار ،شودمي مشاهده

 .داراي رفتار مشابهي هستند ،فولادهاي آستنيتي توليدي
يـك   هاي بالا و مياني،فركانس  ي در محدوده ،در ابتدا
در چند فركـانس انتهـايي،   و  و در ادامه خازني ي حلقه

مشـاهده  نمـودار  براي هـر چهـار    ر شبه القايييك رفتا
 )ب -5(است كه در شكل  اين در حالي. [17]شود مي

كـم   316نـزن  نايكويسـت فـولاد زنـگ   نمودار براي و 
شود كـه  خازني ناقص ديده مي ي يك حلقهتنها كربن، 
رويين با خواص محافظتي  ي تشكيل لايه ي دهندهنشان
  .باشد ميبالا 

ــبــه   الكتروشــيميايي را  ي پديــدهيــك  ،يطــور كلّ
مطالعـه   ،امپدانس آن ي دست آوردن معادلهتوان با به مي
 ناسـب كمـك مـداري م  طيـف امپـدانس بـه   مـثلاً،   .كرد
طيف تجربي مورد نظر بـا   ،و سپسشود  ميسازي  مدل

مربوط به مقادير  ،اين ترتيب شود و به آن تطبيق داده مي
ـ. آيددست ميهاي مدار معادل بهلمانا  ايـن  از آن، س پ

فيزيكــي ارتبــاط داده  -اي شــيمياييمقــادير بــه پديــده
حاصـل، نمـايش    شود تا ثابت شود كه مدار معـادلِ  مي

  .هاي در حال اتفاق استقابل قبولي از پديده
مربوط بـه   نايكويستنمودارهاي سازي مدلبراي   

كـم   316نزن و فولاد زنگ توليديچهار فولاد آستنيتي 
 و )الـف  -6( هـاي  از مدار معادل شكلترتيب به ،كربن

المان  CPE ،هامعادل در اين مدار. استفاده شد) ب -6(
 Rct، محلـول / فـولاد فصل مشترك  فاز ثابت مربوط به

القاي مربوط به جـذب اجـزاي   Lsc ، انتقال بارمقاومت 
ال الكتروشيميايي، فع Rsc    جـذب  مقاومـت مربـوط بـه

فـولاد مشـترك  در فصـل  ال الكتروشـيميايي  اجزاي فع /
 باشـد  مـي ناپـذير محلـول    مقاومت جبران Rs و محلول

[18-20].  
نمودارهـاي   ،)ب -7( و )الـف  -7( هاي در شكل  

دســت آمــده از همــراه نمودارهــاي بــه نايكويســت بــه
نـزن  و فولاد زنـگ فولاد آستنيتي  چهارسازي براي  مدل
 -6( هـاي  ترتيب با مدار معادل شـكل كم كربن، به 316

در طـور كـه   همـان . انـد  نشان داده شده) ب -6( الف و
انطبـاق   شـود،  ديده مي) ب -7( و )الف -7( هاي شكل

نمودارهـاي  هاي حاصل از آزمـايش و  مناسبي بين داده
  .شودسازي مشاهده ميمدل

ــدول در    ــادير  ،)3(ج ــانمق ــل از  الم ــاي حاص ه
-6( هـاي  شكل هايمدار معادل سازي با استفاده از مدل

 ،سـازي و ميزان خطاي حاصل از مـدل ) ب -6( الف و

 لگاريتم چگالي جريان
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طور كه در اين جدول مشاهده همان .اند نشان داده شده
انتقال بـار اسـت كـه     ،مقاومت المانترين مهم ،شودمي

ل متر مربع براي فـولاد او اهم سانتي 33/23 آن از مقدار
متر مربع براي فولاد چهارم افزايش اهم سانتي 76/45به 

حالي است كه مقدار مقاومت انتقال در اين . يافته است
 1790برابـر بـا    ،كم كربن 316نزن بار براي فولاد زنگ

 . بـالايي اسـت  نسبتاً متر مربع است كه مقدار اهم سانتي
  

  

  

  كربن در محلولكم  316نزن فولاد زنگ) ب(منگنزدار و و  چهار فولاد آستنيتي كروم) الف( ؛نايكويستنمودارهاي  5شكل 
  .مدار باز وري تحت شرايط پتانسيلساعت غوطهنيم از پس مولار اسيد سولفوريك  1/0 

  

  
  .كم كربن 316نزن فولاد زنگ) ب(چهار فولاد آستنيتي توليدي و ) الف( ؛نايكويستنمودارهاي سازي مدار معادل مناسب براي مدل 6شكل 
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 كم كربن 316نزن فولاد زنگ) ب(چهار فولاد آستنيتي توليدي و ) الف( ؛سازي شدهنايكويست و مدلنمودارهاي  7شكل 

  
  )6(سازي با استفاده از دو مدار معادل شكل هاي حاصل از مدلمقادير المان 3جدول 

  

 Rs  
(Ω cm2) 

Rct  
(Ω cm2) 

Y0dl 

 (µF cm-2 sn-1) 
ndl Rsc  

(Ω cm2) 
Lsc  

(H cm2) 
χ² 

S1 6/9  33/23 75/158 922/0 21/2 8/608  051/0  
S2 8/10  42/23  41/257  932/0  16/3  6/297  032/0  

S3 3/11  99/24 36/117 982/0 83/3 69/192  098/0  
S4 8/8  76/45 18/193 972/0 14/4 1/166  077/0  

8/9  كم كربن 316نزن فولاد زنگ  1790 16/168  958/0  --- --- 032/0  

  
شود كـه  مشاهده مي )3(در جدول افزون بر اين،   

ــ ال مقـــدار مقاومـــت ناشـــي از جـــذب اجـــزاي فعـ
بـا  هاي آسـتنيتي  الكتروشيميايي در فصل مشترك فولاد

متـر مربـع كـه    اهم سانتي 5تا  2ي  در محدوده ،محلول
  .كندتغيير ميي كوچكي است،  محدوده

    پلاريزاسـيون را  ، مقاومـت  )8(با توجه به شـكل    
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توان با دانستن مقادير مقاومت انتقال بار و مقاومـت  مي
 ـ دسـت  ال الكتروشـيميايي بـه  ناشي از جذب اجزاي فع

 )3(جـدول  نتايج ارائه شده در با استفاده از . [20]آورد 
 ـ   كســر و  ال مقاومــت ناشــي از جــذب اجــزاي فعـ

شـود  مي الكتروشيميايي از مقاومت انتقال بار، مشخص
ــا  1مقاومــت پلاريزاســيون از فــولاد  كــه افــزايش  4ت
بـا   ،رونـد افـزايش مقاومـت پلاريزاسـيون    اين . يابد مي

مطابقت  )2(كاهش چگالي جريان خوردگي در جدول 
  .دارد

  
  
  
  

  
مقاومت پلاريزاسيون با استفاده از مقاومت  ي محاسبه 8شكل 

ال الكتروشيميايي جذب اجزاي فع انتقال بار و مقاومت مربوط به
[20]  

  
 گيري نتيجه

 فولاد كـروم  چهارتغييرات پتانسيل مدار باز بررسي  -1
نشـان داد كـه بـا    در اين تحقيق منگنزدار توليدي و 

ماننـد  اين فولادهـا  ل مدار باز پتانسي ،گذشت زمان
سـمت   بـه  ،كـم كـربن   316تنيتي نزن آسزنگفولاد 
  .دشوميمنتقل مثبت  يمقادير

نشان هاي پلاريزاسيون پتانسيوديناميك نتايج آزمون -2
چهـار  مربوط بـه  چگالي جريان خوردگي كه دادند 
آمپر بر  10-4 ي در محدودهكروم و منگنزدار، فولاد 

مقاومـت   ي دهندهشانو اين، نمتر مربع است سانتي
  .بودها در اين محيط اسيدي به خوردگي مناسب آن

كـه چگـالي    نشـان داد  چنينهم هاآزموناين نتايج  -3
در  ،منگنـزدار و  جريان خوردگي چهار فولاد كروم

نـزن آسـتنيتي    از فولاد زنـگ  تربيشبرابر  10حدود 
  .كم كربن است 316

هاي پلاريزاسيون پتانسيوديناميك نشان نتايج آزمون -4
مانند فولاد همنگنزدار و  كه چهار فولاد كروم ندداد

رفتــار داراي ، كــربن كــم 316نــزن آســتنيتي زنــگ
  .مناسبي هستند گيرويين

ســـنجي امپـــدانس هـــاي طيـــفآزمـــوننتـــايج  -5
ــان داد ــيميايي نش ــدالكتروش ــه  ن ــايدر ك  نموداره

و  چهار فولاد آستنيتي توليديمربوط به  نايكويست
ــاني، يــك فركــانس ي در محــدوده ــالا و مي هــاي ب

خازني و در چنـد فركـانس انتهـايي، يـك      ي حلقه
  .شودلقايي مشاهده ميرفتار شبه ا

نمـودار  كـه در   نـد هـا نشـان داد  آزمـون نتايج ايـن   -6
كم كربن،  316نزن فولاد زنگمربوط به نايكويست 

و ايـن  شود خازني ناقص ديده مي ي يك حلقهتنها 
رويـين بـا خـواص     ي تشـكيل لايـه   ي دهنـده نشان

  .بودمحافظتي بالا 
كـه   نددامپدانس نشان داهاي طيف سازيمدلنتايج  -7

ــولاد مقاومــت پلاريزاســيون  ــا  1از ف ــزايش  4ت اف
بـا كـاهش چگـالي جريـان      ،يابـد و ايـن رونـد    مي

هـاي پلاريزاسـيون   آزمون دست آمده ازبهخوردگي 
  .شتمطابقت داپتانسيوديناميك 
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ومت به خوردگي روي فولاد كم كربن و مقا آهكي برهاي  رسوببلوري بر شكل  كاتدي پتانسيلتأثير بررسي 
  ها در آب درياي خليج فارس آن
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 چكيده
 ،ايـن تحقيـق  انجـام  هـدف از  . شوند تشكيل مي ،افتد ها اتفاق مي سطح آنبراي  از فولاد كه واكنش كاتدي بخشي روي  آهكي بر هاي رسوب

ميـزان   ها بر ثير آنأبررسي تنيز، روي فولاد كم كربن و  هاي كاتدي مختلف بر آهكي تشكيل شده در پتانسيلهاي  رسوببلوري بررسي شكل 
مپـدانس و  الكتروشـيميايي اَ هـاي   آزمـون ثير مقاومت به خوردگي با انجام أبررسي ت. باشد آب درياي طبيعي مي مقاومت به خوردگي فولاد در
پـراش  آنـاليز   و) SEM(روبشـي   پ الكترونـي ميكروسكُ هايكمك تصوير بهها،  رفولوژي و نوع رسوببررسي م. پلاريزاسيون تافل انجام شد

طـور عمـده از    ولت به -1/1در پتانسيل ها  رسوب كهها نشان دادند  رفولوژي رسوبو منوع  هاي نتايج بررسي. انجام شد (XRD)پرتوي ايكس
صـورت   بـه هـا   ها يافت شـد و ايـن رسـوب    صورت محدودتر در آن هيدروكسيد منيزيم بههاي  برسوحال،  با اين. هستندكربنات كلسيم نوع 
هيدروكسيد منيـزيم  هاي  ميزان تشكيل رسوب ،ولت -2/1در پتانسيل  ،اام. روي سطح فولاد شكل گرفتند واخت و با چسبندگي مناسب بريكن

                   .                          شد د كم كربنت به خوردگي فولامباعث افزايش مقاو ،هاي تشكيل شده در هر دو پتانسيل لايه .ها افزايش يافت و تخلخل لايه
 

  .امپدانس، تافل، خوردگيبلوري، شكل ، آب درياي طبيعي، آهكي هاي رسوب  هاي كليدي هواژ
 

 
An Investigation into the Effect of Cathodic Potential on Crystal Form and Corrosion 
Resistance of Calcareous Precipitates on Low Carbon Steel in Persian-Gulf Seawater 

  
M. Sharafi         M. Pakshir         M. J. Hadeianfard          R. Bazargan Lari 

 
Abstract 
Calcareous precipitates are formed on some parts of steel surface on which cathodic reactions occur. The 
purpose of this research has been to investigate the effect of potential on crystal form of calcareous 
deposits and to study the effect of these precipitates on the corrosion resistance of mild steel in natural 
seawater. The electrochemical tests, i.e. electrochemical impedance and polarization Tofel tests, were 
used in order to investigate the effect of applied cathodic potential on the corrosion resistance of mild 
steel in Persian-Gulf seawater. In addition, the Scanning electron microscope (SEM) and XRD analyzer 
were used to study the morphology and type of deposits during the applied cathodic protection. The 
results of this research showed that a large amount of CaCO3 are formed at the potential of -1.1 V, 
although a small quantity of Mg(OH)2 precipitate were also formed. On the other hand, the precipitate 
were mainly Mg(OH)2 with a large amount of porosity at the potential of -1.2 V. The results of 
electrochemical tests also showed that the corrosion resistance of mild steel in natural seawater 
increases whit the formation of these precipitates, particularly at the applied cathodic potential of -1.1 V.   
 
Key Word  Calcareous precipitates, Natural seawater, Crystal form, Corrosion, Tofel, Impedance. 
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   مقدمه
ور در آب دريـا   ظت از فولادهاي غوطـه ابراي حف  

 اي طور گسترده حفاظت كاتدي بهاز  ،در برابر خوردگي
هاي فولادي  سازهاز براي حفاظت . [1] شود استفاده مي
تـا   -8/0برابر بـا   ظت معمولاًاپتانسيل حف ،ادر آب دري

در نظـر   ،نقـره يد كلر/نقره ولت نسبت به الكترود -2/1
اكسـيژن   ،لپتانسـي  ي در ايـن محـدوده  . شـود  يمگرفته 

شـود   مي ءروي سطح فولاد احيا ر آب دريا بردمحلول 
 pH افـزايش  هاي هيدروكسـيل و  سبب توليد يوناين و 

روي ســطح فــولاد  در آب دريــا و بــر 3/9تــا حــدود 
يابنـد   مـي  ههاي منيزيم اجاز يون ،به اين ترتيب. شود مي
افـزون  . [2] ب كننـد رسوشكل هيدروكسيد منيزيم  بهتا 

 منجر به تغييرهيدروكسيد منيزيم رسوب كردن  ،بر اين
شود  ميروي سطح فولاد  بر ها كربنات واكنش در تعادل

كلسـيم مسـاعد    كربنـات سوب كردن و زمينه را براي ر
كـه   )3OCaCو  OH(Mg(2(كـرده  ب ورس ـ ي لايه .كند مي

پوشـش   باعث ايجاد يـك  ،آهكي نام دارندهاي  رسوب
هاي مهـاجم   محيط و يون برابر نفوذ ي محافظ درفيزيك

بـه كـاهش    منجـر  ،چنـين  و هـم شود  ميبه سطح فولاد 
يـابي بــه   منظـور دسـت   مـورد نيـاز بـه    جريـان چگـالي  

 .[3] شــوند مــي دفــولااز فظــت كاتــدي كارآمــدتر احم
ــاران  دي ــوييس و همك ــيد   ،[2,3] ل ــكيل هيدروكس تش

گـزارش  را روي سطح طـلا   منيزيم و كربنات كلسيم بر
در غيـاب  اين تحقيـق نشـان دادنـد كـه     نتايج . اند كرده
هاي  ي متخلخل حاوي يون لايه ،)٢Ca+( هاي كلسيم يون

هـايي كـه هيدروكسـيد     حتي در پتانسيل) ٢Mg+(منيزيم 
 ،سـوب كـردن نيسـت   قـادر بـه ر  ) بوروكايـت (منيزيم 

هاي متخلخل نقش زيـادي   اين لايه .[2] كند ب ميورس
ــو  ــدي ف ــت كات ــددر حفاظ ــ ،لاد ندارن ــكيل ا از ام تش

در غياب . [4,5]كنند  كلسيمي جلوگيري ميهاي  سوبر
دو شـكل   هاي كلسـيم بـه هـر    كربنات ،هاي منيزيم يون

ب ورس ـ ،يعنـي آراگونايـت و كلسـايت    ،خـود بلورين 
روي  و يك پوشش صـاف و يكنواخـت را بـر   كنند  مي

در غيـاب   ،افزون بر اين. [3] كنند سطح فولاد ايجاد مي

هاي هيدروكسيد منيزيم متخلخـل   لايه ،هاي كلسيم نيو
 ـنـي ندار معيبلـورين  شـكل  شـوند كـه    مـي تشكيل  . دن

يـن  ا (SEM)هاي ميكروسكپ الكتروني روبشـي  صويرت
 ون هكـي كـه در  هاي آ رسوب. [2] دنكن ييد ميأادعا را ت

ــون ــزيم  محيطــي كــه داراي ي شــكل  هســتندهــاي مني
ايـن    زيـرا  ،تنداز نـوع آراگونايـت هس ـ   تنهـا  ،گيرند مي
هـا جلـوگيري    زني كلسايت و رشـد آن  ها از جوانه يون
يس تحقيق ديگري در اين رابطـه  يلو دي. [6,7] دنكن مي

و خـاك رس   ل و لايگر يثتأ ،و در آن ه استانجام داد
هكـي  آهـاي   موجود در آب دريا را بر تشـكيل رسـوب  

 ـكه وجـود   ه استدريافتوي . ه استبررسي كرد ل و گ
ــادر آ لاي ــبب  ،ب دري ــاد س ــايج ــكيل خير در أت تش
 ـ  ي ميهاي آهك بورس خير بـه غلظـت   أشود و ميـزان ت
 ،افـزون بـر ايـن   . روي سطح سازه بستگي دارد ها بر آن

 ـو  غلظـت خـاك رس  اگر  ح روي سـط  بـر  ل و لايگ
روي  آهكي تشكيل شـده بـر  هاي  رسوب ،تر باشد بيش
 تر غنـي هسـتند   بيش ،به كلسيمنسبت  ،از منيزيم سطح

[8].  
روي  هـاي رسـوبي بـر    تشكيل لايه ،افزون بر اين  

براي جريان مورد نياز چگالي سطح فولاد سبب كاهش 
توجه  با. [9] شود حفاظت كاتدي فولاد در آب دريا مي

آب دريـاي   در ،تحقيقات در اين موردتر  بيشكه  به اين
 ،اين تحقيـق انجام هدف از  ،است شدهمصنوعي انجام 

ــكل  ــي ش ــوري بررس ــوبي وبل ــواختي رس ــا  كن در ه
 ـ ،نيـز هـاي كاتـدي مختلـف و     پتانسيل هـا بـر    ثير آنأت

مقاومت به خوردگي فولادهاي كم كربن در آب درياي 
طـور ذاتـي داراي    آب درياي طبيعي به. باشد طبيعي مي

شـكل   ها بـه  آن ي حضور همهو هاي مختلفي است  يون
هـاي   يـه ري لاگي ـ ثير زيادي بر شكلأتواند ت زمان مي هم
    .باشد روي سطح فولاد داشتهبر كي آه

  
  ي تحقيقها مواد و روش  

تر بـودن   نزديكمنظور  بهو براي انجام اين تحقيق   
از  ،يشرايط طبيع شرايط آزمايشگاهي باتر  هر چه بيش
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 15 هـر و بنـدرعباس   ي منطقـه  كه از آب درياي طبيعي
اسـتفاده  شـد،   بار به محل آزمايشگاه ارسال مي روز يك

در اسـتفاده،  ب شـيميايي آب دريـاي مـورد    تركي ـ. شد
فـولاد  كـه   با توجه به ايـن  .آورده شده است) 1(جدول 

 ي كاربردترين نوع فولادها در عرصـه  پر وكم كربن جز
 ـ اين  نـوع  ي از تقطعا، هاي دريايي است سازه ه فـولاد ب

 mm 1ضــخامت  و cm 1× cm 1طــول و عــرض  
 ـ به يي آنتركيـب شـيميا  و  هكمك دستگاه وايركات تهي 
 .))2( جـدول ( كمك دسـتگاه كوانتـومتر تعيـين شـد     به

الكتروشيميايي تحت پيل براي ايجاد يك افزون بر اين، 
 2بـا جريـان    يولت ـ 15 ي سوكننده يك از يك، حفاظت

ي  ميلهدو عدد از . عنوان منبع تغذيه استفاده شد به ،مپرآ
يـك  عنوان الكترودهاي كمكي غيرمصرفي و  به يگرافيت

 ،عنوان الكترود مرجـع  نقره به كلرور/مرجع نقرهلكترود ا
روي سـطوح   بـر  ها ز تشكيل رسوبپس ا. شداستفاده 
 ـ )SEM( پ الكترونـي روبشـي  از ميكروسكُ ،فولاد راي ب

از ،فــازي لــوژي ســطحي و بــراي آنــاليزورفبررســي م 
. اســتفاده شــد )XRD( پــراش پرتــوي ايكــس دســتگاه

پلاريزاسيون آزمون ، منظور پايش خوردگي به ،چنين هم
ولـت نسـبت بـه     -25/0تـا  + 25/0ي  ل در محدودهتاف

ولت بـر ثانيـه    001/0روبش پتانسيل مدار باز و با نرخ 
مپدانس نيز در پتانسيل مدار باز و در آزمون اَ. انجام شد
 001/0 ـ100000ي محدودهو در  0 /01متناوب پتانسيل
 انجـام  Autolab3 نوع ستاتتوسط دستگاه پتانسوا هرتز
  . شد
 

 بحث و نتيجه گيري
   هاي خوردگي نتايج آزمون

و آزمـون امپـدانس    تافـل  پلاريزاسيونآزمون نتايج 
 هاي مربوط به آزمون و نتايج نمودارها.  الكتروشيميايي

پـس از تشـكيل    هـا  نمونه و امپدانس تافل پلاريزاسيون
ــ رســوب در  ،ولــت -2/1 و -1/1 هــاي انســيلا در پته

آورده ) 6(تا  )3( هاي در جدولو ) 2( و) 1( هاي شكل
مشـاهده   )الـف  -1(در شـكل  طـور كـه    همان. اند شده
ولـت بـا    -1/1نمودارهـاي تافـل در پتانسـيل     ،شود مي

 يتـر  هاي خوردگي مثبت سمت پتانسيل گذشت زمان به
از ) corrE( خـوردگي  طوري كه پتانسيل  به،  اند منتقل شده

 96 ولـت در  -262/0سـاعت بـه    12ـ ولت در 441/0
 با توجه به مقادير پتانسيل مدار باز .ساعت رسيده است

)OCP(  هـاي موجـود در جـدول    نمونـه مربوط به )3(، 
 ـ -1/1شود كـه در پتانسـيل    مشاهده مي پتانسـيل  ت، ول

اسـت،  ها با گذشت زمان رو به افـزايش   مدار باز نمونه
 ،ساعت 12ـ ولت در 409/0ها از  كه مقدار آن طوري به

ايـن  . يده استساعت رس 96ـ ولت در 241/0به مقدار 
 ـ ،كـه بـا گذشـت زمـان     دهنـد  نشان مـي  هاعدد ت كيفي

هـاي   چسبندگي لايهنيز، و تر شده است  مناسبسطحي 
در ايـن   دروي سطح فولا ده برتشكيل شكي آه يرسوب

سـطح  توانند  ها مي رسوبو است افزايش يافته  پتانسيل
 .حفظ كننـد آب دريا  ي فولاد را در برابر محيط خورنده

جريـان  چگـالي  كه مقادير ) 3(جدول نتايج با توجه به 
، دهـد  و نـرخ خـوردگي را نشـان مـي    ) corrI( خوردگي

توان نتايجي مشابه با پتانسـيل مـدار بـاز و پتانسـيل      مي
جريـان  چگـالي   ،در واقـع . خوردگي را مشـاهده كـرد  

در و خوردگي با نـرخ خـوردگي نسـبت مسـتقيم دارد     
ــ ،نتيجــه ــا گذشــت زم ــان چگــالي ان و كــاهش ب جري

نـرخ خـوردگي فـولاد در آب دريـا كـاهش       ،خوردگي
نمودارها و نتـايج   ،)4( و جدول) ـ ب1( شكل. يابد مي

هـا در   مربوط به آزمون امپدانس الكتروشـيميايي نمونـه  
وري  هــاي غوطــه ت زمــانمــد بــهولــت  -1/1پتانســيل 

  .دهند نشان ميرا  متفاوت در آب دريا
  

  )والان در ليتر بر حسب ميلي اكي(ي آب درياي خليج فارس يمياتركيب شي 1 جدول

TDS Na+ SO4
2- Mg2+ Ca2+ K+ Cl- هايون  

 مقادير 21450 450 430 1460 2720 12400 38910
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 )بر حسب درصد وزني(مورد استفاده در اين تحقيق ي فولاد يتركيب شيميا 2 جدول

Fe V Ni Cr Al Si Mn C عنصر 

 درصد وزني 0/038 0/25 0/02 0/045 0/008 0/001 0/007  مانده باقي
   

     

  )ب)                                                                               (الف(
  )ب( ولتـ 1/1ها در پتانسيل نمونهمربوط به نمودار امپدانس و ) الف( ـ ولت1/1 پتانسيل ها در نمونهمربوط به نمودار تافل  1 شكل

 
 كلرور نقرر/ولت نسبت به الكترود نقره ـ1/1ها تحت پتانسيل حفاظتي  نمونهمربوط به آزمون پلاريزاسيون تافل نتايج   3 جدول

24 12 )ساعت(زمان  48 72 96
OCP(v) -0/409 -0/333 -0/289 -0/265 -0/241 
ECorr (V) -0/441 -0/437 -0/344 -0/3 -0/262 
Icorr(A) 2/656×10-6 4/201×10-7 2/361×10-7 8/756×10-8 1/212×10-8 

5/512×10-2 (mm/year) نرخ خوردگي  3/921×10-2 2/682×10-3 1/371×10-3 9/917×10-4 
  

  كلرور نقره/ولت نسبت به الكترود نقره ـ1/1ها تحت پتانسيل حفاظتي  نمونهمربوط به وشيميايي رآزمون امپدانس الكتنتايج   4 جدول

)تساع(زمان   
12 24 48 72 96 

RP (ohm) 
1/369×104 1/406×104 9/942×104 1/681×105 2/211×105 

  
شود كه بـا گذشـت    مشاهده مي) ـ ب1(شكل در   
ها مرتب رو  براي نمونه) pR( تيي ظرفي قطر حلقه، زمان

هــا در  مقــادير آنافــزون بــر ايــن، . بــه افــزايش اســت
ان و كنـد كـه بـا گذشـت زم ـ     ييـد مـي  أنيز ت) 5(جدول

ــه ــزايش قطــر حلق ــه همــان مقاومــت  ظرفي ي اف تــي ك
هـا   مقاومت بـه خـوردگي رسـوب   ، پلاريزاسيوني است
زيرا مقاومت پلاريزاسيوني بـا نـرخ   ، افزايش يافته است

و بــا افــزايش مقاومــت رد خــوردگي نســبت عكــس دا

عبـارت   به. يابد نرخ خوردگي كاهش مي ،پلاريزاسيوني
با گذشـت زمـان   ا ه مقاومت به خوردگي رسوبديگر، 

نقـش خـود را   تواننـد   هـا مـي   و رسوب يابد ميافزايش 
. روي سطح فولاد حفظ كنند وشش محافظ برپعنوان  به

نمودارها و نتايج مربوط  ،)5( جدول و) ـ الف2(شكل 
ــ  2/1هاي تحت پتانسـيل   به آزمون تافل را براي نمونه

 وري مختلـف نشـان    هـاي غوطـه   ت زمـان ولت در مـد
 ـ. دهند مي ايـن نمودارهـا و مقـادير    نتـايج  ا توجـه بـه   ب



   ٩١  نشريه مهندسي متالورژي و مواد

  

افزايش  ،ي با گذشت زمانطور كلّ به، موجود در جدول
سـاعت بـه    6ولـت در   -453/0از (پتانسيل مـدار بـاز   

از (و پتانسيل خـوردگي  ) ساعت  48ـ ولت در 333/0
 48ــ ولـت در   344/0سـاعت بـه    6ـ ولـت در  491/0

ها  ي نمونهبرا، ساعت 24ت زمان جز در مد هب ،)ساعت 
  .استرخ داده 

در اين پتانسـيل  ها  از آنجا كه نرخ تشكيل رسوب  
از ، پـس  باشـد  ـ ولـت مـي  1/1از پتانسيل تر  بيشبسيار 

ت بـالا رفـتن ضـخامت    علّ به ،ساعت 24گذشت زمان  
شـده  هـا ايجـاد    روي سطح آن هايي بر ترك ها، رسوب
منجـر بـه    ها، ها به عمق رسوب رسيدن اين ترك. است
آب دريا به سطح بدون پوشـش   ي محيط خورنده نفوذ

طـور   پتانسيل مدار باز بـه  ،تعلّاين و به شود  ميفولاد 
طوري  به، ندك تري كاهش پيدا مي ناگهاني به مقدار منفي

 ـ391/0ساعت به  12ولت در  -361/0كه مقدار آن از 
براي پتانسـيل  رفتار همين . رسد ساعت مي 24ولت در 

ي آن،  در نتيجـه و  داده اسـت رخ ز نيها  خوردگي نمونه
جريان خـوردگي نيـز افـزايش    چگالي نرخ خوردگي و 

جريــان چگــالي ه مقــدار اي كــ گونــه بــه،  يافتــه اســت
   ســـاعت بـــه 12آمپـــر در  571/3×7-10خـــوردگي از

ــ 24آمپـــر در  812/5×6-10 ــه رســـد  يســـاعت مـ كـ
 ـ. اسـت بالا رفتن نـرخ خـوردگي   ي  دهنده نشان بـا   ،اام

آهكـي  هـاي   هاي رسـوب  تشكيل لايه ر وحفاظت مكرّ
پتانسـيل  دار،  كروي سطح فولاد و نواحي تـر  جديد بر

   ،سـاعت  48خوردگي و پتانسيل مدار بـاز بـا گذشـت    
در ايـن  . يابنـد  تري افـزايش مـي   به مقادير مثبت مجدداً

ـ ولـت  333/0ـ و344/0ترتيب به  ها به مقدار آنحالت، 
چگـالي   نـرخ خـوردگي و   ،مـين ترتيـب  ه بـه  .رسد مي

 و) ب -2(شـكل  . يابند يجريان خوردگي نيز كاهش م
هـا را   نمودار و نتايج آزمون امپدانس نمونه ،)6(جدول 

وري  هـاي غوطـه   ت زمانولت در مد -2/1در پتانسيل 
ايـن نمـودار نيـز مشـاهده     در . دهنـد  مختلف نشان مي

سـاعت   24نمونـه در   تـي ظرفي ي كه قطر حلقه شود مي
 ي،ت زمان قبلتشكيل شده در مد هاي نسبت به رسوب

نتـايج  با توجه بـه  . يافته استكاهش ، ساعت 12يعني 
توان كـاهش مقاومـت پلاريزاسـيون را     مي ،)6(جدول 
است كيدي أتنتيجه اين . ساعت مشاهده كرد 24پس از 

و رسـيدن   ها رسوبگي و ترك خوردگي بر آسيب ديد
 ـ  محيط خورنده به سطح فولاد  ه كه در نهايـت، منجـر ب

ت زمان با گذشت مد. استشده نرخ خوردگي افزيش 
افـزايش   مجـدداً  pRمقـدار   ،هـا  ساعت و ترميم لايه 48
يافتـه  نرخ خـوردگي كـاهش   آن،  ي يجهيابد و در نت مي

 .است

  
                        

  
  
  
  
  
  
  
  
  

  )ب(                 )                                                                     الف(
  )ب( ـ ولت2/1ها در پتانسيل نمودار امپدانس نمونهو ) الف( ـ ولت2/1ها در پتانسيل  نمونهمربوط به نمودار تافل  2 شكل
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   كلرور نقره/ولت نسبت به الكترود نقرهـ 2/1ها تحت پتانسيل حفاظتي  نمونهمربوط به آزمون پلاريزاسيون تافل نتايج  5 جدول
6 )عتسا(زمان  12 24 48

OCP(v) 453/0 ـ ـ361/0 -0/391 -0/333
ECorr(V) -0/491 -0/456 -0/497 -0/344 

ICorr(A) 2/202×10-6 3/571×10-7 5/812×10-6 7/681×10-7 

 2/497×10-2 4/405×10-3 6/592×10-2 8/329×10-3 (mm/year)  نرخ خوردگي

 
   كلرور نقره/ولت نسبت به الكترود نقرهـ 2/1ها تحت پتانسيل حفاظتي  نمونهربوط به موشيميايي رزمون امپدانس الكتآنتايج   6 جدول

)ساعت(زمان   6 12 24 48
RP(ohm) 2/251×103 9/372×104 1/443×103 5/769×103

 
 هـاي كاتـدي    رفولوژي سطوح در پتانسـيل ي مبررس

روبشـي   ميكروسـكپ الكترونـي  ويرهاي تص ـ. متفاوت
 ،هـاي مختلـف   هكي در پتانسيلآهاي  مربوط به رسوب

طـور   همـان . اند داده شدهنشان ) 5( و) 3(هاي  شكل رد
در پتانسـيل  شـود،   مشاهده مـي ) ـ الف3( تصوير كه در

هـاي   رسـوب ، سـاعت  12پس از گذشت و  ـ ولت1/1
تر نقاط بدون  در بيش ،و در عين حال بسيار نازك هاولي

روي ســطح فــولاد تشــكيل بلــوري خــاص بــر شــكل 
هـاي   در زمانشده است كه مراجع گزارش در  .ندا شده

ولـت   -9/0تـا  ــ  1/1 در محدوده پتانسيل بينو كوتاه 
ابتدا كريستال هـاي  گلـي شـكل آراگونايـت كربنـات      
كلسيم  به صورت مجزا برروي سطح تشكيل مي شوند 

]11[. 3(شـكل  با توجه بـه   اين نتايج وا بر خلاف ام- 
و بـدون شـكل   رونـي  دهاي  تشكيل لايهتوان  مي ،)الف

 بـا بلورهـايي  حضـور   روي سطح فولاد و ا بره رسوب
ل را مشـاهده  مكعبـي شـك   ساختار چندوجهي و تقريباً

 ـ .كرد در نمـايش داده شـده    XRDليز ابر اساس نتايج آن
ــن   ،)4(شــكل  ــااي ــات كلســيم  بلوره ــوع و كربن از ن

كـه  هستند ا چندوجهي ه رسوباين . باشند لسايت ميكَ
در آب  .[12] شوند ديده ميهم مكعبي  صورت گاهي به

صـورت   هـا بـه   وني ي همهت وجود علّ به ،درياي طبيعي
هـاي   هر دو نوع شـكل رسـوب  كه رود  انتظار مي، ذاتي

در پتانسيل  ،يعني آراگونايت و كلسايت ،كلسيم كربنات
ب وروي سطح بدون پوشش فـولاد رس ـ  برـ ولت 1/1

دريـاي   در آبيـزيم  نهـاي م  يـون  وجـود  .كرده باشـند 
روي  هكي برهاي آ باعث تسريع تشكيل رسوب ،طبيعي

در آب دريـاي  افزون بر اين،  .[13] شود سطح فولاد مي
موجـود در آب   ولايو گـل هـا  رسـوب تر ، بيشطبيعي

و باعـث كـاهش    دنپوشـان بممكن است سطح فولاد را 
، در نتيجـه . روي سـطح فـولاد شـوند    واكنش احيـا بـر  

نسبت بـه شـرايط    pHجريان و افزايش چگالي كاهش 
 كـه  رسدنظر ميبهبنابراين،  .خواهد بود تركم ،آزمايشي

يـك   صورتبهكردن بوهيدروكسيد منيزيم قادر به رس
ديگـر   هـاي و رسـوب اشد روي سطح نب ه براولي يلايه
 ،و بنـابراين  وندشكل آزمايشگاهي خود تشـكيل نش ـ به

 لسـايت بـر  كَ شـكل بهكربنات كلسيم هاي فقط رسوب
، در ايـن شـرايط  . [14] روي فولاد تشكيل شـده اسـت  

هاي مختلـف در آب دريـاي طبيعـي باعـث     وجود يون
شـكل  صـورت پراكنـده و بـه   هـايي بـه  لسايتتشكيل كَ

 ـزيرلايه در زمان و پـس از  كـردن  ب ورس ـ يههاي اولي
  ،ــ ولـت  1/1وري در پتانسيل ساعت غوطه 12گذشت 

ه ك ـقبلي هاي با نتايج آزمايش گيرينتيجه اين. شوند مي
گلي شـكل آراگونايـت كربنـات كلسـيم  بـه       ها،در آن

 .]11[ صورت مجزا برروي سـطح تشـكيل مـي شـوند    



   ٩٣  نشريه مهندسي متالورژي و مواد

  

 ،)در آب دريـاي مصـنوعي  هـا  ي آزمـايش انجام همـه (
رفولـوژي سـطحي   م ،)ب -3(شـكل  در . تطابق نـدارد 

وري در آب دريــاي ســاعت غوطــه 24نمونــه بعــد از 
. داده شـده اسـت  نشـان   ،ـ ولت1/1سيل طبيعي در پتان

راگونايت كربنات كلسيم و واترايـت  بلورهاي آتشكيل 
 اسـت نمايان  كاملاً ،ي سطح نمونهرو كربنات كلسيم بر

ــكل ( ــ 3(ش ــوب .))پـ ــاي رس ــامل ه ــت ش آراگوناي
بگيرنـد،  ديگر قرار ر كنار يكاگر دهستند كه بلورهايي 

رهـاي  بلو. [10]كننـد  ساختاري گلـي شـكل پيـدا مـي    
هـاي  صورت كـلاف هستند كه بههم بلورهايي واترايت 
در كنار هـم قـرار مـي     ،اي شكل پيچيده و دايرهدر هم 
  .[15]گيرند 

 

         
  )ب)                                                                                 (الف(

       
  )ت(                                                    )                              پ(

  

   
  )ث(

 ساعت 24از گذشت پس ) پ ب و( ،ساعت 12از گذشت  پس) الف( ؛ـ ولت1/1آهكي در پتانسيل هاي رسوباز  SEM هايتصوير 3شكل 
    ساعت 48از گذشت پس  )ت و ث(و 
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  ،)OH(Mg(2 بوروكايت: 3CaCO ،B آراگونايت :A ؛ـ ولت1/1ها در پتانسيل ه نمونهمربوط ب XRD آناليزدست آمده از بهنمودار   4شكل 

C :3 كلسايتCaCO  وD : 3واترايتCaCO.  
  

، شـود ديـده مـي  ) ــ ب 3(شكل  طور كه درهمان  
تمـامي سـطح را    ويسـت  ن يكسـان  بلورهااين ي اندازه

مانند يـك پوشـش    توانندمي ،همين دليلبه. اندپوشانده
فـولاد   از نفوذ اكسـيژن بـه سـطح     مل كرده وطبيعي ع

در ايـن  قرار داشـتن  ساعت  24پس از . جلوگيري كنند
 يـزيم نم هيدروكسـيد بلورهـاي   هـيچ  نـوع از  ، پتانسيل

ــوير در) بوروكايـــت( تشـــخيص داده   SEMهاي تصـ
شـكل   در XRDآناليز نتايج ها در آنحضور  ،اام. نشدند

تـر  بـيش  ،اردر ايـن نمـود   .به اثبات رسـيده اسـت  ) 4(
ايـن   .هستندكربنات كلسيم  بلورهاي  ها مربوط به پيك

، بلورهـاي  ــ ولـت  1/1 ست كه در  پتانسـيل امعنه آن ب
 بلورهـاي تـري نسـبت بـه    مقدار بيشكربنات كلسيم به

 48پس از گذشـت  . اندمنيزيم تشكيل شده هيدروكسيد
 گلـي شـكل   كربنات كلسيمبلورهاي هنوز هم  ،ساعت

واترايت  يدر هم پيچيدهبلورهاي همراه به )آراگونايت(
در  .انـد مشـاهده قابل ) تـ 3(در شكل  كربنات كلسيم

زيـر  ، هـا ها و واترايـت علاوه بر آراگونايت ،اين تصوير
 .شونديز ديده ميو موجي شكل نتنيده در هم هاي لايه
 دهيدروكسـي  موجي شكلبلورهاي همان ها زيرلايه اين

در  ،سـاعت  48از گذشـت  كه پـس  هستند  ،]9[ منيزيم
 انـد تشـكيل شـده   و واترايـت  آراگونايتبلورهاي  زيرِ

چـون تمـام    ،مشـاهدات اين تا قبل از  )).ثـ 3(شكل(
ــه بررســي در آب دريــاي مصــنوعي  هــاي انجــام گرفت

با كربنات كلسيم بلورهاي بر حضور تنها نتايج اند،  بوده
دلالــت  ،ـــ ولــت1/1 پتانســيلدر  ســاختار آراگونايــت

هـاي  رسـوب  سـت كـه  ا ايـن در حـالي  . [16] دكنن ـ مي

ــه  ــايت ب ــدود و كلس ــور مح ــاي  ط ــت وبلوره  واتراي
تشكيل  در اين پتانسيل ،هيدروكسيد منيزيمهاي  رسوب

يكنـواختي و تشـكيل    ،)3( شـكل  هايتصـوير  .ندا هشد
ت پـس از مـد   آهكـي را هـاي   هـاي رسـوب   لايه رمكرّ
صـورت   بـه ، ــ ولـت  1/1ف در پتانسيل هاي مختل زمان

صـورت يـك    ها به اين لايه .دهند سيار واضح نشان ميب
و نرخ خوردگي كنند  ميپوشش طبيعي و فيزيكي عمل 

 انجـام هـاي خـوردگي    آزموننتايج با توجه به  فولاد را
  .كنند كم مي، شده در اين شرايط

تر و  خيلي سريعها  رسوب ،ـ ولت2/1در پتانسيل   
نـد ا هتري نسبت به قبل تشـكيل شـد   ت زمان كمدر مد. 

يكنـواختي  هـاي   رسـوب  ،ساعت 6تنها پس از گذشت 
بـا افـزايش    .انـد  كردهب ورس) ـ الف5( شكلبا مطابق 
هـاي   يون غني ازهاي  تمايل به تشكيل رسوب ،پتانسيل
در افــزون بــر ايــن، . [9] ه اســتتــر شــد بــيش منيــزيم
هـاي   آراگونايـت هـا شـامل    رسـوب ، هـاي بـالا   پتانسيل
 يـزيم نهـاي هيدروكسـيد م   بوروكايـت و  كلسيم كربنات
ــه )6( شــكل . [17] هســتند ــون  ي هنتيجــ ك  XRDآزم

ــ ولـت   2/1را در پتانسيل كاتدي ها  رسوبمربوطه به 
هاي مربوط  پيك .كند را ثابت مياين ادعا ، دهد نشان مي

 ي دهنـده  نشـان  ،به هيدروكسيد منيزيم در ايـن نمـودار  
ا رولـت   -2/1در پتانسـيل  ها  امكان تشكيل اين رسوب

 ي تواننـد يـك لايـه    مـي  هـا  اين رسـوب . دهند نشان مي
روي سـطح فـولاد    بر ،همگن و در عين حال متخلخل

تشكيل دهند و سطح فولاد را از محـيط جـدا كـرده و    
پتانسـيل مـدار بـاز فـولاد را بـه مقـادير       اين ترتيب،  به
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 -5( تصـوير  درافزون بر ايـن،  . دنتري افزايش ده مثبت
طـور   آراگونايـت نيـز بـه    گلـي شـكل  ، بلورهـاي  )الف

بـا  . اند ها قابل مشاهده روي سطح بوروكايت پراكنده بر
كـه بلورهـاي    تـوان گفـت   مـي  ،توجه بـه ايـن تصـوير   
بلورهـاي  خـلاف   برـ ولت 2/1آراگونايت در پتانسيل 

روي  بر اًكه مستقيم ـ ولت1/1تشكيل شده در پتانسيل 
صـورت پراكنـده    به، اينك نددش سطح فولاد تشكيل مي
هـا   اي از بوروكايـت  روي لايه بردر حال تشكيل شدن 

بوروكايـت هيدروكسـيد   هـاي   تشكيل رسـوب  .ستنده
افـزايش  باعـث  ، منيزيم با سرعت زياد در اين پتانسـيل 

ــ تــرك  ،ه و در نهايــتضــخامت پوشــش ســطحي اولي
 -5(شـكل  . شود ه ميطحي اوليهاي س رسوب گيخورد

را تنها بعد ها  روي رسوب هاي ايجاد شده بر ترك ،)ب
هنوز افزون بر اين، . دهد ساعت نشان مي 12از گذشت 
 طور پراكنـده بـر   گلي شكل كلسيم كربنات بهبلورهاي 

تشـكيل   ،)پ -5( شـكل . انـد  مشـاهده روي سطح قابل 
 ـ، دهـد  نشـان مـي  را سـاعت   24پـس از  هـا   رسوب ا ام

 طور پراكنـده هـم بـر    ي بهآراگونايت حتّبلورهاي ديگر 
هاي خـوردگي   نتايج آزمون. شوند ميروي سطح ديده ن

 24هـاي ايجـاد شـده در ايـن      دهند كـه تـرك   نشان مي
سبب نفـوذ محـيط   اين دليل،  بهو هستند عمقي  ،ساعت

باعث  ،ر نتيجهشوند و د ميبه سطح بدون پوشش فولاد 
 - 5(شكل . دنشو كاهش مقاومت به خوردگي فولاد مي

اعت س ـ 48هـا را پـس از گذشـت     رفولوژي لايهم ،)ت
با وجـود كنـده شـدن قسـمتي از سـطح      . دهد نشان مي
ي زيـرين هنـوز    شـود كـه لايـه    مشاهده مـي  ،اه رسوب

از رسيدن محيط به سطح بـدون پوشـش    ووجود دارد 
اين خود دليل افزايش مقاومت . كند فولاد جلوگيري مي

بـا  . ت زمـان اسـت  يـن مـد  ابه خوردگي فولاد بعـد از  
 طور مسـتمرّ  ها به ين لايها ،حفاظت كاتدي فولاد ي ادامه

ترك خورده ها  رسوب ازبخشي و اگر شوند  ميتشكيل 
و شـوند   مـي جديد تشـكيل  هاي  رسوب ،و كنده شوند

كنند خود را حفظ ميحافظتي ت مخاصي.  

   

      
  )ب)                                                                                 (الف(

            
  )ت)                                                                                      (پ(

  ،ساعت 12بعد از گذشت ) ب( ،ساعت 6بعد از گذشت ) الف( ؛ـ ولت2/1آهكي در پتانسيل هاي  رسوباز  SEM هاييرتصو 5شكل 

  تساع 48بعد از گذشت ) د( و ساعت 24بعد از گذشت ) پ(
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  و) OH(Mg(2 بوروكايت: 3CaCO ( ،B) آراگونايت: (A ؛ـ ولت2/1ها در پتانسيل  مربوط به نمونه XRDي آزمون  نتيجه  6شكل 

C ) :3كلسايتCaCO (  
 

  گيري نتيجه
  آهكـي تشـكيل شـده در     يهاي رسوب ت لايهكيفي

افـزايش   بـا گذشـت زمـان مرتبـاً     ،ـ ولـت 1/1پتانسيل 
، وري غوطـه بـالاتر  هـاي   مـان زدر طوري كـه   به يافتند،

، وردگي يكنواخت فـولاد افـزايش يافـت   مقاومت به خ
سطح فولاد را  ،ها مانند يك پوشش طبيعي زيرا اين لايه

 ـ. كردنـد  تفظاحممهاجم  ي در برابر محيط خورنده اام، 
 ـ بـه  ،ـ ولـت 2/1در پتانسيل  ت نـرخ سـريع تشـكيل    علّ

هـاي   رسـوب ، ــ ولـت  1/1ا نسبت به پتانسيل ه رسوب
، ت بالا رفتن ضخامتعلّ به ،روي سطح تشكيل شده بر

روي سطح از دست دادنـد   خود را بر تيفظاحمتوانايي 
 خوردندترك  ،وري و بعد از گذشت چند ساعت غوطه

از روي سطح كنـده شـدند و محـيط     ،و در برخي نقاط
. خورنده را بـه سـطح بـدون پوشـش فـولاد رسـاندند      

 ـــ  2/1پتانسـيل   دردليـل،  همـين   به ابتـدا ميـزان    ،تول
با حفاظت  ،اام. يافتافزايش سپس خوردگي كاهش و 

هـاي   و لايـه خـورده  هاي ترك  لايه ،ر فولادكاتدي مكرّ
.  كنده شده از روي سطح دوباره ترميم و تشكيل شـدند 

يون و مقادير مقاومت پلاريزاس ي با مقايسه ،يطور كلّ هب
ـ 2/1 ـ و1/1ها در پتانسيل  هاي خوردگي نمونه پتانسيل
تشـكيل  ي هاي رسوب رسيم كه لايه نتيجه مياين  هب ،ولت

ت سـطحي بهتـري   از كيفي ،ـ ولت1/1شده در پتانسيل 
ــ ولـت   2/1هاي تشكيل شده در پتانسيل  نسبت به لايه

  .برخوردارند
وري و بعد  غوطهاوايل در  ،ـ ولت1/1يل در پتانس  

ها مشـاهده   لين لايه از رسوباو ،ساعت 12از گذشت 
آن هـم   ،مكعبـي شـكل كلسـايت   تنها بلورهاي كه  شد
هاي بسيار نـازكي   روي لايه بر ،صورت بسيار پراكنده هب

يـك   شـكل  بوروركايت كـه در ابتـدا بـه   هاي  از رسوب
كرده ب ورس روي سطح فولاد بر بسيار نازك ي زيرلايه
، با گذشت زمان در اين پتانسيل ،اام. ندقرار گرفتبودند، 
آراگونايـت كربنـات كلسـيم و    گلي شـكل  هاي  رسوب
اي شـكل واترايـت كلسـيم     كلاف و دايـره هاي  رسوب

هـاي   رسـوب  ،با گذشت زمان. كربنات نيز ظاهر شدند
صـورت   بوركايت هيدروكسيد منيزيم نيـز توانسـتند بـه   

بلورهـاي   در زيـرِ  ،متخلخـل و ضـخيم   ي يك زيرلايـه 
 ،اه ـ ايـن رسـوب  . آراگونايت و واترايت شكل بگيرنـد 

روي سطح بدون پوشـش   ك پوشش طبيعي برهمانند ي
  .فولاد قرار گرفتند

 6تنهـا پـس از گذشـت     و ـ ولت2/1در پتانسيل   
هـاي   صورت زير لايه بوروكايت بههاي  سوبر ،ساعت

ــل ــر ،متخلخ  ــ ب ــولاد رس ــطح ف ــد ب وروي س و كردن
روي سطح  طور پراكنده بر آراگونايت نيز بههاي  رسوب

ت مـد  سـيل و پـس از   در اين پتان. قابل مشاهده بودند
كلسـايت و  از بلورهـاي   يهـيچ نـوع   ،سـاعت  6 زمان

مشـاهده   SEM هايواترايت كربنات كلسيم در تصـوير 
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تمايل به تشـكيل   ،با افزايش پتانسيل ،طور كلي به. نشد
با توجه  .تر شد هاي منيزيم بيش ني از يونهاي غ رسوب

 ،ها در اين پتانسـيل  مربوط به نمونه SEM هايبه تصوير
ــ  2/1آراگونايت در پتانسيل كه بلورهاي  توان گفت يم

 ـ ـ1/1تشكيل شده در پتانسيل بلورهاي خلاف  ولت بر
، شدند روي سطح فولاد تشكيل مي بر اًولت كه مستقيم

ــهاينـــك  اي از  روي لايـــه بـــرصـــورت پراكنـــده  بـ
تشـكيل  . در حـال رشـد بودنـد    ،هاي ضخيم بوروكايت

يم بـا سـرعت   وروكايت هيدروكسيد منيـز هاي ب رسوب
سبب افـزايش ضـخامت پوشـش     ،زياد در اين پتانسيل

هـا   رسـوب خـوردگي  تـرك   ،ه و در نهايتسطحي اولي
ها در ايـن پتانسـيل    ظاهر شدن ترك ،ترتيباين  هب. شد

تـر رخ داد و   بسيار سـريع  ،ـ ولت1/1نسبت به پتانسيل 
بسيار بـالاتر از قبـل   ها  نرخ تشكيل رسوبجا كه  از آن
هـاي   لايـه تنهـا   ،سـاعت  12گذشـت تنهـا   از ، پس بود

ها  آنموجود در هاي  همراه ترك بهها  ضخيمي از رسوب
ه اين در حالي بـود ك ـ . ندقابل مشاهده بود هادر تصوير

 هـاي  شـكل ي  مشـاهده امكـان   ،ـ ولـت 1/1در پتانسيل 
روي سـطح   شده برهاي تشكيل  رسوببلوري مجزاي 
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  1393،دو شمارهبيست وپنجم، سال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه

  بل از ميلاددوم ق ي ، هزارهخوزستان ي هباستاني هفت تپ ي استحصال مس در محوطهو  كهنفلزگري 
  )يادداشت پژوهشي(

  
  )4(دوامي زپروي       )3(حسين احمدي         )2(سيد محمدامين امامي      )1(اميد عودباشي

  چكيده
شناسـايي   ،و همچنـين ) بـل از مـيلاد  ق 14قرن (ه باستاني هفت تپ ي شده در محوطه كشف شواهد و بقاياي فلزگري ي مطالعهبه  ،در اين مقاله

يـاي فلزگـري   هاي ساختاري بقا آناليز تركيب شيميايي و ويژگيبراي . بر اساس مطالعات آزمايشگاهي پرداخته شده است فلزگري كهن بقاياي
كه فرايند فلزكـاري در   نددادنتايج نشان . و متالوگرافي استفاده شد SEM-EDSهاي آناليز  از روش ،خوزستان ي ههفت تپ ي كهن در محوطه

وده استخراج شده همراه ب اين فرايند با تشكيل مات در مسِ. شده است هاي سولفيدي انجام مي استخراج مس از سنگ معدنمنظور  بهه هفت تپ
، هـا  زمونآحاصل از بر اساس نتايج . ده استش ميساخت اشياء آماده براي سازي و  خالص ،ند تشويهايوسيله فر و مس بهو مخلوط مات است 
عنـوان   نيكـل و روي بـه   ،هـا  نمونـه از در بعضـي  . انـد  از آلياژ برنز ساخته شده ،ه از آلياژ مس و سرب و در موارديهفت تپ ي مجموعه ياشيا
هـا پـس از    دهـي نهـايي آن   شـكل بـراي  كـه  ند دادنشان  ي اشياءها بر روي نمونه مطالعات ريزساختاري. اند شده شناسايي هاي فلزي صيناخال
  .شده است ميكاري استفاده  كاري سرد و تاب ات چكش، از عمليگري ريخته

  
  .كاري تاب ،برنز ،آلياژسازي ،تشويه ،مات مس ،ههفت تپ ،فلزگري كهن كليديهاي واژه

  
Archaeometallurgy and Smelting Technology of Copper in Haft  
Tappeh Ancient Site of Khuzestan; The Second Millennium BC 

 
O. Oudbashi                S. M. Emami            H. Ahmadi                P. Davami 

 
Abstract 
In this paper, the evidences and remnants of archaeometallurgical activities in Elamite site of Haft 
Tappeh (14th century BC) have investigated and identification of archaeometallurgical materials have 
been done based on analytical investigations. SEM-EDS analysis and metallography were used to identify 
the chemical composition and microstructural features of archaeometallurgical materials in Haft Tappeh. 
The results showed that the metallurgical process in Haft Tappeh has been copper smelting from sulfidic 
ores. This process has been done by matte production and the mixture of matte and copper has been 
roasted for the purpose of purification in order to produce objects. The metallic objects in Haft Tappeh 
have been manufactured by copper-lead as well as bronze alloys. In some cases, some metallic elements 
such as Ni and Zn were observed in composition. Based on the microstructural studies, it could be 
concluded that an alternating cold working and annealing operation has been used after casting to shape 
the metallic artifacts.  
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  مقدمه
  ت شكلاهمي ل دانـش متـالورژي در   گيري و تحو

) آركئومتـالورژي (دنياي باستان كـه بـه فلزگـري كهـن     
 20و  19 هـاي  حدي است كه در قـرن  به ،موسوم است

رهنگي پيش از تاريخ هاي ف بندي دوره بر تقسيمميلادي 
گسـترش فلزگـري در فـلات    . ]1[ير گذاشته اسـت  أثت

توجـــه بـــراي  ايـــران همـــواره موضـــوعي جالـــب 
و دليــل آن اســت شناســان و دانشــمندان بــوده  باســتان
 ـ ي  پيشينه هـاي فلزگـري در ايـران از     تشـاخص فعالي
 ،در حقيقت. [2,3] استبل از ميلاد سال ق 7000حدود 

بقايـاي گسـترده و متنـوع    و  فـلات ايـران   تاريخ غنـيِ 
بــراي ي منبــع مهمــدر نقــاط مختلــف ايــران فلزگــري 

خصوص در  به ،شناسي و فلزگري كهن مطالعات باستان
  .[4,5,6] بوده است ،گذشته ي چند دهه

ن گذشـته  هايي كه در طول سـاليا  يكي از محوطه  
، است قرار گرفته شناسي باستاندر ايران مورد مطالعات 

ــه ــتان ي محوط ــه باس ــتان اســتدر ي هفــت تپ . خوزس
هفت تپه در جنوب غربي ايـران و در مركـز    ي محوطه

ايــن ). 1 شــكل(اســتان خوزســتان واقــع شــده اســت 
باستاني اسـت و مسـاحتي    ي هتپ 14شامل كه مجموعه 

بـين   ،گيـرد  بر مـي  را دركيلومتر  3/1در  7/1حدود در 
توسـط  جـري خورشـيدي   ه 1357تـا   1344هاي  سال
شناسـي قـرار    هاي باسـتان  هبان مورد حفارينگالله ا عزت

ــه اســت ــول  .8]و7[ گرفت ــز  دهدر ط ــته ني ــال گذش  س
به سرپرسـتي بهـزاد مفيـدي    دوباره تپه  هفت ي محوطه

شناسي قـرار گرفتـه    هاي باستان مورد حفارينصرآبادي 
، ايـن  ي انجـام شـده  هـا  ر اساس نتايج حفـاري ب .است

بل ق 14قرن  حدود(ميانه  لاميا ي محوطه متعلق به دوره
 ،تپتي آهـار  ،يلاميا و مركز فرمانروايي پادشاه) از ميلاد

هاي انجـام شـده در    در حفاري .10,9,8]،7[ بوده است
اين محوطه، آثار مختلفي مانند بقاياي معمـاري خشـتي   

ماننـد  و  ي، سـنگ ي، فلزيمختلف سفال يو آجري، اشيا
 لاو ي دورههـاي    در حفاري ].7[ دست آمده است بهآن 
مقـدار  ، و بقاياي معماريمتنوع  يدر كنار آثار و اشياو 

نيـز،  و  ،]11، 7[بقاياي فلزكـاري  فلزي و  يزيادي اشيا
بـراي  كـه احتمـالاً   است اي دو بخشي يافت شده  كوره

سفالي اسـتفاده   يذوب و استحصال فلز و ساخت اشيا
اشـياء و بقايـاي   در حـال حاضـر،    ].7[اسـت  شـده   مي

  .شوند  داري مي هفت تپه نگه ي استحصال در موزه
پـژوهش در   نتـايج  ي ارائـه  ،مقالـه هدف از ايـن    
ــه ــ ي زمين ــاات فلزگــري در دوران عملي ــه در  لامي ميان
كه  با توجه به اين. خوزستان است ي هفت تپه ي محوطه

هـاي   سـال ي  در محـدوده هاي انجـام شـده    در حفاري
و توجهي از بقاياي فلزگـري   ميزان قابل ،1357تا  1344
دسـت آمـده اسـت، ايـن پـژوهش بـر        فلزي بـه  ياشيا

  . استتمركز مها  سالاين هاي يافت شده در  نمونه
  

  ههفت تپفلزگري شواهد 
  ي ات ساماندهي محيط و انبار موزهدر طول عملي 
آثـار  آغـاز شـد، مجموعـه     1380ه كه از سـال  هفت تپ

مانده از حفاري كـه   و بقاياي باقي ءاز بين اشيافلزگري 
 ،شـدند   داشـته مـي  ه شكل نامطلوبي نگ ـ انبار موزه به در

و جداسازي قرار  بندي مطالعه، دستهو مورد  هخارج شد
هـايي از    تكـه ، بـه دسـت آمـده   در بين بقايـاي  . گرفتند
هـاي    عنـوان نمونـه   فلزي نيز يافت شدند كـه بـه   ياشيا

داري  مختلـف نگـه   يهـا  شيآزمـا براي انجام مطالعاتي 
در واقع موجود در موزه  فلزگريِاياي بق. ]12[ شوند  مي

اي مـورد توجـه    موزه يعنوان اشيا قطعاتي هستند كه به
هـاي    هاي سرباره، كلوخه  شامل تكهاين قطعات . نيستند
، چنـد  قطوري از محصـولات خـوردگي    ي با لايه فلزي

هـا   كه بعضي از آن هستند   اي فلزيتكه سنگ و قطعات 
  .هستندفلزي  يبقاياي اشيا

 ياي از اشـيا  ر كنار بقاياي فلزگـري، مجموعـه  د  
ذكر شـده   ي هاي دو دوره دست آمده از حفاري فلزي به

داري  اي مورد نگـه  موزه يعنوان اشيا وجود دارند كه به
 ـ  ي مجموعـه . گيرند و نمايش قرار مي ق بـه  اشـياء متعلّ

شيء فلزي  250حدود  شامل ،هاي دكتر نگهبان حفاري
 ،هـا  سطحي و ظاهر آنهاي  است كه با توجه به رسوب



  101     و موادنشريه مهندسي متالورژي 

 

 
 

افـزون  . باشـند ها آلياژ مس  تر آن رسد كه بيش  نظر مي به
هـا از تركيبـات آهـن     تعداد بسـيار كمـي از آن  بر اين، 
  ].13، 12[ اند شدهساخته 

  
  روش پژوهش

هفت  ي شناسايي فرايند فلزگري در محوطهبراي   
ــ ــهدو ، هتپ ــه از كلوخ ــا و  نمون ــياده ه ــه از اش  ينمون

قـرار گرفتنـد    آزمايشه مورد هفت تپ ي تي موزهمطالعا
 ـ  يـك مقطـع   ،از هر نمونه. )3و  2شكل ( ه صـيقلي تهي

ها با استفاده از روش آنـاليز   تركيب شيميايي نمونه. شد
SEM-EDS ريزساختاري، براي مطالعات . شناسايي شد

 روبشـي  پ الكترونـي بـا ميكروسـكُ  آزمايش  يها نمونه
)SEM (ُمطالعـه شـدند  ريزان پ نوري پلاو ميكروسك .

 SEM-EDSبا استفاده از دستگاه  SEM-EDSآناليزهاي 
در دانشـكده   ،XL30مـدل   PHILIPSساخت شـركت  

. ندفني مهندسـي دانشـگاه تربيـت مـدرس انجـام شـد      
ــكُ ــات ميكروس ــتفاده از  مطالع ــا اس ــز ب ــزان ني پي پلاري

  .گرفتانجام ) با نور انعكاسي(پ پلاريزان ميكروسكُ
  

  
  

 خوزستان ي هي هفت تپلاميا ي ت جغرافيايي محوطهموقعي ي هنقش 1شكل 

  
  
  
  
  
  
  
  
  

 
 ههاي فلزي هفت تپ يك نمونه از كلوخه  2شكل 



  ...فلزگري كهن و استحصال مس     102
 

 
 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  ههفت تپ ي محوطهمتعلّق به فلزي آزمايش شده  ياشيا  3شكل 
  

  
و فاز ) 2آناليز (ز تيره ا، ف)1آناليز (از زمينه ريزساختار شامل ف. HT.17 ي نمونهاز از نواحي آناليز شده  SEM-BSEتصوير  4شكل 

  .برابر 116نمايي  بزرگ. است) 3آناليز (روشن  خاكستريِ

  
  نتايج و بحث 

شناسـايي تركيـب شـيميايي    بـراي  . هـاي فلـزي   كلوخه
مطالعـه   HT.17و  HT.13 ي هاي فلزي، دو نمونـه  كلوخه
الكتروني، سـه   پميكروسكُ هايبا توجه به تصوير. شدند

فـاز  : اند ها قابل مشاهده ز مشخص در ريزساختار نمونهفا
بزرگ و فاز  هاي آخالزمينه، فاز خاكستري شامل  روشنِ

شـكل  ( رنـد يگ يمبر  تري را در كوچك هاي آخالتيره كه 

 ي مقطع صيقلي نمونهاز پي پلاريزان تصوير ميكروسكُ .)4
HT.17  است رنگ زرد زمينه . شود ديده مي )5(در شكل

 وندر. دهـد  فلزي شبيه به مس از خود نشان ميجلاي و 
هاي سـبز روشـن و    زرد رنگ، دو فاز با رنگ ي زمينهفاز 
از در بعضـي   ،از سـوي ديگـر  . شوند سياه ديده مي -سبز

 هـايي در محـل فـاز تيـره رنـگ      حفـره  ،نقاط اين نمونـه 
ــه ( ــاليز شــمارهمربــوط ب ــه 2 ي آن مشــاهده ) هــا در نمون
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اختار دنـدريتي حاصـل از   س ـافـزون بـر ايـن،    . شوند مي
  .كردمشاهده توان  آن ميرا در  سياه -سبزانجماد فازهاي 

آنـاليز  روش از فازهاي مورد نظر، آناليز عنصري به  
بـر  آنـاليز   6 ،در مجمـوع . گرفته شد SEM-EDSاي  نقطه

نتـايج آنـاليز ايـن دو    . شد انجامكلوخه  يروي دو نمونه
 .اند ارائه شده) 1( در جدول ،درصد وزني ينمونه بر پايه
گر فاز غني از مـس   انيدر هر دو نمونه ب 1 ي آناليز شماره

 ي در نمونــه. هاســت نمونــه ي زمينــه ي تشــكيل دهنــدهو 
 وآهن، نيكل، سرب مقدار قابل توجهي  ،HT.13 ي شماره

 HT.17 ي شماره ي نمونه. شود در تركيب ديده ميمنيزيم 
تركيـب  . ود داردنيز ميزان قابل توجهي آهن در تركيب خ

ه ها ارائه شـد  نمونه 2 ي در آناليز شمارهفاز تيره رنگ نيز 
و مقـدار قابـل   دارد آهـن   يايـن فـاز ميـزان بـالاي    . است

مقدار سرب . شود توجهي مس و نيكل نيز در آن ديده مي
 HT.13 ي نمونـه مربـوط بـه   و منيزيم در فاز تيـره رنـگ   

آنـاليز  (رنـگ   آناليز فاز خاكستري .نسبتاً قابل توجه است

دهد كه تركيب آن حاوي مـس،   نيز نشان مي) 3 ي شماره
  .گوگرد و آهن است

موجـود  رنگ تركيب فازهاي خاكستري ) 6(شكل   
و بـر اسـاس نتـايج     Cu-Fe-Sهـا را در سيسـتم    در نمونه

) هــر دو نمونــهمربــوط بــه  3آنــاليز ( SEM-EDSآنــاليز 
وجـود  با توجه به ميزان مس و گـوگرد م . دهد نمايش مي
اين فاز احتمالاً حـاوي مقـدار زيـادي سـولفيد      ،در نمونه
 ي با توجـه بـه ميـزان بـالاي مـس در نتيجـه      . مس است
مس  1به  4و نسبت وزني حدود  آناليز اين فازحاصل از 

به گوگرد در تركيبات سولفيدي مـس ماننـد كالكوسـيت    
)Cu2S ( و ديجنيـــت)Cu9S5( احتمـــالاً بخـــش قابـــل ،

را كالكوسـيت يـا   رنـگ  فاز خاكستري  اي از اين ملاحظه
در كنار اين تركيب و با توجه . تشكيل داده استديجنيت 

حاصـل از   ي درصـد آهـن در نتيجـه    2به وجود حـدود  
ماننـد  (آناليز، احتمال وجود مقـدار كمـي سـولفيد آهـن     

   .[14] در اين فاز وجود دارد)) Fe1-XS(پيروتيت 
  
  
  
  
  
  
  
  
  

در ) 2شماره (ساختار دندريتي حاصل از انجماد فاز تيره رنگ غني از آهن . HT.17 ي شماره ي نمونهبوط به مرپي تصوير ميكروسكُ 5شكل 
  .برابر 200نمايي  ، بزرگحكاّكيپيش از  ،)3شماره (همراه با فاز سبز رنگ ) 1 شماره(مس  ي زمينه

  
  ي هفازهاي موجود در دو نمونمربوط به  SEM-EDSآناليز حاصل از نتايج  1جدول 

  )بر حسب درصد وزني(فلزي  ي كلوخه
 Ag Al As Ca Cl Cu Fe Mg Mn Ni Pb S Sb Si Sn Zn 

HT.13-1 0.58 0.26 0.67 – 0.14 89.04 2.77 1.07 0.25 1.38 2.24 – 0.18 0.36 0.67 0.39 
HT.13-2 – 0.37 0.67 – 0.54 7.47 64.33 3.10 0.19 1.72 19.57 0.52 0.35 0.91 0.26 – 
HT.13-3 0.36 0.33 0.56 – – 80.00 2.23 0.49 0.29 0.27 – 15.17 0.31 – – – 
HT.17-1 – – – – – 96.24 2.88 – – 0.88 – – – – – – 
HT.17-2 – 0.92 – 0.20 0.76 4.74 90.29 – – 2.20 – 0.32 – 0.56 – – 
HT.17-3 – 0.53 – 0.13 – 81.12 1.78 – – 0.36 – 15.29 – 0.79 – – 
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  هاي فلزي در كلوخه) 3آناليز (رنگ آناليز فازهاي خاكستري حاصل از نتايج  .Cu-Fe-Sسيستم مربوط به نمودار   6شكل 
  

 )بر حسب درصد وزني(فلزي  يبر روي اشيا SEM-EDSآناليز حاصل از نتايج   2جدول  
  

Zn Sn Si Sb S Pb Ni Mn Mg Fe Cu Cl Ag Al  
0.12 0.46 0.93 – 0.34 1.15 1.04 0.20 0.97 0.29 92.82 0.16 0.39 0.79 HT.31 
0.77 0.77 0.59 0.11 0.39 – 0.94 0.19 0.98 0.32 93.20 0.39 0.41 0.94 HT.35 
0.70 0.51 0.54 0.33 0.44 2.25 0.79 0.27 0.80 0.44 91.37 0.36 0.64 0.57 HT.37 
0.43 0.25 0.20 – – 4.97 0.77 – – 0.12 93.26 – – – HT.43 
0.85 5.50 0.67 0.79 0.30 2.14 0.38 0.08 0.80 0.25 87.20 0.12 0.45 0.47 HT.44 
0.10 17.96 1.06 – 0.60 3.98 0.56 0.16 0.45 0.39 67.27 6.87 – 0.17 HT.47 
0.72 3.20 0.66 – 1.01 0.89 0.57 0.09 0.35 0.38 75.44 14.34 0.48 0.96 HT.53 
0.47 0.15 1.77 0.33 2.02 18.22 4.76 0.02 2.03 0.15 68.39 0.17 0.26 1.08 HT.54 
1.10 0.29 1.06 0.22 – 1.20 0.87 0.11 0.32 0.27 94.30 0.09 0.15 – HT.56 
0.35 0.15 1.04 0.33 0.38 0.61 0.39 0.12 0.40 0.44 95.16 0.11 0.20 0.32 HT.71 

  
كار رفتـه   آلياژ به/تركيب فلز ناختبراي ش. اشياء  

 ـ  ي محوطـه  ياشـيا  در ساخت نمونـه از   10، ههفـت تپ
. مورد آنـاليز شـيميايي قـرار گرفتنـد     ))3(شكل (ها  آن

نتـايج  . انجام شـد  SEM-EDSآناليز با استفاده از روش 
  .ارائه شده است )2(در جدول حاصل 
ها حاوي ميزان  نمونه ي كليه ،نتايج آناليزمطابق با   
عناصـر  . هسـتند  )درصـد  95تا  67حدود (مس  يبالاي

فلـزي   ياشيااين ه معمولاً در تركيب فلزي مهم كديگر 
تركيـب   و بيش از يك درصدشوند  ميستاني مشاهده با

شامل قلع، سرب، نيكـل   دهند، ميرا به خود اختصاص 
 ،آلـومينيم، كلـر   عناصري ماننـد حضور . و روي هستند

هـا   نمونـه از نيـز در بعضـي   سيليسـم   و گوگرد ،منيزيم
ت بلنـد مـد  حضـور  دليل  تواند به ميكه گير است  چشم
 ـ  أها در خاك يا مت نمونه ه باشـد ثر از سـنگ معـدن اولي .

ها ديده  ياب در نمونه عنوان عناصر كم آهن و نقره نيز به
 ـ  اين فلزات هم . شوند مي ه در بقاياي سـنگ معـدن اولي

  .تركيب فلز هستند
د كه سرب و قلع نقش مهمـي  نده نتايج نشان مي  

بـر  . هاي آناليز شده دارند اژسازي در نمونهدر فرايند آلي
بـه  به سه گـروه اصـلي    توان يمها را  اين اساس، نمونه

  :كردبندي  تقسيمشرح زير 
، HT.31 ،HT.37(، مس سـربي  )HT.35 ،HT.71(مس 

HT.43 ،HT.54  وHT.56 (   ــربي ــي سـ ــز قلعـ و برنـ
)HT.44 ،HT.47  وHT.53(.   از متشـكّل  ي يبـه آلياژهـا

شود  دار گفته مي ربي يا مس سربمس و سرب، مس س
مس و سرب . ]HT.43 (]15و  HT.37هاي  مانند نمونه(

در هم محلول نيستند و حين سرد شدن اين دو فلز غير 
 ي ديگر از حالت مذاب، سرب كه نقطـه  محلول در يك
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 هـايي گويچهشكل  به) C° 5/327(دارد  يتر نييپاذوب 
 °C(ري دارد ذوب بالات ي هاي مس كه نقطه دانهمرز در 

نيز وجـود   سه نمونها ام، [16] كند رسوب مي) 5/1084
هـا   اين نمونه. هستنددارند كه حاوي مس، قلع و سرب 

فرغ يا برنـز در سـاخت   استفاده از آلياژ م ي دهنده نشان
منظـور از   ،فلزگـري كهـن   ي حوزهدر . اين اشياء است

كـه جـزء اصـلي     اسـت آليـاژي از مـس   فـرغ  يا مبرنز 
ر متـالورژي  ايـن آليـاژ د  . اسـت آن صرفاً قلـع   ازسآلياژ

مشـهور  ) Cu-Snجزيي  سيستم دو(برنز قلعي جديد به 
سـرب نيـز بـه ايـن سيسـتم      از موارد، در بعضي . است

 سـرب -قلـع  -مـس  جزيـي  و سيستم سهشود  مياضافه 
)Cu-Sn-Pb( دهـد  تر را تشكيل مي با دماي ذوب پايين 

قلـع بـا   -هاي مـس آلياژ ،موارداز در بسياري  .[17,18]
عنـوان آلياژهـاي برنـز     بـه درصد قلع را  3تا  2بيش از 

ميـزان قلـع اسـتفاده شـده در      .[19]شناسند  ميدي تعم
حـدود  بـه   HT.47  ي ها متفاوت است و در نمونه نمونه

 ـ، رسـد  درصد مي 18 برنـزي ديگـر    ي ا در دو نمونـه ام
)HT.44   وHT.53(،   ــع ــد قل ــد  2/3و  5/5درص درص

. به خـود اختصـاص داده اسـت   زان كمي را مياست كه 
برنـز  هـا را   آن ،هـا  حضور سرب در ايـن نمونـه  دليل  به

  .[16]گويند  ميدار يا سربي  سرب

  ع تركيــب و آليــاژ و تفــاوت ميــزان عناصــر تنــو
ماننــد ميــزان (شــده  هــاي آزمــايش در نمونــه ســازآلياژ

ــرب در   ــع و س ــاوت قل ــا آنمتف ــور ) ه ــل و حض قاب
 مانندها  از آنلزي متفاوت در بعضي عناصر في  ملاحظه

دهد كه فرايند فلزگري در هفت  ، نشان مينيكل و روي
توليد  وشده  ه بر اساس يك روند مشخص انجام نميتپ

گرفتـه   نشـده صـورت مـي    شكلي كنتـرل  آلياژ احتمالاً به
هـا   ميزان عناصر آلياژي در نمونـه  ،به همين دليل. است

نيز احتمـالاً  ي متفاوت ها و ناخالصياست متفاوت بوده 
  .اند از سنگ معدن وارد تركيب فلز شده

حكـّاكي در  هاي اشياء پـيش از   ريزساختار نمونه  
 ،پ الكترونـي ميكروسـكُ  هايتصـوير در نور پلاريزه و 
 هايهاي مختلفي است كـه در تصـوير   حاوي ناخالصي

SEM-BSE ي به رنگ خاكستري تيره يا سفيد در زمينه 
نتـايج  مطـابق بـا   . )8و  7شـكل  ( شـوند  فلزي ديده مي

آناليزهاي (هاي خاكستري تيره  آناليز ناخالصيحاصل از 
هـا   در تركيـب آن مس، گوگرد و آهن  ،)3در جدول  1

در روشـن   سـبزِ مشابه با فاز اين تركيب و وجود دارند 
 آناليز يـك نمونـه از ناخالصـي   . هاي فلزي است كلوخه
وي فـاز غنـي   حا  كه اين ناخالصي دادنشان رنگ سفيد 

  .)HT-44-2آناليز ( از سرب است
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
 .حاوي سولفيد مس است ها تركيب اين آخال )HT.37نمونه (. هاي تيره رنگ در ساختار اشياء از يكي از آخال SEM-BSEتصوير  7شكل 

  برابر 515نمايي  بزرگ 
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  )بر حسب درصد وزني(ريزساختار اشياء هاي موجود در  بر روي ناخالصي SEM-EDSآناليز حاصل از نتايج  3جدول 

  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  

  فاز غنيها  اين آخال. هاي روشن در ساختار اشياء از يكي از آخال SEM-BSEتصوير  8شكل 
 .برابر 1662نمايي  بزرگ. از سرب هستند 

هـاي   توان دريافت كـه ناخالصـي   مي ،در حقيقت  
فلـزي بقايـاي    يتيره رنـگ موجـود در سـاختار اشـيا    

سنگ معدن هستند كـه در   ي دهنده سولفيد مس تشكيل
ذرات . اند مانده يفرايند استحصال مس در بافت فلز باق
هـاي سـربي    يچـه سفيد رنگ موجود در بافـت نيـز گو  

شـكل   انـد و بـه   فاز آلفا حل نشده ي زمينههستند كه در 
  .شوند ذرات جداگانه در فلز ديده مي

ــه   ــور  ب ــمنظ ــايي عملي ــده در شناس ــام ش ات انج
ي  شدهفلزي، مقطع صيقلي  يدهي قطعات و اشيا شكل
و ند شدحكّاكي  IIIكلريد آهن آبي ها در محلول  نمونه

ــت   در  ــا اس ــزه ب ــور پلاري ــر ن ــكُزي  پِفاده از ميكروس
هـاي   ريزسـاختار شـامل دانـه   . متالوگرافي مطالعه شدند

محلـول جامـد آلفـا    تغيير شـكل داده از نـوع    محورِ هم
 9شكل ( ها بود همراه با خطوط دوقلويي در درون دانه

در  محلول جامـد آلفـا  (مانند مس  FCCفلزات . )10و 
فراينـد دوقلـويي    ي لهيوس ـ بـه  ،)Cu-Snو سيستم  مس

بلورهـاي جديـدي كـه پـس از     . يابنـد  مـي  تبلور مجدد
آلياژهـاي مـس   تغييرشـكل يافتـه از   كاري قطعات  تاب

انعكـاس آينـه در    ي اثري مانند صفحه ،آيند مي وجود به
 و كه موجب ايجـاد خطـوط صـاف   كنند  ميايجاد بلور 

در اين حالـت  . شود ميبرخي يا تمام بلورها در موازي 
 .استقابل مشاهده شده  ي حكّاكي نمونهمقطع عرضي 

كاري  تابگر اين هستند كه  خطوط دوقلويي صاف بيان
دهي قطعه بوده است ات نهايي در شكلعملي، ا وجود ام

هـا   دانهون خطوط دوقلويي كج و نيز خطوط كرنش در
وي رات نهايي شامل كار سرد بر دهد كه عملي نشان مي

 ،در حقيقـت  كاري فرايند چكش. ]15[ شيء بوده است
برنـز ريختگـي بـه شـيء      ي تبديل شمش يا قطعهبراي 

كارسـخت   قطعـه  ،مورد نظر بوده است كـه در طـي آن  
رفع اين مشكل و بازگشت كارپذيري بـه  براي . شود مي

اسـتفاده شـده   ) كـاري  تـاب (ات حرارتي از عملي ،قطعه
مورد نظر تا دمايي بـين   ي قطعه ،اتدر اين عملي. است
) براي آلياژهـاي مـس  ( گراد يسانت ي درجه 800تا  500

بر روي آن تغييـر شـكل   و مجدداً شده  داده ميحرارت 
سـرد و  تغييـر شـكل    ي اين چرخه. شده است يمانجام 
يافتـه   كاري تا حصول شكل مـورد نظـر ادامـه مـي     تاب

Zn Sn Si Sb S Pb Ni Mn Mg Fe Cu Cl As Al Ag  
0.65 0.49 0.68 0.99 14.79 0.62 0.54 0.33 0.89 1.25 77.88 0.13 0.00 0.00 0.76 HT-35-1 
0.50 0.84 1.30 0.40 15.04 1.30 0.47 0.37 0.48 2.08 75.50 0.23 0.00 0.93 0.57 HT-37-1 
0.68 1.13 0.48 0.21 15.19 0.00 0.35 0.21 0.72 0.64 79.03 0.06 0.26 0.25 0.80 HT-44-1 
0.32 1.98 0.62 0.00 11.07 58.72 0.37 0.33 0.00 0.29 23.30 2.05 0.00 0.24 0.70 HT-44-2 
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  .[15,20,21] است
  

ــه ــري در محوط ــ ي فلزگ ــت تپ ــه  . ههف ــا توجــه ب ب
توان دريافت  مياين تحقيق، هاي انجام شده در  آزمايش

ه، استخراج مس از كه فرايند اصلي فلزكاري در هفت تپ
معـدن سـولفيدي مـس و سـاخت اشـياء از      هاي  سنگ

وجـود  . خصوص برنـز بـوده اسـت    آلياژهاي مس و به
هاي فلزي حاوي ميزان  اي از كلوخه مقدار قابل ملاحظه

 ـ  ي سولفيد مس در محوطـه از  يبالاي نشـان   ،ههفـت تپ
 ايند با توليد مات در بافت فلزي مسِدهد كه اين فر مي

عمليـات تشـويه بـر    و است استخراج شده همراه بوده 
سـاخت  بـراي  ) مات و مـس فلـزي  (اين مخلوط روي 
در دوران باسـتان   ،يطور كلّ به. گرفته استانجام  ءاشيا

 ــه محــدودي ــا توجــه ب ــاي مختلــف در  تب ــهه ي  زمين
 يابي به شرايط استحصال مسـتقيم و ذوب سـنگ   دست

 عــدنهــاي م معــدن، فراينــد اســتخراج مــس از ســنگ
  :شده است انجام ميروش سولفيدي به دو 

 ، و[22,24]استحصال مات  -
سنگ معدن سولفيدي با يك سنگ  انمأاستحصال تو -

  .[23,25] معدن اكسيدي مس
  

  
  درنمونه . محلول جامد آلفا است ي يافتهمجدد و تبلور تغيير شكل يافته هاي  كه شامل دانه HT.44 ي ريزساختار نمونه  9شكل 

  .برابر 400نمايي  بزرگ. حكاّكي شده است IIIكلريد آهن آبي محلول 

  
 ي محلول جامد  هاي تغيير شكل يافته و تبلور مجدد يافته بوده و شامل دانه HT.44ي  مشابه با نمونه HT.43ي  ريزساختار نمونه 10شكل 

 برابر 200نمايي  بزرگ. حكاّكي شده است IIIآهن نمونه در محلول آبي كلريد . آلفا است
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در هـر  دارد و مـات مراحـل مختلفـي     استحصال  
رد تـا بخشـي از گـوگ   اسـت  شده  ها سعي مييك از آن

فرايند تشويه  يلهيوسبهموجود در تركيب سنگ معدن 
حـاوي   در محـيط يـري  كـار بـا قرارگ  ايـن . شودخارج 

 ينتيجهو ه است شد اكسيژن و در دماي پايين انجام مي
منظـور  بـه تبديل سنگ معدن سولفيدي به اكسيدي  ،آن

مـس از سـنگ اكسـيدي بـوده     بعـدي  انجام استحصال 
  .است

مختلف تشويه و استحصال مات را  يها وهيشمراحل و 
  :كردزير ارائه  صورتبه توان يم
شامل تبديل كامل سنگ معدن  ،)ردهم(كامل  يتشويه -

در و ولاً در دوران باسـتان  معم ـ. سولفيدي به اكسـيدي 
و اسـت  وجود نداشته كامل امكان تبديل  ،اول يمرحله

  :بوده استنياز به مراحل ديگري 
2 2

2

CuFeS 3O FeO CuO

2SO

+ → +

+ ↑
 

در بخشي از سولفيد مـس   ،جزيي كه در آن يتشويه -
 يو محصول نياز به تشـويه شود ميسنگ معدن خارج 

  :مجدد دارد
2 2 2 3

2

4CuFeS 7O 2Fe O 4CuS

4SO

+ → +

+ ↑
 

دهي سـنگ معـدن    با حرارت ،كيل مات كه در آنتش -
 :آيد دست ميتركيبي از سولفيد مس و آهن به

2 2 2

2

CuFeS 5O 2FeS

FeS CuS 2FeO 4SO

+ + →

+ + + ↑
 

و  تبديل مات به فاز اكسـيدي براي مات كه  يتشويه -
  :پذيرد صورت مي استخراج مسمنظور به

2

2

CuS FeS 3O CuO FeO

2SO

+ + → +

+ ↑
 

مـس  مس فلزي از اكسيد  ،ر اين مرحلهد. احيافرايند  -
 ييايط احيـا كوره شـر  ،در اين مرحله. شود استخراج مي

  :دارد) عاري از اكسيژن(
2CuO CO Cu CO+ → + ↑  

 
يد آهن و كوارتز موجود اكس ،سازي كه در آن سرباره -

شـكل  بـه  ،سـپس و دهنـد  مـي با هم واكـنش   در مذاب

 :شوند سرباره دور ريخته مي

2 22FeO SiO 2FeO.SiO+ →  

هـاي فلـزي    ناخالصـي  ،اين مرحلـه  در .تصفيهفرايند  -
  :شوند اكسيژن از آن جدا مي يوسيلهموجود در مس به

  
22Fe( Sn,As,...) O 2FeO+ + →  (ناخالصي +)

 
استحصـال مـات معمـولاً مقـداري مـس       فرايندحاصل 

  .[23] فلزي، مقداري مات همراه با سرباره بوده است
دهـد   فرايندي رخ ميأمان، در روش استحصال تو  

سـولفيدها و اكسـيدها موجـب     بـين اكـنش  وكه در آن 
  :[26]شود  مي SO2تبديل گوگرد و اكسيژن به گاز 

2 2 23Cu O CuFeS FeO 2SO 6Cu+ → + +  
از د كـه  ن ـده نشان مـي ه در هفت تپ مطالعهنتايج   
 ،تشـكيل مـات و سـپس    وجزيـي   يهاي تشويه روش
مـس   توليـد و استحصـال  بـراي  مات و احياء  يتشويه

البتـه ايـن    .ه شـده اسـت  اسـتفاد ساخت اشياء منظور  به
و بقايـاي  اسـت  سازي نيز همراه بـوده   فرايند با سرباره

هاي استحصال مس نيز در ايـن محوطـه كشـف     سرباره
  .[11] اند و مورد مطالعه قرار گرفتهشده 

ه هفــت تپــ يمجموعــه يبــر روي اشــيا مطالعــه  
درصد و نوع . ساخت آلياژهاي مس است ي دهنده نشان

ديگـر   هاي آناليز شده بـا يـك   نمونه در ساز عناصر آلياژ
تفـاوت  . دنده و الگوي مشابهي را نمايش نمي ندمتفاوت

گ سـن أمـان  استحصال تو )1توان به  در ميزان قلع را مي
آلياژسازي بـا افـزودن مقـدار     )2يا و معدن مس و قلع 

در روش . نســبت داد ،مــس بــهمتغيــر كاســيتريت  
از سنگ  مخلوطيال در مورد صاستح أمان،استحصال تو

معدن سولفيدي يا اكسيدي مـس همـراه بـا كاسـيتريت     
برنز قلعي همـراه بـا    ،كه حاصل آنشده است  ميانجام 

مقداري كاسيتريت  ،مدودر روش . بوده استناخالصي 
) در اينجا مخلوط مات و مس(را در بوته به مس فلزي 

داده و  مـي ذغـال پوشـش   مي افزودند و مجموعه را بـا  
ايــن روش نيــز  ي نتيجــه. انــد دهدا حــرارت مــيســپس 

  .[19,27,28] ل باشدروش اوبا توانست مشابه  مي
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توجهي  هاي اشياء حاوي ميزان قابل نمونهتر  بيش  
دليل  بههم تواند  وجود سرب در اشياء مي. سرب هستند

بـالا بـردن   منظـور   بهعنوان عنصر افزودني  آن بهفزودن ا
 ـ   پذيري و چكش شكل دليـل   هخواري به اشـياء و هـم ب

وجود سولفيد سرب در سنگ معدن و عدم جداسـازي  
  . مورد استفاده باشد كامل آن از مس و تخليص مسِ

  
  گيري نتيجه

هفت  ي شناسايي فرايند فلزگري در محوطهبراي   
از  سـال قبـل   1400خوزستان متعلـق بـه حـدود     ي هتپ

 فلـزيِ ) ياشـيا (هـا و قطعـات    ، تعدادي از كلوخهميلاد
نگهبان مـورد  ... ا هاي دكتر عزت اريكشف شده در حف
. پي قـرار گرفتنـد  ميكروسـكُ مطالعات آناليز شيميايي و 
هاي فلزي مخلوطي از مس  كه كلوخه ندنتايج نشان داد

فيد آهن فلزي و مقدار قابل توجهي سولفيد مس و سول
و فلزي هسـتند   ي در زمينهشده شكل فازهاي پخش  به

از سـوي  . شـوند  عنوان مات شناخته مـي  به ،در حقيقت
گـر   ديگر، مطالعات انجام شده بر روي اشـياء نيـز بيـان   

استفاده از مس و آلياژهاي آن شامل مس سربي و برنـز  
درصـد عناصـر   . ها بوده اسـت  در ساخت نمونه ،سربي

ايـن  و انـد   هها مشابه نبـود  شده به مس در نمونهفزوده ا
 ـععدم اسـتفاده از   ي دهنده نشان ي ات كنتـرل شـده  ملي 

 ـآل هـاي اسـتفاده از    نشـانه . ه اسـت ياژسازي در هفت تپ
شـكل   بـه استحصـال  بـراي  سـولفيدي   هاي سنگ معدن

هاي سولفيد مس همراه با كمي سـولفيد آهـن در    آخال
ميـزان بـالاي سـرب در    . فلزي اشياء ديده شـد  ي زمينه

گـر افـزودن عمـدي     بيـان احتمالاً نيز ها  نمونهاز بعضي 
ان كارپذيري قطعات بـوده  بالا بردن ميزمنظور  بهسرب 

بـراي  كـه   نـد ي نيز نشان دادمطالعات ميكروسكپ. است
سـرد و  تغييـر شـكل    ي دهـي قطعـات از چرخـه    شكل
در حقيقــت، فراينــد . كــاري اســتفاده شــده اســت تــاب

ه شـامل اسـتفاده از   هفت تپ ي فلزگري مس در محوطه
سنگ معدن و توليد  ي سنگ معدن سولفيد مس، تشويه

سـازي، اسـتفاده از مـس     مات و سـرباره  ي مات، تشويه
هـاي قابـل توجـه در     تشويه شده همـراه بـا ناخالصـي   

 ،ساخت فلز، توليد آلياژ مس سربي و برنز و در نهايـت 
شـكل مـورد نظـر بـوده      بـه ريختگي  ي دهي قطعه شكل
نيـاز اسـت تـا     ،تكميل مطالعـات فلزگـري  براي . است

  .يردانجام گنمونه  يتر مطالعات بر روي تعداد بيش
  

  گزاري سپاس
عبـدالرحيم  مهنـدس  از آقايـان  نويسندگان مقالـه    

دانشـگاه تربيـت   در  SEMرضايي مسوول آزمايشـگاه  
بگ از آزمايشگاه متالوگرافي و  ، فرهاد ايل مدرس تهران

مركــز تحقيقــات و آزمايشــگاه در ســازي نمونــه  آمــاده
اصـفهان، آقايـان و   در ي نسـوز آذر  هـا   وردهاشركت فر

كتر محمد مرتضوي و مهندس عاطفه شـكفته  ها د خانم
زاد مفيـدي نصـرآبادي   دكتر به از دانشگاه هنر اصفهان،

 ـ  ي شناسـي محوطـه   ت باسـتان أرئيس هي ـ و  ههفـت تپ
ــين ــاران   ،همچن ــتان و همك ــت از دوس ــروژهوق  ي پ

ه آقايــان حميــد فــدايي، مهــدي تپــ چغازنبيــل و هفــت
محمدرضـا ركنـي، علـي     مداحي گيوي، سعيد قربـاني، 

ايـن  همكـار در   رضا وحيدزاده و ديگر دوسـتانِ  قي،زل
 ،هايشان در پيشبرد اين تحقيـق  خاطر مساعدت بهپروژه 
  .نمايند گزاري مي سپاس
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