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   1393،يكشماره ، ششمبيست و سال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه
  

  و بررسي مقاومت به خوردگي و   T3-2024آلومينيم الكتروليتي پلاسمايي آلياژ ايش اكس
  آن خصوصيات سطحي

  
  )2(مهدي جاويدي                                )1(حسين فدائي

  چكيده
 ،اسـتفاده  الكتروليت مـورد . شده استبررسي  الكتروليتي پلاسماييايش كمك روش اكس به T3-2024 آلومينيم دهي آلياژ پوشش تحقيق،در اين 
 .استفاده شد با ولتاژ اعمالي پايين DC جريان منبع و از و گليسرين بود ، هيدرواكسيد پتاسيومهاي سيليكات، فسفات قليايي از افزودني يمحلول

روش پـين   به ،ها مقاومت به سايش آن و ،مپدانس الكتروشيميايياَسنجي  و طيف هاي پلاريزاسيون كمك آزمون ها به ي نمونهمقاومت به خوردگ
 .شـد مطالعه  روبشي پ الكترونيمك ميكروسكُك به اكسيدي ي لايه عرضي و مقطع سطح رفولوژيمافزون بر اين، . شدروي ديسك بررسي  بر

  .بديا ميبهبود  مقاومت به خوردگي و سايش آلياژ ،الكتروليتي پلاسماييايش رايند اكسف ازپس كه دادند نتايج نشان 
  

  .، خوردگيقليايي محلولالكتروليتي پلاسمايي، آلياژ آلومينيم، ايش اكس  هاي كليدي واژه
  
  
             

Plasma Electrolytic Oxidation of 2024-T3 Aluminum Alloy and the Study of its Corrosion 
Resistance and Tribological Behavior 

 
 

H. Fadaee                                   M. Javidi 
 
Abstract 
In this study, plasma electrolytic oxidation of 2024-T3 aluminum alloy was investigated. The electrolyte 
used in this investigation was an alkaline solution containing additives of silicate, phosphate, potassium 
hydroxide and glycerin. A conventional DC power source with a low applied voltage was employed. 
Corrosion resistance of the oxide layer was investigated by means of Tafel plots and electrochemical 
impedance spectrometry. Furthermore, the wear resistance was investigated by pin on disc method. The 
surface and cross-sectional morphology of the oxide layer was also investigated by scanning electron 
microscopy. The composition of the oxide layer was studied by XRD. The results showed that after 
plasma electrolytic oxidation, the corrosion and wear resistance of the alloy are improved. 
 
Key Word Plasma electrolytic oxidation, Aluminum alloy, Alkaline solution, Corrosion. 
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  مقدمه
 Plasma( الكتروليتـــــي پلاســـــماايش اكســـــ  

Electrolytic Oxidation, PEO(     روشـي نسـبتاً جديـد
ايش اكس ـايـن روش،  (باشـد  مـي اصلاح سـطحي  براي 
ناميـده  نيـز  MAO ، Micro-arc Oxidation ،قـوس ريز
ســاخت بــه ه زيــادي توجــروش، ايــن در ). ودشــمــي

سراميكي بر روي آلياژهاي سـبك  اكسيدي هاي پوشش
فراينــد  .[6-1] اســتشــده ومينيم، تيتــانيم و منيــزيم آلــ

PEO، تواند ميرا آلياژها وردگي و سايش ت به خمقاوم
خواص متنوع ديگري افزون بر اين، . [6,7]هد دافزايش 

ظـت حرارتـي،   ا، حفلغـزش  در برابـر مقاومت از جمله 
 دنبـال داشـته باشـد   بـه تواند ميالكتريك را نوري و دي

[8,9].  
يـا  و الكتروليـت   ي ازكه چه نوعاز اين نظرصرف  
جريان ثابـت  ( الكتريكيمتغيرهاي هاي كنترل شيوهچه 

اساسـي تشـكيل   سـازوكار  د، نواعمال ش) يا ولتاژ ثابت
 يپوسـته يـك   ،ابتـدا  .مشـابه اسـت   PEOهاي  پوشش
روي سطوح فلزي زيرلايـه  نازك بر ، طبيعي و الغيرفع

ي ظتي خيلي محدودتواند اثر حفاكه مي آيدميوجود به
زيـادي   مقـدار ولتاژ اعمـالي،   با افزايش. نمايدفراهم را 

 كــه دشــو توليــد مــي در اطــراف الكتــرود حبــاب گــاز
متخلخـل بـا    عـايقِ  يتشكيل يك پوسـته و آندايزينگ 

وقتـي  . دنبـال دارد را بهعمود بر زيرلايه  ساختار ستونيِ
، شـود ميتر بيش) ولتاژ شكست(معيني كه ولتاژ از حد 

نـواحي پراكنـده در   از الكتريك در برخـي  شكست دي
 يبـا پديـده  و ايـن،  افتـد   عايق اتفاق مي يطول پوسته

، تعـداد  حالـت در ايـن  . همراه اسـت اي  جرقه يتخليه
و ريـز در سـطح    هاي سفيد، يكنواخـت زيادي از جرقه
منجـر بـه تشـكيل    در نهايـت،  د كـه  شو نمونه توليد مي
  .[14-10]شود  يكنواخت ميحفرات ريزتعداد زيادي از 

خـواص عـالي   داشـتن  دليـل   به ،آلياژهاي آلومينيم  
پايين، خواص غيرمغناطيسي چگالي استحكام بالا، مانند 

اي در صنايع  كاربردهاي گسترده ،پذيري مناسبو شكل

-به ،2000آلياژهاي سري . دارندغيره هوايي، دريايي و 

 سـتحكام ا نسبت( ياستحكام ويژهبرخورداري از دليل 
ميـزان زيـاي   در صنايع هوايي و دريايي به ،بالا )وزن به

، برخي از آلياژهاي آلـومينيم  ،متأسفانه .شوند ياستفاده م
اغلب  ،T6-2024و  T3-2024 انواع متداولخصوص به

در گـروه   ،ايـن آلياژهـا   .باشـند  مستعد به خوردگي مـي 
ار پذير قرحرارتي  اتعملي مينيمِي آلوكار شده آلياژهاي
كـار   آلياژهـاي . بالايي دارنـد  يويژه استحكام دارند كه

 ـ لومينيمي آشده بـه  قاومـت مپـذير،   حرارتـي  اتعملي 
ي كـار شـده   آلياژهـاي  بـه  نسـبت  يتر پايين خوردگي

 ـكه  مآلوميني دارنـد هسـتند ناپـذير   حرارتـي  اتعملي ، .
 مقـادير  حضوربه  ،آلياژها ينكم ا خوردگي به مقاومت

 كـه شـود  مربوط مي فلزي بين تركيبات ي اززياد نسبتاً
سـاختار  ريز و انـد  شـده  توزيع رسوب ذرات صورت به

 كلي مقاومتاين ترتيب، داده و بهتشكيل  يغيريكنواخت
 .انـد داده كـاهش  خورنـده  هـاي  محـيط  برابر در را آلياژ
 اثـرات ايجاد  به منجر تواند مي غيريكنواخت ساختارريز

افـزون بـر ايـن،    .  ودشها رسوب و زمينه بين گالوانيك
 اخـتلاف  فلـزي  بـين  ذرات و زمينـه  بـين  است ممكن

تشـكل جفـت    سـبب  كـه  باشـد  داشـته  وجودپتانسيل 
بــه  آلياژهــاتــا  شــود ســببايــن . شــودمــي يــكگالوان

يـا   اي حفـره  خـوردگي  ماننـد  موضـعي  هـاي خوردگي
 خصـوص تري پيدا كننـد، بـه  بيش يتحساس اي دانه بين

 قـرار خورنده هم  محيط ضمعر درهنگام گار  كه وقتي
  .[9] داشته باشند

ممكن اسـت خـواص سـطحي    آلومينيم  يآلياژها  
داشـته  ، لغزشـي  شـرايط  در خصوصبه ضعيف ديگري

 خـراش  بـه كم  مقاومت و بار لتحمكم  تظرفي. باشند
 دليـل بـه  زيـاد  چسبندگي به تمايل و كم سختي دليلبه

ي جملـه از  ،زيـاد  نسبتاً پذيريواكنش و پذيريانعطاف
مهندسـي   يپيشـرفته هـاي  روش. اين خـواص هسـتند  

ارائـه  سطح براي بهبود خـواص سـطحي ايـن آلياژهـا     
   .[9] اندشده



  3  نشريه مهندسي متالورژي و مواد
 

 
 

ــژوهش   ــاژ  PEO، پوشــش در ايــن پ ــر روي آلي ب
. لكتروليت بهينـه ايجـاد شـد   ا وندر T3-2024آلومينيم 

ــورد اســتفاده خيلــي ارزان و  ياجــزااز  ،الكتروليــت م
براي  DCي تغذيهاز يك منبع . تشكيل شده بود فراوان

 سازي الكتروليـت  بهينه ،ابتدا .اعمال پوشش استفاده شد
سـايش  خـوردگي و  مقاومـت بـه    ،سـپس  وشد انجام 

معرفي تركيب  ،نوآوري اين تحقيق .شدپوشش بررسي 
 يعنوان مادهافزودن گليسرين به( الكتروليتاز  يجديد

 ـ ،)PEOجديد در فرايند  عمـالي و  ايين آوردن ولتـاژ ا پ
در اين . بوده استبهبود مقاومت به خوردگي و سايش 

 بين 2024آلياژ در  فرايندمتغيرهاي  از ايمقايسه ،جهت
انجـام شـد و    ديگـر  تحقيقاتنتايج  و تحقيق ايننتايج 
  .است شده گزارش )1(جدول  درنتيجه 

  
 ي انجام آزمونهامواد و روش

ژ آلومينيم آليا ،الكترود مورد استفاده در اين تحقيق  
2024-T3  باشـد  مي ،)2(شده در جدول ارائه با تركيب .

و  تهيه شد mm20  ×mm20 ×mm1هايي با ابعاد نمونه

اسـتفاده از  بـا  صـورت مكـانيكي   سـازي بـه  عمل آماده
 1200و  1000، 400،800 يشـماره  يكاغذهاي ساينده

با آب ها  ، نمونهشيميايي كاريليشوپاز پس . انجام شد
هـوا   يبـا دمنـده   ،و سـپس ه شـدند  الكل شستمقطر و 
، :g/l 30Na2SiO3از محلول آبـي شـامل   . شدندخشك 

g/l 25 Na3PO4:، g/l 15 KOH:، g/l  10 Glycerin:، 
ات براي عمليPEO   فراينـد  . اسـتفاده شـدPEO، وندر 

ت مـد بـراي  ليتري حاوي يك ليتر محلـول   2ر شيك بِ
 نـزن نـگ زولاد از يك ورق ف. دقيقه انجام شد 10زمان 

عنوان الكترود كاتد در اطراف به cm2 ×30 ×20ابعاد به
هـايي از آليـاژ آلـومينيم     نمونـه . الكترود آند استفاده شد

2024-T3 بهات عنوان آند براي عمليPEO،   در محلـول
 يكمك منبـع تغذيـه  بهولت  300ولتاژ . ور شدندغوطه

DC جريـان   چگـالي  اين ولتاژ ثابت،ازاي به. اعمال شد
هـا   نمونه. تغيير كرد  A/dm2 75/3تا  A/dm2 25/13 از

و بـا هـواي   ه آب مقطر شست وندر ،PEOبعد از فرايند 
  . فشرده خشك شدند

  
  ديگر تحقيقاتاز  برخي و تحقيق ايندر  فرايندمتغيرهاي  يمقايسه  1 جدول

  

جريان چگالي   )V(ولتاژ   تركيب الكتروليت  نام  مرجع
)A/dm2(  

زمان 
  )يقهدق(

  )0C( دما

 NaOH,Na2SiO3 and an  همكاراندو و  [15]
organic agent 

Pulsed,with CPV 
and TSFC modes  -  40  <٢٥ 

 ,Na2SiO39H2O, (NaPO3)6  همكارانن و وِ [4]
Na2WO4  

Pulsed, 

450  -  -  -  

 ,Na2SiO3, NaOH, (NaPO3)6  وِن و همكاران [3]
Na2WO4  

Pulsed, 

600  -  10  -  

[7] 
 گادجا و
  همكاران

Electrolyte 1(E1): water 
glass, NaOH 

 
Electrolyte 2(E2): water 

glass, (NaPO3)12-13, NaOH  

E1:AC 
 
 
 

E2: DC  

E1:٢٠ 
 

 
 
٨:E2  

E1: ٣٠ 
 

 
 
٣٠E2:  

<٢٠ 
 

 
 
<٢٠  

 sodium  وو و همكاران [5]
aluminate, Graphite Pulsed  10  10  30  

تحقيق 
  حاضر

فدائي و
  همكاران

Na2SiO3, Na3PO4, KOH, 
glycerin  DC,290 25/13-75/3  10  30  
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  شيمياييتركيب   2 جدول
  )درصد وزني( T3– 2024 آلياژ

Al زمينه 
Cu  45/4 
Mg  57/1 
Si  06/0 
Fe  17/0 
Zn  16/0 
Mn  56/0 

 04/0  بقيه

  
 ـ فازهاي مربوط به لايه   ي وسـيله ههاي اكسـيدي ب
  Bruker Advance D8مــدل X پرتــوينج ســشاپــر
ريزساختار . بررسي شدندمس از نوع هدف  الكترودكمك  هب

ــهو م ــوژي ســطحي نمون ــه ،PEOهــاي فراينــد رفول كمــك  ب
 ,CambridgeStereoscan)( پ الكتروني روبشيميكروسكُ

S360  در هـا   مقاومت به خوردگي نمونه .بررسي شدند
 كمك دستگاه پتانسيواستات به  wt.%NaCl 3.5محلول 

µAutoLab III) Metrohm ( بررســي  در دمــاي اتــاق
ساعت در  36ت مد ها به نمونهآزمون، قبل از انجام  .شد

 كلريـد نقـره   -نقـره  الكترود از .ور شدند محلول غوطه
عنـوان   پلاتينـي بـه   ي ميلـه  ازعنوان الكترود مرجـع و   به

يـابي   در آزمـون بـرون   .گر استفاده شـد  الكترود محاسبه
بت بـه پتانسـيل   نس ± mV200  ي كه در محدوده تافل

روبش پتانسيل شروع، پاياني و نرخ  ،مدار باز انجام شد
،  -V 382/0ترتيـب   به ،پوشش داده شده ي براي نمونه

V 782/0- و V/s005/0 بدون پوشش ي براي نمونه و، 
انتخـاب   V/s 005/0 و -V 902/0-، V502/0 ترتيب به
كمك  سنجي به هاي طيف گيري اندازهافزون بر اين،  .شد
 Hz01/0 فركانس  ي مپدانس الكتروشيميايي در گسترهاَ

 mV 10مـوج ولتـاژ سينوسـي     ي و دامنـه  kHz100 تا 
ي دستگاه پين بر رو ي وسيله سايش بهآزمون . انجام شد

 طـول   و بـه  mm5  قطـر  هاي استاندارد به ديسك با پين

mm50  فــولاد جــنس ازSAE52100 بــار . انجــام شــد
 ي و فاصـله  m/s 04/0، سرعت خطي پين N2 عمودي 
  .نتخاب شدا m 100 برابر با لغزش

  بحث و نتايج
  پوششرفولوژي ساختار و مريز

 SEM هايترتيب تصـوير  به ،)2(و  )1(هاي  شكل  
 بـر روي آليـاژ  PEO  از سطح و مقطع عرضـي پوشـش  

نشـان  هـاي مختلـف    نمـايي  در بزرگرا  2024آلومينيم 
ليـه كـه   هـاي تخ  كانـال  وجـود  ها،اين تصوير .دنده مي
اي تاريك در تمام سطح توزيع  هاي دايره صورت لكه به

طـور   همان .[16,17] دنده نشان ميوضوح  بهرا  اند شده
 تعـداد زيـادي از   PEO در فراينـد  ،اشـاره شـد   كه قبلاً
عـدم پايـداري    ي پراكنـده در نتيجـه   ي هاي تخليه كانال
توليـد   ،م دسترسـي بـه ولتـاژ شكسـت    نواحي هنگاريز
وپاشي الكتـرون تحريـك شـده باعـث     ثر فرا .شوند مي
تا مواد پاشش در اطراف مركز تخلبه بـه دليـل    .شود مي

بـه  s6-10دماي زياد و فشار بالا، در مدت زمان كمتر از 
سرعت به درون كانال هاي تخليه كشيده شوند و سبب 

PO4 آنيـوني ماننـد   ياجـزا   .ايجاد پوشـش شـوند  
 و 3-

SiO3
از تحت يـك نيـروي ميـدان الكتريكـي قـوي       ،2-

در همـان  . شوند ها مي وارد كانال سيسطريق الكتروفور
زيـاد بـه    دمـا و فشـار  تـأثير  هاي تحـت   زمان، گذرگاه

ذوب يـا نفـوذ بـه درون     ي عناصر آلياژي زيرلايه اجازه
تحـت   يمحصـولات اكسـيد  . [9] دن ـده مي را ها كانال

 وشوند  ميمد سريع الكتروليت مجاور منجشدن خنك 
ــه  ــه   ي ضــخامت پوشــش در ناحي موضــعي نزديــك ب

هـاي   وقتـي كـه كانـال   . يابد هاي تخليه افزايش مي كانال
ــك   ــه خن ــيتخلي ــنش در    م ــولات واك ــدند، محص ش

هـاي تخليـه رسـوب     هاي كانال نزديك به كانـال  ديواره
در نهايــت، گازهــاي توليــد شــده تحريــك . كننــد مــي
هاي تخليه  كانالن از بيروسمت  پس از آن بهتا شوند  مي

هاي بسته شبيه بـه كـوه    حفرهاين ترتيب،  بهفرار كنند و 
افـزون بـر ايـن،    . [16,17] شـوند  مـي  توليـد فشان  آتش

ي  لايـه ضـخامت   )2(تصوير مقطـع عرضـي در شـكل    
  .دهد نشان مي mµ 10حدود اكسيدي را در 
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  ؛تلفمخ هاي نمايي در بزرگ T3-2024آلومينيم  آلياژ ي بر روي زيرلايه PEOسطح پوشش  از SEM هايتصوير  1شكل 

  x10000 )ت و x2000 )پ ،x1000 )، بx500 )الف

  
  

  T3-2024 آلومينيم آلياژ ي بر روي زيرلايه PEO از مقطع عرضي پوشش SEMتصوير   2شكل 
  

   PEOرفتار خوردگي پوشش 
هـاي   منظور ارزيابي مقاومت به خوردگي نمونـه  به  

هاي  پلاريزاسـيون   از آزمون ،PEOروش  اكسيد شده به
ــل و ــيميايي  طيـــف تافـ ــدانس الكتروشـ ــنجي امپـ  سـ

(Electrochemical Impedance Spectroscopy, EIS) 
وزني كلريـد سـديم اسـتفاده     درصد 5/3 محلول وندر
 .اند شدهه ئارادر ادامه دست آمده  نتايج به. شد

 
اي بدون ه نمودارهاي پلاريزاسيون تافل براي نمونه 3شكل 

  ).ب( PEOو با پوشش ) الف( PEOپوشش 

پلاريزاسيون نمودارهاي  ،)3(شكل . تافلپلاريزاسيون 
اكسـيد   ي بدون پوشـش و نمونـه   هاي تافل براي نمونه

مقـادير پتانسـيل    .دهـد  را نشان مـي  PEOروش  شده به
، نـرخ  )Icorr(جريان خـوردگي چگالي ، )Ecorr(خوردگي
از بـا اسـتفاده    ،)RP( و مقاومت پلاريزاسـيون  خوردگي

ــن  General( افــزار مربوطــه نــرمكمــك  همودارهــا و ب

Purpose Electrochemical System( ــدند ــين ش  تعي
 مقاومت پلاريزاسـيون ذكر است كه  لازم به .)3جدول (
)RP( خطــي در نزديكــي  ي بــر اســاس رفتــار پلاريــزه

ــاز ــا اســتفاده از رابطــهو  )OCP( پتانســيل مــدار ب  ي ب
در نتـايج  . محاسـبه شـد  شكل زير  به ،[8] گري -استرن

  . اند گزارش شده )3(جدول 
  
)1(                               RP=βaβc/2.3(βa+βc)Icorr  
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ترتيــب شــيب خطــوط  بــه βcو  βa، 1 ي در رابطــه  
  .دنشبا تافل مينمودار آندي و كاتدي در 

  

 وپوشش هاي با  تافل محاسبه شده براي نمونهمتغيرهاي  3 جدول
 PEO  بدون پوشش

با پوشش
PEO

پوششبدون
PEO

 

582/0-  702/0-  Ecorr  (V vs. Ag-AgCl) 

088/2 E-7 268/3 E-5 Icorr (A/cm2) 

742/1 E+4 038/4 E+2 RP (Ω.cm2) 

267/2 E-3 825/3 E-1 Corrosion Rate(mm/year) 

  

بـا اعمـال پوشـش    دهنـد كـه    ها نشان مي اين داده  
PEO 2024يم بــر روي آليــاژ آلــومين-T3،  مقاومــت بــه

در درصـد كلريـد سـديم     5/3در محلول آبي خوردگي 
در مقايسـه بـا آليـاژ     .بديا ميبرابر افزايش  چهلحدود 

 PEOپوشـش  هـاي بـا    آلومينيم بـدون پوشـش، نمونـه   
جريـان خـوردگي   چگالي و  تر نجيبپتانسيل خوردگي 

از خود نشـان  را تر و مقاومت به خوردگي بهتري  پايين
هاي  خوردگي پوشش ،[4]و همكاران ونگ  .ستداده ا
PEO  ــده ــال ش ــومينيم اعم ــاژ آل ــر روي آلي را  2024 ب

نتـايج پلاريزاسـيون تافـل حاصـل از     . نـد ا هكرد بررسي
جريان خـوردگي  چگالي د كه نده ها نشان مي تحقيق آن

تر از آلياژ بـدون پوشـش    برابر كم 100 دار، آلياژ پوشش
ــت  ــوده اسـ ــارش راج . [4] بـ ــكيل  ،[8]و همكـ تشـ

آلومينا بر از نوع سراميكي ي مركب  مادههاي نانو پوشش
افـزايش مقاومـت بـه خـوردگي     منظور  هروي آلومينيم ب

 هـا  نتايج تحقيق آن .ندا هبررسي كردرا  وري بدون غوطه
پتانسـيل   ،بـا اعمـال پوشـش   د كـه  ن ـده نشـان مـي   نيز

جريـان خـوردگي كـاهش    چگالي تر و  خوردگي نجيب
 ي در محـدوده  ،هـا  در تحقيـق آن  Icorr رمقـدا . يابـد  مي

A/cm28-×10269/5 تـــا  A/cm26-×10970/1  بـــراي
براي حالـت   A/cm26-×10353/6  ودار  پوشش ي نمونه

ميـزان   ،در تحقيق حاضـر  .[8] بوده است بدون پوشش
Icorr با پوشش  ي براي نمونهPEO ب ترتي به ،و بدون آن

ــا   A/cm25-10×268/3 و A/cm27-10×088/2برابـــر بـ

 ،PEOاست كه با اعمال پوشـش  آن گر  باشد كه بيان مي
بدون پوشش حدود  ي جريان خوردگي زيرلايهچگالي 

دسـت   نتـايج بـه  با توجه به  .تر شده است برابر كم 160
ها  آمده در آزمون پلاريزاسيون و ذكر اين نكته كه نمونه

ــه ــد ب ــان تم ــاعت  36 زم ــون  س ــام آزم ــل از انج قب
 ،انـد  شده ور حلول كلريد سديم غوطهپلاريزاسيون در م

كمـك   شـده بـه  ايجـاد  توان نتيجه گرفت كه پوشش  مي
ت زمـان  مـد  بـا توجـه بـه   در اين تحقيـق   PEOفرايند 
مقاومت بهتـري در برابـر محـيط خورنـده      ،وري غوطه

  .داشته است
  

 )5( و )4(هـاي  شكل. مپدانس الكتروشيمياييبررسي اَ
ــه ــبب ــاي ترتي ــد نمودارهــاي ن ــراي كوئيســت و بوي ب

 5/3در محلـول  را  PEOهاي با و بـدون پوشـش    نمونه
ت مـد وري بـه  بعـد از غوطـه  كلريد سديم وزني درصد 
   .دنده نشان ميساعت  36زمان 

 

 
 

 PEOپوشش  بدون يبراي نمونهكوئسيت نمودارهاي ناي 4شكل 
  )ب( PEOپوشش  ابو ) الف(
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 ي نمودارهاي بويد براي نمونه 5شكل 

  )ب( PEOو با پوشش ) الف( PEOبدون پوشش 
  

ــا     ــر در بـ ــرفتن نظـ ــاي  گـ و  EISنمودارهـ
با پوشش  ي رفولوژي خاص نمونهمPEO  ) و ) 1شكل

 ي بـراي نمونـه   EISي بدون پوشش، مدار معادل  نمونه
 )6( در شـكل ، ي بدون پوشش و نمونه PEOبا پوشش 

هـاي   هـاي لايـه   دليل ناهمگوني به. نشان داده شده است
دار و  پوشـــش ي متخلخـــل و متـــراكم بـــراي نمونـــه

هاي  ، واكنشي بدون پوشش هاي سطح نمونه مگونيناه
ها با تعريـف عنصـر فـاز ثابـت      الكتروشيميايي اين لايه

)CPE (اختصار بـا   جا به كه در اينQ    نشـان داده شـده
مپدانس مربوط اَي  رابطه .شود سازي مي بهتر شبيهاست، 

  :شود تعريف ميزير صورت  به Qبه 
  

)2                                        (
))j(Y(

1
Z

n
O

CPE ω
=

  
  

مقـدار  است كـه  دميتانس مقدار عددي اَ ،Yoعامل   
عامـل   n. باشـد  مپـدانس مـي  عكس مقـدار اَ آن برابر با 

. كنـد  تغيير مـي  1تا  0از كه باشد  پراكندگي فركانس مي
ونت خش ـميـزان  از جملـه  يـادي  زبه عوامل اين كميت 

بـراي در نظـر گـرفتن رفتـار      و شـود  بوط مـي سطح مر
  . رود كار مي آل به آل خازن ايده غيرايده

  

  
) الف( PEOبدون پوشش  ي براي نمونه EISمدار معادل  6شكل 

  )ب( PEOو با پوشش 

ت  Qdlمحلـول،   مقاومت RSدر اين مدار معادل،   ظرفيـ
 بين دوگانه ي لايه بار انتقال مقاومت Rtدوگانه و  ي لايه
مقاومت پوشش متخلخل خـارجي،   Rpمحلول،  و آلياژ
Qp   ،ــت خــازني پوشــش متخلخــل خــارجي ظرفيQb 

مقاومـت   Rbظرفيت خـازني پوشـش متـراكم داخلـي،     
، )در شــكل الــف( Rrو  Qrپوشــش متــراكم داخلــي و 

ترتيب ظرفيت خازني و مقاومت خوردگي بين آليـاژ   به
  .باشد مي و محيط خورنده

بـا   ي بـراي نمونـه  نمودار بويد در  ثابت زمانيدو   
ثابت اول، . وجود دارد )ب -5(در شكل  PEOپوشش 

 شود هاي بالا ظاهر مي كه در فركانساست  ثابت زماني
ــهو  ــ ب تظرفي Qp و مقاومــت Rp ) متخلخــل پوشــش

كـه  دوم  ثابت زمانيكه  در حاليمربوط است، ) خارجي
و  Qb ظرفيـت  اب ،شود ظاهر مي طمتوسهاي  در فركانس

پوشش متراكم داخلـي  مربوط به  Rb انتقال بارمت ومقا
كه در ايـن شـكل دو ثابـت     توجه به اين با .ارتباط دارد

مربـوط بـه   م شود و ثابت زماني سـو  زماني مشاهده مي
از پـس  توان پي بـرد كـه    شود، مي مينزيرلايه ملاحظه 

نده به فصـل  محيط خور ،ساعت 36ت مد وري به غوطه
پوشش متراكم داخلـي نفـوذ نكـرده    با  مشترك زيرلايه

گر مقاومت مطلوب پوشـش متـراكم    اين امر بيان. است
 ،بنـابراين . اسـت داخلي در برابر نفوذ محـيط خورنـده   

مقاومت بـه   ،توان گفت كه با اعمال پوشش اكسيدي مي
 .گيـري بهبـود يافتـه اسـت     نحو چشم خوردگي آلياژ به

 ـبو  سـت ينايكوئنمودارهـاي   طور مشـابه،  به بـراي   دوي
) الف -4( هاي در شكلترتيب  به ،بدون پوشش ي نمونه

در دو ثابـت زمـاني    .انـد  نشـان داده شـده   )الف -5( و
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دو  .شـود  مشـاهده مـي  ) الف -5( در شكلويد بنمودار 
در شـكل  متنـاظر  ستيكوئناينمودار ت در كمان ظرفي 

 هـاي در فركانسل كه كمان او .شود ديده مي) الف -5(
و ) Qdl( دوگانه يت لايهبه ظرفي ،شود ظاهر مي متوسط

بـين آليـاژ و    دوگانـه  يلايـه ) Rt( مقاومت انتقـال بـار  
م كـه در  كـه كمـان دو  شود، در حالي مربوط مي محلول
به واكـنش خـوردگي    ،شودظاهر مي پايين هاي فركانس

 ـ  شودبين آلياژ و محيط خورنده مربوط مي ت كـه ظرفي
)Qr ( و مقاومت)Rr (هاي حاصل  داده .دهد را نتيجه مي

در  PEOپوششبا و بدون هاي  براي نمونه EISاز نتايج 
بـا توجـه بـه جـدول،      .انـد نشان داده شـده  )4(جدول 

پوشش هاي متراكم داخلي و متخلخل خارجي نسـبت  
بـالاتري را  ) R(به زيرلايه بدون پوشش مقدار مقاومت 

كه اين امـر بيـانگر مقاومـت    به طوري . نشان مي دهند
بالاتر نمونه پوشش دار نسبت به زيرلايه بدون پوشـش  

بعـلاوه هـر دوي پوشـش    . در برابر خوردگي مي باشد
) Q(متراكم داخلي و متخلخل خارجي ظرفيت خـازني  

به مراتب پايين تـري دارنـد كـه ايـن امـر نيـز بيـانگر        
مقاومت بالاتر نمونه پوشش دار در برابر خوردگي مـي  

بـراي توجيـه مقـدار پـايين ظرفيـت خـازني در       . باشد
افزايش مقاومت به خوردگي مي توان گفت كـه هرچـه   
مقدار ظرفيت خازن كمتر باشد، با مصرف جريان كمتر 

بـا خـارج شـدن    . شارژ شده و از مدار خارج مي شـود 
زيرا بـا شـارژ   . خازن از مدار ديگر جريان برقرار نيست

نمي كنـد و مـدار قطـع    شدن خازن، جريان از آن عبور 
لايـه اكسـيدي متـراكم بـر روي سـطح آليـاژ       . مي شود

آلومينيوم نيز چنين حالتي دارد و مانند يك خـازن پـس   
از شارژ شدن كامـل، بـا خـارج شـدن از مـدار، مـدار       
الكتريكي را قطع كرده و در نتيجه، نرخ خوردگي آليـاژ  

و   EISنمودارهـاي   يبـا مشـاهده  . را كاهش مي دهـد 
كـه  رفـت  تـوان نتيجـه گ  مـي  ،دسـت آمـده   ههاي ب داده

ايش اكســبـا پوشـش    يخـوردگي نمونــه بـه  مقاومـت  
بـدون پوشـش    ينمونـه هتـر از  ب پلاسـمايي  الكتروليتي

ييد كننده نتايج آزمون پلاريزاسيون أاين نتايج ت. باشد مي
  .دنباش مي

براي  EIS دست آمده از آزمونالكتروشيميايي به ايهداده 4جدول 
 و بدون پوشش دارپوشش ينمونه

  
  دارپوشش    پوشش بدون  

RS  
(Ω.cm2)  47/11  RS 

(Ω.cm2)  19  

Rdl 
(Ω.cm2)  8/72  Rb 

(Ω.cm2)  53800  

Qdl 
(F.cm-2)  0013/0  Qb 

(F.cm-2)  7-E547/4  

Rr 
(Ω.cm2)  7/64  RP  

(Ω.cm2)  3890  

Qr 
(F.cm-2)  2867/0  QP  

(F.cm-2)  6-E116/1  

  
  XRDآزمون 

 يبـراي نمونـه   Xپرتوي ش اپرالگوي  ،)7(شكل   
كه پوشش دليل اينبه .دهد پوشش داده شده را نشان مي

 يســت،كــافي ضــخيم ن يانــدازهو بــهاســت متخلخــل 
و  ،[18,19]است  كردهنفوذ در آن آساني به Xپرتوهاي 

آليـاژ   يهاي پراش مربوط به زيرلايهپيك ،اين ترتيببه
  .انـد شـده  نمايـان  XRDروشـني در الگـوي   آلومينيم به

 از كـه پوشـش اساسـاً   دهنـد  نشان مي XRDهاي طيف
تشـكيل  شـكل  بـي و فاز α(،  SiO2 و Al2O3)γفازهاي 

 .شده است

  
  سايشآزمون 

با و هاي  سايش براي نمونهآزمون نتايج مربوط به   
ضــريب نمودارهــاي صــورت بــه PEO پوشــشبــودن 

نشـان   )8(در شـكل   ،لغزش يسايش بر حسب فاصله
متوسـط  مقـدار   كههستند گر آن بيان نتايج. نداداده شده

و  1/0برابـر بـا   دار پوشش يضريب سايش براي نمونه
ايـن  . باشـد مـي  5/0برابر با بدون پوشش  يراي نمونهب

مقاومت به سـايش  دار ي پوششدهد كه نمونهنشان مي
فلوريـد  تـأثيرات   ،[20] نو همكاراونگ  .ي داردبالاتر

قوس بر روي ايش ريزاكس پوششبر ساختار و خواص 
آزمون نتايج حاصل از . نداهآلياژ آلومينيم را بررسي كرد

را  19/0 ي برابر بامتوسط مقدار ،هاآندر تحقيق ايش س
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ايـن   دردست آمده هاز مقدار ب اين مقدار. دهدنشان مي
ــق  ــزرگتحقي ــت ب ــر اس ــكل  .ت ــوير ،)9(ش  هايتص
 يبـرا از سطوح سـايش   يپ الكتروني روبشميكروسكُ
 در پوشـــش بـــدون و دارپوشـــش هـــاينمونـــه
گونه كه همان .دهدرا نشان مي مختلف هاي نمايي بزرگ

 ينمونـه  درآسيب ايجـاد شـده    ميزانشود، مشاهده مي
در  .اسـت  دارپوشـش  ينمونـه  از بـيش  پوشـش  بدون

 سـاييده  سـطح مربـوط بـه    پايين نمايي بزرگتصوير با 
 در زيمـوا  خـط چنـد   ،پوشـش  بـدون  ينمونه ي شده

 ،بـالا  نمـايي بـزرگ در . شـود مشاهده مـي  لغزش جهت
 يدهنـده نشـان  كـه شود مشاهده مي دمتعد هايكندگي
ــل ــرد عم ــرك ــازوكار  دو ه ــبندهس  و) adhesive( چس

. اسـت  پوشش بدون ينمونه براي) abrasive( خراشان
 سـايش  ميـزان  ،دارپوشش ينمونه براي ديگر، طرف از

 نيسـتند  پيوسته سايش تاثرا، است ناچيز پوشش سطح

 خطوط. شوندديده مي سطح از اندكي نواحي درتنها  و
شـوند  مشاهده نمـي  چسبندهسازوكار  به مربوط موازي

 سـايش حـاكم بـودن    و نـرم  سـايش  گـر بيـان اين،  كه
   .[9] باشدمي سايش اصليسازوكار  عنوانبه خراشان

  

 

 T3-2024 مربوط به آلياژ آلومينيم Xپرتوي الگوي پراش  7شكل 
  PEOبا پوشش 

  

  
 )ب( PEOپوشش  ابو ) الف( PEOپوشش  دونب هايلغزش براي نمونه يحسب فاصلهضريب سايش بر نمودارهاي   8شكل 

  

 
 نمونه پوشش دار) پ و تنمونه بدون پوشش، ) الف وب: پ الكتروني روبشي از سطح سايش درميكروسكُ هايتصوير 9 شكل



  ...اكسيداسيون الكتروليتي پلاسمايي آلياژ آلومينيوم   10
 

 
 

  گيرينتيجه 
با ضخامت حـدود   PEOپوشش  ،يقدر اين تحق  
در يك الكتروليت با مـواد خيلـي ارزان   ميكرومتر  ١٠

. ايجـاد شـد   T3-2024آلـومينيم   آليـاژ سـطح  بر روي 
و ميزان انـدكي   α-Al2O3، γ-Al2O3 ازاكثراً پوشش كه 

و  يكنواخـت  ،متراكمبود، تشكيل شده شكل  بيفاز از 
 آنزيـادي در سـطح   هـاي  هحفـر ريزبود و  تركبدون 

  .شدمشاهده 
و  دست آمده از آزمون پلاريزاسـيون تافـل  تايج بهن -1

گــر بيــان ،مپــدانس الكتروشــيمياييســنجي اَطيــف

دار پوشـش  يافزايش مقاومت به خوردگي نمونـه 
  .بودبدون پوشش  يدر مقايسه با نمونه

مقادير ضريب سايش و سطوح سايش  يبا مقايسه -2
مـي  ،شـش دار و بـدون پو پوشش هايبراي نمونه

در  PEOبــا پوشــش  ينمونــهتـوان پــي بــرد كـه   
ومـت بـه   مقا ،بـدون پوشـش   يمقايسه بـا نمونـه  

   .داردسايش بهتري 
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  با استفاده از مخلوط پودري خالص تيتانيم دهي آلومينيمبررسي ترموديناميكي فرايند 
  

  )4(شيپينگ گوا       )3(محمدرضا ابوطالبي       )2(منصور سلطانيه       )1(حميدرضا كريمي زارچي
  

  دهچكي
اي تيتـانيمي  ه ـ نمونـه  دهـي  آلومينيمبراي  NH4Clو  NaF يكنندهالفع يدو ماده حاوي يكي از يده آلومينيم مخلوط پودرياز  ،در اين تحقيق

ا ه ـ نـه نمو اين و محلول جامد آلفا بر روي TiAl3،TiAl2 ،γ-TiAl ،α2-Ti3Al هايي از جنس  لايه ترتيببه كه ندنتايج نشان داد .شداستفاده  خالص
تر  بيش NH4Cl يكنندهالفع يهنگام استفاده از مادهبه TiAl3  يضخامت لايه و ها افزايش وزن نمونه ا ميزانامشود،  در هر دو حالت تشكيل مي

از حـالتي كـه   نشان داد كه فشارهاي جزئي گازهاي حاوي آلومينيم در  از يك مدل ترموديناميكياستفاده . استفاده شد NaFكه از بود از حالتي 
NH4Cl  ،شدتوجيه الذكر فوقمشاهدات بنابراين، نتايج . تر بودبيشاستفاده شد.  

  ،دهي آلومينيمهاي  واكنش ،مدل ترموديناميكي ،پودري دهي آلومينيم ،تيتانيم ايدآلومين كليدي هاي واژه

  
  

Thermodynamic Investigation of Pack Aluminizing Process of Pure Titanium  
 
 

H. R. Karimi Zarchi       M. Soltanieh       M. R. Aboutalebi       Xiping Guo 
 
 

Abstract 
In this research, aluminizing packs containing NaF and NH4Cl activators were used for aluminizing of 
pure titanium samples at 1100 ºC. The results showed that the layers of TiAl3, TiAl2, γ-TiAl, α2-Ti3Al, and 
α-solid solution are formed on titanium samples in both cases. However, the weight gain and the 
thickness of TiAl3 layer in treated samples with NH4Cl activator are greater than those when NaF 
activator is used. Using a thermodynamic model showed that the partial pressures of aluminum-
containing gases when NH4Cl is used are much greater and accordingly, the experimental results were 
justified. 
 
Key Word  Titanium Aluminide, Pack aluminizing, Thermodynamic model, Aluminizing reactions. 
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  مقدمه
  تيتـانيم و آلياژهـاي آن   ،اخير  ي دههچند در طول   

)°C1670Ti
MeltingT آلياژهاي گزين براي  جاي عنوان به)  =

C 1455Ti°(نيكل 
MeltingT چـرا كـه   ، انـد  مطـرح شـده   )=

 45 يتقريب ـي  انـدازه  بـه علاوه بـر دمـاي ذوب بـالاتر،    
. [1,2] باشـند  يكل ميتر از آلياژهاي ن سبك درصد وزني
اكسـيد   ي شـكننده  ي دليل تشكيل لايـه  به، با اين وجود

ــانيم ــالاتر از   تيت ــاي ب ــه   ،C 600°در دماه ــت ب مقاوم
نيكـل و  ايش از مقاومـت بـه اكس ـ  اين آلياژها ايش اكس

فراينـد   همـين دليـل،   بـه . [5-3] تر است كمآلياژهاي آن 
 ي ادهم ـ شامل مخلوط پودري استفاده از دهي با آلومينيم
 ي ادهو م )Alپودر ( ده آلومينيم ي ماده، )Al2O3( پركننده

ال كنندهفع )NaF   و يـاNH4Cl(،  هـايي   يكـي از روش
و ايش مقاومـت بـه اكس ـ   بهبـود است كه امروزه بـراي  

اسـتفاده  . [8-3,6] استرفته كار  بهها  آنسطح  خوردگي
ــد از  ــن فراين ــايي  اي ــدوده دم  ،C 1200-800° در مح

در سـطح   آلـومينيم هـاي غنـي از    يـه موجب تشـكيل لا 
اين لايه در معرض محيط اكسـيدان  اگر . شود تيتانيم مي

جـاي   بـه  آلومينيماي از اكسيد  لايه ،و خورنده قرار گيرد
اول . دشـو  ها تشكيل مي آنسطح بر روي اكسيد تيتانيم 

و چسبندگي بهتري به سـطح  است تر  نرم كه اين لايه آن
روي  تـر اكسـيژن و پـيش    وذ بيشاز نفكه  و دوم آن دارد
  .[9] كند جلوگيري ميها  ر نمونهايش داكس ي پديده
از اين فراينـد بـراي سـنتز     ،دهي پوششافزون بر   
-بـين فلـزي نيكـل   هـاي   هايي از جنس تركيـب  اسفنج

اسـتفاده  هم هاي نيكل  اسفنج با استفاده از پيش آلومينيم
  .[12-10] استشده 
م اتم ـ، ابتدا لوط پودريمخ دهي آلومينيم رايندفدر   

آيـد   مي گاز درحالت  كننده به الفع ي مادهيا بخشي از و 
موجــود درون مخلــوط پــودري  آلــومينيمبــا  ،و ســپس
را تشـكيل   آلـومينيم ار و هاليـدهاي فـرّ  كند  ميواكنش 

 آلـومينيم در انتقـال   اي عامل عمده ،اين هاليدها. دهد مي
 باشـند  يم ـ )اسـفنج يـا  عـادي   ي نمونـه ( به سطح قطعه

هسـتند  لين محققاني او ،[13] ليواين و گاوسِ. [13,14]
، بـه  فراينـد ايـن   ي و سينتيكيبررسي ترموديناميك كه با

 دهـي پـودري   ات آلومينيمعملي درهايي كه  تبيين واكنش
ايـن  . انـد  هپرداخت ـ ،افتنـد  اتفاق مـي  IN-100 آلياژ نيكل

ربـوط  مو نفوذ گازهاي  انتقالكه اند  كردهمحققان ثابت 
حاوي پودر  آلومينيم درون مخلوط پودري يهاليدهابه 

 ـ مختلـف   ي كننـده  الآلومينيم خالص و مواد فعNaX  و
NH4X )X تواند  ميF ،Cl ،Br يا و I  سـينتيك  ،)باشـد 

. كننـد  فرايند را كنترل مـي  ها در اين افزايش وزن نمونه
ــا بررســي دقيــقپــس از آن، ســيگل  تــر  و همكــاران ب

مخلـوط   دهـي  درون سيسـتم آلـومينيم   هايي كـه  واكنش
، Ni-Cr [17]و آلياژهاي  ،[15,16] نيكل خالص پودري

اتفاق  NaFو  AlF3 ي كننده الفع ي با استفاده از دو ماده
دادنـد  را بهبـود  ليواين و گاوس  مدل سينتيكي ،افتند مي

فشارهاي جزئـي هاليـدهاي آلـومينيم    كردند كه و ثابت 
آلومينيم منتقـل شـده بـه    ان يزمتعيين در نقش اصلي را 

 افزون بر اين، سيگل و كنَداسـامي . ها دارند سطح نمونه
هـايي كـه در    واكـنش  يبا تحليل ترموديناميك ،[18,19]

درصـد   4با استفاده از نيكل خالص دهي  رايند آلومينيمف
 ـ ي م و مـاده يوزني پودر آلـومين  ي كننـده  الفع AlF3  رخ

هاي جزئـي گازهـاي   ند كـه فشـار  ا هنشان داددهند،  مي
 ي ت بــه مقــدار مــادهشــد بــهمجموعــه مختلــف درون 

ي كننده الفع AlF3 ايـن  طوري كـه اگـر    وابسته است، به
وجـود   كـافي درون مخلـوط پـودري    ي ماده به انـدازه 

پايدار مجموعه درون ي آن  متراكم شدهفاز  ،داشته باشد
فشـارهاي جزئـي مسـتقل از    ايـن ترتيـب،    بهو شود  مي

ونـدرباكل  و افزون بر اين، نسـيري   .شوند مي آنمقدار 
دهي آهن خالص  ترموديناميك فرايند آلومينيم ،[20,21]

 ي كننـده  الفع ي با استفاده از ماده را فولادچند نوع از و 
NH4Cl  فشـارهاي   ي محاسـبه  ها بـا  آن. اند كردهبررسي
هـا   تا سينتيك افزايش وزن نمونـه اند  كردهتلاش  ،گازي

كانگ . مايندتعيين نتفاده از اين فشارهاي جزئي را با اس
 در نظر قـرار دادن ترموديناميـك  با  ، هم[22,23]و رپ 

دهي مخلـوط پـودري آهـن خـالص بـا       فرايند آلومينيم
هـاي   درون محـيط  NaCl ي كننده الفع ي استفاده از ماده

درصـد   5همراه بـا   گاز آرگون و مخلوط گازي آرگون
در گاز هيدروژن ، تأثير C 900° گاز هيدروژن در دماي

  .اند را بررسي كردهاين فرايند 
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ي  زمينــههــايي كــه در  تمــام گــزارش بررســي بــا  
شـود   ملاحظه مـي ، فرايند مخلوط پودري رموديناميكت

ارائه نشده در مورد تيتانيم گزارش خاصي حال  تا بهكه 
ــهاســت  ــل  و ب ــين دلي ــن هم ــژوهشدر اي بررســي  ،پ

 ـترموديناميكي فرايند  بـا   دهـي تيتـانيم خـالص    ومينيمآل
مورد  ،NH4Clو  NaF ي كننده الفع ي مادهدو استفاده از 

هـايي كـه    واكـنش  ،منظـور  براي ايـن  .گرفت قرارتوجه 
دهي  آلومينيمات بسته هنگام عمليي  مجموعهدرون يك 

 يترموديناميكاز نقطه نظر  ،افتند اتفاق ميتيتانيم خالص 
شارهاي جزئي گازهـاي  ، فافزون بر اين .اند شده تحليل

 ي مـاده ايـن  اسـتفاده از  مجموعه هنگـام  مختلف درون 
يـك مـدل ترمودينـاميكي   گيري كـار  بـه بـا  كننده  الفع- 

بــا دســت آمــده  نتــايج بــه وند شــدمحاســبه  شــيميايي
تـا  ه اسـت  تلاش شد ،چنين هم. شدندديگر مقايسه  يك

گيري شده از جمله تغييـرات وزن و   نتايج تجربي اندازه
با استفاده از اين فشـارهاي  ، TiAl3 ي لايه هاي امتضخ

  .جزئي توجيه شوند
  

  روش انجام تحقيقمواد و 
تيتـانيم بـا خلـوص     هـاي  نمونه ، ازتحقيقدر اين   

. استفاده شد mm 10×8×8درصد وزني با ابعاد  99/99
ــه  ــن نمون ــس ا  اي ــا پ ــرش زه ــاري ب ــك ــيله ه، ب ي  وس

شدند و  زني هسنباد 1000و  600، 400هاي  سنبادهكاغذ
ت مـد  بـه  ،و در نهايـت ه شـدند  تون شستسدر اَ ،سپس
ماوراي صوت قرار داده  ي دقيقه در تميز كننده 15زمان 
 ـ يتوسط ترازوي ،ها قبل از استفاده نمونه. شدند ت با دقّ
كمـك   هـم بـه  هـا   و ابعـاد آن ند وزن شدگرم  001/0±

  .گيري شد كوليس اندازه
گـرم   100از  ،دهـي  نيمآلـومي انجام فرايند منظور  به  

 10درصد وزني پودر آلومينا،  85شامل مخلوط پودري 
درصـد   99خلـوص  بـا  ( آلـومينيم درصد وزنـي پـودر   

 ـ ي درصد وزني ماده 5و ) وزني ي كننـده  الفع NaF   يـا
NH4Cl وزن شـدن  پـودر پـس از   مخلوط . استفاده شد

 در آســيايزمــان چهــار ســاعت ت مــد بــهاجــزاي آن، 
  .دشهمگن  اي گلوله

دهـي   آلومينيمبراي ي كه ا اي از مجموعه واره طرح  
. نشــان داده شــده اســت )1(در شــكل  ،اســتفاده شــد

هــاي تيتــانيمي پــس از    مخلــوط پــودري و نمونــه  
 رِدو ند آلومينايي جاسازي شد ي درون بوته ،سازي آماده

بوتـه   ،سپس. آن با استفاده از سيمان آلومينايي بسته شد
فـراهم كـردن يـك    منظـور   به. ددرون كوره قرار داده ش

هـا و   نمونـه ايش جلـوگيري از اكس ـ براي محيط خنثي 
 Pa 2-10×3مخلوط پودري، ابتدا محيط كوره تا فشـار  

روغني نفوذي و  دوراني با استفاده از دو پمپ مكانيكي
بخـش  . روشن شدكوره از آن، پس  واز هوا تخليه شد 

تـا  شد  اي تنظيم گونه بهون كوره براي هر آزم گرمادهي
مـورد   يك ساعت بـه دمـاي  زمان ت مددماي كوره در 

زمان در نظر گرفتـه  پس از آن، . برسد) C 1100°(نظر 
افـزون  . ثبت شـد ) ساعت 3تا  0( ونآزمهر شده براي 
هاليـدي  اهش اثر خورندگي گازهاي منظور ك بر اين، به

نـوع   هاي كوره، مقداري گاز آرگـون   لمنتديواره و ابر 
 ي ال شدن مادهگرمايش و قبل از فع پيش ي در مرحله 6
كه فشار  اي گونه به ،دشتزريق به درون كوره كننده  الفع

آزمايش انجام اين عمل براي  .اتمسفر رسيد 19/0به آن 
در ترتيــب  بــه ،NH4Clو  NaF ي كننــده الاد فعــوبــا مــ
كه  با توجه به اين. شدانجام  ºC 350 و C 400° يهادما

در  ها از واكنشيك  است و در هيچآرگون گازي خنثي 
بر فشارهاي جزئي  ،دخالتي ندارددهي  آلومينيمات عملي

موجـب افـزايش   تنهـا  و داشـت  ثيري نأت اجزاي گازي
  .مجموعه شدفشار كل 

  

  
براي استفاده شده ي  اي از مجموعه واره طرح  1 شكل

  هاي تيتانيمي دهي نمونه آلومينيم
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در مجموعـه   ، فشـار كـل  ونپس از شروع هر آزم  
. شـد سنج ثبـت   توسط فشاردقيقه  15زماني  هاي هفاصل

و اجـازه  شـد   مي، كوره خاموش ونهر آزم پايانپس از 
آب تـا  ي گـردش   وسـيله  بـه كـوره  دماي تا شد  ميداده 

  .دماي محيط سرد شود
ي  وسـيله  بـه از كـوره  روج خپس از ها  نمونهوزن   
ــ تــرازو ــ هب  ي ضــخامت لايــه. گيــري شــد انــدازهت دقّ

ــا اســتفاده از  ،آلومينايــدي ســطح مقطــع  هايتصــويرب
تحليــل افــزار  نــرمكمــك  و بــههــا  ميكروســكپي نمونــه

 Clemex Vision (TM) Version 3.5.025تصـويري  
 يبـراي تشـخيص فـاز   افزون بر ايـن،  . گيري شد اندازه
دسـتگاه  (ايكـس  پرتـوي   پـراش آزمون  ،پوشش ي لايه

. نجـام شـد  ا )Pananalytical X’pert Proفيليپس مدل 
ميكـرو   دسـتگاه  از ي پوشش، براي تحليل عنصري لايه

 استفاده JEOLدل م) EMPA( پويشيآناليزور الكترون 
  .شد

هـاي ترمودينـاميكي    دادهديگـر  تعادل و  هاي ثابت  
ترمودينـاميكي و    هـاي  تحليـل انجـام  مورد نيـاز بـراي   

 HSCافـزار  نرماز با استفاده  ،فشارهاي جزئي ي محاسبه

Chemistry Version 5.11  شداستخراج.  

  نتايج و بحث
  ساختاري ريزهاي  بررسي

ي يهـا  تمام نمونـه  بر روي كهدهند  مينشان نتايج   
 ـ ي هر دو مـاده  با استفاده ازكه  ي كننـده  الفع NH4Cl و 

NaF هايي از جـنس   لايهترتيب  بهاند،  شده دهي آلومينيم
TiAl3، TiAl2 ،γ-TiAl و α2-Ti3Al د و محلــول جامـ ـ

اختار ريزس ـعنـوان مثـال،    بـه . شـده اسـت  آلفا تشـكيل  
 سـاعت در دمـاي   1زمـان  ت مد هاي تيتانيم كه به نمونه

Cº 1100 نشان داده  )2(شكل در  ،ندا هدهي شد آلومينيم
ها حتـي در   كه اين لايهدهند  مينتايج نشان . شده است
كوره در گرمايش  ي بلافاصله پس از مرحله(زمان صفر 

اين پديـده ايـن   . ندا هنيز تشكيل شد) Cº 1100 تا دماي
 ـپـس  لافاصـله  كند كه ب را تأييد مينكته  ال شـدن  از فع
ــاده ــ ي م ــده الفع ــايي كنن ــا Cº 350 در محــدوده دم         ت

Cº 450، آلـومينيم هاي تشكيل هاليدهاي گازي  واكنش 
را به سطح قطعه  آلومينيمو اين هاليدها،  اند شروع شده

سـطح   درآزاد شـده   آلـومينيم ر نتيجه، د. اند كردهمنتقل 

ن سپس، بـا آ و كرده است تيتانيم نفوذ  ي مونهرون ند به
هــاي مختلــف  و منجــر بــه تشــكيل لايــهداده واكــنش 

  .شده استآلومينايدي 
ــان   ــه   هم ــه ك ــويردر تگون ــكُپ  هايص ميكروس

هـاي برگشـتي    الكتروني روبشي با اسـتفاده از الكتـرون  
-α2 ي لايـه  ،شود ده ميمشاه) ت -2(  و) ب -2(شكل 

Ti3Al  آن  و حضـور  تشـكيل ولي ، نيست مشاهدهقابل
در همـين شـكل،    EPMAمربوط بـه آزمـون   نتايج در 
محلـول   دليـل آن اسـت كـه    اين پديده به. شود ميابت ث

در  Cº 1100 دمايدر  α2-Ti3Al ي جامد آلفا كه با لايه
 دارد آلومينيمتر  كمدرصد اتمي  2 ،تماس و تعادل است

اين . )[24] ،اين دمادر  Ti-Alتعادلي نمودار بر اساس (
پ ميكروسـكُ  هايدر تصـوير  تمـايز مقدار براي ايجـاد  

ذكر ايـن نكتـه لازم   البته . كافي نيستروبشي الكتروني 
 وبـد  كاهش يادهي  آلومينيمات دماي عملياگر است كه 

-α2 ي لايه ود،زيادتر ش تعادلي اختلاف تغييرات غلظت

Ti3Al  اي  اين موضـوع بـراي نمونـه    .شود مي اياننمنيز
سـاعت در مخلـوط    6ت مـد  بـه  Cº 950 كه در دمـاي 

در شـكل  است، دهي شده  آلومينيم NaFپودري حاوي 
اخــتلاف غلظــت اتمــي ( نشــان داده شــده اســت )3(

   و محلــول جامــد آلفــا در دمــاي Ti3Alبــين  آلــومينيم
Cº 950  [24] درصد اتمي است 6برابر با(.  

ــكل هايرتصــويدر    ــاي  ش ــه  )3(و  )2(ه ملاحظ
-α2و  TiAl2 ،γ-TiAlهـاي   ضـخامت لايـه   كهشود  مي

Ti3Al  ي مقايسه با لايهدر  TiAl3  در عين حال، ناچيز و
آن اسـت كـه   دليـل   بـه نيز  پديدهاين . تر است بسيار كم

ــين يب ضــر )( ينفــوذب
Ti Al Al TiD=X .D +X .D  در ايــن

عنـوان   به. باشد مي TiAl3 ي يهتر از لا مراتب كم ها به لايه
ه است نشان داد ،]25[نفوذ  هاي ضريب ي همحاسب ،مثال
، Cº 1100در دمـاي   TiAl3ضريب بين نفـوذي در   كه

-α2ضريب بين نفـوذي در  تر از  بزرگبرابر  310 تقريباً

Ti3Al  در  بـين نفـوذي  ضريب تر از  برابر بزرگ 570و
γ-TiAl نسـبت   كه نبا توجه به اي ،از طرف ديگر. است

در حـال   فلـزيِ  از جنس تركيـب بـين  ضخامت دو لايه 
ها متناسـب   نفوذ اتمي در آن هاي نسبت ضريبا رشد ب
 ي ا در مقايسـه بـا لايـه   ه خامت اين لايهض ،]26[ است

TiAl3 كند تر رشد مي كم.  
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 ي شماره
  نقطه

  Alدرصد اتمي 
 Tiدرصد اتمي 

  Alدرصد وزني 
 Tiدرصد وزني 

فاز پيشنهادي بر 
نمودار اساس 

  فازي تعادلي

1  
83/77  
17/22  

42/66 
58/33  TiAl3 

2  
70/70  
30/29  

62/57 
38/42  TiAl2 

3  
19/54  
81/45  

99/39 
01/60  TiAl 

4  
80/46  
20/53  

13/33 
87/66   

5  
02/40  
98/59  

32/27 
68/72  

  

6  
42/31  
58/68  

51/20  
49/79  Ti3Al  

7  
64/29  
36/70  

18/19 
82/80  Ti3Al  

 

ي  شماره
  نقطه

  Alدرصد اتمي 
 Tiدرصد اتمي 

  Alدرصد وزني 
 Tiدرصد وزني 

فاز پيشنهادي بر 
اساس نمودار 
  فازي تعادلي

8  
97/26  
03/73  

22/17  
78/82  Ti3Al  

9  
87/20  94/12  

  
13/79  06/87  

10  
16/18  11/11  

 84/81  89/88  

11  
80/76  09/65  

TiAl3  20/23  91/34  

12  
91/68  52/55  

TiAl2  09/31  48/44  

13  
18/53  01/39  

TiAl  82/46  99/60  

14  
39/21  29/13  

 61/78  71/86    
  

دهي شده در  هاي آلومينيم سطح مقطع نمونهمربوط به  EPMAآزمون همراه نتايج  بهبشي روپ الكتروني ميكروسكُ هايتصوير  2 شكل
  ) ت(و ) پ( NH4Clو ) ب(و ) الف( NaFساعت در مخلوط پودري شامل  1ت مد به Cº 1100 دماي
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ي  شماره
  نقطه

  Alدرصد اتمي 
 Tiدرصد اتمي 

  Alدرصد وزني 
 Tiدرصد وزني 

فاز پيشنهادي بر
مودار اساس ن

  فازي تعادلي

1  
83/76  
17/23  

13/65 
87/34  TiAl3 

2  
57/68  
43/31  

13/55 
87/44  TiAl2  

3  
68/52  
32/47  

54/38 
46/61  TiAl 

4  
55/27  
45/72  

64/17 
36/82  Ti3Al 

 

ي  شماره
  نقطه

  Alدرصد اتمي 
 Tiدرصد اتمي 

  Alدرصد وزني 
 Tiدرصد وزني 

فاز پيشنهادي بر 
اساس نمودار 
  فازي تعادلي

5  
87/26  
13/73  

15/17  
85/82  Ti3Al  

6  
80/21  
20/78  

57/13  
43/86  

محلول جامد 
  Ti3Alآلفا و 

7  
45/16  
55/83  

98/9  
02/90  

محلول جامد 
  Ti3Alآلفا و 

8  
80/6  
20/93  

95/3  
05/96  

محلول جامد 
    آلفا

  
دهي شده در  هاي آلومينيم طح مقطع نمونهسمربوط به  EPMAآزمون همراه نتايج  بهروبشي پ الكتروني ميكروسكُ هايتصوير  3 شكل

  NaFساعت در مخلوط پودري شامل  6ت مد به ºC 950 دماي

  
-α2و  TiAl2 ،γ-TiAlهاي  تغييرات ضخامت لايه  

Ti3Al در نقاط  ها زياد آنو تغييرات  يدليل كوچك به
مجموع  ولي، نيستگيري  قابل اندازه ،نمونهمختلف 

در . رومتر متغير استميك 15تا  5ها بين  ضخامت آن
و محلول جامد آلفا  TiAl3هاي  مقابل، ضخامت لايه

 ندنشان دادها  گيري نتايج اندازه. استگيري  قابل اندازه
 ي كه از ماده در حالتي ها لايهاين ميانگين ضخامت  كه
ي كننده الفع NH4Cl  بيش از حالتي است  شد،استفاده

. شداستفاده ه كنند الفع ي عنوان ماده به NaFكه از 
اي كه در  ها براي نمونه لايهضخامت اين  ،عنوان مثال به

ساعت در  1ت مد به NH4Clمخلوط پودري حاوي 

 ترتيب برابر با بهبود، پوشش داده شده  ºC 1100دماي 
كه  در حاليدست آمد،  ميكرومتر به 122و  137

 ي ها در شرايط مشابه براي ماده ضخامت اين لايه
ي كننده الفع NaF، ميكرومتر بود 84و  28 برابر با.  

در  دهي شده آلومينيمهاي  تغييرات وزن نمونه  
نتايج  همانندنيز  ت زمان يكساندر مدºC 1100  دماي

ها  در اين نمونه TiAl3 ي لايه حاصل از ضخامت سنجي
افزايش وزن كه ي آن است معن هاين ب. باشد مي

دهي در حالتي  مينيمات آلوهاي تيتانيم پس از عملي نمونه
بيش از  ،استفاده شد NH4Cl ي كننده الفع ي كه از ماده

استفاده  NaF ي كننده الفع ي حالتي است كه از ماده
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تيتانيم  ي  افزايش وزن نمونه ،عنوان مثال به. شده است
 ºC 1100 ساعت در دماي 1ت مد دهي شده به آلومينيم

و بود  mg/cm2 55/27برابر با  ،NH4Clاستفاده از با 
عنوان  به NaF ي است كه ازحالت از تر يشاين مقدار ب

  .فاده شده استاست) mg/cm2 60/10(كننده  فعال
تر وزن  افزايش بيش تعلّمنظور پي بردن به  به  
 TiAl3 ي تر بودن لايه و ضخيم ي تيتانيمها نمونه

 NaFكه از  نسبت به حالتي NH4Clهنگام استفاده از  به
مربوط  يترموديناميكد اصول باي ه است، مياستفاده شد

مورد  ،دنافت اتفاق ميدستگاه هايي كه درون  واكنشبه 
 حاويو فشارهاي جزئي گازهاي يرند قرار گتوجه 
تمام  فشارهاي جزئي .محاسبه شوندآن درون  آلومينيم

-با استفاده از يك مدل ترموديناميكي اجزاي گازي
شده  ارائهد بع قسمت جزئيات آن درشيميايي كه 

نتايج حاصل و شد  محاسبه ºC 1100 در دماياست، 
حاصل از تايج ن. اند آورده شده )1(در جدول 

استفاده  هنگام به د كهنده نشان ميكارگيري اين مدل  به
تمام اين ماده تجزيه ، NH4Cl ي كننده الفع ي از ماده

هاي  كلريدتري از  بيشو فشارهاي جزئي شود  مي
در  است كه اين در حالي ،اام .كند وليد ميرا ت آلومينيم

آن از درصد  19فقط ، NaF ي كننده الفع ي مورد ماده
را توليد  آلومينيمو فلوريدهاي شود  ميوارد عمل 

 )1(جدول ارائه شده در نتايج در گونه كه  همان. كند مي
 AlCl ،AlCl2 ،AlCl3جزئي فشارهاي شود،  ملاحظه مي

، 28/1ميزان  به ترتيب بهمجموعه درون  Al2Cl6و 
 مربوط به برابر فشارهاي جزئي 4820و  9/23، 6610

AlF ،AlF2 ،AlF3  وAl2F6 هنگام استفاده از  بهNaF 
ي كه توسط آلومينيمدر نتيجه، مقدار . باشد مي

هاي تيتانيمي  براي نمونه آلومينيمكلريدهاي مختلف 
بيش از مقداري است كه فلوريدهاي  ،شود ا ميمهي
هاي  براي نمونه NaFهنگام استفاده از  به ومينيمآل

فشارهاي جزئي  ،از طرف ديگر .كنند فراهم ميتيتانيمي 
هاي  اطراف نمونهدر  گازهاي حاوي آلومينيم بالاتر

، NH4Cl ي كننده الفع ي هنگام استفاده از ماده تيتانيم به
 TiAl3 ي لايه شود تا تخلخل شكل گرفته در موجب مي

 . باشد NaFمربوط به حالت  نيز بيش از

  
در مجموعه فشارهاي جزئي گازهاي مختلف درون  1 جدول

محاسبه  شيميايي -ترموديناميكي مدلكه با  ºC1100 دماي 
  اند شده

  ).atm(فشار اجزاي گازي 
 NH4Clمربوط به  NaF مربوط به

2-10×56/8  
AlF(g)P  1-10×10/1  

AlCl(g)P  
5-10×66/1  

2AlF (g)P  4-10×99/5  
2AlCl (g)P  

3-10×59/4  
3AlF (g)P  2-10×27/3  

3AlCl (g)P  
5-10×28/2  

2 6Al (g)FP  6-10×83/2  
2 6Al Cl (g)P  

12-10×34/7  
TiF(g)P  12-10×17/3  

TiCl(g)P  
9-10×31/1  

2TiF (g)P  8-10×14/2  
2TiCl (g)P  

8-10×02/7  
3TiF (g)P  7-10×95/1  

3TiCl (g)P  
12-10×49/5  

4 (g)TiFP  10-10×36/9  
4TiCl (g)P  

3-10×32/1  
NaF(g)P 4-10×12/6  

HCl(g)P 
4-10×77/6  

2 2Na F (g)P 1-10×189/4  
2H (g)P 

1-10×87/9  
Na(g)P 14-10×27/1  

2Cl (g)P 
4-10×96/3  

2Na (g)P 11-10×10/1  
3NH (g)P 

30-10×06/1  
2F (g)P 13-10×71/1  

2N (g)P 
6-10×29/1  

Al(g)P 6-10×29/1  
Al(g)P 

15-10×87/3  
Ti(g)P 15-10×87/3  

Ti(g)P 
1-10×88/3  

Ar(g)P 1-10×33/4  
Ar(g)P 

1-10×78/5  
iP 1-10×95/9  

iP 

  
  شيميايي-ل ترموديناميكيمد

فشـارهاي اجـزاي    ي بـراي محاسـبه  . NaFاستفاده از 
درون كـه  را هـاي مسـتقلي    تمام واكنشبايد  مي ،گازي

در نظـر   ،رسـند  اتفاق افتـاده و بـه تعـادل مـي    مجموعه 
 زيـر صـورت   بـه  ،ها اين واكنشرسيدن به براي . گرفت

داده گرمـا   مخلوط پودريبه هنگامي كه  .شود عمل مي
واكـنش  ( شـود  مـي به بخـار تبـديل    NaFابتدا  ،شود مي

موجـود در   آلـومينيم  پـودر  ايـن بخـار بـا    ،سپس .))1(
واكـنش  بـا آن  كنـد و   برقرار ميتماس  مخلوط پودري

 آلـومينيم فلوريـدهاي مختلـف   اين ترتيب،  دهد و به مي
  ).)5(تا  )2(هاي  واكنش(د شون يل ميتشك
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)1(NaF(Condense)=NaF(g)                                   

)2      (NaF(g) + Al(Condense) = AlF(g) + Na(g)     
)3(  2NaF(g) +Al(Condense) = AlF2(g) + 2Na(g)   

3NaF(g) + Al(Condense) = AlF3(g) + 3Na(g)  )4(  
6NaF(g) + 2Al(Condense) =Al2F6(g)+6Na(g)   )5(  

  
هم تانيم اي تيه با نمونه NaFبخار ديگر،  از طرف  

ها نيز  ناچار واكنش بين آن به ،و بنابرايناست در تماس 
  ).)9(تا  )6(هاي  واكنش(افتد  اتفاق مي

NaF(g) + Ti(s) = TiF(g) + Na(g)                       (6) 

2NaF(g) + Ti(s) = TiF2(g) + 2Na(g)  (7) 

3NaF(g) + Ti(s) = TiF3(g) + 3Na(g)                  (8) 

4NaF(g) + Ti(s) = TiF4(g) + 4Na(g)                  (9) 

  
بـين  ممكـن اسـت   كه ديگري هاي مستقل  واكنش  

ــه  ــاي ب ــده در   گازه ــود آم ــد،  وج ــه رخ دهن مجموع
ايـن  . هستند Naو  NaFهاي مربوط به گازهاي  واكنش
انجـام   )12(تـا   )10(هـاي   واكـنش بـا  ها مطابق  واكنش

  :شوند مي

2NaF(g) = Na2F2(g)                                         (10) 

2NaF(g) = 2Na(g) + F2(g)                               (11) 

2Na (g) = Na2 (g)                                            (12) 

  
ايـن  كـه در   يدو واكـنش ديگـر   افزون بـر ايـن،    

كنش وا( آلومينيممربوط به تبخير  ،دهند رخ ميمجموعه 
  .هستند) )14(واكنش (تيتانيم  ي و تصعيد نمونه ))13(

Al(Condense) = Al(g)                                     (13) 

Ti(s) = Ti(g)                                                    (14) 

  
دهي بسيار  آلومينيمفرايند در  كه دما با توجه به اين  

بســته دســتگاه هــم و ) ºC 1200 تــا ºC 800( بالاســت
ت زمان كوتاهي بـه  هاي مذكور در مد اكنشو ،باشد مي

فشارهاي  ي براي محاسبه ،همين دليل به. سند ر تعادل مي
ايـن  براي از حالت تعادل مجموعه، اجزاي گازي درون 

ــنش ــد   واك ــتفاده ش ــا اس ــدول (ه ــال ). )2(ج ــر ح اگ

 ،دنشـو اين شرايط در نظر گرفتـه   حاصل ازهاي  همعادل
. دن ـآي دست مـي  بهمجهول  فشار جزئي 15معادله با  14

نياز ديگري  ي به معادله ،براي حل اين دستگاه معادلات
 بقاي جرم سـديم  وانينتوان از ق اين معادله را مي. است

ــه( ــور ))1-15( ي رابطـ ــه( و فلوئـ  ))2-15( ي رابطـ
  .استخراج نمود

2 2 2

0 0

Na NaF NaF(Condense) Na(g)

Na (g) Na F (g)

NaF(g)M =M =M +M M +

2M +2M

+
  

)15-1(  
0،ابطهر ايندر   

NaM ـ  0ه،تعداد مول سديم اولي

NaFM 
ــول   ــداد م ــ NaFتع ه، اولي

NaF(Condense)M   ــول ــداد م تع
بعـد از تشـكيل   متراكم فاز صورت  به NaF ي مانده باقي

. باشـد  مـي  i گـازي  تعداد مول جزء Mi(g) تمام گازها و
 ومربـوط اسـت   قانون بقاي جرم سـديم   هب ،اين رابطه

 ي مـاده مقـدار آن بـا    ه كـه معناست كه سديم اولياين  هب
ي كننده الفع NaF بـا  مجموعـه  درون ي است، ه يكاولي

بـا توجـه بـه    . شـود  مـي ها  وارد واكنشاجزاي مختلف 
تعـداد   بايـد بـا   مقدار آن مي ،بسته استمجموعه كه  اين

 متـراكم صورت  نده بهما باقي NaFمول سديم موجود در
 سـديم موجـود در گازهـاي    هـاي  تعداد مول ي اضافه به

NaF ،Na ،Na2 و Na2F2  كـارگيري   بـا بـه  . باشـد برابر
مربوط به قانون بقـاي   ي توان به رابطه مي ،مشابه يمنطق

 :رسيد) )2-15( ي رابطه(فلوئور عنصر جرم 

  
2 2 2

2 3 2 6

2 3 4

0 0

F NaF NaF(Condense) NaF(g) Na F (g) F (g)

AlF(g) AlF (g) AlF (g) Al F (g) TiF(g)

TiF (g) TiF (g) TiF (g)

M =M =M +M +2M +2M +

M +2M +3M +6M +M +

2M +3M +M

   

)15-2(  
ســوم  هــاي رار دادن بخــشبــا مســاوي قــ ،حــال  
نتيجـه  ) 3-15( ي رابطـه  ،)2-15(و ) 1-15( هاي هرابط
  :شود مي

2 2 2

3 2 6 2

3 4

Na(g) Na (g) F (g) AlF(g) AlF (g)

AlF (g) Al F (g) TiF(g) TiF (g)

TiF (g) TiF (g)

M +2M =2M +M +2M +

3M +6M +M +2M +

3M +M

  

)15-3(  
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 دهي در حالتي كه از آلومينيمي  مجموعهدستگاه معادلات شامل فشارهاي جزئي در  2 جدول

  شداستفاده  NaF ي كننده الفع ي ماده 

  شماره  واكنش  شرط تعادل  ازنويسي شرط تعادلب

NaF(g) P(1) NaFP =K .a  NaF(g)

P(1)

NaF

P
K =

a
  NaF(Condense)=NaF(g)  1  

P(2) NaF(g) Al

AlF(g)

Na(g)

K .P .a
P =

P
  AlF(g) Na(g)

P(2)

NaF(g) Al

P .P
K =

P .a
  NaF(g) + Al(Condense) = AlF(g) + Na(g)  2  

2

2

P(3) NaF(g) Al

AlF (g) 2

Na(g)

K .P .a
P =

P
  2

2

AlF (g) Na(g)

P(3) 2

NaF(g) Al

P .P
K =

P .a
  2NaF(g) + Al(Condense) = AlF2(g) + 2Na(g)  3  

3

3

P(4) NaF(g) Al

AlF (g) 3

Na(g)

K .P .a
P =

P
  3

3

AlF (g) Na(g)

P(4) 3

NaF(g) Al

P .P
K =

P .a
  3NaF(g) + Al(Condense) = AlF3(g) + 3Na(g)  4  

2 6

6 2

P(5) NaF(g) Al

Al F (g) 6

Na(g)

K .P .a
P =

P
  2 6

6

Al F (g) Na(g)

P(5) 6 2

NaF(g) Al

P .P
K =

P .a
  6NaF(g) + 2Al(Condense) = Al2F6(g) + 6Na(g)  5  

P(6) NaF(g) Ti

TiF(g)

Na(g)

K .P .a
P =

P
  TiF(g) Na(g)

P(6)

NaF(g) Ti

P .P
K =

P .a
  NaF(g) + Ti(s) = TiF(g) + Na(g) 6  

2

2

P(7) NaF(g) Ti

TiF (g) 2

Na(g)

K .P .a
P =

P
  2

2

TiF (g) Na(g)

P(7) 2

NaF(g) Ti

P .P
K =

P .a
  2NaF(g) + Ti(s) = TiF2(g) + 2Na(g) 7  

3

3

P(8) NaF(g) Ti

TiF (g) 3

Na(g)

K .P .a
P =

P
  3

3

TiF (g) Na(g)

P(8) 3

NaF(g) Ti

P .P
K =

P .a
  3NaF(g) + Ti(s) = TiF3(g) + 3Na(g) 8  

4

4

P(9) NaF(g) Ti

TiF (g) 4

Na(g)

K .P .a
P =

P
  4

4

TiF (g) Na(g)

P(9) 4

NaF(g) Ti

P .P
K =

P .a
  4NaF(g) + Ti(s) = TiF4(g) + 4Na(g) 9  

2 2

2

Na F (g) P(10) NaF(g)P =K .P  2 2Na F (g)

P(10) 2

NaF(g)

P
K =

P
  2NaF(g) = Na2F2(g) 10  

2

2

P(11) NaF(g)

F (g) 2

Na(g)

K .P
P =

P
  2

2

Na(g) F (g)

P(11) 2

NaF(g)

P .P
K =

P
  2NaF(g) = 2Na(g) + F2(g) 11  

2

2

Na (g) P(12) Na(g)P =K .P  2Na (g)

P(12) 2

Na(g)

P
K =

P
  2Na (g) = Na2 (g) 12  

Al(g) P(13) AlP =K .a  Al(g)

P(13)

Al

P
K =

a
  Al(Condense) = Al(g) 13  

Ti(g) P(14) TiP =K .a  Ti(g)

P(14)

Ti

P
K =

a
  Ti(s) = Ti(g) 14  

2 2 2 3 2 6 2 3 4Na(g) Na (g) F (g) AlF(g) AlF (g) AlF (g) Al F (g) TiF(g) TiF (g) TiF (g) TiF (g)P +2P =2P +P +2P +3P +6P +P +2P +3P +P  15  
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رفتار كامـل در نظـر   براي اجزاي گازي اگر اكنون   
را ) 3-15( ي رابطـه  ،)باشـد  Pi∝Miيعنـي  (گرفته شود 

ايـن  . كـرد بازنويسـي  ) 15( ي رابطـه شـكل   توان بـه  مي
ي  مجموعــهفشــارهاي اجــزاي گــازي را درون  ،رابطــه
عنـوان   بـه افـزون بـر ايـن،    و كنـد   ميهم مرتبط  بسته به
حل دسـتگاه معـادلات شـامل    براي مورد نياز  ي معادله

 .شود فشارهاي جزئي استفاده مي

  
2 2 2

3 2 6 2 3

4

Na(g) Na (g) F (g) AlF(g) AlF (g)

AlF (g) Al F (g) TiF(g) TiF (g) TiF (g)

TiF (g)

P +2P =2P +P +2P +

3P +6P +P +2P +3P

+P

 

)15(  
بـه  ، )2(جدول در حل دستگاه معادلات  منظور به  

متراكم شده نياز اجزاي  ي مقادير ثابت تعادل و اكتيويته
با  ºC1100 در دماي  تعادل ثابتمقادير بنابراين،  .است

  اچ اس ســــي شــــيميايي افــــزار نــــرماســــتفاده از 
 (HSC Chemistry 5.11) افزون بر ايـن، . دست آمد هب 

با توجه به خلوص  NaFو  NH4Cl، آلومينيم ي اكتيويته
. در نظر گرفتـه شـد   1برابر با ها،  آنآزمايشگاهي بالاي 

 هاي تيتانيم سطح نمونهبراي تيتانيم  ي اكتيويتهچنين،  هم
 هـاي موجـود در   داده از با اسـتفاده  ،ºC1100 در دماي 
ــع ــه و [27] مرج ــبس ي رابط ــ -گي ــا  ،مدوه ــر ب   براب

بـا توجـه    ،از طرف ديگر .]25[ شد محاسبه 1/1×4-10
 ي داراي درجـه الـذكر   فـوق كه دستگاه معـادلات   به اين

ــالايي اســـت ــتفاده از  ،غيرخطـــي بـ ــا و  روشاسـ هـ
مـول بـراي حـل ايـن دسـتگاه      هاي عددي مع لگوريتماَ

خواهـد  گـرا ن  دست آمده هـم  بهو جواب است نتيجه  بي
براي حل اين دسـتگاه معـادلات از يـك    بنابراين، . شد

 ،منظـور  بـراي ايـن  . شـد عددي استفاده  -روش تحليلي
صورت ستون چهارم جـدول   به )14(تا  )1(هاي  همعادل

از يـك طـرف    ،با اين بازنويسـي . نددشبازنويسي  )2(
 ـاز  PTi(g)و  PNaF(g) ،PAl(g)ارهاي جزئي فش هـاي   همعادل

 از طـرف ديگـر،  و  دشـو  محاسبه مي )14(و  )13(، )1(
، AlF(g)Pفشارهاي جزئـي 

2AlF (g)P ،
3AlF (g)P ،

2 6Al F (g)P ،

TiF(g)P ،
2TiF (g)P ،

3TiF (g)P ،
4TiF (g)P ،

2 2Na F (g)P ،
2F (g)P 

و 
2Na (g)P ابعي از وتصورت  بهNa(g)P آيند دست مي به .
جـدول  در  )15( ي در معادله گذاري اين فشارها با جاي

تنهـا متغيـر آن   Na(g)Pشود كـه  اي حاصل مي معادله ،)2(
يـا   تنصيف عددي روشتوان به اين معادله را مي. است

دسـت آمـدن   بـا بـه  . كردحل ديگر هاي عددي  روشبا 
Na(g)P، شـوند  ز محاسبه مـي فشارهاي جزئي ني يبقيه. 
    دمـاي در  )2(حـل دسـتگاه معـادلات جـدول      ينتيجه

ºC 1100 ، مجمــوع  .ارائــه شــده اســت )1(در جــدول
اتمسـفر   78/5×10-1فشارهاي اجزاي گـازي برابـر بـا    

         گيـري شـده برابـر بـا     فشـار كـل واقعـي انـدازه    . است
ــه اتمســفر  92/5×1-10 ــود ك ــدار درصــد  3/2ب ــا مق ب

با توجه به اخـتلاف  اين، بنابر. محاسبه شده تفاوت دارد
كـه مـدل    گرفـت  تـوان نتيجـه   مي ،ناچيز فشارهاي كل

فشـارهاي جزئـي صـادق     ي ترموديناميكي در محاسـبه 
  .است
بـراي   يتحليل مشابهاگر . NH4Cl  ي كننده ي فعال ماده

ــ ي حــالتي كــه از مــاده ي كننــده الفع NH4Cl  اســتفاده
سـت  د بـه  )3(جـدول  هـاي   همعادل ،گيردانجام شود  مي
تر در مورد چگونگي استنتاج اين  جزئيات بيش. دنآي مي
كـار   با به. اند ارائه شده] 28[و ] 25[ در مراجع ها، هرابط

حل اين دستگاه معـادلات،  با روش مشابه  يبردن روش
ــف در    ــاي مختل ــي گازه ــارهاي جرئ ــهفش ي  مجموع

كننده محاسبه  الفع ي استفاده از اين مادهبا دهي  آلومينيم
براي دماي  )1(در جدول  ،نتايج اين محاسبات. شود مي
 ºC1100 مجموع فشارهاي اجـزاي   .اند نشان داده شده

فشـار كـل   . اسـت اتمسـفر   95/9×10-1برابر بـا   گازي
بود كه  atm1-10×1/10برابر با  گيري شده اندازه واقعيِ

 . با مقدار محاسبه شده تفاوت دارددرصد  54/1
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 دهي در حالتي لومينيمي آ مجموعهدستگاه معادلات شامل فشارهاي جزئي در  3 جدول

 .شداستفاده  NH4Cl ي كننده الفع ي ماده كه از

  شماره واكنش شرط تعادل بازنويسي شرط تعادل
 ،وجود داردمجموعه كننده در الفع يمادهگرم  10كه  با توجه به اين

 .شودتجزيه ميNH4Clرسد و تمامياين واكنش به تعادل نم
NH4Cl(Condense) = NH3(g) + HCl (g)    

2

P(1) HCl(g) Al

AlCl(g) 0.5

H (g)

K .P .a
P =

P
  2AlCl(g) H (g)

P(1)

HCl(g) Al

0.5P .P
K =

P .a
  HCl(g) + Al(Condense) = AlCl(g) + 0.5H2(g)  1  

2

2

2

P(2) HCl(g) Al

H (g)

AlCl (g)

K .P .a
=

P
P  2 2AlCl (g) H (g)

P(2) 2

HCl(g) Al

P .P
K =

P .a
  2HCl(g) + Al(Condense) = AlCl2(g) + H2(g)  2  

2

3

3

P(3) HCl(g) Al

1.5

H (g)

AlCl (g)

K .P .a
=

P
P  3 2

1.5

AlCl (g) H (g)

P(3) 3

HCl(g) Al

P .P
K =

P .a
  3HCl(g) + Al(Condense) = AlCl3(g) + 1.5H2(g)  3  

2

2 6

6 2

P(4) HCl(g) Al

3

H (g)

Al Cl (g)

K .P .a
=

P
P  2 6 2

3

Al Cl (g) H (g)

P(4) 6 2

HCl(g) Al

P .P
K =

P .a
  6HCl(g) + 2Al(Condense) = Al2Cl6(g) + 3H2(g)  4  

2

P(5) HCl(g) Ti

H (g)

TiCl(g) 0.5

K .P .a
=

P
P  2TiCl(g) H (g)

P(5)

HCl(g) Ti

0.5P .P
K =

P .a
  HCl(g) + Ti(s) = TiCl(g) + 0.5H2(g) 5  

2

2

2

P(6) HCl(g) Ti

H (g)

TiCl (g)

K .P .a
=

P
P  2 2TiCl (g) H (g)

P(6) 2

HCl(g) Ti

P .P
K =

P .a
  2HCl(g) + Ti(s) = TiCl2(g) + H2(g) 6  

2

3

3

P(7) HCl(g) Ti

1.5

H (g)

TiCl (g)

K .P .a
=

P
P  3 2

1.5

TiCl (g) H (g)

P(7) 3

HCl(g) Ti

P .P
K =

P .a
  3HCl(g) + Ti(s) = TiCl3(g) + 1.5H2(g) 7  

2

4

4

P(8) HCl(g) Ti

2

H (g)

TiCl (g)

K .P .a
=

P
P  4 2

2

TiCl (g) H (g)

P(8) 4

HCl(g) Ti

P .P
K =

P .a
  4HCl(g) + Ti(s) = TiCl4(g) + 2H2(g) 8  

3 2 2

3

NH (g) P(9) N (g) H (g)=P K .P .P  2 2

3

3

N (g) H (g)

P(9) 2

NH (g)

P .P
K =

P
  2NH3(g) = N2(g) + 3H2(g)  9  

2

2

2

P(10) HCl(g)

H (g)

Cl (g)

K P
=

P

.
P  2 2H (g) Cl (g)

P(10) 2

HCl(g)

P .P
K =

P
  2HCl(g) = H2(g) + Cl2(g) 10  

2 2

P(11) Al

N (g)

1
=

K .a
P  

2

P(11) 2

N (g) Al

1
K =

P .a
  N2(g) + 2Al (Condense) = 2AlN(s) 11  

Al(g) P(12) AlP =K .a  Al(g)

P(12)

Al

P
K =

a
  Al(Condense) = Al(g) 12  

Ti(g) P(13) TiP =K .a  Ti(g)

P(13)

Ti

P
K =

a
  Ti(s) = Ti(g) 13  

2 3H (g)4 HCl(g) NH (g)

0
NH ClM

R.T
. =2P +P +3P

V
  14  

( )2 3 2 6 2 43

2

4 AlCl(g) AlCl (g) AlCl (g) Al Cl (g) TiCl(g) TiCl (g) TiHCl(g Cl (g)TiCl g

Cl (g

)

)

0
NH ClM +P +2P +3P +6P +P +2P +3P +4P +

R.

2P

T
. =P

V 15  
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  گيري نتيجه
  هـاي تيتـانيم خـالص در دمـاي     دهي نمونه آلومينيم -1

ºC 1100 درصـد   85مخلوط پـودري شـامل    وندر
درصد  5و ودر آلومينيم درصد پ 10 ،اكسيد آلومينيم

ــ ي مــاده كننــده  الفع)NaF  يــاNH4Cl(،  منجــر بــه
، TiAl3ترتيـب   هاي غني از آلومينيم بـه  لايه تشكيل
TiAl2 ،TiAl ،Ti3Al    و محلول جامد آلفـا بـر روي

  .ها شد اين نمونه
 هـاي  كـه لايـه   نـد مشاهدات ريزساختاري نشان داد -2

TiAl2و ، TiAl و Ti3Al تري نسبت به  ضخامت كم
دليـل   اين پديده ممكن است به. دارندTiAl3  ي لايه

 .تركيبات باشداين  كند نفوذ اتمي درسرعت 

مبتني بر شرايط تعادل ترموديناميكي و قـانون   يمدل -3
فشارهاي جزئي گازهاي  ي بقاي جرم براي محاسبه

دهــي  آلــومينيم ي بســتهي  مجموعــهمختلــف درون 
 نـد مدل نشـان داد اين نتايج حاصل از . استفاده شد

 AlCl ،AlCl2 ،AlCl3 گازهـاي  كه فشارهاي جزئي
 4820و  9/23، 6610، 28/1ترتيــب  بــه Al2Cl6و 

، AlF ،AlF2 گازهـاي  فشارهاي جزئيبيش از برابر 
AlF3  وAl2F6 افـزايش  ميـزان   ،همين دليل به. است

كه  يالتدر ح TiAl3 ي  ها و ضخامت لايه وزن نمونه
 .بودتر  بيشاستفاده شد،  NH4Clاز 
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  1393 ،يكشماره ، ششم بيست وسال   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه
  
  

  Al-17% Siرفولوژي سيليسيم در آلياژ دار بر م ات كيفي مذاب و روش سطح شيبتركيبي عمليثأثير  بررسي
  

  )2(كاوه قرباني                                  )1(بهمن كروجي

  
  چكيده

اصـلاح سـاختار و سـختي    بر ات كيفي مذاب م دماي فوق ذوب و عمليأتوتأثير همراه  دار به سطح شيبريختن بر روي فرايند  ،در اين تحقيق
دار  ات فوق ذوب و سطح شيبزمان عملي كاربرد همدادند كه نتايج حاصل نشان . شده استسيليسيم بررسي  -آلياژهاي هايپريوتكتيك آلومينيم

بـا ريزتـر شـدن و    افزون بـر ايـن،    .شود كروي مي برگي به شبه اي وگل ازتيغهآن رفولوژي و تغيير ماوليه م يذرات سيليس ي باعث كاهش اندازه
اصلاح مسختي آلياژ افزايش يافت ،هرفولوژي سيليسيم اولي.  

 
  .اتكيفيمذابعملي، دار سطحشيبگري ريخته،ريختگيساختار،سيليسيمهايپريوتكتيك-آلومينيمهاي كليدي واژه

  
  
  

Slope Casting and its Combined Effect with Qualitative Melt Treatment on Morphology of 
Silicon in Al-17%Si Alloy 

  
B. Korojy                                K. Ghorbani  

  
Abstract 
Inthis investigation, the slope casting method was used and its combined effect with melt overheating and 
melt treatmenton microstructural modification and hardness of hypereutectic Al–Si alloy was studied. 
The results showed that the combined method leads to the refinement of primary silicon and a change in 
its morphology from plate-like to quasi-spherical shape. In addition, the modification and refinement of 
primary silicon increased the hardness of hypereutectic Al-Si alloy. 
 
Key WordHypereutectic Al-Si alloy, Cast structure, Slope casting,Qualitative melt treatment. 
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  مقدمه
داراي كاربردهـاي  Al-Siيوتكتيـك  فـوق آلياژهاي   

 ،سايشها در برابر عالي آنمقاومت . [1]ايهستندگسترده
يوتكتيـك   يه در زمينـه حضور فاز سيليسيم اوليدليل هب

Al-Siبا اين وجود. باشدمي، سيليسـيم  از ف ـرفولـوژي  م
قابـل  تـأثير  شـكل، انـدازه و توزيـع    از نقطه نظـر  ه اولي

مكـانيكي و خـواص   واص بـر خ ـ توانـد  مياي ملاحظه
هاي  روش ،همين منظوربه. [2]ها داشته باشدآنسايشي 

 ـ  سازي م گوناگوني براي بهينه ه رفولـوژي سيليسـيم اولي
 توان به سرد كردن ميها  يĤن ابداع شده است كه از جمله

مختلـف  ات فوق ذوب و افـزودن عناصـر   ، عمليسريع
كـه   ات فـوق ذوب عملي  .[3,4]كردساز اشاره  بهينه

، بالاي دماي گـداز  C300°شامل افزايش دماي مذاب تا
سـرد   ،ت زمان لازم و سـپس مد دما بهاين داري در  نگه

تـا  شـود   مـي باشد، سـبب   ريزي مي كردن تا دماي ذوب
يوتكتيـك   فـوق ه در آلياژهاي سيليسيم اوليي فاز  ه انداز

Al-Si تحقيقـات  .[5]كـاهش يابـد  تـوجهي   قابلميزان  به
دكه تغييرات سـاختاري مـذاب   نده انجام شده نشان مي

فاز رفولوژي سبب تغيير م ،ثير دماي فوق ذوبأتحت ت
ـ. [6]شود ه ميسيليسيم اولي  ثير دمـاي فـوق   أبا بررسي ت
فاز رفولوژي ذوب بر مشـان داده شـده   ن ،هسيليسيم اولي

  فـاز  رفولـوژي  است كه با افزايش دمـاي فـوق ذوب، م
 ـ و نــامنظم بــه  شــكل اي  ه از ســتارهسيليســيم اوليـ

  .[7]كند تغيير ميوجهي  هشت
بـراي  متـداولي اسـت كـه    يكـي از عناصـر   فسفر   

فسـفر بـا   . شـود  اسـتفاده مـي   هسيليسيم اوليفاز اصلاح 
فاز زني  جوانهراي اي ب هستهعنوان  به ،AlPايجاد تركيب
كند  ميه عمل سيليسيم اوليرفولـوژي آن  و سبب تغيير م

از  ،كاربرد عناصـر اصـلاح كننـده   افزون بر . [4]شود مي
جامد نيز بـراي اصـلاح سـاختار     گري نيمه يند ريختهافر

در .[8]شـود  اسـتفاده مـي  Al-Siيوتكتيـك   فوقهاي  آلياژ
دليـل   به ،دار روش استفاده از سطح شيبهاي اخير،  سال

توليـد دوغـاب   ديگـر  هـاي   سادگي در مقايسه با روش
زدن مكـانيكي و الكترومغناطيسـي،    مانند هـم مه جامدني

مذاب بـا   ،در اين روش.[9]مورد توجه قرار گرفته است

دار جريــان  فــوق ذوب مناســب بــر روي ســطح شــيب
 ـيابد  مي  ،چنـين  هـم  سـرمايش و ثير شـرايط  أو تحت ت

حالـت نيمـه    بـه  ،ذابنيروي برشي ناشي از حركـت م ـ 
ابتدا بـه بررسـي    ،در اين پژوهش. [10]آيد جامد در مي

دار بـر اصـلاح ريزسـاختار آليـاژ      اثر طول سطح شـيب 
،تأثير و سپسشود  ميپرداخته Al-17%Siيوتكتيك  فوق
 ـزمان  هم ـ عملي  سـازي  ات كيفـي ات فـوق ذوب و عملي 

اصـلاح سـاختار و   بـر  دار  روش سـطح شـيب   همذاب ب
خواهـد  بررسـي  Al-17%Siيوتكتيـك  فـوق  سختي آلياژ

  .شد
 مواد و روش تحقيق

در  ،مورد استفاده در ايـن تحقيـق  Al-17%Siآلياژ   
بـا دوبـاره ذوب و رقيـق كـردن      يمقـاومت  ي يك كوره

با آلومينيم خالص تجـاري در  Al-50%Siآميژان صنعتي 
از بـا اسـتفاده   دار  سطح شـيب . ه شدگرافيتي تهي ي بوته

 1و ضـخامت  10، عرض 70طول  مسي به ي يك تسمه
ندگي لـوگيري از چسـب  بـراي ج  .متر ساخته شـد  سانتي

مذاب و سهولت جريان اغتشاشي مذاب بر روي سطح 
پوشـش داده  ) BN(دار، سطح آن توسط نيتريد بور شيب
پودر نيتريـد بـور در حـلال متيـل      ،منظور راي اينب.شد

. كلروفرم حل شد و بر روي سطح مسـي پاشـيده شـد   
در  ،دار روش اســتفاده از ســطح شــيباي از  واره طــرح
 .نشان داده شده است )1(شكل 

  

  
  بداريروشسطحشاي از  واره طرح1 شكل
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، [11]گري سـطح شـيبدار   روش مرسوم ريختهدر   
اي جامد هزني فاز همنظور تسهيل جوان بهدماي بارريزي 

لياژ انتخـاب  گداز آدماي تر از اندكي بالا ،روي سطحبر 
ــد ــون آز. ش ــل م ــيتحلي  DTA )Differentialحرارت

Thermal Analysis ( منظـور   بـه  ،گاز آرگـون در محيط
سـاختار  بر فوق ذوب تأثير و بررسي گداز تعيين دماي 

. انجـام شـد   Cº1000تا Cº 500ي دمايي مذاب، در بازه
كه دماي شروع انجماد بـراي   ندها نشان داد گيري اندازه

بـا توجـه   .باشد ميCº 612حدوددر آلياژ مورد آزمايش 
ســطح  ي زاويــه ،[12]انجــام شــدهقبلــي بــه تحقيقــات 

. در نظر گرفتـه شـد    º 60برابر با دار نسبت به افق شيب
 ـ دار،  سـطح شـيب   ي دسـت آوردن طـول بهينـه    هبراي ب
متـري آن   سـانتي  60و  45، 30هاي  گري در طول ريخته

در . انتخـاب شـد   Cº700ابتدا دماي مـذاب  . انجام شد
ات فوق تركيبي عمليتأثير براي بررسي  ي،بعد ي مرحله

رسـانده   Cº900دار، دماي مذاب به  ذوب و سطح شيب
ــد و  ــس ش ــه  20از پ ــه نگ ــا  داري دقيق ــن دم ، در اي

 وسرد شـده  منتقل شد تا  بيرون از كوره  بهمذاب ي بوته
گري  ريخته ،سپس .برسدبارريزي براي مناسب به دماي 

مـذاب  . ام شـد دار انج سطح شيب ي بر روي طول بهينه
 ،دار پــس از جــاري شــدن بــر روي ســطح شــيب     

و قطـر   7ارتفـاع  اي فولادي به وارد قالب استوانهمستقيماً
  .شدمتر  سانتي5/2

از عناصـر   ،كيفي مـذاب ات منظور بررسي عملي به  
 Al-10%Srميـژان  شكل آ بهمنيزيم خالص و استرانسيم 

، Cº700به مذاب در دماي ،منظور براي اين. استفاده شد
منيزيم خالص كه در فويل آلـومينيمي پيچيـده   درصد  1

ي از جـنس فـولاد   ا با ميلـه مذاب . افزوده شد ،شده بود
در از آن،  پـس  و دقيقه هم زده شد 2ت مد زنگ نزن به
كـار  همـين  . دش ـگـري   اي فولادي ريخته قالب استوانه

 درصـد  1/0+ منيـزيم درصـد   1(مـان  ز براي افزودن هم
براي بررسي  ،بعدي ي در مرحله. تكرار شد) استرانسيم

دار ات كيفي مذاب و روش سطح شيباثر تركيبي عملي، 
ينـد  افرالذكر مطابق با  فوقات كيفي با عناصر ابتدا عملي

بر روي  Cº620مذاب در دماي ،ي انجام شد و سپسلقب
ريختـه شـد و در   دار مسي بـا طـول بهينـه     سطح شيب

اي فـولادي   وارد قالـب اسـتوانه   ،دار انتهاي سطح شيب
روش  هب ـمرجع ي يك نمونهمنظور انجام مقايسه،  به. شد

ــه ــاي   ريخت ــداول در دم ــري مت ــب  وندرCº 700گ قال
ات مشخص ،)1(در جدول . توليد شداي فولادي  استوانه
  .اند آورده شدهآزمايش هاي  گري نمونه ريخته

  
  يندهاي مختلفاشده با فر گري هاي ريخته نمونه 1جدول 

 گري دماي ريخته
)Cº (  

دماي فوق 
  نمونه  آلياژ  گري يند ريختهافر  )Cº(ذوب

  Al-17% Si 1 معمولي 700  620
  Al-17% Si 2  مترسانتي 30طول بهدار سطح شيب  700  620
  Al-17% Si 3  مترسانتي 45طول بهدار شيبسطح   700  620
  Al-17% Si  4  مترسانتي 60طول بهدار سطح شيب  700  620
  Al-17% Si  5 دارو سطح شيبب فوق ذو  900  620
  Al-17% Si +1% Mg  6 معمولي 700  620
  Al-17% Si +(1% Mg+0.1% Sr)  7 معمولي 700  620
  Al-17% Si +1% Mg  8  مترسانتي 45طول بهدار شيبسطح   700  620
  Al-17% Si +(1% Mg+0.1% Sr)  9  مترسانتي 45طول بهدار سطح شيب  700  620
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هاي  هقطع قطع عرضيبخش مياني ماز هايي  نمونه  
و  يريزسـاختار  هـاي  منظور بررسـي  بهشدهگري  ريخته
هاي متالوگرافي پـس   نمونه. ه شدتهي،سختيگيري  اندازه

5/0در محلـول   ،كـاري  زني و صـيقل  ات سنبادهاز عملي 
سيليسـيم  سـازي  بـراي آشكار .شدندحكّاكي HFدرصد 

درصد  10نمونه در محلول ه،اوليHCl به دقيقه  20ت مد
سـاختار  ريزسـازي سـطحي،    پس از آمـاده . شدحكّاكي 

 Olympiousنوع پ نوري يكروسكُي م وسيله بهها  نمونه
. بررسي شـد TESCAN-LMUپ الكترونييكروسكُمو 

 ــ ـ ــالوگرافي كمـ ــي متــ ــتفاده از  ي بررســ ــا اســ بــ
 ـ هـا   بررسي. انجام شدClemexافزار نرم دسـت   هشـامل ب

 ـيمتوسط ذرات سيليس ـ ي آوردن اندازه ه و تعيـين  م اولي
يزيـر   رابطـه بـا اسـتفاده از   ) S(ت شكل يا كرويضريب 

  . [13]بود
  
)1(                                                S = ସమ 

ترتيـب مسـاحت و محـيط ذرات     بـه  Pو  Aآن، كه در 
هر چـه  .هستنده سيليسيم اوليS   ترباشـد  نزديـك  1بـه، 

ــ ــكرويبــراي . اســتتــر  بــيشه ت ذرات سيليســيم اولي
 kNنيـروي اعمـالي  (ازروش برينل  ،گيري سختي اندازه

اسـتفاده  ) متـر  ميلـي  10قطر  فولادي به ي همو ساچ 9/4
  .شد

  
  نتايج و بحث

در شكل  -دار طول تماس مذاب با سطح شيبتأثير 
نشان داده شده )آلياژ مرجع( 1 ي ريزساختار  نمونه ،)2(

ساختار حاصل از  ،شود طور كه مشاهده مي همان. است
توسط  تقريباً ه كهاوليسيليسيم انجماد حاوي ذرات فاز 

- Siيوتكتيك  ي زمينه وندر ،اند احاطه شده αفاز 
Alساختار يوتكتيكي از نواحي، در بعضي از .باشد مي

افزون بر .ه جوانه زده استسيليسيم اوليذرات روي 
و اي، گلبرگي  رفولوژي تيغهه داراي ماوليسيليسيماين، 
گيري  اندازهبا انجام . استهاي تيز  گوشههمراه با نامنظم

يميانگين  اندازه ،يكمبرابر با هذرات سيليسيم اولي 
  .دست آمد ميكرومتر به15±150

  
  

  )مرجع ي نمونه( 1 ي نمونهساختارريز2 شكل
  

ريزسـاختارهاي   ،)پ -3(تا  )الف – 3(ر شكل د  
روي  رترتيب ب كه به 4و 3 ،2هاي  دست آمده از نمونه هب

 45، 30هاي  و طول 60°ثابت  ي دار با زاويه سطح شيب
بـا  . انـد  ، نشان داده شـده اند ريخته شدهمتر  سانتي 60و 

مشـاهده   ،)3( و شـكل  )2( شكل هايتصوير ي مقايسه
ــي ــود  م ــه ش ــك ــيم اولي ــع  هذرات سيليس ــمن توزي ض

بـه حالـت    ،وژيرفولريزتر شـده و بـاتغييرم  يكنواخت، 
ملاحظه افزون بر اين، .اند شدهتبديل شبه كروي پديدار 

اطـراف ذرات  در αآلـومينيم  فـاز غنـي از   شود كـه   مي
زنـي   جوانـه از و مـانع   است ه توسعه يافتهسيليسيم اولي

ه شـده اسـت  سيليسيم يوتكتيك بر روي سيليسيم اولي .
دار  سـطح شـيب  ي به خاطر اثـر  ساختار اتتغييروقوع 

 ـزيـاد  انتقال حرارت  باعثاي كه  گونه است، به دليـل   هب
تحـت   مذاب بهسطح سرد كننده و تنش برشي اعمالي 

گران  پژوهشاز برخي . [14]شود مي ،ثير نيروي جاذبهأت
روي ســطح بــر تشــكيل ســه لايــه در جريــان مــذاب 

هـاي   ند كه هر يك از اين لايها هدار را گزارش كرد شيب
 ي لايـه . شـود  با نـرخ متفـاوتي سـرد مـي     ،تشكيل شده

 ،دار اسـت  زيرين كه در تماس مستقيم بـا سـطح شـيب   
شديد بين مذاب و سطح، حـاوي  دليل انتقال حرارت  هب

انجماد در آنبالاي ميزان وقوع و است ه فاز جامد اولي، 
 ،ميـاني  ي لايـه . شود اي مي پوستهجامد منجر به تشكيل 

نيمه جامد شـامل مـذاب و فازهـاي جامـد      ي يك لايه
بالايي حاوي آليـاژ مـذاب    ي لايه. باشد ميتشكيل شده 

 ي تر از لايـه نـرخ انتقـال حـرارت بـالا     ،كه در آناست 
  .[15,16]استمياني 
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و  Cº 700با دماي فوق ذوب Al-17% Siاژيزساختارآلير3شكل
 cm 30طول هبدار  روي سطح شيب رب Cº620ازدمايشده ه ريخت

  )پ(cm60و )ب( cm45، )الف(
  

 ـ  دمـاي ذوب  به نزديكيبا توجه    دمـاي   هريـزي ب
ــذاب از روي ســطح   ــور م ــاد، هنگــام عب شــروع انجم

 ـهاي سيليسيم او دار جوانه شيب ه در شـرايط سـرعت   لي
زيـاد  فـوق سـرمايش   . دنشو تشكيل مي سرد كردن زياد

منجر ،همراه تنش برشي اعمالي ناشي از نيروي جاذبه به

بـر  فاز سيليسيم جديد تشـكيل شـده   ذرات به تفكيك 
جريـان مـذاب    در مسير،اين ذرات .شود روي سطح مي

دار  ر انتهاي سطح شيبسمت قالب د و به گيرند ميقرار 
پ ميكروســكُتصــوير  ،)4(در شــكل . آينــد پــايين مــي
كـه بـر روي   3شـماره   ي ريزساختار نمونـه از  الكتروني

 ـ يدار سطح شيب ريختـه شـده   متـر   سـانتي  45طـول   هب
ايـن  طـور كـه در    همـان . ، نشان داده شـده اسـت  است

حركـت مـذاب بـر روي سـطح      ،شـود  تصوير ديده مي
هـر   باه ذرات سيليسيم اولياست تا سبب شده دار  شيب

هـم   غلطيدن درون مذاب بـه  هنگام به، اي شكل و اندازه
از طرف . دنها شكسته شو هاي تيز آن برخورد كنند ولبه

تنش برشي و تلاطم ايجـاد شـده نيـز بـه رشـد       ،ديگر
  .اند كردهكمك شكل كروي  بهذرات 

  

  
  

كه بر  3 ي شماره ي نمونهاز پ الكترونيميكروسكُتصوير 4شكل
  .است ريخته شدهمتر  سانتي 45طول  داري به روي سطح شيب

  

مشـخص   ،ي انجام شدهگيري كم با توجه به اندازه  
 45بـه   30دار از  با افـزايش طـول سـطح شـيب     كه شد

به  92ه ازمتوسط ذرات سيليسيم اولي ي اندازه متر، سانتي
 )S(شكل ذرات ضريب يابد و  كاهش ميميكرومتر  87

. يابــد افــزايش مــي 53/0بــه  45/0از  ،در ايــن شــرايط
متـر،   سـانتي  60بـه   45دار از  افزايش طول سطح شـيب 
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 ـ   ي موجب افزايش اندازه ه متوسـط ذرات سيليسـيم اولي
 شـده  43/0شكل بـه  ضريب و كاهش ميكرومتر  95به 

شــرايط ي  دهنــده نشــانآمــده  دســت بــهنتــايج . اســت
. اسـت متـر   سانتي45طول ازاي  بهتر ريزساختار  مطلوب

ذرات بـا   ي اندازه ي هدليل كاهش اوليكه رسد  نظر مي به
تر مذاب بر روي سطح  افزايش طول، جريان يافتن بيش

ت زمان انتقال حرارت بين مذاب و سطح و افزايش مد
موجب فراهم شدن تنش برشـي لازم  اين كه است بوده 

 ـ  براي شكسته شدن بيش ه شـده  تر ذرات سيليسـيم اولي
، [17]انتقال حـرارت هايمربوط به  هبر اساس رابط. است

دار و افزايش زمـان   متناسب با افزايش طول سطح شيب
مســـي،  ي انتقـــال حـــرارت از مـــذاب بـــه صـــفحه

تـر   دار ضـخيم  شده بر روي سطح شـيب يمنجمد  پوسته
و استحكام لازم براي غلبـه بـر فشـار     ،[14]است شده

 ،در اين شرايط. نموده استكسب را مذاب فلزايستايي 
بين پوسته و  ي هوايي انقباض پوسته سبب ايجاد فاصله

نرخ انتقال حـرارت   ،و در نتيجهاست شده  سطح مسي
اين پديـده  . يافته استبين مذاب و سطح مسي كاهش 

 ـ موجب كاهش نرخ جوانه شـده  ه زني فاز سيليسيم اولي
ــه ،در نتيجــه. اســت ــ جوان ه رشــد هــاي سيليســيم اولي
 ـ  در محل وه يافتتري  بيش و در يابنـد   مـي ع هـايي تجم

و ) پ -3شكل (چسبند  هم مي به ،تر صورت رشد بيش
 ،)2(جـدول  . شـوند  تـر مـي   ذرات بزرگاين ترتيب،  به

مرجـع و   ي ه در نمونـه درصد حجمي فاز سيليسيم اولي
دار را نشـان   هاي ريخته شده بر روي سطح شيب نمونه
 ـ درصد حجمي فاز ثابت ماندن . دهد مي ه سيليسـيم اولي

ه تنهـا  سيليسـيماولي ذرات ريـز شـدن    كه دهد مينشان 
تـنش برشـي   ي وجـود   نتيجـه در شكسته شـدن  دليل  هب

هنگـام عبـور از سـطح     اعمالي ناشي از نيروي جاذبه به
  .باشد يمدار  شيب

  هاولي سيليسيمدرصد حجمي فاز  2جدول 
 مرجعينمونه cm30طول cm45طول   cm 60طول 

45/1±86/9  35/1±1/10 38/1±96/9 24/1±2/10 

در -دار ات فوق ذوب و سطح شيباثر تركيبي عملي
 آلياژمربوط به DTAحرارتيتحليل  نمودار ،)5(شكل 

Al-17%Si دمايي ي در بازهCº 500 تاCº 1000  نشان
يك اثر دست آمده،  بهبا توجه به نتايج . داده شده است

 Cº880تاCº840دمايي ي گرماده با افزايش دما در بازه
ساختار ي  زمينه تحقيقات محققين در. شود ميمشاهده 

 يپراش پرتوكمك  بهيوتكتيك مذاب آلياژهاي هايپر
و  Al-Al ،Al-Siهاي   خوشهايكس نشان داده است كه 

Si-Si در مذاب با دماي بالاتر ازCº850 وجود  هب
با بالا  ،Si-Siو  Al-Alاصلي هاي  خوشه. [6,18]آيند مي

ين حين، در هم و شوند تدريج نابود مي بردن دما به
. شود تشكيل مي Al-Siپيوندهاي از تعداد جديدي 

تر از  بزرگ Al-Siكنش جفت اتم  چون انرژي برهم
-Siو  Al-Alكنش جفت اتم  مقادير متوسط انرژي برهم

Siانرژي پيوند آزاد شده از اين فرايند ، [19]باشد مي
تحليل  نموداردر  گرماده يراثظهور منجر به 

اين تغيير ساختار در مذاب . شود مي DTAحرارتي
ثير أه تزني سيليسيم اولي تواند بر فرايند جوانه مي،[18]

و را تغيير داده رشد  ي نحوه ،ودر نتيجهداشته باشد 
موجب اصلاح م[20]شوده رفولوژي سيليسيم اولي.  

داده نشـان   5 ي ريزسـاختار نمونـه   ،)6(در شكل   
تـا دمـاي   Cº 900دماي از اين نمونه مذاب . شده است
 ـ  ،)Cº620(بارريزي  روي  ردر بيرون از كـوره سـرد و ب

متـر   سـانتي 45و طـول   60°ي دار بـا زاويـه   سطح شيب
 ،)6(و  )3(هـاي   شـكل  ي با مقايسـه . است ريخته شده
شود كه فوق ذوب بالا موجب شـده اسـت    مشاهده مي

تـر   يكنواخت ها توزيع آن، ريزتره سيليسيم اوليتا ذرات 
ايـن  . شـود تر  حالت كروي نزديك به ها رفولوژي آنو م

توانـد   مـي  ،بـالا ،افزون بر فـوق سـرمايش   تغيير ساختار
، تشـريح شـد   قـبلاً  ساختار مـذاب كـه   تغييراتدليل  به

  .باشد
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  Cº 1000تا Cº 500دمايي ي در بازهAl-17% Siآلياژ مربوط به DTAحرارتيتحليل نمودار5شكل
  
  
  

و  )الف -7( هاي در شكل -اثر عمليات كيفي مذاب
بعد 7و  6 هاي نمونه هايترتيب ريزساختار به ،)ب-7(

 1/0+ منيزيم  درصد 1و منيزيم درصد  1از افزودن 
 ي با مقايسه. اند داده شدهنشان  استرانسيم درصد
با كه شود  مشاهده مي ،)الف-7(و ) 2(هاي شكل

 ،αضمن افزايش حجم آلومينيم  افزودن منيزيم
ماي و  ه از حالت تيغهرفولوژي ذرات سيليسيم اولي

. شده است برگي به چندوجهي منظم تبديل گل
متوسط ذرات  ي اندازه كه ي نشان دادگيري كم اندازه

. كاهش يافته استميكرومتر  92به 150ه ازاولي سيليسيم
 ،)ب-7(و ) 2(هاي شكل ي با مقايسهافزون بر اين، 

ان منيزيم و زم با افزودن همكه شود  مشاهده مي
كروي  ه به شبهذرات سيليسيم اولي رفولوژيم ،استرانسيم

متوسط ذرات  ي اندازه ،همچنين. تبديل شده است
    .كاهش يافته استميكرومتر 88به 150ه ازاوليسيليسيم

  

  
از ختهشدهيرCº 900وق ذوببا فAl-17% Siآلياژزساختارير6شكل

  متر سانتي 45طول  بهدار بيسطحشيروربCº620دماي
  

ــان داده   ــات نش ــد تحقيق ــزودن  ان ــه اف ــك از برخي
،موجب ايجاد تركيبـات بـين   مذابعناصرمانند فسفر به 

ي آن،  شـود كـه در نتيجـه    فلزي با نقطه ذوب بـالا مـي  
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وجــود  زنــي سيليســيم اوليــه بــه مراكــزي بــراي جوانــه
كـه  رسـد   نظر مي به ،با توجه به اين فرضيه. [21]آيند مي

با نقطـه    Mg2Siبا افزودن منيزيم به مذاب آلياژ، تركيب
ــكل (  Cº 1085ذوب ــذاب  در سرت ،[22]) 8ش ــر م اس

ت خواص و رفتار انجمادي مشابه علّ به. آيد وجود مي هب
Mg2Si وSiـ سيليســيمزنــي  ، جوانــه ه بــر روي اوليـ
Mg2Si گـذاري   دمـاي رسـوب  گيـرد و ايـن    ميصورت

از طـرف ديگـر  . [23]آورد ه را پـايين مـي  سيليسيم اولي، 
ه با افزايش تعـداد مراكـز   سرعت رشد فاز سيليسيم اولي

براسـاس  افـزون بـر ايـن،    . يابـد  كـاهش مـي  زني  جوانه
سرعت نفـوذ  كه رسد  نظر مي به،[20]هاي ارائه شده مدل
خاطر تلاطم مذاب حين عبور از روي سـطح   تر به بيش

ســبب كــاهش نيــروي محركــه بــراي رشــد  ،دار شــيب
بـا افـزودن   لازم بـه ذكـر اسـت    .شود ميه سيليسيم اولي

رفولوژي ذرات سيليسيم يوتكتيك از حالت ماسترانسيم 
. تغيير مي كنداي  رشته اي از سيليسيم شبكه بهاي  صفحه
 هـاي ناخالصـي   ت است كه اتـم علّاين  هبمرفولوژيتغيير

رشـد ذرات   ي استرانسيم در فصل مشترك و در جبهـه 
و با جذب در فـاز سيليسـيمدر   گيرند  ميسيليسيم قرار 

كـه  كننـد   مي ايجاد را يهاي متعدد دوقلويي ،حال رشد
  .[24]شود سيليسيم يوتكتيك ميرفولوژيتغيير مباعث 
مربوط به DTAحرارتيتحليل  نموداري  شاهدهبا م  
دمـاي  كـه   شود مي، نتيجه ) 5شكل ( Al-17% Siآلياژ 
و  Cº612برابـر بـا    )دماي گداز(ه زنيسيليسيم اولي جوانه

نمودار   ،)9(در شكل . باشد مي Cº 568دماي يوتكتيك
از پس Al-17% Si آلياژمربوط به DTAحرارتي تحليل 
+ منيـزيم   درصـد  1و تنهايي  بهنيزيم درصد م 1افزودن 

ــده اســت درصــد  1/0 ــان داده ش ــيم  نش ــا . استرانس ب
شود كه پس  مشاهده مي ،)9(و ) 5( هاي شكل ي مقايسه

ر ، دكاهش يافته استگداز ماي تنها داز افزودن منيزيم 
گداز زمان منيزيم و استرانسيم دماي  افزودن همكه  حالي
و دمـاي واكـنش يوتكتيـك را     Cº 585به Cº 612را از
كـه  گونـه   انهم. كاهش داده است Cº 564به Cº 568از

زمـان   افـزودن هـم   ،شـود  مشاهده مي) ب-7(در شكل 
منيزيم و استرانسيم موجب اصلاح هر دو فاز سيليسـيم  

هـاي   از ويژگـي  يكـي . شـده اسـت   يه و يـوتكتيك اولي
بـا افـزودن    يه و سيليسيم يوتكتيكاصلاح سيليسيم اولي

عنصــر اصــلاح كننــده،كاهش دمــاي واكــنش تشــكيل  
خير در أاي كه عنصر اصلاح كننده با ت گونه به ،هاست آن

 ـ   جوانه چنـين  و هـم  يه و يـوتكتيك زنـي سيليسـيم اولي، 
 شـود  سبب اصلاح ساختار مـي  ،خير انداختن رشدأت به

[25].  
  

  
  

  
  

 Cº700يدردماAl-17% Siي اصلاحشدهآلياژ  زساختارير 7 شكل
درصد 1/0+  ميزيمندرصد  1و ) الف) ميزيمندرصد 1 باافزودن

  )ب(م استرانسي
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  [22]سيليسيم -تعادلي منيزيم يفازنمودار  8شكل 

  

  
  

ات كيفي مذاب م عمليأتوي تأثير  دهنده ، نشاناصلاح شده با منيزيم و استرانسيمAl-17% Siآلياژمربوط به DTAحرارتي تحليل نمودار  9شكل 
  دار و روش سطح شيب

  
ــكل   ــاي در شـــ ــف-10(هـــ  ،)ب-10(و )الـــ

داده شـده اسـت   نشان  Al-17%Siريزساختارهاي آلياژ 
 درصد 1منيزيم و درصد  1ترتيب  بهCº700كه در دماي

است استرانسيم  به آن اضافه شده درصد  1/0+ منيزيم 
دار  بــر روي ســطح شــيب Cº 620در دمــاي ،و  ســپس

  ريختـه شـده  متـر   سانتي 45و طول 60°ي مسي با زاويه

 ،)الـف  -10(و  )الـف  -7(هاي شكل ي با مقايسه. است
و توزيع ه ريزتر ذرات سيليسيم اوليكه شود  مشاهده مي

 ـ اندازه. شده استها يكنواخت تر  آن ي نشـان  گيري كم
ــدازه ــ سيليســيممتوســط ذرات  ي داد كــه ان 92ه ازاولي 

شكل ذرات ضريب كاهش يافته است و ميكرومتر 83به
 ي مقايســهبــا . ه اســتافــزايش يافتــ 33/0بــه  24/0از 
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ذرات كـه  شـود   مـي ،نتيجه )ب-10(و )ب-7(هاي شكل
تـر شـده    ها يكنواخـت  ه ريزتر و توزيع آنسيليسيم اولي

ميكرومتـر  75بـه  88از هـا   آن متوسـط  ي است و انـدازه 
افـزايش   66/0بـه   47/0از ها  آنشكل ضريب كاهش و 
خطـي مـذاب بـر     -دوراني -اي حركت لايه. يافته است

كـه  مختلـف  اي ه ـ هيودار با طول و زا روي سطح شيب
د، وش ـ جرمي به مـذاب مـي   -القاي نيروي برشيباعث 
ه با هر شـكل و  ذرات سيليسيم اوليشده است تا باعث 
هم برخورد كننـد   اي حين غلطيدن درون مذاب به اندازه
رفولـوژي نهـايي   مو شـود  ها شكسـته   هاي تيز آن و لبه

  .]26[خود بگيرند  را بهكروي متمايل به 

  

  
  

  در دماي ختهشدهيرAl-17% Siآلياژ  زساختارير10شكل
°C620درصد  1 با اصلاحشدهو دار بيسطحشي بررويم زيمن

  )ب( مياسترانسدرصد 1/0+  ميزيمندرصد  1و ) الف(
  

ــكلدر    ــاي شـــ  ،)ب-11(و  )الـــــف-11(هـــ
 ـضريب متوسط و ي اندازه ه در شكل ذرات سيليسيم اولي
بـا  . انـد  شـده ديگـر مقايسـه    هاي مختلف بـا يـك   نمونه

كـه تـأثير   شـود   مـي ،نتيجه )الف-11(دار نموي  ملاحظه

تركيبي عمليات كيفـي مـذاب بـا    ات فوق ذوب و عملي
 9و 5هـاي   ترتيـب در نمونـه   دار بـه  روش سطح شـيب 

متوسط ذرات سيليسـيم   ي در اندازهرا تري  كاهش بيش
9 ي طوري كـه در نمونـه   بهشده است، ه را موجب اولي 

 ـ ي اندازه ميكـرون   75بـه   همتوسط ذرات سيليسيم اولي
در  ،)ب-10(نمـودار   ي مشـاهده بـا  . يافته استكاهش 

ات كيفي مـذاب بـا روش   تركيبي عمليكه تأثير يابيم  مي
تـر ذرات   بـيش شـدن   دار منجر بـه كـروي   سطح شيب
9 ي در نمونـه  طـوري كـه   بهشده است، ه سيليسيم اولي 

  .يافته استافزايش  66/0شكل ذرات به ضريب 
  

  

  
 فاكتور شكل) و ب سيليسيم اوليه متوسط ي اندازه )الف11شكل

  ريخته شدههاي  نمونهدر 
  

در هـا كـه    هايبرينـل نمونـه   سختي ،)12(در شكل   
ديگر مقايسـه   با يك اند، گري شده شرايط مختلف ريخته

كـه مطـابق   شود  مشاهده مي ،نمودارتوجه به با . اند شده
پي، با ريز ميكروسكُ هاي با نتايج قبلي حاصل از بررسي
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شدن و اصلاح مسـختي  ،هرفولوژي ذرات سيليسيم اولي
افـزودن  دليـل   به ،9و8هاي  در نمونه. يافته استافزايش 

زمـان سيليسـيم    اصلاح هم ،زمان منيزيم و استرانسيم هم
شده  تر سختي بيشانجام شده است و ه و يوتكتيك اولي

 ي ترين سختي مربوط به نمونـه  طوري كه بيش بهاست، 
طور كلي، گزارش شده اسـت   به. باشد مي) برينل 92( 9

درشـت از   ي همال نيروي مخرب، سيليسيم اوليكه با اع
 ـ در حالي ،شود زمينه جدا مي ريـز و   ي هكه سيليسيم اولي
منجـر بـه    ،پيوندي قوي با زمينـه با داشتن اصلاح شده 

  .[27]شود بهبود خواص مكانيكي مي
  

  
  

  ريخته شده هاي سختي برينل نمونه12شكل 

  گيري نتيجه     
1-ات حرارتـي مـذاب و روش سـطح    اثر تركيبي عملي

-Alريزسـاختار آليـاژ    يتـوجه  طور قابل دار به شيب

17% Si       ،را اصـلاح كـرد و موجـب ريزتـر شـدن
تـر ذرات   بـيش شـدن  تر و كـروي   توزيع يكنواخت

ه شدسيليسيم اولي.  
ــاژ درصــد  1افــزودن  -2 ــه آلي ، Al-17% Siمنيــزيم ب

 ـ ذرات جب ريـز شـدن   مو تغييـر  ه و سيليسـيم اولي
 1بـه چنـدوجهي مـنظم شـد و افـزودن     ها  شكل آن
استرانسيم باعـث  درصد  1/0همراه  بهمنيزيم درصد 

ه و دمـاي  گذاري سيليسيم اولي كاهش دماي رسوب
زمــان  اصــلاح هــم ،اكــنش يوتكتيــك و در نتيجــهو

ديه و يوتكتيك گردسيليسيم اولي.  
ات كيفــي مــذاب و روش ســطح م عمليــأتــوتــأثير  -3

 ـذرات دار منجر به ريزتر شدن  شيب ه سيليسيم اولي
ــيش ــر ريزســاختار شــد و اصــلاح ب ــا اصــلاح . ت ب

يرفولوژي سيلمه و ريزتر شدن آن، سـختي  سيم اولي
 ـ. فتايآلياژ افزايش  ه اصلاحهر دو فاز سيليسيم اولي
  .دادتر افزايش  سختي را بيش ،و يوتكتيك
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  1393 ،يكشماره ، مششبيست و سال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه
 
  

  سيانورات پتاسيم دهي نانوذرات طلا از محلول دي يند پوششابازدهي جريان پالسي در فر
 

  )2(الاسلام صدرنژاد سيد خطيب                      )1(خواه پريسا وحدت

 
  چكيده
 ـ(قلع  -اينديم اكسيداستفاده از  ،طلاي نانوذرات پالس دهي پوشش كه هنگامداد اثر دو نوع زيرلايه و افزودني نشان  ي مقايسه و ) جـاي مـس   هب
. شـود  ميفتوكاتاليزري  و خواص  بازدهي جريان الكتريكي وبلورها افزايش تعداد نانو رفولوژي،مسبب بهبود ) ديد پتاسيمجاي ي هب(تئين  سيس

ديـد پتاسـيم،   استفاده از ي هرتز و 8/142 به 50از  يبا افزايش فركانس پالس نشان داد كه پ الكتروني روبشي گسيل ميدانيميكروسكُمطالعات 
 به 10ولي با كاهش چگالي جريان از ، ديابن مي افزايشضخامت پوشش و بازدهي جريان  وشوند  ميسطح مس ظاهر روي هاي طلا  نانوخوشه

  .يابند مياهش كضخامت پوشش و بازدهي جريان متر مربع،  آمپر بر سانتي ميلي 5/2
  .قلع -اكسيد اينديم ،مس، ديد پتاسيمي ،تئين سيس ،دهي الكتريكي پالسي رسوب ،نانوذرات طلا  كليديهاي  واژه

 
 
  
  
 

Pulse Current Efficiency in Coating Process of Gold Nanoparticles from Potassium 
Dicyanoaurate Solution 

 
P. Vahdatkhah                    S.K. Sadrnezhaad 

  
Abstract  
Comparison of the effects of two substrates and additives on pulse current electrodeposition of Au nanoparticles 
showed that using indium-tin oxide instead of Cu and cysteine instead of potassium iodide can improve morphology, 
current efficiency, photocatalytic effect and increase the number of nanocrystals. The examinations using  the field-
emission scanning-electron-microscope (FE-SEM) showed that Au nanoclusters appear on the Cu surface when pulse 
frequency increases from 50 to 142.8 Hz and potassium iodide additive is added, whereas both the coating thickness 
and the current efficiency increased with the  frequency of the pulse current. As current density decreased, the 
deposition thickness and the cathodic current efficiency decreased from 10 to 2.5 mA/cm2. 
 
Key Word  Gold nanoparticles, Pulse electrodeposition, Cysteine, Potassium iodide, Cu, Indium-Tin oxide. 
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  مقدمه
 فـرد از  بـه  دليل خـواص منحصـر   نانوذرات طلا به  
سازگاري، رفتار نوري و  زيستالكتريكي، هدايت قبيل 

پذير، فعاليت كاتاليزري، مقاومـت بـه    الكترونيكي تنظيم
انـد   مورد توجه محققين قرار گرفتـه سايش و پايداري، 

گرهاي  در حس ،ترين كاربرد نانوذرات طلا بيش. [1-3]
و الكترودهاي مورد اسـتفاده   گرها حسالكترونيكي، بيو

ــتم ــاليزوري اســت  در سيس ــاي كات ــه  صــورتي در. ه ك
نانوذرات طلا روي مواد هادي نشانده شـوند، خـواص   

ــاليزري  ــهالكتروكات ــه از  يگان ــياي برگرفت ات خصوص
ــانوذرات فلــزي و نيــز ــه ،ن ــه زيرلاي دســت  ي هــادي ب

گرهـاي   توانند در ساخت حس ميكه  طوري به ؛آورند مي
و الكترودهـاي كاتـاليزوري    گرهـا  حسالكترونيكي، بيو

وذرات مثال قابل توجه، پوشش نان. [8-1,4]كار روند  به
اسـت كـه    ) AuNPs-ITO( قلـع  -طلا بر اكسيد اينديم

اكسيد  ت نوري و هدايت الكتريكي خوبِدليل شفافي به
طـور   ، بـه  همراه با پايـداري شـيميايي بـالا    قلع -اينديم

و كرده الكترون كمك ناهمگن خاص به سينتيك انتقال 
وسـيعي   كاتـاليزري  لكتروشيميايي و الكتروكاربردهاي ا

چند نمونه از كاربردهـاي  . [1,2,5]را فراهم كرده است 
ــاده عبارت  ــن م ــد اي ــدازهاز ن ــيميايي   ان ــري الكتروش گي

ريــك، شناســايي نــوري واســيد اماننــد هــا  لكــولبيوم
نگاري  طيفمانند نگاري  طيفغيرخطي و آشكارسازي 

[5]نانس پلاسماي سطحي رز.  
 دهي نانوذرات طلا  هاي مختلفي براي رسوب شيوه  
 ـوجـود دار  قلـع  -مينديا دياكسروي  كلـي،  كـار   راه. دن

ــاژي ــر خودمونت ــاس م ب ــولاس ــده  لك ــاي پيونددهن  ه
)Binder( ـ ، است  ت ولي در اين روش، هـدايت و فعالي

هاي پيونددهنـده   لكولنانوذرات تحت تأثير مكاتاليزري 
تـاكنون   ،براي غلبه بـر ايـن مشـكل   . [8]د نگير قرار مي
ــيش ــر از ب ــه  ت ــد دان  Seed-mediated( اي روش رش

growth( بهره گرفته شده است ها  تر از ساير روش بيش
[5,8]، از . بر است ا اين روش تا حدي پيچيده و زمانام
ــاي  روش ــا ف ه ــاندن ب ــويي نش ــانس رادي -Radio(رك

frequency Sputtering( [1]، ــانوكروي ــوگرافي ن  و ليت

)Nanospherical lithography( [9]،    نيز بـراي اتصـال
. شود استفاده مي قلع -اكسيد اينديمنانوذرات طلا روي 

الكتروشيميايي كه روشـي نسـبتاً    دهي رسوبهم اخيراً 
  صـرفه  به پذيري بالا و مقرون انتخاب داراي ،سريعساده، 

 ،مطلـوب بـراي سـنتز نـانوذرات    روشي عنوان  است، به
  .[2,8,10]شده است  كار گرفته  به

 بر دهي الكتروشيميايي نانوذرات طلا  براي رسوب  
 Cyclic( اي ، قبلاً از ولتامتري چرخهقلع -اكسيد اينديم

voltammetry( [2,8,11]پتانسيل پيمايشي ،)Potential-

sweeping( ــ ــيلو پلـّـ  Potential-step( [7]( ه پتانســ
كـاري طـلا، جريـان پالسـي      در آب. استفاده شده است
تــر و  هــاي بــراق مســتقيم، رســوب نســبت بــه جريــان

هـا، كـم شـدن     ريز شدن دانـه . دهد يجه ميتري نت صاف
ــزايش چســبندگي،   كــاهش گــاز، كــاهش تخلخــل، اف

مقاومت الكتريكي، يكنواخت شدن ضخامت و سختي، 
كـاري و افـزايش    آبتسـريع  سايش، به بهبود مقاومت 

كاري با جريان پالسـي   جريان كاتدي در اثر آب بازدهي
كـاري بـا جريـان     در آب. ,12]13[شده اسـت   مشاهده 
 ـ ؛، چگالي جريان اسـت متغيرتنها عامل  مستقيم، ا در ام

كاري پالسي، زمـان روشـن شـدن، زمـان خـاموش       آب
 ـ   ر مسـتقل قابـل   شدن و چگالي جريان پيـك، سـه متغي

  .]13[كنترل هستند 
كـه اسـتفاده    اده استقبلي نشان دتحقيقات نتايج   

رفولـوژي  سـزايي بـر م   از افزودني و نـوع آن تـأثير بـه   
شـده بـر سـطح پلاتـين      داده رسوبسطحي نانوذرات 

سـبب تشــكيل   ،تئــين اسـتفاده از افزودنــي سـيس  . دارد
و ذرات طـلا را بـر   شـود   ميهاي طلا  با يون يمپلكسكُ

 ـ. [14]دهد  طور مجزا رسوب مي سطح پلاتين به ايـن   هب
شده افزايش  داده تعداد نانوذرات طلاي رسوب ،ترتيب

اهموار اي و نــ و ذرات دنــدريتي شـكل، تيغـه  يابـد   مـي 
هـاي   تئـين يـا يـون    وجود سيس. [15]د نشو حاصل مي

دهـي الكتريكـي، باعـث تغييـر      ديد در محلول رسوبي
 طلا رويگيري نانوذرات  و جهت  ندازها ي قابل ملاحظه

 100با حضـور  . [16]شود  اي مي ي كربن شيشه زيرلايه
ديـد، نـانوذرات طـلا    تئـين و يـون ي   ميكرومولار سيس
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نـانومتر در   300تـا   50ي  ده انـدازه در محـدو ترتيب  به
 10ي  و در محدوده انـدازه ) 110(و ) 100(هاي  هصفح

اي  روي كـربن شيشـه  ) 111(ي  نانومتر در صفحه 40تا 
  .[16] اند تشكيل شدهتوسط محققين قبلي 

 -اكسيد اينديمهاي  ثير زيرلايهأدر تحقيق حاضر، ت  
پتاسيم ديد تئين و ي سيس  مس و دو نوع افزودنيقلع و 
جريــان كاتــدي در  بــازدهيرفولــوژي ســطحي و بــر م

دهي الكتريكي پالسي نانوذرات طـلا از محلـول    رسوب
ي و در مقايسـه بـا هـم    طور كم هسيانورات پتاسيم ب دي

 ماننـد  دهـي   رسـوب متغيرهـاي  اثـر  . دنشـو  ميبررسي 
  رفولـوژي  فركانس پالس و چگالي جريان كاتـدي بـر م

 ـ   ان الكتريكـي بـا هـم    سطحي رسـوب و بـازدهي جري
ايـن  درك اثـر  . شـوند  مقايسه و مقادير بهينه معرفي مي

تواند تلاش براي بهبـود خـواص غيرخطـي     يمتغيرها م
نوري و انتقال بار در پوشش نانوذرات طـلا بـر سـطح    

و نـد  و مـس را تسـهيل ك  قلع  -اكسيد اينديمي  زيرلايه
آمــده بــراي كاربردهــاي  دســت همحصــولات بــتعــداد 

گوناگون بـا اسـتفاده از پوشـش طـلا بـا ابعـاد نـانو را        
  .افزايش دهد

 

  مواد و روش انجام آزمايش
 از محلـول نشـان   ،كـاري  براي انجام عمليات آب  
غلظـت طـلا و   . اسـتفاده شـد   )1(شده در جدول  داده

مـولار   ميلي 05/0و  5/0ترتيب  به ،محلول ها در افزودني
  .بود

  دهي الكتريكي پالسي  شرايط محلول در رسوب 1 جدول
  نانوذرات طلا

  نام تركيب
 غلظت

  )گرم بر ليتر(
pH   

 )KOH شده با تثبيت(

KAu(CN)2  10/0 

5/8≈  K4P2O7  50/1 

C4H6O4  50/0 

C2H2O4  10/0 

قلع  -اكسيد اينديماز الكترودهاي  ،در اين تحقيق  
دهي الكتريكي پالسي نانوذرات طلا  و مس براي رسوب

ي  قبل از هـر مرحلـه  ابتدا و الكترود مسي  .استفاده شد
بـا   ،و سـپس  سنباده زده شـد  3000ي  با سنباده، ونآزم

ــتفاده از ذرات   ــاس ــا ب ــودر آلومين ــر  هپ  05/0و  3/0قط
از پس . پوليش شد اي ميكرومتر تا رسيدن به سطح آينه

ثانيــه  20ت مــد بــهدرصـد   5كلريــدريك  اســيدبـا  آن، 
سـتون  بـا آب مقطـر و اَ   ،نهايـت  و درشـد  اسيدشويي 

نيـز  قلـع   -اكسيد اينديم  الكترود. شستشو و خشك شد
ستون صابون، آب مقطر و اَ هاي آب ترتيب در محلول به
.گرفـت  قـرار  صوت  فوقدقيقه تحت امواج  10ت مد به

بـازدهي  ، شرايط اعمالي و تغييرات )2(در جدول   
دهي الكتريكي پالسي نـانوذرات طـلا    جريان در رسوب
  ي نمونه(ه در اين پژوهش شرايط اولي. آورده شده است

آمـده در تحقيـق    دست ي به ، بر اساس شرايط بهينه)يك
متغيرهاي مختلـف  شد و با بررسي نتخاب ا ،]13[قبلي 

دهي الكتريكي پالسي نـانوذرات   ، رسوب)2(در جدول 
  .هاي مختلف انجام شد رلايهزي طلا روي

  
دهي الكتريكي پالسي  رسوب شرايط اعمالي در  2 جدول

 30: ي كاري دقيقه، چرخه1: كاري زمان كل آب( نانوذرات طلا
  )mM 5/0: ، غلظت طلادرصد

  نمونه
  چگالي جريان

)mA/cm2(  
فركانس 

)Hz(  
  زيرلايه  افزودني

  مس  سيستئين  50 10 1
  مس  سيستئين  100 10 2
  مس  سيستئين  8/142  10 3
  مس  سيستئين  50 5 4
  مس  سيستئين  50 5/2 5
6 10 50  KI مس  
  ITO  سيستئين  50 10 7

از نســبت  ،بـازدهي جريـان كاتـدي   بـراي تعيـين     
. اسـتفاده شــد ضـخامت تجربـي بـه ضــخامت تئـوري     

ي  معادلـه بـا اسـتفاده از   تئوري و تجربي  هاي ضخامت
  :[17]د نشو محاسبه ميزير 

.T = ୵×ଵୢ×  )1                                                     (  

 d، )گـرم (كـاري شـده    ي آب وزن مادهwدر اين رابطه، 
ــالي  ــانتي (چگ ــر س ــرم ب ــر مكعــب گ مســاحت A، )مت



  ...شش دهي 

درصد  20
هاي  وشش

  داده شده

نسبت به 

  6  

3 -  150  

ي جريان در 

  

  

 
سيل ميداني 

) ب(، 50 
رتيب با 

  .ند

لسي در فرايند پوش

0بيش از تدي 
ر ريزساختار پو

نشان )1(شكل 

 جريان الكترودها ن
  ول

4  5

 7/16 -  3/33

بازدهي: CE1ام و - 

كتروني روبشي گس
)الف س در فركانس

تر ها به ها و خوشه ه
ا گ نشان داده شده

بازدهي جريان پال 

جريان كاتد دهي
اثر فركانس بر 

شده، در ش داده

د افزايش بازدهي
ي او نمونه

2  3  

100  7/216 

-nي  ان در نمونه

 
  

 
 

پ الكميكروسكُ اي
مس طلا رويرات 

حفره. هرتز 8/142
رنگ ي مشكي و زرد

بازدبر ، يابد مي
.دشو مي ودهافز

د طلاي رسوب
  . است

درصد 3 جدول

ሺCE୬  نمونه െ CEଵሻCEଵ× 100 
CEn :بازدهي جريا
  .ي اول نمونه

هاتصوير  1 شكل
از الكترود نانوذر

8) پ(و  100
هاي پيكان

ه شـده
سـوب

w = ୍
     
ــان جري

) دهي ب
كـاري   ب

  ت وزن
با بق اط

نسـبت
ــان  زم
ها،  مون
در ) ري

سي بهتر
 طـلاي
و   شـد

 مبنــاي

از  ،طلا
سـي   بي

 استراليا
هاي  ش

گسـيل
Hitac( 
ــل حلي
ترونـي
Clem (

 ولوژي
بازدهي
ل ي او

جدول 
 افزايش

م
ا
ط
ا

n

ن

ي رسوب داده ه
ي ر وري مـاده

୵ଽହ×୴ୟ୪ୣ	౬×୲×ୟ୲୭୫୧ୡ୍  :[17]شود  مي
ــانگين ج(ن مي

كل رسوب(قعي
ي آب ـي مـاده

آوردن تفـاوت ت
طم. آيد دست مي

ن يت بـا بـازده    
ــا ــه  ب ــه ب توج
آزمدر تمام وي
تئـور(  شـده  ده
براي بررس ،ليل

 وزن نانوذرات
مقايسـهديگـر

ــ ه،شــرايط اولي
  .شد

حلول سيانيدي ط
(AA  ب جيمدل

ساخت كشور
ريزساختار پوشش
گ ونـي روبشـي

41 )chi S4160

ــد ــراي .  ش تحب
پ الكتكروسـكُ 

mex( لمكـس ك ر

  ث
رفو كاتدي و م

درصد افزايش ب
ي سبت به نمونه
داده شده در

ا هرتز 8/142

ضخامت مادTو 
آوردن وزن تئو ت
୵ୣ୧୦୲୬ୡ୷استفاده م) 2(ي             

 )2( ،Iav ــا جري
زمان واقtو ) ي

وزن تجربـ. سـت
دسـت  نيز بـا بـه

د كاري به  از آب
ريـان، ضـخامت
ــق، ــن تحقي اي

مساي كاري  خه
دا لاي رسـوب

دلهمين  هب.  بود
دي الكترودها،

د با يك) تجربي
عنــوان ش بــه 1ي 

در نظر گرفته ش
قدار طلا در مح

(AS جذب اتمي

GBC Avant(
ررفولوژي مين

پ الكترروسـكُ 
160ــاچي اس

ــتفاده ــن اس ژاپ
ميكتوسـط  شده
افزار از نرم ،ني

  
بحثنتايج و 

جريان يزده
د ،)3(جدول  در

ر الكترودها نس
نتايجمطابق با  
به 100از س

 

و) متر مربع نتي
دست براي به. ت

ي ه شده، از رابطه
                     (

ــه  ي در رابط
ي كار چرخه×ك

حسب ثانيـه اسـ
هروي الكترود
ترود قبل و بعد

جر ييف بازده
در ا. ــتقيم دارد

دهي و چرخ وب
ن نانوذرات طـلا

ها برابر م نمونه
جريان كاتد يده

(  شده داده وب
ي تــرود شــماره

ها د ي نمونه يسه
براي تعيين مق 

جنگار  طيفتگاه 
ta PM( ام تا پي

تعييراي بررسي 
از ميكر ،شده اد

ــدل هيتـ داني م
ــور ژ اخت كش

ش گرفته هايوير
شي گسيل ميدا

  .فاده شد

 فركانس بر با
د .حي الكترود

يان كاتدي در
.ده شده است

فركانسوقتي  ،

44 
 

  
  

سا(
است
داده

 )2(

 
پيك
بر ح
شده
الكتر
تعري
ــ مس
رسو
وزن
تمام
بازد
رسو

كتـال
مقاي

 
دست
آوانت
و بر
ايجا
ــد مي
ــا س
تصو
روبش
استف

اثر
سطح
جري
آورد

)3(
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 ،)ج -1(و ) ب -1(، )الــــف -1(تصــــويرهاي   
ي  منطقه. هستند 3و  2، 1هاي  ترتيب مربوط به نمونه به

رفولوژي سطوح مربوط به پوشـش نـانوذرات   م ،روشن
تخلخل پوشـش را نشـان    ،مس و مناطق تيره طلا روي

رفولوژي سطح رسوب بـه پتانسـيل اعمـالي،    م. دهد مي
سازي زيرلايه  دهي، تركيب محلول و آماده زمان رسوب

هـاي   ر غلظـت يـون  بفركانس پالس . [18] داردبستگي 
ولتاژ سطحي تأثير  ي نفوذ و اضافه فلزي موجود در لايه

ي نفـوذ   لايهمربوط به افزايش نوسان تناوبي . دگذار مي
بـا توجـه    .استهمراه الس با افزايش فركانس پ ،پالسي
ي  وزن و ضـخامت تئـوري مـاده   ) 2(و ) 1( هاي هبه رابط

كاري شده و بازدهي نبايد با فركانس تغيير كنند؛ ولـي   آب
تغييـر  با فركانس " وزن و ضخامت تجربي و بازدهي عملا

 كـاري  ي آب ولي با تغيير فركانس، وزن تجربي مـاده ، دنكن
دليـل آن،  د كـه  نكن ميشده، ضخامت تجربي و بازده تغيير 

بـا  . ي نفـوذ اسـت   هاي فلـزي در لايـه   افزايش غلظت يون
، )هرتـز  8/142به  50از (برابر  3حدود تا افزايش فركانس 

 3حـدود  تـا  شـده نيـز    داده وزن تجربي نانوذرات پوشش
  .يابد برابر افزايش مي

رود بـا   انتظـار مـي  زنـي،   با توجه به تئوري جوانه  
افـــزايش ســـرعت   افـــزايش فركـــانس پـــالس و  

ولـي بـا    ؛[12]دست آينـد  ريز به زني،رسوبات دانه جوانه
شـكل   نشـان داده شـده در   فولوژي سطوحرتوجه به م

و افزايش ضخامت، چگالي  سبب افزايش فركانس ،)1(
ــه ــم  ب ــتگي  ه ــي پيوس ــو ذرات م ــكل . دش  ،)2(در ش
كـه بـا    آنهـا قطـر   شـدن  بزرگپيوستگي ذرات و  هم به

  .شود خوبي ديده مي ، بهاند پيكان مشخص شده
  

   
پ الكتروني روبشي گسيل ميداني از تصوير ميكروسكُ 2شكل 

 هرتز 8/142مس ساخته شده در فركانس  طلا رويالكترود نانوذرات 

 نتـايج  بـه  عينـي مشاهدات در تناقض وجود دليل   

زنـي و   جوانـه سازوكارهاي است كه  ،زني تئوري جوانه
دهـي، در الكترودهـا در حـال     زمان رسوب كلرشد در 

ي  كننده ، تعيينسازوكاررقابت بين اين دو . وقوع است
ي بـين ذرات در   اندازه، شكل، چگالي، توزيع و فاصـله 

زني، بـا   با توجه به تئوري جوانه. [15]باشد  ها مي نمونه
ولي با توجـه بـه   ، دنشو افزايش فركانس، ذرات ريز مي

الكتـرود و چگـالي ذرات    روي  مساحت مقطع پوشـش 
كـه چگـالي ذرات از حـد بهينـه      كرده، زمـاني  رسوب

ذرات  ي پيوسـتگي و افـزايش انـدازه    هـم  د، بهبيشتر شو
نيـز   AuNPs-Cuدر الكترودهـاي  . شدخواهد مشاهده 

چگـالي ذرات از حـد بهينـه بـا افـزايش      بيشـتر  دليل  به
  ).1شكل (ي ذرات افزايش يافته است   فركانس، اندازه

كوچـك نـانوذرات    هـاي  داد زيـادي از خوشـه  تع  
توزيـع   اتفاقيطور  شده روي سطح كه به طلاي تشكيل

خوشـه،  . شـود  مشـاهده مـي  ) ج -1(در شكل  ،اند شده 
هم و يـك   هاي متصل به يا مولكول ها از اتماي  مجموعه

هاي انفـرادي   ها يا مولكول جسم فيزيكي واسطه بين اتم
ي  دليــل انــدازه بــههــا  خوشــه. ي متــراكم اســت و مــاده

ــوري،   ــد، خــواص الكترونيكــي، ن ــه دارن محــدودي ك
پـس از   .[19]اي دارنـد   ويـژه  كاتـاليزري  مغناطيسي و 
بـا  . شـوند  هاي كوچكي ايجاد مي ها، خوشه ايجاد جوانه

هــا، ســاختارهاي بلــوري متفــاوتي  رشــد ايــن خوشــه
د كه منجر به توليد نانوبلورهاي با نوجود آي د بهنتوان مي
بـا اسـتفاده از    ،بنـابراين . دنشـو  مـي متفاوت ي ها لشك

بـا  ي تغييـر خـواص اساسـي مـاده      ها، مشـاهده  خوشه
هـا   سـاختارهاي بلـوري متفـاوت از جوانـه    گيري  شكل
شـكل  هـاي داراي   برخـي از خوشـه   .[20]ر اسـت  ميس

. اند نشان داده شده) ج -1(در شكل با پيكان  ،مشخصه
 ي انـد، انـدازه   نشـده هم جدا  خوبي از ها به چون خوشه

  .نيستگيري  خوشه قابل اندازهميانگين 
ها كه  حفرهبا توجه به ضخامت پوشش در اطراف   

با پيكان مشـخص شـده اسـت، افـزايش      )1(  در شكل
خـوبي قابـل    بـه پوشش در اين مناطق ضخامت پوشش 

 ـايـن  . مشاهده است جريـان   بـازدهي  بـا افـزايش  ثير أت
نتـايج  . اسـت منطبـق  ) 3(جـدول  در داده شـده  كاتدي 
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ذرات طلاي  ي تأثير فركانس بر اندازهبررسي حاصل از 
ع رج ـآمـده در م  دست با مشاهدات به ،شده داده پوشش

تأثير افـزايش فركـانس بـر انـدازه و     . مطابقت دارد [3]
طلا نانوذرات  الكترودبراي سطحي هاي  هحفرمساحت 

تصـويري  تحليـل  افـزار   بـا اسـتفاده از نـرم   ، مس روي
آورده  )3(و نتايج حاصل در شـكل   تعيين شدكس كلم

  .شده است
هــاي  هقطـر، مسـاحت و چگـالي حفـر     ي مقايسـه   

دهـد كـه بـا     نشـان مـي   3و  2، 1هاي  نمونهموجود در 
هـا   ههرتز، مساحت حفر 150افزايش فركانس تا حدود 

و   بيشـينه  ،كمينـه ). 3شكل (يابد  در مجموع كاهش مي
 100تـا   50از فركانس ها  هميانگين قطر و مساحت حفر

هرتـز كـاهش    8/142تا  100از  ،هرتز افزايش و سپس
سـطحي نيـز بـا افـزايش     هـاي   هچگـالي حفـر  . يابد مي

   گيري داشته كاهش چشم هرتز 100تا  50فركانس از 

هرتز ميـزان ثـابتي داشـته     8/142تا  100، ولي از است
كـل  هم ميزان  ،هرتز 8/142واقع در فركانس  در. است

و هــم قطــر و مســاحت اســت كــاهش يافتــه   خلخــلت
ي  دهنـده  نشـان  ،ايـن موضـوع  . نداشدهها كوچك  حفره
آمـده در ايـن فركـانس     دسـت  ت سطحي بالاي بـه كيفي
  .است
پيوستگي ذرات و توزيـع   هم با افزايش فركانس، به  
اين اثر با افزايش فركانس از . دهد قطر ذرات رخ مي باز
ــا  50 ــز 100ت  ــ ،هرت ــه ك ــل منجــر ب اهش مســاحت ك

هـا   ههاي سطحي و افزايش اندازه و مساحت حفر حفره
 100ا با افزايش فركانس از ام .شود مي) 1(مطابق شكل 

شده به حدي زيـاد   هرتز، چگالي ذرات توليد 8/142تا 
 هـاي  هبـر كـاهش مسـاحت كـل حفـر     افزون است كه 

. يابـد  ها نيز كـاهش مـي   ي آن سطحي، مساحت و اندازه
هرتـز،   150د كه فركانس نده نشان مي مشاهدات عيني

 طـلا روي دهي نانوذرات  فركانس مناسبي براي رسوب
 .مس است

    

  
  
 

 
  

  
  مس طلا رويطحي الكترود نانوذرات هاي س تأثير افزايش فركانس بر قطر،  مساحت و چگالي حفره  3 شكل
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ن نتيجه بـا  
بـودن   ـان   

ش چگـالي   
يك وابسته 

ي  وزن ماده
 درو طـلا     

 .ــد يافــت
بـه   ،كـانس 
قبلي يقات 
طـور   ي بـه  

ي بـين   طـه 
 ي تافـل  له

 bو  aطــه، 
يل توزيـع  

اسـت  تبط 

ba +=η  
زنـي   جوانـه 
با آن، زمان 

، )4(شـكل   
لكتـرود را  

  .اند ده

ورفولوژي 
ترتيب  ، به)

، 1ي  مونه
يديد دني 

مشاهده  )
كاهش پيدا 

در سطح  
-5(شكل 

نتايج ارائه 
 ، در نتيجه

اين .دنياب ميش 
بـا فـرض يكسـ

كـاهش ،شـده  ه
كاهش جريان پيك

جريان پيك، و 
ش نـانوذرات ط
ي كــاهش خواهــ

فركـافزون بـر   
نتايج تحقيدر . 

زنـي جوانـه   گالي
رابط. يابـد   مـي  
معادلبا ) η(في 
در ايــن رابط). 

دلي تگي نمايي به
مرتزني  ي جوانه

        ilogb×

اي جه ـ مكـان  
ز ولي هم، دنياب 

مطـابق ش. فـت  
الندكـه سـطح     

لخل سطحي شد

ون كاتدي و م
)ب - 5(و ) ف
در نم. هستند 

، افزو6ي  ونه
)5(  شكلدر  

سيم، تخلخل ك
ها نانوخوشهز 

شها در   خوشه
نبا توجه به  .د

وجريان كاتدي 

كاهش ،تخلخلن 
ب. خـواني دارد  م

داد اي پوشـش 
مستقيماً به كان 

رابطه، با كاهش
ضـخامت پوشـش
جريــان كاتــدي
، نفوذي پالسي

ط استتبنيز مر
كه چگاه است 
فـزايشا ضافي

)i( و ولتاژ اضاف
)3(ي  رابطــه( د

وابست. باشند  مي
هاي با مكان ،ي

                  
 چگالي جريان،
 طلا كاهش مي
يش خواهـد ياف
ي رشـد كـرده ا
عث كاهش تخل

جريان بازدهير 
الف -5(  شكل. د
6و  1هاي  نه

تئين و در نمو
. شده است

پتاسيديد فزودن 
ا تعداد زيادي 

برخي از اين. 
اند مشخص شده

ج بازدهي، )3( 

ميزانبا زمان  هم
هم) 2(ي  رابطه

سطح الكترودها
توا ميجريان را 

طبق اين ر. كرد
ضكرده،  رسوب
زده جبــا ،نتيجــه

ي ضخامت لايه
چگالي جريان ن

مشاهده شدنيز
ولتاژ انمايي با 

( چگالي جريان
شــود بيــان مــي

هاي تافل ثابت
سازي الانرژي فع

[4] .  
)3(             
با كاهش 

براي نانوذرات
رشد ذرات افزاي

اي گونه ذرات به
اند و باع پوشانده

 
اثر افزودني بر
سطحي الكترود
مربوط به نمون
ت افزودني سيس

استفاده پتاسيم
شود كه با اف مي
واست  هكرد

.اند شدهتشكيل 
با پيكان مش) ب

جدولشده در 

دي و
 چگالي
تفاوت 
سبت به
ي  چگال

 

 

 
 ميداني

، 10) ف

، بـا  ـود
كاتــدي

ه
ر
س
ج
ك
ر
ن

ض
چ
ن
ن
چ
ب
ث
ا

)

ب
ر
ذ
پ

اث
س
م
ا
پ
م
ك
ت

ب
ش

جريان كاتد ي
اثر ،)4(شكل

. مشاهده است
نس) ج - 4(و )

با كاهشراه
  .ت

وني روبشي گسيل
الف(چگالي جريان

 mA5/2  

شـ مشاهده مي 
ك بــازدهيت و

 ژي و مواد

بازدهيان بر
در ش. ي الكترود

ي پوشش قابل
)ب - 4( هاي ل

همرش تخلخل
هموار استي  لايه

 

 

پ الكتروميكروسكُ
در چ مس طلا روي

A/cm2) ج( و 5) ب

 
)3(جدول  در

جريــان، ضــخامت

يه مهندسي متالورژ

  
 

 چگالي جريان
ولوژي سطحي

رفولوژييان بر م
شكلدر  هل توج

كاهش ،)الف -
لايان و تشكيل 

م هايتصوير  4كل 
طلكترود نانوذرات 
ب(

گونه كه همان 
هش چگــالي ج

نشريه
 

اثر
رفوم

جري
قابل

)4-
جري

  

شك
از ا

 
كــاه
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ولي ست، 
رلايه نقش 
ز آنجا كه 

ي  ز نمونه
، 5ي  مونه

رفولوژي  م
  .سي دارد

 

ل ميداني 
 دهي شش

متـر و  .هم 
بـا  ع برابـر  

ي  دهنده ان
ه مـس، از     

 ها گزارش 
مقاومت ن 

 توسـط ده   
 از الكترود 

مشـاهده   ع
دو فـاز  ـر  

سـطحي   ع 
بـر  گ كـه   

. رنـد يگ ـي 
 -د اينـديم 

ــه  ــن ه ب اي

لسي در فرايند پوش

كتروشيميايي اس
يابد، زير هش مي

ا. [22]كند   مي
جز ها به  نمونه

رومتر و براي نم
درزيرلايه ، ت

حقيق نقش اساس

روني روبشي گسيل
يند پوششاپس از فر 

نـانوا 8/16ر با 
قلع -سيد اينديم

اين اعداد نشا. ت
قلـع نسـبت بـه
.رخوردار است

بيني عكس  بطه
  .[23,24] ارد

دسـت آمـد بـه ر  
 گسيل ميداني

قلع -سيداينديم
بـمل تش ـشـش م 
توزيـعو  چـك  

ي بـزرگها دانه ي
مـل، شكل از او

اكسيد طلا روي
ــا. ــت توجــه ب

بازدهي جريان پال 

شش، فرايند الك
مت رسوب كاه
ر اين زمينه ايفا
ي در تمام

ميكر 2/0بر با 
ميكرومتر است 

اين تحطالعه در

  
ميكروسكُپ الكتر ر

 AuNPs-ITOرود

برابر ي مس ويژه
اكس )Sheet( يه 
متر مربع است ي

ق -اينديم كسيد
تري بر كي بيش

رابي حكايت از 
ي ذرات طلا د 

تصـويردر  كـه  
كتروني روبشي

الكترود اكس روي
پوش، سـطح  )6 

هـاي كو ا دانـه   
داراي ،و ديگري

فادر كرده  رشد
طي نانوذرات  زه
ــده اسـ )6(ل  آم

مرفولوژي پوش
كه ضخام زماني

بسيار مهمي در
ضخامت تئوري

برا، 5ي  شماره
05/0برابر با 
مورد مطپوشش 

 

تصوير 6 شكل
الكترمربوط به 

مقاومت و 
زير لاي مقاومت

اهم بر سانتي 15
كه اكهستند اين

مقاومت الكتريك
مراجع علميدر

با اندازهزيرلايه 
طور همان 

پ الكميكروسكُ
طلا ررات نانوذ
شكل(شود  مي

يكـي بـا؛ است
و غيريكنواخت

ربلورهاي روي
هيستوگرام انداز

ــع در شــكل ،قل

 پتاسيم
ديد ي ي

 تشكيل
 زني وانه

ر سطح

 

 

 ميداني
 تئين يس

گونه  ان
رلايه از
 اندازه

نتيك يس
آغازين

، دما چ
فولوژي
رسوب
صلي در

م
ز
ب

ض
ش
ب
پ

م

ا
م
د
ز

م
ن
م
ا
غ
ر
ه
ق

دديفزودني ي
افزودني ،براين
هاي طلا  يون

يش چگالي جو
ها بر  نانوخوشه

وني روبشي گسيل
حضور افزودني سي

 )ب( م

هما –  الكترود
با تغيير زيرود،

بافراواني هاي
س. ندنك ميرشد

در مراحل آ
اچ پيب محلول،

رففيزيكي و مص
كه ضخامت ر

عامل اص ، سد

در حضور اف 
بناب .ئين است

تئين با  سيس
افزاي ،نتيجه در و

لخل و تشكيل

  

  
پ الكتروميكروسكُ
در ح مس طلا روي

ديد پتاسيمو ي )لف

ولوژي سطحي
مشاهده مي شو

بلور قلع، -ديم
ر ،زمانگذشت

بلورهاشد
بستگي به تركيب
دارد، بر خواص

هنگامي. [21] 
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نـانوذرات   ي اندازه، كمينه، بيشينه و ميانگين  هيستوگرام
  .نانومتر است 75و  300، 20ترتيب  طلا به
نـانوذرات  بلـورين  و  ، سطح صـاف )6(در شكل   

 رشـد جـانبي  سـازوكار  شـود كـه بـا     طلا مشاهده مـي 
در  رشد اين سطوح صـاف . ندا ايجاد شده غيريكنواخت

 ـ  وسـيله  مقياس اتمي به روي سـطوح   هـا  هي حركـت پلّ
فصـل مشـترك نفـوذي از    ، واقـع  در. گيـرد  صورت مي

ه از پلّــتعــدادي توليــد (ي ســطحي  هپلّــتعــداد زيــادي 
هسـتند،   (jog)ناپيوستگي كه شامل ) فشردههاي  هصفح

ــابي . دوشــ مــيتشــكيل  ــين ســطحي، ضــريب جاي  چن
)Accommodation factor ( و رشـد  رد بسيار بـالايي دا

هـا در   با پيوستن يا ترك اتـم . شود آساني انجام مي آن به
 هـا  هها، حركت اين پلّ هموجود در اين پلّهاي  ناپيوستگي

  .[25] شود ميپذير  روي سطح بلور امكان
  

  گيري نتيجه
چگـالي  كـاهش  هرتز،  8/142با افزايش فركانس تا  -1

متر مربع و استفاده  بر سانتيآمپر  ميلي 5/2جريان تا 
كاهش يافتديد پتاسيم، تخلخل از افزودني ي.  

2- ديد پتاسيم، ضخامت با افزايش فركانس و افزودن ي
و  نـد جريان كاتـدي افـزايش يافت   بازدهيپوشش و 
  .ندسطح مس مشاهده شد طلا رويهاي  نانوخوشه

ــازدهي   -3 ــان، ضــخامت و ب ــا كــاهش چگــالي جري ب
  .يدا كردكاهش پ الكتريكي

، قلـع  -اكسـيد اينـديم  با تغيير زيرلايـه از مـس بـه     -4
با افـزايش   ،اين بهبود. فولوژي سطح بهبود يافترم

زنـي و تنـوع تعـداد، انـدازه و شـكل       جوانه  چگالي
كرده با گذشت زمان همراه بـود كـه    رشدبلورهاي 

 ي بـا ميـانگين انـدازه   منجر به توليد نانوذرات طـلا  
  .نانومتر شد 75ذرات 

 
  تشكر و قدرداني

ي آقايــان روزبــه  از همكــاري ارزنــده ،وســيلهايــن  هبــ
مؤخر و محسن صالحي دولابي براي انجام اين  سياوش

و حمايت معـاون پژوهشـي دانشـگاه صـنعتي     پژوهش 
  .شود قدرداني مي ،شريف
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  1393 ،يكشماره ، مششبيست و سال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه
  

  بر سينتيك احياي كربوترمي موليبدنيتسازي مكانيكي  الو فع ميزان كربنات سديم  تأثير
  

  )3(مرتضي شمعانيان       )2(محمد حسن عباسي       )1(كاظم شيباني تذرجي

  چكيده
مخلـوط   ،منظورراي اين ب. استشده كربنات سديم بررسي از  ييك احياي كربوترمي موليبدنيت در حضور مقادير مختلفسينت ،در اين پژوهش

سـاعت   40ت مـد  بـه  هـر كـدام   4:  4:  1و  3:  4:  1،  2:  4:  1پودري موليبدنيت، گرافيت و كربنات سديم بـا سـه نسـبت مـولي مختلـف      
نمونهاز كس اي يالگوهاي پراش پرتو. سازي شد الفع هـاي   هـا بـا نسـبت    كه با انجام آسياكاري بر روي نمونه ندسازي شده نشان داد الهاي فع

سازي مكانيكي بـر كـاهش    الثير فعأتافزون بر اين، . دهد رخ نميي آسياكاري  درون محفظهساعت، هيچ واكنشي  40مختلف كربنات سديم تا 
شـد  هال بررسي شد و مشخص  -سون با استفاده از روش ويليام هاي مختلف كربنات سديم نسبتوليبدنيت در سه مخلوط با ذرات م ي اندازه

منظـور بررسـي    بـه . شود رات موليبدنيت ميذ ي سازي مكانيكي بر اندازه الفع تأثيركه افزايش ميزان كربنات سديم درون مخلوط سبب كاهش 
ها انجام شد  بر روي نمونهگراد بر دقيقه  سانتي ي درجه 20و  15، 10دهي خطي  تزمان  با سه نرخ حرار هم اليز حرارتيآزمون آن ء،فرايند احيا

نتايج حاصل از آزمـون آنـاليز   . شود مي ءكه افزايش كربنات سديم بيش از مقدار استوكيومتري سبب افزايش دماي واكنش احياشد و مشخص 
با افـزايش ميـزان كربنـات     ءواكنش احياسازي  فعالكه انرژي يده شد دسه روش سينتيكي فريدمن، كسينجر، و اوزاوا تحليل شد و  هحرارتي ب

  . يابد سديم افزايش مي
  .سازي مكانيكي الفع ،كربنات سديم ،سينتيك ،احياي كربوترمي ،موليبدنيت كليدي هاي واژه

  
The Effects of Mechanical Activation and Sodium Carbonate on Kinetics of Carbothermic 

Reduction of Molybdenite  
 

K. Sheybani         M.H. Abbasi          M. shamanian 
  

Abstract  In this research, kinetics of carbothermic reduction of molybdenite in the presence of  different 
amounts of sodium carbonate has been studied. Mixed powders consisting of molybdenite, graphite and 
sodium carbonate with three mole-ratios of 1:4:2,1:4:3 and 1:4:4 were mechanically activated for 40 
hours. The results of  X-ray diffraction on activated samples showed that no reaction occurrs in different 
samples during milling. The effect of mechanical activation on reduction of molybdenite particle size in 
three mixtures having different amounts of sodium carbonate was investigated by the Williamson-Hall 
method. The results indicated that the grain size of molybdenite increases with increasing the amount of 
sodium carbonate in different samples. To study the kinetics of carbothermic reduction of molybdenite in 
the presence of different amounts of sodium carbonate, simultaneous thermal analysis (STA) with heating 
rates of 10, 15 and 20 0C/min was carried out on activated samples. The results were evaluated using the 
Friedman, Kissinger and Ozawa approaches and it was found that the temperature and activation energy 
of molybdenite carbothermic reduction in the presence of sodium carbonate increase with an increase in 
the amount of sodium carbonate in different samples. 
 
Key Word  Molybdenite, Carbothermic reduction, Kinetics, Sodium Carbonate, Mechanical activation. 
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  مقدمه
ــدن    ــه  ،و آلياژهــاي آنموليب ــزي از جمل ــواد فل م

كه در صنايع مختلـف نظيـر صـنايع    هستند ارزشمندي 
ــرژي هســته  ــولاد، ان اي و صــنايع شــيميايي، صــنايع ف

 ـالكتريكي كاربردهاي وسيعي دار بـع  من ،موليبـدنيت . دن
شمار استحصال موليبدن بهكاني براي ترين اصلي و مهم

 ـبا توجـه بـه اهم  . آيدمي ت موليبـدن و آلياژهـاي آن،   ي
ينـدهاي  ابهبـود فر منظـور  بـه مطالعه و بررسـي  همواره 

  .استحصال و توليد اين فلز مورد توجه بوده است
هاي صنعتي و آزمايشگاهي متعددي در بين روش  

 نسـانتره موليبـدنيت  كه بـراي استحصـال موليبـدن از كُ   
)MoS2( ــد ــود دارنـ ــويه ، وجـ ) Roasting(روش تشـ

 ي، پــس از تشــويهايــن روشدر . اســتن تــري مرســوم
وجود آمده، احيـاي  هسازي اكسيد بموليبدنيت و خالص

توليـد موليبـدن   بـراي  توسـط هيـدروژن    اكسيد خالص
متعـددي از   هـاي عيـب  ،ايـن روش . ]1[ شودانجام مي

دليـل توليـد و پخـش    جمله آلودگي زيست محيطي بـه 
SO2 ،شـويه در  دليل طولاني بودن زمان تبالا به يهزينه
ار دليـل فـرّ  اي و هدر رفتن موليبـدن بـه   هاي طبقهكوره

 ،همـين دليـل  به. ]2-4[ دارد ،اكسيدي هايبودن تركيب
مورد توجـه   موليبدنيت احياي كربوترمي 1993در سال 

از  ،احياي مستقيم موليبدنيت توسط كـربن . قرار گرفت
زيرا ثابـت تعـادل   يست، سر نرموديناميكي مينقطه نظر ت

و انجـام واكـنش بـه دمـاي     اسـت  واكنش كوچك اين 
، استفاده از عواملي رواز اين. ]5[ بسيار بالايي نياز دارد

را تقويت كننـد،  احيا  يترموديناميك هايكه بتوانند جنبه
استفاده از مواد جاذب گوگرد، يكـي   .ه استمطرح شد

اسـتفاده از مـواد جـاذب     ،در واقع. است از اين عوامل
بـراي  شـرح زيـر   بـه نـد دو پيامـد مثبـت    تواگوگرد مي

  :]7و6[  واكنش احياي مستقيم موليبدنيت داشته باشد
و جلوگيري از آلـودگي   SO2غلبه بر مشكل انتشار  -1

  توجه به جذب گوگردمحيط با 
 ـ افزايش ثابت تعادل واكنش -2 شـرايط   ا كـردن  و مهي

  ترموديناميكي انجام واكنش احيا
عوامـل  ات كلسـيم  و كربن ـ) آهـك (اكسيد كلسيم   

اسـتفاده از   ،در واقـع . آينـد حساب ميبه جاذب گوگرد
واكنش احياي كربـوترمي  تا دهد آهك اين امكان را مي

 C 1300° كه از لحاظ ترمودينـاميكي در دماهـاي زيـر   
 CaMoO4بـا تشـكيل فـاز ميـاني      امكان پـذير نيسـت،  

كلي واكـنش احيـاي    يمعادله. ]8-11[ شودپذير  انجام
شـكل زيـر   بـه موليبدنيت در حضـور آهـك    كربوترمي

  :است
)1(         MoS2+2C+2CaO =Mo +2CaS +2 CO(g)                        
  

وند و همكـاران  در تحقيق ديگري كه توسط بيرال  
جـاذب   يعنوان مـاده ، اكسيد منيزيم بهه استانجام شد

احياي كربوترمي موليبدنيت استفاده  موضوعگوگرد در 
كـه   ه اسـت مشـخص شـد   ،در اين تحقيـق . شده است

احياي كربوترمي موليبدنيت در حضـور اكسـيد منيـزيم    
يند احيا با تشكيل فازهاي ميـاني  او فراست پذير امكان

MgMoO4  وMoO2   اكسـيد موليبـدن و   . رودمـي پيش
احيـا  ي بعـدي  در مرحلـه  ،موليبدات منيزيم توليد شده

بـه مخلـوط    نوكسيد كـربن توسط گاز مMo  ،Mo2C  و
MgS احياي كربـوترمي  براي  .]13و12[ شودتبديل مي

از  عمـدتاً  ،حضور عوامل جاذب گـوگرد  موليبدنيت در
آن و هـاي  آهـك و تركيـب  انند عوامل جاذب گوگرد م

اكسيد منيزيم استفاده شده است و ساير عوامل جـاذب  
 ،هـاي فلـزات قليـايي   بناتگوگرد از جمله اكسيد و كر

 .انـد نشـده استفاده منظور احياي كربوترمي موليبدنيت  به
با مطالعـه و بررسـي سـولفيد فلـزات ديگـر از جملـه       

است كه احياي كربـوترمي  شده مشخص  ،سولفيد روي
اين سولفيدها در حضور كربنات فلـزات قليـايي نظيـر    

و جـذب  اسـت  پـذير  خـوبي امكـان  بـه  ،كربنات سديم
-16[ گيـرد مـي خوبي صـورت  توسط سديم بهگوگرد 

واكنش احياي كربوترمي سولفيد روي در حضـور   .]14
  :استشكل زير به ،كربنات سديم

  
)2 (ZnS(S)+2C(S)+Na2CO3(S) =Zn +Na2S+3CO(g)                          

است كه احيـاي  ، مشخص )2(با توجه به واكنش   
در حضـور   ،كربوترمي سولفيدها از جمله سولفيد روي
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عنـوان عامـل   و سديم بهاست پذير كربنات سديم امكان
جذب گـوگرد، باعـث جـذب گـوگرد و     مناسبي براي 

تـوان  مـي  ،طور مشابههب .شودميتشكيل سولفيد سديم 
واكنش احياي كربوترمي موليبدنيت در حضور كربنـات  

  :زير نوشت صورتهسديم را ب
                                        

MoS2+4C+2Na2CO3=Mo+2Na2S+6CO(g) )3     (
                                                                   

ترين مشكلي كه در واكنش احياي كربـوترمي  مهم  
، وجود داردعوامل جاذب گوگرد  موليبدنيت در حضور

. است C 1300° ن واكنش در دماهاي زيرايم كرعت س
سينتيك واكنش احياي بر د نتواناز جمله عواملي كه مي

كربوترمي موليبدنيت در حضور عوامل جـاذب گـوگرد   
منظور ايجـاد  به( سازي مكانيكياليند فعاد، فرنباشمؤثر 

ال و انرژي دروني بالا بـراي بـالا   ذرات ريز با سطح فع
و نوع عامل جاذب  و ميزان )انجام واكنشسرعت بردن 

از  ،در ايـن پـژوهش   .]17[ دنباش ـگوگرد مصـرفي مـي  
جـاذب گـوگرد اسـتفاده     يعنوان مادهكربنات سديم به

 ـ هـم  تـأثير شده است و  سـازي مكـانيكي و   الزمـان فع
كربنــات ســديم مصــرفي بــر ســينتيك احيــاي  مقــادير

كربــوترمي موليبــدنيت در حضــور ايــن عامــل جــاذب 
  . استده شگوگرد بررسي 

  
 تحقيقروش 

از پـودر موليبـدنيت بـا خلـوص      ،در اين تحقيـق   
آلمـان، گرافيـت بـا    مرك  درصد محصول شركت 9/99

و كــم يــونيدرصــد محصــول شــركت  9/99خلــوص 
 درصد محصول شركت 9/99كربنات سديم با خلوص 

  .آلمان استفاده شده استمرك 
با سـه نسـبت    Na2CO3و  MoS2  ،C هايمخلوط  
بـراي  . ه شدتهي 4:  4:  1و   3:  4:  1،   2:  4: 1مولي 

نـوع   ايگلولـه  ياز آسيا ،هاسازي نمونهالفع اي  ارهسـي
 300سـرعت حركـت   آلمان، با رِستك  ساخت شركت
و  1بـه   15برابر با ت گلوله به پودر و نسبدور بر دقيقه 

 ـ ي شدهم سخت وهاي فولادي كر گلوله هضد سـايش ب

 ـ. ستفاده شدامتر ميلي 20قطر  ـعملي  سـازي در  الات فع
تـأثير  براي بررسي  .ساعت انجام گرفت 40ت زمان مد
هاي موليبـدنيت در   دانه يسازي مكانيكي بر اندازهالفع

از روش  ،ها و بررسي كـرنش شـبكه  از مخلوطيك هر 
 و X-pertافزارهـــاي  هـــال و از نـــرم -ســـونويليـــام

ــيگماپلات ا ــدس ــتفاده ش ــتگاه  .س ــكپ ميكراز دس وس
 يرفولوژي و اندازهبررسي مبراي الكتروني روبشي نيز 

منظـور  بـه  .شدسازي استفاده الذرات قبل و بعد از  فع
 ،دما بر روي مخلوط پودريانجام آناليز حرارتي غير هم
. اسـتفاده شـد  ) STA( زماناز دستگاه آناليز حرارتي هم

خلـوص بـالا و بـا    بـا  آرگـون   ها در محيط گـاز ونآزم
گراد سانتي يهدرج 20و  15،  10ايش گرمهاي تسرع

 هـا تقريبـاً  تمـام نمونـه   يهوزن اولي. انجام شدبر دقيقه 
 ،فازشناسيهاي ونآزم. گرم انتخاب شدميلي 30با برابر 

-Philips Xايكـس مـدل   پراش پرتوي كمك دستگاه به

pert  روبش با سرعتS-1 05/0 ررسي براي ب. انجام شد
هاي فريدمن، كسـينجر و   ، از روشءاحيافرايند سينتيك 

  .شداوزاوا استفاده 
  

  نتايج و بحث
در  -  سازي شدهالهاي فعبررسي ساختاري نمونه

ايكس مربوط به  يالگوهاي پراش پرتو ،)1(شكل 
مخلوط پودري موليبدنيت، گرافيت و كربنات سديم  با 

كه   4:  4:  1و   3:  4:  1،   2:  4: 1هاي مولي نسبت
نشان داده شده  ،اندساعت آسياكاري شده 40ت مدبه

ي ايكس در نمونه يبررسي الگوهاي پراش پرتو. است
سازي نشده و نمونهالفعسازي شده با نسبتالهاي فع

هاي مختلف كربنات سديم، نشان داد كه با افزايش 
40سازي مكانيكي تا الميزان كربنات سديم و انجام فع 

دي در الگوي پراش مشاهده نميساعت، هيچ فاز جدي
هيچ واكنش شيميايي يا تغيير فازي  ،بيان ديگره، بشود
آسيا انجام نشده  ييند آسياكاري درون محفظهافردر 
مي ديده پراش الگوهاي در كه مشهودي ينكته. است

سازي مكانيكي در الشود اين است كه با انجام فع
ت كاهش و هاي موليبدني ت پيكها، شد تمامي نمونه
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پهن و ارتفاع كاهش. يافته استها افزايش  پهناي آن
 كرنش افزايش و ها دانه ريزشدن دليلبه ،هاپيك شدگي

  .]18[ استرخ داده  شبكه
  

  

  
 40با  3: 4: 1مخلوط ) پسازي، الساعت فع 40با  2:  4:  1مخلوط ) ، بنشده سازيالفع ينمونه) الف؛ ايكس يالگوي پراش پرتو 1شكل 

40با  4:  4:  1مخلوط ) و ت سازيالساعت فع سازيالساعت فع  
  

  

  
 

 4: 1مخلوط ) پسازي، الساعت فع 40با  2:  4:  1مخلوط ) ، بنشده سازيالفع) الف ؛پ الكتروني روبشيميكروسكُ هايتصوير 2شكل 
  سازيالساعت فع 40با  4:  4:  1مخلوط ) و ت سازيالساعت فع 40با  3:



  57  نشريه مهندسي متالورژي و مواد
 

 
 

، تصويرهاي ميكروسكُپ الكترونـي روبشـي   )2(شكل 
هـاي   و نمونـه ) الف(مربوط به مخلوط آسياكاري نشده 

ساعت با درصدهاي مختلفي  40مدت آسياكاري شده به
برابـر را نشـان    500نمـايي  از كربنات سديم در بـزرگ 

شـود، بـا انجـام     طـور كـه ملاحظـه مـي    همـان . دهد مي
ي مختلـف كربنـات   هـاي بـا درصـدها   آسياكاري نمونه

ساعت، خردشدگي ذرات پودر و افـزايش   40سديم تا 
بـا افـزايش ميـزان    . هـا رخ داده اسـت  ي آنسطح ويژه

كربنات سديم، اگر چه خرد شدن ذرات هم اتفّاق افتاده 
ي غالـب تجمـع ذرات خـرد شـده و     است، ولي پديده
گونه كه در تصويرهاي همان. باشدها ميتشكيل كلوخه

شود، با افزايش ميـزان  مشاهده مي) ت -2(و ) پ -2(
ديگـر فـرو    اي در يـك كربنات سديم، ذرات تـا انـدازه  

در واقع، ذرات كربنات سديم و گرافيت بـا در  . اند رفته
بر گرفتن ذرات موليبدنيت، بـه ايجـاد سـاختار مركـب     

در ادامه، با افزايش نسبت مولي كربنات . اند كمك كرده
شدت در هم درگير رات بهشود كه ذسديم، مشاهده مي

هـاي تشـكيل شـده در ايـن     ي كلوخـه اند و اندازهشده
  .تر شده استحالت بزرگ

  
موليبـدنيت در  بلـوري  هـاي   دانه ي اندازه ي محاسبه
 بـا . مختلف كربنات سـديم  هايهاي با نسبت مخلوط
 پـراش  الگـوي  و هـال  -سـون ي ويليامرابطه از استفاده

 پودر ذرات كرنش و دانه يهانداز توانميايكس، پرتوي 

 هـال  -سـون ويليـام ي رابطه .آورد دستهب را شده آسيا

  :باشدمي زيرشكل  به
)4(                             Β cosθ=0.9λ/d +2ε sin θ   

اندازه dايكس، پرتوي طول موج  λ ،ر اين رابطهد  
بر حسـب  ( آن ارتفاع ينيمه در پيك پهناي Βدانه و  ي

 نوع از كه طورهمان .باشدمي براگ يزاويه θ و) راديان

 بر Βcosθ به مربوط هايداده اگر ،است مشخص معادله
 يپـراش پرتـو   الگـوي  در پيك چند براي sinθحسب 

تغييـرات   شـود،  رسـم  مختلـف هـاي  ويـه زا ايكـس در 
 عرض و كرنش آن شيبو  صورت خطي خواهد بود به

 ياندازه تعيين ايبر. خواهد بود دانه ياندازه آن مبداء از

 ارتفاع ينيمه در پيك پهناي داشتن ،داخلي كرنش و دانه

 در خطا حذف و تدقّ بالا بردن منظوربه .است لازمآن 

 كـه سـيگماپلات   افزارنرم از ها، پيك پهناي گيرياندازه

 ،استآن  و برازش نمودار رسم براي پيشرفته يافزارنرم
  .استفاده شد

 ـ يرتأثبررسي براي ابتدا    سـازي مكـانيكي بـر    الفع
هـاي موليبـدنيت در يـك نسـبت ثابـت از      دانه ياندازه

موليبدنيت، گرافيت و  هايكربنات سديم، مخلوط پودر
، 10هـاي  ت زمـان مدبه 2: 4: 1كربنات سديم با نسبت 

ــد  40و  20 ــياكاري ش ــاعت آس ــودار . س ــرات       نم تغيي
Βcosθ حسب  برsinθ هـاي   هـاي بـا زمـان   براي نمونه

ــ ــدازهشــد ســازي رســم المختلــف فع ــه يو ان  يدان
 ـعامل موليبدنيت، كرنش شبكه و  سـازي الفع )ε/d ( در

 ،نتايج اين محاسـبات . ندهاي مختلف محاسبه شدزمان
  .اندقابل مشاهده )1(در جدول 

، شـود اهده مـي مش ـ) 1(جـدول  در طور كه همان  
سازي بر روي مخلوط پودري در يك نسبتالانجام فع 

 ـ هـاي  دانـه  يه سـبب كـاهش انـدازه   ثابت از مواد اولي
. شـده اسـت  آن در موليبدنيت و افزايش كرنش شـبكه  

ميزان كربنـات سـديم، سـه مخلـوط      تأثيربراي بررسي 
ــا     ــديم ب ــات س ــت و كربن ــدنيت، گرافي ــودري موليب پ

 40ت مـد به ،هاي مولي مختلف از كربنات سديم نسبت
زان كربنـات سـديم   مي ـ تأثيرو  ندسازي شدالساعت فع

هـاي موليبـدنيت    دانـه  يشدن و كـاهش انـدازه  البر فع
نتايج محاسبات مربوط به اين سـه نسـبت   . شدمشاهده 

نسـبت   يبـا مقايسـه  . آمده اسـت  )2(در جدول  ،مولي
جدول در سازي شده الهاي فعكربنات سديم در نمونه

انـد، در  كه هر سه به يـك ميـزان آسـياكاري شـده     )2(
 ي م كه با افزايش ميـزان كربنـات سـديم، انـدازه    يابي مي
سازي كـاهش   الفععامل هاي موليبدنيت افزايش و  دانه

ميزان كربنات سديم بـر   تأثير ،)3(شكل در . يافته است
سازي  الساعت فع 40از پس موليبدنيت  ي دانه ي اندازه
كه چرا با افزايش  توجيه اينبراي . داده شده استنشان 

 ـ تأثيرسديم از  ميزان كربنات سـازي مكـانيكي بـر     الفع
، شـده اسـت  هاي موليبدنيت كاسته  دانه ي كاهش اندازه
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. آهك و كربنـات سـديم پرداخـت    ي توان به مقايسه مي
عنـوان دو   بين آهك و كربنـات سـديم بـه    ي در مقايسه

دليل استحكام بسيار بالاي  عامل جاذب گوگرد، آهك به
 ـس ـ 100ي پس از حتّ ،بلوري ي شبكه سـازي   الاعت فع
هـاي مربـوط بـه الگـوي      گونه تغييري در پيك هيچهم 

 ،بنـابراين . ]9[ دهـد  خود بروز نميايكس  يپراش پرتو
حضور آهك در مخلوط موليبدنيت، گرافيـت و آهـك   
در مقايسه بـا كربنـات سـديم در مخلـوط موليبـدنيت،      

ت موجـب  شـد  توانـد بـه   گرافيت و كربنات سديم، مي
 ،در واقـع . سـازي موليبـدنيت شـود    الفععامل افزايش 

سخت و متراكم و با سختي بسيار  ي آهك با يك شبكه

ينـد آسـياكاري   اعنوان يـك عامـل سـاينده در فر    به ،بالا
كـه كربنـات سـديم و گرافيـت      در حـالي  ،كند عمل مي

عنـوان يـك عامـل     بـه  ،تـر  دليل استحكام بسيار پايين به
سـايش   تأثيرز كه مانع ا طوري هب ،كند عمل ميكار  انرو

افزايش ميـزان   ،بنابراين. شود سازي مكانيكي مي البر فع
 ،بلـوري  ي تـر شـبكه   دليل استحكام كم كربنات سديم به

سـازي مكـانيكي بـر     الفع تأثيرم شدن تواند باعث ك مي
 ،بـه عبـارت ديگـر   . هاي موليبـدنيت شـود   دانه ي اندازه

 ـ  يت شـوندگي موليبـدن   الآهك اثر افزايشي بر ميـزان فع
شوندگي  الت فعاز شدكه كربنات سديم  در حالي ،دارد

  .كاهد موليبدنيت مي
  

  سازي الموليبدنيت با افزايش زمان فع ي دانه ي كرنش و اندازهي  مقايسه 1جدول 
سازي الزمان فع

  )ساعت(
بلوري  يدانه ياندازه

  )نانومتر، d(موليبدنيت 
  كرنش شبكه

)ε ،درصد(  
  سازي الفععامل 

(ε/d) 

  0035/0  35/0 99 صفر
10 92 38/0  0041/0  
20 70 4/0  0057/0  
40 55 43/0  0078/0  

 
  هاي مختلف كربنات سديم هاي با نسبت كرنش در نمونهميزان موليبدنيت و  ي دانه ي اندازه ي مقايسه 2جدول 

: گرافيت: نسبت موليبدنيت
  كربنات سديم

بلوري  يدانه ياندازه
  )ترنانوم، d(موليبدنيت 

  كرنش شبكه
)ε ،درصد(  

  سازي الفععامل 
(ε/d)  

  016/0  87/0  53  سازيالساعت فع 40و  2:  4:  1
  012/0  8/0  63  سازيالساعت فع 40و  3:  4:  1
  01/0  8/0  77  سازيالساعت فع 40و  4:  4:  1

  

 
 سازي الساعت فع 40از پس يبدنيت مول ي دانه ي نسبت مولي كربنات سديم به موليبدنيت بر اندازه تأثير  3شكل [
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  احياء
شدن  السازي مكانيكي بر فعالفع تأثيربا توجه به   
ــه ــدنيت   دان ــاي موليب ــدول (ه ــوط  ))1(ج ــه مخل ، س

موليبدنيت، گرافيـت و كربنـات سـديم بـا درصـدهاي      
سـاعت آسـياكاري    40ت مـد مختلف كربنات سديم به

بـوترمي  بررسي احيـاي كر منظور ند و پس از آن، بهشد
هـاي مـولي مختلـف از كربنـات     نسـبت بـا  موليبدنيت 

با سه نسبت مولي  Na2CO3و  MoS2 ،Cسديم، مخلوط 
 40ت مـد كه هر سـه بـه    4: 4: 1و  3: 4 : 1، 2 : 4 : 1

از دماي محيط تا دمـاي ندسازي شده بودالساعت فع ، 
°C 1200  گاز آرگون بـا اسـتفاده از دسـتگاه    محيط در

و  15، 10دهـي  زمان با نـرخ حـرارت  مآناليز حرارتي ه
در شـكل  . ندشـد گـرم  گراد بر دقيقه سانتي يدرجه 20

مربـوط  ) DTA( نمودارهاي آناليز حرارتي افتراقي ،)4(
  C/min 10°دهـي  به سه مخلوط پودري با نرخ حرارت

نتـايج نشـاده داده شـده در    با توجه . اندنشان داده شده
سديم بـيش   مشخص است كه حضور كربنات ،4شكل 

از مقدار استوكيومتري سـبب افـزايش دمـاي شـروع و     
توانـد ناشـي    ميرفتار اين  .شده است پايان واكنش احيا
  :باشدشرح زير بهاز دو عامل مهم 

 ــ -1 ســازي البــا توجــه بــه محاســبات مربــوط بــه فع
كه افزايش كربنات سـديم درون  مشاهده شد  ،مكانيكي
است وليبدنيت داشته سازي مالمنفي بر فع تأثيرمخلوط 

ينـد  اهاي موليبـدنيت حـين فر  دانه يو از كاهش اندازه
بـا افـزايش    ،بنـابراين . كرده اسـت آسياكاري جلوگيري 

دماي  ،ميزان كربنات سديم بيش از مقدار استوكيومتري
  .يابدافزايش مي ءواكنش احيا

در مورد آهك و كربنات كلسـيم   تحقيق انجام شده  -2
با افزايش ميـزان آهـك و كربنـات    ه دهد كنشان مينيز 

ســرعت انجــام  ،كلســيم بــيش از ميــزان اســتوكيومتري
دليلـي كـه   . يابـد واكنش كاهش و دماي آن افزايش مـي 

ند اين است كه افزايش اهمحققان در اين مورد ذكر كرد
عامل جاذب گوگرد بيش از مقدار استوكيومتري سـبب  

رات كـربن و ذ  يكننـده  ءكاهش تماس بين ذرات احيا
تواند دماي انجـام واكـنش    ميو اين  شود موليبدنيت مي

  .]7[را افزايش و سرعت آن را كاهش دهد 
  

 ـ  ءبررسي سينتيك احيا ي از در حضور مقـادير مختلف
 يهاي بدون مـدل در محاسـبه  روش - كربنات سديم

ســينتيكي بــر ايــن اســاس اســتوار هســتند كــه عوامــل 
غييـري  تايش واكـنش بـا تغييـر سـرعت گرم ـ    سازوكار 

معيني از با اين فرض، سرعت واكنش در كسر . كند نمي
در اغلـب  . تابع دمـا خواهـد بـود   تنها پيشرفت واكنش 

در محاسـبات سـينتيكي    αاز عامل كسر تبـديل   ،موارد
عامـل  اين . شودهاي در حالت جامد استفاده ميواكنش
  :شود محاسبه ميزير  ي رابطهبا مطابق 

)5(                            /(W0 –Wf)  α =( W0 –Wt)                        
  

نمونـه،   يهترتيب وزن اوليبه Wfو  W0  ،Wtآن، كه در 
. باشـد  و وزن نهـايي نمونـه مـي    tوزن نمونه در زمـان  

سب دمـا  بر ح ءكسر انجام واكنش احياتغييرات نمودار 
با سه نسـبت مـولي مختلـف از كربنـات      ايبراي نمونه

 )5(در شـكل   ،0C/min 20دهـي   سديم با نرخ حرارت
شـكل، مشـخص   اين با توجه به . نشان داده شده است

ــز  ــه اف ــدار  ودن اســت ك ــيش از مق ــديم ب ــات س كربن
استوكيومتري به مخلوط پودري سـبب افـزايش دمـاي    

افزون بـر ايـن،   . شده است ءشروع و پايان واكنش احيا
با رسم نمودار كسر انجام واكنش بر حسب دما در سـه  

كـه   شودميدهي براي هر نمونه، مشخص نرخ حرارت
ــه     ــه ب ــا توج ــنش ب ــام واك ــر انج ــرات كس ــد تغيي رون

گراد  سانتي يدرجه 20و  15،  10ايش هاي گرم سرعت
توان نتيجـه   مي ،بنابراين. ديگر استمشابه يك ،بر دقيقه

يشـرفت  معينـي از پ رعت واكنش در كسـر  گرفت كه س
 ،با توجه به اين موضوع. تابع دما بوده استتنها واكنش 

هـا  هاي بدون مـدل بـراي ايـن نمونـه     استفاده از روش
  .استصحيح 
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  با نرخ شدهسازي الساعت فع 40هاي مختلف كربنات سديم و با نسبت يهانمونهمربوط به نمودار آناليز حرارتي افتراقي   4شكل 

 0C/min 10دهي حرارت
  

 

  هاي مختلف كربنات سديمكسر انجام واكنش مخلوط پودري با نسبتتغييرات نمودار   5شكل 

  
كـه   مدل كسر تبـديل برابـر  . روش بدون مدل فريدمن

 ي رابطـه بـا  ، مطـابق  پيشنهاد شده است فريدمنتوسط 
  :زير است

)6(         ] – (E /RT )α Ln[β(dα/dT)α] =Ln[A.f(α)   
  

ايش هـاي گرم ـ در اين روش، آزمايش در سرعت  
مقــادير  در dα/dTو مقــدار شــود مــيمتفــاوت انجــام 

ــا رســم نمودارهــاي . شــودمحاســبه مــي αمختلــف  ب
ln[β(dα/dT)α]  1بر حسب/T  مقـدار ثابـت   ازاي بـهα ،

ــي ــهم ــوان ب ــادير ت ــادگي مق ــه Eαس ــت آوردرا ب . دس

براي واكـنش   T/1بر حسب  Ln[β(dα/dT)α]نمودارهاي 
احيــاي كربــوترمي موليبــدنيت در حضــور ســه مقــدار 

و شد رسم  αمقادير مختلف مختلف كربنات سديم در 
ايـن شـرايط   در  ءواكنش احياسازي فعالمقادير انرژي 
نتايج اين محاسبات براي سه نسبت مـولي  . محاسبه شد

ــات ســديم  ــت و كربن ــدنيت، گرافي در  ،مختلــف موليب
 جـدول در ايـن  طـور كـه   همان. آمده است )3(جدول 

 ءواكنش احياسازي  فعال، مقادير انرژي شودمشاهده مي
 در هـر مخلـوط، تقريبـاً    8/0تا  2/0بين  αمقادير براي 

فعـال با توجه به مقادير انرژي  ،بنابراين. دنباشثابت مي
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ثابت مانده اسـت   أتقريب α يكه در يك محدودهسازي 
نـاليز حرارتـي در شـكل    با توجه به نمودارهاي آنيز، و 
توان نتيجه گرفت كه با افزايش ميـزان كربنـات   مي، )5(

واكـنش ثابـت   سـازوكار  هاي پودري، سديم در مخلوط
و دماي واكـنش سازي  فعالو تنها مقادير انرژي ماند مي

انـرژي  تغييرات نمودار  ،)6( در شكل. دنكنها تغيير مي
يم بـه  بر حسب نسبت مـولي كربنـات سـد   سازي فعال

 ـ 40هاي با موليبدنيت براي مخلوط سـازي  الساعت فع
مشخص ، شكلنتايج اين با توجه . نشان داده شده است

واكـنش احيـاي كربـوترمي    سازي فعالاست كه انرژي 
موليبدنيت در حضور كربنات سديم بـا افـزايش ميـزان    

عبـارت ديگـر، بـا    به. كربنات سديم افزايش يافته است
، انـرژي  4بـه   2ات سديم از نسـبت  افزايش ميزان كربن

بـه   kJ/mol 150 حـدود از  ءواكـنش احيـا  سـازي  فعال
kJ/mol 327 كه با توجه به اين. افزايش پيدا كرده است
سـاعت   40بـا  سازي در هر سه نمونه برابـر  الزمان فع

 ـفعالت افزايش انرژي بوده است، علّ ا افـزايش  سازي ب
ميـزان   تـأثير امـل  عبـه  توان  مقدار كربنات سديم را مي

نسـبت  هاي موليبدنيت ال شدن دانهكربنات سديم بر فع
ان كربنـات  ميـز چـون بـا افـزايش     ،عبارت ديگربه. داد

سـازي مكـانيكي   الفع تأثيرسديم در مخلوط پودري از 
هـاي موليبـدنيت كاسـته شـده و      دانه يبر كاهش اندازه

سـازي  انـرژي فعـال  دماي واكنش افزايش يافته اسـت،  
با افزايش مقدار كربنات سديم افزايش كنش احياء نيز وا

  .يافته است

  
  هاي مختلف كربنات سديمدر نسبتسازي فعالمقادير انرژي   3جدول 

  با استفاده از روش فريدمندست آمده به 
9/0 8/0 6/0 4/0 3/0 25/0 2/0 1/0  α 

198  160  136  138  149  153  198  231  E1:4:2 (kJ/mol)  
311 265 260 258 266 263 286  334  E1:4:3 (kJ/mol)  
360  346  340  326  339  334  336  351  E1:4:4 (kJ/mol)  

  
  

  
  

 بر حسب نسبت مولي كربنات سديمسازي فعالانرژي تغييرات نمودار   6شكل 

 سازيالساعت فع 40هاي با به موليبدنيت براي مخلوط 
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ــدون مــدل كســينجر روش ديگــري كــه در  . روش ب
شـود، روش كسـينجر   دمـا اسـتفاده مـي   غير هـم يل تحل
ــي ــد م ــن روش. باش ــبه  ،در اي ــراي محاس ــرژي ب ي ان
  :شوداستفاده مي )7( ياز معادلهسازي  فعال

)7(                          Ln(βi / T
2
m ) =C – (E/RTm)   

 ايشهاي گرمبا سرعت DTAنمودارهاي با تعيين   
تــوان انــرژي مــي، )7(ي كمــك معادلــهو بــه مختلــف

. ]19[ كـرد محاسـبه   ءرا براي واكـنش احيـا  سازي  فعال
Ln(βi/Tتغييرات نمودارهاي 

2
m)  1بر حسب/Tm   بـراي

واكنش احياي كربوترمي موليبدنيت در حضور  مقـادير  
با توجـه بـه شـيب    . شدسم كربنات سديم راز  يمختلف

 ءواكـنش احيـا  سـازي   فعال، مقادير انرژي اين نمودارها
روش فريدمن، روند منظمي را طـي كـرده   با ق نيز مطاب
مقـادير  ايـن  و با افزايش ميـزان كربنـات سـديم،    است 

بــراي ســازي  فعــالمقــادير انــرژي . انــد هافــزايش يافتــ
برابـر   ترتيـب  به ،4: 4:  1و 3:  4: 1، 2: 4: 1هاي  نسبت

دست آمـد كـه    كيلوژول بر مول به 333و  252، 151با 
دست آمده از روش فريـدمن   هادير ببسيار نزديك به مق

  .باشند مي
  

ــدون مــدل اوزاوا از تقريــب  ،روشايــن در . روش ب
در يـك  سازي  فعالانرژي  ي براي محاسبه )8( ي معادله

   :شود كسر تبديل مشخص استفاده مي
)8  (                             Ln (βi ) = C – (Eα /RT)  
را بـا    Eαير تـوان مقـاد   آساني مـي  به ،كمك اين رابطه به

 T/1بـر حسـب    Ln (βi )تغييرات توجه به نمودارهاي 
شيب هر خـط  . كردتعيين  αاز  يمقدار مشخصازاي  به

 Ln (βi )تغييرات نمودار  .]20[ باشد مي -E / R بابرابر 
و براي سه مقدار مختلف كربنات سديم  T/1بر حسب 

هاي مختلف رسم و  انجام واكنشمعيني از كسر ازاي  به
مقــادير در  ءواكــنش احيــاسـازي   فعــالادير انــرژي مق ـ

نتايج حاصل از روش اوزاوا نيز . محاسبه شد αمختلف 
را بـا افـزايش    ءواكنش احيـا سازي  فعالافزايش انرژي 

ديگر  ي نكته. كند ميييد أخوبي ت ميزان كربنات سديم به

در سـازي   فعـال نزديك بودن مقادير انـرژي   ،توجه قابل
ــا دو  ــن روش ب ــاي ــدمن و كســينجر( يروش قبل  )فري

سـازي   فعـال در روش اوزاوا نيز مقادير انرژي . باشد مي
 ي هاي مختلف كربنات سديم در محدوده نسبتازاي  به
α  ثابـت   ،ايـن نتـايج  . ثابت بـود  تقريباً ،8/0تا  2/0بين

واكنش با افزايش مقدار كربنات سديم را سازوكار بودن 
سـازي   فعـال ادير انرژي ، مق)4(در جدول . كند ييد ميأت

 كـه بـا  با نسبت مولي مختلف  يهاي براي مخلوط ءاحيا
دست  بهاستفاده از سه روش فريدمن، كسينجر و اوزاوا 

نتـايج  با توجه بـه  . اند ديگر مقايسه شده با يكاند،  آمده
، مشخص است كه مقادير )4(جدول نشاد داده شده در 

ه از سـه روش  با استفاددست آمده  سازي به فعالانرژي 
و در هـر سـه    نـد بسيار به هـم نزديك  ،براي هر تركيب

انـرژي بـا افـزايش مقـدار كربنـات سـديم       اين  ،روش
دست آمدن اين نتايج را  به هاي ليلد. افزايش يافته است

  :صورت زير بيان كرد توان به يم
پ الكترونـي  ميكروسكُ هايتصويردر طور كه  همان -1

يش ميزان كربنات سديم ، افزاشود اهده ميمش )2(شكل 
 كاريو كاهش انرژي آسـيا  ها كلوخهبا توجه به تشكيل 

سـازي   الفع تأثيرتواند از  مي ذرات،سازي  الفعمنظور  به
مكانيكي بر ذرات موليبدنيت  كاسته و سـبب بـالارفتن   

  .سازي شود فعالو انرژي  ءدماي واكنش احيا
فـت  تـوان گ  ميكربنات سديم و آهك،  ي با مقايسه -2

دليـل نداشـتن اسـتحكام كـافي      بـه كربنـات سـديم   كه 
عنوان يك عامل ساينده  يند آسياكاري بهاتواند در فر نمي

عنوان يك عامـل   گرافيت بهبه شبيه  ،بنابراين .عمل كند
 تأثيرموجب كاهش  ،و افزايش آنكند  ميكار عمل  روان
شود سازي مكانيكي بر موليبدنيت مي الفع.  
افـزايش  ام گرفتـه پيرامـون تـأثير    انج ـدر تحقيقات  -3

افـزايش  شده است كه آهك و كربنات كلسيم نيز ديده 
عامل جاذب گوگرد بيش از مقدار استوكيومتري سـبب  

  .شود و دماي واكنش ميسازي  فعالنرژي افزايش ا
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هاي با  در مخلوط ءاحياسازي  فعالمقادير انرژي   4جدول 
سه روش فريدمن، كسينجر مولي مختلف با استفاده از  هاي نسبت

  و اوزاوا

E1:4:4 
(kj/mol)  

E1:4:3 
(kj/mol) 

E1:4:2 
(kj/mol) 

  

 روش فريدمن 153 260  327
 روش كسينجر 151 252  333
 روش اوزاوا 146 260  335

  
در تحقيقاتي . جاذب گوگردمختلف عوامل  ي مقايسه

احياي كربوترمي موليبدنيت انجـام شـده    ي كه در زمينه
عنـوان عوامـل    از آهك و اكسيد منيزيم به تاًاست، عمد

هـا،   در ايـن پـژوهش  . جاذب گوگرد استفاده شده است
 20و  15، 10دهـي   بـا سـه نـرخ حـرارت     ءاحيافرايند 
گراد بر دقيقه و در نسبت اسـتوكيومتري   سانتي ي درجه

نتـايج ايـن    ،همـين دليـل   بـه . انجام شده اسـت از مواد 
پـژوهش حاضـر در   نتـايج  بـا   )5(در جدول تحقيقات 

مقايسه شده  )2: 4: 1(ه نسبت استوكيومتري از مواد اولي
مشخص  ،)5(جدول نتايج موجود در با توجه به . است

كربنات  ،جاذب گوگردمختلف است كه در بين عوامل 
 ،در واقـع . را داردسـازي   فعـال تـرين انـرژي    سديم كم
 تـري  تر، تمايل بيش اليت شيميايي بيشدليل فع سديم به

بـه واكـنش   تر سديم  تمايل بيش. به جذب گوگرد دارد
توانـد سـبب كـاهش دمـاي      مـي  ،با گوگرد و جذب آن

. شـود  ءواكنش احيـا سازي  فعالو انرژي  ءواكنش احيا
احيـاي  بر تواند  كه مياست عامل ديگري ترموديناميك 

مـؤثر  موليبدنيت در حضور اين عوامل جـاذب گـوگرد   
ابـت تعـادل و تغييـرات    مقـادير ث  ،)6(در جدول . باشد

احيـاي كربـوترمي   بـراي فراينـد   انرژي آزاد اسـتاندارد  
موليبدنيت در حضور اين سه عامل جـاذب گـوگرد در   

 .]21[ انـد  ديگـر مقايسـه شـده    با يـك  C 1200° دماي
، شـود  اهده مـي مش ـ )6(جـدول  در ايـن  طور كـه   همان

احياي كربوترمي موليبدنبت در حضور كربنـات سـديم   
دار ثابـت تعـادل را   ترين مق و بيش ΔG0ر اترين مقد كم
براي احياي موليبـدنيت در حضـور ايـن     ،بنابراين. دارد

نقطـه  از ي بـالاتري   عامل جاذب گوگرد، نيروي محركه
    .ترموديناميكي وجود داردنظر 

  
  جاذب گوگردمختلف احياي كربوترمي موليبدنيت در حضور عوامل سازي  فعالانرژي  ي مقايسه  5جدول 

  
ساعت( سازيالزمان فع(  

  صفر                  40
  نوع عامل جاذب گوگردء ، احياسازي  فعالانرژي 

250 498 E CaO (kJ/mol) 

290 425 E MgO (kJ/mol)  
149 220 E Na2CO3 (kJ/mol)  

  
  

  در حضور احياي كربوترمي موليبدنيت براي واكنش ثابت تعادل و تغييرات انرژي آزاد استاندارد   6جدول 
  C 1200° جاذب گوگرد در دمايمختلف عوامل 

ΔG0 (kJ/mol) ثابت تعادل)K( واكنش احياي كربوترمي موليبدنيت  
8/180- 106×57/2 MoS2+2C+2CaO =Mo+2CaS+2CO (g) 

7/12- 82/2 MoS2+2C+2MgO = Mo+2MgS+2CO(g)  
6/334- 1011×32/7 MoS2+4C+2Na2CO3 = Mo+2Na2S+6CO(g)  
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در سه مخلوط با  ءابي محصولات احيافازي
و براي تحليل  .هاي مختلف كربنات سديم نسبت

با توجه به نمودار آناليز  ءاحيافرايند بررسي محصولات 
هاي پودري موليبدنيت،  ، مخلوط)4(حرارتي شكل 

: 1، 2: 4: 1هاي مولي  كربنات سديم با نسبتو  گرافيت
سازي شده  الساعت فع 40ت مد كه به  4: 4: 1و  3: 4

 1200و  1200، 1100ترتيب تا دماهاي  بودند، به
طور  واكنش به ها دماهايي كه در آن( گراد يسانت ي درجه

 ي درجه 10دهي  با نرخ حرارت) ده استشكامل انجام 
تدريج گرم  بهآرگون محيط گاز بر دقيقه در  گراد سانتي
از محصولات  ء،پس از اتمام واكنش احيا. شدند

 يراش پرتوالذكر پ هاي مولي فوق ر نسبتدواكنش 
الگوي پراش محصولات  ،)7(شكل . ايكس گرفته شد

هاي مولي مختلف از كربنات سديم  نسبتازاي  به ءاحيا
اهده شكل مشدر اين طور كه  همان. دهد را نشان مي

احياي كربوترمي موليبدنيت در حضور كربنات شود،  مي
و سولفيد سديم  سديم منجر به تشكيل كاربيد موليبدن

توجه ديگر اين است كه با  قابل ي نكته. شده است
افزايش ميزان كربنات سديم، تغييري در نوع محصول 

با افزايش ميزان  ،ديگربيان  به. نهايي ايجاد نشده است
كربنات سديم بيش از مقدار استوكيومتري، هيچ واكنش 

 يجديد يا تغيير فاز جديدي در الگوي پراش پرتو
محصولات شده است و حصولات مشاهده نايكس م

. هستندهمان كاربيد موليبدن و سولفيد سديم  ءاحيا
خوبي صورت  جذب گوگرد توسط سديم به ،بنابراين

گرفته است و با افزايش ميزان كربنات سديم، محصول 
و تغييري در انده م همان كاربيد موليبدن باقي ءاحيا

اميك بررسي ترمودين. شود محصولات مشاهده نمي
واكنش احياي كربوترمي موليبدنيت در حضور كربنات 

كه با توجه به كند  ييد ميأسديم نيز اين موضوع را ت
مقادير ثابت تعادل و تغييرات انرژي آزاد استاندارد 

هاي احياي كربوترمي موليبدنيت،  مربوط به واكنش
تر بودن  دليل بزرگ احتمال تشكيل كاربيد موليبدن به

، بيش از احتمال ΔG0تر بودن مقدار  منفيثابت تعادل و 
تغييرات انرژي آزاد استاندارد . باشد تشكيل موليبدن مي

و ثابت تعادل واكنش احياي كربوترمي موليبدنيت در 
  . اند آمده )7(جدول 

  

  
  ؛هاي مولي مختلف از كربنات سديم در نسبت ءمحصولات احياپرتوي ايكس مربوط به الگوي پراش  7شكل 

 )4: 4: 1) و پ 3: 4: 1) ، ب2: 4: 1 )الف 

  مقادير ثابت تعادل و تغيير انرژي آزاد استاندارد واكنش احياي كربوترمي موليبدنيت در حضور كربنات سديم  7جدول 
(0C)ماد واكنش  ΔG0 (kJ/mol) (K)ثابت تعادل

2MoS2+9C+4Na2CO3=Mo2C+4Na2S+12CO(g) 

900 107×74/4 172-
1000 1014×81/4 8/357-  
1100 1020×05/5 2/544-  

 
 

MoS2+4C+2Na2CO3=Mo+2Na2S+6CO(g) 
 
 

900 102×19/3 22/56-  
1000 106×24/1 52/148-  
1100 109×5/1  26/241-  
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توليد كاربيد موليبدن و جداسازي آن از سولفيد 
صورت  يابي به كاربيد موليبدن به دستبراي  –يم سد

كه سولفيد سديم در  هايي حلالتوان از تك جزئي، مي
از  ،در اين پژوهش. ها قابل حل است، استفاده كردآن

استفاده شد و  دو حلال آب داغ و اسيدكلريدريك
پس از انحلال . ندديگر مقايسه شد محصولات با يك
) سولفيد سديم و كاربيد موليبدن(ء محصولات احيا

صورت  ها، سولفيد سديم حل شد و به حلالاين درون 
صورت  كاربيد موليبدن بهكه  ، در حاليدمآمحلول در 

، الگوي )8(در شكل . رسوب و غير قابل حل باقي ماند
قبل از  ءمحصولات احيامربوط به ايكس  يپراش پرتو

گونه كه مشاهده  همان. انحلال نشان داده شده است
د موليبدن و شامل كاربي ءمحصولات احياشود،  مي

پيك اصلي ن، افزون بر اي. سولفيد سديم بوده است

وضوح قابل  به º9/38 = θ2ي  زاويهسولفيد سديم در 
ايكس  ي، الگوي پراش پرتو)9(شكل . تشخيص است

از انحلال درون آب داغ و پس  ءمحصولات احيا
 هاي شكل ي با مقايسه. دهد اسيدكلريدريك را نشان مي

از انحلال درون پس كه شود  ديده مي، )9(و شكل  )8(
هاي مربوط به سولفيد  دريك، پيكآب داغ و اسيدكلري
 و پيك اصلي سولفيد سديم در اند سديم حذف شده

وجود  )9(در شكل  ))8(شكل ( º9/38  =θ2ي  زاويه
مربوط الگوهاي پراش  ي با مقايسهافزون بر اين، . ندارد

ديده  ،مانده از آب داغ و اسيدكلريدريك رسوب باقيبه 
خوبي از  بهدر هر دو حالت سولفيد سديم شود كه  مي

مانده كاربيد موليبدن  بين رفته است و محصول باقي
طور كامل  به ،)9(هاي موجود در شكل  پيك. است
  .مطابقت داردهاي كاربيد موليبدن  پيك

  

  
  قبل از انحلال ءمحصولات احيامربوط به ايكس  يالگوي پراش پرتو  8شكل 

  

  
  درون آب داغ) ، بHClدرون ) الف؛ از انحلالپس  ءاحيامحصولات مربوط به ايكس  يالگوي پراش پرتو  9شكل 
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  گيري نتيجه
صـورت زيـر    توان بـه  نتايج حاصل از اين تحقيق را مي

  :كردبندي  جمع
س مربـوط بـه   ايك ـ يبررسي الگوهاي پراش پرتـو  -1

گرافيت و كربنات سديم بـا سـه   ( هاي موليبدنيت نمونه
 40ت مـد  كه بـه  4: 4: 1و 3: 4: 1، 2: 4: 1نسبت مولي 

نشان داد كه بـا افـزايش    )سازي شده بودند الساعت فع
سـاعت،   40سازي تا  الميزان كربنات سديم و انجام فع

ينـد  افرحـين وقـوع   هيچ فاز جديد يا واكنش شيميايي 
  .شود انجام نمي كاريآسيا ي آسياكاري درون محفظه

هـاي   دانـه  ي سـازي مكـانيكي بـر انـدازه     الثير فعأت -2
هاي مختلف از كربنات سـديم  بـا    در نسبت موليبدنيت

ــام  ــتفاده از روش ويلي ــون اس ــرم  -س ــال و ن ــزار  ه اف
سازي  الساعت فع 40با انجام . بررسي شدپلات  سيگما

گرافيـت و كربنـات   ، موليبـدنيت  ي بر روي سـه نمونـه  
، 4: 4: 1و 3: 4: 1، 2: 4: 1ســديم بــا نســبت مــولي    

ترتيـب   هـا بـه   وطموليبدنيت در اين مخل ي دانه ي اندازه
بـا   ،عبـارت ديگـر   به. دست آمد بهنانومتر  77و  63، 53

ــ تــأثيرافــزايش ميــزان كربنــات ســديم از  ســازي  الفع
هاي موليبـدنيت كاسـته    دانه ي مكانيكي بر كاهش اندازه

  .شد
ــل  -3 ــعام ــازي الفع ــه) ε/d( س ــراي نمون ــا  ب ــاي ب ه

. شدهاي مولي متفاوت از كربنات سديم محاسبه  نسبت
هـا،   افزايش نسبت مولي كربنات سديم درون مخلوط با

  .فتايسازي كاهش  الفععامل 
ــوير -4 ــكُ هايتص ــي از  ميكروس ــي روبش پ الكترون

 ـ و نمونهنشده ال فع ي نمونه سـازي شـده بـا     الهاي فع
كـه   نـد هاي مختلـف كربنـات سـديم نشـان داد     نسبت

و كلوخـه  افزايش مقدار كربنات سديم سـبب تشـكيل   
  .شود ير مركب مساختاايجاد 

هـاي   زمـان بـر روي نمونـه    انجام آناليز حرارتي هم -5
هاي مولي مختلف از كربنـات   سازي شده با نسبت الفع

كـه احيـاي كربـوترمي موليبـدنيت در      سديم نشـان داد 
پـذير   هاي مختلف از كربنات سديم امكان حضور نسبت

و با افزايش ميزان كربنات سديم، دماي شـروع و  است 
  .يابد افزايش مي ءاكنش احياپايان و

سينتيك احيـاي كربـوترمي موليبـدنيت در حضـور      -6
سه روش فريـدمن،   هكربنات سديم باز  يمقادير مختلف

با انجام كه د اهده شمششد و كسينجر و اوزاوا بررسي 
40 موليبـدنيت،  ي سازي بر روي سه نمونه الساعت فع 

: 1، 2: 4: 1مولي  هاي گرافيت و كربنات سديم با نسبت
ــال، انــرژي 4: 4: 1و 3: 4 در  ءواكــنش احيــاســازي  فع

 .باشـد  كيلوژول بـر مـول مـي    330و  260، 150حدود 
عبارت ديگر، بـا افـزايش ميـزان كربنـات سـديم در       به

 ءواكـنش احيـا  سـازي   فعالهاي پودري، انرژي  مخلوط
  .فتافزايش يا

هــاي  در نمونــهء فــازي محصــولات احيــابررســي  –7
گرافيت و كربنات سديم با سه نسبت مولي ، موليبدنيت

ــه  4: 4: 1و 3: 4: 1، 2: 4: 1 ــه ب ــد ك ــاعت  40ت م س
ءسازي شده بودند، نشان داد كه محصـولات احيـا   الفع 

باشـند و بـا    شامل كاربيد موليبدن و سولفيد سـديم مـي  
افـــزايش ميـــزان كربنـــات ســـديم بـــيش از مقـــدار 

مشاهده  ءاستوكيومتري، تغييري در نوع محصولات احيا
    .شود نمي

  
    فهرست علائم

  MoS2       موليبدنيت                                       

  MoO3    اكسيد موليبدن                                    

     CaO   آهك                                                  
   CaCO3                                كربنات كلسيم      

   MgO                                اكسيد منيزيم           

      Na2CO3                         كربنات سديم             
 Na2S                          سولفيد سديم                

  d                           )             نانومتر( دانه ي اندازه
 SEM                        پ الكتروني روبشيكروسكُمي

       DTA                       آناليز حرارتي افتراقي            

     XRD                    ايكس                  پراش پرتوي 

   TGA                     سنجي          آناليز حرارتي وزن
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   STA                                زمان   آناليز حرارتي هم

 Mo2C                   كاربيد موليبدن                       

 hr                      )                         ساعت( زمان

ε                        كرنش شبكه                           
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و بررسي جوشي روش تفبه يت، آلومينا و تيتانيااسه جزئي هيدروكسي آپات ي مركبمادهنانوبيو ساخت
      توپديراُ كاربردهاي براي ت سلولي آنو سمي اليفع زيست

  )3(رعنا ايماني        )2(پيمان محمودي هاشمي         )1(محبوبه محمودي
   چكيده

 مكانيكي و سازگاريزيست خواص با TiO2و  Al2O3 ،(HA) يتاآپات هيدروكسيجنس  از سراميكي پايهي مركب مادهنانوبيو دو ،مطالعه اين در
 ارزيابي ي توليديهانمونهفشاري  استحكام. شد ساخته جوشيتف و سردفشردن  روشبا  ،سطح رويبر  يتاآپات تشكيل تقابلي و توجه قابل
 وزنـي  درصـد  30 ،تيتانيـا  ذرات وزنـي  درصـد  50 حـاوي ( A ينمونـه  فشاري استحكامافزايش ، تعيين استحكام آزمونحاصل از  نتايج. شد

 وزنـي  درصـد  30 ،يـت اآپات هيدروكسي ذراتوزني  درصد 50حاوي ( B ينمونه نسبت بهرا  )آلومينا وزني درصد 20 و يتاآپات هيدروكسي
تري تخلخل كم داراي A ينمونهنتيجه شد كه تخلخل تعيين نتايج آزمون از افزون بر اين،  .ندنشان داد )آلومينا وزني درصد 20 و تيتانيا ذرات

. شدند ورغوطه) SBF( بدن يشده سازيشبيه محلول در روز 7زمان  تمدبه هانمونهالي، فعزيستبراي بررسي  .باشدمي B ينسبت به نمونه
 بـه  نسـبت  سـطح  رويبـر   فسفات كلسيمنوع  تركيبات تشكيل براي را تريبيش توانايي B ينمونهكه  ندداد نشانون نتايج حاصل از اين آزم

-MG   هـاي سـلول گي شـد چسـبيدن و پهـن   ،(MTT) ت سـلولي سـمي تعيـين   و برون تني آزمايشگاهي هايآزمون ،چنينهم .دارد A ينمونه

نسبت به نمونه B يها بر روي نمونهافزايش رشد و تكثير سلول، هااز نتايج اين آزمون. ندها نشان دادرا بر روي سطح نمونه) استئوبلاست(67
 عنصـر زمـون تعيـين   آ ،)SEM( روبشـي  الكترونـي  پميكروسـكُ هـاي  بررسـي ، )XRD( ايكسي پرتو پراش آزموندر نهايت، . نتيجه شدA  ي

 )ENERGY DISPERSIVE X-RAY ANALYSIS (EDX ( سنجي مادون قرمز تبديل فوريه  طيفآزمون و(FTIR) ،فازهـا  شناسايي برايب ترتيبه ،
 ايجـاد  از جلـوگيري  بـراي افزون بر اين، . شدند انجام هانمونه تشكيل شده در هايپيوندو شناسايي  عناصر درصد تعيينريزساختار،  يمطالعه

مادهنانوبيو دو هر كه دادند نشان هاآزمايشنتايج . شد انجام C 1000° دماي در هانمونهجوشي تف اتعملي ثانويه، فازهاي تشكيل و ريزترك
  . شوند استفاده رتوپدياُ و پزشكيدنداني كاشتني در عنوان مادهبه كاربرد براي توانندمي دارند، كه متفاوتي خواص به توجه با ي مركب،

  .يت سلولسمي ،اليفعيت، تيتانيا، آلومينا، زيستا، هيدروكسي آپاتجوشيتف، ي مركبمادهنانوبيو هاي كليدي واژه
  

Fabrication of TiO2-Al2O3-HA Nanobiocomposite by Sintering and Evalution of in Vitro 
Bioactivity and Cell Toxicity for Orthopedic Applications 

 
M. Mahmoodi            P. M. Hashemi             R. Imani 

Abstract  
For the purposes of this study, Hydroxyapatite (HA)-Al2O3-TiO2 nanobiocomposites with significant 
mechanical properties, biocompatibility and capability to form surface apatite were fabricated by cold 
pressing and sintering. Samples were examined for their compressive strengths. The results of 
compression experiments showed that sample A (50 wt.% TiO2-30 wt.% HA- 20 wt.% Al2O3) was superior 
compared with sample B (30 wt.% TiO2-50 wt.% HA- 20 wt.% Al2O3). In addition, the examination of 
porosity in samples' surfaces showed that sample A has less prosity than sample B. In vitro bioactivity of 
the nanobiocomposites in a simulated body fluid (Simulated Body Fluid (SBF)) was also investigated. 
After immersing the samples in the SBF solution for 7 days, sample B exhibited greater ability to form 
calcium phosphate compounds on the surface. In vitro studies showed that MG-67 osteoblast-like cells 
were attached and spread on the samples' surfaces. The results showed that cells proliferated in greater 
numbers on the B sample compared to the A sample. Finally, X-Ray diffraction (XRD) and scanning 
electron microscopic examinations, energy-dispersive X-ray Analysis (EDX), and Fourier transform 
infrared spectroscopy (FTIR) were performed in order to identify different phases, to study the 
microstructures, to determine concentration of different elements, and to identify the bonds formed in 
samples, respectively. To prevent the formation of microcracks and secondary phases, sintering operation 
was conducted at 1000 °C. Based on the results obtained and considering desirable properties of 
samples, both nanobiocomposites can be used in dental implants and orthopedic applications. 
 
Key Word  Nanobiocomposite, Sintering, Hydroxyapatite, Alomina, Titania, Bioactivity, Cell toxicity. 
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  مقدمه
 ،درمـاني  كاربردهاي براي جديد وادبيوم يتوسعه  
 ،ارتوپـدي . باشدمي محققان اصلي هاي دغدغه از يكي
 و التيــام منظــوربــه كــه اســت علــومي دســته از يكــي
 مـوادي  چنين به معمولاً ،رفتهبين  از ياجزا گزيني جاي
 جمله از مختلف مصنوعي مواد ،امروزه. [1,2] دارد نياز

 بـر  غلبه براي استخوان گزينجاي عنوانبهمواد مركب، 
كـار  بـه  ،اسـتخوان  هاي عيب ترميم به مربوط مشكلات

 طبيعـي ي مركـب   مـاده  يـك  اسـتخوان  .[5-3]روند  مي
 يــتاآپات هيدروكســي را آن معــدني بخــش كــه اســت
 شـده  تقويـت  لاژنك الياف با ودهد  مي تشكيل يكربنات
هـاي   عيـب  و هـا  شكسـتگي  از بسياري در .[8-6] است

 تـرميم  بـراي كننـده   پر يا گزين جاي مواد به ،استخواني
 را اي مـاده  تـوان  نمي ،بنابراين. است نياز استخوان بافت
 استخوان مكانيكي و شيميايي خواص تنهايي به كه يافت

 منظـور  بـه  اغلب ،يوپزشكيمواد مركب ب .اشدشته بدا را
 مناسـب  مكانيكي رفتار و سازگاري زيست كردن فراهم

  .[9,10] شوند مي طراحي
 كـه  اسـت  سـراميكي  ،(HA) يتاآپات هيدروكسي  
. شـود  مـي  استفاده دنداني و رتوپدياُهاي  كاشتني براي

 نظـر  از كـه  است سازگار زيست سراميكاين ماده، يك 
 و استخوان معدني بخش به شبيه بسيار شيميايي تركيب
 بافـت  بـا  مناسـبي  پيوند تواند مي ماده اين. است دندان

 يـت اآپات هيدروكسي كاربرد ،البته. كند برقرار استخواني
 هاي محل در، پايين خمشي استحكام و چقرمگي دليل به

 همـين  بـه  .[13-11] اسـت  محـدود مكانيكي  بار تحت
 كوچـك  هـاي  نقـص  در كننـده  پر عنوان به آن از ،دليل

 ماننـد  فلـزي  هاي ايمپلنت رويبر  پوشش و استخواني
 اخيـر،  تحقيقـات  در .[14,15] شـود  مي استفاده ،تيتانيم
ــود ــد بهب ــا كاشــتني تثبيــت و ســازي اســتخوان فراين  ه

 ليـزر و  اسـپري  پلاسـما  جمله از گوناگون هاي روش به
  .[18-16] استشده  گزارش

 يـت اآپات هيدروكسـي  بامركب  مواد توليد ،امروزه  
 ساختاري با نوين مواد احيطرّ امكان نانومتري،در ابعاد 

 مـواد  چنـين . اسـت  آورده فـراهم  را اسـتخوان به  شبيه
 ايجـاد  هـا  پوشـش  در بالايي شيميايي يكنواختي نويني،

جوشـي   تف دماي در چگالمواد مركب  توليد و كند مي
مـواد مركـب   ولـي سـاخت   ، سـازد  مـي  ميسـر  را پايين

هـا را   كـرد آن  عمل ،در دماهاي بالا يتاآپات هيدروكسي
اي سـطحي  ه ـ واكنشوقوع ر اثر ، زيرا ددكن محدود مي

تقويـت كننـده در   ي  مـاده و  آپاتايـت  هيدروكسـي بين 
، در دماهـاي بـالا  آن سـاخت  در فراينـد   ي مركب ماده

كـه بـر خـواص آن     شـوند  ميتشكيل فازهاي جديدي 
فسـفات  فازهـاي كلسـيم   افزون بر اين، . گذارد تأثير مي

 كلسيم فسـفات  و تترا  (TCP)تري كلسيم فسفاتانند م
(TTCP)   در  ،باشـند  استحكام كم ميبا كه فازهايي ترد

د ن ـآي وجود مـي  بههيدروكسي آپاتايت  ي تجزيهي  نتيجه
 شــود آن مــي كــه ســبب تضــعيف خــواص مكــانيكي 

 ي لايـه  تشـكيل  بـا  زيست فعـال مواد مركب  .[19,20]
 بـه  تواننـد  مـي  خود، سطح رويبر  يتاآپات هيدروكسي
 هـاي  گـزارش  در ،بنـابراين . شوند صلمتّ زنده استخوان

 بـا  يـت اآپات هيدروكسـي   ي پايـه  بـر مواد مركب  اخير،
 بـراي  Zro2 و TiO2 ،Al2O3 ماننـد  هـايي  كننـده  تقويت
 ي علاقـه  يـت، اآپات هيدروكسي مكانيكي خواص بهبود

ــين ــه را محقق ــود ب ــب خ ــرده جل ــت ك  .[24-21] اس
 و ســايش بــه مقاومــت ،)آلومينــا(  Al2O3بيوســراميك

 كـه  حـالي  در دهـد،  مـي  افـزايش  را شكسـت چقرمگي 
 حفـظ  ،آن بـودن  خنثـي دليل ماهيت  به سازگاري زيست
 مقاومـت  تـا  اسـت  قادر ماده اينافزون بر اين، . ميشود
 دهـد  افزايش گيري چشم طور به رامواد مركب  حرارتي

[21].  
  TiO2 )در يديگـر  متداول ي كننده تقويت) ايتيتان 

 كـه  حـالي  در بيوسراميك اين حضور. مواد مركب است
 ،اسـت  فوتوكاتاليسـت  و باكتريالضـد  سـازگار،  زيست
 نيـز مواد كاشـتني   خوردگي به مقاومت افزايش موجب

عنوان  به TiO2شدن ضافه افزون بر اين، ا .[25] شود مي
 بـر مواد مركـب هيدروكسـي آپاتايـت    تقويت كننده در 

 دن ـياب بهبـود مـي  و خواص رد گذا ميتأثير ها  آن ساختار
مـواد مركـب    ساخت بر مبني هايي گزارش اخيراً. [26]

Ag–TiO2/HA/Al2O3 ــه ــاء   بـ ــوان غشـ و  [27] عنـ
Al2O3/TiO2 [28]،HA/TiO2  [29] و HA/Al2O3 [30] 

ا و ه ـ ا گزارشمااند،  شده ارائه پزشكي كاربردهاي براي
-HA  ه فـازي مواد مركب س ساختهاي مرتبط با  همقال
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TiO2-Al2O3نــدبــراي كاربردهــاي پزشــكي محدود.  

  Al2O3  مـواد  هـا در   يكي از بهترين تقويـت كننـده
دليـل ايجـاد    ولـي بـه   ،باشد مي HAبيوسراميكي مركب 

دماهــاي هــا در  جديــد در فصــل مشــترك آن هــايفاز
محدود شـده  آن كاربرد  ،C 1400°تا  C 1200°تراز الاب

يـري فازهـاي جديـد    گ شكل ،موارداز در برخي . است
خواص مكـانيكي  افت سبب ساخت مواد مركب هنگام 
 .شـود  مـي ي مركـب   مـاده ي خـواص بيولـوژيكي   و حتّ

در ي مركـب   مادهساخت كه ايد توجه داشت بنابراين، ب
تغييـرات فـازي   ايجـاد  باعث  جوشي تفدماهاي بالاي 

  .[30] شود در آن مي يزياد
 ـ     عنـوان  بـه  گسـترده  طـور  ههيدروكسي آپاتايـت ب
اين ماده . شود مي استفاده پزشكي كاربردهاي درماده بيو
 مـواد  جـذب  بـه  تمايـل  و بيواكتيويته تواند مي تنهايي هب

 ـ، دهد افزايش را پروتئين نظير زيستي نظـر نقطـه   از اام 
 اســتحكام و) شكســتچقرمگــي ( مكــانيكي خــواص
 ي لايـه  زيـر  رويبـر   دهـي  پوشـش  هنگـام  چسبندگي

 گزارشانجام شده  تحقيقات در. است فيضع ي،تيتانيم
هيدروكســي  كنــار درTiO2  حضــور كــه اســت شــده

 زير روي بر شده داده پوششي مركب  ماده درآپاتايت 
ــه ــ ي لاي ــانيمي، ن ــا هتيت ــزايش ســبب تنه  اســتحكام اف

 بـه  مقاومـت  بلكـه  ،شـود  مـي  لايـه  زيـر  به چسبندگي
افزون بـر  . [23] دهد مي افزايشنيز  راتيتانيم  خوردگي

 خطـر  بـه  يـت اآپات تشـكيل  توانـايي  كـه  اين بدوناين، 
 حضـور  .دهـد  مـي  افـزايش نيـز   را سطح سختي ،فتدبيا

Al2O3 ه شـدن  لسينكَ فرايند دري مركب،  ماده سطح در
ــأثيري چقرمگــي  ديگــر، ســوي زا. داشــت نخواهــد ت
 ه شدنافزود باهيدروكسي آپاتايت  استحكام و شكست

 ابـد ي مـي  افـزايش  دو برابـر  تا ،آن به  Al2O3 درصد 20
[30].TiO2  ي  مـاده  در رفته كار هب كننده تقويت عنوان به

 Ti-OH هاي گروه تشكيل وآب  جذب تقابليمركب، 

 تشكيل به منجر ،نهايت در و اين دارد را سطح رويبر 
شـبيه سـازي    محلـول  دربلـورين   و يتاآپات هاي هسته

. شـود  مـي  Simulated Body Fluid (SBF)شـده بـدن   
 بـه  اسـتخوان  چسـبندگي  در كننده تقويت اين ،بنابراين
 .[26] كنـد  مـي بـازي  را  مـؤثري  نقـش  ي كاشتني قطعه
 ،خـواص  ي مقايسه ،ساخت تحقيق، اينانجام  از هدف

ي مركب  مادهنانوبيو سازگاري دو الي و زيستفع زيست
ــه ــازي س ــا HA-TiO2-Al2O3 ف ــد ب ــيهاي درص  وزن

در دمـاي پـايين    TiO2و هيدروكسي آپاتايـت   متفاوت
 و شـكي زدندانپهاي  كاشتني در براي كاربردجوشي  تف

 .باشد مي رتوپدياُ

  
  آزمايش  هاي مواد و روش

  مادهي مركببيونانو ساخت
 قالـب يـك   ،ي مركـب  مـاده بيو نـانو  ساخت براي  
فشـردن   منظور به cm2  قطر به فولاد جنس از اي استوانه
رتيـل   پودرهـاي  ،سـپس . كـار رفـت   بـه  هاولي مواد سرد

TiO2، α-Al2O3 بــا ترتيـب  بـه هيدروكسـي آپاتايـت    و 
 مـواد  عنـوان  بـه  µm 2 و nm 20 ، nm80هـاي   انـدازه 

چسـب  وي مركـب   مـاده بيو ي دهنـده  تشـكيل  ي هاولي 
 از ،ذرات چســبندگي افــزايشبــراي  ســديم ســيليكات

 هايدرصـد  بـا  نمونـه  دو. شـد  خريداريمرك  شركت
 در .شـد  سـاخته  ،)1( جـدول  بـا  مطـابق  متفاوت وزني
 درصـد  50 بـا  يـت اآپات هيدروكسـي  ذرات ،B ي نمونه
 عنوان به آلومينا و يتانيات ذرات و زمينه فاز عنوان به وزني
 وزنـي  درصـد  20 و 30 بـا  ترتيـب  به ،كننده تقويت فاز

 ذرات وزنـي  درصـد  50 بـا  A ي نمونـه .  شدند تركيب
 درصـد  20 و 30بـا   ترتيب هب و زمينه فاز عنوان به ايتيتان

 فـاز  عنـوان  به آلومينا و يتاآپات هيدروكسي ذرات وزني
  .شد مخلوط ،كننده تقويت

  
  ي مركب مادهبيونانو ي درصد وزني مواد تشكيل دهنده 1جدول 

  

 (%) Al2O3 (%) TiO2 (%) HA نمونه

A 20 50 30 

B 20 30 50 

  
 بـا  پودرها ابتدا ،مركبي مادهنانوبيو ساخت براي  
 سديم سيليكات با) 1 جدول( متفاوت وزني هايدرصد
 ،تـر بـيش  كنـواختي يرسيدن بـه   براي و شدند مخلوط

 از گـرم  4 ،سـپس . ندشـد  زده هـم  هب دقيقه 10 تمد به
 و شـد  ريختـه  اي استوانه قالب درون شده مخلوط پودر

ــا يمحــور تــك ســرد پــرس توســطمخلــوط   فشــار ب
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ــادل ــرده) kg/cm2  150 ) MPa7/14مع ــ فش  در. دش
 ساعت 2 تمد به آمده دست هب هاي نمونه بعد، ي مرحله

 بـراي . شـدند  خشـك  C150°  دمـاي اي بـا   كـوره  در
     دمـاي  در هـا  نمونـه  ،ي مركـب  مـاده  اسـتحكام  افزايش

°C 1000 به سـپس، تـا    وجوشـي   تـف  دقيقه 40 تمد
  . شدند سرد اتاق دماي

  
  ها نمونه ريزساختار بررسي

 الكترونـي  پميكروسكُ توسط ها نمونه ريزساختار  
 SEM, VEGA II, Tescan, USAنـوع  ) SEM( روشي
 قبـل  ها هنمون افقي مقطع سطحتصويرهاي . شد بررسي

 سـازي  شـبيه  مايع( SBF محلول در قرارگيري از بعد و
. دسـت آمـد   به مختلف هاي بزرگنمايي در ،)بدن ي شده

با انجام  ها نمونه در موجود عناصر درصدافزون بر اين، 
 ENERGY DISPERSIVE X-RAYآزمــــون 

ANALYSIS (EDX)  در عناصــر توزيــع ي نحــوه و 
 X-RAY(نقشـه پرتـو ايكـس    بـا انجـام آزمـون     ها، آن

MAP ( شد ازريابي.  
  

  ها نمونه چگالي و ظاهري تخلخل گيري اندازه
هـاي   و تخلخـل ظـاهري نمونـه   حجمـي  چگالي   
گيـري   رشميدس انـدازه توسط روش اَ ،شدهجوشي  تف
ور  هـا در آب غوطـه   نمونـه  ،براي انجـام آزمـايش  . شد
 شدپيكنومتر محاسبه ها با استفاده از  چگالي آندند و ش

[31]. 

  
  كام فشاريحاست

شـكل   هـا بـه   نمونـه  ،منظور انجام آزمـون فشـار   به  
شـدند  ه تهيمتر  ميلي 20و قطر  15ارتفاع  ههايي ب استوانه

در دسـتگاه   ،C 1000° در دمـاي جوشـي   تفو پس از 
داده قـرار  (STM Series) فشـار يونيورسـال    -كشـش 
محـوري بـا    صورت تك ايي به هاي استوانه نمونه. شدند

متـر بـر دقيقـه     ميلـي  5/0برابر با  جابجايي فكسرعت 
تحـت   نمونـه  5فشـار،   آزمـون  هـر  براي. رده شدندفش

دسـت آمـده،    بـه  ميـانگين  مقدار وآزمايش قرار گرفتند 
 .شد گزارش استحكام فشاري عنوان به

  ها نمونهاز  ايكس يپرتو پراش الگوي
) XRD( ايكـس  يپرتو پراش الگويتعيين  آزمون  

)Philips, X'PertPro (ــا ــدف ب ــايي ه ــاي شناس  فازه
 بررسـي  وي مركـب   مـاده  هـاي  نمونـه  در شده تشكيل
 در موجـود  فازهاي. گرفت انجام ها آنبلورينگي  ميزان
 ´Panalytical Soft ware X)(نرم افزار  كمك به ها نمونه

Pert High score Plus  ــهو  PDF-2 [32]ي  پوشـ
  .شدند مشخص

  
  سنجي مادون قرمز تبديل فوريه  طيف

 و پيونــدهاي هــاي عــاملي بــراي شناســايي گــروه  
از طيـف   ،سـاخته شـده  ي مركـب   مادهتشكيل شده در 

 cm-1 ي در محـدوده   (FTIR)مادون قرمز تبديل فوريـه 
4000-400 )FT-IR Spectrometers    سـاخت شـركت

Bruker (هاي  ابتدا نمونه. استفاده شدA   و B   با پـودر
KBr ) 100/1با نسبت= / KBr  و  ندآسـيا شـد  ) نمونـه

هــايي  بــا اســتفاده از دســتگاه فشــار، نمونــهاز آن پــس 
 ـشكل قرص نـازك ت  به در دسـتگاه    وه هيFTIR   بـراي

  .ندبررسي پيوندهاي ايجاد شده قرار داده شد
  

     SBF  محلول در ها نمونه وري غوطه
 ـ زيست رفتار ارزيابي منظور به   ي  مـاده بيونانو اليفع

 ازبا اسـتفاده   SBF محلول ،آزمايشگاه محيط درمركب 
 ،)KOKUBO( كوكوبـو  توسط شده ارائه دستورالعمل

 SBFهـاي   تركيب ،)2( جدول در .[33] شد سازي آماده
 مشـاهده  ،اسـت  انسـان  خـون  پلاسـماي  بـه  شـبيه  كه
ليتـر   ميلـي  60 درجوشـي،   تف از پس ها نمونه. شود مي
 7ت مد به وشدند  ور غوطه بدن ي شده سازي شبيه مايع

 C°(نكوباتور در دماي مشـابه بـا دمـاي بـدن     روز در اَ
 CO2 گازدرصد  5حضور رطوبت و  درصد 98با ، )37

بـر   SBFمحلـول  هـر روز  افزون بر ايـن،  . قرار گرفتند
در . شـد  گـزين مـي   ها با محلول تـازه جـاي   روي نمونه

 سـطحي  رفولـوژي م آزمـايش،  پايـان  از پـس  و نهايت
الكترونـي روبشـي    پميكروسـكُ  از اسـتفاده  با ها نمونه

(SEM) شد بررسي.  
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  )mmol/L(و پلاسماي خون انسان  SBFهاي محلول  غلظت يون 2 جدول

Na+ K+ Ca2+ Mg2+ HCO3 نمونه
- Cl- HPO4

2- SO4
2- 

SBF 142/0 5/0  5/2  5/1  4/2 8/147  0/1  5/0
5/0 142/0 پلاسماي خون  5/2  5/1  0/27  0/103  0/1  5/0  

  
  در محيط آزمايشگاه شت سلولكآزمون 

ت سـلولي و تعيـين   سميآزمون تعيين انجام براي   
 ـ MG67سـلولي   ي از رده ،تكثير سـلولي  ه شـده از  تهي

توجـه بـه ابعـاد    بـا  . نيستيتو پاستور ايران استفاده شـد اَ
خانـه   24كشـت سـلول   ي  صفحهاز  ي آزمون،ها نمونه

ــورد اســتفاده . شــداســتفاده   ،محــيط كشــت ســلول م
DULBECO'S MODIFIED EAGGLE MEDIUM 

DMEM)( درصد سرم جنـين گـاوي   10 همراه هبFBS  
ليتر از محيط كشت حاوي سـرم،   ميلي 1ابتدا . [34] بود

از آن، هاي مورد نظر ريختـه شـد و پـس     درون چاهك
كه در اتوكلاو اسـتريل شـده بودنـد،    B  و A هاي نمونه

كسـب  پـس از  . هـا قـرار داده شـدند    درون اين چاهك
درون محيط كشت  ها نمونهوري كامل  اطمينان از غوطه

فضـاي  ترين  بيشنحوي كه  بهها  آنصحيح يري و قرارگ
سلول  30000ممكن از كف چاهك را بپوشانند، تعداد 

محـيط كشـت حـاوي سـرم بـه      از ليتر  ميلي 1همراه  به
يك چاهك بـدون   ،در اين آزمون. شدها اضافه  چاهك

عنوان كنترل منفي،  نمونه و حاوي همين تعداد سلول به
 3ت مـد  ها به همراه سلول ها به نمونه. در نظر گرفته شد

درصــد  98و CO2 درصــد  5بــا  نكوبــاتورروز درون اَ
ها يـك روز   قرار داده شدند و محيط كشت آنرطوبت 

  .شد در ميان عوض مي
  

ها رفولوژي سلولم  
  رفولوژي سلولم بـا   ،روز كشت 3ت ها پس از مد

 .شـد بررسـي   پ الكتروني روبشياستفاده از ميكروسكُ
سـاعت از تمـاس    72پس از طي زمان  ،همين منظور به

هـا   شد و نمونه هخليتها، محيط كشت  ها و سلول نمونه
تحت شرايط استريل از درون ظرف كشت خارج و بـه  

هـا منتقـل    يند تثبيت سلولانجام فربراي اظرف ديگري 
از محلـول گلوتارآلدهيـد    ،هـا  تثبيت سلولبراي . شدند

ر فسـفات  ها بـا بـاف   ابتدا نمونه. ستفاده شددرصد ا 5/2 
 2هر نمونه درون  ،سپس. شدندته استريل دو مرتبه شس

ساعت قـرار   5/1ت مد ليتر محلول گلوتارآلدهيد به ليمي
گلوتارآلدهيـد،  درون پس از خـروج از  نمونه . داده شد
ينـد  افر ،و در ادامـه  شـد  تهر فسـفات شس ـ با بافدوباره 

 ،هـا  گيري از نمونـه  آب. ها انجام شد گيري از نمونه آب
ترتيب  به هاي تانول با غلظتبا استفاده از محلول الكل ا

هــا  نمونــه. درصــد انجــام شــد 100و  90، 80، 70، 60
ت مـد  هـاي الكـل بـه    ليتر از محلول ميلي 2ترتيب در  به

 100در الكـل   ،در نهايـت نـد و  دقيقه قرار گرفت 5زمان 
انجـام  پـس از  . دقيقـه قـرار گرفتنـد    10ت مد بهدرصد 

هـا در هـواي محـيط     گيري، رطوبت سطحي نمونـه  آب
 ـ C 4° هـا در دمـاي   گرفته شد و نمونه انجـام  ا زمـان  ت

  .[34] داري شدند نگهآزمون، 
  

  )MTT( آزمون تعيين ميزان رشد و سميت سلولي
 استئوبلاسـت  هـاي سلولماني  ميزان تكثير و زنده  
 آزمون ا توسطه روي سطح نمونه )MG67( سلولي رده

MTT  ميكروليتــر  20 ،همــين منظــور بــه. شــدارزيــابي
ليتـر بـه    ميلـي گـرم در   ميلـي  5با غلظت  MTT  محلول
پـس از  . هاي حاوي نمونه و كنترل اضـافه شـد   چاهك

نكوباتور، محيط كشت اَقرارگيري در ساعت  4گذشت 
ــد و   ــه شـــ ــر 200تخليـــ ــل دي ميكروليتـــ  متيـــ

گزين  جاي DMSO) (Dimethyl Sulfoxide,سولفكُسيد
 رنـگ بلورهـاي  حـل شـدن   بـراي  دقيقه زمان  10. شد

 200دقيقـه،   10پس از گذشت . بودتشكيل شده كافي 
از هر چاهـك برداشـته شـد و درون    ميكروليتر محلول 
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 ذرات ،ين 
 از هـا  مونه

ي  انـدازه  
 ميـانگين ي 
تـا   100ـا   
 انبسـاط  ب 

 حــينــب 
 تشـكيل  ه 

 بــراي ،عــه
ــاي در       دم

ــدندي  . ش
 گونـه  هـيچ 
، )3( ـدول 
ــطح در   س

سه جزئي هيدروكسي

بنـابرا. اسـت  ده 
نم و اند كرده رار

،البتـه . نـد وردار
ي اندازه. است ر

 Aو B برابـر بـ
ضـريب درجـود  

ي مركــ مــاده ي ه
بـه منجـر  تواند 
مطالع ايــن در. ]

ــه رك، ــا نمون ه
ــف ــه ــي ت جوش

ه شود، مي اهده
جـ در. نـدارد  د 

ــود ميايي موج
  . شود

  SBF ول

SBF  
 نمونه

A 

B 

نانوبيوكامپوزيت سه

شـدجوشـي   ف 
برقر اتصال يگر
برخو مناسـبي  ل

متغيرجوشي  ف
  هـاي  نمونه ح
موج تفاوت. ت

دهنــده تشــكيل 
مي ،كردن سرد 
[36] شــود هــا 

ــر تشــكيل ريزت
ــ 40 تــد دقيق
مشا )1( شكل ر
وجـود ها نمونه 

ــر  ــيم عناص ش
ش مي مشاهدهب 

محلو وري در غوطه

F محلول در وري ه

ن Ca (wt.% 

76/7 

43/13 

ساخت نا 

تـف كاملاً نمونه
يكدي با خوبي به

تخلخل و تراكم
تف از پس ذرات

سطح در تخلخل
نانومتر است 300

مــواد حرارتــي
و دهي حرارت

آن درريزتــرك 
ــوگيري تش از جل

C° 1000 ــه مـ ب
در كه طور همان
سطح در تركي

ــد ــي درص وزن
مواد مركبنانوبيو

قبل از غو B (b) ي

غوطه از قبل ها مونه
%) Ti (wt.%) 

53/26 

91/18 

 جـــذب

زاريــدر
ـانومتر
 ،مقالـه

تحليـل

  ها ه
ـتحكام
ــوان  عن
 و ــدي
 ي ـاهده

ــطح  س
. شـدند
 دو هـر

ن
ب
ت
ذ
ت

ح
ح
ر
ج
C

ه
ت
د
ن

ي نمونهو  A (a)  ي
  

نم سطحدر  يميايي
O2 (wt.%) 

77/53 

38/53 

ج .رار گرفـــت
ســتگاه الايزز د

نـ 570ول مـوج
م ايـن در  ـاري

وش تجزيـه و ت
  .شد م

  ث
نمونه   مكانيكي
اسـ كـم،  چگـالي

ــالي ــه ،ري ع ع ب
رتوپــاُ ردهــاي
مشـ بـا  .شـوند

ــوژيم و س رفول
 Aو B  ش بررسـي

ه سطح كه دهند

ي نمونهاز SEM ي

شي عناصر وزني صد
P (wt.%) 

45/4 

1/7 

چاهـــك قـــر 9
بــا اســتفاده ا ،ــا

BioTek ( طوبا
آمـ هـاي  آزمـون

رو روش با لس
 One-Wayنجاما

بحث و نتايج
خواص و ژي

چگ بـا  پيشـرفته   
ســازگار زيســت
كاربر در اســب

ش مـي  بـرده  كـار
S ،ــاختار ريزس

Aي مركـب   ده

د مي نشان ،)1(

هايتصوير 1شكل 

درصد  3جدول
Al (wt.%) 

49/7 
18/7 

    

96ي بـــا  ــفحه
هــ وري چاهــك

k, Elx808, US

آ .[35] انده شد
كسا رافزا نرممك 
y ANOVA ري

رفولوژمبررسي 
مواد مركـب 

ــالا و ز ــانيكي ب
مناهــاي  شــتني

 ـ پزشـكي  ان ك هب
SEM هايــوير

مانانوبيو هاي نه
( شكلهاي وير
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  نقشـــه پرتـــو ايكـــس تصـــويرهاي  ،طرفـــي از  
)X-RAY MAP (  عناصـــر كــه  دهنـــد مــي  نشــان 

 در) Alو  P, Ca)  Ti ,ي مركب مادهنانوبيو دهنده تشكيل
 و انـد  شـده  پراكنـده  يكنواخـت  صورت به ساختار تمام

 شده برقرار نمونه مختلف نواحي در خواص يكنواختي
 در ،هـا  نمونه چگالي و تخلخل درصد). 2 شكل( است

 توزيـع  داراي B ي نمونـه . شـود  مي مشاهده )4( جدول
ــدازه ــر، ذرات ي ان ــر يكنواخــت ســطح بهت  درصــد و ت
 A ي نمونـه  به نسبت) درصد 99/41(تري  بيش تخلخل

 در ،نتيجــه در .باشــد مــي) درصــد 30/31بــا تخلخــل (
براي  خالي فضاي تخلخل، درصد افزايش باB  ي نمونه

و باشـد   مي فراهم استخواني هاي سلول ي تغذيه و شدر
 تاصـي خ ،در آنهيدروكسـي آپاتايـت    ميزانافزايش  با

ــه ــتئوكنداكتيويته و بيواكتيويت ــن اس ــاده اي ــتني  م ي كاش
 B و  A هـاي  نمونهافزون بر اين،  .[37] ابدي مي افزايش

ــ ــب هب ــالي داراي ترتي ــر   994/1 و 016/2 چگ ــرم ب گ
 دو هـر  چگـالي  ،بنـابراين . باشـند  مـي متر مكعب  سانتي
 )gr/cm3 85/1( استخوان چگالي به نزديك بسيار نمونه
  بـردن  كـار  به دليل به A ي نمونه چگالي ،البته. باشد مي

TiO2 ي نمونـه  با مقايسهآن در  در B   افـزايش  انـدكي 
ــه ــتفاده. اســت يافت ــتاآپات هيدروكســي ذرات از اس  ي

 آلومينـا  و تيتانيـا  راتفـزودن ذ ا و زمينـه  فـاز  عنـوان  به
 20 و 30 تـا ميـزان   به ترتيب به كننده تقويت فاز عنوان به

 ـ زيسـت  بهبود باعث، B ي نمونه در وزني درصد اليفع 
 فراينـد  بهبـود  بـه  نيـاز  كـه  منـاطقي  دري كاشتني  ماده

 افــزايش و كاشــتنيي  مــاده تثبيــت و ســازي اســتخوان
، باشـد  مـي  اسـتخوان  بـه ي مركـب   مـاده بيو چسبندگي

  .شود مي
هـاي   بـر روي نمونـه  نتايج حاصل از آزمون فشار   
نشـان داده  ) 3(در شـكل  ، Bو  Aي مركـب   مادهنانوبيو
 Bو  Aهـاي   استحكام شكست فشـاري نمونـه  . اند شده
 ي اندازه. باشد مي MPa 7/2و  MPa 3برابر با  ترتيب به

مواد مركب  ي دهنده تشكيل مواد توزيع ي نحوه و ذرات
دليل دارا بـودن   به A ي نمونه .ندثرؤم ها آن استحكام در

در حـد  ذرات  ي و اندازه TiO2 ي ازدرصد وزني بالاتر

و فضـاهاي خـالي بـين    هـا   حفرهپرشدن نانو كه باعث 
نسـبت   MPa64با مـدول يانـگ     داراي، شود ذرات مي
داراي اسـتحكام   Mpa 39با مـدول يانـگ     Bبه نمونه 

و  اسـتحكام  اهشديگـر، ك ـ  طـرف  از .باشدبالاتري مي
 تـوان  ميرا  A ي نمونه به نسبت B ي نمونه مدول يانگ

نسـبت  فسـفات   كلسـيم  تري -بتا فاز تر بيش تشكيلبه 
   .داد
  

  
  

  
  ي نمونه از ) X-RAY MAP(نقشه پرتو ايكس  تصويرهاي  2 شكل

A  (a) ي نمونه و B (b) 

  
   ها نمونه چگالي و تخلخل درصد  4 جدول

 (gr/cm3) چگالي (V%)تخلخل ظاهري   نمونه

A 30/31 016/2 

B 99/41 994/1 
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  ها كرنش نمونه -نمودار تنش  3 شكل

  
   ساختاريريزهاي  بررسي

 هـا  نمونـه  در موجود و فازهايهاي بلوري  هصفح  
. تعيين شد (XRD)پراش پرتوي ايكس  آزمون كمك به
 وA  هاي نمونه در موجود فازهاي ،آزموناين انجام  با
B محلــول در قرارگيــري از قبــل  SBF شــد مشــاهده 
 درهيدروكسـي آپاتايـت    بـه  مربوط هاي هقلّ. )4 شكل(

 ،θ2	= 32˚ و θ2 = 26˚هـــاي  هـــاي زاويـــه نزديكـــي
. شود مي آشكار) 211( و) 201( هاي صفحه در ترتيب به

 5/31˚ ي نزديكي زاويـه  در β-TCP پيكافزون بر اين، 
=	θ2 بسـيار  كـه  شـود  مـي  ديده) 221( ي صفحه در و 

 .مربوط به هيدروكسـي آپاتايـت اسـت    پيك به نزديك
 اطـراف  در بـزرگ،  ي دامنـه  بـا TiO2  بـه  مربـوط  پيك
 مشـاهده ) 110(بلـوري   ي صفحه با θ2 = 36˚ي  زاويه
پـراش پرتـوي    نمـودار  در TiO2 پيك ي دامنه. شود مي

 ،آلومينـا  .اسـت  بلنـدتر  A ي نمونـه ايكـس مربـوط بـه    
 كـه  اسـت ي مركب  مادهنانوبيو دري ديگر ي تقويتكننده

 ،θ2	= 58˚ و θ2	= 38˚هــاي  هــاي زاويــه نزديكــي در
. باشــد مــي) 116( و) 110(هــاي بلــوري  هصــفح داراي

 در (CaAl2O4)كلسـيم  آلومينـات  فـاز  افزون بـر ايـن،   
 در  CaTiO3 فاز و θ2	 =57˚و  θ2	 =5/35˚ هاي زاويه

 داراي ،در هـر دو نمونـه   θ2	 =5/32˚ي  نزديكي زاويـه 
فصـل مشـترك بـين    . باشـد  كوتـاه مـي   ي با دامنه يپيك

ل فازهـاي  يشكتبا  TiO2 وAl2O3 ، هيدروكسي آپاتايت
شـود   ايجـاد مـي  β-TCP و  CaTiO3 ،CaAl2O4جديـد  

ــايج .]19[ ــد  نشــان مــي نت ــهدهن ــه 40 از پــس ك  دقيق
 تنها مقدار ،C1000°  دماي در هر دو نمونه جوشي تف

ــاچيزي از ــاي ن در  CaTiO3و  β-TCP ،CaAl2O4 فازه

-β مقـدار  ،البتـه . است شده تشكيل ها آنفصل مشترك 

TCP ي نمونه در B ي از تـر  بـيش  درصد وجود دليل به
  .باشد مي A ي نمونه از بيشهيدروكسي آپاتايت، 

  

  
ي  مادهنانوبيو هاي نمونهپراش پرتوي ايكس  الگوي  4 شكل

 B (b) ي نمونهو  A (a) ي نمونهمركب 
  

 و ثابت بدن محيط درهيدروكسي آپاتايت  چه اگر  
 شـدن  حل باعث ثانويه فازهاي حضور اام است، پايدار

 موجود بدن دري كاشتني  قطعه تخريب ،نتيجه در و آن
 وجوشـي   تـف  دمـاي  افـزايش  بنـابراين، . شود مي زنده
ي  قطعه تر بيش عمر برايبلورينگي،  افزايش ،آن دنبال به

بـالاي   دمـاي  ،طرفـي  از .[36] اسـت  ضـروري كاشتني 
هيدروكسـي   ي تجزيـه  بـه  منجـر  C˚ 800 جوشـي  تف

 اين حضور. شود ميα-Ca3(PO4)2  و β-TCP هآپاتايت ب
 سـازگاري  زيسـت  كـاهش  سببي مركب  ماده در مواد

 بــا β-TCPافــزو بــر ايــن، . شــود مــيي كاشــتي  قطعــه
 نظيـر  بيولـوژيكي  هـاي  محـيط  در هـا  نمونـه گيري قرار

 تخريـب  زمان مرور به واست  ناپايدار ،خون پلاسماي
ي مركـب   مـاده  استحكام افت دليل ،رو اين از. شود مي
 حضـور  تـوان  مـي  راSBF  محلول در قرارگيري از پس
 بـه  β-TCP فـاز  ،تحقيـق  ايـن  در. [36] دانست فاز اين

ي  مـاده نانوبيو ي نمونـه  دو هـر  ساختار در ناچيز مقدار
      دمـاي  در هـا  نمونـه  دهـي  حـرارت ي  نتيجـه  درمركب 

C˚ 1000، تـأثير   تواند نمي مقدار اينشد، ولي  مشاهده
  .داشته باشد ها نمونه سازگاري زيست بر چنداني

كننـده در   تقويتي  مادهبهترين عنوان  بهنانوآلومينا   
اين  .رود شمار مي بههيدركسي آپاتايت هاي  بيوسراميك

را ي مركــب  مــادهاســتحكام شكســت و ســختي مــاده 
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-C˚ 1400( بالا دما فرايندهاي دردهد، ولي  افزايش مي
 و سـطح  افـزايش  دليـل  بـه مراحـل توليـد    حين) 1200

 فـاز  جمله از يجديد فازهاي واكنش، ي منطقهوسعت 
 خـواص كه باعث افـت   شود مي ايجادكلسيم  آلومينات
و كاربرد آن را محـدود   شود ميي مركب  ماده مكانيكي

جوشــي  تــف دليــل بــه ،مطالعــه ايــن در .[30] كنــد مــي
 فـاز  ،C˚ 1000 دماي در ي مركب مادهنانوبيو هاي نمونه

 شـاهده مقدار نـاچيز م  بهدر ريزساختار  كلسيم آلومينات
  .شد

اطمينـان از انجـام واكـنش بـين     كسـب  منظـور   به  
 FTIR آزمونمواد مركب، نانوبيو ي دهنده اجزاي تشكيل

ــه  FTIRطيــف  ،)5( شــكلدر . شــدام جــان ــوط ب مرب
-cm 4000-1 در محدوده طول موج Bو  Aهاي  نمونه
پيـك در   تـرين  پهـن حضور . داده شده استنشان  400
، SBFوري در محلـول   قبـل از غوطـه  B و A هاي نمونه
پيونـد كششـي   (هاي فسفاتي  گروهي وجود  دهنده نشان
P-O (1 در طول موج- cm1042 وجـود ايـن   . باشـد  مي
هـاي   را در نمونـه هيدروكسـي آپاتايـت   حضـور   ،پيك
پيـك موجـود در    .[38] دهـد  نشان ميي مركب را  ماده

 ي داراي دامنـه  ،B ي نمونـه در  cm1042 -1 طول مـوج 
وجـود    و ايـن، باشد  مي A ي سبت به نمونهتري ن زرگب

 ي را در نمونـه از هيدروكسي آپاتايـت  تري  درصد بيش
B هـاي موجـود در   پيـك افزون بـر ايـن،   . كند بت مياث 

ــوج  ــول م ــاي  ط  ، cm 421 ،1-cm 450 ،1-cm 595-1ه
1-cm 1413  1و-cm1483 ــه را B  و  A هــاي در نمون

هـاي ظـاهر    پيك. نسبت داد Ti-Oهاي  توان به گروه مي
 cm 410،    1-cm 468 ،1-cm-1هاي  طول موجشده در 

. [39]مربوطند  Ti-O-Tiهاي  ه گروهب ،cm 680-1و 500
 cm 545-1طـول مـوج    درشاهده شده مپيك چنين،  هم
موجـود در طـول   هـاي   پيـك و  Al-O-Alبه توان  مي را

بــه  را cm 699-1  و cm 602 ،1-cm 678-1هــاي  مــوج
Al2O4 ــبت داد ــك. [40] نس ــول   پي ــر در ط ــورد نظ م
و  Ca-Oمربـوط بـه    cm 560-1و cm 463-1 هـاي  موج
  بــه مربــوط cm 1439-1حاضــر در طــول مــوج   پيــك

  Ca-OH هاي  نزديكيهاي ظاهر شده در  پيك. باشد مي
نيـــز   cm 3570-1 و cm 1650-1هـــاي  طـــول مـــوج

هاي هيدروكسيل  كششي يون هاي حركتي  دهنده نشان
.[41]باشـد   يت مياهيدروكسي آپات ي موجود در شبكه

   

  
  مادهي مركبهاي نانوبيو نمونهمربوط به  FTIRطيف  5 شكل

 
  SBFمحلول  در ورينانوبيومواد مركب پس از غوطه موجود در سطح عناصر وزني درصد  5 جدول

 Ca  هنمون
(%) 

Ti (%)  O2 (%) P (%) 
Al 

(%) 

A 26/18 75/20 61/47 74/9 64/3 

B 6/25 33/8 26/49 62/14 19/2 
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  هاسازگاري نمونهالي و زيستفعمطالعه زيست
 بر فسفاتي كلسيم فاز تشكيل و اليفعزيست رفتار  
ــطح روي ــانوبيو س ــب  ن ــواد مرك ــول درم    SBF محل

 ENERGYزمــون  آو  SEM پميكروســكُ  توســط 

)DISPERSIVE X-RAY ANALYSIS (EDX  
مربوط به  SEM هايتصوير ،)6( شكلدر . شد ارزيابي
 SBF محلـول  در وريغوطه ازپس   B وA   هاينمونه
 هـا نمونه وريغوطه نتايج بررسي با. شود داده مي نشان
 هر روي بر يتاآپات هايجوانه تشكيل ،SBF محلول در
 در گيـري چشـم  تفـاوت  اامشود، مي مشاهده نمونه دو

  ينمونـه  در آپاتيـت  هـاي جوانه تشكيل توانايي ميزان
Bينمونـه  بـه  نسبت A  تـر بـيش  درصـد  .دارد وجـود 

 پوشـانده  بـر  دليلـي ، B ينمونه درهيدروكسي آپاتايت 
 دراست،  يتاآپات هايجوانه توسط آن سطح تمام شدن
 در پراكنـده  طـور به A ينمونه در هاجوانه اين كهحالي
 ،[42]ان محقق ـ ،اخيـراً . انـد شـده  تشكيل مختلف نقاط

هيدروكسـي آپاتايـت    ميزان افزايش كه اندكرده گزارش
ــات در  ــ تركيب ــب باع ــواد مرك ــب ثم ــكيل ترغي  تش

 محلول وندر هانمونه سطح رويبر  يتاآپات هاي جوانه
SBF شود مي.   

  

  

  
پس  B  (b)ينمونه و A (a) ينمونهاز  SEM هايتصوير 6 شكل

  SBF  محلول در وري غوطه از

 در هاآن توانايي دليلبه هابيوسراميك يالفعزيست  
 فيزيولوژيك ايهمحيط درهيدروكسي آپاتايت  تشكيل
(SBF) ــي ــدم ــن در. [43,44] باش ــه اي  تشــكيل ،مطالع

مواد نانوبيو ويبر ر فسفات كلسيمساير انواع  و يتاآپات
 بـين  ارتبـاط  وشـده اسـت    ارزيـابي  سـراميكي  مركب
تعيـين   هـا بيوسـراميك  اليفع زيست و يتاآپات تشكيل

دسـت آمـده از آزمـون    بـه  نتايج به توجه با .شده است
(EDX)  )كلسـيم  ميزان كهشود  مي مشاهده ،)5 جدول 

 از قبـل  با مقايسه در هانمونه وريغوطه از بعد فسفر و
ميـزان  بـه  ،)3 جدول(SBF  محلول در هاآن وريغوطه
 كه است حالي در اين و است يافته افزايش گيريچشم
 نكـرده  چنداني تغيير هادر نمونه فسفر به كلسيم نسبت
 يلايه تشكيل با طرف يك از كلسيم يون غلظت. است
 ميـزان  بـا  ،ديگـر  سـوي  از و SBFمحلـول   در يتاآپات

 شـود مـي  كنتـرل ي مركـب  مـاده  ينمونه از آن رهايش
[45].  

   
 درتصــويرهاي ميكروســكُپ الكترونــي روبشــي    
رفولوژي شوندگي و م، چسبندگي، رشد، پهن)7(شكل 
روز  3از  پـس هـا را   بر روي نمونه MG-67هاي  سلول

شـود،  گونه كه مشـاهده مـي  همان. دندهكشت نشان مي
خـوبي در سـطح هـر دو نمونـه گسـترش      هـا بـه  سلول
ها از طريق ترشحات ريز سـلولي مثـل   و سلول اند هيافت

با ايـن  ، اندزمينه چسبيده ييكديگر و به مادهبه ،فلوپديا
هــاي بــا تعــداد ســلولB   يتفــاوت كــه ســطح نمونــه

 ـ A يبـه نمونـه   تـري نسـبت   بيش طـور كامـل بـا    هو ب
چسبيده بـه   هاي داراي ترشحات فلوپدياي بزرگ سلول

رشـد سـلولي   افزون بر ايـن،  . سطح پوشيده شده است
كـه   ياست، در حالرخ داده B  ي نمونههاي  هحفررون د

و اسـت  تـر   رشد سلولي كـم  ،A ي نمونه روي سطحبر 
سـطح  هـا بـر روي تمـام     سـلول . انـد  ها پراكنـده  سلول
به تلاقي كامـل   ها، حفرهبزرگ شدن دليل  به A ي نمونه

روي سـطح يـك   بر ها  سلولدر اين حالت، . اند نرسيده
  .اند لايه پل ارتباطي تشكيل داده چند ي خوشه
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و در  A (a)ي  در نمونه روز كشت 3پس از  MG-67هاي رفولوژي سلولمي  دهنده هاي ميكروسكُپ الكتروني روبشي نشانتصوير 7شكل 

 B (b)ي  نمونه

 
 هاروز كشت بر روي نمونه 3پس از  MG-67هاي مربوط به سلول MTTنتايج آزمون  8شكل 

  
  در هـاي اسـتخواني    ي تكثير سلولبراي تعيين كم

در . شـد انجـام   MTT آزمـون  ،Bو  A ي هر دو نمونـه 
از پس ها  نمونهدر ها  سلول ماني زنده درصد، )8( شكل

ت زمـان  در مـد . داده شـده اسـت  روز كشت نشـان   3
 B  ي تري بـر روي نمونـه   بيشي ها كشت، تكثير سلول

درصـد رشـد و   . شـد مشاهده  A  ي با نمونه  در مقايسه
بـا     B ي هـا بـر روي سـطح نمونـه     زنده ماندن سـلول 

و در روي سـطح   درصـد  99 ،تخلخـل ميزان ترين  بيش
دست آمـده   بهنتايج . محاسبه شد 81برابر با  A ي نمونه
سازگاري عالي هر دو نمونه با توجـه بـه    گر زيست بيان

  .     هستند منفي كنترل ي نمونهدرصدي  100تكثير 

  

  گيري نتيجه
ــن در   ــه اي ــادهنانوبيو ،مطالع ــب م -TiO2 ي مرك

Al2O3-HA  و سـرد فشردن  روشهبمطلوب  خواص با 
هـايي  فاز شـكيل افزون بر اين، ت .شد ساختهجوشي تف

مواد مركـب  نانوبيو سطح روي بر فسفات كلسيماز نوع 
، B ينمونـه  سطح روي بر. شد بررسي SBFمحلول در

 فازهاي وهيدروكسي آپاتايت  ي ازتربيش وزني درصد
. شـد  تشـكيل A  ينمونـه  به نسبت فسفات كلسيمنوع 
 ايجـاد احتمـال   كـاهش  ريزتـرك،  بـدون  سطحي ايجاد
ــدفاز ــاي جديـ ــه از هـ  وβ-TCP و  CaAl2O4 جملـ

 نتـايج  ديگـر  از، α-Ca3(PO4)2 فـاز  ايجاد از جلوگيري
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 اسـتحكام فشـاري  افزون بر ايـن،   .دنباشمي مطالعه اين
تقريبـاً  آن  و مدول يانگ B ينمونهيش از ب A ينمونه

برون  مونزآنتايج  .بود B ياز نمونهتر زرگب برابر 5/1
ها بر روي سطح هـر  كه سلول ندنشان داد in vitro تني

نـد،  اپهن شدهشكلي مطلوب هروز ب 3از پس دو نمونه 
ر روي سـطح  بترين رشد سلولي با اين تفاوت كه بيش

تعيـين  نتـايج آزمـون    ،بنابراين. بودرخ داده  B ينمونه
ازگاري عـالي  س ـزيسـت  گـر بيان ،ت سلوليسميميزان 
چسبندگي و تكثيـر  بهبود و توانايي   Bو  Aهاي  نمونه

 دو هـر  كـه نشان داده شـد   اين ترتيب،به. بودندسلولي 
 كـه  متفـاوتي  خـواص  بـه  توجه باي مركب مادهنانوبيو
 و توپـدي راُ متفـاوت  كاربردهـاي  براي توانندمي دارند،

بـا داشـتن    B ينمونهبنابراين، . باشند مفيد دندانپزشكي
 درتوانـد  مـي  ،ي كاشـتي مادهمناسب براي  اليفع زيست

 تثبيـت  سـازي، استخوان فرايند بهبود به نياز كه مناطقي
 چسـبندگي  افزايش و استخوان پركننده ،ي كاشتنيقطعه
. شـود  برده كارهب ،باشدمي استخوان بهي مركب مادهبيو

 بـه  نياز كه مناطقي در A ينمونه كهاست  حالي دراين 
 و چسـبندگي  سازگاري،زيست افزايشمنظور هب پوشش

  .شود استفاده تواندمي باشد،ي كاشتني ميماده استحكام
  

 قدرداني و تشكر
ــه، نويســندگان    ــان از مــديريايــن مقال ت و كاركن

دانشـگاه  در آزمايشگاه مواد گروه متالورژي و مكانيـك  
ار كــايـن  مايـت از انجـام   دليـل ح بـه  ،آزاد واحـد يـزد  

تشــكر  ،هــا و همكــاري در انجــام آزمــايشاتي تحقيقــ
  .نمايند مي
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  1393 ،يكشماره ، ششمبيست و سال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه
  

آن يو كشش سطح رويگرانبررسي كروم و -نيكلي پيچي شدهسيم مقاومتمناسب براي  پوشش يهتهي  
  

  )3(حسين قصاعي       )2(عليرضا ميرحبيبي       )1(مهدي محسني

  
  چكيده

كه تركيب حاوي يك درصد وزنـي   ندنتايج نشان داد. ها بررسي شدهاي مختلفي از مينابراي يافتن پوشش مناسب، تركيب ،در پژوهش حاضر
بـا بررسـي رفتـار ذوب تركيـب بهينـه      . باشـد مي ايتركيب بهينه ،ºC 840 با دماي پخت) E6-3Cr( كروم صد وزني اكسيددركبالت و سه  اكسيد

 VFT يهـاي معادلـه  ثابـت  ،لاتومتريو دي ،Ts، شوندگيو نرم، Tg، ايحالت شيشهگيري دماهاي انتقال بهپ حرارتي و اندازهكمك ميكروسكُ به
 يتماس يا ترشوندگي مـذاب بـا زيرپايـه    يزاويه، Pa.s 8/103 با در دماي پخت برابرروي پوشش مذاب گرانكه  ندنتايج نشان داد. شدتعيين 

 .باشدمي mN/m1/245  برابر با و كشش سطحي مذاب º135  سراميكي

  
  .روي، كشش سطحي، گرانكروم -پيچي شده، مينا، نيكلمقاومت سيم كليدي هاي واژه

  
  
  

Preparation of an Appropriate Coating for Ni-Cr Wire-Wound Resistor and Investigation 
on its Viscosity and Surface Tension 

 
M. Mohseni           A. Mirhabibi            H. Ghasaee 

 
Abstract 
In the present work, attempts have been made to find appropriate coating by testing different compounds. 
Results showed that the optimum enamel is a compound with 1 wt.% cobalt oxide, 3 wt.% chromium 
oxide (in addition to hundred percent) with the firing temperature of 840 ˚C. Constants of VFT equation 
were determined by examination of melting behavior of the optimum enamel and measurement of the 
transition and softening temperatures (Tg and Ts). Results also showed that in the firing temperature, the 
viscosity of coating is 103.8 Pa.s, the contact angle (wetting of melt with the ceramic substrate) is 135° and 
the surface tension of the melt is 245.1 mN/m.  
 
Key Word  Wire-wound resistor, Enamel, Ni-Cr, Viscosity, Surface tension.  
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  مقدمه
دليـل   بـه  پيچـي شـده  سيم الكتريكي هاي مقاومت 
بــالاتري نســبت بــه ســاير  داراي تــوان ،احــي ويــژهطرّ

از  هااين نوع از مقاومت. هستندهاي الكتريكي مقاومت
 ـميك س ـيو  يكيسرام يك هستهي تشـكيل   فلـزي  چيپ

 يدارا يهـا تم مورد استفاده از انـواع المن ـ يس. اند شده
 ـو ، بـه يك ـيالكترمقاومت و  ،كـرم  -كـل ين ياژهـا يژه آلي
 ـ لولـه شـكل   بـه  يكيسـرام  ي هسته  .دش ـبايلـه م ـ يا مي

ــاي الكتريكــي و پرســلان ــتاتيتي،  ه ــداولاس ــرين  مت ت
 ـاكـار رفتـه در    بـه  يكيسرام يها هسته هـا  ن مقاومـت ي
تـوان  ها ميترين كاربردهاي اين مقاومتاز مهم. هستند

عنـوان   صنايع نظامي و استفاده بـه ها در  استفاده از آنبه 
  .[3-1] كردمين گرما اشاره أمنبع ت
ماننـد  در برابـر عوامـل محيطـي     براي محافظـت   

مقاومـت  تـا  لازم اسـت  ، رطوبت و صدمات مكـانيكي 
ــوده پوشـــش داد ــه .[1,4,5] شـ ــاي شيشـ اي و ميناهـ

ايـن  كار رفته در  بهترين پوشش متداول ،سراميكي شيشه
  .[5,6] دنباشها مينوع مقاومت

 كـروم  -با توجـه بـه تغييـر سـاختار سـيم نيكـل        
و در  C° 870در دماهـاي بـالاتر از    )سـيم كـاري   تاب(

شـده   الكتريكي آن، پوشش اعمال تغيير مقاومت ،نتيجه
 .[6,7] باشـد  دمااين تر از  كم يداراي دماي پختبايد  مي

-آلياژهـاي نيكـل  دهي  در پوششكه عامل مهم ديگري 
موجود در انحلال كروم نفوذ سريع و مهم است، كروم 
مهمـي بـر   تـأثير  تواند مي كه است پوششدرون  آلياژ به

از  .[8] تركيب فاز و ريزسـاختار حاصـل داشـته باشـد    
براي حل اين مشـكل انجـام   توان  ميجمله كارهايي كه 

و  ،[9]غنــي از اكســيد كــروم  ميناهــاياســتفاده از داد، 
 باشـد  مـي مينـا  استفاده از آلياژ پيش از  ي هاوليايش اكس

غالبـاً  تحقيقات انجام شده در كار رفته  بهميناهاي  .[10]
محدوده تغييـرات اكسـيد   . باشندحاوي اكسيد كروم مي
وزنـي   تا چهار درصـد  تر از يك كروم در اين ميناها كم

بـراي   كرالـذ  فـوق دليـل  افزون بـر  . گزارش شده است
تـوان بـه    ، مـي كـروم در ايـن ميناهـا    استفاده از اكسـيد 

جلـوگيري از انحـلال    و افزايش چسبندگي مينا به سيم

از اكسيد كبالت نيز . هم اشاره كرد ت ميناسيم حين پخ
 عنوان عامل چسـبندگي مينـا بـه فلـز در ايـن ميناهـا       به
برخــي از  ،)1(جــدول  .[13-11] شــده اســتســتفاده ا

 دهــدرا نشــان مــي مراجــعگــزارش شــده در  ميناهــاي
]141,4,5,[.  

سـراميكي   ي شكل هندسي زيرپايه ،از سوي ديگر  
در . دهـد افزايش مـي را مينا حين پخت ريزش احتمال 
روي پوشش در دمـاي پخـت بسـيار مهـم      گران ،نتيجه
روي  حاضـر گـران   در پـژوهش همـين دليـل،    به. است

  .شده استپوشش نيز بررسي 
چنـد   ،هاي سـراميكي در بررسي رفتار ذوب لعاب  
بـا افـزايش دمـا بعـد از     . دارندت ي مشخص اهمينقطه
روي  و گـران  وندش ـ جوشـي مـي   تفذرات ، Tg ينقطه
بـا افـزايش دمـا و عبـور از     . يابـد سرعت كاهش مـي  به

روي قابل مشاهده  تري در گران كاهش بيش، Ts ي نقطه
روي  و لعاب رفتاري مشابه با يك مـايع بـا گـران   است 

در پيك دمايي پخـت لعـاب،   . دهدبالا از خود بروز مي
 Pa.s 104-103ي  آل در بازه صورت ايده روي آن به گران
هـا و  روي بـه دمـا در شيشـه    وابسـتگي گـران  . باشدمي

بـا   ،و دماهاي بـالا  Tgدماي  هاي سراميكي بعد ازلعاب
  :شود بيان ميزير  يمعادلهاستفاده از 

)1  (                                            log A B/Tη= +                        
  .ثابت هستند Bو  Aروي مذاب و  گران η ،كه در آن
چيزي  آناز تر  زرگروي حقيقي ب گران، Tgدماي  بعد از

، زيـرا انـرژي   آيـد  دست مي به) 1( ي معادلهاست كه از 
در. تابـت نيس ـ ثويسـكوز  جريـانِ  سـازي بـراي    الفع 

-VFT, Vogel-Flucher)تامان  -چر لاف -ي وگل معادله

Tamman) ،ثابتTo  شود اضافه مي) 1( ي به معادله:  
)2                           (log	η = A + B	/	(T − T)  

توان بـا اسـتفاده از   را مي VFT ي معادله هاي ثابت  
 هـاي  همعادل و) T1/2و  TS ،Tg( ي دمايي مرجعسه نقطه

 .دست آورد به )5(و  )4(، )3(
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T = 12T − 3.55Tଵ/ଶ + ൫9.25Tୱ − 12T൯ భ/మିౝ౩ିౝ8.45 − 2.75		 భ/మିౝ౩ିౝ  

)3(  A = 	 (9.25Tୱ − 12T + 2.75T)/	(Tୱ − T) 
)4(  B = 	 (T − T)	(12 − A)   
)5(  

-گيـري  توان با استفاده از انـدازه مذاب را ميروي  گران

هاي ديلاتومتري و ميكروسكُپ حرارتـي و بـر اسـاس    
اين سه نقطه عبارتنـد  . سه نقطه دماي مرجع تخمين زد

در  Tg ،Pa.s 25/9 10 =η ي در نقطـــه 1012 =η	 Pa.sاز 
دمـايي  ( T1/2ي  در نقطـه  55/3 10 =η	 Pa.sو  Tsي  نقطه

شــكل  حرارتــي بــهكــه در آن، نمونــه در ميكروســكُپ 
شـود  كره زماني ايجاد مـي شكل نيم). آيدكره در مي نيم

ي تماس آن با  عرض آن و زاويه كه ارتفاع نمونه نصف
هو  فوجينو و همكاران، پراب .[15,16]باشد  90°سطح 

ــران   ــاران، گ ــيس و همك ــاران و شارتس روي و  و همك
هــاي ســيليكات ســربي و   كشــش ســطحي شيشــه  

  .[19-17]اند  بررسي كردهبروسيليكات سربي را 
در پژوهش حاضر، تركيب مينـاي مناسـب بـراي      
پيچـي شـده و   هاي الكتريكي سـيم دهي مقاومت پوشش

از سوي ديگـر، بـا   . شرايط پخت آن بررسي شده است
كه خواص ميناهاي مذكور تـاكنون مطالعـه    توجه به اين

اند و در منـابع موجـود تنهـا اطلاعـاتي در مـورد       نشده
ها وجود دارد، در اين پژوهش براي نخستين  تركيب آن

بار رفتار ذوب ميناي مناسب كه يكي از خـواص مهـم   
  .دهي است، بررسي شده استدر پوشش

 

 حسب درصد وزني ميناهاي گزارش شده در مراجع برشيميايي تركيب  1جدول 
  

 (wt.%) اكسيد E1 E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8 E9 

PbO 69/56 69/56 69/56 52/59 39  50  09/31  -  29/48  
SiO2  58/12 58/12 58/12 96/26 5/21  20  92/33  2/10  59/27  
Al2O3 99/0 99/0 99/0 81/2 7  12  97/2  8/13  52/5  
ZnO 545/9 545/9 545/9 - 5/12  -  35/2  17  4/4  
B2O3 - 411/8 411/8 53/6 20  14  19/20  7/37  2/14  
Na2O  209/3 209/3 209/3 69/0 -  2  - 4  -  
MgO - - - 6/0 -  -  16/1  5/1  -  
K2O - - - 59/1 -  -  - -  -  
CaO - - - 8/0 -  -  - 6/7  -  
BaO - - - - -  -  44/4  -  -  
NaF - - - - -  -  21/1  -  -  
CaF2 - - - - -  -  24/2  -  -  
CoO - - - 5/0 -  1  43/0  7/0  -  
TiO2  - - - - -  1  - -  -  
ZrO2 - - - - -  -  - 5/7  -  
SnO2 579/8 579/8 579/8 - -  -  - -  -  
Cr2O3 411/8 - 5/0100علاوه بر - -  -  - -  -  
 ]14[  [4] [1] [12] [5] [1] شاهد شاهد شاهد مرجع
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  هاي آزمايش روش
 ي از نوع تجاري با تركيبسيماز  ،در اين پژوهش  

Cr10Ni-90 ــر ــهو زي ــي الكتريكــي صــنعتي  ي پاي  چين
ابتـدا فريـت    ،هـا بـراي سـاخت پوشـش   . شـد استفاده 
 ،مناسـب هاي انتخاب تركيب فريت(تهيه شد ها پوشش

 ))1( جـدول (گيـري از نتـايج تحقيقـات مشـابه     بهرهبا 
هـاي  بوتـه  وندر ،سـاخت فريـت  كار ). صورت گرفت

با  و Cº 1300تا  Cº 1200 در محدوده دمايو  شاموتي
اي در ايـن  دقيقـه  30 فبا توقّي گازي استفاده از كوره

در هـوا و بـر   هـا،   آن سرد كردن مـذاب . انجام شد ،دما
  .انجام شدي فولادي صفحهيك روي 
  ـ فريـت  ،هادوغاب پوشش ي هبراي تهي  ه هـاي تهي
و سـپس  ند اي آسيا شدتوسط آسياي ماهوارهابتدا شده 

ــاَدرون از  ــا  يلك ــب ــدند  200ش م ــور داده ش در . عب
درصد وزني  1/0ه شده با پودر فريت تهي ،بعد ي مرحله
مخلوط شكل تر  به CMC كربوكسي متيل سلولز چسب

 ،هـا مورد استفاده براي ساخت پوشش ي هاولي مواد. شد
 ،چينـي  ي زيرپايـه  كروم و -سيم نيكل تركيب شيميايي

  .اند آمده )4(و  )3( ،)2( هاي ترتيب در جدول به
پيچ و بدنه ي سيممجموعه ،پيش از اعمال پوشش  
  درصد  10دقيقه در محلول آبي  2زمان ت مد ابتدا به

ور غوطه C° 80در دماي ) NaOH(وزني سود سوزآور 
 ونپس از خروج از محيط قليـائي، در ها نمونه. [5] شد

و در گـرم شـدند    ٢٠٠ °Cالكتريكي تـا دمـاي    ي كوره
اعمـال  . شـد  ها مجدداً با الكـل تميـز  سطوح آن ،نهايت

انجام شـد  مو  با استفاده از قلم، پيچمپوشش بر روي سي
  .شدند هالكتريكي پخت ي ها در كورهنمونه ،و پس از آن

دليـل   بـه  E6و  E5فريـت  هـاي   تركيب ،در نهايت  
گيري دماي ذوب با اسـتفاده  اندازه(دماي ذوب مناسب 

، اتصـال مناسـب بـا    )انجام شد پ حرارتياز ميكروسكُ
ــب  ــتن عي ــه و نداش ــاي زيرپاي ــاهري ه ــه ،ظ ــوان  ب عن

منظور بهبود اتصال بين  به. شدهاي بهينه انتخاب  تركيب
پوشــش و افــزايش ضــريب انبســاط حرارتــي ســيم و 
اسـتفاده  ) وزنـي درصد  7تا  1(از اكسيد كروم  ،پوشش

  .شد
 

براي بررسي رفتار  -روي  بررسي عوامل مؤثر بر گران
ي  و زاويه VFTي  هاي رابطهذوب مينا، تعيين ثابت

تعيين . ترشوندگي، از ميكروسكُپ حرارتي استفاده شد
با استفاده از دستگاه ديلاتومتر مدل  Tsو  Tgدماهاي 

402E  ساخت شركت آلماني Netzschانجام شد.  
  

  

  در اين تحقيق شده استفاده ي همواد اولي 2 جدول
 ي اوليه ماده  ي اوليه ماده  ي اوليه ماده هاولي ي ماده

اكسيد كبالت سيليس همدان كربنات كلسيم )اكسيد سرب قرمز(رنجس 

  فلوريد سديم اكسيد تيتانيوم كربنات منيزيم اسيد بوريك
 فلوريد كلسيم اكسيد روي كربنات باريم هيدروكسيد آلومينوم

 كروماكسيد  اكسيد زيركونيم كربنات پتاسيم كربنات سديم

  
  كروم -تركيب شيميايي سيم نيكل  3 جدول

  Ni Cr  Fe عنصر
  32/0  27/9 42/90 وزنيدرصد

  

  ينيچ ي بدنه ييايميب شيترك  4 لوجد
  SiO2 Al2O3  Na2O  K2O  Fe2O3 اكسيد
 96/1تر از  كم  98/0  98/0 56/21 6/68 وزنيدرصد
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  ج و بحثينتا
ذوب و  يدمـا ج مربوط به ينتا - نهيبه انتخاب پوشش

 ،يپ حرارتــكروســكُيكــه در م يحــالت( يشــوندگنــرم
 ـفرانـواع   )شود خ ميهاي نمونه پگوشه در جـدول   ،تي

 ،شـود ده مـي گونـه كـه مشـاه   همان. اند ورده شدهآ )5(
پخـت مناسـب    يبـالاتر از دمـا   E7 فريـت دماي ذوب 

 ييدمـا در محـدوده  ز ي ـن E3 و E1 هايفريت باشد و مي
با توجه به ذوب نشدن ( ندارقرار ندبراي ذوب مناسب 

ايـن دو   ،دو تركيب فوق در محدوده دمايي مـورد نظـر  
بـا توجـه بـه     .)حضـور ندارنـد   )5(تركيب در جـدول  

ناشـي از  تواند ميرفتار اين  ،ديرگداز بودن اكسيد كروم
كـه   2فريت  چرا كه ،باشددر فريت  اين اكسيدحضور 

در  ،حاصل شده است 1با حذف اكسيد كروم از فريت 
با توجه به اين . استشده محدوده دمايي مناسب ذوب 

هـا در  عنوان يك افزودني به فريت اكسيد كروم به ،نكته
  .نظر گرفته شد

همـراه  ها فريت( پخت ميناها يا پوشش نهايي  
درصـد   3حاوي  E6نشان داد كه فريت ) اكسيد كرومبا 

 ،بنابراين. ترين پوشش است مطلوب ،وزني اكسيد كروم
  .شدعنوان تركيب نهايي انتخاب  به) E6-3Cr(اين پوشش 

 ـ   پخـت  بـراي  ف بهينـه  تعيين دما و زمان توقّ
در شـرايط مختلـف و    ها پخت نمونه، با E6-3Crپوشش 

انجـام  پ حرارتـي  هاي ميكروسكُگيرياساس اندازه بر
در پخـت   ي شـرايط بهينـه   ،در نهايـت ). 6جدول (شد 
. دسـت آمـد   دقيقـه بـه   2 زمـان  تمـد  به ٨۴٠ ° Cدماي

 )1(در شـكل   ،پخـت  ي ه شرايط بهينـه بنمودار مربوط 
  .نشان داده شده است

  
  ها فريت شوندگي و ذوبدماهاي نرم 5جدول 

 E2  E4 E5 E6 E7 E8 E9 كد فريت

  C(  650 650 700 650  800  750  700°(شوندگي دماي نرم
  C(  770 725 750 750  860  830  750°(دماي ذوب 

  
  E6-3Cr پخت پوشش شرايط  6جدول 

  مايشمحيط سر  )دقيقه(بيشينه  يف در دمازمان توقّ  )C°(  دماي پخت
  هوا 0 800
  هوا 10 800
  كوره 10 800
  كوره 2 840

  

  
  E6-3Cr ي نمودار پخت نمونه 1شكل
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شــود، ديــده مــي )6(گونــه كــه در جــدول همــان  
ها در شرايط مختلفي از دما، زمان و محـيط سـرد    نمونه

      ابتـدا در دمــاي  E6-3Crي نمونـه . انــد ه شـده پخت ـشـدن  
C° 800 ّپخت مينا در  ينتيجه. شد هف پختو بدون توق

بخش نظر اتصال مينا به زيرپايه رضايتنقطه اين دما از 
نقـص  ايـن  . چندان مطلوب نبود يا از نظر ظاهربود، ام
مينا با افزودن اكسيد  روي گرانناشي از افزايش  احتمالاً

خــروج كامــل از كــه مــانع بــوده اســت كــروم بــه آن 
بـراي  . هاي هواي محبوس شـده گرديـده اسـت    حباب

ت زمـان توقـف در پيـك    ابتـدا مـد   ،بهبود ظاهر نمونه
 ـ ،دقيقه افزايش يافـت  2دمايي پخت تا  ام  ت ا ايـن مـد

ف افزايش زمان توقّ اين ترتيب، هداري كافي نبود و ب نگه
 دمــاي       دقيقــه در 10ت مــد پخــت بــه ي نتيجــه. يافــت

C° 800  ي در مرحلـه  ،بنـابراين . بخش نبودرضايتهم 
روي  گراني  ندهعنوان عامل كاه از افزايش دما به ي،بعد

ت سـريع سـيالي   با توجه به افـزايش نسـبتاً  . شداستفاده 
ريزش به بعد و احتمال  C° 800دما از  مذاب با افزايش

طـور   كـوره بـه  ون درگرمـايش  مينا، رفتار مذاب حـين  
وان عن ـ  به C° 860دماي  ،و در نهايتشد پيوسته كنترل 
. در نظـر گرفتـه شـد   ) فبدون زمان توقّ( دماي مناسب

كاري  تابتر در رابطه با دماي با توجه به آنچه پيش ،اام
    كـه دمـاي   گفـت تـوان  مـي  د،كروم گفته ش-سيم نيكل

C° 860  بنـابراين . باشـد مـي براي پخـت  دماي بالايي، 
كـاهش داده شـد و ايـن دمـا و      C° 840تا  ي پختدما

عنـوان شـرايط    بـه ، دقيقـه  2ميزان  بهدر آن ف توقّزمان 
مايش هم در رابطه با محيط سر. شدپخت بهينه انتخاب 

چنـداني بـر   تـأثير  سـرمايش  چگونگي مشاهده شد كه 
هـا پـس   كه مقاومت ا با توجه به اينام، اتصال مينا ندارد

قـرار   نيز شوك حرارتيون تحت آزمبايد  مياز ساخت 
كـاهش   دليـل  كـوره بـه  مايش درون سـر  احتمالاًگيرند، 

مايش هاي ايجاد شده در نمونه در مقايسـه بـا سـر   تنش
 . تري داشته باشدي مطلوبتواند نتيجهسريع، مي

 
  روي گران

در مـورد   VFT ي هـاي معادلـه   ثابـت ن ييتع يبرا  
نمـودار  مرجـع بـا اسـتفاده از     يدماهـا  ،بهينـه  ي نمونه

پ ميكروســكُ هايتصــويرو ) )2(شــكل ( يلاتــومتريد
ــي ــكل( حرارت ــدندمشــخص  ))3( ش ــكل  .ش ، )2(ش

محور ( آن ي هتغييرات طول نمونه را نسبت به طول اولي
و نيز مشتق اين تغييـرات نسـبت   ) عمودي سمت چپ

در دماهـاي  را ) محور عمودي سـمت راسـت  ( به زمان
مراحـل مختلـف    ،)3(شـكل  در  .دهدمختلف نشان مي

دماي محيط تـا ذوب كامـل در    ازE6-3Cr پخت ميناي 
گونـه  همان. داده شده استپ حرارتي نشان ميكروسكُ

ــي  ــه مشــاهده م ــاي   ،شــودك ــه دم ــيش از رســيدن ب پ
تغييـر   ،)~C° 530( ديلاتومتريدر نمودار شوندگي  نرم

ايـن،  شـود كـه   نمـي  مشـاهده خاصي در ابعـاد نمونـه   
 ،البتـه  .ديگر است يك عدم اتصال ذرات به ي دهنده نشان

 .دما منطقـي اسـت  دليل افزايش  تغيير جزئي در ابعاد به
از اين دما به بعد ،اام )C° 550~(،     كـاهش ابعـاد آغـاز

شـروع اتصـال ذرات    ي دهنـده  نشـان شـود و ايـن،   مي
. باشـد مينـا مـي  جوشي  فرايند تفديگر و يا آغاز  يك به

شـروع  (اسـت  شروع شده  C° 640 ذوب مينا در دماي
بـه   C° 850 و در دمـاي ) هـاي نمونـه   گوشهشدگي  پخ

بـا  ). سـوم كـره   مونه به يـك نتبديل (رسيده است پايان 
شـود كـه   مشـاهده مـي  هاي ارائه شده، توجه به تصوير

تقريبـاً   C° 784 دمـاي  تماس مينا با زيرپايه در ي زاويه
º90 كـره  عنوان دماي نـيم  اين دما به ،در نتيجه .باشدمي

  .شدن مينا در نظر گرفته شد
بـا  (محاسـبه شـده    هـاي  دماهاي مرجـع و ثابـت    

 )7(در جـدول  ) )5(و  )4(، )3( هـاي  هاستفاده از رابط ـ
  .اندگزارش شده
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 ،C° 550 در
 پايان ذوب 

63PbO-2

 رسدظر مي
ه افــزايش 

يافتـه   يش
د بــور كــه 

يافتـه   هش
 از بـالايي  

 3(  كــروم
را باز هم  

جوشي د تفشروع 
)چ ،C° 784در ه 

-5B2O3( ــرب 

نظ منطقي به ،)ي
SiO  كــهدر مينــا

افزايت به شيشه 
ســرب و اكســيد

در مينا كاهتند، 
ر نسـبتاً يداي مق

ــي و) صــد وزن
روي گرانوانند 

ش )ب ،دماي محيط
C° 710، كره نيم) ج

  VFTي  له
 VFT ي

B 

0/1221 

ــيليكات ســ سـ
سب درصد وزني

O2 ـدار ســيليس

نسبت است،وي 
اكســيد سـ ،بــل

هستروي  گران 
مينا حاوي اين، 
درص 12( ومينيم

توباشد كه ميي

  E6-3Cr ي ي نمونه

د )الف؛ پ حرارتي
C در ل سطح تماس

  C° 850 در )

ي معاد حاسبه شده
ي هاي معادله ثابت

A 

1/1 378 

ــه بروسي شيشـ
12SiO2بر حس ،

مقــد زيــرا، [17]
رو گران ي دهنده

و در مقااســت 
شديدي  ندهكاه

افزون بر. است
ــو هاياكســيد آل

مي) وزني رصدد

 

  

ديلاتومترينمودار 
 

  

پامل در ميكروسكُ
حداقل )ث ،640 °

)سوم كره  يكيل به
  

مح هاي جع و ثابت
(°C)   

2/8 784 

 

ميناي ي
كــه بــا

شـده   م
 ،شـود  ي

نـد،  گر
 شيشـه

آن  بـه ل
بيش از
ـيميايي

ش
2

د
ا
ك
ا
ا
د

2شكل 

ي محيط تا ذوب كا
°C در شروع ذوب

تبدي(

مر يدماها 7جدول
(دماهاي مرجع

7/528 /490 

با دما برايرا  ي
ك )PBS( ســرب
رسم [17]مرجع

مشـاهده مـيه
ديگ كه شبيه به ي

ه مينا نسبت به
انتقـالايـن  . ت
مينا بروي  ران گ

 به تركيـب شـ

 ژي و مواد

 

 

از دماي E6-3Cr ي نه
ش )ت ،C° 635 در

جد

6/

روي گرانغييرات
 روســيليكات سب

مرخراج شده از
گونه كه همان. د
اين دو مادهوي

مربوط بهمودار
تقال يافتـه اسـت

خاص،ك دماي
با توجهختلاف

يه مهندسي متالورژ
 

نمون راتييتغ 3 كل
جوشي تفپايان  )

تغ ،)4( شكل 
E6  ي شيشــهو

استخفاه از نتايج 
دهدنشان مي، ت

رو گراندارهاي 
ين تفاوت كه نم
دماهاي بالاتر انت

در يك ست كه
اين اخ. شه است

نشريه

شك
)پ

 

 
6-3Cr

استف
است
نمو
با اي
به د
معنا
شيش
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، )4(شـكل  نتـايج در  با توجـه بـه   . ]14[ افزايش دهند
) C° 840(پيك دمايي پخت  درميناي مذاب روي  گران

دسـت آمـده    بهروي  گران. باشدمي Pa.s 781/103 برابر با
هـا  مـذاب  آل برايايدهروي  گراني در بازه ،در اين دما

قرار  )Pa.s 104-103 ،[15] عنيي(در پيك دمايي پخت 
كـاري   ي مناسب بـراي نقطـه  روي  گرانبا  تقريباًو دارد 

  .]20[ برابر است )Pa.s 103 يعني(
  

در مقايسه با  دما اب E6-3Cr ي نمونه روي گرانرات ييتغ 4شكل 

 روسيليكات سربب ي شيشه

  
نشـان  دست آمـده   شوندگي و ذوب بهدماهاي نرم  
وسـيعي  دمـايي پخـت   كه مينا داراي محـدوده   دندهمي

يــك مزيــت راي مينــا بــايــن . )~C° 840-640( اســت
در يك محـدوده  امكان پخت آن  زيراآيد،  حساب مي به

  .]14[ شودفراهم مي ،بدون ايجاد عيبدمايي وسيع، 
  

ي  محاسبه يبرا .تماس ي هيو زاو يكشش سطح
كرد كه استفاده  )6( ي رابطهتوان از يم ،يحشش سطك

نشان   mN/m را بر حسب يحاصل جمع كشش سطح
  :[21] دهديم
)6                                          (γ = ∑ a୧γ୧୬୧ୀଵ  
  

 يدهاياكس ـ يدرصد وزن anو ... ، a1  ،a2 ،3aدر آن، كه 
ــاب و ــود در لع ــر γnو ... ، γ1 ،γ2 ،3γ موج ــاي بيض  ه

  .دنباشيم C° 900 يدمادر  هادياكس يكشش سطح
اسـتفاده از   بـا  ،(FT) هـا دماي  در بقيـه  يكشش سـطح  

  :[21] شوديممحاسبه  )7( ي رابطه
)7(                  γୋ = γଽ − 0.04(F − 900)  

  
 كشش سطحي در دمـاي دلخـواه   γGFT، كه در آن  

FT ـن زاوييتع يبرا. باشدمي   ـ  يهي  ي ن نمونـه يتمـاس ب
E6-3Cr ــته هايرياز تصــو ،ينــيچ يهيــو پا ــا ه شــده ي ب

 و )3( هـاي شـكل ( شـد  اسـتفاده  يپ حرارتكروسكُيم
)5(.(  

تمـــاس  يتغييـــرات زاويـــه  ،)6(شـــكل در   
داده و كشش سطحي مذاب با دمـا نشـان   ) ترشوندگي(

روند تغييـرات   ،رودگونه كه انتظار ميهمان. شده است
ــه  ــطحي و زاوي ــس    يكشــش س ــا عك ــا دم ــاس ب تم

سـطحي بـا   شـود كـه كشـش    مشاهده مـي . ندديگر يك
  .يابدصورت خطي كاهش ميافزايش دما به

 

 
  

  ،C° 680) الف؛ تماس يچيني براي تعيين زاويه يذوب شده بر روي پايه E6-3Cr ينمونهاز پ حرارتي ميكروسكُ هايتصوير 5شكل 
  C° 840 ) ح و C° 820) ، چC° 800) ، جC° 780) ، ثC° 760) ، تC° 740) پ ، C° 700) ب
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  با دما E6-3Crميناي مربوط به تماس و كشش سطحي  يتغييرات زاويه 6شكل 
 

دهد تماس با دما نشان مي يتغييرات زاويهنمودار   
ــا كــه  ــا افــزايش دم ــاييب ــا         C° 680 در محــدوده دم ت

C°  710 )كـه نمونـه   دمـايي  شوندگي تـا  نرم ياز نقطه
يابـد و  تماس كاهش مي يزاويه ،)شودشكل ميكروي 

 )درجـه  36(مقـدار خـود   ترين كم به C° 710در دماي 
 .شـود سـطح تـر نمـي   در اين حالت، در واقع . رسدمي

 ينـد ذوب اطـول فر مينا در است كه  آندليل اين پديده 
دهد كـه  تشكيل ميي مركب فازي از جنس ماده، شدن

هنگامي كه فـاز مـذاب    .مخلوطي از جامد و مايع است
توان در ميكمي را )گرد شدگي(انقباض  ،شودظاهر مي

شـكل  ( كـرد تماس بين مينا و زيرپايه مشاهده  يناحيه
 ذوب يهاوليــ يبــا افــزايش دمــا در مرحلــه). )ت -3(

 يهتا رسيدن به حداقل زاويگي شداز شروع نرم(شدن 
تمـاس بـين مينـا و زيرپايـه كـاهش       يزاويـه  ،)تماس

. رودو شكل نمونه به سـمت كـروي پـيش مـي    يابد  مي
 يكـه زاويـه  اسـت  كروي شدن زماني ميزان ترين بيش

 ،در ايـن دمـا   .رسـد مقدار خـود مـي  ترين كم تماس به
كه به نيروهاي فصـل مشـترك    مقدار مذاب ايجاد شده

اي اسـت كـه   اندازهبه، مايع وابسته است -داخلي جامد
بـا   .كندرا در نمونه ايجاد  بستگيهمترين بيشتواند مي

تر دما كه با افزايش مقدار مذاب و كـاهش  افزايش بيش
روي همراه است، نيروهاي فصل مشـترك داخلـي   گران
كـاهش   بسـتگي همنيروهاي  ،و در نتيجهشود ميتر كم

تماسي فصل  يند، نيروهايادر اين مرحله از فر. يابندمي
تمـاس   يزاويـه . يابندزيرپايه افزايش مي -مشترك مينا

يابد، تا دليل ترشوندگي افزايش ميبين مينا و زيرپايه به
هنگـامي  . برسـد ) كرهنيم( º90 به تماس يكه زاويهاين

، رودمـي  كره فراتـر كه دما از مقدار مربوط به حالت نيم
  .[16] شودتر ميبيش º90تماس از  يزاويه
 تقريبـاً   C° 784 تماس با سطح در دمـاي  يزاويه  

º90 اسـت كـره  حالـت نـيم  ي دهنـده باشد كه نشانمي .
و شود ميذوب  كاملاً) C° 840( در دماي پختپوشش 
ــه ــاس  يزاوي ــز تم ــا ني ــر ب ــي º135براب ــه م ــد ك باش
ترشوندگي مناسب سـطح توسـط مـذاب     يدهنده نشان
 يتمـاس در نقطـه   يكـه زاويـه  كـرد  بايد توجه  .است

 و سطح را كاملاً رسدميمقدار خود ترين بيشذوب به 
مقادير كشش سطحي محاسبه شده با مقادير  .پوشاندمي

در مورد  نو همكاراشارتسيس گيري شده توسط اندازه
 ـهاي سـيليكات سـربي اخـتلاف چنـداني ندار     شيشه  دن
تركيب به نوع توان بالا بودن كشش سطحي را مي. [19]
روي ميناهايي كه گـران  ،طور كليهب. مربوط دانستمينا 

با  .از كشش سطحي بالايي نيز برخوردارنددارند بالايي 
 كه مينا داراي مقدار زيادي اكسيد آلـومينيم توجه به اين

پس از اكسـيد منيـزيم بـالاترين    اكسيد آلومينيم  و است
 را داردكشش سـطحي   )Dietzel factor( ضريب ديتزل
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با مشابه با تأثيري اكسيد كروم با توجه به حضور  ،نيز و
ايـن رفتـار   افزايش كشش سـطحي،  در اكسيد آلومينيم 

البته با وجود بـالا بـودن كشـش     .رسد نظر ميمنطقي به
-كه تركنندگي مينـا قابـل  شود  ميمشاهده  ،سطحي مينا

بالا بـودن كشـش سـطحي     ،از سوي ديگر. توجه است
ت اجـزاي مينـا را كـاهش    و فراريتواند ميزان تبخير مي
   .[19] دهد

  
  يريگجهينت 

 يهـا پوشـش  يپس از بررس ـ ،حاضر در پژوهش  
پخت و اتصال  يوشش مناسب بر اساس دماپمختلف، 

كـه   نـد ق نشـان داد ي ـج تحقينتا. نتخاب شدابه زيرپايه 

 ـ در 3 يحاو E6 ميناي  يد كـروم دارا ياكس ـ يصـد وزن
ط يشـرا كـه   نـد نتـايج نشـان داد  . است يخواص مناسب

دقيقـه   2ت مدف بهتوقّانتخاب شده، ميناي براي پخت 
بررسي رفتار ذوب پوشـش  . باشدمي C° 840 يدما در

 يمعادلـه كـاربرد  پ حرارتـي و  با استفاده از ميكروسكُ
VFT ،ــران ــا  رويگ ــاي پخــت در مين ــا      دم ــر ب را براب
Pa.s 781/3 10  روي  گـران  ي كه در محدودهتعيين كرد
كشـش  . در دمـاي پخـت قـرار دارد    ميناهابراي آل ايده

تماس با  يهو زاوي mN/m 1/245مذاب ميناي سطحي 
تواننـد  مـي ترشـوندگي مناسـبي را   بود كه  º135سطح 
  .كنند ايجاد
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  1393 ،يكشماره ، ششمبيست و سال                   متالورژي و مواد  مهندسي ي نشريه

  
  هاي ساندويچي در سازه آلومينيمي آلومينيمي به ورق اسفنجاتصال 

  
  )2(مازيار آزادبه   )1(زاده تبريزي آروين تقي

  
 چكيده 

نسـبت بـه   بهتـري  اي  ب صدا، عايق حرارتي و جذب انـرژي ضـربه  جذواص ، خبالا و استحكامپايي ويژه  سختدليل  هاي ساندويچي به سازه
استفاده  اسفنجورق و از چسب براي اتصال  ي،ساندويچي  صفحههاي متداول توليد  در روش. كاربرد دارند اي گستردهميزان  به ،هاي ديگرسازه
آلومينيم پودري مخلوط با استفاده از جوشي فاز مايع  روش تفدهي نفوذي اسفنج فلزي به ورق، از  منظور اتصال به ،در تحقيق حاضر. شود مي

 kPa 8/4 در حـدود اتصـال،  اسـتحكام برشـي   . نجام شـد دقيقه ا 30زمان ت مد و به C 610° دهي در دماي اتصال. سته او روي استفاده شد
  .دست آمد به
  

 .فلزي اسفنججوشي فاز مايع،  هاي ساندويچي، تف سازه كليدي هاي واژه

  
  
 
 

Joining Aluminum foam to aluminum plate in sandwich structures 
 

A. Taghizadeh Tabrizi                    M. Azadbeh 
 
Abstract  
Structural sandwich beams are widely used because of their high specific stiffness and strength, noise 
reduction, thermal insulation and impact energy absorption characteristics. Conventional manufacturing 
method of composite sandwich structures is completed by a separate adhesive joining stage by which the 
composite faces are joined to the core.  In this investigation, liquid phase sintering in the Al-Zn alloy 
system was used in order to form a diffusion bond between metallic foam and plate. Joining treatment 
was conducted at 610 oC for 30 minutes in an inert atmosphere. The shear strength of the joint was 
measured to be about 4.8 kPa.  
 
Key Word Structural sandwich, Liquid phase sintering, Metallic foam. 
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 مقدمه
يكي از عوامل اصـلي در   ،نسبت استحكام به وزن  

هـاي  زمينـه هاي مناسب بـراي كـاربرد در    انتخاب سازه
مختلف حمل و نقل شـامل هـوايي، زمينـي و دريـايي     

كه دارند، ي فلزي با وجود چگالي كمهاي اسفنج. است
در دليـل،  اين و بهند از استحكام نسبتاً خوبي برخوردار

 يجـه و نتي انـد ها استفاده شـده  زهساخت بسياري از سا
ساختار سـلولي و متفـاوت   . اند قابل اطميناني ارائه داده

هـاي خاصـي بـراي     روش، استفاده از هاي فلزي اسفنج
كاري، اتصال، پوشـش   كاري، جوش ات برشانجام عملي

  .]1[3- كند را ايجاب ميمانند آن  و
فلـزي در صـنايع   هـاي  اسفنجاز تا اگر لازم باشد   

هـا   آنبراي اتصال را د، بايد روشي شوندسي استفاده مه
بر خـلاف سـاير مـواد    . پيدا كردديگر به مواد مهندسي 

شـكل   بـه هاي فلزي قابل فشرده شـدن   اسفنجمهندسي، 
اسـفنجي،   مـواد  ي ت ويـژه اين خاصي. سان را دارند موم

از چسـب  شود تا  ميباعث  وآيد  شمار مي يك مزيت به
اتصـال مكـانيكي   هاي مشـابه   چوب، ميخ و ساير روش

از  ،بـه ورق اسـفنج  براي اتصـال   .استفاده كردبتوان نيز 
 ــ ــراي اتصــال موقّ ــم اســتفاده روش معمــول ب ت و دائ

 ـ  مي ،ها از بين اين روش. شود مي ت توان به اتصـال موقّ
هـاي   و روش ،[4] پيچ و مهره، پرچ و استفاده از چسب

 ،[5]ري كـا  ، لحـيم يليزر كاري اتصال دائم مانند جوش
اشـاره   [7]جوشي پلاسـمايي   و تف ،[6] اتصال نفوذي

 كاري گرمـاي زيـاد موجـود    در جوش ،براي مثال. كرد
ذوب ي  نتيجهساختار سلولي در ايجاد آسيب در باعث 
كاري  كاري ذوبي و اعوجاج در جوش جوش حينشدن 

آلومينيمي بـراي  ي ساندويچهاي  صفحه .شود نفوذي مي
. ندچون صنعت خودرو مناسب هم يصنايعتوليد انبوه در 
در را اي  اين مواد سـبك جايگـاه ويـژه    ،در حال حاضر
هــاي صــنعتي در مهندســي مكانيــك و در  بــين كــاربرد

افزون بـر  . [8] ندا مسابقه پيدا كردهي خودروهاي  زمينه
ر حال با هدف توليد انبوه ددر اين زمينه  يتحقيقاتاين، 

هـاي   صفحهوجود از تعريف ابتدايي م. [9] انجام هستند
ديگـر و   ، استفاده از چند لايـه در كنـار يـك   يساندويچ

چســب بــراي در كنــار هــم  ي يــك مــادهكــارگيري  بــه
باعـث  وضـعيت  اين . [10]باشد  ميداشتن اين مواد  نگه

ها از  اين مواد با كاربردهايي است كه در آنخواني  همنا
ــي ــا اســتفاده م ــال. شــود گرم ــراي مث ــراي  ،ب اتصــال ب

 ـ   يسـاندويچ هاي  صفحه ايـن روش بـه    ا توليـد شـده ب
كـاري و يـا    هـاي جـوش   تـوان از روش  ديگر نمـي  يك
. استفاده كـرد ايجاد شده، دليل گرماي زياد  كاري به لحيم

بايــد از ي مختلــف، هــا هــا بــه ســازه آناتصــال بــراي 
 كـاري  ، پرچكردن هاي مكانيكي مانند پيچ و مهره روش
  .چسب استفاده كرداعمال و يا 

بـه ورق در  اسـفنج  دهي  ترين روش اتصال داولمت  
دليـل   به. است استفاده از چسب ي،ساندويچهاي  صفحه

بـه ورق در ايـن روش در   اسـفنج  اتصـال   كماستحكام 
بـا   يسـاندويچ هـاي   صفحهدماهاي بالا، استفاده از اين 

بـراي بهبـود اسـتحكام    . هايي همـراه اسـت   تمحدودي
روش  هتصــال بــاز پــودر فلــزي بــراي ايجــاد ا ،اتصــال

  .شود ميجوشي فاز مايع استفاده  تف
جوشـي در حضـور فـاز مـايع شـامل      فرايند تـف   
جوشـي  منظور كاهش دماي تـف  گيري فاز مايع بهشكل
 ،جوشي در حضـور فـاز مـايع   در حين انجام تف. است

در . گيـرد يك فاز مايع در كنـار ذرات جامـد قـرار مـي    
ط، تشكيل هاي مخلو دو فازي شامل پودرهاي  مجموعه

در چنـين  . پذير اسـت  ي ذوب پايين امكان نقطهبا  يفاز
تواند باعـث انتقـال سـريع و در     ، مذاب مياي مجموعه

در ايـن  نخسـتين نيـاز   . جوشـي شـود   تفبهبود  ،نتيجه
ي نـازك   يـك لايـه  مذاب بايد . تركنندگي استحالت، 

 ي كوچـك بـودن زاويـه   . دور فاز جامـد تشـكيل دهـد   
ست كه مايع در سطح جامد پخش ي اين ا نشانه ،تماس
نهايتـاً  . اشـد جامد بايـد در مـايع محلـول ب   . ه استشد
ي جامد بايـد بـه    هاي حل شده كه انتقال نفوذي اتم اين

در . كنـد جوشي را تضمين  تفبهبود حد كافي باشد تا 
محـض تشـكيل جـاري     جوشي فاز مايع، مذاب بـه  تف
گرمايش، ل عمي  با ادامه. كند ها را تر مي و دانهشود  مي

فلز مـايع  پس از آن، و شود  ميفاز جامد در مذاب حل 
 يهـاي فـاز جامـد در فراينـد     براي اتم حامليبه عنوان 

كند كـه   نشيني مجدد عمل مي موسوم به حل كردن و ته
و شـود   مـي هاي جامـد ريـز در مـايع حـل      دانه ،در آن

 كنـد  هاي درشت رسـوب مـي   سطح دانهروي مجدداً بر 
[11].  
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آلومينيمي اسفنج دهي امكان اتصال ،تحقيقدر اين   
و بـا  مـايع  فـاز  جوشـي  روش تـف  بـه م ورق آلوميني هب

براي بهبود آلومينيم و روي  هاياستفاده از مخلوط پودر
، بررسي شـده  و افزايش استحكام اتصال اتصال نفوذي

 .است
  آزمايش هاي مواد و روش

سيليسيم توليد  -ميآلومين اسفنجاز  ،تحقيقدر اين   
 ـ ي گـري در كارخانـه   روش ريختـه  شده به اسـفنج ت ن 

هـا در ابعـاد    اسـفنج ابتـدا  . ه اسـت مشهد اسـتفاده شـد  
با استفاده از دستگاه برشي سـيمي  متر  ميلي 50×25×10

 ابعـاد  بههاي آلومينيم تجاري  ورق. ده شدبري) وايركات(
 ـ. متر آماده شدند ميلي 50×25×1 سـازي   ات آمـاده عملي

ــين  ــراي از ب ــردن اكســيدســطحي ب در ســطحي  هايب
  :ترتيب زير انجام شد به ،روي سطوح اتصالبر آلومينيم 

 ـ  يآلومينيم اسفنجزني سطوح اتصال  سنباده -1 ش بـا م
80.  

ــيد  -2 ــردن اكس ــين ب ــطحي  هاياز ب ــاي  ورقدر س ه
  .برس سيمياستفاده از با  يآلومينيم

روش فراصــوتي  بــهتون ســاَســطحي بــا  يشستشــو -3
  .دقيقه 10زمان ت مد به
 10زمان ت مد كن به در خشكقطعات خشك كردن  -4

  .دقيقه
درصـد   5/5 -مخلوط پـودر آلـومينيم  ي بعد،  در مرحله
ــروي كـــه در محلـــول اَوزنـــي  صـــورت  تون بـــهسـ

روي سـطوح اتصـال   بـر  ، آماده شده بـود سوسپانسيون 
گاز نيتـروژن  در محيط جوشي  ات تفعملي. ريخته شد

 .دقيقـه انجـام شـد    30ان زم ـت مد به Cº 610دماي  در
آورده  )1(در شـكل  دهـي،   اتصاليند افراي از  واره طرح

  .شده است

  
  دهي اتصالاي از فرايند  واره طرح 1شكل 

  

ون از آزم ـ ،اتصـال برشـي  براي تعيـين اسـتحكام     
اي از ايـن   واره طـرح . سـتفاده شـد  ااي  نقطـه  سهخمش 

محاسـبات  . نشان داده شده اسـت  )2(در شكل آزمون، 
   :زير انجام شدند ي رابطهكمك  هب
)1                                                    (

cw2
P=τ                       

 ي ضـخامت هسـته   cكـل،  اعمـالي  نيروي  P ،كه در آن
  . عرض نمونه است wو ) اسفنجبخش (نمونه 

  
 [12] اي  نقطه سه خمشاي از آزمون  واره طرح 2شكل 

 
ي  وسيله افزون بر اين، پس از انجام حكاّكي شيميايي به

محلول كلر، مطالعات ميكروسكُپ الكتروني روبشي 
  .هاي ريزساختاري، انجام شد منظور بررسي به
  

 تايج و بحثن

غيرمسـلّح   چشمسطوح قطعات با بررسي پس از   
هـاي   ولسـلّ  گونه عيبـي در اتصـال و    هيچ ،))3(شكل (
ورق گي شـد  باريـك . شـد مشـاهده ن  يآلـومينيم  فنجاس

 ) 3(هاي شكل در تصوير ،دهي ات اتصالمليدر عبالايي 
به  توان اين پديده را ميوقوع ت علّ. قابل مشاهده است

در  روي هـم بر  ها نمونهري دا نگهمنظور  بهفشار اعمال 
اين فشار بـراي شكسـتن   . نسبت دادجوشي تفايند رف

ر د پودر آلومينيمبر روي ذرات يدار اكسيدي پا هاي لايه
  . شودجوشي آلومينيم وارد ميتف

  

  
  

  شدهاتصال داده ي  از نمونهي درشت تصوير 3شكل 
  

ــومينيم     ــازي آل ــودار ف ــكل دروي  -نم  ،)4(ر ش
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آل بـراي   ايـده  سيسـتم يـك  هـاي   ويژگيي  دهنده نشان
ذوب  ي نقطـه ها،  اين ويژگي. جوشي فاز مايع است تف

روي، عــدم تشــكيل فــاز ميــاني و الص فلــز خــپــايين 
حـال،   بـا ايـن  . دنباش ـ ت كامل در حالت مايع مـي حلالي
يدر دمـا . آل اسـت  ت در حالـت جامـد غيرايـده   حلالي  

 Cº 381، روي در آلومينيم در حالت ي  بيشينهت حلالي
آلـومينيم در روي  بـراي  و درصـد   1/83برابر بـا  جامد 

فاز مـايع تشـكيل    ،بنابراين. باشد درصد مي 2/1برابر با 
ــده در ــاژي   ش ــتگاه آلي ــومينيمدس ــديداً ،روي -آل  ش

در  Al0.71Zn0.29مربوط بـه فـاز   ، اين فاز مايع. ستگذرا
شـدن  ذوب فرايند كه  ضمن آن باشد، مي ºC 437دماي 

  . دهد رخ مي ºC 420دماي  روي در
  

  
  

  [13]روي  -فازي آلومينيمنمودار   4شكل 

 

در شـود،   مـي مشاهده  )5 ( شكلگونه كه در  همان  
جوشي فاز مـايع، يـك    تفو  دهي ات اتصالطول عملي

مشترك اتصال ايجـاد   در فصل اسفنجاز باريك ي  ناحيه
باعث تقويت  ،خمشون بر اساس نتايج آزم شود كه مي

 )5(اين ناحيه در شكل  .شود و بهبود خواص اتصال مي
 ـ ميكروسـكُ با كه  اهده مش ـاسـت،  ه شـده  پ نـوري تهي
روي باعث فلز فشار بخار بالاي افزون بر اين،  .شود مي

و ايـن  شـود   ايجاد تخلخل اضافي در فصل مشترك مي
در فصــل  ياســفنج ي باعــث ايجــاد يــك ناحيــهخــود 

تغييــرات ناگهــاني  بــروز مشــترك و جلــوگيري از  
در ايـن جزئيـات،   . شـود  ريزساختاري در اين ناحيه مي

 . اند هقابل مشاهد )5(فصل مشترك شكل 
رهاي ميكروسكپُي مربوط به درز اتصال كـه  تصوي  

انـد، در شـكل    توسط محلول كلر حكّاكي شيميايي شده

ــد نشــان داده شــده) 6( ــواحي . ان در ايــن تصــويرها، ن
سـه  . انـد  ي سـاندويچي مشـخص شـده    مختلف سـازه 

ي اتصـال قابـل تشـخيص     ريزساختار متفاوت در ناحيه
 ـ  اين نواحي به. است ومينيمي ترتيب مربوط به اسـفنج آل

ي اسفنجي سلول بـاز تشـكيل شـده     سلول بسته، ناحيه
در . اي و ورق آلـومينيمي هسـتند   توسط پودر ميان لايه

اند، هيچ مرزي ديـده  مناطقي كه با پيكان مشخص شده
ي برقــراري اتصــال  دهنــدهشــود كــه ايــن نشــاننمــي

  .باشد متالورژيكي بين اسفنج و ورق مي
  

  
  

  يل يافته در فصل مشترك اتصالي تشكاسفنج ي ناحيه  5شكل 
  

در  ،پ الكتروني روبشيميكروسكُ هايتصوير    
دهند كه  ها نشان مياين تصوير. اند ارائه شده) 7(شكل 

آن و انجمـاد   الـذكر تشـكيل شـده اسـت     فوقفاز مايع 
باعـث بهبـود و    ،اين مقدار فاز مـايع . بوده استسريع 

وسـط  كمك نيروي مويينگي ايجاد شده ت تسريع نفوذ به
در فصـل مشـترك اتصـال     يآلومينيم اسفنجهاي  سلول

راستايي نيـروي مـويينگي و نيـروي     اين هم. شده است
ــكُ  ــوير ميكروس ــه، در تص ــي جاذب ــي روبش پ الكترون

. مشـخص اسـت   ييها ها و برجستگي كشيدگيشكل  به
درون  فـاز مـايع بـه   تـا  اين كشيدگي باعث شده اسـت  

و امكـان نفـوذ    بيابـد راه  يآلومينيـوم  اسفنجهاي  سلول
در افزون بـر ايـن،   . فراهم كند اسفنجذرات روي را در 

هاي حضـور ذرات  جوشي فاز مايع، مذاب در محلتف
اين مذاب تشكيل شده، ذرات  . آيدوجود ميافزودني به

، ذرات )7(شـكل  در . كندپودري آلومينيم را احاطه مي
توسـط فـاز مـايع     هـايي  صـورت جزيـره   آلومينيم كه به

   .اند قابل مشاهده ،اندشده احاطه
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  پاييني اتصال ي صفحه )بو  بالايي اتصال ي صفحه )الف؛ پي از فصل مشترك اتصالميكروسكُ تصوير 6شكل 

  

  
  و  اتصال بالايي ي صفحه )الف؛ اتصالهاي  هميكروسكپ الكتروني روبشي از سطوح شكست صفح هايتصوير 7شكل 

  اتصال پاييني ي صفحه )ب

  
  

 .اند هاي اكسيدي نشان داده شده با پيكان، مانع از پخش شدن كامل فاز مايع شده آخال  8 شكل
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  ي آزمون كرنش خمشي نمونه -نمودار تنش 9شكل 

  

ي مـويينگي و جاذبـه   هـا راستايي نيرو چه هم اگر  
 اسـفنج درون  باعث افزايش احتمال نفوذ عنصر روي به

ن از بين نرفت در سطح اتصال شده است، ولي يآلومينيم
سـازي   ات آمـاده عمليدر ها  آخال اكسيدي درون سلول

عنـوان   ، بهاست دهمشخص ش )8(سطحي كه در شكل 
و مانع از پخـش كامـل فـاز مـايع شـده      كرده سد عمل 

هـاي سـطحي در سـطح     ناهمواريافزون بر اين، . است
هـاي مربـوط بـه تخلخـل      فرورفتگـي و  اسـفنج اتصال 

پخش شدن براي  ياد موانعباعث ايج اسفنجموجود در 
  .دنشو مذاب در طول فصل مشترك اتصال مي

ــم   ــتايي نيرو ه ــاي راس ــرانش در ه ــويينگي و گ م
فـاز  تـري از   ميزان بـيش ، باعث حضور بالايي ي صفحه
 اسـت و شـده   يآلـومينيم  اسـفنج هاي  حفره رونمايع د

براي نفـوذ عناصـر در ايـن فصـل     را تري فرصت بيش
ايجاد كرده است متالورژيكي مشترك  و برقراري پيوند 

اعث افزايش استحكام سطح اتصال بالايي ب ،ر نتيجهو د
خمــش، هــيچ شكســتگي و از در آزمــون . اســتشـده  

كارافتادگي در سطح بالايي تحـت فشـار ديـده نشـد و     
اتصــال در ورق پــاييني كــه تحــت محــل شكســت در 

  .رخ داد، داشتكشش قرار 
از  دسـت آمـده  بـه  يخمش ـكـرنش   -نمودار تنش  

در ايـن  . اسـت  نشـان داده شـده  ) 9(در شـكل  آزمون، 
قابـل  هاي پايين  خطي در كرنش سان كشرفتار نمودار، 
نمـودار  اين شود،  گونه كه ديده مي همان .استمشاهده 

ــوار   ــيع و هم ــر . اســتبســيار وس ــودار، ســطح زي نم
نمونه  ي هميزان انرژي در واحد حجم اوليي  دهنده نشان

. جـاذب انـرژي جـذب شـود    توسـط  تواند  ميو است 
 ـ  ي استحكام خمشي نهايي در نقطـه  دسـت   هشكسـت ب

ازاي  بـه  MPa 240 در حـدود و مقـدار آن  آمده اسـت  
مطـابق بـا   . باشـد  درصـد مـي   5/13برابر با طول ازدياد 
 kPa 8/4 تحكام برشي اتصال در حدوداس ،)1( ي رابطه

   .دست آمد هب
  

  گيري نتيجه
ــا  ،ينيميآلــوم اســفنجبــا ي ســاندويچي  صــفحه   ب
ي  بـه ورق بـا اسـتفاده از ميـان لايـه      اسفنج دهي اتصال

جوشي فـاز مـايع    روي و تف -پودري مخلوط آلومينيم
. سـاخته شـد  دقيقـه   30زمان ت مد به C 610°دماي  در
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شكست  ي در نقطه MPa 240با  كام خمشي برابرحاست
) محاسـبه شـده  ( kPa 8/4 ميـزان  بـه  استحكام برشي و
سـويي   گذرا و هـم  ت وجود فاز مايعِعلّ به. دست آمد به

ي مويينگي و گـرانش در سـطح بـالايي اتصـال،     هانيرو
. هيچ شكستگي و از كارافتادگي در اين سطح ديده نشد

روي باعـث ايجـاد   فلـز  فشار بخار بالاي افزون بر اين، 

باعث ايجاد و اين تخلخل اضافي در فصل مشترك شد 
تر شـدن   يشبو  در فصل مشترك ياسفنج ي يك ناحيه

و جلوگيري از تغييرات ناگهاني  )اسفنجي( قوميبخش 
واص اين وسـيله، خ ـ  به .شدريزساختاري در اين ناحيه 

  .بهبود يافتمكانيكي اتصال 
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  بندي بخشو سرمايش سريع فرايند با فراوري شده  كم آلياژو كربن پرريزساختار و خواص مكانيكي يك فولاد 
 

 )3(سهيلا بزاز بنابي          )2(عباس هنربخش رئوف          )1(شيرعلي ...داعب

  چكيده 
 بـر و  اسـتحكام بـالا  ي  پيشـرفته  يفولادهـا از م نسل سو ديتول يبرا ديجد يحرارت اتيعمل كي،  )Q&P( يبند سرمايش سريع و بخش نديفرا

جالـب   بيتركايجاد مختلف، منجر به  يفولادها يبرا نديفرا نياكارگيري  به. است مانده يباق تيآستنفاز به  تيمارتنزفاز اساس نفوذ كربن از 
كرد  در صنعت خودرو باعث عمل نديفرا نياستفاده از ا. شود يخوب مپذيري  انعطافشامل استحكام بالا همراه با  يكياز خواص مكان يتوجه
با اين فرايند عمليات حرارتـي   اژيكربن كم آلپرفولاد  كيدر اين تحقيق، . شود يم هاي توليد نهيزهكاهش وزن و  و بالاتر تي، امنهترب يكيمكان
 داريپا تيشده، شامل آستنبندي  سريع سرد و بخشفولاد  زساختاريكه ر ندنشان داد جينتا. شد يآن بررس يكيكانو خواص م زساختاريو رشد 
. شـود  يقبـول م ـ  قابـل پذيري  ازاي انعطاف هباستحكام فولاد  شيشده از كربن است كه با هم باعث افزا هيتخل تياز كربن و مارتنز يغن ي شده

 ي شكسـت در نمونـه  فراينـد  . شدفولاد  يسخت شيو افزا مانده يباق تيآستنفاز ش كسر يباعث افزا، بندي سرمايش سريع و بخش نديانجام فرا
  .بود واژيكل شبهشكل  به شكستاز نوع شكست ترد و سطح توليدي به اين روش، 

  .مارتنزيت، مانده آستنيت باقي، بندي بخش، )كوئنچ(سرمايش سريع   كليدي هاي واژه
  

 
 

Microstructure and Mechanical Properties of a Low Alloy High Carbon Steel Processed 
by Quenching and Partitioning Process 

 
A. Shirali     A. H. Raouf       S. B. Bonabi 

 
Abstract 
The quenching and partitioning (Q&P) process is a new heat treatment cycle to produce the third 
generation of advanced high strength steels based on diffusion of carbon from martensite to retained 
austenite phase. The application of this process for various steels leads to a remarkable combination of 
mechanical properties including high strength and good ductility. Using this process in automotive 
industry causes better mechanical performance, greater car safety, weight saving and cost reduction. In 
this study, a low alloy high carbon steel has been subjected to Q&P process and its microstructure and 
mechanical properties have been investigated. The results showed that the microstructure of the 
quenched and partitioned steel contains carbon-enriched stabilized austenite and carbon-depleted 
martensite resulting in increasing the strength of steel with an acceptable ductility. Conducting Q&P heat 
treatment caused the retained austenite content and the hardness of steel to increase. Fracture in 
specimens treated by Q&P process was of brittle type and their fracture surface was considered to be 
quasi-cleavage. 
 
Key Word  Quenching, Partitioning, Retained Austenite, Martensite.  
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  مقدمه
در صنعت خودرو، نياز به كـاهش هزينـه، پـايين      

كـرد مكـانيكي    عمـل سوخت، جويي  صرفهآوردن وزن، 
اقتصـادي و  لاحظـات  ت بالاتر در پاسخ به مو امنيهتر ب

هـاي جديـد   فولادانواع  ي باعث توسعه ،محيطي زيست
 ـ ي پيشـرفته هـاي   اعمـال روش اصلاح شده و  ات عملي

  .شده استبراي اصلاح حرارتي 
ــاي      ــته، فولاده ــال گذش ــد س ــرفتهدر چن ي  پيش

 AHSS، Advanced High Strength(اسـتحكام بـالا   

Steels ( اسـتحكام و  از  يتركيـب بهتـر  رسيدن به براي
مـورد بررسـي قـرار    كافي، چقرمگي و انعطاف پذيري 

. شـوند  مـي  بندي سه نسل طبقهاين فولادها به . اند گرفته
پايـه  مارتنزيتي و فولادهـاي  فولادهاي شامل ل، نسل او

سـاني   بـا رفتـار مـوم    ،فولادهاي دوفـازي (شامل  يفريت
 TRIP ،Transformation-Induced(استحاله حاصل از 

Plasticity (اگرچـه اسـتحكام    .باشـند  مـي  )و چندفازي
متـداول   هـاي فولاد تر از ل بسيار بيشنسل اوفولادهاي 

 ـ استحكام بالا هـا  محـدود آن انعطـاف پـذيري    ابود، ام 
 ي م، فولادهـاي بـر پايـه   نسـل دو . مشكل بزرگـي بـود  

. ريزساختار آستنيتي و شامل محصولات پرآلياژتر است
 ، TWIP(دوقلـويي  ساني حاصـل از   با رفتار مومفولاد 

Twinning-Induced Plasticity(   فولاد سـبك وزن بـا ،
 L-IP، Lightweight Steel with(ســاني  رفتــار مــوم

Induced Plasticity ( ساني حاصل  با رفتار مومو فولاد
-SIP، Shear Band Formation(ي برش ـتشكيل باند از 

Induced Plasticity( ، در اين نسل فولاد متفاوت انواع
ــتند ــه  . هس ــا، زمين ــن فولاده ــرم،   ي در اي ــتنيتي ن آس
ل پذيري بهتري را نسـبت بـه فولادهـاي نسـل او     شكل
 ي پايداركننـده يزان زياد عناصـر  اگرچه م. كند مي فراهم

، )درصـد وزنـي منگنـز و نيكـل     20 مـثلاً ( آستنيتفاز 
ــتفاده از  ــن اس ــه اي ــا را ب ــل  فولاده ــت دلي ــالا و قيم ب

نسـل  . كنـد  محدود مي ،هاي فراوري مرتبط با آن چالش
ــو ــر  ،مس ــب بهت ــا تركي ــايي ب اســتحكام و  ي ازفولاده

قيمـت  ل و نسبت به فولادهـاي نسـل او  پذيري  انعطاف
اصـر  عن. هسـتند م تر نسبت به فولادهاي نسـل دو  پايين

هـم ايـن   هـاي م  ويژگـي تر،  پايينقيمت تر و  آلياژي كم
در سـال  اسـپير و همكـاران   . [4-1] باشـند  مـي فولادها 

، يك فرايند عمليات حرارتي جديـد را مبنـي بـر    2003
مانـده تعريـف    نفوذ كربن از مارتنزيت به آستنيت بـاقي 

 "بنـدي  بخـش سـرمايش سـريع و   "را  فراينـد  و كردند
)Q&P، Quenching and Partitioning (گــذاري  نــام

فولادهاي سريع سرد شده و بازپخت شـده  ا از كردند ت
)Q&T، Quenching and Tempering ( د نمتمـايز باش ـ

از جمله فولادهـاي   Q&P، فولادهاي اين ترتيب هب. [5]
در فرايند . باشند ميم نسل سوQ&P  كنترل كامل كسـر ،

آسـتنيت  در و غنـي شـدن كـربن    ) فاز قوي(مارتنزيت 
را از  Q&Pويژگـي، فولادهـاي   ايـن  . پذير اسـت  امكان
كنـد   متمايز مـي ي استحكام بالا  فولادهاي پيشرفتهساير 
[6,7].  
شـامل  بنـدي   سرمايش سريع و بخـش  هايفرايند  

 كردن كامل يـا جزئـي،   يآستنيت -1 : چهار مرحله است
ي  اسـتحاله دمـاي شـروع   زيـر  سـريع تـا   سرمايش  -2

ي  اســتحالهبــالاي دمــاي پايــان   و ) Ms(مارتنزيــت 
ــت  ــش -Mf( ،3(مارتنزي ــدي  بخ ــاي  بن ــدي در دم بع

يا بالاي دمـاي  ) اي مرحله ات تكعملي(سرمايش سريع 
Ms )تـا  سـرمايش سـريع    -4و ) اي ات دومرحلـه عملي

فـولاد  ريزسـاختار نهـايي   ايـن ترتيـب،    به .محيطدماي 
، مارتنزيت )كردن جزئي يدر مورد آستنيت(شامل فريت 

  .[8,9] خواهد بود مانده و آستنيت باقي
  دسـت آمـده از    ريزساختار بـه فازها در رفولوژي م

ات حرارتـي و  عمليمتغيرهاي ، تحت تأثير Q&Pفرايند 
ــ ــاختار اولي ــولاد  ي هريزس ــيش از ف ــراوري پ . اســتف

متفاوت پيش  ي هبنابراين، استفاده از ريزساختارهاي اولي
 يخصوص فراينـدي كـه بـا آسـتنيت     به، Q&Pايند از فر

تواند توزيع متفـاوتي از   شود، مي كردن جزئي شروع مي
تركيـب  ايجاد ايجاد كند كه منجر به را فازها مرفولوژي 
  .[10]از خواص مكانيكي شود  يجالب توجه

 ييد كه آلياژهانده نشان مي Q&Pفرايند ملزومات   
 TRIPمتـداول  فولادهـاي  بـه  ه يبا تركيب شيميايي شـب 

 ـنـوع  براي ايـن   ـ، [11] ندات حرارتـي مناسـب  عملي  اام، 
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احــي فــولاد بــا تركيــب مناســب عناصــر آليــاژي و طرّ
نحـوي باشـد كـه بـراي      بـه بايـد   مـي ات حرارتي عملي
شامل مارتنزيـت و آسـتنيت    ييابي به ريزساختار دست
مانده مناسب باشد و قادر به برآوردن شـرايط زيـر    باقي
  :باشدهم 
هاي رقابتي و اجتنـاب   واكنشوقوع جلوگيري از ) الف

ي  مرحلهفريت و يا پرليت در  ي از تشكيل كنترل نشده
  .هاوليسرمايش سريع 

يـت و كـاهش دمـاي    اتأخير انداختن تشـكيل بين  به) ب
رسـاندن  حـداقل  بـه  منظـور   يت بهابيني  استحالهشروع 

بـه  كـربن از مارتنزيـت   بندي  بخشاشتراك ممكن بين 
  .يتاآستنيت و تشكيل بين

 ي رسـوب كاربيـد در مرحلـه   رسـاندن  حـداقل  به ) پ
مقـدار كـربن از   تـرين   بـيش طـوري كـه    بندي بـه  بخش

عنـوان   كاربيدها بـه زيرا مارتنزيت به آستنيت نفوذ كند، 
  .كنند كربن عمل مي )sink(سينك منبع 
د كـه فـولاد   ن ـكن ايجاب مي )ب( و )الف(شرايط   

 ،[6]شامل عناصر آليـاژي مثـل منگنـز، نيكـل و كـروم      
باشد كه باعث افزايش پايداري آستنيت و كاهش دماي 

پـذيري كـافي را فـراهم     د، سختينشو يت مياشروع بين
دما بالاي آستنيت به  ي استحالهوقوع د و احتمال نكن مي

ي سرمايش سريع كـاهش   مرحلهيت را در ابين -فريت 
  .دهند مي

ــورد در    ــرط م ــل  )پ(ش ــاژي مث ــر آلي ، از عناص
م يسيليس ـ. شود مياستفاده  ،[12] يا آلومينيومو سيليسيم 

صفر در فاز سـمنتيت،  به ت انحلال نزديك دليل قابلي به
ات حرارتي براي جلوگيري از تشكيل سمنتيت در عملي

افـزون بـر ايـن،    . دما پـايين مارتنزيـت مناسـب اسـت    
بازپخــت ل او ي از مرحلــهشــروع انتقــال را سيليســيم 

 ي بـه مرحلـه  ) موجود هسـتند  ηيا  εوقتي كاربيدهاي (
تـأخير   بـه ) موجـود اسـت   θ-Fe3Cوقتي (بازپخت آخر 
اين است كـه   Q&Pفرايند در عيب سيليسيم . اندازد مي

[8,13]كند  پسيلون انتقالي را پايدار ميكاربيد ا.  

 فولاد فراوري شده بـا افزون بر مطالب گفته شده،   
 ي داراي كربن بالا بـراي مرحلـه  بايد  مي Q&P عمليات
مانده در  و پايدارسازي حرارتي آستنيت باقيبندي  بخش

دماي اتاق باشد، زيرا كربن بالاتر منجر به پايداري بهتر 
مانده نهايي در طول سرد كـردن تـا دمـاي     آستنيت باقي

بـين  وجـود تـوازني    هـا،  هدر مورد صفح. شود اتاق مي
. مورد نياز استفولاد ت جوشكاري بن و قابليمقدار كر

البتــه، در فولادهــاي كــم كــربن نســبت بــه فولادهــاي 
ت جوشكاري بهتر تر و قابلي پركربن، رسوب كاربيد كم

ــه مز .[14,15]اســت  ــتاز جمل ــاي ي ــد  ه  ،Q&Pفراين
بالا در مقايسه با ساير  ي ضربهچقرمگي استحكام بالا و 

دليل حضـور   كه بهباشد  ميات حرارتي هاي عملي روش
در واقع، در . مانده در غياب سمنتيت است آستنيت باقي

با اسـتفاده از عناصـر آليـاژي مناسـب در      Q&Pفرايند 
  .[16] شود از تشكيل كاربيدها جلوگيري مي ،فولاد
 در اين تحقيـق، ريزسـاختار و خـواص مكـانيكي      

بررسي  Q&Pانجام فرايند يك فولاد پركربن كم آلياژ با 
  .شده است

  
  تحقيق هاي روشمواد و 

كـربن  پريـك فـولاد   ي مورئ استفاده  هاولي ي ماده  
. متر بود ميلي 25 ي هقطر اولي هگرد ب ميلشكل  كم آلياژ به

طـور   بـه  تركيب شيميايي اين فولاد با انجام كوانتومتري
  .))1(جدول (شد تعيين دقيق 

  
  تركيب شيميايي فولاد  1جدول 

  درصد وزنيبر حسب  
Ni Cr Mn Si C 

138/0 305/0 03/1 993/0 639/0 

  
  دماهـاي  لازم بود تا ات حرارتي، براي انجام عملي

مارتنزيـت  ي  اسـتحاله شـروع  بحراني از جملـه دمـاي   
)Ms(، با توجه به تركيب شيميايي فولاد و . تعيين شوند
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دمـاي شـروع    ،[13]تجربـي زيـر    ي با استفاده از رابطه
  . دست آمد به C256° برابر با  مارتنزيتي  استحاله

Ms (°C) = 5/542 －350C －45Mn －30Cr －20Ni －

5Si 

)1(  
  نمونه ها  هايي ات حرارتي، نمونهبراي انجام عملي

ميلـي متـر و طـول     20به شكل استوانه هـايي بـا قطـر    
 ـ ي ز مـاده ا. ميلي متر مي باشند 10) ارتفاع( ه تهيـه  اولي

ــد ــه. ندش ــد    نمون ــت فراين ــف تح ــاي مختل  Q&Pه
مسـتقيم  سـرمايش سـريع   اي و  دومرحله اي، مرحله تك

 ي اي، مرحلـه  مرحلـه  تـك  Q&Pدر فرايند . ندقرار گرفت
دقيقه  10 تمد به C900° كردن كامل در دماي  يآستنيت

سـرمايش سـريع    ي الكتريكي و مرحلـه  ي در يك كوره
در ثانيـه   120ت مـد  بـه  C175° در دماي ) بندي بخش(

 ـ  Q&Pدر فراينــد  . ام نمــك انجــام شــد  يــك حمـ
 ـ ،شـدن  پس از آسـتنيتي ها  اي، نمونه دومرحله ام در حم

سـريع سـرد   ثانيـه   20ت مـد  بـه  C175° نمك با دماي 
در  C350° بنـدي در دمـاي    از آن، بخـش پس و  شدند
هـا   نمونه ،نهايت ام نمك ديگري انجام گرفت و درحم

  .ندشدسريع سرد تا دماي اتاق در آب 
بـــراي مشـــاهده و بررســـي ريزســـاختار، از      

) SEM(نـوري و الكترونـي روبشـي     هـاي  پميكروسكُ
حكـّاكي  بـراي  درصـد   2از محلول نايتال . استفاده شد

سـطوح   ي براي بررسي و مطالعـه . شداستفاده ها  نمونه
اسـتفاده  ميكروسكُپ الكتروني روبشـي  از هم  شكست

پ الكتروني روبشـي توسـط   ميكروسكُ هايتصوير. شد
ه تهيkV15  لتاژ كاري با و VEGA\\TESCANدستگاه 

  .ندشد
و مانـده   براي تعيين كسر حجمـي آسـتنيت بـاقي     
پرتـوي ايكـس   پراش آزمون اين فاز، از در كربن ميزان 

)XRD (پرتـوي ايكـس   پراش هاي  ونآزم. استفاده شد
 هاي مختلف در دماي اتاق و بـا اسـتفاده از   براي نمونه

بـا طـول مـوج     Cu-Kαو پرتـوي   Bruker D8 دستگاه
هـا در محـدوده    نمونـه . آنگستروم انجـام شـد   5406/1
. شـد روبـش   05/0°گام با  110°تا  30°از  θ2ي  زاويه

بـا اسـتفاده از   مانـده   آسـتنيت بـاقي  فـاز  كسر حجمـي  
مربوط بـه  ) 311(و ) 220(، )200(، )111(هاي  بازتاب

) 220(و ) 211(، )200(، )110(هـاي   آستنيت و بازتاب
زيـر   ي رابطـه اسـاس   برو ) مارتنزيت(فريت مربوط به 

  :[17,18]محاسبه شد 

 )2(                          Vγ = ቆభ౧∑ γౠγౠ౧ౠసభ ቇ
൬భ౦∑ αα౦సభ ൰	ାቆభ౧∑ γౠγౠ౧ౠసభ ቇ  

  
 Iα مانـده،  كسر حجمي آستنيت باقي Vγكه در آن،   

 بـراي فازهـاي فريـت    هـا  پيـك   تترتيـب شـد   به Iγو 
و نظري ت نسبي دضريب ش Rو آستنيت،  )مارتنزيت(
p  وq هـاي پـراش بـراي فازهـاي      ترتيب تعداد پيك به

  .باشند ميفريت و آستنيت 
بـا   ،مانده آستنيت باقيموجود در فاز غلظت كربن   

  :[6]زير محاسبه شد  ي رابطهاستفاده از 
aγ= 3556/0 + 00453/0 xC+ 000095/0 xMn+                                        

      00056/0 xAl + 0006/0 xCr – 0002/0 xNi 

)3(  
آسـتنيت برحسـب    ي پـارامتر شـبكه   aγ، اين رابطـه در 

ــانومتر و ــه xNiو  xC ،xMn ،xAl ،xCrن ــت   ب ــب غلظ ترتي
كربن، منگنز، آلومينيم، كروم و نيكـل برحسـب درصـد    

آسـتنيت بـا اسـتفاده از     ي پـارامتر شـبكه  . وزني هستند
  .تعيين شد ،[19]كوهن روش 
با و  Cدر مقياس راكول  سنجي سختيآزمون   

با كشش آزمون . انجام شدارنست دستگاه استفاده از 
   با سرعت كششاينسترون  دستگاهاستفاده از 

mm/min 2 هندسه و ابعاد  .و در دماي اتاق انجام شد
 ASTM E8اساس استاندارد  كشش برآزمون  ي نمونه
  .نشان داده شده است )1(در شكل  ،[20]

  

  
  كششآزمون  ي هندسه و ابعاد نمونه 1شكل 
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  نتايج و بحث
ريزساختار فولاد پس از فرايند  ،)2(شكل   .ريزساختار

Q&P سرمايش كه دماي دهد  را نشان مياي  مرحله تك
 120بندي  بخشو زمان  C175° ) بندي بخش(سريع 
 ،شود طور كه مشاهده مي همان. استبوده ثانيه 

. مانده است ريزساختار شامل مارتنزيت و آستنيت باقي
تيره فاز نوري، ريزساختارهاي ميكروسكُپ در 

در . مانده است روشن آستنيت باقيفاز مارتنزيت و 
سرمايش سريع ، ريزساختار فولاد پس از )3(شكل 

. نشان داده شده استكردن  يمستقيم از دماي آستنيت
مانده  فاز آستنيت باقي ،شود طور كه مشاهده مي همان

سرمايش در مقايسه با  Q&Pدست آمده از فرايند  به
 ،تر است و اين مستقيم تا دماي اتاق بيشسريع 
كربن از بندي  بخشمقداري وقوع  ي دهنده نشان

تر آستنيت در  پايداري بيشرتنزيت به آستنيت و ما
افزون . استسرمايش سريع داري در دماي  طول نگه
پس از سرمايش ساختار مارتنزيت در نمونه بر اين، 

تر  بسيار درشت Q&Pمستقيم نسبت به فرايند سريع 
شامل  ،Q&Pريزساختار فولاد پس از فرايند . است

مانده  و آستنيت باقيجديد ه، مارتنزيت مارتنزيت اولي
ه اوليمايش سريع سر ي ه در مرحلهمارتنزيت اولي. است

 ي در مرحلهجديد كه مارتنزيت  در حالي ،گيرد شكل مي
كه شود  نهايي تا دماي اتاق تشكيل ميسرمايش سريع 

  .باشد ميشكل بلوك  به
ريزساختار از  SEMتصوير ، )4(شكل   

را نشان  Q&Pه پيش از انجام فرايند اولي ي نمونه
در . اين ريزساختار شامل فريت و كاربيد است. دهد مي

فرايند پس از نمونه از  SEM هايتصوير ،)5(شكل 
Q&P طور كه  همان. داده شده استاي نشان  دومرحله

پس از انجام فرايند تقريباً هيچ  ،شود مشاهده مي
كاربيدي در ريزساختار وجود ندارد، زيرا اين كاربيدها 

فاز افزون بر اين، . اند شدهحل ) C900° (در دماي بالا 
ه به آستنيت تبديل فريت موجود در ريزساختار اولي

بخشي از اين آستنيت  ،Q&Pبا انجام فرايند . شده است
به مارتنزيت تبديل ي سرمايش سريع  مرحلهدر 
تشخيص فاز  SEM هايدر تصويرچه  اگر. شود مي

ولي  ،مانده از مارتنزيت مشكل است آستنيت باقي
مارتنزيت را مشاهده كرد كه فاز رفولوژي م توان مي

  .صفحه استشكل  بهغالباً 
  

  
اي،  مرحله تك Q&Pريزساختار فولاد پس از عمليات   2شكل 

  درصد 2با محلول نايتال حكاّكي شده 
  

  
مستقيم در آب، سرمايش سريع ريزساختار فولاد پس از   3شكل 

  درصد 2با محلول نايتال حكاّكي شده 
  

  
  فولاد پيش از انجام از ريزساختار  SEMتصوير  4شكل 

  Q&Pفرايند 
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فولاد پس از انجام فرايند از ريزساختار  SEMتصوير   5شكل 

Q&P ، شده در دماي سريع سرد °C175 به و ثانيه  20ت مد
  ثانيه 100ت مد به C350° دماي بندي شده در  بخش

  
، الگوي )6(شكل  . كسر حجمي آستنيت باقيمانده

شده سريع سرد  ي نمونهپرتوي ايكس مربوط به پراش 
را اي  مرحله تك Q&Pفرايند  تحت ي و نمونه در آب

، )200(، )110(هاي  در اين شكل، پيك. دهد نشان مي

هاي  مارتنزيت و پيكمربوط به ) 220(و ) 211(
آستنيت قابل مربوط به ) 311(و ) 220(، )200(

مشاهده  ،الگوي پراشدو  ي با مقايسه. اند مشاهده
تحت  ي هاي آستنيت در نمونه ت پيكشود كه شد مي

ي  سريع سرد شده ي تر از نمونه بسيار بيش Q&Pفرايند 
  .ستقيم استم

  ها در الگوهاي پراش  ت پيكبا توجه به شد
آستنيت فاز ، كسر حجمي )2( ي و با استفاده از رابطه

كسر حجمي آستنيت . مانده قابل محاسبه است باقي
برابر با مستقيم ي  سريع سرد شده ي مانده در نمونه باقي

 Q&Pبا شده فراوري  ي نمونهدر و درصد  9/10
رابر بثانيه  120ت مد به C175° اي در دماي  مرحله تك
 يپايدار ي دهنده ه نشانباشد ك درصد مي 6/22با 
بندي  بخش ي مانده در مرحله آستنيت باقيفاز تر  بيش
  .است

  

  
 در دمايبندي شده بخشو سريع سرد  ينمونه) مستقيم در آب و بي سريع سرد شده ينمونه) الفپرتوي ايكس؛  الگوي پراش  6شكل 

°C 175 بهثانيه 120ت مد  

 )ب(

 )الف(



  111  مهندسي متالورژي و موادنشريه 
 

  
 

براي تعيين   .ماندهآستنيت باقي فازدر غلظت كربن 
، از ماندهآستنيت باقي فازموجود در غلظت كربن 

مقدار كربن . استفاده شد) 3( يرابطهو  XRDآزمون 
هاي گيري از پيكبا ميانگينبراي هر نمونه  اين فاز
مقدار ، كسر حجمي ،)2(جدول در . دتعيين ش آستنيت

ضرب اين دو و حاصل ماندهآستنيت باقيكربن فاز 
سريع سرد اي و مرحلهتك Q&Pبراي فرايند كميت 
طور كه مشاهده ميهمان .اندارائه شدهمستقيم كردن 
مانده در فرايند آستنيت باقي غلظت كربن فاز ،شود

Q&P  مستقيم افزايش فرايند سريع سرد كردن نسبت به
بندي بخشتخليه و  يدهندهنشاناين كه يافته است 

در ستون آخر . كربن از مارتنزيت به آستنيت است
ميزان ، Q&Pدهد كه پس از فرايند نشان مي )2(جدول 

 639/0(كربن فولاد مقدار از كل درصد وزني  191/0
كربن يا در  يبقيه. آستنيت استفاز در ) درصد وزني

 يشكل رسوب كاربيدبهيا است و مارتنزيت فاز 
  .مصرف شده است

  
فاز آستنيت موجود در كربن يزان كسر حجمي و م  2جدول 
 Q&Pمستقيم و سريع سرد كردن مانده براي فرايند  باقي

  اي مرحله تك
  

Vγ × xC  xC (wt.%)  Vγ اتعملي  

  سريع سرد كردن 109/0 690/0 075/0

191/0 846/0 226/0 Q&Pايمرحلهكت 

  
 22برابر با ه اولي يسختي نمونه  .مكانيكيخواص 
 C175° دماي در اي كه نمونهسختي و  Cراكول 

قرار اي  مرحله تك Q&Pتحت فرايند ثانيه  10ت مد به
دهد كه  اين نشان مي. بود Cراكول  62برابر با گرفت، 
ت ايجاد فاز مارتنزيت در علّ به Q&P فرايند

سختي  .شود مي سختيزياد باعث افزايش  ،ريزساختار
 64سريع سرد شده بود برابر با ستقيماً كه م ايي نمونه

  .دست آمد به Cراكول 
ه و اولي ي كرنش نمونه - تنش نمودارهاي   

سرد كردن ات حرارتي فرايندهاي عمليانجام پس از 

و سرد كردن سريع و ) Q&T(بازپخت و سريع 
. اند نشان داده شده )7(در شكل  ،)Q&P(بندي  بخش
در دمايبعدي،  سريع سرد كردن و بازپختات عملي 
°C 522 و به تنش نمودار . دانجام شت يك ساعت مد
حالت سريع مربوط به  Q&Pفرايند نمونه در كرنش  -

بندي  بخشو ثانيه  20ت مد به C175° در سرد شدن 
  .استثانيه  1800ت مد به C350° شده در 

  

  
و  Q&Tپس از ه، اولي ي نمونهكرنش  -تنش نمودارهاي   7شكل 

Q&P در دماي اتاق  
  

 ـ      ات واضح است كـه نمونـه پـس از عمليQ&T، 
) MPa2100 بـيش از  (داراي بالاترين استحكام كششي 

) درصـد  3حـدود  تنهـا  (ازدياد طـول كـل   ميزان كم و 
 5/13حدود (ه بهترين ازدياد طول اولي ي نمونه. باشد مي

  حـدود  تنهـا  (تـرين اسـتحكام كششـي     كمو ) درصد

MPa850 ( فراينـد  پس از نمونه . داشته استراQ&P ،
را نشـان  ) MPa1900 بيش از (استحكام كششي بالايي 

 ـ  آن دهد و ازديـاد طـول    مي ات نسـبت بـه عمليQ&T 
د نده اين نتايج نشان مي). درصد 5حدود (تر است  بيش

 ـ   Q&Pكه نمونه پس از فراينـد   ات در مقايسـه بـا عملي
ــي  ــب ، Q&Tحرارتـ ــرتركيـ ــتحكام از  يبهتـ و اسـ

توانـد مربـوط بـه     دهد كه مي را نشان ميپذيري  انعطاف
از يــك طــرف، . فــولاد باشــدايــن ريزســاختار خــاص 

دهـي   اي و ريز منجر به اسـتحكام  مارتنزيت لايه ي زمينه
از طرف ديگر، آستنيت . شود مي Q&Pتوجه فولاد  قابل
بـازي  ي پذير انعطاففزايش در امانده نقش كليدي  باقي
هـاي   بـين لايـه  ي  به لايهآستنيت شبيه  ،در واقع. كند مي
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هـا شـود و    تواند مانع توليد و پخش ترك مارتنزيت مي
 .بهبـود ببخشـد   يطـور مـؤثر   را بهچقرمگي  ،عوض در

طور جزئي به  تواند به مانده مي آستنيت باقيفاز بنابراين، 
تغييـر  حـين  را  "TRIP"مارتنزيت تبـديل شـود و اثـر    

گردني تأخير انداختن  با حذف تمركز تنش و به و شكل
منجر به افزايش استحكام و اين اثر . وجود آورد بهشدن 

  .شود ميكل ازدياد طول 
دليـل تفـاوت خـواص     ،مشخصات ريزسـاختاري   

. دهــد را نشــان مـي نـوع فـولاد   مكـانيكي در ايـن ســه   
 ي مارتنزيـت در نمونـه  درصـد   100تقريبـاً  ريزساختار 

Q&T  ازديـاد  ازاي  بـه منجر به استحكام بسيار بالاي آن
آسـتنيت  درصـد   12دود حضـور ح ـ . شود يكم مطول 
، Q&P ي نمونـه در مـارتنزيتي   ي زمينه ونمانده در باقي

رسـيدن  و درصـد   5تا آن ازدياد طول افزايش منجر به 
 ـ ي در نمونـه . شـود  استحكام بالا ميبه  ه، اسـتحكام  اولي

تـر   فريت نرم، بسيار پايين ي هزمينوجود دليل  كششي به
  .ديگر است ي از دو نمونه

  
سطح  هايتصوير ،)8(شكل در  – شكست نگاري

ه اولي ي كشش براي نمونهآزمون انجام پس از شكست 
مشاهده  هابا بررسي اين تصوير. داده شده استنشان 

ه از نوع شكست اولي ي شود كه شكست در نمونه مي
 يها شامل فرورفتگيسطح شكست است، زيرا نرم 

طور كه  همان ،البته. شماري است بي )dimples(كروي 
هايي از  شود، قسمت مشاهده مي) ب - 8( در شكل

ات شكست ترد را نيز نشان سطح شكست مشخص
شكست  ي ه، مشخصها اين فرورفتگيوجود . دنده مي

نيمي فرورفتگي هر . است يمحور از كشش تكحاصل 
رشد  ،و سپسگرفته از يك ريزحفره است كه شكل 

سطح  ،شود طور كه مشاهده مي همان. كرده است
ظاهري خاكستري و تيره دارد كه از  شكست
شكستاين نوع . ات شكست نرم استمشخص، 

زياد ظاهر سان  مومآرامي و پس از تغيير شكل  به
سطح شكست  هايتصوير ،)9(شكل در . شود مي

نشان  ،است قرار گرفته Q&Pكه تحت فرايند  اي نمونه

نمونه شامل  براي اين Q&Pفرايند  .داده شده است
و ثانيه  20ت مد به C175° در سرد كردن سريع 

ثانيه بوده  600ت مد به C350° دماي در بندي  بخش
شود، شكست در اين  طور كه مشاهده  مي همان. است

چه تعدادي  اگر ،نمونه عمدتاً از نوع شكست ترد است
در واقع، سطح . شود ميديده م عمق نيز فرورفتگي ك

) quasi-cleavage(كليواژ  شكست در اين نمونه، شبه
ظاهري با شفاف  يشكست ترد داراي سطوح. است

مشخص شده با پيكان در   هاي خط. درخشان است
) river pattern(اي  ، الگوي رودخانه)ب - 9(شكل 

  .دهند نشان ميشود كه مسيرهاي كليواژ را  ناميده مي
  

  
  

  
ه در اولي ي از سطح شكست نمونه SEM هايتصوير  8شكل 

  برابر 5000) ب(و برابر  2000) الف(نمايي  بزرگ

)ب(

)الف(
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سريع سرد  ي از سطح شكست نمونه SEM هايتصوير  9شكل 
 بندي شده در بخشو ثانيه  20ت مد به C175° دماي در شده 
 2000) الف(نمايي  در بزرگثانيه،  600ت مد به C350°  دماي
 ي دهنده نشان ،)ب(تصوير پيكان ها در (برابر  5000) ب(و برابر 

  )هستنداي  مسير رودخانه

  گيري جهينت
سريع سرد كـردن و  منظور بررسي فرايند  اين تحقيق، به

كربن كم آليـاژ انجـام شـده    پريك فولاد بندي در  بخش
خلاصـه  زيـر   صـورت  بـه  ،دسـت آمـده   نتايج بـه . است
  :شود مي
سـريع سـرد   ريزساختار فولاد پس از انجام فراينـد   -1

ــردن و بخــش ــدي،  ك ــت بن ــامل مارتنزي ــتنيت ش و آس
مارتنزيــت عمــدتاً فــاز رفولــوژي و مبــود مانــده  بــاقي
  .بوداي  صفحه

مانده و غلظت كـربن   آستنيت باقيفاز كسر حجمي  -2
 بنـدي  سـريع سـرد و بخـش    ي در نمونهموجود در آن، 

مسـتقيم  ي  سـريع سـرد شـده    ي شده نسبت بـه نمونـه  
كـربن از  بنـدي   بخش ي دهنده نشاناين، كه بود تر  بيش

مانـده در   مارتنزيت به آستنيت و پايداري آستنيت بـاقي 
  .مرحله استاين 

 بنـدي شـده   سـريع سـرد و بخـش    ي سختي نمونـه  -3
ميـزان   بـه  ،ت ايجاد فـاز مارتنزيـت در ريزسـاختار   علّ به

  .يافتافزايش زيادي 
، بنـدي  سرمايش سريع و بخشنمونه پس از فرايند  -4

ــ ــا عملي ســرمايش ســريع و ات حرارتــي در مقايســه ب
را پذيري  و انعطافاستحكام از  يبهترركيب ، تبازپخت

  .دادنشان خود 
سـريع   ي كشـش در نمونـه  آزمون شكست ناشي از  -5

و بـود  از نـوع شكسـت تـرد    ، بندي شـده  سرد و بخش
كـم عمـق، سـطح    فرورفتگـي  دليـل وجـود تعـدادي     به

  .در نظر گرفته شدكليواژ  شبه شكست اين نمونه
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