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 تهیه شده از پودرهای آلیاژی قطعات متالورژی پودر بررسی رفتار خمشی

 CZ3000 به روش تست درجا 

 (3)احد محمدزاده           (2)مازیار آزادبه         (1)پورمهرداد موسی

 چکیده

قطعات است. هدف از این پژوهش گرانروی شود. تست خمش درجا روشی برای تعیین قطعات می گرانرویافزایش فاز مایع باعث کاهش 

-950 ی دماییدر محدوده Cu-28Znهای مختلف است. به این منظور تیرها با ترکیب بررسی رفتار خمشی تیرهای برنجی در دماها و زمان

ها دقیقه به روش خمش درجا مورد بررسی قرار گرفتند. برای محاسبه میزان خمش از نمونه 0-90های و در زماندرجه سانتیگراد  910

ی یدهبرداری شد. نتیجه شد که رفتار خمشی تیرهای برنجی برحسب دما خطی و بر حسب زمان غیرخطی است. علت این رفتار، پدعکس
 گذارد. تبخیر روی است که بر روی ترکیب شیمیایی آلیاژ و میزان فاز مایع تاثیر می

 .، تبخیر رویگرانروی، تست خمش درجا، پودر آلیاژی برنج  های کلیدیژهوا

 

Investigation of the Deflection Behavior of CZ3000 Prealloyed Powder Beam Using 

In-situ Bending Technique   

M. Mousapour                   M. Azadbeh                      A. Mohammadzadeh 
 

Abstract 

The viscosity of the sample decreases with an increase in fraction of the liquid phase. Beam bending test 

is the technique used for measuring viscosity. In this paper, an investigation of the deflection behavior of 

Cu-28Zn beams at various temperatures and times ranging from 910 to 950 °C and 0 to 90 minutes was 

studied. The midpoint deflection was measured by in situ bending images. It is concluded that deflection 

of brass beam as a function of temperature is linear and is nonlinear in the case of time. This is due to 

zinc evaporation that effects the chemical composition and liquid volume fraction.  
 

Key words Pre-alloyed Brass Powder, In-Situ Bending, Viscosity, Zinc Evaporation.
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 مقدمه

جوشی روشی معمول تشکیل فاز مذاب در حین تف
. نوع خاصی از [1]برای چگالش قطعات پودری است 

جوشی تف یجوشی در فاز مایع که در نتیجهتف
جوشی افتد را تفآلیاژی اتفاق میپودرهای پیش

ی واسطهگویند. فاز مایع به( میSLPSسوپرسالیدوس )
حرارت دادن این قطعات بین دماهای سالیدوس و 

ها و داخل لیکوئیدوس، در بین ذرات پودری، مرزدانه
. چگالش پودرهای آلیاژی [2,3]شودها تشکیل میدانه

یا  SLPSبا اندازه ذرات درشت به راحتی و به کمک 
گیرد انجام میجوشی در حضور جریان ویسکوز تف
جامد پارامتری مهم برای قطعات نیمه گرانروی. [4]

تعیین نرخ چگالش و اعوجاج است. بنابراین درک 
جوشی قطعه درحین تفگرانروی چگونگی تغییرات 

گرانروی ی های مختلفی برای محاسبهشلازم است. رو
ها استفاده از روش تست وجود دارد که یکی از آن

از محاسبه نرخ خمش گرانروی خمش درجاست. مقدار 
 .[5]شود دست آورده میجوشی بهنقطه میانی حین تف

و با ترکیب  افشانشبه روش  پودرهای برنجی معمولاً
 تولید  روی درصد وزنی 30و  20، 10

آلیاژی برنجی، جوشی پودرهای پیشوند. تفشمی
 ی دماییمتناسب با ترکیب شیمیایی، عمدتا در محدوده

 .[6,8] گیردانجام می گرادیسانت درجه 815 -925
جوشی که یک مرحله مهم در تولید فرآیند تف 

باشد با مشکلات فراوانی همراه است. قطعات برنجی می
بخار بالای روی و مشکلات این مرحله مربوط به فشار 

. [9]باشد تمایل بالای  این عنصر به اکسید شدن می

ی برنجی به شدت جوشی شدهخواص قطعات تف
  ,10]12.[کند جوشی تغییر میتحت تاثیر دمای تف

علت جوشی بههای طولانی و دماهای بالای تفزمان

ها، تشدید جب رشد دانهتر، موتشکیل فاز مایع بیش
و بروز  گیری حفرات ثانویهافزایش شکلتبخیر روی، 

گرادیان ریزساختاری و ترکیب شیمیایی در اثر جاذبه 

. [13]گردد که خواص مناسبی را در پی نداردمی زمین
ل زیست محیطی دلیل مسائبه عبارت دیگر، بهتر است به

جویی اقتصادی و و جلوگیری از تبخیر روی، صرفه
-تفریزساختاری جلوگیری از تغییر شکل و گرادیان 

 . [14]تر انجام گیرد ها و دماهای کمجوشی در زمان
در این پژوهش هدف بررسی تاثیر دما و زمان بر میزان 

های و مطالعه گرادیانرفتار خمشی  تبخیر روی، بررسی
در  Cu-28Znآلیاژ  ریزساختاری و ترکیب شیمیایی

-درجه سانتی 880-870) ی بهینهدماهای بالاتر از دما

به همین منظور از روش خمش درجا  .[7,8]د(  استگرا
اثیر جاذبه زمین استفاده برای بررسی رفتار خمشی و ت

همچنین جهت بررسی و آشکارسازی نحوه  شده است.
های ریزساختاری و ترکیب تبخیر عنصر روی و گرادیان

های نوری و الکترونی روبشی شیمیایی از میکروسکوپ
 استفاده شده است.

 

 روش تحقیقمواد و 

عنوان ماده به Cu-28Znبرنج با ترکیب آلیاژی پودر پیش
اولیه مورد استفاده قرار گرفت. برای تعیین دقیق ترکیب، 

قرار  ایکس اشعه فلورسانس پودر مصرفی تحت آنالیز
گرفت که نتایج آنالیز شیمیایی و خواص پودر در 

ارائه شده  (1)و مورفولوژی پودر در شکل  (1)جدول 
 است.

درصد  75/0آلیاژی برنج مصرفی به همراه پودر پیش
دقیقه در همزن  20وزنی استئارات لیتیم به مدت 

دور بر دقیقه  65شکل با سرعت  Vآزمایشگاهی 
مخلوط شد. این مخلوط به عنوان پودر اولیه مصرفی 

های آزمایشی مورد استفاده برای ساخت تمامی نمونه
 55×10×10به ابعاد ها به شکل تیر قرار گرفت. نمونه

محوره با متر مکعب توسط پرس هیدرولیکی تکمیلی
با چگالی  مگاپاسکال 600قالب متحرک تحت فشار 

که به روش هندسی مکعب  یمتربر سانت گرم 14/6خام 
محاسبه شده تهیه شدند. شمایی از تیرهای برنجی مورد 

( آورده شده است. به این منظور از 2آزمایش در شکل )
-% و با طول تکیه95آلومینایی با درصد خلوص  یپایه

استفاده شد. مجموعه حاصل در یک متر میلی 42گاه 
کوره تیوبی افقی قرار داده شد. این درحالی است که در 
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ی ای از جنس کوارتز جهت مشاهدهانتهای کوره، پنجره
ها تعبیه شده است. شماتیک کوره و خمش نمونه

 آورده شده است.( 3جوشی در شکل )ی تفچرخه
 

 Cu-28Znمشخصات پودر برنجی  1 جدول
 

 وزنی( )درصدترکیب شیمیایی 

Cu باقی مانده 
Zn 6/28 

Al 14/0 

Fe 085/0 

S 062/0 

 تست الک

  )میکرومتر( اندازه ذرات درصد وزنی

91/57 180-63 

09/42 63< 
 خواص پودر

 2/3 (g/cm3)چگالی ظاهری 

 21 (sec/50g)سیالیت 

 نامنظم شکل ذرات

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Cu-28Zn مورفولوژی پودر آلیاژی  1شکل 
 

 

 

 
 برای استفاده مورد آلومینایی پایه روی بر تیر از شمایی  2 شکل

 [5] درجا خمش تست

 
 
 

 
 
 

 
 

 

 جوشیشماتیک کوره و چرخه تف 3شکل 

 

 یقهبر دق درجه 20تیرهای برنجی با نرخ گرمایشی 
حرارت داده  یگرادسانت درجه 540از دمای اتاق تا دمای

ها در این دما به شدند. به منظور روانساز زدایی، نمونه
درجه  10دقیقه نگه داشته شدند. سپس با نرخ 30مدت 

درجه سانتیگراد  910-950تا محدوده دماییبر دقیقه 
دقیقه تحت اتمسفر گاز  90حرارت داده شده و به مدت 

جوشی و تف یقهبر دق لیتر 2 نیتروژن با نرخ جریان
سپس در آب کوئنچ شدند. میزان خمش تیرها در دما و 

، Screen Ruler 2Dافزار های مختلف به کمک نرمزمان

جوشی های تفدست آورده شد. ریزساختار نمونهبه
 Olympus PMG3شده توسط میکروسکوپ نوری مدل 

طور مطالعات مربوط به مورد بررسی قرار گرفت. همین

منظور بررسی توزیع عناصر آلیاژی ای بهنقطه آنالیز
 CAMتوسط میکروسکوپ الکترونی روبشی مدل 

SCAN MV2300 .انجام گرفت 

( 1قطعات از رابطه ) کاهش وزنی میزان برای محاسبه
 .استفاده شد

(1) 
100(%) 




g

sg

M

MM
lossWeight  

جرم قطعه خام برحسب گرم  Mg در رابطه فوق 
-جرم قطعه تفMs  )بدون احتساب جرم روانساز( و

  باشد.جوشی شده بر حسب گرم می
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 نتایج و بحث

 920 شده توسط دوربین در دمایتصاویر ثبت (4)شکل 

دهد. های مختلف را نشان میو زماندرجه سانتیگراد 
عنوان تابعی از زمان خمش نقطه میانی تیرهای برنجی به

 نشان داده شده است. (5)در دماهای مختلف در شکل 

با گذشت زمان، میزان خمش نقطه میانی افزایش پیدا 
 کرده است. در دماهای ثابت، افزایش زمان باعث 

. در کاهش یابد هانمونهگرانروی شود که صلبیت و می

دلیل از دست دادن این شرایط تیرهای برنجی به
ته نشینی فاز مایع در اثر جاذبه زمین استحکام ناشی از 

های قسمتریزساختار  (6)شوند. شکل دچار خمش می

درجه سانتیگراد  920 دمایتیرهای برنجی را در پایینی 

دهد. با گذشت نشان میجوشی های مختلف تفو زمان
مایع ها در اثر ته نشینی فاز مرزدانه زمان، ضخامت

افزایش پیدا کرده است که این بیانگر افزایش فاز مایع 
در راستای نیروی جاذبه زمین و در نتیجه افزایش 

باشد. این درحالی است که شیب خمش نقطه میانی می
-زمان )نرخ خمش( با گذشت زمان تف -نمودار خمش

کند. این کاهش در نرخ خمش جوشی، کاهش پیدا می
یابد و بعد از رانی( ادامه میتا زمان مشخصی )زمان بح

این زمان بحرانی تغییر محسوسی در خمش تیرها 

-شود و نرخ خمش به سمت صفر میل میمشاهده نمی

 کند.

  
 
 
 
 

 
 

  

 
های مختلف در اتمسفر در زمان یگرادسانت درجه 920جوشی شده در دمایتف Cu-28Znتصاویر ثبت شده توسط دوربین از تیر  4شکل 

 نیتروژن

 
 
 

 
 
 

 
 
 

 در اتمسفر نیتروژنجوشی شده در دماهای مختلف تف Cu-28Znخمش نقطه میانی برحسب زمان برای تیر  5شکل 
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 های مختلفدر زمان یگرادسانت درجه 920 جوشی شده در دمایتف Cu-28Znهای های پایینی نمونهریزساختار قسمت 6شکل 

 در اتمسفر نیتروژن

ی تبخیر توان ناشی از پدیدهدلیل این موضوع را می
طور مستقیم بر ترکیب شیمیایی روی عنوان کرد که به

تبخیر روی باعث ایجاد گذارد. تیرهای برنجی تاثیر می
مقطع  گرادیان غلظتی از سطح تا مرکز قطعه شده و

ی نازک ی داخلی و جدارهناحیه 2تیرهای برنجی به 
 .شودتقسیم میبیرونی 

ی دمایی آزمایشات انجام که محدودهجاییاز آن 
 907 )حدودجوش عنصر روی  گرفته بالاتر از نقطه

-باشد، تبخیر روی در حین تفمی (درجه سانتیگراد

گیرد. روی موجود در ها صورت میجوشی نمونه
هایی از تیرهای برنجی که در سطح آزاد قرار قسمت

تری نسبت به روی موجود در دارند، با سرعت بیش
شوند. این اتفاق باعث ایجاد ها تبخیر میداخل نمونه

 شود. گرادیان غلظتی از سطح به سمت مرکز تیرها می
ای از سطح و داخل تیرها را آنالیز نقطه (7)شکل  

ها در سطح نمونه دهد که درصد روی موجودنشان می

تر از مقدار روی در ی تبخیر روی بسیار کمواسطهبه
در دمای  (8)ها )مرکز( است. مطابق شکل داخل نمونه

های ن ترکیب شیمیایی جدارهثابت و با گذشت زما

تر روی کند و به سمت مقادیر کمبیرونی تیرها تغییر می
کند. در این شرایط طبق دیاگرام فازی و روی میپیش

قانون اهرم، از کسر حجمی مذاب کاسته و فاز جامد در 
کند. کاهش فاز مایع با این نواحی افزایش پیدا می

-جدارهروی گرانگذشت زمان باعث افزایش صلبیت و 

ها های نازک بیرونی و نهایتا کاهش نرخ خمش نمونه
 شود.می

اما شرایط در نواحی داخلی تیرها متفاوت است.  
دلیل بسته شدن مجاری حفرات در ها بهدر این قسمت

سطح قطعه، بخار روی موجود در نواحی داخلی و 
همچنین گاز نیتروژن محبوس در درون قطعات احتمالاً 

 (. 6شوند )شکل شدن حفرات میباعث درشت 
ی بیرونی تیرها که با گذشت برخلاف جداره 

کند، در زمان، کسر حجمی مذاب کاهش پیدا می
دلیل تغییر کمتر در ترکیب های داخلی، بهقسمت

و فقط در  کندنمی چندانی تغییرشیمیایی میزان فاز مایع 
 های پایینیاثر نیروی جاذبه فاز مایع بیشتری در قسمت

 2شماتیکی از این  (9). شکل شودها ته نشین مینمونه
که  دهدجوشی نشان میناحیه را قبل و بعد از تف

-. همانای غنی از عنصر مس تشکیل شده استپوسته

عامل اصلی کاهش ، (7)طور که گفته شد مطابق شکل 
ی بیرونی نرخ خمش، تغییر ترکیب شیمیایی در جداره

 تیرهای برنجی است.  
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-تفهای سطح و )ب( مرکز نمونه ای )الف(آنالیز نقطه 7شکل 

دقیقه در  50به مدت  یگرادسانت درجه 920جوشی شده در دمای

 اتمسفر نیتروژن

 
 
 

 
 
 

 یرو-مس بخشی از دیاگرام فازی 8شکل 

 
 
 
 
 

شماتیکی از جداره نازک و نواحی داخلی قطعات قبل و  9شکل 

 جوشیتف بعد از
 

تیرهای های مختلف قسمتریزساختار  (10)شکل 

-دقیقه تف 10برنجی که در دماهای مختلف و به مدت 

دهد. در این شکل افزایش اند را نشان میجوشی شده

فاز مایع کسر حجمی مذاب با افزایش دما مشهود است. 

های پایینی علت نیروی جاذبه زمین به سمت قسمتبه

-شود و باعث پر شدن حفرات میها کشیده مینمونه

در نواحی  شود. با افزایش دما رشد دانه )مخصوصاً

پایین( اتفاق افتاده است. حضور فاز مایع در نواحی 

پایینی باعث ایجاد ساختار دندریتی شده است. نیروی 

تر باعث های بالایی بر روی نواحی پایینوزن قسمت

در جهت کشیده شدن بازوهای دندریتی در این نواحی 

ها )نواحی از طرفی ضخامت مرزدانهشده است. افقی 

توان نتیجه سفید رنگ( افزایش پیدا کرده است. می

گرفت که افزایش دما موجب افزایش فاز مایع و در 

شود. این در حالی است نهایت افزایش میزان خمش می

 940 (، در دمای5های موجود )شکل که بر اساس داده

ان خمش کاهش پیدا کرده است. میزدرجه سانتیگراد 

تصاویر ماکروسکوپی مربوط به تیر برنجی  (11)شکل 

های مختلف را و زماندرجه سانتیگراد  940 در دمای

طور که در شکل پیداست، در زمان همان دهد.نشان می

تر نواحی مرکزی ی بسیار بزرگی، بیشدقیقه حفره 50

دلیل عدم تیر را در برگرفته است. وجود این حفره به

 باشد.خروج بخارات روی از داخل قطعه می
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 دقیقه در اتمسفر نیتروژن 10و زمان  مختلف جوشی شده در دماهایتف Cu-28Znهای ریزساختار نمونه 10شکل 

 
 

 
 
 
 

 های مختلف در اتمسفر نیتروژندر زمان یگرادسانت درجه 940 دمای جوشی شده درتف Cu-28Znهای تصاویر ماکروسکوپی نمونه 11شکل 

 
-قطعات را در دماها و زمان تغییرات وزن (12)شکل 

شود مشاهده میدهد. جوشی نشان میهای مختلف تف
ا میزان کاهش وزن کمتر شده است و که با افزایش دم

گراد درجه سانتی 950و  940مخصوصاً در دماهای 
میزان کاهش وزن یا تبخیر روی برخلاف انتظار نسبت 

تر کمتر است. در اینجا با افزایش دما به دماهای پایین
( سریع تبخیر 11عنصر روی در جداره قطعات )شکل 

ی از عنصر مس تشکیل شده است. نغای شده و پوسته
عنصر روی تبخیر شده در  SLPSبنابراین با ادامه فرآیند 

تواند حبس شود و باعث بروز چنین ها میداخل نمونه
. اختلافی در تغییرات وزن قطعات و رفتار خمشی باشد

 میزان بخار روی خارج شده در دمایواضح است که 
اهای دیگر است. تر از دمبسیار کمدرجه سانتیگراد  940

دلیل حضور  بهدرجه سانتیگراد  940 بنابراین در دمای
خمش نقطه میانی نسبت به  ی حاوی بخار رویحفره

 تر است.تر، کمدمای پایین
 

 

 

 

 

 

 

 
جوشی شده در تف Cu-28Znهای تغییرات وزن نمونه 12شکل 

 های مختلف در اتمسفر نیتروژندماها و زمان
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 گیرینتیجه

آلیاژی با دست آمده از پودر پیشبرنجی بهتیرهای  -1

تحت تست خمش درجا با طول  Cu-28Znترکیب 
ی تکیه گاه مشخص قرار گرفتند و در محدوده

 خم شدند.درجه سانتیگراد  910-950 دمایی

رفتار خمشی تیرها برحسب دما، خطی و برحسب  -2
زمان، غیر خطی است که با گذشت زمان نرخ 

-ه سمت صفر میل میخمش کاهش پیدا کرده و ب

کند. علت رفتار غیر خطی خمش بر حسب زمان، 
دمای  یباشد که در محدودهپدیده تبخیر روی می

 دهد.جوشی استفاده شده در آزمایش رخ میتف

-تبخیر روی باعث تغییر در ترکیب شیمیایی جداره -3

شود که به علت این تغییر نازک بیرونی تیرها می ی

-نرخ خمش کاهش میکسر حجمی مذاب و نهایتا 

 یابد.

به دلیل  گراددرجه سانتی 950و  940 یهادمادر  -4
در داخل و گاز نیتروژن حبس شدن بخارات روی 

ی بسیار بزرگ در قسمت قطعه و ایجاد حفره
میانی، میزان فاز مایع کاهش پیدا کرده و روند 

-افزایش خمش نقطه میانی با افزایش دما قطع می

 شود.

باعث به ترتیب جوشی کاهش دما و زمان تف -5

 و در نتیجه و ته نشینی فاز مایع کاهش فاز مایع
کاهش تبخیر روی و جلوگیری از گرادیان  منجر به

 شود.ساختاری می
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 اکتادکانول-1سنتز یک مرحله ای نانوسیلیکای آبگریز با استفاده از الکل زنجیر بلند 

 
 (4)برایان کرگل (3)بهزاد پورعباس         (2)صحراییاقبال            (1)ملیحه درگاهی زابلی

 چکیده
مطااب    یگرادساانت  درجه 70اکتادکانول در دمای -1به کمک الکل زنجیره بلند  همزمان با اصلاح سطح آنها این مقاله، سنتز نانوذرات سیلیکا در

درصد وزنی به میزان قابال تاوجهی    7اکتادکانول تا رسیدن به غلظت -1روش استوبر انجام شده است. میزان آبگریزی ذرات با افزایش درصد 

دقیقه تاثیر چندانی بر میازان آبگریازی ذرات    90دقیقه اول واکنش کامل شده و زمان واکنش بیش از  90افزایش یافته و اصلاح سطح در طول 
جاذ  اشا ه    یزآناال است. اصلاح سطح باا اساتداده از    صورت پذیرفته 8حدود  pHنگذاشته است. حداکثر اصلاح سطح نانوذرات سیلیکا در

بارای   یعباور  الکترونی میکروسکوپو بررسی زاویه تماس تأیید شده است. انکسار اش ه ایکس و تصاویر  TGA، آنالیز گرمایی مادون قرمز
   .بررسی مورفولوژی و اندازه نانوذرات سیلیکا به کار گرفته شده است

 .استوبرروش  ،آبگریز ،اکتادکانول-1 ،سیلیکا نانوذرات ،اصلاح سطح ،ایمرحله یک سنتز  یدیکل یهاواژه

 

 

One-Pot Synthesis of Hydrophobic Silica Nano Particles with Long-Chain  

Alcohol 1-Octadecanol 
 

M. Dargahi-Zaboli              E. Sahraei                 B. Pourabbas  B. Korgel 

 

Abstract 
In this work, one-pot synthesis of modified silica nanoparticles with long-chain alcohol 1-Octadecanol by stober 

method at 70 C is presented. Hydrophobicity of particles increased dramatically by increasing the amount of 1-

Octadecanol up to 7 wt.%. Surface modification was completed during the first 90 minutes. Additional reaction time 

had no further effect. The most possible modification was obtained when the reaction took place at pH=8. Successful 

surface modification was confirmed by FT-IR spectroscopy, thermogravimetric analyses and contact angle 

measurements. X-ray diffraction patterns indicate an amorphous structure which did not significantly change by 

surface modification. Transmission electron microscopy images were used to investigate the morphology and 

dimension of the silica particles.  
 

Key words One-Pot Synthesis, Surface Modification, Silica Nanoparticles, Hydrophobic,1-Octadecanol, 

Stober Method
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 مقدمه
باه علات دارا باودن صاوا       کایلیسا امروزه نانوذرات 

فیزیکی و شیمیایی ویژه توجه زیادی را به صاود جلا    
مسااحت  ی سیلیکا در مقیاس ناانو،  اصل تیمزاند.  کرده

در بساتر   شاود  یماده است که باعث ما  نیا یسطح بالا
از صاود نشاان دهاد.     یشاتر یاستداده برهمکنش ب مورد

در امولسایون باه عناوان    ؛ نتاوا  یما را  کایلیپودر نانوسا 
،  رنااب بااه عنااوان مااات کننااده عیدر صااناپایدارکننااده، 

و  یطیدهنده مقاومت مح شیدهنده غلظت، افزا شیافزا

باه عناوان    کیرناب؛ در صان ت لاسات    یشیصوا  سا
 ک؛یدهنده استحکام و طول عمر لاست شیپرکننده و افزا

 شیبه عنوان افزا یمانیس باتیو ترک یبتن یها ازهو در س

 [.5-8 ،3-1] ستداده نمودبتن؛ ا یطیدهنده مقاومت مح
( بر سطح OHهای هیدروکسیل ) باوجود این، گروه 

سیلیکا رطوبت را جذ  کرده و باعث باه هام پیوساتن    

شوند. ایان باه هام پیوساتگی      نانوذرات به یکدیگر می
باعث پراکندگی ض یف نانوذرات در محیط شاده و باه   

کناد.  یرات سیلیکا را محدود ممیزان زیادی کاربرد نانوذ

های اصالاح   صوشبختانه، این مشکل با استداده از روش
های اصلاح کننده مختلف قابل حل است  سطح و عامل

[8-4.] 
های مختلدی بارای اصالاح ساطح ناانوذرات      روش 

ژل، رساو   -شاامل سال   است، که عمادتا   توس ه یافته
گذاری در فاز ماایع، رساو  شایمیایی بخاار، رساو       

 باشاند دهی پلاساما و مایسال مای   فیزیکی بخار، پوشش
ذکر شاده، روش فااز ماایع باه      های[. در بین روش11]

و هزینه آزمایشگاهی پایین  ترعلت شرایط عملیاتی ساده

 [. 9-11] شوداستداده می ایبه میزان گسترده
از نقطه نظر ت داد مراحل، باه طاور کلای دو روش     

کاه   ایروش دو مرحلاه ( 1اصلاح ساطح وجاود دارد:   
اصلاح سطح بر روی نانوذرات از پیش سنتز شده انجام 

سانتز همزماان باا     ای( روش یاک مرحلاه  2شود، و می
ای، دو مرحلاه  اصلاح سطح. لذا در روش یاک مرحلاه  

 گاردد جداگانه سنتز و اصلاح در یک مرحله صلاصه می

که در اکثر ماوارد اصالاح    دهد[. مطال ات نشان می17]
 ر روی ساایلیکای ساانتز شااده انجااام شااده و  سااطح باا

و  (An) [. آن13، 11، 8ای نبااوده اساات ]‎یااک مرحلااه
همکارانش روش جدیادی بارای آبگریاز کاردن ساطح      

اند. در این روش سطح سیلیکای سانتز  سیلیکا ارائه کرده
شده با انواع الکلهای زنجیره بلند اصلاح شاده و ساطح   

( و Maماا ) [. 8سیلیکا تاا حادی آبگریاز شاده اسات ]     
 یبا جذ  سطح ایهمکارانش در یک روش دو مرحله

CTAB  سنتز شده، مانع لخته شادن   کایلیذرات سنانوبر

و به هم پیوستن نانوذرات سیلیکا شده و به پخش بهتار  
 (Zou)زو [. 11در مواد پلیمری کمک نموده اسات ]  آنها

اساتداده از ذرات   یو همکارانش در مطال ات صود، بارا 

 کایلیاصلاح سطح نانوذرات سا  ،یمریپل زمینهدر  کایلیس
اصاالاح سااطح  یهااانمودنااد. از جملااه راه یرا بررساا

بوده اسات   CTABاستداده از   ،یتحق نیدر ا یشنهادیپ

بر  CTAB یو همکارانش با جذ  سطح (Bi)ی [. ب12]
داده  رییا را تغ کایلیسنانوذرات  یترشوندگ کا،یلیذرات س

برداشات ندات از    ادیا نانوذرات را در ازد نیو سپس اثر ا

 .[13نمودند ] یبررس یدیمخازن تول
لازم به ذکر است که ت داد محدودی از محققین باه   

و در یک روش جدید ناانوذرات   ایصورت یک مرحله
انااد. مااارینی ساایلیکای اصاالاح شااده را ساانتز نمااوده 

(Marini   و همکارانش موف  شدند که برای اولاین باار )
نانوذرات سیلیکای اصلاح شده به کماک گاروه عااملی    
-وینیل تری اتوکسی سیلان را در یک روش یک مرحله

[. همچنین پورعباس و همکاارش باه   19سنتز کنند ] ای
طور مشابه نانوذرات سیلیکا را به کمک پلای پیارول در   

[. علاوه بار  20اصلاح نمودند ] اییک روش یک مرحله
کارش نانوذرات سایلیکا باا   عدتی و هم ،موارد ذکر شده
عااملی   هاای نانومتر را به کمک گاروه  50سایز کمتر از 

وینیل تری متوکسی سیلان و اکریلیک برای اولین بار در 
 [.17یک روش یک مرحله ای سنتز نمودند ]

از ایاان رو در ایاان تحقیاا ، باارای رساایدن بااه      

  اینانوساایلیکای آبگریااز، روش جدیااد یااک مرحلااه   
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  1396سال بیست و نهم، شماره یک،

 اکتادکاانول  -1سنتز و اصلاح همزمان ارائه شاده اسات.   
(1-Octadecanol  به علت جرم مولکولی بالا با زنجیاره )

بزرگ هیدروکربنی، بهتارین انتخاا  باه عناوان عامال      
آبگریز کننده سطح ناانوذرات سایلیکا باوده و باه طاور      
موفقیت آمیز برای اولین بار، نانوذرات سیلیکای آبگریاز  
در یک مرحله سنتز، تولید شده اسات. همچناین، بارای    

ایط واکانش تغییار   بررسی اثر پارامترهای مختلاف، شار  
کرده و نتایج مقایسه شده است. بر اساس نتایج حاصال  
از تحقیقات محققین از جمله عدتی و همکارش، شرایط 

بهینه حاصال از تحقیا  آنهاا بررسای، تأییاد و در ایان       
. بررسی نتایج بر اسااس  [17]تحقی  استداده شده است 

 میکروسااکوپحاصاال از تصاااویر  هااایگیااریاناادازه

، قرماز  ماادون  اش ه جذ و آنالیزهای  یعبور الکترونی
TGA    انکسار اش ه ایکس و زاویه تمااس انجاام شاده ،
 است.

 
  تحقیق روش و مواد

در طراحی آزماایش بارای بررسای      ها آزمايش طراحي

باه   ،( بار متغیار پاساخ   پارامترهاا تأثیر متغیرهای فرآیند )
جای انجام مطال ات جداگانه بر روی هر متغیر، همزمان 

-ت اداد آزماایش  لذا چندین متغیر فرآیند بررسی شده و 

 .  یابد های مورد نیاز به میزان قابل توجهی کاهش می
یک طرح آزمایش بهینه طرحی است که با کمتارین   

ها و اطلاعات مورد نیاز برای انجاام  ت داد آزمایش، داده
تجزیه و تحلیل و دستیابی به شرایط بهینه را فراهم کند. 

که تغییر پارامترها در دو سطح و  دهدمطال ات نشان می
 [.17تواند نتایجی قابل تحلیل ارائه دهاد ] ‎یک نقطه میانی می

جزئای  فاکتورهاای  از طراحی آزمایش بنابراین در این تحقی  
هماراه باا نقطاه میاانی )باا دو باار تکارار هار         ح سط در دو

   .[14است ] شدهاستداده آزمایش( 
مطال ات نشان داد که متغیرهای اصلی و اثرگذار در  

ای ناانوذرات اصالاح شاده، غلظات     ‎سنتز یاک مرحلاه  
اصلاح کننده و زمان واکنش هستند کاه محادوده تغییار    

[. 20-19، 17( ارائااه شااده اساات ]1هااا در جاادول )‎آن

پارامترهاای زیار در مقاادیر     هابنابراین در تمام آزمایش
بهینه زیر ثابت نگه داشته شده است: غلظت هیدروکسید 

و  5/0بااه ترتیاا  در  اورتوساایلیکات تترااتیاالآمونیااوم و 

تترااتیااال در حااالال اتاااانول، نسااابت آ  باااه   25/0
)در  هاا و دماای کلیاه آزماایش    38حدود اورتوسیلیکات 
 درجاه  70 باتوجه به نقطه جوش اتانول(حداکثر ممکن 

 .[17,19,20]سانتیگراد
 

مواد شیمیایی اصلی کاه در ایان تحقیا      مواد شیمیايي

%،  5/99≤عبارتناد از: اتاانول )   اندگرفتهمورد استداده قرار 
Sigma-Aldrich،) ( 8/99≤متااااانول  ،%Sigma-Aldrich ،)

(، اسااید Sigma-Aldrich%،  29) هیدروکسااید آمونیااوم 
تترااتیاااااال  ،(Sigma-Aldrich، % 35)کلریاااااادریک 

(، TEOS،≥99 ،% Sigma-Aldrichاورتوساااااااایلیکات )
 آ  دوبااااار ( و Sigma-Aldrich%،  99اکتادکااااانول )

 .ریتقط
 

  سطوح تغییر متغیرهای اصلی  1جدول 

 سطح تغییر

 متغیر

 بالا

)+( 

 پائین

(-) 

 نقطه

 میاني

 غلظت اصلاح کننده

 *%(wtاکتادکانول )-1
7 2 5 

 120 90 180 واکنش )دقیقه(زمان 

 * درصد وزنی نسبت به کل ذرات سیلیکا سنتز شده
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1396شماره یک، سال بیست و نهم،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

ژل در ساه دهاه    -روش سال   سنتز نانوذرات سییییاا 
شناصته شاده   کاربردیروش ساده و  کیبه عنوان  ریاص

تاوان در دو  ‎‎یژل را م -حاصل از روش سل جیاست. نتا
و صاوا  ماواد    نادها ی( بهبود فرا1 نمود: لاصهمورد ص

. در میان مواد اولیه که [15] دیمواد جد جادی( ا2و  جیرا
برای تولید نانوذرات سیلیکا استداده می شود، سایلیکون  

( باه  TEOSآلکوکسیدها مانناد تاری اتوکسای سایلان )    
. ژل شادن محلاول   شاوند ‎گرفته می کار‎میزان وسی ی به

هیدرولیز سیلیکون آلکوکسید نتیجه آلکوکسید سیلیکون 

Si(OR)4   و پلی کندانس یا آبگیری مت اق  آن است کاه
یمرها و ذرات با پیوناد سایل اکساان    منجر به تشکیل پل

 هیدروکساید ( از Stoberشود. در روش م روف استوبر )‎می

آمونیوم به عنوان کاتالیست استداده شده اسات. در ایان   
نانوذرات تحقی  نیز این روش، به عنوان روش پایه سنتز 

مارتبط   هاای ‎واکانش . [16]سیلیکا به کار گرفته شده است 

 [.  9گردد ] بیان می (3) ی( ال1) روابط بر اساس
 واکنش هیدرولیز: 

 

(1) 
 

 واکنش کندانس آ :
(2 )

2Si OH Si OH Si O Si H O          
 

 واکنش کندانس الکل:
(3  )Si OR Si OH Si O Si ROH          
 

ابتادا آ  و اتاانول باه     کا،یلیانوذرات سا ن هیته یبرا 
دقیقه هم زده شده و سپس هیدروکسید آمونیوم  5مدت 

 درجاه  70 اضافه می گاردد. ب اد از رسایدن باه دماای     
شود. ب اد از  افزوده می ارتوسیلیکات تترااتیل، سانتیگراد

یااک ساااعت نااانوذرات ساایلیکا تهیااه شااده بااه کمااک 

 10دور بر دقیقه به مادت   10،000سانتریدیوژ با سرعت 
ک مااورا   شوند. رسو  حاصل به کم‎‎دقیقه ترسی  می

گردیده و دوبااره رساو    صوت در اتانول و آ  پخش 

تاا ذرات   گرددشود. این فرایند سه بار تکرار میداده می

ملا تمیز گردند. سارانجام ذرات در مقادار مشخصای    کا
 شوند. ‎داری می‎اتانول پخش گردیده و نگه

 
ای نانوذرات سیییاا اصلاح شده بیه  ‎سنتز يک مرحیه
باه علات وجاود     کایلینانوذرات سا   وسییه اکتادکانول

بر سطح آنها، ف اال و آبدوسات    لیدروکسیه یهاگروه
. یکی از عوامل اصلی موثر بر بار سطح ذرات در هستند

محاایط اساات. باارای اکساایدها در  pHکلوئیااد ساایلیکا، 
باار ساطح مثبات     ینیپا pHمحلول الکترولیت ساده، در 

مندی صواهد شد. تغییر باار ساطح    pHبوده و با افزایش 
به علت رها کاردن و گارفتن پروتاون یاا هیدروکسایل      

، عامل این -OHو  +Hیونهای  . م مولا [12,18,19]است

تغییر هستند. همانند دیگر اکسایدهای م ادنی، مکاانیزم    
 (5) و( 4) رواباط اصلی باردارشادن در محایط آبای از    

 .[18,9]کند‎پیروی می

(4   ) 
2SiOH H SiOH   

(5)  
2SiOH OH SiO H O    

اتداا    pH  2در  نقطه ایزوالکتریاک سایلیکا تقریباا     
، مندای صواهاد   pH 11و  pH 6افتد و بار سطح بین  می

و  (Ma)شد. بار طبا  تحقیا  انجاام شاده توساط ماا        
در  همکارانش، بیشترین بارمندی بر سطح سیلیکا تقریباا  

8 pH [11] دهد رخ می . 
نانوذرات سیلیکای اصالاح شاده باه وسایله الکال       

مشاابه  ای ‎در سنتز یک مرحله اکتادکانول-1زنجیره بلند 
ساانتز نااانوذرات ساایلیکای باادون اصاالاح سااطح تهیااه 

ها ابتدا مواد اولیه با هام  ‎گردند. در این سری آزمایش‎می
شاود. ب اد از گذشات    ‎مخلوط شده و واکنش شروع می

واکنش به وسایله اساید کلریادریک یاک      pHدقیقه  15
گردد. سپس میزان مشاخ   تنظیم می 8مولار در مقدار 

((، در مقاداری اتاانول   1جادول) اکتادکانول )مطااب   -1
شاود. واکانش اداماه     پخش شده و به واکنش افزوده می

( برساد.  1تا به زمان مشخ  شده در جادول )  یابدمی
-انجاام مای  جداسازی و شستشو  ،پس از پایان آزمایش

 د.شو
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  1396سال بیست و نهم، شماره یک،

بارای بررسای     هیا  هیا و تیییین ويی یي    آنالیز نمونیه 
از تصاااویر  کایلیو ساااصتار نااانوذرات ساا یمورفولااوژ

و  مورفولاوژی  .ستداده شدا عبوری یالکترون کروسکوپیم
 کروساکوپ یمساصتار نانوذرات به ساادگی در تصااویر   

 قابل رؤیت است. همچناین ساایز آنهاا    ی عبوریالکترون
جود در نرم افزار نصا  شاده بار    به کمک صط کش مو

 میکروسکوپ الکترونی بدست آمده است. روی 

پیوندهای آلای و غیرآلای موجاود در ناانوذرات باا       

( کاه  FT-IRاستداده از آنالیز جذ  اش ه ماادون قرماز )  

 ،OH–اطلاعاااتی درباااره پیوناادهای شاایمیایی مختلااف 

Si-OH ،Si-O-Si ،Si-C ،C-H دهاااد، در محااادوده  مااای

cm فرکانس
 پاراش  از[. 22مطال اه شاد ]   4000-650 1-

ساااصتار ( باارای مشااخ  شاادن XRD) یکااسا اشاا ه

آمورف نانوذرات سیلیکا استداده شده است. پرتو ایکس 

با برصورد به یک ماده الگوی تدر  آن ماده را مشاخ   

هاای   های پهان و حاوزه   های آمورف قله حوزهکند.  می

کاه نشاان دهناده الگاوی تدار       های تیاز   کریستالی قله

 .[5] دهنااد تشااکیل ماایرا  اساات در نمااودارکریسااتال 

با  40تا  5الگوی اش ه ایکس از  پراش زاویه محدوده

باا   هاا بر دقیقه است. آبگریزی نموناه  3سرعت اسکن 

ت یین زاویه تماس آ  با سطح پوشیده شده با نانوذرات 

 کی لهیتماس به وس هیزاو یریگاندازهسیلیکا ت یین شد. 

)متصل شده باه   نیمجهز به دورب یشگاهیآزما  یابزاردق

شاده اسات. بساتر    انجاام   ریگرفتن تصاو ی( براوتریکامپ

باه کماک     (Doctor blades) دیا به روش دکتر بل یا‎شهیش

 دیا که کلوئ  یترت نیشود. بد‎یمدنظر پوشانده م دیکلوئ

گارم بار   یلای م 10 یبا ینانوذرات در اتانول با غلظت تقر

)حجام تقریبای   چکانده شده  یا‎شهیبر بستر ش یترلیلیم

 یدر دما یپوشش ده ندیفراو میکرولیتر است(  2قطره 

)حدود نقطه جاوش اتاانول(    گرادیدرجه سانت 78حدود 

 زیا هاا در اتاا  تم  ‎یریا گ‎انادازه  نی. همچنردیگ‎یم جامان

(Clean Room صااورت گرفتااه و متوسااط حااداقل )5 

 تداضالی کااهش وزن  [. 21] گزارش شده است یریگ‎اندازه

در اثار تغییارات دماا توساط      هاا و تغییرات فازی نمونه

درجاه   600تاا   30در محیط هوا، از دمای  TGAتجزیه 

 یقاه بار دق  درجاه  20دهای   سانتیگراد و با نرخ حارارت 

 [. 20، 19، 17، 5انجام شد ]

 
 نتايج و بحث

نااانوذرات  عبااوری یالکتروناا یکروسااکوپمتصاااویر 
سیلیکای اصلاح شده و اصالاح نشاده و نتاایج انادازه     

( ارائاه  3( و )2(، )1هاای )  تماس در شاکل گیری زاویه 
 [.20، 17شده است ]

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 کا،یلینانوذرات س یعبور یالکترون یکروسکوپم ریتصاو  1شکل 

-wt %7 ،1 (، ج( و د(، اصلاح شده با ؛ اصلاح نشدهالف( 

 واکنش قهیدق 180و 120، 90اکتادکانول به ترتی  در 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 کا،یلینانوذرات س یعبور یالکترون یکروسکوپم ریتصاو  2شکل 

در مدت زمان  اصلاح شده (، ج( و د(،  ؛الف( اصلاح نشده

 اکتادکانول -1درصد وزنی  7و  5، 2به ترتی  با  دقیقه 90واکنش 
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 )بالا( تغییرات زاویه تماس بر اساس درصد وزنی  3شکل 

نانوذرات اکتادکانول؛ )پایین( تصاویر مربوطه به زاویه تماس  -1 

در مدت  اصلاح شده (، ج( و د(،  ؛الف( اصلاح نشده کا،یلیس

 درصد وزنی 7و  5، 2به ترتی  با  دقیقه 90زمان واکنش 

 اکتادکانول -1 

 
شاود پراکنادگی ناانوذرات باا     ‎همانطور که مشاهده مای 

اصاالاح شااده اصاالاح سااطح بهتاار شااده و نااانوذرات  
دهناد. بطوریکاه در   ‎آبدوستی کمتری از صود نشان مای 

حالت سیلیکای اصلاح نشده سطح کاملا آبدوست بوده 
 درجه( و در حالت سیلیکای اصالاح شاده   0)زاویه تماس 

 63درصد وزنی اکتادکانول، زاویه تماس ایجاد شده  7با 

باشد. اما زمان واکنش تاثیر چندانی بر افازایش  درجه می
تار  ‎بازرگ ان آبگریزی نانوذرات نداشته و تنها باعاث  میز

ساایز   محادوده کاه   شدن ذرات شده است، بادین ترتیا   

ترتیاا  باه   180و  120، 90زمانهاای واکانش    ذرات در
 نانومتر است. 130-160و  140-120، 120-100
 90این بدین م نی است که اصلاح ساطح در طاول    

دقیقه اول واکنش کامل شده و نیازی باه اداماه واکانش    

دقیقاه نیسات. همچناین باا افازایش درصاد        90ب د از 
، زاویه 7درصد وزنی به  2اکتادکانول از -1اصلاح کننده 

درجه افزایش یافته است. ایان   63درجه به  22تماس از 
( 2هاای )  دقیقه در شکل 90ش تغییرات برای زمان واکن

 ( نشان داده شده است.3و )
 جاذ  اشا ه ماادون قرماز    ( طیف سانجی  4شکل ) 

درصد  5سیلیکای اصلاح شده با  نشده، سیلیکای اصلاح
درصاد   7اکتادکانول و سیلیکای اصلاح شده با -1ی وزن

هاای موجاود   ‎دهد. پیک اکتادکانول را نشان می-1وزنی 

هاای عااملی    و گاروه جذ  اش ه مادون قرمز در طیف 
 [.22( گردآوری شده است ]2مرتبط در جدول )

 

 
 
 

 
 
 

 
 کا،یلینانوذرات سجذ  اش ه مادون قرمز  یسنج‎فیط  3شکل 

 -1 یدرصد وزن 7 (جو  5 (  ،اصلاح شده با ه.الف( اصلاح نشد

 اکتادکانول

 
  هایگروه های عاملی مربوط به پیک  2جدول 

 (4شکل ) سنجی‎طیف

 طول موج طیف  روه عامیي مرتبط

Si-OEt 700 

Si-OH 980 

Si-O-Si 1100-1150  

physical adsorbed 

water 
1700-1600  

C-H 2915-2980  

Si-OH and physical 

adsorbed water 
3150-3500  
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هاای مرباوط باه آ     ‎پیک شودهمانطور که مشاهده می
 نانوسایلیکا های سیلانول با اصلاح سطح ‎جذ  شده و گروه

درصد وزنی  7در حالت  به مقدار قابل توجهی صصوصا 
اند. همچنین با اصلاح ساطح  ‎اکتادکانول کاهش یافته -1

 اکتادکانول به ساطح سایلیکا   -1های ‎و اضافه شدن مولکول
در طیاف  ای مربوط باه پیونادهای هیادروکربنی    ه پیک

جذ  اشا ه ماادون   سنجی ‎اند. بنابراین طیف‎ظاهر شده
 کند.   ‎اصلاح سطح نانوذرات سیلیکا را تایید میقرمز 
نااانوذرات پااراش اشاا ه ایکااس ( الگااوی 5شااکل ) 

درصد وزنای   7سیلیکای اصلاح نشده و اصلاح شده با 
دهد. پیک گسترده نشاان داده  ‎اکتادکانول را نشان می -1

شکل سیلیکا است کاه  ‎شده در شکل به م نی ساصتار بی

هر دوحالت اصلاح شاده و اصالاح نشاده مشااهده     در 
شود. در واقع اصلاح سطح، ساصتار سیلیکا را تغییار  ‎می

 [.5نداده است ]

صوا  گرمایی نانوذرات سیلیکای اصلاح نشاده و   
اکتادکاانول باه    -1درصاد وزنای    7و  5اصلاح شده با 
( 6بررسی شاده و نتاایج در شاکل )    TGAکمک آنالیز 

اکتادکاانول جاذ  ساطحی     -1ارائه شده است. مقادیر 
شده توسط نانوذرات سیلیکا باا بررسای میازان کااهش     
وزن قابل محاسبه می باشد. دو بخش کاهش وزن اصلی 

( قابل مشاهده اسات، بطوریکاه بخاش اول    6در شکل )
 ماندهمرتبط با تبخیر رطوبت جذ  شده و تبخیر حلال باقی

 یگرادساانت  درجاه  200است که در دمای پایین کمتار از  
رخ داده است. کاهش وزن در این ناحیه برای سایلیکای  

اکتادکاانول کمتار    -1درصد وزنی  7و  5اصلاح شده با 
بوده که به وضاوح قابال مشااهده اسات. ایان تدااوت       

کاهش وزن طبی ت آبگریز نانوذرات سایلیکای اصالاح   
د کاه در توافا  باا نتاایج حاصال از      کن‎شده را تایید می
 7در حالات  کاهش وزن باشد. همچنین ‎زاویه تماس می

 5درصد وزنی به علت آبگریزی بیشتر نسبت به حالات  
درصد وزنی، کمتر است. بخش دوم کاهش وزن کاه در  

رخ داده اسات باه   درجاه ساانتیگراد    400دمای بیش از 

ل هاای سایلانول و تجزیاه عاما    ‎علت آبزدایای از گاروه  

باشاد کاه در حالات    ‎اصلاح کننده ی نی اکتادکانول مای 
 هاای سیلیکای اصلاح نشده تنها مربوط به آبزدایی گروه

باشد و بنابراین از دو حالات اصالاح شاده    ‎سیلانول می
کمتر است. کل درصد کاهش وزن در این ناحیاه بارای   

 -1درصادوزنی   7با سیلیکای اصلاح نشده، اصلاح شده 
اکتادکاانول   -1وزنای   درصد 5اصلاح شده با اکتادکانول و 
 -1بنابراین درصاد   باشد.‎% وزنی می3% و 4 %،1به ترتی  

درصد وزنای   7و  5اکتادکانول جذ  شده در دو حالت 
وزناااای  3و % 2اصاااالاح کننااااده، بااااه ترتیاااا  %

 .[5,17,19,20]باشد‎می
 
 

 
 
 

 
    

 

نانوذرات سیلیکا، الف(  کسیپراش اش ه االگوی   5شکل 
درصد  7اصلاح نشده؛  ( سیلیکای اصلاح شده با 

 اکتادکانول -1وزنی 
 

 
 
 
 
 
 

 
 
 

 نشده.  اصلاح( نانوسیلیکای، الف TGAهای  داده  6شکل 

 -1وزنی  درصد 7 (و ج 5( اصلاح شده با،  

اکتادکانول
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  یری‎نتیجه
همزماان   سنتز ای‎مرحله یک جدید روش این تحقی در 

 اکتادکانول -1 کمک به با اصلاح سطح نانوذرات سیلیکا
 جرمای  درصاد  7 از اساتداده  باا  روش این در. شد ارائه
 8، یگراددرجاه ساانت   70در شرایط دمای  اکتادکانول -1

pH دقیقاه مای   90، زمان واکنش‎ تمااس  زاویاه  از تاوان 
 63 تمااس  زاویه به( نشده اصلاح سیلیکای) درجه صدر
 باه  سیلیکا آبگریزی که است م نی بدین که رسید درجه
 در ساطح  اصلاح .است یافته افزایش توجهی قابل میزان

 اداماه  باه  نیازی و شده کامل واکنش اول دقیقه 90 طول
روناد تغییارات زاویاه     .نیسات  دقیقه 90 از ب د واکنش

دهد که تغییرات در ابتدا زیاد بوده اما باا  ‎تماس نشان می
اکتادکانول روند  -1درصد وزنی  7غلظت به حدود افزایش 
باه   7کند، لذا عدد ‎به سمت عددی ثابت میل می تغییرات
مقدار بهینه غلظت اصلاح کننده انتخا  شده اسات.  عنوان 
وزنای   3اکتادکانول جذ  شده در این حالات %  -1 درصد
 باشد.‎می
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 1396، یک، شماره نهمسال بیست و   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

 ای  بررسی اثر متغیرهای جوشکاری بر اتصال غیر همجنس اصطکاکی تلاطمی نقطه

 St-12و  Al-5083 های ورق

 
 (3)امیرحسین کوکبی         (2)مجتبی موحدی           (1)اسکندر فریدونی

 

 چکیده
و  Al-5083هدف از این تحقیق، بررسی تاثیر متغیرهای سرعت چرخشی و زمان ماند بر استحکام اتصاات  ییارهنجنآ یایااهاای یااومینی      

فوتدی )ورق پایینی( باه یکادی ر متصا     ای و بدون ورود پین به ورق  باشد که با فرییند جوشکاری اصطکاکی تلاطنی نقطه میSt -12فوتد 

ثانیه بودند. نتاای  نشاان داد کاه اساتحکام اتصاات  باا        15اای  5های ماند،  دور بر دقیقه و زمان 1100و  900های چرخشی،  اند. سرعت شده

تاری را   دقیقه اتصات  مساتحک   دور بر 900یابد. علاوه بر این، استفاده از سرعت چرخشی  افزایش زمان ماند ابتدا افزایش و سپآ کاهش می
 .  دور بر دقیقه به هنراه داشت 1100نسبت به سرعت 

  .شکست نیروی ،ماند زمان ،چرخشی سرعت ،اینقطه تلاطنی اصطکاکی جوش  یدیکل هایواژه

 

 
Effect of Welding Parameters on Dissimilar Friction Stir Spot Welded 

Al-5083/St-12 Alloy Sheets 

 
 

E. Fereiduni              M. Movahedi                 A.H. Kokabi 

 

Abstract 
The present study investigates the effect of rotational speed and dwell time on the strength of Al-5083/St-12 friction 

stir spot joints. The welds were made using a newly developed FSSW process in which the tool pin did not penetrate 

into the lower steel sheet. Rotational speeds of 900 and 1100 rpm were applied in association with the dwell times in 

the range of 5-15 s. Results showed that the strength was first improved and then declined with increasing the dwell 

time. Furthermore, stronger joints were achieved at 900 rpm compared to the rotational speed of 1100 rpm. 
 

Key words Friction stir spot welding, Rotational speed, Dwell time, Fracture load. 
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1396شناره یک، سال بیست و نه ،   نشریۀ مهندسی متااورای و مواد  

 مقدمه

یااومینی  و  ایجاد اتصال بین قطعاتی از جنآ یایااهاای  

های مختلف از اهنیت بااتیی برخاوردار    فوتد در سازه

است. در حاای که یایااهای فوتدی، استحکام تزم برای 

کنناد، کااهش وزن و    های یاد شده را تضانین مای   سازه

ها به واساطه یایااهاای    افزایش مقاومت به خوردگی ین

 .[1] شود یاومینینی تضنین می

فریینادهای جوشاکاری بوبای،    به عناوان ناوعی از    

ای بااه صااور    فریینااد جوشااکاری مقاااومتی نقطااه  

های یاومینی  باه فاوتد    ای به منظور اتصال ورق گسترده

شود. اگرچه، ایان فرییناد    در صنایع مختلف استفاده می

دهاای فلاازا  و یایااهااای ساابک دارای   باارای اتصااال

هایی هنچون هادایت حرارتای و ااکتریکای     محدودیت

زا  سبک، مستهلک و فرسوده شدن ااکترودهاا  باتی فل

حین ایجاد اتصال، اعوجاا  حرارتای زیااد و اساتحکام     

. از ساوی دی ار، باه    4]و  3، [2 باشاد  پایین اتصال مای 

عنوان نوعی از فرییندهای جوشکاری بوبی، اساتفاده از  

ای باه منظاور ایجااد     فرییند جوشکاری مقااومتی نقطاه  

نجر باه تشاکی  ترکیباا     اتصال بین یاومینی  و فوتد م

تواند کارییی اتصاال   بین فلزی ترد و ضخی  شده که می

 . 3]و  [2 را به شد  تحت تاثیر قرار دهد

ای باه   فرییند جوشکاری اصاطکاکی تلاطنای نقطاه    

عنوان یک فرییند جوشکاری حاات جامد در چند ساال  

ها ماورد توجاه قارار گرفتاه      اخیر به منظور اتصال ورق

توان باه عناوان    است. در حقیقت، فرییند یاد شده را می

ای از فریینااد جوشااکاری اصااطکاکی تلاطناای   شاااخه

د به نحوی است که محسوب کرد. نحوه انجام این فریین

ابتدا ابزار در حال چارخش تاا عناق مشخصای )عناق      

هاایی کاه بار روی یکادی ر قارار       نفوب( باه درون ورق 

شود. پآ از گذشات زماان مشاخ      اند وارد می گرفته

)زمان ماند(، ابازار از درون قطعاه کاار خاار  شاده و      

گاذارد.   ای را در مح  خرو  خاود بار جاای مای     حفره

ر اثر اصطکاک بین پین و قطعه کار حرار  ایجاد شده د

شاود. در نتیجاه    منجر به نرم شدن مواد اطراف پین مای 

مواد حرار  دیده و نرم شده، تغییر شک  پلاستیک داده 

و در نهایاات اتصااال حاااات جامااد در فصاا  مشااترک  

 .[5]شود  های باتیی و پایینی برقرار می ورق

به دای  جدید بودن فرییناد جوشاکاری اصاطکاکی     

ای در اتصال یایااهای یاومینی  باه فاوتد،    لاطنی نقطهت

تاکنون مطااعا  چندانی در این زمیناه انجاام نپذیرفتاه    

به صور  موفقیت یمیازی   [6]است. سان و هنکارانش 

و فوتد سااده کربنای    Al-6061های یاومینی  یایاا  ورق

متر را با استفاده از این فرییند باه   میلی 1های  با ضخامت

هاا حااکی از ین   ر متص  ننودناد. مشااهدا  ین  یکدی 

دور بار دقیقاه و زماان     700است که سرعت چرخشای  

ثانیااه حاااات بهینااه متغیرهااای یاااد شااده باارای  2مانااد 

هاا   باشد. بناابراین، ین  یابی به حداکثر استحکام می دست

 5/1و  3/1، 1هااای متفاااو   سااه اباازار بااا ارتفااا  پااین

هاا ماورد اساتفاده     ورقمتر را به منظور جوشکاری  میلی

قرار دادند. نتای  نشان داد که حاداکثر نیاروی شکسات    

نیوتون باوده و باا اساتفاده از     3200حاص  شده برابر با 

متر بدست یمده اسات. عالاوه    میلی 1ابزار با ارتفا  پین 

گونه ترکیا    بر این، مشاهدا  حاکی از ین بود که هیچ

اتصاال  در فصا  مشاترک    یهان -یاومینیاوم  بین فلازی 

تشکی  نشده اگر چه ساختاری یماورف درون یااومینی    

در نزدیکی فص  مشترک دیده شده است. محققاین یااد   

شده معتقدند که برقراری یک اتصال اصطکاکی تلاطنی 

ای مستحک  در صورتی امکان پذیر خواهد بود کاه   نقطه

ترکیبا  بین فلزی در امتداد فص  مشترک تشکی  نشده 

باه اتصاال اصاطکاکی     [7]کاارانش  باشند. باوزی و هن 

و فوتد عااری   Al-6061ای یایاا یاومینی   تلاطنی نقطه

 2و  2/1هاای   به ترتی  با ضاخامت  نشینبین عناصراز 

اند. متغیرهای به کار گرفته شده در ایان   متر پرداخته میلی

اناد. بار    تحقیق، سرعت چرخشی و عنق نفوب ابزار بوده
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 3500و  3000، 2000های چرخشی  این اساس، سرعت

 9/2و  9/2، 5/2دور بر دقیقه به ترتیا  باا عناق نفاوب     

متر مورد استفاده قرار گرفتناد. نتاای  حااکی از ین     میلی

بود که در شرایط یاد شده ترکیبا  بین فلزی به ترتیا   

میکرومتر در فصا  مشاترک    42و  8، 5های  با ضخامت

باا  شکسات نیاز برابار     ال شک  گرفته است. نیرویاتص

نیوتون و مربوط باه ننوناه جوشاکاری شاده باا       4200

دور بار دقیقاه و عناق     3000شرایط سرعت چرخشای  

متر بوده است. محققین یاد شده معتقدناد   میلی 9/2نفوب 

هاا در فصا  مشاترک باه منظاور       که حضور بین فلازی 

نناید. مطابق  یابی به استحکام مطلوب ضروری می دست

ی در زمینه بررسای تااثیر   اطلا  ن ارنده، تاکنون پژوهش

هنزمان متغیرهای سرعت چرخشی و زمان ماند بر روی 

ای  هااای اصااطکاکی تلاطناای نقطااه  اسااتحکام جااوش

ییرهنجنآ یاومینی  به فوتد صاور  نپذیرفتاه اسات.    

گونه کاه بکار شاد، تاوافقی نیاز در       علاوه بر این، هنان

ها بر استحکام اتصات  اصاطکاکی   مورد تاثیر بین فلزی

ای حاص  نشده است. در پژوهش حاضر،  طنی نقطهتلا

روشی جدید به منظور جوشکاری اصاطکاکی تلاطنای   

های ییر هنجانآ یااومینینی باه فاوتدی      ای ورق نقطه

ارائه گردیده است که در ین، از ورود پین به درون ورق 

فوتدی جلوگیری به عن  یمده اسات. عالاوه بار ایان،     

یر سارعت چرخشای و   سعی بر ین است تا تاثیر دو متغ

هاا و در نتیجاه    زمان ماند بار روی تشاکی  باین فلازی    

 استحکام اتصات  مورد بررسی قرار گیرد.

 

 مواد و روش تحقیق

 هااااای یاااااومینی  یایاااااا در ایاااان تحقیااااق از ورق

321-H5083Al-  12و فوتد-St   ینی  شده به ترتی  باا

متاار اسااتفاده شااد. ترکیاا   میلاای 1و  3هااای  ضااخامت

 ها به ترتی  در جدول و خواص مکانیکی ورقشینیایی 

ارائه شاده اسات. ابعااد هار کادام از       (2) جدولو  (1)

هاا کاه   متر بود و ساطوحی از ین  میلی 35×100ها ‎ورق

قاارار بااود بااه یکاادی ر متصاا  گردنااد، توسااط باارس  

 35سازی مکانیکی شادند و باا میازان هنپوشاانی      یماده

باه نحاوی کاه    متر بر روی یکدی ر گذاشته شادند   میلی

ورق یاومینینی در باات و ورق فاوتدی در پاایین قارار     

ها در مرکز ناحیه هنپوشانی یااد شاده باا     داشت. جوش

متر و با استفاده از دست اه جوشکاری  میلی 35×35ابعاد 

ای انجاام پاذیرفت.    اصطکاکی تلاطنی به صور  نقطاه 

متر درون ورق فاوتدی ایجااد    میلی 5/1ای به قطر  حفره

 5شد. فاصله مرکز حفره یاد شده تا مرکز جوش برابر با 

گیاری تغییارا     متر بود و هدف از ایجاد ین، اندازه میلی

دمایی در فصا  مشاترک اتصاال و در نزدیکای موضاع      

جوشااکاری بااود. دمااای فصاا  مشااترک بااا اسااتفاده از 

گیری شد. ابازار ماورد اساتفاده     اندازه Kترموکوپ  نو  

پین و ارتفا  پینی به ترتیا  برابار    دارای قطر شانه، قطر

متر بود. جنآ ابزار یاد شده نیاز از   میلی 8/2و  5، 20با 

 53حرارتای شاده باا ساختی      یا عنل H-13ابزار فوتد

و  900هاای چرخشای   انتخاب گردید. سرعت Cراکول 

، 7، 5هاای ماناد   دور بر دقیقه هر کدام برای زمان 1100

ها به کاار  شکاری ننونهثانیه به منظور جو 15و  12، 10

هاا برابار باا    گرفته شدند. نرخ فروروی ابزار درون ورق

ها توساط  متر بر ثانیه بود. یزمون کشش ننونهمیلی 11/0

میلای  5و با نرخ کششی برابر با  Instronدست اه کشش 

متر بر دقیقه تعیین شد و نتای  به صور  حداکثر نیروی 

ادیر نیروی گازارش  ها ارائه گردید. مققاب  تحن  جوش

های جوشکاری مرباوط باه    شده برای هر کدام از حاات

باشد. به منظور جلوگیری از پیچش یزمون می 3میان ین 

ها حین انجام یزماون کشاش از    و عدم هنراستایی ورق

قید و بند استفاده شد. پیش و پآ از یزماون کشاش، از   

هاا مقااطع عرضای تهیاه شاد.       مواضع شکسات ننوناه  

درصد حکاکی  2وتدی توسط محلول نایتال های ف ورق

 محلاول  های یاومینینی با استفاده از شدند در حاای که ورق
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ایتار یب مقطار(    میلی 200در  4HBFایتر  میلی 5بارکر )

دقیقاه حکااکی    3وات و باه ماد  زماان     20در واتاا 

هاا توساط   ااکتروشینیایی گردیدند. مقاطع عرضی ننونه

ااکترونی مشااهده گردیاد و   های نوری و میکروسکوپ

ارتباط بین ریزساختار فص  مشترک اتصال و اساتحکام  

 ها مورد بررسی قرار گرفت.ننونه

 

و فوتد  H5083-321های یاومینی   ترکی  شینیایی ورق  1جدول 

12-St  درصد وزنی((مورد استفاده در این تحقیق 

321-H5083 
 منیزی  من نز سیلیسی  یهن

2/0 49/0 47/0 45/4 

12-St 

 ینی  شده

 سیلیسی  من نز کربن
فسفر و 

 گوگرد

کنتر از 

1/0 
5/0 04/0 

کنتر از 

5/0 

 

 های یاومینی  خواص مکانیکی ورق  2جدول 

321-H5083  12و فوتد-St 

 
 سختی ویکرز

(HV20Kg) 

استحکام 

 تسلی 

(MPa) 

استحکام 

 کششی

(MPa) 

درصد 

ازدیاد 

 طول

321-H5083 75 264 322 7 

12- St  

 ینی  شده
74 193 284 48 

 

 نتایج و بحث
نشاان  ( اااف -1) شاک    نمای ماکروسکوویی وکوش  

دهنده ننا از باتی ننونه جوشکاری اصطکاکی تلاطنی 
 شود، ورق یااومینینی  گونه که دیده می ای است. هنان نقطه

در بات و ورق فوتدی در پاایین قارار دارناد و جاوش     
ایجاد شده نیز در مرکز ناحیه هنپوشاانی دو ورق واقاع   

مقطع عرضای جاوش قبا  از    ( ب-1) شک شده است. 
 گوناه کاه دیاده    دهاد. هناان   یزمون کشش را نشان مای 

 ریاپین به درون ورق فوتدی جلوگی شود، از ورود یام

 به عن  یمده است.  
مربوط به نناا از بااتی ساطو رویای ورق      تصاویر 

فوتدی و هنچنین سطو زیرین ورق یاومینینی پاآ از  

 هاای  شکست ناشی از یزمون کشش به ترتی  در شاک  
اند. بار ایان اسااس     نشان داده شده( ب-2)( و ااف-2)

هاا باه صاور  بیارون      توان گفت که  شکست ننونه می

ن یاک  ی جوش بوده و منجر به بااقی ماناد   یمدن دگنه
ای شاک  از یااومینی  بار روی     تیه بسیار نازک و دایاره 

ورق فوتدی گردیده است.  قطر تیه یاد شاده برابار باا    

 شکسات متار( باود کاه بیاان ر      میلای  5قطر پین ابازار ) 
ها از مناطق بسیار نزدیک به حفره به جای مانده از  ننونه

پاآ از یزماون کشاش، از هار دو ورق      باشاد.  پین مای 
یاااومینینی در امتااداد مرکااز جااوش مقاااطع  فااوتدی و

((. ب-2)( و ااااف-2) هاای  شاک  ) عرضای تهیاه شااد.  
 هاای  ریزساختارهای بدست یماده باه ترتیا  در شاک     

 اند. ارائه گردیده( ب-3)( و ااف-3)

 
 
 
 
 
 
 

 )ب( ننای ماکروسکوپی از مقطع عرضی جوش پیش از یزمون کششو  ای )ااف( ننای کلی از جوش اصطکاکی تلاطنی نقطه  1شک  
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 )ب( سطو زیرین ورق یاومینینی پآ از شکست ناشی از یزمون کششننا از باتی )ااف( سطو رویی ورق فوتدی و   2شک  

 

 

 

 

 
 

 مقاطع عرضی از )ااف( ورق فوتدی و )ب( ورق یاومینینی پآ از شکست ناشی از یزمون کشش  3شک  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 حداکثر دمای ایجاد شده در فص  مشترک اتصال بر اساس سرعت چرخشی و زمان ماند اعنال شده  4شک  
 

 اتصکال  مشکتر   فصک   در شده ایجاد دمای حداکثر
در این تحقیق ساعی شاد تاا حاداکثر دماای      .  ها نمونه

هاای   ایجاد شده در فص  مشترک اتصاال تحات حااات   
گیاری شاود. هادف، بررسای      مختلف جوشکاری اندازه

عت چرخشی و زماان ماناد بار روی    تاثیر متغیرهای سر
تغییرا  حداکثر دمای فص  مشترک بود. بادین منظاور،   

دور بار دقیقاه هار     1100و  900های چرخشای   سرعت
ثانیه ماورد اساتفاده قارار     15و  5های ماند  کدام با زمان

نشاان داده شاده    (4) گرفتند. نتاای  مربوطاه در شاک    
 است.
 دام ازاش هر کازایاا افاگونه که واضو است، ب اناهن 

متغیرهای سرعت چرخشی و زمان ماند، حداکثر دماای   
 ایجاااد شااده در فصاا  مشااترک اتصااال افاازایش یافتااه 
است. افزایش حداکثر دمای ایجاد شده در فص  مشترک 

 تواناد باه دایا      با افزایش سارعت چرخشای ابازار مای    
 اعنال تغییر شک  شدیدتر به ماواد اطاراف پاین تحات     
این شرایط باشد. این در حاای است که روناد افزایشای   
 مشاااهده شااده باارای حااداکثر دمااای فصاا  مشااترک   

 توانااد بااه توایااد حاارار   بااا افاازایش زمااان مانااد ماای
 هاای بااتتر نسابت     ورودی باتتر در اثار اعناال زماان   

 داده شود.
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1396شناره یک، سال بیست و نه ،   نشریۀ مهندسی متااورای و مواد  

اس هککا بککر اسکک تغییککران نیککروی شوسککت وککوش 
.  اسکتااده  مورد ماند های زمان و چرخشی های سرعت
مربوط به میاان ین حاداکثر نیاروی قابا  تحنا        نتای 

ها باا توجاه باه متغیرهاای ماورد اساتفاده بارای         جوش

نشاان داده شاده اسات.     (5) ها در شاک   جوشکاری ین

شایان بکر است که مقادیر نیروی شکست گزارش شده 

در این تحقیق مربوط به حداکثر نیروی مشاهده شده در 

منحنی نیرو بار حسا  جابجاایی اسات کاه از یزماون       

گوناه کاه دیاده     برش حاص  شده است. هناان  -کشش

هاا   شود، حداق  نیروی شکست در بین تنامی جوش می

جوشکاری شاده باا سارعت چرخشای     مربوط به ننونه 

باشد که برابر  ثانیه می 5دور بر دقیقه و زمان ماند  1100

نیوتون است. در هنان سرعت چرخشای و باا    1830با 

ثانیه، نیاروی   10و پآ از ین به  7افزایش زمان ماند به 

 3632و  2915شکست افزایش یافات و باه ترتیا  باه     

فازایش زماان   نیوتون رسید. این در حاای است کاه باا ا  

ثانیاه، اساتحکام اتصاات      10ماند به مقاادیر بیشاتر از   

روندی نزواای را از خاود نشاان داد باه نحاوی کاه در       

و  2690ثانیه به ترتیا  مقاادیر    15و  12های ماند  زمان

 نیوتون به دست یمد. بر اساس ینچه گفته شد، روناد  2363

   دهاجوشکاری شهای  هاییرا  نیروی شکست برای ننونتغ

دور بر دقیقه به نحوی بود که  1100با سرعت چرخشی 

ثانیاه   10حداکثر نیاروی شکسات باه ازای زماان ماناد      

 حاص  شد. 

های جوشکاری  روند تغییرا  نیروی شکست ننونه 

دور بر دقیقه نیز هنچاون   900شده با سرعت چرخشی 

 1100های جوشکاری شده باا سارعت چرخشای     ننونه

هاای ماناد    تفاو  کاه در زماان  دور بر دقیقه بود با این 

دور بر دقیقه منجار   900مشابه، اعنال سرعت چرخشی 

تری گردید. حداق   های مستحک  یابی به جوش به دست

هاای جوشاکاری شاده باا      نیروی شکست در بین ننونه

 2774دور باار دقیقااه براباار بااا  900ساارعت چرخشاای 

ثانیاه بدسات یماد. باا      5نیوتون بود که در زماان ماناد   

ثانیاه،   12و در اداماه باه    10، 7یش زماان ماناد باه    افزا

 هاا افازایش یافات و باه ترتیا       نیروی شکست جوش

نیوتون رساید. ایان در حااای     4025و  3824، 3542به 

ثانیاه، نیاروی    15است که با افزایش بیشتر زمان ماند به 

 نیوتون نزول یافات. باا توجاه     2870شکست جوش به 

 هاای  بارای ننوناه  به روناد تغییارا  نیاروی شکسات     

دور بار دقیقاه    900جوشکاری شده با سرعت چرخشی 

شود که حاداکثر نیاروی شکسات در زماان      ملاحظه می

 ثانیه بدست یمده است.   12ماند 
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تغییککران ریاسککاختاری در فصکک  مشککتر  اتصککال  
یابی باه دتیا  منطقای بارای      به منظور دست.  ها نمونه

تغییرا  مشاهده شده در نیروی شکسات اتصاات  باا    
هاا   توجه به متغیرهای مورد اساتفاده، تعادادی از ننوناه   

پااآ از شکساات مااورد بررساای ریزساااختاری توسااط 
 EDSمیکروسکوپ ااکترونی روبشی مجهز به ینااایزگر  

مختلاف   قرار گرفتند. ریزساختارهای مربوط به ناواحی 
فص  مشترک اتصال پاآ از شکسات ناشای از یزماون     
کشش برای ورق فاوتدی ننوناه جوشاکاری شاده باا      

 5دور بار دقیقاه و زماان ماناد      1100سرعت چرخشی 
نشاان داده شاده   ( ب-6)( و ااف-6)های  ثانیه در شک 
مربوط باه ناواحی مرکازی تیاه     ( ااف-6) است. شک 
دی پاآ از  ماناده بار روی ساطو ورق فاوت     نازک باقی

-3) باشاد )شاک    شکست ناشی از یزماون کشاش مای   
بیان ر ناحیه کناری ین ( ب-6)  که شک  ی(( در حااااف
 است.

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

مشاهدا  ریزساختاری میکروسکوپ ااکترونی روبشی   6ک  ش

 ورق فوتدی پآ از شکست یزمون کشش برای ننونه 

 دور  1100جوشکاری شده با سرعت چرخشی 

 ثانیه 5دقیقه و زمان ماند بر 

گوناه ترکیا  باین     شود، هیچ گونه که دیده می هنان 

هاا تشاکی  نشاده     فلزی در فص  مشاترک اتصاال ورق  

ایاان موضااو  ((. ب-6)( و ااااف-6) هااای اساات )شااک 

به دای  زمان ماند کوتاه حاین جوشاکاری ایان     تواند می

ننونه باشد که در پی ین فرصت کافی به منظور نفاوب و  

های یهان و یااومینی  در امتاداد فصا       جابجا شدن ات 

مشترک اتصال فراه  نباوده و ترکیباا  باین فلازی باه      

اند. تصااویر مرباوط باه مقطاع عرضای از       وجود نیامده

دور بر  1100رخشی ننونه جوشکاری شده با سرعت چ

نشاان داده شاده    (7) ثانیه در شاک   10ماند دقیقه و زمان 

شود، ترکیبا  بین فلزی باا   که دیده می گونه هناناست. 

 3/2مورفواااوای ییرپیوسااته و بااا ضااخامت تقریباای   

اند. علاوه  میکرومتر در فص  مشترک اتصال تشکی  شده

در بر این، تصاویر حاکی از حضور ترکیبا  بین فلازی  

باشند  ها در موضع شکست می فص  مشترک اتصال ورق

 EDS ((. نتااای  یزمااون -7)( و ااااف-7) هااای )شااک 

بین فلزی مشااهده شاده باه ترتیا      نشان داد که ترکی  

 اتنی یاومینی  و یهن بود.  درصد 23و  77حاوی 
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مشاهدا  ریزساختاری میکروسکوپ ااکترونی روبشی   7شک  

 ورق فوتدی پآ از شکست یزمون کشش برای ننونه 

 دور  1100جوشکاری شده با سرعت چرخشی 

 ثانیه 10بر دقیقه و زمان ماند 
 

های مربااوط بااه مقطااع عرضاای از ننونااه   ریزساااختار

دور بار دقیقاه    900جوشکاری شده با سرعت چرخشی 
اناد.   نشاان داده شاده   (8) ثانیه در شک  15ماند و زمان 
(  -8)( و ب-8)(، ااف-8) های گونه که در شک  هنان

شود، تحت شرایط جوشکاری یاد شده ترکیبا   دیده می
تاری نسابت باه ننوناه      بین فلزی با مورفواوای پیوسته

دور بر دقیقه  1100جوشکاری شده با سرعت چرخشی 
مشاترک اتصاال تشاکی      ثانیه در فص  10و زمان ماند 

تاوان گفات پیوسات ی تقریباا      اند به نحوی که مای  شده
های یاومینینی و فوتدی توسط تیه بین  کاملی بین ورق

فلزی ایجاد شده است. پدیده جاابی کاه در ایان ننوناه    
هااای  دیااده شااد و در مااورد دو ننونااه قبلاای )ننونااه  

دور بر دقیقه  1100جوشکاری شده با سرعت چرخشی 
ثانیه( مشااهده ن ردیاد، نحاوه     10و  5های ماند  نو زما

 شکست کاملا متفاو  این ننونه بود.
 
 
 
 
 
 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
 
 

مشاهدا  ریزساختاری میکروسکوپ ااکترونی روبشی   8شک  

 ورق فوتدی پآ از شکست یزمون کشش برای ننونه 

 دور  900جوشکاری شده با سرعت چرخشی 

 ثانیه 15بر دقیقه و زمان ماند 

 
بارای   (5)  شک  با توجه به ریزساختارهای ارائه شده در

 1100های جوشکاری شده باا سارعت چرخشای     ننونه
ثانیه دیده شد که هیچ گوناه   5دور بر دقیقه و زمان ماند 

ترکی  بین فلزی در فص  مشترک اتصال تشکی  نشاده  
بود. شکست ننونه یاد شده نیز باه طاور کاما  از ورق    

و در نواحی اطراف مح  ورود پاین رخ داده   یاومینینی
برای ننوناه   (7)شک   بود. ریزساختارهای ارائه شده در

دور بر دقیقه  1100جوشکاری شده با سرعت چرخشی 
ثانیه نیز چنین نحاوه شکساتی را نشاان     10و زمان ماند 

داد با این تفاو  که در این شرایط، ترکیبا  بین فلازی  
صا  مشاترک اتصاال و در    پیوساته در ف  به صور  ییار 

نزدیکی مح  شکست حضور داشتند. در واقاع، امکاان   
هاا بارای ایان ننوناه از      زنی اوایاه تارک   دارد که جوانه

ترکیبا  بین فلزی موجود در این نواحی بوده باشد. اماا  
دیاده   (7) گونه که در تصااویر موجاود در شاک     هنان
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ی شود، شاهدی مبنی بر اشاعه ترک در تیه بین فلاز  می
پیوسته در فص  مشترک اتصال وجود ندارد. ایان در   ییر

( ب-8)( و ااف-8) های حاای است که با توجه به شک 
شود که در اثر بارگذاری ننونه حاین انجاام    مشاهده می
های فوتدی و یاومینینی  برش، ابتدا ورق -یزمون کشش

مانده از پین و در امتاداد   جای در نواحی اطراف حفره به
اند به نحوی که ورق  ک از یکدی ر جدا شدهفص  مشتر

یاومینینی در راستایی عنود بر محور بارگاذاری جابجاا   
شده است. شاایان بکار اسات کاه راساتای بارگاذاری       

ها حین یزمون کشش عنود بر صفحه بوده اسات.   ننونه
-8)( و اااف -8) های گونه که شک  علاوه بر این، هنان

دهند، ترکیبا  بین فلزی بار روی ساطو     نشان می(  
جدا شده هر دو ورق فاوتدی و یااومینینی جادا شاده     

دهاد کاه در اثار     حضور دارند. پدیده یاد شده نشان می
ها از ترکیبا  بین  بارگذاری ناشی از یزمون کشش، ترک

اند و در اداماه   فلزی موجود در فص  مشترک جوانه زده
زی پیوساته موجاود در فصا     در راستای تیاه باین فلا   

اند. شکسات نهاایی    مشترک اتصال دو ورق اشاعه یافته
های قب ، از ورق یاومینی  و در نواحی  نیز هنچون ننونه
مانده از پین بوده است. نتای  یزمون  جای مجاور حفره به

EDS      9/2از تیه بین فلزی تشاکی  شاده باا ضاخامت 
نشاان داد   میکرومتر در فص  مشترک اتصال این ننوناه 

درصاد   22و  78که ترکی  یاد شده باه ترتیا  حااوی    
باشد. با مقایسه ترکی  شینیایی  اتنی یاومینی  و یهن می

های تشاکی  شاده در فصا  مشاترک اتصاال       بین فلزی
هاا   توان دریافت که اختلاف چندانی باین ین  ها می ننونه

 باشند. نبوده و در واقع از یک نو  می

 

رق آلومینیمی یس از شوست تحولان ریاساختاری و
باه منظاور یگااهی از تااثیر     .  ناشی از آزمکون کشک   

سرعت چرخشی ابزار بار روی تحاوت  ریزسااختاری    

های ایجاد  های یاومینینی جوش ورق یاومینینی، از ورق

های  دور بر دقیقه و زمان 1100شده با سرعت چرخشی 

ثانیااه مقاااطع عرضاای تهیااه شااد و    15و  10، 5مانااد 

های ریزساختاری توسط میکروسکوپ ناوری و   بررسی

در حاات پلاریزه انجام پاذیرفت. تصااویر مربوطاه باه     

نشان (  -9)( و ب-9)( و ااف-9) های ترتی  در شک 

 . اند داده شده

 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 

 
 
 

مشاهدا  ریزساختاری ورق یاومینینی در موضع شکست   9شک  

های جوشکاری شده  مانده از پین( برای ننونه جای )مجاور حفره به

 های  دور بر دقیقه و مد  زمان 1100با سرعت چرخشی 

 ثانیه 15ثانیه و ) (  10ثانیه، )ب(  5)ااف( 

 

هاای   شاود، داناه   ها دیده می چنان که در تنامی ننونه ین
بسیار ریاز و ها  محاور یااومینی  در مجااور  حفاره       

مانده از پین )موضع شکست( وجاود دارناد کاه     جای به
باشاند. محققاین    مای  (Stirred zone) زده معرف ناحیه ها  

ی تبلاور مجادد    معتقدند که تشکی  این ناحیه به پدیاده 
گردد و علت ین نیز به اثارا  چرخشای    دینامیکی برمی

پین در موضع اتصال و حرار  اصاطکاکی ناشای از ین   
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. ایان در حااای اسات کاه باا      [8] نسبت داده شده است
فاصله گرفتن از این ناحیه و دور شدن از موضع اتصال، 

باشای .   تار یااومینی  مای    های درشات  د حضور دانهشاه
کناد،   موضوعی که در این ریزساختارها جل  توجه مای 

های درشت و خشن یاومینینی است کاه در   حضور دانه
زده ننوناه جوشاکاری    زمینه ریز و ه  محور ناحیه ها  

دور بار دقیقاه و زماان     1100شده با سرعت چرخشای  
 ((. تشاکی   -9) اناد )شاک    ثانیه توزیع شاده  15ماند 
ی رشاد   تواند به دای  باروز پدیاده   های یاد شده می دانه

ی های یاومینی  برا دانه (Abnormal grain growth)ییر نرمال
 ننونه یاد شده باشد. 

 
ارتباط بین متغیرهای ووشکواری و نیکروی شوسکت    

نیااروی .  ای نقککه  تلاطمککی اصککواکی  هککای وکوش 

 5های ایجاد شاده در زماان ماناد     شکست پایین جوش
دور بار   900و  1100هاای چرخشای    ثانیه و با سارعت 

ی باوزی و هنکاارانش    توان بر اساس نظریه دقیقه را می

توجیه کرد. ینها معتقدند که اگر ترکیبا  بین فلازی   [7]
به مقدار کافی در فص  مشترک اتصال یاومینی  و فاوتد  

باشد، وقو  شکست سریع و با نیروی کا   شک  ن رفته 
از احتنااال باااتیی برخااوردار خواهااد بااود. دایاا  ایاان 
موضو  نیز به تغییر ناگهانی ترکی  شاینیایی در فصا    
مشترک اتصال و با حرکت از ورق یاومینینی به فوتدی 

هاا   نسبت داده شده است. افزایش نیروی شکست جوش
ا  باین فلازی در   با افزایش زمان ماند به تشکی  ترکیبا 

گاردد. در واقاع، باا افازایش      می فص  مشترک اتصال بر
 دهد: های زیر رخ می زمان ماند پدیده

 ای یهناه تری در اختیار ات  های طوتنی )ااف( زمان 

و یاومینی  جهت نفوب در امتداد فص  مشاترک گذاشاته   

شود و در پی ین امکان تشکی  ترکیباا  باین فلازی     می

 یابد. افزایش می

)ب( حداکثر دمای ایجااد شاده در فصا  مشاترک      

یابد و این موضو  منجار باه افازایش     اتصال افزایش می

 گردد. ی بین فلزی می ثابت رشد تیه

ثانیاه در سارعت    15باه   10با افزایش زمان ماند از  
دور بر دقیقه، نیروی شکست جوش باه   1100چرخشی 
نیوتاون کااهش یافات. تنهاا      2360باه   3632یکباره از 

هاا   های یاد شده مربوط باه زماان ماناد ین    تفاو  ننونه
گونه که قبلا بکر شد، افزایش زمان ماناد   باشد. هنان می

ر دماای ایجااد شاده در فصا      منجر به افزایش حاداکث 
حداکثر دمای فص  (. (4))شک  گردد  مشترک اتصال می

مشترک اتصال برای ننونه جوشکاری شاده باا سارعت    
ثانیه برابار   15دور بر دقیقه و زمان ماند  1100چرخشی 

بنابراین، قطعا . ((4))شک   گراد بود درجه سانتی 420با 
ی شاده  دمای فص  مشترک اتصال برای ننونه جوشکار

ثانیه کنتر از  10در هنین سرعت چرخشی و زمان ماند 
 های ریزساختاری گراد بوده است. بررسی درجه سانتی 420

فص  مشترک اتصال بارای ننوناه جوشاکاری شاده باا      
 15دور بر دقیقاه و زماان ماناد     1100سرعت چرخشی 

گونه که مشااهدا    ثانیه صور  نپذیرفته است اما هنان
جوشکاری شده با سرعت چرخشی  ریزساختاری ننونه

 (8) ثانیاه در شاک    15دور بر دقیقه و زمان ماناد   900
نشان داد، شکست ننونه یاد شده به نحوی بود که منجر 

ی باین فلازی موجاود در     به اشاعه ترک در امتداد تیاه 
میکرومتر شده بود.  9/2فص  مشترک اتصال با ضخامت 

 410دماای   شایان بکر است که در مقایساه باا حاداکثر   
گراد برای ننونه جوشکاری شده در سرعت  درجه سانتی
ثانیه، فصا    15دور بر دقیقه و زمان ماند  900چرخشی 

 مشترک اتصال ننونه جوشکاری شده با سرعت چرخشی
ثانیه دمای بااتتری   15دور بر دقیقه و زمان ماند  1100

گاراد( را تجرباه کارده اسات. ایان       درجه ساانتی  420)
ی باین   دهد کاه احتناال تشاکی  تیاه     موضو  نشان می

میکرومتر نیز برای ننونه  9/2فلزی با ضخامت بیشتر از 
دور بر دقیقه  1100جوشکاری شده با سرعت چرخشی 

 یه وجود خواهد داشت. بر اسااس ینچاه  ثان 15و زمان ماند 
 2360باه   3632بکر شد، افت شدید نیروی شکست از 

ثانیه در سرعت  15به  10نیوتون با افزایش زمان ماند از 
توانااد بااه افاازایش  دور باار دقیقااه ماای 1100چرخشاای 

ی بین فلزی و اشااعه تارک در امتاداد ین     ضخامت تیه
داده شاود.  حین بارگذاری ناشی از یزمون کشش نسبت 
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دور بر دقیقه، حداکثر نیروی  1100در سرعت چرخشی 
شکست مربوط به ننونه جوشکاری شده با زماان ماناد   

ثانیه باود. ننوناه یااد شاده از تیاه باین فلازی باا          10
میکرومتاری در   3/2پیوسته و ضاخامت   مورفواوای ییر

توان گفت  برد. بنابراین، می فص  مشترک اتصال بهره می
تواناد ضاخامتی بهیناه جهات      اد شده مای که ضخامت ی

یابی به حداکثر استحکام در سرعت چرخشی یااد   دست
 شده باشد.

گونه که قبلا بکر شد، حاداکثر مقاادیر نیاروی     هنان 
هاای   های جوشکاری شده با سرعت شکست برای ننونه

دور باار دقیقااه بااه ترتیاا  در   900و  1100چرخشاای 
د. بر این اسااس  ثانیه بدست یم 12و  10های ماند  زمان
 1100های چرخشی باتتر ) توان گفت که در سرعت می

یاابی باه    دور بر دقیقه(، زمان ماند کنتری جهات دسات  
توان  حداکثر نیروی شکست تزم بوده است. در واقع می

گفت که با افازایش سارعت چرخشای، حاداکثر دماای      
ایجاد شده در فص  مشترک اتصال افازایش یافتاه و در   

کنتری به منظور تشکی  ترکیبا  بین فلزی پی ین زمان 
 با ضخامت بحرانی در فص  مشترک اتصاال ماورد نیااز   

 بوده است.
نشاان داده شاد، بارای     (9) گونه که در شاک   هنان 

دور  1100ننونه جوشکاری شده با سارعت چرخشای   
ثانیه شااهد رشاد ییار نرماال      15در دقیقه و زمان ماند 

مانده از پاین   جای فره بههای یاومینی  در مجاور  ح دانه
بودی . ایان در حااای باود کاه پدیاده یااد شاده بارای         

های جوشکاری شده در هنان سرعت چرخشی و  ننونه
ثانیه مشاهده ن ردیاد. در   10و  5تر  های ماند کوتاه زمان

واقع، رخداد پدیده یااد شاده باه ایجااد دماهاای نسابتا       
بت داده باتتر در فص  مشترک اتصال ننونه یاد شده نس

توان نتیجه گرفت کاه   شد. با توجه به ینچه گفته شد می
 10افت استحکام مشاهده شده با افزایش زماان ماناد از   

دور  1100و  900هاای چرخشای    ثانیه در سرعت 15به 
بر دقیقه به طور کام  مربوط به تغییرا  ضاخامت باین   

هاای   هاا نباوده و بخشای از ین نیاز باه خساار        فلزی
های یاومینی  در مجاور   ییر نرمال دانه حرارتی و رشد

گاردد. عالاوه بار ایان،      مانده از پین بر مای  جای حفره به

 هاای  سارعت های جوشکاری شده با  تر ننونه ییناستحکام پا
توان باا   چرخشی باتتر در یک زمان ماند ثابت را نیز می

هاای برخای از    پدیده یااد شاده مارتبط دانسات. یافتاه     
ای  محققین در زمینه جوشکاری اصطکاکی تلاطنی نقطه

هاای   افت استحکامهنجنآ یایااهای یاومینی  نیز بیان ر 
چرخشای ابازار    برشی و حتی کششی با افازایش سارعت  

هاا ایان موضاو  را باا افازایش       ین .10]و  [9 باشاد  می
   اند. دانستهاشی از ین مرتبط ان  د دانهادی و رشحرار  ورو

 

گیری نتیجه  
در این تحقیق، تاثیر متغیرهای سرعت چرخشی و زماان  

هااای  مانااد اباازار باار روی نیااروی شکساات جااوش   
و  Al-5083 ای ییرهنجنآ اصاطکاکی تلاطنای نقطاه   

12-St هاا باا    مورد بررسی قرار گرفت. جوشکاری ورق
استفاده از روش جدیادی انجاام پاذیرفت کاه در ین از     
ورود ابزار به درون ورق فوتدی جلوگیری شاد. نتاای    

 باشند: به دست یمده به شر  زیر می
دور بار دقیقاه و در    900( در سرعت چرخشای  1) 

شاد،   ثانیه اساتفاده  15و  5های ماند  شرایطی که از زمان
و  360فص  مشترک اتصال به ترتی  حاداکثر دماهاای   

گراد را نشان داد. این در حااای اسات    درجه سانتی 410
دور بار دقیقاه،    1100که با افزایش سرعت چرخشی به 

گراد به ترتیا    درجه سانتی 420و  390حداکثر دماهای 
 زمان ماندهای بکر شده ثبت شد.  در
دور  1100و  900( در هر دو سارعت چرخشای   2) 

بر دقیقه نیروی شکست اتصات  ابتدا با افازایش زماان   
ماند افزایش یافت و پاآ از ین روناد نزواای را دنباال     

هاای   ننود. حداکثر مقادیر نیروی شکست بارای ننوناه  
 1100و  900هاای چرخشای    جوشکاری شده با سرعت
نیوتون بود که باه   3632و  4025دور بر دقیقه به ترتی  

 ثانیه به دست یمدند. 10و  12  های ماند مانترتی  در ز
( روند صعودی نیروی شکست با افازایش زماان   3) 

ماند به تشکی  ترکیبا  بین فلزی باا ضاخامت تقریبای    
میکرومتر در فص  مشترک اتصال نسبت داده شاد.   3/2

این در حاای است که روند نزوای مشااهده شاده بارای    
د طاوتنی باه   های مانا  ها در زمان نیروی شکست جوش
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 میکرومتار(  9/2وجود ترکیبا  بین فلزی با ضخامت باات ) 
در فص  مشترک اتصاال و هنچناین رشاد ییار نرماال      

مانده از پاین   جای های یاومینی  در مجاور  حفره به دانه
 گشت. برمی

 1100باه   900( با افزایش سارعت چرخشای از   4) 
باه   یاابی ‎دور بر دقیقه، زمان ماند کنتری به منظور دست
   جوش با حداکثر نیروی شکست مورد نیاز بود.

 

 
 مراوع

1. Connolly C., "Friction spot joining in aluminum car bodies", Industrial Robot, Vol. 34, pp. 17-20, 

(2007).  

2. Jiang W.H., Kovacevic R., "Feasibility study of friction stir welding of 6061-T6 aluminum alloy with 

AISI 1018 steel", Proceedings of the Institute of Mechanical Engineers, Vol. 218, pp. 1323-1331, 

(2004). 

3. Chen C.M., Kovacevic R., "Joining of Al 6061 alloy to AISI 1018 steel by combined effects of fusion 

and solid-state welding", International Journal of Machine Tools Manufacturing, Vol. 44, pp. 1205-

1214, (2004). 

4. Song J.L., Lin S.B., Yang C.L., Fan C.L., "Effects of Si additions on intermetallic compound layer of 

aluminum-steel TIG welding-brazing joint", Journal of. Alloys and Compounds, Vol. 488, pp. 217-

222, (2009). 

5. Lathabai S., Painter M.J., Cantin G.M.D., Tyagi V.K., "Friction spot joining of an extruded Al-Mg-Si 

alloy", Scripta Materialia, Vol. 55, pp. 899-902, (2006). 

6. Sun Y.F., Fujii H., Takaki N., Okitsu Y., "Microstructure and mechanical properties of dissimilar Al 

alloy/steel joints prepared by a flat spot friction stir welding technique", Materials Design, Vol. 47, pp. 

350-357, (2013).  

7. Bozzi S., Helbert-Etter A.L., Baudin T., Criquic B., Kerbiguet G.J., "Intermetallic compounds in Al 

6016/IF-steel friction stir spot welds", Materials Science and Engineering A, Vol. 527, pp. 4505-

4509, (2010). 

8. Rosendo T., Parra B., Tier M.A.D., da Silva A.A.M., dos Santos J.F., Strohaecker T.R., et. al., 

"Mechanical and microstructural investigation of friction spot welded AA6181-T4 aluminium alloy", 

Materials and Design, Vol. 32, pp. 1094-1100, (2011). 

9. Tozaki Y., Uematsu Y., Tokaji K., "Effect of processing parameters on static strength of dissimilar 

friction stir spot welds between different aluminium alloys", Fatigue and Fracture of Engineering 

Materials, Vol. 30, pp. 143-148, (2007). 

10. Merzoug M., Mazari M., Berrahal L., Imad A., "Parametric studies of the process of friction spot stir 

welding of aluminium 6060-T5 alloys", Materials and Design, Vol. 31, pp. 3023-3028, (2010). 



 1396، نهم، شماره یکسال بیست و   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

 فریتی -با ساختار دوپلکس مارتنزیتی ربنکروش جدید در فراوری فولاد کم

 
 (2)حسین شکروش                      (1)مهدی شبان غازانی

 

 چکیده
تا دماهای مختلفی در ناحیه پایداری فاز آستنیت گرر  شرده و تحرت     033/0کربن  وزنی در تحقیق حاضر یک نوع فولاد ساده کربنی با درصد

و % مارتنزیت لایره ای  80اعمال فشار بالا، به صورت پیوسته از این ناحیه تا دمای محیط سرد شد. در نتیجه اعمال این فرایند، ساختاری شامل 
 % فریت حاصل شد. نتایج حاصل نشان داد که تاثیر تغییرات فشار هیدرواستاتیکی بر روی دمای تعادلی شروع اسرتحاله آسرتنیت بره فریرت    20

(Ar3)     عامل تشکیل حجم بالای فاز مارتنزیت در این فولاد بوده است. در نهایت مکانیز  فرایند تشکیل مارتنزیت در این فولاد کرم کرربن بره
 اتیک تشریح شد.صورت شم

 .فولاد کم کربن، مارتنزیت، ساختار دوپلکس، سرد شدن پیوسته تحت فشار  کلیدی هایواژه

 

 
Novel Procedure for Production of Duplex Martensitic-Ferritic  

Plain Low Carbon Steels 
 

M. Shaban Ghazani                                      H. Shokrvash 
 

 

Abstract 
In the present study, plain low carbon steel with 0.033 wt.% carbon content was subjected to severe pressure during 

continuous cooling from austenite region. The pressure was increased gradually and then suddenly released. As a 

result, a microstructure composed of 80% lath martensite and 20% ferrite was produced. Results showed that the 

martensite formation is not only a function of the cooling rate but also the hydrostatic pressure which effects the 

austenite to ferrite transformation start temperature (Ar3). 
 

Key words Plain Low Carbon steel, Duplex Microstructure, Martensite, Cooling Under pressure.
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 مقدمه
های مختلف اسرتحاله نفرو ی آسرتنیت بره     ‎کنون جنبهتا

میکروآلیراژی و کرم   فریت و پرلیت در مورد فولادهرای  
. در [5-1] کربن مورد بررسی محققین قرار گرفته اسرت 

مورد این فولادها نشان داده شده است که دمای شرروع  
( با افزایش سرعت سررد  Ar3استحاله آستنیت به فریت )

[ و بره عبرارتی دیگرر ایرن     6کنرد   ‎شدن کاهش پیدا می
افترد.  ‎استحاله با افزایش سرعت سرد شدن به تاخیر مری 

در یک سرعت سرد شدن بحرانی که متناسب برا دماغره   
است، استحاله نفو ی آستنیت بره فازهرای    TTTمنحنی 

شرود. در مرورد فولادهرای    ‎تعادلی )فریت( متوقرف مری  
ساده کربنی با درصد کربن پایین تحقیقات انجا  گرفتره  
نشان داده است که بره منورور توقرف اسرتحاله نفرو ی      

ز مارتنزیرت بره اعمرال    آستنیت به فریرت و تشرکیل فرا   
های سرد شدن بسیار بالایی نیاز است. به عنروان  ‎سرعت

درصرد وزنری کرربن بره      05/0مثال در مورد فولادی با 
 یره بر ثان درجه 10000 اعمال سرعت سرد شدن بالاتر از

کننده معمولی [. با استفاده از محیطهای سرد7نیاز است  
پذیر ‎امکان های بالایی‎دستیابی به چنین سرعت بآمانند 

نیست. بنابراین در مورد این نروع فولادهرا، ریزسراختار    
حاصل از سرد شدن در آب شامل محصولات حاصل از 

. 8]و  [7 استحاله نفو ی آستنیت به فازهای دیگر اسرت 
[ از 10[ و میردان مغناییسری    9  فشار هیدرواسرتاتیکی 

توانند دمرای شرروع   ‎مهمترین پارامترهایی هستند که می
له تعادلی آستنیت به فریرت را تحرت تراثیر قررار     استحا

کاهش  Ae3دهند. با افزایش فشار هیدرواستاتیکی دمای 
توان ‎[. به عبارت دیگر فاز آستنیت را می11کند  ‎پیدا می

 تر از شرایط‎اعمال فشار هیدرواستاتیکی در دماهای پایینبا 
مگاپاسرکال اسرت(    1/0معمول )فشار جو که در حدود 

پایدار نگه داشت. رابطه بین دمای تعادلی شروع استحاله 
 یرر ز ( اسرت 1رابطه ) آستنیت به فریت و فشار بصورت

  [:12  است
 
(1  )    Ae3 (P) = Ae3 (P0) -1100×(P-P0)                 

فشررار اعمررالی  Pفشررار اتمسررفر و  P0در ایررن رابطرره 
برا افرزایش تردریجی     ،باشند )گیگاپاسکال(. بنرابراین ‎می

فشار اعمالی بر روی نمونه در یول مردت سررد شردن    
تروان دماهرای   ‎پیوسته از ناحیه پایداری فاز آستنیت، مری 

را به صورت پیوسته کراهش داد. در   Ar3و  Ae3بحرانی 
یول فرایند سرد شدن همرراه برا اعمرال فشرار، از یرک      

یابد و از ‎دمای نمونه به صورت پیوسته کاهش مییرف 
یرفی دیگر دماهای بحرانی با افرزایش تردریجی فشرار    

کنند. بنرابراین اگرر مقردار فشرار     ‎اعمالی کاهش پیدا می
اعمالی کافی باشد، دمای نمونه در یول مدت سرد شدن 
بالاتر از دمای تعادلی استحاله آستنیت به فریت در فشار 

گیررد. تحرت ایرن    ‎( قررار مری  Ar3(P)اعمالی مربویره ) 
شرایط استحاله آستنیت به فریت به تاخیر خواهد افتراد.  

( بره  TSکه دمای نمونه )‎زمانی اگر این شرایط را بتوان تا

دماهای کمتر از دمای پایان استحاله آستنیت به فریت در 
تروان برا رهرا    ‎رسد ادامه داد، می‎( میAr1فشار اتمسفر )

واستاتیک فاز مارتنزیت را در ایرن  کردن آنی فشار هیدر

 فولادها فراوری کرد.
در این تحقیق با اعمال شرایط توصیف شده در ابتدا  

مارتنزیتی با کسر بالایی از فاز  -ساختار دوپلکس فریتی

مارتنزیت در یک فولاد ساده کربنی با مقدار کربن پایین 
به دسرت آمرد و در نهایرت ایرن فراینرد برا اسرتفاده از        

 توصیف و مورد بررسی قرار گرفت. TTTا  دیاگر
 

 مواد و روش تحقیق
ترکیب شیمیایی فولاد مورد اسرتفاده در ایرن تحقیرق در    

( نشان داده شده است. از آزمرون پری ش دا    1جدول )
تحت سرد شدن پیوسته بررای تعیرین دماهرای بحرانری     

( این 1که در جدول ) [15-13]فولاد مذکور استفاده شد 
ای ‎هرایی اسرتوانه  ‎شده است. در ابتدا نمونره دماها آورده 

میلیمترر از ور  فرولادی    14و قطرر   40شکل با یرول  
، 650هرا ترا دماهرای مختلفری )    ‎اولیه بریده شدند. نمونه

درجه سانتیگراد( گرر  شرده و در داخرل     1100و  930
کانال قالب سرد قرار داده شدند. بعد از آن سنبه فولادی 

هرا تحرت فشرار    ‎ده شده و نمونهها قرار دا‎بر روی نمونه
ثانیره فشرار اعمرالی برر      2بالا قرار گرفتند. بعد از مدت 

ها در تماس با قالرب  ‎ها برداشته شده و نمونه‎روی نمونه
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تا دمای محیط سرد شدند. بره منورور مطالعره سراختار     
ها از میکروسکوپ نوری استفاده شد. بدین منوور ‎نمونه
 میکروسرکوپی و مطالعرات   از وسط به دو نیم شده ها‎نمونه

ها انجا  گرفت. به منورور تشرخیف فراز    ‎از مرکز نمونه
مارتنزیررت و فریررت در سرراختار دوفررازی از روش ا   

ای استفاده شد. در این روش در مرحله ‎رنگی دو مرحله
% و در مرحلرره دو ، ا  در 2اول، ا  در محلررول نایتررال 

گیرد. بعد از ‎سولفیت سدیم انجا  می‎% متا بی10محلول 
ا  در این محلول فاز فریت به صورت تیره رنگ و فراز  

 سنجی‎سختیمیکرواز  شود.‎مارتنزیت زرد رنگ مشاهده می
و پراش پرتروی ایکرس بره منورور تشرخیف فازهرای       
حاصررل از فراینررد اعمررالی و تاییررد نتررایج حاصررل از   

 مطالعات ریزساختاری استفاده شد.
 

زنی( و دماهای بحرانی فولاد ترکیب شیمیایی )درصد و  1جدول 

 مورد استفاده در این تحقیق
 

C Si Mn S P Al N 

0.033 0.12 0.8 0.008 0.007 0.024 0.0038 

Ae3 880˚C Ar3 835‎˚C Ar1 745‎˚C 

 

 نتایج و بحث
الررف( -1در شررکل )  استتتحاله تحتتت شتترایل نرمتتال

ریزساختار اولیه فرولاد مرورد تحقیرق نشران داده شرده      
شرود، ریزسراختار شرامل    ‎همانطور که مشاهده میاست. 

میکرون و بقیره   32% فاز فریت با اندازه دانه متوسط 95
ای شکل با ابعراد  ‎های استوانه‎پرلیت است. در ابتدا نمونه

درجه سانتیگراد گر  شده و بعرد   930 کر شده تا دمای 
های مختلرف  ‎دقیقه نگهداری در این دما در محیط 20از 

ب( نشران داده  -1انطور کره در شرکل )  سرد شدند. همر 
شده است ساختار حاصل از سرد شردن در هروا فریرت    

محور است. از یرفی ساختار حاصرل از سررد شردن    ‎هم
در آب مخلررویی از فریررت ویرردمن اشررتاتن و فریررت  

ج( نشان داده شده اسرت.  -1سوزنی است که در شکل )
 کند که به دلیل کم‎نتایج مطالعات ریزساختاری تایید می

آلیاژی کره   بودن میزان کربن در این فولاد و نبود عناصر
بتوانند استحاله آستنیت به فریت را به تراخیر انداختره و   

های بالاتر انتقال دهنرد، تحرت   ‎را به زمان TTTدیاگرا  
 یرک  فشار در و شرایط سرد شدن در محیطهای مختلف

 وجرود  فولاد این در مارتنزیت فاز تشکیل امکان اتمسفر
 .ندارد

 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

 930میکروسکوپ نوری از ریزساختار فولاد مورد تحقیق: الف( ساختار اولیه، ب( ساختار حاصل از سرد شدن از دمای تصویر   1شکل 

درجه سانتیگراد در آب 930درجه سانتیگراد در هوا و ج( ساختار حاصل از سرد شدن از دمای 
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( شماتیک دو بعدی از 2در شکل )  استحاله تحت فشار
نرین ریزسراختار حاصرل از    قالب مورد اسرتفاده و هم  

و  930، 650فرایند اعمالی در دماهای پیشگر  مختلف )
 همانطورکره ه سانتیگراد( نشان داده شده اسرت.  درج 1100

درجه سرانتیگراد   650شود در دمای پیشگر  ‎مشاهده می
ریزساختار حاصله مشابه برا سراختار اولیره و هم نرین     

هم محرور  های ‎ساختار حاصل از سرد شدن در هوا دانه
الرف((. بررعکس، زمانیکره    -2فاز فریت است )شرکل ) 

شرود  ‎درجه سرانتیگراد انتخراب مری    930دمای پیشگر  

% 80ای و ‎% فریررت مرزدانرره 20ریزسرراختاری شررامل  
ب((. مقدار -2شود )شکل )‎ای حاصل می‎مارتنزیت لایه

ویکرز  320ای در حدود ‎سختی فاز تیره رنگ درون دانه

و سررختی فراز سرفید رنررگ    د((-2در شرکل )  3)نقطره  
در شرکل   2و  1ویکرز )نقطه  235ای در حدود ‎مرزدانه

ب( -2گیری شد. فاز تیره رنگ در شکل )‎د(( اندازه-2)

ای فریرت  ‎ای و فاز سرفید رنرگ مرزدانره   ‎مارتنزیت لایه
هستند. ا  رنگی سراختار مربویره در محلرول مترا بری      

 د( نشرران داده شررده  -2در شررکل )سررولفیت سرردیم  
دهررد فرراز ‎همررانطور کرره ایررن شررکل نشرران مرریاسررت. 
 ای ‎ای به صرورت تیرره رنرگ و فراز درون دانره     ‎مرزدانه

 شرود. بره منورور تاییرد     ‎رنگ مشاهده مری به صورت زرد 
و هم نین ا  رنگی، الگوهای پرراش   سنجی‎نتایج سختی

 پرتررو ایکررس نمونرره اولیرره و نمونرره فررراوری شررده در  
هرم مقایسره    درجره سرانتیگراد برا    930 گرر  دمای پیش

( ایررن 211( و )110هررای )‎( پیررک3شرردند. در شررکل )
ها در کنرار هرم نشران داده شرده اسرت. مشراهده       ‎نمونه
های مربوط به نمونه سررد شرده تحرت    ‎شود که پیک‎می

های نمونه سرد شرده بردون اعمرال    ‎فشار نسبت به پیک
 شریفت های کمتر ‎درجه به سمت زاویه 2/0فشار در حدود 

  اند.‎پیدا کرده

 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

 تصاویر میکروسکوپ نوری از ساختار فولاد فراوری شده به روش سرد شدن پیوسته تحت تغییرات فشار هیدرواستاتیکی:  2شکل 

 درجه سانتیگراد و 1100درجه سانتیگراد، ج( دمای پیشگر   930درجه سانتیگراد، ب( دمای پیشگر   650الف( دمای پیشگر  

 سنجی‎های سختی‎تیگراد به همراه محلندرجه سا 930د( ا  رنگی ریزساختار در دمای پیشگر  
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 درجه سانتیگراد تحت فشار هیدرواستاتیکی: 930مقایسه الگوهای پراش پرتوی ایکس نمونه اولیه و نمونه سرد شده از دمای   3شکل 

 (211) ( و ب( پیک110الف( پیک )

 
این شیفت به دلیل افزایش پارامتر شبکه ساختار بروده و  

در اثر قرار گرفتن و محبروس شردن اتمهرای کرربن در     
مکانهای بین نشین تتراهدرال و اکتاهدرال رخ داده است 

. همانطور کره قربم مشراهده شرد ریزسراختار      [16-18]

فرولاد مخلرویی از   حاصل از سرد شدن در آب در این 
فریت سوزنی و فریت ویردمن اشرتاتن اسرت. بنرابراین     

ای در سرعت سرد ‎تشکیل حجم بالایی از مارتنزیت لایه

توان ‎تر در این فولاد بسیار جالب بوده و نمی‎شدن پایین
آن را به دلیل سرد شدن سریع دانست. به منورور تاییرد   

ه درجر  1100این گفته، در یک دمرای پیشرگر  برالاتر )   
سانتیگراد( نیز فرایند سرد شدن تحت اعمرال فشرار برر    
روی نمونه فولادی اعمال گردید و ساختار نهایی شرامل  

% فاز فریرت حاصرل شرد. تصرویر میکروسرکوپ      100
ج( نشران داده شرده   -2نوری از این ساختار در شرکل ) 

شرود سراختار شرامل    ‎است. همانطور کره مشراهده مری   
ت سررد شردن   یل سررع باشد که به دل‎های فریت می‎دانه

باشرند. بنرابراین اگرر    ‎منوم مری بالا مرزها به صرورت نرا  
تشررکیل مارتنزیررت برره دلیررل سرررد شرردن سررریع بررود  

بایستی در ایرن دمرای پیشرگر  مارتنزیرت بیشرتری      ‎می
درجره سرانتیگراد تشرکیل     930نسبت به دمای پیشگر  

شد زیرا سررعت سررد شردن در ایرن دمرا بره دلیرل        ‎می
ر بین نمونه و قالب بیشتر است. این اختمف دمایی بالات

 % فاز فریت است.100درحالیست که ساختار حاصله 

( 4در شکل )  تغییرات دمایی در نمونه در طول فرایند

تغییرات فشار هیدرو استاتیکی به همراه تغییرات دمرای  
شروع استحاله آستنیت به فریت در یرول فراینرد نشران    

هیردرو اسرتاتیکی و   داده شده است. قبل از اعمال فشار 

در ده ثانیه اول فرایند، دمای شروع استحاله آسرتنیت بره   
درجه سرانتیگراد اسرت کره     880در حدود ( Ae3)فریت 

توسط نر  افزار ترموکلک محاسبه شده است. همرانطور  

شود در یول فرایند و با افزایش تدریجی ‎که مشاهده می
فریت به آستنیت به  فشار هیدرواستاتیکی، دمای استحاله

 880تدریج کاهش یافته و در لحوه برداشرتن فشرار، از   
درجره سرانتیگراد کراهش پیردا      750درجه سانتیگراد به 

( توزیع دما در نمونه برای دو دمای 5کند. در شکل )‎می
درجرره و در مراحررل   930و  1100پیشررگر  مختلررف  

مختلف فرایند شامل دمای نمونه در داخل کوره )شرکل  
نمونه بعد از ده ثانیه سرد شدن در هوا الف((، دمای -5)

ب(( و دمای نمونه درست در لحوه برداشتن -5)شکل )

( 6ج( نشان داده شده است. در شرکل ) -5فشار )شکل )
تغییرات دمایی در نقطه مرکرزی نمونره در یری فراینرد     

درجرره  930و  1100اعمررالی و در دو دمررای پیشررگر   
 1100پیشگر  سانتیگراد نشان داده شده است. در دمای 

درجه سانتیگراد، در یول ده ثانیه سرد شدن در هوا، دما 
کنرد و  ‎درجه سانتیگرا کاهش پیدا می 1010به  1100از 

درجره سرانتیگراد    847بعد از دو ثانیه اعمرال فشرار بره    
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رسد. این دما بالاتر از دمای استحاله استنیت به فریت ‎می
شرایط  در فشار یک اتمسفر است و در نتیجه تحت این

درجره   930فاز آستنیت پایدار است. در دمای پیشرگر   
سانتیگراد، در یول ده ثانیه سررد شردن در هروا، دمرا از     

کنرد و بعرد   ‎درجه سانتیگراد کاهش پیدا می 873به  930
رسد. ‎درجه سانتیگراد می 772از دو ثانیه اعمال فشار به 

 وAr3 این دما در فشار یرک اتمسرفر، مرابین دو دمرای     
Ar1  .است 

 
 
 
 
 

 
 
 

 
 

 تغییرات فشار هیدرو استاتیکی و دمای شروع استحاله آستنیت به فریت به صورت تابعی از زمان در یول فرایند  4شکل 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 

 دما در نمونه: الف( در کوره، ب( بعد از ده ثانیه سرد شدن در هوا و ج( درست در لحوه برداشتن فشارتوزیع   5شکل 

 t=12 s s :(ج) t=10 s :(ب) t =0 s :(الف)

930˚

C 

1100˚

C 
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 درجه سانتیگراد 930و  1100تغییرات دمایی در مرکز نمونه در یول فرایند و در دو دمای پیشگر    6شکل 

 

سررینتیک تشررکیل    مارتن یتتتمکتتانی ت تشتتکیز فتتا  
مارتنزیت در فولادهای ساده کربنی توسط محققین مورد 

. بایرد بره   20]و  [19 تحقیق و بررسی قرار گرفته اسرت 

این نکته اشاره کررد کره تشرکیل نشردن مارتنزیرت در      
فولادهررای سرراده کربنرری و بررا درصررد کررربن پررایین در 

های سردکننده معمرولی ماننرد آب بره ایرن دلیرل      ‎محیط

را رد کررد و   TTTهرای  ‎توان دماغه منحنی‎است که نمی
رسرید. در اینجرا   ( MS)به دمای شروع تشکیل مارتنزیت 

 هرای ‎سرعتشود که توسط آن حتی در ‎مکانیزمی ارائه می
را رد  TTTهرای  ‎توان دماغه منحنری ‎پایین سرد شدن می

 فاز مارتنزیت ایجاد کررد. در  MSکرد و با عبور از دمای 
 فرراز تشررکیل نحرروه و مکررانیز  از شررماتیکی( 7) شرکل 

 تحرت  و پیوسرته  شردن  سررد  فرایند حین در مارتنزیت
شرایط اولیه در ستون  .است شده داده نشان فشار اعمال

در ابتدای فراینرد   اول سمت چپ نشان داده شده است.

با اعمال فشار هیدرو استاتیکی، دمرای تعرادلی اسرتحاله    
شرود. از  ‎مری  تر منتقرل ‎پایینآستنیت به فریت به دماهای 

 2/1آنجاییکه فشار هیدرواسرتاتیکی اعمرالی در حردود    
گیگاپاسررکال اسررت، میررزان کرراهش در دمررای تعررادلی  

( محاسربه  1استحاله در اثر این فشار که توسرط رابطره )  
درجه سانتیگراد اسرت. بنرابراین دمرای     130شده است 

درجرره  880تعررادلی اسررتحاله آسررتنیت برره فریررت از   

یابرد. ایرن   ‎درجه سانتیگراد کاهش می 750یگراد به سانت
حالت مربوط به شرایط قبرل از رهرا کرردن فشرار و در     
ماکزیمم میزان فشار هیدرواستاتیکی اعمالی است که در 

ستون دو  نشان داده شده است. در انتهای فرایند، فشرار  
شرود  ‎شود که این عامل باعث می‎به صورت آنی رها می

درجه سانتیگراد بره   750ورت آنی از دمای تعادلی به ص

درجره سرانتیگراد افرزایش یابرد. ایرن       880دمای اولیره  
شرایط در ستون سو  نشان داده شده است. همانطورکره  

نیز برا کراهش و افرزایش     TTTشود دیاگرا  ‎مشاهده می
دمای تعادلی استحاله به ترتیب به دماهای پایینتر و بالاتر 

 Tfدمای اولیره نمونره و    Tsشود. در این شکل ‎منتقل می
 دمای نمونه درست قبل از رها شدن فشار هیدرواسرتاتیکی 

شرود در تمرامی مروارد    ‎است. همانطورکه مشراهده مری  
ساختار قبل از رها شدن فشار هیدرواسرتاتیکی آسرتنیت   
پایدار است )ستون دو (. ساختار نهایی حاصرل از ایرن   

آنی فشرار  فرایند به دمای نمونه درست قبل از رها شدن 
بستگی دارد. این دما خود برا تغییرر   ( Tf) هیدرواستاتیکی

دمای اولیه نمونه و هم نین سرعت سرد شدن نمونه در 
کند. حال اگر دمای اولیره نمونره   ‎تماس با قالب تغییر می

یوری انتخاب شود که دمای نمونه درست قبرل از رهرا   
 شدن فشار هیدرواستاتیکی کمتر از دمای پایان اسرتحاله 

آستنیت به فریت در شرایط نرمال )بدون اعمرال فشرار،   
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Ar1      شود، در پایران فراینرد سراختار کرامم مرارتنزیتی )
الف((. اگرر دمرای اولیره    -7حاصل خواهد شد )شکل )

نمونه کمی بالاتر انتخاب شود به یوریکه درست قبل از 
 رها کرردن فشرار دمرای نمونره مرابین دمرای شرروع و        

 آستنیت به فریت قرار گیررد )شرکل   پایان استحاله نرمال 
 مخلرویی این حالت ساختار حاصل از فراینرد   ب(( در-7)

از فاز فریت و مارتنزیت خواهرد برود. ایرن شررایط در     
درجه سانتیگراد حاصرل شرده و در    930 گر دمای پیش

نتیجه آن فولاد دوپلکرس فریتری و مرارتنزیتی فرراوری     

نمونره برالاتر    گرر  شده است. در صورتی که دمای پیش
در نور گرفته شود به یوریکه دمای نمونه درسرت قبرل   

از رها کردن آنی فشار برالاتر از دمرای شرروع اسرتحاله     
ج(( باشرد سراختار   -7نرمال آستنیت به فریت )شرکل ) 

کامم فریتی حاصل خواهرد شرد. در ایرن تحقیرق ایرن      
درجه سانتیگراد حاصل  1100 گر شرایط در دمای پیش

اینجا باید به این نکته مهم اشاره کرد کره   شده است. در
برداشتن فشار در پایان فرایند باید به صورت آنی اتفرا   
بیفتد. اگر فشار اعمالی به صورت پیوسرته و کرم کرم از    
روی نمونه برداشته شود در این صرورت امکران وقروع    
استحاله آستنیت بره فریرت در حرین براربرداری وجرود      

عث کاهش درصرد حجمری   خواهد داشت که این امر با
 شود.‎مارتنزیت حاصل می

 

 
 
 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 

مکانیز  تشکیل مارتنزیت در فولاد ساده کربنی با درصد کربن پایین در حین سرد شدن پیوسته تحت فشار هیدرواستاتیکی  7شکل 
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 گیری‎نتیجه
در اثر سرد شدن پیوسته فولاد ساده کربنی از دمرای   -1

درجه سانتیگراد و تحت فشار هیدرواسرتاتیکی   930
 20ای و ‎درصد مارتنزیرت لایره   80ساختاری شامل 

 درصد فریت حاصل شد.
درجه سرانتیگراد سراختار    1100در دمای پیش گر   -2

حاصل از فرایند سررد شردن پیوسرته تحرت فشرار      
باشد. با اینکه دمرای  ‎از فریت میدرصد ف 100شامل 

پیشگر  و در نتیجه سرعت سررد شردن نسربت بره     
درجه برالاتر اسرت ولری فراز مارتنزیرت       930دمای 

 شود.‎تشکیل نمی
مارتنزیت حاصل از این فرایند نه به دلیل برالا برودن    -3

سرعت سرد شدن نمونه بلکه بره دلیرل تراثیر فشرار     
روع استحاله هیدرواستاتیکی بر روی دمای تعادلی ش

آستنیت به فریت است. که مکرانیز  ایرن فراینرد بره     
 صورت کامل تشریح شد.

 

مراجع
1. Azghandi S.H., Ahmadabadi V.G., Raoofian I., Fazeli F., Zare M., Zabett A., Reihani H., 

"Investigation on decomposition behavior of austenite under continuous cooling in vanadium 

microalloyed steel", Materials and design, Vol. 88, pp. 751-758, (2015). 

2. Digges T., "Influence of austenitic grain size on the critical cooling rate of high-purity iron-carbon 

alloys", Journal of Research of the National Bureau of Standards, Vol. 2, pp. 723-742, (1940). 

3. Capdevila C., Caballero F.G., Anders C.G., "Austenite Grain Size Effects on Isothermal Allotriomorphic 

Ferrite Formation in 0.37C-1.45Mn-0.11V Microalloyed Steel", Materials Transactions, Vol. 44, pp. 

1087-1095, (2003). 

4. Carpenter K.R., Killmore C.R., "The Effect of Nb on the Continuous Cooling Transformation Curves 

of Ultra-Thin Strip CASTRIP© Steels", Metals, Vol. 5, pp. 1857-1877, (2015). 

5. Bodnar R.L., Hansen S.S., "Effects of austenite grain size and cooling rate on Widmanstätten ferrite 

formation in low-alloy steels", Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 25, pp. 665-675, 

(1994). 

6. Wilson E.A.,"Theoretical calculations of kinetics of equiaxed ferrite transformations in Fe, Fe–Ni, and 

Fe–Cr alloys", Materials Science and Technology, Vol. 7, Issue 12, pp. 1089-1100, (1991). 

7. Wilson E.A., "The‎γ→α‎Transformation‎ in‎Low‎Carbon‎ Irons", ISIJ International, Vol. 34, pp. 615-630, 

(1994). 

8. Mirzayev D.A., Schastlivtsev V.M., "The Influence of the Cooling Rate on the Kinetics of the 

Polymorphous Transformations in Metals", ICOMAT 86, Japan Institute of Metals, Sendai, pp.  

282-290, (1986). 

9. Merkel S., Wenk H.R., Gillet P., Mao H.K., Hemley R.J., "Deformation of polycrystalline iron up to 

30GPa and 1000K", Physics of the Earth and Planetary Interiors, Vol. 145, pp. 239-251, (2004).  

10. Kakeshita T., Saburi T., Shimizu K., "Effects of hydrostatic pressure and magnetic field on 

martensitic transformations", Materials Science and Engineering A, Vol. 273-275, pp. 21-39, (1999). 



 روش جدید در فراوری فولاد کم کربن با ساختار دوپلکس ...    42

 

 1396، یک، شماره نهم سال بیست و  نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

11. Zhang J., Guyot F., "Thermal equation of state of iron and Fe0.91Si0.09", Physics and Chemistry of 

Minerals, Vol. 26, pp. 206-211, (1999). 

12. Tonkov E.Y., Ponyatovsky E.G., "Phase transformations of elements under high pressure", CRC 

Press, (2005). 

13. Rakhshkhorshid M., Seyed H.H., Monajatzadeh H., "The use of hot torsion testing for determination 

of critical temperatures of API X65 steel", Modares Mechanical Engineering, Vol. 14, pp. 291-29, 

(2015). 

14. Alberto Moriera J.J., Henrique L., Balancin O., "Ultra Grain Refinement During the Simulated 

Thermomechanical-processing of Low Carbon Steel", Journal of Materials Research and Technology, 

Vol. 1, pp. 141-147, (2012). 

15. Gautam J., Miroux A., Moerman J., Barbatti C., Liempt P.V., Kestenes A., "Determination of the 

nonrecrystallisation temperature (Tnr) of austenite in high strength C–Mn steels", Materials Science 

Forum, Vol. 706-709, pp. 2722-2727, (2012). 

16. Chen P.C., Winchell P.G., "Martensite lattice changes during tempering", Metallurgical Transactions 

A, Vol. 11, pp. 1333-1339, (1980). 

17. Michal G.M., Ernst F., Kahn H., Cao Y., Oba F., Agarwal N., Heuer A.H., "Carbon supersaturation due to 

paraequilibrium carburization: Stainless steels with greatly improved mechanical properties", Acta 

Materialia, Vol. 54, pp. 1597- 1066, (2006). 

18. Chen P.C., Hall B.O., Winchell P.G., "Atomic displacements due to C in Fe Ni C martensite", 

Metallurgical Transactions A, Vol. 11, pp. 1323- 1331, (1980). 

19. Raghavan V., Cohen M., "Measurement and interpretation of isothermal martensitic kinetics", 

Metallurgical Transactions A, Vol. 2, pp. 2409- 2418, (1971). 

20. Bohemen S.M.C., Sietsma J., "Effect of composition on kinetics of athermal martensite formation in 

plain carbon steels", Materials Science and Technology, Vol. 25, pp. 1009-1012, (2009).

 
 



 1396، نهم، شماره یکسال بیست و   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

  Mg-7Liبر روی آلیاژ   Ni-Pبررسی مورفولوژی و رفتار خوردگی پوشش الکترولس 

 مختلف  با استفاده از پیش عملیات

 
 (2)سید محمود منیرواقفی                  (1)محمد قادری

 

 چکیده
 Mg-7Liتوسط  پطیش لمایطاخ مفتاط  بطر روی  لیطاژ        Ni-Pدر این پژوهش، مورفولوژی، خواص مکانیکی و خوردگی پوشش الکترولس 

(MA21) اکسطید  کروم تری لیتر بر گرم 125دهد که افزودن  مورد مطالعه قرار گرفت. نتایج نشان می (CrO3)  اسطید  یتطر بطر ل  یتطر لمیاطی  110و 

شود. یکنواختی لایطه   افزایش یکنواختی لایه میانی و کاهش تفافل پوشش الکترولس  به تواند منجر به محاول اسیدشویی می( HNO3) نیتریک

LiF  وMgF2 کنطد. نطرخ خطوردگی نمونطه      زنی پوشش شده و مورفولوژی ظری  را ایجاد می های جوانه منجر به افزایش تعداد مکانMA21 ،
)شطماره   CrO3: 125 g/l, HNO3: 110 ml/l( و 1)شماره  CrO3: 180 g/l, KF: 1g/lبا دو پیش لمایاخ  Ni-Pنمونه با پوشش الکترولس 

برابطر   2حطدود   2بدست  مد. نتایج  زمون چسبندگی پوشش الکترولس بطا پطیش لمایطاخ شطماره     در سال  ینچامیای 4و  87، 63( به ترتیب 2

 افزایش یافته است. 1نسبت به پیش لمایاخ شماره 

 .خواص چسبندگی پوشش، خواص خوردگی، پیش لمایاخ، Ni-Pپوشش الکترولس، Mg-7Li  کلیدی هایواژه

 

 
Investigation of Morphology and Corrosion Behavior of Electroless Ni-P Coating on 

Mg-7Li Alloy with Different Pre-treatments 
  

M. Ghaderi                   S.M. Monirvaghefi 

 

Abstract 
In this study, morphology, mechanical and corrosion properties of Ni-P electroless coating was investigated using 

different pre-treatments on the Mg-Li (MA21) alloy. The results show that adding 125 g/l chromium trioxide and 110 

ml/l nitric acid to the pickling solution can increase the uniformity of the intermediate layer and reduce the porosity 

of the Ni-P electroless coating. The MgF2 and LiF layer uniformity leads to the increase in the number of coating 

nucleation sites and a fine morphology. The corrosion rate of the MA21 sample, Ni-P electroless coating sample with 

125 g/l CrO3 and 110 ml/l HNO3 was 63, 87 and 4 mpy, respectively. The test results of Ni-P electroless coating 

adhesion with pretreatment number 2 was double that of pretreatment number 1. 

 

Key words Mg-7Li, Electroless Coating, Ni-P, Pre-treatment, Corrosion Properties, Coating Adhesion 

Properties
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 مقدمه
از جماطه   یتیومل-منیزیم ویژه  لیاژهای  لیاژهای منیزیم به

باشند که کاربردهطای فراوانطی    ترین مواد فازی می سبک
در صنعت دارند. بطور کای، چگالی این  لیاژهطا حطدود   

باشد. خطواص   میمکعب  یمتربر سانت گرم 65/1تا  35/1
شامل استحکام متوسط ، قابایطت   لیتیوم -منیزیم لیاژهای 

جطط ا ارتعططالا بططالا و مقاومططت در برابططر نفططو   راخ 
لیتیطوم  -منیطزیم [. از همطین رو،  لیطاژ   1اسطت    پرانرژی

سازی،  ای در صنایع هوافضا، اساحه کاربرد بسیار گسترده
 سازی، ارتباطاخ الکترونیکی و دیگر صنایع دارد اتومبیل

( منیطزیم و  EMF. پتانسیل الکتطرود اسطتاندارد )  3]و  [2
نسبت به الکترود  -V  05/3و -37/2ترتیب برابر  لیتیم به
شباع است. لیتیم در منیزیم بالط  کطاهش وزن   کالومل ا

شطود.   مفصوص  لیاژ و نیز افطزایش دمطای خطزلا مطی    
-منیطزیم ویطژه  لیاژهطای    طور کای،  لیاژهای منیزیم به به

خوردگی بسطیار پطایینی دارد. محطدوده     مقاومت بهلیتیوم 
خطوردگی   دلیل مقاومت بطه  دمای کاری پایین این  لیاژ به

 باشد. ضعی  می
با استفاده از لمایاخ سطحی لیتیوم -منیزیمای  لیاژه 

. 5]و  [4 کننطد  پیطدا  مقاومت تواند در برابر خوردگی می
های متعددی برای حفاظت سطحی  درحال حاضر رولا

 لیاژ منیزیم پیشنهاد شده که لبطارخ اسطت از: لمایطاخ    
[،  نطدایزینگ میکطرو   7[،  ندایزینگ  6تبدیل شیمیایی  

[، رسطوا الکتریکطی   9الکتطرولس   [،  بکطاری  8قوس  
-منیطزیم [. بیشطتر  لیاژهطای   11های  لطی    [، پوشش10 

بططه رولا لمایططاخ تبططدیل لیتیططوم -منیططزیمو  لومینیططوم 
شوند.  دهی می شیمیایی و  ندایزینگ میکروقوس پوشش

بدلیل مقاومت به خوردگی ضعی  و مشطکلاخ فراینطد   
در  Ni-P،  بکاری الکتطرولس  لیتیوم-منیزیم  بکاری  لیاژ

ای در  [. تحقیقطاخ گسطترده  12شود   دو مرحاه انجام می
بر روی  لیاژ منیزیم انجطام   Ni-Pمورد  بکاری الکترولس

است. مشطکل بطزرگ گطزارلا شطده در ایطن نطوع        شده
 بکاری، ایجاد میکروحفراخ طی فرایند  بکطاری اسطت   

دلیل نامناسب بودن پیش لمایطاخ و انتفطاا    اکثراً به که
[. وجطود لایطه   13شطود    میانی تشکیل مطی  نادرست لایه

خطوردگی  لیطاژ    افزایش مقاومت بطه  میانی پیوسته بال  
 شود. می
در این پژوهش تاثیر فرایند پیش لمایطاخ  مفتاط     

 Mg-7Liقبططل از  بکططاری الکتططرولس بططر روی  لیططاژ    
منظور بررسی و مقایسه ساختار، میکروسفتی و رفتطار   به

درصطد کاریطد سطدیم     5/3خوردگی پوشش در محطی   
 انجام شده است.

 

ها مواد و روش  
یطک قطعطه ورا اکسطتروژن     مواد آزمایش و فراینددها 

لنوان زیرلایه  بهمتر میای 15×15×2 ابعاد به  MA21 لیاژ 
 شططامل MA21بریططده شططد. ترکیططب شططیمیایی  لیططاژ    

Mg-7.5Li-2Al-1Zn  باشطد.   بر حسب درصد وزنی مطی
زنطی، پطولیش،    فر یند پیش لمایاخ  بکاری شامل سنباده

سازی  شستشو با استن، چربی زدایی، اسید شویی و فعال
باشد. فر یندهای پیش لمایطاخ و ترکیطب شطیمیایی     می

 ورده شطده   (2)و  (1)جطدول   حمام  بکاری بترتیب در
 است.

 
 مراحل و شرای  پیش لمایاخ  بکاری   1جدول 

 شرایط ترکیب محلول فرایند
 3000تا  200های  به شماره SiCسنباده  بساا   زنی و پولیش سنباده

 دقیقه 15به مدخ گراد سانتی درجه 25 در دمای (CH3)2CO شستشوی  لتراسونیک
 دقیقه 15به مدخ گراد درجه سانتی 60 در دمای NaOH: 50 g/l, Na12PO4 10 g/l چربی زدایی

 اسیدشویی
 CrO3: 180 g/l,          KF: 1g/l                 (1)شماره 

 ثانیه 50به مدخ گراد درجه سانتی 25در دمای 
 CrO3: 125 g/l,          HNO3: 110 ml/l     (2)شماره 

 دقیقه 10به مدخ گراد درجه سانتی 25در دمای  HF (40%): 385 mL/l فعال سازی
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 Ni-Pترکیب شیمیایی حمام  بکاری الکترولس   2جدول 

 شرایط مقدار ترکیب شیمیایی

NiSO4.6H2O mol/l 076/0 

 85دمای  بکاری 
زمان  سانتیگراد، درجه

 سالت 1 بکاری 
5/5pH: 

NaH2PO2.H2O mol/l 217/0 

C6H8O7.H2O mol/l 024/0 

NH4HF2 mol/l 263/0 

NH3.H2O mL/l 30 

HF (40%) mL/l12 

SC(NH2)₂ mg/l 1 

CH₃(CH₂)₁₁OSO₃Na mg/l 5 
 

مورفولوژی و ترکیب   میکروساختار و خواص پوشش
پوشش توس  میکروسکوپ الکترونطی روبشطی گسطیل    

به همراه طیط    Mira 3-XMU( مدلFE-SEMمیدانی )
( بررسطی شطد.   EDSسنجی پرالا انرژی پرتو ایکطس ) 

فازهای پوشش توس  طی  سنجی پرالا پرتطو ایکطس   
(XRD توس  دستگاه مدل )ARL 8410   .شناسایی شطد

هطای   و نمونطه  MA21رفتار پلاریزاسطیون تافطل نمونطه    
در  CS-350توسطط  دسططتگاه  Ni-Pپوشططش الکتططرولس 

 25ی در دمطا  یوزنط  درصطد  5/3 سطدیم  کاریطد  محاول
 یلپتانس نسبت به ولت 9/0تا  -3/0بین  یگرادسانت درجه
انجطام   یطه انولطت بطر ث  میاطی  1 با سرلت روبش باز مدار

های الکتروشیمیایی با استفاده از سطه   گیری گرفت. اندازه
 1لنوان الکترود کاری با مساحت  الکترود شامل نمونه به

لنطوان   بطه  Ag/AgCl، الکترود اشباع شده متر مربعسانتی
لنططوان الکتططرود  الکتططرود مرجططع و الکتططرود پلاتططین بططه

شطمارنده انجطام شطد. سطفتی پوشطش توسط  دسطتگاه        
بططه رولا ویکططرز بططا  Salu Tron-D500 میکروسططفتی
مرتبططه  5ثانیططه بططا  10مططدخ  نیططوتن بططار بططه  2المططال 

 خواص چسبندگی پوشطش گیری شد.  تکرارپ یری اندازه
انجطام   WS-2005دل مط  (scratcher) با تسطت خراشطنده  
ی، سرلت حرکت خراشنده و ططول  شد.  هنگ بارگ ار

 یقهمتر بر دقمیای 10 ،یقهبر دق یوتنن 50 ترتیب به خرالا
 شد. تنظیممتر میای 10 و

 

 نتایج و بحث
 الکترونطی  میکروسطکوپ  تصطاویر   میکرو ساختار زیرلایده 

نشان داده شده  (1) در شکل MA21 از سطح  لیاژ روبشی

است. همطانطور کطه در تصطویر مشطفت اسطت،  لیطاژ       
MA21 شامل دو فاز α-Mg  و–Liβ نسبت 3باشد   می .]

های سفید رنگ  است. لکه 1:1مقدار فازها بطور تقریبی 
)ا(،  راخ سفت غنطی از  -1نشان داده شده در شکل 

 )ج( و )د( بترتیططب-1هسططتند. شططکل  βلیتططیم در فططاز 
اینططد مکططانیکی دار شططده طططی فر جهططتمیکروسططاختار 

دهطد.   اکستروژن را با دو برلا طولی و لرضی نشان می
در شرای  ریفتگی برخلاف  MA21میکروساختار  لیاژ 

رولا اکسطططتروژن، دارای یکنطططواختی بیشطططتر اسطططت.  
زنطی و   میکروساختار  لیاژ منیزیم تاثیر زیطادی در جوانطه  

[. فازهای تشطکیل شطده در  لیطاژ    14رشد پوشش دارد  
MA21 گطری و اکسطتروژن در شطکل    ریفتهولا به دو ر 

   نشان داده شده است. (2)
 ،Mg2Zn11 ،Mg102.08Zn39.6 ،AlMg2Znفازهططططای  

Al12Mg17    .و دیگر فازهای ناشناخته ایجاد شطده اسطت
در  لیطاژ   β-Liو  α-Mgاختلاف پتانسطیل بطین فازهطای    

هطای مناسطبی بطرای     زیاد است کطه مکطان   یتیومل-منیزیم
باشطد.   نمطی  Ni-Pزنی همگن پوشطش الکتطرولس    جوانه

اسیدشویی یکی از مراحل مهم در فرایند پیش لمایطاخ  
بطر روی   MgF2 بکاری اسطت. هطدف از تشطکیل فطیام     

-α، کاهش اختلاف پتانسطیل دو فطاز   MA21سطح  لیاژ 

Mg وβ-Li  زنطی نیکطل    هطای جوانطه   و نیز افزایش مکطان
[. انتفاا درست فرایند پیش لمایاخ منجر 15باشد   می

مقاومت به خوردگی پوشش چسبندگی و افزایش به بهبود 
 شود. می

 
مورفولطوژی سططح پوشطش      Ni-Pآبکاری الکترولس 
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( 3) با دو نوع پیش لمایطاخ در شطکل   Ni-Pالکترولس 
 یسطنج  نالیز کمطی طیط    ( 3)  ورده شده است. جدول

-Niاز سطح پوشش الکترولس  یکسپرتو ا یپرالا انرژ

P دهد. پوشطش   با دو نوع پیش لمایاخ را نشان میNi-

P کامططی، همگططن، متططراکم و بططدون  دارای سططاختار گططل
باشد. سطاختار   نواقت لمده نظیر حفره، ترک و غیره می

ا(( بطدون  -3))شکل  2پوشش با پیش لمایاخ شماره 
 در مرز   که مقادیری تفافل باشد؛ درحالی تفافل می

 بوجود  مده  1های پوشش با اسید شویی شماره  دانه

دهطد کطه فراینطد اسیدشطویی بططور       است. این نشان می
مستقیم در ایجاد تفافل پوشش نقش داشته و در نتیجه 

خطوبی زیرلایطه را حفاظطت کنطد.      توانطد بطه   پوشش نمی
شطود، ترکیطب    مشطاهده مطی  ( 3جدول ) همانطور که در

شیمیایی پوشش شامل دو لنصر نیکطل و فسطفر اسطت.    
مقدار فسفر رسوا یافته در پوشطش بطا پطیش لمایطاخ     

 است. 2کمتر از پیش لمایاخ شماره  1شماره 
 

 

گری؛ ج( در شرای  اکستروژن با برلا  ؛ )ال ( و )ا( در شرای  ریفتهAM21از سطح نمونه میکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر   1شکل 

 طولی؛ د( در  شرای  اکسترون با برلا لرضی

 
 و اکستروژن فتگییتولید شده با دو رولا ر AM21 لیاژ  یکسپرالا اشعه ا الگوی  2شکل 
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در  Ni-Pپوشطش الکتطرولس    ایکطس  اشعه پرالا الگوی

 قاطه نشان داده شده اسطت.   (4) شرای   بکاری در شکل

با پطیش لمایطاخ    Ni-Pفاز منیزیم در پوشش الکترولس 

 در شطکل  درجطه  40 تطا  30های بطین   در زاویه 1شماره 

الط (،  -3)ال ( ایجاد شده است. با توجه به شطکل  -4)

ختی احتمالاً مناطقی از سطح زیرلایه بر اثطر لطدم یکنطوا   

کامل روی سطح  Ni-Pلایه میانی بال  شده که پوشش 

ایجاد نشده است. از ططرف دیگطر در پوشطش بطا پطیش      

دلیل یکنطواختی لایطه میطانی، تعطداد      به 2لمایاخ شماره 

زنطی نیکطل بیشطتر بطوده و      موقعیت مکانی بطرای جوانطه  

 بنابراین تفافل پوشش کاهش یافته است.
طططور کاططی فراینططد اسیدشططویی، نسططبت ترکیططب  بططه 

توانطد در   حمطام  بکطاری مطی    pHشیمیایی حمام، دما و 
مقدار فسفر پوشش تطاثیر داشطته و خطواص پوشطش را     

باشطد و در   می fcc[. نیکل دارای ساختار 16تغییر دهد  
حططین فراینططد  بکططاری، فسططفر احیططا شططده از سططدیم    
هیپوفسفیت در مرکز وجه شبکه مکعبی نیکل جطایگزین  

شود. با افزایش مقدار فسفر، نظم کریسطتالی پوشطش    می

تحت تاثیر قطرار گرفتطه و بطدین ترتیطب دانطه پوشطش       
تواند بفوبی رشد کند و بتدریج ساختار پوشطش از   نمی

رو کریسطتالی و در نهایطت بطه  مطورف     کریستالی به میک
دهد که افزایش مقدار  شود. گزارشاخ نشان می تبدیل می

دهی به دلیل افزایش  فسفر بال  افزایش سرلت پوشش
 [.16باشد   واکنش احیای لامل احیا کننده می

بطه   MA21خطوردگی و حفاظطت  لیطاژ     مقاومت بطه  
تصطاویر سططح    (5) ساختار پوشش بستگی دارد. شطکل 

از فصل مشترک  EDSهمراه  نالیز خطی  ع پوشش بهمقط
دهطد.   زیرلایطه را نشطان مطی   -پوشش تطا پوشطش  -رزین

 1ضفامت پوشش با استفاده از پطیش لمایطاخ شطماره    
باشطد. لایطه میطانی بطین پوشطش       مطی  میکرومتر 7 حدود

الط ( بفطوبی   –5)شطکل   و زیرلایه در Ni-Pالکترولس 
فر با توزیطع  رسد نیکل و فس باشد. بنظر می مشفت نمی
تری در لرض پوشطش رسطوا کطرده اسطت.      یکنواخت

 2ضفامت پوشش با استفاده از پطیش لمایطاخ شطماره    
باشد. لایه میانی بطین پوشطش و    می میکرومتر 12حدود 

 ج( کاملاً مشفت است.-5) زیرلایه در شکل

 

 با استفاده از پیش لمایاخ Ni-Pمورفولوژی سطح پوشش الکترولس   3شکل 

 2؛ ا( شماره 1ال ( شماره 
 

 Ni-Pهای الکترولس  از سطح پوشش ایکس پرتو انرژی پرالا سنجی طی نتایج  نالیز   3جدول 

 

at.% wt.% پوشش عنصر 

 نیکل 7/87 2/80
با پیش پوشش 

 1لمایاخ شماره 
 فسفر 2/10 8/17

 منیزیم 1/2 5/4

 نیکل 2/86 8/76
پوشش با پیش 

 2لمایاخ شماره 
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 با پیش لمایاخ متفاوخ Ni-Pپوشش الکترولس  یکسپرالا اشعه ا الگوی  1 شکل

 
 خطی؛  EDSبه همراه  نالیز  Ni-Pاز سطح مقطع پوشش الکترولس  روبشی الکترونی میکروسکوپ تصویر  5شکل 

 2)ج( و )د( پوشش با پیش لمایاخ شماره ؛ 1ا( پوشش با پیش لمایاخ شماره )ال ( و )
 

سططفتی شططاخت مهمططی بططرای     خددواص پوشددش 
توانطد   باشد. سطفتی مطی   گیری خواص پوشش می اندازه

نتایج  (4) معیاری از مقاومت به سایش نیز باشد. جدول
بطا   Ni-Pو پوشش الکترولس  AM21میکروسفتی  لیاژ 

متفطاوخ را نشطان     استفاده از فرایندهای پطیش لمایطاخ  
بسطیار   AM21دهد. سفتی پوشش در مقایسه با  لیاژ  می

دهد که پوشطش بطا دو نطوع     بیشتر است. نتایج نشان می

پیش لمایاخ مفتا  بال  اختلاف در مقطدار سطفتی   
بطا   Ni-Pی پوشطش الکتطرولس   پوشش شده است. سفت

یابد. فسفر در حین فرایند  افزایش مقدار فسفر کاهش می
 بکاری در شبکه کریستالی نیکل نفطو  کطرده و محاطول    

( را تشططکیل γ-Niجامططد فططوا اشططباع فسططفر در نیکططل )
[. هنگامی که مقطدار فسطفر در پوشطش کطم     17دهد   می

تی نتیجه سطف  باشد، ساختار پوشش کریستالی بوده و در
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باشد. با افطزایش فسطفر در پوشطش، فطاز      پوشش بالا می
 شود. ظاهر می β-Niدرون فاز کریستالی   γ-Ni مورف 
بططا  Ni-P( پوشططش الکتططرولس Fcنیططروی بحرانططی ) 

 22و  14ترتیطب   بطه  2و  1فرایند پیش لمایاخ شطماره  
دهد که برای جدا کطردن   بوده است. این نشان می نیوتن

نیروی بیشطتری   2لمایاخ شماره پوشش با فرایند پیش 
های  لازم است و چسبندگی بالاتری دارد. حضور پوسته
بعطد از   1سطحی در پوشش بطا پطیش لمایطاخ شطماره     

 زمون چسبندگی ناشی از لدم پیوند محکم بین پوشش 
 باشد. و زیرلایه می

پوشطش   وMA21 رفتار پلاریزاسیون تطافای نمونطه    
 لمایطاخ در محاطول   با دو فرایند پیش Ni-Pالکترولس 

NaCl 5/3 نشطان داده شطده    (6) در شطکل  یوزن درصد
دسطت   (5) های  زمون خطوردگی در جطدول   است. داده
  مده است.

( زیرلایططه، پوشططش بططا   Ecorrپتانسططیل خططوردگی )  
و  -344/1، -489/1ترتیطب   بطه  2و  1اسیدشویی شماره 

باشد. اختلاف پتانسطیل خطوردگی بطین     می ولت-306/1
دو پیش لمایاخ مفتا  نا محسطوس اسطت.   پوشش با 

نطرخ خطوردگی بطرای نمونطه      ،(5) با توجطه بطه جطدول   
بدلیل  1با پیش لمایاخ شماره  Ni-Pپوشش الکترولس 

هططا در پوشططش حتططی از نمونططه  حضططور میکروتفافططل
MA21    .بدون پوشش نیز بیشتر بوده است  

 

 (HV200بر حسب ویکرز ) Ni-Pنتایج  زمون میکروسفتی پوشش الکترولس   4جدول 

 
 Ni-Pپوشش الکترولس 

 زیرلایه
 1پوشش با پیش لمایاخ شماره  2پوشش با پیش لمایاخ شماره 

747 826 67 
 

 های مفتا  منحنی پلاریزاسیون تافل نمونه پوشش الکترولس با پیش لمایاخ  6شکل 
 

  زمون پلاریزاسیون تافلهای  داده  5جدول 
 پوشش الکترولس

 پارامترها زیرلایه
 1پوشش با پیش عملیات شماره  2پوشش با پیش عملیات شماره 

306/1- 344/1- 489/1- Ecorr (V) 

0007/0 0044/0 0012/0 icorr (A/cm2) 

094/0 104/0 095/0  (V) aβ  

1/0 120/0 188/0 
c (V)β 

 (mpy) نرخ خوردگی 63 87 4
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 Ni-Pمقاومططت بططه خططوردگی پوشططش الکتططرولس   
کریسطتالی   Ni-P مورف نسبت بطه پوشطش الکتطرولس    

های  مورف به دلیل نداشتن مطرز   باشد. پوشش بالاتر می
ها و دیگر نواقت، رفتار مقاوم  ها، دوقاویی دانه، نابجایی

[. 18دهنطد    در برابر خوردگی بالاتری از خود نشان مطی 
نتططایج تحقیقططاخ هططافمن در مططورد پوشططش الکتططرولس 

دهد که هر چه میزان فسفر  کریستالی و  مورف نشان می
شطود و   پوشش زیادتر شود، ساختار پوشش  مورف مطی 

در نتیجه مقاومت به خوردگی پوشش الکترولس افزایش 

[. مقاومت به خطوردگی پوشطش الکتطرولس    19یابد   می
Ni-P  نسبت به پیش  2با استفاده از پیش لمایاخ شماره

بالاتر است که با نتایج هافمن مطابقت  1لمایاخ شماره 

ر فعال در سطح لایه میانی کطه در  دارد. وجود مناطق غی
بالط  بوجطود  مطدن     1طی فرایند پیش لمایاخ شماره 

شطوند در مقاومطت بطه     هطای سططحی مطی    میکروتفافل

 خوردگی پوشش تاثیر گ ار هستند.
فراینطد اسیدشطویی   پیش عملیات و مکانیزم آبکداری   

منجر به ح ف لایه اکسیدی، حط ف فاطزاخ ناخطالت،    

لاری کردن سطح فاز از  لودگی و  مطاده سطازی بطرای    
شود. از سوی دیگر، فرایند اسیدشویی منجطر    بکاری می

شود. انتفاا درست  به خورده شدن سطح نمونه نیز می
زبططری سطططح بططرای بططالا بططردن خططواص چسططبندگی و  

اسططت. دو فططاز لمططده در  لیططاژ  خططوردگی پوشططش لازم
MA21 هطای   به نامα-Mg  وβ-Li     بطا پتانسطیل الکتطرود

 [.14متفاوخ وجود دارد  
 وردگی طر به خطمنج 1اره طاخ شمطفرایند پیش لمای 
شود.  می AM21یکنواخت بر روی سطح نمونه  لیاژ غیر

بطا قطدرخ    2که فراینطد پطیش لمایطاخ شطماره      درحالی
خوردگی بیشتری همراه است و سطح نمونه را به رنطگ  

کند. مکطانیزم خطوردگی سططح بطه      خاکستری تبدیل می
 صورخ زیر معرفی شده است.  

انحلال زمینه به لنوان واکطنش  نطدی بطه صطورخ زیطر      
 گیرد. صورخ می

(1)  -LiLi
+
+e 

(2)  -MgMg
2+

+2e 

CrO3     2 موجود در فراینطد اسیدشطویی بطه

4CrO   تبطدیل
شطود. واکطنش احیطای هیطدروژن بطر روی فازهطای        می

  ،Mg2Zn11 ،Mg102.08Zn39.6 ،AlMg2Znتطر نظیطر    نجیب
Al12Mg17 20باشد   به صورخ زیر می .] 

(3)  2H
+
+2e

-
H2 

بططه منیططزیم  KFتوسطط   +Liو  +Mg2سططپس فازهططای 
 شوند. فاورید و لیتیم فاورید تبدیل می

(4)  Li
+
+F

-
LiF 

(5)  Mg
2+

+2F
-
MgF2 

LiF  وMgF2   دو فاز نامحاول در  ا هستند و بطر روی
کننطد. بنطابراین مطانع از     رسطوا مطی   MA21سطح  لیاژ 

شطده و از   β-Liو  α-Mgانحلال بیشطتر فازهطای زمینطه    
کنطد. لطدم خطوردگی     خوردگی مرزدانه جاطوگیری مطی  

سطح نمونه بصورخ یکنواخت منجر به ناپیوستگی فیام 

شود. وقتی غاظت مشفصی از اسید نیتریطک   فاورید می
به همراه اسید کرومیک بطه محاطول اسیدشطویی اضطافه     

(، واکططنش کاتططدی بططه 2شططود )پططیش لمایططاخ شططماره 

 شود. صورخ زیر تشکیل می
(6)  

3 2 2NO 2H 2e NO H O        
حضور نیتریک اسید در محاطول اسیدشطویی منجطر بطه     

 β-Liو  α-Mgانحطلال  نططد و خططوردگی بیشططتر دو فططاز  
 (.6شود )رابطه  می
سططازی بططدلیل خططود کاتالیسططت بططودن  فراینططد فعططال 

اهمیطت زیطادی دارد. در کطل     Ni-P بکاری الکتطرولس  
و بططا  ا شططثانیططه و سططپس شست 50زمططان اسیدشططویی 

 10بطه مطدخ    HFیونیزه و فعال سطازی در محاطول    دی

 باشد.   دقیقه می
که نمونه از ‎، هنگامی1مورد پیش لمایاخ شماره  در 

شطود احتمطالاً منطاطقی از     سازی خارج مطی  محاول فعال
زمینه بدلیل ناپیوستگی فایم فاورید، در معطرض هطوا و   

، Li2Oمحاول  بکاری هیدروکسطید و اکسطیدهای نظیطر    
MgO ، LiOH وMg(OH)2 شود.  روی سطح تشکیل می

با شروع فرایند  بکاری این فازها بدلیل لدم چسطبندگی  
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کافی از سطح جدا شده و منجر به ایجاد میکروتفافطل  
 شود. در پوشش می

 
 گیری‎نتیجه

( بطه  2با افزودن نیتریک اسطید )پطیش لمایطاخ شطماره     
محاول اسیدشطویی، خطوردگی یکنواخطت سططح  لیطاژ      

MA21    افزایش یافته و بستر مناسبی برای تشطکیل لایطه
 شود. فاوریدی ایجاد می

ایجاد لایه میانی پیوسته و یکنواخت روی سططح  لیطاژ    
MA21     منجر به افزایش تعداد جوانطه رسطوا، کطاهش

 دهی، افزایش مقدار رسطوا  تفافل، افزایش سرلت پوشش
 افطزایش فسفر، افزایش چسبندگی بین زیرلایه و پوشطش و  

 شود. می Ni-Pمقاومت به خوردگی پوشش الکترولس 
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 بر ریزساختار  SIMAداری فرایند های دما و زمان نگهبررسی اثر متغیر

 2024و خواص مکانیکی آلیاژ آلومینیوم 
 

 (2)مصطفی علیزاده                           (1)پیام رئیسی گوجانی

 

 چکیده
بدر ریزسدااتار و ادوا     کدرنش  از ناشدی  شدده  فعال مذابجامد دهی نیمهداری فرایند شکلدر این پژوهش به بررسی تأثیر دما و زمان نگه

های ریزسااتاری انجدام شدده   پردااته شده است. نتایج حاصل از بررسی T6ی آن با عملیات حرارتی و مقایسه 2024مکانیکی آلیاژ آلومینیوم 

-، نشان داد که با افزایش دما و زمدان نگده  یکسپرتو ا یپراش انرژ یسنج یفط یلتحل با استفاده از میکروسکوپ الکترونی نوری و روبشی و

تدر و میدزان حفدرات انقباندی نیدز      ها پیوستهیوتکتیک در مرزدانهیابد و همچنین ترکیبات داری، میزان کرویت ابتدا افزایش و سپس کاهش می

درصدی چقرمگی در مقابدل  44ی ازدیاد طول و درصدی حالت بهینه116براین نتایج حاصل از تست کشش بیانگر افزایش اند. علاوهبیشتر شده
 یفعال شده ناشد  مذاببیانگر تأثیر مثبت فرایند بوده است. این نتایج  T6درصدی سختی نسبت به عملیات 3.7درصدی استحکام و 5.5کاهش 

 باشد.بر روی اوا  مکانیکی میاز کرنش 

 .، اوا  مکانیکیSIMA، فرایند 2024آلیاژ آلومینیوم  های کلیدیواژه

 

 
Evaluation of the Effect of Holding Temperature and Time of SIMA Process on the 

Microstructure and Mechanical Properties of Aluminum Alloy 2024 
 

 

P. Raiesi Gojani                            M. Alizadeh 

 

Abstract 

This study aims to investigate the effect of holding temperature and time of semi-solid SIMA process on the 

microstructure and mechanical properties of aluminum alloy 2024 and to compare it with T6 heat treatment. The 

results of scanning electron microscopy, EDX analysis and metallographic techniques showed that an increase in 

holding temperature and holding time would first lead to an increase in sphericity and then a decrease is observed. 

This process led to an increased formation of continuous eutectic microconstituent in the grain boundaries and also 

more cavities. The optimum cases represented an increase of 116% in elongation and 44% in toughness, and a 

decrease of 3.7% in strength and 5.5% in hardness in comparison with T6 heat treated sample. The results indicated 

the positive effects of SIMA process on the mechanical properties. 
 

Key words Aluminum Alloy 2024, SIMA Process, Mechanical Properties.
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 مقدمه
نیمده جامدد بده طدور سدریعی      تکنولوژی  1970از سال 

گسترش یافت. قطعات گلوبولی تولیدی بده ایدن روش   
هدای جریدان و تولیدد قطعدات     عموماً برای کاهش تنش

[. به طور کلی دو 1شود ]نزدیک شکل نهایی استفاده می
و تیکسدوفرمین  بدرای تولیدد     روش اصلی رئوفرمیند  

[. در 2-3جامد وجدود دارد ] قطعات، توسط فناوری نیمه
جامد از ندو  تیکسدوفرمین ،   دهی نیمههای شکلفرایند

سااتار گلوبولی تأثیر مهمی بر اوا  محصدول نهدایی   
های [. برای دسترسی به این سااتار، از فرآیند4-5دارد ]

هدای  روش زندی مکدانیکی و مغناطیسدی و   مختلف هدم 
ترمومکانیکی، مثل مدذاب فعدال شدده ناشدی از کدرنش      

(SIMA( و تبلور مجدد و ذوب جزئی )RAP  اسدتفاده )
زنی مغناطیسی در حالت نیمده  شود. اغلب، فرآیند هممی

شدود کده   ها استفاده میجامد به منظور شکستن دندریت
این فرآیند دارای مشکلاتی از جمله عددم یکندوااتی و   

های شااه مانندد اسدت. در   رای از قسمتباقی ماندن ب
واقد  در ایددن فراینددد سددااتار کدداملاً گلوبددولی بدسددت  

جامدد بدا همگندی و    [.  برای تولید ماده نیمده 4] آید‎نمی
مذاب فعال شده ناشی از کدرنش  سااتار مناسب، روش 

بدر   بهترین گزینه است، چدرا کده در ایدن روش عدلاوه    
امد نیز بده سدادگی   جی نیمهتجهیزات ارزان قیمت، ماده

مذاب فعال شده ناشی از [. فرایند 6قابل دستیابی است ]
-ی اصلی است؛ در مرحلهدارای دو یا سه مرحلهکرنش 

ی اول بدده منظددور ذایددره کددردن کددرنش، کارسددرد،    
اکستروژن یا نورد قطعه و یا شدوکه کدردن آن در دمدای    

ی دوم بدرای آزادسدازی   گیرد. در مرحلهبالا، صورت می
گرمدایش قطعده بده    پسماند ذایره شده در فلز بداز تنش 
دما بده مددت   داری همجامد و نگهی دمای نیمهمحدوده
 [.6-7شود ]های کوتاه انجام میزمان
 یفعال شدده ناشد   مذاببا وجود فواید بسیار فرایند  

ی بر ریزسااتار، تحقیقات انجام شده در زمینهاز کرنش 
مکدانیکی محددود اسدت. در    تأثیر این فرایند بر اوا  

هدای انجدام شدده در    ادامه به برای از مهمترین پژوهش
 این راستا اشاره شده است.

در پژوهشددی کدده بددر روی ریزسددااتار و اددوا    

تهیه شدده بدا فرایندد     AA5013مکانیکی آلیاژ آلومینیوم 
های انجام گرفت، نمونهمذاب فعال شده ناشی از کرنش 

هددای در دمددا و زمددان % کارسددرد50و  30مختلددف بددا 
داری در دمای نیمه جامد قرار گرفتند. طبد   مختلف نگه

نتایج به دست آمده در ایدن پدژوهش بدا افدزایش زمدان      
داری در دمای ثابدت مقددار سدختی افدزایش یافتده      نگه

است. این امر ممکن است به دلیل سختی محلول جامدد  
AA5013  توسط عناصر جامد فاز ثانویه با افزایش زمان
% 50ای هد داری باشد. همچنین سختی نمونهیا دمای نگه

-بالاتر است که این امر را می% 30های کارسرد از نمونه

توان ناشی از وقو  فرایند تبلور مجدد و کاهش کدرنش  
داری شبکه و یا تنش باقیمانده با افزایش دما یا زمان نگه

% 50دانست. همچنین طب  نتایج این پژوهش نمونده بدا   
% کدرنش دارد  30تردی بیشتری نسبت به نمونه  کرنش،

[8.] 

کدرنش و عملیدات   ‎در پژوهش دیگری، تدأثیر پدیش   
بر روی مذاب فعال شده ناشی از کرنش حرارتی  فرایند 

 A319ریزسااتار و ادوا  مکدانیکی آلیداژ آلومینیدوم     

. در این تحقید ، بهتدرین ادوا     است گردیدهبررسی 
داری بدوده  دقیقده نگده   15با  یکششی، مربوط به نمونه

هدای  هدایی بدا زمدان   است که این نمونه، نسبت به نمونه
هدایی بدا کرویدت بدالا، یکندوااتی در      بالاتر، دارای دانه
باشد. چون هر چده  های کوچکتر میپخش و اندازه دانه

تدر شدده و   هدا درشدت  داری افزایش یافته، دانهزمان نگه
 [.6]اوا  مکانیکی افت پیدا کرده است 

ی تددأثیر بددا توجدده بدده تحقیقددات محدددود در زمیندده 
بدر ادوا    مذاب فعال شده ناشدی از کدرنش   همزمان 

، در 2024مکانیکی و ریزسااتار در آلیاژهای آلومینیدوم  
این پژوهش سعی بر این است که به این مهدم پردااتده   

 شود.  
در این راستا به منظور کداهش اثدرات کارسدخت و     

اعمال کردن کارسدرد بعددی،    تررسوب سختی و راحت
ابتدا بر روی آلیاژ مورد استفاده که به صورت ورق بوده 

آنیل کامل اعمال گردید. سپس به منظدور اعمدال تغییدر    
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سدازی  فرم یکنواات، اعمال کرنش با استفاده از فشدرده 
هدای مختلدف قدرار    انجام شد و در ادامه در دما و زمان
ا  مکانیکی از ی اوگرفت. همچنین به منظور مقایسه

 استفاده گردید. T6استاندارد  ینمونه
 

هامواد و روش  
بدا   2024برای انجام این پژوهش از ورق آلیاژ آلومینیوم 

میلیمتر و با ترکیب شیمیایی بیان شده در  85/4نخامت 
 ( استفاده شده است.1جدول )
 (،Full Anealورق مورد نظر تحت عملیات آنیل کامدل )  

 415 دقیقده در دمدای   135شامل حرارت دادن به مدت 
بدر   درجه 30و سپس سرد کردن با نرخ یگرادسانت درجه
 . [9] قرار گرفتساعت 
مذاب فعدال شدده ناشدی از    در این پژوهش، فرایند  

شامل یک مرحلده اعمدال کدرنش و سدپس یدک      کرنش 
باشدد. بدرای   جامدد مدی  داری در دمدای نیمده  مرحله نگه
داری بر روی ریزسدااتار و  ‎دما و زمان نگهبررسی تأثیر 

% 40ها تحت کرنش ثابدت  اوا  مکانیکی، ابتدا نمونه
توسدط دسدتگاه ندورد دو غلتکدی بدا       در دمدای محدیط،  

دور بر دقیقه نورد شددند.   5های سرعت چراش غلتک
های کرنش داده شده در دماهای مختلف نیمده  این نمونه

های مختلدف درون کدوره کنتدرل اتمسدفر     جامد و زمان

( بدده تشددریم کامددل و 2قددرار گرفتدده کدده در جدددول ) 
ها پردااته شده است. بده منظدور مقایسده    نامگذاری آن

نیدز آورده شدده    T6اوا  مکانیکی عملیات حرارتدی  
هدا بده وسدیله    است. آزمون ماکروسختی ویکرز از نمونه

نیدوتن و   5دستگاه اینسترون و با اعمال نیرویدی معدادل   
ها موازی ثانیه از سطوح مقط  عرنی نمونه 10به مدت 

نقطه انجام و میانگین آنها به عنوان  10با جهت نورد در 
هدا ماندت   سختی اعلام شد. برای متالوگرافی ابتدا نمونه

سدنباده و   2400تا شدماره   سمبادهشده و سپس با کاغذ 
ول میکرون پولیش و در محلد  1در ادامه با امیر الماس 

 2ml HF(40%) + 3ml HCl(38%) + 5mlکلر بدا ترکیدب  

HNO3 (70%) + 190ml H2O   اچ شدددند. تصدداویر
ندوری و میکروسدکوپ   ریزسااتار توسط میکروسکوپ 

مختلدف تهیده شدده     های‎نماییدر بزرگ روبشی الکترونی
هدا  است. برای تعیین میانگین اندازه دانه ابتددا از نمونده  

تصاویر متالوگرافی نوری تهیه شد و سپس با اسدتفاده از  
میدانگین   ASTM E112و اسدتاندارد   Clemexنرم افزار 

ی برای بررسی و مقایسده . [10] اندازه دانه تعیین گردید
های هم محور، از نریب شکل اسدتفاده شدد.   شکل دانه

گیری نسبت قطر کوچک نریب شکل از میانگین اندازه
 چندین دانه بدست آمده است.   به قطر بزرگ

 
 (ی)درصد وزن بدست آمده از روش اسپکترومتری نشری 2024ترکیب شیمیائی آلومینیوم   1جدول 

Si Fe Mn Mg Cu Al 

30/0 30/0 6/0 3/1 8/4 Base 

 

 مذاب فعال شده ناشی از کرنش تشریم فرایند   2جدول 
 نام عملیات تشریح عملیات

 S575-5 گرادیسانت درجه 575 دقیقه نگهداری در دمای 5% کرنش در دمای محیط، 40

 S595-5 درجه سانتیگراد 595 دقیقه نگهداری در دمای 5در دمای محیط، % کرنش 40
 S610-5 درجه سانتیگراد 610دقیقه نگهداری در دمای  5% کرنش در دمای محیط، 40
 S620-5 درجه سانتیگراد 620دقیقه نگهداری در دمای  5% کرنش در دمای محیط، 40
 S575-10 درجه سانتیگراد 575دمای دقیقه نگهداری در  10% کرنش در دمای محیط، 40

 S575-15 درجه سانتیگراد 575دقیقه نگهداری در دمای  15% کرنش در دمای محیط، 40
 S575-30 درجه سانتیگراد 575دقیقه نگهداری در دمای  30% کرنش در دمای محیط، 40

 190سرد، پیرسازی کامل در دمای دقیقه، شوکه کردن در آب  55به مدت درجه سانتیگراد  500عملیات محلولی در 
 T6 درجه سانتیگراد
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 بحث و نتایج
در   ساااتار   هاا  ریسساااتار  و در ا    ‎بررسی
( تصدداویر میکروسددکوپ نددوری مربددوط بدده  1شددکل )
دقیقده، در   5داری % و زمان نگده 40هایی با کرنش ‎نمونه
 درجددده 620و  610، 595، 575 هدددای مختلدددفدمدددا

شود. تصاویر به دست آمده نشان ، مشاهده میسانتیگراد
گدراد ریزسدااتار   ی سدانتی درجه 575دهد در دمای می

کروی نشده است  که این مونو  بیدانگر کدافی نبدودن    
داری بدرای ایجداد سدااتار    کسر مذاب و یا زمدان نگده  

کروی است. در این سااتار تدا حددودی تبلدور مجددد     
به دلیل کم بودن کسر حجمدی مدذاب در   شود. دیده می

این دما، فداز مدذاب حجدم  مناسدبی نداشدته و مدذاب       
ها، جهدت  ادیس   حاصل، توانایی  نفوذ در در  مرزدانه
 های دنددریتی اولیده را  کردن و  جدا کردن آنها از شااه

نخواهد داشت. تعداد مرزهدای ادیس نشدده در دمدای     

ر دماهدای  گراد زیداد اسدت، ولدی د   ی سانتیدرجه 575
بددالاتر مددذاب حاصددل توانددایی نفددوذ و اددیس کددردن  

ها را اواهد داشت. با افزایش دما، میزان کرویت ‎مرزدانه
اندد. نتدایج   تدر شدده  ها ندخیم افزایش یافته ولی مرزدانه

ی دانه برای ایدن چهدار نمونده در    شکل و اندازه فاکتور
شدود،  آورده شده است. همانطور که دیده مدی  )2شکل )
گدراد باعدا افدزایش    ی سانتیدرجه 610یش دما تا افزا

هدای بیشدتر چدون روی    میزان کرویت شده ولی در دمدا 
گیدرد، بندابراین   زندی صدورت مدی   های کروی جوانهدانه

ها کمی از حالت کروی اارج شده و ندریب  شکل دانه
یابدد. همچندین بدا افدزایش کسدر      شکل کمی کاهش می

گراد کداهش  ه سانتیدرج 610مذاب، اندازه دانه تا دمای
 یابد. ‎یافته و سپس افزایش می

 

 
 

 
 
 

 
 
 

 
 دقیقه 5 زمان و% 60کرنش با هاینمونه یزسااتارمربوط به ر ینور یکروسکوپم یرتصاو  1شکل 

 C° 620 ت(  C° 610 پ(  C° 595 ب(  C° 575 الف( 

 

 در دماهای مختلفمذاب فعال شده ناشی از کرنش های اندازه دانه نمونهفاکتور شکل و   2شکل 
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شود کسر حجمی مذاب در سااتار هر چه دما بیشتر می
نیز بیشتر شده، بنابراین نفدوذ و انتقدال مدواد از سدطوح     

تدر اتفداق افتداده و    های مجاور بده یکددیگر راحدت   دانه
شدود. در دماهدای   تر و ریزتر تولیدد مدی  کرویهای ‎دانه

گدراد، عدلاوه بدر کداهش     ی سدانتی درجده  610بالاتر از 
ی دانه، اثدرات مخربدی از   نریب شکل و افزایش اندازه

جمله نخیم شدن مرزدانه و جدایش و تخلخل بر روی 
ی ریزسااتار شود. پس حالت بهینهریزسااتار ایجاد می
 شود.‎گراد گزارش میانتیدرجه س 610در این بخش دمای 

ها با افزایش کسر مدذاب را  علت گلوبولی شدن دانه 
توان بر اساس دو مدل ارائده شدده توسدط سدیرون      می
[ بیان کرد. طب  مدل 12[ و مکانیزم تکامل استوالد ]11]

ی تغییر شدکل داده  سیرون  و همکاران، وقتی به نمونه
ها غندی  دانهشود، از آنجایی که مرزشده حرارت داده می

هدا زودتدر از   از عناصر آلیاژی هسدتند بندابراین مرزدانده   
هدای  جامدد شدامل دانده   ها ذوب شده و سااتار نیمهدانه

اند. به نظدر  شود که توسط مذاب احاطه شدهجامدی می
مدذاب  های فرایند رسد مدل سیرون  در تمام حالتمی

تر شود. ولی کرویمشاهده میفعال شده ناشی از کرنش 
توان با مکانیزم تکامدل  ها  با افزایش دما را میشدن دانه

استوالد توجیه کرد. بر اساس ایدن مکدانیزم، بدا افدزایش     
دما، ذرات ریزتر و همچندین ذرات تبلدور مجددد یافتده     

تدر شددن   حاصل از کرنش، ذوب شده و باعدا کدروی  
 شوند. لذا بر اساس همین مکانیزم نیز میسااتار می

هدای بدالا را   ی دانه در کسدر مدذاب  دازهتوان افزایش ان
پدراش   یسدنج  طیدف ( آندالیز  3توجیه کرد. در شدکل ) 

آورده شدده   S610-5بدرای نمونده    یکدس پرتدو ا  یاندرژ 
است. نتایج حاصل در این نمونه بیانگر افزایش مدس در  

 باشد.نقاط سه گانه و همچنین کاهش منیزیم می
ی حدودهداری در مبرای بررسی بهتر تأثیر زمان نگه 
دقیقه انتخاب   30و 15و  10و  5جامد، چهار زمان نیمه

( تصاویر میکروسکوپ ندوری ایدن   4گردید. در شکل )
 چهار زمان مختلف آورده شده است.

هدای  یابدد، مدرز  داری افدزایش مدی  هر چه زمان نگه 
هدا  ایس نشده به شددت کداهش یافتده، ولدی مرزدانده     

 تددر، حفددرات انقبانددی بدده وجددود آمددده بیشددتر نددخیم
 تدر  هدا پیوسدته  و ترکیبات بدین فلدزی بدر روی مرزدانده    

 شود.می
ی این چهدار  ی دانه( میزان کرویت و اندازه5شکل ) 

داری، میدزان  دهد. با افزایش زمان نگهنمونه را نشان می
گیدری افدزایش یافتده اسدت. ایدن      کرویت به طور چشم
داری ان کرویت با افزایش زمان نگهافزایش چشمگیر میز

توان با مکانیزم استوالد توجیه کرد. به نحدوی کده   را می
هدای پدر اندرژی باعدا     مذاب حاصل از ذوب مرزدانده 

ها و رسوب مجدد در های تیز دانهها و گوشهانحلال لبه
دهدد  مناط  فرورفته شده و میزان کرویت را افزایش می

[13 .] 

دقیقه(، میدزان   30ی ایلی زیاد )دارهای نگهدر زمان 

هدای  ‎یابد. کداهش کرویدت در زمدان   کرویت کاهش می

[ 14توان بدا مکدانیزم بده هدم آمیختگدی ]     طولانی را می

داری توجیه کدرد. از آنجدا کده دمدا ثابدت و زمدان نگده       

طولانی است، در نتیجه ذرات مواد نیمه جامد در حالت 

دارندد بده   سکون قرار دارند. پس ذرات گلوبولی تمایل 

هددم بپیوندنددد و بنددابراین ویسددکوزیته افددزایش یافتدده و 

مکانیزم به هم آمیختگی صورت گیرد. پدس بدا پیوسدتن    

های گلوبولی بده همددیگر میدزان کرویدت کداهش      دانه

ی دانده  داری، اندازهیابد. همچنین با افزایش زمان نگه‎می

ی دانده  همواره سیر صعودی داشته است. افزایش انددازه 

 توان با استفاده از مکانیزم استوالد توجیه کرد.نیز میرا 

به نحوی که با افزایش زمدان، مدذاب شدکل گرفتده      

های پرانرژی، بدر روی منداط    حاصل از انحلال مرزدانه

ها، رسوب کدرده و بدا گذشدت زمدان     گود و فرورفتگی

 کند.‎رشد می

 

 بررسی اواص مکانیکی
ش کددرن -( نمددودار حاصددل از تسددت تددنش 6شددکل )

 یده ثان بر 6/2×  10-6 مهندسی بدست آمده با نرخ کرنش
در مذاب فعدال شدده ناشدی از کدرنش     های برای نمونه
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الددف( و دماهددای -6کسدرهای مختلددف مددذاب )شددکل  
 ها با  دهد. این نمونه‎ب( را نشان می-6متفاوت )شکل 

 اند. ‎مقایسه شده T6حالت 
 

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
 
 

 
 
 

 S610-5اطی از مرکز یک دانه تا دانه دیگر نمونه  یکسپرتو ا یپراش انرژ یسنج طیفنتایج آنالیز   3شکل  

 

 

 
 
 
 
 
 

 
 
 

 

 

 

 سانتیگراد درجه 575% و دمای 60های با کرنش نوری مربوط به ریزسااتار نمونهتصاویر میکروسکوپ   4شکل 

 دقیقه 30 ت(دقیقه  15دقیقه پ(  10دقیقه ب(  5 الف(
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  1396سال بیست ونهم، شماره یک، 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 های مختلفدر زمانمذاب فعال شده ناشی از کرنش های متوسط اندازه دانه و فاکتور شکل نمونه  5شکل 

 
 
 
 

 
 
 

 

 : الف( در کرنش و زمان ثابتمذاب فعال شده ناشی از کرنش های کرنش مهندسی مربوط به نمونه-نمودار تنش  6شکل 

 ب( در کرنش و دمای ثابت 

 

 های مذاب فعال شده ناشی از کرنشنتایج حاصل از تست کشش نمونه  3جدول 

 
 (Mpa.m1/2)چقرمگی  ازدیاد طولدرصد  (Mpa)استحکام کششی  (Mpa)تنش تسلیم  نمونه

S575-5 280 460 7/20 7/74 

S595-5 300 472 7/26 2/26 

S610-5 320 485 8/22 3/23 

S570-10 265 462 5/27 7/26 

S570-15 240 386 1/5 3/3 

T6 450 513 7/12 52 

 
کدرنش   -( نتدایج حاصدل از تسدت تدنش    3جدول ) 

شدود  دهد. همانطور که مشاهده میمهندسی را نشان می
با افزایش دمدا و بده دنبدال آن افدزیش میدزان کرویدت،       
استحکام کششی افزایش و ازدیاد طول ابتددا افدزایش و   
سدپس کدداهش یافتدده اسددت. همچندین بددا افددزایش دمددا   

داری میزان یابد. با افزایش زمان نگهچقرمگی کاهش می

یش و سپس بده طدور چشدمگیری    ازدیاد طول ابتدا افزا
کاهش یافته است. این امر بیانگر تأثیر محسدوس زمدان   

بدر  مذاب فعدال شدده ناشدی از کدرنش     داری فرایند نگه
اسددت.  2024روی اددوا  مکددانیکی آلیدداژ آلومینیددوم 
داری، اسدتحکام  علاوه بدر ایدن، بدا افدزایش زمدان نگده      
 یابد.کششی افزایش و چقرمگی کاهش می
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( در حالدت  3تایج ذکر شده در جدول )با توجه به ن 
را  T6% را نسبت به حالت 44ی چقرمگی، افزایش بهینه

مدذاب فعدال   ی تأثیر مثبت فرایندد  داریم که نشان دهنده
باشدد.  بر روی افزایش چقرمگی میشده ناشی از کرنش 
ی استحکام کششدی آلیداژ در فرایندد    اگرچه حالت بهینه

 T6نسدبت بده نمونده    مذاب فعال شده ناشی از کدرنش  
مقدار کمی کاهش یافته، امدا افدزایش چشدمگیر ازدیداد     

ی تدأثیر مثبدت فرایندد    دهندده ‎طول و چقرمگی نیز نشان
بر روی اوا  کششی مذاب فعال شده ناشی از کرنش 

 باشد.آلیاژ می
توانددد بددر روی اددوا  کششددی عددواملی کدده مددی 

وژی تأثیرگذار باشد، اندازه دانه، میزان کرویدت، مورفولد  
باشدد.  هدا مدی  رسوبات و حفدرات موجدود در مرزدانده   

شدود کمتدرین اسدتحکام تسدلیم و     همانطور که دیده می
مذاب فعال شده ناشی از کرنش کششی مربوط به نمونه 

دقیقه است. ایدن   15و زمان  درجه سانتیگراد 575دمای 
نمونه بیشترین انددازه دانده را دارد. بدرای ارتبداط دادن     

 -توان از معادلده هدال  اوا  مکانیکی میاندازه دانه و 
، با کاهش انددازه دانده،   پچ استفاده کرد. طب  این معادله

ها افزایش و لدذا تدنش تسدلیم و    موان  در برابر نابجایی
[. بدا افدزایش زمدان    9یابدد ] استحکام تسلیم افزایش می

داری حفرات انقباندی بیشدتر شدده کده ایدن دلیدل       نگه
ی  نهایی و ازدیاد طول نمونده  کاهش محسوس استحکام

( تصددویر 7باشددد. شددکل ) داری مددیدقیقدده نگدده  15

میکروسکوپ الکترونی روبشی از حفره انقبانی تشکیل 
 دهد.داری را نشان میشده با افزایش زمان نگه

( آورده شدده  8نتایج حاصل از تست سختی در شدکل ) 

داری ‎است. در یک دمای مشخص، با افزایش زمان نگده 

ما مقدار سختی افزایش یافته است. با افزایش دمدا  و یا د

و یا زمان نگهداری، تبلدور مجددد پیشدرفت کدرده لدذا      

کرنش شبکه یا تنش باقیماندده کداهش یافتده و سدختی     

یابد. همچنین با افزایش دما یدا زمدان، میدزان    افزایش می

ترکیبات بین فلزی سخت و شکننده نیدز افدزایش یافتده    

، 2024رای آلیداژ آلومینیدوم   است. پس در هر صورت بد 

تلاش برای کروی کردن ریزسااتار بدا افدزایش دمدا یدا     

 شود.زمان، باعا افزایش سختی می
 هدای ‎( تصاویر سطم مقط  شکست نمونده 9در شکل ) 

S575-5  وS575-15     پس از آزمدون کشدش، نشدان داده
ترک بین  S575-5ی شده است. در سطم شکست نمونه

ی شدود. در نمونده  ی مشداهده مدی  اای و درون دانده دانه
S575-15 ای بدا پهندای ایلدی بدزرگ بده      ترک بین دانه

ای شدود. وجدود جددایش مرزدانده    ونوح مشاهده مدی 
توان علت کاهش استحکام مشخص در این نمونه را می

و ازدیاد طول ایدن نمونده دانسدت. همچندین در سدطم      
های گلوبدولی بده   دانه S575-15ی مقط  شکست نمونه

 شود.دیده می ونوح

 
 
 
 

 
 
 
 
 

 

 

 نمایی مختلفدر دو بزرگ S575-15از حفره انقبانی نمونه  یروبش یالکترون میکروسکوپتصویر   7شکل 
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 مذاب فعال شده ناشی از کرنشهای نمودار سختی مربوط به نمونه  8 شکل

 

 

 
 
 
 
 
 
 

 S575-15ب(    S575-5های الف( از سطم مقط  شکست نمونهمیکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر   9شکل 

 

 گیر ‎نتیجه
دقیقده و   5و زمدان   گدراد سانتی درجه 575 دمای در -1

 کده  نشده، کروی درصد، ریزسااتار 40کرنش ثابت 
 زمدان  یدا  و مدذاب  کسدر  نبودن کافی این امر بیانگر

 این در. است کروی ریزسااتار ایجاد برای دارینگه
 دما، به دلیل پائین بودن کسر حجمی مدذاب، مدذاب  

 کردن ایس جهت هادانهمرز در نفوذ توانایی حاصل
 را اولیده  دنددریتی  هدای  شدااه  از آنها کردن جدا و

 .داشت نخواهد
با افدزایش دمدای نیمده جامدد، فداکتور شدکل ابتددا         -2

یابد. کاهش فاکتور شکل افزایش و سپس کاهش می

هدای کدروی   زنی روی دانهتوان ناشی از جوانهرا می
 های بالا دانست. در دما

ی دانه ابتدا کاهش نیمه جامد، اندازه با افزایش دمای -3

 و سپس افزایش یافته است.

پرتدو   یپراش انرژ یسنج طیفنتایج حاصل از آنالیز  -4

، مذاب فعال شده ناشدی از کدرنش  های نمونهیکس ا
 باشد.ها میوجود فاز یوتکتیک در مرزدانه بیانگر

داری، میزان کرویت افزایش یافته با افزایش زمان نگه -5
تر، حفرات انقباندی بیشدتر و   ها نخیممرزدانه ولی

تر شده ها پیوستهترکیبات بین فلزی بر روی مرزدانه
داری ایلی زیاد، میدزان  های نگهاست. ولی در زمان

کرویت به دلیل مکدانیزم بده هدم آمیختگدی کداهش      
ی داری، انددازه یابد. همچنین با افزایش زمان نگه‎می

 ه است.دانه همواره سیر صعودی داشت

، بده دلیدل   مذاب فعال شدده ناشدی از کدرنش   فرایند  -6
هدا  ایجاد ترکیبات بین فلزی پیوسته بر روی مرزدانه

جامد، باعا کاهش از دمای نیمه در حین سرد شدن

گردد ولی تأثیر مثبتدی بدر روی ازدیداد    می استحکام
 طول داشته است.

، تبلدور  مذاب فعال شده ناشدی از کدرنش  در فرایند  -7

د بیشتری صورت گرفته، لذا کدرنش شدبکه یدا    مجد
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 فرایند اصطکاکی اغتشاشی توسط 1050آلومینیوم  بر سطح Al/Al3Mg2سازی درجای کامپوزیت

 
 (2)اهین ارشدی راستابیش                    (1)مسعود مصلایی پور

 

 چکیده
توسط  رااینطد اصطحکاکی      ویزیط من-لیومینیطو   ، کامپوزیط  1050 لیومینیطو   به منظور اصلاح ساختار و بهبود خواص مکانیکی سطحیی لییطا   

بنطدی از اایط    دانطه  اغتشاشی با سحح لییا  مذکور ایجاد شد. محایعات ساختاری نشان داد که با اعمال یک پاس با زیالایه لیومینیو  دریارتی،

ای و لنطاییز  مجهز به لناییز نقحه شود. محایعات انجا  شده توس  میکاوسکوپ ایکتاونی روبشیمیور تبدیل میهای همستونی و کشیده به دانه

شطده دلایط     شده با چهارپاس بود. محایعات انجا  کامپوزی  یدر نمونه Al3Mg2ااکی از تشکیل تاکیب بین رلزی  یکسپااش اشعه ا رازی
عبطارت دیرطا متوسط      هشده داش . بط کامپوزی  ی بندی ناایهبا دانه منیزیو و استفاده از پودر  راایند هایی تعداد پاسبا تاثیا قابل ملااظه

ی نمونطه در  میکاومتطا  26 شده با یطک پطاس بطدون پطودر بطه     کامپوزی  ی در نمونه میکاومتا 1050 ازکامپوزی  شده ی ناایه اندازه دانه
-استیکا  کششی نمونطه  70های استیکا  کششی نیز ااکی از بهبود %، کاهش یار . بارسیمنیزیو شده با چهار پاس ااوی پودر کامپوزی  

 های کامپوزی  شده در مقایسه با استیکا  کششی رلزپایه بود.

 .سختی، استیکا ، منیزیو ، لیومینیو ، کامپوزی ، یاغتشاش یاصحکاک یندراا  های کلیدیواژه

 

 
In-situ Composition of Al/Al3Mg2 on Al-1050 Surface by Friction Stir Processing 

 
M. Mosalaeepour                        Sh. Arshadi Rastabi 

 

Abstract 

In order to improve the structural and mechanical properties of Al-1050, Al/Mg composite was processed 

on the surface of this alloy by using friction stir processing. Structural studies showed that one pass FSP 

on the as-received aluminum substrate changed the grain shape from stretched grains to equiaxed. 

Microstructural studies by scanning electron microscope equipped with EDS spot analysis and X-ray 

diffraction phase analysis revealed the formation of Al3Mg2 intermetallic compound in the 4-pass FS-

processed sample. Microstructural studies revealed the significant effect of number of FSP passes and 

using of Mg particles on the grain size of the FSP area, i.e. grain size in this area changed from 5010 

μm in the FS-processed sample with one pass and without Mg particles to 62 μm in FS-Processed 

sample with four passes and Mg particles. Tensile strength test showed a 70% improvement of tensile 

strength of the composite compared to that of the base metal. 
 

Key words  FSP, Composite, Al, Mg, Hardness, Strength           

                                                 
درتا نشایه رسیده اس . به 7/7/94تاریخ  در لن پایانی نسخۀ و 4/12/93نسخۀ نخس  مقایه در تاریخ 

 .یزد، دانشراه مهندسی معدن و متایور ی، دانشکده دانشیار (1)

       مهندسی معدن و متایور ی، دانشراه یزد.، دانشکده دانشجوی کارشناسی ارشدنویسنده مسئول:  (2)
      Email: shaahinarshadi98@gamil.com    

DOI: 10.22067/ma.v0i29.44646 

http://dx.doi.org/10.22067/ma.v0i29.44646


 ...TiO2-Al بارسی اثا شدت رعال سازی مخلوط پودری    64

 

1396شماره دو، سال بیس  و هشتم،   نشایۀ مهندسی متایور ی و مواد  

 مقدمه
انطد مطوادی بطا    اماوزه بسیاری از پژوهشراان در تطلاش 

لیومینیو  و لییا های  استیکا  بالا و وزن کم تویید کنند.
لن از جملططه مططوادی اسطط  کططه دارای اسططتیکا  ویططژه  

رو تلاش باای بهبود خواص این باشد، از اینمناسبی می
 هطا در سطاز اسطتفاده تسطتاده از لن   تواند زمینهلییا ها می

سطازی یکطی از   کامپوزی . 2]و  [1 صنایع مختلف باشد
 باشطد های بهبود خواص لییا هطای لیومینیطو  مطی   روش
سطازی، رااینطد   های کامپوزی یکی از این تکنیک .[6-3]

( اس . این روش اتاچطه در  FSPاصحکاکی اغتشاشی )
مقیاس لزمایشراهی مطورد توجطه بسطیاری از میققطین     

سهوی  در انجا  راایند و  واقع شده اس  ویی به خاطا
مزایای لن، پتانسطیل زیطادی بطاای اسطتفاده تسطتاده در      

 . [7] دارد صنع  را نیز
جوشکاری اصحکاکی اغتشاشی باای اویطین بطار در    

به  1991در سال  (TWI)ی جوشکاری انرلستان موسسه
عنوان تکنیک جوشکاری در اای  جامطد ابطداش شطد و    

. رااینططد [8] کططار ررطط بططاای لییا هططای لیومینیططو  بططه 
ی اصحکاکی اغتشاشی یک تکنیک اای  جامد بطا پایطه  

بططه منظططور  (FSW)جوشططکاری اصططحکاکی اغتشاشططی 
اصلاح ساختار، همرن کادن ساختار و ایجاد کامپوزی  

و  میشطاا  باشطد کطه توسط    سحیی به صورت درجا می
توسعه یارته اس . در این راایند از  10]و  [9 همکارانش
شطود کطه شطانه    امل پین و شانه استفاده مطی یک ابزار ش

عمل تویید ااارت و پین عمل هم زدن ماده را با عهده 
کننطده بطه   ی لن وارد شدن ذرات تقویط  دارد، که نتیجه

 داخل زمینه و تویید کامپوزی  اس .
با اضاره کادن پودر  [11] و همکارانش انوریاخیاا  

ی لیومینیطو  توانسطتند کامپوزیط     اکسید کاو  به زمینطه 
 Al11Cr2و  Al13Cr2زمینه رلزی با تاکیبطات بطین رلطزی    

تویید کنند که منجا به ارزایش سطختی و اسطتیکا  رلطز    
ی پایه شد. در این تیقیط  بطا ایجطاد اطاارت در قحعطه     

لیومینیومی ناشی از چاخش ابطزار روی قحعطه و تیییطا    
ده و کاو  بطا  را  پلاستیک شدید اکسید کاو  تجزیه ش

رلز لیومینیو  تاکیبات بین رلطزی تشطکیل دادنطد. عامطل     
اصلی ارزایش سختی و استیکا ، تشکیل تاکیبطات بطین   

بیان شده اس . تیقیقطات زیطادی    کاو -ینیو لیوم رلزی
سطازی درجطای سطحیی توسط      در خصوص کامپوزی 

 و همکطاران  کِی .[12-15] ارائه شده اس  FSPعملیات 
در  FSPبا استفاده از پودر رلز نیکل و انجا  راایند  [12]

سه پاس روی زیالایه لیومینیومی، توانستند تاکیب بطین  
را ایجططاد و سططختی سططحیی زیالایططه را   Al3Niرلططزی 

بطا   [13] و همکاران یی در پژوهشی دیرا ارزایش دهند.
جایرذاری ذرات رلز موییبدن مور  به تشکیل تاکیبطات  

در سطحح زیالایطه    مویییبدن-لیومینیو  بین رلزی غنی از
شططدند کططه بواسططحه لن ارططزایش میسططوس سططختی و   

 استیکا  زیالایه لیومینیومی را در پی داش .
هططای درجططا پططودر منیططزیم در سططاخ  کامپوزیطط   

ی زیططادی شططده اسطط . میققططان در سططاخ    اسططتفاده
کامپوزی  بیشتا از پودر منیزیم به منظور جذب اکسیژن 

 و اکسید تیتانیو  [14] رلزاتی چون اکسید مساز اکسید 
رلططز ثانویططه بططا زمینططه اسططتفاده  و ارططزایش واکططنش [15]
پذیای خطوبی  اند. از طاری رلز منیزیم بدییل واکنش‎کاده

کطططه بطططا لیومینیطططو  دارد بطططه عنطططوان عامطططل اصطططلی 
بطه   5xxxدهندتی در لییا های لیومینیو  سطای  ‎استیکا 
عد  استفاده از پودر منیزیم به عنوان  .[16] رودشمار می
ی اصلی موجب شطد در ایطن پطژوهش بطه     کننده‎تقوی 

 لیومینیطو   یمنظور بهبطود خصوصطیات سطحیی زمینطه    
باای اویین بار از پطودر منیطزیم بطه عنطوان ذرات      1050
 کننده استفاده شد.‎تقوی 

 
 مواد و روش تحقیق

 8 ضطخام  بطا   1050لیومینیطو   در این پژوهش از لییا  
 با انطدازه ذرات  منیزیو  به عنوان زیالایه و پودر میلیمتا

کننطده و  به عنوان ذرات تقوی  میکاومتا 40 از کوچکتا
سازی سطحیی اسطتفاده شطد. تسط      با هدف کامپوزی 

ی لیومینیطومی اوطور   کوانتومتای تارته شده از زیالایه
wt%25/0Si ،wt%4/0Fe ،wt%05/0Cu ،wt%03/0Ti  

 را نشان داد. لیومینیو  هطدر زمین wt%05/0Mnو 
سازی، ورق لیومینیومی در ابعطاد  به منظور کامپوزی  
باش و باای اضاره کادن مقطادیا   مابع میلیمتا 170×40
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 ، شیارهایی با عم  متفاوت به ابعادمنیزیو مختلف پودر 
 مکعططب میلیمتططا 170×3×2/1و  170×2×2/1و  170×1×2/1

روی ورق ایجاد شد. سپس پودر درون شیار ریخته و با 
توس  ابزار بدون پین دهانه شیار بسته شطد.   FSPاعمال 

دار کامپوزی  سازی سطحیی انجطا    در ادامه با ابزار پین
ها به صورت رر  و های چند پاس، پاسشد. در اای 

باتشتی و پس از ساد شدن کامطل نمونطه اعمطال شطد.     
های یک تطا چهطار پطاس    تعداد پاسسازی در کامپوزی 

انجا  تار . به منظور واکنش بیشطتا منیطزیم بطا زمینطه،     

 1 بطه مطدت   میلیمتا 2 پاس با شیار به عم  4کامپوزی  
عملیطات ااارتطی    سانتیرااد درجه 360 و دمایساع  

 شد.

 FSPدر این تیقی ، از دستراه راز به منظور انجطا    

جه  سطاخ  ابطزار مخاوططی     H13استفاده شد. رولاد 
و میلیمتطا   6 ، قحطا پطین  میلیمتطا  18 دار )قحا شانهرزوه

( مطورد اسطتفاده قطاار تارط . بطا      میلیمتا 3 ارتفاش پین
 بطا  دور 710 اساس محایعات صطورت تارتطه، سطاع    

بطاای   دقیقطه  با میلیمتا 20 باای چاخش، ساع  دقیقه

انتخطاب  باای ابطزار   درجه 3 ی انیاافپیشاوی و زاویه
 .[17] شد
هطا  های میکاوسکوپی از مقحع عاضی نمونهبارسی 

ی ذرات تقویط   و با هدف بارسی سطاختار و مشطاهده  
  HBF4کننده صورت تار . از میلول بارکا با تاکیطب  

ها لب مقحا جه  اکاکی نمونه ییتامیلی 200 و تا  5
بنطدی اسطتفاده شطد. عملیطات     ی دانطه به منظور مشاهده

صورت ایکتاواچ با کاتد رولاد زنط  نطزن و   اکاکی به 
 دقیقطه  3 و مطدت زمطان   ویط   15 کار با ویتطا  لند قحعه

ها در این تیقی  با استفاده تیای دانهانجا  تار . اندازه
انجا  شد. محایعطات ریزسطاختاری    Clemexارزار از نا 

 PHENOMتوس  میکاوسکوپ ایکتاونی روبشی مدل 
و میکاوسکوپ نوری  (EDS)ای مجهز به لناییزتا نقحه

صطورت تارط .    OLYMPUS BX60M پلاریزه مطدل  
بطه منظطور تعیطین نطوش      ایکطس  اشعه پااش لناییز رازی

تاکیبات و رازهای تشکیل شده در میل اغتشاش یارتطه  

و نطا    نطانومتا  54/1 با طول مطو   Cu-Kαتی  پاتو 
های سطختی  انجا  شد. بارسی دقیقه با درجه 1 روبشی

به منظور تعیین سختی کامپوزی  با اسطتفاده از دسطتراه   
 96/1 و بطا میطزان بططار   THV-501Eمیکاوسطختی مطدل   

انجا  شد. بطاای   ثانیه 20 و مدت زمان بارتذاری نیوتن
هطای کشطش از ماکطز    ارزیابی خطواص کششطی، نمونطه   

در میلیمتطا   26 ی اغتشاش یارته و با ططول سطنجه  ناایه
تهیططه شططد. لزمططون کشططش بططا نططا   FSPامتططداد مسططیا 

توس  دستراه لزمطون کشطش مطدل     ثانیه با 10-3کانش

STM150  طبطط  اسططتاندارد ASTM-E8   انجططا  شططد و
متوسطط  خصوصططیات کششططی سططه نمونططه بططه عنططوان  

 خصوصیات کششی لن نمونه در نظا تارته شد.

 
 نتایج و بحث

سطاختار    .(SZ)یافتهه  ی اغتشاشتاثیر منیزیم بر ناحیه

با ساختار ناایه  FSPرلزپایه دریارتی و تاثیا تعداد پاس 
نشان داده شطده اسط .    (1) در شکل (SZ) یارتهاغتشاش

شطود  مشطاهده مطی   (ایطف -1) همان طور کطه در شطکل  

هطایی سطتونی و کشطیده    بندی رلزپایه به صورت دانه‎دانه
باشد، در اایی که ساختار زیالایه، بطا  در جه  نورد می
، از اایط  سطتونی و کشطیده بطه     FSPاعمال یک پطاس  
 میور تبدیل شده اس  )شطکل بندی همساختاری با دانه

های دو ، سو  و چهطار   ب(. همچنین با اعمال پاس-1
 ، -1 تا شده اس  )اشکالریزدانهیارته اغتشاشساختار 

ها از اای  کشیده به ه(. عل  تیییا شکل دانه-1د و -1
، تبلطور مجطدد دینطامیکی    FSPمیور بعد از عملیات ‎هم

ی لیومینیططومی در زیالایططه FSPر  داده اططین عملیططات 

تطزارش نمطود بطا تکطاار      ]19[ هطامفای  .[18] باشدمی
زنطی  هطای مناسطب جوانطه   پطاس، بطدییل ارطزایش مکطان    

های بیشطتای تشطکیل شطده و روطا     ‎ها(، جوانه)مازدانه
شود. بعبارت دیرا با ارطزایش  میدود می  رشد دانهباای 

تطاثیا   (1) شطود. در جطدول   ها ریزتا میتعداد پاس دانه
-را نشان مییارته اغتشاشی ی دانهتعداد پاس با اندازه

  دهد.
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 پاس،  1شده در  FSPنمونه  دریارتی، ب( پایهبندی رلز دانه ایف( 1050لیومینیو   با ساختار FSPتاثیا عملیات   1شکل 

 پاس4شده در  FSPپاس و ه( نمونه  3شده در  FSPپاس، د( نمونه  2شده در  FSPنمونه   (
 

 پاس 4پاس و  3پاس،  2های تک پاس، در نمونه یارتهاغتشاشی ی دانه ناایهاندازه  1جدول 
 

 پاس 4 پاس 3 پاس 2 پاستک نمونه

4±32 5±38 8±46 10±50 (میکاومتا) یارتهاغتشاش ی دانه در اندازه  

 

 انطططا ی نقطططی در چیطططده شطططدن بطططالای لیطططومینیم  
 بطاای لیومینیطو  خطایی(    ول با متطا مابطع   میلی 103)

هطا )صطعود و یطا    ، موجب ااکط  لسطان نابجطایی   [20]
شود. بدییل ایجاد تیییا رطا  پلاسطتیک زیطاد    ییزش( می
ها نابجایی ها ارزایش یارته،دانسیته نابجایی FSPهمااه با 

یابند که مازهای راعطی  ااک  کاده و لرایش مجدد می

دهند. بعبارتی بازیطابی دینطامیکی در مطاده    را تشکیل می
ارتد. بدییل زیاد بودن انطا ی نقطی در چیطده    اتفاق می

شدن لیومینیو ، بازیطابی شطدت زیطادی داشطته و تبلطور      
بطا اضطاره شطدن پطودر      .23]-[21 ارتد‎مجدد به تاخیا می

منیزیم به زمینه لیومینیم، انطا ی نقطی در چیطده شطدن     
کاهش در انطا ی نقطی در چیطده     .[24] یابدکاهش می
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هطا شطده کطه    شدن باعث مشکل شدن ااکط  نابجطایی  
کند بنطابااین شطدت   ‎تشکیل مازهای راعی را مشکل می

کمتا از اای  بدون منیزیم شده و شدت تبلطور  بازیابی 
 . [20] یابد‎نامیکی ارزایش میمجدد دی

بطا لیطومینیم را    یزیطو  منتاثیا اضاره شدن  (1) رابحه 
 : [20] دهد‎نشان می

(1)  Ln (/0) = K [C/(1+C)]  

-شود که مینسب  تااکم نامیده می C (1) رابحه در 

XMg/Xتواند به را  
*
Mg   نیز نوشته شود. کطه در لنXMg 
Xو  یزیو منکسا اجمی 

*
Mg     اطد الاییط  منیطزیم در

به تاتیب انا ی نقی در چیطده   0γو  γلیومینیو  اس . 
عطدد   Kγشدن در اوور و عد  منیزیم )رلز خایی( و 

 (2) بطه رطا  رابحطه    (1) ی باشد. بنابااین رابحطه  ثاب  می

 قابل بازنویسی اس :
(2)  γAl-Mg=‎γ0×exp{Kγ[(XMg/X

*
Mg)÷(1+ XMg/X

*
Mg)]

2
} 

و  -6/25باابا  K انجا  شده مقداربا توجه به محایعات 
Xمقدار 

*
Mg % بطا جایرطذاری   . [20] باشندمی 6/18باابا

و رططاو وارد شططدن تمططا   (2) مقططادیا رططوق در رابحططه

به داخل زیالایه، مقدار انا ی نقطی در چیطده    یزیو من
(، میلیمتطا  1 % منیزیم )نمونه با عم  شیار10شدن باای 

%منیزیم )نمونطه بطا   15باای و  ول با متا مابع میلی 5/4
 ول با متطا مابطع   میلی 62/0 ( باابامیلیمتا 2 عم  شیار

بدس  لمد. یعنی کاهش انا ی نقطی چیطده شطدن بطا     
 [24] سطاییمان  اضاره شدن مقدار منیزیم. به طور مشطابه 

 در لییططا  یزیططو منتططزارش نمططود کططه بططا اضططاره شططدن 
شطدن  چیطده   مقدار انطا ی نقطی در   منیزیو -لیومینیو 

 یابد.کاهش می
شده اطاکی از   FSPهای بارسی سحح روقانی نمونه 

 میلیمتطا  2 و 1 سازی مور  با عم  شطیارهای کامپوزی 
 میلیمتطا  3 سازی با عم  شیاربود. اما بارسی کامپوزی 

 سططازی نشططان داد کططه شططیار بسططته نشططده و کامپوزیطط  
 (3شطکل )  و (2) شکلبا مورقی  صورت نرارته اس . 

در دو یارتطه  اغتشطاش تاثیا تعطداد پطاس بطا ریزسطاختار     
را بطه   یزیو منبدون پودر  یزیو منبا پودر  وضعی  همااه

 دهد.می تاتیب نشان

 
 
 
 
 
 
 

 

 

 
 
 
 
 
 
 

  : وشده ااوی پودر منیزی FSPهای نمونهتصاویا میکاوسکوپ نوری از منحقه اغتشاشی در   2شکل 

پاس 4 (  پاس و 2ایف( تک پاس، ب( 
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دهد که اضاره نشان می (3) شکل و (2) شکلی ‎مقایسه
تا از ریزدانه 600تا % 300، ساختار %یزیو منکادن پودر 

شده بدون پودر کاده اس . بطا ارطزایش    FSPهای ‎نمونه
هطای  تعداد پاس، توزیع ذرات منیزیم بهتا شده و مکطان 

هطا همطان ذرات   مناسب باای تبلور مجدد که این مکطان 
یارته اس . از طاری اوور ذرات منیزیم باشند ارزایش 
 شطده اسط   های تبلور مجدد یارته منیزیم مانع رشد دانه

به این تاتیطب بطا ارطزایش تعطداد پطاس سطاختار        .[18]
  طورکطه در شطکل  تطای مشطاهده تادیطد. همطان    ریزدانه

هطا یکنواخط  و   ی دانطه شطود انطدازه  ‎دیده می (ایف-2)
اندازه نیستند که عل  لن عد  توزیطع مناسطب ذرات   ‎هم

منیزیم در زمینه در اای  تک پطاس اسط . بطا ارطزایش     

تطا شطده کطه    یکنواخط  هطا  تعداد پاس تا دو پاس، دانه
تا ذرات منیزیم بعد از اعمطال دو پطاس را   توزیع مناسب

توزیطع   پطاس 4ی ب(. در نمونطه -2 دهد )شکلنشان می

هطا در اطدود همطدیرا    دانطه بندی بهتا شده و اندازهدانه
را نشطان   پطاس 4ی ساختار نمونطه  ( -2) اند. شکلشده
نیطز در   (Onion ring)های پیازی دهد که علائم القهمی

ی دانطه در اوطور   لن قابل مشاهده اس . کاهش اندازه
ی زنا که به رابحه (3) پودر منیزیم را با استفاده از رابحه

 : [25] توان توجیه کادمعاوف اس  می
(3   ) dz = 4 r/3 Vf 

ا و طهی لتلوماهاندازه rه، طی داناندازه dz ،(3) رابحهدر 
Vf  تعداد پطاس توزیطع   کسا اجمی ذرات اس . با ارزایش

های تجمطع یارتطه ذرات   ی دستهبهتا شده و اندازه ذرات

 ی زنا ها چطه رو با توجه به رابحهکاهش یارته اس . از این
ی دانه تا شود اندازههای منیزیم کوچکی لتلوماهاندازه

ی دانه را در اندازه (2) جدول تا خواهد شد.نیز کوچک

شده ااوی پودر، با اسب تعداد پطاس   FSPهای نمونه
 دهد.را نشان می

 

 شده ااوی ذرات منیزیم FSPهای ی دانه در نمونهتاثیا تعداد پاس با اندازه 2جدول

 

 یلیمتام 1 شیار وپاس 4 یلیمتام 2 شیار و وپاس 4 یلیمتام 2 شیار و وپاس 2 میلیمتا 2 شیار و پاستک نمونه

 3±10 2±6 5±15 8±18 (میکاومتای دانه)اندازه
 

 
 
 
 
 

 

 

  

 

پاس 4 پاس و د( 3 پاس،  ( 2 پاس، ب(تک ایف( ،مکانیکی کار و ااارت از متاثای تاثیا تعداد پاس با ناایه  3شکل 
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منحقططه متططاثا از اططاارت و کططار مکططانیکی  بارسططی 
(TMAZ) تا و کشیده بندی درش ااکی از تشکیل دانه

اسط . در  یارته اغتشاشبندی در این ناایه نسب  به دانه
تطنش و دمطا بطه     یکیمتاثا از ااارت و کار مکطان  منحقه
 بالا نبوده از این رو نیاوی میاکهیارته اغتشاشی اندازه

لاز  باای تبلورمجدد دینامیکی در این ناایه نسطب  بطه   
کمتا و تبلور مجدد دینامیکی در این ناایه یارته اغتشاش

بنطدی  دانطه ( 3) از شدت کمتای باخوردار اس . شطکل 
هطای  را در پطاس منحقه متاثا از ااارت و کار مکطانیکی  

 دهد.  مختلف نشان می
ارطزایش  میکاوسکوپ نوری نشان داد با  های‎بارسی 

ی دانه در ایطن ناایطه ارطزایش یارتطه     تعداد پاس، اندازه
اس . بدییل کم بودن شدت تبلور مجدد در این ناایطه،  

تیطاد  های کمتای انجطا  مطی  تبلور مجدد با تعداد جوانه
بنابااین امکان رشد دانه رااهم اسط . دمطا نیطز، در ایطن     

 (3) کند. جطدول ناایه بالاس  که به رشد دانه کمک می
را منحقه متاثا از ااارت و کار مکانیکی ی دانه در اندازه

 دهد.‎های مختلف نشان میدر تعداد پاس

رق  متاثا  (HAZ)ریزساختار ناایه متاثا از ااارت  
اس  و تنش چنطدانی از جانطب    FSPاز ااارت راایند 

تاثیا  (4) شود. شکلااک  ابزار به این ناایه وارد نمی
را متطاثا از اطاارت    ناایطه تعدادپاس با اندازه دانطه در  

نشان داد با ناایه متاثا از ااارت  دهد. بارسینشان می
ها از اای  ستونی بطه شطکل   دانه FSPاعمال یک پاس 

توان ایف(. عل  را می-4 اند )شکلمیور تبدیل شدههم
وقوش تبلور مجدد باای لزاد شدن تنش باقیمانطده ناشطی   

ناایططه متططاثا از از نططورد قبلططی در اثططا ارططزایش دمططا در 
دانس . در این ناایه به دییل کم بودن تطنش و  ااارت 

منحقه متاثا از  و یارتهاغتشاش) دما نسب  به نواای قبلی
تبلور مجدد بطا شطدت کمتطای    ااارت و کار مکانیکی(

بنطدی  انجا  شده و این ناایه نسب  به لن دو ناایه دانه
ها نشان داد با ارطزایش  دارد. همچنین بارسیتای درش 

ی دانه در این ناایه ارزایش یارته اس  تعداد پاس اندازه
ی دانه را در این ناایطه  نیز اندازه (4) (. جدول4 )شکل

 دهد.های متفاوت نشان می‎در تعداد پاس

 

 پاس 4پاس و  3پاس،  2پاس، های تکدر نمونه مکانیکی کار و ااارت از متاثا منحقهی دانه اندازه  3جدول 
 پاس 4 پاس 3 پاس 2 پاستک نمونه

 14±78 12±76 10±68 10±62 (میکاومتای دانه )اندازه

 

 

 
 
 

 
 

 

  

 پاس 4پاس و د(  3پاس،  (  2پاس، ب( . ایف( تکی متاثا از ااارتناایهبندی  تاثیا تعداد پاس با دانه  4شکل 
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 هایدر نمونه ااارت از متاثای ی دانه ناایهاندازه  4جدول 
 پاس 4پاس و  3پاس،  2پاس، تک 

 پاس 4 پاس 3 پاس 2 تک پاس نمونه

 20±125 15±105 12±86 10±82 (میکاومتای دانه )اندازه

 

 
 
 

 
 
 

 
  ااارت از ی متاثابندی در ماز بین رلز پایه و منحقهدانه  5شکل 

 

و نزدیک شدن ناایه متاثا از ااارت با دور شدن از  

به سم  رلزپایه، به دییل عد  رسیدن اطاارت کطاری از   

ناشطی از نطورد اعمطایی    ، تنش پسماند FSPسوی راایند 

با زیالایه دریارتی قادر به لزاد شدن نبطوده و از شطدت   

هطای  تبلور مجدد کاسته شده اس . بنابااین تعداد جوانه

اس ، بطه ططوری کطه در ایطن     بسیار کمتای ایجاد شده 

باشطد.  بندی ستونی رلزپایه قابطل مشطاهده مطی   ناایه دانه

و رلطز پایطه را   ناایه متاثا از ااارت ماز بین  (5) شکل

های ایجاد شطده در اثطا   دهد که تعدادی از دانهنشان می

 اند.تبلور مجدد، با رلش در این شکل نشان داده شده
تاثیا تعطداد پطاس و عملیطات ااارتطی بطا تصطویا        

 هطا در شطکل  ی اغتشاشی نمونطه ایکتاونی روبشی منحقه
و  (ایطف -6) نشان داده شده اس . با توجه به شکل (6)

ایطف( مشطخی   -1 مقایسه لن با ساختار رلز پایه )شکل
-6) شود که نقاط سیاه و خاکستای رنط  در شطکل  می
جدا شده این پوییش از سحح  یزیو منهمان پودر  (ایف
 (6) های مختلف شطکل باشد. همانرونه که از قسم می

 یزیطو  منذرات  FSPشود با اعمال پطاس اول  استنباط می
انطد، امطا بطا    غیایکنواختی وارد زمینه شده با توزیع نسبتاً

بطا   یزیطو  منتا و پطودر  اعمال پاس دو  توزیع یکنواخ 

 (ب-6) داده اس . نقاط روشطن در شطکل   زمینه واکنش
هستند. بطا   FSPبین رلزی ایجاد شده این  همان تاکیب

پطاس، مشطاهده شطد توزیطع      4تعطداد پطاس تطا     ارزایش
 (. -6 لمناسططبی از ذرات بدسطط  لمططده اسطط  )شططک 

 یزیو منهمچنین مشاهده شد واکنش بیشتای بین ذرات 
بارسی ایروی تفطاق  . 26]و  [25 با زمینه ر  داده اس 

در  Al3Mg2 اططاکی از تشططکیل تاکیططب ایکططسی اشططعه
( EDXای )(. لنطاییز نقحطه  7 پاس بود )شطکل  4ی نمونه

تارته شده از نقاط روشن تشطکیل تاکیطب بطین رلطزی     
Al3Mg2 ه(. عل  واکنش -6 نموده اس  )شکل را تائید

تطوان  هطای بیشطتا مطی   با زمینه را در پاس  وبیشتا منیزی
هطا دانسط    کوچکتا شدن ذرات منیزیم و خاد شدن لن

هطا شطده و تمایطل بطه     ‎که باعث ارطزایش سطحح لزاد لن  
از طاری ارزایش . [27] را بالا باده اس   وواکنش منیزی
بیشتا، راصط  نفطوذ    به نمونه با اعمال پاس دمای وارده

کنطد کطه باعطث ارطزایش واکطنش      ماده رااهم مطی  را در
بطا انجطا  عملیطات ااارتطی روی     . [20] تادیده اسط  

پاس تاکیب بین رلزی بیشطتای تشطکیل شطد     4 ینمونه
 د )شکلطباشیطاای نفوذ مط  کاری بطعل  لن راص که
 د(.-6
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 4 پاس،  ( 2 تک پاس، ب( ایف( یروبش یایکتاون یکاوسکوپم یاتصاو .شده FSPهای نمونه تاثیا تعداد پاس با ریزساختار  6شکل 

 از نقاط روشن ایکس پاتو انا ی پااش سنجی طیفعملیات ااارتی شده و ه( لناییز  پاس 4 پاس، د(

 
 

 
 
 
 

 
 پاس4 یی اغتشاشی در نمونهمنحقهاز  ایکس یایروی تفاق اشعه  7شکل 
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 FSPی ارزیابی سختی نمونطه   های میکروسختیبررسی

شده تک پاس بدون پودر و سختی رلزپایه نشان داد کطه  

FSP    شطود. بارسطی سطختی     باعث ارطزایش سطختی مطی

شده بدون پودر ااکی از ارزایش سختی  FSPهای  نمونه

با ارزایش تعداد پاس بود، به طوری که میانرین سطختی  

در نمونه  HV 230 به HV 225 پاس ازدر نمونه تک

تطوان رابحطه   پاس رسطیده اسط . بطه ططور کلطی مطی       4

پط   -استیکا  تسلیم با اندازه دانه را توس  رابحطه هطال  

 :[28] بیان نمود

(4  )   σy=σ0+Kyd
-1/2 

در صورت عد  اوور کارسطختی قابطل ملااظطه،     

 : [28] بیان شود (5) تواند به صورت رابحهمی (5) رابحه

(5  ) Hv = Hv0 + Kd
-1/2 

ضطاایب ثابط  هسطتند. بطا      Hv0و  K ،(5) در رابحه 

d با اسب Hvرسم نمودار 
-معادیه خحی بدس  می 1/2-

دهطد.  میلید که ارتباط بین اندازه دانه و سختی را نشان 

دانه را با سطختی نشطان   ی اندازه منینی رابحه (8) شکل

 اس . (6) رابحه ی لن به صورتدهد که رابحه‎می

(6  )   18.748 + 41.856x = y 

هطای رلزپایطه،    منینی سختی را در نمونطه  (9) شکل 

FSP دهد. بطا اضطاره    شده با پودر و بدون پودر نشان می

ی لیومینیطومی مشطاهده شطد     شدن پودر منیزیم به زمینطه 

شطده بطدون پطودر     FSPهطای   سختی نسب  بطه اایط   

ارزایش یارته اسط . همچنطین بطا ارطزایش تعطداد پطاس       

شده ارزایش یارته اسط . ارطزایش    FSPی سختی منحقه

های مذکور در هماهنری با محایعطات سطاختاری    سختی

دیرا علط  ایطن ارطزایش سطختی را      عبارت هباشد. ب می

شده و تشکیل تاکیبات  FSPتوان به ریزدانری منحقه  می

در ایططن منحقططه نسططب  داد. انجططا   Al3Mg2بططین رلططزی 

  تاکیطب بطین  تا عملیات ااارتی ااکی از تشطکیل بیشط  

رسیده  HV 565 ی لن سختی به رلزی بوده و در نتیجه

 اس .  

ی  ی نمونطه  هبا جایرذاری مقدار عطددی انطدازه دانط    

در ( یکاومتطا م 6±( میلیمتطا  2 پاس با پطودر بطا شطیار   4

لید دراایی که  بدس  می HV35سختی باابا  (6) رابحه

بدسط  لمطد کطه     HV65اداکثا سختی در ایطن نمونطه   

در  Al3Mg2دهنده تاثیا بیشتا تاکیطب بطین رلطزی     نشان

ارزایش سطختی نسطب  بطه کطاهش انطدازه دانطه اسط .        

های بدون پودر اندازه دانه  بارسیها نشان داد که در نمونه

های همطااه   بیشتاین تاثیا را با سختی داشته و در نمونه

بیشتاین تطاثیا را   Al3Mg2با پودر منیزیم تشکیل تاکیب 

 در بهبود سختی داشته اس .

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 ی دانهمنینی ارتباط سختی و اندازه  8شکل 

 

y = 41.856x + 18.748 
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 سحح روقانی از میلیمتا 2 یشده در راصله FSPهای پاوریل سختی در امتداد مقحع عاضی نمونه  9شکل 

 
، FSPتطاثیا عملیطات    (10) در شطکل بررسی استحکام  

و تشططکیل تاکیبططات بططین رلططزی  یزیططو منمقططدار پططودر 

2Mg3Al   هطا ارائطه شطده     با خصوصیات کششطی نمونطه
-10) شطکل و  (ایطف -10)طور که از شطکل ‎اس . همان

ی  زیالایطه پطاس روی   4باداش  می شود با اعمال  (ب
و اسطتیکا    24لیومینیومی، استیکا  کششی به میطزان % 

ها ارزایش یارته اس . که این ارزایش 7تسلیم به میزان %
بطا  . [30] تا شدن ساختار نسب  داد توان به ظایف‎را می

، اسطتیکا   FSPپطاس   4اضاره شطدن منیطزیم و اعمطال    
 پاس با شیار 4ی  در نمونه مراپاسکال 5110 کششی به

پطاس بطا    4ی در نمونطه مراپاسطکال   395 و میلیمتا 2
 رسیده اس . طب  محایعات انجطا  شطده  میلیمتا  1 شیار
تطوان از علطل ارطزایش ایطن     موارد زیا را می 32]و  [31

دهطی اوراوان ناشطی از    استیکا ایف(  :استیکا  دانس 
 2Mg3Al) کننطده ‎ها در پش  ذرات تقوی  تجمع نابجایی

)ریز شطدن   استیکا  ناشی از اصلاح دانه ب( ،در اینجا(
هططای پسططماند بططین ذرات  ایجططاد تططنش ( و  سططاختار(

یب انبسطاط  اعد  تحاب  ضطا بدییل  کننده و زمینه تقوی 
 ااارتی.

درصد ازدیاد طول در رلز  ( -11) شکل با توجه به 
پاس  4اس ، در اایی که این مقدار در نمونه  10پایه %

باشد. عل  این ارزایش در ی% م12بدون پودر در ادود 
 یتطوان ریزدانطه بطودن نمونطه    درصد ازدیاد طول را مطی 

پاس دانس  که باعث ایجاد یک شکس  نا  در ماده  4
. این در اایی اس  کطه درصطد ازدیطاد    [30] شده اس 

ها با کاهش روباو شده اس . عل  ایطن  طول کامپوزی 
قفل شطدن  ها و ی زیاد نابجاییتوان دانسیتهکاهش را می

 عبطارت  هها در پش  ذرات تقوی  کننده بیان نمود. بلن
دیرطا بطا قفطل شططدن نابجطایی در پشط  موانططع )ذرات      

هطا دشطوار شطده در نتیجطه     کننطده(، ااکط  لن   تقوی 
. مقایسطه  [31] یابدقابلی  تیییا را  پلاستیک کاهش می

پاس با  4و  میلیمتا 1 پاس با شیار 4های بین کامپوزی 
نشططان داد بططا ارططزایش مقططدار منیططزیم،  میلیمتططا 2 شططیار

استیکا  بیشتا شده اما درصد ازدیاد طول کاهش یارتطه  
-توان اوور بیشتا تقوی اس . عل  این کاهش را می
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پطاس دانسط  چطاا کطه تیطا        4ی ها در نمونطه کننده
ها که یکی از عوامل موثا تیییطا رطا  پلاسطتیک    نابجایی

یابد. در ها کاهش میکنندهاس  با ارزایش درصد تقوی 
نمونه عملیات ااارتطی شطده نیطز ارطزایش اسطتیکا  و      
کاهش درصد ازدیاد ططول مشطاهده شطد کطه علط  لن      

 (Al3Mg2کننطده سطخ  )  ارزایش تشکیل ذرات تقویط  
 باشد.می

 های کشطش در شطکل  بارسی سحوح شکس  نمونه 
هطا در سطحح    نشان داده شده اس . اوور دیمپطل  (11)

شکس  رلزپایه دلای  با شکس  نا  ایطن نمونطه دارد   

 4ی  های تشکیل شده در نمونطه  ایف(. دیمپل-11 )شکل
تطا   پاس بدون پودر تا ادودی نسب  به رلزپایطه بطزر   

هطای ایجطاد شطده در سطحح     شده و همچنین تیییا رطا  
ایطه تشطدید شطده    شکس  این نمونه نیز نسب  به رلطز پ 

 تا این نمونه دارد )شطکل  اس  که دلای  با شکس  نا 
 شطود   مشاهده مطی  ( -11) ب(. همانرونه که در شکل-11

 هطای تشطکیل شطده در     با اضطاره شطدن منیطزیم، دیمپطل    
تا شده که دلای  بطا   تا و کم عم  سحح شکس  ظایف

هطای   تیییا را  پلاستیک کمتا این نمونه نسب  به نمونه
 دارد.قبلی 

 

 
 
 

 
 

 

 

 

 
 
 

 
 

 

 درصد ازدیاد طول تنش تسلیم و  ( نمودار استیکا  کششی نهایی، ب( ایف(  11شکل 

 
 
 
 

 
 
 

 

  

پاس با پودر 4 پودر و  (پاس بدون  4 رلزپایه، ب( های کشش. ایف(شکس  نراری از سحوح شکس  نمونه  12شکل 
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گیرینتیجه  
  FSP( محایعات ساختاری نشان داد با اعمال یک پاس 1

میطور تبطدیل   ها از اای  کشطیده بطه رطا  هطم    دانه
 شوند.‎می

بنطدی منطاط    بطا دانطه   FSP( ارزیابی تاثیا تعداد پاس 2
شده نشطان داد کطه بطاخلاف نطواای      FSPمختلف 

، متطاثا از اطاارت  و متاثا از ااارت و کار مکانیکی 
بطا ارطزایش تعطداد پطاس     یارتطه  اغتشطاش بنطدی  دانه

 شود.تا میظایف
سطختی   FSPهای سختی نشان داد بطا اعمطال   ( بارسی3

و  FSPهطای  یابطد. ارطزایش تعطداد پطاس    ارزایش می
موجططب ارططزایش قابططل   یزیططو مناسططتفاده از پططودر 

% نسطب  بطه سطختی    300ملااظه سختی تا اطدود  
 شود.‎رلزپایه می

هطا نشطان داد کطه بطا     ( ارزیابی استیکا  کششی نمونه4
سططازی سططحیی و کامپوزیطط  FSPاعمططال عملیططات 

 یابد.% ارزایش می25ها تا ادود استیکا  نمونه
موجططب ارططزایش درصططد    FSP( هاچنططد عملیططات  5

-شود اما بطا کامپوزیط   ها میازدیادطول نسبی نمونه

صطد   تا ادی در Al3Mg2سازی و تشکیل رسوبات 
 یابد.  ها کاهش میازدیاد طول نسبی نمونه

 

 تقدیر و تشکر
از مططدیای  میتططا  شططاک  ایکتططاود یططزد و تمططامی   
مهندسین و پاسنل این شاک  که در انجا  لزمایشطهای  

انطد، تشطکا و    این پژوهش با نویسندتان همکاری داشته
  تادد.  قدردانی می
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داربست استخوانی توليد شده از هيدروكسی  پذیريارزیابی استحكام مكانيكی و انحلال

 یورتانو فوم پلی آپاتيت

 (2)جولاگاه علي                                        (1)جاويدي مهدي

 چكيده

تركيب شيميايي و و فوم پلي يورتان مورد بررسي قرار گرفت.  طبيعي ساخت و ارزيابي خواص داربست استخواني هيدروكسي آپاتيت

و خواص زيست  يخمشاستحکام ، سختي ،درصد تخلخلو همچنين حرارتي پايداري  ،خواص مکانيکيداربست به همراه  ريزساختار

با  .استحکام فشاري بالا همراه با درصد تخلخل مناسب از خود نشان دادند هاداربست گرفت. قرارمورد مطالعه  پذيريسازگاري و تخريب

از و استحکام فشاري  مکعب مترسانتيگرم بر  57/1 به 37/1از  هاداربست ، چگالي65به  45از  افزايش درصد وزني هيدروكسي آپاتيت

 كاهش پيدا كرد. 39/34به  8/57از  درصد تخلخلو  افزايشپاسکال مگا 1 /7 به82/0

 .، فوم پلي يورتانالکل، زيست فعالي، زيست تخريب پذيريوينيل داربست، هيدروكسي آپاتيت، پلي  كليدي هايهواژ

 

Investigating the Mechanical Strength and Degradation of Bone Scaffold 

Fabricated from Hydroxyapatite and Polyurethane Foam 
 

M. Javidi                         A. Jolagah  
 

Abstract 

The fabrication and characterization of bone scaffold which was produced from hydroxyapatite and 

polyurethane foam were investigated. Thermal and mechanical properties of the scaffolds were studied 

via X-ray diffraction, scanning electron microscopy, and compression test and thermogravimetry 

technique. Also, hardness test, three-point bending and investigation of biological behavior were 

employed. The fabricated scaffolds showed high compressive strength with favorable percentage of 

porosity. Thus, it might be concluded that the polymer foam fabrication technique can be appropriate for 

producing bone scaffolds. By increasing the weight percentage of hydroxyapatite from 45 to 65, the 

density of the scaffold increased from 1.37 to 1.57 g/cm
3 

and compressive strength increased from 0.82 to 

1.7 MPa while the porosity decreased from 57.8 to 34.39. 

Key Words Scaffold, Polyvinyl Alcohol, Hydroxyapatite, Biodegradability, Bioactivity, Polyurethane 

Foam 
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 مقدمه

مهندسي بافت علمي است كه اصوول مهندسوي و علووم    
ين هاي بيولووژيکي  زيستي را در جهت گسترش جايگز

، ترميم و حفظ يا ارتقا بافت بکار موي  بازسازيبا هدف 
 اسوتخوان  ،انسوان  بودن  هواي  بافوت  بوين  . در]1[ گيورد 
 يوک  رو ايون  از و دارد مجدد براي توليد بالايي پتانسيل

 رود. در موي  شمار به بافت مهندسي براي نمونه مناسب
 كوچک روند درمان توسو  بودن   و عيوب ها شکستگي

ولي در شکستگي ها  مي تواند منجر به ترميم بافت شود
 و كارساز نبوده بدن توس  درمان روند و عيوب بزرگ،

در طول سوال  .  [2]شودمي لازم استخوان پيوند عمليات
بافوت بودن انسوان    هاي گذشته سه روش بوراي تورميم   

بافت سوالم از بودن خوود بيموار      -1است:  معرفي شده
 -3يک اهداء كننده گرفته شوود  بافت از  -2گرفته شود 

ماده مصونوعي شوبه اسوتخوان اسوتفاده شوود. هينو  و       
محودوديت در  بوه علوت   كوه  نشان دادنود   [3]همکاران 
عمل جراحي بافت از بدن، تعداد دفعات انجام برداشت 

دو روش اول كمتوور مووورد  ،انتقووال بيمووارياحتمووال و 
ه از سال گذشته اسوتفاد  30استفاده قرار ميگيرد. در طول 
انسوان  اسوتخوان   بافوت   ايمپلنت مصنوعي براي تورميم 
يوک جوزء كليودي در     .[4]ت مورد توجه قرار گرفته اس

 ، اسووتفاده ازمهندسووي بافووت بووراي بازسووازي اسووتخوان
است كه بوه عنووان يوک قالوب بوراي فعول و        داربست

 تووامين زيوور سوواختانفعووالات و تشووکيل اسووتخوان و 
ي حمايوت از بافوت   خارجي سلول و ارائه ساختاري برا

بافوت  بوراي بازسوازي    ي كوه  داربست .[5] تازه مي باشد
مورد استفاده قرار مي گيرد موي بايسوت داراي    استخوان

از آن جملوه موي تووان بوه     كوه  يک سري خواص باشد 
)شوبيه بوه    خوواص مکوانيکي   -1 موارد زير اشاره نمود:

خواص زيست سازگاري  -2استخوان ترميم شده باشد( 
مدت زموان  تخريب پذير در يک ميزان متناسب با  -3و 

. خواص داربسوت  [5] بازسازي استخوانمورد نياز براي 
 آنواد به كار رفتوه در  بيومتحت تاثير نوع در درجه اول 

و سپس به روند ساخت بستگي دارد. وجود تخلخل در 
. وجوود تخلخول   [6] باشود داربست استخواني لازم موي 

و مزامشيمال  استئوبلاست هايكه سلول شودوجب ميم

به اين تخلخل ها مهاجرت كرده و بافوت اسوتخواني را   
. حداقل منافذ مورد نياز براي داربسوت  [7] تشکيل دهند

در  مي توانكه بتواند موجب بازسازي استخوان شود را 
در تحقيقوات   .[8] در نظر گرفوت  ميکرومتر 100 حدود

 سوراميکي  پليموري و  زمينوه  با هاييانجام شده، داربست
 هسوتند  معوايبي  و مزايا داراي هر كدامو  اندساخته شده

 بافوت  مهندسوي  در فعوالي  اهميت زيست به توجه با كه
 سوراميکي  زمينوه  هواي  است از داربست بهتر استخوان،
ساخت داربست  متخلخل از مواده  . [9,10] شود استفاده

 .[11] است هيدروكسي آپاتيت مورد توجه محققان بوده
هيدروكسي آپاتيت به عنوان يک مواده زيسوت فعوال و    

تشکيل  اصلي يي آن به جزءبخاطر شباهت تركيب شيميا
 در مورد استفاده هايساخت كاشتني دهنده استخوان در

داربست هيدوركسي آپاتيوت  . [12] دارد كاربرد ارتوپدي
از جمله روش اسوفن    ييهابا روش توانمتخلخل را مي

روش  ،يوپردازش ماكروو ،نشاسته يتروش تثب ،پليمري
يکي  [13]. روش الکتروفورتيک توليد نمود ،گرييختهر

اسوفن  پليموري    ، تکنيوک ساخت داربست هاياز روش
از اسفن  در آن براي ايجاد ساختار متخلخل كه  باشدمي
  [15] سون و همکواران  .[14] شودمياستفاده  يورتانپلي

با پودر هيدروكسي آپاتيت آماده شده به روش تور و بوه   
وسيله تکنيک فوم اسفنجي داربست استخواني را توليود  

و انودازه  بووده  درصود   60 آن كردند كه ميوزان تخلخول  
ميوزان اسوتحکام فشواري     وميکرون  250-125تخلخل 
با  [16] تکسيرا و همکاران بدست آمد. پاسکالامگ 82/0

استفاده از هيدوركسوي آپاتيوت سونتز بوا روش اسوفن       
پليمري و با استفاده از اسفن  پلي يورتان آغشته شده به 

سوانتيگراد   1300دوغاب سوراميکي و سوينتر در دمواي    
با استفاده از ميکروسکوپ ه و را توليد كرد ييهاداربست

الکتروني، پراش پرتو ايکس و تست فشار مورد مطالعوه  
بوين   هوا كه طبق اين تحقيوق انودازه تخلخول    ددادنقرار 
با  [17] ا و همکاراننهاس ه است.ميکرون بود 100-300

هيدروكسي آپاتيت و بوا اسوتفاده از    استفاده از نانوالياف
روش تركيب ريختگي و تکنيک اسفن  پليمري داربست 

آپاتيووت موجووب  را تهيووه كوورد، اليوواف نانوهيدروكسووي
بست شد خواص داربست افزايش استحکام مکانيکي دار
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توس  اشعه ايکس، ميکروسکوپ الکتروني و اسوتحکام  
اسوتحکام    كوه  مشوخ  شود  بررسي گرديود و  فشاري 

 .بوده استمگاپاسکال  10تا  2فشاري اين داربست بين 
-ميزان تخلخل، توزيع اندازه تخلخل، پيوستگي تخلخل

داربست تواثير زيوادي بور رونود     و خواص مکانيکي  ها
در ايون تحقيوق    .داربست استخواني دارد در رشد بافت

گواو بوه    قلوم ابتدا پودر هيدروكسي آپاتيت از استخوان 
روش اسووفن   بوه روش تجزيوه گرموايي تهيوه و سوپس     

متخلخل ساخته شود. ميوزان   استخواني پليمري داربست 
تخلخل، خواص مکانيکي، زيست سوازگاري و زيسوت   

ر داربست توليد شده موورد بررسوي قورا   تخريب پذيري 
 گرفت.

 
 مواد و روش ها

هيدروكسوي آپاتيوت    . تولید پودر هیدروکسی آپاتیت
طبيعي مطابق با روش ارايوه شوده توسو  بحرالعلووم و     

ابتدا استخوان . براي اين منظور [18]همکاران توليد شد 
اندازه هاي كوچوک بريوده شوده و در درون    ه قلم گاو ب

-بافوت ساعت جوشانده تا تمام چربي و  2آب به مدت 

روز در هواي 10به مدت  هاآن جدا شود. استخوان هاي
آزاد قرار داده تا كاملاً خشک شوند. سپس در هووا  بوه   

درجه سانتي گراد  400ساعت با مشعل تا دماي  3مدت 
حرارت داده توا تركيبوات آلوي آن تجزيوه شووند. موواد       

در دمواي  و سواعت   2حاصل در درون كوره بوه مودت   
شد و به ايون ترتيوب    دادهحرارت  درجه سانتيگراد 800

هيدروكسوي   ماده سفيد رنگي استخراج گرديد كه همان
و با روش تر  آسيابپس با استفاده از س. باشدميآپاتيت 

هيدركسوي  ذرات  انودازه  230و گذراندن از الوک موش   
 ميکرون رسانده شد.  64آپاتيت به كمتر از 

ابتودا ذرات پلوي   . ساخت داربست هیدروکسی آپاتیت

شد  اضافهآب مقطر دو بار تقطير  به( PVAالکل )وينيل 
تا چسوب  رسانده شد  سانتيگراد درجه 70 آن به دمايو 

سوپس ذرات هيدروكسوي    .بطور كامل در آب حل شود

 دوغواب به محلول اضافه شد. تركيوب شويميايي    آپاتيت

نشان داده شده است. سپس دوغاب  (1)اوليه در جدول 
دقيقوه   20دور در دقيقه( به مدت  300با همزن ) حاصل

 ،همزده شده تا كاملاً همگن شود. پس از همگن سوازي 
 سوانتيمتر  1×1×1بوا ابعواد )   پلي يورتوان تجاري  اسفن  
در دوغاب غوطه ور شد. براي و برش داده شده (مکعب

اينکه تمام حفرات اسفن  پر از دوغاب شوود. چنود بوار    
د. بعوود از خووروج از  اسووفن  در دوغوواب فشوورده شوو  

در وس  دو عدد شيشه قرار داده شد و با ،اسفن  دوغاب
اعمال نيرو دوغاب اضافي از آن خارج گرديد. سپس در 

بوه مودت   درجه سانتيگراد  80درون خشک كن با دماي 

ساعت قرار گرفت تا كاملا خشک شود. بعد از ايون   24
درجوه سوانتي    3با نور    ورا در درون كوره  هاداربست

حرارت داده درجه سانتيگراد  600 راد بر دقيقه تا دمايگ

شد تا اسفن  بطور كامل سووخته و از داربسوت خوارج    
شود. به منظور اطمينان كامل از خروج اسوفن  داربسوت   

درجوه سوانتيگراد    600به مدت يوک سواعت در دمواي    

درجه سوانتيگراد   5  نگهداري شد. پس از آن دما با نر 
درجه سانتيگراد  1200ي ه و در دمابر دقيقه افزايش يافت

 سينترين  انجام گرفت. ياتساعت عمل 4به مدت 
 

تركيب شيميايي و  ارزيابي براي.  هانمونه یابیمشخصه
 تکنيوک  از داربسوتها،  هاي موجود در سواختار فازتعيين 
 توسو   شود. ايون ارزيوابي    اسوتفاده  ايکوس  پرتو پراش
 Cuفيلتر  با آلمان  Brukerشركت Advance D8دستگاه 

Kα وλ=1.54 A° ميلوي   40وآمپور  ولوت يلوك 40ولتواژ  با
سووختن و   رونود جهوت بررسوي    گرفوت.  صورت آمپر

 تحوت  هوا نمونوه  ،خروج اسفن  پلي يورتان از داربست
قرار گرفتند. اين بررسي هوا بوه    آزمون گرما وزن سنجي

 DSC/TGAموودل   Mettler Toledoوسوويله دسووتگاه  
 كوردن  ساخت كشور سوئيس در اتمسفر هوا با نر  گرم

 تعيوين بوراي   .سانتيگراد بر دقيقه انجام گرفوت  درجه 4
 ياهو ه، نمونو فشواري و خمشوي داربسوت هوا     استحکام
توسو    تهيه وASTM F2150 مطابق با استاندارد آزمون 
در اتمسوفر  و  ايرانساخت  Santam-STM -20دستگاه 

دقيقوه موورد آزموايش قورار      بر مترميلي 5/0هوا با نر  
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، آزموون ميکورو   سختي داربست هوا  تعيينبراي گرفتند. 
نيوتن و زمان اعمال  20در اتمسفر هوا با نيروي  سختي
مورد آزمايش قورار   ميکروسختيثانيه توس  دستگاه  15

تخلخل  درصد چگال نسبي و گيريجهت اندازه گرفت.
مايعوات  داربست هاي توليد شده، از روش جابه جوايي  

استفاده شد. براي اين منظور از اتوانول بوه عنووان موايع     
داربسوت   هواي استفاده شد زيرا به راحتي به درون حفره

بوا تورازو و بوا    كند. ابتدا وزن خشک هر نمونوه  نفوذ مي
Wₒ) اندازه گيري شد گرم  0001/0دقت  سپس نمونه (

( V1در يک استوانه مدرج حاوي مقدار مشخ  اتانول )
 هادقيقه غوطه ور شد تا اتانول به درون حفره 5 به مدت
. حجم اتانول و داربست اشباع از اتانول انودازه  نفوذ كند

حجم داربسوت   V2و V1( اختلاف حجم V2گيري شد، )
 مودرج  استوانه از اتانول از شده اشباع داربست باشد.مي
سوپس   ،گرديود  تعيوين  باقيمانوده  اتوانول  و حجم خارج

 .[19] شود  گيرياندازه هانمونه چگالي و درصد تخلخل

 وسووويله بوووه هوووا داربسوووت سووواختار و مورفولووووژي
 Cambridge-S360الکتروني روبشي مدل  ميکروسکوپ

و  ولوت  كيلوو  20 دهنده شتاب ولتاژ با انگليس ساخت 
مورد مطالعه قرار گرفتنود.   مترميلي 12 -9  كاري فاصله

 به منظور بررسي زيست تخريب پوذيري داربسوت هوا،   
 ,PBS) نمونووه هووا در محلووول بووافر فسووفات سووالين  

Phosphate Buffered Saline) بووا pH=7.4   و دموواي
روز قورار گرفوت.    7درجه سوانتيگراد بوه مودت     1±37

از محلوول بيورون آورده شوده و خشوک      هاسپس نمونه
بوه منظوور    شود.  گيرياندازهشدند و ميزان كاهش وزن 
-نمونوه  شوده، توليود   هايبررسي زيست فعالي داربست

 بوا  (Simulated Body Fluid, SBF)در محلوول   ييهوا 
pH=7.4  روز  7درجه سانتيگراد به مدت  37±1و دماي
از محلول نمونه ها پس از بيرون آوردن  و داده شدقرار 

 .گرديد گيريو ميزان افزايش وزن اندازه هخشک شد

 
 درجه سانتيگراد 1200فشاري، دانسيته و درصد تخلخل داربست سينتر شده در دماي استحکام  1جدول 
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 نتایج و بحث

به منظور اطمينان از محودوده  .  سنجی وزن گرماآنالیز 
شوودن اسووفن  پلووي يورتووان از سوواختار   خووارجدمووايي 

داربست حين عمليات تو  جوشوي، نمونوه هوا تحوت      
بطور كلي تجزيه  .آناليز حرارتي گراويمتري قرار گرفتند

 توليد داربست بوه كموک  حرارتي پليمر نقش حياتي در 
مووواد پليمووري ايفووا مووي كنوود. بووا اسووتفاده از آزمووون   

ا توجوه  ب تعيين گرديد.اي سوختن اسفن  گراويمتري دم
تجزيه اسوفن  در دو مرحلوه صوورت موي      (1) به شکل

و توا   درجه سانتي گوراد  180گيرد. مرحله اول از دماي 
ايجواد   ادامه دارد، بوه دليول   گرادرجه سانتيد 320دماي 

 5/4كواهش وزن   ،پلوي يورتوان   گاز در اثر اكسيد شودن 
 . ديدر اين مرحله مشاهده گرددرصد 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

وزن در اثر تجزيه حرارتي اسفن  پلي يورتان روند كاهش  1شکل 

 % وزني هيدروكسي آپاتيت(47) 11داربست نمونه 

-درجوه سوانتي   600تا   360مرحله دوم دمايي از  

در اين مرحلوه ر    درصد 2كاهش وزن . باشدمي  گراد
در نظر گرفتن سورعت گرموايش آهسوته در    داده است. 

اموري   براي جلووگيري از تخريوب سواختار    مراحلاين 
سورعت  در ايون تحقيوق   ضروري موي باشود.  بنوابراين    

بور دقيقوه انتخواب شود.       گوراد درجه سوانتي  3گرمايش 
درجوه   600تجزيه حرارتي اسفن  بطور كامل در دمواي  
سوواعت  1سوانتيگراد انجوام مووي شوود. بنووابراين مودت     

 هواي داربست در اين دما نگهداري شد توا تموام كوربن   
   . [20]شوداكسيد شده از داربست خارج 

 

-يو  ط (2) شکلدر . مشخصه یابی پراش اشعه ایکس

تو    پودر هيدروكسوي آپاتيوت   يکسپراش اشعه ا هاي

درجه سوانتيگراد و داربسوت    800جوشي شده در دماي 
 1200متخلخل هيدروكسي آپاتيت سنتز شوده در دمواي   

 01-084-1998اسووتاندارد  كووارت درجووه سووانتيگراد و
هموان   داده شوده اسوت.  نشان  براي هيدروكسي آپاتيت 

هموه پيوک هواي     ،طور كه در شکل مشاهده موي شوود  
 35ا تو  30 برابور بوا    2θ اصلي هيدروكسي آپاتيت بوين 

داربسوت و پوودر هيدروكسوي     هايباشد. پيکمي درجه
. در پووودر كووارت مرجووع همخووواني دارد آپاتيووت بووا  

هيدروكسي آپاتيت بخاطر كم بودن دماي تو  جوشوي،   
مربوط بوه   هايرشد نداشته در نتيجه پيک فرصت هادانه

پودر هيدروكسي آپاتيوت داراي پهون شودگي بيشوتري     
 نسبت به داربست مي باشد.

 
نتواي  بوه دسوت    خواص مکانیکی و درصد تخلخل.  

آمده در خصوص استحکام فشواري و درصود تخلخول    
 بوه  شوده اسوت. بوا توجوه    ارايه  (1) نمونه ها در جدول
بوا افوزايش درصود وزنوي        كوه  شوود نتاي  مشاهده موي 

درصوود  69بووه  45هيدروكسووي آپاتيووت در دوغوواب از 
وزنووي، اسووتحکام فشوواري داربسووت افووزايش و درصوود 

يابد. با افزايش درصد مواد جامود در  تخلخل كاهش مي
دوغاب مقدار ماده جامد بيشوتري وارد اسوفن  شوده در    
نتيجووه تووراكم و اسووتحکام فشوواري افووزايش مووي يابوود. 

استحکام فشواري   PVAفزايش درصد وزني همچنين با ا
يابود، بوا   داربست افزايش و ميزان تخلخول كواهش موي   

خاصيت چسبندگي دوغواب   PVAافزايش درصد وزني 
نموودن فووم    ورو به اين ترتيب با غوطه يابدافزايش مي

اسفنجي در دوغاب، با توجه به چسوبندگي بوالا، مقودار    
. [21] نود مادوغاب بيشوتري در درون اسوفن  بواقي موي    

مناسب از نظور   هايآزمون استحکام خمشي براي نمونه
درصد تخلخل و اسوتحکام فشواري انجوام شود. ميوزان      

-انودازه  مگاپاسکال 6تا  4بين  هااستحکام خمشي نمونه

 47و  PVAدرصود وزنوي   3شد. براي داربست با  گيري
 64/4درصد وزني هيدروكسي آپاتيت استحکام خمشوي  

  [22] همکوواران و كاويسووريچان باشوود.مووي مگاپاسووکال
% وزني هيدروكسي آپاتيت و  80براي داربست استخواني

% وزني تري كلسويم فسوفات سواخته شوده از روش     20
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درجه سانتي گوراد بوه    1150پرس و زينترين  در دماي 
رسويدند.   مگاپاسکال 5% و استحکام خمشي 60تخلخل 

 كردند كوه بوا افوزايش    گيريهمچنين ايشان چنين نتيجه
ميزان تري كلسيم فسوفات، اسوتحکام خمشوي افوزايش     
ولي داربست زودتر در بدن تجزيه شده بوه نحووي كوه    
اجازه تشکيل بافت را نمي داد. از طرفوي بوا توجوه بوه     

 15توا   2اينکه استحکام خمشي استخوان اسفنجي بوين  
، به اين ترتيب مقدار اسوتحکام  [23] باشدمي مگاپاسکال

ن تحقيق مناسب موي باشود.   خمشي به دست آمده در اي
 47)% 11نتاي  آزمون ميکروسختي براي داربست نمونه 
 3/1 سوووختي وزنوووي هيدروكسوووي آپاتيوووت( بيوووانگر 

گيگاپاسکال بوده كوه مقودار خيلوي كمتوري نسوبت بوه       
باشد. علوت ايون كواهش    هيدروكسي آپاتيت متراكم مي

باشود. زيورا   سختي، متخلخل بودن ساختار داربست موي 
كننوده   تعيين ر مجاورت محل تاثير ابزاروقتي تخلخل د

سختي در آزمون ميکروسختي قرار گيرد، اين امر منجور  
 شود.به كاهش در نتاي  عدد سختي مي

 
آزمون زيست زیست تخریب پذیری و زیست فعالی.  
%  وزنوي  57) 7تخريب پوذيري بوراي داربسوت نمونوه     

هيدروكسووي آپاتيووت( در محلووول بووافر سووالين بيووانگر  
افت وزن نمونه با مدت زمان مانودگاري اسوت،    افزايش
(. بوه عبوارتي هور چوه داربسوت مودت زموان        3شکل )

بيشتري در تماس با محلول باشد، يون هاي بيشوتري از  
داربست جدا  شده و وارد محلول موي شوود و بوه ايون     

همچنوين بوا   . ترتيب وزن داربست كاهش پيدا مي كنود 
محلوول افوزايش موي     pHافزايش مدت زمان ماندگاري 

 و يمكلس هاييابد. با قرار گيري داربست در محلول يون
از داربست جدا شده و وارد محلول  يدروكسيديگروه ه

 . [24] شودمي هاشده و باعث قليايي كردن محلول
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

درجه سانتيگراد، ب: پودر  1200پرتو اشعه ايکس، ال : داربست متخلخل هيدروكسي آپاتيت سينتر شده در دماي الگوي پراش  2شکل

براي هيدروكسي  01-084-1998درجه سانتيگراد و پ: مطابقت آنها  با كارت استاندارد  800هيدروكسي آپاتيت ت  جوشي شده در دماي 

 آپاتيت
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تغييرات درصد كاهش وزن با مدت زمان ماندگاري در  3شکل

وزني   57)% 7آزمون زيست تخريب پذيري براي داربست  نمونه 

 درجه سانتيگراد 1200هيدروكسي آپاتيت( سينتر شده در دماي 
 

 

در  مدت زمان ماندگاري تغييرات درصد افزايش وزن با 4شکل

  وزني 49)% 9آزمون زيست سازگاري برايداربست نمونه 

 درجه سانتيگراد 1200ينتر شده در دماي ( سهيدروكسي آپاتيت

 

 زمان مدت با وزن افزايش نتاي  مربوط به تغييرات 
 بررسوي زيسوت   آزموون  در SBFدر محلوول   ماندگاري
 هيدروكسوي  وزنوي  49)% 9نمونوه   داربست براي فعالي
گراد در  سانتي درجه 1200 دماي در سينترشده ،(آپاتيت
نشان داده شده است. نتاي  بيانگر آن است كه  (4)شکل 

يوون هواي    SBFبا قرار گيري داربسوت هوا در محلوول   
و فسوفات بور روي داربسوت نشسوته و آپاتيوت       كلسيم

كلسويم بور روي سوط     كلسيم فسفات غنوي و فقيور از   
لايوه روي سوط  داربسوت    ايون  پس س. شودتشکيل مي
در محلوول   و با افزايش مدت زمان ماندگاري كردهرشد 
SBFوزن ضخيم تر شده و منجر بوه افوزايش   ين لايه ، ا

 .[24] شودمي داربست

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ساختار  (ال . روبشي الکتروني ميکروسکوپ تصاوير 5 شکل
 هايتخلخل ((، بيتآپات يدروكسي% ه57) 7داربست نمونه  يفوم

 يوزن 57)% 7 نمونه داربست ميکروسکپي و ماكروسکوپي
 يگراد،درجه سانت 1200 يشده در دما ينتر( سيتآپات يدروكسيه
 يوزن  67)% 3 نمونه داربست ميکروسکوپي هايتخلخل (ج
 يگراددرجه سانت 1200 يشده در دما ينتر( سيتآپات يدروكسيه

 

ميکروسوکوپ  تصاوير به دسوت آموده از    مورفولوژی. 
( 5در شکل ) هاالکتروني روبشي گرفته شده از داربست

نشان داده شده و بيانگر آن است كه داربست هاي توليد 
ماكروسوکوپي   هواي شده در اين تحقيوق داراي تخلخول  

 100-20ميکووورون( و ميکروسوووکوپي ) 400توووا 200)
ماكروسوکوپي و   هايباشند. حضور تخلخلميکرون( مي

ساختار داربست استخواني امکان رشد ميکروسکوپي در 
بافت استخواني در داربست را فراهم آورده و منجور بوه   

 يننو شوود. همچ بهبود روند ترميم بافت مجاور خود مي
شکل ظاهري داربست ها بعد از خارج شدن از دوغواب  
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درجوه   1200و همچنين بعد از عمليوات سوينترين  در   
 ت.( نشان داده شده اس6در شکل ) سانتيگراد

 
   

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

 

% هيدروكسي 57) 7ال ( شکل ظاهري داربست نمونه  6 شکل

ب( بعد از عمليات  ،آپاتيت( بعد از خارج شدن از دوغاب

  سانتيگراد درجه 1200 سينترين  در

 نتیجه گیری
 60،  50سوراميکي بوا   استخواني در اين تحقيق داربست 

 درصد وزنوي هيدروكسوي آپاتيوت بوا اسوتفاده از      70و 
اسفن  پلي يورتان و بوا تخلخول نزديوک بوه اسوتخوان      

نتاي  به دست آموده در ايون تحقيوق     طبيعي ساخته شد.
استحکام خمشي و سوختي داربسوت   بيانگر آن است كه 

بوووده و سوواخته شووده بووراي اسووتفاده در بوودن مناسووب  
داربست ساخته شوده داراي خوواص  زيسوت    همچنين 

بوا  باشود.  موي  تخريب پذيري و زيست فعوالي مناسوبي   
 توجه به درصد تخلخول و اسوتحکام فشواري داربسوت    

بوه عنووان    (وزني هيدروكسوي آپاتيوت   47)% 11 نمونه
-معرفي موي داربست بالقوه براي ترميم بافت استخواني 

 .شود
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 تر ای گلوله کاریآسیا در فرآیندکروم –روی توزیع نانولوله کربنی در زمینه مس فاز مایعتاثیر حجم 

 

 (3)ابوالقاسم عطائي  (2)سعيد شيباني (1)مریم مسرور

 

 چكیده

 فاز مایع از متفاوت حجم دو در و اکاریآسي انرژی شدت از متفاوت سطح سه در کربني  نانولوله% 5 -کروم% 1 -مس نانوکامپوزیت پودر

 ميکروسکوپ توسط یميکروساختارو تغييرات  ایکس پرتو پراش سنج طيف توسط جامد محلول تشکيل و ساختاری تحولات. توليد گردید

بسته به  ها کریستاليت اندازه ميانگين. شدارزیابي  سنجي ميکروسختي با روش ها نمونه مکانيکي خواص همچنين .شد بررسي يروبش الکتروني

 10 و حجم فاز مایع کمتر ترسطوح انرژی بالادر  تر آسياکاری. به دست آمد نانومتر 44-94 ی محدوده در و حجم فاز مایع کاریآسيا شرایط

سختي  است. شده به آنها واردین آسيب و کمترهای کربني  نانولوله با توزیع بهينه زمينه مس روشي موثر در توليد نانوکامپوزیت ،ليتر ميلي
 ویکرز در این شرایط بهينه به دست آمد. 88حداکثر 

 نانوکامپوزیت مس، کربني، نانولوله تر، یکارآسيا کلیدی های واژه

 

Pool Volume Influence on Carbon Nanotube Dispersion in Cu-Cr Matrix by  

Wet Ball Milling 

 
M. Masroor S. Sheibani  A. Ataie 

 

Abstract 
In this paper, the production of Cu-1wt%Cr-5wt%CNT nano-composites by wet milling process at three 

different levels of milling energy and two different pool volumes was investigated. The structural 

evolution and solid solution formation were evaluated by X-ray diffraction technique. The microstructure 

was characterized by scanning electron microscopy. The mechanical properties were also investigated by 

microhardness testing. The mean crystallite size was in the range of 44-94 nm depending on pool volume 

of milling medium and milling energy. It was found that wet milling at higher levels of milling energy and 

lower pool volumes of 10 ml can be a beneficial method of producing the nano-composite with the least 

damage introduction on homogeneously dispersed carbon nanotubes. Maximum hardness of 88 HV was 

obtained under optimum conditions. 

Key Words Wet milling, Carbon Nanotube, Copper, Nano-Composite. 
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 مقدمه

شده با ذرات   های هيبریدی زمينه مس تقویت کامپوزیت
های اخير توجهه پووهشهگران    سراميکي و فلزی در سال

شان از جمله، خهواص   های قابل توجه را به دليل ویوگي
مکانيکي مناسب، هدایت الکتریکي و حرارتهي بهالا بهه    

کهروم  -مسکامپوزیت ميان این در  اند. خود جلب نموده

کروم با این حال  شود. ميمحسوب یک کامپوزیت درجا 
 حههدبههه دليهل گرمهای اخههتت، مثبهت،    در زمينهه مهس   

محلول اندکي دارد که این پدیده منجر به توليد حتليت 

از سهوی   . [3-1]گهردد  کروم مهي -جامد فوق اشباع مس
به دليل ( Carbon Nanotubes) های کربني نانولولهدیگر 
انتخاب مناسبي برای اسهتفاده   های منحصر به فرد ویوگي

زی، پليمهری و سهراميکي بهه    های زمينه فل در کامپوزیت
مدول الاستيک این مواد تا  ،به طور مثال آیند. حساب مي

که قابهل مقایسهه بها     ،گزارش شده استتراپاسکال  2/1
-10در حدود  يمدول الماس است و همچنين استحکام

تهاکنون   .[4] حکام بالا دارندتبا اس یبرابر فولادها 1000
ههای تقویهت    وی کامپوزیتهایي که بر ر وهشاغلب پو

های کربني صورت گرفته است، بهر روی   نانولولهشده با 
هههای زمينههه پليمههری و سههراميکي بههوده و    کامپوزیههت
فلهزی   های زمينهه  های اندکي بر روی کامپوزیت پووهش

علهت ایهن    تقویت شده با این مواد صورت گرفته است.
 هها  نانولولهه توان دشواری در توزیع یکنواخت  امر را مي

زیرا ایهن مهواد بهه دليهل پيونهد       .در زمينه فلزی دانست

شان با زمينه فلزی و همچنين اختتف در چگالي  ضعيف
 (Agglomeration) شهدن ای  کلوخهه با زمينه، تمایل بهه  

ی پهووهش بهر روی   دهای اخير تعدا در سال .[5] دارند

ههای متفهاوت    در زمينه مهس بهه روش   ها نانولوله توزیع
 [6] و همکهههارانش یانههه  گرفتهههه اسهههت. صهههورت

بهه   راها  نانولولهتقویت شده با  مسزمينه نانوکامپوزیت 

روش اختت، در سطح مولکولي توليهد کردنهد و نشهان    
در زمينهه مهس توزیهع یکنهواختي     هها   نانولولهه  دادند که
نانولولهه  -کامپوزیت مهس  [7] سای و همکارانش دارند.
سازی پهودر   از فشردها با روش منحصر به فردی کربني ر

 (High Pressure Torsion) و پيچش تحهت فشهار بهالا   

نقهش  هها   نانولولهه  حضور و نشان دادند که ندتوليد کرد
 کنهد.  اساسي در خواص مکهانيکي کامپوزیهت ایفها مهي    

ایهن   کننهده،  به عنوان تقویتها  نانولولهحضور عتوه بر 

ننهد  عنصر دیگهر ما امکان نيز وجود دارد که با بکاربردن 
ی و تشهکيل دهنهده رسهوب    کروم به عنوان عنصر آلياژ

. ضهمنا حضهور   کامپوزیت هيبریهدی توليهد کهرد    فلزی

را بهبهود  هها   نانولولهفصل مشترک مس و عنصر آلياژی، 
 - کهروم -مهس کامپوزیت  [8]چو و همکارانش  بخشيد.

تشهکيل  توليد کرده و نشان دادنهد کهه    نانولوله کربني را
در فصههل مشههترک مههس و   ی کاربيههدی کههروم   لایههه
مشهترک   ههای کربنهي باعهه بهبهود ایهن فصهل       نانولوله
 شود. مي

هها،   متفاوت توليد نانوکامپوزیتهای  در ميان روش 
. از اسهت کهم هزینهه    و روشي سادهآسياکاری مکانيکي 

زمينه  های کامپوزیت توليد قابليتاین روش سوی دیگر 

توزیع مناسب با  های کربني تقویت شده با نانولوله فلزی
هههای روش  مقابههل ایههن ویوگههي  در . [7,9,10]را دارد

های وارده به  آسياکاری مکانيکي، آگلومره شدن و آسيب
مورفولهوژی و خهواص    ،هها حهين ایهن فرآینهد     نانولوله

 دههد  را تحهت تهاثير قهرار مهي     آنهها مکانيکي و فيزیکي 
از  دار کهردن  ههای عامهل   و روشآسياکاری تر  .[11,12]

به منظور توزیع بهينه  های دیگری هستند که جمله روش
 . [13,14]دنگير مورد استفاده قرار ميها در زمينه  نانولوله

کردن نياز به دانش بالایي  دار های عامل روش با این حال

بهها در مقایسههه ههها دارد و  از شههيمي سههطحي نانولولههه 
و  نيا است. ستوده یبر آسياکاری در محيط تر روش زمان

به زمينه فلزی آهن ها  نانولولهبا افزودن   [15]همکارانش
در حضور فاز مهایع  و انجام آسياکاری تر نشان دادند که 

، انهد  صورت همگني در ساختار توزیع شده به ها نانولوله
 .گهردد  که این امر موجب بهبود خواص کامپوزیهت مهي  

ههای   توانسهتند نانولولهه    [16]و همکارانش همچنين ژو
آنتيمهوان در   زمينهه ت یکنواخهت در  کربني را به صهور 

تهر توزیهع    کاریاستون به کمهک آسهيا  فاز مایع حضور 
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با توجه به مطالعات انجام شده دیده شده است که  کنند.

های انهدکي در مهورد روش آسهياکاری تهر بهه       پووهش
های کربنهي صهورت گرفتهه     منظور بهبود توزیع نانولوله

بهر روی  پووهشي که تاثير ميزان فهاز مهایع را   اما  ،است

کاری تر در روش آسيا ی کربنيها ی توزیع نانولوله نحوه
پههووهش در ایههن  دهههد گههزارش نشههده اسههت. نشههان 

و  وزني کهروم درصد  1حاوی  مسزمينه نانوکامپوزیت 

در  ،به روش آسياکاری تر وزني نانولوله کربني درصد 5
 در دو ميهزان متفهاوت  حضور اتانول به عنوان فاز مهایع  

 در سهه سهطح متفهاوت از    ميزان اتهانول  ريث. تاتوليد شد

ههای   ی توزیهع نانولولهه   بر نحوه شدت انرژی آسياکاری
کربني و خواص مکانيکي کامپوزیت مورد بررسي قهرار  

 .ه استگرفت
 

 روش انجام آزمایش

پهودر  در ایهن پهووهش شهامل،    مواد اوليه مورد استفاده 
در و، په ميکهرون(  75اندازه ذرات بيش از ، 5/99)% مس

و  ميکههرون( 75انههدازه ذرات بههيش از ، 5/99)%کههروم 

ميکهرون،   10)طول حدود  ی کربني چند دیواره نولولهنا
 .اسههت% 90بهها خلههوص  نههانومتر( 30-10قطههر حههدود 

دقيقه اولتراسونيک شهده تها    90ها ابتدا به مدت  نانولوله

 التراسهونيک  دستگاه دلم های اوليه از بين برود. آگلومره
 40بهها فرکههانس UltraVGT-17300TVمههورد اسههتفاده 

در  بههوده اسههت. وات 120مصههرفي  تههوان و کيلههوهرتز
کروم به صهورت محلهول    –مرحله اول آلياژ زمينه مس 

، پودر مهس و کهروم   مخلو بدین منظور جامد تهيه شد.
در  (PM2400مهدل  )ای پرانهرژی   به کمک آسيای سياره

فولادی، تحت گاز آرگون به منظور جلوگيری ی  محفظه
% وزني تولوئن بهه عنهوان   1حضور  و با از اکسيداسيون

نسبت وزني گلوله  آسيا شدند. عامل کنترل کننده فرآیند،

 300و سرعت چهرخش دسهتگاه    1به  30برابر  به پودر
آسهياکاری تها   مرحله اول در  .نددور بر دقيقه تنظيم شد

ده از نتایج بدست آمهده  ا استفاب ساعت ادامه یافت و 30

سهاعت بهه    20 ،ی پهودری  از پراش اشعه ایکس نمونهه 

عنوان زمان کافي به منظهور رسهيدن بهه شهرایط پایهدار      

 کروم انتخاب شد. -مس تشکيل محلول جامد
کروم به همراه -محلول جامد مسدوم ی  در مرحله 
سهاعت در حضهور    5به مدت % وزني نانولوله کربني  5

. ی تر قرار گرفتکارليتر اتانول تحت آسيا ميلي 25و  10
در شرایط آسياکاری در مرحلهه دوم  شایان ذکر است که 
انرژی انجام گرفهت تها اثهر    از شدت سه سطح متفاوت 

کاری بر توزیع نهانو  آسيا شدتهمزمان ميزان فاز مایع و 
پهس از پایهان فرآینهد     مورد بررسي قهرار گيهرد.   ها لوله
ی  صهفحه  نمونه لجن مانند حاصهل بهر روی   ،یکارآسيا

درجه سهانتيگراد حهرارت    80تا دمای  (Hot Plate) داغ
انواع نمونه توليد شهده بهه    داده شد تا الکل تبخير شود.
 ختصه شده است. (1)جدول تفکيک شرایط توليد در 

 
شدت های توليد شده تحت شرایط متفاوت  نمونه 1جدول 

 و ميزان فاز مایع کاریآسيا

 نمونه
سرعت چرخش 

 )دور بر دقيقه(

نسبت وزني 

 گلوله به پودر

حجم فاز مایع 

 ليتر( )ميلي

WM1 200 10 10 

WM2 200 10 25 

WM3 300 10 10 

WM4 300 10 25 

WM5 300 30 10 

WM6 300 30 25 

 

تغييههرات سههاختاری در پودرههها حههين آسههياکاری  
 ,X-Ray Diffraction) توسط دستگاه پراش اشعه ایکس

XRD) (Philips PW3170  بهها اشههعه )Cu-Kα  مههورد
پهارامتر شهبکه مههس مربهو، بههه     بررسهي قهرار گرفههت.  

مهس  های  با توجه به ميزان انتقال پيکهای پودری  نمونه
. [1]محاسهبه گردیهد   در الگوهای پهراش پرتهو ایکهس    

همچنين ميانگين اندازه کریستاليت نيهز توسهط نمهودار    
.  [16]بدست آمهد ( Williamson-Hall)هال -ویليامسون

ميکروسهکوپ  توسهط دسهتگاه   هها   نمونهه ميکروساختار 
 Scanning Electron) الکترونهههي روبهههش ميهههداني



 ...تاثير حجم فاز مایع روی توزیع نانولوله کربني در    92

 

 

1396سال بيست و نهم، شماره یک،  مهندسي متالورژی و موادنشریۀ     

Microscopy, SEM) (Camscan MV2300 مهههورد )
ظهور بررسهي ميکروسهختي    بهه من  بررسي قهرار گرفهت.  

-WOLPERT-WERKE GMBH Dهها، دسهتگاه    نمونه

تهدا پودرهها مانهت و    به این منظور اب استفاده شد. 6700
 10ميکروسختي بهرای  يری گ اندازهسپس پوليش شدند. 

بهه  و گهرم   100هها تحهت بهار     اوت از نمونهی متف نقطه
شهدت  سهطوح  همچنين  صورت گرفت.ثانيه  15مدت 

مطهاب  بها   بنابر پارامترهای آسياکاری و  کاریانرژی آسيا
)سهرعت   به سه سطح انرژی کهم  [19-17] مدل برخورد

، (1بهه   10دور بر دقيقه، نسهبت گلولهه بهه پهودر      200
دور بهر دقيقهه، نسهبت گلولهه بهه       300)سرعت  متوسط
دور بر دقيقه، نسبت  300)سرعت  و زیاد (1به  10پودر 

 بندی شدند. تقسيم (1به  30گلوله به پودر 

 

 نتایج و بحث

پراش پرتو ایکهس  الگوهای  (1) شکل: ساختارینتایج 
آسهيا شهده   روم درصد ک 1همراه با  پودری مسمخلو، 

متحظهه   .دهد را نشان ميساعت  30برای مدت زمان تا 
ههای مربهو،    که با گذشت زمان آسياکاری پيک شود مي

دليهل  شوند.  تر مي به مس با افزایش زمان آسياکاری پهن
شهکل پيوسهته پودرهها حهين     به تغييرتوان  این امر را مي
باعه ایجهاد عيهوب سهاختاری     کهارتبا، داد آسياکاری 

ها بهه سهمت زوایهای کمتهر      این پيکعتوه بر  .شود مي
تهوان افهزایش    که دليهل ایهن امهر را مهي     ،اند جابجا شده

 .[20] ی مس دانست پارامتر شبکه
درصهد وزنهي    1ل حهت انبه منظور بررسهي زمهان    

و تشکيل شدن محلول جامد مس  ی مس کروم در شبکه
پهراش پرتهو   از الگوههای  پهارامتر شهبکه مهس     کروم، -

غييهرات پهارامتر   ت (2) . شهکل محاسبه شده است ایکس
 دههد.  بر حسب زمان آسياکاری را نشهان مهي  مس شبکه 

ساعت آسياکاری  20وجه پارامتر شبکه تا تافزایش قابل 
دههد   ساعت نشان مهي  20و عدم تغيير محسوس پس از 

سهاعت   20 حهدود  که، محلهول جامهد در مهدت زمهان    
از طرف دیگر به منظهور اطمينهان از    تشکيل شده است.

پارامتر شهبکه نههایي   درصد وزني کروم،  1انحتل کامل 

پهارامتر شهبکه   سهاعت بها    20آسيا شده بهه مهدت   مس 
درصد وزني کروم تهيهه شهده از    1 –محلول جامد مس 

مقایسههه شههده و متحظههه شههد کههه  [1] اد سههریعمههنجا

 ترهای شبکه وجود دارد.مطابقت کافي بين پارام

 

 
 مخلو، پودری نمونه پراش پرتو ایکسی هاالگو 1شکل 

 آسياکاری وزني کروم برحسب زماندرصد  1 -مس 

 
 حسب زمان آسياکاری پارامتر شبکه مس بر 2 شکل

آلياژ محلول ، (2) دست آمده از شکله بنابر نتایج ب 
 20پهس از  درصد وزني کروم تهيه شده  1 –جامد مس 

بهه منظهور   آليهاژ زمينهه   به عنوان ساعت آسياکاری پودر 
در نظر گرفته شد. درصد وزني نانولوله کربني  5افزودن 

 5ميلهي ليتهر اتهانول تها      20و  10آسياکاری در حضهور  
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به منظور بررسهي تغييهرات    ادامه پيدا کرد.دیگر ساعت 

الگوههای پهراش پرتهو    ساختاری ناشي از آسياکاری تر، 
ی  ( در مقایسه بها نمونهه  WM5ها ) یکي از نمونه ایکس
( نشان داده شده است. 3ساعت آسيا شده در شکل ) 20

الگهوی پهراش    تشهابه  بها توجهه بهه    لازم به ذکر اسهت 
تنهها   ،ی تر شده تحت شرایط متفاوتکارهای آسيا نمونه

در شهکل  به عنوان نمونهه   WM5ی  الگوی پراش نمونه

آسياکاری تر شود که  متحظه مي .( مقایسه شده است3)
هها تهاثير قابهل تهوجهي بهر       پودر آلياژی زمينه با نانولوله

لازم بهه ذکهر    ييرات ساختاری نمونهه نداشهته اسهت.   تغ

 و کهروم  بهه  مربو، های پيک نشدن مشاهده است، علت
 در یکساشعه ا پراش روش توانایي عدم ،کربني نانولوله
 ریهز  ضهمنا . اسهت  کهم  وزني درصد با عناصر تشخيص
 زمينه در آنها و قرارگيری های کربنينانولوله اندازه بودن
 آنهها  پيهک  مشهاهده  عهدم  بر مبني دیگری دليل هم مس
 .[21] است
 

 
یسه در مقا WM5کس نمونه یا پرتو الگوی پراشسه مقای 3 شکل

 ساعت آسيا شده 20ی  با نمونه

های بيشتر بهر روی اثهر همزمهان     ررسيبه منظور ب 
هها   بر توزیع نانولولهه  آسياکاری و ميزان فاز مایع شرایط

 انهههدازهپهههارامتر شهههبکه و نانوکامپوزیهههت، در زمينهههه 

انهرژی   شهدت  سطوح مختلهف   ها بر حسب کریستاليت
 الهف( -4) شکل اند. شدهمقایسه  (4) در شکلآسياکاری 
برابرنهد و در   دهد که پارامترهای شهبکه تقریبها    نشان مي

ساعت آسياکاری تهر   5لذا است. نانومتر  3615/0حدود 

تاثيری بر حتليت کروم در های کربني  با حضور نانولوله
 مس ندارد.

  

 

 
اندازه ميانگين مس و ب( تغيير پارامتر شبکه  الف( 4 شکل

 آسياکاری انرژیشدت مختلف بر اساس سطوح  ها کریستاليت

 

تهوان مشهاهده کهرد     ب( مي - 4با توجه به شکل ) 
کلي با افزایش شدت انرژی آسياکاری، اندازه که به طور 
ها کاهش یافته است. دليل ایهن موضهوع بهه     کریستاليت

صرف شدن انرژی مکانيکي آسياکاری به صورت عيوب 
هها در سهاختار مهاده     ها و نابجایي ای مانند مرزدانه شبکه

هها را بهه    شود که کهاهش انهدازه کریسهتاليت    مربو، مي
نانولولههه کربنههي   حضههور. همچنههين [20] دنبههال دارد

 کههاهش انههدازه بههر مههوثر عوامههل از یکههي توانههد مههي
 ،[22] شهده  انجهام  قبلهي  بررسي در. باشد ها کریستاليت
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 .است شده مشاهده مشابه رفتاری

در آسياکاری تهر، تهاثير حجهم فهاز     از طرف دیگر  

مایع روی اندازه کریستاليت بها افهزایش شهدت انهرژی     

عبهارت دیگهر در سهطوح    یابد. بهه   آسياکاری کاهش مي

شههدت انههرژی آسههياکاری کههم و متوسههط، انههدازه      

ساعت آسياکاری با حضهور فهاز    5ها پس از  کریستاليت

 10ليتر( نسبت به فاز مهایع کمتهر )   ميلي 25مایع بيشتر )

ليتر( افزایش یافته است. علهت احتمهالا بهه انتقهال      ميلي

انرژی کمتر از سيستم آسهياکاری مکهانيکي )حاصهل از    

ها( به مخلو، پهودری بها حضهور حجهم      ورد گلولهبرخ

شهود. بها ایهن حهال در شهرایط       زیاد اتانول مربهو، مهي  

آسياکاری با شدت انرژی بيشتر، اندازه کریستاليت پهس  

 25ساعت آسهياکاری بها حضهور فهاز مهایع زیهاد )       5از 

ای  ليتر( تفهاوت قابهل متحظهه    ميلي 10ليتر( و کم ) ميلي

شهدت   بها  در شرایط آسياکاریدهد و احتمالا  نشان نمي

انرژی مکانيکي منتقل شده به مخلو، پهودر در دو  زیاد، 

 حالت تفاوت چنداني نداشته است.

 

بهه منظهور ارزیهابي اثهر شهرایط       نتایج میکروسککویی 

آسياکاری تر روی ميکروساختار، تصاویر ميکروسهکوپ  

های آسياکاری شده تحت شرایط  الکتروني روبشي نمونه

 ( نشان داده شده است.5مختلف در شکل )

های  ب( مربو، به نمونه -5الف و  -5های ) شکل 

آسياکاری شده در سطح انرژی آسهياکاری کهم هسهتند.    

-5در شهکل )  WM1که از مورفولوژی نمونه طور  همان

الف( مشخص است، این شرایط آسياکاری با انرژی کهم  

ها در سهاختار زمينهه کهافي نيسهت.      برای توزیع نانولوله

کهه   WM2ب( نيز همين موضوع برای نمونه  -5شکل )

دهد. با این  با حجم اتانول بيشتری آسيا شده را نشان مي

ليتههر( حههين  ميلههي 25وجههود حجههم بيشههتر فههاز مههایع )

آسياکاری سبب شهده آسهيب کمتهری بهه نانولولهه وارد      

د( بهه ترتيهب مربهو، بهه     -5ج( و )-5های ) شود. شکل

آسيا شهده در سهطح انهرژی     WM4و  WM3های  نمونه

متوسط هستند. با توجه به اعمال شدت انرژی آسياکاری 

هها بهتهر    رسهد نانولولهه   بيشتر در این حالت، به نظر مهي 

اند. با این حال هنوز  ار آلياژ زمينه قرار گرفتهداخل ساخت

ای شده مشهاهده   های کلوخه در مناطقي از نمونه نانولوله

و( به ترتيهب مربهو،    -5ه( و ) -5های ) شود. شکل مي

آسهيا شهده در سهطوح     WM6و  WM5ههای   به نمونهه 

طهور کهه در    شدت انرژی آسياکاری زیاد هستند. همهان 

مقایسه با حالت انرژی کم  شود در ه( دیده مي-5شکل )

هها در ميهان آليهاژ     و متوسط، توزیع مطلوبي از نانولولهه 

ههای   زمينه به دست آمده است. با این حال مشابه نمونهه 

WM2  وWM4      ،با آسهياکاری در حجهم اتهانول بيشهتر

ای شهدن   ها، کلوخه دیدگي کمتر نانولوله رغم آسيب علي

شهود.   مهي و( ههم دیهده    -5آنها در منهاطقي از شهکل )  

بنابراین برای آسياکاری تر، در سطوح انرژی آسهياکاری  

زیاد و حجم فاز مایع کمتهر، توزیهع و قرارگيهری بهينهه     

ها در ساختار را به دنبال دارد. ضمن آنکه آسيب  نانولوله

ها وارد نشهده اسهت.    دیدگي قابل توجهي هم به نانولوله

 کمتر اتانول حجم در هانانولوله بهتر به طور کلي، توزیع

 امهر  این دليل. است شده دیده زیاد انرژی سطح در تنها

 انرژی سطح این در آسياکاری انرژی بودن کافي احتمالا

 سهطوح  در واقهع  در. اسهت  هها نانولوله توزیع منظور به

 بهه  توانهد مهي  بيشهتر  اتهانول  حجم متوسط، و کم انرژی

 در حهال  ایهن  بها . کنهد  کمهک  هها ¬نانولولهه  بهتر توزیع

 هها نانولولهه  توزیهع  در اتانول نقش بالاتر، انرژی سطوح

 هها نانولوله دیدگي آسيب از جلوگيری روی و شده کمتر

   .بود خواهد موثرتر
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 WM6 (و و WM5( ه، WM4 (د ،WM3( ج، WM2( ب، WM1( الف های ي نمونهتصاویر ميکروسکوپ الکتروني روبش 5شکل 

های مختلهف در   ميکروسختي نمونهنتایج میکروسختی 

بهرای مقایسهه   همچنهين  مقایسه شده اسهت.   (6)شکل 

 آسهياکاری  آلياژی ذرات سختي مربو، بهمتوسط بهتر، 

بهوده اسهت.    HV 23حهدود  نانولوله کربني  بدون شده

شهود بها افهزایش شهدت انهرژی       دیده مي که طور همان

آسياکاری ميزان سختي افزایش یافته اسهت. ایهن رفتهار    

 کاهشهي  بيان شهده یعنهي رونهد   به نتایج قبلي افزایشي 

همچنهين  و هها   نانولولهه بهتهر  توزیع  ،اندازه کریستاليت

 آسهياکاری  انهرژی  سهطح  افهزایش  از حاصل کارسختي

 است.مربو، 
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 مختلفهای  ميکروسختي نمونهمقایسه  6 شکل

موضوع دیگر در ارتبا، با شرایط آسهياکاری بها شهدت    

های آسيا شهده   انرژی کم و متوسط، سختي بيشتر نمونه

( نسهبت  WM3و  WM1ليتر ) ميلي 25در حجم اتانول 

( اسهت.  WM4و  WM2ليتهر )  ميلي 10به حجم اتانول 

علت این موضوع احتمالا به آسيب کمتر وارد شهده بهه   

ها در شرایط آسياکاری در حجم محلول بيشهتر   انولولهن

( در مهورد  6شود. نکته قابل توجه در شکل ) مربو، مي

نتایج مربو، به شرایط آسياکاری با شدت انهرژی زیهاد   

رغهم   شود. زیرا علهي  است که رفتاری معکوس دیده مي

تفاوت نه چندان زیاد اندازه کریستاليت در ایهن حالهت   

ههای   حجم اتانول کم و زیاد )نمونهه برای آسياکاری در 

WM5  وWM6  ب( امهها سههختي نمونههه  -4در شههکل

WM5     که در حجم اتانول کمتر آسهيا شهده حهدود دو

است که در حجم محلول زیاد آسهيا   WM6برابر نمونه 

توان به توزیع بسيار  شده است. علت این موضوع را مي

 WM6ههای کربنهي در نمونهه     بهتر و مطلوب نانولولهه 

ه( دیهده شهد. لههذا    -5، دانسهت کهه در شههکل )  مربهو 

تههوان نتيجههه گرفههت کههه عههتوه بههر تههاثير انههدازه   مههي

دیهدگي روی سهختي، نحهوه     کریستاليت و ميزان آسيب

تواند سهم قابل توجهي در سهختي   ها مي توزیع نانولوله

ها داشته باشد. لهذا در شهرایط آسهياکاری تهر بها       نمونه

ليتهر، نقهش    ميلهي  10شدت انرژی زیاد و حجم اتانول 

 ها اهميت بيشتری پيدا کرده است. توزیع بهينه نانولوله

 
 گیری نتیجه

 ربنهي ک % نانولوله5 -% کروم1 -مسپودر نانوکامپوزیت 
و در  کاریانهرژی آسهيا   شدت در سه سطح متفاوت از

ليتر به عنهوان فهاز مهایع     ميلي 25و  10 اتانولحجم دو 
بها تغييهر    کهه  دیده شهد . شدتر، توليد تحت آسياکاری 
ههای   يزان اتانول، پارامتر شبکه نمونهمشدت آسياکاری 

. در صورتي کهه ميهانگين   کامپوزیتي تقریبا برابر هستند
در سطوح انرژی کم  ها یکسان نيست. اندازه کریستاليت

در واقهع کهاهش   با افزایش ميزان فاز مایع و  ،و متوسط
ميهانگين  مکانيکي منتقل شده به مخلو، پهودری  انرژی 

نتهایج  اهش یافتهه اسهت. طبه     هها که   اندازه کریستاليت
، يبدست آمده از تصاویر ميکروسکوپ الکتروني روبش

با افزایش شدت انرژی آسياکاری در حجهم فهاز مهایع    
هها در زمينهه    تهری از نانولولهه   کمتر، توزیهع یکنواخهت  
همچنههين نتههایج آزمههون آیههد.  آليههاژی بههه دسههت مههي 

در سطوح انهرژی بهالاتر بهه    نشان داد که  ميکروسختي
هها، در   لولهبودن انرژی لازم برای توزیع نانودليل کافي 

توان به سختي بالا دسهت   ميمقادیر کمتری از فاز مایع 

به طور کلي آسياکاری تر با شرایط کنتهرل شهده    .یافت
روشههي مناسههب بههه منظههور بهبههود توزیههع یکنواخههت  

نهين بها   های کربني در زمينه فلزی مهس و همچ  نانولوله
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weakened in the highest level of milling energy. 
FESEM images showed that wet milling at high 
levels of milling energy and less pool volume can be 
considered as the most efficient way to reach 
perfectly embedded CNTs. This result can be 
attributed to the fact that this level of milling energy 
is sufficient for dispersing of CNTs. Indeed, at low 
and medium levels of milling energy, higher pool 
volume can guarantee the dispersion of CNTs, but at 
higher levels of milling energy the effect of pool 
volume is weakened and it can be more effective on 
having less damaged imbedded CNTs in the 
composite matrix. 

 

Fig. 1 Changes of crystallite size as function of milling 
energy for different samples 

Fig. 2 shows the FESEM image of WM5 sample 
with the best dispersion of minimum damaged CNTs 
in comparison to other samples with different milling 
conditions. 

 

Fig 2 FESEM image of WM5 sample 

The results of microhardness test (Fig. 3) 
corresponds to other results and the microhardness 
result verifies the best dispersion of CNTs in WM5 
sample since this sample has the highest hardness. 

 

 

Fig 3 Microhardness values of different samples as a 
function of milling energy 

4- Conclusions 
Cu-1wt.%Cr-5wt.%CNT nano-composites by wet 
milling process at three different levels of milling 
energy and 10 ml and 25 ml of ethanol were 
fabricated. According to FESEM images which were 
in agreement with microhardness test results, wet 
milling at high level of milling energy and smaller 
pool volumes is an efficient way for dispersing CNTs 
while introducing less damage on them. Finally, it 
can be concluded that wet milling with controlled 
milling parameters can be an effective way for 
dispersing CNTs in Cu matrix composites. 
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Pool Volume Influence on Carbon 
Nanotube Dispersion in Cu-Cr Matrix by 

Wet Ball Milling 
 

M. Masroor1 S. Sheibani2*  A. Ataie3 
 

1- Introduction 
Copper matrix hybrid composites reinforced with 
ceramic and metallic precipitates, have received 
considerable interest in researches due to their 
favorable properties, namely good mechanical 
properties, high electrical and thermal conductivity. 
Among copper matrix composites, Cu-Cr is an in-situ 
composite. Chromium has a small solid solubility in 
copper matrix because of its positive heat of mixing 
which its formation results from decomposition of 
supersaturated Cu-Cr solid solution. On the other 
hand, carbon nanotubes (CNTs) are good candidates 
to be used as reinforcements in polymer, ceramic and 
metallic composites due to their valuable properties. 
So far, most of the investigations on CNT composites 
have been focused on polymer matrix composites and 
ceramic matrix composites compared to metal matrix 
composites because of difficulty in homogeneous 
dispersion of CNTs in the metal matrix due to their 
agglomeration, density mismatch and weak interface 
bonding with metallic matrices. Among different 
approaches for fabricating hybrid nano-composites, 
ball milling is a simple, low cost and high yield 
method. Also, it is an efficient way for producing 
CNT strengthened alloys due to the possibility of 
dispersing carbon nano-tubes as reinforcement 
elements in metal matrix composites. Despite these 
advantages, agglomeration and defects introduced on 
CNTs during ball milling have negative effects on 
their morphology, mechanical and physical 
properties. Wet milling in presence of a liquid phase 
is an efficient method that can be used to enhance the 
dispersion of CNTs in metal matrix composites. In 
this study, the preparation of Cu-1wt.%Cr-
5wt.%CNT nano-composite by wet milling process at 
three different levels of milling energy and two 
different pool volumes was investigated and the 
effect of pool volume on the CNTs dispersion and 
mechanical property have been investigated. 

2- Experimental 
Starting materials used in this research were 
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commercially pure Cu, Cr and multi-walled CNTs. It 
should be mentioned that CNTs were sonicated in 
ethanol for 90 minutes, to break up the CNT 
agglomerates. Powder mixtures were mechanically 
milled in a planetary high energy ball mill (PM2400) 
with hardened steel vial and balls under argon 
atmosphere. In the first step, Cu-1wt.%Cr solid 
solution was prepared as the matrix phase. The ball-
to-powder weight ratio (BPR) and milling speed were 
30:1 and 300 rpm, respectively. 1wt.% of toluene 
was used as a process control agent. In the second 
step, Cu-Cr solid solution alloy together with 5wt.% 
of CNTs was wet milled for 5 h. The milled samples 
were dried on hotplate for about an hour at 80oC to 
evaporate the ethanol. Table 1 summarizes milling 
conditions of different samples. The structural 
evolution and solid solution formation were 
evaluated by X-ray diffraction technique. The 
microstructure was characterized by scanning 
electron microscopy. Also, the mechanical property 
was investigated by microhardness test. 

Table 1 Milling conditions of different samples 

Sample 
Rotation 

speed (rpm) 
BPR Pool volume(ml) 

WM1 200 10 10 

WM2 200 10 25 

WM3 300 10 10 

WM4 300 10 25 

WM5 300 30 10 

WM6 300 30 25

 

3- Results and Discussion 
According to the XRD patterns and the calculation of 
lattice parameter of Cu, it was concluded that Cu-
1wt.%Cr solid solution was formed after 20 h. Based 
on the results of first milling step, 5wt.% of CNTs 
were added to 20 h milled Cu-Cr solid solution 
sample and milling was continued for 5 h in wet 
milling medium. To have a detailed study on the 
effect of milling conditions and pool volume on the 
Cu structure at the same time, the Cu mean crystallite 
size changes as a function of milling energy for 
different samples were calculated and are shown in 
Fig. 1. It can be seen that the mean crystallite size of 
samples decreases as the milling energy increases 
which is due to the formation of defects such as grain 
boundaries and dislocations in the structure. Also, the 
presence of well-dispersed CNTs can be another 
reason for this decrease. However, in wet milled 
samples at higher pool volumes, less energy is 
attributed to the changing in crystallite size which is 
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simulated body fluid (SBF) under same conditions 
and investigating the weight gain of the samples. 
 
3- Results and Discussion 
Fig. 1 shows the result of the thermogravimetric 
analysis which shows burning of the polyurethane 
foam at two temperature ranges of 180-320 and 360-
600 °C. 
 

Fig. 1 Thermogravimetry result for the scaffold 
 

The results of the XRD analysis are shown in Fig. 2 
which shows the compatibility of the composition of 
the extracted hydroxyapatite and also the scaffold 
with standard hydroxyapatite card. 
 

 
Fig. 2 Comparison of the XRD pattern of natural 
hydroxyapatite and the studied scaffold with the 

standard hydroxyapatite 
 
As can be seen from Table 1, the fabricated scaffolds 
showed high compressive strength with favorable 
percentage of porosity. By increasing the weight 
percentage of hydroxyapatite from 45 to 65, the 
density of the scaffold was increased from 1.37 to 
1.57 g/cm3 and the compressive strength increased 
from 0.82 to 1.7 MPa while the porosity decreased 
from 57.8 to 34.4. 

Fig. 3 and Fig. 4 show the results of the 
biodegradability and biocompatibility tests on the 
studied bone scaffold (sample 7). As can be seen the 
weight loss of the sample in phosphate buffered 

saline indicates the biodegradability and also the 
weight gain of the sample in SBF solution proves the 
biocompatibility of the investigated bone scaffold. 
 

 
Fig. 3 Weight loss percent (biodegradability) trend of 

the bone scaffold sample 7 in phosphate buffered saline 
 

 
Fig. 4 Weight gain percent (biodegradability) trend of 

the bone scaffold sample 7 in phosphate buffered saline 
 
The porous structure of the investigated bone 
scaffold is shown in Fig. 5 which indicates the 
presence of macroscopic porosity in the range of 200 
to 400 µm and also microscopic porosity in the range 
of 2-100 µm which can promote bone ingrowth. 
 

 
Fig. 5 SEM photomicrograph of the investigated bone 

scaffold 
4- Conclusions 
In this study, the fabrication and characterization of 
bone scaffold which was produced from natural 
hydroxyapatite and polyurethane foam were 
investigated. The fabricated scaffolds showed high 
compressive strength with favorable percentage of 
porosity. The biodegradability and biocompatibility 
of the investigated bone scaffold were presented by 
in vivo investigations. It can be concluded that 
polymer foam fabrication technique can be an 
appropriate technique for producing bone scaffold. 
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Investigating the Mechanical Strength 

and Degradation of Bone Scaffold 
Fabricated from Hydroxyapatite and 

Polyurethane Foam 
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1- Introduction 
Tissue engineering is the use of a combination of 
cells, engineering and materials methods, and 
suitable biochemical and physicochemical factors to 
improve or replace biological functions. In the 
human body, bones have a great tendency toward 
reproduction and thus is a subject of study in tissue 
engineering. Small fractures in the human bone can 
be healed by the healing process of the body. 
However, bone grafting may be required in huge 
fractures. In the last thirty years the use of artificial 
implants in bone restoration has been attractive to 
researchers. One of the key factors in tissue 
engineering is the use of bone scaffold in the field of 
improving the bone healing process. The scaffolds 
should have similar mechanical properties as the 
bone and also have appropriate biocompatibility and 
bio-degradability in the human body during bone 
healing. The properties of the scaffolds are mainly 
affected by its materials and the main of these 
properties is the porosity. The use of hydroxyapatite 
as a material for bone scaffold has been studied by 
researchers. Hydroxyapatite is a biocompatible 
material and because of its similar chemical 
composition to the human bone has been mainly used 
as material in orthopedic applications.  
 
2- Experimental  
In this study, the fabrication and characterization of 
bone scaffold which was produced from natural 
hydroxyapatite and polyurethane foam were 
investigated. Bovine femur was chosen for extraction 
of hydroxyapatite. The spongy bones were discarded 
and the cortical bone was de-fleshed. The bone 
marrow and all pieces of meat and fat were removed 
and the bone pieces put in fresh air for 10 days. By 
using a gas torch and applying direct flame to the 
cleaned bone, organic components were burned for 3 
hours at 400 °C. The product of this thermal process 
contained some char due to burning of organic 
components. To remove the remaining char, the 
black powder (bone ash) was placed in an air furnace 
at different temperatures between 800 °C for 2 hours 

                                                            
1
 *Corresponding author, Associate professor, Department 
of Materials Science and Engineering, School of 
Engineering, Shiraz University, Shiraz, Iran.  
Email: mjavidi@shirazu.ac.ir. 

2 M.Sc., Department of Materials Science and Engineering, 
School of Engineering, Shiraz University, Shiraz, Iran. 

and finally it was cooled inside the furnace. 
Following this process, the black ash turned into a 
white granular powder. The product which is natural 
hydroxyapatite was then sieved via 230 mesh to 
reach a powder particle size of under 65 µm. 

For the fabrication of the bone scaffold, polyvinyl 
alcohol was dissolved in double distilled water at 
70°C and then hydroxyapatite powder was added to 
prepare a slurry with the chemical composition 
shown in Table 1. slurry was mixed for 20 minutes. 
Polyurethane sponge was used for the preparation of 
the scaffold and the slurry was poured on the sponge 
and after drying at 80 °C for 2 hours they were 
placed in an air furnace and heated to 600 °C to burn 
the sponge and then sintered at 1200 °C for 4 hours. 
Thermal and mechanical properties of the scaffolds 
were studied via X-ray diffraction (XRD), scanning 
electron microscopy (SEM), compression test and 
thermogravimetry technique. Also hardness test, 
three-point bending and investigation of biological 
behavior were employed. The chemical composition 
of the slurry and also the mechanical properties of the 
resulted scaffolds are presented in Table 1. 
 

Table. 1. The chemical composition of the slurry and 
mechanical properties of the studied scaffold  

sintered at 1200 °C 
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42.17  1.48  1.13 1  30  69  1  
40.45  1.51  1.36 2  30 68  2  
36.70  1.52  1.52 3  30 67  3  
34.39  1.57  1.7 5  30 65  4  
56.30  1.38  0.87 1  40  59  5  
55.70  1.41  0.93  2  40 58  6  
52.30  1.42  1.03  3  40 57  7  
48.40  1.44  1.15  5  40 55  8  
64.30  1.26  0.62  1  50  49  9  
61.70  1.31  0.96  2  50 48  10  
59.50  1.35  0.76  3  50 47  11  
57.80  1.37  0.82  5  50 45  12  

 
The biodegradability of the studied scaffold was 

performed via considering the weight loss of sample 
7 by putting it in phosphate buffered saline with 
pH=7.4 at 37±1 °C for 7 days. Furthermore, the 
biocompatibility was studied by placing sample 7 in 
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Fig. 2 Effect of number of FSP passes on grain size of  
different zones (a) 1st pass; (b) 4th pass 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 3 XRD diffraction pattern of the 4pass FS-
processed sample 

Microhardness results showed that maximum 
hardness of samples without magnesium to be 
27±3Hv and the maximum hardness of samples with 
magnesium to be 60±5Hv, while the base metal had 
a hardness value of 20±5Hv. Tensile tests also 
indicated an improvement in strength from 
55±3MPa in the base metal to 60±3MPa after 
applying 4 FSP passes. Also, tensile strength 
increased to 110±5MPa by adding magnesium 
powder and 4 passes of FSP. 

 
4- Conclusions 
Friction stir processing was carried out successfully 
to develop in-situ Al/Mg composite on the surface of 
Al-1050 substrate. FSP with addition of magnesium 
to the surface of Al-1050 substrate caused grain 
refinement and formation of equiaxed gains in the 
stirred zone. Evaluation of mechanical properties 
indicated the significant improvement of hardness 
and tensile strength of the FS-processed sample 
containing magnesium particles.   
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1- Introduction  
In general, aluminum alloys are used in industry 
because of their low weight and good strength. The 
properties of these materials are very important. The 
FSP was developed in England in 1991 as an 
efficient method for improving the properties of 
aluminum. In this method, a hard tool is used to 
rotate on a piece of aluminum causing stirring and 
severe plastic deformation and recrystallization 
which results in better properties in the friction stir 
processed zone. In recent years, many researchers 
have focused on the procedure. They have realized 
that by adding ceramic or metallic powders, an alloy 
can be obtained with better properties. In this project 
it is intended to add magnesium metallic powder to 
Al-1050 alloy and study the in-situ formation of Al-
Mg intermetallic to improve the mechanical 
properties of the alloy.  
 
2- Experimental 
In this study, Al-1050 alloy with Al-0.25Si-0.40Fe-
0.5Cu-0.03Ti-0.05Mn (wt.%) and <40µm Mg 
powder were used as the substrate and secondary 
hardening particles, respectively. Friction Stir 
Processing (FSP) was carried out via milling machine 
and H13 tool. The effect of number of FSP passes on 
the structure and developed phases was studied. 
Furthermore, FSP samples were subjected to post-
FSP heat treatment (1 hour at 360ºC) to increase the 
reaction between magnesium and aluminum.   

Metallographic samples were cut perpendicular to 
the FSP path and electro-etched after surface 
preparation via 5ml HBF4+200ml distilled water at 
15V for 180 seconds. Microstructural studies were 
carried out by using optical and scanning electron 
microscopes. The phases in the FSP area were 
studied via XRD analysis and their chemical 
composition was determined via EDS analysis.  

Micro-hardness and tensile tests were used to 
evaluate the mechanical properties of FS-processed 
samples.  

 
3- Results and Discussion  
Al-1050 is non-heat treatable, and therefore, we have 
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tried to improve its surface property via developing 
an Al/Mg composite. Al/Mg composite was 
successfully formed on the surface via FSP. Optical 
studies from the stirred zone (SZ) showed that by 
applying one pass FSP without magnesium, the 
column structure of the base metal changed to fine 
equiaxed grains with a diameter of 50±10µm. The 
grain size of the SZ decreased by number of passes 
(32±4µm in the 4th-pass FSP samples). 
Microstructural studies showed that the addition of 
magnesium resulted in further grain refinement of the 
SZ down to 6±2µm after the 4 FSP passes with Mg 
(Fig. 1).  

 

 

 

 
Fig. 1 Optical images of the microstructure of (a) base 
metal; (b) SZ of 4-pass FSP sample, (c) SZ of 4-pass 
FSP sample with Mg particles; arrows in (c) indicate 

onion rings 
 

Grain coarsening occurred in TMAZ with 
increasing the number of FSP passes (62±10µm after 
first pass to 78±14µm after 4 passes), as shown in 
Fig. 2. This could be related to the increased heat 
input by increasing the number of FSP passes.  

Scanning electron microscopy with EDX studies 
showed the formation of intermetallic Al3Mg2 after 
applying 4 passes of FSP. XRD phase analysis also 
confirms the formation of this phase in the sample 
(Fig. 3). 
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Fig. 2 Optical microscope images related to the 
microstructure of the samples with 60% strain and 

temperature of 575 °C; a) 5 min; b) 10 min; c) 15 min; 
and d) 30 min 

 
    Based on the results mentioned in Table 2, we 
witness a 44% increase in the optimal toughness 
mode relative to T6 state, which suggests the positive 
impact of the SIMA process on increased toughness. 
Although the optimum tensile strength of the alloy in 
the SIMA process has slightly decreased compared to 
T6 sample, the significant increase in elongation and 
toughness also represents the positive effect of the 
SIMA process on tensile properties of the alloy. 
 

Table 2 Results of SIMA sample tensile test 
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S575-
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40% strain at 
ambient 

temp, 5 min 
of holding at 

575° C 

280 460 20.7 74.7 

S595-
5 

40% strain at 
ambient 

temp, 5 min 
of holding at 

595° C 

300 472 26.7 26.2 

S610-
5 

40% strain at 
ambient 

temp, 5 min 
of holding at 

610° C 

320 485 22.8 23.3 

S570-
10 

40% strain at 
ambient 

temp, 10 min 
of holding at 

575° C 

265 462 27.5 26.7 

S570-
15 

40% strain at 
ambient 

temp, 15 min 
of holding at 

575° C 

240 386 5.1 3.3 

T6 

55 min of 
solution 

making at 
500°C, 

quench in 
cold water, 

aging at 
190°C 

450 513 12.7 52 

 
Results of hardness test have been presented in Fig. 

3. At a specified temperature, the hardness has 
increased with increasing holding time or 
temperature. Thus, regarding the 2024 aluminum 
alloy, an attempt to spheroidize the microstructure by 
increasing temperature or time has led to increased 
hardness. 
 

 
Fig. 3 Hardness chart of SIMA samples: a) In constant 
strain and time; b) In constant strain and temperature 

 
4- Conclusions 
1. With increasing semisolid temperature, 

sphericity is first increased and then reduced and 
the grain size first decreased and then increased. 

2. With increasing holding time, the grain size 
showed an increasing regime. By increasing the 
holding time, the rate of sphericity increased but 
the grain boundaries became thicker and 
intermetallic compounds on the grain boundaries 
became more interconnected. However, after 
long holding times, the rate of sphericity has 
decreased. 

3. SIMA process has reduced the overall strength 
but has had a positive effect on elongation and 
hardness.  
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Evaluation of the Effect of Holding Temperature 
and Time of SIMA Process on the Microstructure 

and Mechanical Properties of Aluminum  
Alloy 2024 

 
P. Raiesi Goojani1               M. Alizadeh2 

 
1- Introduction 
To produce homogeneous semisolid materials with 
proper structure, SIMA method is the best option 
since in this method, the semisolid material is easily 
accessible in addition to inexpensive equipment. Due 
to limited research on the impact of SIMA on 
mechanical properties and microstructure in 2024 
aluminum alloys, attempt has been made in this study 
to address this important issue and examine the effect 
of semisolid process specifications (temperature and 
holding time at this stage). The obtained results are 
compared with mechanical properties resulting from 
T6 standard operations in order to evaluate the 
efficiency of the process. 
 
2- Experimental 
In this study, SIMA process includes one stage of 
applying strain followed by one stage of retention at 
semisolid temperature. To apply strain, the samples 
were rolled to 40% at ambient temperature. The 
samples were then placed in a furnace with an argon-
controlled atmosphere at different times and 
temperatures within the temperature range of the 
semisolid. In this research, 2024 aluminum sheet 
with a thickness of 4.85 mm and chemical 
composition stated in Table 1 was used. 
Table 1 Chemical composition of 2024 aluminum alloy 

obtained through emission spectrometry method 
 

Al Cu Mg Mn Fe Si 
Base 4.8 1.3 0.6 0.30 0.30 

 
To check the hardness of the samples, Vickers 
microhardness test was employed. To assess the 
mechanical behavior of the samples, uniaxial tensile 
test with the strain rate of 2.6×10-6 was applied. For 
metallography, samples were etched in chlorine 
solution (2 ml of HF (40%) + a3 ml of HCl (38%) + 
5 ml of HNO3 (70%) + 190 ml H2O). Microstructure 
images were prepared using optical microscope and 
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scanning electron microscope (SEM) at different 
magnifications. 
 
3- Results and Discussion 
Optical microscope images related to the samples 
kept for 5 minutes at different temperatures of 575, 
595, 610 and 620 °C are presented In Fig. 1. As can 
be seen, increasing the temperature up to 610 °C 
caused an increase in the rate of sphericity, but at  
620 °C, sphericity slightly decreased. Additionally, 
with increasing melt fraction, the grain size is 
reduced up to 610 °C and then increased. At 
temperatures above 610 °C, in addition to decreasing 
the shape factor and increasing the grain size, 
destructive effects including the thickening of the 
grain boundaries and separation and porosity in the 
microstructure are observed. The optimal state of 
microstructure in this section is reported to be 
obtained at 610 °C. 
 

 
 

 Fig. 1 Optical microscope images related to the 
microstructure of the samples with 60% strain and time 
of 5 minutes; a) 575 °C; b) 595 °C; c) 610 °C; and d) 620 

°C 
 

To better evaluate the effect of holding time within 
the semisolid range, four holding times of 5, 10, 15 
and 30 minutes were chosen. Optical microscope 
images of these four different times at 575 °C are 
presented in Fig. 2. With increasing holding time, the 
rate of sphericity has dramatically increased. At very 
high holding times (30 minutes), the rate of 
sphericity decreased. 

Table 2 displays the results of engineering tensile 
test. As can be observed, with the temperature rise 
and subsequent increase in the sphericity, tensile 
strength increases and elongation is first increased 
and then reduced. On the other hand, toughness 
decreases with increasing temperature. By increasing 
the holding time, elongation first increases and then 
decreases significantly. This indicates the sensible 
effect of holding time on mechanical properties of 
2024 alloy in the SIMA process. Moreover, with 
increasing holding time, tensile strength is increased 
and toughness reduced. 
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Fig. 2 Cross-section morphologies and EDX spectrum 
of electroless Ni–P coating with different pickling: (a) 

pickling #1; (b) pickling #2 

Table 1 Dynamic parameters of the corrosion process 
by liner regression 

 
Electroless coating

substrateParameters 
Picking #2Picking #1 

-1.306-1.344 -1.489Ecorr (V) 
0.00070.0044 0.0012icorr (A/cm2)
0.0940.104 0.095βa (V)  

0.10.120 0.188βc (V) 

4 87 63 Corrosion rate
(mpy)

 
The electroless Ni coatings have excellent 

corrosion resistance due to amorphous structure and 
surface passivation film. The amorphous coating is 
without grain boundaries, dislocation and other 
defects, and exhibits relatively well corrosion 
resistance. The dynamic parameters of the corrosion 
process by liner regression are shown in Table 1. 
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Investigation of Morphology and 
Corrosion Behavior of Electroless Ni-P 
Coating on Mg-7Li Alloy with Different 

Pre-treatments 
 

M. Ghaderi1*        S. M. Monirvaghefi2 
 
1- Introduction 
Mg–Li alloys have the lightest density amongst all 
metal structural materials. Their density is between 
1.3–1.6 g/cm3, and only accounts for 1/4–1/3 of 
conventional Mg alloys. Magnesium–lithium alloys 
have high specific strength, stiffness, excellent sound 
damping capabilities and resistance to penetration of 
high-energy particles. The application fields of Mg–
Li alloys have been limited because of the chemical 
activeness, and poor corrosion resistance with micro-
electrochemical cell. Due to poor corrosion 
resistance of Mg–Li alloys such as MA21 and certain 
difficulties of Ni–P plating, two−step complex 
electroless Ni-P plating process is carried out and 
should be further investigated. In this work, NiSO4 is 
the main salt for electroless Ni process on the surface 
of Mg-7.5Li (MA21), and the influence of different 
pretreatment processes on the coating structure, 
micro-hardness and corrosion behavior in synthetic 
seawater solution are investigated. The nickel 
electroless plating is prepared on the surface of 
MA21 alloys with different pickling processes. 
 
2- Experimental 
In this work, Extruded (EX) MA21 alloy plates 
(15×15×2 mm) were used as the substrates, with a 
nominal chemical composition (wt.%) of 7.5Li-2Al-
1Zn and balance Mg. Pretreatments before 
electroless plating include mechanical sandpaper 
polishing, cleaning in acetone, alkaline degreasing, 
acid etching and HF acid activation. Using 125 g/L 
CrO3 (#2) and 110 ml/L HNO3 then using 180 g/L 
CrO3 and 1 g/L KF (#1) during pre-treatment. 
 
3- Results and Discussion 
The result show that the MA21 alloy mainly consists 
of (α-Mg and β-Li) dual phase matrix, and the 
content ratio of phases is approximately 1:1. A large 
number of strengthening particles can be seen in the 
lithium rich β-phase while α-phase is free of these 
particles. The electrode potential difference between 
α-Mg and β-Li phases of MA21 alloy matrix is 
large, which is not conducive to homogeneous 
nucleation of electroless nickel coating. Pickling is 
an important pre-processing step, aimed at forming a 

                                                            
1* Corresponding Author, M.Sc. Student, Najafabad 

Branch, Islamic Azad University, Najafabad, Iran. 
Email: mo.ghaderi@yahoo.com. 

2 Associate Professor, Department of Materials 
Engineering, Isfahan University of Technology. 

fluoride film on the surface of MA21 alloy to reduce 
the difference in the electrode potential between α-
Mg and β-Li phases, so as to be beneficial to 
depositing on the matrix. The SEM image shown in 
Fig. 1 reveals that the structure with metallic luster is 
homogeneous, compact, bright and smooth, without 
obvious defects such as peeling, pitting, cracking, 
bubbling, delamination or nodulation. Cellular 
structure of the coating is compact without apparent 
porosity defects with pickling #2, so as to protect the 
substrate well, which is shown in Fig. 1. A few 
porosities exist on the boundary of coating cellular 
with pickling #1. 
 

 
 

Fig.1 Surface morphology of electroless Ni coating with 
pickling #2 

 
Fig. 2 shows the cross-section morphologies and 

EDX spectrum of Ni–P electroless coating. The 
transitional pre-coating between the coating and 
matrix is not very clear with pickling #1, and the 
thickness of the coating is about 7 μm, shown in 
Fig. 2(a). It can be seen from Fig. 2(b) that the P 
content close to the substrate is very low, while the P 
content of the coating surface is the highest. 

Therefore, the coating and the substrate could be 
adhered well with pickling #2. 

The potentiodynamic polarization behaviors show 
that the Ecorr of electroless Ni-P coating is greater 
than that of the substrate, and the corresponding 
corrosion current density significantly increases with 
pickling #1, while it decreases a little with pickling 
#2. The corrosion potential of the coating is 
improved, and the corrosion current density with 
pickling #2 is lower than the substrate. Thus, the 
electroless nickel coating has good corrosion 
resistance. Therefore, the MA21 alloy can be 
protected effectively. 
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lath martensite and light grain boundary phase is 
ferrite. Hardness of the dark inter-granular phase was 
measured as 320 HV and for the grain boundary light 
phase this value was about 235 HV. The final 
microstructure after water quenching is composed of 
acicular and widmanstaten ferrite. Therefore, the 
formation of 80% lath martensite in plain low carbon 
steel with 0.033 wt.% C is surprising and could not 
be attributed to the effect of cooling rate. For further 
confirmation, a higher starting temperature 
(Ts=1100°C) was selected and a ferrite phase was 
obtained after processing (Fig. 2(c)). Martensite 
phase is not observed in the obtained microstructure 
with starting temperature of 1100°C. It is worth 
noting that the cooling rate at 1100°C must be higher 
than 930°C due to the higher temperature difference 
between the die and specimen.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 2  Microstructures produced by cooling under 
severe pressure at starting temperature of a) 650˚C; b) 

930˚C; c) 1100˚C; and d) 930°C color etching 
 

    The schematic representation of the mentioned 
mechanism is shown in Fig. 3. In this process, γ→α 
transformation is suppressed due to decreasing 
Ae3(P) temperature by imposing hydrostatic pressure 
during continuous cooling. Then, hydrostatic 
pressure is released suddenly at the end of process. If 
the sample temperature (Tf) is lower than Ar1 at the 
moment of pressure release, full martensite will be 
formed. Also, a duplex microstructure consisting of 
martensite and ferrite phases is developed when the 
sample temperature is between Ar3 and Ar1 (Fig. 
2(b)). This condition is achieved at 930°C in the 
present work. If the starting temperature is high 
enough, the sample temperature (Tf) immediately 
before releasing the pressure will be higher than Ar3. 
In this case, the final microstructure is 100% ferrite 
phase (Fig. 2(c)). This case occurred at preheating 
temperature of 1100°C. It is worth noting that the key 
point in this work is a sudden release of pressure at 
the end of the process. If pressure is released 

gradually then there will be sufficient time for γ→α 
transformation to occur. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 3  Mechanism of martensite formation in plain low 
carbon steels by applying hydrostatic pressure during 

continuous cooling from austenite region 
 

4- Conclusions 
In the present study, hydrostatic pressure was 
imposed on a plain low carbon steel during cooling 
from the austenite region. A mixture of 80% 
martensite and 20% ferrite was produced at starting 
temperature of 930°C. In contrast, a microstructure 
consisting of 100% ferrite phase was developed at 
1100°C. It was inferred that martensite phase is 
formed not due to the effect of cooling rate but the 
effect of hydrostatic pressure on the austenite to 
ferrite transformation start temperature. 

(a) (b) 

(c) (d) 
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Novel Procedure for Production of 
Duplex Martensitic-Ferritic Plain Low 

Carbon Steels 
 

M. Shaban Ghazani1        H. Shokrvash2* 

 
1- Introduction 
The γ→α transformation start temperature (Ar3) 
decreases with increasing cooling rate. Then, at a 
critical cooling rate corresponding to the nose of the 
‘c’ curve on a TTT diagram, transformation is 
suppressed. In plain low carbon steels, it was 
previously demonstrated that very high cooling rates 
are required to suppress γ→α transformation and 
produce martensite phase. For example, in low 
carbon steel with 0.05 wt.% carbon content cooling 
rates higher than 10000 K/s is required to produce 
lath martensite. These high cooling rates cannot be 
achieved by normal quenching media such as water 
and brine. Therefore, microstructures obtained after 
water quenching always contain products of 
diffusional transformation. Hydrostatic pressure is 
another important factor that can affect γ→α 
transformation temperature. The Ae3 temperature 
decreases with increasing imposed hydrostatic 
pressure. In other words, austenite phase can be 
stabilized at lower temperatures compared with 
normal conditions (P=0.1 MPa) by imposing 
hydrostatic pressure. The Ae3 temperature can be 
measured using Equation 1: 
 
Ae3(P) =Ae3(P0) -1100×(P-P0)             (1) 
 
where, P0 is atmospheric pressure and P is the 
imposed hydrostatic pressure (GPa). 
    By gradual increase of hydrostatic pressure, the 
Ae3 and Ar3 temperatures decrease progressively. On 
the other hand, the specimen temperature decreases 
with time. If the amount of pressure is enough 
compared to the cooling rate so that the specimen 
temperature remains greater than Ae3(P) during 
process, the γ→α transformation is delayed. If this 
condition lasts up to the time that Ae3(P) and 
specimen temperature become lower than Ar1 
(P=1atm), then full martensite can be formed by 
sudden release of hydrostatic pressure. This 
procedure will be explained using schematic TTT 
diagrams in conjunction with experimental results 
confirming the claimed approach. 
 
2- Experimental  
The chemical composition of the steel used in the 
present study was 0.033C, 0.12Si, 0.8Mn, 0.008S, 
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0.007P, 0.004N and balance Fe. Cylindrical samples 
with 40 mm length and 14 mm diameter were cut 
from as received plate. Specimens were heated to the 
selected temperatures (650, 930 and 1000°C) and 
then inserted into a channel of a cold die. Afterwards, 
a punch was inserted into the channel and then 
samples were subjected to severe compression until 
the breakdown of ram under pressure. Samples were 
cooled in contact with die after releasing pressure. 
Optical microscopy was then used to reveal the final 
microstructure of the samples. For this reason, 
samples were cut into two halves and optical 
micrographs were taken from the center of each 
sample. 
 
3- Results and Discussion  
3-1-Normal transformation 
Fig. 1(a) shows the initial microstructure of the steel 
used in the present study. As it is seen, the 
microstructure is composed of 95% ferrite with mean 
grain size of 32µm and the remaining is pearlite. The 
cylindrical specimens were heated to 930°C and 
cooled in different medium after 20-minute soaking. 
As shown in Fig. 1(b), the final microstructure after 
air cooling is polygonal ferrite with grain size of 
21µm. In addition, the microstructure comprising of 
widmanstaten and acicular ferrite was developed 
after water quenching from 930°C (Fig. 1(c)).  
 

 
Fig. 1 a) Initial microstructure; b) Microstructure after 

air cooling from 930°C; and c) Microstructure after 
water quenching from 930°C 

 
3-2- Transformation under pressure 
Fig. 2 shows the final microstructure obtained by the 
mentioned procedure at different starting 
temperatures (Ts=650, 930 and 1100°C). As it is 
shown, when the starting temperature is selected to 
be 650°C, a microstructure consisting of polygonal 
ferrite grains is produced similar to the initial or air-
cooled conditions (Fig. 2(a)). In contrast, a mixture 
of 20% grain boundary ferrite and 80% lath 
martensite is produced when the starting temperature 
is 930°C (Fig. 2(b)). The dark phase in this figure is 

(b) (a) 

(c)
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Fig. 3 Variation of the joint failure loads as a function of 
rotational speed and dwell time 

 
The joint interfaces of 1100 rpm- 5 s, 1100 rpm- 10 

s and 900 rpm- 15 s samples were observed by SEM. 
The associated microstructures are shown in Figs. 4(a), 
(b) and (c), respectively. The joint interface of 1100 
rpm- 5 s specimen was free of IMC while the samples 
with the welding conditions of 1100 rpm- 10 s and 900 
rpm- 15 s had IMCs with the thicknesses of 2.3 and 2.9 
µm at their joint interfaces, respectively. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4 SEM images of the joint cross-section after failure for 

specimens with the welding conditions of: (a) 1100 rpm- 5 s, (b) 
1100 rpm- 10 s and (c) 900 rpm- 15 s 

   
The Al microstructure of the 1100 rpm- 15 s 

specimen directly adjacent to the weld exit-hole, where 
the final fracture occurred, is presented in Fig. 5. As 
the general feature of the micrograph shows, very fine 
and equiaxed grains have been formed adjacent to the 
weld exit-hole which is the characteristic of the stirred 
zone (SZ) and can be attributed to the dynamic 
recrystallization (DRX). DRX occurred as a result of 
the simultaneous effects of the pin stirring and 
frictional heat during the FSSW process.  

Microstructural analysis indicated the formation of 
some relatively coarse grains distributed in a matrix of 
finer grains which could be caused by abnormal grain 
growth phenomenon. 

 

 
 

Fig. 5 The microstructure of the aluminum region adjacent to 
the exit-hole periphery of the 1100 rpm- 15 s specimen 

 
The low fracture loads for the welds with the 

processing conditions of 900 rpm– 5 s and 1100 rpm- 
5 s could be attributed to their IMC free interfaces 
since a sudden change in the chemical composition 
occurs at the joint interface by moving from the Al 
sheet towards the steel side. As the dwell time 
increased from 5 to 10 s at the rotational speed of 
1100 rpm, a thin IMC layer with the thickness of 2.3 
µm was formed at the joint interface and consequently 
the failure load improved from 1830 to 3632 N which 
was approximately twice as much. Achievement of 
stronger joints under longer dwell times (10 s 
compared to 5 s) may be attributed to the formation of 
IMCs at the joint interface which was affected by the 
following phenomena: 
(i) A longer diffusion time was provided for Al and 

Fe atoms to move through the joint interface and 
form IMCs. 

(ii) The maximum temperature at the joint interface 
increased with increased dwell time. 
Consequently, the growth constant of the IMC 
layer increased. 

It is noteworthy that compared to the samples with 
the dwell time of 10 s, the joint strength decreased 
gradually for the specimens with the dwell time of 15 
s. The sharp loss of the joint strength for the 
specimens with longer dwell times may be related to 
the formation of a relatively thick IMC layer at the 
joint interface as well as the grain growth of Al sheet 
adjacent to the weld exit-hole.  

 
4- Conclusions 
In this work, a FSSW process in which the tool pin did 
not penetrate into the lower steel sheet was used to 
join Al-5083/St-12 alloy sheets. The effect of the 
rotational speed and dwell time on the formation of 
the Al/Fe IMC layers as well as the joint strength was 
explored. The results showed that the joint strength 
first improved and then declined with increase in the 
dwell time. The increasing trend in the tensile-shear 
strength as a function of the dwell time was attributed 
to the formation of IMC layers with the thicknesses 
less than 2.3 µm at the joint interface. The decreasing 
trend was also related to the formation of IMC layer 
with the thickness of 2.9 µm and the growth of Al 
grains adjacent to the weld exit-hole. 
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Effect of Welding Parameters on Dissimilar 

Friction Stir Spot Welded Al-5083/St-12 
Alloy Sheets 

 
E. Fereiduni1   M. Movahedi2   A. H. Kokabi3 

 
1- Introduction 
Joining of aluminum (Al) to steel is of a great 
technical interest since it provides the production of 
Al/steel hybrid parts in a wide range of industrial 
applications such as transportation systems and 
aerospace industries. However, producing a strong 
joint between Al and steel by conventional fusion 
welding processes is a technological issue because of 
the obstacles resulting from the major difference 
between the melting points of Al and steel alloys as 
well as the formation of thick and brittle intermetallic 
compounds (IMC) at the joint interface. Compared to 
fusion welding processes, solid state welding 
processes seem to be more applicable for joining of 
Al to steel mainly due to their lower heat input.  

Friction stir spot welding (FSSW), a newly 
invented solid-state spot welding technique, is 
expected to be a more appropriate approach for 
joining of parts made of lightweight metals due to its 
advantages over the resistance spot welding (RSW) 
including lower heat distortion and superior 
mechanical properties.  

 
2- Experimental 
In the present study, lap joining of Al and steel sheets 
was performed using a newly developed friction stir 
spot welding (FSSW) process in which the welding 
tool tip did not penetrate into the lower steel sheet. The 
thicknesses of Al-5083 aluminum and St-12 steel 
sheets were 3 and 1 mm, respectively. The base sheets 
were cut with the length and width of 100 and 35 mm, 
respectively. Prior to welding, the faying surfaces of 
the sheets were wire brushed to develop a suitable 
surface quality resulting in superior joining of the 
sheets. The Al-5083 alloy sheet was placed on the St-
12 alloy sheet with an overlapped area of 35×35 mm2 
and the welds were located at the center of the 
overlapped area. Furthermore, a hole with the diameter 
of 1.5 mm having a distance of 5 mm from the center 
of the weld was drilled in the lower steel sheet to 
record the temperature variation at the joint interface 
during the process using a K-type thermocouple. The 
length of the tool pin was 2.8 mm. Accordingly, as the 
tool shoulder touched the upper surface of the Al sheet, 
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a thin Al layer with the thickness of 0.2 mm was left 
on the steel surface. The applied welding process 
paved the way for the formation of metallurgical bonds 
as well as intermetallic compounds at the joint 
interface which subsequently resulted in the joining of 
the sheets.  

The effect of the rotational speed and dwell time on 
the joint interface microstructure and tensile-shear 
strength of friction stir spot welded sheets was 
investigated. The applied rotational speeds were 900 
and 1100 rpm while the dwell times were selected in 
the range of 5 to 15 s to weld the samples. Tensile tests 
were carried out using an Instron tensile testing 
machine under the crosshead speed of 5 mm min-1. In 
the tensile-shear testing procedure, the fixtures were 
used to reduce the eccentricity of the loading path. 
Interfacial microstructure, formation of intermetallic 
compounds at the joint interface and the fracture 
locations were studied using stereo, optical and 
scanning electron microscopy (SEM).  
  
3- Results and Discussion 

Fig. 1 presents a typical cross-section of the weld 
zone. As can be seen, the tool penetration depth was 
controlled which resulted in the remaining of a thin Al 
layer with a thickness of ~0.2 mm under the tool pin 
and on the steel sheet.  

 

 
 

Fig. 1 Macroscopic cross-section of the FSSW 
specimen 

 
The maximum temperatures generated at the joint 

interface for different welding conditions are presented 
in Fig. 2. As can be seen, increase in the tool rotational 
speed and dwell time led to an increase in the 
maximum interface temperature. 

 

 
Fig. 2 The maximum temperature at the joint 

interface 
 
The average failure load of the samples welded 

with different processing conditions are shown in Fig. 
3. According to the results, for both of the applied 
rotational speeds, failure load first increased and then 
declined with increasing dwell time.  
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Fig. 2 (Top) Variation of contact angles; (Bottom) 
Images of nanosilica, A) Unmodified; Modified for 90 
min with, B) 2, C) 5 and D) 7 wt% of 1-Octadecanol 

  
Fig. 3 shows FT-IR spectra for nanosilica 

produced with and without the addition of 1-
Octadecanol. The observed peaks and related 
functional groups are presented in Table 2. 

 

  
Fig. 3 FTIR spectra of nanosilica, A) Unmodified; 

Modified for 90 min with, B) 5 and C) 7 wt% of 1-
Octadecanol 

  
Table 2 Functional groups of FTIR spectra of silica 

nanoparticles 
Wavenumber Functional groups  

700 Si-OEt 
980 Si-OH 

1150-1100 Si-O-Si 
1700-1600 physical adsorbed water 
2980-2915 C-H 
3500-3150 Si-OH & physical ads. water 

 
Table 2 indicates that the adsorbed water peaks 

and silanol groups have been reduced significantly by 
modifying the surface of the nanosilica, especially 
with 7 wt.% 1-Octadecanol. It also appears to have 
corrected peak levels of hydrocarbon bonds in the 
spectrum, which confirms the correction of the 
surface. 

The results of TGA in Fig. 4 show two main 
weight loss events corresponding to the evaporation 
of absorbed moisture and trapped solvent below 200 
°C and then silanol dehydration and pyrolysis of the 
organic surface modifier above 400 °C. The first part 
is related to the evaporation of moisture and solvent, 
which is lower for the hydrophobic modified silica; 
the second part is due to dehumidification of the 
silanol groups and decomposition of 1-Octadecanol 
indicating that higher 1-octadecanol concentration 
led to more adsorbed organic surface species.  

 

  
Fig. 4 TGA data for nanosilica, A) Unmodified; 

Modified with, B) 5 and C) 7 wt% of 1-Octadecanol 
 

4- Conclusions 
We have reported a straightforward single-step 
synthetic route to produce hydrophobic silica 
nanoparticles using 1-Octadecanol. TGA and contact 
angle measurements show that for 90 min time of 
reaction, the hydrophobicity of the nanoparticles is 
increased systematically with increasing 1-
Octadecanol concentration used in the reaction.  
 



 
Journal of Metallurgical and Materials Engineering, Vol.29, No.1, 2018. 

 
One-Pot Synthesis of Hydrophobic Silica 
Nanoparticles with Long-chain Alcohol 1-

Octadecanol 
M. Dargahi-Zaboli1           E. Sahraei2 

 B. Pourabbas3       B. A. Korgel4 
 

1- Introduction 
Nano silica particles, due to their special physical and 
chemical properties and high surface area, have been 
widely studied and used: as a stabilizer in emulsion 
systems; as a concentration enhancer in the paint 
industry; as filler in the rubber industry, etc. 
Nevertheless, hydroxyl groups (OH) absorb moisture 
on the surface of the nanosilica, causing them to 
coalesce together and weakly disperse in the 
environment which greatly limits their application. 
For the vast majority of this problem, the surface of 
the nanoparticles should be modified toward 
hydrophobic nature using various surface 
modification agents. Surface modification by sol-gel 
process has been extensively used due to simpler 
operating conditions and low laboratory cost. 

Here, we show that silica nanoparticles can be 
produced directly from on-pot synthesis with tunable 
hydrophobicity by adding long-chain alcohol 1-
Octadecanol. Particle characterization data from 
transmission electron microscopy (TEM), Fourier 
transform infrared (FTIR) spectroscopy, thermal 
gravimetric analysis (TGA), and contact angle 
measurements are presented. 

 
2- Experimental 
In the current work, fractional factorial experimental 
design was used at two levels with two repetitions of 
each experiment. The main variables are shown in 
Table 1. 

Table 1 Main variables 
Center 
point 

Low 
(-)  

High 
(+)  Level  

5 2  7  Concentration of 
modifier [wt%]   

12090  180 Time of reaction [min]   
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2-1- Silica nanoparticle synthesis 
Silica nanoparticles were prepared by hydrolysis of 
TEOS in water/ethanol mixtures, similar to the 
approach of Stöber, but with the addition of 1-
Octadecanol as a surface modifier. All reactions were 
carried out a few degrees below the boiling 
temperature of the mixture (about 70 °C), with a 
TEOS and NH4OH concentration of 0.25M and 
0.5M, respectively and a water/TEOS molar ratio of 
38. A range of 1-Octadecanol concentration and time 
of reaction were explored (Table 1). 

In a typical preparation procedure, a mixture of 
water and ethanol is first mixed for 5 min. A solution 
of water and NH4OH (0.5M) is then added to the 
alcohol mixture under vigorous stirring. The reaction 
mixture is heated to about 70 °C under N2 

atmosphere followed by dropwise addition of TEOS. 
For surface modification, the pH of the mixture after 
15 min is adjusted at 8 by adding hydrochloric acid 
1M followed by dropwise addition of 1-Octadecanol. 
After 60 – 90 min, the resulting silica nanoparticles 
were precipitated by centrifugation at 10,000 rpm for 
10 min. The supernatant was discarded and the 
nanoparticles were dispersed in water and EtOH with 
brief sonication. This washing procedure was 
repeated twice before dispersing the nanoparticles in 
EtOH. 

 
 3- Results and Discussion 
TEM images of the modified and unmodified silica 
nanoparticles synthesized at various reaction times 
(Fig. 1) shows this fact that during the first 90 
minutes, surface modification has been completed 
and continuing the reaction only resulted in 
increasing the size of the nanoparticles. Considering 
90 min time of reaction, with increasing 1-
Octadecanol concentration from 2 wt.% to 7 wt.%, in 
addition to improving the dispersion of the 
nanoparticles, the contact angle increased from 22 to 
63. These changes are highlighted in Fig. 1 and Fig. 
2. 

  
 

Fig. 1 TEM images of nanosilica, A) Unmodified; 
Modified for 90 min with, B) 2, C) 5 and D) 7 wt% of 1-

Octadecanol 
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volume fraction of the beams increases with 
increased temperature, which lowered the viscosity 
and rigidity of the samples. For the most common 
alloys, the beams failed at high temperature and short 
time due to high fraction of liquid volume, but for the 
brass, this did not occur even at high temperature and 
long time. In fact, despite high deflection of the brass 
beam which indicates high liquid phase content, 
failure did not occur. 

 

 
Fig. 2 In situ bending images showing beam 

deflection at 920 °C and various times 

The mid-point deflection of the beam as a function of 
time and various temperatures is shown in Fig. 3. The 
deflection increased with sintering time while the 
deflection rate decreased at constant temperature. 
This reduction continued until a specific time and 
after that, deflection rate changes were negligible 
(slope tends to zero). This behavior can be attributed 
to zinc evaporation which directly affects the 
chemical composition of the brass samples. It seems 
that changes in the chemical composition due to zinc 
evaporation influence the liquid volume fraction in 
various zones of the brass beam which involves 
viscosity of the sample. For better illustration of Zn 
evaporation, the samples can be divided into: (a) core 
region and (b) outside thin wall (rim) region. 

In order to investigate both surface and core 
regions, point analysis at the surface and core zones 
of the samples (sintered at 920 °C for 50 min and 
sectioned at mid-point of the beam) are shown in Fig. 
4. Zn content in the surface zone is less than that in 
the center zone due to zinc evaporation. According to 
the phase diagram and lever rule, liquid volume 
fraction decreases with increasing time and zinc 
evaporation, and so causes an increase in viscosity 
and rigidity, which finally reduces the mid-point 
deflection. 

Fig. 3 Mid-point deflection versus time during 
sintering at various temperatures 

 

 
Fig. 4 Point analysis from a) surface and b) core areas 

of Cu-28Zn beam at 920°C for 50 min 
 
4- Conclusion 
Mid-point deflection of brass beam shows a non-
linear behavior with sintering time. The fracture did 
not occur for brass beams even at high temperature 
and long time periods. 
The different deflection behavior of the brass beams 
can be attributed to zinc evaporation. Changes in 
chemical composition due to zinc evaporation 
influence the liquid volume fraction in various zones 
of the brass beam which affects the viscosity of the 
sample, a more rigid “case” being formed at the 
surface. 
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Investigation of the Deflection 
Behavior of CZ3000 Prealloyed Powder 
Beam Using In-situ Bending Technique 
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A. Mohammadzadeh3 

 

1- Introduction 
The formation of a liquid phase during sintering is a 
common technique to enhance densification. A 
variant to traditional liquid phase sintering (LPS) is 
to use prealloyed powders, which are heated to a 
temperature between the liquidus and solidus. The 
liquid forms inside the particles and spreads to the 
particle contacts during heating, resulting in capillary 
force acting on the semisolid particles. This process 
is termed supersolidus liquid phase sintering (SLPS). 
Full density or near full density products using coarse 
prealloyed particles can be obtained via SLPS. A 
beam bending technique to measure the macroscopic 
apparent viscosity of semisolid Cu-10Sn prealloyed 
powder was first used by Lal and German. During 
this test, they plotted the measured mid-point 
deflection versus sintering time and found that the 
slopes of curves (deflection rates) are constant and 
apparently independent of time. This means that the 
deflection is a linear function of the sintering time. 
Investigation on boron doped stainless steel 316L 
sheets showed different results. Here, the response of 
the deflection rate as a function of time was 
nonlinear. It seems that there are some factors such 
as thickness, powder preparation conditions and even 
type of alloy which directly affect the deflection 
behavior. In order to investigate the effects of 
chemical composition and type of material on the 
deflection behavior, Cu-28Zn (CZ3000) was studied. 
The chemical composition of the brass alloy is varied 
by zinc evaporation during sintering. Recently, the 
influence of zinc evaporation on sintering processes 
and properties of brass alloys have been shown by 
Azadbeh et al. In the present work, the effect of 
sintering time and temperature on zinc evaporation, 
and microstructure evolution were evaluated using in 
situ beam bending test. 
 
2- Experimental 
Water atomized pre-alloyed brass powder was mixed 
with 0.75 wt.% lithium stearate as lubricant in a V-
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shaped mixer at 65 rpm for a period of 20 min. 
Rectangular test specimens, 55×10×10 mm3 (DIN 
ISO 5754) in size were fabricated from this mixed 
powder. Compaction was carried out uniaxially in 
pressing tools with floating die at a pressure of 600 
MPa. 

 
Fig. 1 Schematic view of the bending beam on 

supports 

The compacted samples were used as beams for 
beam bending test, the initial geometry during the 
tests is shown in Fig. 1. The setup which consists of 
rectangular beams on alumina support (95% purity) 
with the span length of 42 mm, was placed in a 
horizontal tube furnace (TFS/25-1250). In order to 
monitor beam bending during sintering, a glass 
window with 10 mm thickness was applied to the 
entrance of furnace, and the in-situ images from the 
samples were taken by a digital camera (Canon: 
Power shot ELPH 135). The samples were heated at 
the rate of 20 K/min from room temperature to 540 
°C and dwelled at this temperature for 30 min for 
lubrication removal. Brass beams were then heated at 
10 K/min to the sintering temperature ranging from 
910 to 950 °C, and the isothermal soaking time range 
from 0 to 90 min. A flow of N2 gas (technical 
quality) of 2 l/min, was maintained throughout the 
entire cycle. All of the compacts were quenched after 
sintering by quickly pulling out the alumina support 
and dropping them into the water to preserve the 
microstructure. 

 The midpoint deflection of the beams at various 
sintering temperatures and times was calculated by 
Screen Ruler 2D software. The sintered specimens 
were sectioned in parallel to the pressing direction, 
polished and etched (8 g FeCl3, 25 ml HCl, 50 ml 
H2O). Microstructural examination of the etched 
specimens was conducted using an optical 
microscope (PMG3). In order to show the alloying 
element content in the microstructure, point analysis 
of the samples was performed using a SEM (CAM 
SCAN MV2300) equipped with an energy dispersive 
X-ray (EDX) micro-analyzer. In order to measure the 
mass loss, equation (1) was used: 
Mass loss = [(Mg - Ms) / Mg] × 100 (1) 
where, Mg and Ms are the mass of green and sintered 
compacts, respectively.   

 
3- Results and Discussion 
The in-situ bending images of the brass beam at 
920°C and various times are shown in Fig. 2. Beam 
bending occurred during sintering since the liquid 
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