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  چكيده

 استفاده با. است تقابل در چقرمگي با سختي. دارد اهميت بالا چقرمگي و بالا سختي شامل خواص از گروه دو ابزار، فولاد افزايش كارآيي براي
نمونه فولاد ابزار  دسته 12 از منظور مينه به. نمود اقدام چقرمگي و استحكام  سختي،  همزمان افزايش براي توان مي زيرصفرعميق  عمليات از

  درجه200 دماي در ساعت3 و 2 ،1 مدت به سپس و گرفته قرار سانتيگراد درجه-196 دماي در ساعت48 و 36 ،24 مدت به دسته9 ،1.2542
شت  سانتيگراد  شده      3اند وشده  برگ شاهد) در نظر گرفته  ستاندارد ( سته ديگر به عنوان نمونه ا سته 12 براي نهايت در اند.د  عمليات نمونه، د

درجه  200سـاعت در دماي   1درجه سـانتيگراد و   -196سـاعت در دماي   36اي كه نمونه كه برايآن نتيجه .شـد  تكرار مجددا زيرصـفرعميق 
شده بود (نمونه     ستحكام كششي     درصد،  5/8سختي   به طور همزمان )361سانتيگراد برگشت  سليم     4/26ا ستحكام ت  و درصد  4/23درصد، ا

  افزايش يافت. درصد نسبت به نمونه استاندارد 8/13چقرمگي كششي 
  الكتروني عبوري ميكروسكوپ الكتروني روبشي؛ ميكروسكوپ سختي؛ چقرمگي كششي؛ استحكام؛  هاي كليديواژه

  

 
Effect of Duration of Deep Cryogenic Treatment on Microstructure and T  ensile  

properties of 1.2542 tool steel 
 
 

S. E. Vahdat              S. Nategh            SH. Mirdamadi Tehrani             
 
Abstract 
Two groups of tool steel properties, namely high hardness and high toughness, are important for the performance of 
tool steels. Any increase in hardness occurs at the expense of reduced toughness. Deep cryogenic treatment may be 
used for increasing toughness, strength and hardness simultaneously. 12 sets of 1.2542 tool steel specimens that 9 of 
which have been deep cryogenically treated for 24, 36, and 48h at -196 oC and have been tempered for 1, 2, and 3h at 
200  oC and then double deep cryogenic treatment has been done. 3 sets were selected as standard specimens (control 
specimens). The best results, simultaneous improvement of 13.8% in toughness, 8.5% in hardness, 26.4% in tensile 
strength and 23.4% in yield strength were obtained for the specimen treated at -196 oC  for 36 hours and then tempered 
at 200 oC  for 1 hour (specimen 361). 
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 1397سال بيست و نهم، شماره دو،     نشرية مهندسي متالورژي و مواد

 مقدمه
 ابزار فولادهاي كارآيي افزايش براي مطلوب خواص
 ومتمقا و بالا سايشي مقاومت و استحكام سختي، شامل
 رايب فلز يك توانايي. باشدمي همزمان بطور بالا اي ضربه

 نآ مكانيكي و فيزيكي خواص با فوق نيازهاي برآوردن
 تگيوابس فلز، مكانيكي و فيزيكي خواص. شودمي تعيين
  .دارد آن ريزساختار به زيادي

. باشندمي زياد كربن داراي نسبتا ابزار فولادهاي اغلب  
و برگشت آنها منجر به  يسختكار يحرارت ياتلذا عمل

 ي. طشودمي آن ريزساختار در باقيماندهآستنيت  يلتشك
ت آستنيوارده،  يكيمكان يكار كرد قطعه بر اثر تنشها

آستنيت . استحاله ابديمي استحاله مارتنزيت، به باقيمانده
 حجم افزايش درصد 4 با تقريبا مارتنزيت به باقيمانده
 ابعاد )ناچيزي مقدار(به  انبساط اين اثر بر. باشدمي همراه
 اجاعوج سبب زمينه در انبساط آن، بر علاوه. كندمي تغيير

 تانهاي و ترك تشكيل به منجر نهايتا كه شده عيوب و
   .گردديم ابزار فولاد مفيد عمر كاهش

 ريرصفز ياتبه نام عمل يمشكل، روش ينحل ا براي  
 ماندهباقيآستنيت  يات،عمل يناول در ا يزمابداع شد. مكان

 يعني تبديل اين اثر در و شودمي تبديل مارتنزيت به
 الاب نابجايي تعداد چگالي استحاله، از ناشي انبساط

 به كربن اتمهاي برگشت، حرارتي عمليات در. رودمي
 نتيجه در و شوندمي جذب نابجايي نزديكترين سمت
. ودش مي ايجاد نابجايي اطراف در كربن از بالايي غلظت

 يهانوث يدكارب يلتشك يبرا يمناسب هايمكان ترتيب اين به
(Secondary Carbide) برگشت، حاصل  يينپا يدر دماها

 ندهباقيماآستنيت عمل، كاهش مقدار  ينا يجه. نتشوديم
 مقاومت كه است ثانويه كاربيد ذرات عدادت افزايش و

  .[3-1] دهدمي بهبود را كل سختي و سايشي
 در اختلاف اثر بر عمليات، اين در دوم مكانيزم  

 بوجود جديد نابجايي فازها، حرارتي انبساط ضريب
 شكيلت براي مناسبي مكانهاي جديد نابجايي اين و آيدمي

 Primary) اوليه يكاربيدها مثال بطور. است ثانويه كاربيد

Carbide) ارتيحر انبساط ضريب اختلاف با فازي بعنوان 

  .شودمي گرفته نظر در زمينه با
 در اختلاف اثر بر عمليات، اين در دوم مكانيزم  

 بوجود جديد نابجايي فازها، حرارتي انبساط ضريب
 براي مناسبي هايمكان جديد نابجايي اين و آيدمي

 كاربيدهاي مثال بطور. تاس ثانويه كاربيد تشكيل
 ضريب اختلاف با فازي بعنوان (Primary Carbide)اوليه

  .شودمي گرفته نظر در زمينه با حرارتي انبساط
 DIN 1.2379 (Cr8Mo2SiV)فولاد ابزار سردكار  براي  

 درصد 2 كرم، درصد دهم 6/8 كربن، درصد 98/0 حاوي
و  ميدرصد واناد 5/0و  يليسيم،درصد س 98/0 يبدن،مول

 1 يحاو DIN 1.2363 (Cr12MoV)فولاد ابزار سردكار 
و  يبدنمول يدرصد كرم و مقدار كم 12درصد كربن، 

 4تا  1 يننسبت به نمونه استانداردش، ب يسخت يم،واناد
. [3] سوم افت كرد يكبه  يشد اما چقرمگ ياددرصد ز

 درصد 17/0 يحاو DIN 1.6587 (815M17)فولاد  براي
درصد  92/0 يكل،درصد ن 05/1رم، درصد ك 9/1كربن، 

استحكام نسبت به نمونه  يبدن،درصد مول 11/0منگنز و 
طول  ياددرصد افت داشت و ازد 34/9استانداردش، 

 DIN 1.6587فولاد  براي. [4] به صفر شد يكنزد

(18NiCrMo5) درصد  25/1درصد كربن،  18/0 يحاو
استحكام  يبدن،درصد مول 2/0درصد كرم و  8/0 يكل،ن

 ياداشت، ازدند ييريتغ يبانسبت به نمونه استانداردش، تقر
كل  ي) گزارش شد و سختيزدرصد (ناچ 1طول كمتر از 

4/2 RC [5-3] اخير محقق سه برخلاف. [5] شد يادز 
 1 يحاو 8DIN 1.2990 (Cr(فولاد ابزار سرد كار  براي

 1/2 يبدن،درصد مول 1/2درصد كرم،  1/8درصد كربن، 
 يليسيم،درصد س 9/0درصد تنگستن و  1 يم،درصد واناد

 ،آستنيته  يبا كاهش دما يرصفرعميقز ياتدر عمل
. [6] يافت افزايش مرسوم، عمليات به نسبت چقرمگي
 DIN 1.2344 (AISIكار گرم ابزار فولاد براي همچنين

H13) 19/1درصد كرم،  82/4درصد كربن،  36/0 يحاو 
درصد  86/0و  يليسيمدرصد س 96/0 يبدن،درصد مول

 ساعت 2 و زيرصفرعميق ياتساعت عمل 8با  يم،واناد
 نسبت چقرمگي سانتيگراد، درجه 560 دماي در برگشت
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 براي. [7] يافت افزايش درصد 20 مرسوم، عمليات به
 037/0 حاوي مگاپاسكال 2800 گروه مارايجينگ فولاد
 كبالت، درصد 75/14 نيكل، درصد 88/17 كربن، درصد

 ردس عمليات با تيتانيم، درصد 1/1 و موليبدن درصد 69/6
 470 دماي در برگشت و سانتيگراددرجه -73 دماي در
 و چقرمگيساعت، 4 مدت به سانتيگراد درجه 530تا

   . [8] يافت افزايش همزمان بطور استحكام
 منر زمينه در شكل، تغيير نگامه به كه شد مشاهده  

 علاوه. [9] دنشومي كشيده بيرون فلزي بين ذرات فولاد،
ولاد ف مرن زمينه در سايش،نگام ه به كه شد مشاهده آن، بر

DIN 1.2379 (AISI D2) درصد كربن،  54/1 يحاو
درصد  75/0و  يدندرصد مولب 76/0درصد كرم،  88/11

 حال شوديم يدهكش يرونب يهثانو يدذرات كارب يم،واناد
 بنابراين. [10] دنشومي خ رد اوليه كاربيد ذرات آنكه

 وزيتيمپاكنرم فولاد، رفتار  ينهدر زم يهثانو يداربذرات ك
   .دندار

 اختلافات اين دليل ،[10-3] اخير مطالب به توجه با  
 شگزار را چقرمگي كاهش كه محققيني احتمالا چيست؟
 ايجاد براي مناسب عملياتي شرايط از [5-3] كردند

 هاينمونه دسته چون نكردند استفاده مناسب ريزساختار
 رد است نبوده كافي عملياتي، شرايط انجام يبرا آنها

 دندكر گزارش را چقرمگي افزايش كه محققيني حاليكه
 بطور اما نبود كافي آنها هاي نمونه دسته اگرچه [6-8]

 يلآگاهانه چون در مقالات آنها دل يدشا يا( تصادفي
 ياتيملع يطذكر نشده بود) از شرا ياتيعمل يطانتخاب شرا
 ياتملع ينظور استفاده كردند. لذا با امن ينا يمناسب برا

 ربطو را سايش به مقاومت و سختي چقرمگي، توانيم
 اين از هدف يك ترتيب اين به. داد افزايش همزمان
 يجادا براي آن مكانيزم و عملياتي شرايط مطالعه تحقيق،
 وسطمتكربن -آلياژ كم ابزار فولاد براي مناسب ساختار
  .است تحقيق مورد
 تارساخ ريز ابزار، فولادهاي زيرصفرعميق تعمليا در  

 زيتمارتن زمينه در ثانويه و اوليه كاربيدهاي شامل عمدتا
با  DIN 1.2379ابزار فولاد براي. است شده برگشت

 يهاول يدمقدار كارب يرصفرعميقز ياتزمان عمل يشافزا
 ثانويه كاربيدهاي مقدار صورتيكه در مانديم يثابت باق

 عمليات انجام با اينكه به توجه با. [1] است افزايش به رو
 يمكانيك خواص گاها ابزار فولادهاي روي عميق زيرصفر

 كاربيدهاي بنابراين يابدمي بهبود سايشي خواص عمدتا و
 افزايش رد كمتري نقش ثانويه، كاربيدهاي به نسبت اوليه

 روي مطالعه تحقيق، اين در لذا. دارند مكانيكي خواص
 يزممكان ترتيب، اين به. است نظرمد هيثانو كاربيدهاي

 كانم تشكيل، نحوه ثانويه، كاربيدهاي رشد و تشكيل
 و كنترل و كندمي معين را آنها رشد سرعت و تشكيل
 سرمي ثانويه كاربيدهاي توزيع  و مقدار اندازه، بيني پيش
 مطلوب خواص نتيجه در و ساختار نهايت در و شده

  .شودمي حاصل
ابزار پركربن و  يفولادها يرو ياديتمركز ز تاكنون  
مقدار  يكهدر حال [10-1]صورت گرفته است  ياژپرآل

دار كم بوده و مق يقدر فولاد ابزار مورد تحق ياژيعناصر آل
ظر از ن يزساختارر ينكربن در حد متوسط است. بنابرا

 يوق يدزايتفاوت دارد. حضور عناصر كارب يو ك م  يفيك
ابعاد  در يدانواع كارب يجادامانند تنگستن و كروم سبب 

 و ذرات تعداد چگالي شكل، اندازه،. شوديمختلف م
  .است يقتحق ديگر موضوع كاربيدها اين شيميايي تركيب

فولاد ابزار  براي [11] فولاد كليد كتاب در اگرچه  
  در برگشت سپس و روغن نچئكو يق،مورد تحق

   يه(نمونه استاندارد) را توص يگراددرجه سانت 450
 يشترب ي(مكانها بيشتر نابجايي ايجاد براي اما است نموده

 رايب نهايت در و) يهثانو يدكارب يلسهولت تشك يبرا
  آب  دركوئنچ با  ترمطلوب خواص به دستيابي

 مقايسه برگشت و زيرصفرعميق عمليات سپس و
   .شودمي

 وير را زيرصفرعميق عمليات تاثير زيادي محققين  
 كششي، استحكام تي،سخ شامل مكانيكي خواص

 مطالعه ابزار فولادهاي خستگي استحكام و چقرمگي
 مطالعات ،1] و [12 محققاما همه آنها بجز دو  اندنموده

 خلا اين تحقيق، اين در. اندنداده انجام ريزساختاري
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  .شودمي پر تحقيقاتي
  

  تحقيق روش و مواد
 ي) عمدتا براAISI S1(معادل  1.2542ابزار  فولاد  مواد

 بعنوان ينو همچن يمضــخ هايورق برش  يغهســاخت ت
  اب آن، كاري دماي محدوده. دارد كاربرد رشقالب ب پانچ

ــردكار  و كار  گرم ابزار فولادهاي  كاري  دماي   هم سـ
 شودمي محسوب دسته دو هر جزو بنابراين دارد پوشاني

. كندمي چندان دو را ابزار فولاد اين كاربردي اهميت كه
ــر فو   حاضـ حال  ــور تول 1.2542لاد ابزار در   يد در كشـ

 طيشـرا  يينتع ي،از نظر كاربرد يلدلا ين. به همشـود يم
در  1.2542فولاد ابزار  يكيبهبود خواص مكان يبرا ينهبه

 تركيب. كنديم يداپ يتضربه اهم  يروياعمال ن يطشرا 
   .است هشد فهرست )1( جدول در شيميايي،

  
  1.2542ابزار  فولاد شيميايي تركيب 1 جدول

 درصد
 وزني

 عنصر
 درصد
  وزني

 عنصر
 درصد
 وزني

 عنصر

0.0250S  0.1280 Ni 0.4800 C 
1.1200Cr 0.0148 V 0.9950 Si 
Rest  Fe  0.0567 P 0.0281 Mo 
  1.5700W 0.3360Mn 

  
 ،2] ،13 ،[14 مجزا تحقيقاتي گروه سه . تحقيق روش

 يفمعر يرصفرعميقز ياتعمل يبرا يرمجموعا هشت متغ
 و يرصفرعميقز وآستنيته  يد كه شامل زمانهاكردن

 رعتهايس برگشت؛ و زيرصفر وآستنيته  يبرگشت؛ دماها
 ابتث متغير شش تحقيق اين در. باشدمي كردن سرد و گرم
 زمان هاينام به متغير دو فقط و شودمي داشته نگه

 گرفته ظرن در تحقيق متغير برگشت، زمان و زيرصفرعميق
 سختي، خواص و ريزساختاري همطالع براي. شودمي

 دسته هر كه نمونهدسته 12 چقرمگي، و كششي استحكام
 گيرينتيجه براي تا شد استفاده است نمونه 3 شامل

  .باشد فراهم كافي هايداده مطلوب،
 با آن برگشت همچنين و زيرصفرعميق عمليات  

 اين. شد انجام ريزيبرنامه قابل كرايوج نيك دستگاه كمك
 علمي هايپژوهش سازمان مكانيك دانشكده در دستگاه

. فاصله [15] است شده ساخته و طراحي ايران صنعتي و
 يات) و عملي(سختكار نچئكو ياتعمل ينب يزمان
 [1]محققان   يربود كه با زمان سا يقهدق 17 يرصفرعميق،ز

 برگشت ه،دستگا اين قابليت به توجه با. دارد خوبي تطابق
 گرم بين يلذا فاصله زمان شودمي انجام دستگاه خود در

 يتا دما محيط دماي سپس و زيرصفر دماي از هانمونه شدن
 ك دگذاريبود.  يقهدق 2)، يگراددرجه سانت 200برگشت (

   .است شدهشرح داده  3 جدول و 2 جدول در هانمونه
 تي،سخ ريزساختاري، بررسي براي كار انجام فرايند  

 هشدرده آو )1( شكل در چقرمگي و كششي خواص
  .است

  

  
  ها با مراحل زير صفر عميقمعرفي كد نمونه 2جدول   

  
  نمونه كد  كاريخنك  صفر زير دماي ساعتنگهداريزمان تپردماي ساعتبرگشت زمان  نهايي كاريخنك

   يكار خنك
 سپس اتاق دماي تا

 صفر زير عمليات
 جدول مطابق مجدد

3  

2 

200   
   يگرادسانت درجه
  سرعت با
  درجه  3
  دقيقه در

----- -----  -----  002 
3 ----- -----  -----  003  
1 

2  

196-   
  سانتيگراد درجه

150-   
   يگرادسانت درجه
  سرعت  با

  دقيقه در درجه 3/1

241  
2 242  
3 243  
1 

36  
361  

2 362  
3 363  
1 

48  
481  

2 482  
3 483  
1 53 531  
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  ها در عمليات زير صفر مجددمعرفي كد نمونه  3جدول
 خنك كاري نهايي زمان برگشت  دماي برگشت زمان خنك كاري دماي خنك كاري خنك كاري كد نمونه

002-241, 
003-241, 
241-241, 
242-241, 
243-241, 
361-241, 
362-241, 
363-241,  
481-241, 
482-241, 
483-241 

  وري غوطه
  مستقيم 

ن مايعدر نيتروژ

196-  
ساعت 24 درجه سانتيگراد  

درجه  200
 سانتيگراد 
 با سرعت

درجه  5   
 بر دقيقه

ساعت1  تا دماي اتاق 

  

  

  

  

  

  

  
  
  
  

  سيكل عمليات زيرصفرعميقالف) 
  
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  فلوچارت براي مطالعه خواص مكانيكي و ريزساختارب) 

مگيروش مطالعه ريزساختار، سختي، خواص كششي و چقر  1شكل 
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 BS EN تست كشش مطابق استاندارد  هاينمونه  

طول مبنا  يليمتر،م 5 (d)به شكل د مب ل با قطر  10002-1
 يهته يمترسانت 15 (Lt)و طول كل  يليمترم 50 (L) يهاول

 با كشش آزمون. است هشد ثبت 4 جدول در كه و ]16[
 تراشكاري. شد انجام ثانيه بر -00166/0 كرنش نرخ

قبل از انجام  CNCستفاده از دستگاه تراش با ا هانمونه
  انجام شد.  يقعم يرصفرز ياتعمل
شكل  اياستوانه هانمونه ريزساختاري، مطالعات براي  

از  يبخش برايبود.  يليمترم 15و طول  يليمترم 12به قطر 
 Philips يكساز دستگاه تفرق اشعه ا يزساختاريمطالعه ر

استفاده شد.  (λCu, Kα) ولت يلوك 40با هدف مس در ولتاژ 
از دستگاه  يروبش يالكترون ميكروسكوپ يرتصاو يهته يبرا

TESCAN MIRA II  يكتفك يفط رگآناليزهمراه با 
 يشد. علاوه بر آن، از نرم افزار متالوگراف استفاده يانرژ 

OLYSIA m3 ده ش يبرهكال يكسلپ 1536×2048 يكه برا
محاسبه  هر يبرا استفاده شد. يرتصاو يفاز يزآنال براي بود

 شيروب الكتروني ميكروسكپ تصوير 5حداقل از  ي،فاز
 هاداده ميانگين و استفاده منطقه، يك از 104 بزرگنمايي با
   .است هشد گزارش )6 و 5(جدول در

ــكوپ   سكوپميكروس ــي،  عبوريعبوري  الكترونيالكتروني  ميكرو شي،روبش ــ  روب شروش   ييرو
ــا ك      با كمطمئن تر و ب يتيفيــتمطمئن تر و  ــكوپتر از روش متر از روش م  يف سكوپيكروسـ   يكرو

ــ  ييالكترونالكترون شروبشـ ست. نمونه هااســـت. نمونه ها  ييروب سكوپميكروســـكوپ  ييا   ميكرو
  ميليمتريميليمتري  33  ديسكهايديسكهاي   بصورتبصورت  روبشيروبشي   عبوريعبوري  الكترونيالكتروني

  دستيدستي   پوليشپوليش  نانومترنانومتر  100100  ضخامتضخامت   تاتا  وو  تهيهتهيه  وايركاتوايركات  بابا
  آمدآمد  دردر  هلاليهلالي  بصورتبصورت   زنيزني  سنگسنگ   دستگاهدستگاه   بابا  سپسسپس . . شدشد 
ستگاه   بابا  كنندهكنندهخنكخنك  بهمراهبهمراه  يونييوني  بمبارانبمباران  بابا  آخر،آخر،  دردر  وو ستگاهد   د

Gatan PIPS،،  شدشد  سوراخسوراخ..  
  

  بحث و نتايج
 تايجن  كششي چقرمگي و ششيك استحكام سختي،

 در يببه ترت يزساختاريو ر يآزمون كشش، سخت
  .استفهرست شده  )6و  5، 4(جدول

  
  

  نتايج آزمون كشش و محاسبه چقرمگي كششي  4 جدول
  

 چقرمگي كششي

(MJ/m3) ± 0.65 
  (RC) سختي

 ازدياد طول بعد

  (%) از شكست 
 استحكام كششي

(MPa)  

 استحكام تسليم 

(MPa)  
 نهكد نمو

 استاندارد ±50 1525 ±65 1670 ±1.5 8.2 ±1.0 50 91.3

81.7 56.5 ±0.6 5.5 ±1.5 2229 ±65  2006 ±50 002 

94.5 57.2 ±0.7 6.5 ±1.5 2181 ±65  1938±50  003 

72.2 56 ±0.3 4.75 ±0.75 2279 ±21  2007 ±15  241 

30.2 56 ±0.5 2 ±1.0 2265 ±31  2019 ±23  242 

85.5 57.9 ±0.5 6 ±1.5 2137 ±53  1869 ±49  243 

105.9 54.6 ±0.5 7 ±1.5 2268 ±65  1990 ±50  361 

73.4 56 ±0.5 5 ±1.5 2201 ±65  1945 ±50  362 

74.8 54.5 ±0.5 5 ±1.5 2245 ±65 2003 ±50 363 

92.8 56.3 ±0.6 6.2 ±0.3 2244 ±64  1972 ±44  481 

110.3 56 ±0.4 7.5 ±1.5 2206 ±65  1943 ±50  482 

93.0 55 ±0.5 6.2 ±0.8 2249 ±28  1996 ±18  483 
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  مقدار، اندازه و چگالي تعداد ذرات كاربيد اوليه و ثانويه  5 جدول
 

 مقدار كاربيد اوليه  كد نمونه

50% (V%)+  
 مقدار كاربيد ثانويه

10% (V%)+ 

  اندازه كاربيد اوليه
(min to max) (µm)  

 اندازه كاربيد ثانويه

(min to max) (µm)

چگالي تعداد ذرات 
  كاربيد اوليه

5%+) 2-(mm 

تعداد ذرات چگالي 
  كاربيد ثانويه

2%+) 2-(mm 

 0.17 (0.1to0.5) 20000 320000 (0.4to0.9) 0.6 1.90 0.10 استاندارد

002 0.42 1.80 0.61 (0.3to1.5) 0.35 (0.13to0.5) 64000 200000 

003 0.40 1.88 0.65 (0.3to1.5) 0.4 (0. 13to0.5) 63000 160000 

241 0.42 2.18 0.52 (0.3to1) 0.22 (0.065to0.5) 62000 660000 

242 0.47 2.42 0.55 (0.3to1) 0.24 (0.065to0.5) 65000 630000 

243  0.37 3.73 0.70 (0.6to0.9) 0.25 (0.065to0.7) 60000 600000 

361 0.57 4.69 0.65 (0.5to0.8) 0.30 (0.065to1) 64000 894000 

362 0.60 6.92 0.71 (0.4to1.7) 0.32 (0.065to0.7) 63000 750000 

363 0.34 8.91 0.72 (0.4to1.5) 0.33 (0.065to0.6) 62000 726000 

481 0.35 10.04 0.72 (0.3to1.4) 0.44 (0.065to0.7) 65000 707000 

482  0.25 12.66 0.71 (0.4to1.4) 0.45 (0.065to1) 62000 650000 

483  0.24 12.87 0.73 (0.4to2) 0.46 (0.065to1) 65000 620000 

  
  مقدار فاز كاربيد ثالثيه  6جدول 

  

  مجموع مقدار كاربيد ثانويه و ثالثيه  كد نمونه
5%+ V%   

 مقدار كاربيد ثالثيه

5%+V% 

002-241 2.8 1 

003-241 2.8 0.92 

241-241 3.1 0.92 

242-241 3.2 0.78 

243-241 4.4 0.67 

361-241 5.3 0.61 

362-241 7.4 0.48 

363-241 9.3 0.39 

481-241 10.3 0.26 

482-241 12.9 0.24 

483-241 13 0.13 

  
 مطابق هانمونه كششي چقرمگي و كشش آزمون نتايج  

 هشدفهرست  )4( جدول در و محاسبه ]17[ 1 معادله
  .است شكست كرنش ،efو  ياستحكام كشش ،UTS. است

))11  (  (        f=2/3×UTS×eTToughness or U  

 زيرصفرعميق، هايونهنم تمام براي، 4 جدول در
ثابت  با تقري و نكرده تغييري تسليم و كششي استحكام

 صفر زير زمان افزايش با، )6 و 5( جدول مطابق زيرا. بود

 زمينه در سخت بسيار ريز هاي كاربيد برگشت، يا عميق
 يآلياژ عناصر از كه زمينه ديگر، طرف از. يابدمي افزايش

 تقابل. شودمي ترنرم نسبت به است شده فقير كربن و
 ثابت موجب ريزساختاري، متغير دو اين در تغييرات
 نمونه حاليكه در. شودمي تسليم و كششي استحكام ماندن

درصد  36تا  32 يرصفر،ز هاينمونه به نسبت استاندارد،
 يكمتر يدرصد سخت 12تا  9كمتر و  ياستحكام كشش
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 هرحاليكد شدهكوئنچ نمونه استاندارد در روغن  يرادارد. ز
  .اندشدهكوئنچ در آب  يرصفرز هاينمونه
با نمونه  يسهدر مقا 242نمونه  ي، سخت4جدول  در  

 242نمونه  يرا. زاست هيافت يشدرصد افزا 12استاندارد، 
نمونه استاندارد در  يكهاست در حال شدهكوئنچ در آب 
 مچنينه. دارد بيشتري سختي بنابراين شدكوئنچ روغن 
 يسخت يباتقر 003و  002 هاينمونه به نسبت 242 نمونه

  .شدندكوئنچ دارند چون هر دو در آب  يكساني
 هاينمونه استحكام تحقيق، اين در 243 نمونه مشابه  

DIN 1.6587 ييريبا نمونه استانداردش تغ يسهدر مقا 
درصد  1كمتر از  يرصفرز يطول نمونه ها يادنكرد و ازد

نشان  يشافزادرصد  4/2نمونه ها  ينا ياست و سخت
 تمد به كه داشتند نمونه دسته دو فقط آنها. [5] دهديم
 درجه -196 عميق، زيرصفر دماي در ساعت 2 و 1

 در ساعت 2 مدت به سپس و شد داده قرار سانتيگراد،
   .شد برگشت سانتيگراد درجه 180 دماي
 به نسبت آب در شدهكوئنچ  هاينمونه، 4 جدول در  
 .دارند بيشتري سختي درصد 10 حدود استاندارد نمونه
 هنمون و سختي بيشترين 243 نمونه جدول، همان مطابق
  .داد اختصاص بخود را سختي كمترين 363
شود با كاهش زمان  ي، مشخص م4بر اساس جدول  
 هامدت زمان برگشت نمونه يق،عم يرصفرز ياتعمل

. بطور مثال يابديم يشافزا يشتر،ب يبه سخت يابيدست يبرا
ساعت  1 كه يينمونه ها يشترب يبه سخت يابيتدس يبرا

 يرصفرعميقز ياتعمل يساعت برا 48شوند  يبرگشت م
نمونه  شتريب يبه سخت يابيدست يبرا يكهلازم است درحال

ساعت  24 يباشوند تقر يساعت برگشت م 2كه  ييها
 يدهن فااز آ يشترلازم است و ب يرصفرعميقز ياتعمل يبرا
 يشا افزاب يشترب يبه سخت يابيدست يبرا يعنيندارد.  يا

 رايلازم است. ز يكمتر يرصفرعميقزمان برگشت، زمان ز
كربن در  ينفوذ اتمها يدهپد يلبرگشت بدل يدر دما
 انويهث كاربيدهاي نابجايي، سمت به ياز فاصله اتم يكسر
 دماي رد برسد بنظر شايد. شود مي تشكيل بيشتري ريز

 نفوذ سرعت راد،سانتيگ درجه 200 مثلا پايين برگشت

 گرچها است ذكر به لازم. نيست توجه قابل كربن اتمهاي
 درجه 200 برگشت دماي در كربن اتمهاي نفوذ سرعت

 است وتاهك بسيار نيز نفوذ فاصله اما است كم سانتيگراد،
 دپدي ثانويه كاربيد ذرات نانو، )6 و 5(جدول مطابق لذا و

  . آيدمي
 با بيشتر سختي به دستيابي براي، )4( جدول در  

 برگشت براي لازم زمان زيرصفرعميق، زمان افزايش
 به يدستياب براي مثال بطور. كند مي پيدا كاهش ها نمونه
 مي زيرصفرعميق ساعت 24 كه هايي نمونه بيشتر سختي
 است لازم برگشت عمليات براي زمان ساعت 3 شوند

 36 كه هاييهنمون بيشتر سختي به دستيابي براي درحاليكه
 براي زمان ساعت 2 شوند مي زيرصفرعميق ساعت
 ختيس به دستيابي براي و است لازم برگشت عمليات
 شوند مي زيرصفرعميق ساعت 48 كه هايي نمونه بيشتر

 اب زيرا. است لازم برگشت عمليات براي زمان ساعت 1
 منجر كه كربني اتمهاي تعداد زيرصفرعميق زمان افزايش

 مانز مدت لذا و يابد مي ايشافز شدند نابجايي آرايش به
 ابيدستي براي بنابراين. يابدمي كاهش برگشت براي لازم
 كاهش يا و توليد سرعت افزايش منظوربه بيشتر سختي به

 ودش زياد برگشت زمان است بهتر محصول هر توليد زمان
   .يابد كاهش توليد براي لازم زمان تا

 DIN 1.2379فولاد ابزار  براي [10] مرجع در  
 به نسبت زيرصفرعميق هايشكست نمونه يچقرمگ
. يابدمي كاهش درصد 7 حدود متداول عمليات با نمونه

 يبرا 1 معادله يا 4 جدول در حاضر، تحقيق در حاليكه در
 يچقرمگ يشدرصد افزا 35تا  12، 482و  361 ينمونه ها

 ليتفاوت بر دو دل ينا يلشود. دل يمشاهده م يكشش
فولاد ابزار  يك DIN 1.2379ولاد ابزار استوار است. اولا ف

 قيفولاد مورد تحق يكهو پر كربن است. در حال ياژپر آل
تفاوت  به منجرتفاوت  ينو متوسط كربن است. ا ياژكم آل

مقدار و اندازه  يعني ياژدو آل ينا يزساختاردر ر ياديز
 اندازه و مقدار. شودمي باقيماندهآستنيت و  يدذرات كارب

 راث آنها موثر سطح روي نهايت در ثانويه كاربيد ذرات
 مطالعه را شكست چقرمگي [10] آنها ثانيا. گذاردمي
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 ي(چقرمگ چقرمگي مدول تحقيق اين در درحاليكه كردند
  مطالعه شده است.  1 معادله مطابق) يكشش
 اين يافته با تطابق در [8-6] محقق سه هاييافته  

. است 482 و 361 هاينمونه عملياتي شرايط براي تحقيق
 به نسبت، 1معادله مطابق 482 و 361 هاينمونه زيرا

 درصد 35 تا 12، 003 و 002 هاينمونه و استاندارد نمونه
  .دارند بيشتري كششي چقرمگي

 افزايش اب بيشتر كششي چقرمگي به دستيابي براي  
 به. تياف افزايش نيز برگشت زمان عميق، صفر زير زمان

 ساعت 1 به زيرصفرعميق عتسا 36 با ديگر، عبارت
 و دياب افزايش كششي چقرمگي تا بود نياز برگشت
 برگشت ساعت 2 به زيرصفرعميق ساعت 48 با همچنين

 رصفرزي عمليات از بعد باقيمانده هاي تنش زيرا. بود نياز
 به. ابدي مي كاهش بيشتر مرسوم، عمليات به نسبت عميق
 يشتريب يينابجا بيشتر، زيرصفرعميق زمان ديگر عبارت
، )6 و 5(جدول مطابق بيشتر، نابجايي و كند مي توليد

 انويهث كاربيد ذرات نانو توليد براي بيشتر زمان نيازمند
   .هستند

  
درجه  6/274 يتمارتنز يلشروع تشك دماي  .ريزساختار

است.  يگراددرجه سانت 6/59آن  يانپا يو دما يگرادسانت
فولاد مورد  ياژيلبا توجه به نوع و مقدار عناصر آ يراز

عادله از م يتياستحاله مارتنز يانشروع و پا يدما يقتحق
   .[18] آيديبدست م (Payson and Savage) 3و  2
))22    (    ( -(33.3×Mn%)  -(316.7×C%)  -C) = 498.9 o(sM

(27.8×Cr%) - (16.7×Ni%-11.1×(Si+Mo+W))  

))33 ( (    215-C)o(sC) = Mo(fM  

  

 يستيبا يگراده سانتدرج -196 يدر دما بنابراين  
 شكل در. دشو تبديل مارتنزيت به كاملا باقيماندهآستنيت 

 با Philips يكسبا استفاده از دستگاه تفرق اشعه ا )2(
 ينمونه ها از α, KCu(λ(ولت  يلوك 40هدف مس در ولتاژ 

 يك هيچ در كه شد مشاهده 483 و 243، 002 استاندارد،
   .ندارد دوجو باقيمانده ستنيتآ ها،نمونه از
  

  
  

  
  
  
  
  

  (الف)
  
  
  

  
  
  
  

  (ب)
  
  

  
  
  
  
  

  (پ)
  
  
  

  
  
  
  

  (ت)
  

استاندارد  هاي (الف)تفرق اشعه مس كا آلفا براي نمونه  2شكل
  483 (ت) 243 (پ) 002 (ب)
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ــكيل   ــ يببا ترك يدهاييكارب تشـ و  3C7M يمياييشـ
6C23M ــفرعميقز ياتعمل يدر ط ــط محقق يرص  ينتوس
بروش  يچگاهه اما [10-6] گزارش شــده اســت  ياديز

. دنگرفتن قرار مطالعه مورد انرژي نفكيك ســنجي طيف
ــكل ــو )الف – 3(ش ــكوپم يردر تص  يالكترون يكروس
ــ ــن و ت يدهايكارب يروبش ــيبا حروف انگل يرهروش   يس
A,B,C سي با حرف انگل ينهو زم شخص   D ي .  اندهشد م
 يكتفك يفط نمودار)  ت 3 و پ 3 و ب 3( هايشكل 

  . شوديمشخص م يببه ترت يدهاكارب ينا يانرژ 
 ربنك ثانويه كاربيدهاي به نسبت اوليه كاربيدهاي  

 زمينه شوديم تشكيل اوليه كاربيد وقتي زيرا دارند بيشتري
 مقداري دش تشكيل اوليه كاربيد وقتي. است كربن از غني
 ثانويه، كاربيد براي لذا كندمي مصرف را زمينه كربن از

كه كربن  B منطقه يننابرا. بماندمي باقي كمتري كربن
است  6C23M يمياييش يببا ترك يهثانو يددارد كارب يكمتر

است  برابر ياز نظر تئور يبترك ينمقدار كربن در ا يراز
كه  (%A 20.69=100×(6+23)/6) يدرصد اتم 69/20با 
ه در منطق ينا يانرژ  يكتفك يفشده از ط يهارا يجهبا نت

 يكنزد ياربس يدرصد اتم 95/19 يعني )پ – 3(شكل
دارد  يشتريكه كربن ب A,Cمناطق  يگراست. از طرف د

مقدار  يرااست ز 3C7M يمياييش يببا ترك يهاول يدكارب
درصد  30برابر است با  ياز نظر تئور يبترك ينكربن در ا

شده از  يهارا يجهكه با نت (%A 30=100×(7+3)/3) ياتم
 3 و ب 3(هايمنطقه در شكل ينا يانرژ  يكتفك يفط
  است.  يكنزد يدرصد اتم 23/31و  68/29 يعني )ت

     
  
  
  
  
  
  

  
  70000× ميكروسكوپ الكتروني روبشيتصوير الف) 

  
  Aاز منطقه  طيف تفكيك انرژ يب) نمودار 

  
  

  
  
  
  
  
  
  

  Bاز منطقه  طيف تفكيك انرژ يپ) نمودار 
  
  
  

  
  
  
  
  
  

  Cاز منطقه  طيف تفكيك انرژ ينمودار ) ت
  فاز فازهاي مختل كوپ الكتروني روبشيميكروستصوير   3شكل 

  

هر ذره از مجموع حاصــلضــرب درصــد    ياتم عدد  
شك    ياتم صر ت شكلها  يلعن ب و پ و  3 يدهنده ذره (
صر  آن اتمي عدد در) ت صورت  [19] عن  يك به يك ب

شكل  يب،ترت ين. به اآيدمي بدست  ، ذرات )الف -3(در 
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شتر،  اتمي عدد با عناصر از  يغن  يرازهستند   ترروشن  بي
ــن  با تقر يعدد اتم  يدارا ،B يه ناح  يعنيذرات روشـ  ي

(19.95×6+1.11×24+77.88×26+1.06×74) / 100  

روم ك يتنگستن و آهن و كمتر حاو  يحاو بيشتر  22.5=
 كمتر، ياز عناصــر با عدد اتم يكربن اســت. ذرات غن و

ــتند ترتيره   به ،A,C نواحي يعني ترتيره ذرات زيرا هس
×4.71+6×29.68)تقريبــا    مي ات  عــدد داراي ترتيــب  

×31.23) تقريبا و 21=100/ (74×26+2.11×24+63.50

تر    20=100/ (74×26+0.67×24+66.85×6+1.25 ــ  بيشـ
حاو  يحاو  ــتن  يكروم و كربن و كمتر  آهن و تنگسـ

  است. 
 يش روب يالكترون يكروسكوپ م يرتصو  )4( شكل  در  

س   ياتمها ياز نقشه پراكندگ  در  سيم يليكروم، تنگستن و 
ست كه مو     يشبه نما يهناح يك شده ا شته   يعتوز يدگذا

  است.  يدهاكارب يكنواخت
(بر  عنصر مقدار تقسيم از عنصر يك مول تعداد  

(بر حسب گرم  [19] عنصر ملكولي جرم بر) گرم حسب
مورد  ياژگرم از آل 100. لذا در يدآ يبر مول) بدست م

مول اتم تنگستن،  00854/0، )1(مطابق جدول يقتحق
مول اتم كروم  02154/0و  يليسيمول اتم سم 03571/0

مساحت مشخص، تعداد اتمها با  يكوجود دارد. در 
 ر،يگرابطه عكس دارد. به عبارت د يگرفاصله آنها از همد

ت تنگستن نسبت به كروم برابر است با نسب يفاصله اتمها
 52/2 يعنيتنگستن  يكروم به تعداد اتمها يتعداد اتمها

 يفاصله اتمها ين،همچن ).02154/0÷ 00854/0(=
ت تعداد برابر است با نسب يليسيمتنگستن نسبت به س

 18/4 يعنيتنگستن  يبه تعداد اتمها يليسيمس ياتمها

 تنگستن ياتمها ي). لذا پراكندگ03571/0÷00854/0(=
 برابر 18/4 سيليسيم به نسبت و برابر 52/2 كروم به نسبت
   .است
مونه ن يبرا يهاول ديمقدار كارب يانگين، م)5(جدول  در  
 يدرصد حجم 4/0+2/0ثابت و برابر با  يرصفرشدهز يها

 نيتهستآ يطمشخص، فقط شرا ياژآل يك يبرا يرااست (ز
 يناست كه در ا يلدخ يهاول يدكارب يلدر تشك كردن
) شد تهگرف نظر در ثابت كردنآستنيته  يطشرا يقتحق

 ،شتبرگ زمان يا زيرصفرعميق زمان افزايش با درحاليكه
 دائما حجمي درصد 87/12 تا 9/1 از ثانويه كاربيد مقدار
  .است افزايش به رو

 ييرتغ با ثانويه كاربيد مقدار افزايش، )5( جدول در  
 رييدرصد) نسبت به تغ 500 يانگين(م زيرصفرعميق زمان

 رييشتب ياردرصد)، سرعت بس 50 يانگينزمان برگشت (م
 شيافزا يه،وثان يدكارب يلتشك يعامل اصل يرادارد. ز
 ير دماد يرياست كه بهنگام قرارگ ييتعداد نابجا يچگال

 ديگر، طرف از. 3] ،[22-20 دهديرخ م يقعم يرصفرز
 ثابت تقريبا 003 و 002 هاينمونه در ثانويه كاربيد مقدار
 رايب شرايط زيرصفرعميق عمليات انجام بدون زيرا است

  .شودنمي مهيا ثانويه كاربيد تشكيل
  مكانيزم دوم فرضيه گذاريصحه رمنظوبه  

كه پس از  هايينمونه ثانويه، كاربيد گذاريرسوب
 ماادر آنها حذف شد  باقيماندهآستنيت شدن،  يرصفرز

بودند  6C23(M(يهو ثانو M)3C7( يهاول يدذرات كارب يحاو
ساعت  24به مدت  يگراددرجه سانت -196 يدر دما

 جهدر 200يشده و سپس در دما يرصفرمجددا ز
  . اندشده برگشت ساعت 1 مدت به سانتيگراد

  
  
  
  
  

  
 

  241از نقشه پراكندگي اتمهاي كروم و تنگستن در نمونه  روبشي الكتروني ميكروسكوپتصوير   4شكل 
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با  يروبش يالكترون يكروسكوپم يرتصو )5( شكل در
 در. است هشدداده  يشنما هانمونه ي اشعه الكترون برگشت

 Tertiary) يهثالث يدذرات كارب ياديمقدار ز هانمونه

Carbide) 6 يببا تركC23M در اطراف يد(ذرات سف (
 هيثانو يدكارب يد(ذرات ك د ر) و شا يهاول يدذرات كارب

 ينه امطلب و با توجه ب ينا يقشد. با تلف يلتشك ي،قبل
 يرصفرز ياتبا عمل 6C23M يدنكته كه مقدار ذرات كارب

  يه) فرض6 جدول و 5 دول(ج است يافته يشمجدد، افزا

 گذاريصحه يهثانو يدكارب رسوبگذاري يزمدوم مكان

  .شودمي 
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  
  

  241-241نمونهالف) 
  
  
  
  

  
  
  
  
  
  

  
  362-241ب) نمونه 

نمايش كاربيدهاي اوليه (خاكستري) و كاربيدهاي ثانويه و  5شكل 
  ثالثيه (سفيد رنگ) در اطراف آن

ــكيلتت  ثانويهثانويه  كاربيدكاربيد  ببتركيتركي  همانهمان  بابا  ثالثيهثالثيه  كاربيدهايكاربيدهاي    شكيلش
  مقدارمقدار  تفاضلتفاضل   ازاز  آنآن  مقدارمقدار، ، ))66  وو  55((هايهايجدولجدول  دردر  وو  شدهشده 

ــفر  عملياتعمليات   ازاز  بعدبعد   وو  قبلقبل   ثانويهثانويه    كاربيدكاربيد   صفرزيرصـ    مجددمجدد   زير
ستبدســت صفر،زيرصــفر،  زمانزمان  افزايشافزايش  بابا. . آيدآيدميمي  بد    كاربيدكاربيد  مقدارمقدار  زير
   كربن،كربن،  وو  آلياژيآلياژي  عناصرعناصر  ازاز  زمينهزمينه  لذالذا. . شودشود  ميمي  بيشتربيشتر  ثانويهثانويه
   مجدد،مجدد،  صفرصــفر  زيرزير  عملياتعمليات  دردر  بنابراينبنابراين. . شودشــودميمي  فقيرترفقيرتر

شكيلتشــكيل شكلترمشــكلتر  ثالثيهثالثيه  كاربيدكاربيد  ت    بهبه  مطلبمطلب  ايناين. . شودشــودميمي  م
شته    يشيشبه نمابه نما  66  جدولجدول  وو  55  جدولجدول  دردر  وضوحوضوح  شته گذا    ههشدشد گذا

  زايشزايشافاف  بابا  مجددمجدد  زيرصفرزيرصفر   عملياتعمليات  ازاز  بعدبعد  وو  قبلقبل  يعنييعني. . استاست 
  ..يابديابدييكاهش مكاهش م  يهيهثالثثالث  يديدمقدار كاربمقدار كارب  يرصفر،يرصفر،زمان ززمان ز

كارب    يي، چگال، چگال ))55((جدول جدول    دردر   عداد ذرات  كاربت عداد ذرات  و و   يهيه اولاول  يديد ت
  اوليهاوليه  كاربيدكاربيد  ذراتذرات  تعدادتعداد  چگاليچگالي. . استاست  ههشدشد  يميمترسترس  يهيهثانوثانو

  هرهر  دردر  ذرهذره  6400064000  بابا   برابربرابر  آنآن  ميانگينميانگين   وو  ثابتثابت    تقريباتقريبا 
   هاييهايينمونهنمونه  موردمورد  دردر  بويژهبويژه  مطلبمطلب  ايناين. . استاست   مربعمربع  ميليمترميليمتر

صفرعميقزيرصــفرعميق  ساعتســاعت  4848  وو  3636  كهكه   صدقصــدق  انداند  شدهشــده  زير
  . .  كندكندميمي

  اابب  ثانويهثانويه  كاربيدكاربيد   ذراتذرات  تعدادتعداد   چگاليچگالي ، ، ))55((جدولجدول   دردر  
صف   ساعتساعت   3636 صفزير سد ميمي  حداكثرحداكثر  بهبه  رعميقرعميقزير سدر    بابا  بعلاوه،بعلاوه،. . ر
شت   ساعتساعت   11 شتبرگ شترين   برگ شترينبي    بيدبيدكاركار  ذراتذرات  تعدادتعداد  چگاليچگالي  بي

   وودد  اساساساس   بربر  مطلبمطلب  ايناين  علميعلمي  توجيهتوجيه. . شدشد   حاصلحاصل   ثانويهثانويه
  ..استاست  زيرزير  بصورتبصورت  شده،شده،  ارايهارايه  مكانيزممكانيزم

 برگشت زمان وقتي ،3] ،[22-20 اول مكانيزم براي  
 حجم عميق، صفر زير زمان افزايش با است ثابت

 شودمي منقبض آن شبكه و كندمي پيدا كاهش تمارتنزي
 نزديكترين كنار در و شده خارج كربن دليل بهمين

 ق،زيرصفرعمي زمان افزايش با. يابد مي آرايش نابجايي
 نمايدمي تلاقي هم با يابدمي گسترش يافته آرايش منطقه

 مكانيزم براي. شوندمي بزرگتر ثانويه كاربيد ذرات لذا و
 رد اختلاف بدليل زيرصفرعميق، زمان يشافزا با دوم،

 با. يابدمي افزايش نابجايي تعداد چگالي فازها، انقباض
 چگالي آن در كه ايمنطقه نابجايي، تعداد چگالي افزايش
 تذرا و يافته گسترش است شده زياد نابجايي تعداد
مناطق در حال گسترش  ينا يكه. تا زمانشوندمي بزرگتر

 يلو چگا يهثانو يدمقدار ذرات كارببا هم برخورد نكنند 
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 36حالت تا  ين(ا شودمي زياد آنها اندازه و آنها تعداد
وجود دارد) اما پس از برخورد  يرصفرعميقساعت ز

 شده زياد ثانويه كاربيد ذرات اندازه و مقدار)، 6 (شكل
 48حالت در  ين(ا گرددمي كاسته آنها تعداد چگالي از اما

   ).ددهيرخ م يرصفرساعت ز
  و  يرصفرساعت ز 53را كه  531الف نمونه  6 شكل  

 شودمي مشاهده. دهدمي نشان را شده برگشت ساعت 1
نمونه  ب )6(شكل. اندكرده تلاقي هم با ذره 3 حداقل كه

 كاربيد ذرات از تعدادي شكل اين در. دهدمي نشان را 483
 حال در هامكان برخي در و اندكرده يبا هم تلاق يهثانو

   .يافت كاهش آنها ذرات تعداد چگالي لذا. هستند تلاقي
 اندازه زيرصفرعميق، زمان افزايش با، )5( جدول در  

درصد)  90 يانگين(م بيشتر نسبتا ثانويه كاربيد ذرات
 زايشاف يد،كارب يلتشك يعامل اصل يرا. زديابيم يشافزا

 مايد در قرارگيري بهنگام كه است نابجايي تعداد چگالي
در زمان برگشت،  يكهدرحال دهديرخ م رعميقيرصفز

 .است پايين برگشت دماي زيرا باشدمي كم بسيار نفوذ سرعت
 عناصر زا فقير نسبتا اوليه كاربيد اطراف مناطق آن، بر علاوه
 كربن انسبت اوليه كاربيد ذرات زيرا هستند كربن و آلياژي
  .ستنده بزرگتر ثانويه كاربيد ذرات از نسبت به و دارند زياد
زمان برگشت، اندازه ذرات  يش، با افزا5جدول  در  

 وقتي. يابدمي افزايشدرصد) 10( جزئي بطور ثانويه كاربيد
د ش يادز يليدر واحد حجم خ يهثانو يدتعداد ذرات كارب

 يوستنپ يبترت ينبه ا شوديفاصله ذرات از هم كم م
 جهنتي در كه شودمي ممكن نفوذ اثر بر ثانويه كاربيد ذرات
 و شودمي كمتر مقداري ثانويه كاربيد ذرات تعداد چگالي

  .شوديبزرگتر م يزيمقدار ناچ يهثانو يداندازه ذرات كارب
 نيز، )4(رابطه از استفاده با )5(جدول در فوق يافته  
   . [23] است بينيپيش قابل

))44((     2k/r dr/dt     
ذره  يثابت (برا يعدد kشعاع ذرات،  r بطوريكه  

نانو  يناست. بنابرا زمان tثابت) و  يدر دمامشخص و 
رشد  يعرس ياردر ابتدا بس يه،ثانو يدكارب يزر يارذرات بس

 انويه،ث كاربيد بزرگتر نسبتا زيرميكرون ذرات و كنندمي

   .دارند كمتري رشد سرعت نسبتا
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  

  اند ، سه ذره تلاقي كرده531الف) نمونه 

  

  
  
  
  
  
  
  
  
  

  كنندات تلاقي مي، ذر483ب) نمونه 
  نمايش تداخل مناطق گسترش يافته 6شكل 

 نهنمو در ثانويه كاربيد ذرات مشخصات مقايسه با  
 يا 003 يا 002(مانند  زيرصفرنشده هاينمونه با 361

 در ثانويه كاربيد ذرات مقدار كه يابيم مي در) استاندارد
 ذرات اين تعداد چگالي و درصد 125 حداقل 361 نمونه
 كاهش به توجه با يافت افزايش درصد 350 حداقل
 قاطعيت با ذرات، اندازه ميانگين درصدي 30 حداقل
 عميق، زيرصفر عمليات كه شودمي گرفته نتيجه

   .است نموده ترهموژن را ثانويه كاربيدهاي
 12 تمام در اوليه كاربيد ذرات اندازه، )5( جدول در  
 دولج در ديگر، طرف از. است ثابت تقريبا نمونه دسته

در نمونه استاندارد،  يهاول يدتعداد ذرات كارب ي، چگال5
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 آن مقدار بنابراين. است هانمونه ساير در آن نصف تقريبا
 هانمونه ساير در آن مقدار نصف بايد استاندارد نمونه در

 درصد 10/0 مقدار(به  )5( جدول در مطلب اين. باشد
   .شودمي گذاريصحه) حجمي

 نمونه در ثانويه كاربيد ذرات ندازها، )5(جدول در  
 و 002 هاينصف) نمونه يبا(تقر از كوچكتر استاندارد

 كاربيد ذرات تعداد چگالي، )5(جدول در. است 003
رابر) دو ب يبا(تقر از بيشتر استاندارد، نمونه در ثانويه
 شده زيرصفر هاينمونه از كمتر و 003 و 002 هاينمونه
 اين مقدار كه كرد بينيپيش توانمي دليل بهمين. است
 تقريبا 003 و 002 هاينمونه و استاندارد نمونه در ذرات
 9/1 مقدار(به  )5( جدول در مطلب اين. باشد يكسان
  .شودمي گذاريصحه) حجمي درصد

   يكروسكوپبا استفاده از م يقتحق ينا در  
 آمريكا يزونايآر يالتدر دانشگاه ا عبوري الكتروني

JEOL  ARM Atomic Resolution Microscope در 
از  ”AppFive “Topspinبا نرم افزار  يلوولتك 200ولتاژ 
، 483 نمونه براي انجام شد. يقتفرق دق يلتحل 483نمونه 

توسط  كه دقيقتري مطالعات با ،)الف – 7(شكل در
اقل اسكن حد باعبوري روبشي  يالكترون ميكروسكوپ

انجام  يلكترونتفرق اشعه ا 97000دانه و حدود  1000
 يعني حجمي درصد 2/0 از(كمتر  ناچيزي مقاديرشد 

≈2000nm2 ÷ ≈1000000nm2 = 0.2V%(  آستنيت
 داكثرح طول به اي تيغه شكل به سبز رنگ به باقيمانده

.  شد يافت نانومتر 10 حداكثر ضخامت به و نانومتر 130
 آهن كاربيد ذره نانويي 50 هسته ،)ب – 7(شكل مطابق
 يرميكرونيذرات ز ،)پ – 7(شكل در و شكل كروي
   .باشديم يبه شكل كرو يباتقر 3C7M يببا ترك يدكارب
 كمك با فازها پراكندگي نقشه ،)ت – 7(شكل در  

ه ب يدر سطح روبشي عبوري الكتروني پوميكروسك
نانومتر مربع آورده شده است. در  80000 يبياندازه تقر

و  3C7M، 6C23M، C3Fe، 2C3Cr يدهاينقشه، كارب ينا
C6M نيت آستشده است. بعلاوه،  يي(با فلش كج) شناسا

 ذاشتهگ نمايش به نيز زمينه و) توخالي فلش(با  باقيمانده
 كپميكروس در كه كاربيدهايي ترتيب اين به. است شده

 C3Fe، 2C3Cr يدهاي(كارب نشد ييشناسا روبشي الكتروني
 يروبش يعبور يالكترون ميكروسكپ در )C6Mو 

   شد. ييشناسا
   6C23(M( يهثانو يدهايحضور كارب )ت – 7(شكل در  

   3C7(M( يهاول يدهايدر اطراف كارب Fe)C)3 يتسمنت و

. شودمي داده نشان وضوح به) →( مستقيم ف ل ش كمك با
   ومد مكانيزم يهفرض يد رست ير،تصو ينا ين،بنابرا

   .كندمي تقويت را ثانويه كاربيد گذاريرسوب

  
  

    
  

  باقيمانده؛ زمينه فريتتنيت آسالف) 
  



  15  سيد ابراهيم وحدت، سعيد ناطق، شمس الدين ميردامادي تهراني
 

     
 نشرية مهندسي متالورژي و مواد    1397سال بيست و نهم، شماره دو، 

    
  ها؛ نانو ذره كاربيد آهن كرويب) نابجايي

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  تقريبا كروي 3C7Mپ) ذرات زيرميكرون كاربيد 
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   3C7M ،6C23M ،C3Fe ،2C3Cr ،C6Mت) نقشه پراكندگي ميكروسكپ الكتروني عبوري روبشي فازها شامل كاربيدهاي 

  ينه فريتباقيمانده در زمآستنيت و 
  483از نمونه ميكروسكوپ الكتروني عبوري روبشي تصوير   7 شكل

 

  گيرينتيجه
 براي 1,2542 ابزار فولاد نمونه دسته 12 از تحقيق اين در

 اب آن ارتباط تعيين و مكانيكي خواص سازي بهينه
  .شد استفاده زيرصفرعميق عمليات در ريزساختار

 تا 32 استحكام ،عميق زيرصفر عمليات از استفاده با -1
 كششي چقرمگي و درصد 12 تا 9 سختي درصد، 36
 نشده زيرصفر هاينمونه به نسبت درصد 35 تا 12

  .داشت افزايش همزمان بطور
 تحقيق، مورد ابزار فولاد براي دهدمي نشان نتايج -2

 در نويهثا كاربيد تشكيل براي مجدد زيرصفر عمليات
 اندشده فرزيرص ساعت 24 از بيش كه هايينمونه
  .است تاثيربي

 يچقرمگ يشافزا يشرط لازم برا يق،تحق ينا در -3
مقدار و  يزساختاري،نوع مواد، دو عامل ر ينا يكشش

  .تاس شده شناخته ثانويه كاربيد ذرات تعداد چگالي
 رعايت اب بيشتر كششي چقرمگي به دستيابي براي -4

 يعني 361 نمونه بيشتر، توليد سرعت براي ملاحظات
 دماي در برگشت ساعت 1 و زيرصفرعميق ساعت 36

  .است ترمناسب سانتيگراد درجه 200
 لاحظاتم رعايت با بيشتر سختي به دستيابي براي -5

 ساعت 24 يعني 243 نمونه بيشتر، توليد سرعت براي
 درجه 200 دماي در برگشت ساعت 3 و زيرصفرعميق

  .است تر مناسب سانتيگراد
بر عدم وجود  يكساشعه ا اگرچه مطالعات تفرق -6
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 يناما هدف از اول گذاردمي صحه باقيماندهآستنيت 
 باقيمانده هايآستنيت يلصفر، تبد يرز ياتعمل

 عمليات از پس كه باشدمي مارتنزيت به احتمالي
 ترتيب اين به. دهدمي تشكيل ثانويه كاربيد برگشت،

) دمجد يرصفرز يات(عمل صفر زير عمليات دومين در
 مارتنزيت به كه ندارد وجود ايباقيمانده آستنيت
 ودهب پايدار باشد داشته وجود هم اگر و يابد استحاله

) مارتنزيت به باقيماندهآستنيت ( استحاله در لذا و
كه  ايثانويه كاربيدهاي بنابراين. كندنمي ايفا نقشي

 عمليات ينمجدد (دوم يرصفرز ياتپس از عمل
 ناشي ديگري نيزممكا از شوندمي تشكيل) زيرصفر

 در يهثانو كاربيد تشكيل مكانيزم دومين كه شوندمي
 تصور اين به و گرفته نام تحقيق مورد ابزار فولاد
از انقباض ف يباختلاف در ضر يلبه دل": شودمي بيان
 تنش. يدآيتنش به وجود م ينه،با فاز زم يهاول يدكارب

 بيدارك اطراف در نابجايي حلقه توليد به منجر حاصله،
صفر  يرز ياتگردد. با گذشت زمان در عملمي اوليه
و  كربن يبزرگتر شده و اتمها ييحلقه نابجا يق،عم
 س ر ش( يردگيمرا در بر يشتريب ياژيعناصر آل يااتمه
 نكرب اتمهاي برگشت، هنگام به). ييخزش نابجا يا

 ياز فاصله اتم يها به اندازه كسرنابجايي آراستن براي
 ينشود. به ايها، جابجا ممرزدانه يقاز طر يژهبه و
 يلسهت يهثانو يدكارب يلتشك يبرا يطشرا يبترت
 يهالثث يا يهثانو يدكارب يادي، مقدار زنابراينشود. بيم

اطراف آن  وكه در مرز دانه  يايهاول يددر اطراف كارب
تعداد ذرات  يچگال يعني شودمي تشكيلقرار دارند 

نسبت به  ه،ياول يداطراف كارب در يهثالث يا يهثانو يدكارب
   است. يشترب ينه،زم يقسمتها يرسا
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  هاي سفيدبررسي تأثير استحاله آستنيت باقيمانده به مارتنزيت بر رفتار سايشي چدن
  

  )4(عليرضا مشرقي         )3(مسعود مصلايي پور يزدي          )2(قاسمي بنادكوكيسيد صادق            )1(وحيد كرمي دستنايي

  
  چكيده

ر سايشي هاي سفيد بررسي شده است. براي اين منظور، رفتادر اين پژوهش، تاثير استحاله آستنيت باقيمانده به مارتنزيت بر رفتار سايشي چدن
ي مورد بررسي قرار كاربيد-كاربيدي در مقايسه با چدن سفيد معمولي با ريزساختار پرليتي-آستنيتيآلياژي با ريزساختار يك نوع چدن سفيد 

 دردهد كه انجام شد. نتايج نشان مي نيوتن 140و 120، 100، 80هاي گذاريگرفت. تست سايش با استفاده از روش پين روي ديسك در بار
نيروهاي  ها وچدن سفيد آلياژي، آستنيت باقيمانده پايدار بوده و در طي آزمون سايش در اثر تنش هاينمونه در نيوتن 100 هاي كمتر ازبارگذاري

آستنيت باقيمانده به مارتنزيت نيوتن  100 هاي بيش ازمكانيكي پديده كار سخت شدن آستنيت باقيمانده اتفاق افتاده است ولي در بارگذاري
  اومت به سايش چدن سفيد آلياژي شده است.تحول يافته است كه باعث افزايش شديدي در مق

  چدن سفيد، كاربيد، پرليت، مارتنزيت، آستنيت باقيمانده، رفتار سايشي  هاي كليديواژه
  

 
Investigation of Retained Austenite to Martensite Phase Transformation on Wear 

Behavior of White Cast Irons 
 
V. Karami Dastnaee        S. S.  Ghasemi Banadkouki         M. Mosalaee poor Yazdi        A. R. Mashreghi 

 
 
Abstract 
In this study, the effect of retained austenite to martensite phase transformation has been studied in conjunction with 
wear behavior of white cast irons. For this purpose, the wear behavior of an alloyed white cast iron with a carbide-
austenite microstructure has been studied in comparison to that of conventional white cast iron with a pearlite-carbide 
microstructure. The wear tests were conducted by using pin on disk test method with loads of 80, 100, 120 and 140N. 
The results show that retained austenite is stable and also work hardened during wear test conducted with loads less 
than 100N in alloyed white cast iron samples, while, the retained austenite transformed to martensite after using loads 
greater than 100N. The retained austenite to martensite phase transformation has been associated with significant 
improvement in wear resistance in the alloyed white cast iron. 
 
Key Words white cast iron; carbide; pearlite; martensite; retained austenite; wear behavior.
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 مقدمه
هاي سفيد مقاوم به سايش به هاي اخير چدندر سال

جهت مجموعه بالايي از  خواص مكانيكي، شرايط 
هاي جايگزين بسياري از فولادتوليدي صنعتي و اقتصادي 

 هايضد سايش مورد استفاده در صنايع معدني، گلوله
هاي پيشران در هاي نوردي، دستهها، غلطك، لاينرآسيا
ها و بسياري از كاربردهايي كه نيازمند مقاومت به قطار

يك چدن سفيد  .[1-3] اندسايش بالايي هستند، شده
ه عملكرد سايشي داشتمقاوم به سايش خوب نه تنها بايد 

باشد بلكه بايد چقرمگي كافي براي عدم شكست ناگهاني 
 ،A532 ASTMرا نيز داشته باشد. بر اساس استاندارد 

 يهاي سفيد مقاوم به سايش به ترتيب از خانوادهچدن
هاي سفيد سخت شونده با هاي سفيد پرليتي و چدنچدن

پر كروم  هاي سفيد) به چدنNi-Hardsها هاردنيكل (ناي
هاي سفيد پرليتي به دليل ]. چدن4توسعه يافته است [

هاي پيوسته ريزساختارهايي شامل مخلوطي از كاربيد
و پرليت جوابگوي مقاومت به سايش   C3Mيوتكتيكي 

و سختي توام با چقرمگي بالا در بسياري از قطعات ضد 
]. با اضافه نمودن مقادير قابل 1و  5باشند [سايش نمي

-ي چدناز عناصر آلياژي نيكل و كروم، خانوادهتوجهي 

هاي سفيد مقاوم به سايش سخت شونده با نيكل در چهار 
]. با بكارگيري 1و  6توسعه يافتند [ 4و 3، 2، 1گروه 

مقادير ملايمتري از نيكل و ميزان كروم بالا تا سقف 
Cr%30هاي سفيد مقاوم به سايش كروم بالا ، چدن

   .[7-9] ستطراحي و توسعه يافته ا
در حالت كلي متناسب با نوع و مقدار عناصر آلياژي،   

هاي عمليات حرارتي انواع گري و پروسهشرايط ريخته
هاي هاي چند فازي شامل مخلوطي از كاربيدريزساختار

هاي ثانويه، ، ذرات ريز كاربيدC3Mيوتكتيكي پيوسته 
پرليت، بينايت، مارتنزيت و آستنيت باقيمانده در 

ردد گهاي سفيد مقاوم به سايش ايجاد ميريزساختار چدن
كه باعث رفتار سايشي كاملا  متفاوت آنها شده است. از 
ميان اجزاء ريزساختاري آستنيت باقيمانده يك فاز ناپايدار 

هاي سفيد مقاوم به سايش در دماي در ريزساختار چدن
 اي در خواصباشد كه باعث تغييرات گستردهمحيط مي

و همكاران در  زومگار .[10-12] آنها شده است يسايش
هاي چدن ها با خواص سايشيمورد ارتباط ريزساختار

 هايكاربيد هاي مختلفي ازدرصد باسفيد ريختگي 
اي انجام داده و تحقيقات گسترده 7-45%بين  ييوتكتيك

گزارش نمودند كه با افزايش كسر حجمي كاربيد مقاومت 
 گاندلاچ .]13يابد [فزايش ميهاي سفيد ابه سايش چدن

هاي چدن كه مقاومت سايشي گزارش نمودند پارك و
- چدن از مترك به طور قابل توجهي آستنيتي سفيد با زمينه

در حالت كلي  .[15] است مارتنزيت هاي سفيد با زمينه
نتايج كاملا  بحث انگيزي توسط محققين در مورد تأثير 

و خواص مكانيكي ها آستنيت باقيمانده بر ريزساختار
هاي سفيد مقاوم به سايش ارائه شده است. بعضي چدن

نمايند كه آستنيت باقيمانده در اثر از محققين ادعا مي
دهي ها و نيروهاي مكانيكي ايجاد شده طي سرويستنش

 شود و در اثرقطعات صنعتي به مارتنزيت تبديل مي
 هاي ريزيافزايش حجم ناشي از تحول مارتنزيتي ترك

هش و در نتيجه كا يجاد شده و موجب پوسته پوسته شدنا
. 17]، 16، [10 گرددمقاومت به سايش قطعات صنعتي مي

د اندر حاليكه گروهي ديگر از پژوهشگران گزارش نموده
ي ها و نيروهاي مكانيككه آستنيت باقيمانده در اثر تنش

- كار سخت شده و باعث افزايش مقاومت به سايش مي

اين مباحث همچنان در متالورژي فيزيكي ]. 18گردد [
هاي سفيد مقاوم به سايش ادامه دارد و توافق چدن

واحدي در مورد تأثير آستنيت باقيمانده بر رفتار سايشي 
  هاي سفيد وجود ندارد. چدن
هدف از انجام اين تحقيق، بررسي تأثير استحاله   

 آستنيت باقيمانده به مارتنزيت بر رفتار سايشي يك نوع 
-سفيد مقاوم به سايش آلياژي با ريزساختار آستنيتي چدن

 كاربيدي است.

  
  مواد و شرح آزمايش

هاي چدن سفيد آلياژي و چدن سفيد معمولي مذاب نمونه
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در دماي  كيلوگرم 100در يك كوره القايي به ظرفيت 
C°1450  تهيه و پس از تنظيم نهايي آناليز شيميايي مذاب

، عمليات ذوب ARLبه كمك دستگاه كوانتومتري مدل 
بلوك مطابق با ابعاد نشان  Yهاي استاندارد ريزي در قالب

تركيب  )1(انجام شد. در جدول  )1(داده شده در شكل 
  هاي سفيد مورد پژوهش آورده شده است. شيميايي چدن

د هاي سفيد مورررسي رفتار سايشي چدنبه منظور ب  
پژوهش، آزمون سايش به روش پين روي ديسك در 

انجام شد.  نيوتن 140و  120، 100، 80هاي بارگذاري
 6Cr100هاي مقاوم به سايش از جنس فولاد ديسك

و  70، قطرHRC62عمليات حرارتي شده با سختي 
اي همورد استفاده قرار گرفت. نمونهميليمتر  10 ضخامت

فاع اي به ابعاد: ارتهاي استوانهتست سايش به شكل پين
هاي بلوك Y، توسط واير كات از ميليمتر 5و قطر  50

ريختگي تهيه شدند. ابتدا دستگاه تست سايش كاليبره و 
شرايط بارگذاري به دقت تنظيم شد. از ترازوي ديجيتالي 

هاي تست سايش گرم براي توزين نمونه 0001/0با دقت 
 بر دور 74 فاده شد. سرعت حركت ديسك سايندهاست

 متر 1000) بود. هر نمونه مسافت يهمتر بر ثان 15/0( دقيقه
ها به را طي نموده و در پايان مدت زمان هر تست، نمونه

شد.  گيريدقت توزين و ميزان كاهش وزن آنها اندازه
هاي مربوط به ميزان ضريب اصطكاك بر حسب داده

مسافت طي شده و ضريب اصطكاك بر حسب زمان در 

- كامپيوتر ذخيره گرديد. پس از انجام آزمون سايش نمونه

ها در مقطع عرضي عمود بر سطوح سايش برش داده 
ها و در اثر تنش شده و تغييرات ريزساختاري آنها

 أثر از سايشنيروهاي مكانيكي در نواحي زير سطوح مت
  بررسي شد. 

هاي ريختگي به بلوك Yهاي متالوگرافي از نمونه  
روش واير كات تهيه شدند. پس از آماده سازي و پوليش 

هاي اچ مناسبي كه تركيب كاري با استفاده از محلول
آورده شده است،  اچ و  )2(شيميايي آنها در جدول 

هاي نوري مدل ريزساختار آنها توسط ميكروسكوپ
OLYMPUS PMG3 مدل  و الكتروني روبشي

MV2300CAM-SCAN .مطالعه شد   
هايي از براي بررسي جزئيات آناليز فازي، نمونه  
دقيقه با استفاده  30هاي سفيد مورد پژوهش به مدت چدن

در  SIEMENS5000مدل  ايكس از دستگاه پراش اشعه
 30-100°در دامنه زاويه  Co αKمعرض اشعه ايكس با 

  قرار گرفته است.  
    

  
  
  
  
  

  گري شدههاي استاندارد ريختهبلوك Yابعاد   1شكل 
  

 هاي سفيد مورد پژوهش (بر حسب درصد وزني)آناليز شيميايي چدن  1جدول 

  
 

 C Si Mn  P  S  Cr  Ni  Mo  Cu  Fe  نوع چدن

  50/96  054/0  055/0  053/0  89/0 022/0 012/0 52/0 61/0 26/3  چدن سفيد معمولي

  36/87  56/0  19/0  38/2  43/4 026/0 031/0 15/1 54/0 33/3  چدن سفيد آلياژي
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 هاي اچ مورد استفاده در اين پژوهشتركيب شيميايي محلول  2جدول 

  
  تركيب شيميايي محلول محلول شيميايي

  ميلي ليتر نيتريك اسيد2 2نايتال %
  ميلي ليتر اتانول 98

گليسرجيا:
Glyceregia  

 ميلي ليتر گليسرجيا9
  هيدرو كلريدريكميلي ليتر اسيد  6
  ميلي ليتر اسيد نيتريك 3

 گرم سولفات مسMarble 4ماريل:
  ميلي ليتر اسيد هيدروكلريدريك 16
  ميلي ليتر آب مقطر 30

  

ها و نيروهاي مكانيكي بر براي بررسي تاثير تنش  
ميزان پايداري و خواص مكانيكي آستنيت باقيمانده، 

هاي چدن سفيد ميكروسختي سنجي در نمونه آزمون
از آستنيت باقيمانده  گرم 25 آلياژي به روش ويكرز با بار

قبل از انجام تست سايش، نواحي آستنيت باقيمانده تحول 
نيافته به مارتنزيت بعد از انجام تست سايش و همچنين 
مارتنزيت تشكيل شده از آستنيت باقيمانده انجام شده 

رو سختي گزارش شده بيانگر متوسط است. اعداد ميك
  پنج عدد سختي براي هر فاز است.

  
  نتايج و بحث

تصاوير متالوگرافي نوري از ريزساختار  )2(شكل 
هاي سفيد مورد پژوهش را در شرايط ريختگي نشان چدن
دهد. با توجه به تصاوير متالوگرافي ارائه شده در مي

شود كه ب) مشاهده مي - 2(الف) و  - 2(هاي شكل
ريزساختار چدن سفيد معمولي شامل لدبوريت 

هاي كوچك پرليت در زمينه سفيد رنگ (جزيره
هاي بزرگ ) و جزيرهC3Mكاربيدهاي يوتكتيكي پيوسته 

اي رنگ) است كه توسط محلول نايتال پرليت (فاز قهوه
آشكار سازي شده است. ريز ساختار چدن سفيد  2%

هاي شامل جزيره د)) - 2(ج) و  - 2شكل (آلياژي (
كوچك پراكنده مارتنزيتي (فاز خاكستري رنگ)، آستنيت 

هاي يوتكتيكي اي رنگ) و كاربيدباقيمانده (فاز قهوه
(نواحي سفيد رنگ) است. براي آشكار  C3Mپيوسته 

سازي ريزساختار چند فازي چدن سفيد آلياژي از روش 
 وهاي شيميايي گليسرجيا اي بر پايه محلولاچ دو مرحله

دهد كه ماربل استفاده شده است. نتايج نشان مي
سازي خوبي بين فازهاي مارتنزيت، آستنيت تفكيك

ايجاد شده است.   C3Mباقيمانده و كاربيدهاي يوتكتيكي 
هاي سفيد مورد آناليز فازي ريزساختار چدن )3(در شكل 

نشان داده شده  ايكس پژوهش با استفاده از پراش اشعه
دهد ريزساختار چدن سفيد معمولي است. نتايج نشان مي

 3(است (شكل  C3Mدو فازي شامل فريت و كاربيدهاي 
الف))، در حاليكه ريزساختار چند فازي چدن سفيد 

، ذرات ريز C3Mهاي يوتكتيكي آلياژي شامل كاربيد
، مارتنزيت و آستنيت باقيمانده C2Mكاربيدهاي ثانويه 

   ب)). 3(شكل است (
رفتار سايشي چدن سفيد آلياژي در  )4(در شكل   

مقايسه با چدن سفيد معمولي نشان داده شده است. در 
هاي چدن سفيد الف) ميزان كاهش وزن نمونه - 4(شكل 

هاي آلياژي و معمولي طي آزمون سايش در بارگذاري
- مختلف نشان داده شده است. همانطوري كه مشاهده مي

هاي چدن سفيد معمولي با افزايش نمونهگردد در 
، ميزان كاهش نيوتن 140و  120، 100به  80بارگذاري از
ها افزايش يافته است. اين روند سايشي براي وزن نمونه

هاي چدن سفيد آلياژي نيز صادق است ولي ميزان نمونه
هاي چدن سفيد معمولي كاهش وزن آنها نسبت به نمونه

ب)  4(ش يافته است. در شكل با افزايش بارگذاري كاه
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 نشرية مهندسي متالورژي و مواد    1397م، شماره دو، نهسال بيست و 

تغييرات ضريب اصطكاك با افزايش بارگذاري براي 
هاي چدن سفيد آلياژي و چدن سفيد معمولي نمونه

هاي چدن سفيد آلياژي در مقايسه شده است. در نمونه
، ضريب اصطكاك نيوتن 80حالت پايدار براي بارگذاري

باشد مي 54/0برابر با نيوتن  140 و براي بارگذاري 67/0
هاي چدن سفيد معمولي در حالت پايدار ولي در نمونه

و براي  68/0ضريب اصطكاك نيوتن  80براي بارگذاري 
است. نتايج فوق نشان  81/0برابر با نيوتن  140بارگذاري 

دهد كه با افزايش بارگذاري ضريب اصطكاك در مي
هاي چدن سفيد معمولي افزايش يافته است اما نمونه

هاي چدن سفيد آلياژي به طور نمونه ضريب اصطكاك

گذاري كاهش يافته است. مضافا  شگرفي با افزايش بار
هاي چدن سفيد ميزان ضريب اصطكاك براي نمونه

ها كمتر از ضريب اصطكاك آلياژي در تمامي بارگذاري
هاي چدن سفيد معمولي است. كاهش ضريب براي نمونه

- در نمونهنيوتن  100هاي بالاتر از اصطكاك در بارگذاري

هاي چدن سفيد آلياژي در اثر افزايش سختي سطوح 
سايش و افزايش مقاومت به سايش آنها در برابر تغيير 
شكل پلاستيكي ناشي از درگير شدن با سطوح سخت 

هاي ساينده است كه اين نتايج در اثر استحاله ديسك
ا هآستنيت باقيمانده نرم به مارتنزيت سخت در اثر تنش

  هاي مكانيكي ايجاد شده است.و نيرو
  

  
  
  
  
  
  
  
  
 

  

  
  
  
  
  
  
  
  
 

  

  
 ياژيآل يد)، (ج) و (د) چدن سف%2 يتال(نا يمعمول يد: (الف) و (ب) چدن سفهاينمونه ريزساختار از نوري متالوگرافي تصاوير  2 شكل

  هايعلامتبا  يببه ترت يماندهباق آستنيتو  مارتنزيت لدبوريت، پرليت، يوتكتيكي، كاربيد فازهايماربل). -يسرجيا(گل
C3M، P (Pearlite)،(Ledburite)  L، (Martensite)  M  وRA (Retained Austenite) است شده داده نشان  
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  و (ب) چدن سفيد آلياژي  هاي: (الف) چدن سفيد معموليالگوي پراش اشعه ايكس از نمونه  3شكل 
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  
  
  
  
  

  
  

اوت هاي متفهاي تست سايش در بارگذاريسفيد آلياژي با چدن سفيد معمولي: (الف) كاهش وزن نمونه مقايسه رفتار سايشي چدن  4شكل 
 هاي متفاوتهاي تست سايش در بارگذاريو (ب) تغييرات ضريب اصطكاك نمونه
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1397، شماره دو، نهم سال بيست و  نشرية مهندسي متالورژي و مواد  

الكتروني روبشي از   تصاوير ميكروسكوپ )5( شكل
دهد هاي چدن سفيد آلياژي را در شرايطي نشان مينمونه

در  هاي مختلفكه پس از آزمون سايش در بارگذاري
مقطع عمود بر سطوح سايش آنها برش داده شده و 

نيوتن  80تصوير برداري شده است. پس از بارگذاري 
شود مقدار استحاله آستنيت باقيمانده به ملاحظه مي

هاي زيرين سطوح سايش ناچيز است مارتنزيت در لايه
به  80الف)) ولي با افزايش بارگذاري از  - 5((شكل 

، ميزان پيشرفت استحاله آستنيت نيوتن 140و  120، 100
باقيمانده به مارتنزيت افزايش يافته است به طوري كه در 

د)) تقريبا تمامي  - 5((شكل نيوتن  140هاي بار گذاري
آستنيت باقيمانده در نواحي مجاور سطوح سايش به 

مارتنزيت تبديل شده است مضافا  هر چه از سطوح 
) Bنمائيم (جهت ها حركت ميسايش به طرف مغز نمونه

مقدار مارتنزيت تشكيل شده از آستنيت باقيمانده نيز 
نكته آشكار است كه مارتنزيت  كاهش يافته است. اين

تشكيل شده در سطوح سايش باعث افزايش سختي و لذا 
هاي چدن سفيد آلياژي افزايش مقاومت به سايش نمونه
گيري نمود در توان نتيجهشده است بر اين اساس مي

هاي چدن سفيد آلياژي سطوحي بسيار سخت با نمونه
يار نرم سكاربيدي و مغزي ب-ريزساختار كاملا مارتنزيتي

طوري هكاربيدي ايجاد شده است ب-با ريزساختار آستنيتي
كه هم نتايج مطلوب از نظر مقاومت به سايش فراهم شده 

  شود.هاي ناگهاني نمياست و هم دچار شكست
  

  
  
  
  
  
  
  
 

  

  
  
  
  
  
  
  
 

  

  
  

 يزساختارير ييراتتغ يانگرب ياژيآل يدچدن سف هاينمونه يشاز مقطع عمود بر سطوح سا روبشي الكتروني يكروسكوپم يرتصاو  5 شكل
 يببه ترت Bو  A جهات . نيوتن 140و (د)  120، (ج) 100، (ب) 80: (الف)هايبارگذاريدر اثر  يكيمكان يروهايو ن هاتنش يشده ط يجادا
 هايبا علامت بيبه ترت يماندهباق آستنيت و مارتنزيت يوتكتيكي، كاربيد ياست. فازها هانمونه سايش سطوح بر عمود و يجهات مواز يانگرب

C3M،(Martencite)  M  وAustenite)RA (Retained  نشان داده شده است
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1397، شماره دو، نهم سال بيست و  نشرية مهندسي متالورژي و مواد  

 )5(بررسي تصاوير متالوگرافي ارائه شده در شكل  
هاي دهد كه بعد از فرايند سايش در بارگذارينشان مي

هاي ريزي در )، يك سري تركنيوتن 100 كم (كمتر از
موجود در نواحي زير سطوح   C3Mهاي يوتكتيكي كاربيد

- بار گذاري ها درسايش ايجاد شده است ولي اين ترك

) مشاهده نشده است. اين نيوتن 140هاي بالا (بيش از 
پديده هم ناشي از استحاله آستيت باقيمانده به مارتنزيت 

 100هاي بيش از دهد در بار گذارياست. نتايج نشان مي
، آستنيت باقيمانده موجود در نواحي زيرين مجاور نيوتن

اعث و ب ها به مارتنزيت تحول يافتهسطوح سايش نمونه
افزايش سختي و استحكام شده است بطوري كه از انتقال 

ها و نيروهاي مكانيكي به كاربيدها جلوگيري مستقيم تنش
ها و در نتيجه از ترك برداشتن و شكست كاربيد

ت سخ مارتنزيتبه عبارت ديگر  جلوگيري شده است.
 هايداز كارب تواندها و نيروهاي مكانيكي ميدر مقابل تنش

ها و ت نموده و مانع از انتقال مستقيم تنشمحافظ
گردد ولي در نيروهاي مكانيكي به كاربيدها 

اربيدي ك-و آستنيتي كاربيدي-يپرليت ريزساختارهاي
توانند نمي آنقدر نرم هستند كه فازهاي پرليت و آستنيت

ها و نيروهاي مكانيكي به مانع از انتقال مستقيم تنش
و  متحمل شكستكاربيدها  در نتيجه كهكاربيدها گردند 

باعث كاهش مقاومت به سايش شده است. اين نتايج 
 ثيرأتاست كه  مطابق با تحقيقات سيناتورا و آلبرتين

 ربسفيد ريختگي را  هايچدن از مختلف ريزساختارهاي
 بررسي و دريافتند زمينه مارتنزيتي هامقاومت به سايش آن

سخت مانع از شكست زود هنگام كاربيدها شده و باعث 
  . [19] شده است افزايش مقاومت به سايش 

تصاوير متالوگرافي نوري از ريزساختارها و اثرات   
از فازهاي آستنيت باقيمانده قبل از  سنجيميكروسختي

تست سايش، نواحي آستنيت باقيمانده تحول نيافته به 
مارتنزيت بعد از تست سايش و مارتنزيت تشكيل شده 
از استحاله آستنيت باقيمانده پس از تست سايش در شكل 

نتايج  )3(نشان داده شده است. همچنين در جدول   )6(
ي فوق مرتب شده حاصل از ميكرو سختي سنجي فازها

ميكرو سختي نسبتا بالاي نواحي آستنيت باقيمانده  است.
تحول نيافته به مارتنزيت در مجاور سطوح  سايش در 

اي همقايسه با ميكرو سختي آستنيت باقيمانده در نمونه
هاي خام ريختگي) به دليل كار بدون تست سايش (نمونه

 نسخت شدن اين فاز در طي آزمون سايش است. همچني
در حين استحاله آستنيت باقيمانده با شبكه كريستالي 

FCC  به ماتنزيت با شبكه كريستاليBCT افزايش حجم ،
قابل توجهي رخ داده است كه اين افزايش حجم باعث 
فشردگي نواحي آستنيت باقيمانده تحول نيافته به 

گردد كه در نتيجه باعث افزايش ميكرو مارتنزيت مي
مود گيري نتوان نتيجهت. لذا ميسختي اين فاز شده اس

 هاي چدنيكي از دلايل افزايش مقاومت به سايش نمونه
مقايسه با  كاربيدي در-سفيد آلياژي با ريزساختار آستنيتي

كار  كاربيدي-چدن سفيد معمولي با ريزساختار پرليتي
سخت شدن آستنيت باقيمانده قبل از استحاله فازي 

   وهاي مكانيكي است.ها و نيرمارتنزيتي در اثر تنش
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 نشرية مهندسي متالورژي و مواد    1397م، شماره دو، نهسال بيست و 

  
  
  
  
  
  
    

تصاوير متالوگرافي نوري بيانگر ريزساختارها و اثرات  6شكل 
هاي چدن سفيد آلياژي در شرايط: سنجي در نمونهميكرو سختي

(الف) آستنيت باقيمانده قبل از تست سايش، (ب) نواحي آستنيت 
 ذاريتست سايش در بارگ باقيمانده تحول نيافته به مارتنزيت بعد از

عد از ب و (ج) مارتنزيت تشكيل شده از آستنيت باقيماندهنيوتن  140
  نيوتن 140 سايش در بارگذاري  تست

  
سنجي از فازهاي آستنيت سختيرو اعداد متوسط ميك  3 جدول

  هاي چدن سفيد آلياژيباقيمانده و مارتنزيت در نمونه

عدد ميكروسختي   نام فاز
)g(HV25 

  آستنيت باقيمانده قبل از 
  تست سايش

266  

نواحي آستنيت باقيمانده تحول 
نيافته به مارتنزيت بعد از تست 

  سايش
580  

مارتنزيت تشكيل شده از 
  آستنيت باقيمانده

768  

  
  گيرينتيجه

در اين پژوهش تأثير استحاله آستنيت باقيمانده به 
مارتنزيت بر رفتار سايشي يك نوع چدن سفيد آلياژي با 

 كاربيدي در مقايسه با چدن سفيد-ريزساختار آستنيتي
ست. كاربيدي بررسي شده ا-معمولي با ريزساختار پرليتي

  مهمترين نتايج به شرح زير است:
ژي با ريزساختار مقاومت به سايش چدن سفيد آليا -1

كاربيدي بالاتر از چدن سفيد معمولي با -آستنيتي
كاربيدي است. مقاومت به سايش -ريزساختار پرليتي

بالاتر چدن سفيد آلياژي در اثر استحاله آستنيت 
باقيمانده به مارتنزيت و همچنين كار سخت شدن 
نواحي آستنيت باقيمانده تحول نيافته به مارتنزيت در 

 نيروهاي مكانيكي است. ها واثر تنش

ا و هآستنيت باقيمانده در فرايند سايش طي تنش -2
 100هاي زياد (بيش از نيروهاي مكانيكي در بارگذاري

شده است كه باعث ) به مارتنزيت تبديل نيوتن
هاي تست سايش سطحي سخت با گردد در نمونهمي

مقاومت به سايش بالا و مغزي نرم با چقرمگي خوب 
 د.ايجاد گرد

ميكرو سختي نواحي آستنيت باقيمانده تحول نيافته به  -3
مارتنزيت بعد از تست سايش بيش از ميكرو سختي 
آستنيت باقيمانده قبل از تست سايش است. افزايش 
سختي نواحي آستنيت باقيمانده تحول نيافته به 

ت تسمارتنزيت ناشي از كار سخت شدن اين فاز طي 
 نيروهاي مكانيكي است.ها و سايش در اثر تنش

) يك سري نيوتن 100هاي كم (كمتر از در بارگذاري -4
 C3Mهاي ريزي در كاربيدهاي يوتكتيكي ترك

مشاهده شده است كه در اثر عدم حمايت آستنيت 
 هاي زيادباقيمانده نرم از كاربيدها است. در بارگذاري

) در اثر استحاله آستنيت باقيمانده نيوتن 100(بيش از 
مارتنزيت، مارتنزيت سخت در مجاور كاربيدهاي  به

ايجاد شده است كه باعث حفاظت   C3Mيوتكتيكي 
نتيجه افزايش مقاومت به سايش شده  كاربيدها و در

  است.
  

مراجع
1. Laird G., Gundluch R., Röhrig K., "Abrasion-Resistant Cast Iron Handbook" American Foundry Society, 

Schaumburg, USA, (2000). 

2. Arikan M.M., Cimenoglu H., Kayali E.S., "The effect of titanium on the abrasion resistance of 15Cr–



  هاي سفيدبررسي تاثير استحاله آستنيت باقيمانده به مارتنزيت بر رفتار سايشي چدن     28
 

  
 1397، شماره دو، نهمسال بيست و     نشرية مهندسي متالورژي و مواد

3Mo white cast iron", Wear, Vol. 247, pp. 231-235, (2001). 

3. Fernandez I., Belzunce F.J., "Wear and oxidation behaviour of high-chromium white cast irons", 

Materials Characterization, Vol. 59, pp. 669-674, (2008). 

4. Cetinkaya C., "An investigation of the wear behaviours of white cast irons under different compositions", 

Materials and Design, Vol. 27, pp. 437-455, (2006). 

5. Banadkouk, S.S.G., Mehranfar S., "Wear behavior of a modified low Alloy as cast hardening white iron", 

ISIJ International, Vol. 52, pp. 2096–2099, (2012).  

6. Laird G., "Microstructures of ni-hard I, ni-hard IV and high-Cr white cast irons", pp. 331-357, (1991). 

7. Chien F., Ming-Che C.H., Chia-Ming C.H., Weite W., "Microstructure change caused by (Cr,Fe)23C6  

carbides in high chromium Fe-Cr-C hardfacing alloys", Surface and Coatings Technology, pp. 908–

912, (2006). 

8. Yezhe L., et. al., "Effect of tungsten on microstructure and properties of high chromium cast iron", 

Materials and Design, Vol. 39, pp. 303-308, (2012). 

9. Chung R.J., Tang X., et. al.," Effects of titanium addition on microstructure and wear resistance of 

hypereutectic high chromium cast iron Fe–25wt.%Cr–4wt.%C", Wear, Vol. 267, pp.  356-361, (2009). 

10. Dogan O.N., Hawk J.A., "Effect of retained austenite on abration resistance of High-Cr white cast 

irons", AFS Transactions, pp. 167-174, (1997). 

11. Sare I.R., Arnold B.K., "Gouging abrasion of wear resistant alloy white cast irons", Wear, Vol. 131, pp. 

15–39 (1989). 

12. Bedolla-Jacuinde A., Correa R., Mejia I., Quezada J.G., Rainforth W.M., "The effect of titanium on the 

wear behaviour of a 16%Cr white cast iron under pure sliding", Wear, Vol. 263, pp. 808-820, (2007). 

13. Coronado J.J., Sinatora A., "Particle size effect on abrasion resistance of mottled cast iron with different 

retained austenite contents", Wear, Vol. 267, pp. 2077-2082, (2009). 

14. Zum Gahr K.H., "Abrasive wear of white cast irons", Wear, Vol. 64, pp. 175–194, (1980). 

15. Gundlach R.B., Parks J.L., "Influence of abrasive hardness on the wear resistance of high chromium 

irons", Wear, Vol. 46, pp. 97–108, (1978). 

16. Laird G., "Crack propagation and spalling of white cast iron balls subjected to repeated impacts", Wear, 

Vol. 124, pp. 217-235 (1988). 

17. Blickensderfer R., Tylczak J.H., Laird G., "Spalling of high-chromium white cast iron balls subjected 

to repetitive impact", Wear, Vol. 125, pp. 175-182, (1989). 

18. Coronado J.J., Sinatora A., "Abrasive wear study of white cast iron with different solidification rates", 

Wear, Vol. 267, pp. 2116–2121, (2009). 

19. Albertin E., Sinatora A., "Effect of carbide fraction and matrix microstructure on the wear cast iron 

balls tested in a laboratory ball mill", Wear, Vol. 250, pp.  492–501, (2001). 



 13971397، ، دودونهم، شماره نهم، شماره سال بيست و سال بيست و     نشرية مهندسي متالورژي و موادنشرية مهندسي متالورژي و مواد
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  )3(بهمن كروجي          )2(علي داودي           )1(عباس عباسيان

  
  چكيده

 NaCl %3.5) روي فعل و انفعالات كاتدي سطح و رفتار خوردگي آن در محلول C95500 اثر عمليات حرارتي آلياژ برنز آلومينيوم نيكل (
نچ، نرماله شامل كوئي صنعتالكتروشيميايي مطالعه شده است. آلياژ در سيكل هاي عمليات حرارتي متفاوتي به پيشنهاد  يهابا استفاده از تست

تستهاي نوري مورد مطالعه قرار گرفته است.  يهايكروسكوپها با استفاده از م. ميكروساختار نمونهعمليات حرارتي شدندو پيرسازي 
 يابدت كاهش ميوري و تشكيل لايه محافظ، فعاليت كاتدي كه تحت كنترل نفوذ اكسيژن اسكند كه با افزايش زمان غوطهپلاريزاسيون اثبات مي

ها منحني هاي پلاريزاسيون نشان دادند كه رفتار پلاريزاسيون آندي براي همه نمونهكند. كه اين عامل به افزايش مقاومت به خوردگي كمك مي
رفتار متفاوت  است. همچنينهاي عمليات حرارتي شده تحت كنترل اكتيواسيون رفتار نمونهدهد كه اين موضوع نشان مي ،است يكسانتقريبا  

افزايش يا كاهش مقاومت به خوردگي  نشان دهنده همين موضوع  و باشدنيز ميكه آلياژ تحت كنترل نفوذ مي كند پلاريزاسيون كاتدي اثبات 
  شده است.سطح 
  .NaCl %3.5نيكل، عمليات حرارتي، ميكروساختار، محلول -خوردگي، پلاريزاسيون پتانسيوديناميك، آلياژ برنز آلومينيوم هاي كليديواژه

  

 
Effect of Heat Treatment on the Electrochemical Behavior of Nickel  

Aluminum Bronze Alloy (C95500) 
 

A. Abbasian              A. Davoodi              B.Koruji 
 

 
Abstract 
The effect of heat treatment of nickel-aluminum bronze alloy on the interaction of the cathodic surface and its corrosion 
behavior in 3.5% NaCl solution is studied. The alloy was studied under different industrially recommended heat 
treatments, including quenching, normalizing and aging heat treatments. The microstructure of the specimens was 
studied by optical microscopy. Polarization tests proved that with increasing immersion time, and the formation of the 
protective layer, helps extend the oxygen-diffusion controlled cathodic reactions and also increase corrosion 
resistance. Polarization curves showed that the anodic polarization behavior is almost the same for all samples, which 
suggests that activation is controlled by the heat treatment of the samples. The different behavior under the influence 
of cathodic polarization proves that the alloy also reflects the increase or decrease in the level of corrosion resistance. 
 

Key Words Corrosion; Potentiodynamic Polarisation; Nickel-Aluminum Bronze Alloy; Heat Treatment; 
Microstructure; 3.5% NaCl Solution. 
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 مقدمه

شوند شناخته مي NABعنوان برنزهاي آلومينيوم نيكل به
-9و از سري آلياژهاي پايه مس هستند كه عموما  داراي 

 % 5/3و همچنين حداكثر نيكل  %6 و آهن، آلومينيوم12%
بالاي اين آلياژ،  . مقاومت به خوردگي]1[ هستند منگنز

آن را يكي از پر كاربردترين آلياژها در صنايع دريايي 
 كرده است هاي تندروها و قايقكشتي يخصوصا  پره

محلول جامد كه  αآلياژ شامل فاز  . ميكروساختار] 1،2[
است  مارتنزيتيكه  يا  ، فاز باشدمي است مسغني از 

فازهاي بين فلزي  هم چنيناي توسط فاز يوتكتوئيد لايه و
k  احاطه شده است. فازkii  رز شكل گل  كه آهنغني از

اي شكل لايه kiiiشود، فاز توزيع مي /αاست در مرز 
شود تشكيل مي /αدر مرز فاز  كه نيكلاست و غني از 

 αاست در فاز  آهنكه رسوبات ريز غني از  kivو  فاز 
و  منگنزكه در اثر كمبود  شود، نهايتا  فاز تشكيل مي

آيد. مقاومت به خوردگي آلياژ در ساختار بوجود مي نيكل
نقش آندي را  αكه در مقايسه با فاز  با تشكيل فاز 

كه بسيار مستعد خوردگي  فاز  ينهمچن ،كندبازي مي
. در حالت كلي عمليات ]3-5 ،1[شود است ارزيابي مي

اعث بهبود مقاومت به خوردگي ب هاي انجام شدهحرارتي
پيرسازي به هيچ وجه  . اما عمليات حرارتيشودمي

دهد كه مناسب نيست. مشخصات ميكروساختار نشان مي
شود و پيرسازي در تبديل مي به  در كوينچ همه فاز 

شود. از طرف ديگر آنيل منجر نتيجه مي kرسوب فازهاي 
. گزارشات ]6-8[ شودمي kو  α مارتنزيتي به به انتقال 
 αدهد كه آلياژ از خوردگي فاز انتخابي بين فاز نشان مي

و خوردگي شياري با تشكيل سل  kو رسوبات بين فلزي 
. مقاومت به ]9[ بردهاي مس رنج ميظتي از يونغل

خوردگي آلياژ ارتباط مستقيمي به تشكيل اكسيدهاي 
با ضخامت  آلومينيومو  مسسطحي از جمله اكسيدهاي 

 هايلايه . تشكيل]11, 10[ دارد نانومتر 900-1000
O2Cu  3وO2Al هاي باعث كاهش جريان در پتانسيل

باعث افزايش شديد  هاشود و رشد اين لايهنسبتا  بالا مي
 افزايش جريان سبب پتانسيل و به مقدار بسيار كم

كاهش سرعت خوردگي در طول فرآيند تشكيل  شود.مي
لايه توسط كاهش همزمان هر دو واكنش آندي در كنار 

و واكنش كاتدي روي سطح توضيح داده  O2Cuرشد 
   .]12 ،10[ شودمي

ــر از تكنيك   ــيل مدار باز، در مطالعه حاض هاي پتانس
ــيون خطي ــيون  و مقاومت پلاريزاس ــيپلاريزاس و پتانس

جهت ارزيابي خوردگي اســتفاده شــده اســت.  ديناميك
شده بهترين رفتار مقاومت     شد كه نمونه كوئينچ  فهميده 

  به خوردگي را دارد.
  

  مواد و روش تحقيق
حسب ربآلياژ برنز آلومينيوم نيكل با تركيب شيميايي 

جهت ) 1(مشخص شده در جدول درصد وزني عناصر 
هاي عمليات حرارتي و خوردگي از صنعت انجام آزمون

  تهيه شده است. 
 )2(عمليات حرارتي به پيشنهاد صنعت مطابق جدول   

  ها انجام شده است. روي نمونه

  
  گريبعد از ريخته) ي(برحسب درصد وزن) C95500تركيب شيميايي آلياژ برنز آلومينيوم نيكل (  1جدول 

  

 ماده
 )يوزن درصد( ييايميش عنصر

Cu Ni Al Fe Zn Pb Sn Mn Si 
Nickel-aluminum bronze 

alloy (C95500) 
Bal. 4.8 10.3 4.5 <0.01 <0.01 0.018 0.9 0.06 

  
  



  31  بهمن كروجي -علي داودي -عباس عباسيان
  

     
 نشرية مهندسي متالورژي و مواد    1397سال بيست و نهم، شماره دو، 

 C95500آلياژ  روي ربهاي عمليات حرارتي اعمال شده فرآيند  2جدول 

 تمپر شدن يدما
  )يگراد(درجه سانت

زمان تمپر 
  )يقه(دق شدن

يدارنگهيدما
(درجه 

  )يگرادسانت

 يدارزمان نگه
  )يقه(دق

  عمليات حرارتي  نام نمونه

---  --- 900  30   A  كوئنچ در آبºC 27 

---  --- 900 30  B  نرماله در هوا  
500  120  900 30  C   كوئنچ در آبºC 27 

500  120  900 30  D نرماله در هوا  

  
هاي مورد آزمايش كه الكترود كاري را در نمونه  

 دهند در مساحت سطحآزمايشات به خود اختصاص مي
ه و تا سمباده شمار ندبرش داده شدمربع  سانتيمتر 54/0

براي مشاهده ريزساختار متالوگرافيكي قبل از هر  3000
كاري شدند، سپس با آب مقطر شستشو و با تست صيقل

خشك شدند. هم چنين براي  جريان هواي گرم كاملا 
هاي خوردگي الكتروشيميايي تا سمباده شماره آزمون
ها جهت يكسان بودن سطح در براي همه نمونه 1000

  مراحل انجام آزمون استفاده شده است. محلول 
  اچانت مورد استفاده نيز طبق استاندارد شامل تركيب

 O2+ 25ml HCl + 50ml H 35g FeCl  انتخاب شده
به عنوان   NaCl %3.5از محلول  ينچناست. هم

   الكتروليت استفاده شده است.
 3هاي الكتروشيميايي در يك سل گيرياندازه  

الكترودي مرسوم شامل يك الكترود كاري كه همان 
 يختهدر حالت پس از ر هاي عمليات حرارتي شده ونمونه
است، همچنين شامل يك الكترود كالومل اشباع و  يگر

عنوان الكترود شمارنده و يك الكترود پلاتين به ترتيب به
هاي خوردگي به كار گرفته مرجع جهت انجام آزمون

هم براي  IVIUMشدند. از دستگاه پتانسيو استات مدل 
. از است گرديدههاي الكتروشيميايي استفاده گيرياندازه
 72و  48، 36، 24، 12، 6، 3، 0هاي زمانها در نمونه

ساعت تست الكتروشيميايي گرفته شد، كه در اين تحقيق 
ساعت جهت مقايسه و  48و  36، 12 ،0هاي از منحني

منظور دستيابي به تحليل نتايج استفاده شده است. به
ساعت به  0ها در زمان شرايط پايدار ابتدا از همه نمونه

فته شد كه اين زمان در گر OCPثانيه  3600مدت 
ثانيه رسيد. براي  600به ساعت  72تا  3هاي مدت
گيري مقاومت پلاريزاسيون خطي، پتانسيل الكترود اندازه

ولت  ميلي 5/0 با نرخ روبشولت  ميلي+ 10 تا -10 از
اطراف پتانسيل خوردگي اسكن شد. پلاريزاسيون  يهبر ثان

پتانسيو ديناميك نيز با همان نرخ روبش در محدوده 
نسبت به پتانسيل ميلي ولت  500تا  -300پتانسيل 

خوردگي انجام شده است. ميكروسكوپ نوري مدل 
Olympus هاي براي تحقيق و بررسي ريزساختار نمونه

نيوم نيكل عمليات حرارتي شده آلياژ برنز آلومي
)C95500صورت مكانيكي ها به) استفاده شد. سطح نمونه

پوليش شده  ميكرومتر 05/0با دوغاب آلومينا با قطر دانه 
  است. 

  
  نتايج و بحث

و بعد از  ))الف -1(ها قبل (شكل ميكروساختار نمونه
) نشان داده ث-1( تاالف) -1(لدر شك يحرارت ياتعمل

دهند كه حرارت دادن تا ها نشان ميشده است. اين شكل
و سپس سرد كردن در هوا  سانتيگراد درجه 900دماي 

 گرددمي αويدمنشتاتن به همراه فاز  αمنجر به تشكيل 
) كه اگر آلياژ از همين دما در آب كوئنچ ب-1(شكل 

-1(شكل  يابدانتقال مي  و αو   شود ريزساختار به
). پيرسازي اين دو نوع عمليات نيز خود داراي پ

 و  iik ، ivkريزساختار مشخص شده اي از تشكيل فاز 
، آهناست كه دليل آن نيز به آزاد شدن عناصر آلياژي 
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، دماي پيرسازي ]14 ،13 ،8 ،6[ گرددميبر منگنزو  نيكل
 ]15[ است  و ivkشامل فازهاي  گراديدرجه سانت 500

د هستن ياد شده كه اين فازها داراي مقدار زيادي از عناصر
آنها را مشاهده  ث-1 وت -1 يهاتوان در شكلكه مي

دليل سرعت سرد كردن در عمليات كوئينچ به كرد. فاز 
كند در ساختار باقي فرصت تبديل پيدا نميچون بالا 

كند به فرصتي كه پيدا مي علتدر نرماله به  . اماماندمي
در حالت پس . نمونه ]16[ شودتبديل مي kو  فازهاي 

مشاهده شد الف -1همانطور كه در شكل  از ريخته گري
 kivو  α ، ،iik ،iiikداراي ريزساختاري شامل فازهاي 

، αنيز شامل فازهاي  Aو  Cهاي است. ريزساختار نمونه
kii ،  و شود.مي  

  
  

  
  
  
  
  

  

α  
β'  
iik  

iiik  
ivk 

  

  
  
  

  
  

  
 

ߜ
  

  
  
  
  
  
  
  
 

درجه به مدت  900 يشده در دما يحرارت ياتعمل Aساختار اچ شده  يز) رب( گريريختهحالت پس از  درنمونه  يزساختار) رالف(  1 شكل
و  يقهدق 30درجه به مدت  900 يشده در دما يحرارت ياتعمل Bساختار اچ شده  يز) رپ( ،شده است ينچو سپس در آب كوئ يقهدق 30

نگه داشته شد  يقهدق 30درجه به مدت  900 يشده در دما يحرارت ياتعمل Cاچ شده  يزساختار) رت( ،سرد شده است ياسپس در هوا نرماله 
عمليات  Dساختار اچ شده ) ريزث( ،ساعت تمپر شد 2درجه به مدت  500نمونه در  ينشد، در مرحله دوم هم ينچو سپس در آب كو

درجه به  500دقيقه نگه داشته شد و سپس در هوا سرد شد، در مرحله دوم همين نمونه در  30مدت  درجه به 900حرارتي شده در دماي 
  ساعت تمپر شد 2مدت 

 ب

 پ

الف

ت

ث
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ــازي مس     ــلي خوردگي مربوط به حل س فرآيند اص
موما  ع آنيون كلريد مسبراي تشكيل كامپلكس  كه است  

  :]1[ شودصورت زير تعريف ميبه
)1 (  -+ e  -

2CuCl    -Cu + 2Cl  
هم به مقدار بيشتر   2CuCl-هاي بالاي كلريد، در غلظت
تركيبات مول  1هاي بيشتر از شود. در غلظتتوليد مي

-مس مثل  متفاوت ديگر
2CuCl  2-و

3CuCl وجود به نيز
مس خود كلريد مس خيلي كمتر از هاي تركيبد. نآيمي

گراد يدرجه سانت 25دماي با ثابت تعادل وابسته به صفر در 
اي در  محلول اتفاق پايدار هستند. واكنش كاتدي برجسته

  :]1[ افتد و آن واكنش احياي اكسيژن استمي
)2 ( -4OH    -O + 4e2+ 2H 2O  

 

هاي كلريد نقش مهمي را در تشكيل و خواص يون
كنند. هاي اكسيد در آلياژهاي پايه مس بازي ميفيلم

) ممكن است از طريق تعدادي از O2Cuاكسيد مس (
به وجود بيايد. توسعه  Cl-فرآيندها در محيط هاي شامل 

بستگي به يون هاي كلريد دارد. از طرفي،  O2Cuتشكيل 
با تشكيل شدن توسط فرآيند  O2Cuتر هاي ضخيملايه

  .]17 ،5[ شوندحل سازي/رسوب در نظر گرفته مي
)3 (    -O + 4Cl2O + H2Cu    -+ 2OH -22CuCl  

هاي ايجاد شده ها با توجه به واكنشلايهماهيت تشكيل 
  مشاهده  )2(توان در شكل روي سطح را مي

  كرد.

يك   در محلول، تر گذاري طولاني كه در اثر در معرض 
شـود كه از  لايه ديگر نيز روي لايه متخلخل تشـكيل مي 

  .]18[ كندهاي زير پيروي ميرابطه
)4(  -+ 2e ++ 2H 22Cu(OH)  O 2O + 3H2Cu 

)5 (   -+ 2e +Cl + H3(OH)2Cu   -O + Cl2O + 2H2Cu  
گراد درجه سانتي 900دقيقه در  30كه به مدت  Aنمونه 

پس از نگه داشته شده و سپس در هوا سرد شده است 
داراي اين  NaCl%3.5قرار گرفتن در محلول الكتروليت 

چنين از لحاظ ساختاري هاست. اين نمونه همواكنش
بيشتري نسبت به بقيه نمونه هاست كه  داراي مقدار 

ده طحي بيشتر اين نمونه شهمين موضوع باعث فعاليت س
بيشتر  است، چون اساسا  همانطور كه در بالا بيان شد 

مستعد به خوردگي است، پس به تعبيري لايه سطحي در 
اين نمونه به دليل فعل و انفعالات كاتدي و آندي سريعتر 

شود كه مقاومتر و احيانا  ضخامت و چسبندگي تشكيل مي
توان بيان كرد ري كه ميبالاتري نيز دارد. از دلايل ديگ

است زيرا وجود اين  αدر سطح  kivعدم حضور 
 ،شود مي αرسوبات باعث خوردگي انتخابي بيشتر فاز 

، زيرا اين فاز بسيار شودديده مي كمتر هم چنين فاز 
هاي ايجاد شده در اثر مستعد خوردگي است و يون

 دنخورده شدن اين فاز قادر به تشكيل اكسيد محافظ نيست
 نيز كه در يخط يزاسيونمقاومت پلارهاي . منحني]7[

نشان داده شده است اين نتايج را  )4(و  )3(هاي شكل
  كند. تصديق مي

  
 

  لايه اي كه در اثرواكنش هاي روي لايه متخلخل 
 تشكيل شده است شامل :  

Cl3(OH)2Cu                                                                                                                                                                                                                                                                                   
 لايه متخلخل شامل :                                                                                                                                                                                                                   Cu(OH)Clو

Cu2o                                                                                                                                                                                                              
  لايه اي رسانا كه در اثر 

  واكنش هاي زير لايه متخلخل 
 CuClتشكيل مي شود شامل : 

  
  NaCl %3.5شماتيك لايه هاي تشكيل شده روي سطح در زمان نگه داري طولاني در محلول   2 شكل

  



 ...تاثير عمليات حرارتي روي رفتار الكتروشيميايي    34

  

  
 1397سال بيست و نهم، شماره دو،     نشرية مهندسي متالورژي و مواد

  
  
  
  
  
  
  
 

  

  
  
  
  
  
  
  
 

   0-72در  NaCl %3.5ها در محلول هاي مقاومت پلاريزاسيون خطي نمونهمنحني  3شكل 
   A) پو ( گري ريخته از پس حالت در) ب، (C) الفوري: (ساعت غوطه

  
  
  
  
  
  
 

  

  
  
  
  
  
  
 

  

 0) الفهاي مختلف: (در زمان NaCl %3.5هاي متفاوت با يكديگر در محلول هاي مقاومت پلاريزاسيون خطي نمونهمقايسه منحني  4شكل 
  ساعت 72) تو (ساعت  36) پساعت، ( 12) بساعت، (

ب الف

پ ت

 پ

 الف ب
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-در محدوده ييخطخط  يزاسيونيزاسيون مقاومت پلارمقاومت پلارگيري اندازه  

ــت. قابل توجه      انجام گرف ولت   يليم  10تا    10 ته اسـ
ست كه نمودار  سيون خطي هاي ا سيون خطيمقاومت پلاريزا داراي  مقاومت پلاريزا

دو ناحيه كاتدي و آندي هستند كه هر كدام يك خاصيت 
 شيب نمودار در ناحيه آندي كنند. اگراز سطح را بيان مي

  بالا باشد يعني مقاومت نمونه در آن زمان طبق رابطه زير
نمونه داراي فعاليت آندي  و ســاعت) بالاســت 72(مثلا 
  است. يكمتر

)1(     Slope=E/i

صورت معمول ها بهدهد كه نمونهنشان مي )3(شكل  
دهند مثلا  در ابتدا يك لايه سطحي روي خود تشكيل مي

ساعت، كه اين لايه به مرور زمان و با حملات  3يا  0 زمان
رود و يا اثرش كاهش پيدا هاي خورنده از بين مييون
كند و دوباره خود را ترميم كرده و داراي مقاومت مي

كه داري  Cعنوان مثال در نمونه . بهشودميبالاتري 
كمترين مقاومت به خوردگي است اين موضوع اينگونه 

گذاري در معرض ه در ساعات اوليهخورد كرقم مي
 مناسب هاي اكسيديو تشكيل لايه مقاومت به خوردگي

، اما گرددهاي اوليه تشكيل مياست و لايه در همان زمان

ساعت اين لايه تخريب  12به و رسيدن  زمانشت با گذ
  شود مي

كند كه مجددا و مقاومت به خوردگي افت شديد پيدا مي
كند و لايه را ترميم مي سطح با محصولات خوردگي

  . در ]19[ كندمقاومت افزايش پيدا مي
ساعت  72در  Aشود كه نمونه ها مشاهده مياين منحني

 حسباراي مقاومت به خوردگي بيشتري بروري دغوطه
هاي حاصل (شيب )3(دست آمده در جدول هاي بهشيب

مقاومت را  مقاومت پلاريزاسيون خطيهاي از نمودار
 Cها است و نمونه دهند) نسبت به بقيه نمونهنشان مي

هاي اوليه در زمان Aوضع مناسبي ندارد. نمونه 
اي وري فعاليت خوردگي بسيار بالايي دارد به گونهغوطه

به خوردگي  ها داراي مقاومتكه در نسبت با بقيه نمونه
 )ب-4(هاي ). اما شكلالف-4(شكل بسيار ضعيفي است

د كه با گذشت زمان و ندهنشان مي )ت-4(و  )پ-4(و 
ردگي خوتشكيل لايه مقاوم سطحي به تدريج مقاومت به 

  .ها بيشتر شده استاين نمونه از ديگر نمونه
آزمون پلاريزاسيون تافل را  ب)-5 والف -5(شكل   

  دهد.ساعت  نشان مي 72و  0وري هاي غوطهبراي زمان
  

 
   C95500پارامترهاي مقاومت پلاريزاسيون خطي براي آلياژ عمليات حرارتي شده   3جدول 

  وريساعت غوطه 0-72براي  NaCl %3.5در محلول 
  

  

Time Blank )2(Ω.cm pR ) 2(Ω.cmpR  D )  2(Ω.cmpR C ) B2(Ω.cmpR )2(Ω.cmpR A  

0 hour 2571 2050 2610 2523 2619 

3 hour 2715 2563 2327 2289 1938 

6 hour 3198 2259 2536 2282 1935 

12 hour 3654 1633 1784 3019 2971 

24 hour 3799 3115 2650 3204 4122 

36 hour 3327 2237 1911 3552 5764 

48 hour 3384 2924 2538 3544 6628 

72 hour 4852 2405 2049 4303 5714 
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  ساعت:  72و  0در  NaCl %3.5مقايسه منحني هاي پلاريزاسيون پتانسيو ديناميك انواع نمونه ها در محلول   5شكل 
  ساعت 72) بساعت و ( 0) الف(

 يوردگخ يلشامل  پتانس يمياييپارامترهاي الكتروش  
)Ecorr(يخوردگ يانجر يته، دانس )icorr(يهايب، ش 

 يزاسيون، مقاومت پلار)௖ߚو  ௔ߚ( يو كاتد يتافل آند
)RP( يهادست آمده و در جدولهب )براي  )5(و  )4

ليست شده است. اين نكته  وريغوطه 72و  0هاي زمان
بار تكرار پذيري در  4نيز حائز اهميت است كه ميانگين 

رسم شيب هاي تافل به دليل تفاوت چشمگير در 
هاي كاتدي و آندي محاسبه گرديده است. لازم به شاخه

ذكر است كه دانسيته جريان خوردگي توسط رابطه زير 
  .]20[ محاسبه گرديده است

  
)2 (  
  

دهند كه شاخه آندي هاي پلاريزاسيون نشان ميمنحني
تحت كنترل اكتيواسيون است و شاخه كاتدي تحت كنترل 

و فعاليت آندي و دانسيته جريان آندي همه  ،نفوذ اكسيژن
نمونه تقريبا  مشابه است. فقط آنچه كه در مورد اين شاخه 

 100توان بيان كرد اين است كه در پتانسيل تقريبا  مي

(mV vs. SCE)  دانسيته جريان كاهش نسبتا  اندكي دارد
باشد.   3O2Alو يا  O2Cuتواند تشكيل لايه كه دليل آن مي

شود، علت آن اين است ساعت ديده مي 0موضوع در اين 
هاي شيميايي روي سطح اتفاق نيفتاده كه هنوز واكنش

ها ها در منحنيگونه پيكساعت اين 72است، اما در 
  شود، چون لايه محافظ تشكيل شده است.مشاهده نمي

شود كه ) چنين  استنباط ميالف-5با توجه به شكل (  
ها بالاست و اتدي همه نمونهساعت فعالت ك 0در زمان 

پتانسيل طور يكسان در مقابل اعمال ها تقريبا   بهنمونه
دهند. اما با گذشت زمان از خود واكنش نشان مياضافي 
وري و تشكيل لايه محافظ سطحي نفوذ اكسيژن به غوطه

شود كه گيرد و همين موضوع باعث ميكندي صورت مي
به شدت  72وري فعاليت كاتدي سطح در زمان غوطه

)، كه اين واقعيت در نمونه ب-5كاهش پيدا كند (شكل 
E  كه بالاترين مقاومت پلاريزاسيون و كمترين دانسيته

 72در  Aجريان خوردگي دارد نمايان است. اما نمونه 
  ساعت داراي بالاترين دانسيته جريان خوردگي است.

هاي تشكيل شده روي سطح به دليل اينكه هم لايه  
يي جريان دارند و هم متخلخل هستند بنابراين خيلي رسانا

، هم چنين ]17 ،5[ توانند خود را ترميم كنندسريع مي
سريع ري كنند زيرا باعث تبايد از نفوذ اكسيژن نيز جلوگي

. از آن ]22 ،21[ شودخوردگي و فعاليت بيشتر سطح مي
وري لايه محافظ سطحي ساعت غوطه 72جايي كه در 

تشكيل شده است، بنابراين با اعمال پتانسيل ديگر 
شود. آنچه كه در تسريعي در خوردگي مشاهده نمي

شود اين است كه ديده مي Eمنحني مربوط به نمونه 
ها است هاي تافل كاتدي و آندي كمتر از بقيه نمونهشيب

كه داراي دانسيته جريان خوردگي بيشتر  Aنمونه در و 
هاي مربوط به است، يافته عكساست اين موضوع بر 

مقاومت ايج تقريبا  نتپلاريزاسيون پتانسيو ديناميك نتايج 

corr

a c

1
i

1 1
2.303


 

   
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  كند.را تصديق مي پلاريزاسيون خطي
پلاريزاسيون پتانسيو هاي اما قابل ذكر است كه منحني  

 متفاوت مقاومت پلاريزاسيون خطيمقداري از ديناميك 
پلاريزاسيون پتانسيو هستند، علت آن اين است كه در 

شود، بلكه ابتدا اعمال پتانسيل از صفر شروع نميديناميك 
 ميلي  200-300اسيون كاتدي نسبتا  بالا با اعمال پلاريز

ميلي   500و سپس پلاريزاسيون آندي بالا حدود ولت 
نمونه را پلاريزه كرده و از آن  )OCP(نسبت به ولت 

ساعت و  0شود، اين موضوع هم در نتايج استخراج مي
مقاومت كند اما در ساعت صدق مي 72هم در 

اعمال و شود، فعاليت سطح بررسي مي پلاريزاسيون خطي
) ميلي ولت +10 تا  -10(بين  پتانسيل آنقدر ضعيف است

همين پتانسيل نظر كرد. يعني با توان از آن صرفكه مي
 سطحيابتدا لايه محافظ با فعل و انفعالات ضعيف 

پلاريزاسيون پتانسيو ديناميك در شود و سپس تشكيل مي

ها پلاريزه آندي نمونه كاتدي و هم صورتبههم 
و البته همين موضوع باعث تفاوت چندان كم شوند. مي

 وپلاريزاسيون پتانسيو ديناميك در نتايج حاصل از 
  شود.مي مقاومت پلاريزاسيون خطي

هاي تطابق ريز ساختار با نتايج حاصل از منحني  
ت كه نيز به اين صورت اسپلاريزاسيون پتانسيو ديناميك 

كه  kivبالا و بدون رسوبات ريز  αدليل به Eدر نمونه 
خود از طرفي از خوردگي انتخابي جلوگيري كرده و از 

چنين ، همقاوم به خوردگي استنيز م αطرف ديگر خود 
 تشكيلنهايتا   ،دارد A نسبت به  يكمتر  فاز  E نمونه

ه واسطه ب لايه محافظ نسبتا  ضخيم و با چسبندگي خوب
با عمليات  سبب شده كه اين نمونه فاز خورنده 

به خوردگي در  حرارتي بيان شده داراي بهترين مقاومت
  وري شود.هاي طولاني غوطهزمان

  
  پارامترهاي پلاريزاسيون پتانسيو ديناميك الكتروشيميايي براي آلياژ عمليات حرارتي شده  4جدول 

C95500  3.5در محلول% NaCl  ساعت غوطه وري 0براي  
  

  
  

  
  
  
  

  
  

  پارامترهاي پلاريزاسيون پتانسيو ديناميك الكتروشيميايي براي آلياژ عمليات حرارتي شده  5جدول 
C95500  3.5در محلول% NaCl  ساعت غوطه وري 72براي  

  

  
  

  
  
  
  

Samples at 0 (hour) corrE 
(mV vs. SCE) 

 corrI
2mA/cm 

       pR
2Ω.cm 

 ࢇࢼ
mV/dec 

 ࢉࢼ
mV/dec 

Blank -268 0.0049 2559 0.059 0.048 

D -282 0.0045 3999 0.061 0.144 

C -271 0.0081 2611 0.081 0.126 

B -275 0.0053 3582 0.066 0.145 

A -277 0.0052 3632 0.106 0.075 

Samples at 72 (hour) 
          corrE

(mV vs. SCE) 
   corrI

2mA/cm 
       pR
2Ω.cm 

 ࢇࢼ
mV/dec 

 ࢉࢼ
mV/dec 

Blank -257 0.0043 2957 0.044 0.097 

C -254 0.0068 2496 0.046 0.566 

D -264 0.0036 4060 0.045 0.151 

B -247 0.0039 5125 0.056 0.270 

A -279 0.0009 14845 0.043 0.116 
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  گيرييجهنت
عمليات حرارتي روي ريز ساختار، رفتار  تاثير

پلاريزاسيون خطي و پلاريزاسيون كاتدي آلياژ برنز 
) تحقيق شد. نتايج زير از C95500آلومينيوم نيكل (

 مطالعه حاضر به دست آمده است:

اعمال تست هاي متنوع عمليات حرارتي نشان داد كه  -1
متفاوت  NaCl %3.5رفتار خوردگي آلياژ در محلول 

خوردگي در است و آلياژ دچار كاهش و افزايش نرخ 
در اين ميان  شود كهداري متفاوت ميهاي نگهزمان

 72هاي صورت معمول نمونهبهترين نتيجه را به
  داري به خود اختصاص دادند.ساعت نگه

هاي عمليات حرارتي و نتايج حاصل از تست -2
در سطح  خوردگي نشان داد كه هر چقدر فاز 

افزايش داشته باشد مقاومت به خوردگي آلياژ در 
يابد كه علت آن افزايش فعاليت محلول افزايش مي

هاي اكسيدي محافظ و كاتدي سطح و تشكيل لايه
هاي ، اين موضوع در تستباشدقوي روي سطح مي

  دهد.  پلاريزاسيون خطي بهتر خود را نشان مي
(عمليات  Eخطي، نمونه با توجه به نتايج پلاريزاسيون  -3

گراد به مدت درجه سانتي 900حرارتي شده در دماي 
  آب) كه در محلولدقيقه و كوئينچ شده در  30

 3.5% NaCl  نگه داشته شد، بهترين  ساعت 72به مدت
  .ردرفتار خوردگي را دا

هاي دست آمده از تستسطح آلياژ طبق نتايج به -4
اما  شود،پسيو نمي يناميكد يوپتانس يزاسيونپلار

افزايش مقاومت به خوردگي به دليل فعاليت كاتدي 
سطح و اينكه سطح تحت كنترل نفوذ اكسيژن و يون 

  شود است.خورنده قرار گرفته مي
  

  تشكر و قدرداني
نويسندگان اين مقاله از دانشگاه حكيم سبزواري و 
خصوصا  گروه مهندسي مواد جهت فراهم نمودن مواد 
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  ارزيابي استحكام و سختي كامپوزيت آلومينيم گرافيت توليد شده به دو روش

 SPS  وCPS با اختلاط به روش همگن سازي در مايع  
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  چكيده

ــده با ذرات هاي پايه آلومينيم، تقويت    كامپوزيت  در اين پژوهش، اختلاط پودرهاي آلومينيم خالص و گرافيت براي توليد       از ،افيت پودر گر شـ
از پودرهاي  درنظر گرفته شد.  درصد وزني  5/4از صفر تا   ميزان گرافيت در اين پژوهش. شد استفاده  مايع در سازي  ي جديد به نام همگنروش 

سرد  جوشي پلاسمايي جرقه  سازي در مايع با دو روش تف حاصل از روش همگن  جوشي در كوره خلأ تحت فشار و دما و   تف -اي و پرس 
سي  . شد هاي كامپوزيتي توليد هاي مختلف نمونهزمان صل  نمونه هاي، ساختار ريزبه منظور برر سكوپ   ه ب حا سيله ميكرو   كترونيال و نوري و

شي  سي و  روب شدند.  برر سي خواص مكانيكي، همچنين ب تحليل  شار ها تحت آزموننمونه ه منظور برر سنجي     و هاي ف رار ق (برينل)سختي 
شاهدات  ررسي گرفتند. ب سازي در مايع  روش  باآلومينيم  توزيع ذرات گرافيت در زمينه ي ،نتايج و م شان   همگن   كه اددبهبود چشمگيري را ن

همچنين افزودن گرافيت تا سه درصد وزني بطور بسيار يكنواخت در زمينه و بدون كلوخه    . همين امر باعث بهبود خواص مكانيكي شده است  
سختي و استحكام فشاري افزاي       زمون فشار،  آ توجه به نتايج باش يافت. شدن رخ داد. در اين روش اختلاط، با افزودن گرافيت تا درصد بهينه، 

درصد افزايش داشت.    2/43هاي توليد اين كامپوزيت حداقل ميزان استحكام فشاري به دست آمده از اين روش اختلاط، نسبت به ساير روش     
درصد افزايش نسبت به  8/104، به ايجوشي پلاسمايي جرقهروش تفدر جوشي مانند، فشار حتي اين استحكام با تغيير برخي پارامترهاي تف 

سازي اين كامپوزيت هم رسيد. همچنين، نمونه با درصد بهينه (سه درصد گرافيت)، داراي افزايش استحكام فشاري تا         هاي همگنساير روش 
  درصد نسبت به آلومينيم خالص بود. 6/69درصد و افزايش سختي تا  7/138

  ، پرس سرد، استحكام فشاري، سختي.ايجوشي پلاسمايي جرقهتفسازي در مايع، همگن ،آلومينيوم/گرافيت كامپوزيت هاي كليديواژه
  

Assessment of Compressive Strength and Hardness of Al-Gr Composites Produced Using 
Liquid Homogenization Followed by Cold-Press and SPS 

 
H. Pakdell Noghabi              S. A. Sajjadi                 A. Babakhani 

 
Abstract 
A relatively new method, homogenization in liquid phase, was used to produce aluminum-matrix composite reinforced 
by graphite particles. The graphite content was chosen from zero to 4.5wt.% in this study. Composite samples were 
produced using the mixed powder by two ways: spark plasma sintering and cold-press sintering under different 
pressure, temperature and time conditions. The specimens’ microstructure was investigated by optical microscopy and 
scanning electron microscopy. To evaluate the mechanical properties of the samples, compression tests and hardness 
measurements were performed. According to the results, homogenization in liquid phase method caused significant 
improvements in the distribution of graphite particles in the matrix. Improved mechanical properties were obtained at 
3wt.% graphite. According to the results, the compressive strength of Al-2.5wt.% Gr composite, obtained from this 
mixing process and cold-press sintering, was increased at least 113.8% compared to the pure aluminum. Moreover, 
SPS process increased the strength of Al-3wt.% Gr composite to about 206.2%, compared to pure aluminum. 
 
Key Words Aluminum-Matrix composite; Graphite; Liquid phase homogenization; SPS; Compressive 

Strength; hardness.
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 مقدمه
 با قابليت خود يت/گرافينيومآلوم يهاكامپوزيت

 فيلم تشكيل دليل به سايشي مطلوب خواص و روانكاري

 ]، قابليت7 و 1بودن [ ]، سبك1-6سطح [ روانكار بر

 انبساط ضريب ]،8به زمينه [ نسبت بهتر كاريماشين

 ]، پتانسيل9-11ارتعاش [ جذب قابليت و كم، حرارتي

 و هاياتاقان پيستون، آستر سيلندر، ساخت براي را بالايي
  ].13و 12باشند [مي مهندسي داراعمومي  كاربردهاي

 ييتهازكامپو ساخت جهت ديقتصاا يهاروش جمله از  
 و 1[ باشدمي درپو رژيمتالو روشگرافيت  / آلومينيوم

 زي،ساطمخلو شامل روش ينا در توليد صليا حلامر. ]14
 و لومينيمآ دريپو طمخلو تفجوشي و زيكمساامتر
 ژليااز آ ايمينهز در فيتاگر رحضو. ]1ست [ا فيتاگر
 ، گاهي اوقات باعث افزايش خواص مكانيكيلومينيمآ

 كاهش باعث ] ولي گاهي اوقات16 و 15شود [مي
 12د [شومي آلياژ به نسبت يتزكامپو مكانيكي اصخو
نتايج برخي تحقيقات نشان داد كه سختي و . ]17-19و

 آلومينيوم/ يهايتزمپوهاي كااستحكام فشاري نمونه

 15اي، افزايش يافته است [، تا يك مقدار بهينهگرافيت
 كاهشاند كه در آنها فتهگر منجاا نيزتي تحقيقا]. ولي 16و

 يشافزا با راآلومينيوم/گرافيت  يهايتزكامپو سختي
 كششي اصخو. ]17و 12هند [دمي ننشا فيتاگر صددر

 ارمقد تاثير تحتآلومينيوم/گرافيت  يهايتزكامپو
 صددر يشافزا با معمولاَ كه ريبهطو باشدمي فيتاگر
. ]18يابد [مي كاهش يتزكامپو كششي اصخو فيتاگر

 ييتهازكامپو شكست چقرمگيهمچنين گزارش شده است 
يابد مي كاهش فيتاگر ارمقد يشافزا باآلومينيوم/گرافيت 

 يهايتزكامپو روي گرفته منجاا تمطالعا. ]19[
 با تيارحر تعمليا منجاا كه داده ننشاآلومينيوم/گرافيت 

 مكانيكي و سايشي اصخو دبهبو باعث مينهز ژلياآ به توجه
  ]. 21و 20دد [گرمي هايتزكامپو از ستهد ينا

  اير ـت ب ـيزك كامپو ـي زلين نيااومشخص است كه   
ــن ــك دادن نشاـ ــيي برااـ   زخت فاايع يكنوزتو آن، يالاـ

  هتقويتكنند ذرات ند ـش هومر ـگلآت.  ـسا هد ـتقويتكنن

كه    دمكانيكي ميشو اصفت خواباعث  تا زماني  . پس 
شود  كننده در ذرات تقويت زمينه بطور يكنواخت توزيع 

  كند.نميه شدن رخ ندهد، خواص مكانيكي افت و كلوخ
جوشي در متالورژي پودر روش هاي تفيكي از روش

-spark plasma sintering)اي جوشي پلاسماي جرقهتف

SPS)  ايجرقه پلاسماي جوشيتفاست. در روش ،
اي گرافيت درون قالب استوانه -مخلوط پودر آلومينيم

شود و با اعمال همزمان فشار و جريان شكل ريخته مي
جوشي پودرها الكتريكي و ايجاد جرقه بين ذرات، تف

شود. اين روش در مقايسه با روش فشردن گرم انجام مي
 شود و بازدهيتر انجام ميتر و دماي پاييندر مدت كوتاه

ش هاي گرماياين روش بسيار بالاست، زيرا انواع مكانيزم
لف (پلاسمايي و ژولي) با تغييرشكل پلاستيك به مخت

شود و بنابراين، پيوند بين ذرات طور همزمان انجام مي
از تر خواهد شد. همچنين جوشي شده آن قويتف

هاي سطحي ذرات پودر در اين روش آنجايي كه فقط لايه
 ي پودر نسبتا پاييندماي ميانگين توده(شوند، گرم مي

سازي بهتر سطح فعال سازي وخالص)، باعث باشدمي
هاي از پيش موجود در سطح (تبخير آلودگي ذرات پودر

شود. همچنين نرخ گرمايش در اين نيز مي ذرات پودر)
  ]. 22روش بالاست و زمان فرآيند بسيار كم است [

روش  مجديد با نا روشيك  از، تحقيق حاضر در  
توسط اين گروه  رلين بااو ايكه برسازي در مايع همگن

فردوسي مشهد  هنشگادامهندسي  هنشكددا درتحقيقاتي 
 دريپو طتوليد مخلواختلاط و  ايبر ه،شد اعبدا

سازي روش همگنست. ا هشد دهستفااآلومينيوم/گرافيت 
سازي پودر توسط همگن و يكنواخت در مايع، كه آماده

كردن اجزا كامپوزيت در يك محلول ابي و به كمك 
ت شود، براي توليد كامپوزيآلتراسونيك انجام ميدستگاه 

به روش متالورژي پودر استفاده شده است. با استفاده از 
سازي در مايع امكان توزيع يكنواخت ذرات روش همگن

ريز وجود دارد. بنابراين، اين روش يك فرآيند كارآمد 
براي ارتقاء توليد مواد توسط متالورژي پودر است. مقدار 
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خشي توسط ذرات ريز، وابسته به نوع ذرات، باستحكام
   باشد.و توزيع آنها مي اندازه، مورفولوژي، كسر حجمي

سختي         شاري و  ستحكام ف موضوع اين تحقيق، بررسي ا
ــط ذرات گرافيت     كامپوزيت   هاي زمينه آلومينيم كه توسـ

ست مي    شده ا شد. پودرهاي اوليه مورد نياز به  تقويت  با
ــازي در مايع تروش همگن ــت و توليد  س ــده اس   هيه ش

و پرس  ايجوشــي پلاســماي جرقه تفآن به دو روش 
در كوره  CPS  (cold press sintering)جوشي تف-سرد 

صد         سي تاثير در ست. همچنين به برر شده ا خلأ انجام 
وزني گرافيت روي استحكام فشاري پرداخته شده است. 
قدار ذرات افزودني و       تاثير م ها  اگرچه در اين تحقيق تن
فشــار و دما و زمان بررســي شــده اســت ولي عوامل و 

توانند روي خواص مكانيكي   پارامترهاي ديگري نيز مي  
سونيك كردن    كامپوزيت مو شند از جمله: زمان آلترا ثر با

ــرايط      يك كردن، شـ ــون كانس آلتراسـ مخلوط پودر، فر
ر، سازي پوداتمسفري خشك نمودن پودر، شرايط فشرده

شرايط اتمسفري و    شرايط تف  جوشي از قبيل: جريان و 
كننــده و پودرآلومينيم، و زمــان، انــدازه ذرات تقويــت

   .مورد استفادهخلوص پودر آلومينيم و پودر گرافيت 
  

  مواد و روش تحقيق
  بالا  در اين آزمايش از پودر آلومينيم با خلوص  مواد

ه عنوان زمينه ب ميكرومتر 45 اندازه ي دانه با)  9/99 %(
 10(با اندازه  UF4 كامپوزيت و پودر گرافيت با استاندارد

. دشعنوان ماده ي تقويت كننده استفاده  بهميكرومتر) 
و پودر گرافيت نيز از بود پودر آلومينيم محصول هند 

ز استون ني . ازگرديدژي پودر مشهد تهيه ركارخانه متالو
در طي مراحل آماده  همگن كننده در فاز مايععنوان ماده به

   .سازي استفاده شد
ابتدا مقدار مورد نياز گرافيت و   .روش انجام آزمايش

صفر و  گرافيت مقاديربا  آلومينيم براي توليد كامپوزيت
و بعد  توزين درصد وزني 5/4 و 5/3، 3، 5/2، 5/1

هاي مربوط به هر نوع كامپوزيت در بشرهاي گرافيت
در  ساعت 1 جداگانه در استون ريخته شد و به مدت

دستگاه آلتراسونيك قرار گرفت. سپس پودر آلومينيم به 
محلول حاصل از مرحله ي قبل به آهستگي اضافه شد و 

درساعت در دستگاه آلتراسونيك قرار  4دوباره به مدت 
 90و در دمايگرفت. آنگاه مخلوط حاصل فيلتر شد 

 دتم و اتمسفر خلأ در دستگاه آون به يگرادسانت درجه
. سپس عمليات پرس و خشك گرديدساعت  6

جوشي پودر مخلوط خشك شده حاصل به روش تف
-سرد پرسو به روش  ايجوشي پلاسماي جرقهتف
جوشي تفدر كوره خلأ انجام شد. در روش  يجوشتف

ابتدا پودر خشك شده حاصل در يك  ايپلاسماي جرقه
، قطر ميليمتر 20قالب استوانه اي گرافيتي با قطر خارجي 

  با فشار ميليمتر  25و ارتفاع ميليمتر  6داخلي 
) فشرده شدند، مگاپاسكال 5/45و  5/38، 28، 14 (مناسب

و  يگرادسانت درجه 590يدما درجوشي و سپس تف
و به مدت زمان مناسب  Torr 10-2خلأ شرايط اتمسفري 

ثانيه) و با جريان الكتريكي مستقيم  600ثانيه و  390(
اه . آنگنجام شدامربع  يليمتربر م آمپر 7پالسي با چگالي 

ها سرد شدند. يكي از مهمترين در شرايط خلأ نمونه
سرعت گرمايش  ايجوشي پلاسماي جرقهتفهاي ويژگي

هاي معمولي بسيار بالاي اين روش نسبت به روش
وشي ججوشي است. بررسي تغييرات دما در حين تفتف

با قرار دادن ترموكوپل در جداره قالب گرافيتي اندازه 
جوشي پودرهاي مورد نظر، جريان گيري شد. پس از تف

صورت طبيعي در محيط خلأ الكتريكي قطع و نمونه به
و  6اي شكل با قطر هاي استوانه. درنهايت نمونهسرد شد

  توليد شدند.ميليمتر  10طول
در كوره خلأ، ابتدا  جوشيتف-پرس سردبراي روش   

سازي از فرايند همگنحاصل  خشك شده مخلوط پودر
صورت سرد به مگاپاسكال 500 در فشاردر فاز مايع 

درجه  500كامپوزيت در دماي ،. در ادامهشدندفشرده 
 جوشيتفساعت  6 به مدت در اتمسفر خلأسانتيگراد 

   .ندسرد شد (خلأ) و در همان محيط ندگرديد
 ريزساختاريهاي ابتدا تحت بررسي هاي حاصلنمونه  

قرار  يروبش الكتروني با استفاده از ميكروسكوپ نوري و
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 آزمايش هتگاـسد يلهـسوهـب رفشا نموگرفتند. سپس آز
 اردستاندا طبق( Zwick/2250 لدـم ششـك و رشاـف

ASTM E9 نرخ شد.  منجاا 5/1ر به قط عتفاار نسبت با
 هــك نشــت ناگهاني فتا اـت نوـمآز و s 03/0-1 كرنش
 ايبر. فتيا مهادا ه،دــش گرفته رــنظ در شكست هــمرحل

 نمونه و هتگاـسد كـف ينـب حطوـس در كصطكاا كاهش
همچنين سطح مقطع  .گرديد دهستفاا گريس زساروان از

 هاي تحت آزمايش فشار، توسطعرضي نمونه
تند. مورد بررسي قرار گرفالكتروني روبشي  ميكروسكوپ

 (HB) لينبر سنجيسختي سيلهو به هانمونه سختيسپس 
 ايرـب يگيرازهندا 5ميانگين  از يرون كيلوگرم 5 نيروي با
  .يددگر تعيين هـنمون رـه
  

  نتايج و بحث
طبق تصاوير بدست آمده از ميكروسكوپ ريزساختار  

)، )2(و  )1( هاي( شكلالكتروني روبشي نوري و 
شود. نوع اول گرافيت در زمينه به دو صورت مشاهده مي

وي) در كر اي بسيار ريز (ترجيحا صورت تودهها به گرافيت
صورت همگن با توزيع يكسان قرار از زمينه به هاييبخش
هاي نازك كشيده صورت لايهها بهنوع دوم گرافيت .دارند

ه ك شوند. در حاليشده بسيار كوتاه در زمينه ديده مي
گزارش شده است وقتي اختلاط با استفاده از روش 

 450و پرس گرم در فشارانجام شده آسياكاري 
درجه  650جوشي در كوره در دمايو تف مگاپاسكال
 ها به صورتگرافيتاست، ه صورت گرفتسانتيگراد 

بزرگ در زمينه ديده هاي كلوخه اي كشيده وهلايه
 تر و توزيعاي هرچه بزرگ. گرافيت توده]22[ شوندمي
هاي تر باشد، باعث بوجود آمدن محلناهمگن آن

همين امر موجب كاهش شود و تمركزتنش درساختار مي
 هاييدر نمونهشده است  گزارشگردد. خواص مكانيكي مي

آن توسط آسياكاري و سازي پودر و اختلاط آمادهكه 
 ،هانجام شد ايجوشي پلاسماي جرقهتفجوشي توسط تف
گرافيت به صورت كاملا  همگن و يكنواخت توزيع نيز 
حتي  كه اندههاي گرافيت بزرگي وجود داشتو توده هنبود

ها كنده و حفراتي را هايي از اين تودهلايه ،زنيبا سنباده

با افزايش  ،هاي گرافيتي. اين توده]23اند [كردايجاد 
 ند. وشبيشتر مي كامپوزيت درصد گرافيت

  
  
  
  
  
  
  
 

  
  
  
  
  
  
 

  
  
  
  
  
  
  

اي ه كامپوزيتميكروسكوپ الكتروني روبشي تصوير   1شكل 
  Al – 4.5 % Gr -ج  Al – 3 % Gr ب) Al – 1.5 % Gr   الف)

-پرس سردپس و س در مايع سازيروش همگن بهتوليد شده 
    شده جوشيتف

 استفاده از روشتوان بيان نمود كه با طبق مشاهدات مي
 تا يك افزايش درصد گرافيت،سازي در مايع با همگن
اق اتف(تا سه درصدگرافيت) كلوخه شدن  ايي بهينهاندازه
ي كند. ولد و يكنواختي توزيع خود را حفظ ميافتنمي

بعد از اين درصد بهينه با افزودن گرافيت كمي از 
يابد اما در عين حال باز هم يكنواختي كاهش مي

ه هاي مشابيكنواختي و همگن بودن آن نسبت به نمونه
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تر بيش ي مانند آسياكاريهاي ديگرتوليد شده با روش
هينه گرافيت (آلومينيم همچنين مقدار اين درصد ب است.

 گرافيت) بسيار بيشتر از درصد بهينه گرافيت با سه درصد
هاي جديد هاي مشابه توليد شده به روشبراي كامپوزيت

ديگر، كه تلاش شده است به توزيع همگن دست يابد، 
ثر حداك اساس مطالعات انجام شده. گفتني است براست

 سازيهمگني هادر ساير روشگزارش شده درصد بهينه 
يز نو  تربوده است. اين توزيع يكنواخت درصد وزني 1

هاي گرافيتي روي بهبود خواص تر بودن تودهكوچك
مكانيكي و خوردگي تأثير زيادي دارد كه نتيجه اين امر 

 شود.هاي مكانيكي به وضوح مشاهده ميآزموناز نتايج 
ي ، هر چه ميزان و اندازهگرافيت بعد از درصد بهينه

اي افزايش داشته باشد، هر چند كه هاي تودهافيتگر
تواند باعث توزيع آنها در زمينه يكنواخت باشد، مي

نتايج مطالعات انجام كاهش در خواص مكانيكي شود. 
اختلاط ذرات گرافيت در آلومينيم دهد كه شده نشان مي

هاي با دو روش متفاوت موجب توزيع متفاوتي از گرافيت
كه در آن گزارش آمده است  ].22[ دشومياي لايه

اي در روش اختلاط با استفاده از روش هاي لايهگرافيت
و  مگاپاسكال 450رآسياكاري و پرس گرم در فشا

طول درجه سانتيگراد  650جوشي در كوره در دمايتف
ايع سازي در مروش همگنزماني كه با بيشتري نسبت به 

تقريبا  خطوط گرافيت  به طوري كهدارند اند مخلوط شده
در تحقيق حاضر نيز باشند. به صورت موازي و ممتد مي

باعث سازي در مايع روش همگنمشخص شد كه 
تر اي منقطع و بسيار كوتاهخطوط گرافيت لايهشود كه مي

كه همين امر موجب بهبود خواص  ندشوتر و نازك
د. همچنين مشخص شد كه با گردمكانيكي كامپوزيت مي

جمع ت هاي گرافيتيضخامت لايه ،گرافيت ش درصدافزاي
در  ضمنا  به اين نكته توجه شود كهد. نبياميافزايش  يافته

به علت ايجاد پلاسما  ايجوشي پلاسماي جرقهتفروش 
و دماي بالاتر سطح ذرات، سيلان ذرات و جابجايي آنها 

ر موجب تراكم بيشتآيد كه به وجود ميصورت موضعي به
شود. اين مي جوشيتف-پرس سردبه روش آنها نسبت 

جوشي تفو  هاي آسياكارينمونه موضوع را با مقايسه
هاي همگن شده شده و همچنين نمونه ايپلاسماي جرقه

هايي نمونه ابشده  جوشيتف-پرس سردپس و س در مايع
جوشي تف و سپس  كه به روش همگن شده در فازمايع

شد. نتايج نشان داد كه توان متوجه مي ايپلاسماي جرقه
تري از توزيع گرافيت در سازي يكنواختهمگن
سازي در مايع و هاي ساخته شده با روش همگننمونه

شده به وجود آمده  ايجوشي پلاسماي جرقهتفسپس 
   است.

  
  
  
  
  
  
  
  
 
  
  
  
  
  
  
  
  
  

 
 
 
 
 
 

اي هكامپوزيتميكروسكوپ الكتروني روبشي  يرواتص  2شكل 
  Al – 4.5 % Gr -ج  Al – 3 % Gr -ب Al – 1.5 % Gr   -الف

جوشي تف و سپس  به روش همگن شده در مايعتوليد شده 
  شده ايپلاسماي جرقه
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هاي با نمودار آزمون فشار براي نمونه  آزمون فشار
و  مگاپاسكال 28هاي مختلف گرافيت در فشار درصد

ارائه شده ) 3در شكل (ثانيه  390جوشيمدت زمان تف
در د استحكام فشاري وشمياست. همانطور كه مشاهده 

درصد وزني گرافيت بسيار بيشتر از  5/1 ابكامپوزيت 
درصد اين  3آلومينيم خالص است و با افزودن گرافيت تا 

ترين به عبارت ديگر بهينه .استحكام رو به افزايش است
(در  Al-3%Grاستحكام فشاري در كامپوزيت بيشترينو 
باشد. با افزودن گرافيت ن شرايط دمايي و فشاري) مياي

كمتر از نمونه درصد وزني، استحكام فشاري  3بيش از 
شود و هرچه درصد درصد مي 5/1استحكام فشاري نمونه 

ر كاهش بيشت باز هم فشاري استحكام شود،گرافيت بيشر 
توزيع  ناشي ازرا استحكام  افزايش يابد. علتمي

 يكنواخت گرافيت در زمينه آلومينيم و عدم كلوخه شدن
ما اتوان بيان كرد. تا درصد بهينه، مي و كاهش تخلخل

كم تجمعات كروي كوچك ايجاد بيش از درصد بهينه كم
 358 با مقداردرصد  3ي نمونه فشاريشود. استحكام مي

با درصد  5/4ي نمونه فشاريو استحكام  مگاپاسكال

به ترتيب بيشينه و كمينه  مگاپاسكال 598/123مقدار
   .باشندمي

 ترين درصد گرافيتدر اين تحقيق وقتي كه بهينه  
 جوشيتفهاي زمان و فشار آمد، تأثير پارامتر بدست

 Al-3%Gr روي استحكام فشاري نمونه ايپلاسماي جرقه
گرافيت -بررسي شد. براي اين كار ابتدا پودرهاي آلومينيم

 5/38بار در فشار  يك ،همگن شده در فاز مايع
 28و بار ديگر در فشار  ثانيه 390و زمان  مگاپاسكال
ثانيه) مورد  600( ولي در زمان بيشتر مگاپاسكال

قرار گرفتند. همچنين  ايجوشي پلاسماي جرقهتف
ثانيه  390و همان زمان  مگاپاسكال 5/45فشار اي درنمونه

ولي در زمان  مگاپاسكال 5/45در فشار اي ديگرو نمونه
شدند.  ايجوشي پلاسماي جرقهتفثانيه)  600بيشتر (

اينكه توضيح . ارائه شده است )4(شكل نتايج حاصله در 
چون آزمون فشار در اين كار تحقيقاتي تا مرحله افت 

جام شده، ان ناگهاني تنش كه مرحله شكست در نظر گرفته
در اينجا منظور از استحكام فشاري، بيشترين  ه استشد

 قبل از شكست تحمل كرده است. كه نمونه تااستحكامي است 

  
  
  
 
 
  
  
  
  
  

 
  
  
  
در  ايجوشي پلاسماي جرقهتفهاي كامپوزيتي و خالص توليد شده به روش همگن سازي در فازمايع و فشار نمونه آزموننمودار   3شكل 

 ثانيه 390شده به مدت زمان  جوشيو تف مگاپاسكال 28فشار 
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 Al-3%Grهاي كامپوزيتي نمودار استحكام فشاري نمونه  4شكل 
جوشي پلاسماي تفمايع و  سازي در فازتوليد شده به روش همگن

هاي زمانفشارها و  )بو  ،مختلف فشارهاي) الفدر  ايجرقه
  باهم مختلف
  

جوشي تفشود در فشارهاي همانطور كه مشاهده مي
افزايش فشار ، مگاپاسكال 5/38 ازكمتر  ايپلاسماي جرقه

روي  جوشيزمان تف تأثير بيشتري نسبت به افزايش
استحكام فشاري داشته است. البته افزايش زمان هم باعث 

ما ا .افزايش استحكام فشاري شد، ولي به مقدار كمتر
د كه به شوشكل مومسان مي بيشتر باعث افزايش تغيير

بيشتر در همان دماي قبلي است. در  جوشيعلت تف
 )، افزايش زمان كميمگاپاسكال 5/45بالا (فشارهاي 

  بيشتر تأثيرگذار است.
سازي هايي با روش همگنبراي نمونهفشار  آزمايش  

به صورت سرد  مگاپاسكال 500در فاز مايع ولي با فشار 
و درجه سانتيگراد  500با دماي در كوره جوشيو تف
نتايج  كهساعت در اتمسفر خلأ نيز انجام شد  6زمان 

ه شده است. باتوجه به شكل ارائ )5( شكلحاصله در 
درصد  5/2 با يشود مقاومت به فشار نمونهمي مشاهده
ي مونهنها بيشتر و مقاومت به فشار از ساير نمونهگرافيت 

م باشد. استحكااز سايرين كمتر ميدرصد گرافيت  5/4 با

و  مگاپاسكال 268با مقداردرصد  5/2ي نمونه فشاري
 74با مقدار درصد  5/4ي نمونه فشارياستحكام 
همانطور  .دباشنبه ترتيب بيشينه و كمينه مي مگاپاسكال

د كه استحكام فشاري با افزودن گرافيت شوكه مشاهده مي
درصد وزني بيشتر از آلومينيم خالص است  5/1مقدار به 

درصد اين استحكام  5/2و با افزودن درصد گرافيت تا 
 يشترينبترين و به عبارت ديگر بهينه .رو به افزايش است
 Al-2.5%Grكامپوزيت  مربوط به استحكام فشاري

درصد  5/2باشد. با افزودن گرافيت به مقدار بيش از مي
درصد و حتي  5/1شاري كمتر از وزني، استحكام ف

شد و هرچه درصد گرافيت بيشتر باميآلومينيم خالص 
آن را  . علتبدياميد، استحكام فشاري بيشتر كاهش وش

در توزيع يكنواخت گرافيت در زمينه آلومينيم و عدم 
 توانتا درصد بهينه، ميو كاهش تخلخل كلوخه شدن 

معات كم تجمبيان كرد. بطوريكه بيش از درصد بهينه، ك
   كروي كوچك ايجاد شد.

  
  
  
  
  
  
  
  

 
هاي كامپوزيتي و خالص توليد فشار نمونه آزمايشنمودار   5شكل 

 شده جوشيتف-پرس سرد سازي در فازمايع وشده به روش همگن

  

سازي در فاز مايع، مزيت ارزشمندي كه روش همگن  
شده و چه  ايجوشي پلاسماي جرقهتفهاي چه در نمونه

نسبت به ساير شده  جوشيتف-پرس سردهاي در نمونه
آلومينيم گرافيت دارد اين است هاي توليد كامپوزيت روش

عدم كلوخه شدن و داشتن توزيع  كه درصد بهينه (به همراه
 5/2و  3سازي در فاز مايع، يكنواخت) در روش همگن

هاي توليد درصد است در حالي كه در ساير روش
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گرافيت حداكثر يك درصد بوده -آلومينيم كامپوزيت
ضمنا  همانطور كه بيان شد درصد بهينه در حالت  است.
سه درصد و همان پودرها با  ايجوشي پلاسماي جرقهتف

-پرس سردسازي و اختلاط ولي همان روش آماده
اين به خاطر جنبش و  .درصد است 5/2 شده جوشيتف

است  ايجرقه جوشي پلاسمايتفاختلاط بيشتر در روش 
تر كه موجب همگني بيشتر و خواص مكانيكي مطلوب

شود. به همين دليل مقدار استحكام فشاري در روش مي
 پرسبسيار بيشتر از روش  ايجوشي پلاسماي جرقهتف
هاي ديگر توليد اين و حتي ساير روش جوشيتف-سرد

   باشد.كامپوزيت مي
 زانكه ميي ديگري كه قابل توجه است اين است نكته  

 ايجوشي پلاسماي جرقهتفاستحكام فشاري در روش 

رس پمشابه توليد شده با روش  هاينمونه بسيار بيشتر از
هاي ديگر است و اين به يا ساير روش جوشيتف-سرد

 ايجوشي پلاسماي جرقهتفخاطر بازدهي بالاي روش 

هاي و نرخ گرمايش يكسان در تمام نمونه و داشتن پيوند
شده همچنين داشتن انواع  جوشيذرات تف قوي بين
هاي گرمايشي (پلاسمايي و ژولي) و تغييرشكل مكانيزم

   شدن است. جوشيپلاستيك همزمان با تف
طور كلي بدليل توزيع يكنواخت گرافيت و كاهش به  

سازي در مايع و ايجاد ميزان تخلخل در روش همگن
جوشي تفچسبندگي قوي بين ذرات پودر در روش 

افزودن گرافيت به سيستم باعث  ،ايپلاسماي جرقه
  د. وشميافزايش خواص مكانيكي 

 هايحضور گرافيت در تغيير خواص فشاري نمونه  
و  هاكامپوزيتي با درصدهاي وزني مختلف از گرافيت

همچنين براي مقايسه نمونه آلومينيم خالص نيز مورد 
همانطور كه مشاهده شد در  بررسي قرار گرفت.

درصد وزني  5/3و  3و  5/2و  5/1هاي حاوي هنمون
استحكام فشاري نسبت به آلومينيم خالص  ،گرافيت

افزايش يافته است. علت آن به خاطر توزيع يكنواخت 
گرافيت در زمينه آلومينيم است. ولي با افزايش درصد 

ها بيش از درصد بهينه، كاهش وزني گرافيت در نمونه

هاي كامپوزيتي با در نمونهد. وشمياستحكام مشاهده 
استحكام  ،درصد وزني گرافيت 5/3مقادير بيشتر از 

د. وشيمكمتري نسبت به نمونه آلومينيمي خالص مشاهده 
درصد وزني گرافيت كاهش  5/3همچنين در نمونه حاوي 

درصد وزني گرافيت  3استحكام نسبت به نمونه با 
توزيع توان به عدم د. اين پديده را ميوشميمشاهده 

يكنواخت و تجمع گرافيت در اثر افزايش مقدار وزني 
در نتيجه باعث ايجاد نقاط  كه آنها در سيستم نسبت داد
  ها شده است.تمركز تنش در اين نمونه

 5/3ي حاوي د در نمونهوشميهمانطور كه مشاهده   
 توزيعي تقريبا  يكنواخت از گرافيت ،درصد وزني گرافيت

. با اين حال بوجود آمده استيم روي سطوح ذرات آلومين
هاي بسيار كوچك گرافيتي هنوز روي سطح ذرات توده

شود با كه احتمال داده مي دوشميآلومينيم نيز مشاهده 
درصد  5/3ي حاوي كاهش درصد وزني در نمونه

گرافيت اين نقاط كاهش پيدا كرده باشند چون استحكام 
فيت افزايش درصد گرا 5/3ها نسبت به نمونه اين نمونه

هم  ،درصد گرافيت 5/3يافته است. در واقع در نمونه 
هاي ريز از شود و هم تودهها ديده ميتوزيع گرافيت

ها، كه در حين اعمال تنش به اين نمونه، توزيع گرافيت
ها در زمينه آلومينيم باعث افزايش استحكام شده گرافيت
هاي ريز گرافيت باعث تمركز تنش و كاهش و توده

د. نتايج بدست آمده از استحكام فشاري گردستحكام ميا
د كه در اين رقابت حضور هدميدر مورد اين نمونه نشان 

لبه ها غها بر اثر مضر تمركز تنش توسط تودهگرافيت
كرده و استحكام نسبت به نمونه آلومينيم خالص افزايش 
داشته است. ولي با افزايش درصد وزني گرافيت در نمونه 

ها افزايش هاي حاصل از تجمع گرافيتصد، تودهدر 5/4
الكتروني  و ميكروسكوپ نوري يافته است كه در تصاوير

  ها نشان داده شده است. تهيه شده از اين نمونه روبشي
اين مناطق تجمع به عنوان مراكز تمركز تنش عمل   

شود. نموده و شكست زود هنگام سيستم را سبب مي
ته ها داشدرصد كرنش نيز كاهش چشمگيري در اين نمونه

 ها واست. اين مسئله به خاطر شكست زودهنگام نمونه
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ها در تغييرشكل است. در تحقيقات عدم شركت گرافيت
طور مثال ه شده است. بهمشابه نيز اين مشكل مشاهد

درصد وزني گرافيت به  3، با افزودن ]24كوزوماكي [
درصدي در تغييرات طول  75سيستم، كاهش قابل توجه 

نسبت به نمونه خالص را مشاهده كرد كه علت آن را عدم 
  در زمينه اعلام كرد. يتگراف ذرات توزيع مناسب

 ده نرمكننواضح است كه توزيع يكنواخت فاز تقويت  
درون زمينه اثرات مهمي روي خواص مكانيكي 

كننده تا مقدار كامپوزيت دارد. افزايش درصد تقويت
بحراني معمولا  باعث افزايش خواص مكانيكي، و بيش از 

شود و از طرفي هم افزايش درصد آن باعث كاهش مي
كننده نرم با توزيع يكنواخت قابليت فشردن فاز تقويت

بين ذرات پودر را افزايش  پودر و پر شدن فضاي خالي
   شود.داده و باعث كاهش تخلخل مي

 
ي چقرمگ  گرافيت-هاي آلومينيمچقرمگي كامپوزيت

يك ماده ميزان توانايي جذب انرژي تا مرحله شكست 
توان با آن چقرمگي را هايي كه ميباشد. يكي از راهمي

تعريف كرد اين است كه آن را برابر با سطح زير منحني 
دهنده مقدار كرنش فرض نمود. اين مساحت نشان-تنش

تواند روي ماده اعمال كار در واحد حجم است كه مي
شود تا اين كه باعث شكست ماده گردد. بنابراين هرچه 

  اين مساحت بيشتر باشد، چقرمگي ماده نيز بيشتر است.
تأخير در رشد ترك كه منجر به افزايش كرنش در   
شود، اشاره به بهبود چقرمگي هاي كامپوزيتي مينمونه

شكست دارد. مواد ترد معمولا  استحكام بالايي داشته و 
  در مقابل چقرمگي پاييني دارند. 

ها باعث بهبود دهد كه حضور گرافيتنشان مي )6( شكل
ي كامپوزيتي شده انرژي جذب شده تا شكست در نمونه

  است.
گرافيت نشان -مطالعات روي كامپوزيت آلومينيم  
دهد كه آنها قادر به تغييرشكل الاستيك تحت مي

باشند كه هاي بالا هم در كشش و هم در فشار ميتنش
سبب جذب انرژي بالا توسط آنها در حين شكست 

ها شود. توزيع مناسب و ايجاد اتصالات قوي گرافيتمي
ها توسط گرافيتو زمينه منجر به جذب انرژي بالا 

ها نقش مهمي را در گرافيت ،شود. علاوه بر اينمي
ممانعت از رشد ترك بازي كرده و در نتيجه باعث بهبود 

 گردد. به ايني كامپوزيتي ميچقرمگي شكست نمونه
ترتيب ميزان افزايش انرژي جذب شده تا شكست به 

گردد. چنانچه ها در زمينه برميميزان توزيع گرافيت
درصد  5/3شود در نمونه كامپوزيتي حاوي ه ميمشاهد

 كاهش انرژي جذب شده تا شكست نسبت ،وزني گرافيت
دليل تجمع درصد وزني گرافيت به 3به نمونه حاوي 

ود شها رخ داده است. بنابراين مشاهده ميزيادتر گرافيت
كه چقرمگي پارامتري است كه هم به استحكام و هم به 

   ي دارد.ماده بستگ پذيريانعطاف
يابي به چقرمگي بهينه دو مطلب حائز منظور دستبه  

  اهميت است: 
كننده بتواند به صورت يك فاز اول اينكه تقويت  

ثانويه در زمينه توزيع شود و دوم اينكه زمينه بتواند يك 
چسبندگي بالايي داشته باشد كه اين مسئله روي پيوندها 

 تأثيرگذار است.
  

    
  
  
  
  
  
  
  

  
هاي كامپوزيتي و خالص توليد شده به نمودار چقرمگي نمونه  6شكل 

در  ايجوشي پلاسماي جرقهتفمايع و  سازي در فازروش همگن
  ثانيه 390شده به مدت زمان  جوشيو تف مگاپاسكال 28فشار 

    
نكته ديگري كه در اين تحقيق بدست آمد اين است كه   

 نسبت )5/4تا  5/1امي درصدهاي گرافيت (چقرمگي در تم
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رمگي، در چق و بيشترين هبه آلومينيم خالص بهبود يافت
   درصد بود. 3ترين درصد توزيع گرافيت يعني همان بهينه

ه شده هاي ساختسنجي نمونهنتايج سختي  .سنجيسختي
  ارائه شده است.  )7( شكلدر  مگاپاسكال 28در فشار 

شود كه با افزايش هاي نمودار مشاهده ميطبق داده  
درصدگرافيت، سختي كامپوزيت ابتدا تا يك درصد 

يابد. علت آن اين اي افزايش و سپس كاهش ميبهينه
است كه چون توزيع گرافيت در زمينه آلومينيم تا سه 

 28 ايجوشي پلاسماي جرقهتف درصد در فشار
بدون كلوخه  به طور يكنواخت و همگن و مگاپاسكال

 مكانيكي شده و خواص شود، باعث بهبودشدن انجام مي
به افزايش است. با افزايش درصد گرافيت بيش  سختي رو

از مقدار بهينه، تجمعات تقريبا  كروي گرافيت و كلوخه 
ي به رشد است و از آنجايي كه گرافيت ماده شدن آن رو

تري نسبت به آلومينيم است، طبيعي است كه با نرم
  افزايش درصد آن، سختي كامپوزيت كاهش يابد.

  هاي دادهطبق 
شاهده  7(  شكل  سختي نمونه وش مي) م ها با كاهش د كه 
نيز همين روند قبل را  ايجوشي پلاسماي جرقه  تففشار  

ــبت به نمونه ــتر،  دارد اما مقدارش نس ــار بيش هاي با فش
كمتر است كه اين بديهي است زيرا در قطعات متالورژي 

ســـختي و اســـتحكام و  ودر، با افزايش فشـــار پرس،پ
  يابد.ها افزايش ميخواص مكانيكي نمونه

 جوشي تف-پرس سرد و  مايع سازي در در روش همگن  

) 8(شكل  گيري و نتايج حاصل در  اندازه هانمونه ، سختي شده 
  نشان داده شده است.

  
  
 
  
  
  
 

  
  
  
 
 
  

  
با درصدهاي  آلومينيوم/گرافيتنمودار سختي كامپوزيت  )الف  7شكل 

جوشي تفسازي در فاز مايع و مختلف گرافيت توليد شده به روش همگن
نمودار سختي كامپوزيت  )و  ب مگاپاسكال 28در فشار  ايپلاسماي جرقه

با درصدهاي مختلف گرافيت توليد شده به روش همگن آلومينيوم/گرافيت 
 14ر در فشا ايجوشي پلاسماي جرقهتفسازي در فاز مايع و 

جوشي فتدر اين تحقيق به منظور بررسي تأثير فشار مگاپاسكال 
هاي كامپوزيتي روي سختي، مقدار سختي نمونه ايپلاسماي جرقه
  ( ) نيز بدست آمد كه نتايج آن درمگاپاسكال 14( در فشار كمتر

 .ب) ارائه شده است–7 شكل

    
كه طبق داده     ــكل  هاي  همانطور  هده   )8(شـ ــا مشـ
سرد د، در روش وش مي شي تف-پرس  نيز با افزايش  جو

ــدگرافيت ــد   ،درص ــختي كامپوزيت ابتدا تا يك درص س
ــپس كاهش مي بهينه  يابد. علت آن اين    اي افزايش و سـ

ست كه توزيع گرافيت در زمينه آلومينيم تا   صد   5/2ا در
طور يكنواخت و همگن و بدون كلوخه    در اين روش به 
با  .گرددميسختي  افزايش باعث  كهشود  شدن انجام مي 

ــد گرافيت بيش از مقدار     تجمعات  ،بهينه افزايش درصـ
ت به رشد اس تقريبا  كروي گرافيت و كلوخه شدن آن رو

ــبت به  ي نرمو با توجه به اينكه گرافيت ماده         تري نسـ
ــد آن  ــت كه با افزايش درص ــت، طبيعي اس  ،آلومينيم اس

ــختي             نا  سـ ــم بد. ضـ يا كاهش  يت  كامپوز ــختي  سـ
از آلومينيم   Al-2.5%Grو  Al-1.5%Grهاي  كامپوزيت  

ست    شتر ا شي از بهبود خواص مكانيكي   خالص بي كه نا
  .باشدميآن 
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با درصدهاي آلومينيوم/گرافيت نمودار سختي كامپوزيت   8شكل 
پرس  مختلف گرافيت توليد شده به روش همگن سازي درمايع و

 شده جوشيتف-سرد
  

د افزودن گرافيت به وشميهمانگونه كه مشاهده   
درصد وزني و كمتر  3تقريبا  ذرات پودر آلومينيم تا مقادير 

اي در محل از آن باعث ايجاد يك ساختار شبكه
ها سنجي شده و مقدار سختي را در اين نمونهسختي

دهد. ولي با افزايش درصد وزني گرافيت افزايش مي
باعث به هم چسبيدن و آگلومره شدن آنها شده كه در 

  ها بدنبال دارد.نهايت افت سختي را در اين نمونه
  هاي كامپوزيتينمونه سختي نمودار ،)9( شكل  

Al-3%Gr مايع  سازي در فازتوليد شده به روش همگن
را  در فشارهاي مختلف ايجوشي پلاسماي جرقهتفو 

هاي آن روند مشابهي با حالت نمونهدهد كه نتايج نشان مي
به عبارتي با افزايش  شده را دارد. يا جوشيتف-پرس سرد

، سختي افزايش ايپلاسماي جرقهجوشي تففشار 
  يابد.مي
  
  
  
  
  
  
    

توليد شده به  Al-3%Grهاي كامپوزيتي نمونه سختي نمودار  9شكل 
در  ايجوشي پلاسماي جرقهتفمايع و  روش همگن سازي در فاز

  فشارهاي مختلف

 بنديو جمع گيرينتيجه
 سازي ذرات گرافيت در مايع وهمگنبا استفاده از  -1

ر د توان يكنواختي بيشتري راميمتالورژي پودر روش 
، كه اين موجب افزايش و توزيع گرافيت ايجاد نمود
  شود.بهبود خواص مكانيكي مي

تا درصد ) 5/2و  5/1 ، 0(با افزايش درصد گرافيت  -2
 (نسبت به درصد 6/69 ميزان سختي درصد)، 3( بهينه

 درصد ازمقدار بيشتر در افزايش يافت. آلومينيم خالص) 
  .داد، عكس اين روند رخ درصد گرافيت) 5/4و  5/3( بهينه

بيش از درصد بهينه، با افزايش درصد گرافيت  -3
 شودمشاهده ميكروي گرافيتي  هايبزرگترشدن توده

باعث كاهش و هاي تمركز تنش كه به عنوان محل
  شوند.ميخواص مكانيكي 

حذف در اين روش  ،هاي ديگردر مقايسه با روش -4
 و افتداتفاق ميگري از جمله جدايش هعيوب ريخت

ر دافزايش يكنواختي نيز نسبت به روش آسياكاري 
كه باعث  شودمشاهده مي توزيع گرافيت در زمينه

  .شودافزايش خواص مكانيكي مي
 14(از  ايجوشي پلاسماي جرقهتفبا افزايش فشار  -5

ايش درصد افز 7/61 ، ميزان سختيمگاپاسكال) 28به 
  پيدا كرد.

 390(از  ايجوشي پلاسماي جرقهتفبا افزايش زمان  -6
 استحكام ،جوشي نمونه، ميزان تفثانيه) 600ثانيه به 
افزايش يافت. ولي تأثير زمان  درصد) 5/11 (تا فشاري

كردن روي استحكام فشاري كمتر از تأثير  جوشيتف
  فشار است.

 ايپلاسماي جرقهجوشي تفروش نتايج نشان داد كه  -7

 جوشي، بيشترين بازدهي را نسبت به روشبراي تف
  .دارد جوشيتف-پرس سرد

 مقدارتا ) 5/2و  5/1و  0(با افزايش درصد گرافيت  -8
 7/138فشاري تا ميزان استحكام  درصد)، 3( بهينه

براي حالت مقدار بيشتر از  .افزايش يافت درصد
  د.دادرصد بهينه، عكس اين روند رخ 
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  ي فولادهانيتروژن بر ريزساختار و خواص مكانيكي و خوردگي  ريتأث

  زنگ نزن آستنيتي بدون نيكل
  

  )3(سيد مهدي عباسي           )2(خيرانديش شهرام           )1(سيد محسن صالحي

  
  چكيده

ــط     ــاختار توس ــد. ريزس ــافه ش ــتنيتي بدون نيكل پر منگنز به كمك فروآلياژ نيتريدي اض مقادير متفاوتي از نيتروژن به فولادهاي زنگ نزن آس
ي سنج فيطميكروسكوپ نوري، خواص مكانيكي توسط سختي سنجي و كشش مورد ارزيابي قرار گرفت. همچنين خواص خوردگي توسط        

ريزاســيون بررســي شــد. نتايج نشــان داد كه فولاد پرنيتروژن و كم نيتروژن به ترتيب داراي ســاختار آســتنيتي و امپدانس الكتروشــيميايي و پلا
شود. علاوه بر اين، افزايش                سختي مي  شش نهايي و  ستحكام ك سليم و ا ستحكام ت ست. افزايش نيتروژن باعث افزايش ا ستنيت + فريت ا آ

 شود.انسيل خوردگي به مقادير مثبت تر مينيتروژن باعث كاهش چگالي جريان و جابجايي پت

  .، خواص مكانيكي، خوردگيتروژنين ي زنگ نزن آستنيتي،فولادها  هاي كليديواژه
  
  

Effects of Nitrogen on Microstructure, Mechanical Properties and Corrosion Behavior in 
Nickel-Free Austenitic Stainless Steels 

 
 

S. M. Salehi              SH. Kheirandish              S. M. Abbasi              
 
Abstract 
Different amounts of nitrogen were added to nickel-free high manganese austenitic stainless steels with addition of a 
nitrided ferroalloy. The microstructure was evaluated by optical microscopy and the mechanical properties were 
determined by macro-hardness and tensile tests. The corrosion behavior was evaluated by electrochemical impedance 
spectroscopy and polarization. The results showed that the microstructure of high nitrogen and low nitrogen steels 
were austenite and ferrite and austenite, respectively. The hardness, yield strength and ultimate tensile strength of the 
steels increased with increasing nitrogen content. In addition, corrosion current densities decreased and corrosion 
potentials shifted to more positive values with increasing nitrogen content. 
 

Key Words Austenitic Stainless Steels; Nitrogen; Mechanical properties; Corrosion.  
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  مقدمه
 هافولادفولادهاي زنگ نزن آستنيتي دسته وسيعي از 

هستند كه بيشتر براي مقاومت در برابر خوردگي توسعه 
ي عالي، چقرمگي خوب در دماي اتاق ريپذشكل. اندافتهي

 و دماي پايين، مقاومت در برابر پوسته شدن، مقاومت در
 يهايژگيو ازجملهبرابر اكسايش و خزش در دماي بالا 

ها در كنار دارا بودن . اين ويژگي2]، [1 ها استاين فولاد
خاصيت پارامغناطيس در اين دسته از فولادهاي زنگ نزن 

آستنيتي، سبب شده اين فولادها در حوزه پزشكي و  
. [3] گيرندمواد كاشتني مورد استفاده قرار مي عنوانبه

تي هاي زنگ نزن آستنيبراي فولاد زساختارير نيترمناسب
ي است كه شامل فقط آستنيت باشد و فاقد زساختارير

. [4] هرگونه تركيبات مياني يا فريت و مارتنزيت باشد
 فاز آستينت، نيكل و نيتروژن داركنندهيپاعناصر  ازجمله

است. اضافه كردن اين دو عنصر موجب گسترش حلقه 
   .[2] شودگاما مي

نزن حاوي نيكل باعث ايجاد ي زنگفولادها  
. اين [5] شودحساسيت، تورم و يا بيماري در انسان مي

گيرند، دوز فولادها وقتي در معرض خوردگي قرار مي
بالايي از محصولات خوردگي (شامل يون نيكل) را توليد 

 گيرد. اينكنند كه اين يون با بدن در تماس قرار ميمي
ند كه يي بشوهاسلولتوانند باعث تضعيف محصولات مي

در مكانيزمهاي دفاع در برابر عفونت نقش دارند و 
ي ترميمي هاواكنشهمچنين باعث كاهش سرعت 

نزل ميزان ي مطالعات م بر طبق. [6] بافتهاي بدن گردند
درصد جرمي  2/0نيكل در تجهيزات پزشكي بايد كمتر از 
 يهابخشل بدن و و براي استفاده از اين فولاد در داخ

. به همين دليل 8]، [7 درصد باشد 05/0حساس كمتر از 
ود. شعنوان عنصر جايگزين نيكل استفاده مياز نيتروژن به
عنوان عنصر پايدار كننده قوي فاز آستنيت نيتروژن  به

 [9] است شده داده. در تحقيقاتي نشان شوديمشناخته 
وزني نيتروژن،  درصد 05/0يداركنندگي پاكه قدرت 
وزني نيكل است. نيتروژن باعث بهبود  درصد معادل يك

 هاآن ازجملهشود كه خواص فولادهاي آستنيتي مي
توان به موارد زير اشاره نمود: افزايش قابل توجه در مي

زياد در چقرمگي، بهبود خواص  ريتأثاستحكام بدون 
خوردگي، افزايش استحكام كششي در دماهاي بالا و 

 تمايل به تشكيل مارتنزيت تحت اعمال كار سرد كاهش
[14-10] .  

از روابط  توانيمي ريزساختار فولاد، نيبشيپبه منظور   
نمود؛ ) مقدار كروم و نيكل معادل را محاسبه 2) و (1(

قابل  )1( كه در شكل با قرار دادن آن در نمودار شفلر سپس
 بيني نمودتوان ريزساختار فولاد را پيشميمشاهده است، 

[10]:   
)1(      C30 +N25 +Cu3/0 +Mn5/0 +Co  +Ni  = eqNi  
)2(   Al5/5  +V5/0  +Mo5/1  +Si2  +Cr  =eqCr  

      W75/0  +Ti75/1 +  
 در فولاد براي دســتيابي شــدهحلكمترين ميزان نيتروژن 

  كنديم) پيروي 3آســـتنيتي از معادله ( تماما به ســـاختار 
[9] :  

)3(  0009/0 – )Cr%wt(046/0 ) +C%wt(88/0-  =min[%N]      
082/0 )  +Si%wt(053/0 - )Mo%wt(038/0 ) +Mn%wt       (

278/0 – )W%wt(032/0 - )Cu%wt(208/0 - )Ni%wt (  
 

ــكي فولادها اخيرا  تحقيقات زيادي بر روي     ي پزشـ
ست. يكي از اين فولادها آلياژ     شده ا ست  P558انجام   ا

صد) و   10. اين فولاد حاوي مقاديري از منگنز ([11] در
درصد وزني) و مقدار كمي نيكل (كمتر از   5/0(نيتروژن 

سختي        2/0 ستحكام و  ست. اين فولاد ا صد وزني) ا در
  . [11] بالايي را در حالت آنيل شده دارد

 

 

  
 

    
  
  

 
  ]24[ تغيير مكان خطوط نمودار شفلر نسبت به نمودار مرسوم  1شكل 
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قدار نيتروژن     BioDur108لاد فو  درصـــد  9/0با م
سليم     ستحكام ت در حالت  كالس مگاپا 606وزني داراي ا

ست    شده ا در حالت  L316فولاد  كهيدرحال. [12] آنيل 
   .[12] استمگاپاسكال  241 آنيل داراي استحكام تسليم

نزن آستنيتي بدون نيكل با دو در اين مقاله، فولاد زنگ  
مقدار مختلف نيتروژن به وسيله كوره القايي توليد شد و 

براي تصفيه فولاد مورد استفاده قرار  ESRسپس فرايند 
گرفت. ريزساختار و خواص مكانيكي به ترتيب توسط 
ميكروسكوپ نوري و آزمايش كشش و سختي مورد 

د ي فولاارزيابي قرار گرفت. همچنين مقاومت به خوردگ
   توسط آزمايش پتانسيواستات مورد آزمايش قرار گرفت.

  
  روش انجام تحقيق

  تركيب فولاد مورد استفاده در اين تحقيق در 
ي فولاد در كوره اژسازيآل آورده شده است. )1( جدول

  القايي صورت گرفت و سپس تصفيه مذاب در
ESR )Electro Slag Remelting(  انجام شد. ابعاد شمش

خروجي متر و  ابعاد شمش ميلي 40× 60×300ورودي 
متر بود. سرباره مورد استفاده در ميلي 60× 80×150برابر 

به ترتيب با نسبت  3O2Alو  2CaFتركيب  ESRفرايند 
درصد وزني بود. همچنين از گاز نيتروژن  30و  70
  عنوان گاز محافظ استفاده شد.به

  تريدني حاويدار كردن آلياژ از فروكروم نيتروژنبراي   
ستفاده  شيميايي نيتريد فروكروم در جدول    ا شد. تركيب 

سيژن و نيتروژن آلياژ و       )2( ست. ميزان اك شده ا آورده 
قت          با د گاز  ناليز  ــط روش آ يد فرو كروم توسـ  نيتر

ppm025/0   ــيميايي ــد. همچنين آناليز ش اندازه گيري ش
ــيميايي     ــر شـ ــاير عناصـ ــتگاه     سـ فاده از دسـ ــت با اسـ

  اسپكتروفوتومتري صورت پذيرفت.
آلياژهاي توليد شده با دو درصد مختلف نيتروژن   

تحت عمليات نورد گرم قرار گرفت. اين عمليات در 
انجام شد. ميزان كاهش  گراديسانت درجه 1200دماي 

بود.  متريليم 1-2ضخامت در هر پاس نورد، حدود 
ي دبندانهار يكنواخت با دستيابي به ساخت منظوربه

مناسب، آلياژهاي كارشده تحت عمليات حرارتي آنيل در 
ساعت قرار  1به مدت  گراديسانتدرجه  1100دماي 

در  هانمونهعدم تشكيل فازهاي ثانويه،  منظوربهگرفت و 
توسط محلول  هانمونه. ابتدا ]13[ آب كوئنچ شدند

 5ليتر هيدروكلريد اسيد، ميلي  15(شامل  گليسروجيا
ليتر گليسرول) اچ شده ميلي 10ليتر نيتريك اسيد و ميلي

 وردمتوسط ميكروسكوپ نوري  هاآنو سپس ريزساختار 
اندازه دانه  Clemexافزار قرار گرفت و توسط نرم مطالعه

  محاسبه شد.
تهيه شد  ASTM E8هاي كشش طبق استاندارد نمونه  

 2با سرعت  Instron 8512و توسط دستگاه كشش 
تحت آزمايش قرار  نيوتن 1/0و با دقت  يقهبر دق ميليمتر

ي روش سختي سنج لهيوسبهنيز  هانمونهگرفت. سختي 
  ي شد. ريگاندازهكيلوگرم نيرو  30ويكرز با بار 

از آناليز پراش اشعه  هانمونهجهت بررسي فازي   
روي  رايكس استفاده گرديد. آناليز پراش اشعه ايكس ب

در حالت پوليش شده انجام گرديد. آناليز پراش  هانمونه
 X’Pert Pro MPDاشعه ايكس با استفاده از دستگاه

PANalytical  با لامپCukα كيلوولت 40و در ولتاژ 
درجه  120تا  20اي ها در محدوده زاويهانجام شد. آناليز

ي هادادهانجام شد. جهت آناليز  درجه 026/0با اندازه گام 
 استفاده X'Pert HighScore افزارپراش اشعه ايكس از نرم

  شد. 
 IVIUMSTATگالوانواستات –از دستگاه پتانسيواستات  

هاي الكتروشيميايي به دو روش گيريجهت اندازه
ي امپدانس الكتروشيميايي و پلاريزاسيون سنجفيط

امپدانس الكتروشيميايي در محدوده  استفاده شد. آزمايش
و آزمايش  كيلوهرتز 100تا  مگاهرتز 10ركانس ف

و با  ولت 2تا  ولتميلي -250پلاريزاسيون در محدوده 
انجام گرفت. محلول ولت بر ثانيه  001/0 سرعت روبش

است  رينگردر آزمايش خوردگي محلول  استفاده مورد
 آورده شده است )3( كه تركيب اين محلول در جدول

مربع  سانتيمتر 2/0سطح در معرض خوردگي برابر . [4]
  بود.
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  (درصد وزني) و كم نيتروژن تروژنيپرنتركيب شيميايي فولاد   1جدول 

  
  FeCrNتركيب شيميايي   2جدول 

Cr N C Si P  S 

65-58 9-7 06/0 5/1 04/0  04/0  
 

  ]4[گرم بر ليتر  برحسب رينگردهنده محلول ي تشكيلهانمك  3جدول 
NaCl KCl CaCl٢ NaHCO٣ 

5/6 42/0 25/0 2/0 

 

 نتايج و بحث
ريزساختار ) 3(و شكل ) 2(شكل   بررسي ريزساختاري

. دهديمو كم نيتروژن را نشان  تروژنين پري فولادها
ي هادانه، شامل )2(در شكل  تروژنيپر نريزساختار فولاد 

ميكرومتر  20±5آستنيت با اندازه دانه حدود  محورهم
 .شوديماست. اين ساختار شامل دوقلويي آنيلي نيز 

بر مبناي  FCCيلي در كريستال آنتشكيل دوقلويي  اساس
 نه در ساختار كريستالي استكاهش انرژي مرزهاي دا

 ي فريتهادانهشامل ) 3(. ريزساختار در شكل [14]
تر) است. تر) و آستنيت (مناطق روشن(مناطق تيره

هاي فريت در فولاد كم نيتروژن در ميانگين اندازه دانه
هاي آستنيت در ميكرومتر و اندازه دانه 25±5حدود  
ي كاهش زمهايمكانميكرومتر است. يكي از  8±3حدود 

اندازه دانه وجود آلومينيوم در فولاد است. مكانيزم كنترل 
بر اين اساس استوار است كه آلومينيوم  هادانهاندازه 

 دهشبيتركموجود در فولاد، با نيتروژن موجود در مذاب 
و تشكيل ذرات بسيار ريز و پراكنده نيتريد آلومينيوم را 

ي آستنيت كاسته اهدانهدهد. اين ذرات از تحرك مرز يم
 بيترت نيا به .]15[ را متوقف كنند هاآنتوانند يمو حتي 
   شود.يمجلوگيري  هادانهاز رشد 

و نيكل معادل آلياژهاي پر نيتروژن و كم مقدار كروم   
)  و 2) و (1توان با استفاده از معادلات (نيتروژن را مي

يابي اين اعداد در محاسبه نمود. سپس با نقطه) 1( جدول
شود كه پيش بيني ريزساختار ، مشاهده مي)1(شكل 

ي هاي ريزساختارنمودار شفلر با نتايج حاصل از بررسي
) كمترين 3ي با توجه به معادله (يكسان است. از طرف

درصد  5/0مقدار نيتروژن براي فولادها در حالت آنيل 
ق محق تروژنيپر نوزني است و چون اين مقدار در فولاد 

آستنيتي است؛  تماما فولاد  زساختارير شده است،
وندرشيو و همكاران با بررسي ريزساختار فولاد 

9/0N19Mn18Cr فولاد  مشاهده كردند كه ريزساختار
مورد آزمايش تماما  آستنيتي است كه اين امر تاييد كننده 

عوض در  در .[16] ريزساختار فولاد پر نيتروژن است
فولاد بدون نيتروژن به علت عدم فراهم شدن مقدار 

  نيتروژن كافي، ساختار فولاد دوفازي شده است. 
  
  
  
  
  
  
  

 روژنتين پرتصوير ميكروسكوپ نوري از ريزساختار فولاد   2شكل 
  شامل دانه هاي آستنيت به همراه دوقلويي حرارتي

  

 C Cr  Mn Ni Mo Si Cu S P  Al O  N  Fe  فولاد

  پايه  10/1  0057/0  04/0 003/0 03/0 32/0 41/1 40/1 - 1/22 8/19  04/0 پر نيتروژن
  پايه  03/0  0052/0  04/0 003/0 02/0 31/0 3/1 38/1 - 9/21 7/19  04/0كم نيتروژن
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تصوير ميكروسكوپ نوري از ريزساختار فولاد كم نيتروژن.   3شكل 
  فريت است ، آستنيت و فاز تيره،ترروشنفاز 

. دهديمآزمايش پراش اشعه ايكس را نشان ) 4(شكل   
فقط  تروژنينپردر فولاد  شوديمكه مشاهده  طورهمان

اي هي آستنيت و در فولاد كم نيتروژن فقط پيكهاكيپ
. همچنين مشاهده شوديمآستنيت و فريت مشاهده 

ي فاز آستنيت در دو فولاد نسبت به هاكيپكه  شوديم
ده امر نشان دهن نيا هم تغيير موقعيت اندكي داشته است.

اعوجاج ايجاد شده در شبكه ناشي از حل شدن نيتروژن 
آستنيتي است. نيتروژن  FCCاهدرال شبكه در فضاي اكت

دليل حل شدن بين نشيني در شبكه كريستالي، بيشترين به
اعوجاج شبكه  زانيم .كنديماعوجاج را در شبكه ايجاد 

همچنين . [3] برابر كربن است 5/1كريستالي نيتروژن 
اثري از پيك هيچ نوع فاز ديگري اعم از كاربيد يا 

 شود.نمي تركيبات بين فلزي مشاهده

  
  
  
  
  
  
  
  

  
 

  آزمايش پراش اشعه ايكس از دو فولاد پر نيتروژن   4شكل 
  و كم نيتروژن

  

  بررسي خواص مكانيكي
ــكل  ــي فولادهاي -نمودار تنش) 5(ش پر كرنش مهندس

ــان  316LVMو كم نيتروژن و فولاد  تروژنين را نشــ
كرنش و سختي  -نتايج آزمايش تنش )4( . جدولدهديم

ها را بر روي    ي پرنيتروژن و كم نيتروژن نشـــان فولاد
ست.       شده ا سه  شابه مقاي  داده و اين نتايج با فولادهاي م

 نتروژينپر، استحكام فولاد  شود يمكه مشاهده   طورهمان
ست. همچنين       شتر ا سيار بي سبت به فولاد كم نيتروژن ب ن

ــبت به فولاد كم نيتر تروژنيپر نافزايش طول فولاد   وژننس
داراي  316LVMبيشــتر اســت و در مقايســه با فولاد   

شتر و چقرمگي كمتري است. مكانيزم غالب      ستحكام بي ا
ل ، اسـتحكام محلو تروژنينپردر افزايش اسـتحكام فولاد  

شبكه كريستالي      جامد است. نيتروژن با ايجاد اعوجاج در 
   . [17] دهديماستحكام محلول جامد را افزايش 

روي كارسختي اين فولادها صادق معادله هولومان بر   
  . اين معادله در زير آمده است:[18] است

)4       (     n=k  

ها     له (   kو  nي پارامتر عاد ) براي دو فولاد مورد 4م
ستفاده در اين تحقيق در جدول  آمده است. اين دو   )5( ا

كرنش حقيقي اســـتخراج شـــده -پارامتر از نمودار تنش
ضريب    ست.  شدن      Kا سخت  ستنيت را به كار توانايي آ

شان مي  شان مي  ن دهد كه فولاد دهد. نتايج بدست آمده ن
ــدن دارد   ــتري در كار ســخت ش پر نيتروژن توانايي بيش

 nبدون اينكه پارگي در ماده ايجاد شود. همچنين پارامتر  
شان  شتر بودن اين        ن ست. بي سختي ا سرعت كار دهنده 

شتر  شان دهنده قابليت بي پارامتر براي فولاد پرنيتروژن ن
سبت به فولاد       شدن ن شكل قبل از گلويي  ماده به تغيير 

   .[19] كم نيتروژن است
ــختي فولاد پر نيتروژن      ــلي افزايش كارسـ علت اصـ

نسبت به فولاد كم نيتروژن، افزايش قابل توجه استحكام   
به فولاد كم         بت  ــ مد فولاد پرنيتروژن نسـ جا محلول 

 ري كه باعث ايجاد بيشتريننيتروژن است. در واقع عناص
ير بر تأثين شوند بيشتر  تغيير در پارامتر شبكه آستنيت مي  

شترين اعوجاج در    ستحكام را دارند. نيتروژن و كربن بي ا
از طرفي ديگر وجود عناصر   .[3] كنندشبكه را ايجاد مي 
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شين (نيتروژن و كربن) باعث جلوگيري از حركت   بين ن
شــود. اين عناصــر با برهم كنش با ها در آلياژ مينابجايي

ــوندها، مانع حركت آنها مييينابجا  ها . نابجايي[20] شـ
ــين با مقادير بالا،         ــر بين نشـ در فولادهاي حاوي عناصـ

ها توســط يينابجااند. به همين دليل اين محصــور شــده
ــين قفل هااتم ــوديمي بين نش . مقدار تنش لازم [17] ش

Gحدودها در يينابجابراي آزاد كردن 
Gتا 10

اســت كه  50
اين عدد بسيار بيشتر از تنش كششي نهايي است. در اين 
ــرايط مقدار تنش لازم براي جوانه زني نابجايي جديد  ش

ــده اســت. همين يينابجاكمتر از آزاد كردن  هاي قفل ش
ا هنابجاييشــود كه در اســتحكام تســليم، امر ســبب مي

به  ــد         ( نه زني و رشـ با جوا ند)  ــو كه آزاد شـ جاي اين
ــكل در ماده           نابجايي   هاي جديد، باعث ايجاد تغيير شـ

قه  ــليم      گردد. در واقع در منط كام تسـ ــتح عد از اسـ ب
ــي از تقاطع  ــختي، ناش ــده با هايينابجاكارس ي ايجاد ش

   .[3] ي قفل شده استهايينابجاانبوه 
ــنجي    )4(جدول     ــختي سـ تايج سـ براي دو فولاد ن

ــابه را      پرنيتروژن و بدون نيتروژن و برخي آلياژهاي مشـ
شان مي   شده ن كه  طورهمان دهد.در حالت آنيل محلولي 

شود، سختي فولاد پر نيتروژن   مشاهده مي  )4( در جدول
ويكرز از فولاد بدون نيتروژن بيشــتر اســت.  124حدود 

ــختي در   ــين باعث افزايش س ــر بين نش  يفولادهاعناص
. حضور  [21] تنيتي در حالت آنيل محلولي شده است  آس 

كربن و خصــوصــا  نيتروژن در هر دو فولاد باعث ايجاد 
ــده و در اثر برهم كنش   ــتنيت ش ــبكه آس اعوجاج در ش

ــتر با   ــختي مي   ها يينابجا  بيشـ ــوباعث افزايش سـ د. شـ
شـــود افزايش مشـــاهده مي) 4(همانطور كه در جدول 

ده آلياژهاي مشابه نيز شنيتروژن سبب افزايش سختي در 
ــختي فولادهاي مورد        ــت كه اين امر تاييد كننده سـ اسـ

   آزمايش است.
  

  
  
  
  
  
  
  
  

  كرنش مهندسي فولاد پر نيتروژن و كم نيتروژن-منحني تنش  5شكل 
  

  در شرايط آنيل محلولي شده هانمونهنتايج آزمايش كشش و سختي براي   4جدول 

  فولاد
 استحكام تسليم

  )مگاپاسكال(
   استحكام كششي

  )مگاپاسكال(

  سختي  درصد تغيير طول(%)
)Hv(  كل  يكنواخت  

  331  57 43  1160 790 پر نيتروژن
  206  37 23 503 387 كم نيتروژن

316LVM ]18[ 312 624  56 73  165  
23/0N02/0Mo17/0Ni5Mn21Cr 

 ]25[ (فولاد دو فازي)
562  686  -  42 240 

BioDur 108  ]12[ 607 931  -  49  -  
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ي از رابطه هولومان محاسبه شده از كار سختي پارامترها  5جدول 
  كرنش حقيقي-نمودار تنش

  n k فولاد

 1888 21/0   تروژنيپر ن
 735 13/0   تروژنينكم 

 

  بررسي خواص خوردگي
منحني پلاريزاسيون پتانسيوديناميك دو فولاد ) 6(شكل 

ل . نتايج حاصدهديمكم نيتروژن و پر نيتروژن را نشان 
كه  طورهمان ذكر شده است.) 6(از دو منحني در جدول 

برابر  9چگالي جريان فولاد كم نيتروژن  شوديممشاهده 
رعت س دهندهنشاناست. اين  تروژنيپر نبيشتر از فولاد 

د كم نسبت به فولا تروژنيپر نفولاد  ترنييپاخوردگي 
 316LVMنيتروژن است. مقدار چگالي جريان در فولاد 

ه گزارش شدمربع  يمتربر سانت ميكروآمپر 169/5 برابر
مقدار چگالي  شوديمكه مشاهده  طورهمان. [22] است

نسبت به فولاد كم نيتروژن مورد  316LVMجريان فولاد 
برابر  160 تروژنيپر نبرابر و نسبت به فولاد 18پژوهش 

بيشتر است. اين امر نشان از مقاومت به خوردگي بالاي 
در برابر خوردگي است. در فولاد  تروژنيپر نفولادهاي 

به  قدار بيشتر كروم نسبتكم نيتروژن به دليل داشتن م
باعث افزايش مقاومت به خوردگي شده   316LVMفولاد 

، علاوه بر كروم، نيتروژن نيز تروژنيپر ناست. در فولاد 
 .كنديمي را در كاهش سرعت خوردگي ايفا مؤثرنقش 

نيتروژن با تشكيل يون آمونيوم و به دنبال آن تشكيل 
 ردگيتركيبات نيتريت و نيترات، باعث كاهش خو

همچنين گفته شده است كه نيتروژن باعث  .[23] شوديم
. [22] شوديم فولادهابهبود خاصيت رويينگي در 

، شوديممشاهده ) 6(و شكل ) 6(كه در جدول  طورهمان
ي و افزايش رويينگافزايش نيتروژن سبب افزايش پتانسيل 
  پتانسيل شكست لايه رويين شده است.

ي شناسحاصل از طيف ستيكوئينامنحني ) 7(شكل   
 تروژنيرنپامپدانس الكتروشيميايي دو فولاد كم نيتروژن و 

كه مشاهده  طورهمان. دهديمرا نشان  رينگردر محلول 
لقه فقط يك حهر دو فولاد  ستيكوئينادر منحني  شوديم

تشكيل لايه  دهندهنشانكه  شوديمخازني ناقص ديده 
پر فولاد رويين با خواص محافظتي است. نقطه اوج 

بالاتري  يهافركانسنسبت به فولاد كم نيتروژن در  تروژنين
دهنده مقاومت به خوردگي قرار دارد كه اين هم امر نشان

ي هانموداري سازمدلاست. براي  تروژنيپرنبالاتر فولاد 
فولادهاي مورد استفاده در اين تحقيق از مدار  ستيكوئينا

مقاومت  Rctاين مدار  در استفاده شد.) 8(معادل شكل 
المان فاز ثابت مربوط به فصل مشترك  CPEانتقال بار، 

ي منحني ابيبرونفولاد/محلول است. نتايج حاصل از 
 طورهمانقابل مشاهده است. ) 7(در جدول  ستيكوئينا

ه نسبت ب تروژنيپرنشود مقاومت فولاد كه مشاهده مي
 نيا برابر). 9فولاد كم نيتروژن بسيار بيشتر است (حدود 

لاد نسبت به فو تروژنيپر نروند افزايش مقاومت فولاد 
ر پكم نيتروژن با كاهش چگالي جريان خوردگي فولاد 

 )6( نسبت به فولاد كم نيتروژن در جدول تروژنين
  مطابقت دارد.

  
  
  
  
  
  
  
  
 

  رينگرنزن آستنيتي پر نيتروژن و بدون نيتروژن در محلول پتانسيوديناميك دو فولاد زنگ ونيزاسيپلارمنحني   6شكل 
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  رينگري شده از منحني پلاريزاسيون فولادهاي پر و كم نيتروژن در محلول ريگاندازهمقادير   6جدول 

 corrE  فولاد

(V)  
corrI 

)2(µA/cm  
C. Rate 
(mm/y)  

LPR 
(Ω)  

bdE 

(V) 

  -21/0  356/1*510  003256/0  277/0  -3737/0  كم نيتروژن
  15/1 64/2*610  000371/0 0316/0 -1463/0 پر نيتروژن

 

  
  
  
  
  
  
  
  
  

  رينگرو كم نيتروژن در محلول  تروژنين پردو فولاد  ستيكوئينانمودار   7شكل 

  
  
  
  
  

  ستيكوئيناي نمودارهاي سازمعادلنمودار معادل مناسب براي   8شكل 
  

 آمده از آزمايش امپدانس فولادهاي پر نيتروژن و كم نيتروژن  دست بهنتايج   7جدول 

 ctR  فولاد

(ohm) 
CPE  

)2(F/cm  n  

 8292/0  45/1*10-6 783/1*510 كم نيتروژن
 811/0  016/4*10-7 6/1*610 پر نيتروژن

  

  يريگجهينت
باعث ايجاد ســاختاري  تروژنين پرنيتروژن در فولاد  -1

ــت؛   تماما  ــده اس ــتنيتي ش در فولاد كم  كهيدرحالآس
تار       ــر، ســـاخ لت كم بودن اين عنصـ به ع   نيتروژن 

ستنيتي   ست. در هر دو فولاد    فريتي + آ شده ا ايجاد 
  هيچ كاربيد و يا تركيبات بين فلزي مشاهده نشد.

در  وجهتقابلافزايش نيتروژن در فولاد باعث افزايش  -2

و سختي شده است. به طوري كه استحكام      استحكام 
ششي براي فولاد كم نيتروژن و        ستحكام ك سليم و ا ت

قدار       يب از م به ترت  628و  387فولاد پر نيتروژن 
سكال  سكالمگاپا سكال  1731و  790به مقدار  مگاپا سكالمگاپا تغيير  مگاپا

ــختي فولاد پرنيتروژن  ــت؛ از طرفي مقدار س  يافته اس
امر   نياست.  ويكرز بيشتر از فولاد كم نيتروژن ا  124
ست كه ازدياد طول فولاد     كهيدرحال صورت گرفته ا
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به فولاد كم نيتروژن نيز افزايش     بت  ــ پرنيتروژن نسـ
  يافته است.

بل توجه          -3 قا كاهش  باعث  افزايش نيتروژن در فولاد 
كه مقدار چگالي طوريبه. شود يمسرعت خوردگي  

يان در فولاد كم نيتروژن برابر  ميكروآمپر   277/0 جر
 0316/0ر براب تروژنين پرو در فولاد انتيمتر مربع بر س

   است.ميكروآمپر بر سانتيمتر مربع 
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  دار نايتينول براي كاربردهاي پزشكيتأثير واكنشگر فنتون در اصلاح سطح آلياژ حافظه

  
  )2(خليل علافيجعفر                      )1(رامين اصغري

  
    چكيده

پزشكي بسيار پركاربرد است. اكسيداسيون حرارتي و پوشش نيتريد تيتانيوم از جمله         هايو استنت  هاآلياژ حافظه دار نايتينول در تهيه ايمپلنت
شي            شگر فنتون رو سيون به كمك واكن سيدا ستند و در مقابل فرايند اك سطح متداول براي اين آلياژ ه صلاح  صلاح عمليات ا سطح   جديد در ا

شود. به منظور بررسي تاثير اين فرايند جديد، آزمايشاتي براي مشخصه يابي و مطالعه       آلياژهاي نايتينول براي كاربردهاي پزشكي محسوب مي  
مورد  نرفتار خوردگي و زيست سازگاري سطوح اكسيدي در محلول شبيه سازي مايعات بدن طراحي گرديد. متغيرهاي دما و زمان اكسيداسيو    

ــون  امطالعه قرار گرفتند و در نهايت بر اساس نتايج بدست آمده شرايط بهينه دمايي و زماني تعيين گرديد. بر اساس اين نتايج، انجام فرايند        كسيداسيــ
ــاد مي   24به مدت  يگرادسانت  درجه 65فنتون در دماي  خوردگي  ت به كه زيست سازگاري مطلوب و مقاوم   كندساعت، سطح عاري از ترك ايجــ

  به بهبود عملكرد آن در محيط بدن كمك كند. تواندو مي كندمي بالايي فراهم
 اكسيداسيون فنتون، محيط مشابه بدن، رفتار خوردگي، زيست سازگاري ،آلياژ حافظه دار نايتينول  هاي كليديواژه

  

 
Effects of Fenton's Reagent on Surface Modification of Nitinol Shape Memory Alloy for 

Biomedical Applications 
 

J. Khalil-Allafi                                       R. Asghari 
 
Abstract 
Nitinol shame memory alloy is very useful in manufacturing of medical implants and stents. Thermal oxidation and TiN 
coating are of common Nitinol surface modification processes and in return Fenton's oxidation using Fenton reagent 
is a new approach in modifying the surface of Nitinol for medical applications. To study the effects of this novel process, 
experimental tests including oxide surface characterization, investigation of corrosion behavior and biocompatibility 
of the created oxide surfaces in simulated body fluids were performed. Parameters such as temperature and duration 
of oxidation process were studied. Based on the results, the optimized conditions considering temperature and process 
duration were determined. Accordingly, Fenton's oxidation process at 65 oC for 24 hours can create an oxide surface 
without any cracks which produces desirable biocompatibility and corrosion resistance and helps to improve its in vivo 
performance. 
 

Key Words Shape Memory Alloy; Fenton's Oxidation; in vitro; corrosion behavior; biocompatibility. 
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 مقدمه
 آلياژهاي ترينرايج از يكي تيتانيم-نيكل آلياژهاي امروزه
 وانعن تحت كه هستند پزشكي زمينه در استفاده مورد

اند. خواص سوپرالاستيسيته، زيست شده شناخته نايتينول
داري و مقاومت به خوردگي سبب سازگاري، حافظه

برتري اين آلياژها نسبت به ساير مواد كاربردي در پزشكي 
  ]. 1-5شود [مي

يكي از دلايل اصلي زيست سازگاري خوب نايتينول   
 اكسيداسيون سريعتر تيتانيوم نسبت به نيكل در سطح آلياژ

]. اولين واكنش بافت سخت يا نرم بدن در برابر 6است [
مواد زيستي نوعي عدم پذيرش است، چرا كه مواد زيستي 

شناسايي » ي خارجيماده«عنوان از طرف بافت ميزبان به
]. بنابراين اصلاح سطح نايتينول براي بهبود 7[ شوندمي

  رسد.عملكرد امري ضروري به نظر مي
هاي عمليات اصلاح سطحي براي نايتينول در عمق  

شوند متنوعي از چند نانومتر تا چندين ميكرومتر انجام مي
هاي مختلفي از جمله عمليات و براي اين منظور پروسه

عه ارتي، عمليات اشمكانيكي، الكتروپوليش، عمليات حر
توانند يوني، ذوب ليزري، پوشش نيتريد تيتانيوم و ... مي

مورد استفاده قرار گيرند كه هر كدام معايب و مزايايي 
  ].6دارند [

ها، روش آندايزينگ در اسيد در ميان اين روش  
بخشد، اما لايه استيك خواص خوردگي را بهبود مي

نيكل است كه درصد اتمي  1/2سطحي ايجاد شده حاوي 
]. لايه نيتريد 8از منظر زيست سازگاري قابل قبول نيست [

هاي تيتانيوم از نظر زيست سازگاري و تعامل با سلول
اندوتليال ثمربخش بوده و از رهايش يون نيكل جلوگيري 

هاي عنوان يكي از روشكند، ولي اعمال اين پوشش بهمي
 راينددر حال توسعه مشكلاتي از قبيل دماي بالاي ف

دهي كه دماهاي استحاله را به شدت تحت تاثير نيتروژن
نيتريد دهد را به همراه دارد. از طرفي پوشش قرار مي
خورد و ترد بوده و در اثر كرنــش ترك مي تيتانيوم

ي نايتينولي را داري زيرلايهبنابراين خاصيت حافظه
  ].9-11سازد [ناكارآمد مي

رارتي در هوا، اكسيداسيون سطحي با عمليات ح  
هاي اصلاح سطح آرگون و اتمسفر احيايي از ديگر روش

شود و آلياژ نايتينول رفتار متفاوتي نايتينول محسوب مي
در اثر اكسيداسيون حرارتي در هوا، در دماهاي بالا و 

دهد كه هر از خود نشان مي يگرادسانت درجه 500پايين
 500كدام معايب خاص خود را دارد. در دماهاي زير

مقداري نيكل عنصري و نيز اكسيد نيكل درجه سانتيگراد 
ي اكسيد تيتانيوم وجود دارد. در بالاتر از اين دما در لايه

اي غني در زير لايه اكسيد تيتانيوم ناحيه) 1(مطابق شكل 
  ].12است [ Ti3Niگيرد و فاز غالب آن از نيكل شكل مي

همچنين نيكل در لايه اكسيد خارجي بصورت ذرات   
شود. وجود يك لايه غني عنصري يا اكسيدي مشاهده مي

ي ضخيم اكسيد تيتانيوم مشكلاتي از از نيكل در زير لايه
قبيل رهايش زياد نيكل و افت مقاومت به خوردگي را در 

  ].13پي خواهد داشت [
ون تاثير اكسيداسيون فنتبراي اولين بار  2007در سال   

در اصلاح سطح آلياژهاي نايتينول مورد بررسي قرار 
پذير ي پوشش زيست سازگار و انعطافگرفت و با ارائه

عنوان فرايندي دماپايين و مطلوب در عمليات اصلاح به
]، و پس از آن مطالعات 12سطوح نايتينولي مطرح شد [

 چنداني در اين زمينه انجام نشده است. 
  

    
  
  
  
  
  
  
  

  

 
از سطح مقطع  روبشي الكتروني ميكروسكوپتصوير   1شكل 

ساعت در هوا در  1به مدت ون ـنايتينول بعد از اكسيداسي
  ]12[درجه سانتيگراد  600مايد
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واكنشگر فنتون به مخلوطي از هيدروژن پراكسيد و   
شود كه در آن هيدروژن پراكسيد هاي آهن اطلاق مييون

هاي آهن به كاتاليزوري توسط يوني با تجزيه
) كه پتانسيل اكسيداسيون ·OHهاي هيدروكسيل (راديكال

شود بالاتري نسبت به هيدروژن پراكسيد دارند تبديل مي
عنوان عامل هاي هيدروكسيل به]. راديكال14[

ي غيرانتخابي و بسيار فعال مورد استفاده قرار كنندهاكسيد
  ]. 15گيرند [مي

 يدروژنهي كاتاليستي فنتون با تجزيه اكسيداسيون  
اي ههاي هيدروكسيل طبق واكنشبه راديكال يدپراكس

  رود: زير پيش مي
 OH + ▪OH + 3+Fe  2O2H + 2+Fe-   1واكنش 

  H + ▪OOH + +2Fe 3++ Fe 2O2H+   2واكنش 
را آغاز و  يدپراكس هيدروژن يتجزيه Fe+2 يون  

هاي هيدروكسيل راديكالكند كه در نتيجه كاتاليز مي
ها يك الكترون جفت نشده دارند آيند. راديكالبوجود مي

ترين عامل و بعد از عنصر فلوئور قويترين و فعال
  ].12پذيري هستند [اكساينده از نظر واكنش

در اين پژوهش، روش اكسيداسيون فنتون براي ايجاد   
روي آلياژ ي اكسيدي محافظ در برابر خوردگي لايه
تيتانيوم مورد بررسي قرار گرفته و تلاش شده است -نيكل

تري ي مقاومسازي شرايط عمليات، لايهتا با تغيير و بهينه
ايجاد شود. براي اين منظور فاكتورهاي دما و زمان 

عنوان متغير در نظر گرفته شده و از محلول مشابه به
ف براي مختلهاي عنوان محيط آزمونمايعات بدن به

ي ايجاد لايه سازگاريتار خوردگي و زيست سنجش رف
  شده در سطح بهره گرفته شده است.

  
  مواد و روش تحقيق

صورت هاي نايتينولي به روش برش سيمي بهنمونه
بريده ميليمتر  7/12و قطر  ميليمتر 1ديسك با ضخامت 

ها به ي نمونهشدند. تركيب شيميايي و دماهاي استحاله
  قيد شده است.  )2(و  )1( هايترتيب در جدول

  هاي نايتينوليتركيب شيميايي نمونه  1جدول 

  اكسيژن  كربن  متيتانيو  نيكل  نام عنصر
  04/0  05/0  1/49  8/50  درصد اتمي

  
  هاي نايتينوليدماهاي استحاله نمونه  2جدول 
  sM fM  sA  fA  نوع استحاله

دماي استحاله 
  )درجه سانتيگراد(

20-  41-  19-  8  

  

عنوان زمان و دماي فرايند اكسيداسيون بهدو فاكتور   
ها مطابق متغيرهاي آزمايش در نظر گرفته شده و نمونه

هاي مشخصي قرار گرفتند. سه دماي در گروه) 3(جدول 
هاي دمايي عنوان متغيربهدرجه سانتيگراد  70 و 65 ،60

در نظر گرفته شدند و تاثير فاكتور زمان انجام فرايند در 
ساعت مورد بررسي قرار گرفت.  36و  24دو مدت زمان 

در شرايط مختلف تحت اكسيداسيون  1-6هاي نمونه
عنوان شاهد با سطح فنتون قرار گرفتند و گروه هفتم به

   نهايي پوليش شيميايي مورد مقايسه قرار گرفت.
پايداري نايتينول در برابر خوردگي به شدت تحت   

]. پسيواسيون به روش 16-17سازي است [تاثير آماده
ASTM F86  خواص مقاوم به خوردگي و زيست

]، بنابراين 18دهد [سازگاري بهتري را بدست مي
ها طي سه مرحله و با توجه به اين سازي نمونهآماده

ي مش ها از سمبادهاستاندارد انجام گرفت. تمامي نمونه
درجه چرخش در  90تحت جريان آب و با  2500تا  80

ويض سمباده تحت شرايط يكسان آماده شدند. هر بار تع
اسيد  10اسيدشويي در محلول با تركيب %

آب دو بار  50اسيد نيتريك و % 40هيدروفلوئوريك، %
 دقيقه در دماي 5ها به مدت تقطير شده براي تمامي نمونه

انجام گرفت كه بلافاصله با آب مقطر درجه سانتيگراد  25
 ونيكاولتراسوي شسته شده و سپس خشك شدند. شستش

دقيقه انجام  10ها به مدت در استون براي تمامي نمونه
   ها خشك گرديدند.شد و سپس نمونه

ها به غير از نمونه سازي، تمامي نمونهبعد از آماده  
شاهد تحت عمليات اكسيداسيون فنتون قرار گرفتند. 

و  200/1برابر با  Fe2O2H/+2 محلول فنتون با نسبت مولي
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مطابق با جدول  5برابر %هيدروژن پراكسيد ي اوليهغلظت 
هاي آهن عنوان منبع يونتهيه شد. سولفات آهن به) 4(

محلول با  pHمورد استفاده قرار گرفت و در نهايت 
 3افزودن مقادير بسيار كمي اسيد هيدروكلريك به عدد 

ها و محلول واكنش، سازي نمونهرسيد. پس از آماده
فنتون براي هر نمونه در دما و زمان  عمليات اكسيداسيون

مشخص همراه با هم زدن محلول و در عدم حضور نور 
ها  با آب انجام شد. بعد از اتمام فرايند اكسيداسيون نمونه

  مقطر شسته و سپس خشك شدند.
 ناكسيداسيوي نتايج حاصل شده از فرايند جهت مطالعه  

يابي و بررسي فنتون، آزمايشات مختلفي براي مشخصه
مورفولوژي سطح به كمك ميكروسختي سنجي ويكرز و 
ميكروسكوپ الكتروني روبشي انجام گرفت. براي تعيين 
رفتار خوردگي و زيست سازگاري سطوح اكسيدي، 

پلاريزاسيون پتانسيوديناميك و همچنين آزمون 
   سنجي جذب اتمي انجام شد.طيف
شترك ممحيط اثر متقابل مواد فلزي با مايعات بدن در   

ي شده سازيهاي شبيهبا آزمايشات خوردگي در محلول
مايعات بدن مانند محلول فيزيولوژيك هانك، محلول 

مطالعه  9/0با درصد وزني  سديم كلريد رينگر و محلول
]. از اين رو در آزمايشات خوردگي و 19-20گردد [مي

عنوان محيط آزمون زيست سازگاري از محلول رينگر به
ي محلول رينگر در جدول استفاده شد. اجزاي سازنده

  ارائه شده است. ) 5(
  

  هاي تحت فرايند اكسيداسيونبندي نمونهدسته  3جدول 
 C60 C65 C70  زمان/دما

 h24C60 h24C65 h24C70  ساعت 24
 h36C60 h36C65 h36C70  ساعت 36

 
  تركيب محلول واكنشگر فنتون  4جدول 

 هيدروژن  اجزاي محلول
 پراكسيد

  آب 
 مقطر

سولفات 
 آهن

  ml 20  ml 380  ml 3/11  مقدار ماده
  

  تركيب شيميايي محلول رينگر  5جدول 
  مقدار ماده  اجزاي سازنده

NaCl ml100/g 86/0  
KCl ml100/g 03/0  

O2H2 20CaCl  ml100/g 033/0  
+Na mEq/l 147  
+2Ca mEq/l 5/4 

+K  mEq/l 4  
-Cl  mEq/l 156  

  
گرمي  25گيري سختي در مقياس ميكرو با نيروي اندازه

انجام گرفت. تهيه   M-400-G1/G2/G3توسط دستگاه 
تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي به كمك دستگاه 

Cam Scan MV2300  انجام شد. دستگاه مورد استفاده
سنجي جذب اتمي ساخت شركت براي آزمون طيف

Analytic Jena  مدلnovAA 400 ي با اتـمايزر كـوره
هاي اين آزمون، هر ي نمونهگرافـيـتي اسـت. جهت تهيه

ي شاهد در هاي اكسيدي و يك نمونهيك از نمونه
هاي متفاوت داخل محلول رينگر همراه با هم زدن ظرف

درجه سانتيگراد  37 روز در دماي 15محلول به مدت 
دارد نقرار گرفتند. آزمون پلاريزاسيون با كمك پيل استا

عنوان الكترود مخالف سه الكترودي با الكترود پلاتين به
عنوان الكترود مرجع و و الكترود كالومل اشباع به

عنوان الكترود كاري انجام شد. در هاي تهيه شده بهنمونه
ها نيز نسبت به اين الكترود اين تحقيق تمامي پتانسيل

ها قبل اند. لازم به ذكر است كه نمونهمرجع گزارش شده
از آزمون جهت رسيدن به حالت پايدار به مدت يك 

   ور شدند.ساعت در اين محلول غوطه
  

  نتايج و بحث
ز اسختي معياري   نتايج آزمون ميكروسختي سنجي

مقاومت ماده در برابر تغيير شكل دائمي بصورت موضعي 
ي قابل توجه در اين خصوص با توجه به است. نكته

گيري سختي پوشش اندازه]، 12ضخامت كم پوشش [
همراه با زمينه است. به اين معني كه عمق فرورونده بيش 
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از ضخامت پوشش اعمالي است و در نتيجه سختي سطح 
در اين روش حاصل سختي پوشش و زيرلايه بطور 

ه از سطح نقط 5ها در مشترك است. هر يك از نمونه
ه سختي سنجي قرار گرفتند كاكسيدي تحت آزمون ميكرو

نگين عدد سختي براي هر نمونه محاسبه شده و در ميا
ي عدد سختي ارائه شده است. مقايسه) 2(نمودار شكل 

در دو زمان مختلف اكسيداسيون حاكي از روند افزايشي 
در هر كدام از آنها با افزايش دما است. در هر دو زمان 

ساعت اكسيداسيون، هرچه دماي اكسيداسيون  36و  24
رود، عدد سختي ويكرز هم بزرگتر يها بالاتر منمونه
شود كه اين افزايش به بالا رفتن ضخامت پوشش با مي

شود. در يك افزايش دماي اكسيداسيون نسبت داده مي
ها دماي ثابت، افزايش زمان اكسيداسيون در تمامي نمونه

گردد. با توجه به نمودارها باعث افزايش سختي مي
ساعت در دماهاي  36 تا 24افزايش زمان اكسيداسيون از 

درصدي در عدد سخـتي  10تا  2ثابت موجب تغيير 
ي پوليش شيميايي عدد سختي شود. در نمونهسطـح مي

ي سختي آيد كه مقايسهبدست مي 8/351ميانگين برابر با 
هاي مختلف، حاكي از افزايش عدد ي شاهد با نمونهنمونه

 سختي در اثر فرايند اكسيداسيون است.
  

 .اوير ميكروسكوپ الكتروني روبشيبررسي تص
نقش مهمي در زيست  محافظي خواص شيميايي لايه

هاي تيتانيومي و بافت مجاورشان ايفا سازگاري ايمپلنت
ي كند. براي كاشت يك ايمپلنت موفق، نبايد لايهمي

ترين مسائل يكي از مهم .]8[ اكسيدي دچار شكست شود

ت سطحي در كاربردهاي پزشكي مواد مهندسي كيفي
است. ايجاد سطحي صاف و عاري از ترك و حفره قدم 
اول در پذيرش يك پوشش براي كاربرد در محيط بدن 

تصاوير ميكروسكوپي از سطح اكسيدي ) 3(است. شكل 
، 60C24h ،60C36h ،65C24h ،65C36hهاي نمونه

70C24h  70وC36h دهد. تصاوير را نشان مي
بازگشتي از سطح هاي ميكروسكوپي حاصل از الكترون

ي هاي اكسيد شده در محلول فنتون نمايش دهندهنمونه
ها محل مساعدي براي سطوح عاري از ترك هستند. ترك

هاي ي اكسيدي هستند و همچنين مكانشكست لايه
ي نفوذ به بيرون و رهايش نيكل در سطوح اكسيدي عمده

تواند از نقطه نظر آيند كه اين مسئله ميشمار ميبه
سازگاري مشكلات و عواقب جدي در تزيس

هاي پزشكي به همراه داشته باشد. برخلاف ايمپلنت
اي كه سطوح ترك هاي اكسيداسيون چند مرحلهروش

هاي اكسيد شده طي كنند، سطح نمونهداري را ايجاد مي
اي خالي از ترك بوده و فرايند اكسيداسيون يك مرحله

  كند. شرايط مساعدي را از اين نظر فراهم مي
شاهده         سيدي م سطح لايه اك نقاط حفره مانندي در 
هاي سطحي هستند كه به اچ   شود كه در واقع تخلخل مي

هاي نايتينولي شوند. در نمونه بيش از حد نسبت داده مي 
سازي سطح پوليش مكانيكي، شستشوي كه عمليات آماده

ــپري كرده ــيميايي را سـ ــونيك و پوليش شـ اند اولتراسـ
شـود كه ناشـي از اچ   مشـابهي مشـاهده مي  هاي تخلخل

ساس     سط عامل پوليش در برخي نقاط ح بيش از حد تو
  ].15هستند [

  
  
  
  
  
  
  

  
 هاي اكسيد شده به روش فنتوناي سختي نمونهنمودار مقايسه  2شكل 
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، ج) نمونه 60C36h، ب) نمونه 60C24hهاي اكسيد شده به روش فنتون، الف) نمونه تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي نمونه  3شكل 

65C24h 65، د) نمونهC36h 70، ه) نمونهC24h  70، و) نمونهC36h  
  

بررسي ميزان رهايش نيكل از   بررسي زيست سازگاري
هاي هاي اكسيد شده به روش فنتون در نمونهسطح نمونه

60C24h  60وC36h  65وC24h  65وC36h  70وC24h 
سنجي ي شاهد به كمك طيفو نيز نمونه 70C36hو 

اي نتايج آن در جذب اتمي انجام گرفته و نمودار مقايسه
ارائه شده است. نتايج اين آزمون بيانگر اين امر ) 4(شكل 

هاي اكسيد شده به است كه ميزان رهايش نيكل از نمونه
ي شاهد بسيار ناچيز روش فنتون در مقايسه با نمونه

  بوده  ppb1ليز در حد است. دقت اين آنا
  ها به غير و ميزان نيكل آزاد شده براي تمامي نمونه

  ي شاهد كمتر از اين مقدار است. براي از نمونه
  ي شاهد، ميزان رهايش نيكل در حدودنمونه
ppb  8/280 آيد. جدول بدست ميليتر)  بر (ميكروگرم

هاي ي ميزان رهايش نيكل از روشبه خوبي مقايسه) 6(
اصلاح سطحي مختلف كه از منابع علمي برگرفته شده 

 سبحي فرايند اكسيداسيون فنتون را برهااست، با نمونه
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دهد. با  توجه به نشان ميمربع  يليمترم يتربر ل ميكروگرم
اطلاعات ارائه شده در اين جدول، عمليات سطحي از 

اي و عمليات قليايي سطوحي را قبيل اكسيداسيون جرقه
كنند كه ميزان آزادسازي نيكل از آنها نسبت به ايجاد مي

ساير عمليات سطحي بررسي شده بالاتر است و اين 
عنوان عمليات سطحي نهايي نيازمند بهسازي ها بهروش

ي و بررسي بيشتر هستند. ميزان نيكل آزاد شده از نمونه
پوليش شيميايي در مقايسه با مطالعات قبلي تفاوت 

گزارش  mm1-g.L 685/1.-2 ودچنداني نداشته و در حد
 15هاي اكسيد شده به روش فنتون بعد از شود. نمونهمي

در محلول درجه سانتيگراد  37 وري در دمايروز غوطه
 mm1-g.L.-2 از رينگر، ميزان رهايش نيكل را كمتر

دهند كه اين مقدار نسبت به حد مجاز نشان مي 006/0
قابل توجهي كمتر طور هي نيكل به بدن بورود روزانه

سازگاري، روش ي زيستاست. بنابراين از جنبه
ها اكسيداسيون فنتون برتري خود را نسبت به ساير روش

كند. اين روش سطوح بسيار مناسبي را ايجاد اثبات مي
  كند كه رهايش عنصر نيكل از آنها به عدد صفر ميل مي
   كند.مي

  
  
  
  
  
  
    

  ي شاهدهاي اكسيد شده به روش فنتون و نمونهسنجي جذب اتمي براي نمونهنمودار نتايج حاصل از طيف  4شكل 
  

  هاي اكسيد شده به روش فنتون با نتايج حاصل از چند عمليات سطحي ديگرمقايسه ميزان رهايش نيكل از نمونه  6جدول 

 ميزان رهايش نيكل  شماره منبع
)2-.mm1-g.L( 

  نوع عمليات سطحي  (روز) وريزمان غوطه  وريمحلول غوطه

  اياكسيداسيون جرقه 7 آب فوق خالص 5/11 ]21[
  C200اكسيداسيون حرارتي در  7 آب فوق خالص 11/0  ]21[
  C400اكسيداسيون حرارتي در  7 آب فوق خالص 22/0 ]21[
  C600اكسيداسيون حرارتي در  7 آب فوق خالص 21/0 ]21[
  عمليات قليايي 7 آب فوق خالص 2/6 ]21[
  اي شدناي تا حد آينهسطح سمباده 7 آب فوق خالص 11/0 ]21[
  C60ساعت اكسيداسيون فنتون در  SBF 14 5محلول 092/0 ]12[
  C60ساعت اكسيداسيون فنتون در  SBF 14 24محلول 054/0 ]12[
  پوليش شيميايي شده SBF 14محلول 312/1 ]12[

  پوليش شيميايي شده 15 محلول رينگر 685/1 -
  C60ساعت اكسيداسيون فنتون در  24 15 محلول رينگر >006/0  -
  C60ساعت اكسيداسيون فنتون در  36 15 محلول رينگر >006/0  -
  C65ساعت اكسيداسيون فنتون در  24 15 محلول رينگر >006/0  -
  C65ساعت اكسيداسيون فنتون در  36 15 محلول رينگر >006/0  -
  C70ساعت اكسيداسيون فنتون در  24 15 محلول رينگر >006/0  -
  C70ساعت اكسيداسيون فنتون در  36 15 محلول رينگر >006/0  -
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مقايسه  براي  تاثير زمان اكسيداسيون در رفتار خوردگي
اين آزمون با تجارب و  هايرفتار خوردگي نمونه

آزمايشات سابق، نتايج چندين مطالعه بطور مختصر ارائه 
  گردد.مي

براي تعيين رفتار خوردگي  2010طبق مطالعه سال   
سازي آلياژ حافظه دار نايتينول كه مراحل آماده

زني، پوليش و اچ شيميايي را طي كرده است، در سمباده
 با خـوردگي برابرمحيط محلول رينگر دانسـيته جريــان 

2-mA.cm 5-5/1 شود از آزمون پلاريزاسيون حاصل مي
]. دانسيته جريان خوردگي بدست آمده از آزمون 19[

مختلف در  pHپلاريزاسيون پتانسيوديناميك در سه 
در محلول فيزيولوژيك هنك براي  2012مطالعات سال 

سازي شامل هاي نايتينولي با مراحل آمادهنمونه
زني، پوليش مكانيكي و اچ شيميايي مطابق جدول سمباده

سال  ]. در آزمايش ديگري در16ارائه شده است [) 7(
سازي در نظر محققان دو روند متفاوت براي آماده 2012

زني تا مش ) فقط سمبادهGگرفتند كه براي دسته اول (
) پوليش مكانيكي نيز Pو در ادامه براي دسته دوم ( 4000

ها تحت دو فرايند مختلف عمليات مونهانجام شد. اين ن
به مدت  Bهاي با مشخصه سطحي قرار گرفتند. نمونه

تحت  Tهاي يك ساعت در آب جوشانده شدند و نمونه
اكسيداسيون حرارتي در كوره با اتمسفر هوا در دماهاي 

درجه سانتيگراد قرار گرفتند كه  600و  500، 400، 100
ها نيز در جدول نمونهدانسيته جريان خوردگي براي اين 

]. تمامي 17آورده شده است [جهت مقايسه و بررسي ) 7(

در مقــايسه، با واحـد و  اعداد مربوطه جهت سادگي
   اند.ضريب مشـابه درج شده

ي تاثير زمان فرايند اكسيداسيون با ثابت نگه مطالعه  
پذير است و از اين رو نتايج حاصل داشتن متغير دما امكان

درجه  60 هاي خوردگي در دماهاي ثابتاز آزمون
درجه سانتيگراد  60C36h ،(65و  60C24h(سانتيگراد 

)65C24h  65وC36h 70(درجه سانتيگراد  70) وC24h 
هاي مختلف با يكديگر مقايسه ) براي نمونه70C36hو 

  گرديد. 
نمودارهاي مربوط به نتايج آزمايشات ) 5(شكل   

را نمايش  60C36hو  60C24hهاي خوردگي نمونه
ي نمودارهاي پلاريزاسيون براي اين دو دهد. مقايسهمي

رسد نمونه حاكي از نزديكي دو نمودار بوده و به نظر مي
رفتار خوردگي مشابهي داشته باشند. مقادير پتانسيل و 

هاي اكسيد شده  به كمك جريان خوردگي براي نمونه
ارائه ) 8(گري محاسبه شده و در جدول -ي استرنرابطه

شده است. با توجه به مقادير پتانسيل خوردگي براي دو 
، افزايش درجه سانتيگراد 60 نمونه عمليات شده در دماي
ساعت تاثير قابل  36به  24زمان فرايند اكسيداسيون از 

توجهي در پتانسيل خوردگي ندارد. جريان خوردگي طبق 
با افزايش مدت زمان اكسيــداسـيون كاهـش ) 8(جدول 

و رسيده  mA.cm 5-104/235-2 يافتــه و به مــــقدار
توان نتيجه گرفت كه افزايش مدت زمان اكسيداسيون مي

با اندكي كاهش در جريان درجه سانتيگراد  60در دماي 
   گردد.خوردگي سبب بهبود در عملكرد خوردگي مي

  
  سازي و عمليات سطحيهاي با شرايط مختلف آمادهبراي نمونهمقادير جريان خوردگي   7جدول 

    منبع

]16[  
5/7  5/6  5/4  pH  متغير  

pH  5-1034  5-1016  5-1038  )2-mA.cm(.corri 

  

]17[ 
600G+T  500G+T  400G+T  100G+T  G+B G  نوع عمليات  

  G  5-103/2  5-104/1  5-103/0  5-1014  5-1023  5-1016  )2-mA.cm(.corriگروه 
  

]17[ 
600P+T  500 P +T  400 P +T  100 P +T  P +B P  نوع عمليات  

  P  5-105/0  5-101  5-105/1  5-102/8  5-106/7  5-1086  )2-mA.cm(.corriگروه 
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نمودار نتايج آزمون خوردگي را براي ) 6(شكل   
ي دهد. مقايسهنشان مي 65C36hو  65C24hهاي نمونه

) 8مقادير جريان خوردگي و پتانسيل خوردگي (جدول 
ها مقاومت به خوردگي بالاتري را در براي اين نمونه

دهد. براي اين نمونه اگر چه نشان مي 65C24hي نمونه

تري بوده ولي جريان پتانسيل خوردگي عدد منفي
خوردگي كمتر، مقاومت به خوردگي بيشتري را در نمونه 

65C24h زند و در نتيجه تاثير افزايش مدت زمان رقم مي
، كاهش درجه سانتيگراد 65اكسيداسيون در دماي 

   مقاومت به خوردگي پوشش است.
  
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 60C36hو  60C24hهاي نمونه نمودارهاي پلاريزاسيون براي  5شكل 

  
  
  
  
  
  
  
  

  65C36hو  65C24hهاي نمودارهاي پلاريزاسيون براي نمونه  6شكل 
 

 هاي اكسيد شده به روش فنتونمقادير جريان و پتانسيل خوردگي براي نمونه  8جدول 

  

  شماره نمونه
  دماي عمليات

  )درجه سانتيگراد(
  )mV( پتانسيل خوردگي  corri.)mA.cm-2( جريان خوردگي  زمان عمليات

H24C60  
60   

  -10316/5  440-5  ساعت 24
H36C60  36 10-5  ساعت235/4  464-  
H24C65  

65  
  -10102/4  520-5  ساعت 24

H36C65  36 10-5  ساعت457/4  475-  
H24C70  

70  
  -10143/4  476-5  ساعت 24

H36C70  36 10-5  ساعت717/6  464-  
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هاي نمودارهاي پلاريزاسيون را براي نمونه) 7(شكل   
با . دهدنشان ميدرجه سانتيگراد  70اكسيد شده در دماي 
اختلاف  70C36hو  70C24hهاي توجه به نتايج، نمونه

بسيار كمي در نمودار پلاريزاسيون دارند. جريان 
بيشتر ولي پتانسيل  70C36hي خوردگي در نمونه

خوردگي دو نمونه بسيار نزديك به هم است. مشاهده 
ي شود كه مقاومت به خوردگي پوشش در نمونهمي

70C24h   بالاتر است و افزايش مدت اكسيداسيون در
، موجب كاهش مقاومت به درجه سانتيگراد 70دماي 

  خوردگي پوشش ايجاد شده است.
تاثير      در جمع   ــي  حث بررسـ ندي مب مان    ب مدت ز

ــيون در رفتار خوردگي نمونه ــيداسـ ها، روند ثابتي اكسـ
، درجه ســانتيگراد 60شــود. تنها در دماي مشــاهده نمي

سبب      سيون در محلول فنتون  سيدا افزايش مدت زمان اك
 65گردد و در دماهاي   افزايش مقاومت به خوردگي مي   

ــانتيگراد  ــانتيگراد  70و درجه س طولاني شــدن درجه س
اكسيداسيون باعث افت مقاومت به خوردگي زمان فرايند 
ــت. مي توان نتيجه گرفت كه هرچند افزايش زمان       اسـ

سيون در تمام نمونه    سيدا سيدي را  ها حجم لايهاك ي اك
شتر مي  ضخيم بي سيد همواره به    كند، اما  شدن لايه اك تر 

ــت و همانطور كه       معناي بهبود در رفتار خوردگي نيسـ
شاهده مي  تلف تاثير زمان فرايند شود براي دماهاي مخ م

  متفاوت خواهد بود.
در بحث و بررسي نتايج مطالعه حاضر در مقايسه با   
، مشهود است كه )7(هاي ارائه شده در جدول داده

ها بر اساس استـاندارد سازي نمونهانتخاب مراحل آماده
ASTM F86  و سپس انجام اكسيداسيون فنتون منجر به

جريان خوردگي را نزديك به شود كه ايجاد سطوحي مي
مختلف  pHهاي عمليات شده در ده برابر نسبت به نمونه

هايي ، تنهـــا نمونه)7(دهــد. مطـابق جدول كاهش مي
تحت عمليات درجه سانتيگراد  400كه در دماهاي بالاي 

اند، جريان خوردگي كمتري نسبت به قرار گرفته
د كه شامل دهنهاي اكسيداسيون فنتون نشان مينمونه
  باشد. مي P+T400و  G+T400هايي مانند نمونه

ر علاوه ب عمليات اكسيداسيون در چنين دمــاهاي بالايي
تواند در خواص حافظه داري اثر منفي بگذارد، اينكه مي

حرارتي كه در دماهاي  بلكه در فرايندهاي اكسيداسيون
آيد؛ دو حالت بوجود مي گيرد غالبابالاتر انجام مي

دماهاي بالاتر  مقدمه عنوان شد، در همانطور كه در بخش
اي غني از نيكل در زير لايه ناحيهدرجه سانتيگراد  500از 

درجه  500گيرد و در دماهاي زير اكسيد تيتانيوم شكل مي
نيز اكسيدهاي نيكل در لايه  نيكل عنصري وسانتيگراد 

اكسيد تيتانيوم حضور دارند كه هر چند جريان خوردگي 
ها پايينتر است، رهايش نيكل در بلند مدت در اين نمونه

از لايه اكسيدي مشكلات زيست سازگاري را به همراه 
دارد و از اين منظر روشي پذيرفته در اصلاح سطح 
نايتينول براي كاربرد در محيط بدن نيست و رهايش نيكل 

زايي را دربر تواند آثار آلرژي، سمي بودن و يا سرطانمي
  ].9اشد [داشته ب

  
  
  
  
  
  
  
  

  
 70C36h و 70C24hهاي نمونهنمودارهاي پلاريزاسيون براي   7شكل 
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اين  در  سيون در رفتار خوردگيساكسيداتاثير دماي 
گردد تا با بخش از نمودارهاي پلاريزاسيون استـفاده مي

ثابت نگه داشتن زمان فرايند، تاثير دماي فرايند 
اكسيداسيون فنتون بر رفتار خوردگي مورد مطالعه قرار 

، 60C24hهاي نمودار پلاريزاسيون نمونه) 8(گيرد. شكل 
65C24h  70وC24h  24را كه به مدت زمان مساوي 

اند نشان ساعت تحت عمليات اكسيداسيون قرار گرفته
ساعت،  24هاي اكسيد شده به مدت دهد. در بين نمونهمي

درجه سانتيگراد  65ي اكسيد شده در دماي هر چند نمونه
تري دارد، اما كمترين جريان خوردگي پتانسيل منفي

بعد از آن، نمونه دهد. ) را از خود نشان مي8(جدول 
مقاومت به درجه سانتيگراد  70اكسيد شده در دماي 

طور كلي در مدت زمان خوردگي بهتري دارد. به
 60ساعت، دماهاي بالاتر نسبت به دماي  24اكسيداسيون 

تري در برابر خوردگي پوشش مقاومدرجه سانتيگراد 
  كنند.ايجاد مي

با  ساعت 36بررسي خوردگي در زمان اكسيداسيون   
 65C36hو  60C36hهاي ي رفتار خوردگي نمونهمقايسه

) 9(توسط نمودارهاي پلاريزاسيون شكل  70C36hو
شود. مقايسه پتانسيل خوردگي در اين سه نمونه، انجام مي

ي دهد. اما مقايسهاختلاف چنداني را بين آنها نشان نمي
) روند افزايشي جريان 8مقادير جريان خوردگي (جدول 

درجه سانتيگراد  70تا  60خوردگي را با افزايش دما از 
دهد. نمودارهاي پلاريزاسيون حاكي از مقاومت نشان مي

سيون تر در زمان اكسيدابه خوردگي بهتر در دماهاي پايين
اكسيداسيون سرعت ساعت هستند. افزايش دماي  36

برد و احتمال تشكيل سطح را بالا مي اكسيد شدن
شود كه منجر به افت ها و حفرات ريز بيشتر ميتخلخل

گردد كه اين كاهش در دماهاي مقاومت به خوردگي مي
  بالاتر واضح است. 

ــده، دماهاي بالاتر در     ــات انجام ش با توجه به مقايس
تر فرايند اكسيداسيون، و همچنين دماهاي هاي كوتاهزمان
تر فرايند اكسيداسيون فنتون   هاي طولانيتر در زمانپايين

  كنند.مقاومت به خوردگي بهتري را فراهم مي

  
  
  
  
  
  
  
  

  

 ساعت اكسيداسيون 24با  70C24hو  60C24h ،65C24hهاي نمودارهاي پلاريزاسيون براي نمونه  8شكل 
  
 

  
  
  
  
  

  
  ساعت 36با  70C36hو  60C36h ،65C36hنمودارهاي پلاريزاسيون براي نمونه هاي    9شكل 
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  گيرينتيجه
مطابق انتظار حجم لايه اكســـيد ســـطحي با افزايش  -1

   گردد.زمان و دماي اكسيداسيون بيشتر مي
لايه اكسيدي به كمك واكنشگر فنتون با روش   ايجاد  -2

شـــيميايي منجر به ايجاد پوشـــشـــي مقاوم در برابر 
رهايش عنصــر مضــر نيكل در محيط محلول مايعات 

  شود.بدن مي
ــخامت لايه    -3 ــيدي لزوما منجر به    افزايش ضـ ي اكسـ

به خوردگي نمي     مت  قاو توان گردد و نميافزايش م
 كاهش زمان و دماي   تاثير مطلق و ثابتي از افزايش يا    

ي بررســي شــده جهت بهبود اكســيداســيون در بازه
ي اكســـيدي از نظر خوردگي و زيســـت كيفيت لايه

ي دمايي توان حالت بهينهسازگاري ارائه كرد، ولي مي
   و زماني را بدست آورد.

ساس نتايج آزمون بر -4 و  65هاي خوردگي در دماهاي ا

سانتيگراد   70 سيون    هاي كوتاهتر زماندرجه  سيدا اك
ــل كنند، در حالي كه       مي توانند نتايج بهتري را حاصـ

ــتيابي به پوشـــش مقاوم     درجه   60تر در دماي  دسـ
سر      هاي طولانيبا زمانسانتيگراد   سيون مي سيدا تر اك

  شود.مي
در مقايسه با ساير فرايندهاي اصلاح سطحي، فرايند       -5

سيون فنتون از نظر برايند فاكتورهاي مقاومت     سيدا اك
سازگاري (عدم رهايش نيكل    به  ست  خوردگي و زي

  دهد.مضر) نتايج مطلوبتري از خود نشان مي
وري زمان و دماي بهينه براي انجام اين فرايند، غوطه -6

ــگر فنتون در دمــاي  درجــه  65در محلول واكنشـ
ساعت است كه بهترين  24و به مدت زمان سانتيگراد 

ـن  بي نتايج را از نظر خوردگي و زيست سازگاري در
  كند.شـرايط بررسي شده فراهـم مي

  
  مراجع

1. Peponi L., Kenny J.M., "Smart polymers and their applications", Woodhead Publishing Limited, UK, 

pp. 204-236, (2014). 

2. Weston B.R., Ross W.A., Liu J., Lee J.H., "Clinical outcomes of nitinol and stainless-steel uncovered 

metal stents for malignant biliary strictures, is there a difference", Clinical Endoscopy, Gastrointestinal 

Endoscopy, Vol. 72, pp. 1195-1200, (2010). 

3. Baumann M.A., "Nickel–titanium: options and challenges", The Dental Clinics of North America, Vol. 

48, pp. 55-67, (2004). 

4. Brunette D.M., "Titanium in Medicine", Springer-Verlag Berlin Heidelberg, New York, pp. 54-58, 

(2001). 

5. Harrison J.D., "Shape Memory Alloys technology: Past, Present, and Future", Proceeding of the First 

European Conference on Shape Memory and Superelastic Technologies (SMST-99), Antwerp Zoo, 

Belgium, pp1-5, (1999). 

6. Auricchio F., Boatti E., Conti M., "Shape Memory Alloy Engineering", Elsevier Ltd., pp. 307-341, 

(2015). 

7. Oshida Y., "Bioscience and Bioengineering of Titanium Materials", Elsevier B.V., pp. 88-115, (2013). 



  77  جعفر خليل علافي  -رامين اصغري
 

     
 نشرية مهندسي متالورژي و مواد    1397سال بيست و نهم، شماره دو، 

8. Milošev I., Blejan D., Varvar, S., "Effect of Anodic Oxidation on the Corrosion Behavior of Ti-based 

Materials in Simulated Physiological Solution", Applied Electrochemistry, Vol. 43, pp. 645-654, 

(2013). 

9. Kwok D.T.K., Schulz M., Hu T., Chu C., Chu P., "Biomedical Engineering, Trends in Materials Science", 

InTech, Croatia, pp. 269-276, (2011). 

10. Yang D., Lu X., Hong Y., Xi T., Zhang D., "The molecular mechanism for effects of TiN coating on 

NiTi alloy on endothelial cell function", Biomaterials, Vol. 35, pp. 6195-6205, (2014). 

11. Jin S., Zhang Y., Wang Q., Zhang D., Zhang S., "Influence of TiN coating on the biocompatibility of 

medical NiTi alloy", Colloids and Surfaces B: Biointerfaces, Vol. 101, pp. 343-349, (2013). 

12. Chu C.L., Hu T., Wu S.L., Dong Y.S., Yin L.H., Pu Y.P., Lin P.H., Chung C.Y., Yeung K.W.K., Chu 

P.K., "Surface Structure and Properties of Biomedical NiTi Shape Memory Alloy after Fenton’s 

Oxidation", Acta Biomaterialia, Vol. 3, pp. 795-806, (2007). 

13. Bazochaharbakhsh E., "Surface Nitriding and Oxidation of Nitinol", Master's Thesis, SJSU 

ScholarWorks, San Jose State University, Paper 4037, (2011). 

14. Barbusinski K., "Fenton Reaction-controversy concerning the chemistry", Ecological Chemistry and 

Engineering S, Vol. 3, pp. 347-358, (2009). 

15. Wang R.M., Chu C.L., Hu T., Dong Y.S., Guo C., Sheng X.B., Lin P.H., Chung C.Y., Chu P.K., 

"Surface XPS characterization of NiTi shape memory alloy after advanced oxidation processes in UV, 

H2O2 photocatalytic system", Applied Surface Sciences, Vol. 253, pp. 8507-8512, (2007). 

16. Milošev I., Kapun B., "The Corrosion Resistance of Nitinol Alloy in Simulated Physiological Solutions, 

Part 1-The Effect of Surface Preparation", Materials Science and Engineering C, Vol. 32, pp. 1087-

1096, (2012). 

17. Milošev, I., Kapun B., "The Corrosion Resistance of NiTiNol Alloy in Simulated Physiological 

Solutions, Part 2-The Effect of Surface Treatment", Materials Science and Engineering C, Vol. 32, pp. 

1068-1077, (2012). 

18. Wu, M.H., "Fabrication of Nitinol Materials and Components", Proceeding of the International 

Conference on Shape Memory and Superelastic Technologies (SMST2001), Kunming, China, pp. 285-

292, (2001). 

19. Khalil-Allafi J., Amin-Ahmadi B., Zare M., "Biocompatibility and corrosion behavior of the shape 

memory NiTi alloy in the physiological environments simulated with body fluids for medical 

applications", Materials Science and Engineering C, Vol. 30, pp. 1112-1117, (2010). 

20. Singh R., Dahotre N.B., "Corrosion degradation and prevention by surface modification of biometallic 



  دار نايتينول ...گر فنتون در اصلاح سطح آلياژ حافظهتأثير واكنش     78
 

  
 1397سال بيست و نهم، شماره دو،     نشرية مهندسي متالورژي و مواد

materials", Journal of Materials Science: Materials in Medicine, Vol. 18, pp. 725-751, (2007). 

21. Chrzanowski W., Abou Neel E.A., Armitage D.A., Knowles J.C., "Surface Preparation of Bioactive 

Ni–Ti Alloy Using Alkali, Thermal Treatments and Spark Oxidation", Journal of Materials Science: 

Materials in Medicine, Vol. 19, Vol. 19, pp1553-1558, (2008). 



  1397، دوم، شماره نهسال بيست و   نشرية مهندسي متالورژي و مواد
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   شرايط مختلف پختعنوان تابعي از 
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  چكيده 

سطح فولاد كربني  روي بر ژل -از طريق فرآيند سل ماده زيركونيوم پروپوكسايدزيركونيا با استفاده از پيشچهار لايه اي ين تحقيق پوشش در ا
API5L .فرآينـد  و براي نمونه هاي گروه دوم پس از اعمال چهار لايه پوشـش  بعد از هر لايه پوشش  اول، گروهنمونه هاي  براي اعمال گرديد
بـراي تعيـين تحـولات فيزيكـو شـيميايي و       .درجه سـانتيگراد)  550و  450، 350( انجام گرفتدر دماي مورد نظر مدت يك ساعت به پخت 

تغييرات فازي ايجاد شده در ضمن عمليات حرارتي بر روي ژل بدست آمده از آناليز حرارتي افتراقي و تفرق اشعه ايكس كمك گرفتـه شـد.   
 روبشـي از ميكروسكوپ الكتروني و براي مشاهدات ريزساختاري  FTIRآزمون وع پيوندهاي موجود در ژل از وني و نبراي اطلاع از عوامل ي

 برايگرفت.  مورد ارزيابي قرار و استحكام چسبندگي ميكروسختي، الكتروشيميايي خوردگي اتآزمايش توسطخواص پوشش  .استفاده گرديد
ريزسـاختاري همگـن تـر و     درجه سـانتيگراد  550 و براي نمونه هاي گروه دوم در دماي درجه سانتيگراد 450 در دماينمونه هاي گروه اول 

بالاترين ميزان ميكروسختي و كمترين ميزان استحكام چسـبندگي   نمونه هااز هر دو گروه  برايگي بالاتري حاصل مي شود. دت به خورمقاوم
   .حاصل مي شود درجه سانتيگراد 550 پخت در دماي

  

  .استحكام چسبندگي ،ريزساختار، تركيب فازي، مقاومت به خوردگيپوشش زيركونيا، سل ژل،   كليدي واژه هاي
  

Evaluation of Microstructure, Phase Composition and Properties of Four Layer Zirconia 
Coating on API5L Steel as a Function of Different Sintering Condition  

 
M. Jafari                                         M. Kalantar 

 
Abstract 
In this study four layers of zirconia coating were applied on the surface of API5L steel samples by sol-gel 
method using zirconium isopropoxide precursor. In the first group of samples, after each layer of coating 
and for the second group after four-layer coating, heat treatment (calcination and sintering) were carried 
out at the desired temperatures (350-550 C). X-ray diffraction and differential thermal analysis were 
used to evaluate the physico-chemical reactions and phase changes in the obtained gels caused by heat 
treatment. Microstructural features, adhesion strength and corrosion resistance of the coated samples 
were determined by scanning electron microscope, microhardness, adhesion and electrochemical 
corrosion testing, respectively. The results showed that by increasing the sintering temperature from 350 
to 550 C, the structure evolved from amorphous to crystalline state. For the first group of samples, 
sintering at 450 C and for second group, sintering at 550 C offered a more homogenous microstructure 
and improved corrosion resistance. 
 
Key words Zirconia Coating; Sol-gel, Microstructure; Composition Phase; Properties. 
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  مقدمه
هاي كربني به طور گسترده به عنوان يك ماده فولاد

ندسي استفاده مي اي مختلف مهساختاري در كاربرده
بنابراين لازم است مقاومت به اكسيداسيون،  .شوند

مقاومت به خوردگي و مقاومت به سايش فولادها در 
. [1] هاي خورنده افزايش يابددماهاي بالا و محيط

وجود پوشش هاي سراميكي بر روي فلزات و آلياژها 
باعث افزايش مقاومت به خوردگي، مقاومت به 

پايداري سيون، مقاومت در برابر سايش و اكسيدا
امروزه انواع پوشش هاي  .[2,3]حرارتي مي شود 

به آلومينا، سيليكا، زيركونيا و تيتانيا  سراميكي مانند 
، پلاسما اسپري PVD ،CVDروش هاي گوناگون مانند 

از بسترهاي فلزي اعمال مي شوند. و سل ژل بر روي 
وش ها مي توان مزاياي روش سل ژل نسبت به ساير ر

دماي پايين، امكان اجرا در به پايين بودن هزينه توليد، 
توليد پوشش براي اشكال پيچيده و توليد لايه هاي 

 .[4] بسيار خالص و يا كامپوزيتي همگن اشاره نمود
پوشش زيركونيا به دليل نزديك بودن ضريب انبساط 

آن به بسياري از فلزات مشكل ريزترك دار حرارتي 
ضمن عمليات پخت و سرد كردن بعدي آن  شدن در

، نسبت به ساير پوشش هاي سراميكي كمتر خواهد بود
اري حرارتي و شيميايي و مقاومت پايد به دليل همچنين

 و آلياژهامحافظ خوبي براي فلزات سايش بالاي آن  به
قطعات فلزي را در دماي بالا و محيط طول عمر بوده 
. [5,6] ش مي دهدخورنده افزاي اكسيد كننده و هاي

ماده اوليه مورد استفاده، نوع ويژگي پوشش تابع 
و دماي كلسيناسيون مي ژل -پارامترهاي فرآيند سل

روي زيرلايه  در تحقيقي كه توسط بارن. [10-4] باشد
1.25 Cr-0.5 MO Fe-  با انجام گرفت مشاهده شده كه

اي تاليست اسيدي پوشش به صورت جزيرهاستفاده از كا
از با استفاده در حالي كه مي شود ايجاد  روي سطح

و  ايجاد شده كاتاليست بازي پوشش پيوسته روي سطح 
ترك ها و جزاير با استفاده از كنترل غلظت محلول 

آن ها دريافتند كه پوشش بدين ترتيب كاهش مي يابند. 

به دست آمده با استفاده از كاتاليست بازي بهتر از 
براي  نتايج مطالعات .[6] دي مي باشدكاتاليست اسي

پايدار شده با ايتريا بر روي فولاد  پوشش زيركونياي
پوشش در ساعات كه  دهدنشان مي  AISI 1012كربني

به دليل وجود  اوليه از زيرلايه محافظت مي كند اما
دوام نياورده و روز  1بيشتر از  در پوشش در هاتركريز
 خام زماني كه پوشش .[7] يرلايه تخريب مي شودز

زيركونيا در دماهاي بالا در اتمسفر آرگون  اي بر پايهژله
عمليات حرارتي شود ميزان ترك ها به طور قابل 

در حقيقت استفاده از  .[8] توجهي كاهش مي يابند
اتمسفر آرگون باعث شده تا اكسيداسيون كمتري براي 
تركيب پليمري شامل زيركونيم  در پوشش رخ دهد و 

يج تجزيه شده و مواد آلي آن به اجازه داده تا به تدر
شكل بخار به آهستگي خارج شده و اكسيد زيركونيم 
 شكل گيرد. در غير اين صورت مواد آلي با سرعت 
بالايي سوخته و شدت خروج آنها هم بالاتر است بدين 

آرگون محافظت بهتري از پوشش و  ترتيب اتمسفر
هاي ريزترك كاهش يا حذف زيرلايه انجام مي دهد.

اي و جود در نمونه با كمك غوطه وري چند مرحلهمو
افزايش ضخامت قابل اصلاح است، اما با افزايش 
ضخامت از حد بحراني ترك هاي عميق در نمونه ايجاد 

 دهدخواص پوشش را تحت تاثير قرار مي شود كهمي
 در تحقيق انجام شده توسط تيواري و همكارانش .]9[

اي نشان داده شد براي بررسي پوشش چند لايه  [10]
لايه كمترين ميزان مقاومت به خوردگي را  2كه پوشش 

ضخامت پوشش جهت  واز خود نشان داده است 
لايه باعث  4حفاظت سطح كافي نمي باشد. پوشش 

كاهش ريزترك ها و افزايش مقاومت به خوردگي مي 
برسد مقاومت به  6اما چنانچه تعداد لايه ها به  شود

وجود  در حقيقت .ي يابدخوردگي مجددا كاهش م
در پوشش باعث تسهيل نفوذ الكتروليت به  هاتركريز

در مطالعات انجام شده قبلي بر . [10]زيرلايه مي شود 
، نوع pH [8]غلظت،  ،[2,4] مواد اوليه تركيبروي 

ه ب ]129,[ تعدد لايه هاضخامت و و  [6,11] كاتاليست
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ير دماي تاثبحث شده و بنابر اين در اين مطالعه  يخوب
اي در دو حالت تك پخت براي پوشش چهار لايهپخت 

بر روي ريزساختار، تركيب فازي، و چند بارپخت 
ميكروسختي و استحكام چسبندگي پوشش سراميكي 

مورد  APIL5زيركونيا و مقاومت به خوردگي فولاد 
  بررسي قرار گرفته است.

  
  روش تحقيق

) با 1ول (جد API5Lهاي زيرلايه از فولاد كربني مونه
 150پوليش توسط سمباده ميليمتر مورد  30×20×3ابعاد 

شود زبري سطحي لازم بر روي آن ايجاد قرار گرفته تا 
به كمك استون و آب مقطر مورد شستشو قرار و سپس 

مي گيرند. سل زيركونيا از انحلال پيش ماده زيركونيوم 
پروپوكسايد در ايزوپروپانول به عنوان حلال با نسبت 

حاصل مي شود. استيك اسيد به صورت  15به  1 مولي
قطره قطره با نسبت مولي استيك اسيد/ زيركونيوم 

 2 اضافه شده و عمل هم زدن به مدت 1به 2معادل 
ساعت توسط همزن مغناطيسي در دماي اتاق ادامه 

يابد تا واكنش بين پروپوكسايد و استيك اسيد كامل مي
ي با نسبت مولي شود. در اين حال يك محلول كاتاليست

آب تهيه شده  1ايزوپروپانول و  5/7نيتريك اسيد،  6/0
تا اينكه سل  [11]و به محلول فوق اضافه مي شود 

 2نيتريك اسيد،  2/1زيركونيوم،  1نهايي با نسبت مولي 
ايزوپروپانول حاصل شود. اين  30آب و  2استيك اسيد، 

آن توسط  pHساعت هم زده شده و  2محلول به مدت 
تنظيم مي گردد تا سل  3- 4تريك اسيد در حدود ني

پس از پير سازي  شفاف و پايدار زيركونيا، حاصل شود.
هاي فولادي به ساعته سل در دماي محيط، زيرلايه 24

صورت عمودي در داخل محلول ساكن غوطه ور شده 
سانتيمتر بر  6ثانيه توقف با سرعت ثابت  40و پس از 

نمونه هاي پوشش داده از آن خارج مي شوند. دقيقه 
درجه سانتيگراد  110 در دمايدقيقه  30شده به مدت 

خشك شده كه اين كار سبب خروج رطوبت و مواد 
فرار مي شود و باعث ژله اي شدن پوشش بر روي 

به منظور بررسي تحولات فيزيكي شود. سطح مي
شيميايي و انتخاب دماي مناسب براي عمليات حرارتي 

قداري پودر ژل خشك تهيه شده كلسيناسيون پوشش، م
در ) TG) و وزني (DTA( و مورد آناليز حرارتي افتراقي

قرار درجه سانتيگراد  1200تا  350دماهاي مختلف از 
 ,BAHR, STA504) درجه بر دقيقه10(  گرفت

1700⁰C, Ar,.  پودر ژل خشك از حرارت دادن مقداري
درجه  110ساعت در دماي  3از سل نهايي به مدت 

(گروه  براي نمونه هاي گروه اولبدست آمد. يگراد سانت
، بعد از هر لايه پوشش دهي عمل پخت در دماي  )1

و اين عمل تا چهار لايه تكرار مورد نظر انجام مي گيرد 
(گروه  گردد. در حالي كه براي نمونه هاي گروه دوممي
پس از چهار چرخه تكراري غوطه وري و خشك  )2

گيرد. ماي مورد نظر انجام ميت پخت در دكردن در نهاي
عمليات پخت براي هر دو گروه از نمونه ها در دماهاي 

ساعت  1به مدت درجه سانتيگراد  550 و 350،450
 Xبا استفاده از آناليز تفرق اشعه انجام گرفته است.

(X� Pertpro, Holland,CuKα 10-80).  تركيب فازي
ژل بعد از كلسينه شدن در دماهاي مختلف تعيين 

مشاهدات ريزساختاري پوشش ها توسط گرديد. 
 ,VEGA3 TESCANميكروسكوپ الكتروني روبشي (

CZECH انجام گرفت. براي ارزيابي مقاومت به (
خوردگي پوشش ها از يك سلول الكتروشيميايي شامل 
سه الكترود (الكترود كالومل به عنوان الكترود مرجع، 

لكترود الكترود پلاتين به عنوان الكترود كمكي و ا
كاري) و الكتروليت شامل محلول نمك كلريد سديم با 

دقيقه زمان داده  30استفاده گرديد. حدود  %5/3غلظت 
به تعادل برسند. و الكترودها الكتروليت مجموعه شد تا 

پتانسيل مدار باز با استفاده از دستگاه پتانسيواستات 
)SAMA500 ايران) اندازه گيري گرديد. منحني هاي ،

ميلي ولت  01/0زاسيون در شرايط سرعت روبشپلاري
ميلي ولت از  - 500+ و 1000بر ثانيه و در پتانسيل هاي 

ار باز به دست پتانسيل به دست آمده در پتانسيل مد
هاي هاي بدون پوشش و نمونهآمدند. سختي نمونه
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 Microپوشش داده شده توسط دستگاه ميكروسختي (

Hardness Tester KOOPA-MH3( ورونده ويكرز با فر
 20نيوتن و زمان بارگذاري  96/1تحت نيروي ثابت 

ثانيه اندازه گيري گرديد. استحكام چسبندگي پوشش 
هاي زيركونيايي بر روي زيرلايه فولادي با توجه به 

-Cross) به روش 2(جدول  ASTMD3359استاندارد 

Cut  انجام شد. به طوري كه بر روي پوشش برش شبكه
اف توسط ابزار برش ايجاد شد و شك 11تا  6اي با 

بر روي پوشش چسبانده شد و با  99چسب پرماسل 
درجه نسبت به نمونه از روي آن كنده شد.  180زاويه 

استحكام چسبندگي بر اساس مقايسه با حالت هاي 
  ارزيابي شده است. داستاندار

  
  Bگريد API5Lتركيب شيميايي زيرلايه فولادي   1 جدول

  

 C Si Mn P S  عنصر

درصد 
  وزني

17/0  45/0  4/0  04/0  035/0  

  
جدول كلاس هاي كيفيت چسبندگي پوشش در   2جدول 

  ASTM D3359استاندارد 
  

سطح 
  جدا شده

0%  5%<  
15%-
5%  

35%-
15%  

65%-
%35  

<65%  

كلاس 
  بندي

B5  B4  B3  B2  B1  B0  

  
  بحث و نتايج 

مربوط به ژل  TGو  DTA نتايج آناليز )1( در شكل
مي شود. با توجه به منحني تغييرات  زيركونيا مشاهده

وزن نمونه مرحله اول كاهش وزن در محدوده دمايي 
حذف آب و  مربوط بهدرجه سانتيگراد  285 الي137

درجه سانتيگراد  216پيك گرماگير در  والكل مي باشد 
بر اين موضوع دلالت دارد. مرحله دوم  DTAدر منحني 

درجه  350الي  285كاهش وزن در محدوده دمايي 
 ومربوط به خروج تركيبات آلي مي باشد سانتيگراد 

نشان دهنده درجه سانتيگراد  307پيك گرماگير در 
. در مرحله سوم تجزيه و بخار شدن تركيبات آلي است

با توجه به كه كاهش وزن كمتري مشاهده مي شود، 
پيك ، )د- الف 2(در شكل پراش اشعه ايكس نتايج 

مربوط به انتيگراد درجه س 378گرمازا در حدود 
پيك تراگونال از حالت آمورف و كريستاليزاسيون فاز ت

مربوط به انتقال فاز درجه سانتيگراد  540گرماگير در 
در حقيقت طبق نظريه  تتراگونال به منوكلينيك مي باشد.

كريستاليزه شدن فاز آمورف به شكل  [15-12] يگارو
سطحي ويژه فاز تتراگونال به پايين تر بودن انرژي آزاد 

اين فاز نسبت به فاز منوكلينيك مربوط مي باشد. 
بنابراين از لحاظ ترموديناميكي فاز تتراگونال زودتر 
ظاهر مي شود. دماي استحاله فازي تتراگونال به 
منوكلينيك به پايداري نسبي اين دو فاز نسبت داده مي 
شود و پايداري اين فازها هم به مجموع انرژي آزاد 

جايي كه ي ذرات بستگي دارد. از آن حي و حجمسط
انرژي آزاد فاز منوكلينيك در حالت حجمي پايين تر از 
تتراگونال و بر عكس انرژي آزاد سطحي ذرات 
تتراگونال پايين تر از منوكلينيك است، لذا زماني كه 
اندازه ذرات ژل در يك دماي معين از يك حد بحراني 

و در  اهد بودكوچكتر باشد، فاز تتراگونال پايدار خو
بالاتر از آن حد بحراني فاز منوكلينيك پايدار است 

 540. بدين ترتيب در دماهاي بالاتر در محدوده ]16[
با رشد تعدادي از دانه هاي تتراگونال درجه سانتيگراد 

به تدريج ناپايدار شده و به فاز منوكلينيك تبديل مي 
ژل كلسينه ايكس مطابق الگوهاي پراش اشعه  شوند.

هيچ پيكي مربوط به درجه سانتيگراد  350 ده در دمايش
فاز زيركونيا ديده نمي شود به عبارتي ژل در اين دما 

  ). الف- 2حالت آمورف خود را حفظ مي نمايد (شكل 
براي ژل كلسينه پراش اشعه ايكس  مطابق طيف  

كريستاليزاسيون رخ درجه سانتيگراد  450 شده در دماي
فاز كريستالي تتراگونال ديده  داده و پيك هاي مربوط به

كه براي ژل كلسينه  . در حاليب)- 2(شكل  مي شود
) هر دو ج- 2(شكل درجه سانتيگراد  550شده در دماي 
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فاز كريستالي تتراگونال و منوكلينيك ديده مي شود. در 
دامنه دمايي درجه سانتيگراد  550حقيقت براي دماي 

فاز  سرد شدن بالاتر بوده كه احتمال شكل گيري
به  .]17[ منوكلينيك از تتراگونال را افزايش مي دهد

درجه  1200طوري كه براي ژل كلسينه شده در دماي 
هاي مربوط به فاز منوكلينيك تعداد پيكسانتيگراد 
از طرفي مطابق نظريه د). -2يابد (شكل افزايش مي

گاروا به دليل رشد دانه زمينه پايداري فاز منوكلينيك 
   .هم مي شودافر
  

 
  

  مربوط به ژل زيركونيا TG-DTAمنحني   1شكل 

براي اطلاع از عوامل يوني و نوع پيوندهاي موجود   
انجام گرفت كه نتايج آن براي ژل  FTIRدر ژل، آزمون 

 درجه سانتيگراد 110 زيركونياي خشك شده در دماي 
آورده شده است. پيك اصلي و نسبتا  )3( در شكل

مربوط به حالت  Cm3200-1گسترده در بالاتر از 
، پيك مشخصه  O2Hدر ساختار مولكول  OHارتعاشي 

2ZrO  1در-Cm 83/471  1و-Cm51/649  مربوط به
مختص  Cm 54/1384-1، پيك در O-Zrپيوند كششي 

  Cm 91/1028- 1، پيك ديگر درO-Zrپيوند ارتعاشي 
مي باشد و  پيك ديگر در  O-Zrمربوط به پيوند كششي 

مي باشد  C-O-Zrمربوط به پيوند  Cm 9154-1و  1455
. تصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي براي [18-21]

آورده شده  )ج- الف -4(ول در شكل نمونه هاي گروه ا
 350در دماي آن براي نمونه پخت شده مطابق است كه 

حفره هاي ريزي در لايه پوشش درجه سانتيگراد 
خار مشاهده مي شود. دليل آن مربوط به خارج شدن ب

اما ريزساختار همگن باشد ميآب و بخار تركيبات آلي 
 450الف). با پخت در -4باشد (شكل و فاقد ترك مي

، كريستاليزاسيون و تراكم پذيري پوشش درجه سانتيگراد
درجه  550ب). با پخت در - 4(شكل  انجام گرفته است

، پيوستگي پوشش نسبت به دو دماي ديگر سانتيگراد
ما به واسطه انتقال فاز تتراگونال به افزايش مي يابد ا

شش ريزترك هايي در منوكلينيك و افزايش حجم در پو
    ج). -4(شكل  گيردساختار شكل مي

  
 (الف)

  

  
 (ب)

  

  
 (ج)
  

  
  (د)

براي ژل كلسينه شده  الگوي پراش اشعه ايكس ج)-الف  2 شكل
درجه سانتيگراد 1200 )د  550 )ج  450 )ب  350 در دماي الف)
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  ژل زيركونيا FT-IRنمودار   3 شكل
  

   
  )ب(                                                             )الف(

  

  
  )ج(

  درجه سانتيگراد 550 )ج 450 )ب 350 )الفنمونه هاي گروه اول پخت شده در دماي از ميكروسكوپي  تصاوير 4 شكل
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ونه نماز ميكروسكوپ الكتروني روبشي تصاوير   
در دماي مورد نظر كه چهار لايه پوششي  2هاي گروه 

آورده  )ج-الف-5(در شكل يك مرتبه پخت مي شوند 
پوشش پخت شده مطابق شكل فوق براي شده است. 

شكل به ريزساختار درجه سانتيگراد  350 در دماي
 الف) كه مي تواند به واسطه-5جزيره اي بوده (شكل 
و انقباض نرژي سيستم كاهش اتبخير حلال (فاز مايع)، 

ترك ها بر روي سطح باشد. وجود ريز فاز جامددر 
اختلاف در تنش هاي سطحي در فصل جزاير به دليل 

 ب5در شكل . [6] مشترك زيرلايه/ پوشش مي باشد
 450در  پختعمليات حرارتي ديده مي شود كه با 

پيوستگي و تراكم پوشش نسبت به درجه سانتيگراد 
سطح پوشش افزايش يافته و يگراد درجه سانت 350دماي 

بدون تخلخل مي باشد ولي هنوز هم ترك هايي بر 

در اين دما روي لبه جزاير به هم پيوسته ديده مي شود. 
با كريستاليزاسيون مواد آمورف دانه هاي كريستالي 
بسيار ريز شكل گرفته كه به واسطه سطح ويژه بالا 

پوشش را به قابليت زينتر پذيري خوبي دارند كه تراكم 
پيوستگي درجه سانتيگراد  550در پخت دنبال دارد. با 

ي حاصل تردر جزاير كامل تر شده و پوشش يكنواخت 
 كامل اما در سطح پوشش به دليل خروج مي شود

شكل گرفته است تركيبات آلي تخلخل هاي ريزي 
به دليل انتقال فاز تتراگونال به  ج). از طرفي-5(شكل 

ترك ريزريزي هم ديده مي شود. منوكلينيك ترك هاي 
 يند پختهاي موجود در سطح پوشش در طول فرآ

به اختلاف در  2اعم از گروه ا يا  براي تمامي نمونه ها
و  )k4-10  12/( ضريب انبساط حرارتي زيرلايه

  . [22] شودمربوط مينيز  )k6-10  13/( پوشش

         
  )ب(                                                                  )الف(

  
  )ج(

درجه سانتيگراد 550 )ج 450 )ب 350 )پخت شده در دماي الف ه هاي گروه دوماز سطح نمونميكروسكوپي  تصاوير  5 شكل
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نتايج آزمون ميكروسختي نمونه بدون پوشش و   
الف) و -6در شكل ( 2و  1نمونه هاي پوشش دار گروه 

طور كه مشاهده مي شود، اولا ب) آمده است. همان-6(
اعمال پوشش بر روي فولاد كربني باعث افزايش سختي 

درجه  550مي شود. ثانيا نمونه هاي پخت شده در 
 350بالاترين و نمونه هاي پخت شده در سانتيگراد 

كمترين ميزان سختي را دارند. مي توان درجه سانتيگراد 
شش به نتيجه گرفت كه با افزايش دما ساختار ژلي پو

واسطه خروج مواد آلي و زينتر شدن استحكام يافته و 
با تبديل ساختار از حالت آمورف به كريستالي سختي 

(چهار نوبت  1افزايش مي يابد. براي نمونه هاي گروه 
پخت شده) با هر مرحله پخت لايه هاي پوششي متراكم 
تر مي شوند. به همين دليل براي يك دماي پخت مشابه، 

(تك  2نسبت به گروه   1هاي گروه  سختي نمونه
، تك پخت در حقيقت براي حالتپخت) بالاتر است. 

به كريستاليزاسيون  پديدهمواد آلي و بخار آب و حذف 
گيرد به انجام ميدر مرحله نهايي پخت طور همزمان 

طوري كه  امكان خروج كامل گازها قبل از 
از كريستاليزاسيون و زينتر شدن نهايي وجود ندارد و 

طرفي شدت خروج گازها بالاتر است كه نمونه را با 
حفره، مك گازي و ريزترك مواجه مي سازد و سختي 

نمونه هايي كه هر لايه به  براياما  را كاهش مي دهد.
مرحله اي و  طور جداگانه پخت مي شود به دليل خروج

 همينطورتركيبات آلي و  تدريجي بخار آب و
 داشتهش عيوب كمتري پوشمرحله اي كريستاليزاسيون 
    .حاصل مي شود يو سختي بالاتر

  

  
  

  (الف)
  

  
  

  (ب)
براي نمونه هاي  نمودار تغييرات سختي با دماي پخت  6 شكل

   2گروه  )ب 1گروه  )الف
  

نمونه هاي پوشش دار تهيه شده در شرايط مختلف   
مورد تست خوردگي الكتروشيميايي در الكتروليت 

هاي پلاريزاسيون  منحنيكلريد سديم گرفتند. 
ش و پوشش پتانسيوديناميك براي نمونه هاي بدون پوش

 5/3در محلول دار پخت شده در دماهاي مختلف 
 2و  1نمونه هاي گروه درصد وزني كلريد سديم براي 

 . پارامترهاي آمده است )ب-7(و  )الف- 7(در  شكل 

 corrI وcorrE در  ها نمونهاز گروه دو وط به هر مرب
آورده شده است. همانطور كه  )4(و  )3( جدول هاي

ديده مي شود اعمال پوشش زيركونيا بر روي فولاد 
محلول  كربني باعث بهبود مقاومت به خوردگي در

. با افزايش دماي پخت از شودخورنده كلريد سديم مي
چگالي جريان خوردگي درجه سانتيگراد  450به  350

د كه به روشود و مقاومت به خوردگي بالا ميكم مي
 شدنكريستاليزهتركيبات آلي و  مقداري از ليل خروجد

باشد. اما با پوشش مي نسبي فاز آمورف و متراكم شدن
چگالي درجه سانتيگراد  550افزايش دماي پخت تا 
و مقاومت به خوردگي  يابدميجريان خوردگي افزايش 

آمورف  كريستاليزاسيون كامل فازشود كه به دليل كم مي
كاهش پيوستگي و ركيبات آلي و امل تو خروج ك

بارتي با ترد شدن نسبي باشد. به عچسبندگي مي
دار تركهاي كششي موثر واقع شده و ريز پوشش، تنش
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هاي براي نمونهشدن پوشش را به دنبال خواهد داشت. 
درجه  550به  350با افزايش دماي پخت از  2گروه 

به  چگالي جريان خوردگي كم و مقاومتسانتيگراد 
هاي در حقيقت براي نمونه. يابدافزايش ميخوردگي 

اي در با افزايش دماي پخت حالت جزيره 2گروه 
ريزساختار به تدريج حذف شده و حالت پيوستگي 

زان حفره و ميكه نتيجه آن كاهش يابد زايش مياف
    .باشدمياي هاي بين جزيرهريزترك

كات - نتايج آزمون چسبندگي به روش كراس  
)Cross-Cut  نشان مي  2و  1) براي نمونه هاي گروه

دهد كه استحكام چسبندگي براي هر دو گروه كيفيت 

درجه  450و  350پوشش هاي پخت شده در دماي 
قرار دارند و  B5سانتي گراد بطور متوسط در كلاس 

پوشش با چسبندگي قابل قبول بر روي زيرلايه قرار 
 550دماي گرفته است. اما براي پوشش پخت شده در 

 B4كيفيت نمونه در كلاس  1درجه سانتيگراد در گروه 
گيرد و استحكام چسبندگي نسبت به دو دماي قرار مي

ها ديگر كمتر است. كه به دليل وجود ريزترك و حفره
باشد (تحول فازي، خروج در در ريزساختار پوشش مي

نمونه به دليل  شدن ج). ترد - 4شكل-كامل مواد آلي
استحكام  كاهش تواند دليلي برلي نيز ميخروج مواد آ

  باشد.  چسبندگي

  
  

        
  

  )ب(                                                                        )الف(
   ،منحني پلاريزاسيون پتانسيوديناميك براي نمونه فولادي بدون پوشش و نمونه هاي پوشش دار  7 شكل

  2نمونه هاي گروه  )ب ،1وه نمونه هاي گر )الف
  

  1گروه پارامترهاي الكتروشيميايي به دست آمده براي نمونه هاي فولاد كربني بدون پوشش و نمونه هاي پوشش دار   3 جدول
  

(mv)corrE )2(A/cmcorrI نمونه 

43/0 - 7-10×6 C⁰350  
33/0 - 7-10×5/3 C⁰450  
50/0 - 7-10×5/7 C⁰550  
  پوششنمونه بدون  4×6-10 - 83/0
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  پارامترهاي الكتروشيميايي به دست آمده براي نمونه هاي فولاد كربني  4جدول 
  2گروه بدون پوشش و نمونه هاي پوشش دار 

  

Ecorr(mv) )2Icorr(A/cm نمونه  
652/0-  7-10×9  C⁰350  
63/0 -  7-10×3/8  C⁰450  
52/0 -  7-10×9/7  C⁰550  
  نمونه بدون پوشش  4×6-10  - 83/0

  

  نتيجه گيري
درجه  550تا  350با افزايش دماي پخت از  .1

تركيبات آلي از پوشش خارج مي شوند و سانتيگراد 
ساختار پوشش از حالت آمورف به حالت كريستالي 

  تبديل مي شود. 
فاز درجه سانتيگراد  450با پخت پوشش در دماي  .2

درجه سانتيگراد  550تتراگونال و با پخت در دماي 
  لينيك ظاهر مي شود. فاز تتراگونال و منوك

درجه  550تا  350با افزايش دماي پخت از  .3
  ميزان سختي پوشش افزايش مي يابد. سانتيگراد 

مرتبه پخت شده با افزايش دماي  4لايه  4در پوشش  .4
مقاومت به درجه سانتيگراد  450پخت تا دماي 

درجه  550خوردگي افزايش يافته و با افزايش دما به 
  مي يابد.  كاهشسانتيگراد 

مرتبه پخت شده با افزايش دما از  1لايه  4در پوشش  .5
مقاومت به خوردگي درجه سانتيگراد  550به  350

  افزايش يافته است. 
درجه سانتيگراد  450با افزايش دماي پخت تا دماي  .6

استحكام چسبندگي پوشش زياد و با افزايش دما به 
  كاهش مي يابد. درجه سانتيگراد  550

ا پخت هر لايه پوشش خواص بهتري نسبت به يك ا پخت هر لايه پوشش خواص بهتري نسبت به يك بب  ..77
  مرتبه پخت نهايي پوشش حاصل مي شود. مرتبه پخت نهايي پوشش حاصل مي شود. 

  
  تقدير و تشكر

از حمايت و پشتيباني شركت گاز استان چهارمحال و 
  بختياري تشكر و قدر داني مي شود.
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  هاي برمايد و يدايددر محيط حاوي يون 403اي فولاد زنگ نزن مارتنزيتي بررسي خوردگي حفره
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  چكيده

در  403ي نزن مارتنزيتاي فولاد زنگهاي پتانسيوديناميك و پتانسيواستاتيك، رفتار خوردگي حفرهي حاضر، با استفاده از روشدر مطالعه
اي دارند. يون هاي هاليد اثري دوسويه بر خوردگي حفرهمورد بررسي قرار گرفته است. مشاهدات نشان داد كه يون NaIو  NaBrهاي محلول

شود به طوري كه فركانس وقوع حفرات ناپايدار تر ظاهر ميزني حفرات ناپايدار مخربي جوانهتر در مرحلهبرمايد به دليل شعاع يوني كوچك
تري خواهد داشت. ي رشد و گسترش حفرات ناپايدار اثر بيشدر مرحله HIي تر بودن اسيديتهيدايد به دليل پايينتري دارد. از طرفي يون بيش

 تر است.دار شدن در محلول حاوي يون برمايد پايينتر بوده و پتانسيل حفرهاما روي هم رفته يون برمايد مخرب

  حفرات ناپايدار، فولاد زنگ نزن مارتنزيتياي، يدايد، برمايد، خوردگي حفره  هاي كليديواژه

 
Investigation of the Pitting Corrosion Behavior of 403 Martensitic Stainless Steel in 

Bromide and Iodide Solutions 
 
 

S. Pahlavan              K. Safar              I. Taji         M.H. Moayed           S. Mollazadeh Beidokhti 
 

 
Abstract 
In this study, the pitting corrosion behavior of 403 martensitic stainless steel was investigated in NaBr and NaI 
solutions, by using potentiodynamic and potentiostatic techniques. The observations showed that halide ions have a 
bilinear effect on the pitting corrosion. The bromide ion due to its smaller ionic radius is more active in the initiation 
step of metastable pits, so that it increases the frequency of occurrence of metastable pits. On the other hand, the iodide 
ion has a greater effect on the propagation step, due to the low acidity of HI. Altogether, the bromide ion is more 
aggressive than iodide and has a lower pitting potential. 
 

Key Words Pitting Corrosion; Iodide; Bromide; Metastable pits; Martensitic stainless steel. 
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 مقدمه
آيد، هنگامي كه از فولادهاي زنگ نزن سخن به ميان مي

كرم آلياژ  %12منظور فولادهايي هستند كه با حداقل 
ي اي اكسيدلايه. اين فولادها به علت تشكيل [1] اندشده

ي رويين بر روي سطح، مقاومت به موسوم به لايه
دهند. عموما خوردگي بالايي را از خود نشان مي

 ينزن به لحاظ ريزساختاري به پنج دستهفولادهاي زنگ
فولادهاي زنگ نزن آستنيتي، فريتي، مارتنزيتي، دوفازي 

امروزه  .1]،[2 شوندشونده تقسيم ميسختو رسوب
نزن مارتنزيتي به دليل خواص ولادهاي زنگگروه ف

مكانيكي مطلوب، كاربردهاي بسياري در صنعت پيدا 
ه توان باند. از جمله كاربرد اين دسته از فولادها، ميكرده

ها در دماهاي بالا، صنايع پالايش و انتقال ي آناستفاده
ي بخار و پره نفت و ابزارآلات و لوازم برش، ژنراتورهاي

ن نزترين خواص فولادهاي زنگها اشاره كرد. مهمتوربين
مارتنزيتي، استحكام بالا، سختي و چقرمگي مناسب در 

  . [3-1] دماهاي بالا و مقاومت به خوردگي و خزش است
 ترين انواع خوردگياي از خطرناكخوردگي حفره  

دهد. است كه معمولا در فولادهاي زنگ نزن رخ مي
 يا در اثر شكست موضعي لايهشدن اين فولادهدار حفره

ه ها و بها، مرزدانهرويين در نقاط ضعيف فيلم مانند آخال
هاي طور كلي هر ناپيوستگي در اين لايه و در حضور يون

. پس از شكست موضعي [8-4] افتدمخرب اتفاق مي
 هاي فلزيي رويين، فرآيند خوردگي با انحلال يونلايه

يابد. انحلال حفره ادامه ميها به درون زيرلايه و ورود آن
هاي فلزي، هيدروليز شدن آب و در نتيجه اسيدي يون

شدن محلول درون حفره را در پي دارد. از اين رو غلظت 
د. در يابرفته افزايش ميها در محلول حفره رفتهپروتون

هاي راستاي خنثي شدن بار الكتريكي درون حفره، آنيون
ط مخرب آن تشديد مخرب نيز وارد حفره شده و شراي

اي مؤثر شود. بنابراين دو عامل روي خوردگي حفرهمي
زني حفره و ديگري رشد و گسترش است؛ يكي جوانه

ي هاي مخرب موجود در محلول هم در مرحلهآن. آنيون

ي رشد تأثير به سزايي بر فرآيند زني و هم در مرحلهجوانه
  .[12-9] دار شدن دارندحفره
هاي مخرب متعددي براي آلياژهاي در مقالات، آنيون  

اند؛ اما اغلب، در فولادهاي زنگ گوناگون گزارش شده
هايي چون كلرايد، دار شدن در حضور آنيوننزن، حفره

هاي صورت دهد؛ گرچه، پژوهشبرمايد و يدايد روي مي
ي برمايد و يدايد نسبت به كلرايد بسيار گرفته درباره

بر روي  [13] آيزاكسكانكو و هاي اندك است. بررسي
يتي اي فولاد زنگ نزن فرحفره تغييرات پتانسيل خوردگي

هاي كلرايد و حاوي مقادير مختلف موليبدن، در محلول
گر تأثير مثبت موليبدن در كاهش اثرات برمايد، بيان

دار شدن اين فولاد است. هر مخرب اين دو يون بر حفره
ت، كسان نيسچند كه اين تأثير مثبت در هر دو محلول ي

نين چتر از برمايد است. همبلكه در محلول كلرايد بيش
اين موضوع را ثابت  [14] مطالعات عبدالمجيد و محمود

كند كه براي فولادهاي زنگ نزن تحت شرايط مي
شدت مهاجم آزمايشگاهي و تركيب آلياژي گوناگون، 

يدايد  >برمايد  >هاي هاليد به ترتيب كلرايد بودن يون
هاي اين گروه بر روي فولاد شود. آزمايشبندي ميدسته

در محلول برمايد، نشان داد كه پتانسيل  L904زنگ نزن 
دار شدن با افزايش لگاريتمي غلظت برمايد، به حفره

يابد، ولي از سوي ديگر مستقل صورت خطي كاهش مي
   محلول است. pHاز 

هايي تأثير با انجام آزمايش [15] جانيك زاكور  
هاي خوردگي زني حفرهها بر روي جوانهمتفاوت هاليد

هاي اوليه، سازيدر آهن را بررسي كرد. او پس از آماده
ساعت در يك محلول بافر بورات  24ها را به مدت نمونه
تاتيك گالوانواسرويين كرد. سپس با استفاده از روش پيش

انسيل ها بر پتگيري را در خصوص تأثير هاليدنتايج چشم
دست آورد. او چنين دريافت كه دار شدن بهبحراني حفره

دار شدن فولاد در براي يك غلظت ثابت از هاليدها، حفره
محلول يدايد نيازمند بالاترين پتانسيل آندي اعمالي است. 

اين كميت براي محلول پس از يدايد، برمايد قرار دارد و 
او  گيريترين مقدار است. افزون بر اين، اندازهكلرايد كم
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 زني حفرهزماني براي جوانه يترين دورهنشان داد كه كم
يدايد بر روي فولاد،  يوسيلهدر يك پتانسيل ثابت به

   ترين مقدار نسبت به ديگر هاليدها است.بيش
با آماده كردن  شده است تادر اين پژوهش سعي   

 فهاي مختلغلظت ثيرأ، تو استاندارد شدهمحيط كنترل
 فولاداي خوردگي حفرهبر روي  برمايد و يدايد دو يون

 پتانسيلتعيين  ، بررسي شود.403زنگ نزن مارتنزيتي 
، بررسي چگونگي ينگيدار شدن، جريان رويحفره
حفرات ناپايدار از جمله  گي، رشد و رويينگيريشكل
پژوهش مورد بررسي قرار است كه در اين  مترهاييپارا

روش آزمون خوردگي دو . براي اين منظور از اندگرفته
استاندارد سه الكترودي براي بررسي  پتانسيوديناميك

ستاندارد ااستاتيك پتانسيو و ايپتانسيل خوردگي حفره
شده،  لسه الكترودي براي بررسي حفرات ناپايدار تشكي

   استفاده شده است.
  

  مواد و روش تحقيق
در اين پژوهش از فولاد زنگ نزن   سازي نمونهآماده

نتايج آزمون  )1(استفاده شد. جدول  403مارتنزيتي 
گونه كه دهد. همانكوانتومتري اين فولاد را نشان مي

شود، درصد كم كرم و عدم حضور عناصر مشاهده مي
ي آلياژي ديگر به مقدار زياد، اين فولاد را در زمره

   دهد.فولادهاي زنگ نزن مارتنزيتي قرار مي
هاي پلاريزاسيون با پتانسيل متغير براي انجام آزمون  

دار گيري پتانسيل حفرهوديناميك) جهت اندازه(پتانسي
 انجاممتر و براي سانتي 1هايي مكعبي به ضلع شدن، نمونه

 هاييهاي پلاريزاسيون با پتانسيل ثابت نمونهآزمون
متر سانتي 1×5/0×5/0صورت مكعب مستطيل با ابعاد به

سازي شد. جهت از بين بردن آثار عمليات از پيش آماده

ها كه باعث عدم مالي نمونهي احتتاريخچه انجام شده و
هاي خوردگي پذيري و خطا در نتايج آزمايشتكرار
ها تحت عمليات حرارتي آنيل انحلالي شود، نمونهمي

به  سانتيگراد درجه 1050ها در دماي قرار گرفتند. نمونه
ساعت آنيل و سپس در اتمسفر و دماي محيط  1مدت 

 300ها در دماي سرد شدند. بعد از اين مرحله، نمونه
ساعت بازپخت شده و در  1مدت به  درجه سانتيگراد

    دهي شدند.آب نهايت در دماي محيط
منظور كاهش احتمال وقوع خوردگي شياري در به  

،  از مانت شدنها پيش فصل مشترك نمونه و رزين، نمونه
 1/0ثانيه در محلول  900اي شده و به مدت پوليش آينه

نسبت به  ولتميلي 850 مولار سديم سولفات در پتانسيل
پيش از  .رويين شدندالكترود مرجع كالومل اشباع، پيش

ي انجام هر آزمون خوردگي، الكترود كار كه همان نمونه
عمليات تحت  1200ي ست، تا سنبادهمانت شده ا

شو وكاري تر قرار گرفته و سپس با آب مقطر شستسنباده
يز يك و نپشت مانت شد. سپس توسط يك پيچ از داده مي

  برقرار شد. هانمونهسيم مسي اتصال الكتريكي 
  

هاي انجام آزمون براي  .هاسازي محلولآماده
هاي سديم در اين پژوهش، از نمكپتانسيوديناميك 

برمايد و سديم يدايد با خلوص آزمايشگاهي استفاده شد. 
 1و  5/0، 2/0، 1/0، 01/0هاي هايي با غلظتمحلول

ها ها در اين محلولها تهيه و آزمونمولار از اين نمك
هاي پتانسيواستاتيك در چنين آزمونانجام شد. هم

ها و در ز اين نمكمولار ا 5/0هايي با غلظت محلول
انجام گرفت. لازم به ذكر است  -mV/SCE 50پتانسيل 

با توجه به نوع محلول مورد نياز، براي هر سه آزمون، 
ليتر محلول تازه تهيه و در يك بشر روباز قرار ميلي 100

   هاي لازم در آن انجام گرفت.گرفته و آزمون
  

 نتايج آزمون كوانتومتري فولاد مورد بحث (درصد وزني)  1جدول 

  

Fe ديگر  S P V Co N Mo Cu Si  Mn  Ni  Cr C 

  165/0  64/11  00/1  83/0  29/0  16/0 04/0 04/0 04/0 03/0 03/0 01/0 >01/0  پايه
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هاي خوردگي در همگي آزمايش  .هاي خوردگيآزمون
 ACM Instrumentانجام شده از دستگاه پتانسيواستات 

هاي حاصل از چنين، براي نمايش دادهاستفاده شد. هم
ي متصل به دستگاه پتانسيواستات ها از يك رايانهآزمون

كمك گرفته شد. پيل الكتروشيميايي مورد استفاده در اين 
پژوهش، پيل سه الكترودي است. در اين پيل از الكترود 

عنوان الكترود مرجع و از يك صفحه كالومل اشباع به
عنوان الكترود متر مربع بهسانتي 2يني به مساحت پلات

 هاي گزارش شده ازكمكي استفاده شد. تمامي پتانسيل
الكترود كار در نتايج، نسبت به الكترود كالومل اشباع 
است. در اين تحقيق دو نوع آزمون الكتروشيمي شامل 

هاي پلاريزاسيون با پتانسيل متغير و ثابت انجام آزمون
هاي پتانسيوديناميك، ابتدا ست. در آزمونگرفته شده ا

ثانيه درون محلول قرار گرفته و  3600الكترود به مدت 
پتانسيل مدار باز نمونه تا پايدار شدن پتانسيل خوردگي، 

-ميلي 50 شود. سپس الكترود از پتانسيلاندازه گيري مي

ولت بر ثانيه ميلي 30كاتدي با نرخ روبش  يمنطقهولت 
- تبرگششود تا هنگامي كه افزايش شديد و پلاريزه مي

اهده مش ي آندي پلاريزاسيونناپذير شدت جريان در منطقه
گردد. پتانسيل متناظر با آغاز افزايش شديد جريان به 

دار در نظر گرفته شد. بدين صورت عنوان پتانسيل حفره
دار شدن فولاد در ي پتاسيل حفرهتوان با مقايسهمي

اوي يون برمايد و يدايد، تأثير مخرب بودن هر محلول ح
يك را سنجيد. آزمون پتانسيواستاتيك نيز به منظور 

يدار هاي ناپاها بر وقوع حفرهبررسي تأثير هر كدام از يون
كار گرفته شد. به اين صورت كه پيش از انجام هر به

ثانيه زمان براي پايدار شدن پتانسيل  600آزمون، 
 -50داده شد و سپس در پتانسيل خوردگي به نمونه 

نسبت به الكترود مرجع كالومل، جريان الكترود ولت ميلي
 داده 40ثانيه و با سرعت داده برداري  900كاري به مدت 

چنين جهت رسيدن به شرايط بر ثانيه ثبت گرديد. هم
آماري مورد قبول و نيز كاهش خطا، براي هر آزمون 

بار تكرار انجام  3ك پتانسيوديناميك و پتانسيواستاتي
  پذيرفت.

  نتايج و بحث
در اين بخش، نتايج  .هاي پتانسيودايناميكآزمون
شده جهت بررسي تأثير يون برمايد و هاي انجامآزمون

يدايد آورده شده است. نمودارهاي پلاريزاسيون 
ي فولادي در پنج غلظت مختلف پتانسيوديناميك نمونه

نشان داده شده  )1(از يون برمايد در دماي اتاق در شكل 
شود، گونه كه در اين شكل مشاهده مياست. همان

ي تغيير ناگهاني شيب يا شكست شدت جريان دودهمح
 دار شدن در نظر گرفته شده است؛به عنوان پتانسيل حفره

ها دوباره يك از حفرهبه اين معنا كه بالاتر از آن هيچ
هاي هاي پايدار جايگزين حفرهرويين نشده و حفره

شود كه با افزايش غلظت گردند. مشاهده ميناپايدار مي
 پتانسيل خوردگي تقريبا  ثابت بوده و از طرفي يون برمايد،

يابد. حفرات دار شدن فولاد كاهش ميپتانسيل حفره
ار شدن دتر از پتانسيل حفرهكمهاي ناپايداري كه در پتانسيل

شوند نيز به صورت مي و مجددا  رويين تشكيل شده
هايي در شدت جريان خوردگي قبل از تشكيل نوسان
   اند.ل مشاهدهي پايدار قابحفره
سيوديناميك      )2(شكل     سيون پتان نمودارهاي پلاريزا

را براي پنج غلظت مشـــخص از يون يدايد در محلول     
سيل حفره سديم يدايد نمايش مي  شدن در  دهد. پتان دار 

سديم يدايد    01/0حضور يون يدايد براي محلول   مولار 
گذاري شده است. افزايش غلظت   به عنوان نمونه علامت

دار شـــدن ز ســـبب كاهش پتانســـيل حفرهايد نييون يد
گيري حفرات ناپايدار و شود. در اين نمودار نيز شكل  مي

   رويين شدن مجددشان قابل مشاهده است.
  
  
  
  
  
  
  

  
  NaBrغلظت مختلف  5نمايش آزمون پلاريزاسيون براي   1شكل 



  95  سحر ملازاده بيدختي -محمد هادي مؤيد -ايمان تاجي -كيوان صفار -سهراب پهلوان
 

     
 نشرية مهندسي متالورژي و مواد    1397، شماره دو، سال بيست و نهم

  
  
  
  
  
  
  

  NaIغلظت مختلف  5نمايش آزمون پلاريزاسيون براي   2شكل 

ــدن پديده   طوركلي حفرهبه  اي آماري و احتمالي   دار شـ
ز زني و نياي كه شــرايط متفاوت ســنبادهاســت؛ به گونه

ــطح، مي ــيل حرفهمورفولوژي س ار دتواند بر روي پتانس
شــدن اثر بگذارد. بنابراين اتكاي به يك آزمون در بحث 

.  16]،[17 تواند خطا ايجاد كنددار شدن مي پتانسيل حفره 
ل در اين تحقيق، براي هر غلظــت يون بــه همين دليــ

ــه آزمون انجام گرفته و ميانگين آن به عنوان      مخرب سـ
دار شدن در آن غلظت گزارش شده است.    پتانسيل حفره 

هاي  ي خطا، در غلظت  مقادير اين ميانگين به همراه بازه    
داده شده است.    نشان  )3(مختلف يون مخرب در شكل  

سيل حفره آيد كمياز اين نمودار چنين بر ش ه پتان دن دار 
طه        ظت يون مخرب راب گاريتم غل اي خطي دارد؛ با ل

كه ديگر پژوهشــگران نيز چنين رفتاري را گزارش چنان
ست كه     .9]، 12، [18 اندكرده شده ا در مقالات گزارش 

سيل حفره  شدن به پتان هاي صورت زير با غلظت يون دار 
   مهاجم رابطه دارد:

)1 (   xB log C-= A pE  
دار پتانسيل حفره Epاعداد ثابت،  Bو  Aدر اين معادله 

چنين هاي مهاجم است. همغلظت آنيون Cxشدن و 
 mV/SCE 100-50 يدر محدودهB گزارش شده كه ثابت 

شده، گونه كه در نمودار نشان داده و همان [19] قرار دارد
هاي يدايد و برمايد براي محلول Bدر اين پژوهش ثابت 

محاسبه  mV/SCE21/80 و  mV/SCE56/75 به ترتيب 
  نيز براي محلول حاوي  Aاست. ثابت  شده
 و براي محلول برمايد mV/SCE 53/238 يدايد

mV/SCE 06/186 دست آمده است. به  

  
  
  
  
  
  
  

غلظت مختلف از دو  5دار شدن براي پتانسيل حفره  3شكل 
  هاو برازش خطي آن NaIو  NaBrمحلول 

يا همان شيب نمودار  Bتر بودن پارامتر بيشبا توجه به 
در  Aن ثابت بود تربرمايد، نسبت به يدايد و نيز كم

توان نتيجه برمايد، كه همان عرض از مبدأ است؛ مي
گرفت كه در يك غلظت ثابت، تأثير يون برمايد بر كاهش 

تر از اي فولاد، به مراتب بيشپتانسيل خوردگي حفره
است كه يون برمايد نسبت به يدايد است. اين بدين معن

شدن  دارتر بوده و كاهش پتانسيل حفرهيون يدايد مخرب
تري انجام در آن با افزايش غلظت يون با شيب بيش

  پذيرد.مي

  
تر گفته گونه كه پيشهمان .هاي پتانسيواستاتيكآزمون

ي ي دو مرحلهاي دربرگيرندهشد؛ خوردگي حفره
رو براي بررسي تأثير زني و رشد حفره است. از اينجوانه
ا اي نياز است تهاي برمايد و يدايد بر خوردگي حفرهيون

ي رفتار اين دو يون در هر مرحله بررسي شود. مرحله
هاي ناپايدار عداد حفرهتوان متناظر با تزني را ميجوانه

تر شي بيتشكيل شده در نظر گرفت؛ چرا كه تعداد حفره
 چنينتر خواهد بود. همي بيشزني حفرهحاكي از جوانه

توان با عمر حفره و شدت ي رشد را ميمرحله
ي ناپايدار متناظر هاي بيشينه براي هر حفرهجريان

 دانست. بنابراين نمودارهاي فركانس وقوع حفرات
ي ها در مرحلهناپايدار كه در ادامه خواهد آمد؛ رفتار يون

 هايي كه بهكنند. به علاوه نمودارزني را مقايسه ميجوانه
د پردازد، عملكرهاي ناپايدار ميآماري رفتار حفره بررسي

ي رشد و گسترش حفره بررسي ها را در مرحلهيون
   كند.مي
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ستاتيك    هاي پتانيك نمونه از آزمون )4(شكل     سيوا
ــيل  مولار  5/0براي محلول  -mV/SCE 50را در پتانسـ
هاي جرياني كه در نمودار دهد. نوســانبرمايد نشــان مي

شاهده مي  شان   م شد و  ي جوانهدهندهشود ن زني حفره، ر
كه طوري به .11]، [22-20 ي آن استرويين شدن دوباره

كاهش آن نيز       ــد حفره و  غاز رشـ يانگر آ  افزايش جريان ب
شود كه  شدن مجدد آن است. مشاهده مي    نشانگر رويين 

سته      صورت نمايي كا از جريان زمينه با گذشت زمان به 
   رسد.شده و بعد از مدتي تقريبا  به يك مقدار ثابت مي

به صورت شماتيك، يكي از اين حفرات  )5(شكل   
دهد. براي يك ناپايدار را به صورت مشخص نشان مي

توان پارامترهاي مختلفي تعريف كرد. ي ناپايدار ميحفره
از ميان اين پارامترها طول عمر، جريان بيشينه و جريان 

 زمينه در شكل نشان داده شده است. براي نشان دادنپس
استفاده شده  λفركانس وقوع حفرات ناپايدار از عامل 

ده ي ناپايدار تشكيل شبرابر است با تعداد حفره λاست. 
واحد سطح. مساحت سطح نمونه در  ثانيه در 100در هر 

ي زماني بازه 8بوده است. مربع  سانتيمتر 25/0آزمون  اين
 λ ياي در آزمون پتانسيواستاتيك براي محاسبهثانيه 100
نظر گرفته شده است. براي هر محلول برمايد و يدايد، در 
چنين ذكر اين مرتبه تكرار شده است. هم 3آزمون  اين

با توجه به مقدار نويزهاي نكته ضروري است كه 
، نانومتر 5تر از هاي بزرگالكتريكي، نوسان جريان

عنوان نويز در نظر تر از آن بهعنوان حفره و مقادير كمبه
   اند.گرفته شده

  
  
  
  
  
  

  
اي از يك آزمون پتانسيواستاتيك در پتانسيل ثابت نمونه  4شكل 

mV/SCE 50- 5/0هاي ناپايدار تشكيل شده در محلول و حفره 
  NaBrمولار 

  
  
  
  
  
  
  

 هاي مربوط به آننمايش شماتيك يك حفره و كميت  5شكل 

  

شان  )6(شكل   حسب زمان است.   بر λ يي رابطهدهندهن
جاد       عداد حفرات اي يانگين ت طه بر روي نمودار، م هر نق

نظر است  ي موردثانيه 100شده در واحد سطح، در بازه  
شاهده     و بازه ي خطا در آن نيز مشخص گرديده است. م
تدا اين دو نمودار    مي كه براي هر دو محلول اب ــود  شـ

كان       عداد م كه ت ندي نزولي دارد، چرا  هاي مرجح  رو
نه  كاهش مي  جوا ــطح نمونه    يابد  زني حفره، بر روي سـ
نيز مشــاهده شــد، در  )4(گونه كه در شــكل . همان[11]
يه    100 بالا بودن        ثان يل  به دل مايش،    ي نخســــت آز

هاي جرياني آشـــكار شـــدت جريان رويينگي، نوســـان
شــوند. از اين رو حفرات قابل مشــاهده در اين بازه نمي

جه   نابراين     λكم و در نتي هد بود. ب يه    50كم خوا ي ثان
شده و از ثانيه     8به بعد،  50ي نخست هر آزمون حذف 

اي انتخاب شد تا نتايج آزمون به واقعيت ثانيه 100ي هباز
   تر باشد.نزديك

  
  
  
  
  
  
  
  

  
  هاي ناپايدار در پتانسيل ثابتفركانس وقوع حفره  6شكل 

mV/SCE  50-  
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تر از محلول يدايد همواره بيش λبراي محلول برمايد،   
ي هاست. به عبارتي در محلول سديم برمايد تعداد حفر

اند. ردهزني كجوانه نسبت به محلول سديم يدايدتري يشب
 ياي دو مرحلهگونه كه گفته شد در خوردگي حفرههمان
زني حفره و رشد آن مؤثرند. بنابراين با توجه به جوانه

وقوع حفرات در محلول دست آمده چون فركانس نتايج به
تري برمايد تأثير مخرب تر است؛ يونسديم برمايد بيش

زني دارد. دليل بالا بودن فركانس وقوع ي جوانهدر مرحله
توان چنين تشريح كرد كه در محلول حاوي برمايد را مي

ر تچون شعاع يوني برمايد از شعاع يوني يدايد كوچك
ته زني داشتري در جوانهتواند تأثير قابل توجهاست؛ مي

زني هر نوع ناپيوستگي ي جوانهباشد؛ چرا كه در مرحله
زني است و طبيعتا  ي رويين عامل آغاز جوانهروي لايه

تر باشد، احتمال هرچه شعاع يوني يون مخرب كوچك
تر ي رويين و تخريب اين لايه بيشنفوذ آن به درون لايه

   .[23] خواهد بود
ار هاي ناپايداما از سويي با بررسي آماري رفتار حفره  

در هاي برمايد و يدايد شود كه رفتار يونمشاهده مي
-ي رشد و گسترش حفره متفاوت با حالت جوانهمرحله

توزيع تجمعي احتمالي را براي  )7(زني آن است. شكل 
طول عمر حفرات ناپايدار روي فولاد زنگ نزن مارتنزيتي 

دهد. اين حفرات در دو محلول سديم نشان مي 403
ها اند. غلظت محلولبرمايد و سديم يدايد تشكيل شده

 -mV/SCE 50نسيل ثابت اعمالي برابر با مولار و پتا 5/0
است. در اين شكل محور افقي، زمان و محور عمود، تابع 

ن شود؛ كه در آاحتمالي است كه به شكل زير تعريف مي
N ها و تعداد آزمايشn ي آزمايش است.شماره  
)2 (  n

P(t)
N 1




 

  
مونه نهاي تشكيل شده بر روي ي عمر حفرهبراي مقايسه
ي توزيع توان مقدار ميانههاي متفاوت، ميبا محلول

را در نظر گرفت.   = 5/0P(t)احتمال عمر حفرات، يعني 
شود؛ عمر حفرات گونه كه در شكل نيز مشاهده ميهمان

 تر از محلول حاويناپايدار براي محلول حاوي يدايد بيش
برمايد است. به بيان ديگر حفرات ناپايدار تشكيل شده 

ثانيه پايدار  8/0در محلول حاوي برمايد، به طور متوسط 
كه در محلول يدايد اين مدت زمان هستند؛ در حالي 

   برابر است. 3تقريبا  
توزيع تجمعي بيشينه جريان حفرات  )8(شكل   

 5/0) را در دو محلول با غلظت يكسان IPeakناپايدار (
ي جريان هر حفره يا مولار به تصوير كشيده است. بيشينه

نمايش   )5(نيز به صورت نمادين در شكل  IPeakهمان 
داده شده و عبارت است از اختلاف بيشينه جريان هر 

) كه همان جريان Baselineحفره و جريان زمينه (
ه دهد كشود. اين شكل نشان ميرويينگي نيز ناميده مي

ند اشكل گرفته NaIحفرات ناپايداري كه در محيط حاوي 
داراي بيشينه جريان به مراتب بيشتري نسبت به محيط 

NaBr ينه متوسط بيشتر و به طور هستند. به بيان دقيق
 nA 450حدود  جريان اين حفرات در محيط حاوي يدايد

   تر از محيط حاوي برمايد است.كم
  
  
  
  
  
  
  
    

  توزيع تجمعي طول عمر حفرات ناپايدار در پتانسيل   7شكل 
  -mV/SCE  50ثابت

  
  
  
  
  
  
  

  
  ي حفرات ناپايدار در توزيع تجمعي جريان بيشينه  8شكل 

  -mV/SCE  50پتانسيل ثابت
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با داشتن جريان هر حفره كه از روي آزمون   
ون آيد و با استفاده از قانپتانسيواستاتيك به دست مي

توان شعاع حفره را در هنگام رشد آن محاسبه فارادي مي
-جريانانتگرال گرفتن از منحني شدتكرد. به عبارتي با 

توان بار حل شده به ازاي هر نوسان جريان زمان مي
ي ناپايدار) را محاسبه كرد. با قرار دادن مقدار اين (حفره

) كه مستخرج از قانون فارادي 4ي (انتگرال در رابطه
است. شعاع هر حفره در انتهاي طول عمر آن به دست 

ي ناپايدار به شكل ر حفرهخواهد آمد. در اين پژوهش ه
جاي جرم نتيجه بهكره فرض شده است و در يك نيم

چگالي در حجم  ضربموجود در قانون فارادي، حاصل
  نيمكره قرار داده شده است.

)3 (  

1

33ZA idt
a

2 nF

 
     
 

 

 )؛mol/g 4/55( 403، جرم مولي فولاد Z)، 3ي (در رابطه     
Aهاي حت سطح الكترود كار در آزمون، مسا

، زمان؛ tجريان؛  ، شدتi)؛ 2cm 25/0پتانسيواستاتيك (
n با فرض انحلال  403، ميانگين حالت اكسيداسيون فولاد

انحلال آهن دوظرفيتي  ٪88كرم سه ظرفيتي و  12٪
، ρ) و بر مول كولمب 96485، ثابت فارادي (F)؛ 12/2(

 .) استمكعب يمتربر سانت گرم 8/7( 403چگالب فولاد 

شعاعي كه     با توجه به كارهاي تحقيقاتي انجام گرفته 
ــبه مي ــعاع حفره از قانون فارادي محاس ــود با ش ي به ش

وجود آمده در طي آزمايش تفاوت چنداني ندارد. نشــان 
 درصد ميان شعاع حفرات ناپايدار   5داده شده است كه تنها   

صاوير ميكروسكوپي     به سبه  دست آمده از ت شعاع محا  با 
. از همين رو، فرض [11] شــــده اختلاف وجود دارد

  تواند فرض قابل قبولي باشد. ميكره بودن حفرات نيم
هاي توزيع تجمعي احتمالي شــعاع حفره )9(شــكل   

ناپايدار تشــكيل شــده روي فولاد را براي هر دو محلول 
هاي ناپايدار تشكيل شده براي   دهد. شعاع حفره نشان مي 
ــت 6تا  1حاوي يون يدايد بين  محلول   ميكرومتر متغير اس

 هاحفرهميكرومتر اســت. شــعاع  2تقريبي  يكه مقدار ميانه

و  ي محلول يدايد  اندازه در محلول برمايد نيز حدودا  هم   
ست. برابري اين مقادير  داراي مقدار ميانه اي برابر با آن ا

  ناپايدارهاي دهد كه شعاع و مساحت ظاهري حفره  نشان مي 
ستفاده      سطح نمونه براي هر دو يون ا شده بر روي   تشكيل 

   شده در اين كار تقريبا يكسان بوده و با هم برابر است.
هاي خود، معياري را براي گالول براساس پژوهش  

ده ي ناپايدار ارائه كرتعيين احتمال پايدار شدن يك حفره
برابر  هكاست. او كميتي به نام ضريب پايداري معرفي كرد 

 )i( حفره در شدت جريان )a(ضرب عمق حفره با حاصل
ناپايدار مقدار ضريب ي است. اگر براي يك حفره

ي تر شود، حفرهپايداري از يك مقدار بحراني بيش
امه ي پايدار به رشد خود ادناپايدار با تبديل شدن به حفره

نرسد، حفره دهد؛ اما اگر اين ضريب به مقدار بحراني مي
   .12]، 24، [25 رودز رويين شده و از بين ميبا

 اهتوزيع تجمعي ضريب پايداري حفره )10(در شكل   
عنوان معياري براي توان از آن بهنمايش داده شده كه مي

  ه كرد. ي پايدار استفادارزيابي حساسيت به تشكيل حفره
  
  
  
  
  
  
  

  توزيع تجمعي شعاع حفرات ناپايدار در پتانسيل   9شكل 
  -mV/SCE  50ثابت 

  
  

  
  
  
  
  

  
توزيع تجمعي ضريب پايداري حفرات ناپايدار در   10شكل 

  -mV/SCE  50پتانسيل ثابت 
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سبه    شدت    براي محا ضريب پايداري، دو پارامتر  ي 
ــعاع هر حفره در يك ضــرب ديگر جريان هر حفره و ش

ــده ــدت جريان براي هر حفره   جايي  و از آن شـ     كه شـ
شد آن   ست، مي در مدت زمان ر ان توحفره تقريبا  ثابت ا

را پيش از زمان از بين رفتن آن براي  شدت جريان حفره
فت  مان  .11]، [26 اين منظور در نظر گر كه در   ه نه  گو

شاهده مي  )10(شكل   طور گفت كه توان اينشود، مي م
ــا يــك    ــاني نزديكي       ديگر هم   هر دو نمودار ب   پوشــ

ي توزيع ي هر دو نمودار، مقدار ميانهدارند. براي مقايسه 
ــود. اين مقــدار ميــانــه تجمعي در نظر گرفتــه مي   شـ

اي و بر يمترآمپر بر ســانت ميلي 018/0براي برمايد تقريبا  
  است. ميلي آمپر بر سانتيمتر  024/0يدايد 

بنابراين با بررسي طول عمر، بيشينه جريان، شعاع و   
ير شود كه تأثحفرات ناپايدار مشاهده ميضريب پايداري 

ي رشد و گسترش هاي برمايد و يدايد در مرحلهيون
حفره اندكي با هم متفاوت است. مشاهده شد كه اين 

ها نوعا  در محلول حاوي يون يدايد نسبت به كميت
تر هستند. اين بدين معني محلول حاوي يون برمايد بزرگ

 ي رشدتري در مرحلهاست كه يدايد داراي تأثير مخرب
ي تواند به درجهحفرات است. دليل اين پديده مي

هاي برمايد و يدايد مرتبط باشد. پذيري يونتفكيك
هاي اي آنيوندانيم در خوردگي حفرهگونه كه ميهمان

مخرب محلول براي ايجاد خنثايي محلول حفره، وارد 
ها در حفره باعث شوند. ورود اين آنيونحفره مي

هاي توليدي در اثر واكنش آندي و شوند پروتونمي
هيدروليز آب تغييري نكرده و مصرف نشوند. از اين رو 

با  يابد ورفته افزايش ميدر محلول حفره رفته H+غلظت 
گردد. اكنون هاي خوردگي تسريع ميواكنشpH كاهش 

توان چنين گفت كه هر چه تمايل تركيب شدن ميان مي
هاي خوردگي تر باشد، واكنشكم H+آنيون مخرب و 

ر خواهد تشديدتر و در نتيجه رشد و گسترش حفره بيش
يد هيدرويديك اسي هيدروبرميك اسيد و . اسيديته]9[ بود
   .[27] است -10و  -9ترتيب برابر با به
)4 (  9= 10 aK  -+ Br +H HBr  

)5 (  -+ I +H HI   10= 10 aK  
ست كه تفكيك  سيد  اين بدان معنا پذيري هيدروبرميك ا

ست. از اين    در محلول آبي كم سيد ا تر از هيدرويديك ا
ــده، در محلول حاوي يون   H+رو غلظت   ــرف نشـ مصـ

سبت به محلول حاوي يون برمايد بيش  واهد تر خيدايد ن
ش بود. در نتيجه رفتار مخرب يون يدايد در مرحله د ي ر

  . تر از يون برمايد استار بيشي ناپايدو گسترش حفره
  

  گيرينتيجه
هاي پتانسيودايناميك و در اين پژوهش با انجام آزمون

رمايد و يدايد هاي بپتانسيواستاتيك، سعي شد تا تأثير يون
 403نزن مارتنزيتي اي فولاد زنگبر خوردگي حفره

ها، تحليل بررسي گردد. از اين رو پس از انجام آزمون
زني و رشد حفرات ررسي چگونگي جوانهها و بنمودار

هاي برمايد ي حاوي يونناپايدار در دو محلول جداگانه
  دست آمد:و يدايد، نتايج زير به

دست آمده به E - Log iبا در دست داشتن نمودارهاي   
ت توان چنين نتيجه گرفهاي پتانسيودايناميك مياز آزمون

دن دار شحفرهكه با افزايش غلظت يون هاليد، پتانسيل 
يابد. اين كاهش پتانسيل با غلظت يون فولاد كاهش مي

ي خطي دارد. از سوي ديگر تأثير مخرب مخرب رابطه
ه در اي كتر از يون يدايد است به گونهيون برمايد بيش

هاي يكسان از دو يون، برمايد داراي پتانسيل غلظت
شيب خط پتانسيل  چنينتري دارد. همدار شدن كمحفره
حسب افزايش غلظت يون مخرب، براي دار شدن برحفره

  دست آمد.تر از يدايد بهيون برمايد بيش
هاي انجام گرفته بر روي فركانس وقوع با بررسي  

هاي برمايد و حفرات ناپايدار در دو محلول حاوي يون
ل هاي تشكييدايد اين نتيجه حاصل شد كه تعداد حفره

د تر از يدايبرمايد بيششده روي فولاد، در محلول حاوي 
ه تر يون برمايد را نسبت باست. اين رفتار، تأثير مخرب

حفرات ناپايدار نشان  زنيي جوانهيون يدايد در مرحله
  دهد.مي
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هاي آماري در دو محلول حاوي برمايد و بررسي  
دهد كه شعاع حفرات ناپايدار در هر دو يدايد، نشان مي

كه بيشينه باهم برابر است؛ حال آن NaBrو  NaIمحلول 
 NaIبيشتر از محلول  NaBrجريان حفرات در محلول 
در محلول حاوي يون يدايد،  است. ضريب پايداري حفره

نين چتر از محلول حاوي يون برمايد است. هماندكي بيش
ر بعمر حفرات ناپايدار در حضور يون يدايد تقريبا  سه برا

است. از طرفي مشاهده رمايد عمر حفرات در حضور يون ب

كمي  NaIدر محيط  كه ضريب پايداري حفرات ناپايدار
تر بودن بيانگر است . اين بيش NaBrتر از محيط بيش

ي رشد و گسترش حفره تر يدايد در مرحلهتأثير مخرب
ري پذيي تفكيكاست؛ چرا كه اسيد اين يون داراي درجه

يجه و در نتتري نسبت به اسيد يون برمايد است بيش
تري را در محلول حفره نسبت به برمايد مقدار پروتون كم

   كند.مصرف مي
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  ، سختي و مورفولوژي كاتدي تأثير پارامترهاي آبكاري بر تركيب شيميايي، راندمان جريان
  Ni-Znهاي آلياژي پوشش

  
 )3(حسن فرهنگي          ) 2(كرمسعيدرضا اله )                1(مهشيد تفرشي

  
  چكيده

شش در اين پژوهش  سيدي    نيكل-روي هاي آلياژيپو سولفاتي ا شدند.     از طريق آبكاري الكتريكي در حمام  سوب گذاري  رهاي تاثير پارامتر
ها توســط ميكروســكوپ مورفولوژي پوشــش .بررســي شــدآبكاري بر تركيب شــيميايي، مورفولوژي، ميكروســختي و راندمان جريان كاتدي 

شي  شميايي  و  الكتروني روب سط  آنهاتركيب  سكوپ الكتروني      يكسپرتو ا يپراش انرژ يسنج  طيف تو شده بر ميكرو صب  ورد آناليز قرار من
سيب و      . گرفت ست كه افزايش دماي تر صل بيانگر اين ا سبت  نتايج حا سيته جريان و   Zn2+Ni/+2ن  pHدر حمام آبكاري، همچنين كاهش دان

 وبشير الكتروني ميكروسكوپشود. نتايج حاصل از در پوشش، كاهش راندمان جريان كاتدي و افزايش سختي مي نيكل  موجب افزايش مقدار
شان مي  سطح منجر به بوجود آمدن ترك در پوشش مي   ل ايجاد دهد افزايش دما بدلين سيته جريا  شود. تنش پسماند در  ن همچنين با افزايش دان

ام شوند. بررسيهاي انج  تر ميهاي حاصله ناهموار گردد و  پوشش شود و منجر به تشكيل حفره و خلل فرج مي  تر ميها دانه ريزساختار پوشش  
ــان مي pHگرفته بر  ــل در  حمام نش ــش حاص ــبت   pH=2دهد تنها پوش ــت. افزايش نس ــطحي متراكم و يكنواخت اس در  Zn2+iN/+2داراي س

  گردد.الكتروليت، نيز بدليل اعوجاج در شبكه اتمي موجب ترد شدن پوشش حاصل مي
 

  .راندمان جريان كاتدي ، تركيب شيميايي، مورفولوژي، Zn-Niآلياژي هاي پوشش  هاي كليديواژه
  

  

Effect of Electrodeposition Parameters on Chemical Composition, Cathodic Current 
Efficiency, Hardness and Morphology of Zn-Ni Alloy Coatings  

 
M. Tafreshi             S. R. Allahkaram             H. Farhangi 

Abstract 
Zn–Ni alloy coatings were electrodeposited from acidic sulphate baths. In this study, the effect of plating 
parameters and bath composition on the cathodic current efficiency, as well as hardness, morphology and 
chemical composition of the coatings were investigated. The morphology and chemical composition of the 
coatings were investigated using scanning electron microscopy equipped with EDAX analyzer. Results 
showed that surface morphology and chemical composition of the films were strongly dependent on the 
electrodeposition parameters. Ni content and hardness of the coatings were increased and the cathodic 
current efficiency was decreased by enhancing the bath temperature and Zn (II)/Ni (II) ratios, or reducing 
the current density and bath pH. Electron microscopy images showed that cracks appeared on the coatings 
surface with increasing temperature due to the high residual stress. In addition, the structure of the coatings 
became finer with increasing the current density, resulting in the formation of voids and porosities. Studies 
on the bath pH revealed that only the coatings which were deposited in baths with pH=2 had a dense and 
uniform surface. Moreover, increasing the Zn (II)/Ni (II) ratios in the bath caused brittleness of the 
coatings. 
 
Keywords Zn-Ni Alloy Coating; Chemical Composition; Morphology; Cathodic Current Efficiency; 

Hydrogen Evolution. 
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  مقدمه
كه بصورت گسترده براي محافظت فولاد  روي پوشش

اومت مق و گالوانيك شود، به دو روش ممانعتياستفاده مي
به خوردگي را افزايش مي دهد. روش ممانعتي با ايجاد 

به دليل دارا سد بين فولاد و محيط و روش گالوانيك 
. با وجود [3-1] است رويبودن خاصيت فداشوندگي 
هاي روي دارند به دليل مزاياي بسياري كه پوشش

اختلاف پتانسيل بسيار بالاي فلز روي نسبت به زمينه ي 
فولادي و در نتيجه انحلال بسيار سريع رسوب، روي را 

، آهن، كبالت، قلع به صورت آلياژ نيكل با فلزاتي مانند
رسوب مي دهند تا اختلاف پتانسيل كم تر شود و 

با حفظ خاصيت  فدا شوندگي آن مقاومت به خوردگي 
 هاي آلياژي. در اين ميان پوشش[4] پوشش، بالاتر رود

ليل مقاومت به خوردگي بالا و انعطاف به ديكل ن-روي
ه ياري را بپذيري زياد و تردي هيدروژني كم، توجه بس

اين  مناسببه دليل خواص . [5] خود جلب كرده است
در صنايع خودروسازي،  ايگسترده كاربرد هاپوشش

 ساختماني و الكترونيكهوافضا، نظامي، ، صنايع دريايي
توان از انواع مختلف حمام را مينيكل -رويآلياژ  ند.دار

 سولفاماتي، پيروفسفاتي وها مانند سولفاتي، كلريدي، 
 روش آبكاري مستقيم يا آبكاري پالسيانيدي، بهسي

   .[6,7]رسوب داد 
و همكارش تأثيرات دما، چگالي  )Ghaziof( قازيف  

بر را  Ni/2+Zn+2جريان، سرعت هم زدن، نسبت يون
-وير هايخواص فيزيكي، شيميايي، مكانيكي پوشش

تايج ن ده در حمام سولفاتي بررسي كردند.آبكاري شنيكل 
در دماي  Ni/2+Zn+2دهد افزايش نسبت يون نشان مي

بالاتر و چگالي جريان بالاتر در ترسيب، موجب افزايش 
ر د نيكلشود. همچنين مقدار مقدار نيكل در پوشش مي

پوشش تأثير زيادي در ساختار فاز، مورفورلوژي و 
و همكارانش در  )Lee( يونگ لي .[8] ميكروسختي دارد

هاي قليايي انجام دادند به اين تحقيقي كه بر روي حمام
 سانتيگراد درجه 50نتيجه رسيدند كه در دماي كمتر از 

پوشش تقريبا ثابت است ولي بالاتر از دماي  نيكلمقدار 
به  پوشش نيكلبا افزايش دما مقدار درجه سانتيگراد  60

يابد، كه دليل آن را افزايش سرعت حل شدت افزايش مي

 )Qiao( كيائو .[9] اندنموده بيان نيكلنسبت به  روي شدن
-روي افزايش دماي آبكاريو همكارانش، دريافتند كه 

از هم رسوبي غير نرمال به نرمال  منجر به تغيير يكلن
مهرجوئي و همكارانش تأثير دانسيته جريان  .[10] شودمي
و راندمان جريان كاتدي در آبكاري  نيكلبر درصد   pHو 

كردند. بر اساس نتايج  را بررسي نيكل-رويآلياژي 
ر دنيكل بدست آمده با افزايش دانسيته جريان، مقدار 

يابد. همچنين پوشش ابتدا كاهش و سپس افزايش مي
راندمان جريان كاتدي با افزايش دانسيته جريان كاهش 

يابد. آنها معتقدند كه در يك دانسيته جريان مشخصي مي
- م همسيست موسوم است، "دانسيته جريان انتقال"كه به 

-به نرمال تبديل مي )Anomalous( رسوبي آنامالوس

حمام آبكاري نيز بيانگر اين  pHهاي آنها بر گردد. بررسي
در پوشش و راندمان نيكل مقدار   pHاست كه با افزايش 
 يابدهاي فلزي در حمام كاهش ميجريان احياي يون

 با توجه به تحقيقات انجام شده نتايج حاكي از آن ].11[
است كه مطالعات در زمينه اثرات پارامترهاي حمام بر 

اي انجام نشده مورفولوژي و سختي به صورت گسترده
در اين پژوهش به بررسي تأثير دماي حمام آبكاري،  است.

بر تركيب  Zn2+Ni/+2و نسبت  pHدانسيته جريان، 
، راندمان جريان،  مورفولوژي و سختي پوشش شيميايي
  شد. پرداخته

  
  تحقيقروش 

               با ابعاد St37در اين تحقيق از ورق فولادي 
رايند ف. به عنوان زيرلايه استفاده شد ميليمتر 25×25×2

آماده سازي سطح نمونه شامل پرداخت نمونه با سنگ 
، 2000تا  120مغناطيسي، پوليش با سمباده از شماره 

در دماي  هرتز 60استون شويي با دستگاه آلتراسونيك 
دقيقه، چربي زدايي با چربي گير صنعتي  5محيط به مدت 

-دقيقه، اسيد 15به مد ت درجه سانتيگراد  70 در دماي

وزني اسيد كلريدريك در دماي  %20شويي در محلول 
محيط به مدت يك دقيقه شستشو با آب مقطر و خشك 

 5/1×5/1براي انجام آبكاري . كردن بر روي آن انجام شد
قي و ماباز نمونه در معرض محلول قرار گرفته  سانتيمتر

با استفاده از وارنيش پوشانده شد تا توزيع جريان در تمام 
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هاي نمونه يكسان و نسبت آند به كاتد رعايت قسمت
آند مورد استفاده غير مصرفي بوده و از جنس فولاد . شود

 به. با نسبت يك به يك انتخاب شد L316زنگ نزن 
اكسيداسيون سطح و افزايش منظور جلوگيري از 

ها بلافاصله پس از آماده سازي وارد چسبندگي، نمونه
  . حمام آبكاري شدند

 يممستقدهي از يك دستگاه مولد جريان براي پوشش  
 حمام طريق از الكتريكي دهي رسوب. استفاده شد

تركيب حمام و شرايط آبكاري در  .شد انجام سولفاتي
 محلول، pHتغيير  نشان داده شده است. با )1(جدول 

سعي  تشكيل دهنده حمام، اجزاء نسبت و جريان دانسيته
. لازم به ذكر توليد شود. هايي با خواص بهينهشد پوشش

به  كه) Dodecyl Sulphate Sodium( است سرفكتانت
به حمام آبكاري اضافه شد، با  يتربر ل گرم 1/0مقدار 

هاي جدا شدن حبابكاهش انرژي سطحي موجب 
هيدروژن از سطح كاتد شده و در نتيجه احتمال وجود 

سنجي سختي .دهدحفره در سطح پوشش كاهش مي
 گيري ميكروسختي ويكرز ازها توسط دستگاه اندازهنمونه

و  گرم 10 وارده معادل ها انجام شد. نيرويسطح نمونه
ها مورفولوژي پوششاعمال گرديد.  ثانيه 15 بمدت
  مياييو تركيب ش روبشي الكتروني ميكروسكوپتوسط 

پرتو  يپراش انرژ يسنج طيف ها توسط آناليزورشپوش
 نصب شده بر ميكروسكوپ الكتروني بررسي شد. يكسا

  
 تركيبات شيميايي و شرايط حمام آبكاري  1جدول 

  
 مقدار تركيب شيميايي

ZnSO4.7H2O  35-170  )ليتر بر(گرم 

NiSO4.7H2O (گرم بر ليتر)  170  
Na2SO4 (گرم بر ليتر)  80  

SDS (گرم بر ليتر)  1/0  
  شرايط آبكاري

pH  4-1 

  2mA/cm(  70-30( دانسيته جريان
  40-80  )درجه سانتيگراد( دما

 

  نتايج و بحث
  آبكاري بر تركيب  و اثر پارامترهاي حمام

  شيميايي پوشش
2هايي در چگالي جريان نمونه.  تأثير دما

mA/cm
 40 ،

2,5=pH ،2=2+/Zn2+Ni  و  70، 60، 50، 40و در دماهاي
توسط آبكاري الكتريكي پوشش داده درجه سانتيگراد  80
نتايج حاصل از تأثير پارامتر دما بر  )1( شكلاند. شده

دهد. نتايج حاصل ها را نشان ميآناليز عنصري پوشش
دهد كه افزايش دماي ترسيب منجر به افزايش نشان مي

در ابتدا با افزايش دما تا  شود.در پوشش مي Niدرصد 
به آرامي افزايش  نيكلمقدار ، درجه سانتيگراد 50 دماي
با افزايش دما اين روند سرعت بيشتري يافته و يابد. مي

 با سرعت بيشتري %17 به %11مقدار  از نيكلمقدار 
 رسوب باعث حرارت درجه افزايش يابد.افزايش مي

شود كه علت مي آلياژي پوششهاي در ترنجيب فلز بيشتر
، نازكتر شدن لاية نفوذي (كاهش پلاريزاسيون) و اين امر

ا توجه به باشد. بوابستگي پارامترهاي سينتيكي با دما مي
ولت و پتانسيل ميلي -763 روياينكه پتانسيل استاندارد 

) كلني( ولت است، فلز نجيب ترميلي 250 نيكلاستاندارد 
 ودراسب مي ش رويبا ترجيح نسبت به فلز فعالتر يا 

[10].   
  

  
  

  بر حسب دماي حمام آبكارينيكل نمودار تغييرات مقدار   1شكل 

از سوي ديگر تغييرات دما خواص هدايتي تحرك  
ها و سرعت نفوذ را افزايش داده، در نتيجه بر روي يون

با  بنابراين .[12] گذاردها نيز اثر مييونسينتيك احياء 
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يشتر هاي فلزي بافزايش دماي محلول، ميزان موبيليته يون
ز يابد. اها افزايش ميشود و بموجب آن نرخ نفوذ يونمي

هاي فلزي نزديك كاتد بيشتر شده و اين رو غلطت يون
 ودشدر نتيجه فلز نجيب يا سهولت بيشتري ترسيب مي

[8].  
  

درجه  50هايي در دماهاي نمونه.  دانسيته جريانتأثير 
و در چگالي جريان  pH ،2=2+/Zn2+Ni=5/2، سانتيگراد

اند. پوشش داده شده 2mA/cm70و  60، 50، 40، 30
نتايج حاصل از تأثير پارامتر دانسيته جريان بر  )2(شكل 

دهد. همانطور كه ها را نشان ميپوششنيكل درصد 
 لنيكهاي پايين مقدار دانسيته جريانشود در مشاهده مي
هاي بالاست. در بيشتر از دانسيته جريان ،در پوشش

دانيسته جريان كم مكانيزم ترسيب از نوع آنامالوس 
 ويركند. با توجه به اينكه پتانسيل استاندارد پيروي مي

نيزم است، بر اساس مكانيكل كمتر از پتانسيل استاندارد 
لز با ترجيح نسبت به ف "نيكل "تر فلر نجيب قاعدهبا

راسب شود. بنابراين ترسيب از مقدار  "روي "فعالتر 
بيشتري برخوردار است. با افزايش دانسيته جريان نيكل 
، به يابدبه طور ناگهاني در پوشش كاهش مينيكل مقدار 

طوريكه مقدار آن در پوشش از مقدار نسبي در حمام 
كند يپيروي نم "قاعدهبا"كمتر است. بنابراين از مكانيزم 

الي يابد. چگتغيير مي "آنامالوس"و مكانيزم ترسيب به 
جرياني را كه در آن درصد فلزات در رسوب آلياژي دقيقا 

هاي فلزات اصلي در الكتروليت بوده برابر با درصد يون
نوان كند، بعو پس از آن  نوع مكانيزم ترسيب تغيير مي

. براساس [4] گيرندچگالي جريان انتقالي در نظر مي
مكانيزم آنامالوس افزايش دانسيته جريان منجر به افزايش 

توان به شود. علت اين امر را ميمي "روي "فلز فعالتر
. [13] اور پتانسيل احياي يون هيدروژن نسبت داد كاهش

به موجب آن احياي هيدروژن سهولت يافته و در 
اين امر يابد. موضعي سطح كاتد افزايش مي  pHنتيجه

سبب تشكيل لايه هيدروكسيد روي سطح كاتد شده و 
موجب جلوگيري از نشستن و تخليه الكتريكي فلز 

هش در پوشش كانيكل شود، در نتيجه درصد تر مينجيب
  .[10,14] يابدمي

 

 
  بر حسب دانسيته جريان نيكلنمودار تغييرات درصد   2شكل 

  

درجه سانتيگراد،  ٥٠ هايي در دماهاينمونه  .PHتأثير 
برابر  pHو در  2mA/cm40  ،2=2+/Zn2+Niچگالي جريان 

توسط آبكاري الكتريكي پوشش  3و  5/2، 2، 5/1، 1با 
بيانگر نتايج مربوط به تغييرات  )3(شكل اند. داده شده

) است. همانطور 4تا  1(در بازه  pHبرحسب نيكل مقدار 
در پوشش نيكل ، مقدار pHشود با افزايش ميكه مشاهده 
 HSMتوان به تئوري يابد. علت اين امر را ميكاهش مي

)Hydroxide Suppression Mechanism (نسبت داد. بر-

در فصل  OH، غلظت pHاساس اين تئوري با افزايش 
يابد كه منجر به تشكيل افزايش ميمشترك الكترود 

رسوب  .[13] شودهيدروكسيد روي بر سطح كاتد مي
فلز  تخليه الكتريكيتر در كاتد از فلز فعالهيدروكسيد 

در  pHكند. بنابراين افزايش نجيب تر جلوگيري مي
ود. شدر پوشش مينيكل الكتروليت منجر به كاهش مقدار 

كمتر  pHهاي چشمي نشان داد كه در بررسي همچنين 
 و نپوشاندهاز يك، پوشش سطح قطعه را به طور كامل 

پوشش كيفيت ظاهري  ،4بالاتر از  pHهمچنين در 
   است و به رنگ سياه در آمده است. نامناسب داشته
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  حمام آبكاري pHبر حسب  نيكلنمودار تغييرات درصد   3شكل 
  

  
بر حسب نسبت غلظت  نيكلنمودار تغييرات درصد   4شكل 

2+/Zn2+Ni حمام آبكاري در 

  

 هايي در دماهاينمونه  .Zn2+Ni/+2 غلظت نسبت تأثير
 5و  4، 3 ،2، 1، چگالي جريان با سانتيگراد درجه 50

) 4( شكلاند. توسط آبكاري الكتريكي پوشش داده شده
بر  Zn2+Ni/+2 غلظت نتايج حاصل از تأثيرات نسبت

دهد. را نشان مي نيكل-رويپوشش در نيكل  مقدار 
شود با افزايش اين نسبت، مقدار همانطور كه مشاهده مي

علت اين امر را ميتوان  يابددر پوشش افزايش مينيكل 
نسبت داد. از  Ni+2و Zn+2به رقابت ترسيب بين يون 

داراي پتانسيل كمتري  Ni+2احياي واكنش  آنجايي كه
 Zn2+Ni/+2با افزايش نسبت غلظت  است،  Zn+2نسبت به 

هاي موجود در سطح كاتد مقدار بيشتري از الكترون
اين رو گردد. از مي  Ni+2صرف انجام واكنش احياي 

و سرعت بيشتري انجام  با سهولت  Ni+2واكنش احياي 
در  سطح كاتد شده و  Ni+2گرفته و موجب نفوذ بيشتر 

 .[15] يابددر پوشش افزايش مينيكل مقدار در نتيجه 

   راندمان بر آبكاري حمام و پارامترهاي اثر
  جريان كاتدي

نتايج حاصل از تأثير پارامتر دما بر  )5(شكل .  تأثير دما
لازم به ذكر است  دهد.جريان كاتدي را نشان مي راندمان

آيد بدست مي )1(راندمان جريان آبكاري به كمك رابطه 
[14]:  

))11            (            ( Ni/ M Nim  ZnM / Znm = ZηηSt kJ   
، سطح كاتد در معرض   Sدانسيته جريان kJكه در آن   

هاي بار يون ݖراندمان جريان،  ηزمان آبكاري، t آبكاري، 
به  Nim و C/mol 96500 ، (Znmثابت فارادي( Fفلزي، 

و وزن  NiM و ZnMدر پوشش و نيكل و  رويترتيب وزن 
  .استنيكل و  روياتمي 
شود افزايش دماي همانطور كه در نمودار مشاهده مي  

 شود.ترسيب منجر به كاهش راندمان جريان كاتدي مي
توان تصاعد بيش از حد هيدروژن با افزايش دليل آن را مي

دماي ترسيب دانست. بالارفتن دماي آبكاري موجب 
كاهش اورپتانسيل احياي يون هيدروژن در سطح كاتد 
شده ، در نتيجه ميزان احياي هيدروژن در سطح كاتد 

 مشخصات بر افزايش يافته و از اين رو تأثير زيادي

 دارد كاتدي راندمان جريان و نشست خنر پوشش، ظاهري
]118, .[  
  

) نمودار تغييرات 6در شكل (تأثير دانسيته جريان.  
راندمان جريان كاتدي بر حسب دانسيته جريان آورده 

شود، در شده است. همانطور كه در شكل مشاهده مي
هاي پائين واكنش احياي يون هيدروژن با دانسيته جريان 

يرد، گهاي ديگر صورت مييونسرعت بيشتري نسبت به 
شود و به تبع آن به كندي انجام مي Zn+2بنابراين احياي 

راندمان جريان كاتدي كم است. با افزايش دانسيته جريان، 
مقدار انرژي الكتريكي در دسترس براي احياي يون فلزي 
و ولتاژ اضافي احياي يون هيدروژن روي سطح افزايش 

 روي ش احياي يون فلزي واكن سرعتيابد در نتيجه مي
يافته كه موجب افزايش راندمان جريان كاتدي افزايش 

  .[14]شود مي
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كاتدي  بر حسب دماي  نمودار تغييرات راندمان جريان  5 شكل

  حمام آبكاري

 

  
يان كاتدي  بر حسب دانسيته نمودار تغييرات راندمان جر  6 شكل

  جريان
  

راندمان  pHبا افزايش  )7(با توجه به شكل .  pHتأثير 
وان تجريان كاتدي افزايش يافته است. علت اين امر را مي

به كاهش غلظت يون هيدروژن اطراف سطح كاتد با 
ترسيب فلزات و احياي هيدروژن نسبت داد.  pHافزايش 
هاي رقيب در سطح كاتد هستند و قسمتي از واكنش

- جريان اعمالي صرف احياي هيدروژن در سطح كاتد مي

غلظت هيدروژن در محلول و در  pHشود. با افزايش 
نتيجه احياي ان كاهش يافته و راندمان جريان كاتدي 

   .يابدافزايش مي
  

) تغييرات مقدار 8شكل (  ..Zn2+Ni/+2تأثير نسبت غلظت 
 Zn2+Ni/+2نيكل در حمام را بر حسب نسبت غلظت 

 نسبت اين با افزايش شكل به توجه دهد. بانشان مي

توان به علت اين امر را مي يابد.مي كاهش جريان راندمان
در الكتروليت نسبت داد. به موجب آن  Ni+2افزايش 

مقدار نيكل در پوشش افزايش يافته و همچنين تصاعد 
   . در نتيجه واكنش احيايي[8]يابد هيدروژن افزايش مي

2+Zn به كندي انجام گرفته و راندمان جريان كاهش مي-

  يابد.
  

  
 pHنمودار تغييرات راندمان جريان كاتدي  بر حسب   7 شكل

  حمام آبكاري
  

 
 

نسبت  نمودار تغييرات راندمان جريان كاتدي  بر حسب  8 شكل
  حمام آبكاري  Zn2+Ni/+2 غلظت

  

 بر سختي پوشش  آبكاري و اثر پارامترهاي حمام
نتايج حاصل از تأثير پارامتر دما،  )12( تا )9( هايشكل

را بر  Zn2+Ni/+2 نسبت غلظت و pHدانسيته جريان، 
لازم ذكر است ضخامت  د.ندهنشان ميها سختي پوشش
با توجه  باشد. مي ميكرومتر 30-28ها بين تمامي پوشش
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كه توسط دستگاه سختي سنجي  رويو نيكل سختي  به
است،  گيري شدهاندازه ويكرز 45و  368 به ترتيب 

  يابد.افزايش مي آنسختي  در پوششنيكل افزايش درصد 
، با هاي قبلدست آمده در قسمتبا توجه به نتايج به  

يا كاهش دانسيته جريان  Zn2+Ni/+2افزايش دما و نسبت  
ها افزايش يافته و به تبع آن در پوششنيكل مقدار  pHو 

  .شودسختي نيز بيشتر مي
 

 
تي پوشش بر حسب دماي حمام نمودار تغييرات سخ  9 شكل

  آبكاري
  

  
  پوشش بر حسب دانسيته جرياننمودار تغييرات سختي   10شكل 

  

  
  سختي پوشش بر حسب دانسيته جريان نمودار تغييرات  11شكل 

  

 
 ظتغل نمودار تغييرات سختي پوشش بر حسب نسبت  12شكل 

2+/Zn2+Ni  
  

  آبكاري بر مورفولوژي  و اثر پارامترهاي حمام
 ها پوشش

ميكروسكوپ الكتروني تصاوير  )13(شكل .  دما ثيرأت
حاصل از  نيكل-رويهاي از سطح پوشش روبشي

را نشان درجه سانتيگراد  80 و 60، 40آبكاري در دماهاي 
دماي ترسيب تاثير زيادي بر واضح است كه دهد. مي

با دارد.  نيكل-رويهاي آلياژي مورفولوژي پوشش
هاي سطحي افزايش يافته و افزايش دما ناهمواري

شود. در دماي پايين تر ميمورفولوژي پوشش دانه درشت
شود، در با سرعت كمتري انجام مي H+احياي واكنش 

هاي فلزي نتيجه مواضع در دسترس براي احياي يون
- شود تعداد جوانهشود. اين موضوع سبب ميبيشتر مي

هاي روي سطح كاتد بيشتر شده و سرعت رشد كمتر 
انه در دماي بالا دشود. شود و در نتيجه ساختار دانه ريزتر 

 هايتوان به تعداد كم جوانهدرشتر بودن ساختار را مي
تشكيل شده بدليل تصاعد بالاي هيدروژن روي سطح 

هاي اين امر موجب به دام افتادن اتم كاتد نسبت داد.
درپوشش درجه سانتيگراد  70 ازدماي بالاتر  هيدروژن در

شود كه متعاقبا تنش پسماند در سطح پوشش افزايش مي
شود (شكل سطح مي در ترك آمدن بوجود موجبيافته و 

از سوي ديگر افزايش دماي محلول موجب  .ج)- 13
-كاهش ضخامت لايه نفوذي و در نتيجه افزايش نفوذ مي

 شوددرشت توليد ميشود كه موجب توليد دانه هاي 
[17] .  
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دماي الف)  حاصل از نيكل-رويمورفولوژي پوشش   13شكل 

  درجه سانتيگراد 80 ، ج)60ب) ، 40
  

هاي ) مورفولوژي پوشش14شكل (اثر دانسيته جريان.  
و  40، 20 چگالي جريان  حاصل از نيكل-روي

2mA/cm60 دهد. با افزايش دانسيته جريان را نشان مي

ريزتر شده، اما پوشش ناهموارتر  هاي پوششاندازه دانه
اور پتانسيل احياي يون  هاي كمشود. در دانسيته جريانمي

هيدروژن روي سطح زير لايه فولادي كم است و واكنش 
ه شود. در نتيجاحياي اين يون با سرعت بالايي انجام مي

زني روي سطح كم شده مواضع در دسترس براي جوانه
 كند و ساختار دانههاي تشكيل شده رشد مينهو  جوا
  شود.مي درشت

 
چگالي   حاصل از نيكل-رويهاي  مورفولوژي پوشش  41 شكل

  2mA/cm60، ج) 2mA/cm40، ب) 2A/cm20جريان الف) 
الف
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اي هتر يونبا افزايش دانسيته جريان، احياي مشكل  
هيدروژن موجب افزايش سرعت رسوب گذاري شده و 

 هاي فلزينتيجه مواضع در دسترس براي احياي يوندر 
ا دانه ه(جوانه زني) بيشتر شده، از اين رو ساختار پوشش

اصله هاي حشود. با افزايش اور پتانسيل پوششتر ميريز
توان به شوند كه علت ناهمواري را ميتر ميناهموار

هاي فلزي و رسوب گذاري، افزايش سرعت احياي يون
ها فرصت كافي براي پيدا اين شرايط اتم نسبت داد. در

هاي در حال رشد كردن جاي مناسب نداشته و تعداد لايه
يابد و همزمان چندين لايه با هم رشد كرده و افزايش مي

موجب ايجاد پستي و بلندي شده و ساختار به صورت 
هاي بيان شده با برسيهاي گل كلمي در مي آيد . يافته
محققين نيز مطابقت دارد صورت گرفته توسط ديگر 

ها با سرعت بيشتري رشد . همچنين برخي از لايه[10]
رسند كه منجر به تشكيل حفره و كرده و زودتر به هم مي

ها با سرعت گردد. همچنين برخي از لايهخلل فرج مي
رسند كه منجر به بيشتري رشد كرده و زودتر به هم مي

  گردد.تشكيل حفره و خلل فرج مي
  

 نيكل-رويمورفولوژي پوشش  )15( شكل.  pHاثر 

دهد. با توجه را نشان مي 4و  2، 1برابر با   pHحاصل از 
)، به دليل تصاعد pH=1هاي اسيدي (به شكل، در محيط

هاي توليد شده فرصت كافي بالاي هيدروژن، ملكلول
براي خروج از سطح كاتد را نداشته و در سطح پوشش 

حاصل ناهموار، غير محبوس شده و در نتيجه پوشش 
 pHبا افزايش  يكنواخت و داراي خلل و فرج خواهد بود.

از سرعت واكنش احياي هيدروژن كاسته شده و  4به 
ود. شبا سهولت بيشتري انجام مي رويواكنش احياي يون 

در پوشش افزايش يافته و در نتيجه  روياز اين رو مقدار 
 شود كههيدروكسيد روي در سطح كاتد تشكيل مي

موجب ناهمواري، غير يكنواختي ومتخلخل بون سطح 
. از طرف ديگر افزايس سرعت احياي [10,13] گرددمي
زني بر گردد تا سرعت جوانههاي فلزي سبب مييون

سرعت رشد غلبه كرده و مواضع در دسترس براي 

هاي بوجود آمده كم است و اين موضوع جايگزيني جوانه
ني نداشته و سطح ها رشد يكساشود جوانهسبب مي

ها موجب ناهموار گردد. همچنين رشد ناهمسان جوانه
شود. همانطور كه در بوجود آمدن حفره و تخلخل مي

هاي بدست آمده شود، پوششب) مشاهده مي-15(شكل 
 علتداراي سطحي متراكم و يكنواخت است.  pH=2در 

 رشد و زنيسرعت جوانه بودن متناسب ميتوان را آن

  . دانست
  

   
 pH=  1حاصل از الف)  نيكل-رويمورفولوژي پوشش   15 شكل

  pH=  4، ج)  pH=  2، ب) 
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   غلظت حاصل از نيكل-رويمورفولوژي پوشش   16 شكل
  Zn2+Ni/+2=  5، ج)  Zn2+Ni/+2=  2، ب)  Zn2+Ni/+2=1الف) 

  

) 16در شكل (.  Zn2+Ni/+2نسبت غلظت  تأثير
حاصل از آبكاري  نيكل-هاي رويپوششمورفولوژي 

 5 و 2، 1 با برابر Zn2+Ni/+2هاي هايي با نسبتدر حمام
 هاي پائين غلظترا نمايش داده شده است . در نسبت

2+/Zn2+Ni  ساختار به صورت ريز دانه است. علت اين

روي سطح  H+توان به اورپتانسيل بالاي احياي امر را مي
دليل حضور هاي پايين، بهزير لايه دانست. در نسبت

هاي بالاي سولفات روي در حمام، واكنش غلظت
-با سهولت بيشتري نسبت به ديگر واكنش  Zn+2احياي 

 H+گيرد. از آنجايي كه واكنش احياي ها صورت مي
باشد، تصاعد هيدروژن به مي Zn+2رقيب واكنش احياي 

 زني زياديشود. بنابراين مواضع جوانهكندي انجام مي
 دانهبراي احياي يون فلزي وجود داشته و ساختار ريز

  شود.مي
در  Zn+2نسبت و كاهش غلظت  اين افزايش با  

يابد و در افزايش مي Zn+2پتانسيل احياي الكتروليت، اور
كاهش يافته و واكنش  H+و  Ni+2مقابل اورپتانسيل احياي 

- انجام مي Zn+2احياي آنها با سرعت بيشتري نسبت به 

در سطح كاتد، مواضع  H+بنابراين با افزايش احياي  شود.
زني كاهش يافته و در نتيجه در دسترس براي جوانه

يابند كه هاي كمي كه وجود دارند فرصت رشد ميجوانه
-گردد. همچنين بهدانه شدن ساختار ميمنجر به درشت

دليل محبوس شدن هيدروژن در پوشش، تنش پسماند در 
فته و موجب بوجود آمدن ترك حاصل افزايش ياپوشش

با  Zn2+Ni/+2گردد. از سوي ديگر با افزايش نسبت مي
در الكتروليت، مقدار نيكل نيز در  Zn+2كاهش مقدار 

پوشش افزايش يافته كه بدليل ساختار بلوري و اعوجاج 
در شبكه اتمي موجب بوجود آمدن ترك و ترد شدن 

  ].18گردد [پوشش حاصل مي
  

  نتيجه گيري
، همچنين Zn2+Ni/+2ت افزايش دما و نسبت غلظ. 1

و دانسيته جريان درحمام آبكاري موجب  pHكاهش 
 .مي شود در پوشش نيكل افزايش مقدار 

ميشود كه دماي آبكاري و  حاصل زماني بالا جريانراندمان . 2
 حمام و pHپايين بوده و در مقابل  Zn2+Ni/+2نسبت 

 دانسيته جريان بالا باشند.

و دانسيته جريان بالا   pHهاي ترسيب شده در پوشش. 3
با وجود افزايش راندمان جريان از كيفيت مناسب 

 الف)

 ب)
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به سوختگي نبوده و اين شرايط منجر برخوردار 
 گردد.پوشش حاصل مي

از سوي ديگر  ، Zn2+Ni/+2غلظت  افزايش دما و نسبت. 4
افزايش سختي را در  pHكاهش دانسيته جريان و 

 پوشش به همراه دارد.

بدليل تصاعد  گراديسانت درجه 70 ازدماي بيش . 5
 تنش پسماند در پوششهيدروژن و بوجود آمدن 

موجب   Zn2+Ni/+2ت نسبت بالايي از  غلظهمچنين 
 د.گردبوجود آمدن ترك و ترد شدن پوشش حاصل مي

داراي سطحي  pH=2هاي بدست آمده در پوشش. 6
 .متراكم و يكنواخت است

ار تر شدن ساختافزايش دانسيته جريان موجب دانه ريز. 7
حاصله  هايگردد، اين در حالي است كه پوششمي

داراي سطحي ناهموار هستند.
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يكوليك ي لاكتيك گلپل ييوكامپوزيتنانوببافت  يداربست مهندستوليد  فرآيندثر بر ؤمبهينه سازي پارامترهاي 

  اسيد/ كيتوزان
  

 )2(الهام حلواني اناركي                           )1(واعظي فرصديقه 

 چكيده
رشد و  يمجتمع سلول داده،كشت  را خارج بدن يطدر مح ياديبن يهاسلول يااز بدن  اييهناح يهابافت، سلول يمهندس يارشته ينعلم ب
 يمرهايپل يدسته زا يبترتهب يتوزانو ك اسيدگليكوليكلاكتيكي. پلكننديم يمارنشانده و وارد بدن فرد ب يومترياليب يبسترها يرا بر رو يزيافتهتما

همزمان، داربست  ي/الكترواسپريسيپژوهش با استفاده از روش الكترور ينبافت هستند. در ا يمهندس يكاربردها يمتداول برا يعيو طب يمصنوع
اندازه ذرات و  گينيانو م يشد و  مورفولوژ يهراستا تهو هم يتصادف يشبا آرا يافيال يقتحق ينشد. در ا يهته يوكامپوزيتيبافت نانوب يمهندس

  قرار گرفت. يابيبا نرم افزار مورد ارز يزبه روش آنال يافقطر ال يانگينم
  

  .بافت يمهندس يتوزان،ك نانوذرات داربست، يد،اس يكوليكگل يكلاكت يپل يسي،الكترور ي،الكترواسپر ي كليدي هاهواژ
  
  

Optimization of Process Parameters of PLGA/CS Nano-bio-camposite as Tissue 
Engineering Scaffold 

 
 

S. Vaezifar                         E. Halvani-Anaraki 

 
Abstract 
Tissue engineering, as an interdisciplinary science, is culturing cell body or stem cells outside the body 
and depositing grown and differentiated cell complex on substrate biomaterials into a patient's body. PLGA 
and chitosan are commonly used for tissue engineering applications, respectively as synthetic and natural 
polymers. In this study, nano-biocomposite scaffold of tissue engineering was prepared by 
electrospinning/electrospraying method. Nanofibers with random and aligned arrangement were prepared. 
The average particle size and fiber diameter was measured using Image J analysis software. 
 
Keywords Electrospraying; Electrospinning; PLGA; Scaffold; Chitosan Nanoparticles; Tissue 

Engineering.
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  مقدمه
 اي مهندسيهاي اخير با گسترش علم بين رشتهدر سال

دسي هاي سلولي، مهنكارگيري روشبافت كه تلفيقي از به
 يهاي زنده است، روزنهمواد در ساخت بافتو علم 

اميدي براي درمان و ترميم ضايعات بافتي و نقص عضو 
هاي پديد آمده است. با استفاده از اين فناوري، سلول

هاي بنيادي را در محيط خارج يا سلول دناي از بناحيه
بدن كشت داده و سپس مجتمع سلولي رشد كرده و يا 

مواقع،  كنند. در بيشترفرد بيمار مي تمايزيافته را وارد بدن
گيرد ها بر روي بسترهايي صورت ميتكثير و تمايز سلول

ني هاي حيواكه تقليدي از ماتريكس خارج سلولي سلول
 يمهندسي بافت از جنس پليمرها ياست. اين بسترها

و  اسيديكگليكوللاكتيكباشند. پليمصنوعي و طبيعي مي
 يبيعمصنوعي و ط يپليمرها يترتيب از دستهكيتوزان به
بافت هستند. در داخل  يمهندس يكاربردها يمتداول برا
ها يك ساختار سه بعدي دارند. در مهندسي بدن، بافت

طور توليدشده به بستبافت، براي اينكه دار
ايد يك كار رود، بآميزي براي توليد مجدد بافت بهموفقيت

ر راحتي بها بهساختار سه بعدي داشته باشد كه سلول
هاي مختلفي براي ساخت روي آن توزيع شوند. فناوري

ن توارود كه از آن جمله ميكار ميهاي سلولي بهداربست
، ريختگي ايذرهسازي هاي جداسازي فاز، حلبه روش

 كردن انجمادي و الكتروريسي اشاره كردحلال، خشك
. الكتروريسي، روش ريسندگي الياف است كه وابسته [1]

به نيروهاي الكتروستاتيكي بوده و براي توليد الياف با 
ود. شنانو و ميكرومتر استفاده مي يقطرهايي در محدوده

 زيادي يهاعنوان يك روش ساده، پيشرفتاين روش به
هاي پليمري يا مذاب توليد الياف از محلول يرا در زمينه

داشته است. اصول كار به اين صورت است كه با قراردادن 
يك الكترود در محلول پليمري و الكترود ديگر در 

كردن آن به زمين، يك كننده يا متصلجمع يصفحه
پتانسيل الكتريكي بين قطره پليمري يا مذاب تشكيل شده 

كننده الياف اعمال جمع يزن و صفحهدر نوك سو
  .شودمي

علاوه بر توليد نانوالياف با استفاده از اين دستگاه مي   
توان به روش الكترواسپري، نانوذرات را توليد كرد. 
تشكيل نانوذرات و يكنواختي اندازه ذرات ايجاد شده با 
استفاده از روش الكترواسپري وابستگي بالايي به كنترل 

  موثر بر فرآيند دارد. پارامترهاي
 گرفته و با در نظرگرفتنتوجه به مطالعات صورت با  

، اخيرا  ساخت اين PLGA/CSخواص مناسب داربست 
هاي مختلف و استفاده از آن در مهندسي داربست به روش

 ي. لذا در مطالعه[5-2] مورد توجه قرار گرفته استبافت 
هت ج يو مصنوع يعيطب يمردو پل ينا يبحاضر از ترك

در بخشي از اين پروژه  استفاده شد. اربستساخت د
ي عمود برهم هاسرنگعظيم، تهيه داربست در دو حالت 

ي هم راستا مورد ارزيابي قرار گرفت كه هاسرنگو 
  دستاوردهاي آن در اين مقاله آورده شده است.

 

 هامواد و روش
مشخصات مواد مورد استفاده در  .مواد مورد استفاده

  .) آمده است1( هاي مختلف در جدولداربست يتهيه
  

 يتهيه نام و شركت سازنده مواد مورد استفاده در  1 جدول
  هاداربست

  شركت سازنده  نام ماده
  آلدريچ-سيگما  كيتوزان

  آلدريچ-سيگما  اسيدگليكوليكلاكتيكپلي
 مرك فلورواتانولتري

 مرك  اسيدفلورواستيكتري

  مرك  اسيد استيك
  مرك  اتانول

  

   نانوذرات كيتوزان به روش الكترواسپري يتهيه
نانوذرات كيتوزان با استفاده از دو حلال  يتهيه

ي هااسيد با غلظتفلورواستيكاسيداستيك و تري
مختلف به روش الكترواسپري صورت گرفت. جهت 

، پارامترهايي نظير غلظت دست آوردن شرايط بهينهبه
محلول، ولتاژ، نرخ جريان محلول و فاصله سر سرنگ تا 



  117  الهام حلواني اناركي -صديقه واعظي فر
  

 

 نشرية مهندسي متالورژي و موادنشرية مهندسي متالورژي و مواد    1397، ، دودو ةةم، شمارم، شمارنهنهسال بيست و سال بيست و 

ا كيتوزان ب ايهحلولكننده بررسي شد. مجمع يصفحه
حجمي در اسيداستيك -درصد وزني 0/1و  5/0غلظت 

 0/3و  0/2، 0/1حجمي) و با غلظت -حجمي 90٪(
. اسيدتهيه شدلورواستيكفحجمي در تري-درصد وزني
كردن مقدار مناسب از پودر پليمري ها با حلاين غلظت

هاي ذكر شده در ظرف دربسته تهيه كيتوزان در حلال
هاي اطمينان از يكنواختي محلولحصول  هتشدند. ج

اي زدن به كمك همزن مغناطيسي در دمتهيه شده، هم
بخش اين در ت. ساعت ادامه ياف 4مدت اتاق به

محلولهاي با دو حلال مختلف اسيد استيك و 
غلظت هاي مختلف د با اسيلورواستيكفتري

الكترواسپري شد. قبل از بررسي پارامترها به منظور 
انتخاب شرايط بهينه، نحوه قرارگيري سرنگ 
الكترواسپري در دو حالت عمود بر ميز كار و هم راستا با 

  ميز كار مورد ارزيابي قرار گرفت. 
  

  يسيبه روش الكترور PLGA يافنانوال يهته
دن مقدار مورد نياز كرالكتروريسي با حل هايمحلول

در حلال خالص  اسيدگلايكوليكلاكتيكگرانول پلي
شدند. جهت در ظرف دربسته تهيه فلورواتانولتري

هاي الكتروريسي، حصول اطمينان از يكنواختي محلول
مدت زدن به كمك همزن مغناطيسي در دماي اتاق بههم
  .يافت دامهساعت ا 20

انوالياف، توليد ن يهالكتروريسي و شرايط بهين قابليت  
هاي هايي با غلظت متفاوت در محدودهبا آزمودن محلول

متفاوتي از ولتاژ، نرخ پمپاژ (نرخ تغذيه محلول) و در 
ه كنندجمع يصورت نياز فاصله سر سرنگ تا صفحه

   .بررسي و تعيين شد
ه منظور رسيدن بدست آوردن شرايط بهينه بهبه جهت  

 ريحداقل ميانگين قطر الياف، پارامترهاي مختلف نظ
حه و فاصله تا صف يلاختلاف پتانس يه،غلظت، نرخ تغذ

جمع كننده تغيير داده شد. در هر يك از شرايط مذكور 
آوري الياف برروي درام فرايند الكتروريسي با جمع

ومينيوم با سرعت چرخش پايين پوشيده شده با فويل آل

دور بر دقيقه) جهت به دست آوردن الياف با آرايش  50(
درام با سرعت چرخش  يبر رو ينامنظم و با جمع آور

با  به الياف يابيبه منظور دستدور بر دقيقه)  4000بالا (
. شرايط بهينه جهت تهيه انجام شد موازيآرايش 
  به دست آمد. نانوالياف

  
 و يسيبه روش الكترور كامپوزيتيونانوب يهته

 ي عمودهاسرنگ در دو حالتهمزمان  يالكترواسپر
  ي هم راستاهاسرنگو  برهم

، از PLGA/CS  داربست نانوبيوكامپوزيت يتهيه منظوربه
الكترواسپري محلول كيتوزان بر روي وب نانوالياف در 

طور همزمان از دو به PLGA حال الكتروريسي محلول
. در حالت اول موقعيت حالت استفاده شددر دو سرنگ 

-1(شكل (قرارگيري دو سرنگ نسبت به هم عمود بوده 
ي و و در حالت دوم دو سرنگ در موقعيت مواز )الف)

  ). )ب-1كل (هم راستا با يكديگر قرار گرفت (ش
نانوذرات كيتوزان به  يدر بخش تهيههمانطور كه   

به زمين بر اذگفته شد به دليل تاثير ج روش الكترواسپري
روي ميزان كشش قطرات و ذرات ريز محلول در حالت 

هاي عمود برهم، عدم يكنواختي در تشكيل ذرات سرنگ
را خواهيم داشت و ذرات به صورت غير قابل كنترل و 

شوند. به شكل كلوخه بر روي بستر جمع آوري مي
-1هاي هم راستا مطلبق با شكل (بنابراين حالت سرنگ

 -وزني ٪2محلول  ،شرايط بهينهدر  ب) انتخاب شد.
هيه تحجمي از كيتوزان در حلال تري فلورواستيك اسيد 

ها پر شد و بر روي شد. اين محلول درون يكي از سرنگ
هاي تزريق سوار شد. همچنين محلول يكي از پمپ

در حلال تري   PLGA حجمي از -وزني ٪24 يشدهتهيه
نيز درون سرنگ ديگر پر شد و بر روي پمپ  فلورواتانول

 سوار شد. با اعمال شرايط بهينه هم راستاتزريق 
با موفقيت تهيه شد. لازم   PLGA/CS نانوبيوكامپوزيت

وه نحذكر است كه كنترل پارامترهاي محيطي نظير به
هاي تزريق نسبت به يكديگر، جاذبه قرارگيري سرنگ

محيط و جريان دماي زمين بر روي قطرات پليمري، 
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جوي در اطراف سيستم، در دستيابي به وب 
نانوبيوكامپوزيت كاملا  يكنواخت بسيار حائز اهميت 

 ينبا استفاده از ا PLGA/CS نانوبيوكامپوزيت . وباست
  .شدتهيه 30/70و  20/80، 10/90روش در سه نسبت 

  

 
 )الف(

 
  

 
  )ب(

يهاسرنگب)وهمتزريق عمود بريهاسرنگالف)   1شكل 
  تزريق هم راستا

  
ميانگين قطر نانوذرات و  يينتعبررسي مورفولوژي و 
  شده يهته يهاداربستنانوالياف در 

هاي در همه نسبت يوكامپوزيتينانوب يهاداربست
. ه شدتهي موازي يافتصادفي و ال يافذكرشده با آرايش ال

 ميكروسكوپ الكتروني سطمشاهده مورفولوژي الياف تو
ميانگين قطر  تعيينصورت گرفت. جهت  روبشي

ها از روش آناليز تصاوير نانوالياف و نانوذرات در دابست
  استفاده شد. Image Jبا نرم افزار 

  

  يافته ها و بحث
 يترميم بافت، بايست يآل برايك داربست ايده

با  ريپذيريبتخمانند زيست يو مهم يخصوصيات حيات
داشته باشد.  يسازگارشده و زيستسرعت كنترل

 -يخواص مكانيك يهمچنين روش توليد داربست بايست
كه كند، ضمن اينداربست تأمين  يلازم را برا يفيزيك

. بنابراين روش توليد و [4,7,8]باشد  يآسان و اقتصاد
بهبود عملكرد  يبرا يداربست از عوامل اساس يطراح

 سطح از آنجا كه خصوصيات ت.شده اس يمبافت ترم
 يزايسبافت نقش به يرد استفاده در مهندسداربست مو
مينه ز يها و ايجاد مادهلولسرشد و تكثير  ي،در چسبندگ

 يابيداربست ها مورد ارز موفولوژيدارد،  يسلولبرون
  قرار گرفت.

  
ر بثير نحوه قرارگيري سرنگ الكترواسپري أارزيابي ت

  رفولوژي و اندازه ذرات نانوكيتوزانروي مو
الكترواسپري با سرنگ عمود بر ميز كار نتايج حاصل از  

نشان داد به دليل تاثير جاذبه زمين بر روي ميزان كشش 
قطرات و ذرات ريز محلول در اين حالت عدم يكنواختي 
در تشكيل ذرات را خواهيم داشت و ذرات به صورت 
غير قابل كنترل و به شكل كلوخه بر روي بستر جمع 

 راستا با ميز كار برايآوري مي شوند. بنابراين حالت هم 
سرنگ الكترواسپري محلول كيتوزان انتخاب شد و 
الكترواسپري محلول هاي كيتوزان با دو حلال 

و غلظت هاي  اسيدلورواستيكفاسيداستيك و تري
مختلف اين محلول ها جهت تهيه نانوذرات كيتوزان 
صورت گرفت و پارامترهاي متغير فرآيند الكترواسپري 

و تهيه نانوذرات كيتوزان در حالت بهينه محلول كيتوزان 
 ميكروسكوپ ب تصاويرو  الف) 2( شكلبه دست آمد. 

محلول كيتوزان الكترواسپري شده در  روبشي الكتروني
در دو نمونه تهيه شده  حالت سرنگ عمود بر ميز كار را

  نشان مي دهد.
 يطيشود در شرا يهمانطور كه در شكل ملاحظه م  

ار قرار ك يزعمود بر م يتدر وضع يكه سرنگ الكترواسپر
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با  و يكرونيبا ابعاد م ييدارد، ذرات به صورت كلوخه ها
 يشده اند. در صورت يجادا يكنواخت يركاملا  غ يعيتوز

كشنده محلول به سمت صفحه  يرويكه تنها عامل و ن
 ليو اختلاف پتانس يكيالكتر يدانم رجمع كننده حضو

 يواسپرالكتر يستمر سشده توسط منبع ولتاژ بالا د يجاا
با  يتوان به ذرات يممكن بوده و م يدهپد ينباشد، كنترل ا

 است كه يدر حال ين. ايافتاندازه مناسب دست  يعتوز
 دانيم يرويكار علاوه بر ن يزسرنگ عمود بر م يطدر شرا
 يرگذاربر كشش قطره تاث يزن ينزم ذبهجا يروين يكي،الكتر

ا ب يلوخه ها و ذراتك يلعامل منجر به تشك يناست و ا
شود.  يم يريكنواختغ يعقابل كنترل و با توز يراندازه غ
 يبر رو ينجاذبه زم يرجهت حذف تاث يلدل ينبه هم

كار جهت  يزكشش قطره، حالت سرنگ هم راستا با م
  شد. بانتخا يتوزانمحلول ك يالكترواسپر

 وميكروسكوپ الكتروني روبشي ) تصاوير 3شكل (  
نمودار توزيع اندازه ذرات مربوط به الكترواسپري محلول 
كيتوزان در حالت سرنگ هم راستا با ميزكار را با اعمال 
شرايط مختلف جهت دستيابي به حالت بهينه نشان مي 

 محلولدهد. شرايط الكترواسپري در حالت (الف) شامل 
پمپاژ  ي با نرخحجم –يوزن %1 يداس يكدر است يتوزانك
 سر سوزن تا صفحه و فاصله بر ساعت يترل يميل 1/0

مال يل اعپتانس يمتر بوده و اختلافسانت 10جمع كننده 
يلوولت است. همانطور كه ملاحظه مي شود ك 17 شده

نانومتر بدست  125در اين شرايط متوسط اندازه ذرات 
آمد. شرايط اعمال شده در حالت (ب) تنها تفاوتش با 

يلوولت ك 15  يل با اندازهپتانسحالت (الف) در اختلاف 
بود كه با اين تغيير ميانگين اندازه ذرات به دست آمده 

نانومتر مي باشد. در حالت (ج) شرايط  9/98برابر 
الكترواسپري شامل محلول كيتوزان درتري فلورو استيك 

ميلي ليتر بر  27/0حجمي با نرخ پمپاژ  -وزني %2اسيد 
 10ننده ساعت و فاصله سر سوزن تا صفحه جمع ك

كيلوولت مي باشد.  16سانتيمتر با اختلاف پتانسيل 
همانطور كه ملاحظه مي شود در اين حالت ميانگين اندازه 

نانومتر است. شرايط اعمال شده  190ذرات به دست آمده 
در حالت (د) نظير حالت (ج) بوده با اين تفاوت كه نرخ 

الي مميلي ليتر بر ساعت و اختلاف پتانسيل اع 33/0پمپاژ 
كيلوولت مي باشد. ميانگين اندازه ذرات به دست آمده  14

نانومتر است و بنابراين اين شرايط به  91در اين حالت 
عنوان شرايط بهينه جهت انجام الكترواسپري محلول 

  كيتوزان انتخاب شد.
 

  

  
  )الف(

  

  
  )ب(

  

ذرات كيتوزان حاصل از الكتراسپري محلول با وضعيت   2شكل 
  در دو نمونه مختلف تهيه شده سرنگ عمود بر ميز كار
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(الف)،  ذكر شده در متن الكترواسپري با اعمال شرايط  3شكل 
  (ب)، (ج) و (د) در حالت سرنگ هم راستا با ميزكار

 بررسي مورفولوژي و تعيين ميانگين قطر الياف
PLGA خالص  

با تغيير  PLGA حجمي-وزني %10الكتروريسي محلول 
پارامترهاي مختلف منجر به تشكيل هيچ ساختاري بر 

كننده نشد. بنابراين با افزايش غلظت ي جمعروي صفحه
حجمي تلاش جهت رسيدن به  -وزني %15محلول به 

ساختار مطلوب ادامه يافت. در اين غلظت اثر تغيير ساير 
د، دست آمده بررسي شي ساختار بهپارامترها بر مورفولوژ

ي درصد نيز در هيچ يك از شرايط تهيه 15ليكن با غلظت 
 ويرا) تص4كل (شساختار مطلوب مقدور نشد. 

دست آمده از بهميكروسكوپ الكتروني روبشي 
با اعمال شرايط مختلف و تغيير  الكتروريسي محلول

غلظت محلول جهت رسيدن به شرايط بهينه را نشان مي 
 %15غلظت  الف) الكتروريسي محلول با-4شكل ( د.ده

شود در شرايط طور كه ملاحظه ميهماند. دهرا نشان مي
مذكور حضور بيدهاي فراوان منجر به عدم دسترسي به 

شود. شكل اين بيدها كروي و بعضا  ساختار مطلوب مي
دوكي است و به تعداد فراوان در تصاوير مشاهده 

افزايش يافت و با تغيير  %20 غلظت محلول به .شوندمي
دست آمده پارامترهاي مختلف، مورفولوژي ساختار به

بررسي شد. در اين غلظت تعداد بيدها كمتر شده و 
ر اند. با تغيير شرايط دمورفولوژي دوكي شكل پيدا كرده

ذير پ، تشكيل الياف با ساختار مطلوب امكان%20غلظت 
روني ميكروسكوپ الكت ) تصويرب-4نشد. شكل (

دست آمده از الكتروريسي محلول با غلظت بهروبشي 
 15، 10هاي كه با غلظتپس از اين .دهدينشان مرا  20%
ي وب نانوالياف عاري از بيد و ساير درصد تهيه 20و 

درصد نيز با تغيير  23و  22هاي نواقص ميسر نشد، غلظت
پارامترهاي مختلف بررسي شد. با افزايش غلظت فراواني 

ها كاهش يافته و كاملا  دوكي شكل شده و كشيدگي بيد
شود. بيد در راستاي تشكيل الياف كاملا  قابل شهود مي

 PLGA ورفولوژيد) م-4( ) وج-4هاي (شكل

 ترتيبكننده را بهي جمعآوري شده بر روي صفحهجمع
  .دهددرصد نشان مي 23و  22در دو غلظت 

درصد  23شود در غلظت طور كه ملاحظه ميهمان  
 شده ضمن الكتروريسي بسيارنواقص و بيدهاي تشكيل
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كاهش يافته است. روند افزايش غلظت محلول پليمري 
خوبي منجر به بهبود مورفولوژي ساختار نانوالياف شده به
   ت.اس

  

  
  

مربوط به ميكروسكوپ الكتروني روبشي تصاوير   4شكل 
، %20، (ب) %15در غلظتهاي (الف)  PLGAمحلول الكتروريسي 

  %23و (د)  %22(ج) 
  

  
  

ين و نمودار ميانگميكروسكوپ الكتروني روبشي تصاوير   5شكل 
  الف) الياف تصادفي و ب) الياف هم راستا :قطر الياف در حالت

  
در ادامه تشكيل وب نانوالياف حاصل از الكتروريسي 

درصد  24افزايش غلظت اين محلول به محلول پليمري با 
 24ارزيابي شد. نتايج حاصل شده نشان داد غلظت 

ي وب نانوالياف است. وب درصد، غلظت بهينه در تهيه
درصد  24نانوالياف حاصل از الكتروريسي محلول 

جهت  ساختاري بدون نقص و بيد از خود نشان داد.
قل حدامنظور رسيدن به دست آوردن شرايط بهينه بهبه

غيير جز غلظت تميانگين قطر الياف، پارامترهاي مختلف به
داده شد. در هريك از شرايط مذكور فرايند الكتروريسي 

آوري الياف برروي درام در دو حالت انجام شد. با جمع
شده با فويل آلومينيوم با سرعت چرخش پايين پوشيده

دور بر دقيقه) الياف با آرايش نامنظم و تصادفي  50(
كه الياف با آرايش موازي و هم حاصل شد. در صورتي

دور بر  4000راستا بر روي درام با سرعت چرخش بالا (
تصاوير به دليل تعدد  .آوري شددقيقه) جمع

شده در شرايط حاصلميكروسكوپ الكتروني روبشي 
مختلف از الياف با آرايش نامنظم و تصادفي و الياف با 

 ب

 الف
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ا اين تصاوير در شرايط بهينه تنه راستاآرايش موازي و هم
با استفاده از  ) آمده است كه5تشكيل نانوالياف در شكل (

صورت كه نتايج آن به هارزيابي شد Image Jافزار نرم
 ميكروسكوپنمودار توزيع قطر الياف در كنار تصاوير 

 ذكر استمربوطه آمده است. لازم بهالكتروني روبشي 
تكرار شده و نتيجه بار  3ها حداقل ي آزمايشكليه
صورت ميانگين با انحراف استاندارد گزارش شده به

  است.
ميانگين قطر الياف در شرايط بهينه در آرايش الياف   

نانومتر  423و  486تصادفي و هم راستا به ترتيب برابر 
  به دست آمد.

بررسي مورفولوژي و تعيين ميانگين قطر الياف 
  PLGA/CS نانوبيوكامپوزيت

فاده با استزمان هم يو الكترواسپر يكتروريسروش ال در
جهت توليد داربست از دو سرنگ عمود برهم 

ثير جاذبه زمين أبه دليل ت، PLGA/CS ينانوبيوكامپوزيت
ستيابي دبر روي قطره پليمري تشكيل شده در نوك سوزن 

. تدشوار اسبه وب نانوبيوكامپوزيت يكنواخت بسيار 
 بيوكامپوزيتوب نانو اي از) مورفولوژي نمونه6شكل (

PLGA/CS  دهد. نشان مي مذكور راتهيه شده در شرايط
شود تجمع موضعي نانوذرات طور كه ملاحظه ميهمان

 شدن اينخاص و غيريكنواختي و كلوخه يدر يك نقطه
فولوژي غيرمطلوبي ر، موPLGA ذرات بر روي نانوالياف

    .را براي كاربردهاي مهندسي بافت فراهم كرده است
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
مربوط به ميكروسكوپ الكتروني روبشي  تصوير  6 شكل

الكتروريسي و الكترواسپري عمود در شرايط  PLGA/CS يتكامپوز
  برهم در دو بزرگنمايي

در شرايط الكتروريسي در شرايط الكتروريسي      PLGA/CSنانوبيوكامپوزيت نانوبيوكامپوزيت   
سرنگ مقابل همو الكترواســپري با دو ســرنگ مقابل هم سپري با دو  صورت هم به صــورت هم   و الكتروا به 

  بهينه داربستها تهيه گرديد.بهينه داربستها تهيه گرديد.  راستا انجام شد و در شرايطراستا انجام شد و در شرايط
در سه نسبت PLGA/CS  نانوبيوكامپوزيت وب  
 ) تصاوير7تهيه شد. شكل ( 30/70و  20/80، 10/90

و نمودار توزيع قطر ميكروسكوپ الكتروني روبشي 
هاي مختلف در آرايش دست آمده در نسبتالياف وب به

  . دهدهم راستا را نشان مي يش) در آرا8تصادفي و شكل (

  

  
و نمودار توزيع ميكروسكوپ الكتروني روبشي  تصاوير  7 شكل

و  در شرايط الكتروريسي  PLGA/CS قطر الياف مربوط به
  تصادفي اليافبهينه در حالت آرايش  الكترواسپري

  

  
و نمودار توزيع ميكروسكوپ الكتروني روبشي  تصاوير  8 شكل

و  الكتروريسيدر شرايط   PLGA/CS قطر الياف مربوط به
  موازيالياف بهينه در حالت آرايش  الكترواسپري
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به روش  PLGA/CS نانوبيوكامپوزيت يتهيه با  
ت در حال الكترواسپري و الكتروريسي همزمان دو محلول

شود كه ميانگين قطر الياف در ، مشاهده ميهم راستا
نانومتر است. اين ميانگين  435حالت آرايش تصادفي 

   د.رسنانومتر مي 376ش هم راستا به آرايقطري در حالت 
كه در اين روش، جمع  آنآن  ازاز   كه در اين روش، جمعجا  ياف و   جا  نانوال ياف و آوري  نانوال آوري 

طور همزمان بر روي درام در حال چرخش طور همزمان بر روي درام در حال چرخش   نانوذرات بهنانوذرات به  
د. د. شونشــونخوبي با هم مخلوط ميخوبي با هم مخلوط ميشود بنابراين بهشــود بنابراين بهانجام ميانجام مي

اين پراكندگي كاملاً يكنواخت نانوذرات كيتوزان بر روي اين پراكندگي كاملاً يكنواخت نانوذرات كيتوزان بر روي 
ست و يكدســت و يكولوژي يكولوژي يكو مورفو مورف PLGA نانواليافنانوالياف پارچه پارچه د
خوبي نشان خوبي نشان ) به) به88) و () و (77هاي (هاي (شكلشكل  رردست آمده ددست آمده د وب بهوب به
  .شده استشده استدادهداده
طور كه قبلا  اشاره شد، ميانگين قطر طرفي همان از  

دست آمده در حالت آرايش هم راستا و موازي الياف به
كمتر از اين ميانگين در حالت آرايش نامنظم و تصادفي 

آوري الياف موازي بر روي درام در است چراكه جمع
دور بر دقيقه) صورت  4000حال چرخش با سرعت بالا (

براي الياف تصادفي بر روي درام در  كهگيرد در حالي مي
دور بر دقيقه) صورت  50حال چرخش با سرعت پايين (

  .گيردمي
  

  تعيين ضخامت وب نانوالياف
 يمناسب براي وب نانوالياف در كاربردها ضخامت

ميكرومتر  70-80مهندسي بافت در اكثر مقالات برابر 
ها با گزارش شده است. در اين پژوهش همه داربست

ميكروسكوپ  ) تصاوير9ضخامت تهيه شد. شكل (همين 
مقطع عرضي تهيه شده با دستگاه الكتروني روبشي 

  .دهدها نشان ميرا براي يكي از نمونه يگير انجمادمقطع
، ضخامت ، ضخامت Image Jمطابق با آناليز تصوير با نرم افزار مطابق با آناليز تصوير با نرم افزار   

  نانومتر قرار دارد.نانومتر قرار دارد.  8080تا تا   7070اندازه گيري شده در محدوده اندازه گيري شده در محدوده 
به  PLGAداربست هايي از جنس  همكارانمين و   

. نتايج [9]همراه با كيتين تهيه كردند  PLGAتنهايي و 
مربوط به ميزان چسبندگي و تكثير سلول هاي 
كراتينوسيت و فيبروبلاست بر روي آن ها نشان داد كه 

حضور جزء كتين در ساختار داربست نقش مهمي در 
نگ دارد. ه افزايش ميزان چسبندگي سلول ها به داربست

نيز داربست هايي از جنس كيتوزان و پلي  [10]و كيم 
كاپرولاكتون را براي رشد و تكثير سلول هاي بنيادي 
مزانشيمي طراحي كردند كه نتايج اين ارزيابي حاكي از 

 داربست رشد و چسبندگي بهتر اين سلول ها بر روي
حاوي جزء كيتوزان در مقايسه با داربست از جنس پلي 

 كتون خالص بود. كاپرولا

  

  
  

مربوط به مقطع ميكروسكوپ الكتروني روبشي  تصوير  9 شكل
  در دو بزرگنماييعرضي داربست 

  

به  PLGAمنگ و همكاران داربست هايي از جنس   
. نتايج [11]همراه با ژلاتين تهيه كردند  PLGAتنهايي و 

مربوط به ميزان چسبندگي و تكثير سلول هاي 
 آن ها نشان داد كه حضور ژلاتيناستئوبلاست بر روي 

ميزان چسبندگي سلول ها  چشمگيري در افزايشمنجر به 
همچنين پربكرن و همكاران، رشد  د.مي شوبه داربست 

و تكثير و چسبندگي سلو ل هاي بنيادي مغز استخوان را 
بر روي داربست هايي از جنس پلي كاپرولاكتون به 
تنهايي و همراه با كلاژن بررسي كردند كه نتايج ارزيابي 
گوياي بهبود رفتار سلولي بر روي داربست حاوي كلاژن 

  .[12]بود 
رت گرفته مي توان انتظار بر اساس مطالعات صو  

در ساختار  PLGAحضور كيتوزان در كنار  كه داشت
داربست هاي تهيه شده در اين تحقيق، نقش بسيار كليدي 



  ...بافت يداربست مهندستوليد  بهينه سازي پارامترهاي مؤثر بر فرآيند  124
 

 
7139، ، دودو ةةم، شمارم، شمارنهنهسال بيست و سال بيست و   نشرية مهندسي متالورژي و موادنشرية مهندسي متالورژي و مواد  

در ميزان چسبندگي، رشد و تكثير و در نهايت تمايز 
سلول هاي بنيادي به رده هاي مختلف سلولي در 

  كاربردهاي مهندسي بافت ايفا كند.
   

  نتيجه گيري
 محلول يالكتروريس يين تحقيق از روش همزماندر ا

PLGA  در دو حالت محلول كيتوزان يو الكترواسپر 
ساخت داربست  يبرا هم راستابرهم و دعمو سرنگ هاي

باتوجه به استفاده شد.   PLGA/CS يوكامپوزيتوبينان
تاثيرگذاري شديد پارامترهاي محيطي و به ويژه جاذبه 
زمين بر روي كشش قطره سر سرنگ در روش عمود 
برهم، دستيابي به ساختار يكنواخت و مطلوب داربست 

  نانوبيوكامپوزيتي بسيار دشوار است.
نتايج نشان مي دهد ساختاري مناسب و مطلوب براي   

الكتروريسي و كاربردهاي مهندسي بافت به روش 
بطور همزمان  با سرنگ هاي هم راستاالكترواسپري 

در شرايط بهينه و با كنترل پارامترهاي امكانپذير است. 
موثر بر فرآيندهاي الكترواسپري و الكتروريسي حصول 
داربست نانوبيوكامپوزيتي با ساختار و مورفولوژي بسيار 
مناسب براي كاربردهاي مهندسي بافت قابل حصول 

  . است
گونه داربست را ها ما را برآن داشت كه اينيافته اين  
 يبافت جهت ترميم بافتها يعنوان محصول مهندسبه
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 SiC-2ZrBخواص مكانيكي كامپوزيت ثير الياف كربن بر أبررسي ت

  
  )3(حسين كفاشان             )2(مهدي عزيزيه             )1(زهره بلك

 
  چكيده

سما تهيه شده به روش سينتر با جرقـه پلاسـما     SiC-2ZrBشكست كامپوزيت شكست كامپوزيت در اين تحقيق به تأثير بررسي الياف كربن بر سينترپذيري و چقرمگي در اين تحقيق به تأثير بررسي الياف كربن بر سينترپذيري و چقرمگي  قه پلا تهيه شده به روش سينتر با جر
سينتر فرآيند سينتر شدند. سينتر شدند. جرقه پلاسما جرقه پلاسما روش روش   به  4040و و   3030، ، 2020، ، 1010  پرداخته شده است. براي اين منظور، چهار كامپوزيت با درصد الياف كربنپرداخته شده است. براي اين منظور، چهار كامپوزيت با درصد الياف كربن

نجـام  درجه بـر دقيقـه ا   50تقريبي  با نرخ گرم كردنگاپاسكال م 40 تحت فشاردقيقه  6، زمان درجه سانتيگراد 1800 در دمايجرقه پلاسما جرقه پلاسما با 
كرز و هاي ماكرو ويكـرز و  انجام شد. سختي و چقرمگي شكست به ترتيب به روشانجام شد. سختي و چقرمگي شكست به ترتيب به روشميكروسكوپ الكتروني روبشي ميكروسكوپ الكتروني روبشي هاي ريزساختاري با هاي ريزساختاري با بررسيبررسي شد. هاي ماكرو وي

SENB  خلها كـاهش يافتـه و درصـد تخلخـل    د الياف كربن، چگالي نسبي نمونهد الياف كربن، چگالي نسبي نمونه گيري شدند. نتايج نشان داد كه با افزايش درصگيري شدند. نتايج نشان داد كه با افزايش درصاندازهاندازه صد تخل ته و در كاهش ياف باز هـاي بـاز   ها  هاي 
مشخص شد مشخص شد   .افزايش درصد الياف كربن در مقادير بررسي شده در اين تحقيق، تأثير چنداني بر سختي كامپوزيت حاصله ندارديابد. يابد. افزايش ميافزايش مي
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 .، الياف كربن، سينتر با جرقه پلاسما، چقرمگي شكستSiC-2BZr كامپوزيت  كليدي واژه هاي

  
Effect of Chopped Carbon Fiber on Mechanical Properties of ZrB2-SiC Composite 

 
Z. Balak                    M. Azizieh                    H. Kafashan 

Abstract 

In this research, effect of carbon fiber (Cf) and its content on sinter-ability, hardness and fracture 
toughness of ZrB2-SiC composites which were produced by spark plasma sintering, was studied. For this 
purpose, four composites with different Cf content (10, 20, 30 and 40 vol%) were sintered by spark 
plasms at 1800 °C, 40 MPa pressure for 6 minutes by with a heating rate of ~50 °C/min. In order to 
evaluate the microstructure, scanning electron microscopy, EDS and x-ray diffraction was applied. The 
hardness and fracture toughness were measured by macro-Vickers and SENB method, respectively. In 
this research, Cf addition does not have any significant effect on hardness. The results showed by 
increasing Cf, relative density decreases and open porosity percent increases. Fracture toughness of 
ZrB2-SiC composites was improved by increasing Cf content. 
 
Key Words ZrB2-SiC composite; Cf, spark plasma sintering (SPS); fracture toughness. 
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  مقدمه

هاي مبتني بر بورايدها، نيتريدها و كاربيدهاي سراميك
درجه  2500( بيش از  هايفلزهاي واسطه، نقطه ذوب

) بسيار بالايي دارند و تحت عنوان سانتيگراد
شوند. در ميان هاي فوق دما بالا شناخته ميسراميك

هاي فوق دما بالاي فلزات واسطه، دي خانواده سراميك
داراي تركيب منحصر  2HfBو  2ZrBايي چون بورايده

بفردي از خواص مكانيكي و فيزيكي چون نقطه ذوب 
)، هدايت الكتريكي درجه سانتيگراد 3000بالا (بيش از 

اثري شيميايي در مقابل فلزات مذاب و حرارتي بالا، بي
باشند. بنابراين با و مقاومت به شوك حرارتي بالا مي

ذوب  هايعا  بالاترين نقطهكه كاربيدها نووجود اين
) را دارند، اما دي درجه سانتيگراد 3500 (بيش از 

تري براي كانديدهاي جذاب 2HfBو  2ZrBبورايدهاي 
اي ترمومكانيكي دما بالا در دماهاي كاربردهاي سازه
. به [3-1] هستند درجه سانتيگراد 2000 بالاتر يا مساوي

ه مطالعات روي تر و هزينه كمتر عمددليل چگالي پايين
از  2ZrB دي بورايد زيركونيم انجام گرفته است.

پايدارترين بورايدها است. خنثي بودن آن از نظر 
- آل براي بوتهاي ايدهماده 2ZrBشيميايي سبب  شده تا 

هاي ترموول براي تصفيه فولاد و هاي ذوب فلزات، لوله
-هايي همچون هيترها و آتشقطعات الكتريكي دستگاه

 هايسراميك از بسياري نظير باشد. متأسفانه هازنه

 كووالانسي پيوند حضور به خاطر كووالانسي، ديرگداز

 كردن سينتر خود، در نفوذ بودن ضريب پايين و قوي

 2ZrB در اين  .باشدمي دشوار بسيار بالا هايچگالي تا
داراي تركيب  SiC-2ZrBهاي كامپوزيتميان، 

مكانيكي هستند و منحصربفردي از خواص فيزيكي و 
هاي اخير بسيار مورد توجه محققين قرار طي سال

ها چقرمگي پايين اند. مشكل اصلي اين كامپوزيتگرفته
باشد. تاكنون ها به شكست ترد ميو مستعد بودن آن

هاي بسياري براي رفع اين مشكل و بهبود تلاش
ها انجام شده است. استفاده از ذرات، چقرمگي آن

هاي معمول حلكننده راه برهاي تقويتويسكرها و في
. الياف كربني به [6-4] باشندبراي رفع اين مشكل مي

دليل كاهش وزن و پايداري دما بالا، مواد جذابي براي 

باشند. اين الياف در مقياس بزرگ به اين كاربردها مي
اند كه دليل اصلي آن ندرت مورد استفاده قرار گرفته

هاي تقويت شده با الياف زيتهزينه بالاي ساخت كامپو
تواند با استفاده باشد. اين محدوديت ميپيوسته كربن مي

از الياف كربن خردشده تا حدي مرتفع شود. اين الياف 
ترند، بلكه فرآيند نه تنها نسبت به الياف پيوسته ارزان

باشد. تر ميتوليد آن نيز از نظر اقتصادي مقرون به صرفه
ها را توان اين كامپوزيتخرد شده ميبا استفاده از الياف 

گري هاي معمولي چون پرس گرم، ريختهبا روش
يا اكستروژن توليد نمود. به علاوه با توجه به  تزريقي

توزيع همگن و سه بعدي الياف خرد شده كربن، 
ت در همه جهات داراي خواص يكساني مي كامپوزي
    .باشد
الياف و همكارانش طي تحقيقي به بررسي اثر ينگ   

كربن بر ريزساختار، چقرمگي و استحكام خمشي 
تهيه شده به روش پرس  SiC-2ZrB%20هاي كامپوزيت

سينتر هاي مختلف از ميان روش .[9-7] پرداختندگرم 
چون سينتر بدون فشار، پرس گرم و سينتر با جرقه 

به دليل كارآيي سينتر با جرقه پلاسما پلاسما، فرآيند 
هاي دما بالا، در ينتر سراميكبسيار خوب در زمينه س

به اين تحقيق به عنوان روش سينتر انتخاب شده است. 
طور كلي هدف از اين تحقيق، بررسي خواص مكانيكي 

سينتر با تهيه شده به روش  Cf-SiC-2ZrBكامپوزيت 
   باشد.يمجرقه پلاسما 

 

  هامواد و روش
 اوليه مورد استفاده در اين تحقيق مشخصات پودرهاي

و  )1(در جدول  آنهاپراش اشعه ايكس مراه آناليز به ه
در اين پژوهش به ترتيب ارائه شده است.  )1(شكل 

و الياف كربن تهيه شدند.  2ZrB  ،SiCابتدا پودرهاي 
ق با مقادير براي هر نمونه كامپوزيتي پودرها مطاب

به  توزين و مخلوط شدند. )2(مشخص شده در جدول 
ايجاد اختلاط بهتر با منظور كاهش اندازه ذرات و 

 ط پودرها پس از توزين، توسط آسياها مخلوافزودني
 ساعت 3به مدت دور بر دقيقه  200با سرعت  ايسياره
، پودرها خشك شده و مخلوط پس از آسيا ند.دش آسيا
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كه  اي شكلپودري حاصله درون قالب گرافيتي استوانه
با ورقه گرافيتي پوشش داده شده، شارژ شده و سپس 

فرآيند  .قرار گرفتندسينتر با جرقه پلاسما درون محفظه 
مدل  SPSبا استفاده از دستگاه سينتر با جرقه پلاسما 

SPS-20T-10 6زمان  ،درجه سانتيگراد 1800 در دماي 
 با نرخ گرم كردنمگاپاسكال  40تحت فشاردقيقه 
سينتر انجام شد. پس از فرآيند  درجه بر دقيقه 50تقيربي

، به منظور برداشتن لايه گرافيتي روي مابا جرقه پلاس
. جهت شدبا سنگ الماسه انجام پوليش ، هاسطح نمونه

هاي ، چقرمگي، بررسيسختيهاي انجام آزمون
برش داده شد.  توسط وايركاتها ريزساختاري، نمونه

د. بدين منظور انجام ش SENBآزمون چقرمگي به روش 
برش داده  ميليمتر مكعب 3×4×22نمونه ها در ابعاد 

 با سيمميليمتر  5/1شدند. سپس شياري به عمق 
ها به سختي نمونه وايركات در وسط نمونه ايجاد شد.

ها روش ماكرو ويكرز انجام شد. براي اين منظور نمونه
نها تا يك ميكرون پوليش شد. در مانت شده و سطح آ

سالم براي تعيين سختي  فرورونده 5روش از  اين
هاي ريزساختاري توسط يبررس استفاده شد.

 ي مانت وهاروي نمونهميكروسكوپ الكتروني روبشي 
  .شدانجام  شده پوليش

  
   مشخصات مواد اوليه  1جدول 

µm نوع پودر  شركت سازنده   دانه/ قطر متوسط اندازه 

ZrB2 20 
Northwest Institute for Non-Ferrous 
Metal Research, China, 99.5% purity 

SiC 25 
Northwest Institute for Non-Ferrous 
Metal Research, China, 98.7% purity 

 Cf 5 Torayca Co., Ltd., Tokyo, Japan، الياف كربن

  

  
  آناليز پراش اشعه ايكس پودرهاي اوليه  1شكل 
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  هاي علامت اختصاري و تركيب شيميايي كامپوزيت  2جدول 
  تهيه شده

علامت 
  SiC, vol% , vol%fC  , vol%2ZrB  اختصاري

fC10 ZS 20  10  70  
fC20 ZS  20  20  60  
fC30 ZS  20  30  50  
fC40ZS  20  40  40  

  
  نتايج و بحث

  هاي ريزساختاريبررسي
الياف ميكروسكوپ الكتروني روبشي تصاوير  )2(شكل 

شـود،  ميكه مشاهده  دهد. همان گونهكربن را نشان مي
و طــول  الــف)1-2(شــكل  5اليــاف كــربن داراي قطــر 

 دنباشج) مي-الف-2ميكرومتر (شكل  100-150حدود 
ميكرومتـر كـاهش    50كه طي فرآيند سينتر، بـه حـدود   

  . )3(شكل  يابدمي
كاهش طول اوليه الياف كربن عمدتا به دو دليل رخ   
اعمال فرآيند آسياب سبب شكسـته   كه،ندهد، اول ايمي

در اثـر  كه، بعضي از الياف دوم اينشوند. شدن الياف مي
قه سـينتر بـا جرقـه    انقباض حجمي بدنه خام طـي فرآينـد    با جر سينتر 

ريزسـاختار كامپوزيـت سـينتر     شوند.شكسته ميپلاسما پلاسما 
بـا توجـه    ارائه شده است. )4(و  )3(هاي شده در شكل

و ميكروسكوپ الكتروني روبشـي  (تصوير  )4(به شكل 
(با فلش مشخص  SiC، هاي سياه رنگآناليز خطي)، دانه

  .باشندمي 2ZrBهاي خاكستري رنگ دانه اند) وهشد
  سينتر با جرقه پلاسما رفتار سينترپذيري و انقباض در 

ها در به منظور بررسي رفتار سينترپذيري كامپوزيت
ها، و ميزان انقباض آنسينتر با جرقه پلاسما فرآيند 
ها در شكل دما كامپوزيت- زمان-جاييهاي جابهمنحني

) مشاهده 5ه كه در شكل (گونهمان است. ) ارائه شده5(
ها شامل سه زمان تمامي كامپوزيت- شود، منحني دمامي

اي در ناحيه اول دما با نرخ آهستهباشد. ناحيه متمايز مي
 10دقيقه اول). در ناحيه دوم ( 5-10يابد (افزايش مي

درجه بر  ~160دقيقه دوم) دما با نرخ بسيار بالايي (

يدن به دماي مورد نظر دقيقه) افزايش يافته و پس از رس
  ماند.مي ثابت باقي

  

  

  
  
  

  
  

  
الياف كربن قبل از ميكروسكوپ الكتروني روبشي تصوير   2شكل 

 سينتر با جرقه پلاسمافرآيند 
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 fC10كامپوزيت ميكروسكوپ الكتروني روبشي تصوير   3شكل 

ZS دهدكه الياف كربن را نشان مي  
  

  
  

  
  

 fC10كامپوزيت وني روبشي ميكروسكوپ الكترتصوير   4شكل 
ZS هاي كه دانهSiC  2وZrB دهدرا نشان مي  

  
  

  هادما كامپوزيت-زمان-جاييهاي جابهمنحني  5شكل 
  

زمان -جاييجابههاي به علاوه با توجه به منحني  
جايي ابتدا ، جابههاشود كه در اين منحنيمشاهده مي
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ليه كاهش اوروند كاهشي و سپس روند افزايشي دارد. 
بيانگر انبساط صورت گرفته است كه ناشي از گازهاي 

هاي و آلودگي هاايجاد شده در اثر تبخير ناخالصي
  باشد. سطحي مي

شود مشاهده مي )3(و جدول  )5(با توجه به شكل   
الياف  ه كسر حجميها برفتار انقباضي كامپوزيتكه 
بسته ميزان الياف كربن، دماي  باشد.مرتبط مي كربن
درجه  1280-1500ع انقباض در محدوده بين شرو

قرار دارد. دماي شروع انقباض براي سانتيگراد 
 fZS40Cو  fZS10C ،fZS20C ،fZS30Cهاي كامپوزيت

درجه  1500و  1420، 1350، 1280به ترتيب حدود 
دست آمده با نتايج ساير  . نتايج بهباشدميسانتيگراد 

 سازگاري دارد. [10]محققيق 

مشخص است كه افزايش الياف كربن از به علاوه   
جايي درصد حجمي، سبب كاهش ميزان جابه 40تا  10

افزايش دماي شروع انقباض و  شود.(انقباض) مي
(انقباض) با الياف كربن نشان  جاييكاهش ميزان جابه

هاي چگالش كه حضور الياف، از وقوع مكانيزم دهدمي
مهاجرت مرز اي و ، مثل نفوذ مرز دانهSiC-2ZrBپودر 
  .[10] آورداي، ممانعت به عمل ميدانه

  
  هاكامپوزيتنتايج درصد انقباض و دماي شروع انقباض   3جدول 

  كامپوزيت
 ميزان جابجايي

  (ميليمتر)
 دماي شروع انقباض
 ) (درجه سانتيگراد

fC10 ZS 8/5  1280≈  
fC20 ZS  7/5  1350≈  
fC30 ZS  1/5  1420≈  
fC40ZS  3/3  1500≈  

  
  چگالي

ها، چگالي به منظور ارزيابي سينترپذيري كامپوزيت
ها مخلوط كامپوزيتها به روش قانون كامپوزيت تئوري

و چگالي بالك نيز به روش ارشميدس محاسبه شده و 
چگالي نسبي از تقسيم چگالي تئوري به بالك به دست 

به  ارائه شده است. )4(ها در جدول آمد. نتايج چگالي

هاي باز محاسبه ميزان تخلخل )4(در جدول  علاوه
شود كه هر دو چگالي مشاهده مي ارائه شده است. شده،

با افزايش ميزان الياف كامپوزيت حاصله، تئوري و بالك 
تأثير يابند. ، كاهش ميآن پايين كربن، به دليل چگالي

هاي باز در الياف كربن بر چگالي نسبي و درصد تخلخل
كه درصد شود ارائه شده است. مشاهده مي )6(شكل 
يابد. يهاي باز با افزايش الياف كربن، افزايش متخلخل

اختلاف ضريب انبساط حرارتي بين زمينه و فازهاي 
، تنش كششي و فشاري در زمينه و فاز كنندهتقويت

اين تنش سبب جدايش فصل كند. ثانويه ايجاد مي
نتيجه منتهي به كننده شده و در مشترك زمينه/تقويت

به عبارت با  شود.مشترك مي تشكيل تخلخل در فصل
افزايش الياف كربن در هر تركيب، آگلومره الياف 
افزايش يافته كه متعاقبا مانع سينترپذيري كامل 

  .[11] شودكامپوزيت مي
  

نتايج ميانگين چگالي تئوري، بالك، نسبي و درصد   4جدول 
  هاهاي باز كامپوزيتتخلخل

  وزيتكامپ
چگالي 
  تئوري

3g/cm 

چگالي 
 بالك

3g/cm  

چگالي 
 نسبي

  (درصد)

هاي تخلخل
  (درصد) باز

fC10 ZS 01/5  51/5  8/90  8/7  
fC20 ZS  58/4  08/5  1/90  1/8  
fC30ZS  15/4  62/4  7/89  4/8  
fC40 ZS  72/3  17/4  1/89  9/8  

  

  
  

  هاي بازتأثير الياف كربن بر چگالي نسبي و درصد تخلخل  6شكل 
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هاي را بر كامپوزيت fCتأثير  [10]و همكارانش وو گ  
2HfB  باvol% SiC 20   باfC vol% 50 -20  تهيه شده

، فشار درجه سانتيگراد 2100به روش پرس گرم در دما 
ها مورد مطالعه قرار دادند. آندقيقه  20و مگاپاسكال  20

ها به كسر گيري كردند كه رفتار انقباض كامپوزيتنتيجه
اف وابسته است. دماي شروع چگالش براي حجمي الي
 ،fCدرصد حجمي  50و  40، 30، 20هايي با كامپوزيت

مي درجه سانتيگراد ~1820و  ~1550 ،~1510، ~1490
، fCباشد. مشخص است كه با افزايش درصد حجمي 

دهد يابد. اين نشان ميدماي شروع چگالش افزايش مي
الش پودر هاي چگكه حضور الياف، از وقوع مكانيزم

SiC-2HfBاي و مهاجرت مرز دانه، مثل نفوذ مرز دانه
    آورد.اي، ممانعت به عمل مي

بـا افـزايش ميـزان اليـاف كـربن،      نيـز  چگالي نسبي  
الياف كربن طي فرآينـد آسـياب    يابد. آگلومرهيكاهش م

 ـ  پر انرژي كه سبب درشـت  طـي   2ZrBهـاي  هشـدن دان
اف كـربن آگلـومره   . زماني كـه الي ـ شودفرآيند سينتر مي

نفـوذ  شـوند،  يها دچار جدايش مهشوند و در مرزدانمي
 2ZrBهـاي  در مرزدانه محدود شده يا بـه نفـوذ در دانـه   

در نتيجه، در مقادير بالاي اليـاف كـربن،   شود. كمك مي
به عبارت ديگر، از چگالش دهد. رخ مي 2ZrBرشد دانه 

ممانعـت بـه عمـل    هـاي اكسـيدي   در حضور ناخالصي
 .[11] آوردمي

) %1/90چگالي نسبي به دست آمده در اين تحقيق (  
زارش شده توسط نصيري و در مقايسه با مقادير گ

 %fwt% C5/7-wtروي كامپوزيت  [11]همكارانش 

SiC15-2ZrB  به طور تقريبي معادل)fwt% C20-wt% 

SiC20-2ZrB  تهيه شده به روش سينتر بدون فشار در
باشد كه ) بالاتر مي%89( درجه سانتيگراد 2150دماي 

دهد. به را نشان ميسينتر با جرقه پلاسما قابليت فرآيند 
و زمان  علاوه قابل ذكر است كه نتايج اين تحقيق در دما

 2150 نسبت به درجه سانتيگراد 1800(بسيار كمتر 
) در دقيقه 60نسبت به دقيقه  6و زمان  درجه سانتيگراد

حاصل  [11]ط نصيري مقايسه با تحقيق انجام شده توس
مورد  SiCهمچنين قابل ذكر است كه پودر  شده است.

كه در تحقيق استفاده در اين تحقيق ميكرو بوده در حالي
باشد كه همگي توانايي بالاي فرآيند ينصيري نانو م

هاي دما بالا را در سينتر سراميكسينتر با جرقه پلاسما 
  دهد.ينشان م

  
  سختي

كروسـكوپ نـوري اينـدنت    تصـوير مي  )الـف -7(شكل 
ايجاد شده به روش مـاكرو ويكـرز را نشـان مـي دهـد.      

اينـدنت سـالم    5براي انـدازه گيـري سـختي، ميـانگين     
گزارش شد. منحني سختي برحسب ميزان اليـاف كـربن   

-7(ارائه شده است. با توجه به شكل  )ب-7(در شكل 
درصد حجمـي،   50تا  10، با افزايش الياف كربن از )ب

 Hvتـا   Hv 148ميـزان انـدكي (در محـدوده    سختي به 
كه اين امر به دليل ذاتي بودن سختي  كند) تغيير مي163
  باشد. مي
  

  
 (الف)

  
  (ب)

الف) تصوير ميكروسكوپ نوري فرورونده ايجاد شده به   7شكل 
روش ماكروويكرز، ب) تأثير الياف كربن بر سختي و درصد 

  هاي بازتخلخل
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تـوان بـا   ف كـربن را مـي  كاهش اندك سختي با اليا  
هاي باز با الياف كربن نسبت داد. لافزايش درصد تخلخ

هــا در مقابــل نيــروي اعمــالي تخلخــل جــايي كــهاز آن
 ـ مقاومتي از خود نشان نمي رو بـا افـزايش   ندهنـد، از اي

 يابـد. نيروي اعمالي و به تبع آن سختي كاهش مـي آنها، 
بـه   هاي بازسختي برحسب درصد تخلخل )8(در شكل 

واضح است كه سـختي بـه   رسم شده است. طور آماري 
هاي باز، كـاهش  طور معكوس با افزايش درصد تخلخل

، بيانگر وابستگي 2R ،9/0مقدار بالاي علاوه، يابد. به يم
  .باشديهاي باز مبالاي سختي به درصد تخلخل

  

  
  

  هاي بازسختي برحسب درصد تخلخل  8شكل 
  چقرمگي شكست

  

گي شكست را برحسب ميزان الياف چقرم )9(شكل   
دهد. افزايش اليـاف كـربن سـبب بهبـود     كربن نشان مي

 با نتـايج شود. نتايج به دست آمده چقرمگي شكست مي
ســازگاري دارد. در واقــع  [11]و  [9-7]محققــين  ســاير

هاي اصلي چقرمه شدن بـا اليـاف كـربن بـدين     مكانيزم
از باشند: وقتي كرنش شكسـت زمينـه كمتـر    يصورت م

الياف باشد، با افزايش نيرو، رشد ترك به سـمت زمينـه   
كند كـه بـه   ترك تا جاي در زمينه رشد ميباشد. اين يم

، متوقف شده و رسدوقتي ترك به الياف ميبرسد.  الياف
و در نتيجـه سـبب افـزايش    يابـد  انرژي آن كـاهش مـي  

  د. شوچقرمگي مي
تــرك  [11]و  [9-7]بــه عــلاوه، براســاس مطالعــات  

 رو، انحـراف تـرك  . از ايندكنسير زيگزاكي را طي ميم

چراكه پـيچ   ،هاي چقرمه شدن باشدبايد يكي از مكانيزم
نسبت الياف/زمينه  فصل مشترك خوردن ترك در امتداد

در كنـد.  يتري را مصرف م ـبه مسير مستقيم انرژي بيش
هاي ترك با الياف خرد شده طي شكست، نتيجه، واكنش

ا افـزايش داده و سـبب بهبـود    انرژي سـطح شكسـت ر  
به علاوه، در تحقيق انجام شده توسط شود. يچقرمگي م

مسـيرهاي انتشـار تـرك در     [11]نصيري و همكـارانش  
 ،[11]) 10در شـكل  (هـاي آزمـون ميكروسـختي    گوشه

شود. اثرات مشاهده ميزني ترك در پشت نوك ترك لپ
ها مصرف انرژي ترك طي شكست و بهبـود  شاين واكن

  باشد.يمگي مچقر
  

  
  تأثير الياف كربن بر چقرمگي شكست  9شكل 

  

  
  [11]رسد انحراف ترك وقتي به الياف كربن مي  10شكل 
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در دو بزرگنمايي  fC10 ZSسطوح شكست كامپوزيت   11شكل 

  KX5، ب) KX 2الف) 
 

كه ترك اليـاف  مشاهده نمود  [11]به علاوه نصيري  
شود. در واقع، ينه مشكند ولي سبب شكست زمييرا نم

افـزايش چقرمگـي   زني ترك با الياف مكـانيزم ديگـر   لپ
است. اگر تنش در اين ناحيه بالاتر از استحكام شكست 
زمينه باشد (و كمتر از استحكام شكست اليـاف)، زمينـه   

از زني تـرك،  دچار شكست شده ولي الياف از طريق پل
 . آوردگسيختگي زمينه ممانعت به عمل مي

را  fZS10Cسطوح شكسـت كامپوزيـت    )11(شكل  
در دو بزرگنمايي نشان مي دهد. همان گونه كه مشاهده 
مي شود. سطح زبر شكست نشان مي دهد كـه انحـراف   
ــن    ــه شــدن در اي ــاي چقرم ــانيزم ه ــرك يكــي از مك ت

كامپوزيت مي باشـد. بـه عـلاوه پسـتي و بلنـدي هـاي       
مشاهده در ريزساختار بيـانگر ايـن اسـت كـه مكـانيزم      

ود بــبــوده كــه ســبب بهالــب شكســت بــين دانــه اي غ
  چقرمگي مي شود.

  
  

  گيرييجهنت
با افزايش درصد كربن، چگالي نسبي كاهش يافتـه و  . 1

  يابد.يهاي باز افزايش مدرصد تخلخل

افزايش درصد اليـاف كـربن سـبب بهبـود چقرمگـي      . 2
حضور الياف سبب  باشد.مي 2ZrBهاي پايه سراميك

رو، . از ايندكنيگزاكي را طي ميشده تا ترك مسير ز
هاي چقرمـه شـدن   بايد يكي از مكانيزم انحراف ترك

 .باشد

در مقادير بررسي شده در  افزايش درصد الياف كربن. 3
، تأثير چنداني بر سختي كامپوزيت حاصله اين تحقيق

 ندارد.

سـينتر بـا    بـا روش  fC-SiC-2ZrBساخت كامپوزيت . 4
) در PS(ينتر بـدون  نسبت به روش س ـ جرقه پلاسما

 .گيرددما و زمان سينتر كمتري انجام مي

 

  اريگزسپاس
تـاثير  "اين تحقيق مستخرج از طرح تحقيقاتي با عنـوان  

الياف كربن خرد شده بر خـواص مكـانيكي كامپوزيـت    
SiC-2ZrB   تهيه شده بـه روشSPS"     اسـت كـه تحـت

احـد اهـواز انجـام    دانشگاه آزاد اسـلامي و حمايت مالي 
  .شده است
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  2TiO-HA نانوكامپوزيتيالكتروفورتيك هاي رفتار ميكروتريبولوژي پوشش

  
  )1(حميدرضا فرنوش

 
  چكيده

بـر   تيتانيـا درصـد وزنـي    20و  10، 0با تركيب   2TiO-HAكامپوزيتي نانوهاي نشاني الكتروفورتيك براي ايجاد پوششدر اين پژوهش، از لايه
گيري چقرمگي آزمون ريزخراش در حالت نيروي پيشرونده براي بررسي چسبندگي، تريبولوژي و اندازهاستفاده شد.  Ti-6Al-4Vروي زيرلايه 

بـا   شد. مقادير فشار تماسي بحراني در آزمون ريزخراش براي آغاز ايجاد ترك و جـدا شـدن لايـه رسـوبي از سـطح      انجامها شكست پوشش
افزودن تيتانيا در ساختار پوشش افزايش يافت. بر اساس تئوري مكانيك شكست الاستيك خطي بيشترين مقدار چقرمگي شكسـت در نمونـه   

  الكتروني روبشي مطالعه شدند. پميكروسكو توسطتيتانيا حاصل شد. شيارهاي حاصل از آزمون ريزخراش، درصد وزني  20 اكامپوزيتي ب
  

  نشاني الكتروفورتيك، هيدروكسي آپاتيت، تيتانيازخراش، لايهري  كليدي واژه هاي
  
 
 
  

Micro-tribological Behavior of Electrophoretically Deposited HA-TiO2  
Nanocomposite Coatings 

 
H.R.  Farnoush 

 
Abstract 
In the present study, the HA-TiO2 nanostructured composite coatings with 0, 10 and 20 wt.% TiO2 were 
fabricated by electrophoretic deposition on Ti-6Al-4V substrate. Micro-scratch tests in progressive load 
mode, were examined for evaluation of adhesion strength, tribology and fracture toughness of coatings. 
The critical contact pressures in micro-scratch test for crack initiation and delamination were increased 
by the addition of TiO2 content in the coating. Moreover, according to the linear elastic fracture 
mechanics, the maximum fracture toughness of coatings was obtained for HA-20 wt.% TiO2 sample.  The 
scratch grooves were studied by scanning electron microscope. 
  
Keywords Micro-scratch; Electrophoretic Deposition; Hydroxyapatite; Titania.
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  مقدمه
) به دليل Ca10(PO4)(OH)2, HAهيدروكسي آپاتيت (

 كنندگيسازگاري و هدايتداشتن خواص زيست
عالي به طور وسيعي به عنوان ماده كاشتني در  استخواني

. باتوجه به اينكه [1]شود زمينه بيوپزشكي استفاده مي
هيدروكسي آپاتيت ترد است، محققين تمايل زيادي به 

بر سطح فلزي زيرلايه هيدروكسي آپاتيت ايجاد پوشش 
نشان دادند تا از هردو ويژگي خواص مكانيكي فلز 

هيدروكسي فعالي سراميك رد زيستزيرلايه و عملك
دهي هاي پوششاز روش .[4-2]استفاده كنند آپاتيت 

توان به افشاندن هيدروكسي آپاتيت بر ايمپلنت فلزي مي
-12]، الكتروفورتيك [11-9]ژل -، سل[8-5] پلاسمايي

، بيوميمتيك [20-16]، لايه نشاني الكتروشيميايي [15
اشاره كرد. در  [27]و اكسيداسيون ميكروقوس  [21-26]

ها افشاندن پلاسمايي به صورت عملي ميان اين روش
توسعه زيادي يافته است، با اين حال اين فرآيند به 
تجهيزات پيچيده و گران نياز دارد و از آنجايي كه 
  فرآيند پوشش دهي آن بر اساس خط ديد صورت 

هاي با گيرد، ايجاد پوشش يكنواخت بر ايمپلنتمي
  .[31-28]مشكل است  هندسه پيچيده

دهي يك روش شكل لايه نشاني الكتروفورتيك  
كلوئيدي است كه در آن ذرات كلوئيدي باردار داخل 
يك سوسپانسيون پايدار به وسيله ميدان الكتريكي بر 

 كنندسطح الكترود با بار مخالف (زيرلايه) رسوب مي
.  اين روش به دليل كم هزينه بودن، داشتن [32]

ه و توانايي لايه نشاني بر زيرلايه با هندسه تجهيزات ساد
 هاي سراميكپيچيده، اخيرا  براي توليد مواد و پوشش

. همانند ساير [32]پيشرفته مورد توجه قرار گرفته است 
دهي دماي محيط، به دليل عدم هاي پوششروش

استحكام كافي ذرات رسوب كرده، عمليات حرارتي در 
. [32]گردد ي انجام ميدماي بالا بعد از لايه نشان

هاي قبلي در زمينه لايه نشاني الكتروفورتيك پژوهش
هيدروكسي آپاتيت بر زيرلايه تيتانيومي نشان داده است 

، روش لايه نشاني الكتروفورتيككه به دليل مزاياي زياد 
هاي بيوپزشكي به حساب جذابي براي توليد ايمپلنت

ها حاكي از آن . با اين وجود، اكثر گزارش[32]آيد مي

آپاتيت بر زيرلايه تيتانيومي  است كه پوشش هيدروكسي
فاقد استحكام چسبندگي كافي جهت استفاده در 
مصارف پزشكي است. مشكل اصلي به هنگام 

آيد. دماي به وجود ميهيدروكسي آپاتيت جوشي تف
) درجه سانتيگراد 1200بالاي تف جوشي (بالاتر از 

و همچنين تجزيه  موجب فرسايش فلز زيرلايه
شود و از طرفي در اثر تف هيدروكسي آپاتيت مي

 1000در دماي كمتر از هيدروكسي آپاتيت جوشي 
  به سختي چگالش كامل صورت  درجه سانتيگراد

گيرد. از نقطه نظر ديگر، ضريب انبساط حرارتي مي
زيرلايه تيتانيومي كمتر از پوشش هيدروكسي آپاتيت 

 K 6-1016 -14 =AHα, 1-K 6-109/8-1است (
=Tiα( [33] اين اختلاف در ضريب انبساط حرارتي .

جوشي و منجر به ايجاد ترك در پوشش به هنگام تف
شود. براي حل اين مشكل سرد شدن از دماي بالا مي

هيدروكسي آپاتيت  توان از ساختار كامپوزيتي پوششمي
 استفاده كرد. با اين كار فصل مشترك تيزاكسيد تيتانيم و 

  بين هيدروكسي آپاتيت و تيتانيوم از بين رفته و 
هاي حرارتي به صورت جهشي بين دو ماده تغيير تنش
- K 6-1( كندمي جلوگيري ايجاد ترك و ازكند نمي

102/10 =O2Tiαدر  ). در عمل مشاهده شده است كه
انيوم اكسيد تيتاستفاده از دي روش افشاندن پلاسمايي با

 زيرلايهاستحكام چسبندگي  توانهاي مياني ميدر لايه
Ti-6Al-4V  را هيدروكسي آپاتيت پوشش يافته از
همچنين پيوند پوشش كامپوزيتي  .[34]د اافزايش د

/HA2TiO  اكسيد تيتانيم خواص جالب توجهي دارد كه
كند و عدم انطباق ضريب ها را متوقف ميرشد ترك

ومي انبساط حرارتي هيدروكسي آپاتيت با زيرلايه تيتاني
. استفاده از [34]را به طور محسوسي از بين ببرد 

نانوذرات مواد پوشش به دليل داشتن سطح ويژه بالا، 
 تواند دماي چگالش پوشش را چند صد درجه مي

پذيري را بهبود بخشد كاهش دهد و تف جوشي
اكسيد و هيدروكسي آپاتيت . همچنين نانوذرات [35,36]
به ذرات درشت دارند  فعالي بهتري نسبتزيستتيتانيم 

هاي نانوفاز از گروه مواد كاشتني . سراميك[35,36]
شوند كه خواص ارتوپدي/دنداني محسوب مي
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  . [35,36]سازي مطلوبي دارند استخوان
براي ايجاد  2HA/TiOدر اين پژوهش از نانوذرات   

پوشش الكتروفورتيك كامپوزيتي نانوساختار بر روي 
هاي شد. چسبندگي نمونهه استفاد Ti-6Al-4Vزيرلايه 

پوشش داده شده به وسيله تئوري هرتز و محاسبه فشار 
تماسي بحراني بر اساس تشعشع آكوستيك حاصل از 
آزمون ريزخراش با هم مقايسه شد. براي اولين بار با 
استفاده از روش مكانيك شكست الاستيك خطي، 
سرعت رهايي انرژي در فرآيند ريزخراش محاسبه شد 

هاي سيله آن چقرمگي شكست براي نمونهو به و
پوشش داده شده به روش لايه نشاني الكتروفورتيك 

  تعيين شد.
  

  هاي آزمايشيروش
) Grade 5ميليمتري از آلياژ ( 3در اين پژوهش از ورق 

Ti-6Al-4V ،3هايي به ابعاد نمونه20100  ميليمتر
تهيه شد. همچنين از پودرهاي به عنوان زيرلايه مكعب 

) با اندازه Merck 2196, Germanyدروكسي آپاتيت (هي
 Degussaنانومتر و اكسيد تيتانيم ( 250ذرات كمتر از 

P25, Germany نانومتر و  21) با اندازه متوسط ذرات
روتايل)  %30آناتاز و  %70(شامل  g2m 50/سطح ويژه 

براي تهيه كامپوزيت پوشش استفاده شد. اتانول با 
) به عنوان Merck, Germany %9/99 ,خلوص بالا (

) به Germany, Merck, 2Iمايع سوسپانسيون و يد (
شد. ساز براي تهيه سوسپانسيون استفاده عنوان پراكنده

هاي كامپوزيتي از پودرهاي براي ايجاد پوشش
هايي با هيدروكسي آپاتيت و اكسيد تيتانيم، سوسپانسيون

يتانيم درصد وزني از اكسيد ت 20و  10، 0هاي غلظت
به گرم بر ليتر  1 شد. ابتدا پراكنده ساز يد با غلظتتهيه 

دقيقه توسط همزن  30حلال اتانول افزوده و به مدت 
شد. يد با ايجاد بار مثبت بر روي مغناطيسي هم زده 

سطح ذرات در سوسپانسيون، علاوه بر افزايش پايداري 
سوسپانسيون، امكان انجام فرآيند الكتروفورتيك را 

هيدروكسي گرم از پودرهاي  1آورد. سپس راهم ميف

 HA- 20و 210 wt.% TiO-HA (H10T)، (H)آپاتيت 

(H20T) 2wt.% TiO  ميلي ليتر از اتانول اضافه  50به
ها به مدت يك ساعت در دستگاه شد. سوسپانسيون

 50التراسونيك در معرض امواج التراسونيك با فركانس 
به طور مستقيم براي  گيرند و سپسقرار ميكيلوهرتز 

شوند. قبل از لايه نشاني، فرآيند لايه نشاني استفاده مي
هاي تيتانيومي با استفاده از استون در گيري زيرلايهچربي

دقيقه انجام شد.  30دستگاه التراسونيك به مدت زمان 
اسيدنيتريك  %10در ادامه اسيدشويي در محلول حاوي 

محيط و به مدت  اسيد هيدروفلوئوريك در دماي %3و 
ها در آب مقطر شد. در انتها نمونهدقيقه، انجام  2

و  Ti-6Al-4Vشستشو شدند. الكترود كاري از آلياژ 
الكترود كمكي ازجنس فولاد زنگ نزن به صورت 

اي پلكسي موازي با هم درون يك محفظه استوانه
متر قرار گرفت. سطح اثر كاتد سانتي 1گلاس به فاصله 

محدود شد. از منبع ولتاژ سانتيمتر مكعب  1به اندازه 
) با Consort EV 215الكتروفورز ( جريان مستقيم

براي اعمال  ميلي آمپرقدرت تفكيك جريان در حد 
 20لايه نشاني الكتروفورتيك در ولتاژ  ولتاژ استفاده شد.

هاي سوسپانسيون برايثانيه  120به مدت ولت 
درصد  20و  10، 0با غلظت  HA/TiO 2كامپوزيتي 

بعد از انجام فرآيند اكسيد تيتانيوم انجام شد. 
ساعت در دماي  24ها به مدت الكتروفورتيك، نمونه

ساعت در دماي  5/1سپس به مدت  اتاق خشك شدند.
درجه سانتيگراد داخل كوره تحت اتمسفر آرگون  850

عمليات حرارتي درجه بر دقيقه  10 با سرعت گرم شدن
 شدند.داخل كوره خنك  شده و با همان سرعت در

آزمون ريزخراش براي بررسي چسبندگي ، رفتار 
 ها بهگيري چقرمگي شكست پوششسايشي و اندازه
 CSM Instruments Micro Scratchوسيله دستگاه

Tester   انجام شد. از حالت نيروي پيشرونده براي
راكول  آزمون ريزخراش با فرورونده مخروطي شكل

)Rockwell T-256 ( ميكرومتر  200با شعاع رأس
استفاده شد. در آزمون ريزخراش، نيروي پيشرونده از 
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ميليمتر  1با سرعت نيوتن  10تا ماكزيمم  05/0نيروي 
تغيير كرد. ريزساختار ميليمتر  2و طول روبش بر دقيقه 
به  شيارهاي حاصل از آزمون ريزخراش،ها و پوشش

 VEGAوسيله ميكروسكوب الكتروني روبشي (

\\TESCAN( سنجي تفرقي انرژي مطالعه مجهز به طيف
  شد.
براي شناسايي ساختار فازي لايه پوشش، از دستگاه   

با  )XRD, Philips PW 1480(پراش اشعه ايكس 
 35، ولتاژ  540/1=λ (CuKα		Aمشخصات؛ طول موج  (

، mino 2/، سرعت آمپرميلي 5/28جريان  ،كيلوولت
 90تا  10) بين θ2و زاويه پراش ( o02/0اندازه گام 

هاي عاملي موجود براي بررسي گروه شد.درجه استفاده 
   در ساختار پوشش، از روش طيف سنجي تبديل فوريه

 ) در محدودهIR, Nicolet Nexus 670-FT( مادون قرمز
1-cm 4000 -400  1و با سرعت روبش-cm 16  استفاده

  شد.
  

  نتايج و بحث
  يابيمشخصه

مورفولوژي و ريزساختار  الف)، (ج) و (ه)-1(شكل 
دهد. را نشان مي H20Tو  H ،H10Tهاي پوشش

هيدروكسي آپاتيت، در مقايسه با  ساختار پوشش
هاي كامپوزيتي، ساختاري غيريكنواخت تر دارد. پوشش

در حالي كه با افزايش ميزان اكسيد تيتانيم موجود در 
پوشش كامپوزيتي، ساختاري نسبتا يكنواخت با ميزان 

آيد. ولتاژ اعمال از ذرات آگلومره به وجود مي كمتري
ولت) بر ذرات اكسيد تيتانيم باعث كمتر شدن  20شده (

هاي درشت نيروي اعمالي به ذرات و آگلومره
آپاتيت شده و در نتيجه سرعت حركت هيدروكسي

يابد. لذا در مدت زمان پوشش ها كاهش ميآگلومره
اختار پوشش قرار ها به ميزان كمتري در سدهي، آگلومره

گيرند. اگر نقاط سياهرنگ موجود در ساختارها به مي
توان مشاهده عنوان تخلخل در نظر گرفته شوند، مي

نمود كه با افزايش ميزان اكسيد تيتانيم پوشش، از 

- شود. دليل اين مطلب ميتخلخل ساختارها كاسته مي

تواند ناشي از حضور ذرات اكسيد تيتانيم در پوشش و 
يري در فضاهاي خالي بين ذرات هيدروكسي قرارگ

سنج تفكيك انرژي در سطح باشد. آناليز طيفآپاتيت مي
و  ب)، (د -1(در شكل  H20Tو  H ،H10Tهاي پوشش

و) آورده شده است. به منظور بررسي ميزان اكسيد 
تيتانيم موجود در پوشش از آناليز تفكيك انرژي استفاده 

و  H10Tهاي اي نمونهشد. بر اين اساس درصد وزني بر
H20T  % به دست آمد، كه  68/18و %  01/9به ترتيب

تطابق خوبي با ميزان اكسيد تيتانيم موجود در 
سوسپانسيون مورد استفاده براي توليد آن پوشش از 

  دهد.خود نشان مي
از سطح پراش اشعه ايكس هاي ) طيف2( شكل  
دهد. را نشان مي  H20Tو  H ،H10Tهاي نمونه
هاي ها، انعكاسساس الگوهاي پراش در تمامي نمونهبرا

 # JCPDS card) هيدروكسي آپاتيت اصلي مربوط به

)، 121)، (002براي صفحات كريستالي ( (09-0432
، 2 (9/25 ،9/31) به ترتيب در زواياي (300) و (112(
هاي مشخصه زيرلايه شود و پيكظاهر مي o 33و  3/32

(JCPDS card # 44-1294) Ti  ) 2در زواياي (5/35 ،
قابل تشخيص هستند و به ترتيب  o 4/53و  6/40، 7/38

) 012) و (101)، (002)، (100مربوط به صفحات (
هاي اصلي هاي كامپوزيتي، انعكاسهستند. در نمونه

-JCPDS # 21اكسيد تيتانيوم به صورت فاز آناتاز (

 و  2 (4/25 ،5/37 ،38 ،9/47 ،54) در زواياي (1272

o2/55 ) 103)، (004)، (011به ترتيب براي صفحات ،(
) و به صورت فاز روتايل 121) و (015)، (020(
)1276-JCPDS # 21) در زواياي (2 (o 5/27 ،2/35 ،
)، 101)، (110به ترتيب براي صفحات ( 5/54و  9/38
)  قابل مشاهده است. اگرچه به دليل 211) و (200(

پيك  H10Tار نمونه مقدار كم فاز روتايل در ساخت
شود و با افزايش ميزان اكسيد ضعيفي از آن ديده مي

هاي مربوط به اكسيد تيتانيم افزايش تيتانيم، شدت پيك
يافته كه نشان دهنده افزايش محسوس اكسيد تيتانيم در 

  باشد. پوشش مي
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   :هايرژي از سطح پوششسنج تفرقي انتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي و آناليز طيف   1شكل 

  H20T، (ه، و) H10T،  (ج، د) H(الف، ب) 

  
  H20Tو H ،H10Tهاي الگوهاي پراش پرتو ايكس براي نمونه 2شكل 
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  H20Tو  H ،H10T هاي براي نمونه FT-IRهاي طيف  3شكل 

  
، Hهاي را براي نمونه FT-IRهاي طيف )3(شكل   

H10T  وH20T ارتعاشي در  هايدهد. پيكنشان مي
در  cm 1090-1و  1047، 602، 570عددهاي موج 

3-ها مربوط به گروه بنيادين تمامي نمونه
4PO شود. مي

هاي مربوط به آب جذب هاي پهن در عدد موجپيك
هاي ارتعاشي از نوع و پيك cm 3423-1و  1630شده 

مربوط به  cm 3572-1و  632هاي انقباضي در عدد موج
هاي كوچك موجود در عدد و پيكگروه هيدروكسيل 

مربوط به گروه كربناتي  cm 1470-1و  1420هاي موج
)-2

3COاكسيد ديي جذب ) است كه احتمالا نتيجه
-از محيط بر سطح ذرات هيدروكسي آپاتيت ميكربن 

ها به قدري ضعيف هستند كه باشد. شدت اين پيك
بيانگر مقادير ناچيز كربنات در ساختار پوشش است. 

  cm950 -650-1ه عدد موج جاج موجود در محدوداعو
مربوط به وجود  H20Tو  H10Tهاي در نمونه

در اثر افزودن تيتانيا به هيدروكسي  Ti-Oپيوندهاي 
  شود.آپاتيت مي

  

  هارفتار ميكروتريبولوژي پوشش
، Hهاي نتايج آزمون ريزخراش را براي نمونه )4(شكل 
H10T و H20T تغييرات  هد، كه شاملدنشان مي

)، عمق نفوذ tF، نيروي اصطكاك (ضريب اصطكاك
)dP) بر حسب مسافت و نيروي پيشرونده عمودي (nF (

شود. به هنگام آزمون ريزخراش با نيروي پيشرونده، مي
تغيير شكل پلاستيك در سطح لايه رسوبي و در تماس 

الف)). تا -5(آيد (شكل با رأس فرورونده به وجود مي
نيروي عمودي در يك نيروي بحراني  اينكه با افزايش

)c1Lشود. ) مشخص، تخريب در سطح پوشش آغاز مي
شوند و در ادامه در هايي در سطح ظاهر ميدر ابتدا ترك

)، لايه رسوبي از سطح كنده c2Lنيروي بحراني ديگر (
  ب)).-5(شود (شكل مي

توان با استفاده از بررسي )، مي6مطابق با شكل ( 
) بر حسب مسافت % AEاكوستيك (تغييرات تشعشع 

را استخراج نمود. اثر اين  c2Lو  c1L، مقادير Fn)و يا (
تشعشعات تا قبل از يك مسافت بحراني در تمامي 

ها به شكل هموار است و بعد از آن دچار نمونه
) مقادير نيروي 7شود. شكل (نوسانات شديدي مي

ه ) و جدا شدن لايc1Lبحراني براي آغاز ايجاد ترك (
هاي مختلف نشان ) را براي نمونهc2Lرسوبي از سطح (

دهد. همچنين تصاوير ميكروسكوپ الكتروني مي
روبشي از سطح ساييده شده بعد از انجام آزمون 

) آورده شده است. با توجه به 8ريزخراش در شكل (
مسافت طي شده براي آغاز ترك و جدا شدن لايه 

در نمونه توان مشاهده كرد كه رسوبي از سطح مي
H20T  اين مقدار مسافت بحراني بيشتر است و يا به
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  تخريب تحمل كرده است.

 

  

  
  

  
  

  
  

)، ضريب اصطكاك و عمق tFتغييرات نيروي اصطكاك (  4 شكل
) nF) بر حسب مسافت و نيروي پيشرونده عمودي (dPنفوذ (

، ب) Hالف)  :هايخراش براي نمونه  حاصل از انجام آزمون ريز
H10T  (و جH20T  

  
  

الف) و تخريب در  :نماي شمايي از تغييرشكل پلاستيك  5شكل 
 [37] ب) به هنگام آزمون ريزخراش ،اثر جدا شدن لايه رسوبي

  

  
) بر حسب مسافت و % AEتغييرات تشعشع اكوستيك (  6شكل 

  H20Tو  H ،H10T هاي) براي نمونهnFنيروي پيشرونده عمودي (
 

  
) و جدا شدن c1Lنيروي بحراني براي آغاز ايجاد ترك (  7شكل 

  H20Tو  H ،H10Tهاي ) براي نمونهc2Lلايه رسوبي از سطح (



  2TiO-HA  هاي الكتروفورتيك نانوكامپوزيتيهاي الكتروفورتيك نانوكامپوزيتيرفتار ميكروتريبولوژي پوششرفتار ميكروتريبولوژي پوشش      144

  

  
7139، ، دودو ةةم، شمارم، شمارنهنهسال بيست و سال بيست و   نشرية مهندسي متالورژي و موادنشرية مهندسي متالورژي و مواد  

  
) BSEتصاوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي (در حالت   8شكل 

، Hهاي از سطح ساييده شده بعد از آزمون ريزخراش براي نمونه
H10T  وH20T  

 

ها در آزمون راي مقايسه چسبندگي پوششب  
ريزخراش با نيروي پيشرونده، از تئوري هرتز جهت 

-محاسبه فشار تماسي بحراني در زير فرورونده استفاده 

  :[38]شد 

))11((                      
1

*2 3
c

c 3 2

6L E2
p

3 R

 
    

  

، نيروي بحراني در آزمون ريزخراش، cLكه در آن   
R شعاع رأس فرورونده و ،E*ل يانگ مؤثر است ، مدو

  :[39] كه از رابطه زير به دست مي آيد
  

))22                             (                             (   2 2
i s

*
i s

1 11

E EE

   
   

، به ترتيب مدول يانگ و ضريب νو  Eكه در آن   
به ترتيب نشان دهنده فرورونده و s و  iپواسون و انديس

مقادير فشار تماسي  )9(زيرلايه است. نمودار شكل 
و  H ،H10Tهاي ) را براي نمونهc2Pو  c1P( نيبحرا

H20T دهد. بهبود چگالي و سختي پوششنشان مي 
H20T تواند در افزايش نيروي بحراني مورد نياز مي

براي تخريب پوشش در آزمون ريزخراش مؤثر باشد 
. بدين ترتيب بيشترين مقدار براي فشار تماسي [38]

. اين مقدار فشار مشاهده گرديد H20Tبحراني در نمونه 
) به GPa 18/5=c2Pو  GPa 71/3=c1Pتماسي بحراني (

با مقدار سختي استخوان  H20Tدست آمده براي نمونه 
. [40]) قابل مقايسه است GPa 75/0تا  5/0انسان (بين 

 GPa 4/2، مقدار [40]قبل از اين فورسگرن و همكاران 
 را براي فشار تماسي بحراني در پوشش بيوميمتيك 

  گزارش كرده بودند.دروكسي آپاتيت هي
  

  
، Hهاي ) را براي نمونهc2Pو  c1Pفشار تماسي بحراني (  9شكل 

H10T  وH20T  

براي نشان دان نيروهاي به وجود آمده به هنگام   
و نيروي عمودي  TF:آزمون ريزخراش(نيروي افقي 

:VF فرض شد زماني كه فرورونده  )10()، مطابق شكل
سطح فصل مشترك بين پروب و  S، قراردارد dدر عمق 

xماده،

S

A n dS   تصويرS  در صفحه نرمال بر محور
x ،p محيط و ترك نيم دايره اي شكل در نزديكي رأس ،

آيد. علاوه براين ماده به صورت پروب به وجود مي
ايزوتروپ الاستيك خطي و همگن فرض شد و اثر 

صرفه نظر شد. بر فرآيند شكست  VFنيروي عمودي 
ميدان تنشي به وجود آمده اطراف پروب به صورت تك 

   :[39]يد آمحوري مطابق با رابطه زير به دست مي
))33((                                                                                   T

xx
F

A
            

با استفاده از روش هاي مكانيك شكست الاستيك   
خطي، سرعت رهايي انرژي در فرآيند ريزخراش 

شود و رابطه زير براي چقرمگي شكست محاسبه مي
)cK[37,41] ) به دست مي آيد:  
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))44((                             
 

T
c 1/2

F
K

2pA
  

نياز به محاسبه تابع زير را  cKبنابراين تعيين مقدار   
  دارد:

))55((                           f 2p d A d  
بر اساس هندسه  fعمق نفوذ و مقدار  dكه در آن   

شود. اين مقدار براي فرورونده فرورونده تعيين مي
 60استفاده شده به شكل مخروطي و نيم زاويه رأس 

0درجه براي مواد سراميكي ( d 8 m   به صورت ،(
 23

f 54.51 d / R
R

  [37]گزارش شده است.  
  

  
  

  
نماي شمايي از نيروهاي به وجود آمده در آزمون  10شكل 

 ريزخراش و ترك نيم دايره اي شكل به وجود آمده در رأس پروب
[37]  

  
نحوه به دست آوردن مقدار چقرمگي  )11(شكل   

) را نشان 4ها با استفاده از رابطه (شكست براي پوشش
R2/3در نمودار دهد، شيب خط مي

TF  بر حسب
32pA/R   2معادل

ICK  است. همچنين در نمودار فاكتور
در عمق  d/R)  بر حسب TF [2pA]/1/2شدت تنش (

)، مقدار فاكتور شدت تنش به 2maxd>d/نفوذ بيشتر از (

است. مقادير  ICKشود كه همان مقدار ثابتي نزديك مي
مون چقرمگي شكست به دست آمده از انجام پنج بار آز

نشان داده شده است. مشاهده  )12(شكل  ريزخراش در
شود كه با افزودن تيتانيا در ساختار پوشش، مقدار مي

چقرمگي شكست افرايش يافته است.  لي و همكاران 
با روشي متفاوت به وسيله آزمون سختي سنجي  [42]

نشان دادند كه با افزودن تيتانيا در ساختار پوشش 
توان وش اسپري حرارتي ميبه رهيدروكسي آپاتيت 

براي  0.5MPa m  48/0مقدار چقرمگي شكست را از 
براي  0.5MPa m 67/0و  60/0به هيدروكسي آپاتيت 

درصد حجمي  20و  10پوشش كامپوزيتي به ترتيب با 
تيتانيا افزايش داد. افزايش چقرمگي شكست با افزودن 
تيتانيا، به دليل كاهش ميزان تخلخل و ريزحفرات 

. بر اساس مكانيزم [42]د در ساختار پوشش است موجو
ها در جهتي با كمترين انرژي كرنشي رشد ترك، ترك

. مسير رشد ترك در اثر متصل شدن [43]كنند رشد مي
آيد. همچنين اندازه و توزيع ها به وجود ميريزترك

حفرات نقش زيادي در جوانه زني و رشد ترك دارد 
-د ترك را تأمين مي. در واقع حفرات، مسير رش[43]

كنند. تأثير ريزحفرات در طول مسير رشد ترك، بر 
بيان شده است.  [44]چقرمگي شكست توسط لگويلن 

هاي ناگهاني و بر اين اساس رشد ترك در اثر جهش
متوالي در هر حفره در طول مسير پيشروي ترك به 

آيد. ارتباط ميان اندازه حفره و چقرمگي وجود مي
  :[44]ر است شكست به صورت زي

))66((                          eff
IC ICK K m  

ميزان تخلخل در طول  m=1-λ/ε ،λ/εكه در آن   
به ترتيب پارامترهاي بدون بعد ε و  λمسير ترك، و 

مربوط به قطر ريزحفرات و فاصله بين مراكز ريزحفرات 
هستند. بنابراين وجود ريزحفرات در مسير پيشروي 

گذارد. با توجه قرمگي شكست ميترك اثر مخربي بر چ
) 1/2MPa m 580/0به مقدار بيشينه چقرمگي شكست ( 

كه با مقدار بيشينه فشار تماسي بحراني  H20Tدر نمونه 
) همراه )9(براي تخريب در آزمون ريزخراش (شكل 
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توان اين نتيجه را گرفت كه افزودن تيتانيا به است، مي
و كاهش  ساختار پوشش با افزايش چگالي فشردگي

ها همراه است و باعث ميزان ريزحفرات و ريزترك
شود. به دليل وجود ها ميبهبود مقاومت شكست پوشش

6Al-Ti-اختلاف ضريب انبساط حرارتي بين زيرلايه 

4V )1-K 6-109/8 =4V-6Al-Tiα و هيدروكسي آپاتيت (
)1-K 6-1016-14 =HAα تنش پسماند كششي در (

آيد، كه خود به وجود ميپوشش - فصل مشترك زيرلايه

. [45,46] ها در ساختار پوشش استمنشأ ايجاد ريزترك
 با استفاده از ساختار كامپوزيتي و اضافه نمودن تيتانيا 

)1-K 6-102/10 =TiO2αتوان اين عدم تطابق ) مي
حرارتي بين زيرلايه و پوشش را كاهش داد و از 

فصل تغييرات جهشي در تنش پسماند حرارتي واقع در 
مشترك جلوگيري كرد و خواص مكانيكي پوشش  را 

   بهبود بخشيد.

  

               

  
R2/3تغييرات   11شكل 

TF  32بر حسبpA/R ) 1/2و فاكتور شدت تنش/[2pA] TF بر حسب  (d/R هايبراي نمونه:   
  H20T. و ج) H10T، ب) Hالف) 
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مون چقرمگي شكست تعيين شده با استفاده از آز  12شكل 
  H20Tو  H ،H10T هاي ريزخراش براي نمونه 

  گيرينتيجه
ك براي ايجاد در اين پژوهش از لايه نشاني الكتروفورتي

با تركيب   2HA/TiOاز نانوذرات  هاي كامپوزيتيپوشش
بر روي زيرلايه اكسيد تيتانيم درصد وزني  20و  10، 0

Ti-6Al-4V .مقادير نيروي بحراني در  استفاده شد

) و جدا c1Lريزخراش براي آغاز ايجاد ترك (آزمون 
) با افزودن تيتانيا در c2Lشدن لايه رسوبي از سطح (

ساختار پوشش افزايش يافت و بيشترين مقدار در نمونه 
H20T  با توجه به مقدار مسافت بحراني بيشتر و نيروي

با استفاده از  عمودي بيشتر تا قبل از تخريب حاصل شد.
سبه فشار تماسي بحراني در تئوري هرتز جهت محا

ها با هم مقايسه آزمون ريزخراش، چسبندگي پوشش
 GPaشد و بيشترين مقدار فشار تماسي بحراني (

71/3=c1P  وGPa 18/5=c2P در نمونه (H20T  به دست
مقادير چقرمگي شكست به دست آمده از آزمون  آمد.

ريزخراش نشان داد كه با افزودن تيتانيا در ساختار 
مقدار چقرمگي شكست افرايش يافته است و پوشش، 

) در 1/2MPa m 580/0مقدار بيشينه چقرمگي شكست ( 
  مشاهده شد. H20Tنمونه 
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  يسهو مقا AISI 304 يتيآستن نزنزنگ فولاد لوله اكستروژن سازيشبيه

  با روابط كران بالا يجنتا 
  )3(برهاني غلامحسين                  )2(فرمنشخسرو               )1(بهمني محمدرضا

  چكيده
  فولاد ولهل اكستروژن فرايند روي قالب زاويه و اكستروژن نسبت اكستروژن، سرعت شمش، اوليه دماي اثر بررسي پژوهش، هدف
 آباكوس افزارنرم سازيشبيه براي. بود فرايند انجام براي بهينه پارامترهاي به رسيدن و اكستروژن نيروي ويژهبه، 304 نزنزنگ

 محوري تقارنم مدل سازيشبيه براي فرايند، محوري تقارن به باتوجه. شد بررسي مختلف اوليه باشرايط نمونه دوازده. شد استفاده
 يزادآ يهابه درجه يدنرس ياستفاده شد. برا يحرارت-يكيمكان شدهجفت حل فرايند، حل براي همچنين. شد استفاده دوبعدي
 تحليل ايجنت با سازييهشب يجاكستروژن دارد. نتا يروين ياثر را رو يدترينشد يهاول ياستفاده شد. دما CAX4RTاز المان  ياز،موردن

  .داد نشان را خوبي انطباق رياضي
  

  بالايي حد تحليلي روش سازي،شبيه ،AISI 304 نزنزنگ فولاد لوله، اكستروژن: يديكل هايواژه

 
Numerical Simulation of Tube Extrusion Process of AISI304 and  

Comparing with Upper Bound Solutions 
 

M.R. Bahmani  K. Farmanesh  G. Borhani 

 
Abstract 
The study purpose was to evaluate the effect of initial billet temperature, extrusion speed, extrusion ratio 
and angle on the tube extrusion process of AISI304, particularly the extrusion force, and achieve optimal 
parameters. Abaqus software was used for the simulation purpose. 12 samples were evaluated with different 
initial conditions. Two-dimensional axisymmetric model was used to simulate the process, due to the axial 
symmetry of the process. Mechanical-thermal coupled solution was used for process solution. Also, 
CAX4RT elements were used for achieving all the degrees of freedom. The initial temperature was found 
to have the strongest effect on the force. 
 
Key Words Tube Extrusion; AISI 304 Stainless steel; Simulation; Upper Bound Method. 
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 مقدمه

 حجيم دهيشكل معمول فرايندهاي از يكي اكستروژن
. [1]است  تمامنيمه محصولات به مواد تغييرشكل براي
- ولهل شود،مي توليد روش اين با كه محصولاتي از يكي

 AISI نزنزنگ فولاد درزبدون لوله. استبدون درز  هاي

 حمل صنعت نفت، صنعت در كه است مهمي قطعه ،304
 مدهطورعبه كه دارد، وسيعي كاربرد دفاع صنايع و نقل و
 و آن عالي شدن اكسيد و خوردگي به مقاومت علتبه

  .[2]است پايين و بالا دماهاي تحت آن خوب كارايي
 روش توسط تواندمي نزن،زنگ فولاد درزبدون هايلوله

 وليدت روانكار، عنوانبه شيشه از استفاده با اكستروژن
 ايهتغييرشكل با و شده انجام بالا دماي در فرايند. شود
  .است مرتبط بالا هايكرنشنرخ و بزرگ

 فلزات، دهيشكل فرايند تحليل معمول، طوربه 
 نجاما فيزيكي يا ،عددي يلي،تحل هايشيوه از بااستفاده

 وهشي در درگير هايرابطه پيچيدگي علتبه. [3] شودمي
 و هندسي حالت براي تنها هاييروش چنين تحليلي،
 و كنترل طراحي،. [3]دارد كاربرد ساده مرزي شرايط
 مينهز در تحليلي دانش به دهي،شكل فرايند سازيبهينه

 اطلاعات همچنين و حرارت انتقال و هاتنش فلز، سيلان
 ردس و كردن گرم هايتكنيك روانكاري، به مربوط فني

 تجهيزات و توليد و قالب طراحي مواد، جابجايي كردن،
  . [4]دارد نياز دهيشكل
فلزات،  دهيشكل در تحليل از استفاده اصلي هدف
 يكستپلا ييرشكلتغ فرايندهاي يكدر مورد مكان يقتحق

  .باشديم يربا اهداف عمده ز
 و  نرخ كرنش ها،سرعت(شكل،  حركتي روابط تعيين

تمام و محصول  يمهقطعه ن ياخام  شمش ينكرنش) ب
 ملياتع درحين فلز سيلان بينييشمثال پ يبرا يي،نها

 باشد؛مي دهيشكل

 يد؛تول يتقابل يا پذيريشكلحدود  تعيين 

  انجــام براي لازم انرژي و نيروهــا، هــا،تنش بينيبينيپيشپيش
  .[4]دهيشكل عمليات

وش ر روياغلب  ياكستروژن صنعت ايندفر يسازينهبه

 يرودر بهره يتمحدود آن يجهاستوار شده كه نت يتجرب
 يعسر يهاينيبيشپ ينكهباتوجه به ا طرفي از. باشديم

ر كه د شودمي انجام كامپيوتري هاييسازيهتوسط شب
 يداخل اتتجهيزو  ياعمال بار يكپارچه رفتار يتبهبود قابل

 فرايند سازيشبيه با توانمي ،[5]است مؤثر فرايند
 رايندف اين عملي انجام براي ايبهينه شرايط به اكستروژن

  .رسيد
 و طراحي در مهم ابزاري محدود اجزاي سازيشبيه

. اشدبمي توليدي ديگر فرايندهاي و اكستروژن توسعه
 ومينيمآل اكستروژن مورد در سازيشبيه كارهاي بيشترين

 يتانيمت و فولاد اكستروژن زمينه در نيز كارهايي ولي است
 كارهاي به توانمي جملهاست كه ازآن [6]شده انجام

 يتانيمت يرو [8]همكاران و لي ،[7]شيوپوري و داموداران
 سيواپراساد ،[10]ميسولك و اپلر ،[9]هانسون يو كارها

 و سزاركوفسكي ،[6]هانسون و جانسون ،[11]همكاران و
فولاد اشاره  يرو [13]ينو هانسون و دامك [12]همكاران

  كرد.
 اجزاي روش از استفاده با اكستروژن سازيشبيه 

-معمول. است شده ترعادي گذشته دهه درطول محدود،

 دماي از استفاده سازي،يهنوع شب يندر ا روش ترين
 ژناكسترو مدل در اوليه شرايط عنوانبه يكنواخت شمش
 ناديده اغلب نقل، و حمل و كردنگرم اوليه حالت. است
 تواندمي محدود اجزاي روش هرچند. [14]شودمي گرفته
 اتفاق تغييرشكل كردنبهينه و مطالعه براي درستي مبناي
 تواندنمي كند، فراهم پيچيده اكستروژن فرايند در افتاده
  .[15]كند طراحي را ابزار
 دهيشكلدر صنعت  يسازيهو شب يسازمدل يتاهم  
 يافته يشگذشته افزا يهادر طول دهه سختيبه اتفلز

 يهشب يمحدود برا الماناز روش  استفاده .[16]است
 1960در اواخر دهه  فلزات دهيشكل يندهايفرا يساز

حل مسأله خود  يكه برا يكسان ينآغاز شد. ازجمله اول
ر د ينگو ك مارشال به بايد كردند استفاده روش اين از

اشاره كرد كه  1970در سال  كوباياشي و يو ل 1967سال 
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 .[17]سروكار داشتند يكپلاست-الاستيكبا مسائل 

با استفاده از روش المان محدود در  ايندفر يسازشبيه  
 محصول توسعه يابزار مهم برا يكحال حاضر به عنوان 

-يهبش معرفيحال،  ينبا ا شده است. يرفتهپذ ايندو فر

 تعاكستروژن به سر يدر تكنولوژ يوتريكامپ يساز
 وعموض ينا نبوده است. يدصنعت تول يبخش ها يگرد

 ينكه ا است يبزرگ ياربس هايييرشكلتغ يلدلدراصل به
 وتريو كامپ يدهبه چالش كش يرا از لحاظ فن يسازيهشب

 اكستروژن گرم ايندهايفر يسازيهشب .است دهكر طلب
 يندراف يسازدر مدل مسائل ينتراز مشكل يكيبه وضوح 

   .[16]است
 يراب يعدد يهااستفاده از روش يلحال، پتانس ينبا ا  
 رايندف اهميت .باشدمي بالااكستروژن  يلو تحل يهتجز
 دتوانياكستروژن، م اوليه يدار، از جمله حالت ناپاكلي
 نرخ تنش،تكامل مثال  براي .[18]دوش يلو تحل يهتجز

توان در  يرا م اينددر مواد در طول فر دماكرنش و 
 يافزارسخت يتظرف چون .دادمورد مطالعه قرار  ياتجزئ

است، بدون شك  يشدر حال افزا يانهرا يافزارو نرم
توسعه و  يبرا پركاربردك ابزار ي محدود اجزاي روش

  است.اكستروژن  يسازينهبه
 قبلي كارهاي روي كه مطالعاتي براساس كار اين در  
 زا ايبهينه شرايط كه است اين بر سعي گرفت، انجام
 زننزنگ فولاد هايلوله توليد براي اكستروژن فرايند

شمش، نسبت  يهاول يشامل دما يطشرا ين. ايدبدست آ
-به يقالب برا يهو زاو اكستروژناكستروژن، سرعت 

 از .باشدمي فرايند براي موردنياز نيروي رساندن حداقل
-تنش هايمنحني آوردن بدست تحقيق اين اهداف ديگر

 اوليه شرايط در و تغييرشكل منطقه در كرنشنرخ وكرنش 
 و لي،تحلي روابط از حاصل نتايج با آن مقايسه و مختلف،
 براي بهينه پارامترهاي و شرايط به رسيدن همچنين
 رايندف انجام در اكستروژن نيروي كمترين به يابيدست
 نديفرا يندرح يزن يسطح خروج يدما يش. افزاباشدمي

حاصل از روابط  يجقرار گرفته و با نتا يبررس مورد
  .شوديم مقايسه يليتحل

  محدود اجزاي فرايند شرح
ن به هندسه متقار باتوجه.   آن اوليه شرايط و مدل هندسه
 يمحدود دوبعد ياكستروژن، مدل اجزا يندفرا يمحور

را پس  يهمدل اول )1(استفاده شد. شكل  يمتقارن محور
 در كه همانطور. دهدياجزا دركنار هم نشان م يدماناز چ
متحرك و متصل به فك  سنبهنشان داده شده،  )1(شكل

د اكستروژن لوله فولا يبرا يهمدل شده است. ابعاد مدل اول
 يرآمده است. سا )1(در جدول  AISI 304 نزنزنگ

آمده  )2(مدل اكستروژن در جدول  يهاول يپارامترها
  است.

  
  
  
  
  
  
  
     

  
  هم كنار در فرايند اجزاي قرارگيري موقعيت 1 شكل

  
  )متريلي(م اوليه مدل ابعادي پارامترهاي 1 جدول

 

 طول
 شمش

 قطر
 خارجي
  شمش

 داخلي قطر
 و شمش
  لوله

 ضخامت
  لوله

 ضخامت
  محفظه

 زاويه
 قالب

500 300  100  60  40  30  

  
 هشدسوراخپيش صورتبه سازيمدل در اوليه شمش  

 نزنزنگ فولاد خواص از همچنين. شد گرفته درنظر
AISI 304 و خواص فولاد  اوليهشمش  يكارشده برا

 تجهيزات سازيمدل يبرا AISI H13به حرارت  مقاوم
  .شد استفاده فرايند

  
  

 سنبه

 محفظهقالب

شمش 60150

500 50
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  اكستروژن مدل اوليه پارامترهاي 2 جدول
  

 محدوده  پارامتر
 )mm/s(250-100  فك سرعت

 )K(1473-1273 شمش اوليه دماي
 )K(573 محفظهقالب، فك، سنبه، اوليه دماي
-شمشقالب،-شمش اصطكاك ضريب

  03/0  محفظه
-شمشسنبه،-شمش اصطكاك ضريب

  4/0  فك
،قالب-شمش بين حرارت انتقال ضريب

 محفظه-شمش
1500 )/K2W/m(  

ه،سنب-شمش بين حرارت انتقال ضريب
 فك-شمش

2500 )/K2W/m( 

 درجه90-30  قالب زاويه
 )mm(240-180 لوله خارجي قطر

  
 شده نتعيي شرايط به توجه با.  مش طراحي و تحليل گام

 ولط در تنش تحليل آن، در كه فرايند شرايط و تحقيق
 ابستهو دما توزيع همچنين و دما توزيع به وابسته فرايند

-جابجايي تحليل از تحقيق اين در بود، تنش حل به
 ,Dynamic, Temp-dispكاملا  جفت شده ( يحرارت

Explicit (و مكانيكي هايحل آن در كه شد استفاده 
  .شودمي استخراج همزمان صورتبه حرارتي

 هايالمان بررسي از پس نمونه، بنديمش براي  
 طيمختلف و با توجه به شرا يگوناگون با درجات آزاد

متقارن استفاده شده و نوع  يمدل دوبعد يكمدل كه 
ده كاملا  جفت ش يحرارت-ييجابجا يلكه از تحل يلتحل

 ازيموردن يبه درجات آزاد يابيدست ياستفاده شده، برا
 يننمونه استفاده شد. ا يرو CAX4RTاز المان  يل،تحل

 شدهجفت يچهارگوش متقارن محور المان يكالمان 
با چهار گره بوده كه همزمان به  يكيمكان-حرارتي
 مانال اين با مدل بنديو دما وابسته است. مش ييجابجا

 اويلري -لاگرانژي بنديمش روش از استفاده با و
 نشان را شده بنديمش مدل )2(شكل. شد انجام اختياري

  .دهدمي
 

 
 

  CAX4RTشده با استفاده از المان  بنديمش مدل 2 شكل

 روي اوليه پارامترهاي اثر تحقيق اين در. مدل شرايط
 )3(جدول. گرفت قرار بررسي مورد هاآن تغيير با فرايند
. دهدمي نشان را هاآن شرايط و شده بررسي هايمدل

 با و 6 آباكوس افزارنرم در شده ساخته هايمدل همچنين
  .شد حل صريح، حل روش از استفاده

  
  هاآن شرايط و پژوهش درشده بررسي هايمدل 3جدول
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T1273 1273  

200  220  30  1/2  
T1373 1373  
T1473, 
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ER2.1, 
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1473  
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1473  

100  
220  30  1/2  V150 150  
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240  
30  

7/1  
ER2.7 200  7/2  
ER3.6 180  6/3  
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1473  200  220  

45  
1/2  A60 60  
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  تحليلي حل شرح

 يبالاي كران تحليل روش از فرايند تحليلي حل براي
 كل توان ساختنكمينه با هاحل اين، در. شد استفاده
 انتخاب با كار اين كه شوندمي پيدا شده، سازيفرمول
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.  [19]شودمي انجام قبول قابل جنبشي سرعت ميدان
نبه س يكقالب، سطح  يكبا سطح  ييرشكلمنطقه تغ
شروع  يا( قالب ورودي در عمودي سطح دو و اياستوانه

 ينقالب محدود شده است. ا يمنطقه مرده) و خروج
منطقه  يننشان داده شده است. در ا )3(منطقه در شكل

 ورتصبه ايمختصات استوانه يستمسرعت در س يدانم
 :[20]باشدمي زير

  U୰ = v଴ 	ୖ(୸).ୖᇲ(୸).൫ୖబమିୖ౟మ൯.(୰మ	ି	ୖ౟మ)୰(ୖమ(୸)ି	ୖ౟మ)మ   

U୸ = v଴ 	 	൫ୖబమିୖ౟మ൯(ୖమ(୸)ି	ୖ౟మ)  Uθ = 0 )1                                           (                       
  .باشديم αztan– 0R(z) = Rدر آن  كه

بهمربوطياكستروژن لوله و پارامترها نديفرا كيشمات 3 شكل
 ].20آن [ رشكلييمنطقه تغ

 سيستم رد. افتدمي اتفاق منطقه اين در تنها تغييرشكل  
- يدانم از گيريمشتق با كرنشنرخ اي،استوانه مختصات

  ]:20[ آيدمي بدست زير هايرابطه از سرعت، هاي
  
)2   (                 ε̇୰୰ = ୴బୖ(୸).	ୖᇲ(୸)	.		൫ୖబమିୖ౟మ൯.(୰మାୖ౟మ)(ୖమ(୸)ି	ୖ౟మ)మ.	୰మ  

)3  (                ε̇θθ = ୴బୖ(୸).	ୖᇲ(୸)	.		൫ୖబమିୖ౟మ൯.൫୰మିୖ౟మ൯൫ୖమ(୸)ି	ୖ౟మ൯మ.	୰మ  

)4 (                        ε̇୸୸ = ିଶ୴బୖ(୸).	ୖᇲ(୸)	.		൫ୖబమିୖ౟మ൯൫ୖమ(୸)ି	ୖ౟మ൯మ  

)5       (                                    ε̇୰θ =	ε̇θ୸ = 0  

)6 (     ε̇୰୸ = ୴బ൫ୖబమିୖ౟మ൯.		൫୰మିୖ౟మ൯{ି	ୖᇲమ(୸)൫ଷୖమ(୸)ାୖ౟మ൯}ଶ୰.		(ୖమ(୸)ି	ୖ౟మ)య  

سط   كرنشنرخ همچنين ستروژن  يندفرا درطولمتو ز ا اك
  : [21]شودمي محاسبه فلثام يشنهاديرابطه پ

)7     (                                  εതതത̇ = 	 ଺ୈబమ୚బ ୪୬୉ୖୈబయି	ୈ౜య  

توان  يداكستروژن با يرويمحاسبه ن يبرا اما  
 اكستروژن را محاسبه كرد. توان يندماده در فرا ييرشكلتغ
وله اكستروژن ل يندماده در فرا ييرشكلتغ يبرا يرونيب

  :[22]شودميمحاسبه  يرتوسط رابطه ز
)8                                   (J∗ =π(R଴ଶ − R୧ଶ)V଴Pୣ ୶୲  

ــت آوردن توان هر   با  ــطوح در منطقه    يك بدسـ از سـ
و محاسبه توان كل، توان كل محاسبه شده را     ييرشكل تغ
  بدســت آن نتيجه كه كرده ســازي معادل )8( رابطهبا 

 :[22]باشدمي زير رابطه از اكستروژن فشار آوردن

 ୔౛౮౪
σబ = ସ(ୖబିୖ౜)ୖ౟(ୖబିୖ౟)(ୖ౜ାୖ౟)  +ଶ(ୖ౜ିୖ౟)(ୖ౜ାୖ౟) ln ቀୖబିୖ౟ୖ౜ିୖ౟ቁ f(α) + ଶ√ଷ(ୖ౜ାୖ౟) ቀଶୱ୧୬αିୡ୭ୱα ୱ୧୬αି	αଶୱ୧୬మ	α R୧ +	αିୡ୭ୱα ୱ୧୬αଶୱ୧୬మ	α R୤ቁ + ଶ√ଷ(ୖబାୖ౟) ቀଶ ୱ୧୬αିୡ୭ୱα ୱ୧୬αି	αଶୱ୧୬మ	α R୧ +	αିୡ୭ୱα ୱ୧୬αଶୱ୧୬మ	α R଴ቁ +	 ଶ୫ౚୖ౜√ଷ(ୖ౜ାୖ౟) (cotα) ln ቀୖబିୖ౟ୖ౜ିୖ౟ቁ 	+	 ଶ୫ౣ√ଷୱ୧୬α

൬ ୖ౟ୖ౜ିୖ౟ ln ቀୖబିୖ౟ୖ౜ିୖ౟ቁ − ୖ౟(ୖబିୖ౜)ୖబమିୖ౟మ ൰ +	 ଶ୫ౚୖ౜√ଷ൫ୖ౜మିୖ౟మ൯ L୤ + ଶ୫ౣୖ౟(ୖబమିୖ౜మ)√ଷ(ୖ౜మିୖ౟మ)(ୖబమିୖ౟మ) L୤ +	ଶ୫ౙ√ଷ ቀL଴ − ୖబିୖ౜ୱ୧୬α
ቁ ୖబୖబమିୖ౟మ )9   (                           

ــتفاده از رابطه ز f(α)رابطه تابع  ينا در ــبه  يربااس محاس
f(α)  ]:22[ شوديم = ଵୱ୧୬మαቌ1 − cosαට1 − ଵଵଵଶ sinଶ	α+

ଵටభభభమ lnቌ ଵାටభభభమටభభభమ ୡ୭ୱα	ା	ටଵିቀభభభమቁ ୱ୧୬మαቍቍ )10(                 

Rf 

v0 
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 يراست، از رابطه ز يانگينكه برابر با تنش م 0σ همچنين
   :[23]آيديبدست م

ത଴ߪ                                                                                      ) ) 1111(( = ଵ௟௡ாோ ׬   ௟௡ாோ଴ߝ݀ߪ

ــتروژن داغ باتوجه به بالا بودن دما،        يند فرا در   اكسـ
س  سته بوده و همچن  ييراتبه تغ يلانتنش  نرخ  نيدما واب
 كوك و جانســـوندر مقدار آن مؤثر اســـت.  يزكرنش ن
ستگ  كه اندداده ارائه سيلان  تنش براي را ايرابطه  يواب
 اين. اندگرفته درنظر را دما و كرنشنرخ كرنش، به آن

  :[24]باشدمي زير صورتبه رابطه
,T,ε)ߪ  ε̇) = (A + Bε୬) ቂ1 + Cln ቀ ε̇

ε̇బቁቃ ቂ1 −ቀ ୘ି୘౨୘ౣି୘౨ቁ୫ቃ  ))1212                                              (                                              (  
در  304 نزنزنگ فولاد براي رابطه اين پارامترهاي  

  آمده است. )4(جدول 
  

-زنگ فولاد برايكوك -جانسون رابطه پارامترهاي مقدار 4 جدول

  ]24[ 304 نزن
 

پارامتر
 

جانسون
-

كوك
 

A B  C  n  m  r T
(K) (K) mTߝ଴̇ 

)1-(s

 1 1727 298 54/0 51/0 8/2905/64140/0  مقدار

  
ه محاسبه ب يازبتوان از رابطه استفاده كرد، ن ينكها براي  

 درطولاست. نرخ كرنش متوسط  يندنرخ كرنش فرا
 .شوديمحاسبه م )7( رابطهاز  استفاده با اكستروژن

 دليلبه قطعه دماي حرارتي، دهيشكل در اما  
 دما افزايش اين كه يابدمي افزايش حرارتي تغييرشكل
  :[25]شودمي محاسبه زير رابطه از بااستفاده

)13                                            (∆ܶ݀ = 	 ߟ ׬   ݌ܥߩߝ݀ߪ
 يشمش و قالب، مقدار نيدر اثر اصطكاك ب نيهمچن  

كه از آن در محاسبات صرفنظر  شودمي ديحرارت تول
  شد.

  

  بحث و جينتا
 )4(شكل .  اكستروژن  يروين يرو يهاول پارامترهاياثر 
اكســتروژن برحســب مســافت فك را در   يروين يمنحن
طور كه هماندهد. يشــمش مختلف نشــان م يهاول يدما

ــاهده م ــود، در ابتدايمش ــتروژن  يروين يند،فرا يش اكس
رســد. خود ب يشــينهتا به مقدار ب يافته يشســرعت افزابه

س  ستروژن به مقدار ب  يروين يدنپس از ر شينه اك ورد م ي
ش  يند،فرا يازن شكل م  يروند كاه   رد واقع در. يردگيآن 

  و شمش  مشترك  فصل  در اصطكاك  وجود دليلبه ابتدا
ــتروژن نيروي هيزات،تج ــينه مقدار به  اكسـ  خود بيشـ
  روند اين. [25]رسد مي پايدار حالت به سپس  و رسد مي
  مشاهده شده است. يزن [26,12,11]كارهاي در

با         ــد،  ته شـ چه قبلا  گف ما  افزايشطبق آن   هي اول يد
ستروژن كاهش م  يرويشمش، ن  شكل   [27] يابدياك كه 

ــان م كاهش را به ينا 5 ــوح نش  يدر حال ينا دهد.يوض
ــت با افزا  به   ينكلو 1273دما از   يادرجه  200 يشاسـ

 يوتنمگان 20اكســتروژن از حدود  يروين ين،كلو 1473
ــان يداكاهش پ يوتنمگان 10به  ــت كه نش دهنده كرده اس

شد  ستروژن م  يرويدر ن يدكاهش  شد. در واقع با  ياك با
ــمش، ن يــهاول يدمــا يادرجــه 200 يشافزا  يرويشـ

س     صف ر ستروژن به ن ست. علت ا  يدهاك ضوع به  ينا  مو
ــ ياثر دما رو ــد. در واقع با يمربوط م يلانتنش سـ باشـ

لذا  و يافتهماده كاهش  يلانشمش، تنش س يدما يشافزا
ــكل مقاومت ماده دربرابر تغ     نيكه ا يابد  يكاهش م  ييرشـ

  شود.ياكستروژن م يرويامر باعث كاهش ن
  

 سطتو شدهطي مسافت برحسباكستروژن نيروي منحني4شكل
  .مختلف شمش اوليه دماي در فك
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محاسبهومحدوداجزاياكستروژن نيروي بيشينه 5 شكل

  شمش اوليه دماي برحسب شده
 

اكستروژن با  يروين يج،صحت نتا يبررس يبرا  
بدست آمده  يج) محاسبه شد و با نتا9استفاده از رابطه (

 )5(در شكل  يسهمقا ينكه حاصل ا يدگرد يسهاز مدل مقا
ز اكستروژن حاصل ا يروين يشينهشكل ب ينآمده است. ا

شمش نشان  يهاول يمدل و محاسبه شده را برحسب دما
  دهد.يم

دل حاصل از م يجدهنده تطابق نتانشان يجنتا يسهمقا  
 نيكه حداكثر اختلاف ب ياگونهو محاسبه شده است، به

 مدل قابل قبول يجخطا در نتا نيزام يناست كه ا %5 يجنتا
  است.
اكستروژن برحسب مسافت  يروين يمنحن )6(شكل  
 مختلف يهاشده توسط فك را در سرعت اكستروژن طي

 يروي، ن)4(مشابه شكل  يزشكل ن يندهد. در اينشان م
قدار به م يع،سر يشبا افزا يندفرا ياكستروژن در ابتدا

 آن شكل يكاهشرسد و پس از آن روند يخود م يشينهب
  .يردگيم

سرعت  يزطور واضح اثر ناچبه )6(شكل  يهايمنحن  
 دهند. دريم يشاكستروژن نما يروين ياكستروژن را رو

 يششكل مشخص است، با افزا ينواقع طبق آنچه در ا
ها تن يه،متر بر ثانيليم 250به  100سرعت اكستروژن از 

 اكستروژن افزوده شده است. يرويبه ن يوتنمگان يك

شينه ) 7شكل (  در   ستروژن بدست آمده      يروين بي اك
شب  سرعت  يليو روابط تحل سازي يهاز   مختلف يهادر 

شده است. طبق ا     شان داده   سرعت  يششكل با افزا  ينن
ــتروژن، ن ــتروژن افزا يروياكسـ ته   يشاكسـ  نيكه ا  ياف

ــت. لذا م  يزناچ يشافزا ــرفنظر اس وان تيبوده و قابل ص
 رويين يرو يسرعت اكستروژن اثر چندان   يشگفت افزا

و همكاران  يانگموضوع در كار  يناكستروژن ندارد كه ا
شد   يزن [26] شاهده  شخص  كار اين درهرچند  ،م شد   م

ازحد ســرعت اكســتروژن باعث كاهش  يشكه كاهش ب
ــمش درح يدما   يروين يشو لذا باعث افزا يندفرا ينشـ

 شود.ياكستروژن م

  

 سطتو شدهطي مسافت برحسباكستروژن نيروي منحني6شكل
  .مختلف هاياكستروژن سرعت در فك

  

 
محدود و محاسبه شده  ياكستروژن اجزا يروين بيشينه 7شكل

  اكستروژنبرحسب سرعت 

ده، محاسبه ش يجحاصل از مدل و نتا يجنتا يسهبا مقا  
 يزانم يناست كه ا %6حدود  يجنتا ينحداكثر اختلاف ب

 توان صحتيمدل قابل قبول است و لذا م يجخطا در نتا
  كرد. ييدحاصل از مدل را تأ يجنتا

اكستروژن برحسب مسافت  يروين يمنحن )8(شكل   
ر دهد. ديمختلف نشان م يهافك را در نسبت اكستروژن

 )6و  4(يهامشابه شكل يرون يمنحن روند يزشكل ن ينا
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  است.
مشخص است،  )8(شكل يهايطور كه در منحنهمان  

 ياكستروژن اثر قابل قبول يروين ينسبت اكستروژن رو
شكل مشخص است، با  يندارد. در واقع طبق آنچه در ا

 اكستروژن يروي، ن6/3به   1/2نسبت اكستروژن از  يشافزا
رسد. يم يوتنمگان 19به حدود  يوتنمگان 11از حدود 

ه ادم يافتن يانتوان در نحوه جريرا م يشافزا ينعلت ا
  وجو كرد.مختلف جست يهانسبت اكستروژن در
  

شدهياكستروژن برحسب مسافت ط يروين منحني ):8( شكل
  مختلف هاياكستروژنتوسط فك در نسبت 

ا، هماده در كناره ياننسبت اكستروژن، جر يشبا افزا  
كه در تماس با سطح قالب و سنبه است، كند شده و در 

 يانحالت جر ينماده تندتر خواهد بود. ا يانمركز آن جر
حركت ماده در خروج از قالب شده و مانع  يباعث آشفتگ

ر گذ يرسد. لذا برايم يدارشمش به حالت پا يدناز رس
 يدر منحن 2 يه(ناح يداربه حالت پا يدنحالت و رس يناز ا
شود. يبه شمش وارد م يشتريب يروياكستروژن)، ن يروين

نسبت  يبرا يهثان 4/0ماده را در زمان  يانجر )9(شكل
  دهد.يمختلف نشان م يهااكستروژن

ــاهده م )9(شـــكلطور كه در همان   ــود، با يمشـ شـ
ستروژن، تلاطم در جر    يشافزا سبت اك  شتر يماده ب يانن

شود كه مركز آن زودتر  يخارج م يصورت شده و ماده به 
ــود. در يها از قالب خارج م    از كناره   ينبه ا  يزن [23]شـ

 موضوع اشاره شده است.

  

  (الف)

  (ب)

  (پ)

  (ت)
) شمش مختلف هايبخش شدهطي(مسافت  ماده جريان9شكل
 ، 7/2، (پ) 1/2، (ب) 7/1(الف)  هاي؛اكستروژن نسبت در

  6/3(ت) 

 زا آمده بدست اكستروژن نيروي بيشينه )10(در شكل
 ژناكسترو هاينسبت در تحليلي روابط و سازيشبيه

 شيشكل با افزا ين. طبق ااست شده داده نشان مختلف
ابل ق يشاكستروژن با افزا يروينسبت اكستروژن، ن

فت توان گيروبرو شده است. با توجه به شكل، م يتوجه
 يزژن ناكسترو يرويبا دو برابر شدن نسبت اكستروژن، ن

ال، حيناست. با ا يدهبه دوبرابر مقدار خود رس يبا تقر
اثر  نيشتريشمش، ب يهاول ياكستروژن بعد از دما نسبت
اكستروژن دارد و طبق آنچه در كار  يروين يرا رو

 يهاول يمشاهده شد، دما يزن [12]هانسون و جانسون
  اكستروژن دارد. يروين ياثر را رو يدترينشمش شد
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اكستروژن حاصل از مدل و محاسبه شده يروين بيشينه 10 شكل

  اكستروژنبرحسب نسبت 

ده، محاسبه ش يجحاصل از مدل و نتا يجنتا يسهبا مقا  
 يزانم يناست كه ا %18حدود  يجنتا ينحداكثر اختلاف ب

حرارت در اثر اصطكاك  يداز تول يتوان ناشيخطا را م
  قالب و شمش دانست كه در محاسبات درنظر گرفته نشد.

اكستروژن برحسب مسافت فك  يروين يمنحن )11(شكل
شكل  يندهد. در ايمختلف نشان م يهاقالب يهرا در زاو

 )8و 6و 4(يهااكستروژن مشابه شكل يروين ييراتتغ يزن
  باشد.يم
  

 
شدهياكستروژن برحسب مسافت ط يروين يمنحن 11 شكل

 A45 :45درجه،  A30 :30 مختلف؛ هايقالب يهتوسط فك در زاو
  درجه A90 :90درجه،  A60 :60درجه، 

مشخص است،  )11(شكل يهايهمانطور كه در منحن  
اكستروژن اثرگذار هست. طبق  يروين يقالب رو يهزاو

قالب، باعث  يهزاو يشآنچه در شكل مشخص است، افزا
لب از قا يهزاو ييرشود و تغياكستروژن م يروين يشافزا
اكستروژن  يروين يشدرجه موجب افزا 60درجه به  30

شود. يم يوتنمگان 14به حدود  يوتنمگان 10از حدود 
درجه و درواقع استفاده  90قالب به  يهزاو ييرتغ با ينهمچن

 يوتنمگان 20اكستروژن به حدود  يروياز قالب مسطح، ن
 قبلا را علاوه بر آنچه  يشافزا ين. علت ايدخواهد رس
 رييگتوان به شكليماده گفته شد، م ياندرمورد جر

 آن، مرتبط يهزاو يشمنطقه مرده در پشت قالب، با افزا
  دانست.

ماده،  يلانعلت كاهش سقالب، به يهزاو يشبا افزا  
ها، كه در تماس با سطح قالب و سنبه ماده در كناره يانجر

ماده تندتر خواهد  ياناست، كند شده و در مركز آن جر
 يبرا شود كهيها باعث مدر كناره يانجر يكند ينبود. ا

 يرويشود كه ن يازن يشتريب يرويعبور ماده از قالب، به ن
شود. شكل يصرف عبور ماده از پشت قالب م ياضاف

قالب  يهزاو يبرا يهثان 4/0ماده را در زمان  يانجر )12(
  دهد.يمختلف نشان م يها

 يششود، با افزايطور كه در شكل مشاهده مهمان  
-شده و ماده به يشترماده ب يانقالب، تلاطم در جر يهزاو

ها از شود كه مركز آن زودتر از كنارهيخارج م يصورت
در كار سفوقلو  ين]  و همچن23شود. در [يقالب خارج م

 ينموضوع اشاره شده است. ا ينبه ا يزن [3] يكليو گد
 يهوزا يشاست كه با افزا ياگونهماده به يانتلاطم در جر
 هيدر پشت قالب، در زاومنطقه مرده  يريگقالب و شكل

 اديجماده در پشت قالب، برش ا يهايهلا ينب ي،مشخص
شده دراثر  يجادا يخال يپركردن فضا يشده و ماده برا

 نيكه ا يابديم يانماده در پشت قالب، جر يرافتادنگ
مشخص  )ت-12و  پ-12(يهاماده در شكل يانجر

 از مدهآ بدست اكستروژن نيروي بيشينه) 13شكل( است.
 تلفمخ هايقالب زاويه در را تحليلي روابط و سازيشبيه
حاصل از مدل،  يج. با توجه به شكل و نتادهدمي نشان

درجه  90درجه به  30قالب از  يهزاو ييرتوان گفت با تغيم
به قالب مسطح)،  ينوع قالب از قالب مخروط يير(تغ
توان يشود. درواقع ميدو برابر م يبا اكستروژن تقر يروين

 ينوع قالب از مخروط ييرقالب و تغ يهزاو يشگفت افزا

0
5

10
15
20
25
30

0 1 2 3 4

ژن 
ترو

كس
ي ا

يرو
ن

)
وتن

گاني
م

(

نسبت اكستروژن

FEM

Calculated

0

5

10

15

20

25

0 100 200 300 400

ژن 
ترو

كس
ي ا

يرو
ن

)
وتن

گاني
م

(

)متر ميلي(مسافت طي شده توسط فك 

A30
A45
A60
A90



  ...نزنسازي اكستروژن لوله فولاد زنگشبيه       160

 

  
1397سال بيست و نهم، شماره دو،   نشرية مهندسي متالورژي و مواد  

  شود.ياكستروژن م يروين يشبه مسطح باعث افزا
  

 (الف)

 (ب)

 (ت)  (پ)
مختلفهايبخششدهطي(مسافت ماده جريان 12 شكل
(پ) درجه، 45درجه، (ب) 30(الف)  هاي؛قالب زاويه در) شمش

  درجه 90(ت)  درجه، 60
  

دهشمحاسبهومدلازحاصلاكستروژن نيروي بيشينه 13 شكل
  قالب زاويه برحسب

ده، محاسبه ش يجحاصل از مدل و نتا يجنتا يسهبا مقا  
 يناست كه علت ا %9حدود  يجنتا ينحداكثر اختلاف ب

 ين ناشتوايگفته شد، م مشابه آنچه قبلا  يزخطا را ن يزانم
حرارت در اثر اصطكاك قالب و شمش دانست  يداز تول

  كه در محاسبات درنظر گرفته نشده است.
  

 از.  آن ينرخ كرنش و اجزا يرو يهاول پارامترهاياثر 
شب  ييآنجا  ياز مدل متقارن محور يندفرا يساز يهكه در 

در  يزبدســـت آمده ن يجلذا نتا ،اســـتفاده شـــد يدوبعد
نرخ  هايمؤلفه )14(باشد. شكل   يم يامختصات استوانه  

ــل از اجزا  ــبات    يكرنش حاصـ  يمحدود و روابط محاسـ
ــكل)) را در منطقه تغ6) تا رابطه (2(رابطه ( (دهانه  ييرش

 يه اول يقالب) در دماها     يقالب تا دهانه خروج      يورود
جز نرخ كرنش در جهت دهد. بهيشمش مختلف نشان م

ــا ــتروژن، جهت سـ نرخ كرنش درخلاف  ياجزا يراكسـ
  باشد.يقالب م يسمت خروججهت خود و به

 يدهد كه دمايموجود در شكل نشان م يهايمنحن  
دهد. يقرار نم يرشمش، نرخ كرنش را تحت تأث يهاول

 يكرنش در دماهانرخ يمنحن ينب يزيهرچند اختلاف ناچ
 يناست. همچن يپوشد كه قابل چشممختلف وجود دار

 زئي،جكرنش نرخ يراب روابطحاصل از مدل و  يجنتا ينب
دهد ينشان م )14(شكل  ينمشهود است. همچن انطباق
 يهاكرنشنرخ ،قالب يشدن به خروج يكا نزدكه ب
 θ. وجود نرخ كرنش درجهت يابديم يشافزا جزئي

 ييرشكلتغ يناست كه درح آن يانگرج) ب-14(شكل 
- يم يزن يچششمش و خروج آن از قالب، شمش دچار پ

  شود.
  

  
  (الف)

  (ب)

 
  (پ)
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  (ت)

نرخ كرنش محاسبه شده و حاصل از مدل در هايمؤلفه 14 شكل
   ،ఏ̇ߝ(ج)  ،௭̇ߝ(ب)  ،௥̇ߝشمش مختلف؛ (الف)  يهاول يدماها

  ௥̇௭ߝ(د) 

سرعت حركت ماده در لحظه  يشترينكه ب يياز آنجا  
 يدر خروج يزكرنش ن نرخ يخروج از قالب است، اجزا

ر موضوع د ينرسند كه ايخود م يشينهقالب به مقدار ب
  وضوح مشخص است.به )14(شكل 

نرخ كرنش متوسط حاصل از مدل و  )15(در شكل   
 ييرشكل،)، در منطقه تغ7محاسبه شده با استفاده از رابطه (

ان نش يجشده است. نتا هشمش آورد يهاول يبرحسب دما
كرنش در نرخ يچندان ييردما تغ يشدهد كه با افزايم

وجود،  ينشود. با اينم يجادا ييرشكلتغمتوسط در منطقه 
رابطه ( كرنش نرخ هايمؤلفه به مربوطبا توجه به روابط 

 نرخ به مربوط كه) 7( رابطه همچنين و)) 6( رابطه) تا 2(
 كي كرنش نرخ كه شودمي مشاهده است، متوسط كرنش
 ينا لذا. باشدمي دما از مستقل و بوده هندسي پارامتر

دما نبوده و به همراه اختلاف  ييرتغ دراثر يزناچ يشافزا
واند تيحاصل از مدل، م يجمحاسبه شده و نتا يجنتا ينب

   مدل برگردد. يمحاسبات يطبه شرا
 جينتا ي) نرخ كرنش درجهت اكستروژن را برا17( شكل

بدست آمده از  يجمحدود و نتا يحاصل از مدل اجزا
 كرنشخقالب، نر يهزاو يش. با افزادهدي) نشان م4( رابطه
مقدار  سهيتوان با مقايرا م يشافزا يناست. ا يافته يشافزا
كه  يطورقالب مشاهده كرد، به يكرنش در خروجنرخ

قالب،  يكرنش در خروجدرجه، نرخ 30قالب  يهدر زاو
كرنش درجه، نرخ 45قالب  يهو در زاو يهبرثان 5/4حدود 

  باشد.يم يهبرثان 10قالب، حدود  يدر خروج

- رخن بودن هندسيتر بهتر و مشاهده واضح يانب يبرا  

مربوط به نرخ كرنش متوسط كه از مدل  يجنتا ،كرنش
بدست آمده است، در  يليمحدود و روابط تحل ياجزا

 نسبتسرعت اكستروژن،  ييرتغ يبرا )16(شكل 
  .است شده آورده قالب، زاويه و اكستروژن

سرعت  شود،يمشاهده م )16( شكل در كه همانطور  
 نرخ كرنش متوسط ياكستروژن و نسبت اكستروژن رو

 هينرخ كرنش متوسط مستقل از زاو يدارد ول يماثر مستق
وضوح به يز) ن7موضوع در رابطه ( ينقالب است كه ا

و  )17(حال، با توجه به شكل  ينمشخص است. با ا
نرخ كرنش  يهامؤلفه يقالب رو يه)، زاو6) تا (2روابط (

  مؤثر است.
  

  
محدود و محاسبه شده  ينرخ كرنش متوسط اجزا 15 شكل

  شمش يهاول يبرحسب دما
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  (پ)
 

نرخ كرنش متوسط محاسبه شده و حاصل از مدل 16 شكل
محدود برحسب (الف) سرعت اكستروژن، (ب) نسبت  ياجزا

  قالب زاويه(ج)  اكستروژن،

  

جهتدرمدلازحاصلوشدهمحاسبه كرنشنرخ 17 شكل
:A45درجه،  A30 :30 ؛مختلف يهاقالب هيزاو در) ௭̇ߝ( اكستروژن

  درجه 45

 شود،مي مشاهده) 17 و 16(هايشكل در آنچه طبق  
 از حاصل نتايج و محدود اجزاي مدل از حاصل نتايج
 رحداكث و دهدمي نشان را خوبي انطباق تحليلي، روابط

  .باشدمي قبول قابل كه بوده %8 حدود نتايج بين اختلاف
  

 )18(شكل .  يلانتنش س روي اوليه پارامترهاياثر 
اصل ح يكبرحسب كرنش پلاست يلانتنش س يهايمنحن

 يهاول  يدماها در) را 12محدود و رابطه ( اجزاياز مدل 
 نسبت مختلف، هاياكستروژن سرعت ،شمش مختلف

 اننش مختلف هايقالب زاويه و مختلف هاياكستروژن
 يمربوط به مدل اجزا هاييمنحن دردهد. همانطور كه يم

و  تهياف يشابتدا افزا يلانشود، تنش سيمحدود مشاهده م
دار تنش مق ينرسد. همچنيم يثابت يبا سپس به حالت تقر

 عتسر افزايش با و يافته كاهش دما، افزايشبا  يلانس

 ين. با اتاس يافته افزايش اكستروژن، نسبت و اكستروژن
را در  يصعود ير) س12مربوط به رابطه ( هايينحنحال م
  .دهدينشان م يلانس تنش 
مربوط به رابطه  هاييموجود در منحن يصعود روند  

علت است كه در محاسبات انجام شده،  ين) به ا12(
. شدن گرفته درنظردر رابطه  يند،فرا ينح دردما  يشافزا

 يشاافزدر واقع با ثابت فرض كردن دما در محاسبات، با 
  .يابديم يشافزا يزماده ن يلانكرنش، تنش س

 ييككار مكان ي،واقع يطاست كه در شرا يدرحال ينا  
به  با توجه يزشود و در اكستروژن نيدما م يشباعث افزا

-يم ديتول حرارتشود، يانجام م يدشد ييرشكلتغ ينكها
كار  %98حرارت كه حدود  يدتول ينكه ا ياگونهشود. به

با افت دما در  ينكهشود، علاوه بر ايانجام شده را شامل م
 يندراف يزاتشمش و تجه ينعلت انتقال حرارت بقطعه به
شود. يم يزقطعه ن يدما يشكند، بلكه باعث افزايمقابله م

ماده در برابر  مقاومتدما باعث كاهش  يشافزا ينا
ود. شيماده م يلانسآن كاهش تنش  يو درپ ييرشكلتغ

اصل ح يجدما را در دو حالت نتا يشافزا يشينهب )19(شكل
 رابطه محاسبهحاصل از  يجمحدود و نتا اجزاياز مدل 

 يهاسرعت اكستروژن ،مختلف يهاول ي)، در دماها13(
  .دهديمختلف نشان م يهامختلف و نسبت اكستروژن
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  (پ)

  (ت)

حاصل از  يككرنش پلاست – يلانتنش س هايمنحني 18 شكل
شمش يهاول يدر (الف) دماها يليمحدود و رابطه تحل يمدل اجزا

مختلف، (ج) نسبت  يهامختلف، (ب) سرعت اكستروژن
 مختلف هايقالب يهمختلف، (د) زاو يهااكستروژن

 

ــكل  همان    ــاهده   و الف 19(طور كه در شـ ب) مشـ
سرعت   يشافزا يا ،شمش  يهاول يشود، با كاهش دما يم

ستروژن  سبت  افزايش يا و اك ستروژن،  ن  يشزااف يزانم اك
ــمش درح يدر دما ــتروژن ب ياتعمل ينشـ ــتراكسـ  يشـ

سته به دما  ييراتشود. روند تغ يم ش شم  يهاول يدما واب
سرعت   كه  [26]و همكارانش يانگ، در كار اكستروژن و 

شده ن  ياژيآل 825 يمقاوم به خوردگ ياژآل يرو  يزانجام 
   .است آمده بدست كار اين از كه است چيزي آن بهمشا
 يجروند مورد بحث، در دو حالت محاسبه شده و نتا  

وضوح مشخص است. محدود به اجزايحاصل از مدل 
طه ماده با دما و راب يلانموضوع به رابطه تنش س ينعلت ا

 يماد كاهشگردد. در واقع با يبرم ييرشكلدما با كار تغ
 زايشافو با  يافته افزايشماده  يلانشمش، تنش س يهاول

 ييرشكلماده، مقاومت آن در برابر كار تغ يلانتنش س
انجام  يكار انجام شده برا يزانو لذا م شودمي بيشتر

 شافزاي همچنينشود. يتر مبيشموردنظر  ييرشكلتغ
 يرشكلتغي براي موردنياز كار افزايش باعث فرايند سرعت

 افزايش و اوليه دماي كاهش كه آنجايي از لذا. شودمي
 رشكلتغيي موردنياز كار افزايش باعث اكستروژن، سرعت

 حرارت، به تغييرشكل كار %98 تبديل به باتوجه شود،مي
  .افتدمي اتفاق بيشتري دماي افزايش

حداكثر  شود،يمشاهده م )19(شكل در كه همانطور  
 جيمحدود و نتا يحاصل از مدل اجزا يجنتا يناختلاف ب

آن  يلاست كه از دلا %15) حدود 13حاصل از رابطه (
در  يديبه صرفنظر كردن از محاسبه حرارت تول توانيم

قالب و شمش به علت كم بودن مقدار  يناثر اصطكاك ب
  آن دانست.

  

  (الف)
  

  (ب)
  

  (پ)
و محدود اجزاي مدل از حاصل دما افزايش بيشينه19شكل

شمش مختلف، (ب)  يهاول ي) در (الف) دماها13( رابطه
 هاياكستروژنمختلف، (ج) نسبت  يهاسرعت اكستروژن
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  گيرينتيجه
 نيروي روي را اثر بيشترين شمشال اوليه دماي -

 زا اوليه دماي افزايش با كه طوريبه داد، اكستروژن
 دهش نصف اكستروژن نيروي كلوين، 1473 به 1273

 مگانيوتن 10 حدود به مگانيوتن 20 حدود از و
 اوليه، دماي %16 افزايش با ديگر عبارتيبه. رسيد
  .يافت كاهش %50 حدود نيرو

 ژناكسترو نيروي روي ناچيزي اثر ،اكستروژن سرعت -
 از اكستروژن سرعت افزايش با كه طوريبه دارد،
 به مگانيوتن يك حدود برثانيه، مترميلي 200 به 100

 با گريد يعبارتبه. شودمي اضافه اكستروژن نيروي
 افزايش %8 حدود اكستروژن، سرعت شدن برابر دو
 .شد ايجاد اكستروژن نيروي در

ابل شمش، اثر ق يهاول يمانند دما يزاكستروژن ن نسبت -
 يشتريناكستروژن دارد، كه ب يروين يرو توجهي

تروژن نسبت اكس ييرماده با تغ يلانس ييرعلت آن تغ
 ياننسبت اكستروژن، جر يشو در واقع با افزا

 ازيموردن يروين يشتر شده كه موجب افزاآشفته
 .شوديماده از دهانه قالب م يافتن يانجر يبرا

 داردن اكستروژن نيروي روي چنداني تأثير قالب زاويه -
 ناچيز آن يرتأث متغيرها ساير به نسبت ديگر بياني به و

 درجه 30 از قالب زاويه افزايش با كه طوريبه. است
 ناكستروژ نيروي به مگانيوتن سه حدود درجه 60 به

 وليقب قابل اثر قالب نوع حال اين با. شودمي افزوده
 انجام كه طوريبه دارد، اكستروژن نيروي روي
 نيمي حدود درجه، 30 زاويه مخروطي قالب با فرايند

 .اردد نياز را مسطح قالب با فرايند موردنياز نيروي از

 فرايند انجام براي آمده بدست بهينه پارامترهاي -
 دما از استفاده، 304 نزنزنگ فولاد لوله اكستروژن

 اكستروژن سرعت كلوين، 1473 حدود شمشال اوليه
 وژناكستر نسبت برثانيه، مترميلي 250 تا 150 بين
 زاويه و آن از كمتر و 1/2 ترجيحا  و 7/2 از كمتر
-پايين و درجه 30 ترجيحا  و درجه 45 از كمتر قالب

 كاهش يا و مرده منطقه گيريشكل عدم براي تر
 دفراين انجام شرايط كه باشدمي منطقه، اين محدوده

 .كندمي فراهم را اكستروژن نيروي كمترين با
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 يرو -منگنز نانو ساختار يتفرو دي الكتريك الكترومغناطيسي  ،يسيخواص مغناط ، ريز ساختار،ساختار
  نيترات- گليسيني احتراقساخت روش  به شده يدتول

 
  )3(وفئبخش رعباس هنر        )2(خليل االله قيصري        )1(زهره ملك نژاد

 
  چكيده

بـه نيتـرات تهيـه     گليسين ي ازمختلف هاينسبت در ،نيترات-گليسين احتراقي ساختبه روش   4O2Fe0.5Zn0.5Mn پودر فريت  در اين پژوهش،
 بـه صـورت موفقيـت   ي اسـپينل  بلـور با ساختار روي  -نشان داد كه فاز فريت منگنزهاي فازي به كمك روش پراش پرتو ايكس شد. ارزيابي

مغناطش اشباع در محـدودة   .شدتعيين  مرتعش ةسنج نمونمغناطشخصوصيات مغناطيسي به كمك  ه است.شدها ايجاد آميزي در تمامي نمونه
emu/g 3/63- 5/59 دسـتگاه  الكتريـك و الكترومغنـاطيس بـه كمـك     هـاي دي ويژگي مشاهده گشت.مشاهده گشت.ي توليد شده هاهابراي نمونهبراي نمونهLCR-meter 

. اسـت كمترين تلفات مغناطيسي و بيشترين نفوذ پذيري مغناطيسـي   دارايوليد شده در كمترين نسبت سوخت به نيترات ت ةنمون. شدارزيابي 
  است.اثر غالب مرزدانه در رفتار مواد مورد مطالعه كه بيانگر  هطيف نگاري امپدانس تنها حضور يك نيم دايره را نشان داد

 

 نگاري امپدانسطيف ؛ثابت دي الكتريك ؛نيترات-گليسين اقياحترروش  ؛روي –فريت منگنز هاي كليدي واژه

  
Structure, Microstructure, Magnetic, Electromagnetic and Dielectric Properties of  
Nanostructured Mn–Zn Ferrite Synthesized through Glycine-Nitrate Combustion 

Process 
 

Z. Maleknezhad       Kh. Gheisari        A. Honarbakhsh Raouf   
Abstract 
In this work, Mn0.5Zn0.5Fe2O4 ferrite powders were prepared through glycine-nitrate combustion method 
at different molar ratios of glycine to nitrate. X-ray diffraction patterns showed that samples crystallized 
successfully in a spinel-type structure in all reactions. Magnetic properties were measured using a 
vibrating sample magnetometer. The saturation magnetization values of the as-synthesized samples were 
found to be in the range of 59.5-63.3 emu/g. Dielectric and electromagnetic properties were examined by 
a LCR meter. The sample synthesized at the lowest G/N ratio showed the lowest magnetic loss and the 
highest permeability. The complex impedance analysis illustrated only one semicircle indicating the 
predominant effect of grain boundary property of the material. 
 
Key words Mn-Zn ferrite; Nanocrystalline; Glycine–Nitrate combustion process; Dielectric constant; 

Impedance spectroscopy 
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  مقدمه
مهمي از مواد فري مغناطيس  ةهاي نرم دستفريت 

 فريتدو هاي نرم، . در ميان فريتگرددمحسوب مي
از منظر كاربردي روي -نيكل روي و فريت-منگنز

بسامددر  روي-منگنر فريت [1].اي دارداهميت ويژه
، مغناطش اشباع نفوذپذيري بالا ،)MHz10-8( هاي بالا

مغناطيسي اندك تلفات و  سيپسماند مغناطي ،بالا
دماي كوري، ناهمسانگردي  علاوه بر آن، [2,3]دارد
از  [4,1]نسبتا  اندكي داردي و مغناطش پسماند بلور

 ةهستتوان به ها ميجمله كاربرد اين دسته از فريت
، ادوات مورد استفاده در ترانسفورماتورها و هاالقاگر

، وسايل مغناطيسلكترواضبط صوت، تداخل امواج 
و همچنين در بيومواد در گازي،  حسگرهايمايكروويو، 

  .[5,6] ها و دارورساني اشاره كرددرمان سرطان
 يهاروشروي به - منگنز فريتنانو ذرات   
،  [8]ژل- ، سل[7]آسياكاري مكانيكي نظير مختلفي
 روش،  [9]دهي همزمان شيمياييرسوب

يد شده تول[3,6,7] احتراقي روش و  [10]هيدروترمال
نانوذراتي با است. روش احتراقي براي بدست آمدن 

نانومتر و سطوح بالا مورد استفاده  100اندازه كمتر از 
يكي از منابع توليد حرارت كه اخيرا   . [3]گيردقرار مي
امواج مورد توجه قرار گرفته، هاي احتراقي در روش
انرژي مايكروويو مواد را درسطح . است مايكروويو
 اي كه ماده از سطح تابه گونه ؛كندمي گرم مولكولي

روش احتراقي  .شودميحجم به صورت يكنواخت گرم 
هايي نظير آسان مايكروويو داراي مزيتبه كمك امواج 

كوتاه بودن فرآيند و پيچيده نبودن تجهيزات فرآيند، 
تشكيل و گرماي يكنواخت  ايجاد، بودن زمان واكنش

  . [12] است ييهمگن از لحاظ شيمياتركيب 
- هاي مطرح در زمينه توليد فريتيكي از سوخت  

 گليسينسوخت هاي احتراقي، به روش هاي مغناطيسي
توليد ، حرارتي بالا ةاين سوخت به دليل بازدباشد. مي

در  ،هاي اندكنانوذرات سراميكي و حصول ناخالصي
 شدهاي برخوردار ، از جايگاه ويژههاميان ساير سوخت

 نسبت ،روش احتراقيمتغيرهاي ي از يك .[13]است
تواند سوخت به اكسنده است. اين نسبت مي مولي

هايي نظير مورفولوژي، اندازه ذرات، دماي مشخصه
احتراق و درجة خلوص محصول نهايي را تحت تاثير 

    . [14] خود قرار دهد
 گليسينسوخت مولي اثر نسبت  ،در اين پژوهش  

ار، ريزساختار، خواص بر ساخت) G/N(فلزي  به نيترات
دي الكتريك فريت  و مغناطيسي، الكترومغناطيسي

روي توليدي به روش حتراقي مورد بررسي قرار -منگنز
هاي محققين، اين گرفته است. مطابق با آخرين يافته

مقادير جامعي است كه با در نظر گرفتن  ةاولين مطالع
 مختلفي از سوخت گليسين، خواص متنوعي از فريت

  دهد.ميمورد ارزيابي قرار را روي -منگنز
  

  مواد و روش تحقيق
 شيميايي يببا ترك روي-منگنر يتفر نانوساختار پودر

4O2Fe0.5Zn0.5Mn   شد. يدتول يحتراقا ساختبه روش      
، O2.9H3)3Fe(NO فلزي يتراتنبه اين منظور، 

O2.6H2Zn(NO3) وO 2.4H2)3Mn(NO  به عنوان
 به عنوان كاهنده )COOH2HNC2H( گليسينو اكسنده 

به طور كلي به منظور تشكيل . مورد استفاده قرار گرفت
فريت با ساختاري بلوري اسپينل از نيترات آهن سه 

شود. دو ظرفيتي استفاده مي هاي فلزاتظرفيتي و نيترات
واكنش بدون در نسبتي از مقدار سوخت به اكسنده كه 
اضافي اكسيژن نياز به اكسيژن محيط و بدون توليد گاز 

شود. در پذيرد، شرايط استوكيومتري گفته ميصورت مي
رابطه اين شرايط رابطه كلي واكنش احتراقي به صورت 

  گردد:رائه مي) ا1(
  
)1(  
 

به بالا، در شرايط استوكيومتري  ةبا توجه به رابط  
 18ربوط به آهن سه ظرفيتي و مول نيترات م 54ازاي 

مول  40دو ظرفيتي، از  مول نيترات مربوط به فلزات
نسبت مولي گليسين گليسين استفاده شده است. بنابراين 

  . 56/0مورد استفاده معادل است با:  يتراتنكل به 
سه  دره سوخت مورد استفاد يزانمدر اين تحقيق،   
 استوكيومتري مقداراز  كمتر يدرصد مول 30 نسبت
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)39/0G/N=،( مقدار استوكيومتري )56/0G/N= 30) و 
) =72/0G/Nمقدار استوكيومتري ( ازي بيشتر صد مولدر

-با نسبتنيترات فلزات و سوخت  .در نظر گرفته شد

آب مقطر حل  ليترميلي 100در هاي مختلف ياد شده، 
حاصل شود. محلول در  يهشد تا محلول همگن اول

 يكروويوشد و سپس در ما يختهر ييايشهظرف ش
شده و  يرل تبخمحلو يآشپزخانه قرار گرفت تا آب اضاف

محصول . يرداحتراق صورت گ با يك انفجار كوچك
اين احتراق، خاكستر به همراه مقدار زيادي گاز آزاد 

  شده بود. 
و پارامتر ة بلورك انداز ينو تخم يفاز تحليل  

با پرتو  يكسا يپراش پرتو روششبكه با استفاده از 
αCuk  به منظور  انجام شد.  درجه 02/0گام  و اندازة
استفاده  X-Pertافزار نرم فازي الگوهاي پراش از زيابيار

هاي پراش پرتو ايكس گوياندازة بلورك از روي ا شد.
هاي ارزيابي  ].14[شدو به كمك روش شرر محاسبه 

 يالكترون يكروسكوپمريزساختاري با استفاده از 
 ي و ميكروسكوپ الكتروني روبشي نشر ميدانروبش

)FE-SEM( .پودر يسيص مغناطخوا صورت گرفت-

مغناطش سنج نمونه مرتعش  ه كمكب يديتول يها
)VSMشد. يريگ) اندازه  

دستگاه يسي از مغناطالكترو خواص براي سنجش   
 .شد استفاده) LCR-meter( سنجو مقاومتيت ظرف القا،
 4/20 يبه شعاع خارج يمنظور پودرها با قالب ينبد
 300رمتر تحت فشايليم  9/9 يو داخل متريليم

 يمدرآمد و سپس با س حلقهبه صورت مگاپاسكال، 
به   متر،يليم 25/0مقطع دار با قطر سطح روكش يمس

گيري دماي براي اندازه شد. يچيپ يمدور س 100تعداد 
قرار داده شد  شده در كوره پيچيسيم  هايكوري، نمونه

كيلوهرتز  1 بسامدمغناطيسي در  پذيرفتاريتغييرات و 
- دي براي بررسي خواص. شدما ثبت د نسبت به

متر تحت يليم 18/10الكتريك، پودرها با قالبي به شعاع 
سطوح . مگاپاسكال، به شكل قرص درآمد  300فشار
ها با چسب نقره پوشانده شد تا با تبديل نمونه به قرص

 دستگاه خواص دي الكتريك آن به كمك ،يك خازن
LCR-meter  شودبررسي.  

  
  نتايج و بحث

احتراقي در  ساختروش . : ترموديناميك احتراقالف
واقع يك واكنش شيميايي است كه با توجه به مقدار 
سوخت، مقادير نسبي محصولات و به دنبال آن آنتالپي 

ي به واكنش احتراق هايمعادلهكند. واكنش تغيير مي
 ،)=39/0G/N( كم سوخت نسبت براي ترتيب

 تسوخ از غني و )=56/0G/N( استوكيومتري
)72/0G/N=( است: شده آورده زير در  
 

  
هاي ترموديناميكي موجود در با استفاده از داده   

ف ها و محصولات مختلبراي واكنش دهنده )1( جدول
قابل محاسبه است. احتراق  واكنش ، آنتالپي]17-15[

توان ميزان ، مي)4(الي  )2(همچنين با توجه به روابط 
گازهاي آزاد شده به ازاي توليد يك مول فريت را به 

، مقادير آنتالپي واكنش و )2(در جدول دست آورد. 
مقدار مولي گازهاي حاصل از احتراق آمده است. مطابق 

ن سوخت همراه با افزايش گرماي با انتظار، افزايش ميزا
. واكنش و مقدار مولي گازهاي حاصل از احتراق است

لازم به ذكر است كه گرماي واكنش حاصل از احتراق 
تنها با اتكا به روابط بالا به  )و به دنبال آن دماي واكنش(

وابسته بودن  با توجه بهدست آمده است. در عمل 
هاي غني از ونهدر نم به اكسيژن محيط يواكنش احتراق

22
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، به دليل تامين نشدن با افزايش ميزان سوخت سوخت،
 صواكنش احتراقي به صورت ناقاكسيژن مورد نياز، 

بيني و گرماي واكنش از مقادير پيش گيردمي صورت
 .[15]گيردشدة روابط فاصله مي

 

يت نانو فر يكسا يپراش پرتو يالگوب: ساختار. 
در  گليسين سوخت شده با توليد يرو- منگنز ساختار
)، 220صفحات ( حضور قابل مشاهده است. )1( شكل

، خصوصا  )511)، (422)، (400)، (222)، (311(
تشكيل ساختار  ))311( بلندترين خط پراش (صفحه

. انديس صفحات با  [11,12]كندتاييد مياسپينل را 
علاوه تطابق دارد.  01-074-2400كارت مرجع شماره 

روي، -پينل فاز فريت منگنزبر تشكيل ساختار اس
هاي جزئي ديگري خصوصا  در نمونه توليد ناخالصي

شده با سوخت بيش از نسبت مولي استوكيومتري 
شود. بنابراين از منظر تحليل ساختاري، مشاهده مي

كمترين ميزان سوخت به دليل ايجاد ساختار تك فاز 
 ارجحيت دارد. 

تگي به طور كلي، با افزايش ميزان سوخت، وابس
يابد. هاي احتراقي به اكسيژن محيط افزايش ميواكنش

هاي بالاي سوخت، اكسيژن مورد نياز احتراق در نسبت
از طريق نفوذ اكسيژن از محيط اطراف به منطقة واكنش 

گيرد. بنابراين واكنش احتراق وابسته احتراقي صورت مي
گردد و سرعت واكنش بوسيلة آن به نفوذ اكسيژن مي

شود. در اين شرايط، به دليل زمان كوتاه يكنترل   م

يابي به اكسيژن، واكنش واكنش و محدوديت دست
ممكن است در برخي اجزاء به صورت كامل به پيش 
نرود و ساختار نهايي در همه جا به يكسان شكل نگيرد. 

هايي در محصول نهايي مشاهده شده بنابراين ناخالصي
سط هوانگ و است. بر مبناي تحقيق صورت گرفته تو

، دماي واقعي نيز نسبت به دماي تئوري  [15]همكاران
هاي احتراق انحراف قابل محاسبه شده از واكنش

هاي بسيار غني از يابد؛ به نحويكه در   نمونهتوجهي مي
  شود.  سوخت، اشتعالي ايجاد نمي

  

تركيبات اوليه و آنتالپي تشكيل و ظرفيت گرمايي  1 جدول
 نيترات-احتراقي گليسين ساخت محصولات در واكنش

 [15-17]  
0 (kJ/mol)  تركيب

fΔH  Cp (kJ/mol K)  
2)3Mn(NO 26/576-  -  
2)3Zn(NO  7/483-  -  
3)3Fe(NO  671-  -  
2NO5H2C 528-  -  

4O2ZnFe 1/1179-  148/0  
2CO 395-  061/0  

O2H 243-  051/0  
2N 0  024/0  
2O 0  039/0  

  
0( واكنش آنتالپي 2جدول

fΔHدار مولي گازهاي حاصل از احتراق ()، مقgasf به ازاي تشكيل يك مول فريت به همراه اندازه (
) و ميدان rM)، پسماند مغناطيسي (sM)، مغناطش اشباع (ρ( )، چگاليa)، پارامتر شبكه (XRDDبلورك يا ذرات اوليه (

  G/N هاي مختلفروي تشكيل شده با نسبت-) در فريت منگنزcHپسماندزداي مغناطيسي (
  

G/N  0
fΔH 

(kJ/mol)  
gasf 

(mol) 
XRDD 

)nm(  
a 

)0A(   
ρ )3g/cm(  sM  

)emu/g(   
rM  

)emu/g(  
 cH  

)eO(  
39/0 27/2011- 55/22 7/28 432/8 23/5  5/60  5/4  28  
56/0  7/3167- 2/26 4/31 453/8 19/5  5/59  3/4  26  
72/0  35/4325- 85/32 7/29 461/8 17/5  3/63  4/7  52  
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 گليسين شده با سوخت يدتولهاي الگوي پراش پرتو ايكس نمونه 1شكل 

    
فاز  و چگالي ساختار اسپينلپارامتر شبكه  بلورك، ةانداز
با توجه . است آمده )2( در جدول روي–منگنز يتفر

، نانومتر 7/28- 4/31به نتايج، اندازة بلورك در بازة 
و نگستروم آ 432/8 - 461/8ة پارامتر شبكه در محدود

گرم بر  17/5- 23/5چگالي پودرهاي توليدي در بازة 
كه با مقدار گزارش شده براي  قرار داردسانتيمتر مكعب 

تطابق نسبي روي - فريت منگنز ساختارفاز اسپينل 
  .[6,11]دارد

مقدار اندازة بلورك به كمك رابطة زير (رابطة 
)، 220صفحات (خطوط پراش شرر) با در نظرگيري 

گيري به دست به روش متوسط )400(و  )311(
  :[11,14]آمد

  
)5(  

   
طول موج پرتو   λمعرف اندازه بلورك،  XRDDكه   

پهناي  β، ) 1در اينجا ( ثابت kايكس مورد استفاده، 
  زوايه پراش است.  θخط پراش در نيمه ارتفاع بيشينه و

هاي نسبت تخمين زده شده در يهااندازة بلورك
ه يكديگر نزديك است. افزايش سوخت مختلف بسيار ب

تواند به دليل افزايش دماي ميزان سوخت گرچه مي
، اما در اثر افزايش منجر گرددها شعله به رشد بلورك

ميزان گازهاي توليدي، سرعت سرد شدن نيز افزايش 

در واقع  .[14]گرددها مييابد كه مانع رشد بلوركمي
يزان انتقال گازهاي حاصل از احتراق به دليل افزايش م

و در نتيجه  پخشحرارت به كمك سازوكار جابجايي به 
انجامد و به اين طريق از انباشت اتلاف حرارت مي

موضعي حرارات در مكان واكنش احتراقي جلوگيري 
اثر متضاد اين دو عامل به خنثي شدن اثر نمايد. مي

انجامد و اندازة بلوك را در يك مي سوخت مقدار
   دارد.نگه مي محدودة مشخص ثابت

هاي مختلف به مقدار پارامتر شبكه براي سوخت  
  : [6,14]زير به دست آمد ةكمك رابط

)6(  
  

) انديس ميلر مربوط به آخرين خط پراش hklكه (  
بر خلاف اندازة بلورك، پارامتر شبكه روند منظم است. 

و صعودي را با افزايش ميزان سوخت تجربه نموده 
در ها ر مقادير جزئي از ناخالصياست. با توجه به حضو
رسد كه تركيب ، به نظر ميمقادير سوخت بالاتر

شيميايي فريت با تغيير مقدار سوخت با تغييرات جزئي 
شده است. از آنجا كه پارامتر شبكه در ساختار  مواجه
- ها متاثر از تركيب شيميايي و نوع كاتيوني فريتبلور

ت، تغيير هاي موجود در ساختار اسپينل فريت اس
   پارامتر شبكه دور از انتظار نيست.

تركيب  توجه بهپودرهاي توليدي با چگالي   

X R D

k
D

cos


 

1
2 2 2 2h + k + lλ

a =
2 sinθ

  
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به  پارامتر شبكهشيميايي فريت توليد شده و مقدار 
 ة، با استفاده از رابطدست آمده از روش پراش سنجي

  :[14] زير به دست آمد
  
)7(  
 

عناصر موجود در ساختار معرف جرم مولي  Mكه 
معكوس چگالي با پارامتر  ةبا توجه به رابطت. اسپينل اس

افزايش  اشبكه، واضح است كه افزايش پارامتر شبكه ب
  انجامد. به كاهش چگالي مي ،ميزان سوخت

  
در اين مقاله از سه تعريف ذرات اوليه، . : ريزساختارج

منظور از ذرات  شود.ميذرات ثانويه و كلوخه استفاده 
ها به كمك روش آن ةاندازي است كه يهااوليه، بلورك

شود. از شرر تخمين زده مي ةپراش پرتو ايكس و رابط
تري به نام هاي بزرگبه هم پيوستگي ذرات اوليه، واحد

 ها در اين تحقيقكه اندازة آن شودمي ايجادذرات ثانويه 
الكتروني روبشي نشر ميدان  ميكروسكوپ به كمك

ويه هم جايي كه ذرات ثان تخمين زده شده است. در
ها را تك شود، آنمي  ذرات اوليه تشخيص داده  ةانداز
درشتي ي ها. از تجمع ذرات ثانويه، تودهمندنامي بلور

  . [18]شودميگذاري گردد كه كلوخه نامتشكيل مي
بدست آمده به  هايكلوخه ريخت )الف- 2(شكل  
را در بزرگنمايي  يروبش يالكترون يكروسكوپم كمك
. دهدمي شانن =72/0G/N سوخت براي نسبت 1000

هاي ديگر نيز مشاهده شده تصاوير مشابهي براي نسبت
 يدتول يرو-منگنز يترپودر فبا توجه به شكل، است. 

متخلخل  ييهاوخهكلمتشكل از گليسين شده با سوخت 
است كه ساختار متخلخل آنها به آزادشدن گازهاي 

  .[14]شودحاصل از احتراق نسبت داده مي
الكتروني روبشي نشر  يكروسكوپمستفاده از با ا  
توان تصاويري با بزرگنمايي به مراتب بالاتر ميميدان 

وير مربوط به تص )ب- 2(دريافت نمود كه در شكل
هزار  100در بزرگنمايي  =72/0G/Nنسبت سوخت 

در  يذرات ،با توجه به شكل برابر نشان داده شده است.
 .شودمشاهده ميدر تصاوير نانومتر  30-100 ةدمحدو
تخمين  ةتر از انداز(ذرات ثانويه) بزرگذرات  ة اينانداز

پراش پرتو ايكس(ذرات اوليه)  از روي الگويزده شده 
اي دست كم پارهتوان نتيجه گرفت كه بنابراين مي .است

  .نيست بلوراين ذرات تك از 
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

در بزرگنمايي  الكتروني روبشيالف) تصاوير ميكروسكوپ  2شكل
در الكتروني روبشي نشر ميدان  يكروسكوپمو ب) و  1000

روي توليد شده -برابر از پودر فريت منگنز 1000000بزرگنمايي 
  =72/0G/Nدر نسبت

  
ي توليد هانمونه پسماندحلقة . : خواص مغناطيسيد

نشان  )3( در مقادير متفاوتي از سوخت در شكلشده 
 پودرهاي توليدي ،ه شكلبا توجه بست. ا شده  داده
 رفتار ياتكه خصوص ددار يكيبارهاي مغناطيسي حلقه
دهد. مغناطش يمواد نرم را نشان م يسيمغناط

 Mn Zn Fe O
XRD 23 3

8 0.5×(M + M ) + 2M + 4M
ρ =

6.022×10 ×a
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 يدان، مr(M (، مغناطش پسماندM)s (اشباع
شده  يريگاندازه پسماند ةحلق از روي c(H (پسماندزدا

ها، با توجه به داده. آمده است 2آن در جدول  يجكه نتا
  emu/g تا emu/g 5/60در محدودة  ش اشباعمغناط

ها بسيار به تمامي نمونهقرارا گرفته كه براي  3/63
تأثير عدم نشان دهنده  و يكديگر نزديك است

جزئي مشاهده شده در الگوي پراش  يهاناخالصي
-لازم به ذكر است كه مقدار مغناطش اشباع اندازهاست. 

-تفري نمونة گيري شده در دماي محيط براي
 4O2Fe0.5Zn0.5Mn  توليد شده به روش متداول در توليد

گزارش گرديده است   emu/g 60 ها در حدود سراميك
كه بسيار به مقدار به دست آمده در اين تحقيق ] 1[

 نزديك است.

زدا با افزايش ميزان ميدان پسماند و پسماند  
- سوخت، با افزايش مواجه شده است. حضور ناخالصي

هاي طيسي با ايجاد موانعي بر سر حوزههاي غيرمغنا
-مغناطيسي منجر به قفل شدگي و ايستايي ديوارة حوزه

-انجامد كه در اثر آن ميدان پسماندزدا افزايش ميها مي

زدا هاي كرستن، ميدان پسماندبرمبناي يافته ].19[ يابد

ها رابطه ها و آخالبه صورت زير با مقدار ناخالصي
  دارد:

)8(  
   ].19[ ها در واحد حجم استاد آخالتعد βكه 
  

 نفوذ ييراتتغ) 4شكل(و: خواص الكترو مغناطيس. 
- دهد. در همه نمونهيرا با بسامد نشان م يري حقيقيپذ

تا بسامدي در  يريبسامد، نفوذپذ يشبا افزا در ابتدا ها
ثابت مانده، با شيب بسيار اندكي به مگاهرتز  5حدود 

رسيده و سپس مگاهرتز  6 يك قله كم ارتفاع به بسامد
ها، نمونه توليد در بين نمونه. با كاهش مواجه شده است

شده با كمترين مقدار سوخت، بيشترين مقدار 
مغناطيسي را نيز دارا است. با توجه به اينكه  يرينفوذپذ

تنها در نمونه توليد شده با كمترين مقدار سوخت، 
توان روي ايجاد شده، مي-ساختار تك فاز فريت منگنز

نتيجه گرفت كه اين شاخصه الكترومغناطيس بيش از 
ها هاي مغناطيسي ديگر به حضور ناخالصيشاخصه

 وابسته است. 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

گليسين در دماي اتاق. ب) تصوير بزرگنمايي شدة قسمت  شده با سوخت يدتول روي-منگنزيت فر يهانمونه الف) حلقه پسماند 3شكل
  هامركزي حلقه

2 / 3
cH 
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  گليسين شده با سوخت يدتول روي –منگنز  يت فر يهانمونهتغيير نفوذپذيري حقيقي بر حسب بسامد براي  4شكل
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

تغيير عامل تلفات با بسامد در تغيير عامل تلفات بر حسب بسامد. الف) نمايش نحوه تغيير عامل تلفات در مقياس لگاريتمي. ب)  5شكل
  مگاهرتز 10 تا 5محدودة بسامدي 

  
بر  )tanδ/µ( تلفات عاملتغيير  ةبا بررسي نحو  

توان تصويري بهتري از رفتار مي بسامدحسب 
در همان طور كه ها ارائه داد. الكترومغناطيس نمونه

- 6  بسامدتا  ابتدا تلفات عاملشود، يم ديده )5(شكل 
با شيب نسبتا  تندي كاهش يافته است مگاهرتز  5

هاي بسامدمقياس لگاريتمي). در  الف در-5 (منحني
 تلفات روبه افزايش يافته است عامل، مگاهرتز 6بيش از 
همراه با كاهش تلفات مجدد افزايش  ب).-5(منحني 

، كه نشانگر )4ميزان نفوذپذيري مغناطيسي است (شكل 
ي بسامددر اين محدود  معكوس اين دو مشخصه ةرابط

  است.
، مطابق با تلفات كل عاملمغناطيسي  ةدر هست  

  :]20[رابطة زير از اجزاي زير تشكيل شده است
  

)9(       
2tan tot dc

pe cp h F r

k
k f k f k k f k

f




     
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تلفات كل نشان داده شده در رابطة بالا به ترتيب   
ناشي از تلفات  ،پيچسيم dcمقاومت از تلفات ناشي از 

رفتار ناشي از تلفات   ،پيچدر سيم گردابيهاي جريان
ن جرياتلفات ناشي از ، هيسترزيس تلفات، خازني
با توجه به . تشكيل شده است پسماندتلفات  و گردابي

 بسامدپيچ با بالا، تلفات ناشي از مقاومت سيم ةرابط
 ، اين تلفات كاهشبسامدمعكوس دارد. با افزايش  ةرابط
 بسامدساير عوامل يا با افزايش يابد. در صورتيكه مي

ماند. بنابراين روند يابد و يا ثابت باقي ميافزايش مي
پيچ متاثر از تلفات سيم بسامدتلفات با  عاملشي كاه

تلفات  ناشي از مقاومت  عاملاست. به عبارت ديگر، 
ثابت دارد. مگاهرتز  5-6 بسامدتا پيچ، نقش غالب سيم

ي نشانگر بسامدپذيري مغناطيسي تا اين بازة ماندن نفوذ
هاي توليدي آن است كه نفوذپذيري مغناطيسي فريت

هاي بسامددر  پيچ است.لفاتي سيممستقل از رفتار ت
بالاتر، تلفات به دليل اجزاي ديگر از جمله تلفات 

يابد. حضور جريان گردابي مي    جريان گردابي افزايش
ها،  به دليل كاهش القاي مغناطيسي در هسته سيم پيچ

به كاهش ضريب القاي موثر و به دنبال آن به كاهش 
فات لهر چه ت .[1]انجامدمي نفوذپذيري مغناطيسي

پذيري مغناطيسي كمتر بيشتر گردد، مطابق با انتظار نفوذ
 تلفاتمقدار  با كمترينتوليد شده شود. نمونه مي

)39/0G/N= بيشترين نفوذ پذيري مغناطيسي را در ،(
 ها دارا است. بسامدتمامي 

نسبي  پذيرفتاريبه منظور تعيين دماي كوري،   
ها بر حسب دما مونهبراي تمامي ن) maxχ/χ( مغناطيسي

نشان  )6( شكلكه نتايج آن در  مورد بررسي قرار گرفت
با شيب  پذيرفتاريها در همة نمونه داده شده است.

يابد تا به دماي كوري  تندي بر حسب دما كاهش مي
با توجه به  .ماندرسد و بعد از آن ثابت باقي ميمي

 يكبارها در محدودة نسبتا  نتايج، دماي كوري نمونه
نمونة توليد شده قرار دارد. درجه سانتيگراد  270-240

با بيشترين سوخت، كمترين دماي كوري را نشان داده 
لازم . ها باشدكه ممكن است به دليل حضور ناخالصي

روي، دماي -هاي منگنزفريت   به ذكر است كه در
به  ؛كوري به شدت متاثر از تركيب شيميايي است

روي توليد شده به روش -فريت منگنز براي نحويكه
 ، 4O2FexZnx-1Mnتركيب شيميايي كلي:  حالت جامد با

معادل  xگراد به ازاي سانتي هدرج 300دماي كوري از 
معادل با نيم  xسانتي گراد به ازاي  هدرج 150صفر تا با 

دماي كوري به دست آمده براي . [21]يافته استكاهش 
در اين  4O2Fe0.5Zn0.5nMروي با تركيب -فريت منگنز

تحقيق نسبت به تركيب مشابه به دست آمده از روش 
حالت جامد با بهبود رفتار قابل توجهي همراه شده 

هاي است كه ممكن است به دليل تفاوت در شاخصه
 ساختاري آنها نظير اندازه بلورك يا پارامتر شبكه باشد. 

  
نفوذجزء حقيقي تغييرات .  : خواص دي الكتريكن
در  بسامدبا ) ε '، (ثابت دي الكتريكذيري الكتريكي پ

ها، نمونه ةنشان داده شده است. در هم )الف- 7(شكل
بيشترين مقدار را  ،كمهاي بسامددر ثابت دي الكتريك 

، ميزان آن كاهش يافته و در بسامدو با افزايش  ددار
-ماند. اين رفتار در پژوهشهاي بالا ثابت باقي ميبسامد

 . [24-22]نيز مشاهده شده استمحققين  هاي ديگر
 بسامدالكتريك با تغييرات ثابت دي ةجهت توجيه نحو

گيري ناشي از جهتقطبش  سازوكارها به دو در فريت
با  .[24-22]و قطبش سطحي اشاره شده است هادوقطبي

توان به صورت مي سازوكاراتكا به هر يك از اين دو 
را  بسامدالكتريك با مستقل از يكديگر تغيير ثابت دي

گيري قطبش ناشي از جهت سازوكارتوجيه نمود. در 
جهش الكتروني ، در اثر ، در اثر اعمال ميدانهادوقطبي
جايي موضعي بار جابه و Fe+3و  Fe+2 هايبين يون

 شودها ايجاد ميالكتريكي، آرايش منظمي از دو قطبي
. دارد الكتريك بالايي را به دنبالكه قطبش و ثابت دي

هاي اندك، جهش الكتروني و آرايش دو بسامددر 
را تعقيب كند. بنابراين متناوب تواند ميدان ها ميقطبي

- باقي ميثابت دي الكتريك ثابت و در مقادير بالايي 
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رسد كه قطبش ، زماني فرا ميبسامد. اما با افزايش ماند
ماند. در تواند ميدان  را دنبال كند و از آن جا مينمي

آن ثابت دي الكتريك رو  ةاين شرايط  قطبش و در نتيج
-بسامدهد. البته اين كاهش در قطبش در نبه كاهش مي

دهد. بنابراين مي ) رخهرتز 910 (حدود بالابسيار هاي 
مشاهده هاي كمتر بسامدتغيير ثابت دي الكتريك در 

ديگر قطبش در  سازوكارناشي از شده در اين تحقيق، 
، سازوكار. در اين استقطبش سطحي  ها يعنيفريت

توان بر اساس را مي بسامدالكتريك با تغييرات ثابت دي
 و نظريه كوپ وگنر-ماكسولقطبش سطحي  ةنظري

-توضيح داد. بر مبناي نظريه قطبش سطحي ماكسول
ها از دو لايه تشكيل شده فريتقطبشي ، ساختار گنرو

كه به  ها با رسانندگي خوبهايي از دانهاست. لايه
هايي از مرزدانه با رسانندگي ضعيف جدا ي لايهوسيله
الكتريك از تجمع بار ميزان بالاي ثابت دي .ستا شده

در اثر جهش و شود. ها ايجاد ميتوليد شده در مرزدانه
ها ، الكترون Fe+3و  Fe+2هاي يون تبادل الكتروني بين
ركتي هاي اندك با حبسامدكه در  ابندياين فرصت را مي

از دانه عبور كرده و به مرزدانه بيش از فواصل بين اتمي، 
    شود كه. مقاومت بالاي مرزدانه باعث ميبرسند

بار و ها در مرزدانه به دام بيافتند و در اثر تجمع الكترون

اي، قطبش سطحي قابل توجهي ايجاد ساختار دولايه
، احتمال اينكه بسامدبا افزايش  .[23]شودايجاد مي

به مرزدانه برسند كمتر خواهد شد و بتوانند ها لكترونا
 بسامديابد. بنابراين با افزايش قطبش كاهش ميدر نتيجه 

با توجه  .[24]دياباعمالي، ثابت دي الكتريك كاهش مي
هاي اندك بسامدالكتريك در همان به اينكه ثابت دي

-رسد كه قطبش در اين نمونهيابد، به نظر ميكاهش مي

قطبش سطحي است و به كمك  سازوكارت تاثير تحها 
  گردد.وگنر توجيه  مي- ماكسول ةنظري

  
الكتريك به معني تلفات تلفات ديتلفات دي الكتريك. 

الكتريك، الكتريك است. در مواد ديانرژي در مواد دي
الكتريك نمايانگر عامل تلفات جزء موهومي ثابت دي
وهومي ثابت ب) رفتار جزء م-7است. با توجه به شكل(

الكتريك است. ) مشابه رفتار ثابت ديε"( الكتريكدي
الكتريك با افزايش بسامد ها، تلفات ديدر همة نمونه

هاي بالا ميزان آن مستقل از يابد و در بسامدكاهش مي
توان از دو گردد. در توجيه اين رفتار، ميبسامد مي

رژي ديدگاه مختلف استفاده كرد. در ديدگاه اول به ان
 Fe+3و  Fe+2هاي مورد نياز به تبادل الكتروني بين يون

  اشاره شده است.

 
  
  
  
  
  
  
  
  

  
  هاي توليد شده با مقادير متفاوتي از سوختتغييرات پذيرفتاري نسبي با دما براي نمونه 6شكل 
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  روي -اي فريت منگنزهنمونهبا بسامد در  الكتريكتغيير جزء حقيقي و ب) جزء موهومي ثابت ديالف)   7شكل
 توليد شده به ازاي مقادير مختلفي از سوخت گليسين

انرژي مورد نياز به ميزان  ،هاي اندكبسامددر  
شود. بنابراين كمتري توسط جريان متناوب توليد مي

؛ تبادل الكتروني نيازمند مصرف انرژي بيشتري است
، هاي بالابسامد. اما در بنابراين اتلاف انرژي بيشتر است

ميدان متناوب انرژي لازم براي جهش و تبادل الكتروني 
بنابراين انرژي كمتري جهت اين  ؛آوردرا فراهم مي

، به عبارت ديگر تلفات انرژي تبادل مورد نياز است
ديدگاه دوم با توجه به مدل قطبش سطحي  كمتر است.

و با در نظر گرفتن نقش دانه و مرزدانه  گنرو -ماكسول
- بسامددهد. در اين رفتار را توضيح مي ،در رسانندگي

ها ها، نقش آنبه دليل تجمع بار در مرزدانه ،هاي اندك
ها به دليل مقاومت بالاتر هم تر است. مرزدانهبرجسته

رسانندگي فريت را كاهش و هم تلفات انرژي را 
هاي بالا به دليل برجسته بسامددهند. اما در افزايش مي

ها، ي و رسانندگي در درون دانهبودن نقش تبادل الكترون
ها كه رسانندگي بالاتري نسبت به مرزدانه دارد نقش دانه

تلفات كمتر و به دنبال آن افزايش، در نتيجه مقاومت 
اي كه با با توجه به نتايج، نمونه .[24-22]يابدكاهش مي

بالاترين مقدار ثابت دي الكتريك همراه 
را نيز دارا  اتتلفبالاترين مقدار )، =56/0G/N(است

  است. 

رسانندگي . جريان متناوب رسانندگي الكتريكي 
  آيد:مي   ي زير بدست  از طريق معادله ACالكتريكي 

)10(  0 tan         
 كهاست (فركانس) اي زاويه بسامد ωدر اينجا   

 0ε ،متناوبميدان  بسامد f، است 2πf برابر است با
tanδ)و  در خلأ نفوذپذيري الكتريكي = ε / ε )  

نمودار  .[24]است تانژانت تلفات دي الكتريك
 قابل مشاهده است. )8( رسانندگي الكتريكي در شكل

كيلوهرتز  10 ي در حدودبسامدهدايت الكتريكي تا 
با توجه به  .بعد از آن افزايش يافته استثابت و 

دگي توان به ساتوضيحات داده شده در مورد تلفات مي
تغييرات رسانندگي را از دو ديدگاه مختلف توجيه نمود. 

توان به كمك در ديدگاه اول، تغييرات رسانندگي را مي
 Fe+2هايانرژي مورد نياز جهت تبادل الكتروني بين يون

در طور كه گفته شد، توجيه نمود. همان Fe+3و 
ميدان متناوب بسامدهاي اندك، انرژي اندكي توسط 

از اين رو به  گردد.ميلكتروني تامين جهت تبادل ا
 بالايي مورد نيازتبادل الكتروني صرف انرژي  منظور

ماده در برابر تبادل الكتروني  ،است. به عبارت ديگر
كه براي غلبه بر آن، صرف  دادهنشان  بالاييمقاومت 

. واضح است كه مقاومت بيشتر انرژي بيشتر لازم است
، به دليل بسامدفزايش يعني رسانندگي كمتر. اما با ا

لكتروني، ا تبادل برايتامين خود به خودي انرژي لازم 
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گيرد؛ يعني مي با صرف انرژي كمتري اين تبادل صورت
الكتريك در برابر تبادل الكتروني مقاومت كمتري دي

  پس رسانندگي بيشتري دارد. ؛دهدنشان مي
توان اين رسانندگي با توجه به رويكرد دوم نيز مي  

ها هاي اندك، تجمع الكترونبسامدتوجيه نمود. در  را
در مرزها است. بنابراين هدايت الكتريكي با مرزها 

شود كه مقاومت بالايي دارند و در نتيجه كنترل مي
-بسامديابد. اما در رسانندگي دي الكتريك كاهش مي

هاي بالاتر، به دليل غالب شدن نقش دانه در تبادل 
كاهش چگالي الكترون در مرزدانه  الكتروني كه همراه با

دانه درون است، هدايت الكتريكي تحت تاثير مقاومت 
جايي كه مقاومت دانه كمتر از گيرد. از آنقرار مي

  ].22- 24[يابدمرزدانه است، رسانندگي افزايش مي
، نمونه توليد شده در كمترين )8(با توجه به شكل  

است، ترين نمونه ميزان سوخت كه متعلق به خالص
 را در تمامي بسامدها دارد. كمترين رسانندگي الكتريكي
تغيير تركيب ها به دليل در واقع حضور ناخالصي

عيوب در ايجاد شيميايي فريت نهايي و افزايش احتمال 
ساختار بلوري آن، احتمالا  به افزايش ميزان تبادل 

كاهش انرژي مورد نياز هاي آهن يا الكتروني بين يون
الكتروني انجاميده است. در هر دو حالت  براي تبادل

 يابد. رسانندگي افزايش مي
  

هاي نمايش رفتار دي يكي ديگر از روش. امپدانس
استفاده از منحني نايكوئيست است كه در آن  ،الكتريك

بر حسب جزء حقيقي آن ) ''Z( امپدانسجز موهومي 
)Z' ( با توجه به مطالب ارائه شده در . شودمي رسم

انندگي، رسانندگي يا معكوس آن امپدانس بخش رس
 .رسانايي است سازوكارمتاثر از سهم دانه و مرزدانه در 

به صورت يك  مورد بررسي،با توجه به آنكه نمونه 
خازن متشكل از دو جزء موازي مقاومت و ظرفيت در 

همچنين گيرد، مي LCR-meterدستگاه مدار الكتريكي 
- الكتريك از دانهدة ديبا در نظرگرفتن اينكه ساختار ما

توان ميها تشكيل شده است، هاي مجزا شده با مرزدانه
در نظر  )الف- 9(براي آن مدار معادلي مطابق با شكل

مربوط به اين امپدانس اجزاي حقيقي و موهومي گرفت. 
  آيد:ا توجه به روابط زير به دست ميمدار معادل ب

)11  (             
   

g gb

2 2

g g gb gb

R R
Z

1 R C 1 R C
  

     
  

)21 (             
   

2 2
g g gb gb
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Z
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 
  

     
  gC دانه ظرفيت خازني ،gR  ،مقاومت دانهgbC 

 .[25]مقاومت مرزدانه است gbRظرفيت خازني مرزدانه و
و روابط  )الف- 9(با توجه به مدل ارائه شده در شكل

، در نمودار نايكويست بايستي دو نيم دايره )12(و  )11(
معرف حضور دانه و ديگري مرزدانه  كه يكي شودظاهر 

نيم دايره اول (از سمت راست به چپ) كه در است. 
شود، معرف امپدانس ناشي هاي اندك مشاهده ميبسامد

هاي بالاتر بسامداز سهم مرزدانه و نيم دايره دوم كه در 
با  [26,27].  باشد، معرف سهم دانه ميشودمشاهده مي

تنها  )ب- 9(ويست شكلهاي نايكاين وجود، در منحني
شود. در واقع در ديده ميبه وضوح يك نيم دايره 

شرايطي كه مقاومت دانه و مرزدانه تفاوت بسيار زيادي 
در برابر نيم داشته باشد، نيم دايره مربوط به سهم دانه 

دايره بزرگ ناشي از مرزدانه قابل اغماض است و ديده 
شامل  بلورو لازم به ذكر است كه مواد نان .[26]شودنمي

است، هاي كوچك و تعداد زيادي مرزدانه اندازه بلورك
مقاومت سهم در اين مواد  به همين دليل است كه

 بسيار برجسته است طيف نگاري امپدانسها در مرزدانه

از آنجا كه قطر اين نيم دايره معرف مقاومت  .[28]
، =39/0G/Nمرزدانه است، نمونه توليد شده با نسبت 

اي را دارد. از اين رو پيش بيني قاومت مرزدانهبيشترين م
كم در آن، دست ACكه هدايت الكتريكي  شودمي

كه رسانندگي متاثر از كيلوهرتز  10هاي تا حدود بسامد
باشد.  كمترها است، نسبت به دو نمونه ديگر مرزدانه

بيني دهد كه اين پيشنشان مي )8(مراجعه به شكل 
توليد شده با نسبت  كاملا  صادق است و نمونه

39/0G/N= كمتر برابر  10 در حدود، هدايت الكتريكي
هاي پايين دارد، بسامدنمونه ديگر در دو نسبت به 

 10 در حدودجالب آنكه، قطر نيم دايره امپدانسي آن نيز 
  است. بيشتر برابر نسبت به دو نمونه ديگر 
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  روي توليد شده با مقادير مختلفي از سوخت گليسين-هاي فريت منگنزدر نمونه تغيير رسانندگي الكتريكي با بسامد 8شكل
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  

به همراه مدار معادل آن. ب) منحني نايكوئيست به ازاي مقادير  LCR meterالف) نحوه اتصال مادة دي الكتريك در مدار دستگاه  9شكل 
  مختلفي از سوخت

  
  گيرينتيجه

  ژوهش عبارت است از:ترين دستاوردهاي اين پمهم
- تشكيل فاز فريت منگنزالگوهاي پراش پرتو ايكس ) 1

  دهد. ها نشان ميروي را به وضوح در تمامي نمونه
 متخلخل ييهاوخهكلتوليد شده به صورت رها ) پود2

 30- 80ة ددر محدوآن ذرات  اندازة كهاست 
ذرات (ذرات ثانويه)  ة اينانداز .قرار داردنانومتر 
از روي الگوي تخمين زده شده  ةاز انداز تربزرگ
بنابراين  .پراش پرتو ايكس(ذرات اوليه) است هاي

  اين ذرات تك بلور نيست.

با افزايش ميزان سوخت، مغناطش اشباع با تغييرات ) 3
، اما ميدان پسماندزدا افزايش شدشديدي مواجه ن

كه احتمالا  به حضور  دهدميقابل توجهي نشان 
  باط دارد.ها ارتناخالصي

تلفات  عاملالكتريك و ، ثابت ديبسامدبا افزايش  )4
ها كاهش و هدايت الكتريكي براي تمامي نمونه

تمامي اين تغييرات به كمك افزايش يافته است. 
  مدل پلاريزاسيون سطحي قابل توجيه است. 

نقش امپدانسي ، هاي نايكوئيست) با توجه به منحني5
  .ابل صرفنظر استها در برابر مرزدانه قدانه
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فازي، رفتار استاتيك مغناطيسي و  تحليل) از منظر 6
رفتار ديناميك مغناطيسي، بهترين نمونه، نمونة 

ميزان سوخت است. اما از  كمترينتوليد شده با 
-الكتريك، بسته به اينكه چه شاخصهمنظر رفتاردي

ي مدنظر باشد، بسامداي در نظر گرفته شود و چه 

-اگر ثابت ديند متفاوت باشد. تواها ميانتخاب

نظر گرفته شود نمونه در الكتريك به عنوان معيار 
نسبت سوخت استوكيومتري بهترين تهيه شده در 

 دهد.رفتار را نشان مي
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  يرشكل گرمدر طي تغينرم شدن استاتيكي در اثر بافت و رفتار سيلان گرم يك فولاد ميكروآلياژي بررسي 

 
   )2(بهمن ميرزاخاني                                    )1(مصطفي منصوري نژاد

  دهيچك
تحولات متالورژيكي و بافت كريستالي بر رفتار سيلان گرم يك فولاد ميكروآلياژي ، پارامترهاي ترمومكانيكيتاثير  در اين تحقيق،

 950 -850فشار گرم در محدوده دمايي هاي مختلفآزمايش ،بدين منظور .بررسي شده است هاي انتقال گازمورد استفاده در لوله
ت ريزساختار و باف .انجام شد ،پس از تغييرشكل ، نرخ كرنش و زمان نگهداريكرنشو تحت مقادير مختلف  گراديسانت درجه

نتايج نشان  .شدبررسي  يبرگشت يتفرق الكترونها و يروبش يالكترون كروسكوپيم به كمك نيز يافته هاي تغييرشكلكريستالي نمونه
ها نقش اساسي داشته و تشكيل رسوبات عناصر ميكروآلياژي در طي دما و ميزان كرنش در نرم شدن جزئي يا كامل نمونهداد كه 

  .دهداين مساله را تحت تاثير قرار مي ،آنيل
  

   تنش ييرها ،ياژيكروآليم فولاد ت،يآستن ،يكياستات شدن نرم يديكلهاي واژه
  
 

Study of Texture and Warm Flow Stress of a Microalloyed Steel Due to Static 
Softening During Hot Deformation 

 
M. Mansourinejad                      B. Mirzakhani    

Abstract 

In this paper, the influences of metallurgical phenomena and texture in addition to the thermomechanical 
parameters on the warm flow stress of austenite in a gas line-pipe microalloyed steel have been 
investigated. Warm compression tests were carried out in the temperature range of 850 to 950˚C under 
various amounts of strain, strain rates and holding times. The microstructure and texture of the samples 
were then investigated by scanning electron microscopy and electron back scatter diffraction technique. 
The results indicated that deformation temperature and strain via strain induce precipitation of 
microalloying elements during annealing impose the fraction of recrystallization in the material. 
 
Key Words Static Softening; Austenite; Microalloyed Steel; Stress Relaxation.  
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  مقدمه
در سراسر جهان جهت بهبود خواص مكانيكي  امروزه
. شوديم استفادهاز فرآيند ترمومكانيكي  اژهايو آل فلزات

 يكيمكان خواص ،بدون نياز به آلياژسازي اتيعمل نيا با
- يم بهبود ياملاحظه قابل طور به ياژيكروآليم يفولادها

عمليات تغيير شكل پلاستيك و استحاله فاز . در اين ابدي
به صورت پشت سر هم به گونه اي طرح ريزي مي شوند 
كه با يكديگر وارد عمل شده و ريزساختاري با بهترين 

  .[1]خواص ايجاد نمايد
 يفولادها يكيترمومكان اتيعمل يط در

 تيآستن فاز در معمولا  كيپلاست رشكلييتغ ،ياژيكروآليم
 عيوب  و شده كارسخت ماده جهينت در. شوديم انجام

. ابديمي شيافزا ساختار در هانابجايي جمله از كريستالي
 كارسخت با زمانهم. روديم بالا ماده آزاد انرژي جهينت در

 رمن فرآيندهاي ك،يپلاست رشكلييتغ نيح در ماده شدن
 و بازيابي شامل كه بالا يهاحرارت درجه در آن شدن

فعال شده و موجب كاهش انرژي  شود،يم تبلورمجدد
 كارسختي و دهيگردد. رقابت دو پدمي تيآستن يداخل

نچه كند. چنامي كارنرمي ميزان تنش سيلان ماده را تعيين
بازيابي و تبلورمجدد در حين تغييرشكل انجام شود به 
آنها بازيابي و تبلورمجدد ديناميكي و درصورتيكه بعد از 

 ورمجددتبلبه آنها بازيابي و  اتمام تغييرشكل انجام شود
  .[2]شودمي گفته استاتيكي
 در ديمف اريبس روش كي تنش ييرها شيآزما

 رمگ رشكلييتغ از پس يزساختارير تحولات يبررس
-يم يكياستات تبلورمجدد و يابيباز يبررس بخصوص

 يكياستات يابيباز  [4]همكارانش و تياسم .[6-3]باشد
 ييرها شيرا به كمك آزما يفولاد ساده كربن كي تيفر

  قرار دادند.  يتنش مورد بررس
 را يگذاررسوب كينتيس [4]همكارانش  و تيپاند

و  وميواناد وم،يتانيت يحاو ياژيكروآليم فولاد چند در
ه نمودند. آنها متوج سهيتنش مقا ييرها شيآزما وميوبينا

 هر سه عنصر سبب بروز تخت دهيچيپشدند كه رسوبات 
 سرعت. شونديم  تنش ييرها يهايدر منحن يشوندگ

و  منايوبيو يحاو ياژيكروآليم فولاد كي در تبلورمجدد

 و انگژگرم توسط  رشكلييپس از تغ يفولاد ساده كربن
 هك دهديآنها نشان م جي. نتاديمطالعه گرد [5] همكارانش

 فعال يانرژ شدت به محلول، ميوبينا عنصر زانيم شيافزا
ارانش همك و اورانگا. برديم بالا را يكياستات تبلورمجدد

 يامرحله دو و كي ياصفحه كرنش فشار شيآزما از [6]
 تفادهاس يكياستات تبلورمجدد كينتيس مطالعه يبرا

-روش گريد با را روش نيا از حاصل جينتا آنها. نمودند
  . دنمودن سهيمقا گرم چشيپ مثل گرم رشكلييتغ يها

ر د فلز كي لانيس كيدهد كه مكانيتجربه نشان م
ماده  يزساختاريبه شدت از تحولات ر شكل، رييحال تغ

 رد. رديپذيم ريتاث دهند، يم رخ وستهيكه به طور پ
 يابيازب يعني مهم يكيمتالورژ دهيپد دو گرم، رشكلييتغ
 يپارامترها و ييايميش بيترك كنار در تبلورمجدد و

 طور به دما و كرنش نرخ كرنش، شامل يكيترمومكان
 رمنگذارند. مطالعه يم ريتاث ماده لانيس تنش بر مشخص

 رنامهب طراحي در گرم رشكلييتغ در فولاد آستنيت شدن
 قشن ميكروآلياژي فولادهاي شده كنترل يآهنگر يا نورد
 ريتاث يمقاله بررس نيجهت هدف ا ني. به همدارد مهمي

ر و اثر رسوبات عناص يكيو تبلورمجدد استات يابيباز
فتار بر ر يكيترمومكان يدر كنار پارامترها ياژيكروآليم
م و تيتانيوم، واناديو يحاو ياژيكروآليگرم فولاد م لانيس

  . استنايوبيوم 
  

  قيتحق انجام روش
ر مورد استفاده د ياژيكروآليتركيب شيميايي فولاد م

 يراوانف كاربرد زين گاز و نفت عيصنا در كه ،حاضر قيتحق
 ييايميش هي. تجزاستآورده شده  )1(در جدول  دارد،

 نيگرفت. ا انجامنشر نور  يسنج فيتوسط دستگاه ط
وم تيتانيوم، وانادي ياژيكروآليهر سه عنصر م يفولاد حاو
  .باشديمو نايوبيوم 

  
  )يزنو درصدمورد استفاده ( ياژيكروآليفولاد م ييايميش بيترك 1 جدول

  
C S P Si Mn Nb Ti V N Fe 

09/0 009/0 007/0 32/0 55/1 03/0 01/0 04/0 002/0   يمابق
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 از ادهاستف با ،يبررس موردتنش فولاد  ييرها رفتار
 سازهيشب به كمك دستگاه و فشار گرم شيآزما

دستگاه  نيشد. در ا يبررس Gleeble 1500 يكيترمومكان
 شده گرم نييپا فركانس يمقاومت ستميس لهيوس به هانمونه

كه به نمونه  Kنوع ترموكوپل ميس توسط دما كنترل و
 طول در نيهمچن. رديگيجوش داده شده است، انجام م

 هانمونه ونيداسياكس از آرگون گاز دمش با شيآزما
 و 10به قطر  يااستوانه يهانمونه.  آمد عمل به ممانعت
و در جهت نورد  يفولاد صفحه كي از متريليم 12ارتفاع 

كه  شدسبب  هاشد. كوچك بودن اندازه نمونه هيته
 يريخم. شود جاديا هاداخل نمونه يزيناچ ييدما انيگراد
 از يريجلوگ يبرا روانكار عنوان به تيگراف و كلين از

 .شدبه كار برده  هانمونه شدن يابشكه
 خزش شيآزما كي واقع در تنش ييرها شيآزما

 هنمون شيآزما نيا در. است داريناپا تنش طيشرا تحت
 سرعت با ماده،ذوب  يبالاتر از نصف دما يدما كي در

تحت كرنش قرار گرفته و در  ينيمع زانيو به م مشخص
 و شوديثابت نگاه داشته م يطول زمان كرنش اعمال

 تنش تنش، ييرها شروع در. گردديم ثبت تنش راتييتغ
 در كهنيا تا ابد؛ييم كاهش زمان تميلگار با يخط طور به

در  جهي)). در نت1(شكل ( افتديم اتفاق تبلورمجدد ماده
  دهيتنش د يتنش، افت ناگهان ييرها يبخش دوم منحن

 مان،ز تميلگار -تنش يمنحن مجدد بيش رييتغ. شوديم
 هب ش،يآزما ادامه در. است عيسر شدن نرم خاتمه انگريب

 ورتص به دوباره تنش راتييتغ دانه، رشد اي خزش سبب
  . رسديم داريپا حالت و يخط

 اب هانمونه ابتدا گرم، فشار شاتيآزما انجام يبرا
 گراديسانت درجه 1200يدما تا هيبر ثان درجه 10 سرعت
 شگرميپ قهيدق 5 مدت به دما نيا در و شدهداده  حرارت

 يدما تادرجه بر ثانيه  1 سرعت با سپس. شدنديم
 850و  900 ،950، 1000ي(دماها نظر مورد رشكلييتغ

 3شدن دما  داريپا ي) سرد شده و برادرجه سانتيگراد
 يهاكرنش با هانمونه ادامه، در. شدندنگه داشته  قهيدق

 5/0و  1/0كرنش  يهاسرعت و 4/0 و 25/0، 1/0، 04/0
 زمان اب تنش ييرها ش،يآزما نيح در. شدندفشرده  هيبرثان

 با آب پاشش كمك به هانمونه ان،يپا در و شد ثبت
 دمور تا شدند كوئنچدرجه بر ثانيه  200 از شيب سرعت
 دهمشاه ق،يتحق نيا.در رنديگ قرار يزساختارير مطالعه

 افته،ي لرشكييتغ يهانمونه يستاليو بافت كر زساختارير
فرق ت زيآنال و يروبش يالكترون كروسكوپيمبه كمك 
 كروسكوپي) توسط مEBSD( يبرگشت يالكترونها

JEOL JSM 6500F  .انجام گرفت  

  
و نرم شدن  يتنش: دو بخش خط ييرها يمنحن  1 شكل

 [2]آنها در اثر تبلورمجدد نيب عيسر

  
  بحث و جينتا

 رييتغ طيشرا كنترل ياژيكروآليم يفولادها ديتول در
 مراحل در يزساختارير تحولات از يآگاه و شكل

 و زساختارير به يابيدست جهت ،يدهشكل مختلف
 لشك .است يضرور مطلوب، يكيمكان خواص جهيدرنت

 فشار شيآزما از آمده بدست تنش ييرها يهايمنحن) 2(
 ييرها شروع در. دهديم نشان را مختلف يدماها در گرم
 كاهش ليدل به زمان تميلگار با يخط طور به تنش تنش،
يم كاهش يكم بيش با ماده يابيباز و هايينابجا يچگال

 ينمودارها طبق تنش ييرها يمنحن دوم بخش در. ابدي
 دهيد تنش يناگهان افت تبلورمجدد، ليدل به)، 2( شكل

 مان،ز تميلگار -تنش يمنحن مجدد بيش رييتغ. شوديم
 هب ش،يآزما ادامه در. است عيسر شدن نرم خاتمه انگريب

 در هك گونههمان تنش راتييتغ دانه، رشد اي خزش سبب
درجه  950و  1000گرم  رشكلييتغ يدماها يهايمنحن

 صورت به دوباره شود،يم دهيد) 2( شكل درسانتيگراد 
 يهمانطور كه در نمودارها .رسديم داريپا حالت و يخط
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فشار گرم،  يدما شيبا افزا شود،ي) مشاهده م2شكل (
 يماهادر د كهيشده بطور اديز يكيسرعت نرم شدن استات

 تبلورمجدد ،درجه سانتيگراد 950و  1000گرم  رشكلييتغ
(حدود  كوتاه يليخ يزمانها در، 4/0 ياعمال كرنش يبرا
 دهيپد كي تبلورمجدد رايز. شوديم ليتكم) هيثان 20

 دما نبالارفت با نفوذ و است نفوذ توسط شونده كنترل
 اهكوت يهازمان در تبلورمجدد جهينت در شوديم عيتسر

 و نلايس تنش بر كرنش ريتاث. شوديم ليتكم يتر
 850و  950يدما دو در فولاد يكياستات شدن نرم كينتيس

 با. است شده داده شينما) 3( شكل دردرجه سانتيگراد 

 شكلرييتغ مقدار بودن يناكاف ليدل به 04/0 كرنش اعمال
 نهات هانمونه در كم، محركه يروين جهينت در و كيپلاست
 انيپا رد تنش ريمقاد كه گونههمان. افتديم اتفاق يابيباز
 كرنش شيافزا با دهد،يم نشان ليآن شروع اي و رشكلييتغ

 شده اديز ماده يكارسخت ليدل به لانيس تنش كيپلاست
 زيشده در ساختار ن رهيذخ يانرژ زانيم  جهينت در. است

با اعمال كرنش  يساده كربن يبالاتر است. در فولادها
تبلورمجدد و  %50انجام  يزمان لازم برا شتر،يب كيپلاست

].8 و 7[ابدييم كاهش تبلورمجدد يزمان نهفتگ

  
  

  
  
  
  
  
  
  
  

  (الف)
  

 
  (ب)
  

  
  
  
  
  
  
  

  
 (ج)

) ب ؛1/0 كرنش )الف هيثانبر5/0 كرنش نرخ و گراديسانتدرجه850و1000،950،900يتنش در دماهاييرها يهايمنحن 2 شكل
 4/0كرنش)ج؛25/0كرنش
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 ليتشك ،ياژيكروآليم يفولادها در كهيدرحال
 ناصرع يديتريكربون اي و يديترين ،يديكارب رسوبات

 كينتيس آن از پس اي گرم رشكلييتغ يط در ياژيكروآليم
 نيا رد. دهديم قرار ريتاث تحت را تبلورمجدد يشرويپ و

) 3( و) 2( شكل طبق تنش ييرها يهايمنحن در حالت
 يبرا ليآن طول در كهيبطور افتد؛يم اتفاق يشوندگتخت
 يبرخ در اي و ثابت لانيس تنش يمشخص زمان مدت
 نشت ييرها يمنحن يشوندگ تخت. ابدييم شيافزا موارد
 زين [14-9]گريد مراجع در ياژيكروآليم يهافولاد

 دنش كند اي توقف به منجر اتفاق نيا. است شده گزارش
 شده رهيذخ كرنش شيافزا جهيدرنت و تبلورمجدد كينتيس
 كروسكوپيمطالعات م .شوديم ماده يداخل يانرژ  و

 يزمان محدوده در كه دهدينشان م يعبور يالكترون
 شكرن اثر در شده القاء رسوبات ،يشوندگ تخت هيناح

-9]نداندازيم ريتاخ به را تبلورمجدد ياژيكروآليم عناصر

 شيفزاا ايمانده و  يثابت باق لانيتنش س جهيدر نت .[14
 شدن اديز ليدل به رشكل،ييتغ كرنش شيافزا با. ابدييم

 عناصر يدهايترين و دهايكارب يزنجوانه مرجح يهامكان
 رفتهگ يشيپ تبلورمجدد بر يگذار رسوب ،ياژيكروآليم
 شود،يم ملاحظه) 3( شكل يهايمنحن در كه همانطور و

 اهرظ يمنحن در ليآن تركوتاه يهازمان در يشوندگ تخت
 ،هاييانابج يچگال رفتن بالا با گر،يد عبارت به. شوديم

 بر آنها اثر و شده اديز زين رسوبات يزنسرعت جوانه
 شيافزا با گري. از طرف دشوديم دتريشد تبلورمجدد

 درش ،نفوذ سرعت شيافزا ليدل به ها،يينابجا يچگال
 بلورمجددت قيتعو در آنها اثر و گشته عيتسر زين رسوبات

در توقف  يدر واقع رسوبات .ابدييم كاهش عتريسر
ا باشد. ب زير اريتبلورمجدد موثرند كه اندازه آنها بس

 رد آنها ييكارآ و شده درشت رسوبات ليگذشت زمان آن
 تنش يمنحن جهيدرنت. شوديم كم تبلورمجدد كنترل

 دايپ ينزول ريس مجددا يشوندگ تخت انيپا در  لانيس
الف) -3شكل ( ريدر تصاو يمطلب به خوب نيا. كنديم

 و 25/0 كرنش يبراب)  -3و شكل ( 4/0كرنش  يبرا

 يدر دما يشوندگتخت  كهيطور به شود،يم دهيد 4/0
و  هيثان 5/0 -3 يدر محدوده زمان درجه سانتيگراد 850

 هيثان 1/0 -2 يزمان بازه دردرجه سانتيگراد  950 يدر دما
 انجام رگيد قيتحق در كه است ذكر به لازم. افتديم اتفاق
 ييمايش بيدماها و ترك ،مقاله نيا سندگانينو توسط شده

ناصر ع يديتريو كاربون يديريتين ،يديرسوبات كارب
ه قرار گرفت ك يحاضر در فولاد مورد بررس ياژيكروآليم

 تنش ييرها يهايمشاهده شده در منحن يتخت شوندگ
 قيگزارش شده با آن تحق جيمنطبق با نتا ،حاضر جينتا
 .[15]باشديم

سرعت كرنش را بر رفتار نرم شدن  ري) تاث4( شكل
 يگرم در دماها رشكلييفولاد بعد از تغ لانيو تنش س

 ريتصاو از. دهديم نشاندرجه سانتيگراد  1000و  900
 بخش بر تنها كرنش سرعت كه است مشخص) 4( شكل
 گريد انيب به. گذارديم اثر تنش ييرها يهايمنحن ييابتدا
 ليدل به( ،تبلورمجدد توقف و تنش افت نياول از بعد

نرخ كرنش  )كرنش اثر در شده القاء يگذاررسوب
 و كنديمن جاديا يكينرم شدن استات كينتيدر س يرييتغ

 يهاسرعت در تنش ييرها يهايمنحن روند ادامه
  است.  كسانيمختلف  رشكلييتغ

 يكرنش يانرژ كرنش، سرعت شدن اديز با واقع در
 بالاتر، كرنش يهاسرعت در رايز. شوديم اديز يداخل
و  گرفته صورتكمتر  در داخل ماده يكيناميد يابيباز
 كلرشييتغ ساختار درون يهايينابجا يچگال جهيدرنت
 يمنحن در همانطوركه ن،يبنابرا. است شتريب شده داده

 دهيد) 4( شكل در هيبرثان 5/0 كرنش سرعت به مربوط
 فتا يناگهان صورت به تنش ليآن ييابتدا در شود،يم
و نرخ كرنش،  رشكلييتغ يدر هردو دما ني. همچنكنديم

 مختلف يزمان بازه در كرنش، اثر دررسوبات القاء شده 
 دو يداخل يانرژ تفاوت از نشان كه افتديم اتفاق ليآن

   .دارد ساختار
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  )الف(

  
  )ب(

 يهاكرنش اعمال از پس تنش ييرها يهايمنحن 3 شكل
   يدر دماها هيبرثان 5/0با نرخ كرنش  4/0و  25/0، 1/0، 04/0

  گراديدرجه سانت 950 )ب گراد؛يسانت درجه 850 )الف

 وميكروسكوپ الكتروني روبشي  ري) تصو5( شكل
 در شده هفشرد يهانمونه يبرگشت يالكترونهاتفرق  زيآنال

 جهت. دهديم نشان را مختلف يهاكرنش و دماها
فاصله بلا هانمونه ،يستاليو بافت كر زساختارير يبررس

 موردنظر با پاشش آب طيگرم در شرا رشكلييپس از تغ
 ريتصو بيالف و ب) به ترت-5. در شكل (شدندكوئنچ 

 يستاليربافت ك ريتصو وميكروسكوپ الكتروني روبشي 
ي الكترونهاي برگشتآناليز تفرق بدست آمـده به كمـك 

درجه  900 يبه نمـونه فشـرده شـده در دما مربوط
 هيبر ثان 5/0و نرخ كرنش  1/0كرنش  زانيبه م ،سانتيگراد

داده شده است. در  شينما ليآن هيثان 10و پس از گذشت 

نمونه  يبرا ريتصاو نيهم زيج و د) ن -5شكل (
 ،درجه سانتيگراد 950 يداده شده در دما رشكلييتغ

و پس از گذشت  هيبر ثان 5/0و نرخ كرنش  4/0كرنش 
 طيمح ينه در دماشده است. هر دو نمو هيارا ليآن هيثان 10

  دارند.  BCCبا بافت  يتينيساختار ب

  
  )الف(

  

  
  (ب)

 و 1/0 كرنش نرخ دو در تنش ييرها يهايمنحن  4 شكل
 درجه 900 )الف يدماها و 4/0 ثابت كرنش و هيثان بر 5/0

  گراديدرجه سانت 1000 )ب گراد؛يسانت
  

 بخش كه دهديم نشانمعكوس  يشكل قطب نقشه
 بيرتت به زساختارير در يتينيب فاز يجزئ يليخ و عمده
 فاز از)، د و ج -5(شكل و) ب و الف -5( شكل نمونه
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 برنج اي و مس يابيجهت با افتهي رشكلييتغ تيآستن
 هك است نيا دهنده نشان يبافت نيچن. است آمده بوجود

 از نه است هافتي رشكلييتغ تيآستن از آمده بوجود تينيب
 گوس وعن بافت كهيصورت در. افتهي تبلورمجدد تيآستن

)Goss (ود آمده بوج يبا ساختار مكعب هياول تياز آستن كه
است معرف نوع بافت تبلورمجدد است و در نمونه 

در نمونه مربوط به  يب) كمتر ول -5مربوط به شكل (
 سهيمقا گريعبارت د بهدارد.  يشتريد) سهم ب -5شكل (
ونه در نم دوالكترونهاي برگشتي آناليز تفرق  ريتصاو

اده د رشكليياست كه نمونه تغ ني) نشان دهنده ا5شكل (
 1/0كرنش  ودرجه سانتيگراد  900 يشده در دما

ده نمونه فشر كهيشده است؛ درصورت يتبلورمجدد جزئ
 با يتقر 4/0 كرنش ودرجه سانتيگراد  950 يشده در دما

 كرنش زانيم رايز. است افتهي تبلورمجدد كامل بطور
. ستا بوده شتريب نمونه نيا رشكلييتغ يادم و ياعمال
 تنش ييهار يهايمنحن كننده دييتا يستاليكر بافت جينتا
. باشديم) ب -3( و) الف -2( يهاشكل در نمونه دو نيا

 يالف) مشخص است، منحن -2همانطور كه از شكل (
 900 يداده شده در دما رشكلييتنش نمونه تغ ييرها

 را هياول افت هيثان 10 تا 1/0 كرنش ودرجه سانتيگراد 
 ليتشك ليدل به بعد به هيثان 10 زمان از يول داشته

. ستا شده متوقف تبلورمجدد يشوندگ تخت و رسوبات
همانطور  ،ليآن هيثان 10 گذشت از پس نمونه نيا نيبنابرا

 آنتي الكترونهاي برگشآناليز تفرق  ريتصو حيكه در تشر
 در نياشده است.  يدچار تبلور مجدد جزئ د،يذكر گرد

تنش مربوط به نمونه  ييرها يمنحناست كه در  يحال
 4/0 كرنش ودرجه سانتيگراد  950 يفشرده شده در دما

 ،تنش هياول افت هيثان 10 زمان مدت در) ب -3( شكل در
 و است افتاده اتفاق تنش مجدد افت و يشوندگ تخت

  .كامل تبلورمجدد با يتقر يعني نيا
  

  يريگ جهينت
و بافت  لانيبر تنش س يكينرم شدن استات ريتاث يبررس از

وم و تيتانيوم، وانادي يحاو ياژيكروآليفولاد م يستاليكر
 :شد حاصل ريز يكل جينتانايوبيوم 

  

  
  (الف)

  
  (ب)

  
  (ج)

               
  (د)

رق تف زيآنالو  يروبش يالكترون كروسكوپيم ريتصاو  5 شكل
 يدما )و ب الف در شده فشرده يهانمونه يبرگشت يالكترونها

 جو  هيبرثان 5/0و نرخ كرنش  1/0كرنش  ،گراديدرجه سانت 900
 5/0 كرنش نرخ و 4/0 كرنش ،گراديدرجه سانت 950 يدما )د و

  ليآن هيثان 10 از پس هيبرثان
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 850 يگرم فولاد در دما رشكلييبعد از تغ بلافاصله -1
 ريتاخ به منجر يگذاررسوب درجه سانتيگراد

-انزم به فولاد شدن نرم يبرا لذا و شده تبلورمجدد

 تدااب بالاتر يدماها در. است ازين ليآن تريطولان يها
 رسوبات ليتشك سپس و شده آعاز تبلورمجدد
 .اندازديم ريتاخ به را تبلورمجدد

 ييرها يهايمنحن ييابتدا بخش بر رشكلييتغ سرعت -2
 ادهم يداخل يانرژ بر گريد عبارت به اي و اثر تنش
 زا بعد كهيبطور. گذارديم اثر ليآن شروع از قبل
-سوبر ليدل به تبلورمجدد توقف و تنش افت نياول

 دنش نرم كينتيس كرنش، اثر در شده القاء يگذار
-رنشك نرخ در فولاد تنش ييرها ورفتار يكياستات

  .است كساني مختلف يها
 ياهنمونهميكروسكوپ الكتروني روبشي  ريتصاو -3

 ولادف زساختارير كه است نيا انگريب يبررس مورد
 ريتصاو. است يتينيب طيمح يدما در شده كوئنچ
 در تينيب فاز كه است نيا يايگو زين يستاليكر بافت
 يو دماها هاكرنش با شده داده رشكلييتغ يهانمونه

 900 يداده شده در دما رشكليينمونه تغ ري(نظ نييپا
 كلرشييتغ يتيآستن از) 1/0 كرنش ودرجه سانتيگراد 

 يدماها در كهيصورت در. است آمده بوجود افتهي
 (مثلا  نمونهشتريب يهاكرنش و گرم فشار بالاتر

درجه سانتيگراد  950 يداده شده در دما رشكلييتغ
 تيآستن از عمدتا  تينيب فاز) 4/0 كرنش و

  .است شده جاديا افتهي تبلورمجدد
معكوس بدست آمده از  ينقشه شكل قطب يبررس -4

 به هانهنموالكترونهاي برگشتي آناليز تفرق   زيآنال
 عوقو و تنش ييرها يهايمنحن كننده دييتا يخوب

  .باشديم هايمنحن نيا در يشوندگ تخت
  

  تشكر و ريتقد
 يو فناور پژوهش معاونتمقاله از  نيا سندگانينو

 يلما يبانيواحد دزفول جهت پشت يدانشگاه آزاد اسلام
 330شماره  يطرح پژوهش يكه در راستا پژوهش نيا

  .ندينمايم يقدردانتشكر و  ،بوده است
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In the second part of the relaxation curve, due to 

recrystallization, the softening kinetics increases and 
stress falls rapidly. By increasing the holding time, the 
grain growth and creep occur after completion of 
recrystallization and it causes linear stress decrease as 
seen for deformation temperatures of 950 and 1000 °C 
in Fig. 1. 

Fig. 2-a and Fig. 2-b display the scanning electron 
micrograph and the EBSD image of sample subjected 
to hot compression at 900 °C. The sample has a 
bainitic microstructure with the BCC texture at room 
temperature. 

This texture is representative that the bainitic 
phase was originated from deformed but not 
recrystallized austenite. On the other hand, the EBSD 
image shows that in the above deformation condition 
the partial recrystallization happened.  
  

  
(a) 

  
(b) 

Fig. 2 Scanning electron micrograph and EBSD image of 
sample hot compressed at 900 °C, strain 0.1, strain rate 0.5 s-1 

 
4- Conclusions 
1- At 850 °C deformation, the strain induced 

precipitation starts just in the beginning of 
annealing time and retards the recrystallization. 
Therefore, the long annealing time is required for 
softening of material. However, at higher 

temperatures, first recrystallization starts and then 
the plateau occurs, afterwards recrystallization 
goes further. 

2- Deformation rate influences on the first part of 
relaxation curve. On the other hands, it changes the 
internal energy of the deformed material before 
annealing starts.  

3-The SEM and EBSD images show that the samples 
quenched following hot compression have a 
bainitic microstructure at room temperatures. The 
BCC texture confirms that the baintite phase was 
originated from deformed austenite.  
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Study of Texture and Warm Flow 

Stress of a Microalloyed Steel Due to 
Static Softening During Hot Deformation 
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1- Introduction 
Nowadays, thermomechanical processing is 
extensively used to improve mechanical properties of 
metals and alloys. In this process, plastic deformation 
is implied on austenite phase. As a result, the internal 
energy of work hardened material rises due to increase 
of dislocation density and crystal defects. 
Simultaneously, restoration processes including 
recovery and recrystallization occur at high 
temperatures and compete with work hardening 
effects and decrease internal energy of austenite. 
Therefore, the extent of flow stress of material is a 
function of softening fraction arises during and after 
hot deformation. 

The stress relaxation test is an effective technique 
to investigate microstructural evolution after hot 
deformation such as static recovery and 
recrystallization. The recrystallization kinetics of a Nb 
micro-alloyed steel and a plain carbon steel after hot 
deformation have been evaluated by Zhang et al. [5]. 
They have accomplished that Nb in solid solution 
increases the value of apparent activation energy of 
static recrystallization significantly. 

The objective of present paper is a comparative 
study of the static recovery and recrystallization and 
the effects of precipitates and thermomechanical 
parameters on the flow stress behavior of V–Nb–Ti 
microalloyed steel.  
 
2- Experimental 
The chemical composition of the microalloyed steel 
used in this research, used extensively in gas and oil 
industry, is listed in Table 1.  

 
Table 1 The chemical composition of microalloyed steel used in 

this study (wt%) 
 

C S P Si Mn Nb Ti V N Fe 

0.09 0.009 0.007 0.32 1.55 0.03 0.01 0.04 0.002 Bal.

 
In order to study the stress relaxation behavior of the 
steel, hot compression tests carried out using Gleeble 
1500 thermo-mechanical simulator. The cylindrical 
hot compression specimens with 12 mm height and 
initial diameters of 10 mm were cut out from the steel 
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plate with the axis parallel to the rolling direction. To 
do this, the specimens were reheated with 10°C/s to 
1200°C, held for 5 min and cooled with 1°C/s to the 
prescribed deformation temperature, and then held for 
3 min at this temperature before being subjected to hot 
compression. The tests were performed at 
temperatures of 850, 900, 950 and 1000˚C, annealing 
time of 0.05 to 1000s, strains of 0.04, 0.1, 0.25 and 0.4 
and strain rates of 0.1 and 0.5 s-1. During the hot 
compression test, stress relaxation was measured. The 
specimens were then water quenched immediately 
after deformation with cooling rate of 200°C/s and 
more to study microstructure evolution.  

Hot compression samples quenched after 
relaxation, were sectioned and prepared for electron 
microscopy and electron backscattering diffraction 
(EBSD) observation to investigate the texture and 
microstructure. The normal of the observation plane 
was perpendicular to the sample axis. To do this, the 
JEOL JSM 6500F scanning electron microscopy was 
utilized. 
 
3- Results and Discussion 
The experimental stress relaxation data of hot 
compression tests at various temperatures are shown 
in Fig. 1. During hot deformation, the material is 
work-hardened and the flow stress increases. While 
the sample is held isothermally, the compressive stress 
is relaxed. In the beginning of restoration process, 
stress drops with a slower slope with logarithmic of 
time. Since dislocation annihilation occurs during 
static recovery which is the main softening 
mechanisms for the relaxation start times.  
 

 
Fig. 1 Stress vs. log(time) curves for the isothermal 

relaxation of the steel at 850, 900, 950 and 1000 °C, strain rate 
0.5 s-1 and strain of 0.25 
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Fig. 3 shows the magnetization-field (M-H) curves 

of the as-prepared powders. Referring to this figure, 
the saturation magnetization is in the range of 60.5-
63.3 emu/g, indicating superior magnetic properties of 
the all synthesized powders.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 3 Hysteresis curves of the as-synthesized Mn–Zn ferrite 
powders at room temperature 

 
Fig. 4 displays the variation of the real part of 

permeability with respect to frequency. The lower 
G/N molar ratio, the higher permeability. On the other 
hand, just the powder synthesized at lower G/N molar 
ratio indicates a Mn-Zn ferrite phase without impurity 
(Fig. 1). Hence, it can be deduced that permeability 
strongly depends on the impurity. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 4 Variation of permeability as a function of frequency for 

Mn–Zn ferrite samples 
 

The frequency dependence of the dielectric 
constant, �', of the all synthesized powders at room 
temperature is illustrated in Fig. 5. For all samples, 
dielectric constant shows maximum values at low 
frequency, then decreases rapidly by increasing 
frequency and becomes frequency independent at high 
frequency. This behavior can be interpreted on the 
basis of the interfacial polarization mechanism. 
According to this mechanism, dielectric structure of 
ferrites is made up of well conducting grains separated 
by the poorly conducting layer of grain boundaries. In 

the low frequency region, the charge carriers can pass 
through the grains and reach to the grain boundaries 
through the electron hopping. Due to high resistance 
of the grain boundary, the electrons accumulate at the 
grain boundaries and produce the build-up of layers of 
charge at interfaces. Such internal charge layers make 
large contributions to dielectric constant. In contrast, 
as the frequency of the applied field is increased, 
before the charge carriers can pile up at the grain 
boundaries, they reverse their direction of motion. 
Hence, the probability of electrons reaching the grain 
boundaries decreases and subsequently polarization 
and dielectric constant start to decrease.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 5 Dielectric constant as a function of frequency at various 

G/N ratios 
 
4- Conclusions 
In this study, nanocrystalline Mn-Zn ferrite was 
prepared by an auto-combustion method and the 
effects of the fuel concentration on the properties was 
studied. XRD diffraction confirms formation of the 
nanostructured Mn-Zn ferrite in all cases. Magnetic 
measurements show that saturation magnetization is in 
the range 60.5-63.3 emu/g.  The powders prepared 
with the lower G/N ratio show the higher permeability 
in the all measured frequencies. Dielectric constant 
decreases with increasing the frequency, indicating the 
normal behavior of ferrites.  
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1- Introduction 
Mn-Zn ferrite is one of the most important magnetic 
ceramic materials well known for high magnetic 
saturation and low magnetic loss at high frequencies 
(8-10 MHz). Mn-Zn ferrite is applicable in inducers 
core, transformers, antenna rods, electromagnetic 
interference devices, microwave devices and 
biomaterials applications such as cancer cure and 
pharmacy.  

Nanosized Mn–Zn ferrites have been produced by 
many processes such as mechanical alloying Sol-Gel, 
hydrothermal and combustion synthesis. Recently, the 
combustion synthesis process has attracted wide 
attentions due to its ability to produce nanoparticles 
with high surface area. If glycine and metal nitrate are 
chosen as fuel and oxidizer respectively, the process is 
called glycine-nitrate process (GNP). In the present 
study, the effect of glycine/nitrate (G/N) molar ratio 
on the structure, microstructure, magnetic, 
electromagnetic and dielectric properties of 
Mn0.5Zn0.5Fe2O4 is examined.  
 
2- Experimental  
The metallic nitrates Fe(NO3)3.9H2O, 
Zn(NO3)2.6H2O and Mn(NO3)2.4H2O as oxidants and 
glycine (H2NCH2COOH) as reductive were used. The 
above mentioned metallic nitrates and glycine were 
solved in 100 cc distilled water for three G/N ratio of 
0.39 (30% lower than stoichiometry), 0.56 
(stoichiometry) and 0.72 (30% higher than 
stoichiometry). The solution was put into a large 
beaker and heated in a common microwave oven to 
vaporize the excess water and accomplish the reaction 
with a tiny combustion. The combustion yields 
voluminous dark ashes accompanied by a large 
amount of gas. Structure and microstructure were 
evaluated using X-ray diffraction (XRD, Bruker D8) 
and scanning electron microscope (SEM, LEO 
1455VP). The magnetic properties were measured by 
a vibrating sample magnetometer (VSM). The 
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electromagnetic and dielectric properties were 
evaluated at room temperature by an LCR meter 
(GWINSTEC, LCR-8110G) in the frequency range 
from 1 KHz to 10 MHz.  
 
3- Results and Discussion 
Fig. 1 shows the X-ray diffraction patterns of Mn-Zn 
ferrites synthesized by GNP at different G/N molar 
ratios. The formation of the Mn–Zn ferrite can be 
confirmed clearly due to the appearance of at least 
(111) (isolated, 2θ ≈ 18◦), (220) (isolated, 2θ ≈ 30◦) and 
(311) (isolated, 2θ ≈ 35.4◦) reflections in the respective 
XRD pattern.  
 
 
 
 
Traces of hematite in the XRD patterns can be roughly 

quantified by 
Max
Ferrite

Max
Hematite II /

 ratio,  
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 1 X-ray diffraction patterns of the Mn–Zn ferrites 
synthesized at various G/N ratios 

 
SEM microphotograph of the as-synthesized Mn-

Zn ferrite clusters at G/N ratio of 0.72 is illustrated in 
Fig. 2. As it can be seen, agglomerated clusters show 
a lot of pores that are associated with the large amount 
of gases released during the combustion synthesis.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 2 SEM microphotograph of the Mn–Zn ferrites 
synthesized at G/N ratio of 0.72 

 

 m30
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force obtained from the model and calculated 
according to the initial temperature of the ingot. 
 
Table 2 Parameters of the extrusion model 
 

Range Parameter 
250-100 (mm/s) Punch Velocity 
1273-1473 (K) Initial Slab Temp. 

573 (K) Initial Punch, Die, 
Container Temp.  

0.03 Coefficient of Friction 
Between Slab-Die, 

Slab- Container  
0.4 Coefficient of Friction 

Between Slab-Punch  
K)2(W/m 1500 Coefficient of Heat 

transfer between Slab- 
Container  

K)2(W/m 2500 Coefficient of Heat 
transfer between Slab- 

Punch 
30-90 deg Die angle 

180-240 (mm) Outside Tube Radius  
 
 

 
Fig. 2 Maximum extrusion force from the FEM 
method and calculated according to the initial 

temperature of the ingot 
 

The comparison of the results of calculated and 
FEM show good matching. The maximum 
difference between the results is 5%. 

Fig. 3 shows the maximum extrusion force 
obtained from simulation and analytical 
relationships at various speeds.  According to this 
result, with increasing extrusion speed, the 
increasing extrusion force is negligible and can be 
ignored. 

In Fig. 3, the maximum extrusion force obtained 
from the simulation and analytical relationships have 
been shown in different extrusion ratios. 

According to Fig. 3, the extrusion force has been 
significantly increased by increasing the extrusion 
ratio. 
 

 
Fig. 2 Maximum extrusion force at various extrusion 

speeds 
 

According to Fig. 3, it can be said that by 
doubling the extrusion ratio, the extrusion force has 
almost doubled its value. 

 
Fig. 3 Maximum extrusion force at various extrusion 

ratios 
 
4- Conclusions 
The calculated maximum extrusion force due to 
simulation and upper bound method have good 
matching.  
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1- Introduction 
Extrusion is a common bulk-forming process to 
transform materials into semi-finished products. A 
product that is produced by this method is seamless 
tubes. The seamless AISI304 stainless steel tube has 
been an important profile widely used in oil, 
transportation and national defense industries mainly 
due to its excellent corrosion and oxidation 
resistances and good performance at high and low 
temperatures. 

The seamless stainless steel tube can be produced 
by extrusion method using glass as lubricant. The 
process is carried out at high temperatures and it is 
associated with large deformations and high strain 
rates. 

Analysis of metal forming processes is 
commonly performed utilizing analytical, 
numerical, or physical techniques. Due to the 
complexity of the equations involved in the 
analytical approach, application of such methods is 
only practical for the case of simple geometries and 
boundary conditions. 

Finite element (FE) simulation has become an 
important tool in the design and development of 
extrusion and other manufacturing processes. Most 
of the simulation work involves aluminum extrusion, 
but some work on steel and titanium extrusion has 
also been reported on titanium extrusion and on 
steel. 

Simulation of extrusion using the finite element 
method (FEM) has become more common during the 
last decade. The most common approach in these 
simulations is to use a uniform billet temperature as 
initial condition in the extrusion model. The initial 
stages of heating and transport are often ignored. 
Although the finite element method can provide a 
basis for studying and optimizing the deformation 
occurring in a complex extrusion process, it cannot 
design the tooling. 

 
2- Experimental 
Due to the axial symmetric geometry of the extrusion 
process, a two-dimensional symmetric finite element 
model was used as shown in Fig. 1. 
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Fig. 1 schematic location of the process components. 

 
The dimensions of components of the model are 
given in Table 1. 
 
Table 1 Dimensions of components of the  
model (mm) 
 

500 Length of slab
300 Outside radius
100 Inside radius
60 Thickness of tube
40 Thickness of container 
30  Die angle

 
In the model, the primary ingot was considered 

as pre-pierced. the properties of AISI 304 stainless 
steel are used for the primary ingot and the properties 
of AISI H13 are used to model process equipment. 

In this study, a completely coupled thermal-
displacement analysis was used. To achieve the 
degree of freedom required for analysis, the 
CAX4RT element was used. Patterning the model 
with this element was done using the Lagrangian-
Eulerian mesh-layout method. 

Parameters of the extrusion model are given in 
Table 2. The upper bound analysis method was used 
to solve the analytical process. The Johnson and 
Cook formula was used to correlate between the 
yielding stress and strain, rate, and temperature. 
 
3- Results and Discussion 
The maximum Extrusion force was calculated using 
upper bound and compared with the results obtained 
from the FEM. The result of this comparison is 
shown in Fig. 2. This figure shows the extrusion 
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Fig. 1 Acoustic emission (AE %) vs. scratching distance and 

progressive normal load for H, H10T and H20T samples 
 

 
Fig. 2 SEM micrographs of scratch grooves for H, H10T and 

H20T samples 
 

 
Fig. 3 Critical contact pressures (Pc1 and Pc2) for H, H10T and 

H20T samples 
 
The results depict that the addition of TiO2 in the 

coatings will increase KC. This enhancement in 
fracture toughness would be caused by reduced 
porosities and microcracks during sintering of HA-
TiO2 composite coatings. 
 
4- Conclusions 
The critical contact pressures in micro-scratch test for 
crack initiation and delamination were increased by 
the addition of TiO2 content in the coating. According 
to the linear elastic fracture mechanics, the maximum 
fracture toughness of coatings was obtained for H20T 
sample. 

 
Fig. 4 Variation of FT

2/R3 against 2pA/R3 and stress intensity 
factor (FT /[2pA]1/2) vs. d/R for for (a) H; (b) H10T; (c) H20T 

samples 
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Micro-tribological Behavior of 

Electrophoretically Deposited HA-TiO2 
Nanocomposite Coatings 

H. Farnoush12 
 

1- Introduction 
Hydroxyapatite (HA, Ca10(PO4)6(OH)2), owing to its 
similar chemical composition to human bone, shows 
favorable biocompatibility and osteoconductive 
properties. However, due to its brittleness nature, HA 
cannot be used for long term load-bearing 
applications. Using simultaneously enhanced 
biocompatibility and mechanical properties could be 
achieved by coating tough Ti alloys with bioactive 
HA. Among different methods employed for the 
fabrication of HA-coated metallic implant, 
electrophoretic deposition is an effective technique for 
the fabrication of dense and uniform HA layers on a 
substrate even with complex geometries.  

In the current study, the nanocomposite coatings of 
HA/TiO2 nanoparticles with 0, 10 and 20 Wt.% TiO2 
were electrophoretically deposited. Thermal tensile 
stresses at substrate-coating interface due to thermal 
expansion coefficient (CPE) mismatch between Ti-
6Al-4V substrate (αTi-6Al-4V=8.9×10-6 K-1) and HA 
(αHA=14-16×10-6 K-1), leads to the crack formation 
during sintering and cooling the coating from the 
elevated temperatures. The presence of titania (with 
αTiO2=10.2×10-6 K-1) in HA coatings hinders the crack 
propagation and reduces the CTE mismatch between 
HA and Ti-6Al-4V substrate. Micro-scratch tests in 
progressive load mode, were examined for evaluation 
of adhesion strength, tribology and fracture toughness 
of coatings. 
 
2- Experimental 
Hydroxyapatite (Merck, d50= 250 nm) and TiO2 
(Degussa, d50= 21 nm) powders were used as the 
coating materials. The substrate is a 3-mm-thick Ti–
6Al–4V plate. Three suspensions were individually 
prepared by adding 1 g of HA (H), HA-10 wt. % TiO2 
(H10T), and HA-20 wt. % TiO2 (H20T) powder 
mixtures into 50 mL of absolute ethanol (Merck, 
USA). The addition of 1 g/L iodine (dispersant) to 
ethanol was resulted in positively charged particles. 
The prepared suspensions were dispersed by a 50 kHz 
ultrasonic bath for 60 min, and then were immediately 
used for EPD without further aging. Ti6Al4V 
substrate (as the working electrode) and 316L stainless 
steel (as the counter electrode) were immersed in the 
suspension with a fixed distance of 10 mm. Prior to 
deposition, Ti6Al4V substrates were ground by 400 to 
1200 grit SiC papers, then washed out with detergent 
and degreased with acetone, and finally passivated by 
a HF (100 mL/L)–HNO3 (300 mL/L) solution. One 
side of the cathode was masked by a non-conducting 
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tape. Surface area of the cathode was 1 cm2. EPD 
process was carried out under constant voltage of 20 
V for 120 s. After deposition, the green coatings were 
dried in air for 24 h at room temperature. Sintering of 
the coatings was accomplished in an argon–purged 
atmosphere at 850 oC using the same heating rate and 
cooling rate of 10 oC/min under dwell time of 1.5 h. 
The mechanical behavior of coatings was studied by 
using a micro scratch tester (CSM Instruments). 
Scratching was conducted under a progressive load 
with a 200 µm radius diamond indenter (Rockwell T-
256). The normal load applied to the indenter was 
increased linearly from 0.05 to 10 N at a scratch speed 
of 1.01 mm/min along 2 mm distance. The variation 
of normal force (Fn), tangential force (Ft), friction 
coefficient, penetration depth (Pd) and acoustic 
emission (AE) in terms of scratch distance was 
recorded by the Scratch V3.76 software. The critical 
normal loads refer to initial cracking, Lc1, and total 
delamination, Lc2, of the coating were measured as the 
adhesion of coating. Five scratches were made on each 
of coatings. The mean values of Lc1 and Lc2 were 
obtained by using acoustic emission profile vs. scratch 
distance. The scratch paths were analyzed by using a 
scanning electron microscope (SEM, Hitachi, TM-
1000). Besides, a novel micro-scratch technique was 
applied to assess the fracture toughness from the 
recorded forces and depth of penetration. 
 
3- Results and Discussion 
It is possible to recognize the critical loads of Lc1 and 
Lc2 values by studying the acoustic emission variations 
(AE %) against scratch distance (or Fn). Fig. 1 
illustrates the initiation of the AE variation under Lc1 
indicating the surface cracking which follows by a 
severe fluctuation at Lc2 denoting the total 
delamination. Accordingly, Fig. 2 shows the SEM 
micrographs from worn surfaces which depict the 
highest critical distances of crack initiation and 
delamination for H20T sample. In another word, 
H20T sample was sustained the higher normal load 
before failure.  

Fig. 3 summarized the contact pressures of H, 
H10T and H20T samples. The highest critical contact 
pressures (i.e. Pc1=3.71 GPa and Pc2=5.18 GPa) were 
estimated for H20T sample; this can be compared with 
the hardness of human bone, which varies between 0.5 
and 0.75 GPa. The implementation of a simple 
analytical linear elastic fracture mechanics model of 
the scratch test provides a means to determine the 
fracture toughness (Kc) from the forces measured 
during the test and to the geometry of the probe. The 
slope of linear variation of FT

2/R3 against 2pA/R3 in 
Fig. 4 demonstrates the KC

2 value. The FT/[2pA]1/2 for 
penetration depths greater than half of the maximum 
depth (d>dmax/2) reaches to a constant value indicating 
KC. 



 

 
 

Fig. 2 Time-Temperature-displacement curves of composites. 

 
Fig. 3 Effect of Cf on relative density and open porosity 

 

 
 
 

 
Fig. 4 Effect of Cf on hardness 

 
4- Conclusions 
By increasing the carbon fiber amount, the relative 
density decreases and the open porosity increases. 
Carbon fiber addition improved fracture toughness 
due to activation of toughening mechanism such as 
crack deflection. 

Addition of Cf in this range has no significant 
effect on hardness. 
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1- Introduction 
Zirconium diboride belongs to the refractory 
transition metal deboride from the fourth to the sixth 
group of the periodic table. Most of these diborides 
have melting point above 3000 °C, making them 
potential candidates for thermal protection structures 
for leading-edge parts on hypersonic re-entry space 
vehicles at over 1800 °C. 

Nonetheless its low fracture toughness has long 
prevented this material from being used in wide 
applications. Its susceptibility to brittle fracture can 
lead to unexpected catastrophic failure. One major 
research direction has been to increase its fracture 
toughness by incorporating fibers into the base 
material to form a ceramic matrix composite due to 
their reduced weight and damage tolerant behavior. 
Carbon fiber reinforced ZrB2-based composites are 
interesting materials for these applications, due to 
their reduced weight and damage tolerant behavior. 
Main reason for the lack of large scale applications 
is the high cost of manufacturing composites 
reinforced with continuous carbon fibers. This 
limitation can be partly alleviated by use of carbon 
short fibers. So, in this research, the effect of short 
carbon fiber on fracture toughness of ZrB2-SiC 
composite were studied. 
 
2- Experimental 
The initial powders were prepared in the first step. 
Specification of powders are given in Table 1. Then 
the powders, according to Table 2, were mixed by 
wet ball-milling at 200 rpm for 3 h in a zirconia 
bottle, using zirconia balls and ethanol as media. 
The mixtures were then dried. The powder mixture 
was put into graphite die lines with graphite foil with 
an inner diameter of 50 mm and sintered using SPS 
apparatus (SPS-20T-10, China). The sintering was 
performed at 1800 °C, under the pressure of 40 MPa 
and holding time of 6 min.  

The graphite layer was removed by polishing. 
For fracture toughness evaluation, the polished 
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samples were cut in dimension of 3*4*22 mm3. 
SENB method was applied for fracture toughness 
evaluation. The hardness was measured by Vickers. 
For this purpose, five correct indents were created on 
composites by using 30 Kg force. 

 
Table 1 Specification of powders 

 
Grain size 

mµ 
Powder 

20 ZrB2 
25 SiC 

T800, 5 Cf  
 

Table 2 Composition of composites and their symbol 
 

SymbolSiC, vol% Cf, vol%ZrB2, vol%
ZS10Cf 20 1070
ZS20Cf20 2060
ZS30Cf20 3050
ZS40Cf20 4040

 
3- Results and Discussion 
Fig. 1 shows the carbon fiber dispersed in matrix of 
ZS10Cf composite. Carbon fibers are shown by red 
arrows. Time-Temperature-Displacement curves of 
all composites are given in Fig. 2. It can be seen by 
carbon fiber ascent content, the shrinkage was 
reduced.  

Effect of Cf on relative density and open porosity 
is shown in Fig. 3. Carbon fiber has negative effect 
on relative density and resulted in increased open 
porosity. Fig .4 shows Cf effect on hardness. 
 

 
 

Fig. 1 SEM image of ZS10Cf 
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smaller in diameter but no significant differences 
(p<0.05) in the diameter were observed. 

 
Fig. 1 SEM micrographs and the average fiber 

diameters of the randomly-oriented of PLGA/CS fibers 

 
 Fig. 2 SEM micrographs and the average fiber 
diameters of the aligned-oriented of PLGA/CS fibers 

All the fabricated scaffolds were 70-80 μm in 
thickness as evaluated by a scanning electron 
microscope using a cross section prepared by the 
cryocut at three points and measured by the Image J 
software. 

 

 

 

 

 

Fig. 3 TEM image of cross-section of scaffold 
(thickness) 

4- Conclusions 
In this study, both the randomly oriented and the 
aligned PLGA and PLGA/CS nanofibrous scaffolds 
were fabricated. Scaffold composed of PLGA and 
chitosan nano-particles provide the mechanical 
support required. In this study, chitosan nanoparticles 
and PLGA were used to fabricate the scaffolds by 
electrospinning method, for the first time. 
Nanofibrous scaffold with high percentage of chitosan 
nanoparticles provide a beneficial approach for tissue 
engineering. 
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Optimization of Process Parameters of 
PLGA/CS Nano-bio-composite as Tissue 

Engineering Scaffold 
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1- Introduction 
In recent years, autogenetic and allogenetic tissues 
have been used as substitutes in the treatment of 
damaged tissues. However, secondary surgery would 
bring donor site morbidity and lead to infections or 
immune responses [1]. Cells should be able to adhere 
and proliferate in a suitable scaffold in order for the 
damaged tissues to regenerate. Viable substitutes can 
be implanted into the functioning tissue surrounding 
an injured area [4]. For this purpose, biodegradable 
and biocompatible synthetic or natural polymers have 
been used to develop scaffolds especially designed to 
mimic the structure and biological function of the 
native extracellular matrix (ECM) proteins. Such 
scaffolds provide the mechanical support required and 
enhance the cell attachment and proliferation rate [2-
5]. Among the current methods used for fabricating 
tissue engineering scaffolds, electrospinning has many 
advantages. The polymeric scaffolds fabricated by 
electrospinning are promising materials or substrates 
with high specific surface area, high porosity, and 
interconnect pores similar to the natural extracellular 
matrix (ECM) which can regulate cell activities. The 
current study describes a processing method, reported 
here for the first time, for the fabrication of PLGA/CS 
biocomposites. This method describes the deposition 
of chitosan nanoparticles on electrospun PLGA 
nanofibers by electro-spraying the chitosan solution. 
Randomly-oriented and aligned PLGA and PLGA/CS 
biocomposite nanofibrous matrices (with the different 
PLGA/CS ratios of 90/10, 80/20 and 70/30 (w/w) %) 
were successfully prepared by this methods. The 
scaffolds produced were subsequently characterized in 
terms of their morphology by SEM.  

2- Experimental 
The PLGA/CS nano-biocomposites were electrospun 
onto a rotating collector from a PLGA solution (24% 
w/v in TFE). The deposition of chitosan nanoparticles 
on the electrospun PLGA fibers was initially 
optimized by electro-spraying the chitosan solution 
into nano-sized particles at a lower concentration with 
negligible chain entanglement. This is because 
continuous fibers cannot be produced by 
electrospinning at high concentrations. Chitosan 
nanoparticles were distributed uniformly on the PLGA 
nonofibrous structure by simultaneous 
electrospinning, and the nanoparticles appeared to 
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adhere strongly to the PLGA nanofibers. In this 
method, chitosan was dissolved in TFA at a 
concentration of 2% w/v before being sprayed onto the 
target by electrostatic charge and at a feeding rate of 
0.33 ml/hr and an applied voltage of 13-14 kV. The 
distance between the spraying nozzle and the mat was 
10 cm. In the double-nozzle method, the PLGA and 
chitosan solutions were simultaneously electrospun 
from two different syringes and mixed on the rotating 
drum to prepare the nanofibrous biocomposite 
membrane. A 90/10 weight ratio of PLGA/CS was 
obtained by simultaneous electrospinning of the two 
solutions. To obtain the 80/20 and 70/30 weight ratios 
of PLGA/CS, the duration of electro-spraying the 
chitosan solution was increased without 
electrospinning the PLGA solution in multi-steps. 
Randomly-oriented PLGA/CS nano-biocomposites 
and aligned nanofibers were formed using a rotating 
drum at 50 and 4000 rpm, respectively. The fabricated 
scaffolds were dried overnight under vacuum at room 
temperature. Electrospun nanofibrous membranes 
were sputtered with gold, and their morphology was 
observed using a scanning electron microscope (SEM, 
Seron Technology AIS 2500, India). The diameters of 
the resulting nanofibers were determined using the 
Image J software from the SEM micrographs.  

3- Results 
Using the Image J software for the SEM micrographs, 
the average particle size and fiber diameters of the CS 
and CS/PLGA were determined. Chitosan 
nanoparticles obtained under this condition were 
highly uniform. However, the average diameter of 
chitosan particles was 91  8 nm in the optimum 
condition. 

The PLGA/CS electrospun fibers/electro-sprayed 
nanoparticles with three different ratios (90/10, 80/20, 
and 70/30 w/w %) were fabricated. In this method, 
PLGA and chitosan solutions were simultaneously 
electrospun from two different syringes and the 
electrospun PLGA nanofiber and electro-sprayed CS 
nanoparticles were mixed and collected on the rotating 
drum to prepare the nanofibrous composite 
membrane. As shown, the average fiber diameter of 
the PLGA/CS electrospun fibers prepared by electro-
spraying the chitosan solution on the PLGA 
nanofibers is lower than the pure PLGA nanofibers but 
higher than the ones fabricated by the first method. 
This could be due to the simultaneous effect of two 
electrical fields. In order to prepare the aligned 
scaffold, a high-speed rotating drum was used as the 
collector at a speed of 4000 rpm. Compared with the 
randomly-oriented nanofibers, the aligned ones were 
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Fig. 1 Plot of Ni content vs. a) the electrodeposition bath 

temperature, b) the current density, c) the electrodeposition 
bath pH, d) Ni2+/Zn2+ ratios in the electrodeposition bath 

 
3-1-4 Effect of the Ni2+/Zn2+ ratio 
Samples were electroplated at 50 ˚C, pH= 2.5, current 
density of 40 mA/cm2, and Ni2+/Zn2+ ratios of 1, 2, 3, 
4, and 5. The results are shown in Fig. 1d. As it can be 
seen, Ni content of the alloy coatings is increased by 
enhancing the Ni2+/Zn2+ ratio, which is due to the 
competition of the Ni2+ and Zn2+ ions for reduction.  
 

Effect of bath and deposition parameters on 
morphology of the coatings 

3-2-1 Effect of temperature 
Fig. 2 shows the SEM micrographs from surface of the 
Zn-Ni coatings electrodeposited at 40, 60, and 80ºC. It 
is obvious that the electrodeposition temperature has a 
dramatic effect on the surface morphology of the Zn-
Ni coatings. The surface roughness is increased and 
the morphology is coarsen by raising the bath 
temperature. 

 
Fig. 2 Morphology of the Ni-Zn coatings deposited at a) 40,  b) 

60, and c) 80 ˚C 
3-2-2 Effect of current density 
SEM micrographs from surface of the Zn-Ni coatings 
electrodeposited at 20, 40, and 60 mA/cm2 are shown 
in Fig. 3. The size of the coating grains decreases but 
the surface becomes rougher with increasing the 
current density. 
 

 
Fig. 3 Morphology of the Ni-Zn coatings deposited at current 

densities of a) 20; b) 40; and c) 60 mA/cm2 
 
 

3-2-3 Effect of pH 
Fig. 4 shows the SEM micrographs of the Zn-Ni 
coatings deposited at pH values of 1, 2, and 4. At low 
pH values, there is not enough time for hydrogen 
molecules to exit from the cathode surface due to the 
high reduction rate of hydrogen ions. Therefore, 
hydrogen molecules are confined within the coating, 
resulting in rough, non-uniform, and porous film. The 
hydrogen reduction rate decreases and reduction 
reaction of zinc ions facilitates with increasing the pH 
to 4. Hence, the amount of Zn in the coating increases 
and the formation of the hydroxide causes roughness, 
unevenness and porosity on the surface. 

 
Fig. 4 Morphology of the Ni-Zn coatings deposited at pH of a) 

1; b) 2; and c) 3 
3-2-4 Effect of Ni2+/Zn2+ ratio 
Fig. 5 shows the SEM micrographs of the Zn-Ni 
coatings obtained from baths with the Ni2+/Zn2+ ratios 
of 1, 2 and 5. At small Ni2+/Zn2+ ratio the surface 
morphology is fine grained, which can be because of 
the high reduction overpotential of H+ on the surface 
of the substrate. The reduction overpotential of Zn2+ 
increases, while that of Ni2+ and H+ decreases with 
raising the Ni2+/Zn2+ ratio of the bath. Consequently, 
the reduction reactions of Ni2+ and H+ take place with 
a higher speed than the Zn2+. 

 
Fig. 5 Morphology of the Ni-Zn coatings deposited from baths 

with Ni2+/Zn2+ ratios of a) 1; b) 2; and c) 5 
 

4- Conclusions 
1- Increasing the temperature and Ni2+/Zn2+ ratio, as 

well as decreasing the pH and current density 
enhance the Ni content of the alloy coatings.  

2- The coatings electrodeposited at high pH and 
current density don’t have a good quality (although 
the current efficiency is high) and can end up in the 
burning of the surface.  

3- Increasing the temperature and the Ni2+/Zn2+ ratio, 
and decreasing the current density and pH leads to 
harder coatings.  

4- Over 70 ̊ C temperatures cause brittleness and crack 
on the coating due to the subsequent hydrogen 
evolution and residual stress.  

5- Coatings obtained at pH=2 have dense and uniform 
surfaces.  

6- Increasing the current density causes fine-grained 
morphologies, although the obtained coatings have 
rough surfaces. 

a) b) 

c) d) 
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1- Introduction 
Zn coating is widely used to protect the steel parts 
against corrosion. Despite the benefits of zinc 
coatings, the high electric potential difference between 
the zinc and the metal substrate leads to instant 
dissolution of the deposit, and therefore the zinc is 
deposited with other metals such as Ni, Fe, Cu or Sn. 
Among these alloy coatings, the Zn-Ni has attracted 
much attention due to its high ductility, as well as good 
resistance against corrosion and hydrogen 
embrittlement. In this paper, the effects of bath 
temperature, current density, pH and the bath 
Ni2+/Zn2+ ratio on chemical composition, current 
efficiency, morphology, and hardness of the Zn-Ni 
coatings are studied. 
 
2- Experimental 
In this study St37 steel sheets with dimensions of 
25×25×2 mm was used as substrate. The same sized 
316L stainless steel was utilized as the non-
consumable anode. Electrodeposition was performed 
by using a DC current rectifier. Bath composition and 
deposition condition have been presented in Table 1. 
Hardness tests from surface of the coatings were done 
by a Vickers microhardness testing machine. The 
applied load and dwell time were 10 g and 15 s, 
respectively. Morphology and chemical composition 
of the coatings was examined via a scanning electron 
microscope equipped with an energy-dispersive X-ray 
spectroscope. 
 

Table 1 Bath composition and deposition condition for 
electrodeposition of Zn-Ni coatings 
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3- Results and Discussion: 
3-1 Effect of bath and deposition parameters on 
chemical composition of the coating 
3-1-1 Effect of temperature 
Samples were electrodeposited in a current density of 
40 mA/cm2, pH= 2.5, Ni2+/Zn2+=2 and in temperatures 
of 40, 50, 60, 70 and 80 ̊ C. Fig. 1a shows the effect of 
temperature on the Ni content of the alloy coatings. Ni 
percentage of the coatings increases with raising the 
bath temperature, which can be due to thinning of the 
diffusive layer (decrement of polarization) and 
variation of the kinetic parameters. 
 
3-1-2 Effect of Current density 
Samples were electrodeposited at 50 ˚C, pH= 2.5, 
Ni2+/Zn2+=2 and in current densities of 30, 40, 50, 60 
and 70 mA/cm2. As shown in Fig. 1b, the coatings 
have higher Ni percentage at low current densities as 
compared to the higher ones. In a low current density 
sequestration mechanism follows a regular 
mechanism but with the increase of current density the 
mechanism shifts to an anomalous mechanism. This is 
due to the decrement of hydrogen reduction 
overpotential, which facilitate hydrogen evolution and 
increases the pH near the cathode surface. Therefore, 
a zinc hydroxide layer is formed on the cathode 
surface. This prevents reduction of the more noble 
metal ions, and thus Ni content of the coatings is 
decreased. 
 
3-1-3 Effect of pH 
Samples were electrodeposited at 50 ˚C, current 
density of 40 mA/cm2, Ni2+/Zn2+=2 and pH of 1, 1.5, 
2, 2.5 and 3. As shown in Fig. 1c, with an increase in 
pH, Ni percentage of the coatings decreases. The 
reason is attributed to HSM (Hydroxide Suppression 
Mechanism) theory. According to this theory, an 
increase in the pH causes to a higher concentration of 
OH- in the electrode/electrolyte interface, and as a 
result formation of a zinc hydroxide layer on the 
cathode surface. Deposition of more active metal 
hydroxide prevents the electrical discharge of the 
more noble metal. 
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metastable pitting nucleation. That is, bromide has 
more aggressive activity in the nucleation stage of 
pitting which can be attributable to its lower anionic 
radius. Bromide's smaller anionic radius increases the 
probability of its diffusion toward the passive film and 
initiating a localized breakdown. Declining trend of 
metastable pits occurrence frequency which is 
observable in Fig. 2 for both environments, is also 
attributed to diminishing the potential sites for pit 
nucleation over the working electrode exposure time. 

 
Fig. 2 Occurrence frequency of metastable pits during the time 
obtained from 3 identical potentiostatic experiments in NaBr 
and NaI solutions. Error bars are representing 95% confidence 
limit 

 
Other metastable pitting characteristics such as 

lifetime, peak current, radius and stability product 
were also assessed in this study. Lifetime which is 
defined as the difference between nucleation and re-
passivation times in the current-time curve, was found 
to be 0.8 s lower in NaBr solution compared to NaI 
one. However, metastable pits peak current was 
averagely 450 nA higher in NaBr solutions in 
comparison with NaI ones. Peak current is also 
defined as the difference between passive background 
current and the greatest current during the metastable 
pit growth. Possessing current-time curve for each 
individual metastable pit, its radius was calculated by 
using Faraday's law. Metastable pits radii were found 
to be approximately equal to 2 µm for both NaBr and 
NaI solutions. 

Galvele has proposed a criterion for transition 
from metastability to stability. According to his 
criterion, if the stability product which is defined as 
the product of pit current density and its radius 
exceeds a critical value, the pit will become stable. 
Current density can be itself calculated by dividing 
metastable pits peak current per their surfaces (2πa2, 
which a denotes radius). The values of metastable pits 
stability product have been represented in Fig. 3. As 
can be seen, stability product has slightly a higher 
value in NaI solutions in comparison with NaBr one. 
The median value for stability products in NaBr and 
NaI solutions are respectively 0.018 and 0.024 
mA/cm. As observed in spite of higher Epit of 403 SS 
in NaI solution, metastable pits stability product is 
greater in comparison with NaBr solution. In other 
words, metastable pits developed in presence of iodide 
have grown more than those initiated in presence of 
bromide. Onset of stable pitting at higher potentials in 

NaI solution in spite of its greater stability product 
may stem from harder salt precipitation in that 
environment and also from lower occurrence 
frequency of metastable pits which is an indicative of 
initiation stage of pitting. 

 
Fig. 3 Cumulative distribution of metastable pits stability 
product for 403 SS in 0.5 M solutions of NaBr and NaI. The 
values have obtained by considering 3 identical experiments for 
each environment 

 
4- Conclusions 
The effects of bromide and iodide anions on pitting 
corrosion of 403 martensitic stainless steel were 
studied in this work by means of potentiodynamic and 
potentiostatic experiments. 

It was found that pitting potential of 403 SS is 
lower in NaBr solution in comparison to NaI solution. 
Hence, it can be said that bromide anion has more 
aggressivity for 403 SS compared to iodide. 

Occurrence frequency of metastable pits was also 
found to be higher in presence of bromide which 
means that bromide is capable to activate more 
potential sites for pit nucleation in comparison to 
iodide. 

Comparing NaBr and NaI solutions, it was also 
found that the lifetime of metastable pits was also 
shorter in the case of NaBr. However, metastable pits 
peak current was approximately 450 nA greater in 0.5 
M NaBr solution compared to NaI. Metastable pits 
radii were found to be almost equal in both media. 
Nevertheless, metastable pits stability product was 
nearly 0.006 mA/cm greater in the case of iodide. The 
less probable stable pitting in NaI solution (higher 
Epits) can be attributed to possibly harder precipitation 
of salt in the pit bottom as well as lower pit initiation 
events (lower occurrence frequency of metastable 
pits).  
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1- Introduction 
Various aggressive anions have been reported that are 
capable to induce pitting corrosion of stainless steels 
(SSs). The most studied anion is normally chloride due 
to its commonplace presence in almost all 
environments. It has been reported that bromide and 
iodide can also provoke pitting in the case of stainless 
steels. 

Most studies on SSs report that the aggressivity of 
halide anions increases in the order of: I- < Br- < Cl-. 
In other words, pitting potential, Epit, of SSs with low 
content of Mo, has the highest value in chloride 
bearing environments and the least one in iodide 
bearing one. 

This work aims to examine the effect of bromide 
and iodide on both stable and metastable pitting of 403 
martensitic SS. It is also intended to probe possible 
correlations between metastable pitting characteristics 
and stable pitting. 

 
2- Experimental 
403 martensitic SS was used in this study. It was 
composed of 0.165 wt% C, 11.64 wt% Cr, 1 wt% Ni, 
0.83 wt% Mn, 0.29 wt% Si, 0.16 wt% Cu, 0.04 wt% 
Mo, 0.04 wt% N, 0.04 wt% Co, 0.03 wt% V, 0.03 wt% 
P and 0.01 wt% S. To impede the risk of crevice 
corrosion in mount/alloy interface, specimens were 
primarily pre-passivated in 0.1 M Na2SO4 solution by 
applying the constant potential of 850 mVSCE to them 
for 900 s. The specimens then served as working 
electrode (WE) in a three-electrode cell alongside with 
saturated calomel (SCE) and platinum plate as 
reference and auxiliary electrodes, respectively. Prior 
to each electrochemical experiment, working 
electrodes were wet grinded by SiC paper up to 1200 
grit. WEs were then rinsed by distilled water, dried by 
flowing warm air and put into use. Studied solutions 
were also made using analytical grade reagents of 
NaBr and NaI in concentrations of 0.01, 0.1, 0.2, 0.5 
and 1 M. 

In order to investigate stable pitting, 
potentiodynamic experiments were implemented. 
Polarization in these experiments was began from 50 
mV below the open circuit potential (OCP) up to onset 
of pitting corrosion at high potentials. Sweep rate was 
30 mV/min. Before running the experiment, OCP was 
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recorded for 3600 s to obtain steady state condition. 
Potentiostatic experiments which also served for 
studying the metastable pits, were performed by 
applying the constant potential of -50 mVSCE to the 
specimens for 900 s. OCP recording for obtaining 
steady state condition in this case was last for 600 s. 
To check data reproducibility, each electrochemical 
experiment was repeated three times. 

 
3- Results and Discussion 
Potentiodynamic experiment showed that OCP in 
different concentrations of NaBr and NaI solutions are 
approximately equal. It was also found that 403 SS is 
passive in both solutions and undergoes pitting 
corrosion at higher potentials. Pitting potentials, Epit, 
of 403 SS in NaBr and NaI solutions are shown in Fig. 
1. It is observable that Epit for each specific 
concentration is lower in the case of bromide. As 
reported by other scholars, there is a linear relationship 
between Epit and logarithm aggressive anion 
concentration. This relationship is calculated for each 
solution by means of linear fitting to Epits. The more 
negative slope of the fitted line as well as lower 
intercept in the case of NaBr solution confirm that 
bromide has more aggressivity for 403 SS compared 
to iodide. 

 
Fig. 1 Average of 403 SS pitting potential in NaBr and NaI 
solutions as a function of concentration. Linear fit has also been 
shown for each solution. Error bars are representing 95% 
confidence limit 

 
Potentiostatic experiments showed that 403 SS is 

passive at the potential of -50 mVSCE in both 0.5 M 
solutions of NaBr and NaI. Metastable pits were also 
observed in both environments as current fluctuations 
in the potentiostatic experiments. Fig. 2 shows the 
occurrence frequency of metastable pits. The values 
shown in Fig. 2 are calculated using 3 identical 
potentiostatic experiments. According to this figure, 
occurrence frequency of metastable pits was found to 
have greater values in NaBr solutions in comparison 
with NaI one. In other words, it was found that the 
presence of bromide activates more sites for 
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Figs. 2a, b and c show microstructure of GB coated 
sample calcined and sintered at temperature from 
350˚C to 550˚C for 1h. According to Fig. 2a, the 
formation of fragments on sintered sample at 350˚C 
can be due to presence of liquid concentration gradient 
in GB coated sample. To balance this gradient, liquid 
diffuses from inside the pores of the solid network 
(gel) to the outside surfaces causing tensile stresses 
inside the pores and compression on the solid phase 
following the sintering of solid network. If the stiffness 
of the gel is high, the generated stresses can cause the 
formation of islands or fragments in the structure of 
coating film during drying cycle. According to Fig. 2b 
there is less fragmentation and more homogenous 
structure for coating film sintered at 450˚C that can be 
due to the crystallization phenomenon. Fig. 2c shows 
the micro crack at surface of coating due to 
transformation of tetragonal phase to monoclinic for 
the coated sample sintered at 550˚C. It is necessary to 
mention that the GA samples show a more 
homogeneous and non-fragmental microstructure. 
 

a 

b 

c 
 

Fig. 2 SEM micrographs of zirconia coating for the GB sample 
sintered at a) 350˚C b) 450˚C and c) 550˚C for 1h 

 
According to the result of micro-hardness 

measurements (Tables 2 and 3) higher sintering 
temperatures deliver a higher value of microhardness 
for coating films. Crystallization of amorphous phase 
to tetragonal and monoclinic zirconia by increasing of 
sintering temperature can be responsible for higher 
microhardness. For the same temperature of sintering, 
the GA samples show higher values of microhardness 
for the reason that sintering process was done on each 
layer. The corrosion behavior of uncoated and ZrO2 
coated samples which had been sintered at different 
temperatures 350 to 550˚C for two group of samples 
were studied in 3.5 wt% NaCl using potentiodynamic 
polarization curves and Tafel extrapolation method. 
According to Tables 2 and 3 that show the effect of 
sintering temperature on corrosion behavior of ZrO2 

coating, by increasing sintering temperature from 350 
to 450˚C, the corrosion potential and corrosion current 
density (icorr) shift towards noble state and a lower 
value, respectively. The possible reason for 
improvement of corrosion resistance at sintering 
temperature of 450˚C can be due to completion of 
dehydration of zirconium hydroxide and higher 
densification of sintered coating. It seems that 350 ˚C 
is not enough for removing of zirconium hydroxide 
completely. By increasing the temperature from 450 to 
550 ˚C due to the associated volume expansion in the 
tetragonal to monoclinic phase transformation, the 
corrosion resistance is reduced. Appearance of cracks 
in the coating film act as penetrating channels for the 
corrosion of substrate. For all of the sintering 
temperatures, the corrosion resistance of coated 
samples is higher than uncoated samples. 
 

Table 2 The electrochemical parameters derived from 
potentiodynamic polarization curves (GA samples) 

HV (mv)corrE  )2(A/cmcorrI samples 

213.3-0.43 7-6*10 350 ⁰C 

242 -0.33  7-3.5*10  450 ˚C  

250 -0.50  7-7.5*10  C˚ 550  

180 -0.83  6-4*10  Uncoated 
sample  

 
Table 3 The electrochemical parameters derived from 

potentiodynamic polarization curves (GB samples) 
206 (mv)corrE  )2(A/cmcorrI samples 

233 -0.652 7-9*10 350 ⁰C 

233 -0.63  7-8.3*10  450 ˚C  

247 -0.52  7-7.9*10  C˚ 550  

180 -0.83  6-4*10  Uncoated 
sample  

 
4- Conclusions 
1- Calcined gels at 350˚C have a non-crystalline state 
but increasing the calcination temperature to 450˚C 
and 550˚C, tetragonal and tetragonal/ monoclinic 
phases appeared, respectively.  
2- A denser and more homogenous microstructure is 
obtained for samples sintered at 450˚C after each 
coating layer up to four layers (GA samples) but for 
sample sintered after four coating layer (GB samples), 
there is the formation of islands or fragments in the 
structure of coating film during drying and sintering  
processes. 
3- By increasing of sintering temperature from 350 to 
550 ˚C, the microhardness of coating films for both 
GA and GB samples is increased.  
4- By increasing of sintering temperature from 350 to 
450 ̊ C, the corrosion resistance is improved but higher 
than 450˚C, there is an increasing corrosion current 
density of coating samples for both GA and GB 
samples. 



 
Journal of Metallurgical and Materials Engineering, Vol.29, No.2, 2018 
 

Evaluation of Microstructure, Phase 
Composition and Properties of Four 

Layer Zirconia Coating on API5L Steel as 
a Function of Different Sintering 

Condition 
 

M. Jafari1             M. Kalantar,2* 
 

1- Introduction 
The protection of metals in corrosive environments by 
ceramic coatings is improved by increasing of 
refractoriness, corrosion, wear and oxidation 
resistance. Zirconia has the advantage of high 
toughness, mechanical strength, chemical inertness 
and high thermal stability and low thermal expansion 
coefficient 12–14×10−6K−1, which is very close to that 
of many metals and high temperature alloys. The sol–
gel process is one of the most promising methods, 
because it offers many advantages for the fabrication 
of coatings, including excellent control of 
compositional modification and microstructural 
characterization, a process of low temperature, 
simplicity and being inexpensive. In our study, ZrO2 
thin films were deposited by dip coating using 
zirconium propoxide as ZrO2 precursor on the API5L 
carbon steel substrate. The characterization of the 
coating films after sintering was done by FT-IR, 
TG/DTA, XRD, SEM, Vickers micro-hardness and 
potentiodynamic polarization tests. 
 
2- Experimental 
Samples of carbon steel API5L (composition in Table 
1) as a substrate were used in this study. The substrate 
was polished using 60 and 150 grit SiC paper. In order 
to remove the polishing debris and degrease the 
surface, all substrates were ultrasonically cleaned in 
acetone solution. 
 

Table 1 Composition of carbon steel API5L grade 
C Si Mn P S 

0.17 0.45 0.40 0.004 0.035 
 

The propoxide solution was prepared by stirring 
zirconium (IV) propoxide (Sigma-Aldrich) and 
isopropanol at room temperature in the molar ratio 
1Zr: 15 isopropanol. Catalyst solution with the molar 
composition of 1.0H2O: 0.6HNO3: 7.5 isopropanol 
was prepared using distilled water, nitric acid and 
isopropanol. Acetic acid was added drop-wise to the 
stirred propoxide solution up to the molar ratio of 
acetic acid to Zr equal to 2.0. The solution was stirred 
for 2 h to complete the reaction between propoxide and 
acetic acid. The catalyst solution was mixed with the 
above solution and stirred for 2h to produce a zirconia 
sol with the molar ratio of Zr:CHCOOH: 
HNO3:H2O:Isopropanol equal 1.0:2.0:1.2:2.0:30. ZrO2 
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thin films were deposited by dipping the substrate for 
40s into the solution and a withdrawal constant rate of 
6cm/min. A number of samples after each layer of 
coating up to four layer (GA) and a number of samples 
after four layer of coating (GB) were sintered at 
different temperatures of 350 ˚C, 450 ˚C and 550 ˚C 
for 1h and a heating rate of 10 ˚C/min. The phase 
structures were identified by X-ray diffraction (XRD, 
X� Pertpro, Holland). The microstructural 
characterization of the coatings was studied by a 
scanning electron microscope (SEM: VEGA3 
TESCAN, CZECH). Hardness of coating films was 
measured by Vickers micro-hardness (Micro Hardness 
Tester KOOPA - MH3). The electrochemical behavior 
of the samples both before and after coating was 
investigated by means of open circuit potential (OCP), 
and potentiodynamic polarization tests (SAMA500) in 
a 3.5 wt% NaCl solution. 
 
3- Results and Discussion 
The XRD patterns indicate the amorphous phase for 
calcined gel at 350˚C (Fig. 1a) and monoclinic and 
tetragonal phases at 550˚C (Fig. 1b). The existence of 
the tetragonal phase below 1100˚C without a stabilizer 
(such as Y2O3) is due to a confinement effect (particle 
size of calcined sample at 450˚C smaller than the 
critical size). In fact, an excess of surface energy in 
smaller crystallites should stabilize the pure tetragonal 
phase. Increasing of crystallite size greater than of 
critical size, for the calcined sample at 550˚C, induces 
a decrease of surface energy permitting the 
transformation of tetragonal phase to the monoclinic 
phase.  

 
a 

 
b 

Fig. 1 XRD pattern for calcined zirconia gel at a) 350˚C and b) 
550˚C 
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Fig. 1 The SEM micrograph of NiTi samples after Fenton’s 
oxidation (a) 70C24h; (b) 70C36h 

 
Investigation of Nickel release rate in Ringer 

solution is implemented using atomic absorption 
spectrometry. The amount of nickel released from the 
control sample is about 1.685μg. Lି ଵ.mmିଶ. The results 
indicate that the amount of nickel released from the 
Fenton oxidized samples after 15 days of immersion 
in Ringer solution is less than 0.006μg. Lିଵ.mmିଶ, which 
is significantly lower than the daily safe intake of 
nickel to the body. Thus, from the aspect of 
biocompatibility, created surfaces nickel release tends 
to zero. 

Table 3 provides a comparison of current density 
and corrosion potential values for oxidized samples. In 
the study of the effect of oxidation time on the 
corrosion behavior, there is no steady trend. At 60 °C, 
increasing the oxidation time in the Fenton solution 
increases the corrosion resistance, in return at 65 °C 
and 70°C, whatever the oxidation process time 
prolongs, the corrosion resistance decreases. 

 
Table 3 corrosion potential and current density for oxidized 
samples 

Corrosion 
potential 

(V) 

Current density 
(mA.cm-2) 

Oxidation 
time (hrs) 

Oxidation 
temperature 

(°C) 

Sample 
number 

െ૝૝૙ 5/316 ൈ 10ିହ 24
60 

60C24h

െ૝૟૝ 4/235 ൈ 10ିହ 3660C36h

െ૞૛૙ 4/102 ൈ 10ିହ 24
65 

65C24h

െ૝ૠ૞ 4/457 ൈ 10ିହ 3665C36h

െ૝ૠ૟ 4/143 ൈ 10ିହ 24
70 

70C24h

െ૝૟૝ 6/717 ൈ 10ିହ 3670C36h

 

It can be concluded that although the increase of the 
oxidation time in all samples increases the volume of 
the oxide layer, the thickening of the oxide layer does 
not always mean an improvement in corrosion 
behavior and, as can be seen, for different 
temperatures, the effect of the process time will be 
different. Oxidation operations at high temperatures 
can have a negative effect on shape memory 
properties.  

Keeping the process time constant, polarization 
graphs are used to study the effect of temperature of 
the Fenton oxidation process on corrosion behavior. 
Fig. 2 shows the polarization diagram of samples 
oxidized for 24 hours. Among these, 65C24h having a 
more negative potential, exhibits the least corrosion 
current. After that, the 70C24h sample has a better 

corrosion resistance. Generally, in 24 hours, higher 
temperatures provide a more resistant coating than 60 
°C.  

 
Fig. 2 polarization diagrams for 60C24h, 65C24h and 70C24h 

 
In 36 hours, as shown in Fig. 3, there is not much 

difference between the corrosion potential of the 
specimens. However, the comparison of current 
density (Table 3) shows the increasing trend of 
corrosion current with temperature growth, which 
means better corrosion resistance at lower 
temperatures during oxidation time of 36 hours. 
Elevating the oxidation temperature accelerates the 
surface oxidation and increases the possibility of 
formation of porosities and fine cavities, which leads 
to a loss of corrosion resistance. 

 

 
 

Fig. 3 polarization diagrams for 60C36h, 65C36h and 70C36h 
 
4- Conclusions 
Increasing the thickness of the oxide layer does not 
necessarily result in increased corrosion resistance and 
biocompatibility, and there can be no absolute and 
steady effect on corrosion behavior by increasing or 
decreasing the time and temperature of oxidation in 
the studied cases, but it can provide the optimal estate. 
The optimum time and temperature for this process is 
immersion in a Fenton Reagent solution at 65 °C for 
24 hours, which provides the best results for corrosion 
and biocompatibility between the examined 
conditions.  
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Effects of Fenton's Reagent on Surface 
Modification of Nitinol Shape Memory 

Alloy for Biomedical Applications 
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1- Introduction 
Nickel-titanium alloys are one of the most widely used 
medical alloys known as Nitinol. Superelasticity, 
biocompatibility, shape memory properties and 
corrosion resistance make these alloys superior to 
other applied materials in medicine. One of the main 
reasons for the good biocompatibility of Nitinol is the 
faster oxidation of titanium than nickel at the alloy 
surface; therefor surface modification of Nitinol 
seems essential to improve its performance. 

In 2007 for the first time, the effect of Fenton’s 
oxidation in surface modification of nitinol alloys was 
studied and presented a biocompatible and flexible 
coating as a low-temperature process for the 
modification of Nitinol surface. The Fenton reagent is 
referred to a mixture of H2O2 and iron ions, in which 
H2O2 is converted by Fe2+ to hydroxyl radicals (OH˙) 
with higher oxidation potential than H2O2. Hydroxyl 
radicals are used as non-selective and highly active 
oxidizing agents. Fenton’s oxidation is carried out by 
catalytic decomposition of H2O2 to hydroxyl radicals 
according to the following reactions: 
Feଶା ൅ HଶOଶ → Feଷା ൅ OH▪ ൅ OHି

                               (1) 
HଶOଶ ൅ Feଷା → Feଶା ൅ HOO▪ ൅ Hା                    (2) 
Fe2+ initiates the reaction and catalyzes the H2O2 
decomposition resulting in production of OH˙. This 
radical has a non-coupled electron and is one of the 
most reactive oxidizing agents. 

In this study, Fenton’s oxidation has been 
investigated to create a protective oxide layer against 
corrosion on a Nitinol alloy, and an attempt has been 
made to optimize the operating conditions to provide 
a more corrosion resistant layer. For this purpose, 
temperature and time factors are considered as 
variables and Ringer solution have been used as the 
test environment to measure corrosion behavior and 
created layer biocompatibility. 

 
2- Materials and Methods 

Nitinol specimens with 50.8, 49.1, 0.05 and 0.04 
atomic percent of Ni, Ti, C and O elements 
respectively were prepared using wire-cut to produce 
disks in a thickness of 1mm and 12.7mm in diameter. 

The time and temperature of the oxidation process 
were considered as test variables and thus the samples 
were grouped in accordance with Table 1. 
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Table 1 Grouping of samples under the oxidation process 
70°C 65°C 60°Ctime\temperature 

70C24h65C24h 60C24h24 hours 
70C36h65C36h 60C36h36 hours 

 
Specimens were subjected to Fenton’s oxidation 

under different conditions in 6 groups and the seventh 
group was used as control with chemically polished 
surface finish. Preparation of Specimens was 
performed in three steps according to ASTM F86. All 
specimens were grinded and then chemically polished 
with a solution containing H2O, HF and HNO3 in a 
5:1:4 ratio for 5 min. Afterwards, ultrasonic wash in 
acetone for 10 min was applied to samples and then 
dried. 

Fenton’s reagent was supplied according to Table 
2. The initial concentration of H2O2 was equal to 5% 
and H2O2/Fe2+ ratio in molar concentration was 
2000/1. FeSO4.7H2O was employed as a source of iron 
ions, and the solution pH value was set to 3 by adding 
HF. 

 
Table 2 Fenton’s solution components 

FeSO4.7H2ODistilled water H2O2 Solution components 
11.3 mg 380 ml 20 ml Quantity 

 

Fenton’s oxidation was performed for groups 1-6 at 
a specified temperature and time according to Table 1 
in the absence of light with stirring, then were washed 
in distilled water and dried. 

To simulate body fluids condition, Ringer's 
solution was used as the test environment. To 
characterize the created oxide surfaces, A 25-gram 
Vickers microhardness test was performed by the M-
400-G1/G2/G3 device and the SEM photographs were 
made using the Cam Scan MV2300 device. The device 
used for the AAS test was the Analytic Jena-
novAA400 model with graphite furnace atomizer. For 
this test, oxidized samples and a control sample were 
placed in different containers of Ringer's solution with 
stirring, for 15 days at 37°C. Potentiodynamic 
polarization test was carried out using SCE as 
reference electrode. 

 

3- Results and Discussion 
Comparison of the VHN indicates that, the higher time 
and temperature, the higher VHN, which is attributed 
to higher thickness of the coating. Fig. 1 shows the 
SEM micrograph for 70C24h and 70C36h samples 
using backscattered electrons representing the crack-
free surfaces. Cracks are favorable places for the oxide 
layer fracture and nickel release, which can be 
associated with serious implications for medical 
implants biocompatibility. Cavity-like points at the 
surface of the oxide layer are surface porosities 
attributed to over-etching. 
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Table 1 Chemical composition of stainless steels 

 

Sample C Cr Mn Mo Si S P N Fe 

HNS 0.04 19.8 22.1 1.40 1.41 0.03 0.003 1.1 Bal. 
LNS 0.04 19.7 21.9 1.38 1.38 0.02 0.003 0.03 Bal. 

 
Fig. 2 XRD patterns of annealed HNS and LNS 
 

 
Fig. 3 Stress-strain curves of annealed HNS and LNS 
 
Table 2 Tensile properties and hardness of annealed samples 

Sample YS(MPa) TE(MPa) UE 
(%) 

TE 
(%) 

Hardness
(Hv)

HNS 790 1160 43 57 331
LNS 387 503 23 37 206

 
Fig. 4 shows the polarization curves of stainless 

steel sample in Ringer's solution at 37 °C. The figure 
shows that the polarization current was low before the 
pitting occurs and then the current increased to a high 
level. Polarization parameters were obtained from the 
extrapolation of the polarization curve for the stainless 
steels and their values are recorded in Table 3. 

It may be seen that the values of corrosion current 
density (icorr) decreased with increasing nitrogen 
content. While the corrosion potential (Ecorr) and linear 
polarization resistance (LPR) increase with increasing 
nitrogen content. The breakdown potential (Ebd) is 
another important parameter in selecting material for 
biomedical applications. Ebd in HNS is significantly 
more than that of LNS. 

Impedance spectra was used for evaluating passive 
film stability on the samples’ surface after passive film 
had formed. Fig. 5 shows the Nyquist curve of HNS 
and LNS at 37 °C in Ringer’s solution. The values of 
electrochemical impedance parameters are presented 
in Table 4. It was observed that the corrosion 
resistance of HNS is more than LNS. 

 
Fig. 4 Polarization curves in Ringer's solution at 37 °C for HNS 
and LNS. 
 
Table 3 Polarization parameters for different stainless steels in 
Ringer's solution at 37 °C 

Samp
les

Ecorr

(V)
Icorr 

(µA/cm2) 

C.Rate 
(mm/y) 

LPR 
(Ω) 

Ebd

(V)
HNS -0.1463 0.0316 0.000371 2.64*106 1.15

LNS -0.3737 0.277 0.003256 1.356*105 -0.21

 

 
Fig. 5 Nyquist plot of HNS and LNS in Ringer’s solution at  
37 °C 
 
Table 4 EIS parameters for HNS and LNS in Ringer's solution  
at 37 °C 

Samples Rct
(Ω)

CPE 

(F/cm2) 
n 

HNS 1.6*106 4.016*10-7 0.811 

LNS 1.783*105 1.45*10-6 0.8292 

 
4- Conclusions 
The following conclusions can be drawn from the 
present study: 
Microstructure of HNS is fully austenitic with the 
presence of annealing twins. Although, the 
microstructure of LNS is austenite + ferrite. Strain-
induced martensite and secondary phases were not 
observed in either microstructure. 
Yield strength and tensile strength were increased with 
increasing nitrogen content without considerably 
decreasing elongation. Besides, the addition of 
nitrogen increases the hardness of samples 
significantly. 
Nitrogen content showed a significant influence on the 
corrosion behavior of SS. The corrosion rates 
decreased with increasing nitrogen content in the 
alloy. 
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Effects of Nitrogen on Microstructure, 
Mechanical Properties and Corrosion 

Behavior in Nickel-Free Austenitic 
Stainless Steels 

S.M. Salehi1* Sh. Kheirandish2 S.M. Abbasi3 
 
1- Introduction 
Nickel containing austenitic stainless steels can cause 
inflation and allergic reactions due to releasing nickel 
ion in the corrosion products. Due to this fact, nitrogen 
containing nickel-free austenitic stainless steels were 
substituted with common stainless steels in 
biomedical applications. Balachandran et al. have 
reported that every 0.05% of nitrogen is equivalent to 
1% nickel for austenite stabilization. It was also 
reported that the minimum nitrogen which is needed 
for full austenitic structure is: 
[%N] min= -0.88(wt%C) +0.046(wt%Cr)                              (1) 
                 -0.0009(wt%Mn) +0.038(wt%Mo)             
               -0.053(wt%Si) +0.082 (wt%Ni) 
               -0.208(wt%Cu) - 0.032(wt%W)-0.278 

A recently high nitrogen, manganese austenitic 
stainless steel (P558) was developed which showed 
high strength and hardness in solution annealed 
condition. Carpenter Technology corporation has 
announced the new high nitrogen steel (with 0.9%wt 
nitrogen) which has 606MPa yield strength in solution 
annealed condition which is almost twice the amount 
of 316L austenitic stainless steel. Generally, nitrogen 
improves the austenitic stainless steels properties such 
as: increasing mechanical properties without affecting 
ductility and toughness, significantly improving 
corrosion resistance, decreasing the tendency to form 
strain induced martensite. Thus, the main idea of this 
research is to find out the effect of nitrogen content on 
microstructure, mechanical properties and corrosion 
behavior of nickel-free austenitic stainless steels. 
 
2- Experimental 
High nitrogen austenitic stainless steel (HNS) and low 
nitrogen stainless steel (LNS) were prepared in form 
of ingots, by melting pure iron and ferroalloys (Cr, 
Mo, Mn, nitrided ferrochrome, etc.) in appropriate 
proportions in an induction arc melting furnace. Pure 
nitrogen gas was used as protective gas. Cast ingots 
were re-melted by ESR process with CaF2 and Al2O3 
slags and it was done under flow of nitrogen gas. The 
chemical composition of stainless steels is shown in 
Table 1. 

These ingots were solutionized at 1100 °C for 1 
hour to remove segregation, and hot-rolled at 1200 °C 
to reduced thickness. Then they were solution treated 
at 1100 °C for 1 hour and quenched in water. Samples 
for microstructure analysis were prepared using 
manual grinding, and etched by Glyceregia (15ml 
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HCl+5 ml HNO3+10 ml Glycerol). The microstructure 
was studied by optical microscopy. 
Tensile test was done according to ASTM E8, using 
Instron universal testing machine at a strain rate of 2.0 
mm/min to determine yield strength (YS), tensile 
strength (TS), uniform elongation (UE) and total 
elongation (TE). XRD test was used to identify present 
phases, using XPert Pro MPD PANalytical with Cukα 
source. Macrohardness was measured by a Vickers 
Hardness tester at 30 kg load. The electrochemical 
tests were performed using a standard three-electrode 
cell assembly. Saturated calomel electrodes and 
platinum wire were used as reference and counter 
electrodes, respectively. The electrolyte solution used 
in this test was 200 ml of Ringer solution. The 
experiments were carried out using IVIUMSTAT with 
IviumSoft software for simulating EIS and 
Potentiodynamic polarization data. EIS measurements 
were performed in the frequency range from 10 mHz 
to 100kHz. Potentiodynamic polarization experiments 
were carried out by changing the electrode potential 
from -250mV to 2V at a scan rate of 0.001 V/s. The 
corrosion current density (icorr), corrosion potential 
(Ecorr), corrosion rate and other parameters were 
automatically extracted from the polarization curves 
by the Tafel extrapolation. 
 
3-Results and Discussion 
Fig. 1 shows the microstructure of HNS (Fig. 1a) and 
LNS (Fig. 1b) which reveals fully austenitic grains 
with average size of 20±5 µm for HNS, and austenite-
ferrite grains with average ferrite size of 25±5 µm and 
average austenite size of 8±3 µm for LNS. Fig. 1 also 
shows the annealing twins in austenite grains, which 
caused to decrease grain boundary energy. 

According to Eq. (1) and Table 1, the minimum 
required nitrogen for fully austenite structure is 0.5 
wt.% for HNS. However, LNS, which didn’t have this 
minimum amount, has austenite-ferrite structure. Fig. 
2 illustrates the X-ray diffraction profiles of annealed 
samples at room temperature. XRD investigations 
exposed only the presence of peaks corresponding to 
austenite in HNS as well as austenite and ferrite in 
LNS and no evidences for formation of martensite or 
any other phase.   

  
                    (a)                                       (b) 
Fig. 1 Optical micrographs of (a) HNS: fully austenite grains 
with annealing twins and (b) LNS: microstructure of austenite 
(bright phase) and ferrite (dark phase) in annealed condition 
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Fig. 1 Compression test curves of pure aluminum and 

composite samples produced by homogenization in liquid and: 
a) SPS at a pressure of 28 MPa and b) cold-pressed at a 

pressure of 500 MPa and sintered at 500 °C 
 

Hardness test results of samples manufactured by 
SPS at pressure of 28 MPa and manufactured by cold 
press - sintering in a vacuum furnace are presented in 
Fig. 2. According to the diagram, it is observed that 
hardness of the composites increases with increasing 
graphite content to the optimal value and then 
decreases. The reason is that in the pressure of 28 
MPa, since the distribution of 3 wt.% graphite in 
aluminum are uniform and homogeneous without 
agglomeration, the mechanical properties such as 
hardness are increased. With the increase of graphite 
over the optimal value, accumulated graphite and 
agglomeration are growing.  

 
 

 

 
 

Fig. 2 Hardness of Al-Gr composites with different percentages 
of graphite produced by homogenization in liquid and: a) SPS 

at a pressure of 28 MPa and b) cold-press sintering 

4- Conclusions 
1. Using the method of liquid homogenization and 

SPS, a uniform distribution of graphite at the 
optimum content of 3 wt.% was achieved which 
improved the mechanical properties. 

2. Increasing the percentage of graphite to the optimal 
value (3 wt.%), enhanced hardness value 69.6%, 
compared to pure aluminum.  

3. With the increase of graphite to the optimal value, 
compressive strength increased to about 206.17% 
relative to aluminum. 

4. Comparison of SPS with cold-press and sintering 
method showed the efficiency of SPS in producing 
high density composites with improved 
mechanical properties. 
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1- Introduction 
There is a controversy over the influence of graphite 
in aluminum composites on mechanical properties. 
While many papers report the positive effect of the 
addition of graphite on mechanical properties of 
aluminum composites, some believe the reverse.   
It is clear that the uniform distribution of reinforcing 
phase in matrix of a composite is essential to obtain 
the optimum properties. Reinforcing particle 
agglomeration causes the loss of mechanical 
properties. So various processes are used by 
researchers to distribute reinforcing particles in the 
composite matrix more uniformly.  

In this study, a new method for mixing aluminum 
and graphite powders, called liquid homogenization, 
is used. The mixing method prepares homogeneous 
and uniform composite components in an organic 
solvent by an ultrasonic device. The objective of this 
study is to investigate the mechanical properties of 
aluminum-matrix composites reinforced by different 
amount of graphite particles prepared by liquid 
homogenization. Compaction and sintering were 
performed by two ways: spark plasma sintering (SPS) 
and cold-press and sintering in a vacuum furnace.  
 
2- Experimental 
To produce aluminum composites reinforced by 
graphite, different content of graphite was added. 
Aluminum powder was added slowly to the 
suspension and ultrasonic operation was continued for 
4 hours. Pressing and sintering operations were 
performed on the resulting dried powder in two ways: 
SPS method and the method of cold-press sintering in 
a vacuum furnace.  

Compression test was performed on the specimens 
using a Zwick / 2250 according to the standard ASTM 
E9 with height to diameter ratio of 1.5 at strain rate of 
0.03 s-1. Hardness of the specimens was measured by 
Brinell hardness under a load of 5 kgf. The mean value 
of five measurements was reported for each sample. 
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3- Results and Discussion 
By the liquid homogenization method used in the 
current study, it was possible to increase the graphite 
percentage in the matrix up to 3wt.% without 
agglomeration. While, the optimum amount of 
graphite added to aluminum composites by other 
production methods (1wt.%) is much lower than the 
optimum value achieved by this method. Above the 
optimum content, graphite uniformity in the matrix 
decreases.  

Microstructural study of the composites produced 
by cold-press sintering and SPS indicates that more 
uniform distribution of graphite particles is obtained 
by SPS relative to the cold-press sintering.  

Results of compression tests for samples 
fabricated with different percentages of graphite at 
590� and pressure of 28 MPa are presented in Fig. 1a. 
As can be observed, compressive strength increases 
with the addition of graphite up to 3 wt.%. The 
strength decreases with more addition of graphite. The 
reason can be attributed to the agglomeration of 
graphite particles and the more porosity and stress 
concentration sites produced during fabrication of the 
composites.  

Compression test was also performed on the 
samples produced by liquid homogenization and cold-
press in 500 MPa and sintered at 500 °C for 6 hours in 
vacuum atmosphere (Fig. 1b). According to the results 
the maximum compressive strength is occurred at 2.5 
wt.% graphite content. In other words, the maximum 
graphite content which can be added to aluminum 
matrix by cold-press and sintering process (2.5 wt.%) 
is lower than the amount added to the matrix by SPS 
process (3 wt.%).  
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reactions are extended and also corrosion resistance is 
increased. Polarization curves showed that the anodic 
polarization behavior is almost the same for all 
samples, which suggests that activation is controlled 
by the heat treatment of the samples for anodic 
dissolution.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 2 Polarization curves after 0 and 72 hours exposed to 
3.5% NaCl 

Sample E (heat treated 30 min at 900 degrees 
Celsius and then water quenched) gives the best 
corrosion resistant alloy.  
 
3- Conclusions 
The effect of heat treatment of nickel-aluminum 
bronze alloy on the interaction of the cathodic surface 
and its corrosion behavior in 3.5% NaCl solution is 
studied The different behavior under the influence of 
cathodic polarization proves that the alloy also 
reflects the increase or decrease in the level of 
corrosion resistance. 
Due to formation of surface protective layer, the 
presence of  phase improves the corrosion resistance 
of the alloy.  
Sample E (heat treated 30 min at 900 degrees Celsius 
and then water quenched) gives the best corrosion 
resistant alloy. 
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Effect of Heat Treatment on the 
Electrochemical Behavior of Nickel 
Aluminum Bronze Alloy (C95500) 

 
A. Abbasian1       A. Davoodi2*         B. Korojy3 

 
1- Introduction 
The effect of heat treatment of nickel-aluminum 
bronze alloy on the interaction of the cathodic surface 
and its corrosion behavior in 3.5% NaCl solution is 
studied. 
Following in Table 1 and Table 2 are chemical 
compositions and type of heat treatments that were 
engaged in this research 
 
Table 1 chemical composition of the used alloy (C95500) after 

casting 

 
Table 2 Heat treatments 

Temp. 
(T) time (t) T 

°C 
t 

min Sample Heat 
treatment 

--- --- 900 30  A Water quench 

--- --- 900 30  B Normalizing 

500 2 h 900 30  C Water quench 

500°C 2 h 900 30 D Normalizing 

 
The alloy was studied under different industrially 
recommended heat treatments, including quenching, 
normalizing and aging heat treatments.  
 
2- Results and Discussion 
The microstructure of the specimens was studied by 
optical microscopy. Various phases were detected and 
the result can be seen in Fig. 1.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

                                                 
1 MSc student, Hakim Sabzevari University. 
2* Corresponding Author, Associate professor, Ferdowsi University of Mashhad. 

Email: : a.davodi@um.ac.ir 
3 Assistant professor, Hakim Sabzevari University. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 1 The microstructure of the specimens studied by optical 

microscopy a. as cast, B, C, D and E 
 
In corrosion part it will be shown that due to formation 
of protective layer, the presence of  phase improves 
the corrosion resistance of the alloy.  
Polarization tests proved that with increasing 
immersion time, and the formation of the protective 
layer, the oxygen-diffusion controlled cathodic 

Material 
Alloy Composition (wt%) 

Cu Ni Al Fe Mn Si 

Alloy (C95500) Bal. 4.8 10.3 4.5 0.9 0.06 
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Table 2 Chemical composition of etching solutions used 

in this study 

Etching 
reagents 

chemical composition 

2% nital  2 ml nitric acid, 98 ml ethanol 
Glyceregia 9 ml glyceregia, 6 ml hydrochloric 

acid, 3 ml nitric acid 
Marble 4g copper sulfate, 16 ml hydrochloric 

acid, 38 ml distilled water 
 

 
   

 

Fig. 1 Optical metallographs of (a) conventional white 
cast iron (2% nital); and (b) alloyed white cast iron 
(Glyceregia - Marble). Eutectic carbides, pearlite, 

martensite and retained austenite are represented by 
M3C, P, M and RA symbols, respectively 

 
Fig. 2 Comparison of weight loss versus loads of 
wear test for conventional white cast iron with 

alloyed white cast iron 

Fig. 3 shows typical scanning electron microscopy 
(SEM) images of alloyed white cast iron samples after 
wear tests at different loads. After 100N load, the 
amount of retained austenite transformed to martensite 

in sub layers of wear surface samples is negligible 
(Fig. 3(a)), but by increasing loads from 100 to 140N, 
the amount of retained austenite transformed to 
martensite was increased in a way that at the load of 
140N (Fig. 3(b)) almost all of retained austenite was 
transformed to martensite in areas around the wear test 
surfaces. 

 

 
Fig. 3 SEM images from the cross section 

perpendicular to the wear test surfaces of alloyed 
white cast iron samples showing the 

microstructural changes by stresses and 
mechanical forces at loads (a) 100N, and (b) 140N. 

Directions of A and B were represented to the 
parallel and perpendicular direction to the wear 

test surfaces, respectively. Eutectic carbides, 
martensite and retained austenite are shown by 

M3C, M and RA symbols, respectively 

4- Conclusions 

In this study, the effect of retained austenite to 
martensitic phase transformation on the wear 
behavior of alloyed white cast iron with carbide-
austenite microstructure has been studied in 
comparison to that of conventional white cast 
iron consisting of pearlite-carbide 
microstructure. The results showed that the wear 
resistance of alloyed white cast iron with carbide-
austenite microstructure is higher than that of 
conventional white cast iron consisting of 
pearlite-carbide microstructure. The higher wear 
resistance of alloyed white cast iron is because of 
phase transformation of retained austenite to 
martensite as well as higher work hardening 
response of retained austenite due to stresses and 
mechanical forces developed during wear tests. 
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Investigation of Retained Austenite to 
Martensite Phase Transformation on 
Wear Behavior of White Cast Irons  

V. Karami Dastnaee1    S. S. Ghasemi Banadkouki2 
M. Mosalaeepoor Yazdi3       A. R. Mashreghi4 

 
1- Introduction 

In recent years, wear resistant steels have been 
generally replaced by wear resistant white cast irons 
in many applications such as: mining industry, 
grinding balls, liners, mill rolls, train shaft etc. A good 
wear-resistant white cast iron not only should have 
high abrasion resistance performance, but also must 
have sufficient stiffness to prevent sudden failure. 
According to ASTM A532 standard condition, wear 
resistant white cast irons are classified into pearlitic 
white cast irons, various Ni-Hards and high chromium 
irons. The microstructure of pearlitic white cast irons 
contain a mixture of continuous M3C eutectic carbide 
and pearlite which result in low toughness and low 
wear resistance in such applications. By adding a 
significant amount of alloying elements such as nickel 
and chromium, wear-resistant white cast irons are 
developed in four groups called Ni-Hards 1, 2, 3 and 
4. Generally, depending on the type and amount of 
alloying elements, casting conditions and cooling 
process, various kinds of multiphase microstructures 
including a mixture of continuous M3C eutectic 
carbide, secondary carbide particles, pearlite, bainite, 
martensite and retained austenite are formed in wear-
resistant white cast irons, which lead to completely 
different wear resistance behavior. Among these 
microphases, retained austenite is an unstable 
microphase at room temperature that causes wide 
range of changes in the wear properties of white cast 
irons. The aim of this paper is to study the effect of 
retained austenite on abrasion behavior of a low 
alloyed wear-resistant white cast iron with a mixture 
of carbide and retained austenitic microstructure. 

 
2- Experimental  

The molten samples of proposed low alloy and 
traditional white cast irons are prepared in an 
induction furnace with the capacity of 100 kg at 1450 
°C; after final preparation, the chemical analysis of 
the molten metal was obtained using an ARL 

quantometer device. Table 1 shows the chemical 
composition of investigated white cast irons. 
In order to study the wear behavior of the white cast 
irons, the wear tests were done by using pin on disk 
method under loads of 80, 100, 120 and 140N. The 
wear-resistant disks are made of heat treated 100Cr6 
steel with 62HRC, thickness of 10mm and 70mm 
diameter. Abrasion test samples are prepared in 
cylindrical pins with: 50mm height and 5mm 
diameter, which are provided by wire cut from cast Y-
shaped blocks. 
Metallographic samples were prepared with wire cut 
from Y-shaped cast blocks. After polishing, the 
etching was carried out based on the chemical 
solutions given in Table 2. Optical and scanning 
electron micrographs were taken by Olympus PMG3 
and MV2300CAM-SCAN, respectively. 
 
3- Results and Discussion 

Fig. 1 shows typical light micrographs of white cast 
irons in casting condition. According to 
metallographic image presented in Fig. 1(a), the 
microstructure of conventional white cast iron 
includes ledburite (small pearlite islands in white 
continuous eutectic M3C carbide matrix) and large 
islands of pearlite  (brown color phase) which is 
revealed by 2% Nital etching solution. For revealing 
the multi-phase microstructure of alloyed white cast 
iron with more contrasting resolution, a double stage 
etching method was used based on the Glyceregia and 
Marble chemical solutions. It can be observed that the 
microstructure of alloyed white cast iron includes a 
mixture of small scattered martensite islands (gray 
phase) with retained austenite (brown phase) and 
continuous eutectic M3C white colored carbide matrix 
(Fig. 1(b)). These results show that a good contrasting 
resolution has been developed between the 
microphases of martensite, retained austenite and 
eutectic M3C carbide in the alloyed white cast iron.  
Fig. 2 compares weight loss versus loading force for 
both conventional and alloyed white cast irons at 
different wear test loads. In the samples of 
conventional white cast iron by increasing the loads 
from 80 to 100N and then 120 to 140N, the weight 
loss of samples has been increased. Alloyed white cast 
iron also shows this wear behavior, but the amount of 
weight loss compared to conventional white cast iron 
has been decreased by increasing the loads. 
 

Table 1 Chemical composition of investigated white cast irons 

Type of white cast iron Fe C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu 

conventional white cast 
iron balance 3.26 0.61 0.52 0.012 0.022 0.89 0.053 0.055 0.054 

alloyed white cast iron balance 3.33 0.54 1.15 0.031 0.026 4.43 2.38 0.19 0.56 

                                                            
1 M.Sc. Student Department of Mining and Metallourgy, Yazd University, Yazd, Iran. 
2 Corrspoding Author: Assistant Professor, Department of Mining and Metallourgy, Yazd University, Yazd, Iran. 

Email:sghasemi@yazd.ac.ir 
3 Assistant Professor, Department of Mining and Metallourgy, Yazd University, Yazd, Iran. 
4 Assistant Professor, Department of Mining and Metallourgy, Yazd University, Yazd, Iran. 



 
S.E. Vahdat, S. Nategh, Sh. Mirdamai Tehrani 
 

SCs; however, PD of SCs increased until 36 hours 

of soaking time while being reduced after this 

period. 

6) Precipitation of the SC was primarily due to the 

expansion resulting from transformation of the 

retained austenite into martensite and secondly 

caused by the difference in thermal contraction of 

the phases. 
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Table 3 Content of tertiary carbide (TC) 

 

Specimen 
code 

Content of SC+PC 
vol.% + 5% 

Content of TC 
vol.%+5% 

002-241 2.8 1 

003-241 2.8 0.92 

241-241 3.1 0.92 

242-241 3.2 0.78 

243-241 4.4 0.67 

361-241 5.3 0.61 

362-241 7.4 0.48 

363-241 9.3 0.39 

481-241 10.3 0.26 

482-241 12.9 0.24 

483-241 13 0.13 

 

As shown in Table 1, for different specimens, yield 

strength and UTS showed no relative change. 

However, when compared with the standard 

specimen, UTS and  

There was no retained austenite in the specimens; 

however, PCs and SCs were present in these 

specimens. These carbides could play the role of 

second phase in the matrix. To verify second 

precipitation mechanism of the SC, the specimens 

again were immersed at -196oC for 24 hours, after 

which they were tempered at 200oC for 1 h. 

Henceforth, this process is called double DCT. For the 

second precipitation mechanism to be valid, TC 

should precipitate as the consequence of double DCT. 

It was observed that volume fraction of the SC 

increased compared to the value before the double 

DCT (Table 3). PD (and volume fraction) of the TC 

could be obtained by subtraction of the PD (and 

volume fraction) of the SC before and after double 

DCT (Tables 2 and 3). For example, for specimen 241, 

volume fraction of the SC before double DCT was 

found as 2.18 vol.% and, after the double DCT, it was 

increased to 3.10 vol.%, which meant volume fraction 

of the TC was 0.92 vol.%. Combining these results 

and considering the fact that volume fraction of SC 

particles increased with the double DCT (Tables 2 and 

3), the second mechanism was verified for 

precipitation of the SCs. 

 

4. Conclusions 

Different soaking and tempering times were 

considered to study effect of various treatment cycles 

on mechanical properties and microstructure of 

advanced 1.2542 specimens.  

1) Simultaneous improvement in hardness, UTS and 

modulus of toughness was obtained for specimens 

361 and 482.  

2) For advanced 1.2542, it was observed that 

maximum modulus of toughness could be obtained 

by simultaneously increasing soaking and 

tempering times. However, if reduction in 

production time and cost was of primary concern, 

lower soaking and tempering times would seem to 

be a more feasible option. In this case, specimen 

361 would be a more feasible option. 

3) DCT could improve modulus of toughness because 

pull-out of high PD of SCs occurred. In these 

specimens, high PD and increased volume fraction 

of SCs were two effective parameters for modulus 

of toughness enhancement. 

4) Maximum hardness can be obtained either by 

increasing soaking or tempering times. However, 

if the reduction in production time and cost was of 

primary concern, increase in the tempering time 

would seem to be a more feasible option. In this 

case, specimen 243 would be a more feasible 

option. 

5) The regions which facilitated formation of more 

SCs were developed so that the increased soaking 

time led to constant increase of volume fraction of 
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hardness of the DCT specimens showed 32-36% and 

9-12% increase, respectively, because the standard 

specimen stipulated quenching in oil and tempering at 

450ºC while DCT treated specimens were quenched in 

water prior to their DCT. This issue provided effects 

of this treatment cycle on the advanced 1.2542 yield 

strength, UTS and hardness. 

Table 1 reveals that under similar conditions, 

changes in the UTS and yield strength followed a 

similar trend as expected. 

In this research, specimens 361 and 482 had higher 

modulus of toughness than conventionally treated 

ones, which showed that increasing DCT duration 

needed increasing tempering time to obtain high 

modulus of toughness. For example, for 36 hours of 

soaking time at -196ºC, 1 hour tempering time was 

needed to obtain maximum modulus of toughness. For 

48 hours soaking time at -196ºC, the corresponding 

tempering time was 2 hours. This means that, with 

increase in the tempering time, longer soaking time 

was required for obtaining maximum modulus of 

toughness because tempering after DCT caused more 

reduction of residual stress in comparison with As 

shown in Table 2, volume fraction of the PC was 

approximately constant (≈0.4+0.2 vol.%) in different 

specimens while Tables 2 demonstrated that volume 

fraction of the SC increased with soaking or tempering 

times from 2.18 vol.% to 12.87 vol.%. As shown in 

Table 2, an increase in soaking time resulted in 

precipitation of more SC (average, 500%) due to 

defect density around the PCs in phase matrix, which 

increased with an increase in the soaking time and 

facilitated precipitation of the SC.  

Also shown in Table 2, an increase in tempering 

time resulted in a little precipitation of SC (average, 

50%). On the other hand, volume fraction of SC in 

specimens 002 and 003 were somehow fixed since, 

without carrying out DCT, the conditions for the 

formation of SC were not facilitated. 

 

 

Table 1 Results of tensile tests and modulus of 

toughness  
Modulus of 
toughness 

(MJ/m3)±0.65

Hardness 
(RC) 

Elongation 
(%) 

Tensile 
strength 
(MPa) 

Yield 
strength
(MPa)

Specimen
code 

91.3 50 ±1.0 8.2 ±1.5 1670 ±651525 ±50standard

81.7 
56.5 
±0.6 5.5 ±1.5 2229 ±652006 ±50002 

94.5 
57.2 
±0.7 6.5 ±1.5 2181 ±651938±50003 

72.2 56 ±0.3 4.75 ±0.75 2279 ±212007 ±15241 
30.2 56 ±0.5 2 ±1.0 2265 ±312019 ±23242 

85.5 
57.9 
±0.5 6 ±1.5 2137 ±531869 ±49243 

105.9 
54.6 
±0.5 7 ±1.5 2268 ±651990 ±50361 

73.4 56 ±0.5 5 ±1.5 2201 ±651945 ±50362 

74.8 
54.5 
±0.5 

5 ±1.5 2245 ±652003 ±50363 

92.8 
56.3 
±0.6 6.2 ±0.3 2244 ±641972 ±44481 

110.3 56 ±0.4 7.5 ±1.5 2206 ±651943 ±50482 
93.0 55 ±0.5 6.2 ±0.8 2249 ±281996 ±18483 

 
Table 2 Content, size, population density (PD) of SC 

and primary carbide (PC) 
 

S
pecim

en 
code 

P
C

 content 
+

50%
 (vol.%

) 

S
C

 content 
+

10%
 (vol.%

) 

P
C

 size 
 (m

in to m
ax) 

(µ
m

)

S
C

 size 
 (m

in to m
ax) 

(µ
m

) 

P
D

 of P
C

  
(m

m
-2) +

5%
 

P
D

 of S
C

 
 (m

m
-2) +

2%
 

standard 0.10 1.90 
0.6 

(0.4to0.9)
 0.17 

(0.1to0.5) 
20000 320000 

002 0.42 1.80 
0.61 

(0.3to1.5) 
0.35 

(0.13to0.5) 
64000  200000 

003 0.40 1.88 
0.65 

(0.3to1.5)
0.4 

 (0. 13to0.5) 
63000 160000 

241 0.42 2.18 
0.52 

(0.3to1)
0.22 

(0.065to0.5) 
62000 660000 

242 0.47 2.42 
0.55 

(0.3to1)
0.24 

(0.065to0.5) 
65000 630000 

243 0.37 3.73 
0.70 

(0.6to0.9)
0.25 

(0.065to0.7) 
60000 600000 

361 0.57 4.69 
0.65 

(0.5to0.8)
0.30 

(0.065to1) 
64000 894000 

362 0.60 6.92 
0.71 

(0.4to1.7)
0.32 

(0.065to0.7) 
63000 750000 

363 0.34 8.91 
0.72 

(0.4to1.5)
0.33 

(0.065to0.6) 
62000 726000 

481 0.35 10.04
0.72 

(0.3to1.4)
0.44 

(0.065to0.7) 
65000 707000 

482 0.25 12.66
0.71 

(0.4to1.4)
0.45 

(0.065to1) 
62000 650000 

483 0.24 12.87
0.73 

(0.4to2)
0.46 

(0.065to1) 
65000 620000 
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 Effect of duration of deep cryogenic 
treatment on microstructure and tensile 

properties of 1.2542 tool steel  
 

S.E. Vahdat1*                 S. Nategh2   

  Sh. Mirdamai Tehrani3 

 

1. Introduction 

Successful employment of advanced tool steel in 

engineering applications relies on its ability to meet 

service life requirements and to be fabricated with 

proper dimensions. This means toughness (UT), 

strength and hardness must increase simultaneously. 

In the last decades, many researchers have reported 

that subzero treatment of metals could fulfill the need 

for producing high ultimate tensile strength (UTS) and 

wear resistant tool steels for engineering applications 

at lower cost. Deep cryogenic treatment (DCT) could 

improve hardness, UTS and toughness 

simultaneously. The first mechanism of precipitation 

of secondary carbide (SC) is due to the expansion 

resulting from transformation of the retained austenite 

into martensite and secondly caused by the difference 

in thermal contraction of the phases. For this reason, 

the goal of this work was to optimize the duration of 

DCT to produce advanced 1.2542 tool steel. 

  

2. Material and Methods 

The specimens were given codes for easy 

identification as following:  

                                                            
1 *Corresponding Author, Assistant Professor, Department of Engineering, Ayatollah Amoli Branch, Islamic Azad 

University, Amol, Iran. 

Email: e.vahdat@iauamol.ac.ir 

2 Professor, Department of Materials Engineering, Science and Research Branch, Islamic Azad University, Tehran, Iran. 

3 Professor, School of Metallurgy and Materials Engineering, Iran University of Science and Technology, Tehran, Iran. 

(a) Water quenched specimens: The first two digits of 

the code for a specimen indicate the soaking time 

(h) at -196ºC. The last digit indicates the tempering 

time (h) at 200ºC (Figure 1). 

 (b) Oil quenched and tempered at 450ºC: The 

specimen coded as standard specimen.  

(c) Water quenched and tempered specimens (non-

DCT): Specimens 002 and 003 have been 

tempered at 200ºC, but no DCT has been 

performed on these specimens (Figure 1).  

 
3. Results and Discussion 
Results of tensile tests and modulus of toughness, and 

microstructure results are listed in Table 1, 2 and 3, 

respectively. tempering after conventional treatment. 

In other words, increasing DCT duration produced 

more defects and more defects needed increasing 

tempering time (at constant tempering temperature) to 

obtain high modulus of toughness. 

 

 
Figure 1: DCT and double DCT Cycles 
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