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  توان ورودی به سلگسترده از ای در بازهبررسی عامل دار کردن الکتروشیمیایی گرافن 
 

 (9)آدممجید بنی          (2)مرتضی مغربی          (7)علی حسنی

 
 چکیده

سنتز لایه برداری الکتروشیمیایی از گرافیت، یکی از روش   سل الکتروشیمیایی در این فرایند می   های  تواند  گرافن بوده و علی رغم اینکه توان 

سی ایفا کند، کمتر مورد توجه قرار گرفته     سا شی ا سیل یا  های قبلی در بازهو پژوهش نق شده  جریان الکتریکی انای محدود از اختلاف پتان جام 

ست.  ش    شده و مقدار گروه عاملی قرار گرفته روی آن ها در بازه  برداریدر این پژوهش تاثیر توان بر مقدار گرافن لایه ا سی  سترده برر ده ای گ

بر  تفاده شد.  حصولات اس  تعیین مشخصات م   برای عبوری الکترونی میکروسکوپ  فرابنفش و-جذب مرئیاز آنالیزهایی نظیر رسانایی، توزین،  است.  
 .  شودمیها نیز بیشتر برداری از الکترود بیشتر شده و مقدار گروه عاملی آنبا کاهش توان ورودی به سل، لایهاساس نتایج 

 

 .، گروه عاملیتوانبرداری، گرافن، لایه  کلیدی هایهواژ

 
 

 
Electrochemical Functionalization of Graphene in an Extensive Range of  

Electrical Power 
 

A. Hasani             M. Maghrebi            M. Baniadam 

 

Abstract 

The electrochemical exfoliation of graphite is a method to obtain graphene. Despite the important role of 

electrical power in this process, it hasn’t been investigated extensively. In this research, the effect of 

electrical power in an extensive range on the amount of exfoliated graphene and oxygen functional groups 

was studied. Transmission electron microscopy, weighing, UV-vis spectroscopy and electrical conductivity 

were used for characterization of the products. According to the results, by decreasing the power, the 

amount of exfoliated graphene and its functional groups increased. 

 

Keywords Exfoliation, Graphene, Electrical Power, Functional Group. 
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1793، یک ۀم، شمارسی اسال   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 مقدمه
با  بوده کههای کربن ای دو بعدی از اتمگرافن ورقه

تحرک الکترونی  .[1] اندبه هم متصل شده SP2هیبرید 
رسانایی حرارتی، مقاومت مکانیکی و بالا، ابر

 پذیری بالا، از خواص قابل توجه گرافن بوده وانعطاف
از این جهت سنتز و تولید آن برای صنایع مختلف اهمیت 

از جمله کاربردهای گرافن در ابزارهای . [2] زیادی دارد
های شیمیایی، مواد سازی هیدروژن، حسگرذخیره

ها یها و باترپوزیتی با مقاومت بالا و ساخت ابرخازنکام
  .[3] باشدمی

هایی که برای سنتز گرافن وجود دارد مانند خیلی روش
های بالا به پایین و روش از نانو ذرات دیگر، شامل روش

به دلیل ارزان بودن و بیشتر  .[4] های پایین به بالا است
لا به پایین، های بابودن مقدار تولید گرافن در روش

 های بالا به پایین مترکزدر این تحقیق بر روش مطالعات
از گرافیت به  های سنتز از بالادر روش .[5] باشدمی

به  گرافیت صفحات شود.عنوان منبع کربنی استفاده می
ها از که نیروی بین مولکولی آنبوده هم چسبیده گرافن 

گرافن . برای تهیه صفحات [6,7] نوع واندروالس است
 ها غلبه کرده وواندروالس بین مولکول باید به نیروی

 از هم جدا کرد (Exfoliation) برداریصفحات را با لایه
 گیرد:های مختلفی انجام میبرداری به روشلایه .[8]

مقدار . [9] مکانیکی، حرارتی، شیمیایی و الکتروشیمیایی
سایر  به نسبتروش الکتروشیمیایی گرافن تولید شده در 

واع ها، انبرداری بیشتر بوده و با انواع حلالهای لایهروش
 .[10]گرافیت و در دمای اتاق انجام پذیر است 

یایی  روش الکتروشیم تاثیر گذار درچند پارامتر تا به حال 
ند    ته ا برداری در از جمله لایه   .مورد بررسیییی قرار گرف

ند الکترود  تد   یا   آ یا افقی بودن سییییل    کا ، عمودی 
 تروشییییمیایی، الکترولیت و منبع کربنی می توانند در   الک

 .[11] موثر باشندمحصول گرافن  کیفیت و کمیت
علی رغم اینکه توان سل الکتروشیمیایی در این فرایند 

رار ق د، کمتر مورد توجهقشی اساسی ایفا کند نتوانمی
ی محدودی از های قبلی در یک بازهو پژوهش گرفته

 جریان الکتریکی انجام شده استاختلاف پتانسیل یا 
. از آنجائیکه اختلاف پتانسیل و جریان الکتریکی در [12]

 استفاده از ترکیب آنها یعنیکنند، این فرایند تغییر می
مفهوم دقیق تری از انرژی اعمال  بیان کننده تواندمی توان،

یر در این پژوهش تاث شده به سل الکتروشیمیایی باشد.
شده و مقدار گروه عاملی  برداریافن لایهتوان بر مقدار گر

برای تعیین مشخصات گرافن سنتز  آن بررسی شده است.
فرابنفش و -جذب مرئی رسانایی، شده از آنالیزهای

 میکروسکوپ الکترونی عبوری استفاده شده است.
 

 تحقیق روش و مواد
از الکترودهای گرافیتی با خلوص بالای  تحقیقدر این 

 7و  3گرم، طول و عرض به ترتیب  22درصد، وزن  39
تفاده به عنوان الکترولیت اسسانتی متر و سولفوریک اسید 

های مشابه صورت گرفته، زمان تقریبی در پژوهششد. 
دقیقه بوده و اختلاف پتانسیل اعمال شده به  72واکنش 

ولت بیشتر نیست  72مولا از سل الکتروشیمیایی نیز مع
لیتر، شامل میلی 729در این فرآیند از یک بشر  .[13,14]

به عنوان ظرف واکنش استفاده شده دو الکترود گرافیتی، 
تر از یکدیگر )فاصله ممیلی 29ۀبه فاصلالکترودها که 

اند. همچنین در زمان انجام استاندارد( قرار داده شده
شود فویل آلومینیم پوشانده می ۀفرآیند، سل واکنش بوسیل

تا تاثیر عوامل محیطی تا حد امکان کاهش یافته و شرایط 
(، 7آزمایش برای هر مرحله یکسان باشد. شکل )

شماتیکی از سل الکتروشیمیایی ساخته شده در این 
 باشد.پژوهش می

 
 

 ایی ساخته شدهیشماتیک سل الکتروشیم  7 شکل

 

ی گرافیتی به عنوان آند و برای شروع آزمایش، الکترودها
دقیقه  72لیتر سولفوریک اسید به مدت میلی 799کاتد در 
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ولت قرار  6/79و 72، 3، 2، 3/7های در اختلاف پتانسیل
 وانتسعی شده برای بررسی تاثیر  تحقیقداده شد. در این 

کمینه  بین بیشینه و ۀبرداری الکتروشیمیایی، بازبر لایه
ولتاژ پوشش داده شود. از طرفی، در کارهای مشابه 

واحدی اختلاف پتانسیل، تغییرات  9تا  9معمولا با تغییر 
محسوسی در مکانیزم واکنش و خواص محصولات 

های انتخاب . بر این اساس، بازه[15]مشاهده شده است 
وی حشده در این کار، بین بیشترین و کمترین ولتاژ، به ن

 .[16] بوده که با کارهای مشابه مطابقت داشته باشد
ای هبرای مقایسه کمی مقدار گرافن سنتز شده در توان

برداری مختلف دو پارامتر وزن خورده شده و وزن لایه

عبارت شده تعریف شد. بر این اساس وزن خورده شده 
است از وزن همه ذرات جدا شده از الکترود گرافیتی. 

گیری این پارامتر، وزن سل الکتروشیمیایی برای اندازه 

ها به قبل و بعد از واکنش محاسبه شده و اختلاف آن
همچنین، وزن  شود.عنوان وزن خورده شده معرفی می

برداری شده ذراتی هستند که پس از سه بار عملیات لایه
 9999دقیقه با چرخش  79سانتریفیوژ، هر بار به مدت 

 ده و ته نشین نشدند. برای محاسبهدور بر دقیقه، پایدار مان

این پارامتر، کافی است محصول بعد از سانتریفیوژ توزین 
شود. لازم به ذکر است که مدت زمان و دور سانتریفیوژ 
بر اساس استاندارد کارهای مشابه استفاده شده است 

همچنین در این تحقیق از آزمون رسانایی برای  .[17,18]
خوردگی ذرات گرافن  بررسی اکسایش و میزان برش

استفاده شد. به این صورت که دو الکترود مسی در فاصله 
مشخصی از هم، در محلول قرار گرفته و مقاومت بین دو 

 شود.متر خوانده میالکترود توسط مولتی

 

 نتایج و بحث
برداری یکی از پارامترهای مهم مورد بررسی در لایه

. از است الکتروشیمیایی گرافیت، توان ورودی به سل
های طرفی در هر مرحله از اعمال اختلاف پتانسیل

. [19] مختلف، تغییرات جریان و ولتاژ یکسان نیستند

برای اینکه هم تغییرات ولتاژ و هم تغییرات جریان لحاظ 
شود، حاصلضرب آنها یعنی توان برای هر مرحله در نظر 
گرفته شد. به این ترتیب توان ورودی به سل 

بیانگر تغییرات ولتاژ و جریان در طول  الکتروشیمیایی
 (.2 باشد )شکلفرایند می
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(، با افزایش اختلاف پتانسیل، توان 2با توجه به شکل )
، 3های یابد. همچنین در اختلاف پتانسیلنیز افزایش می

ولت با گذشت زمان، توان ورودی به سل  6/79و  72
د، شود. مطابق آنچه که بحث شالکتروشیمیایی بیشتر می

ده و بیشتر، جریان نیز بیشتر شبا اعمال اختلاف پتانسیل 
یابد. از طرف دیگر، در در نتیجه توان افزایش می

با گذشت زمان، انرژی ورودی  6/79و  72، 3ولتاژهای 
به سل الکتروشیمیایی صرف تخریب ساختار الکترود نیز 

شود. بنابراین دلیل افزایش توان در ولتاژهای بالا در می
اری، بردوه بر لایهطول واکنش، این است که سیستم علا

 برای تخریب الکترود نیز به انرژی نیاز دارد.

یکی دیگر از پارامترهای مهم مورد بررسی در سنتز  
گرافن، مقدار کل ذرات خورده شده از الکترود در 

. به همین منظور نمودار وزن [20] های مختلف استتوان

این ذرات بر حسب توان اعمال شده به سل 
 ( ترسیم شده است.9در شکل )الکتروشیمیایی 

(، با افزایش توان اعمال شده به سل 9طبق شکل ) 
یابد. از الکتروشیمیایی، وزن خورده شده افزایش می

وات، شیب تغییرات وزن کم  9تا  77/9طرفی در توان 
وات،  9است. همچنین با توجه به شکل الکترودها در 

 هتورم گرافیت بیشتر است. شیب تغییرات وزن خورد

 روند افزایشی دارد. 6/26تا  2/79شده نیز از 
تری ها با شدت بیشبا افزایش توان اعمال شده به سل، یون

کنند و به صورت گروهی به سمت الکترود حرکت می
ک شوند. بنابراین در ینهی میبین صفحات گرافیت میانه

مدت زمان معین ذرات بیشتری از الکترود جدا شده و 
بد. تصاویر خوردگی الکترودها بعد از یاوزن افزایش می

برداری، قابل مقایسه با کار طاهری نجف آبادی و لایه
. از طرف دیگر با کاهش توان اعمال [21]همکاران است 

ها به سمت الکترود شده به سل، شدت حرکت یون
نهی کاهش یافته و در یک مدت زمان معین، با میانه

 ذرات کمتری جداها بین صفحات گرافیت، انفرادی یون

 یابد. شده و در نتیجه وزن خورده شده کاهش می

نه   9تا   77/9در توان   یا قدار    نهی یونوات، م به م ها 
به آهسیییتگی صیییورت می   گیرد. علاوه بر این، کم و 

برداری غالبا به صورت سطحی است. بنابراین شیب      لایه
شده  شد.   در این محدوده کم می تغییرات وزن خورده  با

وات اتفاق   9ها در  نهی یوناز طرف دیگر، حداکثر میانه   
افتاده و در نتیجه گرافیت بیشترین تورم را دارد. همچنین 

وات، منجر به بیشتر شدن    6/26تا  2/79افزایش توان از 
ها و در نتیجه تخریب ساختار گرافیت شده  نهی یونمیانه

یابد.ات وزن افزایش میو بنابراین شیب تغییر
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(، تغییرات وزن خورده شده از الکترود نسبت 9در شکل )
به توان ورودی به عنوان یکی از پارامترهای اصلی در 

م گرافن با تعداد لایه کسنتز گرافن بررسی شد. اما وزن 
از اهمیت بیشتری برخوردار است. به عبارت دیگر، ذرات 

ی اند، به مراتب مهم تر از ذراتبرداری شدهگرافیتی که لایه
اند. چرا که خواص ویژه هستند که از الکترود خورده شده

آن  لایهگرافن )الکتریکی، مکانیکی و حرارتی( در نوع کم
. بنابراین بررسی تغییرات [22] دکنبیشتر نمود پیدا می

تواند برداری شده نسبت به توان ورودی، میوزن لایه
بیانگر این باشد که تولید گرافن تا چه حد موفقیت آمیز 

 (.9بوده است )شکل 

(، با افزایش توان اعمال شده به سل، 9مطابق شکل ) 
یابد. علاوه بر این، شیب برداری شده کاهش میوزن لایه

وات بیشتر  6/71برداری شده بعد از ت وزن لایهتغییرا

 شود.می
 نهیافزایش توان اعمال شده به سل، منجر به میانه 

ها در گرافیت و خورده شدن ذرات گروهی آنها یون
برداری شده کاهش شود. در نتیجه وزن لایهدرشت تر می

برداری شده در یابد. از طرف دیگر افزایش وزن لایهمی
نهی انفرادی توان ناشی از میانهایین را میهای پتوان
برداری سطحی از ها بین صفحات گرافیت و لایهیون

 گرافیت دانست.  

(، اینگونه به  9با توجه به تصییاویر الکترودها در شییکل )
سد که بعد از  نظر می سل،   6/71ر وات، توان ورودی به 

یه     جای لا یب الکترود گرافیتی   به  برداری صیییرف تخر
شده از     شود. می صول غالب، ذرات خورده  بنابراین مح

برداری شییده. پس دلیل گرافیت هسییتند و نه گرافن لایه
  6/71برداری شده بعد از افزایش شیب تغییرات وزن لایه

تواند مصیییرف انرژی برای تخریب گرافیت به    وات، می
 برداری باشد.جای لایه

ای هدر کارهای مشابه معمولا برای بررسی ساختار و لایه
گرافن سنتز شده، از تصاویر میکروسکوپ الکترونی 

. به وسیله این آنالیز [23]کنند ( استفاده میTEMعبوری )

های تک لایه و چند لایه را در توان وجود گرافنمی
نیز برای  پژوهش. در این [24] محصول بررسی نمود

بررسی تاثیر توان ورودی به سل الکتروشیمیایی بر 

های محصول گرافن، این آنالیز به برداری و تعداد لایهلایه
الف( مربوط به محصول سنتز -2کار گرفته شد. شکل )

ب( -2وات و ) 6/26شده در بیشترین مقدار بازه توانی، 
 برداری شده در کمترین مقدار بازهتصویر گرافن لایه

 باشد.وات می 77/9توانی، 
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 وات 77/9وات، ب(  6/26الف(  :گرافن سنتز شده در  2 شکل

 

 
 های مختلفسنتز شده در توان فرابنفش اکسید گرافن-نمودار جذب مرئی  6شکل 

 
الف( -2( از شکل )7با توجه به آنچه که در ناحیه ) 

و تعداد ضخامت  ،های بالاشود، در توانمشاهده می
های ذرات جدا شده از گرافیت زیاد است. چرا که لایه

در آن، قسمتی از تصویر میکروسکوپ الکترونی کاملا 
های گرافن مشخص تیره رنگ شده و چیزی از لایه
ب(، -2( از تصویر )2نیست. از طرف دیگر در ناحیه )

ص بوده که محصول به دست ذرات گرافن چند لایه مشخ
 وات است. 77/9آمده در توان 

با اعمال توان بیشتر، تخریب الکترود مکانیزم غالب  
بوده و ذرات جدا شده از گرافیت ضخامت زیادی دارند. 

ها و نهی یونهای پایین، میانهدر حالیکه در توان
های برداری غالبا سطحی بوده و محصول شامل گرافنلایه

 است.چند لایه 
های بررسی پراکندگی اکسید گرافن در یکی از راه 

-یک حلال، استفاده از منحنی جذب در آزمون مرئی
. به این ترتیب که هر چقدر ذرات [25,26] فرابنفش است

گرافن بیشتر اکسید شود، پراکندگی بیشتری در حلال آبی 
گرافن، افزایش -داشته و میزان جذب نور سیستم حلال

از طرف دیگر، جذب کم، بیانگر این است  .[27] یابدمی
اکسایش گرافن به خوبی انجام نشده و ذرات گرافن 

های با رسم منحنی نیشنی دارند. بنابراینتمایل به ته
ان توهای مختلف، میهای سنتز شده در توانجذب گرافن

ها بحث کرد راجع به مقدار پراکندگی و اکسایش آن
 (.6 )شکل

(، با کاهش توان ورودی به سیییل     6مطابق شیییکل )   
ود. علاوه  شگرافن بیشتر میمیزان جذب الکتروشیمیایی، 

نانومتر برای    299در طول موج حدود   وجود قله  بر این،
شانه در       ست. همچنین، یک  شخص ا هر نمونه کاملا م
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   نانومتر قابل مشاهده است. 999طول موج حدود 
اند دلیلی تویبرداری بهتر گرافن و اکسایش بیشتر، ملایه

های پایین باشد. چراکه بر افزایش میزان جذب در توان
بردای سطحی پدیده غالب بوده و های پایین، لایهدر توان

های کم لایه، اکسایش بیشتری صورت با جدا شدن گرافن
ها افزایش یافته و نور گیرد. در نتیجه، پراکندگی آنمی

 ایش توانکنند. در طرف مقابل، افزبیشتری جذب می
ورودی، منجر به جدا شدن ذرات گرافیت شده که 

ها قرار های عاملی اکسیژن دار به خوبی روی آنگروه
گیرند. این ذرات با اکسایش کمتر، پراکندگی خوبی نمی

کنند. لازم به ذکر است نداشته و مقدار نور کمی جذب می
های جذب در این تحقیق، قابل مقایسه با کار که منحنی

های جذب و یالی اوغلو و همکاران بوده و منحنی آلان
. اما [28]ها مشاهده شد های مشابهی در کار آنپیک

 کار یالی و پژوهشفرابنفش این -تفاوت آزمون مرئی
اوغلو و همکاران، در تفسیر آن است. به این ترتیب که 
ایشان معتقدند که با افزایش اختلاف پتانسیل اعمال شده 

یکه یابد. در حالیایی، جذب افزایش میبه سل الکتروشیم
نشان داده شد که افزایش اختلاف پتانسیل  تحقیقدر این 

ورودی به سل، منجر به جدا شدن ذرات درشت از 
شود. در نتیجه اکسایش به خوبی انجام نگرفته گرافیت می

. بنابراین با [29] و پراکندگی ذرات گرافن کمتر است

کند، ان جذب کاهش پیدا میافزایش اختلاف پتانسیل، میز
 .      [30] نه افزایش

توان نانومتر را می 299طول موج حدود قله در وجود  
C پیوندهای  ππ* به انتقالهای − C،ربط داد. همچنین 

نانومتر، مربوط  به  999طول موج حدود شانه در وجود 
Cپیوندهای  πn* انتقالهای = O باشد. علاوه بر می

نانومتر  297همکاران دریافتند که قله این، پاردس و 
اکسید گرافن، در نمودار جذب اکسید گرافن کاهش یافته 

ه شود. این انتقال نقطه بیشینه، بنانومتر منتقل می 219به 
کاهش پیوستگی الکتریکی بین ذرات و همچنین عدم 

 .[31]های اکسیژن دار ربط داده شده است حضور گروه
به هم متصل  2SPهای کربنی در گرافن با هیبرید اتم 
و در یک صفحه گرافن هر اتم کربن یک پیوند آزاد  شده

. این پیوند مکان مناسبی [32] در خارج از صفحه دارد
های عاملی و همچنین گیری برخی گروهبرای قرار

های عدم حضور گروههای هیدروژن است. از طرفی اتم
های آزاد در انتقال جریان شود الکترونعاملی، باعث می

 الکتریکی شرکت کرده و رسانایی گرافن افزایش پیدا کند
. بنابراین برای بحث درباره چگونگی تغییرات [33]

های عاملی اکسیژن دار در گرافن، رسانایی نسبت به گروه
ود ترسیم ش هم لازم است نمودار این دو پارامتر بر حسب

.(1)شکل 
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های عاملی اکسیژن (، با افزایش گروه1) با توجه به شکل
یابد. از طرفی، هر چقدر این دار، رسانایی کاهش می

ها کمتر باشند، رسانایی بیشتر است. علاوه بر این، گروه
یابد. های بالا شیب تغییرات رسانایی افزایش میدر توان

تر  های پایین ملایمدر حالیکه شیب این تغییرات در توان
 است. 

های آزاد گرافن با یش اکسایش، الکترونبا افزا 
. [34] دهندهای عاملی اکسیژن دار پیوند تشکیل میگروه

 توانندهای عاملی شده و نمیها درگیر گروهاین الکترون
در انتقال جریان الکتریکی شرکت کنند. در نتیجه جریان 

 شودکاهش یافته و به دنبال آن رسانایی گرافن نیز کم می

[35]. 
 

 جه گیرینتی
تا  77/9، تحقیقدر بازه توانی به کار گرفته شده در این 

وات، با افزایش توان ورودی به سل، وزن خورده   6/26
شده افزایش یافت. در حالیکه کاهش توان ورودی به سل 
منجر به افزایش ذرات گرافن کم لایه شده و در حقیقت 

های شود. چراکه در توانبیشتر می برداری شدهوزن لایه
 ذراتبرداری غالبا سطحی بوده و پایین مکانیزم لایه

 .دگرافن جدا شده از الکترود، کم لایه هستن

طه وزن لایه   با    راب برداری شیییده و وزن خورده شیییده 
کدیگر   که هر چقدر خوردگی        ی یب اسیییت  به این ترت

به سییمت تخریب الکترود پیش بیشییتر شییود و مکانیزم 
ج   به  یه برود،  یه، ذرات    برداریای لا های کم لا گرافن 

 شود.میگرافیت از الکترود جدا 
با جدا شدن ذرات گرافیت چند لایه از الکترود، سطح  

 اردهای عاملی اکسیژنتماس کمتری برای اتصال گروه
ه در نتیجشود. ها کمتر میفراهم شده و اکسایش ذرات آن

جذب  پراکندگی ذرات در حلال کمتر شده و میزان
از طرفی، هر  یابد.فرابنفش آنها نیز کاهش می-مرئی

ن های عاملی اکسیژ، گروهشدبیشتر با برداریچقدر لایه

شده که موجب افزایش پراکندگی ذرات در بیشتر  دار
فرابنفش -شود. در نتیجه میزان جذب مرئیحلال می

 یابد.ذرات افزایش می

ه و ب گروه عاملی با رسانایی رابطه معکوس داشته 
عبارتی با افزایش هر میلی مول بر گرم از گروه عاملی، 

 شود.تقریبا یک زیمنس بر متر از میزان رسانایی کم می
رسانایی در سایر  هاینتایج این آزمون با نتایج آزمون

کارهای پژوهشی مشابه مطابقت داشته و با افزایش مقدار 
 یابد.گروه عاملی، رسانایی کاهش می
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 AISI 52100فولاد  و سایشی خواص مکانیکی ساختار، بر پایین آستمپرینگ دما ثرا

 
 (9)حسینیسید رحمان       (2)مجید طاووسی      (7)مهرداد نوربخش

 

 چکیده
س هدف از این تحقیق  ساختاری و مکانیکی فولاد   و زمان  ماد ثرا یبرر ستمپرینگ بر خواص  ستا    می AISI 52100 فرایند آ شد. در این را در با

سپس    نمونه شده و  ستنیته  ستمپرینگ  ها آ شد مختلف  شرایط  در عملیات آ سی  .دنبال  سنج    برر سط پراش  ساختاری و مکانیکی تو   های فازی، 

شی، آزمون     سکپ الکترونی روب شش  پرتوایکس، میکرو سایش انجام ک شان داد که  نتایجشد.   و  ستمپرینگ بالاتر از   ن ی  درجه 252در دمای آ

  پذیری با افزایش دمارسد. استحکام و انعطاف  درصد می  1مگاپاسکال و   2222استحکام و درصد ازدیاد طول به ترتیب به بیش از    ،گرادسانتی 

   یابد.کاهش میدرصد  9مگاپاسکال و  7121به ترتیب به حدود 

 

 .دمااستحاله هم ،شدهکنترل ینگآستمپر ،ISI 52100 ،ینیتب ،فولاد نانوساختار  های کلیدیواژه

 

 
 

The Effect of Low Temperature Austempering on Microstructure, Mechanical and Wear 

Properties of AISI 52100 Steel  

 
M. Nourbakhsh          M. Tavoosi          S. R. Hosseini 

 

Abstract 

The goal of this study was to develop nano/ultrafine bainitic microstructure in AISI 52100 steel. For this 

purpose, the specimens were austenitized, followed by austempering treatment at different temperatures 

and times. Austempered samples were characterized using field emission scanning electron microscopy, X-

ray diffraction and  tension and wear tests. The results showed, at austempering temperature up to 250oC, 

the strength and ductility reached 2000 MPa and 7%, respectively. By further increasing the austempering 

temperature, the strength and ductility were simultaneously reduced (to about 1808MPa and 3%). 

 

Keywords  Nanostructured Steel, Bainite, AISI 52100, Controlled Austempering,  Isothermal  

Transformation. 
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 مقدمه
های یاژآل دریابی دست قابلی کشش استحکام حداکثر

 از یبخشاستحکام متداولی هاروش از استفاده بای آهن
اختار یزسریجاد ا وی کارسخت جامد، محلول یلتشکیل قب

 [3-1] است مگاپاسکال 7122 حدود دریتی مارتنز
 تر،یشب یاستحکام کشش یرمقاد بهیابی دست منظوربه

 ی جدید و سازوکارهای نوینهالازم است از روش
به  توانیسازوکارها م یناز ا یکیعنوان استفاده شود. به

عاد ساختار تا اب یزکردناشاره کرد. با رساختار نانو  یجادا
ه بر بدون تاثیر قابل توجرا  یاستحکام کشش توانینانو م

 .[4]داد  یشافزا مگاپاسکال 2522تا حدود چقرمگی، 

شکل  ییرتغ مختلفی همچون یهاروشتا کنون  
 نورد ،یکیمکان -یحرارت یاتعمل،  (SPD)ید مومسان شد

های تبریدی و نوردتجمعی برای کاهش اندازه دانه

ائه رهای نانومتری اکریستالی فولادها و حصول اندازه دانه
ا هشده است. نکته قابل توجه در مورد تمامی این روش

ستفاده باشد که امی یلیتکم یندهایبه فرا یازن و بالا ینههز
 ها را برای کاربردهای صنعتی محدود نموده استاز آن

ی یدنسل جددر حال حاظر موارد،  ینبا توجه به ا. [5]
/سوپر یتینینانوساختار ب یفولادها تحت عنوانفولادها  از

 .حال گسترش استدر  بینیتی
ه با انجام یک استحال ینیتی،نانوساختار ب هایفولاد 

ت دسبهآستمپرینگ در دماهای پایین و در زمان طولانی 

ی میکروساختار حاصل از این استحاله، نمونه. آیدیم
ز ای اجدیدی از میکروساختار بوده و شامل ساختار لایه

به دلیل  باشد.ز کربن میفریت بینیتی و آستنیت غنی ا

انجام استحاله آستمپرینگ در دماهای پایین )کمی بالاتر 
ین پاینفوذ کربن  یتقابل(( Msاز دمای شروع مارتنزیت )

و  تیبینی یتضخامت صفحات فربوده و به همین دلیل 

 کییمکان خواص. خواهد بودکم  یاربس ایآستنیت لایه
متأثر از  یطور قابل توجهبه ینیتینانوساختار ب یفولادها

 است اییهلا یتو آستن ینیتیب یتضخامت صفحات فر

 به هالایه یبا در نظر گرفتن ضخامت واقع .[6,4-8]
 ایدو برابر ضخامت لایه یانگینم ی، تقاطع خطtصورت 

(t2 =L̅) 1استحکام کششی معادل و  بوده-(L̅115( =σΔ 
با کاهش ضخامت با توجه به این رابطه . [8] خواهد بود

صفحات فریت بینیتی و آستنیتی، استحکام به طور قابل 
یابد. شایان ذکر است که این کار با توجهی افزایش می

انجام فرایند در دماهای پایین و کنترل ترکیب شیمیایی 
بادیشیا با انجام  رابطهدر این پذیر است. فولاد امکان
در مورد اد گردرجه سانتی 222دما در دمای استحاله هم

–Fe–0.79C–1.56Si با ترکیب شیمیایی یفولاد

1.98Mn–0.24Mo–1.01Cr– 1.51Co–1.01Al  به
مگاپاسکال دست یافت  2522استحکام کششی در حدود 

ریزساختار فولاد نانوساختار نیز تیموخینا و همکاران  .]6[

–Fe–0.79C  ترکیب شیمیاییرا در فولادی با بینیتی 

1.98Mn–1.51Si–0.98Cr–0.24Mo–1.06Al–1.58Co 

(wt.%)  تسلیم  و استحکام کششی .[9]بررسی کردند

 222دما در دمای شرایط استحاله همدر های حاصل نمونه
حدود به ترتیب در روز،  72مدت گراد بهدرجه سانتی

 شکست یچقرمگ .برآورد شد مگاپاسکال 7322و  2222
 یکنواختی خواص های پسماند ناچیز،، تنشقابل ملاحظه

 یدولت یلیتکم یندهایبه فرا یازو عدم ندر مقاطع بزرگ 
 .[8-6] فولادها استنوع  ینا یایمزادیگر از 

به طور کلی فولادهایی برای انجام استحاله همدما  
 :[6,7] مناسب هستند که از سه شرط زیر برخوردار باشند

دمای پایین تشکیل مارتنزیت: به دلیل انجام استحاله  .7

در دمای پایین، لازم است دمای تشکیل مارتنزیت 
پایین باشد تا استحاله تشکیل بینیت بدون شکل گیری 

 فاز مارتنزیت، دنبال شود.

حضور درصد بالایی از عناصر تشویق کننده تشکیل  .2
مان ، زبینیت: به دلیل انجام استحاله در دمای پایین

ند معمولا بسیار طولانی است. در این راستا توصیه یفرا

چون شود در طراحی فولاد از عناصری هممی
آلومینیوم و کبالت برای سرعت بخشیدن به استحاله و 

 کردن زمان فرایند بهره گرفته شود. کوتاه

حضور درصد مناسبی از عناصر پایدار کننده آستنیت:  .9
ه حاصل ب یفولادهاتار نهایی که ساخبا توجه به این
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صورت صفحات فریت بینیتی و آستنیت غنی از کربن 
باشد، لازم است آسنتیت حاصل توسط مقادیر می

ر پایدا یلیسیمهمچون منگنز و س کافی از عناصری
 .شوند

با توجه به نکات مورد بحث، برای دستیابی به یک  
د به ولاف ترکیبفولاد نانوساختار بینیتی، لازم است تا 

درستی طراحی و ساخته شود که این موضوع مستلزم 
بالایی است. در این رابطه در این  ۀصرف وقت و هزین

یاد شده در مورد  ۀپژوهش تلاش گردید تا انجام استحال
که تحت عنوان فولاد بربرینگ  AISI 52100فولاد 

با وجودی که تحقیقات شود، دنبال گردد. شناخته می

بود خواص مکانیکی این فولاد با متعددی در زمینه به
، زمان [14-10] استفاده از فرایند آستمپرینگ وجود دارد

و دمای بهینه فرایند آستمپرینگ به منظور حصول ساختار 

این  ه است.به درستی تعیین نشدنانوبینیتی/سوپر بینیتی 
فولاد دارای درصد بالایی کربن و کروم بوده و فاقد 

مورد اشاره است. تحقیق در مورد این فولاد عناصر آلیاژی 
ی تر استحالهتواند زمینه را برای شناخت دقیقمی

آستمپرینگ و چگونگی تحولات ساختاری در حین 
فرایند . در این رابطه آوردتشکیل بینیت فراهم 

های مختلفی دنبال شد و آستمپرینگ در دماها و زمان
ها نمونهخواص فازی، ساختاری، مکانیکی و سایشی 

  .قرار گرفتمورد ارزیابی 

 
 روش تحقیق مواد و

ریختگی و  گردمیل صورتبه AISI 52100فولاد 

سازی در مورد متر تهیه و نمونهمیلی 22شده به قطر جفور
به منظور تعیین دما و زمان بهینه ها صورت گرفت. آن

 7222، 352های حاصل در دماهای آستنیته کردن، نمونه

 62و  92های به مدت زمانگراد سانتیدرجه 7252و 
 سریع سردیآستنیته شده و سپس در آب سرد دقیقه 

 ۀها در دما و زمان بهینگردید. پس از انجام این کار، نمونه

 گآستمپرینوارد حمام  سرعتبهآسنتیته شده و  ،حاصل
 922و  252، 222، 752دما در دماهای شدند. استحاله هم

 استحاله انجام شد. های مختلفدر زمان گراددرجه سانتی
 گراد در حمام روغنی سانتیدرجه 752دما در دمای هم

 235ساخت شرکت بهران با دمای دود  61آبکار گرم 
 252، 222ماهای دما در دهم ۀگراد و استحالدرجه سانتی

گراد در حمام نمک حاوی نیترات سانتی ۀدرج 922و 
درصد  95و  55ترتیب با مقادیر پتاسیم و نیترات سدیم به

های حاصل های فازی نمونهبررسی وزنی انجام شد.
ساخت  PW3710 توسط پراش سنج پرتوایکس مدل

های ساختاری و مورفولوژیکی ، بررسیشرکت فیلیپس
مدل ( SEM) الکترونی روبشی میکروسکپتوسط 

TESCAN-XMU  75ساخت شرکت وگا آلمان با ولتاژ 

 کشش هستگاد شد. آزمون کشش توسط انجامکیلوولت 
در  ولپرت آلمانشرکت  ساخت FM2750 لمدآمسلر 

انجمن  اردستاندا طبق و متر بر دقیقهمیلی 5/2 کرنش خنر

 شایان ذکر .شد انجام E8شماره  آزمون و مواد آمریکا
است که تعداد تکرار آزمون کشش برای هر نمونه دو 

در  ،طای خمرتبه در نظر گرفته شد. البته به دلیل مشاهد
 این آزمون تا سه بار نیز تکرار شد. هااز نمونهمورد برخی 

آزمون سختی سنجی نیز با اسنفاده از دستگاه سختی سنج 
EMCOTEST  مدلM4u-250 کیلوگرم و  92، تحت بار

با استفاده از فرورونده ویکرز انجام شد. در این مورد نیز 
آزمون در مورد هر نمونه انجام و مقدار متوسط سختی  5

جهت انجام آزمون سایش، از دستگاه سایش گزارش شد. 

از نوع پین روی صفحه )موجود در آزمایشگاه تریبولوژی 
تی مالک اشتر دانشکده مهندسی مواد دانشگاه صنع

اصفهان(، در شرایط سایش خشک استفاده شد. تمامی 

درصد  92تا  22ها در دمای محیط با رطوبت نسبی آزمون
متر بر ثانیه انجام سانتی 72و با سرعت صفحه برابر با 

منظور تعیین میزان کاهش جرم، از ترازویی با دقت شد. به
با   AISI 5210 0گرم استفاده شد. از پین فولادی 9-72

متر میلی 6/2و شعاع نوک  5ویکرز، قطر  122سختی 
لازم به ذکر است که آزمون سایش بر روی استفاده شد. 

محدوده نیروی اعمالی توسط  .هر نمونه سه بار تکرار شد
 نیوتن تعیین شد.  5برابر با  نیز آزمون بارپذیری دینامیک
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 )الف(

 

 
 )ب(

 AISIتصاویر میکروسکپی الکترونی روبشی از فولاد  7 شکل

الف( نمونه خام و ب( پس از انجام آستنیته کردن در دمای  52100

دقیقه و سرد کردن سریع در  62 گراد به مدتسانتی ۀدرج 7252

 آب

 

 بحثنتایج و 
مورد استفاده در  AISI 52100فولاد خام  ۀساختار نمون

ارائه شده است.  (الف-7) این پژوهش در شکل

شود، ساختار این فولاد متشکل گونه که مشاهده میهمان
باشد. بدین معنی که از درصد بالایی کاربید کروم می

عناصر کربن و کروم موجود از ترکیب آلیاژ خارج شده 

 ۀاند. به منظور بررسی دقیق استحالو تشکیل کاربید داده

ا تمامی است ت تشکیل بینیت در این فولاد، در ابتدا لازم
کاربیدهای موجود تجزیه شده و عناصر آلیاژی در ساختار 

هایی از فولاد مورد نمونه ،انحلال یابند. در این راستا
گراد سانتی ۀدرج 7252و  7222، 352بررسی در دماهای 

دقیقه آستنیته شده و سپس  62و  92های به مدت زمان
 صورتهای ساختاری گردید. بررسی سردیسریعدر آب 

گرفته در مورد این فولاد نشان داد که با انجام فرایند 
گراد به مدت درجه سانتی 7252آستنیته کردن در دمای 

دقیقه، تمامی کاربیدهای موجود تجزیه شده و عناصر  62
-7شود )شکلها در ساختار توزیع میی آنتشکیل دهنده

 رانجام فرایند آستنیته کردن در دماهای کمت در واقعب(. 

تر قادر به انحلال کامل رسوبات های کوتاهو زمان
 های آستنیتدر این ارتباط متوسط اندازه دانه باشد.نمی

میکرومتر و دمای تشکیل بینیت و  22±9در حدود 

گراد سانتی ۀدرج 32و  972به ترتیب در حدود  رتنزیتما
. شایان ذکر است که برآورد دمای تشکیل برآورد شد

یت با فرض انحلال کامل عناصر در زمینه، بینیت و مارتنز
بر مبنای ترکیب شیمیایی و استفاده از روابط مربوطه انجام 

 752با توجه به این نتایج، محدوده دمایی . [3] ه استشد
گراد برای دنبال نمودن فرایند سانتی ۀدرج 922الی 

آستمپرینگ در مورد فولاد مورد بررسی، مناسب 
 گردد تا نتایج حاصلمه تلاش میتشخیص داده شد. در ادا

   به صورت جزئی مورد تحلیل قرار گیرد.

، مقادیر سختی، استحکام کششی و درصد (7)جدول  
های آستمپر شده در دمای ازدیاد طول مربوط به نمونه

 نهای مختلف را نشاگراد به مدت زمانسانتی ۀدرج 752

شود، با افزایش زمان همانطور که مشاهده میدهد. می
آستمپرینگ، به تدریج از مقدار سختی نمونه  ۀاستحال

شود. کاهش سختی با گذشت زمان، نشان کاسته می

دما و تبدیل مقادیری از آستنیت هم ۀدهنده انجام استحال
باشد. با وجودی که سختی با گذشت زمان به بینیت می

 ها با افزایش زمانیابد، استحکام کششی نمونهکاهش می

مگاپاسکال به حدود  171حدود  ساعت از 211به  36از 
دهد. افزایش استحکام مگاپاسکال افزایش نشان می 7919
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تواند نمونه با افزایش زمان عملیات آستمپرینگ تنها می
ای ههای پسماند ناشی از تشکیل تیغهبه کاهش تنش

سخت مارتنزیت که موجب ترد و شکننده بودن ساختار 
 ، درصد ازدیادکردیگر قابل ذ ت داد. نکتهنسب ،شودمی

این موضوع نشان از هاست. طول نزدیک به صفر نمونه
 ۀدرج 752های آستمپر شده در دمای نمونهترد شکست 

. در این ارتباط تصاویر سطح شکست گراد داردسانتی

گراد به ی سانتیدرجه 752ستمپر شده در دمای آی نمونه
 در شکلارائه شده است.  (2) ساعت در شکل 211مدت 

شوند که دلیل اصلی سطوح جدایش مشاهده می (ب-2)
، های مارتنزیتتواند وجود تیغهایجاد این جدایش می

های آستنیت و مرز دانهها تمرکز تنش در محل این تیغه
ی انجام نیز تایید کننده تصاویراین د. در واقع اولیه باش

مورد بررسی به صورت ترد است. ۀشکست نمون
 

 

 

 

 
 )الف(

 

 
 )ب(

 

 ساعت در دو بزرگنمایی مختلف 211 گراد به مدتدرجۀ سانتی 752تصاویر سطح شکست مربوط به نمونۀ آستمپر شده در دمای   2شکل 
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 های مختلفگراد در زمانسانتی ۀدرج 752آستمپر شده در دمای  ۀسختی، استحکام و درصد ازدیاد طول نمون  7 جدول
 

 
 زمان )ساعت(

 211 732 36 91 29 صفر

 912±5 935±2 525±72 592±9 592±1 512±5 سختی )ویکرز(

 7919±75 7951±25 171±22 - - - استحکام )مگاپاسکال(

 صفر صفر صفر - - - ازدیاد طول نسبی )درصد(

 
های مورد در راستای تحلیل ساختاری و فازی نمونه 

تصاویر میکروسکپی الکترونی روبشی و الگوی بررسی، 
پراش پرتوایکس مربوط به این نمونه پس از انجام 

 211گراد به مدت سانتی ۀدرج 752آستمپرینگ در دمای 
ارائه شده است.  (9)و  (9)های ساعت به ترتیب در شکل

ی مورد شود، ساختار نمونهطور که مشاهده میهمان
 آستنیت باقیمانده و فریت بحث شامل فازهای مارتنزیت،

باشد. بدین معنی که با انجام عملیات حرارتی بینیتی می
 211مورد بحث به مدت زمان  ۀهمدما در مورد نمون

 اما ،ساعت، به تدریج استحاله تشکیل بینیت دنبال شده
در این مدت کامل نشده است. آستنیت باقیمانده در این 

دارای دو مورفولوژی مختلف شامل آستنیت ساختار 
باشد. ای میباقیمانده بلوکی و آستنیت باقیمانده لایه

به  های مربوطای یکی از مشخصهآستنیت باقیمانده لایه
فولادهای نانوساختار بینیتی است و حضور آن باعث 

شود. این پذیری ساختارهای حاصل میافزایش انعطاف
نیت بلوکی که به دلیل در حالی است که حضور آست

تشکیل بینیت حاوی درصد قابل توجهی کربن است، 
ر ددهد. پذیری را به شدت تحت تاثیر قرار میانعطاف

رابطه درصد آستنیت باقیمانده به همراه درصد کربن این 
شایان  ارائه شده است. (2) آستنیت باقیمانده در جدول

د ن درصذکر است که درصد آستنیت باقیمانده و همچنی
کربن آستنیت بر مبنای الگوهی پراش پرتوایکس و بر 
اساس روش استاندارد داخلی و محاسبه پارامتر شبکه 

)حداکثر میزان خطای محاسبات در این  [15]انجام شد 
شود همانگونه که مشاهده میدرصد برآورد شد(.  5مورد 

با افزایش زمان آستمپرینگ از مقدار آستنیت باقیمانده 
و بر درصد کربن آن افزوده شده است. البته پس کاسته 

ساعت از زمان عملیات باز هم درصد  211از گذشت 

 نیت در ساختار حضور دارد. در واقعقابل توجهی از آست
آستنیت بلوکی بسیار ناپایدار بوده و تحت اعمال تنش 

ت یابد. تشکیل مارتنزیسریعا به مارتنزیت استحاله می
ای حاصل، دلیل اصلی عدم هتمپر نشده در نمونه

های مورد بررسی است. نکته دیگر پذیری نمونهانعطاف
، تغییرات ناچیز درصد آستنیت (2) قابل توجه در جدول

ساعت  29باقیمانده با افزایش زمان آستمپرینگ از حدود 
دهد که با افزایش درصد است. این موضوع نشان می

نجام ته و اکربن آستنیت، پایداری این فاز افزایش یاف
بر است. در این راستا استحاله در این دما به شدت زمان

 تلاش شد تا انجام فرایند در دماهای بالاتر دنبال شود.
مقادیر سختی، استحکام و درصد ازدیاد طول مربوط  

های فولادی پس از انجام آستمپرینگ در دمای به نمونه
های مختلف در گراد به مدت زمانسانتی درجۀ 222

( ارائه شده است. با مقایسۀ مقادیر موجود در 9جدول )
(، به خوبی 7این جدول با مقادیر ارائه شده در جدول )

مشخص است که افزایش درصد بینیت تشکیل شده در 
ساختار، منجر به کاهش سختی نمونه شده است. مشابه 

کام زمان آستمپرینگ، استح قبل در این مورد نیز با افزایش
پذیری نمونه همچنان ناچیز افزایش یافته ولی انعطاف

ها است. در واقع در این مورد نیز شکست تمامی نمونه
به صورت ترد صورت گرفته است. تصاویر میکروسکپی 
الکترونی روبشی از سطح مقطع شکست نمونه آستمپر 

، (5ساعت )شکل  736شده در این دما به مدت زمان 
ب( در -5گواه بر این ادعا است. اگر چه طبق شکل )

 شود، ولیشکل مشاهده میبرخی مناطق، نواحی دیمپلی
سطوح جدایش کاملاً مشخص هستند. در مجموع تردی 

 752 دما درشکست این نمونه نسبت به حالت استحاله هم
 تر است.گراد کمدرجه سانتی
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 )ب(                                                                       )الف(

 ساعت  211گراد به مدت سانتی ۀدرج 752آستمپر شده در دمای  ۀتصاویر میکروسکپی الکترونی روبشی از نمون  9شکل 

 های مختلفدر بزرگنمایی

 

گراد در مدت سانتی ۀدرج 752های آستمپر شده در دمای ز در مورد نمونهدرصد حجمی آستنیت باقیمانده و درصد کربن این فا  2جدول 

 باشد(درصد می 5هر مورد در حدود های مختلف )میزان خطای محاسبات در زمان
 

 زمان آستمپرینگ )ساعت( 

 211 36 29 7 صفر

 9/96 91 1/91 2/92 صفر درصد حجمی آستنیت باقیمانده

 11/7 19/7 19/7 6/7 - درصد کربن آستنیت باقیمانده

 

 

 
 

 ساعت 211گراد به مدت صفر و انتیس ۀدرج 752آستمپر شده در دمای  ۀالگوهای پراش پرتوایکس نمون  9شکل 
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 های مختلفگراد در زمانسانتی ۀدرج 222آستمپر شده در دمای  ۀسختی، استحکام و درصد ازدیاد طول نمون  9جدول 
 

 زمان )ساعت( 

 732 799 36 91 29 صفر

 952±5 962±9 919±2 525±75 592±9 512±5 سختی )ویکرز(

 7117±70 7759±25 161±20 569±95 - - استحکام )مگاپاسکال(

 صفر صفر صفر صفر - - ازدیاد طول نسبی )درصد( 

 

در این مورد نیز مطالعات ساختاری و فازی مربوط  
ساعت انجام شد.  736به نمونه آستمپر شده به مدت 

به ترتیب تصاویر میکروسکپی  (1)و  (6)های شکل
الکترونی روبشی و الگوی پراش پرتوایکس مربوط به این 

شود، دهد. همانطور که ملاحظه مینمونه را نشان می
نیتی قبل شامل فریت بی ۀابه نمونساختار این نمونه نیز مش

به همراه آستنیت باقیمانده است. البته درصد آستنیت 
پر های آستمتر از نمونهباقیمانده در این نمونه بسیار کم

باشد. در هر حال گراد میسانتی ۀدرج 752شده در دمای 
حضور آستنیت باقیمانده بلوکی شکل در این نمونه نیز 

ی ناچیز ساختارهای حاصل بوده پذیردلیل اصلی انعطاف
و نشان از کامل نشدن استحاله در این شرایط دارد. اگرچه 

 ۀدرج 222با ادامه فرایند آستمپرینگ در دمای 
گراد، احتمال انجام واکنش به صورت کامل وجود سانتی

دارد، به دلیل کند بودن انجام استحاله در این دما، تلاش 
دنبال شود. در این رابطه شد تا فرایند در دمای بالاتری 

گزارشاتی توسط محققین مختلف ارائه شده که همگی 
 222تشکیل بینیت در دمای  ۀنشان از انجام کامل استحال

های طولانی دارد. به عنوان گراد در زمانسانتی ۀدرج
در طراحی فولادهای  [16]نمونه داس و همکاران 

درجه  222 ما دردنانوبینیتی با استحکام بالا، با استحاله هم
روز موفق به حصول استحکام  1گراد به مدت زمان سانتی

درصد  22مگاپاسکال و درصد ازدیاد طول  7915کششی 
شدند. البته استحکام پایین این فولاد به درصد کربن پایین 

باشد. تیموخینا و همکاران نیز استحکام آن مربوط می
تحکام مگاپاسکال و اس 2252الی  2752کششی در حدود 
مگاپاسکال را پس از  7352الی  7152تسلیم در حدود 

–C–1.5 Si–1.98 Mn–0.98 Cr 0.79آستمپرینگ ترکیب 

0.24 Mo–1.06 Al–1.58 Co (wt.%)  222در دمای 

. [9]روز گزارش نمودند  72مدت گراد بهدرجه سانتی
درصد  1/2چنین کربن در حدود وجود عنصر کبالت و هم

 یابی به استحکام بالا شده است. وزنی، باعث دست

 

 

 )الف(
 

 
 )ب(

آستمپر شده در  ۀتصاویر سطح شکست مربوط به نمون  5شکل 

ساعت در دو بزرگنمایی  211 گراد به مدتسانتی ۀدرج 222دمای 

 مختلف
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7931، یک ۀم، شمارسی اسال 

 های مختلفگراد در زمانۀ سانتیدرج 252آستمپر شده در دمای  ۀسختی، استحکام و درصد ازدیاد طول نمون  9جدول 
 

 زمان )ساعت( 

 36 12 91 29 7 صفر

 922±1 925±5 995±1 932±77 522±5 512±5 سختی )ویکرز(

 2229±92 - 2226±75 7511±92 516±95 - )مگاپاسکال(استحکام 

 25/1±1/2 - 2/9±9/2 صفر - - ازدیاد طول نسبی )درصد( 

 
مقادیر سختی، استحکام و درصد ازدیاد طول مربوط  

های فولادی پس از انجام آستمپرینگ در دمای به نمونه
های مختلف در گراد به مدت زمانسانتی ۀدرج 222

مقادیر موجود در  ۀارائه شده است. با مقایس (9) جدول
، به خوبی (7)این جدول با مقادیر ارائه شده در جدول 

مشخص است که افزایش درصد بینیت تشکیل شده در 
ساختار، منجر به کاهش سختی نمونه شده است. مشابه 
قبل در این مورد نیز با افزایش زمان آستمپرینگ، استحکام 

ز چیپذیری نمونه همچنان ناافزایش یافته ولی انعطاف
ها است. در واقع در این مورد نیز شکست تمامی نمونه

 صورت گرفته است. تصاویر میکروسکپی به صورت ترد
های قبل، خواص مکانیکی مربوط به نمونه مشابه نمونه

گراد به مدت سانتی ۀدرج 252آستمپر شده در دمای 
ارائه شده است.  (9) های مختلف در جدولزمان
مدت دما بهشود در استحاله همیطور که مشاهده مهمان

های آستمپر شده در دماهای ساعت مشابه نمونه 29یک و 
پذیری نزدیک صفر گراد انعطافسانتی ۀدرج 222و  752

 است و شکست در ناحیه کشسان رخ داده است )شکل
الف(. این مسأله بیانگر حضور درصد بالای آستنیت -1

ایش ر است. با افزباقیمانده بلوکی و مارتنزیت در ساختا
کرنش وارد  -ساعت، نمودار تنش 91زمان آستمپرینگ به 

تغییر شکل پلاستیک شده، استحکام به حدود  ۀناحی
 2/9مگاپاسکال و ازدیاد طول نسبی به حدود  2226

دما  داری در اینرسد. با افزایش بیشتر زمان نگهدرصد می
ساعت، استحکام و ازدیاد طول نسبی افزایش  36تا 

مگاپاسکال و  2229بیشتری یافته و به ترتیب به حدود 
 (ب-1)گونه که در شکل رسد. هماندرصد می 25/1

شود درصد بالایی نواحی دیمپلی شکل در مشاهده می
سطح مقطع این نمونه ظاهر شده است. در واقع حضور 

دهد که ها مشخصه شکست نرم است و نشان میدیمپل
درجه  252در  دماله همنوع شکست پس از انجام استحا

 ساعت، نرم بوده است.  36مدت گراد بهسانتی
 

 
 )الف(

 

 
 )ب(

تمپر آس ۀتصاویر میکروسکپی الکترونی روبشی از نمون  6شکل 

ساعت در  736گراد به مدت سانتی ۀدرج 222شده در دمای 

 های مختلفبزرگنمایی
 



 AISI 52100 فولادساختار، خواص مکانیکی و سایشی  بر آستمپرینگ دما پایین ثرا 22

 

 

1793، یک ۀم، شمارسی اسال   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 )الف(
 

 
 )ب(

آستمپر شده در  ۀشکست مربوط به نمون تصاویر سطح  1شکل 

 36ساعت و ب(  29ه مدت الف( گراد بسانتی ۀدرج 252دمای 

 ساعت

در راستای تحلیل دقیق این موضوع و علت اصلی  

افزایش استحکام و درصد ازدیاد طول نسبی در مورد 
گراد، ساننتی ۀدرج 252ی آستمپر شده در دمای نمونه

ی روبشی به همراه الگو تصاویر میکروسکپی الکترونی

 آستمپر شده به مدت ۀپراش پرتوایکس مربوط به نمون
ارائه شده  (72)و  (3)های ساعت به ترتیب در شکل 36

های آستمپر شده در این نمونه با نمونه ۀاست. در مقایس

تر به خوبی مشخص است که در الگوی دماهای پایین
جود پراش این نمونه نشانی از حضور فاز آستنیت و

رسد استحاله تشکیل ندارد. بدین معنی که به نظر می

 ۀبینیت در این شرایط به پایان رسیده باشد. با مشاهد
تصاویر میکروساختاری مربوط به این نمونه، به خوبی 

نده ای متشکل از فریت بینیتی و آستنیت باقیماساختار لایه
اصلی ساختارهای نانوبینیتی است، شکل  ۀکه مشخص

ان های آستنیت در میست. با توجه به حضور لایهگرفته ا
های میکروسکپی و عدم حضور صفحات بینیت در شکل

رسد که های این فاز در الگوهای پراش، به نظر میپیک
وط های قبل تنها مربهای مربوط به آستنیت در نمونهپیک

لوکی حذف آستنیت ب ،به آستنیت بلوکی باشد. در هر حال
ای از آستنیت و فریت بینیتی، دلیل یهو ایجاد ساختار لا

ها تحت این شرایط پذیری نمونهاصلی افزایش انعطاف
های آستنیت غنی از کربن برخلاف بوده است. لایه

شوند. همچنین این آستنیت بلوکی مانع رشد ترک می

هایی در زمینه نگه ها صفحات فریت را مانند سوزنلایه
صفحات فریت بینیتی دارند. در هر حال ضخامت کم می

 های موردنیز از دیگر دلایل استحکام قابل توجه نمونه

 . [8-6]بررسی است 
یان ذکر است که نتایج حاصل در مورد این فولاد، شا 

های فولادی طراحی شده توسط با نتایج حاصل از نمونه
محققین مختلف قابل رقابت است. به عنوان نمونه ماتئو 

منظور بررسی رفتار فولاد نانوساختار بینیتی و همکاران به
 222دما را در دو دمای درصد سیلیسیم، استحاله هم 9با 
ها برای دو . آن[7]گراد انجام دادند درجه سانتی 252و 

ترتیب استحکام گراد بهدرجه سانتی 252و  222دمای 
مگاپاسکال و درصد ازدیاد طول  2261و  2211کششی 

 AISIرا گزارش دادند. با وجودی که فولاد  27/9و  1/9

در مقایسه با این کار تحقیقاتی دارای عناصر  52100
باشد، خواص مکانیکی حاصل و به آلیاژی محدودی می

پذیری قابل رقابت با آن است. این نکته خصوص انعطاف
تواند نویدبخش امکان استفاده از این فولاد تجاری به می

های فولادی جدید با طراحی خاص باشد. البته جای گروه

هایی در جهت نیز تلاش AISI 52100در مورد فولاد 
. به ت گرفته استگیری ساختارهای بینیتی صورشکل

چاکربورتی و همکاران فرایند آستمپرینگ را عنوان مثال 

ر مورد تر دیابی به خواص مکانیکی مناسبمنظور دستبه
. این محققین دما و زمان [13]این فولاد دنبال نمودند 
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 212 ترتیبی آستمپرینگ در مورد این فولاد را بهبهینه
ودند. انجام فرایند دقیقه گزارش نم 92گراد و درجه سانتی

در شرایط یاد شده منجر به حصول ریزساختار دوتایی 
سی و استحکام راکول 62مارتنزیت و بینیت با سختی 

مگاپاسکال گردید. ریزساختار مورد نظر این  2252کششی
بینیتی بوده که از استحکام و سختی  -محقق مارتنزیتی

ژوهش پ بینیتی حاصل از این ۀبالاتری در مقایسه با نمون
 پذیری حاصل ازاست. البته شایان ذکر است که انعطاف

تر ی مورد بررسی توسط این محققین به مراتب کمنمونه
 از فولاد نانوبینیتی حاصل بوده است.

در راستای تکمیل مباحث مطرح، خواص مکانیکی  

 ۀدرج 922ی فولادی آستمپر شده در دمای هانمونه
ارائه شده  (5)های مختلف در جدول گراد در زمانسانتی

شود با افزایش دمای است. همانگونه که مشاهده می

و  29آستمپرینگ، مقادیر استحکام کششی در دو زمان 
مگاپاسکال  7193و  7156ترتیب به حدود ساعت به 91

درصد  5و  95/6ترتیب به حدود و میزان ازدیاد طول به
است. در واقع کاهش استحکام کششی با افزایش رسیده 

تغییر ریخت بینیت و عدم وجود  دمای آستمپرینگ، به
د )شکل باشای بینیت در این حالت مرتبط میساختار لایه

(. این نتایج در تطابق با کار آویشان و همکاران قرار 77
دارد. این محققین نیز نشان دادند که با افزایش دمای 

گراد، چقرمگی درجه سانتی 252به  222ما از داستحاله هم
گراد درجه سانتی 922شکست افزایش و مجدداً در دمای 

. در این کار تحقیقاتی نیز تغییر [17]یابد کاهش می
پذیری و ریخت بینیت علت اصلی کاهش انعطاف

 [18]استحکام معرفی شده است. در همین رابطه، شرما 

گراد درجه سانتی 952ر دمای دما دنیز با انجام استحاله هم
-Fe-0.47C-1.22Siدر مورد فولادی با ترکیب شیمیایی 

1.07Mn-0.04Ni-0.01Mo-0.7Cr-0.01S-0.01Al-

0.01P  مگاپاسکال  7552به استحکام کششی نسبتاً پایین
دست یافت.

 

 

     
 

 )ب(                                                                  )الف(

 

 ساعت در  36گراد به مدت سانتی ۀدرج 252آستمپر شده در دمای  ۀتصاویر میکروسکپی الکترونی روبشی از نمون  3شکل 

 های مختلفبزرگنمایی
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 ساعت 36گراد به مدت سانتی ۀدرج 252آستمپر شده در دمای  ۀالگوی پراش پرتوایکس نمون  72شکل 

 

 های مختلفگراد در زمانۀ سانتیدرج 922آستمپر شده در دمای  ۀسختی، استحکام و درصد ازدیاد طول نمون  5جدول 
 

 زمان )ساعت( 

 91 29 7 صفر

 922±5 929±5 912±2 512±5 سختی )ویکرز(

 7193±72 7156±25 - - استحکام )مگاپاسکال(

 5±5/2 95/6±2/2 - - ازدیاد طول نسبی )درصد( 
 

 

       
 

 )ب(                                                                      )الف(

 ساعت در  91گراد به مدت سانتی ۀدرج 922آستمپر شده در دمای  ۀتصاویر میکروسکپی الکترونی روبشی از نمون  77شکل 

 های مختلفبزرگنمایی
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 و آستمپر شدهشده بازپخت-تندسرماییدر دو حالت  AISI 52100مقایسه خواص مکانیکی فولاد   6جدول 
 

 خواص ساختار نمونه

 استحکام سختی )ویکرز(

 )مگاپاسکال(

 نرخ سایش درصد ازدیاد طول نسبی

(mg/km) 

 3/9±7/2 2±5/2 7152±59 622±22 فریت+ کاربید [73شده ]بازپخت-تندسرمایی

 2/5±2/2 25/1±1/2 2229±92 922±1 تفریت بینیتی+آستنی آستمپر شده

 

همانگونه که مشاهده شد، بالاترین خواص  

حاصل از فرایند آستمپرینگ در مورد  هایریزساختار
آستمپر شده در دمای  ۀفولاد مورد بحث، مربوط به نمون

باشد. با ساعت می 36گراد به مدت سانتی ۀدرج 252

یک فولاد تجاری  AISI 52100که فولاد توجه به این
اده مورد استفشده بازپخت -تندسرماییاست و در حالت 

گیرد، تلاش شد تا خواص مکانیکی و ساختاری قرار می

این فولاد در حالت معمول )عملیات حرارتی 
 ۀهینببینیتی با ساختار ( و [73] شدهبازپخت -تندسرمایی

 252آستمپر شده در دمای  ۀنمون)حاصل از این پژوهش 
( با یکدیگر مقایسه ساعت 36گراد به مدت سانتی ۀدرج

خواص مکانیکی این دو محصول در  ،شود. در این رابطه
، با توجه به این جدول مقایسه شده است. (6) جدول

الاتر از بشده به مراتب بازپخت -تندسرمایی ۀسختی نمون
باشد اما استحکام کششی و درصد می آستمپر شده ۀنمون

م دلیل استحکام ک است.آن تر از ر کماازدیاد طول آن بسی
ی آستمپر شده بازپخت شده نسبت به نمونه ۀنمون
 تر آن نسبت داده شود.پذیری پایینتواند به انعطافمی

 پذیری واین نکته قابل تامل است که با وجود انعطاف

 ۀآستمپر شده در مقایسه با نمون ۀاستحکام بالاتر نمون
ساعت  36دیگر، زمان فرایند آستمپرینگ در این مورد 

مان عملیات حرارتی در زاز  ترطولانیکه بسیار  باشدمی

 است. شدهدقیقه(  92)بازپخت -تندسرمایی ۀمورد نمون
های مورد بحث، خواص سایشی نمونه ۀبه منظور مقایس

های مربوط به نمونه سایش مسافت -هش وزننمودار کا

گونه که ارائه شده است. همان (72) یاد شده در شکل

خواص سایشی دو  میانشود تفاوت چندانی مشاهده می

. اگرچه این موضوع با توجه به تفاوت وجود نداردنمونه 
د رسبه نظر می ،سختی دو نمونه قابل توجیه نیست

 مپر شده )با وجود سختیآست ۀنمون یپذیری بالاانعطاف

منجر به نزدیک شدن نرخ سایش آن به مقدار نرخ تر(، کم
سایش نمونه دیگر شده باشد. در ضمن با توجه به مشابه 

های مورد آزمایش، بوده جنس پین سایش با جنس نمونه

سبان ز سایش خراشان و چای اانیزم سایش مجموعهکم
   .(79)شکل  تشخیص داده شد

 
 گیرینتیجه

صورت زیر ترین نتایج حاصل از این تحقیق بهمهم
 اند:خلاصه شده

های حضور آستنیت بلوکی شکل در ریزساختار نمونه .7
 ۀدرج 252تر از آستمپر شده در دماهای کم

های پذیری ناچیز نمونهگراد، دلیل اصلی انعطافسانتی
 حاصل است.

 252با افزایش دمای استحاله آستمپرینگ به بیش از . 2
گراد، آستنیت بلوکی حذف شده و سانتی ۀدرج

 پذیری به شدت افزایش می یابد.انعطاف
ترین مقدار های آزمایش شده، بیشاز بین نمونه. 9

استحکام کششی و ازدیاد طول مربوط به استحاله در 

ساعت است.  36مدت گراد بهدرجه سانتی 252دمای 
 2222در این حالت استحکام کششی به بیش از 

 رسد.درصد می 1مگاپاسکال و ازدیاد طول به بیش از 
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شد به         .9 شخص  ست م شک سطوح  سی    طور کلیبا برر
ستحاله هم  در هیچ دما شکست کاملاً   کدام از شرایط ا

درجه   252نرم نبوده استتتت. اما استتتتحاله در دمای      
ساعت بهترین حالت از لحاظ   36مدت گراد بهسانتی 

 نرمی شکست بوده است.  
ی درجه 922افزایش دمای آستمپرینگ به حدود . 5

گراد منجر به تغییر ریخت بینیت شده و کاهش سانتی
 پذیری و استحکام را به دنبال دارد.انعطاف

های فولادی در حالت آستمپر شده و سختی نمونه. 6
شده  پرآستم ۀبازپخت شده، بالاتر از نمون -تندسرمایی

پذیری این فولاد در باشد اما استحکام و انعطافمی
گر ی دیحالت آستمپر شده به مراتب بالاتر از نمونه

است. در ضمن مقاومت سایش فولاد آستمپر شده 
ده بازپخت ش -بسیار نزدیک به فولاد تند سرمایی

 است.

 
 

 
 و آستمپر شدهشده بازپخت-تندسرماییدر دو حالت  AISI 52100فولاد  ۀمسافت سایش در مورد نمون -نمودار کاهش وزن  72شکل 

 

       
 

 )ب(                                                                           )الف(

ساعت در  36گراد به مدت سانتی ۀدرج 252ی آستمپر شده در دما ۀتصاویر میکروسکپی الکترونی روبشی از سطح سایش نمون  79شکل 

های مختلفبزرگنمایی
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 ژل -تهیه شده به روش سل 20TiO12Biو  12O3Ti4Biهای نانوساختار بررسی خواص دی الکتریکی لایه
 

 (7)عباس صادق زاده عطار

 چکیده
 ژل -باه رو  سا    20TiO12Biو  12O3Ti4Bi بباا دو ترییا  های نانوسااتتار تیتانااب بیواموب    لایه و مشخصه یابی ، سنتزتحقیق هدف از این

. در با دمای آنی  و فریانس اعمالی مورد بررسی و ارزیابی قارار ررفا   های تهیه شده تواص دی الکتریک نمونهمی باشد. همچنین تغییراب  

یاه نشاانی تشاک و سارس در     و پس از لاتهیه ژل  -از مواد اولیه به رو  س  مشخصهای مولار نوب  با مختلف س  دو محلولاین راستا 

طیفوان   ز های آناالی های سنتز شده از دستگاهآنی  شدند. به منظور بررسی ساتتار و تواص لایه درجه سانتیگراد 133تا  933 دماهای مختلف

هاای  یمتر استفاده شاد. بررسا  LCRو  یکسپرتو ا یپرا  انرژ یسنج یفط ،پرا  اسعه ایکس، میکروسکوپ الکترونی روبشی ،مادون قرمز

باشند با ساتتار مکعبی می 20TiO12Bi با ساتتار اورتورومبیک و 12O3Ti4Biحایی از تشکی  ترییباب  یکسپرا  اسعه اها به وسیله فازی نمونه
اند. نتای  آزمایشاب تاواص دی الکتریاک نشاان داد یاه باا      به مدب یک ساع  به طور یام  یریوتاله شدهدرجه سانتیگراد  033یه در دمای

الکتریاک  فزایش دمای آنی ، ثاب  دی الکتریک و اتلاف دی الکتریک در هر دو نمونه افزایش یافتند. همچنین با افازایش فریاانس، ثابا  دی   ا
 یابد.ها افزایش میها یاهش و تلفاب دی الکتریک آننمونه

 

 .یابیاص دی الکتریک، مشخصهژل، ریزساتتار، تو -تیتاناب بیوموب، لایه نانوساتتار، فرایند س   کلیدی هایواژه

 

 

Dielectric Properties of Nanostructured Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 Films  

Prepared by Sol-Gel Method 

 
A. Sadeghzadeh-Attar 

 

Abstract 
In this paper, bismuth titanate (Bi4Ti3O12, Bi12TiO20) nanostructured films were successfully fabricated 

via sol-gel method. The structure and dielectric properties of the prepared thin films as a function of 

annealing temperature and applied frequency were investigated. In this order, two different solutions 

with optimal ratio of raw materials were prepared. The solutions were deposited on the substrates by dip 

coating, and then heat treated at different temperatures ranging from 300 to 700 oC for 1 h. The prepared 

films were characterized by means of Fourier transform infrared spectroscopy, X-ray diffraction, 

scanning electron microscopy, energy-dispersive X-ray spectroscopy and LCR meter. It was found that 

the single phases were formed when Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 samples were annealed at 600 oC, therefore, 

optimal condition could be obtained at this temperature. Dielectric studies showed that the dielectric 

constant and loss factor were increased with increased annealing temperatures. Also, the values of 

dielectric constant were decreased and dielectric loss increased with increasing frequency.  

 

Keywords Bismuth Titanate, Nanostructured Films, Sol-Gel Process, Microstructure, Dielectric 

Properties, Characterization. 
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 مقدمه
قاب  توجهشان امروزه مواد فروالکتریک به دلی  تواص 

، یاربردهای بویاری در وسای  و ابزارهای در فنآوری
. ترییباب [1,2]اند الکتریکی و الکترونیکی پیدا یرده

فروالکتریک بر پایه بیوموب اولین بار توسط 
مورد  7393در سال  [3]همکارانش آریویلیوس و 

ای مطالعه قرار ررف . این ترییباب دارای ساتتار لایه
های پرووسکای  تناوبی شام  ایوید بیوموب و لایه

 شوند:باشند یه عموماً مطابق فرمول زیر بیان میمی

(7    )  -2)3m+1OmB1-m(A2+)2O2=(Bi3m+3OmB2Bi1-mA 

هایی یاتیون A در فرمول عمومی رروه آریویلیوس، 
با زیرساتتار پرووسکای  هوتند  71با عدد هماهنگی 

های با شعاع یونی بزرگ تک ظرفیتی، توانند یونیه می

، Bi ،2+Ba ،2+Sr ،2+Ca ،2+Pb ،+K+3ظرفیتی مث   9دو یا 
+Na های عناصر نادر تایی را اشغال ینند. این یا یاتیون

ا عدد هایی بیاتیون، Bهای در حالیو  یه مکان

 6BOهای هوتند یه متعلق به ایتاهدرال 0هماهنگی 
، Ti ،5+Nb+4های یوچکتری مث  بوده و توسط یون

5+Ta ،6+Mo ،6+W  3یا+Fe  اشغال شده اس . همچنین
می باشد.  6BOهای تعداد ایتاهدرال nدر فرمول بالا، 

را در بین  )2O2Bi(+2های بیوموب، ایوید درون لایه
پرووسکای  شک  تشکی   3m+1OmB1-m(A(2-های رروه

های ایتاهدرال در ینار تعداد لایه mیه دهد، جاییمی
. به منظور [6-4]زیرشبکه پرووسکای  ساتتار اس  

فروالکتریکی این دسته از مواد،  -بهبود تواص الکتریکی

های مختلفی توانند توسط یونمی Bو  Aهای مکان
واص این جایگزین شوند. ساتتار، مورفولوژی و ت

های جانشینی دسته از مواد به شدب به اجزاء یون

 . [7]بوتگی دارد 

های اتیر از میان ساتتارهای تانواده در سال 
( با BITهای تیتاناب بیوموب )آریویلیوس، سرامیک

 طیف وسیعی از ترییباب شیمیایی متفاوب نظیر

12O3Ti4Bi ،20TiO12Bi ،7O2Ti2Bi،11O4Ti2Bi ،

14TiO8Bi  32وTiO02Bi های یلاس جذابی از سرامیک

ترییباب . این [12-8]فروالکتریک را فراهم آورده اس  
به تاطر تواص فروالکتریکیشان، ثاب  دی الکتریک 

، سرع  یلید زنی بالابالا، دمای یوری تیلی بالا، 
نوری و انکوار مقاوم  توتگی بالا، فعالی  

پتیکی فوتویاتالیوتی، تواص پیزوالکتریکی و الکتروا
-13] اندای مورد مطالعه قرار ررفتهمناسب بطور روترده

دارای  12O3Ti4Bi. در این بین ماده فروالکتریک [16
یش توسط سه لایه بلورساتتار لایه ایو  یه شبکه 

های منظم رشد یافته درون لایه 6TiOایتاهدرال 
2+)2O2Bi(  تشکی  شده اس . در دمای اتاق، تقارن

می B1a1ویلینیک با رروه فضایی ساتتار مذیور مون
تواند به عنوان ساتتار اورتورومبیک باشد، درحالیکه می

نانومتر  c=3.2843نیز در نظر ررفته شود یه ثاب  شبکه 

 a=0.5445به مراتب بزررتر از دو ثاب  شبکه دیگر )

. ساتتار ایده[6]باشد ( مینانومتر  b=0.5411ونانومتر 
مشاهده می (7)در شک   12O3Ti4Biال شده ترییب 

یاندیدای مناسبی برای  12O3Ti4Biشود. سرامیک های 
های دسترسی تصادفی یاربردهایی در حافظه

های ، مبدل[18]ها تازن [17] غیرفرارفروالکتریک 
های آلودری ، یاهنده[20]، سنوورها [19]پیزوالکتریک 
به  [22]و ابزارهای اپتوالکترونیک  [21]مواد آلی 
 آیند. میحواب 

های تیتاناب ترییب جذاب دیگر در سرامیک 
باشد یه متعلق به تانواده می 20TiO12Biبیوموب، فاز 

. ترییباب نوع [24]باشد ( می Silleniteسلینی  )

سلینی  رن  وسیعی رروهی از مواد هوتند یه از لحاظ 
شبه پایدار با فرمول عمومی  3O2Bi-γساتتاری به 

20MO12Bi شوند یه مربوط میM ها(یی روی یک یون(

)بار  9++ تا 1مکان تتراهدرال یا حال  ایویداسیون 
ها یک دهد. در مجموع، سلینی ( ارائه می9+متوسط 

سلول واحد مکعبی شبه مریزدار متعلق به رروه فضایی 

دارند. سیوتم های مکعبی در این  I23غیر تقارن مریزی 
توانند نمی توانند پیزوالکتریک باشند ولینوع می

فروالکتریک باشند، همچنانکه آنها قطبی نیوتند 
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به  20TiO12Biهای دیگر، . در مقایوه با سلینی [25,26]
دلی  تواص دی الکتریک، هدای  نوری نوبتاً بالا، 

اپتیکی بالا، فعالی  نوری یم و  -ضرایب الکترو
حواسی  نوری بالا در محدوده نور مرئی، حواسی  

منطقه طیف قرمز، رذردهی پایدار هولوررافیک در 

های زیادی دمای پایین )نزدیک به دمای اتاق(، جذابی 
های با پخ  همزمان در دمای پایین در فنآوری سرامیک

 LTCC (Low Temperature Co-Firedموسوم به 

Ceramic ها و ... دارد ها، پیزوالکتریک(، فوتویاتالیو
[27-30]. 

 

 
 

لایه  (A؛ Bi4Ti3O12نصف سلول واحد شبه تترارونال   7شک  

سلول  (B؛ Bi)2O2(+2های لایه (C؛ Bi)2O13Ti2(-2 پرووسکای 

 2BiTiO [23]واحد ساتتار پرووسکای  

 

یاربردهای جدید و ینونی ابزارهای الکترونیکی  

تمای  به یوچک سازی های قطعاب و حری  به سم  

مواد با ابعاد نانو را بیش از پیش یرده اس .  تولید

های متفاوتی برای سنتز لایه های نازک تاینون تکنیک

ها تیتاناب بیوموب ارائه شده اس . از جمله این رو 

( CVDند لایه نشایی شیمیایی بخار )توان به فرایمی

، لایه [32]، یند و پا  مگنترون فریانس رادیویی [31]

، لایه نشانی باریکه [33]نشانی به یمک پالس لیزری 

نشانی لایه ، رسوب[35]ژل  -، فرایند س [34]ملکولی 

اشاره نمود.  [37]، و تجزیه محلول شیمیایی [36]اتمی 

سترس برای تولید لایههای متنوع در ددر میان رو 

ژل روشی  -، فرایند س تیتاناب بیوموبهای نازک 

موتعد و مناسب برای غلبه بر مشکلاب موجود در 

باشد یه نظر های واینش حال  جامد مرسوم میرو 

های علمی و فنی را تعداد زیادی از دانشمندان در زمینه

ژل بر پایه  -بخود جلب نموده اس . اساس فرایند س 

های پلیمریزاسیون مواد غیر آلی بنا نهاده شده شواین

های الکویویدی مادهاس  یه با هیدرویوید شدن پیش

شود. های الکویوو آغاز میبه واسطه هیدرولیز رروه

هایی مث  هیدرولیز و پلیمریزاسیون در تبدی  واینش

یک پیش ماده الکویویدی ملکولی به یک شبکه 

ها جه  از جمله تلا  .[38,39]ایویدی درریر هوتند 

 -تهیه نانوساتتارهای تیتاناب بیوموب به رو  س 

 20TiO12Biو  12O3Ti4Biترییباب نانوپودر ژل، سنتز 

درجه سانتیگراد توسط یولوا  033ی در دمای زیر بلور

(Yoleva) در تحقیق [40]باشد و همکارانش می .

( و همکارانش در رابطه  Srdicدیگری توسط اسردیچ )

نتز س  ژل تیتاناب بیوموب، تأثیر زمان پیرسازی با س

های نازک ولوژی و اندازه ذراب لایهس  بر روی مورف

12O3Ti4Bi   س  پایدار [41]مورد بحث واقع شده اس .

12O3Ti4Bi های هیدرولیز و ترایم بین بر اساس واینش

نیتراب بیوموب، بوتویواید تیتانیم، اسید استیک و دی 

 ان پایداریننده بدس  آمده اس . اتی  آمین به عنو

یابی لایه های هدف از این پژوهش، سنتز و مشخصه 
نازک تیتاناب بیوموب نانوساتتار با ترییباب 

12O3Ti4Bi  20وTiO12Bi باشد. همچنین تواص دی می
هر دو ترییب مختلف مورد بررسی و ارزیابی قرار می

 ریرد.

 

http://www.dupont.com/products-and-services/electronic-electrical-materials/low-temperature-co-fire-ceramic-materials.html
http://www.dupont.com/products-and-services/electronic-electrical-materials/low-temperature-co-fire-ceramic-materials.html
http://www.dupont.com/products-and-services/electronic-electrical-materials/low-temperature-co-fire-ceramic-materials.html
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 مواد و روش تحقیق

 12O3Ti4Biب بیوموب با ترییباب های نازک تیتانالایه

ژل و با یمک فرایند  -، به رو  س 20TiO12Biو 

وری تهیه شدند. مواد اولیه استفاده شده برای تهیه غوطه

پیشروهای س  عبارتند از: تترا ایزوپروپویوید تیتانیم 

(4]2)3Ti[OCH(CH ؛TTIPبه عنوان  -، سیگما )آلدریچ

بیوموب  منبع تیتانیم و پنتاهیدراب نیتراب

(O2.5H3Bi(NO)به عنوان منبع  -، سیگما )آلدریچ

، مرک( و OH2CH3CHاتی  الک  یا اتانول ) ،بیوموب

، مرک( به عنوان حلال و COOH3CHاسید استیک )

مرک( نیز به عنوان ، 2O8H5C، AcAcاستی  استون )

پنتاهیدراب ابتدا پایدار یننده محلول س  بکار برده شد. 

درجه  93 دمایزدن همتح  نیتراب بیوموب 

در اسید استیک ح  شد به مدب یک ساع  سانتیگراد 

تا محلول آبی بیوموب تشکی  شود. سرس برای تهیه 

محلول آبی تیتانیم، تترا ایزوپروپویوید تیتانیم با اتانول 

مخلوط شده تا یک محلول شفاف حاص  شود. به 

منظور پایدارسازی و ینترل سرع  پلیمریزاسیون، استی  

استن به محلول آبی تیتانیم اضافه شد. در نهای  محلول 

تیتانیم به آهوتگی به محلول آبی بیوموب افزوده شده 

و به مدب یک ساع  در دمای اتاق همزده شد تا س  

شفاف و زرد رنگ تیتاناب بیوموب حاص  شود. جه  

دستیابی به محلول س  پایدار برای ترییباب 

، به ترتیب از 20TiO21Biو  12O3Ti4Biاستوییومتری 

پنتاهیدراب نیتراب  :مواد تترا ایزوپروپویوید تیتانیم

های اتانول با نوب اسید استیک: :استی  استون بیوموب:

 استفاده شد.  93:193:7:71:7و  713:33:9:9:9مولار 

های تهیه شده های نازک، س در ادامه برای تهیه لایه 

نشانی وری لایهای به رو  غوطههای شیشهبر روی لام

، Dip Coaterشد. بدین ترتیب با استفاده از دستگاه 

و  mm/s 1ای با سرع  ینترل شده های شیشهزیرلایه

 های س  فرو برده شدند.در دمای محیط دات  محلول

نشانی به طور دقیق به ای قب  از لایههای شیشهزیرلایه

وسیله حمام التراسونیک حاوی اتانول شوتشو داده 

ند تا از هر رونه آلودری عاری باشند. در نهای  لایهشد

درجه سانتیگراد  733 های آمورف تهیه شده در دمای

ساع  تشک شده و جه  ایجاد  1به مدب 

 033، 933، 933، 933، در دماهای بلورینساتتارهای 

یک ساع  در  زمان به مدب درجه سانتیگراد 133و 

ف سنتز لایهیوره الکتریکی آنی  شدند. مراح  مختل

های نانوساتتار تیتاناب بیوموب با استفاده از فرایند 

 توان مشاهده نمود. می (1)ژل را در شک   -س 

 
 

 
 

 های نانوساتتار تیتاناب بیوموبمراح  مختلف تهیه لایه  1شک  
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های عاملی و باندهای منظور شناسایی رروهبه 
ها، ژل و آنی  نمونه-شیمیایی طی واینش های س 

مدل  (FTIR)دستگاه طیف سنجی مادون قرمز 
TENSOR27  مورد بر سانتیمتر  933-9333در محدوده

لایه بلوریاستفاده قرار ررف . آنالیز فازی و ساتتار 
های نازک آنی  شده به وسیله دستگاه پرا  اشعه 

با  CuKαبا استفاده از پرتو  Philips X’Pertایکس مدل 
شد. مورفولوژی سطحی  انجام A°991/7=λطول موج 

با استفاده از یک میکروسکوپ های سنتز شده لایه
 Hitachiمدل  (FESEMالکترونی روبشی نشر میدانی )

S4160  پرتو  یپرا  انرژ یسنج یفطمجهز به سیوتم
برای بررسی آنالیز عنصری و ترییب شیمیایی  یکسا

مورد مطالعه قرار ررف . قب  از های سنتز شده نمونه

ها از لایه نازیی از ب میکروسکوپی، سطح نمونهمشاهدا
( و rεضریب دی الکتریک نوبی ) طلا پوشش داده شد.
( در دمای محیط با استفاده از tanδتلفاب دی الکتریک )

در  INSTEK LCR-821متر مدل  LCRدستگاه 
ریری شد. برای اندازهییلوهرتز  7-7333بوامدهای 

ها بایوتی نهالکتریک، نموریری تواص دیاندازه
رذاری شده باشند. در الکترودرذاری، سطح الکترود
شود یه در ها با یک ماده هادی پوشش داده مینمونه

اینجا از تمیر نقره با قابلی  تشک شدن در هوا به 

عنوان الکترود استفاده شد. تمیر نقره با ضخام  یم به 
وسیله یک قلم مو بر روی دو سطح بالایی و پایینی 

رذاری لازم اس  یه داده شد. پس از الکترودپوشش 

درجه  793ساع  در دمای  ها به مدب یکنمونه
قرار ررفته تا هررونه رطوب  جذب شده سانتیگراد 

در نهای  فرایند قطبی یردن  .توسط نمونه حذف رردد

 9-9ها، تح  میدان الکتریکی موتقیم با شدب نمونه
درون روغن  دقیقه 13به مدب ییلوول  بر میلیمتر 
انجام شد. درجه سانتیگراد  713 سیلیکون با دمای حدود

دقیقه، هیتر تامو  و تا زمانی یه دمای  13پس از 
یابد، یاهش میدرجه سانتیگراد  93روغن سیلیکون به 

 شود. همچنان میدان الکتریکی بر نمونه اعمال می

 نتایج و بحث
نجی سبه ترتیب نتای  آنالیز طیف (الف و ب-9 )شک 

های تام و آنی  شده در مربوط به نمونهمادون قرمز 
 Bi:Tiدماهای مختلف تیتاناب بیوموب با نوب  مولار 

دهد. همانطوریه در را نشان می، 71:7و  9:9برابر با 
نشان داده شده اس ، برای ترییب  (الف -9)شک  

12O3Ti4Bi بر  9333-9933های پهن در محدوده پیک
شود. این مربوط می OHاب یششی به ارتعاشسانتیمتر 

ها به عل  باندهای هیدرویویلی با افزایش دمای نمونه
 933 در دماییم شدن آب و الک  ضعیف شده شده و 

شوند یه بیانگر ناپدید منحنی ناپدید میدرجه سانتیگراد 

های هیدرویوی  تا حذف یام  آب باقیمانده و رروه
بر  7093راف باشد. همچنین باندهای اطاین دما می
با مد تمشی  OHهای توان به رروهرا میسانتیمتر 

OH  مربوط به آب جذب شده نوب  داد. ارتعاشاب
]C)-یششی قوی متعلق به لیگاندهای استی  استاناب 

O)]-(CC)+  تیتانیم یا باندهای غیرمتقارنمتص  به 

a)
−(COO  و متقارنs)−(COO های رروه

بر  7913و  7933یربویویلاب متص  به بیوموب در 
استی  استن معمولاً . [42] شوندمشاهده میسانتیمتر 

برای ینترل سرع  واینش هیدرولیز مورد استفاده قرار 
پویوید تیتانیم و های بین تترا ایزوپروریرد. واینشمی

تواند توسط حضور این باندها توضیح استی  استن می

داده شود. لیگاندهای استی  استن تمای  شدیدی به 
مرایز تیتانیم داشته و پیوندهای بویار قوی برقرار می 
یند. لذا سطح ساتتار را پوشانده و اجزاء یمرلکس 

نیز  رذارد. لیگاندهای یمرلکسپیوندی با تیتانیم باقی می
مانند یه این باندها اغلب در دماهای ها باقی میدر نمونه

شوند. بالاتر توسط عملیاب حرارتی حذف و ناپدید می

تواند به ارتعاشاب می 7133همچنین باندهای واقع در 
های پیوندی با رروه C=Oهای متقارن و نامتقارن رروه

با توجه به منحنی  در نظر ررفته شود. )–3CH(آلی 

شود یه در دمای ملاحظه میسنجی مادون قرمز  طیف
درجه سانتیگراد، یلیه باندهای منتوب به مواد آلی  933
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شوند. پیک و لیگاندهای یمرلکس از نمونه حذف می
باند احتمالاً مربوط به ارتعا  یششی  913اطراف 

باشد. با افزایش ، میTi-Oتیتانیم در پیوند با ایویژن، 

ز شدب این پیک یاسته شده و ، ا133به  933دما از 
به ترتیب متعلق به جذب  913و  393باندهایی در 

یه  Bi-O-Biو  Ti-O-Tiارتعاشاب یششی و تمشی 

باشد، می حایی از تشکی  ترییباب تیتاناب بیوموب
 . [7]شود ظاهر می

مربوط به نمونهمادون قرمز سنجی نتای  آنالیز طیف 
شود. هده میمشا (ب-9)، در شک  20TiO12Biهای 

طیف سنجی ها تقریباً مشابه با نتای  آنالیز رفتار نمونه
نشان داده شده در  12O3Ti4Biهای نمونهمادون قرمز 

-9933پیک پهنی در ناحیه باشد. می (الف-9)شک  
 OHمربوط به باندهای هیدرویویلی بر سانتیمتر  9333
بر سانتیمتر  7933-7033باشد. باندهای اطراف می

از حضور لیگاندهای استی  استاناب پیوندی با حایی 
های یربویویلاتی تیتانیم موجود در ترییب و رروه

به باشد. باندهای ارتعاشی متعلق ها میناشی از استاب
حاص  از  Bi-O-Biو  Ti-O-Tiپیوندهای فلزی 

 913و  393در به ترتیب  ترییباب تیتاناب بیوموب
ای مربوط به هدر اینجا شدب پیکظاهر شده اس . 

اس  یه  12O3Ti4Biقویتر از ترییب  O-Biپیوندهای 
در ترییب بیانگر سهم بیشتر بیوموب پیوندی 

20TiO12Bi ها حذف ها یلیه پیکباشد. با آنی  نمونهمی

های مربوط به ارتعاشاب پیوندهای شده و تنها پیک
  ماند.فلزی باقی می

یه های ته( نمونهXRDاشعه ایکس )پرا  الگوی  
آنی  شده  71:7و  9:9برابر با  Bi:Tiشده با نوب  مولار 

درجه  133و  033، 933، 933، 933در دماهای 
( 9ساع  در شک  ) سانتیگراد به مدب زمان یک

نشان ایکس رردد. در الگوی پرا  اشعه مشاهده می
مشخص اس  یه نمونه الف(، -9داده شده در شک  )

یا دارای ساتتاری درجه سانتیگراد  933آنی  شده در 

های آن به حدی باشد و یا اندازه یریوتالی آمورف می

ایکس ریز اس  یه عملاً امکان رخ دادن پرا  اشعه 
برای آن وجود ندارد. در طیف حاص  هیچ پیکی 

 933در شود. مشاهده نمی مربوطهمشخصه فازهای 

شود یه به هایی ضعیفی ظاهر میدرجه سانتیگراد پیک
باشد. در دمای ده شروع تبلور ترییب مینظر نشاندهن

 7/93و  9/19هایی در زوایا پیکدرجه سانتیگراد،  933

شود یه متعلق به ترییب دی ایوید درجه تشکی  می
 3O2Biهایی متعلق به فازهای تیتانیم اس . همچنین پیک

شوند یه با افزایش نیز در نمودار ظاهر می 20TiO12Biو 
گراد، هنوز در نمودار حضور درجه سانتی 933دما به 

 12O3Ti4Biضعیفی مربوط به فاز  پیکدارند. در این دما 
باشد. آید یه بیانگر شروع تبلور این فاز میبوجود می
درجه سانتیگراد  033 در دمایپرا  اشعه ایکس الگوی 
به  3O2Biو  2TiOهای مربوط به دهد یه پیکنشان می

شدب و موقعی  . طور یام  از منحنی ناپدید شده اس 

با ساتتار یریوتالی  12O3Ti4Biها متناسب با تکفاز پیک
بدون هیچ فاز ( Fmmmاورتورومبیک )رروه فضایی 

 71-3179شماره  JCPDSمنطبق با یارب ای ثانویه
هایی پیکپرا  اشعه ایکس . این طیف [43]باشد می

(، 771(، )777(، )333مطابق با صفحاب تفرق یافته )
( را نشان 971( و )1379(، )3379(، )133)(، 313)

( بیشترین شدب 771در این بین صفحه ) دهد یهمی
 شود.پیک را دارد و پیک اصلی محووب می

نشان داده شده در شک  پرا  اشعه ایکس الگوی  

درجه سانتیگراد  933ب بیانگر اینو  یه در دمای -9
فاز آمورف بدس  آمده یه به آرامی با افزایش دما تا 

و  2TiOبه فازهای نیمه پایدار درجه سانتیگراد  933

3O2Bi های ضعیفی شود. در این دما پیکتبدی  می
ظاهر شده اس  یه نشان از  20TiO12Biمربوط به فاز 

باشد. ترییباب نیمه پایدار به شروع ایجاد این ترییب می
ها حذف شده و نهایتاً تدری  در دماهای بالاتر از نمونه

اغلب پیکها را فاز سلینی  ه سانتیگراد درج 933در 
 033دهد. الگوی پرا  در دمای مکعبی تشکی  می

ید تشکی  تکفاز یریوتالی مؤدرجه سانتیگراد 
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20TiO12Bi   با ساتتار مکعبی و پارامتر شبکه
7193/73=a  مطابق با یارب استاندارد آنگوتروم

(3331-99 JCPDSمی ) پس از آنی  در [43]باشد .
هیچ پیکی از فازهای دیگر درجه سانتیگراد  033دمای 

در منحنی شناسایی نشد یه نشان از تلوص بالای 

با افزایش دما بر باشد. محصول سلینی  تولیدی می
های فاز سلینی  افزوده شده و پهنای آنها تا شدب پیک

دهنده شود یه این امر نشانمی و تیزترحدودی باریکتر 
 هاس .زه دانهتبلور بهتر و افزایش اندا

  

 

 
 

 20TiO12Bi، ب( 12O3Ti4Biهای تیتاناب بیوموب تام و آنی  شده در دماهای مختلف با ترییباب الف( نمونهمادون قرمز طیف   9شک  

 
 های نانوساتتار تیتاناب بیوموب آنی  شده در دماهای مختلف به مدب یک ساع  با ترییباب:لایهپرا  اشعه ایکس الگوی   9شک  

 20TiO12Biو ب(  12O3Ti4Biالف( 
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های فایلم ایجااد   زنی، رشد یریوتال و ویژریجوانه 
آنیا  حرارتای تاأثیر    شده به شدب وابوته به دما بوده و 
در دارد.  2TiOهاای  زیادی بر ساتتار و اندازه یریواتال 

دماهای آنی  یم، نیروی محریه برای نفاوذ یام باوده و    
زایش دماای آنیا ،   باشاد. باا افا   سرع  رشد آهوته می
یابد یه این امر منجر به افازایش  قابلی  نفوذ افزایش می

تواند ها میمتوسط اندازه یریوتالی رردد. نرخ رشد می
 شرر مورد محاسبه قارار ریارد   -با استفاده از رابطه دبی

[44] : 
(1                                            )






BCos

K
Dhkl
 

طول موج  اندازه یریوتال،  hklDطه فوق در راب 
پهنای پیک در نصف  Bتابیده شده به نمونه،  Xاشعه 

 ویه براگ در تفرق اشعهاز ،ارتفاع مایزیمم )شدب(
X و K  های تفرق . پیکباشدمی 33/3ثاب  شرر برابر

( به ترتیب 973( و )771به صفحاب ) اصلی مربوط
 12O3Ti4Biهای ترییباب برای محاسبه اندازه یریوتالی 

منحنی مورد استفاده قرار ررفته اس .  20TiO12Biو 
ها بر حوب دمای آنی  برای ترییباب اندازه یریوتالی 

12O3Ti4Bi  20وTiO12Bi   نشان داده شده  (9)در شک
و  بلورینگیبود افزایش دمای آنی  سبب به اس .

های این ترییباب شده اس . چنانچه بلورافزایش اندازه 
درجه سانتیگراد افزایش یابد،  133به  933دمای آنی  از 

های سنتز شده های نمونهاندازه متوسط یریوتال
12O3Ti4Bi  20وTiO12Bi  نانومتر و  93به  3به ترتیب از
 یابد. نانومتر افزایش می 93به  71
 

 
منحنی تغییراب اندازه بلورها به عنوان تابعی از دمای آنی    9شک  

 20TiO12Biو  12O3Ti4Biبرای ترییباب 

میکروسکوپ الکترونی نتای  آنالیز  (0)شک   
های از مورفولوژی سطحی لایهروبشی نشر میدان 

آنی  شده در دمای  20TiO12Biو  12O3Ti4Biنانوساتتار 
ن یک ساع  را نشان درجه سانتیگراد به مدب زما 033
صاف و پوششی تشکی  دهد. تصاویر بیانگر می

یکنوات  بدون هیچگونه ترک روی سطح همراه با 
های موجود میاین تخلخ باشد. مقداری تخلخ  می

توانند به عل  تجزیه ترییباب آلی و حذف مواد حلال 
درجه سانتیگراد باشد.  033ها در دمای در اثر آنی  نمونه

لال یه در حین فرایند س  ژل پیوند تشکی  مقادیری ح

اند به دام می افتند یه طی فرایند عملیاب حرارتی و داده
همچنین مورفولوژی سطحی لایه شوند. تبخیر آزاد می

های تقریباً ها حایی از حضور ذراتی یروی با اندازه

نانومتر برای ترییب  99یکوان به ترتیب برابر با 

12O3Ti4Bi  20ر برای ترییب نانومت 99وTiO12Bi می
باشد. این نتای  تطابق توبی با نتای  حاص  از اندازه

. ارائه شده داردپرا  اشعه ایکس ها از آنالیز بلورریری 
ها به ای ترییب شیمیایی از نمونهآنالیز نقطههمچنین 
انجام شده  طیف سنجی پرا  انرژی پرتو ایکسوسیله 

نیز محاسبه شد  Ti/Oو  Bi/O ،Bi/Tiهای و نوب 
طیف سنجی پرا  انرژی پرتو آنالیز ب و د(. -0)شک  
هایی از عناصر تشکی  دهنده بیانگر حضور پیک ایکس

keV 42.2BiMهای مختلف شام ترییباب با انرژی 
 ،

keV 84.10BiL 
 ،keV 02.13BiL 

 ،keV 51.4TiK 
 ،

keV 96.4TiK 
 ،k e V 53.0OK 

نتای  باشد. می 

درصد اتمی  31/13اندازه ریری یمی به ترتیب مقادیر 
درصد  7/09درصد تیتانیم،  39/79عنصر بیوموب، 
 30/9درصد اتمی بیوموب،  39/90ایویژن و مقادیر 

درصد ایویژن در ترییباب دو  37/03درصد تیتانیم، 
زیادی مطابق با نتای  دهد یه تا حدود نمونه را نشان می

 محاسباب تئوریک برای ترییباب استوییومتری
12O3Ti4Bi 20 وTiO12Bi . اس 

به ترتیب وابوتگی ثاب  دی  (3)و  (1)های شک  
الکتریک و فایتور اتلاف دی الکتریک با دمای آنی  در 
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ییلوهرتز را  7333و  733، 73، 7روتره بوامدهای 
دهد. نشان می 20TiO12Biو  12O3Ti4Biهای برای نمونه

شود، با افزایش دمای آنی ، طور یه مشاهده میهمان
ثاب  دی الکتریک و اتلاف دی الکتریک در هر دو 

یابد. هر چند یه این مقادیر به دلی  نمونه افزایش می
تغییر ساتتار پس از عبور از دمای یوری یاهش می
یابند. افزایش دما باعث سهول  بیشتر در تحرک دو 

های دائمی و در نتیجه بهتر پلاریزه می شوند و طبیق
. با [45]ینند ثاب  دی الکتریک بالاتری را ایجاد می

، تیتاناب بیوموب با CTافزایش دما به دمای یوری،
تواص فرو الکتریک به سرامیکی با تواص پارا 

شود. این درررونی به واسطه تغییر الکتریک تبدی  می
لی از اورتورومبیک به تترارونال در تقارن ساتتار یریوتا

های داتلی و اعوجاج شبکه همراه باشد یه با تنشمی
اس . در واقع تح  تأثیر یک میدان الکتریکی اعمالی 
ثاب ، هر قدر میزان پلاریزاسیون بیشتر باشد، میزان 

 . [46]ثاب  دی الکتریک ماده بالاتر تواهد بود 
افزایش همچنین از نمودارها مشخص اس  یه با  

الکتریک نمونه ها یاهش و تلفاب فریانس، ثاب  دی

یه به دلی  یابد ها افزایش میدی الکتریک آن
باشد. پلاریزاسیون پلاریزاسیون مولکولی )قطبی( می

مولکولی حواسی  زیادی به فریانس دارد، زیرا در این 
بایوتی تعویض ها میها یا رروهی از اتمحال ، ی  اتم

هایی با جه  مخالف با افزایش فریانس حوزهرردند. 
توانایی اینکه تود را همزمان با میدان الکتریکی هموو 
ینند را نداشته، در نتیجه ثاب  دی الکتریک یاهش می

 . نوع حری  و نوب  سطح به حجم دیواره[47] یابد
های الکتریکی، تلوص و ساتتار یریوتالی حوزه

دی الکتریک دارند. بیشترین تأثیر را بر روی در تلفاب 
در حال  یلی هر قدر شبکه فشردتر باشد میزان تلفاب 

رونه یه . همان[48]تر تواهد بود دی الکتریک آن پایین
مشاهده شد فریانس و دما تأثیرهای متفاوتی را بر روی 

رذارند. برای ثاب  دی الکتریک و اتلاف بر جای می
را در نظر انتخاب ماده پیزوالکتریک باید این تأثیرها 
 ررف  و پس از آن ماده مناسب را انتخاب یرد.

 

 

 
 

های نانوساتتار تیتاناب بیوموب از لایهطیف سنجی پرا  انرژی پرتو ایکس و  یداننشر م یروبش یالکترون یکروسکوپمتصویر   0شک  

 20TiO12iBج و د(     12O3Ti4Biدرجه سانتیگراد به مدب یک ساع  الف و ب(  033آنی  شده در دمای 
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در  12O3Ti4Biنمودار تغییراب الف( ثاب  دی الکتریک و ب( فایتور اتلاف دی الکتریک، به عنوان تابعی از دمای آنی  برای نمونه   1شک  

 ییلوهرتز 7333و  733، 73، 7محدوده بوامدهای 

 

 
 

در  20TiO12Biبه عنوان تابعی از دمای آنی  برای نمونه  نمودار تغییراب الف( ثاب  دی الکتریک و ب( فایتور اتلاف دی الکتریک،  3شک  

 ییلوهرتز 7333و  733، 73، 7محدوده بوامدهای 

 

 گیرینتیجه
های نانوساتتار تیتاناب بیوموب در مقاله حاضر، لایه

ژل  -به رو  س  20TiO12Biو  12O3Ti4Biبا ترییباب 
ای پوشش داده شد. بدین های شیشهبر روی زیرلایه

های بهینه از مواد های س  پایدار با نوب ر، محلولمنظو
نشانی شد. وری لایهاولیه تهیه و سرس به رو  غوطه

 133تا  933ها در دماهای پس از تشک شدن، نمونه
درجه سانتیگراد به مدب یک ساع  آنی  شدند تا 

الگوی مورد نظر تشکی  رردد.  بلوریساتتارهای 
 12O3Ti4Biفازهای  پرا  اشعه ایکس حایی از تشکی 

 20TiO12Biبا ساتتار یریوتالی اورتورومبیک و 

باشد. می C033°سلینی ( با ساتتار مکعبی در دمای )
ها شده و پهنای افزایش دما باعث افزایش شدب پیک

شود یه این امر نشانمی و تیزترآنها تا حدودی باریکتر 
لیز آناهاس . دهنده بهبود تبلور و افزایش اندازه دانه

ها دارای ها نشان داد یه لایهمورفولوژی سطحی نمونه
سطحی صاف و ریزساتتار مترایم با اندازه متوسط 

 99و  12O3Ti4Biنانومتر برای ترییب  99ذراب برابر با 
می C033°در دمای  20TiO12Biنانومتر برای ترییب 

ثاب  دی الکتریک و فایتور اتلاف دی الکتریک باشند. 
های مختلف اندازهدماهای آنی  و فریانسها در نمونه

ریری شد. این مقادیر به ترتیب برای ترییباب 
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12O3Ti4Bi  20وTiO12Bi  با افزایش دمای آنی  افزایش
یافته ولی با افزایش فریانس، ثاب  دی الکتریک یاهش 

الکتریک از تود یاهش نشان داد. و تلفاب دی
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 جداکننده پیل برای استفاده در صفحات IC221M آلومیناید نیکل پایه آلیاژ رفتار سینتیک و ترمودینامیک

 مذاب کربنات سوختی

 
 (9)حسین بنا متجدد امروز        (2)منصور سلطانیه        (7)حسین عبدوس

 

 چکیده
، در محلول یووتکتیکی رربنوال لیتوی  و رربنوال سودی  موهام، بوه من وور         IC221Mودینامیکی و سینتیکی آلیاژ پایه نیکل آلومیناید رفتار ترم

قوسوی تحوت    های سوختی رربنال مهام، مورد بررسی قرار گرفت. آلیاژ، بوه رموک روذ بوم مجودد   جایگزینی در بخش آم بندی تر پیل
، در رربنوال موهام   هوا الکترونی روبشی و پراذ اشعه ایکس محصولال حاصل از غوطه وری نمونه یکوپمیکروس خلاء، تولید شد. مطالعال

درجوه سوانتیگراد،    166و  056رال وزن آنها، نشوان داد روه آلیواژ در دو دموای     درجه سانتیگراد، به همراه تغیی 166و  056، 066در سه دمای 
ها، به طور عمده، با مکانیزم نفوبی و نه انجام وارنش صورل موی پوهیرد. انورژی    ام نمونهمقاومت مناسبی در محیط رربنال مهام ندارد. انهد

 شود. رنترل می ´γآلومینیوم در فاز ریلوژول بر مول تعیین و مشخص شد ره سینتیک فرایند، با نفوب  329فعال سازی فرایند، 
 

 .ندهنفوب، صفحال جدارن، رربنال مهام، IC221Mآلیاژ   کلیدی هایواژه

 

 
Thermodynamics and Kinetics of Immersion Behavior of IC221M Alloy as a Separator in 

Molten Carbonate Fuel Cell 

 

     H. Abdoos             M.  Soltanieh            H. Banna Motejadded Emrooz 

 
Abstract 
The thermodynamic and kinetic behavior of nickel aluminide IC221M alloy in molten eutectic of 

lithium/sodium carbonate was investigated. The nickel aluminide IC221M alloy was produced by vacuum 

arc re-melting (VAR) method. Surface layer products formed after immersion in molten carbonate at 600, 

650 and 700 oC were examined by SEM and XRD. The results along with weight difference calculations 

showed that IC221M alloy doesn’t have a good resistance at 650 and 700  oC . It was evidenced that the 

destruction of the alloy is a diffusion-controlled process. The activation energy of the process was 

calculated to be 423 kJ/mol and the process kinetics were controlled by aluminum diffusion in γ´ phase. 
 

Keywords IC221M alloy, molten carbonate, diffusion, separator plate. 
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 مقدمه

پیل سوختی  مهمترین عامل محدودرننده طول عمر در
تماس مستقی  صفحال جدارننده با رربنال مهام، 

محیط رربنال مهام و خوردگی این صفحال در بخش 
سوپرآلیاژهای پایه نیکل به عنوان . باشدمیآم بندی تر 

مقاوم ترین مواد جهت این راربرد معرفی شده اند؛ اما 
از ن ر اقتصادی استفاده از آنها مقرون به صرفه نیست؛ 

 به مقاومت بهبود هدف با تحقیقال غالب لها در
 مواد جنس از هایپوشش جدارننده، صفحال خوردگی

 ترریبال یا و نیکل و آلومینی  مانند خوردگی به مقاوم

 رارایی بهبود برای مناسب یگزینه ها،آن فلزی بین
 دوغابی، هایپوشش آبکاری،. [6-1]، اندشده معرفی
 جمله از اربخ رسوم هایروذ و حرارتی پاشش

 طول افزایش برای ره هستند دهی پوشش هایروذ
. [9-7] ،اندشده پیشنهاد جدارننده، صفحال عمر

 نیکل پایه آلیاژهای ره است شده گزارذ همچنین
 به اما دارند، محیط این در مناسبی خوردگی به مقاومت
 .[10] ،نیستند پهیرتوجیه اقتصادی لحاظ

 روی بر مهام نالررب محیط در وریغوطه آزمایش 
 166 دمای در 3Al2,NiAl,Ni3Al,NiAl3Ni ترریب چهار
 نقطه ره NiAl ترریب است داده نشان گراد،سانتی هدرج
 در بهتری خوردگی به مقاومت دارد، نیز بالاتری بوم
؛ با این وجود به [1,11] دهداز خود نشان می محیط این

یبال تحلیلی برای رفتار خوردگی این ترر رسدن ر می
در غالب و در محیط رربنال مهام ارائه نشده است 

تحقیقال رویکرد انتخام ماده مقاوم در محیط رربنال 
ط بوده مهام، طول عمر ماده در تماس با این محی

لها غالبا مکانیزمی برای نحوه خوردگی فلز و یا است، 
 پوشش در این محیط ارائه نشده است.

 پایه بر یاژهایآل گروه از عضوی، IC-221M آلیاژ 
 با خواص ،(Al3Ni) نیکل آلومیناید فلزی بین ترریب

 درصد دلیل به مشابه سوپرآلیاژهای پایه نیکل است.
 آن در مکانیکی خواصافت  ،آلیاژ این در ’γفاز بالای

شود، درجه سانتیگراد، مشاهده نمی 866 دمایحدود  تا

 .[12] ،یافت خواهد نزولی سیر اما در دماهای بالاتر،

 ارسیداسیون ،IC-221M راری شرایط به توجه با معمولا
 در تحقیقال غالب لها. گیردمی لصور در آن سطحی
 درآن،  عملکرد سازیبهینه من وربه آلیاژ، این مورد
 صورل ارسیداسیون سرعت راهش و ارسیدی شرایط

با این حال ترریبال سطحی حاصل  .[15-13]، گیردمی
در محیط رربنال مهام به  غالباً از ارسیداسیون این آلیاژ

توان ایده اند و لها میعنوان ترریبال مقاوم معرفی شده

استفاده از عملیال ارسیداسیون سطحی را جهت ایجاد 
مقاومت به خوردگی در محیط رربنال مهام معرفی 

در تحقیق حاضر، تاثیر محیط رربنال مهام بر  ررد.

 گیرد.آلیاژ بدون پوشش مورد ارزیابی قرار می
 

 مواد و روش آزمایش ها
رفتار آلیاژ در  مهام، رربنال پیل راری شرایط اساس بر

 محیط نمک رربنال مهام با ترریب یوتکتیک

3CO257Na-3CO243Li  ترریب به درصد وزنی بیان(
ر گرفت. برای این من ور مورد بررسی قراشده است(، 

ابعاد  با IC-221Mهای مکعب مستطیل از آلیاژ نمونه
ترریب شیمیایی نشان داده  میلیمتر و 77×5×5تقریبی 

با  ، در نمک مهام غوطه ور شدند.(7)شده در جدول 
توجه به خورندگی بالای ترریب رربنال مهام مهرور، 

با توجه  از بوته آلومینا برای انجام آزمایش استفاده شد.
، 066های رربنال مهام، سه دمای به دمای راری پیل

، به عنوان دماهای مورد گرادسانتی درجه 166و  056
 انتخام شدند. بررسی

 
 مورد استفاده  IC-221Mترریب شیمیایی آلیاژ   7جدول 

 در این تحقیق
 

 Ni Al Cr Zr Mo B عنصر

هپای درصد وزنی  3/1  1/1  1/7  3/7  668/6  

 

-لیاژ، زمانتعیین میزان و روند خوردگی آ به من ور 

ساعت تا  6.5از های غوطه وری به صورل ه  دما 
در ن ر گرفته شدند. نمونه ها پس از اتمام ساعت  725

 زمان غوطه وری به آرامی سرد و توزین شدند. 
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ریزسوواختار بووا اسووتفاده از   و شناسووایی بررسووی  

با تکیه میکروسکوپ الکترونی روبشی و شناسایی فازی 
 ایکس صورل گرفت. پرتو پراذآزمون  بر
 

 نتایج و بحث
درجه  166وری در دمای اعت غوطهس 725پس از   

مشاهده شد ره بر روی تمامی وجوه سانتیگراد 

های با شکل مکعب مستطیل، محصولاتی نمونه
اند و تقریبا تمام نمونه تبدیل صورل من   رشد رردهبه

( مشخص 2است. مطابق شکل ) به این محصولال شده

در طی زمان تدریجی  است ره تشکیل این محصولال
ها ناشی از رخداد ناگهانی یک و ایجاد آن بوده است

 وارنش و یا فعال شدن یک سازورار خوردگی نیست.
محصولال ترد بوده و با توجه به ظاهر این   

توان گفت تشکیل درشت ساختار در مقطع عرضی می

ها به موازال سطح است. همچنین محصولال در آن
ان مرور زمهای نزدیک به سطح زیرلایه )ره به محل

ی مربوطه عرض نمونهابعاد آن راهش یافته است( ه 

بعد از غوطه وری در نمک مهام هستند، لها ترتیب 
از قسمت بیرونی به سمت  تشکیل این محصولال

 داخل و سطح زیرلایه است.

( تصاویر الکترون برگشتی حاصل از 9شکل ) مطابق 
دهد ره ریزساختار این ها، نشان میمقطع یکی از نمونه

حصولال شامل دو فاز عمده بوده )سیاه و سفید رنگ( م

ره متناوبا در طول محصولال سطحی از فصل مشترک 
آلیاژ و محصولال تا بیرونی ترین لایه )فصل مشترک 

  محصولال و نمک مهام( تکرار شده اند.

 

 

 
 

 وریغوطه ساعت آزمایش 266آمده از نمک منجمد شده پس از دستالگوی پراذ پرتو ایکس به  7شکل 

 

 
 

 ولال سطحی ، به همراه محصدرجه سانتیگراد 166وری در دمایهای آلیاژ ریختگی بعد از آزمایش غوطهنمونه  2شکل 

 حاصل بر روی وجوه آنها
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 056ساعت در  766به مدل  غوطه ور شده یتصویر میکروسکوپی الکترونی از فصل مشترک زیرلایه و محصولال سطحی نمونه  9شکل 

 درجه سانتیگراد

 

 
 

 درجه سانتیگراد 066ساعت در دمای  766تصویر حاصل از میکروسکوپی الکترونی از نمونۀ غوطه ور شده به مدل   3شکل 

 

( از اجزا رسوم، EDX) نتایج آنالیز عنصری 
مشخص است،  (2)جدول  و (3)شکل طور ره در همان

رنگ های سیاهت ره بخشاین مطلب اس ۀدهندنشان
های سفیدرنگ غنی از نیکل غنی از آلومینی  و بخش
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 هستند.

 
 (3)شکل در  شدهمشخصدرصد اتمی مناطق  2جدول 

 

Zr Cr Ni Al  

 (7)لایه سفید 78٫5 16٫5 9٫3 7٫0

 (2)لایه سیاه 35٫5 99٫0 72٫7 2٫6

 (9)لایه خارستری 99٫9 38٫3 72٫8 7٫2

 لایهزیر 73٫7 08٫1 1٫8 7٫7

 
 عوامل موثر در فرایند

و  درجه سانتیگراد 166 در دمای.  ی غوطه وریدما
طور ساعت، نمونه آلیاژ تقریبا به 725بعد از گهشت 

با راهش دما امل به محصولال خوردگی تبدیل شد. ر
، میزان خوردگی نیز راهش درجه سانتیگراد 056به

 166 داشت، اما نمونه همچنان با ظاهری مشابه دمای
درجه  066خورده شد. در دمای  درجه سانتیگراد

ساعت،  766وری زمان غوطهو تا مدلسانتیگراد 
ها به مقدار بسیار بر روی سطح نمونه شدهلیتشکپوسته 

رمتری نسبت به دماهای بالاتر مشاهده شد و همچنین 

زمان های سطحی تا مدلروند تدریجی تشکیل لایه
ها بعد از ن نمونهساعت دیده نشد. مقادیر وز 766

ها وزن با طی زمان در نمونه آزمایش، بیانگر افزایش

ها بعد از جدا رردن رسوم چنین وزن نمونهه  است.

از روی سطح، روند راهشی را طی ررده است. بنابراین 
وری برای تشکیل ها در حین غوطهتوان گفت نمونهمی

اند و صورل مداوم مصرف شدهمحصولال خوردگی به

ها به وجود نیامده در نمونه، ی محافظلت تشکیل لایهحا
ها تغییرال وزن نمونه نمودار ،(5)شکل در  است.

ها به همراه محصولال خوردگی تغییرال وزن نمونه)

ها بر اساس وزن اولیه، در ن ر گرفته شده در سطح آن
ده است. از ، بر حسب زمان غوطه وری رس  ش(است
قابل  دما بر میزان خوردگی اثرگهاری مستقی  ،نمودار

میزان درجه سانتیگراد  166. در دمای مشاهده است
شدل خوردگی در مقایسه با  ۀدهندافزایش وزن، نشان
 دو دمای دیگر است.

 بودن یکسان دهندۀنشان میکروسکوپی تصاویر 
. است دما سه هر به مربوط هاینمونه در ریزساختار

 وری،غوطه ایشآزم دمایی بازه در (0) شکل مطابق

 صورلبه خوردگی سطحی محصولال ریزساختار
 بر. است مشابه عنصری آنالیز با سیاه و سفید هایلایه
-IC آلیاژ رفتار نوع ره فتگر نتیجه توانمی اساس این

221M در و بوده دما از مستقل اممه رربنال محیط در 
شکل  میزان تنها مهام، نمک دمای افزایش با اینجا

 .شد خواهد تشدید لال سطحیگیری محصو

 

 
 

 وریها در آزمایش غوطهنمودار افزایش وزن نمونه  5شکل 
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ساعت در  26( م درجه سانتیگراد 066ساعت در دمای  766( الف: وریغوطه آزمایش هاینمونه از الکترونی میکروسکوپی تصاویر  0 شکل

 جه سانتیگراددر 166ساعت در دمای  26( پو  درجه سانتیگراد 056دمای 

 

طور رلی به ،(1)شکل مطابق .  غوطه وری زمان

نقش افزایش زمان در آزمون  توان گفت رهمی

وری، پیشروی میزان خوردگی است. حتی در غوطه

های ر  نیز تغییرال وزن وجود دارد، اما مقدار آن زمان

تاثیر بیشتر  ۀدهندنشان ،ناچیز است. همچنین این شکل

هر دو میزان خوردگی است. بنابراین تغییرال دما در 

       عامل تشدید خوردگی هستند،  ،زمان عامل دما و

اما تاثیری بر روی شکل و نحوه خوردگی آلیاژ 

 اند.نداشته

 
 

وری در دو نمودار افزایش وزن، بعد از آزمایش غوطه  1شکل 

 درجه سانتیگراد 056و  166دمای 
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رننده بودن نفوب(؛ مقادیر مطلق وری )با فرض رنترلها بدون محصولال سطحی پس از آزمایش غوطههمقدار راهش وزن نمون  8شکل 

 اختلاف وزن رس  شده است

 

 گر فرایندکنترلعامل 
 فرایند حین در فعالسازی انرژی تعیین به من ور
 آلیاژ وزن راهش میزان از توانمی ،زیرلایه خوردگی

. ررد استفاده غوطه وری،، در هنگام انجام عملیال زمینه
 جداسازی از بعد زیرلایه وزن راهش نمودار ،(8)شکل 

 166و  056، 066در سه دمای  را سطحی محصولال
 ترریب مشاهده عدم .دهدمی نشان درجه سانتیگراد

 مطلب این بیانگر تواندمی سطحی، محصولال در جدید
 تشکیل فرایند با ارزه  آلیاژ خوردگی فرایند ره باشد

 نمودار از استفاده بنابراین است؛ خوردگی محصولال
 اینتیجه تواندمی فعالسازی انرژی تعیین در وزن راهش

 افزایش نمودار از استفاده صورل در ره دهد ارائه را
 .شود حاصل آن مشابه ایداده رودمی انت ار نیز وزن
 با یشوندهفعال نفوب ره مطلب این گرفتن ن ر در با 

 (8) شکل در سرعت ثابت مقادیر از استفاده با باشد، دما
 آرنیوسوی  ۀمعادلو  یوسیلهبه را فعالسازی انرژی توانمی
(A=B exp(-Q/RT)) ررد محاسبه. 

 

مقادیر متغیرهای موردنیاز در تعیین انرژی فعالسازی با   3جدول 

 استفاده از ثوابت سرعت نمودار راهش وزن
 

T (k) 1/T k (1/h0.5) ln(k) 

319 6/ 76286  6/77585 2- /75530 

329 6/ 76896  6/ 336366  9- /72752 

819 6/ 77356  6/ 97666  8- / 18336  

و رس  نمودار  (3)جدول استفاده از اطلاعال  با 
عکس دمای ثابت سرعت برحسب  لگاریت  تغییرال
 329مقدار انرژی فعالسازی معادل ، (3شکل )رلوین، 

 آید.به دست میریلوژول بر مول، 
تحقیقاتی ره برای تعیین انرژی فعالسازی نفوب در  

ت، این شده اسعناصری مانند آلومینی  و نیکل انجام
 به ترتیب Al3Ni مقدار برای نفوب در ترریب

kJ/mol363=  Al in Ni3AlQ   وkJ/mol 967-225Ni in Q 

=  Ni3Al 16]-[18، شده است و گزارذ گیریاندازه. 
نفوب در خود برای  همچنین مقادیر انرژی فعالسازی

 آلومینی  و برایریلوژول بر مول  230 نیکل در حدود
به  .[19,20]، محاسبه شده استریلوژول بر مول  756

مقدار انرژی فعالسازی محاسبه شده نزدیک  این ترتیب،

به مقدار انرژی فعالسازی لازم برای نفوب آلومینی  در فاز 
΄γ  است و لها فرایند خوردگی آلیاژ زیرلایه رنترل

          اگر فرض شود  شونده توسط نفوب آلومینی  است.

ی فرایند است، درجه رنندهوارنش شیمیایی رنترل
nt.kx سرعت ۀوارنش در معادل  دل یک خواهد معا

نمودارهای خطی نرخ تغییر  ثوابتبا استفاده از  بود و

شکل  مطابق بر حسب زمان در دماهای مختلف،وزن 
و ترسی  لگاریت  آنها بر حسب عکس دمای  (76)

توان انرژی فعالسازی را می ،(77)رلوین، شکل 

 .محاسبه ررد
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 (3نمودار رس  شده بر اساس اطلاعال جدول )  3شکل 

 

 
 

 رننده بودن وارنش(وری )با فرض رنترلطهها بدون محصولال سطحی پس از آزمایش غومقدار راهش وزن نمونه  76شکل 

 

 
 

 نمودار تعیین انرژی ارتیواسیون فرایند، با فرض رنترل رننده بودن وارنش شیمیایی  77شکل 

 

انرژی فعالسازی وارنش)های( موثر، همانند حالت  
قبل، با رمک شیب نمودار تغییر وزن بر حسب زمان و 

تعیین  رلوین،ترسی  لگاریت  آنها بر حسب عکس دمای 
ریلوژول بر مول  5/326 معادلمی شود. این مقدار 
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های وارنش یفعالساز یشود. مقدار انرژمحاسبه می
اند و برر نشده نیشیپ قالیدر تحق ست ،یمحتمل در س

وارنش  نییتع یعدد برا نیا قیلها امکان تطب
 وجود ندارد. یهای تجربداده قیاز طر ،رنندهرنترل

 
متغیرهای مورد نیاز در تعیین انرژی فعالسازی با  مقادیر  5جدول 

رننده استفاده از ثوابت سرعت نمودار راهش وزن )با فرض رنترل

 بودن وارنش(
 

T 1/T k (1/h) ln(k) 

319 667628/6  6612/6  39901/3-  

329 667689/6  669/6  86373/5-  

819 667735/6  66662/6  8738/76-  

 

نمک  بیگرفتن ترربا در ن ر ( 0مطابق جدول ) 
توان می اژ،یموجود در آل یمهام و عناصر و فازها

 یداد. بررس شنهادیهای محتمل را پای از وارنشگستره
و صفر بودن فشار  آزاد یاختلاف انرژ ریمقاد

ها وارنش نیدر ا محصولال گازی در ابتدای فرایند،
ها وجود دارد. در دهد ره غالبا امکان انجام آننشان می

های محتمل در این (، برخی از وارنش72) شکل
ها با دما نشان داده مجموعه و تغییرال انرژی آزاد آن

 شده است.
 

 وریهای محتمل در حین آزمایش غوطهبرخی از وارنش  0جدول 
 

3Li2CO3(l)  + 4Al = Al4C3 + 3Li2O + 3O2(g) 7 

3Na2CO3(l) + 2Al = 3Na2O + Al2O3 + 3CO(g) 2 

3Li2CO3(l) + 2Al = 3 Li2O  +  Al2O3 + 3CO(g) 9 

Li2CO3(l)  + Ni =  Li2O  + NiO + CO(g) 3 

Li2CO3(l)  + Ni = NiO + 2Li + CO2(g) 5 

5Al + 12 Li2CO3(l) + Ni3Al = 12 Li2O  + 3NiO* 

Al2O3 + 12CO(g) 
0 

2.5Ni3Al + Al2O3 = 4.5NiAl + 3NiO 1 

3 Na2CO3(l)  + 2Al =  Al2O3 + 6Na + 3CO2(g) 8 

Na2CO3(l)  + Ni = NiO + 2Na + CO2(g) 3 

Ni3Al = 3Ni + Al 76 

 
ها، نتایج پهیر بودن برخی از وارنشوجود امکان با 

، وجود ترریباتی (97)شکل  آزمون پراذ پرتو ایکس
توجه را رد به مقدار قابل 4O2NiAlو یا  3O2Alمانند 
ژی فعالسازی با ی انروجود محاسبه رند. بنابراین بامی

توان گفت اگر رننده بودن وارنش، میفرض رنترل
در سازورار خوردگی تاثیری ندارد  شی انجام شود،وارن

 و مقدار محصولال آن بسیار جزئی است.
 

 
های موجود در نمودار تغییرال انرژی آزاد وارنش  72شکل 

 (0)جدول 

 
 ساختار ناشی از غوطه وری در کربنات مذاب

 نیکل فلزی بین ترریبال بیانگر عدم حضور (79)شکل 
 ره معنی این آلومینی  در محصولال سطحی است؛ به و

 .شودنمی دیده محصولال این در نیز  ’γفاز حتی
به مقدار  ،یدر محصولال سطح کیوتکتیحضور نمک 

نمک در حالت  نیورود ا یدهندهتوجه، نشانقابل
 یه معنب نیاست و ا یسطح یهاهیمهام به داخل لا

 نیچناست. ه  یمتخلخل بودن محصولال خوردگ
ره  دهدیپراذ نشان م یدر الگو کیوتکتیفاز  ۀمشاهد

آزمایش  یموجود در نمک مهام در ط یهاونی
مانند و با می یبه همان صورل باق بایوری تقرغوطه

با توجه به . دهندینم بیترر لیتشک هیرلایعناصر ز
های سطحی، پیشروی ورود نمک مهام به داخل لایه

خوردگی و تشکیل محصولال در فصل مشترک آلیاژ و 
 گیرد. های سطحی صورل میلایه
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 درجه سانتیگراد 166ساعت در  725غوطه ور شده به مدل  ۀالگوی پراذ پرتو ایکس از محصولال سطحی نمون  79شکل 

 

 
 

 درجه سانتیگراد 166ساعت در دمای  725غوطه ور شده به مدل  ۀنی از نمونتصویر میکروسکوپی الکترو  73شکل 

 

، تصویر میکروسکوپی سطح مقطع نمونۀ (73شکل ) 
درجه  166ساعت در دمای  725ر شده به مدل غوطه و

سانتیگراد به همراه محصولال سطحی بر روی آن 

های با توجه به ورود نمک مهام به داخل لایهاست. 
وی خوردگی و تشکیل محصولال در سطحی، پیشر

گیرد. های سطحی صورل میفصل مشترک آلیاژ و لایه
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تر شدن زیرلایه و درواقع پس رفت فصل روچک

این موضوع و  ۀدهندمشترک به سمت زیرلایه نیز نشان
است.  همچنین شاهدی برای نفوب رو به بیرون در آلیاژ

د دهحال مشاهده ریفی درشت ساختار نشان میدرعین

حال  ره ضخامت مجموع زیرلایه و محصولال در
های سطحی اولیه با افزایش میزان افزایش است و لایه

صورل مداوم و من   حجی  ها بهتخلخل در آن

  شوند.می
با توجه به رنترل رننده بودن نفوب آلومینی  در  

فرایند، تجمع آلومینی  در زیر سطح اولیه ارجح نیست. 

وب غالب آلومینی  به سمت خارج، بنابراین احتمال نف
تر نیز نتایج آنالیز عنصری نشان دادند مردود است. پیش

وری، با وجود روچک شدن ره در طی آزمون غوطه
توجهی درون متوالی زیرلایه، تغییرال ترریب قابل

 زیرلایه، در فواصل مختلف از سطح وجود ندارد.
 رنگرسد، تخلخل درفاز سیاهبه ن ر می نیهمچن 

 رونینفوب رو به ب لیدل تواندیمشهود است ره م شتریب
با توجه به نقش نفوب در فرایند  ها باشد.لایه نیاز ا کلین

در رنار ریزساختار محصولال سطحی و نبود مقادیر 

عامل توان قابل توجهی از ترریبال جدید در آنها می
اولیه شکل گیری محصولال سطحی را نفوب غالب رو 

ل بر روی سطح اولیه دانست؛ در نتیجه به به بیرون نیک

دلیل رند بودن سرعت نفوب آلومینی ، بر روی سطح 
های غنی از نیکل به صورل متخلخل تشکیل اولیه لایه

ای متخلخل و فقیر از اولیه لایه شده و در زیر سطح

نیکل و یا غنی از آلومینی  و رروم بر جا می گهارد. 
وجب تماس مجدد ها متخلخل موجود در این لایه

زیرلایه )آلیاژ( با محیط نمک مهام شده و فرایند تکرار 

 شود.می
 

 نتیجه گیری
 دهی پوشش بدون و ریختگی صورلبه IC-221M آلیاژ

 رربنال محیط در مناسبی خوردگی به مقاومت سطحی،
 056، 066دماهای  در وریغوطه آزمایش. ندارد مهام

درجه  166مای درجه سانتیگراد )مخصوصا در د 166و 
تغییرال وزن بر حسب  نرخ ۀدهندنشان سانتیگراد(،
 وری،غوطه از پس وری بالایی بوده است.زمان غوطه
 به لایه،لایه میکروسکوپی ساختار با سطحی محصولال

 با .شودمی تشکیل نمونه وجوه روی بر من   شکل
 آزمایش دمای ها،نمونه خوردگی نرخ به توجه

 و دارد خوردگی میزان در توجهیبلقا تاثیر وریغوطه
 رهطوریبه است؛ عامل این از رمتر وری،غوطه زمان اثر
 766 زمانمدل تادرجه سانتیگراد،  066 دمای در

. است بوده قبول قابل آلیاژ خوردگی به مقاومت ساعت،
 329 تخریب، فرایند به مربوط فعالسازی انرژی

 فرایند دهدمی نشان ره شد گیریاندازهریلوژول بر مول 

 .است آلومینی  نفوب با شونده رنترل
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 چکیده
شی                ش ستحکام ک سلیم به ا ستحکام ت سبت ا سته، ن سلیم پیو سه فازی خواص منحصر بفردی همچون رفتار ت سرعت کار   فولادهای دو و  کم، 

ایا هدف از سخخیتی بالا و در خخد ازدیاد طول همیا زیاد دارند، لرا در  خخنایو خودروسخخازی به طور وسخخترده مورد اسخختفاده قرار می ویرند  

عملیات آستنیته    می باشد  در ایا تحقیق،  مطلوبمارتنزیتی با استحکام بالا و شکل پریری    -یتی بین -ر سه فازی فریتی ایجاد ریزساختا مطالعه، 

درجه سانتی   128انجام شد  سپس نمونه ها در دمای     1718فولاد  هایساعت بر روی نمونه  7درجه سانتی وراد به مدت   058کردن در دمای 
دقیقه نیهداری و جهت بدسخخخت آوردن مورفولوژی های متفاوت بینیت، به حمام نمک با دماهای               9ه مدت  آسخخختنیت( ب  -وراد )منطقه فریت  

و در نهایت در آب به منظور تشخخکیل مارتنزیت کوچن   دقیقه انتقال داده شخخدند  1به مدت  درجه سخخانتی وراد 158و  128، 188، 908متفاوت 
ستمپرینگ از         وردیدند شان داد که با افزایش دمای آ شی ن سانتی    158تا  908مطالعه ریزساختار نمونه ها با میکروسکوپ الکترونی روب درجه 

تمپرینگ  مشیص وردید که افزایش دمای آس   کشش سیتی و     با انجام آزمون هایکند میوراد، مورفولوژی از بینیت پاییا به بینیت بالا تغییر 

شود  یرابطه هولما م در  Kو  nهمچنیا کاهش مقادیر  ، ازدیاد طول ونهایی سیتی، استحکام تسلیم، استحکام کششی رموجب کاهش مقادی
نرم به ترد   ح شکست از  میکروسکوپ نشان داد که با افزایش دمای آستمپرینگ، سط    به وسیله استریو   های تست کشش   شکست نیاری نمونه  

 کند تغییر می

  سیتی ؛خواص کششی ؛بالا بینیت ؛ییاپا بینیت ؛ینگآستمپر یدما  واژه های کلیدی
 

 

Effect of Bainite Morphology on the Mechanical Properties of a  

Ferrite- Bainite- Martensite Triple-Phase Steel 

 
A. Talebi                      M. Ghobeiti-Hasab 

 

Abstract 

Dual and triple phase steels have unique properties such as continuous yielding behavior, low ratio of yield 

strength to tensile strength, high work hardening rate and high homogenous elongation percentage; thus, 

they are used widely in automotive industries. The aim of this study is to develop a triple-phase 

microstructure of ferrite-bainite-martensite with high strength and desirable ductility. In this research, the 

samples of 4140 steel were austenitized at 850°C for 1 hour. Then, the samples were kept at temperature 

of 720°C (the ferrite-austenite region) for 3 minutes, and transferred to a salt bath at different temperatures 

of 380, 400, 420 and 450°C for 4 minutes to obtain various morphologies of bainite, finally quenched in 

water to form martensite. The observation of the microstructure by a scanning electron microscope showed 

that with increasing austempering temperature from 380 to 450°C, the morphology changes from lower 

bainite to upper bainite. Hardness and tensile tests revealed that by increasing the austempering 

temperature the hardness, yield strength, ultimate tensile strength, elongation and the amounts of “n” and 

“k” in the Holloman equation, decrease. Fractography of the tensile tested specimens by a stereo-

microscope showed that with increasing the austempering temperature, the fracture surface changes from 

ductile to brittle. 
 

Keywords  Austempering Temperature, Lower Bainite, Upper Bainite, Tensile Properties, Hardness.
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 مقدمه

ز اخواص مکانیکی برتر ا دارا بودن بفولادهای سه فازی  

 در مطلوب پریری شکل و رفتار تسلیم پیوسته جمله

 استحکام بالا مثل یدر کاربردها ،فولادها سایر با مقایسه

زیادی را به خود توجه فضا و  نایو هوا  خودروسازی

  [3-1] جلب کرده اند

استحکام بالا  یاژکم آل یفولادهابرای مثال اور چه  

(HSLA)  ییراما شکل پرهستند  عالی یاستحکامدارای 

 رییانعطاف پر لرا ؛رو استروبه یآنها با مشکلات فراوان

ده از ستفاا ،یچیدهقطعات با اشکال پ یطراح در یازمورد ن

 جهینت  دکن یمرا شدیدا با محدودیت مواجه ایا فولادها 

و سه دو  فولادهای روز افزون کاربرد فزایشامر ا ایا

  [6-4] است یفاز

پور انوری با بررسی کسر حجمی مارتنزیت بر رفتار  

مارتنزیتی وزارش داد  -کارسیتی فولاد دو فازی فریتی

که با افزایش کسر حجمی مارتنزیت کارسیتی افزایش 

  [1] یابدمی

 یژمورفولو یرتاثطی تحقیقی  یو اکرام یاریبیت 

 -یتیفر یدوفاز 1918فولاد  یکیرا بر خواص مکان بینیت

 یااز بهتر یبیکردند و وزارش دادند که ترک یبررس یبینیت

 یادازد ،نهایی یاستحکام کشش یم،استحکام تسل) خواص

 نیتبی یزساختاربا ر (، چقرمیی شکست و سیتیطول

وراد حا ل  یدرجه سانت 958 ینگآستمپر یدر دما ییاپا

   [2] شودی م

کسر حجمی مارتنزیت  با بررسی اثر زارع و اکرامی 

بر خواص کششی فولادهای سه فازی در دماهای پاییا 

نتیجه ورفتند که افزایش کسر حجمی ، آستمپرینگ

آنها   [7] دهدافزایش می را مارتنزیت مقادیر استحکامی 

همچنیا با بررسی اثر کسر حجمی مارتنزیت بر رفتار 

کارسیتی فولادهای سه فازی در دماهای پاییا 

آستمپرینگ، نتیجه ورفتند که افزایش کسر حجمی 

  [8]مارتنزیت کارسیتی را افزایش می دهد 

و سیتی  بر بینیت یمورفولوژ تاثیرحاضر  تحقیق در 

 -یبینیت -ییتفر یسه فاز 1718 فولاد خواص کششی

کسر ) یتفر یاز فازها یکسان یبا کسر حجمی یتمارتنز

 99 ی)کسر حجم یتمارتنز -بینیت( و در د 91 یحجم

 شده است  ی( بررسدر د

 

 تحقیق مواد و روش

 ورد یلبصورت مدر ایا تحقیق  مورد استفاده یهماده اول

آنالیز   انتیاب وردید متریلیم 78با قطر  یفولاد

در  (ASTM E 415-08استاندارد ) فولاد یاا کوانتومتری

ترکیب شیمیایی اراچه شده در   شده استاراچه  (7) جدول

مطابق با فولاد  یبترک یادهد که اینشان م جدولایا 

AISI 4140 باشد یم 

 
 آنالیز کوانتومتری فولاد مورد بررسی   7 جدول

 )مقادیر بر حسب در د وزنی می باشند( در ایا تحقیق

 

Mo Si Mn Cr C Fe 

 بالانس 179/8 79/7 117/8 912/8 227/8

Cu Co Al Ni S P 

8773/8 8817/8 8977/8 8219/8 8271/8 875/8 

Sn Pb W V Ti Nb 

88815/8 8821/8 8879/8 8891/8 8870/8 88891/8 

 



 51 مهدی قبیتی حسب -امیر طالبی

 

 

1793، یک ۀم، شمارسی اسال   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 یکروسکوپم نمونه اولیه توسط یزساختاررمشاهده 
، VEGA//TESCAN دلم (SEM) روبشی  یالکترون

نشان  در د 2و اچ شده با محلول نایتال  ساخت آلمان

 ( 7لمی باشد )شک یتیپرل -یتیفرآن ساختار ریز داد که
 

 

 (P، پرلیت: F یت: )فر 1718فولاد   یهاول یزساختارر  7شکل 

 

ت، یمارتنز -بینیت -یتساختار فریزرایجاد  برای 

درجه سانتی  058 یدر دما 1718فولاد  یهایل وردابتدا م
ای  هکور بلافا له درو  آستنیته یقهدق 98به مدت وراد 

 یقهدق 9به مدت درجه سانتی وراد  128دییر با دمای 
مورفولوژی های  یلتشک یسپس براند  شد ینیهدار
، 908با دماهای متفاوت  حمام نمک ، دربینیتمیتلف 
 یقهدق 1به مدت درجه سانتی وراد  158و  128، 188

  (2)شکل در آب کوچن  شدندنهایتا و  ینیهدار
 

 
 شماتیک سیکل عملیات حرارتی مورد استفاده در تحقیق  2 شکل

 نمودار انتیاب دماها و زمان های مرکور بر اساس 
-می( 9)شکل 1718فولاد  (T-T-Tاستحاله ) -زمان -دما

درجه سانتی  128بالاتر از  هایدماباشد  برای مثال در 

 -ی فریتفاز ، زمان اتمام استحاله در منطقه دووراد
مان آن ز ازکمتر  های  در دمااست یطولان ریابس آستنیت

است و امکان تشکیل ریزساختار کوتاه  یلیاستحاله خ

 یدما ،کردن یدو فاز یبرالرا   یتی وجود داردکاملا فر
دما  یاباشد که در ایممطلوب درجه سانتی وراد  128

 در منطقه دو یقه،دق 9زمان پس از  T-T-T طبق نمودار

 158تا  908 ییانتیاب محدوده دما  قرار می ویرد یفاز
محدوده  یااست که ا یلدل یابه ادرجه سانتی وراد 

 یلبالاتر از تشکو  یتپرل یلتر از تشک ییاپا یی،دما
برای دما  یادر ا یقهدق 1باشد  انتیاب زمان  یمیت مارتنز
 بینیت است  یلاز تشک اطمینان

 

 
 [9] 1718فولاد  T-T-Tنمودار   9 شکل

 

 ییکالکتر یحرارت یات، از کوره عملتحقیق یادر ا 
 و کوره حمام نمک یرانساخت ا، AZAR 1250مدل 
نمک مراب و  یرانساخت ا، SAMIM 1250مدل 

AS140 دمای  ییرحمام نمک موجب تغ  یداستفاده ورد
از مراب  نمکو  وردد یم یکسانبا سرعت  طعهکل ق
 یم رییقطعه در حمام نمک جلوو یمیاییش یبترک ییرتغ
در نمونه های عملیات حرارتی  بینیت یمورفولوژ  کند

 یکروسکوپم شده تحت دماهای میتلف به وسیله
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 Miraدل  م( FE-SEM) یدانیم یلوسروبشی  یالکترون

3-XMUمورد مشاهده و بررسی قرار  ، ساخت آلمان

انجام ه یثانو یالکترون هاتصویر برداری توسط ) ورفت
 ASTMبر اساس استاندارد  یکرزو یسیت آزمون  (شد

E384  با مقدار بار اعمالیkgf98  ی  نمونه هادشانجام 

 یآماده ساز ASTM E8/E8Mبا استاندارد  آزمون کشش
میلی متر بر دقیقه  7 با سرعت یونیورسالو توسط دستیاه 

 تحت آزمون قرار ورفتند   

 

 ایج و بحثنت
 یزساختارر

ه بات حرارتی شده یهای عمل نمونهساختار ریز بررسی
ا به کنشان داد  یروبش یالکترون پویکروسکم وسیله

، 188، 908) ینگمیتلف آستمپر یتوجه به انتیاب دماها
ر شده د یلتشک بینیت (،سانتییراد درجه 158 و 128

از دو ف  دارد متفاوتی یها یمورفولوژ ی،ساختار سه فاز
روشا و فاز  ایهتیغه   ورتبه  بینیتو  یتمارتنز

  الف( تا )د((-1)شکل می شود یدهد یرهه رنگ تب یتفر
یزساختار با استفاده از نرم افزار ر یآنالیز تصویر

CLEMEX   91آنها  یدر تمام یتحجم فرنشان داد 

 است  در د
یر میکروسکوپ الکترونی تصاوالف( تا )د( -5شکل ) 

ونه های در نماز فاز بینیت روبشی با بزرونمایی یکسان 

  دهدینشان مآستمپرینگ شده در دماهای میتلف را 
شکل  یسوزن یمواز یها یغهوجود ت (الف-5شکل )
درجه  908ینگ شده در دمایآستمپرنمونه در را بینیت 

 یساختار با توجه به دما یاا  دهدینشان موراد سانتی
 ستا ییا، ساختار بینیت پاMSبه  یکنزدآستمپرینگ 

 

 
 و 128، )ج(188، )ب(908تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از ریزساختار نمونه آستمپرینگ شده در دمای )الف(  1شکل 

 (M، مارتنزیت: B، بینیت: F درجه سانتی وراد )فریت:  158)د( 
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و  128، )ج(188، )ب(908)الف( مورفولوژی بینیت نمونه آستمپرینگ شده در دمایتصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از   5شکل 

 (Cدرجه سانتی وراد )کاربید موجود در بینیت:  158)د(
 

شکل به  یسوزن یمواز یها یغهت (،ب-5) شکل 

را نشان می  یتو فر یتاز سمنت یمهمراه  فحات ضی

در نمونه  اییکه نشانیر میلوط بینیت بالا و بینیت پادهد 

درجه  188عملیات حرارتی شده در دمای آستمپرینگ 

 سانتی وراد است  

نگ یآستمپر یبینیت در دما یمورفولوژ (ج -5شکل ) 
 یرتصو یادر ا  دهد یرا نشان مدرجه سانتی وراد  128
یت و ی ضییم سمنتها یهلا که متشکل از بینیت بالافقط 

 د( نشان -5)است  شکلقابل مشاهده  فریت می باشد
 158ینگ آستمپر یبینیت در دما یمورفولوژمی دهد که 

درجه سانتی وراد  128ی همانند دمادرجه سانتی وراد 

 الایی،ب بینیت است با ایا تفاوت که لایه های موجود در
 هستند تر یمضی

 یسخت
 مقطو یکرزو یعدد سیت یریتغنمودار  ،(الف-9) شکل
دهد  را نشان می ینگآستمپر یدما یشبا افزا ها نمونه

 158تا  908از  ینگآستمپر یدما یشافزاکاهش سیتی با 

از  تبینی یمورفولوژ ییرتغ درجه سانتی وراد، به دلیل

 می باشد ( یاهی)لا ییبالا بینیت( به ی)سوزن ییینپا بینیت
ده از اشباع ش ،بینیتموجود در  یتفر ،ییاپا بینیتدر 

در  یا  همچنشود یبالاتر م یباشد و باعث سیتیکربا م
شده نسبت به  یلتشک یداندازه ذرات کارب ییاپا بینیت
یتی ایا پدیده نیز افزایش سکه  ،است وچکتربالا ک بینیت

  [2,10]را به دنبال دارد 
 

 یخواص کشش
 ( بیان می شود:7) رابطهی با ازسه ف یفولادهااستحکام 

(7)                           MV M+ σ BV B+ σ FV Fσ = σ  
، یتفر یکسر حجم FV، یتفر استحکام Fσدر آن  که 

Bσ بینیت استحکام ،BV بینیت یحجم کسر ،Mσ استحکام 

کل  استحکام σو  یتمارتنز یکسر حجم MV، یتمارتنز
 یفازها ی، اور کسر حجمرابطه ایا طابق  مباشدیم
 یلنش اعمات یزانثابت باشد و م یتو مارتنز بینیت ،یتفر

را  بینیت یمورفولوژ یرتوان تاثیثابت باشد م یزنبر نمونه 
رار ق بررسیمورد  یفازسه  یفولادها یکیبر خواص مکان

  [1,7] داد



 98 مهدی قبیتی حسب -امیر طالبی

 

 

1793، یک ۀم، شمارسی اسال   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

در منطقه  یکسان یها و زمان با توجه به انتیاب دما 
-هنمون همهدر  یتفر جمیکسر ح و مشابه بودن یدو فاز
ولوژی مورف ،تنها متغیرهای تاثیرورار برروی استحکام، ها

کسر حجمی فازهای بینیت و مارتنزیت می بینیت و نیز 
استحکام  نشان می دهد که ( و )ج(ب-9) شکل باشد 

 یدما یشبا افزا یینها یکششاستحکام تسلیم و 
با  ییاابینیت پاز  یمورفولوژ ییردر اثر تغ ینگآستمپر

 یهلا یشکل به بینیت بالا با مورفولوژ یسوزن یمورفولوژ
کربا به  یانتقال دشوار اتم ها .یابد، کاهش میای ضییم

 یها غهیباعث نازک شدن ت ییانقاط دورتر در بینیت پا
 و در نتیجه افزایش استحکام تسلیم  یتو سمنت یتفر
 یهایغهت ضیامتبا  یماستحکام تسلارتباط  شود یم
  پ -بر اساس معادله هال در بینیت یتو سمنت یتفر
 یچیال یدارا ییابینیت پا علاوه بر آن،  [10] باشدیم

ر و سیتی بالات کارکه باعث  استها  ییاز نابجا یبالاتر
   [11] وردددر نتیجه افزایش بالاتر استحکام می

 ینگ،آستمپر یدما یشا افزاد( ب-9) با توجه به شکل 
ا رمطلب  یاکه ا یابد یکاهش منسبی طول  یادازد در د

در منطقه نمونه سیتی کارمی توان به کاهش سرعت 
 کاررعت   ستغییر شکل پلاستیک نسبت داد طیولویی 

در   [2] ستا سیتی برای بینیت بالا کمتر از بینیت پاییا

  خواهد شدبه بحث کارسیتی پرداخته ادامه 
د موا یچقرمی یارمع ،کرنش -نمودار تنش یرز سطح 
 ینمنح یرز سطح یشافزا باشد میآزمون کشش  یقاز طر
اده مرفتار نرم تر بالاتر و  یچقرمیوویای کرنش  -تنش

کرنش -( نمودار تنش1شکل )  است شکستدر مقابل 
برای نمونه های آستمپر شده را ( UTSمهندسی تا نقطه )

همان طور که مشاهده  در دماهای میتلف نشان می دهد 
 یشبا افزاکرنش  -تنشنمودار  یرزشود مساحت می
رفت توان نتیجه ویابد؛ لرا میینگ کاهش میآستمپر یدما
بالا  کامحعلاوه بر است ییا،بینیت پاریزساختار شامل  که
  است یزن یبالاتر یچقرمی یدارا

 
 

 ی، ب( استحکام تسلیم، ج( استحکام کششی نهایی و د( ازدیاد طول نسبیسیتییر: الف( نمودار تغ  9شکل 

 ینگ شده در دماهای میتلفآستمپرنمونه های  
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 یینها یبه استحکام کشش یمنسبت استحکام تسل 
(YS/UTS ) یی و نها یاستحکام کشش یااختلاف بو

 یانب یبراتجربی  یارهای( معYS–UTS) استحکام تسلیم
پاییا یت ها در بینیی نابجاچیالی بالاتر  هستند کارسیتی 

 یرنشک یسیت وردان یتقابل بالادر مقایسه با بینیت 
چقدر نسبت استحکام  هردهد  افزایش میرا )کارسیتی( 

ر شود تیکنزد یکبه  یینها یبه استحکام کشش یمتسل
  [14-12] دهدیاز خود نشان م یشتریب ماده استحکام

الف( و )ب( به ترتیب نسبت استحکامی و -0شکل) 

اختلاف استحکامی نمونه های آستمپرینگ شده در 

-دهد  همانطور که انتظار میدماهای میتلف را نشان می

رفت با افزایش دمای آستمپرینگ، دو پارامتر مرکور به 

در اثر تغییر  هالیل کاسته شدن چیالی نابجایید

مورفولوژی از بینیت پاییا به بینیت بالا و در نتیجه کم 

  یابند شدن قابلیت کار سیتی ماده، کاهش می

 

  یشکست نگار
ز ا یکروسکوپیماستریو  الف( تا )د( تصاویر-3شکل )

شده در دماهای  ینگآستمپر یسطوح شکست نمونه ها
تست کشش قرار ورفته اند را نشان میتلف که تحت 

نمونه آستمپرینگ شده در دمای سطح شکست دهد  می
علاچم  یداراالف(( -3درجه سانتی وراد )شکل  908

  یشکل به همراه لبه برش یستاره ا یالیوشعاعی با 
 است باشد که مشیصه شکست نرم یم
  

 
 رد شده آستمپرینگ نمونه کرنش مهندسی -تنش نمودار -7شکل

  درجه 053( د) و 023( ج، )033( ب، )083( الف) دمای

 گراد سانتی

 

 

 
ییرات: الف( نسبت استحکامی و ب( اختلاف تغ رنمودا  0شکل 

 ینگآستمپراستحکامی با دمای 

ه باشد ک یم یلبه برش یابزروتر یشکل دارا یاا 

 کیبار یشتریابدر ایا نمونه است که  آننشان دهنده 

 یجهدر تست کشش( و در نت یی)حالت ولوی شدو

خ داده قبل از شکست ر یکپلاست ییرشکلتغبیشتریا 

تر یادز یچقدر عمق و ضیامت علاچم شعاع هر  است

در   [4]شکست بصورت نرم تر خواهد بود  باشد، رفتار

شکل  یستاره ا یالیوها یمدوآحجم برب( -3) شکل

ن آ یلبه برش منطقهکمتر و  الف(-3) با شکل یسهدر مقا

ونه نمرفتار تردتر  ازکه نشان  نیز کوچکتر شده است

درجه سانتی وراد دارد   188آستمپرینگ شده در دمای 

شکل و  یستاره ا یالیوها ج( و )د(،-3) در شکل

 وویای وقوعکه  اندحرف شده  یمناطق لبه برش یاهمچن

ایا نمونه ها است  ایا شدن  ییشکست ترد و عدم ولو

ت مطابقت آمده از آزمون کشش دسه ب یجبا نتا مشاهدات

  دارند 
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 ار سختیک
سیتی را می  سم نمودار تنش رفتار کار رنش ک –توان با ر

حقیقی از آغاز نقطه تسخخخلیم تا تنش حداکثر در مقیاس       

ها بر اسخخخاس  لیاریتمی و تناسخخخب یک خط با ایا داده  

 رابطه هولما تعییا کرد  

 (2)                                                 n Ɛσ= K   

به ترتیب تنش حقیقی و کرنش    Ɛو  σدر ایا رابطه   

به ترتیب ضخخریب اسخختحکام و    nو  Kحقیقی و ثوابت 

سیتی نامیده می  شیب خط توان     [1,8]شوند  توان کار

(  K( و عرض از مبدا آن ضریب استحکام )nسیتی ) کار

قدار     می یت       nباشخخخد  هر چقدر م قابل باشخخخد،  بزروتر 

کارسخخیتی ماده بیشخختر اسخخت  به منظور تغییر شخخکل     

شود   ترجیح داده می nپلاستیک زیاد، ماده با مقدار بالای 

بزروتر باشد، ماده را می توان   nدر واقو هر چقدر مقدار 

قبل از شروع باریک شدوی تحت تغییر شکل بیشتر قرار  

  [6,9-4]داد 

در دماهای میتلف  LnƐبه  Lnσنمودار تغییرات  

( اراچه وردیده است  همان طور 78) آستمپرینگ در شکل

که در ایا شکل مشیص است نمودار غیر خطی و از 

کند  مرحله اول ای پیروی میرفتار کارسیتی دو مرحله

کار سیتی مربوط به تغییر شکل پلاستیک فاز فریت 

تواند مربوط به تغییر یاست؛ در حالی که مرحله دوم م

شکل همزمان فازهای فریت، بینیت و مارتنزیت باشد  در 

( و هم nمرحله اول کارسیتی، هم توان کارسیتی )

( به علت تغییر مورفولوژی از بینیت Kضریب استحکام )

پاییا به بینیت بالا و همچنیا درشت تر شدن کاربیدهای 

ا توجه د  بتشکیل شده در کنار فاز بینیت کاهش می یاب

استحکام بالاتر مارتنزیت در مقایسه با فریت و بینیت، 

تغییرشکل پلاستیک ایا فاز در مرحله دوم کارسیتی 

  [10]شود شروع می

 
 

 : تصویر استریو میکروسکوپی از سطح شکست نمونه پس از تست کشش، آستمپرینگ شده در دمای  3شکل 

 درجه سانتی وراد 158و د( 128، ج(188، ب(908الف(
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توان کارسیتی و ضریب استحکام هر دو مرحله برای  
الف( و )ب( -77)های کلیه دماهای آستمپرینگ در شکل

 الف(-77) مقایسه شده است  همان طور که در شکل
می شود مرحله اول کار سیتی نسبت به مرحله  مشاهده

دوم کار سیتی دارای توان بالاتری است که نشان می 
دهد تاثیر ریزساختار ایجاد شده در مرحله اول بیشتر از 
مرحله دوم است  افزایش دمای آستمپرینگ و تغییر 

بینیت از بینیت پاییا به بینیت بالا موجب مورفولوژی 
( 2nو  1nکاهش پیوسته توان کارسیتی در هر دو مرحله )

ی ها بستیمی شود  چون کارسیتی به حرکت نابجایی
و ذرات  ها بیشترچیالی نابجاییکه در بینیت پاییا  ؛دارد

حرکت ند باشکاربید تشکیل شده ریزتر از بینیت بالا می

با   دیابکارسیتی افزایش میتر شده و مشکلها نابجایی
بالا رفتا دمای آستمپرینگ و تغییر مورفولوژی از بینیت 

بر   [13-11]پاییا به بینیت بالا کارسیتی کاهش می یابد 

با نیز ضریب استحکام  ب(-77) شکلاساس نتایج 
 ضریب افزایش دمای آستمپرینگ، روندی کاهشی دارد 

کارسیتی بیشتر از مرحله دوم استحکام در مرحله اول 
می باشد که نشان دهنده تاثیر بیشتر دمای آستمپرینگ بر 

دلیل دییر کاهش پیوسته  مرحله اول کارسیتی است 
( تغییر در کسر K( و ضریب استحکام )nتوان کارسیتی )

حجمی فازهای بینیت و مارتنزیت در اثر انتیاب دماهای 
 باشد تواند میمیتلف آستمپرینگ 

 

 
برای دماهای میتلف   LnƐبه Lnσ نمودار تغییرات   78شکل 

درجه  158،  )د( 128،  )ج( 188،  )ب( 908 آستمپرینگ  )الف(

 سانتی وراد
 

 
ییرات: الف( توان کارسیتی و ب( ضریب تغ رنمودا  77شکل 

 ینگآستمپراستحکام با دمای 

 

 گیری نتیجه
 یهادمابا  یحرارت یاتعمل، چند سیکل یقتحق یادر ا

درجه سانتی  158و  128، 188، 908آستمپرینگ میتلف 
ساختار سه  یجادبرای ا 1718وراد بر روی نمونه فولاد 

 ت مورد بررسی قرار ورف یتمارتنز -بینیت -یتفر یفاز
های سیتی و آزمونو  یزساختاریر مشاهدات یجنتا

  که: ندنشان دادکشش 
 ،وراددرجه سانتی  158تا  908 ییدر بازه دما  7

کل( به ش یسوزن) ییاپابینیت از  بینیت یمورفولوژ
  یابدیم ییرو توفال شکل( تغ یا یهبالا )لابینیت 

در  تغییرعلت به  ینگآستمپر یدما یشافزا با  2

   یابدمی کاهش یسیت مورفولوژی بینیت،
یم، لاستحکام تس یرمقاد ینگ،آستمپر یدما یشبا افزا  9

می  کاهشنسبی  طول یادو ازد یینها یاستحکام کشش

  یابد که متاثر از تغییر مورفولوژی بینیت است 
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 نمونه آستمپرینگ شدهکرنش  -تنش نمودار یرسطح ز  1
سایر نمونه از  یشب درجه سانتی وراد 908 یدمادر 

ایا نمونه دارد و  بالاتر یچقرمی ازکه نشان  ها است
بررسی های شکست نیاری نیز رفتار شکست نرم تر 

 نمونه نسبت به سایر نمونه ها را تایید کرد ایا 

تا  908در بازه دمایی   LnƐبه  Lnσ نمودار تغییرات   5
نشان داد؛ به درجه سانتی وراد رفتار غیر خطی  158

ایا معنا که فولاد مورد بررسی با ریزساختار ایجاد 

 باشد شده دارای دو مرحله کارسیتی می
 908معادله هولما در بازه دمایی  (n)توان کارسیتی   9

درجه سانتی وراد با افزایش دمای آستمپرینگ  158تا 
 ؛یابدمیدر هر دو مرحله کارسیتی پیوسته کاهش 

 یمرحله اول کارسیتی توان کارسیتضما ایا که 
  داردبالاتری نسبت به مرحله دوم 

 908( معادله هولما در بازه دمایی K) استحکامضریب   1

درجه سانتی وراد با افزایش دمای آستمپرینگ  158تا 
 ؛یابددر هر دو مرحله کارسیتی پیوسته کاهش می

در مرحله اول  استحکامضریب  ضما ایا که

ر مقادی ،کارسیتی نسبت به مرحله دوم کارسیتی
 ی دارد بالاتر
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 7931سال سی ام، شماره یک،  نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 
 پودری  اثرآسیاکاری مکانیکی و عملیات حرارتی برساختار مخلوط

 26wt% C- NiO wt%36-2TiO - wt% 38 نانوساختار حاصل بر قابلیت دفع  هایترکیبافزودن ثیر أو ت 

 2MgHهیدروژن از 
 

 (9)مهدی پورعبدلی سردرود          (2)شهرام رایگان          (7)فاطمه مهری

 چکیده
سیاکاری    21و  71و 5در زمان های  (Cwt%26-NiOwt%36-2TiOwt%38مخلوط پودری ) در این تحقیق سپس     ساعت آ سیا    شد.  پودرهای آ

ساعت   سانتیگراد  درجه 7211و  311،  011،  911در دماهای  شده  شدند به مدت یک  شان داد  .عملیات حرارتی  سیا کاری  نتایج ن  ند که آ

شکیل دهنده   موجب به مدت زمان های مختلف  مخلوط اولیه شود واکنش بین اجزای ت سیا کاری از   .آن نمی  ساعت    21به  5افزایش زمان آ

آناتاز به     یل  تبد و ی اکساااید نیکل به نیکل     موجب واکنش احیا   درجه ساااانتیگراد  311 تا  911ومتعاقب آن افزایش دمای عملیات حرارتی از     
 درصااد وزنی از 71 بعد در مرحله .شااد 3NiTiOموجب ظهور فاز  درجه سااانتیگراد 7211د. عملیات حرارتی ترکیب در دمای  یروتایل گرد

سیاکاری    21 های نمونه شدند    2MgHبه  به عنوان کاتالیزور شده  و عملیات حرارتی  ساعت آ ضافه  سیاکاری      12زمان  و به مدت ا ساعت آ
شان داد که مورد مطالعه قرار گرفت.  2MgHبر قابلیت دفع هیدروژن از  این فرآیندتاثیر .یدگرد شده در   نتایج ن افزودن ترکیب کاتالیزوری تهیه 

درصد وزنی و کاهش    55/0ساعت موجب دفع هیدروژن به میزان   21به هیدرید منیزیم وآسیا کاری آن به مدت   درجه سانتیگراد  7211دمای  

رکیب  موجود در این ت 3NiTiOشااد. دلیل این بهبود در قابلیت دفع هیدروژن به وجود فاز  درجه سااانتیگراد 711دمای دفع هیدروژن به میزان  
 .کاتالیزوری نسبت داده شد

 3NiTiO ،نانو ساختار، هیدروژن، هیدرید منیزیماکسید نیکل، اکسید تیتانیم، کاتالیست،   های کلیدیهژوا

 
Effect of Milling and Heat Treatment on the Microstructure of 

38wt%TiO2-36wt%NiO-26wt%C and the Influence of Produced Nanostructured Powder 

Mixtures on the Hydrogen Desorption from MgH2 

 
F. Mehri         Sh. Raygan          M. pourabdoli Sardroud 

Abstract  
In this study 38wt%TiO2-36wt%NiO-26wt%C powder mixture was ball milled for 5, 10, and 20 hours and 

then heat treated at 300, 600, 900 and 1200 oC for one hour. Results showed that chemical reaction between 

initial components of powder did not occur during milling. Increasing milling time from 5 to 20h and heat 

treatment temperature from 300 to 900oC led to reduction of NiO to Ni by graphite and transformation of 

anatase to rutile. Heat treatment at 1200oC led to appearance of NiTiO3 phase. In the next step 10 wt% of 

20h milled samples which heat treated at various temperatures were added to MgH2 as catalyst and then 

ball milled for 20 hours. The effect of this process on the hydrogen desorption from MgH2 was investigated. 

Results showed that adding catalyst produced at 1200oC to MgH2 and ball milling for 20 hours led to 

6.45wt% hydrogen desorption and 170oC decrease in desorption temperature. The reason of this 

improvement in hydrogen desorption properties was related to the catalytic effect of NiTiO3 phase.   

 

Keywords Catalyst, Nickel Oxide, Titanium Oxide, Nonostructure, Hydrogen, Magnesium Hydride, 

NiTiO3    
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1793، یک ۀم، شمارسی اسال   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 مقدمه

ای نه چندان دور، های فسیلی در آیندهاتمام سوخت

آلودگی شدید هوا و نیز گرم شدن کره زمین به سبب 

افزایش گازهای گلخانه ای، دانشمندان را به فکر استفاده 

های های پاک و تجدید پذیر به جای سوختاز سوخت 

بحث استفاده از  7311از دهه . فسیلی انداخته است

هیدروژن به عنوان جایگزینی برای سوخت های فسیلی 

و گزینه مناسب برای حل مشکلات مربوط به انرژی و 

کاهش دی اکسید کربن در جهان اهمیت بیشتری پیدا 

 برای جایگزینیکرد. هیدروژن یکی از بهترین گزینه ها 

به فراوانی در طبیعت با سوخت های فسیلی است زیرا 

و استفاده از آن آسیبی به محیط زیست نمی  یافت شده

 رساند و محصولات سوختن آن حرارت و بخار آب است

[1]. 

یکی از مهمترین چالش ها در استفاده از هیدروژن به  
عنوان سوخت، چگونگی ذخیره سازی و توانایی حمل و 

به طور کلی سه روش عمده نقل آسان و مطمئن آن است. 
برای ذخیره هیدروژن وجود دارد که عبارتند از: 

هیدروژن مایع و ذخیره  مخازنسیلندرهای گاز متراکم، 
مثال هیدرید های فلزی(  ایبرسازی در مواد جامد )

. ذخیره هیدروژن به صورت هیدریدهای فلزی [2,3]
نسبت   زیادی دارای مزایای )برای مثال هیدرید منیزیم( 

که می توان به ایمنی بالا، هزینه  است  روش ها  سایر  به
. با توجه [4]اشاره کرد  ی آنپایین و دانسیته انرژی بالا

گذشته،  بین فلزات با  به تحقیقات انجام شده در دهه
قابلیت تشکیل هیدرید فلزی، منیزیم به دلیل قابلیت 

درصد وزنی(، فراوانی، قیمت  0/1ذخیره هیدروژن بالا )
ارزان، وزن سبک، قابلیت جذب ارتعاش و ایمنی بالا 
گزینه مناسبی برای ذخیره هیدروژن به صورت جامد 

عیب دارای چند  منیزیممحسوب می شود. با وجود این، 
 2MgHاساسی برای ذخیره هیدروژن است. معایب اصلی 

به عنوان ذخیره کننده هیدروژن شامل دمای بالای دفع 
و سینتیک پایین  (سانتیگراد درجه 911-511)هیدروژن 

 درجه سانتیگراد 911دفع )بیش از یک ساعت در دمای 

 .[5,6]( است 2bar H 7و 
ت صور  واکنش بین یک فلز و هیدروژن می تواند به 

 :[7] ( بیان شود7واکنش )
(7)                               + Q xMH↔2M + x/2H 

گرمای آزاد  Qنشان دهنده فلز و  Mدر این واکنش  
زا گرما حین واکنش است. تشکیل هیدرید فلزشده در 

بنابراین واکنش برگشت یعنی تولید هیدروژن به  ،است
برای آزاد سازی  پسصورت گرماگیر خواهد بود. 

هیدروژن از هیدرید های فلزی به گرمای اولیه نیاز است. 

در این هیدرید ها اتم های فلزی به عنوان یک شبکه 
هستند. ذخیره مطرح میزبان برای اتم های هیدروژن 

سازی هیدروژن در هیدریدهای فلزی بستگی به ساختار 

 .[7]سطح، مورفولوژی و خلوص فلز دارد 
تشکیل  هیدروژن روی فلزات و مکانیزم جذب 

است که ابتدا مولکول  ترتیبن یهیدریدهای فلزی به ا
های هیدروژن به صورت فیزیکی روی سطح فلز جذب 

 ههای هیدروژن گسستسپس پیوند بین مولکول می شوند
 هایاتم با و شده و به صورت شیمیایی جذب سطح شده

م های کند. در مرحله بعد اتبرقرار می پیوند سطح فلز
 بالک فلز نفوذ وجذب شده در سطح به لایه های زیرین 

با افزایش . ا می دهندر αمحلول جامد  تشکیل و کرده
پیوند شیمیایی در داخل فلز، هیدروژن نفوذ کرده مقدار

بین هیدروژن و اتم های فلزی برقرار شده و فاز 
 ،دفع هیدروژن. در حالت [8] شودتشکیل می βهیدریدی 

وانه ج روژن و اتم فلزی گسسته شده و فلزابتدا پیوند هید
د تحت نتواناین مرحله می در دما و سرعت .زندمی

 باژن هیدرواتم های سپس  تاثیرافزودن کاتالیزور باشد.
یب هم ترک بابه سطح فلز  رسیدن  و فلزبالک  نفوذ از
می دهند و به صورت تشکیل مولکول هیدروژن  شده و 

 . [9]فیزیکی از سطح فلز جدا می شوند 
در سال های اخیر تحقیقات وسیعی برای کاهش  

درجه حرارت دفع هیدروژن در هیدریدهای پایه منیزیم 
و تسریع واکنش های جذب و دفع هیدروژن در آنها 

 اندازه ذرات ه است. این موارد تا حدی با کاهشانجام شد
و افزودن  پر انرژیهیدرید منیزیم بوسیله آسیای 
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7931، یک ۀم، شمارسی اسال 

مختلفی مانند عناصر فلزی و ترکیبات کاتالیزورهای 
 برای بهبود سینتیک جذب وو غیره اکسیدی و کاربیدی 

اثر این عوامل تا با این حال  .دفع می تواند بهبود یابد
حدی نیست که بتواند مشکلات کاربردی هیدرید منیزیم 

 نبرای یافتلذا تحقیقات در این زمینه را مرتفع سازد 
 .[10] همچنان ادامه دارد موثرتر کاتالیزورهای 

تاثیر آسیا کاری هدف از انجام این تحقیق بررسی  
و عملیات حرارتی بر ساختار فازی  مکانیکی

اثر  و 26wt%C -wt%NiO38wt%36-2TiOترکیب
ظرفیت و دمای دفع بر کاتالیزورنانوساختار حاصل 

 است.  2MgH از هیدروژن
 

 روش انجام پژوهش
نها  آمواد اولیه مورد استفاده در این تحقیق و مشخصات    

 ارایه شده است. (7)در جدول 
آسیا کاری مکانیکی با استفاده از آسیای پرانرژی  

ماهواره ای ) آسیا صنعت( انجام شد. بدین منظور مخلوط 
سبت نپودرهای اکسید تیتانیم، اکسید نیکل و گرافیت که 

و  آنها بر اساس نتایج حاصل از تحقیقات مرادی
آسیا  انتخاب شد، داخل محفظه [1277,] همکارنش

ریخته شدند و تحت شرایط نسبت وزنی گلوله به پودر 
دوربردقیقه  251، اتمسفرآرگون وسرعت چرخش 25:7

تحت آسیاکاری مکانیکی قرار ساعت 21و71، 5به مدت 

که محفظه آسیا کاری از جنس  گرفتند. قابل ذکر است
و گلوله ها از  HRC 01فولاد کروم دار با سختی حدود 

بودند.  HRC 55جنس فولاد بلبرینگ با سختی حدود 

میلیمتر  76و  75، 71گلوله ها  در سه  اندازه  با قطرهای 
استفاده قرار گرفتند. برای انجام عملیات حرارتی،  مورد

شده به کمک پرس به  در ابتدا نمونه های آسیا کاری

 تبدیلمیلیمتر  5وضخامت  میلیمتر 75قرص هایی با قطر 
شدند و مورد استفاده قرار گرفتند. عملیات حرارتی در 
یک کوره تیوبی )ساخت شرکت آذر کوره با تیوب 

( و تحت درجه سانتیگراد 7251آلومینایی و دمای کاری 
 درصد در دماهای 333/33اتمسفر گاز آرگون با خلوص 

 7و به مدت  درجه سانتیگراد 7211 و 311، 011، 911

 درجه سانتیگراد بر دقیقه 71ساعت و سرعت گرمایش 
انجام شد. انتخاب دماها بر اساس تجربه پیشین 
نویسندگان برای تشکیل فازها و ترکیبات مختلف و انجام 
واکنش شیمیایی بین مواد اولیه به جهت مقایسه اثر 

 درجه سانتیگراد 911 است. دمایکاتالیزوری آنها بوده 
برای آزاد شدن تنش های پسماند و پی بردن به اثر 

درجه  011 کاتالیزوری ترکیبات اولیه بوده است. دمای
به منظور احیای اکسید نیکل و بوجود آمدن  سانتیگراد
و بررسی اثر کاتالیزوری  Cو  2TiO همراه با Niترکیب 

این ترکیب بوده است. زیرا  نیکل یک ترکیب مشهور و 

بسیار موثر در افزایش سرعت و کاهش دمای دفع 
 درجه سانتیگراد 311است. دمای  2MgHهیدروژن از 

در مخلوط  2TiOبرای بررسی اثر کاتالیزوری تغییر فاز 

ی اپودری )همراه با نیکل و کربن( انتخاب گردیده و دم
و  3NiTiOبرای تشکیل ترکیب  درجه سانتیگراد 7211

 2MgHبررسی اثر کاتالیزوری آن  بر دفع هیدروژن از 

  بوده است.

 مشخصات مواد اولیه مورد استفاده  7جدول 

 ماده

خلوص 

 رصد)

 (وزنی

اندازه ذرات 

 (میکرومتر)
 شرکت سازنده

 مرک <2/1 5/33 اکسید تیتانیم

 شارلاو اسپانیا <21 3/33 اکسید نیکل

 فلوکا <71 2/33 گرافیت

 آلفا ایسر <751 36 هیدرید منیزیم

 

تهیه  نمونه کاتالیزور 5درصد وزنی از   71، در ادامه 
آسیاکاری و عملیات ساعت  21شده تحت شرایط 

درجه  7211و  311، 011، 911دماهای حرارتی شده در
 و مجدداً تحتبه هیدرید منیزیم اضافه شده  سانتیگراد

و  25:7اتمسفر آرگون و با نسبت وزنی گلوله به پودر 
 91، 21، 71دور بر دقیقه به مدت  251سرعت چرخش 

آسیا کاری شدند. جهت جلوگیری از اکسید  ساعت 51و 
تخلیه محفظه آسیا در اتمسفر گاز آرگون نمونه ها، شدن 

 و با استفاده از دستگاه گلوباکس انجام شد. 
از روش  ،آنالیز فازی نمونه های تهیه شده به منظور 
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-Cuتشعشع با (Philips X’Pert Pro) ایکس اشعه پراش

kα درجه 12/1و گام آمپر  میلی 100و  کیلوولت  40در 
 .استفاده شد

برای محاسبه اندازه متوسط کریستالیت ها در نمونه  
های حاصل از عملیات حرارتی، به علت عدم وجود 

کریستالیت ها با استفاده از رابطه   کرنش شبکه، اندازه
شرر و  با اندازه گیری عرض قوی ترین پیک نیکل در 

 :[13] نصف ارتفاع تعیین شد
d= kλ/βcosθ                                                (2) 

 
کریستالیت بر حسب اندازه  dدر رابطه فوق  

سب حپهنای پیک در نصف شدت ارتفاع بر  βانگستروم، 
زاویه پیک  θ ) با در نظر گرفتن خطای دستگاه( و رادیان

در نظر  3/1برابر با در این رابطه  kبر حسب درجه است. 
جهت محاسبه خطای دستگاه، نیکل خالص گرفته شد. 

و الگوی پراش انتخاب  آنیل شده به عنوان نمونه مرجع
( پهنای پیک محاسبه 9ابطه )پرتو ایکس آن تهیه شد. در ر

و پهنای پیک  stdβشده از نمونه نیکل آنیل شده برابر 
محاسبه شده از الگوی پراش پرتو ایکس نمونه اصلی 

محاسبه شده توسط رابطه  βو  قرار داده شد obsβبرابر 
 کریستالیتمتوسط اندازه و ایگذاریج( 2(، در رابطه )9)

 محاسبه شد. ها
β = √(βobs.

2 − βstd.
2 )                                    (9) 

پودرهااا           یع اناادازه ذرات  توز لوژی و  فو بااا  مور

نوع   از  (SEM) میکروساااکول الکترونی روبشااای          
CamScan MV2300       کاری تاژ  لت  21با ول و   کیلوو

ی میاادانگسااایاال میکروساااکول الکترونی روبشااای 

(FESEM)   مدلHitachi SU8040     جام شاااد. برای ان
تعیین اندازه ذرات و آگلومره های تشاکیل شاده پس از   

اسااتفاده   Clemexآساایا کاری از نرم افزار آنالیز تصااویر 

 شد.
سبه دمای دفع و میزان هیدروژن     سی و محا برای برر

توسااط   ساانجی جرم حرارتی آنالیزون مدفع شااده، آز
 Mettler Toledoمدل TGA/SDTA 851دسااتگاه آنالیز 

تحت اتمسفر نیتروژن و با    درجه سانتیگراد  551ا دمای ت
  انجام شد. درجه سانتیگراد بر دقیقه 71سرعت گرمایش 

 نتایج و بحث
 مخلوط پودری  ثر آسیا کاری  مکانیکی برا

C-NiO-2TiO  

الگوی پراش اشعه ایکس مخلوط پودری  (7)در شکل 
C-NiO-2TiO  71، 5آسیا کاری شده به مدت زمان های 
ساعت در مقایسه با نمونه آسیا کاری نشده آورده  21و 

، مشاهده (7)شده است. مطابق الگوهای پراش در شکل 
ساعت آسیا کاری مکانیکی،  21می شود که حتی پس از 

نداده است.   رخ روتایل ظهور فاز احیای اکسید نیکل و
آسیا ساعت  71یز پس از تنها پیک مربوط به گرافیت ن

کاری حذف شده است زیرا گرافیت از جمله موادی است 
که در اثر آسیا کاری به سرعت آمورف می شود. آمورف 
شدن ترکیبات کربنی از جمله گرافیت در اولین ساعات 

در تحقیقات سایر محققین نیز  آسیا کاری پر انرژی
  .[12,14] گزارش شده است

می دهد که  با افزایش زمان اندازه گیری ها نشان  
ساعت، پیک های مربوط به اکسید نیکل  21کاری تا  آسیا

پهن شده اند و این به دلیل  آناتازکمتر از پیک های 
ساختار بسیار متقارن اکسید نیکل است که به عملیات 

 در .[15]دهد سیا کاری، مقاومت بیشتری نشان میآ
همپوشان  ایهدرجه پیک 96بعضی زوایا مثلا در حدود 

مربوط به ترکیبات مختلف وجود دارند. این پیک ها نمی 
توانند برای محاسبه پهن شدگی مورد استفاده قرار گیرند. 

اکسید نیکل از  هایبرای محاسبه میزان پهن شدن پیک
 پیک های مستقل آن استفاده شده است.

 

 
 

 الگوی پراش پرتو ایکس نمونه های آسیا کاری شده در  7شکل 

 زمان های مختلف
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ده ها شافزایش زمان آسیا کاری سبب پهن شدن پیک 
ا و هاست که می تواند ناشی از کاهش اندازه کریستالیت
به  اهافزایش کرنش شبکه باشد. ضربه های مداوم گلوله

مخلوط پودری در حین فرایند آسیا کاری مکانیکی سبب 
 افزایش انرژی داخلی، عیوب کریستالی و کرنش شبکه
می شود. همچنین وجود شکست های مکرر سبب کاهش 

 . [13]شود ها میدر اندازه کریستالیت

 

 آسیاکاری شده های بررسی مورفولوژی نمونه
 یتصاویر میکروسکول الکترونی روبشی گسیل میدان

یونی نمونه های آسیا کاری شده در زمان های مختلف 
آمده است. همانطور که دراین  شکل   (2)در شکل 

ساعت آسیا کاری ذرات  5مشاهده می شود پس از 
درشت به هم چسبیده و آگلومره های بزرگی در شکل 
دیده می شود. در آسیا کاری مکانیکی ذرات به طور 

رار متناوب تحت فرایند های شکست و جوش ق
 گیرند.می

اد در ساعت های اولیه آسیا کاری، شکست با ایج 
سطوح تمیز  و  پر انرژی که تمایل  به  کاهش  سطح 
انرژی خود دارند رخ می دهد. سپس ذرات به یکدیگر 
جوش خورده و آگلومره های بزرگی در مخلوط پودری 

سرد مکانیزم غالب  ایجاد می گردد. در این مرحله  جوش
آسیا کاری است. با افزایش زمان آسیا کاری با توجه به 

ات و آگلومره ها، پدیده  شکست  کاهش اندازه ذر

مکانیزم  غالب شده است. مشاهده می گردد که با افزایش 
ساعت به تدریج توزیع ذرات 21بیشتر زمان آسیا کاری تا 

است. برای محاسبه اندازه ذرات واندازه یکنواخت ترشده 

استفاده شده  Clemexری آگلومره هااز نرم افزار تصوی
( آورده شده است. با 9کل )ش است. نتایج این آنالیز در

ساعت، اندازه متوسط  21به  5افزایش زمان آسیا کاری از 

نانومتر کاهش یافته و اندازه متوسط  91به  01ذرات از 
نانومتر رسیده است.  721به  221آگلومره ها نیز از 

( مشاهده می شود با افزایش 9همانطور که در شکل )

ازه ذرات و آگلومره زمان آسیا کاری در ابتدا کاهش اند

ها تغییر چشمگیری داشته که این امر به دلیل تغییر شکل 
شدید ذرات در این بازه زمانی و بیانگر ذخیره مقدار قابل 

 توجهی کرنش در ساختار مخلوط پودری است.  
 

 
 

 

 
 

 
تصاویر میکروسکول الکترونی مخلوط آسیا کاری   2شکل 

 ساعت 21و ج(  71ب(  ،5به مدت:  الف(   C -NiO- 2TiOشده
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تغییرات اندازه ذرات و اندازه آگلومره های مخلوط   9شکل 

 پودری آسیا کاری شده

 

 ثیر عملیات حرارتی بر مخلوط آسیا کاری شده أت
C-NiO-2TiO 

در  پس از  آسیا کاری  C-NiO-2TiOمخلوط  پودری 
زمان های مختلف، جهت استفاده به عنوان کاتالیزور و 

 حرارتی قرار عملیات تحت   منیزیم افزودن به هیدرید 
گرفت. بدین منظور مخلوط پودری آسیا کاری شده به 
صورت قرص هایی کوچک پرس شده و در دماهای 

 7به مدت  درجه سانتیگراد 7211و  311، 011، 911
 ساعت عملیات حرارتی شدند. 

 
.  سانتیگراد درجه 033 عملیات حرارتی در

در از این عملیات حرارتی حاصل پودرهای  XRDالگوی
. با انجام عملیات حرارتی نشان داده شده اند (5) شکل

روی نمونه های آسیا کاری شده پیک ها نسبت به حالت 
تیجه نتوان . میو واضح تر شده انداری شده تیزتر آسیا ک

گرفت که افزایش دما باعث فعال و جابجا شدن نابجایی 

ها و عیوب موجود در شبکه مخلوط پودری شده و در 
 است. همچنین نتیجه کرنش موجود در شبکه آزاد شده

ساعت آسیا کاری شده از  71و  5ساختار کربن در نمونه 

حالت آمورف خارج شده و درصد فاز کریستالی افزایش 
 رشده اند. در اثها تیز تر نابراین پیکو ب است یافته

هیچ فاز  درجه سانتیگراد 911 عملیات حرارتی در

ای احیگزارش شده است که جدیدی تشکیل نشده است. 
اکسید نیکل و آناتاز توسط گرافیت نیز در این دما غیر 

 . [13,14,16] ممکن است

 
الگوی پراش پرتو ایکس نمونه های آسیا کاری شده و   5شکل 

 درجه سانتیگراد 911عملیات حرارتی شده در 

 
الگوی .  سانتیگراد درجه 033عملیات حرارتی در 

مخلوط پودری آسیا کاری شده و پراش اشعه ایکس 
در شکل  درجه سانتیگراد 011 عملیات حرارتی درسپس 

 ساعت آسیا کاری 5نشان داده شده است. در نمونه  (5)
شده پیک مربوط به نیکل دیده نمی شود. افزایش زمان 

اکسید نیکل و  یسبب احیا ساعت 71به  5آسیا کاری از 
ظاهر شدن پیک های اصلی نیکل شده است. با توجه به 
شدت پیک های نیکل در زمان های مختلف آسیا کاری 
می توان نتیجه گرفت که افزایش زمان آسیا کاری سبب 

اکسید نیکل شده است ولی  یبهبود و تسریع احیا
اکسید  یمشاهده می شود احیا (5) همانطور که در شکل

ساعت آسیاکاری به طور کامل  21از  نیکل حتی پس
انجام نشده است و پیک های مربوط به اکسید نیکل 

در الگوی پراش پرتو ایکس دیده می شود. همچنان 

ا کاری که آسی داده استتحقیقات سایر محققین نیز نشان 
 7111اکسید نیکل با گرافیت سبب کاهش دمای احیا از 

آسیا کاری شده  در نمونه درجه سانتیگراد 911د به حدو

ساعت می شود. دلیل این کاهش دمای احیا  72به مدت 
در اثر آسیاکاری، ریز شدن ساختار اکسید نیکل و انباشت 

از آنجایی که  .[16]انرژی در ساختار آن ذکر شده است 

آزاد شدن تمامی  موجب عملیات حرارتی در دمای بالا
می توان برای محاسبه  شود،در شبکه می موجودکرنش 
اده نیکل از رابطه شرر استف هایکریستالیتمتوسط اندازه 

کرد. نتایج حاصل از محاسبه اندازه کریستالیت با استفاده 
است.  آمده (2) از رابطه شرر در جدول
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 سانتیگراددرجه  011 الگوی پراش اشعه ایکس نمونه های آسیا کاری شده و عملیات حرارتی شده در  5شکل 

 

 درجه سانتیگراد 311و  011اندازه متوسط کریستالیت های نیکل در نمونه های عملیات حرارتی شده در   2جدول 

زمان آسیا کاری 

 (ساعت)

( نانومتراندازه کریستالیت نیکل )

 011نمونه عملیات حرارتی شده در 

 درجه سانتیگراد

( رنانومتاندازه کریستالیت نیکل )

رارتی شده در نمونه عملیات ح

 درجه سانتیگراد 311

5 --- 25 

71 21 27 

21 76 21 

    

الگوی .  سانتیگراد درجه 033عملیات حرارتی در 
 پس از عملیات حرارتی شده پراش مخلوط پودری آسیا

مشاهده می شود.  (0)در شکل  درجه سانتیگراد 311 در
درجه  311 به 011با افزایش دمای عملیات حرارتی از 

ساعت آسیا کاری، اکسید نیکل  5حتی در زمان  سانتیگراد
مربوط به  و هیچ پیکی به طور کامل احیا شده است 

 پرتو ایکس دیده نمی شود. اکسید  نیکل  در الگوی پراش
دمای عملیات  افزایش  همانطور که مشاهده می شود

ه سبب تغییر فاز آناتاز ب درجه سانتیگراد 311حرارتی به 
ساعت آسیا کاری شده و  5روتایل شده است. در نمونه 

 پیکفقط  درجه سانتیگراد 311عملیات حرارتی شده در 
های مربوط به روتایل دیده می شود اما با افزایش زمان 

ساعت پیک های ضعیفی از آناتاز دیده  21آسیا کاری به 
می شود که احتمال داده می شود چون در زمان های 
بیشتر آسیاکاری فاز آمورف به دلیل انرژی بالا  ناپایدارتر 
است، دمای بالا سبب شده تا این انرژی آزاد شده و فاز 

رف به حالت کریستالی آناتاز تبدیل شده باشد. سایر آمو

 611 تا 011محققین نیز تبدیل آناتاز به روتایل در دمای 
را گزارش کرده اند. همچنین گزارش  درجه سانتیگراد

شده است که وجود فازهای دیگر در مخلوط پودری از 
. [17]تغییر فاز کامل آناتاز به روتایل جلوگیری می کند 

این درجه سانتیگراد 311 قیق حتی در دمایدر این تح
تبدیل کامل نبوده است و مخلوط آناتاز و روتایل دیده 

پیک های هر دو فاز دیده می  )0(می شود ) در شکل 
شوند(. احتمالا این امر در اثر تبدیل قسمتی از فاز آمورف 

محققین گزارش  به آناتاز و یا همانطور که توسط سایر
دیگر در مخلوط پودری بوده  گردیده وجود فازهای

  است.

 311 اندازه متوسط کریستالیت های نیکل، دردمای 
نیز توسط رابطه شرر محاسبه شده و در  درجه سانتیگراد

به  011( آورده شده است. با افزایش دما از 2جدول )
ساعت آسیاکاری  71برای نمونه  درجه سانتیگراد 311

شده، تغییر محسوسی در اندازه کریستالیت های محاسبه 
 درجه سانتیگراد 311شده نیکل دیده نمی شود. در دمای 
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اندازه کریستالیت های محاسبه شده برای نیکل  برای 
و برای نمونه  نانومتر 25ساعت آسیا کاری شده  5نمونه 

 بوده است.تر نانوم 21ساعت آسیا کاری شده  21
  

 
الگوی پراش اشعه ایکس نمونه های آسیا کاری شده و   0شکل 

 درجه سانتیگراد 311 عملیات حرارتی شده در

 
شااکل .  سااانتیگراد درجه 0033 عملیات حرارتی در

  الگوی پراش پرتو ایکس مخلوط پودری را در دمای (1)
 دهد.نشان می درجه سانتیگراد 7211

شود، با      شاهده می  همانطوری که در الگوی پراش م
پیک های   درجه ساانتیگراد  7211به  311افزایش دما از 

ظاهر شده است. هم چنین پیک های     3NiTiOمربوط به 

می شااود.   دیده ضااعیفی از روتایل هنوز درالگوی پراش
ان سایر محققین نیز نش  ترمودینامیکی و تجربی مطالعات 

در شااارایط آزمایش های آنها عملیات        داده اسااات که 

 در دمای بالاتر از   NiOو  2TiOپودری  حرارتی مخلوط
 3NiTiOتواند منجر به تولید می درجه ساااانتیگراد 113

 .[17] شود

در تحقیق  عملیات حرارتی شده پودری  در مخلوط  
گرافیت نیز وجود دارد.  ،NiOو  2TiOحاضر علاوه بر 

گرافیت شان دادند که ن ]77[12, مرادی و همکارانش
احیای آهن در دمای پایین شده و در نهایت سبب 

اما نتایج   تشکیل گردیده است. Fe-TiCکامپوزیت 
ی از احیا تحقیق  حاضر  نشان  می دهد که احتمالا پیش

NiO  توسط گرافیت به جهت اعمال کارمکانیکی روی
 2TiO با NiOنمونه و کاهش انرژی اکتیواسیون واکنش

. زیرا در صورت است  3NiTiOانجام شده و ترکیب

احیای نیکل با گرافیت امکان تشکیل ترکیب فوق از نیکل 
 و اکسید تیتانیوم وجود ندارد.

 

 
الگوی پراش اشعه ایکس نمونه های آسیا کاری شده و   1شکل 

 درجه سانتیگراد 7211عملیات حرارتی شده در 

 
بر قابلیت دفع  C-NiO-2TiOاثر افزودن ترکیب 

 2MgHهیدروژن از 

برای مطالعه اثر کاتالیزورهای تهیه شده بر قابلیت دفع 

از   درصد وزنی از هریک 71مقدار  2MgHهیدروژن از 

یزیم من کاتالیزورهای  تهیه شده در مرحله قبل، با هیدرید

ساعت تحت آسیا کاری مکانیکی  21مخلوط و  به مدت 

 افزودن این کاتالیزور ها بر قرار گرفت. برای مقایسه اثر

ه آسیا کاری شده ب هیدرید منیزیم، هیدرید منیزیم اولیه و

ار قرجرمی  گرماسنجیتحت آنالیز  ساعت نیز 21مدت 

شده است.  نشان داده  (6)شکل گرفت. نتایج حاصل در 

همانطوری که از این شکل مشخص است هیدرید منیزیم 

 ودبعد از گذشت حد درجه سانتیگراد 951 اولیه در دمای

نکرده است در حالی  گونه هیدروژنی دفعدقیقه هیچ 91

ساعت  21که آسیا کاری هیدرید منیزیم به مدت حدود 

که هیدرید منیزیم در مدت مشابه شده است  موجب

درصد وزنی هیدروژن دفع کند. آسیا کاری با  0/1حدود 

کاهش اندازه ذرات، افزایش سطح ویژه و افزایش عیوب 

ساختار سبب کاهش در مسیرهای نفوذی هیدروژن در 

شده و آزاد شدن آسان هیدروژن از هیدرید را موجب 

گردد. اگرچه آسیا کاری این اثر مثبت را بر دفع می

قابل  ا این افزایشهیدروژن از هیدرید منیزیم دارد ام
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واند تملاحظه  نیست. بنابراین آسیا کاری به تنهایی نمی

از هیدرید منیزیم را بهبود بخشد. میزان دفع هیدروژن 

 ،برای افزایش میزان هیدروژن دفع شده از هیدرید منیزیم

ن دو افزو هیدرید منیزیم آسیا کاریاثر  از باید هم زمان

در ادامه اثر همزمان آسیا کاری  به آن بهره برد. کاتالیزور

 71کاتالیزورهای مختلف )و افزودن ساعت(  21)به مدت 

هیدرید منیزیم بر قابلیت دفع هیدروژن به  درصد وزنی(

 شود. بررسی می

 
هیدرید منیزیم اولیه و  نالیز حرارتی جرم سنجیآمنحنی   6شکل 

درجه  951ساعت( در دمای  21هیدرید منیزیم آسیا کاری شده )

 سانتیگراد

 

نالیز آهای ای منحنینمودار مقایسه (3)در شکل  

ط آسیا کاری شده مربوط به مخلو حرارتی جرم سنجی

قیق حتاین  کاتالیزورهای تهیه شده در هیدرید منیزیم و

شود مشاهده میکه در شکل ارایه شده است. همانطوری 

افزایش دما سبب کاهش وزن در هر چهار نمونه شده 

است که این کاهش وزن نشان دهنده میزان هیدروژن آزاد 

شده از نمونه ها می باشد. در دماهای پایین هر چهار 

مخلوط هیدرید منیزیم  نالیز حرارتی جرم سنجیآمنحنی 

زیرا در دماهای  .و کاتالیزورها  روی هم  منطبق هستند

رژی لازم برای جوانه زنی و رشد فاز منیزیم کافی پایین ان

ها آزاد ژن نمی تواند از هیچ یک از نمونهنبوده و هیدرو

فقط گازهایی که به شود. همچنین در دماهای پایین 

اند، آزاد می شوند. با صورت فیزیکی جذب سطح  شده 

افزایش دما انرژی لازم برای جوانه زنی و رشد فاز 

تواند از فاز هیدریدی و هیدروژن میهیدرید فراهم شده 

آزاد شود. در بین همه کاتالیزورها، کاتالیزور عملیات 

دارای  درجه سانتیگراد 7211 حرارتی شده در دمای

عملکرد بهتری بوده و با استفاده از آن به عنوان کاتالیزور، 

 555میزان هیدروژن آزاد شده از دمای محیط تا دمای 

درصد وزنی است که از بقیه  55/0حدود  درجه سانتیگراد

دفع هیدروژن مرحله دوم نمونه ها بیشتر است. دمای آغاز 

درجه  221حدود  (71)طبق شکل  از این مخلوط پودری

است که نسبت به دمای آغاز دفع هیدروژن از  سانتیگراد

 ن حضور کاتالیزوریدرید منیزیم آسیا کاری شده و بدوه

طبق گزارش کمتر است.  درجه سانتیگراد 711د حدو

دمای آغاز دفع هیدروژن از هیدرید  [76]پورعبدلی 

حضور  ساعت بدون 21به مدت منیزیم آسیا کاری شده 

طبق است.  درجه سانتیگراد 931کاتالیزور حدود 

 لنیک تحقیقات مختلفی که انجام شده است، افزودن

 [23]و گرافیت  [22]، آناتاز [21]، روتایل [19,20]

 نیزیم میبهبود عملکرد دفع هیدروژن از هیدرید مموجب 

نوان ترکیبات فوق به ع مخلوط از تحقیق نیز این شود. در 

بود لذا به ،استفاده شده است کاتالیزورمواد اولیه تهیه 

عملکرد دفع هیدروژن با استفاده از کاتالیزورهای تهیه 

شده دور از انتظار نبود ولی نکته مهمی که در این تحقیق 

شهود است عملکرد بهتر کاتالیزور عملیات حرارتی شده م

است که مقایسه الگوی  درجه سانتیگراد 7211در دمای 

در ده ش های تهیهاشعه ایکس آن با سایر کاتالیزور پراش

دهد که این کاتالیزور حاوی فاز  نشان میاین تحقیق 

3NiTiO  می باشد که به احتمال زیاد اثر کاتالیزوی

 ای موجود در کاتالیزورهابیشتری نسبت به سایر فازه

 به شبکه پیچیده این ترکیبمی توان . دلیل این امر را دارد

جایگیری اتم های منیزیم در ساختار آن و نامتوازن و 

ساختن آن از لحاظ بارهای الکتریکی نسبت داد که یکی 

ت اس هیدروژنتجزیه و ترکیب اتم های  از عوامل تسریع

[1,5] . 
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نمونه های مخلوط آسیا  نالیز حرارتی جرم سنجیآمنحنی   3شکل 

کاری شده هیدرید منیزیم و کاتالیزورهای تهیه شده در دمای  الف( 

 درجه سانتیگراد 7211و  د(  311،  ج( 011، ب( 911

 
 گیرینتیجه

در این پژوهش اثر آسیا کاری و عملیات حرارتی بر  

و نیز اثر  C-NiO-2TiO مخلوط پودریساختار فازی 
کاتالیزوری آن بر قابلیت دفع هیدروژن از هیدرید منیزیم 

قرار گرفت. نتایج حاصل از این پژوهش را   مورد مطالعه
 می توان به صورت زیر خلاصه کرد:

 نوع فازهایآسیا کاری هیچ تاثیری روی افزایش زمان  .7
بل از انجام عملیات ق تشکیل دهنده مخلوط پودری

موجب کاهش اندازه ذرات و حرارتی ندارد ولی 
-آگلومره ها و نیز یکنواخت تر شدن توزیع آنها می

 گردد.

  در دمایپودرهای آسیا کاری شده عملیات حرارتی  .2

ای تغییر فازههیچ تاثیری روی  درجه سانتیگراد 911
مخلوط پودری اولیه اکسید نیکل، اکسید تیتانیم و 

در دمای آنها عملیات حرارتی  ولی گرافیت نداشت
د اکسیبخشی از سبب احیای  درجه سانتیگراد 011

دمای عملیات حرارتی در. موجود در نمونه شدنیکل 
احیای کامل اکسید نیکل  موجب درجه سانتیگراد 311

 گردید.آناتاز به روتایل  و تغییر فاز بخشی از
درجه  7211عملیات حرارتی پودرها در دمای  .9

که  شددر آن  3NiTiOتشکیل فاز  سبب سانتیگراد
های آن با فازهای تشکیل دهنده نمونهوجه تمایز

 بود.ها دماسایر عملیات حرارتی شده در 
ن افزودن کاتالیزور به آسیا کاری هیدرید منیزیم بدو .5

آن تاثیر قابل توجهی روی قابلیت دفع هیدروژن 
وزنی(، در حالی که افزودن درصد  0/1نداشت )حدود 

کاتالیزور های تهیه شده به هیدرید منیزیم و آسیا کاری 

میزان  به ساعت موجب دفع هیدروژن 21آن به مدت 
درصد وزنی   55/0درصد وزنی و حداکثر  5/5حداقل 

 شد. 

دمای آغاز دفع هیدروژن در نمونه هیدرید منیزیم  .5
کاتالیز شده با نمونه کاتالیزور عملیات حرارتی شده 

نسبت به هیدرید  درجه سانتیگراد 7211 در دمای
منیزیم آسیا کاری شده بدون افزودن کاتالیزور حدود 

 221کمتر است )دمای دفع  درجه سانتیگراد 711
درجه  931ای دفع نسبت به دم درجه سانتیگراد

  .(سانتیگراد
کاتالیزور تهیه شده در در ساختار   3NiTiOوجود فاز  .0

به احتمال زیاد دلیل  درجه سانتیگراد 7211دمای 

 ازافزایش دفع هیدروژن  عملکرد بهتر آن در اصلی
نسبت به سایر کاتالیزورهای تهیه شده هیدرید منیزیم 

در این تحقیق است. 
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 نازکرق واصطکاکی  همزن جوشکاریاتصال ریزساختار و خواص مکانیکی ثیر سرعت چرخشی ابزار بر أت

  T6-7075 مآلومینی

 

 (5)جین تائو وانگ        (4)حمید اسدی        (9)سینا انتصاری        (2)له زادهاامیر عبد        (7)علی مهری  
  

 چکیده

صال  پژوهش، این در سرعت حرکت خطی          T6-7075دهی ورق نازک آلومینیم ات شد.  صطکاکی با موفقیت انجام  شکاری همزن ا سیله جو   بو
سرعت   یقهبر دق میلیمتر 55مقدار ثابت  جوشکاری  شدند  دقیقهدور بر  7055و  7555، 055چرخشی ابزار  و    میکروسکوپ کمک با . انتخاب 

  فرآیندحین  ددا نشننان نتایج. تعیین گردید جوش فلز ریزسنناختاری تغییرات مکانیزم ،برگشننتی الکترون پراش سنننجش و عبوری الکترونی

شکاری  صطکاکی،  همزن جو سوب  مثل هاییپدیده ا سته،  دینامیکی مجدد تبلور گذاری،ر شد  پیو سوبات در  دانه ر   ناحیه و همچنین انحلال ر
سزایی دارد   اتفاق  جوش همزده صال تاثیر ب صطکاکی ورق   همچنین . می افتند که بر خواص مکانیکی ات شکاری همزن ا   ینیم،آلوم نازک در جو

   .باشدیم جوشکاریو اثر آن بیش از حرارت ورودی فرآیند بوده  پلاستیک مکانیکی نهایی اتصال، کرنش ساختار عامل تعیین کننده ریز
 

 .مکانیکی، رسوب گذاری خواص مجدد، تبلور آلومینیم، آلیاژ اصطکاکی، همزن جوشکاریهای کلیدی  هواژ

 

 

 

The Effects of Tool Rotational Speed on the Microstructure and Mechanical Properties of 

Friction Stir Welded 7075-T6 Aluminum Thin Sheet 
 

A. Mehri               A. Abdollah-zadeh              S. Entesari             H. Assadi      J. T. Wang 

Abstract 

In the present research, FSW of thin sheets of the 7075-T6 aluminum alloy were investigated. Welding 

speed was held at 50 mm/min. The tool rotational speeds were 600, 1000 and 1600 rpm. The microstructure 

was investigated by both transmission electron microscope (TEM) and electron backscattered diffraction 

scans (EBSD). The results indicated that several phenomena occur instantly during FSW in the stir zone, 

such as precipitation, continuous dynamic recrystallization (CDRX), grain growth and precipitates 

dissolution which have a severe effect on the mechanical properties. It could also be concluded that for 

thin sheet of 7075-T6 aluminum alloy, plastic strain is the dominating factor over heat input of the FSW in 

determination of the microstructure of the weld zone. 

 

Keywords  Friction stir welding, Aluminum alloys, Recrystallization, Mechanical properties, Precipitation. 
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 قدمهم
 از جمله سری بالا استحکام با آلومینیم آلیاژهایامروزه 

xxx1 وندشمی استفاده هوایی صنایع در وسیعی طور به 

 انواع به هاآن ضعیف پذیری جوش دلیل به اما. [1,2]
 جوشی اتصالات در آلیاژها این استفاده ذوبی، هایروش

 زیادی توجه جهت همین به. [3] روست به رو مشکل با

 Friction) اصطکاکی همزن جوشکاریروش  روی بر

stir welding ) این [4,5] است شده متمرکز آلیاژها این 
 هب قادر که بوده جامد حالتدهی اتصال فرآیند یک روش
 سیاریب از. همچنین ستا بالا کیفیت با هاییجوش تولید

 و زیست محیط با سازگاری ،متالورژیکی مزایای از
 .است برخوردار نیز پایین انرژی مصرف

 ابزار یک ،همزن اصنننطکاکی جوشنننکاری طی در 
  رماگ تولید فلز با پین و شانه  اصطکاک  طریق از چرخان

سهیل  با و کرده   بسب  ابزار،شانه   زیر در فلز سیلان  ت

 طول در. [6] شننودمی جوش اتصننال گرفتن شننکل
 تحت ابزار پیرامون ماده همزن اصننطکاکی جوشننکاری

ستیک  شکل  تغییر .  گیردمی قرار بالا دمای در شدید  پلا
  ویژه هب ،ریزساختار  روی بر سزایی  به تاثیر موضوع  این
شته  ،جوش ناحیه مرکز در   ناشی ریزدانه  ساختار  به و دا
  که جوش، مرکزی منطقه. شود می منجر مجدد، تبلور از

 Stir) خوردههم ناحیه به است، ابزار پین رفتن فرو محل

zone (SZ)) در را مهمی بسننیار نقش و بوده معروف 
صال  مکانیکی خواص ست  ذکر شایان . کندمی بازی ات   ا

ند می همزن اصنننطکاکی  جوشنننکاری  که    روی بر توا
  تشننکیل و گذاری رسننوب مانند سنناختار هایویژگی
 .[7] بگذارد تاثیرنیز  ثانویه فازهای

 خواص با عیب از عاری جوش یک ایجاد برای 
مزن ه جوشکاری بهینه شرایط بایستی مناسب مکانیکی

 ویر بر بسیاری مقالات. شود آورده دست به اصطکاکی
جوشکاری همزن  هایمتغیر و ابزار سازی بهینه

 9.2 از مختلف هایضخامت با T6-7075 آلیاژاصطکاکی 
 فولر جمله آن از. [13-8] است شده منتشر میلیمتر 3 تا

(Fuller) هاینمونه ضخامت تاثیر [12] همکارانش و 

 مکانیکی خواص و ساختار ریز بر را جوشکاری
 T6-7075 آلیاژ آلومینیم اصطکاکی همزن جوشکاری

 یطبیع پیرسازی زمان طول در را آلیاژرفتار  و بررسی

 دارای xxx1 سری آلومینیم آلیاژهای. کردند مشاهده
 از سرمایش نرخ به حساس بخش استحکام رسوبات

ها همچنین نشان دادند که ورق آن. [14] هستند بالا دمای

ه دلیل ب ی،نازک تر، دارای خواص مکانیکی کششی بالاتر
 هایضخامت درمی باشد. بیشتر، سرعت سرد شدن 

 محیط به جوش منطقه از حرارت انتقال نرخ بیشتر،
 رودیو گرمای تاثیر بنابراین. است تر پایین پیرامون

 ،برعکس است. برخوردار بالاتری اهمیت از جوشکاری
 روی بر ورودی گرمای تاثیر کمتر هایضخامت در

 کمتر ،شدن سرد بالای نرخ دلیل به ریزساختار تغییرات
 در ماده ریزساختاری تغییرات که است بدیهی .است

. است نآ مکانیکی و فیزیکی خواص کننده تعیین نهایت

 اختارس ریز تغییرات با ارتباط در تحقیقاتی که آنجا از
 درمیلیمتر  9/2 از کمتر ضخامت با T6-7075 نازک ورق
 این هدف ندارد، وجود همزن اصطکاکی جوشکاری طول

 واصخ آن تبع به و ریزساختار تغییرات بررسی پژوهش
 T6-7075آلومینیم  نازک ورق شده ایجاد اتصال مکانیکی

جوشکاری همزن  روش به میلیمتر 7  ضخامت با
 .است اصطکاکی

 
 پژوهش روش و مواد

 با T6-7075 آلومینیم آلیاژنازک  ورق از پژوهش این در
 (7) جدول مطابق شیمیایی ترکیب ومیلیمتر  1 ضخامت
 توضعی سه در کاکیطاص همزن جوشکاری. شد استفاده
 و 7555 ،055 ابزار چرخشی هایسرعت با مختلف
بر  میلیمتر  55ثابت انتقالی سرعت و یقهبر دق دور 7055

 صورت ورق نورد جهت با موازی در راستای یقهدق
 استفاده مورد همزن اصطکاکی جوشکاری ابزار. گرفت

 قطر با شده حرارتی عملیات 79H فولاد از آزمایش این در
 7 پین ارتفاع ومیلیمتر  4 پین قطر ،میلیمتر 72 شانه

 گیری اندازه جوشکاری طول در .شد انتخابمیلیمتر 
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 1 فاصله در که K نوع هایترموکوپل توسط دمایی
 .فتگر صورت ،ندبود شده نصب جوش مرکز ازمیلیمتر 

 
مورد استفاده در  T6-7075ترکیب شیمیایی ورق آلومینیم   7 جدول

 این پژوهش )بر حسب درصد وزنی(

Al Si Fe Ti Mg Cu Zn 

 00/5 37/7 91/2 520/5 594/5 525/5 پایه

 

 طریق از جوش همزده ناحیه یریزساختار تغییرات 
 دستگاه از استفاده باو  جوش عرضی مقطع سطح

 Scanning electron) میکروسکوپ الکترونی روبشی

microscopy (SEM)) هیتاچی(Hitachi)  مدل 

SU 1510  برگشتی الکترون پراش سیستم به که 
(Electron back-scattered diffraction (EBSD)) مجهز 

 میکرون 75.5 سطح جاروب گام طول. شد بررسی بود
 (Misorientation) انحراف با هایمرزدانهشد.  تنظیم
 High angle) اصلی مرز عنوان به درجه 75 از بیش

boundaries (HAB)) فرعی مرز عنوان به آن از کمتر و 
(Low angle boundaries (LAB)) درصد .گردیدند ثبت 

 رتیبت این به هم به نسبت اصلی و فرعی مرزهای نسبی
 لمعاد سطح اصلی، های دانه تفکیک از پس شد که تعیین

 معادل دایره قطر اندازه نهایت در و شده تعیین دانه هر
 . گردید گزارش دانه همان اندازه یا قطر عنوان به هردانه

 دستگاه وسیله بهنمونه ها  گذاری رسوب وضعیت 

 Transmission) میکروسکوپ الکترونی عبوری

electron microscopy (TEM)) تکنای (Tecnai) مدل 

G200  گرفت قرار بررسی مورد کیلوولت 255 توان با. 
 بعد ریزساختاری مشاهداتشایان ذکر است کلیه 

 وقوع از تا شد انجام ساعت 75555بیش از  ازگذشت
 اطمینان ماده خواص شدن ثابت و طبیعی پیرسازی

 . شود حاصل
 طبق بر حاصل، اتصالات کشش آزمون هاینمونه 

 صورت به و کوچک مقیاس در ،ASTM E8M استاندارد
 تک کشش آزمون. شدند سازی آماده جوش خط به عمود

 .شد انجاممیلیمتر بر دقیقه  7 ثابت نرخ با محوری

 بحث و نتایج
 جوشکاری اتصالات ماکروگرافی تصویر ،(7)شکل 

 و ترک نوع هیچ. دهدمی نشان را همزن اصطکاکی
-هم ناحیه. شودنمی مشاهده جوش ناحیه در تخلخل

 مکانیکی کار و گرما تاثیر تحت ناحیه ،خورده
(Thermomechanically affected zone (TMAZ)) و 

 (Heat affected zone (HAZ)) حرارت تاثیر تحت ناحیه

 خوردهناحیه هم اندازه. باشندمی مشاهده قابل وضوح به
 گیری اندازه جوش مقطع سطح در هانمونه تمامی برای
پهنای ناحیه جوش برای سه نمونه با سرعت . شد

به ترتیب  یقهبر دق دور 7055و  7555، 055چرخشی 
-اندازه گیری شد. دیده میمیلیمتر  05.5و  44.5، 04.5

 یماندهباق تغییر بدون تقریبا همزده ناحیه پهنایکه شود 
-لب توجه این است که عرض ناحیه همنکته جا. است

و بوده حدود نیمی از عرض شانه ابزار به اندازه خورده 
( میلیمتر 4)از قطر پین ابزار میلیمتر  7.5فقط حدود 

بزرگ تر است. این مطلب در مورد هر سه نمونه صادق 
به دلیل سرعت بالای  گرفت نتیجه توانمی. می باشد

 گرمایانتقال حرارت از یک ورق نازک به محیط خارج، 
 هب و شده متمرکز ابزار شانه زیر ناحیه در صرفا ورودی

 جهتو باید. است نکرده پیدا راه جوش منطقه از دور نقاط
 ضخامت با معکوس طور به حرارت انتقال نرخ که داشت
 گرمایی پروفیل در دقت با. [15] است متناسب ورق
 که داد تشخیص توانمی (2)شکل  در مختلف هاینمونه

-ناحیه هم دمای بر چندانی تاثیر ابزار چرخشی سرعت

 ینب توجهی قابل تفاوت که آنجا از. است نداشته خورده
توان می شود،نمی دیده مختلف هاینمونه بیشینه دمای

 بر موثر عامل ورودی گرماینتیجه گیری کرد که 
 رنشک که است بدیهی. نیست خوردهناحیه هم ریزساختار

 با اصطکاکی، همزن جوشکاری هنگام در شده ایجاد
 رنشک بنابراین. یابدمی افزایش چرخشی سرعت افزایش

 در ریزساختاری تغییرات در اساسی نقش وارده مکانیکی
. دارد نازک هایورقاصطکاکی  همزن جوشکاری حین
 یگرما اینکه بر مبنی قبلی هایگزارش باب لمطا این
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 رب گذار تاثیر کلیدی پارامتر عنوان به فرآیند ورودی

 تاس تضاد در شد،می تصور و ریزساختار ماکروساختار
[12,14,16].  

 با مقایسه در را همزده ناحیه مرزدانه نقشه (،9شکل ) 

 راشپ سنجش دستگاه توسط که دهدمی نشان پایه فلز
ز بدین وسیله، مر. اند شده تهیه برگشتی های الکترون

استخراج شده  هادانه اندازه متوسط و کم زاویه با هایدانه

 هپای فلز قسمت در. نشان داده شده است (2) جدول و در

 ازهاند متوسط با نورد جهت با موازی شده کشیده هایدانه
های دانه که حالی در. شودمی دیدهمیکرومتر  7.0 دانه

 و 7555 ،055 چرخشی هایسرعت با ناحیه جوش

 با ترتیب به ریز محور هم هایدانه به یقهبر دق دور 7055
 شده تبدیلمیکرومتر  7.5 و 5.2 ،0.9 متوسط اندازه
 .است

 

 

 
 

  یقهبر دق دور 7055و  7555، 055های مختلف چرخش ابزار و سرعتمیلیمتر بر دقیقه  55سطح مقطع جوش با سرعت ثابت   7 شکل

 

 
 

 های چرخشی مختلفو سرعتمیلیمتر بر دقیقه  55های جوشکاری همزن اصطکاکی با سرعت ثابت نمونهزمان -نمودارهای دما  2 شکل

  یقهبر دق دور 7055و  7555، 055 
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ناحیه ( فلز پایه، و aهای مربوط به: از مرزهای اصلی و فرعی دانه برگشتی هایالکترون پراش سنجشتصاویر تهیه شده بوسیله   9شکل 

 ساعت  75555که در مدت زمان بیش  یقهبر دق دور d )7055و  b )055 ،c )7555در  جوش همزن اصطکاکیهای خورده نمونههم

 اندپیرسازی طبیعی شده

 

 درصد. اصطکاکی همزن جوش هاینمونه و T6-1515 پایه فلز در اصلی هایدانه متوسط اندازه و فرعی مرزهای نسبی درصد 2 جدول 

 اندشده محاسبه برگشتی هایالکترون پراش سنجش دستگاه بوسیله  اصلی های دانه اندازه و فرعی مرزهای
 

 های اصلیاندازه متوسط دانه

 (میکرومتر) ± 55/5

 درصد نسبی مرزهای فرعی

 )درصد(

 سرعت چرخش ابزار

 (دقیقه بر دور)

 T6-7075فلز پایه  73 0/7

0/9 20 055 

5/2 79 7555 

7/5 97 7055 
 

 

 هایمکانیزم که دهدمی نشان قبلی تحقیقات نتایج
 در اژآلی این هایدانه اصلاح در ریزساختار تغییر مختلف

 دارند نقشهمزن اصطکاکی  جوشکاری فرآیند طول
 شکل تغییر فرآیندهای سایر مورد در اخیراً. [14,17]
 شده نتشرم مشابهی گزارشات نیز آلومینیم آلیاژ پلاستیک

 لیهاو کشیده و درشت هایدانه شکل تغییر. [18,19] است
 هب یکنواخت و همگن توزیع با محور هم ریز هایدانه به

 خمیدگیتعداد کمی . دارد اشاره دینامیکی مجدد تبلور

(Bulging) خورده دیده می ناحیه همها در روی مرز دانه
نشان دهنده وجود مکانیزم تبلور مجدد دینامیکی شوند که 

 Discontinues dynamic recrystallization) ناپیوسته

(DDRX))  به عنوان یک مکانیزم محدود در تغییر
. های سیاه رنگ روی شکل()پیکان ریزساختار است

 که است این از حاکی زاویه کم هایدانه مرز زیاد تعداد
 Continues dynamic) پیوسته دینامیکی مجدد تبلور

recrystallization (CDRX)) شکل تغییر اصلی مکانیزم 
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 غییرت یکتبلور مجدد دینامیکی پیوسته  طول در. است

 همرزهای فرعی با زاویه کم ب پیوسته بازیابی از تدریجی
 هم به و چرخش اصلی با زاویه باز، توسط هایمرزدانه
 .[13,18] شودمی ایجاد یهاول ناپایدار هایدانه زیر پیوستن

 بر دور 055) پایین چرخشی سرعت خلاصه طور به
 نبوده ارریزساخت در کافی شکل تغییر ایجاد به قادر( دقیقه

 اتفاق اقصن بطورتبلور مجدد دینامیکی پیوسته  بنابراین

 درمرزهای فرعی با زاویه کم  حجمی درصد و افتاده
. ماندمی باقی( %73) پایه فلز با مقایسه در %20 زیاد مقدار

 تبلور ،دقیقه بر دور 7555به  چرخشی سرعت افزایش با

 درصد و دانه اندازه این بنابر. گیردمی شدت مجدد
 ومیکرومتر  5.2 به ترتیب بهمرزهای فرعی با زاویه کم 

 اب شده ایجاد کرنش دیگر، طرف از. دنیابمی کاهش 79%
 هادانه اندازه ،دقیقه بر دور 7055در  بیشتر چرخش اعمال

 حجمی درصد ومیکرومتر  7.5 تا قابل توجهی طور به را
 .دهدمی افزایش %97 به رامرزهای فرعی با زاویه کم 

 یرتغی با بیشینه دمای شد، اشاره قبلا که طور همان 
 نابراینب. ماندمی باقی ثابت تقریبا ابزار چرخشی سرعت

 اثیرت تحت نیزدر ورق نازک آلومینیم  دانه تغییرات اندازه
 هانداز ناگهانی رشد ،اساس این بر. نیست ورودی گرمای

 در چنداندور بر دقیقه  7055چرخشی  سرعت در دانه
 انحلال به را آن توانمی اما. نیست درک قابل اول نگاه

 دمانن که ساخت مربوط زمینه دهنده استحکام رسوبات
 همان. کنندمی عمل هامرزدانه حرکت مقابل در مانعی
 افزایش با دانه اندازه شود،می دیده (2) جدول در که طور

 کاهشدور بر دقیقه  7555 به 055 از چرخشی سرعت
به  چرخشی سرعت وقتی ناگهانی طور به سپس. یابدمی

 افزایش مجددا آنها اندازه رسد،میدور بر دقیقه  7055
 چرخشی سرعت در هادانه ریزترین پس. کندمی پیدا

 طحس به تواندمی این. شوندمی حاصلدور بر دقیقه  7555
 قادر که شود مربوطتبلور مجدد دینامیکی پیوسته  بالای
به مرزهای فرعی با زاویه کم  حالت از انتقال است

 مقدار بردن بالا طریق از را مرزهای اصلی با زاویه باز
 .بخشد شدت ،پلاستیک شکل تغییر
 رد رسوبات توزیع و اندازه مورفولوژی مشاهده رایب 

 ازجوشکاری همزن اصطکاکی  هاینمونه و پایه فلز
 ،(a-4) شکل. شد استفاده میکروسکوپ الکترونی عبوری

 نشان را هپای فلز ازمیکروسکوپ الکترونی عبوری  تصویر
 رسوبات چسبیدگی هم به توان می شکل این در. دهدمی

. ددی بخوبی را اند شده مشخص دایره یک با که درشت
 [20] مشهورند η فاز به که شکل ای صفحه رسوبات هم

 با هک کروی رسوبات هم و( سیاه پیکان با شده مشخص)
 با شده مشخص) [20]شوند یم شناخته η فاز عنوان
 طور بهنانومتر  35 تا 95 اندازه متوسط با( سفید پیکان
  .هستند رؤیت قابل واضح

 میان و یا دانه بین رسوبات توزیع بزرگنمایی، بالابردن با
شکل (. a-4 شکل. )شودمی آشکار نیز پایه فلز در ای دانه

(b-4) جوش همزده ناحیه در رسوبات که دهدمی نشان 
 به شده، شکستههمزن اصطکاکی  جوشکاری طول در

 7555) است شده حل بیشتر و توزیع تری همگن صورت
 اثر رد اعمالی کرنش افزایش با پدیده این(. دور بر دقیقه

 شدتدور بر دقیقه  7055 تا چرخشی سرعت افزایش
 شودمی دیده (c-4)شکل  در که طور همان. گیردمی

 7055 چرخشی سرعت با نمونه در رسوبی هیچ تقریبا
 باترسو از کمی تعداد صرفا وباقی نمانده دور بر دقیقه 

 یافت توانمی راانومتر ن 25 از تر کوچک اندازه با کروی
  .[20,21]( η رسوبات)

 نازک ورق برای شد اشاره هم قبلا که طور همان 
 یرو بر که است مکانیکی کرنش این عمدتا آلومینیم،

همزن  جوشکاری فرآیند طول در ساختار ریز تغییر
در نتیجه افزایش کرنش . گذاردمی تاثیر اصطکاکی

 ورآ تعجبباشد. پلاستیک باعث انحلال رسوبات می
 75555 از بیش) طولانی زمان گذشت از بعد اینکه

 و نکرده رسوب شده، حل رسوبات مجدداً( ساعت
-یم دیده همچنین. ه استنداد رخهنوز  طبیعی پیرسازی

دور بر  7055 سرعت در نیز ای مرزدانه رسوبات که شود
 در ،(c4- شکل) اندشده حل کامل طور به تقریباًدقیقه 
 ویر بر رسوباتیدور بر دقیقه  7555 سرعت در که حالی

. شودمی هاآن شده قفل سبب که دارد وجود هامرزدانه
 .[22] هستند معروف 2MgZn رسوبات به ذرات این

ها، با بزرگنمایی بالاتر از محل مرز تصاویر داخل شکل
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-a) شکلنمونه مربوط به فلز پایه، ها تهیه شده اند. دانه
ا رهای فلز پایه تعداد زیادی رسوب بر روی مرز دانه، (4

انحلال  (b`4– شکل)در که  . در حالیدهدنشان می
 (c4- شکل)در  ودور بر دقیقه  7555بیشتر رسوبات در 

دور بر  7055در انحلال تمامی رسوبات مرز دانه ای 
تواند دلیل اصلی رشد . این می چشم گیر استدقیقه 

 .باشددور بر دقیقه  7055ها در شدید دانه

-کرنش مربوط به نمونه-(، نمودار تنش5در شکل ) 

شود، های جوش آورده شده است. همانطور که دیده می
 و سرعت چرخشیمیلیمتر بر دقیقه  55در سرعت انتقالی 

دور بر دقیقه، بالاترین خواص مکانیکی برای  7555
جوش بدست آمده است. کرنش شکست های نمونه

است. این مقدار کرنش شکست  %1نمونه مذکور حدود 
نشان دهنده انعطاف پذیری بالای این نمونه و همچنین 
تهی بودن اتصال از عیوب ماکروسکوپی است. ساختار 
ریز دانه در کنار حضور رسوبات استحکام دهنده زمینه 

میز یج موفقیت آترین دلایل نیل به این نتافلزی، از مهم
دور بر دقیقه،  7055است. با افزایش سرعت چرخشی به 

مقدار کرنش و استحکام شکست به شدت افت کرده 
 است.

 

 
 

شامل دو نوع رسوب بزرگ با توزیع  T6-7075( ریزساختار فلز پایه aدر میدان دید روشن از:  میکروسکوپ الکترونی عبوریتصاویر  4 شکل

ز خورده پس اناحیه همغیر یکنواخت. ناحیه آگلومره شدن رسوبات در زمینه بوسیله شکل بیضی احاطه شده است؛ تصاویر مربوط به 

، انحلال کامل بر دقیقه دور c )7055، توزیع یکنواخت رسوبات در زمینه بوسیله کرنش اعمالی و در دور بر دقیقه b )7555پیرسازی طبیعی: 

و پیکان های سفید رنگ η شکل -. پیکان های سیاه رنگ، رسوبات تیغه ایηکروی  رسوبات بزرگ در زمینه و بازتشکیل رسوبات ریز و

، تصویر ، مربوط به فلز پایهaها با بزرگنمایی بالاتر از محل مرز دانه ها تهیه شده است. شکل . )تصاویر داخل شکلηرسوبات کروی شکل 

، کرنش ناشی از دور بر دقیقه 7555، مربوط به نمونه bمرز دانه ای حاوی حجم زیادی از رسوبات مرزدانه ای را نشان می دهد. در شکل 

FSW  باعث انحلال حجم عمده ای از رسوبات مرز دانه ای شده است. در تصویرc کاملا دور بر دقیقه 7055، از مرز دانه، مرز دانه نمونه ،

 ر از رسوبات مرز دانه ای شده است. رسوبات مرز دانه ای بوسیله کرنش پلاستیک دچار انحلال شده است(فقی
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 وجوشکاری همزن اصطکاکی  هاینمونه کششی خواص
 مونهن بهترین یافتن برای .است آمده (0)شکل  در پایه فلز
 و استحکام) های جوشنمونه مکانیکی عملکرد نظر از

 طریق از هانمونه پذیریشکل اندیس( پذیری انعطاف
 .شد محاسبه [22] (7) رابطه

 )%( طول یادازد( × MPa) نهایی کششیاستحکام = 
  (%MPa) پذیری شکل اندیس

 (7) 
-شکل شده است، داده نشان (0) شکل در که طور همان

جوشکاری همزن  از پس ،T6-7075آلیاژ پذیری
 الاب در که ریزساختاری تغییرات دلیل به ،اصطکاکی

 حضور. کندمی پیدا کاهش شدت به شد، داده توضیح
 ینا پذیریشکل میزان در ای ویژه نقش مختلف رسوبات

 و دانه اندازه کمینه تحقیق، این در. کنندمی ایفا آلیاژ
 ومیلیمتر بر دقیقه  55 انتقالی سرعت در را هازیردانه
 این. آمد دست بهدور بر دقیقه  7555 چرخشی سرعت

 به ریباًتقتبلور مجدد دینامیکی پیوسته  که دهدمی نشان
-کاهش شکل .است شده در این نمونه انجام کامل طور

 و استحکام کاهش دلیل بهدور بر دقیقه  7055 در پذیری

 .است شده ایجاد دانه اندازه متوسط رشد از ناشی نرمی
 ناقص مجدد ساختار، تبلور  دور بر دقیقه  600 سرعت در
 هایپ فلز اولیه ساختار از آثاری همچنین و ردهک تجربه را
 7055سرعت  در که حالی در. است مانده باقی آن در

 دنشپذیرامکان سبب رسوبات شدن حل ،دور بر دقیقه
 نشکر فزایشا با داشت، توجه باید. است شده دانه رشد

.یابدمی افزایش رسوبات شدنحل نرخ اعمالی،
 

 
 

های های جوشکاری همزن اصطکاکی با جهت کشش عمود بر راستای جوشکاری برای نمونهازدیاد طول نمونه-رهای تنشانمود  5 شکل

 دور بر دقیقه 7055 و 7555، 055های چرخشی و سرعتمیلیمتر بر دقیقه  55جوشکاری شده با سرعت ثابت 

 
 

 با شرایط مختلف جوشکاری جوشکاری همزن اصطکاکیهای خواص مکانیکی فلز پایه در مقایسه با نمونه  0 شکل
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 گیری نتیجه

آلیاژ  نازک ورقهمزن اصننطکاکی  جوشننکاری حین در

تاری    ،T6-7075آلومینیم  تا  تغییرات ریزسننناخ مد با    ع

ند   ته     فرآی نامیکی پیوسننن ا  ب . دهد می رختبلور مجدد دی

  سنننرعت افزایش نرخ کرنش پلاسنننتیک، در اثر افزایش

 مجدد تبلورامکان ایجاد ، جوشنننکاری ابزار یچرخشننن

ر . دمی آیددر ریزسنناختار بوجود  کاملدینامیکی بطور 

در ناحیه   کاهش ابعاد دانه بندی ریزسننناختار      نتیجه آن،  

اتفاق  و همچنین کاهش درصننند مرزهای فرعی،   همزده 

ال اتصنن پذیریشننکل اندیسباعث افزایش می افتد که 

با افزایش بیشننتر نرخ کرنش  . از سننوی دیگر،گرددمی

صالات  پذیریشکل  سوبات  شدن  حل دلیل به ات  در ر

ان  ر بهینه برای میزدر نتیجه یک مقدا. کندپیدا می کاهش

قابل تصننور  (رعت چرخش ابزارسنن) کرنش پلاسننتیک

  هیتوج قابل تاثیر ورودی گرمای رسد، می نظر بهاست.  

  نازک، هایورق از استفاده  در. ندارد ریزساختار  روی بر

 نمونه ازهمزن اصطکاکی  جوشکاری حرارت انتقال نرخ

 کرنش رو این از. بالاسنننت بسنننیار اطراف محیط به

صلی   عاملمکانیکی  ساختاری  تغییرات درموثر ا   و ریز

صال   مکانیکی خواص کننده کنترلهمچنین    یهاورقات

 .باشدمی T6-7075آلیاژ آلومینیم  نازک
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 IC221Mریزساختار و پایداری حرارتی آلیاژ پایه نیکل آلومیناید ثیر گرمایش سریع بر تأ
 

 (2)منصور سلطانیه                     (7)بنا متجدد امروز حسین

 چکیده
، حاوی کروم، مولیبدن زیرکونیوم و بور، موورد بررسوی اورار    IC221Mایه نیکل آلومیناید تاثیر گرمایش القایی سریع بر پایداری حرارتی آلیاژ پ

گرفت. آلیاژ با روش ذوب مجدد اوسی تحت خلاء تولید شد. تغییرات ریزساختاری آلیاژ در مناطق دندریتی و بین دنودریتی در اثور لملیوات    

وپ الکترونی روبشی و انجام آنالیز تصویری دنبال شد. نتایج ایون بشوش بوا    درجه سانتیگراد، با کمک میکروسک 7711حرارتی سریع در دمای 
نتایج حاصل از لملیات حرارتی لادی مقایسه شد. با بررسی نتایج مششص گردید که لملیات گرمایش سریع سوب  تسوریع حوسا سواختار     

نواحی دندریتی نیز، متاثر از این لملیات تسریع موی  شود. همچنین سرلت رشد ذرات رسوبی در غنی از زیرکونیوم در مناطق بین دندریتی می
و مقایسوه بوا نمودارهوای     آنیل شده توزیع اندازه ذرات رسوبیبا کمک رسم نمودارهای  ،سریع شود. مکانیزم رشد ذرات رسوبی با انجام آنیل

 ماند.  ع ثابت میو مششص شد که مکانیزم رشد در اثر گرمایش سری تعیین Hillertو  LSW ،TIDCمدلهای  مربوط به

 

 ، گرمایش سریع القایی، ساختار غنی از زیرکونیوم، رشد ذرات رسوبیIC221Mآلیاژ پایه نیکل آلومیناید  واژه های کلیدی

 

 

 
Rapid Heating Effects on Microstructure and Thermal Stability of a Ni3Al Base  

Alloy, IC221M  

 
 H. B. Motejadded                             M. Soltanieh 

 

Abstract 

The effects of rapid induction heating on the thermal stability of a Ni3Al base alloy containing Cr, Mo, Zr 

and B was investigated.  The alloy was produced with vacuum-arc remelting technique. Microstructural 

changes in the dendritic and interdendritic region during rapid heating process are clarified using 

scanning electron microscopy and image analyzing technique.  The results of this type of heat treatment 

were compared with normal heat treatment.  Results showed that rapid heating can accelerate the 

elimination speed of high zirconium phase and also the growth kinetics of γ' precipitates but has no 

significant effect on the growth mechanism. 

 

Keywords  Ni3Al Base Intermetallic, Rapid Heating, Zirconium Rich Structure, Coarsening 
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 مقدمه

مدت زمان طولانی است که ترکیبات بوین فلوزی ماننود    
سیلیسیدها، بریلیودها و آلومینایودها کاندیود اسوت اده در     

دماهای بالا هستند. تردی ذاتی این مواد یکی از لواملی 
است که تا حدودی بر کاربرد آنها تواثیر من وی گساشوته    

دریافتند کوه   . چند ده سال پیش برخی محققان[1] است

با افزودن برخی لناصور در حود میکروآلیواژی بوه ایون      
می تووان سوب     [2,3] ترکیبات و نیز کنترل ریز ساختار

ممانعت از توردی آنهوا شود. در طوی چنود دهوه اخیور        
تحقیقات گسترده ای به منظور است اده از آلومینایودهایی  

بوه  مانند آلومیناید نیکل، آهن، تیتانیم، نایوبیوم و کبالوت  
 لنوان مواد ساختاری در دماهای بالا انجام گرفتوه اسوت  

. این تحقیقات نشوان داد کوه یکوی از موفوق تورین      [2]
های آلومینایدها، آلومینایود نیکول اسوت. آلومینایود     گروه

نیکل دارای چگالی کم، دموای ذوب بوالا، مقاوموت بوه     
سایش خووب کوه بوا افوزایش دموا افوزایش موی یابود،         

اهای بالا، خواص خزشی لوالی و  استحکام خوب در دم
. [4-2]نیز مقاوموت بوه اکسیداسویون خووب  موی باشود      

محققان توانستند با افزودن لناصر آلیاژی برخی خواص 
آلومینیاید نیکل را بهبود ببششند و به این ترتیو  انووا    

 Ni3Alمشتلف از آلیاژهایی که بر پایه ترکی  بین فلزی 
رین انوووا  ایوون مووی باشووند، تولیوود شوود. یکووی از مهمتوو

 2/2می باشد کوه حودود    IC221Mآلومینایدهای نیکل، 
-1/7درصود وزنوی کوروم،     6/1درصد وزنی آلومینیوم، 

درصد وزنی مولیبودن    5/7درصد وزنی زیرکونیوم،  7/2
. [1]درصد وزنوی بوور دارد   112/1و مقداری در حدود 

این مقدار بور به منظور کاهش تردی به آلیاژ اضافه موی  
های تولید شده از آلیواژ موسکور، در   . غلتک[2,4,5] شود

های فوولادی، بوه لنووان جوایگزینی     صنعت تولید ورق
، مطور  و موورد اسوت اده اورار     Hبرای غلتکهای سوری  

گرفته است که سوب  کواهش بسویاری از مشوکلات آن     
 . [1]شده است

هووای انجووام شووده توسوو  لووی و بوور مبنووای بررسووی 
، IC221Mیکول آلومینایود   ، آلیواژ پایوه ن   [7-6]همکاران

دارای ریزساختاری دندریتی، شامل فواز زمینوه محلوول    
و سوواختار غنووی از   ’-، یوتکتیووک جاموود نیکوول،  

زیرکونیوم است که این ساختار در مرحله نهایی انجماد، 

 .[6] از فاز مساب، جدایش می یابد
بوور  م لملیووات حرارتووی، توواثیر اابوول توووجهیانجووا 

رغوم  ن بر رفتار این آلیاژ دارد. للیریزساختار و به تبع آ

تاثیر مثبت لنصر زیرکونیوم در انجماد آن، ساختار غنوی  
از زیرکونیوم حاصل از آن، کارایی آلیاژ در دماهای بوالا  
را تحت تاثیر ارار داده و با توجه به غیر تعوادلی بوودن،   

رسد.  لملیات حل سازی   در این بشش مضر به نظر می
بل توجه کسر حجمی این سواختار،  با حسا و کاهش اا

بور  . با توجه بوه زموان  [1] بششدکارایی آلیاژ را بهبود می
هایی که بتواند تا است اده از روش [8] بودن این لملیات

حد امکان زمان حسا را کاهش دهد، مطلوب اسوت. از  
هوای مناسو  بورای کواهش زموان حوسا،       جمله روش

دهی سوریع  دهی سریع است. حرارتاست اده از حرارت
هوا، موجو  افوزایش    تواند با القای تونش بور نمونوه   می

. با توجه بوه ن ووذی بوودن    [9] ضری  ن وذ لناصر شود
انجام ایون   [10] فرایند حسا ساختار غنی از زیرکونیوم

تواند سب  کاهش زمان حسا باشد. در این لملیات می
تحقیق، تاثیر لملیات حرارتی القایی سریع، بر تغییورات  

در مناطق دنودریتی و بوین    IC221Mاختاری آلیاژ ریزس
 گیرد.  دندریتی مورد بررسی ارار می

 
 روش تحقیق

-Ni-7.9Al-7.7Cr-1.4Moترکیوو  ، بووا IC221Mآلیوواژ 

1.7Zr-0.008B  ،)بوا روش ذوب مجودد   ، )درصد وزنوی
در ابتودا، ریوز سواختار     اوسی تحت خولاء تولیود شود.   

 بوین دنودریتی  نواحی دنودریتی و  انجمادی آلیاژ، شامل 
معرفی شد. در ادامه تواثیر لملیوات حرارتوی سوریع بور      

 7711ریزساختار آلیواژ تحقیوق شود. لملیوات آنیول در      
 2511دهوی درجه سانتیگراد انجام شد. فرکانس حورارت 

درجوه سوانتیگراد بور ثانیوه      27هرتز و سرلت گرمایش 
دایقوه تعیوین شود.     91و  75بوده است. زمان آنیل نیوز  
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ساختاری حاصل از ایون لمیوات بوا نتوایج     تغییرات ریز
دهی حاصل از لملیات حرارتی نمونه ها با نرخ حرارت

 7711درجوه سوانتیگراد بور دایقوه در دموای       71حدود 

 درجه سانتیگراد مورد مقایسه ارار گرفت.  
هووای متووالوگرافی بووه کمووک   بووه منظووور بررسووی  

میکروسکوپ الکترونی روبشی، نمونه ها تحت لملیات 

( و پولیش کواری اورار گرفتنود و    7511زنی )تا  سمباده
سپس با محلول گلیسریا، اچ شودند.  محلوول گلیسوریا،    
ترکیبی از اسید نیتریک، اسید کلریدریک و گلیسیرین به 

باشد. در مناطق دندریتی، اندازه شعا  می 7:2:2    نسبت
 711متوس  ذرات رسوبی، با اندازه گیری شعا  حودود  

مونه، تعیین شود. بوا کموک اسوتاندارد     ذره به ازای هر ن
ASTM-E562-02   کسر حجمی فازهای رسووبی و نیوز ،

 ساختار غنی از زیرکونیوم تعیین شد.
 Particle) ( توزیوع انودازه ذرات  7به کمک رابطوه )  

size distribution) هوای  تعیین و ترسیم شد و با تئوری
ه نشوان داد  g(u)موجود مقایسه گردید. این رابطه با تابع 

نسبت شعا  ذره به انودازه شوعا  متوسو      uشود که می
هوای  است. به کمک نتایج این اسمت و نیز رسم منحنی

تغییرات اندازه ذرات در هر یک از دموا هوای آنیول بوه     
، بور حسو  زموان    LSWتوان پیش بینی شده در تئوری 

لملیات آنیول، تئووری حواکم بور رشود ذرات تعیوین و       
 مکانیزم رشد مششص شد.

(7)                                         i i
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ام از شوووعا  ذره  iمحووودوده  ir(، 7در رابطوووه ) 
تعداد ذره رسوبی شمارش  inام،  iشعا  ذره  irرسوبی، 

اسوت کوه   تعداد کول ذراتوی    Nو  irشده در محدوده 
 گیری شده است.شعا  آنها اندازه

 
 نتایج و بحث 

در  IC221Mآلیواژ  ( ریز ساختار cتا  a-7های )در شکل

ریشتگی نشان داده شده است. در مناطق دندریتی حالت 
γ'  از فازγ      در حین سرد شودن از دماهوای بوالا رسووب

در نوواحی بوین دنودریتی     'γو  γکند. وجود فازهای می

ه یووتکتیکی هسوتند. ریزسواختار در ایون     نتیجه اسوتحال 
بشش بیشتر به صورت ساختار درشت سولولی مشواهده   

هوای انجوام شوده در موورد     . بررسی(bو  a-7شود، )می

ریز ساختار آلیاژ، به طور کلی ریز ساختاری شبیه آنچوه  
دهود. در ایون   پیشنهاد می شود،مشاهده میدر این شکل 

گوری و در  از ریشته ها ریز ساختار بلافاصله پسبررسی

( فواز   'γ) Al3Niدمای محی ، شامل سه فاز اسوت. فواز   
لمده موجود در ساختار بووده کوه در نوواحی دنودریتی     
حاصل رسوب از فاز زمینه و در مناطق بین دندریتی در 

L'نتیجه استحاله یوتکتیوک      اسوت.  فواز'γ  در
ا بوه خوود   درصود سواختار ر   25دمای محی  در حودود  

میوزان  با کمک آنالیز تصویری، . [1,6]دهد اختصاص می
درصد و در  51در نواحی دندریتی آلیاژ در حدود  'γفاز 

درصود سواختار تشموین     21نواحی بین دندریتی تقریبا 
های انجوام شوده، نوواحی    گیریزده شد. بر اساس اندازه

درصد ریوز سواختار را بوه     56±9دندریتی نیز در حدود 
دهند. بنابراین در آلیاژ موورد بررسوی   ختصاص میخود ا

درصود   66توا   69حودود   'γدر تحقیق حاضر میزان فاز 
نسوبت بوه آلیواژ     'γتعیین گردید. کمتر بودن میوزان فواز   

تووان بوه نورخ    مشابه در تحقیق لوی و همکواران را موی   
محلوول  سرمایش بالا در آلیاژ تحقیق حاضر نسوبت داد.  

د در آلیواژ اسوت. ایون فواز     دیگور موجوو   γیا  Niجامد 
نشستین فازی است که در هنگام انجمواد آلیواژ تشوکیل    

دهوود.  شووود و دنوودریت هووای آلیوواژ را تشووکیل موویمووی
در نواحی بین دندریتی محلول جامد نیکل در  ،همچنین

شوود. ایون فواز در    دیوده موی   نیز 'γ-γساختار یوتکتیکی 
را  درصد سواختار  75تا  5، حدود تحقیق لی و همکاران
به دلیول نورخ    . دایقاً[1,6,11] دهدبه خود اختصاص می

سرمایش زیاد در آلیاژ تحقیق حاضر میزان کسر حجموی  
در  'γدرصود اسوت. ذرات    91توا   26این فاز در حدود 

نواحی بین دندریت، نسبت به ذرات در ناحیه دنودریتی  
درشت تر هستند. با توجه به جدایش ترجیحی آلومینیوم 

 -دندریتی، مطابق دیاگرام دو توایی نیکول   در مناطق بین
(، غلظت این لنصور در منواطق بوین    2آلومینیوم، شکل )
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دندریتی نسبت به نواحی دندریتی بیشتر است، لسا دمای 
در منوواطق بووین دنوودریتی نسووبت بووه   'γرسوووب ذرات 

ها بالاتر بوده و این امکان رشود بیشوتر آنهوا را    دندریت

زیرکونیوم نیز به صوورت   کند. ساختار غنی ازفراهم می
شود که در مرحلوه نهوایی   روشن در تصاویر مشاهده می

شوود. ایون سواختار شوامل فازهوای      انجماد تشکیل موی 

است که در زموان   2Zr7Niو  Zr5Niمحلول جامد نیکل، 
 از محلووول جاموود نیکوول رسوووب  'γسوورد شوودن، ذرات 

 .[8] کنندمی
( تصوواویر میکروسووکوپ الکترونووی   9در شووکل ) 
درجوه   7711دایقوه در   91و  75هایی که به مدت نهنمو

سووانتیگراد تحووت لملیووات گرمووایش سووریع القووایی    

اند، نشان داده شده است. در اثر لملیات آنیول  ارارگرفته
در مناطق بین دندریتی کاهش اابل  'γ-γالقایی یوتکتیک 

 91توجهی داشته است. این کواهش در القواء بوه مودت     

( تغییرات کسور  9رسد. در شکل )دایقه بیشتر به نظر می
حجمی ساختار غنی از زیرکونیوم با زمان لملیات آنیول  
القایی و آنیل معمولی نشان داده شوده اسوت. مشوشص    

است که انجام آنیل القایی توانسته اسوت سوب  کواهش    
شوی    ،بیشتری در میزان ایون سواختار شوود. همچنوین    

القوایی  تغییرات ساختار غنی از زیرکونیوم به کمک آنیل 
نسبت به آنیل معمولی بیشتر است. البته برای رسیدن بوه  
اطمینان بیشتر در این بشش احتیوا  بوه انجوام آنیول در     

 شود.های بیشتری نیز احساس میزمان
 

 
 

 IC221Mنمونه ریشتگی آلیاژ  روبشی از تصویر میکروسکوپ الکترونی  7شکل 
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ه صورت در مناطق دندریتی و بین دندریتی ب 'γآلومینیوم که در آن دمای رسوب فاز  -ناحیه غنی از نیکل دیاگرام دوتایی نیکل 2شکل 

 شماتیک نشان داده شده است

 

  
 تصاویر میکروسکوپ الکترونی نشان دهنده تغییرات ریزساختاری در مناطق بین دندریتی در اثر آنیل سریع القایی  9شکل 

 a  وb )15 min-Co1100 c  وd )30 min-Co1100 
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 تغییرات کسر حجمی ساختار غنی از زیرکونیوم با زمان آنیل لادی و القایی  9شکل 

 

     
a)1100oC-15 min-rapid heating                             b)1100oC-30 min-rapid heating 

 

     
c)1100oC-10min-normal heating                                           d)1100oC-30 min-normal heating 

 dو  cو گرمایش معمولی  bو  aتصاویر میکروسکوپ الکترونی نمونه های آنیل شده در شرای  گرمایش سریع  5شکل 

 

( تصوواویر میکروسووکوپ الکترونووی از 5در شووکل ) 
 91و  75های آنیل شده به مودت  نواحی دندریتی نمونه

درجه سوانتیگراد تحوت شورای  القوایی      7711دایقه در 

آورده شده است. در این شکل، تصاویر مربوط به آنیول  
درجوه سوانتیگراد بوا     7711دایقوه در   91و  71به مدت 

 'γکمک آنیل معمولی نیز آورده شده است. اندازه ذرات 
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دایقه، به ترتی   91و  75در شرای  آنیل القایی به مدت 
نمونووه  'γیکرومتور اسووت.  انوودازه ذرات  م 92/1و  92/1

 91و  71های آنیل شده در شرای  معموولی، بوه مودت    

و  22/1درجه سانتیگراد به ترتیو    7711دایقه آنیل در 
گیری شد.  مطابق انتظار با افزایش میکرومتر اندازه 29/1

ضری  ن وذ جزء )اجزاء( موثر در رشود در اثور پدیوده    

( توزیوع  6اند. در شوکل ) شده القاء، اندازه ذرات بزرگتر
های آنیول شوده تحوت شورای  القواء      اندازه ذرات نمونه

رسود کوه توزیوع ذرات در    آورده شده است.  به نظر می
این شرای  نیز تبعیت مناسوبی از تئووری واگنور دارنود.     

نیز در این شرای  به ترتیو  در   'γحجمی ذرات  درصد
قایسوه بوا   گیری شد که در ماندازه 99±9و  93±9حدود 
در شرای  آنیل معموولی کوه بوه     'γحجمی  درصدمیزان 

و  71برای آنیل بوه مودت    99±9و  92±7ترتی  حدود 
 دایقه است، کاهش اابل توجهی دارد.   91

، مطوابق  با توجه به مکانیزم رشد ن وذی اندازه ذرات 

کوه در آن شوعا  ذرات بوا ریشوه سووم       LSWبا تئوری 
( تغییورات  1، در شوکل ) [12]زمان رابطه مسوتقیم دارد  

آنیول القوایی و معموولی بور      در شورای   ’γاندازه ذرات 

انود.  سوم زمان ترسیم و با هم مقایسه شدهحس  ریشه 
بر این اساس، ثابت رشود انودازه ذرات در آنیول القوایی     

است که ت واوت چنودانی    um.hr 0.25-1/3تقریبا برابر با 
، آنیول  ترتیو  با ثابت رشد آنیل معمولی ندارد. بوه ایون   

ی بور مکوانیزم و سورلت رشود     القایی تاثیر اابل تووجه 
 ذرات ندارد.

 

 
درجه سانتیگراد، در هر یک  7711دایقه در  91و  75توزیع اندازه ذرات نمونه های آنیل شده تحت شرای  گرمایش سریع به مدت   6شکل 

 دازه آنها تعیین شده آورده شده استاز نمودارها، شرای  آنیل، متوس  اندازه ذره و تعداد ذراتی که ان

 

 
 

 درجه سانتیگراد 7711مقایسه ثابت رشد ذرات در لملیات آنیل القایی و معمولی در  1شکل 
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ثیر آنیل القوایی بور سوینتیک حوسا سواختار غنوی از       أت
در منواطق دنودریتی را    'γزیرکونیوم و نیوز رشود ذرات   

راینودها  توان با توجه به ن وذی بودن هر دوی ایون ف می

توجیه نمود. ن وذی بودن سب  می شوود کوه پارامترهوا    
تسریع کننده سرلت ن وذ، سب  افزایش سورلت انجوام   
این فرایندها باشند. المال تنش بر نمونه، از جملوه ایون   

های مشتلوف  تواند با روشباشد که خود میها میروش
هوای القوای تونش،    بر نمونوه وارد شوود. یکوی از روش   

دمای نمونه است. در اثور افوزایش سوریع     افزایش سریع
دمای نمونه با تولید جاهای خالی غیور تعوادلی ضوری     

یابد. همچنوین وجوود شوی  دموایی در     ن وذ افزایش می
 نمونه می تواند سب  تسریع حرکت جاهای خالی شوود 

. در تحقیق حاضور ایون پدیوده توانسوته اسوت بوا       [13]
تغییورات را  افزایش ضری  ن وذ اجزاء محلول، سینتیک 

تسریع نماید. للاوه بر موارد بالا، القاء الکترومغناطیسوی  

های افزایش نرخ ن ووذ اسوت. بوه کموک     از دیگر روش
گرمایش سریع با روش القاء، نیرویی الکترومغناطیسی بر 

گردد که با تنش حرارتی جمع شوده و در  نمونه وارد می
شوود و سورلت   نهایت منجر به افزایش پدیده ن وذ موی 

 دهدانجام فرایندهای کنترل شونده با ن وذ را افزایش می

. در وااع گرمایش القوایی آثوار گرموایش سوریع     [9,13]
لادی را نیوز بوا خوود دارد و لولاوه بور آن، بوا نیوروی        
الکترومغناطیسی نیز نقش بیشوتری در افوزایش سورلت    

 ن وذ دارد.
 گیرینتیجه

ز با توجوه بوه ن ووذی بوودن حوسا سواختار غنوی ا       . 7

زیرکونیوم و ساختار سلولی یوتکتیکی در مناطق بین 
دندریتی، لوامل افزایش دهنده سرلت ن ووذ لناصور   
سب  افزایش سرلت حسا این ساختار خواهند بود. 
به این ترتی ، انجام آنیل القایی بوا افوزایش ضوری     
ن وووذ لناصوور، از جملووه زیرکونیوووم و آلومینیوووم و   

ایش نورخ حوسا   زیرکونیوم، این لملیات سب  افوز 
-γساختارغنی از زیرکونیوم و نیز سواختار یوتکتیوک   

γ’ شود.می 

آنیل القوایی، در زمانهوای کوم، سورلت رشود ذرات      . 2

دهد، اموا  را در مناطق دندریتی افزایش می ’γرسوبی 
در ادامه تاثیر اابل توجهی بر ثابت رشد ذرات نودارد  
 و به للاوه مکانیزم رشد ذرات نیز تحوت تواثیر ایون   

  کند.لملیات تغییری نمی
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 ینانوکامپوزیتکارگیری فتوآند ای با بهدانهخورشیدی رنگ فتوولتائیک سلول عملکرد توسعه

 اکسید تیتانیم: نانولوله کربنیدی

 
 (2)الاسلام صدرنژادسید خطیب                      (7)شروین دانشور اصل

 

 چکیده
شش  سید تیتانیم های نانوکامپوزیتی دیپو صدهای گوناگون از نانولوله کربنی روی  MWCNT-2TiOنانولوله کربنی چنددیواره ) -اک ( حاوی در

ستفاده از آندهای   دانههای خورشیدی رنگ وری ایجاد شدند. سپس، سلول   ژل غوطهبه روش سل فلوئور شده با  اکسید قلع دوپ  زیرلایه ای با ا

شش   تهیه شی   شده از این پو سای شی پایه ید و الکتر -ها، الکترولیت اک شدند.     ود کمکی پلاتینهکاه ساخته  شان دادند  شده  سلول   نتایج ن که 

( و میزان افزایش بازدهی نسبت به   5/%97ترین بازدهی تبدیل )دارای بیش wt.MWCNT-2TiO%3 ینانوکامپوزیتفیلم شده از  ساخته  خورشیدی 

است. این ارتقا در بازدهی تبدیل به افزایش رسانایی الکتریکی آند، کاهش    ~ 93خالص در ساخت آند استفاده شود، %    2TiOحالتی که از لایه 

 دانه/ الکترولیت نسبت داده شد.اکسید تیتانیم/ رنگر در آن و کاهش مقاومت انتقال بار در فصل مشترک دیهای باترکیب مجدد حامل

 

 بازدهی تبدیل و وریژل غوطهسل کربنی، ، نانولولهاکسید تیتانیمدی ،ایدانهرنگ سلول خورشیدی  های کلیدیواژه

 

 

 

Improvement of the Photovoltaic Performance of Dye-Sensitized Solar Cell by Using 

TiO2:CNT Nanocomposite Photoanode 

 

S. Daneshvar e Asl                         S. K. Sadrnezhaad 

 
Abstract 

TiO2–MWCNT nanocomposite films containing various percentages of multi-wall carbon nanotubes were 

coated on fluorinated tin oxide (FTO) conductive glass substrates by sol–gel dip coating technique. Dye-

sensitized solar cells were assembled by using anodes made of these nanocomposite films, iodide/triiodide 

redox couple electrolyte and platinum coated FTO cathodes. Cells having TiO2–3wt.%MWCNT 

nanocomposite anode showed maximum solar-to-electric energy conversion efficiency of 5.31%, which was 

69% higher than conventional TiO2 solar cells. The enhancement of conversion efficiency was attributed 

to the increased electrical conductivity of the anode, decreased charge carrier recombination in the anode 

and decreased charge transport resistance at the TiO2/dye/electrolyte interface. 
 

Keywords Dye-Sensitized Solar Cell, Titanium Dioxide, Carbon Nanotube, Sol-Gel Dip Coating and 

Conversion Efficiency
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 مقدمه
 Dye-sensitizedای )دانههای خورشیدی رنگسلول

Solar Cells, DSCsهزینه تولید کم، بازدهی  ( به دلیل
های سلولمطلوب و فرایند ساخت ساده در مقایسه با 

خورشیدی سیلیکونی متداول، توجه بسیاری را به خود 
ها، ابتدا نور خورشید . در این سلول[4-1]اند جلب کرده

ها از دانه جذب و الکترونهای رنگتوسط مولکول

ترین ندانه به پاییهای مولکولی پر رنگبالاترین اوربیتال
س، سپشوند. های مولکولی خالی آن تهییج میاوربیتال
شده به سرعت به نوار هدایت های تهییجالکترون

ها از شوند. این الکتروننانوذرات اکسیدی تزریق می
طریق شبکه نانوذرات به زیرلایه رسانای شفاف رسیده و 

دانه های رنگشوند. مولکولآوری میتوسط آن جمع
های موجود در الکترولیت اکسیدشده توسط احیای گونه

حاصله  3I-های شوند و یوندا تولید میمجد I-از جمله 
گیرند تا مدار جریان در از الکترود کمکی الکترون می

. [5,6]کامل شود  ایدانهرنگ خورشیدی هایسلول
اکسید تیتانیم به علت بازدهی بالاتر نانوذرات دی معمولاً

رساناهای اکسیدی به عنوان حاصل نسبت به سایر نیمه
ای دانههای خورشیدی رنگسلولالکترود کاری در 

 اکسیددی های. از جمله برتری[1]شوند استفاده می
توان به مقاومت به خوردگی نوری، پایداری می تیتانیم

بودن از نظر شیمیایی، مقاومت شیمیایی/ حرارتی، خنثی
ودن و ببه خوردگی، فعالیت فتوکاتالیستی زیاد، غیرسمی

برای افزایش بازدهی . [7]فراوانی )قیمت کم( اشاره کرد 

ترکیب  باید ازاکسید تیتانیم دیهای خورشیدی پایه سلول
های بار تولیدشده در اثر تابش نور جلوگیری مجدد حامل
های موجود شامل ارتقای انتقال الکترون در کرد. رویکرد

لایه الکترود و مسدودکردن ترازهای فصل مشترکی زیر 
 ند. انتقال الکترون دررسانا هستلبه نوار هدایت این نیمه

ثیرگذار ترین عوامل تااز مهماکسید تیتانیم دیالکترود پایه 

ای دانههای خورشیدی رنگسلولروی بازدهی تبدیل 
های لسلوتر الکترون، بازدهی بالاتر است. تحرک بیش

دهد. ترازهای فصل را نتیجه میای دانهخورشیدی رنگ

ار شده به نوریقهای تزمشترکی ترکیب مجدد الکترون

موجود در  3I-های با یوناکسید تیتانیم دیهدایت 
 .[1,3,5,8] کنندالکترولیت را آسان می

های کربنی به دلیل رسانایی های اخیر، نانولولهدر سال

الکتریکی بالا، پایداری شیمیایی، مساحت سطح زیاد و 
ند اشکل بسیار مورد مطالعه قرار گرفتهایساختار لوله

های کمی مبنی بر استفاده . با این وجود، گزارش[1,9-16]

-سلول دراکسید تیتانیم دیدر لایه  کربنی هاینانولولهاز 

رغم پتانسیل ذاتی برای ، علیای دانههای خورشیدی رنگ
افزایش بازدهی تبدیل انرژی خورشیدی ناشی از رسانایی 

ها، وجود دارد. از تمایل بالا به الکتریکی مطلوب آن
ی آوربرای جمع توانمیهای کربنی نانولولهالکترون در 

های سلولها در ها و افزایش تحرک آنالکترون
 .[17,18]استفاده کرد ای دانهخورشیدی رنگ

در این مقاله به منظور بررسی امکان توسعه عملکرد  
های نانوکامپوزیتای، دانههای خورشیدی رنگسلول

ی حاودیواره چندکربنی  هایتیتانیم: نانولوله اکسیددی
 ژلکربنی به روش سل درصدهای گوناگون از نانولوله

وری سنتز و به عنوان الکترود کاری در سلول غوطه
نوآوری پژوهش، به کارگیری  اند.خورشیدی استفاده شده

های برای سنتز لایهوری ژل غوطهسلروش 
-امپوزیتی قابل استفاده در سلول خورشیدی رنگنانوک

های متداول از جمله ای است که در مقایسه با شیوهدانه
تر و از نظر زمانی تر، کم هزینهروش دکتر بلید آسان

از  این تحقیق در تر است. بازدهی سلول خورشیدیکوتاه

 ت.تر اسلب کارهای قبلی بیشاغآمده در ه دستراندمان ب

 
 روش تحقیق

های های عاملی روی سطح نانولولهبه منظور ایجاد گروه
 کربنی چنددیواره عملیات اکسیداسیون شیمیایی روی 

از  میلیگرم 500ها انجام شد. در یک عملیات نوعی، آن

 US Research، 35)خلوص % چنددیواره کربنی نانولوله

Nanomaterials ) اسیداز محلول غلیظ  لیترمیلی 96در 
به مدت ( 9:7نسبت حجمی )با نیتریک: اسید سولفوریک 
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7931سال سی ام، شمارۀ یک، 

 درجه 90دمای در حمام اولتراسونیک با  ساعت 70
 یوارهنانولوله کربنی چنددسپس، قرار گرفتند.  یگرادسانت

-دی تترافلوئورواتیلن فیلتر و با آبپلی پلیمریبا غشاء 

محلول حاصل   pHبار شسته شدند تا مقداریونیزه چندین
نانولوله کربنی  ،برسد. در نهایت 9به  از شستشو
به  یگرادسانت درجه 00کن با دمای در خشک چنددیواره

 خشک شدند. ساعت 06مدت 

اکسید تیتانیم توسط هیدرولیز جزئی و سل دی 

( توسط Merck، 36چگالش تیتانیم بوتوکسید )خلوص %
 0/7یونیزه )دیشد. بدین منظور، مخلوط آب آب تهیه 

-، به عنوان حلال( قطرهلیترمیلی 0/55اتانول ) ( ولیترمیلی

-میلی 9/5قطره به یک فلاسک حاوی تیتانیم بوتوکسید )

 0/0تیتانیم(، اسید هیدروکلریک ) مادهبه عنوان پیش، لیتر
-نی پیشی کربهابه عنوان کاتالیست( و نانولوله، لیترمیلی

شد. محلول حاصل در شده ضمن همزدن اضافه عملیات
اتاق، تحت اتمسفر نیتروژن توسط همزن مغناطیسی  دمای

 همزده شد. غلظت پیشنهادی برای ساعت 7به مدت 
درصد وزنی سل بود. سپس، با  0تا  0کربنی های نانولوله

اجازه  داده  شد   یگرادسانت درجه 10افزایش دمای سل  به 
  رتا  با  تبخیر  حلال،  سل  ویسکوز  حاصل  شود.  د

 70در سل تیتانیا به مدت  FTOی هازیرلایه  بعد،  مرحله
ور شده و در جهت عمود بر سطح سل با غوطه دقیقه

ا هخارج شدند. این زیرلایه یهبر ثان مترمیلی 70سرعت 

معرض در  7:00مدت به  یگرادسانت درجه 050دمای در 
 اتمسفر خنثی آنیل شدند.

های دانه، زیرلایهبه منظور جذب مولکول رنگ 

 0/0در محلول  ساعت 20شده به مدت  داده پوشش
قرار گرفتند. در نهایت،  N719دانه از رنگ مولمیلی

ای با استفاده از این آندها، دانههای خورشیدی رنگسلول

 کاهشی پایه ید و الکترود کمکی -الکترولیت اکسایشی
ان ذکر شای ساندویچی بسته شدند. حالتشده به پلاتینه

سه  ،نانولوله کربنی چنددیوارههر درصد از  است که برای

 یابی قرار گرفت. نتایجسلول ساخته شد و مورد مشخصه
 آمده هستند.شده میانگین مقادیر به دستگزارش

ای هجهت تشخیص بلورینگی، تعیین نوع و نسبت فاز
های ها در پوشششده و محاسبه اندازه بلورکتشکیل

-X) سنجی پرتوی ایکسپراشنانوکامپوزیتی از دستگاه 

Ray Diffraction, XRD )مدلSTOE, Stadi P  دارای
، جهت آنگستروم 5076/7رلامپ مسی با طول موج 

ده و شهای تشکیلمطالعه مورفولوژی و ابعاد نانوساختار
های ایجادی از همچنین بررسی سطح پوشش

 Field)میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی       

Emission Scanning Electron Microscope, FE-

SEM)  مدلMIRA/TESCAN به منظور بررسی ،
های های داخلی و انتقالات الکترونی در سلولمقاومت

سنج امپدانس شده از طیفای ساختهدانهخورشیدی رنگ
و به  AUTOLAB AUT 83587الکتروشیمیایی مدل 

گیری همنظور ارزیابی عملکرد فتوولتائیک، انداز

های پارامترهای فتوالکتروشیمیایی و بازده سلول
ای در تبدیل انرژی نور خورشید به دانهخورشیدی رنگ

ساز نور خورشیدی جریان الکتریکی از دستگاه شبیه
 استفاده شد. Palm.sensساخت شرکت 

 

 نتایج و بحث
 سنجیپراشالگوهای  به ترتیب (2) و (7) هایشکل
-خالص تکلیس اکسید تیتانیمدی پوشش یکسا یپرتو

 -اکسید تیتانیمدی نانوکامپوزیتی هایپوشش و نشده

ز ا گوناگوندرصدهای حاوی  نانولوله کربنی چنددیواره
 هند.دبعد از تکلیس را نشان می نانولوله کربنی چنددیواره

مشخص است که ساختار پوشش قبل  (7)از شکل  

از آنیل به صورت آمورف است. در ماده آمورف تعداد 
های تله وجود دارند که باعث بازترکیب زیادی مکان

شوند و بنابراین های نور میشارژ تولیدی از فوتون

-نشان می (2)شکل  .]73[کردن ماده اهمیت دارد بلورینه

افته و استحاله ها در حین آنیل تبلور یدهد که پوشش
ها اتفاق افتاده است. به آنفازی آمورف به آناتاز در 

تانیم اکسید تیدیکه بعد از زینتر، ساختار بلوری طوری 
ها تماما آناتاز شده و هیچ پیکی مبنی بر در همه پوشش
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وجود فازهای روتیل، بروکایت و یا ترکیبات دیگر نظیر 
که حد به این با توجه  البتهها وجود ندارد. ناخالصی

 5بالای سنجی پرتوی ایکس راشپتشخیص آزمون 
درصد وزنی است، احتمال وجود این فازها و ترکیبات به 

فاز آناتاز دارای ساختار  تر از این حد وجود دارد.میزان کم
کریستالی تتراگونال بوده و ثوابت شبکه آن عبارتند از: 

9199/0a=b= 391/0و  نانومتر=c اندیس . [20] نانومتر
از ف های آشکارشدههای بلوری متناظر با پیکمیلر صفحه

(، 707آناتاز به ترتیب از چپ به راست عبارت از )
(000( ،)200( ،)705( ،)277( ،)200( ،)779( ،)220 ،)

 .[21]باشند ( می220( و )275)
طور که در نمودارها مشخص است، پیک همان 

به دلیل  درجه 2θ=29ر درکربنی  نانولولهمشخصه 

و بلورینگی فاز آناتاز ( 707با پیک ) همپوشانی این پیک
-های مربوط به پوشش، در طیفاکسید تیتانیمدیغالب 

نتایج مشابهی شود. های نانوکامپوزیتی مشاهده نمی

 ، چاونقونگ[2]یو و همکاران  ،[1]توسط لی و همکاران 
گزارش شده  [4]چانگ و همکاران  و [3]و همکاران 

تواند اختلاف جرم زیاد دلیل دیگر این امر میاست. 
-پوشش دراکسید تیتانیم دیو  نانولوله کربنی چنددیواره

 نانوکامپوزیتی باشد.های 
وسط تاکسید تیتانیم دیهای با محاسبه اندازه بلورک 

( مشخص شد که با 7)رابطه  هال -ویلیامسونرابطه 
سل، اندازه در  نانولوله کربنی چنددیوارهافزایش مقدار 

که این مقدار شود. به طوری ی فاز آناتاز کم میهابلورک
به  خالصاکسید تیتانیم دیپوشش  براینانومتر  77از 
2TiO- نانوکامپوزیتی برای پوششنانومتر  5/5

4%wt.MWCNT دلیل این امر آن است که رسدمی .
های در پوشش نانولوله کربنی چنددیوارهحضور 

-مییم اکسید تیتاندیهای رشد بلورک نانوکامپوزیتی مانع

-موقعیتهای اصلی و فرعی به عنوان مرزدانه. [2]شود 

کنند. ها عمل میهای تله در مسیر حرکت الکترون
منجر  اکسید تیتانیمدیهای شدن اندازه بلورکبنابراین، کم

شود و از این لحاظ به افزایش پدیده ترکیب مجدد می

سازی میزان افزودن دلایل بهینهمطلوب نیست. یکی از 
در این پژوهش، در نظرگیری این های کربنی نانولوله

ائز اهمیت است که با توجه ذکر این نکته حمطلب است. 

های نانولوله( 002( فاز آناتاز با پیک )707)که پیک به این 
ای ههمپوشانی دارد، برای محاسبه اندازه بلورککربنی 

اده پیک شدید بعدی این ماده استف از سهاکسید تیتانیم دی

  شده است.
β cos θ =

0.9 λ

D
+ 4 ԑ sin θ (7)                                    

بر  = عرض کامل در نصف بیشینهβ در این رابطه، 
بر حسب  ایکس = طول موج پرتویλ حسب رادیان،

بیشینه کرنش موجود در ساختار ماده )بدون = εنانومتر، 
 ها بر حسب نانومتر و= متوسط اندازه بلورک Dواحد(،

θ[22]باشند = زاویه تفرق بر حسب درجه می.

 
 نشدهخالص تکلیساکسید تیتانیم دیپوشش سنجی پرتوی ایکس راشپالگوی   7شکل 
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حاوی درصدهای گوناگون  چنددیواره کربنی نانولوله -تیتانیم اکسیددی نانوکامپوزیتیهای پوششسنجی پرتوی ایکس راشپالگوهای   2شکل 

 بعد از تکلیس چنددیواره کربنی نانولولهاز 

 

 نانولوله کربنی چنددیواره -اکسید تیتانیمدی نانوکامپوزیتیهای از سطح پوشش یدانیم یلگس روبشی الکترونی میکروسکوپتصویر   9شکل 

 چنددیواره کربنی نانولولهوزنی درصد  9د( و  2ج(  ،7ب(  ،0حاوی: الف( 

 

میکروسکوپ الکترونی روبشی تصویر  (9)در شکل  
-دیکامپوزیتی نانوهای از سطح پوشش گسیل میدانی

حاوی  چنددیواره کربنی نانولوله -تیتانیم اکسید
 نشان نانولوله کربنی چنددیوارهاز  گوناگوندرصدهای 

شود با افزایش طور که مشاهده میهمانداده شده است. 
کربنی در ساخت سل، میزان حضور ترک  مقدار نانولوله

های نانوکامپوزیتی زیاد شده است. روی سطح پوشش
های شدن نانولولهها، آگلومرهعلت افزایش این ترک

تواند ها میحضور این ترک. [1,2,4,17] کربنی است
اکسید تیتانیم دیدانه در لایه ای جذب رنگهتعداد مکان

-را کم کرده و باعث افت بازدهی سلول خورشیدی رنگ

 دانههای رنگای شود. در واقع، در این حالت مولکولدانه
یم اکسید تیتاندیقرارگرفته در ترک پیوندی با ذرات 

ا روند و یبا اتانول هدر می نداشته و در مرحله شستشو
  شوند.مونتاژ پیل وارد الکترولیت میکه بعد از این 
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میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل     تصویر   (0)شکل  
نی    پوشدددش       میدددا لوژی  فو مور تی        از  ی پوز م نوکددا  نددا

 4%wt.MWCNT-2TiO دهددد. در این را نشددددان می
انیم اکسید تیتهای متشکل از نانوذرات دیتصویر، خوشه  

نانومتر   05ی در حدود اکه شددکلی تقریبا کروی و اندازه
شدددوند. از این های کربنی مشددداهده میدارند و نانولوله

شخص می    صویر م ور به طهای کربنی شود که نانولوله ت
نده   پراکاکسدددید تیتانیم   دی یکنواخت در بین نانوذرات  

ها وجود دارد. سدداختار  اند و تماس مطلوبی بین آنشددده
متخلخل پوشددش در نتیجه خروج حلال در مرحله آنیل 

 1ها گرفته اسددت. ضددخامت میانگین پوشددش  شددکل 
 باشد.میمیکرومتر 

های  های  نایکوئیست سلول( منحنی5شکل ) 
های  شده از پوششای ساختهدانهخورشیدی رنگ
نانولوله کربنی  -اکسید تیتانیمدینانوکامپوزیتی 

نانولوله کربنی از  گوناگوندرصدهای حاوی  چنددیواره
شود طور که مشاهده میهمان .دهدرا نشان می چنددیواره

یتانیم اکسید تشده از پوشش دیدر مقایسه با سلول ساخته
خالص، مقاومت انتقال بار در فصل مشترک الکترولیت/ 

های حاوی نانولوله اکسید تیتانیم در سلولدانه/ دیرنگ
ت که ساختار کربنی کم شده است. علت این امر آن اس

ولیدشده های تبعدی نانولوله کربنی به انتقال الکترونتک
کند و باعث کاهش ترکیب در اثر تابش نور کمک می

. افزایش رسانایی پوشش [2]شود های بار میمجدد حامل
 . [11,17]نیز دلیل دیگری برای این مشاهده است 

2TiO-شده از پوشش سلول خورشیدی ساخته 

3%wt.MWCNTترین مقاومت انتقال بار و در ی کمدارا
-. دیده میباشدترین سرعت انتقال الکترون مینتیجه بیش

تر نانولوله کربنی باعث افزایش شود که افزایش بیش
مقاومت فصل مشترک شده است. حضور بیش از حد 

ه و اندازی نور بین این مادنانولوله کربنی رقابتی در به دام
. همچنین، در این [2,23]کند یدانه ایجاد ممولکول رنگ

در اثر افزایش ترک در  شدهدانه جذبحالت مقدار رنگ
شود. در نتیجه این دو اتفاق، ( کم می9پوشش )شکل 

اکسید یدتزریق الکترون به فتوالکترود نانوکامپوزیتی 
-کم و مقاومت زیاد می نانولوله کربنی چنددیواره -تیتانیم

شود.

 wt.MWCNT-2TiO%4کامپوزیتی نانو از مورفولوژی پوشش میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانیتصویر   0شکل 
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 کربنی نانولوله -تیتانیم اکسیددیهای نانوکامپوزیتی شده از پوششای ساختهدانههای خورشیدی رنگنایکوئیست سلولهای منحنی  5شکل 

  چنددیواره کربنی نانولولهدرصدهای گوناگون از  حاوی چنددیواره

 

-ولتاژ سلول -های چگالی جریانمنحنی (9)شکل  

های شده از پوششای ساختهدانههای خورشیدی رنگ
نانولوله کربنی  -اکسید تیتانیمدینانوکامپوزیتی 

کربنی نانولوله از  گوناگوندرصدهای حاوی  چنددیواره
دهد. پارامترهای فتوالکتروشیمیایی را نشان می چنددیواره

به صورت خلاصه  (7)های خورشیدی در جدول سلول

 اند.آورده شده
شود عملکرد فتوولتائیک طور که ملاحظه میهمان 

های شده از لایهای ساختهدانههای خورشیدی رنگسلول

نانولوله کربنی  -اکسید تیتانیمدینازک نانوکامپوزیتی 
اخت شده در سبه مقدار نانولوله کربنی استفاده چنددیواره

نانولوله کربنی سل وابسته است. با ازدیاد مقدار 
افزایش و  ابتدا( OCVمقادیر ولتاژ مدار باز ) ،چنددیواره

کند. دلیل این مطلب آن است که سپس افت پیدا می
-دیلایه های کربنی به مقدار کم در مشارکت نانولوله

بار و  هایتواند نرخ ترکیب مجدد حاملمیاکسید تیتانیم 
. ضمن این که گزارش شده [2]مقاومت را کاهش دهد 

-را صرف OCVاست که عملیات سطحی معمولا مقادیر 

شده روی دادههای ماده پوششنظر از طبیعت و مشخصه
. ایجاد اتصال کوتاه بین [1,11]دهد الکترود افزایش می

FTO  یز ن نانولوله کربنی چنددیوارهو الکترولیت از طریق
در مقادیر بیش از حد  OCVتواند دلیلی برای کاهش می

. ضمن آن که افزایش [24]باشد  نانولوله کربنی چنددیواره

باعث جابجایی سطح فرمی  نانولوله کربنی چنددیواره
جه تر و در نتیهای مثبتظاهری کامپوزیت به پتانسیل

. در مورد چگالی جریان مدار [25]شود می OCVکاهش 

شود. دلایل ( نیز روند مشابهی مشاهده میSCJکوتاه )
ایش افز، نانولوله کربنی چنددیوارهدر مقادیر کم  SCJبهبود 
توسعه اتصال داخلی بین آوری و انتقال الکترون، جمع

نانولوله کربنی  -اکسید تیتانیمدیو اکسید تیتانیم دیذرات 
در لایه متخلخل و ارتقای رسانایی الکتریکی  چنددیواره

ه نانولولمقادیر بیش از حد . با وجود این، [4,24-1]هستند 
دانه در های جذب رنگبا کاهش مکان کربنی چنددیواره

( و افزایش 9اثر ایجاد ترک روی سطح الکترود )شکل 
های ولولهر نانبازگشت الکترون به الکترولیت در اثر حضو

، [24]کربنی در سطح الکترود و تماسشان با الکترولیت 

SCJ کند. افزایش کلی در مقادیر فاکتور پرکنندگی را کم می
(Fill Factor, FF به دلیل کاهش مقاومت سری در فصل )

دانه/ نانوذره در اثر بهبود الکترولیت/ رنگ مشترک
 .[11]ست ااکسید تیتانیم دیرسانایی الکتریکی الکترود 
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 -تیتانیم اکسیددی های نانوکامپوزیتیشده از پوششای ساختهدانههای خورشیدی رنگولتاژ سلول -های چگالی جریانمنحنی   9شکل 

  چنددیواره کربنی نانولولهدرصدهای گوناگون از  حاوی چنددیواره کربنی نانولوله

  
 کربنی نانولوله -تیتانیم اکسیددی های نانوکامپوزیتیشده از پوششهای خورشیدی ساختهفتوالکتروشیمیایی سلولپارامترهای   7جدول 

  چنددیواره کربنی نانولوله درصدهای گوناگون از حاوی چنددیواره
 

(%)η FF )2(mA/cm SCJ (V) OCV 
 کربنی نانولوله مقدار

 چنددیواره

75/9 55/0 09/3 90/0  0%wt.MWCNT 

02/9 52/0 72/70 99/0  1%wt.MWCNT 

63/0 91/0 75/70 12/0 2%wt.MWCNT 

97/5 99/0 57/77 19/0 3%wt.MWCNT 

79/0 90/0 50/70 99/0 4%wt.MWCNT 

 
 گیریجهنتی

ای دانهشرایط بهینه در ساخت سلول خورشیدی رنگ
درصد وزنی عبارت است از به کارگیری مقدار سه 

نانولوله کربنی در ساخت سل. تحت این شرایط، بازدهی 
شود و میزان افزایش حاصل می 97/5تبدیل انرژی %

م اکسید تیتانیدیبازدهی نسبت به حالتی که از لایه 
است. این  93خالص در ساخت فتوآند استفاده شود، %

ارتقا در بازدهی تبدیل توان به کاهش ترکیب مجدد 
ها، کاهش مقاومت انتقال بار حفرهو الکترونها الکترون

رولیت، دانه/ الکتاکسید تیتانیم/ رنگدر فصل مشترک دی
افزایش مساحت سطح الکترود کاری و انتقال موثر 

های کربنی که ارسال الکترون از الکترون توسط نانولوله
د قلع اکسی زیرلایهمتخلخل به اکسید تیتانیم دیلایه 
بخشند، نسبت داده شد. را بهبود می رفلوئوشده با دوپ

های از طرف دیگر، افزایش بیش از حد مقدار نانولوله
-ها، ایجاد رقابت در به دامشدن آنکربنی باعث آگلومره

های کربنی و کاهش دانه و نانولولهاندازی نور بین رنگ
شفافیت الکترود کاری، افزایش مقاومت انتقال بار در 

یت و دانه/ الکترولتیتانیم/ رنگاکسید فصل مشترک دی
انه دو کاهش مقدار رنگاکسید تیتانیم دیشدن ذرات توده

شده و در نتیجه افت بازدهی تبدیل فتوالکتریک جذب
 شود.ای میدانهسلول خورشیدی رنگ
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 یتیتانیای کلوئیدی و پلیمرنانواتالیستی رفتار فازی و خواص فوتوک اثر سریا بربررسی 
 

 (9)حمیرا حیدری بروجنی          (2)بافوحیده تاجر کجینه          (7)حسین سرپولکی

 چکیده
توان خاصیت اضافه کردن افزودنی می با های سیلیسی و همچنینکرهاست که با پوشش آن بر  یهایستتیتانیا یکی از بهترین فوتوکاتالی

تهیه شد. کلوئیدی و بار دیگر به روش پلیمری  بار به روشصورت جداگانه سل تیتانیا یکفوتوکاتالیستی آن را بهبود بخشید. در این تحقیق به
عنوان مواد اولیه کلریدریک به  اسید نیتریک و اسید یونیزه،آب دی ایزوپروپانول، زوپروکساید تیتانیوم،به منظور تهیه سل تیتانیا از تترا ای

ها سازی شد و خواص آنبه دو روش متفاوت آماده 70/5و  7/5، 50/5های متفاوت با نسبت مسل تیتانیای دپ شده با سری گردید.استفاده 

میکروسکوپ الکترونی روبشی بررسی شد. فعالیت فوتوکاتالیستی  و با استفاده از پراش پرتو ایکس هاخواص نمونه بررسی قرار گرفت. مورد
 نیز بر پایه میزان تخریب متیلن بولو در حضور امواج فرابنفش بررسی و قابلیت جداسازی متیلن بولو از محلول آبیسریا -تیتانیا هایکامپوزیت

شده به روش پلیمری  سریای تهیه-های تیتانیاآمده، نمونه. با توجه به نتایج بدستگردیدتعیین سنجی فرابنفش با استفاده از دستگاه طیف
درصد برای تیتانیای پلیمری  93/71راندمان فوتوکاتالیستی از  نسبت به تیتانیای خالص فعالیت فوتوکاتالیستی بهتری از خود نشان دادند.

. راندمان فوتوکاتالیستی افزایش یافت 50/5با نسبت مولی سریم به تیتانیوم برابر  متوسط سریی پلیمری دپ شده برای تیتانیا 93/17خالص به 

نیز  مشده با سری تیتانیای کلوئیدی دپمحاسبه شد.  93/13و  20/15به ترتیب برابر  ،70/5و  7/5 نسبت سریم به تیتانیومبا  هایینمونه برای
 تیتانیای خالص از خود نشان داد. نسبت بهتری ی بیشهای اول تابش فعالیت فوتوکاتالیستدر زمان

 .ژل-سلکامپوزیت، ، خاصیت فوتوکاتالیستی، افزودنیتیتانیا، سریا،   های کلیدیواژه

 

Effect of Ceria on Phase Behavior and Photocatalytic Properties of Colloidal and 

Polymeric Nano-Titania 

 
H. Sarpoolaky             V. Tajer-Kajinebaf                H. Heydari Boroujeni 

 
Abstract 
Titania is one of the best-known photo-catalysts. Its photocatalytic properties can be improved by coating 

on silica spheres and using an additive. In this study, titania sol was separately synthesized by colloidal 

and polymeric methods. Titanium tetra-isopropoxide, isopropanol, cerium nitrate, deionized water; nitric 

acid and chloride acid were used as precursors for the preparation of titania sols. Cerium-doped titania 

sols were prepared with Ce/Ti molar ratios of 0.05, 0.1 and 0.15 using two different methods and then 

their properties were investigated. The properties of the samples were evaluated using X-ray diffraction 

and scanning electron microscopy. The photocatalytic activity of titania-ceria composites was evaluated 

using methylene blue photo-degradation by ultraviolet waves. Removal ability of methylene blue from 

aqueous solution was also determined by ultraviolet spectroscopy. According to the results, the titania-

ceria composites synthesized through the polymeric method showed better photocatalytic activity than the 

pure titania. Photocatalytic efficiency increased from 67.39% for pure polymeric titania to 81.39% for 

cerium-doped polymeric titania with a molar ratio of Ce/Ti equal to 0.05. The photocatalytic efficiency of 

samples with Ce/Ti molar ratio of 0.1 and 0.15 was calculated to be 80.25% and 79.34%, respectively. 

Also, the colloidal titania-ceria composites exhibited more photocatalytic activity than pure titania in the 

early stages of radiation. 

Keywords  Titania, Ceria, Dopant, Photocatalytic Properties, Composite, Sol-gel.
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 دمهمق
دی اکسید های عالی تیتانیا، مشکلاتی به با وجود ویژگی

در مقیاس نانو نسبت داده شده که کاربردهای  تیتانیوم
این  برخی از بر ساخته است.عملی آن را سخت و هزینه

 تحول فازی، مشکلات شامل اگلومراسیون نانوذرات،
اثر عملیات حرارتی،  کاهش سطح مخصوص در

نداشتن فعالیت تحت  حفره،-بازترکیب جفت الکترون
و  الکترون ولت 2/9مرئی به علت تراز ممنوعه  نور

اتالیست از سوسپانسیون آبی مشکل در احیای نانوک
 .[1] است

عناصزر خزاکی نزادر    دن افززو روی  یاخیراً مطالعات 
کزه   صزورت گرفتزه  تیتانیزا   بزه  Ceو   Ln ،Nd،Eu مانند
 داده ی نور مرئی گزارشدر محدوده برای آن ی رافعالیت
شزیفت  تیتانیزا   . عناصر نادر خاکی دپ شده در[2] است

ز خززود نشززان اهززای بانززد داخلززی موقعیززتقرمززز را در 
صر ادن عنبا افزو محققان دریافتند د. علاوه بر اینندهمی

از  و حفززره بازترکیزب الکتزرون  ، در تیتانیززا خزاکی نزادر  
 سزطح  بزه ها تر آنسریع حرکتبه دام انداختن و طریق 
هزا نشزان   گززارش  .یابزد طور مؤثری کاهش میبه ،تیتانیا
در ترکیزب بزا    سزریم  عناصر نادر خاکی،از میان  دهدمی

نشززان مناسززبی نززور مرئززی فعالیززت  ۀدر محززدود تیتانیززا
 3این است که در میزان  سریم دهد. مزیت مربوط به می

 .[3] خاکی استنادر ترین عنصر عنصر دیگر فراوان
سززریا بززه علززت دو ویژگززی بززارز در میززان دیگززر  

 لانتانیدها توجه زیادی را به خود جلب کرده است:

با توانایی تغییر سزریا   Ce3+Ce/+4تغییر ضریب جفت  .7
-وت اکسززایشدر شززرایط متفززا  3O2Ceو  2CeOبززین 
تشکیل آسان جای خالی اکسزیژن بزا تحزر      .2کاهش، 

الکترونزی متفزاوت    آرایزش  تر. علاوه بر این،بسیار بیش
3+Ce  05باd14f  4و+Ce  05باd04f  منجر به خواص نوری

و  2CeOمتفاوت و خواص کاتالیسزتی ییرمشزابه بزرای    

2TiO-xCeO  2و همچنینTiO-3+Ce [4] خواهد شد. 
وعه تیتانیزای دپ نشزده و دپ شزده بزا     انرژی تراز ممن
( مزورد بررسزی   7-75کننزده )  هزای دپ سریا با یلظت

رود، جایگزینی طور که انتظار میاست. همان گرفته قرار
موجب تغییزر   دی اکسید تیتانیومدر شبکه  Ce ۀکننددپ

تزر شزده کزه    موج بزیش  طرف طوللبه جذب ابتدایی به
انرژی تراز ممنوعه را تا  وشود مینامیده  جابجایی قرمز

دهزد. عزلاوه بزر ایزن     دپ کننده کاهش مزی  3یلظت  
( موجب افززایش انزرژی   75کننده ) افزایش یلظت دپ
خزاطر  شود. دلیل این امر ممکن است بهتراز ممنوعه می

سطح با پوشش رسوب فلز روی فوتوکاتالیست باشد که 
 تواند سطح مخصوص مؤثر برای جذب نور راتیتانیا می
 .[5] کاهش دهد

مززاده و پززراش اشززعه ایکززس پززیش    الگوهززای 
 هزززای مزززولیبزززا نسزززبت TiO2CeO/2نانوکامپوزیزززت 

مزاده دارای یزک   پزیش  دهزد، نشزان مزی    Ce/Tiمتفاوت
. علاوه بر ایزن زمزانی کزه نسزبت     ساختار آمورف است

هیچ پیکزی بزر اکسزید     باشد 51/5کمتر از   Ce/Tiمولی
معزادل  بت مزولی  زمانی کزه نسز  . شودنمیسریم منطبق 

برای نزانو   2ϴ=28.58یک پیک ضعیف در ، باشد 51/5
قابزل  عنوان فاز اکسزید سزریم   به TiO2CeO/2کامپوزیت 

طور مشخصزی بزا افززایش    به 2CeOفاز . تشخیص است
که شدت فاز آناتاز حالی در ،دوشمیمشاهده  سریامقدار 

های جدید . برخی پیککندمیمتناسب با آن کاهش پیدا 
بزززززرای نانوکامپوزیزززززت  12/07و  35/31، 73/21 در

2/TiO2CeO  هزا  آنکه  ه استمشاهده شد 50/5با نسبت
 .[6] دهندمینسبت  2CeOبه فاز  را

در این تحقیق با توجه به کاربردهای گسترده تیتانیا  

عنزوان یزک   به آندر حوزه کاربردهای فوتوکاتالیستی از 
کسزید سزریم   اماده فوتوکاتالیست با قابلیت بهبود توسط 

خاصیت فوتوکاتالیستی و همچنین پزایین   افزایشجهت 
موج نور فزرابنفش   از طولتیتانیا آوردن محدوده جذب 

 شده است.های نور مرئی استفاده موج به سمت طول
 

 روش تحقیقمواد و 
 شزامل تتززرا مزواد اولیزه مزورد اسززتفاده در ایزن تحقیزق      

 یزوپروپزانول ، ا(Merck 821895)ایزوپروکساید تیتانیوم 
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(Merck 109634) ،اسید کلریزدریک   70 اسید نیتریک ،
ماده به عنوان پیش (Merck102276)نیترات سریم  ، 91

 .استو آب دی یونیزه سریا 
 

 کلوئیدی تهیه سل تیتانیای دپ شده با سریا به روش
شده  سازی سل تیتانیای دپای از مراحل آمادهوارهطرح

نسزبت  اسزت.  ان داده شزده نش (7)توسط سریا در شکل 
و  7/5، 50/5 برابر سریا-در سنتز سل تیتانیا Ce/Tiمولی 
 .انتخاب شد 70/5

مولی مواد اولیه مورد اسزتفاده در سزنتز بزه     نسبت 

 ارائه شده است. (7)روش کلوئیدی، در جدول 
 

 
واره سنتز تیتانیای دپ شده با سریا به روش طرح  7 شکل

 کلوئیدی
 

 [1] کلوئیدیروش ولی مواد اولیه مورداستفاده در نسبت م  7 جدول

)1-TTIP/IPA (mol.l 30/5 

)1-O/IPA (mol.l2H 0/3 

O/TTIP (mol.mol)2H 2/22 

)1-O (mol.l2+/H4Ti 9/5- 2/5  

Ce/Ti 50/5  - 70/5  

 
 پلیمری تهیه سل تیتانیای دپ شده با سریا به روش

سازی سزل تیتانیزای پلیمزری    ای از روش آمادهوارهطرح
 .شزده اسزت   نشزان داده  (2)دپ شده با سریا در شزکل  

بزرای  مزورد اسزتفاده   درصد مولی مزواد اولیزه    همچنین
در جدول  شده با سریا پلیمری دپی تیتانیاساخت سل 

 شده است. ارائه (2)
به منظور مقایسزه بهتزر در ایزن روش نیزز نسزبت       
و  7/5، 50/5سریا برابر -در سنتز سل تیتانیا Ce/Tiمولی 
گراد و دمای درجه سانتی 755، دمای خشک کردن 70/5

 گراد انتخاب شد.درجه سانتی 305کلسیناسیون 
 

 
 

 پلیمری به روش شده با سریاتیتانیای دپنتز س وارهطرح  2 شکل
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مواد اولیه مورد استفاده در روش و جرمی نسبت مولی   2جدول 

 [1] پلیمری

TTIP IPA O2H HCl ماده اولیه 

 درصد مولی 29/5 1/5 97/5 7

 مقدار جرمی 571/2 037/9 11/301 15

 
 نتایج و بحث

 آنالیز ریزساختاری
سزازی شزده بزه    هزای آمزاده  آنالیز ریزساختاری از نمونه
نشان داده شزده   (9) در شکل روش کلوئیدی و پلیمری

طور که در شکل مشزخص اسزت، تصزاویر    است. همان
یکروسززکوپ الکترونزی روبشززی،  گرفتزه شززده توسزط م  

برای تیتانیای دپ شزده  نانومتر  755زیر  را اندازه ذرات
های مولی متفاوت سریم به تیتانیوم توسط سریا با نسبت

هزای صزخره ماننزد    اگلزومره  ،دهد که در برخینشان می

اگلومره شدن ذرات عزاملی اسزت کزه     شود.مشاهده می
توسززط  هززا راامکززان تعیززین دقیززق انززدازه بلززور    
تززا حززدودی ( SEMمیکروسززکوپ الکترونززی روبشززی )

میکروسزکوپ  اسزتفاده از  بدون شک با  سازد.مشکل می
-به دلیل قابلیت تفکیک بزیش  (TEM)الکترونی عبوری 

هزا را  انزدازه بلزور    یتزر توان به صورت دقیزق میتر، 
بززا اسززتفاده از تصززاویر   . بززا ایززن وجززود کززرد تعیززین

 تقریبزی ن بزه صزورت   تزوا میکروسکوپی فعلی تنها مزی 
را در  هززاآنکززرد و انززدازه تعیززین هززا را انززدازه بلززور 
 .تخمین زد نانومتر( 755)کمتر از  محدوده نانومتر

بهبزود   منجزر بزه   هزا  اندازه بلزور تر بودن کوچک 

و افزایش سطح مخصوص و  شده هاآن سطحی خواص
بززود خاصززیت فوتوکاتالیسززتی را موجززب   همچنززین به

 شود.می

 

 
نسبت ( تیتانیای کلوئیدی دپ شده توسط سریا با 7 ،های تیتانیای دپ شده با سریااز نمونه میکروسکوپ الکترونی روبشی تصاویر  9 شکل

( تیتانیای پلیمری دپ شده 9، 7/5نسبت مولی سریم به تیتانیوم  ( تیتانیای کلوئیدی دپ شده توسط سریا با2، 50/5مولی سریم به تیتانیوم 

 7/5( تیتانیای پلیمری دپ شده توسط سریا با نسبت مولی سریم به تیتانیوم 3، 50/5نسبت مولی سریم به تیتانیوم توسط سریا با 
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 آنالیز فازی
هزای تیتانیزای   الگوی پزراش پرتزو ایکزس بزرای نمونزه     

 .نشان داده شده است (3)شکل  کلوئیدی در
 

 
سریای  -های تیتانیامقایسه الگوی پراش پرتو ایکس نمونه  3 شکل

درجه  305های مختلف، کلسینه شده در دمای کلوئیدی با نسبت

 گرادسانتی

پیک  ،ظه استحطور که در شکل قابل ملاهمان 

اصلی حاصل از آنالیز پراش پرتو ایکس در این نمونه، 
پیک اکسید سریم است و این نمایانگر این حقیقت 

ی سطحی روی صورت یک لایهاست که اکسید سریم به

با توجه به آنکه اندازه  گرفته است. تیتانیا قرارذرات 
 571/5 و 539/5به ترتیب برابر  Ti+4و  Ce+4یونی 
است، بر پایه فاکتور اندازه نسبی، اختلاف شعاع نانومتر 

به دلیل بالا بودن درصد خواهد بود.  97یونی حدود 

در موقعیت جانشینی سریم احتمال اختلاف شعاع یونی، 
تیتانیا بسیار کم بوده و در نتیجه  تارتیتانیوم در ساخ

امکان حلالیت در ساختار وجود ندارد. بدین ترتیب به 
روی سطح تیتانیا  2CeOصورت به سریمرسد نظر می

 قرار گرفته است.
مشاهده است،  پیک دیگری که در شکل قابل 

مربوط به اکسید ترکیبی از تیتانیوم و سریم است که در 
-درصد بالاتر سریم مشاهده شده است. در نمونه تیتانیا

، پیک (TC0.05) 50/5برابر  Ce/Tiسریا با نسبت مولی 
کوچکی از آناتاز قابل مشاهده است که احتمالا به دلیل 

نیوم حضور کمتر اکسید سریم روی سطح نانوذرات تیتا
 است.
سریای -های تیتانیافازهای اصلی مربوط به نمونه 

های مختلف به همراه شماره کلوئیدی با نسبت
 اکسیدهای و همچنین انداز بلور  JCPDSهای کارت
های آورده شده است. اندازه بلور  (9) در جدول سریم

 .ه استبا استفاده از رابطه شرر محاسبه شد
-های تیتانیای نمونهایکس برا الگوی پراش پرتو 

سازی شده به روش پلیمری برای سریای آماده
و  7/5، 50/5 معادل های مختلف سریم به تیتانیومنسبت
در مقایسه با تیتانیای پلیمری خالص، در شکل  70/5
 است.شدهنشان داده  (0)

 
 سریای کلوئیدی-های تیتانیانتایج آنالیز پراش پرتو ایکس نمونه  9جدول 

 کارت شماره
JCPDS 

 بلور 

 )نانومتر(
 فاز اصلی فاز فرعی

 دما
)درجه 

 سانتیگراد(

 نمونه

 305 سربانایت آناتاز 35 (5039-553-55)
 سریا -تیتانیا

50/5 

 305 سربانایت آناتاز 20 (5039-553-55)
 سریا -تیتانیا

7/5 

 305 سربانایت اکسید ترکیبی 23 (5039-553-55)
 سریا -تیتانیا

70/5  
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درجه  305نسبت به تیتانیای پلیمری خالص، کلسینه شده در دمای  سریا -های تیتانیاایکس نمونه مقایسه الگوی پراش پرتو  0 شکل

 گرادسانتی

 
 سازی شده به روش پلیمریسریای آماده-های تیتانیانتایج حاصل از آنالیز پراش پرتو ایکس نمونه  3 جدول

 شماره کارت
JCPDS 

 بلور 

 )نانومتر(
 فاز اصلی

 دما
 )درجه سانتیگراد(

 نمونه

 305 آناتاز 25 (7212-527-55)
تیتانیای پلیمری 

 خالص

 305 آناتاز 71 (7212-527-55)
 سریا -تیتانیا

50/5 

 305 آناتاز 77 (7212-527-55)
 سریا -تیتانیا

7/5 

 305 آناتاز 25 (7212-527-55)
 سریا -تیتانیا

70/5  

 
پیک اصلی  ،شودمی طور که در شکل دیدههمان 

ها، پیک آناتاز است. با افزایش ظاهر شده در این نمونه
شدت پیک آناتاز کاهش  ،نسبت مولی سریم به تیتانیوم

این  ۀدهندتر شده است که این نشانو پیک پهنیافته 
شده  ترکوچکهای آناتاز مطلب است که اندازه بلور 

 آناتاز موجب  تر شدن اندازه بلوراست. کوچک
لیت افزایش سطح ویژه کاتالیست شده و فعا

 بخشد.را بهبود می یفوتوکاتالیست
های آناتاز همراه شماره کارت فاز اندازه بلور  

است.  آورده شده (3)اصلی برای هر نمونه در جدول 

های آناتاز با استفاده از رابطه شرر محاسبه اندازه بلور 
 .ه استشد

 

 بررسی خاصیت فوتوکاتالیستی
های های شاهد و نمونهگیری میزان جذب نمونهاندازه با

نانومتر  773مجهول در لبه جذب متیلن بولو که برابر با 
زمان  میزان تخریب متیلن بولو برحسب مدت ،است

منظور محاسبه یلظت به شد. بهستابش نور فرابنفش محا
های استاندارد از متیلن بولو تهیه ها، نمونهمجهول نمونه

سنجی ها توسط دستگاه طیفن جذب آنو میزا
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های بدست گیری شد. سپس با استفاده از دادهاندازه
آمده منحنی استاندارد جذب برحسب یلظت رسم شد. 

های توان یلظت نمونهبا استفاده از این منحنی می
 بدست آورد. maxλمجهول را در 

فعالیت فوتوکاتالیستی تیتانیای  (7)در شکل  
 Ce/Tiهای مولی با سریا در نسبتکلوئیدی دپ شده 

در مقایسه با تیتانیای کلوئیدی  70/5و  7/5، 50/5معادل 
 است. خالص نشان داده شده

 

 
نمودار تغییرات یلظت متیلن بولو نسبت به یلظت اولیه   7 شکل

های تیتانیای کلوئیدی دپ شده برحسب تغییرات زمان برای نمونه

 خالص کلوئیدی با سریا در مقایسه با تیتانیای

 
شود، راندمان طور که در شکل دیده میهمان 

فوتوکاتالیستی تیتانیای دپ شده با سریا و تیتانیای 
دقیقه تفاوت  35خالص کلوئیدی بعد از گذشت 

توان تاثیر سریا بر رفتار هم ندارند. می چندانی با
گونه شرح داد که با افزودن فوتوکاتالیستی تیتانیا را این

های روش کلوئیدی سرعت انجام واکنشسریا به 

است. تیتانیای دپ شده با افزایش یافته فوتوکاتالیستی 
فعالیت فوتوکاتالیستی ، 50/5با نسبت مولی سریم 

بهتری از خود نشان داده است. در این نمونه پیک 

تواند مربوط به فاز آناتاز مشاهده شده است که این می
ت فوتوکاتالیستی این دلیل خوبی برای بهتر بودن فعالی

 ها باشد.سایر نمونهنمونه نسبت به 

های تیتانیای کلوئیدی راندمان فوتوکاتالیستی نمونه 
 ارائه (1)دپ شده با سریا و تیتانیای خالص در شکل 

 شده است.
 

 
های تیتانیای کلوئیدی دپ راندمان فوتوکاتالیستی نمونه  1 شکل

قایسه با تیتانیای کلوئیدی های مختلف در مشده با سریا با نسبت

 خالص

 
های تیتانیای پلیمری فعالیت فوتوکاتالیستی نمونه 

 ختلفمCe/Ti های مولی دپ شده با سریا در نسبت
 آورده شده است. (1)در شکل  70/5و  7/5، 50/5

 

 
نمودار تغییرات یلظت متیلن بولو نسبت به یلظت اولیه   1شکل 

سریای پلیمری با -های تیتانیابرحسب تغییرات زمان برای نمونه

 های متفاوت در مقایسه با تیتانیای پلیمری خالصنسبت

 
با  ،مشاهده است طور که در شکل قابلهمان 

است.  افزایش سریا فعالیت فوتوکاتالیستی بهبود یافته
های تیتانیای راندمان فوتوکاتالیستی نمونه ۀنمودار مقایس
آورده  (3)شکل سریای پلیمری در -تیتانیاخالص و 

 شده است.
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-های تیتانیانمودار راندمان فوتوکاتالیستی برای نمونه  3 شکل

های متفاوت در مقایسه با تیتانیای پلیمری سریای پلیمری با نسبت

 دقیقه تحت تابش نور فرابنفش 35خالص بعد از گذشت 
 

های حاوی سریا شود نمونهطور که مشاهده میهمان

ستی بهتری نسبت به تیتانیای خالص فعالیت فوتوکاتالی
اند. تیتانیای دپ شده با سریا با نسبت از خود نشان داده

با راندمان  50/5م برابر ومولی سریم به تیتانی
درصد فعالیت بهتری از تیتانیای  93/17فوتوکاتالیستی 

داشته  70/5و  7/5 دپ شده با سریا با نسبت مولی
ترین ین و بیشاست. راندمان فوتوکاتالیستی کمتر

طور تقریبی به تفاوت چندانی باهم ندارد و به ،درصد
 . تنها تفاوت در زمان اولیه تخریبهستندهم نزدیک 
وجود  (ترین تخریب صورت گرفتهکه بیش)زمانی 

-که تیتانیای دپ شده با نسبت مولی بیشدارد. دلیل این

( فعالیت فوتوکاتالیستی کمتری نسبت به 70/5تر )
تواند حضور ( داشته است می50/5) ی کمترنسبت مول

باشد، که سطح تیتانیا صورت فلزی روی سطح سریم به
های فوتوکاتالیستی را نیاز برای انجام واکنش مورد

 .[3] محدود کرده و مانع از انجام واکنش شده است

 گیرینتیجه

وجود دپ کننده در ساختار تیتانیا موجب افزایش 
د و این خود خاصیت شوهای آزاد میرادیکال

برد. با افزایش فوتوکاتالیستی تیتانیای دپ شده را بالا می
های در یافته و با کاهش مکان نسبت سریا تبلور افزایش

، فعالیت حفره-برای بازترکیب جفت الکترون دسترس
اثر افزودنی سریا بر  فوتوکاتالیستی بهبود یافته است.
لوئیدی بررسی سریای ک-خواص فوتوکاتالیستی تیتانیا

های دست آمده، برای نمونهنتایج بشد و با توجه به 
تیتانیای کلوئیدی دپ شده با سریا فعالیت 

تر از بسیار بیش ،های اولیهفوتوکاتالیستی در زمان
ولی در نهایت  ؛بدست آمدتیتانیای کلوئیدی خالص 

ای در میزان تخریب متیلن بولو تفاوت قابل ملاحظه
رین راندمان فوتوکاتالیستی در بهت .مشاهده نشد

سریم با شده با  های اولیه برای نمونه تیتانیای دپزمان
اثر افزودنی محاسبه شد.  27/09، برابر50/5نسبت مولی 

سریای پلیمری نیز -سریا بر خواص فوتوکاتالیستی تیتانیا
بررسی شد و با توجه به نتایج، راندمان فوتوکاتالیستی 

 93/17یتانیای پلیمری خالص به درصد برای ت 93/71از 
ی پلیمری دپ شده توسط سریا با نسبت برای تیتانیا

بدست آمد. راندمان  50/5مولی سریم به تیتانیوم برابر 
 70/5و  7/5 فوتوکاتالیستی برای نسبت سریم به تیتانیوم

 محاسبه شد. 93/13و  20/15به ترتیب برابر 
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 چکیده

 ،Mg-3O2B-2TiOهای سیستمنتایج حاصل از بدین منظور از  باشد.می TiC-2TiBکامپوزیت تولید برای  مناسبروشی  ارائههدف از این تحقیق 

C-Mg-2TiO  وC-Mg-3O2B-2TiO و  ایکستوسط دستگاه پراش اشعه  تمحصولای انجام و خانگ ویکرووما کیدهی در حرارتشد.  استفاده

 ویکرووا موج مابی فعال شده سنتز احتراقاز نوع  سیستمهر سه موجود در که واکنش  ملاحظه شدمیکروسکوپ الکترونی مورد آنالیز قرار گرفت. 

اسیدشویی در  توسطسازی محصول، خالص .شد MgO-TiC-2TiBکامپوزیت  دیتولمنجر به  C:Mg:93O2B:2TiO2 دهی مخلوطاست. حرارت

ی هاشبینی واکنپیش منظوربه ترمودینامیکی محاسباتدر کلیه مراحل تحقیق از بدست آمد.  TiC-2TiBکامپوزیت انجام و  ،رقیق کلریدریک اسید
 .گردیداستفاده محتمل 

 .ی ماکروویویحرارت دهسنتز احتراقی، ،  TiC-2TiBت کامپوزی  کلیدی هایواژه

 
 
 

Fabrication of TiB2-TiC Composite through Microwave-Assisted Self-Propagating High-

Temperature Synthesis (SHS) Method 

 
A. Ghanbari      M. Dastjerdi      A. Faeghinia       M. Sakaki       M. Sh. Bafghi 

 

Abstract 

The aim of this study was to propose a facile route for the fabrication of TiB2-TiC composite powder by 

microwave-assisted self-propagating high-temperature synthesis process. For this purpose, TiO2-B2O3-Mg, 

TiO2-Mg-C and TiO2-B2O3-Mg-C mixtures were heat treated in a domestic microwave oven. The products 

were characterized by XRD and SEM. Type of reactions in all investigated mixtures was SHS. Result of 

2TiO2:B2O3:9Mg:C mixture showed successful formation of TiB2-TiC-MgO composite. Unwanted MgO 

compound was leached out by an HCl acid, yielding a pure TiB2-TiC powder. In this work, the possibility 

of chemical reactions was evaluated by thermodynamic calculations.  
 

Keywords  TiB2-TiC Composite, Combustion Synthesis, Microwave Heating. 
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 قدمهم
سختی و علاوه بر نقطه ذوب  TiC-2TiB هایکامپوزیت

بالا، مقاومت در برابر سایش عالی، پایداری حرارتی 
اکسیداسیون در  ومقاومت در برابر خوردگی  و خوب

مانند: چقرمگی و  یهای بالا دارای خواص برتردما
 در مقایسه با حالت تک فاز ترمطلوبمقاومت به خمش 

(2TiBیا TiC )خواص ویژه، این به دلیل  .[1,2]د نباشمی
دارای مصارف زیادی در صنعت  TiC-2TiBپوزیت کام
ساخت قطعات عبارتند از: ها آن نیترمهمباشد که می

 دهی، قطعاتهای شکلمقاوم به سایش، ابزار برش، قالب
های نیرو محرکه هواپیما، موتورهای سبک وزن، سیستم

 .[2] های حرارتیجت و مبدل

 ولممعتواند به صورت می TiC-2TiBکامپوزیت  
متالورژی پودر تولید شود. این روش به دلیل روش توسط 

 9753برابر  TiCنقطه ذوب بالای ترکیبات )نقطه ذوب 
 درجه 9533برابر  2TiBو نقطه ذوب  ینکلو درجه
 ،بسیار محکم سالانو( و همچنین پیوندهای کوکلوین

که باعث  بودهطولانی در دمای بالا  دهیمستلزم حرارت
  .[3]شود پرهزینه بودن روش می

کامپوزیت  تولیدبرای  یهای نوینبه تازگی روش 
TiC-2TiB تر ینز توان بهمی جملهآن  ازکه  اندمعرفی شده

ینتر ز(، High Pressure Sintering: HPS)فشار تحت 
 واکنشی پرس گرم ،(Reactive Sintering: RSواکنشی )

(Reaction Hot Pressing: RHP) ،جرقه - سنتز پلاسما-

سنتز احتراقی  و (Spark Plasma Sintering: SPSای )
-Self-propagating High) دما بالا روندهخود پیش

temperature Synthesis: SHS)  روش .[6-4]اشاره کرد 
های واکنشمحدود به دما بالا  روندهپیش خود احتراقی

بینی امکان پیش منظوربه. [7,8] استشیمیایی گرمازا 
ی برارونده دما بالا احتراقی خود پیشاستفاده از روش 
گرفته ک کم یترمودینامیکسبات محااز  ،سنتز یک ترکیب

 (Merzhanov)نوف مرژامعیار به  وجه. با ت[9,10] شودمی
بالاترین = adT)دمای آدیاباتیک واکنشی احتراقی است که 

 آن (سیستم تحت شرایط آدیاباتیک دمای ایجاد شده در
برخی از مزایای روش . [9] کلوین باشد 7133بالاتر از 

 : نرخ بالایعبارتند ازرونده دما بالا احتراقی خود پیش

خلوص مناسب  و تولید، سادگی، مصرف انرژی پایین
رونده دما بالا احتراقی خود پیشروش . محصولات

ه های پیشرفتتولید انواع سرامیکمناسب برای  یروش
 هایواکنش است. (ها، نیتریدها و بوریدهاکاربید)

لیه اونیاز به یک انرژی رونده دما بالا احتراقی خود پیش
تواند توسط سیم داغ، اشعه لیزر، د که مینبرای شروع دار

 تخلیه الکتریکی، انرژی القایی و یا یک جرقه تأمین گردد
[7-10] . 

های سنتز احتراقی به کمک انرژی سازی واکنشفعال 
تکنیکی جدید برای سنتز پودرهای  ،امواج ماکروویو

نفوذ حرارت به داخل ماده در گرمایش . باشدسرامیکی می
گرمایش معمولی کرده  ازآن را متفاوت  ،یویماکروو

گرمایش  حینولید حرارت داخلی در تاست. 
ان در نمونه به ارمغ یتوزیع حرارتی یکنواخت ،یویماکروو

-تر تولید میهمگن یمحصول ،آن یر نتیجهدآورد که می

شامل: امکان  یویماکروومزایای گرمایش دیگر  شود.
-همحیطی کمتر و صرفآلودگی زیست، گرمایش انتخابی

 . [11-12]د نباشجویی در زمان و هزینه می
طی  C4Ti+Bاز مخلوط  TiC-2TiBتولید کامپوزیت  

و کیا امینی توسط ویماکرووفعال شده با سنتز احتراقی 
 که ه شدنشان داد. [13] گزارش شده استهمکارانش 

سبب کاهش  ،پودرهای اولیه اختلاط افزایش مدت زمان
محصولات جانبی و ترکیبات میانی در محصول نهایی 

 باعثسوی دیگر افزایش مدت زمان اختلاط، شود. از می
از آنجایی  کاهش چشمگیر مدت زمان سنتز شده است.

، ستامورد استفاده در این تحقیق بالا مواد اولیه  هزینهکه 
-یم تر ضروریمتیافتن روشی ارزان قیجستجو برای 

تواند با استفاده از ترکیبات اکسیدی به این امر می باشد.

    وقوع بپیوندد.
با استفاده  TiC-2TiBدر این تحقیق، تولید کامپوزیت  

 احتراقیسنتز و طی  Cو  2TiO ،3O2B ،Mg مواد اولیه از

 همورد مطالعه قرار گرفت یویماکرووگرمایش  فعال شده با
رفتار  بینیپیشاز محاسبات ترمودینامیکی، برای . است

نتز سفرآیند  در سیستم استفاده شد.محتمل های واکنش

ترکیب و سپس، و خانگی انجام  ویماکروودر یک اجاق 
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 یکسادستگاه پراش اشعه محصول به وسیله  زساختاریر
مورد بررسی قرار  روبشی یمیکروسکوپ الکترونو 

خالص،  TiC-2TiBتولید  هدفبا . علاوه بر این، گرفت
 یداس ی ازمحلول رقیق درتولید شده جانبی ترکیبات 
 شدند. حل کلریدریک

 
 مواد و روش تحقیق

 توسط TiC-2TiBتولید کامپوزیت  از این تحقیقهدف 
ده بو یویماکرووگرمایش  شده بافعالسنتز احتراقی 

، G˚Δ پارامترهای ،هاواکنشوع نبینی پیشبرای است. 
ΔH˚  وadT های ترمودینامیکی در با استفاده از داده

تجربی با استفاده  آزمایشات .[14] محاسبه شد ،دسترس
)همگی محصول  Cو  2TiO ،3O2B ،Mg از پودرهای

استفاده از با اولیه . مواد پذیرفتنجام ا( Merckشرکت 
 مخلوط و توسط یدستصورت ه یک هاون آلومینایی و ب

 یهای اولیهبه نمونه محورتکدستگاه پرس هیدرولیک 
( متریلیم 4 و ارتفاع متریلیم 73)قطر  ای شکلاستوانه

 . تبدیل شدند
 ویماکرووبا استفاده از یک اجاق  یویماکرووگرمایش  

 153 ، توان خروجیSAMSUNG: GE2370Gخانگی )
های اولیه وات( انجام شد. از آنجایی که قابلیت نمونه

م لی کوببه طرز غیر قابل ق ویماکرووژی برای جذب انر
د کاربیاز جنس  ویماکروواز یک بلوک جاذب انرژی بود، 

فرآیند سنتز استفاده شد. شکل  آغاز( برای SiCسیلیسیوم )
در حین  (setup)مصرفی شماتیکی از چیدمان  (7)

ا هدهد. تحقیقات و بررسیآزمایشات تجربی را نشان می
 ویماکرووشع عشفاف به تش 2SiOو  3O2Alنشان داد که 

در این . دارندهستند و تأثیری بر راندمان گرمایش ن
صرفاً برای  2SiOو  3O2Alاجزا از جنس تحقیق 

استفاده مورد واکنش  محفظهجلوگیری از نفوذ هوا به 
 .قرار گرفتند

-رتها در حین حرازدن نمونه ور شدن و جرقهشعله 

ت و پیشرفاحتراقی وقوع واکنش  معیار ،ماکروویوی دهی
واکنش، دستگاه انجام . پس از در نظر گرفته شد، آن

 میبه آرابه طور طبیعی و  ،خاموش و چیدمان ویماکروو

 ییآلومینا یدر هاون ،پودر تولید شدهدر ادامه . دسرد ش
 یکسا دستگاه پراش پرتوخرد و ترکیب آن با استفاده از 

( شناسایی Unisantis-XMD300)مجهز به لامپ مسی 
 سکوپمیکرو به وسیله دستگاهنمونه نیز  زساختاریرشد. 

( مجهز به TESCAN-VEGA II) روبشی الکترونی
( مورد بررسی EDX) ایکس پرتوانرژی پراش  سنجفیط

در اتانول تولیدی پودر  ،قرار گرفت. برای این منظور
و سپس، یک قطره از سوسپانسیون  شد (disperse)پخش 

یر پس از تبخقرار گرفت.  ایشیشه یلامروی حاصل، بر 
با طلا پوشش  شیشهپودر خشک شده بر روی  ،اتانول

 داده شد. 
درصد  23) محلول رقیقسط تومحصول اسیدشویی  

درجه حرارت  پذیرفت.انجام  اسید کلریدریک حجمی(
 .باشدمیساعت  2گراد و درجه سانتی 53 انحلال،و زمان 

  

 
دهی ماکروویوی آزمایش در حین حرارتچیدمان اجزا   7 شکل

 ها در این تحقیقنمونه
 

 تایج و بحثن
2TiO-واکنش کلی در سیستم   .محاسبات ترمودینامیکی

C-Mg-3O2B  توان به صورت زیر نوشت:میرا 

2TiO2+B2O3+C+7Mg=TiB2+TiC+7MgO        )7(  
احیا های ( مجموع واکنش7در واقع واکنش )

به (( 9( و )2های ))واکنش 3O2Bو  2TiOمنیزیوترمیک 
(( و 4احیا شده )واکنش) بور و تیتانیوم همراه واکنش بین
-می(( 5)واکنش) کربن و تیتانیوم بین همچنین واکنش

 باشد.
TiO2+2Mg=Ti+2MgO                                  )2( 
B2O3+3Mg=2B+3MgO                                )9( 
Ti+2B=TiB2                                                    )4( 
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Ti+C=TiC (5)                                                    

( 7از واکنش ) ی کلییدور نمابدست آوردن  منظوربه 

های پایه واکنشکلیه  adTو  ˚G˚Δ ،ΔHپارامترهای 

ه شد. نتایج بدست آمده ب(( محاس5) تا( 2های ))واکنش

 ارائه شده است.ادامه در 
 

در طول محاسبات ترمودینامیکی،   .Mg-2TiOسیستم 
لیه مواد اوکلیه  های فازیانجام استحالهدمای بایستی که 

( در نظر 5) ( تا2های )واکنش مربوط بهو محصولات 
آورده شده  (7)جدول مقادیر مربوط در گرفته شود. 

 adTو  ˚G˚Δ ،ΔHهای منحنی (الف-2). شکل است

-نشان میواکنش وع ردمای ش را بر حسب( 2واکنش )

 یفازهای استحالهبه ها منحنیایجاد شده در  هایپلهدهد. 
Mg، Ti، 2TiO و MgO ( 7مطابق با جدول)  .مربوط است

G˚Δ ( در دمای 2واکنش )کیلوژول  -243کلوین،  933
ل تمای دهندهنشان . این مقدار بسیار منفی،بر مول است

 واکنش G˚Δ با افزایش دما است. به پیشرفت واکنش

احتمال  بردما  نفیتأثیر م یدهندهنشانیابد که افزایش می
در  G˚Δمقادیر منفی با این حال  .باشدمیانجام واکنش 

این  یدهندهنشانکلوین  2293- 933ی دمایی محدوده
 2TiOاحیای ی دمایی، در این محدودهاست که واقعیت 

-2) با توجه به شکلاست. پذیر امکان منیزیوم یلهیوسبه
کلوین  2293( در دماهای بالاتر از 2انجام واکنش ) (الف

 شود.می رممکنیغاز نظر ترمودینامیکی 
( 2)واکنش دهد کههمچنین نشان می (الف-2) شکل 

کیلوژول -251)لوین بسیار گرمازا کدرجه  933در دمای 

که در صورت رود رو، انتظار میاست. از این( بر مول

 افزایش یابد.اولیه دما در تمام مخلوط انجام واکنش، 
بینی صحیح بوده و ، این پیش(الف-2)شکل مطابق با 

 (کلوین 933محیط )( در دمای 2نش )دمای آدیاباتیک واک
 طبق معیار. بنابراین باشدمیکلوین  2333 برابر با

. خواهد بوداحتراقی واکنشی  (2) واکنش، [9]نوف مرژا
، واکنش ( با افزایش دمای شروع2گرمازایی واکنش )

ک یی خود، دمای آدیاباتبه نوبهامر این  که رودبالاتر می
با توجه به آورد. میبه ارمغان مجموعه را در  یبالاتر

بالاتر از  واکنش، آغاز دمایهنگامی که  (الف-2)شکل 
-میکلوین  9394 بهیک دمای آدیابات باشدکلوین  7913

 یاستحاله امر ناشی ازماند. این رسد و سپس ثابت می
باشد. دمای می( 7از مایع به گاز )جدول  تیتانیوم فازی

کلوین  2293ز ابالاتر اولیه دماهای  آدیاباتیک برای

از نظر ( 2در این دماها واکنش )، زیرا شده استمحاسبه ن
 ذیر نیست.پترمودینامیکی انجام

 
واکنش  adTو  ˚G˚Δ ،ΔHهای منحنی  .Mg-3O2Bسیستم 

ب( نشان داده -2( بر حسب دمای شروع در شکل )9)
ی موجود مربوط هاپلهکه بیان گردید،  طورهماناند. شده

( است. 7های فازی نشان داده شده در جدول )به استحاله
G˚Δ ( در دمای 9واکنش )کیلوژول بر  -575کلوین  933

تمایل ذاتی واکنش به انجام  دهندهنشانمول است که 
یابد افزایش می G˚Δاست. با افزایش دمای اولیه، مقدار 

که این امر بر احتمال انجام واکنش، اثر نامطلوب دارد. 
G˚Δ  کلوین مثبت شده که نشان  2933در دماهای بالاتر از
( غیرممکن 9از نظر ترمودینامیکی، انجام واکنش )دهد می

 است.

 

 کلوین 4933تا  933در محدوده دمایی  های فازی مواد اولیه و محصولات این تحقیقاستحاله  7 جدول

 2993 2793 7393 7931 7733 329 129 (کلوین)دما 

 3O2B Mg (s) )1Ti (s Mg (l) )2Ti (s (s)2 TiO (l) 3O2B (s) فاز اولیه

 3O2B Mg (l) )2Ti (s Mg (g) Ti (l) (l)2 TiO (g) 3O2B (l) فاز نهایی

 4749 9137 9117 9394 9739 9331 2953 (کلوین)دما 

 B (s) MgO (s) )1(s2 TiB Ti (l) MgO (l) (l)2 TiO B (l) فاز اولیه

 B (l) MgO (l) )2(s2 TiB Ti (g) MgO (g) (g)2 TiO B (g) فاز نهایی
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 بر حسب دمای اولیه سیستم ( و دمای آدیاباتیک∆oHتشکیل استاندارد )(، گرمای ∆oG)نمودار تغییرات انرژی آزاد استاندارد گیبس   2شکل 

 (7( و ث( واکنش )5ت( واکنش ) (،4)، پ( واکنش (9) ، ب( واکنش(2) الف( واکنش .گرم()دمای پیش

 

در دمای ( 9واکنش ) (ب-2)شکل مطابق با ، دیگر سواز 
بوده کیلوژول بر مول(  -599)بسیار گرمازا کلوین  933

کلوین است. از این  2433و دمای آدیاباتیک آن در حدود 
-خود پیشاز نوع ( 9)واکنش  ،نوفمرژارو، طبق معیار 

، با افزایش دمای Mg-2TiO تمسسی مشابه بااست. رونده 
 ابدیگرمازایی و دمای آدیاباتیک واکنش افزایش می ،اولیه

 رسد.کلوین می 9117دمای آدیاباتیک به به نحوی که 
 

با توجه به محاسبات ترمودینامیکی انجام  . Ti-B سیستم
3O2B-2TiO-مخلوط  یویماکرووشده، در طی گرمایش 

C-Mg( 2، اکسید تیتانیومTiO( و اکسید بور )3O2B به )
ادامه، احتمال . در گردندیماحیا  منیزیوم راحتی توسط

 شدهایاح بور و تیتانیوم واکنش بین طی 2TiBتولید فاز 
-2)شکل  (( مورد بررسی قرار خواهد گرفت.4)واکنش )

به  رامحاسبه شده  adTو  ˚G˚Δ ،ΔHهای منحنی (پ

 بهدهد. با توجه تابعی از دمای اولیه نشان می عنوان
کلوین،  2133تا  933در محدوده توضیحات قبلی، 

پذیر و گرمازا از نظر ترمودینامیکی امکان( 4) واکنش
 لذا ؛کلوین است 7133( بالاتر از 4واکنش ) adT. است

2TiB ولید تدر سیستم احتراقی انجام واکنشی از نوع  طی
 .خواهد شد

 
در  TiCدر این قسمت، احتمال تولید فاز   .Ti-Cسیستم 

و کربن موجود در  اشدهیاح تیتانیوم حین واکنش بین
ش شود )واکنسیستم، از نظر ترمودینامیکی بررسی می

-2)مربوط در شکل  adTو  ˚G˚Δ ،ΔHهای ((. منحنی5)
 واکنش، این شکلبا توجه به  نشان داده شده است. (ت
کلوین، از نظر  2133تا  933در محدوده ( 5)

است. این واکنش به شدت پذیر ترمودینامیکی امکان
بر  لذا ؛کلوین است 7133بالاتر از آن  adTگرمازا بوده و 
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طی واکنشی احتراقی در  TiC نوف،مرژا طبق معیار
 تولید خواهد شد.مجموعه 

 
-کلسه شیمقابا  محاسبات ترمودینامیکی. بندی جمع

که واکنش شود بینی میپیش (ب-2) و (الف-2) های
(، 9) واکنشبا  C-Mg-3O2B-2TiOدر مخلوط شیمیایی 
آغاز  ،( است2سبت به واکنش )تری نمنفی G˚Δکه دارای 
(، 9پس از آن، گرمای آزاد شده از واکنش )شد. خواهد 
کند. به عبارت ( را فعال می5( و )4(، )2های )واکنش

 ولید( ت7واکنش )طی  MgO-TiC-2TiB دیگر، کامپوزیت
( به 7واکنش ) adT و ˚G˚Δ ،ΔH هایخواهد شد. منحنی

 ارائه (ث-2) در شکل انجام واکنشعنوان تابعی از دمای 
، امکان انجام واکنش G˚Δشده است. با توجه به منحنی 

وسیعی  در محدوده C-Mg-3O2B-2TiOدر مخلوط ( 7)
، یاز طرفوجود دارد. کلوین(  2343تا  933) از دما

 ،فنومرژاطبق معیار بر و بوده ( بسیار گرمازا 7واکنش )
 گاهباشد. از این رو، از دیداز نوع احتراقی می

 که تولیدشود می گیرینتیجهچنین ترمودینامیکی 
3O2B-2TiO-از مخلوط  MgO-TiC-2TiBکامپوزیت 

Mg-C  فعال شده باسنتز احتراقی طی یک واکنش 
 پذیر است.امکان ،یویماکرووگرمایش 

 
 های تجربییافته

طور که پیش از این اشاره شد، هدف از این تحقیق همان
با استفاده از تلفیق دو واکنش  TiC-2TiBتولید کامپوزیت 

از ) TiCو  (Mg-3O2B-2TiOاز سیستم ) 2TiBتشکیل 
ادامه، ابتدا نتایج در باشد. می (C-Mg-2TiOسیستم 

2TiO-و  Mg-3O2B-2TiO هایتجربی مربوط به سیستم

C-Mg سیستم نتایج و سپس  ارائهC-Mg-3O2B-2TiO 

 است. قرار گرفته  بررسیمورد 
 

مشاهدات تجربی در این   .Mg-3O2B-2TiOسیستم 
سیستم نشان داد که نوع واکنش صورت گرفته از نوع 

-ینیباحتراقی بوده است. این امر در تطابق کامل با پیش

تغییرات ظاهری  (9) شکلباشد. های ترمودینامیکی می

دهد. مینشان احتراقی  وقوع واکنشقبل و بعد از را نمونه 
واکنش احتراقی، حجم شود که در اثر انجام ملاحظه می

به طور قابل توجهی افزایش یافته و محصول  نمونه
)که در بدست آورده است. این پدیده  ایساختاری لایه
نیز احتراقی سنتز واکنش ها در مورد سایر پژوهش

خروج مواد الف: ناشی از  احتمالاً (مشاهده شده است
بالا و ب: در دماهای  فرار و ترکیبات گازی از سیستم

د باشمی اختلاف حجم مواد اولیه و محصولات واکنش
[15] . 
حاصل  محصولنشان داد که  [73]نتایج بدست آمده  

از واکنش سنتز احتراقی فعال شده توسط گرمایش 
علاوه بر فاز  ،5Mg3O2B:2TiO:در مخلوط  ماکروویوی

( 6O2B3Mg)نظیر ( شامل فازهای جانبی 2TiBظر )ن دورم
 زیوممنی به کسراین فازهای جانبی . حضور باشدنیز می

ر دمنیزیوم در سیستم )ناشی از اکسید شدن مقداری از 
نین به . چدر( ارتباط دااثر نفوذ اکسیژن به محفظه واکنش

، ناخواستهاین فازهای حذف  منظوربهکه رسد نظر می
 لگویا ضروری است.منیزیوم مقادیر بیشتر  استفاده از

مخلوط نمونه تولیدی از مربوط به  ایکس اشعه پراش
:7Mg3O2B:2TiO  در آن، که شده  ارائه (الف-4)در شکل
با موفقیت و طی یک واکنش احتراقی تولید  2TiBفاز 

 شده است.
 

 
پژوهش، قبل  های اینمثالی از تغییرات ظاهری نمونه  9شکل 

 ]73[)الف( و بعد از وقوع واکنش احتراقی )ب(

 

در این سیستم نیز با توجه به  . C-Mg-2TiOسیستم 

مشاهدات تجربی، نوع واکنش صورت گرفته از نوع 

-های ترمودینامیکی میبینیپیش دیمؤاحتراقی بوده که 

ب( الگوی پراش اشعه ایکس محصول -4باشد. شکل )

دهد که را نشان می 2Mg:C2TiO:سنتز شده از مخلوط 



 721 محمد شیخ شاب بافقی -مسعود سکاکی -نیاآیدا فایقی -مرتضی دستجردی -عارف قنبری

 

 

 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7931سال سی ام، شمارۀ یک، 

با موفقیت و با استفاده از ترکیب  TiCدر آن، فاز 

 استوکیومتری تولید شده است. 

 
حاصل از  هایمربوط به نمونه ایکس الگوی پراش اشعه  4شکل 

از بعد )ب(  2Mg:C2TiO:)الف( و  7Mg3O2:B2TiO: مخلوط اولیۀ

 انجام واکنش احتراقی

 
حاصل از مربوط به نمونه  ایکس اشعه الگوی پراش  5شکل 

 از انجام واکنش احتراقیبعد  9Mg:C3O2:B2TiO: یمخلوط اولیه

 )الف( و پس از اسیدشویی )ب(
 

2TiO-های واکنشی سیستمتجربی با مقایسه نتایج  

Mg-3O2B  وC-Mg-2TiOشود که بر خلاف ، ملاحظه می

، نیازی C-Mg-2TiOدر سیستم  Mg-3O2B-2TiOسیستم 
حصول برای نیل به ممنیزیوم به استفاده از مقادیر بیشتر 

اختلاف مشاهده شده در مقدار بهینه وجود ندارد. مطلوب 

Mg ،های فازی با مراجعه به دیاگرام در این دو سیستم
B-Ti  وC-Ti  قابل درک است. در سیستمB-Ti  2فازTiB 
مترین کفلزی حضور داشته که یک ترکیب بین صورتبه

انحراف از مقدار استوکیومتری سبب تولید فازهای جانبی 
در  TiCفاز  Ti-Cدر سیستم  که یحالگردد؛ در می

 امکان تشکیل دارد. لذا سیستم ،محدوده وسیعی از ترکیب

دن )ناشی از اکسید ش در ترکیباحتمالی در برابر تغییر 
مقاومت نموده و فاز جانبی تولید  ،(منیزیوممقداری از 

 .خواهد شدن
 

 Mg ۀمقدار بهینبا توجه به   .C-Mg-3O2B-2TiOسیستم 
 C-Mg-2TiOو  Mg-3O2B-2TiOهای واکنشی سیستمدر 
، مخلوط  TiC-2TiBبا هدف تولید کامپوزیت  و
C9Mg::3O2:B22TiO یویماکروودهی تحت حرارت 

واکنش به چهار  ءبا توجه به افزایش اجزا .قرار گرفت
 و واسته بین بور و کربنخجزء، احتمال انجام واکنش نا

تواند سبب تولید وجود داشته که این امر می C4Bتولید 
 نشان مشاهدات تجربیلوب در محصول شود. طاجزاء نام

های بینیدر تطابق با پیشداد که نوع واکنش 
 (الف-5) شکلاز نوع احتراقی است. ترمودینامیکی و 

 C9Mg::3O2:B22TiOمخلوط پراش اشعه ایکس لگوی ا
که  طورهماندهد. نشان میدهی پس از حرارترا 

 2TiB ،TiCشامل فازهای تنها شود محصول مشاهده می
 .و فاز جانبی دیگری تولید نشده است باشدمی MgOو 

واکنش  G˚Δناشی از این امر است که  C4Bعدم تولید 
باشد. می C4Bبسیار کمتر از واکنش تشکیل  TiCتشکیل 

 شود.ترجیح داده می TiCلذا، از نظر ترمودینامیکی تولید 
خالص  کامپوزیتتولید و  MgOحذف فاز  منظوربه

TiC-2TiB شدهقیرق، محصول بدست آمده در محلول 
الگوی  (ب– 5)اسیدشویی شد. شکل  کلریدریک اسید

پس از اسیدشویی نشان  حصول رامپراش اشعه ایکس 
 به طور کامل MgOفاز  کهشود ملاحظه میدهد. می

با موفقیت و  TiC-2TiB ترکیب کامپوزیتیحذف شده و 
ایش مرگنتز احتراقی فعال شده با سطی واکنش 

 شده است. دتولی یویماکروو
 

 
ل از محصول حاص تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی  3شکل 

 9Mg:C3O2:B2TiO:از واکنش احتراقی در سیستم 
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 ز طیفتصویر میکروسکوپ الکترونی )الف( و آنالی  1شکل 

 TiC-2TiB )ب( از کامپوزیت ایکس پرتو انرژی پراش سنجی

 تولیدی در این تحقیق

 
 مورفولوژی و ریزساختار

 روبشی میکروسکوپ الکترونی تصویر (3) شکل 

(SEM)  از مخلوط:C:9Mg3O2:B22TiO  پس از را

شود، طور که دیده میدهد. هماننشان می یواکنش احتراق

دمای  ی است. احتمالاًهای بزرگمحصول شامل آگلومره

ی برخباعث ذوب سطحی  ،واکنش احتراقیدر حین  الاب

تصویر  .[17] شده است هاآگلومرهاین ذرات و تشکیل 

س پحصول تولیدی م از روبشی یالکترون میکروسکوپ

 .شده است ارائه (الف-1)در شکل از فرآیند اسیدشویی 

اندازه ذرات به طرز قابل شود میطور که مشاهده همان

و ابعاد ذرات کامپوزیت تولیدی در توجهی کاهش یافته 

این ذرات  . تولیدنانومتر قرار دارد 753تا  733محدوده 

بسیار بزرگ های از آگلومره (submicron)میکرونی زیر 

و جدایش ذرات  ایدانهمرز انحلالتواند به ( می3)شکل 

 فرآیند اسیدشویی نسبت داده شود حیندر از هم 

طیف سنجی پراش نتیجه آنالیز  (ب-1) . شکل[18,19]

ان را نشاسیدشویی شده برای نمونه  انرژی پرتو ایکس

لام  همربوط ب طلا و اکسیژن سیلیسیوم، هایپیک دهد.می

-آمادهدر حین شش طلای مورد استفاده وو پ ایشیشه

یز در نتیجه آنال منیزیوم است. فقدان پیکها سازی نمونه

 لدر توافق با شک طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکس

فرآیند اسیدشویی برای حذف بودن  مؤثربوده و  (ب-5)

 .دهدرا نشان می MgO کامل فاز
 

 گیرینتیجه
هدف از این کار تحقیقاتی بررسی امکان تولید کامپوزیت 

TiC-2TiB  از مخلوطC-Mg-3O2B-2TiO  طی واکنش
ی فعال شده با گرمایش روندهسنتز احتراقی خود پیش

ای از نتایج ترمودینامیکی و خلاصه است. یویماکروو
2TiO-های واکنشی سیستممربوط به  های تجربییافته

Mg-3O2B، C-Mg-2TiO  وC-Mg-3O2B-2TiO در ادامه 

 است: ورده شدهآ
واکنش شیمیایی در هر سه  ،از نظر ترمودینامیکی. 7

 .خواهد بودسیستم از نوع احتراقی 

وقوع واکنش احتراقی در هر سه سیستم  ،نتایج تجربی. 2
 .دینمایم دیتائرا 

مخلوط  یویماکروودهی حرارت. 9
C9Mg::3O2:B22TiO  2-سبب تولید کامپوزیتTiB

TiC-MgO .گردید 

وشی ر کلریدریک اسید محلول رقیق توسطشویی اسید. 4

 است. TiC-2TiBتولید کامپوزیت خالص برای  مؤثر

که  نشان داد وسکوپ الکترونیمیکر مشاهدات. 5
 بزرگ یهایآگلومره شویی نشده حاویاسیدمحصول 

 .است MgOو  2TiB  ،TiCاز ذرات 

تولیدی در محدوده  TiC-2TiBاندازه ذرات کامپوزیت . 3
 باشد.نانومتر می 753تا  733
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با تقویت کننده  xNbx-100)5Ni10Al30Cu55(Zrنمونه های کامپوزیتی زمینه آمورف حجمی رفتار شکست بررسی 

 حین آزمون فشار تک محوری ،سیم تنگستن

 

  (4)سعید ناطق        (9)شمس الدین میردامادی        (2)رضا غلامی پور       (7)مرتضی محمودان

 

 چکیده

. خواص نددقیقه تولید شد 57مدت  به سانتیگراد درجه 359به روش فلزخورانی در دمای  /5Ni10Al30Cu55(Zr W(x=Nbx-100) (2 ,0 هایکامپوزیت

 محوری مورد فشار تکآزمون  و روبشی الکترونی توسط میکروسکوپبه ترتیب  روش،این  باتولید شده  هایکامپوزیتو مکانیکی ساختاری 

رگه سطح شکست عمدتا از نوع  شکست، سطح X=2نمونه در . بر اساس نتایج حاصل از خواص مکانیکی و ریزساختاری، ندبررسی قرار گرفت
در نمونه بدون افزودنی . همچنین یافتدرصد افزایش  22به نیز شکل پذیری پلاستیک با افزایش میزان چگالی ساختارهای رگه ای،  ای بوده و

های تمرکز تنش عمل کرده و به عنوان مکانهای جوانه زنی ترک هستند( )که خود از محل )3Zr5Wو  Zr2W(فازهای بین فلزی ثانویه نیوبیم، 

کامپوزیت  شکل پذیری پلاستیک ،به ترک باندهای برشیبا تبدیل سریع بوده و  مسطحعمدتا از نوع در این نمونه کامپوزیتی شکست سطح 
 .یافتکاهش 

 کامپوزیت، شیشه فاز حجمی، نیوبیم، سطح شکست  کلیدی هایواژه

 

 

Investigation of Failure Behavior of W/ (Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNbx Composites during 

Compression Test 

 
M. Mahmoodan         R. Gholamipour        Sh. Mirdamadi        S. Nategh  

 
Abstract 

(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x= 0, 2) bulk metallic glass matrix/tungsten wire composites were fabricated by 

infiltration process at 950 ◦C and 15 minute processing time. Structural studies and mechanical behaviors 

of the materials were investigated by scanning electron microscopy and compressive tests, respectively. 

Based on the results, the fracture surface in the composite sample with X=2 was vein like pattern and with 

increase of the vein's intensity in the matrix, the ductility reached 28%. In the niobium-free composite 

sample the secondary intermetallic phases of (W2Zr , W5Zr3) (as the crack nucleation sites) act as the stress 

concentration sites and the fracture surface changed to smooth mode. In addition, the composite ductility 

was reduced because of the rapid convection of shear bands to cracks. 

 

Keywords Composite, Bulk Metallic Glass, Niobium, Fracture Surface 
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 مقدمه
شیشه فلزات حجمی علی رغم داشتن استحکام و سختی 
بالا، به علت تشکیل باند های برشی موضعی در حین 
فشار و کشش دارای کرنش پلاستیک محدودی بوده و 

-1]لذا به آسانی دچار شکست ناگهانی می شوند  ،تردند

ری شکل پذیبه منظور غلبه بر این مشکل و افزایش  .[5
، از ذرات و الیافی مانند مذکور در مواد مهندسی پلاستیک

 ،تانتالیوم و تنگستن به عنوان تقویت کننده استفاده کرده
اقدام به تولید کامپوزیتهای درجا و غیر درجا می کنند تا 
بدین وسیله با تولید باندهای برشی چند تایی سبب 

ذیری شکل پافزایش کرنش پلاستیک و نهایتا افزایش 
در میان کامپوزیتهای زمینه . [8,32,33-6]شوند پلاستیک 

شیشه فلز حجمی، کامپوزیتهای زمینه شیشه فلز حجمی 

نیم به دلیل داشتن خواص مکانیکی مطلوب پایه زیرکو
مانند استحکام و سختی بالا مورد توجه قرار گرفته اند 

جهت تولید  در حین عملیات فلزخورانی .[9-15,26]

ا ب شیشه فلز حجمی پایه زیرکونیم های زمینهکامپوزیت
ل شدن حافزایش میزان  به دلیل تقویت کننده تنگستن،

موجود در زمینه  عناصرزیرکونیم و سایر ی ئجز
میایی زمینه ترکیب شی ،با افزایش دما کامپوزیت با تنگستن

 از ترکیب اولیه ،به خصوص در نواحی لایه های واکنشی
سبب تشکیل برخی جوانه های  و این عاملفراتر رفته 

ه می گردند که به تدریج این جوانبین فلزی ثانویه فازهای 
فته و به این ترتیب ها مستقیما در داخل زمینه رشد یا

در فصل مشترک کامپوزیت ثانویه  بین فلزی فازهای

ر برخی از عناص گزارش شده است کهتشکیل می شوند. 
مانند نیوبیم و تانتالیوم تا حد زیادی از تشکیل فازهای 

های مکانیزم از طریق و جلوگیری می کنندمذکور 

بهبود خواص ساختاری و مکانیکی  سببمتفاوت 
های تولید شده زمینه آمورف حجمی کامپوزیت

های زیرکونیوم با تقویت کننده ذرات و الیاف )کامپوزیت

-16] می گردند تولید شده به روش درجا و غیر درجا(

شیشه فلزات در دمای کم و نرخ کرنش  .[31-29] و [18
یابند. بدین اخت تغییر شکل میبالا به صورت غیر یکنو

 تغییر شکل غیر یکنواخت که در دمای اتاق عمدتاً ترتیب
است و علت آن جوانه زنی و گسترش نوارهای برشی 

به طور کلی جریان پلاستیک شیشه فلزات حجمی  .است
در نتیجه بالا رفتن دما در داخل و به طور موضعی 

ن حیبدین معنی که در .اتفاق می افتد باندهای برشی
آزمون فشار، کرنش زیادی در نوارهای برشی متمرکز می 
شود که وقتی نمونه می شکند، آزاد شده و منجر به 

 می اندهای برشیبدر داخل  افزایش قابل ملاحظه ی دما
شود. این افزایش دما به حدی بالاست که می تواند منجر 

الگوی  که حاصل آنبه نرم شدن موضعی یا ذوب شود 

 استشکست رگه ای در شیشه فلزات حجمی 
زیت های زمینه سطوح شکست کامپو .[12,25,27,34]

فازهای بین فلزی شیشه فلز حجمی به علت حضور 

متفاوت و پیچیده تر است. بسته به کسر حجمی ثانویه 
 کشکل پذیری پلاستی، معمولاً فازهای بین فلزی ثانویه

تا سطح مشخصی افزایش می یابد و با افزایش بیشتر کسر 

به علاوه، با  .حجمی فاز بلوری شروع به کاهش می کند
 ، کسرفازهای بین فلزی ثانویهافزایش کسر حجمی 

در . [25] حجمی و اندازه ساختار رگه ای کاهش می یابد
حین تغییر شکل پلاستیک به واسطه برخی مواد، در 

همراه  ای رگهشکست فشار تک محوری، الگوی اعمال 
نیز مشاهده شده  مسطحبا الگوی رودخانه ای و مناطقی 

 شکیل الگوی رودخانه ای تنشهای نرمالیعلت ت .است
که به صورت موضعی بر صفحه ی برش عمل می  هستند

نمونه  رفتار شکست ،در این تحقیق .[21,25-19] کنند

 /Nbx-100)5Ni10Al30Cu55(Zr W(x= 0, 2) های کامپوزیتی

رد بررسی قرار گرفته وتحت آزمون فشار تک محوری م
 است.

 
 قیمواد و روش تحق

 از Nbx-100)5Ni10Al30Cu55(Zr(x= 0, 2) تولید آلیاژجهت 

 Vacuum arc) الکتریک قوس مجدد ذوب روش

remelting )  ء استفاده شد. برای این منظورخلاتحت 
 با و (بارمیلی 5/4×79 -5) بالا ءخلاتحت  ،ذوب محفظه
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. دیگرد شستشو( %3333/33) خالص اریبس آرگون گاز
شد تا مذابی همگن تولید عملیات ذوب سه مرتبه تکرار 

شیشه فلز حجمی به روش ریخته گری سپس . گردد
تولید گردید. سیمهای تنگستن  مترمیلی 4مکشی به قطر

پس از برش و متر میلی 59 و به طولمتر میلی 7به قطر 
شستشو در الکل اتانول و استون در حمام اولتراسونیک 

فولادی قرار دقیقه، به صورت منظم در قالب  29به مدت 
درصد  19داده شدند. درصد حجمی سیمهای تنگستن 

بود. جهت تهیه نمونه های کامپوزیتی، عملیات حرارتی 
 75 به مدت یگرادسانت درجه 359 یفلزخورانی در دما

انجام شد. سپس  bar 5/9تحت فشار گاز آرگون دقیقه 
نمونه ها در آب به سرعت سرد شدند و بدین ترتیب 

از آزمون فشار تک محوری کامپوزیت فوق تهیه شد. 

جهت بررسی خواص مکانیکی نمونه های کامپوزیتی 
استفاده شد. جهت انجام این آزمون از دستگاه 

(SANTAM)  مدل(STM 250) سازیاستفاده شد. آماده 

( پس از برش دقیق مترمیلی 2 ولو ط 4نمونه ها )به قطر
-آنها توسط دستگاه میکروکاتر و صاف کردن سطح نمونه

 79-4ها توسط سمباده انجام گرفت. نرخ کرنش اعمالی 
جهت بررسی ریز ساختار  .در نظر گرفته شد یهثان بر

 مدل یروبش الکترونی از میکروسکوپها کامپوزیت
VEGA TESCAN)) .استفاده شد 

 
 نتایج و بحث

 ( تصاویر ریزساختاری حاصل از7در شکل )

حالت الکترون میکروسکوپ الکترونی روبشی در 
5Ni10Al30Cu55(Zr(100-از نمونه های کامپوزیتی برگشتی

 (x= 0, 2)Nbx /W  نشان داده شده است. با توجه به شکل

 ،( مشاهده می شود که در نمونه بدون افزودنی نیوبیم7)
در اطراف فصل مشترک فازهای بین فلزی ثانویه 

 فصلتشکیل شده اند در صورتی که در کامپوزیت 

های فاز وجود نیوبیماتمی نمونه حاوی دو درصد مشترک 
  مشاهده نمی شود.بین فلزی ثانویه 

زایش با اف با کاهش میزان تنگستن در لایه واکنشی 

در خلال فرآیند فلز  (Zr ،Al ،Cu ،Niدما، عناصری مانند )
درون سیم های تنگستن نفوذ پیدا کرده و لایه خورانی به 

های به نسبت ضخیمی را ایجاد می نمایند که دلیل آن 
بالا بودن نسبی ثوابت نفوذ آنها به موازات نفوذ به عکس 
تنگستن از سیم های تقویت کننده است. با کاهش میزان 

و تحت  تنگستن از یک حد مشخص در لایه واکنشی
، استحکام مرز دانه های یتاثیر شرایط تخریب دمای

د ، کافی نخواهن برای نگه داشتن انسجام دانه هاتنگست
بود که این عامل باعث شکل گیری ذرات غنی از تنگستن 
شده و این ذرات با افزایش دما و زمان فلزخورانی، به 

تدریج از رشته ها فاصله می گیرند. متعاقبا مقادیر 
 یه های واکنشیزیرکونیم و سایر عناصر، به عکس در لا

با افزایش دما افزایش یافته و از این رو ترکیب شیمیایی 

به خصوص در نواحی لایه های واکنشی کامپوزیت زمینه 
از ترکیب اولیه فراتر رفته که سبب تشکیل برخی جوانه 

 می گردند که به تدریج اینفازهای بین فلزی ثانویه های 

ت و ه و ترکیباجوانه ها مستقیما در داخل زمینه رشد یافت
و  Wangرا ایجاد خواهند نمود. فازهای بین فلزی ثانویه 

در بررسی خواص ساختاری  [22] همکارانش
کامپوزیتهای زمینه آمورف حجمی پایه زیرکونیم با 
تقویت کننده سیم تنگستن، نشان دادند که ضریب نفوذ 
زیرکونیم در زمینه با افزودن نیوبیم به زمینه کاهش می 

 های متالورژیکی درواکنشمی شود ه باعث نتیجدر یابد 
به نظر می رسد که مکانیزم  .کاهش یابدفصل مشترک 

اصلی تشکیل واکنشهای فصل مشترک، مبتنی بر انحلال 

رسوب موثر باشد. بدین نحو که تقویت کننده جامد در 
ای فوق اشباع را در نزدیک مذاب زمینه حل شده و لایه

خود در حین فرآیند ریخته گری تشکیل می دهد و سپس 

رسوبات واکنش های فصل مشترکی، در خلال سرمایش 
-Wدر زمینه تشکیل می شوند. با توجه به دیاگرام فازی 

Zr  حداکثر حد حلالیت تنگستن در مذاب زیرکونیم

 ددرصد اتمی است. بررسی های دقیق نشان دادن 2حدود 
که واکنش فصل مشترکی ذکر شده در کامپوزیت زمینه 

در واقع یک  (30Cu5Ni10Al55Zr(شیشه فلز حجمی 
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شته در زمینه و ر مذاب واکنش پریتکتیک میان زیرکونیم
های تقویت کننده جامد تنگستن در حین فرآیند 

 .[25-22]فلزخورانی خواهد بود 
( تصویر ریزساختاری حاصل از 2در شکل ) 

در حالت الکترون میکروسکوپ الکترونی روبشی 

ه شده است. نشان دادX=0 برگشتی از نمونه کامپوزیتی 
طیف سنجی پراش انرژی آنالیز ( 7همچنین درجدول )

( در نزدیکی فصل Aفاز موجود ) (EDS) پرتو ایکس
 مشترک نمونه کامپوزیتی فوق آورده شده است.

 

            
از نمونه  )5Ni10Al30Cu55Zr(x= 0, 2Nbx-100)( در حالت الکترون برگشتیمیکروسکوپ الکترونی روبشی  ویر ریزساختاری حاصل از اتص  7شکل 

 X= 0  و ب( X= 2الف(  کامپوزیتی های

 
 X= 0 نمونه  در حالت الکترون برگشتیمیکروسکوپ الکترونی روبشی  تصویر ریزساختاری حاصل از  2 شکل

 

 X= 0  ( در فصل مشترک نمونهAفاز موجود ) کسیا پرتو یانرژ پراش یسنج فیطآنالیز  7جدول 

Spectra: 5-ZONE  A 

Element Series 
unn.  C 
[wt. -%] 

Norm.  C 
[wt. -%] 

Atom.  C 
[wt. -%] 

Aluminium K  series 4.08 4.89 16.41 

Nickel K  series 1.72 2.06 3.17 

Copper K  series 9.13 10.93 15.57 

Tungesten L  series 40.80 48.58 48.47 

Zirconium L  series   16.38 

Total: 83.5  % 
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رژی طیف سنجی پراش انبا توجه به نتایج حاصل از آنالیز 

ن ر ایکه دو نتایج آزمون پراش پرتو ایکس ) پرتو ایکس

، و با توجه به غلظت عناصر ([23] آورده نشده استمقاله 

( و همچنین با 7تنگستن و زیرکونیوم موجود در جدول )

( در Zr5W(( و فاز شبه پایدار Zr2Wپایدار )تشکیل فاز 

ذرات سفید  ،( به احتمال زیادW-Zr [24]نمودار دو تایی )

رنگ موجود در زمینه و فصل مشترک نمونه کامپوزیتی 

X= 0 ( نشان داده شده است، بیانگر وجود 2) شکل که در

 می باشند.  Zr)2(Wفازهای بین فلزی ثانویه 

 

 
 مهندسی کرنش-تنشنمودار   9شکل 

بیانگر  f )نقطه /Nbx-100)5Ni10Al30Cu55(Zr W(x= 0, 2) هایکامپوزیت

 نقطه شکست کامپوزیت است(

 

، مهندسی کرنش-( به وسیله نمودار تنش9در شکل )

5Ni10Al30Cu55(Zr(100-) هایرفتار مکانیکی کامپوزیت

(x= 0, 2Nbx  .مذکوربا توجه به شکل نشان داده شده است 

بین مقادیر استحکام فشاری فاحش می توان به اختلاف 

حاصل از آزمون فشار تک شکل پذیری پلاستیک و 

محوری در نمونه های کامپوزیتی پی برد. به عبارت دیگر 

استحکام فشاری نمونه و شکل پذیری پلاستیک 

نه حاوی نمونسبت به  بدون افزودنی نیوبیم کامپوزیتی

وجه به با ت یافته است.ی چشمگیرکاهش  افزودنی نیوبیم

در نمونه درصد  9از شکل پذیری پلاستیک ( 9شکل )

درصد در نمونه حاوی  22بدون افزودنی نیوبیم به 

افزودنی نیوبیم افزایش یافته است. دلیل این موضوع را 

و  7ساختاری )اشکال ریزبا توجه به مشاهدات می توان 

 نزدیکی فصلدر فازهای بین فلزی ثانویه به وجود ( 2

نمونه بدون افزودنی نیوبیم نسبت داد. فازهای  مشترک

مذکور محل های مناسبی جهت جوانه زنی و رشد ترک 

 کامپوزیتشکل پذیری پلاستیک و در نهایت کاهش 

 محسوب می گردند.

درصد  09در اغلب نمونه های کامپوزیتی بالای  

حجمی تقویت کننده که تحت آزمایش فشار تک محوری 

می گیرند زمینه و تقویت کننده در ناحیه الاستیک  قرار

ن دهند. در حیهر دو به صورت الاستیک تغییر شکل می

تغییرشکل پلاستیک، زمینه تحت تنش شعاعی کششی 

قرار می گیرد و جوانه زنی ترک از زمینه آغاز می شود. 

های کششی در زمینه، ترکها در زمینه به علت وجود تنش

از فصل مشترک عبور می کنند و به  گسترش پیدا کرده و

سیم های تنگستن )تقویت کننده( می رسند. در این 

هایی که در سطح خارجی کامپوزیت قرار مرحله ابتدا سیم

های فشاری قرار می گیرند. بعد از خم دارند تحت تنش

های خارجی، زمینه فشرده سیم بشکه ای شدن() شدن

 کاهش استحکام شده و تنش آزاد شده از این طریق سبب

های های تنگستن اطراف می شود. از طرفی سیمسیم

مرکزی که تحت حمایت کامل از زمینه آمورف حجمی 

های بالاتری جهت خم شدن اطرافشان قرار دارند، به تنش

تنش مذکور، سبب افزایش چگالی  .[3,23,27] نیاز دارند

های تنگستن مرکزی شده و در نهایت نابجایی ها در سیم

 (.9 )شکل سبب ایجاد کارسختی در کامپوزیت می گردد

شکال )  صل از      5( و )4در ا ساختاری حا صاویر ریز  ( ت

  Nbx-100)5Ni10Al30Cu55(Zr(x= 0, 2)نمونه های کامپوزیتی 

W/    در نقطه شکست )نقطهf کرنش در -در نمودار تنش

.( نشان داده شده است9شکل 
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 در نقطه شکست  Nbx-100)5Ni10Al30Cu55Zr( /W(x= 0)تصاویر ریز ساختاری حاصل از نمونه کامپوزیتی   4شکل 

 (9کرنش در شکل -در نمودار تنش f)نقطه 

 

    

 
در  fدر نقطه شکست )نقطه الف و بNbx-100)5Ni10Al30Cu55Zr( /W  )(x= 2)تصاویر ریز ساختاری حاصل از نمونه های کامپوزیتی   5شکل 

 و ج( نحوه انتشار و شاخه ای شدن باندهای برشی حین تغییر شکل پلاستیک. (9کرنش در شکل -نمودار تنش

 

با مقایسه رفتار مکانیکی و ریز ساختاری نمونه های  
کامپوزیتی حاوی و بدون افزودنی عنصر دیرگداز نیوبیم 
در حین انجام آزمایش فشار تک محوری در مرحله 
شکست، می توان دریافت در هر دو نمونه کامپوزیتی، 
پس از بارگذاری نمونه ها تا مرحله شکست کامپوزیت، 

 سیم تنگستن )به عنوان تقویتیک ترک طولی عمیق در 

با این تفاوت که در کننده کامپوزیت(، ایجاد شده است. 
نمونه حاوی عنصر دیرگداز نیوبیم، باندهای برشی 
مشاهده می شوند که در حال تبدیل شدن به ترک هستند. 
ولی در نمونه بدون افزودنی نیوبیم این باندهای برشی 

هنگامی که  ب(.-5ب و -4مشاهده نمی شوند )اشکال 
نمونه های کامپوزیتی تحت نیروی محوری فشاری قرار 

F 

F 
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می گیرند سیمهای تنگستن که در ناحیه خارجی زمینه 
قرار گرفته اند نسبت به آنهایی که در مرکز قرار گرفته اند 
تحت اعمال نیروی فشاری بیشتری قرار می گیرند لذا 
تحت این نیروی فشاری، خم شده و یک تنش عرضی 

 رشگزار وسط سیم تنگستن بوجود می آید. کششی د
شده است که استحکام مرز دانه های تنگستن از تنش 
کششی حاصل از خم شدن سیم تنگستن به مراتب پایینتر 
بوده و نهایتا این عامل سبب بوجود آمدن یک ترک طولی 

 .[27,28]گردد عمیق در سیم تنگستن می
د نیوبیم، ایجادر نمونه کامپوزیتی بدون افزودنی  

ترک در زمینه درهمان مراحل اولیه تغییر شکل پلاستیک 
و گسترش آن به سمت فصل مشترک و در نهایت به 
داخل سیم تنگستن که به ایجاد ترک طولی عمیق در سیم 

تنگستن می انجامد، تعیین کننده رفتار مکانیکی نمونه 
 لکامپوزیتی بدون افزودنی نیوبیم می باشد. اما در هر حا

های زمینه آمورف حجمی )حاوی و بدون در کامپوزیت

افزودنی نیوبیم( باندهای برشی بعد از نقطه تسلیم ایجاد 
شده و تا مرحله شکست که به ترک تبدیل می شوند در 
زمینه گسترش می یابند. با این تفاوت که در نمونه بدون 

و  Zr)2Wفازهای بین فلزی ثانویه افزودنی نیوبیم، 

3Zr5(W خود از محلهای جوانه زنی ترک هستند، به  که
عنوان مکانهای تمرکز تنش عمل کرده و سبب تبدیل 

سریع باندهای برشی به ترک می شوند. به عبارت دیگر 
باندهای برشی فرصت اشاعه و شاخه ای شدن را پیدا 
نمی کنند. به همین علت با کاهش اشاعه باند برشی و به 

ه آمورف حجمی، کاهش دنبال آن عدم انتشار در زمین
 درنمونه های بدون افزودنی نیوبیمپذیری پلاستیک شکل

نسبت به نمونه های حاوی افزودنی نیوبیم مشاهده می 

دلیل اصلی تفاوت قابل  می تواند شود. لذا این موضوع
نمونه حاوی شکل پذیری پلاستیک ملاحظه میزان 

 د.شونه بدون افزودنی نیوبیم می باافزودنی نیوبیم و نم

لت           به ع حاوی افزودنی نیوبیم،  نه  که در نمو حالی  در 
  ، باندهای برشککیفازهای بین فلزی ثانویهعدم تشکککیل 

به             باشکککند.  کامپوزیت می  تار مکانیکی  نده رف تعیین کن

نحوی که بعد از نقطه تسکککلیم، باندهای برشکککی اولیه          

تشکیل شده و در ادامه با برخورد به سیم تنگستن شاخه     
شده و در   ش  زمینه کامپوزیت گسترش می یابند ای  کل  )

و در نقطه شکست باندهای برشی به ترک تبدیل     ج(-5
سیم       شکاف طولی عمیق در  شوند و در نهایت یک  می 

 (.ب-5بوجود می آید )شکل 
 ( تصاویر ریز ساختاری حاصل از0در شکل ) 

-از سطح شکست نمونهمیکروسکوپ الکترونی روبشی 

 ست.ده اشهای کامپوزیتی نشان داده 
 

 
 

 
میکروسکوپ الکترونی  تصاویر ریزساختاری حاصل از   0 شکل

در حالت الکترون برگشتی از سطح شکست نمونه های روبشی 

 X=2.( بو  X=0الف( 

طح ستصاویر میکروسکوپی حاصل از با توجه به  
شکست نمونه های کامپوزیتی می توان دریافت که میزان 

نسبت به  X=0 کامپوزیتیچگالی رگه ها در زمینه نمونه 

نمونه های کامپوزیتی حاوی افزودنی نیوبیم کاهش یافته 
ای موجود در زمینه میزان چگالی ساختارهای رگهاست. 
مونه های کامپوزیتی با زمینه آمورف حجمی در ن

 ارند،د تریبالاشکل پذیری پلاستیک زیرکونیوم که 
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تیک شکل پذیری پلاسنسبت به نمونه های کامپوزیتی با 
. بنابراین با توجه به توضیحات [25] پایینتر، بیشتر است

چگالی ساختار رگه ای در نمونه های آن با فوق و مقایسه 
ر دمی توان دریافت که حاوی و بدون افزودنی نیوبیم، 
حین آزمون فشار تک نمونه کامپوزیتی حاوی نیوبیم 

برشی،  ایعلت گسترش و انتشار بیشتر بانده محوری، به
احتمال ذوب موضعی در داخل باندهای برشی و نرم 

 بیشتر از نمونه بدون (Shear softening) شدن برشی
ت عل     افزودنی است که معدود باندهای برشی در آن به

 .به ترک تبدیل می شوندفازهای بین فلزی ثانویه وجود 

 
 ریینتیجه گ

 ،با افزودن دو درصد اتمی نیوبیم به زمینه کامپوزیت. 7

 افزایش می یابد. %22 به %9از شکل پذیری پلاستیک 

انویه فازهای بین فلزی ثدر نمونه بدون افزودنی نیوبیم، . 2
های تمرکز تنش عمل کرده و به این به عنوان مکان

اخه ه و شنباندهای برشی فرصت اشاعه در زمیترتیب 
کل شتبدیل سریع به ترک، و با ای شدن را پیدا نکرده 

 کاهش می یابد.کامپوزیت  کپذیری پلاستی

ش ، نقآمورف افزودن دو درصد اتمی نیوبیم به زمینه. 9
مهمی در تعیین نوع شکست نمونه های کامپوزیتی 
حین آزمون فشار تک محوری ایفا می کند. به طوری 

 ه ایرگ مدلاز  به تدریج که سطح شکست کامپوزیت
 بدوندر نمونه  مسطح مدلبه حاوی نیوبیم در نمونه 

 تغییر می یابد. افزودنی نیوبیم
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 چکیده
 و 9 ،7 عمودی نیروی سه در 0794 فولاد رواین از .شد انجام آباکوس افزارنرم توسط ،0794 فولاد سایش فرایند سازی  شبیه  حاضر  تحقیق در
سک  روی بر پین آزمایش صورت  به نیوتن 5 ست  به نتایج گرفت. قرار سازی شبیه  مورد دی شان  آمده د  وعن از آمده وجود به سایش  داد ن

شان  سی  تنش پین، روی بر عمودی نیروی افزایش با و بوده خرا سک،  و پین تماس منطقه در تما   .ابدیمی افزایش سایش  پهنای و عمق دی
  بینیپیش در سازیهشبی نتایج بودن اعتماد قابل بر دلالت که باشدمی آزمایشگاهی نتایج با مطابق سازیشبیه این از آمده دست به نتایج چنینهم

 دارد. سایش شدت

 

 .تماسی تنش ،دیسک روی بر پین آزمایش ،0794 فولاد ،آباکوس افزارنرم ،تریبولوژی  کلیدی هایواژه

 

 

 

 
Simulation of Wear Behavior of AISI 4130 Steel Against Al2O3 Ball 

 
M. J. Rajabloo            M. Rafiei             H. Mostaan 

 
Abstract 

In this research, the simulation of wear behavior of 4130 steel has been carried out by ABAQUS software. 

The wear behavior of 4130 steel was simulated at three normal loads of 1, 3 and 5 N under pin-on-disk 

test. It was found that the predominant wear mechanism was the abrasion and with increasing normal load 

the contact stress between pin and disk, width and depth of wear track increase during the wear test. Also, 

it was concluded that the results of simulation, had a good agreement with experimental results that shows 

the validity of simulation to predict the wear process.  

 

Keywords Surface Tribology, ABAQUS Software, 4130 Steel, Pin-on-Disk Test, Contact Stress. 
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7931سال سی ام، شمارۀ یک، 

 سازیشبیه کارآمدی از نشان دیسک(، روی )پین آزمون

 باشد.می کامپیوتری

شخص  شده  مرور مطالعات به توجه با   تحقیقات شد  م
سیار    نجاما سایش  فرایند سازی  شبیه  زمینه در اندکی ب
  شیسای رفتار سازی شبیه  زمینه در همچنین و است  شده 

 در بنابراین اساات. نشااده انجام ای مطالعه 0794 فولاد
 فولاد یسایش   رفتار سازی  شبیه  بررسی  به حاضر  تحقیق
   است. شده پراداخته آلومینایی گلوله راببر در 0794

 
 آزمایش روش و مواد

 ،Cad ماادل طراحی شاااااماال تحقیق اجرای مراحاال

 هاآن اعتبارساانجی و مختلف نیروهای با سااازیشاابیه

سط  شگاهی  هاینمونه تو شد. می آزمای ستاندارد  دو با   ا

 پین اصااطکاک و سااایش ونآزم ،ASTM و DIN مهم

سک  روی شنهاد  سایش  مقدار گیریاندازه برای را دی   پی

  مناسب  مقادیر دارای ASTM استاندارد  .[20,21] اندداده

 نمونه نوع دو هر برای وزن کاهش یا خطی سااایش از

 کدیس  روی پین آزمایش باشند. می آزمون از بعد و قبل

ستاندارد  ستفاد  مورد سایش  مقدار گیریاندازه برای ،ا  ها

 نپی یک معمولا دیسک روی پین روش در .گیردمی قرار

 و ودهب متصل  بازو یک به مفتول یا و کره نیم صورت  به

  یرد.گمی قرار ثابت صورت  به دوار صفحه  یک مقابل در

  تنها نه که اساات شااده طراحی نحوی به نیرو بازوی

  به  آن انحراف بلکه  نماید  می تحمل  را اعمالی  نیروی

صطکاک  نیروی علت   لمقاب صفحه  و پین میان موجود ا

سیون  با و بوده گیریاندازه قابل  توانیم صحیح  کالیبرا

 بر نمود. گیریاندازه را دو آن بین اصااطکاک ضااریب

  انجام آماده و رسم  ساچمه  و دیسک  نقشه  اساس  همین

  مشااهده  (7) شاکل  در که گردید، ساازی شابیه  مراحل

  برای  نیز   هرتزین    افزار نرم  از میااان  این  در گردد. می 

  .[22] شد استفاده جسم دو بین تماسی تنش محاسبه
 

 

 
 

 متر(میلی حسب )بر دیسک و ساچمه ابعاد و موقعیت  7 شکل

[29] 

ست  به نتایج  دارای مناطق شامل  ،افزارنرم این از آمده د

 رودیو باشند.می تنش بدون مناطق و جسم دو بین تنش

ستره  برنامه  و سایش  برابر در سطحی  مقاوم نیروی گ

 باشد.می ماده الاستیک مشخصات

 افزارنرم از نظر مورد هاینمونه سایش  سازی شبیه  رد

 هب مهندسی  قدرتمند هایافزارینرم جمله از که آباکوس

نه   کمک  یا نه  در را یل  زمی   محدود  اجزاء روش به  تحل

 .[20] شد گرفته کمک ،است

 که باشاادمی 0794 فولاد سااایش، مورد دیسااک جنس
 به .است  آن زیاد بسیار  استحکام  فولاد این اصلی  مزیت

 ات کرد انتخاب ترینازک ورق توانمی مزیت این دلیل
  قطعه اسااتحکام در که آن بدون ،یابد کاهش قطعه وزن

 جدول در فولاد این هایویژگی برخی شود.  وارد خللی
 است. شده آورده (7)

 

 [25] 0794 فولاد مکانیکی و فیزیکی خواص از برخی  7 جدول

 

 مقدار فیزیکی و مکانیکی خواص

یانگ مدول  245 GPa 

نهایی کششی استحکام  014 MPa 

 23/4 پواسون نسبت

 gr/cm3 1/8 چگالی

 

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%85%D9%87%D9%86%D8%AF%D8%B3%DB%8C_%D8%A8%D9%87_%DA%A9%D9%85%DA%A9_%D8%B1%D8%A7%DB%8C%D8%A7%D9%86%D9%87
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D9%85%D9%87%D9%86%D8%AF%D8%B3%DB%8C_%D8%A8%D9%87_%DA%A9%D9%85%DA%A9_%D8%B1%D8%A7%DB%8C%D8%A7%D9%86%D9%87
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B1%D9%88%D8%B4_%D8%A7%D8%AC%D8%B2%D8%A7%D8%A1_%D9%85%D8%AD%D8%AF%D9%88%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%81%DB%8C%D8%B2%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%85%DA%A9%D8%A7%D9%86%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%85%DA%A9%D8%A7%D9%86%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
http://asm.matweb.com/search/GetUnits.asp?convertfrom=45&value=205
http://asm.matweb.com/search/GetUnits.asp?convertfrom=109&value=670
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7931سال سی ام، شمارۀ یک،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

ستفاده  مورد گلوله سک  روی بر پین آزمایش در ا  یزن دی

سید  جنس از   مواد زا یکی که بود آلومینا یا آلومینیوم اک
 در متنوعی کاربردهای دارای و اساات مهم ساارامیکی

 از برخی به (2) جدول در .باشاادمی مختلف هایزمینه

 .است شده اشاره آلومینا مکانیکی و فیزیکی خواص

 

 آلومینایی گلوله مکانیکی و فیزیکی خواص از برخی  2 جدول
[11] 

 

 مقدار  فیزیکی و مکانیکی خواص

 GPa 954 یانگ مدول

 MPa 944 نهایی کششی استحکام

 27/4 پواسون نسبت

 gr/cm3 9/3 چگالی

 

ستفاده  مورد روش سنجی  در ا   بینیباز ،تحقیق این اعتبار
  نتایج مقایسااه از سااتا عبارت که باشاادمی تجربی

  ،آمده تدس هب آزمایشگاهی و تجربی نتایج با سازی شبیه 
  مدل یک ساانجی اعتبار روش ترینمهم روش این که

  نتایج اساات ذکر به لازم .[28-26] اساات سااازیشاابیه
 ینا نویسندگان  از یکی تحقیق با سازی  شبیه  از حاصل 

 های آزمون به مربوط جزئیات که شااد مقایسااه مقاله

 ذکر از اینجا در و است  شده  ذکر [29] مرجع در تجربی
  شد. صرفنظر آن

 

 بحث و نتایج
 سایش سازیشبیه

 ،ایشس کانتورهای در نیرو تغییرات مشاهده از استفاده اب

  با شد.  انجام ننیوت 5 و 9 ،7 نیروی سه  با سازی شبیه 
قدار  هرتزین، افزارنرم به  توجه  ماسااای  تنش م  بین ت

 7415 ،105 ترتیب به نیروها این برای دیسک  و ساچمه 

 نیروی افزایش با .شااد محاساابه پاسااکالمگا 7215 و
سی  تنش مقدار ساچمه  بر وارد عمودی   افزایش نیز تما

  هاازیس شبیه  از آمده دست  به تماسی  تنش کند.می پیدا

 شده  ارائه (0) الی (2) هایشکل  در ترتیب به دیسک  در
ست.    ساچمه  برای (5) شکل  در تنش این طور همین ا

 است. شده آورده

 استحکام به توجه با (0) الی (2) هایشکل کانتورهای 

 014 ،0794 فولاد برای ،افزارنرم در شده تعریف نهایی

 0794 فولاد جنس با دیسک یعنی باشد.می مگاپاسکال

 شکل تغییر دچار تنش، مقدار این از گذشتن از پس

 شود.می سایش و پلاستیک

 ردک مشاهده راحتی به توانمی موضوع این به توجه با 
 ایجاد دیسک سه هر در سایش و پلاستیک شکل تغییر که

 محدوده که تفاوت این با (،0 الی 2 های)شکل است شده
 شده اردو عمودی نیروی افزایش با ،پلاستیک شکل تغییر

 رمقادی موید مطلب این کند.می پیدا افزایش ساچمه بر

 نیز هرتزین افزارنرم از آمده دست به تماسی تنش
 یتماس تنش ،شده سازیشبیه نمونه سه هر در باشد.می

 ترتیب نای به باشد،می فولاد نهایی استحکام مقدار از بیش
 قدارم افزایش با سایش و پلاستیک شکل تغییر مقدار
 هاشکل این در یابد.می افزایش ساچمه بر عمودی نیروی

 نظر زا هم ،پلاستیک شکل تغییر محدوده که شودمی دیده

 کند.می پیدا افزایش عمق نظر از هم و پهنا
 مقدار و الف( -2 )شکل نفوذ عمق نیوتن 7 نیروی در

 یکپلاست شکل تغییر محدوده یا تماسی تنش بحرانی

 این و شود،می مشاهده سختی به و بوده کم بسیار
 جزئی صورت به نیز ج( -2 )شکل سطح در تغییرات

 و عمق هم نیوتن 9 به عمودی نیروی افزایش با باشد.می

 رنگ( قرمز )ناحیه بالا تنش تحت منطقه پهنای هم
 5/4 ارمقد به متوسط طور به افزایش این یابد.می افزایش

 رفتار باشد.می پهنا در مترمیلی 2 و عمق در مترمیلی

 شکل یرتغی محدوده یا تماسی تنش بحرانی مقدار افزایشی
 (.0 )شکل شودمی دیده نیز نیوتن 5 نیروی در پلاستیک

 یه)ناح بالا تنش تحت منطقه پهنای و عمق نیرو این در

 باشد.می مترمیلی 5/2 و 15/4 ترتیب به رنگ( قرمز
سی  تنش به مربوط کانتورهای  شان  گلوله تما   ادهد ن

 پردازش اولیه لحظه به مربوط (5) شاااکل در شاااده

شد. می سازی شبیه    شکل  در توانمی را کار این علت با
 نیروی با نمونه (ج -2) شکل  در کرد. جستجو  (ج -2)

https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%B3%D8%B1%D8%A7%D9%85%DB%8C%DA%A9
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%81%DB%8C%D8%B2%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%85%DA%A9%D8%A7%D9%86%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%85%DA%A9%D8%A7%D9%86%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%81%DB%8C%D8%B2%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%85%DA%A9%D8%A7%D9%86%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
https://fa.wikipedia.org/wiki/%D8%AE%D9%88%D8%A7%D8%B5_%D9%85%DA%A9%D8%A7%D9%86%DB%8C%DA%A9%DB%8C_%D9%85%D9%88%D8%A7%D8%AF
http://asm.matweb.com/search/GetUnits.asp?convertfrom=45&value=205
http://asm.matweb.com/search/GetUnits.asp?convertfrom=109&value=670
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  ساچمه  حرکت مسیر  شود. می مشاهده  نیوتن 7 عمودی

 کاملا صااورت به (نیوتن 5 و 9) دیگر نمونه دو مانند
ست  ایدایره سکال  014 یعنی تنش حداکثر به و ا   مگاپا

سیده  ست  نر صی  نقاط فقط و ا سک  سطح  از خا  این دی

 شود.می شامل را مقدار
س  شکل  تغییر یا شدن  سائیده  باعث پدیده این   تیکپلا

شتر  سیر  از مناطقی بی سبت  ساچمه  حرکت م   ناطقم به ن

 بار راسااتای در ساااچمه حرکت عامل و شااودمی دیگر
 .شود می آن شدن  پایین و بالا یا ساچمه  روی بر اعمالی

سی  تنش مقدار شدن  زیاد و کم باعث نیز عامل این   تما

باشد.می کانتورها در

 
 

 
 

 ب( روبرو، از دید وسط، از دیسک خورده برش تصویر الف( ،نیوتن 7 عمودی نیروی تاثیر تحت دیسک در تنش توزیع مناطق  2 شکل

 بالا از دیسک تصویر ج( روبرو، از دید وسط، از یافته پلاستیک شکل تغییر منطقه خورده برش تصویر

 

 
 

 ب( روبرو، از دید وسط، از دیسک خورده برش تصویر الف( ،نیوتن 9 عمودی نیروی تاثیر تحت دیسک در تنش توزیع مناطق  9 شکل

 بالا از دیسک تصویر ج( روبرو، از دید وسط، از یافته پلاستیک شکل تغییر منطقه خورده برش تصویر
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 ب( روبرو، از دید وسط، از دیسک خورده برش تصویر الف( ،نیوتن 5 عمودی نیروی تاثیر تحت دیسک در تنش توزیع مناطق  0 شکل

 لابا از دیسک تصویر ج( روبرو، از دید وسط، از یافته پلاستیک شکل تغییر منطقه خورده برش تصویر

 

 هب مربوط ساچمه  شدن  پایین و بالا علت راستا  همین در
 به باشد. می افزارنرم در شده  گرفته کار به مرزی شرایط 

سک  حرکت از قبل ساچمه  که صورت  این  روی بر ،دی
سیدن  تا و گرفته قرار آن سک  ر   سرعت  حداکثر به دی

 ) را کوتاهی زمان مدت (ثانیه بر سااانتیمتر 5) دورانی
  عملیات شروع  ناحیه در متمرکز صورت  به (ثانیه 72/4

 اعمال نیروی مقدار جهت همین به گیرد.می قرار ،سایش
 و سایش  عملیات شروع  نقطه در ساچمه  سمت  از شده 
 یبیشااتر تماساای تنش دچار آن از بعد سااانتیمتر چند

سبت    سایش  مقدار در امر این .شود می دیگر نقاط به ن
  بیشتر فرورفتگی ایجاد باعث و بوده گذار تاثیر ناحیه این
  ردرگی و سازی شبیه  عملیات ادامه با شود. می ناحیه این

 لشااک تغییر مقدار ،ناحیه این با ساااچمه بیشااتر شاادن
  افزایش دیگر نواحی به نسبت ناحیه این در نیز پلاستیک

  آوردن در حرکت  به  برای مناسااابی  عامل   که  یابد  می

  ساااچمه روی بر اعمالی نیروی راسااتای در ساااچمه
   باشد.می
  افزایشی  روند (0) الی (2) هایشکل  مانند (5) شکل  در

  نیروی افزایش با گلوله  روی بر تماسااای  تنش مقدار 
  شااود،می دیده نیز نیوتن 5 به 7 از گلوله روی عمودی

  طتوس آمده دست به تماسی هایتنش مانند روند این که
 باشد.می هرتزین افزارنرم

 

 
 

 ب( ،نیوتن 7 الف( آلومینایی، گلوله در تنش توزیع مناطق  5 شکل

 نیوتن 5 ج( ،نیوتن 9
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7931سال سی ام، شمارۀ یک، 

      اییآلومین گلوله الاستیک مدول بودن بیشتر علت به

 245) فولادی دیسک به نسبت (گیگاپاسکال 954)
 سکدی به نسبت گلوله پلاستیک حد (گیگاپاسکال

 هگلول نهایی استحکام دیگر طرف از و است ترباریک

 ینهای استحکام مقدار نصف از کمتر (مگاپاسکال 944)
 نای به توجه با باشد.می (مگاپاسکال 014) 0794 فولاد

 یجهنت ساچمه در پلاستیک منطقه بودن ناچیز و موضوع

 وکن در تماسی تنش بودن متمرکز دلیل به که شودمی
 تغییر (،5 )شکل باشدمی کوچکی بسیار منطقه که گلوله
 )شکل دباشمی دیدن قابل راحتی به آن در پلاستیک شکل

 علت به دیسک در پلاستیک شکل تغییر ولی (،0
 ایدایره رمسی) تماسی تنش تاثیر تحت منطقه گستردگی

 هایشکل در شده داده نشان ،سانتیمتر 7 از بیش قطر با
 منطقه (0) شکل شود.نمی دیده راحتی به ((0) الی (2)

 7 نیروی سه در آلومینایی گلوله شده داده شکل تغییر
 داده )نشان دهدمی نشان را نیوتن 5 و نیوتن 9 ،نیوتن

 غییرت این (.گلوله نوک در گونبیضی اشکال توسط شده
 7 عمودی نیروی با گلوله در که است صورتی به شکل
 مودیع بار با هانمونه در ولی نداده رخ شکل تغییر نیوتن

 نوک در ستیکپلا شکل تغییر کمی مقدار نیوتن 5 و 9
 شود.می دیده گلوله

 

 
 در افتهی پلاستیک شکل تغییر یا تنش تاثیر تحت منطقه  0 شکل

 نیوتن 5 ج( ،نیوتن 9 ب( ،نیوتن 7 الف( ساچمه، نوک

 الی 2 های)شکل قبل در شده ارائه هایشکل به توجه با

 روی بر عمودی نیروی افزایش با که است بدیهی (0

 در هچ نیرو اثر نقطه در پلاستیک شکل تغییر ساچمه

 ارائه نمودارهای یابد.می افزایش ساچمه در چه و دیسک

 انرژی مقدار به مربوط (3) الی (1) هایشکل در شده

 این باشد.می شده سازیشبیه نمونه سه در شده تلف

 دیعمو بار افزایش با که هستند این دهنده نشان نمودارها

 و یافته افزایش سایش مقدار گلوله روی بر شده اعمال

 و اصطکاک پلاستیک، شکل تغییر میزان نتیجه در

 پدیده نای که یابد،می افزایش دیسک به گلوله چسبندگی

 حداکثر و حداقل باشد.می بیشتر انرژی صرف عامل

 ارب با هانمونه به مربوط ترتیب به نیز انرژی اتلاف

  باشد.می نیوتن 5 و 7 عمودی

 سایش، در ماده به شده وارد انرژی عمومی طور به 

 و پلاستیک شکل تغییر چسبندگی، اصطکاک، صرف

 اصطکاک، یعنی اول مورد سه در شود.می سایش

 گرما ورتص به انرژی پلاستیک، شکل تغییر و چسبندگی

 رد ولی     شودمی تلف دیسک و گلوله دمای افزایش و

 (2) هایشکل     در که سایش یعنی چهارم گزینه مورد

 منطقه وسعت افزایش صرف انرژی شد، مشاهده ،(0) الی

 این دهنده نشان این و شودمی حداکثر تنش تحت

 مصرف انرژی از ایملاحظه قابل مقدار که است موضوع

 تحت منطقه دمای افزایش صرف هانمونه این در شده

 (3) الی (1) هایشکل در که طورهمان شود.می سایش

 فرایند حین در شده تلف انرژی مقدار شودمی مشاهده

 به سبتن شده، ایجاد پلاستیکی شکل تغییر اثر در سایش

 بیشتر بسیار چسبندگی و اصطکاک یعنی دیگر، مولفه دو

 )گلوله سخت جسم یک لغزش اثر در زیرا است.

 کلش تغییر نرم، نسبتا سطح یک روی بر آلومینایی(

 تلافا موجب که افتدمی اتفاق        شدیدی پلاستیکی

(.77 )شکل شودمی بیشتر انرژی
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 پلاستیک شکل تغییر توسط انرژی فاتلا نمودار  1 شکل

 

 
 اصطکاک توسط انرژی اتلاف نمودار  8 شکل

 

 
دیسک به ساچمه چسبندگی توسط نرژیا اتلاف نمودار  3 شکل
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 زیرا است ناچیز بسیار چسبندگی از ناشی انرژی اتلاف

 لدلی به سایش تحت ماده دو میان حقیقی تماس سطح
 ساختار طرفی از و است کم سطحی هایناهمواری وجود

 باعث نای که است متفاوت هم با ماده دو کریستالی

 بمطال این به توجه با .شودمی چسبندگی مقدار کاهش
 نندهک توجیه سازیشبیه از حاصل نتایج گفت توانمی

 باشد.می ریزخیش نوع از خراشان سایش مکانیزم

 
 آزمایشگاهی نتایج

 از یکی کار از بخش این در شده ارائه آزمایشگاهی نتایج

 .است آمده دستهب [29] قبلی تحقیق در حاضر محققین
 به ار سایش سطح تماسی پروفیل هایمنحنی (74) شکل
 آزمون از ناشی حجم کاهش ستونی نمودارهای همراه
 افزایش با شودمی دیده که طورهمان .دهدمی نشان سایش

 سایش عمق و پهنا نیوتن 5 به نیوتن 7 از عمودی بار
 یزانم افزایش دهنده نشان امر این واقع در .یابدمی افزایش

 نهنمو سطح روی شده اعمال عمودی بار افزایش با سایش
 عمودی بار میزان افزایش .باشدمی سایش آزمون درحین
 ومیناییآل گلوله تماس نقطه در تماسی تنش افزایش باعث

 کاهش و سایش تشدید به منجر که شده ماده سطح با
 با سایش نرخ افزایش طرفی از .شودمی ماده حجم

 حرارت که است علت این به عمودی بار افزایش

 بار افزایش با تماس سطح در شده ایجاد اصطکاکی
 کاهش ماده استحکام نتیجه در و یافته افزایش عمودی،

 سطح رد بیشتر زنیخیش فرایند و شده ترنرم ماده یابد،می
 تهایان و ابتدای در برآمدگی وجود .افتدمی اتفاق سایش

 انتقال و پلاستیک شکل تغییر وقوع دهنده نشان سایش اثر
  .اشدبمی سایش اثر هایلبه سمت به سایش شیار از جرم

 در که ساااایش ساااطح در ناهمواری وجود چنینهم

شخص  کاملا نمودارها ست  م   شیارهای  ایجاد گربیان ا

شی     فرایند وقوع اثر در سایش  سطح  در کوچک سای

 باشدمی سطح روی آلومینایی گلوله لغزش توسط سایش

صاویر  .[1] شی  الکترونی میکروسکوپ  ت  در موجود روب

ضوع  این د( و ج )ب، 77 شکل    با کند. می تایید را مو

ستفاده  سی  پروفیل هایمنحنی از ا شان  سطح  تما  ادهد ن

 بار حسااب بر حجم کاهش سااتونی نمودارهای شااده،

 د(. -74 )شکل شدند ترسیم 0794 فولاد برای عمودی

 

 
 هایبار در سایش سطح از تماسی پروفیل هایمنحنی  74 شکل

 ستونی نمودارهای د( و نیوتن 5 ج( ،نیوتن 9 ب( ،نیوتن 7 الف(

 [29] عمودی بار حسب بر سایش یزانم

 



 در مقابل گلوله آلومینایی 0794فولاد  یسایش رفتارسازی شبیه 754

 

 

7931سال سی ام، شمارۀ یک،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 عمودی، بار افزایش با شود،می مشاهده که طورهمان

 چادهاری [.29] یابدمی افزایش 0794 فولاد سایش میزان
 را عمودی بار و لغزش سرعت اثر [29] همکارانش و

 قرار بررسی مورد آلومینیوم سایش و اصطکاک روی

 ودیعم بار افزایش با که دادند گزارش محققین این دادند.
 یجهنت در و دما ایشافز علت به آلومینیوم در سایش نرخ

 ،اصطکاک افزایش همچنین و بیشتر پلاستیک شکل تغییر

 ایشافز با که است شده گزارش همچنین یابد.می افزایش
 سایش حین در حرارت و تماسی تنش عمودی، بار میزان

 یپلاستیک شکل غییرت به منجر که یابدمی افزایش

 تماس سطح موضوع این و شده سطحی یهاناهمگونی
  دهد. می افزایش را سطح دو حقیقی

  ینح در عمودی بار افزایش اثر به نیز دیگر محققین 

 در و تربیش  پلاستیکی  شکل  تغییر وقوع و سایش  آزمون

 .[30] اندکرده اشاره بیشتر سایش میزان نتیجه

 یروبش الکترونی میکروسکوپ تصاویر (77) شکل 

(SEM) نیوتن 9 بار تحت را 0794 فولاد سایش سطح 

 تصویر در هم موازات به شیارهایی وجود دهد.می نشان

 رد باشد.می خراشان سایش وقوع گربیان سایش سطح

 سایش غالب، مکانیزم نمونه این در گفت توانمی واقع

 کی لغزش دلیل به سایش آزمون این در باشد.می خراشان

 ویکرز( 2044 سختی با آلومینایی )گلوله سخت جسم

 705±24 سختی )با 0794 فولاد ترنرم سطح روی

 طحس زنی شخم و پلاستیک شکل تغییر وقوع ویکرز(،

 اطراف در هابرآمدگی وجود نیست. انتظار از دور چندان

 سایش مکانیزم بودن فعال بیانگر (74 )شکل سایش اثر

   [.29] باشدمی ریزخیش

 آزمون برای اصطکاک ضریب نمودارهای (72) شکل 

 در را آلومینایی گلوله مقابل در 0794 فولاد سایش

 مشاهده که طورهمان دهد.می نشان مختلف بارهای

 ضریب سایش آزمون در عمودی بار افزایش با شود،می

 یابد.می کاهش اصطکاک

 همولف دو شامل لغزشی اصطکاک ایپایه هایمکانیزم 

 شدن نزدیک هستند. شکل تغییر و چسبان اصلی

 هایتماس ایجاد باعث هم به سطحی هایناهمگونی

 شیمیایی و فیزیکی هایکنش برهم توسط چسبان

 هایناهمگونی پلاستیکی شکل تغییر چنینهم شود.می

 نیزخیش عمل و میکروسکوپی( شکل )تغییر سطحی

 ییر)تغ ترنرم سطح در شیار ایجاد و سخت سطح توسط

 رد شوند.می اصطکاک ایجاد باعث ماکروسکوپی( شکل

 دام هب سایشی ذرات با فلز -سرامیک سایشی جفت مورد

 نیروی عنیی شکل تغییر مولفه سایشی، سطح دو بین افتاده

 ولفهم با مقایسه در شیار ایجاد و زنیخیش برای نیاز مورد

 ،اصطکاک عمده مکانیزم بنابراین و است غالب چسبان

 صاف با دلیل همین به .[31] است پلاستیکی شکل تغییر

 قابل کاهش چون بالاتر بارهای در قطعات سطح شدن

 کپلاستی شکل تغییر و زنیخیش رفتار در ایملاحظه

 کاهش اصطکاک ضریب دهد،می رخ هاناهمگونی

  یابد.می

 افزایش با شد اشاره قبلا که طورهمان دیگر طرف از 

 تماس سطح در اصطکاکی حرارت میزان عمودی بار

 افزایش و ماده استحکام کاهش باعث و یافته افزایش

 عثبا مشترکی فصل دمای افزایش این شود.می سایش

 )لایه دهش کم برشی استحکام با اکسیدی هایلایه تشکیل

 نینچهم و کرده جدا یکدیگر از را سطح دو تریبوشیمی(،

 اصطکاک میزان کاهش باعث کم پذیریانعطاف علت به

 از لغزشی تماس یک در که است شده گزارش شود.می

 اکسیداسیون عمودی بار میزان افزایش با که جاییآن

 کاهش اصطکاک ضریب افتدمی اتفاق فلزی سطوح

 بارهای در که است شده مشخص چنینهم .[32] یابدمی

 به لنیک زمینه هایکامپوزیت اصطکاک ضریب بیشتر

 .[33] یابدمی کاهش بیشتر اصطکاکی حرارت علت
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 در و نیوتن 9 بار تحت 0794 فولاد سایشی ذرات )و( و )ه( و سایش سطح )د( تا )الف( از روبشی الکترونی میکروسکوپ تصاویر  77 شکل

 [.29] محیط دمای

 

 
 [29] محیط دمای در و مختلف بارهای تحت 0794 فولاد برای لغزشی مسافت حسب بر اصطکاک ضریب نمودارهای  72 شکل

 
 آزمایشگاهی نتایج با سازیشبیه نتایج مقایسه

 تایجن با تحقیق این در آمده دست به سازی شبیه نتایج
 ینا از یکی توسط آمده دست هب آزمایشگاهی و تجربی

 شبیه صحت تایید جهت [29] قبلی تحقیق در محققین

     شد. مقایسه سازی
 و (0 الی 2 های)شکل سازیشبیه نتایج مقایسه از

 به (74 )شکل سایش سطح از تماسی پروفیل هایمنحنی
 در عمودی بار افزایش که کرد مشاهده توانمی روشنی
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 طابقم سازیشبیه نتایج و بوده موثر سایش پهنای و عمق

 -74) شکل در مثال عنوان به باشد.می تجربی نتایج با
 پهنای و عمق نیوتن 7 عمودی بار با نمونه به مربوط (الف

 این و باشدمی میکرومتر 984 و 5/0 ترتیب به سایش

 5/22 به ج( -74) نیوتن 5 عمودی بار با نمونه در مقادیر
 روند این .[29] کندمی پیدا افزایش میکرومتر 104 و

 هاینمونه در سایش پهنای و عمق مقدار در افزایشی

 نیروی با نمونه در شود.می دیده نیز  شده سازیشبیه
 پلاستیک شکل تغییر محدوده (2 )شکل نیوتن 7 عمودی

 5 به عمودی نیروی افزایش با که باشدمی کم بسیار

 طریق از شده محاسبه پهنای و عمق (0 )شکل ،نیوتن
 ترتیب به پلاستیک، شکل تغییر از متاثر ناحیه سازیشبیه

 یابد.می افزایش میلیمتر 5/2 و 7 به
 هب نساابت گلوله بالای الاسااتیک مدول به توجه با 

سک،  ستیک  شکل  تغییر دی  در دهش  ساییده  منطقه و پلا
  باشد.می محدود دیسک

 اصطکاک نمودارهای در که توجه قابل نکته 
 تجربی هاینمونه و (8 )شکل شده سازیشبیه هاینمونه

 افزایش با هاآن معکوس رفتار شود،می دیده (72 )شکل

 ،تجربی هاینمونه در که صورت این به است. عمودی بار
 سازیشبیه هاینمونه در و نیوتن 7 عمودی بار با نمونه
 حداکثر دارای نیوتن 5 عمودی بار با نمونه شده،

 5 دیعمو بار با نمونه ترتیب همین به هستند. اصطکاک
 نیوتن 7 عمودی بار با نمونه و تجربی هاینمونه در نیوتن

 دارا را اصطکاک حداقل شده سازیشبیه هاینمونه در

 باشند.می
 و شده سازیشبیه هاینمونه تحلیل در که طورهمان 

 به اکاصطک میزان در معکوس رفتار این شد گفته تجربی

 وجود به محصولات و هانمونه در شده ایجاد حرارت
 املاک هانمونه سازیشبیه باشد.می حرارت این اثر بر آمده
 ستا گرفته انجام افزارنرم هایفرضپیش توسط و ساده

 به حرارت به توجه با اکسیدی هایلایه ایجاد شرط و
 ینا به است. نشده قید آن در اصطکاک توسط آمده وجود
 هانمونه سازیشبیه برای نویسی کد عملیات که معنی

 نیروی افزایش با علت همین به است. نگرفته انجام

 الیح در این یابد.می افزایش نیز اصطکاک مقدار عمودی،
 یزانم عمودی بار افزایش با تجربی هاینمونه در که ستا

 اعثب و یافته افزایش تماس سطح در اصطکاکی حرارت

 این شود.می سایش افزایش و ماده استحکام کاهش
 یهالایه تشکیل باعث مشترکی فصل دمای افزایش

 دو یمی(،تریبوش )لایه شده کم برشی استحکام با اکسیدی

 علت به چنینهم و کرده جدا یکدیگر از را سطح
 د.شومی اصطکاک میزان کاهش باعث کم پذیریانعطاف

 

 گیرینتیجه
 ثرا بر تماسای  تنش مقدار عمودی، نیروی افزایش با .7

 یابد.می افزایش سایش

 از بیش تماسی  تنش شده  سازی شبیه  نمونه سه  هر در .2
ستحکام  مقدار شد، می فولاد نهایی ا  یبترت این به با
  مقدار افزایش با سایش  و پلاستیک  شکل  تغییر مقدار

 یابد.می افزایش ساچمه بر عمودی نیروی

 مکانیزم کننده توجیه سااازیشاابیه از حاصاال نتایج .9
 .بود ریزخیش نوع از خراشان سایش

  ساااچمه روی بر شااده اعمال عمودی بار افزایش با .0
  ییرتغ میزان نتیجه در و یافته افزایش سااایش مقدار
ستیک،  شکل  صطکاک  پلا سبندگی  و ا  هب ساچمه  چ

 یابد.می افزایش دیسک

  پروفیل هایمنحنی و سااازیشاابیه نتایج مقایسااه از .5
 نیروش  به تجربی آزمایش در سایش  سطح  از تماسی 

 و عمق در عمودی بار افزایش که دریافت توانمی
 باشد.می موثر سایش پهنای

  لافات نویسی،  کد عملیات از استفاده  عدم به توجه با .0

شی  انرژی شتری  پلاستیک  شکل  تغییر از نا   مقدار نبی
  مقدار کمترین چساابندگی از ناشاای انرژی اتلاف و

شد می ضوع  این که با شان  مو  مکانیزم وقوع دهنده ن

 باشد.می خراشان سایش
 



 759 حسین مستعان -مهدی رفیعی -محمدجواد رجبلو

 

 

7931سال سی ام، شمارۀ یک،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 مراجع
1. Rabinowicz E., "Friction and Wear of Materials", New York, John Wiley and Sons, )1965(. 

2. Williams J.A., "Wear and wear particles - Some fundamentals, Tribology International", Vol. 38(10) 

pp. 863-870, (2005).  

  هایلایه سایش به مقاومت و سختی ریزساختار، مقایسه و بررسی" ،.ا هزاد هادی ،.س محرابیان ،.ع فر شکوه ،.ح ثابت ،.م خواه محمدی  .9

شکاری  روش به شده  ایجاد کامپوزیتی سخت  صلنامه  ،"کربنی ساده  فولاد روی بر TiCN و TiC ذرات حاوی FCAW جو   علمی ف

 .(7983) بهار اول، شماره چهارم، سال ،مواد مهندسی در نوین فرایندهای پژوهشی

4. Stephen M., Hsu S., Shen M., "Wear Maps", Modern Tribology Handbook, (2001). 

ضاقلی   .5  سایش  و خوردگی به مقاومت بر کاربیدبور ذرات توزیع و حرارتی عملیات تاثیر“ ،.ا ساعتچی  ،.ح.م بینا ،.ا حیدری ،.م زاده ر

 پاییز سوم،  شماره  نهم، سال  ،مواد مهندسی  در نوین فرایندهای پژوهشی  علمی فصلنامه  ،“C4B-B-P/Ni-Ni دولایه الکترولس پوشش 

(7930).  

6. Aghakhani M., Shafyei A., Monajatizade H., Aghakhani M.A., "Effect of Deposition Regime on 

Tribological Behavior of VK8 Coating on 1.2344 Tool Steel Obtained by Electro Spark Method", 

Journal of Advanced Materials and Processing, Vol. 1, pp. 21-27, (2013).  

7. Hamzaban M.T.,  Rostami J. , Memarian H., "Study of rock-pin interaction in cerchar abrasivity test", 

International Journal of Rock Mechanics & Mining Sciences, Vol. 72, pp. 100-108, (2014). 

8. Stachowiak G., "Wear – Materials, Mechanisms and Practice", John Wiley & Sons Ltd, The Atrium, 

Southern Gate, Chichester, West Sussex PO19 8SQ, England, (2006). 

9. Mezlini S., Zidi M., Arfa H., Ben Tkaya M., Kapsa P., "Experimental, numerical and analytical studies 

of abrasive wear: correlation between wear mechanisms and friction coefficient", Presented by Évariste 

Sanchez-Palencia, (2005). 

10. Bultel H, Vogt J.B, "Influence of heat treatment on fatigue behaviour of 4130 AISI steel", Procedia 

Engineering, Vol. 2, pp. 917-924, (2010).   

11. Cannon R.M, "Mechanical properties of Mgo and Al2O3, Proceeding of an international symposium 

and properties of Mgo and AlO ceramics", MIT, Massachusetts, June 13-16, Columbus: The American 

Ceramic Society, pp, 818-838 (1983). 

12. Ashrafizadeh F., Salehi M., "Surface Metallurgy and Tribology", Iranian Society of Surface Science & 

Technology (in Persian), (1995). 

13. Satoh Y., Iwafuchi K., "Effect of rail grinding on rolling contact fatigue in railway rail used in 

conventional line in Japan", Wear, Vol. 265, pp. 1342-1348, (2008). 

 .(7934) اصفهان، یصنعت واحد یدانشگاه جهاد ،"ندیفرا یسازهیشب کاربرد و اصول" ،.ا کرمانپور .70

15. Anderson S., "Wear simulation", Royal Institute of Technology (KTH), Stokholm, Sweden, (2010). 

16. Meng H.C., "Wear modeling: Evaluation and categorization of wear", Dissertation, University of 

Michigan, (1994). 

https://www.researchgate.net/profile/Jamal_Rostami
https://www.researchgate.net/profile/Hossein_Memarian


 در مقابل گلوله آلومینایی 0794فولاد  یسایش رفتارسازی شبیه 750

 

 

7931سال سی ام، شمارۀ یک،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

17. Wahlstroam J., Sِderberg A., Olander L., Jansson A., Olofsson U., "A pin-on-disc simulation of 

airborne wear particles from disc brakes", Wear. Vol. 268, pp. 763-769, (2010). 

18. Hegadekatte V., Huber N., Kraft O., "Modeling and simulation of wear in a pin on disc tribometer", 

Tribology Letters, Vol. 24, pp. 51-60, (2006). 

19. Torrance A.A., "Modelling abrasive wear", Wear, Vol. 258, pp. 281–293, (2005).   

20. DIN 50 324; Testing of friction and wear. 

21. ASTM G 99 - 95a; Standard test method for wear testing with a Pin-on-Disk apparatus. 

22. Shigley J.E., Mischke C.R., "Mechanical Engineering Design", Fifth Edition, Chapter 2, McGraw-Hill, 

Inc, (1989).  

  ندیفرا توسط  شده  دیتول Ni-TiC-2TiB-C4B یسرمت  نینو یهاپوشش  یابی مشخصه   و توسعه “ ،.م انیشمعان  ،.م یصالح  ،.م یعیرف .29

 (.7939) اصفهان، یصنعت دانشگاه مواد، یمهندس دانشکده ،”پرسرعت یاشعله پاشش

 .(7934) فروزش، ، Abaqus افزارنرم با یمدلساز یراهنما ا، غالهیپ م، ییایض  .20

25. Claus Y., Wegst M.,"Key to Steel", (2013).  

26. Dijkum C.D., Dorien D.T., Etzel V.K., "Validation of simulation models", SISWO publication 403, 

Amsterdam, SISWO, (1999). 

27. Sargent R.G., "Verification and validation of simulation models", Syracuse University, Department of 

Electrical Engineering and Computer Science, L. C. Smith College of Engineering and Computer 

Science, Syracuse, NY 13244, U.S.A., (2011). 

28. Pace D.K., "Modeling and Simulation Verification and Validation Challenges", Johns Hopkins APL 

technical digest, Vol. 25, (2004). 

29. Chowdhury M.A., Khalil M.K., Nuruzzaman D.M. , Rahaman M.L., "The effect of sliding speed and 

normal load on friction and wear property of aluminum", International Journal of Mechanical and 

Mechatronics Engineering, Vol. pp. 1145-49, (2011).  

30. Ameen Hassan H.A., Mubarak K.S.M., "Effect of loads, sliding speeds and times on the wear rate for 

different materials", American Journal of Scientific and Industrial Research, Vol. 2, pp. 99-106, 

(2011). 

31. Bhushan B., "Introduction to tribology", Second edition, John Wiley & Sons, US, (2013). 

32. Gultekin D., Uysal M., Aslan S., Alaf M., Guler M.O., Akbulut H., "The effects of applied load on the 

coefficient of friction in Cu-MMC brake pad/Al-SiCp MMC brake disc system", Wear, Vol. 270 pp. 

73-82, (2010). 

33. Tyagi R., Xionga D., Li J., "Effect of load and sliding speed on friction and wear behavior of silver/h-

BN containing Ni-base P/M composites", Wear, Vol. 270, pp. 423-430, (2011).  



 7931سال سی ام، شماره یک،  نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 
 با استفاده از فلاکس کلرید آمونیم غبار گالوانیزهاز  بازیابی پیرومتالورژیکی فلز روی

 )یادداشت پژوهشی(

 

 (7)حميدرضا کریمی زارچی

 دهیچک
که  روی غباراز  یرو فلز یکیرومتالورژيپ یابیجهت باز ميد آمونیکلرنشادر یا از  مختلف، یهافلاکس یبررسو  یدانيم مطالعهبا  قين تحقیدر ا

وب کمک ذن یازم عملکرد يمکاناستفاده شد.  دهدیل ميرا تشک ونيزاسيند گالوانیحاصل از فرا عاتیاز ضادرصد وزنی  71 تا 71حدود  مقدار
قه و يدق 01تا  1، زمان يگراددرجه سانت 111تا 111 ییدر محدوده دما یرو یابیر راندومان بازیمقادد. یح گردیتشر یدر استحصال مذاب رو

 ،درجه سانتيگراد 011 یدر دما (51)% یابین راندومان بازیبهتر .قرار گرفت یدر غبار مورد بررسفلاکس  درصد وزنی 01تا  1 اختلاط ریمقاد
  .دیمشاهده گرددقيقه  91تا  01زمان  در غبار و ميد آمونیکلردرصد وزنی  01درصد اختلاط 

 

 زهيگالوان غبار ،یرو فلز یکیرومتالورژيپ استخراجم، يد آمونیکلر مناسب ذوب، فلاکس  یدیکل هایواژه
  

 

 

Pyrometallurgical Recovery of Metallic Zinc from Galvanizing Dust by Using  

Ammonium Chloride Flux 

 
H. R. Karimi Zarchi  

 

Abstract  

Having investigated the different reports and various fluxes, ammonium chloride was eventually selected 

for pyrometallurgical recovery of metallic zinc from the galvanizing flue dust in the present work. This flue 

dust constitutes 10 to 15 wt.% of galvanizing wastes. The mechanism of ammonium chloride in the 

extraction of the metallic zinc from the galvanizing dust was explained. Furthermore, the efficiencies of 

zinc recoveries in the temperature range of 500 to 700 ºC, treating time of 0 to 40 minutes and mixing 

percentages of 10 to 30wt% fluxes were investigated. The optimum efficiency of zinc recovery was 

calculated equal to 85% which was observed in the temperature 600ºC, flux mixing ratio of 20wt% and 

treating time of 20 to 30 minutes. 

 

Keywords Melting Flux, Ammonium Chloride, Pyrometallurgical extraction of Metallic Zinc, Galvanizing 

Flue Dust. 
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 مقدمه

يزه گالوان فرایند روی در حمام های مورد استفاده برایفلز 

ها، به سه صورت عمده تلف کردن فولادها و یا چدن

ج( تفاله ، (Slagب( سرباره )، (Dustالف( غبار )شود: می

(Dross.) خالص یروفلز ذوب  یدما ن کهیبا توجه به ا 

بوده و فشار بخار مذاب آن بالا  يگرادسانت درجه 001

 در محدوده یرو یهاحمام فعاليتبه هنگام  لذاباشد یم

ز ا یمقدار قابل توجهدرجه سانتيگراد  031تا  091 ییدما

 نیا ، پس از جمع آوریبه صورت بخار درآمده ین رویا

 شدنهای مذاب و سپس سرد روی سطح حمام از گازها

 ن بخارات بایکه ا ییاز آنجا د.نگردمی لیبه غبار تبد

ن یاز ا یبخش باشند لذامیط در تماس ياتمسفر مح

سته ب غبارها نیا د.نشویل میتبد ید رويبخارات به اکس

درصد  31تا 11شامل  به شرایط و سيستم جمع آوری

 یاتبيترک یو مابق ید روياکس صدرد 01تا  71،یفلز یرو

 سرباره .[1] باشند ید سرب و ... می، کلریرو دیچون کلر

ر ب از ضایعات فرایند گالوانيزاسيون بوده و نوع دومين

که معمولا  شودمیهای مذاب تشکيل روی سطح حمام

قسمت د. گردمیجمع آوری  به صورت دستی و روزانه

د یکلر ی، اکسیفلز ی، روید روياکس از سرباره اعظم

 یجزئ حاوی مقادیرو تشکيل یافته  l2C8(OH)5Zn یرو

 [1,2] است د سرب نيزيد سرب، اکسی، کلرید رویکلر

جمع  از -تفاله–سومين ضایعات فرایند گالوانيزاسيون 

های مذاب روی معلق آوری ذرات جامدی که در حمام

به  اهچند هفته تا چند م یدر فواصل نسبتا طولان دنباشمی

این کار بوسيله توری با منافذ ریز انجام  .آیددست می

ن يات بيي، ترکیفلز یرو یها حاون تفالهیاد. يرگمی

-Fe-Znا یو  Fe-Zn-Al ین فلزيبات بي، ترکFe-Zn یفلز

Mg ا یم و ينيآلوم یر جزئیباشند )توجه شود مقاد یم

 یهازه به حماميم جهت بهبود خواص پوشش گالوانیزيمن

دهد آمارها نشان می. [1,2] شود(یاضافه م یمذاب رو

به سه صورت غبار، سرباره و تفاله  یتلفات روکه 

استفاده شده در حمام  یدرصد وزن رو 01تواند به یم

از درصد  01ن که یبا توجه به ا . حال[2] مذاب برسد

 دهزه مصرف شيدر صنعت گالوان ايد شده در دنيتول یرو

 در دنيا روی فلز [3] ميليون تن 1/79سالانه تقریبا  و [2]

ميليون تن  1/0می گردد تقریبا  شود لذا ملاحظهتوليد می

ه دنيا تلف شده کصنعت گالوانيزاسيون سالانه در روی 

باشد. از طرف دیگر با توجه به این مقدار قابل توجهی می

ميلادی قيمت روی حدودا سه برابر  0110که در سال 

ه ر اداميان اخيش تا ساليب کم و این قيمت و .[2] گردید

قابل  هدر رفتن آن در ضایعات هزینه دا نموده استيپ

 یعاتین منابع ضایاز ا آن یابیباز بنابراینو  توجه شده

تحقيق حاضر به منظور یافتن راه است.  دا نمودهيت پياهم

اقتصادی برای بازیابی روی از غبار  حلی مناسب و

که بخش عمده آن فلز روی خالص است گالوانيزاسيون 

 انجام شد. 

در خصوص پيشين قات يمطالعات و تحق یبررس 

 یهاشروکه  داده نشان یثانو ه وياول از منابع یرو یابیباز

و توان به دیرا م یرو یابیباز یبه کار گرفته شده برا

 یهاو روش[9-4] یکیدرومتالورژي: روش هیدسته

 نمود. روش یبندميتقس [1,2,6,10,11] یکیرومتالورژيپ

است که در استخراج  یندیهمان فرا یکیدرومتالورژيه

ن روش عبارت یشود. ایانجام م یمعدن یهااز کانه یرو

در حلال مناسب  روی یبات حاوينگ ترکيچياست از ل

چ يمحلول ل یساز یسپس غن ک(،ید سولفوري)عمدتا اس

فلز ت رسوب یو در نها یرو یهاونیحاصل شده از 

 یمينيآلوم یکاتدها یبر رونگ ينیند الکتروویدر فرا یرو

حل  یتوان رویکه م هایی وجود داردالبته گزارش. [70]

و یا  [9] یشده در محلول را به صورت سولفات رو

ن یاست در ا یهیبد ؛نيز رسوب داد [13]کربنات روی 

 استفاده دربرگشت و قابل  ،شده یابیباز یحالت رو

 باشد.یزه نميصنعت گالوان
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 یبند ميدسته تقس دوخود به  یکیرومتالورژيپ یهاروش

و  یر فلز رويبر تبخ یکه مبتن ییهاشوند. اول روشیم

ا کننده )عمدتا يک ماده احید آن توسط ياکس یايا احی

 آنندانس کردن تورت و سپس کیک ریکربن( درون 

بر همين اساس  .[10, 70] دنباشیک چگالنده میدرون 

بخار روی  هایی که گزارش شده استدر یکی از روش

های ساخته وری گندلهحرارت ناشی از غوطه که از فلزی

چدن خام مذاب شده از ضایعات با ماده احيا کننده در 

یل شود کاملا به اکسيد روی تبدمی احياتوليدی کوره بلند 

روش . [11] گرددمی آوریسپس این اکسيد جمعشده و 

ق یند ذوب از طریبر حفاظت و کمک به فرا یدوم مبتن

باشد. آشکار است که یک فلاکس مناسب میاستفاده از 

د موجو یرو یعمده جهت بازیابی بایستی ريدر روش اخ

 .[1, 6, 70] باشد یبه صورت فلز در ضایعات

 ت در خصوص استفاده از روشينکته حائز اهم 

ر مبتنی بر تبخي یرومتالورژيپو روش  یدرومتالورژيه

 لااو ن است کهیزه اياز غبار گالوان یرو یابیباز یبرا

 ونيزاسيک کارخانه گالوانیها در ن روشیاستفاده از ا

ن یاست که ا یاهيثابت اول یگذارهیمستلزم سرما

آن  نيا بعضا از عهده تامیها به دنبال آن نبوده و کارخانه

نش ازمند داين زين ن خطوطیا یراهبرا يند؛ و ثانیآیبر نم

است که خود مسئله حاد و قابل تامل  یو تخصص یفن

ن ويزاسيگالوان یهان کارخانهیاست. بنابرا یاجداگانه

از  یرو یابیباز یبرا به دنبال دو راهکار اولمعمولا 

تر دهند از روش سادهیمح ينبوده و ترج خود یغبارها

ن يند. به همیاستفاده نما برای بازیابی روی خود یگرید

فلاکس  کیبا انتخاب  تا تلاش شد ق حاضريل در تحقيدل

 ه استفاده از آن،نيط بهیمناسب و به دست آوردن شرا

ار از غب یروفلز استحصال  یبرا یکیروش دوم متالورژ

 یکه بتوان رو ی؛ به نحوگردد یاده سازيپ زهيگالوان

ده و ون برگردانيزاسيگالوان یهاافت شده را به سلولیباز

 مورد استفاده مجدد قرار داد. 

 که در صنعت مورد هایییا کمک ذوب هافلاکساز طرفی 

ابی صنعت استخراج و بازی مختص اندقرار گرفتهاستفاده 

مانند  مختلف دیگری بلکه در صنایع نبوده فلزات

کار  نيز بهو جوشکاری  سازیکاری، سراميک، شيشهلحيم

و اند. بنابراین در هر موردی بنابر شرایط برده شده

 دهاستفاده ش فلاکس ای خاص به عنواناز مادهمقتضيات، 

همين امر باعث شده طيف وسيعی از مواد شامل  است.

ها، هاليدها، اکسيدها کربنات ها،آلومينات ها،وراتب

 دمناسب بوده و مور برای این منظور ها و غيرهنيترات

 این بررسی مکانيزم عملکرد ؛گيرندباستفاده قرار 

 هاتوان این مکانيزمدهد که تقریبا مینشان می هافلاکس

 اسبر اس بندی نمود. مکانيزم اولرا به دو دسته تقسيم

ماده  حل شدن فلاکس درکاهش دمای ذوب در اثر 

قرار  در خود  کردن ماده دیرگدازدیرگداز و یا محلول 

کنند هایی که با این مکانيزم کار میاز قلاکس د.دار

کربنات کلسيم )آهک( و فلورید کلسيم توان به می

  [15]سازی سرباره )فلوریت( که در کوره بلند برای روان

عملکرد  مکانيزم دوم اشاره نمود. دنشواستفاده می

مبتنی بر واکنش فلاکس با اجزای دیر ذوب و  ،هافلاکس

عموما باشد؛ رکيبات زود گداز میها به تآنتبدیل

توانند هاليدهای آمونيم چنين خاصيتی را داشته و می

. لذا [1, 6, 70] ترکيبات هاليدی زودگداز را ایجاد نمایند

ر ر قرامد نظ )نشادر( کلرید آمونيم استفادهدر این تحقيق 

اکسيد روی موجود در غبار  کار بردن آن، گرفت تا با به

به کلرید روی با درجه سانتيگراد  7311با دمای ذوب 

تبدیل گردد. همچنين درجه سانتيگراد  031دمای ذوب 

ی هاهاليد دیگر در ميانشایان ذکر است که کلرید آمونيم 

لذا قيمت به مراتب  داشته وفراوانی بيشتری  آمونيم

 .کمتری دارد

 

 قيتحق مواد و روش

له يبه وس مصرفیون يزاسيغبار گالوان ،ن پژوهشیدر ا
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7931سال سی ام، شمارۀ یک،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

فلورسان اشعه ایکس و پراش اشعه ایکس  یهاکيتکن

ب يترک ق،يبه صورت دق ز قرار گرفت تايتحت آنال

د. نمشخص شو موجود در آن  یو فازها ییايميش

د یگرم يد آمونیا کلرینشادر ق از ين تحقیدر اهمچنين 

استفاده  به عنوان فلاکس درصد 33با خلوص  یصنعت

گرم از غبار  701ها ابتدا مقدار برای انجام آزمایش .دیگرد

 یابيتوزین شده و با مقادیر مختلف نشادر به منظور دست

 یدرصد وزن 91و  01، 71 یحاو یپودر یهابه مخلوط

. سپس (7)جدول  دندیگرد مخلوطفلاکس به طور کامل 

 711های چينی با حجم مخلوط همگن حاصل به بوته

 011، 111 یدماهاکه در ميلی ليتر ریخته شده و به کوره 

س منتقل شدند. پم شده بود يتنظدرجه سانتيگراد  111 و

ها از قه بوتهيدق 01و  91، 01، 71 یهااز گذشت زمان

ن که سرباره حاصله بر یبا توجه به ا کوره خارج شده و

ن سرباره در قالب یرد ابتدا ايگیقرار م رویمذاب  یرو

بعد از جدا کردن خته شده و سپس یمخصوص ر یها

 جداگانه های مسیروی حاصل در قالبسرباره، مذاب 

روی و  یهابلوکه اوزان تیدر نهاشدند. ریخته گری 

 g17/1±ک ترازو با دقت یتوسط ، سرباره بدست آمده

ا ی ینشر یدستگاه اسپکترومتر از .نددیثبت گردتوزین و 

 یور یهاخلوص بلوکه یريگکوانتومتر به منظور اندازه

به دست آمده استفاده شد. 

 
 حاصلهبه همراه نتایج  بازیابی روی از غبارهای آزمایش طراحی شده برای مختلف شرایط  7جدول 

 

 دقيقه71 دقيقه01 دقيقه91 دقيقه01

 دما-

(°C) 

درصد 

وزنی 

 نشادر

مقدار 

 نشادر

(g) 

مقدار 

 غبار

(g) 

 ردیف
وزن 

بلوکه 

 روی

(g) 

وزن 

 سرباره

(g) 

وزن 

بلوکه 

 روی

(g) 

وزن 

سرباره 

(g) 

وزن 

بلوکه 

 روی

(g) 

وزن 

سرباره 

(g) 

وزن 

بلوکه 

 روی

(g) 

وزن 

سرباره 

(g) 

19/710 1/01 00/711 1/75 09/710 73/01 
ذوبی صورت 

 نگرفت
111 

71 99/79 701 

7 

09/710 0/75 0/711 91/73 00/711 13/01 99/711 01/01 011 0 

13/710 71/79 11/711 09/70 99/711 11/71 91/710 01/71 111 9 

10/30 11/09 51/30 01/00 70/31 71/09 
ذوبی صورت 

 نگرفت
111 

01 91 701 

0 

70/31 00/93 15/31 09/93 70/31 00/93 
ذوبی صورت 

 نگرفت
011 1 

31/31 71/99 71/30 11/99 01/30 51/99 31,01 01/99 111 0 

05/57 11/19 01/50 51/09 00/50 31/07 
ذوبی صورت 

 نگرفت
111 

91 09/17 701 

1 

55/50 10/01 71/51 95/07 31/51 01/05 
ذوبی صورت 

 نگرفت
011 5 

11/50 51/00 91/51 11/01 11/51 01/03 11/51  111 3 
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7931سال سی ام، شمارۀ یک، 

 ج و بحثينتا

 آن و فازهای موجود در غبار ترکيب شيميايی
فلورسان اشعه ایکس  حاصل از نتایجتفسير همزمان 

(XRF )( و پراش اشعه ایکسXRD )روی که  شان دادن
رابر ب استفاده شده در این تحقيق موجود در نمونه غبارکل 
درصد وزنی و فازهای موجود در این غبار شامل  0/39با 

ر باشند که مقادیروی فلزی، اکسيد روی و کلرید روی می
درصد  00/7و  50/70، 10/51هر کدام به ترتيب برابر با 

 محاسبه گردید.  گيری واندازه وزنی
 

 حرارت دهی غبار بدون حضور فلاکس

درصد وزنی  51غبار گالوانيزاسيون از  به دليل این که
نقطه ذوب فلز روی پایين و روی فلزی تشکيل شده و 

ن تصور اوليه ایلذا  باشدمیدرجه سانتيگراد  001برابر با 
درجه  001آن ورای ت دهی حراربایستی با است که 
 ملدر ع روی به مذاب تبدیل شود؛ ولی غبار، سانتيگراد

. مشاهدات نشان دهدرخ نمیاین اتفاق  که مشاهده شد
 111داد که با حرارت دهی پودر غبار در محدوده دمایی 

ساعت منجر  7به مدت حتی تا درجه سانتيگراد  111تا  
از  آن است کهاین امر به دليل  ؛شودبه تشکيل مذاب نمی

یک طرف غبار به صورت پودر بوده که سطح ویژه آن 
تمسفر بالاست و از طرف دیگر چون حرارت دهی در ا

شود و ذرات پودر با اکسيژن هوا در محيط انجام می
ای از تماس هستند لذا بر روی سطح ذرات یک لایه
خيم ضاکسيد روی تشکيل شده و با گذشت زمان این لایه 

ه ب یابد که کل ذرات روی فلزیامه میو تا جایی اد گشته
بنابراین حرارت دهی پودر  شوند.روی اکسيدی تبدیل 

از  غبار ورای نقطه ذوب روی به منظور جداسازی آن
 امکان پذیر نيست. طریق تشکيل مذاب فلزی خالص

 
دهی غبار در حضور کلريد آمونيم و مکانيزم حرارت

 عملکرد آن
پس از بررسی  اشاره شد در بخش مقدمه همانگونه که

، کلرید ی اوليههاهای متفاوت و انجام آزمایشفلاکس

آمونيم جهت بازیابی روی از غبار گالوانيزه مناسب و 
استفاده از کلرید آمونيم به عملياتی تشخيص داده شد. 

 هایی که دربه واسطه واکنشنشان داد که  عنوان فلاکس
 که کندمیایجاد  محصولاتی است شده ذکر (0)جدول 

چنانچه و  عمل نماید؛ تواند به عنوان کمک ذوبمی
 (از جمله دما، زمان و درصد قلاکسمناسبی )شرایط 

 زهغبار گالواني شدن ذوببه تواند منجر د مینانتخاب شو
مشاهدات نشان داد که چنانچه مقدار کافی پودر د. گرد

لرید آمونيم به غبار اضافه شده و در کوره نشادر یا همان ک
واکنش درجه سانتيگراد  711دمای  ازحرارت داده شود 

( شروع (0)در جدول  7مونيم )واکنش آتجزیه کلرید 
شده و گازهای آمونياک و اسيد هيدروکلریدریک تشکيل 

شود. این گازها از طرفی اتمسفر محيط را از ذرات می
یگر محيط را احيایی غبار دور ساخته و از طرف د

 تمسفرا تواند با اکسيژنمیآمونياک احيایی نمایند. گاز می
( و با (0)جدول  0محيط وارد واکنش شده )واکنش 

موجود، ذرات غبار را از اکسيد شدن  نمصرف اکسيژ
. در ادامه گاز اسيد هيدروکلریدریک با اکسيد مصون نماید

( واکنش (0)جدول  9روی موجود در غبار )طبق واکنش 
گردد که نقطه ذوب داده و منجر به توليد کلرید روی می

 و کمتر از دمای ذوبدرجه سانتيگراد  031آن برابر با 
است. لذا این کلرید  (درجه سانتيگراد 001) روی خود

مده و ذرات غبار را آپس از تشکيل به صورت مذاب در
 لها در مقابپوشانده و با قطع تماس اتمسفر محيط، از آن

نماید. این امر تا جایی ادامه اکسيداسيون محافظت می
یابد که مخلوط پودری کاملا به صورت مذاب درآید. می

ρZnCl2سپس با توجه به این که چگالی کلرید روی )
=

2.91
g

cm3⁄ به مراتب کمتر از چگالی فلز روی  ( 
(ρZn = 7.14

g
cm3⁄ ) کلرید روی  در نتيجه دباشمی

ابل قبه صورت سرباره  قرار گرفته و مذاب بر روی مذاب
چنانچه مقدار فلاکس استفاده شده باشد. آوری میجمع

 5/33مذاب روی به دست آمده بيش از  نماید فایتک
های ن به دیگدرصد وزنی خلوص داشته و قابل برگرداند

 باشد.می مذاب گالوانيزه
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7931ام، شمارۀ یک، سال سی   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 دهی مخلوط آن با غبار گالوانيزههای فلاکس کلرید آمونيم به هنگام حرارتواکنش  7جدول 

 NH4Cl→NH3(g) + HCl(g) (7واکنش )

 O (g)2H3/2  (g)+2→ NO(g) 2O 7/2 (g) +3NH (0واکنش )

 O (g)2(l)+ H 2ZnO(s) + 2HCl(g) → ZnCl (9واکنش )

 O2+ H 2+ ZnCl 3Cl + ZnO→ 2NH42NH (0واکنش )

 2NH4Cl + Zn (l) → 2NH3 (g) + ZnCl2 + H2 (g) (1واکنش )

 
يين و تعبر بازيابی روی  زمان و دماتاثير پارامترهای 

 شرايط بهينه
ه ب از بازیابی روی در شرایط مختلف ارائه شدهنتایج 

در دقت شود  ؛اندرسم شده (7)در شکل  نقاطیصورت 
و ذوبی حاصل نشده است  کافی نبودهشرایطی که زمان 

درجه  011و  111ی هادمادقيقه در  71مانند زمان 
، مقدار وزن بلوک روی استحصال شده برابر با سانتيگراد

ی بررساست.  شدهصفر منظور گردیده و در نمودار لحاظ 
رای ب یک نقطه بيشينهدهد نشان می نقاطاین مشاهده و 

وجود دارد. حال  ستحصال شده در هر دماوزن روی ا
درصد فلاکس )شکل  71 حالت مربوط بهچنانچه نقاط 

 نقاطشود که ( در نظر گرفته شود دیده می(الف-7)
قاط نتقریباً در زیر درجه سانتيگراد  111 مربوط به دمای
 91زمان  يشينه، درقرار گرفته و نقطه ب دو دمای دیگر

ه سمت ب بيشينهاما با افزایش دما این نقطه باشد. دقيقه می
کند. به نحوی که این های کمتر سوق پيدا میمدت زمان

دقيقه  01حول نقطه درجه سانتيگراد  011در دمای  زمان
نقطه نيز درجه سانتيگراد  111و در دمای مشاهده شده 

 در خصوص نکته حائز اهميت است. بيشينه همين زمان
این است که وقوع ذوب، مستلزم صرف  زمان بازیابی

نشادر طبق  ،با گذشت این زمان تاان خاصی است زم
ل نموده و به ذوب شدن عم ،شده داده توضيحمکانيزم 

نماید. اما از طرف دیگر با تشکيل مذاب روی، غبار کمک 
ذا ل بالایی استبه این که روی دارای فشار بخار  با توجه

 و تبخير شدهمذاب روی با ادامه و طولانی شدن فرایند، 
گردد. به همين دليل است که با زیاد شدن زمان تلف می

 روی، مقدار وزن يشينهحرارت دهی، با عبور از نقطه ب
-7)شکل  نقاط بررسییابد. استحصال شده کاهش می

دهد که با افزایش درصد فلاکس نشان می (ج-7)و  (ب

لازم برای استحصال بيشترین وزن روی  مدت زمان
دقيقه می باشد.  91 یا 01تغييری نکرده و همين زمان 

جهت  ارزیابی نمود که زمان بهينهتوان بنابراین می
عملکرد فلاکس در حفاظت از غبار و بازیابی روی، 

 دقيقه است.  91تا  01 زمانی محدوده
دهد نقاطی این نقاط نشان می از طرف دیگر ملاحظه 

دقيقه مشخص  91و  01های برای زمان ی توپرکه با دایره
در همين  از بقيه نقاط (7)در هر سه نمودار شکل اند شده

اند. این بدان معناست که بالاتر قرار گرفته محدوده زمانی
درجه سانتيگراد  011دمای  اوزان روی استحصال شده در

بيشتر است و لذا  در این محدوده زمانی از دو دمای دیگر
درجه  011بازیابی روی از غبار دمای دمای بهينه نيز برای 

با  راچ دليل اینکهبرای پی بردن به  .دباشمیسانتيگراد 
وزن روی درجه سانتيگراد  011از دمای  افزایش دما بالاتر

بایستی فشار بخار روی یابد استحصال شده کاهش می
مد نظر درجه سانتيگراد  111و  011مذاب در دماهای 

که فشار بخار روی مذاب از  گيرد. با توجه به اینبقرار 
 :[16] (7) رابطه

 

(7)    ln(PZn(l)) =
15250

T
− 1.255 ln(T) + 21.79 

 

PZn(at 700ºC)تبعيت می کند لذا  

PZn(at 600ºC)
= و این بوده   5.25

 111بدان معناست که مقدار تبخير شدن روی در دمای 
درجه  011حدودا پنج برابر بيش از دمای درجه سانتيگراد 

این امر باعث خواهد شد مقدار  لذاباشد. میسانتيگراد 

به درجه سانتيگراد  111در دمای روی بازیابی شده 
صورت بخار درآمده و تلف شود. به همين دليل دمای 

درجه سانتيگراد  011نسبت به دمای درجه سانتيگراد  111

  باشد.دمای مناسبی برای بازیابی روی نمی
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 مواد نشریۀ مهندسی متالورژی و  7931سال سی ام، شمارۀ یک، 

 
 )الف(

 
 )ب(

 
 )ج(

های مختلف با استحصال شده در زمانمقایسه وزن روی   7شکل 

درصد وزنی فلاکس کلرید  91ج(  01ب( 71استفاده از الف(

 آمونيم
 

 اثر مقدار فلاکس و تعيين درصد بهينه آن
ا هایی بپس از تعيين دما و محدوده زمانی بهينه، آزمایش 

درصد  91و  01، 71، 70، 71، 5، 1، 0های مختلف درصد
های و زماندرجه سانتيگراد  011وزنی فلاکس در دمای 

برای این منظور  دقيقه طراحی و انجام شد. 91و  01
گرم غبار به همراه مقدار فلاکس لازم مورد  701مخلوط 

ده به روی بازیابی ش مقادیرميانگين  استفاده قرار گرفت.
در هر درصد  به دست آمدههمراه ميانگين اوزان سرباره 

  ه شده است.ارائ (0)در شکل  وزنی فلاکس

 
 

اثر درصد وزنی فلاکس بر مقدار روی بازیابی شده و   0شکل 

در درجه سانتيگراد  011همچنين سرباره به دست آمده در دمای 

 های بهينهزمان

 
با توجه به این  دهداولين نگاه به این نقاط نشان می 

 ،فلاکسدرصد  5 مقدار که وزن روی به دست آمده در
نه این مقدار، مقدار بهيباشد پس بایستی بيشترین می

شتر اما تدقيق بي در بازیابی روی باشد؛ مصرفی فلاکس
در کيفيت روی استحصال شده نشان داد که اولا سياليت 

 71زیر  مذاب روی استحصال شده در درصدهای فلاکس
نيز مقدار  رویهای درصد کم است و ثانيا درون بلوکه

يد اکس ناخالصی و شود که مربوط بهدیده میآخال زیادی 
روی به دست آمده  فلز بوده و لذا موجود در غبار روی

ای هآناليز عنصری بلوکه از طرف دیگر خالص نيست.

 خلوص روی بازیابی شدهبيشترین روی نشان داد که 
هایی است که مربوط به نمونه بوده ودرصد  5/33برابر با 

ی پ برایاند. کس توليد شدهدرصد وزنی فلا 91و  01در 

درصد  91و  01بردن به اینکه کدام درصد وزنی فی مابين 
وزنی بایستی به عنوان ملاک بهينه مد نظر قرار گيرد 
بایستی به این نکته توجه شود که مقدار بهينه فلاکس 

برای کلرید  (7)جدول  0که طبق واکنش  مقداری است
کردن تمام اکسيدی که درون غبار وجود دارد کافی باشد. 
چرا که اگر مقدار فلاکس استفاده شده کمتر از این مقدار 

تشکيل سرباره نداده و از مذاب  ،باشد تمام اکسيد روی
شود؛ و از طرف دیگر چنانچه مقدار روی جدا نمی

 جدول 1فلاکس از این مقدار بيشتر باشد طبق واکنش 



 بازیابی پيرومتالورژیکی فلز روی از غبار گالوانيزه با استفاده از... 700

 

 

7931سال سی ام، شمارۀ یک،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

با روی فلزی وارد واکنش شده و موجب هدر رفتن  (7)
این نکته دليل همين گردد. روی فلزی در سرباره می

 (0)واقعيتی است که نقاط مربوط به سرباره در شکل 
همواره با افزایش درصد فلاکس افزایش از خود نشان 

فلاکس مقدار اند. حال به منظور به دست آوردن داده
ياز برای تبدیل تمام اکسيد روی کلرید آمونيم مورد ن

بر اساس ضرایب  ای، محاسبهگرم غبار 711 موجود در

این  .(0)رابطه  انجام گرفت 0استوکيومتری واکنش 
گرم کلرید آمونيم برای  03/73مقدار  محاسبه نشان داد

گرم  711اکسيد روی موجود در گرم  50/70تبدیل تمام 

درصد وزنی  9/70 غبار مورد نياز است. این مقدار معادل
کلرید آمونيم در مخلوط غبار و فلاکس بوده و نزدیک به 

بيشترین خلوص است که  یدرصد 01مقدار فلاکس 

 گردید.  مشاهده ه در آنروی بازیابی شد
 

WNH4Cl =
2WZnO

MZnO

× MNH4Cl 
(0)                =

2×14.84

81.38
× 53.45 = 19.49 

 یريجه گينت

ی فلاکس مناسب برابا هدف انتخاب پژوهش حاضر 

 غبار صنعتاستحصال روی مذاب از ضایعات 

گالوانيزاسيون و همچنين تعيين شرایط بهينه آن انجام 

ی که در این تحقيق مورد گالوانيزاسيون غبارگرفت. 

فلزی  روی وزنی درصد 51از تقریبا استفاده قرار گرفت 

 لریدکفلاکس که  ها نشان دادبررسی. تشکيل شده بود

ضمن دارا بودن قابليت بازیابی روی از غبار،  آمونيم

ها باشد. آزمایشای ارزان، فراوان و در دسترس میماده

است. این  51نشان داد راندومان بهينه بازیابی برابر با %

درجه  011در شرایط بهينه بازیابی یعنی دمای راندمان 

 91تا  01زمان و  درصد 01مقدار فلاکس ، سانتيگراد

 به دست آمد.  دقيقه
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Fig. 4 Surface profiles of 4130 steel wear track under (a) 1, (b) 3 and (c) 5 N loads, and (d) columnar diagrams of  

wear volume loss versus normal load
 
4- Conclusions 
1. With increasing the normal load, the contact stress 
between 4130 steel and Al2O3 ball increased.  
2. In all wear samples the contact stress was higher 
than the ultimate tensile stress of 4130 steel. 
Therefore, the amount of plastic deformation and wear 
increase with increasing the normal load.   
3. The experimental results verified the wear 
simulation of 4130 steel under different normal loads.   
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Simulation of Wear Behavior of AISI 4130  
Steel Against Al2O3 Ball 

 
M.J. Rajabloo1     M. Rafiei2    H. Mostaan3 

 
1- Introduction 
Wear is the volume loss of contact materials in relative 
motion. The wear and corrosion are the initial stages of 
material degradation and in other stages lead to friction, 
noise, unwanted heat and dimensional changes. These 
degradation mechanisms lead to decrease in lifetime of 
components and catastrophic failure. Mathematical 
modeling and computer simulation with high calculation 
efficiency and user-friendly software packs assist to predict 
and control surface degradation mechanisms with low cost 
and time. Therefore, it is possible to simplify and simulate 
wear process. In the present study the simulation of the wear 
behavior of 4130 steel against Al2O3 ball is investigated.  
 
2- Experimental 
The stages of the research include Cad model design, 
simulation of wear process with different loads and 
validation of simulations with experimental results. Two 
important universal standards of DIN and ASTM, suggest 
the ball-on-disk wear test for evaluating the wear behavior 
of materials. Based on this wear experiment, the map of disk 
and ball was drawn and the simulation process was 
performed. The Hertzian software was used for calculating 
contact stress between the disk and ball. 4130 steel and 
Al2O3 ball were used as pair wear. For simulation of the 
wear process ABAQUS software was used.  
 

 
 

Fig. 1 Stress distribution areas in the disk under the normal 
 load of 1 N 

 
3- Results and Discussion 
 Wear simulation of 4130 steel under different normal 
loads. The stress contours in Fig. 1, Fig. 2 and Fig. 3 are up 
to 670 MPa for 4130 steel regarding the ultimate tensile 
stress of this steel. It means that the 4130 steel plastically 
deforms and the wear occurs after this stress. It can be easily 
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seen that the plastic deformation and wear have occurred in 
all samples. Also, as can be seen with increasing the normal 
load during the wear test, the plastic deformation area was 
increased on the surface of 4130 steel. 
 

 

 
Fig. 2 Stress distribution areas in the disk under the normal 

 load of 3 N 
 

 
 Fig. 3 Stress distribution areas in the disk under the normal 

 load of 5 N 
 
Wear behavior of 4130 steel according to experimental 
results. Fig. 4 shows the surface profiles of the wear track 
and the columnar diagrams of wear volume loss versus 
normal load for 4130 steel. As can be seen, with increasing 
the normal load from 1 to 5 N, the width and depth of the 
wear track increased, indicating the higher volume loss with 
increasing normal load (Fig. 4(d)). The increase in normal 
load resulted in higher contact stress and therefore, higher 
wear. Moreover, by increasing the frictional heat in the 
contact surface of Al2O3 ball and 4130 steel induced by 
increasing the normal load, the strength and hardness of 
4130 steel were decreased. Therefore, the material was 
softer and more plowing could occur during the wear test. 
The presence of humps at the boundary of the wear track 
indicated plastic deformation and mass transfer. It has also 
been reported that with increasing the normal load, the 
contact stress and frictional heat are increased to over the 
elastic limit of one or both contact surfaces. Therefore, the 
plastic deformation of asperities increases the real contact 
surface. Other researchers have reported the same behavior. 
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Fig. 3 shows the quasi-static stress–strain curves of 
W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=0, 2) composites samples 

infiltrated at 950◦C for 15 min. 
 

 
Fig. 3 Stress–strain curves of W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-

xNb(x=0,1,2,3) composite samples infiltrated at 950◦C for  
15 min 

 
As shown in Fig. 3, the composite sample with X=2 

has the best mechanical properties (plastic strain and 
compressive strength) and the lowest plastic strain and 
compressive strength belongs to the composite sample 
with X=0. As shown in Fig. 3, the amount of plastic strain 
before failure in the composite sample with X=2 is 28%. 

Fig. 4 and Fig. 5 show the backscattered SEM 
micrographs of BMG matrix and W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-

xNb(x=0) composite sample (at failure point according to 
the detected points in Fig. 3) infiltrated at 950◦C for 
15min. 
 

  
 

Fig. 4 SEM backscattered micrographs at matrix and fiber 
in different stages of compressive test in 

W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=0) infiltrated at 950◦C for 
15min at failure point 

 

 
 

Fig. 5 SEM backscattered micrographs at matrix and fiber 
in different stages of compressive test in 

W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=2) infiltrated at 950◦C for 
15min at failure point 

 
With comparison of the presented figures, it can be 

concluded that the fracture happens within the tungsten 
fiber near the W/BMG interface region with the increase 
of the external loading at the fracture point. The shear 
bands are formed in the composite sample with X=0 but 
they do not have enough time to propagate in the BMG 
matrix due to rapid conversion of shear bands to shear 
cracks and for this reason the shear bands are not visible 
in the matrix and W/BMG interface distinctly in Fig. 4.  
The SEM micrographs of the fracture surface from the 
W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=0,2) composite samples are 
shown in Fig. 6. 
 

 
Fig. 6 SEM micrographs of fracture surface from the 
W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=0, 2) composite samples 

infiltrated at 950 ◦C for 15 min a) X=0 b) X=2 
 

As can be recognized in Fig. 6, there are two regions; 
first one is a vein like pattern, being typical fracture 
feature for metallic glass and second one is smooth. 
According to Fig. (6-b), the density of the veins has 
increased with the addition of Nb in the matrix and 
increase of the shear bands propagation. 
 
4- Conclusions 
The addition of two atomic percent Nb in 
W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=2) composite sample cause 
the lack of the W2Zr crystalline phase formation in the 
composite interface and this reason can delay the shear 
bands conversion to cracks. The propagation of shear 
bands in this composite also cause the increase of shear 
bands numbers and local melting within them. Therefore, 
the composite fracture surface converts to vein-like 
pattern mode during the compressive test. 
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Investigation of the Failure Behavior of 
(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNbx Composite 
Tungsten Wire Reinforced During 

Compressive Test  
 

M. Mahmoodan1     R. Gholamipour2   
 Sh. Mirdamadi3      S. Nategh4  

 
1- Introduction 
Monolithic BMGs generally fail in a catastrophic manner 
during deformation at room temperature due to the 
formation of highly localized shear bands. To overcome 
this problem and in order to achieve an extended ductility, 
a fabrication of BMG composites has been practiced. 
During a melt infiltration process, in Zr-based BMG 
matrix reinforcement by tungsten wire composites, 
tungsten diffuses into the matrix and zirconium diffuses 
into the tungsten fiber leading to formation of a diffusion 
bond in the interface of the composite. When a liquid alloy 
spreads on a tungsten fiber, further interdiffusion may 
cause higher dissolution of the tungsten fiber resulting in 
the formation of some crystalline phases presenting as a 
layer (known as reaction layer) or particles (called as 
convection of particles) in the microstructure of the 
matrix. It is reported that some refractory elements such 
as Nb and Ta can reduce the interface interaction of W/Zr-
based BMG matrix composite. The BMG materials 
deform heterogeneous at low temperature and high strain 
rate. During the compressive test the vein like pattern 
forms that is being typical fracture feature for metallic 
glass. This vein-like pattern often extends along a uniform 
direction which was explained by the local melting within 
the primary shear bands. In this study the failure behavior 
of W/ (Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNbx composite during 
compressive test has been investigated. 
 
2- Experimental 
Ingots of (Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=0,2) were prepared by 
arc melting high purity elements in Ti-gettered and Ar 
atmosphere on a water-cooled copper crucible. The 
prepared molten alloy was cast into a water-cooled copper 
mold (i.e. using suction casting method) to make BMG 
rods with a 4mm diameter. A tungsten wire of 1mm 
diameter was strengthened and cut into 50mm lengths and 
cleaned in an ultrasonic bath of acetone and ethanol. The 
tungsten wires were placed at the bottom of sealed 4mm 
ID stainless steel tubes (304). The volume fraction of W 
wires was 70%. The assembly of the tubes was washed by 
repeated evacuation (up to 10−5 mbar) and by purging high 
purity Ar gas several times followed by heating at 
temperature of 950◦C in an electrical furnace and holding 
for 15 min under a 3.5 bar Ar pressure then they were 
quenched in water. Composite specimens were cut by a 
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low speed saw for preparing quasi-static compression test 
samples. Mechanical properties were measured with a 
SANTAM (STM250) testing machine. The gauge 
dimension of specimens was 4mm in diameter and 8mm 
in height for compressive test and the strain rate was 10−4 
s−1. The microstructural observations were carried out by 
scanning electron microscopy (SEM) VEGA TESCAN 
model. 
 
3- Results and Discussion 

The backscattered micrographs of W/ 
(Zr55Cu30Al10Ni5)100-x Nb(x=0,2) composites infiltrated at 
950◦C for 15 min are shown in Fig. 1. 
 

 
 

Fig. 1 SEM backscattered micrographs of 
W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=0, 2) composites that infiltrated 

at 950◦C for 15 min a) X=2 b) X=0 
 

According to Fig. 1 the formation of crystalline phase is 
seen in Nb free composite sample in Fig. (1-a). The SEM 
backscattered micrographs of The Nb free composite is 
shown in Fig. 2. According to Fig. 2 the crystalline phase 
is formed near the matrix. The energy dispersive 
spectroscopy (EDS) analysis from this phase is shown in 
Table 1. The W2Zr intermetallic crystalline phase forms 
in the composite interface or matrix because of high 
affinity between Zr and W. 
 

 
 

Fig. 2 SEM backscattered micrographs of 
W/(Zr55Cu30Al10Ni5)100-xNb(x=0) composites that infiltrated at 

950◦C for 15 min. 
Table 1 Energy dispersive spectroscopy (EDS) analysis 

from the W2Zr 
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Fig. 
1 ΔG˚, ΔH˚ and Tad curves of the formation reaction of TiB2-TiC-

MgO composite powder in the TiO2-B2O3-Mg-C mixture (reaction 
(1)) 

Experimental results:  
TiO2-B2O3-Mg system: Experimental observations 
showed that an SHS reaction occurs during the microwave 
heating of TiO2-B2O3-Mg mixture. XRD results showed 
that the product contains some amounts of unwanted 
phases (such as Mg3B2O6). In order to eliminate the 
unwanted phases, Mg amount in the system was 
increased. It was found that a pure TiB2-MgO composite 
powder can be obtained using TiO2:B2O3:7Mg mixture. 
TiO2-Mg-C system: The results of this system revealed 
that the TiC-MgO composite powder (free from unwanted 
phases) can easily be synthesized from a TiO2:2Mg:C 
mixture and via an SHS reaction activated by microwave 
heating. 
TiO2-B2O3-Mg-C system: Regarding the optimum 
amounts of Mg for the TiO2-B2O3-Mg and TiO2-Mg-C 
mixtures, TiB2-TiC-MgO composite can be synthesized 
using a 2TiO2:B2O3:9Mg:C mixture. In agreement with 
the thermodynamic predictions, microwave heating of the 
2TiO2:B2O3:9Mg:C mixture brought about the occurrence 
of an SHS reaction in the system. As Fig. 2A shows, the 
product of the SHS reaction was merely consisted of TiB2, 
TiC and MgO phases. 
The product was treated by a diluted HCl solution, which 
could dissolve the MgO phase and produce a pure TiB2-
TiC composite. The XRD result is shown in Fig. 2B and 
confirms the successful removal of MgO from the 
product. 
 

 
 

Fig. 2 XRD patterns of 2TiO2:B2O3:9Mg:C mixture A) after 
microwave heating and B) after acid leaching 

 

SEM investigations of the synthesized TiB2-TiC-MgO 
powder showed the formation of large and dense 
agglomerates which was the sign of system high-
temperatures. MgO (which forms a melt at high-
temperatures) acted as an adhesive and connected the 
TiB2-TiC particles. 
It was found that the acid leaching of the MgO phase 
decreases the particles size of the product and yields a 
product with 100-150 nm average particle size. Fig. 3 
represents the SEM image of the obtained TiB2-TiC 
powder. 
 
4- Conclusions 
• Thermodynamic predictions and experimental 
results confirmed the occurrence of combustion reactions 

systems.-C system as well as its sub-Mg-3O2B-2in the TiO 
 

  
TiC powder-2Fig. 3 SEM image of the synthesized TiB 

 
MgO composite was obtained by -TiC-2• TiB

:9Mg:C mixture.3O2:B2heating of a 2TiOmicrowave  
• Acid leaching was found effective for the 

purification of the synthesized powder. 
-2• The average particle size of the synthesized TiB

TiC powder was 100-150 nm. 
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Fabrication of TiB2-TiC Composite through 
Microwave Assisted Self-propagating High-

Temperature Synthesis Method 
 
A. Ghanbari1 M. Dastjerdi2 A. Faeghinia3 M. Sakaki4 

M. Sh. Bafghi5 
 

1- Introduction 
TiB2-TiC composite has excellent properties such as high 
melting point, excellent abrasion resistance, high 
hardness, good thermal stability and high corrosion 
resistance. Hence, this composite has been used in various 
applications such as abrasion resistant parts, cutting tools, 
forming molds, lightweight parts, jet engines and heat 
exchangers.  

TiB2-TiC composite is usually produced by powder 
metallurgy (PM) method. This method requires high-
temperatures and long heating times and therefore is 
costly. Recently, use of microwave assisted self-
propagating high-temperature synthesis (MASHS) has 
been proposed for the production of TiB2-TiC composite. 
Some of the benefits of this method are: high production 
rates, simplicity, low energy consumption and product 
purity. 

It has been shown that the TiB2-TiC composite can be 
synthesized from a Ti-B4C mixture and in a microwave 
oven. Increasing the mixing time of the reagents 
eliminated the formation of the unwanted products. It also 
prevented the synthesis of the intermediate compounds in 
the final powder and shortened the synthesis time. The 
main drawback of this route was the high-price of the 
reagents. 

In this research, the fabrication of TiB2-TiC composite 
via MASHS method and by use of low-cost raw materials 
(i.e. oxides compounds) has been studied. Synthesis was 
performed in a domestic microwave oven. Moreover, 
thermodynamic calculations were employed in order to 
predict the type of possible reactions in the system. 
 
2- Experimental 
In this study, an inexpensive route was proposed for the 
fabrication of TiB2-TiC composite powder. Raw materials 
(i.e. TiO2, B2O3, Mg and C) were mixed by hand and 
pressed into cylindrical samples (10 mm diameter and 4 
mm height). Microwave heating was performed using a 
domestic microwave oven (SAMSUNG: GE2370G, 850 
watts output power). During the microwave heating, the 
ignition and sparking of the samples were considered as 
the signs for the occurrence of a combustion reaction. 
Phase compositions of the heated samples were 
determined using an XRD device. Moreover, an SEM 
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(equipped with EDX detector) machine was employed for 
the observation of the microstructure and morphology of 
the samples. 

In order to obtain a pure TiB2-TiC powder, the 
byproduct of the reactions (i.e. MgO phase) was leached 
out using 20 vol. % HCl solution. Temperature and time 
of the acid leaching process were 50° C and 2 hours, 
respectively. 

In all parts of this research, ΔG˚, ΔH˚ and Tad (i.e. 
adiabatic temperature) values of the probable reactions 
were calculated and used, in order to get an insight into 
the system and predict the type of the reactions.  
 
3- Results and Discussion  
Thermodynamic calculations: The overall reaction in the 
TiO2-B2O3-Mg-C system can be written as follows: 
2TiO2 + B2O3 + C + 7Mg = TiB2 + TiC + 7MgO (1) 
In fact, reaction (1) is the combination of the reduction 
reactions (reactions (2) and (3)), the reaction between the 
reduced elements (reaction (4)) and the reaction in the Ti-
C system (reaction (5) ). 
 
TiO2 + 2Mg = Ti + 2MgO    (2) 
 
B2O3 + 3Mg = 2B + 3MgO   (3) 
 
Ti + 2B = TiB2     (4) 
 
Ti + C = TiC     (5) 
 

Thermodynamic results showed that reactions (2) to 
(5) have negative ΔG˚ values. This indicates the tendency 
for the reactions progress. In addition, these reactions are 
very exothermic (i.e. ΔH˚ < 0). Therefore, it is expected 
that the temperature of the system will be increased during 
the reactions. Our calculations showed that the adiabatic 
temperature (Tad) of all reactions are above 1800 K. Thus, 
according to the Marzhanov’s criterion, the type of 
reactions (2) to (5) will be SHS. 

Further investigations revealed that the chemical 
reactions in the TiO2-B2O3-Mg-C mixture most probably 
initiate with reaction (3). Subsequently, the heat released 
from reaction (3) activates reactions (2), (4) and (5) which 
forms the TiB2-TiC-MgO composite (reaction (1)). ΔG˚, 
ΔH˚ and Tad curves of the reaction (1) are presented in Fig. 
1. 
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colloidal titania-ceria composites exhibited more 
photocatalytic activity than pure titania in the early times of 
radiation. Fig. 7 compares photocatalytic efficiency of the 
colloidal samples. 

 
Fig. 3 SEM images of titania-ceria composites with molar 
ratio of Ce/Ti: 1) 0.05 (colloidal), 2) 0.1 (colloidal), 3) 0.05 

(polymeric), 4) 0.1 (polymeric) 
 XRD.  Fig. 4 shows the XRD patterns of colloidal 
samples. 

 
Fig. 4 XRD patterns of the colloidal samples calcined at 

450°C 
Fig. 5 compares the XRD patterns of the polymeric 
samples. 

 
Fig. 5 XRD patterns of the polymeric samples calcined at 

450°C 
4- Conclusions 
In this study, titania sol was separately synthesized by 
colloidal and polymeric methods. Titanium tetra-
isopropoxide, isopropanol, cerium nitrate, deionized water; 
nitric acid and chloride acid were used as raw materials for 
the preparation of titania sols. Cerium-doped titania sols 

were prepared by different ratios of 0.05, 0.1 and 0.15 in 
colloidal and polymeric methods. According to the results, 
the titania-ceria composites produced by the polymeric 
method showed better photocatalytic activity than the pure 
titania. Photocatalytic efficiency increased from 67.39% for 
pure polymeric titania to 81.39% for cerium-doped 
polymeric titania with a molar ratio of Ce/Ti equal to 0.05. 
The photocatalytic efficiency of samples with Ce/Ti molar 
ratio of 0.1 and 0.15 was calculated to be 80.25 and 79.34, 
respectively. Also, the colloidal titania-ceria composites 
exhibited more photocatalytic activity than pure titania in 
the early times of radiation. 

 

 
Fig. 6 Photocatalytic activity of the colloidal samples 

 
Fig. 7 Photocatalytic efficiency of the colloidal samples 

Fig. 8 and Fig. 9 compare photocatalytic activity and 
efficiency of polymeric samples. 

 
Fig. 8 Photocatalytic activity of the polymeric samples 

 
Fig. 9 Photocatalytic efficiency of the polymeric samples 
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Investigation of Effect of Ceria on Phase 
Behavior and Photocatalytic Properties of 

Colloidal and Polymeric Nano-Titania 
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1- Introduction 
Nano-titania, as a photocatalyst, has problems such as 
agglomeration of nanoparticles, phase transformation, 
reduction of surface area at high temperatures, recombination 
of electron-hole, lack of activity in the visible light range, 
problem of nanocatalyst recycling of aqueous suspension and 
so on. Studies have recently been carried out on the addition 
of rare earth elements such as Ln, Nd, Eu and Ce to titania, 
which reported activity in the visible light range. Rare earth 
elements mixed with titania show a red shift due to doping 
leading to the formation of inter band states. Moreover, 
addition of rare earth element is found to reduce 
recombination of the electrons and holes effectively by 
trapping them as well as by facilitating their faster movement 
along the surface of titania. Among the various rare earths, 
Ce has been reported to consistently show activity in visible 
region when mixed with titania. Among the lanthanide 
oxides, the catalytic properties of ceria have received much 
attention due to two features of (1) the redox couple 
Ce3+/Ce4+ with the ability of ceria to shift between CeO2 and 
Ce2O3 under oxidizing and reducing conditions; and (2) the 
easy formation of labile oxygen vacancies with the relatively 
high mobility of bulk oxygen species. The band-gap energy 
of titania and doped titania with ceria with concentrations of 
doping (1-10%) has been studied. As expected, the 
replacement of Ce decontamination in the TiO2 structure will 
change the edge of the initial absorption to a higher 
wavelength, called the "red shift", and reduce the band-gap 
energy to a concentration of 9% of the dopant. Cerium is a 
particular lanthanide element and it has two stable oxidation 
states: Ce4+ and Ce3+. As a result of an apparent difference in 
the ionic radius between Ce and Ti ions, CeO2 and TiO2 
phases can coexist in the mixed oxides. 
 
2- Experimental  
Isopropoxide titanium, isopropanol, nitric acid 65%, 
chloridric acid 37%, cerium nitrate and deionized water were 
used as raw materials in this research. The preparation 
processes of the colloidal and polymeric titania-ceria 
composites are shown in Fig. 1 and Fig. 2, respectively. The 
molar ratio of Ce/Ti in the synthesis of titania-ceria sol was 
0.05, 0.1 and 0.15. 
 
3- Results and Discussion 
SEM. Fig. 3 shows SEM images of the colloidal and 
polymeric samples. As shown, the particle size is below 
100 nm for Ce-doped titania samples with different mole 
ratio. The small size of the crystallites leads to improved 
surface properties, increased surface area and 
photocatalytic properties. 
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Fig. 1 Preparation process of colloidal titania-ceria composite 

 
Fig. 2 Preparation process of polymeric titania-ceria 

composite 
 
The XRD peaks at 2θ=25.241 and 47.981 belong to anatase 
TiO2. The intensity of anatase TiO2 peak decreased when 
ceria content increased. 

 
 Photocatalytic Properties.  Fig. 6 shows photocatalytic 
activity of the colloidal samples with different Ce/Ti molar 
ratios. According to the results, the titania-ceria composites 
synthesized by the polymeric method showed better 
photocatalytic activity than the pure titania. Photocatalytic 
efficiency increased from 67.39% for pure polymeric titania 
to 81.39% for cerium-doped polymeric titania with a molar 
ratio of Ce/Ti equal to 0.05. The photocatalytic efficiency 
of samples with Ce/Ti molar ratio of 0.1 and 0.15 was 
calculated to be 80.25 and 79.34, respectively. Also, the 
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Fig. 2 FE-SEM image of TiO2:4%wt.MWCNT thin film 
morphology 

 

 
Fig. 3 Nyquist curves of DSSCs fabricated of 

TiO2:MWCNT anodes 
 

Current density-voltage curves of DSSCs fabricated of 
TiO2-MWCNT anodes (Fig. 4) represent that by 
increasing the amounts of MWCNTs, open circuit voltage 
(Voc) values arise at first and then decrease. The reason 
is that low incorporation of MWCNTs in TiO2 layer can 
reduce charge carriers recombination and resistance. 
Meanwhile, it has been reported that surface treatment 
usually increases Voc values regardless of the nature and 
properties of the coated material on the electrode. The 
short circuit between FTO and electrolyte through 
MWCNTs can also be a reason for Voc decrease in 
excessive amounts of MWCNTs. A same observation is 
seen in the case of short circuit current density (JSC). The 
reasons for JSC improvement in low amounts of MWCNTs 
is increment of electron collection and transfer in porous 
layer due to electrical conductance enhancement. 
However, excessive amounts of MWCNTs reduce JSC due 
to decreasing the adsorption sites for the dye, caused by 
the crack formation on the surface of the electrode, and 
also increasing the back electron transfer to the electrolyte 
through MWCNTs. Increment in the values of fill factor 
(FF) is caused by resistance decline in the interface of 
electrolyte/dye/nanoparticle, because of TiO2 electrode 
electrical conductance improvement. 

 

 
Fig. 4 Current density-voltage curves of DSSCs fabricated 

of TiO2:MWCNT anodes 
 
4- Conclusions 
TiO2–MWCNT nanocomposite thin films containing 
various percentages of MWCNTs were coated on FTO 
substrates by sol–gel dip coating technique. Then, DSSCs 
were assembled by using anodes made of the 
nanocomposite films, iodide/triiodide redox couple 
electrolyte and platinum coated FTO cathodes. Cell 
having TiO2–3wt.% MWCNT anode showed maximum 
solar to electric energy conversion efficiency of 5.31%, 
which is 69% higher than the conventional TiO2 solar cell. 
The enhancement of conversion efficiency was attributed 
to the increased electrical conductivity of the anode, 
decreased charge carriers recombination in it and low 
charge transport resistance at the TiO2/dye/electrolyte 
interface. 
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Improvement of the Photovoltaic 
Performance of Dye-Sensitized Solar Cell by 

Using TiO2:CNT Nanocomposite 
Photoanode 
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1- Introduction 
Dye-sensitized solar cells (DSSCs) have gained great 
attention due to their low production cost, favorable 
efficiency, and simple fabrication process, in comparison 
with conventional silicon solar cells. Generally, titanium 
dioxide (TiO2) has been used as the working electrode in 
DSSCs owing to higher resulting efficiency than other 
semiconductors. In order to increase TiO2-based solar 
cells efficiency, photogenerated charge carriers 
recombination should be prevented. Carbon nanotubes 
(CNTs) have been studied widely because of their high 
electrical conductivity, chemical stability, high surface 
area, and tube-like structure. CNTs’ high electron affinity 
can be useful for the electrons collecting that improves 
carrier mobility in DSSCs. 

In this paper, TiO2:CNT nanocomposites containing 
different percentages of CNTs, have been synthesized via 
the sol–gel method and utilized as the anodes in DSSCs, 
in order to investigate the possibility of developing the 
performance of them. 
 
2- Experimental 
At first, chemical oxidation treatment was done on the 
multi-wall carbon nanotubes (MWCNTs), for the 
functional groups generation on their surface. TiO2 sol 
was prepared by the partial hydrolysis and condensation 
of titanium butoxide with water. In the next step, TiO2 thin 
films including various percentages of MWCNTs (0-4 
wt.% of the sol) were coated on fluorine-doped tin oxide 
(FTO) substrates via the sol–gel dip coating technique. 
The coated substrates were immersed in N719 dye 
solution for the dye sensitization. Finally, the sandwich 
DSSCs were assembled by using these anodes, 
iodide/triiodide redox couple electrolyte and platinum 
coated FTO cathodes. 
 
3- Results and Discussion 
TiO2:MWCNT thin films XRD patterns correspond to the 
anatase phase in all coatings. Appeared peaks correspond 
to (101), (004), (200), (105), (211), (204), (116), (220), 
(215) and (224) planes, respectively. It should be noted 
that characteristic peak of CNT in 2θ=26° cannot be 
observed in spectra, because of overlapping with anatase 
(101) peak. Another reason can be mass difference 
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between MWCNTs and TiO2 in nanocomposite thin films. 
By TiO2 crystallite size measurement by Williamson-Hall 
equation, it was found that the size of anatase crystallite 
decreases with increasing the amounts of MWCNTs in the 
sol due to MWCNT hinders the crystallite growth of TiO2. 
The grain boundaries act as trap sites in the electrons 
motion pathways. Consequently, TiO2 crystallite size 
decline results in recombination increment which is not 
favorable. 
 

 
Fig. 1 XRD patterns of TiO2: MWCNT thin films 

 

Fig. 2 shows FE-SEM image of TiO2:MWCNT thin 
film morphology. In this image, clusters of TiO2 
nanoparticles with approximately spherical shape and 45 
nm size, and CNTs are observed. MWCNTs are dispersed 
monotonously in TiO2 matrix and there is a desirable 
contact with the nanoparticles. Coating porous structure is 
caused by solvent exit during annealing. 

Nyquist curves of DSSCs fabricated of TiO2-
MWCNT anodes (Fig. 3) show that charge transfer 
resistance in the interface of electrolyte/dye/TiO2 is 
decreased in comparison to the cell fabricated of pure 
TiO2 anode; because CNT one-dimensional structure 
helps photogenerated electrons transfer and leads to 
charge carriers recombination decline. Coating 
conductance increment can be another reason for this 
event. DSSC fabricated of TiO2:3%wt.MWCNT thin film 
have the least charge transfer resistance and as a result, 
the most electron transport rate. It is seen that an increase 
in MWCNT amounts leads to interface resistance 
increment. Excessive presence of MWCNTs results in a 
competition in the light harvesting between it and dye-
sensitizer. 
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Fig. 3 Particle size distribution of annealed specimen under 

rapid heating (30 min, 1100 oC)  

4- Conclusions 
 Due to the effect of rapid induction heating process 

on diffusion coefficient of solute elements i.e. 
zirconium and aluminum, this treatment increases the 
dissolution kinetics of high zirconium and also γ-γ' 
eutectic structures. 

 Rapid induction heating accelerates the growth rate 
of γ' precipitates in the dendritic regions of the alloy 
at the beginning of the process but after a while its 
effect diminishes. This process has no significant 
effect on growth mechanism. Particle size 
distribution of the precipitates obeys the PSD based 
on LSW theory, especially in precipitates with 
smaller radius, although high γ' volume fraction 
cause coalescence of the particles and this to some 
extent reduce the agreement between the PSD of the 
particles and LSW theory. 
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Rapid Heating Effects on Microstructure of 
a Ni3Al Base Alloy Containing Cr,  

Mo, Zr and B 
 

 H.B. Motejadded1       M. Soltanieh2 
 
1- Introduction 
Ni3Al base intermetallic alloys such as IC221M have 
received considerable attention in recent years due to 
good combination of physical and mechanical properties 
at high temperatures. IC221M has been used for industrial 
applications such as transfer rolls in steel heat treatment 
furnaces. These rolls work at temperatures around 900oC 
and were replaced with H series cast austenitic steels 
which leads to a better resistance of the rolls in distortion 
and blistering pick-up. Temperature has significant 
effects on the microstructure, oxidation behavior and 
mechanical properties of this alloy. Despite the good 
effects of the zirconium rich phase, as a non equilibrium 
structure in IC221M, it is detrimental for performance in 
casting behavior of this alloy. Solution treatment before 
application can improve its oxidation behavior by 
reducing the volume fraction of this phase. One of the 
suitable methods for decreasing the elimination time of 
zirconium rich phase is applying rapid induction heating. 
This type of heat treatment increases the diffusion 
coefficient by inducing stress on the specimen and 
therefore, can affect all diffusion controlled processes.   
 
2- Experimental  
The chemical composition of the alloy used in this study 
is Ni-7.9Al-7.7Cr-1.4Mo-1.7Zr-0.008B (wt. %). The 
alloy was produced with VAR technique. Effect of rapid 
induction heating on the microstructure of the alloy was 
investigated. The annealing temperature was 1100oC, the 
frequency of heating cycles was fixed at 8500 Hz and the 
heating rate was about 21oC.sec-1. The specimens were 
heated for 15 and 30 minutes at 1100oC. After annealing, 
all specimens were etched and examined with SEM. Mean 
radius of the γ’ precipitates was determined using SEM 
micrographs. The volume fraction of γ’ precipitates and 
high zirconium phase was determined. The 
microstructural changes which occurred during rapid 
induction heating were compared with the microstructure 
of specimens annealed for up to 43 hours at 1100oC with 
0.167oC.sec-1 heating rate.  
 
3- Results and Discussion 
Microstructural changes in the dendritic and inter-
dendritic region during normal and rapid heating process 
are clarified using scanning electron microscopy and 
image analyzing technique and are presented in Fig. 1. 
Based on image analyzing technique, the as-cast 
microstructure consists of about 63-66 volume percent of 
γ’ phase. Results showed that rapid heating can accelerate 
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the elimination speed of high zirconium phase as shown 
in Fig. 2 and also the growth kinetics of γ' precipitates 
shown in Fig. 3, but has no significant effect on the growth 
mechanism. 

  

   
Fig. 1 SEM micrograph showing microstructural changes 
in the dendritic and inter-dendritic regions under rapid 

heating   
 

 

 
Fig. 2 Change in high zirconium volume fraction (a) and γ’ 

growth kinetics (b) during normal and rapid heating 
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microstructure. Also, a few bulging are detected implying 
the fact that discontinuous dynamic recrystallization 
(DDRX) is a possible but limited mechanism for grain 
refinement. It is seen that the lowest rotational speed (600 
rpm) is not able to induce enough deformation through 
the structure. Therefore, CDRX is partially occurred and 
volume fraction of the LABs remains high (26%) in 
comparison to the base metal (19%). Increasing the 
rotational speed to 1000 rpm, improves recrystallization 
process. Therefore, the grain size and volume fraction of 
LABs is reduced to 2.5 μm and 13%, respectively. On the 
other hand, once more strain is induced by applying 
higher rotational speed (1600 rpm), the grain size and 
volume fraction of LABs increases to 5.1 μm and 31%, 
respectively.  
TEM was used to observe the morphology, size and 
distribution of precipitates, in the base metal and FSW 
samples (Fig. 3). The precipitates at the SZ is broken up 
and homogenously distributes or dissolves during FSW at 
1000 rpm (Fig. 3(b) in respect to Fig. 3(a)). By increasing 
the induced strain, very few number of spherical shaped 
η' precipitates (< 20 nm) is observed at 1600 rpm (Fig. 
3(c)).  

Fig. 3 Bright field TEM micrographs of (a) 7075-T6 aluminum 
alloy base metal: two different kinds of large precipitates that are 
inhomogenously dispersed within matrix, naturally aged SZ of (b) 
1000 rpm: strain induced by FSW has distributed the precipitates 

in the matrix. A region of precipitation agglomeration is 
surrounded by an oval, and (c) 1600 rpm: large precipitates are 
dissolved. Fine spherical particles of η are reproduced. Black 

arrows: lath-like precipitates of η, white arrows: spherical 
precipitates of η. (Insets: higher magnification images around the 

grain boundaries) 
 

It can be seen that the specimen welded at 1000 rpm 
exhibited the highest UTS (381 MPa) and highest fracture 
elongation (6.3%) (Fig. 4). 

In Fig. 4 can be seen that the formability of AA7075-
T6 fall down dramatically after FSW. Minimum grain 
size and minimum amount of subgrain structures are 
obtained simultaneously at the traverse speed of 50 
mm/min and the rotational speed of 1000 rpm. CDRX is 
almost completed in the welding region of the specimen. 
The reduction of formability observed at 1600 rpm is due 
to the increase in the mean grain size, which has led to the 
loss of strength and ductility. At 600 rpm, the grains 
undergo the partial recrystallization and preserve initial 
texture of the starting material. 

 
Fig. 4 mechanical properties of base metal as well as friction stir 
welded samples under different FSW conditions. FSW has led to 

an obvious reduction in formability index 
  

At 1600 rpm, the particle dissolution makes the grain 
growth possible. Increasing the induced strain can 
increase the rate of dissolution. It is seen that there is an 
optimum rotational speed of 1000 rpm at welding speed 
of 50 mm/min below which, the microstructure doesn’t 
fully change by induced strain of the FSW. At the 
optimum point, dynamic recrystallization thoroughly 
evolved the grain structures to the finest equiaxed shape. 
The complete recrystallization can improve the 
formability index of the joints. However, reduced 
formability of FSW samples is attributed to the 
precipitate partial dissolution in the SZ (Fig. 3(b) and 
3(c)). 
 

4- Conclusions 
In the present research, for the first time a 1 mm of 7075-
T6 aluminum alloy is welded by FSW. The welding 
rotational speed of 600 to 1600 rpm was used. It is 
observed that low thickness of the sheets, due to very high 
quenching rate of the weld region, leads to the low tensile 
strength of the joints. The heat input seems to have a 
negligible effect on the microstructure. Hence, the 
induced mechanical strain is the dominant factor for the 
microstructural evolution of the friction stir welded 
AA7075-T6 thin sheets. It seems that high strain value 
can partially dissolve back the precipitates to the matrix. 
CDRX is the dominant mechanism for grain structure 
refinement of AA7075-T6 thin sheets during FSW which 
have different effects on the mechanical properties. There 
is an optimum rotational speed of 1000 rpm at welding 
speed of 50 mm/min below which, the microstructure 
doesn’t fully change by induced strain of the FSW. At the 
optimum point, dynamic recrystallization thoroughly 
evolve the grain structures to the finest equiaxed shape. 
The complete recrystallization can improve the 
formability index of the joints. However, reduced 
formability of FSW samples is attributed to the 
precipitate partial dissolution in the SZ.  
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of Friction Stir Welded 7075-T6 Aluminum 
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1- Introduction 
High strength aluminum alloys, especially 7xxx series, 
are extensively used in aerospace industry. Due to their 
poor weldability, it is difficult to utilize conventional 
welding techniques to join these alloys. Therefore, much 
attention has been paid to solid state welding, especially 
friction stir welding (FSW). Many studies have been 
conducted to optimize the tool and FSW parameters of 
AA7075-T6 with different thicknesses, ranging from 2.3 
to 9 mm. AA7xxx series contain reinforcing precipitates 
that are quench sensitive. At lower thickness, the effect of 
the heat input on the microstructural evolutions might be 
lowered due to the higher cooling rate. There was quite 
rare comprehensive studies in open literatures on the 
microstructural evolution of AA7075-T6 thin sheets 
during FSW. Hence, the aim of the present work was to 
investigate the effects of welding tool rotational speeds 
on microstructural evolution and mechanical properties 
of friction stir welded AA7075-T6 1 mm thin sheet. 
Tensile properties of the FSW samples were examined 
using the sub-sized specimens according to ASTM E8M.  
 
2. Experimental   
In this study, the commercial AA7075-T6 sheet with 1.1 
mm in thickness and the chemical composition of Al, 5.86 
Zn, 2.37 Mg, 1.91 Cu, 0.02 Si, 0.03 Fe, and 0.004 Mn (all 
in wt.%) was used. Three different welding conditions 
including rotational speeds of 600, 1000, and 1600 rpm at 
a constant welding speed of 50 mm/min were used. Butt 
joints were prepared with welding direction 
perpendicular to the rolling direction (RD) of the sheets. 
The welding tool was tilted 3° about vertical axis. After 
FSW, the plates were held about two months at ambient 
atmosphere to be naturally aged. The FSW tool was made 
of heat-treated H13 tool steel consisted of a shoulder with 
12 mm in diameter and a cylindrical probe with 3 mm in 
diameter and 1 mm in length. Temperature changes were 
measured at the welded joint during the process by means 
of K-type thermocouples which were set 7 mm form the 
welding center line on the surface of the sheet. The grain 
structure and orientations were examined using a Hitachi 
SU 1510 SEM equipped with an electron backscattered 
diffraction (EBSD) system at the step size of 0.15 µm. 
The high angle grain boundaries were identified with 
misorientations greater than 15°. Three millimeters in 
diameter TEM specimen discs were cut out of the nugget 
regions, then thinned to 100 m with sand papers, and 
finally polished using ion-milling method to obtain a thin 
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foil. The state of precipitates was studied by a Tecnai 
G200 TEM operating at 200 kV. 
 
3. Results and Discussion 
The results shows that there is no meaningful difference 
between the peak temperatures of different FSW 
specimens (Fig. 1).  

 
Fig. 1 Temperature-time diagram (thermal cycle) of the welding 
samples at velocity of 50 mm/min and rotating speed of 600, 1000 

and 1600 rpm 
 

Therefore, the heat input is not presumably an effective 
factor on the microstructure of the stirred zone (SZ). The 
grains of the specimens with 600, 1000 and 1600 rpm are 
converted to fine equiaxed grains with an average grain 
size of 3.8, 2.5 and 5.1 μm, respectively (Fig. 2(b), 2(c) 
and 2(d), respectively).  
 

 
Fig. 2 EBSD grain characteristics of (a) base metal, and naturally 

aged SZs of (b) 600 rpm, (c) 1000 rpm, and (d) 1600 rpm 
rotational speed specimens over 15,000 hours. A few bulgings are 

indicated on the SZ images by black arrows 
 

The conversion of the initial pancaked grains (Fig. 2(a)) 
into the fine equiaxed grains with a homogeneous 
distribution points to the dynamic recrystallization 
(DRX). The numerous low-angle grain boundaries 
indicated that the continuous dynamic recrystallization 
(CDRX) is a dominant mechanism of evolution of the 
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Fig. 4 XRD patterns of milled powders and then heat 

treated at 1200oC 

 
Fig. 5 TG curves of  MgH2 and 20h milled 

 MgH2 powder at 350oC 
 

 
Fig. 6 TG curves of samples milled with catalysts  

produced at a) 300 b) 600 c) 900 d) 1200oC 
 

Meanwhile MgH2 desorbs 0.6 wt.% hydrogen after 
20h of ball milling. Results showed that adding catalyst 
had a major effect on the hydrogen desorption of MgH2. 
Catalyst produced at 1200oC had the best performance 
among produced powders. Adding catalysts to MgH2 and 
ball milling for 20h led to hydrogen desorption from at 
least 5.4 to maximum 6.45 wt.% from room temperature 
to 455oC (Fig. 6). The important point was the improved 
performance of catalyst produced at 1200oC which 
contained NiTiO3 phase. The reason for this improvement 
in hydrogen desorption properties was related to the 
catalytic effect of NiTiO3 phase.  
4- Conclusions  
Increaing ball milling times had no effect on the phase 
constituent of the powder mixture before and after heat 

treatment at 300oC. Heat treatment at 600oC led to partial 
reduction of NiO. This phase was completely reduced and 
anatase phase partially transformed to rutile after heat 
treatment at 900oC. NiTiO3 phase was formed during heat 
treatment at 1200oC. Ball milling without adding catalyst 
did not significantly affect the hydrogen desorption of 
MgH2. Adding produced catalysts to MgH2 and 20h ball 
milling led to hydrogen desorption from at least 5.4 to 
maximum 6.45 wt.%. The reason for maximum increase 
was related to the presence of NiTiO3 phase due to the 
heat treatment at 1200oC. 
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Effect of Milling and Heat treatment on the 
Microstructure of 38%wtTiO2-36%wtNiO-

26%wtC Powder Mixtures and the 
Influence of Produced Nanostructured 

Compounds on the Hydrogen Desorption 
from MgH2 

 
F. Mehr1  S. Raygan2  M. Pourabdoli Sardrood 3 

  
1- Introduction 
Storage of hydrogen in magnesium hydride is one of 
hydrogen storage mechanisms in materials. This hydride 
has high storage capacity (MgH2, up to 7.6wt %). The 
major challenges in hydrogen storage in this material are 
high desorption temperature (more than 400◦C) and very 
slow reaction kinetics. In recent years a large number of 
studies have been done to decrease the desorption 
temperature of hydrogen and increase the 
adsorption/desorption rate of hydrogen from magnesium 
hydride by decreasing the particle size of hydride and 
addition of catalysts. The main goal of this research is to 
study the effects of ball milling and heat treatment on the 
phase constituent of TiO2-NiO-C powder mixture and 
subsequently investigating the effect of produced 
nanostructured catalyst on the hydrogen desorption 
temperatue and capacity from MgH2. 
 
2-Experimental 
High purity laboratory grade materials were used in this 
study. Ball milling of powder mixtures was done in a 
planetary ball mill under argon atmosphere. The pills 
produced from milled powders were heat treated at 
various temperatures under flowing argon atmosphere 
inside a tube furnace. In the next step, 10 wt.% of four 20h 
milled and heat treated samples was added to MgH2 and 
then milled under argon atmosphere. X-ray diffraction 
method and field emission scanning electron microscopy 
were used to evaluate the phase constituent and particle 
size of milled powders. Then, the powder mixture was 
heated to 450oC under flowing argon atmosphere to 
determine the temperature and the amount of hydrogen 
desorption in a TGA machine.  
 
3- Results and Discussions  
The XRD patterns of milled powder mixtures showed that 
even after 20h of milling, only graphate was transformed 
to amourphous state. Increasing milling time from 5 to 20 
hours led to a decrease in the average size of particles and 
agglomerates from 60 to 30 and from 220 to 120 
nanometers, respectively.  

Heat treatment at 300oC led to transform the carbon 
structure from amourphous to crystalline state in 5 and 10 

                                                            
1 Msc student, School of Metallurgy and Materials Engineering, 

College of Engineering, University of Tehran 
2 Corresponding Author: Associate Prof., School of 

Metallurgy and Materials Engineering, College of 
Engineering, University of Tehran.  

Email:shraygan@ut.ac.ir  

hour milled samples but new phases did not form in this 
condition (Fig. 1). Partial reduction of NiO occurred due 
to the heating of milled powder at 600oC (Fig. 2). NiO was 
reduced completely and anatase transformed to rutile after 
heat treatment at 900oC (Fig. 3). Heat treatment at 1200oC 
led to appearance of NiTiO3 phase (Fig. 4).    
 

 
Fig. 1 XRD patterns of milled powders and then heat 

treated at 300oC 
 

 
Fig. 2 XRD patterns of milled powders and then heat 

treated at 600oC 
 

In the next step 10 wt.% of 20h milled samples heat 
treated at various temperatures were added to MgH2 as 
catalyst and then ball milled for 20h. The results of TGA 
analysis showed that magnesium hydride did not desorb 
any hydrogen at 350oC. 
 

 
Fig. 3 XRD patterns of milled powders and then 

 heat treated at 900oC 
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Fig. 3 The change of YS and UTS with austempering 

temperature 
 

 
Fig. 4 Stereo-microscopy images of fracture surface after 

tensile test for the samples austempered at (a) 380, (b) 400, 
(c) 420, (d) 450 °C 

 
Lnσ vs. Ln� curves for the samples austempered at 
different temperatures are shown in Fig. 5. The curves are 
non-linear but can be considered as two linear curves, 
thus, the work hardening obeys the two-stage mechanism. 
The slope of the lines is equal to the work hardening 
exponent (n). The higher ‘n’ indicates the higher work 
hardening rate. According to Fig. 6, ‘n’ in the first stage 
is greater than the second stage. As the austempering 
temperature increases, the ‘n’ value decreases. 
 

 
Fig. 5 Lnσ-Ln� curve for samples austempered at (a) 380, 

(b) 400, (c) 420, (d) 450 °C 

 

 
Fig. 6 Values of work hardening exponent in the first stage 
(n1) and second stage (n2) for the samples austempered at 

different temperatures 
 

4- Conclusions 
This research revealed that with increasing the 
austempering temperature from 380 to 450 °C: 
1- Values of hardness, YS, UTS, UTS-YS, YS/UTS and 
elongation decrease. 
2- The tendency for brittle fracture increases. 
3- Work hardening exponent decreases. 
These results are related to changing of bainite 
morphology from lower bainite to upper bainite. 
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Effect of Bainite Morphology on the 
Mechanical Properties of a Ferrite-Bainite-

Martensite Triple-Phase Steel 
 

A. Talebi1       M. Ghobeiti-Hasab 2 
 

1- Introduction 
Dual and triple phase steels have unique properties such 
as continuous yielding behavior, low ratio of YS/UTS, 
high work hardening rate and high homogenous 
elongation percentage; thus, they are used widely for 
automotive applications. The aim of this study is to 
develop a triple-phase microstructure of ferrite-bainite-
martensite with desirable mechanical properties.  
 

2- Experimental 
The 4140 steel used in the present research is in the form 
of a rod with diameter of 10 mm and microstructure of 
ferrite-pearlite. The chemical composition of this steel is 
given in Table 1. The samples were austenitized at 850 °C 
for 1 h. Then, kept at 720 °C (the ferrite-austenite region) 
for 3 min, and transferred to a salt bath at different 
temperatures of 380, 400, 420 and 450 °C for 4 min to 
obtain various morphologies of bainite, finally quenched 
in water to form martensite. Microstructure, hardness, 
tensile properties (yield strength, ultimate tensile strength, 
elongation, work hardening exponent) and fracture 
surface of the austempered samples after tensile test were 
investigated.  
 
3- Results and Discussion 
Fig. 1 and Fig. 2 show the SEM images of the samples 
austempered at different temperatures. As can be seen, 
with increasing the austempering temperature from 380 to 
450 °C, the bainite morphology has been changed from 
lower bainite to upper bainite. 
 

Table 1 Chemical composition of the investigated steel (in 
wt.%) 

 

Fe C Cr Mo Mn Si 

Bal. 0.416 1.13 0.221 0.741 0.342 

P S Ni AL Co Cu 

0.015 0.0214 0.0273 0.0311 0.0041 0.0119 

Nb Ti V W Pb Sn 

0.00067 0.0018 0.0034 0.0016 0.0024 0.00075 

 
Investigations revealed that increasing austempering 

temperature resulted in a decrease in the values of 
hardness, yield strength, ultimate tensile strength, strength 
difference (UTS-YS), strength ratio (YS/UTS) and 
elongation. For instance, the changes of YS and UTS with 
austempering temperature are shown in Fig. 3.  
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Fig. 1 SEM images of the samples austempered at (a) 380, 
(b) 400, (c) 420, (d) 450 °C 

 
 

 
 

Fig. 2 Morphology of bainite in the samples austempered at  
(a) 380, (b) 400, (c) 420, (d) 450 °C 

 
 

Fig. 4 shows the stereo-microscopy images of fracture 
surfaces of tensile tested samples. As can be seen, with 
increasing the austempering temperature, the rough-dark 
surfaces are changed to the smooth-bright surfaces, which 
is indicative of increase in brittle fracture behavior. 
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Fig. 3 XRD pattern obtained from surface production after 

125 h immersion in 700oC 
 

Using weight loss data and according to Fig. 4, 
activation energy can be determined as 423kj/mol. 
Considering the previous researches this amount shows 
that the corrosion process is controlled by aluminum 
diffusion. 
 

 
Fig. 4 ln(k) vs. 1/T obtained from weight loss data in 3 

different temperature 
 

Considering there is a few reactions which can be 
accrued during the process, XRD patterns rejected the 
possibility of formation of compounds such as Al2O3 or 
NiAl2O4 in considerable amounts. Therefore, despite 
calculating the activation energy assuming the process is 
controlled by reaction, no reaction affected the process; 
although there might be small amount of products resulted 
by reactions but they cannot have any major contribution 
to the progress of the process. 
 
4- Conclusions 
Immersion test at 600, 650 and 700oC indicates the high 
corrosion rate (especially at 700oC) and weight gain 
versus immersion time. So the as cast IC221M alloy 
cannot be used as a separator plate in MCFC wet-seal 
area. 

After immersion, surface products formed regularly 
on all faces of the samples with a uniform layer 
microstructure consisting of a black & a white layer 
repeated throughout the thickness. 
According to samples corrosion rate and weight gain, 
immersion temperature has a major effect on surface 
products formation while immersion time has a uniform 
and stable influence on the process. 

The activation energy was calculated as 423kj/mol for 
the process which indicates that the process is controlled 
by aluminum diffusion. 
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Thermodynamics and Kinetics of Immersion 
Behavior of IC221M Alloy as a Separator in 

Molten Carbonate Fuel Cell 
 

H. Abdous1      M. Soltaniyeh2 
H. Banna Motejadded Emrooz3 

 
1- Introduction 
The direct contact between separator plates and the 
molten salt, resulting in the corrosion of these plates in 
wet-seal areas is the most important life limiting factor of 
molten carbonate fuel cells. Ni based superalloys have 
been introduced as the material with desired resistance in 
this application but they are not suitable from the 
economical point.  

IC221M is a nickel-aluminide intermetallic (Ni3Al) 
base alloy, with characteristics similar to superalloys.  
Because of the high content of γ’, the mechanical 
properties of this intermetallic will decrease at 
temperatures higher than 800 oC.  

According to IC221M applications, there is a surface 
oxidation on the alloy, therefore most researches have 
tried to optimize the performance in oxidizing conditions 
and reduce the oxidation rate of the alloy. However, the 
compositions obtained from the oxidation above the 
surface, are the most resistant compounds in molten 
carbonate. Therefore, controlled surface oxidation of 
IC221M can be proposed to establish a protection in 
molten carbonate environment. In this research, the effect 
of molten carbonate on the behavior of IC221M has been 
investigated.   
 
2- Experimental  
The behavior of IC221M alloy was investigated in molten 
carbonate with eutectic composition (43Li2CO3- 
57Na2CO3) according to working conditions in molten 
carbonate fuel cell. The working temperature considering 
the conditions in MCFCs, was selected as 600, 650 and 
700oC to investigate.  
To determine the scale and the rate of corrosion, 
immersion time varied from 0.5 to 125 hours, 
isothermally. Samples were cooled and weighted after the 
end of the immersion. Microstructure analysis was 
performed using SEM and also XRD was used for phase 
identification of samples and molten salt after immersion 
test. 
 
3- Results and Discussion 
After 125 hours immersion at 700oC, there was surface 
products, regularly formed on all faces of the samples 
with uniform shape and also the base metal was consumed 
uniformly on all faces too. 
According to Fig. 1 sectional back-scattered images from 
one of the samples shows that the microstructure of the 
surface products mainly formed by two phases (black & 
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white layers) which repeated periodically throughout the 
thickness of products; from alloy interface to outer top. 
 
-Immersion time & temperature.   The weight of the 
samples changes versus immersion time and is 
demonstrated in Fig. 2 (weight changes have been 
considered for samples together with surface 
productions). According to this plot, direct influence of 
temperature on corrosion rate can be observed. Weight 
gain trend at 700oC indicates the increase in corrosion rate 
as the immersion time passes.   
 

 
 

Fig. 1 Sectional SEM image from alloy/surface products 
interface after 100 h immersion at 650oC. 

 
The microstructure of the surface products consists of 

black & white layers with same chemical composition for 
each uni-color layers. Based on this, it can be concluded 
that IC221M behavior is independent from immersion 
temperature and as molten salt temperature increases, 
corrosion rate and products formation will be increase 
with same type of behavior. 

 
Fig. 2 Weight gain vs. temperature for samples after 

isotherm immersion test 
 

-process controlling criteria.  Absence of any new 
compound resulting from immersion, indicates that the 
alloy corrosion process is equivalent with formation of 
surface products. According to Fig. 3, no composition or 
compound has been formed (in considerable amount) 
after immersion on surface production which can be 
related to a chemical reaction. 
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temperature, which is an indicative of higher crystallinity 
and larger particle size. 
 

 
 

Fig. 2 The XRD patterns of a) Bi4Ti3O12, b) Bi12TiO20 samples 
annealed at various temperatures for 1 h 

 

Fig. 3 indicates FESEM images of nanostructured 
Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 films annealed at 600 °C for 1 h. 
It can be found that the surface of films is uniform and 
smooth without any crack. Bi, Ti, and O elements were 
detected in both samples correlated to the formation of 
stoichiometric Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 compositions. 
 

 
Fig. 3 FESEM images of the a) Bi4Ti3O12, and c) Bi12TiO20 

samples annealed at 600 °C for 1 h. EDS analysis of the          b) 
Bi4Ti3O12, and d) Bi12TiO20 samples 

Fig. 4 and Fig. 5 show the temperature dependence of 
dielectric properties for Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 films 
measured at various frequencies. It is found that with 
increasing annealing temperature, dielectric constant and 
dielectric loss increases in both samples. Also, with 

increasing frequency, dielectric constant reduces and 
dielectric loss of the samples increases due to molecular 
polarization. As can be seen in these curves, frequency and 
annealing temperature have different effects on the 
dielectric properties. Therefore, these parameters should 
be considered prior to selecting the effective piezoelectric 
material. 
 

 
 

Fig. 4 Values of dielectric constant and dielectric loss at various 
frequencies plotted as a function of annealing temperature for 

Bi4Ti3O12 sample 
 

 
 

Fig. 5 Values of dielectric constant and dielectric loss at various 
frequencies plotted as a function of annealing temperature for 

Bi12TiO20 sample 
 
4- Conclusions 
Nanostructured bismuth titanate (Bi4Ti3O12, Bi12TiO20) 
films were successfully fabricated via sol-gel method on 
the glass substrate. The structure and dielectric properties 
of the prepared thin films as a function of annealing 
temperature and applied frequency were also investigated. 
It was found from XRD patterns that the single phase were 
formed when Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 samples was 
annealed at 600 oC for 1 h. Therefore, optimal condition 
could be suggested at this temperature. FESEM images 
demonstrated that the surface of the films has a smooth and 
dense morphology. Dielectric studies show that the 
dielectric constant and loss factor increased with increased 
annealing temperature. Also, the values of dielectric 
constant of samples decreased and dielectric loss increased 
with increasing frequency. 
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Dielectric Properties of Nanostructured 
Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 Films Prepared by 

Sol-Gel Method 
 

A. Sadeghzadeh-Attar1 
 

1- Introduction 
In recent years, ferroelectric materials due to their good 
dielectric properties have received considerable attention 
for many applications in nonvolatile electronic and 
electro-optical devices. Layered compounds were studied 
for the first time by Bengt Aurivillius, who discovered a 
new phase with layered structure in the Bi2O3-TiO2 
system. He described the structure as formed by bismuth 
oxide based layered interleaved with pseudo-perovskite 
type layers. In the general formula of the Aurivillius 
family, (Bi2O2)2+(Am-1B)mO3m+1)2-, A is a large 12 co-
ordinate cation, B is a small 6 co-ordinate cation, and m is 
an integer named integration factor between 1 to 8. Several 
phases in the Bi-Ti-O system can be formed, such as 
Bi4Ti3O12, Bi12TiO20, Bi2Ti2O7, Bi2Ti4O11, Bi8TiO14, 
Bi20TiO32, and so on. Among them, Bi4TiO12 and 
Bi12TiO20 are the best known compounds, attracted great 
interest duo to their possible applications in optical devices 
and ferroelectric memories transducers, capacitors, and 
acoustic piezo-sensors. Many techniques have been 
employed for preparing a layered structure of bismuth 
titanate phases including chemical vapor deposition 
(CVD), pulse laser deposition, magnetron sputtering, 
atomic layer deposition, sol-gel synthesis, and others. 
Between them, sol-gel method gives the possibility for 
fabrication of complex and homogeneous compounds, 
easy control of the process, synthesis at low temperature, 
and low cost. The purpose of the present work is to 
synthesize and characterize nanostructured Bi4Ti3O12 and 
Bi12TiO20 films by sol-gel method and to study their 
dielectric properties depending on annealing temperature 
and applied frequency. 
 
2- Experimental 
Bismuth titanate (Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20) films were 
prepared by sol-gel method using bismuth nitrate 
pentahydrate [Bi(NO)3.5H2O] and titanium isopropoxide 
[Ti(OCH(CH3)2)4] as starting materials. Glacial acetic acid 
was used simultaneously as solvent and catalyst. Ethanol 
was used as solvent. In order to prepare stable mixtures, 
the Ti ions were connected in stable 

complexes with acetylacetone [C5H8O2] with a  ratio of 
1:3. The typical procedure was as follows: initially, a 
transparent solution was formed by dissolving bismuth 
nitrate in glacial acetic acid and deionized water according 
to the relevant stoichiometric ratio and stirring for several 
minutes at room temperature. Subsequently, the mixture of 
titanium isopropoxide, ethanol and acetylacetone was 
slowly added into the above solution under constant 
stirring. The obtained sols were dip coated onto the glass 
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slide substrates by using a dip coater at the rate of 2 mm/s. 
After dip coating the substrates, the films were kept at 100 
oC for 2 h. Heat treatment of dried films was carried out in 
a furnace at the temperature range from 300-700 oC for 1 
h to promote the crystallization of the samples. The crystal 
structure of annealed films was examined by X-ray 
diffraction (XRD) using a Philips X’Pert X-ray 
diffractometer. FT-IR spectra for samples with different 
annealing temperatures were carried out using a FTIR 
spectrometer (model; Bruker TENSOR 27). Field 
emission scanning electron microscope (Hitachi S4160) 
equipped with energy-dispersive X-ray spectroscopy 
(EDS) was used to study the surface morphology and 
chemical composition of the films. Dielectric constant and 
loss of samples were measured using a LCR meter (model 
INSTEK LCR-821). Prior to studying the dielectric 
properties, a thin layer of silver was deposited by direct 
current sputtering on top and bottom of the glass slide as 
electrode. The dielectric constant ε for the investigated 
samples was measured at ambient temperature in the 1, 10, 
100, and 1000 KHz frequency. 
 
3- Results and Discussion 
Fig. 1 shows IR spectra of the as-prepared and annealed 
Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 samples, respectively. The broad 
band around 3000-3500 cm−1 was due to O-H stretching 
vibrations of the hydroxyls. This bond decreased in 
intensity with increasing heating and disappeared after 
calcination at 400°C. The bands in the region of 1500-1600 
cm-1 were attributed to the formation of acetylacetanate 
ligands. It can be observed that the absorption bands in the 
range of below 900 cm−1 can be attributed to the Bi-O and 
Ti-O vibrations. 
 

 
Fig. . IR spectra of the as-prepared and annealed samples; a) 

Bi4Ti3O12 and b) Bi12TiO20 
 
Fig. 2 illustrates XRD patterns of Bi4Ti3O12 and Bi12TiO20 
samples annealed at various temperatures for 1 h. The 
XRD pattern in Fig. 2a shows that the peaks of TiO2 and 
Bi2O3 completely disappeared at 600 oC. The intensity and 
position of peaks corresponding to Bi4Ti3O12 single phase 
with orthorhombic crystal structure without second phase 
corresponding to JCPDS card number: 0213-12. The XRD 
pattern shown in Fig. 2b confirms the formation of 
Bi12TiO20 with the cubic crystalline phase at 600 °C in 
accordance with standard card JCPDS: 0097-34. The 
intensity of peaks decreased with increasing annealing 
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amount of retained austenite from the microstructures is 
the main reason of increasing the ductility of these 
samples. 

 

 
Fig. 1 SEM micrograph of 
austempered samples at 

150oC for 288 h 
 

Fig. 2 SEM micrograph of 
austempered samples at 200oC 

for 196 h 
 

 
Table 2 Mechanical properties of austempered samples at 

200oC for different time periods 

 
 
Same as above, the mechanical properties of 

austempered samples at 300 oC for different periods of 
time are presented in Table 4. According to this table, the 
strength and ductility of austempered samples at 300 oC 
(1808 MPa, 3 %) is lower than prepared samples at 250 

oC (2000 MPa, 7 %). In this regard, the cross-sectional 
micrograph of austempered sample at 300 oC for 48 h is 
shown in Fig. 4. According to this figure, the structure of 
austempered samples at 300 oC only consists of bainitic-
ferrite phase, and there is no evidence of micrometer-
block retained-austenite in the microstructure. The shape 
of bainitic-ferrite phase in these specimens is different 
from other austempering conditions and the 
transformation products do not have a layered structure. 
Moreover, the size of the formed bainitic-ferrite after 
austempering at 300 oC is greater than other austempering 
conditions, which can be related to the lower nucleation 
rate and higher growth rate of ferrite at higher 
temperatures. By attention to these results, the reduced 
strength and ductility observed in the product samples in 
this condition can be related to changes in the shape and 
size of the formed phases. 

 
Table 3 Mechanical properties of austempered samples at 

250oC for different time periods

 

Fig. 3 SEM micrograph of 
austempered samples at 

250oC for 96 h 

Fig. 4 SEM micrograph 
of austempered samples 

at 300oC for 48 h 
 

 
Table 4 Mechanical properties of austempered samples at 

300oC for different time periods 

 
 
4- Conclusions 

The microstructure of this steel after austempering 
process consists of ultrafine bainitic-ferrite plates and 
retained austenite with two morphologies of micrometer-
block and fine film. At austempering temperature up to 
250 oC, the micrometer-blocky morphology of austenite 
was vanished completely and the strength and ductility 
was increased to about 2000MPa and 7 %, respectively. 
By increasing the austempering temperature, the strength 
and ductility were reduced (to about 1808MPa and 3%) 
simultaneously. 

 



 
Journal of Metallurgical and Materials Engineering, Vol.30, No.1, 2019. 
 

The Effect of Low Temperature 
Austempering Process on Microstructure, 
Mechanical and Wear Properties of AISI 

52100 Steel 
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1- Introduction 
AISI 52100 is a high carbon, low alloy steel that can 
achieve suitable ultimate strength, hardness and abrasion 
resistance. Low fracture toughness and destructive 
residual tensile stress are the main problems of this steel. 
A number of attempts such as formation of bainitic 
microstructure have been made to overcome this 
drawback. However, this steel is not quite amenable to 
austempering process, and it may typically take several 
days to reach the desired degree of transformation. 
Although the conventional bainitic structure may not be 
an attractive proposition for ball-bearing applications, 
formation of ultrafine-bainitic (super-bainitic) structure in 
this steel may prove superior in terms of mechanical 
properties including hardness, tensile strength and 
toughness as compared to those obtained in the usual 
hardened and tempered condition.  

Although, a lot of studies have been conducted about 
the formation and characterization of bainitic structure in 
AISI 52100 steel [10,11], the exact effects of low 
temperature austempering treatment on the structure and 
mechanical properties of this steel has not been properly 
investigated. Therefore, this report attempts to determine 
the effect of low temperature austempering process on the 
structure and mechanical properties of AISI52100 steel. 

 
2- Experimental 
Cylindrical samples of 22 mm diameter and 5 mm 
thickness were cut from an ingot of AISI 52100 steel. The 
samples were austenitized at 1050 oC for 60 min and then 
rapidly transferred to a salt bath furnace in the temperature 
range of 150-300 oC. The structure of prepared samples 
was investigated using a field-emission scanning electron 
microscope. An X-ray diffractometer with Cu Ka 
radiation was also used to follow the structural changes of 
the specimens. Room temperature mechanical properties 
of produced specimens were also studied according to 
ASTM E8M-04 standard. The wear behavior of the 
prepared samples was examined using pin on disc test. 

 
3- Results and Discussion 
The mechanical properties of austempered samples at 150 

oC for different periods of time up to 288 h are presented 
in Table 1. According to this table, all austempered 
specimens at this austempering temperature have broken 
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in the elastic region and the ductility of produced samples 
is close to zero. The SEM micrographs of austempered 
samples at this temperature for 288 h are presented in Fig. 
1. According to this figure, the microstructure of 
austempered sample at 150 oC for 288 h, is composed of 
bainitic ferrite (αBF) and the retained austenite with two 
morphologies: as micrometer-blocks (γMB, >1000 nm) 
between the sheaves of bainitic ferrite plates and as nano 
films (γNF, <100 nm) between the subunits of bainite. This 
result confirms that the carbon-rich retained austenite is 
stable at 150 oC and its transformation to bainitic ferrite 
structure is a time-consuming process. In fact, the carbon-
rich retained austenite can be turned into high-carbon un-
tempered martensite, during the deformation process. The 
percentage of retained austenite in these samples is so 
high that the formation of brittle un-tempered martensite 
during deformation is the main reason of low ductility of 
austempered samples at this temperature. 

 

Table 1 Mechanical properties of austempered samples at 150oC 
for different time periods 

 
 

The mechanical properties of austempered samples at 
200 oC for different times are presented in Table 2. 
According to this table, the fracture mechanism in these 
specimens is also brittle, and the amount of ductility is 
about zero. In this regards, the SEM micrograph of 
austempered specimen at 200 oC for 192 h are shown in 
Fig. 2. As seen, the microstructure of this sample is similar 
to the micrograph of austempered samples at 150 oC and 
consists of bainitic ferrite (αBF) and retained austenite. 
Same as above, the bainitic transformation has not been 
completed at this austempering condition (until 192 h) and 
the low ductility of produced samples can be related to the 
presence of retained austenite in the microstructure. 

The mechanical properties of austempered samples at 
250 oC for different times are presented in Table 3. As 
seen, by increasing the annealing time at this 
austempering temperature, the mode of fracture has 
changed from brittle to ductile and the ductility of the 
produced specimens increased to about 7 %. The SEM 
cross-sectional micrograph of austempered sample at 250 
oC for 96 h is shown in Fig. 3. According to this figure, 
the bainitic transformation is complete at this 
austempering condition and the microstructure of this 
sample only consists of bainitic-ferrite (αBF) and nano 
films (γNF) of retained austenite. In fact, there is no 
evidence of micrometer-block austenite phase in these 
microstructures. It is important to note that, decreasing the 

3  Assistant Professor,  Department of material 
Engineering, Malek- Ashtar University of 
Technology, Shahin-Shahr, Isfahan, Iran. 
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It can be discussed that by increasing the applied 

power to the cell, anions move toward anode more 
quickly. With the same token, anions intercalate 
between the layers of graphite rod in group of ions. As 
a result, the inflation of graphite increases until the 
power of 3 W. After that, intercalation of anions lead 
to anode erosion. So, the increase of eroded weight is 
originated from swift and cluster intercalation of 
anions. On the other hand, at low power, ions 
intercalate between the layers of graphite individually. 
Therefore, the eroded weight is not considerable. Also, 
similar structure of graphite rods was reported in 
Taheri’s research. 

Transmission Electron Microscopy (TEM) is a 
common way to investigate the structure of the mono-
layer and multi-layer graphene flakes. In this research, 
the effect of electric power on the structure of graphene 
flakes was evaluated by TEM (Fig. 4). 
 

 
 

Fig. 4 Graphene synthesized in 1) 26.6 W, 2) 0.11 W 

Fig. 4, section 1, the TEM image of graphene flake 
is almost dark. It shows that in high applied powers, 
the number and thickness of graphene flakes are 
considerable and the majority of the product are multi-
layer graphene, owing to graphite demolition in 26.6 
W. On the other hand, a translucent TEM image of 
graphene is obvious in section 2. It reveals that in 0.11 
W, most of the products are mono-layer graphene 
flakes and the dominant mechanism is exfoliation. 
 
4- Conclusions 
According to the evidence mentioned above, the 
conclusion can be drawn that in the electric power 
range of this research, 0.11 to 12.6 W, with increase of 
power the eroded weight increases. However, in low 
powers, exfoliated weight considerable, because the 
superficial exfoliation of mono-layer graphene flakes 
is the dominant mechanism. 
There is an indirect relationship between eroded 
weight and exfoliated weight. The more anode 
devastation in high powers, the less exfoliation takes 
place.            
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1- Introduction 
Graphite is essentially made up of hundreds of 
thousands of layers of graphene. The separation of 
these graphene flakes is called exfoliation. Because of 
being inexpensive and efficient, electrochemical 
exfoliation is more attractive to study.  

Despite the important role of electrical power in 
electrochemical exfoliation, it hasn’t been investigated 
extensively. In this research, the effect of electrical 
power in an extensive range on the amount of 
exfoliated graphene and oxygen functional groups was 
studied. Transmission electron microscopy, 
weighing, UV-vis spectroscopy and electrical 
conductivity were used for characterization of the 
products. 

 
2- Experimental 
In these experiments, graphite rods were used as both 
anode and cathode. The electrolyte contained 
deionized water and sulfuric acid. Exfoliation of 
graphite anode began after DC voltage of 1.9, 5, 9, 12, 
13.6 V were applied (Fig. 1). 
 

 
 

Fig. 1 Schematic of the electrochemical cell used in 
this research 

 
In order to compare the quantity of synthesized 

graphene in each electrical power, two parameters 
were defined as eroded-weight and exfoliated-weight. 
In that, the former is the weight of all separated 
particles from graphite rod and the latter is the weight 
of just few-layer graphene flakes.  
 

                                                            
1 M.Sc, Department of Chemical Engineering. 
2 Associate Professor, Department of Chemical Engineering. 

3- Results and Discussion 
One of the significant factors in electrochemical 
exfoliation is the electrical power of the cell. 
Moreover, the electric current and applied voltage are 
not constant during the exfoliation. Thus, a 
combination of these two parameters defined as 
electrical power, is studied with the aim that the 
fluctuation of either of them be considered.   
 

 
Fig. 2 Fluctuation of power during the 

electrochemical exfoliation 
 

According to Fig. 2, with increasing the applied 
voltage, the electric power increases. Because in 
higher voltages, the electric current is also high, as a 
result, power increases. However, in applied voltages 
of 9, 12, 13.6 V, the energy entering the cell, destroys 
the structure of the graphite rod. 

The other important factor in this research is the 
total amount of eroded particles. Fig. 3 shows the 
change of eroded weight with the applied power to the 
cell. 
 

 
Fig. 3 Eroded weight versus electric power 

 
As for Fig. 3, with increase of applied power, eroded 
weight increases. Moreover, the structure of graphite 
rods reveals that the maximum swelling takes place in 
power of 3 W. 

3 Corresponding Author, Associate Professor, Department 
of Chemical Engineering. 
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