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 و استات سدیم اسید تارتاریک هایافزودنی در حضور D2EHPA با از نیکل مس انتخابی استخراج

 (9)زینب نصیرپور              (2)حقیقیکامران حسین           (8) نژادایران مهدی

 چکیده
برای بررسی رفتاار  مطالعه شد.  D2EHPAبا  و استات سدیم اسید تارتاریک هایی مانندحضور افزودنی در ز نیکلانتخابی مس ادر این تحقیق استخراج 

بار   گارم  40/4 افازودن  با ،. بدست آمده نتایجطبق . بررسی شدها و زمان ، غلظت کربوکسیلاتpHپارامترهای  بر جدایش مس از نیکل هاکربوکسیلات

فااکتور جادایش در    .شودمی استخراج نیکل %24 و مس pH= ،34% 82/5 در و دقیقه 84 زمان در اسید تارتاریک بر لیتر گرم 49/4 و سدیم استات لیتر

 .و استات سدیم، موجب استخراج انتخابی مس گردید اسید تارتاریکبنابراین، اختلاط رسید.  55/25شترین مقدار یعنی یاین حالت به ب

 

 .نیکل ،مس ،جدایش ،بوکیسیلاتکر ،استخراج حلالی کلیدیهایواژه

 

 

Selective Extraction of Copper from Nickel by D2EHPA in the Presence of 

 Tartaric Acid and Sodium Acetate Additives 

  
M. Irannajad            H. Kamran Haghighi            Zeinab Nasirpour 

 
Abstract 

In this study, solvent extraction of copper from nickel in the presence of tartaric acid and sodium acetate with 

D2EHPA was studied. To investigate the behavior of carboxylates, parameters such as pH, carboxylate 

concentration and time were varied. According to the results, with the addition of 0.04 and 0.03 g/L of tartaric 

acid, and sodium acetate, pH of 5.12, and time of 10 min, 90% and 20% copper and nickel were extracted, 

respectively. At this condition, the separation factor reached a maximum value of 25.75. Therefore, the mixture 

of tartaric acid and sodium acetate resulted in the selective extraction of copper.  

 

Key words Solvent extraction; Carboxylates, Separation; Nickel; Copper. 
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 ..استخراج انتخابی مس از نیکل با 2

 

 

 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  8931، دو ۀم، شمارسی اسال 

 مقدمه

ترین فرآیندهای جدایش یکی از مهم فرآیند استخراج حلالی
در  8302لی در سال در هیدرومتالورژی است. استخراج حلا

آغاز پروژه منهتن برای بازیابی اورانیوم، با استفاده از اتر 

اما اتر پس از مدتی با تری بوتیل فسفات جایگزین  شد،
اورانیوم از ، برای استخراج 8354ز آن در سال شد. پس ا

هایی مانند آلکیل از استخراج کنندهسولفوریک محلول اسید 

های کنندهبنابراین استخراج شد.استفاده  D2EHPAآمین و 
فرآیندهای  اولینبر پایه ترکیبات حاوی فسفروس در 

 .[1]اندمورد استفاده قرار گرفتهاستخراج حلالی  تیعصن

با استفاده از  ی که در جهان، درصد نیکلمسدر مقایسه با 
در است.  کمنسبتأ  ،شوداستخراج حلالی بازیابی می

 روشمعمولأ  سولفید نیکل هایخصوص کنسانتره
های اخیر ولی در سال ،شدهپیرومتالورژیکی استفاده می

هیدرومتالورژیکی  هایروشبرای توسعه  زیادیهای فعالیت
شده توسعه دادهبرای هر دو کنسانتره سولفیدی و لاتریتی 

مس که برای آنها یک  برخلاف استخراج حلالی .[2]است
 انواع، برای نیکل شوداستفاده مینده کننوع استخراج

  .[3]رودها بکار میکنندهاستخراج
 فرآیندهای در فلزات استخراج برای بسیاری هایحلال

 استخراج آنها میان در. شده است ارائه هیدرومتالورژیکی
 هایکننده استخراج ارگانوفسفروس، پایه بر هایکننده

 و نیکل استخراج رایب سیانکس هایکنندهاستخراج و اکسیم
. [4]شده است استفاده قلیایی و اسیدی محلول از مس

 سیانکس ،D2EHPA) ارگانوفسفروس هایکنندهاستخراج

 گسترده به طور( PC-88A آن، هایوالان اکی سایر یا 252
تحقیقات مختلفی  .[5]اندشده استفاده نیکل استخراج برای
جام شده ان استخراج و جدایش همزمان مس و نیکل برای

برای استخراج این فلزات استفاده  هااست و معمولأ اکسیم
کتون نیز در برخی از مطالعات دی-بتا اگر چه شوند؛می

برای جدایش مس، نیکل و کبالت  .  [6]شوداستفاده می
های بر پایه ارگانوفسفروس بیشتر اوقات از استخراج کننده

عات مربوط به رخی مطالب .[7]شودها استفاده میو اکسیم
 است.  ارائه شده (8)استخراج مس و نیکل در جدول 

D2EHPA ارزان قیمت و پر  هایکنندهیکی از استخراج

 کنندهین استخراجا. کاربرد در صنعت استخراج حلالی است
مس و نیکل را در شرایطی تقریبأ نزدیک به هم و همزمان 

حلالی با لذا برای استفاده از روش استخراج  ؛کندجذب می

، برای محلولی که حاوی D2EHPAاستفاده از حلال آلی 
یکی از دو یون توسط یا باید  ،های مس و نیکل استیون

توسط ی دیگر شیمیایی از محلول جدا شود و یا هاروش

های استخراج را ها بتوان فاصله بین منحنیبهبود دهنده
افزایش داد. در این پژوهش هدف از استفاده از 

اثر یون  است. ها بکارگیری روش دوم بودهیلاتکربوکس

نیکل با  و کننده روی استخراج مساستات و نقش رقیق
استخراج  های مختلف مطالعه شده است.استخراج کننده

در سال  ،در حضور استات D2EHPAمس با استفاده از 
. در این پژوهش ه استمطالعه قرار گرفتمورد  2445

های مختلف استخراج و کانیزمدلیل م ضریب توزیع مس به
طور معنا داری به غلظت ساختار کمپلکس در فاز آلی، به

ضریب توزیع با  بستگی داشت. pHهای استات و یون
، افزایش و سپس کاهش یافت. pHافزایش غلظت استات و 

، D2EHPAهمچنین ضریب توزیع با افزایش دما و غلظت 

یافت. بنابراین افزایش و با افزایش غلظت اولیه مس کاهش 
 Lm 81/4-1 و غلظت یون استات  00/0اولیه  pHدر 

بیشترین ضریب توزیع مشاهده شد. نتایج نشان داد که یون 

بخشد. طور زیادی بهبود میاستات کارایی استخراج را به
مکانیزم استخراجی پیشنهادی در این تحقیقی بصورت 

 :[88]پیشنهاد شد  (8معادله )

Cu2+ + CH3COO - + H2R2 →CuCH3COO. (HR2) + H+ 

(8)  

دهایی مانند استات به فاز آبی، ، اضافه کردن لیگانطبق نتایج

-به علت ظرفیت بافری آنها، کارایی استخراج را بهبود می

اثر سدیم استات روی سینتیک استخراج کبالت  .[12]بخشد
( مورد n-dodecane)رقیق شده در  D2EHPAو روی با 

سرعت و ر حضور یون استات بررسی قرار گرفته است. د
همچنین،  .[13]بوده استدرصد بازیابی استخراج مس بالاتر 

بوسیله مطالعه مادون  ،قش یون استات در تشکیل کمپلکسن
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فلزی بررسی -قرمز و طیف های جذبی کمپلکس های آلی

شد. طیف بدست آمده نشان داد که یون استات در تشکیل 
بلکه فقط بعنوان یک معرف  ،کندکمپلکس دخالت نمی

  .[11]کندبافری عمل می

بر  252اثر یون استات در حضور سیانکس  2482در سال 
یک  252استخراج مس، نیکل و روی بررسی شد. سیانکس 

استخراج کننده اسیدی است؛ آزاد شدن یون هیدروژن در 

فاز آبی در طول استخراج موجب کاهش کارایی استخراج 
شود. بنابراین برای ایجاد محیط بافری و همچنین برای می

ری از کاهش کارایی استخراج، یون استات به فاز آبی جلوگی

 افزوده شد. 
طبق سوابق تحقیق، یون استات تنها برای بهبود استخراج 

استفاده شده و اثر آن در جدایش  D2EHPAمس توسط 

مس از نیکل بررسی نشده است؛ لذا این تحقیق از این 

ه جنبه دارای نوآوری است. در این تحقیق ابتدا شرایط بهین
استفاده از استات سدیم برای حداکثر استخراج مس توسط 

D2EHPA  بررسی شد. سپس، استخراج رقابتی مس و نیکل

در حضور دو کربوکسیلات مختلف یعنی اسید تارتاریک و 
مطالعه شد. هدف از افزودن این  D2EHPAاستات سدیم با 

دو کربوکسیلات، بهبود استخراج انتخابی مس در مقابل 

برای بررسی رفتار این مواد افزودنی، پارامترهای  نیکل بود.
ها و زمان همزدن مورد ، غلظت کربوکسیلاتpHمؤثر نظیر 

بررسی قرار گرفتند. نهایتا بهترین ترکیب مواد کربوکسیلاته 

 در جدایش انتخابی مس از محلول انتخاب شد.

 

 
 

 مختلفهای استخراج مس و نیکل با استفاده از استخراج کننده  8جدول 

 منابع ملاحظات رقیق کننده استخراج کننده

 

10لیکس  
Na-

Cyanex272 

 

 کروزن
 

 گونه های استخراج شده :

 2CuAاستخراج مس با لیکس بصورت 

%(10%E=) 

 3HR2MR.استخراج نیکل با سیانکس 

%(04%E=) 

 

[5] 

 -10لیکس

252سیانکس  

 

 کروزن
نیکل توسط لیکس با  %453/4مس و  33/33%

 استخراج شدند. %25غلظت 

نیکل توسط سیانکس  %58/4مس و  45/31%

 استخراج شدند. %5با غلظت 

 

[0] 

 M5640 ا آکرگ به وسیله استریپ  جدایش دو فلز مس و نیکل کروزن 

انتخابی )درصد استریپ نیکل و مس به ترتیب 

 ( امکان پذیر بود.% 8/2و  % 9/31برابر 

[1] 

  N310لیکس

 کروزن

استخراج شد درحالیکه  =pH 5/9مس در

 =pH 1/1 و روی در =pH 9/5 نیکل در

 بازیابی شدند. %844همگی با درصد استخراج 

[3] 

 

 N000لیکس
 

 کروزن

  ( و سپس نیکل در844)% =pH 2 مس در

3pH= %(844 .بازیابی شدند ) 

[84] 

 



 ..استخراج انتخابی مس از نیکل با 0

 

 

 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  8931، دو ۀم، شمارسی اسال 

 هامواد و روش
 O2.5H4CuSOمس و نیکل  های آبدار سولفاتهنمک

-تهیه محلول برای O2.6H4NiSO  (33%<)و ( % 33/33)

های برای تهیه محلول .گرفتهای آبی مورد استفاده قرار 

 20/2، گرم بر لیترمیلی 544حاوی نیکل و مس با غلظت 
گرم از نمک مس در یک لیتر  30/8گرم از نمک نیکل و 

و از  pHاز هیدروکلریک اسید برای کاهش حل شد.  آب

از دستگاه  .استفاده شد سیستم pHآمونیاک برای افزایش 
pH  متر با برندMettler  از  ها استفاده شد.در آزمایش

هگزیل -اتیل-2-)دی D2EHPA استخراج کننده آلی

و همچنین از رقیق کننده کروزن برای  فسفریک اسید(
ها هدف است. در این آزمایش ده شدهها استفاتمامی تست

، استات اسید تارتاریکهایی نظیر بررسی اثر کربوکسیلات
بر استخراج حلالی مس و نیکل  هاو اختلاط آنسدیم، 

از اینکوباتور برای  های آلی و آبیتهیه محلولدر . است
در . شدهمزدن در دما، مدت زمان و دور مشخص استفاده 

لیتر از فاز میلی 04ر از محلول آبی با لیتمیلی 04هر آزمایش 
با سرعت  مکانیکی همزن بوسیله یک آلی در یک ارلن 

سپس . شدهمزده دقیقه  84به مدت دور بر دقیقه  144

دقیقه برای جدایش دو فاز از هم فرصت داده  85حدود 
 شد. 

های آبی از فلز و های استخراج حلالی با تهیه محلولآزمون

با انحلال نمک سولفاتی آنها در آب  یا فلزات موردنظر
واحد و دمای  O/Aها با نسبت مقطر انجام شد. این تست

درصد  با D2EHPAدرجه سانتیگراد صورت گرفت.  25

کننده( حل شد تا فاز آلی ، در کروزن )رقیق24حجمی 
های های یکسان از فازحاصل شود. پس از اختلاط حجم

های مختلف انآبی و آلی، مخلوط مذکور در مدت زم

همزده شد تا به تعادل برسد. سپس چند دقیقه فرصت برای 
جدایش آنها داده شد. پس از آن دو فاز توسط قیف دکانتور 
از هم جدا شده و فاز آبی جهت تعیین میزان محتوی فلز 

 (Unicam 939) توسط دستگاه طیف سنجی جذب اتمی
 مورد آنالیز قرار گرفت. 

 به ترتیب یع و فاکتور جدایشدرصد استخراج، ضریب توز

 محاسبه شد:  (0و ) (9) ،(2معادلات ) به کمک

 
100×  W)/W-(W  =E(%) 00

 )2( 

 

ag

org

VW0 W
D

W V


    )9( 

Cu

Ni

D
β =

D
  )0( 

: محتوی فلز Wو : محتوی اولیه فلز فاز آبی0Wکه در آن: 
 است. پس از انجام فرآیند استخراجفاز آبی 

 
 بحث و تحلیل

 بررسی تاثیر استات سدیم
استخراج  اثر زمان بربررسی .   تأثیر مدت زمان همزدن
گرم بر لیتر مس و نیکل با  5/4مس و نیکل با تماس 

D2EHPA 24%  گرم بر لیتر در  5حجمی و استات سدیم
-اندرجه سانتیگراد و در زم 25، دمای  =82/5pH شرایط

های متفاوت انجام شد. نتایج نشان داد که استخراج هر دو 
بالای به دقیقه درصد استخراج  84فلز سریع بوده و در زمان 

بعدی،  هایآزمایشدرصد رسیده است. بنابراین برای  34
نتایج مربوط به دقیقه انتخاب شد.  84زمان همزدن 

 های سینتیکی در این مقاله آورده نشده است.بررسی
 

استخراج کننده  غلظت .تأثیر غلظت استخراج کننده
D2EHPA و بیشتر درصد 5 از معمولا کمتر کننده رقیق در 

نسبت  این و شودنظر گرفته نمی حجمی در درصد 94 از
. [14]دارد آلی حلال فلزی یون به قدرت جذب بستگی

با  کنندهرقیق در غلظت حلال آلی که افزایش بدیهی است

 باید توجه همراه خواهد بود. اما یعتوز افزایش ضریب

 را محدودیتی های آلیحلال قیمت نسبتأ گران که داشت

 به حجمی درصد 94 از های بیشتراز غلظت استفاده برای

 استخراج کننده بالای غلظت آورد. از سوی دیگرمی وجود

 کنار این در و رود بالا آلی فاز ویسکوزیته تا شودمی سبب

چون ( 8طبق شکل ) گردد.می مشکل زفا جدایش دو مسأله

در  D2EHPAدرصد حجمی  24درصد استخراج، با غلظت 
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با  برابر نیکل و مس غلظت و دقیقه 84 همزدن شرایط زمان

گرم بر لیتر  5سدیم  استات غلظت وگرم بر لیتر میلی 544
برای مس رسید، این غلظت  %0/33برای نیکل و  %39به 

 ب شد.   ها انتخابرای تمامی آزمایش

  
 
 

 

 

 

 

 

کننده بر درصد استخراج مس و نیکل در  استخراج غلظت تأثیر 8شکل 

 حضور استات سدیم
 

ت( لیگاند آنیونی )کربوکسیلا .  تأثیر غلظت استات سدیم

بنابراین  داشته ودوست بآ -گریزیک ساختار مولکولی آب
فلز  -و کمپلکس لیگاند [15]داردخاصیت سطح فعال 

در  اتصالن فلزی هیدراته تمایل بیشتری به نسبت به یو

به سرعت دلیل همین به . [12]آبی دارد -فصل مشترک آلی
دهد و در نتیجه نرخ واکنش با استخراج کننده واکنش می

شود ملاحظه می (2)شکل یابد. همانگونه که در افزایش می

بازدهی حضور استات سدیم در محلول باعث افزایش 
صورت چشمگیری استخراج هر دو عنصر مس و نیکل به

شود. در عدم حضور استات سدیم، درصد استخراج می

گرم بر لیتر استات سدیم، درصد  5پایین بوده ولی با افزودن 
  یابد.استخراج افزایش می

 
در حضور  pHهدف از مطالعه اثر فاز آبی.   pHتأثیر 

که در آن بیشترین استات، بدست آوردن مقداری است 
میزان دو فلز استخراج شوند. بازدهی استخراج، استخراج 

توسط شرایط اسیدی  D2EHPAهای اسیدی نظیر کننده
بر بازدهی  pHشود. از این رو تأثیر می محیط کنترل

نوع بستگی به pH اثر استخراج مس و نیکل مطالعه شد. 

د. دارمورد استخراجفلزذاتیحل شدن و خواصواکنش

است. ( نشان داده شده 9) شکلها در نتایج آزمایش
 5شود با استفاده از استات سدیم همانطور که مشاهده می

بهینه که در آن  pHدقیقه،  84گرم بر لیتر و در زمان 

 بدست آمد. هدف 5-5/0استخراج مس ماکزیمم است، بین 
 با. است آن جدایش هم و مس بهتر استخراج هم تحقیق این
در  نیکل ولی است بهتر جدایش پایین هایpH در که این

 شود که مقدار بالایی است.استخراج می %54حدود 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

نمودار درصد استخراج فلزات مس و نیکل بر حسب غلظت  2شکل 

برابر  D2EHPAدقیقه و غلظت ثابت  84استات سدیم با زمان همزدن 

 .گرم بر لیترمیلی 544و غلظت مس و نیکل برابر با مول بر لیتر  0/4با 

 

 
 

 

 

 

 

 
 

با زمان  pHنمودار درصد استخراج مس و نیکل بر حسب   9شکل 

و مول بر لیتر  0/4برابر با  D2EHPAدقیقه و غلظت ثابت  84همزدن 

غلظت استات سدیم  وگرم بر لیتر میلی 544 برابر باغلظت مس و نیکل 

 گرم بر لیتر 2 -59
 

بر  اسید تارتاریکغلظت  تأثیر (0)شکل   .تارتاریک سیدا

همانطور که . دهدرا نشان میدرصد استخراج مس و نیکل 



 ..استخراج انتخابی مس از نیکل با 0
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های بالاتر درصد استخراج مس شود، در غلظتملاحظه می

رسند. کاهش و نیکل افزایش یافته و تقریبا به یک حد می

تر جدایش و های پاییناین در حالی است که در غلظت

استخراج مس بهتر صورت پذیرفته است. این نتیجه نشان 

دهد، اسید تارتاریک به تنهایی قدرت استخراج و می

 جدایش مس از نیکل را ندارد.

 

 

 

 

 

 

 

 در طی بر درصد استخراج اسید تارتاریکتأثیر غلظت  0شکل 

 دقیقه 84 

 

خراج بر درصد است D2EHPA( اثر غلظت 2در جدول )
مس و نیکل در حضور اسید تارتاریک نشان داده شدند. 

و در  D2EHPAهای مختلف ( در غلظت2طبق جدول )

حضور اسید تارتاریک، جدایش مناسبی بین نیکل و مس 
ها نشان داد که اسید شود. نتایج کلی آزمایشدیده نمی

تارتاریک برای استخراج حلالی و جدایش مس و نیکل 

 مناسب نیست.
 

با توجه به اینکه استات سدیم و اسید تارتاریک.   لاطاخت

ها ممکن است باعث رفتار استفاده از ترکیب کربوکسیلات

گردد، بنابراین در جدایش مناسبی برای مس و نیکل 

های بعدی از ترکیب اسید تارتاریک و استات سدیم آزمایش

های انجام شده نشان داد که با افزایش استفاده شد. بررسی

دقیقه، تغییر چشمگیری در درصد  94دقیقه به  84مان از ز

های مربوطه افتد. بنابراین برای آزمایشاستخراج اتفاق نمی

دقیقه انتخاب شد و برای بهینه کردن شرایط  84زمان 

 ها تغییر داده شد. استخراج، غلظت کربوکسیلات

 اسید تارتاریکبا حضور  D2EHPAاثر تغییر غلظت   2جدول 

  جدایش pHبر م بر لیتر گر 5
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84 84%  81/2  
  029نیکل= 

   020مس= 

  0/85نیکل= 

  2/85مس= 

84 24%  30/8  
  900نیکل= 

   225مس= 

  98نیکل= 

   55مس= 

84 94%  89/2  
  024نیکل= 

   299مس= 

  80= نیکل

   0/59مس= 

 

  (9جدول ) و استات سدیم در اسید تارتاریکنتایج اختلاط 
نسبت  استخراج کنندهانتخابیت است. این نتایج،  ارائه شده

گرم استات سدیم  40/4دهد. با افزودن نشان می را مس به

بهترین جدایش مس از نیکل  اسید تارتاریکگرم  49/4و 
 شود.مشاهده می

 

و استات سدیم بر جدایش  اسید تارتاریکتغییر غلظت اثر   9جدول 

 (5برابر  pHدرصد حجمی و  94برابر  (D2EHPA  مس و نیکل
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5/2  5/2  
 99نیکل= 

 10مس= 

58/84  

8 0 
  3نیکل= 

52مس=   

25/88  

0 8 
  52نیکل= 
35مس=   

0/23  

0 9 
  24نیکل= 

34مس=   

90 

1 2 
  50نیکل= 

30مس=   

05/5  
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و  یکلدر استخراج ن pHبه منظور بررسی اثر .  pHر تاثی
اسید در حضور استات سدیم و  D2EHPAمس توسط 

افزایش داده شد.  55/5به  10/8محلول از  pH، تارتاریک
شود با استفاده از مشاهده می (5شکل ) همانطور که در

و در  اسید تارتاریکگرم  49/4گرم استات سدیم و  40/4
با توجه به خطای نشان داده شده در دقیقه،  84زمان 

 5/0 - 82/5بهینه استخراج مس و نیکل بین  pHنمودارها، 
 باشد. می

 

 

 

 

 

 

گرم استات سدیم و  40/4) بر درصد استخراج pHاثر تغییر  5شکل 

 دقیقه( 84و در زمان  اسید تارتاریکگرم  49/4

 

 5حدود  pHشود، در ( مشاهده می5همانطور که در شکل )

درصد  24مس استخراج شده در حالی که تنها  %34حدود 
 استخراج شده است.  pHنیکل در این 

 

 نتیجه گیری
به عنوان استخراج کننده به  D2EHPAدر این تحقیق اثر 

مورد بررسی ها در بازیابی مس و نیکل همراه کربوکسیلات

حجمی،  D2EHPA 24%. این مهم با استفاده از قرار گرفت

pH  نسبت فاز آلی به آبی یک به یک 82/5اولیه فازآبی ،

گرم بر لیتر امکان  5/4برای استخراج مس و نیکل با غلظت 

پذیر است. برای بهبود استخراج و جدایش این عناصر با 

ها مورد ، کربوکسیلاتD2EHPAاستفاده از استخراج کننده 

ها، اثر استات در سری اول آزمایشاستفاده قرار گرفتند. 

سدیم با توجه به ایجاد قدرت ااستخراجی )نه انتخابی( بالا 

نتایج نشان داد که استات سدیم مورد بررسی قرار گرفت. 

. در این حالت ددهاستخراج هر دو فلز را بخوبی افزایش می

 دقیقه 84زمان  گرم بر لیتر و در 5با استفاده از استات سدیم 

از هر دو  %34بیش از  0تا  5بین بهینه استخراج  pH و

ها نشان داده در سری دوم آزمایش شوند.عنصر استخراج می

هیچ توانایی در بهبود استخراج یا  اسید تارتاریکشد 

در نتایج سری سوم همچنین، جدایش این عناصر ندارد. 

 اسید تارتاریک دو مادهترکیب نتایج تاثیر ها، یعنی آزمایش

جدایش بر استخراج حلالی نشان داد که  و استات سدیم

 و سدیم استات گرم 40/4 از استفاده باعناصر مس و نیکل 

 بهینه pH دقیقه و 84 زمان در و اسید تارتاریک گرم 49/4

 .پذیر استامکان 5/0 - 82/5
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  برن آو تأثیر  AZ91آلیاژ ریختگی  شدید پلاستیک تغییر شکل حین گذاری دینامیکیرسوببررسی 

 خواص مکانیکی ریزساختار و
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 چکیده
شکل   ستیک  فرآیند تغییر  شردن  به روش  AZ91شدید آلیاژ  پلا سان  در کانال زاویهف شکل  پاس اول شامل  ،دو مرحلهطی دار با مقاطع یک   9۵۳ در تغییر 

 .دش ثری سبب ریزدانه شدن ساختار آلیاژ    ؤفرآیند به طور ماین گرفت. صورت  درجه سانتیگراد   23۳ در دمایهای بعدی پاس اعمال و یگرادسانت  درجه

ست آمده  نتایج شان داد،   بد شکل،  ن سوب در حین تغییر  س   افتد یماتفاق  گذاری دینامیکی به طور همزمان با تبلورمجدد دینامیکیر ضور ر وبات در و ح

تحت  ی گذاری دینامیکی هنگام عبور از ناحیه برشرسوب ،های ریزساختاری با توجه به بررسی  شود.  تبلورمجدد دینامیکیسبب تقویت  تواند یمساختار  
و داکتیلیته   سلیم ت بهبود همزمان استحکام  ،افتد. نتایج آزمون کشش در دمای محیط اتفاق می هانابجایی بالای تأثیر اعمال کرنش برشی و حضور دانسیته   

 . دادنشان را  یکسانبا مقاطع  داریهدر کانال زاو فشردنپس از  ژآلیا
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Study of Dynamic Precipitation during Severe Plastic Deformation of Cast AZ91 Alloy and Its 

Influence on Microstructure and Mechanical Properties 
 

S. Khani         M. T. Salehi         H. R. Samim         M. R. Aboutalebi 

 

Abstract 

In this study severe plastic deformation was applied to a typical as-cast AZ91 alloy through equal channel angular 

pressing. The equal channel angular pressing of AZ91 alloy was carried out as a two-step process in which the 

first equal channel angular pressing pass was conducted at 350°  C and the next passes were followed at 290°. The 

equal channel angular pressing processing could strongly refine the grains. The results showed that dynamic 

precipitation and dynamic recrystallization occurred simultaneously leading to an enhancement of the 

recrystallization process. Microstructural investigations indicated that the formation of precipitates starts at shear 

zone as a result of the large shear strains and high density of dislocations. The analysis of tensile test results 

showed that the equal channel angular pressing can significantly improve both yield strength and ductility of AZ91 

alloy.  

 

Keywords Severe Plastic Deformation, Equal Channel Angular Pressing, AZ91 Alloy, Dynamic Recrystallization, 

Dynamic Precipitation 
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8793، دو ۀم، شمارسی اسال        موادنشریۀ مهندسی متالورژی و   

 مقدمه

م ویژه استحکا و منیزیم و آلیاژهای آن به علت دانسیته پایین
بالا قابلیت استفاده در بخش وسیعی از کاربردهای صنعتی را 

. با وجود پتانسیل بالای [1]دارند و بسیار مورد توجه هستند 
قدان لز منیزیم و فف pch این فلز، به دلیل ساختار کریستالی

ت قابلی ،های لغزشی مستقل کافی در دمای محیطسیستم
نش ت از آنجا کهدر واقع . است پایینن آلیاژها پذیری ایشکل

 Critical Resolved Shear) برشی بحرانی تفکیک شده

Stress) (CRSS) قاعدهصفحات  در (Basal Planes)  نسبت
 در دمای محیط (Non-Basal Planes) غیرقاعدهبه صفحات 

ه ب ، تغییرشکل پلاستیکی در آلیاژهای منیزیم تقریباًکمتر است
گیرد. اما انجام می قاعدهطور کامل توسط لغزش صفحات 

تنها قادر به تأمین دو سیستم لغزشی مستقل  قاعدهصفحات 
 ۵که حداقل  میزز-ر فونمطابق با معیااین تعداد بوده و 

 ،مورد نیاز است برای شروع لغزش سیستم لغزشی مسقل
 .[2] باشدنمیکافی 
های بهبود خواص مکانیکی مواد   از آنجا که یکی از راه   

  دیدش پلاستیک  ها است، فرآیند تغییر شکل   ریزدانه کردن آن

(DPS ))Daia a PfrDevc Sale ereveS)      یت قابل جاد با    ای
تواند سککبب بهبود  سککاختارهای ریزدانه در مواد مختلم می

شردن . فرآیند [3]شود  مکانیکی خواص  دار  در کانال زاویه ف
قاطع یکسککککان      rlrf CprSSaf hS lfr ( (ECAP) با م

P aDDvS ) پلاسککتیکهای تغییر شکککل از متدوالترین روش  
های اخیر بسیار مورد توجه   شدید به حساب آمده و در سال   

های بالا سککبب  قرار گرفته اسککت. این روش با اعمال کرنش
 بدون اینکه هیچ تغییری در شده تغییر شکل شدید در نمونه   

 .[4]سطح مقطع نمونه ایجاد شود 
ر ب یکسانبا مقاطع  داریهدر کانال زاو فشردنفرآیند  

در دمای محیط معمولاً منجر به شکست  روی آلیاژهای منیزیم

های عمیق همراه است، بنابراین قطعه شده و یا با ایجاد ترک
آلیاژهای منیزیم  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن
پذیری بهتر آلیاژ شکل .[5] گیرددر دمای بالا انجام میعموماً 

در ی های لغزشمنیزیم در دمای بالا به دلیل فعال شدن سیستم
 هدر صفح های لغزشیعلاوه بر سیستم غیرقاعدهصفحات 

گزارش شده است. به همین دلیل معمولاً آلیاژهای  قاعده

. [6] منیزیم به آلیاژهای سخت کارپذیر معروف هستند

ن پذیری ایت شکلتحقیقات زیادی به منظور رفع مشکلا
آلیاژها از طریق تغییر در پارامترهای آزمایشگاهی و هندسی 

ام انج دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردندر فرآیند 
گرفته است. یکی از این پارامترها افزایش زاویه قالب است. 

ده آلیاژ اکسترود ش دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن
AZ31  درجه 2۳۳در دمای  درجه 3۳در یک قالب با زاویه 

ه در کدر حالی ه استمنجر به تشکیل ترک شد یگرادسانت
موجب شد تا درجه  77۳همین دما افزایش زاویه قالب تا 

. این اثر در مطالعات [7] فرآیند بدون هیچ ترکی انجام گیرد

دیگر نیز مشاهده شده است و علت آن را ناشی از کاهش 
تمرکز برش و گسترش ناحیه تغییر شکل در قسمت  ناحیه

. کاهش سرعت فرآیند نیز عامل [6] اندبرشی گزارش کرده

پذیری آلیاژهای منیزیم به شمار مؤثر دیگر در بهبود شکل
ا دار بدر کانال زاویه فشردنتواند انجام فرآیند رود و میمی

اهکار . ر[8] را تسهیل نماید تردر دمای پایین مقاطع یکسان

لیاژهای منیزیم استفاده از فشار آ دیگر برای بهبود کارپذیری
دستیابی به  [9] . ژو و همکارانش[9,10] پشتی در قالب است
را  AZ31هایی ریزتردر آلیاژ تر و با دانهساختاری یکنواخت

از طریق اعمال فشار پشتی گزارش کردند. انجام یک عملیات 
با  داردر کانال زاویه فشردن ترمومکانیکی پیش از فرآیند

 صورت گرفته در راستای تدابیرنیز از دیگر  مقاطع یکسان
پذیری منیزیم و آلیاژهای آن است. در واقع یک افزایش شکل

دار در کانال زاویه فشردنعملیات اکستروژن و یا نورد قبل از 
با فراهم کردن یک ساختار ریزدانه اولیه سبب  با مقاطع یکسان

 . [11-13] شودپذیری و خواص مکانیکی میر شکلبهبود د

مطالعات انجام شده بر روی تغییر شکل شدید آلیاژهای  
شدن در این آلیاژها از طریق دهد که ریزدانهمنیزیم نشان می

ر د های لغزشیتبلور مجدد دینامیکی و فعال شدن سیستم
 دانافتد. فیگیریدو و لنگاتفاق می قاعدهو غیر  قاعده صفحات

ند طی فرآی شدن منیزیم و آلیاژهای آنمدلی برای ریزدانه [14]
ارائه دادند. بر اساس مدل  تغییر شکل پلاستیک شدید

وجود دارد که نقش  cd پیشنهادی، یک اندازه دانه بحرانی
اصلی در یکنواختی ریزساختار نهایی و مکانیزم حاکم بر 

کند. در واقع زمانی که اندازه دانه اولیه از ریزدانگی را ایفا می
اندازه دانه بحرانی بزرگتر باشد، ساختار پس از پاس اول، 
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بندی تشکیل خواهد شد و در دوگانه و به شکل گردن
که نمونه با اندازه ود. در حالیشهای بعدی یکنواخت میپاس

تنها پس از یک پاس  ،دانه اولیه کوچکتر از اندازه بحرانی
 .دارای ساختاری ریزدانه و همگن خواهد بود

به علت مقدار آلومینیوم بالا، رسوبات  AZ91آلیاژ در 
β- 12Al17Mg  توانند بر حضور داشته و میدر ریزساختار

مکانیکی و مکانیزم روی ریزساختار نهایی، خواص 
 و تغییرشکل تأثیر بگذارند. حضور دو نوع رسوب پیوسته

بسته به نوع عملیات حرارتی  AZ91ناپیوسته در ساختار آلیاژ 
 ایو دمای آن گزارش شده است. رسوبات ناپیوسته و لایه

شوند، در دمایی ها دیده میشکل که عمدتاً در نزدیکی مرزدانه
و رسوبات کوچکتر پیوسته در شده تشکیل  K4۵۳ تر ازپایین

. یوآن و همکارانش [15] شوندظاهر می K6۳۳ دمایی بالاتر از
گذاری و تبلور مجدد دینامیکی حین به اتفاق همزمان رسوب

اشاره  AZ91آلیاژ  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن
ها نشان دادند که انجام عملیات پیرسازی پس از کردند. آن

ه تواند منجر بمی دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن
تشکیل کسر حجمی بالایی از رسوبات شده و خواص 

. تشکیل رسوبات [16,17] مکانیکی آلیاژ را بهبود بخشد
های برشی بزرگ و تمایل کروی شکل به علت اعمال کرنش

در کانال  فشردنرسوبات برای کاهش سطح انرژی نیز در 
 و K۵۵9 در دو دمای AZ91آلیاژ  مقاطع یکساندار با زاویه

K629 تأثیر فاز [18,19] مشاهده شده است .β  از طریق
دهی از طریق رسوبات به همراه ریزدانگی مکانیزم استحکام

در  فشردنپس از  AZ91به عنوان عوامل افزایش استحکام 
 . [20]اندمعرفی شده دار با مقاطع یکسانکانال زاویه

در  دنفشراندکی در زمینه  تحقیقاتاینکه  با توجه به
 و وجود دارد AZ91آلیاژ  دار با مقاطع یکسانکانال زاویه

بر روی بررسی ریزساختار و  عمدتاً تمرکز این تحقیقات
تحقیق حاضر به بررسی  ،مورفولوژی رسوبات بوده است

آلیاژ  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردنفرآیند 
ر شدن و تأثیا هدف بررسی مکانیزم ریزدانه، بAZ91ریختگی 

از آنجا که در تحقیق پردازد. میآلیاژ آن بر خواص مکانیکی 
اده استف درشتاندازه دانه اولیه  ریختگی با AZ91 آلیاژ حاضر

در کانال  فشردنفرآیند جدیدی در انجام  روش، شودمی
گونه عملیات بدون نیاز به هیچ دار با مقاطع یکسانزاویه

دار با مقاطع در کانال زاویه فشردنترمومکانیکی پیش از 
، فرآیند ر گرفته خواهد شد. در این رویکردبه کا یکسان
 ییدما دو مرحله در دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن

ر داشتن اثبرای جلوگیری از ترک خوردن نمونه و حداقل نگه
 ،ریزساختاریمطالعات . شودمی انجامدما بر رشد دانه 

شدن همچنین خواص گذاری و ریزدانهمکانیزیم رسوب
 مکانیکی تحت تأثیر فرآیند، از اهداف مطالعه جاری است.

 

 زمایشآروش 
با ترکیب شیمیایی  AZ91در پژوهش حاضر از آلیاژ ریختگی 

ل ای شکهایی استوانهنمونهاستفاده شد.  7جدول داده شده در 
طول( برای انجام آزمون × )قطر  میلیمتر 6۵×  3/3و با ابعاد 

ماشینکاری شده  ،دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن
درجه سانتیگراد  42۳ ساعت در دمای 24به مدت و سپس 

تحت عملیات در یک کوره با اتمسفر حفاظت شده 
در آب سرد کوئنچ شدند. سپس سازی قرار گرفته و همگن

از جنس  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه قالب فشردن
شود، مشاهده می 7شکل همانطور که در  S6فولاد ابزار 

ای است که طراحی و ساخته شد. طراحی این قالب به گونه
 3۳ (φ)میلیمتر است. زاویه کانال  01دارای کانالی به قطر 

انتخاب شد،  درجه 2۳ (ψ)و زاویه انحنای خارجی  درجه
رنش معادل اعمال شده به قطعه در هر پاس فرآیند که کطوری
مطابق با معادله  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن

 .[21]خواهد بود  7 (، تقریبا7ً)
 

 مورد استفاده در تحقیق حاضر AZ91ترکیب شیمیایی آلیاژ   7جدول 
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8793، دو ۀم، شمارسی اسال        موادنشریۀ مهندسی متالورژی و   

 
 

 و تجهیزات مربوط به آن دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردننمایی از قالب مورد استفاده در فرآیند   7شکل 

 

، از چهار به منظور تأمین دمای مورد نیاز در حین فرآیند

ر طول ددر بدنه قالب استفاده شد. المنت حرارتی تعبیه شده 

دمای قالب ثابت نگه داشته و توسط یک ترموکوپل  فرآیند

جاسازی شده در کنار کانال، نیز کنترل شد. سرعت پرس در 

 در نظر دقیقه بر میلیمتر 9 ها ثابت و برابر باطول کلیه آزمون

ان عنوسولفید مولیبدن نیز بهاز دیهمچنین . گرفته شد

در کانال  فشردنهای روانساز استفاده شد. کلیه آزمون

انجام گرفته بدین  cB توسط مسیر دار با مقاطع یکسانزاویه

در جهت  درجه 3۳صورت که نمونه پس از هر پاس 

از چرخانده شد. های ساعت حول محور طولی خود عقربه

 آلیاژ در دار با مقاطع یکسانهدر کانال زاوی فشردنآنجا که 

جر و من پذیر نبودامکاندرجه سانتیگراد  9۵۳تر از دمایی پایین

درجه  9۵۳، پاس اول فرآیند در دمای شدبه شکست قطعه می

اما در ادامه برای جلوگیری از رشد  ،انجام گرفتسانتیگراد 

درجه  23۳های بعدی در دمای ها در دمای بالا، پاسدانه

ر کانال د فشردن به همین دلیل فرآیندادامه یافت. سانتیگراد 

در دو مرحله  AZ91بر روی آلیاژ  دار با مقاطع یکسانزاویه

 دمایی انجام شد. 

ز ها اپس از برش آن ،هامنظور بررسی ریزساختاری نمونهبه

 تها انجام گرفو پولیش بر روی آنزنی مقطع عرضی، سنباده
کاکی ح الپیکر -استیک رنگی و سپس توسط محلول اچانت

نی وها توسط میکروسکوپ الکترشدند. ریزساختار نمونه

طیم سنجی پراش انرژی پرتو مجهز به آنالیز  (D S)روبشی 
و میکروسکوپ نوری مجهز به نور پلاریزه ( SD ) ایکس

های کشش در دمای محیط توسط دستگاه آزمون انجام گرفت.
leaff/kcvcZ  مطابق با استانداردhDSS بر روی نمونه ها 

ها توسط ندازه متوسط دانها .در جهت پرس صورت گرفت
 گیری شد. اندازه (intercept method)طع خطی روش تقا

 
 نتایج و بحث

 بررسی ریزساختار
 در در حالت ریختگی AZ91آلیاژ ریزساختار .  ساختار اولیه

-2)شکل در ههمانطور ک. نشان داده شده است (2)شکل

 شاملدندریتی  ساختارآلیاژ از شود، میمشاهده  پ(-الم

و رسوبات  )12Al17Mg( فاز یوتکتیکی، (𝛼)فازهای منیزیم 

در اطراف فازهای یوتکتیکی تشکیل شده  12Al17Mg-β ریز

ه مشاهدرسوبات تیره رنگی نیز در ساختار  همچنیناست. 

 کوپیکروسمبا توجه به تصویر که  . این رسوباتگردندمی

طیم سنجی پراش انرژی پرتو و آنالیز ی روبش یالکترون

د، به شناسایی ش 5Mn8Alتهیه شده از آلیاژ، رسوبات  ایکس

 اندساختار ظاهر شدهدر علت حضور منگنز در ترکیب آلیاژ 

ریزساختار آلیاژ پس از تصویر  ج(-ت-2)شکل  .(9)شکل 

دهد. با توجه به تصویر سازی را نشان میعملیات همگن

 βتا حد زیادی حل شده هرچند مقداری  βرسوبات فاز 
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      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  7938، دو ۀم، شمارسی اسال 

ه شود. با توجه بیوتکتیکی هنوز در ریزساختار مشاهده می

را  5Mn8Alتواند رسوبات اینکه این عملیات انحلال نمی

ساختار مشاهده حذف کند، این رسوبات همچنان در 

 شوند. اندازه متوسط دانه در نمونه اولیه در حالت ریختگیمی

میکرومتر  1۵8سازی و پس از همگن میکرومتر 79۳۳

 گیری شد. اندازه

 

 
 

 

 

 
 

 و  AZ91آلیاژ ریختگی  (پو ) ، )ب()الم( تصویر تهیه شده توسط میکروسکوپ نوری از ریزساختار  2شکل 

 سازیپس از همگن AZ91 آلیاژ (جو ) ، )ث((ت)
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8793، دو ۀم، شمارسی اسال        نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

 

 
 

 زمینه و ایکس پرتو انرژی پراش سنجی طیمو )ب( آنالیز  AZ91آلیاژ  یروبش یالکترون یکروسکوپمتصویر )الم(  9شکل 

 رسوبات موجود در ساختار 

 

ا ب داریهدر کانال زاو فشردنریزساختار پس از فرآیند 
 لوگیریج همانطور که اشاره شد، به منظور.  یکسانمقاطع 

پاس اول آلیاژ،  (segmentation) قطعه قطعه شدناز ترک و 
 9۵۳) در دمای بالا دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن

تصویر  (الم-4)شکل( انجام گرفت. درجه سانتیگراد
درجه  9۵۳ریزساختار این آلیاژ پس از پاس اول در دمای 

ری ساختابه شکل،  دهد. با توجهرا نشان میسانتیگراد 
که به های درشت اولیه های ریز در اطراف دانهمتشکل از دانه

شود، دیده شناخته می (bimodal)عنوان ساختار دوگانه 
بندی های ریز به صورت ساختاری گردن. این دانهشودمی

حضور دارند. های درشت اولیه دانهمرز شکل در اطراف
دهنده فرآیند ریزدانه بندی نشانتشکیل این ساختار گردن

ه اگرچه با توجه بشدن توسط تبلورمجدد دینامیکی است. 
و آلیاژهای آن، این زیم یمنانرژی نقص چیده شدن بالای 

 شوندگی در حین تغییرشکل اینرود که مکانیزم نرمانتظار می
حدود به دلیل ماما باشد،  فلز و آلیاژهای آن بازیابی دینامیکی

ابی تبلور مجدد به جای بازی های لغزشی این فلز،بودن سیستم
همانطور که در سایر مطالعات نیز به . [22] اتفاق خواهد افتاد

این پدیده در حین تغییر شکل آلیاژهای منیزیم اشاره شده 

 .[7] تاس
در ریزساختار است.  βنکته دیگر ظاهر شدن مجدد فاز  

در اطراف  عمدتاًاین فاز که به صورت رسوبات ریز 

وند، شهای تازه تبلور یافته مشاهده میهای اولیه و دانهمرزدانه

در  αاز محلول جامد  گذاری دینامیکیحاصل پدیده رسوب
تواند موضوع میاین حین فرآیند تغییر شکل آلیاژ هستند. 

برشی اعمال شده  بزرگهای تحت تأثیر عامل محرک کرنش
 های برشی در دمای بالا، دانسیتهاعمال کرنشبا به قطعه باشد. 

زایش ها افها و دوقلوییخصوص نابجاییعیوب کریستالی به
عنوان توانند بهمیها علاوه بر مرزدانهیافته و این عیوب 

وجود عمل کنند.  βزنی هتروژن رسوبات مناطقی برای جوانه
 ع درتسری سبب و دانسیته بالای آن،عیوبی چون نابجایی 

ی آلومینیوم در منیزیم نیز شده و در کاهش هادیفیوژن اتم

 ل. تشکیؤثر هستندمنیز زنی فاز رسوب زمان رشد و جوانه
 در حالت عادی تحت تأثیر عملیات حرارتیاین رسوبات 

اما طی یک پاس  ، [15] انجامدساعت به طول می 8حداقل 
 2۳به مدت حدود  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن

آنجا . از شوندهای برشی تشکیل میدقیقه تحت تأثیر کرنش
 پس از انجام عملیات انحلال ذرات یوتکتیکیکه بخشی از 
در حین درشت شکسته شدن این رسوبات اند، حذف نشده
 .ثر باشدؤتواند در تشکیل رسوبات ریزتر منیز میتغییر شکل 

1μm) ومترمیکر یکتر از بزرگ یاندازهبا  رسوبات <) 

های سبب افزایش کسر دانه PSN اثر توسط فرآیندی مشابه
 درشت با ایجاد مانعواقع این ذرات شوند. در تبلور یافته می

ها سبب تشکیل ناحیه تغییر شکل در برای عبور نابجایی
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صورت  در آن ناحیهدانه جدید زنی جوانه واطراف خود شده 
با اثر  ی کوچکترمچنین رسوبات با اندازهه گیرد.می
شد رتوانند در به تأخیر انداختن ها میکنندگی مرزدانهقفل
 .[22] باشند مؤثرها دانه

را پس  AZ91تحولات ریزساختاری آلیاژ  (ث-ب-4)شکل
 دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردنپاس  هشتاز دو تا 

ر دهد. همانطور که دنشان میدرجه سانتیگراد  23۳دمای  در

شدن قابل ریزدانهشود، نیز مشاهده می (ب-4)شکل
. هرچند افتددر نمونه اتفاق می پس از پاس دومای ملاحظه

 های درشت اولیههمچنان ساختار نمونه دوگانه است و دانه
یزان مافزایش قابل مشاهده است.  البته با کسر حجمی کمتر

ر کسچشمگیر سبب افزایش  )تعداد پاس( اعمالیکرنش 
 .شده است رسوبات در پاس دومحجمی 

 
 
 

 
 

در  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن پس از )الم( یک پاس AZ91تصویر تهیه شده توسط میکروسکوپ نوری از ریزساختار آلیاژ   4شکل 

در دمای  دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردن، )ب( دو پاس، )پ( چهار پاس، )ت( شش پاس و )ج( هشت پاس درجه سانتیگراد 9۵۳ دمای

 .cB مسیر از طریقدرجه سانتیگراد  23۳
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های مختلم نمونه ریزساختار قسمت تصویر (۵)شکل  

 در کانال در حین اعمال پاس دوم فشردنشده یک پاس پرس 

دهد. را نشان می cBطریق مسیر  از دار با مقاطع یکسانزاویه

شود، در حین عبور از ناحیه برشی همانطور که مشاهده می

کانال، تحت تأثیر اعمال کرنش برشی و در نتیجه انرژی 

پدیده تبلور مجدد دینامیکی همراه با کرنشی ذخیره شده بالا، 

ه افتد. با توجه بگذاری دینامیکی در نمونه اتفاق میرسوب

های جدید تبلور یافته در جهت تصویر، در این ناحیه دانه

برش دارای کشیدگی هستند و باندهای تغییر شکل به وضوح 

شود. به ویژه در نمونه نزدیک به دیده می در ساختار نمونه

ها و سطح بالایی و نقطه تقاطع دو کانال، کشیدگی دانه

از  شوند. پس از عبورباندهای تغییرشکل بیشتر مشاهده می

شود، دیده می( ۵-۵)شکل ر که درناحیه برشی همانطو

رسوبات به صورت همگن در کل ساختار توزیع شده و تبلور 

مجدد دینامیکی با یکنواختی بیشتر در ساختار توسعه یافته 

 هپس از عبور از ناحیاست. همچنین اثر باندهای تغییر شکل 

 برشی کمتر شده است. 

با افزایش میزان کرنش اعمالی تا پاس چهارم، کسر  
یابد و ساختار تبلور مجدد های جدید افزایش میحجمی دانه

 شود. همچنین درتری توزیع مییافته به صورت یکنواخت
که عمدتاً در  βپاس چهارم توزیع همگنی از رسوبات 

ساختار  (پ-4)شکل. شودها حضور دارند، دیده میمرزدانه

محور را پس از پاس ششم هایی همنسبتاً یکنواخت با دانه
های دهد. هرچند ساختار کاملاً همگن از دانهنشان می

توان پس محور همراه با توزیع یکنواخت رسوبات را میهم

از پاس هشتم مشاهده کرد. نکته قابل توجه در نمونه هشت 
د این است. رش βپاس پرس شده رشد بسیار کم رسوبات 

 ها وتوان به علت کاهش دانسیته نابجاییرسوبات را می

ها در اثر بازیابی و تشکیل ساختار کاملاً یکنواخت حذف آن
تبلور مجدد یافته نسبت داد. در واقع با کاهش دانسیته 

شود. رشد ها، رشد رسوبات بدون مانع تسهیل مینابجایی

ر یافته ی تبلوهاکنندگی مرز دانهرسوبات سبب کاهش اثر قفل
ها در پاس شده و سبب رشد اندکی در اندازه متوسط دانه

ش ها با افزایگردد. تغییرات اندازه متوسط دانههشتم نیز می
 آورده شده است. (2)جدولکرنش اعمالی در 

 
 بررسی خواص مکانیکی

کرنش مهندسی بدست  -های تنشمنحنی( الم-6)شکل
ها پیش روی نمونه در دمای محیط بر آزمون کششآمده از 

از  و پس دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردناز فرآیند 
ام با انج کرنش،-دهد. با توجه به منحنی تنشآن را نشان می

ام و استحک دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردنفرآیند 

داکتیلیته آلیاژ افزایش قابل توجهی یافته است. افزایش 
در شرایط ریختگی  مگاپاسکال 741کششی از استحکام نهایی 

در کانال  فشردنمگاپاسکال پس از هشت پاس  284به 

توان ناشی از ریزدانگی قابل را می دار با مقاطع یکسانزاویه
ها توجه و همچنین حضور رسوبات و توزیع یکنواخت آن

 AZ91دهی آلیاژ در ساختار دانست. در واقع مکانیزم استحکام

اشی دهی ندهی مرزدانه و همچنین استحکاماستحکامترکیبی از 
 . ب(-6شکل از رسوبات است )

استحکام تسلیم آلیاژ با افزایش تعداد پاس و کاهش  
در حالت ریختگی به مگاپاسکال  8/89متناظر اندازه دانه از 

پس از هشت پاس افزایش یافت. مطابق با مگاپاسکال  788
کاهش اندازه دانه سبب افزایش  ((2) پچ )معادله-قانون هال

 استحکام تسلیم ماده خواهد شد:
(2                                         )σ

y
= σ۳ + K

y
 𝑑

−7/2 
𝜎که در حالی 

𝑦
Kتنش اصطکاکی،  𝜎۳ تنش تسلیم، 

y
 

( ت-6) شکل اندازه دانه است. همانطور که در dثابت و 
با کاهش اندازه دانه توسط  AZ91شود، آلیاژ مشاهده می

ز ا دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردنهای متوالی پاس

Kکند. با توجه به این رابطه، پچ تبعیت می-قانون هال
y

 σ۳و  
محاسبه  2MN/m 21/67و  3/2MN/m 24۳/۳ترتیب برابر با به

شده است. مقادیر بدست آمده در تطابق خوبی با سایر 

Kمطالعات هستند. برای نمونه 
y

پس از  AZ31برای آلیاژ  
 ،دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردنهای مختلم پاس

3/2MN/m 241/۳ [23] بدست آمده است . 
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 دار با مقاطعدر کانال زاویه فشردندر پاس دوم فشردن در حین های مختلم قطعه از قسمتتصاویر تهیه شده توسط میکروسکوپ نوری   ۵شکل 

 عبور از ناحیه برشی( پس از ۵( ناحیه برشی و )4( و )9( و )2قبل از عبور از ناحیه برشی، )cB: (7 )مسیر از طریق  یکسان

 

 دار با مقاطع یکساندر کانال زاویه فشردنتحت فرآیند  AZ91های مختلم در آلیاژ در پاس تغییر در اندازه متوسط دانه  2جدول 

 cBاز طریق مسیر  
 

 (m) اندازه متوسط دانه

ECAP یدما  پاس هشتم پاس ششم پاس چهارم پاس دوم پاس اول 

9۵۳°C 78 ۵/9      

23۳°C  ۵/۵   3/۳  8/4  8/۳  ۵/4  1/۳  ۵ 2/۳  
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کرنش مهندسی، )ب( تغییرات استحکام نهایی کششی و تسلیم -نتایج بدست آمده از آزمون کشش در دمای محیط، )الف( منحنی تنش  6شکل 

 پچ.-نمونه، )پ( تغییرات داکتیلیته نمونه و )ت( تغییرات استحکام تسلیم براساس رابطه هال
 

پس از  ٪9/77 به ٪۵/2افزایش داکتیلیته ازپ( -6) شککککل 
شان می   شت پاس پرس را ن افزایش داکتیلیته به علت  دهد. ه

های متوالی و همچنین ساختار  افزایش ریزدانگی پس از پاس
 یکنواخت بدست خواهد آمد. 

 
 گیرینتیجه

یاژ ریختگی     در  حاضکککر آل ند     AZ91تحقیق  حت فرآی ت
تا  دار با مقاطع یکسککاندر کانال زاویه فشککردنای دومرحله

. ریزسککاختار و  پرس شککد cB هشککت پاس از طریق مسککیر
 خواص مکانیکی این آلیاژ بررسی و نتایج زیر بدست آمد:

 یرثأت دار با مقاطع یکسککاندر کانال زاویه فشککردنفرآیند  .7

در کاهش اندازه دانه آلیاژ درشکککت دانه      ایقابل ملاحظه   
AZ91     که از به طوری لت      میکرومتر 1۵8دارد،  حا در 
میکرومتر پس از هشککت پاس  ۵ سککازی شککده به همگن

 رسد. می
تحت  αاز محلول جامد  βرسککوب گذاری دینامیکی فاز  .2

های بزرگ برشی اعمال شده در ناحیه برشی    تأثیر کرنش

فاق می  با عبور قطعه از این منطقه توزیع این       ات که  تد  اف
 شود.  تر میواخترسوبات نیز یکن

ه ها بپاس(، مرزدانهتعداد میزان کرنش اعمالی )افزایش با  .9
 و هافزایش یافت  رسکککوبات  برای زنی عنوان مناطق جوانه  

و کسککر حجمی گذاری دینامیکی سککبب افزایش رسککوب

 .  شودرسوبات می
سبب        .4 سوبات با اندازه بزرگتر از یک میکرومتر  ضور ر ح

 PDPها و تبلور مجدد توسکککط اثر زنی دانهتقویت جوانه 

کوچکتر از یک میکرومتر با  تشککود. همچنین رسککوبامی
به  توانندپدیده رشد دانه را می  ،هامرزدانه کنندگیاثر قفل

های بالا با اندکی رشکککد   هرچند در پاس  تأخیر بیاندازند.     

شد اندکی در دانه   سوبات این اثر کاهش یافته و ر یز ها نر
 شود.  مشاهده می

نامیکی و رسکککوب      .۵ فاق همزمان تبلور مجدد دی گذاری   ات

ریزدانگی و تشککککیل سکککاختار      دلیل اصکککلی دینامیکی  
 است. AZ91در آلیاژ  محورهایی همیکنواخت با دانه

شردن فرآیند  .6 سان در کانال زاویه ف س  دار با مقاطع یک ط  تو
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 با الکترود تنگستن و گاز محافظ یقوس یجوشکار توسط 403 نزن زنگ فولاد به مس رمشابهیغ اتصال خواص
 

 (2)مهدی رفیعی                        (8)امید توکلی دهقی
 

 چکیده 
صال  خواصدر این تحقیق  شابه  ریغ ات سط  903 نزن زنگ فولاد به خالص مس م شکار  تو س  یجو ستن  الکترود با یقو سی    محافظ گاز و تنگ مورد برر

، دو نمونه تهیه گردید. ریزساختار و خواص   309Lو فولاد زنگ نزن  526قرار گرفت. بدین منظور از قطعات جوشکاری شده با فلزات پرکننده اینکونل   

شکاری با فلز پر کننده             شد. در جو صه یابی  شخ سنجی م سختی  شش و ریز سط آزمون های متالوگرافی، ک ترک   ERNiCrMo3مکانیکی هر دو نمونه تو

بدون ترک بود. همچنین در نمونه     ، سااااختار جوش کامآس آساااتنیتی و   ER309Lانجمادی در فلز جوش مشااااهده گردید در یالی که با فلز پر کننده         

شده با فلز پرکننده    فلز مس اتفاق افتاد. با توجه به نتایج آزمون های صورت گرفته فولاد زنگ   یرارت از متاثرشکست در منطقه    ER309Lجوشکاری 
 اتصال پیشنهاد شد.این عنوان فیلر مناسب برای ه، ب309Lنزن 

  

با الکترود تنگستن و گاز  یقوس یجوشکار، 903، فولاد زنگ نزن 309L، فولاد زنگ نزن 526جوشکاری غیرمشابه، اینکونل   کلیدی هایواژه

 .محافظ

 

 

 
Dissimilar Joint Properties of Cu to 304 Stainless Steel by GTAW Process 

 
O. Tavakkoli Dehaghi                                M. Rafiei 

 
Abstract 

In this research, the microstructure and properties of dissimilar joint of pure Cu to 304 stainless steel by GTAW 

process, were studied. For this purpose, the welded specimens with Inconel 625 and 309L stainless steel filler 

metals, were prepared. Then, the microstructure and mechanical properties of these specimens were investigated 

by optical microscopy, tension and microhardness tests. In welding with ERNiCrMo3 filler metal, solidification 

crack was seen in the weld metal while in welding with ER309L filler metal, the austenitic microstructure was 

without any crack.  Also, in welding with ER309L filler metal, the fracture occurred in HAZ of Cu base metal. 

Based on the results of tests, the ER309L filler metal was proposed for the welding of pure Cu to 304 stainless 

steel.        

 

Keywords Dissimilar Welding, Inconel 625, 309L Stainless Steel, 304 Stainless Steel, GTAW.  
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 مقدمه

اتصال فلزات غیرمشابه به یکدیگر به منظور دستیابی به 
خواص مختلف این فلزات در یک ترکیب، امری رایج در 

. این نوع اتصالات معمولاس در نیروگاه [1]صنایع مختلف است 
های تولید انرژی، صنایع فولاد، صنایع شیمیایی، صنایع 
 الکترونیک و نیروگاه های هسته ای مورد توجه اند. خواص

رایند ه انجام فبفیزیکی و مکانیکی متفاوت فلزات غیرمشا
می کند. بین مواد مختلف را با مشکل همراه جوشکاری 

همچنین پارامترهای متفاوتی وجود دارد که جوش پذیری 
فلزات غیر همجنس را تحت تاثیر قرار می دهد که از آن 
جمله می توان به شعاع اتمی، ساختار کریستالی و انحآل 

. نفوذ [2,3]ی فلزات در یالت مذاب و جامد اشاره کرد پذیر
عناصر آلیاژی در یوضچه مذاب معمولاس سبب تشکیل 
فازهای بین فلزی مختلف می شود. بسیاری از این فازهای 
بین فلزی، ساختاری ترد و سخت دارند که به طور قابل 

ری اتصالات را تحت توجهی خواص مکانیکی و انعطاف پذی
. فولادها نقش مهمی در صنایع [6-4] دهدیتاثیر قرار م

مختلف ایفا می کنند و تقریباس در تمام صنایع، کاربردهای 
فراوانی دارند. فولادهای زنگ نزن نیز از جمله آلیاژهایی 
هستند که به طور گسترده در صنایع، مورد استفاده قرار می 
گیرند. فولادهای زنگ نزن آستنیتی تقریباس دو سوم از کل 

لیدات فولادهای زنگ نزن را به خود اختصاص داده اند. تو
این نوع فولادها نسبت به دیگر نمونه های زنگ نزن به دلیل 
جوش پذیری مناسبی که دارند بیشتر مورد استفاده قرار 

. مس و آلیاژهای آن نیز از جمله مواد مهندسی [7,8]اند گرفته
. دارندهستند که کاربرد بسیار زیادی در صنایع مختلف 

ترکیبی از خواص مختلف مانند استحکام، هدایت الکتریکی 
و گرمایی، مقاومت به خوردگی، قابلیت ماشین کاری و 

سبب شده تا این فلز کاربردهای متنوعی در  ،انعطاف پذیری
. فولادهای زنگ نزن در مقایسه با مس [9]صنایع داشته باشد 

تی ی دارند. وقو آلیاژهای آن هدایت الکتریکی و گرمایی کمتر
که این نوع فولادها در دماهای بالا به کار گرفته می شوند 
هدایت گرمایی کم آن ها باعث می شود تا پخش و هدایت 

. اتصال این فولادها به مس [10]گرما به کندی صورت گیرد 
و آلیاژهای آن باعث افزایش هدایت یرارتی آنها می شود. 

از قبیل فاز سیگما در در این یالت از تشکیل فازهای مخرب 

 ،. با این وجود[11]کاربردهای دما بالا جلوگیری می شود 
هدایت یرارتی بالای مس سبب ایجاد محدودیت هایی در 
عملیات جوشکاری آن ها شده است. به عبارت دیگر، هدایت 
یرارتی بالای مس باعث افت گرمای منطقه جوش شده و 

. همچنین [12]ازد رسیدن به دمای ذوب را به تاخیر می اند
یکی از مهمترین مسائل انتخاب  ،در جوشکاری غیر مشابه

یک فلز پرکننده مناسب جهت دستیابی به خواص اتصال 
 .  [13]مناسب است 

تاثیر پارامترهای جوش لیزر را بر  [1]چن و همکارانش  

به مس مورد بررسی قرار  903 نزن زنگ فولادجوشکاری 
س و آهن با هم به خوبی دادند. مشخص شد که دو فلز م

ترکیب می شوند. فرایند جوشکاری لیزر منجر به درشت 

و همچنین ذوب  یرارتاز  متاثرشدن اندازه دانه ها در منطقه 
شدن مس شد. غآمی و همکارانش اتصال مس به فولاد زنگ 

 و تنگستن الکترود با قوسی جوشکاریبه روش  903نزن 
فلزهای پرکننده متفاوت را مورد بررسی قرار  با محافظ گاز

دادند. نتیجه این اتصال کاهش عیوب مختلف در محل اتصال 
 لزف نوع دو از ،اتصال ندیفرا نیا درفلز پرکننده مس بود. 

در  .شد استفاده خالص مس پرکننده فلز و Ni-Cu-Fe پرکننده
س م پرکننده فلزآزمایشات صورت گرفته مشاهده گردید که 

-Feص بهترین گزینه می باشد. همچنین تشکیل ترکیب خال

Cu  در فصل مشترک فولاد زنگ نزن و فلز پرکننده مس سبب
. دورگوتلو و [4]ایجاد بیشترین سختی در منطقه ذوب شد 

توسط  903همکارانش اتصال فلز مس را به فولاد زنگ نزن 
روش جوشکاری انفجاری مورد بررسی قرار دادند. این 
تحقیق نشان داد که فلز مس قابلیت اتصال به فولاد زنگ نزن 
را دارا می باشد، بدون اینکه هیچ گونه ساختار بین فلزی 

ثر افزودن فلز مس ا [7]. گورام و همکارانش [5]ایجاد شود 
و آلومینیوم را روی خواص مکانیکی و رفتار خوردگی فولاد 

AISI 430  و تنگستن الکترود با یقوس یجوشکاربه روش 

مورد بررسی قرار دادند. فلز مس به صورت فویل  محافظ گاز
گرم میان محل  9-8و فلز آلومینیوم به صورت پودر به میزان 

گرفت. مشاهده شد زمانی قرار  390اتصال فولاد زنگ نزن 

گرم به محل اتصال اضافه می  2که پودر آلومینیوم به میزان 
شود میزان استحکام و انعطاف پذیری جوش افزایش پیدا می 
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کند. در خصوص وجود خوردگی یفره ای، سطح نمونه 
مورد بررسی قرار گرفت و مشاهده شد که در صورت اضافه 

پس انجام عملیات فلز مس و آلومینیوم و س گرم 2کردن 
یرارتی، مقاومت به خوردگی یفره ای افزایش پیدا می کند. 

اثر فلز پر کننده مس را روی ریز  [8]تینگ و همکارانش 
ساختار و خواص مکانیکی فلز تیتانیوم و فولاد زنگ نزن به 
روش پرتو الکترونی مورد بررسی قرار دادند. به دلیل یآلیت 

ق، اتصال آنها در یالت جامد کم این دو ماده در دمای اتا
ی تولید ترکیبات ترد م آن هاخیلی مشکل می باشد و اتصال 

ایجاد یک ساختار بین  Fe-Cr-Tiکند، در یالی که اتصال 
فلزی کرده و منجر به افت خواص محل اتصال می شود. 

 نزن زنگ فولاد اتصال خواص [9] همکارانش و توماسوک

316L اژیآل و Ti6-Al4-6V هیلا با زریل یجوشکار روش اب را 
 شد مشاهده. دادند قرار یبررس مورد خالص ومیواناد واسطه
 و ترد فاز کی دیتول ،فولاد به ومیتانیت فلز میمستق اتصال

 رکمشت فصل در واسطه هیلا کی دادن قرار. کند یم شکننده
 بهبود را طیشرا تواند یم Ti6-Al4-6V ژایآل و نزن زنگ فولاد

کومار و همکارانش اثر یرارت ورودی بر روی ریز  .بخشد
 با یقوس یجوشکار را به روش 903ساختار فولاد زنگ نزن 

مورد بررسی قرار دادند و  محافظ گاز و تنگستن الکترود
مشاهده شد در صورت استفاده از یرارت کم، مقدار مقاومت 
کششی نسبت به یرارت ورودی متوسط و بالا بیشتر می 

ورت افزایش میزان یرارت ورودی اندازه ذرات باشد. در ص
 درشت می یرارت از متاثردر منطقه ذوب نسبت به منطقه 

. این موضوع در مطالعات دیگران هم اشاره شده [10]شود 
مشخص شد که  ،. با توجه به مطالعات مرور شده[14]است 

مطالعه مشخصی در زمینه جوشکاری ذوبی فولاد زنگ نزن 

 903به مس خالص با استفاده از الکترودهای زنگ نزن  903
انجام نشده است، بنابراین  526کم کربن و همچنین اینکونل 

 ریغ اتصال خواص و زساختاریردر این تحقیق به بررسی 
 دنیفرا از استفاده با 903 نزن زنگ فولاد به خالص مس مشابه

داخته رپ محافظ گاز و تنگستن الکترود با یقوس یجوشکار
شده است و اثر این دو نوع فلز پرکننده روی خواص اتصال 

 مورد بررسی قرار گرفت.
 

 مواد و روش تحقیق 

و مس  903در این پژوهش از فلزات پایه فولاد زنگ نزن 
 526خالص و دو فلز پرکننده مختلف اینکونل 

(ERNiCrMo3 و فولاد زنگ نزن )903 (ER309L استفاده )

ترکیب شیمیایی فلزات پایه و پرکننده مصرفی  (8)شد. جدول 
 را نشان می دهد. 

های جوشکاری، از هر دو فلز پایه، به شکل ورق  نمونه 

درجه  آماده     50با طرح اتصاااال جناغی یک طرفه با زاویه       
گردید و عملیات پخ سااازی نمونه ها توسااط ساانگ جت    
ستفاده از فلز        شکاری با ا شد. جهت انجام فرایند جو انجام 

ستر  ER309Lپرکننده  شد. طرح     526اینکونل ، از آ ستفاده  ا
سطح      سطه بر روی هر دو  صال و طرح قرار گیری لایه وا ات

و مس مورد اساااتفاده به ترتیب  903فلزات فولاد زنگ نزن 
شکل )  ست. به منظور       -8در  شده ا شان داده  الف و ب( ن

انجام جوشکاری، نمونه های تهیه شده از هر دو آلیاژ پایه به 
میلیمتر در کنار هم قرار  2له صااورت لب به لب و با فاصاا 

گرفتند و جوشاااکاری نمونه ها با پیش گرم کردن فلز پایه          
مس خالص و با روش جوشکاری قوسی با الکترود تنگستن   

( انجام شد. GTAW-DCENو گاز محافظ با قطبیت منفی )
 

 نندهترکیب شیمیایی فلزات پایه و فلزات پرک  8جدول 

 C Mn Si P S Cr Ni Mo Cu Fe درصد وزنی عناصر

AISI304 0.04 1.7 0.48 0.016 0.005 19.55 8.23 0.3 0.7 Bal. 

Cu − − − ≤0.001 ≤0.002 − ≤0.002 − ≥99.99 ≤0.002 

ER309L 0.03 2.2 0.6 0.03 0.03 23 13.5 0.75 0.5 Bal. 

ERNiCrMo3 0.015 0.02 0.1 0.005 0.005 22 65 9 0.2 0.3 
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 ر گیری لایه آستر بر روی سطح مسو فلز مس خالص تجاری  و )ب( طرح قرا 903)الف( طرح اتصال فولاد زنگ نزن   8شکل 

 
به ترتیب پارامترهای جوشکاری  (9)و  (2)در جداول  

و کد گذاری دو فلز پر کننده مورد استفاده نشان داده شده 

است. پس از اتمام جوشکاری، جوش ها در هوا خنک شدند 
و هیچ گونه عملیات یرارتی پس از جوشکاری روی آنها 
انجام نشد. به منظور بررسی ریز ساختار نمونه ها، پس از 

ورد نیاز برای متالوگرافی تهیه عملیات جوشکاری، قطعات م
و مانت گرم شدند و بعد از پولیش شدن، توسط محلول اسید 

گردیدند. سپس بوسیله میکروسکوپ نوری  نیتریک اچ

فلزات پایه و جوش از لحاظ ریز ساختار مورد مطالعه قرار 
 گرفت. 

جهت بررسی خواص مکانیکی فلزات پایه و فلز جوش  
و سختی سنجی استفاده شد. از آزمون های مکانیکی کشش 

برای تعیین خواص کششی، نمونه هایی مطابق استاندارد 
ASME  بخش نهم تهیه گردید. آزمایش کشش با استفاده از

دستگاه آزمون کشش بر روی نمونه ها اعمال گردید. سپس 
میزان استحکام کششی و استحکام تسلیم نمونه ها محاسبه و 

جوش در مقیاس  گزارش گردید. ریزسختی سنجی مقطع

 گرم انجام گرفت. 800ویکرز و با بار 
 

 

 گاز و تنگستن الکترود با قوسی جوشکاریپارامترهای   2جدول 

 و فلز مس خالص تجاری 903زنگ نزن  فولاد محافظ
 

 پارامتر مقدار

 جریان جوشکاری )آمپر( 200

 گاز محافظ آرگون

 (Lit.min-1جریان گاز ) 82

 تعداد پاس جوشکاری 9

 ضخامت ورق )میلیمتر( 6

 دمای پیشگرم )درجه سانتیگراد( 266

 ولتاژ )ولت( 22

6/2  قطر فیلر )میلیمتر( 

درصد توریا 2تنگستن+  الکترود 

 قطر نازل )میلیمتر( 1

 

 کد گذاری نمونه های جوشکاری شده  9جدول 
 

 کد نمونه نوع فلز پرکننده

ERNiCrMo3 8 

ER309L 2 

 

 الف
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 نتایج و بحث 
 بررسی ریز ساختار

را نشان می دهد.  8ریزساختار نمونه شماره  (2)شکل 

 الف( مشاهده می شود، در منطقه  -2)همانطور که در شکل 

تعدادی یفره وجود دارد. تشکیل  فلز پایه مسذوب جرئی 

این یفرات را می توان به سرعت سرمایش بالا ناشی از 

هدایت گرمایی بالای مس و همچنین به دام افتادن گاز محافظ 

. از طرفی یرارت ورودی بالا [4]درون فلز جوش نسبت داد 

به درشت شدن ، همچنین منجر متاثر از یرارت در منطقه 

س در این منطقه شده است. همانطور ماندازه دانه های فلز 

الف( مشاهده می شود دانه های  -9)و  (2)که در اشکال 

فلز پایه مس نسبت به بقیه قسمت های متاثر از یرارت منطقه 

فلز پایه رشد بیشتری داشته اند. وجود فصل مشترک شارپ 

و همچنین دانه های درشت یکپارچه در نزدیکی فصل 

دهنده ذوب جزئی فلز مس  مشترک مس و فلز جوش نشان

در یین فرایند جوشکاری به علت هدایت یرارتی بالای این 

فلز می باشد که این امر رسیدن به دمای ذوب را مشکل می 

البته در اثر فرایند پیشگرم ایتمال تشکیل لایه های سازد. 

اکسیدی روی سطح مس وجود دارد که این مورد نیز به وقوع 

نیز به عدم  [1]ن و همکارانش چذوب جزئی کمک می کند. 

ذوب شدن مس در جوشکاری مس به فولاد زنگ نزن با 

استفاده از فرایند جوشکاری لیزر اشاره کرده اند. در سمت 

فصل مشترک فلز جوش و منطقه متاثر از یرارت  فلز مس در

رشد دندریت ها مشاهده می شود ولی به علت بالا بودن 

ین دندریت ها رشد زیادی ضریب انتقال یرارت در فلز مس ا

ب( مشاهده می شود که فلز پایه  -2) نداشته اند. در شکل

دارای زمینه آستنیتی به همراه مقداری  903فولاد زنگ نزن 

 ،فریت است. در سمت مربوط به فلز پایه فولاد زنگ نزن

ناییه جوش عاری از هرگونه عیب است و یک فصل مشترک 

نفوذی مناسب ایجاد شده است. 
 

 
 

 یرارت از متاثر، )ب( ریزساختار منطقه x 100فلز مس و فصل مشترک فلز جوش در بزرگنمایی  یرارت از متاثر)الف( ریزساختار منطقه   2 شکل

 526پرکننده اینکونل  با فلز x 500و )ج( ریزساختار فلز جوش در بزرگنمایی  x 100فولاد زنگ نزن و فصل مشترک فلز جوش در بزرگنمایی 
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ج( نیز دندریت های هم محور بسیار ریز  -2)در شکل  

آستنیتی مشاهده می شوند که باعث ایجاد یک ساختار زیردانه 
آستنیتی در فلز جوش شده است. در واقع به علت سرعت 
سرد شدن بالای فلز جوش در اثر ضریب انتقال یرارت بالای 

کاهش یافته و این باعث ایجاد  G/Rفلز مس، پارامتر انجمادی 
های هم محور ریز در فلز جوش می شود. با توجه دندریت 

به بالا بودن سرعت سرمایش در فلز مس و وجود تنش های 

وجود ترک انجمادی کامآس مشهود  ،یرارتی در منطقه جوش
بود. غآمی و همکارانش نیز به وجود ترک های انجمادی در 

با استفاده از  903جوشکاری فلز مس به فولاد زنگ نزن 

 حافظم گاز و تنگستن الکترود با یقوس یشکارجوفرایند 
 . [4]اشاره کردند 

را نشان  2ساختار میکروسکوپی نمونه شماره  (9)شکل  
شود، الف( دیده می -9)می دهد. همانطور که در شکل 

الف( می باشد.  -2)شرایط از نظر ریز ساختاری مانند شکل 
در فصل مشترک فلز مس و فلز جوش دانه های ریز فلز مس 

در اثر سرعت سرد شدن بالا در این ناییه مشاهده می شود. 

همچنین در این نمونه به علت وجود آستر روی فلز مس، 
فصل مشترک مناسب تر و با امتزاج بیشتری بین مس و فلز 

آستنیتی  ب( ساختار -9)جوش ایجاد شده است. در شکل 

مشاهده می شود، ولی به علت بالا بود میزان  903در فلز پایه 
یرارت ورودی فاز فریت دلتا با مورفولوژی اسکلتی شکل 

تشکیل انواع در مرزدانه های آستنیت ایجاد شده است. 

مختلف فریت در فولادهای زنگ نزن به نسبت کروم به نیکل 
وع عیین کننده نمعادل مربوط می باشد. در واقع این نسبت ت

 مقدار اینفریت تشکیل شده در اثر یرارت دهی می باشد. 

درصد( می  80تا  6فریت چنانچه در محدوده مناسب باشد )
تواند به جلوگیری از ایجاد ترک گرم کمک کند. ریز ساختار 

ج( یک ساختار کامآ آستنیتی با دانه های هم -9) در شکل
د. هیچ گونه ترک محور ریز را در فلز جوش نشان می ده

انجمادی در فلز جوش مشاهده نشد. 

 
 

فولاد زنگ نزن و  یرارت از متاثر، )ب( ریزساختار منطقه x 100فلز مس و لایه آستر در بزرگنمایی  یرارت از متاثر)الف( ریزساختار منطقه   9 شکل

  309Lبا فلز پرکننده  x 500و )ج( ریزساختار فلز جوش در بزرگنمایی  x 100مشترک فلز جوش در بزرگنمایی  فصل
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 خواص مکانیکی 

خواص مکانیکی فلزات جوش یاصل از دو فلز پرکننده 

-به همراه نمودار تنش 309Lو فولاد زنگ نزن  526اینکونل 

نشان داده  (3)و شکل  (3)کرنش یقیقی به ترتیب در جدول 

شده است. از داده های جدول مشاهده می شود که استحکام 

نسبت به  309Lکششی و تسلیم فلز جوش فولاد زنگ نزن 

، 8نه همچنین شکست نموآلیاژ اینکونل کمی بیشتر می باشد. 

در فصل مشترک فلز مس و فلز جوش اتفاق افتاد، که علت 

س، ذوب را می توان، بالا بودن سرعت سرمایش در فلز م

در  Crجزئی فلز مس در این ناییه و همچنین وجود عنصر 

دانست که با توجه به یآلیت خیلی  526فلز پرکننده اینکونل 

کم دو آلیاژ مس و کرم در یکدیگر طبق نمودار فازی دوتایی، 

منجر به ایجاد ترکیبات بین فلزی در این ناییه می گردد. از 

نزدیکی فصل  الف(( در- 2طرفی وجود یفرات )شکل 

مشترک مس و فلز جوش اینکونل نیز می تواند عامل مهمی 

 شکستدر شکست این ناییه در یین آزمون کشش باشد. 

که  رخ دادمتاثر از یرارت ، در فلز مس در مجاورت 2نمونه 

در اثر درشت شدن متاثر از یرارت علت آن ترد شدن منطقه 

بیان شد به دلیل دانه ها است. در این نمونه همانطور که قبآ 

امتزاج بهتر فلز مس با فلز جوش، فصل مشترک از استحکام 

 کرنش-بالاتری برخوردار است. همانطور که از منحنی تنش

دارای  8نسبت به نمونه  2یقیقی مشخص است، نمونه 

چقرمگی شکست بالاتری )سطح زیر منحنی بیشتر( می باشد. 

ک انجمادی در علت این موضوع را می توان به عدم ایجاد تر

نسبت داد، در  309Lجوشکاری با فیلر فولاد زنگ نزن 

به دلیل وجود  526یالیکه فلز جوش یاصل از فیلر اینکونل 

ترک انجمادی چقرمگی شکست کمتری از خود نشان داد. 

نسبت به آلیاژ  309Lبنابراین می توان گفت فلز پرکننده 

رمگی و چقبا توجه به استحکام کششی، تسلیم  526اینکونل 

 شکست، شرایط بهتری را ایجاد می کند. 

کششی در نمونه های جوشکاری  مقادیراستحکام تسلیم و  3جدول 

 شده

 (MPaاستحکام نهایی )  (MPa)  استحکام تسلیم نمونه 

8 896 223 

2 833 296 

 

ا ه بکرنش یقیقی برای نمونه های جوشکاری شد-نمودار تنش  3شکل 

 2و  8شماره فلزات پرکننده 

 

 ریزسختی سنجی 
نتایج ریزسختی جوش های یاصل از فیلرهای مختلف در 

نشان داده شده است. نتایج نشان داد که در هر دو  (6)شکل 

تر بیشمتاثر از یرارت ی جوش از منطقه نمونه سختی ناییه

است. تفاوت سختی در ناییه اتصال با ورق های مسی چشم 

ر که قبآ اشاره شد به دلیل ذوب گیر بود که این امر همانطو

جزئی مس در این ناییه و ایجاد یک فصل مشترک شارپ 

بین مس و فلز جوش می باشد. میزان سختی با رسیدن به 

مرکز جوش به یداکثر مقدار خود رسیده و در ناییه نزدیک 

به فولاد کاهش می یابد. سختی بالای فلز جوش در هر دو 

ساختار ریزدانه در فلز جوش مطابق نمونه را می توان به ایجاد 

ار سختی مقد بیشتریننسبت داد.  ،با نتایج قبلی عنوان شده

برای اتصالات، در فلز جوش یاصل از فیلر اینکونل مشاهده 

شد. علت سختی بالاتر فلز جوش یاصل از جوشکاری با 

را می توان به سختی بالاتر خود این  526فلز پرکننده اینکونل 

و همچنین ساختار  903یسه با فولاد زنگ نزن آلیاژ در مقا

 نسبت داد. 309Lریزتر فلز جوش در مقایسه با فلز پرکننده 
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سمت بهمتاثر از یرارت  پروفیل تغییرات سختی از مرکز ناییه   6شکل 

 فلز جوش

 

 نتیجه گیری
در این تحقیق به بررسی ریزساختار و خواص مکانیکی اتصال 

و فلز مس خالص  903غیر مشابه فولاد زنگ نزن آستنیتی 
 و ER-309Lتجاری با استفاده از دو فلز پرکننده 

ERNiCrMo3 پرداخته شد. مهمترین دست آوردهای این
 پژوهش عبارتند از:

 وجود فصل مشترک شارپ و همچنین دانه های درشت .8
یکپارچه در نزدیکی فصل مشترک مس و فلز جوش در 

هر دو فلز پرکننده نشان دهنده ذوب جزئی فلز مس در 
یین فرایند جوشکاری به علت هدایت یرارتی بالای این 

 فلز می باشد. 
با توجه به بالا بودن سرعت سرمایش در فلز مس و وجود  .2

تنش های یرارتی در منطقه جوش وجود ترک انجمادی 
کامآس مشهود  526فلز جوش یاصل از فیلر اینکونل  در

بود در یالیکه در فلز جوش یاصل از جوشکاری با فیلر 
309L  .ترک انجمادی مشاهده نشد 

از فصل  526نمونه جوشکاری شده با فلز پرکننده اینکونل  .9

در یالیکه  شد، شکستدچار مشترک مس و فلز جوش 
متاثر از یرارت طقه شکست در من 309Lبرای فلز پرکننده 

 309Lاتفاق افتاد. همچنین اتصال با فلز پرکننده فلز مس 

خواص مکانیکی بهتری در مقایسه با فلز پرکننده اینکونل 
 از خود نشان داد.  526

در هر دو نمونه بیشترین مقدار سختی، در فلز جوش به  .3

علت ایجاد ساختار ریزدانه مشاهده شد. همچنین فلز 
نشان داد. جوش اینکونل سختی بالاتری از خود 
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 YAG3O2Al/به همراه  YSZپوشش کامپوزیتی سد حرارتی  یاکسیداسیون خواصبررسی 

 
  (9)سعید رستگاری            (2*)حسین سرپولکی            (8)احسان خردمند

 چکیده
. شد دیتول ژل-سل روش به YAG3O2Al/ پودرابتدا  YAG3O2Al/به همراه  YSZ برای بررسی خواص اکسیداسیونی پوشش کامپوزیتی سد حرارتی

IN738- نیریز هیلاروی  ی کامپوزیتیها پوشش. شدند دهینام YS55وYS85٬YS70 که شدند بیترک YSZ با  YAG3O2Al/ از وزنی درصد 51و 81٬93

LC  وزن رییتغ ینمودارها و ساعت 233 در گرادیسانت درجه 8313 یدما در ای چرخهاکسیداسیون  آزمایش یبررس با. شدند اعمال پلاسما پاشش با، 

 ،یانطباق عدم یهاتنش شیافزا با YS55 در و کم شد یدیاکس هیلا ضخامت و افتی شیافزا ونیداسیاکس به مقاومت YS70 و YS85های  پوشش در

 . به دست آمد YSZمشابه پوشش  یدیاکس هیلا ضخامت و یافت کاهش ونیداسیاکسبه  مقاومت

  YAG. ٬لایه اکسید رشد کرده براثر حرارت ٬پوشش سد حرارتی کامپوزیتی: کلیدی هایواژه

 

 

/YAG Composite Thermal 3O2f YSZ with Alo ropertiesPf Oxidation oInvestigation 

Barrier Coating 

E. Kheradmand                   H. Sarpoolaky                           S. Rastegari 

  Abstract 
In order to investigate the oxidation properties of YSZ with Al2O3/YAG composite thermal barrier coatings, 

Al2O3/YAG powder was synthesized by sol-gel method. 15, 30 and 45wt% of Al2O3/YAG were mixed with YSZ and 

labeled as YS85٫YS70 and YS55 respectively. Composite TBCS were melted by plasma spray method on a 

substrate (IN738-LC). Cyclic oxidation test at 1050○C for 200h and weight changes revealed that the oxidation 

resistance was increased in YS85 and YS70 and the thickness of thermally grown oxide was decreased and in YS55 

by increasing the thermal stresses, the oxidation resistance was decreased and the thickness of the thermally grown 

oxide layer was increased. 

Keywords Composite YSZ TBC, Thermally grown oxide, YAG. 
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 مقدمه

در   طور عمدهبه  (TBC)های سد حرارتی پوششکابرد 
. نمونه [1]استموتورهای هوایی  طراحی توربینهای گازی و

های سد حرارتی شامل یک  های مورد استفاده در پوشش
یه سوپر که زیرلا هستند پیوندیزیر لایه سوپرآلیاژ و پوشش 

 یوندیپآلیاژ معمولا بر پایه نیکل یا تیتانیوم است و پوشش 
می  Mکه  تاس  MCrAlYکلی صورتبه طور معمول به 

 پوشش وکروم باشد  و نیکلهر کدام از عناصر  تواند
درصد  7شده با  تثبیت 2ZrOسرامیکی رویه به طور معمول 

به عنوان  YSZهای ویژگی .]2[است 3O2Y (YSZ)وزنی 
درجه  0011 نقطه ذوبشامل پوشش سد حرارتی 

 درجه متر بر وات 2)هدایت حرارتی پایین  ٬سانتیگراد
 درجه بر 88×83-9)بالا  حرارتی و ضریب انبساط (نیکلو
 دمای ٬استحاله فازی و زینتر شدنرخ دادن اما  ٬است (نیکلو

را به  YSZ سد حرارتی های کارکرد طولانی مدت پوشش
از طرفی زمانی  .[3]دکنمحدود میدرجه سانتیگراد  8233زیر 

دمای بالای  ٬در چرخه های اکسیدی پیوندیکه پوشش 
طول عمر موثر  ٬را تجربه می کنددرجه سانتیگراد  8833

پوشش سد حرارتی به شدت کاهش می یابد که دلیل آن 
 کرده براثر لایه اکسید رشدیا ضخیم شدن تشکیل 
یه اکسید رشد کرده بر اثر لا .[4]است  (TGO)حرارت

ور به طتشکیل می شود و  پیوندیحرارت بر روی پوشش 
 یوندیپبا واکنش شیمیایی بین آلومینیوم فلزی از پوشش کلی 

یه سرامیکی رو لایهو اکسیژن که از طریق کانالهای متخلخل 
 دیاکس هیلامراحل اولیه تشکیل   .[5]می آید تشکیل می شود

نحلال بر اساس ایجاد آلومینا و ا ،حرارت براثر کرده رشد
 با افزایش نفوذ گاز اکسیژن .[6]اکسید زیرکونیوم در آن است

ر گاز و افزایش فشا پیوندیاز لایه سرامیکی رویه به پوشش 
تشکیل می هم نیکل و کروم  اکسیدهای ترکیبی ٬اکسیژن

به طور کلی  و نامیده می شوند CSN به اختصارشوند که 
 ,4O2Al) Ni(Crو  3O2Cr O Ni٬ترکیبی  اکسیدهایشامل 

 به سرعت دچار افزایش حجم CSNاکسیدهای  .[7]هستند
که تشکیل تنش  سبب می شود می شوند و همین موضوع

از پوشش رویه و جدایش لایه سرامیکی دهند های موضعی 
یکی از مشکلات کاربرد  .[8]را به همراه داشته باشند پیوندی

YSZ نفوذ پذیری بالای  ٬به عنوان پوشش سد حرارتی

آلومینا ماده اکسیدی شناخته اکسیژن در آن است. در این میان 
 ساختار و پایین به دلیل نفوذ پذیری اکسیژنکه  ای است شده

  مقاومت به زمینهدر ریستالی هگزاگونال فشرده متراکمک
به آلومینا  .[9]دارد زیادی پتانسیل سیون دمای بالااکسیدا

تنهایی به عنوان پوشش سدحرارتی مورد استفاده قرار نمی 
هدایت حرارتی  ٬گیرد که دلیل آن وجود تنشهای درونی زیاد

و ضریب انبساط حرارتی  (وات بر متر درجه کلوین 1 )بالا 
به همین دلیل از پوشش و  است  YSZپایین آن در مقایسه با

د که استفاده می شو YSZهمراه با  O2Al 3های کامپوزیتی
عالی وچقرمگی  دارای خصوصیات ویژه از جمله استحکام

 در وزن شیافزا مورد در ژو قیتحق .[10]است شکست بالا
 یا هیلا دو یحرارت سد پوشش در اکسیداسیون چرخه ای 

/YSZ3O2Al 3 نازک ینشان هیلا باO2Al سد پوشش یرو بر 
 به مقاومتنیز  همکاران و یوانیک .[1]انجام شد  یحرارت

3O2Al- یحرارت سدهای  پوشش درچرخه ای  ونیداسیاکس

YSZ شپوششامل مقایسه بین  که دادند قرار یبررس مورد را 
 .[11]بود یتیکامپوز پوششو  یا هیلا دو

YAG 12به صورت ترکیب اکسیدی  نیزO5Al3Y   یک
ماده سرامیکی دیرگداز است که دارای خواص حرارتی مشابه 

در پوشش  YAGمزیت استفاده از . است 3O2Al-αبا ترکیب 
افزایش مقاومت  وYSZ افزایش پایداری لایه  ٬سد حرارتی

ه از لایدر برابر اکسیداسیون با ممانعت از نفوذ اکسیژن 
پوشش سد حرارتی  در پیوندیسرامیکی رویه به پوشش 

وات بر متر درجه  9)هدایت حرارتی بالاتر است و عیب آن 
ضریب انبساط حرارتی پایین  و YSZدر مقایسه با  (کلوین

 بر YSZ (9- 83×88سد حرارتی  آن در مقایسه با پوشش
 در وزن شیافزا زین ونگ و ائوی .[12]است (کلوین درجه

 هیلا دو یحرارت سد پوشش در برابر اکسیداسیون چرخه ای 

 مورد را YSZ میانی با لایه  10wt%YAG/YSZ-3O2Alیا
 از یناش راتییتغنیز  ونگ و رن .[13]دادند قرار یبررس
 یا هیلا دو یحرارت سد پوشش در وزن شیافزا

YAG20wt%-3O2YSZ/Al 4[دادند قرار یبررس مورد را[ . 
برای ایجاد پوشش های سدحرارتی به طور معمول از 

ا پلاسمپاشش های روش استفاده می شود که شامل روش  2

و روش رسوب دهی فیزیکی بخار توسط   (APS)در هوا
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در و جهت یابی ستونی است  (EB-PVD) الکترونی پرتو

اعث بروش رسوب دهی فیزیکی بخار توسط پرتوالکترونی 
هدایت دو برابر  در این روش می شود که هدایت حرارتی

ر این دو  پلاسما باشدپاشش پوشش ایجاد شده توسط روش 

 .]14[شودمی استفاده  پلاسماپاشش از روش  تحقیق
 

 روش انجام تحقیق
هایی  استفاده شد و نمونه   IN738-LC از زیرلایه سوپرآلیاژ  

 هتهیتوسط روش وایرکات  متر میلی 83 × 83 × 1  به ابعاد
-Amdry962 (Crترکیب شیمیایی  با  ترکیبی پوشش  شدند.  

22%, Al-10%, Ni) NiCrAlY 81 و میانگین اندازه ذرات 
شش و  میکرومتر   )3O28wt%Y-2ZrO( سد حرارتی  پودر پو

YSZ Metco204NS    میکرومتر   91 با میانگین اندازه ذرات
 .ندنیز مورد استفاده قرار گرفت

 
 20wt%YAG-3O2Al تهیه پودر سنتزی

ژل و  -سل یندرآف یقرطاز 20wt%YAG-3O2Al پودرسنتزی
 ٬شش آبهینیوم آلومکلراید  ٬فلزی ینیوممواده از پودر آلفبا است

رای تهیه بشد.  یک تهیهکلریدروه یدو اس یتریما سیددر اکوپ
 یدروکلریکه یداس در 3O2Y رودابتدا پ ٬این پودر سنتزی

 دقیقه 93و حدود  هل درآمدوبه صورت محل ه با آبدش یقرق
ار رقدرجه سانتیگراد  13 یبا دما مغناطیسی م زنه یرو بر

 حلولمد. وحاصل ش یکنواختو  شفاف یتا محلولداده شد 
 دیکلرا و ینیومآلوم یدرهامخلوط کردن پو زل اژ -سل
ی محله قبل بدست مرحلول م چنینآبه و هم شش ینیومآلوم

ساعت بر  5 به مدتمورد نظر  محلولحله بعد مرد. در یآ
ار قردرجه سانتیگراد  833 یبا دما یسیمغناط هم زن یرو

 دنک کرشخ یندفرآسپس . یدبدست آسل و ژل تا  گرفت

 یبر رودرجه سانتیگراد  823 یساعت و دما 51 مدت به
مورد  مادهدر مرحله بعد . انجام شدآب برای خروج  هاژل
 .ودحاصل ش یکنواختیتا پودر  ههاون خرد شد یلهبه وس نظر

 تحت شرایطاعت س 5مدت  به پودر ینا یزا نهدر انت
 تا فتقرار گردرجه سانتیگراد  8533ی در دماسیناسیون لک

  .[14]ودش یلتکم سنتز یندفرآ

در مرحله بعد برای بررسی آنالیز فازی پودرهای کلسینه  

با   (PW3710 ٬فیلیپس) کسیا اشددعه پراش آزمون ٬شددده

 32/3 گاماندازه  ٬نیکل فیلتر شده با  αCu K استفاده از تابش 
 و لوولتیک 53 ولتاژ و آمپریلیم 93 جریان زانیم با ،هدرج

. سپس پیک های  جام شد نا درجه 13-83 تابش در محدوده

مورد تحلیل و   Xpert-Highscore  نرم افزار با  ٬حاصدددل 
شود که فقط فازهای     بررسی قرار  گرفتند تا اطمینان حاصل 

3O2Al  وYAG  ند.  در این پودر نالیز   از پسوجود دار آ

  انجام پودر یرو بر (PSA) توزیع اندازه ذرات آنالیز ٬فازی
 .گردد مشخص آن ذرات اندازه نیانگیم تا شد

 

 سنتزی پودربرای تولید  مورد نیازواد مخصات شم 8جدول
/YAG3O2Al 

 وزن

 یمول

 دیتول شرکت خلوص

 کننده

 ماده ییایمیش فرمول

 

27 %33/33 Merck Al آلومینیوم 

59/258 %33/33 Merck O2.6H3AlCl 

 دیکلرا

 ومینیآلوم

18/221 %3/33 Dae Jung 3O2Y  اکسید

 ایتریم

 
 نیب ذرات اندازه با ییپودرها ٬پلاسما پاشش مرحله در

 مرحله نیا در و هستند استفاده قابل کرومتریم 53-33
ینه پودرهای کلس الکل لینیو یپل و آب توسط کردن گرانوله

  می رساند. دلخواه ذرات اندازهشده را به 
 

 یندتوسط فرآ سد حرارتی کامپوزیتی یپوشش ده
 پاشش پلاسما

درصدهای   با  3O2Al  در تهیه پودر سنتزیدر تحقیق قبلی 
پوشش سد حرارتی دو لایه ای با لایه میانی   YAGمختلف

20wt%YAG-3O2Al بیشترین مقاومت را در برابر چرخه-

سه درصد متفاوت از  .[81]های اکسیدی از خود نشان داد
برای تشکیل  YSZبا  20wt%YAG-3O2Alپودر سنتزی 

سد  و پوشش شدندمخلوط  پوشش کامپوزیتی سد حرارتی 

معمولی نیز برای مقایسه توسط فرایند پاشش   YSZ حرارتی
پودر  از درصد 51و 93٬81ابتدا در  شد.پلاسما پوشش دهی 
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ترکیب شدند که   YSZ با به کمک آسیای گلوله ای سنتزی
برای  گذاری شدند. نام YS55و YS85٬YS70  به ترتیب

ابتدا زیرلایه ها با آب مقطر کاملا  ٬ایجاد پوشش سد حرارتی
 دواز زیرلایه ها کاملا پاک ش چربی و آلودگیشسته شده تا 

 اندازه ذراتتوسط ذرات آلومینا با میانگین   و سطح نمونه ها
 یا زبرت ندقرار گرفت یپاش ذره اتیتحت عمل کرومتریم 53

به  یسدحرارت یها پوشش یسبندگچنظر جهت  مورد
در  یبا ضخامت یوندیپ پوشش سپس شود. فراهم ها هیرلایز

با  یتیکامپوز یحرارت سد پوشش و کرومتریم 823 حدود
 پوشش هیرلایز یرو بر کرومتریم 813 درحدود یضخامت

 Sulzer-Metcoدهی از تفنگ  پاشش یو برا نددش داده

Gun-F4 داستفاده ش.  

 یکامپوزیت مقطع عرضی نمونه های پوشش سد حرارتی
شش پوشناسایی ترکیبات  جهت بررسی ضخامت لایه ها و

با میکروسکوپ الکترونی    YSZو پودرسنتزی شامل
 یسنج فیط ستمیسمجهز به (SEM, Philip XL30) روبشی 

 . تندفقرار گر یررسب( (EDS کسیا پرتو یانرژ پراش
 

های برروی نمونه اکسیداسیون چرخه ای یشانجام آزما
 پوشش سدحرارتی کامپوزیتی

بر روی نمونه  اکسیداسیون چرخه ای یشم آزماجاجهت ان
بوته  خل یکها دانهونم ٬حرارتی کامپوزیتی های پوشش سد

 داخل آلومینایی یهابوته ینا و گرفتندقرار  آلومینایی
قراردادن در کوره فرایند تا  آجرهای آلومینایی قرار داده شدند

ه باز کوره  نمونه های پوشش سد حرارتی یدنکش یرونو ب
فرآیند اکسیداسیون چرخه ای برای . گیردام جزمان ان هم روط

 هاپوشش های کامپوزیتی سد حرارتی شامل گرمایش نمونه
با  درجه سانتیگراد 8313ساعت در  83در کوره به مدت 

 شیدنک یرونب ٬درجه سانتیگراد بر دقیقه 2سرعت گرمایش 
 اتاق در یها تا دمانمونه ینا شدنسرد وره و ها از کآن

چرخه های حرارتی  ین. ااست یقهدق 93تا  23محدوده زمانی
ا ت انجام شد ی پوشش سد حرارتیهانمونه یبار بر رو 23

تحت تنشهای حرارتی  ساعت 233 به مدت تقریبی هانمونه
 یشزاافچرخه ای قرار گیرند تا بتوان  یداسیوناکس ناشی از
 یداسیون در پوشش های سداکسچرخه های از  یوزن ناش

آخر مرحله  در [.3و5حرارتی کامپوزیتی را با هم مقایسه کرد]
ایط ردر نمونه های پوشش سدحرارتی کامپوزیتی که تحت ش

توسط  ٬آزمایش اکسیداسیون چرخه ای قرار گرفته اند
 یافتهشد ر سیداکتفاوت لایه  میکروسکوپ الکترونی روبشی

ار قر یرسبرمورد  ضخامت واز نظر ترکیب  ارتراثر ح بر
 گرفت.
 

 نتایج و بحث

به این صددورت  YAG3O2Al/نحوه تشددکیل پودر سددنتزی  
ست که  س  ا س  یتریما یددر ابتدا اک ل حهیدروکلریک  یددر ا

 و تریمیا یدکلر سپس  یتریم به دست می آید. ا یده و کلرشد 
ته   طبق  بر ینیومموآل ید اکلر از . ند شدددومی رابطه زیر هیدرا

ه پودر ب  ینیومآلوم ید کلر ید ت تولجه  ینیومدر آلوموپ طرفی
 .[16]سنتزی افزوده می شود

(1)                       O2+ 3H3 2YCl  + 6HCl           3 O2Y 

 

(2)                     + 3HCl3 Y(OH)O             2+ 3H3 YCl 

 

(3)                    + 3HCl3 Al(OH) O           2+ 3H3 AlCl 

  

(4)                                      2+ 3H3 2AlCl2Al + 6HCl                

تشکیل سل شفاف می دهند و سپس های هیدروکسیدی گروه
به یکدیگر متصل شده و اتصالات اولیه  ٬با آزاد کردن آب

ایجاد می کنند و سپس این اتصالات اولیه نیز با آزاد کردن 
زنجیره هایی ایجاد می کنند که  ٬آب به یکدیگر متصل شده

پس از خشک کردن  .[17]شوندژل می سبب تشکیل شبکه در
ژل درجه سانتیگراد  933 دمای درابتدا  ٬و کلسینه کردن پودر

درجه  133در دمای سپس و  شودآمورف تشکیل می 
تشکیل   3O2Al-θو  3O2Al-σ فازهایسانتیگراد به ترتیب 

σ-فازهای درجه سانتیگراد  8333 در دمایسپس و  شده

3O2Al  3وO2Al-θ   .با شدت پیک بیشتری تشکیل می شوند
 3YAlOفازهای نیز  درجه سانتیگراد  8833 در دمای

 دماهای در سپس ایجاد می شوند. 3O2Al-αهگزاگونال و 

نیز به ترتیب تشکیل درجه سانتیگراد  8853 و 8823
و در  تشکیل شده ارترومبیک 3YAlOو  9O2Al4Yفازهای 

با واکنش کامل درجه سانتیگراد  8813 دماینهایت در 
در  تشکیل می شود. YAGفاز نهایی  3O2Yو  3O2Alفازهای 

 و  3O2Al-α٬YAGهم فازهای درجه سانتیگراد  8233 دمای
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3YAlO  درجه  8933 در دمای وجود دارند.ارترومبیک
با هم  YAGو  3O2Al-αفقط فازهای پودر سنتزی  سانتیگراد 

  .[88] حضور دارند

ه تهی سنتزی  پودرالگوی پراش اشعه ایکس  (8)شکل
است. ان داده شنرا   20wt%YAG -3O2Al شده به صورت

 یجنتا   Xpertویژه  نرم افزار بافازی ار دنمو یلپس از تحل
 12O5Al3Y و  3O2Al-αی ازهافتنها  بیانگر آن است که

از  .سنتزی می باشندپودر ینده انده یلتشکاصلی  هایفاز
طرفی ممکن است فازناخالصی با مقدار کمتر از حد 

 فازوجود داشته باشد و یا پراش اشعه ایکس تشخیص 
 جیتان که دیگری به صورت غیر بلوری حضور داشته باشد

پراش اشعه  یها کیپ یرو بر لدیتویر اتیعمل از حاصل
 یوزن ریمقاد که دهد یم نشان ٬پودر نیا از حاصلایکس 

 %22 و %71 با برابر بیترت به  12O5Al3Yو 3O2Al-α یبیتقر
 ودرپ دیتول ندیفرا و محاسبات که شود یم مشخص و است
 .است افتهی انجام یدرست روش به یسنتز

 

 3O2Al-      به صورت  الگوی پراش اشعه ایکس پودر سنتزی 8شکل

20wt%YAG  از مرحله کلسینه کردن بعد 
 

 آنالیز توزیع اندازه ذراتنتایج حاصل از آزمایش  (2)شکل

 YAG3O2Al/ برای بررسی توزیع اندازه ذرات پودر سنتزی 

 ٬که با توجه به شکل دهدنشان می را پس از کلسینه کردن
 93نانومتر تا حدود  533اندازه ذرات پودر سنتزی بین 

ملاک اصلی در تعیین اندازه میکرومتر است و از طرفی 
درصد محور عمودی است  13تعیین اندازه ذرات در  ٬ذرات

که بر همین اساس میانگین اندازه ذرات پودر سنتز شده در 
و لذا فرآیند گرانوله سازی  می آیدبدست میکرومتر  1حدود 

نیل ویبر روی تمامی پودرها توسط آب به عنوان حلال و پلی

. در ادامه این پودرها می شودالکل به عنوان چسب انجام 
بندی مناسب، به اندازه مورد نظر هایی با مشتوسط الک

می میکرومتر( رسانده  33-53ما )جهت فرآیند پاشش پلاس
 .شوند

 YSZ با YAG3O2Al/ یسنتز ودرپ بیترک در
 به منجر 3O2Al ٬یحرارت سد یتیکامپوز پوشش لیتشک یبرا
  YSZ ذرات یعبارت به. شود یمYSZپودر تراکم شیافزا
 ذرات یول ،هستند یکرونیم ابعاد با و رمتراکمیغ ،یکرو

3O2Al 3 و هستند یکرونیرمیز و متراکم و دار گوشهO2Al 
 رموث یحرارت سد یتیکامپوز پوشش تراکم شیافزا در

 یسنتز پودر در ینانومتر YAG افزودن .]12[است
/YAG3O2Al 3 ذرات رشد مانعO2Al  به منجر و شود یم 

 یعبارت به .[18]شود یم شتریب ینایآلوم دانه مرز لیتشک
 لیتشک به منجر YSZ به YAG3O2Al/ یسنتز پودر افزودن

 یشتریب تراکم با ساختار لیتشک که شده ترزدانهیر ینایآلوم
 .دهدیم

 

 
3O2Al-پودر  برای ذرات اندازه عیتوز زیآنالنتیجه آزمایش  2شکل 

20wt%YAG  درجه سانتیگراد 8533پس از کلسینه کردن در دمای. 
 

ز ایر میکروسکوپ الکترونی روبشی وتص( 5و 9)های شکل
مربوط به  پوشش کامپوزیتی سد حرارتیعرضی مقطع 
YS85  که  نشان می دهد 2333و  933با بزرگنمایی های را

است و لایه  IN738-LCلایه زیرین مربوط به سوپرآلیاژ 
روی  و از را نشان می دهد NiCrAlYمیانی پوشش پیوندی 

فتن این درنظر گر تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی و با
موضوع که ترکیبات دارای جرم اتمی بیشتر بازتاب الکترونی 

انتظار می رود که منطقه خاکستری روشن  ٬دارندبیشتری 
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و منطقه خاکستری تیره مربوط به  YSZمربوط به ترکیب 
و منطقه سیاه رنگ مربوط به  باشد YAG3O2Al/ ترکیب 

حفرات تشکیل شده در پوشش کامپوزیتی سد حرارتی باشد. 
 ٬از طرفی با استفاده از نرم افزار تحلیل عکس کلمکس

 823-833محدوده تقریبی  درضخامت پوشش پیوندی 
-823محدوده  در سد حرارتیپوشش ضخامت میکرومتر و 

 که قابل قبول است. میکرومتر قرار گرفته است 813

 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از مقطع پوشش  9 کلش

 بعد از فرایند پاشش پلاسما YS85کامپوزیتی 

 

الکترونی روبشی شامل منطقه خاکستری تصویر میکروسکوپ  5شکل 

 )3O2Al(20wt%YAG/منطقه خاکستری تیره  و YSZ) (روشن

در  هیرو یکیسرام هیلا دهنده لیتشک اجزا یبررس جهت
آنالیز  9و 1های شکل  YS85 پوشش کامپوزیتی سد حرارتی

مناطق مشخص شده  طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکس
بر مبنای محاسبات د که ننشان می دهرا ( 5)در شکل 

و  YSZ   (A)منطقه خاکستری روشنمشخص می شود که 
  است.  YAG/3O2Al (B) منطقه خاکستری تیره

 
 
 

 
 
 

 
 

  YSZ  به مربوط   (A) منطقه از EDS زیآنال 1شکل

 

 

 

 

 

 20wt%YAG3O2Al/وط به  مرب خاکستری تیرهاز منطقه  EDS آنالیز 9شکل 
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تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از مقطع  (7)شکل
را  YS55عرضی پوشش کامپوزیتی سد حرارتی مربوط به 

 پوشش سد حرارتیدر انتظار می رود که  دهد.نشان می
 وزنی ترکیب  صد دربیشتر  با افزایش YS55 کامپوزیتی

/YAG3O2Al در پوشش کامپوزیتی سد . شود تراکم بیشتر
 ابعاد یدارا و هستند رمتراکمیغ و یکرو YSZ ذرات حرارتی

 یدارا و متراکم و دار گوشه 3O2Al ذرات ٬هستند یکرونیم
 ابعاد یدارا زین YAG ذرات و هستند یکرونیرمیز ابعاد

 ضریب انبساط حرارتی بیناختلاف افزایش  .هستند ینانومتر
/YAG3O2Al و YSZ در  یاچرخه ونیداسیاکس از پس
منجر به افزایش تنش تواند می (2)جدولسد حرارتی پوشش 
را در پوشش کامپوزیتی سد حرارتی  یبیشتر تخلخلشود و 
YS55   تحلیل عکسنرم افزار به علاوه شته باشد. دا همراهبه 

را در پوشش سد حرارتی  یتخلخل بیشتردرصد کلمکس 
YS55 %(7/85)  نسبت به پوشش سد حرارتیYSZ %(9/88) 

 .دهدنشان می
 مختلف یها نمونه وزن راتییتغ نمودار (1)شکل در

 پوشش با همراه یسدحرارت یتیکامپوز یها پوشش
در  پس از اکسیداسیون چرخه ای معمولی YSZسدحرارتی 

واحد سطح برحسب زمان نشان داده شده است که در این 

نمودار محور افقی برحسب ساعت و محور عمودی تغییرات 
 اشد.می بوزن در واحد سطح برحسب گرم برسانتی متر مربع 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از مقطع پوشش  7شکل 

 بعد از فرایند پاشش پلاسما  YS55کامپوزیتی 
 

هدف از این آزمایش یافتن درصد بهینه ترکیب 
/20wt%YAG3O2Al  در پوشش کامپوزیتی سد حرارتی

است تا هم بتواند در برابر نفوذ اکسیژن مقاومت کند و هم 
اختلاف ضرایب انبساط حرارتی پودرهای مورد استفاده در 

منجر به تخریب و پوسته ای شدن  پوشش سد حرارتی
 سد پوشش یها نمونه نیا درپوشش سد حرارتی نشود. 

رارتی پس از های حدر شرایط تنش  یتیکامپوز یحرارت
ابتدا افزایش وزن با سرعت بیشتری  ٬اکسیداسیون چرخه ای

است و سپس  3O2Alرود که مربوط به تشکیل لایه پیش می
 .[18]دتشکیل لایه اکسیدی با سرعت کمتری ادامه می یاب

 

 

 اکسیداسیون تحت شرایط ر حسب زمانکامپوزیتی سد حرارتی بپوشش نمودار تغییرات وزن نمونه های مختلف  1شکل

0

0.005

0.01

0.015

0.02

0.025

0 50 100 150 200

∆m/A(gr/cm2)

Time(hr)

YS55

YS70

YS85

YSZ

0.019

00181
0,0149

0,0124



 کامپوزیتی سد حرارتی ...  پوششبررسی خواص اکسیداسیونی  91

 

 

 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  8931سال سی ام، شمارۀ دو، 

با  توان دریافت که در نمونه هایمی (1)با بررسی شکل
 YS70 و  YS85 مربوط به  وشش کامپوزیتی سد حرارتیپ

اکسیداسیون و افزایش وزن کمتری از نمونه های شیب 
طرفی  از معمولی مشاهده می شود. YSZپوشش سدحرارتی 

 در نمونه های مربوط به پوشش کامپوزیتی سدحرارتی 

YS55 اکسیداسیون و افزایش وزن بیشتری نسبت به پوشش
افزایش . مشاهده می شود YS70 و  YS85های کامپوزیتی 

وزن نمونه های پوشش سد حرارتی در معرض تنشهای 
شی از نفوذ اکسیژن نا ٬ایحرارتی ناشی از اکسیداسیون چرخه

لایه اکسید رشد کرده براثر و تشکیل  پیوندیبه پوشش 
لایه اکسید رشد کرده براثر است و افزایش ضخامت  حرارت
باعث ایجاد تنشهای عدم انطباقی در  ٬تشکیل شده حرارت

با لایه سرامیکی رویه می  پیوندیفصل مشترک پوشش 
  .[18]دشو

 YS70و  YS85 کامپوزیتی هایدر پوششدر ابتدا 
را  یسرامیکی متراکم لایه  YSZبه  G/YA3O2Al افزودن 

به  YSZترکهای سطحی  ایجاد می کند که باعث می شود
در چرخه های  کهپر شوند  YAG 3O2Al/توسططور جزئی 

کاهش می را  ترکیبیپوشش  نفوذ اکسیژن به ٬اکسیدی
ناشی از چرخه های اکسیدی پس افزایش وزن  .[1]دهد

 لایه اکسید رشد کردهو منجر به کاهش ضخامت  یافتهکاهش 
در پوشش کامپوزیتی سد از طرفی  شود.می  براثر حرارت

پوشش  YAG/3O2Alدرصد بیشتر با افزایش  YS55حرارتی 
 ولی ٬کامپوزیتی سد حرارتی تراکم بیشتری پیدا می کند

ختلاف ضریب انبساط حرارتی لایه سرامیکی رویه با پوشش ا
شهای تنبیشتر افزایش منجر به که  (2)زیاد شده جدول ترکیبی

احتمال حضور  ٬و با افزایش تنشهای حرارتی شدهحرارتی 
رخه ناشی از چ یوزن تغییراتکه شیب بیشتر شده  تخلخل

 شدر پوش یوزن تغییرات شیب را نسبت بههای اکسیدی 
پس از چرخه های اکسیدی  YS70و  YS85های کامپوزیتی  

رده لایه اکسید رشد کو منجر به افزایش ضخامت بیشتر کرده 
 شود.می براثر حرارت

شکل )  شی    3در  سکوپ الکترونی روب سط میکرو   ٬( تو
شد کرده براثر حرارت    سید ر سد     لایه اک شش  در نمونه پو

که در برگیرنده  معمولی نشان داده شده است     YSZحرارتی 
صلی   سید   3O2Alلایه ا شامل اک صر نیکل و کروم   و لایه  عنا

لایه  تیره رنگ است و  3O2Alاست که لایه پیوسته اکسیدی    
 .لایه روشن تر اکسیدی است ٬بعدی

 

  [18]پوشش یاجزامقایسه ضریب انبساط حرارتی   2جدول
 

در محدوده   ضریب انبساط حرارتی

 درجه کلوین 239-8279دمایی 

مختلف پوشش  یاجزا

 سد حرارتی

9- 83× 89  IN738-LC 

9- 83× 5/81  NiCrAlY 

9- 83× 1/7  Al2O3 

9- 83× 7  YAG 

9- 83× 7/83  YSZ 

 

 ٬یحرارت سد یتیکامپوز یها پوشش در (88 و 83)شکل در

 نرم از ادهاستف با لایه اکسید رشد کرده براثر حرارت لیتحل با
 متضخا که شود یم مشخص کلمکس ریتصو لیتحل افزار
اکسیداسیون  از پس YS70 یتیکامپوز پوشش در هیلااین 

 کمتر که رسد یم کرومتریم 2/9 یبیتقر مقدار به ٬چرخه ای
 پوشش در لایه اکسید رشد کرده براثر حرارت ضخامت از

 کاهش درصد و است (کرومتریم 1/5)  YSZ یحرارت سد
. است 13% یبیتقر مقدار برابر یدیاکس هیلا ضخامت
 پوشش در لایه اکسید رشد کرده براثر حرارت ضخامت

 به کرومتریم 5/5 یبیتقر مقدار برابر زین YS55 یتیکامپوز
در  یدیاکس هیلا ضخامت با مشابه بایتقر که دیآ یم دست

 راتییتغ کننده دییتا آمده دست به اعداد و است YSZ پوشش
 یها پوشش در اکسیداسیون چرخه ای از یناش وزن شیافزا

رده اکسید رشد کلایه از طرفی  .است یحرارت سد یتیکامپوز
شامل لایه های  YSZ در پوشش سد حرارتی براثر حرارت

3O2Al  وCSN روی هم  است که با ضخامت یکنواخت بر
 لایه اکسید رشد کرده براثر حرارتدر حالی که  ٬قرارگرفته اند

شامل لایه اصلی   YS70کامپوزیتی  در پوشش سد حرارتی

3O2Al  است که نشان دهنده نفوذ کمتر اکسیژن به پوشش

وشش در پ لایه اکسید رشد کرده براثر حرارتپیوندی است و 
YS55   3شامل لایهO2Al  به همراه لایهCSN  با ضخامت

بیشتر است که نفوذ بیشتر اکسیژن به پوشش پیوندی را نشان 

 می دهد.
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 کرده درش دیاکس هیلاتصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از  3شکل 

 معمولی YSZدر پوشش  حرارت براثر

 

 
 شدر دیاکس هیلا از یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصو 83 شکل

  YS70سد حرارتی پوشش در حرارت براثر کرده

 

 
 

 لایه اکسید رشد از یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصو 88 شکل

 YS 55یحرارت سد پوشش در کرده براثر حرارت

 

 نتیجه گیری

 پوششدر  زمان حسب بر وزن راتییتغ نمودار یبررس .8
 یده پوشش با YS70 و YS85 یحرارت سد یتیکامپوز

 یا چرخه ونیداسیاکس از پس پلاسما پاشش روش به
 YAG3O2Al/ وزنی درصد شیافزا با نشان می دهد که

بررسی  و افتهی کاهش 313825به  31383از  نمودار بیش

 افزار رمن توسط یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو
 رد یدیاکس هیلا ضخامتکاهش  کلمکس عکس لیتحل

 ضخامت به نسبترا  میکرومترYS70  (2/9 ) پوشش

 (کرومتریم 1/5)  YSZسد حرارتی پوشش در هیلا نیا
 در لایه اکسید رشد کرده براثر حرارت .نشان می دهد

 یاصل هیلا شامل  YS70 یتیکامپوز یحرارت سد پوشش

3O2Al لایه اکسید رشد کرده براثر در حالی که  ٬است
 یها هیلا شامل YSZ یحرارت سد پوشش در حرارت

3O2Al و CSN یرو بر کنواختی ضخامت با که است 

 .اند قرارگرفته هم

 شپوش  در زمان حسب بر وزن راتییتغ نمودار یبررس  .2
 روش به یده پوشش باYS55  یحرارت سد یتیکامپوز

 نشان می یا چرخه ونیداسیاکس از پس پلاسما پاشش
  YAG3O2Al/ی وزن صد دربیشتر  شیافزا بادهد که 

شیب نمونه های پوشش  نسبت به نمودار نیا بیش

 و (313818) افتهی افزایش YS70و  YS85 کامپوزیتی 
 توسط یروبش یالکترون کروسکوپیم ریتصاو یبررس
 که نشان می دهد کلمکس عکس لیتحل افزار نرم

 پوشش در اکسید رشد کرده براثر حرارتلایه  ضخامت
ت ضخام برابرتقریبا  (کرومتریم 5/5) YS55 یتیکامپوز

لایه اکسید رشد کرده  و  است YSZاین لایه در پوشش 

 و 3O2Al  هیلا شامل YS55 پوشش در براثر حرارت
CSN 3که برروی  است شتریب ضخامت باO2Al  تشکیل

 شده است.
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 ی قوس الکتریکی به کمک کربن و فروسیلیسیمبازیابی روی از غبار کوره
 

 (2)احد ضابط                      (8)سید محسن موسوی نژاد
 

 چکیده
ست.        ای برای بازیابی روی از غبار کورهدر این تحقیق، یک فرایند دو مرحله شده ا سیم ارائه  سیلی شان  نی قوس الکتریکی به کمک کربن و فرو تایج ن

ـایج       دهدمی ـ ـ مچنین هکه جایگزینی کربن با مقدار کافی از سیلیسیم باعث تشکیل سرباره مذاب شده و نرخ احیاء را تا سه برابر افزایش داده است. نت

شان می  ضعی نمونه ن سیلیکوترمی تا  ها در اثر انجام واکنشدهد دمای مو شود فاز  گیری مییابد. نتیجهمی افزایش یگرادسانت  درجه 8811های گرمازای 
ــینتیک فرایند احیاء را از د ــرباره س نجام واکنش های احیاء به صــور  از طریق انحلال جزئی کربن  که منجر به ااول دهد. طریق افزایش می ومذاب س

 کننده.بین اکسیدهای فلزی و مواد احیاء دوم با فراهم نمودن فصل مشترک گسترده گردد.ن در یک فاز میهمگ
 

 .ی قوس الکتریکی، بازیابی روی، احیای کربوترمی، فروسیلیسیم، سربارهغبار کوره  های کلیدیواژه

 

 

 

Zinc Recovery from Electric Arc Furnace Dust Using Carbon and Ferrosilicon 

 
S. M. Moosavi Nezhad                         A. Zabett 

 

Abstract 

In this research, a two-step process for recovery of zinc from electric arc furnace dust using carbon and 

ferrosilicon has been introduced. Results show that substitution of carbon by sufficient amounts of silicon leads to 

the formation of liquid slag and improves the rate of reduction up to three times. Results also show that local 

temperature of samples increases up to 1100 °C as a result of exothermic silicothermic reduction reactions. It was 

concluded that the molten slag phase improves the kinetics of the process by two ways. First by partial dissolution 

of carbon which leads to the occurring reduction reactions homogenously in the liquid phase. Second by providing 

extensive interfacial area between the metal oxides and reductants.  

 

Keywords Electric Arc Furnace Dust, Zinc recovery, Carbothermic reduction, Ferrosilicon, Slag. 
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 مقدمه
نبی محصولا  جاغبار کوره قوس الکتریکی یکی از مهمترین 

از  به بیششود که تولید آن وب میصنعت فولادسازی محس
. محتوای بالای روی [3-1] رسدمی میلیون تن در سال 9

ر غبار آن را به عنوان یکی از منابع ثانویه روی در موجود د
این مساله ناشی از این حقیقت است دنیا مطرح کرده است. 

های اخیر، مصرف روی افزایش یافته و به دلیل که در دهه
کاهش منابع دسته اول روی، استفاده از منابع ثانویه همچون 

روی و غبار -های کربنهای فولادسازی، باتریغبار کوره
-های ذوب برنج افزایش یافته است. زمانـی که قراضهکوره

وند شی قوس الکتریکی استفاده میهای گالوانیزه در کوره
 گردد وتقریباً تمامی روی موجود در قراضه در غبار جمع می

علت آن نیز پایداری کم روی در فولاد مذاب و سرباره 
  .[4]است
کل اکسید روی و در دو ش روی موجود در غبار عمدتاً 

های صنعتی روششود. ظاهر می( 4O2ZnFe)فریت روی 
های ه روشــدر دو دست بازیابی روی از غبار عموماً

. [4]شوند بندی میطبقههیدرومتالورژی و پیرومتالورژی 
حلال روی موجود در غبار های هیدرومتالورژی انمبنای روش

 ,HClهای اسیدی یا بازی همچون محلولدر 

, NaOH3,HNO4SO2H  و در نهایت استخراج روی از محلول
 های پیرومتالورژی. در روش[4] ز استبه روش الکترولی

ر (، دزغال کننده )عمدتاً اکسید روی بوسیله یک عامل احیاء
احیا شده و روی به  یگرادسانت درجه 8811 دماهای بالاتر از

آید. در حال روی و یا روی فلزی بدست میاکسید شکل 
های هیدرومتالورژی به دلیل انحلال پذیری حاضر روش

از در محلولهای اسیدی و بازی، بسیار اندک فریت روی 
روی  %32است و بیش از  برخوردارتری در صنعت کاربرد کم
 .[4] گرددهای حرارتی از غبار استحصال میبه روش
های های بازیابی روی در روشاز هزینه بخش زیادی  

-مین انرژی لازم برای انجام واکنشپیرومتالورژی مربوط به تا

. کاهش دما و زمان یک [5] در دماهای بالاست ءهای احیا
 ،های حرارتیروشکامل از فرایند بازیابی روی در  یهـچرخ
ولید های تای بر روی کاهش هزینهثیر قابل ملاحظهتواند تامی

اخیرا گرابدا و نماید.  هاتر شدن آنصرفه و مقرون به
 Brominated Flameمواد از نوعی از [6]همکارانش 

Retardant (BFR)   که از دورریزهای صنایع الکترونیک
-ءکننده غبار استفاده کردهشود به عنوان ماده احیامحسوب می

اند. این ماده در دماهای پایین به راحتی تجزیه شده و در اثر 
به فاز گازی منتقل  2ZnBrواکنش با روی آن را به شکل 

درجه  221روی در دمای  %12ها توانستند به بازیابی نماید. آن
مقدار  به BFRنایل شوند. استفاده از ماده خطرناک سانتیگراد 

لایی تولید حجم باهمچنین بسیار بالا )سه برابر وزن غبار( و 
ند ین فرایاستفاده از ادر حین بازیابی روی،  از گازهای سمی

دیگر استفاده از  حلیراهسازد. را در صنعت غیرممکن می
ربن ثانویه درکنار ک یکنندهءبه عنوان عامل احیا یمسیلیسفرو
در سالهای اخیر در تعدادی از تحقیقا  امکان استفاده . است
فروسیلیسیم در مجاور  کربن به منظور افزایش سینتیک از 

. در [10-7] های فلزی، بررسی شده استاحیای کنسانتره
تمامی این تحقیقا  به تاثیر مثبت افزایش فروسیلیسیم بر 

و د ء اشاره شده است وافزایش سرعت و راندمان فرایند احیا
ود خکه سیلیسیم برای آن ذکر شده است. اول ایناصلی دلیل 

 کند وکننده در کنار کربن عمل میءبه عنوان یک عامل احیا
از  یهای گرمازای سیلیکوترمی بخشکه واکنشدوم این

. این دکننفراهم میرا گرمای مورد نیاز برای احیای کربوترمی 
مساله هم از نظر سینتیکی و هم از نظر ترمودینامیکی باعث 

اعث ب یمسیلیساز طرفی گردد. بهبود احیای کربوترمی می
شده که در مجاور  اکسیدهای دیگر  2SiOتشکیل فاز 

-ا نقطهبفاز سرباره شرایط لازم برای تشکیل موجود در غبار، 

د تواناز این طریق نیز میتر را فراهم آورده و پایین ی ذوب
اس بر اسگردد. باعث افزایش سینتیک احیای اکسید روی 

شده است، سرباره  بیان [11]آنچه توسط مین و همکارانش 
باعث ایجاد فصل مشترک گسترده میان اکسیدهای فلزی و 

-ای بر احیاء میگردد و لذا نقش تعیین کنندهعوامل احیاء می

ی غبار در بازیابدر مقاله قبلی به بررسی ترمودینامیکی گذارد. 
مجاور  کربن و سیلیسیم پرداخته و نشان دادیم استفاده از 

 ایدر دمم شرایط لازم برای تشکیل فاز سرباره یسیلیس
. در این [12] را ایجاد می نمایددرجه سانتیگراد  8121-321
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 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد   8931سال سی ام، شمارۀ دو، 

بر سینتیک  میمقاله تلاش بر آنست تا تاثیر افزایش فروسیلیس
های آزمایشگاهی مورد بررسی قرار از طریق تستفرایند 

ها و ور جلوگیری از ورود برخی ناخالصیگیرد. به منظ
ل در محصوهمچون کلرید سدیم و پتاسیم رار یبا  فترک

درجه سانتیگراد  172گرمایش در دمای نهایی یک مرحله پیش
 نیز بر روی غبار انجام شده است.

 

 روش تحقیق و مواد
ــا ، غبار کوره غبار اولیه مور ــتفاده در آزمایش قوس  ید اس

ــت. این غبار به     ــفراین بوده اسـ الکتریکی مجتمع فولاد اسـ

شیمیایی       صا  فیزیکی و  شخ سی  مورد بررمنظور تعیین م

سط   شیمیایی این ماده تو ستگاه ج  قرار گرفت. ترکیب  ذب د

ید. همچنین   ــد ورنی اتمی تعیین گرد به  کلر درصـ و کربن 

یب   ماتوگرافی   های به روش ترت مادون    وگازی  کرو جذب 

شنایی دقیق . گردید تعیین احتراقیقرمز  ر با غبار تبه منظور آ

ــی و همچنین  اولیه،  ــکک الکترونی روبش ــاویر میکروس تص

 یهغبار اولمربوط به اشعه ایکس  الگوی توزیع اندازه ذرا  و

 تهیه و مورد بررسی قرار گرفتند. 

پودر گرافیت )کربن( و  ءکننده مورد استفاده،مواد احیا 

بوده  %12/33 پودر گرافیت با خلوصاست. فروسیلیسیم بوده 

 میکرومتر 91تر از کم یدارای قطر از ذرا  آن %32است و 

سیلیسیم  %72حاوی مورداستفاده پودر فروسیلیسیم اند. بوده

. اندازه کربن بوده است % 8/1آلومینیم و  % 3/1آهن،  %24و 

بوده  میکرومتر 29تر از ذرا  فروسیلیسیم مورد استفاده کم

  است.
گرم از غبار اولیه در یک     811گرمایش  پیش ۀدر مرحل  

 172ساعت در دمای   4بوته آلومینا قرار داده شد و به مد   

ــانتیگراد   فل  در کورهدرجه سـ ما الکتریکی حرار  دهی  ی 

شده   گردید. پس از پایان فرایند حرار  دهی کوره خاموش 

سرد گردید. در نهایت   ا بمانده )جامد باقی و نمونه در کوره 

ــده و برای انجام  (عملیا پیشغبار عنوان  از بوته خارج شـ

  مرحله اصلی آزمایشا  مورد استفاده قرار گرفت.

 یامحفظه واکنش استوانهیک  از بازیابی روی مرحلهدر  

در  ظهمحفاین . شماتیک برای انجام آزمایشا  استفاده گردید

مجزا دو بخش  ازنشان داده شده است. این قطعه  (8)شکل 

آن به  لانتقاگرم( و دیگری بر  منطقهیکی برای تبخیر روی )

و چگالش روی )منطقه  هاخارج از محفظه اصلی واکنش

-پیشگرم از غبار  2. در هر آزمایش تشکیل شده است سرد(

به  میبه همراه مقادیر متفاوتی از کربن و فروسیلیس عملیا 

پس گیرد. سدر قسمت گرم بوته قرار می خوبی مخلوط شده و

ز پس ا. بدیابه همدیگراتصال میدو بخش محفظه واکنش 

از سوراخی محفظه واکنش رسیدن کوره به دمای مورد نظر 

که درون درب کوره تعبیه شده است به داخل کوره هدایت 

نیز از سوراخی که در انتهای ای یک ترموکوپل میلهگردد. می

تا امکان اندازه گیری  دارد وارد کوره شدهسرد قرار  ۀمنطق

 ۀلحظرا فراهم آورد.  در حین حرار  دهیدقیق دمای نمونه 

 زمان شروع آزمایشا فولادی به درون کوره،  ۀورود محفظ

. پس از اتمام زمان آزمایش، بوته از داخل محسوب شده است

گردد. دمای محیط سرد می کوره خارج شده و به آرامی تا

واکنش از همدیگر جدا شده و  ۀش از محفظـبخسپس دو 

آن  ترکیب شیمیاییگردد تا جامد باقی مانده از بوته خارج می

 .تعیین گردد
 

 
 

 

 ی بازیابی رویای فولادی برای مرحلهمحفظه واکنش استوانه  8شکل 
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برای هر نمونه، درصد بازیابی روی و یا حذف ترکیبا  فرار 
(η :بر اساس رابطه زیر محاسبه شده است ) 
(8                     )ηE(wt%) =

Wti
E∗Mi

T− Wtf
E∗Mf

T 

Wti
E∗Mi

T ∗ 100   
 

Wtiکه در این رابطه  
E  و Wtf

E  به ترتیب درصد وزنی

Miقبل و بعد از فرایند حرارتی و همچنین  Eعنصر 
T  وMf

T 

 درقابل ذکر است وزن کامل فاز جامد اولیه و نهایی است. 

که تنها از کربن به عنوان عامل احیاءکننده  ییهاآزمایش

کربن به  %82عملیا  و مخلوط غبار پیش استفاده شده است،

ن کربهایی که در حضور کار رفته است. همچنین در آزمایش

 عملیا سیلیسیم انجام شده است، از مخلوط غبار پیشو 

 است.شده  استفادهسیلیسیم  % 2/7کربن و %81 همراه با

  FactSageمحاسبا  ترمودینامیکی به کمک نرم افزار  

در این انجام شده است.  Equilibو در ماژول نرم افزاری 

ها به عنوان ماژول، ترکیب شیمیایی مواد اولیه و مقدار آن

شود. سپس نرم افزار در دما و فشار مورد نظر ورودی داده می

مبنای  نماید.تعادل تعیین می یفازهای پایدار را در لحظه

  تعادل رسیدن به کمترین انرژی آزاد می باشد. 

 

 نتایج و بحث 
شان می   (2)شکل   شعه ایکس غبار اولیه را ن دهد. بر الگوی ا

ــاس این الگو، بخش عمده  باتی همچون   اسـ ی غبار را ترکی

ــکیل می       دهند. در کنار   فریت روی، هماتیت و مگنتیت تشـ

این ترکیبا ، اکســـیدهای روی، کلســـیم و منیزیم به همراه 

ــرب قابل  ــید س مواد فراری همچون هالیدهای قلیایی و اکس

مشاهده هستند. کلر به صور  کلرید سدیم و پتاسیم وجود      

ید روی و آهن       یدی همچون کلر های کلر فاز دارد و دیگر 

شده   تواند در فرایند اند. کلرید روی فرار بوده و میمشاهده ن

عملیا  از غبار خارج شــده و باعث تلفا  روی گردد. پیش

ــاس برخی تحقیقا ، احتمال جایگزینی جزئی برخی  بر اسـ

ی های مگنتیتی و هماتیتهای فلزی با آهن در ترکیبازکاتیون

یل هم    به دل ما  له    وجود دارد ا ــانی زیاد میان ق های این  پوشـ

ر نظر قطعی در مورد وجود ها با فاز مگنتیت امکان اظها       فاز 

 .[13] ها نیستیا عدم وجود آن

 

 
 

 عملیا ی ایکس غبار اولیه و غبار پیشالگوس اشعه 2شکل

یه در جدول        ــیمیایی غبار اول ــت.   (8)ترکیب شـ مده اسـ آ

شاهده می  صلی غبار  هن و روی بخش شود آ همانطور که م ا

صاص داده  کربن در غبار نیز  % 8/2اند. وجود را به خود اخت

ن در غبار اولیه وجود کرب .تای برخوردار اس از اهمیت ویژه

ــید روی و عملیا  تواند در فرایند پیشمی باعث احیای اکس

گردد. اتلاف آن

 

 (فولاد اسفراین اولیه )غبار مجتمعترکیب شیمیایی غبار   8 جدول
 

 سیلیسیم پتاسیم سرب کلسیم روی اکسیژن آهن عنصر

 89/1 1/2 33/1 2/4 12/83 7/24 11/91 درصد وزنی

 کادمیوم کربن کلر کروم آلومینیم منیزیم سدیم عنصر

 14/1 2/8 42/9 94/1 29/1 33/4 91/9 درصد وزنی
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به نمایش  (9)توزیع اندازه ذرا  غبار اولیه در شکل  
 %31است و  میکرومتر 4/8درآمده است. قطر متوسط ذرا  

ای توزیع دو قله. هستندمیکرومتر  81تر از ذرا  کوچک
نشان دهنده وجود دو سری از ذرا  با ابعاد ریز و درشت 

جوشی میان ذرا  ریز، درون باشد. ذرا  بزرگ در اثر تفمی
. [15-14]آیند های داغ فیلتر به وجود میکوره و یا در قسمت

ای مشابهی را برای غبار کورهتوزیع دو قله [15]لی و سانگ 
ل اند. شکشان گزارش کردهقوس الکتریکی مورد بررسی ی
های دوگانه برای غبار اولیه، در مقادیر دهد قلهنشان می (9)
تر از کذرا  کوچ %41هستند و حدود میکرومتر  2و  2/1
تصویر میکروسکک  (4)شکل . باشندمیمیکرومتر  8

دهد. وجود ذرا  الکترونی روبشی از غبار اولیه را نشان می
از  هاییتر از یک میکرون( و همچنین آگلومرهبسیار ریز )کم

هر  .ذرا  به هم چسبیده در این شکل نیز قابل مشاهده است
های گرد کروی شکل و یا با گوشهغبار، چند اغلب ذرا  

 شوند. هستند اما ذرا  چند وجهی نیز مشاهده می
ساعت در دمــــای  4گرمایش به مد  ی پیشمرحله 
-بر روی غبار اولیه انجام شد. بررسی یگرادسانت درجه 172

دهد حرار  دهی های ترمودینامیکی و آزمایشا  نشان می
باعث اتلاف بیش درجه سانتیگراد  311در دماهای بالاتر از 

شود. آزمایشا  همچنین نشان روی موجود در غبار می %8از 
از  %11ساعت، کمتر از  4های کمتر از دهد در زمانمی

درجه  172اند. لذا دمای ترکیبا  فرار از غبار خارج شده
 عملیا  انتخاب گردید. ساعت برای پیش 4و زمان سانتیگراد 

 

 
 

 ی ذرا  غبار اولیهتوزیع اندازه  9شکل 
 

 
 

 تصویر میکروسکک الکترونی روبشی از غبار اولیه  4شکل 

 
عملیا  را ( ترکیب شیمیایی غبار پیش2جدول ) 

شود درصد قابل کرده است. همانطور که مشاهده میگزارش 
توجهی از عناصر کلر، سدیم، پتاسیم و سرب از غبار خارج 

-شغبار پی مربوط بهاشعه ایکس  الگوینیز  (2)شکل  اندشده
های قله. دهدنشان میکنار الگوی غبار اولیه را  عملیا 

مربوط به ترکیبا  کلرید سدیم و پتاسیم و همچنین اکسید 
 یاین موضوع نشان دهنده .به کلی ناپدید شده استروی 

عملیا  در حذف ترکیبا  موفقیت آمیز بودن فرایند پیش
، درصد جدایش برای عناصر (2)بر مبنای جدول فرار است. 

 به دست %11و  %34، %31ترتیب  پتاسیم، سرب و سدیم به
آید. این ترکیبا  به دلیل فشار بخار بالایی که در مقایسه می

 با اکسیدهای پایدار موجود در غبار دارند در دماهای نسبتاً
محاسبا   گردند.پایین تبخیر شده و از غبار خارج می

دهد تشکیل ترکیبا  پایدار از سدیم ترمودینامیکی نشان می
دماهای بالا در  2NaAlO, 4CrO2, Na9O3CaSi4Naهمچون 

ه سرب نسبت ب سدیمتر بودن میزان جدایش دلیل اصلی پایین
  و پتاسیم بوده است.

 دهد حذفنشان می  عملیا ترکیب عنصری غبار پیش  
عث افزایش درصـــد وزنی دیگر        با بار  با  فرار از غ ترکی

به  %12/83عناصر شده است. به عنوان مثال درصد روی از      
ی  42/28% ــت.   افزایش  ته اسـ حاکی از آ  اف تایج  ن همچنین ن

ــت ک ر از تگرمایش کمه میزان اتلاف روی در فرایند پیشاس
 بوده است. 8%
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 عملیا پیشترکیب شیمایی غبار   2جدول 
 

 سدیم سرب کلسیم منیزیم روی اکسیژن آهن عنصر

 41/1 19/1 11/2 22/2 42/28 2/23 11/94 درصد وزنی

 پتاسیم سیلیسیم کادمیوم کربن کلر کروم آلومینیم عنصر

 12/1 89/1 18/1 22/2 91/1 91/1 23/1 درصد وزنی

 
محاسبا  ترمودینامیکی بازیابی روی از غبار اولیه در  

مجاور  کربن و سیلیسیم در مقاله قبل به طور مفصل تشریح 
بر اساس این محاسبا ، میزان بازیابی روی در شده است. 

 احیاییابد. اثر افزایش دما و مقدار عوامل احیاء افزایش می
 (2ای )هاکسید روی توسط کربن و سیلیسیم بر مبنای واکنش

 ( قابل انجام است:9) -
 

(9)                      2CO0.5C(s) = Zn(g) + 0.5ZnO(s) +  

(4)                              ZnO(s) + C(s) = Zn(g) + CO  
(2)                     2SiO0.5Si(s) = Zn(g) + 0.5ZnO(s) +     

 

( با اکسید روی واکنش 9اگر کربن بر اساس رابطه ) 
تبدیل شود، به ازای احیای  2COدهد، یعنی به طورکامل به 
گرم کربن مصرف خواهد شد. در  9یک مول اکسید روی، 

( اکسید روی را احیاء 4صورتی که کربن بر اساس رابطه )
گرم کربن مصرف  82مول اکسید روی  نماید، به ازای هر یک

 ،سیستم مورد بررسی در 2CO/COنسبت  واقعخواهد شد. در 
 را مقدار کربن مورد نیاز برای احیای یک مول اکسید روی

( 2زمانی که سیلیسیم بر اساس رابطه ). نمایدین میــــتعی
نماید، به ازای هر یک مول اکسید ید روی را احیا میــــاکس

ه به تــــگرم سیلیسیم مصرف خواهد شد. لذا وابس 84روی، 
-99/2تواند توسط گرم کربن میهر یک   2CO/CO  نسبت 
کانتورهای  (2)گرم سیلیسیم جایگزین شود. شکل  87/8

ان روی بر حسب مقادیر مختلف کربن و بازیابی یکس
را به نمایش گذاشته درجه سانتیگراد  8111 سیلیسیم در دمای

 %92تر از های بیشها برای بازیابیاست. شیب این منحنی
. این بدان معناست که باشدمی 2/8تقریباً ثابت بوده و معادل 

گرم  2/8برای رسیدن به بازیابی یکسانی از روی، افزایش 
ه بد. را جبران خواهد کرگرم کربن  یککاهش سیلیسیم، 

روی در  %32که برای دستیابی به بازیابی حالیعنوان مثال در
کربن است با افزایش  %89نیاز به درجه سانتیگراد  8111دمای 
. شودکربن حاصل می %3همان مقدار بازیابی با  سیلیسیم، 9%

ربن، تر سیلیسیم در مقایسه با کقابل ذکر است که مصرف بیش
گرم  21ناشی از جرم مولی بالاتر سیلیسیم نسبت به کربن )

 گرم( است. 82نسبت به 
هایی که از مخلوط غبار میزان بازیابی روی در نمونه 
وزنی کربن به دست آمده است در شکل  %82عملیا  با پیش
افزایش دما و  دهدنتایج نشان میقابل مشاهده است.  (9)

باعث افزایش بازیابی روی شده است. بیشترین میزان زمان، 
 %92و به مقدار درجه سانتیگراد  8121 بازیابی در دمای
-بر اساس محاسبا  ترمودینامیکی، نمونهحاصل شده است. 

درجه  321-8121 ی دماییکربن در بازه %82حاوی  های
دهند. اختلاف را از خود نشان می %811بازیابی سانتیگراد 

رای دهد بمیان مقادیر محاسبه شده و مقادیر تجربی نشان می
ای هاز بازیابی روی نیازمند به زمان رسیدن به مقادیر بالاتری

 دهی هستیم. بیشتر حرار 
ر تعتقدند احیای روی از غبار بیشبسیاری از محققین م 

جامد میان اکسید روی و کربن -از آنکه بر مبنای واکنش جامد
گاز میان مونوکسید کربن -انجام شود، بر مبنای واکنش جامد

این واکنش را نشان  (9)شود. رابطه و اکسید روی انجام می
 دهد.می
(9)                             2Zn(g) + COZnO(s) + CO(s) =  

در این مقاله به منظور پیش بینی رفتار سینتیکی احیای  
 شونده استفاده شدهی کوچکاز مدل هسته غبار مورد استفاده

برای پیش  [16]است. این مدل قبلا توسط کیم و همکارانش 
بینی رفتار سینتیکی احیای اکسید روی در مجاور  کربن به 
کار گرفته شده است و انطباق مناسبی با نتایج تجربی نشان 
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سیال تعریف -های ذرهدر این مدل که برای واکنش داده است.
 ءی جامد در مجاور  گاز احیاشود، سطح خارجی ذرهمی

ماند. این ده باقی مینش ءی احیااشده و هسته ءکننده، احیا
ه و تر شدها کوچکته با گذشت زمان و پیشرفت واکنشهس

رود. در صورتی که محصولا  ناشی از در نهایت از بین می
ه ب ءبه صور  چگال و چسبنده باشند، در اثر احیا ءاحیا

وی بر ری خاکستر( )موسوم به لایهای چسبنده صور  لایه
د قاومتی را در برابر وروو مهسته واکنش نکرده تشکیل شده 

 نماید.و خروج گازهای احیاء کننده و محصولا  گازی می

ی کوچک شونده سه مقاومت اصلی، بر اساس مدل هسته
دهند که شامل سرعت واکنش را تحت تاثیر خود قرار می
ر و ی خاکستمقاومت نفوذی فیلم گازی، مقاومت نفوذی لایه

( ارتباط میان زمان 3-7مقاومت شیمیایی می باشند. روابط )
واکنش و میزان پیشرفت واکنش برای سه مقاومت اصلی را 

 دهند.نشان می
    k.t 1/3)x-(1 -1 =                   مقاومت شیمیایی          (7)
  k.t 2/3)x-3(1 -x1+2 =        مقاومت لایه خاکستر        (1)

k.t x =                  مقاومت فیلم گازی                   (3)
 

 
 (FactSageکانتورهای بازیابی یکسان روی بر مبنای مقدار کربن و سیلیسیم )بر اساس نرم افزار   2شکل 

 

 
 

 کربن %82های حاوی بازیابی روی بر حسب زمان برای نمونه 9شکل 
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شده است و  بخشی از روی است که احیاء xدر روابط فوق، 

k  ده در ش مشاهدهثابت سرعت واکنش است. بر اساس نتایج

( حاصل 7، بهترین انطباق میان نتایج برای رابطه )(9)شکل 

این مساله را به خوبی به نمایش گذاشته  (7)شده است. شکل 

برای خطوط برازش ( ضریب همبستگی) 2Rاست. پارامتر 

به دست آمده است که اعداد قابل  39/1 – 37/1شده در بازه 

آیند. این موضوع صحت مدل پیشنهادی قبولی به حساب می

دهد فرایند بازیابی روی از غبار در را تایید کرده و نشان می

 (1)تحت کنترل واکنش شیمایی است. شکل  ،مجاور  کربن

لگاریتم طبیعی ثابت سرعت بر حسب معکوس دما را نشان 

-های این نمودار مقدار انرژی فعالداده است. بر اساس داده

نتایج آید. به دست میبر مول  کیلوژول 891سازی معادل 

وی احیای ر واکنشدهد نشان میدیگر محققین نیز تحقیقا  

 .[24-17] استی سط کربن تحت کنترل واکنش شیمیایتو

 یرهـــسازی در این تحقیقا  در گستمقادیر انرژی فعال

 تحقیقی که قرار دارند.کیلوژول بر مول  929تا  91وسیعی از 

 2189در سال  [19]شاب بافقی و همکارانش توسط شیخ

رین تانجام شده است از نظر مواد اولیه )غبار و گرافیت( بیش

انرژی نزدیکی را به پژوهش حاضر دارد که بر اساس آن 

 819های مخلوط غبار و گرافیت سازی برای گندلهفعال

 گزارش شده است. کیلوژول بر مول 
 

 
 

 بر حسب زمان 1/3x)-(1-1تغییرا  تابع   7شکل 
 

 
 تغییرا  لگاریتم ثابت سرعت بر حسب معکوس دما  1شکل 

 

همانطور که قبلا نیز گفته شد برای دستیابی به مقدار  
یکسانی از بازیابی روی لازم است تا هر یک گرم کربن با 

به همین منظور در گرم سیلیسیم جایگزین شود.  2/8
هایی که از مخلوط کربن و سیلیسیم به عنوان عامل آزمایش
 %2/7کربن و  %81استفاده شده است، ترکیبی از  ءاحیا

ز این مده انتایج به دست آاستفاده شده است تا م سیلیسی
قابل کربن  %82های حاوی نمونه ها با نتایج  مربوط بهنمونه

. مقادیر بازیابی روی بر حسب زمان در حضور قیاس باشند
به نمایش گذاشته شده  (3)مخلوط کربن و سیلیسیم در شکل 

به منظور سهولت در مقایسه نتایج مربوط به بازیابی است. 
روی در غیاب سیلیسیم نیز در این شکل آورده شده است. بر 

جایگزینی کربن با سیلیسیم باعث افزایش ( 3اساس شکل )
چشمگیر راندمان احیاء در دما و زمان ثابت شده است. به 

 دقیقه حرار  دهی 91عنوان مثال میزان بازیابی روی پس از 
وزنی در غیاب  %91از  یگرادسانت درجه 8111 در دمای

در حضور سیلیسیم افزایش یافته است.  %94سیلیسیم به 
علاوه بر این، نرخ احیاء در حضور سیلیسیم تا سه برابر 

پس از  ای کهافزایش یافته است. به عنوان مثال مقدار بازیابی
، در (%43) یک ساعت در غیاب سیلیسیم محقق شده است

 دقیقه حاصل شده است.  21ضور سیلیسیم پس از ح
شیب منحنی بازیابی روی بر حسب زمان همچنین نشان  
ور محسوسی طدقیقه به  91دهد که نرخ احیاء پس از می

 91در  ءشود نرخ بالاتر احیاکاهش یافته است. پیش بینی می
 از تشکیل فاز مذاب سرباره دقیقه ابتدایی حرار  دهی ناشی

های حاوی باشد. مشاهدا  عینی از جامد باقی مانده از نمونه
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سیلیسیم پس از یک ساعت حرار  دهی، تشکیل فاز سرباره 
، تصویر میکروسکک نوری از (81)نماید. شکل را تایید می

جامد باقی مانده )پس از پولیش(، برای نمونه حرار  دهی 
و درجه سانتیگراد  8111 ر دمایشده به مد  یک ساعت د

دهد. مناطق روشن، مربوط به در حضور سیلیسیم را نشان می
فاز فلزی و مناطق تیره مربوط به حفرا  محبوس در سرباره 
است. این حفرا  یا در اثر کنده شدن ذرا  غبار محبوس 

حبوس شدن م در اثرشده در سرباره در هنگام پولیش و یا 
اند. ین انجماد، به وجود آمدهاره در حدر سرب های گازیحباب

شود و بخشی از آن را شامل میسرباره فاز فلزی عمدتاً فاز 
 است.  آهن فلزی تولید شده در اثر احیاءنیز مربوط به 

 

 
 

کربن  %81های حاوی بازیابی روی بر حسب زمان برای نمونه  3شکل 

 سیلیسیم % 2/7و 

 

 
-ی منجمد شده پس از حرار سربارهتصویر متالوگرافی از  81شکل 

 درجه سانتیگراد 8111ساعت در دمای دهی به مد  یک
 

های سیلیکوترمی با توجه به گرمازابودن واکنش 
اکسیدهای آهن، دمای داخلی مخلوط غبار، کربن و 

منحنی  (88)شکل فروسیلیسیم مورد بررسی قرار گرفت. 
از کف متری میلی 81در ارتفاع تغییرا  دمایی داخل نمونه 

 دهد. زمانی که دمای نمونه بهی آلومینایی را نشان میبوته
رسد، دما با سرعت بیشتری میدرجه سانتیگراد  321 حدود

د. پس از گذشت چند دقیقه دمای کنافزایش میشروع به 
درجه  8131ی خود که در حدود نمونه به دمای بیشینه

ر قه نوسان دمایی درسد و پس از چند دقیاست میسانتیگراد 
مجدداً کاهش درجه سانتیگراد  8191-8131ی دمایی محدوده

محاسبا   ماند.ت میـیافته و در نهایت در دمای کوره ثاب
دهد دمای نشان می FactSageترمودینامیکی توسط نرم افزار 

درجه  8912 آدیاباتیک برای سیستم مورد بررسی معادل
افزایش موضعی دما به مقادیر است. لذا احتمال سانتیگراد 

هو و همکارانش  بیشتر از مقادیر ثبت شده نیز وجود دارد.
-در تحقیق خود که به بررسی احیای کربوترمی کنسانتره [8]

 ند، ایت در مجاور  فروسیلیسیم پرداختههای تیتانومگنت
های گرمازا نشــافزایش دمای موضعی نمونه در اثر انجام واک

هر چند این محققین اند. نموده بینیپیشرا با سیلیسیم 
بر اند. شواهدی تجربی برای این ادعای خود اراده ننموده

های احیای کربوترمی واکنش این محققین، مشاهدا اساس 
درجه سانتیگراد  8111 تر ازای کمــدر دماهو سیلیکوترمی 

شود و گرمای تولید شده توسط زمان انجام میبه طور همو 
-یمهای سیلیکوترمی باعث افزایش احیای کربوترمی واکنش
 %2فزایش نیز نشان دادند که ا [7]زامبرانو و همکارنش . گردد

درجه  8211 های کرومیت در دمایفروسیلیسیم به کنسانتره
های احیاء توسط از انرژی لازم برای واکنش %3 ،سانتیگراد

 نماید. کربن را جبران می
 

 
 81ای از نمونه در ارتفاع زمان برای نقطه-دمامنحنی  88شکل 

 متری از کف بوتۀ آلومیناییمیلی
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سنجی  طیفتصویر میکروسکک الکترونی روبشی و آنالیز 
منجمد شده  یمربوط به فاز سرباره پراش انرژی پرتو ایکس

 (82)دهی شده در بوته آلومینا در شکل ی حرار از نمونه
طیف سنجی پراش آنالیز نشان داده شده است. بر اساس 

ی منجمد شده حاوی اکسیدهای ، سربارهانرژی پرتو ایکس
تاسیم پ آهن، کلسیم و سیلیسیم به همراه مقادیر اندکی کربن و

بر ) ی منجمدشدهنقاط مختلف سرباره ترکیب موضعی است.
ود وج (طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکس مبنای آنالیز

ی در تمامآهن، کلسیم، سیلیسیم و مقادیر اندکی کربن را 
کند. کلر، سدیم، آلومینیم، منیزیم و پتاسیم نیز موارد تایید می

بر اساس تحقیق اند. برخی از نقاط سرباره مشاهده شده در
امکان تشکیل فاز مذاب سرباره در  [25]جک و همکارانش 

در سیستم چهارتایی د درجه سانتیگرا 8811 تر ازدماهای کم
بینی پیش لذا وجود دارد. CaO , ZnO , 2FeO, SiOشامل 
درجه  8811 ای موضعی نمونه تاـــشود افزایش دممی

باعث تشکیل مذاب سرباره از اکسیدهای ذکرشده سانتیگراد 
 ی ذوبگردد. تبخیر روی در اثر احیاء باعث افزایش نقطه

شود. به منظور میب منجمد شدن آن ــسرباره شده و موج
حی و انجام گردید. در این دو آزمایش طرابینی فوق، پیش

ها میزان کاهش وزن نمونه و بازیابی روی بلافاصله آزمایش
ان شتایج ن. نقبل و بعد از تشکیل فاز سرباره بررسی شده است

ای که فاقد سرباره ش وزن برای نمونهـدهد میزان کاهمی
دقیقه حرار  دهی  881از  مذاب بوده است )سرد شده پس

و مقدار بازیابی  % 4/8( درجه سانتیگراد 8111 ایـــدر دم
برای  مقدار کاهش وزن و بازیابی رویبوده است.  %9روی 
ای که حاوی مقادیر قابل توجهی سرباره بوده است نمونه

 8111 دقیقه حرار  دهی در دمای 822)سرد شده پس از 
به دست آمده است.  %72و   % 3/89، (درجه سانتیگراد

ی بازیابی روی ناشی از تشکیل فاز بخش عمده ابرینــبن
 ن بوده است.ی مذاب و انحلال اکسید روی در آسرباره
بر اساس مطالب بیان شده، بهبود سینتیک بازیابی روی  

در حضور فاز سرباره مذاب را می توان ناشی از دو عامل 
جزئی کربن در سرباره که در اثر انحلال معرفی کرد. اول آن

سرباره(، واکنش احیای -)در فصل مشترک ذرا  گرافیت
اکسید روی توسط کربن به صور  همگن در فاز مذاب انجام 

ی مذاب باعث ایجاد که تشکیل سربارهخواهد شد. دوم آن

فصل مشترک گسترده میان اکسید روی و عوامل احیاء شده 
یک واکنش  (9ی مذاب، واکنش )است. در حضور سرباره

تواند سرعت بالاتری گاز( است و لذا می-سیال )مایع-سیال
 گاز( داشته باشد. -سیال )ذره-نسبت به واکنش جامد

 

 
تصویر میکروسکک الکترونی روبشی در مد الکترون برگشتی  82شکل 

 ی منجمد شدهاز سرباره EDSو گراف آنالیز 
 

ا لیسیم رــکربن و سیسازوکار احیای غبار در حضور  
ا ه تــمود. گرم نمودن نمونتوان به شکل زیر تشریح نمی
-تدریج باعث افزایش واکنشبه درجه سانتیگراد  321 دمای

 گردد. اینط سیلیسیم میــهای احیای اکسیدهای آهن توس
 8811 ها باعث افزایش موضعی دمای نمونه تا حدودواکنش

رک مشتسرباره در فصل و تشکیل مذاب درجه سانتیگراد 
شود. با تشکیل سرباره و انحلال بیشتر اکسیدهای فلزی می

های احیای کربوترمی اکسید روی اکسید روی در آن، واکنش
تواند به ها مییابد. این واکنشموجود در سرباره شد  می

صور  همگن میان کربن و اکسید روی محلول در سرباره 
شترک و در فصل م (9)انجام شود و یا بر اساس واکنش 

سرباره اتفاق افتد. حباب گازی معمولاً در فصل -حباب
2CO, CO د و حاوی نکنسرباره جوانه زنی می-مشترک کربن

, Zn تواند در فصل مشترک سربارهآهن فلزی نیز می. هستند-
های سرباره و به عنوان محصول واکنش-کربن و یا حباب

به کاهش اکسید روی در سرباره زنی نماید. -احیاء جوانه
شود. از طرفی مصرف تدریج باعث افزایش نقطه ذوب آن می
های گرمازا باعث کاهش شدن سیلیسیم و کاهش واکنش

بر مبنای آنالیز  گردد.دمای نمونه شده و سرباره منجمد می
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وجود ذرا  آهن  طیف سنجی پراش انرژی پرتو ایکس
ی منجمد شده کربن در سرباره-خالص و ذرا  آلیاژ آهن

 اند.مشخص شده( 89)ه است. این فازها در شکل تایید شد

 

     
 

 
 

 
 

 ی منجمد شدهتصویر میکروسکک الکترونی روبشی در مد الکترون برگشتی از سرباره  89شکل 
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 نتیجه گیری
غبار کوره قوس الکتریکی مجتمع فولاد اسفراین در  احیای

ی سیلیسیم( در گستره %72حضور کربن و فروسیلیسیم )

مورد بررسی قرار گرفت. درجه سانتیگراد  321-8121 دمایی

ایش کربن با سیلیسیم باعث افزدهد جایگزینی نتایج نشان می

)تا سه گیر میزان بازیابی روی و همچنین نرخ احیاء چشم

دهد علت اصلی ها همچنین نشان میبررسیشود. میبر( برا

. ستابهبود سینتیک فرایند احیاء، تشکیل فاز مذاب سرباره 

تواند به صور  جزئی کربن را در خود حل میمذاب سرباره 

به طور  ش کربن و اکسید روی نموده و باعث انجام واکن

فاز سرباره فصل مشترک از طرفی  در مذاب شود.همگن 

ده و عوامل احیاء کننده تری میان مواد احیاء شونگسترده

یم توان گفت با استفاده از فروسیلیسآورد. بنابرین میفراهم می

ار ـتوان دما و زمان فرایند بازیابی روی از غبدر کنار کربن می

را کاهش داد و از این طریق بازدهی های حرارتی در روش

نمود.تر را بیش هافراینداین اقتصادی 
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 1دارشپوشفرایند جوشکاری قوسی با الکترود با استفاده از بر سطح فولاد کربنی  Fe/TiCکامپوزیتی  ایجاد لایه

 
 (9)ابراهیم کرمیان           (2)آبادینجف  محمود فاضل           (8)لایی نژاداسماعیل م

 

 چکیده 
بر سطح فولاد    Fe/TiC کامپوزیت سطحی برای ایجاد درجای  تیتانیم و مخلوط گرافیت و فروبا الکترود پوشش دار  جوشکاری قوسی   در این پژوهش 

AISI 1045 شیمیایی   ه وشد بررسی   حتمل های م. ترمودینامیک واکنشبکار رفت سختی و ریزساختار کامپوزیت حاص     هاواکنش دهندهاثر ترکیب  له  بر 

سی  شان داد  نتایج شد.  برر شترین ، ن سبت  با نمونه در تیتانیم کاربید کننده تقویت ذرات بی ست  12 به 81 تیتانیم فروگرافیت به  وزنی ن ست. آمد بد   ه ا
 است.  رسیده ویکرز 282ویکرز به  222ه و ازیافتافزایش تقویت نشده نسبت به زیرلایه  %222سطحی کامپوزیت این سختی  سنجی نشان داد، سختی

 

 ، ریز ساختاردارشپوش قوس الکتریکی با الکترود، جوشکاری  AISI 1045، فولاد  Fe/TiCکامپوزیت سطحی   کلیدی هایواژه

 

 

 

 
Fabrication of Fe/TiC Surface Composite on Carbon Steel Using SMAW Process 

 
E. Mollaie Nejad   M. Fazel Najafabadi   E. Karamian 

 

Abstract 

In this research, SMAW process and mixture of graphite and ferrotitanium compounds were employed to in-situ 

fabricating of Fe/TiC composite on the surface of AISI 1045 steel. Thermodynamics of possible reaction and effects 

of chemical composition of primary reactant were studied. Results showed that maximum size and volume ratio of 

TiC reinforced particles was achieved in sample with graphite to ferrotitanium ratio of 18 to 82 that shows 

maximum hardness. Obtained composite`s hardness was increased 220 per cent in relates to un-reinforced sub-

layer (220 to 712 Vickers). 

 

Keywords   Fe/TiC Surface Composite, AISI 1045 steel, SMAW, Microstructure
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 مقدمه
خواص مکانیکی  بهبودکامپوزیت سازی یکی از روشهای 

قطعات است. در این میان ذرات تقویت کننده سرامیکی 
مقاومت  و پایداری حرارتی اربید تیتانیم به دلیل سختی زیاد،ک

 کامپوزیت های زمینه فولادی ساخت بالا در به اکسیداسیون
مانند دهی متداول پوشش های روش .[1]ندمورد توجه هست

ب دهی فیزیکی رسوو   (CVD)بخاررسوب دهی شیمیایی 
در  ،های غالبا نازکپوششایجاد به دلیل  (PVD) بخار

کاربردهایی که نیاز به ضخامت بالای پوشش دارند مناسب 
فرایندها از نقاط ضعفی مانند این  ،علاوهبه .[2] نیستند
های بالا، پیچیدگی فرایند و عدم امکان استفاده برای هزینه

 .[2] برخوردارندقطعات بزرگ و نقاط خارج از دسترس 
جوشکاری به دلیل پوشش دهی با استفاده از  هایروش

از  .[2] د توجه هستندبسیار مور و هزینه کمتر سادگی فرآیند
ذرات نتایج تحقیقات نشان داده است، سوی دیگر، 

ر اندازه کوچکت یدارا درجا در حالتساخته شده  کنندهتیتقو
 یهاوشبه ر یدینسبت به ذرات تول ترکنواختی یو پراکندگ

خواص  یباعث همسانگرد بنابراین .[3]درجا هستند ریغ
 .گزارش شده استگرددیمبه این شیوه  یدیتول تیکامپوز
در  را به صورت درجا کاربید تیتانیمتوان ذرات می که

ذوبی با فرایند جوشکاری .[4] حوضچه جوش ایجاد کرد
های  منظور ساخت کامپوزیتهاستفاده از پرتو الکترونی نیز ب

سطحی استفاده شده است. در این رابطه لی و همکاران 
را بر سطح فولاد زنگ  TiCکامپوزیت سطحی حاوی ذرات 

نتایج ایشان نشان داد که، تولید  .[5]ایجاد کردند 923نزن 
از مخلوط پودری بصورت درجا  TiCذرات تقویت کننده 
زیع ذرات از نظر تو تریمناسبروش بسیار تیتانیم و گرافیت، 

در مقایسه با افزودن این ذرات  و سختی پوشش ایجاد شده
با در همین پژوهش  .[5]استبه مذاب بطور غیر درجا 

نشان داده  Fe-Ti-Cاستفاده از نمودار فازی سیستم سه تایی 
از مذاب در حین انجماد  TiCفاز  شد که امکان رسوب

امامیان و  در پژوهش دیگری .[5]حوضچه جوش وجود دارد
را  TiCکامپوزیت حاوی ذرات  ،با استفاده از لیزر همکاران

ایجاد کردند. بر طبق نتایج ایشان  AISI 1030بر سطح فولاد 
با افزایش نسبت کربن به تیتانیم در پودر اولیه، مقدار ذرات 
 کاربید تیتانیم تولیدی افزایش پیدا کرده و در نتیجه سختی

گزارش  .[6] کندنیز افزایش پیدا می وزیتی حاصلهلایه کامپ
منظور ساخت هب الکتریکی های جوشکاری قوسروششده 

به علت سادگی فرایند و هزینه  های سطحی کامپوزیت
نسبت به فرایند های لیزر و پرتو الکترونی   ،تجهیزات کمتر

در این رابطه  .[2] تر هستندبرای کاربرد های صنعتی مناسب
ژینهونگ و همکاران ایجاد درجای کامپوزیت سطحی 

FeCrBSi/TiC  بر روی فولادAISI 1045  به روش
 ردند.کرا بررسی  محافظ گاز با تنگستنی قوسی جوشکاری

ذرات تقویت کننده توان می ،نتایج پژوهش ایشان نشان داد
چه را از واکنش بین گرافیت و تیتانیم در حوض کاربید تیتانیم

در وانگ و همکاران در همین رابطه، . [1] جوش ایجاد نمود
 AISI 1045 ر سطح فولادب  Fe/TiCایجاد کامپوزیت مورد

 جوشکاری قوسی تنگستنی با گاز محافظروش طی فرآیند 
آنها مورد استفاده در تحقیق  یپودر مخلوط تحقیق کردند.

 ،شان دادپژوهش ناین شامل فروتیتانیم و گرافیت بود. نتایج 
ذرات کاربید تیتانیم از واکنش مستقیم بین فروتیتانیم و 

جوشکاری قوسی روش فرایند گرافیت در حوضچه جوش 
این محققین اعلام . گرددمیایجاد  تنگستنی با گاز محافظ

برابر زیرلایه افزایش پیدا  3سختی لایه ایجاد شده تا کردند، 
دار شپوش جوشکاری با الکترود روش. [4] کردخواهد 

(SMAW) یسادگ لیبه دل وبوده متداول جوشکاری  فرایند 
وجه مورد ت هانسبت به سایر روش ارزانتر زاتیو تجه ندیفرا

ی رسی مورد براما این فرایند کمتر برای کامپوزیت ساز است.
 .پژوهشگران بوده است

فرآیند جوشرررکاری با الکترود   ازحاضرررر در پژوهش  
 Fe/TiC ه منظور سرراخت کامپوزیت سررطحیب پوشررش دار

  .ه استاستفاده گردید AISI 1045فولاد  سطحجا بر بطور در
های مرتبط بررسرری و واکنش ترمودینامیکدر همین رابطه، 

تار  ریزسررراخبر سرررختی و اثر ترکیب شررریمیایی پودر اولیه 
 .ه استکامپوزیت حاصله مورد بررسی قرار گرفت

 
 تحقیق مواد و روش

 میلیمتر 822×92×1 با ابعاد AISI 1045فولاد در این پژوهش 
 میکرونیزه مخلوط پودرهایبه عنوان زیرلایه استفاده شد. 

به عنوان مواد  (%3/33خلوص با ) فروتیتانیم و گرافیت
با قطر داخلی  AISI 1005 فولاد هایلوله واکنش دهنده و از



 93 ابراهیم کرمیان -آبادیمحمود فاضل نجف  -اسماعیل ملایی نژاد
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مخلوط به عنوان نگهداره میلیمتر  9 و قطر خارجیمیلیمتر  3
ین مواد اشیمیایی استفاده شد. ترکیب  های واکنش دهندهپودر

 AWSالکترودهمچنین از  ارائه شده است. (8) در جدول

A5.1: E7018   منظور جوشکاری هبمیلیمتر  29/9با ضخامت
 سه با تگرافی و فروتیتانیم پودر استفاده شد.ها نمونهسطحی 
 مخلوط. گردید مخلوط (2) طبق جدولمختلف  نسبت
 پرانرژی و تحت ای گلوله آسیاب با استفاده از حاصله پودری
 دور 922 سرعت باو  ساعت 9 مدت بهآرگون  خنثی اتمسفر
ر لوله د سپس پودر .گرفت قرار کاری آسیاب تحت دقیقه در

مقدار متوسط  ریخته شد. AISI 1005هایی از جنس فولاد 
 ریمتبر سانت گرم 9/2پودر در رابطه با واحد طول لوله ها تقریباً 

دگی پودر، افزایش افزایش فشر جهتگیری شد. اندازه
ها با استفاده ، لولههواحذف  و های مورد نظراحتمال واکنش

سطحی منجر به  جوشکاریفرایند  .فشرده شدنداز پرس 
ر روی ب دارشوشدرجا با استفاده از الکترود پکامپوزیت ایجاد

کاهش رقت و با توجه به نوع  جهتنمونه ها انجام شد. 
 الکترودا ب مستقیمقطبیت و نوع جریان  مورد استفاده، الکترود
با توجه به قطر  شدت جریان انتخاب شد. مثبت قطبدر 

سرعت متوسط  و آمپر 822برابر با  الکترود مصرفی
 (8) انتخاب شد. شکلمیلیمتر بر ثانیه  8جوشکاری برابر با 

به روش جوشکاری با  چگونگی عملیات کامپوزیت سازی
 دهد.نشان میدار را ششستفاده از الکترود پوا

  

ها، آناز مقطع عرضرری ها، جهت بررسرری ریزسرراختار نمونه 
کات برش وایرتوسررط میلیمتر  92×22×1هایی به ابعاد نمونه

شد  نمونه ها  .و متالوگرافی بر روی آن صورت گرفت  هداده 
 حکاکی شررد. بررسرری درصررد 9نایتال با اسررتفاده از محلول 

 از اسرررتفاده با آمده دسرررت به پوشرررش ریزسررراختاری
  روبشرری الکترونی میکروسررکو  و نوری میکروسررکو 

(SEM) مدلVega3  TESCAN  طیف سنجی پراش مجهز به
برای تعیین درصررد حجمی و  .انجام شررد ایکسانرژی پرتو 

نده، نرم     ندازه ذرات تقویت کن مورد  ImagJافزار متوسرررط ا
سایی     شنا ستفاده قرار گرفت.  شده و    یهافاز ا پوشش ایجاد 

ستگاه       ستفاده از د  پرتو پراشسرباره حاصل حین فرآیند با ا
لامپ پرتو ایکس   با   Philips PW3040مدل  (XRD)ایکس

Å93/8= αK م شد.انجا 

 
 

 چگونگی انجام عملیات کامپوزیت سازی سطحی با استفاده از  8 شکل

 SMAWفرایند 

 

 مورد استفادهمواد ترکیب شیمیایی   8 جدول

 ماده (%wt)ترکیب شیمیایی 

Fe Ti S P Mn Si C  

 AISI 1045 339/2 289/2 921/2 288/2 289/2 - بقیه

 AISI 1005 292/2 233/2 282/2 283/2 289/2 - بقیه

 FeTi ≤8/2 - - ≤22/2 ≤222/2 22 بقیه

 

 ترکیب شیمیایی مخلوط پودری اولیه  2جدول 

C (wt%) FeTi (wt%)  نسبت اتمیC:Ti نمونه 

89 12 99  :39 8 

89 19 92 :92 2 

81 12 39 :99 9 
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 نتایج و بحث
وجه با ت در ابتدا .محتمل یواکنش ها کینامیترمود یبررس

شرایط و امکان در مورد به بحث به داده های ترمودینامیکی 
رداخته پفرآیند تحت بررسی تشکیل کاربید تیتانیم در 

تغییرات انرژی آزاد گیبس  روابط (9) جدول در .شودمی
، کاربید تیتانیم TiO)2(های تشکیل اکسید تیتانیمواکنش
(TiC)فروتیتانیم ،Ti)2Fe وFeTi )  سمنتیتC)3(Fe ، مونو

آورده شده است.  CO)2( اکسید کربندی و (CO)اکسید کربن
در  ،روابطاین نمودارهای مربوط به  ،منظور مقایسه بهتره ب

رسم شده  کلوین 231-2222 و در گستره دمایی (2)شکل 
  .اند

شود تغییرات انرژی دیده می (2)همانطور که در شکل  
ر مربوط در مقایسه با مقادیآزاد گیبس تشکیل کاربید تیتانیم 

به بیان دیگر  .منفی تر است FeTiو  C3Fe ،Ti2Feبه تشکیل 
تیتانیم تمایل شدیدی در مقایسه با آهن برای تشکیل کاربید 

هم افر در صورت این قابلیت را دارد کهدر نتیجه تیتانیم  دارد.
د در واکنش با کربن، کاربی مورد نیاز اکتیواسیونشدن انرژی 

م تولید کند. گزارش شده است که حداقل دمای لازم تیتانی
. [11]است  کلوین 8331برای تشکیل کاربید تیتانیم برابر با 

همچنین مقدار انرژی اکتیواسیون برای انجام واکنش تولید 
 گزارش شده kJ/mole 9/2919 =aEکاربید تیتانیم برابر با 

بسیار با توجه به این که دمای حوضچه جوش . [12]است 
از این مقدار بوده و قوس الکتریکی توانایی فراهم  بیشتر

توان نتیجه نمودن انرژی اکتیواسیون مورد نیاز را دارد، می
گرفت که این واکنش از نظر ترمودینامیکی در شرایط این 

 .[13]تحقیق انجام پذیر است
 

 
 

یبس واکنش های محتملتغییرات انرژی آزاد گ  2شکل 

 

 تغییرات انرژی آزاد گیبس واکنش های محتمل   9جدول 

 

 ردیف واکنش (J/mole) انرژی آزاد (K) گستره دمایی

8899 - 231 T  23/82  +819292 - 
Ti + C = TiC [7] 8 

2222 - 8899 T  22/89  +819929 - 

399 - 231 T  99/28 - 29938 

3Fe + C = Fe3C [1] 2 

8813 - 399 T  92/29 - 22929 

8999 - 8813 T  39/1 - 82239 

8123 - 8999 T  39/1 - 2828 

9222 - 8123 T  98/82  +93182 - 

2222 - 231 T  2/99  +99922 - Ti + 2Fe = Fe2Ti [9] 9 

2222 - 231 T  3/83  +93122 - Ti + Fe= FeTi [9] 3 

2212 - 231 T  829  +382222 - Ti + O2 = TiO2 [82] 9 

2222 - 231 T  9/829 - 229322 - 2C +  O2 = 2CO [82] 9 

2222 - 231 T  13/2 - 933899 - C + O2 = CO2 [7] 2 
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های درجا در رخداد واکنش زیکربن ن تهیویاکتعلاوه بر دما، 

با های منتشر شده، بر اساس گزارش .بررسی شده است

آن  هتیویو کاهش اکت حوضچه جوشدر  میتانیکاهش مقدار ت

تغییرات انرژی نمودار . 1]4[ آیدمید بوجو C3Fe جادیامکان ا

از نظر  دهد، نشان می(2)در شکل   2TiOتشکیل گیبس  آزاد

ارتر این ترکیب در مقایسه با کاربید تیتانیم پایدترمودینامیکی 

بنابراین احتمال اکسید شدن تیتانیم در حضور اکسیژن  .است

صورت وجود مقدار بسیار کمی لذا در  .بسیار بالا خواهد بود.

یم تیتانیم سریعاً اکسید شده و کاربید تیتان ،اکسیژن در محیط

عملیات کامپوزیت . بنابراین در هنگام دتولید نخواهد ش

با توجه  .حافظت شوداز تماس با اکسیژن مباید این فلز  سازی

 دار توانایی ایجادبه اینکه گازهای حاصل از الکترود پوشش

محافظت کافی از تیتانیم موجود در مخلوط پودری اولیه را 

ندارد، در این پژوهش از لوله های فولادی جهت حفاظت 

اولیه پودر واکنش دهنده استفاده شده است. لوله فولادی 

از مخلوط پودری واکنش تواند تا قبل از ذوب شدن، می

نکرده داخل آن در برابر اکسیژن محافظت کند. در نتیجه 

فزایش م اد کاربید تیتانیاحتمال واکنش تیتانیم با کربن و ایجا

 یابد. می

های محتمل همچنین باید به در بررسی واکنش 

در  همانطور کهواکنشهای اکسیداسیون کربن نیز توجه کرد. 

نشان داده شده است، شیب تغییرات انرژی آزاد  (2)شکل 

در رابطه  با دما تقریبا ثابت است و  2CO گیبس واکنش تولید

اد کند. اما تغییرات انرژی آزتغییر زیادی نمیبا تغییرات دما، 

ا افزایش دما به سمت ب COگیبس مربوط به واکنش تولید 

بالاتر  دماهایکند. بنابر این اکسیژن در تر میل میمقادیر منفی

در داشت که  بسیار شدیدی خواهدتمایل  کلوین 8222 از

صورت کربن مورد نیاز کند. در این COترکیب با کربن تولید 

برای واکنش با تیتانیم مصرف شده و احتمال ایجاد ذرات 

 یابد. بنابر این محافظت از مخلوطکاهش می ،کاربید تیتانیم

 دارد.زی اهمیت زیادی پودری اولیه در زمان کامپوزیت سا

ذرات تقویت  و اندازه توزیع  (9) شکل  .زساختار یر یبررس 
نده   تانیم     کن ید تی نه در کارب کدیگ   مختلف را  یها نمو  ربا ی

سه   ست نمومقای شاهده می ده ا شود، توزیع ذرات کاربید   . م

  (3)جدول  نسرربتاً یکنواخت اسررت. نمونههر سرره تیتانیم در 
متوسررط کسررر حجمی و متوسررط  نتایج حاصررل از محاسرربه 

ه ها را  نمون این در  میتان یت دی کننده کارب   تی ذرات تقواندازه  

شان می  شاهده   دهد.ن سبت   د که باوش میم   تگرافیافزایش ن
دی اندازه ذرات کاربید تیتانیم تولی      ،پودر اولیه در  به تیتانیم  

ته  یافاندازه آنها کاهش این نسرربت بزرگتر شررده و با کاهش 

با   9ذرات کاربید تیتانیم در نمونه  میزانبیشرررترین . اسرررت
 .مشاهده شد 12به  81تیتانیم فرونسبت وزنی گرافیت به 

 

 
 

 
 

 
 

 

ها با نسبت متفاوت نمونه  الکترونی تصویر میکروسکو    9 شکل

 8نمونه شماره  الف(عوامل واکنش دهنده، نقاط تیره کاربید تیتانیم، 

(C13 FeTi87) 2شماره ، ب(نمونه  (C15 FeTi85) 9،ج( نمونه شماره 
(C18 FeTi82) 

 

 )الف(

 (ب)

 (ج)
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8931سال سی ام، شمارۀ دو،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد   

 میتانیت دیکارب یمتوسط اندازه ذرات و کسر حجم  3 جدول
 

 کسر حجمی

 %   TiC ذرات

 متوسط اندازه

 TiC  (μm)ذرات

نسبت وزنی 

 فروتیتانیم/کربن
 نمونه

8/2±9/2 8/8 12/89 8 

9/2±3/9 3/9 19/89 2 

9/2±9/2 2/9 12/81 9 

 

را  8ذرات گوشه دار کاربید تیتانیم در نمونه  (3)شکل  
د با توجه به اینکه تمایل تیتانیم به تشکیل کاربیدهد. نشان می

بسیار بیشتر از آهن است، تشکیل و رشد کاربید تیتانیم باعث 
کاهش کربن در اطراف ذرات شده و احتمال تشکیل فریت 

دیده  (9)لذا در شکل  .[15]گردد در اطراف ذرات بیشتر می
 شود، زمینه اطراف ذرات فریتی است.می
 

 
 

در زمینه   TiC اتتصویر میکروسکو  الکترونی روبشی از ذر  3شکل 

 8 در نمونه فریتی

 

تصویر میکروسکو  الکترونی یک ذره  (الف-9)شکل  

را نشان  9کاربید تیتانیم در زمینه پرلیتی مربوط به نمونه 
دهد. با توجه به اینکه مقدار کربن در پودر اولیه در این می

توان در ش پیدا کرده است، میافزای 8نمونه نسبت به نمونه 
اقی مانده تیتانیم، کربن بنظر گرفت که بعد از تشکیل کاربید 

گردد. لذا زمینه در این نمونه تمایل به صرف ایجاد پرلیت می

پرلیتی شدن خواهد داشت. مورفولوژی مکعبی این ذرات را 

توان به ساختار شبکه مکعبی کاربید تیتانیم نسبت داد. می
ترکیب شیمیایی ذره کاربید تیتانیم را نشان  (ب -9)شکل 
شود، این ذره دارای عناصر دهد. همانطور که دیده میمی

تیتانیم، کربن بوده و آهن نیز به دلیل زمینه فولادی در نتایج 
 شود.دیده می

 

 
الف( ذره   ،9تصویر میکروسکو  الکترونی روبشی نمونه   9شکل 

TiC  یکسا پرتو انرژی پراش سنجی طیفب( آنالیز ، در زمینه پرلیتی 

 Aنقطه 

 

الگوی پراش  (9) شکل .کسیپراش پرتو ا یهاافتهی یبررس

دهد. همانطور که در این را نشان می 9 هپرتو ایکس نمون

شامل کاربید  شود، فازهای موجود در این نمونهدیده میشکل 

 .است (C3Fe)و سمنتیت ( Fe-α)، فریت (TiC) تیتانیم

شامل  ز فازهای موجود در پودر اولیهاثری اهمچنین 

دراین نمونه نیست.  و گرافیت( FeTiو  Ti2Fe)فروتیتانیم

 )الف(

 (ب)
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 توان نتیجه گرفت که نزدیک به تمام فروتیتانیمبنابراین می

در واکنش با کربن شرکت  موجود در مخلوط پودری اولیه

ست. یتانیم را تولید نموده اکرده و فاز تقویت کننده کاربید ت

تانیم در حوضچه جوش یبا کاهش ت ،گزارش شده است که

امل با تواند بطور کنمیدر اثر تولید کاربید تیتانیم، کربن 

 تیتانیم واکنش کرده، درنتیجه کربن تمایل خواهد داشت با

بنابر این حضور خطوط  .]16[کند ایجاد  C3Feآهن واکنش و 

( در الگوی پراش پوشش C3Feپراش مربوط به سمنتیت )

 تواند ناشی از این امر باشد.تولیدی می

 

 
 9الگوی پراش پرتو ایکس از پوشش نمونه   9 شکل

 

ل حاصالگوی پراش پرتو ایکس از سرباره  (2)در شکل  

فازهای موجود نشان داده شده است.  9نمونه از جوشکاری 

در سرباره شامل فازهای موجود در الکترود اولیه شامل 

اکسیدهای تیتانیم، کربنات کلسیم، سیلیس، اکسید آهن 

حاصل از اکسید شدن آهن در زمان جوشکاری و کاربید 

 با توجه به وزن مخصوصتیتانیم است.گزارش شده است که 

سه با فولاد در مقای( 3g/cm 39/3 – 32/3) کمتر کاربید تیتانیم

 به سطح حوضچه جوشمقدار زیادی از کاربید تیتانیم مذاب 

بنابر این احتمال ورود ذرات کاربید  .[16]شود پس زده می

یتانیم یابد. پس زدن ذرات کاربید تتیتانیم به سرباره افزایش می

توان عامل دیگری در وجود این توسط جبهه انجماد را می

نین اکسید تیتانیم موجود در همچ ذرات در سرباره دانست.

توان به اکسید تیتانیم موجود در پوشش الکترود سرباره را می

و اکسید شدن مقداری از تیتانیم موجود در فروتیتانیم تشکیل 

 دهنده مخلوط پودری اولیه نسبت داد.
 

 
 9الگوی پراش پرتو ایکس از سرباره نمونه   2شکل 

 

سکوپی نمونه     (الف – 1)شکل  . یسخت  صویر ماکرو را  9ت

دهد. نتایج ریز سختی سنجی پوشش تولید شده در     نشان می 

شکل   (A-B)طول خط  ست.       (ب -1)در  شده ا شان داده  ن

توان دید که سرررختی سرررطحی با افزایش ذرات کاربید       می

تیتانیم افزایش پیدا کرده اسرت. کمترین سرختی سرطحی در    

( 12به   89با نسررربت وزنی گرافیت به فرو تیتانیم )      8نمونه  

یه مشررراهده گردید. در این نمونه به        در مخلوط پودری اول

م و کسررر حجمی کم علت اندازه کوچک ذرات کاربید تیتانی

آنها در پوشش تولیدی، افزایش سختی کمتری مشاهده شد.     

سطحی در نمونه       سختی  شترین  شد. در این     9بی شاهده  م

سه با زیرلایه تقویت        شش تولیدی در مقای سختی پو نمونه، 

تا    یدا کرده واز  %222نشرررده  به   222افزایش پ  282ویکرز 

ویکرز رسررریده اسرررت. همانطور که در قسرررمت بررسررری 

سبت وزنی گرافیت به        شد، افزایش ن شان داده  ساختار ن ریز

باعث افزایش کسر حجمی   9( در نمونه 12به81فرو تیتانیم )

ان توگردد. میو اندازه ذرات فاز سرررخت کاربید تیتانیم می       

سخت کاربید     سر حجمی ذرات  دید که با افزایش اندازه و ک

این  .تیتانیم در این نمونه، سرررختی نیز افزایش یافته اسرررت     

های سررطحی تولید شررده با اسررتفاده از   رفتار در کامپوزیت

ست    شده ا تغییر نوع زمینه از . [6,11]فرایند لیزر نیز گزارش 

نه   نه     8فریتی در نمو قدار     9به پرلیتی در نمو با افزایش م

توان عامل موثر دیگری   کربن در مخلوط پودری اولیه را می 

 دانست.  9د افزایش سختی در نمونه 
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ج  ب( نتای)الف( تصویر ماکروسکوپی پوشش تولید شده، )  1 شکل

 (A-B) ریزسختی نمونه ها در طول خط

 

نشرران داده شررده با افزایش   (ب -1) در شررکلهمانطور که 

د. یابکاهش میتدریج ه بفاصررله از سررطح پوشررش، سررختی 

نده           می قدار ذرات تقویت کن کاهش م به  پدیده را  توان این 

شش    سطح به عمق پو ل تجمع دلیل تمایبه  کاربید تیتانیم از 

ر د ذرات کاربید تیتانیم در مناطق سطحی پوشش نسبت داد.   

تانیم       مراجع ید تی کارب قدار چگالی   – 3g/cm 39/3مختلف م

گزارش شررررده  3g/cm 8/2و فولاد کربن متوسرررط  32/3

تفاوت زیاد     با توجه به داده های فوق،    . [4,16,17]اسرررت

عامل  توان را می فولاد مذاب نسبت به  چگالی کاربید تیتانیم 

مختلف مناطق  (3)شرررکل در  .[3] این نوع رفتار دانسرررت

پوشش، نواحی میانی   سطح  به نزدیک نواحیپوشش شامل   

ست.       9در نمونه نواحی نزدیک فلز پایه و  شده ا شان داده  ن

تصاویر میکروسکوپی مربوط   (82)و ( 88)، (82)شکل های 

شکار      صاویر آ شان می دهد. دقت در این ت به این مناطق را ن

شش و        می شترک فلزپایه و پو صل م شدن از ف سازد، با دور 

شش،       سطحی پو شدن به نواحی  شتری از  نزدیک  تجمع بی

ای ه شود. همانطور که شکلذرات کاربید تیتانیم مشاهده می

به سررمت  از سررطح رکت د با حندهنشرران می (88) و (82)

کاهش  تقویت کننده وارد شررده مقدار ذرات  پوشررش،عمق 

این نوع توزیع ذرات تقویت کننده کاربید تیتانیم در      یابد.   می

  یوس ق جوشکاری  زیت درجا تولید شده توسط فرایند  کامپو

ستن  سط محققان دیگر نیز   (GTAW)محافظ  گاز با  یتنگ تو

ست    شده ا مناطق نزدیک به فلز   (82)شکل   .[4,16]گزارش 

 برتوان دید که در فصررل مشررترک میدهد. پایه را نشرران می

ن . ایاسررت کاهش یافته یکبارهسررختی به  ،خلاف پوشررش

توان به عدم حضرررور ذرات تقویت کننده کاربید  رفتار را می

جه به با تو با این حال. مشررترک نسرربت دادتیتانیم در فصررل

دچار تغییرات شرردید اینکه در زمان جوشررکاری این منطقه 

ی آن نسبت به زیرلایه بیشتر است.     سخت  ،گرددساختاری می 

این  کند.توان دید که در زیرلایه سختی به شدت افت می  می

رفتار نشرران دهنده عدم تغییرات سرراختاری در این قسررمت  

 است.

 

 

ب( )الف( مناطق سطحی )، 9در نمونه  مناطق مختلف پوشش 3 شکل 

  ج( مناطق نزدیک به فصل مشترک)مناطق میانی، 

 

 
 

ر د (الف)مربوط به منطقه تصویر میکروسکو  الکترونی   82شکل 

 (3)شکل 

 (ب) (ج) (الف)

 )الف(

 (ب)
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 در (ب)تصویر میکروسکو  الکترونی مربوط به منطقه   88شکل 

 (3)شکل 

 

 
تصویر میکروسکو  الکترونی مربوط به منطقه ج در شکل   82شکل 

(3) 

 گیرینتیجه
 با استفاده از فرایند Fe/TiCدر این پژوهش لایه کامپوزیتی 

 AISI 1045بر سطح فولاد  دارپوشش الکترود با جوشکاری

 توان در موارد زیر خلاصه کرد.نتایج حاصل را می ، ایجاد شد

ننده تقویت کذرات کامپوزیت زمینه فولادی با امکان ایجاد  .8

د قوسی الکتروکاربید تیتانیم طی فرایند جوشکاری 

مخلوط پودری فروتیتانیم و  با استفاده ازدار ششپو

 وجود دارد. از نظر ترمودینامیک گرافیت

اندازه و نسبت حجمی ذرات تقویت کننده کاربید بیشترین  .2

م ) نسبت وزنی گرافیت به فرو تیتانیدر نمونه با تیتانیم 

 . ( بدست آمد12به  81

سبت     . 9 سختی در نمونه با ن شترین  فرو  به  گرافیتوزنی بی

 ( بدست آمد. 12به  81تیتانیم ) 

 زیرلایه      نسبت به   %222سختی کامپوزیت تولید شده تا . 3

افزایش پیدا کرد.ویکرز(  282به  222) تقویت نشده 
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  (HDPE)اتیلن با چگالی بالا های کربنی بر سینتیک بلورینگی پلیبررسی تأثیر نانولوله

 
  (2)سمانه صاحبیان                            (8)ساره مؤذن

 چکیده

هیه شدند. تغییرات ت اکستروژنبا استفاده از دستگاه مینیی کربنی اتیلن/نانولولهت پلیاتیلن و نانوکامپوزیهای پلینمونه در این پژوهش

 یتفاضل یوبشر آنالیز حرارتیهای کربنی با استفاده از اتیلن در حضور نانولولهخواص حرارتی و سینتیک بلورینگی غیرهمدمای پلی
ا هدهند که دمای انجماد و آنتالپی فرآیند در حضور نانولولهنشان می های متفاوت سرمایش مورد بررسی قرار گرفتند. نتایجدر سرعت

ای هکنند. علاوه بر این، درصد بلورینگی محاسبه شده در نمونهمی رفتارزنی چنین به عنوان نقاط جوانهها همیابد. نانولولهافزایش می

های کامپوزیتی در نمونه 2به  9(، از مقدار nییر شاخص اورامی )تغ ،چنیناست. همی خام افزایش یافتهنانوکامپوزیتی نسبت به نمونه
 سازی مورد نیاز فرآیند بلورینگی محاسبه شد.انرژی فعال OFWهای کیسینگر و کارگیری مدلدرنهایت با به شود.دیده می

 

 .تیی کربنی، سینتیک بلورینگی، خواص حرار، نانولولهپلی اتیلن با چگالی بالا کلیدی هایواژه

 

 

Effect of Carbon Nanotubes on Thermal Properties and Crystallization 

Kinetics of High Density Polyethylene

S.Moazen                                      S.Sahebian 

 
Abstract 

In this study, HDPE and its nanocomposites with 1, 2.5 and 5 weight percent of carbon nanotube were prepared 

using mini-extrusion machine. Thermal properties and crystallization kinetics of samples were studied by 

differential scanning calorimetry methods at different cooling rates. Results shows that solidification and enthalpy 

increases in presence of carbon nanotubes. Carbon nanotubes acts as nucleation sites. Besides, relative 

crystallinity in nanocomposites is higher than pure polyethylene. Furthermore, Avrami index (n) decreases from 

3 to 2 in nanocomposites. Finally, the activation energy for the crystallization process was calculated using 

Kissinger and OFW methods. 

 
Key Words HDPE, carbon nanotube, crystallization kinetics, thermal properties. 
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 مقدمه
رین است بلوها، پلیمری نیمهی ترموپلاستاتیلن، از دستهپلی

قیمت پایین، روش  های مطلوبی چونویژگی که به علت
ای هدر برابر حلال شیمیایی مطلوب تولید آسان و مقاومت

اکثر کاربردهای صنعتی و مختلف، به عنوان اولین انتخاب 

. در میان پلیمرهای موجود در شودگرفته می نظرمهندسی در 
ب، به ی مناسعلت چقرمگاتیلن با چگالی بالا بهصنعت، پلی
و مقاومت بالای الکتریکی و  ر دماهای کمخصوص د

دسته  . اما کاربرد این[1,2]تری استشیمیایی مورد توجه بیش
با  چندان مناسبپلیمرها به علت خواص حرارتی نه از

  محدودیت مواجه است.

بهبود خواص حرارتی  های مناسب جهتیکی از روش
یه وفازهای ثانسازی است. اتیلن، کامپوزیتو مکانیکی پلی

ود. در شاستفاده می ی پلیمریهاکامپوزیت متنوعی در ساخت
کربنی به علت خواص مکانیکی، هایهای اخیر نانولولهسال

 فردی که دارند توجه بسیاریحرارتی و الکتریکی منحصربه
 هایاند. نانوکامپوزیتاز پژوهشگران  را به خود جلب نموده

ص ای فراوانند که خواکربنی موادی با کاربردهپلیمر/ نانولوله
-لهنانولوها حتی در مقادیر بسیار کم مکانیکی و حرارتی آن

  [3,8]است.نیز بهبود یافته کربنی های

بلورین تا حدود خواص ماکروسکوپی پلیمرهای نیمه
ن رو، ها وابسته است. از ایبلورینگی آنرفتار بسیار زیادی به 

ر هایشان دیتی رفتار بلورینگی پلیمرها و کامپوزمطالعه

جایی که از آن ها از اهمیت بالایی برخوردار است.کاربرد آن
گیرند، دما قرار میپلیمرها معمولا تحت فرآیندهای غیرهم

تر از ها بسیار پرکاربردآندمای غیرهم بررسی سینتیک تبلور
های بسیار زیادی دما است. لذا، پژوهشرفتار بلورینگی هم

 است. در این زمینه انجام شده
-ا بهر های کربنی رفتار بلورینگی پلیمرهاافزودن نانولوله

 توانها میترین آندهد. که از مهمشدت تحت تأثیر قرار می
زنی در های کربنی به عنوان نقاط جوانهبه نقش نانولوله

-پلی [9,12] اتیلنچون پلیهای پلیمری متفاوتی همسیستم

و  [15,16] ترفتالاتاتیلن، پلی[4,14] ، نایلون[13] پروپیلن
زنی اشاره کرد. افزایش نقاط جوانه [19-17] الکلوینیلپلی

 .[9,12]شودی متوسط مناطق بلورین میمنجر به کاهش اندازه
ه های کربنی بدریافتند که افزودن نانولوله [12]کیم و دیگران

صد درن تولید شده به روش پلیمریزاسیون درجا اتیلپلی
( را افزایش 1/2tی بلورینگی )دت زمان میانهبلورینگی و م

 آنهاماند. که، دمای ذوب تقریباً ثابت میدهد. درحالیمی

های را در نمونه 2به  9( از nهمچنین تغییر شاخص اورامی )
نیز، اثر  [20]اند. کودجی و دیگرانکامپوزیتی گزارش کرده

 کربنی یاتیلن/نانولولهمشابهی را برروی درصد بلورینگی پلی

 اند.و افزایش در دمای ذوب را گزارش کرده
ی شاخص اورامی، ناشی از تغییرات مقادیر گزارش شده

ی پلیمری، از روند های کربنی به زمینهافزودن نانولوله

 nتغییر  [10]مشخصی برخوردار نیست. هگنمولر و دیگران
ی را ی کربناتیلن/نانولولهدر نانوکامپوزیت پلی 5/8به  2از 

افزایش  [21]که، گریدی و دیگراناند. در حالیگزارش کرده
n   کربنی درصدوزنی نانولوله 9/0در اثر افزودن  1/2به  2/8از

 nات چنین تغییرپروپیلن را مشاهده کردند. همی پلیبه زمینه
-ر زمینهد تغییراتیگونه کربنی، بدون هیچدر حضور نانولوله

  (PETترفتالات )اتیلنلیاز جمله پی مختلفی هاری پلیمها
  [23]نفتالات(-9،2و پلی )اتیلن  [22]اکسایداتیلن، پلی[16]

 است.گزارش شده

 گالیچ اتیلنپلی هایرو، نانوکامپوزیتدر پژوهش پیش
زمون آ اکستروژن تولید وبه روش مینی کربنی ی/نانولولهبالا

های در سرعت یتفاضل یروبش کالوریمتریدمای غیرهم

 در های آزمونبا استفاده از دادهیش مختلف انجام شد. سرما
د ها مورابتدا خواص حرارتی پلی اتیلن در حضور نانولوله

مای دبررسی قرار گرفتند. سپس، سینتیک بلورینگی غیرهم
های اورامی، کیسینگر و اوزاوا ها با استفاده از روشنمونه

 .ورد تحلیل و بررسی قرار گرفتم
 

 روش پژوهش
اتیلن با چگالی بالا با نام در این پژوهش از پلی. اولیه مواد

انگلیس  INEOSساخت شرکت  ELTEX@ B4020تجاری 

کربنی چندلایه به عنوان زمینه استفاده شد. از نانولوله

(MWCNT)  85-5نانومتر و طول  90-20به قطر خارجی 
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درصد از تولیدات شرکت  35میکرومتر و خلوص بیش از 

Nanolin ه عنوان فاز ثانویه استفاده گردید. به منظور چین ب

اتیلن تر پلیافزایش پایداری حرارتی و فرایندپذیری مناسب

 85و  2/0با نسبت  مذکور از استئارات کلسیم و آنتی اکسیدان

 اتیلن اضافه شد.درصد وزنی به پلی

 
 5/2، 8ابتدا مقادیر به منظور کامپوزیت سازی .  نمونه سازی

گردید.  اتیلن اضافهبه پودر پلیی کربنی نانولولهدرصد از  5و 
ر مخلوط پوداتیلن و قبل از فرایند اکستروژن، پودر پلی

 در آون خلأ به سانتیگراد درجه 10کامپوزیتی آن در دمای 

طور کامل خشک ها بهساعت قرار داده شد تا نمونه 4مدت 
، دقیقه بر دور 30ها گردد. در فرآیند اکستروژن سرعت مارپیچ

دقیقه  8سازی پس از ثابت شدن گشتاور مدت زمان مخلوط

انتخاب درجه سانتیگراد  830دمای محفظه اکستروژن و 
سازی در حالت مذاب، مخلوط گردید. پس از مخلوط

اه گرم شده به دستگکامپوزیتی مذاب توسط سیلندر پیش
درجه سانتیگراد  90و  830تزریق و قالب که به ترتیب دمای 

 ثانیه 90منتقل شده و به مدت  بار 000 ارند با فشار تزریقرا د
 داری شد. نگه

 
 منظور بررسی خواص به.   یتفاضل یروبش نالیز حرارتیآ

اتیلن با چگالی بالا و ترمودینامیکی و حرارتی پلی

 یتفاضل یروبش حرارتیاز آزمون  های آننانوکامپوزیت
ری دمای گیا اندازهب دستگاهاستفاده شد. کالیبراسیون دمایی 

ذوب ایندیم خالص انجام شد. سیکل انجام شده برروی 
 80 سرعت ها باها به این صورت است که تمامی نمونهنمونه

درجه  810تا دمای  80دمای  گراد بر دقیقه، ازدرجه سانتی
دقیقه در این دما  5حرارت داده شده، به مدت سانتیگراد 

 90و  20،  80متفاوت  داری شده و سپس با سه سرعتنگه
تا دمای اتاق سرد شده و با همان  گراد بر دقیقهی سانتیدرجه

دهی حرارتدرجه سانتیگراد  810تا دمای سرعت، مجدداً 

 د استفاده در این آزمون هوا است.اند. اتمسفر مورشده

 دستگاه میکروسکوپاز . میکروسکوپ الکترونی روبشی

-پلی ده ریزساختار برای مشاه VP1450الکترونی روبشی 

ا هستفاده شد. در ابتدا نمونها PCNT1%و بالا  چگالی با اتیلن

در تولوئن حل شده و سپس تا تبخیر کامل حلال در دمای 

شده  های نازک تهیهگه داشته شدند. فیلمندرجه سانتیگراد  10

با درصد وزنی  4SO2H /4PO3H /4KMnOدر محلول اچانت 

چنین، هم ساعت اچ شدند. 41ت به مد 2/ 90/ 91ترتیب به

 یهای کربنی نمونهپذیری نانولولهبه منظور مشاهده توزیع

 1کربنی به مدت درصدوزنی نانولوله 8حاوی  کامپوزیتی

دهد ساختار نشان می (8)طور که شکل ساعت اچ شد. همان

های کربنی به است. نانولولهکامپوزیتی کاملاٌ حاصل شده

اتیلن توزیع شده و اثری از اگلومره ی پلیخوبی در زمینه

ی دایره شکل روی نقطه شدن در ریزساختار وجود ندارد.

باشند که می 4SO2.H4KMnOهایی با ترکیب سطح رسوب

 اند.حین فرآیند اچ تشکیل شده

 
 نتایج

منحنی تغییرات ( 2)شکل .  دمافرآیند بلورینگی غیرهم

و  اتیلن خالصی پلیتوان مصرفی برحسب دما برای نمونه

با ( 2دهد. باتوجه به شکل )را نشان می های آننانوکامپوزیت

ه تر شده و بی نمودار وسیعگستره افزایش سرعت سرمایش

های سرمایش یابد. در سرعتسمت دماهای کمتر انتقال می

و  تری در دمای بالا باقی بوده، نمونه مدت زمان بیشکم

یابد، در نتیجه فرصت ها افزایش میپذیری مولکولتحرک

ر دینه شدن افزایش یافته و بلورینگی زنی و بلوربرای جوانه

علاوه بر این با افزایش  .یابدتری خاتمه میدماهای بیش

کاهش  سرعت سرمایش، مادون انجماد افزایش یافته و

-افت پیشرفت بلورینگی می ها سببپذیری مولکولتحرک

 شود. 
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  X5000 نماییبزرگ در PCNT 1% ینمونه از روبشی الکترونی میکروسکوپ یرتصو 8 شکل

 اتیلن پلی زمینه در کربنی نانوله توزیع ارزیابی جهت

 
 
 

 
 
 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 هایاتیلن خالص و نانوکامپوزیتی پلیمنحنی تغییرات توان مصرفی برحسب دما برای نمونه 2شکل 

 های سرمایش مختلفآن در سرعت 
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 و تحول شروع یدما تفاضل ،ینگیبلور درصد انجماد، کیپ یدما تحول، شروع یدما به مربوط یهاداده 8 جدول

 ندیفرآ یانتها در یمنحن بر مماس خط بیش و انجماد تحول کیپ یدما 

 

 نرخ سرمایش نمونه

( C/ min) 

onsetT 
 ( C) 

peakT 
( C) 

∆H 
(J/g) 

X 
(%) 

pT -o T 

    ( C) 

N=tan α 

 
HDPE 

 

80 24/881 90/885 09/803 45/90   

20 90/880 38/889 19/825 39/42   

90 9/881 89/888 08/890 31/59   

 

PCNT 1% 
80 08/883 20/889 5/893 44/40   

20 03/881 4/884 92/892 91/55   

90 09/880 29/889 91/859 95/59   

 

PCNT 2.5% 
80 54/820 99/889 44/854 93/52   

20 81/881 38/884 99/841 98/50   

90 92/881 08/889 29/808 42/51   

 

PCNT 5% 
80 83/828 45/881 45/803 22/98   

20 01/883 12/885 4/809 89/53   

90 9/881 21/884 82/893 00/50   

 
آنتالپی (، peakT) (، دمای پیکonsetT) دمای شروع( 8دول )ج

، مدت زمان (Xدرصد بلورینگی ) (،∆Hفرآیند انجماد )
پیک فرآیند دمای شروع تحول و دمای انجماد و تفاضل 

سرعت سرمایش  در یکدهد. ( را نشان میpT-oTانجماد )
 که نمودهها افزایش لولهانوهر دو در حضور ن  oT و pT ثابت
-پلی ورتبل سینتیک ی کربنی درنانولوله ی تأثیرهدهندنشان

. است زنیکنترل جوانه تحت نواحی در بالا چگالی اتیلن
ات ذرنانو ،مرتبط است هازنجیره پذیریبا انعطافTp   دمای

را کاهش داده و در نتیجه  های پلیمریزنجیره پذیریانعطاف
دمای شروع  شود. افزایشمی افزایش دمای انجمادسبب 

نها به عنوان دهد که آها نشان میلولهتحول در حضور نانو
 کنند.می رفتار زنینقاط جوانه

 دهد که در حضورنشان می میزان آنتالپی انجمادمقایسه 
 که ه سببیافته که ب افزایش فرایند  نتالپیهای کربنی آنانولوله
و  کربنی یاتیلن و نانولولهی پلیهویژگرمایی  ظرفیت تفاوت

-ا میهاتیلن در حضور نانولولهافزایش درصد بلورینگی پلی

 .باشد
از  نآ اتیلن و کامپوزیتهایدرصد بلورینگی نمونه پلی

 شود:می محاسبه (8ی )هرابط
(8                                      )X =

∆HSolidification

/∆H0 

 حرارتی نحنیسطح زیر م ،انجماد H∆در این رابطه  

بلورین  %800آنتالپی انجماد نمونه  ∆oHو  یتفاضل یروبش

  با تقسیم باشد. درصد بلورینگیاتیلن با چگالی بالا میپلی

∆H بلورین %800 اتیلنی پلینمونهانجماد آنتالپی مقدار  بر 

 .است  H∆همانند X آید، در نتیجه روند تغییراتبدست می

درصد وزنی  5امپوزیتی با ک یشینه بلورینگی در نمونهب

 ست.ادست آمدهبهکربنی نانولوله

-می یفاضلت یروبش یمتریکالراز نتایج تست با استفاده 

 اهزنی و رشد اسفرولایتتوان اطلاعاتی پیرامون نرخ جوانه

دست آورد. تفاضل دمای شروع تحول و دمای انجماد به نیز

(pT-oT رابطه )ارد. همانها دبا نرخ رشد اسفرولایت عکس-

ر ها دترین نرخ رشد اسفرولایتشود بیشطور که دیده می

حاصل کربنی درصد وزنی نانولوله 5کامپوزیتی با ی نمونه

، نرخ در یک نمونه است. با افزایش سرعت سرمایششده

دلیل کاهش دهد که بهرشد روند کاهشی از خود نشان می
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-ها میاسفرولایتتر جهت رشد کم فرصتو انجماد زمان 

 باشد.

شیب خط مماس بر منحنی در انتهای فرآیند انجماد 

 (8زنی است. با توجه به جدول )دهنده نرخ جوانهنشان
 5های کامپوزیتی با مربوط به نمونه αtanبیشترین مقدار 

و نمونه  80 و در سرعت سرمایشکربنی درصد وزنی نانولوله

 است. 20 و 80اتیلن با چگالی بالا در سرعت سرمایش پلی
 شود:محاسبه می (2ی )درصد بلورینگی نسبی از رابطه

 

(2    )                                   X(t) =
∫ (

dH

dT
)×dT

T
T0

∫ (
dH

dT
)×dT

T∞
T0

    

 

انتگرال صورت کسر مربوط به گرمای آزاد شده در زمان 
t ی م بلورینگو انتگرال مخرج گرمای کل آزاد شده پس از اتما

منحنی بلورینگی نسبی برحسب  (9دهد. شکل )را نشان می

شروع دهد. با افزایش سرعت سرمایش دما را نشان می
 دهد. با افزایش درصد تری رخ میبلورینگی در دماهای کم

دمای شروع بلورینگی به سمت دماهای  های کربنینانولوله
 د.دهتری رخ میبالاتر رفته و انجماد در بازه دمایی طولانی

 
 دماسینتیک بلورینگی غیرهم

ی ترین روش توضیح مرحلهمدل اورامی رایج. مدل اورامی

ی سینتیک بلورینگی غیرهمدماست. در این مدل طبق اولیه
زمان  نسبی با گذشت توان تغییرات بلورینگیمی( 9ی )رابطه

 را تعیین نمود.
(9)                                  X(t) = 1 − exp (−(kt)n                                    

عدد اورامی  t ،nبلورینگی نسبی در زمان  X(t)در این رابطه 
د ی رشزنی و نحوهکه اطلاعات قابل قبولی از مکانیزم جوانه

عدد ثابتی است که نرخ  kگذارد و بلورها در اختیار می
 دهد.بلورینگی را نشان می

صورت لگاریتمی زیر بازنویسی  توان بهیرا م (9ی )رابطه

 کرد.
(4)               log[− ln(1 − X(t))] = logk + nlogt    

 

 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
 

 

 
 
 

 

مختلف سرمایش هایسرعت در آن هاینانوکامپوزیت و اتیلنپلی ینمونه برای دما حسب بر نسبی بلورینگی درصد نمودار 9 شکل  
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 های سرمایش مختلفهای آن در سرعتاتیلن و نانوکامپوزیتی پلیبرای نمونه Ln (t)برحسب  Ln(-Ln(1-X))ر نمودا 4شکل

 
را  Ln(t)بر حسب  )tX-Ln(1-Ln((( نمودار 4شکل )

ها، این نمودار از ها و سرعتدهد. در تمامی نمونهنشان می
ی خطی را دو قسمت تشکیل شده است. قسمت اول رابطه

ترتیب از شیب و عرض از مبدأ آن به k و  nدهد که نشان می
شوند. در قسمت دوم، نمودار از حالت خطی محاسبه می

خارج شده که مربوط به بلورینگی ثانویه و برخورد 
-در نمونه kو  n ( مقادیر میانگین2دول )جهاست.اسفرولایت

شود طور که مشاهده میدهد. همانرا نشان میهای مختلف 
یابد که افزایش می kهای کربنی مقدار انولولهدر حضور ن

 یهادر حضور نانولولهی افزایش سرعت تبلور دهندهنشان
در  یکربن ینانولولهدرصد نیز با تغییر   nست. مقدار کربنی ا

کانیزم دهنده تغییر در منشانکند که نمونه کامپوزیتی تغییر می
 .باشدها میزنی و رشد اسفرولایتجوانه

 (5در شکل ) PCNT1%و  HDPE هاینمونه زساختارری
 HDPEشود. ساختار منظم اسفرولایتی در نمونه دیده می
در تطابق با مقدار شاخص اورامی محاسبه الف(( -5)شکل )

ودن جایی که با افزکنند. از آناست و یکدیگر را تأیید میشده
ود رکند، انتظار میهای کربنی عدد اورامی تغییر مینانولوله

ل طور که شککه ریزساختار متفاوتی نیز مشاهده شود و همان
دهد، ریزساختار در نمونه کامپوزیتی دیگر نشان می ب( -5)

 حالت اسفرولایتی ندارد.
 

اله، ترین پارامترهای تفسیر استحیکی از مهم.   مدل کیسینگر

های مستقل و وابسته است. از مدل a(E(سازی انرژی فعال
 [24]ارامتر را محاسبه کرد. کیسینگرتوان این پمتعددی می

رای محاسبه انرژی ( ب5ی )مدلی را ارائه کرد که از رابطه

 کند.سازی استفاده میفعال
(5)                            Ln (

β

Tm
2 ) =                                  

{Ln
AR

Ea

+ Ln[n(1 − Xm )
n−1]}  −

Ea

RTm

  

 
دمای متناسب با  mTنرخ سرمایش و  βدر این رابطه 

م است. با رس یتفاضل یروبش یمتریکالوری منحنی قله
ln (

β

Tp
1بر حسب   (2

Tp
آید که شیب آن دست میخط صافی به 

های نمودارهای کیسینگر نمونه( 9است. شکل ) RaE/برابر 
سازی برای الدهد. مقادیر انرژی فعمختلف را نشان می
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 PCNT5%و  HDPE ،PCNT1% ،PCNT2.5%های نمونه
متناسب با  2Rکیلوژول و  993و  915، 499، 890به ترتیب 

 است. 33331/0و  34095/0، 33390/0، 31285/0ها آن

 

 های سرمایش مختلف( در سرعتkو  nپارامترهای اورامی ) 2جدول 

 سرعت سرمایش نمونه

(℃ /𝐦𝐢𝐧) 

n k  میانگینn 

 

HDPE 

 

80 2/9 9-80×39/1  

20 4/9 5-80×15/8 4/9 

90 5/9 5-80×85/2  

 

PCNT 1% 
80 5/2 5-80×09/1  

20 5/2 4-80×3/2 9/2 

90 1/2 4-80×3/8  

 

PCNT 2.5% 

 

80 1/2 5-80×0/8  

20 9/2 4-80×9/9 1/2 

90 9 5-80×01/9  

 

PCNT 5% 
80 0/2 5-80×0/4  

20 1/2 5-80×3/3 0/2 

90 9/2 4-80×4/4  

 

 
 
 
 
 
 
 

 x20000نمایی در بزرگ PCNT1%و ب(  x5000نمایی در بزرگ HDPEریزساختار نمونه الف(  5شکل 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
𝑇𝑝نمودار  9شکل 

2) /(βLn  برحسبmax/T1000- های مختلف بر اساس مدل کیسینگربرای نمونه
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 های مختلفدر نمونه OFWی انجام شده، مطابق با مدل ادیر مختلف کسراستحالهسازی در مقانرژی فعال  0شکل 

 
 هایدهد که با افزایش درصد وزنی نانولولهنتایج نشان می

ا هیابد. حضور نانولولهسازی افزایش میکربنی، انرژی فعال
گذارد. از یک طرف سازی اثر میاز دو طریق بر انرژی فعال

زنی عمل کرده و باعث کاهش ن نقاط جوانهعنواها بهنانولوله

aE شوند.می 

 پذیریهای کربنی با کاهش انعطافرف دیگر، نانولولهاز ط
و  هانداختزنی را به تأخیر های پلیمری، فرآیند جوانهزنجیره

زنی مورد نیاز است. درنتیجه انرژی بیشتری برای جوانه

 aEنی های کربطور که گفته شد در حضور نانولولههمان
ا، هزنی نانولولهرغم نقش جوانهعلی.  البته یابدافزایش می

ای ههای پلیمری به راحتی نمونهحرکت و منظم شدن زنجیره

 گیرد.پلیمر خالص صورت نمی
 

مدل کارگیری به اب. Ozawa-Flynn-Wall (OFW)مدل 
فرآیند  سازی کلکیسینگر یک مقدار میانگین برای انرژی فعال

های دیگری نیز وجود توان محاسبه کرد. روشمی بلورینگی 

رونده را به صورت مقادیر پیش aEی دارند که امکان محاسبه
-هدهند. با بانجام شده، در اختیار قرار می یبا کسر استحاله
توان مقدار می (9ی )و رابطه ]OFW ]25 ،29کارگیری مدل 

aE  .را در هر کسری از استحاله محاسبه نمود 
 

(9)        log β = log
AEa

g(α)R
− 2.315 −

0.457Ea

RT
           

ترتیب نرخ سرمایش، ثابت به T و β، R، aEکه در این رابطه 
است  (αاستحاله ) گازها و دما در یک مقدار مشخص از کسر

سازی در همان مقدار انرژی فعال T/1برحسب  logβو شیب 
برحسب  aE (،0کل )در ش کند.کسر استحاله را مشخص می

α است. مطابق نمودارها، با افزایش رسم شدهα  کاهش انرژی

 زنی واست. در فرآیند بلورینگی، جوانهسازی رخ دادهفعال
 سازی اتفاقزمان و با مقادیر متفاوتی از انرژی فعالرشد هم

افتند. در مراحل اولیه بلورینگی، فرآیند عمدتاٌ تحت کنترل می

 رویدارای مقادیر بالایی است. با پیش aEو  زنی استجوانه
-تر شده و در نتیجه افت انرژی فعالفرآیند، نقش رشد بیش

های کربنی براین، حضور نانولولهشود. علاوهسازی دیده می

-ی جوانهسازی در مراحل اولیهمنجر به افزایش انرژی فعال

 شود.ها میزنی و رشد بلورک
 

 گیرینتیجه
 یمتریکالوری منحنی سرعت سرد کردن، گستره با افزایش. 8

تر ممت دماهای کتر گشته و به سوسیع یتفاضل یروبش

 رود.می

دمای شروع تحول، دمای انجماد و آنتالپی انجماد در . 2
 یابد.های کربنی افزایش میحضور نانولوله

-یهای کربنی افزایش مدرصد بلورینگی با افزودن نانولوله. 9
 یابد.
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ی درصد، درنمونه 22/98ی درصد بلورینگی ینهبیش. 4
PCNT 5% و در سرعت سرمایش℃/min80  حاصل

 شد.

های در نمونه 2به  9(، از مقدار nتغییر شاخص اورامی ). 5
و  زنیی تغییر در مکانیزم جوانهدهندهکامپوزیتی نشان

 .هاسترشد بلورک

در  یسازی فرآیند بلورینگطبق مدل کیسینگر، انرژی فعال. 9
 یابد.های کربنی افزایش میحضور نانولوله

روی فرآیند دهد که با پیشنشان می OFWنتایج مدل . 0
-انرژی فعال ،زنیبلورینگی و چیره شدن رشد بر جوانه

 کند.سازی افت می
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 8931سال سی ام، شماره دو،      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

با  شدهی کربنی تقویت/نانولولهاپوکسینانو کامپوزیت  در غناطیسمامواج الکترو محافظت در برابربررسی میزان 

 فاینمتآلیاژ آمورف های ریبان

 
 (9)رمحسن حداد سبزوا       (2)سمانه صاحبیان سقی       (8)جمالی لسهی

 

 چکیده

 با ترکیب شیمیاییآلیاژ آمورف فاینمت ای از تک لایهبا  شدهتقویتهای کربنی نانولولهاپوکسی/ انوکامپوزیتدر این پژوهش ن

73.5 16 7 3 1Fe Si B Nb Cu از  فاده شده است.استبه منظور محافظت در برابر امواج الکترومغناطیس ریسی چرخشی( شده توسط فرآیند ذوب)ساخته

 میزان مغناظشجهت بررسی  نمونه مغناطیسیارتعاش  آزمونو از  آلیاژ فاینمت هایریبان بودنآمورف منظور شناساییبهایکس  پراش پرتوی آزمون

بر موج کترومغناطیسجذب امواج الاز آزمایش  شده،های تهیهنمونه محافظتبررسی میزان  منظوربه ،همچنیناستفاده شد.  پوزیتیمی کاهانمونه

 محافظتکه میزان  گردید. مشاهدات حاکی از آن است استفاده WR90براساس استاندارد گیگاهرتز(  4/82تا  2/1در ناحیه پرتوی ایکس ) مستطیلی
شده با تک تقویت له کربنیدرصد وزنی نانولو 5/0و  8/0با نانوکامپوزیتی های ترومغناطیس در ناحیه پرتوی ایکس در نمونهامواج الک موثر در برابر

 رسیده است.بل به ترتیب دسی 20و  85به مقادیر  آلیاژ آمورف فاینمت ریبان

 .فاینمتآلیاژ آمورف کسی، وکامپوزیت، نانولوله کربنی، اپنانوامواج الکترومغناطیس،  در برابر محافظت کلیدی هایواژه

 
 

The Study of Electromagnetic Interference Shielding of Carbon Nanotube/ Epoxy 

Nanocomposite Reinforced by Finemet Amorphous Alloy 

 
S. Jamali                 S. Sahebian Saghi             M. Haddad Sabzevar 

 
Abstract 
In this research, nano composites of epoxy /carbon nanotube reinforced by one layer of Finemet amorphous 

alloy with chemical composition of 73.5 16 7 3 1Fe Si B Nb Cu  which was fabricated by planner flow melt spinning was 

used to investigate the electromagnetic interference shielding. X-ray diffraction test was done to characterize the 

Finemet amorphous alloy. Besides, vibrating sample magnetometer test was selected to measure the amount of 

magnetization of nanocomposites. Shielding effectiveness of composites over the X-band (8 to 10 GHz) was 

carried out by rectangular waveguide based on the WR90 standard. The results showed that the shielding 

effectiveness at X-ray band reaches 15 and 20 dB, respectively, in samples of nanocomposite of epoxy containing 

0.1 and 0.5 wt.% carbon nanotube which was reinforced by one layer of Finemet amorphous alloy.  

 
Key Words Electromagnetic Interference Shielding, Nano Composite, Carbon Nano Tube, Epoxy, Finemet 

amorphous alloy 
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 مقدمه

از وسایل الکتریکی و الکترونیکی  های اخیر استفادهدر سال

های تلویزیون ، ایستگاههاکامپیوترهای دیجیتال، مودم چون

به شدت و غیره  ، مایکروویو، تلفن همراه، کامپیوترو رادیو

این وسایل قابلیت از تعداد زیادی . افزایش پیدا کرده است

ی هاتابش .[1,3]را دارندهای امواج رادیویی انتشار انرژی

 های فرکانس بالا()مانند تابش امواج الکترومغناطیس

های صوتی، حرارتی و یا تواند سبب ایجاد آلودگیمی

ند. علاوه براین، تابش امواج خرابی تجهیزات الکتریکی شو

به  .[7-3]دارندها سلامتی انسانمذکور تاثیرات زیانباری بر 

و  DNAوگیری از بازسازی جلتوان به عنوان نمونه می

RNA هایی نظیر، افزایش احتمال سرطاندر بدن انسان 

اشاره  در فیزیولوژی مغز انسانتغییر  سرطان خون و

 فیزیولوژیکیعملکرد بر  امواج منفی تاثیراتاز  .[8]نمود

عملکردهای خواب و  فرآیند در آن تاثیر توان بهبدن می

 در .[9]اشاره نمودادراکی مانند ضربان قلب و فشار خون 

 نشان داده شد( Mika) پژوهش صورت گرفته توسط میکا

 302فرکانس که امواج الکترومغناطیس منتشر شده با 

زمان شود، های همراه تولید میگوشی مگاهرتز که توسط

این  .[7]دهدمی افزایشبه کارهای ساده  گویی مغز راپاسخ

 افتادن خطربه جنجالی جهانی در رابطه با ایجاد سببمل عوا

های الکترومغناطیسی انتشار میدان به دلیل انسان سلامتی

 روند رو به رشد استفاده ازبا توجه به همچنین شده است. 

محصولات  و تجاری، نظامی کاربردهایدر  ابزارهااین 

مناسب جهت محافظت در برابر  یالکتریکی، تولید مواد

 فزونیبه  رو یهای امواج الکترومغناطیس نیازانرژی

با مواد محافظ در برابر امواج الکترومغناطیس،  .[1,10]است

و کترومغناطیس محدود نمودن انرژی امواج ال هدف

، ساخته یطدر مح آنها جلوگیری از تکثیر انرژیهمچنین 

ر امواج در برابمواد های محافظت . مکانیسم[11]شوندمی

 متعددهای اب، جذب و بازتاببازت الکترومغناطیس شامل

ی ماده، ب امواج الکترومغناطیسبازتامکانیسم  . دراست

این امر  برای که ،باشد رسانای الکتریکی محافظ بایستی

مورد نیاز یجاد و اتصال مسیرهای رسانا در داخل نمونه ا

ها با الکترونالکترومغناطیس امواج در اثر برخورد شود. می

این و  هدش بازتاب ی محافظ، موجداخل ماده یهاو حفره

 شود.انرژی موج میاز رفتن مقداری دستاز امر منجر به 

بودن شرط اصلی نیست اما با رسانا ،اگرچه در مواد محافظ

افزایش ماده، قابلیت محافظت در افزایش خاصیت رسانایی 

 ارتباط باو همکارانش در  دوان یوپینگ .[14-3,12]یابدمی

( Shielding effectiveness -SEموثر ) رسانایی و حفاظت

پژوهشی را  (Poly Annealing) آنیلینگکامپوزیت پلیدر 

انجام دادند. آنها رسانایی الکتریکی و حفاظت موثر 

شده از رزین سیلیکون با ساخته یهای رساناکامپوزیت

شده در هیدروکلریک آلاییدهاسید درصدهای گوناگونی از 

ی گسترهیین )های پا( را در فرکانسPAN-HClآنیلین )پلی

. نتایج حاصل از نمودندبررسی  مگاهرتز( 8500تا  9

نشان داد که حفاظت موثر کامپوزیت با افزایش آنها پژوهش 

دومین  ،جذب. [10]یافته استافزایش  PAN-HClنسبت 

باشد. می مکانیسم محافظت در برابر امواج الکترومغناطیس

 ایستیب ،جذب قابل توجه در محافظمکانیسم برای ایجاد 

ی محافظ در مادههای الکتریکی و یا مغناطیسی قطبیدو 

درپی و بازتاب پی مکانیسم محافظت سومین د.نباشموجود 

ریق مکانیسم محافظت از ط به منظور. متوالی است

دارای فصل  بایستی ی محافظهای متعدد، مادهبازتاب

امواجی که تحت تاثیر این  .[15] قابل توجهی باشدمشترک 

از ماده عبور بدون اتلاف توان موج ها قرار نگیرد، یسممکان

 د.نکنمی

 یمواد کامپوزیتی پایه پلیمر به دلیل وزن کم، هزینه

تولیدی کم، استحکام به وزن بالا و فرآوری آسان جهت 

بسیار مورد توجه قرار  ، امروزهبکارگیری در مواد محافظ

 ستیظ، بایی تجاری مواد محافاستفاده در .[16]اندگرفته

 20مواد کامپوزیت پایه پلیمری دارای محافظت موثر 

بایستی کامپوزیت  هدفبه این  نیلبل باشند. برای دسی

زیمنس بر متر باشد.  8شده دارای رسانایی حداقل ساخته

های توان با استفاده از شبکهرا می رسانش این میزان
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 ی اخیردر سالها. [17]ایجاد نمودی رسانای عالی غیرپیوسته

ی کربنی، مواد کربنی مانند گرافن، گرافیت، نانولوله

به عنوان فاز ثانویه هادی در زمینه پلیمری نانوفایبرها 

از خود نشان و ویمایکرومطلوبی را در برابر امواج  تمحافظ

ساختارهای در استفاده از ی جدید مطالعاتی زمینهدادند، که 

واج در برابر امکاربردهای محافظت  در یکربن

 Carbon) های کربنینانولوله. [6]است الکترومغناطیس

Nano Tube – CNT ) دارای خواص منحصر به فردی چون

نسبت طول به قطر سطح مقطع زیاد، قطر کم، چگالی پایین، 

ر به فرد، رسانای الکتریکی بالا، استحکام بالا، ساختار منحص

عنوان باشند. از این مواد به پایداری حرارتی می و مطلوب

های زمینه ی رسانا با بازدهی بالا در کامپوزیتپرکننده

شود. یکی از نقاط قوت آن پلیمری استفاده می

-میهای رسانا با درصد وزنی کم کامپوزیتتولید

به منظور ایجاد حفاظت در برابر امواج . [21-6,16,18]باشد

در  توان از توزیع نانولوله کربنیالکترومغناطیس می

ص الکتریکی مواد خوا پلیمری جهت افزایشهای رزین

های کربنی استفاده از نانولوله. [22,23]مرکب استفاده نمود

به عنوان پرکننده در رزین اپوکسی به دلیل افزایش خواص 

کاربردهای متنوع توجه  درماده مرکب مکانیکی و الکتریکی 

 .[24]بسیار زیادی را به خود جلب کرده است

های کامپوزیتی در فوم ی راو همکارش پژوهش ینگ

آنها ی کربنی انجام دادند. نانولوله تقویت شده بااستیرن پلی

در کامپوزیت،  ی کربنینانولولهوزنی درصد  7 افزایش با

 مشاهده کردند.را  میزان محافظت موثر بلدسی 20حدود 

های کربنی ولولهاستفاده از نانعلاوه بر این آنها نشان دادند 

حفاظت بیشتری استیرن های کربنی، در پلیوالیافبه جای نان

 مکانیسم غالب در محافظتدر پژوهش آنها، . شودایجاد می

ی کربنی، بازتاب امواج استیرن و نانولولهکامپوزیت پلی

 .[19]لکترومغناطیس بودا

ی نولولهاورتان/ناهمکارانش از کامپوزیت پلیو  لیو

ثر در برابر جهت بررسی حفاظت موکربنی تک دیواره 

اختلاط . آنها امواج الکترومغناطیس استفاده نمودند

به روش  اورتانپلیی کربنی تک دیواره را با نانولوله

ه لدرصد وزنی نانولو 20انجام دادند.  مخلوط سازی فیزیکی

ا از خود ربل یدس 87 میزان حفاظت موثر ،دیوارهکربنی تک

کامپوزیتی بازتاب ی مکانیسم غالب در این ماده  .نشان داد

با افزایش میزان نانولوله کربنی آنها نشان دادند که . بود

لب از بازتاب به جذب دیواره و فرکانس، مکانیسم غاتک

در  بر این تحقیقات آنها نشان داد کهعلاوه .کندتغییر می

درصد در فرکانس ثابت با  80 وزنی بالاتر ازای درصده

در ه، خاصیت جذب دیواریش نانولوله کربنی تکاافز

نه در فرکانس ه عنوان نموب .افته استی کامپوزیت افزایش

درصد  85مپوزیت تقویت شده با گیگاهرتز در کا 4/82

و جذب به ترتیب بازتاب  ، میزانی کربنیوزنی نانولوله

آنالیز رفتار انتقال  باشد.درصد می 7/42درصد و  1/52برابر 

نشان داد  امپوزیتامواج الکترومغناطیس و خواص ذاتی ک

 وابسته به افزایش (Loss Tangent) افزایش ممان میرایی که

کامپوزیتی  یهدالکتریک ماقسمت موهومی ثابت دی

تاثیر ساختار  بر 2085محمد الصالح در سال  .[25]هست

محافظت موثر و نفوذ رسانایی نانوکامپوزیت  رسانایی بر

 وی اد.ی کربنی پژوهشی را انجام دپلیمر/نانولوله

آستانه نفوذ الکتریکی پایین حد نانوکامپوزیت پلیمر رسانا با 

و محافظت در برابر امواج الکترومغناطیس بسیار بالا را با 

ذرات ، این روشدر . ساختکردن تر روش مخلوط

اتیلن با وزن مولکولی ی کربنی در سطح بیرونی پلینانولوله

(  ultrahigh molecular weight polyethyleneبسیار زیاد )

های رسانایی جدا با آستانه نفوذ الکتریکی قرار گرفت. شبکه

محمد درصد حجمی نانولوله کربنی ایجاد شد.  054/0در 

مقدار افزایش با  ،نانوکامپوزیتالصالح نشان داد که در 

در برابر امواج محافظت ی کربنی، افزایش نانولوله

ت در باند و میزان محافظالکترومغناطیس وجود دارد 

. برای مثال در باشدمیفرکانسی ایکس مستقل از فرکانس 

محافظت نانوکامپوزیت  ،ی کربنیدرصد وزنی نانولوله 80
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بل را از خود نشان داد. با توجه به ساختارهای سی 50

اتیلن با کربنی/ پلیی کربنی، محافظت نانولولهی نانولولهلایه

زارشات انجام شده وزن مولکولی بسیار زیاد از تمامی گ

بیشتر  شده،ساخته ی کربنی/ نانوکامپوزیت پلیمرینانولوله

بود. این ساختار محافظت از طریق مکانیسم جذب را به 

کند و بسیار زیاد میی کربنی تر نانولولههای ضخیملایهدلیل 

های مکانیسم بازتاب به دلیل کاهش سطح خارجی شبکه

و و همکارانش با استفاده آنج .[26]یافته استرسانا کاهش 

 Trimethyleneمتیلن ترپتالت )تریاز کامپوزیت پلی

Terephthalate) 79/4ی کربنی چنددیواره با و نانولوله 

 42بل و دسی 29محافظت موثر میزان درصد حجمی به 

دست ، به ترتیب Kuبل در باندهای فرکانسی ایکس و دسی

ی کربنی فزایش نانولوله. آنها همچنین دریافتند که با ایافتند

کند. کامپوزیت میزان محافظت موثر نیز افزایش پیدا می

PPT د وزنی درص 80الی  5ی کربنی با به همراه نانولوله

به عنوان ماده محافظت در برابر  تواندی کربنی مینانولوله

چن علاوه بر این، . [3,4]امواج الکترومغناطیس استفاده شود

وری افزایش بهره رابطه با ا در و همکارانش پژوهشی ر

نانوذرات  تقویت شده بااستر/گرافن های پلیکامپوزیت

3اکسیدآهن 4(Fe O انجام دادند. آنها از روش ترکیب  (

 (TGO) استر با گرماسنجی و احیا اکسید گرافنمحلول پلی

3ی شدهو نانوذرات اصلاح 4Fe O  استفاده کردند. اصلاح

3سطح نانوذرات 4Fe O افزایش سبب آنان،  در پژوهش

ی استر و درنتیجه بهبود پراکندگی در زمینهسازگاری با پلی

 1/3ی فرکانسی استر شد. آنها نشان دادند که در گسترهپلی

افن در گر درصدوزنی 24/2گیگاهرتز تنها با  82تا 

3استر/اکسید گرافن احیاشده/کامپوزیت پلی 4Fe O  بیش از ،

شود. رسانایی الکتریکی بل محافظت موثر ایجاد میدسی 90

3اکسید گرافن احیاشده و نانوذرات  4Fe O  مغناطیسی باعث

 . [27]ده استایجاد این مقدار محافظت ش

 در این پژوهش سعی بر آن است که با استفاده ماده

حفاظت در برابر از ی یبه میزان بالا اپوکسی زمینهکامپوزیتی 

 4/82تا  2/1امواج الکترومغناطیس در باند ایکس )

از آلیاژ آمورف  منظوربه این  .دست یافتگیگاهرتز( 

 خوب کننده با خاصیت مغناطیسیفاینمت به عنوان تقویت

جهت ایجاد  ،بر این. علاوهشدهای بالا استفاده در فرکانس

ی کربنی در رسانش در کامپوزیت زمینه اپوکسی از نانولوله

ه شد. در این پژوهش از استفاد 5/0 و 8/0درصدهای وزنی 

جهت بررسی بر مستطیلی موج آزمون امواج الکترومغناطیس

کربنی  یظت موثر نانوکامپوزیت اپوکسی/نانولولهاحف

 WR90شده با آلیاژ آمورف فاینمت طبق استاندارد تقویت

 شد. استفاده

 

 مواد و روش تحقیق
آلیاژ  چند دیواره و ی کربنیدر این پژوهش از نانولوله

73آمورف فاینمت با ترکیب شیمیایی 1 3 13/5 9/5Fe Cu Nb Si B 
حذف همچنین به منظور اپوکسی استفاده شد. رزین و 

ی های عاملی بر روی سطح نانولولهو ایجاد گروه اخالصین
درصد خلوص ساخت مرک  90نیتریک با اسید کربنی از 

 . استفاده گردید و آب دیونیزه )آلمان(
در  کربنی،کامپوزیت اپوکسی/نانولولهنانوتولید  در
های کربنی در نولهنا توزیع، به منظور ی ابتداییمرحله

، اسیدشویییند آبا استفاده از فر کربنیی هانانولولهاپوکسی، 
 5 ی کربنی درگرم نانولوله 8/0 ،منظور بدین .شد دارعامل
 حمامدر ساعت  2 زمان لیتر اسید نیتریک، به مدتمیلی

 LBS2ایتالیا )از سری  FALKساخت کمپانی اولتراسونیک 
به  و سپسکیلوهرتز(  40-90وات و فرکانس  125با توان 
زن در هم گرادی سانتیدرجه 50دمای ساعت در  2مدت 

در چندین مقطر  شسشتشو با آب مخلوط گردید. مغناطیسی
انجام شد. در نهایت  pH=7ایجاد  جهتمرحله 

درجه  30ساعت در دمای  1به مدت  هانمونهنمودن خشک
  .گرفت صورتتحت شرایط خلا  در آون گرادسانتی

 80 با کربنینانولوله یجهت ساخت کامپوزیت مقدار

 85گراد به مدت ی سانتیدرجه 50گرم اپوکسی در دمای 

 محلول .زن مغناطیسی، مخلوط گردیدهمه توسط دقیق

 8به ضخامت  ی کربنی در درون قالباپوکسی/نانولوله

به های نمونه ریخته شد و به منظور حذف حباب مترمیلی
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. تحت فشار قرار گرفتدرون قالب  رد ساعت 24مدت 

 3/0در  4/0به ابعاد ی کربنی زیت اپوکسی/نانولولهونانوکامپ

 برش داده شد. سپس( WR90 د)طبق استاندار اینچ

در بین نانوکامپوزیت  فاینمت ی آمورفلایهتک

وزیتی امپی کدو نمونه .گرفتی کربنی قرار اپوکسی/نانولوله

به ترتیب ی کربنی تهیه و نانولولهوزنی درصد  5/0و  8/0با 

 .اندنامگذاری شده CNT0/5و  CNT0/1 هایبا نام

با  ∝Cu kاستفاده از اشعهبا  ی پرتو ایکسپراش اشعه

2ی محدودهآنگستروم در  805404طول موج  10 80    

بودن آلیاژ به منظور تشخیص آمورف درجه 02/0 و گام

میزان محافظت همچنین ر گرفت. مورد استفاده قرافاینمت 

امواج الکترومغناطیس با در برابر ی مرکب تولیدی هموثر ماد

 براساسو  دستگاه جذب امواج الکترومغناطیس کمک

هرتز  گیگا 82تا  1فرکانسی  محدوده در WR90استاندارد 

 Rectangular) بر مستطیلیبا استفاده از روش موج

Waveguide) بر توسط دستگاه موجPNA E8363B  و

ز ا استفاده شد.( Waveguide Structureساختار مستطیلی )

 Vibrating) ی مرتعشسنج نمونهآزمایش مغناطیس

Sample Magnetometer-VSM مدل )VSMF  ساخت

گیری شرکت مغناطیس دانش پژوه کاشان جهت اندازه

 مغناطش ماده استفاده شد.

 

 نتایج و بحث

آمورف  یکس آلیاژاپرتوی پراش  طیف (8)در شکل 

در پیک عنصر آهن  شکل،با توجه به  .آمده است فاینمت

. به دلیل حداکثر شودمیدرجه مشاهده  44زاویه تقریبی 

شدن آلیاژ و حل دن درصد عناصر آهن موجود دربو

 شبکه آهن افزایش حجم پیدا کرده، عنصرهای دیگر در آهن

 ایکس پیک شبکه آهن در پراش اشعه با انحراف ازو پیکی 

و همچنین  پیک تیزعدم وجود با توجه به  .شودمیمشاهده 

 ،اشعه ایکس آلیاژ پراش طیفدر  وجود یک پیک پهن

ساختاری  دارای استفاده که آلیاژ مورد ادعا نمودتوان می

 .باشدمیآمورف 

 مغناطش بر حسب میدان اعمالی نمودار (2)در شکل

در  CNT0/5کامپوزیتی  مغناطیسی نمونه آزمونحاصل از 

به دلیل کم  با توجه به شکل،. است آورده شدهدمای اتاق 

ی کامپوزیت تولید ، نمونهنموداردر محصور بودن مساحت 

لی از خود مقاومتی نشان شده در برابر تغییر میدان اعما

دهد و از تلفات انرژی در اثر تغییر میدان اعمالی نمی

 رفتاری دهندهتوان صرف نظر کرد. این خاصیت نشانمی

به  باشد.می CNT0/5ی کامپوزیتی نمونه فرومغناطیس نرم

مغناطیس  به راحتی ر میدان مغناطیسی،دلیل آنکه نمونه د

توان قابلیت محافظت امواج الکترومغناطیس از می ،شودمی

بینی پیش را به مقدار کم یسم جذب را در مادهطریق مکان

مقادیر مغناطش اشباع، مغناطش پسماند  )8) در جدول. نمود

با توجه به اینکه در  وادارندگی آورده شده است. و

 ورسانا بوده های کربنی شده، نانولولههای ساختهکامپوزیت

شده های ساختهکامپوزیت کسر حجمیبیشترین  از طرفی

باشد، تنها از آلیاژ ی عایق( میمربوط به رزین اپوکسی )ماده

رود. همین امر مغناطیسی می تت انتظار خاصیآمورف فاینم

 CNT-0/1منجر شد تا از تست مغناطیسی کامپوزیت 

ی نظر شود و نمودار مغناطیسی آن مشابه با مادهصرف

 در نظر گرفته شود. CNT-0/5کامپوزیتی 

 
 CNT-0/5ی آمده برای نمونهبدست  CHو SM ،RMمقادیر  8جدول 

 VSMاز آزمون حاصل 

 

 مقدار کیمیت

 sM-(Saturate Magnetization emu/gr89(مغناطش اشباع 

 emu/gr3/0 (RM -Remanenceمغناطش پسماند )

 Oe 14/8 (cH-Coercivity وادارندگی )

 

ج اموا (SEمحافظت موثر ) طیف (9)در شکل 

ی در محدوده CNT0/1پوزیتی ی کامالکترومغناطیس نمونه

آمده  ایکس( یگیگاهرتز )محدوده 4/82 تا  1فرکانسی 
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 های خروجی این آزمایش به صورت نمودارهایداده .است

11S  12وS 11 هایر پارامتریداباشد. مقمیS   12وS  به ترتیب ،

را  ی کامپوزیتیو میزان محافظت نمونه میزان بازتاب امواج

شود همانطور که مشاهده می. دهدمینشان بل برحسب دسی

بل دسی -85به طور میانگین برابر  CNT0/1برای  21Sر مقدا

 ،(9)در شکل   11S حاصل از با توجه به مقادیر باشد.می

محافظت از طریق بازتاب را مکانیسم غالب در نمونه 

توان در نظر گرفت. بازتاب امواج می کامپوزیتی

آمورف فاینمت و  توان به حضور آلیاژرا میالکترومغناطیس 

و همکارانش  نگای. مربوط دانستی کربنی نانولوله

ی فرکانسی محافظت موثر کامپوزیت پایه پلیمر را در گستره

. با توجه به پژوهش آنها ندایکس مورد بررسی قرار داد

درصد  5/0با حضور ی کامپوزیتی نمونهفظت امیزان مح

با  .]83[ باشدبل میدسی 5/2ربنی مقدار ی کوزنی نانولوله

ی ی کربنی در نمونهتوجه به حضور مقدار کم نانولوله

و  بودهدر میزان محافظت کم آن سهم ، CNT0/1کامپوزیتی 

-میمحافظت مربوط به آلیاژ آمورف فاینمت بیشترین سهم 

 .باشد
 

 
 

 فاینمت ورفآم طیف پراش پرتو ایکس آلیاژ 8 شکل
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 CNT-0/5ی کامپوزیتی نمونهمغناطش بر حسب میدان اعمالی برای نمودار  2شکل 
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 در باند ایکس  CNT0/1ی کامپوزیتیمحافظت موثر امواج الکترومغناطیس نمونه طیف 9 شکل
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 در باند ایکس CNT0/5و  CNT0/1های کامپوزیتی برای نمونه  12Sنمودار پارامتر 4شکل 
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 در باند ایکس CNT0/5و  CNT0/1های کامپوزیتی نمونه   11Sنمودار پارامتر 5 شکل

 

ی دهندهکه نشان 12Sر طیف پارامت (4)در شکل 

اشد، در بالکترومغناطیس کامپوزیت می امواج حفاظت موثر

 یگیگاهرتز( برای دو نمونه 82تا  1باند فرکانسی ایکس )

با توجه آورده شده است.  CNT0/5و  CNT0/1 کامپوزیتی
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ی کامپوزیتی میزان حفاظت موثر برای نمونه ،به شکل

CNT0/5  با افزایش درصد باشد. بل میدسی -20برابر

امواج  ماده در برابر موثر محافظت ی کربنی میزاننانولوله

توان رده است. علت آن را میالکترومغناطیس افزایش پیدا ک

ماده کامپوزیتی با افزایش افزایش میزان رسانایی  مرتبط با

ی . با افزایش نانولولهدرصد وزنی نانولوله کربنی دانست

که این  یافتهی کامپوزیتی افزایش کربنی، میزان رسانایی ماده

برخورد امواج الکترومغناطیس با  منجر به افزایش امر

 ، کهگرددمیی کامپوزیتی داخل نمونهمسیرهای رسانایی 

رابر امواج الکترومغناطیس افظت بیشتر در بحم سبب

محافظت موثر  میزانوهشی پژدر  و یانگ . ژیانگشودمی

انجام را ی کربنی نانولولهشده با تقویتهای کامپوزیت

ی که با افزایش کسر حجمی نانولوله ادعا نمودنددادند. آنها 

افزایش یافته میزان محافظت موثر در کامپوزیت، کربنی 

ی کامپوزیتی در افزایش رسانایی ماده سببکه به  ،است

این  علاوه بر .[28-19]باشدی کربنی میحضور نانولوله

داد که میزان محافظت موثر در کامپوزیت  نتایج آنها نشان

 .[28]ی کربنی وابسته استحجمی نانولولهبه کسر 

ی بازتاب که نشان دهنده 11Sطیف پارامتر  (5)در شکل
 1) ایکس در باند فرکانسیباشد، امواج الکترومغناطیس می

و  CNT0/5 کامپوزیتی ینمونهدو برای  (گیگاهرتز 4/82 تا 
/1CNT0  میزان پارامتر  ،به توجه به شکل. است شده هآورد 

11S 5/ی کامپوزیتی نمونه رایبCNT0  بل دسی -2برابر
کامپوزیتی ینمونه  12S و 11S پارامترهایتوجه به با  باشد.می

CNT0/5  ی نمونهمشابهCNT0/1 مکانیسم غالب جهت 
محافظت بازتاب امواج الکترومغناطیس توسط آلیاژ آمورف 

 باشد.ی کربنی مینانولوله ، توسطبا سهم کمترو فاینمت 

و  5CNT0/ی کامپوزیتی دو نمونه 11S هایی دادهبا مقایسه

CNT0/1 شود که میزان بازتاب امواج مشاهده می

ی کربنی الکترومغناطیس با افزایش درصد وزنی نانولوله

ی که حفاظت موثر در نمونهکاهش یافته است، اما از آنجایی

CNT0/5  نسبت بهCNT0/1 ی داشته است، روند افزایش

ی کربنی سبب افزایش توان ادعا نمود که حضور نانولولهمی

 های شده است.مکانیسمسایرحفاظت موثر توسط 

 گیری میزان محافظت ماده از حفاظت موثربرای اندازه

شود. حفاظت موثر مواد بر حسب نسبت توان می ستفادها

تعریف  (oP) برخوردیبه توان امواج ( iP) امواج عبوری

ه ب (8)رابطه طبق  (SE)گردد. بنابراین، حفاظت موثر می

  آید:دست می
 

i

o

P
SE 10log( )

P
                                                  )8( 

 1CNT0/های در نمونه 21S مقدار متوسطبا جایگذاری 
به ترتیب برابر  ج الکترومغناطیساموافت ا یزانم CNT0/5و 
که به معنای افزایش میزان  ،باشدمیدرصد  47/19و  19/77

 . محافظت موثر ماده در برابر امواج الکترومغناطیس هست
 

 گیرینتیجه

نوکامپوزیت ای نالایه در این پژوهش کامپوزیت

آمورف  آمورف آلیاژشده با کربنی تقویتلولهواپوکسی/نان

به منظور محافظت در برابر امواج الکترومغناطیسی نمت فای

 8/0تهیه شده دارای درصدهای  هاینانوکامپوزیت تهیه شد.

شناسایی  . جهتباشندی کربنی میرصد نانولولهد 5/0 و

های آلیاژ آمورف از تست پراش پرتوی بودن لایهآمورف

و  بودننتایج آزمایش، حاکی از آمورفایکس استفاده شد. 

ارتعاش  آزموناز . بود ریبان الب بودن عنصر آهن درغ

ی بودن مادهبه منظور شناسایی مغناطیس مغناطیسی

بودن میزان مقاومت کم استفاده گردید. شدهکامپوزیتی تهیه

دلیلی بر تغییرات میدان مغناطیسی خارجی ماده در برابر 

تهیه شده، ی کامپوزیتی رفتار فرومغناطیس نرم نمونه

 محافظت در برابر آزمون ها تحتد. در نهایت نمونهباشمی

در باند  WR90امواج الکترومغناطیس با استفاده از استاندارد 

با استفاده از  گیگاهرتز )باند ایکس( 82تا  1فرکانسی 

کامپوزیتی های نمونهقرار گرفتند. شکل بر مستطیلیموج

CNT0/1  وCNT0/5  به ترتیب توان موج برخوردی را به

 نتایج نشان داد،بل کاهش دادند. دسی 20و  85 یزانم
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حفاظت در برابر امواج  غالب جهت مکانیسم

اژ آمورف لیتوسط آبازتاب  الکترومغناطیس، مکانیسم

ی کربنی حضور نانولوله .های کربنی بودو نانولولهفاینمت 

شده ی کامپوزیتی، منجر به افزایش میزان رسانایی در ماده

افزایش برخورد امواج الکترومغناطیس با  به علتکه  بود

ی کامپوزیتی، محافظت بیشتر مسیرهای رسانایی داخل نمونه

با  .افزایش پیدا کرد در برابر امواج الکترومغناطیس

و  CNT0/1های در نمونه جایگذاری مقدار متوسط 

CNT0/5 ی محافظت در برابر امواج در معادله

و  19/77ن افت امواج به ترتیب برابر میزا ،الکترومغناطیس

که به معنای افزایش میزان  بدست آمد درصد 47/19

ی کامپوزیتی در برابر امواج محافظت موثر ماده

 الکترومغناطیس هست.
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 8931سال سی ام، شماره دو،  نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

  Ti-6Al-4Vسرامیک آپاتیت بر سطح زیرلایه فلزی آلیاژ -های شیشهیابی پوششمشخصه
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 چکیده
 تهیه، به صورت تک لایه و دو لایهسل هایی با مقادیر مناسب در  Ti-6Al-4Vزیرلایه  وریتوسط غوطه آنورتیت-سرامیک آپاتیت-های شیشهپوشش

به ترتیب جهت ، تفاضلی حرارتی آنالیز و ایکس اشعه پراش آنالیز از تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند. سانتیگراد درجه 188تا دمای  سپسگردیدند. 
 آنالیز وسختی گاه میکروتوسط دستنیز به ترتیب  ،هاپوششو زبری بررسی تحولات صورت گرفته استفاده گردید. سختی شکیل شده و تتعیین ترکیبات 

تایج نشان نهای تک لایه را نشان می دهند. نیز یکنواختی و چسبندگی پوشش روبشی الکترونی میکروسکوپ .انجام گرفت، اتمی نیروی میکروسکوپ

های ها در محدوده مناسب جهت کاربردزبری تمامی پوشش. های تک لایه می باشندپوشش نسبت بهتری های دو لایه دارای سختی بیشپوششکه دادند 
 دندانی می باشد. 

 زبری ;سختی ;ژل-سل ;آنورتیت-پوشش های تک لایه آپاتیت و دولایه آپاتیت کلیدی هایواژه

 

Characterization of Apatite Glass-Ceramic Coatings on Ti-6Al-4V Substrate by  

Sol-Gel Method for Medical Application 

 

S. Shoorvazi         A. R. Kiani-Rashid         S. Mollazadeh beidokhti         Abbas Yousefi 

 
Abstract 
A single- and double-layer apatite-anorthite glass-ceramic coating was produced by dip coating sol-gel method 

on Ti-6Al-4V substrate. Heat treatment was performed at 800°C. DTA analysis was performed to determine the 

appropriate heat treatment temperatures. XRD analysis confirmed the intended crystalline compounds; and the 

morphology of the coated layer was investigated using a SEM. Hardness and roughness of each layer was 

measured by micro hardness test and AFM, respectively. SEM micrographs confirm the adhesion and uniformity 

of the first apatite layer. Micro hardness of the second (top) layer showed an increase compared to the first layer. 

The roughness of the coatings is in the appropriate limit for dental applications. 

Key Words Apatite-anorthite double layer coatings; Sol-Gel; Microhardness; Roughness 
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 مقدمه
های پزشکی استفاده می ها و پروتزموادی که در ایمپلنت

گردند، محدوده وسیعی دارند. آن ها عمدتا شامل فازهای 
یم ترکیبات کلسها و ها، شیشه سرامیکآلی همانند شیشهغیر

فسفاتی می شوند که معمولا به صورت پوشش بر روی 
ها . این زیرلایه[5-1]های فلزی اعمال می گردندزیرلایه

معمولا از جنس آلیاژهای تیتانیوم، فولادهای زنگ نزن و 
که در این میان،  [6]کبالت می باشند –آلیاژهای کروم 

. [10-1,4,7]آلیاژهای تیتانیوم کاربرد فراوانی یافته اند
آلیاژهای تیتانیوم خواص شیمیایی و مکانیکی خوبی دارند، 
اما به دلیل کمبود خواص زیست سازگاری و بایواکتیو بودن، 

ها به عنوان ایمپلنت و یا پروتز بدون پوشش دهی، کاربرد آن
ها با مواد بایواکتیو و زیست محدود می باشد و معمولا آن
. همچنین استفاده از [8,10-6]سازگار پوشش داده می شوند

پوشش های بایواکتیو علاوه بر خواص زیست سازگاری 
موجب بهبود دیگر خواص سطحی ایمپلنت نظیر سایش، 

-اصطکاک، خستگی، خوردگی و ناپایداری شیمیایی می

. از طرفی دیگر، استفاده از مواد پوشش دهنده [14-12]شوند
یل ا نیز به دلکاشتنی ها همانند شیشه ها و شیشه سرامیک ه

چقرمگی شکست ضعیف در برابر بارهای مکانیکی، به 
ها و . بنابراین ایمپلنت[8]باشدصورت بالک، محدود می

پروتزها، استحکام و چقرمگی شکست را از زیرلایه فلزی و 
خواص زیست سازگاری، بایواکتیو و آنتی باکتریال بودن، 

ای مقاومت به خستگی، خوردگی و سایش را از پوشش ه
. تا کنون ترکیبات و سیستم [14]سرامیک می گیرند-شیشه

 ;[27-15]های بایواکتیو سنتز شده استهای مختلفی از شیشه
اما تحقیقات در زمینه حضور شیشه و سرامیک در کنار 

یکی از ترکیبات سرامیکی  .[31-28]باشدیکدیگر محدود می
با ساختاری شبیه به بافت استخوان، هیدروکسی آپاتیت 

(2(OH)6)4(PO10Caمی ،) باشد که کاربرد وسیعی به عنوان
-یک ماده پوششی زیست سازگار و بایواکتیو بر روی کاشتنی

های پوشش داده شده با ها دارد. استفاده از ایمپلنت
هیدروکسی آپاتیت موجب تهییج ترمیم استخوان می شوند 
که به بهبود نرخ رشد استخوان و استحکام پیوستگی ایمپلنت 

کنند. بنابراین این فاز موجب پیوند بین بافت کمک می
آنورتیت با  .[6]شوداستخوان و ایمپلنت و پایداری آن می

، 9-9/9و سختی موس  Ca[Al2Si2O8]فرمول شیمیایی 
ها است که به وفور گروهی از مواد معدنی موجود در سنگ

شود و دارای کاربردهای متعددی از جمله در طبیعت یافت می
ها یا ریشه دندان می باشد. حضور د اتصال دهنده پروتزموا

آنورتیت در کنار فاز آپاتیت خواص مکانیکی و زیست 
 آپاتیت وترکیب خاصی از بخشد. سازگاری را بهبود می

های ظاهری شیشه تشکیل شده، نظیر آنورتیت ویژگی 
از طرف دیگر حضور فاز  .[32]بخشندشفافیت را ارتقا می

ردد، گساختار شیشه موجب افزایش سختی میآنورتیت در 
ی کند و ضریب انبساط حرارتیکنواختی ساختار را کنترل می

های متفاوتی جهت اعمال این روش. [33]دهدرا کاهش می
وجود  هاهای شیشه سرامیکی بر روی سطوح ایمپلنتپوشش

دارند که شامل روش ذوب، امولسیون چندگانه، هیدروترمال، 
-... می ژل و-یک، رسوب الکتروفورتیک، سلرسوب بیومیمت

ژل به دلیل دمای پایین سنتز  -. روش سل[36-34]شوند
ها،  سرامیک –های قدیمی سنتز شیشه نسبت به سایر روش

کنترل دقیق شیمی و ساختار مواد در سطح مولکولی، ایجاد 
یجه پیچیده، در نت تخلخل در ابعاد نانو و عدم نیاز به تجهیزات

 .[38-37]های تولید، بسیار مورد توجه می باشدنهکاهش هزی
ی هاهای تک لایه آپاتیت و پوششدر این پژوهش، پوشش

یه دوم لایه اول آپاتیت و لادولایه با ترکیب شیمیایی متفاوت 
ژل تهیه گردیدند. اعمال -آنورتیت به روش سل-آپاتیت
های دو لایه جهت بررسی افزایش خواص مکانیکی پوشش

سختی و زبری سطح انجام گردید و در نهایت رونظیر میک
دو  های تک لایه ومورفولوژی و خواص مکانیکی پوشش

 لایه با یکدیگر مقایسه گردیدند.

 

 مواد و روش تحقیق
نخست جهت اطمینان حاصل کردن از تشکیل ترکیبات 

با  S0 آپاتیت و آنورتیت در زمینه شیشه سیلیس، سیستم
-61.3SiO2-22.3CaO-9.3Al2O3 ترکیب شیمیایی

4.4P2O5-2.3ZnO  با استفاده از پیش واکنش گرهای مندرج
 به صورت زیر تهیه گردید: (8) در جدول
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 و آنورتیت سرامیک حاوی آپاتیت-مواد اولیه مورد استفاده جهت سنتز شیشه 8جدول 

 

 تولیدی شرکت شیمیایی ترکیب تجاری نام اولیه ماده

 مرک TEOS Si4O)5H2(C اروتوسیلیکات اتیل تترا

 مرک TEP P4O15H6C فسفات اتیل تری

 مرک O26H2.)3Zn(NO  یدراتهه هگزا یرو نیترات

 مرک O2.4H2)3Ca(NO  تتراهیدراته نیترات کلسیم

 مرک ANN O2.9H3)3OAl(N نوناهیدراته نیترات آلومینیوم

 مرک 3HNO  نیتریک اسید

 ساز طب فرشید OH5H2C  اتانول

 ایرانی DI H2O دیونیزه آب

 ایرانی solution 3NH OH4NH آمونیاک

 

( در مقادیر مناسبی از TEOSابتدا تترااتیل اورتو سیلیکات )

 59ساعت و در دمای  8آب، اتانول و اسید نیتریک به مدت 

به محلول فوق  TEPهیدرولیز گردید. سپس  یگرادسانت درجه

دقیقه هیدرولیز شد. کلسیم نیترات  49اضافه گردید و به مدت 

تترا هیدراته و نیترات روی هگزاهیدراته به صورت جداگانه 

ول حل شدند و محلول حاصل به محلول اتان لیترمیلی 88در 

دقیقه بعد، آلومینیوم  49ها اضافه گردید. حاوی آلکواکسید

آب دیونیزه به محلول فوق اضافه  گرم 9نیترات حل شده در 

رسانده شد.  88سل  توسط آمونیاک به  pHگردید. مقدار 

سپس زمان کافی به منظور فرآیند ژل سازی اعمال گردید. 

روز پیرسازی شده و سپس  1ده به مدت ژل های بدست آم

هرکدام به درجه سانتیگراد  898و  58به ترتیب در دماهای 

ساعت خشک شدند. پودرهای بدست آمده تا دمای  24مدت 

        ، تحت عملیات حرارتی قرار گرفتند.درجه سانتیگراد 8888

 Differential Thermalآنالیز حرارتی تفاضلی روش از 

Analysis) ،  جهت بررسی تحولات فازی انجام شده با تغییر
 NETZSCH Gerätebauدما استفاده گردید. از دستگاه 

(Selb, Fed. Rep. Of Germany برای این منظور استفاده )
با  (X-Ray Diffraction)گردید. آزمون پراش پرتو ایکس 

نیز به منظور اطمینان حاصل کردن از تشکیل  PW1730مدل 
نظر به کار برده شد. از میکروسکوپ الکترونی ترکیبات مورد 

 VP 1450مدل ( Scanning Electron Microscopyروبشی )

ساختار پوشش ها استفاده جهت بررسی توپوگرافی و ریز
 Full( با مدل AFMگردید. از میکروسکوپ نیروی اتمی )

Plus  جهت بررسی میزان زبری سطوح پوشش ها و از
به  BUEHLER 1600-6125مدل سختی دستگاه میکرو

 ها استفاده گردید.منظور تعیین میکروسختی نمونه
 

 نتایج و بحث
آورده شده  (8) ر شکلد S0 نمونهآنالیز حرارتی تفاضلی 

)الف(، نتیجه آنالیز را پس از خشک کردن در 8شکل است. 
درجه سانتیگراد بر  88با نرخ و درجه سانتیگراد  888دمای 
)ب(، نمودار آنالیز حرارتی 8دهد و شکل نشان میدقبقه 

درجه  488، پس از خشک کردن در دمای S0افتراقی نمونه 

-یکپباشد. میدرجه سانتیگراد بر دقیقه  9و با نرخ سانتیگراد 

در درجه سانتیگراد  28 – 288های بین های گرماگیر در دما
باشد. همچنین ها مربوط به خروج آب و الکل میتمامی نمونه

درجه  288 – 488های گرمازا در محدوده دمایی پیک
، مربوط به فرآیند اکسیداسیون و تولید مواد آلی سانتیگراد

ی هاباشد. پیکگرها میباقی مانده از تجزیه پیش واکنش

درجه سانتیگراد  498-998گرماگیر که در دماهای بین 
 های نیتراتی به ویژهشوند مربوط به تجزیه گروهمشاهده می

درجه  459باشند.کلسیم نیترات تا دمای کلسیم نیترات می

-آغاز می 2NO، پایدار است و از همین دما خروج سانتیگراد

که در دمای . پیک گرمازای مربوط به بلورینگی [39]گردد
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تواند مربوط به شود میدیده میدرجه سانتیگراد  188حدود 

-40-29]تشکیل فاز آپاتیت یا جوانه زنی کریستوبالیت باشد

درجه  358-8898 در دماهای تواندآنورتیت هم میو  [41,
 .  [32]تشکیل گرددسانتیگراد 

نشان می دهد.  S0(، برنامه عملیات حرارتی نمونه 2) شکل
 988دهد، ابتدا نمونه تا دمای نشان می 2همان طور که شکل 

( به مدت سه ساعت عملیات gT)دمای درجه سانتیگراد 

حرارتی شده است. دو ساعت زمان جهت بالابردن دمای 
صرف شده است، سپس نمونه درجه سانتیگراد  358نمونه تا 

به مدت سه ساعت در این دما نگه داشته شده است و در 

 نهایت، در کوره خاموش، سرد گردیده است.

 

 
 )الف(

 

 
 )ب(

 

)ب( نرخ  ،سانتیگراد درجه 888 یپس از خشک کردن در دما ،دقیقه بر سانتیگراد درجه 88 گرمایش)الف( نرخ  .S0نمونه  DTA یزآنال 8 شکل

 سانتیگراد درجه 488 یپس از خشک کردن در دما ،دقیقه بر سانتیگراد درجه 9 گرمایش
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 S0برنامه عملیات حرارتی نمونه  2شکل 

 

 
 پس از عملیات حرارتی S0نمونه  ایکس اشعه پراشآنالیز  9شکل

 

 ]2[(S1) آپاتیت یهتک لا هایپوششو مراحل سنتز  یهمواد اول 2 جدول

 مواد اولیه
 تری اتیل فسفات 

(ml) 

کلسیم نیترات 

 (gتتراهیدراته )

نیترات روی 

 (gهگزاهیدراته )

 آب

(ml) 

 اتانول

(ml) 

 آمونیاک

 (ml) 

 مراحل سنتز

 در اتانول و آب  TEP. هیدرولیز 8

 اتانول ml 88. انحلال کلسیم نیترات تترا هیدراته و نیترات روی هگزاهیدراته در 2

  8به بشر مرحله  2. افزودن بشر مرحله 9

 توسط آمونیاک 88به مقدار  pH. افزایش 4

 

پس از عملیات حرارتی  S0نمونه  ایکس شعها پراش آنالیز
(، نشان داده شده است. همان طور که در شکل 9) در شکل

های آپاتیت و آنورتیت در زمینه شود، فاز( مشاهده می9)
 شیشه ای جوانه زنی کرده اند.

پس از اطمینان حاصل کردن از تشکیل ترکیبات مورد نظر، 
سلی با مشخصات ( S1)تک لایه  به منظور اعمال پوشش های

 تهیه گردید.  (،2) مندرج در جدول
-Ti تعدادی نمونه تیتانیومی برای اعمال لایه نشانی، ابتدا 

6Al-4V متر توسط وایرکات بریده شدند. میلی 9×9×9با ابعاد

  188و  SiC ،888 ،488 ،988های نمونه ها با کاغذ سنباده
دقیقه به ترتیب در  29ها آماده سازی گردیدند. سپس نمونه 

استون و اتانول در حمام آلتراسونیک قرار گرفتند و با آب 
مقطر شسته و خشک گردیدند. در ادامه به منظور انجام 
عملیات سطحی و ایجاد یک لایه با زبری مناسب و 

ا پایه، نمونه هیکنواخت، جهت برقراری پیوند پوشش و زیر
درجه  98در دمای  در محلول یک مولار سدیم هیدروکسید

ا ه، به مدت یک ساعت قرار گرفتند. سپس نمونهسانتیگراد
ثانیه غوطه ور گردیده و سپس در  89به مدت  S1در سل 
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خشک و تا ساعت  24به مدت ، درجه سانتیگراد 38دمای 
 عملیات حرارتی شدند. درجه سانتیگراد  188دمای 

لایه  (،S2اول ) برای ایجاد پوشش های دو لایه گروه

تهیه گردید. اما قبل از  S0نخست این گروه مطابق نمونه 
عملیات حرارتی و بعد از خشک شدن لایه اول، نمونه در 

ثانیه  89، به مدت (9)سلی با مشخصات درج شده در جدول 

 غوطه ور گردید. 
درجه  38دمای در  S2، نمونه وریپس از غوطه 

سپس تحت ساعت خشک گردیده و  24، به مدت سانتیگراد

، قرار گرفت درجه سانتیگراد 188عملیات حرارتی در دمای 
 و در کوره خاموش سرد شدند.  

تهیه شده به کمک  S2و  S1های پوشش فولوژیرمو
( آورده شده 4در شکل ) روبشی الکترونی میکروسکوپ

دهند، ( نشان می4) همانطور که تصاویر شکل است.
تن پوشش تک لایه، با داش S1هیدروکسی آپاتیت در نمونه 

)الف((. زیرا 4به صورت کروی متبلور گردیده است )شکل 
تمام سطح زیرلایه دارای انرژی یکسان جهت جوانه زنی 

باشد و هیچ گونه مکان آپاتیت به صورت هم محور می

ترجیحی )همانند سطح بالایی( برای جوانه زنی وجود ندارد. 
)ج( نیز مورفولوژی سطح به صورت 4)ب( و 4در شکل های 

کروی و موفولوژی لایه زیرین بیش تر به صورت سوزنی می 

باشد. هر لایه پس از عملیات خشک کردن لایه زیرین بر 

ین تحت عملیات حرارتی سطح آن اعمال گردیده اند. بنابرا
ز باشند. پس اقرار نگرفته اند و لایه ها به صورت آمورف می

اعمال لایه های بعد، سطح آمورف زیرلایه در تماس با سل 

تر قرار گرفته و هنگام انجام عملیات حرارتی به صورت غیر 
های کلسیم نمایند. همان طور که اگر پودرتعادلی رشد می

موش سرد شوند دارای مورفولوژی فسفاتی در در کوره خا

آپاتیت کروی و اگر پس از کلسیناسیون، از کوره بیرون آورده 
و در هوای آزاد سرد شوند دارای موفولوژی آپاتیت سوزنی 

ترکیب هر دو مورفولوژی کروی و سوزنی  .[42,43]باشندمی

موجب بهبود هر دو خاصیت مکانیکی و زیست ، S2در نمونه 
. چرا که خواص مکانیکی و زیست شودسازگاری می

سازگاری فوق العاده سطح به دلیل تشکیل فازهای آنورتیت 
باشد. مورفولوژی سوزنی لایه و آپاتیت در زمینه شیشه می

و حضور فاز  [44]زیرین، موجب بهبود خواص مکانیکی
آپاتیت در لایه زیرین موجب بهبود خواص زیست سازگاری 

 شود.  و بایواکتیویته می
و  S1 نتایج تست میکروسختی ویکرز زیرلایه و پوشش های

S2  باشد، قابل مشاهده می4در جدول. 
  

 

 
 ]S2 ]92مواد اولیه و مراحل سنتز لایه دوم نمونه  9جدول 

 مواد اولیه

اتیل تترا 

 اورتوسیلیکات

 (ml) 

 تری اتیل فسفات 

(ml) 

 کلسیم نیترات

 تتراهیدراته

 (g) 

آلومینیوم نیترات 

 نوناهیدراته

 (g) 

نیترات روی 

 هگزاهیدراته

 (g) 

 آب

(ml) 

 اتانول

(ml) 

 98 2 81/8 85/9 3/9 8/8 9 مقدار

 مراحل سنتز

 در اتانول و آب  TEOS. هیدرولیز 8

 8به محلول مرحله  TEP. افزودن 2

 اتانول ml 88. انحلال کلسیم نیترات تترا هیدراته و نیترات روی هگزاهیدراته در 9

 8به بشر مرحله  2. افزودن محلول بشر مرحله 4

 آب دیونیزه g 9در  ANN. انحلال 9

 8به بشر مرحله  9. افزودن بشر  مرحله 9
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        )الف(

 
 )ج(                          )ب(                                           

 S2نمونه  ، )ج( لایه دومS2نمونه  اولبا پوشش تک لایه، )ب( لایه  S1)الف( نمونه  از روبشی الکترونی میکروسکوپتصویر  4شکل 
 

 پس از آماده سازی  نتایج تست میکروسختی ویکرز زیرلایه تیتانیومی 4جدول 

 S2و  S1سطحی و پوشش های 

 اعمالی بار پوشش نوع
 از پس تیتانیوم زیرلایه

 سطحی سازی آماده
S1 S2 

 gf 98 99/949 99/989 4/598 

 Min E. 99/92 99/848 4/899 (ویکرز) سختی میکرو

 Max E. 99/89 99/848 9/829 

 

دهند که اعمال پوشش لایه اول موجب افزایش نتایج نشان می
شتری سختی بیدو لایه،  شود. پوششاولیه میسختی زیرلایه 

 این .باشدول و همچنین زیرلایه، دارا میرا نسبت به لایه ا

-پدیده به علت حضور فاز آنورتیت در کنار فاز آپاتیت می

همان طور و  گرددتشکیل می S2نمونه باشد که در لایه دوم 

حضور این فاز در کنار آپاتیت، سختی را  که قبلا ذکر شد،
تواند معیاری برای سنجش میزان سختی می .دندهافزایش می

توان . بنابراین می]49، 49[ها باشد مقاومت به سایش پوشش

دهی موجب بهبود خواص نتیجه گرفت که فرآیند پوشش
 ،(4) مکانیکی زیرلایه گردیده است که با توجه به جدول
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از خواص مکانیکی بهتری برخوردار  S2دولایه  هایپوشش

 . باشندمی
 به ترتیب مقادیر ،(4) در جدول .max Eو  .min E منظور از

-خطای حداقل و خطای حداکثر در تعیین میکروسختی نمونه

 ها می باشند. 
 S1های تک لایه نتایج زبری متوسط و انحراف معیار پوشش

 آورده شده است.  9بر حسب نانومتر، در جدول  S2و دولایه 

 
( SD( و انحراف معیار )meanمیانگین زبری ) 9جدول 

 بر حسب نانومتر S2و دولایه  S1پوششهای تک لایه 

 نوع پوشش
 ابعاد تصویر

 S1 S2 )میکرومتر(

میانگین زبری 

(mean و )

انحراف معیار 

(SD برحسب )

nm 

88×88 

 

294/99 

99/ 89SD=  

 143/99 

38/ 23SD= 

 
ها نشان می دهد، مقادیر زبری تمامی لایه (9) همانطور جدول

ها جهت بهبود های ایمپلنتدر محدوده مناسب زبری پوشش
ها می باشد. بیش تر بودن مقدار زبری و ارتقاء سطح کیفی آن

، S1و کم تر بودن انحراف معیار در پوشش های تک لایه 
نشان دهنده یکنواختی بیشتر موفولوژی و زبری این لایه 

کما این که این مقادیر باشد. های سطحی مینسبت به لایه

اختلاف قابل ملاحظه ای با یکدیگر ندارند. بنابراین تمامی 
های پوششی دارای زبری متناسب جهت پیوند بیش تر لایه

 .]45[ باشنداستخوان با سطح ایمپلنت می
 

 گیرینتیجه 
های سرامیکی چند ها نشان دادند که اعمال پوششبررسی

با  ،Ti-6Al-4V فازی در زمینه شیشه و بر سطح زیرلایه آلیاژ
های ماکروسکوپی و عدم چسبندگی پوشش و زیرلایه ترک

باشد. بنابراین از یک لایه زیست سازگار )آپاتیت( همراه می

یه نوان لابا قدرت چسبندگی بالا و تر شوندگی خوب به ع
 شیمیکروسکوپ الکترونی روبتصاویر  میانی استفاده گردید.

به دلیل حضور هر دو فاز کروی و  S2های نمونه پوشش
ه نسبت بو خواص مکانیکی بهتری سوزنی، از مورفولوژی 

باشند. نتایج برخوردار می S1های تک لایه نمونه پوشش
زایش افدهی موجب تست میکروسختی نشان دادند که پوشش

میزان سختی و به تبع آن افزایش مقاومت به سایش زیرلایه 
به دلیل تشکیل ترکیبات سخت  S2گردد. سختی نمونه می

لایه  بیش تر از نمونه تکآپاتیت و آنورتیت در کنار یکدیگر، 

میزان زبری در هر دو نوع پوشش در باشد. حاوی آپاتیت می
 باشد. محدوده مناسب جهت کاربردهای دندانی می
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 HSLA-1100فولاد  TIG-Aتعیین مقدار فلاکس اکسیدی بهینه در جوشکاری 
 

 (2)علیرضا ابراهیمی                                  (8)نصرت اله ابدالی

 چکیده

جدید اسببک  ه به دلیا اسببت بام بالا و گیرممی دما ناییا،  اربرد های فراوانی در م یی های دریایی دارد  در ایا   فولادی نسبباتاً HSLA-811فولاد 

 4/5با ضبباامک  HSLA-811مطالعه اثر میزان فلا س های ا سببیدی بر هندسببه جول، ولتاژ وور و ریزسبباتی منالف ماتلو جول وری فولادی  

سیدی     میلیمتر سی ورار گرفک  در ابتدا فلا س های ا  سط ی بیا   2TiOو  2SiOمورد برر صال اعمال     2mg/cm 55-1در م دوده گمالی  سطح ات بر 

به صورت گرده بر روی وری انجام شد  جهک بررسی امبان صنعتی شدن  خنثی گاز حفاظک ت ک تنمستا البترود با شدند و سپس فرایند جوشباری 

و همچنیا جهک اعمال یبنواخک نوشش، فلا س   سط ی   ننده فعال فلا س همراه به خنثی گاز حفاظک ت ک تنمستا  البترود با جوشباری  رول
، 2TiOو  2SiOهای ها با استفاده از رول اسپری بر سطح اتصال اعمال شدند  نتایج حاصا از آزمایشات نشان داد  ه با افزایش گمالی سط ی فلا س          

ساک عمف به نهنا ابتدا   سرعک  ن سید  ه ایا میادیر به ترتیب برابر    به  سپس به میداری ثابک ر شرایی بهینه گمالی     58/1و  84/8افزایش و  شد   می با

باشببد   می میلیمتر 81/6  بدسببک آمد  ه بیشببتریا میدار عمف نفو  در ایا شببرایی برابر 2mg/cm 81-5/5در م دوده 2SiOسببط ی مربوب به فلا س 
افزایش یافک  ه  ولک 6/86در حالک بدون فلا س به  ولک 89ولتاژ جوشبباری نیز از میدار   2SiOهمچنیا در هنمام افزایش گمالی سبط ی فلا س  

فک  ولتاژ وور میداری  اهش یا 2TiOبه دناال آن حرارت ورودی افزایش و ساتی حاصا میداری  اهش یافک  در میابا در هنمام استفاده از فلا س    
 و تغییر م سوسی دیده نشد 

     

 HSLA-811، فلا س های ا سیدی و فولاد A-TIGجوشباری   کلیدی هایواژه

 

 

 

Determining the Optimal Amount of Oxide Flux in A-TIG Welding of HSLA-100 Steel 

 
N. Abdali                                 A. R. Ebrahimi 

 
Abstract 

The HSLA-100 steel is a newcomer steel produced by USA navy that have many applications in the marine 

environment structures due to its high strength and toughness. In present study the effect of SiO2 and TiO2 fluxes 

content on weld geometry, arc voltage and micro hardness of weld different regions of HSLA-100 steel with 5.4 

mm were studied. At first oxide fluxes SiO2 and TiO2 with surface density in the range of 0-55 mg/cm2 was applied 

on joint, then bead on plate TIG welds are carried out. Due to determine the feasibility of industrialization and 

applying a uniform coating, fluxes were applied to the connection by spraying method. The results showed that 

depth to width ratio for SiO2 and TiO2 fluxes initially increases sharply with surface flux density increase and 

subsequently becoming approximately constant (1.14 and 0.51 were obtained respectively). Maximum penetration 

depth of 6.18 mm for A-TIG is obtained for SiO2 flux in surface flux density range 5.5 to 10 mg/cm2. Also, by 

increase of SiO2 surface flux density sharp arc voltage increase was observed from 13 to 16.6 V that causes heat 

input increase and subsequently hardness decrease. When using TiO2 flux arc voltage value fell, there was no 

significant change. 

 

Keywords Oxide surface flux density, Activated TIG welding, HSLA-100 steel 
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8931سال سی ام، شمارۀ دو،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد   

 مقدمه
مطلوب برای استفاده در  نیاز روز افزون به مواد با عملبرد

 اربردهای ساختمانی و نظامی منجر به توسعه گندیا دسته 
از فولادهای آلیاژی، به لور ویژه فولادهای نوع  م آلیاژ 

  است بام بالا و گیرممی دما [1] ( شدHSLAاست بام بالا )
ساب گردیده اسک ایا  HSLA-811ناییا فولاد  م آلیاژی 

در  HY-811زینی برای فولاد نوع فولاد به عنوان جایم
 اربردهای دریایی و ساختمانی مورد استفاده ورار بمیرد  

، HSLA-811همچنیا به دلیا ناییا بودن میزان  ربا فولاد 
 HY-811نذیری بهتری نساک به فولاد ایا فولاد از جول

برخوردار اسک  ه به تاع آن هزینه ساخک با استفاده از ایا 

ابد یگرم  ردن  اهش میم نیاز به نیشفولاد را به دلیا عد
[2,3]  
فرایند جوشباری با البترود تنمستا ت ک حفاظک گاز  

( روشی بسیار مناسب برای جوشباری فلزات و TIGخنثی )
آلیاژهای بیشمار مانند فولادهای زنگ نزن، آلومینیم، منیزیم، 

باشد  م مینذیری نظیر تیتانیم و تانتالیمس و مواد وا نش
 با البترود تنمستا ت ک حفاظکنیا فرایند جوشباری همچ

اتصالی به خوبی فلز نایه از ل اظ تر یب، است بام گاز خنثی 
 ند  بهمیا دلیا ایا فرایند برای و خواص سرویس ایجاد می

ای، هوافضا، جوشباری وری، صف ه و لوله در صنایع هسته
 گیردیغیره مورد استفاده ورار م تولید ودرت،  شتی سازی و

با البترود تنمستا ت ک م دویک اصلی جوشباری   [4,5]

راندمان ناییا آن اسک  ه از نرخ رسوب حفاظک گاز خنثی 
شود  بنابرایا با ایا رول و عمف نفو   م ایا رول ناشی می

 نند را جوشباری می میلیمتر 9صف ات با ضاامک  متر از 

  برای حا ایا مشبا اخیرا یک نوع جدید فرایند [6,7]
 به یخنثتنمستا ت ک حفاظک گاز  البترود باجوشباری 

توجه بسیاری از ( A-TIG) یفعال  ننده سط  فلا سهمراه 

م یییا را به خود جلب  رده اسک  ایا فرایند توسی 
 8361موسسه جوشباری البتریبی ناتون او رایا در سال 

  در ایا رول [10-8] تیتانیم ابداع شدبه منظور جوشباری 

های ا سیدی، هالیدی )فلوریدی و یک لایه نازک از فلا س
یا شود  بدهالیدی( و سولفیدی بر سطح فلز نایه اعمال می

لریف  ه واا از جوشباری فلا س مالوب شده با استون به 
-شبا سوسپانسیون در آمده و بر سطح وطعه  ار اعمال می

با البترود تنمستا ت ک ند جوشباری شود و سپس فرای
شود  نتایج مطالعات بر روی آن اجرا میحفاظک گاز خنثی 

انجام شده در ایا زمینه بیانمر ایا امر اسک  ه با استفاده از 
توان صف ات فولادی و فولاد زنگ نزن تا ایا رول می

را در یک نار و بدون آماده سازی میلیمتر  82تا 81ضاامک 

 رد  به عاارت دیمر با استفاده از ایا رول  لاه جوشباری
با  جوشباری در عمف نفود جول نساک به %911افزایش 

-می مرسوم ایجادالبترود تنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی 

بترود با الای  ه از فرایند جوشباری شود  بنابرایا در نروسه
تنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی به همراه فلا س فعال  ننده 

توان وطعات ضایم را با سرعک شود میفاده میاستسط ی 

ز های حاصا ابیشتری جوشباری  رد  ه به دناال آن هزینه
  [14-5,11]یابد جوشباری به  متر از نصو  اهش می

فلا س فعال  ننده بر اسار دو مبانیزم باعث افزایش عمف 

شوند، یبی بر اسار نیروی مارانمونی نفو  جول می
مری با اسار رفتار وور جوشباری و دی[17-15]معبور 
،  در نظریه اول عناصر فعال سط ی در حوضچه [18-20]

مذاب باعث تغییر ضریب حرارتی  شش سط ی از منفی به 
شود  بنابرایا جهک جریان مارانمونی از برون سو مثاک می

ود  شبه درون سو تغییر  رده و باعث افزایش عمف نفو  می

نیااض وور در حضور عناصر در نظریه بعدی؛ تمر ز و ا
حاصا از  شود  نتایجفعال باعث افزایش عمف نفو  می

های در زمینه فلا س [21] آزمایشات سندر و همبارانش

بدسک  هایا سیدی نشان داد  ه بیشتریا تغییر در بیا داده
با البترود تنمستا ت ک حفاظک گاز  جوشباری آمده برای

با البترود تنمستا ت ک حفاظک گاز  جوشباریو خنثی 

ان ، مربوب به میزخنثی به همراه فلا س فعال  ننده سط ی 
ا سیژن فلز جول اسک  در نتیجه ا سیژن حا شده در جول 
به عنوان دلیا اصلی در افزایش عمف نفو  بیان شد  از 

آنجاییبه جابجایی مارانمونی معبور در حضور ا سیژن 
ها بر آن شدند  ه یک رابطه ایا آندهد، بنابرتغییر جهک می

بیا گمالی سط ی فلا س و جابجایی مارانمونی معبور 



 815 علیرضا ابراهیمی -نصراله ابدالی

 

 

 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد   8931سال سی ام، شمارۀ دو، 

ها در م اساات خود به ایا نتیجه رسیدند، برای نیدا  نند  آن
اینبه جابجایی مارانمونی معبور ایجاد شود حداولی از 
گمالی سط ی فلا س لازم اسک  به دلیا  اربرد فراوان 

نایع ماتلو و ناودن اللاعاتی در در ص HSLA-811فولاد 
با البترود تنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی به مورد جول 

ایا فولاد، بررسی تاثیر همراه فلا س فعال  ننده سط ی 
باشد  در ایا فلا س ها بر روی جول حاصله ضروری می

بر روی هندسه  2TiOو  2SiOهای مطالعه تاثیر میزان فلا س
تی منالف ماتلو جول وری جول، ولتاژوور و میبروسا

 مورد بررسی ورار گرفته اسک  HSLA-811فولادی 

 
 هاروش و مواد

 4/5با ضاامک  HSLA-811در ایا مطالعه از وری فولادی 

استفاده شد  ه تر یب شیمیایی و خواص مبانیبی میلیمتر 
آورده شده اسک  به منظور انجام  (8)آن در جدول 
مورد میلیمتر  811×811هایی در ابعاد جوشباری، وری

 از فرایند جوشباری با البترود تنمستا استفاده ورار گرفک 
های فولاد ت ک حفاظک گاز خنثی برای جوشباری وری

811-HSLA  استفاده شد  جوشباری به صورت اتوماتیک و
بر روی میز مت رک با وابلیک تنظیم سرعک حر ک انجام 

توریم  %2البترود تنمستنی با  شد  در ایا مطالعه از یک
(2ThO به وطر )استفاده  درجه 61و زاویه نوک میلیمتر  2/9

( DCENشد  از وطایک جریان مستییم با البترود منفی )
ستا تنم البترود بااستفاده شد  به منظور انجام جوشباری 

با  %33/33از گاز آرگون با خلوص  خنثیت ک حفاظک گاز 

استفاده گردید  سایر شرایی  ییهبر دو لیتر 81شارل 
 ( آورده شده اسک 2جوشباری مورد استفاده در جدول )

در ابتدا به منظور دستیابی به جول با یفیک بهتر و همچنیا 

ها با  اغذ های سط ی، ابتدا نمونهجهک حذف ناخالصی

سمااده زنی شده  411سمااده از جنس  اربید سیلیسیم با مش 

شدند  در ایا مطالعه به منظور و سپس توسی استون تمیز 

بررسی اثر میزان فلا س بر عمف نفو  و نساک عمف به نهنا، 

برای دو نوع فلا س  2mg/cm 55-1های سط ی بیا گمالی

2SiO  2وTiO  مورد استفاده ورار گرفک  بدیا لریف  ه ابتدا

ها توسی مالوب  ردن در یک مایع با درجه ایا فلا س

 1ون به شبا سوسپانسیون درآمده )تاایر متوسی مانند است

میلی لیتر استون( و بر روی سطح اتصال  211گرم نودر در 

اعمال شدند  برای اعمال دویف میدار نودر، از رول اسپری 

 ردن فلا س استفاده شد  ه مشاصه مهم آن یبنواختی 

نوشش ایجادی اسک  به علک ضاامک ناییا وری فولادی 

 Aها از جریان جوشباری ایشمورد استفاده، در تمامی آزم

 استفاده شد  851

-برای بررسی عمف نفو  و نساک عمف به نهنای جول 

های جوشباری شده میالع عرضی تهیه گردید  ها، از نمونه

ها از اره نواری و  اتر استفاده شد تا حرارت برای تهیه نمونه

وارد شده به نمونه مورد آزمایش  متریا باشد  سپس ایا 

نیتال  %4سمااده زنی شده و در م لول  8211ا تا مش هنمونه

ثانیه حبا ی )ما رو اچ( شدند  مطالعه میالع به  81به مدت 

 ×51صورت گشمی و با میبروسبوپ نوری در بزرگنمایی 

انجام شد  سپس از میالع جول عبس تهیه گردید  ولتاژ 

 ننده  های ایجاد شده با و بدون فلا س فعالوور جول

ار گیری شد  برای اینبسی دستماه ولتمتر اندازهسط ی تو

ولتمتر به دو وطب دستماه جوشباری متصا گردید و میدار 

ولتاژ حیا جوشباری توسی دوربیا ثاک و ضای شد  

همچنیا جهک بررسی هندسه وور از دوربیا فیلم برداری 

با بزرگنمایی مناسب استفاده شد  جهک انجام آزمون 

سمااده زنی شدند تا  8211ها تا مش ریزساتی ابتدا نمونه

صافی سطح مطلوب حاصا شود و سپس ایا آزمون با اعمال 

ثانیه توسی دستماه ریزساتی  85گرمی به مدت  811بار 

 LECOساخک شر ک  8G-411M-LECOسنجی مدل 

های موجود در من نی های حاصا انجام شد (  تمامی داده

 باشد میانمیا سه بار آزمایش می
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 HSLA-811تر یب شیمیایی و خواص مبانیبی فولاد   8جدول 
 

ازدیاد 

 لول

است بام 

  ششی

است بام 

 تسلیم
N V Ti Nb Cu Ni Mo Cr S P Mn Si C عنصر 

22 153 111 189/1 184/1 185/1 144/1 1/8 95/9 18/1 18/1 111/1 115/1 12/1 21/1 168/1 
درصد 

 وزنی

 

 شرایی و نارامترهای جوشباری 2جدول 

 البترود

 2ThO 2%-W نوع

 2/9( mm) وطر

 61° زاویه نوک البترود

 DCEN وطایک

 گاز م افظ

 آرگون خالص نوع

 81( L/min) شارل

 851( A) جریان جوشباری  

 2( mm/s) سرعک جوشباری  

 9( mm) لول وور  

 نتایج و بحث
 تاثیر میزان فلاکس بر هندسه جوش

من نی تغییرات نساک عمف به نهنا با گمالی سط ی برای 
  همانطور  ه از رسم شده اسک (8)در شبا  ایا دو فلا س

شود نساک عمف به نهنای جول برای هر شبا مشاهده می

دو فلا س با افزایش گمالی سط ی فلا س ابتدا به سرعک 
افزایش یافته و سپس با افزایش بیشتر میزان فلا س به یک 
میدار ثابک رسیده اسک  نساک عمف به نهنای جول در 

تنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی با البترود جوشباری 
 96/1مرسوم مطابف با گمالی سط ی فلا س صفر، برابر 

و  2SiOباشد  ه با افزایش میزان فلا س برای فلا س می

2TiO  افزایش یافته  58/1و  84/8به ترتیب به میادیر ثابک
با  2SiOتوان با استفاده از فلا س اسک  بدیا ترتیب می

افزایش در  %221بالاتر از  به 2mg/cm 6/93گمالی سط ی 

نساک عمف به نهنا جول دسک یافک  به عاارت دیمر در 
با گمالی معیا، نساک عمف  2SiOهنمام استفاده از فلا س 

 با البترود تنمستا ت کجوشباری به نهنا در میایسه با 

ابد  یمرسوم به بیش از سه برابر افزایش میحفاظک گاز خنثی 
 ه من نی تغییرات عمف نفو   (2)همچنیا با توجه به شبا 

باشد؛ میدار نودر بهینه برای دسک یابی با میزان فلا س می
 2mg/cmدر م دوده  2SiOبه بیشینه عمف نفو  برای فلا س 

میلیمتر  81/6بدسک آمد  ه بیشینه عمف نفو  برابر  81-5/5

(  دلیا افزایش عمف نفو  و نساک عمف به 9باشد )شبا می
را  2TiOو  2SiOهای ایجاد شده با فلا سهای نهنای جول

یر حرارت وور مرتای توان به تجزیه ایا ا سیدها زمی

 دانسک 
با افزایش میزان فلا س ا سیدی برای جوشباری،  

و  یابدمیزان ا سیژن حا شده در فلز جول نیز افزایش می

در نتیجه با افزایش دما و میزان ا سیژن، میدار گرادیان  شش 
σ∂سط ی 

∂T
یابد و در یک م دوده مناسای از میزان افزایش می 

ا سیژن، از منفی به مثاک تغییر  رده و به دناال آن جریان 

درون سو تیویک شده و باعث ایجاد جول عمیف و باریک 
  از لرف دیمر، هنمامی  ه میدار فلا س خیلی [17]شود می

ود و شزیاد باشد فلا س زیر وور به لور  اما تجزیه نمی
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رخی  رات ا سیدی جامد در سطح حوضچه مذاب شناور ب
 یابند  ایا  راتشده و در لاه حوضچه و یا مر ز آن تجمع می

ا سیدی جامد در حوضچه مذاب مانع جریان سیال شده و 
ا  اهند  بنابرایگیری از سرعک حر ک سیال میبه لور گشم

میزان بیش از حد فلا س با جلوگیری از جریان یافتا مذاب 
ر حوضچه جول، جلوی افزایش نساک عمف به نهنا را د

  در اثر برهم  نش بیا جابجایی مارانمونی [22]گیرند می

معبور ایجاد شده توسی افزایش ا سیژن و  رات ا سیدی 
شوند نساک جامدی  ه مانع حر ک سیال در حوضچه می

-عمف به نهنا با افزایش بیشتر فلا س به یک میدار ثابک می

(، با افزایش گمالی سط ی فلا س 4وجه به شبا )رسد  با ت
باشیم  ایا مطلب همچنان شاهد  اهش نهنای جول می

بیانمر ایا اسک  ه در سرتاسر ایا م دوده گمالی، نیروی 
( 8مارانمونی معبور شده اسک  همچنیا با توجه به شبا )

توان نتیجه گرفک  ه از شدت نیروی مارانمونی معبور می
ده اسک و میزان ا سیژن حا شده درون فلز شده،  استه نش

جول در م دوده   ر شده در تئوری لو و همباران ورار 
نساک عمف به نهنا را به لور  2SiOدارد  همچنیا فلا س 

افزایش داده اسک  دلیا  2TiOگیری بیشتر از فلا س گشم

 شود  ه ا سیدآن نیز به ترمودینامیک ا سیدها مربوب می
نانایدارتر از ا سید تیتانیم اسک و به راحتی زیر سیلیسیم 

شود و ا سیژن فلز جول حرارت وور به ا سیژن تجزیه می

  [37,42,43]دهد را افزایش می

 

 
 تغییرات نساک عمف به نهنا با گمالی سط ی فلا س  8شبا 

 

 

 
 

 تغییرات عمف جول با گمالی سط ی فلا س  2شبا 
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 2mg/cm 2/6 با گمالی سط ی 2SiOسطح میطع جول با فلا س   9شبا 

 

 

 تغییرات عرض جول با گمالی سط ی فلا س  4شبا 

 

 تاثیر میزان فلاکس بر ولتاژ قوس
و  2SiOدر جهک بررسی تاثیر میزان فلا س های ا سیدی 

2TiO  با البترود بر روی ولتاژ وور، فرایند جوشباری
ن در شرایی یبسان )جریاتنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی 

جوشباری، سرعک حر ک، لول وور، شارل گاز و شبا 
البترود ثابک اسک( با تغییر میزان فلا س بر روی وری 

من نی تغییرات  (5) انجام شد  شبا HSLA-811فولادی 
 2SiOولتاژ وور را با گمالی سط ی فلا س برای نودرهای 

شود دهد  همانطور  ه از شبا مشاهده مینشان می 2TiOو 
، ولتاژ وور ابتدا با 2SiOبا افزایش گمالی سط ی فلا س 

ابد  ولتاژ یشیب بیشتر و سپس با شیب  متری افزایش می
اظک ا ت ک حفبا البترود تنمستجوشباری وور در حالک 

باشد  ه با افزایش فلا س می ولک 89معمول برابر گاز خنثی 

2SiO  2رسیده اسک  اما در حضور فلا س ولک  6/86بهTiO 
و با افزایش فلا س ولتاژ وور میداری  اهش یافته و به 

 )ب-6(رسیده اسک  همانطور  ه از شبا ولک  82میزان 
یک  2SiOشود در هنمام جوشباری با فلا س مشاهده می

 شیدگی وور به سمک عیب البترود دیده شد ایا در 
گنیا ندیده ای  2TiOحالیسک  ه هنمام استفاده از فلا س 

ه(  ا سید سیلیسیم یک ا سید غیر فلزی اسک -6رخ نداد )
 ه میاومک ویژه البتریبی آن بیشتر از ا سید تیتانیم اسک  

طعه ری  انال رسانا بیا البترود تنمستنی و وبنابرایا شبا گی
 ار فیی در نیالی  ه فلا س  وب و یا تاایر شده باشد 

نشک وور  2SiOشود  از آنجاییبه نوشش برورار می
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شود، وور در اثر ایجاد  انال جوشباری  وب و یا تاایر می
شود  در نتیجه لول موثر وور و رسانا به عیب  شیده می

الو تا -6)یابد  همانطور  ه از شبا یش میولتاژ وور افزا
 شیدگی وور  2SiOشود با افزایش فلا س مشاهده می (د

شود  هنمامی  ه گمالی به سمک عیب البترود بیشتر می
یابد بروراری وور البتریبی سط ی فلا س افزایش می

شود و انرژی حرارتی توسی فلا س  وب نشده ممانعک می
ضاامک فلا س مورد نیاز اسک   بیشتری برای غلاه بر سد

در نتیجه وور جوشباری بیشتر به سمک عیب البترود 
د شود  اما ا سیو لول وور نیز بیشتر می [9]شود  شیده می

د باشتیتانیم یک ا سید فلزی اسک  ه هادی جریان می
بنابرایا  انال رسانا بیا البترود و وطعه  ار به راحتی برورار 

ضاامک  2TiOمالی سط ی فلا س شود  با افزایش گمی
یابد بنابرایا ندیده فلا س افزایش و لول وور  اهش می
توان به را می 2TiO اهش ولتاژ در هنمام افزایش فلا س 

 ضاامک فلا س مربوب دانسک 
 

 تاثیر میزان فلاکس بر ریزسختی و ریزساختار
( نتایج حاصببا از آزمون ریزسبباتی سببنجی  1در شبببا )

های جول داده شده بدون و با استفاده از فلا س ارائه نمونه
ساتی              سک  شاص ا شبا م سک  همانطور  ه از  شده ا
جول برای نمونه جوشبببباری با البترود تنمسبببتا ت ک      

با فلا س       گاز خنثی  در همه نواحی جول    2SiOحفاظک 
شد  دلیا ایا تفاوت را می  متر از دو نمونه دیمر می وان تبا

رودی متناسب با افزایش ولتاژ وور در  به افزایش حرارت و
با فلا س    با       2SiOنمونه  مربوب دانسبببک  بدیا معنی  ه 

افزایش حرارت ورودی سبببرعک سبببرمایش  م شبببده و    
یابد  ریزسببباختار به سبببمک ایجاد فازهای نرمتر سبببوی می

ساتی بدسک آمده برای نمونه      های جول بدون و متوسی 
فلز جول به ترتیب در  2SiOو  2TiOبا اسببتفاده از فلا س 

تاثر از حرارت    215و  913، 915برابر  ویبرز و در منطیه م
باشبببد  همچنیا  ویبرز می 925و  925، 941درشبببک دانه  
ویبرز  911گیری شبببده برای فلز نایه تیریاا سببباتی اندازه

 بدسک آمده اسک 
ریزسببباختار فلز نایه دانه ریز و شببباما مالولی از         

یک -مارتنزیک  وئنچ   نه  تمپر، بین   ای و فریک گند وجهی  دا
( تصاویر میبروسبوپ نوری منطیه متاثر   1باشد   شبا )  می

با بیشبببتریا   2SiOاز حرارت درشبببک دانه نمونه با فلا س 
ندازه      حرارت ورودی و بدون فلا س را نشبببان می دهد  ا

بزرگتر از  2SiOهای آسبببتنیک اولیه در نمونه با فلا س      دانه 
ایا اختلاف در اندازه دانه  نمونه بدون فلا س اسبببک  دلیا

آستنیک اولیه، به افزایش حرارت ورودی در اثر اضافه  ردن   
ستنیک     فلا س، مربوب می شود  با افزایش اندازه دانه های آ
های مناسببب برای جوانه زنی ها  ه مباناولیه میدار مرزدانه

باشبببد  اهش می یابد بنابرایا  سبببر حجمی فاز   فریک می 
ساتی      ساک تر )مارتنزیک(  شود و به دناال آن  شتر می  بی

 افزایش می یابد 

 

 
 

 تغییرات ولتاژ وور با گمالی سط ی فلا س  5شبا 
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ه با البترود تنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی ب جوشباریو با البترود تنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی نمای جانای وور در جوشباری   6شبا 

( با )د، 2/6( با گمالی )ج، 1/8با گمالی  2SiO( )بمرسوم، با البترود تنمستا ت ک حفاظک گاز خنثی ( )الو، همراه فلا س فعال  ننده سط ی 

 2mg/cm 5/2 با گمالی 2TiO( )هو  9/21گمالی 

 
 تغییرات ساتی در منالف ماتلو جول  1شبا 

 

 
 و )ب( بدون فلا س 2SiOتصاویر ریز ساختار منطیه متاثر از حرارت درشک دانه جول )الو( با فلا س   1شبا 

 

 گیرینتیجه
با البترود تنمستا ت ک حفاظک   در ایا مطالعه جوشباری  

-811فولاد گاز خنثی به همراه فلا س فعال  ننده سببط ی 
HSLA     سیدی سی ورار گرفک  نودر های ا   2SiOمورد برر

سط ی     2TiOو  سیدی فعال  ننده  به عنوان فلا س های ا 
استفاده شد تا تاثیر آنه بر روی هندسه جول، ولتاژ وور و    

شود     شرح زیر می   خواص مبانیبی بررسی  صلی به  نتایج ا

 باشد:
گمالی سببط ی فلا س ها به عنوان اصببلی تریا نارامتر    8

با البترود تنمسبببتا ت ک حفاظک گاز در جوشبببباری 

می باشبببد   خنثی به همراه فلا س فعال  ننده سبببط ی 
با        نای جول برای هر دو فلا س  به نه اک عمف  نسببب
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افزایش میزان گمالی سببط ی ابتدا به سببرعک افزایش و 
سببپس به یک میدار ثابک رسببید  با اسببتفاده از فلا س  

2SiO           نسببباک عمف به نهنا در میایسبببه با حالک بدون
ندمان بهاود          %221فلا س  یافک  ه در نتیجه را افزایش 
 می یابد 

ستفاده از فلا س      2 شتریا میدار عمف نفو  در حالک با ا بی

2SiO    2با گمالی سبببط ی بیاmg/cm 81-5/5  و برابر

 می باشد  میلیمتر 81/6

ابتدا  2SiOولتاژ وور با افزایش گمالی سببط ی فلا س   9
به سرعک افزایش و سپس شیب افزایش  اهش یافک  ه    

سید    6/86به  89از  2SiOایا میدار برای فلا س  ولک ر
ستفاده از فلا س   به  ایا عدد 2TiOدر حالیبه در هنمام ا

 ولک  اهش یافک  82

شده از فلا س     4 ستفاده  میزان ریزساتی    2SiOدر جول ا
بدون فلا س اسک    در تمام منالف جول  متر از حالک 

به افزایش حرارت ورودی در    یا ایا اختلاف مربوب  دل
اثر افزایش ولتاژ وور می باشد 
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 و  CFDمس: شبیه سازی  استخراج حلالی میکسر دینامیکیدر  و عرض بافل ها بر زمان اختلاط تاثیر تعداد

 تصویربرداری مستقیم

 
 (9)رضوی الدین سید سروش            (2)اسکندر کشاورز علمداری            (8)سروش پرویزی

 

 چکیده
و روش  k-ɛ. از مگدل  سگاتته شگد  نمونه آزمایشگاایی آ    ،جهت صحت سنجی و شد مش بندی و طراحی میکسر استخراج حلالی مس مشابهمیکسر 

از توزیگع  زما  اتگتلا   . بدست آمدمجتمع مس سرچشمه یای  از آنالیز محلول ،مایعات آلی و آبی تواص .استفاده شدبرای شبیه سازی مش متحرک 
بگا ازگزایش تعگداد و    برای صحت سنجی از نتایج تجربی و تصویربرداری مستقیم اسگتفاده شگد.   . محاسبه شدمدل بالانس جمعیت توسط ه قطرات انداز

تحگت تگاریر تعگداد و     ریاضی برای محاسگبه زمگا  اتگتلا     معادله .پیدا کردکایش  شدتزما  اتتلا  به بهبود یازت و  زرایند اتتلا عرض بازل یا، 
 بدست آمد. با استفاده از بسط نتایج آزمایش یازل یا عرض با
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The Effect of Number and Width of Baffles on Mixing Time in Copper Solvent Extraction 

Dynamic Mixers: CFD Simulation and Direct Photography 
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Abstract 

The dynamic mixer has been designed and meshed according to copper solvent extraction mixer. Validation of 

data has been done by the experimental setup. k-ɛ  turbulent model and sliding mesh have been used for fluid 

flow simulation. Organic and aqueous liquids have been provided from the solvent extraction unit of 

Sarcheshmeh copper complex, Iran. The mixing time has been calculated using population balance model 

outputs analysis. According to the results, by increasing the number and width of baffles, mixing process is 

improved and mixing time is decreased. Increasing turbulent flow intensity made to improve the efficiency in this 

situation. An equation has been developed for calculating mixing time. The variables of the equation are baffles 

number and width.  

 

Keywords Dynamic Mixer, Copper Solvent Extraction, Mixing Time, Width and Number of Baffle, Population 

Balance Model, Computational Fluid Dynamics 
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 مقدمه

 کیگ بگه   د یرس یبرا ازیزما  اتتلا  به عنوا  زما  مورد ن
. از ایمیت تاصی برتوردار اسگت  یاز یمان یدرجه تاص

 یابیگ ارز یبگرا  یدیگ پگارامتر کل  کیگ به عنوا  زما  اتتلا  
 ،یشگود. از نقطگه ن گر تجربگ     یاسگتفاده مگ   ستمیعملکرد س

 ازتگه یوسعه ت تلا زما  ات یریاندازه گ یبرا کیتکن نیچند
زمگا   تگوا    یشگده، مگ   دیگ . بسته به نوع اطلاعات تولاست

 یو لاگرانگ   یلگر یاودر سیسگتم   یریگ را به اندازه گ اتتلا 
 به عوامل مختلف ازوابسته  روش. انتخاب تقسیم بندی کرد

 ،یسگرعت نمونگه بگردار    نگه، ی، یزیریدقت، تکرار پذ جمله
 .[1] متفاوت است نوع داده یا و زما  پردازش

 یمتریمانند کگالر  یییاروش، [1] راساس پ ویش آسکانیوب
با پردازش  PLIF (Planar laser-induced fluorescence)و 

 یریاندازه گ ییاروشبا  اتیر یای در سال تالیجید ریتصو
 روش اگر، ید یشگده اسگت. از سگو    لیتکم قیتر و دق یقو
 یابیگ ماننگد رد  ویواکتیراد یابیبر اساس رد دینسبتا جد ییا

  .است ایجاد شدهذرات 
اقدام به بررسی ارر نوع پروانگه   [2]و پاگلیانتی  تهمونتان 

بر زما  اتتلا  و اعداد بگدو  بعگد در میکسگر گگاز مگایع      
و گگاز   ا یگ نرخ جر لیو تحل هیتجزیدف اصلی آنها  .کردند

بود.  گازدمش مختلف  ییا میپروانه در رژچرتش سرعت 
یای آنگالیز   از روش استفاده آنها داده یای آزمایشاایی را با

توانگد بگرای ارا گه     ایگن داده یگا مگی    .نوری بدست آوردند
با استفاده مورد استفاده قرار گیرد.  CFDمدلهای شبیه سازی 

 ERT (Electrical Resistance Tomography)آنگگگالیز از 
و تصوصیات محلی سیسگتم بگر   توزیع گاز و زما  اتتلا  

 ک. یگ سگی شگده اسگت   برراساس شرایط یندسگی سیسگتم   
 صگورت زما  اتگتلا  بگه    یابیارز یساده شده برا کردیرو
 .شدارا ه  یای مختلف پروانه یتابع اصلاح شده، برا کی

ارگرات عگرض و تعگداد    ، اقدام به بررسی [3]لو و یمکارا  
ی دی با و بدو  یوا ییا ستمیس یراشتو  برا پروانه ی غهیت

 زا یگ وضگوح م بگه   غگه یتعگداد مناسگت ت   بکگارگیری . دکردن
از  شیبگ  آشگفتای حگال،   نیا با .بخشد یبهبود مرا اتتلا  

مگی  طول زما  اتگتلا   سبت اززایش، پروانه به وسیلهحد 
یای عددی برای بررسی ارر بازل یا بر زمگا    از روش. شود

بگه دسگت آمگده، روش     جینتگا  میتعم با .شداتتلا  استفاده 
ه سه گانگه  با پروان ستمیس کی یساز هیشب یبرا یعدد ییا

 تگک  سگتم یبه س هیشب اریبس لا . روند زما  اتتشداستفاده 
بینگی زمگا     بگرای پگیش   (8)در نهایت رابطگه  . استپروانه 

 .شدیک پروانه راشتو  ارا ه  بااتتلا  در میکسر، 
 

(8) 0.30 0.1535 3 0.0296

M b gNt 55.7(n ) (B / T) (Q / ND )   

اده ( اسگتف 2رابطه ) در صورتی که از سه پروانه استفاده شود
 می شود.

 

(2)     0.295 0.327 3 0.010

M b gNt 46.5(n ) (B / T) (Q / ND )  

در  بازگل ارگر طگول    یبررس اقدام به [4]امر و یمکارا  
رزتگگگار  .اتگگگتلا  کردنگگگدآشگگگفته در مخگگگاز   ا یگگگجر
بگه صگورت    را (RT6راشگتو  )  نیتورب کی یکینامیدرودیی

 k-ɛ و مدل اغتشاشیاستوکس  ریبا حل معادلات ناو یعدد
حجگم   شمعگادلات بگا اسگتفاده از رو    نیگ ا .شگد  ینیب شیپ

 بدست آمگده  یعدد جینتابراساس . شدگسسته حل  محدود
محاسگبه  مصرف بگر    ، مقداریمحاسبات الاتیس کینامیاز د
. اسگت بازگل   تابع عرضبه شدت  میزا  مصرف انرژی .شد
بهبود سبت  یادییا در مخز  تا حد زبازل حضور  ن،یبنابرا

 بهینه بازل ی با عرضمخزن نیبنابرا .می شود مخلو  تیفیک
 .شدطراحی بر مبنای مصرف انرژی شده 
مصگرف   یریاندازه گاقدام به  [5]ماسیوک و یمکارا   
 یروابگط تجربگ  زما  اتتلا  در میکسر یگا نمودنگد.    و بر 
مگورد   یمصرف بر ، زما  اتگتلا  و انگرژ   ینیب شیپ یبرا
د. را گه شگ  امگورد ن گر،    یبه درجه یمانگ  د یرس یبرا ازین

بر زمگا  اتگتلا  و    سرعت چرتش پروانه تاریر محسوسی
انرژی لازم برای اتتلا  می گذارد. یمچنین این دو پارامتر 

 (9). معادلگه  محاسبه کردتوا  بر اساس عدد رینولدز  را می
 .شدارا ه ی لازم برای اتتلا  انرژبرای محاسبه 

(9)  0.5 0.15 0.3w s
Pt 14Re ( ) ( )

d d

  
 

 ساخت تجهیزات و طراحی آزمایش
 با توجه به مطالعات انجام شگده توسگط برویگا و یمکگارا     

اززار گمبیت  در نرم (8)شکل  توجه به، مخز  میکسر با [6]



 881 سید سروش الدین رضوی -اسکندر کشاورز علمداری -سروش پرویزی

 

 

 نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد   8931سال سی ام، شمارۀ دو، 

ه یدر ایگن پگ ویش بگرای شگب    . شبیه سازی و مش بندی شد
و بگرای حرکگت پروانگه     k-ɛسازی جریا  آشگفته از مگدل   

مخگگز  میکسگگر از روش مگگش بنگگدی، مگگش متحگگرک درو  
اسگگتفاده شگگد. یمچنگگین در بخگگش حگگل معگگادلات بگگالانس 

برای بررسی و دسگتیابی بگه توزیگع     DMجمعیت، از روش 
 اندازه قطرات درو  میکسر استفاده شد.

 

 
 

 ( H=T=10b=3D=3Cیندسه میکسر )با نسبت   8شکل 

 

ع در پ ویشی که توسط لو و یمکارانش در سیستم مای
با پروانه راشتو  صورت گرزته بود، تعداد بازل یگای بیشگتر   

 2/3بیشتر از  (b/T)و نسبت عرض بازل به قطر تانک   1از 
در ن ر  (Excessive baffling) به عنوا  بازل گذاری اضازی

در پ ویش زعلی برای بررسگی عگرض    .[3]گرزته شده بود 
و  29، 28 یگای  با عگرض بازل  1مخز  میکسر دارای بازل، 
برای بررسی تعگداد  و . مورد بررسی قرار گرزتمتر میلی 98

 بازل برای میکسر در ن ر گرزتگه شگد.   9و  1، 9بازل، تعداد 
 7زاصگگله پروانگگه بگگا  و دور بگگر دقیقگگه 233سگگرعت پروانگگه 

نگوع   در ن گر گرزتگه شگد. یمچنگین     سانتیمتر از کف مخز 
 سانتیمتر انتخاب شد.  7با قطر  RTپروانه 
حت سنجی شبیه سازی یای انجگام گرزتگه در   برای ص 

این پ ویش، ابتدا سعی شد با استفاده از پ ویش یای سایر 
محققا  میکسر در ابعاد آزمایشاایی طراحی و ساتته شود. 
برای ساتت میکسر به دلیل نوع آنالیز انتخاب شده )تصویر 
برداری در محل( از شیشه پیرکس جهت ساتت مخز  و از 

ر برابر اسید برای ساتت بازل یا استفاده شده پلیمر مقاوم د
است. مواد آلی و آبی مورد استفاده بگه صگورت مسگتقیم از    

واحد استخراج حلالی مجتمگع مگس سرچشگمه تهیگه شگد.      
یمچنگگین جهگگت بررسگگی زمگگا  اتگگتلا  از یگگک دوربگگین  

زگریم بگر رانیگه و     8333مخصوص بگا قابلیگت زیلمبگرداری    
لیت تابش نوریای پلاریزه و سیستم نورپردازی مناست با قاب

 نانومتر استفاده شد. 913با طول موج مشخص 
 

 نتایج و بحث
مختلف اشگاره شگده بگرای محاسگبه      یای روشبا توجه به 

در این پ ویش نتایج از طریگق شگبیه سگازی    زما  اتتلا ، 
و توسگط زیلمبگرداری مسگتقیم صگحت      بدست آمده اسگت 
  .سنجی شده است

 
 در روش شبیه سازی زمان اختلاط ۀحاسبم

برای محاسبه زما  اتگتلا  از تگابع واریگانس در زمانهگای     
رانیگه در ن گر    3031مختلف استفاده می شگود، گگام زمگانی    

گرزته شده است، ابتدا میاناین داده یا برای یگر زمگا ، بگر    
 محاسبه می شود. (1)ی اساس رابطه

(1)      
n

i ii 1

n

ii 1

D * N( )
D

N( )













  

 تعگداده بگازه یگای مگورد بررسگی و      nدر این معادلگه   
میاناین اندازه قطرات  ام و iتعداد قطرات در بازه  

ی است. واریانس توزیع انگدازه قطگرات از میگاناین انگدازه    
 محاسبه می شود. (1)ی قطرات، بر اساس رابطه

 

(1)    n2 2

ii 1

1
Var (D D)

n 
   

 

ام  iمیگاناین انگدازه قطگره در بگازه      iDدر این معادلگه   
است. پس از رسید  به زما  اتتلا ، نرخ شکست برابر بگا  
نرخ به یم پیوسگتن اسگت و توزیگع انگدازه قطگرات رابگت       

. رسیدس به صفر تواید تواید بود. بنابراین تغییرات واریان
)شگکل   زما  اتتلا  محاسبه می شگود با محاسبه واریانس، 

2.) 
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 واریانس اندازه قطرات  2شکل 

 
 ی زمان اختلاط در روش آزمایشگاهیمحاسبه

برای بررسی زما  اتتلا  در روش آزمایشاایی و صگحت  

وید و با  83سنجی شبیه سازی یای انجام گرزته، ابتدا تعداد 

زریم بر رانیه برای یر یک از سیستم یگای مگورد    113تعداد 

، از زیلمهای بدسگت آمگده  ن ر تهیه شد. سپس با استفاده از 

زما  شروع به حرکت پروانه تگا زمگا  پایگداری جریانهگای     

ییدرودینامیکی، به عنوا  زما  اتتلا  در ن ر گرزتگه شگد،   

 زما  اتتلا  محاسگبه  (9)بر این اساس و با توجه به رابطه 

  شد.

(9                                                    )exp

t

t
M

16
 

 .استلا  محاسبه شده تمیاناین زما  ات expt در این رابطه

 

 تاثیر افزایش عرض بافل بر زمان اختلاط

رض بازل یا زما  اتگتلا   ایش عبا ازز (9)شکل بر اساس 

کایش می یابد. به ن ر می رسد اززایش سگرعت جریانهگای   

اتتلاطی و ابعاد ایگن جریانهگا از عوامگل مگورر یسگتند. در      

 (7)ی پ ویش لو و یمکارا  نیز عرض بازل مطگابق رابطگه  

تاریر معکوس بر زما  اتتلا  دارد و تاریر آ  در مقایسه بگا  

 .[3] تعداد بازل یا کمتر است

(7)                                         0.1535

tM (b / T)   
 

 Tعگرض بازگل و    bزما  اتگتلا ،   tMN در این رابطه 
انجگام شگده بگا    تفاوت اساسگی پگ ویش    قطر مخز  است.

لو و یمکارا  نوع سیستم مورد بررسی اسگت، بگه    تحقیقات

ده است علاوه بر مباحث نحوی که در این پ ویش سعی ش
شبیه سازی و مدل سازی اتتلا ، تاریر پارامتریای مهمی از 

و غل گگت عناصگگر آلیگگاژی کگگه در واحگگدیای    pHجملگگه 
استخراجی از ایمیت زراوانی برتوردار است، در ن ر گرزته 
شود، این پارامتریا با اعمال تواص محلولهای آلگی و آبگی   

در مجتمگع مگس    بدست آمده از واحد یای استخراجی مس
تگاریر عگرض    درپ ویش اتیگر  سرچشمه در ن ر گرزته شد.

 از از روش ذکر شگده در بخگش قبلگی    بازل بر زما  اتتلا 
 .محاسبه شده است (1)ی رابطه

 

(1)                                           0.9

t

b
M 1.81( )

T

  

 

 
بر زما  اتتلا  )مقایسه نتایج شبیه سازی تاریر عرض بازل یا   9شکل 

 و روش آزمایشاایی(

 
 تاثیر پارامتر تعداد بافل بر زمان اختلاط

مشایده می شگود ازگزایش تعگداد     (1)شکل یمانطور که در 
 منجر به زما  اتتلا  کمتر تواید شد.   یا بازل

در پ ویشی مشابه بین تعداد بازل و زما   [3]لو و یمکارا  
 ی را بدست آوردند، کگه نشگانار رابطگه    (3) ۀادلمعاتتلا  
 زما  اتتلا  و تعداد بازل است. بین معکوس 

 

(3)                                          0.30

t bM 55.7(n )   
 

تعداد بازل اسگت.   bnزما  اتتلا  و  tMNدر این رابطه 
زمگا  اتگتلا  از    در سیستم مورد بررسی در ایگن پگ ویش  

 بدست می آید. (83) یرابطه
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)83)                     
t bM 19.4exp( 0.08n )   

 

 
 تاریر تعداد بازل بر زما  اتتلا   1شکل 

 

 گیرینتیجه 
 ، جریا در محدوده مورد بررسی یا اززایش تعداد بازلبا . 8

اشی اززایش می یابد کگه سگبت کگایش زمگا      یای اغتش
 اتتلا  در مخز  میکسر می شوند.

سگبت   در محگدوده مگورد بررسگی،    یال زااززایش ابعاد ب. 2
که ایگن   شدهاززایش اندازه و قدرت جریانهای اغتشاشی 

ر نیز مانند تعداد جریانهای اغتشاشی سبت کگایش  ارامتپ
 می شود.در محدوده مورد بررسی زما  اتتلا  

دلیل عدم انطبا  نتایج تجربی و شبیه سازی عدم پوشش . 9
دیی کل مخز  میکسر توسط دوربین و احتمگال تطگای   
انسانی در اندازه گیری یا می باشگد. حگین زراینگد زگیلم     

درصگگد(  81بگگرداری تنهگگا از بخشگگی از مخگگز  )حگگدود 
 قابلیت ربت با دوربین را دارد.

 ده مورد بررسگی در محدو بازل یااززایش تعداد و عرض . 1
  (88)سگگبت کگگایش زمگگا  اتگگتلا  بگگر اسگگاس معادلگگه  

 .می شود

(88)               0.9

t b

b
M 2.4922 ( ) exp( 0.08n )

T

    
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 034 فریتی جوشکاری همزن اصطکاکی فولاد زنگ نزن

 
 (9)رسول آذری خسروشاهی         (2)توحید سعید         (8)سجاد امامی

 چکیده

دور برر دییهرو و    044اصطکاکی با سرعت چرخشی جوشکاری همزن  فرایند با 094 فریتینزن فولاد زنگمیلیمتری  2جوش بدون درزی بر روی ورق 
در  متاثر از عملیات ترمومکرانیکی جروش  در ناحیو ریزساختاری نشان داد کو  گردید. مشاهدات ریزساختاری ایجادمیلیمتر بر دییهو  04سرعت پیشروی 

از طرف دیگر در ناحیو همزده جوش در اثر ویوع تبلرور   .تشکیل شده استهای کوچک زاویو ی از مرزدانوبزرگاثر ویوع مکانیزم بازیابی دینامیکی کسر 

تصویر یطبی محاسبو شده نشران داد کرو    همچنین، .ایجاد شده استزاویو های بزرگ مرزدانو بزرگی از کسر بو همراه های بسیار ریزمجدد دینامیکی دانو
 بافت برشی در ناحیو همزده توسعو یافتو است.

 
 ، بافت برشی.، بازیابی دینامیکی، تبلور مجدد دینامیکیفریتی نزنزنگ فولاداصطکاکی، جوشکاری همزن  یکلیدهای واژه

 

 

Friction Stir Welding of 430 Ferritic Stainless Steel 
 

S. Emami                  T. Saeid                          R. Azari khosroshahi 
 

Abstract 
Friction stir welding was conducted on a 430 austenitic stainless steel plate with thickness of 2 mm. The welding 

procedure was performed at a welding speed of 50 mm/min and rotational speed of 400 rpm. Microstructure 

observations showed high fraction of low angle grain boundaries formed in the thermo mechanically affected 

zone through the occurrence of dynamic recovery. Severe grain refinement took place in the stir zone with the 

formation of high fraction of high angle grain boundaries through dynamic recrystallization. Calculated pole 

figure showed that shear texture developed in the stir zone. 

 

Key words Friction stir welding, Ferritic stainless steel, Dynamic recovery, Dynamic recrystallization, Shear 

texture. 
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 مقدمه
ای از آلیاژهای مهندسی زن فریتی دستونزنگ  هایفولاد

خواص مکانیکی عالی و همچنین  هستند کو امروزه بو خاطر
در صنایع  گستردهدر برابر خوردگی بو طور  بالا مهاومت

-سازی مورد استفاده یرار میمختلفی همچون خودرو

ای برای جوشکاری از این رو نیاز گسترده .[7-1]گیرند
وجود دارد. اما متاسفانو بو چنین آلیاژهایی در صنعت 

با ذوب و انجماد مجدد  های مرسوم ذوبیکارگیری روش

گیری باعث شکلو  از بین بردهریزساختار اولیو فلز را 
تشکیل  احتمالی مانندریزساختاری جدید بو همراه عیوبی 

حساس شدن، تشکیل مارتنزیت و  های درشت،دندریت

جوشکاری همزن  لذا فرایند .[4,8,9]شودمی دانو رشد
های منحصر بو فردی با داشتن ویژگی (FSW) اصطکاکی

با  مناسبی جایگزیننظر  بو مانند حرارت ورودی پایین
در این روش نیز مانند  .باشدمیهای متداول ذوبی روش

ریزساختار و بافت اولیو فلز  تغییر شکل داغ،سایر روشهای 
م شدن های نربو موجب تغییر شکل و یا رخداد مکانیزم

مانند بازیابی دینامیکی، تبلور مجدد دینامیکی دچار تغییر 
و  (Cho) چو در این راستا، .[10,11]شودمی

نشان دادند کو ریزساختار بسیار ظریفی  [5,12]همکارانش
د در اثر تغییر شکل برشی شدید و ویوع تبلور مجد

شکل  043نزن فریتی فولاد زنگدر ناحیو همزده  دینامیکی
  .گیردمی

اطلاعات در اندک کارهای صورت گرفتو با وجود اینکو 

-ارزشمندی در زمینو تحولات ریزساختاری فولادهای زنگ

ارایو شده جوشکاری همزن اصطکاکی در حین  نزن فریتی

های موجود و ، مطالعو حاضر سعی در تایید یافتواست

همچنین ارایو اطلاعات بیشتری در این زمینو با استفاده از 

  باشد.می (EBSD) های برگشتیز پراش الکترونآنالی

 
 روند آزمایشات

بو صورت ورق با   AISI 094نزن دوفازی فولاد زنگ

متر در این تحهیق مورد استفاده یرار گرفت. میلی 2ضخامت 

برای جوشکاری آماده متر میلی 844×  844ها در ابعاد نمونو
ا سرعت ب شدند. فرایند جوشکاری در جهت نورد نمونو

 044و سرعت چرخشی متر بر دییهو میلی 04جوشکاری 
اعمال گردید. یک ابزار  بدون درزبو صورت دور بر دییهو 

با  مخروطی و پینمتر میلی 89پایو کاربید تنگستنی با شانو 

با ارتفاع متر میلی 0/9 و یطر نوکمتر میلی 0/0 ریشو یطر
درجو با جهت  9و بو کار گرفتو شد. ابزار زاویمتر میلی 2/8

در حین جوشکاری نرمال صفحو تحت جوشکاری دارد. 

میلی 1/8 ثابت وبرابر با عمق فروروی ابزار بو داخل نمونو
. مشاهدات ریزساختاری عمدتا با در نظرگرفتو شدمتر 

های میکروسکوپ الکترون روبشی مجهز بو پراش الکترون

 برگشتی در سطح مهطع عمود بر جهت جوشکاری )صفحو
WD.ها برای مشاهدات نوری بعد از نمونو ( انجام گردید
رییق  NaOHگرم  09حاوی زنی و پولیش با محلول سنباده

با ولتاژ ثانیو  94بو مدت  لیترمیلی 844شده با آب مهطر تا 
آنالیز پراش شدند. برای انجام  حکاکی الکترولیتیولت  9

میر ابتدا بو صورت مکانیکی با خهای برگشتی الکترون
میکرونی پولیش شدند و در نهایت با  20/4و  8الماسو 
 844آب مهطر، لیتر میلی 824اتانول، لیتر میلی 244محلول 
پرکلریک اسید در دمای لیتر میلی 14گلیسیرول و لیتر میلی

بو صورت ثانیو  90بو مدت ولت  90اتاق با ولتاژ 
 پولیش شدند.الکترولیتی 

 
 نتایج

در سمت پیشرونده  ریزساختاری نواحی مختلف (8)شکل

شود کو با توجو بو شکل دیده می. دهدرا نشان می

ریزساختار فلزپایو در اثر تغییر شکل پلاستیک شدیدی کو 

شود و شود در هم شکستو میتوسط ابزار بو ماده وارد می

(، ناحیو متاثر از SZمتمایز همزده )ریزساختاری سو ناحیو 

( در ناحیو BM( و فلز پایو )TMAZعملیات ترمومکانیکی )

متاثر از عملیات در ناحیو  .گیردشکل میاتصال 

محور فلز پایو در امتداد های درشت و همدانوترمومکانیکی 

-ها از مشخصوشوند. کشیدگی دانوکرنش اعمالی کشیده می
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باشد کو بو میناحیو متاثر از عملیات ترمومکانیکی های بارز 

ها عمدتا تغییر شکل عمالی دانوعلت ناکافی بودن کرنش ا

همچنین  .دهندولی آثاری از تبلور مجدد نشان نمی یابندمی

محور بسیار ظریفی در ناحیو شود کو ریزساختار همدیده می

شکل یافتو است. وجود در اثر ویوع تبلور مجدد  همزده 

ای و ساختار دانوهمزده چنین ریزساختار ظریف در ناحیو 

متاثر از عملیات ترمومکانیکی در ناحیو کشیده فلز پایو 

رفتار  گیری مرز مشخصی بین آنها شده است.سبب شکل

 ، [13]مشابهی در جوشکاری همزن اصطکاکی آهن خالص

نزن های زنگفولاد ،[17-14]نزن دوفازیفولادهای زنگ

 نیز گزارش شده است. [5,12]و فریتی[18,19] آستنیتی

بدست های برگشتی الکترونآنالیز پراش های داده (2)شکل

از متاثر از عملیات ترمومکانیکی و ناحیو آمده برای فلز پایو 

-( را نشان میWD-NDسطح مهطع عمود بر جهت نورد )

های هم از دانو در فلز پایو فریتدهد. مطابق با این شکل 

رنگ  میکرون تشکیل یافتو است. 09 محور با اندازه تهریباً

ری کریستالی است کو نسبت بو هر دانو بر اساس جهتگی

با توجو بو این شکل دیده  همچنین ( دارد.RDجهت نورد )

متاثر از های کشیده ناحیو ای با دانوشود کو  ساختار لایومی

-جای خود را بو ریزساختاری همعملیات ترمومکانیکی 

دهد. افزایش کرنش از ناحیو میهمزده محور ریز در ناحیو 

و دمای ناحیو همزده بو سمت ومکانیکی متاثر از عملیات ترم

های تبلور مجدد ریز گیری دانوبالا در این ناحیو باعث شکل

گیری چنین رفتاری شود. شکلمحور در  این ناحیو میهم

 .[12,19]باشدمی محههان پیشین هایدر توافق کلی با یافتو
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 و همچنرین نحروه توزیرع کسرر نروع      ایهای مرزدانرو نهشو

، ناحیرو متراثر از عملیرات    در فلرز پایرو  ( GBCD)ها مرزدانو

دهند کرو اکررر   نشان می (9)در شکل حرارتی و ناحیو همزده

 وهای بزرگ زاویو مرزدانو % 90تهریبا  در فلز پایو هامرزدانو

وجود مهادیر یابرل   مرزهای شبکو مکان انطباق هستند. 80%

برو   درصد( 28)حدود  زاویو های کوچکتوجهی از مرزدانو

دهند های بزرگ زاویو نشان میمرزدانو ی ازکسر بزرگ همراه

تبلور مجدد شرده   دچاراحتمالا کو فلز پایو در حین فرآوری 

متراثر از عملیرات   در ناحیرو  مطابق با این شکل،  .[20] است

کاهش  % 00های بزرگ زاویو بو میزان مرزدانوترمومکانیکی 

)تهریبرا   های کوچک زاویرو نوکسر بزرگتری از مرزدا ویافتو 

شکل گرفترو  متاثر از عملیات ترمومکانیکی در ناحیو  (% 00

گیرری کسرر   شرکل  انرد. است کو با رنگ یرمز مشخص شده

های فرعی کوچک زاویو بو صرورت  دانوبالایی از  چنین مرز

بازیرابی  ناگهانی بو احتمال زیراد مربروب برو ویروع فرآینرد      

متراثر از عملیرات   اری در ناحیو باشد. چنین رفتمی دینامیکی

نرزن دوفرازی   ، فرودلاد زنرگ  [13]آهن خالصترمومکانیکی 

نیز گرزارش    [19]940نزن آستنیتی و فولاد زنگ [14]2240

های کوچرک زاویرو(   شده است. ساختارهای فرعی )مرزدانو

با شروع اعمال کرنش با برهمکنش نایجاییهای ایجراد شرده   

د و نابجاییهرای  نر گیریمر  شرکل  ی جوشرکاری در دمای بالا

را همردیگر  تولید شده در حین تغییر شرکل  غیرهم علامت 

حذف کرده و نابجاییهرای هرم علامرت خرود را دیرواره از      

همچنین،  .[11,21] دهندمرزهای فرعی با انرژی کم یرار می

فراوانی مرزهای بزرگ زاویو و مرزهای شبکو مکان انطبراق  

-کاهش مری ترمومکانیکی  متاثر از عملیاتبا ورود بو ناحیو 

ابرزار در   توان گفت کودر رابطو با توجیو این رفتار می یابند.

حال چرخش باعث درهم شکستو شدن ساختار فلز پایرو در  

همچنرین   .شرده اسرت  متاثر از عملیات ترمومکرانیکی  ناحیو 

 دهرد کرو  نشران مری  ( 9)ها در شکل های آماری مرزدانوداده

در ناحیرو   کوچک زاویرو  واویو های بزرگ زفراوانی مرزدانو

برو  ناحیرو متراثر از عملیرات ترمومکرانیکی     همزده نسب برو  

این رفتار برو طرور ضرمنی     .اندترتیب افزایش و کاهش یافتو

های بزرگ زاویرو بواسرطو مصررف    دهد کو مرزدانونشان می

در فرآینررد  انررد.هررای کوچررک زاویررو شررکل یافتررومرزدانررو

، ابرزار جوشرکاری تغییرشرکل    جوشکاری همزن اصطکاکی

کنرد. ایرن تغییرشرکل سربب     شدیدی را بر ماده اعمرال مری  

شرود.  چرخش شبکو بلوری و تغییر بافت اولیو ماده اولیو می

های یطبی ابزار مناسبی برای نمایش دادن در این راستا شکل

تصاویر  (0)شکل . [10]آیندو مطالعو بافت ماده بو شمار می

را در ناحیو ریزسراختاری   }882{صفحات  یطبی مربوب بو

های مناسب جهرت انطبراق برا    همزده بعد از اعمال چرخش

توان دریافت از این شکل میدهد. سیستم برشی را نشان می

کو بافت ایجاد شده در ناحیو همزده، مشابو با بافرت فلرزات   

bcc   در آزمون پیچش، نتیجو تغییرشکل برشی ساده بوده کرو

بو وجود آورده است. از آنجرا کرو    عمدتاً چرخش پین آن را

ای از فعرال  توسعو اجزای بافت تغییرشکلی بو عنروان نشرانو  

شرود،  شدن سیستمهای لغزشی در حین تغییرشکل تلهی مری 

دهد کو در ناحیرو همرزده، سیسرتم    مشاهدات فوق نتیجو می

-{ مری 882} و یا جهرات  صفحات شامل فعال شدهلغزشی 

شرود کرو   مشخص مری  0با توجو بو یسمت ب شکل  .باشد

هرای  در داخل رشتو bccاجزای بافت برشی ساده در فلزات 

بنابراین،  { یرار دارد.884}<uvw>{ و hkl}<888>نایص 

هرای  یکی از سیسرتم تواند های لغزشی فعال شده میسیستم

بافرت   .]84،88[ { باشد884}<882>{ و یا 882}<888>

، L940 [22] نزن آستنیتیبرشی در نواحی همزده فولاد زنگ

و  [14] 2240نرزن دوفرازی   ، فرولاد زنرگ  [13]آهن خراص 

گزارش شده است. برای  [5,12]  043نزن فریتی فولاد زنگ

مطالعو بافت برشی، سیستم مختصات را از سیستم مختصات 

( برو سیسرتم مختصرات برشری     ND–TD–WDجوشکاری )

(SPN-SD .باید تغییر داد ) بو دلیل شکل هندسی ابزار ناحیو

سطح جرانبی ایرن   مزده دارای شکل مخروب نایص است. ه

مخروب بو عنوان صفحو برشری و جهرت بررش ممراس برر      

باشد. لذا جهرت بررش   سطح جانبی و در جهت چرخش می
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ناحیو متراثر از عملیرات ترمومکرانیکی و ناحیرو     در مرز بین 

 هر دو سمت ناحیرو جروش در جهرت جوشرکاری     همزده 

  

یررار   TDحیو همرزده در راسرتای   گیرد و در مرکز نایرار می

 .[13,14]گیردمی

 

 
 

 (GBCD) اهکسر نوع مرزدانو یعنحوه توز( و دهمزده ، ج( متاثر از عملیات ترمومکانیکی ای: الف( فلز پایو، ب( های مرزدانونهشو 9شکل  

 

 
 

ال در بافت برشی ساده برای گیریهای ایدهکو جهت 884تصویر یطبی صفحات در مرکز ناحیو همزده ب(  882الف( تصویر یطبی صفحات  0شکل  

 دهدرا نشان می bccفلزات 
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 گیرینتیجه

نزن آسرتنیتی در فرآینرد   فولاد زنگ ریزساختار ناحیو جوش

کسر بزرگری از   مطالعو گردید. جوشکاری همزن اصطکاکی

اثر ویوع بازیابی دینرامیکی در  های کوچک زاویو در مرزدانو

اصرلا    شرکل گرفرت.  متاثر از عملیات ترمومکانیکی ناحیو 

ناحیرو همرزده صرورت گرفرت و      ریزساختاری شدیدی در

اثر ویوع تبلور مجدد دینرامیکی   محور ریزی درهای همدانو

نروعی  د کو نشان داویر یطبی . تصتوسعو یافتند ناحیو این در

در اثرر   همزدهریزساختاری  احیوبافت برشی ساده در مرکز ن

 تغییر شکل اعمال شده توسط ابزار ایجاد شده است.
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   چکیده

سیم هگزا بوراید )  شعه ایکس           6CaBدر این مطالعه، پودر کل شد. الگوهای پراش ا سی  سیدانی آن برر صیت آنتی اک سنتز احتراقی تهیه و خا ( از طریق 

ود  در آن منیزیم به عنوان عامل احیا کننده استفاده شده ب   مناسب که شیمیایی   محصولات به دست آمده از فرآیند سنتز احتراقی بعد از شستشو با عوامل       
شان     سیم هگزابوراید را ن ضور کل سیم هگز         فقط ح شد، علاوه بر کل ستفاده  سیم به عنوان عوامل احیا کننده ا سیل دادند، در حالی که وقتی از آلومینیوم و 

 ری داشت.اکسیداسیون بهت هگزا بوراید سنتز شده با عامل احیا کننده منیزیم مقاومت بهاکسید مربوط به همان عناصر هم مشاهده شدند. کلسیم  ابوراید،

 

 گرافیتی، آنتی اکسیدان. -کلسیم هگز ابوراید، سنتز احتراقی، دیر گداز منیزیا   کلیدی هایهواژ

 

 

 
Investigation on Synthesis and Antioxidant Properties of Calcium Hexaborid 

 
S. m. hostini mighan     R. Naghizadeh     H. R. Rezaie     N. Moradi Yardi     M.Talebian 

 
Abstract 

Calcium hexaboride has high melting point (2372K), high hardness (27 GPa), low density (2.45 g/cm3), high 

Young's modulus (379 GPa) and low thermal expansion. This material has capability for using in composite and 

as an antioxidant in Oxide-graphite refractories. Synthesis of calcium hexaboride by different processes as 

hydrothermal, solid state and combustion synthesis are done. CaB6 as an antioxidant in MgO-C refractories can 

reduce the oxidation of graphite. In this study synthesis and application of CaB6 as an antioxidant are investigated. 

 

Keywords  Calcium Hexaboride, Combustion Synthesis, Magnesia Carbon Brick, Antioxidant. 
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 مقدمه
( جزء هگزابورایدهای مکعبی 6CaBکلسیم هگزا بوراید )

قلیایی خاکی می باشد که دارای خواص فوق العاده ای از 
(، GPa 21(، سختی بالا )K 2313جمله نقطه ذوب بالا )

(، مدول یانگ بالا 3g/cm 45/2استحکام بالا، دانسیته کم )
(GPa 311 ضریب انبساط حرارتی پایین در بعضی محدوده ،)

داشتن این  .[1]باشد های دمایی و پایداری شیمیایی بالا می

خواص در کنار هم باعث شده که این ماده در محدوده 
ایع توان به صنوسیعی کاربرد داشته باشد که از آن جمله می

به عنوان ابزار  C4Bو  6CaBهسته ای، استفاده از کامپوزیت 

سایشی، همچنین استفاده به عنوان محافظ سطح و ماده ای 
مقاوم در محیط های خورنده، آنتی اکسیدان در تولید آجرهای 

گرافیتی و ماده اولیه برای سنتز نیترید بور اشاره -منیزیا

لسیم هگزابوراید از روشهای . بر روی سنتز پودر ک[2]کرد
مختلف تحقیقاتی انجام شده است. به عنوان مثال پودر کلسیم 
هگزابوراید توسط واکنش کربنات کلسیم و کاربید بور و 

پودر  [4]و همکارانش Lin. همچنین [3]کربن سنتز شده است
 Yildizسنتز کردند.  C4Bمیکرونی کلسیم هگزابوراید را از 

را از کلمانیت تهیه کرده و تغییر فاز  6CaB [5] و همکارانش
C4B  6بهCaB  را مطالعه کرده اند. نیاز به دماهای بالا و مدت

های دراز مدت داری در این دماها و بالمیلزمان طولانی نگه
هایی به وجود آمده در و همچنین فازهای میانی و ناخالصی

-3]کنندها را محدود میکنار محصول، استفاده از این روش

. در چند سال اخیر محققان موفق به تولید کلسیم [5
هگزابوراید از طریق سنتز احتراقی، به کمک یک عامل احیا 

از منیزیم به عنوان  [2]و همکارانش Huangکننده شدند. 
درجه  177عامل احیا کننده استفاده کردند. واکنش در دمای 

ه درج 2277سانتیگراد اتفاق افتاد و دمای آدیاباتیک تا 

سانتیگراد بالا رفت و هزینه های تولید به شدت کاهش پیدا 
 کرد .

استفاده  6CaBهمانطور که ذکر شد یکی از کاربردهای  

اشد. بگرافیتی می-به عنوان آنتی اکسیدان در آجرهای منیزیا
به دلیل مقاومت بالا در برابر شوک  MgO-Cآجرهای دیرگداز 

ر صنایع تولید فولاد د حرارتی و مقاومت در برابر سرباره، در

قسمت های کنورتور، پاتیل و خط سرباره کوره قوس کاربرد 
دارند. با توجه به حضور کربن، در این دیرگدازها لزوم 
افزایش مقاومت اکسیداسیونی حس می گردد که یکی از راه 
ها افزودن آنتی اکسیدان ها در طی فرآیند تولید آجر به بچ 

ی که اغلب در این دیرگدازها می باشد. آنتی اکسیدان های
،  Al  ،Mg ، Si استفاده می شوند شامل: فلز/آلیاژ )مثل 

Al/Mg (، کاربیدها )مثلC4B  وSiC و ترکیبات بر پایه بور )

( هستند. آنتی اکسیدان ها با مکانیزم های 2ZrBو  6CaB)مثل 
مختلف ترکیبات مختلفی را در درون حفره ها  و یا پیرامون 

ند و راه رسیدن اکسیژن به گرافیت یا کربن را کربن می ساز

 .[6,7]کند می کنند
از مواد  6CaBبر روی سنتز پودر کلسیم هگزابوراید از  

های ارزان قیمت مثل تهیه آن از از بورات اولیه و روش

به کمک عوامل احیا کننده  O2.nH10O6CaBمربوطه مثل 
فلزی و در نهایت کاربرد آن در دیرگدازهای حاوی گرافیت 
به عنوان آنتی اکسیدان، کار جدی صورت نگرفته است که 

در این پژوهش به آن پرداخته خواهد شد. بدین منظور ابتدا 
 (n=4,5)از روش هیدرو ترمال برای تهیه پیش سازنده 

O2.nH10O6CaB پس کلسیناسیون انجام شد استفاده شد و س
و در ادامه از روش سنتز احتراقی و از مواد احیاکننده مختلف 

در دماهای متفاوت برای سنتز کلسیم  Mgو  Si ،Alشامل 
دمای  XRD(  استفاده شد. به کمک آنالیز 6CaBهگزا بوراید )

بهینه سنتز احتراقی بدست آمد. کلسیم هگزابوراید سنتز شده 
اده گرافیتی استف-سیدان در آجرهای منیزیابه عنوان آنتی اک

 د. ش شد و خاصیت آنتی اکسیدانی آن با آلومینیوم مقایسه

 
 تحقیق روش و مواد

 ابوراید هگز کلسیم احتراقی سنتز
(، هیدروکسید %5/11مواد اولیه شامل اسید بوریک )خلوص 

(، %11( و فلزات منیزیم )خلوص %19کلسیم )خلوص 
( بودند. %18و سیلیسیم )خلوص  (%18آلومینیوم )خلوص 

اسید بوریک، هیدروکسید کلسیم و منیزیم از شرکت مرک 
آلمان و آلومینیوم و سیلیسیم تجاری با الگوی پراش اشعه 

( 6CaBبود. برای سنتز کلسیم هگزابوراید ) (9)ایکس شکل 
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( سنتز و با عناصر O2.nH10O6CaBابتدا کلسیم هگزابورایت )
پرس شد و در نهایت درون کوره قرار احیا کننده مخلوط و 

گرفت و با واکنش احتراقی ترکیب کلسیم هگزابوراید حاصل 
شد.  مقدار مول لازم بورون شش برابر مقدار مول کلسیم می 
باشد. منبع تامین بورون، اسید بوریک و منبع تامین کلسیم، 
هیدروکسید کلسیم بود. با توجه حجم اتوکلاو مورد استفاده 

ی سی بود، مقدار وزن لازم برای رسیدن به کلسیم س 987که 

هگزابورایت به دست آورده شد. کلسیم هگزابورایت توسط 
گرم اسیدبوریک و  21روش هیدروترمال و از مخلوط کردن 

میلی لیتر آب یونیزه شده  95گرم هیدروکسید کلسیم در  1/4

بار )دما حدود  2سنتز شد. مخلوط، درون اتوکلاو تحت فشار 
سانتیگراد( به مدت سه ساعت قرار داده شد تا واکنش  927

انجام شود و سپس اجازه داده شد، فشار به صورت طبیعی 

کاهش یابد. کلسیم هگزابورایت آبدار به دست آمده توسط 
میلی لیتر آب یونیزه شده شسته شد و به مدت سه ساعت  977

سانتیگراد قرار داده شد تا عملیات خشک شدن  997در دمای 

انجام شود. سپس جهت خروج آب های کریستالی، کلسیم 
 477( در دمای O2.nH10O6CaBهگزابورایت آبدار )

سانتیگراد به مدت دو ساعت کلسینه شد تا به کلسیم 
( تبدیل شود. در ادامه کلسیم 10O6CaBهگزابورایت بی آب )

هگزابورایت کلسینه شده بر اساس روابط زیر به صورت 
منیزیم، آلومینیوم و سیلیسیم که عوامل جداگانه با عناصر 

 احیاکننده هستند مخلوط شد:
 برای منیزیم:

CaB6O10 + 10Mg = CaB6 + 10MgO  )9( 

 برای سیلیسیم:
CaB6O10 + 5Si = CaB6 + 5SiO2  )2( 

 برای آلومینیوم:

CaB6O10 + 20/3 Al = CaB6 + 10/3Al2O3  )3( 
 

فشار سپس مخلوط پودرها به صورت جداگانه تحت  

میلی  9مگا پاسکال پرس شدند و قرص هایی با ضخامت  37
ها پس از دفن در  میلی متر تهیه شدند. قرص 95متر و قطر 

حرارت داده شدند. قرص های حاوی  SiCبستری از کربن و 

درجه سانتیگراد و  877و  157، 177، 957منیزیم در دماهای 
ختلف های حاوی سیلیسیم و آلومینیوم در دماهای مقرص
درجه سانتیگراد درون کوره قرار داده شدند تا  177-177

دمای بهینه برای سنتز احتراقی به دست آید. در نهایت، جهت 
بر  3O2Alو  MgO  ،2SiOخروج محصولات جانبی یعنی 

سنتز شده شستشو انجام شد. برای شستشوی  روی پودر
 نمحصولات جانبی سنتز احتراقی که در آن ها منیزیم به عنوا

عامل احیا کننده بود از اسید کلریدریک سه مولار در دمای 
سانتیگراد به مدت سی دقیقه استفاده شد و محصولات  997

ها سیلیسیم و آلومینیوم به عنوان عامل  جانبی که در آن

 997احیاکننده بودند هیدروکسید سدیم سه مولار در دمای 
شو و تدرجه سانتیگراد به مدت سی دقیقه استفاده شد. شس

اسیدی و   2SiOقلیایی با اسیدها و شستشوی  MgOزدودن 

3O2Al  خنثی با قلیایی ها روش معمول حذف آنها از
سپس پودرهای شسته  .[2,8]پودرهای سنتز شده می باشد

شده با اسید یا قلیا با آب یونیزه شده شسته شدند و در دمای 

درجه سانتیگراد به مدت یک ساعت خشک شدند و در  997
هایت پودر کلسیم هگزابوراید توسط سنتز احتراقی به دست ن

 آمد.
 

 
 

 Siو  Alهای آنتی اکسیدان Xالگوی پراش اشعه   9شکل 
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8931، دو ۀم، شمارسی اسال        موادنشریۀ مهندسی متالورژی و   

 سنتز دبورای کلسیم هگزا اکسیدانی آنتی خاصیت بررسی
 شده

جهت بررسی و مقایسه خاصیت آنتی اکسیدانی پودرها، 
( و رزین نووالاک %18( و گرافیت )%18اکسید منیزیم )

 wt% 5/7و  wt% 98 ،wt% 5/37(  به ترتیب با نسبت 18%)
مخلوط شدند، سپس به صورت جداگانه به مخلوط حاصل 

-سنتز شده توسط افزودنی  CaB)6(هگزابورایدهای کلسیم 

و همچنین پودر آلومینیوم  Si ،Al ،Mgه مختلف های احیاکنند
افزوده گردید. رزین  wt% 9( جهت مقایسه، به میزان 18%)

نووالاک جهت افزایش استحکام آجر به بچ اضافه شد و 
پرس  2Kg/Cm 877ترکیب های بدست آمده تحت فشار 

میلی  27میلی متر و ضخامت  47شدند و قرص هایی با قطر 
درجه  277س نمونه ها در دمای متر ساخته شدند. سپ

سانتیگراد به مدت بیست و چهار ساعت درون کوره قرار 
گرفتند تا  عمل آوری )کیورینگ( باند رزینی نمونه ها انجام 
شود، در ادامه نمونه ها وزن شدند و هر کدام از نمونه ها به 

و  9277، 9777، 877مدت چهار ساعت در دماهای 
مسفر هوا قرار داده شد تا مقاومت درجه سانتیگراد در ات9477

اکسیداسیونی آنها ارزیابی گردد. در نهایت بعد از خروج از 
کوره دوباره نمونه ها وزن شدند تا مقدار کاهش وزن به دلیل 
اکسیداسیون گرافیت به دست آید. برای بررسی ریزساختاری 
از همین نمونه ها استفاده شد در حالی که برای شناسایی 

درجه سانتیگراد قرار  157نه ها دوباره درون کوره فازها نمو
گرفتند تا گرافیت به طور کامل خارج شود تا فازهای دیگر 

 موجود در نمونه ها راحت تر قابل شناسایی باشند.
 

 ییاب مشخصه
به منظور شناسایی فازها آزمایش پراش پرتو ایکس بر روی 

جی پراش سنها انجام گرفت. برای این منظور از دستگاه نمونه
پرتو ایکس با هدف مسی و فیلتر نیکلی استفاده شد. در این 

( kV) ژولتا ،نانومتر 954/7 دستگاه اشعه ایکس با طول موج
درجه بر ثانیه مورد  79/7با سرعت  47( mAو جریان ) 47

استفاده قرار گرفت. فازشناسی الگوهای پراش سنجی پرتو 

 انجام شد.  Pert HighScore Xایکس نیز توسط نرم افزار 
دستگاه میکروسکوپ الکترونی روبشی ریز ساختار توسط 

کاتد گرم  تأمین الکترون با منبع  VEGA11-TESCANمدل

س از قرار پمورد ارزیابی قرار گرفت. توسط رشته تنگستنی 
 kV95نمونه در داخل دستگاه، در شرایط خلاء در ولتاژ  دادن

ز ا میکروسکوپیویر های ثانویه تصابا آشکارسازی الکترون
 ها تهیه شدند.نمونه

 

 بحث و نتایج
 ابوراید هگز کلسیم سنتز

پراش پرتو ایکس نمونه های پودری شککککل قبل و بعد از       
نشان داده شده است. همانطور که     (2)کلسیناسیون در شکل    

سیم هگزابورایت پنج        دیده می شدن کل شک  شود بعد از خ
سیون،           سینا ست که در ادامه و با انجام کل شده ا شکیل  آبه ت
شود. در تهیه       شکیل می  شده و پودر آمورف ت  آب خارج 

6CaB از کلمانیتO2.5H3O22CaO.2B   نیز ذکر شککده اسککت
 درجه سککانتیگراد   977که بدون کلسککیناسککیون کلمانیت در  

 .[9]کرد  تهیه 6CaBنمی توان 

 
 

قبل از  b)بعد از کلسیناسیون،  a)پراش پرتو ایکس.   2شکل 

 کلسیناسیون

 
برای سنتز کلسیم هگزابوراید ابتدا باید دمای بهینه  

واکنش برای شروع و فعال سازی سنتز احتراقی به دست 

نشان دهنده تغییر انرژی آزاد بر اساس  (9)آورده شود. جدول
. بر اساس این جدول می [10]واحد مول اکسیژن می باشد

توان حدس زد که دمای بهینه واکنش برای نمونه های حاوی 

منیزیم کمتر از نمونه های حاوی آلومینیوم و به همین ترتیب 
دمای بهینه واکنش برای این دو کمتر از نمونه های حاوی 
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سیلیسیم می باشد. در عمل برای اینکه دمای بهینه برای سنتز 
ید به دست آید، قرص های حاوی عناصر کلسیم هگزابورا

  .مختلف در دماهای گوناگون قرار داده شدند

 157، 177، 957قرص های حاوی منیزیم در دماهای      
شکل      877و  شدند و در  سانتیگراد قرار داده  نتایج   3درجه 

   شوند.ها مشاهده میآزمون پراش پرتو ایکس آن
 

د به ازای مصرف یک مول تغییرات انرژی آزاد فلز به اکسی  9جدول 

 [8]اکسیژن 
Free Energy per 

mole Oxygen 
Oxide Metal 

-458 MgO Mg 

-420 3O2Al Al 

-335 2SiO Si 

 

 
 

نتایج آزمون پراش پرتو ایکس برای قرص های حاوی منیزیم   3شکل 

 در دماهای مختلف

 

درجه سانتیگراد پیک های مربوط به  957در دمای  
درجه سانتیگراد   177کلسیم هگزابوراید دیده نمی شود و در 

 157پیکهای مربوط به کلسیم هگزابوراید ظاهرشدند که در 
به حد مناسبی می رسد  6CaBدرجه سانتیگراد تقریبا تشکیل 

ینه بهو بنابراین این دما برای نمونه های فوق به عنوان دمای 
از هگزابورایت کلسیم در حضور منیزیم در نظر  6CaBسنتز 

درجه سانتیگراد  877به  157گرفته شد. با افزایش دما از 

فازهای بورات کلسیم و بورات منیزیم با فرمول های 

11O6B2Ca  6وO2B3Ca  6وO2B3Mg  نیز ظاهر می شوند که

انده قیماین فازها احتمالاً از کریستالیزاسیون فاز آمورف با
 Mgحاصل از کلسیناسیون و با واکنش آن با مقدار جزیی 

 Huangباقیمانده به صورت غیراحتراقی حاصل شده است. 
و  Mgپس از حرارت دادن مخلوط  [2]و همکارانش 

10O6CaB  درجه سانتیگراد علاوه بر  177در کوره مافلی در
  6O2B3Mgو  BO3Ca)3(2فازهای فرعی  MgOو   6CaBفاز 
مشاهده کردند. آنها مراحل واکنش را شامل تجزیه نیز 

10O6CaB  بهCaO  3وO2B  6و سپس تشکیلCaB  وMgO 
[ در سنتز 99و همکارانش ]  Zhangذکر کردند. همچنین 

6CaB   از مخلوطC4B  3وCaCO  8فاز فرعیO2B3Ca  را

 مشاهده کردند.
الگوی پراش پرتو ایکس پیک های مربوط  (4)در شکل 

به قرص های هگزابورایت حاوی افزودنی های آلومینیوم و 

درجه سانتیگرادآورده شده  177و 857منیزیم در دماهای 
است. همان طور که مشاهده می گردد در نمونه حاوی 

درجه ساتیگراد علاوه بر فازهای  857آلومینیم در دمای 

مقداری  3O2Alو  6CaBرمیک یعنی حاصل از احیای آلومینوت
Al  9باقیمانده و احتمالاً بورات آلومینیم به فرمولO2B4Al 

موجود است. در نمونه حاوی سیلیسیم علاوه بر فازهای 
فاز باقیمانده  6CaBبفرم کوارتز و  2SiOحاصل از احیا یعنی 

Si  نیز وجود دارد. با توجه به الگوهای پراش اشعهX  دمای
درجه سانتیگراد به عنوان دمای بهینه برای احیای بورات  857

درجه سانتیگرادی برای احیای  177و دمای  Alکلسیم توسط 
 انتخاب گردید. Siآن توسط 

سیم و افزودنی های     قرص های حاوی هگزابورایت کل

Mg ،Al  وSi      درجه    177و  857، 157که در دماهای بهینه
شککده بودند پس از آسککیاب تحت  سککانتیگراد حرارت داده 

عملیات شستشو به منظور خروج محصولات جانبی و فرعی  

 تشکیل شده قرار گرفتند.
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 درجه سانتی گراد 177و  857در دماهای  Alو ب(  Siنتایج آزمون پراش پرتو ایکس برای قرص های حاوی الف(   4شکل 

 
 

 الف( سیلیسیم، ب( آلومینیوم و ج( منیزیم پس از شستشونتایج آزمون پراش پرتو ایکس نمونه های حاوی:   5شکل 

 
مولار  3های حاوی منیزیم توسط اسیدکلریدریک نمونه  

های حاوی آلومینیوم و سیلیسیم توسط و نمونه
درجه سانتیگراد به  997مولار در دمای  3هیدروکسیدسدیم  

( نمودار پراش اشعه 5مدت سی دقیقه شستشو شدند. شکل)

ایکس کلسیم هگزابوراید سنتز شده توسط این سه افزودنی 
بعد از شستشو را نشان می دهد، در هر سه نمونه کلسیم 

ه است، اما در نمونه های حاوی هگزابوراید تشکیل شد

آلومینیوم و سیلیسیم به ترتیب پیک های مربوط به اکسید 
آلومینیوم و اکسید سیلیسیم نیز مشاهده می شود و شدت پیک 
های کلسیم هگزابوراید در نمونه های حاوی منیزیم بیشتر از 

نمونه های حاوی آلومینیوم و سیلیسیم بود و همچنین شدت 
به نمونه های حاوی آلومینیوم بیشتر از پیک های مربوط 

 نمونه های حاوی سیلیسیم بود.
 

 سنتز ابوراید هگز کلسیم اکسیدانی آنتی خاصیت
در ادامه کلسیم هگزابوراید سنتز شده به عنوان آنتی اکسیدان 

-گرافیتی استفاده شد. همچنین آنتی-در آجرهای منیزیا

ی صیت آنتاکسیدان رایج یعنی آلومینیوم جهت مقایسه خا

اکسیدانی کلسیم هگزابوراید سنتز شده به کار برده شد. آجرها 
درجه سانتیگراد به  9477و  9277، 9777، 877در دماهای 

مدت چهار ساعت در اتمسفر هوا )معمولی( قرار گرفتند 

( 9)مقدار تغییر وزن ملاک اکسید شدن قرار داده شد. شکل 
دهد. ختلف نشان میها را در دماهای مروند کاهش وزن نمونه

به طور کلی برای همه آنتی اکسیدان ها با افزایش دما، درصد 
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یابد. به عبارت دیگر با افزایش دما کاهش وزن افزایش می
اکسیداسیون بیشتری اتفاق می افتد و مقاومت به اکسیداسیون 

یابد. کمترین تغییرات افت وزن، با افزایش دما را کاهش می
تز شده توسط منیزیم و بیشترین کلسیم هگزابوراید سن

درجه  9977تغییرات افت وزن را پودر آلومینیوم بعد از دمای 
سانتیگراد از خود نشان داد. در همه دماها بیشترین مقاومت 

سنتز شده توسط منیزیم از خود نشان  6CaBبه اکسیداسیون را 

داد هر چند در دماهای پایین پودر آلومینیوم نیز مقادیری 
سنتز شده توسط  6CaBه آن داشت و بعد از این دو، نزدیک ب

 6CaBآلومینیوم مقاومت به اکسیداسیون بیشتری نسبت به 

سنتز شده توسط سیلیسیم از خود نشان داد. اما در دماهای 
بالا اینگونه نبود و مقاومت به اکسیداسیون کلسیم هگزابوراید 

ابوراید زها بیشتر از پودر آلومینیوم بود و در بین کلسیم هگ

سنتز شده توسط منیزیم بیشترین مقاومت و کلسیم  6CaBها، 
هگزابوراید سنتز شده توسط سیلیسیم کمترین مقاومت را از 

 997خود نشان داد. آلومینیوم چون نقطه ذوب پایینی دارد )

درجه سانتیگراد( در دماهای پایین ذوب می شود و تشکیل 
 3C4Alتشکیل فاز  دهد و با واکنش با گرافیتفاز مایع می

کند و از اکسیداسیون جلوگیری احیا می Cرا به  COدهد و می
می کند یا به عبارتی سرعت اکسید شدن را کاهش می دهد. 

تجزیه می شود  3C4Alاما وقتی دما افزایش پیدا می کند فاز 
دهد، به تشکیل می 3O2Alدهد و و با اکسیژن واکنش می

دماهای پایین تر مقاومت به  همین دلیل پودر آلومینیوم در
 اکسیداسیون بهتری از خود نشان می دهد.

اما کلسیم هگزابوراید هم از لحاظ آنتی اکسیدانی نتایج  
یکسانی نشان ندادند. این موضوع را می توان این گونه توجیه 
کرد که برای سنتز کلسیم هگزابوراید باید اکسیژن کلسیم 

ن ه گرفته شود و جدا شدهگزابورایت توسط عناصر احیا کنند
اکسیژن به قدرت احیا کنندگی هر کدام از عناصر مربوط می 
شود و از آن جا که منیزیم نسبت به آلومینیوم و سیلیسیم احیا 

تری است در نتیجه راحت تر می تواند کلسیم کننده قوی
هگزابورایت را احیا کند و از آنجایی که واکنش در دماهای 

 افتد ماده حاصله سطح مخصوص بیشترپایین تری اتفاق می 
و اندازه کریستالیت های ریزتری خواهد داشت که می تواند 
در خاصیت آنتی اکسیدانی تاثیر بیشتری داشته باشد. به طور 

کلی تفاوت در افت وزن را می توان به نوع آنتی اکسیدان 
استفاده  6CaBربط داد. وقتی از عناصر مختلف جهت سنتز 

و همچنین سطح مخصوص  6CaBو خلوص  می شود، مقدار
و اندازه کریستالهای سنتز شده تحت شرایط و مواد مختلف، 

 متفاوت است. 
 

 
 

گرافیتی با آنتی اکسیدان  -درصد کاهش وزن آجرهای منیزیا  9شکل 

 های مختلف نسبت به دما

 

یا      های منیز عه ایکس آجر حاوی آنتی  -پراش اشککک گرافیتی 
سیدان پودر آلومینیم در  ست که      1شکل  اک شده ا شان داده  ن

قابل مشکاهده اسکت.     3O2MgO.Alو  MgO ،3C4Alفازهای 
می توان تشککککیل این فازها را بر اسکککاس واکنش های زیر 
های دیگر محققین      ها در گزارش  یه کرد. این واکنش  توج

 .[11,12]نیز ذکر شده است
Al(l) + C(s) = Al4C3(s) )4( 

Al(g) + CO(g) = Al4C3(s) + C(s) )5( 
Al(g)+CO(g)+MgO(s)=MgO.Al2O3(s)+C(s)  )9( 

به تشککککیل      این واکنش  و   3C4Al ،3O2Alها که منجر 

3O2MgO.Al  شکککوند، باعث افزایش حجم و  )اسکککپینل( می
به                مت  قاو نابراین م ند و ب ها می شکککو خل  کاهش تخل

م یابد. آلومینیاکسککیداسککیون و اسککتحکام دما بالا بهبود می   

ند   به   COهمچنین می توا عت      Cرا  ند و سکککر یا می ک اح
 [7]. مصرف کربن را کاهش دهد

گرافیتی حاوی کلسیم -پراش اشعه ایکس آجرهای منیزیا
هگزابوراید به عنوان آنتی اکسیدان که توسط منیزیم و آلومینیم 
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و سیلیسیم سنتز شده است مشابه هم بودند به همین دلیل 
زیم آورده یفقط نمونه کلسیم هگزابوراید سنتز شده توسط من

شده است. وقتی از کلسیم هگزابوراید استفاده می شود 
، 6CaBفازهای موجود در نمونه های اکسید شده حاوی 

MgO  3وO22MgO.B  6بودند. البته اگرCaB  توسط سیلیسیم
دیده می شود و  22MgO.SiOسنتز شود پیک های کوچک 

سنتز شده توسط آلومینیم  6CaBبه همین ترتیب وقتی از 

قابل رویت  3O2MgO.Alتفاده شود پیک های کوچک اس
پراش اشعه ایکس نمونه های حاوی کلسیم  8است. شکل 

هگزابوراید سنتز شده توسط منیزیم را نشان می دهد و 

واکنش های محتمل برای تشکیل فازهای گفته شده در ادامه 
 .[15-13]آمده است که در منابع مختلف نیز آنها ذکر شده اند 

CaB6(s) + CO(g) = CaO(s) + B2O3(l) + C(s) )1( 
 

B2O3(l) + MgO(s) = 2MgO.B2O3(s) )8( 
 

CaB6(s) + 5O2(g) = CaB4O7(s) + B2O3(l) )1( 
 

CaB6(s)+CO(g)=CaB2C2(s) + B2O3(l) + C(s)  )97( 
 

CaB2C2(s)+CO(g)=CaC2(s) + B2O3(l) + C(s)  )99( 
 

تشکیل خواهد  3O2Bفاز  COبا فاز  6CaBبا واکنش  
با اکسید منیزیم فاز بورات منیزیم  3O2Bشد و با واکنش 

B)2(M 3O22MgO.B  ،3تشکیل می شودO2B  و بورات
منیزیم ذوب می شوند و به صورت مایع در می آیند و منافذ 
باز را پر می کنند و سطح کربن را می پوشانند و مانع از 

بر  [13]و همکارانش   Hanagiriاکسیداسیون می شوند. 
و نقش آنها در اتصال ذرات  2CaCو  2C2CaBتشکیل فازهای 

تاکید کرده اند. همچنین آنها ذکر کرده اند در صورت وجود 

احتمال تشکیل اسپینل  6CaBآنتی اکسیدان فلزی همزمان با 

4O2MgAl  3همچنینO23MgO.B .نیز وجود دارد 
گرافیتی حاوی -ایکس آجرهای منیزیا پراش اشعه 

 و نیزیمتوسط م که اکسیدان آنتی عنوان به هگزابوراید کلسیم
 همین به هم بودند مشابه است شده سنتز سیلیسیم و آلومینیم

 منیزیم توسط سنتز شده هگزابوراید کلسیم نمونه فقط دلیل

 شود یم استفاده هگزابوراید کلسیم از وقتی. است شده آورده
. و 6CaB ،MgO از شده عبارتند تشکیل فازهای

3O2B.2MgO 6اگر  البتهCaB یکپ شود سنتز سیلیسیم توسط 
 ترتیب همین به و شود می دیده 2MgO . SiO2کوچک  های
 یکپ شود استفاده آلومینیم توسط شده سنتز CaB6از  وقتی

 .است رویت قابل 3O2MgO.Alهای کوچک 
 

 
 

ی گرافیتی حاو -نتایج آزمون پراش پرتو ایکس آجرهای منیزیا  1شکل 

درجه  9477آنتی اکسیدان پودر آلومینیم پس از قرارگیری در دمای 

 سانتی گراد

 
 هگز کلسیم حاوی های نمونه ایکس اشعه پراش (8) شکل

ش واکن و دهد می نشان را منیزیم توسط شده ابوراید سنتز
 ادامه آمده در شده گفته فازهای تشکیل برای محتمل های
 :است

(1  )  (I) + C(s)3O2(s) + B(s) + CO(g) = CaO6CaB 

 

(8  )  (I) + C(s)3O2(I) + MgO(s) = 2MgO.B3O2B 

 

(1  )  (s) + CO(g)2CaO(s) + C(s) = CaC 
 

(97   ) (I) + C(s)3O2(s) + B2C2(s) + CO(g) = CaB6CaB 
 

(99  ) (I) + C(s)3O2(s) + B2(s) + CO(g) = CaC2C2CaB 
 

شد  خواهد تشکیل 3O2B فاز Co فاز با 6CaB واکنش با 
  2MgOمنیزیم  بورات فاز منیزیم اکسید با 3O2Bو با واکنش 



 935 میلاد طالبیان -نگین مرادی یزدی -حمیدرضا رضایی -رحیم نقی زاده -سید مسعود حسینی میقان

 

 

      نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  9318، دو ۀم، شمارسی اسال 

3O2B(B2M تشکیل ) .3می شودO2B  وB2M شوند می ذوب 
 و کنند می پر را باز منافذ و آیند می در مایع صورت به و

. وندش می اکسیداسیون از مانع و پوشانند می را کربن سطح
 تمرکز سازی آزاد باعث مایع فاز مقداری وجود دیگر طرف از

 قبول قابل و مجاز کرنش و شود می ناحیه یک در فشار
 ربهض به مقاومت افزایش موجب نتیجه در و یابد می افزایش

 شود، می انجام بالا های واکنش وقتی همچنین. گردد می
 فاز این و شوند می تشکیل 2CaC و 2C2CaB میانی فازهای

 بر علاوه. گردند می آجر ساختار شدن تر متراکم موجب ها
 B2M تشکیل برای مینرالایزر عنوان به 3O2B شده گفته موارد

 . شود می شناخته نیز
 

 
 

ی گرافیتی حاو -نتایج آزمون پراش پرتو ایکس آجرهای منیزیا  8شکل 

آنتی اکسیدان هگزابوراید کلسیم سنتز شده توسط منیزیم پس از 

 درجه سانتی گراد 9477قرارگیری در دمای 

 

  فازهای پیک شدت تغییرات( 97) و( 1) های شکل 
 ودرپ از وقتی را گرافیتی-منیزیا آجرهای در شده تشکیل
 دماهای در را شود استفاده ابوراید هگز کلسیم و آلومینیم

 د،ش استفاده آلومینیم پودر از وقتی. دهد می نشان گوناگون
سانتیگراد، شدت پیک  درجه 9777 تا دما افزایش با ابتدا در

3C4A1 کاهش شدتش دما بیشتر می یابد و با افزایش افزایش 
شدت پیک اسپینل با افزایش دما،  که حالی در یابد، می

 ستفادها بوراید هگزا کلسیم از وقتیشدتش افزایش می یابد. 
 می کاهش بوراید هگزا کلسیم پیک شدت دما افزایش با شد،
 می افزایش دما افزایش با B2M پیک شدت که حالی در یابد،
 شاهد سانتیگراد درجه 9277 حدود از بالاتر دماهای در و یابد

 فازهای تبدیل دلیل به احتمالا B2M پیک شدت کاهش
  .بود خواهیمشدن  آمورف یا و دیگر بوراتی
 -زیامنی آجر الکترونی میکروسکوپ تصویر( 99) شکل 

 درجه 9477 دمای در منیزیم و آلومینیم پودر حاوی گرافیتی
 ویالگ با اشکال این مقایسه با. دهد می نشان را سانتیگراد

 ،( FM) منیزیا فازهای EDX از استفاده با و X اشعه پراش
 Al اکسیژن آنتی حاوی نمونه در( G) گرافیت و( SP) اسپینل

 حاوی نمونه در منیزیم بورات و گرافیت منیزیا، فازهای و
 .است ملاحظه قابل  6CaB اکسیدان آنتی

( تغییرات شدت پیک فازهای تشکیل 97و  1شکل های) 

گرافیتی را وقتی از پودر آلومینیم و -شده در آجرهای منیزیا
کلسیم هگزابوراید استفاده شود را در دماهای گوناگون نشان 
می دهد. وقتی از پودر آلومینیم استفاده شد، در ابتدا با افزایش 

افزایش می  3C4Alشدت پیک  درجه سانتیگراد 9777دما تا 
یابد و با افزایش بیشتر دما شدتش کاهش می یابد، در حالی 
که شدت پیک اسپینل با افزایش دما، افزایش می یابد که این 

به  3C4Alموضوع نمایش دهنده احتمالی تبدیل مقداری از 

3O2Al   در دمای بالاتر و واکنش آن با سپس ذراتMgO  می
باشد. وقتی از کلسیم هگزابوراید استفاده شد، با افزایش دما 
شدت پیک کلسیم هگزابوراید کاهش می یابد، در حالی که 

درجه  9277شدت پیک بورات منیزیم با افزایش دما تا 
سانتیگراد افزایش می یابد و در دماهای بالاتر از آن کاهش 

دیگر  زهای بوراتیمی یابد که احتمالاً به دلیل آن به تبدیل فا
 و یا آمورف شدن است.

-تصویر میکروسکوپ الکترونی  آجر منیزیا (99)شکل  

حاصل از منیزیم را پس  6CaBگرافیتی حاوی پودر آلومینیم و 
درجه سانتیگراد را نشان می دهد.  9477از حرارت دادن در 

و با استفاده از  Xبا مقایسه این اشکال با الگوی پراش اشعه 

EDX  فازهای منیزیا(FM)  اسپینل ،(SP)  و گرافیت(G)  در
و فازهای منیزیا، گرافیت و  Alنمونه حاوی آنتی اکسیژن 

قابل  6CaBبورات منیزیم در نمونه حاوی آنتی اکسیدان 

 مشاهده است.
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 گرافیتی حاوی پودر آلومینیم -اتغییرات شدت پراش اشعه ایکس آجر دیرگداز منیزی  1شکل 

 
 

 
 

 گرافیتی حاوی پودر کلسیم هگزابوراید -تغییرات شدت پراش اشعه ایکس آجر دیرگداز منیزیا  97شکل 
 

 

    
 

 گرافیتی حاوی: الف( پودر آلومینیم، ب( پودر کلسیم هگزابوراید  -از ناحیه اکسید شده آجر منیزیا SEMتصویر   99شکل 

 درجه سانتی گراد 9477در دمای 
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  نتیجه گیری
در این تحقیق ابتدا کلسیم هگزابورایت 

O)2.5H10O6(CaB  توسط روش هیدروترمال بدست آمد
درجه  477و سپس پس از کلسیناسیون آن در دمای 

سانتیگراد و مخلوط کردن آن با فلزات منیزیم، آلومینیوم 
و سیلیسیم در دماهای مختلف در بستر کربنی عملیات 

انجام شد. در ادامه رفتار آنتی  6CaBسنتز و تهیه 
-یاگدازهای منیزاکسیدانی هگزابوراید تولید شده در دیر

 یرز گرافیتی و در دماهای مختلف سنجیده شد که نتایج
 :آمد بدست خلاصه طور به
. کلسیم هگزابوراید توسط عناصر افزودنی منیزیم، 9

آلومینیوم و سیلیسیم، به روش سنتز احتراقی با 
 177و  857، 157موفقیت به ترتیب در دماهای 

 درجه سانتیگراد سنتز گردید.
اشعه ایکس بعد از شستشو با  . در پراش2

-اسیدکلریدریک و محلول هیدروکسید سدیم نمونه

ها از منیزیم برای سنتز استفاده شد، هایی که در آن

مشاهده شد، در حالی که وقتی از  6CaBفقط پیک 
آلومینیوم و سیلیسیم استفاده شد، علاوه بر پیک 

6CaB.پیک اکسید عناصر نیز مشاهده شد ، 
که  گرافیتی-اکسیداسیون آجرهای منیزیا. مقاومت به 3

سنتز شده توسط منیزیم به عنوان  6CaBها از در آن
آنتی اکسیدان استفاده شد، در تمامی دماها از سایر 

 ها بهتر بود.آنتی اکسیدان
درجه سانتیگراد(،  9777تر )کمتر از . در دماهای پایین4

سنتز  6CaBآنتی اکسیدان پودر آلومینیوم نسبت به 
شده توسط آلومینیوم و سیلیسیم، مقاومت به 
اکسیداسیون بهتری از خود نشان داد در حالی که در 

 6CaBدرجه سانتیگراد(   9277دماهای بالاتر )بالای 

سنتز شده توسط آلومینیوم و سیلیسیم نسبت به آنتی 
اکسیدان پودر آلومینیوم مقاومت به اکسیداسیون 

 تری نشان دادند.مناسب
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 28Zn-Cu1آلیاژی جوشی فراجامد پودر پیشچگالش ذرات در تف اثر فشار فشردن بر

 

  (9)احد محمدزاده          (2)مازیار آزادبه          (8)سمیه قاسمی

 )یادداشت پژوهشی(

 

   چكیده

سی تاثیر   شردن بر چگالش و رفتار تف   هدف از این پژوهش برر شار ف شی آلیاژ برنجی  ف شد. بدین منظور نمونه می Cu-28Znجو شار  با ، 811هایی در ف

ساخته و در دمای     011و  011، 011، 911، 211 سکال  سانتیگراد و زمان   131و  171مگاپا شدند.    دقیقه تف 91درجه  شی  صل از    جو سی نتایج حا برر

هایی با فشار  ی چگالش بیشتر در نمونه دهندهدرجه سانتیگراد نشان   171در دمای سنجی، میکروسختی و مطالعات ریزساختاری    هایی نظیر چگالیآزمون
جدد دهنده وقوع خردایش و آرایش متحولات ریزساختاری نشانهمچنین شود. تر منتقل میباشد که با افزایش دما به فشارهای پایینمگاپاسکال می 911

   د.باشتر میهای فشارهای پایینت در نمونهتر ذراسریع
 

 جوشی شده، فشار فشردن، خردایش، آرایش مجدد و چگالشبرنج تف  کلیدی هایهواژ

 
 

 
 

 Compacting Pressure Effect on Densification in Supersolidus Liquid Phase Sintering of 

Prealloyed Brass Powder  
 

  S. Ghasemi          M .Azadbeh             A .Mohammdzadeh 

  

Abstract   
The present study was aimed to evaluate the effect of compacting pressure on the densification and sintering 

behavior of Cu-28Zn prealloyed powder. For this purpose, samples were compacted at pressures of 100, 200, 300, 

400, 500 and 600 MPa and then were sintered at 870 and 890 °C for 30 minutes. According to the obtained results 

from tests such as densification, hardness and microstructure studies, it was specified that the maximum 

densification at 870 °C occurred at 300 MPa. With increasing of sintering temperature, the maximum densification 

shifted to lower pressures. Also the microstructural changes represent the occurring fragmentation and 

rearrangement of particles is faster in the samples compacted at lower pressures.  

 

Keywords  Sintered brass, Compacting pressure, Fragmentation, Rearrangement, Densification
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 مقدمه
-فشردن پودر برای حصول چگالی خام بیشینه یکی از روش

-های افزایش چگالش و بهبود خواص در متالورژی پودر می

تعداد نقاط تماس در ذرات  فشردن فشار شیافزابا  باشد.

سبب  اتذر مجدد بازآراییو  شکل رییو تغیافته  شیافزاپودر 

. اما در مواردی فشار فشردن تاثیر شودمیچگالی  شیافزا

 بالا ریزساختار را خام . چگالیگذاردمعکوسی بر چگالش می

  .[1]کند قفل و از آرایش مجدد جلوگیری می
 Supersolidus Liquid) جوشی فاز مایع فراجامدتف 

Phase Sintering (SLPS) ) روشی برای ساخت قطعات

 باشد که درآلیاژی میتهیه شده از پودرهای از پیشبرنجی 

ی دمایی بین خطوط سالیدوس و لیکدوییدوس محدوده

جوشی وقتی قطعه در این نوع تف. [2,3] گیردصورت می

شود فاز مایعی در مناطق بالاتر از سالیدوس حرارت داده می

های پودر بوجود ها و داخل دانهگلویی بین ذرات، مرزدانه

 . [4] آیدمی

در تحقیقات خود نشان دادند  [5]جرمن و همکارانش  

دو نیروی موئینگی و  فراجامد عیفاز ما یجوشتفدر که 

نیروی جاذبه زمین نقش اساسی دارند. در یک حد معینی از 

افتد ولی با فاز مایع چگالش در اثر نیروی مویینگی اتفاق می

زمین به نیروی افزایش بیش از حد فاز مایع نیروی جاذبه 

-مویینگی غلبه کرده و باعث بروز تغییر شکل در نمونه تف

شود. نحوه تاثیر این نیروها به دمای جوشی شده می

 جوشی و میزان فاز مایع تشکیل شده بستگی دارد. تف

-با موفقیت برای تف جوشی فاز مایع فراجامدفرآیند تف

جوشی آلیاژهای برنجی بکار گرفته شده است. خواص 

فیزیکی و مکانیکی این آلیاژها به شدت تحت تاثیر 

 مطالعات اخیرباشد. پارامترهای مختلف ساخت و تولید می

نشان  ،که بر روی آلیاژهای برنجی تکفاز آلفا انجام شده است

ی اجوشی تاثیرات بالقوهاند که تغییرات متغیرهای تفداده

 بقروی چگالش و به تبع آن خواص و ریزساختار دارند. ط

جوشی فاز که سازوکار تف  [6,7]نتایج محمدزاده و همکاران

بررسی کردند  Cu-20Znمایع فراجامد را در مورد آلیاژ 

مشاهده شده است که چگالش و تحولات ریزساختاری 

ارند، جوشی دحساسیت بسیار بالایی به تغییرات دمای تف

ل تر به دلیل تشکیجوشی در دماهای پایینبطوریکه با تف

-شود و با تفکمتر فاز مایع چگالش بطور کامل انجام نمی

جوشی در دماهای بالاتر به دلیل تشکیل بیش از حد فاز مایع 

ها و حفرات باعث به تاخیر افتادن پدیده درشت شدن دانه

. بنابراین [8] شودچگالش و عدم حصول خواص مطلوب می

انتخاب دمای مناسب برای حصول چگالش بیشینه یکی از 

-Cuدر آلیاژ جوشی فاز مایع فراجامد تفملزومات فرآیند 

20Zn باشد.می 

بر   [9]که توسط آزادبه و همکاران  دیگری در مطالعه 

انجام شده  Cu-10Sn-10Pbو  Cu-20Znروی آلیاژهای 

تاً جوشی نسبدر دماهای تف بروز گرادیان ریزساختاری ،است

جاذبه  تاثیر نیروی)که در نتیجه تشکیل فاز مایع زیاد و بالا 

علت اصلی کاهش خواص و شود( نشینی آن ایجاد میبر ته

جوشی در دماهای بالاتر عنوان شده است. اجتناب از تف

 Cu-28Znمطالعاتی نیز بر روی آلیاژ  Cu-20Znبر آلیاژ علاوه 

محدوده دمایی  [10,11]نیز انجام شده است. طبق نتایج 

 21اژهای برنجی حاوی جوشی فراجامد آلیمناسب برای تف

گراد پیشنهاد شده درجه سانتی 111 – 101درصد روی بازه 

 (DSC)که نتایج با استفاده از آنالیز حرارتی تفاضلی روبشی 

 تایید شده است. 

جوشی موجب های طولانی و دماهای بالای تفزمان 

-گیری حفرات ثانویه میتشدید تبخیر روی و افزایش شکل

مراحل بعدی حفرات ثانویه با حفرات اولیه که در   [12] شود

باقی مانده به همدیگر متصل شده و حفرات بزرگ کروی 

 های آونگی تطابق یافتهکند که توسط دانهتولید می

(accommodated pendular grains) [13] شونداحاطه می . 

انجام شدددده   Cu-28Znبا توجه به کارهایی که بر روی آلیاژ 

تاثیر تغییرات چگالی خام که با تغییرات است، بررسی نحوه   

ستقیم دارد به نظر می     شردن ارتباط م شار ف سد که دارا ف ی ر

نحوه  تحقیقاهمیت زیادی باشدددد. به همین منظور در این      

جدد ذرات         خام بر تغییر آرایش م گالی  تاثیر تغییرات چ
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 بررسی شده است.

 

 مواد و روش انجام آزمایشات
شده به  ولیدت Cu-28Znبا ترکیب برنج آلیاژی پودر از پیش

روش اتمیزاسیون آبی از شرکت متالورژی پودر تبریز تهیه 

برای تعیین دقیق ترکیب، پودر مصرفی تحت آنالیز  .شد

قرار گرفت که نتایج آنالیز شیمیایی و فلورسان اشعه ایکس 

آورده شده است. سپس  (8)خواص پودر مصرفی در  جدول 

انجام گردید و  ASTM E11آزمون الک مطابق با استاندارد 

میکرون جداسازی شده  811پودرهایی با حداکثر اندازه زیر 

 ها استفاده گردید. سپسو از این پودر برای ساخت نمونه

درصد وزنی استئارات لیتیم بعنوان روانساز به پودر  70/1

 شکل Vآزمایشگاهی  برنج الک شده اضافه شده و در همزن

دقیقه مخلوط گردید.  91 دور بر دقیقه به مدت 00با سرعت 

مخلوط همگن حاصل بعنوان پودر اولیه مصرفی برای ساخت 

ا هها مورد استفاده قرار گرفت. جهت ساخت نمونهکلیه نمونه

 81قطر  اای از جنس فولاد زنگ نزن باز قالب فلزی استوانه

متر و دستگاه پرس هیدرولیکی تک میلی 80ارتفاع و  مترمیلی

STAمدلمحوره  10ton هایی با وزن استفاده شد. نمونه

و  011، 011، 911، 211، 811گرم با فشار فشردن  7اولیه 

نحوه  شماتیکقالب و  ویرتص مگاپاسکالی ساخته شدند. 011

آورده شده  (2)و  (8)ل اشکاهای آزمایشی در فشردن نمونه

-و ابعاد نمونهگیری وزن ها با اندازهچگالی خام نمونه است.

جوشی، های خام به روش هندسی بدست آمد. به منظور تف

ها در یک بوته فولادی قرار گرفته و برای جلوگیری از نمونه

ها به بوته فولادی، کف بوته با پودر آلومینا چسبیدن نمونه

که  TFS/25-1250ها در کوره تیوبی مدل پوشیده شد. نمونه

کنترل شده نیتروژن بود،  شامل سه منطقه دمایی و اتمسفر

ها بوته حاوی جوشی شدند. برای خروج روانساز از نمونهتف

 001جوشی کوره در دمای ها ابتدا در منطقه پیش تفنمونه

سپس با در  .دقیقه قرار گرفت 91گراد به مدت درجه سانتی

جوشی طبق نتایج آنالیز نظر گرفتن محدوده دمایی تف

دقیقه  91سانتیگراد به مدت  درجه 131و  171حرارتی در 

ا به هجوشی، نمونهجوشی شدند. پس از اتمام فرآیند تفتف

منطقه سرمایش کوره منتقل شدند و در این منطقه تا رسیدن 

به دمای محیط باقی ماندند. در کلیه مراحل گاز نیتروژن )با 

لیتر بر دقیقه در کوره جاری بوده تا  2( با دبی 33%خلوص 

ا هها جلوگیری شود. پس از خروج نمونهنمونه از اکسید شدن

از کوره چگالی آنها با استفاده از روش ارشمیدس مطابق 

محاسبه گردید.   DIN ISO 3369استاندارد 

 
 مورفولوژی و مشخصات پودر برنج مصرفی  8جدول 

 

 خواص پودر

2/9 )g/cm3( چگالی ظاهری 

28 )sec/50g( سیالیت 

 شکل ذرات نامنظم

(wt. %) ترکیب شیمیایی 

 Cu باقی مانده

0/21 Zn 

80/1 Al 

110/1 Fe 

102/1 S 

 



 Cu-28Znآلیاژی جوشی فراجامد پودر پیشچگالش ذرات در تف اثر فشار فشردن بر 802

 

 

8931سال سی ام، شمارۀ دو،   نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد   

     
 

 قالب و اجزاء آن  8 شکل

 

 
 

)الف( پر کردن قالب توسط پودر، )ب( قرار دادن بترتیب فنر، قطعه راهنما و متحرک بر روی قالب، )ج(  .ای از نحوه فشردن پودرطرحواره  2شکل 

نیروی پرس، )د( حذف نیرو و جدا کردن قطعات فنر، قطعه راهنما و سنبه ثابت و )ه( قرار دادن قالب تحت نیروی پرس و نهایتا خروج قطعه اعمال 

 خام

 

و درصد تخلخل و درصد تغییرات حجم  ψپارامتر چگالش 
( 9و )( 2و ) (8ای مطابق روابط )نیز جهت بررسی مقایسه

 :[14] محاسبه شدند
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-پودر از پیش تعداد عناصر موجود در ترکیب  Nدر این رابطه

دانسیته تئوری عناصر  iρکسر وزنی عناصر و  iw آلیاژی،
ها و تکرار پذیر بودن برای تایید صحت جواب است.

 نمونه برای هر آزمایش استفاده گردید. 9آزمایشات از 
ای بصورت موازی در جهت فشرده های استوانهنمونه 

های متالوگرافی بعد از پولیش با شدن برش داده شدند. نمونه

 10-21لیتر اتانول( به مدت میلی 3FeCl  ،30گرم  0محلول )
مگاپاسکال بدلیل تخلخل زیاد  811های ثانیه اچ شدند. نمونه

تر ها سریعتر اچ شده و حساسو نفوذ اسید به داخل آن
. شودمی ترطولانیزمان اچ  هاتر شدن نمونهبا متراکم ؛هستند

های ریزساختاری از قطعات اچ شده با نهایت بررسیدر 
انجام شد. برای  PMG3 مدل Olympus میکروسکوپ نوری

 ۀسنجی اشعها آزمون پراشبررسی فازهای موجود در نمونه
X  توسط دستگاهXRD مدل  TMBrucker D8 Advance 

2اسکنو زاویه  نیز انجام شد 10 120    .انتخاب گردید 

 ها، ازدر این پژوهش به منظور تعیین میکروسختی نمونه
 181/1با بار  MDPEL-M400GL مدل سنجی ویکرزسختی

نیرو استفاده گردید. در این آزمون برای هر شرایط  -کیلوگرم
آزمایشی یک نمونه انتخاب شد و بعد از پولیش و آماده سازی 

نقطه سختی گرفته شد. لازم به ذکر است که از هر قسمت  3از 
نمونه یعنی بالا، وسط و پایین نمونه سه نقطه انتخاب شد و 

 مده میانگین گرفته شد.سپس از اعداد به دست آ
 

 نتایج و بحث

  (8)مصددرفی در جدول  پودر شددناسددی ریخت به توجه با

 است. نامنظم شکل دارای که پودر شودمی شاهدهم

ون آلیاژی در فرآیند اتمیزاسیاز آنجا که تولید پودر پیش 

باشد، فاز مایع در طی فرآیند آبی تحت شرایط تعادلی نمی

-شپیتر از آنچه نمودار تعادلی جوشی در دماهایی پایینتف

ره دمایی بنابراین برای تعیین پنج .شودد، تشکیل میکنمی بینی

کالوریمتری روبشی  جوشی فراجامد این آلیاژ آنالیزتف

دهد که دمای نشان می (9)انجام شد. شکل تفاضلی 

گراد است. بنابراین درجه سانتی 101سالیدوس پودر تقریبا 

-می 311 - 101جوشی سب برای تفی دمایی منامحدوده

درجه سانتیگراد  131و  171باشد که به همین دلیل دماهای 

ر به منظور مقایسه تاثیر فشا .جوشی انتخاب شدندبرای تف

ا هجوشی برای همه نمونهفشردن بر خواص آلیاژ شرایط تف

  یکسان در نظر گرفته شد.

 

 
 

و نرخ  2Nپودر برنج مصرفی )اتمسفر  DSCمنحنی آنالیز   9شکل 

 ( nim/C° 81 گرمایش

 

آزمایشددی فشددرده شددده     هاینتایج چگالی خام نمونه 
نشان داده شده  (0)در شکل  تحت فشارهای فشردن مختلف

شاهده می    ست که م شردن چگالی       ا شار ف شود با افزایش ف
 یابد.افزایش مینیز  هاخام نمونه

 

 
 

 فشارهای مختلفچگالی خام در   0شکل 
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 آرایش -به منظور بررسی اثر فشار فشردن روی خردایش
متر جوشی، پارامجدد و به تبع آن چگالش، نتایج چگالی تف

تغییرات حجمی بصورت گرافیکی  و درصد تخلخل چگالش،

اند. به وضوح مشخص است نشان داده شده (1-0) در اشکال
-چگالی تفدرجه با افزایش فشار فشردن  171که در دمای 

این در حالیست که در است؛ ها افزایش یافته جوشی نمونه

ی هایجوشی در نمونهدرجه سانتیگراد چگالی تف 131دمای 
تر، افزایش یافته و کاهش جزیی در با فشار فشردن پایین

شود. های فشار بالا دیده میجوشی نمونهچگالی تف
لاتری مگاپاسکال چگالی با 911و  211بطوریکه در فشار 

همچنین مگاپاسکال حاصل شده است.  011نسبت به 
 درجه سانتیگراد، در فشار 171شود که در دمای مشاهده می

تفاق ا چگالش بالاتری نسبت به سایر فشارها مگاپاسکال 911
درجه سانتدیدگدراد  131افتد و بدا افزایدش دمدا به می

از  ترتر بیشبا فشار فشردن پایین یهایچگالش نمونه

 211به  911فشارهای بالاتر بوده و ماکزیمم چگالش از 
ارامتر و پ دلیل افزایش چگالیمگاپاسکال منتقل شده است. 

تر وجود تخلخل بالاتر در نمونه در فشارهای پایین چگالش
 هایکاهش چگالی در نمونه .و غلبه نیروی مویینگی است

پایدار  راتبعلت تبخیر عنصر روی و ایجاد حفنیز فشار بالا 
 دباشمیدر داخل نمونه و تورم نمونه  در اثر حبس شدن روی

[4,15]. 
 

 
 

دقیقه و اتمسفر  91جوشی در زمان تغییرات چگالی تف  0شکل 

 نیتروژن

 

 
 

 دقیقه و اتمسفر نیتروژن 91تغییرات پارامتر چگالش در زمان   0شکل 

 

 
 

 نیتروژن دقیقه و اتمسفر 91تغییرات حجمی در زمان   7شکل 

 

 
 

 دقیقه و اتمسفر نیتروژن 91تغییرات درصد تخلخل در زمان   1 شکل

 

 هوابستو درصد انقباضات حجمی درصد تخلخل میزان  
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؛ بطوری که با افزایش چگالی است جوشیچگالی تف هب
بعلت چگالش نمونه در اثر کشیده شدن فاز مایع جوشی تف

تخلخل کاهش به درون حفرات و انجام آرایش مجدد درصد 

ر د مشخص است. دهدیافته و انقباضات حجمی نیز رخ می
، 811های در نمونهدرصد تخلخل سانتیگراد درجه  131دمای 
-متناسب با افزایش چگالی، کاهش میمگاپاسکال  911، 211

مگاپاسکال در نتیجه  011، 011، 011های در نمونهیابد. 
ها نمونهتورم در  ها مقداریافزایش اندازه حفرات و رشد دانه

جزیی شود که تورم ایجاد شده موجب کاهش دیده می
شود. میسانتیگراد درجه  171در مقایسه با دمای انقباض 

های فشرده نمونهدر جوشی میزان انقباض تف بدیهی است
دلیل که این امر ب بوده تربیشتر فشارهای پایینشده تحت 

فشار  هاینمونههای اولیه زیاد در وجود حفرات و تخلخل
ا توجه ب. اندرفتهجوشی از بین که در طول تف تر استپایین

تدوان نتیجده گدرفت که همدواره در به تدغییرات حجم مدی

آلیاژی پیشجوشی فاز مایع فراجامد پودرهای حیدن تف
ای غیرقابل اجتناب است و برنجی تغییرات ابعادی پدیده

ها میزان انقباض حجمی در نظر همواره بایستی در طراحی
ام شود که با افزایش دما و انجاین چنین نتیجه میگرفته شود. 
جوشی در اثر تشکیل فاز مایع کافی برای پر کردن فرآیند تف

ر ی فشاهادر نمونه خواص بهتریحفرات و نیز اتصال ذرات 
 است. گراد حاصل شدهدرجه سانتی 131دمای در  پایین

های تشدددکیل دهنده ذرات پودری دانه نتایج میکروسدددختی
شارهای گوناگون برای دو      های تفنمونه شده در ف شی  جو

سانتیگراد بددددصورت گرافیکی در     131و  171دمای  درجه 
با مقایسدده مقادیر سددختی دو آورده شددده اسددت.  (3)شددکل 
شددود که گراد مشدداهده میدرجه سددانتی 131و  171دمای 

 171گراد بالاتر از سانتی درجه 131ها در دمای سختی نمونه
سانتی  شتر در دمای    درجه  ست که تبخیر روی بی  131گراد ا
سانتی  صر روی زمینه می درجه   تواندگراد و کاهش میزان عن

سختی در دمای   سانتی  131باعث افزایش  شد.   درجه  گراد با
بعبارتی با خروج روی از زمینه ترکیب آلیاژ مطابق دیاگرام          

تایی مس    با          روی –فازی دو یاژهای برنجی  به سدددمت آل

قادیر کمتر روی پیش می  به        م بت  ها نسددد یاژ که این آل رود 
سختی بالاتری دارند.      شتر  صد روی بی آلیاژهای برنجی با در

سانتیگراد نیز م  131در دمای  س   می شاهده درجه  ختی شود 

شارها  سکال   911و  211 یبرای ف شتر   مگاپا بطور جزیی بی
اختار  س ایجاد با در تطابقاند تومیاین تفاوت جزیی وده که ب

جوشددی باشددد که ححددور حفرات متراکم در اثر فرآیند تف

 .دیابها کاهش میاحتمالی در زیر دانه
 

 
 

دقیقه و  91جوشی شده در زمان های تفمیکروسختی نمونه  3شکل 

 اتمسفر نیتروژن

 

-نشان می (81)آورده شده در شکل پراش اشعه ایکس نتایج 

بوده و دارای  αدهند که پودر برنج اولیه که از نوع فاز 

اکسیدهای جزیی روی و مس است، پس از روانساززدایی و 
جزیی یاد شده به  احیای اکسیدهایجوشی به دلیل تدف

-وسیله استئارات لیتیم بکار برده شده ترکیب قطعات تف

قرار دارد. همچنین تاثیر فشار  αجوشی شده در ناحیه تک فاز 
ای هفشردن و به تبع آن تغییر شکل پلاستیک بر شدت پیک

 باشد.حاصل و جهت مرجح رشد صفحات می
 آمده در بوجود تغییرات دلایل و مکانیزم به منظور یافتن 

های بررسی افزایش فشار فشردن، با هانمونه خواص
 (88)اشکال که در  شد انجام هانمونه روی بر نیز ریزساختاری

که از قسمت مرکز در این تصاویر  .آورده شده است (82)و 
نواحی سیاه رنگ بیانگر حفرات هستند اند، نمونه تهیه شده

اند.که در زمینه تکفاز آلفا پراکنده
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جوشی شده در فشار فشردن مختلف در دمای های تفنمونه Xی اشعه پودر برنج مصرفی. پایین( الگوی پراش Xی بالا( الگوی پراش اشعه  81شکل 

 دقیقه 91درجه سانتیگراد و زمان  171

 

   
 MPa 811 -الف MPa 211 -ب MPa 911 -پ 

   
 MPa 011 -ت MPa 011 -ث MPa 011 -ج 

 دقیقه و اتمسفر نیتروژن 91، زمان 171 ℃تاثیر فشار فشردن بر خردایش و آرایش مجدد ذرات در دمای   88شکل 
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MPa 811 -الف MPa 211 -ب MPa 911 -پ 

   
MPa 011 -ت MPa 011 -ث MPa 011 -ج 

 

 دقیقه و اتمسفر نیتروژن 91، زمان 131 ℃تاثیر فشار فشردن بر خردشدن و آرایش مجدد ذرات در دمای   82شکل 

 

فشار در  (88)شکل ها در با توجه به ریزساختار نمونه 
پیوسته بودن حفرات و تدعداد زیاد  مگاپاسکال 211و  811

برای  نظم نشان دهنده عددم وجود پیوند کافیحفرات بی
 کامل نشده است.جوشی رسیدن به چگالش کامل بوده و تف

درجه  131شود با افزایش دما به دیده می (82)در شکل 
 211، 811های سانتیگراد خردایش و آرایش مجدد در نمونه

-مگاپاسکال رخ داده است که پر شدن حفرات را می 911و 

های نمونه دربعبارتی دیگر توان دلیلی بر این امر دانست. 
زیاد، خردایش و آرایش  تخلخلمگاپاسکال  911و  211، 811

فاز مایع تشکیل مقدار ولی چون را تسریع کرده  ذراتمجدد 
برای پر کردن تمامی  درجه سانتیگراد 171ی در دماشده 

در . گیردنمی صورتچگالش کامل  ،حفرات کافی نبوده
هایی با فشار پایین وجود حفرات اولیه زیاد در نمونه نمونه
-شود حین تفسبب میهم  تر ذرات بادرگیری کم و خام

تر در بین ذرات پودر پخش جوشی فاز مایع بهتر و راحت
شود. افزایش فاز مایع در اثر افزایش دما سبب غلبه نیروی 

نواخت توزیع تقریباٌ یکشده و مویینگی بر نیروی جاذبه زمین 
ه ک شودانجام می های فشار پاییننمونهفاز مایع در سراسر 

نیروی  اثر در پودری ذرات بین مذاب فاز توزیع اثر در
 چگالش مجدد یافته و آرایش یکدیگر کنار در هادانه موئینگی،

این امر دلیل خوبی برای  چشمگیری داشته است. افزایش
در  د.باشکمتر میفشردن حصول چگالش بیشینه در فشار 

بدلیل درگیری و مگاپاسکال  011و  011، 011فشارهای 
رات بسته و ریزتر در نمونه خام، تداخل ذرات موجود، حف

نیروی مویینگی نتوانسته بطور کامل فاز مذاب را در سراسر 
قطعه توزیع کند و با به تعویق انداختن خردایش و آرایش 

-مجدد به عنوان مانعی در برابر آرایش مجدد ذرات عمل می

  کند.
تغییرات محسوسی در اندازه با افزایش دما همچنین  

 131 دمای درشود. مشاهده می و شکل آنها حفرات و هادانه
های کوچک انحلال دانه ها از طریقدانه درجه سانتیگراد رشد

پدیده دو های بزرگ با ترکیبی از ها در دانهو رسوب آن
-و بهم پیوستن دانه (Ostwald-ripening) رایپینینگ-استوالد

درشت شدن  .[16] اتفاق افتاده است (grain coalescence) ها
ا رشد دانه ب مشابهرایپنینگ -استوالدمکانیزم  نیز طبق هحفر

حفرات کاسته شده و  تعداداز  که در نتیجه  قابل توجیه است
افزایش میزان فاز مایع  از طرفی. شوندمی ترحفرات پراکنده

-ر میتها یعنی نفوذ اتمی راحتسبب بهبود شرایط رشد دانه

منظم شش وجهی خود را از دست ها نیز شکل شود. دانه
روند؛ چرا که ححور دهند و به سمت گرد شدن پیش میمی

100 
μm 
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ها و ها سبب کاهش انرژی سطحی دانهفاز مایع در مرز دانه
همچنین با شود. ها میرشد غیرمنظم دانهسبب در نتیجه 

حفرات در اثر تبخیر روی و تشکیل  افزایش دما گرد شدن
  .[13]د دهمی رخ هاحفرات ثانویه در مرزدانه

 

 
 

   Cu-Znبخشی از دیاگرام فازی  89شکل 

 

و لیکوئیدوس نشددانگر   های سددالیدوسمنحنی شددیب منفی
یاژی به جدایش اسدددت با افزایش دمای            تمایل عنصدددر آل

شتر در مرزدانه     تف شکیل فاز مایع بی شی و ت بق که ط هاجو

( غنی از عنصر روی است، جدایش   89دیاگرام فازی )شکل  
 با پیکان (82)شددود که در شددکل ها مشدداهده میمرزدانه در

ست      شده ا صر روی   .سفید رنگ نمایش داده  با جدایش عن
 .[13]یابد افزایش می نیز ها میزان تبخیر آندر مرزدانه

 

 گیرینتیجه
خردایش و آرایش مجدد ذرات نقش مهمی را در چگالش . 8

 آلیاژهای برنجی تکفاز آلفا دارد. SLPSحین 

سزایی در تغییر خواص     دمای تفافزایش . 2 شی نقش ب جو
فیزیکی و مکانیکی این آلیاژ دارد چرا که علاوه بر تسریع 

جوشددی، میزان فاز مایع را افزایش و تسددهیل فرآیند تف
 شود.داده که نهایتا منجر به تغییر خواص قطعات می

جدایش روی که در اثر تشدددکیل فاز مذاب غنی از روی . 9
جوشدددی  گردد؛ تابع دمای تفها مشددداهده مینهدر مرزدا

 شود.بوده و با افزایش آن ترغیب می

خرد شدددن و آرایش مجدد سددریع ذرات در فشددارهای   . 0
تاثیر نیروی مویینگی شدددده و در     پایین،   باعث افزایش 

 نتیجه چگالش بالایی قابل حصول است.
سته   بولیه بدلیل باقی ماندن حفرات . افزایش فشار فشردن ا  0

ذرات  تداخل زیادو محبوس در نمونه و نیز قفل شدن و  
مایع و         پودر فاز  خت  جه توزیع غیر یکنوا باهم، در نتی

کاهش چگالش را در بر خواهد داشت.
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4- Conclusions 
1. Combustion synthesis of CaB6 was carried out by 

mixing CaB6O10 with Mg and then leaching can 
produce purer CaB6 compared to synthesis from 
mixing CaB6O10 with Al and Si. 

2. MgO-C containing CaB6 has better oxidation 
resistance capability in comparison to normal 
refractories with Al as an antioxidant.   
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1- Introduction 
Calcium hexaboride has high melting point (2372 K), 
high hardness (27 GPa), low density (2.45 g/cm3), high 
Young's modulus (379 GPa) and low thermal expansion 
coefficient. This material has capability for being used 
in composite and as an antioxidant in oxide-graphite 
refractories. Calcium hexaboride can be synthesized by 
different processes such as hydrothermal, solid state and 
combustion synthesis. CaB6 as an antioxidant in MgO-
C refractories can reduce the oxidation of graphite. In 
this study synthesis and application of CaB6 as an 
antioxidant are investigated. 
 
2- Experimental  
Boric acid and calcium hydroxide in autoclave at 200ºC 
and pressure of 2 bar for 3h were mixed until hydration 
of calcium hydrated borate (CaB6O10. nH2O) obtain. 
After calcination of the samples at 400ºC for 2h 
CaB6O10 was achieved and then it was mixed with 
reduction agents such as Mg, Al, or Si and then pressed 
as a pellet. The pellets were calcined at 650-900ºC in 
carbon bed. After calcination, CaB6 and different oxides 
such as MgO, Al2O3 and SiO2 were established. Then 
samples milled and then leached to reduce oxide 
impurities. Different origin synthesis CaB6 and Al 
powders were added to MgO, graphite and novolak resin 
and mixed. Different batches were pressed in the form 
of 40 mm diameter samples with 800 kgf/cm2 pressure. 
Then, oxidation resistance of samples at 800-1400ºC for 
4h in air atmosphere were measured. 
 
3- Results and Discussion 
The results of combustion synthesis of CaB6 from 
mixing of CaB6O10 and Mg at carbon bed after 
calcination at different temperatures (Fig. 1) show that 
calcium and magnesium boride are presented as minor 
phases. After leaching according to Fig. 2C high purity 

                                                            
1 M.Sc. School of Metallurgy & Materials Engineering, Iran University of Science and Technology, Tehran, Iran. 
2 Corresponding Author: Associate Professor, School of Metallurgy & Materials Engineering, Iran University of 

Science and Technology, Tehran, Iran. 
Email: rnaghizadeh@iust.ac.ir 

3 Professor, School of Metallurgy & Materials Engineering, Iran University of Science and Technology, Tehran, Iran. 
4 M.Sc. Department of material Eng., Science and Research Branch, Islamic Azad University, Tehran, Iran. 
5 M.Sc. Department of Materials Science and Engineering, Faculty of Science and Modern Technology, Graduate 

University of Advanced Technology, Iran. 

calcium hexaboride with high purity by this method was 
achieved. 

 
 

Fig. 1 XRD results of pellets containing CaB6O10+Mg after heat 
treatment at different temperatures in carbon bed 

 

 
 

Fig. 2 XRD results of various synthesized CaB6 after leaching a) 
with silicon; b) with aluminum; c) with magnesium 

 

 
Fig. 3 Weight loss of samples containing CaB6 or Al at different 

temperatures in oxidation atmosphere 
 

Fig. 3 shows the weight loss of MgO-C refractories 
containing different kinds of CaB6 that is synthesized 
with reduction agent of Mg, Al, and Si. The results show 
that the CaB6 obtain from mixing of CaB6O10 and Mg as 
reduction agent has better oxidation resistance 
capability in comparison with Al. 
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grain boundaries (LAGBs about 21 %) along with the 
formation of HAGBs implies that the BM has 
experienced the annealing phenomenon during the 
production process. According to this figure, the 
frequency HAGBs decreased to 45% and higher amount 
of LAGBs (about 45%) formed in the TMAZ. The 
formation of such high frequency of LAGBs is more 
likely related to the occurrence of the dynamic recovery 
during the welding procedure. The formation of subgrain 
boundaries (or LAGBs) is commonly starts with the start 
of straining through the interactions taken place between 
the generated dislocations during the welding at high 
temperatures. Accordingly, dislocations with opposite 
signs effectively are eliminated the microstructure is left 
with only one type of dislocations. Sub-structures form 
by the rearrangement of such dislocations into low 
energy boundaries (LAGBs).  
 

 
 

Fig. 2 Orientation maps; a) BM, b) TMAZ, and c) SZ 
 

 
 

Fig. 3 Grain boundary maps; a) BM, b) TMAZ, and c) SZ 
 

 
 

Fig. 4 Grain boundary character distribution 
 
4- Conclusions 
Microstructure of FS welded 430 ferritic stainless steel 
was examined in this study. High frequency of LAGBs 
formed during the occurrence of dynamic recovery in the 
TMAZ. Severe grain refinement took place through the 
dynamic recrystallization in the SZ.  
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1- Introduction 
Ferritic stainless steels are categorized as a group of 
engineering materials which are widely used in different 
technical fields such as automotive industry because of 
their high corrosion resistance and excellent mechanical 
properties. Therefore, welding of these types of alloys are 
strongly requested in the industry. Common traditional 
welding techniques break up the initial microstructure of 
the material by re-melting of the welded material and 
develop a new microstructure with new possible defects 
such as the formation of large dendritic grains, 
sensitization, martensite formation and grain growth. 
Therefore, FSW process with less heat input is 
considered as alternative technique for traditional 
welding processes.    
 
2- Experimental 
In this study, the as-received 2 mm thick 430 FSS 
material was FS welded in a bead-on-plate configuration 
along the rolling direction of the material at a welding 
speed of 50 mm/min and a rotational speed of 400 rpm. 
The welding tool was a WC-based material with a conical 
geometry. The tool was designated with a shoulder 
diameter of 16 mm, pin base diameter of 4.5, pin tip 
diameter of 3.5, and height of 16 mm. The pin insertion 
depth into the material was held constant at 1.8 mm 
during welding procedure. EBSD evaluations were 
performed on a cross-section perpendicular to the 
welding direction. The EBSD specimen was 
mechanically pre-polished with 1 and 0.25 µm diamond 
pastes, electro-polished with a solution of 700 mL 
ethanol, 120 mL distilled water, 100 mL glycerol, and 80 
mL perchloric acid at ambient temperature and a voltage 
of 35 V for 10 s. 
 
3- Results and Discussion 
Fig. 1 shows the microstructure of the different regions 
of the weld zone. It is observable from the figure that the 
rotating tool break up the initial microstructure of the 
material and generated a new fine microstructure with 
three distinct of the stir zone (SZ), the thermo-
mechanically affected zone (TMAZ), and the base metal 
(BM). In the TMAZ grains are highly deformed and 
elongated in the direction of applied strain. It is also 
observable that a very fine equiaxed microstructure 
developed in the SZ. The presence of elongated grains in 
the TMAZ and fine grains in the SZ resulted a distinct 
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interface between them. Similar results were reported 
from the FS welds of pure iron, duplex stainless steels, 
austenitic stainless steels, and FSSs.  
 

 
 

Fig. 1 Optical microstructures from; a) BM, b) TMAZ, and c) SZ 
 

Fig. 2 depicts the EBSD data obtained from the cross 
section (ND-TD) perpendicular to the rolling direction 
(RD). Based on this figure, ferrite is composed of rough 
equiaxed grains with average grain size of 56 µm. each 
grain was colored regarding their crystallography 
orientation with respect to the RD of the welded sample. 
Moreover, it is obvious from figure that the elongated 
grains of the TMAZ are replaced with fine equiaxed 
grains in the SZ. The increase of strain from the TMAZ 
towards the SZ resulted the formation of recrystallized 
grains in the SZ. 

Grain boundary maps and grain boundary character 
distribution (GBCD) of BM, TMAZ, and the SZ in the 
Fig. 3 and Fig. 4 indicate that the majority of total grain 
boundaries of the BM (about 65%) are recognized to be 
high angle grain boundaries (HAGBs) and 14 % is 
recognized to be coincidence site lattice (CSLs) 
boundaries. The presence of large amount of low angle 
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width and baffle number on the mixing time, in the mixer 
of copper solvent extraction has been calculated.  
௧ܯ  = 2.4922 ∗ ቀ௕்ቁି଴.ଽ ∗ exp	(−0.08݊௕)	          (1) 
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1-Introduction 
Dynamic mixers have been used in the 
hydrometallurgical process as one of the most important 
instruments in solvent extraction process. Because of 
their key role in extraction process and total process 
efficiency, many investigations have been done on 
optimizing their geometry, physics and operational 
parameters. The results of numerical and experimental 
works are improving geometry and operational 
parameters. Some equations are derived as the results of 
theses projects that describe the importance of each 
parameter. In copper extraction, solvent extraction is 
very important parts in the process since extract the 
copper ions from the leaching solution. Mixer and settler 
are the main divices in this part. The efficiency of mixers 
affects the total efficiency of the factory.  
  
2-Experimental 
In this work, mixers have been designed and meshed 
according to copper solvent extraction mixer. Validation 
of data has been done by the experimental setup. k-� 
turbulent model and sliding mesh have been used for 
fluid flow simulation. Organic and aqueous liquids have 
been provided from solvent extraction unit of 
Sarcheshmeh copper complex, Iran. Mixing time has 
been calculated using population balance model outputs 
analysis. The variables of the equation are baffles number 
and width.  
 
3-Results and discussions 
In this part mixing time evaluated using experimental 
formula and numerical simulations. According to the 
results, baffle width affects the mixing time according to 
figure 1. In this figure numerical and experimental results 
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are compared.  
 

 
 

Fig. 1 The effect of baffle width on the mixing time (numerically 
and experimentally) 

 
 As the same way the effect of baffle number on the 
mixing time investigated (figure 2). 

 

 
Fig. 2 The effect of baffle numbers on the mixing time 

(numerically and experimentally) 

 
4- Conclusions 
According to the results, by increasing the number and 
width of baffles, mixing process is improved and mixing 
time is decreased. Increasing turbulent flow intensity 
improve the efficiency of the mixer in this situation. An 
equation has been developed for calculating mixing time 
(equation No. 1). In this equation the effect of baffle 
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Fig.2. Variation of penetration depth with surface flux density in 

A-TIG welding of HSLA-100 steel plates 
 

Based on the previous studies, the oxygen content in the 
weld, due to decomposition of oxide fluxes, changed the 
weld penetration. The weld penetration in TIG welding 
is determined by the liquid pool convection mode. With 
increasing oxide fluxes, dissolved oxygen in the weld 
metal increased. As a result, with increment of 
temperature and oxygen content, the temperature 
coefficient of the surface tension (i.e., Marangoni 
convection) increased, and then in a certain amount of 
oxygen, changed from negative to positive (i.e., reverse 
Marangoni convection). In this situation, a relatively 
deep and narrow weld produced [15]. 
 
2. Effect of surface flux density on arc voltage 
In order to evaluate the effect of SiO2 and TiO2 oxide 
fluxes on the arc voltage, TIG welding of HSLA-100 
steel plates was performed, while different types of 
surface oxide fluxes applied with variable densities. The 
other parameters of welding (e.g., welding current, travel 
speed, arc length and gas flow rate) were kept constant. 
Fig. 3 shows the variation of arc voltage with surface flux 
density in A-TIG welding for SiO2 and TiO2 oxide fluxes.  
As shown in Fig.3, it can be found out that with 
increasing SiO2 surface flux density, the arc voltage 
increased sharply, and then reduced. Comparing to the 
conventional TIG welding, where the arc voltage is equal 
to 12.9 V, with increasing the SiO2 flux density  
 

 
Fig.3. variation of arc voltage with surface flux density in 

A-TIG welding for SiO2 and TiO2oxide fluxes. 

 
Fig.4.Side views of arc in TIG and A-TIG welding; (a) 

conventional TIG, SiO2 with surface flux density of (b) 1.8, 
(c) 6.2, (d) 27.3 and TiO2 2.5 mg/cm2. 

 

The arc voltage reached to 17 V, while it decreased to 
12 V with increment of TiO2 flux density. Side views of 
arc in TIG and A-TIG welding with different SiO2 
surface flux illustrated in Fig. 4 (a-e). As can be seen in 
Fig. 4 (b-d), by using SiO2 flux, obvious arc deflection 
toward rear of arc moving direction was observed while 
this phenomenon did not occur while TiO2 flux was used 
(Fig. 4e). SiO2 is a non-metallic oxide with higher 
electrical resistivity than TiO2 that is a metal oxide. 
Therefore, a conductive channel formed between 
tungsten electrode tip and the workpiece, when the flux 
became either liquid or vaporized. SiO2 flux evaporation 
behind the welding arc stretched the welding arc back 
toward the molten pool caused the enhancement of the 
effective length of the arc and the arc voltage. As can be 
seen in Fig. 4.c and d, by increasing SiO2 flux, the arc 
stretching towards the rear of the electrode become 
higher. Increasing of surface flux density prevented the 
arc to establish, and higher energy is required to 
overcome the flux barrier leading to the arc length 
increase. TiO2 flux has a better conductivity and smaller 
electrical resistance than SiO2, therefore the conductive 
channel established easily between tungsten electrode tip 
and the workpiece. 
 
4- Conclusions 
In present study an activated-flux assisted TIG welding 
of HSLA-100 steel was investigated. The D/W ratio for 
both fluxes initially increased sharply, with increasing of 
surface flux density, and subsequently became 
approximately constant. The maximum penetration of 6.2 
mm for A-TIG obtained for SiO2 flux in which the 
density ranged between 5.5-10 mg/cm2. 
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1- Introduction 
The increasing demand for materials with optimum 
performance for use in construction and military 
applications has led to the development of high strength 
low alloy steels [1]. High strength and low-temperature 
toughness of low-alloy steel HSLA-100 have made this 
type of steel an ideal candidate for the replacement of 
HY-100 steel in marine and construction applications. 
Moreover, due to the lower carbon content of the HSLA-
100, this steel has a better weldability than HY-100 steel, 
which results in lower cost of construction due to 
elimination of preheating process [2, 3].  

Tungsten inert gas (TIG) welding is most commonly 
used method for welding of thin sections of ferrous and 
nonferrous alloys. High quality welds with proper 
mechanical properties are the main advantages of TIG 
welding. This process extensively used for sheet and tube 
welding in the nuclear industry, aerospace, power 
generation and shipbuilding industries. Low welding 
speed and weld penetration are the main limitations of 
TIG welding. Therefore, full penetration welding is 
restricted to joints thickening up to 3 mm [3-7]. 
Active flux TIG (A-TIG) is a novel modification of the 
TIG process that increases the penetration of TIG welds 
resulting in enhancement of productivity. This process 
was developed for the welding of titanium in the Paton 
institute of electric welding in the 1960s [8-9]. In this 
process, a suspension of the activating flux in acetone or 
ethanol is applied on the joint surface before welding. 
Therefore, due to acetone evaporation, a thin layer of flux 
left on the surface of the weld joint, and then autogenous 
TIG welding carried out [3 & 9-12]. 
 
2- Experimental procedure 
In this investigation, the used samples were HSLA-100 
steel plates of 100 × 100 × 5.4 mm3. The chemical 
compositions and mechanical properties of the samples 
are shown in Tables 1 and 2, respectively. To remove all 
impurities, prior to welding the surface of each specimen 
ground off with abrasive paper subsequently degreased 
with acetone. 
 

Table. 1 Chimical compostions (wt% balance Fe) of 
 HSLA-100 Steel plates 

 
 
In present study, TiO2 and SiO2 compounds were used 
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as the activated flux. The active flux consisted of the 
powders that mixed with solvent (8 g powder was mixed 
into 200 ml acetone) to produce a paint-like consistency. 
 

Table. 2 Mechanical properties of HSLA-100 steel plates 

 
 

To achieve accurate results, the flux coating should be 
applied uniformly on the surface of the specimens. So, 
fluxes applied by controlled spray method. In order to 
evaluate the effect of flux content on the surface layer 
depth and depth to width ratio (D/W), different flux 
densities were used. 
Table.3 shows the welding conditions used in present 
study. 
 

Table. 3 Welding conditions of experiments 

 
 
3-Result and discussion 
1. Effect of surface fluxes density on weld geometry 
As shown in Fig.1, The D/W ratio for both fluxes initially 
increased sharply with increasing the surface flux density 
and subsequently became approximately constant. In 
common TIG welding, that surface flux density is zero, 
weld D/W ratio is about 0.36. Conversely, in activated 
TIG welding of HSLA-100 steel with SiO2 and TiO2 
fluxes, maximum D/W ratio were 1.14 and 0.51 
respectively.   

Thus, by using SiO2 flux with a surface flux density of 
36.9 mg/cm2, the D/W ratio increased up to 200%. In 
other words, using SiO2 as a flux not only increased the 
D/W ratio in comparison with conventional TIG but also, 
improved the productivity. Fig.2 shows the variation of 
penetration depth with surface flux density in A-TIG 
welding of HSLA-100 steel plates. As can be seen, 
maximum penetration of 6.2 mm for A-TIG obtained, 
where the SiO2 surface flux density ranged between 5-10 
mg/cm2.  

 

  
 

Fig.1. Effect of surface flux density on depth to width ratio 
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Fig. 3 SEM micrographs of coated samples at different 
magnifications 

 
The microhardness results of titanium coated 

substrates are shown in Table 1. It displays that coating 
process accelerates the microhardness of the titanium 
substrate. The microhardness of S2 film is more than the 
S1 sample, which is refer to the hard crystalline 
aluminosilicate compounds in the glassy matrix of this 
specimen. microhardness can be a criterion of wear 
resistant. Therefore, the coating process promotes the 
biological and mechanical properties of metal implants. 
Mean roughness amounts (Rmean) of coatings are 
illustrated in Table 2. All Rmean of samples are in the 
appropriate range of roughness which is used in dental 
application.  

Table 1 Microharness results of Ti-6Al-4V surface 
treatment substrate and S1 and S2 samples 

 
Analysis surface surface 

treatment 
substrate 

S1 film S2 film 

Microhardness 
(HV) 

345.66 503.33 750.4 

 
Table 2 Mean roughness values (Rmean) of S1 and S2 films 

 
Film S1 S2 

Rmean (nm) 63.234 53.849 
 
4- Conclusions 
The apatite containing compounds have good bioactivity 
and biocompatibility. XRD results showed that apatite 
could effectively crystallized after controled thermal 
treatment at 1000 °C. Apatite containing glass-ceramic 
coatings improve the hardness and roughness values of 
the Ti-6Al-4V substrate.  SEM results showed that 
applied coating had spherical morphology, which was 
effective in improving the mechanical properties.  
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1- Introduction 
A wide range of materials are used in implants and 
medical prostheses. Titanium alloys implants have weak 
biocompatibility and bioactivity properties and are 
usually coated with bioactive and biocompatible 
materials. The hydroxyapatite (Ca10(PO4)6(OH)2) 
coatings stimulate osteoconductivity and 
osteoproductivity of metal implants. The presence of 
anorthite (Ca[Al2Si2O8]) compound along with the 
apatite-silica matrix improves bioactivity and 
biocompatibility, mechanical properties and reduces 
thermal expansion coefficient. The aim of this study is to 
analysis the double-layer apatite-anortite and single-layer 
apatite glass-ceramic coatings on titanium substrate. 
 
2- Experimental  
The plates of Ti-6Al-4V alloy specimens (5×5×3 mm) 
were grind with a 800 grit SiC abrasive paper. The 
cleaned substrates were soaked in a 1M NaOH solution 
at 60 °C for 1h. The air dried substrate dipped into the 
pre-prepared sols for 15s and then dried in a sealed 
container for 24h. Heat treatment was done at 600°C and 
800°C for 3 h. Differential thermal analysis, DTA, was 
performed using 20 mg of powders with heating rate of 5 
°C/min. Detecting of crystalline phases was carried out 
by a PW1730 X-ray diffraction. The morphology of the 
glass-ceramic coatings investigated by a scanning 
electron microscopy (SEM) operated at 20 kV. 
Microhardness Tests were done with a BUEHLER 
(1600-6125, USA) microhardness tester equipped with a 
vickers indenter, a 50 g load and a dwell time of 10 
seconds. AFM analysis (AFM device (model no. 0101/A, 
Iran)) was used to determine the mean roughness of 
coatings. 
 
3. Results and Discussion 
Fig. 1(a-b) depicts DTA analysis of S0 specimen with 
heating rate of 10°C/min and 5°C/min, respectively. The 
endothermic peak over the temperature range from room 
temperature to 200°C is related to the evaporation of 
water and alcohols. The exothermic peaks between 
200°C and 350°C, indicate oxidation process or 
dehydroxylation of the silanol groups. The exothermic 
peaks at around 800-1000°C are related to the 
crystallization and formation of apatite. XRD analysis of 
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S0 specimen after heat at 1100°C is shown in Fig. 2. 
XRD pattern affirms the formation of hydroxyapatite and 
anorthite in the silica amorphous matrix. SEM 
topography of coated samples are given in Fig. 3. The 
spherical hydroxyapatite morphology of S1 sample, 
derived from crystallinity of calcium phosphate glasses. 
The needle like morphology of first layer, is related to the 
non-equilibrium cooling rate of the first glassy layer.  
 

  
(a)  
  

          
(b)  
  

Fig. 1 DTA analysis of S0 specimen. a) Heat treatment with the 
rate of 10°C/min after drying at 100 °C. b) Heat treatment with 

the rate of 5°C/min after drying at 400 °C 
 

 
Fig. 2 XRD patterns of S0 sample 
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Fig. 2 Vibrating Sample Magnetometer test of CNT0.5 composite 

 
Table 1 Magnetic characteristic of CNT0.5 

 
Magnetic characteristic Value 

Saturate Magnetization (MS) 16 emu/gr 
Remanence (MR) 0.9 emu/gr 
Coercivity (He) 1.84 Oe 

 
Fig. 3 illustrates the shielding effectiveness of CNT0.1 
sample at 8-10 GHz. S11 and S12 show the reflection and 
shielding effectiveness, respectively. According to Fig. 3, 
the average S21 for CNT0.1 sample is -15 dB. Also. 
Dominant EMI SE is reflection mechanism which can be 
related to existence of Finemet amorphous alloys and 
CNT content. 
  

 
 

 Fig. 3 Shielding Effectiveness of CNT0.1 versus Frequency 
 

Fig. 4 demonstrates the S12 (SE) of CNT0.1 and CNT0.5 
samples in frequency range 8-10 GHz. According to Fig. 
4, the average S12 of CNT0.5 sample is -20 dB. As the 
presence of CNT in nanocomposite, the conductivity of 
samples increased.  

 
 Fig. 4 Shielding Effectiveness (S12) of CNT0.1 and CNT0.5 versus 

X-band Frequency 
 
Fig. 5 shows the S11 (reflection) of CNT0.1 and 0.5 
sample between 8 to 10 GHz. The average S11 for 
CNT0.5 sample is -2 dB which is reduced in compare to 
CNT0.1. It can be related to increasing CNT content and 
EMI SE and decreasing reflection, SE is increased by 
other mechanisms.  

 
Fig. 5 Reflection (S11) parameter of CNT0.1 and CNT0.5 versus 

X-band Frequency 
 
4- Conclusions 
In this paper single layer Epoxy/CNT (0.1 and 0.5 wt.) 
reinforcement with Finemet amorphous alloy as 
shielding material between 8 to 10 GHz was investigated. 
XRD pattern shows Finemet ribbons are amorphous. 
VSM test was done to study the magnetic properties of 
samples that shows the samples have soft ferromagnetic 
behavior. CNT0.1 and CNT 0.5 samples reduced the 
power of incident wave 15 and 20 dB, respectively. 
Dominant mechanism in EMI SE in all samples was 
reflection mechanism. With increasing CNT content, 
EMI SE of samples was increased. 

-120 -80 -40 0 40 80 120

-16

-12

-8

-4

0

4

8

12

16

 M
a

g
n

e
ti
z
a

ti
o

n
 (

e
m

u
/g

r)

H (Oe)

8 9 10 11 12

-20

-16

-12

-8

-4

0

 S
 P

a
ra

m
e

te
rs

 (
d
B

)

Frequency (GHz)

 S12

 S11

8 9 10 11 12

-30

-25

-20

-15

-10

-5

0

 S
1
2

 (
d

B
)

Frequency (GHz)

 CNT0/5

 CNT0/1

8 9 10 11 12

-10

-8

-6

-4

-2

0
S

1
1

 (
d

B
)

Frequency (GHz)

 CNT0/1

 CNT0/5



Journal of Metallurgical and Materials Engineering, Vol.30, No.2, 2019.  

 
The effect of Finemet Amorphous 

alloys on EMI shielding effectiveness 
of Epoxy/CNT Nano-Composite 

 
Soheil Jamali1   Samaneh Sahebian2    
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1- Introduction  
Increasing usage of devices in commercial, military and 
electronic products such as computers, modems and etc. 
which emit the electromagnetic waves can cause noise 
and thermal pollution. One of the main harmful effect of 
electromagnetic waves is health problems such as 
leukemia. Shielding materials can prevent further 
harmful effect on nature and humans. 

Three different mechanisms to shield EMI are 
reflection, absorption and multi-reflections. Reflection is 
primary EMI SE mechanism which require electrical 
conductivity in shield material. Scientists reported that 
the EMI SE increased with increasing conductivity. 
Second EMI SE mechanism is absorption which need 
existence significantly electrical and/or magnetic dipoles 
in shield material. In order to achieve multi-reflection 
(the last EMI SE mechanism), the shield material need to 
have remarkable interface. 

Different type of materials can used as shielding 
material. Among them, polymer matrix composites 
because of low weight and high strength to weight ratio 
has attracted attention. In recently years, carbon materials 
such as graphene, graphite, carbon Nano-tubes (CNT) 
and Nanofibers show good shielding behavior. CNT has 
advantages such as high aspect ratio, low density and 
unique structure that can be used as fillers in polymer 
matrix composites which cause to improvement in 
mechanical and electrical properties of composites. 
Scientists showed dominant mechanism of EMI SE in 
polymer/CNT (such as polystyrene and polyurethane) is 
reflection. Also, in Nanocomposites shielding 
effectiveness value in X-band frequency (8.2-12.4 GHz) 
is independent of frequency and increased with 
increasing CNT. 

In this paper, shielding effectiveness value of 
nanocomposites epoxy/CNT with 0.1 and 0.5% wt. 
reinforcement with Finemet amorphous alloys, according 
to WR90 standard, is investigated. 
 
2- Experimental  
For synthesis of nano-composite, Multi-walled Carbon 
Nano-Tubes (CNTs), Finemet Amorphous alloys 
(composition Fe73Cu1Nb3Si13.5B9.5) and resin epoxy was 
used. In order to distribute CNT in Epoxy, acid 
functionalized of CNT is necessary. For this purpose, 0.1 
gr CNT and 5 mL nitric acid were sonicated in ultrasonic 
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bath for 2 h followed by mixed in magnetic stirrer at 50℃ 
for 2 h. Washing with deionized water to achieve pH=7 
was done and the blend was dried in oven at 90℃ for 8 
hours. 

CNT and epoxy were mixed completely at 50℃ for 
15 min followed the hardener was added to the blend 
(resin to hardener weight ratio 9:1) and poured the blend 
into mold with 1 mm thickness. After 24 h under pressure 
for removing gas bubbles, all samples were cut with 
dimension 0.4 × 0.9 inch (according to WR90 standard). 
Then, Finemet amorphous single layer was placed among 
the epoxy/CNT nano-composites with hand layup 
process. Epoxy/CNT 0.1 and 0.5 %wt. reinforcement 
with Finemet amorphous alloy were denoted by CNT0.1 
and CNT0.5 respectively. 

The X-ray diffraction (XRD) pattern with Cu-Kߙ 
radiation at 1.5404=ߣ Å in the scattering range (2ߠ) of 
10-80° in steps of 0.1° was used to characterize the 
products. The magnetic property of nanocomposites was 
measured by vibrating sample magnetometer (VSM) test 
(Kashan researcher magnetic company). The microwave 
measurements were done by network analyzer (VNA) 
NA E8363B with WR90 standards according to XR90 
standard. 
 
3- Results and Discussion 
Fig. 1 shows the XRD pattern of Finemet alloy which 
existence a wide pick at 44 degree depict that all ribbons 
have amorphous phase. 
 

 
 

Fig. 1 X-Ray diffraction pattern of Finemet Amorphous Alloy 
 

Fig. 2 shows the VSM test of CNT0.5 nanocomposite 
at room temperature. As seen, sample is soft 
ferromagnetic and do not resistance in changing applied 
field. This can be concluded that EMI SE in samples with 
absorption mechanism is low. Table 1 shows the 
magnetic parameters of CNT0.5 nanocomposite. 
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crystallinity also increased by addition of carbon 
nanotubes in polymer matrix. 

Table 2 shows average values of n and k extracted by 
Avrami method. Constant k values exhibited an 
incremental trend with increase in CNTs weight percent. 
Furthermore, Avrami index is changed as the weight 
percent of carbon nanotubes increases, which indicates 
changing in nucleation and growth mechanism of 
spherolites. 

 
Table 2 n and k values for HDPE and its nanocomposites at 

different cooling rate 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

The microstructure of HDPE and PCNT1% 
nanocomposite are demonstrated in Fig. 1. The ordered 
spherolitic structure can be observed in HDPE verifying 
the Avrami method results. According to Fig. 1b, the 
microstructure is not spherolitic anymore. In only a few 
sites spherolites are just formed but smaller than the pure 
HDPE. It is due to the confinement imposed by CNTs 
during the crystallization of polymer. Nucleating effect 
of carbon nanotubes can be also observed. 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 

Fig. 1 Microstructure of a) HDPE – 5000x and b) PCNT1% - 
20000x 

 
Activation energy of crystallization process for 

HDPE, PCNT 1%, PCNT 2.5% and PCNT 5%, using 
Kissinger model, are 160, 463,385 and 339 kJ.mol-1, 
respectively. Results present that as the weight 
percentage of carbon nanotubes is increased, a reduction 
occurred in activation energy.  Moreover, Ea of all 
nanocomposite samples are higher than HDPE showing 
that despite nucleating effect of carbon nanotubes, 
polymeric chains movement and ordering were not as 
easy as pure polyethylene. 

Kissinger method gives an average value of activation 
energy for the whole crystallization process. Ozawa-
Flynn-Wall (OFW) method estimates the activation 
energy in progressive conversion value (α). In Fig. 2 Ea 

is plotted against α. As can be observed, the activation 
energy declined with increase of the crystallization index. 
Nucleation and growth both took place in crystallization 
process with different activation energies. At early stages 
of crystallization, the process was mainly controlled by 
nucleation which had higher values of Ea. As the 
crystallization proceeded, the significant role of growth 
caused the reduction of activation energy. According to 
Fig. 2, the presence of carbon nanotube increased 
activation energy of nanocomposites compared with neat 
HDPE at first stage of nucleation and growth of 
spherolites. 

 
 
 

 

 

 

 

 

Fig. 2 Activation energy versus conversion fraction obtained by 
OFW method for different samples 

4- Conclusions 
In this study, HDPE and its nanocomposites with 1, 2.5 
and 5 weight percent of carbon nanotube were prepared 
using mini-extrusion machine. Thermal properties and 
crystallization kinetics of samples were studied by DSC 
methods at different cooling rates. Results shows that 
solidification and enthalpy increases in presence of 
CNTs. Carbon nanotubes acts as nucleation sites. 
Moreover, relative crystallinity in nanocomposites is 
higher than pure polyethylene. Furthermore, Avrami 
index (n) decreases from 3 to around 2 in 
nanocomposites. Activation energy of all nanocomposite 
samples, calculated by Kissinger method, are higher than 
HDPE. OFW method results shows decrease of 
activation energy as the crystallization conversion 
fraction increases. 
 

 
 
 

 

a b
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1- Introduction 
High Density Polyethylene is a semi-crystalline polymer 
known as the primer choice among thermoplastics for 
most engineering applications but its application has 
been limited compared to the potential as its thermal 
stability and melting point are not suitable enough for 
some industrial applications. 

To enhance its thermal properties different organic 
and inorganic fillers have been used. Among them, 
carbon nanotubes (CNTs) have been particularly 
interested because of their special properties. 

The study of crystallization behavior of HDPE has 
significant importance as the macroscopic properties of 
semi-crystalline polymers mainly depend on their 
crystallization behavior and the addition of fillers 
significantly affects it. Since the practical processes such 
as industrial applications proceed under dynamic or non-
isothermal conditions, therefore many researches have 
focused on the non-isothermal crystallization of 
polymers. 

Addition of fillers significantly affects the 
crystallization behavior of polymers. The most common 
effect of carbon nanotubes is their role as nucleating 
agents. There are also reports of changing in Avrami 
index and crystallinity index. 

Although numerous studies have addressed the 
kinetic behavior of polymer thermal degradation, but the 
number of researches about crystallization kinetic is 
limited. Among the most applicable methods, Avrami, 
Kissinger and Flynn-Wall-Ozawa are used in this study. 

 
2- Experimental 
High density polyethylene (HDPE) provided by INEOS 
company, England, was used in this study. 95% pure 
multi walled carbon nanotubes (MWCNT) with external 
diameter ranging from 20 to 60 nm and 5-15 µm length 
were obtained from Nanolin, China. 

To enhance the thermal stability and processability of 
HDPE, 0.2 wt% calcium-stearate and 15 wt% 
antioxidants were added to HDPE powder. Weight 
percentage of CNTs in nanocomposites was 1, 2.5 and 5. 
HDPE and the mixture of the nanocomposite powder 
were dried in vacuum oven at 80Ԩ  for 4 hours prior to 
the extrusion process. Then, the materials were mixed for 
1 min, after the torque being constant, in extrusion 
machine operating at 190Ԩ and a rotor speed of 90 rpm. 
Finally, the molten mixture was squeezed into the mold 

                                                      
1 M.Sc student, Department of Materials and Metallurgical engineering, Ferdowsi University of Mashhad. 
2 Corresponding Author, Assistant Professor, Department of Materials and Metallurgical engineering, Ferdowsi 

University of Mashhad. 
Email: s.sahebian@um.ac.ir 

with pressure of 700 bar and held there for 30 s. 
Temperature of the injection molding and mold were 
190Ԩ	and 30Ԩ, respectively. The samples are labeled as 
HDPE, PCNT1%, PCNT2.5% and PCNT5%. 
Non-isothermal crystallization kinetics of HDPE and its 
nanocomposites were investigated by differential 
scanning calorimetry (Shimadzu DSC 60. All the 
samples were heated to 180Ԩ at the rate of 10Ԩ/min and 
held there for 5 min to eliminate previous thermal history. 
After complete melting, the samples were cooled down 
to room temperature. Then all the samples reheated to 
180Ԩ at 10Ԩ/min heating rate. Different cooling rates of 
10, 20 and 30Ԩ/min were selected for each sample. 
Scanning electron microscopy (SEM) (VP1450) was 
used to observe the microstructure of HDPE and 
PCNT1% samples. At first, samples were dissolved in 
toluene and then held at 80Ԩ until the complete 
evaporation of solvent. Prepared thin films were 
separately etched for 48 h in H2SO4/ H3PO4/ KMnO4 
solution with 68/30/2 weight percent. 
 
3- Results and Discussion 
Onset and peak temperature, solidification enthalpy, 
crystallinity index for HDPE and its nanocomposites at 
different cooling rates are calculated and summarized in 
Table 1. At the same cooling rate, Tp and To were 
enhanced in presence of carbon nanotubes, which 
indicates that the CNTs affected the crystallization 
kinetics. Increasing trend of onset temperature by 
increase in CNT content of HDPE  

Table 1 Onset and peak temperature, solidification enthalpy, 
crystallinity index for HDPE and its nanocomposites at different 

cooling rates 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
shows that the carbon nanotubes acted as nucleation 

sites. The increase in solidification enthalpy by increase 
of CNTs weight percentage can be attributed to higher 
specific heat capacity of CNTs compared to HDPE. 
Similar to variation of enthalpy values, relative 
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(a) (b) 

(c) 

 
 

Fig. 2 Gibbs free energy of formation of possible reaction 
 

Microstructure and hardness of coating 
Fig. 3 shows the SEM micrograph of TiC particles in 
samples. It can be seen TiC particles are mainly cubic. 
Comparing (Fig. 3a, 3b and 3c) indicates that with 
increasing carbon to titanium ratio in primary powder, 
size and volume ratio of TiC in coating were increased. 
Maximum size and volume ratio of TiC particles was 
observed in sample 3 with carbon to ferrotitanium ratio 
18 to 82 respectively. 
 
 

 
 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 3 SEM micrographs of coating with different chemical 
composition of reactant powders (a) sample 1(C13 FeTi87) (b) 

sample 2 (C15 FeTi85) (c) sample 3 (C18 FeTi82) 
 

Fig. 4 shows the X-ray diffraction pattern of composite 
coating, presence of TiC can be clearly seen, indicating 
formation of TiC particles in composite coating. In 
addition α-Fe and Fe3C peaks were also present. 
 

 
Fig. 4 XRD spectrum of composite coating 

 
Micro hardness of samples was measured across the 

transverse section from top of coating to substrate (along 
A-B line in Fig.5 (a)). Fig. 5(b) shows that hardness of 
the coating gradually decrease from top to bottom of the 
coating. It can be attributed to decrease of TiC from top 
to bottom of coating. The main reason is that the density 
of TiC is much lower than molten steel and TiC particles 
tent to segregate to the upper regions in coating. The 
density of TiC and molten steel are reported 4.90-4.93 
g/cm3 and 7.1 g/cm3, respectively.  

 
 
 

 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 5 (a) Macrograph of coating (b) micro hardness of the coating 
along A-B line 

 
4- Conclusions 
SMAW process has produced Fe-based composite 
reinforced by TiC particles, which formed from reaction 
of graphite and ferrotitanium. Results showed that 
maximum size and volume ratio of TiC reinforced 
particles was achieved in sample with graphite to 
ferrotitanium ratio of 18 to 82 and the maximum hardness 
of the coating (712 HV) was obtained by mentioned 
chemical composition. 

(a) 

(b) 
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1- Introduction 
One of the most effective ways to improve the 
mechanical properties of the industrial parts is composite 
making. TiC ceramic particles have high hardness and 
thermal stability and can used to reinforce Fe-based 
composites.  Conventional coating methods such as 
chemical vapor deposition (CVD) and physical vapor 
deposition (PVD) are not suitable for applications that 
need a thick layer of coating. In addition these processes 
are complex, expensive and not practical for large 
industrial components. Recently, new attempts have been 
made by arc welding process to achieve surface 
composite because this process are inexpensive and easy 
to apply. In the present study, an attempt has been made 
to prepare TiC reinforced composite coating by direct 
reaction of the mixture of graphite and ferrotitanium 
powders on an AISI 1045 steel substrate during SMAW 
process, rather than the TiC particles being directly added 
into weld pool. 
 
2- Experimental 
In this study AISI 1045 carbon steel with dimensions of 
100mm × 50mm ×8mm was used as substrate material. 
AISI 1005 steel tubes filled with the reactant materials 
(ferrotitanium and graphite) was used to holding the 
powders and prevent them from oxidation during 
welding process. The main chemical composition of Fe-
based alloy, steel tube and ferrotitanium listed in Table 1. 
A powder mixture of ferrotitanium and graphite (99.9% 
purity) with 3 different chemical composition was used 
as listed in Table 2. In order to obtain homogeneous 
mixture and increase the possibility of reaction, the 
combined powders milled for 3h using high-energy 
planetary mill operated at 600 rpm. 
 
Table 1 Chemical composition of AISI 1045, AISI 1005 steel and 

FeTi (wt. %) 
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 Table 2 Chemical composition of powders 

 
 

Finally, the AISI 1005 steel tubes filled with the milled 
powders and placed on the substrate material. The 
amount of powder filled in the tubes was measured about 
0.5 grams per cm. Cladding was conducted using the 
SMAW process, which is presented in Fig. 1. An AWS 
A5.1: E7018 electrode with thickness of 3.5mm was 
used. The welding parameters were as follows: welding 
current 120 A, electrode traveling speed 0.1mm/s and 
DCEP polarity. Samples were cut using electrical 
discharge machining (EDM). Optical and scanning 
electron microscopes were used for microstructural 
analysis and X-ray diffraction for phase analysis. The 
Vickers hardness of the cladding was measured to 
determine the effect of primary powder chemical 
composition. 
 

 
 

Fig. 1 Schematic representation of welding cladding 
 

3- Results and Discussion 
Thermodynamic analysis and prediction 
Fig. 2 shows the change in the Gibbs free energy for 
possible reactions as function of temperature. It can be 
seen that Gibbs free energy formation of TiC is always 
negative and lower than Fe3C, FeTi and Fe2Ti. It can be 
seen that TiC has stronger carbide formation tendency 
compared with Fe. So, TiC formation is possible in Fe-
Ti-C system.  It should be noted that Ti has a strong 
tendency to form oxide. The primary powders should be 
kept away from oxygen during the process. Therefore, 
steel tubes were used in this work.  
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Fig. 2 shows metallography image of solid residue for the 
sample containing silicon heated for 1 h at 1000 °C. Bright 
and dark fields are respectively correspond to metallic 
phase and cavities enclosed in slag. The cavities can be 
produced due to removal of the dust particles enclosed in 
the slag during polishing of the sample. Also, some of the 
cavities are bubble gas that arrested in the slag during its 
solidification. Slag consists the main portion of metallic 
phase. Metallic iron produced due to the reduction of 
oxide particles, consists other part of the metallic phase. 
 

 
Fig. 2 Metallography image of the solidified slag after 1 hour 

heating at 1000 C 
 

Silicothermic reduction reactions of iron oxides are 
exothermic and can increase local temperature of samples 
containing ferrosilicon. Therefore, internal temperatures 
of these samples were recorded. Fig. 3 shows temperature 
changes of a points during heating of one of the samples 
containing ferrosilicon. A significant increase in the 
temperature can be seen when it reaches 950 °C and 
temperature rose up to approximately 1090 °C within a 
few minutes. Temperature fluctuates at temperatures 
higher than 1060 °C for a few minutes and then decreases 
to furnace temperature and fixes at this temperature (1000 
°C). Heat production and local increase in the temperature 
as a result of silicothermic reactions has predicted by T. 
Hu et al [2].  
 

 
Fig. 3 Time-Temperature curve of a point with 10 mm height from 

the bottom of the sample containing ferrosilicon during heating 
 

According to EDS results, the slag phase is mainly 
consists of silicon, iron and calcium oxides. Absence of 
zinc oxide is due to the reduction and vaporization of zinc. 
This vaporization increases melting point of the slag and 

leads to its solidification. Formation of liquid slags with 
melting points as low as 1100 °C in the FeO-ZnO-SiO2-
CaO system was reported by Jac et al [3]. Considering the 
local temperatures as high as 1090 °C, formation of liquid 
slag phase is possible.  

The mechanism of dust reduction in the presence of 
carbon and silicon can be explained as bellow. Heating the 
samples up to 950 °C leads to starting silicothermic 
reactions. These exothermic reactions increases local 
temperature of the samples and causes formation of liquid 
slag. Therefore, carbon particles will be surrounded by the 
liquid phase and the reduction of ZnO of the slag by 
carbon particles will happen in the slag/carbon interface. 
Moreover, partial dissolution of carbon in slag can occur 
at the interface of carbon-slag and causes homogenous 
reaction of carbon with zinc oxide in the liquid phase. This 
causes formation of gas bubble containing CO, CO2 and 
Zn at the interface. Metallic iron can also be nucleated at 
the slag-carbon or slag-bubble interface, as one of 
reduction products. In the final stages of the reduction 
process, solidification of liquid slag takes place as a result 
of decrease in the content of zinc oxide in the slag and 
diminishing of exothermic reactions. Presence of metallic 
iron and iron-carbon alloy particles in the solidified slag 
is confirmed by EDS graphs. These phases can be seen in 
Fig. 4. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

Fig. 4 SEM image of the solidified slag in the back-scattered mode 
 
4- Conclusions 
Reduction of zinc from electric arc furnace dust using 
carbon and ferrosilicon was investigated in the 
temperature range of 950-1050 °C. It was found that 
substitution of carbon by silicon leads to the formation of 
liquid slag and improves the rate of reduction up to three 
times. It was concluded that the kinetics of the process has 
improved in the presence of liquid slag. Occurring 
reduction reactions homogenously in the liquid slag by 
partial dissolution of carbon and providing extensive 
interfacial area between the metal oxides and reductants 
are the reasons for an improvement in kinetic. 
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1- Introduction 
Electric arc furnace dust (EAFD) is annually generated 
about 6 million tons worldwide. The dust has classified as 
hazardous materials in US Environmental Protection 
Agency because of its toxic constituents. On the other 
hand, EAFD contains considerable amounts of zinc and 
iron which makes it worth of recovery treatments. 
There are two main processes to recover zinc from EAF 
dust including pyro-metallurgical and hydrometallurgical 
methods. Nowadays more than 95 wt% zinc recovered 
from EAFD is treated by pyro-metallurgical processes. In 
the pyro-metallurgical method, the dust is reduced by a 
reduction agent at high temperatures (higher than 1100C) 
and finally zinc or zinc oxide is obtained as a result of 
reduction of zinc compounds.  

Lowering the temperature and time of a zinc recovery 
process causes significant decrease in production cost. In 
some new researches, to increase kinetic of reduction 
process, ferrosilicon was added to carbon in the reduction 
of metal concentrates. Ferrosilicon provides necessary 
condition to form liquid slag at lower temperatures and 
improves kinetic of zinc reduction reactions. We showed, 
in our previous study [1], that in the presence of 
ferrosilicon, liquid slag can be thermodynamically 
produced in the temperature range of 950-1050C. In this 
study, effect of ferrosilicon addition on kinetic of zinc 
recovery process from the dust was experimentally 
investigated in details.  
 
2-Exprimental 
EAFD of Esfarayen Industrial Complex was used. 
Graphite and ferrosilicon (75 wt% Si) were used as 
reductants in the recovery treatments. 
Before the main recovery step, a pretreatment step was 
performed at lower temperature to remove volatiles and 
increase the purity of final zinc product. In this step, 100g 
of the dust was heated at 875C for 4h. After cooling, solid 
residue (called as pretreated dust) was used as initial 
material for recovery treatment. The chemical 
composition of the initial dust and pretreated dust are 
reported in Table 1.  

In the main recovery step, a cylindrical steel reaction 
chamber was used. The cylindrical chamber was designed 
to be an isolated system with two separate parts. One for 
evaporation of zinc (hot compartment) and one for 
transportation and condensation of zinc vapor (cold 
compartment). In each experiment 2g of pretreated dust 
with predetermined amounts of carbon and ferrosilicon 
was mixed and replaced in the hot compartment of the 
reaction chamber. Then two compartments were linked 
together. The furnace was preheated well before each 
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experiment started. The reaction chamber was inserted to 
the furnace from an opening hole on the furnace door. 
 

Table 1 Chemical composition of the Initial and pretreated dusts 
 

Initial  

elem Fe O Zn Ca Pb K Si 
Wt% 30.0 24.70 19.02 4.50 0.99 2.80 0.16 

elem Na Mg Al Cr Cl C Cd 
Wt% 3.38 4.99 0.53 0.34 6.45 1.2 0.04 

Pretreated 

elem Fe O Zn Ca Pb K Si 
Wt% 34 29.5 21.45 5.00 0.06 0.05 0.16 
elem Na Mg Al Cr Cl C Cd 
Wt% 0.40 5.55 0.59 0.38 0.60 2.22 0.01 

 
When temperature of hot compartment reaches to the 
predetermined temperature, is considered as time zero of 
experiments. After a certain time period, the apparatus 
was withdrawn from the furnace and cooled down in the 
air. Samples for chemical analysis were taken after mixing 
the residue for homogeneity in composition.  
Computer calculations was performed using FactSage 6.1 
software program and EQUILIB module of this software. 
 
3-Results and Discussion 
According to Table 1, after pretreatment, removal degrees 
of 98%, 94% and 88% were achieved for K, Pb and Na, 
respectively. The amount of zinc loss was about one 
weight percent.   

Zinc recovery of samples with and without silicon are 
plotted against duration of experiments in the range of 
950-1050 °C in Fig. 1. Base of thermodynamic 
calculations, both two types show same zinc recovery 
values. As can be seen, higher zinc recovery achieves in 
the presence of silicon at all time and temperatures. For 
instance, after 30 minutes heating at 1000 °C the samples 
with and without silicon give zinc recoveries of 64% and 
34%, respectively. In the absence of silicon, the slope of 
zinc recovery curve is approximately constant up to 60 
minutes heating. However, for samples containing silicon 
this slope was significantly decreased after 20-30 minutes 
heating. Higher zinc recovery rate at the first 30 minutes 
corresponds to formation of liquid slag phase which 
provides better kinetic condition for zinc recovery 
reactions. 

Fig. 1 Effect of temperature and time on zinc recovery of 
pretreated dust 
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Fig.2 SEM Micrograph of TGO layer in YS70 
 

 
 

Fig. 3 SEM Micrograph of TGO layer in YS55 

3- Conclusions 
1) In order to investigate the oxidation properties of 

YSZ with Al2O3/YAG thermal barrier 
coating٫Al2O3/YAG powder was synthesized by a 
sol-gel method. 

2) High temperature cyclic oxidation test at 1050○C 
for 200h and weight changes per unit area of 
Composite YSZ TBCS revealed that in YS85 and 
YS70 the oxidation resistance was increased and the 
thickness of thermally grown oxide was decreased 
(3/2µm) and in YS55 composite thermal barrier 
coating٫ by increasing the thermal stresses the 
oxidation resistance was decreased and the 
thickness of thermally grown oxide was gradually 
increased. 
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1- Introduction 
Thermal barrier coatings (TBC) have been considered as 
the most applicable materials in overall design of gas 
turbines and parts of aero engines. A TBC system 
consists of a super alloy and a metallic bond coat which 
is generally deposited on a super alloy. Super alloy is 
generally based on a nickel and titanium and bond coat is 
normally made of a MCrAlY (M = Cr or Ni) and the 
traditional TBCS usually consists of 6-8wt% Y2O3 
stabilized ZrO2.YSZ Ceramic top-coat has been used a 
top-layer material for many years due to high melting 
point٫ low thermal conductivity and high thermal 
expansion of coefficient, but also sintering and various 
transformation develop drastically decrease its life time 
up to 1200°C. When the bond coat experiences 
temperature higher than 1100°C٫ the useful life time for 
TBC is decreased drastically and this is related to the 
thermally grown oxide (TGO) Scales. TGO is formed on 
the bond coat when aluminum from bond coat and 
oxygen from porous channels come together in high 
temperature environment. Firstly alumina and yttrium 
oxide layers are obtained. Besides by increasing the 
oxygen diffusion from top coat to bond coat٫ TGO layer 
is formed which is consisted of Cr2O3, NiO and 
Ni(Al,Cr)2O4 spinels (CSN). Besides CSN oxides 
confront to expansion and this brings about thermal 
stresses and separation of the bond coat from top coat. 

One of the deficiencies of YSZ as a thermal barrier 
coating is its high oxygen coefficient.Al2O3 has the 
potential in high temperature oxidation protection for the 
extremely low oxygen diffusivity and dense HCP crystal 
structure. Besides Al2O3 is used as a composite layer due 
to its high internal stresses and low thermal expansion of 
coefficients and Al2O3/YSZ composite coatings have 
been widely investigated due to their enhanced strength 
and fracture toughness. YAG (Y3Al5O12) is considered as 
a high temperature material, the same features with 
Al2O3, with an excellent oxidation resistance, but it has 
higher thermal stresses and lower thermal expansion of 
coefficient (3Wm-1K-1) compared to YSZs. 
 
2- Experimental  
The precursor solution for Al2O3/20WT%YAG powder 
was prepared by sol-gel method using AlCl3.6H2O, Al 
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powder, Y2O3 and HCL, Y2O3 powder was first dissolved 
in aqueous HCL and stirred in 80 °C for 30 min. Then 
main solution was prepared by dissolving aluminum 
chloride hexahydrate, aluminum powder and Yttrium 
oxide solution in to the deionized water. The precursor 
solution was then continuously stirred at 100°C for 4h to 
produce sol and then gel. Then gel is dried at 120°C for 
48 h. Then obtained powder was calcined in a muffle 
furnace at 1400°C for 4h. Phase identifications of 
calcined powder was performed by X-ray diffractometry.  
 

 
 

Fig. 1 Al2O3/20WT%YAG synthetic powder after calcination   
 

After calcinations particle size analyzer (PSA) test was 
performed to gain an average particle size. In plasma 
spray method, particles should be in a particle size 
between 40-90 µm and agglomeration with water and 
PVA help attached particles to be in a desired particle 
size. For preparing the composite thermal barrier coating, 
15wt% of Al2O3/YAG was mixed with 85wt% of YSZ, 
30wt% of Al2O3/YAG was mixed with 70wt% of YSZ 
and 45wt% of Al2O3/YAG was mixed with 55wt% of 
YSZ. Firstly specimens were placed in a ceramic crucible 
and then crucibles were placed on the alumina bricks 
Specimens were oxidized at 1050°C for 10 h and cooled 
to room temperature for 20-30 min. In the combination of 
Al2O3/YAG with YSZ in a composite thermal barrier 
coating� Al2O3 decrease the porosity of YSZ TBC. One 
can say that YSZ grains are spherical and pungent Al2O3 
grains are effective in compaction among Al2O3/YSZ 
coating particles. Besides YAG grains effectively slow 
down alumina grain growth. It is expected that the YS55 
has the highest compaction compared to other composite 
thermal barrier coatings, but thermal stresses after plasma 
spray, would be increased due to mismatch increase in 
the thermal coefficient of expansion between 
Al2O3/YAG and YSZ and this cause to increase the voids 
in YS55 TBC. 
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to high cooling rate in copper and thermal stresses in the 
welding area. Fig. 3 shows the microscopic structure of 
sample No. 2. As shown in Fig. 3 (a), conditions are 
similar to Fig. 2 (a) in terms of microstructure. In Fig. 3 
(b) austenitic structure can be seen in the 304 steel base 
metal, but delta ferrite phase has been established in a 
skeletal form morphology due to the high amount of heat 
input. The microstructure in Fig. 3 (c) shows a fully 
austenitic structure with coaxial fine grains in the weld 
metal. No solidification cracks were observed in the 
weld metal. 
 

 
Fig. 2 (a) Microstructure of HAZ area of copper and weld metal 
interface, (b) microstructure of HAZ area of stainless steel and 

weld metal interface and (c) microstructure of weld metal of 
Inconel 625 filler metal 

 

 
Fig. 3 (a) Microstructure of HAZ area of copper and lining layer, 
(b) microstructure of HAZ area of stainless steel and weld metal 

interface and (c) microstructure of weld metal of 309L filler 
metal 

  
Table 4 The yield and tensile strengths of welded samples  

  

 
 

3-2-Mechanical Properties 
The results of tensile test of welded samples for two 
different filler metals of Inconel 625 and 309L stainless 
steel have been presented in Table 4 and Fig. 4, 
respectively. It can be seen that the tensile and yield 
strengths of 309L stainless steel weld metal is a little 
higher than Inconel alloy. The failure of sample 1 
occurred at the copper-weld metal interface and the 
failure of sample 2, was seen in the HAZ of copper.  

 
Fig. 4 True stress-strain curves for welded samples 

 
3-3-Microhardness test 
Microhardness results of welds obtained from the various 
filler metals, are shown in Fig. 5. The maximum amount 
of hardness was observed in the welded sample using 
Inconel filler metal. 

 
Fig. 5 Microhardness profiles of the welded samples 

 
4- Conclusions 
The most important achievements of this research are: 
There is sharp interface as well as integrated coarse grain 
near the interface of copper and weld metal in both filler 
metals representing partial melting of copper during 
welding due to its high thermal conductivity. 
The presence of solidification crack in the weld metal 
obtained from Inconel 625 filler metal was seen due to the 
high cooling rate in copper and thermal stresses in the 
weld zone, while there was no solidification crack in the 
weld metal obtained from welding with 309L filler metal. 
Welded samples with Inconel 625 filler metal fractured in 
copper and Weld metal Interface, while the welded 
samples with 309L filler metal fractured in copper's HAZ 
area. Joining with 309L steel filler metal showed better 
mechanical properties compared to Inconel 625 filler 
metal.  

The maximum amount of hardness in the weld metal for 
both samples observed due to the fine grain 
microstructures. The weld metal of Inconel 625 also 
showed higher hardness than 309L weld metal.  
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1- Introduction 
Joining of dissimilar metals to each other is common in 
various industries to achieve different properties of these 
metals in a compound. Different parameters affect the 
weldability of dissimilar metals, such as atomic radius, 
crystal structure and solubility of metals in the molten 
and solid state. The addition of alloying elements in the 
molten pool usually results in the formation of different 
intermetallic phases. Many of these intermetallic phases 
have hard and brittle structures which significantly 
affect the mechanical properties and flexibility of the 
joints. Stainless steels have less electrical and thermal 
conductivity compared to copper and its alloys. When 
these steels are used at high temperatures, their low 
thermal conductivity leads to low heat transfer. Joining 
these steels to copper and its alloys enhances their 
thermal conductivity. In this case, the formation of 
harmful phases such as sigma phase at high temperature 
applications is avoided. However, the high thermal 
conductivity of copper has restricted their welding 
operation. In other words, high thermal conductivity of 
copper decreases welding heat area and delays reaching 
the melting point. One of the most important issues in 
dissimilar welding is choosing a suitable filler metal to 
achieve good binding properties. In this study, the 
microstructure and properties of a dissimilar joint of 
pure copper to 304 stainless steel using GTAW welding 
process have been reviewed and the effects of two types 
of filler metals on binding properties were studied. 
 
2‐ Experimental 
In this study, 304 stainless steel and pure copper were 
used as base metals and two different filler metals 
ERNiCrMo3 and 309 stainless steel were used. Table 1 
shows the chemical composition of the base and filler 
metals. The welded samples for both base metals were 
prepared as sheets with unilateral forked connection, an 
bevel angle of 60 °. 
 

Table 1 Chemical composition of base and filler metals (Wt.%) 
 

 
 

An intermediate layer was used as buttering on the 
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surface of copper as indicated in Fig. 1 (a) and (b). 
 

 

 
Fig, 1 Connecting plan of 304 stainless steel and commercially pure 

copper and placement plan of lining layer on the copper surface 
 

Welding parameters and coding of two used filler metals 
are shown in Tables 2 and 3, respectively. 
 

Table 2 GTAW welding parameters of 304 stainless steel and 
commercially pure copper 

 

 
 

Table 3 The codes of welded samples 
 

 
 

3- Results and Discussion 
3-1- Microstructural Study 
Fig. 2 shows the microstructure of sample No. 1. As 
shown in Fig. 2 (a), there are a number of holes in the HAZ 
of the copper base metal which is attributed to the high 
cooling rate due to high thermal conductivity of copper 
and also entrapment of the shielding gas in the weld metal. 
According to Fig. 2 (b), 304 stainless steel base metal has 
an austenitic matrix with some ferrite. In Fig. 2 (c) very 
fine coaxial austenitic dendrites are also observed which 
create an under-grain austenitic structure in the weld 
metal. Also, there were obvious solidification cracks due 
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the majority of ߚ-precipitates and eutectic ߚ-phases (0b). 
The Al8Mn5 precipitates were not removed by this 
homogenization treatment. The average grain size of the 
as-cast and homogenized alloy was measured to be about 
(1300200) ݉ߤ and (758150) ݉ߤ respectively. 
 

 
Fig. 2 Typical microstructure of (a) the as-cast and (b) 

homogenized AZ91 alloy 
After the first ECAP pass at 350°C, a bimodal 

microstructure including the initial coarse grains 
surrounded by new fine grains can be found that resulted 
in formation of a necklace type structure (0a). This 
structure implies the occurrence of dynamic 
recrystallization (DRX) after the first ECAP pass.  
 
 

  

  

 
Fig. 3 Typical microstructures of the AZ91 alloy ECAPed at 

290°C using route Bc after (a) one, (b) two, (c) four, (d) six and (e) 
eight passes 

As can be observed in 0, ߚ-precipitates appeared after 
the first ECAP pass in. These second phase precipitates 
are mainly located near the original grain boundaries and 
around the new grains. The presence of this spherical 
precipitates can be attributed to fracturing the retained 
large eutectic phases as well as the dynamic precipitation 
during the ECAP. Imposing the high strains on the 
material during passing in the shear zone results in 
dynamic precipitation in a short time. In fact, the grain 
boundaries act as the preferential sites for the nucleation 
of precipitates. Nevertheless, the high density of 
dislocations and defects formed during ECAP can also 
promote precipitating.  

A significant level of grain refinement ((183.5) ݉ߤ) 
has been achieved only by one ECAP pass at 350°C.  

0b-e shows the typical microstructure of the AZ91 
alloy after ECAP at 290°C from 2 to 8 passes using route 
Bc. As can be seen, increasing the strain level results in 
higher grain refinement and a homogeneous 
recrystallized structure. The average grain size was 
decreased to (5.50.9) ݉ߤ and the necklace structure 
became wider after two passes. However, the original 
grains still exist in the microstructure. An almost fully 
recrystallized structure with equiaxed grains can be 

observed after six ECAP passes. Further ECAP up to 
eight passes resulted in a homogeneous and completely 
fine equiaxed grain microstructure with an average grain 
size of (5.00.2) ݉ߤ. Similarly, the volume fraction of 
precipitates was increased by rising the strain level. An 
increase in ECAP passes increased the shear strain 
leading fracturing the large ߚ particles into smaller ones. 
In addition, since recrystallization and precipitation take 
place simultaneously, dynamic precipitation is promoted 
with the formation of new grain boundaries and a high 
density of dislocations.  

A process similar to particle stimulated nucleation of 
recrystallization (PSN) can occur during the deformation 
in the presence of larger precipitates (1m). The 
accumulation of dislocations around the precipitates 
results in forming the deformation zones which act as the 
preferred sites for nucleation of recrystallized grains. The 
smaller precipitates (1m) can also retard the grain 
growth by pinning the new grain boundaries and provide 
more grain refinement.  

To evaluate the correlation between the mechanical 
properties and microstructure of the ECAPed AZ91 
alloy, all samples were subjected to tensile tests at room 
temperature. According to the results, the ECAP 
processing at 290°C led to a remarkable improvement in 
strength and ductility of the alloy. As the strain is 
increased, the ultimate strength, yield strength and 
elongation to failure were enhanced. After eight passes, 
the ultimate strength (284 MPa) was about twofold the 
cast sample (147 MPa) and elongation to failure was 
significantly increased from 2.5% (cast condition) to 
11.3% (8 passes). Increasing the yield strength with 
decreasing the grain size is in agreement with the Hall-
Petch relation.  

Ductility enhancement is attributed to decreasing the 
grain size and increasing the homogeneity of the structure 
with the pass number. Due to the occurrence of ߚ-
precipitations, in addition to grain boundary and 
dislocation strengthening, precipitation strengthening is 
also the main reason of increasing the ultimate strength 
in the AZ91 alloy. 
 
4- Conclusions 
In this study, applying a two-step ECAP processing 
resulted in a significant grain refinement from 758	݉ߤ in 
to 5	݉ߤ after eight passes. It can be concluded that the 
grain refinement is due to simultaneously DRX and 
dynamic precipitation phenomena. DRX mainly occurs 
near the precipitates with PSN mechanism. The smaller 
precipitates with pinning the new grain boundaries can 
also retard the grain growth and provide more grain 
refinement. The ECAP processing led to an improvement 
in both elongation and strength of the alloy. The 
significant grain refinement, a homogenous structure and 
the presence of the precipitates are the main reasons for 
ductility and strength enhancement.  

a b

a 

d c 

b 

e 
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1- Introduction 
Magnesium and its alloys as light metals with a high 
specific strength have attracted much attention in various 
industries. However, the poor workability of these alloys 
due to insufficient independent slip systems at room 
temperature limits their usage. Severe plastic 
deformation (SPD) techniques are widely used to 
produce the fine grain structures and to improve the 
workability and mechanical properties of the material. 
ECAP as the most frequently used SPD technique is able 
to impose a high shear strain to the material without any 
change in the cross-sectional area. As the ECAP of Mg 
alloys at low temperatures usually leads to the formation 
of deep cracks, the process is carried out at elevated 
temperatures. Increasing the die angle, reducing the 
pressing speed, conducting the process at high 
temperatures, applying a back pressure and performing a 
preliminary step prior to ECAP are the main attempts 
used to improve the workability of magnesium alloys in 
ECAP process.  

In the case of AZ91 alloy, the presence of the 
Mg17Al12 (ߚ) precipitates in the microstructure can 
strongly affect the microstructure evolution, grain 
refinement mechanism and mechanical properties. It has 
been reported that during ECAP of AZ91, grain 
refinement and precipitation can take place 
simultaneously. Yuan et al. confirmed the presence of 
these precipitates after ECAP as well. They indicated that 
a subsequent aging treatment with formation of higher 
volume fraction of fine precipitates could improve the 
material properties. It was also reported a change in both 
grain size and precipitates morphology. In addition to the 
grain refinement, precipitation hardening can be another 
mechanism for strengthening of this alloy. Only few 
studies can be found in the literature focusing on the 
development of ECAP processing of cast AZ91 alloy. 
Since the cast AZ91 alloy used in current study contains 
very coarse grains with network-like precipitates in its 
structure, one-step ECAP of cast AZ91 alloy is not 
feasible. Thus, the present work has been undertaken to 
develop a two-step ECAP process for as-cast AZ91 to 
control the grain growth and achieve a fine structure 
without cracking. The microstructure development 
during ECAP of the alloy has been studied in this work. 
The effect of precipitation on grain refinement and final 
mechanical properties was also investigated.  
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2- Experimental 
The as-cast AZ91 magnesium alloy with the chemical 
composition of (9.2 wt. % Al, 0.8 wt. % Zn, 0.2 wt. % 
Mn, 0.09 wt. % Si and 0.03 wt. % Cu) was used in this 
study. The cylindrical ECAP samples with the diameter 
of 9.9 mm and the length of 65 mm were prepared. To 
homogenize the dendritic microstructure of the as-cast 
AZ91 and remove the precipitates, all samples were 
heated at 420°C for 24h under protective atmosphere 
followed by water quenching. An ECAP die was 
designed and manufactured from AISI D6 tool steel as 
shown in 0. In order to obtain a uniform temperature 
within the samples, four electrical heating elements were 
properly inserted into the die. The temperature of the 
channel was measured using a K-type thermocouple. The 
angle between two intersecting channels () and the outer 
arc of curvature () were 90° and 20°, respectively. Both 
channels had a circular cross section with a diameter of 
10 mm. This design of the die provides an equivalent 
imposed strain (ߝ௘௤) about 1 for each pass. To maximize 
the effect of ECAP on grain refinement and also 
minimize the possible cracking of the samples, the first 
ECAP pass for all samples was conducted at 350°C and 
the next passes followed at lower temperature of 290°C. 
 

 
 

Fig. 1 The photograph of ECAP die used in present study 
 

ECAP was conducted up to eight passes using route 
BC, in which samples were rotated around the 
longitudinal axis by 90 clockwise after each ECAP pass. 
MoS2 was used as lubricant. The constant ram speed was 
set to 3 mm/min. After ECAP, the samples were cut in 
cross sectional plane perpendicular to the pressing 
direction, ground and polished and then etched using an 
acetic-picric solution. The microstructural analysis of the 
samples was performed by polarized optical microscopy 
(OM) and scanning electron microscopy (SEM) 
equipped with energy dispersive X-ray spectroscopy 
(EDX). Tensile tests were carried out at room 
temperature by Zwick/Roell universal testing machine. 
Average grain size measurements were carried out using 
the intercept method.  
 
3- Results and Discussion 
0a illustrates the microstructure of the as-cast AZ91 
alloy. A typical dendritic structure with the coarse grains 
that consists of the Mg-ߙ matrix, Mg17Al12-ߚ 
precipitates, eutectic ߚ-phases and Al8Mn5 precipitates. 
The homogenization of the sample resulted in dissolving 
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than 90% of nickel and copper were extracted. In the 
second series of experiments, tartaric acid has no ability 
to improve the extraction or separation of these elements. 
Also, in the results of the third series of experiments, the 
effects of the combination of tartaric acid and sodium 
acetate on the solvent extraction, showed that the 

separation of copper and nickel using 0.04 g/L of sodium 
acetate and 0.03 g/L of tartaric acid at time of 10 minutes 
and optimal pH of 5.12-5.4 was promising.  
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1- Introduction 
The solvent extraction process is one of the important 
separation processes in hydrometallurgy. Many solvents 
have been used to extract metals in 
hydrometallurgical processes. Among them, 
organophosphorus extractants such as oxime and Cyanex 
have been used to extract nickel and copper from acid and 
alkaline solutions. Organophosphorus extractants 
(D2EHPA, Cyanex 272, and PC-88A) have been widely 
used for the nickel extraction. D2EHPA is a low-cost and 
high-performance extractant in the solvent extraction 
industry. This extractant extracts copper and nickel 
simultaneously. Therefore, for the separation of these 
two ions using D2EHPA from a solution containing 
copper and nickel ions, modifiers were used. According 
to research data, acetate ions have been used only to 
improve the extraction of copper by D2EHPA and its 
effect on the separation of copper from nickel has not 
been studied; therefore, this research is innovative in this 
regard. In this research, the optimum condition of the 
sodium acetate concentration for the maximum copper 
extraction was investigated. Then, the extraction of 
copper and nickel was studied in the presence of two 
different carboxylates, namely tartaric acid and sodium 
acetate with D2EHPA. The purpose of adding these two 
carboxylates was to improve the selective copper 
extraction against nickel. To evaluate the behavior of 
these additives, effective parameters such as pH, 
carboxylate concentration, and mixing time were 
investigated. Finally, the best combination of 
carboxylates was selected based on the copper separation 
from solution. 
 
2- Experimental 
The purpose of these experiments is to investigate the 
effects of carboxylates such as tartaric acid, sodium 
acetate, and their mixtures on the copper and nickel 
separation. In the preparation of organic and aqueous 
solutions, the incubator was used to mix at a specific 
temperature and time. In each experiment, 40 ml of an 
aqueous solution and 40 ml of an organic phase were 
mixed with a mechanical stirrer at 800 rpm for 10 
minutes. Then, about 15 minutes were given to separate 
two phases. 
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3- Results and Discussion 
The results showed that the extraction of both metals i.e. 
in the presence of sodium acetate was fast and carried out 
at 10 minutes, as the extraction efficiency reached 90%. 
Thus, for subsequent experiments, the mixing time was 
selected to be 10 minutes. According to the results, under 
a concentration of 20% D2EHPA, mixing time of 10 
minutes, copper and nickel concentrations equal to 500 
mg / L, and the concentration of sodium acetate of 5 g/L 
to 93% of nickel and 99.6% of copper were extracted. It 
was also observed that the increase of sodium acetate in 
the solution increases the extraction efficiency of both 
copper and nickel, considerably. In the absence of 
sodium acetate, the extraction rate is low, but by adding 
5 g/L of sodium acetate, the extraction percentage 
increases. According to the results, using sodium acetate 
of 5 g/L, the optimum pH range of 6.5-5.5 for the 
maximum extraction of copper was obtained. The 
purpose of this study is to maximize the copper extraction 
and separate it from nickel. Although this aim was 
obtained at lower pHs, the nickel was extracted about 
70%, which was high. Moreover, in the presence of 
tartaric acid, the percentage of copper extraction and 
nickel increased and reached almost a level. This result 
shows that tartaric acid does not have an influence on the 
separation of copper from nickel. The effect of D2EHPA 
concentration on the percentage of copper and nickel 
extraction in the presence of tartaric acid showed no 
significant separation between nickel and copper in 
various concentrations of D2EHPA. The results of the 
mixing of tartaric acid and sodium acetate show the 
selective extraction of copper. By adding 0.04 grams of 
sodium acetate and 0.03 grams of tartaric acid in one liter, 
the best separation of copper from nickel was observed. 
 
4- Conclusions 
In this study, the effect of D2EHPA as an extractant and 
carboxylates as additives was investigated on copper and 
nickel extractions. With the use of 20% D2EHPA, at the 
initial pH of 5.12, and O:A ratio of 1, the extraction of 
copper and nickel with a concentration of 0.5 g/L was 
possible. Carboxylates were used to improve the 
extraction and separation of these elements using 
D2EHPA. In the first series of experiments, the effect of 
sodium acetate was studied with regard to the high 
extraction of copper (not selective). The results showed 
that sodium acetate greatly increased the extraction of 
both metals. In this case, using sodium acetate of 5 g/L, 
time of 10 min, and an optimal pH range of 5 to 6, more 
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