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 روش مکانیکیشده بهسازیفعالانحلال مولیبدنیت رفتار  بینیپیشبرای مدل سینتیکی  ۀتوسع

 
 (4)معصومه ترابی پاریزی     (9)ابوالفضل باباخانی     (2)هادی نصیری     (9)حسین شالچیان

 
 چکیده

حالت حضور و 2ر مدنظر د ۀ. ابتدا کنسانترشودمیروش مکانیکی بررسی شده بهسازیفعالسینتیک واکنش انحلال کنسانتره مولیبدنیت  ،در این پژوهش
ل بررسی سینتیک انحلا منظوربهدر اسیدنیتریک انجام شد.  انحلالی هاآزمونو پس از آن  شدآسیاکاری  افزودنی خنثی عنوانبهعدم حضور آلومینا 

نشان داد و در پایان  هادادهآمده برازش بهتری بر دستبهشونده انجام شد. در هر مرحله مدل روی مدل معمول هسته کوچک در چند مرحله اصلاحاتی
د که شده نشان داهمحاسب سازیفعالمقادیر انرژی شده را در خود دارد. انحلال مولیبدنیت آسیاکاریثر بر میزان ؤآمد که اثر عوامل م دستبهمدلی جامع 

درصد 22ر انحلال براب سازیفعالاست و حداقل میزان کاهش در مقدار انرژی  بیشترمکانیکی بر مولیبدنیت  سازیفعالدر عدم حضور افزودنی، میزان اثر 
انحلال  سازیفعالحداقل میزان کاهش در مقدار انرژی  کهدرحالی آمد. دستبهساعت 24و  4مدت شده بهی آسیاکاریهانمونه برای ترتیببه درصد65و 

 آمد. دستبهساعت 92و  2مدت شده بهی آسیاکاریهانمونهبرای  ترتیببهدرصد 5درصد و 9حدود  ،شده در حضور آلومیناسازیفعالبرای مولیبدنیت 
 

  .سازیمدلسینتیک، ، انحلالمکانیکی،  سازیفعالمولیبدنیت، : کلیدی هایواژه

 

 
Development of a Kinetic Model for Predicting the Dissolution Behavior of Activated 

Molybdenite by Mechanical Activation 

 
H. Shalchian     H. Nasiri    A. Babakhani    M. Torabi Parizi 

Abstract 
In this research, leaching kinetic of activated molybdenite was studied. Mechanical activation of molybdenite 

concentrate was carried out at different conditions of milling and presence of alumina. Leaching experiments were 

performed in nitric acid media. The classic shrinking core model was modified, in order to study the leaching 

kinetic of activated molybdenite. The model was developed step by step. Finally, a comprehensive model was 

obtained which contains the effect of important parameters on the leaching rate of activated molybdenite. The 

calculated values of activation energy revealed that the activated molybdenite without additive is more reactive 

with the minimum of 20% and 56% reduction in activation energy value after 4 and 24 hours of milling, 

respectively.  The minimum of 3% and 6% reduction in activation energy value was obtained for the activated 

molybdenite in presence of alumina after 2 and 12 hours of milling, respectively. 
 

Key Words: Molybdenite, Mechanical Activation, Leaching, Kinetic, Modeling. 
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  مقدمه
دنیت مولیب کانی شکلبهمتداول  طوربهمولیبدن در طبیعت 

2MoS  ید لاصلی برای تو اولیه ۀ. این ترکیب مادشودمییافت
ینه ابتدا زممتداول دراین فرایندسایر ترکیبات مولیبدن است. 

کیبات سپس تولید سایر تر تشویه و تولید اکسید مولیبدن و
یست محیط ز ۀلید گازهای آلایندتشویه باعث تو فراینداست. 
بعضی فلزات  فراینددر این  ،. همچنینشودمی 2SOمانند 

 ،دنمولیبدنیت وجود دار ۀخاص که در مقادیر کم در کنسانتر
مثال اکسید  عنوانبه. شوندمیهمراه گازهای گوگردی خارج 

نام برد که بازیابی اولی  توانمیرنیوم و اکسید سلنیوم را 
لحاظ جلوگیری از لحاظ اقتصادی و بازیابی دومی بهبه

. برای رفع [1] استمحیطی دارای اهمیت های زیستآسیب
از  توانمی ،پیرومتالورژیکی تشویه فراینداین مشکلات 

های هیدرومتالورژیکی استفاده کرد که علاوه بر حذف فرایند
لزات ف بیشتربازیابی  ۀتصاعد گازهای آلاینده گوگردی، اجاز

د ی. اما پایداری زیاد سولفدهدمیموجود در کنسانتره را نیز 
حلال ، زیرا انکندمیایجاد  فرایندیبدن مشکلاتی را در این مول

. در این راستا [2] دارد نیاز و به شرایط خاص آن دشوار است
مولیبدنت انجام شده است که  انحلالبهبود  برایمطالعاتی 

 Pressure oxidative) اکسیدان تحت فشار انحلالبه  توانمی

leaching) [3-5] ،در حضور عاملی اکسیدان انحلال 
(Oxidizing agent) [6,7]  باکتریایی انحلالو (Bio 

leaching) [8-10] ها،  اشاره کرد. در کنار این روش
د های متداول برای بهبونیز از روش کانیمکانیکی  سازیفعال

شامل انجام آسیاکاری است که  فرایند. [11] انحلال است
اعمال انرژی مکانیکی باعث  علاوه بر تولید ذرات ریز، با
. این تغییرات در ماده شودمیافزایش کرنش و عیوب شبکه 

نتیجه بهبود  باعث افزایش انرژی آزاد گیبس ذرات و در
دارای چندین  سازیفعال. [12,13] شودمیسرعت واکنش 

به افزایش انحلال  توانمیکه  استاثر مفید بر انحلال 
نحلال یابی فلز و بهبود شرایط اانتخابی، بهبود سینتیک  باز

مکانیکی بر میزان  سازیفعال. بررسی اثر [13] اشاره کرد
 ن دیگر نیز انجام شده استاانحلال مولیبدنیت توسط محقق

زمینه محدود است. شده دراین، اما مطالعات انجام,14]96]
ی صنعتی برای فراوری فراینداگر هدف ایجاد  خصوصبه

هیدرومتالورژیکی مولیبدنیت باشد، در این حالت مطالعه 

یق در این تحق رواین. از کندمیسینتیک انحلال اهمیت پیدا 
شده در دو حالت  سازیفعالسینتیک انحلال مولیبدنیت 
افزودنی بررسی شد تا  عنوانبهحضور و عدم حضور آلومینا 

آسیاکاری، اثر حضور افزودنی  زمانثیر أعلاوه بر بررسی ت
 دنبالهبمکانیکی و  سازیفعالاکسیدی و خنثی نیز بر میزان 

آن نرخ انحلال مولیبدنیت بررسی شود. زیرا نتایج یکی از 
تحقیقات نشان داد که حضور افزودنی اکسیدی باعث کاهش 

. [16] شودمیواکنش مکانوشیمیایی احیای مولیبدنیت  زمان
 فرایندبنابراین بررسی اثر حضور این نوع افزودنی در 

 مکانیکی و انحلال مولیبدنیت نیز اهمیت پیدا کرد. سازیفعال
ی شونده براکوچک ۀاز مدل سینتیکی هست                در منابع معمولا 

اما این مدل  شودمیبررسی سینتیک انحلال استفاده 
ل برای این مد کهایناز جمله  ؛[17]دارد ی یهامحدودیت

 بارۀکه در، حال آن[18] شودمیخوبی استفاده ذرات کروی به
. [19] باشندمی ایلایهمولیبدنیت چنین نیست و ذرات 

همچنین در این مدل غلظت اسید در طول واکنش ثابت فرض 
غییر ت زماناما در واقعیت چنین نیست و غلظت با  است شده
. از طرف دیگر خواص فیزیکی و فاکتورهای کندمی

ی هاواکنشیی را در هاپیچیدگید توانمیمینرالوژیکی نیز 
وجود آورد و نرخ واکنش را تحت کنترل شیمیایی به

ثیر قرار دهد. این موارد شامل ساختار بلوری، أتتحت
های ها و ناخالصیها، نابجاییای، آخالگیری صفحهجهت

که باعث تغییر در فعالیت ماده و در  باشدمیمحلول در ماده 
ی در بررس            د که معمولا وشمی نتیجه تغییر در نرخ واکنش 

. [18] شودمیپوشی چشم هاآنی متالورژیکی از هاواکنش
 ایجاد عیوب دلیلبهشده سازیفعال کانی بارهدر خصوصبه

 ، سدرواین. از شودمیدر ساختار بلوری، این موارد تشدید 
. ندکمیتغییر  زمانانرژی در مقابل انجام واکنش با گذشت 

افزایش  زمانبا گذشت  سازیفعالدیگر انرژی  عبارتبه
 .[18,20] یابدمی

تر هایی اهمیت مطالعه عمیقوجود چنین محدودیت 
راتی که دارای ذرا شده سازیفعالسینتیک انحلال مولیبدنیت 

 ،راین. بنابکندمیآشکار  است،با شکل نامتعارف )غیرکروی( 
مدلی مناسب و بهبود مدل سینتیکی  ۀهدف این تحقیق توسع

که بتوان با استفاده از آن یطوربه ،شونده استهسته کوچک
 بینییشپدرستی شده را بهرفتار انحلال مولیبدنیت آسیاکاری
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مختصر  صورتبه [21]ندگان کرد. در پژوهش قبلی نویس
برای بیان سینتیک انحلال  ایلحظه سازیفعالمدل انرژی 
قیق اما در این تح ،شده آمده استسازیفعالمولیبدنیت 

تلف ی مخهامدل ۀبا توسع بیشترجامع و با جزئیات  صورتبه
از مدل  ایلحظه سازیفعالنحوه  رسیدن به مدل انرژی 

مرحله بیان بهمرحله صورتبهشونده کوچک ۀمعمول هست
 . شودمی
 

 مواد و روش تحقیق

حقیق از در این ت شدهکنسانتره مولیبدنیت استفاده.  مواد اولیه
معدن مس سرچشمه تهیه شد. آنالیز شیمیایی این کنسانتره 

 مولیبدن است )جدول درصد 66نشان داد که حاوی بیش از 
 Chemical) شیمیایی ۀحمل(. برای انجام این آنالیز از روش 9

attack)  استفاده شد. در این روش مقدار مشخصی از کنسانتره
به  9ت به نسب اسیدنیتریکدر مخلوطی از اسید کلریدریک و 

حل شد. پس از آنالیز محلول و تعیین غلظت عناصر در  9
مد. آ دستبهجرم درصد وزنی عناصر  هآن، با استفاده از موازن
الف آمده -9کس کنسانتره در شکل الگوی پراش پرتو ای

  است.
 

 ر این تحقیقد شدهآنالیز  شیمیایی کنسانتره مولیبدنیت استفاده  9جدول 
 

 جزء S Cu Fe Mo نامحلول

59/4  29/99  69/2  15/2  5/66  درصد وزنی 

 
برای حذف روغن ناشی از فلوتاسیون بر سطح ذرات  

مولیبدنیت در استون )با خلوص  ۀابتدا مقداری از کنسانتر
و  درصد22 نسبت جامد به مایعآزمایشگاهی( و در شرایط 

 (Steroglass company) همزن مغناطیسی بادقیقه 96 زمان
 پس از آن با استفاده از فیلتر خلأو  شدشو وشست

(Milipore-vaccum pump and filter)، ل فیلتراسیون عم
شو با استون، کیک فیلتر ومرحله شست 9انجام شد. پس از 

ن . ایشد وشوشستآب مقطر  باحاصل در شرایطی مشابه 
بار انجام شد و پس از آن کیک فیلتر نهایی در  9مرحله نیز 

موجود شکل   FT-IRهای خشک شد. طیف C 926°دمای 
که پیوندهای مربوط به ترکیبات آلی در  دهندمیب نشان -9

اند که حذف شده 2192و  2962، 9456، 976های موقعیت
 حذف روغن موجود در کنسانتره است. بیانگر
 ۀبا درج ،سازیفعالی هاآزموندر  شدهآلومینای استفاده 

با خلوص  Sigma Aldrichخلوص آزمایشگاهی تهیه شد )
 Philipsدستگاه  از طریق XRD(. آنالیز درصد19از  بیشتر

Panalytical  با آندی از جنس مس و تابشK-α و انجام شد 
نشان داد که اکسید آلومینیوم مدنظر از نوع کوراندوم است. 

 تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی با پراش همراه الگوی
(Scanning Electron Microscopy) (SEM)  2آن در شکل 

 آمده است. 
 

 
 

 
 

 

ز مولیبدنیت پس ا ۀ)الف( الگوی پراش پرتو ایکس کنسانتر  9شکل 

مولیبدنیت قبل و بعد  ۀکنسانتر FT-IRحذف روغن، )ب( نتایج آنالیز 

 وشوشستاز 
 



 سازی...بینی رفتار انحلال مولیبدنیت فعالمدل سینتیکی برای پیش ۀتوسع 4

 

 

  1   991  ،   یک        ، شماره     ودوم  سی    سال                              نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 
 

 
 

)الف( الگوی پراش و )ب( تصویر میکروسکوپ الکترونی   2شکل 

 شده در این تحقیقروبشی آلومینای استفاده

 

 مکانیکی سازیفعالی هاآزمون
مکانیکی در   ساااازیفعال ی ها آزمون، پس از حذف روغن 

 های فولادیها و گلولهای با ظرفای ماهوارهآسااایای گلوله  
(Tempered chrome steel با شاااماره سااافارش )721/62 

شرکت    )در حضور و عدم   گروه2و در  FRITSCHساخت 
شرایط      شد که  آمده  2جدول  در هاآنحضور آلومینا( انجام 

 است.
 

 مکانیکی سازیفعال یهاآزمونشرایط انجام   2جدول 
 

شماره 

 آزمون

 زمان

 )ساعت(

نسبت گلوله 

 به پودر

سرعت )دور 

 بر دقیقه(

درصد وزنی 

 آلومینا

9 4 42 922 2 

2 24 42 922 2 

9 2 42 922 62 

4 92 42 922 62 

های دستگاه با( SEM-TEMی میکروسکوپی )هابررسی 
انجام  kv922و  kv22با ولتاژ کاری  Philipsساخت شرکت 

 ، سپس رویندابتدا در اتانول توزیع شد TEMی هانمونهشد. 
 و بررسی شدند. ندگرید قرار گرفت

 
 انحلالی هاآزمون

 یهانمونه انحلالی هاآزمونبررسی سینتیک انحلال،  ایرب
در حضور و عدم حضور )در شرایط مختلف  شدهفعال
 اسیدنیتریکاز  هاآزمونانجام شد. در این  (آلومینا

با غلظت مدنظر استفاده  هایآزمایشگاهی برای تهیه محلول
 Central Composite) مرکزیشد. از روش طراحی مرکب 

Design) (CCD) شده است، که یک روش آماری شناخته
. [22]استفاده شد  انحلالی هاآزمونبرای طراحی فضای 
و  C 92-72°بین  شدهدمای بررسی ۀبدین منظور محدود

برابر مقدار استوکیومتری مورد نیاز برای 5تا  2غلظت اسید 
ظر انتخاب شد. سطوح مدن اسیدنیتریکانحلال مولیبدنیت در 

 ،متغیر دما و غلظت اسید2شده با ی طراحیهاآزمون با همراه
لازم به ذکر است  آمده است. 4 و 9جدول  در ترتیببه

انجام شد و  Design Expert 7.0افزار نرم باطراحی فوق 
 افزار مشخص شدند.نرم بانیز  α−و  α+مقادیر
براساس واکنش  هاآزمونتعیین مقدار اسید در این  

از  انتخاب شد که در یکی اسیدنیتریکانحلال مولیبدنیت در 
  :[23]زیر پیشنهاد شده است  صورتبهمنابع 

 

MoS2 + 6HNO3 → MoO3.nH2O + 2H2SO4 + 6NO + 

                               (1-n) H2O        

(9) 
اطلاعات مربوط به میزان انحلال اکساااید مولیبدیک و    

شان  هیدرات که انحلال آن کم و در حدود  دهدمیهای آن ن
گرم بر لیتر      59/2و  O2.2H3MoOگرم بر لیتر برای       92/9

. بنابراین، برای جلوگیری از  [23]اسااات  O2.H3MoOبرای 
د آن تشکیل رسوبات اکسی    دنبالبهشدن محلول و  اشباع فوق
بدار پس از انحلال، از   مول بدن آ  ۀگرم بر لیتر کنساااانتر9/9ی

شد.     ستفاده   طبق هاآزمونمولیبدنیت در هر آزمون انحلال ا
( انجام شاادند. لازم به ذکر 4شااده )جدول فضااای طراحی
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ی ها آزمونانجام مطالعات ساااینتیکی،     منظوربه اسااات که  
 ساعت( انجام شدند. 5تا  2ی مختلف )هازماندر  4دول ج

ای دوجداره با حجم شیشه رآکتوری انحلال در هاآزمون 
 Water jacketed glass) لیتر، با پوشش دارای آبگرد 9

reactor)   .و آب در رآکتورکنترل دمای  منظوربهانجام شدند 
گردش نیز از حمام آبگرم مجهز به پمپ و با قابلیت تنظیم 
دما استفاده شد. در هر آزمون پس از تهیه محلول با غلظت 

در مقدار مدنظر تنظیم و پس از آن  رآکتورشخص، دمای م
ه شد. اضاف رآکتورمولیبدنیت به محلول موجود در  ۀکنسانتر

همزن مغناطیسی استفاده  ، ازانجام اختلاط در محلول ایبر
ی ابتدایی نشان داد که در هاآزمونی خرب. نتایج شد

ند، ادر محلول معلق                         ای از سرعت که ذرات کاملا محدوده
زدن اثری بر میزان انحلال ندارد. بنابراین، سرعت سرعت هم

انتخاب شد. پس از  622 (rpm) هاآزمون زدن در تمامهم
دقیقه در 6مدت مشخص، محلول حاصل به زمان گذشت
سانتریفیوژ شد و پس از تعیین غلظت  4222 (rpm)سرعت 

مولیبدن در محلول، درصد انحلال محاسبه شد. 

 

 

 مربوط به دما و غلظت اسید در طراحی آزمایش مدنظرسطوح   9جدول 
 

 سطوح متغیرها 

 α 9 2 9- −α+ متغیرها
 22 92 62 72 79 دما

 99/5 (214/2 )5 (915/2 )4 (219/2 )2 (267/2 )97/9( 996/2) (M) *مقدار اسید
 

مقدار اسید برحسب ضریبی از مقدار استوکیومتری گزارش شده است. همچنین اعداد موجود در پرانتزها غلظت محلول مدنظر را  برحسب مولار  *

 .دهندمینشان 

 

 متغیر دما و غلظت اسید2و با استفاده از  CCDشده براساس روش ی طراحیهاآزمون 4جدول 
 

 (M) *مقدار اسید (°Cدما ) شماره آزمون

9 92 (219/2 )2 

2 92 (214/2 )5 

9 72 (219/2 )2 

4 72 (214/2 )5 

6 22 (915/2 )4 

5 79 (915/2 )4 

7 62 (267/2 )97/9 

9 62 (996/2 )99/5 

1 62 (915/2 )4 

92 62 (915/2 )4 

99 62 (915/2 )4 

 
را  برحسب مولار  مدنظرمقدار اسید برحسب ضریبی از مقدار استوکیومتری گزارش شده است. همچنین اعداد موجود در پرانتزها غلظت محلول  *

 .دهندمینشان 
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 نتایج و بحث
صویر   صو  با همراه سازی فعالمولیبدنیت قبل از  SEMت یر ت

TEM 9در عدم حضااور آلومینا در شااکل  شاادهفعال ۀنمون 
هم  سازی فعالکه در اثر  دهدمیآمده است. این شکل نشان    

یت ایجاد       ها لایه  بدن نازو مولی و هم  شاااوند میی بسااایار 
شکیل  هکلوخ زیعی تو ،. بنابراینشوند میهایی از ذرات ریز ت

از ذرات با ابعاد مختلف وجود دارد. نتایج تحقیقات پیشااین 
 سااازیفعال ،ن داد که در حضااور آلومینانویسااندگان نشااا 

 ی بر ساااختار آن دارد و در اینکمترمکانیکی مولیبدنیت اثر 
که نتایج آن در پژوهش دیگر  شودمیفعال  کمتر کانیحالت 

ست    مکانیکی سازی فعالپس از انجام  ،. بنابراین[19]آمده ا
ست که میزان انحلال   ر د شده فعالی هانمونهانتظار بر این ا

در عدم حضااور  شاادهفعالحالت 2از  کمترحضااور آلومینا 
نیز آن را اثبات کرد که در ادامه  انحلالآلومینا باشد که نتایج  

 (. د تا الف – 4آمده است )نقاط تجربی شکل 
 

 
 

 
 

، )ب( سازیفعالمولیبدنیت قبل از  SEM)الف( تصویر   9شکل 

ی هاناحضور آلومینا )پیکشده در عدم سازیفعالنمونه  TEMتصویر 

ی بسیار نازو مولیبدنیت و پیکان قرمز هالایهدهنده زردرنگ نشان

 از ذرات ریز است( ایکلوخهدهنده نشان

عات ساااینتیکی معمولا      طال ت ها مدل از                                 در م  ۀی هسااا

اسااتفاده   انحلالی هادادهبر  هاآنشااونده و برازش  کوچک

مدل 2. [17]ند او فرض بر این است که ذرات کروی شودمی

 ند:هستزیر  صورتبهشونده کوچک ۀمعمول هست
 

1 − (1 − X)
2

3 = kt  (2          )           

1 − (1 − X)
1

3 = kt       (9)    
 

 (9)و  (2). روابط اساات زمان tکساار انجام واکنش و  Xکه 

معادلات سااارعت مربوط به کنترل نفوذی از فیلم     ترتیب به 

شان      شیمیایی را ن سع  ۀنحو .دهندمیسیال و کنترل  ین ا ۀتو

 .[17]در مرجع مربوطه آمده است  رابطه2

هایی که غلظت در منابع ذکر شده که در سیستم 
و ذرات از شکل هندسی  است زیاد بوده هادهندهواکنش

سرعت  ۀبرای مطالع ،متعارفی برخوردارند )ذرات کروی(
ریاضی مشکل چندانی وجود  صورتبهواکنش و بیان آن 

 کهاینکه در این تحقیق، علاوه بر درصورتی. [18]ندارد 
تعارف مذرات نیز نا ۀپایین است، هندس       نسبتا  هاغلظت محلول

کردن ذرات این اثر را ایلایهبا  سازیفعال فرایندبوده و 
و نیز باعث افزایش میزان عیوب بلوری در  است تشدید کرده

در حین انجام واکنش، نواحی با  ،. بنابراین[19] شودمی کانی
نواحی با  و دهندمیتر واکنش سریع بیشترفعالیت شیمیایی 
 شانن مرور واکنشو به ندمانمیباقی  کمترفعالیت شیمیایی 

، سد انرژی در مقابل انجام واکنش با رواین. از دهندمی
 سازیفعالدیگر انرژی  عبارتبه. کندمیتغییر  زمانگذشت 

به باتوجه ،بنابراین .[18,20]یابد افزایش می زمانبا گذشت 
وده لحاظ شیمیایی غیرفعال بمولیبدنیت به ۀسطوح قاعد کهاین

، [24,25] استی فعال واکنشی هاناها مکها و لبهو گوشه
حالت  2 هر رود ذرات دارای ابعاد مختلف، درانتظار می

نند. ایجاد کحضور و عدم حضور آلومینا، نرخ انحلال متفاوتی 
و از بین  شوندمیتر حل تر سریعذرات ریزتر و نازو

 ،مانند. همچنینتر باقی میکه ذرات درشتروند، درحالیمی
ه در اهد کرد کغلظت اسید نیز تغییر خو ،با پیشروی واکنش

شونده از جمله مدل کنترل کوچک ۀی معمول هستهامدل
ت ثاب فرایندغلظت اسید در سطح ذره در حین  شیمیایی،
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نیست و با انجام  چنین. اما در واقعیت [17] شودمیفرض 
که این اثر نیز بر  بدیامیغلظت اسید کاهش  ،واکنش

جود و افزاید.مدل مناسب می ۀتوسع مربوط بهی هاپیچیدگی
 ۀی معمول هستهامدلکه  شودمیباعث  هاپیچیدگیاین 

رفتار انحلال نباشند.  بینیپیشدر به اشونده قکوچک
کدام از این نیز نشان داد که هیچ نویسندگانی هابررسی
ی تجربی نداشتند که نتایج هادادهبرازش مناسبی بر  هامدل

 .[21]در تحقیق پیشین نویسندگان آمده است 
 صاااورتبه (Dynamicتوصااایف این شااارایط پویا ) 

توزیعی از ذرات با میزان فعالیت و  گرفتندرنظرریاضااای با 

سخت خواهد بود. اما      سیار   اثر عوامل توانمیشکل متغیر ب
ست بهرا مرحله شونده وارد  کوچک ۀمرحله در مدل معمول ه

ثال   عنوانبه کرد.  که   توانمیم یدگی فرض کرد  ی ها پیچ
 یک مقاومت کلی صااورتبهمکانیکی  سااازیفعالمربوط به 

عمل   ساااازیفعال ساااد انرژی  عنوانبه در برابر واکنش و 
د با پیشروی واکنش تغییر کند. بدین طریق توانمیکه  کندمی

ماده     یت  ضااامنی در مدل   طوربه اثر تغییرات در میزان فعال
هد داشااات، زیرا محدوده    دساااتبه  مده وجود خوا ای از آ

برای انحلال  ساااازیفعالمقاومت در برابر واکنش یا انرژی  
 .[18,26,27]نظر گرفته شده است  ذرات مختلف در

 

 
 

 در شرایط مختلف:  شدهفعالی هانمونهی حاصل از انحلال هاداده(، بر 4ثر از دما و غلظت اسید )رابطه أمت ۀیافت هبرازش مدل توسع  4شکل 

 در حضور آلومینا،  سازیفعالساعت 2در عدم حضور آلومینا، )ج(  سازیفعالساعت 24در عدم حضور آلومینا، )ب(  سازیفعالساعت 4)الف( 

 در حضور آلومینا  سازیفعالساعت 92)د( 

 دمای انحلال و عدد دوم مقدار اسید برحسب ضریبی از مقدار استوکیومتری مورد نیاز( بیانگر)راهنمای نمودار: عدد اول 
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آوردن دسااتبهمدل مناسااب و  ۀتوسااع ایبر ،بنابراین 
 وانتمی ،ی فوقها پیچیدگی  گرفتندرنظرسااارعت با    ۀرابط 

 مجزا و درنهایت همراه هم در صااورتبهحالات مختلف را 
 زیر است: صورتبهنظر گرفت که 

 ؛باشدثر از دما و غلظت اسید أسرعت فقط مت ۀرابط. 9
 ؛ثر از دما و کسر انجام واکنش باشدأسرعت فقط مت ۀرابط. 2
ثر از دما، غلظت اسااید و کساار انجام  أساارعت مت ۀرابط. 9

 ؛واکنش باشد
ثربودن از دما، غلظت اسید و أسرعت علاوه بر مت ۀرابط. 4

 یادشده یهاپیچیدگیل اثر سایر کسر انجام واکنش، شام
 ز باشد.مکانیکی( نی سازیفعال)اثرات 

 .شوندمیبررسی  ترتیببهدر ادامه این حالات 

 
 ثر از دما و غلظت اسیدأسرعت مت ۀبررسی رابط

بررساای اثر غلظت اسااید بر ساارعت واکنش انحلال    ایرب
 زیر استفاده کرد: ۀاز رابط توانمی

 

r =
dX

dt
= k ∙ Cm  (4)                                 

 

 آرنیوس ۀطبق رابطثابت سرعت بوده که  kکه در آن  
واکنش  ۀدرج mاسید و  ایلحظهغلظت  Cتابعی از دماست، 

دیگر سرعت واکنش انحلال علاوه بر دما  عبارتبه. است
اسید را  ایلحظه. غلظت هستثر از غلظت اسید نیز أمت
شده و اسید مصرف اولیهاز اختلاف میزان اسید  توانمی

ام کسر انج اندازهبهدیگر در هر لحظه،  عبارتبهمحاسبه کرد. 
. ودشمیواکنش از مقدار استوکیومتری اولیه اسید مصرف 

 ربضحاصلاز  مدنظر زمانمقدار اسید مصرفی تا  ،بنابراین
 دستبهکسر انجام واکنش در مقدار استوکیومتری اسید 

کردن این مقدار اسید مصرفی از کل اسید اولیه، . با کمآیدمی
 :شودمیزیر محاسبه  ۀطاسید طبق راب ایلحظهغلظت 

C = C0 − XCS   (6)                                 
غلظاات    CS غلظاات اولیااه محلول،        C0کااه در آن  

ستوکیومتری طبق رابط  ست.    X( و 9) ۀا سر انجام واکنش ا ک
مدل بر   ایبر قل   ها دادهبرازش این  حدا ی تجربی از روش 

طبق  k  بدین صااورت که ابتدا مقدار مربعات اسااتفاده شااد.

 ( جاگذاری شد:4) ۀ( در رابط5 ۀآرنیوس )رابط ۀرابط
 

(5                                          )   k = A ∙ exp (
−E

RT
) 

 

 واکنش است. سازیفعالانرژی  Eثابت فرکانس و  kکه  
 روش حداقل مربعات، وسیلۀبهزش پس از آن با انجام برا

تعیین  ،ندامدل که متغیرهای آزاد این  mو  A ،Eمتغیرهای 
 6 در جدول سازیفعالحالت  4برای  هاآنشدند که مقادیر 

 Xبرای حل معادله و رسم منحنی  پس از آنآمده است. 

عددی و با استفاده از روش  صورتبه، این معادله tبرحسب 
 حل شد.  4مرتبه  (Runge-Kutta) کوتا-رانجه

 
 (4) ۀپس از برازش رابطشده متغیرهای آزاد )ثوابت( محاسبه  6جدول 

 سازیفعالحالت  4ی تجربی هادادهبر 
 

 A ثوابت
E 

(kJ/mol) 
m 

 5/2 9/42 1/92 بدون آلومینا سازیفعالساعت 4

بدون  سازیفعالساعت 24

 آلومینا
9/1 4/96 6/2 

 5/2 2/42 1/1 با آلومینا سازیفعالساعت 2

 5/2 9/91 2/1 با آلومینا سازیفعالساعت 92

 

ی مربوط به انحلال در عدم حضور آلومینا هادادهدر  
باعث ایجاد نوعی تعویق در  شدنایکلوخهنتایج نشان داد که 

ن حالت که ای شودمینهفتگی  زمانانحلال یا رفتاری شبیه به 
 کمترهای اسید در دماها و غلظت انحلالی هاآزموندر 
با . همچنین نتایج نشان داد که [21] شودمیوضوح دیده به

کم، بازهم در دماهای بالا نسبت جامد به مایع انتخاب  وجود
 ترکیبات اکسیدی رسوب شکلبهمقداری از مولیبدن محلول 

 .[21] کندمی

ساعت بدون 24ین، برای انجام برازش در حالت بنابرا 

 از دهیرسوبشدن و ایکلوخهلازم است ابتدا اثر  ،آلومینا

ی هاآزمونهمین دلیل فقط از حذف شود. به مدنظرمنحنی 

 اثر حذف برای) 79-4 و 5-72 ،4-72 ،62–99/5

منحنی  2ی ابتدایی استفاده شد و نیز هازمانشدن( و ایکلوخه

سمت دقیقه به92و  29به مقدار  ترتیببه  72-4و  62 - 99/5
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حذف شود منحنی 2شدن از ایکلوخهچپ منتقل شدند تا اثر 

 ،این حالت برای انجام برازش در ،ب(. بنابراین - 4)شکل 

فقط از تعداد محدودی از نقاط استفاده شد )فقط از 

انحلال  زمانو  79-4و  72-5 ،72-4 ،62 – 99/5ی هاآزمون

عدد  هاآزمونگذاری دقیقه(. لازم به ذکر است که در نام12تا 

 مقدار اسید است.  بیانگردما و عدد دوم  بیانگراول 

ی تجربی هادادهبر  4 ۀنتایج حاصل از برازش مدل رابط 
که  دهدمیمکانیکی نشاااان  ساااازیفعالحالت 4در  انحلال

 (.4حالات نامناسب است )شکل  همۀبرازش در 
 

 ثر از دما و کسر انجام واکنشأسرعت مت ۀبررسی رابط
سرعت در حالت قبل شاید یکی از دلایل  ۀدر بررسی رابط

برازش نامناسب این است که اثر سطح انجام واکنش در رابطه 
 ۀمایع هست-ی جامدهاواکنشنظر گرفته نشده است. در  در

شونده، در حالاتی که ذرات از شکل متعارفی کوچک
 توابع ریاضی برای از راحتیبه توانمیبرخوردارند )کروی(، 

ر حین آن تغییرات سطح د تبعبهییرات حجم و تغ گرفتندرنظر
ار دنیت با ساختبمولی بارۀانجام واکنش استفاده کرد. اما در

، مکانیکی سازیفعالپس از انجام  ویژهبه، ایلایهنامتعارف 
بسیار دشوار و شاید غیرممکن  ایرابطهچنین  گرفتندرنظر

 ۀزروند مشخصی برای تغییرات اندا توانمیاست. زیرا ن
نظر گرفت و نوشتن  آن تغییرات سطح در دنبالبهذرات و 
 گرفتندرنظردر صورت امکان، نیازمند  ایرابطهچنین 

سازی خواهد بود. برای حل این فرضیات زیادی برای ساده
فقط به این حد بسنده کرد که کسر انجام  توانمیمشکل 

واکنش تابعی از مقدار سطح درگیر در واکنش است و با 
ررسی ب ،یابد. بنابراینروی واکنش مقدار سطح کاهش میپیش

ر نوعی بررسی اثاثر کسر انجام واکنش بر سرعت انحلال، به
 ایرابطهاز  توانمیسطح بر نرخ انحلال است. بدین منظور 

ت جای غلظاستفاده کرد، با این تفاوت که به (4) ۀمانند رابط
اسید، سرعت واکنش با کسر انجام واکنش در ارتباط باشد. 

در نمودارها(  انحلالبراساس مشاهدات )نقاط تجربی 

واکنش متناسب با مقدار  سرعتفرض کرد که  توانمی
مانده در محلول و به بیان بهتر، متناسب با مولیبدنیت باقی

ر د مانده است. پس با کاهش مقدار مولیبدنیتسطح باقی
 محفظه واکنش، سطح کل کاهش و درنتیجه سرعت انحلال

نظر گرفته  در Xیابد. اگر کسر انجام واکنش کاهش می نیز
است.  (X-1)مانده متناسب با مولیبدنیت باقی شود، مقدار

 نوشت: توانمی ،بنابراین
 

r =
dX

dt
= k ∙ (1 − X)n  (7)                                

مانده مقدار مولیبدنیت باقی درجه واکنش نسبت به nکه  
حالت 4برای  nو  A ،Eمقادیر مربوط به متغیرهای آزاد است. 
نتایج حاصل از آمده است.  5 مکانیکی در جدول سازیفعال

در این حالت نیز  انحلالی تجربی هادادهبرازش این مدل بر 
آمده است. در  6 مکانیکی در شکل سازیفعالحالت 4در 

را زی ،که برازش نامناسب است دهدمیاینجا نیز شکل نشان 
یافته فوق، منحنی برازش ۀاثر غلظت اسید در رابط نبود دلیلبه

های اسید متفاوت روی لات با دمای یکسان و غلظتدر حا
 مثال عنوانبهکه در واقع چنین نیست. اند، حال آنهم افتاده

-4ی هاآزمونیا  62 - 99/5و  62-4ی هاآزمونبه  توانمی
اشاره کرد که در دمای  سازیفعالدر تمام حالات  72-5و  72

اند و میزان انحلال های متفاوت انجام شدهثابت ولی غلظت
( روند 7یافته )رابطه متفاوت است، ولی مدل برازش هاآندر 

 هاآنهای کرده و منحنی بینیپیشحالت 2یکسانی برای هر 
 (.6اند )شکل دو روی هم افتادهدوبه
 

 (7)شده پس از برازش رابطه  متغیرهای آزاد )ثوابت( محاسبه  5جدول 

 سازیفعالحالت  4ی تجربی هادادهبر 
 

 A ثوابت
E 

(kJ/mol) 
n 

 99/9 5/59 4/99 بدون آلومینا سازیفعالساعت 4

بدون  سازیفعالساعت 24

 آلومینا
6/96 69 2/9 

 1/9 9/76 9/29 با آلومینا سازیفعالساعت 2

 9/9 6/79 7/29 با آلومینا سازیفعالساعت 92
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در شرایط مختلف:  شدهفعالی هانمونهی حاصل از انحلال هاداده(، بر 7ثر از دما و کسر انجام واکنش )رابطه أیافته مت برازش مدل توسعه  6شکل 

 در حضور آلومینا،  سازیفعالساعت 2در عدم حضور آلومینا، )ج(  سازیفعالساعت 24در عدم حضور آلومینا، )ب(  سازیفعالساعت 4)الف( 

 در حضور آلومینا  سازیفعالساعت 92)د( 

 ضریبی از مقدار استوکیومتری مورد نیاز( دمای انحلال و عدد دوم مقدار اسید برحسب بیانگر)راهنمای نمودار: عدد اول 

 

 

ثر از دما، غلظت اسید و کسر أسرعت مت ۀبررسی رابط
 انجام واکنش

غلظت اسید و کسر انجام واکنش  زمانهمبررسی اثر  ایرب
 نظر گرفت: زیر در شکلبهسرعت را  ۀرابط توانمی

 

r =
dX

dt
= k ∙ Cm ∙ (1 − X)n (9)                                 

 

که در آن سرعت انجام واکنش انحلال متناسب با غلظت  
ش مانده در محفظه واکناسید و مقدار مولیبدنیت باقی ایلحظه
، Aدر این حالت نیز مقادیر مربوط به متغیرهای آزاد است. 

E ،m  وn آمده  7 ه و در جدولپس از برازش تعیین شد
ی تجربی هادادهنتایج حاصل از برازش این مدل بر است. 
مکانیکی در  سازیفعالحالت 4در این حالت نیز در  انحلال
که در  دهدمیآمده است. بررسی این شکل نشان   5شکل 

آمده  دستبهاین حالت برازش بهتری نسبت به حالات قبل 
بهتر  بینیپیش ایبرنتیجه گرفت که  توانمی ،است. بنابراین
 در، کاسیدنیتریشده در  سازیفعالمولیبدنیت  رفتار انحلال

)غلظت اسید و  هادهندهواکنشمقدار  زمانهماثر  گرفتننظر
 سرعت لازم است. ۀمانده( در رابطمقدار مولیبدنیت باقی
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 سازیفعالحالت  4ی تجربی هادادهبر  (9)شده پس از برازش رابطه  متغیرهای آزاد )ثوابت( محاسبه  7جدول 

 

 A ثوابت
E 

(kJ/mol) 
m n 

 1/9 9/9 7/76 6/24 بدون آلومینا سازیفعالساعت 4

 2 9 1/59 9/29 بدون آلومینا سازیفعالساعت 24

 1/9 9 7/79 6/24 با آلومینا سازیفعالساعت 2

 9/9 9 5/77 4/24 با آلومینا سازیفعالساعت 92

 

 
 

در شرایط  شدهفعالی هانمونهی حاصل از انحلال هاداده(، بر 9ثر از دما، غلظت اسید و کسر انجام واکنش )رابطه أیافته مت برازش مدل توسعه  5شکل 

در حضور  سازیفعالساعت 2ومینا، )ج( در عدم حضور آل سازیفعالساعت 24در عدم حضور آلومینا، )ب(  سازیفعالساعت 4مختلف: )الف( 

 در حضور آلومینا  سازیفعالساعت 92آلومینا، )د( 

 دمای انحلال و عدد دوم مقدار اسید برحسب ضریبی از مقدار استوکیومتری مورد نیاز( بیانگر)راهنمای نمودار: عدد اول 

 
 ایلحظه سازیفعالمدل سینتیکی انرژی  ۀتوسع

 سازیالفعذرات مختلف مولیبدنیت در حین  کهاینبه  باتوجه
ول اند و در محصمکانیکی هرکدام به مقدار متفاوتی فعال شده

توزیعی از ذرات با میزان فعالیت متفاوت وجود  شدهفعال

واکنش انحلال برای هرکدام  سازیفعالدارد، بنابراین، انرژی 
با یکدیگر متفاوت است. پس در محفظه واکنش  هاآناز 

انحلال  سازیفعالای از ذرات با مقادیر انرژی مجموعه
متفاوت حضور دارند که هرکدام با سرعت متفاوتی در حال 
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 شدن است.حل
کلی واکنش انحلال  سازیفعالبدین ترتیب، انرژی   

د توانمیو در هر لحظه  است غیر بودهذرات( مت )مجموعه
. در نظر گرفته شود مانده درقیتابعی از مقدار مولیبدنیت با

ر با تابتدا ذرات فعال شدهفعالانحلال مولیبدنیت  فرایند
تا حذف شوند و ذرات با  نددهمیواکنش  بیشترسرعت 
امه ی به واکنش خود ادکمترمرور و با سرعت به کمترفعالیت 

 سازیفعالرود که مقدار انرژی انتظار می ،. بنابرایندهندمی
روی و با پیشباشد انحلال تابعی از کسر انجام واکنش بوده 

ترین و تر افزایش یابد. سادهواکنش و حذف ذرات فعال
د یک وانتمیلحاظ محاسباتی دو بهبین این ۀترین رابطمناسب
مولیبدنیت در که کاهش مقدار ی طوربهخطی باشد،  ۀرابط

باشد.  سازیفعالواکنش، همراه با افزایش انرژی ۀ محفظ
 به شکل زیر نوشت: ایرابطه توانمیبدین منظور 

 

E = E0(1 − α(1 − X)) (1)                                 
 

کسر انجام واکنش )عددی بین    Xثابت،   αکه در آن  
 انحلال آخرین ذرات سازیفعالانرژی  E0صفر و یک(، 

در  سازیفعالانرژی  Eمولیبدنیت )مراحل نهایی انحلال( و 
یا مساوی با انرژی  کمترهر لحظه از واکنش است که همواره 

 مراحل نهایی است: سازیفعال
{X < 1   →    E < E0

X = 1   →    E = E0      

از طرف دیگر، براساس نتایج قبل مشخص شد که نرخ  
علاوه بر دما، متناسااب با مقدار مولیبدنیت روی واکنش پیش
مانده و غلظت اساااید موجود در محلول در هر لحظه       باقی 
 است:

 

r =
dX

dt
= k ∙ Cm ∙ (1 − X)n  (92)                               

سرعت،    kکه در آن   سید و   ایلحظهغلظت   Cثابت  ا
n   وm    درجه واکنش نسااابت به مقدار مولیبدنیت و غلظت

قابل  (6) ۀاسید نیز طبق رابط  ایلحظهباشند. غلظت  اسید می 
ست.   سبه ا در  (5 ۀ)رابط آرنیوس ۀنیز طبق رابط kمقدار  محا

 این رابطه جاگذاری شد.
 نوشت: توانمی (1) ۀاز رابط Eبا جاگذاری  

 

k = A ∙ exp (
−((

E0

R
)−(

E0α

R
)∙(1−X))

T
) (99)                      

E0α

R
= b1   (29)                                            

 

E0

R
= b2    (99)                               

 

A = eb3     (49 )                             

(، 92 ۀساارعت )رابط ۀبا جاگذاری روابط فوق در رابط 
 :شودمیشکل زیر نوشته معادله نهایی به

 

dX

dt
= exp (

b1(1 − X) − b2

T
+ b3) (1 − X)n(C0 − XCs)m 

(96) 

و کساار  سااازی فعالخطی بین انرژی  ۀدرنهایت رابط 
 زیر خواهد بود:  صورتبهانجام واکنش 

E = −R(b1(1 − X) − b2)   (95                  )  
 

دریافت که این رابطه برای  توانمی( 96) ۀطبق رابط 
. در اینجا دوشمی استفاده تمام حالات دما و غلظت اسید

ی انحلال برازش کرد و هاآزمون همۀاین رابطه را بر  توانمی
که نرخ واکنش را در  دیآمی دستبهبدین طریق مدلی جامع 

شده( شرایط دمایی و غلظتی )در محدوده طراحی همۀ
 خواهد کرد. بینیپیش
ی هاداده( بر 96 ۀنتایج حاصل از برازش مدل فوق )رابط 

 7مکانیکی در شکل  سازیفعالحالت  4تجربی انحلال در 
 شدنشدن و اشباعایکلوخهوجود اثرات  دلیلبهآمده است. 

 سختیبدون آلومینا به سازیفعالحالت 2محلول، برازش در 
که در حالت یطوربهالف و ب(،  - 7انجام شد )شکل 

مانند حالات قبل همچنان غیرممکن  سازیفعالساعت 24
ساعت 4شدن، در حالت ایکلوخهوجود اثر  دلیلبهبود. 
ی هادادهبرازش فقط بر  ،در عدم حضور آلومینا سازیفعال

ی قبولمهای زیاد انجام شد که برازش مربوط به دماها و غلظت
میزان  توانمیشده آمد. با استفاده از مدل برازش دستبه

شدن و اشباع محلول ایکلوخهانحلال در عدم حضور اثرات 
از  قبلی هادادهکه مثلا با حذف یطوربهکرد.  بینیپیشرا 
)نقاط سبزرنگ( و  62-4ساعت مربوط به حالت انحلال 2
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سمت چپ، ساعت به2مقدار تقریبی  به هادادهانتقال سایر 
 مدل )منحنی سبزرنگ(ۀ شدبینیپیشاین نقاط روی منحنی 

الف(. به بیان دیگر،  - 7قرار خواهند گرفت )شکل 
ساعت انحلال را به تعویق انداخته 2شدن حدود ایکلوخه
 است. 
ساعت بدون آلومینا نیز 24برای انجام برازش در حالت  

 دهیرسوبشدن و ایکلوخهاصلاحات مربوط به حذف اثر 
-4 ،62–5/ 99ی هاآزمونهمین دلیل فقط از انجام شد. به

شدن( و ایکلوخه اثر حذف برای) 79-4 و 5-72 ،72
  72-4و  62-99/5منحنی 2ی ابتدایی استفاده شد و هازمان

سمت چپ منتقل شدند تا دقیقه به92و  29به مقدار  ترتیببه
ب(.  - 7منحنی حذف شود )شکل 2شدن از ایکلوخهاثر 

رود انتظار می ،انجام اصلاحات فوق دلیلبهلازم به ذکر است 
 سایر حالاتاز  بیشترمقدار خطای برازش در این حالت 

های ی مربوط به دماهادادهباشد. زیرا برازش فقط با استفاده از 
انحلال انجام شد. برازش تمام  ی اولیههازمانبالا و 
آمده است. با فرض  9ی این حالت در شکل هاآزمون
 درصد انحلال توانمیبودن برازش، در این حالت نیز صحیح
شده برای سایر حالات )دماهای پایین( در عدم بینیپیش

 ا مشاهده کرد. شدن و اشباع محلول رایکلوخهحضور اثرات 
 

  
 

در شرایط مختلف: )الف(  شدهفعالی هانمونه انحلالی حاصل از هاداده(، بر 96 ۀ)رابط ایلحظه سازیفعالیافته انرژی  برازش مدل توسعه  7شکل 

ساعت 92در حضور آلومینا، )د(  سازیفعالساعت 2عدم حضور آلومینا، )ج( در  سازیفعالساعت 24در عدم حضور آلومینا، )ب(  سازیفعالساعت 4

 دمای انحلال و عدد دوم مقدار اسید برحسب ضریبی از مقدار  بیانگردر حضور آلومینا )راهنمای نمودار: عدد اول  سازیفعال

استوکیومتری مورد نیاز(
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(، 96 ۀ)رابط ایلحظه سازیفعالیافته انرژی توسعه برازش مدل  9شکل 

در عدم  سازیفعالساعت 24ی حاصل از انحلال نمونه هادادهبر تمام 

دمای انحلال و عدد  بیانگرحضور آلومینا )راهنمای نمودار: عدد اول 

 دوم مقدار اسید برحسب ضریبی از مقدار استوکیومتری مورد نیاز(
 

ی هانمونهکه برای  دهدمینشان  (ج و د - 7)شکل  
 شدنایکلوخهاثرات  نبود دلیلبهدر حضور آلومینا  شدهفعال

ار از کیفیت بسی هاآزمونو اشباع محلول، برازش مدل در تمام 

مربوط به هر حالت برازش  2Rی برخوردار است. مقادیر خوب
 برازش بیانگرآمده است. نتایج این جدول نیز  9در جدول 
 ت. ثوابستدر حضور آلومینا سازیفعالی هاآزمونبهتر در 

مقادیر انرژی  با همراهیافته در هر حالت مدل برازش
آمده  1شده پس از برازش در جدول محاسبه سازیفعال

نیت مولیبد سازیفعالار انرژی است. لازم به ذکر است که مقد
 ۀمکانیکی از روش معمول هست سازیفعالبدون 
شونده محاسبه شده که نتایج در پژوهش پیشین کوچک

 سازیفعال. مقایسه مقادیر انرژی [21]نویسندگان آمده است 
 سازیفعالشده با انرژی ی آسیاکاریهانمونهشده محاسبه

لت حا در موردکه  دهدمیمولیبدنیت قبل از آسیاکاری نشان 
ین ب سازیفعالمقدار کاهش انرژی  ،بدون آلومینا سازیفعال
 یهانمونهبرای  ترتیببه درصد 59تا  65و  درصد 99تا  22
تا  9شده و در حضور آلومینا بین سازیفعالساعت  24و  4
و  2ی هانمونهبرای  ترتیببه درصد 22تا  6و  درصد91
 شدنفعالمیزان  بیانگرکه  استشده سازیفعالساعت 92

 سازیعالف زمان کمترمولیبدنیت در حضور آلومینا و اثر  کمتر
.ستدر حضور آلومینا

 

 

 مکانیکی سازیفعالی انحلال در حالات مختلف هاآزمونبر  ایلحظه سازیفعالیافته انرژی حاصل از برازش مدل توسعه 2Rمقدار   9جدول 
 

 R2مقدار  

 آزمون انحلال
 سازیفعالساعت 4

 بدون آلومینا

بدون  سازیفعالساعت 24

 آلومینا

در  سازیفعالساعت 2

 حضور آلومینا

در  سازیفعالساعت 92

 حضور آلومینا

22-4 - - 9562/2 7299/2 

92-2 - - 1224/2 9166/2 

92-5 - - 1714/2 1129/2 

97/9 -62 - - 7949/2 1775/2 

62-4 7757/2 - 1915/2 1929/2 

99/5 -62 1979/2 1799/2 1196/2 1194/2 

72-2 - - 1792/2 1964/2 

72-4 1656/2 1699/2 1116/2 1172/2 

72-5 1999/2 1972/2 1192/2 1194/2 

79-4 1967/2 1756/2 1155/2 1195/2 
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 هر حالت در سازیفعالمحدوده انرژی  همراه بای انحلال هاآزمونشده بر مدل برازشثوابت   1جدول 
 

 سازیفعالبدون  ثوابت
 سازیفعالساعت 4

 بدون آلومینا

 سازیفعالساعت 24

 بدون آلومینا

 سازیفعالساعت 2

 در حضور آلومینا

 سازیفعالساعت 92

 در حضور آلومینا

1b - 9722 722 2922 2222 

2b - 92922 6512 92692 92912 

3b - 9/24 9/99 9/29 2/27 

n - 7/2 6/2 9 7/2 

m - 9 7/2 2/9 9 

 سازیفعالانرژی 

(kJ/mole) 
927 96 – 79 47 – 49 924 –  95 929 – 99 

 
 گیرینتیجه

 معمولاین تحقیق سعی شد با اعمال تغییراتی در مدل  در
تواند تا ب یابدشونده، مدلی سینتیکی توسعه کوچک ۀهست

در  روش مکانیکی بهشده سازیفعالمیزان انحلال مولیبدنیت 
 نیبیپیششرایط مختلف حضور و عدم حضور افزودنی را 

ه از آمد که با استفاد دستبه ایرابطهکند. بدین منظور ابتدا 
اسید را در نرخ انحلال وارد  ایلحظهاثر غلظت  توانمیآن 

دادن نرخ انحلال به کسر انجام با ارتباط ،کرد. پس از آن
ح درگیر مانده یا سطواکنش، ارتباط بین مقدار مولیبدنیت باقی

با  ،در واکنش با نرخ انحلال برقرار شد. پس از آن
اسید و مقدار  ایلحظهاثر )غلظت  دواین گرفتندرنظر

 دستهبخوب                             مانده( مدلی با برازش نسبتا مولیبدنیت باقی
ر و کس سازیفعالبین انرژی  ایرابطهآمد. درنهایت با ایجاد 

یکی مکان سازیفعالی ناشی از اثر هاپیچیدگیانجام واکنش، 

ذرات مختلف نیز در مدل وارد شد و مدلی  شدنفعالبر میزان 
وبی خل بهدست آمد که نتایج برازش نشان داد این مدهجامع ب

 کند. نیبیپیشرا  شدهفعالد میزان انحلال مولیبدنیت توانمی
ش واکن سازیفعالتغییرات انرژی  ۀبر طبق این مدل محدود
ساعت در 24و  4مدت به شدهفعالانحلال برای مولیبدنیت 
 47تا  49و  96تا  79 بین ترتیببهعدم حضور افزودنی 

و  2مدت به شدهفعالکیلوژول بر مول و برای مولیبدنیت 
تا  99و  924تا  95بین  ترتیببهساعت در حضور آلومینا 92
 آمد. دستبهکیلوژول بر مول  929
 

 تشکر و قدردانی
دانند از دانشگاه فردوسی مشهد و نویسندگان برخود لازم می
حمایت مالی برای انجام این  دلیلبهمجتمع مس سرچشمه 

ند.کنپژوهش قدردانی 
 

 مراجع
1.  Sebenik, R. F., Burkin, A. R., Dorfler, R. R., Laferty, J. M., Leichtfried, G., Meyer‐Grünow, H., Mitchell, P. 

C., Vukasovich, M. S., Church, D. A., Van Riper, G. G., "Molybdenum and molybdenum compounds", 

Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, (2000). 

2.  Bafghi, M. S., Emami, A., Zakeri, A., Khaki, J. V., "Effect of mechanical activation on the kinetics of leaching 

of chalcopyrite in the ferric sulfate media", Iranian Journal of Materials Science & Engineering, Vol. 7, pp. 

30-35, (2010). 

3. Ashraf, M., "Hydrometallurgical recovery of molybdenum from Egyptian Qattar molybdenite concentrate", 

Physicochemical Problems of Mineral Processing, Vol. 47, pp. 105-112, (2011). 



 سازی...بینی رفتار انحلال مولیبدنیت فعالمدل سینتیکی برای پیش ۀتوسع 95

 

 

  1   991  ،   یک        ، شماره     ودوم  سی    سال                              نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

4. Jiang, K., Wang, Y., Zou, X., Zhang, L., Liu, S., "Extraction of molybdenum from molybdenite concentrates 

with hydrometallurgical processing", Journal of The Minerals, Metals & Materials Society, Vol. 64, pp. 1285-

1289, (2012). 

5. Khoshnevisan, A., Yoozbashizadeh, H., Mozammel, M., Sadrnezhaad, S. K., "Kinetics of pressure oxidative 

leaching of molybdenite concentrate by nitric acid", Hydrometallurgy, Vol. 111, pp. 52-57, (2012). 

6. Antonijević, M., Pacović, N., "Investigation of molybdenite oxidation by sodium dichromate", Minerals 

Engineering, Vol. 5, pp. 223-233, (1992). 

7.  Cao, Z. -f., Zhong, H., Qiu, Z. -h., Liu, G. -y., Zhang, W. -x., "A novel technology for molybdenum extraction 

from molybdenite concentrate", Hydrometallurgy, Vol. 99, pp. 2-6, (2009). 

8. Abdollahi, H., Shafaei, S., Noaparast, M., Manafi, Z., Aslan, N., "Bio-dissolution of Cu, Mo and Re from 

molybdenite concentrate using mix mesophilic microorganism in shake flask", Transactions of Nonferrous 

Metals Society of China, Vol. 23, pp. 219-230, (2013). 

9. Olson, G. J., Clark, T. R., "Bioleaching of molybdenite", Hydrometallurgy, Vol. 93, pp. 10-15, (2008). 

10.  Zamani, M. A., Hiroyoshi, N., Tsunekawa, M., Vaghar, R., Oliazadeh, M., "Bioleaching of Sarcheshmeh 

molybdenite concentrate for extraction of rhenium", Hydrometallurgy, Vol. 80, pp. 23-31, (2005). 

11. Hu, H., Chen, Q., Yin, Z., Zhang, P., Guo, G., Gottstein, G., "Structural change of mechanically activated 

molybdenite and the effect of mechanical activation on molybdenite", Metallurgical and Materials 

Transactions B, Vol. 35, pp. 1203-1207, (2004). 

12. Ebrahimi-Kahrizsangi, R., Abbasi, M. H., Saidi, A., "Mechanochemical effects on the molybdenite roasting 

kinetics", Chemical Engineering Journal, Vol. 121, pp. 65-71, (2006). 

13. Kumar, S., Alex, T., Kumar, R., "Mechanical Activation of Solids in Extractive Metallurgy", Research group 

at NML,(2008). 

14.  Zhao, Z.W., Li, H. G., Sun, P. M., Li, Y. J., Huo, G. S., "Influence of crystal structure on mechanical activation 

effect", Transactions of the Nonferrous Metals Society of China, Vol. 13, pp. 188-194, (2003). 

هشتمین   ،«مکانیکی بر سرعت انحلال مولیبدنیت  سازی فعالاثر »حسن عباسی، علی سعیدی، محمد جمالی، جلیل سلیمانی،     رضا ابراهیمی، محمد   .96

 .(9999)کنگره سالانه انجمن مهندسین متالورژی ایران، دانشگاه صنعتی اصفهان، 

16.  Hoseinpur, A., Mohammadi Bezanaj, M., Vahdati Khaki, J., "The effect of Al2O3 and CaO presence on the 

kinetics of mechanochemical reduction of MoS2 by Zn", Journal of Alloys and Compounds, Vol. 587, pp. 646-

651, (2014). 

17. Levenspiel, O., Levenspiel, C., "Chemical reaction engineering", Wiley New York etc., (1972).  

18. Brittan, M., "Variable activation energy model for leaching kinetics", International journal of mineral 

processing, Vol. 2, pp. 321-331, (1975). 

19. Shalchian, H., Vahdati Khaki, J., Babakhani, A., Taglieri, G., De Michelis, I., Daniele, V., Veglio, F., "On the 

mechanism of molybdenite exfoliation during mechanical milling", Ceramics International, Vol. 43, pp. 



 97 ترابی پاریزی معصومه -ابوالفضل باباخانی -هادی نصیری -حسین شالچیان

 

 

    991 1  ،   یک        ، شماره     ودوم  سی    سال                              نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

12957-12967, (2017). 

20. Prosser, A., "Influence of mineralogical factors on the rates of chemical reaction of minerals", 9th 

Commonwealth Mineral Metallurgy Congress, (1969). 

21. Shalchian, H., Vahdati Khaki, J., Babakhani, A., De Michelis, I., Veglio, F., Torabi Parizi, M., "An enhanced 

dissolution rate of molybdenite and variable activation energy", Hydrometallurgy, Vol. 175, pp. 52-63, (2018). 

22. Montgomery, D. C., Runger, G. C., "Applied statistics and probability for engineers", John Wiley & Sons, 

(2010). 

23. Vizsolyi, A., Peters, E., "Nitric acid leaching of molybdenite concentrates", Hydrometallurgy, Vol. 6, pp. 103-

119, (1980). 

24. Wang, D., Wang, Z., Wang, C., Zhou, P., Wu, Z., Liu, Z., "Distorted MoS2 nanostructures: An efficient 

catalyst for the electrochemical hydrogen evolution reaction", Electrochemistry Communications, Vol. 34, pp. 

219-222, (2013). 

25. Ambrosi, A., Chia, X., Sofer, Z., Pumera, M., "Enhancement of electrochemical and catalytic properties of 

MoS2 through ball-milling", Electrochemistry Communications, Vol. 54, pp. 36-40, (2015). 

26. Beolchini, F., Papini, M.P., Toro, L., Trifoni, M., Vegliò, F., "Acid leaching of manganiferous ores by sucrose: 

kinetic modelling and related statistical analysis", Minerals Engineering, Vol. 14, pp. 175-184, (2001). 

27. Veglio, F., Trifoni, M., Pagnanelli, F., Toro, L., "Shrinking core model with variable activation energy: a 

kinetic model of manganiferous ore leaching with sulphuric acid and lactose", Hydrometallurgy, Vol. 60, pp. 

167-179, (2001). 

  



 سازی...بینی رفتار انحلال مولیبدنیت فعالمدل سینتیکی برای پیش ۀتوسع 99

 

 

  1   991  ،   یک        ، شماره     ودوم  سی    سال                              نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 



 
     9911               دوم، شماره یک،  و      سال سی                             نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

وپرآلیاژ دندریت س و میکروسختی در نواحی مغزدندریت و بین γ′تأثیر عملیات حرارتی انحلال بر رفتار رسوبات 

 GTD-111ریختگی 

 

 (4)مهدی کلانتر      (9)مسعود مصلایی پور      (2)یقعلیرضا مشر      (9)جعفرپورسارا 

 

 چکیده

تا  9911 ℃     دمای    ۀ                                   . تدین منظور، عملیا  انحلال در محدود  شوود      تررسووی   GTD-111                    در سوووپریلیاژ ریگت ی   γ ′                               در این تحقیق روند انحلال رسوووتا  

مان مگتلف،  4 در 9291℃ تار انحلال رسوووو        ز مان انحلال تر رف ما و ز هدف تعیین اثر د یت تر روی                    در نواحی تین  γ ′    های                                                       تا  ندر ندریت و مغزد                           د

               های کمی تصاویر       تررسی   .شد مطالعه  FESEMو  SEM                   میکروسکوپ الکترونی      تا   ها                          انجام شد. ریزساختار نمونه          یادشده            شده از شمش           های تهیه     نمونه

   در       min024   / ℃ 9911  در شوورای          دندریت و              در نواحی تین  min04  / ℃ 9291               اولیه در شوورای    γ ′    های            ل کامل رسووو                         میکروسووکوپی نشووان داد انحلا

سگتی نمونه                      مغزدندریت رخ داده  سی میکرو ست. ترر سب تا                      مغزدندریت و تین   ۀ              ها نیز در ناحی                          ا سگتی در این نواحی متنا شان داد که میکرو                                                     دندریت ن

 دست یمده است.هدر هردو ناحیه ت 9921℃و  9211℃              ترتیب در دمای                               تیشترین و کمترین مقدار سگتی ته     کند،                     افزایش دما تغییر نمی
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Influence of the solution heat treatment on the behavior of γ′ precipitates and 

microhardness of dendrite core and inter-dendritic regions of cast superalloy GTD-111. 
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Abstract 

In this research, the process of dissolution of γ' precipitates in GTD-111 casting superalloy was investigated. For 

this purpose, the dissolution operation was carried out at a temperature of 1100°C to 1230°C in 4 different times 

on samples prepared from the ingot with the aim of determining the effect of temperature and time on the behavior 

of the dissolution of the γ′ precipitates in the dendrite core and inter-dendritic regions. The microstructure of the 

samples was studied using the SEM and FESEM electron microscopes. Quantitative studies of microscopic images 

showed that complete dissolution of the initial γ′ precipitates occurred at 1230°C/40min for dendrite core regions 

and 1180°C/120min in the inter-dendritic regions. Investigating the micro-hardness of samples in the dendrite 

core and inter-dendritic regions of the specimens showed that the microhardness in these regions does not change 

with increasing temperature. Also the highest and lowest hardness was obtained at 1200℃ and 1120℃ in both 

regions respectively. 
 

Key Words  Superalloy Ni-base GTD-111, Solution Temperature, γ′ Precipitate, Microhardness.  
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 مقدمه
های مهم صنعت از قبیل در تسیاری از تگش ،کار در دمای تالا

نقل و، حملترقمواد، مهندسی شیمی، تولید  فراوریتولید و 
اهمیتی ویژه دارد؛ تناتراین قاتلیت انجام کار در دمای  هوافضاو 

. [1]پذیری صنعتی است تالا یک عامل حیاتی در رقاتت
توجهی در شرای  تارگذاری درخورکه مقاومت هن امی

استاتیکی و دینامیکی در دمای تالا نیاز است، سوپریلیاژهای 
عنوان مواد انتگاتی ترای این منظور از اهمیت پایه نیکل ته

 .[4-2]شوند ی ترخوردار میادیز
دلیل تهبود های گازی تهافزایش دمای کاری تورتین 

ته حرار  را ها، استفاده از یلیاژهای مقاوم راندمان ین
که در دمای تالا  یناپذیر کرده است. ازجمله قطعاتاجتنا 
ها هستند که از جنس های تورتینپره ،دنکندهی میسرویس

، نیکل یهن یا کبالت هستند. ازجمله پایه نیکلسوپریلیاژهای 
 هایکه ترای ساخت پره پایه نیکلترین یلیاژهای معروف

. است  GTD-111سوپریلیاژ ،دشومیکریستال نیز استفاده تک
که یک  Ni3(Al,Ti)تا ترکیب  γ′وسیله رسو  فاز این یلیاژ ته

رسو   است، Ni( غنی از γسیما در زمینۀ فاز گاما )فاز هم
ای از د. ریزساختار این یلیاژها شامل مجموعهشوسگت می

(، γ′تگش گاماپرایم )(، فاز استحکامγفازهای زمینه )
است که وجود هر یک از این  γ/γ′کارتیدها و فاز یوتکتیک 

. -5]1]فازها ترای رسیدن ته خواص مطلو  ضروری است 
اندازه، شکل و کسر حجمی استحکام سوپریلیاژها ته

انرژی تست ی دارد. علاوه تر این موضوع  γ′های رسو 
ی الاستیک تین رسو  و زمینه و همچنین نرخ کرنش
تاتع عواملی مانند دمای انحلال و سرعت زنی که جوانه

؛ گذاردها تأثیر میست، تر شکل و تعداد رسو اسردشدن 
های گذاری رسو تناتراین اطلاع از دمای انحلال و رسو 

′γ های عملیا  حرارتی مناسب در ترای طراحی سیکل
تین، ذرا  فاز . دراین[9]شرای  مگتلف ضروری است 

، شکلد حجمی و دمای تغییر رسوتی ترحسب اندازه، درص
عنوان ند یا تهتگورها ترش یممکن است در اثر حرکت ناتجای

عمل  (Orowan)های اوروان زنی ترای حلقههای جوانهمحل
ند و ته همین علت ایجاد و توزیع یکنواختی از این فاز در کن

ی ترخوردار است که این امر از طریق ادیزیلیاژ از اهمیت 
عملیا  حرارتی حاصل  تاجدد این فاز انحلال و رسو  م

نجماد، ا ازها پسجدایش. تا وقوع ریز[10]شود می
ای از ترکیبا  مگتلف که از طریق دیاگرام فازی محدوده

لف ست، در مناطق مگتا پذیرتینییلیاژ پیشمرتوط ته سوپر
ر ها اثر منفی تشود. این ریزجدایشساختار تشکیل میریز

 دتایها میترای رفع ین ، تناتراینرسوتا  دارداندازه و توزیع 
سازی از عملیا  حرارتی موسوم ته عملیا  حرارتی هم ن

. عملیا  حرارتی انحلال [9]د یا انحلال کامل استفاده کر
تهبود  ترایهای مگتلف                     کامل معمولا  در پژوهش

ریزساختارهای مگتلف ازجمله ریزساختار پره مستعمل نیز 
های تناتراین اطلاع از رفتار انحلالی رسو گیرد؛ صور  می

های حرارتی تواند ترای تهبود این نوع از عملیا می γ′فاز 
 که نیاز ته انحلال کامل دارند نیز تسیار مؤثر تاشد. 

شوووده در زمینۀ تررسوووی تأثیر دما و در تحقیقا  انجام 
سیکل  ساختار  زمان در  های مگتلف عملیا  حرارتی تر ریز

( و همکاران Balikiتوان ته تحقیقا  تالیکی )ها میسوپریلیاژ
اشاره کرد. نتایج  IN738LCتر ریزساختار سوپریلیاژ   [11]او 

این تحقیق نشووان داد که دسووتیاتی ته سوواختار هم ن و رفع 
ند تحت عملیا  حرارتی    ها می ریزجدایش   h4/℃9291توا

کارانش       حاصووول   جاتی و هم نا در  [12]شوووود. همچنین م
قا  خ  یاژ  تحقی مل      ،U720ود تر سووووپریل کا مای انحلال  د

مقالاتی که  اند.دسووت یوردههترا  9911℃را  γ′های رسووو 
سوپریلیاژ     ته ستقیم عملیا  حرارتی   را GTD-111صور  م

( و همکارانش Wangاند، اندک اسووت. ون) )دهکرتررسووی 
مان     [13] ها و ز ما یا  حرارتی را ترای   د های مگتلف عمل
کووه در اتتوودا تحووت عملیووا  حرارتی  GTD-111 ۀنمونوو

ها دما و   ، تررسوووی کردند. ین اسوووت اسوووتاندارد قرارگرفته   
کامل    h2/℃ 9211و  h6/℃ 9221های  زمان  را ترای انحلال 

′γ   ( تا این شورای  اولیه گزارش کردند. ترکسولرTrexler و )
-GTDنیز نشوووان دادند که در سووووپریلیاژ  [14]همکارانش 

یا  حرارتی در د 111 ته انحلال  9211 ℃مای  ، عمل ، منجر 
شووود. شووده و ریزسوواختار هم ن می γ′های کامل رسووو 

سازی و      سی دما و زمان پیر سجادی و همکارانش نیز ته ترر
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. [4]اند سرعت سردشدن تر ساختار نهایی این یلیاژ پرداخته     
و وجود سوواختاری  GTD-111تودن یلیاژ ته ریگت یتاتوجه

شدن                                شدیدا  دندریتی که موجب یکنواخت  شیمیای  ن ی  ترکیب 
هدف این مقاله نیز     ،شوووودمغزدندریت و تین دندریت می    

اولیه در سوپریلیاژ  γ′تعیین دما و زمان مطلو  انحلال کامل 
تا تمرکز ته رفتار انحلال  GTD-111کریسوووتال ریگت ی پلی

تین دندریت است که   اولیه در مغزدندریت و γ′های رسو  
سووازی این سوووپریلیاژ ارا ه  های مؤثری را ترای هم نداده

 د. کرخواهد 
 

 مواد و روش تحقیق
 شده در این تحقیق از یککار گرفتهههای یزمایش اهی تنمونه

-GTD پایه نیکلشده از جنس سوپریلیاژ گریشمش ریگته

ذو   ۀد. این شمش در خلأ تا استفاده از کورشتهیه  111
گری شده است. از شمش ریگته ( ذو  وVIMالقایی )
       تقیما ، مستعد از ریگت ی، تدون انجام هرگونه عملیاتی یادشده

های هننمو و ترای انجام عملیا  حرارتی انحلالی استفاده شد
متر( تا میلی 91×91×1یکسان )                           مورد نیاز تا اتعاد تقریبا 

مش شترکیب شیمیایی د. شاستفاده از دست اه وایرکا  جدا 
ده یزمو تا استفاده از دست اه کوانتومتر GTD-111ریگت ی 

در  حقیقشده در این ت. ترکیب شیمیایی سوپریلیاژ استفادهشد
 یورده شده است. 9جدول 

 
 )درصد وزنی( GTD-111ترکیب شیمیایی سوپریلیاژ   9جدول 

 

 درصد عنصر یلیاژی درصد عنصر یلیاژی

Cr 1/99 Al 2/9 

Co 1/1 Ti 1/4 

Mo 9/9 Ta 1/2 

W 1/9 C 9/1 

Ni ماتقی B 19/1 

 
در  γ′تعیین دمای شروع و پایان انحلال رسو   ترای 

یزمون ینالیز حرارتی  ،GTD-111نمونه ریگت ی سوپریلیاژ 
یلمان مدل   Bahr( تا استفاده از دست اه STAزمان )هم

STA504  تا سرعت  9911℃از دمای محی  تا دمای

℃/min21  یمده از این دستهته نتایج ت. تاتوجهشدانجام
انجام عملیا  حرارتی انتگا   ترای ییزمون، دماهای مگتلف

 GTD-111شده از سوپریلیاژ تهیهریگت ی های شدند. نمونه
در  2شده در جدول های عملیا  حرارتی طراحیطبق سیکل

مدل  CARBOLITEی الکتریکی تا نام تجاری مقاومت ۀکور
CWF1300  ند. کوره تا دمای مدنظر گرم شد شددهی حرار

دهی مد  لازم حرار و سپس نمونه در ین قرار گرفت و ته
 روشسازی سطح تههای متالوگرافی پس از یمادهشد. نمونه

 الکتروشیمیاییالکتروشیمیایی حکاکی شدند. در حکاکی 
لیتر میلی4PO3H ،91لیتر میلی991 لول حاویها در محنمونه

4SO2H  3گرم 96وCuCrO  .انجام حکاکی  ترایقرار گرفتند
الکتروشیمیایی از یک دست اه مولد جریان مستقیم 

تا دقت  MP-9111مدل  Megatakیزمایش اهی تا نام تجاری 
 استفاده شد. A 19/1±و یمپر  V9/1±تنظیم ولتاژ 

 
 شده تر سوپریلیاژعملیا  حرارتی اعمالهای سیکل  2جدول 

GTD-111 
 

محی  

 سردکننده
 زمان انحلال ) دقیقه(

دمای انحلال 

(˚C) 

AC 241 911 921 61 9911 

AC 241 911 921 61 9921 

AC 241 911 921 61 9911 

AC 241 911 921 61 9911 

AC 241 911 921 61 9211 

AC - - - 41 9291 

 
ها پس از حکاکی، تا استفاده از میکروسکوپ نمونه 

و  VEGA TESCANنام تجاری هت (SEM)الکترونی روتشی 
 (FESEM)میکروسکوپ الکترونی روتشی گسیل میدانی 

ند. همچنین ترای شدتررسی  MIRA3 TESCANنام هت
از  γ′گیری کسر حجمی، دانسیته و اندازه رسوتا  اندازه
 ( استفاده شد. Clemexر کلمکس )افزار ینالیز تصوینرم

های عملیا  ترای تررسی تغییرا  سگتی نمونه 
سنجی ته روش ویکرز و در های سگتیشده، یزمایشحرارتی

ثانیه 91تارگذاری گرم و مد  11تا نیروی  مقیاس میکرو
 انجام شد.
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 تایج و بحثن
 GTD_111ریزساختار اولیه سوپرآلیاژ ریختگی 

شد  ته GTD-111 ریگت یساختار اولیه سوپریلیاژ ریز
 و غیریکنواخت و متشکل از ال وهای جدایش دندریتی تود

 ۀای زیادی نیز در ین وجود داشت. اندازهای مغزهجدایش
تر از در نواحی تین دندریت درشت γ′های میان ین رسو 

 تصویر 9زدندریت تود. شکل های نواحی مغرسو 

ریزساختار یلیاژ ریگت ی  FESEMمیکروسکوپ الکترونی 
تین  ۀالف ناحی -9دهد. در شکل را نشان می شدهاستفاده

 1 ۀمغزدندریت تا شمار ۀو ناحی 4 ۀدندریت تا شمار

در این شکل همچنین رسوتا  شده است. مشگص
ته هو تاتوج است شود که کارتیدرن ی دیده میسفید

ید کارتکه نمونه ریگت ی است، از نوع ها و اینمرفولوژی ین
MC تین دندریت و شکل  ۀ  رسوتا  ناحی-9شکل . است
را نشان  تریشنمایی تمغزدندریت تا تزرگ ۀج رسوتا  ناحی-9
اولیه در  γ׳های رسو  ۀیلیاژ ریگت ی انداز ۀدهد. در نمونمی

رسو  در 1/1 یننانومتر و دانسیته 129نواحی تین دندریت 
( و در نواحی رسو /2mμیک میکرومترمرتع از سطح )

 9/6 (رسو /2mμنانومتر و دانسیته )964ۀ مغزدندریت انداز
محاسبه شدند.

 

      
 

 
 

شده ناحیه تین دندریت مشگص γ′رسوتا   ( ) ،ساختار دندریتی (الف)، GTD-111از ریزساختار اولیه سوپریلیاژ ریگت ی  FESEMتصویر   9شکل 

 شده استمشگص 1 ناحیه مغزدندریت تا شماره γ′رسوتا   (ج) و 4تا شماره 
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 γ′بررسی تأثیر دما و زمان انحلال بررفتار رسوب 
ریزساختار اولیه سوپریلیاژ ریگت ی، ساختاری دندریتی است، 

 ۀحوتأثیر ناولیه در حین انجماد ایجادشده و تحت γ′رسوتا  
دلیل در ساختار ریگت ی ته γ′سرمایش از مذا  است. 

انجماد غیرتعادلی، مورفولوژی و کسرحجمی مطلو  را 
رو تأثیر افزایش دمای انحلال تر رفتار . ازاین[15]ندارد 
، تغییر γ′های رسو  ۀ، تغییرا  اندازγ′های رسو 

ها در نواحی مغزدندریت و تین دانسیته ینمورفولوژی و 
ند. تصاویر میکروسکوپ الکترونی شددندریت تررسی 
 در دماهای های تحت عملیا  حرارتیروتشی از نمونه

ساعت از نواحی تین دندریت و 2مگتلف و زمان ثاتت 
اند. شده نشان داده 9و  2های ترتیب در شکلمغزدندریت ته

لیا  حرارتی در هوا سرد شدند. ها پس از عمتمام نمونه
اولیه پس از عملیا  حرارتی تا اندازه،  γ׳های رسو 

مورفولوژی و توزیع متفاو  نسبت ته حالت اولیه در ساختار 
گفته  ماندهتاقی γ׳های ها رسو که ته ین است شده مشاهده

 .[16]شود می
 γ′های الف مورفولوژی رسو -2در ریزساختار شکل  
تین دندریتی نمونه پس از عملیا  حرارتی  ۀناحی
AC/h2/℃9911 ׳های شود. رسو دیده میγ در  ماندهتاقی

ند. در ااولیه درشت شده ۀنواحی تین دندریت نسبت ته نمون
در یک  ،ماندهتاقی γ׳هایشود که رسو این تصویر دیده می

نظم ها مورفولوژی مکعبی تی، این رسو اندامتداد منظم شده
در  ماندهتاقی γ׳های رسو  ۀگیرند. متوس  اندازه خود میت

 nm191ریگت ی تا  ۀاولی ۀناحیه تین دندریت نسبت ته نمون
کاهش  9 /رسو (μm2ها نیز ته )ین ۀو دانسیت ،افزایش

و کاهش  γ′های ته افزایش اندازه رسو یاتد. تاتوجهمی
 در ناحیهها شدن و انحلال رسو رفتار درشت ،هاین ۀدانسیت

 افتد.تین دندریت اتفاق می
مغزدندریت نیز  ۀدر ناحی ماندهتاقی γ′های رسو  

ها مانند کنند و مورفولوژی ینشدن میشروع ته درشت
کند. از نظم تغییر میهای تین دندریتی ته مکعبی تیرسو 
توان دریافت که شده میگیریهای اندازهالف و داده-9شکل 

در مغزدندریت تا  ماندهتاقی γ׳های  رسو ۀمتوس  انداز

nm911 ین ۀافزایش و دانسیت( ها تهμm2) در  9 /رسو
 ردطورکلی یافته است. ته اولیه کاهش ۀمقایسه تا نمون

تغییر مورفولوژی  AC/h2/℃9911عملیا  حرارتی 
مغزدندریت و تین دندریت  ۀدر هردو ناحی γ׳های رسو 

و در  استشدن صور  مکعبی و درحال درشت و نامنظمته
اند. همچنین کاهش شدهترخی نواحی در یک راستا مرتب

شود. این شرای  مشاهده می درنیز  γ׳های رسو  ۀدانسیت
یا همان افزایش نواحی  γ׳های تین رسو  افزایش فاصله

از تالاترتودن این دما از دمای  توان ناشیرا می γ׳یافته انحلال
تودن دما از دلیل پایینهدانست. همچنین ت γ׳شروع انحلال 

 ماندهتاقیهای ، رسو γ׳های دمای انحلال کامل رسو 
 .[13]اند طور جز ی انحلال یافتههت

شود، تا ملاحظه می 9و  2های طور که در شکلهمان 
های اولیه γ׳ ۀیافتدمای انحلال، نواحی انحلال ۀافزایش پیوست

یافته است. در شکل  در تین دندریت و مغزدندریت افزایش
 AC/h2/℃9921  تا افزایش دمای انحلال تا -9  و -2
شدن تین دندریت و مغزدندریت یگلومره ۀترتیب در ناحیته

ز ها او درنتیجه تغییر مورفولوژی این رسو  γ′های رسو 
 γ′های شود. فاصله تین رسو مکعبی ته تیضی مشاهده می

شود و این ناشی از تالاترتودن دما از دمای شروع تیشتر می
 ،ترهای کوچکشدن رسو . درنتیجه حلاست γ′انحلال 

 یاتد. پسدر زمینه افزایش مینیز شونده های حلغلظت اتم
های متوس  قطر رسو اندازه  AC/h2/℃9921یا  از عمل

 ۀنسبت ته نمون nm911در ناحیه مغزدندریت  ماندهتاقی γ׳
ته  γ′های این رسو  ۀتر شده و دانسیتریگت ی درشت ۀاولی
(μm2) یافته است. در این شرای  نیز  کاهش 9/رسو

 ۀاما کاهش دانسیت ،شوددیده می γ′شدن رسو  درشت
حاکی از انحلال در مغزدندریت  ماندهتاقی γ′های رسو 

 nm111 ۀدر ناحیه تین دندریت تا انداز γ′های است. رسو 
 تا هاولی ۀها نسبت ته نمونین ۀتر شده و دانسیتدرشت

(μm2) یافته است. تدین ترتیب  کاهش 9/2/رسو
در ناحیه تین دندریت نیز مشاهده  γ′های شدن رسو درشت

 شود.می
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ت دندری در تین γ′های تصویر میکروسکوپ الکترونی رسو   2شکل 

، 9911℃ (الف) :ساعت در دماهای2پس از عملیا  حرارتی در زمان 

 9211℃ ه() و 9911℃ د()، 9911℃ ج()، 9921℃  ()
 

 γ׳های تسیار ریز رسو   -9و   -2های در شکل 
مشاهده  ماندهتاقی γ׳های نانومتری در اطراف رسو 

 ،γ׳های دهی و انحلال رسو د. در طی حرار نشومی
شوند. هرچه دمای شده وارد زمینه میعناصر یلیاژی حل

تر و شده در زمینه تیشتر تاشد، عناصر یلیاژی حلیشانحلال ت
 زنیغلظت جاهای خالی اتم در زمینه تیشتر و امکان جوانه

سردشدن در هوا امکان شود. تا های جدید تیشتر میرسو 
ن د، تناترایوشها میتیشتر از رشد ین γ′های زنی رسو جوانه
طور [. همان18،99شوند ]ریزکروی تشکیل می γ′های رسو 
اهای تعداد ج ،اندن دی ر نیز ته این نکته اشاره کردهاکه محقق
ش و ین را افزای اشدثر تؤتواند در سینتیک نفوذ مخالی می

رسو  مثل رسو   ۀترای تشکیل یک جواندهد؛ از طرفی 
′γ یرند. گ لازم است عناصر یلیاژی مرتوطه تا نفوذ کنارهم قرار

 ، تناتراینشودهمچنین جاهای خالی تاعث افزایش انرژی می
ثر ؤافزایش تعداد جاهای خالی تر تشکیل و رشد رسوتا  م

اولیه در دماهای  γ׳های [. انحلال جز ی رسو 18،99است ]
ی از عناصر ادیزکمتر از دمای انحلال کامل تاعث ورود حجم 

 هایرو رسو شود، ازاینشدن ین نمیاشباعفوق ته زمینه و
 ندارندتر را در حین سردشدن تزرگ ۀامکان رسو  در انداز γ׳

تسیار ریزنانومتری تشکیل  γ׳های صور  رسو و ته
های یزنانومتری، رسو کروی ر γ׳های شوند. رسو می

( Cooling Precipitationشده در حین سردشدن )تشکیل
  -2های . دور این رسوتا  در شکل[16]شوند نامیده می
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 خ  سفیدرن) کشیده شده است.   -9و 

 

 
 

 
 

ت در مغزدندری γ′های تصویر میکروسکوپ الکترونی رسو   9شکل 

، 9911℃الف() :ساعت در دماهای2حرارتی در زمان پس از عملیا  

 9211℃ ه() و 9911℃ د()، 9911℃ ج()، 9921℃  ()

 
ج ریزساختار پس از عملیا  -9 ج و-2های در شکل 

AC/h2/℃9911 شده است. تعد از افزایش دما تا  نشان داده
در ناحیه مغزدندریت  ماندهتاقی γ׳های رسو  ،9911℃دمای 

ریگت ی و  ۀنسبت ته نمون nm411تا مورفولوژی کروی تا 
اند. درشت شده ،دماهای کمتر درهای قرارگرفته نمونه
یافته  افزایش ماندهتاقی γ׳های تین رسو  ۀچنین فاصلهم

 2 (رسو /2mμته ) ماندهتاقی γ׳های رسو  ۀاست. دانسیت
تودن رفتار انحلال کاهش یافته است که تیان ر حاکم

در  ،ج-2. مطاتق شکل استدر مغزدندریت  γ׳های رسو 
دارای مورفولوژی  γ׳های رسو  ،نواحی تین دندریت

( هستند. در حین Flower-Like Morphologyمانند )ل  گ 
عملیا  انحلال در دماهای کمتر از دمای انحلال کامل، ترخی 

شوند و از میطور جز ی حل ها کامل و ترخی تهرسو 
کنند. مورفولوژی مکعبی ته مورفولوژی پیچیده تغییر می

از دمای کمتر از انحلال  دما طور که در حین سردشدن،همان
ولی  دونشمین         کاملا  حل γ׳های یاتد، رسو کامل کاهش می

د و از طریق وشمیشده در زمینه تیشتر غلظت عناصر حل
 Diffusion Mass Flowمکانیزم نفوذ جریان جرم )

Mechanism کند. مورفولوژی ها شروع ته رشد می( رسو
شده در حین تشکیل γ׳های زنی رسو مانند در اثر جوانهگل

شکل  ماندهتاقی γ׳های تر روی سطح رسو سردشدن 
پوشیده  ماندهتاقی γ׳های که سطح رسو طوریگیرد. تهمی
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کمی در این  . محاسبا [13,19]شود های جدید میاز جوانه
 ۀدهد که در نواحی تین دندریت، اندازدما نشان می

 9/2(رسو /2mμ) ۀو دانسیت nm692 ماندهتاقی γ′های رسو 
 γ′های شدن رسو است که این موضوع حاکی از درشت

 .استاین شرای   در ماندهتاقی
های رسو  AC/h2/℃9911تعد از عملیا  حرارتی  

اند و شده طور کامل حلاولیه در نواحی مغزدندریت ته γ׳
شده در حین سردشدن در تشکیل γ׳های فق  رسو 

 هایانحلال کامل رسو  .ریزساختار این نواحی حضور دارند
د نشان -9اولیه در نواحی مغزدندریت در این دما در شکل  γ׳

 γ׳های اما در ناحیه تین دندریت رسو  ،شده است داده
و  هاولی ۀ، نسبت ته نمونnm111تا تیشترین اندازه،  ماندهقیتا

ر تعملیا  انحلال در دماهای پایین درهای قرارگرفته نمونه
هنوز حضور دارند. دمای  9/9 (رسو /2mμ) ۀو تا دانسیت

AC/h2/℃9911  های توانایی انحلال کامل رسو′γ  اولیه در
اینکه در حین انجماد ته تاتوجه تین دندریت را ندارد. ۀناحی

تدیهی است که ترکیب  ،افتدشدن اتفاق میایپدیده مغزه
 .شیمیایی در مغزدندریت و نواحی تین دندریت متفاو  تاشد

تواند تر موضع می 2این تفاو  در ترکیب شیمیایی این 
ر تسریع دموجب  تناتراین اشد،ت مؤثرحلالیت رسوتا  

نسبت ته رسوتا  تین دندریت انحلال رسوتا  مغزدندریت 
  .شود
در نواحی تین  γ′های  رسوووو  ۀتاوجود افزایش انداز   

یا  انحلال در دمای       ، کاهش  9911 ℃دندریت پس از عمل
ته این شووود. تاتوجهنیز ملاحظه می γ′های رسووو  ۀدانسوویت
، رفتار ماندهتاقی γ′های رسووو  ۀدانسوویت چشووم یرکاهش 

در ناحیه تین دندریت حاکم است.   γ׳های انحلال تر رسو  
 واشووباعیت زمینه پیوسووته موجب افزایش فوق ، γ′انحلال 

یک می      یدان کرنش الاسوووت جه  [13]د شووووکاهش م . درنتی
های جدید تا مورفولوژی زنی رسو  گذاری و جوانهرسو  

 کروی زیاد است.
پس از عملیا   ۀه ریزساختار نمون-9ه و -2های شکل 

عملیا   درد. ندهنشان می را 9211℃در دمای 
AC/h2/℃9211  های درشت کاملا  در در مغزدندریت رسو                  

 ،اشباعیت زمینهافزایش فوق ۀواسطاند و تهشده زمینه حل
شده در حین سردشدن نسبت ته تشکیل γ׳های رسو 
 ترتزرگ AC/h2/℃9911 ۀشده در نمونهای تشکیلرسو 

اما در  ،گرفته استکروی ته خود شده و مورفولوژی شبه
تا  ماندهتاقی γ׳های رسو  ۀنواحی تین دندریت انداز

nm691 ین ۀکوچک شده و دانسیت( 2ها نیز تهmμ/ رسو )9 
ها توان گفت که انحلال رسو یافته است. درنتیجه می کاهش

در نواحی تین دندریت نیز حاکم توده است. تا افزایش دمای 
علت تین دندریتی ته ماندهتاقی γ׳های رسو  ،انحلال

تر ی انجمادی درشتجدایش عناصر یلیاژی و تغییر در ال و
 ند.وشتر میو خشن
پس از  GTD-111الف ریزساختار سوپریلیاژ -4شکل  

دهد. در این را نشان می AC/h4/℃9211عملیا  حرارتی 
 γ′توانایی انحلال کامل نا ۀنشان ماندهتاقی γ′شکل حضور فاز 
طور که مطالعا  ناطق و . هماناست9211℃اولیه در دمای 

 9214℃دمای  ،دهدنشان می Rene80وی ر تر [20]صفری 
و  اند. تحقیق رحیمی                          مکعبی ریگت ی کاملا  حل نشده رسوتا 

نشان داد که دمای  IN100[ نیز تر روی 29همکارانش ]
علت  .های ریگت ی را نداردγ′توانایی انحلال کامل  9291℃
که رسوتا  درحالی ،کامل در نواحی تین دندریت نشدنحل

 علت ریزترتودنهت نگستتواند می ،اندمغزدندریت حل شده
 اختلاف در دلیلسپس تهو اولیه در مغزدندریت  γ׳رسوتا  

علت هت تین دندریت زمینه در مغزدندریت وترکیب شیمیایی 
ها در نمونه ،ترکامللال نحا ایتر تناتراین تاشد.شدن ایمغزه

دقیقه قرار گرفتند  41مد  ( ته9291 ℃دمای تالاتر )دمای 
سازی یلیاژ از لحاظ دستیاتی ته میزان تالاتر انحلال تا هم ن
 نتایج این عملیا  .اولیه و یوتکتیک حاصل شود γ׳فازهای 

دهنده این است که پس از اعمال عملیا  نشان  -4شکل  در
، یلیاژ ساختار یکنواخت AC/min41/℃9291حرارتی 
های قبلی حاصل کرده تری نسبت ته سیکلتوجهدرخور

شد که مشگص   -4شکل  ته تصویراست. همچنین تاتوجه
فازهای  ۀ                                           اولیه کاملا  در زمینه حل شده و تعداد و انداز γ׳ذرا 

دما  دلیل انحلال تیشتر در اینیوتکتیک نیز در این شرای  ته
 اند. یافته تا حد زیادی کاهش
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انحلال ساعت نیز روند 4های ته اینکه در زمانتاتوجه 
های تیش از تصاویر زمان ،ساعت توده است2مثل رسوتا  

البته ترای  .اندحذف شده 9211ساعت در دماهای کمتر از 2
که تاز  است ساعت نتایج یورده شده4مد  ته 9211دمای 

 فق نیز  9211از  رکامل تود. در دماهای تالات نشدنتیان ر حل
دقیقه 61دقیقه و 41های زمان و در 9291 ℃دمای  یزمایش در

تصاویر حرارتی قرار گرفت و تعد از تررسی  عملیا  در
FESEM و زمان  9291 ℃ که در دمای نتایج نشان داد

 ؛ای در ساختار مشاهده نشده استاولیه γ′دقیقه رسو  41
دقیقه 41زمان است،  توده رو که دما و زمان تهینه مدنظر از این

 د.شویشنهاد میپ مطلو زمان عنوان هت
 

 
 

 ، h4/℃9211تعد از  ۀالف( نمون) FESEMتصویر   4شکل 

()  min41/℃9291 

 
ذرا  در سطح واحد  ۀنمودار تغییرا  دانسیت 1شکل  
µm29  ترحسب زمان )دقیقه( در دماهای عملیا  حرارتی

 γ׳شود که مقدار ذرا  دهد. ملاحظه میمی نشانمگتلف را 
تا افزایش زمان کاهش  2µm9در سطح واحد  ماندهتاقی
 γ׳در مغزدندریت تعداد ذرا   ،الف-1یاتد. مطاتق شکل می

رسد. ساعت ته صفر می2تعد از  9911℃در دمای  ماندهتاقی
د، در نواحی تین وشمشاهده می  -1طور که در شکل همان

را  2µm9ها روند کاهش تعداد در سطح دندریت نیز رسو 
 دهند.نشان می

 

 
 

  :اولیه ترحسب زمان γ′های رسو  ۀتغییرا  دانسیت  1شکل 

  ( تین دندریت)الف( مغزدندریت، )

 
 γ׳های رسو  ۀساعت دانسیت9تا دهد نشان می 1شکل  
ماند. رسد و تعد از ین ثاتت میته کمترین مقدار می ماندهتاقی
اولیه در  γ׳های انحلال رسو  سرعتتوان دریافت که می

ر د های تیشتریو رسو  است ساعت سریع توده9زمینه تا 
ها ثاتت ساعت انحلال رسو 9اند و پس از شده زمینه حل

کی میها، تعادل ترمودینایند انحلال رسو اماند. درواقع فرمی
گذاری است که در یک سمت این تین انحلال و رسو 
دهد و در کوچک رخ می ۀاولی γ׳های تعادل، انحلال رسو 
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از طریق مهاجر  و پیوستن  γ׳گذاری سمت دی ر رسو 
گرفته  تزرگ قرار ۀاولی γ׳های ریز ته عناصر یلیاژی رسو 

جزا ارود که تعادل تین این یند تا جایی پیش میااست. این فر
ن ازید و پسوشمی در شرای  ترمودینامیکی موجود ترقرار

ها                                                   تقریبا  تغییر محسوسی در مقدار این اجزا و اندازه ین
 γ׳های رسو  ۀتغییرا  انداز 6شود. در شکل مشاهده نمی

های ثاتت در نواحی ترحسب دما در زمان ماندهتاقی
 ( -6دندریت )شکل  الف( و تین-6مغزدندریت )شکل 

دندریت های مغزدر نمودار مرتوط ته دادهسم شده است. ر
 9911℃که در زمان ثاتت تا افزایش دما تا  استملاحظه قاتل

شوند. ازین نیز حل میو پسدرشت  ماندهتاقی γ׳های رسو 
شدن درشت نهایت AC/h2/℃9911عملیا  حرارتی  در

افتد. در نواحی تین اتفاق می ماندهتاقی γ׳های رسو 
شدن ادامه دارد و درشت 9911℃دندریت نیز تا دمای 

 شوند.ها حل میرسو  9211℃ازین در پس
 

 

 
 

الف( ) :ترحسب دمااولیه  γ׳های رسو  ۀتغییرا  انداز  6شکل 

  ( تین دندریت)دندریت، مغز

 بررسی تأثیر دما و زمان انحلال بر میکروسختی

عامل اسوووتحکام    مهم γ׳های  رسوووو  نه   تگشترین   γزمی

ست  سو      ه صل از ر ستحکام حا سر  ته γ׳های ند. ا اندازه، ک

. [22]هووا تسوووت ی دارد    وزنی، مورفولوژی و توزیع ین       

تاعث  γتا توزیع یکنواخت در زمینه  γ׳های مکعبی رسووو 

ستحکام زمینه می  صولا     افزایش ا مکانیزم عمده در 2               شوند. ا

 حاکم است:  γ׳های ا ته رسو هترخورد ناتجایی

  ؛هادر زمان عبور ناتجایی از ین γ׳مکانیزم ترش ذرا   .9

 ها. در ترخورد ناتجایی تا ین γ׳مکانیزم دورزدن ذرا   .2

ها مورفولوژی مکعبی دارند، تین رسو  وقتی رسو  
ها کمی وجود دارد. ترخورد ناتجایی تا ین سیماییناهمو زمینه 

 ها تهکه ترش رسو . ازینجاییاستها همراه تا ترش رسو 
ارد، د نیاز انرژی تیشتری نسبت ته دورزدن و مکانیزم حلقه

ر ود. تررسی تأثیر دما تر تغییشتر مییشاستحکام نمونه ت
ها نشان داد که تا افزایش دمای عملیا  مورفولوژی رسو 

کرد.  نظم و تیضی تغییرها ته مکعبی تیانحلال، مورفولوژی ین
رود تا افزایش دما میکروسگتی در نواحی انتظار می تناتراین

 مغزدندریت و تین دندریت کاهش یاتد.

تغییرا  سگتی ویکرز در مقیاس میکرو در  9شکل  

دهد. نواحی مغزدندریت و تین دندریت را نشان می

مغزدندریت و تین دندریتی از نواحی میکروسگتی در نواحی 

طور که در شکل شده است. همان گرفته γ′های تجمع رسو 

تغییرا  سگتی متناسب تا افزایش دما تغییر  ،شوددیده می 9

و کمترین سگتی  9211℃کند. تیشترین سگتی در دمای نمی

 دست یمده است.هتناحیه 2هر  در 9921℃نیز در دمای 

 ماندهتاقی) γ′های نیز کسرحجمی رسو  1همچنین در شکل 

 .شودشده طی سردشدن( در این نواحی مشاهده میو تشکیل

از تررسی و مقایسه میکروسگتی و کسر حجمی  

توان دریافت ( می1و  9های ترتیب شکلته) γ׳های رسو 

اولیه و درنتیجه افزایش  γ׳های که انحلال تیشتر رسو 

شده طی سردشدن و کاهش های تشکیلکسرحجمی رسو 

های موجود در زمینه تاعث افزایش فاصله تین رسو 

دمای  9921℃شود. دمای می γ׳های میکروسگتی رسو 

1

911

911

411

611

9911 9921 9941 9961 9911 9211(n
m

ه (
ند
ما
اقی
γت

  
وتا
رس
زه 
دا
ان

׳

oC))دما

الف

911

411

611

911

111

9911 9921 9941 9961 9911 9211

  
وتا
رس
زه 
دا
ان

γ׳
لیه
او

(n
m

)

(°C) دما

ب

ساعت1 ساعت2
ساعت3 ساعت4



 21 کلانترمهدی  -مسعود مصلایی پور -علیرضا مشرقی -سارا جعفرپور

 

 

    991 1  ،   یک        ، شماره    دوم و  سی    سال                              نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

های است و در این دما رسو  γ׳های انحلال جز ی رسو 

بت ا نسهشوند. فاصله تین رسو طور جز ی حل میاولیه ته

اند، تیشتر یافته ها اندک انحلالکه رسو  9911℃ته دمای 

حدی نیست که در شونده تهحل شود و غلظت عناصرمی

دست هزمینه رسو  کنند. در این دما کمترین میکروسگتی ت

 یمده است.

و  h4/℃9211تعد از عملیا   استذکر تهلازم 
min41/℃9291 ا دندریت تتفکیک ناحیه مغزدندریت و تین

میکروسکوپ نوری دست اه میکروسگتی تسیار مشکل است.

 

           
 

 منحنی تغییرا  سگتی ویکرز در مقیاس میکرو در: )الف( مغزدندریت، ) ( تین دندریت  9شکل 

 

       
 

 تین دندریت  ()مغزدندریت،  الف() :در نواحی γ′های تغییرا  کسرحجمی رسو   1شکل 
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 گیرینتیجه
سوپریلیاژ   شان داد   GTD-111عملیا  حرارتی انحلال در  ن

 که: 
تا افزایش        . 9 تت  ثا مان  یا  حرارتی انحلال در ز طی عمل

اولیه از  γ׳های دمای انحلال، مورفولوژی رسو   ۀپیوست 
 کند.نظم و سپس تیضی تغییر میمکعبی ته تی

تا افزایش دما و افزایش نفوذ عناصر یلیاژی در زمینه،  
د و نیز وشمیتیشتر  γ ۀدر زمین γ׳هایانحلال رسو 

تر های کوچکدر اثر پیوستن رسو  ماندهتاقی γ׳های رسو 
های جدید تر زنی رسو تر یا جوانههای تزرگته رسو 

تر و ها درشتین ۀتر، اندازهای تزرگروی سطح رسو 
شود. همچنین تا افزایش ها در واحد سطح کمتر میتعداد ین

افزایش  شده در حین سردشدن نیزهای تشکیلرسو  ،دما
 یاتند.می
تر در تین دندریت در دمای تالاتری درشت γ′های رسو . 2

 شوند.حل می
اولیه ریگت ی در مغزدندریت  γ′های انحلال کامل رسو . 9

مای   مای      9911 ℃در د یت در د ندر و در نواحی تین د
 دهد.رخ می 9291℃

های دما و زمان تهینه و مناسب ترای انحلال کامل رسو . 4
′γ  اولیه در سوپریلیاژGTD-111  مد  ته 9291℃دمای

که سبب محوشدن  ستدر هوا سردشدندقیقه و 41
اولیه و  γ′های های دندریتی و انحلال کامل رسو جدایش

 های زمینه شده است.شدن رسو هم ن و یکنواخت
نتایج میکروسگتی نشان داد که میکروسگتی متناسب تا . 1

های تلکه متناسب تا کسرحجمی رسو  ،کنددما تغییر نمی
′γ شده در حین سردشدن در و تشکیل ماندهتاقی

گتی کند. تیشترین سمغزدندریت و تین دندریت تغییر می
دست هت 9921℃و کمترین در دمای  9211℃در دمای 
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 9911دوم، شماره یک، وسال سی نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 

 و ویسکر ایهذر SiCشده با تقویت 2ZrBای سرامیک پلاسمای جرقه جوشیتف

 
 (2)زهره احمدی              (9)اصلمهدی شاهدی

 

 چکیده
بورید رامیک دیبورید زیرکونیم بررسی شد. سدیدمابالای های فوق فاز ثانویه کاربید سیلیسیم بر چگالش و خواص مکانیکی کامپوزیت ثیر مورفولوژیأت

های متفاوت یدرصد حجمی کاربید سیلیسیم در مورفولوژ 22 شده بابورید زیرکونیم تقویتهای دیکامپوزیتعنوان نمونه شاهد( و زیرکونیم خالص )به
با فشار  دقیقه 7مدت راد بهگدرجه سانتی 9111 در دمای جوشیتف فرایندای تولید شد. پلاسمای جرقه جوشیتفروش ( بهای، ویسکر و مخلوطذره)

های کامپوزیتی به چگالی نظری رسیدند. سختی و چقرمگی ولی نمونه د،دست آمدرصد به 19 مگاپاسکال انجام شد. چگالی نسبی نمونه شاهد حدود 01

یم، اثرگذاری مان ذرات و ویسکرهای کاربید سیلیسأشاهد سرامیکی حاصل شد. افزودن تو نۀوشده با کاربید سیلیسیم بیشتر از نمهای تقویتشکست نمونه
 بهتری در ارتقای خواص مکانیکی کامپوزیت داشت.

 

 بورید زیرکونیم، کاربید سیلیسیم، مورفولوژی، چگالش، خواص مکانیکی.دی :ی کلیدیهاواژه

 

Spark Plasma Sintering of ZrB2-Based Ceramic Reinforced with SiC Particles and Whiskers 

 
M. Shahedi Asl                               Z. Ahmadi 

 

Abstract 

Effects of silicon carbide as the reinforcement on densification and mechanical properties of zirconium diboride-

based ultra-high temperature composites were studied. A monolithic ZrB2 ceramic (as the baseline) and three 

ZrB2-based composites reinforced with 25 vol% SiC in different morphologies (particulate, whisker and 

particulate/whisker mixture) were fabricated by spark plasma sintering route. The sintering process was 

conducted at 1900 °C for 7 min under 40 MPa. A relative density of ~96% was obtained for the ZrB2 ceramic but 

the other composites approached their theoretical densities. The hardness and fracture toughness values of SiC 

reinforced samples were higher than those for the monolithic one. The simultaneous addition of SiC 

particulates/whiskers showed a synergistic effect on the enhancement of mechanical performance of composite. 
 

Key Words:  Zirconium diboride, Silicon carbide, Morphology, Densification, Mechanical properties. 
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 مقدمه 
هایی همچون بوریدها، کاربیدها و نیتریدهای ترکیب 

گروه چهارم و پنجم جدول تناوبی که دمای  ۀفلزهای واسط
گراد دارند، با نام درجه سانتی9111 ش ازذوب بی

بوریدهای شوند. دیهای فوق دمابالا شناخته میکسرامی
بورید زیرکونیم برای کاربردهای واسطه مانند دیفلزهای 

ها، الکترودهای دمابالا، آسترهای هوافضایی، اجزای کوره
های الکترونیکی و ابزارهای های دیرگداز، سامانهنسوز، بوته

های بورید زیرکونیم ویژگیاند. دیکاری نامزد شدهبرش
الا بساختاری، مکانیکی و فیزیکی جالبی از جمله دمای ذوب 

گراد(، رسانش الکتریکی و گرمایی بالا، درجه سانتی9202)
پایداری خوب در برابر مذاب فلزات و مقاومت به شوک 

ای مطلوبی برای کاربردهای سازه ۀگرمایی بالا دارد و گزین
بورید زیرکونیم ، دیاین. باوجود[6-1]رود به شمار می دمابالا

سو ماده از یکروست: این هچالش جدی و اساسی روب2با 
پیوند اشتراکی قوی و ضریب خودنفوذی پایین،  علتبه

شدن آن نیازمند دما و پذیری خوبی ندارد و چگالجوشیتف
ی است. از سوی دیگر، مقاومت به اکسایش ادیزفشار بسیار 

درجه 9111 بورید زیرکونیم )در دماهای بالایی دیدمابالا
همچون چقرمگی های مکانیکی آن )گراد( و ویژگیسانتی

های رو، پژوهششکست( چندان جالب نیست. ازاین
 ها به انجام رسیده وای در راستای بهبود این ویژگیگسترده

 .[11-7]امروزه نیز درحال انجام است 

 بوریددیپایههای در سرامیک هاافزودنی یشترب 

کننده همچون مواد گروه فازهای تقویت2زیرکونیم به 

رشد دانه( و  ۀخواصی و بازدارندکاربیدی )بهبود 

نیتریدی و فلزی )افزایش  زینترها همچون مواد کربنی،کمک

فاده شوند. استمیبندی شدن( دستهپذیری و چگالجوشیتف

یرکونیم ز بوریددیپایههای از کاربید سیلیسیم در کامپوزیت

شدن، افزایش مقاومت به اکسایش و به بهبود رفتار چگال

بورید . دی[14-12]کند رشد دانه کمک میپیشگیری از 

درصد حجمی کاربید سیلیسیم بسیار 21یرکونیم با افزودن ز

تر( به روش پرس گرم در دمای میکروم8/1 ۀریز )با انداز

مگاپاسکال 01دقیقه با فشار 21مدت گراد بهدرجه سانتی9111

. با پرس گرم مخلوط [15]رسد به چگالی کامل می در خلأ

درصد حجمی کاربید سیلیسیم 91یرکونیم و ورید زبپودر دی

درصد در 17توان به چگالی نسبی میکرومتر( می2/1 ۀ)با انداز

این، افزودن بر. افزون[9]گراد رسید درجه سانتی9111 دمای

طور اندازه بهنانو سیلیسیمدرصد حجمی کاربید 0/22

رسیدن به چگالی کامل  چشمگیری دمای پرس گرم لازم برای

ساخت . [8]دهد گراد کاهش میدرجه سانتی9921را تا 

کاربید درصد حجمی 21با بورید زیرکونیم دیکامپوزیت 

درجه 9111تر( به روش پرس گرم در دمای نانوم91)سیلیسیم 

کاربید سیلیسیم های گراد نشان داد که حضور ذرهسانتی

بورید زیرکونیم دیهای گونه چشمگیری از رشد دانهبه

براین، خواص مکانیکی در مقایسه با کند. افزونجلوگیری می

 ۀدازدر انکاربید سیلیسیم )شده با های تقویتکامپوزیت

میکرومتر( بهبود بسیاری یافت. تشکیل نانوساختارهای 

 شدنو چقرمهبخشی ای، نقش کلیدی در استحکامدانهدرون

. مقدار و [16]یم دارد زیرکون بوریددیپایههای کامپوزیت

 ثیر چشمگیری بر چگالیأ، تکاربید سیلیسیمذرات  ۀانداز

 بوریددیپایههای نسبی و چقرمگی شکست کامپوزیت

ای پلاسمای جرقه جوشیتفروش بهشده زیرکونیم ساخته

هبود تر باشد، بکوچک کاربید سیلیسیم ۀذر ۀچه اندازدارد. هر 

. برای بهبود چقرمگی [17]بیشتری بر چقرمگی شکست دارد 

 از الیاف ،زیرکونیم بوریددیپایههای شکست کامپوزیت

 9921مای گرم در د اند. با پرسنیز بهره جسته کاربید سیلیسیم

درصد 12 بالایگراد، چگالی نسبی سانتیدرجه 9791تا 

 ،کاربید سیلیسیمدرصد حجمی الیاف 21دست آمد. افزودن به

 ۀدرصد نسبت به ماد21تا  91قرمگی شکست کامپوزیت را چ

. [18]ولی استحکام خمشی کاهش یافت  ،زمینه افزایش داد

ویسکر  ۀکنندبا فاز تقویتبورید زیرکونیم دیهای کامپوزیت

روش گراد بهدرجه سانتی9911در دمای کاربید سیلیسیم 

درجه 9811ای و در دمای جوشی پلاسمای جرقهتف

روش، 2اند. در هر د شدهروش پرس گرم تولیگراد بهسانتی

ای که گونهبه ،های مکانیکی خوبی حاصل شدویژگی

چقرمگی مگاپاسکال و 711 بالایاستحکام خمشی به 
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مگاپاسکال جذر متر رسید. دلیل 9شکست به بیش از 

شدن سازوکارهای ها، فعالچقرمگی بالای این کامپوزیت

زدن نزدن ویسکر، انحراف ترک در پیرامون ویسکر و بیروپل

ها نشان داده است . بررسی[19]ویسکر گزارش شده است 

درجه 9111 الایدر دمای ب کاربید سیلیسیمکه ویسکر 

 سیمکاربید سیلیشکل ذرات گراد پایدار نیست و بهسانتی

 از جوشیتفرو، بالابودن بیش از حد دمای آید. ازایندرمی

شده با تتقوی زیرکونیم بوریددیپایههای کارآیی کامپوزیت

دلیل زمان کوتاه به. [20,21]کاهد ویسکر کاربید سیلیسیم می

 جوشیتف فرایندمورد نیاز برای دستیابی به چگالی کامل در 

طور چشمگیری تواند بهای، رشد دانه میپلاسمای جرقه

 های بهتری منجر شود. برخیویژگی و به بدکاهش یا

ای در مقایسه با پرس پلاسمای جرقه جوشیتفهای برتری

های فنی آن است. برتری ،گرم یا پرس ایزواستاتیک گرم

های و استفاده از نرخ فرایندتوان زمان کوتاه عنوان نمونه میبه

د کند، نام برد. این موارگرمایشی بالا که رشد دانه را کمینه می

جر نهای فیزیکی، مکانیکی یا نوری خوبی مبه ویژگی یشترب

 . [24-22]برد زینتر را از بین مینیاز به کمک شود ومی

های اندکی درباره اثر مورفولوژی فاز تاکنون بررسی 
کننده کاربید سیلیسیم بر ریزساختار، چگالش و تقویت

زیرکونیم  بوریددیپایههای خواص مکانیکی کامپوزیت
جام ی اناپلاسمای جرقه جوشیتفشده به روش نوین ساخته

 یجوشتفهای بر روش هاواقع بیشتر پژوهشه است. درشد
 فرایندبدون فشار و پرس گرم متمرکز بوده است و 

 یازن های بیشتریای به بررسیپلاسمای جرقه جوشیتف
ین تر اهدف این طرح پژوهشی، بررسی دقیق بنابرایندارد. 
سرامیکی از جنس  ۀراستا یک نمون این دراست.  مسئله

شاهد ساخته خواهد شد.  ۀعنوان نمونبورید زیرکونیم بهدی
زیرکونیم نیز با فاز  بوریددیپایهکامپوزیتی های نمونه

درصد حجمی در 22 شده کاربید سیلیسیم به مقدارتقویت
( تولید ای، ویسکر و مخلوطذرههای متفاوت )مورفولوژی

 جوشیتفها به روش ساخت نمونه فرایندخواهند شد. 
مدت گراد بهدرجه سانتی9111 دمایدر ای پلاسمای جرقه

 د.شمگاپاسکال انجام خواهد 01و با اعمال فشار  دقیقه7
 

 روش پژوهش
د از ناکاررفته در این طرح پژوهشی عبارتبه ۀمواد اولی 

که از  SiCو ویسکر  SiC، ذرات 2ZrBذرات  پودرهای
خریداری شده و  Xuzhou Hongwuشرکت چینی 

در  که فروشنده ۀشدهئاطلاعات ارا پایهها برآن مشخصات
درصد  پایهآورده شده است. پودرهای مواد اولیه بر 9جدول 

آورده شده  2شده برای هر نمونه که در جدول حجمی تعریف
جداگانه و  ساعت9مدت است، توزین شدند. سپس پودرها به

ط این سازی شدند. اختلابه روش فراصوتی پراکنده در اتانول
. شددقیقه در حمام فراصوتی انجام 91مواد با همدیگر نیز 
آمده، نخست روی یک همزن دستمخلوط همگن به

ن ساده کمغناطیسی برای تبخیر اتانول و سپس در یک خشک
شدن کامل قرار داده شد. مخلوط پودر خشک برای خشک

 عبور داده شد. 911آمده، خرد و از یک الک با مش دستبه
 

 ([24])با اخذ مجوز از ناشر مرجع   های مواد اولیهویژگی  9ل جدو
 

 مواد ۀمتوسط انداز نام ماده
خلوص 

)%( 

2ZrB ایذره μm 2< 1/11 

SiC ایذره nm 211< 1/11 

SiC قطر:  ویسکرnm 211-9111 ، :طولμm 21 1/11 

 

 های کامپوزیتی ترکیب )درصد حجمی( نمونه  2جدول 
 

 گذارینام SiC درصد حجمی افزودنی 

  2ZrBسرامیک یکپارچه  صفر

 ایذره SiCتقویت شده با  2ZrB ای()فقط ذره 22

 ویسکر SiCتقویت شده با  2ZrB )فقط ویسکر( 22

 مخلوط SiCتقویت شده با  2ZrB )مخلوط برابر از هر دو نوع( 22

 

درون یک قالب  ،قبلمخلوط پودر حاصل از مرحله  
 رایندفشده با فویل گرافیتی ریخته شد و گرافیتی پوشیده

ای در یک کوره پرس گرم )شکل جرقه پلاسمای جوشیتف
 ها از دمای اتاق نمونه ۀگرمایش هم ۀ( به انجام رسید. چرخ9



 ای و ویسکرذره SiCتقویت شده با  2ZrBیک سرام ایجرقهی پلاسما جوشیتف 99
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 ۀاولی فشار که گراد تعیین شدسانتی درجه9111تا 
فشار نهایی ( و جوشیتف فرایندمگاپاسکال )حین 91
دقیقه 7مدت به نهایی( جوشیتفمگاپاسکال )حین مرحله 01

گرمایش، کوره خاموش شد و پس  فراینداعمال شد. در پایان 
سمای پلا جوشیتفهای از رسیدن به دمای اتاق، نمونه

 شدند.شده از قالب خارج ایجرقه
 

       
 

 
 

ای مستقر در پژوهشگاه مواد و پلاسمای جرقه جوشیتفکوره   9شکل 

 جاسازی قالب در آن ۀانرژی و شیو

 
ای، پلاسمای جرقه جوشیتف فرایندپس از پایان  
متر ساخته شد. برای سانتی9قطر شکل بههای قرصینمونه

ها، از سنگ های گرافیت از روی سطوح نمونهحذف لایه
 از سنباده پرداختالماسه استفاده شد و سپس با استفاده 

پلاسمای  جوشیتف هایشدند. چگالی حجمی نمونه
مقطر  روش ارشمیدس و با استفاده از آبشده بهایجرقه

گیری شد. چگالی نظری بر وری اندازهعنوان واسطه غوطهبه

 2ZrBها که مقادیر چگالی فازهای خالص قانون مخلوط ۀپای
است،  ترمکعبمگرم بر سانتی2/9و  9/9ترتیب به SiCو 

 پلاسمای جوشیتفهای محاسبه شد. چگالی نسبی نمونه
صورت نسبت بین چگالی حجمی و چگالی شده بهایجرقه

گاه از دستبا استفاده ها شود. سختی نمونهنظری تعیین می
ها چقرمگی شکست نمونهگیری شد. اندازهسنج ویکرز سختی

 آمده ناشی ازوجودگیری مستقیم طول ترک بهنیز با اندازه
ویکرز تعیین شد. ریزساختار مواد اولیه و همچنین  ۀروندفرو

مای پلاس جوشیتفهای نمونه ۀشدسطوح شکست و پولیش
شده با میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی ایجرقه

 کسایروش پراش پرتو. شناسایی فازی نیز بهشدبررسی 
 د.شانجام 

 
 نتایج و تحلیل

 روششده بههای ساختهنسبی نمونه چگالی 2در شکل  
ای گزارش شده است. نمونه پلاسمای جرقه جوشیتف

 اربیدکننده کبورید زیرکونیم )فاقد فاز تقویتسرامیکی دی
درصد رسیده است. 19سیلیسیم( به چگالی نسبی حدود 

شده با زیرکونیم تقویت بوریددیپایههای کامپوزیتی نمونه
به چگالی  ویسکر کاربید سیلیسیم وذرات کاربید سیلیسیم 

د که رکتوان ادعا اند و تقریباً میدرصد دست یافته1/11نسبی 
ین مأهای کاملاً چگال توری برای رسیدن به نمونهاشرایط فر

ای ای که با مخلوطی از ذرات و ویسکرهشده است. نمونه
، به چگالی نظری کاربید سیلیسیم تقویت شده است

د که دقت کره است. باید خاطرنشان درصد( خود رسید911)
سنجی چندان مهم نیست و درصدی در آزمون چگالی دهم
توان کاملاً چگال )عاری از کامپوزیتی را می ۀنمون9هر 

هرگونه تخلخل( در نظر گرفت. در شرایط آزمایش 
 جوشیتف فرایندشده برای این پژوهش، متغیرهای طراحی

ای بوده است که امکان دستیابی به چگالی کامل را گونهبه
ده با شزیرکونیم تقویت بوریددیپایههای برای کامپوزیت

 د.کنکاربید سیلیسیم )مستقل از مورفولوژی آن( فراهم 
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 جوشیتفروش شده بههای ساختهچگالی نسبی نمونه  2شکل 

 ([24])با اخذ مجوز از ناشر مرجع  ایپلاسمای جرقه

 

های ، الگوهای پراش پرتوایکس نمونه9در شکل  
 دبوریدی کامپوزیتنمایش درآمده است. در کامپوزیتی به

های فاز ک، پیکاربید سیلیسیمشده با ذرات زیرکونیم تقویت
بورید زیرکونیم و افزودنی کاربید سیلیسیم )از نوع دی ۀزمین

α–SiC  با ساختاری بلوری هگزاگونال( شناسایی شدند. این
 پلاسمای جوشیتف فرایندمشاهده بیانگر آن است که در 

فازهایی  فقطو است وجود نیامده ای فاز جدیدی بهجرقه
اولیه در مخلوط پودر  ۀعنوان مادند که بهاشدهشناسایی 

ساخت  فرایندرو، کامپوزیت به کار رفته بودند. ازاین
 غیرواکنشی جوشیتفتوان از نوع را می یادشدهزیت کامپو

 برشمرد. 

شده زیرکونیم تقویت بوریددیپایهکامپوزیت  ۀدر نمون 

های پیک های فاز زمینه،جز پیک، بهبا ویسکر کاربید سیلیسیم

با ساختاری  β–SiCفاز کاربید سیلیسیم )از نوع 

نوعی گویای ویسکربودن شود که بهمکعبی( دیده میبلوری

. در الگوی پراش پرتوایکس کامپوزیت هستاین افزودنی نیز 

و  از ذراتشده با مخلوطی زیرکونیم تقویت بوریددیپایه

ه، های فاز زمین، افزون بر پیکویسکر کاربید سیلیسیم

–αنوع مورفولوژی کاربید سیلیسیم )2های مربوط به هر پیک

SiC  وβ–SiC.فرایندبودن غیرواکنشی ( شناسایی شدند 

زی زیرا ترکیب فا ،برای این موارد نیز صادق است جوشیتف

 های حاصل مانند ترکیب مخلوط پودر اولیه است.کامپوزیت

 
 

ید تقویت شده با کاربهای الگوهای پراش پرتوایکس کامپوزیت  9شکل 

)با اخذ مجوز از  مخلوط و )پ(ویسکر  )ب(ای، ذره )الف(سیلیسیم 

 ([24]ناشر مرجع 
 

تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از سطح  
 0در شکل  Zشده و مقطع شکست سرامیک پرداخت

روشن، نمایانگر فاز زمینه  ۀزمیننمایش درآمده است. پیشبه
های دهنده تخلخلرنگ نشانبورید زیرکونیم و مناطق تیرهدی

شده است. وجود این جوشیتف ۀمانده در ساختار نمونباقی
 دهدیها در سطح مقطع شکست سرامیک نیز آشکارا تخلخل

شود. این نمونه به چگالی نظری خود نرسیده است می
درصد(، ولی سطح مقطع شکست 19به چگالی نسبی )باتوجه

رفت پیش جوشیتف فرایندکند که خوبی بیان مینمونه به
های گیری دانهتوان از شکلمناسبی داشته است. این امر را می

که با طوریبه ،چندوجهی در مقطع شکست تشخیص داد
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 بورید زیرکونیم سازگاری دارد. ساختار بلوری هگزاگونال دی

درصد را )با وجود 911به چگالی  فتنیاندلیل دست 
 ۀرویبی توان به رشد( میجوشیتفپیشرفت مناسب رخداد 

ها دانه ۀرویزینترینگ ارتباط داد. رشد بی فرایندها هنگام دانه
د رکسرامیکی نیز ملاحظه  ۀتوان در مقطع شکست نمونرا می

بورید زیرکونیم پودر دی ۀاولی ۀکه در مقایسه با انداز
توجهی دارد. دلیل این رخداد درخورمیکرومتر(، مقدار 2)

های اکسیدی سطحی خالصیتوان به حضور نانامطلوب را می
)ازجمله زیرکونیا و بوریا( نسبت داد. اکسید بور )بوریا( فاز 

ب حالت مذابه جوشیتف فرایندهنگام زودگدازی است که به
 نبنابراید. کنها فراهم میری برای رشد دانهآید و بستدرمی

های اکسیدی سطحی برای جلوگیری از بردن این لایهبیناز
عنوان یک بورید زیرکونیم )بههای دینهدا ۀرویرشد بی

 رسد.می نظرسرامیک دیرگداز غیراکسیدی( بسیار ضروری به
 

      
 )الف(

 

 
 (ب)

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از )الف( سطح   0شکل 

 یکپارچه شده و )ب( مقطع شکست سرامیکپرداخت

تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از  2 شکل 
 یکامپوزیت ۀنمون مقطع شکستسطح شده و سطح پرداخت

. فاز دهدمی را نشان ایتقویت شده با کاربید سیلیسیم ذره
بورید زیرکونیم به رنگ روشن و فاز کاربید سیلیسیم به دی

 ۀ. نمونته اسدش تفکیک رنگ تیره در این تصاویر از یکدیگر
حجمی  درصد22زیرکونیم که با  بوریددیپایهی کامپوزیت

کاربید سیلیسیم تقویت شده است، تقریباً به چگالی  ذرات
های میانگین دانه ۀنظری خود دست یافته است. انداز

ت ، رشد چندانی نسبنمونه بورید زیرکونیم در ریزساختاردی
ور عبارت دیگر، حضپودر اولیه خود نداشته است. به ۀبه انداز

 ۀهای زمینفاز ثانویه در مرزدانه عنوانبهات کاربید سیلیسیم ذر
ها جلوگیری کرده بورید زیرکونیم، از رشد افراطی دانهدی

 سیلیسیم، نقش بسیار مثبتی دررو، فاز کاربید است. ازاین
ساختار  زیرکونیم )با بوریددیپایههای یابی به کامپوزیتدست

رسد که افزودنی کاربید نظر میکند. بهریزدانه( بازی می
و چگالش  وشیجتف فرایندسیلیسیم توانسته است به پیشبرد 

شده برای بورید زیرکونیم یاری برساند. عدد محاسبهدی
درصد(، با 1/11) یکامپوزیت ۀنمونچگالی نسبی این 

 تخلخل گونهزیرا هیچ ،مشاهدات ریزساختاری سازگار است
 شود.نمی مشهودی در تصاویر مربوط دیده ۀو حفر
تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از کامپوزیت  

به نمایش  9در شکل  ویسکرتقویت شده با کاربید سیلیسیم 
کامپوزیت با  این شده برایدرآمده است. ریزساختار مشاهده

درصد( 1/11شده برای چگالی نسبی آن )مقدار گزارش
ل مشهودی در این ریزساختار مطابقت خوبی دارد. تخلخ

واقع شود، درتخلخلی که دیده میوجود ندارد و موارد شبه
 کاری ازپرداخت فرایندهنگام فازهای کاربیدی هستند که 

بید رنگ کاراند. فازهای تیرهریزساختار کامپوزیت کنده شده
در سطح  شدهمشاهدهسیلیسیم در قیاس با کاربیدهای 

 ایتقویت شده با کاربید سیلیسیم ذرهشده کامپوزیت پرداخت
 ۀدهندتر )دارای نسبت ظاهری بیشتر( هستند که نشانکشیده

د رسنظر میبه این،مورفولوژی خاص ویسکرهاست. باوجود
، شماری از ویسکرها جوشیتف فراینددلیل دمای بالای به

اند. ای درآمدهشکل ذرهدچار گسستگی شده و به
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 جوشیتف فرایندبودن زمان اهدلیل کوتبه ،درهرصورت
ای، همچنان تعدادی از ویسکرهای کاربید پلاسمای جرقه

اند. در تصویر سیلیسیم مورفولوژی خود را حفظ کرده
یت تقواز سطح مقطع شکست کامپوزیت  شدهنماییبزرگ

شود که ویسکر دیده می2،  ایشده با کاربید سیلیسیم ذره
 اند.ظ کردهمانند خود را حفمورفولوژی رشته

    
 

 
 )الف(

 

 
 

 (ب)
 

)الف( سطح  :تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از  2شکل 

 دیشده با کارب تیتقو شده و )ب( مقطع شکست کامپوزیتپرداخت

 ایذره میسیلیس
 

      
 

 )الف(
 

 
 

 (ب)
 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از )الف( سطح   9شکل 

 دیشده با کارب تیتقوشده و )ب( مقطع شکست کامپوزیت پرداخت

 ویسکر میسیلیس

 

تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از  7شکل  
 یکامپوزیت ۀنمونمقطع شکست سطح شده و سطح پرداخت

دهد. این را نشان می مخلوطتقویت شده با کاربید سیلیسیم 
 وزیتکامپکه نمونه  ستا خوبی گویای آنریزساختارها نیز به

شده با مخلوطی از ذرات و زیرکونیم تقویت بوریددیپایه
ویسکرهای کاربید سیلیسیم به چگالی کامل رسیده است. 

 ۀگزارش شد، چگالی نسبی نموننیز تر یشپگونه که همان
در ی لتخلخگونه هیچدرصد است و 911 حدود یادشده

 نیزشده وجود ندارد. در اینجا جوشیتف ۀریزساختار نمون
مانند دارند، در شد مناطقی که ظاهری تخلخل آوریاد دبای

با ی بلکه آثار فازهای کاربید ،حقیقت حفره و تخلخل نیستند
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ر کاری با خمیپرداخت فرایند شده در اثرکندهسختی بالای 
 ۀدهندرنگ نشانالماسه هستند. در این تصاویر که فازهای تیره

ی ای و ویسکروژی ذرهکاربید سیلیسیم است، هردو مورفول
ورت ص. ویسکرهای کاربید سیلیسیم گهگاه بهشوددیده می

د که رسنظر میولی در بیشتر موارد به ،شوندانفرادی دیده می
یلیسیم ای کاربید سویسکرهای کاربید سیلیسیم به فازهای ذره

 های پیوسته واند. حتی در برخی مناطق شبکهمتصل شده
ای کرها و ذرات کاربید سیلیسیم در زمینهای از ویستنیدهدرهم
 اند.بورید زیرکونیم تشکیل شدهاز دی

 
 

      
 )الف(

 

 
 (ب)

 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از )الف( سطح   7شکل 

و )ب( مقطع شکست ( [24])با اخذ مجوز از ناشر مرجع شده پرداخت

 مخلوط میسیلیس دیشده با کارب تیتقو کامپوزیت

 

کننده ای، یکی از پارامترهای تعیینادهچگالی نسبی هر م 
خواص مکانیکی )برای نمونه: سختی و استحکام( آن ماده 

های موجود در یک نمونه، است. در بحث سختی، تخلخل
 ه ناشی از فروروندهشدگونه مقاومتی در برابر فشار واردهیچ

دهند و تغییر شکل در سطح قطعه در از خود نشان نمی
آید. وجود میتر بهسنجی، آسانرض آزمون سختیمع

 تر ازهای دارای تخلخل بالا، پایینو، سختی نمونهرازهمین
، سختی 8جنس چگال است. در نمودار شکل های همنمونه

 جوشیتفروش شده بههای سرامیکی ساختهویکرز نمونه
 Z ۀنمونای گزارش شده است. سختی پلاسمای جرقه

گیگاپاسکال 9/99ورید زیرکونیم خالص( برابر ب)سرامیک دی
شده با کاربید های کامپوزیتی تقویتآمد. نمونه دستبه

 بدونی سرامیک ۀسیلیسیم، سختی بیشتری نسبت به نمون
درصد تخلخل در 0توان به وجود د. این امر را میافزودنی دار

سختی ذاتی بالاتر کاربید و همچنین  سرامیک یکپارچه
 بورید زیرکونیم نسبت داد. سختیسیلیسیم در قیاس با دی

، ویسکر یاتقویت شده با کاربید سیلیسیم ذرههای کامپوزیت
گیگاپاسکال 29و  1/29، 2/91ترتیب برابر با به و مخلوط

کامپوزیتی ترکیب و  ۀنمون9سو، هر یک گیری شد. ازاندازه
و از سوی دیگر، کاربیدهای سیلیسیم چگالی یکسانی دارند 

ل و مکعبی سختی همانند ناهگزاگو بلوریبا ساختارهای 
م رسد که حضور کاربید سیلیسینظر می، بهاین. باوجودندهست

سیلیسیم  کاربیدشکل ویسکر، سختی بالاتری را نسبت به به
زمان ذرات و ویسکرهای د. اثر افزودن همکنای فراهم ذره

 بوریددیهپایم بر افزایش سختی کامپوزیت کاربید سیلیسی
ت تقوی ۀکه نمونطوریبه ،زیرکونیم نیز جالب توجه است

به  سختی بیشتری نسبت مخلوطشده با کاربید سیلیسیم 
 ای را شاید بتوان بههای دیگر دارد. چنین مشاهدهنمونه

در ثرتر ویسکرهای کاربید سیلیسیم )ؤبازدارندگی بیشتر و م
ها ذرات کاربید سیلیسیم( در مقابل حرکت نابجاییقیاس با 

ها دشوارتر شود، تغییر نسبت داد. هرچه حرکت نابجایی
ج ویکرز سندستگاه سختی ۀشکل پلاستیک ناشی از فروروند

بسا حضور فازهای با نسبت تر خواهد شد و چهنیز مشکل
د. کنتر( چنین شرایطی را فراهم میظاهری بالاتر )کشیده
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ای شده با مخلوطی از فازهتقویت ۀسختی بالاتر نمون همچنین
های توان به تشکیل شبکهای را میکننده ویسکری/ ذرهتقویت
ذرات و ویسکرهای کاربید سیلیسیم مرتبط دانست  ۀتنیددرهم

 کنند.ها مانع ایجاد مینابجایی که در برابر حرکت
 

 
 

 جوشیتفروش شده بههای ساختهسختی ویکرز نمونه  8شکل 

 ([24])با اخذ مجوز از ناشر مرجع  ایپلاسمای جرقه

 
 های سرامیکینتایج برآوردهای چقرمگی شکست نمونه 

پلاسمای  جوشیتفروش شده بهو کامپوزیتی ساخته
شده ه شده است. روند مشاهدهئارا 1ای در نمودار شکل جرقه
 تقریباً مشابه روندی است که هانمونه شکستچقرمگی برای 

دست آمد. به بیان دیگر چقرمگی ها بهبرای سختی نمونه
از  شده با کاربید سیلیسیم بیشترهای تقویتشکست نمونه

 یدیکارب افزودنی بدونبورید زیرکونیم سرامیکی دی ۀنمون
 است. 
افزاینده مخلوط ذرات و رسد که اثر همنظر میالبته به 

 ستشککاربید سیلیسیم بر بهبود چقرمگی  ویسکرهای
آن بر سختی  ثیرأتر از تشزیرکونیم بی بوریددیپایهکامپوزیت 

 رامیکس ۀچقرمگی شکست نمونبوده است.  کامپوزیتی ۀنمون
مگاپاسکال جذرمتر تخمین زده شد. این 2/9برابر یکپارچه 

ی های ایجادشده ناشگیری مستقیم طول ترکتخمین با اندازه
 دست آمدهسنجی بهویکرز هنگام آزمون سختی ۀاز فروروند

، تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی 91است. در شکل 
شده سرامیک ویکرز در سطح پرداخت ۀاز محل اثر فروروند

Z اثر لوزی ویکرز به  ۀهای ایجادشده در چهارگوشو ترک
گونه که در این شکل دیده نمایش درآمده است. همان

صورت ها کمابیش بهاین ترک شود، مسیر پیشرویمی
 خاص ۀآنکه دچار انحراف، انشعاب یا پدیدبی ،ندامستقیم

ها دیگری شوند. درواقع حرکت و پیشروی مستقیم این ترک
 که با مقدار چقرمگی شکست پایین استنشان تردبودن نمونه 

 آن منطبق است. 
 

 
 

 جوشیتفروش شده بههای ساختهچقرمگی شکست نمونه  1شکل 

 ([24])با اخذ مجوز از ناشر مرجع  ایپلاسمای جرقه

 

 
 

 ۀتصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از محل اثر فروروند  91شکل 

 Zشده سرامیک ویکرز در سطح پرداخت
 

ا تقویت شده بهای کامپوزیتی چقرمگی شکست نمونه 
و  9/0ترتیب برابر بهو ویسکر  ایکاربید سیلیسیم ذره

گیری شد. این مقادیر افزایش مگاپاسکال جذرمتر اندازه7/0
سرامیک  ۀی نسبت به چقرمگی شکست نمونچشمگیر

متر( دارد که بیانگر نقش مگاپاسکال جذر2/9)یکپارچه 
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سیر کاربید سیلیسیم است. م ۀکنندکنندگی فاز تقویتچقرمه
ت کامپوزی ۀویکرز در نمون ۀگسترش ترک ناشی از فروروند

نشان داده  99در شکل  ایبا کاربید سیلیسیم ذرهتقویت شده 
شده است. ترک ایجادشده در این نمونه، با فازهای کاربید 

کنش داشته و منحرف شده است. افزون بر سیلیسیم برهم
سازی دیگری همچون انحراف ترک، سازوکارهای چقرمه

شدن ذرات کاربید زدن ترک و شکستهانشعاب ترک، پل
دیده شده است.  یادشدههای امپوزیتسیلیسیم نیز در ک

ده با تقویت شبنابراین بهبود چقرمگی شکست کامپوزیت 
ای شدن سازوکارهتوان به فعالرا می ایکاربید سیلیسیم ذره

تقویت شده با کاربید یادشده نسبت داد. در کامپوزیت 
که چقرمگی شکست آن اندکی بیشتر از  ویسکرسیلیسیم 

نظر هاست، ب ایبید سیلیسیم ذرهتقویت شده با کار ۀنمون
رسد مورفولوژی ویسکری کاربید سیلیسیم کارکرد بهتری می

ای آن داشته است. شاید بتوان گفت نسبت به مورفولوژی ذره
ند کنسازی را بهتر فعال میکه ویسکرها سازوکارهای چقرمه

 ۀزدن ویسکرهای کاربید سیلیسیم هنگام پدیدبسا بیرونو چه
د و نکا حدودی بتواند انرژی ترک را مستهلک شکست نیز ت

 به افزایش چقرمگی نمونه کمک کند.
 

 
 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از مسیر ترک ناشی از   99شکل 

 ایذره میسیلیس دیشده با کارب تیتقو ویکرز در کامپوزیت ۀفروروند

 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از  92شکل  
 تقویت شده باویکرز در کامپوزیت  ۀفروروندمسیر ترک 

مگی ، چقردهد. این نمونهرا نشان می مخلوطکاربید سیلیسیم 
برابر  تقریباً دو که دارد مترمگاپاسکال جذر2/9شکست 

افزودنی کاربیدی است و از  بدون ۀچقرمگی شکست نمون
م شده با کاربید سیلیسیهای تقویتمقادیر مربوط به نمونه

 زمان اینبسا که وجود همویسکر بیشتر است. چه ای یاذره
شدن های متفاوت به فعالکننده با مورفولوژیفازهای تقویت

 سازی انجامیده باشد.هرچه بهتر و بیشتر سازوکارهای چقرمه
دلیل اختلاف و به جوشیتفاز دمای  هانمونههنگام سرمایش 

، یلیسیمس کاربید وبورید زیرکونیم دی ضرایب انبساط گرمایی
های میان فازها های پسماند در فصل مشترکپیدایش تنش

های ترک با ریزساختار، تحت کنشناپذیر است. برهماجتناب
سبب ناسازگاری در های پسماندی است که بهکنترل تنش

های گرمایی )همچون ضرایب انبساط گرمایی( و ویژگی
. در آیندوجود میهای کشسان( فازها بهمکانیکی )مدول

حالت کلی، سهم مشارکت سازوکار انحراف ترک در بهبود 
های چقرمگی شکست یک کامپوزیت به تعداد انحراف

هرچه مسیر  ؛هر انحراف بستگی دارد ۀداده و زاویروی
بیشتر  کیفی از جذب یوخم باشد، شاخصپیشروی ترک پرپیچ
 انرژی ترک است. 

  

 
 

تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از مسیر ترک ناشی از   92شکل 

  مخلوط میسیلیس دیشده با کارب تیتقو ویکرز در کامپوزیت ۀفروروند

 
 گیرینتیجه

 سیلیسیم بر چگالش کاربید ۀثانوی مورفولوژی فاز 



 09 زهره احمدی -اصل یشاهد یمهد
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 ،شتثیر مشهودی نداأزیرکونیم ت بوریددیپایههای کامپوزیت
به چگالی نظری رسیدند.  شدههای تقویتنمونه ۀزیرا هم

 یجوشتف فرایندشده برای د شرایط انتخابسرنظر میبه
دقیقه و فشار اعمالی 7گراد، زمان درجه سانتی9111)دمای 

مگاپاسکال( مناسب بوده است. افزودن کاربید سیلیسیم 01
)فارغ از نوع مورفولوژی آن( کارکرد مناسبی در جلوگیری از 

شده داشت. جوشیتفهای ر نمونهها در ریزساختارشد دانه
را زی ،در همه موارد از نوع غیرواکنشی بود جوشیتف فرایند

ترکیب کامپوزیت نهایی مشابه مخلوط پودر اولیه بود. سختی 
یم شده با کاربید سیلیسهای تقویتو چقرمگی شکست نمونه
بدون افزودنی کاربید سیلیسیم  بیشتر از نمونه سرامیکی

زمان ذرات و ویسکرهای کاربید افزودن همدست آمد. به
گیرتری در بهبود خواص مکانیکی ثیر چشمأسیلیسیم، ت

 بوریددیپایه)سختی و چقرمگی شکست( کامپوزیت 
سازی در داشت. سازوکارهای چقرمه زیرکونیم

زیرکونیم در حضور فاز  بوریددیپایههای کامپوزیت
دلیل به. دشث کننده کاربید سیلیسیم شناسایی و بحتقویت

 زمانهم افزودن بامتنوع  سازیچقرمهشدن سازوکارهای فعال
سیلیسیم، هردو مورفولوژی ذرات و ویسکرهای کاربید 

 دست آمد.چقرمگی شکست بالاتری به
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 متالورژی پودر روشبه شدهتولید های فولادیرفتار فشاری فوم ارزیابی

 

 (4)نژاد فوقعلی اکبری        (9)محمدرضا اکبری          (2)نیکمحمد ناصریانعلی         (9)حمید سازگاران

 چکیده
سته     فلزی    های فوم سلولی د ستند که به                     و فلزات  سی نوظهور ه شتن       دلیل                                    ای از مواد مهند صربه      ویژگی         رفتار و       دا سیار       فرد می           های منح      ی از                توانند در ب

صنعتی  شوند. در این پژوهش، فوم         آمیز           صورت موفقیت   به                 کاربردهای  ستفاده  ستفاده از اوره به             های فولادی به                               ا    ۀ     رکنند     وان پ  عن                                         روش متالورژی پودر و با ا
ضا  ساز       ف ضا شدند و            یا ف ساختار                تولید  صد تخلخل، ریز شاری آن        رفتار   و                       در شاری فوم       . علاوه  شد           ها مطالعه         ف        مک روش     به ک   ی         های تولید                      براین، رفتار ف
فولادی  هایبینی بهتر رفتار فوم   پیش      برای        یادشووده                       پارامترهای مؤثر در مدل   ر     و اث      سووازی    شووبیه       نیدلمن  -       تورگارد -      گارسووون     مدل      پایه    و بر       محدود   ی    اجزا

                 شده در اثر انحلال           های تشکیل                      درصد است که شامل سلول      91 / 9                های فولادی برابر تخلخل در فوم میزان میانگین نتایج حاکی از آن است که  .شد  بررسی 
             بیانگر رفتار    ه             فولادی تولیدشوود    های    فوم       فشوواری      کرنش -   تنش  هایمنحنی  .   اسووت    شووده     جوشووی                        مانده در بین ذرات آهن تف                 اوره و حفرات باقی    های     دانه

ست و          مرسوم فوم  سبتاً طولانی و            دندانه اره      پلاتو   و       کشسان      شکل                     دارای نواحی تغییر                های فلزی ا ست         نقطه          درنهایت،        ً         ای ن ست      شک شب    .   ا      سازی    یه        نتایج 

 ثیر را دارند.کمترین تأ nfثیر و بیشترین تأ 1q          ثرند، اما              کرنش فشاری مؤ -       های تنشبر روی منحنی 2qو  nf ،1q    مش،    ۀ     انداز        کند که       بینی می   پیش
 

 سازی.شبیهای، پارامترهای ، پلاتو دندانه اره      نیدلمن -       تورگارد -                             ولادی، رفتار فشاری، مدل گارسون ف     فوم یهای کلیدواژه

 

 

Investigation on the Compressive Behavior of Steel Foams Manufactured by  

Powder Metallurgy Route 
 

 
H. Sazegaran          A.M. Naserian-Nik           M.R. Akbari        A. Akbar-Nejad Fogh  

 

Abstract 

Metallic foams and cellular metals are a type of new-advanced engineering materials which can be successfully 

used in various industrial applications due to their unique behavior and properties. In this work, steel foams were 

produced through powder metallurgy route using urea granules as a space holder, and porosity percentage, 

microstructure, and compressive behavior of them were investigated. In addition, the compressive behavior of 

manufactured foams was simulated using finite element method by the Gurson–Tvergaard–Needleman model and 

the effects of operational parameters in this model were investigated due to better prediction of mechanical 

behavior of steel foams. The results indicated that the average of porosity in the steel foam is 79.3 percent, which 

consists of cells formed by the dissolution of urea granules and remained pores between the sintered iron particles. 

Stress vs. strain curves of the manufactured steel foams showed the conventional behavior of metal foams, with 

elastic deformation region and a relatively longitudinal plateau region and, a fracture point, finally. Mesh sizes, 

fn, q1 and q2 have the significant effect on stress vs. strain curves, but q1 and fn have the most and the least effects, 

respectively. 

 

Key Words  Steel foam, Compressional behavior, Gurson–Tvergaard–Needleman model, Saw-tooth plateau, 

Simulation parameter. 
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 مقدمه 
 ای جدید ازهای فلزی متخلخل یا فلزات سلولی دستهفوم

های دلیل داشتن ویژگیبه هستند که پیشرفته مهندسیمواد 
ه مقاومت بفرد مانند چگالی پایین، جذب انرژی و منحصربه

 های صوتی و حرارتی جالب توجه،ضربه بالا، ویژگی
های حرارتی و گسترده در ساخت و تولید عایق صورتبه

های حرارتی، مبدل ،گیرهاهای سبک، ضربه، سازهصوتی
 لزیهای ففومبراین، . علاوهشوداستفاده می ...وفیلتراسیون 

 و استخوانی دندانی پروتزهایدر کاربردهای پزشکی مانند 
های فلزی . فوم[4-1] کنندآمیز عمل میصورت موفقیتنیز به

 مینیمآلو به شوند کهاز فلزات و آلیاژهای مختلفی تولید می
های ومالبته فه است. شدتوجه  تدشبهدلیل چگالی پایین به

 د وتولی فولاد، تیتانیم، منیزیم، نیکل، طلا و... نیز درحال
 .[7-5] توسعه هستند

های فلزی به درصد فوم جالب توجههای ویژگیرفتار و  
ل بودن، اندازه، شکیا بسته بازها )تخلخل، مورفولوژی سلول

، ضخامت و هاسلول ۀدیوار ها(، جنستوزیع سلول ۀو نحو
این عوامل  یشترسته است که بها وابب دیوارهمیزان عیو

های اصلی تولید فرایند. [8,9] استتولید  فرایندثیر تأتحت
روش متالورژی ذوبی و تولید های فلزی شامل تولید بهفوم

های فولادی . در تولید فوم[1,2] روش متالورژی پودر استبه
 ر مشکلاتدیگعلت بالابودن دمای سالیدوس و همچنین به

ای هفرایند          ً گری، معمولا  های ذوب و ریختهفرایند مرتبط با
 .[12-10] شودمبتنی بر متالورژی پودر به کار برده می

کل های باز با شهای متالورژی پودر امکان تولید سلولفرایند
 ندنک                   ً                    یکسان و توزیع نسبتا  یکنواخت را فراهم می ۀو انداز

 ۀندرکنیا پ فضاساز ها، استفاده از. در میان این روش[13-15]
فولوژی یکنواخت ررکاربرد است که موروشی پ فضا

آورد. در این روش، پودرهای های باز را به ارمغان میسلول
صورت دانه، به فضاساز موادها بر روی ر افزودنیدیگآهن و 

گیرند و پس از فشردن و تولید قرار می پودر یا ذرات
گیرد و در انتها، های اولیه، خروج فضاساز صورت مینمونه
 .[18-15] دشوفولادی می منجر به تولید فومجوشی تف

ثیرات تأ ،های تولید مختلفکه روشبه اینباتوجه 

های فلزی و عملکرد فوم مکانیکی متنوعی بر روی رفتار
های تولیدی حائز اهمیت مکانیکی فوم دارند، تخمین رفتار

 Finite element)محدود یاجزااست. استفاده از روش 

method (FEM)) تواند ابزاری مفید برای تعیین می یشترب
 به    ً دیدا  سازی شرفتار مکانیکی مواد باشد. البته نتایج شبیه

های مختلفی تا امروز مدل است. وابسته کردن موادمدل ۀنحو
 اشبی-، گیبسون(Cubic cell) های سلول مکعبیلاز جمله مد

(Gibson-Ashby)وجهی، کلوین، هشت (Kelvin)ورونویی ، 
(Voronoi) بعدیو کرات اتفاقی سه (3D random spheres) 

داده  ههای فلزی توسعبرای توصیف رفتار میکروساختار فوم
 هایبینی رفتار فومبرای پیش یادشدههای اند. از مدلشده

های کشسانی و مومسانی، کمانش، همچون ویژگی ،فلزی
تفاده اس ...ای، انتقال حرارت، هدایت الکتریکی ورفتار ضربه
 .[19] شده است

-برداری سیاز طریق عکس [20] محمدی و همکاران 

، پردازش تصویر و انتقال هندسه آلومینیماسکن از فوم تی
 آلومینیم، رفتار فشاری فوم ANSYSافزار آمده به نرمدستبه
 رامیرز و همکاران مطالعه کردند. محدود یروش اجزابه را

افزار مای و نراستفاده از تصاویر ریزپرتونگاری رایانهبا  [21]
MIMICS، ی را آلومینیمهای فوم بعدی نمونههندسه سه

بندی و شبکه Matic-3افزار سپس به کمک نرم ،ایجاد کردند
، رفتار مکانیکی ABAQUSافزار نتقال مدل به نرم      ً     نهایتا  با ا

سازی شد. ی سلول باز شبیهآلومینیمهای فشاری فوم
 مدل گارسون میکروساختاریهای ، مدلبراینعلاوه

(Gurson) [22] و لمایتره (Lemaitre )[23]  رفتار مواد را
ها، رکت تشکیل ثیرات آسیب در ریزساختار همانندتأ پایۀبر

-ردتورگا-کنند. مدل گارسونبینی میا پیشهحفرات و آخال
یافته گارسون است که از معادلات و نیدلمن، مدل توسعه

تواند . این مدل می[24] کندمتنوعی استفاده می امترهایپار
 شدن ماده را تشریح کند.آسیب در مواد و همچنین نرم

 Gurson–Tvergaard) نیدلمن-تورگارد-مدل گارسون 

–Needleman model) رفتار بینیصورت گسترده برای پیشبه 
گوناگون مانند  مهندسی مکانیکی مواد هایو ویژگی

کار برده شده به A48-AP [26] و StE 690 [25]های فولاد
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ار بینی رفتاست. اما استفاده از این مدل در تخمین و پیش
فید تواند ممیهای فولادی ویژه فومهای فلزی بهمکانیکی فوم

های فولادی واقع شود. در این پژوهش، هدف تولید فوم
 عنوانهای اوره بهروش متالورژی پودر با استفاده از دانهبه

ی های تولیدفضاساز و همچنین ارزیابی رفتار فشاری فوم
نیدلمن -تورگارد-ربی و با استفاده از مدل گارسونروش تجبه

ثر در معادلات ؤمترهای ماثیر پاراین، تأرب. علاوهاست
 ه است.شدنیدلمن نیز مطالعه -تورگارد-گارسون

 
 آزمایشاتروش انجام 

 های فولادیتولید فوم
از روش متالورژی پودر مبتنی  ،های فولادیتولید فوم ایبر

عنوان فضاساز استفاده شد. در های اوره بهکارگیری دانهبر به
دهی ای پوششبر شدهاین روش، ابتدا پودرهای استفاده

شامل  شدههای اوره مخلوط شدند. مخلوط پودر استفادهدانه
درصد وزنی 2وزنی کربن )گرافیت بسیار ریز(، درصد 5/0

الف، تصویر -9باشد. در شکل پودر آهن می هفسفر و بقی
نمایش  شدهمیکروسکوپ الکترونی روبشی پودر آهن استفاده

گونه است که داده شده است. توزیع ذرات آهن به این
درصد وزنی بین 99میکرون، 940تا  900درصد وزنی بین 90
میکرون 49تر از درصد وزنی کوچک99میکرون و 900تا  49

کن یک مخلوط باکردن پودرها مخلوط فرایند .است
انجام دقیقه 90مدت به rpm 950با سرعت  پودرمخصوص 

تا  9شکل با قطر بین کروی ۀهای اوردانه براین،. علاوهشد
 ب(.-9کار گرفته شد )شکل فضاساز به ایربمتر میلی5/9

های اوره ، مخلوط پودری و دانهدهیپوشش فراینددر  
اتیلن قرار درصد وزنی آب درون یک محفظه پلی2 با همراه

دقیقه به 4مدت به rpm200داده شدند و محفظه با سرعت 
های اوره واکنش چرخش در آمد. سپس، آب با سطوح دانه

، مخلوط درنتیجهکند که چسبنده ایجاد می سطوحو  دهدمی
 فرایندچسبد. سپس، های اوره میدانه پودری به سطوح

از  mm92ای با قطر داخلی فشردن درون یک قالب استوانه
انجام شد و  MPa900نزن با فشار اعمالی جنس فولاد زنگ

 ،یدیتول ۀای از قطعات اولیهای اولیه تولید شدند. نمونهنمونه
 هایبه تصویر کشیده شده است. سپس، نمونه 2در شکل 

مقطر قرار داده شدند و انحلال دقیقه درون آب5مدت اولیه به
انحلال،  فرایندهای اوره صورت گرفت. پس از انجام دانه

مخصوص متالورژی پودر  ۀجوشی درون یک کورتف فرایند
 Mahlerشده توسط )شرکت متالورژی پودر مشهد( ساخته

 فر آمونیاک شکسته صورت گرفت وبا اتمس ME542مدل 
های فولادی تولید شد.نمونه از فوم25

 

 
 

 

 شدههای اوره استفادهب( تصویر دانه)و  شدهالف( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از پودر آهن استفاده)  9شکل 
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 تولیدشده اولیه بعد از مرحله فشردن نمونه  2شکل 

 
 تعیین درصد تخلخل

های های فولادی، نمونهجوشی فومتف فرایندپس از انجام 
تولیدی توزین شدند و سپس، میزان چگالی و درصد تخلخل 

 پایهرهای تولیدی بد. چگالی فومشها تعیین هر کدام از نمونه
معادله  باها گیری شد و درصد تخلخل آناندازه (9)معادله 

 .[1,2] دشمحاسبه  (2)
 

(9  )    ρ =
m

V
                                

 

(2)                                  Pm% = [9 − (
ρF

ρS
)] × 900 

 

عادلات فوق،      گالی،   ρکه در م حجم،  Vجرم،  mچ
Pm% ی، گیری چگالشده براساس اندازهدرصد تخلخل تعیین

ρF شده و  چگالی فوم چگالی جامد یا  ρSهای فولادی تولید
 .است 3kg/m 9800و برابر  چگالی فولاد بدون تخلخل

 
 هاارزیابی ریزساختار دیواره سلول

 هایهای فومهای ریزساختاری بر روی دیواره سلولبررسی
( و OMتولیدی شامل مطالعات میکروسکوپ نوری )

های ( است. فومSEMروبشی ) الکترونیمیکروسکوپ 
تولیدشده ابتدا در جهت عمود به محور اصلی بریده شدند و 

ر کاری بزنی و پولیشگرم، سمبادههای مانتفرایندسپس، 
درصد 2محلول نایتال  باحکاکی  فرایند. انجام شدها روی آن

های . بعد از انجام ارزیابیانجام شددقیقه 5مدت و به

و با  Au-Pdآلیاژ  باشده های تهیهمیکروسکوپ نوری، نمونه
دهی شدند و پوشش  Sputter Coater SC7620دستگاه 

 تگاهدس باس مطالعات میکروسکوپ الکترونی روبشی سپ
LEO 1450VP .انجام شد 

 
 رفتار فشاری

از  ،های فولادی تولیدشدهبرای تعیین رفتار مکانیکی فوم
مدل  Zwickدستگاه  باآزمون فشار استفاده شد. این آزمون 

Z250  های ی آزمون فشار از فومهاد. نمونهشانجام
رش وایرکات ببا  ،های تولیدیفومشده تهیه شدند. جوشیتف

ای با استوانه صورتآزمون فشار به هایداده شدند و نمونه
. در انجام آزمون ندتولید شد mm98و ارتفاع  mm92قطر 
و  بین سطوح نمونهکار در عنوان رواناز روغن به ،فشار
ذکر است که نتایج  لازم بههای دستگاه استفاده شد. فک
مون است. سرعت زآ 9 کمدستمیانگین  پایۀشده برارائه

در نظر  mm/min9/0در این آزمون برابر  اعمال بار فشاری
 گرفته شد.

 
 نیدلمن-تورگارد-مدل گارسون

ک گوی توخالی و معیار تسلیم ، از ی[27] در مدل گارسون
 اصلاح را این مدل میزز استفاده شد. سپس، تورگارد-فون
 که مدلدلیل ایند. بهشاعمال تناسب در آن ضرایب د و کر

مناسب برای تخریب ماده نداشت،  یمعیار تورگارد-گارسون
 یدلمنن کرد.خوبی تشریح نمیثیرات تخریب حفرات را بهتأ

 کسر حجمی اگر بیان کرد که براساس نتایج آزمایشگاهی
یافته )ادغام( رشد شتاب ( برسد،fcحفرات به مقدار بحرانی )

 دهد.ریب ماده رخ میتخ تبع آنحفرات آغاز و به
و  دکراصلاح  را تورگارد-نیدلمن مدل گارسون اساس،براین

 :[26,28] دشمعادله زیر استخراج 
 

Φ = (
σeq

σy
)

2

+ 2q1f ∗cosh (−q2
3σm

2σy
) − 1 − (q1f ∗)2 

 

           = 0 

(9) 
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-تنش معادل فون σeqتابع تسلیم،  Φکه در این معادله،  
تنش میانگین یا تنش  σmتنش تسلیم ماده،  σyمیزز، 

ضرایب تابع تسلیم )یا ضرایب  q2و  q1هیدرواستاتیک، 
fتورگارد( و  کسر حجمی مؤثر حفرات است و اثر ادغام  ∗

f که [29] کندحفرات را بر رفتار ماده منظور می صورت به ∗
 د:شوزیر تعیین می

 

(4)             f ∗ = {

f                                                  f ≤ fc

fc +

1

q1
−fc

ff−fc
(f − fc)                  f > fc

} 

 

کسوور  ffکسوور حجمی حفرات و  fکه در معادله فوق،  
گسووترش اسووت.  نهاییحفرات در هنگام شووکسووت  حجمی

ست.       شد و ادغام حفرات ا شی از ر عیب در یک فلز نرم نا
 رتصووواین  معادله گسووترش برای متغیر عیب به ،درنتیجه

 نشانه مشتق نسبت  « ˙»رابطه علامت  این در و شود نوشته می 
 به زمان است.

(5)                                       ḟ = ḟgrowth + ḟnucleation 
 

تئوری مواد متخلخل متشوووکل از ماده بسوووتر با  رپایۀب 
نرخ رشوود حفره با رابطه زیر  ،غیرقابل تراکم مومسووانرفتار 

 شود:بیان می
(4)                                  ḟgrowth = (1 − f)trace(ε̇p) 

 

شتق کرنش     ε̇pکه در آن   سور م سان تان سبت به   موم ن
ست. ادغام حفرات یک   سیار پیچید فیز فرایندزمان ا ه یکی ب

 [30]چو و نیدلمن  .است ساختار ماده وابسته   است که به ریز 
کرنشووی برای ادغام حفرات جدید  ۀشوودیک مکانیزم کنترل

 :نداهکردپیشنهاد 
 

(9)             ḟnucleation =
fn

sn√2π
exp [− (

εn−ε0
p

sn
)

2

/2] ε̇0
p

. 

 

مربوط به حفرات  کسر حجمی fnدر رابطه فوق،  
ε0شونده، ادغام

p  ازای آن ادغام رخ میکه به مومسانکرنش-

انحراف استاندارد  snکرنش متوسط برای ادغام و  εnدهد، 
 متناظر آن است.

 
 محدود یمدل اجزا

شبیه  شاری فوم  سازی برای  زار افاز نرم های فولادیرفتار ف
Abaqus 6.13.1    شد که بخش ستفاده  افزار این نرم Porousا

. نیدلمن را دارد-تورگارد-کارگیری مدل گارسووونقابلیت به
های فشار  نمونه، سازی مدل فرایندباید در نظر داشت که در  

ای با قطر صوووورت اسوووتوانهبه و های واقعیمطابق با نمونه   
mm92  و ارتفاعmm98  ۀزاندا ثیراتأت درنظر گرفته شدند و 
های     و (009/0 و 0009/0 ،009/0 ،002/0) L مش پارامتر

، fn (009/0 ،002/0 نیدلمن-تورگارد-مؤثر در مدل گارسون 
 q2 و( 2و  25/9 ،5/9 ،95/9) q9، (008/0و  004/0، 004/0

های فولادی  بر رفتار فشووواری فوم ( 2و  95/9، 5/9، 25/9)
 د.شتحلیل 

 
 نتایج و بحث

 و درصد تخلخل ریزساختار
تصاویر میکروسکوپ نوری و میکروسکوپ  9شکل 

های های فومسلول ۀدیوارها و الکترونی روبشی از سلول
که مشاهده طور . هماندهدنشان می را یفولادی تولید

 ۀهای اوره در زمینها براساس انحلال دانهسلول شود،می
ا ها رسلول ۀفولادی دیوار ۀاند و زمینفولادی تشکیل شده

         ً               ها تقریبا  یکنواخت است و ایجاد کرده است. توزیع سلول
 ۀ                               ً              ، رفتار مکانیکی و عمکلرد تقریبا  یکنواخت در همدرنتیجه
. [11,12] استهای تولیدی قابل انتظار های فومقسمت
های مشخصی با های ایجادشده در بخشبراین، سلولعلاوه

 به اعمال فشار در توانددلیل آن مییکدیگر اتصال دارند که 
با  های اورهفشردن و همچنین انحلال و خروج دانه فرایند

ا هولهای اتصال در بین سل. تشکیل محل[14,15] باشد آب
ده ش های تولیدیدر ساختار فوم های بازمنجر به ایجاد سلول

 است.

، تصاویر میکروسکوپ نوری و 4در شکل  

داده  ها نمایشسلول ۀمیکروسکوپ الکترونی روبشی از دیوار

شود، حفراتی در میان طور که مشاهده میشده است. همان

ها تشکیل شده است. تشکیل حفرات در ساختار سلول ۀدیوار
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روش متالورژی پودر مرسوم است و قطعات تولیدشده به

 روش متالورژی پودر ازچگالی فولادهای تولیدی به یشترب

، اما تشکیل این حفرات [31]تر است فولادهای ریختگی پایین

رحله م      ً                        احتمالا  به اعمال فشار پایین در  ،               ً     با مقادیر نسبتا  زیاد

نوع تخلخل در 2. بنابراین، [7,32]کند فشردن ارتباط پیدا می

 هایهای فولادی تولیدشده وجود دارد که نوع اول، سلولفوم

های اوره و نوع دوم، حفرات شده براساس انحلال دانهتشکیل

. استهم متصل شده شده در بین ذرات آهن بهتشکیل

( در 2براساس معادله شده )گیریمیانگین میزان تخلخل اندازه

                         ً      درصد است. این مقدار نسبتا  بالای 9/91های فولادی برابر فوم

 مانده حفرات در بین ذراتها و باقیتخلخل به تشکیل سلول

 شود.آهن مربوط می
 

 
 

 تصویر میکروسکوپ نوری والف( )های تولیدی، ها در فومسلول ۀها و دیوارنمایش سلول  9شکل 

 ب( تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی) 

 

 
 

 الف( میکروسکوپ نوری و)ها، سلول ۀتصاویر دیوار  4شکل 

 ب( میکروسکوپ الکترونی روبشی) 
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تصووویر میکروسووکوپ الکترونی روبشووی از  5شووکل  
های تولیدی نمایش در فوم را هاسوولول ۀریزسوواختار دیوار

نوع فاز متفاوت در 9شود،  طور که مشاهده می . هماندهدمی
نتیت اهای فریت و سم ریزساختار تشکیل شده است که لایه    

شکیل پرلیت می  ن، های آهد و در مرز بین دانهشو منجر به ت
درصد وزنی( 5/0نفوذ کربن )فاز فسفردار کشیده شده است. 

شکیل کاربید آهن    ست و    صورت لایه به سبب ت شده ا ای 
ن، ایبروجود آمده اسوووت. علاوهنتیجه، سووواختار پرلیتی بهدر

جوشووی درصوود وزنی( در شوورایط تف 2فسووفر افزودنی )
(˚C9920مو )  سفردار می شکیل فاز مذاب ف د که در شو جب ت

شیده می  شیده   بین ذرات آهن ک سفردار    شود. ک شدن فاز ف
سپس جام  ذوب شدن آن موجب  شده در بین ذرات آهن و  د

صال بین ذرات آهن می  ستفاد درنتیجهشود.  بهبود ات ه از ، با ا
مذاب،  جوشووی حالتفسووفر در مخلوط پودری و بروز تف
 .[33] کنداتصال ذرات به یکدیگر بهبود پیدا می

 

 
 

 تصویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از ریزساختار   5شکل 

 سلول ۀدیوار

 

 بندیشبکه ۀاندازاثر 
ی کرنش فشار-مش بر روی منحنی تنش ۀتغییرات اندازاثر 

ر د ،آمده از آزمون فشاردستبهکرنش -همراه با منحنی تنش
شود، طور که مشاهده مینمایش داده شده است. همان 4شکل 
ها صورت خطی در ابتدای منحنیبه کشسانشکل  تغییر

شده سازیهای شبیهشود. قسمت خطی منحنیمشاهده می
ا منحنی بسیار جزئی ب یمنطبق بر یکدیگر است و اختلافکاملاً 

بسیار  انکشسسازی در ناحیه واقعی دارد. بنابراین، نتایج شبیه
مش در شرایط  ۀاندازنزدیک به نتایج واقعی است و 

دهد منحنی تجربی نشان می ثیر چندانی ندارد.شده تأمطالعه
 ی افتصورت ناگهان، تقریباً بهمومساندر ابتدای ناحیه 

شدیدی داشته و حدوداً به نصف مقدار بیشینه خود در ناحیه 
ا یتواند فرو پاشیدن لایه دلیل این پدیده می رسد.کشسان می

 یرتغی ۀناحیباشد.  شدهآزمایش ۀها در نمونهایی از سلوللایه
ای نسبتاً یک ناحیه پلاتو دندانه اره شامل مومسانشکل 

 واقعی، ناحیهش فشاری کرن-تنش . در منحنیاستطولانی 
وم بسیار زیاد در ف پلاتو نسبتاً طولانی منجر به جذب انرژی

 ها در ناحیهها و درهتشکیل قله براین،علاوه د.شوفولادی می
ار ها در اثر فشای از سلوللایهای به تخریب پلاتو دندانه اره

اعمالی و سپس، مقاومت مجدد فوم در برابر تنش اعمالی 
ها در ها و عمق دره. ارتفاع قله[13,16] وابسته است

شده در مقایسه با منحنی واقعی بیشتر سازیهای شبیهمنحنی
د شومش موجب می ۀکه کاهش انداز شودمشاهده میاست. 
وند. تر شواقعی نزدیک شده به منحنیسازیهای شبیهمنحنی

د که محاسبات کنمش این امکان را فراهم می ۀکاهش انداز
 یابد، دقت نتایج افزایش میدرنتیجهد و انجام شوبیشتری 
[26-28]. 

 
 

 004/0 کرنش فشاری در-های تنشمش بر منحنی ۀاثر انداز  4شکل 

=nf ،25/9 =1q  2= 95/9وq 

 

 nfاثر 
بر روی  nfآمده از تغییر در مقادیر دست، نتایج به9در شکل 

ش کرندر کنار منحنی تنش کرنش فشاری-های تنشمنحنی



 روش متالورژی پودرهای فولادی تولیدشده بهارزیابی رفتار فشاری فوم 52

 

 

     9911                ودوم، شماره یک،       سال سی                             نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 شودمشاهده میشده است.  به تصویر کشیده واقعی
 ۀناحیشده در سازیکرنش فشاری شبیه-های تنشمنحنی

بر روی  تا حد زیادی مومسان ۀدر ناحیو  کشسانی کاملاً
ثیر چندانی بر تأ nfاند و تغییر در مقدار یکدیگر منطبق شده

 009/0البته، در ندارد.  فشاری کرنش-های تنشروی منحنی
=nfکرنش در مقادیر کرنش کمتری قطع -، منحنی تنش

در مطالعه  [26] انذکر است اسلیمان و همکاربه  لازمشود. می
 .ندادهرکگزارش  نتایج مشابهی رفتار کششی فولاد کربنی

 

 
 

، =L 009/0ازای کرنش فشاری به-های تنشبر منحنی nfاثر   9شکل 

25/9 =1q  2= 95/9وq 

 
 1qاثر 

مومسانی -های کشسانیبه ویژگی 2qو  1qمقادیر ضرایب 
ماده، نسبت تنش تسلیم به ضریب کشسانی و کرنش سختی 

اصلاح پارامتر  باتابع تسلیم را  1q. ثابت [34] ارتباط دارند
بر  1qاثر دهد. ثیر قرار میأتکسر حجمی حفرات واقعی تحت

-در کنار منحنی تنش کرنش فشاری-های تنشروی منحنی
طور نمایش داده شده است. همان 8در شکل  کرنش واقعی

ثیر شدیدی بر روی تأ nfبرخلاف  1qشود، که مشاهده می
منجر  1qکرنش فشاری دارد. افزایش مقدار -های تنشمنحنی

 شود و شکل منحنیشده میسازیبه کاهش تعداد نقاط شبیه
، ابتدا 1q=25/9شود. در مقدار ای خارج میحالت دندانه اره از

          ًصورت کاملا پلاتو به ۀخطی و سپس ناحی کشسان ۀناحی
مقادیر شود. این درحالی است که در ای مشاهده میدندانه اره

5/9q1= 1=95/9 وqصورتبه پلاتو ۀها در ناحی، تعداد دندانه 

ای    ً       اصلا  دندانه، 1q=2و در مقدار  یابدمیکاهش  نزولی
بر روی تخمین رفتار  1qثیر شدید أشود. تمشاهده نمی

        ً           کرنش قبلا  نیز گزارش -های تنشمکانیکی و شکل منحنی
، 1qتر مقادیر بزرگ که رودانتظار می .[24,26] شده است
رشد حفرات، منجر به ظاهرشدن  فرایندبر  چشمگیربدون اثر 

. درواقع، افزایش مقدار [35] نرمی بیشتری در رفتار ماده شود
ند ک، اثر کسر حجمی حفرات را بیشتر می2qو  1qپارامترهای 

 درشده یبینکه نتیجه آن کاهش شدیدتر مقاومت کششی پیش
 روشنینیدلمن است. این موضوع به-تورگارد-مدل گارسون

مقدار  در برخی مطالعات، .شودمیمشاهده  8در شکل 
5/9=1q برای بسیاری از مواد جامد عنوان مقدار بهینه به

. [36,37] متخلخل ازجمله فلزات سلولی پیشنهاد شده است
در مدل  1q=25/9دهد که مقدار مطالعه حاضر نشان می

تواند رفتار فوم فولادی نیدلمن می-تورگارد-گارسون
 بینی کند.را بهتر پیش شدهبررسی

 

 
 

، =L 009/0کرنش فشاری در -های تنشبر منحنی 1qاثر   8شکل 

004/0 =nf  2= 95/9وq 

 

 2qاثر 

کرنش -هووای تنشبر روی منحنی 2qاثر تغییر در مقووادیر 
 1کرنش واقعی در شوووکل  -فشووواری در کنار منحنی تنش 
رفتار شود،  طور که مشاهده می نمایش داده شده است. همان  

ه نزدیک بشووده بسوویار سووازیکرنش شووبیه-های تنشمنحنی
ست. در همه منحنی  سان    ۀها، پس از ناحییکدیگر ا ش که ، ک

شاهده می   به ای پلاتو دندانه اره ۀشود، ناحی صورت خطی م
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                      ً                                   تشکیل شده است که نسبتا  طولانی است. ذخیره مقدار زیاد       
یۀ  انرژی بر کرنش در -که مسووواحت زیر منحنی تنش   این پا

های  در فومای بسووویار زیاد اسوووت،    پلاتو دندانه اره   ۀناحی  
ست روش متالورژی پودر امکانشده به لادی تولیدفو . پذیر ا

شاهده می علاوه کرنش -های تنششود که در منحنی براین، م
شدیدتر است  2qدر مقایسه با  1qشده، اثر سازیفشاری شبیه  

در  2qدر مقایسه با   1qثیر بیشتر  أ(. ت1و  8اشکال   ۀ)با مقایس 
  .[26] زارش شده استسازی رفتار کششی نیز گشبیه

 

 
 

، =L 009/0کرنش فشاری در -های تنشبر منحنی 2qاثر   1شکل 

004/0 =nf  1= 25/9وq 

 

عنوان یک فاکتور به 2q(، پارامتر 9براساس معادله ) 
سانی کش ۀکننده مؤلفه تنش هیدرواستاتیک در محدوداصلاح

طور ، حد تسلیم به2qازای مقادیر بالای کند. بهجاری عمل می
راین، مقادیر بزرگ بیابد. علاوهای کاهش میملاحظه درخور

2qۀ                                  ً            دلیل رشد حفرات، منجر به نرمی نسبتا  شدید در ماد، به 
 ً ا  کرنش سختی را تقریب ۀد و این موضوع پدیدونشمیبستر 

 های مکانیکیتبع آن، ویژگیبرد. بهطور کامل از میان میبه
نیدلمن کاهش -اردتورگ-مدل گارسون درشده بینیپیش

 .[35]یابد می

 گیرینتیجه

های فولادی فوم های آزمایشگاهینمونه در این پژوهش،

از عنوان فضاسروش متالورژی پودر و با استفاده از اوره بهبه

ها تولید شدند و میزان تخلخل، ریزساختار و رفتار فشاری آن

ر بسازی ثیر پارامترهای شبیهبراین، تأمطالعه شد. علاوه

-براساس معادله گارسون کرنش فشاری-های تنشمنحنی

 :آمد دستارزیابی شد و نتایج کلی زیر به نیدلمن-تورگارد

گیری درصد اندازه9/91های فولادی ان تخلخل در فوممیز. 9

 ؛شد

س شده براساهای تشکیلهای فولادی از سلولتخلخل فوم. 2

بین ذرات مانده در باقی های اوره و حفراتخروج دانه

 ؛شده تشکیل شده استجوشیآهن تف

 صورت پرلیتی استهای فولادی بهفوم ۀریزساختار دیوار. 9

 ؛که فاز فسفردار در مزر ذرات آهن تشکیل شده است

شی جوتشکیل فاز فسفردار در مرز ذرات آهن منجر به تف. 4

 ؛شودحالت ذوبی و بهبود اتصال ذرات به یکدیگر می

ژه در ویسازی و آزمون فشار بهآمده از شبیهدستنتایج به. 5
مومسانی فوم ۀ میانی ناحی ۀکشسانی و محدود ۀناحی

 ؛قبولی دارندمتطابق  ،شدهفولادی بررسی
نداز . 4 قادیر   ۀا های  بر روی منحنی 2qو  nf ،1qمش و م

 ثرند.شده مؤسازیرنش فشاری شبیهک-تنش
، اینتوجه نیست. باوجود درخور  1qنسبت به  2qو  nfاثر . 9

قدار تغییر  تأ  nf م نش کر-تنش ثیر را بر روی منحنیکمترین 
 ؛دفشاری دار

شبیه    1qکاهش مقدار . 8 صل از  ی ساز باعث بهبود نتایج حا
بهترین تطابق با نتایج  1q=25/9ازای که بهطوریشووود. بهمی

آید.دست میتجربی به
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 چكیده

 ۀانداز سختی،  ،. توابع هدفده است ش  ارائه سرسیلندر   آلومینیمآلیاژ  سختی و ریزساختار   مناسبی برای های ، الگورگرسیون  تحلیلش رودر این مقاله به

بیشااینه سااختی  شاادند. نتاین نشااان داد کهانتخاب شااامل دما و زمان انح ل و ریرسااازی  های تجربیدر آزمایش یرهامتغ وبودن میزان کروی ها وفاز

 .شااود ریرسااخت دقیقه963مدت به C° 970ی ، در دماساا   و قرار گیرد C° 093در دمای  دقیقه933آید که نمونه می دسااتبهویکرز( زمانی 961)

ستیابی به کمترین انداز  برایعملیات حرارتی بهینه همچنین،  ساحت فازها و   ۀد شد.  بودن فازها ترکرویم شخص  شان داد که   سیون رگر تحلیلنتاین  م ن

 .شودتری محسوب میدمای ریرسختی فاکتور مهم به نسبت انح ل دمای و استسختی  در تغییرات دمااز  مؤثرتر ریرسختی زمان
 

 .، تحلیل حساسیت، عملیات حرارتی، ریزساختار، سختیآلومینیمآلیاژ  :یكلید هایواژه

 

 

 

Sensitivity Analysis of Heat Treatment Parameters on Cylinder-head Aluminum Alloy 

Properties by Regression Method 
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Abstract 

In this article, by the regression analysis, suitable patterns for the hardness and the microstructure of the cylinder-

head aluminum alloy have been presented. Objective functions were the hardness, the phase size and the spherical 

degree and variables were selected as the temperature and the time for the solution and ageing, in experiments. 

Results showed that the highest hardness (164 VHN) obtained when the sample was heated at 510°C for 300 

minutes; then, aged for 360 minutes at 175°C. The optimal heat treatment was determined to achieve the smallest 

value of the phase area, as well as a higher amount of spherical phases. Results of the regression analysis 

demonstrated that the ageing time was more effective than the temperature in hardness variations, and the solution 

temperature was more important than the ageing temperature. 
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 مقدمه

طور گسترده در ساخت قطعات به آلومینیمامروزه آلیاژهای  
 هبودببرای  زیادیتحقیقات  ،رو، ازاینشوندمیموتور استفاده 

 ترینمهماز  .ه استانجام شد این آلیاژها خواص مکانیکی
ته ساخ آلومینیمآلیاژهای  ابسواری  خودروهای که درقطعاتی 

های بار زیراز آنجا که سرسیلندر  سرسیلندر است. ،شودمی
ن بررسی استحکام آ به ،مکانیکی و حرارتی قرار دارد مختلف
ا هکه در ذیل به برخی از این بررسی است دهش توجهبسیار 

 .شودررداخته می

میزان آهن  تأثیربه بررسی  ،[1] و همکارانش (Li) لی 

. این آلیاژ برای ساخت ررداختند 991 آلومینیمموجود در آلیاژ 

ه فرانس نسیتروئشرکت خودروسازی رژو  درسرسیلندر 

زان نشان داد که افزایش می هاآننتاین بررسی . شودمیاستفاده 

باعث کاهش استحکام ماده در برابر ایجاد و رشد ترک  ،آهن

، [2] و همکارانش( Menargues)منرگ  . شده است

 و فاز سیلیسیم ۀرا برای کاهش انداز انح ل عملیات حرارتی

 A357و  A356در آلیاژهای  قابل حلهمچنین فازهای غیر

که  است C° 013 دمای ودقیقه 93 زمان که شامل ندکرد ارائه

های عملیات فازهای ریزتری نسبت به روش ایجاد موجب

ثیرگذار أو بر خواص مکانیکی ت شودمیحرارتی مرسوم 

های ریرسازی عملیات، [3] آزادی و همکارانش .است

ی ریستون انجام و نشان دادند آلومینیممختلفی را روی آلیاژ 

 فاز سیلیسیم و سختی ۀدازانعملیات حرارتی این که در 

به ، [4] و همکارانش( Beroual)بیرل  کند.میافزایش ریدا 

-یلیسیمس-آلومینیمآلیاژ ثیر عملیات حرارتی روی أبررسی ت

نشان تاین ن .ندمنیزیم ررداخت-سیلیسیم-آلومینیمم  و آلیاژ 

 ،دستیابی به بیشترین استحکام آلیاژ حاوی منیزیم برایداد 

و ( Liu)لیو باید افزایش یابد.  ازیزمان انح ل و ریرس

 T6نشان دادند که با انجام عملیات حرارتی ، [5] همکارانش

 A356ی از جن  آلومینیمهای نمونهتوان استحکام برشی می

ساخته شده  گری کوبشیریخته روشرا که به 6939و آلیاژ 

های ، اثر عملیات[6] لی و همکارانش .افزایش داد ،است

اژ آلیبر استحکام و چقرمگی شکست  را حرارتی مختلف

7N01 که عملیات حرارتی  ها نشان دادندآن .بررسی کردند

T6 ولی چقرمگی  ،شودباعث افزایش استحکام آلیاژ می

 و همکارانش( Luna)لونا  .دهدشکست ماده را کاهش می

نجام یک عملیات حرارتی که با ا گزارش کردند، [7]

-می منیزیم-م -سیلیسیم-آلومینیمای روی آلیاژ چندمرحله

ی افزایش چشمگیروان خواص مکانیکی ماده را به میزان ت

با انجام عملیات انح ل  داد، همچنین نشان دادند که

تر در زمان توان به خواص مکانیکی بهای میچندمرحله

 .های حرارتی مرسوم دست یافتکمتری نسبت به عملیات

را بر  T6لیات حرارتی ، اثر عم[8] و همکارانش( Yu) یو

 ها نشان دادآننتاین  .نددکرمطالعه  A390 رفتار شکست آلیاژ

 گردتریشده دارای فازهای های عملیات حرارتیکه نمونه

و همچنین  هدی بدون عملیات حرارتی بوهانسبت به نمونه

و ( Cecchel) سچیلها بیشتر است. چقرمگی شکست آن

-آلومینیمبر آلیاژ اثر عملیات حرارتی  ،[9] همکارانش

ات که انتخاب عملی گزارش کردندم  را بررسی و -سیلیسیم

درصد استحکام تسلیم و تا 03تا  تواندمیحرارتی مناسب 

آلیاژ را افزایش دهد. بهمنی و  خواریچکشن درصد میزا13

کاربید  ، نشان دادند که با افزودن ذرات[10] همکارانش

 ،مسیلیسی-آلومینیمدرصد وزنی به آلیاژ 9به مقدار  سیلیسیم

 ،درصد وزنی به آلیاژ0/9رین سختی و همچنین با افزودن بیشت

 .دآور دستهب توانمیبیشترین مقدار مقاومت سایشی را 

ر  از ، [11] و همکارانش( Vandersluis)  وندرلوی

نوع عملیات حرارتی بر سرسیلندرهای خودرو 2بررسی 

ن که بهتری گزارش کردند ،هاآن زساختاریرایسه سواری و مق

 T7عملیات  هاآن شدهعملیات حرارتی برای آلیاژ استفاده
. شودمی Cu2Alفاز  ۀشدن اندازترکوچکزیرا باعث  ،است

، اثر مقدار متفاوت نیکل [12] و همکارانش( Cai) یکا

 T6عملیات حرارتی  درسیلیسیم را -آلومینیمموجود در آلیاژ 

که بیشترین استحکام  نشان دادند اهآن. اندکردهبررسی 

درصد نیکل در 0/2وجود خواهد آمد که خستگی زمانی به

، در [13] و همکارانش (Huang) هوآنگآلیاژ موجود باشد. 

وی ر اثر افزودن عناصر هافنیم و زیرکونیم به تحقیق خود



 01 محبوبه آزادی -محمد آزادی -محمدجعفر شریفی

 

 

9911ودوم، شماره یک، سال سی نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد  

ا تداب اهآن .ندررداختسیلیسیم -آلومینیمآلیاژ  استحکام

ر   و دادند قرار T6عملیات حرارتی  درخود را  هاینمونه

مشخص شد که  ،کشش و استحکام هایآزموناز انجام 

هردو عنصر به آلیاژ باعث افزایش استحکام  زمانهمافزودن 

نشان داد ، [14] و همکارانش( Li) لی نتاین تحقیق .شودمی

تر، دارای فازهای کوچک ۀشدهای عملیات حرارتیکه نمونه

های مونهنسختی بیشتر و استحکام کششی بیشتر نسبت به 

 و همکارش( Garat) گرت ند.داربدون عملیات حرارتی 

م  و -سیلیسیم-آلومینیمآلیاژ  2، استحکام خزشی [15]

 ،دشونمیرا که در ساخت سرسیلندر استفاده  A356 آلومینیم

که افزودن مقدار خاصی از  نشان داد نتاین. ددنکر بررسی

موجب  تواندمی T7منگنز و زیرکونیم همراه عملیات حرارتی 

برابر خزش، بدون کاهش خاصیت  افزایش عمر قطعه در

 تأثیربه بررسی ، [16]( Pezda) رزدا خواری شود.چکش

که  گزارش کردررداخت و  A320 عملیات حرارتی بر آلیاژ

اثر بسیار زیادی دارد و  ماده عملیات حرارتی بر مقدار سختی

اژ سختی این آلی توانمیبا انتخاب عملیات حرارتی مناسب 

و ( Di Giovanni) جیوانیدی برابر افزایش داد.7/9را تا 

ند که با افزودن مقداری م  به دنشان دا ،[17] همکارانش

توان خواص و انجام عملیات حرارتی می A356 آلیاژ

 ی افزایش داد.چشمگیرکی و حرارتی آن را به میزان مکانی

 تأثیرکه  گزارش کردند ،[18] و همکارانش (Kores) کارس

 ،است زیاد بسیار سرسیلندر عملیات حرارتی بر خواص آلیاژ

ولیه مقدار ا تا دوبرابر رااستحکام آلیاژ  تواندمی نحوی کهبه

  .دهدافزایش  آن

ینی بریش برایهای مختلفی ذکر است که روش لازم به 

وجود دارد. در  خواص مکانیکی مواد براساس ریزساختار

، [20-19]رراش ررتوایک   مانندهایی ابتدا به کمک روش

گرماسنجی و روش  [21]رراش ررتونوترون زاویه کوچک 

خواص شیمیایی و میزان حضور ، [22,23] روبشی تفاضلی

مانند تحلیل  تحلیلی هایشود. از روشفازها مشخص می

حتی روش  یا (Quench Factor Analysis)فاکتور انح ل 

 Thermodynamic Extremal) اصل اساسی ترمودینامیکی

Principle )خواص مکانیکی مواد استفاده  ۀمحاسب برای

خواص  انح ل تحلیل فاکتور در روش .[26-24] شودمی

 ستاسردسازی قابل محاسبه  ۀنحو رایۀم بریمکانیکی آلومین

ی ریاض ۀ. در این روش سختی ماده براساس یک رابط[27-29]

متغیرهایی همچون نرخ سردسازی، دما به و  شودمحاسبه می

یر ثیر فازها، ساأت بارهولی در ،دشوریرسازی توجه میو زمان 

نی یع ،متغیرهای عملیات حرارتی و ارتباط آن با تابع هدف

ی از این عامل یک شود کهتحلیل مستقیمی انجام نمی ،سختی

همچنین  .[30] های این روش محسوب می شودمحدودیت

تحلیل خواص مکانیکی معمولا  ایبرهای موجود بیشتر روش

استفاده از روش  ،روازاینند. هستمحدود به فرایند خاصی 

تواند به طراحان و رژوهشگران اجازه دهد که رگرسیون می

نظر را بر مدی متغیرهاهمۀ  ،بدون وجود محدودیت خاصی

ی از صنعت ۀطورکلی در استفادند. بهکنتوابع هدف بررسی 

مستقیمی میان زمان و  ۀ، همواره نیاز است که رابطآلومینیم

و خواص مکانیکی آن همواره مشخص  عملیات حرارتی ،دما

سبت تواند ناستفاده از روش رگرسیون می بنابراین .[31]باشد 

تر تر و سریعبرای مقاصد صنعتی مناسب ی دیگرهابه روش

 دیگر هایرگرسیون نسبت به روشروش . [34-32] باشد

مثال  عنوانبه .استها دارای محدودیت کمتری آزمونطراحی 

توان اثرات متقابل برخی متغیرها را در روش تاگوچی نمی

و فقط یک تابع خطی )درجه اول( برای تحلیل  بررسی کرد

 طراحی کام وزیت مرکزی در روش. [35] کندلحاظ می

(Central Composite Designکه از ر )های متداول وش

 است نیاز انجام تحلیل برایسطح  1 به ،ستهاطراحی آزمون

که در ، حال آن[36] شودها میکه باعث افزایش تعداد آزمون

 وحتعداد سطگونه محدودیتی در ون هیچیرگرستحلیل روش 

توان بر آزمون، می ۀبدون طراحی اولیوجود ندارد و آزمون 

سیستم روش ای تحلیل انجام داد. روی هرگونه خروجی

 Adaptive Neuro-fuzzy) عصبی تلفیقی -استنتاج فازی

Inference System) قت ها با دبینی و تحلیل آزمونریش برای
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سطح  0ها در نیز وجود دارد که در این روش تحلیل زیاد

های آزمون شود، همچنین در این روش تعداد نمونهانجام می

. [37] روش رگرسیون بیشتر است و فرایند حل نسبت به

ن بسیاری از روش رگرسیون برای تحلیل امحقق بنابراین

ز اخواص مکانیکی مواد بهره گرفتند که در ذیل به برخی 

 شود.ها اشاره میآن

، در تحقیقی به کمک روش [38] آزادی و همکارانش 
جایی و هثیر متغیرهای نرخ جابأها، میزان تطراحی آزمون

فرکان  بارگذاری را بر عمر خستگی کم چرخه و بیشینه 
اد ها نشان دنتاین رژوهش آن .دندکرتنش ماده مرکب بررسی 

. است ثیرگذارأجایی بر هردو متغیر مدنظر تهنرخ جاب فقطکه 
، از روش [39]( Ganesan) ( و گانسنVembu) ویمبو

ی بر تمتغیرهای عملیات حرار ثیرأبررسی ت برایرگرسیون 
حلیل ت نتاین .استفاده کردند آلومینیمخواص مکانیکی آلیاژ 

ثیر بیشتری بر خواص أکه زمان انح ل ت دادها نشان آن
 کرسیکیان .دارد ی دیگرمکانیکی نسبت به متغیرها

(Karthikeyan(و کومار )Kumar) [40] ،که  گزارش کردند
رتبط مثیر متغیرهای أتوان با استفاده از روش رگرسیون تمی

-یشخوبی ری بهآلومینیمگری را روی خواص آلیاژ با ریخته

، در تحقیقی نشان دادند [41] صفرلو و همکارانش بینی کرد.
 سوررآلیاژمیزان سختی  رگرسیونروش توان بهکه می
 و براساس آن بینی کردی ریشادیزنیکل را با دقت رایه

  .کردمشخص  را عملیات حرارتی بهینه
سی تحقیقات دراین  از ر   شد که     ،زمینهبرر شخص  م
 رگرساایون(تحلیل ) هاآزمایشطراحی اسااتفاده از روش به 
 نسازی و همچنیبهینه رسیدن به یک مدل ریاضی برای برای
شان  سیلندر کمتر     تأثیردادن ن سر عملیات حرارتی روی آلیاژ 
زمان  دما و متغیر2در این مقاله  ،روایناساات. از هشاادتوجه 

ی، ف سخت )انح ل و ریرسازی(، با تابع هد  عملیات حرارتی
سیم و     ۀانداز سیلی سیم   -آلومینیمدر آلیاژ  Cu2Alفاز  -سیلی
 بهینه شده است.  هابودن آنو همچنین میزان کروی م 
 

 هاآزمونمواد و 
 برای آلیاژهاترین در این مقاله، از متداول شدهآلیاژ مطالعه 

خودروهای سواری است. درصد ساخت قطعه سرسیلندر 
آزمون وسیلۀ به 9 جدول دراین آلیاژ  در عناصر موجود
 گریریختهروش به هانمونه نشان داده شده است.کوانتومتری 

 ،هامونهنکیفیت  افزایش رایو همچنین ب دنشد ساخته گردابی
دمای  .لب انجام شدسازی قاگرمو ریش زداییگازفرایند 
 انتخاب شد. C° 710، [42] منابع نتاین براساس گریریخته

 

 م -سیلیسیم-آلومینیمدرصد عناصر آلیاژ   9جدول 
 

 درصد عنصر نام عنصر درصد عنصر نام عنصر

Al Bal. Zn 37/3 

Si 2/7 Sn 39/3 

Cu 0/9 Ti 39/3 

Mg 26/3 Ni 39/3 

Mn 97/3 Fe 12/3 

 

 کهم  -سیلیسیم-آلومینیمدما فازی نمودار هم بهباتوجه 

مشخص  درصد سیلیسیم است،6حاوی برای آلیاژهای 

زدیک ن آغاز شروع فاز مایع یا تکتیکیو ۀدمای نقطد که وشمی

 برایایی گسترده بازه ،روازاین .[43] است C° 020 یدمابه 

 رایبیوتکتیک  ۀها تا نزدیک به نقطاعمال حرارت بر نمونه

براساس های تجربی تعیین شد. دماهای انح ل آزمایش

انتخاب  C° 093تا  113تاریخچه تحقیق و نمودار فازی از 

 ثیر ریرسازی بر سختی و ریزساختار، دماأبررسی ت برایشد و 

نشان داده شده  2د که در جدول شانتخاب  C° 203تا  970 از

برخ ف  7و  9 ۀهای شماراست که نمونهاست. لازم به ذکر 

د. همچنین سرد شدن آب داغ() C° 13در آب  ی دیگرهانمونه

نشان  2 گرمایش قطعات نیز در جدول برایهای انتخابی زمان

 داده شده است. 

ثیر زمان انح ل و ریرسااازی در برخی أبررساای ت برای 

شده        ،هانمونه ستفاده  سانی ا سازی یا انح ل یک از زمان ریر

ست   شترکردن علت این کار  وا دقت نمودارها و توابع در  بی

دسااات ها به  روش طراحی آزمونبه  که این نواحی اسااات 

 آید.می
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 ها در شرایط مختلف گذاری نمونهشماره ۀنحو  2جدول 

 عملیات حرارتی
 

 ۀشمار

 نمونه

دمای 

انح ل 

(C°) 

زمان 

انح ل 

 )دقیقه(

دمای 

ریرسازی 

(C°) 

زمان 

ریرسازی 

 )دقیقه(

9 - - - - 

2 093 933 - - 

9 033 993 - - 

1 033 933 - - 

0 113 933 - - 

6 093 933 970 963 

7 033 993 203 273 

9 033 933 993 923 

1 033 933 993 993 

93 033 933 233 923 

99 113 933 233 993 

 
ا با هبرای بررسی تصاویر میکروسکوری، ابتدا نمونه 
میکرومتر 9/3رودر آلومینا با ذرات با صیقلی و  2333 ۀسنباد

تفاده ها اسبرای حکاکی نمونه نیز کلررولیش شدند. از محلول 
تر تصاویر بررسی دقیق برایهمچنین  .[13,14]د ش

( استفاده ImageJافزار تحلیل تصویر )از نرم ،میکروسکوری
 ۀافزار شامل اندازبه کمک این نرم شدهشد. متغیرهای مطالعه

 برای. ستهانبودن آفازهای مدنظر و همچنین میزان کروی
 ها، آزمونثیر عملیات حرارتی بر سختی نمونهأبررسی ت
ل دستگاه معاد. نیروی اعمالی انجام شدسنجی ویکرز سختی
یری آزمون سختی برای هر کیلوگرم انتخاب شد. تکراررذ93

صورت تصادفی در مناطق بار بوده است. این نقاط به0نمونه، 
 مختلف سطح هر نمونه انتخاب شده است.

 
 رگرسیون لتحلیتحلیل حساسیت با 

سیون   سازی مدل برایهای مختلفی روششامل   تحلیل رگر
در  .است بینی توابع هدف براساس متغیرهای ورودی  و ریش

متغیرهای خاص و    صاااورتتوانند به  این روش متغیرها می 
صرب  سته و یک یا چند متغیر  صورت یا به فردهمنح   متغیر واب

شخص  مطور ویژه به. تحلیل رگرسیون  تعریف شوند  مستقل 
که  می ند  نه  هر متغیر ک هدف       و چگو تابع  چه میزان در  به 
ست. أت صورت تغییر یکی از   ثیرگذار ا   ،هایرمتغهمچنین در 

ثیری أچه ت   تغییرند و این  کنمی تغییرقدر  چ ی دیگرها متغیر
سیون توانایی    شت. تحلیل رگر بر تابع هدف نهایی خواهد دا

 .[44] داردبینی از رفتار ماده ریش ارائهمناسبی در 

های آوردن اط عات حاصل از آزموندستهبر  از  
و استفاده حداکثری از نتاین  صحیحتجربی، تحلیل 

 روش ا. باستهای هر تحقیق ترین بخشاز مهم ،آمدهدستبه
دخیل در  هایمتغیرثیر هر یک از أتوان تها میطراحی آزمون

ن کمک ای، بهبراینبر نتیجه آزمون ریدا کرد. ع وه را آزمون
های های ممکن را در آزمونترین حالتتوان بهینهروش می

شده در این تحقیق روش استفاده مختلف مشخص کرد.
ین های آماری است. در احلیل حساسیت با استفاده از تحلیلت

 مدنظر متغیر( اثر شامل MS) روش، ابتدا میانگین مربعات
(treatmentMSو خطا ) (errorMS )شود. هدف می یریگاندازه

ه بباتوجه آوردن حساسیت اثردستهبنهایی در این روش 
آمده با مقدار دستهب مقدار. درنهایت است (2)و  (9)روابط 
 .][44 ( مقایسه خواهد شدa-1,N-a,aF) مرجع

 

(9  )                                                  F0  =  
MStratment

MSerror 
 

(2)                                                       
F0 > Fa,a−1,N−a 

شخص  برای   هایباید از جدول، a-1,N-a,aF شدن مقدار م
سک        سطح ری شود. در این تحقیق مقدار  ستفاده  ، aآماری ا

همچنین ضاااریب  در نظر گرفته شاااده اسااات.  30/3برابر 
در نظر گرفته شااده  درصااد10ها نیز اطمینان طراحی آزمون

دهنده درجه آزادی اثر ننشا نیز   N-aو  a-1است. مقدارهای  
. ساااتند. روابط فوق برای یک اثر قابل اجرا    هساااتو خطا  

قااابلیاات  روابطهمچنین لازم بااه ذکر اساااات کااه این         
  دهسااتنبررساای چندین اثر را نیز دارا  دادن برایگسااترش

کمک  اله به  شاااده در این مق اساااتفاده های  تمام تحلیل   .[44]
ست. ر      (MINITABتحلیل آماری ) افزارنرم شده ا انجام 

 از تحلیل رگرساایونبعد از تحلیل حساااساایت، با اسااتفاده  
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ساس متغیرهای مدنظر افزارکمک نرمبه P1P ,2  ,) ، تابعی برا

 شده است. ارائه( H) برای تخمین میزان سختی (...
 

(9          )H =  C0  +  C1P1  +  C2P2  +  C3P1P2  +  ⋯ 
 

آمده، ستدهبفوق با نتاین تجربی  ۀرابط تطبیقر  از  
,C0)، (9) ۀضرایب ثابت رابط C1,  مشخص خواهند شد.( .…
 چنین توان دومضریب ثابت، توان اول و هم ،در این تحقیق

ضرب در یکدیگر( در نظر صورت به) هاو اثرات متقابل آن
 اند.گرفته شده

 

 نتایج و بحث
 سنجیسختیآزمایش نتایج 

نشان داده  9 شکلدر سنجی سختی نتاین حاصل از آزمون

 مرحله انح ل زمانی رخبیشترین میزان سختی در شده است. 

مدت به C° 033در دمای  شدهاستفادهدهد که آلیاژ می

که در آن زمان و  ( قرار داشته باشد1 ۀشمار ۀ)نمون دقیقه933

 سوی ازنتاین مشابهی  .دمای عملیات انح ل کمینه بوده است

 عملیات نیز گزارش شده است که با افزایش زمان [45] مرجع

 میزان سختی کاهش خواهد یافت ،C° 033حرارتی در دمای 

ترین کم. استکاهش مقدار فاز سیلیسیم  که علت این رویداد

 ۀدهد که نمونانح ل هنگامی رخ می ۀدر مرحلسختی مقدار 

 ۀ)نمون دقیقه993مدت به C° 033در دمای  شدهبررسی

 همچنین گزارش شده است. ( قرار داده شده باشد9 ۀشمار

تر بیششدن حلموجب  حرارتی انح ل، زمان بیشتر عملیات

واهد خی آلومینیمدر زمینه  فلزیای بینهمچون فازه رسوبات

ه ک استتری ثریؤزمان عامل م نسبت بهالبته دما  ،[46] شد

 گر،به عبارتی دی .استته به نوع عناصر موجود در آلیاژ بسوا

آلیاژی موجود در  عناصرنوع و درصد ممکن است با تغییر 

د که همین عامل هحاصل رخ دتغییر در فازهای زمینه، 

 عنوانبه .آلیاژ شودرفتار بر  ی عملیاتثیر دماأت موجب تغییر

 افزایش یابد، فاز آلومینیم آلیاژ م مثال هنگامی که میزان 

Cu2Al  شود که در نتیجه آنآلیاژ بیشتر مشاهده می ۀزمیندر، 

ر د سختی و خواص مکانیکی آلیاژ در اثر عملیات حرارتی

 دهدیماز خود نشان  متفاوت و متغیر رفتار بسیار ،ثابت دمای

 ،شدههای ریرسازیسنجی نمونهسختیر  از انجام  .[47]

 6 ۀارشم ۀی متعلق به نمونمشخص شد که بیشترین سخت

قرار  دقیقه963مدت به C° 970نمونه در دمای  . ایناست

 C° 203، در دمای نیز کمترین مقدار سختی .گرفته بود

  .شود( گزارش می7 ۀشمار ۀدقیقه )نمون273مدت به

شده     [49-48] نامطالعات دیگر محققدر   شخص  نیز م
ست که با انجام عملیات حرارتی    تا 900در بازه دمایی  T6ا

C° 223  شترین مقدا سختی در نزدیکی همواره بی  C° 993 ر 
شد.    شاهده خواهد  ست    م شده ا افزایش  همچنین گزارش 

ث کاهش میزان   باع   دمای ریرساااازی و کاهش دمای انح ل   
ه   لت  ساااختی خوا تغییرات  ،ساااختی افزایشد شااااد. ع

افزایش  ،افزایش انسااجام فازهاریزساااختاری ماده همچون 
ثر در افاز سااایلیسااایم  ۀو تغییر اندازها آن بودنیزان کرویم

  .[16] استهای حرارتی تغییر روند عملیات
 

 
 

  هانمونه همۀ برای میانگین نمودار سختی  9 شکل

 
 سختیتحلیل حساسیت برای 

قیق بررساای اثرات عملیات ساات که چون هدف تحگفتنی ا
انح ل  تأثیرات ها بوده اسااات،  حرارتی روی خواص نمونه 

وی ر ثیر انح ل و ریرسازی أت صورت جداگانه نیز در کنار به
ست.      هاآزمون همۀ شده ا سی   از تحلیل در اولین بخش برر
اف احتمال نرمال انحر مانده شامل، نتاین باقیرگرسیون نتاین

ده با نتاین شسازی براساس تابع رگرسیون انتخاب   نتاین شبیه 
حرارتی در  عملیاتی برای حاصاال از آزمون سااخت  تجربی
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که میزان سااختی بر اثر انجام  آورده شااده اساات  2 شااکل
ه ک هایینمونه حرارتی افزایش ریدا کرده اساات. درعملیات 
شادت کاهش یافته  هب ساختی  ،اندسارد شاده   C° 13در آب 
جاد         اسااات عث ای با تاین  نابراین این ن ریوساااتگی در نا ، ب

سیون   شکل برای حل  .شوند مینمودارهای رگر  نتاین ،این م
گزارش شاااده  9ها جداگانه در جدول      مربوط به این نمونه  

  است.

 
 )الف(

 

 
 )ب(
 

 گیری براساسهای اندازهتوزیع نرمال داده ۀنحو  2شکل 

 مقدار سختی شامل )الف( انح ل و )ب( انح ل و ریرسازی
 

نحراف معیار برای انح ل مقادیر میانگین سختی و ا  9جدول 

 شده در آب داغسردسازی
 

 ۀشمار

 نمونه
 نوع عملیات

میانگین سختی 

 )ویکرز(

انحراف 

 معیار

 2/0 1/06 انح ل 9

 3/3 27 انح ل و ریرسازی 7

 رایۀبر برای سختی آمدهستدهبرگرسیون  روابط 
( و زمان aT) (، دمای ریرسازیsT) انح ل یمتغیرهای دما

تحت فرایند انح ل قرارگرفته های نمونه، برای (at) ریرسازی
هایی که تحت انح ل و ریرسازی و برای نمونه (1) ۀرابطدر 

 :اندنشان داده شده (0) ۀرابطاند در قرار گرفته
 

(1   )H2 = −0.1706 +  0.000674Ts − 0.000001 Ts
2 

 

H2 = −19074106 +  75799 Ts + 120.5Ta

+  97.3ta −  75.4Ts
2 

(0) 
( و T-Valueثیر )أمیزان دقت، میزان ت ،در ادامه 

آمده از دستهب روابط( هر متغیر در P-Valueحساسیت )
نشان  0و  1 های( در جدول0و  1 روابطرگرسیون ) تحلیل

 ،[50] مرجعتوضیحات  مدنظر قراردادنبا داده شده است. 
باشد تا آن اثر در تابع  30/3باید کمتر از  P-Valueمقدار 

 داشته باشد.بیشتری  تأثیرگذاریهدف، مؤثرتر و 
 

 مقادیر دقت و حساسیت متغیرها در تابع رگرسیون   1جدول 

 برای انح ل
 

2R P-Value T-Value Part 

66/92 

330/3 93/91 Regression 

339/3 11/29 sT 

360/3 93/0 2sT 

 

مقادیر دقت و حساسیت متغیرها در تابع رگرسیون برای   0جدول 

 ریرسازی 
 

2R P-Value T-Value Part 

13/19 

333/3 96/09 Regression 

369/3 37/1 sT 
901/3 27/2 aT 

339/3 29/99 at 

366/3 11/9 2sT 
 

تابع رگرسیون 2برای  P-Valueمقادیر  ۀاز مقایس 
گرفتن عملیات ریرسازی، نظردر باشده مشخص شد که رسم
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میزان حساسیت به دمای انح ل در تابع مربوط به ریرسازی 
آمده دستهب T-Valueبا بررسی مقادیر  ،د. در ادامهشومیم  ک

بیشترین  ،مشخص شد که در تابع مربوط به انح ل
 است،ثیرگذاری مربوط به توان اول درجه حرارت أت

ی مربوط ثیرگذارأکه برای تابع ریرسازی، بیشترین تیدرحال
به متغیر توان اول دمای ریرسازی و بعد از آن با اخت ف نسبتاً 

نین با یادی متغیر توان اول دمای انح ل است. همچز
میزان دقت  ،هاشدن عملیات ریرسازی به نمونهاضافه
شدت افزایش ریدا کرد و ( تابع رگرسیون به2Rگیری )اندازه

تر شده است. براساس تابع نزدیک 9به عدد  مقدار آن
رگرسیون انح ل، متغیر توان اول دمای انح ل مؤثر تشخیص 

مای د فقطاست و برای تابع رگرسیون ریرسازی،  شده داده
 ریرسازی مؤثر است.

در ادامه این بخش، نحوه تغییر مقادیر سختی براساس  
و  9 هایشکلانح ل و ریرسازی در دما و زمان فرایندهای 

سیون رگر بینیریش رایۀاین نمودارها بر اند.نشان داده شده 1
ن تواهای تجربی میاستفاده از دادهبا ولی  ،استرسم شده 

ت ها دقاین شکل درشده یبینریشمشخص کرد که مقادیر 
 C° 093به تصاویر برای سختی، دمای باتوجه ی دارند.ادیز

 °Cدمای  ،مچنین. هاستدمای مناسبی برای عملیات انح ل 
تر دستیابی به سختی بیش درراستایریرسختی برای  970

زیرا در این دماها مساحت فاز سیلیسیم کمتر  ،مناسب است
در کل زمینه رخش شده  تریهمگنصورت و بهشده است 

  است.

 

 
 

  تغییرات مقدار سختی براساس دمای انح ل و ریرسازی  9شکل 

 
 

 انح ل و زمان ریرسازی یتغییرات مقدار سختی براساس دما  1شکل 



 60 محبوبه آزادی -محمد آزادی -جعفر شریفی محمد

 

 

متالورژی و موادنشریۀ مهندسی  9911سال سی و دوم، شماره یک،    

نتاین  رایۀآمده بردستهکمک تابع رگرسیون باکنون به 
. این است ذیرربینیسختی ریش ۀمقدار بیشینه و کمین ،تجربی

ویکرز و 993برای مقادیر سختی بیشینه  6نتاین در جدول 
ویکرز گردآوری شده است که مقدار سختی 27سختی کمینه 

نزدیک است.  7 ۀشمار ۀشده برای نمونکمینه به مقدار محاسبه
ثیر عملیات ریرسازی در دمای أدهند که تاین نتاین نشان می

C° 970  بر افزایش سختی درست بوده است و این نتاین
شود که با افزایش زمان بینی می. همچنین ریشاندنئطمم

قرارگرفتن در این دما، میزان سختی نیز افزایش بیشتری داشته 
ای برای نمونه C° 033ی باشد. کمترین میزان سختی در دما

که در آب داغ سرد شده است، مطابق نتاین تجربی در 
بینی تئوری نیز کمترین میزان سختی را خواهد داشت. ریش

دلیل سردکردن در کاهش سختی در این دما به هم علت آن
ها سردکردن، امکان رشد فاز. در اثر این نوع استآب داغ 

وجود دارد که از یک ارچگی  م -آلومینیمهمچون فاز 
ذکر است که سختی این  لازم بهکند. جلوگیری می رسوبات

اهش و موجب ک است فاز از سختی فاز سیلیسیم کمتر بوده
 د.شوسختی می

 

 سختی  ۀبینی بیشینه و کمینریش  6جدول 
 

 C)°)sT (min) st C)°)aT (min)a t متغیر

 963 203 993 093 یمقدار تجرب ۀبیشین

 963 233 933 032 یمقدار تئور ۀبیشین

 923 970 933 119 مقدار تجربی ۀکمین

 909 211 999 119 مقدار تئوری ۀکمین

 

های تجربی و توان از نتاین حاصااال از دادهدر انتها می 
 ریرساااازی باعثکه افزایش دمای  نتیجه گرفترگرسااایون 

 زیکه افزایش زمان ریرسا حالیدر کاهش سختی خواهد شد،  
 ها خواهد شد.باعث افزایش مقدار سختی نمونه

ه ک هایینمونهشده برای همچنین تابع رگرسیون رسم 
ه اند نیز مقادیر بیشینه و کمینفقط تحت انح ل قرار گرفته

 °Cسختی در اثر انح ل در دمای  مقداربیشترین  محاسبه شد.
آمد.  دستهبویکرز 999دقیقه برابر با 933و زمان  030

و  C° 113همچنین کمترین مقدار سختی ویکرز در دمای 
 انجام ر ،. محاسبه شد ویکرز91دقیقه برابر 993زمان 

آمده برای دستهبمقادیر  ثیر بیشتری برأعملیات ریرسازی ت
این بدین معنی است که توابع  سختی قطعات دارد.

نسبت به  انح ل، های تجربیبراساس داده آمدهدستهب
 ریرسازی حساسیت بیشتری دارند.
 

 بررسی ریزساختار

را  هابرخی نمونه توان تصاویر ریزساختارمی 0در شکل 
 ، دارایدر این تصاویر شدهی مشخصهانمونه مشاهده کرد.

 مآلومینیکه در زمینه  ندام -آلومینیمسیلیسیم و  فازهای
ر در مطالعات دیگ ریزساختاریمشابه چنین  .اندرراکنده شده

  .[14,17]ن نیز گزارش شده است امحقق
از بررسی تصاویر میکروسکوری مشخص شد که فاز  
ای صورت شاخهم در حالت بدون عملیات حرارتی بهسیلیسی

 ،استحکام مکانیکی افزایش رای، برودر آلیاژ وجود دارد، ازاین
 شود لباید فاز یادشده به حالت گرد و با کمترین اندازه تبدی

( که کاهش آن Cu2Alم  )-آلومینیم. همچنین فاز [12,15]
صورت ، باید به[51,16]ثیر مستقیمی دارد أبر عمر قطعات ت

یک  انتخاب اشده بیادموارد  همۀکمینه در آلیاژ درآید. 
 ۀدازبا کاهش ان. استابی تیعملیات حرارتی مناسب قابل دس

ها کاهش آنهای ریزساختاری در اطراف تنش ،این فازها
با انجام عملیات حرارتی انح ل، فاز  کند.محسوسی ریدا می

کند و در عملیات م  در زمینه انح ل ریدا می-آلومینیم
ه کند کدر زمینه رسوب ریدا میریرسختی این فاز دوباره 

اندازه و شکل این  ،به زمان و دمای عملیات ریرسازیتوجهبا
 فاز متفاوت خواهد شد. 

افزار تحلیل ذکر اساات که نتاین حاصاال از نرم لازم به 
شامل اندازه و میزان کروی    صویری  سیم و    2بودن ت سیلی فاز 

گردآوری شااده اساات.  7و  6های م ، در شااکل-آلومینیم
، فاز  حرارتی های عملیات  همۀ دهد که در   نتاین نشاااان می 

ست، ولی در      سبت به آلیاژ اولیه کاهش یافته ا سیم ن  ارهبسیلی
یت    م  نمی-آلومینیمفاز   با قطع جه ادی زتوان  ری  گیی نتی

وجود م  در این  هم علت این موضوع .مشخصی انجام داد
ر یشاادت نساابت به هرگونه تغی که این فاز را به اسااتفاز 

 . کنددمایی حساس می
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 )الف(                                                                                )ب( 

   
 

 )د(                       )ج(                                                                 

 
 

 و  7 ۀشمار ۀ، )د( نمون6 ۀشمار ۀ، )ج( نمون1 ۀشمار ۀ، )ب( نمون9 ۀشمار ۀریزساختار میکروسکوپ نوری ماده برای )الف( نمون  0شکل 

 1 ۀشمار ۀ)ه( نمون
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 م -آلومینیمسیلیسیم و  مساحت میانگین فازهای  6 شکل

 

 
 

   م-آلومینیمبودن فازهای سیلیسیم و کرویفاکتور میانگین   7شکل 

 

ترین دارای بزرگ 7 شماره ، نمونه6به شکل باتوجه 

ثیر أ. زمانی تاستم  -آلومینیممقدار میانگین مساحت فاز 

شود که از این اندازه بر خواص مکانیکی ماده مشخص می

ویکرز یا همان سختی 27سختی  هبخش قبل برای این نمون

گیری شده است، توجه شود. دازهمحاسبه و ان که کمینه

نتیجه افزایش مساحت این فاز باعث کاهش میزان سختی در

سردشده در آب داغ دارای  ۀنمونه خواهد شد. همچنین نمون

ر د شدهمساحت میانگین هردو فاز بررسی ۀترین اندازبزرگ

های هستند )نمونهشده های عملیات حرارتیمیان نمونه

توان دریافت می 6اط عات شکل  ۀ(. از مقایس7و  9 ۀشمار

 ۀشمار ۀروی نمون C° 203که با عملیات ریرسازی در دمای 

این عمل باعث  .کردتبدیل  7 ۀشمار ۀتوان آن را به نمونمی 9

ت، که این عملیاکاهش اندازه فاز سیلیسیم شده است، درحالی

 شدت افزایش داده است.را بهم  -آلومینیممساحت فاز 
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 9911ودوم، شماره یک، سال سی نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 C° 233قرارگرفتن در دمای  از ر  0 ۀشمار ۀنمون 

تبدیل شده است که  93 ۀشمار ۀدقیقه به نمون923مدت به

ازها و ف ۀحاصل این فرایند ریرسازی، کاهش بسیار زیاد انداز

بودن هریک از در طرف مقابل افزایش شدید میزان کروی

 ازجمله این فرایند ،راینبناب. است شدهفازهای مطالعه

 در این تحقیق است. شدهترین فرایندهای بررسیمطلوب

 تریندهد که کوچکنتاین تحلیل تصاویر نشان می 

اند. این ایجاد شده 99و  93 ۀشمار هایفازها در نمونه ۀانداز

-آلومینیمنیز برای آلیاژ  [49] نامحقق دیگر تحقیقاتنتاین در 

رفت توان نتیجه گطورکلی میهاست. بسیلیسیم مشاهده شده 

ریدا  تریکه در این دما فاز سیلیسیم، ساختار ریزتر و کروی

در  C° 233 در دمای کند. درنتیجه، عملیات ریرسازیمی

ده دماهای اعمالی بو ۀفازها مؤثرتر از بقی ۀکاهش میانگین انداز

که حاصل انجام عملیات ریرسازی بر  6 ۀشمار ۀنمون است.

ریرسازی در  دهد که با اعمالمی نشان ،است 2 ۀشمار ۀنمون

بودن کرویمساحت فازها و همچنین میزان  C° 970دمای 

که این نمونه  استیابد. لازم به یادآوری ها کاهش میآن

همچنین  .استشده گیریبیشترین سختی اندازهدارای 

بودن فازها در مباحث به اهمیت فراوان میزان کرویتوجهبا

بودن فازها و خستگی، بیشترین درصد میانگین کروی شکست

مشاهده شد. تصویر میکروسکوری این  9 ۀشمار ۀدر نمون

نشان داده  99و  93 ۀشمار هایبرای نمونه 9فازها در شکل 

 شده است.

در تحقیق خود ، [52]همکاران  و (Ceschini) کسچینی 

 بر خواص مکانیکی و آلومینیمریزسااختار   ۀبه بررسای انداز 

ه با ت کها نشان داده اس اند. نتاین کار آنآن ررداختهخستگی  

 هاعمر خسااتگی ررچرخه آن ،هاافزایش میزان سااختی نمونه

ب  میافزایش  ریزسااااختار   هایی که دارای  نمونه  همچنیند. یا

سبت به نمونه   اند، خواص مکانیکیدیگر بوده یهاریزتری ن

دهند. علت این رخداد کاهش میتری از خود نشااان مطلوب

فاز   ها تنش ن در  های بین     ی و آلومینیم ۀزمی فاز جاور  در م

ه دهد کهای شااکساات نشااان می . نتاین تحلیلاسااتفلزی 

ای ریزساااختار در نواحی مجاور فاز یوتکتیک هر ترکبیشاات

سیم و  س  ور میزان حض  ۀنحوشود.  م  ایجاد می-آلومینیمیلی

از  ،ورمسیر رشد ترک دارد. ازاین  یی در ثیر بسزا أها تاین فاز

های توان نمونهه در این رژوهش میشاادررساایب هاینمونه

 ۀرا مناسااب برای آزمون کشااش و نمون  99و  93 ۀشاامار

شنهاد      6 ۀشمار  ستگی ررچرخه ری سب برای آزمون خ را منا

شنهاد می  کرد. ابل در مق 0 ۀشمار  ۀشود که نمون همچنین ری

 تری داشته باشد.سبایجاد و رشد ترک رفتار منا

 

 
 )الف(

 

 
 )ب(
 

 و  93 ۀشمار ۀنمون (الفماده برای ) ریزساختار 9شکل 

 99 ۀشمار ۀنمون )ب(

 
 ریزساختاربرای  تحلیل حساسیت

 ۀدر این بخش از این تحقیق مانند بخش قبل برای انداز
ها از بودن آنو همچنین میزان کرویشده فازهای محاسبه
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 روابط ،در ادامه استفاده شده است.ها روش طراحی آزمون
فاز سیلیسیم و میزان  ۀاساس توابع هدف اندازبر آمدهدستهب

 نشان داده شده است.  (7)و  (6) روابطبودن آن در کروی
 

AreaSi = −0.1706 +  0.48 Ts − 0.00682 Ta − 

               0.000007 ta − 0.00048 Ts
2 

(6) 
 

CircularitySi = −589 +  2.35 Ts − 0.00298 Ta + 

                                0.000881 ta − 0.00235 Ts
2 

(7) 
م  -آلومینیمفاز  ۀانداز برای توابع رگرسیون ،همچنین 

 د.وشمشاهده می (1)و  (9) روابطبودن آن در و میزان کروی

 
 

AreaAl2Cu = 8357 + 33.5Ts − 0.0609 Ta − 

                    0.0179ta + 0.0337Ts
2 − 0.00001ta

2 

(9) 
 

CircularityAl2Cu = 1535 − 6.19 Ts + 0.00241 Ta + 

0.00338 ta + 0.00625 Ts
2 − 0.00001 ta

2 

(1) 
و حساسیت هر یک از متغیرهای توابع  ثیرأدقت، میزان ت 

 مشاهده کرد. 9و  7 هایتوان در جدولمیآمده را دستهب
 

برای مقادیر دقت و حساسیت متغیرها در تابع رگرسیون   7جدول 

  بودنریرسازی با تابع هدف مساحت فاز سیلیسیم و درصد کروی

 
 

SiCircularity SiArea 

Part 
P-Value T-Value P-Value T-Value 

000/0 53/6 000/0 66/6 Regression 

050/0 53/6 305/0 35/0 sT 

366/0 36/3 003/0 03/3 aT 

003/0 33/3 336/0 00/0 at 

053/0 56/6 306/0 35/0 2
sT 

30/35 05/30 2R 

 

 

 

مقادیر دقت و حساسیت متغیرها در تابع رگرسیون برای   9جدول 

 م  و درصد -آلومینیمریرسازی با تابع هدف مساحت فاز 

 بودن آن کروی
 

CircularityAl2Cu AreaAl2Cu 

Part 
P-Value T-Value P-Value T-Value 

533/0 00/3 000/0 33/3 Regression 

303/0 53/0 000/0 63/3 sT 

530/0 03/0 003/0 60/35 aT 

360/0 36/3 033/0 50/3 at 

303/0 53/0 005/0 66/3 2
sT 

350/0 53/0 036/0 00/0 2
at 

60/33 33/50 2R 

 
ثیر، حساسیت و دقت أاز بررسی مقادیر، میزان ت 
 هانآبودن فاز و درصد کروی ۀانداز ،شده برای توابعمحاسبه

یر توان متغ فقط فاز سیلیسیم ۀمشخص شد که در تابع انداز
بودن ولی برای درصد کروی داشت،ثیر أاول دمای ریرسازی ت

ند رداثیر أل و توان دوم آن تمتغیرهای توان اول دمای انح  آن
 ثیر مربوط به توان اول دمای انح ل است.أو بیشترین ت

قادیر مسیلیسیم  شده برای فازهمچنین میزان دقت توابع رسم
-دهد رفتار این فاز از ماده را نمیکه نشان می استکوچکی 

 لیلتحنتاین  هصورت تابع ریاضی نشان داد. در ادامتوان به
فاز  این ۀانداز م  نشان داد که-آلومینیمرگرسیون برای فاز 
 به توان اول دمای ریرسازی حساسیت فقطمانند فاز سیلیسیم 

بودن این فاز به متغیر میزان کرویکه تابع دارد، درحالی
بع ثیرگذاری در این تاأخاصی حساسیت ندارد و بیشترین ت

-یماین رفتار . استه متغیر توان اول دمای انح ل مربوط ب
ی های بالاترمحدوده ،به این دلیل باشد که دمای انح لتواند 

نسبت به دمای ریرسختی دارد و در این حالت چون نفوذ 
تغییرات فازی از قبیل انح ل برخی  ،دهدمیبیشتری رخ 

ع آمده در توابدستهبیشترین دقت ب. استفازها مشهودتر 
ی ولاست، م  -آلومینیمفاز  ۀریزساختاری مربوط به انداز

های ریزساختاری از تحلیلآمده دستهطورکلی نتاین ببه
د ماننی ادیزدهد که رفتار ریزساختار ماده توانایی نشان می

 ندارد.سازی ریاضی مدل ی برایسخت
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 گیرینتیجه
ل، های دمای انح ثر عملیات حرارتی با متغیردر این تحقیق، ا

زمان انح ل، دمای ریرسازی و زمان ریرسازی روی آلیاژ 
-آلومینیم)آلیاژ ی سرسیلندر خودروهای سواری آلومینیم
طالعه م با توابع هدف سختی و ریزساختار ،م (-مسیلیسی
 :ه استشد
که  تجربی نشان داد یگیرنتاین تحلیل حساسیت و اندازه. 9

ز اثیر فرایند ریرسازی بر افزایش سختی بسیار بیشتر أت
کمک آمده بهدستهتوابع رگرسیون ب. استفرایند انح ل 

یزان م بینیریشی را در خوبافزار تحلیل آماری دقت نرم
  ؛سختی نشان دادند

که در حاصاال شااد ای نمونهبیشااترین مقدار سااختی در . 2
شده بود   ر C° 970 در نح ل وا C° 093دمای  سازی   یر

  ؛گیری شداندازه و

به   . 9 قدار ساااختی  فاز     کمترین م یل افزایش مسااااحت  دل
انح ل  C° 033 ای که در دمای  م ، در نمونه -آلومینیم
گیری شااد که ریرسااازی شااده بود، اندازه C° 203و در 

ی ادی زتوابع رگرسااایون با دقت    بینیریشاین نتاین با   
 ؛مطابقت دارد

 ۀشده باعث کاهش انداز های حرارتی انجامعملیات همۀ. 1
میانگین مسااااحت فاز سااایلیسااایم در آلیاژ شااادند.        

 ،هادر نمونه شاادهگیریاندازهمساااحت  ترین میزانکوچک
به   ما و زمان انح ل آن    هایی نمونه مربوط  که د ها  بود 
فاوت  مای ریرساااازی آن   ،بود مت جه  233ها  ولی د در
 ؛ه استگراد بودسانتی

سااازی ریاضاای نشااان  های ریزساااختاری و مدلتحلیل. 0
بودن همچون کروی ،دهد که رفتار ریزسااااختار مادهمی
نیکی نسبت به خواص مکا  بینی دقیققابلیت ریش ،فازها

ندارد. را سازی ریاضیمانند سختی از طریق مدل
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نانوذرات  / روییناکسیدتیتانیم و فیبنانوذرات دی / های نانوکامپوزیتی فیبرویینفعالی داربسترفتار زیست ۀمقایس

 حاوی یون فلوئور برای مهندسی بافت استخواناکسیدتیتانیم دی
 

 (9)علی صمدی کوچکسرایی        (2)حمیدرضا مداح حسینی        (9)نرگس جوهری

  

 چکیده
سیب    شمار آ ستخوانی و  افزایش  سع های ا سیب، تحقیقات را به جراحیۀ تو ساخت کامپوز  یسمت طراح های با کمترین آ شکل از پل  یهاتیو  مر یمت

سرام یپذبیتخرست یز ست ز فعال بهست یز کیر و  س   ست یعنوان دارب ضر،      یسازگار در مهند ست. هدف از پژوهش حا ستخوان هدایت کرده ا بافت ا
یدتیتانیم اکسانوذرات دین اکسیدتیتانیم و فیبرویین/ نانوذرات دی فعال فیبرویین/ست یو ز یتیهای نانوکامپوزفعالی داربست رفتار زیست  ۀارزیابی و مقایس 

رات نانوذ/ ینیگروه فیبرو2ها در دار شدند. سپس داربستاکسیدتیتانیم با یون فلوئور عاملدارشده با فلوراید است. به این منظور، ابتدا نانوذرات دیعامل

سیدتیتانیم  دی ست      نانوذرات دیو  فیبرویین /اک شدند و رفتار زی ساخته  سیدتیتانیم حاوی یون فلوئور  سط   فاک سوب آپاتیت بر  ست عالی و ر ها با ح دارب

ست وری دغوطه سان )   سازی شبیه  روز در محلول22تا  9ها در بازه زمانی ارب ست   شد  ( مطالعهSBFشده بدن ان شان داد که دارب  های فیبرویین/. نتایج ن

داشیتند،   ی بهتریفعالاکسییدتیتانیم، رفتار زیسیت  نانوذرات دی یین/های فیبرودارشیده با فلوئور در مقایسیه با داربسیت   اکسییدتیتانیم عامل نانوذرات دی
 ها با رسوب آپاتیت پوشش یافت.درصد از سطح این داربست04شده بدن انسان تا حدود سازیوری در محلول شبیهروز غوطه29که بعد از طوریبه
 

 .اکسیدتیتانیم، یون فلوئوردیفعال، فیبرویین، نانوذرات ستیداربست ز :کلیدی هایواژه

 

 

Bioactivity Comparison of Silk Fibroin/Nano-Titanium Dioxide and Silk Fibroin/Nano-Titanium 

Dioxide Containing Flour Ions for Bone Tissue Engineering 

 

N. Johari        H. R. Madaah Hosseini        A. Samadikuchaksaraei 

Abstract 

Bone defects and developed surgery with low injuries have conducted researches to design and produce 

composites containing biodegradable polymer and bioactive ceramic, introducing as a biocompatible scaffold for 

bone tissue engineering. In the present study, bioactive nanocomposite scaffolds of silk fibroin/titanium dioxide 

nanoparticles (SF/TiO2) and silk fibroin/titanium dioxide nanoparticles which contain flour ions (SF/TiO2-F) were 

prepared. Accordingly, flour ions were bound to TiO2 nanoparticles and both SF/TiO2 and SF/TiO2-F scaffolds 

were produced. Then, the bioactivity and apatite formation on the surface of prepared scaffolds were evaluated 

by immersing in simulated body fluid (SBF) for 28 days. As a resultant, SF/TiO2-F scaffolds showed improved 

bioactivity in comparison with SF/TiO2 ones, as such, after 12 days of immersion in SBF, apatite precipitations 

covered around 40 %  of surface of prepared scaffolds.   

 

Key Words: Bioactive scaffold, Fibroin, Titanium dioxide nanoparticles, Flour ion 
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 مقدمه

ا یکارافتادن اندام انسان، ازسائل مهم در بحث سلامت از م
مار یب یبافت بخشی از بدن است که مشکلات بسیاری را برا

گونه معضلات، بخشی از بدن نیدرمان ا ایآورد. بریبه بار م
زنند ده پیوند مییدبیخود بیمار یا فرد دیگری را به محل آس

رزنده یکه از مواد غ ینیز از ساختارهای مصنوع یو گاه
ها ممکن است ن روشیشود. ایاند، استفاده مساخته شده

ها و تیگاهی با محدود یول ،مار شودیموجب درمان ب
 شدن بافتزدهوند و پسیاز جمله عفونت در محل پ یعوارض

ک داربست یبافت،  یکرد مهندسیهمراه است. امروزه، در رو
 یهار ساخته و سپس سلولیپذبیتخرستیمتخلخل و ز

ط یشود. با کنترل شرایآن کشت داده م یوبافت مدنظر بر ر
ست دارب یه بر رویدر خارج از بدن، بافت اول یکیولوژیزیف

ل ید و پس از کاشت در داخل بدن، با تشکوشمیل یتشک
 .[1]شود یب مید، داربست تخریبافت جد

 یو آل یبخش معدن2از آنجایی که اسیییتخوان شیییامل  
ر دهد، دیم تشییکیل را یتیک سییاختار نانوکامپوزیاسییت و 

مهندسی بافت استخوان لازم است یک ساختار نانوکامپوزیتی 
شود   ست در    ی. تحق[2]آلی/معدنی طراحی  شان داده ا قات ن

ر و یپذبیتخرزیسیییت یمرهایها با پلتیکامپوز که یموارد
اند، خواص سییاخته شییدهفعالسییتیز ۀشیییکروذرات شیییم
له ئن مس یاند. اان ندادهدر حد انتظار از خود نش  یفعالست یز
 هاسییتذرات و سییطح ویژه پایین آن یکرونیل ابعاد میدلبه

انیید کییه حضیییور نییانوذرات . محققییان نشییییان داده[3]
ک  یکولیلاگکیلاکتیمری پلیپل ۀفسییفات در زمینمیکلسیییتر

این  یریپذبیو تخر یفعالسییتید، باعث بهبود رفتار زیاسیی
 کروذراتیت حاوی م ی سیییه با کامپوز  ینانوکامپوزیت، در مقا    

نانوذرات در زم  یبرا. علاوه[4]شیییود می  ۀن ین، اسیییتفاده از 
 یعیتواند الگوبرداری از سییاختمان اسییتخوان طب یم یمریپل

 یهااسیییتخوان نانوکامپوزیتی شیییامل نانوبلور زیراباشییید، 
. از 5]،7]پلیمری کلاژن اسییت  ۀت در زمینیآپاتیدروکسیییه

ستخوان  سوی دیگر، در س   ، Na+چون  ییهاونیاختار بافت ا
+K ،2+Mg ،-2

3CO  1و-F   ها،  ونین ین ایوجود دارند که از ب
-2

3CO  1و-F یبر رفتار و خواص بخش معدن یشییتریر بیتأث 

ستخوان م  ضور     یا ست که ح شده ا  یهاونیگذارند و ثابت 
1-F یکم در بافت دندان و اسییتخوان ضییرور  یلیدر حد خ 

 .[2,5,7]است 

 تیتانیماکسیدفعال، دیهای زیستدر بین سرامیک 
(2TiOترکیب ،)بر خواص سازگار است که علاوهزیست ی

. [8]فعالی، خواص ضدباکتریایی مطلوبی دارد زیست
سازی خوب این ماده، علت خواص استخوانهمچنین به

داربست برای تحریک  ۀسازند ۀماد عنوانبهتوان از آن می
. [9]گیری استخوان از بافت اطراف کمک گرفت شکل
گیری شده، توانایی حمایت از شکلیادبر موارد علاوه

استخوان روی سطح کاشتنی، از فاکتورهای ضروری برای 
گیری یک فصل . شکل[10]یک داربست استخوانی است 

ر تأثیحتشدت تمشترک مستقیم بین استخوان و کاشتنی، به
 . [11]شیمی و توپوگرافی سطح است 

ست   ست یسازگار، پل در بین مواد زی سازگار  مرهای زی
سه با استخوان از استحکام    یاما در مقا ،رندیپذمعمولاً انعطاف

هایی از تیسییتند. بنابراین، سییاخت کامپوزیبرخوردار ن یکاف
عال  سییییتیز یها کی وسیییرامیب با  پلیمر همراه ند   ف   مان

با   یاهن یجاد ترکیب به  یتواند باعث ا   یت می پات آیدروکسیییی ه
شود. پلیمرهای طبیعی  2 یکیو مکان یکیولوژیخواص ب ماده 

در مقایسییه با پلیمرهای مصیینوعی، از چسییبندگی سییلولی،  
سب    سلولی منا رو، ازاین ،تری برخوردارندمهاجرت و تکثیر 

. در بین پلیمرهای [12]در سییاخت داربسییت جذابیت دارند 
 های طبیعی، از کلاژن و فیبرویین برای سیییاخت داربسیییت 

الی سازگاری عمهندسی بافت استفاده شده است، زیرا زیست
پذیری خوبی از خود دارند و اسییتحکام کشییشییی و انعطاف

شان می  شم پلیمر [13]دهند ن س  ی. فیبرویین ابری ت طبیعی ا
زیرا سمیت   ،دشو یکه در داروسازی و جراحی نیز استفاده م  

و شباهت نزدیکی به بافت بدن دارد. تحقیقات   ردسلولی ندا 
شان داده  شم به ن س  ایعنوان مادهاند که فیبرویین ابری تی در زی

ستفاده     سی بافت ا   . از طرفی، این پلیمر طبیعیشود میمهند
صه       شخ سلولی و م سبندگی  شد  خواص مکانیکی، چ های ر

 .[14]مناسبی دارد 
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فعالی خواص زیست ۀوهش حاضر، مقایسهدف از پژ 

 اکسیدنانوذرات دی کامپوزیتی فیبرویین/ های نانوداربست

ون اکسیدتیتانیم حاوی یتیتانیم و فیبرویین/نانوذرات دی

واص طبیعی با خ یعنوان پلیمرفلوئور است. فیبرویین به

 ستا سازگاری عالی از ابریشم طبیعی استخراج شدهزیست

تانیم که اکسیدتیاکسیدتیتانیم و نانوذرات دیذرات دیو با نانو

عنوان د تا بهشواند، کامپوزیت میدار شدهلبا یون فلوئور عام

نانوذرات  د.شوبرای مهندسی بافت استخوان ارزیابی  یداربست

الی نسبتاً فعاکسیدتیتانیم خواص ضدباکتریایی و زیستدی

های در مقابل سلول دهند، اماخوبی از خود نشان می

ون که یسازگاری مناسبی ندارند. درحالیاستخوانی، زیست

سازگاری و ترویج رشد استخوان فلوئور باعث بهبود زیست

شود و در بدن اثر ضدباکتریایی دارد. در بافت زنده می

در این پژوهش  شدهبررسی رود داربستانتظار می ،روازاین

منجر به ارتقای خاصیت ترویج  در مهندسی بافت استخوان

فعالی در مقایسه با رشد استخوان و بهبود رفتار زیست

 فلوراید شود.  بدونهای داربست

 

 مواد و روش آزمایش

)صمغ ابریشم(  نیسید سریشم ابتدا باین ابرییبرویف ۀیته یبرا

رم ابریشم کله یپ9شم، یاف ابریال ییزداصمغ ایحذف شود. بر

)هدیه تحقیقاتی از مرکز تحقیقات ابریشم  یس مورکیبومب

ا هلهیها خارج شد. سپس پآن ۀریایران، گیلان(، باز و شف

م )شرکت یسدربناتکتر محلول یلیلیم754ر ساعت د9

اف یمولار جوشان قرار گرفتند. سپس ال42/4آلدریچ( -سیگما

بار تقطیر سرد و 2تناوب با آب بار و بهآمده چندیندستبه

 کشب در شرایط محیط خش کیو  یشکآب یخوببهگرم 

اف ین محلول در آب، الییبرویف ۀیته یشدند. برا

در محلول  یدرصد وزن94 نسبتشم بهیابر ۀشدییزداصمغ

مدت وی.دابلیو.آر. پرولابو( بهد )شرکت یبرومامیتیمولار ل9/1

گراد حل شدند. محلول درجه سانتی55ساعت در دمای 5

ز یالید ۀساعت در کیس72مدت ن بهییبرویو ف کظ نمیغل

دالتون در 92444ب خروج یآلدریچ( با ضر-)شرکت سیگما

رف موجود در ظ ۀتر آب دیونیزه قرار گرفت. آب دیونیزیل کی

ساعت 72 ۀطور منظم در فاصل، بهبار7ز، یالید ۀسیکمحتوی 

ز، یالید یمانده در غشایشد. محلول باقتخلیه و مجدداً پر می

 .[15]ین خالص بود فیبروی

اکسیدتیتانیم آناتاز بعد، سطح نانوذرات دی ۀدر مرحل 

نانومتر با محلول 94تا  24 ۀذر ۀ)شرکت نانوایمور( با انداز

یون  بادرصد حجمی اسید هیدروفلوریک )شرکت مرک( 2

 دار شد.فلوئور عامل

تیتانیم اکسیدن/دیییبرویف یتیامپوزکنانو یهاداربست 

ساخته شدند. در گروه اول از نانوذرات گروه 2در 

در گروه دوم از  ( وTiOSF/2اکسیدتیتانیم خالص )دی

دارشده با یون فلوئور اکسیدتیتانیم عاملنانوذرات دی

(F-2SF/TiOاستفاده شد. برای این منظور، ابتدا ) نانوذرات 

بار تقطیر پراکنده شدند. 2لیتر آب میلی2اکسیدتیتانیم در دی

ون یفیبرویین اضافه شد و یک سوسپانس ،به محلول آبی سپس

ساخت  یدار از محلول فیبرویین تهیه شد. سپس، براینسبتاً پا

شت کهای ذکرشده، سوسپانسیون حاصل در پلیت داربست

خته شد. از پلیت کشت یآلدریچ( ر-سلول )شرکت سیگما

ها ای برای ساخت داربستعنوان قالب استوانهسلول به

گراد یدرجه سانت -24و  -24ها در دمای فاده شد. قالباست

 ین انجمادککشب در خش9مدت منجمد و سپس به

 یها)شرکت ادواردز( خشک شدند. تا این مرحله داربست

ند یافر دررا یآمده، قابل انحلال در آب بودند. زدستبه

، α-helixدلیل ایجاد ساختار ن بهییبروین فیاستحصال، پروتئ

ختار سا یابیباز یدهد. بران خود را از دست مییبلور ساختار

درصد 2/11ول )شرکت مرک( با خلوص ن، از متانییبرویف

ور ساعت در متانول غوطه9مدت استفاده شد. هر داربست به

شو داده شد تا متانول وبار با آب دیونیزه شست2ماند. سپس 

ا هشدن، داربستط خارج شود. درنهایت برای خشکیاز مح

 قرار داده شدند. ین انجمادککشب در خش9مدت هب
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 2SF/TiO یهاداربست یفعالستیرفتار ز یابیارز یبرا 
شگاهی، از محلول یدر شرایط آزما F-2SF/TiOو 

ساخت  ای( استفاده شد. برSBFشده بدن انسان )یسازهیشب
 [16]شده کوکوبو و تاکاداما از روش ارائه SBFمحلول 

اشباع، در رسوب از محلول فوق ۀدیاستفاده شد. در اثر پد
ورشده در آن، و داربست غوطه SBFفصل مشترک محلول 

شوند. یل میک بر سطح داربست تشکیولوژیب یهاتیآپات
 یبررس ای، برSBFورشده در محلول سطح داربست غوطه

بر  گرفتهک شکلیولوژیب یهاتیآپات یزان و مورفولوژیم
داربست در محلول  یورمتفاوت غوطه یهاآن، در زمانسطح 

 یابی( ارزSEM) یروبش یکروسکوپ الکترونیادشده، با می
 . شد

 یهاداربست یفعالستیرفتار ز یابیارز ایبر 

 رات غلظتییشده، تغفعال ساختهستیز یتینانوکامپوز

که در تماس با  SBF محلولم و فسفر در یکلس یهاونی

 یهاشده قرار گرفته بود، بعد از زمانهیته یهاداربست

 یهاکردن داربستو پس از خارج یورمختلف غوطه

زوج  یپلاسما یسنجونیروش  باشده از محلول، ورغوطه

رات غلظت یین تغیشد. همچن یریگ( اندازهICP-OES) ییالقا

ئور ون فلوی یالکترود اختصاصبا  SBFون فلوئور در محلول ی

 و پس یورمختلف غوطه یهاسنج، بعد از زمانونیدستگاه 

ده شد. یورشده از محلول سنجکردن داربست غوطهاز خارج

دستگاه با بار روز یک2 هم هر SBFمحلول  pHرات ییتغ

 گیری شد.اندازه pHسنجش 

 
 نتایج و بحث

بررسی اثر  ایطور که در بخش قبل اشاره شد، برهمان

فعالی بر خواص زیستاکسیدتیتانیم نانوذرات دی

، این F-2SF/TiOو  2SF/TiOهای نانوکامپوزیتی داربست

بدن انسان  شدهسازیشبیهروز در محلول 22مدت ها بهداربست

(SBFغوطه ) ط شرای درور شدند. تغییرات رفتار این محلول

برابر  pHگراد و درجه سانتی97یعنی دمای  ،فیزیولوژیکی بدن

 ارزیابی شد. 0/7با 

که حاوی این  SBF محلول pHنمودار تغییرات  9شکل  
 دهد. ها بوده است را نشان میداربست

 
 

های نانوکامپوزیتی حاوی داربست SBFمحلول  pHتغییرات   9شکل 

SF/TiO2  وSF/TiO2-F 

 
به میزان رسیییوب یا انحلال  SBFمحلول  pHتغییرات  

آپاتیت بسییتگی دارد. وقتی میزان انحلال آپاتیت افزایش پیدا 
د، زیرا انحلال آپاتیت اثر   شیییومی منیز ک pHمقدار   ،کند می

یایی روی   دارد و زمانی که روی نمونه     SBFمحلول  pHقل
شده در  غوطه سوب می SBF محلولور مقدار  ،کند، آپاتیت ر

pH تغییرات [17]یابد   می محلول افزایش .pH   9در شیییکل 
دهد. یعنی در روز، روند افزایشییی را نشییان می 22در مدت 

 ها آپاتیت رسوب کرده است. این مدت بر سطح نمونه
س ترتیب تغییرات غلظت یونبه 9و  2شکل    یم های کل

های  حاوی داربسییییت   SBFهای  و فسیییفر در محلول
کامپوزیتی     مدت  F-2OSF/Tiو  2SF/TiOنانو روز 22، در 

 دهد.وری را نشان میغوطه
های کلسیم و فسفر در شود که غلظت یونمشاهده می 

وری روز غوطه22نمونه، در مدت 2برای هر  SBFمحلول 
ها در محلول وری نمونهکاهش پیدا کرده است. قبل از غوطه

SBFهای کلسیم ، این محلول حاوی غلظت مشخصی از یون
های کلسیم و فسفر یون غلظتو فسفر بوده است. کاهش 

شدن این وری، مؤید مصرفدر مدت غوطه SBFمحلول 
بر  فسفاتها در این مدت است. یعنی ترکیبات کلسیمیون

های و جوانه ورشده، رسوب کردههای غوطهسطح نمونه
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 ها شکل گرفتهروز بر روی سطح نمونه22از آپاتیت، پس 
های ونکردن یهای آپاتیت با مصرف. به بیان بهتر، جوانهاست

. [18]گیرند شکل می SBFکلسیم و فسفر موجود در محلول 
بعد از روز  ،شوددیده می 9و  2طور که در شکل اما همان

 کمتر از F-2SF/TiO، غلظت کلسیم و فسفر در داربست 29
آپاتیت بیشتری  29یعنی از روز  ،است 2SF/TiOداربست 

رسوب کرده است و این داربست  F-2SF/TiOروی داربست 
 تر است. فعالزیست 2SF/TiOدر مقایسه با داربست 

 

 
 

حاوی  SBFتغییرات غلظت یون کلسیم در محلول   2شکل 

 F-2SF/TiOو  2SF/TiO نانوکامپوزیتیهای داربست

 

 
 

های حاوی داربست SBFیون فسفر در محلول  غلظتتغییرات   9شکل 

 F-2SF/TiOو  2SF/TiOنانوکامپوزیتی 

 

های گرفته بر سطح داربستمورفولوژی آپاتیت شکل 
روز 29پس از  F-2SF/TiOو  2SF/TiOنانوکامپوزیتی 

میکروسکوپ الکترونی  با ،SBFوری در محلول غوطه
تصاویر میکروسکوپ الکترونی  0. شکل شدروبشی بررسی 

انوکامپوزیتی های نروبشی مربوط به سطوح داربست

2/TiOSF  وF-2SF/TiO  وری در روز غوطه29را پس از
دهد.محلول نشان می

 
 

 
 

 SBFوری در محلول روز غوطه29پس از  F-2SF/TiOب( )و  2SF/TiOالف( ) :هایتصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی داربست  0شکل 
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 F-2SF/TiOشود که داربست در این شکل مشاهده می 
 تر از داربست نانوکامپوزیتیفعالحاوی یون فلوئور، زیست

2SF/TiO  زیرا سطح  ،یون فلوئور است بدونکه است
 شکلروز به29بعد از  F-2SF/TiOداربست نانوکامپوزیتی 

اما  ،ات کروی آپاتیت پوشیده شده استرتوجهی با ذ درخور
یون  وندبکه  2SF/TiOروی سطح داربست نانوکامپوزیتی 

روز تعداد بسیار کمی از ذرات آپاتیت 29بعد از  ،فلوئور است
بار  ،فلوئور در داربست وجوددلیل شکل گرفته است. زیرا به

 2SF/TiOدر مقایسه با داربست  F-2SF/TiOمنفی داربست 
بر روی سطح  Ca+2درنتیجه تمایل جذب  .افزایش یافته است

تر روی بنابراین آپاتیت سریع است. این داربست بیشتر شده
 گیرد.این داربست شکل می

روی سطح ذرات  Ti-OHهای حضور گروه 
عنوان به 2SF/TiOاکسیدتیتانیم موجود در داربست دی

کنند زنی آپاتیت عمل میهای مستعد برای جوانهمکان
دلیل حضور گروه به TiOSF/2 داربست. بار سطحی [16,19]
Ti-OH  وقتی که این [20]روی سطح آن، منفی است .

ور غوطه SBFداربست با بار سطحی منفی در محلول 
 Ca+2های موجود روی سطح آن، یون OH-Tiشود، گروه می

 ندکمیجذب  ،که بار مثبت دارندرا  SBFموجود در محلول 
شود که بار سطحی داربست مثبت و مستعد به و باعث می

3-های منفی شدن با یونترکیب
4PO ید و درنهایت ترکیبشو 

. با [21]فسفات بر سطح داربست شکل گیرد کلسیم
، SBFهای کلسیم و فسفر موجود در محلول شدن یونمصرف

 ،های کوچکی مانند سدیمکنند و با یونذرات آپاتیت رشد می
ه کنند و ترکیبی مشابمنیزم و کربنات هم پیوند برقرار می

2SF/TiO-های . اما در داربست[22]گیرد استخوان شکل می

F دلیل اینکه علاوه بر گروه بهTi-OH  الکترونگاتیویون 
 بار سطحی ،فلوئور نیز روی سطح ذرات داربست وجود دارد

م های کلسیشود و یونمنفی بیشتری روی سطح ایجاد می
 کند. بیشتری روی سطح داربست رسوب می

سنجی تفکیک انرژی آنالیز عنصری طیف 5شکل  
(EDSذرات شکل ) 2گرفته بر سطح داربستSF/TiO  را پس

دهد. مشاهده نشان می SBFدر محلول  وریغوطهروز 29از 
یافته روی داربست ذرات رسوب ۀشود که بخش عمدمی

2SF/TiO  51/9را کلسیم و فسفر با نسبت کلسیم به فسفر 
دهد. این نسبت نزدیک به نسبت کلسیم به فسفر تشکیل می
گیری دهنده شکلو نشان 77/9آپاتیت یعنی هیدروکسی
. [23]( است CDHAکلسیم )آپاتیت کمهیدروکسی

مورفولوژی مشابه در تحقیقات دیگر هم مشاهده شده است 
 ۀازساند که این ساختار پیش. مطالعات قبلی نشان داده[24]

زیرا شباهت ساختاری بین  ،آپاتیت بیولوژیک است
د دارد آپاتیت وجوکلسیم و هیدروکسیآپاتیت کمهیدروکسی

[25].
 

 
 

 

 SBFوری در محلول روز غوطه29پس از  2SF/TiOگرفته بر سطح داربست ذرات شکل (EDS)سنجی تفکیک انرژی آنالیز عنصری طیف  5شکل 
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سنجی تفکیک انرژی آنالیز عنصری طیف 7شکل  
(EDXذرات رسوب ) یافته روی داربستF-2SF/TiO  را پس

دهد. این شکل نشان می SBFوری در محلول روز غوطه29از 
لسیم دهد. نسبت کهای واضح کلسیم و فسفر را نشان میپیک

بود. این مقدار در مقایسه با آنالیز  70/9به فسفر در این آنالیز 
به  2SF/TiOسنجی تفکیک انرژی داربست طیف عنصری

تر ( نزدیک77/9آپاتیت )نسبت کلسیم به فسفر در هیدروکسی

 است.
( FTIRسنجی فروسرخ با تبدیل فوریه )طیف 7شکل  

وری در روز غوطه29را پس از  F-2SF/TiOاین داربست 
سنجی نیز دهد. نتایج این طیفنشان می SBFمحلول 

آپاتیت را بر سطح های عاملی هیدروکسیگیری گروهشکل
کند. این داربست تأیید می

 

 
 

وری در محلول ز غوطهرو29پس از  F-2SF/TiOگرفته بر سطح داربست ( ذرات شکلEDSسنجی تفکیک انرژی )آنالیز عنصری طیف  7شکل 

 شده بدن انسانسازیشبیه
 

  
 

وری در روز غوطه29ب( پس از )وری و الف( قبل از غوطه) F-2SF/TiO( داربست نانوکامپوزیتی FTIRفوریه ) تبدیلسنجی فروسرخ با طیف  7شکل 

 SBFمحلول 
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 گیرینتیجه

در   F-2SF/TiOو  2SF/TiOهای فعالی داربسترفتار زیست
روز بررسی شد. 22شده بدن انسان در بازه سازیمحلول شبیه

 هایفعالی داربستمشاهده شد که رفتار زیستدرنتیجه 
 اکسیدتیتانیم و فیبرویین/نانوذراتفیبرویین/نانوذرات دی

وری اکسیدتیتانیم حاوی یون فلوئور با افزایش زمان غوطهدی
ن افزایش یافت. همچنین شده بدن انساسازیدر محلول شبیه
 /های فیبرویینفسفات بر سطح داربسترسوب کلسیم

نانوذرات  اکسیدتیتانیم و فیبرویین/نانوذرات دی

شده سازیاکسیدتیتانیم حاوی یون فلوئور در محلول شبیهدی
فسفاتی در ساختار عامل کلسیم نبود با وجودبدن انسان، 

شاهده شد که رفتار ها تأیید شد. از طرفی مداربست
یون  اکسیدتیتانیم حاویفعالی فیبرویین/نانوذرات دیزیست

های فیبرویین/نانوذرات فلوئور در مقایسه با داربست
 فسفاتلسیمککه رسوب طوریبه ،اکسیدتیتانیم بیشتر استدی

انیم تاکسیدتیهای فیبرویین/نانوذرات دیبر سطح داربست
، حدود SBFوری در روز غوطه29ز حاوی یون فلوئور بعد ا

ها را پوشش داد.درصد سطح داربست04
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 رفولوژی آنو بررسی مو یروش الکتروریسبه الکل وینیلپلی/کیتوسان/سولفونپلیساخت کامپوزیت الیافی 
 

 (9)زهرا شرافت          (2)مریم رسولی          (9)سولگانی ساناز رضایی

  چکیده
سررولنو ، لیهای پاسررتب بدیم منرور ابتدا ارانول دهشررروش الکتروریسرری تولید الکل به وینیلپلی-کیتوسررا -سررولنو پلی یدر تحقیق حاضررر اشررا

سا  به  وینیلپلی سب حل   الکل و پودر کیتو سب    وینیلپلیهای و محلول ،صورت جدااانه در حلال منا سا  با ن لوط های مختلف باهم مخالکل و کیتو

زما  الکتروریسی شدندب مورفولوژی   صورت هم سرنگ مجزا به 2الکل و کیتوسا  از طریق   وینیلسولنو  و محلول مخلوط پلی شدندب سپس محلول پلی  

وسا   بتی از کیتنیل الکل با هر نس یوپلی /نشا  داد که امکا  الکتروریسی محلول کیتوسا     SEMنتایج بررسی تصاویر    بشد ارزیابی  SEMآزمو   بااشا  

سا  امکا   فقطوجود ندارد و  ستب در مقادیر پاییم کیتو صاویر     پذیر ا سه ت شد که نمون    SEMبا مقای شخص  سا  به     ۀم سبت کیتو الیاف کامپوزیتی با ن

ثیر أمحلول نیز ت ۀبه علاوه نرخ تغذیب است حال حاوی بیشتریم میزا  کیتوسا    یکنواختی در مورفولوژی و درعیمدارای  07:97ل برابر با  نیل الکیوپلی

سی ایم محلول داردب      صول الکتروری سزایی بر مورفولوژی مح صاویر  ب سی محلول      SEMهمچنیم ت صل از الکتروری شا  داد که مورفولوژی الیاف حا ن

ست و در الرت   ایم مح ۀسولنو  به الرت اولی پلی سته ا صد وزنی 27تر از های کملول واب صل به  ،در صورت ترکیبی از الیاف و مهره  مورفولوژی حا
 استب 

 باشاالکل، کیتوسا ،  وینیلسولنو ، پلی، پلیالکتروریسی :کلیدی هایواژه

 

 
Fabrication of Polysulfone/Chitosan/Polyvinyl Alcohol Composite by Electrospinning Method 

and Investigation of Its Morphology 
 

Sherafat .Z         Rasouli  .M         Soulegani  ezaeiR .S 

Abstract 

In the present study, a polysulfone-chitosan-polyvinyl alcohol membrane was prepared through electrospinning. 

For this purpose, each of the polysulfone, polyvinyl alcohol and chitosan powders were dissolved in a suitable 

solvent. The polyvinyl alcohol and chitosan solutions were then mixed in different proportions. Subsequently, two 

separate syringes were used to simultaneously electrospin polysulfone and polyvinyl alcohol/chitosan solutions 

two . The morphology of the prepared membrane was evaluated using SEM micrographs. From the SEM images, 

it was clear that  the chitosan-polyvinyl alcohol solution can only be electrospun at low chitosan content. Higher 

chitosan concentrations do not lead to proper fiber formation. The optimum sample with uniform fibers and 

adaptable chitosan content was obtained when the chitosan to polyvinyl alcohol ratio was fixed at 30:70. It was 

found that the feed rate has a significant impact on the morphology of the membrane. Moreover, it was concluded 

that for a uniform and beadless morphology of polysulfone fibers, a minimum concentration of the initial solution 

is required. According to the fibers morphology, the threshold concentration of polysulfone was 20 wt%.,  

 

Key Words  Electrospinning, Polysulfone, Chitosan, Polyvinyl alcohol, Membrane. 
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 مقدمه 
دارتریم انواع اشا در اشاهای پلیمری از جمله پرطرف

های امروزه روششوندب آب محسوب می ۀکاربردهای تصنی
آ  که از ساخت اشاهای پلیمری وجود دارد  ایمتنوعی بر
 روش نویم توا  به کشش از قالب، جدایش فاز وجمله می

 فرایند، یادشدههای در میا  روشدب کرالکتروریسی اشاره 
برای تولید حال ساده سریع و درعیم یروش الکتروریسی

توجه  اذشته به آ های که در سالاشاهای پلیمری است 
از یک میدا  الکتریکی قوی  فراینددر ایم ب [1] ه استشد

ر کشش بنیروهای الکترواستاتیکی  وسیلۀبهتا  شودمیاستناده 
اریک های بسیار بسطحی محلول پلیمری البه و آ  را به رشته

شامل  معمولاً فرایندای ایم نیاز بر تجهیزات مورد بدکنتبدیل 
 ایجاد میدا  الکتریکی، پمپ ایبربالا  ولتاژیک منبع تغذیه 

سرنگ برای تزریق محلول پلیمری با نرخ مشخص و 
وری الیاف آجمع ایهمچنیم درام چرخا  بر و پذیرکنترل
و تجهیزات مورد  فرایندتصویر شماتیک  9 شکلب [2] است

 دهدب الکتروریسی را نشا  می فرایند نیاز در
 

 [3] الکتروریسی فرایندتصویر شماتیک از   9شکل 
 

 فردیک پلیمر ارمانرم با خواص منحصربه  سولنو  پلی 
پایداری شیمیایی در کنار استحکام مکانیکی و حرارتی    مانند
ب [4] اردد طور استرده در صنایع اشایی کاربردست که بهبالا

  یبعی ،اریز ایم پلیمرماهیت آب ،یادشدههای با وجود مزیت
 بسب که  شود میبزرگ برای اشاهای تصنیه آب محسوب    

شا   ب [5] دنبال داردرا به آ و کاهش عمر د وش میارفتگی ا
اده کرد  اشا و استنکامپوزیتی ،حل ایم مشکل ایبر یحلهرا

ساختار    آب ایاز ماده ست در  ست  آ دو در ایم پژوهش ب ا
ساخت اشای کامپوزیتی با ساختار الیاف دواانه از    بار اولیم

 ب و الیاف کیتوسا  بررسی شده است سولنو پلی جنس الیاف
دلیل هبکیتوسا  یک پلیمر کاتیونی طبیعی است که  

، خاصیت ضدباکتریایی و دوستیآب مانند ایخواص ویژه
صنایع برخی  در ،همچنیم خاصیت ضدارفتگی بالا

ب [4] ده استکر  را به خود جلب امحققفیلتراسیو  توجه 
الص صورت خلازم به ذکر است که تولید الیاف ایم پلیمر به

 هاییو با استناده از روش الکتروریسی همواره با دشواری
 ۀدر زمینتحقیقات محدودی  ،روازایم ب[6] است بوده روروبه

الکل  وینیلپلی ب[6] الکتروریسی کیتوسا  انجام شده است
از  وسا یتبرخلاف ک که استسازاار با کیتوسا  یک پلیمر 

در ایم  ب[7] است ی برخوردارزیادقابلیت الکتروریسی 
ه الکل ب وینیلپلیبا افزود   است سعی شده نیز پژوهش

 الیاف ،پلیمر2محلول حاوی کیتوسا  و ایجاد اختلاط ایم 
کل و ال وینیلپلی /کیتوسا  شامل کامپوزیتی یکنواخت
 دبوشالکل تولید  وینیلپلیحال حاوی کمتریم میزا  درعیم

 الیافالیاف مختلف ) 2الیافی از جنس  ایسپس شبکه
نیل الکل( یوپلی /کیتوسا الیاف کامپوزیتی و  سولنو پلی
 ب شدو مورفولوژی آ  ارزیابی  شد تولید

 
 مواد و روش تحقیق 

رفولوژی و خواص تریم عامل در تعییم موجا که مهماز آ 
ا ، در ایم راستا ابتداستالیاف الکتروریسی، الرت محلول 

طور جدااانه الرت مناسب برای الکتروریسی محلول به
نیل یوپلی /و همچنیم محلول اختلاط کیتوسا  سولنو پلی

سرنگ 2شده در محلول تهیه2 الکل تعییم شد و سپس
 فرایندپمپ دستگاه قرار داده شدند و 2جدااانه و در 

 الکتروریسی انجام شدب
   

 سولفونپلیالکتروریسی الیاف سازی و محلول

منرور تعییم الرت مناسب برای الکتروریسی محلول هب

درصد 21و  27 ،91الرت 9هایی با ، محلولسولنو پلی

و  99/9و  99/7وزنی آماده شدندب بدیم صورت که مقادیر 
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( با وز  BASF)ساخت شرکت  سولنو پلیارم از 109/9

 میدآفرممتیللیتر دیمیلی1ارم بر مول، به 27777مولکولی 

های دندب محلولشعنوا  حلال اضافه ( بهMerckساخت )

ز  مغناطیسی هم زده شدند تا همبا ساعت 22 شدهحاصل

محلول 9دب سپس هر یک از شوهای همگنی حاصل محلول

مپ لیتری تغذیه شد و در پمیلی1شده در سرنگ تهیه

 رایندفب شده درو  دستگاه الکتروریسی قرار ارفتتعبیه

کیلوولت و 91 تحت ولتاژ ثابت ۀنمون9الکتروریسی برای هر 

 نوک ۀب فاصلشدلیتر بر ساعت انجام میلی1/9 ۀنرخ تغذی

متر سانتی91 همونن9الیاف نیز برای هر  ۀورندآسوز  تا جمع

 با ،دهشالکتروریسیهای مورفولوژی نمونهدر نرر ارفته شدب 

 Cambridge-S320میکروسکوپ الکترونی روبشی مدل 

 بشدبررسی 
 

 الکتروریسی الیاف کامپوزیتیسازی و محلول
 نیل الکلیوپلی /کیتوسان

از  الکل، وینیلپلی /تولید الیاف کامپوزیتی کیتوسا  ایبر
 Sigma)ساخت شرکت وز  مولکولی متوسط  کیتوسا  با 

Aldrich ارم بر 02777الکل با وز  مولکولی  وینیلپلی( و
دب همچنیم از شاستناده  (Merck)ساخت شرکت مول 
و استیک اسید )ساخت شرکت  )زلال طب شیمی( مقطرآب

Carl Roth )در  سازیمحلولعنوا  حلال استناده شدب به
الکل با الرت  وینیلپلیمحلول  ابتداب شدمرحله انجام 2
الکل در  وینیلپلیارم 21/7 کرد حلدرصد وزنی از طریق 1
توسا  یمحلول کطور جدااانه تهیه شدب بهمقطر آبلیتر میلی1

ارم کیتوسا  91/7د  کردرصد وزنی از طریق حل0با الرت 
 دب سپس ایمشدرصد حجمی تهیه 17 در استیک اسید

های مختلف با یکدیگر مخلوط شدند تا محلول با نسبت2
 وینیللیپی وزنی متناوت کیتوسا  به هاهایی با نسبتمحلول

 و 17:17، 27:27، 07:97، 97:27 ،977:7 الکل شامل
های ترکیب محلول 9 جدول دبشوحاصل  درصد27:27

ده به هر شدادهشده در ایم تحقیق و کد تخصیصپلیمری تهیه
شده حاوی های تهیهمحلولب  دهدنمونه را نشا  می

  سرنگ درو ،الکل وینیلپلیهای مختلف کیتوسا  به نسبت

 ایلیتری تغذیه شدندب یک فویل آلومینیمی برمیلی1
آوری الیاف روی درام پیچیده شدب در ایم پژوهش جمع
 کیلوولت و نرخ تغذیه91ولتاژ ثابت  درالکتروریسی  فرایند

ا نوک سوز  ت ۀفاصل ضمناًب شدلیتر بر ساعت انجام میلی9
ها ثابت و برابر با نمونه همۀالیاف برای  ۀآورندجمع
های مورفولوژی نمونه متر در نرر ارفته شدبسانتی91

میکروسکوپ الکترونی روبشی مدل  با ،شدهالکتروریسی
Cambridge-S320  ب در تحلیل تصاویر نیز از شدبررسی

شد  الرت پس از مشخصاستناده شدب  Image-Jافزار نرم
الکل  یلوینپلی / محلول کیتوسا ،مناسب برای الکتروریسی

و  1/7 ،1/7مختلف شامل  ۀسطح نرخ تغذی9 درشده تهیه
کیلوولت الکتروریسی 91و ولتاژ ثابت  لیتر بر ساعتمیلی1/9

برای الکتروریسی ایم محلول  یرخ تغذیه مناسبنشد تا 
  دبشومشخص 

 
ت های متناوهای الیاف کامپوزیتی حاوی نسبتترکیب نمونه  9 جدول

 الکل وینیلپلیکیتوسا  به 
    

 الکل لوینیپلیکیتوسا  به وزنی نسبت  کد نمونه

R1 7 :977 
R2 97:27 
R3 07:97 
R4 27:27 
R5 17:17 

R6 27:27 

 
 الکتروریسی کامپوزیت الیافی 

شررد  پس از ارزیابی تصرراویر میکروسررکوپی و مشررخص 

 و سررولنو پلیالرت مناسررب برای الکتروریسرری محلول  

محلول با  2، هر الکل  وینیل پلی /همچنیم محلول کیتوسرررا 

پمپ دسررتگاه قرار ارفتندب محلول 2الرت مناسررب درو  

 ۀنرخ تغذی  9 در درصرررد وزنی و27الرت   با  سرررولنو پلی

 ولتاژ و لیتر بر سرراعتمیلی2/9و  2/9، 9/7 مختلف شررامل

 محلولبرای همچنیم  شرردبکیلوولت الکتروریسرری 91 ثابت

با نرخ تغذی    /الکل  وینیل پلی لیتر بر میلی1/7 ۀکیتوسرررا  نیز 
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لازم به ذکر  کیلوولت الکتروریسرری شرردب91سرراعت و ولتاژ 

برای الکتروریسرری محلول  انتخاب ایم نرخ تغذیه اسررت که

صررورت   SEMتصرراویر اسررا  بر کیتوسررا /الکل وینیلپلی

خاب    غذیه    9ارفت و همچنیم انت سرررطح مختلف از نرخ ت

درنهایت در شرربکه  اسررا  بود کهرایمب سررولنو پلیبرای 

 وینیلیپل/کیتوسررا /نو لسررو)پلی کامپوزیت الیافی حاصررل

 وینیلپلی /ف کیتوسا  به الیا سولنو  پلینسبت الیاف   الکل(

و  97:07ترتیب برابر با   الیافی حاصرررل به   الکل در شررربکه   

 باشدب  97:17 و 27:97
    

 نتایج و بحث 
 شده ازهای تهیهمربوط به نمونه SEMتصاویر  2شکل 
درصد وزنی 21و  27 ،91الرت 9با  سولنو پلیهای محلول

-2در شکل  ،شودمیطور که مشاهده هما  دهدبرا نشا  می
صورت به درصد وزنی، مورفولوژی نمونه91در الرت  الف،
ها مهرهو الیاف بسیار باریکی در بیم  استهای کروی مهره

توا  به علت ایجاد ایم مورفولوژی را میدب شومشاهده می
پلیمری  هایکافی بیم زنجیره نشد بود  الرت و درایرپاییم

در حیم نسبت داد که موجب اننصال جت پلیمری 
ا با ام بدنبال داشته استها را بهشد  شده و ایجاد مهرهکشیده

ها مهره ،ب(-2)شکل  درصد وزنی27افزایش الرت به 
ایش با افزب دلیل ایم پدیده آ  است که انداز بیم رفته کاملاً

 ولنو سپلیهای پلیمری درایری بیم زنجیره ،الرت محلول
 رایندفافزایش یافته است و از اننصال جت پلیمری در حیم 

ج که مربوط -2مطابق شکل الکتروریسی ممانعت شده استب 
طر اف با ق، الیاستدرصد 21شده از الرت تهیه ۀبه نمون

نتایج  درصد حاصل شده استب27بیشتر نسبت به الرت 
نیز نشا  داد که  Image Jافزار حاصل از آنالیز تصاویر با نرم
درصد 27شده از الرت تهیه ۀمیانگیم قطر الیاف برای نمون

شده از  تهیه ۀمیکرومتر و برای نمون112/7وزنی برابر با 
بر با برا ،درصد وزنی21با الرت  سولنو پلیمحلول 

افزایش قطر الیاف در اثر افزایش  باستمیکرومتر 112/9
ست که ا پذیربدیم صورت توجیه سولنو پلیالرت محلول 

های پلیمری افزایش درایری زنجیره ،در اثر افزایش الرت
شد  جت پلیمری و کاهش قطر و ایم مانع از کشیده بدیامی

   دب  شوالیاف می
 

 
 )الف(

 

 
 )ب(
 

 
 )ج(

های مربوط به محلول سولنو پلیهای از نمونه SEMتصاویر   2شکل 

درصد 21ج( )درصد وزنی، 27 ب()، درصد وزنی91الف( ) :باالرت

لیتر بر ساعت و ولتاژ میلی1/9 ۀشده در نرخ تغذیالکتروریسی وزنی،

 متر  یسانت91کیلوولت و فاصله 91ثابت 

 

 هایشده از سطح نمونهتهیهSEM تصاویر  9شکل  
 وینیللیپهای مختلف کیتوسا  به الیاف کامپوزیتی با نسبت

بررسی تصاویر حاصل از دهدب را نشا  می الکل 
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دهد که تشکیل میکروسکوپ الکترونی روبشی نشا  می
ب استالکل  وینیلپلیشدت وابسته به میزا  الیاف کیتوسا  به

الیاف ، R1شماره ۀدر نمون ،دشوطور که مشاهده میهما 
 الکل خالص از مورفولوژی یکنواختی وینیلپلیالکتروریسی 

 ،به محلول شد  درصد کیتوسا با افزودهبرخوردار استب 
که همچنا   شودمیمشاهده  R2 شماره ۀدر نمون یعنی

یکنواختی الیاف الکتروریسی حنظ شده است و شبکه الیاف 
 همچنیمب استکامپوزیتی عاری از عیوب الکتروریسی 

د  شکامپوزیتی در اثر افزودهقطر الیاف  که شودمیاهده مش
 الکل لوینیپلیبه محلول در مقایسه با قطر الیاف  کیتوسا 
اندب تری ایجاد شدهو الیاف باریک کاهش یافته است خالص

دلیل کاهش قطر ب شودمینیز مشاهده  R3 شکل ایم روند در
اختار ایم سبه الیاف کامپوزیتی در اثر افزایش درصد کیتوسا  

 کیتوسا  یک پلیمر کاتیونی است کهب ارددپلیمر برمی
های آمینی ایم اروه بداردهای آمینی در ساختار خود اروه

 توانندو می دارند را شد  در محیط اسیدیقابلیت یونیزه
جا مدر ای ،رسانایی محلول پلیمری را افزایش دهندب بنابرایم

های عاملی حضور اروهافزایش رسانایی محلول در اثر 
موجود در ساختار کیتوسا ، باعث ایجاد دافعه بیشتر در بیم 

 ندنام موجود در جت پلیمری شده و چبارهای هم
قطر شد  و کاهش قطر جت و درنهایت کاهش ایشاخه

    ب[6] دنبال داشته استالیاف را به
 و R4 هایدر نمونه ،شودمی لاحرهمطور که اما هما  

R5 یوب عاز بیم رفته است و حاوی  تا حدی یکنواختی الیاف
نمایی کمتر درو  گربز باکه  استدر مورفولوژی آ   ایدانه

نیز که  R6 ۀهمچنیم در نمونب تصاویر نشا  داده شده است
هاست، هر نمونگیددارای بیشتریم مقدار کیتوسا  نسبت به 

ایم پدیده   لدلیکلی از بیم رفته استب امکا  تشکیل الیاف به
ری قدهای بالای کیتوسا ، بهدر نسبت آ  است که احتمالاً

  یابد که امکاهای یونی افزایش مینیروهای دافعه بیم اروه
قایسه با متشکیل الیاف پیوسته و عاری از عیوب وجود نداردب 

مشخص شد که نمونه الیاف  9در شکل  SEMتصاویر 
 07:97برابر با  الکل وینیلپلیکامپوزیتی با نسبت کیتوسا  به 

 حال حاوی بیشتریمدارای یکنواختی در مورفولوژی و درعیم
ت عنوا  الرایم الرت به ،ب بنابرایماستمیزا  کیتوسا  

انتخاب  الکل وینیلپلی /مناسب برای ساخت محلول کیتوسا 
 شدب

 

 
 

 الکل با نسبت وزنی مختلف  وینیلپلی /از سطح الیاف کامپوزیتی کیتوسا  SEMتصاویر   9شکل 
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سی مناسب برای الکتروری ۀتعییم نرخ تغذی ایسپس بر 
 وینیللیپهایی با نسبت وزنی کیتوسا  به ، محلولایم محلول

سطح مختلف نرخ 9 درتهیه شدند و  07:97الکل برابر با 
 و در ولتاژ و (لیتر بر ساعتمیلی1/9و  1/7، 1/7تغذیه )شامل

متر الکتروریسی سانتی91 فاصله کیلوولت و91ثابت  ولتاژ
نشا   2در شکل  هاایم نمونهاز سطح  SEMتصاویر  بشدند

 ،شودمیطور که در ایم شکل مشاهده داده شده استب هما 
یسی لکتروربرای ا لیتر بر ساعت(میلی1/9بالا )های تغذیه نرخ

و مورفولوژی یکنواختی ایجاد  ایم محلول مناسب نیست
سطح  نشده استب دلیل ایم پدیده آ  است که همواره در هر

ا د تشو  ولتاژ اعمال آبا  متناسب ۀنرخ تغذی دولتاژ بای
و امکا   پایداری مخروط تیلور در نوک سوز  حنظ شود

نرخ  ،بنابرایم ب[8] ایجاد یک جت پیوسته وجود داشته باشد
مناسب برای  ۀعنوا  نرخ تغذیهب 1/7و  1/7های تغذیه

سبت ن)با  الکل وینیلپلی /الکتروریسی محلول کیتوسا 
 ( انتخاب شدندب07:97
تی  کامپوزی ۀالیافی دواان ۀسرراخت شرربک ایدرنهایت بر 

 وینیلپلیو و الیاف کیتوسررا    سررولنو  پلیاز جنس الیاف 
رت فرمامید با المتیلدر دی سررولنو پلیالکل، ابتدا محلول 

تریم قطر با دارای کم 9درصرررد وزنی که مطابق شرررکل   27
در یک پمپ دسررتگاه قرار  تهیه شررد و ،الیاف یکنواخت بود

بت الکل با نسرر وینیلپلی/ارفتب همچنیم محلول کیتوسررا 
، 9/7 ۀهای تغذی   نیز در پمپ مقابل قرار ارفتب نرخ     07:97

سررراعت برای الکتروریسررری محلول   لیتر برمیلی2/9و  2/9
غذی   سرررولنو پلی عت برای   میلی1/7 ۀو نرخ ت لیتر بر سرررا

های الکل اتخاذ شد تا درنهایت در شبکه  وینیلپلی /کیتوسا  
سبت وزنی الیاف  کامپوزیتی نهایی به به  سولنو  پلیترتیب ن

یل پلی /کیتوسرررا  با   وین کل برابر   97:17و  27:97 97:07 ال
 1نمونه در شکل  9از سطح ایم   SEMدب تصویر  شو حاصل  

 ،دشومشاهده می 1اونه در شکل نشا  داده شده استب هما 
رت الیاف صرروالکل به وینیلپلی /وزیتی کیتوسررا الیاف کامپ

 سولنو لیپبسیار باریک و با قطر بسیار کمتر نسبت به الیاف 
 اندبدر شبکه الیافی ظاهر شده

 

 
 

 )الف(
 

 
 

 )ب(
 

 
 

 )ج(
 

 شده با نرخ های الکتروریسیهاز نمون SEMتصاویر   2شکل 

لیتر بر ساعت برای میلی1/9ج( )و  1/7ب( ) ،1/7الف( ) :هایتغذیه

  07:97الکل با نسبت  وینیلپلی /محلول اختلاط کیتوسا 
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های مختلف و نسبت  مختلفهای نماییبا بزرگالکل  وینیلپلی /کیتوسا -سولنو پلیاز سطح شبکه کامپوزیت الیافی از جنس  SEMتصویر   1شکل 

 97:17ج( نسبت )و  27:97ب( نسبت ) ،97:07الف( نسبت ) :الکل وینیلپلی /به کیتوسا  سولنو پلی

 
 گیری نتیجه

روش الکتروریسی به سولنو پلیدر ایم پژوهش الیاف 
نشا  داد که  SEMساخته شدب نتایج بررسی تصاویر 

 محلول ۀمورفولوژی محصول الکتروریسی به الرت اولی
درصد 27های کمتر از بوده و در الرت وابسته سولنو پلی

فرمامید امکا  ایجاد الیاف متیلدر دی سولنو پلیوزنی 
 وینیلپلی /وجود نداردب همچنیم الیاف کامپوزیتی کیتوسا 

های وزنی مختلف نیز از محلول اختلاط ایم با نسبت الکل
یسی ساخته شدب بررسی تصاویر رروش الکتروپلیمر به2

SEM  های ترکیبی نسبت جرمی در محلولنیز نشا  داد که

20μm 

20μm 

20μm 

5μm 

5μm 

5μm 
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زایی بر مورفولوژی الیاف حاصل از سثیر بأاختلاط ت
لیاف که بهتریم ا در ایم تحقیق مشاهده شدالکتروریسی داردب 

قدار الکل )با بیشتریم م وینیلپلی /کامپوزیتی کیتوسا 
حال عاری از عیوب الکتروریسی کیتوسا  ممکم( و درعیم

 07:97 الکل برابر با وینیلپلینسبت وزنی کیتوسا  به در 
 وجود داردب

 و محلول سررولنو پلیدر ایم تحقیق همچنیم محلول  
سرررنگ مجزا 2الکل و کیتوسررا  از طریق  وینیلمخلوط پلی

نشا     SEMزما  الکتروریسی شدندب تصاویر    صورت هم به
  / کیتوسررا  / سررولنو پلی یداد که امکا  سرراخت اشررا 

سب به الکل با مورفولوژی  وینیل پلی سی  روش الکتروریمنا
وجود داردب
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 ییروش اکسیداسیون الکترولیتی پلاسماایجادشده به 2TiOثیر عملیات نیتراسیون گازی بر رفتار خوردگی پوشش أت
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 چکیده
ر . داست روش اکسیداسیون پلاسمای الکترولیتی و نیتراسیون گازیایجادشده به N-2TiOبررسی رفتار خوردگی پوشش دوپلکس  هدف این پژوهش

تشکیل  رایبروش اکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی در الکترولیت حاوی ترکیبات سدیم کربنات و سدیم هیدروکسید به دهیپوششمرحله اول، عملیات 

2TiO  ساعت نیتروره شدند 6مدت به 9111 ℃تیوبی با دمای  ۀدرون کور تیتانیمپوشش اکسید  همراه با تیتانیم، فلز دهیپوششدوم  فرایندانجام شد. در

رای ارزیابی ب الکترونی روبشیکوپ فازیابی، میکروس برایایکس های تفرق اشعهآمده باهم مقایسه شود. از آزموندستهب یهاپوششتا خواص خوردگی 
ررسی رفتار خوردگی ب ایسنجی امپدانس الکتروشیمیایی نیز برطیف همراه باو پلاریزاسیون پتانسیودینامیک  هاپوششو ساختار سطح و مقطع  مورفولوژی

 0.74N0.34TiOو  یتانیمتشده از فازهای نیترید ی نیترورههانمونهاز فاز روتیل و  تیتانیمپوشش اکسید نشان داد که  ایکسنتایج آزمون پراش اشعهد. شاستفاده 

بر  میکرون 9/4ر با قط دارای میکرو حفراتی مشهور به ساختار پنکیکی تیتانیماکسید  ۀنشان داد که پوشش نمون هاپوشش. مورفولوژی اندتشکیل شده

 8/2 ۀدازبه ان قطر حفرات کاهش وسطح  حاکی از تغییر جزئی درشده نیتروره تیتانیممورفولوژی سطحی پوشش اکسید  همچنین .است روی سطح
 تیتانیمکسید ن مشخص کرد که نمونه ادر پایان نیز نتایج امپدانس و پلاریزاسیو. است تیتانیمکه دلیل آن نفوذ نیتروژن در پوشش اکسید  است میکرون

 برابر بهبود یافته91تا  هانمونهنسبت به دیگر  آن نده به سطح فلز شده و مقاومتال بیشتر یون خورایق و متراکم اکسیدی مانع از انتقدلیل ساختار عبه
 است.

 .خوردگی ، ساختار پنکیکی، رفتارتیتانیم، نیترید تیتانیمالکترولیتی پلاسما، نیتراسیون گازی، اکسید اکسیداسیون  :کلیدی هایواژه
 

The effect of gas nitriding process on the corrosion behavior of TiO2 coating formed by plasma electrolytic 

oxidation 
 

H. Bakhtiari-Zamani     E. Saebnoori    S.A. Hassanzadeh-Tabrizi          F. Salahshouri 
 

Abstract 

This study aimed to investigate the corrosion behavior of TiO2-N duplex coating formed by Plasma Electrolytic 

Oxidation (PEO) and gas nitriding. A TiO2 film formed on the titanium substrate by PEO in electrolyte containing 

sodium carbonate and sodium hydroxide in the first step. In the second coating process, the titanium substrate and the 

titanium oxide coated substrate was nitrided in a tube furnace at 1000 oC for 6 hours to compare the corrosion properties 

of the obtained coatings. X-ray diffraction, scanning electron microscopy of top-surface and cross-sectional structure 

of the layers, and potentiodynamic polarization along with electrochemical impedance spectroscopy was used to 

investigate the properties of the coatings. The XRD results showed that the titanium oxide coating consisted of a rutile 

phase, and the nitrified samples consisted of titanium nitride and TiO0.34N0.74 phases. The morphology of the coatings 

showed that the titanium oxide sample coating had micropores known as the pancake structure with a diameter of 4.1 

microns on the surface. Also, the surface morphology of nitrided oxide-coated titanium indicates a slight change in the 

surface and a reduction in pore diameter of 2.8 microns due to the penetration of nitrogen in the titanium oxide coating. 

Finally, the results of impedance and polarization showed that the titanium oxide sample, due to its insulating and dense 

oxide structure, prevented the transfer of more corrosive ions to the metal surface, and its resistance was improved up 

to 10 times compared to other samples. 

Keywords Plasma electrolytic oxidation, Gas nitration, Titanium oxide, Titanium nitride, Pancake structure, 

Corrosion behavior. 
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 مقدمه
حکام به ها مانند نسبت است  واسطه ترکیبی از ویژگی به تیتانیم

به خوردگی خوب         مت  قاو بالا، م مای ذوب   برایوزن و د
سطح      ههای مکانیکی یا بقطعات با کاربری سی  سیله مهند و

و در صنایع هوافضا، دریانوردی و  است کاربرد زیادی داشته
ای ردهطور گستههای زیست پزشکی و بایومدیکال بنیز زمینه
 . ]9[2, شودمیاستفاده 

های در محیط به خوردگی مقاومت بسیار خوبی تیتانیم 
دارد. این خاصیت چشمگیر ناشی  ...اسیدی، قلیایی و آلی و

از تشکیل آنی لایه رویین اکسیدی بسیار چسبنده، محافظ و 
با هوا و  در تماس تیتانیمروی سطح  تیتانیماکسید پایدار دی
 متیتانیعبارت دیگر . به] 9[6- استی آبی هامحلولبسیاری از 

که در مجاورت طوریهب ،شودمیدر شرایط معمولی اکسید 
ای از اکسید به ضخامت طور معمول لایههوا و به

صورت ناهموار بر روی سطوح قطعات میکرون و به19/1
 .]7[ کندد که از سطح فلز محافظت میشوی تشکیل میتیتانیم

شش های متفاوتی برای روش  ش  تیتانیم دهیپو ده ارائه 
 ، اکسیداسیون آندی[8] به پاشش پلاسمایی توانمیاست که 

 از فاز بخار دهیرس  وب، [10] (Sol- Gel) ژل -ل، س  ُ[9]
(Chemical Vapor(gas) Deposition )[11]   شاره د. کرو... ا

 روش اکس  یداس  یون الکترولیتی پلاس  مایی به دهیپوش  ش
(Plasma Electrolytic Oxidation)     روش نس   بتاد جدیدی

  های دیگری مانند میکروقوس الکتریکیکه با نام اس  ت بوده
(Micro- Arc Oxidation)  آندی نیز شناخته   ۀو رسوب جرق

شش . ]92[ شود می دارای  PEOروش شده به لی اعماهاپو
یک ساختار دولایه شامل یک لایه عایق و یک لایه متخلخل   

ست.   شده با این روش دارای چسبندگی   ی اعمالهاپوشش ا
 هددمی افزایشکه کارایی آن را است مناسب به زیرلایه بوده 

]99[. 
سیون الکترولیتی  هب  سیدا مایی بر پلاس  طورکلی روش اک

یت  در یک الکترول فرایندپلاریزاس  یون آندی مواد تحت  ۀپای
پلاسمایی روی سطح آند استوار است.  ۀآبی، در شرایط تخلی

ند این  تانیم و منیزیم و   فرای برای فلزاتی چون آلومینیم، تی
های آن    یاژ ب   آل یل    . ش   ودمیکار برده  ه ها  ما امروزه ت

به  ن رو کاربرد این پوش   ش وجود دارد،   ۀافزایش   ی در زمی

صرفه  هبو از لحاظ اقتصادی مقرون  زیادنسبتاد   فرایندت سرع 
شکل     ست و این امکان وجود دارد که برای قطعاتی به هر  ا

 .[19-14] و اندازه استفاده شود
بسیار مهم در  یعنوان روشدهی بهامروزه از نیتروژن 

نعتی طور صدهی بهبار نیتروژناولین .شودمیصنعت استفاده 
نیتراسیون سطحی باعث افزایش  شد.استفاده  9121در سال

مقاومت سایشی، استحکام خستگی، سختی سطحی و 
نیتریدی در  ۀتشکیل لای .]21[ شودمیمقاومت خوردگی 
کل از پیچیده و متش فرایندیک  تیتانیمتیتانیم و آلیاژهای 

زمان در مرز بین گاز و فلز و نیز چندین واکنش است که هم
. اگر دمای عملیات نیتراسیون استسطح نمونه درحال رخداد 

ید شدن نیتروژن در اکسمیزان ترکیب ،ودشتر یشب 611 ℃از 
یابد و از میزان اکسیژن سیستم کاسته افزایش می تیتانیم

 TiOxNyتا جایی که ترکیب غیراستوکیومتری  شودمی
 .[21,22] شودمیتبدیل  TiNو پایدار  حالت استوکیومتریبه

د که کمترین ش، مشاهده [23] در تحقیق ملکی و همکاران
شده عملیات حرارتی ۀجریان خوردگی مربوط به نمون ۀدانسیت

همچنین پتانسیل خوردگی این  .استدر اتمسفر نیتروژن 
ر شده در اتمسفعملیات حرارتی ۀنمونه نیز نسبت به نمون

 ییدکننده تمایل کمتر به خوردگیأاست که تتر آرگون مثبت
 -Clهای مخرب ؛ دلیل این امر کاهش سرعت انتقال یوناست

 به سطح فلز ذکر شده است. 

ثیر عملیات نیتراس   یون  أهدف از انجام این پژوهش ت    
دش  ده ایجا تیتانیمگازی بر رفتار خوردگی پوش  ش اکس  ید 

 . استروش اکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی به
 

 مواد و روش تحقیق
الص خ تیتانیمدر این تحقیق از جنس  شدهی آزمایشهانمونه

 9ها در جدول که ترکیب شیمیایی آن است 2تجاری گرید 
 .ده استشذکر 

به  2خالص تجاری گرید تیتانیماز یک ورق  هانمونه 

د. شانتخاب  مترمیلی99×99با ابعاد  مترمیلی 9ضخامت

 9211 ۀتا شمار  SiCهای با استفاده از سنباده هانمونه

دند. شمیکرون پولیش 1/1و سپس با پودر آلومینای پرداخت 

حذف اکسیدهای سطحی، حذف  برایعملیات حکاکی 
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موادنشریۀ مهندسی متالورژی و  9911ودوم، شماره یک، سال سی   

های سطح در محلول هیدروفلوئوریک اسید، چربی آلاینده

)درصد حجمی(  9191191مقطر با نسبت و آب اسیدنیتریک

 .شدانجام  ورغوطهورت صهثانیه ب11مدت به

روش اکسیداسیون اول به ۀدر مرحل دهیپوشش فرایند 
ورت ص تیتانیم ایجاد اکسید برایپلاسمای الکترولیتی 

گرم بر لیتر 1مولار سدیم کربنات با 2/1پذیرفت. از ترکیب 
ستفاده ا تیتانیمهیدروکسید سدیم برای ایجاد پوشش اکسید 

 مطابق جدول PEO فرایندبا   دهیپوشششد. شرایط عملیات 
 در نظر گرفته شد. 2
روش دوم به ۀتکمیلی در مرحل دهیپوششعملیات  

تیوبی همراه با دمش گاز  ۀنیتراسیون گازی در کور
N2(11/11درصد )ۀ. در این مرحله، یک نمونانجام شد 

 متیتانیشده اکسید دادهپوشش ۀنمون همراه با( TiNی)تیتانیم
(TiO2-Nدرون کوره قر )عملیات نیتراسیون با ار داده شدند .

 در bar 1/9گراد و فشار نیتروژن درجه سانتی9111دمای 
 د.شساعت انجام 6مدت 

ی هانمونهشناسایی فازهای موجود در سطح  ایبر 
ها بر روی آن X سنجی پرتوشده، آزمایش پراشدادهپوشش

 رکت، ساخت ششدهسنج پرتو ایکس استفادهانجام شد. پراش

Philips مدل PW 1730 ساز بلوری پرتوفامکو مجهز به ت 

Kα-Cu   همۀآنگستروم بوده است. در  14/9با طول موج 
ثانیه 9درجه و زمان هر گام 11/1سنج ها گام پراشآزمایش
عنوان روشی از اسپکتروسکوپی مادون قرمز به .دشانتخاب 

یری گیافته برای تعیین ساختار و اندازهپرقدرت و توسعه

بر روی پوشش  FTIRشد. آنالیز  استفادههای شیمیایی گونه
TiO2-N ادون سنجی مآمده با استفاده از دستگاه طیفدستهب

شناسایی پیوندهای  ایبر Thermo scientificقرمز مدل 
. برای انجام شد cm-1 4111تا  411ایجادشده در طول موج 

نی تروهای مورفولوژی از دستگاه میکروسکوپ الکبررسی
نمایی با بزرگ  Mira 3 TESCAN- XMUگسیل میدانی مدل

همچنین از دستگاه  .دشبرابر استفاده 711111تا بیش از 
با   LEO 435VP میکروسکوپ الکترونی روبشی مدل

 برایبرابر 921111تا  91نمایی نانومتر و بزرگ4رزولوشن 
تصویربرداری از مقطع استفاده شد. ارزیابی رفتار خوردگی 

در دمای محیط  درصد1/9در محلول کلرید سدیم  هامونهن
وسیله دستگاه هدر این آزمایش ب هانمونهانجام شد. 

 PARSTAT 2273مدل  EG&Gپتانسیواستات/گالوانواستات 
قبل از انجام تست  شده،ی آزمایشهانمونه. نددشارزیابی 

قرار  یادشدهدرون محلول  دقیقه 91 ،پایداری پتانسیل برای
داده شدند. از الکترود مرجع کالومل اشباع، الکترود کمکی 

 عنوان مجموعه سل الکتروشیمیاییگرافیت و الکترود کاری به
 .ولت بر ثانیه بودمیلی9د. میزان سرعت روبش شاستفاده 

تر از پتانسیل مدار باز ولت منفی21/1شاخه کاتدی تقریبا از 
سمت مقادیر نجیب بهولت 2شد و تا حدود نمونه شروع می

برای  Corr Viewافزار از نرم .یافتآندی ادامه می ۀدر شاخ
جی نسآمده استفاده شد. آزمون طیفدستهتحلیل نتایج ب

تا  mHz 91نقطه در محدوده 91امپدانس الکتروشیمیایی در 
kHz 911  در پتانسیل مدار بازmV 91± اانجام و نتایج آن ب 
 .شدتحلیل  Z Viewافزار نرم

 
 (Wtدرصد) 2خالص تجاری گرید  تیتانیمترکیب شیمیایی اسمی   9 جدول

 

Ti Residual O N C H Fe 

Balance 4/0> 52/0> 00/0> 00/0> 012/0> 0/0> 

 
 2TiO دهیپوشش فرایندشرایط سیستماتیک دستگاهی در   2 جدول

 

 (Min) فرایندزمان 
 کاریسیکل

 (درصد)
 نمونه جریاننوع  (/2CmmA) جریان ۀدانسیت (Hz) فرکانس

 2TiO پالسی تک قطبی 911 9111 91 91
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 9911سال سی و دوم، شماره یک،  نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 نتایج و بحث
های فرایند، پس از انجام Xالگوهای پراش پرتو  9شکل 

اکسیداسیون پلاسمای الکترولیتی و نیتراسیون گازی را در 
اش . الگوی پردهدمیمقایسه با یکدیگر و فلز زیرلایه نشان 

وش رشده بهدادهپوشش ۀمربوط به نمون 2TiO ۀنمون Xپرتو 
PEO ساختار  کریستالی روتیل با تیتانیمکه شامل اکسید  است

 شودمییده د تیتانیمتتراگونال است. در این الگو تعدادی پیک 
. تاسایکس در حفرات پوشش اشعه بالاینفوذ  دلیلهکه ب

برای این نمونه طوری بوده که میزان فاز  دهیپوشششرایط 
های دلیل این امر اثرات گرمایشی جرقه ؛آناتاز بسیار کم است

و ایجاد دمای بالای  دهیپوششپلاسما در طول عملیات 
 ۀعبارت دیگر مکانیزم غالب تشکیل این لای، بهاست 411℃

 یالگو .]24[25, اکسیدی، اکسیداسیون حرارتی بوده است
XRD ۀنمون TiN روش شده بهدهیپوشش ۀمربوط به نمون

از نیتریدی در جریان گ ۀتشکیل لای .استنیتراسیون گازی 
خالص تجاری در دمای بالا  تیتانیمنیتروژن بر روی سطح 

 متیتانیسبب جذب نیتروژن در سطح و نفوذ آن به داخل 
 ۀعبارت دیگر در نتیجه واکنش نیتروژن یک لاید؛ بهشومی

ی بر روی ترکیب ۀکه شامل یک لای شودمیشده تشکیل نیتروره
ا ساختار ب تیتانیمسطح فلز است که عمدتاد شامل نیتریدهای 

 ۀدنبال آن یک منطقو به است N2Tiو  TiNمکعبی همچون 
است.  Ti-HCP 𝛼نفوذی متشکل از یک محلول جامد در فاز 

ی نیتراسیون گازی مشاهده هانمونهطور که در الگوهای همان
 تیتانیمبا پیک  N))-𝛼 هیگاو  TiN ،N2Tiی هاپیک ،شودمی
با Ti- 𝛼پوشانی دارند که دلیل آن وجود محلول جامد هم

علاوه بر  N-2TiO ۀنمون یدر الگو .[26,27] استنیتروژن 
با  0.74N0.34TiO، فاز 2Nو  TiN-δ ،N2Ti-ε ۀفازهای یادشد

. شودمیروتیل نیز مشاهده  2TiO همراه باساختار منوکلینیک 
 2TiOناشی از وجود نیتروژن در ساختار  0.74N0.34TiOفاز 
کاسته  انیمتیتاز میزان اکسیژن اکسید  است هشدکه سبب  است

و  شودافزوده  یادشدهود و بر میزان نفوذ و تشکیل فاز ش
شده لی حاصهاپیکوجود آورد. هاستوکیومتری بغیر یترکیب

که  است TiNو  2TiOی هانمونهتر از دیگر از این نمونه پهن
 است. هکریستال ۀترشدن اندازحاکی از کوچک

کان رخ    واکنش کلیطوربه   که ام ها برای  دادن آنهایی 

 ند از1اعبارت ،وجود دارد xNx-2Ti(O(و  2TiO، TiN تولید
Ti = Ti4+ + 4 e-                                                  )9( 
 

Na2CO3 = 2 Na+ + CO3
2-                                  )2( 

 

NaOH = Na+ + OH-                                          )9( 
 

H2O = H+ + OH-                                               )4( 
 

2 OH- = O2- + H2O                                            )1( 
 

Ti4+ + 2 OH- + H2O = TiO2 + 2 H3O+                )6( 
 

Ti4+ + 2 H2O = TiO2 + 4 H+                               )7( 
 

Ti4+ + 2 O2- = TiO2                                            )8( 
 

(1  )                                            = TiN 2N 
1

2
  Ti + 

 

(91       )                                N2= Ti 2N 
1

2
2 Ti +  

 

(99           )                              yNx= TiO 2+ N 2TiO 

 

(92          )                      2= 2 TiN + 2 O 22 Ti + N 
 

شدن پیوند بین و مشخص XRDیید آنالیز أدر راستای ت 
آنالیز  یادشدهاز نمونه  ،N-2TiOدر پوشش  نیتروژناکسیژن و 

FTIR  شودمیملاحظه  2گرفته شد که در شکل. 
جذب در عددهای موج حدود  باندهای، FTIRدر طیف  

مشخص  cm 2961-1و  9182، 9996، 9244، 9171، 661
ه شدیید أنیز ت ]28[شده که در تحقیق احمدپور و همکاران 

های کششی به وضعیت cm 661-1است. باند جذب در عدد 
Ti-O  وTi-O-Ti  ی باند هاپیک. همچنین شودمینسبت داده
متناظر با ارتعاشات  cm 2961-1و  9182، 9996، 9244

cm-. پیک در عدد موج است N=Oو  O-Nکششی پیوندهای 

 نسبت داده شده است. N-Tiنیز به ارتعاش باند  9171 1
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موادنشریۀ مهندسی متالورژی و  9911ودوم، شماره یک، سال سی   

 

 
 

 و نیتراسیون گازی PEOروش شده بهدادهی بدون پوشش و پوششهانمونه XRDنمودار   9 شکل

 

 
 

  N-2TiOدار دولایه نمونه پوشش FTIRنمودار   2 شکل

 

تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی سطح  9شکل  
و نیتراسیون گازی  PEOروش شده بهدادهی پوششهانمونه

یی هادانه( شامل الف-9)2TiO ۀساختار نمون .دهدمیرا نشان 
 استهدانهحفراتی روی این  میکروبا سایزهای مختلف و 

ظاهری  ،. سطح خارجی این پوشش]21[ )ساختار پنکیکی(
مشخص دارد، یعنی سطح پوشش شامل تعداد زیادی تخلخل 

( ظاهری ب-9) TiN ۀنمون .استهای مختلف با اندازه

کامل روی سطح  ،شدهنیتروره ۀکه لای دهدمیمتراکم را نشان 
دارای نقایص زیادی از  یادشده ۀل شده است. نمونتشکی

. استهایی در سطح های کوچک و میکرو شکافجمله چاله
آمده دستهانقباض حرارتی بین فازهای ب نداشتنمطابقت

شدن مانده در طول خنکد به تولید تنش حرارتی باقیتوانمی
شود؛ از طرفی هم  منجر از دمای نیتراسیون به دمای اتاق

د نتوانمیهای موجود ساختارهای نیتریدی و اکسیدی نقص
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 9911دوم، شماره یک، وسال سی نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

کلی، تنش طور. به[30] مانده شودسبب ایجاد تنش باقی
د باعث ایجاد ترک و کندگی در پوشش توانمیمانده بالا باقی

 N-2TiO ۀ. مورفولوژی سطح نمونشودو تغییر مورفولوژی 
ر با این تفاوت که د ،است 2TiO ۀ( مشابه ساختار نمونج-9)

شکل پدید آمده است که کنار حفرات موجود ذرات کروی
 ۀمون. حفرات نشودمیکلمی گفته اصطلاحاد به آن ساختار گل

N-2TiO 2 ۀنسبت به نمونTiO ه شدمحو  گاهیتر و کوچک
)قطر  ستا تیتانیمکه علت آن نفوذ نیتروژن در ساختار اکسید 

دلیل  .کاهش یافته است( 8/2میکرون به 9/4ها از تخلخل
ثیر حرارت ناشی از عملیات أت نیز وجود این ساختار

شده  2TiOدهی بوده که باعث تبلور ذرات سطحی نیتروژن
 و 2TiO ،TiNی هاپوششتوزیع عناصر بر روی سطح  است.

N-2TiO  ۀدر نمون کهطوریهب شود،میملاحظه  9در شکل 
2TiO  ۀو در نمون استدرصد وزنی 1/46میزان اکسیژن حدود 

TiN  در  .استدرصد وزنی 7/99میزان توزیع نیتروژن حدود
فلز  و تیتانیماکسید  پوشش درونبه نیتروژن  N-2TiO ۀنمون

که میزان طوریهب ،صورت یکنواخت نفوذ کرده استبه تیتانیم
رصد وزنی د 4/22و  2/26ترتیب اکسیژن و نیتروژن به

مشخص شد.

 

 
 

 روش نیتراسیون گازی وشده بهدادهپوشش TiN، )ب( PEOروش شده بههدادپوشش 12TiO )الف( SEMتصاویر   9 شکل

 )دوپلکس(  شدهنیتروره 2TiO)ج( پوشش  
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و موادنشریۀ مهندسی متالورژی  9911سال سی و دوم، شماره یک،    

 شدهدادهی پوششهانمونهتصاویر سطح مقطع  4شکل  

2TiO ،TiN  وN-2TiO  تصاویر  بهباتوجه. دهدمیرا نشان
 9/9، 1/7ترتیب به هانمونهکه ضخامت  شودمیملاحظه 

میکرون لایه 21، حدود N2Tiو  TiNترکیبی  لایهمیکرون 9/9)
 ،شودمیطور که ملاحظه . هماناستمیکرومتر 7/8نفوذی( و 

 2TiOپس از انجام عملیات نیتراسیون گازی بر روی پوشش 
 شاهد پرشدن منافذ و ،اکسیداسیون پلاسمای الکترولیتی

 معنای نفوذ نیتروژن در پوششبه که مقطع هستیمهای تخلخل
 . است تیتانیماکسید 

الکترون برگشتی و آنالیز خطی  SEMتصویر  1شکل  
الکترون  SEMتصویر  بهباتوجهاست.  N-2TiOپوشش 

و  2TiOو  TiN ،N2Tiترکیبی  ۀبرگشتی منطقه نفوذی و لای
 ۀ. آنالیز اسکن خطی نمونشودمی حظهملا yNxTiO گاهی
میکرومتر میزان 91ده نشان داد که از سطح تا عمق یادش

میکرون 1در صورتی که تا عمق حدود  ،استنیتروژن ثابت 
 د بودهزیا ،استمیزان اکسیژن که مربوط به پوشش اکسیدی 

 ن دارد.عکس اکسیژبررفتاری  ،تیتانیمکه میزان درحالی است،

 

 
 

 N-2TiOو )ج(  TiN، )ب( 2TiOشده1 )الف( دادهی پوششهانمونهتصاویر سطح مقطع   4 شکل
 

 
 

 N-2TiO شدهدادهپوشش ۀتصویر آنالیز خطی سطح مقطع نمون  1 شکل
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 9911شماره یک، ودوم، سال سی نشریۀ مهندسی متالورژی و مواد

 (OCP) باز مدارنمودار تغییرات پتانسیل  ،6شکل  
(Open Circuit potential)  با گذشت زمان را در محیط

پتانسیل مدار باز یک . دهدمینشان  Wt NaCl درصد3.5
پارامتر مناسب برای ارزیابی تمایل به خوردگی ماده در یک 

 تمایل ،تر باشدو هر قدر این مقدار منفی استمحیط خاص 
به خوردگی بیشتر است. بنابراین از ارزیابی پتانسیل مدار باز 

 شودیمبینی تمایل به خوردگی پوشش استفاده برای پیش
]99[ . 
، مقدار ش  ودمیگونه که در این ش  کل مش  اهده همان 

ی            ظات اول یه در لح باز زیرلا مدار  یل  تانس    طه  ۀپ ی ورغو
سید   ۀپایداری لاییابد. این امر بیانگر می افزایشسرعت  به اک

ش ش  رایط آزمایش  ده روی س  طح در طبیعی تش  کیل تیتانیم
ه یک ب تیتانیمدقیقه، مقدار پتانسیل مدار باز  91است. پس از  

شبه  سد که بیانگر حل پایدار میمقدار  در  انیمتیتشدن فعال  ر
شکیل لای محیط خورنده  سطح     ۀو ت سیدی بر روی  س اک  تا

[32] . 
نس  بت به زیرلایه  2TiO نۀباز نمومقدار پتانس  یل مدار  

مان    تدای ز طه در اب کاهش  ورغو ته چش   مگیری   ،ی داش   
؛ این اس   ت+  mV 9/1 که اختلاف این مقدار برابر  درحالی 

امر بیانگر کاهش نس  بی پایداری ترمودینامیکی در اثر ایجاد 
 اکسیدی حاوی فاز روتیل و آناتاز است. ۀلای
های زماندارای نوساناتی در  TiNشده نیتروره ۀنمون 

دقیقه ناگهان 4 حدودپس از  کهی است ورغوطهابتدایی 
 امر که این دهدمیشدیدی در پتانسیل از خود نشان  کاهش

در اثر حضور ها شدن سریع آنو بسته هاچاله وجوددلیل به
 .استمحصولات خوردگی در داخل حفرات خوردگی 

وسیله هره بمحض پرشدن یک حفعبارت دیگر بهبه
محصولات خوردگی، حفره دیگری وارد عمل و موجب 

که خود پتانسیل خوردگی  شودمیها در محلول آزادشدن یون
لازم به ذکر  .]99و  99[ دهدمیتر سوق را به مقادیر منفی

 TiN ۀنیز دارای رفتاری مشابه نمون N-2TiO ۀاست که نمون
 ۀاست با این تفاوت که میزان نوسان ایجادشده در نمون

یدی بیشتر حفرات پوشش اکس ، زیرااستیادشده بسیار کمتر 
روش اکسیداسیون الکترولیتی پلاسمایی در ایجادشده به

 نوسانات رۀدربا عملیات نیتراسیون گازی پر شده است.

نبود ه ک شودمیپتانسیل خوردگی برحسب زمان چنین گفته 
های شیمیایی خوردگی موجب چنین دل میان واکنشتعا

دار برخور که یک نمونه از نوساناتیو این شودمینوساناتی 
 ،زبری سطح آن رابطه داشته باشد اد بتوانیکه ماست 

ای که میزان نوسانات یک نمودار پتانسیل خوردگی گونهبه
در  هاحفرات و چالهبرحسب زمان نسبت مستقیمی با میزان 

دارای  N-2TiO ۀگفتنی است که نمون. ]99[ سطح نمونه دارد
دار پوشش ۀنمون2+( نسبت به mV 91تری)پتانسیل مثبت

TiN  2وTiO است.   
ترتیب نمودار پلاریزاسیون پتانسیو به 9و جدول  7شکل  

ین ادهند. های منحنی پلاریزاسیون را نشان میدینامیک و داده
ی بدون پوشش هانمونهرفتار خوردگی  ۀمقایس ایبر آزمون

درصد وزنی سدیم کلرید پس از 1/9دار در محلول و پوشش
 .  شدی انجام ورغوطهدقیقه 91
شده نشان بررسی یهانمونههای کاتدی شیب منحنی 

 < TiN > Tiصورت ها بهکه روند افزایشی شیب آن دهدمی

2N > TiO-2TiO  تغییر یافته است؛ از افزایش تغییر شیب
شده تحت کنترل که مکانیزم واکنش انجام شودمیمشخص 

 ،اشدکنترل کاتدی بمکانیزم وقتی  زیرا، استمکانیزم کاتدی 
ر ترشدن بوده که نشانگمیل پتانسیل خوردگی در جهت فعال
ی هانمونه بارۀ. در]94[افزایش سرعت خوردگی است 

این  هاکه اولین اثر در آن شودمیمشاهده  شدهدادهپوشش
ا ، امشودمیشیده سمت چپ کشاخه آندی نمودار به است که

ها، سطح قطعه تحت تهاجم یون دلیل وجود حفرات و ترکبه
و  هها شکستدر نتیجه این شاخه .گیردخورنده قرار می

شوند. شیب آندی سمت چگالی جریان بالا متمایل میبه
و نمونه بدون پوشش دارای تغییر زیادی بوده است  هاپوشش

بدون پوشش سطح  ۀگفت در نمون توانمیکه در تحلیل آن 
انی در جری ۀدن دانسیتکرشدن و طیبلافاصله بعد از پلاریزه

ی مقاوم اکسید ۀلایکند و شروع به پسیوشدن می 91+2حدود 
 V2 آورد و تا پتانسیل حدود وجود میهبر روی سطح فلز ب

 2A/Iجریان  ۀو دانسیت V 1/1)در پتانسیل حدود  ادامه دارد
ه است که احتمالاد ناشی از وجود آمدهیک نویز ب 1-91

ت (. تغییرااستآزادشدن حباب اکسیژن بر روی سطح فلز 
در مرحله اول و  1استمرحله 9شامل  TiN ۀنمون ۀدر شاخ
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آندی اندکی سطح دچار خوردگی شده است و  ۀشروع ناحی
 V 1/9ه و در پتانسیل شدپس از آن در مرحله دوم سطح پسیو

شده پوشش نیتروره این لایه محافظ ایجادشده بر روی
محافظ  ۀ)مرحله سوم(. ایجادشدن لای شودمیشکسته 

-ناشی از نفوذ یون کلر در حفرات و ترک TiNاکسیدی در 

ز سطح فلکه پس از تماس با  استهای سطحی این پوشش 
پوشش، اندکی سطح فلز دچار فصل مشترک فلز/ ۀدر ناحی

این ناحیه  Tiپسیو -رفتار اکتیو دلیلهخوردگی شده و نهایتاد ب
دوم شده است که با افزایش  ۀروئین و باعث ایجاد ناحی

 دنکید و خوردگی را تشدید موشمیپتانسیل این فیلم شکسته 
آندی خود  ۀفعالی را در ابتدای شاخ ۀ، ناحیهانمونه ۀ)هم

سرعت افزایش جریان به ۀدهند که در آن دانسیتنشان می
ال اساساد فع ۀجریان در ناحی ۀیابد. این افزایش سریع دانسیتمی

کسید ال مشترک فلز/اکسیداسیون فلز در فص فرایندناشی از 
 ودشمیتری تشکیل و دوباره لایه غیرفعال ضعیف است

 N-2TiOو  2TiOی هانمونههای آندی (. تفاوت شاخه[35]
. در استدلیل وجود نیتروژن در ساختار پوشش اکسیدی به

گفت که میزان خوردگی  توانمی هانمونهبحث کلی برای این 
و بلافاصله  است 2TiO ۀکمتر از نمون N-2TiO ۀاولیه در نمون

 ،ده استکررفتار  TiN ۀآندی مانند نمون ۀبعد از شروع شاخ
ناشی از وجود نیتروژن  ۀدادهای احتمالی رخدلیل واکنشاما به
ار در پتانسیل بالاتر رفت این فیلم شکسته و مجدد 2TiOدر 

عبارت ده است. بهکراکسیدی پیدا کرده و شروع به پسیوشدن 
یک رفتار دوگانه مشابه  N-2TiO ۀگفت که نمون توانمیبهتر 
کلی هنگامی که طورکند. بهرا ایفا می TiNو  2TiOی هانمونه
راحتی محافظ به ۀلای ،جریان بحرانی پسیو کم باشد ۀدانسیت

سیل جریان پسیو کمتر و پتان ۀد و هرچه دانسیتوشمیتشکیل 
اهد بود محافظ پایدارتر خو ۀترنس پسیو بیشتر باشد، این لای

[35] .

 

 

 
 

 و بدون پوشش شدهدادهپوششی هانمونهنمودار پتانسیل مدار باز   6 شکل
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 و نیتراسیون گازی  PEOروش هب شدهدادهپوششی بدون پوشش و هانمونهو دینامیک  نمودار پلاریزاسیون پتانسی  7 شکل

 
 و نیتراسیون گازی PEOروش به شدهدادهپوششو  پوششی بدون هانمونهنتایج نمودار پلاریزاسیون پتانسیو دینامیک   9 جدول

 

Vcorr 

(µm/yea

r) 

Rp 

(KΩ.cm
2) 

Ipassivatio

n 

(µA/cm
2) 

Icorr 

(nA/cm
2) 

Ecorr  

(mV vs. 

SCE) 

βa 
(mV/decad

e) 

βc 
(mV/decad

e) 
 نمونه

2/89  919 97/6  19/242  911-  991 214-  بدون پوشش 

1/2  7291  27/9  44/8  41 911 74-  TiO2 

4/61  911 6/9  81/219  991-  281 292-  TiN 

4/91  181 84/1  22/91  99-  962 971-  TiO2-N 

 
عنوان که پتانسیل خوردگی به دهدمینتایج نشان  

معیاری از تمایل ترمودینامیکی به خوردگی پوشش در مقایسه 
معنای یابد که این بهبدون پوشش، افزایش می ۀبا نمون

پایداری شیمیایی بیشتر و تمایل به خوردگی کمتر است. 
به  نیز نسبت هاپوششعبارت بهتر پتانسیل خوردگی به

 غییرت ترپوشش به مقادیر مثبت نبدو ۀپتانسیل خوردگی نمون
این  وسیلۀبهخوردگی  فرایندپیدا کرده که بیانگر کنترل آندی 

2TiO  <صورت به هانمونهاست. پتانسیل خوردگی هپوشش

N > TiN > Ti-2TiO  تاستغییر کرده است؛ این بدین معنی 

و  TiN ۀنمون2کمتر از  2TiO ۀکه تمایل به خوردگی نمون
N-2TiO ۀلیل آن نفوذ زیاد نیتروژن در شبکاست که احتمالاد د 

ار عبارت بهتر وجود نیتروژن در ساخت. بهاست تیتانیماکسید 

2TiO  سبب شد پوشش دارای هدایت الکتریکی شود و از
که این امر سبب  شودهادی تبدیل  ۀحالت عایق به یک نیم

شتر در ی)انتقال الکترون و تبادل بار الکتریکی( ب پذیریواکنش
سطح پوشش و نهایتاد افزایش سرعت خوردگی شده است. 

طف ع ۀرخ داده است که نقط هانمونهتغییر شیب چشمگیر در 
ت دارد که عملاد سینتیک تشکیل لهایی دلاآن بر پتانسیل
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 های سطحی را تغییر داده است. لایه
ز یابی تافل و اجریان خوردگی به کمک برون ۀدانسیت 

آندی و کاتدی  ۀخطی شاخ ۀماس بر ناحیبرخورد خطوط م
ی هانمونهجریان خوردگی  ۀدانسیت غییردست آمد. تهب

های آندی و حاکی از محدودشدن واکنش شدهدادهپوشش
عبارت دیگر به ؛است تیتانیمپایداری شیمیایی بالاتر نسبت به 

های جریان بیانگر کاهش نرخ واکنش ۀکاهش دانسیت
است.  خوردگیهای مهارشدن واکنشالکتروشیمیایی یا 

 ۀکه دانسیت شودمیملاحظه  4های جدول داده بهباتوجه
 TiNو  2TiO ،N-2TiOی هانمونهجریان خوردگی برای 

 بدون پوشش کاهش ۀبرابر نسبت به نمون 2و  8، 91ترتیب به
 یافته است. 

مقاومت پلاریزاسیون براساس رفتار پلاریزه خطی در  
 یابی تافلی شیبمدار باز یا همان برون نزدیکی پتانسیل

ند توانمی هاپوششطورکلی هب .شودمیخطوط محاسبه 
مقاومت به خوردگی را با افزایش مقاومت انتقال بار در فصل 

های مهاجم الکترولیت، محدودکردن جذب یون-مشترک فلز
. در تحلیل ]96[ و افزایش پتانسیل زیر لایه، افزایش دهند

گفت که پوشش  توانمی ،هانمونهه خوردگی کلی مقاومت ب

2TiO  با افزایش ضخامت و تراکم، راه نفوذ محلول خورنده
محدود کرده و باعث بهبود مقاومت به خوردگی  را به زیر لایه

 ۀبا ایجاد یک لای TiN ۀشده است. همچنین پوشش نمون
ایش را افز تیتانیممقاومت پلاریزاسیون  ،محافظ نیتریدی

، انیمتیتبودن نسبت به اکسید رتدلیل فعالاما به ،دهدمی
مقاومتی  N-2TiO. پوشش دوپلکس استمقاومت آن کمتر 

دارای رفتاری دوگانه  ، زیرادارد TiNو  2TiOی هانمونهبین 
ثر ؤم ، سطحتیتانیماست؛ یعنی ایجاد پوشش اکسیدی روی 

اما  ،دهدمیکاهش  را های خوردگیدادن مکانیزمبرای روی
شده در ساختار سبب افزایش ود نیتروژن اضافهوج

های خورنده پذیری این نمونه در مواجهه با یونواکنش
 بهباتوجه. دهدمیو مقاومت به خوردگی را کاهش  شودمی

گفت که مقاومت به خوردگی  توانمیها جدول داده
 9، 91ترتیب به N-2TiOو  2TiO ،TiNدار ی پوششهانمونه

بدون پوشش افزایش یافته است.  ۀبه نمونبرابر نسبت 6و 

 ۀبه نمون مربوطملاحظه شد که کمترین سرعت خوردگی 

2TiO  باµm/year 1/2  ۀبرابری نسبت به نمون28و کاهش 
 . استبدون پوشش 

را  (Bode) و باد (Nyquist) نمودارهای نایکوئیست 8شکل  
شده پس از دهیپوششی بدون پوشش و هانمونهبرای 

مشخص  درصدNaCl 1/9ی در محلول ورغوطهدقیقه 91
اطلاعات  1مدار معادل و جدول  1شکل همچنین  .کندمی

شده را نشان شده از نمودارها و مدار معادل معرفیاستخراج
ی هاپوششمقاومت به خوردگی  عملکردمکانیزم  .دهدمی

 دشسنجی امپدانس الکتروشیمیایی بررسی ایجادشده با طیف
که روش قدرتمندی در ارزیابی رفتار خوردگی 

 . استهپوشش
ش و بدون پوش تیتانیم ۀهای نایکویست زیر لایمنحنی 

 همۀخازنی در  ۀدارای یک نیمه حلق TiNپوشش 
کتریکی ال ۀدلیل تشکیل یک لای. این رفتار بهستهافرکانس

بر روی سطح نمونه و ظاهرشدن یک ثابت زمانی در مدار 
حلقه در  ۀگیری قطر نیمه شده است. با اندازهمعادل ارائ

ست دمنحنی نایکویست زیر لایه، مقاومت به خوردگی آن به
 2TiOدارای پوشش  ۀآمد. در مقابل، منحنی نایکویست نمون

خازنی همراه با ثابت واربرگ باز  ۀحلق ۀدارای یک نیم
(Warburg Open terminusاست ).  ،در این مدار معادل
های خازنی رفتار امپدانس پوشش را در فرکانس ۀحلق ۀنیم2

، همچنین دهدمیلایه متخلخل و متراکم نشان 2بالا برای 
عنصر واربرگ پدیده نفوذ را بر اثر سرعت تبادل بار بین فلز 

کم  هایحفرات راه به در را در فرکانس الکترواکتیوهای و گونه
ومت ین یک مقابکند. رفتار امپدانس واربرگ چیزی نمایان می

. منحنی نایکوئیست [37]است  ایدئالو یک خازن  ایدئال
ثابت زمانی در مدار معادل 2دارای  N-2TiOدوپلکس  ۀنمون

های بالا تر در فرکانسکه حلقه کوچک استپیشنهادی 
شده و متخلخل خارجی بوده و در مقابل نیتروره ۀمربوط به لای

راکم وط به پوشش متهای پایین مربتر در فرکانسبزرگ ۀحلق

2TiO کلی رفتار خازنی در فرکانس طورهدوگانه است. ب ۀو لای
ن و درواقع افزایش آن نشا است بالا نمایانگر فعالیت پوشش

شدن پوشش از محصول خورنده دارد و حلقه موجود از اشباع
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 ۀهای انتقال بار و طبیعت خازنی لایدر فرکانس پایین واکنش
 .دهدمیشان دوگانه الکتریکی را ن

 
 

 )الف(

 
 )ب(

 شدهدادهپوششی بدون پوشش و هانمونهنمودارهای1 )الف( نایکوئیست و )ب( فاز و باد   8شکل 

 

 
 

 1 شدهدادهپوششی بدون پوشش و هانمونهسنجی امپدانس الکتروشیمیایی مدار معادل پیشنهادی طیف  1 شکل

 2TiO( جو ) N-2TiO( ب، )TiN و Ti (الف)
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 شدهدادهی بدون پوشش و پوششهانمونهسنجی امپدانس الکتروشیمیایی نتایج نمودار طیف  1 جدول
 

W 

)2Ω.cmK( 
P-oW T-oW 

tcR 

(2KΩ.cm) 
P– dlC 

T– dlC 

(2µF/cm) 
bR 

(2KΩ.cm) 
P– bC 

T– bC 

(2µF/cm) 
p&cR 

(2Ω.cm) 
P–p&cC 

T– p&cC 

(2µF/cm) 
sR 

(2Ω.cm) 
 نمونه

 بدون پوشش 46/6 - - - - - - 291/99 191/1 918 - - -

- - - 919 814/1 176/91 - - - - - - 8/29 TiN 

189 1/1 186/1 - - - 7 119/1 712/9 199 612/1 971/8 81/69 2TiO 

- - - 187 192/1 767/1 - - - 111 697/1 421/6 2/41 N-2TiO 

 
معنی مقاومت محلول بین به sR ۀشددر مدارهای ارائه 

ترتیب به bRو  ctR ،cR ،pR ،الکترود کار و الکترود مرجع
 ومتخلخل خارجی  ۀنیتریدی، لای ۀانتقال بار، لایمقاومت 

نیز امپدانس واربرگ  oW .متراکم داخلی هستند ۀلای متمقاو
اکم متر ۀخازنی لای ۀحلقصورت موازی با نیمکه به استباز 

های نیتریدی، ههای لایدلیل ناهمگونیبسته شده است. به
 هاییردار و ناهموای پوششهانمونهمتخلخل و متراکم برای 

های الکتروشیمیایی این بدون پوشش، واکنش ۀسطح نمون
 constant phase) (CPE) ها با تعریف عنصر فاز ثابتلایه

element) جای از عنصر فاز ثابت به .مشخص شده است
عنصر در فرمول 2که تفاوت این  شودمیاستفاده  ایدئالخازن 

 1دهدمیامپدانس خودش را نشان 
ست با1    Zامپدانس خازن برابر ا = 1/jωc  و این مقدار

با  CPE برای 1Z برابر اس    ت  = 1/(Y0jω)
n  در این  که

خازن،    به    Cها فرمول یت  تانس  0Yفاز،   ωمعنی ظرف  ادمی
ل( ئا )برعکس امپدانس و معادل پارامتر ظرفیت در خازن اید      

 ،شود میطور که دیده است. همان  1−√ عبارت موهومی j و
است که این مقدار عددی  n در یک توان فقطدو اختلاف این

و  ایدئال، مقدار ص  فر آن مقاومت اس  تبین ص  فر و یک 
نمودارهای  .]98[ ندکرا تداعی می ایدئالمقدار یک آن خازن 
 به قرار زیر استEIS 1باد حاصل از آزمون 

د، یکی مربوط به هستنحالت مجزا 2نمودارها شامل  
شکل( )عموماد گنبدی تغییرات فاز برحسب لگاریتم فرکانس

و دیگری تغییرات لگاریتم امپدانس برحسب لگاریتم فرکانس 
سمت راست در زاویه فاز بهاست. انتقال ماکزیمم نمودار 

مشهود  هانمونهنسبت به دیگر  2TiO ۀمنحنی مربوط به نمون
سمت راست است. هر چقدر که نقطه ماکزیمم این نمودار به

ر بیانگر بالاتربودن خواص حفاظتی سطح در براب ،میل پیدا کند

منحنی تغییرات  ،EISهای ترین منحنیخوردگی است. از مهم
مت س .لگاریتم امپدانس برحسب لگاریتم فرکانس است

)امپدانس در بیشترین فرکانس( بیانگر مقاومت  راست نمودار
دلیل اینکه اگر فرکانس سینوسی واردشده به .است sRمحلول 

)عنصر فاز ثابت(  به مدار بسیار زیاد باشد، عملاد خان
تصال کوتاه عمل د و عملاد مانند یک اوشمیسرعت پر به

طور کامل از شاخه مربوط به خازن جریان به ،کند. بنابراینمی
و اصلاد مقاومت انتقال شارژ را در برابر خود  ندکمیعبور 
مقاومتی که در برابر عبور جریان  یگانه ، بنابراینبیندنمی
)امپدانس در  مقاومت محلول است. سمت چپ ،است

 هاست که عملاداومتکمترین فرکانس( بیانگر مجموع مق
که مقاومت محلول در برابر مقاومت لایه اکسیدی دلیل اینبه

 ،سطح و مقاومت پلاریزاسیون خوردگی قابل اغماض است
دلیل به مقاومت کل سیستم نسبت داد. به توانمیاین مقدار را 

قدر که اگر در مدار الکتروشیمیایی فرض کنیم فرکانس آناین
)سینوسی  فرض کرد DCکم باشد که عملاد بتوان جریان را 

ر ابتدایی خازن پ ۀدر این صورت در همان میکرو ثانی ،نباشد(
 .دهدمید و دیگر اجازه عبور جریان از شاخه خود را نوشمی

 ند وکمیصورت سری( عبور )به هاپس جریان از مقاومت
پس هر چقدر  بیند،ها را در برابر خود میمجموع مقاومت

 بیانگر مقاومت بیشتر است ،سمت چپ نمودار بالاتر باشد
امپدانس واربرگ مدنظر  بارهمهم دیگری را باید در ۀ. نکت[39]

آوردن دستهشده برای بدر مدل فیزیکی استفاده ،داشت
بودن نهایتط به این عنصر امپدانس از فرض بیروابط مربو
ت یعنی فرض بر این اس. شودمینفوذی استفاده  ۀضخامت لای

نفوذکننده از فواصل کاملاد دور و از بطن محلول به  ۀکه گون
کند. با استفاده از این فرض و سطح الکترود نفوذ می

طور که بر روی نمودار نایکوئیست برای امپدانس همان
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از لحاظ نظری  DCواربرگ مشخص است، در حد جریان 
ر کند و این از نظنهایت میل میسمت بیامپدانس واربرگ به

حد  هایت برای سیستم الکتروشیمی درنفیزیکی با مقاومت بی
DC بودن ضخامت نهایتولی درعمل فرض بی ،متناظر است
نفوذ جای خود را به ضخامت محدود و مقاومت سیستم  ۀلای
 .]41[ دهدمی

ش  دن افزوده ،در نمودارهای امپدانس الکتروش  یمیایی 
ها و محلول خورنده از ورود یون مقادیر المان خازنی نش  ان

شش   ست    و بهدارد به پو شش ا طورکلی کاهش مقاومت پو
. ش   ودمیها همراه که با کاهش مقاومت مربوط به این المان

شان  ،شود میطور که دیده همچنین همان دادن ظرفیت برای ن
های فاز ثابت استفاده شده است که از المان هاپوششخازنی 

علت نقایص س   طحی   به  ها پوش   شدن بونایدئال  علت آن  
ست  موجود ده برجامان ۀها و حفرات تخلیعبارتی ترکها بی ا

شدن این ظرفیت از حالت  روی سطح پوشش موجب خارج  
دار ی پوش   شهانمونه، 1جدول  بهباتوجه. ش   ودمی ایدئال

ی را تریش  بدون پوش  ش مقدار مقاومت ب ۀنس  بت به زیرلای
ر ر در برابیش   تبیانگر مقاومت ب   دهند که این امر   نش   ان می
ب اس   تخوردگی  پوش   ش متراکم داخلی و 2علاوه هر ه. 

تری دارند  مراتب پایین  به  ظرفیت خازنی   ،متخلخل خارجی  
ش که این امر نیز بیانگر مقاومت ب شش  ۀتر نمونی  PEOار دپو
 . برای توجیه مقدار پاییناستو دوپلکس در برابر خوردگی 

ق     خازنی در افزایش م یت  به خوردگی می   ظرف مت  توان او
گفت که هرچه مقدار ظرفیت خازن کمتر باش  د، با مص  رف 

ش   ود. با و از مدار خارج می ش   ودمیجریان کمتر ش   ارژ 
ست   خارج زیرا با  ،شدن خازن از مدار دیگر جریان برقرار نی

کند و مدار قطع ش  ارژش  دن خازن، جریان از آن عبور نمی 
یز چنین ن تیتانیمی سطح  اکسیدی متراکم بر رو  ۀشود. لای می

خازن پس از ش  ارژش  دن کامل، با   کحالتی دارد و مانند ی
و درنتیجه  ندکمیشدن از مدار، مدار الکتریکی را قطع  خارج

کاهش می  هد نرخ خوردگی فلز را  هد   ]98[ د با مش    ا  ۀ. 
های  به  و داده EIS نمودار مده می دس   تهای  جه  آ توان نتی

با پوش  ش اکس  ایش   گرفت که مقاومت به خوردگی نمونه
. س  تابدون پوش  ش  ۀالکترولیتی پلاس  مایی بهتر از نمون

گفت   توانمی ،N-2TiOو  2TiOی ها نمونه طورکلی برای به 
خارجی،  ۀدلیل نفوذ آس   ان محلول خورنده به حفرات لایبه

شیمیایی     این لایه اثر چندانی در طیف سنجی امپدانس الکترو
 این لایه نقش   ی در از خود نش   ان نداده اس   ت. بنابراین،    

  ۀرو منطقی اس   ت که لای  مقاومت به خوردگی ندارد. ازاین    
شش را به  سدی در برابر حملات خوردگی  داخلی پو عنوان 

پذیریم. این لایه س   دی فیزیکی در برابر محلول خورنده      ب
 .دشوکند و سبب افزایش مقاومت به خوردگی میایجاد می

 
 گیرینتیجه

و اکسید  متیتانینیتراسیون گازی بر روی سطح  فرایندانجام . 9
فوذ ن هانمونهکه نیتروژن در سطح  دکرمشخص  تیتانیم

 0.74N0.34TiOو  TiN ،N-2TiOکرده و باعث ایجاد فازهای 
یید آنالیز پراش پرتو أشده است. همچنین در راستای ت

 ۀو نشان داد که در نمون شدانجام   FTIRایکس، آنالیز
ژن شده پیوندهای نیتروژن با اکسینیتروره تیتانیماکسید 

 ؛وجود آمده استهب
 N-2TiOو  TiNی هانمونهبررسی مورفولوژی ساختار  .2

دارای ظاهری متراکم  TiN ۀنشان داد که ساختار نمون
 ۀکه ساختار نمونیدرحال ،استهایی در سطح همراه با چاله

N-2TiO 2 ۀمشابه نمونTiO با این تفاوت که در کنار  ،است
شکل پدید آمده است. ساختار حفرات موجود ذرات کروی

و  9/9ترتیب در این مرحله به یادشدهی هانمونه
 N-2TiO ۀکه نمونطوریبه ،گیری شدمیکرون اندازه7/8

روی سطح  TiNنازک  ۀاکسیدی یک لای ۀعلاوه بر لای
ی خطتشکیل شده است که این تحلیل در آنالیز اسکن 

 ؛مقطع این نمونه کاملاد مشهود است
2TiO-و  2TiO ،TiNدار ی پوششهانمونهرفتار خوردگی  .9

N  نشان داد که بیشترین مقاومت به خوردگی مربوط به
بودن پوشش و درنتیجه که دلیل آن عایق است 2TiO ۀنمون

انتقال الکترون و تبادل بار الکتریکی کمتر گمانه زده شده 
 .است
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 دهیکچ
روش عملیات مکانیکی سطحی تدریجی  به  st12فولادی ۀجادشده بر زیرلای یا (Zn)رفتار خوردگی پوشش نانوکریستالی روی    یهدف این پژوهش بررس 

(SMATو آبکاری الکتریکی از طریق حمام کلریدی در حضووور و عدم حضووور ژلاتین )  از  اهپوشووشسوواختار و رفتار  یابیمشووه ووهبوده اسوو ب برای
ی پلاریزاسیون تافل هاآزمون، (EDS) ایکس ۀتوزیع انرژی اشع سنجیطیفایکس، میکروسکوپ الکترونی روبشی گسیل میدانی،  ۀی تفرق اشعهاآزمون

باعث کاهش   SMATنتایج نشان داد عملیات  استفاده شدب  و آزمون میکروسهتی  کلرید سدیم درصد  5/9 امپدانس الکتروشیمیایی در محلول  سنجی طیفو 
نسب   ساده ۀبرای نمون دانه ۀکه اندازطوریهب اس ، شده Znترجیحی در رسوب  گیریجه و از طرفی حضور ژلاتین سبب ایجاد  شدهها کبلور ۀانداز
 رسوویده متر مربعمیکروآمپر بر سووانتی9/28به  8/88از ترتیب به خوردگی آن جریاننانومتر و 21به  55، از SMATدر حضووور ژلاتین و عملیات  ۀبه نمون
 اس ب

 

 بخوردگی(، مقاوم  SMATعملیات مکانیکی تدریجی سطحی )آبکاری الکتریکی روی،  :یدیلک هایواژه

 

 

 
Investigation of the Effect of Chemical and Mechanical Parameters on the Electroplated Zinc 

Coating on Steel Substrate of st12 

 
S. Alaei               B. Shayegh Boroujeny E. Akbari Kharaji 

 

Abstract   

This study aimed to investigate the corrosion behavior of zinc nano-crystalline coating on st12 steel substrate by 

surface mechanical attrition treatment (SMAT) and electroplating process into chloride bath with and without of 

gelatin. To study the behavior of coatings, they were characterized by using X-ray diffraction, field emission 

scanning electron microscopy, EDS, potentiodynamic polarization and EIS tests in 3.5 wt. % NaCl solution. The 

results showed that SMAT process reduced the size of the crystallites and the presence of gelatin caused the 

induced orientation of Zn deposition so that the grain size in the presence of gelatin and SMAT reached from 55 

to 29 nm and the rate of its corrosion reached from 80.8 to 20.1 µA.cm-2. 

 

Key Words Zinc electroplating, Surface mechanical attrition treatment (SMAT), Corrosion resistance. 
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 مقدمه
طور ی آن، بهآلیاژها ( وZnروی ) با شدهدادهپوشش یهافولاد

وسیعی در صنایع ساختمان، خودروسازی، تأسیسات عمومی 
یدات نیمی از تول   ا تقریبب شودمیی صنعتی استفاده ابزارهاو 

ب شودمیی فولادی هاورق دهیپوششروی در جهان صرف 
برابر از 98 کمدس اتمسفرها  یشترنرخ خوردگی روی در ب

ری پذیباعث بهبود رنگ یی روهاپوششفولاد کمتر اس ب 
ب ترتیب بدینشودمیسطح و افزایش مقاوم  به خوردگی 

برای جلوگیری از خوردگی فولاد از  هاپوششاستفاده از این 
 بیشترین کاربرد برخوردار اس ب

عل  به ،پوشش روی بافولاد  از حفاظ به  
و همچنین بهبود آسان  دهیپوششو  یبودن روقیم ارزان
برابر خوردگی بسیار توجه  در کثر حفاظ  گالوانیمؤ
از پوشش روی برای حفاظ  مؤثر        عموما  کهطوریبه شود،می

 یپوشش روب شودمیهای خورنده استفاده فولاد در محیط
 بودن آنترفعال بهباتوجه و علاوه بر نرخ خوردگی کمتر

صورت گالوانیکی مانع از بهد توانمینسب  به فولاد، 
ی روی وابستگی هاپوششخوردگی  خوردگی فولاد شودب

 انتومیرو زیادی به باف  و مورفولوژی پوشش دارد، ازاین
آوردن باف  و دس و به دهیپوشش روشبا تغییر 

ی گالوانیزه را هاورقمورفولوژی مناسب، نرخ خوردگی 
 ب [9] کاهش داد
هزینه ساده و کم       نسبتا  یرسوب الکتروشیمیایی روش 
 یفلز هایپوششاعمال  یبرا یاطور گستردهه بهکاس  

در این روش محدودیتی در شکل هندسی دب شویاستفاده م
با  هانمونهزنی رسوب روی و جوانه ردلایه وجود ندازیر

هایی آسانی به فیلمبه توانمیو  شودمیسرع  زیادی انجام 
تر دس  یاف ب علاوه بر موارد با ضهام  چند میکروم

انسیل پتدر آسانی با تغییر به توانمیشده، در این روش ذکر
جریان اعمالی در حین رشد فیلم، ترکیب  ۀسیتکاری یا دان

آلیاژی دقیقی را متناسب با خواص مکانیکی، مغناطیسی و 
 ب[2,3]خوردگی مدنظر ایجاد کرد 

جایی که بهبود ریزساختار و خواص سطحی یک از آن 
دهی ی افزایش عمر قطعات در حین سرویسراه مؤثر برا

 ۀیک لایوسیله ایجاد ه، اصلاح ریزساختار سطح باس 
برای ایجاد سطوح  ب[4,5] سطحی نانوساختار سودمند اس 

ب از عوامل ریزکننده دانه نیز استفاده کرد توانمینانوکریستالی 
ی جدیدی مانند عملیات مکانیکی سطحی هاروشامروزه از 
سطحی نانو کریستالی  ۀ( برای ایجاد یک لایSMATتدریجی )

لیات مکانیکی عمب شودمیدر سطح مواد فلزی استفاده 
ن آوردوجودهسطحی تدریجی یک روش نوین و مؤثر برای ب

اصلی در  ۀنکت ب[6] اس نانوکریستالی بر روی سطح  ۀاین لای
سطحی نانوکریستالی در سطح ماده  ۀ، ایجاد یک لایفراینداین 

  هاساز طریق ایجاد تعداد زیادی از عیوب یا ف ل مشترک
هایی با اندازه نانومتر بلورساختار به که در این صورت ریز

 ب شودمیتبدیل 
 یهایاز افزودن یرو یارکآب یهادر حمام اکنون 
تفاده اس یرو هایپوششاصلاح ساختار سطح  ایبر ییایمیش
اد ن مویاثر ا یبررس یرو                  جه مطالعات عمدتا ینتو در شودمی
سطح  ر ساختاریثز بوده و تأکساختار سطح پوشش متمربر 
متر مطالعه ک یرو هایپوششه بر ساختار و خواص یرلایز
که عملیات مکانیکی سطحی تدریجی جاییآن از ه اس بشد
(SMATب )اصلاح  م  قادر بهیقو ارزانعنوان روشی نوین ه

بر ساختار و ن اس  کجه ممیبوده و درنتسطح زیرلایه 
در این  ،ثر باشدار مؤیبسروی  شدهیارکآبهای پوشش ویژگی

ی هاروشبا استفاده از  اس پژوهش کوشش شده 
عملیات مکانیکی سطحی تدریجی و  مانندقیم  ارزان

نانوکریستالی سطحی برای بهبود  ۀآبکاری الکتریکی، لای
ایجاد شودب به  فولادی ۀمقاوم  به خوردگی بر سطح زیرلای

قرار  SMATات یتح  عمل هانمونهن منظور، ابتدا سطح یا
سپس با استفاده از حمام کلریدی در حضور و  س ،ا گرفته

( بر Znنانوکریستالی روی ) ۀعدم حضور ژلاتین یک لای
داده شدب سپس رفتار خوردگی فولادی رسوب  ۀزیرلای
دار و بدون پوشش و شده پوششی عملیات سطحیهانمونه

شده و ی عملیات سطحیهانمونههمچنین رفتار 
و عدم حضور ژلاتین در محلول  در حضور شدهدادهپوشش

یکدیگر مقایسه شدب برای ( با NaCl) کلریددرصد سدیم5/9
ایجادشده از  Znی نانوکریستالی هاپوشش یابیمشه ه
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، میکروسکوپ (XRD) ایکس ۀی تفرق اشعهاآزمون
( و آزمون FESEMالکترونی روبشی گسیل میدانی )

 استفاده شدب( EDS) اشعۀ ایکستوزیع انرژی  سنجیطیف
با  Znی نانوکریستال هاپوششهمچنین مقاوم  به خوردگی 

 سنجیطیفی پلاریزاسیون تافل و هاآزموناستفاده از 
درصد 5/9 در محلول (EIS) امپدانس الکتروشیمیایی

 بشدکلرید بررسی سدیم
   

 مواد و روش تحقیق
ضهام    st12 ی، از ورق فولادهانمونه سازی آماده ایبر با 
عاد     مترمیلی2 یه برای  به  مترمیلی98×98به اب عنوان زیرلا

 رسوب پوشش روی استفاده شدب 
دستیابی به یک ساختار درش  و همگن،  با هدف 
ساع  تح  عملیات 2مدت به ºC 288 ها در دمایزیرلایه

دقیقه 98مدت به و پس از سردشدن ندگرفتحرارتی آنیل قرار 
فرکانس لرزش دستگاه ر گرفتندب قرا SMATات یتح  عمل

متر بود و از سانتی9از کف محفظه  هانمونههرتز، فاصله 58
برای انجام استفاده شدب  مترمیلی9لادی با قطر های فوگلوله
  های تیز و سطح پشتا لبه شدمان   هانمونه ،آبکاری فرایند

 همۀنمونه پوشیده شود و توزیع جریان الکتریکی در 
 یاسطح الکترود کار )زیرلایه( برها یکسان باشدب قسم 

، افزایش چسبندگی پوشش به دهیپوششافزایش بازدهی 
سمباده از شماره  بازیرلایه و بهبود خواص نهایی پوشش، 

از  شدهحمام استفاده2ب دش سازیآماده 888تا  288های مش
 9نوع کلریدی بوده که ترکیب شیمیایی هرکدام در جدول 

 یعنوان افزودنن بهیژلات، یادشده یهادر حمام آمده اس ب
زمان  بشدپوشش استفاده  یهادانه ۀاهش اندازکثر در مؤ

اسیدیتۀ محلول  دقیقه در نظر گرفته شد و5 دهیپوشش
 بشد تعیین 5متر دیجیتالی، مقدار pH کمک به

 

 ترکیب شیمیایی الکترولی  آبکاری )گرم بر لیتر(  9جدول 
 

 2ZnCl Cl4NH 3BO3H Gelatin محلول

9 28 978 28 - 

2 28 978 28 5/8 

 

 صورتبه، هرکدام هانمونهبهتر  گذارینام ایبر 
ترتیب به کهطوریبه ،شده اس  گذاریناماخت اری 

-ساده، حاوی ژلاتین ۀزیرلایبر  بدون ژلاتین یهاپوشش
 ۀشده و نمونSMAT ۀزیرلای-ساده، بدون ژلاتین ۀزیرلای

، Sی هانمونه صورتبه شده SMAT ۀزیرلای-حاوی ژلاتین
GS ،S-SMAT و G-SMAT شدندب گذارینام 
سل  کیی الکتروشیمیایی، از هاگیریاندازه همۀدر  
 ی فولادیهانمونهاز  کهطوریبه شد،الکترودی استفاده سه
، از الکترود مترمیلی98×98 با ابعاد سطح عنوان الکترود کاربه

Ag/AgCl با ابعاد  مرجع و از پلاتینعنوان الکترود به
اصله ف باستفاده شد عنوان الکترود کمکیبه مترمیلی28×28

ب بود مترسانتی9و برابر ثاب   هاآزمونبین الکترودها در تمام 
رع  تری با سبرای بررسی پتانسیل نشس  از آزمون ولتام

ول  5/8تا  -5/9در محدوده  ول  بر ثانیهمیلی98اسکن 
 باستفاده شد

از  هاپوششمقطع  وسطح بررسی مورفولوژی  ایبر 
 FESEM, MIRA3میکروسکوپ الکترونی روبشی )

TESCAN - XMU هاشپوشب ترکیب شیمیایی شد( استفاده ،
 ( تعیین شدبEDSتفکیک انرژی ) سنجیطیفآزمون  از طریق

با  سهتیآزمون میکرو با هاپوششارزیابی سهتی 
 شد،انجام   Microhardness-tester HVS-1000دستگاه

گرفته شد و در هر مرحله آزمون  9از هر نمونه  کهطوریبه
ثانیه استفاده شدب ساختار 98گرمی و مدت 58از نیروی 

با استفاده از دستگاه  هانمونه کبلور ۀکریستالی و انداز
 شرک  X’pert Pro MPD اشعۀ ایکسسنج پراش

Panalytical  هدفبا ( 0.154 =مسی nm aCuk در محدوده )
(θ2 )5  ۀبا انداز درجه88تا ( گامstep size )822/8 درجه

 از اشعۀ ایکستحلیل اطلاعات آزمون  برایبررسی شدب 
 ۀاندازمحاسبه شدب  استفاده  Xpert Highscoreافزارنرم
 ب انجام شدهال -روش ویلیامسونبا استفاده از ها کبلور
ی پلاریزاسیون تافل هاآزمون با هانمونهرفتار خوردگی  

مایی)    پدانس الکتروشوووی درصوووود 5/9در محلول( EISو ام
سیل کلرید و بهسدیم  ستات      ۀو سیوا ستگاه پتان مدل  Parstatد
و دمای آزمایش، mV/s 9بررسوووی شووودب نرخ روبش  2279
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وری هر نمونه در دمای اتاق در نظر گرفته شوودب زمان طوطه
دقیقه  98حال  تعادل،     رسووویدن به   ایپتانسووویل مدار باز بر    

هاب شووودب   یل نمودار  ایبر انت تافلی    ها و برون تحل یابی 
ستفاده شدب   CorrView افزارهای پلاریزاسیون از نرم منحنی  ا
 نجیس طیفروش  ،هاپوشش تر رفتار های دقیقبررسی  برای

 EISکار گرفته شدب آزمون ه ( بEIS) امپدانس الکتروشیمیایی
  mV ۀکارگیری دامن( و با بهOCPپتانسیل مدار باز )مقدار در 
به     98 ب   کانسوووی  در محدود  OCPنسووو تا  988ۀ فر میلی 
جام شووود 988 تدا هر   ب کیلو هرتز ان جام این آزمون اب برای ان

مدار      یل  تانسووو نه در پ به   نمو قه در محلول  98مدت  باز  دقی
ل ی تحل ایبرانتهاب مدل تئوری مناسوووب     .شووودنگهداری  

راندمان  شدب انجام Zviewافزار نرم با EISآزمون  یهایمنحن
( 9) ۀکمک رابط  به  شووودهدادهپوشوووشی ها نمونه حفاظ    
ترتیب مقاوم  به Rt0و  Rt  اسوو  که در آن شوودهمحاسووبه 

سیون نمونه در حال    شش پلاریزا ی مهتلف و پوشش  هاپو
 باس ساده 

 

(9                                                 )IE=( 9- Rt

R
t8
)988×     

 

 نتایج و بحث
 آزمون ولتامتری سیکلی

تا  -5/9های آزمون ولتامتری در محدوده نمودار 9شکل 
درون  Ag/AgClنسب  به الکترود مرجع ول  5/8

شده SMA  ساده و ۀزیرلای بر سطح Znآبکاری  یهامحلول
ام هنگ ،نتایج بهباتوجهب دهدمینشان را ژلاتین با و بدون 

-9/9پتانسیل تقریبی از  Znجریان کاتدی  ،S ۀنمون یارکآب
 ۀ)نمون ژلاتین به محلولشدن با اضافهول  شروع شده اس ب 

GS) پتانسیل احیای ،Zn ( -97/9) ترمقادیر منفیسم  به
زمانی که  ]8[شده براساس مطالعات انجام بردکانتقال پیدا 

ل به یپتانسکه ، قبل از اینشودمیافزودنی به محلول اضافه 
بر سطح نزدیک شود، سطح الکترود  Znپتانسیل احیای فلز 
ی فعال برای هامکاند و سطح وشمیاز افزودنی پوشیده 

انتقال بار بین  ط،یشرادر این  بکندمیزنی را اشغال جوانه
 ۀو سطح الکترود باید از بین لای  یترولکدرون ال Znهای یون

به  بانجام شود ،را پوشانیده اس  هامکانافزودنی که این 
رای های بیشتری بهمین دلیل در حضور افزودنی به پتانسیل

 بر روی سطح نیاز اس ب Znاحیای فلز 
 

 
 

فولادی در  ۀولتاگرام سیکلی از محلول آبکاری بر زیرلای  9 شکل

 ول -5/9تا  5/8ۀ پتانسیل ی مهتلف در محدودهاحال 

 Ag/AgClنسب  به الکترود مرجع 

   
به مقادیر  Znپتانسیل احیای  ،S-SMAT ۀنمون یبرا 
به  هکاس   ین بدان معنیردب اک( انتقال پیدا -88/9تر )مثب 

ترود کالبر روی سطح  Zn پتانسیل کمتری برای احیای فلز
زبری  SMAT فرایند، با انجام قاتیتحقنیاز اس ب مطابق 
 عبارتیب بهشودمیایجاد  یناهموارو  بدایمیسطح افزایش 

ها زیاد مناطق مستعد برای احیا از جمله عیوب یا لبه ۀدانسیت
تر صورت راح  Znترتیب احیای فلز اینو به دنشومی
جریان کاتدی  ۀ، دانسیت9 شکل بهباتوجهاز طرفی  پذیردبمی
 د تغییر سطحتوانمیکه عل  این امر  بدیامیکاهش  Znفلز 
بودن سطح ظاهری، سطح اصلی با با وجود یکسان باشدب

 د بیشتر از سطح ظاهریتوانمیهای زیاد وبلندیوجود پستی
ته جریان کاهش یاف ۀافزایش سطح، دانسیت بهباتوجهباشدب 
 دلیلی بر تمایل توانمیجریان را ن ۀاما کاهش دانسیت ،اس 

برای  دانس بترود کالبر سطح  Zn کمتر برای احیای یون
نزدیک به پتانسیل احیای  Znپتانسیل احیای  G-SMAT ۀنمون

گف  که  توانمی ،روینب ازا( بوده اس S ۀنمونحال  اول )
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و معکوس ژلاتین و عملیات  زمانهمثیر عملکرد دلیل تأبه
SMATمقدار پتانسیل تغییر چندانی نداشته اس ب ، 

 
 یساختار فاز یبررس

در حضور و عدم  Znی هاپوشش XRDالگوی  2 شکل
شده را نشان SMATساده و  ۀحضور ژلاتین بر روی زیرلای

، 21/92) (θ2ی تفرق در زوایای پراکندگی )هاپیک بدهدمی
ترتیب ( به898/77، 229/78، 85/78، 99/51، 29/19، 11/98

، (989(، )982(، )989(، )988(، )882مربوط به صفحات )
 ۀشده اندازمحاسبهمقادیر  2 جدولندب هست( 881( و )998)

شان نهال -از روش ویلیامسون را با استفاده هاپوشش کبلور
 بدهدمی
 

 
 

 :شده از محلولآبکاری Znپوشش  اشعۀ ایکسپراش الگوهای   2شکل 

 G-SMATو )د(  S-SMAT، )ج( GS)ب(  ،S)الف( 

 

 Znی هاپوششاندازه کریستالی  و میزان میکروکرنش برای   2جدول 

 شدهآبکاری
 

 میکروکرنش (nm)کریستالی   ۀانداز نمونه

S 55 198×9 

GS 19 598×9 

S-SMAT 18 198×5/9 

G-SMAT 21 598×5 

ترین دارای بزرگ Sشده نتایج، پوشش آبکاری بهباتوجه 
-Gشده نانومتر( و پوشش آبکاری55کریستالی  ) ۀانداز

SMATنانومتر( بوده 21) کریستالی  ۀ، دارای کمترین انداز
  اس ب
شدن ژلاتین به ب بر اثر اضافه-2ف یط بهباتوجه 

 گف  ژلاتین توانمید و وشمی محلول، رشد ترجیحی ایجاد
صورتی که در حضور ژلاتین، به بکننده را دارددانهنقش ریز

( کاهش 989( )982، )(989(، )882های )رشد در صفحه
 زطر( به989( و )988های )که رشد در صفحهحالیرد فته،یا

رد مشاهده ک توانمیی افزایش یافته اس ب همچنین چشمگیر
الف افزایش یافته که -2 فیطنسب  به  هاپیککه پهنای 

ج -2ف یطاس ب در هکبلور ۀکاهش انداز دهندهنشان
شدت  ،SMATکه بر اثر انجام عملیات  شودمیمشاهده 

اند که این شده ترپهن هاپیکو  اس  کاهش یافته هاپیک
در اثر انجام عملیات  کبلوردلیل کاهش اندازۀ موضوع به

SMAT ج  نشان -2الف و -2 یهافیط ۀمقایس اس ب
ثیر زیادی بر بر سطح زیرلایه تأ  SMATعملیات دهدمی

ها کریستالی  ۀباعث کاهش انداز فقطجه  رشد نداشته و 
 همۀکه شدت  شودمید مشاهده -2 فیطشده اس ب در 

 دهندهنشاناس  که شده  ترپهن هاپیککاهش یافته و  هاپیک
اهش با ک زمانهمب همچنین اس هکریستالی  ۀکاهش انداز

( رشد در 989( )982، )(882رشد در صفحات کریستالی )
 ( افزایش یافته اس ب988صفحه )

 
  سطح مورفولوژی یبررس

ی روی در هاپوششمورفولوژی  FESEMت اویر  9 شکل
ساده و  ۀحضور ژلاتین روی زیرلای حضور و عدم

SMAT های ، لایه9 شکل بهباتوجهب دهدمیشده را نشان
-9 ایجاد شده اس ب ت ویر هانمونه ۀدر هم Znمتراکمی از 

ب این ساختار دهدمیرا نشان  S ۀنمونالف مورفولوژی پوشش 
 Cهای هگزاگونال اس  که در راستای محور بلورمتشکل از 

 کنندبو یک دانه را ایجاد می اندبر روی یکدیگر چیده شده
 هادانه ۀانداز ،GS ۀبرای نمون یعنی ،ب-9در ت ویر  

کاهش یافته اس ب عل  این امر این اس  که در هنگام اعمال 
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ی هامکانرساند و میپوشش، ژلاتین خود را به سطح کاتد 
پوشاند و رشد را در یک جه  متوقف فعال روی سطح را می

نفوذ  ،حضور ژلاتین روی سطح کاتد دلیلاز طرفی به بکندمی
 هایتیجه کاتیونو درن شودمینیز دشوارتر  Znهای کاتیون

ی رشد را دارند و هامکانرسیدن به  فلزی کمتری توانایی
جای رشد ی جدید بههاجوانهصورت تشکیل دراین
ت صفحا ۀطرفی انداز ب ازشودمیی قبلی ترجیح داده هاجوانه
ی کاهش یافته و بر تعدادشان اضافه شده اس  و در هر بلور

 توانمیها را کبلورشدن دانه، جهات مهتلفی از چیده
ریهتگی و رشد ت ادفی را نیز همهعل  ب مشاهده کردب

ر جذب بیعنی  ،به مکانیزم اثر ژلاتین در آبکاری توانمی
موجب ی رشد و بههامکانپرانرژی و رسوب روی  سطوح

 ب[10] ی فعال رشد دانس هامکانآن اثر منفی یا بازدارنده بر 
در این پوشش، رشد در صفحات XRD  بق نتایج آزمونط
گف   توانمی( ارجحی  داشته اس  که 989( و )988)

رشد  ،افزایش پلاریزاسیون کاتدی در حضور ژلاتین بهباتوجه
دار و اویهبه بیرون صورت گرفته و رشد در صفحات ز

 ب [11,12] اس منشوری افزایش یافته 
 

 
 

شده از آبکاری Znاز مورفولوژی پوشش  FESEMت اویر   9شکل 

 G-SMATو )د(  S-SMAT، )ج( GS، )ب( S:)الف( محلول

 

 ها دانه  ۀانداز  ،S-SMAT ۀبرای نمون ج -9 در ت وووویر 

عملیات  درجایی که   تر شوووده اسووو ب درواقع از آنکوچک 
SMAT  نداز نه  ۀا کاهش و    ها دا یه   یها یناهموار ی زیرلا
مناطق مسووتعد برای احیا  ۀاند، دانسوویتافزایش یافته سووطح
بیشوووتری  Znی ها جوانه و باعث تشوووکیل     بد یا میافزایش 

دب این  شوووونسوووب  به حالتی که زیرلایه سووواده اسووو ، می
  الفه مورفولوژی پوشوووش در حال    مورفولوژی نیز شوووبی 

نداز     این با  ،بوده که ا فاوت  نه  ۀت ری  چشووومگی زطربه  ها دا
 ها بسوویار کمتر شوودهلایه کاهش یافته اسوو ب همچنین اندازۀ

را در جه  موازی   اما حال  منظم و یکنواخ  خود اسوو ،
در این   اشووعۀ ایکس آزمون یگر حفظ کردندب طبق نتایجیکد

شش  صفحات )    ،پو شد در  شته 882ر س ب   ( ارجحی  دا ا
کریسووتالی  گیریجه مطالعات نشووان داده اسوو  که بین  

مطالعات    فولادی ارتباط وجود داردب   ۀو زیرلای  Znبلورهای  
شان داده ز ین نیش یپ س   ن صفحه بلوری   ه ک ا سته به نوع   ب

 Znقرارگرفتن بلورهوای هگزاگونوال    ۀنحو ی، روزیرلایوه 
 ب[13] اس  رگذاریثشدت تأبه

لگوی       بووهبوواتوجووه   فولادی   ۀزیرلایوو  XRDنتووایج ا
 ۀ               طالبا  در صووفح گیریجه ، 1 شووده در شووکل دادهنمایش

فولادی،  ۀ( زیرلای998( بوده اس  و بر روی صفحات )998)
سطح زیرلایه هستند   بلورهایی که صفحات آن  ها به موازات 
هد شووودب      یل خوا ف    توانمیتشوووک جه  گ کاهش   به باتو

یات       جام عمل تدی در اثر ان کا  یروSMAT  پلاریزاسووویون 
جانبی ترجیح داده     که عل  آن    شوووودمیزیرلایه، رشووود 

سیت    برایتربودن انرژی لازم کوچک  ۀرشد در صفحات پردان
به   882) به موازات سوووطح فولاد  تربودن انرژی عل  قوی ( 

 د اسوو فولا ۀهای صووفحات پردانسوویته با زمینپیوند بین اتم
 ب[12]

 

 
 

 فولادی ۀزیرلای XRDالگوی   1شکل 
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را نشان  G-SMATد مورفولوژی پوشش -9 ت ویر 
اس   Znهای نازک کبلوردارای  بیشترب این پوشش دهدمی

خاصی اس  که همچنین  گیریجه دارای  هکه هر دان
ناطق وجود م بهباتوجهباشدب  هادانهد متفاوت با دیگر توانمی

داد زیادی شده، تعSMAT ۀزیرلایزنی روی مستعد جوانه
جذب بر سطوح در ادامه ژلاتین با جوانه تشکیل خواهد شدب 
و  شودمی ی رشد مانع رشدهامکانپرانرژی و رسوب روی 

ار ترتیب ساختاینب بهشودمیی جدید تشکیل هاجوانه       مجددا  
 اندبو رسوبات ریزدانه شده اس  هم ریهته        کاملا  به

 
 هاپوششترکیب شیمیایی 

شده از طریق آزمون ی آبکاریهاپوششترکیب شیمیایی 
و  شد( بررسی EDS) اشعۀ ایکستوزیع انرژی  سنجیطیف

 شده اس ب  نشان داده 5 نتایج آن در شکل
 ۀجز پوشش نمون به هاپوشش  همۀشکل، در   بهباتوجه 

Sدهیادش عن ر روی شناسایی شده اس ب در پوشش        ، فقط ،
 اند که عل و اکسیژن نیز شناسایی شده     علاوه بر روی، آهن

عنوان بههیدروژن  بالابودن پتانسووویل اضوووافی توانمیآن را 
و همچنین ضهام   [9]بر سطح کاتد  Znمانعی برای احیای 

 کمتر پوشش نسب  دادب 
شده  آبکاری Znی هاپوشش   FESEMت اویر  2شکل   
 ت وووویر بهباتوجهب دهدمیی مهتلف را نشوووان هاحال در 
سبندگی در نمونۀ الف، ناحیه شاهده   ای از عدم چ  شود میم

 ،مشووواهده شووود  EDSطور که در نتایج مربوط به    که همان  
امکان جداشوودن این پوشووش از روی سووطح وجود دارد و  

 قابل توجیه اس ب EDSترتیب آهن دیده شده در نتایج بدین
در Zn ضهام  پوشش  ،طور که مشهص اس همان 
که عل  آن را  اس  ژلاتین افزایش یافتههای حاوی محلول
عبارتی بالابودن یا به Znبالابودن پتانسیل اضافی  توانمی

ها در محلول حاوی ژلاتین دانس ب سرع  نشس  یون
، ضهام  پوشش شودمیز مشاهده یل نکدر ش کهطوریبه
ب یترتبه SMAT-Gو  S ،GS ،SMAT-S هایپوشش یبرا
شدندب  یریگرون اندازهکیم97/21و  85/22، 99/98، 19/29

 ۀمشاهده کرد که فاصل توانمید -2و  ج-2ت اویر  بهباتوجه
ین مرزی ب کهطوریبه ود،شمیبین پوشش و زیرلایه کمتر 
رسد انجام نظر میب بهشودمیزیرلایه و پوشش مشاهده ن

بر سطح زیرلایه سبب ات ال بهتر پوشش به  SMATعملیات 
 زیرلایه شده باشدب

 

 
 

 G-SMATو )د(  S-SMAT، )ج( GS، )ب( S: )الف( شده از محلولآبکاری Znپوشش  EDSنتایج آزمون   5شکل 
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 G-SMATو )د(  S-SMAT، )ج( GS، )ب( Sشده از محلول: )الف( یآبکار Znاز ضهام  پوشش  FESEM ت اویر  2شکل 

 
 ارزیابی رفتار خوردگی 

 Znی پوشش هانمونهنمودار پلاریزاسیون  7 شکل
 9 ب نتایج این آزمون در جدولدهدمیشده را نشان آبکاری

نسب  به  هاحال  ۀآمده اس ب مقاوم  پلاریزاسیون در هم
نتایج  بهباتوجهافزایش یافته اس ب  S ۀنمونپوشش 
مشاهده  توانمی هاپوشش FESEMسیون و ت اویر اپلاریز

جریان  ۀدانسیت پوشش، یهادانهزترشدن یبا رکرد که 
ان یجر ۀتیدانس گر،یعبارت دبهب شده اس خوردگی کمتر 

-S ۀنمون، GS ۀنمون، S ۀنمونپوشش  ب ازیترتبهخوردگی 

SMAT  ۀنمون پوششتا G-SMAT ب افته اس یاهش ک 
ی آندی مرجح شناخته هامکانعنوان به هادانهمرز 
ب کندیمو دانه نقش کاتد را ایفا  ،د و بنابراین نقش آندونشمی

در این حال  نسب  مساح  آند به کاتد بر میزان شدت 
خوردگی بسیار مؤثر اس ب سطح کاتد بزرگ واکنش احیا را 

و بنابراین انحلال آندی مطابق اصل خنثایی  کندمیتسهیل 
انه عبارت دیگر زمانی که سطح دالکتریکی باید کاهش یابدب به

 هانهداتر از مرزدانه باشد، سرع  خوردگی در مرزبزرگ
 انتومیدر ابعاد نانو  هادانهافزایش خواهد یاف ب با ریزشدن 

 هاانهدنفع مرز گونه ت ور کرد که نسب  آند به کاتد بهاین

 ب اسشدت کاسته شده های کاتدی بهمکانتغییر کرده و از 
، ودشمیخوردگی دچار کنترل کاتدی  فراینددر این صورت 

انجام واکنش کاتدی کاهش  یهامکانبه این معنی که چون 
های آندی نیز کم و دنبال آن از سرع  واکنشاس ، بهیافته 

 ب[14] شودمیدرنهای  منجر به کاهش سرع  خوردگی 
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 کلرید سدیم درصد5/9ی مهتلف در محلول هاحال 

 Ag/AgClنسب  به الکترود مرجع 
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پتانسیل پسیو متفاوتی از خود نشان  هاپوششاز طرفی  

، پتانسیل پسیو کمتر از سایر S ۀدادندب در پوشش نمون

جایی که حلالی  نمک محدود اس ، اس ب از آنهپوشش

های فلزی در نزدیکی سطح الکترود تراکم بیش از حد یون

الکترود رسوب کند و باعث خواهد شد نمک روی سطح 

ولی جریان در  ،ی از سطح را بپوشاندچشمگیربهش 

ض محیابدب بهشدت افزایش مینشده بههای پوشیدهقسم 

 وندشمیهایی که ایجاد کلرید و آب، یونشدن سدیمهیدرولیز

دنبال آن ( دارند و بهZnتوانایی تشکیل فیلم پسیو را بر روی )

لی  از وها از شبکه فلز به درون الکترمهاجرت یا نفوذ کاتیون

تر خواهد بودب همچنین اگرچه پسیوی مشکل ۀمیان چنین لای

یل، های هیدروکسیون ۀوسیلواکنش اکسیداسیون الکترود به

 ضهام  فیلم ،یابدشدت می زمانهمطور کلر یا اکسیژن به

رک  ح شودمیب این موضوع باعث کندمیپسیو افزایش پیدا 

تر شود، سه  باز هم لزی از شبکه به الکترولی های فکاتیون

با  و کندمیکاهش پیدا  پس درنتیجه تغییرات جریان آندی

 ماندبمی ب افزایش پتانسیل، جریان ثا

 
 یابی تافلآمده از بروندس پارامترهای الکتروشیمیایی به  9جدول 

ی هاحال در شده آبکاری Znپوشش ی هانمونهمنحنی پلاریزاسیون 

 کلریدسدیم درصد5/9در محلول  مهتلف
 

Rp 
(ohm.cm-2) Ecorr (V)  corrI

)2-(µA.cm نمونه 

8/917 2/9- 8/88 S 

8/292 9/9- 5/71 GS 

2/299 9/9- 2/28 S-SMAT 

9/828 9/9- 9/28 G-SMAT 

 
را پس  G-SMATسطح پوشش  SEMر ی وت 8 لکش 

ل یدلب بهدهدمیون تافل نشان یزاسیاز انجام آزمون پلار
 یگر خوددارید هایپوششر سطح یاز آوردن ت او ،مشابه 

و  Zn ،Oوجود عناصر  ۀسطح نمون EDSز یشده اس ب آنال
Cl دبکرد ییتأ را 

 

 

 
 

پس از انجام آزمون  G-SMATسطح پوشش  SEMر یت و  8ل کش

 ون تافلیزاسیپلار

 
در محلول  Znطبق تحقیقات، مح ولات خوردگی  
، ZnO ،2Zn(OH) ،2ZnClکلرید شامل سدیم

O2.2H2Cl8(OH)5Zn  وO2H.3CO6(OH)5Zn  اس ب طبق
شده در تشکیل 2Zn(OH)ها درصد هیدروکسید روی بررسی
گف  هیدروکسید روی در  توانمیپسیو کم اس  و  ۀلای

سرع  به ( زیر به9( و )2)های ابتدای تشکیل طبق واکنش
 بشودمیسایر مح ولات تبدیل 

 

(2                              )Zn
2+
+ 2OH− = Zn(OH)2 

(9                                     )Zn(OH) = ZnO+ H2O 
 

های کلر درون محلول مطابق با دلیل حضور یونبه 
 (، هیدروکسید کلرید روی تشکیل خواهد شدب1واکنش )

 

5Zn(OH)2 + 2Cl
− + H2O = Zn5(OH)8Cl2.H2O+ 

2OH− 

(1) 
اکسیدکربن در اتمسفر و جذب دیدر صورت حضور  

( 7( و )2(، )5آن بر روی سطح الکترولی  طبق واکنش )
 :شودمیهیدروکسید کربنات روی تشکیل 

 

(5                               )CO2 + 2OH− = CO3
2− + H2O 

(2                          )CO
9

2−
+ H2O = HCO

9
−+ OH− 
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5Zn(OH)2 + 2HCO9
− + 2H+ = Zn5(OH)2CO9 + 

1H2O 

(7) 

درنهای  مطالعات نشان داده اس  که هیدروکسید  

و هیدروکسید کلرید روی  3CO6(OH)5Znکربنات روی 

O2.2H2Cl8(OH)5Zn  مح ولات اصلی خوردگیZn در ،

هیدروکسید  ،حالاینب با[15,16] کلرید هستندمحلول سدیم

متهلهل اس  و طی پلاریزاسیون  ۀکربنات روی، یک لای

 ب[17] پسیو داردآندی رفتار شبه

کلرید سدیم درصد5/9منحنی نایکوئیس  در محلول  

ی مهتلف در هاحال شده در آبکاری Zn یهاپوششبرای 

منحنی نایکوئیس   بهباتوجهنشان داده شده اس ب  1 شکل

 ۀها و محاسببرای تفسیر الکتروشیمیایی این سیستم

 شکل معادلاز مدار  ctRو  sR ،dlCپارامترهای الکتروشیمیایی 

مقاوم   sRب استفاده شده اس ب در این مدار، -1

 ۀنشده محلول بین الکترود مرجع و الکترود کاری )نمونجبران

مقاوم  پلاریزاسیون در ف ل مشترک  ctRشده(، دادهپوشش

 Q (dlC)و  اس  محلول و الکترود که همان مقاوم  انتقال بار

 ۀلای که صفحاتدلیل آندرواقع بهظرفی  فیلم پسیو اس ب 

موازی     قا دقیدوگانه ایجادشده بین سطح الکترود و الکترولی  

باهم نیس  و همچنین صفحه الکترود زبر و ناهمگون اس ، 

 ب[14] شودمیاستفاده  ایدئالجای خازن از المان فاز ثاب  به

عن ر در فرمول امپدانس خودش را نشان 2تفاوت این 

 ( برابر اس :8معادله )ب امپدانس خازن با دهدمی
 

(8                                                            )Z=
9

jωC
 

 ( برابر اس :1با معادله ) CPEو این مقدار برای 
 

(1                                                           )Z=
9

(𝑌8jω)
𝑛 

-ω) ایفرکانس زاویه ω، یمعنی ظرفی  خازنبه Cه ک ییجا

2πf)= ،0Y  ادمیتانس )برعکس امپدانس و معادل پارامتر

اس ب  9−√عبارت موهومی  j( و ایدئالظرفی  در خازن 

در یک توان  فقطدو اختلاف این ،شودمیطور که دیده همان

n  اس  که این مقدار عددی بین صفر و یک اس ب مقدار

 را تداعی ایدئالو مقدار یک آن خازن ئال ایدصفر آن مقاوم  

تر نزدیک 9هرچه این مقدار به مقدار  کهطوریبه ،کندمی

 تر خواهیم داش بایدئالتر و سطحی یکنواخ  ،باشد

ها با آمده از مدار معادل و انطباق آندس مقادیر به 
 بهباتوجهب شدثب   1های حاصل از آزمون، در جدول طیف
های مقاوم  انتقال بار بوده و سرع  واکنش  ctRکه این

 ،دتر باش، هرچه این کمی  بزرگکندمیخوردگی را مشهص 
 1گونه که از جدول مقاوم  به خوردگی بیشتر اس ب همان

بیشترین مقاوم   G-SMAT ۀپوشش نمون ،مشهص اس 
شده همچنین طبیع  له پلاریزاسیون و بازده حفاظتی را داردب

نمودارها با مرکز زیر محور افقی، بیانگر افزایش دایره و شبه
های سطحی و طیریکنواختی الکترود جامد در حین ناهمواری

خوردگی و توزیع طیریکنواخ  جریان روی سطح اس ب این 
 nنیز بیان کردب با مقایسه مقادیر  nپارامتر  با توانمیمسئله را 
 شودمینزدیک  9ترتیب به که این پارامتر به شودمیملاحظه 

 رگیدکه بیانگر یکنواختی بالای پوشش نسب  به 
 بس هاپوشش

 

 
 

شده در آبکاری Znی پوشش هانمونهمنحنی نایکوئیس    1شکل 

کلریدسدیم درصد5/9ی مهتلف در محلول هاحال 
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 کلریدسدیم درصد5/9ی مهتلف در محلول هاحال شده در آبکاری Znی پوشش هانمونهنتایج آزمون امپدانس   1جدول 
 

 sR نوع پوشش

)2-(ohm.cm 
tR 

)2-(ohm.cm 
dlC 

98-5(×F) n  تهلهلدرصد IE 

S 7 25/9 1/92 89/8 9/28 8/91 

GS 1 1/921 8/28 12/8 2/19 1/58 

S-SMAT 2 5/529 1/29 18/8 2/27 1/72 

G-SMAT 1 5/792 8/22 9 8/28 9/71 

 

آزمون پلاریزاسیون پتانسیودینامیک در رابطه  بهباتوجه 
 مشاهده کرد که برای پوشش توانمیبا تشکیل فیلم پسیو 

 ب اس تر فیلم پسیو تشکیل شده، سریعS ۀنمونحاصل از 
های ی دیگر، فیلم پسیو در پتانسیلهاحال که در حالیدر

گف   توانمی n مقدار بهباتوجهبالاتر تشکیل شده اس ب 
بیشترین زبری سطح را در مقایسه با  یادشده ۀنمون

 ودشمیدارد و افزایش زبری سطح سبب  ی دیگرهاپوشش
های ترتیب واکنشاینتابع کار الکترون کاهش پیدا کند و به
تر انجام پسیو راح  ۀالکتروشیمیایی مربوط به تشکیل لای

برای هر  (Fدرصد) محاسبه درصد تهلهل ایرب بشودمی
 ب[18] استفاده شد (98)نمونه، از رابطه 

 

F=(RPدرصد(                            98)

8

RP
) 9×8

−(
ΔECorr

βa
)

×988 

طه      Rکه در این راب
P

8
م      به  RPو   قاو یب م های  ترت

شش و     سیون زیرلایه و پو سیل   ΔECorrپلاریزا اختلاف پتان
ناحی     βaخوردگی و  ندی نمودار پلاریزاسووویون  شووویب  ۀ آ

 دبنهست
با مقایسه نتایج آزمون امپدانس الکتروشیمیایی مشاهده   
 S ۀننموترتیب از پوشش حاصل از که میزان تهلهل، به شد

 G-SMAT ۀنمونتا درنهای  پوشش آبکاری حاصل از 
 شدن پوششکاهش بوده که این کاهش تهلهل و متراکمبهرو
ه شده اس ب کاهش نشان داد FESEMخوبی در ت اویر به

افزایش مقاوم  به خوردگی  دهندهنشانتهلهل پوشش 
های پوشش موجب کاهش نفوذ اس ب درواقع کاهش تهلهل

محلول خورنده، افزایش بازده حفاظ  از خوردگی و درنتیجه 
 بهباتوجهب درنهای  [19] شودمیشدن زیرلایه هکاهش خورد

 آمده از آزمون پلاریزاسیون پتانسیودینامیکدس های بهداده
و همچنین امپدانس الکتروشیمیایی و اطلاعات حاصل، 

آزمون از تطابق خوبی برخوردار  2مشاهده شد که نتایج این 
ده که شنتایج آزمون ولتامتری انجام بهباتوجهاس ب همچنین 

مشاهده کرد که در  توانمینشان داده شد،  9در شکل 
جریان آندی  ،شدهSMAT ۀی اعمالی بر زیرلایهاپوشش

افزایش مقاوم  به خوردگی  دهندهنشانکاهش یافته اس  که 
 ییدآزمون تأ 9شده تطابق هر یادایج نت بهباتوجهب [20] اس 
 دبشومی
 

 ارزیابی میکروسختی 
یکی از  گیری میکروسهتیاندازهکه آزمون جاییآن از

ن از آ ،س هاپوششیابی برای ی سنجش و مشه ههاآزمون
شده کمک گرفته شدب بررسی خواص پوشش اعمال ایبر

ب دهدمیرا نشان  هاپوششنتایج آزمون میکروسهتی  98 شکل
بیشترین  G-SMAT ۀنمون نتایج، پوشش حاصل از بهباتوجه

گف  از  توانمیویکرز( را داراس ب  1/18میکروسهتی )
دارای خواص  ،ساختار هگزاگونال بوده Znکه جاییآن

کریستالوگرافی به  گیریجه مکانیکی ناهمسان اس  و 
با  و گذاردثیر میروی خواص مکانیکی تأ چشمگیریمیزان 

و محدودشدن صفحات لغزشی پوشش،  گیریجه تغییر در 
 ب[21] بدیامیتغییر  نیز میکروسهتی
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شده از محلول: آبکاری Znنتایج آزمون میکروسهتی پوشش   98شکل 

 G-SMATو )د(  S-SMAT، )ج( GS، )ب( S)الف( 

 

 گیرینتیجه
 هایپوششاثر عوامل شیمیایی و مکانیکی بر  در این پژوهش

Zn همراه با عملیات مکانیکی سطحی تدریجی شده آبکاری
ی نهایی از نظر هانمونهب شدی فولادی بررسی هانمونهروی 

ند که برمبنای شدمورفولوژی و خواص خوردگی ارزیابی 
 :دیآیم دس بهنتایج زیر  ،هابررسی

، پتانسیل (S) ساده ۀدر محلول حاوی ژلاتین روی زیرلایب 9
محلول بدون در که در صورتی ،افتهیافزایش  Znنشس  

، پتانسیل (S-SMAT) شدهSMAT ۀژلاتین و زیرلای
 ؛نشس  کاهش یافته اس 

نشان داد که در حضور ژلاتین رشد  هاپوشش XRDالگوی ب 2
ها کاهش کبلورو همچنین اندازه  شودمیترجیحی ایجاد 

شده تغییری در SMATۀ که برای زیرلاییابدب درحالیمی
کاهش یافته  کبلوراندازه  فقطجه  رشد ایجاد نشده و 

 SMATاس ب در صورت حضور ژلاتین و انجام عملیات
 ۀو اندازشود میرشد ترجیحی ایجاد  (G-SMAT ۀ)نمون
 ؛یابدچشمگیری کاهش می زطرهب کبلور

دانه برای پوشش حاصل از  ۀ، اندازFESEMطبق ت اویر ب 9
-G) شدهSMAT ۀمحلول حاوی ژلاتین بر روی زیرلای

SMAT) ب لازم به ذکر اس  اس دانه  ۀدارای کمترین انداز
 ۀنمون ۀدان ۀاندازه دانه نسب  به انداز هاحال  همۀدر 

 ۀ)نمون ساده ۀحاصل از محلول بدون ژلاتین روی زیرلای
S)کمتر اس ؛ ، 

در حضور ژلاتین، ضهام  پوشش  FESEMطبق ت اویر ب 1
 SMAT ۀیی که زیرلایهانمونهافزایش یافته اس  و در 

پوشش با زیرلایه بهبود یافته شده باشد، ناحیه ات ال 
 اس ؛

ی پلاریزاسووویون و امپوودانس       هوواآزمون  بووهبوواتوجووه ب 5

صل از       شش حا شیمیایی، مقاوم  به خوردگی پو الکترو

 ۀ)نمون شدهSMAT ۀمحلول حاوی ژلاتین بر روی زیرلای

G-SMAT)  ؛بهتر اس  ی دیگرهاپوششنسب  به 

پوشش حاصل از  که نتایج آزمون میکروسهتی نشان دادب 2

-G ۀ)نمون شدهSMAT ۀمحلول حاوی ژلاتین روی زیرلای

SMAT)  ر ی دیگهانمونهدارای سهتی بالاتری نسب  به

س با
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 ی آلومینوسیلیکاتیهاشیشهدر  یریزساختارتغییرات بر  ZnOمقادیر متفاوت  تأثیر
 

 (6)محمد مزینانی     (5)سحر ملازاده بیدختی     (4)مسعود توکلیان اکبری     (9)آبادیجواد نعیم     (2)رادسجاد ازغندی     (9)زهرا کهربایی
 

 چکیده
O2K-CaO-2CaF-5O2P-3O2Al-2SiO-ی سیسققتم هققاشیشقق بققر خققواز کیزی ققی و رکتققار تبلققور    ZnO مقققادیر متوققاو  تققیریردر تحقیققح ضا ققر 

xZnO-O2Na  شقدن و تبلقور بقا اسقتواده از     ایشیشق  اکسقید روی بقر دماهقای     تقیریر  شده اسق  و بررسیDTA    نقو  و شقد  ویونقدها     مطالعق  شقد
 اید  بققرشققوی ققرز مطالعقق   بققا آزمققون هققاشیشقق  ریزسققیتیدرنهایقق  و  XRDکمققک شققده بقق متبلورنققو  کازهققای  ،RAMANو  FTIRبققا اسققتواده از 

 C 9977°و  C 057° دمققای2صققور  جدانانقق  در شققده بقق ی تهیقق هققانمونقق  ،شققدهنققو  کازهققای متبلورعملیققا  ضرارتققی بققر دمققا و  تققیریر ۀمطالعقق

منجقر بق  اکقزای  نسقبی دمقای      وزنقی،  درصقد  9داد اکقزای  مققدار اکسقید روی تقا     نشقان   DTAنتقای    ساع  عملیقا  ضرارتقی شقدند    9مد  ب 

ی نداشقت  اسق   وقز از    ایق شیشق   یهقا نمونق  بقر نقو  ویونقدها در     یچشقمییر  تقیریر اکسقید روی  ضاکی از آن بقود کق     FTIRنتای    شودمیتبلور 
ی هقا نمونق  بقدون اکزودنقی،    ۀدر مقایسق  بقا نمونق    شقد ، مشقی   ANOVAکمقک  می روسقیتی وی قرز و ارزیقابی ایقا نتقای  بق       کردن نتای  نرمال 

 اکسید روی از سیتی بالاتری برخوردارند  نرم2و  9ضاوی 
 

  می روسیتی ،عملیا  ضرارتی ،روی اکسید ،سرامیک – شیش  های کلیدی:واژه

 

The Effect of Different Amounts of ZnO on Structural Properties of Aluminosilicate Glasses 

 
Z. Kahrobaie    S. Azghandi rad     J. Naiem abadi    M. tavakolian abkari  

S. Mollazadeh Beidokhti      M. Mazinani 

Abstarct 

The effect of different amounts of ZnO on structural properties of SiO2-Al2O3-P2O5-CaF2-CaO-K2O-Na2O-xZnO 
glasses was studied. The effect of ZnO addition on glass transition and crystallization temperatures were studied 

by DTA. FTIR and RAMAN were used to study the characteristic bands of prepared glasses. All samples were heat 

treated at two different temperatures of 750 and 1100°C. XRD analysis showed that anorthite and 

calciumphosphate were the main crystalline phases. Based on DTA and XRD results, samples with higher amounts 

of ZnO were crystallized at higher temperatures. No significant band changes were detected as a result of ZnO 
addition as spectroscopic results showed. Vickers microhardness numbers showed that ZnO addition up to 2gr 

lead to a significant (p<0.05) improvement in microhardness values. 

 

Key Words: Glass-ceramic; Zinc Oxid; Heat-treatment; Micro-hardness. 
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 مقدمه

ر بول دمقماندناری عل  ب  ی آلومینوسیلی اتیهاشیش 

ساط وذیری بالا و  ریب انبهای شیمیایی، قابلی  ش لمحیط

  صنع ۀورکاربردتریا مواد در ضوز ب  ی ی از ،ضرارتی کم

یادشده،  هایویژنیب  باتوج   [1,2] اندی تبدیل شدهکناورو 

ترمیم ر د  توجهی برای استواده  درخوروتانسیل  هاشیش  ایا

با نسترش   [5-3] ندنیز دار استیوان ۀدیددندان و باک  آسیب

 دلیل آزادشدناز آمالیام ب ه استواد ۀدر ضوز های جدیدنیرانی

های اکزای  تقا ا برای ترمیم همچنیابیارا  جیوه و 

توج   ،های نلاس یونومراستواده از سیمان ،رنگ دندانهم

نلاس یونومرها   [6,7] زیادی را ب  خود معطوف ساخت  اس 

 ،مایع سیمانبی   :ندهستبی  وودر و مایع 2متش ل از 

و آب Polyacrylic acid  آکریلیک اسیدشامل ولی محلولی

ی اتی سیلی اتی یا آلومینوسیل ۀیک شیش                وودر نیز عموما  ،اس 

تاکنون   [8]ود شمایع سیمان وارد واکن  میبی  ک  با  اس 

های خواز و ویژنی بارهمطالعا  بسیار وسیعی در

 ،روندیی ک  در ساخ  نلاس یونومرها ب  کار میهاشیش 

تغییر و مطالعا ، نق  ر ایا بیشته اس   در انجام شد

 یزی ی،خواز ک وای  بر ۀترکیب شیمیایی شیشسازی بهین 

  [8,9] ه اس دش مطالع  هاشیش م انی ی و وایداری شیمیایی 

ی ک  اکزودن اکسیدهای قلیای دهدمیتحقیقا  نشان  ایا نتای 

ب خواز م انی ی ترکی، ترکیب شیش  ب  و قلیایی خاکی

محققان  ،برایاعلاوه  [8,9]  دبیشسیمانی نهایی را بهبود می

با  ییهاشیش ) کعالی زیس هاشیش اکزودن  ک  دریاکتند

های دندانی، منجر ب  سیمان (5O2P-2SiO-CaO ۀترکیب وای

ن انتای  تحقیقیا  محقق  [10] شودمیب  بازسازی عاج دندان 

 )کلوریا( در ترکیب شیش  2CaFک  ضضور  ه اس نشان داد

  کاه  منجر ب مثبتی در تعدیل خواز آن داشت  و تیریرنیز 

  کلوریا ساختار شیش  را شودمیدمای ذوب و نرانروی 

های کلوئور و اکسیژن زند و منجر ب  تش یل یونبرهم می

های کلوئور خاصی   دباکتریال شود  یونزن میغیرول

ا از ها رتوانند جلو تش یل ضورا  رانوی  در دندانو می رنددا

های هیدروکسیل موجود در هیدروکسی یح تعویض با یونطر

 مطالعا  محققان نشان دادبرایا، علاوه  [10] آواتی  بییرند

و  ی سیلی اتیهاشیش ب  ساختار  شدن اکسید رویا اک 

شیمیایی و م انی ی  بوروسیلی اتی منجر ب  بهبود خواز 

روی نق  اکسید  همچنیا  [11,12] شودمیایا دست  از مواد 

ی ی آلومینوسیلی اتهاشیش ساختار و خواز شیمیایی  بر

نوری،  ریب  دانسیت ، ضجم مولی، شاخ  ش س  مانند

با ضضور و اررا  آن  انبساط ضرارتی مطالع  شده اس 

ه شد  مقایساکسیدهای منیزیم، کلسیم، استرانسیم و باریم 

در  شدهاستواده ۀشیش ۀترکیب شیمیایی وای  [11,12]  اس 

انتیاب    CaO-5O2P-3O2Al-2SiOصور  تحقیح ضا ر ب 

 ۀکاه  نقط برایاز مقادیر اندک اکسیدهای قلیایی  و شد

تحقیقا   با وجود .الی  مذاب استواده شدیذوب و اکزای  س

رر ا مطالعا  نویسندنان مقال  ضا ر، تاکنون وایۀبرشده انجام

  ک های آلومینوسیلی اتیاکزودنی اکسید روی در سیستم

، اساسبرایاه اس   شدبررسی ن ،کاربردهای زیستی دارند

 رکردن اکسید روی بتیریر ا اک  ۀمطالعتحقیح ضا ر هدف 

س   ای آلومینوسیلی اتی هاشیش  ساختاریواز خبرخی 

2CaF-5O2P-3O2Al-2SiO-ترکیب نهایی درباره  بدیا منظور

xZnO-O2Na-O2K-CaO اکسید روی بر  تیریر  شد تحقیح

 هایی همچونز و ساختار شیش  با استواده از آزموناخو

سنجی مادون قرمز (، طیفDTAآنالیز ضرارتی اکتراقی )

(FTIR)سنجی می رو وی رز و سیتی سنجی رامان، طیف

  شدسی برر

 

 های تجربیفعالیت

تولید کری  شیش ، ترکیب وودر ک  شامل مواد اکسیدی  برای

 ایبر  شقققدمیلوط  تهی  و ،اسققق  9 جدولذکر شقققده در 

 عنوانبا صققور نرم اکسققید روی ب  ۀنمون، هانمون کدنذاری 

ترتیب و ب  نرکت  شققد ردر نظ 0ZnOشققاهد با عنوان  ۀنمون

 ی ضاوی ها نمون  مربوط ب    3ZnOو  1ZnO ،2ZnO های کد 

  ندهستنرم اکسید روی  9 و 9،2
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 شیش  ۀتهی برایشده اکسیدی استواده ۀمقادیر مواد اولی 9 جدول
 

 (molمقدار ) (grمقدار) نام ترکیب

3O2Al 99 92/7 

2SiO 24 47/7 

2CaF 6/29 22/7 

5O2P 0/92 99/7 

CaO 2/1 90/7 

ZnO 9-2-9-7 747/7-725/7-792/7-7 

O2K 9 792/7 

O2Na 12/9 792/7 

 
اسیم تاکسید آلومینا، سیلیز، کربنا  کلسیم، کربنا  و 

درصد تهی  شده از شرک   17/11و اکسید روی با خلوز 
 هشدتوادهاس ۀعنوان مواد اولیب  477لعاب مشهد با اندازه م  

با دق  هزارم نرم، میلوط ، از توزیا بعدمواد  همۀ  اس 
سی سی957های جام عملیا  ذوب، از بوت انبرای   ندشد

 Cتا دمای C/min ° 97آلومینایی استواده شد  نرمای  با نرخ 

 ساع  در دمای2مد  ب  هانمون  سپز شد، انجام 9457 °

C ° 9457 مذاب ضاصل  در  بعد آنداری شدند  نیه
 هانمون  کری  و شد کوئنچ C ° 25 های آب با دمایضو چ 

 وی برمقادیر متواو  اکسید ر تیریر شناسایی ای  برشدتولید 
کد، بعد 4شده در قالب ، وودرهای تولیدساختار ذرا  شیش 

قرار نرکتند  ایا آزمون  DTAاز آسیاب تح  آزمون ضرارتی 
 با سرع  NETZSCH Geratebauبا استواده از دستیاه 

C/min ° 97 اکزودن اکسید روی تیریرمطالع   ایبر  شد انجام 
 همۀضاوی ایا اکسید،  ۀی شیشهانمون بر رکتار تبلور 

 C 9977°و  C 057°دمای 2صور  جدانان  در ب  هانمون 
صور  رارتی ب عملیا  ضرارتی شدند  عملیا  ض

تا دمای  min/°5با سرع   هانمون و  انجام شدایی مرضل دو
600°C  ساع  نیهداری در 9ضرار  داده شدند و وز از

ساع  نیز 9و تا دمای نهایی نرم  min/°5ایا دما با سرع  
اه دستی باآمده دس  ی بهانمون در آن دما نی  داشت  شدند  

  Tube:Cu LFF (PHILIPS PW1730)ای زورتو وراش 

λ=1.540598 Å) (X-ray های بررسیند  شدکازی  ۀمطالع
FTIR سنجیبا استواده از دستیاه طیف(Avatar 370)  FT-

IR های رامان با استواده از دستیاه   بررسیانجام شد
 Almega Thermo Nicolet Dispersiveسنجی طیف

Raman  Spectrometer ۀسنجی در محدودطیف  انجام شد 
1-cm 4277-977 وج و با طول م ،ت وام شده  لیزر استوادهبود

nm 592  1اس   و وح خروجی دستیاه-cm 4    اس
می روسیتی با استواده از دستیاه می روسیتی وی رز 
MITECH HV-1000 Micro Vickers Hardness Tester 

ی هان ونمدستیابی ب  نتای  قابل مقایس ،  ایبر انجام شد 
   ندده شدتایی آزمودوازدهنروه 4در قالب  ایشیش 

 

 بودن توزیع متغیرهالآزمون نرما
شده تح  آزمون آوریهای جمعابتدا لازم اس  داده در

                             بودن  توزیع قرار نیرد  آزمون                       مناسب، جه  سنج   نرمال
ها برای تعداد تریا آزمونها از شایع                بودن  توزیع دادهنرمال
بودن آن ی کم و محدود اس  ک  محقح ب  نرمالهانمون 

بودن متغیرها رمالمعمول تعییا ن هایآزمون  اس مش وک 
، Shapiro-Wilk ،Anderson-Darlinشامل آزمون 

Lilliefors ،Jorqur-Bera  وKolmogorov–Smirnov  اس  
 ر موارد آزمونبیشتدر  در تحقیح ضا ر شدهآزمون استواده
  اس  (Kolmogorov–Smirnov) اسمیرونف کولمونروف

اساس ایا روش بر اختلاف بیا کراوانی تجمعی نسبی 
مشاهدا  با مقدار مورد انتظار تح  کرض صور اس   در 

یع شده دارای توزن  انتیابشود ک  نموکرض صور نوت  می
)وواسا، نمایی یا ی نواخ ( اس   آزمون کلمونروف  نرمال

های تجمعی تطابح توزیع، اضتمال برای K-Sاسمیرونوف یا 
های تجمعی همان ها را با اضتمالمقادیر در مجموع  داده

کند  انر مقادیر در یک توزیع نظری خاز مقایس  می
قدر کاکی بزرگ باشد، ایا آزمون نشان خواهد آن ب اختلاف 

های نظری تطابح ندارد  در کدام از توزیعها با هیچداد ک  داده
 درصد5کمتر از  (P-value) انر معیار تصمیمایا آزمون 

ند توانها نمیشود؛ یعنی دادهکرض صور رد می ،( باشد75/7)
از یک توزیع خاز مانند نرمال، وواسا، نمایی یا ی نواخ  

های آزمون در تحقیح ضا ر بدیا کر ی  باشند  برخوردار
 شرح اس :

H0:   توزیع متغیرها نرمال اس 
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H1:   توزیع متغیرها نرمال نیس 
 توان ازمی ،ها بودن توزیع دادهبعد از اطمینان از نرمال    

  دکرها استواده بررسی داده برایآماری  دییر ابزارهای
 

   ANOVA ۀجهتآزمون آنالیز واریانس یک
(Analysis of variances) 

 شده از آزمونهای استیراجبودن دادهبعد از اطمینان از نرمال
از روش  جامع 2میانییا بی  از  ۀ، برای مقایس می روسیتی 

 تقل یک متغیر مس تیریرآن  رآنالیز واریانز استواده شد ک  د

شود  بررسی می ایا تحقیح اکسید روی( متغیر وابست  )دربر 
 در ایا آزمون: شدههای استوادهکرض

H0 : ها وجود ندارد معناداری بیا نمون  تواو 
H1  ها وجود دارد بیا نمون  معناداری: تواو 

از  Fcriticشققده در ایا آزمون چ  مقدار محاسققب چنان 
شد    F ۀشد مقدار تعییا شتر با س  تواو  معناداری  ،بی  مکد
 وجود دارد  هانمون نروه از 2بیا میانییا 

 
 نتایج و بحث

لیز ضرارتی   آنادهدمیرا نشان  DTAنتای  آنالیز  9ش ل 

درج  در 97نراد با سرع  درج  سانتی9977دمای اکتراقی تا 

 ها شیشمطالع  دمای تبلور  برایایا آزمون  دقیق  انجام شد 

 ۀدهندهای نرماده در ایا آزمون نشانویک د شواستواده می

شدن و تبلور ایشیش دماهای   [13] نداتبلور شیش  ۀاستحال

 تای ن براساس ارائ  شده اس   2در جدول  هانمون  همۀ

DTAاکسید روی از با اکزای  مقدار  ک  توان دریاک ، می

 ۀدر نمون نرم2مقدار تا  ZnO7 ۀنموندر  نرم مقدار صور

ZnO2،   د توانایا اکزای  می یابد میدمای تبلور اکزای

تر شیش  یا ساختار منسجم ۀناشی از اکزای  در ویس وزیت

با اکزای    [13] تغییر در ترکیب باشد ۀدرنتیج هانمون ایا 

تا تبلور  دمای ZnO9 ۀدر نمون ،اکسید روی مقداربیشتر 

یاکت  اس   باید در نظر داش  همواره  ضدودی کاه 

تیزتریا و کمتریا دمای ویک تبلور معیاری برای انتیاب 

مای ب  ایا معنا ک  شیش  با د ،بهتریا رکتار بلورینیی اس 

 ازبودن ساختار وچون بدلایلی همکمتر در ویک تبلور، ب 

  رکتار [13] جدای  کازی تمایل بیشتری ب  بلورینیی دارد

 دهندتبلور و استح ام ساختار شیش  رکتار ع ز نشان می

 توان نتیج  نرک  در شیش  با رکتار تبلور  بنابرایا می[14]

 ی توان خواز م انیمی یا دمای بلورینیی بالاتر تر عیف

   [14]  بالاتری را انتظار داش 

  ، دستیابی بهاشیش لازم  تشریح رکتار ضرارتی در  

ر یون در ایا ه ک درس  از ریزساختار و شناخ  نق در

هایی ک  با قرارنیری در ساختار تتراهدرال   یوناس مواد 

وند با دلیل برقراری ویب  ،کنندساز را ایوا مینق  یون شب  

ی تر و وایدارزن، ساختار شیش  را مستح مهای ولاکسیژن

وان عنهایی ک  ب دهند  برع ز یونشیمیایی را اکزای  می

 کامل ،نیرندهای تتراهدرال قرار میبار بیا م ان ۀکنندجبران

ار با جبران ب کقطو  کنندمیها تبادل ال ترون نبا اکسیژن

کنند و  باعث بازشدن ساختار، کاه  ساختار را وایدار می

ند  با وشخواز م انی ی شیش  میی و اک  وایداری شیمیای

یابد  می اکزای  نیز تمایل ب  تبلور ،کاه  وایداری شیمیایی

شرایط نووذ و  ،کننده با بازکردن ساختارهای اصلاحیون

تمایل برای   نتیجدرکنند و جدای  کازی را ایجاد می

  کاتیون روی [2] شودمیزایی و تبلور کاز جدید ضاصل جوان 

تواند ومینیم در ساختار شیش  آلومینوسیلی اتی مینیز مانند آل

شود یون روی عنوان یون واسط  ایوای نق  کند  ادعا میب 

و مانند یک  شودمیهای تتراهدرال در مقادیر کم وارد م ان

ک  در مقادیر بالاتر، ایا کند؛ درضالیساز عمل مییون شیش 

ساختار را خواهد داش  و بار ا اکی  ۀکنندیون نق  اصلاح

 تیریرمطالع   ای  بر[2]کند منوی در ساختار را جبران می

اوی ض ۀی شیشهانمون اکزودن اکسید روی، بر رکتار تبلور 

 057دمای 2صور  جدانان  در ب  هانمون  همۀایا اکسید، 

 XRDنراد عملیا  ضرارتی شدند  نتای  درج  سانتی9977و 

ارائ  شده اس   نتای   2ش ل  در بی الف و هادر قسم 

ک  کازهای آنورتی  و آواتی   دهدمیایا آنالیز نشان 

هستند  عملیا   هانمون  ۀتریا کازهای متبلورشده در هممهم

 ،شودمیمنجر ب  تبلور آواتی   C°750ضرارتی در دمای 

منجر ب  تبلور کاز آنورتی   C°1100ک  اکزای  دما تا درضالی
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 هانمون ر ییدبا  ZnO7 ۀنمون XRD  مقایس  نتای  شودمی

ک  اکسید روی نقشی در تغییر نو  کازهای  دهدمینشان 

 ،دهدمینشان  2نون  ک  ش ل متبلورشده نداشت  اس   همان

و  C°750ساع  در دمای 9مد  وز از عملیا  ضرارتی ب 

1100°C  با اکزای  مقدارZnO های از شد  ویکXRD 

نیز نشان داد،  DTAنون  ک  نتای  شود  همانمیکاست  

شد  تبلور کازهای بلوریا را  اکزای  مقدار اکسید روی،

و ایا استحال  را ب  دماهای بالاتر  دهدمیقرار  تیریرتح 

 کند  منتقل می

 

 

 
 

 ایشیش  ۀکد نمون 4آنالیز ضرارتی اکتراقی برای   9ش ل 

 

 

 ی تح  آزمونهاشیش شدن در ایشیش کاز و دمای 2دماهای مربوط ب  ویک تبلور   2جدول 
 

(°C)C2T (°C)C1T (°C) gT  کد نمون 

528 087 828 0ZnO 

547 008 808 1ZnO 

507 058 808 2ZnO 

587 008 887 3ZnO 
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 )الف(

 
 )ب(

 

 ساع 9مد  ب  C°1100 و )ب( C°750)الف( : شده دری عملیا  ضرارتیهانمون  XRDنتای    2ش ل 

 
ضاوی  ۀهای شققیشقق نمون  FTIRنتای  آنالیز  9شقق ل  

  نمون 4 همۀدر   دهدمیمقادیر متواو  اکسید روی را نشان 
یک  دیده   cm 7959-7779-1 ۀهای جذبی قوی در محدود   و
  cm457-1ویک موجود در  با شقققود  ایا طول موج همراهمی

ص   ویک شی سیم       ۀهای م سیلی شا  ویوندی  مربوط ب  ارتعا
 cm  7799-772-1 ۀ  ویک جذبی وسققیع در محدودندهسققت
مربوط ب  باند 9اس  ک  ایا   Si-O-Si ۀویک مشیص  9شامل  

ویک موجود در عدد   نداارتعاشا  متقارن کششی و خمشی    
شی     cm457-1موج  شا  خم س    O-Siنیز مربوط ب  ارتعا ا

عدد همسققققاییی   ]17-15[ ول   اکسقققیژن   زن در های غیر
ویک جذبی باهم متواو  بوده     2در ایا  4SiOهای  تتراهدرال 

cm-محدوده2ک  در  O-Alهای جذبی   ویک]15-71[اسقق  

یده می  cm 177-657-1و  1657-577 ند د یب  ب   ،شقققو ترت
 دهسقققتن  6AlOو  4AlOارتعاشقققا  کشقققشقققی   ب   مربوط 

شان   4 ش ل نون  ک   همان[17] عدد  ۀدر محدود ،دهدمین
اما  ،شودده نمیهوی ی مشا 7ZnO ۀدر نمون cm 077-1  موج

ید روی،     با اکزای   قدار اکسققق ن  م تدا در نمو  9ZnO ۀدر اب
شاهده می  cm 92/005-1ای در عدد موج شان   ایا  شود   م

ب  یک ویک شقققار   9ZnOو   2ZnOی هانمون در شقققان  
یب  ب   حدوده  ترت یل    cm99/092-1و  cm02/095-1در م بد ت
وط ایا ویک مرب ،  براساس آنچ  وی  از ایا بیان شدشودمی

شده در  های مشاهده   ویکاس   4AlOب  ارتعاشا  کششی    
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مربوط  ،طور ک  نوت  شققدنیز همان cm657-577-1 ۀمحدود
  اس   6ب  ارتعاشا  کششی آلومینیم در عدد کوردیناسیون     

ویک    cm 9697-1ۀ در محدود  ZnO7و  ZnO9ی ها نمون  در 
یده می     جذب آب د ب   جذبی     مربوط  یک  ک  ایا و شقققود 

سایی نیس   در نمون      ی دییرکوچک در نمودارها شنا قابل 

9ZnO   1ۀ در محدود موجود ویک وسقققیع-cm 7959-7779 
ب  ویک  ،مربوط اسقق  Si-O-Si ک  ب  ارتعاشققا  کشققشققی 

تواند مرتبط با میایا امر شقققده اسققق  ک   تبدیل شقققار 
اری در نمون  باشد تغییرا  ساخت
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 ی شیش هانمون  FTIRنتای    9ش ل 
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 در ساختار شیش  Al-Oهای مربوط ب  طول موج مربوط ب  ویک ۀمحدود  4ش ل 
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 ۀکردن اطلاعا  در ضوزکامل ایسنجی رامان برطیف 
د  شومی انجام FTIRعنوان م مل در کنار آزمون ب  ،ویوندها
ده شهای تهی سنجی رامان شیش نتای  طیف 6و  5های ش ل

و  ZnO2 ۀمربوط ب  نمون FTIRتحلیل   دهدمیرا نشان 
ZnO9  نمون  را نشان 2مشابه  در ویوندهای موجود در ایا

 سهول  برای  اس ید همیا مو و  ؤنتای  رامان نیز م  داد
و  ZnO7 ۀنمون2 و اطلاعا  مربوط ب در تشیی ، نمودار 

ZnO9  و همچنیاZnO2  وZnO9   ترتیب و ب در ادام
شده  ارائ  9 جدول 6و  5 هایدر ش لصور  جدانان  ب 

 اس  
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 1ZnOو  0ZnOی هانمون سنجی رامان نمودار طیف  5ش ل 
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 ZnO9و ZnO2ی هانمون نمودار طیف سنجی رامان   6 ش ل
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، ZnO7یهانمون شده در طیف رامان دادههای تشیی ویک  9جدول 

ZnO9  ،ZnO2  وZnO9 
 

  ZnO9 ZnO2 ZnO9 ZnO7 

902 cm-1 924 cm-1 901 cm-1 926cm-1   

952 cm-1 910 cm-1 952 cm-1 969 cm-1 

9772 cm-1 9796 cm-1 -- 9991 cm-1 

9960 cm-1 9950 cm-1 9967 cm-1 9954 cm-1 
 

سققیم در سققاختار ارتعاشققا  سققیلی ،مطالعا  رامان در 
 SinQصور   و ب  شده اس   نروه تقسیم  4تتراهدرال را ب  

یک  نشققده درزدههای ولتعداد اکسققیژن nشققود ک  بیان می
  در سققاختار تتراهدرال دهدمیسققاختار تتراهدرال را نشققان 

  [17] دکنتغییر  4تا  7تواند از می nسیلیسیم عدد 
مربوط ب   cm9777-1 ۀمحدودشقققده در اهدهباند مشققق 

های اس   ضضور کاتیون   4QiS های ساختاری نروه ارتعاش
ده شقق منجر ب  ایجاد چنیا ویوندی مم ا اسقق  دوظرکیتی

شد  شان  با سیم و    دهدمی  تحقیقا  ن ضور یون کل یم منیز ض
ب      جا ب   ب   منجر  عداد کوچک    جایی طول موج  تر سقققم  ا

سیم ب   همچنیا  شود می سب  ب    یون کل شعا  بالاتر ن  دلیل 
 منیزیم در تغییر طول موج ویوند بیشققتر اررنذار بوده اسقق  

شعا  با یون منیزیم و   ۀدلیل مشابه  انداز   یون روی ب [17]
 ،دهدمیرکتار مشقققاب  از خود نشقققان                      مشقققابه  بار اضتمالا 

سب  ب    ZnO9 ۀشدن یون روی در نمون بنابرایا با ا اک   ن
ن  کانز هسقققتیم      ZnO2 ۀنمو کاه  کر هد  ند    شقققا هرچ

ی جایکمی در جاب  تیریرشدن مقدار کمی از ایا یون  ا اک  
س   کرکانز موجود در محدوده   شت  ا ی هاکرکانز ویوند دا

1-cm902  1و-cm924    ۀمرتبط با ارتعاشا  مشیص Si-O-Si 
س   ش    در  همچنیا  ا سیلی ا  می هاشی ا توان ایی آلومینو

کانز  حدوده    کر واییا )م های    977های  ند با ویو  ( را مرتبط 
ساختار دانس  ک  ب     ناشی از ضضور کاتیون   دلیل سدیم در 

الاتر بکرکانز های ، ب  محدودهشدن آلومینا ب  ساختار  ا اک  
ند منتقل شقققده  های  کرکانز  ۀ  باندهای موجود در محدود    ا

هققای مرتبط بققا ضضقققور کققاتیون       cm774-772-1وققاییا   
شققده در و کرکانز شققناسققایی دنکننده در سققاختارحاصققلا

حدود  ب  مجمو    می cm910-1و  cm959-1 ۀم ند مربوط  توا
نزارش باشقققد   O-Caو  4SiO ۀکرکانز ارتعاشقققی شقققب 

ساختار سبب انتقال    ZnOشدن  ا اک   [18]اس  ک   شده  ب  
طور ک  مشاهده  همان  شود سم  اعداد کمتر می ایا ویک ب 

cm-شده از باند مشی  ،شدن اکسید رویبا ا اک  ،شود می

طور وا ققحی انتقال یاکت  و شققد  آن ب  cm959-1ب   1910
  ویوندهای اکسقققیژن با کاتیون در ایا      کاه  یاکت  اسققق    

شققدن یون روی در دلیل ا ققاک ب کند ک  ر میوکرکانز ظه
و  cm9950-1کرکانز   ]18[ اکتدتار ایا انتقال اتواق میساخ 

9-cm9960   شا  متقارن س   O-Pمربوط ب  ارتعا   19]20,[ ا
سم   طول موج ب  ،شدن یون روی شود با ا اک   مشاهده می 

 یش ش یهانمون می روسیتی برای نتای   رود اعداد کمتر می
ترتیب ب زمان اعمالی  نیرو و ارائ  شققده اسقق   4در جدول 

از  با استواده هانمون بودن نرمال رانی  بوده اس  27نرم و 57
آورده  5  نتای  ایا آزمون در جدول شد مطالع   K-Sآزمون 

نشققان  5و  4های طور ک  نتای  جدولشققده اسقق   همان 
هد می ناضی       همۀ برای  K-Sآزمون  ،د متغیرهای تحقیح در 

ر ها دادهد ،نرک   بنابرایا وذیرش کرض صقققور آماری قرار
صد  15هر نروه با اضتمال  ستند    نرمالدر ایا بارۀ در وزه

وارامتریک     توان از روشمتغیرها می  ند  های آماری  نالیز   مان آ
 د کرجهت  استواده واریانز یک

س  ایبر  سیتی در نروه ۀ مقای از  ها،معناداربودن تواو  
استواده شده اس   نتای    ANOVAۀراهتحلیل واریانز یک

در ایا آزمون   ارائ  شقققده اسققق    6ایا آزمون در جدول  
 ند از: ااولی  عبار کرض 2

H0 ها وجود ندارد : تواو  معناداری بیا نمون 
H1ها وجود دارد  : تواو  معناداری بیا نمون 

 

 سنجی وی رزبر مبنای سیتی ایشیش ی هانمون عدد سیتی   4جدول  
 

 0ZnO 1ZnO 2ZnO 3ZnO نمون 

600 ± 977 متوسط   927 ± 007  57 ± 296  17 ±  019  
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 ی شیش هانمون سنجی سیتیهای بودن دادهلتعییا نرما  5جدول 
 

 نتیج  zآماره  تعداد متغیر

ZnO0 2 762/7  نرمال اس 

ZnO1 2 922/7  نرمال اس 

ZnO2 2 746/7  نرمال اس 

ZnO3 2 211/7  نرمال اس 

 

 درصدهای میتلف اکسید روی ۀبرای مقایس  ANOVA ۀراهنتای  تحلیل واریانز یک  6جدول 
 

ANOVA  آزادی ۀدرج مجمو  مربعا F F critic  نتیج 

 9 59/21799 هابیا نروه

 22 4/999221 هاداخل نروه رد کرض صور 14/2 49/0

 99 1/277127 کل

 

، کر ی  صور درصد15با اضتمال  6ب  جدول باتوج  
نروه از 2بیا  کمدس عبار  دییر، شود  ب آماری رد می

 بندی در میانتواو  معناداری وجود دارد  از نظر رتب  هانمون 
 ZnO 7 ۀو نمون ZnO2 ۀی تح  آزمون، نمونهانمون 

  ایا نتای  نداترتیب دارای بیشتریا و کمتریا مقادیر سیتیب 
  سیتی و ویوند س راستاهم FTIRو  DTAآنالیزهای  با نتای 

ر نشان با ی دیی مستقیمی ۀشیمیایی در ساختار شیش  رابط
 ،اییش شترشدن ویوندهای ایی ک  با مستح منون ب  ،دهندمی

طور ک    همانودتری را شاهد خواهیم بساختار مستح م
در ساختار تا میزان   ZnOبا اکزای  مقدار ،شدتر بیان وی 
ویوندهای  و زنی کاه تمایل ب  تبلور و جوان مول، 725/7
و درنتیج  ساختار شیش   بدیامی ساز اکزای شیش 

ی در رود مقادیر سیتانتظار می ،  بنابرایاشودمیتر مستح م
مقدار بالاتری را نشان دهد  در  ZnOبا مقادیر بالاتر  شیش 
 9ی ضاوی هانمون در وژوه  اخیر،  شدهی مطالع هانمون 

نرم اکسید روی، مقادیر ریزسیتی بالاتری در مقایس  با 2و 
یابد کزودنی داشتند  ایا اکزای  تا زمانی ادام  مینمون  بدون ا

کنندنی ساختار توسط یون روی بر اکزای  ک  نق  اصلاح
با اکزای   ،سازی آلومینیم غلب  کند  بنابرایاویوندهای شیش 

نرم، ساختار کلی شیش  9یشتر مقدار اکسید روی تا مقدار ب
 یابد  د و مقادیر سیتی کاه  میوشمیبازتر 

 گیری هنتیج
 ۀوای ۀنرم ب  ترکیب شیش2اکزودن اکسید روی تا 

لوریا دمای تبلور کازهای بآلومینوسیلی اتی منجر ب  اکزای  
  اکزای  دمای تبلور شدضاوی ایا اکسید ۀ در شیش

بهبود انسجام ساختار شیش  و خواز م انی ی  ۀدهندنشان
 های  در صورتی ک  از ایا شیش  در ساخ  سیماناس آن 

د، در ترکیب سیمانی نهایی، خواز شودندانی استواده 
م انی ی و ریزسیتی بهبود خواهد یاک   آواتی  و آنورتی  

تریا کازهای متبلورشده در شیش  وز از ترتیب مهمب 
با   بودند C° 9977 و C° 077عملیا  ضرارتی در دماهای 

 تغییرنیاکتا نو  و شد  باندهای موجود در ترکیبا  وجود
، قدر  ویوند بالاتر ایا اکسید با آنیون اکسیژن بهبود شیش 

نرم اکسید 2ی ضاوی هانمون ی در نتای  ریزسیتی چشمییر
های همراه داش   مقدار ریزسیتی وی رز شیش روی را ب 

 اکسید اکزودن با ک  بود  600 ±  977بدون اکزودنی در ضدود 
 ± 57ریزسیتی تا  مقدار نرم،2 تا آن مقدار اکزای  و روی
 یریزسیت شیش ، ریزسیتی اکزای   یاک  اکزای  295

 خواز درنتیج  و داد خواهد بهبود را آن ضاوی سیمان
بد    یاتواند اکزایمی سایشی مقاوم  مانند ترمیم سطحی

  p< 0.05نرکت  با بهبود صور  ک  نشان داد مطالعا  آماری
 معنادار اس  

 عجارم
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 ایاتصال غیرمشابه فلز/پلیمر با روش جوشکاری اصطکاکی اغتشاشی نقطه
 

 (9)صاحبیان سقیسمانه            (2)بهروز بیدختی          (9)مهرداد محمودی

 چکیده
که در این  ستاای، عوامل مختلفی بر استحکام اتصالات تأثیرگذار اتیلن با روش جوشکاری اصطکاکی اغتشاشی نقطهپلی و آلومینیمهای در اتصال ورق 

شان     زمانو  شرایط سطحی  پژوهش، اثر  شد. نتایج ن اندگاری م زمان شدن طولانی کشش برشی با  نیروی شکست   افزایش  هدهندماندگاری ابزار بررسی 
شی از  این امر ابزار بود که  شتر مذاب پلی     نا شتر، حجم بی صطکاکی بی سطح  اتیلن و درنتیجه گرمای ا سبندگی افزایش  ست. مر ذاب پلیم با آلومینیم چ  ا

سنبه    ستفاده از  شتر با اندازه که خراش یاا ستحکا کرای ایجاد صورت نقطه تر بههای کوچکهای بی شتری افزایش داد، م را د، ا ای که گونهبه به میزان بی

، مشتتخش شتتد که یکروستتکوپیو م ستتکوپیبا استتتفاده از مطالتات ماکرو همچنین دستتت آمد.به N 587 در حدودنیروی برشتتی اتصتتالات بیشتتترین 
 .است آلومینیماتیلن به سطح ها و نیز چسبندگی مذاب پلیابزار و سنبه باها دهی ایجاد قفل مکانیکی بین ورقهای اصلی اتصالمکانیزم

 

 .اتیلن، اتصال، پلیآلومینیم، اغتشاشی جوشکاری اصطکاکی :کلیدی هایواژه

 

 

 
Dissimilar Joining of Metal/Polymer Using Friction Stir Spot Welding Method 

 
M. Mahmoudi         B. Beidokhti         S. Sahebian Saghi 

 

Abstract 

In the joining of aluminum and polyethylene sheets with friction stir spot welding method, various factors affect 

the strength of joints. In this study, the effect of surface conditions and the dwell time of tool have been investigated. 

The results indicated the increased shear tension load with the prolonged dwell time due to the higher frictional 

heating, more molten polyethylene formation and an increased adhesion area. The use of mandrill that created 

more scratches with smaller dimensions was more effective to increase the strength. The highest shear tension 

load of joints was 785 N. Macroscopic and microscopic studies revealed that the mechanical interlocking and 

adhesion of molten polyethylene on the aluminum surface were the main joining mechanisms. 

 

Key Words Friction stir welding, Aluminum, Polyethylene, Joining. 
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 مقدمه
های سنتی مانند اتصال با گسترده از روش با وجود استفاده

لیمر، فلز به پ «یانقطه»چسب و اتصال مکانیکی برای اتصال 
ها دارای نقاط ضتفی هستند. اتصال مکانیکی باعث این روش

 ،شودافزایش وزن و ایجاد نقاط تمرکز تنش در سازه می
 ریدیگزارش شده است که اتصالات هیب تازگیبههرچند 

سازی نیاز به آماده. [1]توانند استحکام مناسبی نشان دهند می
از جمله متایب اتصال  طولانی ایجاد اتصال نیز زمانسطح و 

های روش گذشتههای نتیجه، در سال. در[4-2]چسبی است 
ای پلیمرها به آلیاژهای فلزی توسته جدیدی برای اتصال نقطه

جوشکاری اصطکاکی اغتشاشی  ،هااند. یکی از این روشیافته
های مختلفی از آن صورتاست که به (FSSW) اینقطه

 .[7-5]کنند استفاده می

جوشکاری  فرایند، از [4] گیر و همکارانشگوشه 

برای  (FSpJ)ای با پرکردن مجدد اصطکاکی اغتشاشی نقطه

شده با ید تقویتفنیلن سولفپلیبه  AA2024 آلومینیماتصال 

به  هاآنند. کرداستفاده  (PPS-CF)فیبر کربن  حجمی درصد50

عمق نفوذ ابزار در محل این نتیجه رسیدند که با افزایش 

ایی تا جاتصال، نیروی برشی لازم برای شکست و مقدار جابه

، مشترک دلیل افزایش سطح اتصال در فصلشکست به

 آلومینیم، آلیاژ [8]استیوس و همکارانش  یابد.افزایش می

AA6181-T4 فنیلن سولفید پلی ۀو کامپوزیت زمین

 FSpJ فرایندرا از طریق  (CF-PPS)شده با الیاف کربن تقویت

 هانآآمده از پژوهش دستنتایج به به یکدیگر متصل کردند.

نشان داد که سرعت چرخشی ابزار بیشترین تأثیر را بر نیروی 

با براین، افزایش استحکام ها دارد. علاوهشکست جوش

کیل و پلیمر و همچنین تش آلومینیمافزایش سطح اتصال بین 

ایه های پمشترک ورق قفل مکانیکی ماکروسکوپی در فصل

 فرایند، از یک [9]کرمی پابندی و همکارانش . ارتباط داده شد

ا ای بعنوان جوشکاری اصطکاکی اغتشاشی نقطه باجدید 

یلن پروپو پلی آلومینیمهای اتصال ورق برایدار سوراخ رزوه

استفاده کردند.  (PP-SCF)شده با الیاف کوتاه کربن تقویت

افزایش استحکام و انرژی شکست  ۀدهندنشان هاآننتایج 

ح دلیل کاهش سطبه ،اتصال با افزایش سرعت چرخشی ابزار

ت میانی سوراخ و افزایش سطح در قسم نشدهذوب

ال اصلی اتص هایهمچنین مکانیزم هاآننیروست.  دۀکننتحمل

های را ایجاد قفل مکانیکی بین پلیمر منجمدشده و رزوه

 هاآنواکنشی در بین  ۀموجود در سوراخ و نیز تشکیل لای

 دند.کرمترفی 

با استفاده از جوشکاری ، [10]بالاکریشنان و همکارانش  
های آلیاژ ، ورق(FSSW)ای اصطکاکی اغتشاشی نقطه

 ۀقایسبا م هاآنو نایلون را به یکدیگر متصل کردند.  آلومینیم
این روش و اتصالات ایجادشده از طریق  ۀاتصالات ایجادشد

مکانیزم  هاآنند. کردرا اثبات  FSSWچسب، برتری روش 
و  نیمآلومیاتصال را چسبندگی مذاب نایلون به سطح زیرین 

شکل  یردلیل تغیها بهتشکیل قفل مکانیکی بین ورقهمچنین 
ف وسیابزار عنوان کردند.  وسیلهبه آلومینیمبر روی  دهایجادش

، تأثیر عمق و نرخ فروروی را بر اتصالات [11]و همکارانش 
بررسی کردند و به  (PET)اتیلن ترفتالات به پلی آلومینیمآلیاژ 

این نتیجه رسیدند که با کاهش نرخ فروروی و افزایش عمق 
د و ش تری ایجادرارت بزرگتأثیر حتحت ۀمنطقدر فروروی، 

های ا اندازههای کمتر بتماس ابزار حباب ۀدر اطراف منطق
 تر شکل گرفت. کوچک

ند در این پژوهش، از   کاری اصتتتطکاکی     فرای جوشتتت

های ایجاد اتصال بین ورق  ای، بر(FSSW)ای اغتشاشی نقطه  

سیت و پلی آلومینیم شد و  (HDPE)بالا  ۀاتیلن دان  بهره گرفته 

های اتصتتتال و  ها، مکانیزم  بتد از ایجاد اتصتتتال بین ورق   

ر ماندگاری ابزار بر رفتا زمانو  شرایط سطحیهمچنین تأثیر 

 مکانیکی اتصال مطالته شد.

 

 روش پژوهش

 ۀاتیلن دانسیتو پلی 9921 آلومینیمهای در این پژوهش از ورق

 عنوان بخش فلزی و پلیمری اتصالهترتیب ببه (HDPE)بالا 

استفاده شد. ترکیب شیمیایی آلیاژ  mm2های با ضخامت

نتایج کوانتومتری با آلیاژ آمده است.  9در جدول  آلومینیم

 ۀاتیلن دانسیتدارد. مشخصات پلیخوانی هم 9921 آلومینیم
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انجام  ایشرح داده شده است. بر 2بالا نیز در جدول 

ای هاتیلن در اندازهو پلی آلومینیمهای ورق ،جوشکاری

mm71×911 .با استفاده از گیوتین برش داده شدند 

ش شبررسی اثر شرایط سطحی بر استحکام ک برای 
سنبه با 2شده، با استفاده از دادههای جوشبرشی نمونه

هایی با عمق متوسط خراش mm98های مختلف به قطر شکل
mm2/1  با هدف افزایش زبری سطح  آلومینیمروی سطح

ا ب آلومینیمایجاد شد. در ادامه قبل از انجام جوشکاری، سطح 
 ۀدازبه ان آلومینیمده تمیز شد. سپس ورق استفاده از سنبا

mm71 ری جوشکا فراینداتیلن گذاشته شد و روی ورق پلی
. در این پژوهش، شد ثانیه انجام97و  91، 7ی هادر مدت

از قبیل سرعت چرخشی ابزار  فرایندر پارامترهای گید
rpm2711 نرخ فروروی ابزار ،mm/min911  و عمق فروروی
نظر گرفته شدند. لازم به ذکر است از  ثابت در mm2/9ابزار 

، mm97شکل مخروطی با مشخصات قطر شانه ابزاری به
 mm2/9، ارتفاع پین mm2و نوک آن  mm4پین  قطرهای ته

استفاده شد. شرایط جوشکاری  9° تقتر ابزار حدود ۀو زاوی
 خلاصه شده است. 9در جدول 

 

 

 در این پژوهش )برحسب درصد وزنی( شدهاستفاده 9921 آلومینیمترکیب شیمیایی آلیاژ   9جدول 
 

Al Fe Cu Mg Mn Cr Zn Ni Ti Tb 

221/11 799/1 141/1 191/1 118/1 117/1 115/1 111/1 125/1 117/1 

Si Ag Ca Co Ga Sb B Bi V ----- 

119/1 119/1 112/1 116/1 117/1 119/1 119/1 114/1 196/1 ---- 

 
 (HDPE) بالا ۀاتیلن دانسیتپلیمشخصات   2جدول 

 
 

 (J/(gr.K)) ظرفیت گرمایی ویژه (W/(m.K)) هدایت حرارتی gr/cm)3( دانسیته

 5/2تا  8/9 79/1تا  99/1 16/1تا  14/1

 (C°) حرارتی ۀدمای تجزی (MPa)  مدول یانگ K6-(10/(ضریب انبساط حرارتی خطی

 418تا  485 9411تا  611 271تا  211

 (C°) ایدمای انتقال شیشه (C°) ذوبدمای  (J/gr) ذوبآنتالپی 

 -911 997تا  927 219

 

 

 ایشرایط جوشکاری اصطکاکی اغتشاشی نقطه  9جدول 

 

 S2، 2 ۀخراش با سنب S1،1 ۀخراش با سنب S0 سطح صاف شرایط سطحی

 2711 2711 2711 (rpm) سرعت چرخشی

 2/9 2/9 2/9 (mm) عمق فروروی

 911 911 911 (mm/min)نرخ فروروی 

 97-91-7 97-91-7 97-91-7 (s) ماندگاری زمان
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در مناطق  Kهای نوع گیری دما از ترموکوپلاندازه برای 
ترموکوپل در مرکز 9مختلف نمونه استفاده شد. بدین منظور 

از مرکز جوش و  mm92 ۀبا فاصل آلومینیمجوش، در طرف 
از مرکز جوش قرار  mm92 ۀاتیلن با فاصلطرف پلیدر 

صورت ها بهقرارگیری ورق ۀبه نحوتوجهگرفت. با
 و مرکز جوش از سمتاتیلن هم، ترموکوپل طرف پلیرویلبه

 د.شاز سمت رو نصب  آلومینیمپشت و ترموکوپل طرف 
شده، دادههای اتصالارزیابی رفتار مکانیکی نمونه برای 

شده شرایط استاندارد صورت بهینهبهی آزمون کشش برش
94259 DIN EN ISO سازی منظور آماده. بهشدنجام ا

یی با ابتاد هاطرف ورق2آزمون کشش،  برایها نمونه
mm71×911 هایی با ضخامت لقمهmm2  چسبانده شد تا

مانند ، گیرندهایی که در داخل فک دستگاه قرار میقسمت
داشته باشد. نرخ حرکت  mm4پوشانی ضخامت قسمت هم

 برایانتخاب و از هر حالت  mm/min7/1های دستگاه فک
نمونه کشیده شد. میانگین حداکثر 9ی آزمایش کاهش خطا

کشش برشی نیروی عنوان نمونه به9نیروی شکست این 
های متالوگرافی، نمونه تهیه ایبرهمچنین  د.شگزارش 

 ستگاه برش با آبشده با استفاده از ددادههای جوشنمونه
(Waterjet) های متین برش داده شدند. مزیت استفاده در اندازه

صورت سرد و برشکاری به فراینداز این روش انجام 
 ها مانتنمونهتنش حرارتی در ماده است. سپس  نشدنایجاد

سنباده و نمد آغشته به ذرات  استفاده از با و سرد شدند
ک مشتر بررسی فصل شدند. کاریصیقل mµ 17/1آلومینای 

 (SEM)اتصال با استفاده از میکروسکوپ الکترونی روبشی 

 انجام شد. 
 

 نتایج و بحث
 سطح مقطع اتصال

اتیلن ابتدایی این پژوهش تلاش شد با قراردادن پلی ۀدر مرحل
به جوشکاری انجام شود، اما باتوجه آلومینیمبر روی 

م از گرمای لاز ،اتیلنبودن ضریب هدایت حرارتی پلیپایین
منتقل و باعث  آلومینیمطریق ضخامت ورق نتوانست به 

 و آلومینیمهای د. درنتیجه اتصالی بین ورقشوشدن آن نرم

انجام جوشکاری،  برای ،رواتیلن حاصل نشد. ازاینپلی
ی انجام جوشکار فراینداتیلن گذاشته شد و روی پلی آلومینیم

ضریب هدایت حرارتی بودن دلیل بالا. در این حالت بهشد
و  اتیلن منتقلگرما از طریق ضخامت ورق به پلی ،آلومینیم

اری جوشک فرایندیافتن د. با پایانشموجب ذوب سطحی آن 
ر تماس د آلومینیماتیلنی که با آمدن ابزار، مذاب پلیو بیرون

ده در دارنهای نگهرشوندگی(، تحت فشار گیرهت است )پدیده
ها اتصال ایجاد ترتیب بین ورقایندمای محیط منجمد و به

های با عنوان نمونه نمای پشت جوشبه 9 شود. در شکلمی
است که سطح ترشوندگی  نشان داده شده سطح صاف

ه با های یک دایرشکلبه اتیلنمذاب پلی وسیلۀبه آلومینیم
سطح ترشوندگی در شرایط  ۀ. مقایساستقطرهای مختلف 

که با تغییر شرایط  دادی مختلف نشان هازمانسطحی و 
ی تغییر چشمگیرصورت سطحی میزان ترشوندگی به

 سطح ترشوندگی ،ماندگاری زمانترشدن کند. با طولانینمی
دلیل آن  یابد کهاتیلن افزایش میمذاب پلی وسیلۀبه آلومینیم

نهایت تولید حجم مذاب ایجاد گرمای اصطکاکی بیشتر و در
شده گیریدماهای اندازه. استتر ی طولانیهازمانبالاتر در 
دهد که با تغییر نیز این قضیه را نشان می فراینددر طول 

با  وجود نیامد.ی بهچشمگیرشرایط سطحی تغییرات دمایی 
آمده دستدماهای به ،گراددرجه سانتی 4تا  9 اختلافی حدود

گاری، ماند زمانها باهم قابل مقایسه است. با ازدیاد از نمونه
جایی که ضریب هدایت حرارتی دما نیز افزایش یافت. از آن

ما در طرف د اتیلن خیلی بیشتر است،یدر مقایسه با پل آلومینیم
 کند. بیشتر افزایش پیدا می آلومینیم

ماس د  قال حرارت از  با پلی  آلومینیمبودن رت اتیلن و انت
  شود.اتیلن میطریق آن نیز باعث افزایش دمای پلی

حجم مذاب پلیمر بیشتر با دماهای  ،زیادی هازماندر  
و چسبندگی پلیمر به فلز افزایش شود ایجاد می یبالاتر

ه مربوط ب ،فرایندشده در گیریحداکثر دمای اندازه .دیابمی
ثانیه( قرار 97ماندگاری ) زمانبیشترین  درهایی بود که نهنمو

 آمده است. 2 گرفتند که نمودار آن در شکل
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یلن در اتمذاب پلی وسیلۀبه آلومینیمسطح ترشوندگی  ۀمقایس 9 شکل

ثانیه و 91ثانیه، )ب( 7ف( ی )الهازمانشرایط سطحی یکسان صاف با 

 ثانیه97)ج( 

 

 
 ثانیه97زمان در  فرایند درشده گیریدماهای اندازهنمودار   2شکل 

 

 های اتصالمکانیزم

، مکانیزم اتصال FSSWروش پلیمر به-عموماً در اتصال فلز
مر و مذاب پلی وسیلۀبهچسبندگی و ترشوندگی سطح فلز 

. البته ممکن است [11,12]گی مکانیکی است شدهمچنین قفل
ماده در 2های هر ای واکنشی در بین پلیمر و فلز که اتملایه

یا تجزیه پلیمر  [10]وجود آید آن حضور داشته باشد نیز به
در این پژوهش،  .[13]در نزدیکی سطح اتصال رخ دهد 

یدشده اتیلن گرمای اصطکاکی تولبه پلی آلومینیماتصال  بارهدر
 از طریق آلومینیمخشی و سطح مشترک ابزار چر در فصل

د و باعث ذوب وشمیاتیلن منتقل ضخامت ورق به پلی
تماس ابزار و مناطق در تماس  موضتی آن در اطراف منطقه

اتیلن ذوب طور که پلید. همانشومی آلومینیمبا سطح 
ابزار  شکل پینبه آلومینیمشود، برآمدگی در سطح پایین می

 مینیمآلواتیلن اطراف این گیرد و با منجمدشدن پلیشکل می

ایجاد قفل . [11] دشویافته، قفل مکانیکی ایجاد میتغییرشکل
مکانیکی در فصل مشترک اتصال توسط پاتل و همکارانش 

های ایجادشده همچنین خراشنیز گزارش شده است.  [14]
عمل  عنوان قفل مکانیکیهنیز ب آلومینیمها بر روی سطح سنبه
تد تواند به دام بیفها میاتیلن در این محلو مذاب پلی ندکمی

 و آلومینیمو منجمد شود. درواقع یک حالت نر و مادگی بین 
ماده به یکدیگر متصل 2ترتیب ایند و بهوشمیاتیلن ایجاد پلی
 حمکانیزم اتصال شامل ترشوندگی سط ،شوند. بنابراینمی

و تشکیل مراکز قفل اتیلن مذاب پلی وسیلۀبه آلومینیم
تصاویر  9 . شکلاستهابزار و سنبه ۀوسیلمکانیکی به

عنوان قفل ها بهسنبه ۀهای ایجادشدبرآمدگی و خراش
بر روی  هاآنو همچنین اثر  آلومینیممکانیکی بر روی 

  دهد.اتیلن بتد از منجمدشدن را نشان میپلی
تر های کوچکبیشتر با اندازههای خراش 2 ۀسنب 

های های کمتر با اندازهخراش 9 ۀای و سنبصورت نقطهبه
کند. صورت طولی در جهت عرض ورق ایجاد میتر بهبزرگ

ایجاد قفل مکانیکی همراه با چسبندگی مناسب نقش مهمی 
 . [15] پلیمر دارد-در افزایش استحکام اتصالات هیبریدی فلز

ها، چسبندگی مطلوب شده از نمونهگرفته SEMتصاویر  
شکل دهد )اتیلن را نشان میو پلی آلومینیممشترک  در فصل

الف(. یکی از مشکلات جوشکاری فلزات و پلیمرها -4
است که سبب هآنتفاوت زیاد در ضریب انبساط حرارتی 

شود. در این مشترک بین مواد می ایجاد شکاف در فصل
دمای محیط، فشار  ن دراتیلپژوهش، با منجمدشدن پلی

اتیلن از سطح دارنده مانع از جدایش پلیهای نگهگیره
شد؛ درنتیجه اختلاف  هاآنو ایجاد شکاف بین  آلومینیم

 های حرارتی درصورت تنشضریب انبساط حرارتی مواد به
هایی که با آمده از نمونهدستبه SEMماده باقی ماند. تصاویر 

 دهدنیز نشان می است خراش ایجاد شده هاآنسنبه بر روی 
ت اسها را پر کرده کامل خراشصورت اتیلن بهکه مذاب پلی

ن ی آن دارد که ایآلومینیمهای و چسبندگی مطلوبی با دیواره
کنند )شکل عنوان مراکز قفل مکانیکی عمل میها بهخراش

 ،نواحی کوچک عدم اتصال ۀمشاهد با وجود ،ب(. بنابراین-4
ز ها بیشتر ااین نمونه پذیراستحکام و نیروی تحمل بازهم

mm29            mm28             mm 97 

                  )الف(

      )ب(              

 )ج(       
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 با سطح صاف بود. ۀنمون

 

 

 
 

بزار و ا وسیلۀبه یافتهتغییرشکل آلومینیمبرآمدگی ناشی از   9 شکل

 2 ۀنبب( س ،9 ۀسنبالف( : ۀوسیلهای ایجادشده بهخراش
 

 
 

 
 

از سطح مقطع اتصال: الف(  SEM)الف( تصویر   4شکل 
 ۀشده با سطح صاف، ب( نمونجوشکاری ۀنمون

 2شماره  ۀشده با سنبجوشکاری
 

 نتایج آزمون کشش برشی
شرایط  درها میانگین نیروی کشش برشی نمونه 7شکل 

ی هانتایج مربوط به نمونه ۀدهد. مقایسمختلف را نشان می
تحت شرایط سطحی مختلف، اثر مثبت ایجاد خراش بر روی 

افزایش  سبب زیراکند، یید میأها را تسنبه وسیلۀبه آلومینیم
استحکام را  9 ۀدر مقایسه با سنب 2 ۀاستحکام شده است. سنب

های بیشتر با به مقدار بیشتری افزایش داد، زیرا خراش
 د.کرای ایجاد صورت نقطهتر بههای کوچکاندازه
های های کمتر با اندازهنیز با ایجاد خراش 9 ۀسنب 
استحکام بالاتری نسبت به سطح  ،رت طولیصوتر بهبزرگ

ده ثابت استفا  زماندر یک  ،صاف از خود نشان داد. بنابراین
کام استح ۀشود. مقایسایجاد خراش توصیه می ایبر 2 ۀاز سنب
ی مختلف نیز هازمانها در شرایط سطحی یکسان با نمونه

 نیز استحکام ،ماندگاری زماندهد که با زیادشدن نشان می
 وسیلۀهبیابد. علت افزایش سطح ترشوندگی فلز افزایش می

. ستادلیل افزایش گرمای اصطکاکی ایجادشده مذاب پلیمر به
تر، مذاب با دمای بالاتری ایجاد ی طولانیهازمانضمن اینکه 

د. دهتری بین مواد تشکیل میو چسبندگی محکم ندکمی
ه عملیات اند کنیز نشان داده [16]کیمورا و همکارانش 

 خشد.پلیمر را بهبود ب-تواند استحکام اتصالات فلزسطحی می
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 ردشده های جوشکاریمیانگین استحکام کشش برشی نمونه  7شکل 

و  9 ۀخراش ایجادشده با سنب: S1سطح صاف، : S0شرایط مختلف )

S2 :2 ۀخراش ایجادشده با سنب) 

 
در مقایسه  S0-91 ۀاین است که نمونتوجه  شایان نکته 

 S2-7 ۀو در مقایسه با نموننیروی بیشتری  S1-7 ۀبا نمون

رسد افزایش نظر می. بهنیروی کمتری را تحمل کرده است
قفل  سطح ترشوندگی و ایجاد مذاب با دمای بالاتر بر

زایش غلبه کرده و باعث اف 9 ۀسنب وسیلۀبهمکانیکی ایجادشده 
نیز  S0-97 ۀدر نمونزیرا چنین شرایطی  استحکام شده است،

تحت نیروی  S1-91 ۀشود که نسبت به نمونمشاهده می
بر اثر نیروی کمتری شکسته  S2-91 ۀاما نسبت به نمون بیشتر

 است. 
 گیرینتیجه

جوشکاری اصطکاکی اغتشاشی  فراینداز  در این پژوهش

اده شد اتیلن استفو پلی آلومینیمهای اتصال ورق برایای نقطه
تایج ن ،مشترک اتصالات و با ارزیابی خواص مکانیکی و فصل

 دست آمد: زیر به
های اصلی اتصال در این روش، ایجاد قفل مکانیزم. 9

ها و نیز ابزار و سنبه وسیلۀبهها مکانیکی بین ورق
 ؛است آلومینیماتیلن به سطح چسبندگی مذاب پلی

دلیل ایجاد گرمای اصطکاکی اندگاری بهم زمانبا افزایش . 2
 دش اتیلن زیادتر و با دمای بالاتری ایجادمذاب پلی ،بیشتر
افزایش  آلومینیمتبع آن ترشوندگی و چسبندگی سطح و به

 ؛یافت

ایجاد خراش موجب افزایش  بایها استفاده از سنبه. 9
دلیل ایجاد به 9 ۀدر مقایسه با سنب 2 ۀاستحکام شد. سنب

نیروی شکست  ،ترهای کوچکهای بیشتر با اندازهشخرا
 برابررو مقدار نیرا به میزان بیشتری افزایش داد. بیشترین 

N 587 2 ۀسنبوسیلۀ بهخراش ایجادشده  باثانیه 97 در 
 ؛دست آمدبه

را  یها، چسبندگی مطلوبشده از نمونهگرفته SEMتصاویر . 4
شده های ایجاداتصال و در داخل خراش ۀدر سراسر منطق

 نشان داد.
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increase the strength. The highest shear load of joints was 
785N.  
 
4. Conclusions 
The high thermal conductivity of aluminum led to the 
surface melting of polymer; however, the aluminum sheet 
was the hotter part during welding. The tool plunging 
created a knob on the lower surface of the Al sheet. The 
results indicated the increased tensile shear fracture load 
with the increased dwell time due to the higher frictional 
heating on FSSW. Macroscopic and microscopic studies 
revealed that the mechanical interlocking and adhesion of 
molten polyethylene on the aluminum surface were the 
main joining mechanisms. 
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Dissimilar Joining of Metal/Polymer 
Using Friction Stir Spot Welding 

Method 
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1. Introduction 
Although mechanical bonding and adhesives are used to 
join dissimilar polymer/metal connections, these methods 
have some weaknesses. Mechanical bonding causes stress 
concentration in the structure and increases the weight. 
Adhesives needs long bonding times and proper surface 
cleaning. Recently, welding methods including friction 
stir spot welding (FSSW) have been developed for these 
purposes. In the joining of aluminum and polyethylene 
sheets with friction stir spot welding method, various 
factors affect the strength of joints. In this study, the effect 
of surface conditions and the dwell time of tool have been 
investigated. 
 
 2. Experimental procedures 
AA1120 aluminum alloy and high density polyethylene 
(HDPE) sheets with the thickness of 2 mm were used as 
the base materials. FSSW was done on specimens using 
specimens with various surface treatments. The surface 
treatment was done by three different mandrels. The tool 
rotational speed and the plunge depth were fixed at 2500 
rpm and 3.2 mm. The temperature  gradient was measured 
using type K thermocouples.  

The shear tensile strength of samples was measured. 
The strain rate for the shear-tensile test was 0.5 mm/min. 
The optical and scanning electron microscopy techniques 
were applied for more characterization of welds. The 
Olympus BX60M optical microscope (OM) and a LEO 
1450VP scanning electron microscope (SEM) were used 
for microstructural studies.  
 
3. Results and discussion 
The major problem during dissimilar joining of aluminum 
and HDPE was the large difference between thermal 
expansion coefficients which could cause the failure of 
joints. Also, the high thermal conductivity of aluminum 
led to the surface melting of polymer; however, the 
aluminum part was the hotter side during welding. 
According to Fig. 1, the wetting area on the aluminum 
surface was developed with the increased dwell time. 
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Furthermore, the temperature gradients of different 
regions during welding are shown in Fig. 2. 

 
Figure. 1. The increased wetting surface with the dwell time 

from the right to the left. 
 

 
Figure. 2. The temperature gradients. 

 
On melting of polymer, the tool plunging created a 

knob on the lower surface of the metal sheet. The 
mechanism of joining was wetting of the metal surface by 
the molten polymer and mechanical interlocking. The 
increased dwell time promoted the tensile shear strength 
of joints. The tensile shear load values are presented in 
Fig. 3.  
 

 
 

Figure. 3. The tensile shear fracture loads. 
 

The results indicated the increased shear strength with 
the prolonged dwell time due to the higher frictional 
heating, more molten polyethylene and adhesion 
enhancement. The use of mandrill that created more 
scratches with smaller dimensions was more effective to 
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Table 4. The Vickers microhardness values for all glass 

samples in this investigation 
Sample 0%ZnO 1%ZnO 2%ZnO 3%ZnO 
Average 

Microhardness 
677 770 816 793 

 
4. Conclusion 
Results reveal that increasing ZnO up to 1.8 wt. % in the 
glass system shows a transformation in DTA extracted 
peaks. The Apatite and Anorthite crystallization 
temperature were increased from 750°C to 785°C and 
form 825°C to 875°C respectively, which can be 
contributed to a more condense glass system. Hence, a 
better mechanical property was expected. Vickers micro 
hardness of glass particles varied from 677 to 816 Hv 
which could be a representative for the better mechanical 
properties. 
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1. Introduction 
The demands for aesthetics have put the dentists under the 
pressure to use new tooth-colored dental materials with a 
more natural look. New restorative dental materials are 
bioactive and biocompatible exhibiting a biological effect 
in addition to their main function in restoring decayed or 
fractured teeth. Aluminosilicate glasses, as a new 
generation of the dental restorative materials, have 
acceptable toughness and strength. Zinc oxide is known 
to be helpful in culturing bone tissue and is also vital to 
correct functioning of immune system. Addition of Zinc 
oxide to aluminosilicate glasses can result in decreasing 
their glass transition temperature, Tg. Limited number of 
studies have been conducted regarding the effect of the 
variation in the content of zinc oxide on the 
microstructures of the aluminosilicate glasses. In this 
investigation, the variation of zinc oxide content has been 
examined on the physical properties of an aluminosilicate 

glassy system.  
 

2. Materials and methods 
The glass samples were prepared from reagent grade 
powders, i.e., alumina, quartz, calcium fluoride, mono 
ammonium phosphate, calcium carbonate, zinc oxide, 
potassium carbonate, and sodium carbonate. The weighed 
samples were melted in an electrically heated furnace in 
alumina crucibles with a heating cycle consisting of 
heating from room temperature (20 °C) to 1450 °C with 
the heating rate of 10 °C/min and holding for another 2 
hours at 1450°C. The glass samples were labeled 
according to their approximate ZnO content. Differential 
thermal analysis (DTA) was conducted for all the glass 
samples using NETZSCH Geratebau test machine with 
the heating rate of 10 °C/min in order to evaluate the effect 
of ZnO content on the structure of frits produced in the 
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process and to determine the glass transition temperature 
(Tg) and crystallization temperature (Tc). Characterization 
of the crystalline phases was done using X-Ray 
Diffraction (XRD) analysis by means of X’ Pert PW 
3040/60, Philips, and the analysis software of X'pert 
Highscore plus. 
 
3. Result and discussion 
The results of DTA analysis of four glass samples are 
shown in Figure 1. The first peak in all four DTA curves 
represents the Tg temperature for each test sample. The 
second and third peaks show the first and second critical 
temperatures, i.e., Tc1 and Tc2, correspond to the 
crystallization of Apatite and Anorthite phases, 
respectively, according to the XRD patterns obtained for 
these samples. It is assumed that the sharpest temperature 
peak at lower temperatures represents a better 
crystallization behavior in a glass system. As can be 
observed in Figure 1, both the critical temperatures Tc1 
and Tc2 have increased with increasing the ZnO content 
up to 1.8 wt.% in the system, i.e., the crystallization 
behavior has become less significant suggesting that glass 
viscosity is higher and mechanical properties are 
improved. The results in Table 4 show that the sample 
with no ZnO (0%ZnO-g) has the lowest hardness value 
(677 Vickers) and the hardness increases with the addition 
of ZnO to the sample up to 1.8wt.% (i.e., the maximum 
hardness is obtained in 2%ZnO-g sample with the 
hardness value of 816 Vickers) and hardness decreases 
when a greater amount of ZnO (2.6wt.%) is added to the 
sample (i.e., 3%ZnO-g sample with the hardness value of 
793 Vickers). 
 

 
 

Figure 1. The results of DTA analysis for four glass samples 
investigated. 
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Table 2. crystallites size and micro-strain of samples.  
Sample  crystallite size (nm) Micro-strain  

S 55  41×10  
GS 43 53×10 

S-SMAT  40 41.5×10  
G-SMAT 29 55×10 

 

 
Figure 3 illustrates FESEM images of the surface 

morphology of the coatings. According to the EDS 
results, only zinc element has been identified in all 
coatings except for S sample coating that in addition to 
zinc, iron, and oxygen have been characterized. 

 

 

Figure 3. FESEM images of: (a) S, (b) GS, (c) SSMAT 
and (d) GSMAT samples. 

 
Figure 4 shows the cross-section of coatings and their 

thicknesses (S:23.41µm, GS:30.31 µm, SSMAT: 22.85 
µm, GSMAT: 29.17 µm).  The results of the micro-
hardness test shows GSMAT sample has the highest 
microhardness among other coatings (98.9 Vickers). 

 

Figure. 4 FESEM cross-section images of: (a) S, (b) GS, (c) 
SSMAT and (d) GSMAT samples. 

 
Figure 5 shows the polarization curves and table 3 lists 

polarization data. 
Figure 6 and table 4 show EIS plots and achieved fit 

data, respectively. 

 

Figure. 5. Polarization curves of samples in 3.5%NaCl. 
 

Table 3. Electrochemical data extracted from 
potentiodynamic polarization curves. 

Rp  

(ohm.cm-2) 
Ecorr  

(V) 
 corrI 

)2-(µA.cm  
Samples  

197.8 -1.2 80.8  S  

232.8 -1.1 74.5 GS 

233.2 -1.1 60.6 SSMAT  
828.1 -1.1 20.1  GSMAT 

   

 

Figure 6. EIS curves of samples in 3.5%NaCl. 
 

Table 4. Fitting results of the EIS data in Fig. 6.

Sample 
Rt 

(ohm.cm-2) 
Cdl 

(×10-5 F) 
n 

Porosity 
(%) 

S 1.25 12.4 0.83 60.3 
GS 369.9 20.0 0.96 41.2 

SSMAT 561.5 21.9 0.98 27.2 
GSMAT 732.5 22.0 1 20.8 

 
4- Conclusion 
The results showed that SMAT process reduced the size 
of the crystallites and the presence of gelatin caused the 
induced orientation of Zn deposition so that the grain size 
in the presence of gelatin and SMAT reached from 55 to 
29 nm and the rate of its corrosion reached from 80.8 to 
20.1 µA.cm-2.
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1- Introduction 
Zinc coated steels (Zn) and its alloys are widely used in 
industries. Approximately 50% of the zinc production in 
the world is utilized for the coating of steel sheets. The 
corrosion rate of zinc in most atmospheres is at least ten 
times lower than steel. Zinc coatings improve surface 
paintability and increase corrosion resistance. Thus, the 
use of these coatings to prevent corrosion of steel is the 
most widely applied. Electrochemical deposition is a 
relatively simple and low-cost method that is widely used 
for exerting metal coatings. Surface mechanical attrition 
treatment (SMAT) is a new and effective method to 
produce a nanocrystalline layer on the metals' surface. 
Finer grain size can also be used to create a nano-
crystalline layer on the surfaces. In this study, using 
inexpensive methods such as SMAT and 
electrodeposition, a nano-crystalline layer was formed on 
the substrate to improve the corrosion resistance of the 
steel surface. 
 
2- Experimental 
St12 steel sheet with a thickness of 2 mm with dimensions 
of 10×10 mm was used as a substrate for zinc coating 
deposition. The substrates were annealed at 600 ºC for two 
hours and after cooling, the SMAT was performed for 30 
minutes. The vibration frequency of the device was 50 Hz. 
Steel balls with a diameter of 3 mm were used for this 
purpose. Samples were prepared by sanding from the 
mesh number of 200 to 800. Two chloride baths (chemical 
compositions are listed in Table 1) were used. Gelatin was 
utilized as an effective additive in reducing the size of 
coated grains. The coating time was 5 minutes and the pH 
of the solution determined at 5. 
 

Table 1: Chemical composition of electrolytes (g l-1) 
Bath  2ZnCl Cl 4NH   3BO3H  Gelatin   

1 60  170  20  -  
2 60  170  20  0.5  

 

The samples named S, GS, SSMAT and GSMAT as 
coated st12 substrate without gelatin, coated st12 
substrate with gelatin, and SMATed samples with and 
without gelatin, respectively. A three electrodes cell was 
applied for all electrochemical tests in 25 °C; Steel 
samples were used as working electrodes, Ag/AgCl 
electrode as a reference electrode, and platinum with 
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dimensions as the counter electrode. To study the 
behavior of coatings, they were characterized by using X-
ray diffraction, field emission scanning electron 
microscopy, EDS, potentiodynamic polarization and EIS 
tests in 3.5 wt.% NaCl solution. For further investigation 
the voltammetry test was performed on the samples. 
 
3- Result and discussion 
Figure 1 shows voltagrams in the range of -1.5 to 0.5 V 
compared to the reference Electrode Ag/AgCl in the Zn 
coating bath for bare sample and SMATed substrate 
with/without gelatin. 

 
 

Figure 1. cyclic voltammograms of coated S, GS, SSMAT 
and GSMAT samples. 

 

  
According to the results, for the S sample, the cathode 

current of Zn started from the approximate potential of -
1.1 V. By adding gelatin to the solution (GS sample), the 
Zn reduction potential becomes more negative (-1.17). 
For the SSMAT sample, the potential of Zn reduction was 
closed to more positive values (-1.08). For the GSMAT 
sample, Zn reduction potential is close to the potential of 
the initial sample (S sample). Figure 2 shows the XRD 
patterns of samples. Table 2 shows the calculated values 
of the crystallite size of coatings using the Williamson-
Hall method. 

 
Figure 2. XRD patterns of coated S, GS, SSMAT and 

GSMAT samples. 
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Figure 2. SEM images: (a) TiO2 coated by PEO method, (b) TiN coated by gas nitriding, and (c) TiO2 coated nitrified (duplex) 
samples by PEO method and gas nitriding 

 

 
 

Figure 3. Cross-sectional images of coated specimens: (a) TiO2, (b) TiN and (c) TiO2-N 
 
 

Figure 3 shows the cross-sectional images of the coated 
samples TiO2, TiN, and TiO2-N. As can be seen, after gas 
nitriding of TiO2 coating, PEO, the filling of pores and 
cross-section porosity are observable, which indicates the 
penetration of nitrogen in the titanium oxide coating. 

 According to the corrosion results, the coated samples 
show a higher corrosion resistance compared to non-
coated samples. Besides, both dense inner and outer 
porous coatings have much lower capacitance, indicating 
higher corrosion resistance of PEO and duplex coated 
specimens. In general, for TiO2 and TiO2-N samples, it 
can be said that due to the corrosive solution's easy 
penetration into the cavities of the outer layer, this layer 
has not shown much effect in electrochemical impedance 
spectroscopy. Therefore, this layer has no role in 
corrosion resistance. It, therefore, makes sense to accept 
the inner layer of the coating as a barrier against corrosion 
attacks. This layer creates a physical barrier against the 
corrosive solution and increases the corrosion resistance. 
 
 

4- Conclusion 
During the gas nitriding process on the surface of titanium 
and titanium oxide, nitrogen diffused into the surface of 
the samples and caused the formation of TiN, TiO2-N, and 
TiO0.34N0.74 phases. The morphology of the TiN and 
TiO2-N samples showed that the structure of the TiN 
sample has a dense appearance with holes in the surface, 
while the structure of the TiO2-N sample is similar to the 
TiO2 sample, except that the existing cavities are 
spherical. The corrosion behavior of TiO2, TiN, and TiO2-
N coated samples showed that the highest corrosion 
resistance is related to the TiO2 sample due to the coating's 
insulation as a result of less probable electron transfer and 
electrical charge exchange. 
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1. Introduction 
Titanium has excellent corrosion resistance in acidic, 
alkaline, and organic environments. Different methods 
have been proposed for titanium coating, referred to as 
plasma spraying, anodic oxidation, sol-gel, and vapor 
deposition. Plasma electrolytic oxidation (PEO) is a 
relatively new method; Coatings applied by PEO have a 
two-layer structure consisting of an insulation layer and a 
porous layer. Coatings applied with this method have 
good adhesion to the substrate, which increases its 
performance. In general, the PEO is based on the anodic 
polarization in an aqueous electrolyte under plasma 
discharge conditions on an anode surface. Today, 
nitriding is used as an essential process in the industry. 
Nitriding was first used in industrially in 1920. Surface 
nitriding increases wear resistance, fatigue strength, 
surface hardness, and corrosion resistance. If the nitriding 
temperature exceeds 600�, the rate of nitrogen 
incorporation into the titanium oxide increases, and the 
oxygen content of the system decreases to the point where 
the non-stoichiometric TiOxNy becomes a stoichiometric 
and stable TiN. 

This study aimed to investigate the effect of the gas 
nitriding process on the corrosion behavior of titanium 
oxide coating formed by plasma electrolytic oxidation. 
 
2- Materials and methods 
The test samples in this study were selected from a grade 
2 mm commercially pure titanium sheet with dimensions 
of 13×13 mm. The coating process was carried out in the 
first stage by PEO in electrolytes containing 0.2 M sodium 
carbonate with 5 g/l sodium hydroxide to form titanium 
oxide. Supplementary coating operation in the second 
stage was performed by gas nitriding in a tube furnace 
with N2 gas (99.99%) flow at a temperature of 1000 °C 
and a nitrogen pressure of 1.5 bar for 6 hours. 
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3. Results and Discussion 
Figure 1 shows the X-ray diffraction patterns after PEO 
and gas nitriding processes in comparison with each other 
and the substrate metal. The X-ray diffraction pattern of 
the TiO2 sample is related to the sample coated by the 
PEO, which contains rutile crystalline titanium oxide with 
a tetragonal structure. The XRD pattern of the TiN sample 
is related to the formation of a nitride layer in the flow of 
nitrogen gas on the surface of the titanium at high 
temperatures causing nitrogen to be adsorbed on the 
surface and diffused into the titanium; It consists of a 
composite layer on the metal surface consisting mainly of 
titanium nitrides with a cubic structure such as TiN and 
Ti2N, followed by a diffusion zone consisting of a solid 
solution in the Ti-HCP α phase. In the TiO2-N, in addition 
to the mentioned phases δ-TiN, ε-Ti2N, the phase of 
TiO0.34N0.74 with monoclinic structure along with rutile 
TiO2 is also observed. The presence of TiO0.34N0.74 phase 
is due to the presence of nitrogen in the structure of TiO2, 
which causes the amount of oxygen in the titanium oxide 
to decrease, increasing the penetration and formation of 
the mentioned phase and formation a non-stoichiometric 
composition. 

Figure 2 shows a scanning electron microscope image 
of the surface of samples coated by PEO and gas nitriding. 
TiO2 structure (2-a) consists of grains of different sizes 
and micro-cavities on these grains (pancake structure). 
The TiN (2-b) sample shows a dense appearance where 
the nitrified layer is entirely formed on the surface. The 
TiO2-N morphology (2-c) is similar to the TiO2 structure 
except that spherical particles have formed next to the 
existing cavities called cauliflower structure. 

 

 
 

Figure 1. XRD pattern of uncoated and coated  
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Figure 1. SEM images of PSU mats electrospun from three different concentrations.  

 

Figure 2. SEM images of CS/PVA blend fibers with different mass ratios. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 3. SEM images of PSU-CS/PVA composite samples with different weight ratios. 
 
4-Conclusions 
A direct relationship between chitosan content and 
uniformity of blend PVA/CS fibers was observed in 
this study. CS/PVA sample with 30:70 mass ratio 
showed a uniform morphology with maximum 
chitosan content. This composition was utilized for 

fabrication of a fibrocomposite membrane made of 
PSU-PVA/CS Fiber. 
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1-Introduction  
Electrospinning is a versatile route for preparation of high 
porous polymeric membranes. Polysulfone (PSU) is a 
thermoplastic polymer with unique properties which is 
mostly used in filtration applications. However, the 
intrinsic hydrophobicity of this polymer makes 
polysulfone membranes more susceptible to be fouled. 
One approach to alter wettability of PSU membrane is 
fabrication of an electrospun fibrous composite mat made 
of polysulfone fibers and a distinct fibrous polymer with 
inherent hydrophilicity such as chitosan (CS). Since 
chitosan is not easily electrospinnanble, it was blended 
with polyvinyl alcohol (PVA) to enhance its 
electrospinnability. The aim of the current research is to 
fabricate a fibrous composite mat consisting of 
polysulfone-chitosan/polyvinyl alcohol fibers with 
uniform morphology. 
   
2-Experimental procedure  
For preparation of a fibrous composite mat, PSU solution 
and CS/PVA blend solution were fed into two distinct 
syringes and were electrospun simultaneously under co-
electrospinning condition. In the first stage, in order to 
obtain a beadles polysulfone mat with minimum fiber 
diameter, PSU in dimethyl formamide solutions with three 
different concentrations (i.e., 15, 20, 25 wt.%) were 
electrospun at fixed voltage, feed rate, and distance of 15 
kV, 1.5 ml/h and 15 cm respectively. In the second stage, 
PVA and CS solutions were mixed in different 
proportions. The resultant blend solutions were electropun 
under fixed voltage of 15 kV and feeding rate of 0.5 ml/h 
to determine optimum concentration for fabrication of 
CS/PVA fibers. The optimum CS/PVA concentration was 
further used to prepare PSU-CS/PVA fibrous composite 
mat via co-electrospinning. Morphology of the resultant 

composite mat made of CS/PVA with six mass ratios 
(0:100, 20:80, 30:70, 40:60, 50:50 and 60:40 wt%) was 
examined by SEM. Finally, according to the optimum 
concentration for electrospinning of CS/PVA solution, 
fibrocomposite membrane made of PSU-CS/PVA was 
fabricated with three mass ratios (i.e., 90:10, 80:20 and 
70:30) under co-electrospinning process. 
 
3-Results and discussion  
SEM observations revealed that PSU electrospun from 
solution with 15wt% concentration, had bead-on-string 
structure, while PSU mat electrospun from 20wt% 
concentration possess beadless thin fibers with average 
fiber diameter of 0.954 µm. As the concentration 
increased to 25 wt.%, uniform thicker fibers with average 
fiber diameter of 1.592 µm formed (Figure1). Since 
thinner fibers are more favorable for membrane 
applications, PSU with 20 wt.% concentration was 
selected for preparation of fibro composite mats. From the 
SEM images, higher chitosan concentrations did not lead 
to a proper fiber formation. The composite sample made 
of chitosan/polyvinyl alcohol blend fibers with 30:70 mass 
ratio, showed uniform beadless morphology with 
maximum chitosan content and minimum fiber diameter 
(Figure2). Therefore, CS/PVA sample with 30:70 mass 
ratio was considered as optimum sample for further 
examinations. CS/PVA solution with optimum 
concentration were electrospun at three levels of feed rate 
(0.5, 0.9 and 1.5 ml/h). It was observed that as the feed 
rate exceeds 0.9 ml/h, bead like defects arise. Therefore, 
0.9 ml/h was considered as maximum possible feeding 
rate for electrospinning of CS/PVA blend fibers.  

According to the optimum concentration for 
electrospinning of CS/PVA fiber which was 30:70 mass 
ratio, fibrocomposite membrane made of PSU-CS/PVA 
was fabricated with three mass ratios (i.e., 90:10, 80:20 
and 70:30) under co-electrospinning process. For this 
purpose, PSU solution (20 wt% concentration) and 
CS/PVA solution (30:70 mass ratio) were fed into two 
syringes separately and then placed in two adverse sides 
of the collector. Next, CS/PVA blend solution was 
electrospun with appropriate feed rate discussed above 
(0.9 ml/h), while feeding rate of PSU solution varied from 
0.8 to 3.2 ml/h to fabricate various fibrocomposite PSU-
CS/PVA mats with three different mass ratios. According 
to the SEM observations for three fibrocomposite 
samples, thicker fibers represent PSU fibers while, thinner 
fibers in the composite are CS/PVA blend fibers.
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Figure 1 SEM images of a) SF/N-TiO2-F and b) SF/N-TiO2 
nanocomposites immersed in SBF for 28 days. 

 
Fig. 2 and 3 show the changes of calcium ions and 
phosphorous ions of SBF solution which SF/N-TiO2 and 
SF/N-TiO2-F nanocomposite scaffolds were immersed in. 
 

 
Figure 2.The changes of Ca concentration of SBF which SF/N-

TiO2-F and SF/N-TiO2 nanocomposites immersed in. 
 

  
Figure 3. The changes of P concentration of SBF which SF/N-

TiO2-F and SF/N-TiO2 nanocomposites immersed in. 
 

The decrease of Ca and P concentrations reveals that 
these ions have been consumed and changed into apatite 
and deposit on the surface of the prepared scaffolds. 
Fig. 4 shows the EDS spectrum of white sphere-like 
particles precipitated on the surface of SF/N-TiO2-F 
nanocomposites which reveal the presence of Ca and P 
ions in white sphere-like particles. 
 

 
Figure 4. EDS spectrum of SF/N-TiO2-F nanocomposites. 

 
Bioactivity evaluation showed that these white sphere-

like particles are bonelike apatite. The presence of flour 
ions in SF/N-TiO2-F nanocomposite enhanced the 
bioactivity of SF.  
 

  

a b 
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1- Introduction  

One of the most important human health issues is the 
defecting of an organ or tissue. The tissue engineering 
scaffold provides a means for the delivery of cells and/or 
growth factors to the site of damage and an appropriate 
template for new tissue formation throughout the 
construct. Its function is different from traditional bone 
fillers, in that the goal of tissue engineering is to entirely 
replace the implanted scaffold with new bone tissue. 
While for bone fillers, integration with existing bone and 
equivalent mechanical strength are fundamental design 
criteria, the tissue engineering scaffold should ideally 
possess a three-dimensional structure that endures only as 
long as necessary for replacement after new bone growth. 
A scaffold for bone tissue engineering should thus 
approximate the mechanical function of the callus in 
natural bone repair, providing a dynamically durable–
degradable three-dimensional structure, which over time 
can be replaced by cell-derived tissue function. Also, bone 
is a heterogeneous composite material with constituents 
including hydroxyapatite mineral (Ca10(PO4)6(OH)2), a 
mixed organic component (type I collagen, lipids and 
non-collagenous proteins) and water. During scaffold 
manufacture it would therefore seem logical to include a 
combination of materials to create a composite scaffold, 
potentially allowing greater scaffold bioactivity and 
structural biomimicry to be achieved. Scaffold bioactivity 
is also increased by incorporating materials that possess 
the ability to interact with or bind to living tissues. 
Increased scaffold bioactivity can in turn improve bone 
cell ingrowth, stable anchoring of scaffolds to host bone 
tissue, stimulation of immature host cells to develop into 
osteogenic cells, and increase vascularization. 
In current study, two groups of nanocomposite scaffolds 
have been prepared with silk fibroin/titanium dioxide 
nanoparticles (SF/N-TiO2) and silk fibroin/fluoridated 
titanium dioxide nanoparticles (SF/N-TiO2-F) and their 
bioactivity have been evaluated by immersing in 
simulated body fluid (SBF) up to 28 days.  
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2- Experimental study  
Silk fibroin (SF) was extracted from Bombyx mori silk 
cocoons (Iran Silkworm Research Center, Guilan, Iran). 
Accordingly, silk cocoons were boiled in 0.02 M sodium 
carbonate solution for 1 h to remove sericin. Then, they 
were absolutely rinsed with consecutive immersion in 
cold and hot distilled water to complete degumming 
treatment. Degummed silk fibers were dried overnight at 
room temperature and dissolved in 9.3 M lithium bromide 
solution at 50–60 °C for 4 h. Afterward, the solution was 
dialyzed for 3 days using deionized water. To prepare the 
SF/TiO2 solution, the SF solution was added to the 
dispersed TiO2 in DI water. The obtained mixture was 
frozen at −20 °C for 4 h and at −80 °C for 12 h; eventually 
the frozen mixtures were freeze-dried overnight. The 
prepared SF/N-TiO2 nanocomposite scaffolds were 
immersed in methanol for 1 h to treat the structure of SF. 
To prepare the SF/N-TiO2-F nanocomposite scaffolds, 
TiO2 nanoparticles were incubated in 2.0 vol% HF for 120 
s. Thereafter, N-TiO2-F nanoparticles were uniformly 
dispersed in deionized water. The SF/N-TiO2-F 
nanocomposite scaffolds were prepared similar to the 
SF/TiO2 nanocomposite scaffolds.  

The phase structure of SF/N-TiO2 and SF/N-TiO2-F 
nanocomposite was analyzed using a STEO-D 64295 
diffractometer (XRD, STEO, Germany) at 40 kV and 40 
mA. The functional groups of SF/N-TiO2 and SF/N-TiO2-
F nanocomposite were studied using a Fourier Transform 
Infrared Spectroscopy (FTIR, MB series, ABB Bornem, 
Canada) in an IR spectrum range within the range of 400–
4000 cm-1.  

In vitro bioactivity of SF/N-TiO2 and SF/N-TiO2-F 
nanocomposite was evaluated by immersing the 
composite in SBF with pH of 7.4 at 37 °C. The standard 
SBF solution was prepared according to Kokubo’s 
protocol. The apatite formation on the surface of SF/N-
TiO2 and SF/N-TiO2-F nanocomposite was observed by 
SEM and analyzed using an energy-dispersive X-ray 
spectroscopy (EDX) device (TESCAN, Czech Republic) 
and X-ray diffractometer.  
 
3- Conclusion  

In this study, silk fibroin (SF) was extracted from Bombyx 
mori cocoons and SF/N-TiO2 and SF/N-TiO2-F 
nanocomposites were synthesized. The effects of SF, 
TiO2 nanopowders and flour ions on bioactivity of SF/N-
TiO2 and SF/N-TiO2-F nanocomposites were 
investigated. It was found that after immersing the 
composite in SBF, some agglomerates of white sphere- 
like particles were formed on the surface of SF/N-TiO2 
and SF/N-TiO2-F nanocomposites (Fig. 1).  
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microstructure of the aluminum alloy (Al-Si-Cu) of the 
engine cylinder-heads, has been studied.   

Obtained results of the sensitivity analysis and 
empirical measurements indicated that the effect of the 
ageing process on the increase in the hardness value was 
much greater than the dissolution process. Regression 
functions, which were obtained by the statistical analysis, 
implied high accuracy in predicting the hardness value of 
such a material.
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1. Introduction 
The cylinder-head is one of most important components 
of an automotive engine that is subjected to various 
mechanical and thermal loading conditions. Therefore, 
improving the mechanical properties, as well as 
investigating the effect of the temperature on the 
mechanical properties and the microstructure have always 
been a topic of the interest for researchers.  

In this article, by the regression analysis, suitable 
patterns for the hardness and the microstructure of the 
cylinder-head aluminum alloy have been presented. 
Objective functions were the hardness, the phase size of 
Si, Al-Cu, and their spherical degree. Furthermore, the 
temperature and the time of the solution and ageing, were 
selected as variables of the experiments.  
 

2. Materials and Experiments 
Standard specimens were prepared by the stir-casting 
method. To enhance the quality of samples, degassing and 
preheating were performed. The casting temperature was 
745°C. Dissolution temperatures were selected based on 
the literature, from 490 to 510°C and the ageing 
temperature was considered from 175 to 250°C, in order 
to investigate the effect of ageing on the hardness and the 
microstructure.  

For the microscopic examination, specimens were 
firstly grinded to 2000 grit and polished with the alumina 
powder, with 0.3 μm particles. The Keller solution was 
used to etch samples. In addition, an image analysis 
software (Image J) was utilized to evaluate microscopic 
images. To study the influence of the heat treatment on 
the hardness, specimens were subjected to the Vickers 
hardness test. The applied force was 30 kg. 

The statistical analysis was done using the MINITAB 
software. After the sensitivity analysis and using 
regression analysis, a function was fitted based on 
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variables, considering P1, P2,… to estimate the hardness 
(H). 
 

3. Results 
The optimal heat treatment was determined to achieve the 
smallest value of the phase area, as well as the higher 
amount of the spherical phases. Results showed that the 
highest hardness (164 VHN) obtained, when the sample 
was heated at 510°C for 300 minutes; and then, aged for 
360 minutes at 175°C. It has been reported that the longer 
time of the dissolution heat treatment, the greater the 
solubility of the precipitates, such as intermetallic phases 
in the aluminum matrix. In addition, the temperature was 
more effective than the time of the dissolution process. 
Microstructural studies also implied that the sample that 
dissolved at 500°C for 300 minutes and aged at 200°C for 
120 minutes had the highest spherical degree factor (as 
shown in Figure 1).  
 

 
 

Figure 1. The optical microscopy image of a specimen, heated 
at 500°C for 300 minutes and aged at 200 °C for 120 minutes 

 
The lowest hardness value was measured for the 

sample that was dissolved at 500°C and then, aged at 
250°C due to the increase in the area of the Al-Cu phase. 
Finally, the optimum heat treatment was achieved 
according to the smallest phase area, as well as more 
spherical degree of phases. 
 

4- Conclusions 
In this research, the effect of the heat treatment i.e., the 
dissolution temperature, the dissolution time, the ageing 
temperature and the ageing time on the hardness and the 
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Effects of mesh size.   The effects of the mesh size on the 
experimental and simulated compressive stress-strain 
curves are shown in Fig. 2. The elastic deformation is 
linearly observed at the beginning of the curves. The 
linear sections of the simulated curves are exactly the 
same and are very slightly different from the experimental 
curve. Therefore, the simulation results in the elastic 
region are very close to the experimental results, and the 
mesh size has a little effect in these conditions. 
 

 
 

Figure. 2. Effects of mesh size on compressive stress-strain 
curves at fn=0.004, q1=1.25, and q2=1.75. 

 
Effects of fn   .Fig. 3 shows the results obtained from the 
change in fn values on the simulated compressive stress-
strain curves. It is seen that the simulated stress-strain 
curves in the elastic and plastic regions are entirely 
coincident with each other, and the change in fn value has 
little effect on the stress-strain curves. 
 

 
Figure. 3. Effects of fn on compressive stress-strain curves for 

L=0.003, q1=1.25, and q2=1.75. 
 
Effects of q1.   The effects of q1 on the compressive stress-
strain curves are shown in Fig. 4. It can be observed that 
unlike fn, q1 has a strong effect on the compressive stress-
strain curves. Increasing the value of q1 reduces the 
number of simulated points and the curved shape is out of 
the saw-tooth. At q1=1/25, first the linear elastic region 
and then the saw-tooth plateau region is observed. At 
q1=1.5 and q1=1.75, the number of teeth in the plateau 
region decreases and at q1= 2, no teeth are observed. 
 
Effects of q2.   The effects of q2 on the compressive stress-
strain curves are shown in Fig. 5. As it can be seen, the 
behavior of the simulated stress-strain curves is very close 
to each other. In all curves, after the elastic region, the 
long saw-tooth plateau region is formed. 
 

 
Figure. 4. Effects of q1 on compressive stress-strain curves for 

L=0.003, fn=0.004, and q2=1.75. 
 

 
Figure. 5. Effects of q1 on compressive stress-strain curves for 

L=0.003, fn=0.004, and q1=1.25. 
 
4- Conclusions 
In this work, experimental specimens of steel foams were 
manufacture through powder metallurgical space holder 
technique, and the porosity, microstructure, and 
compressive properties of steel foams were investigated. 
In addition, the effects of simulation parameters from the 
Gurson-Tvergaard-Needleman equation on the stress-
strain curves were evaluated. The following results were 
obtained.  

 The porosity percentage of steel foams was 
measured to be 79.3%. 

 The porosity of steel foams is composed of cells 
formed on the basis of leaching the urea granules 
and residual pores between sintered iron 
particles. 

 The microstructure of cell walls is pearlite, 
which is a phosphorous phase formed in the 
boundaries of iron particles. 

 The formation of phosphorous phases at the 
boundaries of iron particles leads to the liquid 
phase sintering and improves the particles 
bonding. 

 The experimental and simulated results of stress-
strain curves have an acceptable agreement, 
especially in the elastic region and in the middle 
of the plastic region.  

 The mesh size, fn, q1, and q2 are effective on the 
simulated compressive stress-strain curves. 

 The effect of fn and q2 is not significant 
compared to q1. However, changing the value of 
fn has the least impact.  

 Decreasing the values of q1 improves the 
simulation results. At q1=1.25, the best 
agreement with the experimental results is 
observed. 
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1- Introduction 
Metallic foams or cellular metals as a new class of 
advanced engineering materials are widely used in the 
manufacturing of thermal and acoustic insulation, 
lightweight structures, shock absorbers, heat exchangers, 
filtration, etc., due to their exclusive properties such as 
low density, high energy absorption, and high impact 
toughness, interesting acoustic, and thermal properties. 
Also, metallic foams have been used successfully in 
medical applications such as implants and prostheses [1-
4]. These materials are successfully manufactured from 
various metals and alloys. Aluminum has received a lot of 
attention due to its low weight. Besides, foams of steel, 
titanium, magnesium, nickel, gold, etc. are also being 
manufactured and developed [5-7]. 
Intriguing properties of metallic foams depend on the 
porosity, cell morphology (open or closed, size, shape, 
and distribution of cells), the material of cell walls, the 
thickness of cell walls, and defects, which are often 
influenced by the manufacturing process [8,9]. The main 
manufacturing processes of metallic foams include fusion 
metallurgy and powder metallurgy [1,2]. In the 
manufacturing of steel foams, due to the high temperature 
of solidus and other challenges related to melting and 
casting processes, manufacturing processes based on the 
powder metallurgy are commonly used [10-12]. Powder 
metallurgy allows the manufacturing of open cells with 
uniform shape and size and relatively even distribution 
[13-15]. Among these processes, the powder 
metallurgical space holder technique is a widely used 
method. In this method, iron powders and other additives 
are mixed with space holder materials in the form of 
granules, powders, or particles. Then, compaction and 
leaching processes were sequentially carried out. Finally, 
the green materials were thermally sintered in the proper 
conditions [15-18]. 

Due to the fact that different manufacturing processes 
have various effects on the mechanical behavior and 
performance of metallic foams, simulating the mechanical 
behavior of these materials is essential. The finite element 
method is often a useful method for estimating the 
mechanical behavior of metallic foams. It is noteworthy, 
the simulation results are highly dependent on the way the 
materials are modeled. In this work, the objective is to 
manufacture the steel foams through powder metallurgy 
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using urea granules, as spacer holder materials, and to 
evaluate the compressive properties of steel foams using 
Gurson-Tvergaard-Needleman model. In addition, the 
influences of effective parameters on the Gurson-
Tvergaard-Needleman equations have been studied. 
 
2- Experimental method 
To manufacture the steel foams, a powder metallurgy 
route based on using urea granules as a space holder was 
applied. The stages of manufacturing process include: 1) 
blending powders and additives, 2) coating urea granules 
by powder mixture, 3) compaction, 4) leaching, and 5) 
sintering. The density and porosity percentage of 
manufactured steel foams were determined. To 
investigate the microstructure of cell walls, an optical 
microscope (OM) and scanning electron microscope 
(SEM) were applied. In order to find the mechanical 
properties, compressive test was conducted on the steel 
specimens. Also, the Gurson-Tvergaard-Needleman 
model was used to simulate mechanical properties. The 
effects of mesh size (L) and effective parameters of the 
Gurson-Tvergaard-Needleman model (fn, q1, and q2) were 
studied on the compressive properties of the steel foams. 
 
3- Results and discussion 
Morphology of cells.   Fig. 1 shows OM and SEM images 
of the cells and cell walls of the steel foams. It is seen that 
the cells are formed based on the leaching of the urea 
granules. The distribution of cells is uniform. Also, the 
cells formed in some sections are interconnected to each 
other. It can be related to the applied pressure during the 
compression stage and the leaching and dissolution of the 
urea granules by absolute water. The formation of 
interconnections between the cells has led to the 
formation of open cells. 

 

 
 

 
Figure.1. Cells and cell walls a) OM image and b) SEM 

micrograph. 
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Figure 2. XRD maps of ZrB2 ceramics reinforced with 
(a) SiCp, (b) SiCw and (c) SiCp/SiCw (Reproduced and reused 

with permission from Y. Pazhouhanfar et al., Ceramics 
International 46 (2020) 5773–5778). 

 

The result of XRD pattern for the ZrB2-SiCw sample 
is a little different. In addition to the ZrB2 phases peaks, 
the β-SiC peaks with cubic crystalline structure are 
observed that indicates this reinforcement is whisker. The 
XRD analysis of ZrB2-SiCp/SiCw, indicates the peaks of 
α-SiC and ZrB2 as well as β-SiC. In all the samples, SiC 
is a non-reactive additive. There is no difference between 
the phase composition of SPSed samples and initial 
powder mixture, therefore, the sintering process is non-
reactive. 

A Vickers hardness value of 13.1 GPa was measured 
for the additive free ceramic. Vickers hardness of SiC 
reinforced ZrB2 composite is higher than those additive 
free one. Measured hardness value for ceramics 
reinforced with SiCp, SiCw and SiCp/SiCw were 19.5, 21.9 
and 23, respectively. The simultaneous presence of SiCp 
and SiCw in the sintered microstructures, led to the 
increase in the hardness value. It seems that the more 
effective inhibitory role of SiCw on dislocation motion 
(compered to SiCp) is a reason for such an observation. 
Therefore, SiCw may resist in a great trend than the SiCp 
against the deformation over the hardness testing. 

Fracture toughness of ceramics reinforced with SiCp, 
SiCw and SiCp/SiCw were estimated 4.3, 4.7 and 6.2 MPa 
m½, respectively. These values is higher than measured 
fracture toughness for Z sample (3.2 MPa m½). The 
FESEM results of indentation-created cracks on the 
polished ZrB2-SiCp are depicted in Figure 3. Deflections 

have been induced by the interaction of the initiated crack 
with secondary grains as reinforcement. In addition to the 
deflections, other toughening mechanisms including the 
crack bridging, branching and the defragmentation of a 
big SiC can also be observed. In ZrB2-SiCw, whiskers may 
pull out or fracture over the propagation of cracks or 
reactivate other mechanisms e.g. deflection or bridging. 
In the ZrB2-SiCp/SiCw, an upgrade in the fracture 
toughness is attributed to the simultaneous toughening 
roles of silicon carbide particles and whiskers. 

 

 
 

Figure 3. FESEM image of an indentation-created path of 
crack in the polished section of ZrB2-SiCp composite. 

 

4-Conclusion 
To investigate the role of silicon carbide morphology on 
densification and mechanical response of ZrB2-matrix 
composites, a monolithic ZrB2 ceramic and 3 ZrB2-based 
ceramics strengthened with 25 vol% silicon carbide in 
several morphologies (particulate, whisker and 
particulate/whisker mixture) were field assisted sintered 
at 1900 °C for 7 min under 40 MPa. Compared to the 
monolithic part (with a relative density of 96%), the other 
materials reached their complete densities.  

The mechanical performance (hardness and fracture 
toughness) of carbide reinforced samples were better than 
those for the monolithic one. Synergistic influence were 
observed on the improvement of mechanical efficiency of 
composite by the simultaneous addition of SiC 
particulates/whiskers. 
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1-Introduction 
Materials based on the transition metals nitride, boride, 
and carbide possess immensely high melting temperatures 
and are classified as ultra-high temperature ceramics. 
Zirconium diboride has shown better combination of 
features including moderate density, extreme melting 
temperature and considerable thermal conductivity. This 
summation of characteristics has converted boride 
materials candidates for engineering applications such as 
melted metals crucibles, furnace elements, electronics, 
industrial tools, and aerospace technology. Anyway, due 
to the covalent strong bondings and negligible coefficient 
of self-diffusion, it is hard to densify these materials with 
no applied external pressure and/or high temperature. On 
the other hand, the high-temperature oxidation resistance 
of ZrB2 (at >1000 °C) and its mechanical properties (such 
as fracture toughness) are not suitable. Therefore, the 
many studies have done to improve this limitations of 
ZrB2. Various additive parts such as disilicides, carbides, 
nitrides and metals are employed to upgrade the 
sinterability and properties of diboride ceramics. The 
introduction of SiC, as the most common phase in 
zirconium diborides, not only encourage the sintering 
mechanism but also increase the bending strength of 
composite ceramic because of the stoppage of ZrB2 
coarsening over the manufacturing processes. 

Up to now, few researchers have focused on the role 
of the silicon carbide phase morphology on the 
microstructure, densification and mechanical 
performance of ZrB2-based parts manufactured by the 
field assisted sintering method. For this purpose, a 
baseline monolithic ZrB2 and 3 ceramics reinforced with 
25 vol% silicon carbide in different morphologies 
(particulate, whisker and particulate/whisker mixture) 
were manufactured for 7 min at 1900 °C under 40 MPa by 
spark plasma sintering process. 

 
2-Experimental 
Commercially available ZrB2 powders (purity>99.9%, 
Xuzhou Hongwu Co., particle size � 2 μm), SiC 
particulate (SiCP: purity>99.0%, Xuzhou Hongwu Co., 
particle size � 500 nm) and SiC whiskers (SiCw: 
purity>99.0%, Xuzhou Hongwu Co., 500 nm�  D < 1000 
nm, L < 20 μm) were bought as starting materials. The 
powders were weighted and the slurries of mixed powders 
were mixed ultrasonically, then dried by hot stirrer plate. 
The dried powder mixtures were milled using agate 
mortar and then passed through a sieve. After inserting the 
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mixture into the selected die with an inner diameter of 30 
mm, lined with foils of graphite, the field assisted 
sintering was completed at a temp. of 1900 °C for a hold 
time of 7 min under a loading of 40 MPa. 

The bulk density of the as-SPSed samples were 
calculated by means of the Archimedes formula with 
distilled water as the medium. The relative densities of the 
specimens were computed as the ratio of the bulk per the 
theoretical densities determined by the rules of mixtures. 
Microstructures of the fractured/polished sections and the 
phase investigations of the samples were done by a Mira3 
field emission Tescan scanning electron microscope and 
a PW1800 X–ray Philips diffractometer, respectively. The 
harnesses values of the sintered samples were obtained via 
a ZHV10 Zwick Roell Vickers indenter. The fracture 
toughness of the composites were also estimated by the 
indentation method of direct crack measurements. 

 
 

3-Result and discussion 
Measured relative densities of as-SPSed samples are 
displayed in Figure 1. A density of 96% was measured for 
monolithic ZrB2 specimen. A near fully dense ZrB2-based 
composites with a relative density value of 99.9% were 
achieved by field assisted sintering under 40 MPa at 1900 
ºC in 7 min. It seems that the sintering conditions are 
desirable to achieve a fully dense samples. The 
simultaneous addition of the SiCw and SiCp leads to the 
fabrication of the composites with their theoretical 
densities. 

 

 
 

Figure 1. Relative density of spark plasma sintered 
samples (Reproduced and reused with permission from Y. 

Pazhouhanfar et al., Ceramics International 46 (2020) 5773–
5778). 

 

Figure 2 demonstrates the XRD results of the as-
SPSed ZrB2-based parts. As it can be seen for ZrB2-SiCp 
sample, the detected crystalline lattice of the silicon 
carbide phase is “hexagonal”, on the foundation of the 
XRD test. This observation confirms that no fresh phase 
has created in the SPS process. Therefore, the composite 
manufacturing process can be considered as non-reactive 
sintering. 
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precipitated during cooling from 1200Ԩ.	 These	
precipitated	 γ′ was coarse than formed γ′ in 1180 
Ԩ/2h/AC specimen. At the inter-dendritic regions, the 
size of the remaining γ′ precipitates was reduced to 675 
nm, the area-fraction of γ′ in this region was reduced also. 
Therefore, it can be said that the dissolution of the 
precipitates also occurred in the inter-dendritic regions.  

Heat treatment at 1200Ԩ/4h/AC resulted in complete 
dissolution of primary γ′ had not occurred. Therefore, for 
more complete dissolution, to achieve a higher level of 
homogeneity, and to dissolve initial γ′ and eutectic phases, 
the samples were heat treated at 1230Ԩ	for 40 minutes. 
The results showed that after heat treatment at 
1230Ԩ/40min/AC, the microstructure of the alloy was 

significantly more uniform than previous cycles. It was 
also revealed that the initial γ′ particles were dissolved 
completely in the matrix and the number and size of the 
eutectic phases also reduced due to the higher dissolution 
rate at 1230Ԩ temperature. 

Microhardness results showed that the microhardness 
did not change by the heat treatment temperature of the 
heat treatment process, but the hardness was affected by 
the area fraction of remaining γ′ precipitates and 
precipitated γ′ during cooling in the core and inter-
dendrites regions. The highest hardness values were 
obtained at 1200 Ԩ and the lowest at 1120	Ԩ	heat	treated	
specimens	respectively. 
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1- Introduction 
Increasing the operating temperature of gas turbines to 
improve their efficiency has been made the use of heat-
resistant alloys inevitable. Turbine blades are equipment 
that service at high temperatures and made from nickel, 
nickel–iron, and/or cobalt based superalloys. One of the 
most famous nickel base superalloys that used in the 
manufacturing of single crystal blades is GTD-111 
superalloy. This alloy is age-hardened by precipitation of 
γ′-phase, Ni3 (Al,Ti), which is a coherent precipitate in the 
Ni-rich matrix phase. The microstructure of these alloys 
consists of different phases such as reinforced gamma 
prime (γ′), carbides and eutectic γ-γ′ phases in the gamma 
(γ) matrix. Each of which is essential to achieve the 
desired properties. Although the strength of the 
superalloys is determined by the theses phases, but 
characteristics of γ′-precipitate such as its size, 
morphology and volume fraction influence the properties 
of the superalloy significantly. This should be noted that 
the elastic strain energy between the precipitate and 
matrix and γ′ nucleation rate are dependent on factors such 
as solutioning temperature and cooling rate which affects 
the shape and number of precipitates. So information 
about the dissolution and deposition temperature of γ′ 
precipitates is necessary for design suitable heat treatment 
cycles in different conditions. 

 
2- Experimental 
The laboratory specimens used in this study were made 
from a cast ingot of nickel-based superalloy GTD-111. 
The ingot was melted by a vacuum induction melting 
furnace and then casted. To determine the starting and 
finishing of the γ′ solutioning temperature of γ′ precipitate 
in the GTD-111 cast specimens, the thermal analysis test 
was performed from ambient temperature to 1300 Ԩ with 
the rate of 20 Ԩ/ min. According to the results of this test, 
different heat treatment temperatures were selected. The 
cast specimens of GTD-111 superalloy heat treated 
according to the heat treatment cycles designed in Table 
1. Microstructure of specimens after etching was 
investigated by using of a scanning electron microscopy. 
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Also, for measuring of volume fraction, density and size 
of the γ′ precipitates was used from the Clemex Image 
analysis software. Hardness of different heat treated 
specimens was measured by using Vickers micro-
hardness method. 
 

Table 1: Heat treatment cycles applied to GTD-111 superalloy 

 

 
3- Results and Discussion 
The primary microstructure of the cast superalloy is a 
dendritic structure. Primary γ′ precipitates were created 
during solidification and affected from cooling rate. Non-
equilibrium conditions during solidification caused non-
favorable morphology and volume fraction of γ′ 
precipitates in the cast structure. Therefore, the effect of 
solutioning temperature on the variations of shape, 
morphology and volume fraction of γ′ precipitants in the 
core and inter dendritic zones was evaluated, Heat 
treatment according to the 1100Ԩ/2h/AC cycle results in 
formation of irregular coarse cubical γ′ precipitates in 
both core and inter-dendritic regions  

Increasing the solution temperature up to (1120 Ԩ/ 
2h/AC), solved areas of primary γ′-precipitate between 
dendrite core and inter-dendritic regions were increased. 
The agglomeration of γ′ precipitates and changing 
morphology of these precipitates from cubic to oval 
shape.  

After heat treatment at 1150Ԩ/2h/AC, the morphology 
of γ′ precipitates in the dendrite core region was spherical 
and larger than the cast samples and heat treated samples 
at lower temperatures. Furthermore, the morphology of 
inter-dendritic γ′ precipitates was flower like.  

After heat treatment at 1180Ԩ/2h/AC, primary γ′ 
precipitates at the dendrite core areas were completely 
solved and new γ′ were precipitated during cooling to the 
room temperature. In the areas of inter dendritic, γ′ 
precipitates was not dissolved completely. The size of the 
remained γ′ precipitates was around 898nm that was 
larger than the γ′ in the as-cast and heat-treated at lower 
temperatures specimens.  

After heat treatment at 1200Ԩ/2h/AC, large 
precipitates in the dendrite core, were completely 
dissolved in the matrix. Due to the supersaturation of the 
matrix phase, the spherical γ′ precipitates were 

Cooling 
environment 

solutioning time (min) 
solutioning 

temperature (˚C) 
AC 240 180 120601100 
AC 240 180 120601120 
AC240 180 120601150
AC 240 180 120601180 
AC 240 180 120601200 
AC - - 60 401230 
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Table 2. Levels of temperature and acid concentration in design of experiments 

 Levels 
Variables െહ -1 0 +1 ൅હ 

Temperature (°C) 22 30 50 70 78 
Acid Concentration 1.17* (0.057**) 2 (0.098) 4 (0.196) 6 (0.294) 6.83 (0.335) 

*Acid value is reported as multiply stoichiometry values. 
**Acid value is reported as Molar. 

 

Where C0 is the initial acid concentration of the 
solution, CS is the stoichiometric concentration 
according to (1) and X is the fraction of the progress 
of reaction. 

In this research, Runge-Kutta 4th order method was 
used for fitting the models to the experimental data 
using the least squares method and for plotting curve 
X vs. t. The results showed that acceptable fit was not 
achieved in the previous assumed model. In the study 
of the rate reaction affected only by the temperature 
and the fraction of the reaction, instead of the acid 
concentration, the fraction of the reacted molybdenite 
is introduced into the rate equation. The use of the 
fraction of the reaction in the rate equation is 
somewhat equivalent to the effect of the surface 
effects on the rate equation. By reducing the amount 
of molybdenite in the reaction chamber, the total 
surface area is reduced and, as a result, the dissolution 
rate decreases. 

If X considered as the fraction of the reaction, the 
remained amount of molybdenite in solution will be 
proportional to (1-X). So, it can be written: 

r ൌ ୢଡ଼

ୢ୲
ൌ k ∙ ሺ1 െ Xሻ୬                                     (4) 

There n is reaction order with respect to the residual 
of the molybdenite content. In this case, acceptable fit 
was not achieved. In the next step, the simultaneous 
effect of the concentration of acid and the fraction of 
the reaction are considered in the equation rate. 
Accordingly, the final relation being as follows: 

r ൌ ୢଡ଼

ୢ୲
ൌ k ∙ C୫ ∙ ሺ1 െ Xሻ୬                                (5)  

Investigations showed that in this case, better fitting 
than the previous ones is achieved. But in order to 
introduce the effect of the complexity of the 
mechanical activation process of particles, the concept 
of variable activation energy was employed. 
According to which the activation energy is 
considered to be a linear function of the fraction of the 
reaction (equation 6), and it is increased with the 
advancement of the reaction. 

E ൌ E଴൫1 െ αሺ1 െ Xሻ൯                               (6)  

By putting this relation in k (Arrhenius's relation), 
finally, the relation between the rate of the previous 
state (5) is written as follows:    

	
ୢଡ଼

	ୢ୲
ൌ exp ቀ

ୠభሺଵିଡ଼ሻିୠమ
୘

൅ bଷቁ ሺ1 െ Xሻ୬ሺC଴ െ XCୱሻ୫    

(7) 
The results of the fitting of the above model to the 

empirical dissolution data in four modes of 
mechanical activation experiments are shown in 
Figure 1, which indicates acceptable fitting. 

 

Figure 1. Fitting results of the final developed model of 
variable activation energy on the leaching data in nitric acid 
media for mechanically activated molybdenite: (a) 4hr of 
activation, (b) 24hr of activation, (c) 2hr of activation in the 
presence of alumina, (d) 12hr of activation in the presence 
of alumina. 

4. Conclusion 
In this research, it was tried to make some changes in 
the shrinking core model to develop a kinetic model 
for predicting the dissolution behavior of 
mechanically activated molybdenite under different 
conditions. Considering the effect of acid 
concentration, the fraction of the reaction and the 
complexities related to the activation of particles, 
finally a suitable model with an acceptable fitting on 
the empirical data of molybdenite dissolution in nitric 
acid was obtained. 
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1. Introduction 
Shrinking core model (SCM) is used frequently in 
investigation of the rate of the dissolution reactions of 
minerals. In kinetic studies the SCM fits well for spherical 
particles, but it has some limitations. For instance, the 
concentration of acid during the dissolution process is 
considered to be fixed in this model, while it is in contrary 
with the practical results. On the other hand, physical 
properties and mineralogical factors may result in some 
complications and affecting the reaction rate. Such 
limitations show the importance of a deeper study on the 
dissolution reactions mechanism of molybdenite particles 
with unusual shape and geometry. As a result, this work 
tries to investigate a suitable model to forecast the 
dissolution behavior of milled molybdenite. Accordingly, 
achieving to variable activation energy model from 
shrinking core model is explained step by step.  
 
2. Materials and Method 
Molybdenite concentrate used in this research was 
prepared from Sarcheshme Copper Mine. Chemical 
analysis of this concentrate shows that the weight percent 
of molybdenum is more than 55%. Mechanical activation 
experiments were carried out in a planetary ball-milling 
machine with steel cups and balls, in the presence and 
absence of alumina as an additive. The milling conditions 
are given in Table 1. 
 
Table 1. Milling conditions of mechanical activation tests 
 

No. Time 
(hour) 

Ball/Powder Speed 
(rpm) 

Aluminum 
(Wt.%) 

1 4 40 300 0 
2 24 40 300 0 
3 2 40 300 50 
4 12 40 300 50 

 
The dissolution experiments of the activated samples was 
performed under different conditions. In these 
experiments, nitric acid was used to dissolve molybdenite 
(Equation 1): 

 
MoS2 + 6HNO3 → MoO3.nH2O + 2H2SO4 + 6NO + (1-n) 
H2O                                        

                    (1) 
The central composite design method (CCD) was used 

to design the space for dissolution experiments (Table 2). 
The pulp density was kept constant at 1.3 g / l and the 
stirring rate was fixed at 500 rpm in all tests. Finally, the 
prepared solution was centrifuged at 4000 rpm. The 
molybdenum concentration and the dissolution efficiency 
were determined by ICP and mass balance, respectively. 

3. Result and Discussion 
In order to develop a suitable model and obtain a rate 
equation, different situations can be assumed as follows:  
 The rate equation is only affected by temperature and 

acid concentration. 
 The rate equation is only affected by the temperature 

and the fraction of the reaction. 
 The relationship of the rate is affected by the 

temperature, acid concentration, and fraction of the 
reaction.  

 In addition to the effect of the temperature, acid 
concentration, and fraction of the reaction, the rate 
equation is also affected by the above-mentioned 
complications (mechanical activation effects). 

In order to investigate the effect of acid concentration on 
the reaction rate of the dissolution, the following equation 
can be used: 

r ൌ ୢଡ଼

ୢ୲
ൌ k ∙ C୫                                                     (2) 

In which k is the rate constant that according to the 
Arrhenius equation is a function of temperature, C is the 
momentary concentration of acid, and finally m is the 
reaction order with respect to the acid concentration. The 
momentary concentration of acid can be calculated from 
the difference between the initial and final amount of acid 
used: 

C ൌ C଴ െ XCୗ                                           (3) 
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