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1. Introduction 

stainless steel is a material of great interest in 

technological applications. The stability of the surface 

oxide (i.e., passive film) formed on the stainless steel 

depends mainly on the passivation time, temperature, 

alloy composition and working environment. Previous 

studies have shown that the passive film formed on a SS 

exposed to aqueous solutions are Cr-enriched close to the 

alloy, with hydroxide and water-containing compounds 

concentrated in the outermost region of the film and 

chromium oxide enrichment at the metal-film interface. 

The ion bombardment technique as a surface modification 

method presents some advantages over other techniques: 

(i) high temperatures are not needed; (ii) the bulk material 

remains unaffected after the implantation process; and 

(iii) the surface to be modified can be tailored by 

controlling the accelerating potential and the implantation 

fluence. The aim of this work is the study of the argon 

implantation fluence on the corrosion resistance behavior 

of stainless-steel substrates. 

 

2. Laboratory method 

Ion bombardment was performed on stainless steel 

samples with the approximate areas of 1 cm2 and 

thicknesses of 1 mm. Before ion implantation, sample 

surfaces were polished to a shiny finish by diamond paste 

and then cleaned ultrasonically in Alcohol and acetone 

bath, and at last, dried in an oven at 100 0C. The ion 

implantation facility of Plasma Physics Research Center 

of Science and Research Campus is used to bombard the 

different samples. Ion bombardment procedure was 

performed by Argon ions of the energy of 30 keV at 3×10 
17 ions/cm2 to 1×10 18 ions/cm2 fluences at ambient 

temperature. The angle between the implanted ions and 

sample surface was about 90. Study of the surface 

topography and roughness has been performed by AFM 

analysis in contact mode with scan area of 1 µm2. 

Electrochemical corrosion tests of the modified surfaces 

were done by potentiodynamic method using a 

potentionstat model EG&G applied princton 273A. The 

corrosion solution was 0.5 molar H2SO4. The potential, 
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that measured by saturated columel electrode (SCE) as a 

reference electrode, scaned from -250 mV versus open 

circuit potential (OCP) up to approximately +1000 mV 

versus OCP at the scan rate of 1 mV/sec.   

 
Table 1. Planting parameters for different samples 
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S1 1×1017 2300 30 380 

S2 3×1017 1150 30 380 

S3 5×1017 600 30 380 

S4 7×1017 920 30 380 

 
3. Results and Discussion 

Fig.1 shows the roughness variation with ion fluence. 

According to these results, the general trend shows an 

increase of the surface roughness with increase of ion 

fluence. It may be due to the erosion and sputtering of the 

surface by Ar ion bombardment which become more 

important at elevated fluence. In Fig. 2 potentiodynamic 

curves for unimplanted and ion implanted stainless steel 

samples at different conditions are shown. In Fig.3 the 

variation of corrosion current density with argon ion 

fluence is illustrated. With increasing Ar ion fluence the 

corrosion current density (icorr) which is related to 

corrosion rate, approximately decreases by 12 times and 

then increases. In other words, the minimum corrosion 

rate was achieved at 5× 10 17 ions/cm2 fluence. It seems 

that Ar ion implantation has two opposite effects in the 

range of fluence used in our case. There is no evidence to 

explain the decrease of the corrosion resistance by ion 

fluence. It may be due to the formation of unstable phase 

during the ion implantation. At high fluence in which the 

roughness value variation is more important, the effect of 

effective surface area should be taken account. At higher 

fluence when the effective area of the samples that is in 
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contact with the corrosion solutions increases and 

becomes important, the net current measured by 

potentiostat instrument and consequently the corrosion 

current that extracts from potentiodynamic curve will be 

increased too.  

 

Figure 1 Chart of steel surface roughness changes with 

increasing ion current of ion bombardment 

 

 

Figure 2 Variation of corrosion current with argon ion 

influences. 

 

Figure 3 Variation of corrosion potential versus argon ion 

fluences. 

4 - Conclusion 

The corrosion potential and roughness curves obviously 

indicate that corrosion potential variations caused by 

argon ion bombardment are inversely proportional to 

surface roughness. Corrosion current variations show an 

optimal fluence at 5×1017 ions/cm2 in which the corrosion 

resistivity is twelve times higher than unimpanted sample. 

Regarding to the thirteen percent increase of corrosion 

potential and twelve times decrease of corrosion current 

at fluence of 5×1017 ions/cm2, we can deduce that the best 

resistance against corrosion can achieve at this fluence for 

AISI 304 stainless steel by argon ion bombardment. 
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متر یون بر سانتی 1810تا  1710 جریان یونیکیلو الکترون ولت و  30ی آرگون با انرژی هایوناز  304در این پژوهش برای بمباران سطح استیل    چکیده

رار گرفت، تغییر در قمشاهده و مورد بررسی   AFMآرگون توسط دستگاه یهایوناستفاده شده است. تغییرات ریخت شناسی سطح استیل بعد از بمباران مربع
ر برابر نین مقاومت دتغییرات بر اثر بمباران یونی در زبری سطح و همچ نیز توسط دستگاه تست خوردگی انجام گردید. 304خصوصیات خوردگی سطح استیل 

انسیل دار نتایج پتز مقایسه نموا یونی دارد. بمباران جریان یونیمستقیمی با افزایش زبری و کاملا مشهود و قابل ملاحظه بود و رابطه  304خوردگی سطح استیل 

 یان یونیجر رفتن ی آرگون نسبت معکوس داشته و با بالاهایون جریان یونیخوردگی و نمودار تغییرات زبری کاملا مشخص است که پتانسیل خوردگی با 
کته منفی وردگی یک نخی آرگون به سطح نسبت داد که در مقاومت در برابر هایونتوان به اثر برخورد را می یابد، این روندپتانسیل خوردگی کاهش می

بری زی و تغییرات سیل خوردگرسیم که این نمودار از هیچ کدام از نمودارهای پتانشود.از بررسی نمودار تغییرات جریان خوردگی به این نتیجه میمحسوب می
دوازده برابر کاهش در  حدودا 5×1710 جریان یونیرسیم در .از بررسی نمودار تغییرات جریان خوردگی به این نتیجه میکندپیروی نمی جریان یونیبر حسب 

 .دهدجریان خوردگی و افزایش در برابر مقاومت در برابر خوردگی را نشان می
 

 .استیل ،آرگون، بمباران یونی، خوردگیکلیدی  های واژه

 

Investigation of the Effect of ion Bombardment on the Corrosion Resistance of  

Steel with Argon 

 

Amir Hoshang Ramezani 

Abstract The aim of this work is the study of the argon implantation on the corrosion resistance behavior of AISI 304 

stainless steel substrates. The effect of ion implantation dose on morphology and corrosion properties of AISI 304 SS 

has been investigated.In this work, argon ions of 30 keV energy have been implanted into  AISI 304 stainless steel at 

different fluences ranging from 3 × 1017to 10 × 1017Ar/cm2.The AFM analysis of implanted samples clearly shows 

significant change in surface. In order to evaluate the effect of the ion bombardment on the corrosion behavior, 

otentiodynamic tests were performed. The results show that the corrosion resistance of the samples strongly depends on 

the implantation fluences.The Corrosion potential and roughness curves obviously indicate that corrosion Potential 

variations caused by argon ion bombardment are inversely proportional to surface roughness. Corrosion current 

variations show an optimal dose at 5 × 1017ions/ cm2 in which the corrosion resistivity is 12 times higher than un-

implanted sample.  

 

Key Words: Argon, bombardment, Corrosion   
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 1401 ،سه، شمارۀ مسوسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

 مقدمه

 رفتارهای سطح فلزات، عموماً منجر به حل مسائل ساییدگی،

اصطحکاك، سختی، فرسودگی، خوردگی و اکسیداسیون 
 .است شود. استفاده از کاشت یون، در این زمینه نسبتاً جدیدمی

 ی تشکیل آلیاژهای فلزی باباریکه یون یک روش مستقیم برا

دهد. از این رو در دست میدقت مکانی کنترل شده، به
توان خصوصیات مواد جدید و موارد مطلوب را متالورژی می

 پیگیری و انتخاب کرد. تشکیل آلیاژهای خارجی، توسط کاشت

کار هبممکن است در ابر رساناها با دیگر تکنولوژیهای با ارزش 
 رود.

ک روش مستقیم برای تشکیل آلیاژهای فلزی باریکه یون ی 

رو در دهد. از اینمی دستبهشده، با دقت مکانی کنترل
توان خصوصیات مواد جدید و موارد مطلوب را متالورژی می

 پیگیری و انتخاب کرد. تشکیل آلیاژهای خارجی، توسط کاشت
کار هممکن است در ابررساناها با دیگر تکنولوژیهای باارزش ب

و  خوردفرا روش مواد با استفاده از باریکه یونی نتیجه بر رود.
رون ی با انرژی چندالکترون ولت تا چندین مگاالکتهایونورود 

باشد. گستردگی تأثیرات های سطحی جامدات میولت به لایه
 شود که بدانیم گستره عظیمی ازاین فرایند زمانی مشخص می

های خارجی اتمخصوصیات فیزیکی جامدات متأثر از مقدار 

، یاتی از قبیل مکانیکی، الکتریکی، اپتیکیصوصآنها است. خ
مغناطیسی جامدات از خواصی هستند که کاملاً به حضور و 

 باشند.ی خارجی در جامد وابسته میهایونمیزان 

در کاشت یون فلزات، در مورد تغییر ابعاد فیزیکی، تغییر  

اشت سطح باشد. کنظر کردن میمختصر سطح قابل صرف

انتخاب  .[2-1] شودسخت منجر به اعوجاج و دگرگونی نمی

های دستگاه کاشت یون و داشتن اولیه یونها به قابلیت چشمه

دانش قبلی در مورد آن دسته از یونهایی که اثرات مفیدی روی 

ی از قبیل یها. ویژگیبستگی دارد رفتار قراردادی فلزات دارند،

و سادگی نسبی فرایند ساخت، در دسترس بودن، ارزان بودن 

دارای کاربردهای فراوانی در  304باعث شده است که استیل 

توان به استفاده در ابزار صنعت باشد. از جمله این کاربردها می

صنعت  ها، ابزار پزشکی وکشتی های دریایی و بدنهبرشی، سازه

همه این کاربردها خواص سطحی  که در سازی اشاره کردماشین

اده همچون مقاومت در برابر خوردگی و سختی مورد این م

را به انجام تحقیقات  ناو دانشمندان و محقق استتوجه 

 بمباراناستفاده از روش روزافزون در این زمینه واداشته است. 

طح آلیاژ دانشی است که در چند دهه ت سیفیبهبود ک برایون ی

فلزی استیل  اخیر مورد توجه قرار گرفته است. از میان آلیاژهای

علت میزان قابل توجه کرم در ساختار آن موارد هب 304نگیر 

کار رفته در کشتیها و هاستفاده فراوان از جمله قطعات ب

مکانهایی که در آنها احتمال خوردگی سطحی وجود دارد 

 .شوداستفاده می

پارامترهایی مانند دما، انرژی یون، چگالی جریان و تابش در  

 ارانشده یونی مهم هستند. فرایند بمببمبارانه هایویژگی فیلم

شده و های بمبارانهیون و شرایط رشد بر مورفولوژی رابط

های تولید شده مکانیکی، الکتریکی و نوری تأثیر نمونه

و  از قبیل در دسترس بودن، ارزان بودن یهایگیویژ .گذاردمی

ای سادگی نسبی فرایند ساخت، باعث شده است که تانتالوم دار

 کاربردهای فراوانی در صنعت باشد. از جمله این کاربردها

های دریایی و توان به استفاده در ابزار برشی، سازهمی

 که سازی اشاره کردصنعت ماشین ها، ابزار پزشکی وکشتیبدنه

همه این کاربردها خواص سطحی این ماده همچون مقاومت  در

در برابر خوردگی و سختی مورد توجه بوده و دانشمندان و 

اشته را به انجام تحقیقات روزافزون در این زمینه واد نامحقق

طح ت سیفیبهبود ک برایون ی بمباراناستفاده از روش است. 

ته ه قرار گرفآلیاژ دانشی است که در چند دهه اخیر مورد توج

 .است

توانود  ی آرگوون موی  هایونتوسط  304بمباران سطح استیل  

هوای سوطحی آلیواژ را بسوته بوه میوزان       در اندازه دانوه  یتغییرات

ی آرگون درون سطح در پی داشته باشد. در ایون تحقیو    هایون

ی هوا یوون توسط  304سعی بر این است با بمباران سطح استیل 

متفاوت میزان تغییورات مقاوموت در   های جریان یونیآرگون در 

گیری شده و همچنین شورایط بهینوه   برابر خوردگی استیل اندازه

آیود. در ایون    دسوت بوه برای بمباران سطح استیل توسط آرگون 

ی آرگون برای تغییور مقاوموت در   هایونطرح از بمباران توسط 

یوون   جریان یونیبرابر خوردگی استفاده خواهد شد و اثر تغییر 

ران کننده در این فرایند موورد بررسوی قورار خواهودگرفت.     بمبا

همچنین بررسی تغییرات سطح بر اثر بمباران یوون آرگوون نیوز    
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دسوتگاه کاشوت در    نموایی از  مورد مطالعه قرار خواهد گرفوت. 

 نشان داده شده است. (1)شکل 
 

 
 

 نمایی از یک دستگاه بمباران یونی  1شکل 

  
 روش آزمایشگاهی

ها استفاده شده و نمونه 304های استیل آزمایش از نمونهدر این 
، 800توسط دستگاه پولیش با صفحه دوار و توسط پوست آب 

پولیش داده شده و  3000و  2500، 2000، 1500، 1200، 1000
شش،  هایدانهبعد از توسط نمد مخصوص و خمیر الماس با 

 Diamond Extender Blueسه و یک میکرون که با محلول 
ها در مرحله بعد نمونه صیقلی گردید. رقی  شده بودند کاملاً

و در محلول استن و الکل به  ندتوسط آب و صابون شسته شد
و بعد از  نددقیقه تحت عملیات التراسونیک قرار گرفت 20مدت 

گراد قرار درجه سانتی 100آن توسط اجاق مخصوص در دمای 
 تا خشک شوند. ندداده شد

آزمایش توسوط دسوتگاه کاشوت یوون مرکوز      این قسمت از  
هوا را بوه   تحقیقات پلاسما انجام گرفوت. چهوار عودد از نمونوه    

 خو   کنویم. برای کاشت انتخاب می 2cm 1های تقریبی مساحت

کوه در   10-5×2( Torrسوازی ) دستگاه در شروع عملیوات یوون  
(  Torr) حین عملیات کاشت با توجه به ایجاد باریکوه یوونی بوه   

هوای اسوتیل   کند. شرایط کاشت بر روی نمونهمی ییرتغ 2×4-10

آورده شوده اسوت. در نومن     (1)ها در جدول برای تمام نمونه
گراد درجه سانتی 500ها در حین کاشت دما در مورد تمام نمونه

های کاشت شده بوده است و همچنین زاویه برخورد برای نمونه

 )نسبت به خط عمود بر سطح( بوده است. صفر درجه
شناسی از گیری زبری سطح و مطالعات ریختبرای اندازه 

AFM (Auto Prob Cp)  ساخت شرکتPark Scientific 

Instrument .الکتروشیمیایی خوردگی استفاده شده است (EC )
 مورد مناسب الکتروشیمیایی تجهیزات از استفاده با توانمی را

( 2) شکل در مناسب تجاری دستگاه یک. داد قرار ارزیابی

 را پتانسیل که پتانسیواستات یک یا تغذیه منبع. شودمی مشاهده
 کنترل را جریان که است گالوانواستات یک یا کندمی کنترل
 توانمی که است نحوی به الکتروشیمیایی سل طراحی. کندمی
. کرد استفاده نیز تُرد یا نازك( WE) کار الکترودهای برای آن از

 رزین یک در است شده متصل آن به سیم یک که WE معمولاً
 متالوگرافی نمونه یک ،WE از نوع این. دارد قرار اپوکسی

 خوبی به الکترولیت، در وریغوطه از قبل که است معمولی
 باید الکترولیت در گرفته قرار یاجزا تمام. است شده پولیش
. نشوند الکتروشیمیایی فرایند در اختلال باعث تا باشند خنثی

 شد آورده مختلف مراجع در تجاری هایسل از دیگر هایطرح
 استاندارد اساس را بر الکتروشیمیایی سل یک( 2) شکل .است

ASTM G-5 شرکت توسط دهد که می نشان EG&G 

Princeton توزیعی ایجاد برای سل این. است شده طراحی 
 جنس از کمکی الکترود دو ،We سطح در جریان از یکنواخت
شود.می گفته الکترود سه سل سل، این به. دارد گرافیت

 

 های مختلفپارامترهای کاشت برای نمونه  1جدول 
 

 نمونه 1 2 3 4

)کیلو الکترون ولت( انرژی 30 30 30 30  

 متر مربع()بر سانتی چگالی جریان 140 140 140 140

 متر مربع()یون بر سانتی جریان یونی 1017×5 1017×7 1018×1 1017×3

 )ثانیه( زمان کاشت 600 920 1150 2300

 گراد()درجه سانتی دمای نمونه 380 380 380 380

https://commons.wikimedia.org/wiki/File:Ion_implanter_schematic.png?uselang=fa
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 دستگاه الکتروشیمیایی مدرن  2 شکل

 

 نتایج و بحث

ای یکی از مشخصاتی که بعد از کاشت یون تغییر قابل ملاحظه
باشد. بندی سطح نمونه تحت کاشت میخواهد داشت دانه

ر باشد که در اکثه مینظر موردتوجبندی از اینتغییرات دانه
ی بندی و زبری سطح وجود دارد. براای بین دانهمواقع رابطه

دست آمده از بررسی این مشخصه از دستگاه تصاویر به
میکروسکوپ نیروی اتمی استفاده شده است. در ذیل نتایج 

 های کاشت شده وآنالیز میکروسکوپ نیروی اتمی برای نمونه
اتمی است. میکروسکوپ نیروی نمونه کاشت نشده آورده شده 

ا در حالت غیر تماسی و در ناحیه اسکن یک میلی متر مربع ب
ر نانومتر انجام شد. به منظو 20نوك تنش کم شعاع کمتر از 

در حالت  AFMبررسی توپوگرافی و زبری سطح، از آنالیز 
 متر مربع استفاده شد. میلی 1تماس و مساحت اسکن 

بمباران یون تغییر قابل  یکی از مشخصاتی که بعد از 
بندی سطح نمونه تحت بمباران ای خواهد داشت دانهملاحظه

 باشد که درنظر موردتوجه میبندی از اینباشد. تغییرات دانهمی
. بندی و زبری سطح وجود داردای بین دانهاکثر مواقع رابطه

دست آمده از دستگاه تصاویر به برای بررسی این مشخصه از
نیروی اتمی استفاده شده است. در ذیل نتایج  میکروسکوپ

ه و های بمباران شدآنالیز میکروسکوپ نیروی اتمی برای نمونه

 تغییرات زبری در شکل نمونه بمباران نشده آورده شده است
 آورده شده است. (3)

باشد زبری سطح بر اثر طور که در نمودار مشخص میهمان 

افزایش یافته ولوی   2ion/cm   1701×5جریان یونیکاشت یون تا 
ای هظو بوه میوزان قابول ملاح    2ion/cm   1710×7جریان یوونی در 

دوبواره افوزایش    1×1810 جریوان یوونی  باشود. و در  کاهش موی 

گونوه توجیوه نموود کوه بوا      توان به اینیابد. این فرایند را مییم

که استیل مورد استفاده یک فلز چند کریستالی بووده  توجه به این
بمباران یونی صفحات کریسوتالی مختلوف سوطح اسوتیل     بر اثر 

صورت یکسان خورده نخواهند شد و منجر به ایجاد پسوتی و  هب
 های بیشتر و بالا رفتن زبری خواهد شد.بلندی

 

 
 

 ارانبمب یونی جریان افزایش با استیل سطح زبری تغییرات نمودار  3 شکل

 یونی
 

ورد یوون بوه   های سطح خود موانع برخو  بعد از مدتی بلندی 
-شوند یعنی به نوعی موجوب ایجواد سوایه   دیگر نقاط سطح می

گردنود. طبیعوی اسوت عمول خووردگی      هایی بر روی سطح می
ها اداموه یابود و   بر روی این بلندی هایونفیزیکی بر اثر برخورد 

های سایه اتفاق خاصی روی ندهد و همچنین در اداموه  در مکان
هوا  ها و درهتوانند بر روی سایهها میهای کنده شده از بلندیاتم

توجیه دیگر برای کم شدن زبوری در   .[17] نهشت مجدد شوند
توانود افوزایش میوزان انتشوار سوطحی      موی  5×1810جریان یونی

( 4)در شوکل   .[25-18] اتمهای استیل بر روی سطح نمونه باشد
 AFMبعدی و دوبعدی از آنالیزهوای  همچنین تصاویر سه (5) و

 آورده شده است.برای مقایسه 
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،  3 × 1710یونی جریان با شده بمباران نمونه از  AFMنالیزآ( ب) ،نشده کاشت نمونه از AFM نالیزآ( الف) :شده بمباران هاینمونه از  AFM نالیزآ  4 شکل

 نمونه از AFM آنالیز( ه، )1 × 1810 یونی جریان با شده بمباران نمونه از AFM نالیزآ( د) ،5 × 1710یونی جریان با شده بمباران نمونه از AFM نالیزآ( ج)

 7 × 1710یونی با جریان شده بمباران

 

     
 7 × 1710یونی نجریا با شده بمباران                      نشده کاشت نمونه از AFM                    1 × 1810یونی جریان با شده بمباران

      
 5 × 1710یونی جریان با شده بمباران                 3 × 1710یونی جریان با شده بمباران

 

 متفاوت یونی جریان با شده بمباران هاینمونه از بعدی دو تصاویر با AFM  آنالیز  5 شکل
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ها قبل و بعد از نمودارهای پلارازیسیون نمونه )6( شکل 
باشد طور که در شکل مشخص میدهد. همانکاشت را نشان می

 اند.پسیو از خود نشان داده-ها رفتار اکتیوتمام نمونه

اثر کاشت یون تغییرات جریان خوردگی بر  )7( شکل 
که  دهدیمدهد. این نمودار نشان نیتروژن در تیتانیوم را نشان می

 2ion/cm  جریان یونینمونه کاشت شده با  جریان خوردگی در

جریان کمترین جریان خوردگی و نمونه کاشت شده با  5×1710
بیشترین جریان خوردگی حتی بیش از   ion/cm1810×1 2  یونی

 باشد.دارا مینمونه کاشت نشده را 
 جریان یونیها به نمودار پتانسیل خوردگی نمونه (8) شکل 
(  6)طور که در شکل دهد. همانی آرگون را نشان میهایون

باشد پتانسیل خوردگی با اولین کاشت یون در مشخص می

این روند  است. کاهش داشته   on/cmi1710×3 2 جریان یونی
ادامه یافته و به یک میزان  نیز 2ion/cm 1710×5 جریان یونیدر 

افزایشی در  2ion/cm 1710×7  جریان یونیرسد. در حداقلی می
شود که این روند ثابت نبوده و در پتانسیل خوردگی مشاهده می

، دوباره پتانسیل خوردگی کاهش ion/cm1810×1 2 جریان یونی
 یابد. یم

ن تغییرات جریان پسیو شدن را بر اثر بمبواران یوو   )8( شکل 
دهود کوه جریوان    دهد. ایون نموودار نشوان موی    آرگون نشان می
 2ion/cm 1710×8 جریان یونینمونه کاشت شده با  خوردگی در

 جریوان یوونی  کمترین جریان خوردگی و نمونه کاشت شده بوا  
 2ion/cm 1810×1   بیشترین جریان خوردگی حتی بیش از نمونه

 باشد.کاشت نشده را دارا می
 

 
 

 آرگون یون توسط شده بمباران و نشده بمباران نمونه به مربوط پلارازیسیون نمودارهای  6 شکل

 

 
 

 مختلف هاییونی جریان در یونی بمباران اثر بر خوردگی جریان تغییرات  7شکل
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 گیرینتیجه

توسط  304آمده از بمباران سطح استیل  دستبهخلاصه نتایج 

از مقایسه نمودار نتایج  باشد.ی آرگون به قرار زیر میهایون
مشخص است  خوردگی و نمودار تغییرات زبری کاملاًپتانسیل 

ی آرگون نسبت هایون جریان یونیکه پتانسیل خوردگی با 

پتانسیل خوردگی  جریان یونیمعکوس داشته و با بالا رفتن 
ی هایونتوان به اثر برخورد یابد، این روند را میکاهش می

یک آرگون به سطح نسبت داد که در مقاومت در برابر خوردگی 

شود.از بررسی نمودار تغییرات جریان نکته منفی محسوب می
رسیم که این نمودار از هیچ کدام از خوردگی به این نتیجه می

جریان نمودارهای پتانسیل خوردگی و تغییرات زبری بر حسب 

کند. اما از یک نقطه عطف برخوردار است که پیروی نمی یونی
 افتاده است و حدوداًاتفاق  2ion/cm 1710×5 جریان یونیدر 

دوازده برابر کاهش در جریان خوردگی و افزایش در برابر 

دهد. نکته مهم دیگر در مقاومت در برابر خوردگی را نشان می
 2ion/cm جریان یونیاین نمودار افزایش جریان خوردگی در 

با  که از نمونه بمباران نشده نیز بیشتر بوده است. است  1×1810
سیزده درصدی در پتانسیل خوردگی و توجه به افزایش 

همچنین کاهش دوازده برابری در جریان خوردگی نمونه 

توان می 2ion/cm 1710×5 جریان یونیبمباران شده با 
برای  جریان یونیبهترین  جریان یونیاین  کهگیری کرد نتیجه

که بدون  است بالا بردن مقاومت در برابر خوردگی استیل

ای در تشکیل دادن هیچ پیوند جدیدی بهبود قابل ملاحظه
 مقاومت در برابر خوردگی استیل به وجود آورده است.

 

 تقدیر و تشکر

زاد اسولامی واحود تهوران    آاین مقاله با حمایت موالی دانشوگاه   
 غرب انجام شده است.  
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1. Introduction 

Nowadays, the use of nano materials is widespread in 

various industries due to their unique properties compared 

to coarse materials. The known methods for producing 

nano materials are: co-precipitation, mechanical alloying, 

use of colloidal solutions, combustion and supercritical 

water-based methods.  

By increasing the temperature during the sintering 

process, recovery, recrystallization and especially grain 

growth are observed. The increasing concentration of 

vacancies and the reduction of preventing barriers of the 

movement of grain boundaries lead to grain growth. For 

stopping the grain growth phenomenon, strategies should 

be adopted to prevent the movement of grain boundaries. 

One of these solutions is the use of fine sediment particles 

or secondary phase particles. These particles prevent the 

movement of dislocations or slow down their movement. 

So, grain growth will be stopped or delayed at high 

temperatures. In other words, the grain growth process 

will not occur during annealing 

 In this study, TiO2 has been used as the secondary 

phase in NiTi alloy nanostructure powder. This oxide is a 

thermally and chemically stable compound. From the 

price point of view, it is considered a cheap oxide, which 

has an acceptable abundance. The purpose of adding this 

oxide is to prevent the growth of NiTi phase grains during 

the sintering process.  

 

2. Materials and Method 
In this article, in order to investigate the effect of the 

presence of TiO2 on maintaining the nanostructure of 

milled NiTi alloy, two samples were produced by 

mechanical alloying method from nickel and titanium 

elemental powder. One of the samples contains TiO2 as 

the raw material. The samples were ground in a planetary 

mill with a speed of 250 rpm and a balls to powder ratio 

of 30:1 in a controlled atmosphere. In order to reach the 

same crystallite size for both samples, the milling time 

was chosen for 36 hours for the sample without TiO2 and 

22 hours for the sample with TiO2. 
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    Then the samples were pressed at 700 MPa and sintered 

in a furnace with a temperature of 900°C. After milling 

and sintering, XRD test was taken. The size of crystallites 

was estimated by Williamson-Hall method. DSC test 

(SETYS Evolution-175 model - SETARAM) was used to 

check the energy released during the annealing process. In 

order to simulate isothermal processes, the powder 

samples were heated at the maximum speed of the 

machine (100°C/min) to the test temperatures, and then 

were heated at a rate of one degree per minute for 2500 s.  

 

3. Results and Discussion 

Figure 1 shows the XRD patterns of samples after milling. 

As it is clear in the figure, NiTi peaks are clearly seen in 

both samples. Therefore, the powders are pre-alloyed 

before sintering. In this figure, the XRD of the samples 

after sintering are also shown. As can be clearly seen in 

both samples, the increase in the intensity of the peaks 

while the positions of desired peaks do not change 

indicates an increase in the size of the crystallites while 

no phase change happened in the samples.  

 

 
 

Figure 1- XRD results for milled and sintered samples. 

 

   Figure 2 a and b shows the DSC diagrams. The area 

under each peak represents the energy released during 
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heating. Therefore, the conversion fraction at a certain 

time is proportional to the area under the peak at that time. 

In Figure 2 c and d, the changes of the transformed 

fraction with time at different temperatures are shown. In 

the graphs, it is clear that for both samples, the time to 

complete the annealing process has decreased with the 

increase of the test temperature. 

 

 

 

 

Figure 2- a and b: DSC diagrams for the milled samples (a 

in the presence of TiO2, b: absence of TiO2), c and d: the 

transformation fraction diagram based on time. 

4- Conclusion  

1 - Milled NiTi powder showed an increase in size from 

the initial crystallite size of 198 nm to 987 nm after 

annealing at 900 °C, but the crystallite size of NiTi 

powder containing TiO2 changed from 191 nm to 461 

nm. 

2 - The activation energy of particle coarsening 

transformation during sintering was 31.85 and 96.47 

KJ for the sintered NiTi samples without and with 

TiO2, respectively. Also, the nucleation energy 

barriers were 93.9 and 75.7 KJ, respectively. The grain 

growth activation energy was calculated as 13.4 and 

14.4 KJ, respectively. 

3- The values of a (nucleation type representative) and c 

(growth control method) for NiTi and NiTi along with 

TiO2 were estimated as 0.9, 0.5 and 0.58, 1, 

respectively. These values indicated the reduction of 

the nucleation rate during annealing for both samples. 

The grain growth in the sample without TiO2 is 

controlled by diffusion while for the sample 

containing TiO2, grain boundary movement controls 

the growth.  
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فرد مواد نانو تا زمانی ک  دد  های منحصککر  کاداییآنجایی ک  اسکک ا از  فرایندجوشککی مواد نانو انداز ر دشککد دان  دد این این یکی از مشککک ت ت   چکیده

ز جمل  افزودن ذدات ها داهکادهای مختلفی امنظود جلوگیری از این پدید  و کاهش سککر   دشککد دان    اشککندر وجود داددر     نانومتر 100زیر انداز   محدود 

سیدی اتخاذ می  صد  رای       اک سب    میزان د  دد سید تیتانیوم     ل  دادا  ودن پایدادی ارادتی منا شد دان  جلوگشودا دد این پژوهش از ذدات اک ای  هیری از د

ساختاد  آلی ستفاد     دد هنگام  ملیات ت  NiTiاژ نانو شی ا سط آزمون    تأثیرا چگونگی شد جو سید تیتانیوم تو ضلی     وهای پراش پرتو ایکس ذدات اک سنج تفا گرما
شدندر یک گرو  از نمون      شی مودد  ردسی قراد گرف ا    این منظود دو گرو  نمون  تهی   گر دد اضود این اکسید    د اکسید تیتانیوم و گرو  دی ها  دون اضو دو 

سنیتیکی    سی  شرایط هم  مودد مطالع  قراد گرفتندا نتایج  رد شد دان     دمادما و غیرهمدد  شان دادر د ضود این  فرایندد از ها  ع ر دوی هر دو گرو  نمون  ن ر دد ا
سید تا دو  را ر انداز  اولی  و قبل از ت   سید تیتانیوم تا پنج  را ر افزایش یاف    جوشی دخ دادا اما میز اک شد دد  دم اضود اک سئل ر میزان انرژی   ان د  ا  ل  این م

 96/47صد از این اکسید  را ر   کیلوژول و دد نمون   ا اضود د  دد  85/31ها اس ا این انرژی دد نمون   دون اکسید تیتانیوم  را ر   سازی لازم  رای دشد دان   فعال

  یانرژکیلوژول و  رای  75/7و  93/9 را ر  یبترت   یزنجوان  یانرژسد   نین نتایج  رای دو گرو   دون اکسید و دد اضود اکسیدر  رای   کیلوژول  ود  اس ا همچ 
 امحاسب  شد DSC یها ر اساس داد کیلوژول  4/14و  4/13 یبترتدشد دان     یسازفعال

 سینتیکا رNiTi نانوساختاد ر اکسید تیتانیومردشد دان   کلیدیهای واژه

 

Investigation on the presence of titanium oxide particles effect in preventing the growth of 

NiTi granules in the sintering process 
 

Hadi Nasiri              Morteza Golmohammadi 
 

Abstract  Grain growth during sintering of nanomaterial is one of the main drawback is this process. Since the 

nanomaterials maintain their unique performance as long as their size dos not exceed a specific size range, various 

strategies, including the addition of oxide particles, are adopted to prevent this phenomenon and to slow down grain 

growth. In this research, titanium oxide particles were used to prevent the growth of NiTi nanostructured alloy grains 

during sintering operations due to their suitable thermal stability with amount of 10 wt.%. The effect of titanium oxide 

particles was investigated by X-ray diffraction (XRD) and differential scanning calorimetry (DSC) analyses. For this 

purpose, two groups of samples including with and without presence of titanium oxide were prepared and studied. The 

results of kinetic analysis on both sample groups showed that grain growth occurred after the process, in the presence of 

this oxide, up to twice the initial size and before sintering. But the growth rate in the absence of titanium oxide increased 

up to five times. The reason for this is the amount of activation energy required for grain growth. This energy was 31.85 

kJ in the sample without titanium oxide and 47.96 kJ in the sample with the presence of 10% of this oxide. Also, based on 

DSC data, the barrier energy were calculated as 9.93 and 7.75 kJ, and the  grain growth activation energy were calculated 

as 13.4 and 14.4 kJ, for the samples with out and with titanium oxide respectively. 

Key Words: Grain Growth, TiO2, NiTi, DSC. 
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  مقدمه

فرد خود  خواص منحصر امروز  استفاد  از مواد نانو     ل  
دان  دد صنایع مخلتفی دواج یافت  اس ا نسب     مواد ددش 
شود تا مواددی همچون دمای ذوب کاهش دیزدان   ودن سبب می

تر اس ا از لحاظ خواص یا د دد نتیج  تولید محصول داا 
 موادد مختلفی مخصوصاًادتقای مکانیکیر دیز دان  شدن سبب 

های شناخت  شد   رای تولید دا دوششومقاوم     سایش می
دسو یر آلیاژسازی مکانیکیر استفاد  از مواد نانو  بادتند از: هم

ا دد  عضی [3-1] های کلوئیدیر ااتراق و آب فوق  حرانیمحلول
از موادد مواد پوددی نانو انداز ر    تنهایی کاد رد  الایی ندادند و 

 رای ساخ  یک  جوشیهمین منظود نیاز    یک مرال  ت   
قطع  کامل اس ا یکی از معض ت این  ملر  الا  ودن دما و دد 
نتیج  ااتمال دشد ذدات نانو اس ا اگر دشد ذدات     یشتر از 

 ا[4,5] یا داد نانو دخ  دهدر کیفی  خواص ماد  نیز کاهش می
دادهایی از قبیل:  ازیا یر جوشیر دخت  فرایند ا افزایش دما دد  

دشد شودا دلیل ویژ  دشد دان  مشاهد  می مجدد و   تبلود
های صعودر ها دد اثر مکانیزمجایی ر  ازشدن قفل نا هاکریستالی 

جلوگیری از  موانعها و دد نهای  کاهش جایافزایش تعداد تهی
همین منظود  اید داهکادهایی  رای ارک  مرزهای دان  اس ا   
هار ا یکی از این دا  الکردذ ها اتخاجلوگیری از ارک  مرزدان 

-استفاد  از ذدات دسو ی دیز و یا ذدات فاز ثانوی  اس ا   

ها شوند و یا ارک  جایی ک  این ذدات مانع ارک  نا طودی
ر دد نتیج  دشد دان  دد دمای  الا متوق  و یا    کنندآنها دا کند 

دد این  دشد دان  فرایندتعویق خواهد افتادا     بادت دیگرر 
ا استفاد  از ذدات ثانوی  ک  [9-6] جوشی دخ نخواهد دادت 

شیمیایی و دماهای ذوب  الا داشت   اشند و  یماهی  پایداد
دد زمین  اصلی توزیع یا ند تا  همگنصودت همچنین  توانند   
 دانکن مشترک  ا زمین  ایجاد لدوستی دا دد فص یشترین مقداد هم

یک دا  ال ساد  و مقرون    صرف  اس ا  ثانوی  ذدات از استفاد 
 یشتر مواد اکسیدی دادای این خاصی  هستند و دد میان آنها 

2TiO  ل  دد دسترس  ودنر قیم  پایین و پایدادی شیمیایی    
ا استفاد  از [10,11]ها اس   سیاد  الا جزو پرکاد ردترین آن

یک دوش مرسوم  DTAو  DSC آزمون دس  آمد  از های   داد 
های مختل  و از آن طریق محاسب  فرایند رای مطالع  سینتیکی 

 فرایندسازی اس ا دد این دوشر  ا توج     وا ستگی انرژی فعال
دهی مختل  ارادتهای سر  توان  ا ا مال    دما و زمان می
 هایمدل  ا دا هاداد پیک گرمازار  مر وط   های و استخراج داد 

 سازی دا    دس  آوددجا انرژی فعالو از آن داد اقانطب مختل 

 ا[12-14]
دد این مطالع  از اکسید تیتانیوم     نوان فاز ثانوی  دد پودد  

این اکسید یک ترکیب استفاد  شد  اس ا  NiTiنانو ساختاد آلیاژ 
پایداد از لحاظ ارادتی و شیمیایی اس ا از جنب  قیمتی نیز یک 

شود ک  فراوانی قا ل قبولی نیز محسوب میاکسید ادزان قیم  
های فاز افزودن این اکسیدر جلوگیری از دشد دان از هدف داددا
 ا[5,15,16]جوشی اس  ت  فراینددد این  NiTiزمین  

 

 مواد و روش تحقیق

 نانو ردسی اثر اکسید تیتانیوم  ر افظ     منظوداین مقال   دد
 ر دو نمون   ا دوش ساختاد آلیاژ نایتینول آسیا کادی شد

آلیاژسازی مکانیکی از پودد  نصری نیکل و تیتانیوم تولید شد  
     نوان ماد  اولی ها ااوی اکسید تیتانیوم نمون اس  ک  یکی از 

دود  ر دقیق   250ای  ا سر   سیاد  ها دد آسیابنمون  اشدا می
دد اتمسفر کنترل شد  آسیا کادی  1    30و نسب  گلول     پودد 

اندا  رای دسیدن    انداز  کریستالی  یکسان  رای هر دو شد 
سا    36نمون  زمان آسیا کادی  رای نمون   دون اکسید تیتانیوم 

سپس شدا سا   انتخاب  22و  رای نمون  دادای اکسید تیتانیوم 
 ا  پرس سرد شد  و دد کود مگاپاسکال  700 ا فشادها نمون 
 جوشیپس از آسیا کادی و ت  شدندا  جوشیت  C 900دمای  
 های آن  اکریستالی تا انداز   گرفت  شد XRDتس  ها نمون از 

 اهال تخمین زد  شود-دوش ویلیامسون
دد  آنیلهای فرایندانرژی آزاد شککد  دد این   رای  ردسککی 

 SETYS Evolution-175مدل ) DSCشی از تس  جوزمان ت 

- SETARAM )  های هم فرایندسازی شبی    منظود دا استفاد  ش
ستگا     یهانمون دما  سر   د   (C/min100°) پوددی  ا اداکثر 
و  عد از آن  ا سککر   یک  انجام تسکک  گرم شککدندی هاتا دما

 ندا اشد م رگ s2500   مدت  ددج   ر دقیق 
 

 نتایج و بحث

دو نمون   عد از آسیاکادی دید   XRDهای طی  (1)دد شکل 
طود ک  دد شکل مشخص اس ر دد هر دو نمون  همانشودا می
شوندا  نا راین پوددها قبل از میوضوح دید      NiTiهای پیک
دد این شکل  .اندددآمد آلیاژی  جوشی    صودت پیشت 

 آودد  شد نیز  پس از تفجوشی ها نمون XRDهای همچنین طی 
پیک ها و  دم افزایش ادتفاع دد هر دو نمون  اس  ک     وضوح 
دهند  افزایش نشانها قا ل مشاهد  اس  ک  تغییر دد محل پیک
ن ها دد اینمون تغییر فازی دد  و  دمها انداز  کریستالی 
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  اجوشی اس ت 
مر وط      یکوچک یها کی پ 2TiOذدات  یااو  یدد نمون   

جوشی  ا وضوح  یشتری  ت  از ک   عد هستند صیتشخآن قا ل 
ها  کریستالی ( و انداز  εمقداد کرنش شبک  )ی  هستندا ؤقا ل د

(d ر اساس دا ط  )[17] زد  شد نیتخم هال -امسونیلیو ی: 
 

(1                ) B cos θ =
0.9λ

d
+ 2ε sin θ 

طول موج  λدد نص  ادتفاعر  کیپ یپهنا B دد این دا ط ر 
 NiTiپیک اصلی  3از  ااس (ر pm164.51= Cuλ) کشیاشع  ا

 (1) رای محاسبات استفاد  شد  اس  ک  نتایج آن دد جدول 
آودد  شد  اس ا انداز  کریستالی  دد هر دو نمون   عد از 

ک   عد از یکسان اس  دد االی آلیاژسازی مکانیکی تقریباً

شودا  ل  آن جوشی تفاوت قا ل م اظ   ین آنها دید  میت 
 2TiOسط ذدات جایی تو    ممانع  از ارک  مرزدان  و نا 

تر این موضوع از نمون  شودا  رای  ردسی دقیقنسب  داد  می

 (2)دما دد دماهای مختل  مطا ق جدول هم DSCهای تس 
گرفت  شد  اس 

 

 
 جوشی شد  رای نمون  آسیاکادی شد  و ت  XRDنتایج آزمون   1شکل 

 

 دس  آمد  از الگوهای پراش نتایج    1جدول 
 

 nm انداز  کریستالی  %  کرنش شبک  نمون 

NiTi 9/5 198 

2NiTi + TiO 10 191 

Sintered TiNi 3/1 987 

2Sintered NiTi + TiO 7/2 462 

 

 DSCشرایط آزمایش   2جدول 
 

 E (KJ) میانگین  n n (C) آزمایش انجام دمای 2TiO ددصد

10 

750 39/3 

58/3 96/47 
800 68/3 

850 92/3 

900 3/3 

0 

750 44/2 

4/2 85/31 825 49/4 

900 31/4 
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و  ا ث   دهدیدخ م مختلفی یهاد یپد یجوشککت  نیدد ا 
صل از آل   شود یم ساختاد اا ساز ینانو    رودا نیاز   یکیمکان یاژ

معادل  وسککیل    ها وا سککت     دما و زمان هسککتند و  فراینداین 
 :[18]هستند دا دادا مدل شدن  ی اودامی قا ل

(2              ) )nexp(Kt -x(t) = 1 

  را ر: Kثا   و  nکسر انجام استحال  و  xمعادل   نیدد ا 
(3              ) (/ R T effE-exp( 0K(T) = K 

نشان داد     effEتمام استحال   ا   ی راثر ؤم یفعال ساز  یانرژ 

ر ک     آن ثا   معادل  اسکک  0K و گازهاثا    Rشککد  اسکک  و 
مقداد   Kخاص   یدما  کی  یا  راشکککودفاکتود فرکانس گفت  می   

 :شودیدد نظر گرفت  م ری   صودت ز nاس ا ثا    یثا ت
(4                            )  n= a+bc 

فقط دد  یعنی اشد  a=0 اس : اگر یزنمعرف نوع جوان  aک   
انجام  یزناستحال  جوان  نیو دد ا دهدیاستحال  دخ م یا تدا

انجام استحال  سر    نیدد ا یعنی اشد  a>0<1اگر  شودرینم
دد  یزنسر   جوان  یعنی اشد  a=1اگر  شودریکم م یزنجوان 
سر    یعنی اشد  a>1 رانجام استحال  ثا   اس  و اگ نیا

ها دشد جوان   عدا شودیم ادیانجام استحال  ز نیدد ا یزنجوان 
 انیکنترل دشد دا   ینحو  c(ا 3 و 2ر 1) شودیمشخص م b  ا
ر c=1کنترل دشد  ا نفوذ اس  و  یدهند نشان c=5/0کند: یم

 ا[19] کندیم انیکنترل  ا فصل مشترک دا  
 دماهای ا  DSC ینمودادها (ب-2)و  (ال -2) دد شکل 

 دهند نشان کیهر پ ریمختل  نشان داد  شد  اس ا مساا  ز
کسر انجام  نی نا را ااس  گرمایش نیآزاد شد  دد ا یانرژ

دد آن زمان  کیپ ریزمان مشخص  ا مساا  ز کیاستحال  دد 
 یافت تحول کسر تغییرات (د-2)و  (ج-2)کل دد ش متناسب اس ا

ا دد نمودادها اس  شد  داد  نشان مختل  دماهای دد زمان  ا
مشخص اس  ک   رای هر دو نمون   ا افزایش دمای تس  زمان 

 های آنیل کاهش پیدا کرد  اس ا فرایند   اتمام دسیدن 
توان می ln(t)دد مقا ل  ln[-ln(1-x)] ا دسم نمودادهای  

شیب خط و  n   دس  آودد ک  دد دا ط  اودامی   Kو  nمقادیر
K ا دسم نمودادچنینر  رض از مبدأ اس ا هم ln (t)    نسب
  1/T  سازی  رای وان مقداد انرژی فعالتاز دوی شیب خط می

انجام تحول    دس  آوددا این نموداد  رای نمون   دون و  ا 
2TiO  دسم شد  اس  و مقادیر    دس  آمد  دد  (3)دد شکل

 گزادش شد  اس ا (2)جدول 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 های آسیاکادی شد  رای نمون  DSCنمودادهای  (ب)و  (ال )  2شکل 

  (د)و  (ج)ر دد اضود اکسید تیتانیومر ب:  دم اضود اکسید تیتانیوم( :)ال 

 نموداد کسر استحال  انجام شد   ر اسب زمان
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ر  رای T/1000دد مقا ل  ln kدد مقا ل  ln[-ln(1-x)]نمودادهای   3شکل 

ب( و دداضود اکسید تیتانیوم )و  (د )ال  دون اضو اEو  n یمحاسب 

 د(ا)و  ()ج

س        صودت  شد دان  دد این آنیل ک       عدی  ا توج     د
س    ساس مقداد    3(  را ر 4دد دا ط  ) bمقداد ا س ا  ر این ا  cا

  اشد  5/0 اید  2TiO دون  رای نمون  

 اشدا     یان دیگر دد نمون   دون  3 تواند کمتر از  nتا مقداد  

2TiO نفوذ    دد این آنیل وا ست  ها کنند  دشد دانمکانیزم کنترل 
 گذاد اس اتأثیراس ر  نا راین دما  ر سر   دشد دان   سیاد 

 را ر  a ر مقداد2TiO رای نمون   دون  cو  bر ا توج     مقادی 
 فرایندزنی دد این دهند  کاهش نرخ جوان نشاناس  ک   9/0

های آنیل فلزات ک  ا تدا    فرایندآنیل اس ا این نتیج  اخیر  ا 

ها  ازیا ی و تبلود مجدد سریع انجام جایی نا دلیل دانسیت   الای 
 bنیز مقداد  2TiOخوانی داددا دد مودد نمون  ااوی شوند هممی

دد این آنیلر  ها  عدی دانس ر  ا توج     دشد (4)دد معادل  

زنی دد این آنیل دد  ا دد نظر گرفتن شرایط جوان  اس ا 3 را ر 
 اشد  نا راین  1 اید  ددی کمتر از  aفلزات ک   یان شدر مقداد 

 3 تواند  ددی  زدگتر از  nدد نظر می گیریم تا  1دا  cمقداد 
توسط مکانیزم  2TiOیعنی دشد دان  دد نمون  ااوی  ؛دس  آید  

توان    میموضوع دا شودا این میارک  مرز دان  کنترل 
کنندگی ذدات فاز دوم نسب  داد؛ دد اقیق  ذدات قفلخاصی  

2TiO   ها توانند مرزدانمیاند شد ک   ا آسیاکادی دد زمین  پراکند 
  aجوشی  شوندا مقداد دا قفل کنند و مانع دشد دان  دد این ت 

آیدا میدس     53/0 را ر  2TiO رای نمون  ااوی  (4)از معادل  

نسب     نمون   دون  2TiOدد نمون  ااوی  aکمتر  ودن مقداد 

2TiO  ی  یشتری ها آنیل جوان اولی دهد ک  دد مراال مینشان
 شودا میزد   2TiOدد نمون  ااوی 

های آنیل دد نمون  ااوی فرایندسازی فعالانرژی سد مقداد  

2TiO 2ی  دون ها  یشتر از نمونTiO  یعنی دشد دان  دد  ؛اس
تر اس  و انتظاد انداز  دان  کمتری دد سخ  2TiOنمون  ااوی 

دود ک  این نتایج  ا مقادیر انداز  دان     میجوشی آن  عد از ت 
سازی    فعالمنطبق اس ا مقداد انرژی  XRDدس  آمد  از 

( و gEسد انرژی دشد )یند ا ردس  آمد  از دا ط  اودامیر 

 اس  ک   ا دا ط  ذیل قا ل تفکیک از هم هستند (nEزنی )جوان 
[18,19]: 

(5                      ) g+ bcE n= E effE 

هستندا دا  تخمین  (4)همان مقادیر دا ط   cو   bک  مقادیر 
هم دما  DSCزنی استفاد  از نمودادهای وان سد انرژی جمقداد 

نجام مشخص اس  ک  وا ستگی زمان ا DSCاس ا از نمودادهای 

y = 2.3145x - 13.084
R² = 0.9923

y = 2.4913x - 14.885
R² = 0.9984 y = 2.4402x - 15.988

R² = 0.9993
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آنیل    دما  سیاد زیاد اس ؛ این وا ستگی توسط یک معادل  
 :[18,19] ل توصی  اس آدنیوسی قا 

(6)                        T)B/knexp (E 0= t it 
 t  های آنیلر فرایندزمان انجامnE سازی سد انرژی فعال
ثا    ولتزمن اس ا شیب  Bkدمای انجام آنیل و  Tزنیر جوان 

دهند  مقداد سد انرژی نشان ln t    1/Tخط دگراسیون نموداد 
ی  ا و  دون ها نمودادهای مر وط  رای نمون زنی اس اجوان 

2TiO  دسم شد  اس ا (4)دد شکل 
 

 
 

 (ل ا : رای محاسب  سد انرژی جوان  زنی Ln t    T/1000نموداد    4شکل 

 دد اضود اکسید ( دون اضود اکسیدر ب

 

 KJ 93/9ر 2TiOزنی  رای نمون   دون جوان انرژی سد مقداد  
ر    دس  آمد  اس ا این مقادی KJ 75/7ر 2TiOو  رای نمون   ا 

تر داا زنی جوان  2TiOی ااوی ها دهد ک  دد نمونمینشان 

 ها محاسب  شد   رای نمون aشودا این نتایج  ا مقداد انجام می
زنی دد این موضوع اس  ک  نرخ جوان ید ؤمهماهنگی دادد و 

    یشتر اس ا  ا توج   2TiOآنیل دد نمون  ااوی  فراینداوایل 

سازی دشد  رای نمون   دون فعالانرژی سد مقداد  (5)دا ط  

2TiO  رKJ 4/14  2و  رای نمون  ااویTiO رKJ 4/13   محاسب
 2TiOسازی دشد دد نمون  ااوی فعالانرژی سد شدا  یشتر  ودن 

جوشی اس ا دد کمتر  ودن انداز  دان  این نمون   عد از ت ید ؤم
رژی زنی    مراتب کمتر از انجوان انرژی سد هر دو نمون  مقداد 

دد هر  تحولکنند  محدود سازی دشد اس   نا راین  امل فعال

 دو نمون  مرال  دشد اس ا 
 این دد دان  دشد تحول همدمای غیر  ردسی منظود    

تس   2TiOر  ا و  دون NiTi از دو نمون  پوددهای جوشیت 
DTA  ا گرمایش پیوست  نیز     مل آمد ک  دد آن هر نمون   ا 

 C1000س  سر   گرمایش متفاوت از دمای محیط تا دمای 

قا ل مشاهد  اس  ک   ا افزایش  (5)گرم شدا نتایج دد شکل 
د    دماهای  الاتر منتقل شد  و ادتفاع سر   گرمایش پیک نمودا

شود میآن نیز افزایش یافت  اس ا این دفتاد دد هر دو نمون  دید  

شدت این تغییرات کمتر اس ا  2TiOهرچند ک  دد نمون  ااوی 
 2TiOزنی دد نمون  ااوی جوان سازی کمتر  ودن سد انرژی فعال

ها  یشتر  اشد و دد نتیج  فرایندشود ک  سر   شروع می ا ث 

کمتری  ر دمای پیک  تأثیرافزایش سر   گرمایش )کاهش زمان( 
داشت   اشدا همچنین نمودادهای مر وط    نمون    DTAنموداد 
تر  ودن سخ تری دادد ک  دلیل آن پهنهای پیک 2TiOدادای 

اس ا  ا استفاد  از معادل   تحول ر  ودن دشد دان  و دد نتیج  زمان
های آنیل دا محاسب  فرایندسازی انرژی فعالسد توان میسینجر ک

 :[19-18] کرد
 

(7                   ) )=E/RT+const/2ln (T 
 

سد  Eدمای پیک و  Tسر   گرمایش و  دد این معادل   
 β)/2ln(T    RT/1سازی اس ا شیب خط نموداد فعالانرژی 
 (د-5)و  (ب-5) شکلاس  ک  دد  سازیفعالدهند  انرژی نشان

 تحولسازی نمودادهای مر وط قا ل مشاهد  اس ا انرژی فعال
  2TiO 54کیلو ژول و دد نمون  ااوی  2TiO 41دد نمون   دون 

دد  DSCکیلو ژول محاسب  شدا این نتایج  ا نتایج ااصل از  
سازی فعالسد انرژی      بادتیهماهنگی دادد و  دماشرایط هم

  یشتر اس ا  2TiO رای نمون  ااوی 
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 دون اضود  (ال  :دد س  نرخ گرمایش مختل  DTA نموداد  5شکل 

 دون اضود  (ب رT)T)/1β)/(/2ln ا اضود اکسیدر نموداد  (ج راکسید

  ا اضود اکسیدا (اکسید و د
 

 گیرینتیجه

جوشی شدن دد دمای  عد از ت  NiTiپودد آسیاکادی شد  ا 1

C 900   اولی   کریستالی از اندازnm198    nm987  افزایش

ااوی  NiTiپودد  کریستالی انداز  نشان دادندر اما انداز  

2TiO  ازnm191    nm461 تغییر کردندا 

 طول دد پودد ذدات شدن ددش  تحولسازی انرژی فعالا 2

 KJر NiTiجوشی شد   رای های ت دد نمون  جوشیت 

انرژی سد و  KJ96/47 ر2TiO   همرا   NiTiو  رای  85/31

؛ و انرژی KJ 75/7و  KJ 93/9زنی    ترتیب  رای آنها جوان 

 KJ 4/14و  KJ 4/13سازی دشد دان   رای آنها    ترتیب فعال

 محاسب  شدا دما هم شرایط دد DSCهای  ر اساس داد 

( کنترل دشد ینحو ) cو ی( زنمعرف نوع جوان ) aدیر مقاا 3

ر 58/0و  5/0ر 9/0   ترتیب  2TiOمرا     ه NiTiو  NiTi رای 

دهند  کاهش نرخ نشانتخمین زد  شدا این مقادیر  1

زنی دد این آنیل  رای هر دو نمون  اس  و دشد دان  جوان 

شود  رای نمون  میتوسط نفوذ کنترل  2TiOدد نمون   دون 

 کنند  دشد ارک  مرزدان  اس ا کنترل 2TiOااوی 

-ن  ا ث قفل شدن مرزدا NiTiدد زمین   2TiOذدات فاز ثانوی  ا 4

جوشی ساختاد دیزدان  ااصل از ها شد  و دد این ت 

 کندا آسیاکادی دا افظ می

دما گرمایش همدما نیز نتایج ااصل از غیر هم گرمایشدد ا 5

-ی ت ها دد نمون تحولسازی مشهود اس  و انرژی فعال

ر 2TiO   همرا   NiTiو  رای  KJ41ر  NiTiای جوشی شد   ر

KJ5/54 امحاسب  شد 
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1- Introduction 
Ferritic-Martensitic dual-phase steels are widely used in 

car manufacturing industries because of the attractive 

mechanical properties such as significant tensile strength 

and good formability. It is clear that the mechanical 

properties of these steels are dependent on the 

microstructural characteristics like the fraction of 

different phases and the dislocation density of each phase 

that are both affected by the thermomechanical history. 

One of the main thermomechanical treatments applied on 

the mentioned steel to form the dual phase microstructure 

is inter-critical annealing (IA) and subsequent quenching. 

The aim of the current work is to investigate the effect of 

the IA temperature of the JIS-SAPH440 steel on its tensile 

characteristics like the tensile strength and the strain rate 

sensitivity of flow stress (SRS).  
 

2- Materials and Methods 
JIS-SPAH440 steel is received in form of a cold-rolled 

sheet and after cutting, it is subjected to normalizing at 

900 ºC for 20 min. Then, the normalized pieces are 

subjected to IA at different temperatures of 750 ºC, 770 

ºC, and 790 ºC. Afterwards, the tension test at room 

temperature is applied using two different strain rates. 

Also, the microstructure evolution of different pieces is 

studied using optical microscopy, scanning electron 

microscopy (SEM), and X-ray diffraction examination. 

The Williamson-Hall method is applied to evaluate the 

dislocation density (ρ) of the ferrite phase of specimens. 
 

3- Results and Discussion  

As shown in Fig. 1, the increase of the IA temperature 

from 750 ºC to 790 ºC causes an increase of the martensite 

fraction from 31% to 45%. This increase of the annealing 

temperature also increases the dislocation density of the 

ferrite phase from 5×1014 to 1.54×1016. As shown in Fig. 

2, the alloy tensile strength increases while its SRS 

decreases as results of the applied increase of the 

annealing temperature. Table 1 compares the results of the  
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tension test and microstructural studies of different 

specimens.  

Considering the microstructure of the specimens, one can 

propose a mixture rule to model the strength of the 

specimens as below: 

𝜎𝑇 = 𝑓𝐹𝜎𝐹 + 𝑓𝑀𝜎𝑀                                                (1) 

The strength of martesite (𝜎𝑀) can be evaluated using its 

hardness while the strength of ferrite ( 𝜎𝑓)  can be 

evaluated considering its dislocation density as below: 
𝜎𝐹 = 𝛼𝐺𝑏√𝜌                                        (2) 
Results of this model and the experimental strength of the 

specimens are compared in Table 2. Also, the decrease of 

the SRS is attributed to the increase of the dislocation 

density of the specimens which increase the number of 

mobile dislocations.  

 

4- Conclusions 
The increase of the IA temperature of the JIS-SAPH440 
increases its strength. This effect is attributed to the 
increase of the martensite fraction and the dislocation 
density of the ferrite phase in the alloy. The increase of 
the IA temperature also decreases the SRS of the alloy 
attributed to the increase of the dislocation density of the 
ferrite.  

 
Table 1. Comparison of a microstructural characteristics 

and mechanical properties of the normalized and the inter-

critically annealed specimens. 
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Table 2. Comparison of the tensile strength evaluated using Eqs. 1-2 with the tension test results. 

 All strength are in MPa 

 

Experimental  

Tensile Strength  
Evaluated Tensile 

Strength 
Ferrite 

Strength  
Martensite 

Strength 
IA Temperature 

)Co ( 

803 806 645 1164 750 

973 1010 919 1168 770 
1088 1180 1160 1211 790 

 

 
Figure. 1 SEM Microstructures of (a) normalized; and inter-critically annealed at (b) 750 ºC, (c) 770 ºC 

 and (d) 790 ºC. 

 

 
 

Figure. 2 Tension test results of (a) normalized and intercritically annealed at (b) 750 ºC, (c) 770 ºC and (d) 790 ºC 

 



  (36-25. )1401، 3، 33مهندسی متالورژی و مواد، 
 

 

 

 

 

 مهندسی متالورژی و مواد 

 

https://jmme.um.ac.ir/ 

 

 

 

27 

 *آن رفتار کششیبر  440SAPH دمای آنیل میان بحرانی فولاد دوفازیاثر 
 مقاله پژوهشی

  (3)محمد مزینانی          (2)محمد حسن فرشیدی           (1)فرصالحیمهران 
DOI: 10.22067/jmme.2022.77644.1062 

  

  گسترده دکاربر ارایی مناسب دپذیرشکلو  بالاکششی نظیر استحکام  مکانیکی قابل توجه یخواصدارا بودن  به دلیلمارتنزیتی -فریتی فازیفولادهای دو یدهچک

سازی     صنایع خودرو ستند در  ست که    .ه شن ا ساختاری     خواص مکانیکی این فولادها رو سته به ویژگیهای ریز  سر حجمی فازه  آنهاواب ای مختلف و  از جمله ک

ست   این فازها در جاییهچگالی ناب صه  که ا شخ ساختاری این م شند. می، تابعی از تاریخچه ترمومکانیکی های ریز  س پژوهشاین از  هدف با ساختار ی اثر ، برر   ریز
  باشد. می آن نمای حساسیت تنش سیلان به نرخ کرنش    و کششی   استحکام  رفتار کششی این فولاد نظیر  ی هاهمشخص   بر JIS-SAPH440 مارتنزیتی-فریتی فولاد

در  آزمون کشش توسط ذکور مرفتار سیلان فولاد  ، دقیقه 30به مدت  گرادسانتی درجه  790الی  750آنیل میان بحرانی در دماهایی بین انجام پس از  این منظور،به 
سی قرار گرفت متفاوت در دو نرخ کرنش  دمای محیط ساختار  تحولات . همچنینمورد برر سط  یریز سکوپهای نوری و الکترو  این فولاد تو شی و میکرو   نی روب

  حجمی کسرافزایش  اد سببگرسانتیدرجه  790به  750افزایش دمای آنیل میان بحرانی از  . نتایج نشان داد کهمورد مطالعه قرار گرفت آزمون پراش اشعه ایکس،

این  .شدددتر مربع مبر  54/1 × 1610به بر متر مربع  5 × 1510از  فریت ها در فازجایینابهچگالی  و همچنین افزایش درصددد 45به درصددد  31فاز مارتنزیت از 
نرخ کرنش  سیت حسا  نمای مگاپاسکال افزایش یابد و در مقابل،  1100حدود  مگاپاسکال به  800از حدود  فولاد مذکورکششی   استحکام   شد که  سبب  تغییرات،

 .مقادیر ناچیز برسدو به  به تنش سیلان کاهش یافته

 یی، کسر حجمی مارتنزیت.جانابهچگالی کششی،  رفتار مارتنزیتی،-فریتی ،دو فازیفولاد   های کلیدیواژه

 

Effect of Inter-critical Annealing Temperature on the Tensile Behavior of JIS-SAPH440 Steel* 
 

Mehran Salehifar           Mohammad Hassan Farshidi             Mohammad Mazinani 
 

Abstract Ferritic-Martensitic dual-phase steels are widely used in car manufacturing industries because of their attractive mechanical 

properties like significant tensile strength and good formability. It is clear that the mechanical properties of these steels are dependent 

on their microstructural characteristics like the fraction of different phases and the dislocation density of each phase, and these 

characteristics are affected by the thermomechanical history.  The aim of this work is to investigate the effect of the microstructure of 

the Ferritic-Martensitic SAPH440 steel on its tensile behavior like the tensile strength and the strain rate sensitivity of flow stress. For 

this purpose, the steel is subjected to inter-critical annealing at different temperatures between 750 ºC to 790 ºC and then, it is subjected 

to the tension test at room temperature using two different strain rates. Also, the microstructure evolutions of this steel are studied using 

optical microscopy, scanning electron microscopy, and X-ray diffraction. Results show that the increase of the intercritical annealing 

temperature from 750 ºC to 790 ºC causes an increase of the martensite fraction from 31% to 45% and the increase of dislocation 

density of ferrite from 5×1014 to 1.54×1016. These variations cause the increase of the tensile strength from 800 MPa to 1100 MPa 

while the strain rate sensitivity of the flow stress decreases to a negligible amount. 

 
Keywords: Dual-phase steel, Ferritic-Martensitic, Tensile behavior, Dislocation density, Martensite fraction. 
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 مقدمه

به فردی نظیر نقطه  فولادهای دو فازی دارای خواص منحصر
، استحکام کششی بالا، نرخ متوسط، استحکام تسلیم تسلیم پیوسته

. با توجه باشندمیی فوق العاده خوب پذیرشکلکار سختی زیاد و 
به خواص مذکور و نیاز صنایعی نظیر صنعت خودرو و صنایع 

ی هاهدر ده دوفازیی دهافولا ،فولادهایی با این خواص ریلی به
ترکیب  .[3-1] نداهای کاربرد پیدا کردگستردهاخیر به طور 

درصد  05/0-1/0 حاویمعمولاً شیمیایی فولادهای دوفازی 
دیگر ممکن است و  منگنز است وزنی درصد 1-2کربن و وزنی 

به نیز  و نایوبیوم کروممولیبدن، سیلیسیوم،  نظیر عناصر آلیاژی
پذیری سختینقش را در ثرترین ؤم. عنصر کربن آنها اضافه شود

یک دارد و غلظت کربن، به صورت مستقیم بر خواص مکانیکی 
عنصر منگنز سبب افزایش  همچنین. گذاردمیثیر أتفولاد دو فازی 

شود. میپذیری و ایجاد قابلیت دوفازی شدن فولاد سختی
ند و کمینتیت و پرلیت جلوگیری سم هایم از ایجاد فازوسیلیسی

شود. کروم و مولیبدن میهمچنین باعث افزایش سختی فاز فریت 
از ایجاد فاز  و دهندمیافزایش را  فولاد پذیریسختیقابلیت 

. دنکنمیل یسهتتشکیل فاز مارتنزیت را  کرده وفریت جلوگیری 
دهی استحکام سبب وبیوم باعث کاهش اندازه دانه فریت ونای

 .[11-4]شود میرسوبی فاز فریت 
فریت  زمینه نرم، معمولاً حاوی ی دوفازیریزساختار فولادها 

سخت به منظور نسبتاً  فازیک پذیری و انعطافه منظور بهبود ب
دو فولادهای به طور مثال ریزساختار باشد. می بهبود استحکام

زمینه در  جزایر پراکنده مارتنزیت، شامل مارتنزیتی-فازی فریتی
ممکن است مقادیر است. علاوه بر فریت و مارتنزیت،  فریت

ها ددر ساختار این فولامانده نیز یت و آستنیت باقیبین ناچیزی
مهم  فولادهاوجود داشته باشد. کسر حجمی فاز مارتنزیت در این 

 که این مهم، باشدمیآنها کننده خواص مکانیکی تعیین ترین عامل

یا عملیات ترمومکانیکی با توجه به نوع عملیات حرارتی و 
و  ر بالابسیاکششی استحکام  کند.میتغییر شده انجام

سبب  مارتنزیتی -فولادهای دوفازی فریتی پذیری مناسبانعطاف

شاسی و رینگ چرخ  در تولید بدنه، کاربرد گسترده این فولادها
. همچنین به دلیل مقاومت به خستگی مناسب ستاهشدخودرو 

های توان از آن برای تولید قطعاتی نظیر ریلمیاین نوع فولادها 

های متعددی برای با آنکه روش .[14-12]د کرآهن استفاده راه
دو ست، اهشدپیشنهاد  مارتنزیتی-فریتی تولید فولادهای دوفازی

 :، عبارتند ازمذکورتولید فولادهای  برایروش رایج صنعتی 

در این روش، ابتدا نورد  .داغای بعد از نورد پلهسرمایش  (الف
و سپس فولاد تا محدوده  شودمیدر منطقه آستنیتی انجام  داغ

شود تا فاز فریت ایجاد شود. سپس میآستنیت سرد  -دمایی فریت

به  موجود،گردد تا فاز آستنیت میسرمایش سریع اعمال 
  مارتنزیت تبدیل شود.

 -تار فریتآنیل میان بحرانی: در این روش، فولاد دارای ساخب( 

پرلیت ابتدا تا محدوده دمایی بحرانی یعنی منطقه فازی پایداری 
 شودمیگرم بین دماهای بحرانی بالا و پایین آستنیت در  -فریت

فولاد، و سپس  گرددکه میزان مشخصی از آستنیت ایجاد  طوریهب

شود تا آستنیت ایجاد شده تبدیل میبه سرعت تا دمای اتاق سرد 
 دد. به مارتنزیت گر

ر آلیاژی بسته به میزان عناصوا  بحرانی بالا و پاییندماهای  

بر  عناصر آلیاژی غلظتثیر أت معمولاً د.باشنمیموجود در فولاد 
( 3Ac( و بالایی )1Acبر دمای بحرانی پایینی )وزنی  حسب درصد

 شودمی بیان (2)و  (1)ی هاهتوسط معادل Fe-Cدر نمودار تعادلی 
[15]: 

 

Ac1=742-29C-14Mn+13Si+16Cr-17Ni-6Mo+45V+36Cu                             

(1) 
Ac3=925-219√𝐶-7Mn+39Si+16Cr-16Ni-13Mo+97V   

(2) 
تغییر دمای آنیل میان بحرانی یک فولاد با روشن است که  

ترکیب شیمیایی مشخص، سبب تغییر کسر حجمی آستنیت ایجاد 

کسر حجمی  و در نتیجه ودشمی حین آنیل میان بحرانیشده 
 ،فولاد آن سرد کردن سریعاعمال پس از  مارتنزیت ایجادشده

در چند کسر حجمی آستنیت ایجادشده  . هردکرتغییر خواهد 

-هنبا توجه به نمودار دوتایی آدماهای آنیل میان بحرانی مختلف 
با استفاده از قانون اهرم قابل محاسبه است، تحقیقات  وکربن 

ست که کسر حجمی مارتنزیت ایجادشده پس از سرد اهنشان داد

کردن سریع، از کسر حجمی آستنیت ایجادشده حین آنیل میان 
ترین نرخ سرد کردن سریعبحرانی، کمتر خواهد بود چرا که با 

 .[12,16]نیز، مقداری از آستنیت به فریت تبدیل خواهد شد 

، آنکسر حجمی حضور فاز مارتنزیت و  ست کهاه قابل توج 
-های دوفازی فریتیاثر قابل توجهی روی خواص مکانیکی فولاد

این فولادها  پیوسته به طور مثال، رفتار تسلیم. داردمارتنزیتی 
واقع متحرک در فاز فریت  هایییجانابهچگالی افزایش ناشی از 
برای  هاییجانابه. این جزایر مارتنزیت است یزدیکن شده در



 29 محمد مزینانی -محمد حسن فرشیدی -فرمهران صالحی

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومسال سی و        

 صورت گرفته انبساط حجمی ناشی ازجبران تفاوت پارامتر شبکه 
همچنین  د.نشومیایجاد  ،استحاله آستنیت به مارتنزیت در

-ست که کارسختی فولادهای دوفازی فریتیاهمشاهده شد

می مارتنزیت و میزان کرنش وابسته به کسر حجمارتنزیتی 
  .[19-17] باشدمی

 فریتی -استحکام فولادهای دوفازی مارتنزیتی ارتباط بررسی 

و  آنها کسر حجمی هر یک از فازهای موجود در ریزساختار با
 هایییجانابهنظیر چگالی آنها ی ریزساختاری هاهسایر مشخص

ن امحقق، از موضوعات مورد توجه موجود در هر یک از فازها

-ریزساختار فولادهای دوفازی فریتی، اثر باشد. از سوی دیگرمی
به نرخ کرنش، تاکنون  تنش سیلان آنهابر حساسیت  یمارتنزیت

 لازم به ذکر است که معمولاً ست.اهقرار گرفتکمتر مورد مطالعه 

در نظر گرفته رابطه تنش سیلان با نرخ کرنش به صورت زیر 
 :شودمی

σ = Cε̇m                                                    (3)  

 
نرخ   ε̇و  ، بیانگر نمای حساسیت به نرخ کرنشmکه در آن   

افزایش  که ستاهتحقیقات قبلی نشان دادد. نباشمی اعمالی کرنش

ی ورقهای پذیرشکل سبب بهبود نمای حساسیت به نرخ کرنش،
میزان فزایش نمای حساسیت به نرخ کرنش، با ازیرا  شودمی فلزی

افزایش نرخ کرنش در منطقه گلویی شده حین تغییر شکل 

پلاستیک محدود گشته و از تشدید پدیده گلویی شدن، جلوگیری 
 . [22-20] شودمی

دمای آنیل میان بحرانی هدف از این پژوهش، بررسی اثر  

بر رفتار کششی این  SAPH440مارتنزیتی -فولاد دوفازی فریتی
ی مختلف در هاور، فولاد مذکور در دماباشد. بدین منظمیفولاد 

اد، تحت عملیات آنیل گرسانتیدرجه  790الی  750بازه دمایی 

میان بحرانی قرار گرفت و سپس با اعمال عملیات سرمایش 
های متفاوتی از فاز مارتنزیت در آن ایجاد حجمیسریع، کسر 

دارای اختلاف . سپس با انجام آزمون کشش در دو نرخ کرنش شد

 رفتار کششی این فولاد، اثر دمای آنیل میان بحرانی بر توجه قابل
. به علاوه، تحولات ریزساختار این فولاد گرفتمورد مطالعه قرار 

پس از انجام عملیات حرارتی فوق با مطالعات میکروسکوپ 

نوری، میکروسکوپ الکترونی روبشی و تفرق اشعه ایکس 
ر کششی فولاد تا اثر تحولات ریزساختار بر رفتا شدبررسی 

 مذکور، مشخص گردد.

 ها و روش انجام پژوهشفرآیند، آزمون

پرلیت از مجتمع  -با ریزساختار فریت SAPH 440ورق فولاد 
ترکیب شیمیایی فولاد  (1). جدول شدسازی مشهد دریافت رینگ

دست هدهد که با روش کوانتومتری بمیدریافت شده را نشان 
ایی مورد اشاره در جدول یبا توجه به ترکیب شیم ست.اهآمد

برای فولاد   3Acو  1Acدماهای (، 2( و )1مذکور و روابط )

با توجه  . باشدمیاد گرسانتیدرجه  835و  724دریافت شده برابر 
دقیقه در دمای  20به مدت  دریافت شدهفولاد به دماهای مذکور، 

 نرمالهسپس در هوای اتاق  ،هشد آستنیتهاد گرسانتیدرجه  900

هریک از این  سپس، به قطعات مختلف تقسیم گردید. ه وشد
اد به گرسانتیدرجه  790و  770، 750قطعات در یکی از دماهای 

 دمای اتاق،همدقیقه آنیل میان بحرانی گردیده و در آب  30مدت 
عملیات حرارتی مذکور، چند پس از انجام  شد. سرد سریعاً

ویکرز با نیروی -سنجی میکروسختیآزمون تحت  هاهنمون
اطمینان از نتایج آزمون  به منظورقرار گرفتند.  گرم نیرو 25فشاری 

سنجی، این آزمون برای هر نمونه  در چهار نقطه متفاوت سختی
شایان ذکر است که تفاوت موجود در نتایج آزمون  . شدتکرار 

ام آزمون انج برایهمچنین، است. درصد بوده 2سختی حداکثر 

ی کوچک از فولاد مذکور مطابق استاندارد هاهکشش نمون
ASTM E8  و آزمون کشش در دو نرخ کرنش متفاوت  شدتهیه

1-s 10-4 ×6/6  1و-s 10-2×26  290توسط دستگاهZwick Z  انجام
ی کوچک را مطابق استاندارد مذکور هاهنقشه نمون (1) شکلشد. 

اطمینان از نتایج  به منظوردهد. لازم به ذکر است که مینشان 
شایان  .شدآزمون کشش، این آزمون برای هر نمونه دو بار تکرار 

 3ذکر است که تفاوت موجود در نتایج آزمون کشش حداکثر 
آزمون، مقدار نمای  نبا استفاده از نتایج ایاست. درصد بوده

-20] شدحساسیت به نرخ کرنش با استفاده از رابطه زیر محاسبه 

22]: 

m =
ln(

σ2

σ1
)

ln(
ε̇2

ε̇1
)
                                                       (4)  

چند به منظور بررسی تحولات ریزساختار پس از اعمال  
ی متالوگرافی هاهعملیات حرارتی مختلف ذکر شده در بالا، نمون

 2پس از انجام پولیش مکانیکی و حکاکی در محلول نایتال 
ورد م Olympus BX60Mدرصد، توسط میکروسکوپ نوری 

ی مذکور با هاههمچنین ریزساختار نمون .مشاهده قرار گرفت
 مطالعهمورد  Leo 7استفاده از میکروسکوپ الکترونی روبشی 
از جمله محاسبه  ریقرار گرفت. آنالیز کمی مشاهدات ریزساختا
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انجام و برای  Image J افزارنرمبا استفاده از کسر حجمی فازها 
همچنین از آزمون تفرق . شدحداقل ده تصویر متفاوت، تکرار 

 تشخیص فازهای موجود در ریزساختار و برایاشعه ایکس 
های موجود در فاز فریت بهره گرفته ییجانابهمحاسبه چگالی 

شده تحت آزمون حرارتیی عملیات هاهننموشد. بدین منظور، 
درجه  90الی  30مابین زاویه پراش بازه  درتفرق اشعه ایکس 

ی مربوط به فاز فریت در هاهقرار گرفتند. سپس با استخراج قل
های ییجانابهالگوهای پراش آزمون تفرق اشعه ایکس، چگالی 

هال محاسبه -با استفاده از روش ویلیامسون این فازموجود در 
هال در -بیشتر در خصوص روش ویلیامسونیات ئجز. شد

لازم به ذکر است که  .[23,24]است شده های قبلی ذکرپژوهش
ط به روش ویلیامسون هال، حداکثر ورسم خطوط مرب به منظور

 .درصد در نظر گرفته شد 5ار مجاز انحراف معی
 

 یی فولاد دریافت شده بر حسب درصد وزنیترکیب شیمیا  1جدول 
 

Fe C Mn Si P S عنصر 

 مقدار 02/0 01/0 14/0 05/1 16/0 باقیمانده

 

 
 

 استنقشه نمونه کوچک که از آن برای آزمون کشش استفاده شده 1شکل 

 

 نتایج و بحث

ی نرماله شده و دوفازی هاهریزساختار نمون (3)و  (2)های شکل
دهد. همان شده در دماهای آنیل میان بحرانی مختلف را نشان می

است، عملیات اولیه نرماله گونه که در این شکل مشخص شده
محور در همپرلیتی یکنواخت و -کردن سبب ایجاد ساختار فریتی

مارتنزیتی را -نمونه شده که این امر، ایجاد ساختار دوفازی فریتی

نماید. یل میان بحرانی و سرمایش بعد از آن، تسهیل میحین آن
کسر حجمی پرلیت و فریت در نمونه نرماله شده به ترتیب برابر 

است. همان گونه که در شکل های درصد محاسبه شده 84و  16

 750توان دید، افزایش دمای آنیل میان بحرانی از می (3)و  (2)
کسر حجمی فاز اد، سبب افزایش گرسانتیدرجه  790الی 

است. کسر حجمی فاز مارتنزیت پس از انجام آنیل مارتنزیت شده

اد با گرسانتیدرجه  790و  770، 750میان بحرانی در دماهای 
درصد  45و  38، 31استفاده از پردازش تصویر، به ترتیب برابر با 

است و فاز فریت مقادیر باقی مانده را تشکیل محاسبه شده
زم به ذکر است که مقدار سختی فاز مارتنزیت دهد. همچنین لامی

دست هویکرز ب 347و  337، 336ی مذکور، به ترتیب هاهدر نمون

دهد تغییر دمای آنیل میان بحرانی اثر ناچیزی بر آمد که نشان می
  سختی  فاز مارتنزیت دارد.

ی نرماله شده هاهالگوهای تفرق اشعه ایکس نمون (4)شکل  
دهد. همانطور که در این شکل میان و دوفازی شده را نش

ی بلند متعلق به دو فاز فریت و هاهست، حضور قلاهمشخص شد
وان سمنتیت در نمونه نرماله شده بیانگر حضور این دو فاز به عن

ی دو فازی هاهباشند. همچنین، در نمونمیدو فاز اصلی این نمونه 
شوند که میی بلند دو فاز فریت و مارتنزیت دیده هاهشده قل
ی هاهدهد این دو فاز، فازهای اصلی ریزساختار در نمونمینشان 

ی معدود هاهباشد. در کنار فریت و مارتنزیت، قلمیدوفازی شده 
ی دو هاهبه دو فاز آستنیت و سمنتیت در نمونوط بمرو کوچک 

این دو ی ئجزشوند که بیانگر حضور بسیار میفازی شده دیده 
ی مربوط هاهباشند. همچنین، با مقایسه قلمی هاهفاز در این نمون
ی دو فازی شده، مشخص است که با افزایش هاهبه فریت در نمون

تر خواهند پهنی مربوط به فریت هاهدمای آنیل میان بحرانی قل
 هاهها در این نمونییجانابهشد. این امر، به سبب افزایش چگالی 

هال، -روش ویلیامسوندهد که بر اساس آن با استفاده از میرخ 
، (2)ه و در جدول شدهای فاز فریت محاسبه ییجانابهچگالی 

ست، اهست. همانطور که در این جدول مشخص شداهآورده شد
 یی است که علتجانابهنمونه نرماله شده دارای کمترین چگالی 

آن، عدم تشکیل فاز مارتنزیت به علت سرد کردن آهسته این 
ی هاهن. در مقایسه با نمونه نرماله شده، نموباشدمینمونه در هوا 

باشند. مییی بسیار بالاتری جانابهدوفازی شده دارای چگالی 
انی یی فریت با افزایش دمای آنیل میان بحرجانابههمچنین چگالی 

توان به افزایش کسر حجمی مییابد که این مطلب را میافزایش 
های ایجاد ییجاابهنشود مقدار میمارتنزیت نسبت داد که سبب 

یتی، شده در فریت برای جبران تغییر حجم ناشی از استحاله مارتنز
 .[3,25]افزایش یابد 
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 ادگرسانتیدرجه  790د( )و  770ج()، 750ب( ) :الف( نرماله شده و آنیل میان بحرانی شده در دماهای)ی: هاهریزساختار میکروسکوپ نوری نمون 2شکل 

 

 

  
 

درجه  790د( )و  770ج()، 750ب( ) :الف( نرماله شده و آنیل میان بحرانی شده در دماهای)ی: هاهالکترونی روبشی نمونریزساختار میکروسکوپ   3شکل 

 ادگرسانتی
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اد. گرسانتیدرجه  790د( )و  770ج()، 750ب( ) :الف( نرماله شده و آنیل میان بحرانی شده در دماهای)ی: هاهنتایج آزمون تفرق اشعه ایکس نمون  4شکل 

 اند.مشخص شده Fو  A،C ،Mای متعلق به فازهای آستنیت، سمنتیت، مارتنزیت و فریت به ترتیب با قله

 

دست آمده برای هنمودارهای تنش و کرنش ب (5)شکل  
کند. همانطور که در ی مختلف را با یکدیگر مقایسه میهاهنمون

ست، هرچه دمای آنیل میان بحرانی اهمشخص شداین شکل 
افزایش یابد، مقدار استحکام تسیلم و استحکام کششی نمونه 

فاز توان به افزایش کسر حجمی یابد که این امر را میافزایش می
های فاز فریت نسبت داد. همچنین، ییجانابهمارتنزیت و چگالی 

ایش چگالی با افزایش دمای آنیل میان بحرانی که سبب افز

های تنش و منحنیشود، اختلاف در های فاز فریت میییجانابه
یابد که دست آمده در دو نرخ کرنش متفاوت کاهش میهکرنش ب

دهنده کاهش نمای حساسیت به نرخ کرنش است. نشاناین مهم 
مشخص است، با افزایش دمای آنیل  (2)همانطور که در جدول 

 یابدمییت به نرخ کرنش کاهش میان بحرانی، مقدار نمای حساس
اد، مقدار گرسانتیدرجه  790و با اعمال دمای آنیل میان بحرانی 

رسد. این نمای حساسیت به نرخ کرنش به مقادیر بسیار ناچیز می
های متحرک ییجانابهتوان به افزایش شدید چگالی را می پدیده

ها ییجانابهشود سرعت حرکت فاز فریت نسبت داد که سبب می

و بنابراین، تنش کمتری  بدیایک نرخ کرنش ثابت کاهش  با اعمال
 .[29-26]یی مورد نیاز باشد جانابهلغزش  برای

مقدار استحکام کششی  دهد کهمی تحقیقات قبلی نشان 
توان به فولادهای مارتنزیتی را با استفاده از سختی ویکرز آنها می

 :[30]د کراین صورت محاسبه 
σM = −273.6 + 4.279Hv            (5)                        

باشد. سختی ویکرز فولاد مارتنزیتی می Hvکه در این رابطه   

توان با استفاده از مقادیر چگالی همچنین استحکام فاز فریت را می
ست، به اهآورده شد (2)که در جدول  (ρها در فریت )ییجانابه

 :[31]د کراین صورت محاسبه 
σF = αGb√ρ                                       (6)                         

 G، در فریت ییجانابهاندازه بردار برگرز  bکه در این رابطه،   
همچنین، با استفاده از  یک ثابت است. αو  فریت مدول برشی

مارتنزیتی را با -توان استحکام یک فولاد فریتیقانون مخلوط می
در آن به صورت زیر محاسبه توجه به استحکام فازهای موجود 

 :[32]د کر
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σT = fFσF + fMσM                                                        (7)  

به ترتیب کسور حجمی فریت و  fMو  fFکه در رابطه  
روابط  (2)و  (1)ی جداول هاهبا استفاده از داد باشند.مارتنزیت می

نانومتر،  25/0برابر  bچنین با در نظر گرفتن مقدار ، هم(7)الی  (5)
G  گیگاپاسکال و  75برابرα  توان استحکام کششی ، می5/0برابر

دماهای آنیل میان بحرانی مختلف را ی دوفازی شده در اههنمون

که نتایج این محاسبات، با مقادیر واقعی  [28]دست آورد هب
مقایسه  (3)های کشش، در جدول دست آمده از آزمونهب

ست، افزایش اهست. همانطور که در این جدول مشخص شداهشد

دمای آنیل میان بحرانی سبب افزایش چشمگیر استحکام فولاد 
گردد. همچنین نتایج مدل ارائه شده، تطابق مناسبی با دوفازی می

نتایج آزمون کشش دارد. به علاوه، همانطور که در جدول مذکور 

مشخص است، افزایش استحکام کششی فولاد مذکور در اثر 
ل افزایش کسر حجمی فاز افزایش دمای آنیل میان بحرانی، به دلی

مارتنزیت و افزایش استحکام فاز فریت به دلیل افزایش چگالی 

دهد در حالی که استحکام فاز ها درون آن رخ میییجانابه
 ماند. مارتنزیت، تقریباً ثابت باقی می

 

 
 

 ادگرسانتیدرجه  790د( )و  770ج()، 750ب( ) :ایالف( نرماله شده و آنیل میان بحرانی شده در دماه)ی: هاهنتایج آزمون کشش نمون  5شکل 

 

 ی آنیل میان بحرانی شده در دماهای مختلفهاههای ریزساختاری و مکانیکی نمونه نرماله شده با نمونمقایسه برخی ویژگی  2جدول 
 

 (Co) دمای آنیل میان بحرانی (%) کسر حجمی مارتنزیت (m-2)فریت  ییجانابهچگالی  سختی مارتنزیت )ویکرز( نمای حساسیت به نرخ کرنش

 )نرماله( - 0 87/8×  1410 - 0084/0

017/0 336 1510  ×5 31 750 

0026/0 337 1510  ×61/9 38 770 

00037/0 347 1610  ×54/1 45 790 
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  s  4-10×6/6-1با مقادیر به دست آمده از آزمون کشش در نرخ کرنش  5-7مقایسه استحکام کششی محاسبه شده از روابط   3جدول 

 

استحکام کششی در 

 آزمون )مگاپاسکال(

استحکام کششی کل 

 (محاسبه شده  )مگاپاسکال

استحکام  فاز فریت 

 )مگاپاسکال(

حجمی فاز کسر 

 مارتنزیت )درصد(

استحکام فاز ماتنزیت 

 )مگاپاسکال(

دمای  آنیل میان 

 (Co) بحرانی

803 806 645 31 1164 750 

973 1010 919 38 1168 770 

1088 1180 1160 45 1211 790 

 
 گیرینتیجه

 توان گفت:میبا توجه به نتایج این پژوهش 
اد به گرسانتیدرجه   750از  افزایش دمای آنیل میان بحرانی. 1

، سبب افزایش کسر حجمی مارتنزیت ادگرسانتیدرجه  790
 .شد درصد 45درصد به  31از  SAPH440ایجادشده در فولاد 

یان بحرانی        .2 یل م مای آن مذکور   با افزایش د مای  به میزان  ، ن

  00037/0به  017/0از  مذکور حساسیت به نرخ کرنش فولاد  
فت   کاهش   گالی      یا یل آن، افزایش چ به   که دل های   ییجا نا

استحاله مارتنزیتی ایجاد   هنگاممتحرک در فاز فریت است که 
 اند.شده

، استحکام به میزان مذکور در اثر افزایش دمای آنیل میان بحرانی .3

 1100مگاپاسکال به حدود  800د ر از حدوکششی فولاد مذکو
مگاپاسکال رسید. این پدیده را علاوه بر افزایش کسر حجمی 

ها در فاز فریت ییجانابهفاز مارتنزیت، به افزایش چگالی 

گردد.میتوان نسبت داد که سبب افزایش استحکام این فاز می
 

 
 مراجع

1. Atreya, V., Van Dokkum, J.S., Bos, C., Santofimia, M.J., "Effect of The Anisotropy of Martensitic Transformation 

on Ferrite Deformation in Dual-Phase Steels", Materials & Design, Vol. 219, Article No. 110805, (2022). 

2. Matsuno, T., Ando, R., Yamashita, N., Yokota, H., Goto, K., Watanabe, I., "Analysis of preliminary local hardening 

close to the ferrite–martensite interface in dualphase steel by a combination of finite element simulation and 

nanoindentation test", International Journal of Mechanical Science, Vol. 180, Article No. 105663, (2020). 

3. Leslie, W.C., "The Physical Metallurgy of Steels", Hempisphere Publishing Corp., (1981). 

4. Mazinani, M., Poole, W.J., "Effect of Martensite Plasticity on the Deformation Behavior of a Low-Carbon Dual-Phase 

Steel", Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 38, pp. 328-339, (2007). 

5. Allain, S. Y. P., Pushkareva, I., Teixeira, J., Goune, M., Scott C., "Dual-Phase Steels: The First Family of Advanced 

High Strength Steels", Encyclopedia of Materials: Metals and Alloys, Vol. 2, pp. 37-62, (2022). 

6. Schemmann, L., Zaefferer, S., Raabe, D., Friedel, F., Mattissen, D., "Alloying Effect on Microstructure Formation of 

Dual Phase Steels", Acta Materialia. Vol. 95, pp. 386-398, (2015). 

7. Mondal, D.K., Dey, R.M., "Effect of grain size on the microstructure and mechanical properties of a C-Mn-V dual-

phase steel", Material Science and Engineering A, Vol. 149, pp. 173-181, (1992). 

8. Bag, A., Ray, K., Dwarakadasa, E.S., "Influence of martensite content and morphology on tensile and impact 

properties of high-martensite dual-phase steels", Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 30A, pp. 1193-

1202, (1999). 

9. Sun, S., Pugh, M., "Properties of thermomechanically processed dual-phase steels containing fibrous martensite", 

Material Science and Engineering A, Vol. 335, pp. 298-308, (2002). 



 35 محمد مزینانی -محمد حسن فرشیدی -فرمهران صالحی

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومسال سی و        

10. Avramovic-Cingara, G., Ososkov, Y., Jain, M.K., Wilkinson, D.S., Effect of martensite distribution on damage 

behaviour in DP600 dual phase steels, Material Science and Engineering A, Vol. 516, pp. 7-16, (2009). 

11. Speich, G. R., Demarest, V. A. , Miller, R. L., "Formation of Austenite During Intercritical Annealing of Dual-Phase 

Steels", Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 12A, pp. 1419-1428, (1981). 

12. Maleque, M. A., Poon, Y. M., Masjuki, H. H., "The Effect of Intercritical Heat Treatment on the Mechanical Properties 

of AISI 3115 Steel", Journal of Materials Processing Technology, Vol. 153-154, pp. 482-487, (2004). 

13. Soliman, M., Palkowski, H., "Tensile Properties and Bake Hardening Response of Dual Phase Steels with Varied 

Martensite Volume Fraction", Materials Science & Engineering A, Vol. 777, Article No. 139044, (2020). 

14. Fereiduni, E., Ghasemi-Banadkouki, S. S., "Improvement of Mechanical Properties in A Dual-Phase Ferrite-

Martensite AISI4140 Steel Under Tough-Strong Ferrite Formation", Materials and Design, Vol. 56, pp. 232-240, 

(2014). 

15. Gorni, A. A., "Steel Forming and Heat Treating Hand Book", Socorro SP, Brazil, (2006). 

16. Lawson, R. D., Metlock, D. K., Kruss, G., "An Etching Technique for Micro Alloyed Dual Phase Steels", 

Metallography, Vol. 13, pp. 71-87, (1980). 

17. Lai, Q., Brassart, L., Bouaziz, O., Goune, M., Verdier, M., Parry, G., Perlade, A., Brechet, Y., Pardoen, T., "Influence 

of Martensite Volume Fraction and Hardness on The Plastic Behavior of Dual-Phase Steels: Experiments and 

Micromechanical Modeling", International Journal of Plasticity, Vol. 80, pp. 187-203, (2016). 

18. Zhang, J., Di, H., Deng, Y., Misra, R.D.K., "Effect of Martensite Morphology and Volume Fraction on Strain 

Hardening and Fracture Behavior of Martensite-Ferrite Dual Phase Steel", Materials Science & Engineering A, Vol. 

627, pp. 230-240, (2015). 

19. Ashrafi, H., Shamanian, M., Emadi, R., Saeidi, N., "Correlation of Tensile Properties and Strain Hardening Behavior 

with Martensite Volume Fraction in Dual-Phase Steels", Transaction of the Indian Institute of Metals, Vol. 70, pp. 

1575-1584, (2017). 

20. Langdon, T. G., "The Relationship Between Strain Rate Sensitivity and Ductility in Superplastic Materials", Scripta 

Metallurgica, Vol. 11, pp. 997-1000, (1977). 

21. Hedworth, J., Stowell, M., "The Measurement of Strain Rate Sensitivity in Superplastic alloys", Journal of Materials 

Science, Vol. 6, pp. 1061-1069, (1971). 

22. Hyun Sung, J., Hoon Kim, J., Wagoner, R.H., "A Plastic Constitutive Equation Incorporating Strain, Strain-Rate, and 

Temperature", International Journal of Plasticity, Vol. 26, pp. 1746-1771, (2010). 

23. Williamson, G.K., Smallman, R.E., "Dislocation densities in some annealed and cold-worked metals from 

measurements on the X-ray debye-scherrer spectrum", Philosophical Magazine, Vol. 1, No. 1, pp. 34-46, (1956). 

24. Woo, W., Ungár, T.S., Feng, Z.L., Keink, E., and Clausen, B., "X-ray and neutron diffraction m easurements of 

dislocation density and subgrain size in a friction-stir-welded aluminum alloy", Metallurgical and Materials 

Transactions A, Vol. 41, No. 5, pp. 1210-1216, (2010). 

25. Lied, U., Traint, S., Werner, E. A., "An Unexpected Feature of the Stress- Strain Diagram of Dual Phase Steel", 

Computational Materials Science, Vol. 25, pp .122-128, (2002). 



 بر رفتار کششی آن SAPH440اثر دمای آنیل میان بحرانی فولاد دوفازی  36

 

 

 1401 ،سه، شمارۀ سومسال سی و      مهندسی متالورژی و موادنشریۀ 

26. Caillard, D., Martin, J.L., "Thermally Activated Mechanisms in Crystal Plasticity", Cambridge University Press, 

Cambridge, (2003). 

27. Nabarro, F. R. N., "Dislocations in Solids", Material Science and Engineering B, Vol. 37, Pp. 121-126, (1996). 

28. Kocks, U., Argon A., Ashby M., "Thermodynamics and Kinetics of Slip", Pergamon Press, Oxford, (1975). 

29. Yoshida, H., Takagi, S., Sakai, S., Morito, S., Ohba, T., "Crystallographoc Analysis of Lath Martensite in Ferrite-

Martensite Dual Phase Steel Sheet Annealed after Cold- Rolling, ISIJ International, Vol. 55, No. 10, pp. 2198-2205, 

(2015). 

30. Pavlina, E.J., Van Tyne, C.J., "Correlation of Yield Strength and Tensile Strength with Hardness for Steels", Journal 

of Materials Engineering and Performance, Vol. 17, pp. 888–893, (2008). 

31. Bakhshi, R. , Farshidi, M. H. , Sajjadi, S. A., "Strengthening of aluminium alloy 7005 through imposition of severe 

plastic deformation supplemented by different ageing treatments", Transaction of Nonferrous Metals Society of 

China, Vol. 31, pp. 2909−2921, (2021). 

32. Alibeyki, M., Mirzadeh, H., Najafi, M., Kalhor, A., "Modification of Rule of Mixtures for Estimation of the 

Mechanical Properties of Dual Phase Steels", Journal of Materials Engineering and Performance, Vol. 26, pp. 2683–

2688, (2017). 

 

 



Journal of Metallurgical and Materials Engineering, 33, 3, 2022. (37-52) 

 
 

 
Ferdowsi 

University of 

Mashhad  

 

 

Journal of Metallurgical and Materials 

Engineering 
 

Page Journal: https://jmme.um.ac.ir 

 
 

 

 

Experimental Investigation of Thermal and Mechanical Behavior of Ni/Al Reactive 

Composites Synthesized by Mechanical Alloying* 
Research Article   

Ali Alizadeh1, Mehdi Abdollahi Azghan2  

DOI: 10.22067/jmme.2022.76226.1049 

 

1- Introduction 
Commonly used energetic materials are based on 

monomolecular compounds, such as TNT, RDX, HMX, 

CL-20, etc. The maximum heat of combustion of such 

materials is generally limited by the enthalpy of formation 

of their reaction products, CO2 and H2O upon complete 

oxidation. Recent developments in materials processing 

and characterization resulted in the discovery of a new 

type of reactive materials containing nano-scaled metal 

components. The well-known high oxidation energies of 

metallic fuels can now be released very rapidly because 

of the very high reactive interface areas in such metal-

based reactive nanomaterials. Consequently, these 

materials are currently being examined for an entire range 

of applications. Recently, the studies have been focused 

on the use of Reactive Materials (RM) and Reactive 

Material Structures (RMS) for military purposes. Alloys 

based on the intermetallic compound of nickel and 

aluminum (e.g., NiAl and Ni3Al) possess an ideal 

combination of mechanical and physical properties that 

make them attractive candidates for many high-

temperature applications in aviation, automotive, and 

nuclear power engineering. These properties include a 

high melting point, high strength-to-weight ratio, low 

density, and high thermal conductivity. Besides, the Ni-

Al system has an additional advantage of existence of 

large differences in the heats of reaction of its various 

intermetallic compounds (e.g., NiAl3, Ni2Al3, NiAl, and 

Ni3Al). The development trend of reactive materials is to 

increase the strength, density, reaction energy and to 

control the insensitivity of reactive materials. Greater 

strength can ensure the structural reliability and improves 

penetrating performance when used as warheads. Greater 

density can increase the kinetic energy in the process of 
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penetrating target and therefore leads to a further 

improvement of penetrating performance. Greater 

reaction energy can play a contributing factor to the 

lethality enhancement of warheads. Greater insensitivity 

can improve the safety during transport and store. 

 

2- Experimental 

In this study, the Al-Ni (with 2:1, 1:1 and 1:3 molar ratios) 

composites were fabricated first by high energy ball 

milling of Al (spherical, 20 µm, purity: 99.9%) and Ni 

carbonyl (spherical, 10 µm, purity: 99.8%) powders. The 

sample codes and molar ratio of powders are shown in 

Table 1. Also, Fig. 1 shows FESEM images of Al and Ni 

powders. The ball-to-powder mass ratio was 

approximately 20:1. The raw powders were mixed for 6 h 

at 430 r/min in argon to avoid mechanical alloying. To 

distinguish this process from mechanical alloying that is 

mostly generated by high-energy ball milling, the 

blending process is referred to as mechanical mixing in 

the work. 2 wt.% of stearic acid was added into the 

mixtures to prevent cold welding. For mechanical test 

samples, the mixed powders were pressed at 1400 MPa 

for approximately 10 min, followed by sintered at argon 

atmosphere. Briefly, the oven temperature was ramp up to 

400 °C with a rate of approximately 10 °C/h. The pressed 

specimens were held at 400 °C for 1 h. The specimens 

were further cooled to ambient temperature with an 

average cooling rate of 10 °C/h. For thermal test samples, 

the mixed powders were pressed at 500 MPa for 

approximately 5 min. 

The microstructure of the composites was determined 

by X-ray diffraction (XRD, PW 1730, Philips) with Cu Ka 

radiation (1.54060 Å) and Field Emission scanning 

electron microscopy (FESEM, TESCAN MIRA3) 

augmented with energy-disperse spectroscopy (EDS). 

Thermal analysis was accomplished through thermo 

https://mechanic-ferdowsi.um.ac.ir/?lang=en
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gravimetric and differential scanning calorimetry 

(TGeDSC) (STA504, Jupiter, NETZSCH). The samples 

(approximately 10 mg) were heated to 800 °C at a heating 

rate of 10 K/min in a high-purity argon atmosphere (40 

mL/min). Dynamic compressive tests were performed 

using compression test (at the strain rate of 0.6 mm/min) 

and Split-Hopkinson Pressure Bar (equipped with 14.5 

mm diameter steel bar at the strain rate of 103 s-1) at least 

three samples were tested repeatedly. 

 
 

 
 

 
 
 

Figure 1 FESEM images of a) Al and b) Ni powders. 

 
Table 1. Sample code and molar ratio of powder. 

 

Sample code 
molar ratio 

Al Ni 

1 2 1 

2 1 1 

3 1 3 

 

 
3-Results and Discussion 

Figures 2 to 4 show the FESEM images of the Al-Ni 

powders with ratios of 2:1 (sample 1), 1:1 (sample 2) and 

1:3 (sample 3) with two different magnifications 

respectively. Ni particles that are brittle are crushed and 

turned into smaller particles due to impact. Also, these 

particles change the shape of Al plastic. Therefore, as the 

molar ratio of Ni increases, Al particles becomes finer and 
penetration of Ni particles improves. 
 

 
 

Figure. 2 FESEM images showing surface morphological of 

2Al: Ni 

 
 

 
 

Figure. 3 FESEM images showing surface morphological of 

Al: Ni  
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Figure. 4 FESEM images showing surface morphological of 

Al:3Ni 
 

The results of DTA test for samples 1 to 3 are shown 

in Figure 5. In sample 1, there are two exothermic peaks 

at the temperature of 585 ˚C and 630 ˚C. According to Al-

Ni phase diagram, the first peak is related to the formation 

of Al3Ni and the second peak is related to the formation 

of Al3Ni2; because with the increase in the temperature 

and phase penetration after the formation of the Al3Ni 

phase, the thermodynamic conditions for the formation of 

the phase richer in Ni are provided. In sample 2, there is 

an exothermic peak around 615˚C, which shows the 

formation of AlNi. In sample 3, there are two overlapping 

exothermic peaks around 615 ˚C and 640 ˚C (Figure 5-c). 

According to Al-Ni phase diagram, the first peak is related 

to the formation of AlNi and the second peak is related to 

the formation of AlNi3; Because with the increase of the 

temperature and phase penetration after the formation of 

AlNi phase with the presence of some remaining Ni in the 

structure, thermodynamic conditions are provided for the 

formation of a phase richer in Ni. 
 

 
 

 

 
 

Figure. 5 DTA diagram of samples a) 1, b) 2 and c) 3. 

 

The results of the ignition test are shown in Table 2. 
The maximum temperature of the reaction shows that two 

Al-Ni samples with molar ratios of 2Al: Ni and Al:Ni 

release a lot of energy compared to the other sample, 

which is due to the presence of more Al in these two 

samples; But comparing samples 1 and 2, more heat is 

released in the reaction with final product of AlNi. 
 

Table 2. The results of the ignition test 

 

Sample code 1 2 3 

Temperature of Start reaction (˚C) 223 210 190 

Maximum temperature (˚C) 778 870 730 

ignition 

duration (s) 
1.66 3.16 5.53 

Velocity (mm/s) 18.07 14.42 5.42 

 
Figures 6 and 7 respectively show the stress-strain 

curve obtained from the Hopkinson test and the 

compressive strength obtained from the pressure and 

Hopkinson tests of the composites prepared with different 

percentages of Al-Ni. In both compressive and Hopkinson 

tests, the lowest strength is related to sample 1 (2Al: Ni) 

and the highest strength is related to sample 2 (Al: Ni). 
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Figure 6. Stress-Strain diagram of SHPB test for samples 

with different molar ratio of Al-Ni. 
 

 
 

Figure 7. Compressive strength of compression and SHPB 

test for samples with different molar ratio of Al-Ni. 

 

4- Conclusion 

In this study, the effect of the different molar ratio of 

constituent particles on the microstructure, thermal 

and mechanical properties of Al-Ni composites were 

investigated. The results are as follows: 

1- FESEM images showed the creation of a more 

uniform and fine-grained structure with the 

increase of Ni particles of the resulting composite 

in the mechanical milling. 
2- In the ignition test, due to the AlNi product, the 

highest value of the heat released was related to a 

sample with 1:1 Al: Ni molar ratio. 

3- In the compression and Hopkinson tests, the 

highest values of compressive strength were 

208.7 and 309.7 MPa respectively, which belong 

to a 1:1 Al: Ni molar ratio. 

4- The results showed that the compressive strength 

increased by changing the strain rate from 0.01  
s-1 (in the compression test) to 1000 s-1 (in the 

Hopkinson test). 
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 *به روش آسیاب مکانیکی  سنتز شده Ni-Alبررسی تجربی رفتار حرارتی و مکانیکی کامپوزیت واکنشی 
 مقاله پژوهشی
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قادر به اشتعال    طیمح طیکه در شرا طوریاند؛ بهتشکیل شده   یچند ماده فلز ایکه از دو  ی هستند تیاز مواد کامپوز یدیجد ی گروهواکنش  هایتیپوزکام  چکیده

تغییر درصد   این تحقیق، بررسی تأثیر   ازهدف  دارند.آزادسازی انرژی زیادی را   تیقابل و افزایش دما، دیشد  ایضربه  یبارها، در اثر شوک  یول ستند یانفجار ن ای
آساایاو و  3به  1و  1به  1، 1به  2های مولی با نساابت Al-Ni اساات. به این منرور، ترکی  Al-Niکامپوزیت اواص حرارتی و مکانیکی  ،بر ریزسااااتارذرات 

به مدت یک ساعت تحت اتمسفر گاز انثی زینتر شدند. ریزسااتار به وسیله میکروسکوپ          C 400˚ها پرس سرد شده و در دمای    شدند. سپس نمونه  مخلوط 

و احتراق و فشااار و هاپکینسااون   DTAهای برای بررساای اواص حرارتی و مکانیکی به ترتی  از آزمون آنالیز شااد. (FESEM)الکترونی روبشاای نشاار میدانی 
در آزمون فشااار و  اساات. AlNiبود که علت آن تشااکیل فراروده  1به  1احتراق بیشااترین حرارت آزاد شااده مربوط به نمونه با نساابت  آزموناسااتفاده شااد. در 

سبت         شاری مربوط به نمونه با ن ستحکام ف شترین ا سون بی شان داد  همچنینود. ب 7/309و  MPa 7/208و به ترتی   1به  1هاپکین   از با افزایش نرخ کرنش نتایج ن
1-s 01/0 1 به (آزمون فشار )در-s 1000 یابدفشاری افزایش می ( استحکامآزمون هاپکینسون )در. 
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Experimental Investigation Thermal and Mechanical Behavior of Ni/Al Reactive Composites 

Synthesized by Mechanical Alloying 
 

Ali Alizadeh1                   Mehdi Abdollahi Azghan2 

 

Abstract  Reactive composites are a new group of composite materials consisting of two or more metal materials that 

can not ignite or explode in the environment but can release a lot of energy due to shock and severe impact loads. This 

study aimed to investigate the effect of the ratio of constituent particles on the microstructure and thermal and mechanical 

properties of the Al-Ni composite. For this purpose, the Al-Ni compound with 2:1, 1:1 and 3:1 molar ratios was milled 

and mixed. Then the samples were cold pressed and sintered at 400 ˚C under argon atmosphere for one hour. The 

microstructure of samples was analyzed by microstructure field emission scanning electron microscopy (FESEM) and 

XRD. For the investigation of thermal and mechanical properties, DTA and ignition tests and compression and Hopkinson 

tests were used respectively. In the ignition test, due to the AlNi product, the highest value of heat released was related 

to a sample with 1:1 Al:Ni molar ratio. In the compression and Hopkinson tests, the highest values of compressive strength 

were 208.7 and 309.7 Mpa respectively, which belong to a 1:1 Al:Ni molar ratio. Also, the results showed that the 

compressive strength increased by changing the strain rate from 0.01 s-1 (in the pressure test) to 1000 s-1 (in the Hopkinson 

test). 

 

Key Words: Reactive composites, Compressive properties, Thermal properties, Mechanical alloying. 
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 مقدمه

گیرد  معمول مورد استفاده قرار می صورتمواد پرانرژی که به
و TNT (Trinitrotoluene )  هستند کهمولکولی های تکترکی 
RDX (Royal Demolition Explosive )ترین این مواد از مهم

باشند. انرژی تولید شده این مواد پرانرژی توسط انفجاری می
. همچنین چگالی انرژی [1,2]شود آنتالپی واکنش محدود می

ید شده در اثر احتراق این نوع مواد نسبتاً پایین و سرعت تول
 ای است. مواد واکنشی سااتاریصورت لحرهاحتراق آن به

(RSM) (Reactive Structural Materials )از مواد  یدیجد گروه
 کیبا ذرات سرام یچند ماده فلز ایکه متشکل از دو  یتیکامپوز
انفجار  ایقادر به اشتعال  طیمح طیهستند که در شرا یدیاکس
 تیقابل ،دیشد ایضربه یدر اثر شوک و بارها یول ستندین

 دهدارند. مقدار و نرخ انرژی آزاد شآزادسازی انرژی زیادی را 
 نیا لیمهمات دارد. به دل تخری اثر  شیدر افزا ینقش مهم
 یاستفاده بالقوه در کاربردها تیقابل این مواد ژه،یو اتیاصوص
واکنشی  هایو گلوله رپذیواکنش هایزره ها وند ترکشمان ینرام
 مانند ،ییایمشی هایحاصل از واکنش جهگرمای قابل تو دارند. را
 تترمی هایفلزی و واکنش نیفازهای ب لیتشک ون،یداسیاکس

آزاد شده آنها شده و منجر  ییانرژی گرما شیمعمولاً باعث افزا
از واکنش گرمازا(  یدر اثر حرارت ناش ی)سواتگ هیثانو  یبه آس

شوند که براساس فلزاتی سااته می RSM .شودیم یقابل توجه
آنها با انرژی آزاد شده بالایی رخ  فلوئوراسیوناکسیداسیون و یا 
( و زیرکونیم Ti(، تیتانیوم )Mg(، منیزیم )Alدهد. آلومینیوم  )

(Zr)  از جمله مواد مورد نرر است. اولینRSMکه در  هایی
 Al-PTFEشود ترکی  تحقیقات یافت می

(Polytetrafluoroethylene ) است که به علت فرایند
انرژی بسیار زیادی در مقایسه با اکسیداسیون آزاد  فلوئوراسیون

اما به دلیل استفاده از مواد پلیمری اواص مکانیکی ؛ [3,4]کند می
ترین معروفتوان به دهد. بعد از آن ترکی  میاوبی ارائه نمی

اشاره کرد که در این نوع مواد واکنشی، انرژی  Al-Niآنها یعنی 
فلزی است که های بینآزاد شده حاصل از تشکیل ترکی 

تواند انرژی آزاد کند. اکسیژن کافی نیز می درصورت عدم وجود
تحقیقات بسیاری در مورد این ترکی  انجام شده است که علت 

 اسیت به ضربه پایین است. آن اواص مکانیکی مناس  و حس
 RSM ها با توانایی آزاد کردن انرژی با احتراق بسته به شرایط

ااص، امکان کاربردهای متفاوتی را به غیر از مواد منفجره یا مواد 
های شروع واکنش، آزادسازی کنند. ویژگیزا را فراهم میآتش

 توان براساس متغیرهایی مانندانرژی و اواص این مواد را می
ها، چگالی مواد، نوع سیستم مواد، دهندهتوزیع حجمی واکنش

 .[3,5]دهی و... اواص تغییر داد روش ساات، روش شکل
بر اواص مکانیکی   Niتأثیر افزودن پودر  [6]وو و همکاران  

را مورد مطالعه قرار دادند. آنها      Al-PTFEو حرارتی کامپوزیت   
ابتدا باعث      Al-PTFEبه کامپوزیت     Niمشااااهده کردند افزودن   

سپس کاهش آن می   شود. افزایش اواص مکانیکی کامپوزیت و 
در حین آزمون حرارتی  Al-Niهمچنین نشااان دادند کامپوزیت 

J/g 9/991 برابر بیشتر از انرژی آزاد   5/12کند که انرژی آزاد می
 است. Al-PTFEشده در نمونه 

های آلیاژسازی آسیاو تأثیر روش [7]ژانگ و همکاران  
 (AM)، آسیاو سایشی ( Turbula Mixing) (TM)مخلوطی 

(Attritor Mill) ای و آسیاو سیاره(PM) (Planetary Mill)  بر
 1به  3با نسبت  Al-Niریزسااتار و اواص حرارتی را برای 
های تهیه شده بعد از مورد مطالعه قرار دادند. نویسندگان نمونه

را  (RSM)و بعد از آن  (RM)س و زینتر آسیاو و قبل از پر
 TMپودر  زسااتاریر جه،ینت درتحت آزمون حرارتی قرار دادند. 

 AMپودر  زسااتاری. ردادرا نشان  Niو  Alپودر اام  یشکل اصل
طور ااص، . بهبودمتفاوت با شکل پودر اام  یطور قابل توجهبه

. شد تردهیکش زین یو شکل کل  دیناپد Niشکل سوزن پودر اام 
 ،PM روشدر  .رسیدندصورت اندازه زیر میکرون ها بهبیشتر دانه
ریزسااتار نانو لایه در و رفته  نیاز ب ماده اام کاملاً یشکل اصل

برای تجزیه و  DSC  آنالیزشد. همچنین سراسر نمونه مشاهده 
با RSM  هایو قرص RM های حرارتی پودرهایتحلیل ویژگی
 PM پودر رمنحنی گرمازایی دز انجام دادند. را نیتغییر ریزسااتار 

دمای شروع واکنش  بود. AM و پودر TM تر از پودربسیار وسیع
علت  که درجه کمتر از سایر پودرها است 200حداقل  PM پودر
. گرمای تشکیل کل به ترتی  است  کاهش اندازه دانه پودرهاآن 

 ،PM و پودر AM، J/g 630، پودر TM، J/g 720 برای پودر
J/g540 گزارش شد. 
-سه ترکی  متفاوت از تنگستن [8]و همکاران  (Ren ) رِن 

های حرارتی زیرکونیم هیدرید سااته و تحت آزمون -زیرکونیم
ها استحکام فشاری بالای و مکانیکی قرار دادند. تمامی نمونه

MPa 1022  را نشان دادند. نمونهZr-W  بیشترین استحکام فشاری
(MPa 1880 را )ها دریافتند ارائه داد. همچنین آنZr  به دلیل

-در کامپوزیت واکنش با هوا، استحکام، سطح انرژی و چگالی بالا

 های واکنشی بسیار مفید اواهد بود.
به  PTFEو  Cuتأثیر افزودن پودرهای  [9]ژانگ و همکاران  
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درصد حجمی بر ریزسااتار، اواص حرارتی و  10اندازه 
با نسبت یکسان را مورد بررسی قرار  Al-Niمکانیکی کامپوزیت 

باعث افت  PTFEو  Cuدادند. نتایج نشان داد حضور ذرات 
گردد. البته وجود پودر اواص مکانیکی و حرارتی کامپوزیت می

PTFE شود نمونه حساسیت به ضربه را افزایش داده و باعث می
 ای پایین نیز شروع به واکنش شیمیایی کند.های ضربهدر شوک
با درصااادهای    Niتأثیر افزودن ذرات   [10]هو و همکاران   

با  Al-PTFEهای مختلف بر رفتار حرارتی و مکانیکی کامپوزیت
را مورد بررساای قرار دادند. نتایج نشااان داد در   3به  1نساابت 
ساااه پیک گرماگیر و یک پیک گرمازا وجود         Al-PTFEنمونه  

و این نمونه در اساات  J/g 6/79دارد که میزان انرژی آزاد شااده 
دهد که درصاااد وزن اود را از دسااات می C 520 ،66̊دمای 

یک پیک گرمازا   Al-Niاساات. در نمونه  PTFEعلت آن تجزیه 
رسااد و می J/g 9/991وجود دارد که میزان انرژی آزاد شااده به 
اواص   .[10]شاااود تغییر وزنی با افزایش دما در آن دیده نمی   

شار   ستاتیک برای    ف شان می  Al-Ni-PTFEنمونه  6شبه ا دهد ن
شترین میزان تنش مربوط به نمونه حاوی   صد وزنی   10بی  Niدر

کند و این اتفاق است. افزودن نیکل رفتار کامپوزیت را تردتر می 
شود تمامی اواص مکانیکی به غیر از کرنش شکست    باعث می

 و مدول سختی رفتار صعودی از اود نشان دهند.
تأثیر مدت زمان آسیاو بر  [11]و همکاران ( Hadji) هادجی 

سااتار و اواص حرارتی را مورد مطالعه قرار دادند.   بعد از ریز
ساعت راندمان آسیاو بیشتر شده و نیکل نیز سااتار ریز به       10

های نیکل و آلومینیوم در کنار هم    که لایه  طوریگیرد به اود می
ت، سااااتار تغییرات زیادی کرده  ساااع 20گیرند. بعد از قرار می

در آزمون  اند. های غنی از نیکل تبدیل شاااده     اسااات و به تکه  
ساعت مدت زمان سوزش   10سوزش، با افزایش زمان آسیاو تا 

ساعت    10و  7، 5های که برای زمانطوریکند بهکاهش پیدا می
ثانیه ثبت شااد؛ اما در برای زمان  25/4و  17، 20سااوزش  زمان
 ساااعت آساایاو فقط قساامتی از نمونه دچار سااوزش شااد. 20

های مختلف نشااان داد تعداد بررساای آنالیز حرارتی برای زمان
سااااعت آسااایاو بیشاااتر از  10بعد از  DTA های آزمونپیک
   های دیگر است.زمان
طور های واکنشی را بهمواردی که استفاده از کامپوزیت 

رارتی ضعیف این کند اواص مکانیکی و حگسترده محدود می
( PTFEنوع مواد است. به عنوان مثال استفاده از پلیمرها )مانند 

و  Zrدهد و یا استفاده اواص مکانیکی را به شدت کاهش می
W  به علت چگالی بالا، وزن زیاد در یک حجم مشخص را

شود. بهبود عملکرد این اواص در دهه اایر بسیار منجرو می
-ته است اما هنوز پیشرفت چشممورد بحث و مطالعه قرار گرف

بر این اساس، نوآوری تحقیق حاضر نسبت گیری رخ نداده است. 
به تحقیقات پیشین، بررسی ریزسااتار، اواص حرارتی و 

 Niو  Alهای واکنشی برای درصدهای مختلف از مکانیکی نمونه
 و همچنین بهبود رفتار حرارتی و مکانیکی این نوع مواد است.

 
 بخش تجربی

 مواد

میکرون، الوص   20)کروی،  Alهای  در تحقیق حاضااار، پودر 
( بااا 9/99%میکرون، الوص  10)ساااوزنی،  Ni( و %9/99

مورد اساااتفاده قرار   Ni 2:1 ،1:1 ،1:3به   Alهای مولی  نسااابت 
شکل )  صاویر  1گرفتند.  شان   Niو  Al از ذرات FESEM( ت را ن

 دهد.می
 

 
 

 
 

 Niو و(  Alحاصل از ذرات الف(  FESEMتصاویر   1شکل 
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 هاساخت كامپوزیت

 Ni 2:1 ،1:1 ،1:3به  Alهای مولی با نسااابت Niو  Alپودرهای 
سرعت     6در مدت زمان  سبت    430ساعت با  دور بر دقیقه با ن
تحت اتمسفر آرگون آسیاو سایشی شدند.       20:1گلوله به پودر 

یات  همچنین برای جلوگیری از جوش سرد اضافی در حین عمل  
کننده  عامل کنترل عنوانبهدرصد وزنی استئاریک اسید  2آسیاو، 
اساااتفاده قرار   مورد (Process Control Agent (PCA)) فرایند 

سیاو، برای آزمون مکانیکی ابتدا پودرها   گرفت. پس از فرایند آ
به  MPa 1400تحت فشااار  متریسااانتدر یک قال  با قطر یک 

سپس قرص     10مدت  شدند.  شرده  صل از پرس  دقیقه ف های حا
به  C 400˚در دمای  K/min 10ساارد، در کوره با نرخ گرمایش 

سااااعت تحت اتمسااافر گاز آرگون الوص بالا زینتر       1مدت  
شکل با    شدند. از طرفی برای آزمون احتراق، نمونه  صی  های قر

به  MPa 500تنها تحت فشاااار  mm 1و ضاااخامت  cm  3قطر
قه پرس ساارد شاادند. در تحقیق حاضاار متغیرهای  دقی 5مدت 

موجود مانند مدت زمان، سرعت و نسبت گلوله به پودر آسیاو    
و شاارایط پرس و زینتر با اسااتفاده از مقالات موجود و تجارو 

 گذشته انتخاو شدند.
 

 شماره نمونه و نسبت مولی ذرات تشکیل دهنده  1جدول 
 

 شماره نمونه
 نسبت مولی

Al Ni 

1 2 1 

2 1 1 

3 1 3 

 
 آزمون حرارتی

های واکنشی، از آنالیز به منرور بررسی رفتار حرارتی نمونه
( Simultaneous Thermal Analyzer) (DTA)زمان حرارتی هم

های گرماده و گرمازا در برای بررسی واکنش STA 504مدل 
تا  (C) 25˚ها استفاده شد. این آزمون از دمای محیط کامپوزیت

˚C 800 دهی با نرخ حرارتK/min 10  تحت اتمسفر گاز آرگون
الوص بالا درون بوته آلومینایی انجام شد. همچنین آزمون 

ها ها انجام شد. در این آزمون اشتعال نمونهاحتراق نیز روی نمونه
توسط شعله گاز پروپان انجام گرفت و جهت ثبت سرعت 

( و CASIOفریم بر ثانیه ) 1000 بالاسرعتسوزش از دوربین 
 استفاده شد. دمابالااز پیرومتر  شدنمشتعلدمای نمونه حین 

 آزمون مکانيکی

های زینتر شده، آزمون بررسی اواص مکانیکی نمونه منروربه
و با  (SANTAM) فشار شبه استاتیکی به وسیله دستگاه سنتام

انجام  ASTM E9بر اساس استاندارد  mm/min 6/0سرعت 
مون فشار کرنش بالا از دستگاه میله گرفت. همچنین برای آز

 Split Hopkinson) (SHPBاسپلیت هاپکینسون فشاری )

Pressure Bar) .استفاده شد 
 

 بررسی ریزساختار

میکروسکوپ الکترونی روبشی  لهیوسبهها ریزسااتار کامپوزیت
 Field Emission Scanning) (FESEMگسیل میدانی )

Electron Microscopy ) مدلTESCAN MIRA3  مجهز به
و پراش  EDS (Energy Dispersive Spectroscopy)سنج طیف

 Cu Kα( با تابش XRD ،PW1730 PHILIPSاشعه ایکس )
(1.54060 A˚ =λ.بررسی شد ) 

 
 نتایج و بحث

 هابررسی ریزساختار نمونه

مورفولوژی  FESEM ( به ترتی  تصاویر4( تا )2های )شکل

)نمونه  1به  1(، 1)نمونه  1به  2های با نسبت Al-Ni پودرهای
( بعد از آسیاو را در دو بزرگنمایی مختلف 3)نمونه  3به  1( و 2

به این دلیل که سختی ویکرز  Al-Ni دهند. پودرهاینشان می

 MPa 167 و سختی ویکرز آلومینیوم برابر Mpa 638 نیکل برابر
وو محس (Ductile-Brittle system) ترد-است، یک سیستم نرم

ی در فرایند آلیاژسازی مکانیکی سه مکانیزم طورکلبه .شوندمی

اصلی تغییر شکل پلاستیک، جوش سرد و شکست بر تغییرات 
و  Alمورفولوژی ذرات حاکم است. تغییر شکل پلاستیک ذرات 

ای شکل سرد ذرات ورقه ای شکل، جوشتشکیل ذرات صفحه

شود. دیده می و در نهایت شکسته شدن ذرات نیز در این تصاویر
 Alبه عبارت بهتر ذرات داکتیل و دارای مورفولوژی کروی پودر 

محبوس شده و  آنهاها بین اولیه در اثر براوردهای شدید گلوله

 ندیآیدرمای ای یا ورقهلایه صورتبهدهند و تغییر شکل می
[12,13] . 

که ترد هستند در اثر ضربات وارده، ارد شده و به  Niذرات  

شوند. همچنین این ذرات به کمک ریزتری تبدیل میذرات 
بنابراین ؛ شوندمی Alها آمده و باعث تغییر شکل پلاستیک گلوله
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شود در مدت زمان یکسان آسیاو بیشتر می Niهرچه نسبت مولی 
به عبارت  گیرد. بهتر صورت می Niریزتر شده و نفوذ  Alذرات 

ش تغییر فرم باعث افزای Niبهتر، حضور بیشتر ذرات سخت 
نرخ کارسختی  جهیدرنتشده و  Niدر اطراف ذرات  Alموضعی 

شود تا جوش دهد. این مسئله سب  میآلومینیوم را افزایش می

؛ تری آغاز شودهای کوتاهاوردن ذرات تغییر شکل یافته در زمان
زیرا برای فعال شدن مکانیزم جوش اوردن، میزان تغییر شکل 

 به باید به یک مقدار بحرانی برسد. هاذرات و چگالی نابجایی

توانند های آسیاو میعبارتی، ذرات سخت اود مشابه گلوله
منجر به انتقال انرژی به فاز نرم گردند. همچنین افزودن بیشتر 
ذرات سخت منجر به کاهش چقرمگی شکست پودرهای 

. به همین دلیل مکانیزم شکست در فرایند [14]شود کامپوزیتی می
-شود. همانمکانیکی پودر کامپوزیتی زودتر فعال می آلیاژسازی

( نشان داده شده است، افزایش 4( تا )2های )طورکه در شکل

سرعت کاهش اندازه ذرات را  Alدر مقایسه با  Niنسبت مولی 
 بخشد.افزایش داده و سرعت نفوذ را بهبود می

 EDSهمراه با آنالیز  FESEM( تصاویر 7( تا )5های )شکل 

صاویر  تدهد که در این را نشان می 3تا  1های زینتر شده از نمونه
 Alو نواحی تیره نمایانگر فاز  Niنواحی روشن نمایانگر فاز 

بت و نس EDSبا توجه به نتایج آنالیز ( Al-3Ni) 3. در نمونه است
از برای این نمونه، اکثر نواحی در ریزسااتار ف Niمولی بیشتر 
الف( -7در شکل ) Dو  Cاز دو ناحیه  EDSآنالیز  .استروشن 

موجود در  دهندهلیتشکگرفته شده است. درصد اتمی عناصر 
و همچنین  ]3AlNi ]15فازی متناظر با  دهندهنشان، Cناحیه 

 دهندهنشان، Dموجود در ناحیه  دهندهلیتشکدرصد اتمی عناصر 
 این است کنندهانیباست. این موضوع  AlNi [11]فازی متناظر با 

های بین جزئی ترکی  صورتبهکه در حین عملیات زینترینگ 
 گونهنیا کهیدرصورتتشکیل شده است.  Al-3Niفلزی در نمونه 

د مشاهده نش 2و  1های های بین فلزی در زینتر نمونهاز ترکی 
 (. علاوه بر6و  5های وجود دارد )شکل Niو  Alو فقط نواحی 
ی( حضور -7)شکل  3از نمونه گرفته شده  XRDاین الگوی 
 کند.فلزی در این نمونه را تأیید میهای بینترکی 

 

 
 

ساعت آسیاو  6حاصل از  1مورفولوژی نمونه  FESEMتصاویر   2شکل 

 x 1500و )و(   x 500در بزرگنمایی: )الف( 

   

 
 

ساعت آسیاو  6حاصل از  2مورفولوژی نمونه  FESEMتصاویر   3شکل 

x 1500و )و(   x 500در بزرگنمایی: )الف( 
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 ساعت آسیاو در بزرگنمایی:  6حاصل از  3مورفولوژی نمونه  FESEMتصاویر   4شکل 

 x 1500و )و(   x 500)الف( 
 

     
 

      
 

 Bاز ناحیه  EDSو )ج( آنالیز  Aاز ناحیه  EDS، )و( آنالیز 1از نمونه  FESEM)الف( تصویر   5شکل 
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 Bاز ناحیه  EDSو )ج( آنالیز  Aاز ناحیه  EDS، )و( آنالیز 2از نمونه  FESEM)الف( تصویر   6شکل 
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 Dاز ناحیه  EDS، )ه( آنالیز Cاز ناحیه  EDS، )د( آنالیز Bاز ناحیه  EDS، )ج( آنالیز Aاز ناحیه  EDS ، )و( آنالیز3از نمونه  FESEM)الف( تصویر   7شکل 

 3از نمونه  XRDو )ی( الگوی 

 

 هابررسی خواص حرارتی نمونه

نشااان ( 8در شااکل ) 3تا  1های برای نمونه DTA نتایج آزمون

 داده شده است.
 C˚و  C 585˚د حدو دمای  گرمازا در   پیک  دو ،1 هنمون در  
پیک اولی به   ، Al-Niوجود دارد. با توجه به دیاگرام فازی        630

شکیل   شکیل   Ni3Alت ؛  شود مربوط می 2Ni3Alو پیک دومی به ت
شکیل فاز   شرایط  Ni3Alزیرا با افزایش دما و نفوذ فازی پس ت  ،

شکیل یک فاز غنی  شود   فراهم می Niتر از ترمودینامیکی برای ت

[16]. 
که به  دارد Niنرخ نفوذ بالاتری نسبت به  Alی طورکلبه 
دهد تا به آسانی در سطح مشترک بین ذرات اجازه می Alهای اتم

Al  وNiدهد، جمع ، جایی که واکنش تشکیل بین فلزی رخ می
 Al-Niشده توسط واکنش بنابراین، بین فلزی اولیه تشکیل؛ شوند
 2Ni3Alباشد و محصول واکنش ثانویه باید  ]Ni3Al ]15باید 

 (1)باید به ترتی  طبق واکنش  2Al:Niها در نمونه باشد. واکنش
 .[16]( انجام شود 2و سپس )

Al + Ni → Al3Ni                                                          )1( 

Al3Ni + Ni → Al3Ni2                                                   )2( 
وجود دارد   C 615˚د گرمازا در حدو   پیک  ، یک 2در نمونه   

 دهد.را نشان می AlNiتشکیل فاز ( 3که طبق واکنش )

و  C 615˚د گرمازا در حدوهمپوشااان پیک  دو ،3ه نموندر  

˚C 640   ی ج(. با توجه به دیاگرام فاز-8وجود دارد )شکلAl-

Ni ،  شکیل شکیل   AlNiپیک اولی به ت   3AlNiو پیک دومی به ت

شکیل  ؛ شود مربوط می زیرا با افزایش دما و نفوذ فازی پس از ت
باقیمانده در ساااااتار شااارایط        Niبا وجود مقداری    AlNiفاز  

شکیل یک فاز غنی  شود   فراهم می Niتر از ترمودینامیکی برای ت

[11] . 
Al + Ni → AlNi                                                            (3)  
Al + Ni → AlNi3                                                           )4( 

 

 Al تواند در دماهای بالا با میNi  واکنش دهد و در نهایت
دمای شروع  .[17]های بین فلزی ااصی را تشکیل دهد ترکی 

این دماهای  .[18,19]است   C640˚ باًیتقر Al-Niواکنش سیستم 
؛ هستند( C 400˚) زینترینگها بالاتر از دمای شروع واکنش
های زینتر در کامپوزیت Al-Niهای بین سیستم بنابراین، واکنش

 شده، صورت نگرفتند.

در حقیقت، پودرها به سرعت در فصل مشترک واکنش داده  
پس  کهیطوربه. [20]را تشکیل دهند  AlNiشوند تا ذوو میو 

های آلومینیوم منجر به تشکیل از آن با نفوذ بیشتر نیکل به لایه
3AlNi شوند. این موضوع همچنین های جامد دیگر میو محلول

ای در صورت سااتار صفحهتوسط محصولات واکنش که به
یوم در ذرات نیکل فصل مشترک ذرات و فواصل نفوذ زیاد آلومین

 AlNiبنابراین تشکیل ؛ [21]کنند، قابل اثبات است حضور پیدا می
شود که بر نیروی محرکه با آنتالپی تشکیل بالای آن تسهیل می
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ساده و  نسبتاًی به دلیل سااتار بلوری زنجوانهبالا، سهولت 
های بین های فصل مشترک که ذاتاً در غیاو سایر ترکی ترکی 
. آسیاو بیشتر [22]نزدیک هستند، دلالت دارد  AlNiفلزی به 

های اضافی بعد از زمان آسیاو بحرانی تنها باعث ایجاد ترکی 
های بین این موضوع منجر به عدم تشکیل ترکی  ؛ کهشودمی

شود و هدف از ها بر اثر اعمال انرژی میفلزی در سااتار نمونه
. واکنش [11,15]کند تولید سااتار واکنشی را برآورده نمی

در واقع فرایند تشکیل پیوندهای  Niو  Alتشکیل بین فلزی بین 
یعنی، فعالیت ؛ است Niو  Alفلزی و پیوندهای کووالانسی بین 

یا نیروی محرکه واکنش تشکیل بین فلزی، با کاهش تعداد 
 .[16]یابد های آزاد در فلز، کاهش میالکترون

 

 

 

 
 

 3و )ج( نمونه  2، )و( نمونه 1)الف( نمونه  DTAنمودار   8شکل 

 

 هابررسی احتراق نمونه

( نشان داده شده 1احتراق در جدول ) نتایج حاصل از آزمون
، دمایی است (Ignition temperature) واکنشاست. دمای شروع 

-Self) (SPERکه در آن واکنش گرمازا اود انتشار )

Propagating Exothermic Reaction) شود. دمای شروع می
، بیشترین دمایی است که (Maximum temperature) بیشینه

 کند. طول مدت احتراقنمونه در حین فرایند احتراق تجربه می
(Ignition duration) های ، زمان لازم برای شروع واکنشSPER 

. به استدهی )شعله گاز پروپان( از زمان اعمال منبع حرارت
کشد تا نمونه محترق شود. است که طول میعبارتی، مدت زمانی 

، مدت زمانی است که واکنش ( Ignition time) زمان احتراق
SPER ی زمانمدت، به گریدعبارت؛ بهدر حال انجام شدن است

کشد تا جبهه حرارتی کل طول نمونه را طی کند، که طول می
گویند. سرعت سوزش هم سرعتی است که جبهه زمان احتراق می

کند. بیشینه دمای حاصل از حرارتی در طول نمونه حرکت می
 1به  2های مولی با نسبت Al-Niدهد دو نمونه واکنش نشان می

کند که در مقایسه با نمونه دیگر انرژی زیادی آزاد می 1به  1و 
اما در مقایسه ؛ بیشتر در این دو نمونه است Alعلت آن وجود 

است گرمای  AlNiحصول آن ، در واکنشی که م2و  1دو نمونه 
نسبت  2. بنابراین دمای بیشینه نمونه [23]شود بیشتری آزاد می

ثانیه محترق  14پس از گذشت  1نمونه بیشتر است.  1به نمونه 
ثانیه به پایان رسید،  66/1شد و پیشرفت واکنش بعد از 

ثانیه شروع  8، پس از گذشت 2واکنش برای نمونه  کهیدرصورت
حساسیت کم ثانیه ااتمه یافت. دلیل  16/3بعد از و پیشرفت آن 

 ماندهیباق، به دلیل ذرات آلومینیوم Niبا نسبت مولی کمتر  نمونه
کنند. چاه چاه حرارتی عمل می عنوانبهدر سااتار است که 

حرارتی ناشی از عدم تماس گرمایی مطلوو بین ذرات است که 
ر درون سااتار و های پایدااین عدم تماس گرمایی بر اثر حفره

-عدم اتصال متالورژیکی در طول پرس سرد پودرها به وجود می

 آید.
 

 نتایج حاصل از آزمون احتراق  1جدول 
 

 3 2 1 شماره نمونه

 223 210 190 (C˚دمای شروع واکنش )

 778 870 730 (C˚) دمای بیشینه

 14 8 5 (sطول مدت احتراق )

 66/1 16/3 53/5 (s) زمان احتراق

 07/18 42/14 42/5 (mm/s) سرعت سوزش
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3و )ج( نمونه  2، )و( نمونه 1در چهار زمان مختلف حین احتراق برای: )الف( نمونه  بالاسرعتتصاویر ثبت شده از دوربین   9شکل 

 
در  بالاساارعتن دوربیاز  آمدهدسااتصاااویر به( ت9شااکل ) 
هد. درا نشااان می 3تا  1ی هانمونههای زمانی مختلف برای بازه

بسیار   1و  2های نمونه زش()سرعت سو جبهه حرارتی پیشرفت
 قرصقبل از اینکه جبهه حرارتی از میان  کهیطورسااریع بود، به

  .تعبور کند، امکان اروج منبع شعله وجود نداش

واکنش ملایم با حفظ  پیشرفتیک  3نمونه علاوه بر این،  
تکثیر واکنش بسیار  2Al:Niنمونه شکل اصلی را نشان داد، اما 

-9)شکل در تمام جهات نشان داد  ترکشسریعی را با پاشش 

های انتشار ناشی از ها در پدیدهاین تفاوت. و(-9الف و 
 .باشد های ریزسااتاریتفاوت

 

 هابررسی خواص مکانيکی نمونه

کرنش حاصل از  -( به ترتی  منحنی تنش11( و )10های )شکل
آزمون هاپکینسون و استحکام فشاری حاصل از آزمون فشار و 

را  Niهای تهیه شده با درصدهای مختلف هاپکینسون کامپوزیت
دهند. در هر دو آزمون فشار و هاپکینسون کمترین میزان نشان می

و بیشترین میزان استحکام  (2Al:Ni) 1استحکام مربوط به نمونه 
 Alدر سااتار  Niاست. عدم نفوذ   (Al:Ni) 2مربوط به نمونه 

ها شده و باعث در مرزدانه Ni ( باعث تجمع2)شکل  1در نمونه 

های کمتر در اثر تمرکز تنش نمونه دچار تخری  شود در تنشمی
باعث شده است تا  3محور در نمونه شود. وجود ذرات هم

اما ؛ ارائه دهد 1سااتار استحکام مناسبی در مقایسه با نمونه 

وجود نیکل بیشتر رفتار ترد در ماده را افزایش داده و از تحمل 
به علت ایجاد  2کند. همچنین نمونه تر تنش ممانعت میبیش

مورفولوژی با توزیع یکسان ذرات استحکام بهتری در مقایسه با 

ها نشان داد. همچنین با مقایسه نتایج آزمون فشار با سایر نمونه
 s-1و نتایج آزمون هاپکینسون با نرخ کرنش  s 01/0-1نرخ کرنش 

توان به این نتیجه پی برد که با افزایش نرخ کرنش، می 1000
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 یابد.استحکام فشاری افزایش می
 

 
 

ها با کرنش حاصل از آزمون هاپکینسون نمونه -منحنی تنش  10شکل 

 Al-Niنسبت مولی مختلف 

 

 
 

استحکام فشاری حاصل از آزمون فشار و هاپکینسون برای   11شکل 

 Al-Niهای با نسبت مولی مختلف نمونه

 

 یريگجهينت

تأثیر تغییر درصااد ذرات تشااکیل دهنده بر  در تحقیق حاضاار، 
سااتار  که به  Al-Niاواص حرارتی و مکانیکی کامپوزیت ، ریز

.  مورد مطالعه قرار گرفتروش آسیاو مکانیکی سااته شده بود 
 نتایج حاصل از این تحقیق به شرح زیر است:

تر با تر و ریزدانهایجاد سااااتار یکنواات FESEMتصاااویر  .1
کامپوزیت حاصاال در آساایاو مکانیکی را  Niافزایش ذرات 
 نشان داد. 

2. EDS های بین های تهیه شااده وجود ترکی حاصاال از نمونه
ید می   Al-3Niفلزی در نمونه   ند. در حالی  را تأی که در دو  کن

فلزی بعد از آساایاو  های بینترکی  Al-Niو  2Al-Niنمونه 

 د.مکانیکی دیده نش
دو پیک نسبتاً  ،2Al:Niنمونه برای  DTAنتایج آزمون  .3

دهد نشان می  C 630˚و  C 585˚د همپوشان گرمازا را در حدو
پیک اولی به تشکیل ، Al:Niبا توجه به دیاگرام فازی که 
Ni3Al  2و پیک دومی به تشکیلNi3Al برای  .شودمربوط می

 C 615˚د دو پیک همپوشان گرمازا را در حدو ،Al:3Niنمونه 

، Al-Niدهد که با توجه به دیاگرام فازی نشان می  C 640˚و 
 3AlNiو پیک دومی به تشکیل  AlNiپیک اولی به تشکیل 

د حدونیز یک پیک گرمازا در  Al-Niنمونه شود. مربوط می

˚C 615  نشان داد که حاصل فراوردهAlNi .است 
  Al-Niهاپکینسون به ترتی  برای نمونه آزمون فشار و  .4

را ارائه دادند که  7/309و   MPa 7/208 استحکام فشاری
 های دیگر بیشتر بود. نسبت به نمونه

با نتایج  s 01/0-1با مقایسه نتایج آزمون فشار با نرخ کرنش  .5
توان به این نتیجه می s 1000-1آزمون هاپکینسون با نرخ کرنش 

پی برد که با افزایش نرخ کرنش، استحکام فشاری افزایش 
یابد.می
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1.Introduction 
The demand for fabricating bone-healing materials is 

increasing. However, the creation of the most similar 

structure to the bone with appropriate mechanical, 

physical, and biological characteristics is challenging. 

Bone is a natural nanocomposite containing collagen and 

hydroxyapatite as the matrix and the reinforcement parts 

of the bone composite, respectively. The presence of the 

interconnected porous structure in the range of 200-600 

nm is necessary for cell activities. The present research 

aims to fabricate and characterize the gelatin-calcium 

phosphate composite scaffolds which have promising 

roles in bone tissue engineering applications. In this 

regard, the reinforcing bioglass particles (SCP) in the 

SiO2–CaO–P2O5 system were synthesized by the sol-gel 

method. The reinforcing synthesized particles were 

subjected to heat treatment at 1100 ℃ to create the 

crystalline calcium phosphate phases in the chemical 

composition of the reinforcing particles. Composite 

scaffolds were fabricated by conventional solvent casting 

and freeze-drying method using gelatin as the organic 

matrix and heat-treated bioglasses (glass-ceramics) as the 

reinforcing phase. Finally, a non-polymeric silica 

coverage was applied on the surface of the produced 

scaffolds to improve the mechanical and biological 

properties of the scaffolds. Besides, the bioactivity 

behavior of the mentioned composite scaffolds has been 

investigated in the simulated body fluid (SBF). The 

cytocompatibility of the covered gelatin/ calcium 

phosphate composite scaffolds was investigated when 

they are incubated with dental pulp stem cells. 

 

2.Materials and Methods 
Tetraethyl orthosilicate (TEOS), calcium nitrate 
tetrahydrate, and triethyl phosphate (TEP) were used as 
precursors of SiO2, CaO, and P2O5, respectively. Nitric 
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acid (65%, HNO3) and ammonia (NH4OH) were used as 
the catalyst during the sol-gel synthesis process in 
64SiO2–28CaO–8P2O5 ternary system. Food grade gelatin 
was used for the fabrication of the composite scaffolds. 
The prepared particles then were heat-treated at 1100℃. 
Then, the scaffolds were fabricated via solvent casting 
and freeze-drying methods. The DTA/TG, FTIR, and 
AFM analyzes of the as-synthesized particles (SCP) were 
performed to study the physical behavior of the particles. 
FESEM analysis, three-point flexural test, Resazurin Red 
Assay, and immersing the scaffolds in SBF media were 
also carried out to study the physical, biological, and 
mechanical behavior of the scaffolds.  

 

3.Results and Discussion 
Fig.1 shows the thermogravimetric and differential 
thermal (DTA/TG) results of the as-synthesized SCP 
particles. The first endothermic peak at the range of 50–
200 ◦C could be attributed to the volatilization of residual 
water and ethanol. The exothermic peak around 250–300 
◦C could be related to the condensation process. The TGA 
results also showed a drop in weight of the SCP samples 
at 250–300 ◦C corresponding to the removal of H2O. An 
exothermic peak right after the condensation process, 
starting at 300 ◦C, corresponds to the removal of nitrate 
groups. There is also an exothermic peak around 800 ◦C 
which could be attributed to the phase crystallization. 

The XRD graph of the SCP particles heat-treated at 

1100 ℃ is depicted in Fig.2. The formation of calcium 

phosphate and calcium silicate phases was consistent in 

the SCP particles. According to the mentioned graph, the 

crystallization of Ca3(PO4)2 and Ca2SiO4 phases occurred 

based on ICCD 00-009-0348 and ICCD01-077-0420, 

respectively.  

 

https://jmme.um.ac.ir/article_43067.html
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Figure 1. The DTA-TG graph of the SCP particles. 

 

 

 

 

 

 

Figure 2. The XRD graph of the SCP particles. 

The AFM images of the surface of the SCP particles were 

depicted in Fig.3. The roughness of the particles was 

17.32nm which could be efficient in the mechanical 

interlockings between the SCP particles and the gelatin 

matrix in the composite.  

 

 

  

 

  

 

 

 

Figure 3. AFM microscopy of the SCP particles. 

According to the flexural test of the composite scaffolds, 

the final strength of the scaffolds was 15 MPa which was 

closed to the natural bone. The presence of silica coverage 

was a beneficial parameter for improving the mechanical 

properties of the scaffolds. Fig.4 illustrates the FESEM 

images of the composite scaffolds before and after cell 

culture with interconnected pores. In addition, Resazurin 

Red Assay confirmed the viability of 78% of stem cells 

on the scaffolds after 5 days of seeding. Immersion of the 

scaffolds in the simulated body fluid (SBF) caused the 

controlled release of the Ca2+, Si4+, and PO4
3- ions (Fig.5). 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure 4. FESEM images of the composite scaffolds 

(a)before and (b)after cell culture. 

 

 

 

 

 

 
Figure 5. Ion release profiles as a function of time 

immersion in SBF media for composite scaffolds. 

4. Conclusion 
In the present research, gelatin-calcium phosphate 
composite scaffolds were fabricated via freeze-drying 
methods. The SCP particles were synthesized via a sol-gel 
route in 64SiO2–28CaO–8P2O5 (mol%) system. Applying 
the silica coverage on the composite scaffolds improved 
the final mechanical strength to 15 MPa which was 
comparable with the flexural strength of the natural bone. 
Resazurin Red Assay confirmed the viability of 78% of 
stem cells on the scaffolds after 5 days of seeding. In 
addition, degradation studies of the composite scaffolds in 
SBF media revealed that ion release occurred after 7 and 
21 days of immersing the scaffolds in SBF. According to 
the obtained results, the gelatin-calcium phosphate 
composite scaffolds can play an important role in bone 
tissue engineering applications.  

(b) 

(b) 
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 *بررسی رفتار مکانیکی و زیستیساخت تا فرایند از  فسفات کلسیم:-های کامپوزیتی ژلاتینداربست

  مقاله پژوهشی

 (5)نزهرا طیرانی نجارا      (4)صاحبیان سقیسمانه       (3)سحر ملازاده بیدختی      (2)سحر معاونی      (1)فائزه درویشیان حقیقی
DOI: 10.22067/jmme.2022.71323.1019  

فسفات ات کلسیمذر فراوریباشد. اولین مرحله، می خشکایش سرمایشیانحلالی و  فرایندهای کامپوزیتی از طریق ساخت داربست ،هدف پژوهش حاضر  چکیده
به ترتیب  آنهادانسیته  است. طبق نتایج آنالیز تعیین اندازه ذرات و پیکنومتری، اندازه ذرات و C˚1100عملیات حرارتی ذرات در دمای  ،ژل و سپسبه روش سل

(، تبلور فاز فسفات GT-DTA) ( و آنالیز حرارتی افتراقیXRD) حاصل از آنالیز پراش پرتو ایکسج باشد. همچنین طبق نتایمی 3g/cm 06/4و  nm 5±37برابر با 
یی شد. طبق ( شناساFTIR) فوریهتبدیل سنجی مادون قرمز آغاز گردید. پیوندهای ایجادشده در ساختار نیز توسط طیف C800˚  کلسیم با عبور از دمای

زمون خمش آها منظور درک رفتار مکانیکی و ریزساختاری داربستاست. به nm 32/ 17شده فراوری، زبری سطح ذرات AFMتصویربرداری توسط میکروسکوپ 
ت برابر با ها نشان داد که استحکام خمشی نهایی داربس( انجام شد. نتایج بررسیFESEM) نقطه و تصویربرداری توسط میکروسکوپ الکترونی روبشیسه

MPa3/1±15 طالعه رفتار زیستی داربست توسط آنالیز باشد. مو دارای ریزساختاری کاملاً متخلخل می بودهResazurin Red Assay یت، رشد و نیز عدم سم
ده بدن با رهایش شسازیها در محلول شبیهن داربستد. همچنین قرارداکردهای بنیادی مغز دندان عقل را در مجاورت با داربست اثبات تکثیر مطلوب سلول

3- و  2Ca ،+4Si+ هایمطلوب یون
4PO   دیده های آسیبافتتوانند برای ترمیم بمی کلسیمفسفات -های ژلاتینداربستکرد توان ادعا بود. بنابراین، میهمراه

 استخوانی مفید واقع شوند.
 .، خواص مکانیکی و زیستیهای بنیادیفسفات، کشت سلولداربست کامپوزیتی، ژلاتین، کلسیم  کلیدی هایواژه

Gelatin-Calcium Phosphate Composite Scaffold: From Fabrication to Mechanical and 

Biological Properties Investigation  
 

Faezeh Darvishian Haghighi    Sahar Moaveni    Sahar Mollazadeh Beidokhti     Samaneh Sahebian Saghi    Zahra Tayarani Najaran 

 

Abstract  The fabrication of the most similar structure to the bone with appropriate mechanical, physical, and biological 
characteristics is challenging. The main aim of the present research is to design, fabricate, and characterize the gelatin-
calcium phosphate composite scaffolds. First, calcium phosphate particles (SCP) were synthesized through the sol-gel 
process. Accordingly, the prepared particles were synthesized via the sol-gel route and heat-treated at 1100℃. Then, the 
gelatin-calcium phosphate composite scaffolds were fabricated through solvent casting and freeze-drying methods. 
According to the pycnometer and particle size (PSA) analyses, the density and the particle size of the SCP particles were 
4.06 g/cm3 and 37±5 nm, respectively. Based on the XRD and DTA-TG results of the particles, crystallization of the 
calcium phosphate phases has been started at 800℃. The functional groups of the particles have been also studied through 
FTIR analysis. The roughness of the particles was 17.32nm based on the AFM microscopy results. According to the three-
point flexural test, the final strength of the scaffolds was 15 MPa. Field emission scanning electron microscopy (FESEM) 
showed that the scaffolds have had completely porous structure with interconnected pores. Resazurin Red Assay 
confirmed the viability of 78% of stem cells on the scaffolds after 5 days of seeding. Immersion of the scaffolds in the 
simulated body fluid (SBF) caused the controlled release of the Ca2+, Si4+, and PO4

3- ions. Altogether, the gelatin-calcium 
phosphate composite scaffolds have a promising role in tissue engineering applications. 
 

Key Words: Bone Scaffold, Gelatin, Calcium phosphate, Stem Cell Culture, Mechanical and Biological Properties. 
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 مقدمه 

دلیل افزایش  درعصر اخیر، نیاز به جایگزینی بافت استخوان به
های و مبتلا به سرطان استخوان، آسیبجمعیت سالخورده 

نیل به این به منظور . [1] استورزشی و تصادفات افزایش یافته
سازی مواد جدید هدف، تلاشهای بسیاری برای طراحی و آماده

است. استخوان ی مهندسی بافت استخوان انجام شدهدر زمینه
 آپاتیت است کهنانوکامپوزیتی طبیعی شامل کلاژن و هیدروکسی

کننده درآن ذرات فسفات کلسیم و یا آپاتیت به عنوان فاز تقویت
. وجود ساختاری [2] باشدو پلیمر کلاژن به عنوان فاز زمینه می

پیوسته از حفرات در محدوده ابعادی همای بهمتخلخل با شبکه
µm600-200 باشد. ترین مشخصه بافت استخوان میساده

استخوان اسفنجی  همچنین استحکام خمشی و مدول فشاری
 باشدمی GPa6/05-0/0 و MPa20 -10ترتیب برابر با انسان به

شناخت کافی و تقلید از ساختار یادشده، در طراحی مواد  .[3,4]
. [5] باشدهای شکسته مطلوب می، جهت ترمیم استخوانکارامد

کننده استخوان، استفاده از فلزّاتی چون مطالعه تاریخچه مواد ترمیم
نزن و آلیاژهای تیتانیوم را به عنوان اولین موادی که نگفولاد ز

دهد. از کاررفته نشان میدیده بهبرای بازسازی ساختار آسیب
جمله معایب فلزات یادشده، استحکام نهایی زیاد، عمرکاری 

نمودن قطعات  منظور خارجمحدود، نیاز به عمل جراحی مجدد به
 . [6] باشدفعّالی میاز بدن و عدم زیست

های یادشده، منظور غلبه بر محدودیتهای اخیر، بهدر سال 
سرامیک -تی پلیمریهای کامپوزایده ساخت و استفاده از داربست

بعدی است که از است. درواقع داربست ساختاری سهمطرح شده
و به گسترش کرده ها حمایت شدن سلولتکثیر، رشد و پراکنده

کارگیری ساختار ساخت و به. [7] کندو ترمیم بافت کمک می
منظور به. [8] باشدیادشده در مهندسی بافت بسیارحائز اهمیت می

ها نیز بایستی پرهیز از ایجاد تنش، خواص مکانیکی داربست
. امروزه، تنوعی در [5] مشابه با محدوده بافت مجاور باشد

-آپاتیتهای بایوپلیمر/بایوسرامیک مانند هیدروکسیکامپوزیت
-آپاتیتچیتوسان و هیدروکسی-آپاتیتهیدروکسیکلاژن، 
های پایه . کامپوزیت[9] شودلاکتیک مشاهده میاسیدپلیژلاتین/ 

های متخلخل، های متنوعی شامل داربستژلاتین نیز در شکل
نانوالیاف و هیدروژل، تولید و برای بازسازی استخوان قابل 

بعدی های سهداربستبختیاری و همکارانش  . لیلا[2] انداستفاده

-µm200فسفات کلسیم را با حفراتی در محدوده اندازه  -ژلاتین
. [10]کردند  با استفاده از پودر نفتالن و نیز فریزدرای تولید 100

منظور تولید حفرات در استفاده از نفتالن بهقابل ذکر است که 

 و بنابراین توصیهکند میساختار، رفتار زیستی را با مشکل مواجه 
-های ژلاتینزاده و همکارانش نیز داربستشود. مهدی کاظمنمی

به کمک  MPa32آپاتیت را با استحکام فشاری نهایی هیدروکسی

. هانگلین لو و [11]کردند استفاده از دستگاه فریزدرایر تولید 
-سازگارهای نانوکامپوزیتی شیشه زیستهمکارانش داربست

اعمال پوشش ژلاتینی، استحکام ژلاتین را ساختند. طبق نتایج، با 

بیشترین مقدار خود به  kPa138به kPa45فشاری داربست از 
. قربانی و همکاران نیز بیشترین مقدار استحکام [12] رسیده است

ژلاتین حاوی -آپاتیتهای هیدروکسیفشاری داربست
. متعاله و [13]کردند گزارش  MPa45/2دگزامتازون را برابر با 

، 45S5سازگار های زیستبا استفاده از شیشه همکارانش ابتدا
بعدی ساختند. بعدی به کمک روش چاپ سههایی سهداربست
نوع پوشش پلیمری را بر رفتار مکانیکی و زیستی تأثیر سپس 

-. بیشترین استحکام فشاری نهایی داربستکردندداربست مطالعه 

و  MPa14ترتیب شده با چیتوسان و ژلاتین بههای پوشش داده
MPa8 [14] استگزارش شده. 
سازگار  های کامپوزیتی زیستهمچنین اخیراً ساخت داربست 

-های پیشرفته مانند استفاده از پرینترهای سهبا استفاده از روش

. اگرچه استکردهبعدی توجه زیادی را به سمت خود جلب 
بعدی، ایجاد های استخوانی به کمک پرینتر سهساخت داربست

، کندتأمین میکنواخت با حفراتی در ابعاد مورد نظر را ساختاری ی
-سازی محصول حاصل از آن، از لحاظ اقتصادی مقروناما تجاری

های سنتی مانند خشکایش صرفه نیست. درحالی که در روشبه
، نیاز فراوریتوان به سهولت سرمایشی و تصفیه ذرات نمک می

. بنابراین، کرد اشاره به حداقل تجهیزات و هزینه بسیار اندک تولید
های مهندسی های قدیمی موجود توسط روشسازی روشبهینه
و نیز تلفیق علوم پزشکی  -های سنتیاصلاح و بهبود روش -ساده

 .کندغلبه  آنهاهای ناشی از تواند بر ضعفو مهندسی می
 -های ژلاتینهدف از پژوهش حاضر، ساخت داربست 

انحلالی و نیز استفاده  ایندفرفسفات کلسیم به کمک روش سنتی 

باشد. اصلاح و بهبود روش سنتی کن سرمایشی میاز خشک
منظور مذکور و نیز اعمال پوشش سیلیسی برروی داربست به

های پژوهش بهبود رفتار مکانیکی و زیستی از جمله نوآوری

های مکانیکی، فیزیکی و یابیمنظور مشخصهحاضر است. بدین
های حرارتی یابیهای یادشده و نیز مشخصهزیستی کامل داربست
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 است. فسفات نیز گزارش شدهکننده کلسیمو فیزیکی ذرات تقویت
 

 مواد و روش تحقیق 

 مواد اولیه

همه مواد شیمیایی مورد استفاده در این آزمایش، بدون نیاز به 
-تخلیص بودند. به منظور سنتز ذرات کلسیم فراینداستفاده از 

از  5O2P8 -CaO28 -2SiO64تاییهای سهستمدر سی SCPفسفات 
-هایی حاوی اکسیدهای سیلیسیم، کلسیم و فسفر استفادهمادهپیش

های سازی نهایی ذرات، ساخت کامپوزیتگردید. پس از آماده
گرفت. فسفات با استفاده از ژلاتین خوراکی انجامکلسیم-ژلاتین

 (1)ذرات بایوگلس در جدول  فراوریکاررفته در مواد اولیه به
 است.آمده

 
 تایی منظور تهیه ذرات شیشه در سیستم سهمورد نیاز به اولیهمواد   1 جدول

5O2P -CaO -2SiO 

 

 علت استفاده نام شرکت فرمول شیمیایی نام ماده

تترا اتیل 

 اورتوسیلیکات
Si4O20H8C Merck 2ماده پیشSiO 

نیترات کلسیم

 چهارآبه
O2.4H2)3Ca(NO Merck ماده پیشCaO 

 5O2P مادهپیش P4O15H6C Merck فسفاتاتیلتری

 pHکاهش  3HNO Merck اسیدنیتریک

 حلال الکلپارس OH5H2C (96%) اتانول

 pHافزایش  اوربیتال OH4NH آمونیاک

 
 SCPذرات فسفات کلسیم  فراوری

تایی ژل در سیستم سهروش سلفسفات بهابتدا ذرات کلسیم

5O2P8%-CaO28%-2SiO64%   درصد مولی( با استفاده از(
های مورد نیاز از سل .[15] شد فراوریهای یادشده مادهپیش
منظور انجام واکنش هیدرولیز، سه های مذکور، آماده و بهمادهپیش

روز در دمای محیط نگهداری شد. برای انجام واکنش هیدرولیز 
اسیدنیتریک به عنوان کاتالیزور باهدف از اتانول، آب دیونیزه و نیز 

های سرعت بخشیدن به واکنش استفاده شد. پس از مخلوط سل
TEOS  وTEPهای اولیه، اضافه شد. به سل کلسیم، منبع اکسید

رسانده شد.  11به   pHشدن سل،تراکم و ژل فرایندمنظور وقوع به
روز در دمای محیط نگهداری شد  14سپس ژل حاصل به مدت 

های داده و نیز حداکثر میزان واکنشا پیرسازی ساختار رخت
ل یادشده به مدت ژ درمرحله بعد،شود. هیدرولیز و تراکم انجام

آن  خشک شد. پس از C80˚کن با دمای یک روز در خشک
ها درون خردایش اوّلیه ذرات توسط هاون پرسلانی انجام و نمونه

کوره قرار گرفته و با  شد. سپس بوته، درونبوته سرامیکی  ریخته
عملیات حرارتی و سپس  C1100˚در دمای  C/min11˚سرعت 

مرحله بعد،  نمونه عملیات  کوره خاموش سرد گردید. در در
، 400بندی شده با هاون پرسلانی خرد و با الک دارای مشحرارتی

روز در 1مدت فسفات بهنهایت نیز ذرات کلسیم گردید. در الک
 گرفت تا نیروهای الکترواستاتیک موجود در آنای قراربشر شیشه

سازی ای شدن ذرّات در حین کامپوزیتو از توده شوند حذف

 شود. جلوگیری
 

 فسفاتکلسیم -های ژلاتینساخت داربست

درصد وزنی فاز  60فسفات حاوی کلسیم-های ژلاتینداربست
ها سرامیکی است. به منظور ساخت کامپوزیتکننده شیشهتقویت

ترتیب از ژلاتین خوراکی، آب انحلالی استفاده شد. بدین فراینداز 
شده در مرحله قبل، فراوریفسفاتی یونیزه و ذرات کلسیمدی

وزنی به کمک روش اعمال  7استفاده گردید. ابتدا محلول ژلاتین %
تهیه گردید.  - C50˚تا  40در محدوده  –حرارت غیر مستقیم 

لول حاصل سه مرتبه باکمک دقیقه، مح 20پس از گذشت 
عدد و 10ثانیه، تعداد سیکل 350آلتراسون پروبی با شرایط زمانی 

 وات آلتراسون شد.  20توان 
-درصد وزنی، پودر شیشه 60سپس با رعایت نسبت  

زده به محلول ژلاتین اضافه و در دمای محیط هم SCPسرامیک
بلافاصله اتیلنی منتقل شده و های پلیشد. مخلوط حاصل به قالب

ها از ساعت، نمونه48درون یخچال قرارگرفت. پس از گذشت 
-انجام شد. بدین آنهادهی بر روی درون قالب خارج و پوشش

ترتیب که نسبت برابر تئوس و آب بایکدیگر مخلوط و به مدت 
شد. با افزودن آمونیاک، زدهساعت در دمای محیط همحداقل نیم

های کامپوزیتی به کمک نهشدن سل اتفاق افتاد. سپس نموژل

دهی شد. ور گردیده و پوششاسپاتول، درون سل حاصل، غوطه
 3 ها به یخچال منتقل شد. پس از گذشت حداقلدرنهایت نمونه
ساعت در  24منتقل و  -C18˚ها به فریزر با دمای ساعت، نمونه

ساعت  24ها به مدت آن نگهداری گردید. درنهایت تمامی نمونه
 قرار گرفت.  -C50˚در دمای  FD-10V فریزدرایر مدلدر 
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 (SCP)  فسفاتیابی ذرات کلسیممشخصه

بررسی رفتار حرارتی ذرات فسفات کلسیم آنالیز حرارتی افتراقی 
DTA سنجی حرارتی و نیز وزن TG  توسط دستگاه

(TG/DTA)Thermogravimetric/Differential Thermal 

Analyzer مدل Pyris Diamonشد. آنالیز مذکور برروی جامان
 C1100˚و تا دمای  C/min10˚شده با نرخ فراوری SCPذرات 

های ساختاری ذرات از منظور تعیین گروهانجام گردید. به
   Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)آنالیز

  AVATAR 370 FT-IRمدل  Thermo Nicolet توسط دستگاه

نمونه پودری به  از مقدار جزئیصورت که استفاده شد. بدین
تحت تابش ه و قرصی ساخته شد برید پتاسیم همراه ماده مرجع

 XRDآنالیز فازی پراش پرتو ایکس  گرفت.قرار مادون قرمز  نور

(X-ray diffraction) به منظور تعیین فازهای متبلورشده در  نیز
 با مشخّصات  PHILIPS PW1730توسط دستگاه   SCPذرات 

λ=1/540598˚  2وθ= 10-80̊ شد. به منظور تعیین زبری انجام
با دستگاه   (AFM)سطح ذرات نیز از میکروسکوپ نیروی اتمی

Atomic Force Microscope  مدلFull plus استفاده شد. تعیین  
توسط دستگاه  (PSA)اندازه ذرات با آنالیز تعیین اندازه ذرّات 

Particle Size Analyzer-CORDOUAN مدلVasco3  انجام-

گرم در ml10 (0.01شد. برای این کار، مقدار جزیی از نمونه در 
-یونیزه توسط آلتراسون پروبی توزیع و آنالیز انجاملیتر( آب دی

ترتیب شد. همچنین دانسیته و پتانسیل زتای ذرات یادشده نیز به
( ZP) توسط دستگاه پیکنومتر گازی و دستگاه تعیین پتاسیل زتا

، ابتدا ذرات SCPبه منظور تعیین دانسیته ذرات  د.ی گردیبررس

داخل هاون پرسلانی خرد شدند. سپس به منظور تعیین حجم، 
اثر هلیوم ذرات در داخل محفظه پیکنومتر و در معرض گاز بی

شد. در مرحله نهایی، با استفاده از رابطه بین حجم و قرار داده

به  نیز از دستگاه پتانسیل زتاگیری شد. فشار، دانسیته ذرات اندازه
منظور . بدینگردیدگیری بار سطحی ذرات استفاده منظور اندازه

با اعمال ولتاژ توسط دستگاه، ذرات جامد درون آب توزیع شده و 
 گیری گردید. اندازه SCPبار موجود برسطح ذرات

 
 فسفات کلسیم -های ژلاتینیابی داربستمشخصه

، SANTAMقطه توسط دستگاه نآزمون استحکام خمشی سه
 mm/min2/0متر و با سرعت میلی 15گاه برابر با فاصله دو تکیه
شد. بارتکرار انجام 8با  3mm27×4×4ها با ابعاد برای داربست

های ریزساختاری میکروسکوپی از سطح شکست بررسی

فسفات کلسیم پس از آزمون خمش توسط  -های ژلاتینداربست
 VP 1450مدل LEO - Germanyمیکروسکوپ الکترونی روبشی 

شد. همچنین به منظور بررسی رفتار زیستی ها انجامنمونه

و مجاورت داربست  Resazurin Red Assayداربست، از آنالیز 
که  صورتشد. بدینهای بنیادی مغز دندان عقل استفادهبا سلول

های یادشده در محیط کشت ابتدا کشت و رشد کافی سلول

DMEM  در انکوباتور با دمایC˚37 % 2گاز   5و حاویCO  انجام
ها به شد. سپس داربست ها در پاساژ پنجم استفادهو از سلول

شدند. استریل PBSوشوی و نیز محلول شست 70کمک اتانول %

 ml2های میکروتیوبشده درون های استریلپس از آن داربست
 2×410سوسپانسیون سلولی با غلظت  µl500شد. سپس گذاشته

ساعت درون  5شد و به مدت  ها ریختهسلول برروی داربست

 انکوباتور نگهداری گردید. پس از آن، محتویات داخل هر
ها به خانه منتقل و داربست24میکروتیوب به یک خانه از ظروف 

مرحله  اتور نگهداری شدند. درروز درون انکوب 5 مدت زمان
ها از های زنده برروی داربستهدف تعیین درصد سلول نهایی با
استفاده شد. بدین منظور پس از  Resazurin Red Assayآنالیز 

گذشت مدت زمان معین از ریختن رنگ آلاماربلو برروی 

برای خوانش عدد  Microplate – Readerها، از دستگاه داربست
شد. پس از کشت سلول نیز مجدداً ریزساختار  جذب استفاده

مورد بررسی قرارگرفت.  FESEMداربست توسط میکروسکوپ 

ها از سازگاری داربستهمچنین به منظور بررسی رفتار زیست
( در مدت SBFشده بدن )سازیبا محلول شبیه آنهامجاورت 

روز استفاده شد. محلول  21و  7، 3، 1ساعت،  3ی هانازم

، NaCl ،3NaHCOهای مادهرد یادشده از انحلال پیشاستاندا
KCl ،4HPO2K ،O2H.62MgCl ،2CaCl  4وSO2Na  در آب

مشابه با  SBFهای یونی محلول دیونیزه آماده شد. غلظت
ها سازی محلول، نمونهپس از آماده پلاسمای خون انسان است.

روز درون محلول یادشده و  21و  7، 3، 1ساعت،  3به مدت 
گرفتند. پس از  قرار 37℃انکوباتور چرخشی با دمای  داخل

( ICPشده القایی )ی مذکور، آنالیز پلاسمای جفتهاناگذشت زم
مجاورشده با  SBFترتیب برروی محلول به XRDو نیز آنالیز 

های داربست و نیز داربست انجام شد. بررسی میزان رهایش یون
سیلیسیم، کلسیم و فسفر درون محلول و نیز میزان تبلور فازی 
برروی داربست، اهداف اصلی انجام دو آنالیز یادشده است. 
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های یابی داربستنمودار شماتیک مراحل ساخت و مشخصه
 آمده است. ( 1) مذکور در شکل

 

 
 

 های یابی داربستنمایش مراحل ساخت و مشخصه  1 شکل

 فسفاتکلسیم-ژلاتین

 

 نتایج و بحث

    SCPفسفات یابی ذرات کلسیممشخصه

انجام شده و نتایج  SCPروی ذرات  بر DTA-TGآنالیز حرارتی 
است. طبق آمده (2)در شکل  SCPذرات  روی آنالیز مذکور بر

نتایج، در ابتدا وقوع یک پدیده گرماگیر قابل مشاهده است. این 
همراه است،  C200˚تا  50مرحله که با کاهش جرمی در محدوده 

شده به صورت فیزیکی و نیز خروج مربوط به خروج آب جذب
نمودن، قادر به خروج  آب و الکلی است که طی مراحل خشک

های آب اند. جدایش مولکولمانده نبوده و در ساختار باقی
پیوندد. آب تبلوریافته وقوع میبه C100˚تر از یادشده در دمای کم

 Si—O—Siهای موجود در ساختار نیز که به طور شیمیایی با پل

گردد. دارای پیوند است، در دماهای بالاتری از ساختار حذف می
 کاهش جرم در نمونه همراه است mg25/5این رخداد با حدود 

[15] . 

سیلانول 1در مرحله هیدرولیز طبق واکنش )  های  ها )گروه(، 
SiOHشوند. ( تشکیل می 

 

Si(OC2H5)4 + 4H2O             Si(OH)4 + 4C2H5OH )1( 
 

و نیز طی یک پدیده گرمازا،       pHپس از هیدرولیز با افزایش    
ساختار رخ می   متراکم سیلانول   دهد. بدینشدن  های صورت که 

شکیل  سیلیس و آب تجزیه می  شده ت شوند.  در مرحله قبل، به 
تواند به دلیل رهایش ناشی کاهش وزن موجود در این مرحله می

 باشیید P-OHهای های سیییلانول و نیز گروهاز وقوع تراکم گروه
[16] . 
نیترات همچنین واضح است که در اثر استفاده از کلسیم 

ار قابل توجهی ماده اکسید کلسیم، مقدچهارآبه به عنوان پیش
گونه که پیشتر ذکرشد، شده است. همان نیترات نیز به ساختار وارد

ها و نیز سایر مواد باقیمانده اضافی در ساختار خروج نیترات
فسفات( پس از وقوع تراکم و طی اتیل)تری ماده اکسید فسفرپیش

 بوده C550˚یک واکنش گرمازای قوی تا قبل از رسیدن به دمای 
کاهش  TGاست. زیرا با رسیدن به دمای مذکور، طبق نمودار 

جرم در ساختار متوقف شده و پایداری قابل توجهی در نمودار 
شده، نمونه قابل مشاهده است. طبق گزارش تمام مراجع مطالعه

هایی ترین اتفاقهای مذکور، اصلیها و واکنشپس از وقوع پدیده
ن و نیز شروع تبلور است. در شدایافتد، شیشهکه در ساختار می

دو نمونه  ای گرمازا برای هر، طی پدیدهC800˚بالاتر از دمای 

 است. بلورینگی آغاز شده
 

 
 

 SCPذرات  DTA-TGنمودار آنالیز حرارتی   2 شکل

آمده است. برای  (3)در شکل  SCPذرات  FTIRنتایج آنالیز  

 cm 450-520-1های جذب در ، قله5S45یک شیشه زیستی 

و به  O-Si-Oو  Si-O-Siهای خمشی متناظر با حالت

های باشد. قلهمی O-P-Oهای گذاری ممکن گروهاشتراک

تواند متناظر با کشش متقارن می cm720-820-1شده در مشاهده

Si-O-Si ای پلهدر اکسیژن( زنBOباشد. همچنین قله ) های

با  O-Siمتناظر با کشش  cm 920-980-1موجود در محدوده 
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گذاری ممکن ( و به اشتراکNBOزن )های غیرپلاکسیژن

cm-شده در های مشاهدهباشد. قلهمی P-O-Pهای ارتعاش

زن های پلنیز متناظر با کشش نامتقارن اکسیژن 11060-1120

(BOدر داخل فضای تتراهدرال و نیز به اشتراک ) گذاری ممکن

متناظر با  mc 1460-1است. قله موجود در  O-P-های یونی گروه

مربوط به  cm1640-1های کربناتی است و قله های گروهارتعاش

در آب است. باندهای پهن در محدوده  OHارتعاشات مولکولی 

های تواند متناظر با گروهمی cm2840-3450-1عدد موج 

باشد. همچنین  POHو  SiOHهیدروکسیل یا آب و یا ارتعاشات 

های فسفات که مقدارشان نیز وهشود که باندهای گرفرض می

cm-محدود است، با باندهای ارتعاشی در محدوده عدد موج 

 SCPذرات  FTIR. نمودار ]71[ باشندمتناظر  1450-1200

cm-دهد که در عدد موج نیز نشان می (3) شده در شکلفراوری

. کشش ]81[ دهدرخ می O–Siارتعاش خمشی در پیوند  1467

افتد.  همچنین اتفاق می cm 569-1 نیز در عدد موج O-Pمتقارن 

3-های در گروه O-Pوقوع خمش 
4PO  مربوط به عدد موج-cm

کشش  cm804-1و  cm726-1. در اعداد موج ]19[ باشدمی 1606

 شوددیده می (BOزن )های پلدر اکسیژن Si-O-Siمتقارن پیوند 

-به اشتراک ( وNBOزن )های غیرپلبا اکسیژن Si-Oکشش  .[17]

 cm-نیز مربوط به عدد موج P-O-Pهای گذاری ممکن ارتعاش

 O-Pنیز ارتعاش کششی  cm963-1باشد. در عدد موج می 1941

O-Si-مربوط به کشش  cm1101-1. عدد موج ]17[ دهدرخ می

Si [20] است در ساختارهای خطی. 

منظور ، بهSCPبرروی ذرات  XRDهمچنین آنالیز فازی  
تعیین فازهای ایجادشده در ساختار پس از عملیات حرارتی در 

ذرات  XRDاست. نمودار آنالیز انجام شده C1100˚ دمای 

دهد که ( آمده است. نتایج نشان می4فسفات در شکل )کلسیم
سیلیکات در نمونه آغاز فسفات و کلسیمکلسیمتبلور فازهای 

سیلیکات با فرمول شیمیایی فازهای کلسیم 2θ=30˚است. در شده

5SiO3Ca 4(2فسفات با فرمول و کلسیم(PO3Ca به ترتیب به ،
 ICSD 00-009-0348و   ICSD 00-016-0406های استناد کارت

به کمک  2θ=31˚فسفات متبلورشده در اند. فاز کلسیمتبلور یافته

-ICSD 00-009و  ICSD 01-086-1585های شناسایی با کارت

هایی از خانواده فسفاتتواند کلسیممی به ترتیب 0348

2)4(PO3Ca  2و)3Ca(PO  32˚باشد. در=θ2 سیلیکات فاز کلسیم

4SiO2Ca 01-077-0420، توسط کارتICSD  است. تبلور یافته
های ذکرشده قبلی، کارتفسفاتی مطابق با شماره فازهای کلسیم

های است. همچنین قلهنیز متبلور شده 2θ=35˚و  2θ=34˚در 
باشد، در زوایای دهنده تبلور فازهای مشابه میضعیفی که نشان

˚25 =2θ=27 ˚ ،2θ 2=46˚وθ  قابل مشاهده است. تطابق زاویه
و  ICSD 00-009-0348های های ضعیف یادشده با کارتقله

ICSD 01-086-1585 .نشانی بر این مدعاست

 

 
 

 SCPفسفات ذرات کلسیم FTIRنمودار آنالیز   3 شکل



 61 زهرا طیرانی نجاران -صاحبیان سقی سمانه -سحر ملازاده بیدختی -سحر معاونی -فائزه درویشیان حقیقی

 

 

مهندسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومسال سی و        

 
 

 SCPفسفات آنالیز فازی ذرات کلسیم  4 شکل

 

که  SCPفسفات نتایج بررسی زبری سطحی ذرات کلسیم 

 (5)تهیه شده، در شکل  AFMتوسط میکروسکوپ نیروی اتمی 

  nmها، زبری سطح ذرات یادشده برابر باآمده است. طبق بررسی

چه سطح زبرتر باشد، شرایط بهتری  واقع هر است. در 32/17

های مکانیکی با زمینه پلیمری ژلاتین فراهم برای برقراری قفل

های میکروسکوپی توسط میکروسکوپ شود. طبق بررسیمی

AFMسطح ذرات ،SCP  باشد. از زبری مناسبی برخوردار می

رود که استحکام نهایی داربست حاوی ذرات بنابراین انتظار می

SCP .ساختاری  کامپوزیتی ساختار طبق مطالعات، مطلوب باشد

گیرند. هم قرار می است که دو یا چند فاز کاملاً نامتجانس کنار

ز به یک در کنار هم نیا حضور دو فاز نامتجانس و کاملاً متفاوت

های بسیاری برای افزایش راهاتصال قوی در فصل مشترک دارد. 

 آنهایکی از کننده وجود دارد. ارتباط میان فاز زمینه و تقویت

ها و کننده است. حضور پستیوجود سطحی زبر در فاز تقویت

نمودن شرایطی در افزایش سبب فراهمهای سطحی بلندی

کننده است. زبری و تقویت های مکانیکی بین فازهای زمینهقفل

شناسایی و  AFMکه توسط میکروسکوپ  SCPسطح ذرات 

در اتصال ذرات به فاز زمینه مؤثر تواند عاملی گیری شده میاندازه

ژلاتینی، بهبود استحکام فصل مشترک و افزایش استحکام نهایی 

 . [21] داربست کامپوزیتی باشد

 

 
 

 )الف(

 

 
 )ب(

 

  :(AFMتصاویر تهیه شده توسط میکروسکوپ نیروی اتمی )  شکل

 SCPسطحی ذرات  توپوگرافی ب()سطح ذرات و  الف()
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ت هدف از تعیین دانسیته، اندازه ذرات و پتانسیل زتای ذرا 

تأثیر و نیز  SCPفسفات کلسیم، شناخت خواص فیزیکی ذرات 

باشد. می آنهاشده توسط های تقویتآن بر خواص نهایی داربست

همچنین علت تعیین پتانسیل زتای ذرات، تعیین میزان تمایل 

تر یباشد. هرچه پتانسیل زتای ذرات منفای شدن میذرات به توده

ود. بکمتر خواهد  آنهاشدن و تجمع ایباشد، تمایل ذرات به توده

از طرفی با کاهش ابعاد ذرات، به دلیل افزایش نسبت سطح به 

، ز افزایش خواهد یافت. نتایج دانسیتهحجم، چسبندگی سلولی نی

است. همچنین آمده (2) اندازه و پتانسیل زتای ذرات در جدول

سبب وقوع بلورینگی  C1100˚انجام عملیات حرارتی در دمای 

های بلندبرد در پیوندهای ایجادشده در و افزایش میزان نظم

کاهش تعداد  شود.ساختار ذرات نسبت به حالت آمورف می

سبب  Si-O-Siای شکسته و ناکامل و افزایش پیوندهای پیونده

ه ب گردد.کاهش فاصله بین اتمی و افزایش نظم و تراکم اتمی می

 دانسیته ذرات افزایش سببتراکم ساختار افزایش عبارت دیگر، 

  .[21] شودمی

 
 SCPدانسیته، اندازه و پتانسیل زتای ذرات فسفات کلسیم   2 جدول

 

 (mvپتانسیل زتا ) (nmاندازه ذرات ) (3g/cmدانسیته )

06/4 37±5 7/6- 

 

 فسفات کلسیم -های ژلاتینیابی داربستمشخصه

آمده است.  (3)نتایج بررسی رفتار مکانیکی داربست در جدول 

نقطه بررسی رفتار مکانیکی داربست یادشده طی آزمون خمش سه

نشان داد اعمال پوشش سیلیسی سبب افزایش قابل توجه 

استحکام مکانیکی و مدول خمشی داربست در مقایسه با پژوهش 

قبل شده است. همچنین استحکام خمشی استخوان طبیعی در 

گزارش شده است و استحکام نهایی  MPa10-20محدوده 

 شده در پژوهش حاضر در این محدوده قرارهای ساختهداربست

گیرد که یکی از دستاوردهای مهم پژوهش حاضر محسوب می

توسط  یبررسی زبری سطحگونه که همان. همچنین [22] شودمی

سبب  SCPزبری سطح ذرات ، نشان داد AFMمیکروسکوپ 

های مکانیکی و افزایش سطح ارتباط با ژلاتین، افزایش قفل

 شود. درنتیجه بهبود استحکام نهایی داربست می

از سطح  FESEMنتایج تصویربرداری توسط میکروسکوپ  

دهد نقطه نشان میشکست داربست پس از آزمون خمش سه

فسفات ایجاد کلسیم-ساختاری کاملاً متخلخل در داربست ژلاتین

تواند پیوسته در این ساختار میهمشده است. حضور حفرات به

ندگی، های سلولی از جمله چسبهای مناسبی برای فعالیتمکان

ج( تصویر  -الف -6کند. شکل )تکثیر و پراکندگی سلولی فراهم

ساختار متخلخل داربست را قبل از بررسی رفتار زیستی نشان 

پیوسته در ابعاد گوناگون با علامت همدهد. حضور حفرات بهمی

روز کشت  5پیکان در شکل مشخص شده است. همچنین پس از 

های یادشده ز حضور سلولهای بنیادی بر روی داربست نیسلول

د( -6های داربست قابل مشاهده است. شکل )برروی دیواره

دهد که تصویر داربست یادشده را پس از کشت سلول نشان می

حضور سلول بنیادی بر دیواره داربست در شکل مشخص گردیده 

 78حضور % Resazurin Red Assayاست. همچنین نتایج آنالیز 

بست و نیز داخل حفرات موجود در آن سلول زنده را برروی دار

  تأیید کرد.

نیز ذکر  یابی زیستی ذراتبخش مشخصهگونه که در همان 

سازی کلسیم در محلول شبیهفسفات-های ژلاتینشد، داربست

( قرارداده شدند تا رهایش یونی مورد بررسی SBFشده بدن )

3-و2Ca، +4Si+های نمودار رهایش یون( 7قرار بگیرد. شکل )
4PO 

دهد. مقایسه کلی نمودار نشان های مختلف نشان میرا در زمان

روز سبب  21دهد که افزایش زمان ماندگاری داربست تا می

های سیلیسیم و افزایش غلظت یون کلسیم و کاهش غلظت یون

از  ppm100گونه که واضح است، مقدار همان  فسفر شده است.

3-و 2Ca+ های یون
4PO   در ابتدا در محلولSBF  وجود دارد. به

های یادشده دلیل تشکیل فازهای فسفاتی طی قرارگیری داربست

3-، یون SBFدر محلول 
4PO

مصرف شده و مقدار آن با گذشت  

4Si+های زمان کاهش یافته است. یون
نیز رفتاری مشابه با گروه  

ن تشکیل فازهای حاوی دهند. بنابرایفسفاتی از خود نشان می

باشد. رهایش روز محتمل می 21سیلیکات نیز بعد از گذشت 

فعالی و کمک به های مذکور، اثباتی بر وجود ویژگی زیستیون

-های ژلاتیندیده استخوانی توسط داربستبازسازی بافت آسیب

 .[21]کلسیم پژوهش حاضر است فسفات
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 فسفاتکلسیم-های ژلاتینداربستنقطه برروی نتایج آزمون خمش سه  3جدول
 

 کرنش بیشینه (MPa) مدول خمشی (MPa) استحکام خمشی نهایی 

 05/0 7±232 15 فسفاتکلسیم -داربست ژلاتین

 - - 20-10 استخوان طبیعی

  

 
 

 از کشت سلولج( قبل از کشت سلول و د( بعد -الف) :فسفات کلسیم-مربوط به داربست ژلاتین FESEMتصاویر میکروسکوب   6شکل

 

 
 

3 و 2Ca، +4Si+ های تغییرات غلظت یون  7شکل 
4PO با زمان  
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 گیری نتیجه

-های ژلاتینیابی داربستساخت و مشخصهدر پژوهش حاضر، 
-انحلالی و فریزدرای انجام شده فرایندفسفات به کمک کلسیم

 تاییفسفات در سیستم سهاست. بدین منظور ابتدا ذرات کلسیم

5O2P8 -CaO28 -2SiO64 شده و مورد  فراوریژل به روش سل
های متنوعی قرارگرفتند. تبلور فازهای فسفات کلسیم و ارزیابی

 DTA-TGAو  XRDسیلیسیم در ساختار ذرات توسط آنالیزهای 

مشاهده شد. همچنین زبری سطح ذرات توسط میکروسکوپ 
AFM  برابر باnm  32/17 های گزارش شد که  سبب افزایش قفل

نهایی  مکانیکی با فاز زمینه پلیمری و در نتیجه بهبود استحکام

است. بیشترین تنشی که نقطه شدهداربست طی آزمون خمش سه

است که مشابه  MPa15کرد داربست طی آزمون مکانیکی تحمل 

باشد. اندازه نانومتری با استحکام خمشی استخوان طبیعی می
فسفات سبب افزایش سطح ویژه و در کننده کلسیمتقویتذرات 

شود. همچنین نتایج میتر داربست نتیجه رفتار زیستی مطلوب

ها نشان داد که های بنیادی برروی داربستبررسی رفتار سلول
های سلولی از جمله رشد، چسبندگی و تکثیر امکان فعالیت

-های ژلاتینسلولی بر روی دیواره و نیز داخل حفرات داربست

-فسفات وجود دارد. قراردادن داربست در محلول شبیه کلسیم

2Ca،  +4Si+های با رهایش مطلوب یون ( نیزSBFسازی بدن )
 

3-و
4PO فعالی دهنده زیستاز داربست همراه بود که نشان

 باشد.داربست می
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1- Introduction 
Superalloys contain the significant amounts of valuable 
elements such as Ni, Co and Cr. Thus, the scrap superalloy 
parts can be considered as a source for recovery of these 
metals. Hydrometallurgical processes are considered as 
the effective methods to recovery some of such valuable 
elements from superalloys. These processes involve 
leaching in sulfate and chloride media as well as anodic 
dissolution. Naghashian and Halali showed that the 
dissolution amount increases with increasing the 
electrolyte concentration in anodic dissolution of Inconel 
617 superalloy in diluted aqua regia solution as well as 
H2SO4 and HCl solution. They also revealed that the 
dissolution of Ni increases by increasing the voltage and 
electrolyte stirring. Palant et al. investigated the effect of 
the type of electric current on the anodic dissolution of Ni-
based superalloy ZhS-32 in H2SO4 or HNO3 solutions. 

Ni-based superalloy U-500 contains noteworthy 
amounts of some precious elements such as Ni, Co and 
Cr. In this article, the effect of sulfuric acid concentration, 
voltage, temperature, electrolyte stirring and the anode-
cathode distance (ACD) on the anodic dissolution 
behavior of Ni, Co and Cr in the scrap U-500 was 
investigated. 

 

2- Experimental 
Samples of a scrap turbine blade of U-500 superalloy and 
316 stainless steel sheets were placed respectively, as 
anode and cathode in the sulfuric acid solution (as the 
electrolyte) with different concentrations. After adjusting 
the stirring speed of the electrolyte, some different 
voltages were applied between the anode and cathode for 
25 minutes. At the end of each experiment, the anode 
weight loss was measured and the anodic slime was 
separated from the electrolyte by settling. Then the 
dissolution percentages of Ni, Co, and Cr in the solution 
were calculated using the corresponding concentrations 
obtained from the results of atomic absorption analysis. 
The weight of the anodic slime was measured after 
washing and drying the favoured sample. Also, the mass 
of the dissolved superalloy was determined from the 
weight difference between the anodic slime and loss of the  
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anode. In each experiment, anodic current efficiency (ɳ ), 
average anodic current density (j) in A/cm2, anode 
dissolution rate (r) in g/Ahcm2 and energy consumption 
for dissolution of one gram of alloy (Q) in Wh/g was 
calculated. After determining the optimal conditions of 
anodic dissolution, the precise chemical composition of 
the anodic slime and the solution was determined by the 
inductively coupled plasma (ICP) technique, then the 
distribution of elements between the ectrolyte and anodic 
slime was calculated based on mass balance. Finally, the 
phase of the anodic slime was determined by X-ray 
diffraction (XRD). 

 

3- Results and Discussion 
The effect of electrolyte concentration on anodic dissolution 

To investigate the effect of electrolyte concentration, 
anodic dissolution experiments were performed using 
different concentrations of sulfuric acid as the electrolyte 
for 25 minutes at initial temperature of 40°C and 4 V 
constant DC voltage, the stirring speed of 300 rpm and 
constant ACD of 3 cm. According to Fig.1-a, it can be 
seen that the efficiency of the anodic current increases by 
increasing the concentration of sulfuric acid. This 
behavior can be attributed to the increase in H+ 
concentration thus higher conductivity of the electrolyte. 
On the other hand, the highest dissolution rate is also 
obtained at a sulfuric acid concentration of 125 g/L. 
Therefore, it seems that for electroleaching of U-500 
superalloy, the acid concentration of 125 g/L is the 
optimal value. Fig. 1-b illustrates that the dissolution 
percentage of Cr is lower than that of Ni and Co in 
electrolyte concentrations of 125 and 150 g/L. This 
behavior can be related to the different distribution of 
these elements in various microstructural phases of U-500 
superalloy. Since the selective dissolution was impossible 
in the studied concentrations, electrolysis at a 
concentration of 125 g/L has been led to the maximum 
dissolution of 75.1, 84.3 and 66.7 percentages for Ni, Co 
and Cr, respectively. 
 
The effect of applied voltage on anodic dissolution 

To investigate the effect of applied DC voltage on the 

electroleaching process, the anodic dissolution 

https://jmme.um.ac.ir/article_43152.html?lang=en
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experiments were performed for 25 minutes under three 

different voltages of 3, 4, and 5 V in sulfuric acid 

concentration of 125 g/L, stirring speed of 300 rpm, and 

ACD of 3 cm. According to Fig. 2 the anodic current 

efficiency has decreased from 90.8% to 75.9% by 

increasing voltage from 4 to 5 V, and the energy 

consumption per dissolution of one gram superalloy has 

reached to its lowest value at 4 V. So, it can be concluded 

that the anodic dissolution of U-500 superalloy by 

applying a voltage of 4 V leads to a better result in terms 

of current efficiency, dissolution rate and energy 

consumption. 

 
Fig. 1. Variations of anodic current efficiency and anode 

dissolution rate (a), and dissolution percentage of Ni, Co and Cr in 

U-500 superalloy (b) vs. concentration of sulfuric acid. 

 
Fig. 2. Variations of anodic current efficiency and energy 

consumption vs. applied voltage. 

The effect of stirring on anodic dissolution 

To investigate the effect of stirring on the anodic 
dissolution of U-500 superalloy, the dissolution 
experiments were carried out for 25 minutes in sulfuric 
acid concentration of 125 g/L, voltage 4 V and ACD of 3 
cm at three different stirring speeds of 0, 300, 600 rpm. 
Fig. 3 shows that the efficiency of the anodic current has 
increased by increasing the stirring speed of the 
electrolyte from zero to 300 rpm, then has decreased by 
increasing the stirring speed to 600 rpm. Also, the energy 
consumption per dissolution of one gram superalloy has 
reached to its lowest value at the electrolyte stirring speed 
of 300 rpm. Therefore, the electrolyte stirring speed of 
300 rpm causes the highest anodic dissolution rate for U-
500 superalloy. 

The effect of anode-cathode distance on anodic dissolution 
In order to investigate ACD on the anodic dissolution of 
the superalloy U-500, dissolution experiments were 
carried out for 25 minutes in sulfuric acid concentration 
of 125 g/L, voltage 4 V, stirring speed of 300 rpm and 
three different ACDs (2, 3 and 4 cm). According to Fig. 

4, almost the same result has been obtained at ACD of 3 
and 4 cm in terms of anodic current efficiency and 
dissolution rate. For optimal use of the space of the 
electrolysis cell, ACD of 3 cm may be considered as the 
optimal distance for the anodic dissolution of U-500 
superalloy. 

 
Fig. 3. Variations of the anodic current efficiency and energy 

consumption vs. stirring speed of electrolyte. 

 
Fig. 4. Variations of anodic current efficiency and anode 

dissolution rate vs. anode-cathode distance 

The distribution of elements between solution and anodic slime 

After dissolution experiment in optimal conditions, the 
distribution of elements between the obtained solution 
and anodic slime was determined based on the mass 
balance as shown in Table 1. It can be seen that Ni, Co, 
Cr, Mo and Fe mainly enter into the solution and Al and 
Ti mainly appear in the anodic slime. This could be due 
to the different distribution of elements in the various 
microstructural phases thus their different dissolution 
behavior and corrosion resistance in the anodic 
dissolution of U-500 superalloy. 

Table 1. Distribution of elements (wt %) in U-500 superalloy 

between the resulting solution and anodic slime 

Ti Fe Mo Al Cr Co Ni Element 

17.95 92.7 81.3 43.1 86.3 87.4 60.3 Solution 

64.09 4.03 8.8 60.94 3.05 9.71 31.37 
Anodic 

Slime 

Characterization of anodic slime 
The analysis of X-ray diffraction pattern of the obtained 

anodic slime revealed γʹ (Ni3(Al, Ti)) particles as the 
major constituent phase inaddition a little amonunts of 
Cr23C6 and TiC carbides. 

4- Conclusion 
The anodic dissolution of the scrap U-500 superalloy in 
sulfuric acid electrolyte was investigated under different 
conditions. The main results are as follows: 1- The highest 
dissolution rate and anodic current density were obtained 
at a sulfuric acid concentration of 125 g/L. 2- The effect 
of applied DC voltage is much more significant in 
compared to other affecting factors, so that the dissolution 
rate increased significantly by increasing the voltage from 
3 to 4 V. 3- The optimal conditions for the electroleaching 
of U-500 superalloy in sulfuric acid electrolyte were 
determined as 125 g/L, 4 V, 300 rpm and 3 cm for the acid 
concentration, applied voltage, stirring speed, and anode-
cathode distance, respectively. 
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 *برای بازیابی نیکل، کبالت و کروم در محیط سولفاتی U-500سوپرآلیاژ پایه نیکل مستعمل آندی انحلال 
 

  (3)احد صمدی          (2)ایلخچی مهدی اجاقی          (1)سید رضا باقرزاده قاضی
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 قتصهادی و اسهتراتکیک  توجهی کبالت و کروم دارد. با توجهه بهه ارزا ا  سوپرآلیاژ پایه نیکل است که علاوه بر نیکل مقادیر قابل یک U-500سوپرآلیاژ   چکیده

ات بها  ای بازیهابی فلهز  روا هیدرومتالورژی یک روا اقتصادی و مؤثر بهر  سزایی برخوردار است.بهها از سوپرآلیاژهای مستعمل از اهمیت نبازیابی آ ،این فلزات
قراضهه  جهود در  موکبالهت و کهروم    ،رفتهار انحهلاع عصاصهر نیکهل     بر این اساس، شود.محسوب میسوپرآلیاژها های نظیر نیکل، کبالت و کروم( از قراضه)ارزا 

بهر انحهلاع    لکترودهها و فاصله ا هم زدن، ولتاژ، دما، غلظت اسید سولفوریکعملیات شامل  و تأثیر پارامترهای مختلف ،به روا الکترولیچیصگ U-500 سوپرآلیاژ
هتهری صهورت   بانحهلاع   ،نتایج حاکی از آن است که با افزایش غلظت اسهید سهولفوریک در الکترولیهت، ولتهاژ اعمهالی و دمها       بررسی شده است.عصاصر مذکور 

یاژ ع آنهدی سهوپرآل  توجهی در افزایش انحلازدن الکترولیت تأثیر قابل هم ولی گرددمیگیرد. همچصین کم شدن فاصله آند و کاتد سبب بهبود واکصش حل شدن می

ولهت، سهرعت    4لتاژ اعمالی گرم بر لیتر، و 125ت اسید در الکترولیت اسید سولفوریک، غلظ U-500شرایط بهیصه الکترولیچیصگ سوپرآلیاژ  مقایسه نتایج، ندارد. با
روم که  %67کبالهت و   %84نیکهل،   %75حهدود  ایهن شهرایط   که در طوریبهمتر بدون کصترع دما تعیین شد. سانتی 3دور بر دقیقه و فاصله آند تا کاتد  300زدن  هم

 .شدنددقیقه به طور آندی حل  25در مدت موجود در سوپرآلیاژ 
 

 .نیکل، کبالت، کروم انحلاع آندی، ، هیدرومتالورژی،U-500سوپرآلیاژ بازیافت،   کلیدیهای واژه

 
Anodic Dissolution of Used Nickel-Base Superalloy U-500 in Sulfate Media for Recycling of 

Ni, Co and Cr  
 

S. R. Bagherzadeh Ghazi       M. Ojaghi-Ilkhchi       A. Samadi 
 

Abstract  U-500 is a nickel-based superalloy which has significant amounts of some precious elements such as cobalt 

and chromium. Due to the economic and strategic value of these metals, their recovery from the used superalloys is of 

great importance. Hydrometallurgy is an economical and effective method for recovering these valuable metals from 

the superalloy scraps. So in this investigation, the dissolution behavior of nickel, cobalt and chromium elements from 

the used U-500 superalloy in the electro leaching process as well as the effect of different process parameters (such as: 

sulfuric acid concentration, applied voltage, process temperature, stirring and cathode-anode distance) on the 

dissolution of these elements are studied in details. The results show clearly that by increasing the concentration of 

sulfuric acid in the electrolyte, the applied voltage, and temperature, as well as decreasing the cathode-anode distance, 

the anodic dissolution of the superalloy U-500 is improved. Electrolyte stirring has no significant effect on increasing 

the anodic dissolution of the superalloy. The optimum conditions for the anodic dissolution of superalloy U-500 in 

sulfuric acid electrolyte was determined as acid concentration of 125 g/L, applied voltage of 4 V, stirring speed of 300 

rpm, and cathode-anode distance of 3 cm without temperature control (starting with ambient temperature as the initial 

temperature(. Under these conditions, about 75% nickel, 84% cobalt and 67% chromium were anodically dissolved 

during 25 minutes.  

 

Key Words: Recycling, U-500 superalloy, Hydrometallurgy, Anodic dissolution, Nickel, Cobalt, Chromium. 
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 مقدمه

 بالا یدما شرایط در هستصد که ایپیشرفته آلیاژهای سوپرآلیاژها،

 ،هاهواپیماها، راکت موتورهای گازی، هایتوربین اجزای نظیر
مورد استفاده حرارتی  هایحرارتی و مبدع عملیات تجهیزات
ادی یر زیبا توجه به ایصکه این آلیاژها حاوی مقاد .گیرندقرار می

 توانصدعصاصر با ارزا از قبیل نیکل، کبالت و کروم هستصد، می
ا فلزات باشصد. چصدین رواین نوع مصبع بازیابی بسیاری از 

کلی  طورد دارد که بهوهای سوپرآلیاژها وجبرای بازیافت قراضه
ترکیب  ،هیدرومتالورژی، پیرومتالورژی به سه دسته

 هیدرومتالورژی . روا[1] شوندهیدروپیرومتالورژی تقسیم می
در بازیابی فلزات با ارزا از مؤثر به عصوان یک روا 

که شامل لیچیصگ در محیط شود محسوب میسوپرآلیاژها 
 سازی آندی(الکترولیچیصگ )حلسولفاتی و کلریدی و نیز 

رد خها یا سوپرآلیاژهای استفاده از لیچیصگ به تراشهشود. می
( Hall) هاعشود. های پیرومتالورژی محدود میشده با روا

 حاوی محلوع درون هاقراضه کردنحل برای را فرایصدی [2]

 [3] شو همکاران( Brooks) بروکس کرد. ارائه اسید سولفوریک
 عمحلو درون سوپرآلیاژها آن در که ندداد پیشصهاد را فرایصدی
 مقیاس . تحقیقی درشوندمی حل هیدروکلریک اسید

آزمایشگاهی برای بازیابی متالورژیکی فلزات از ضایعات 
با  ایمرحله وبا استفاده از لیچیصگ د هاتراشکاری سوپرآلیاژ

2Cl-HCl توسط ردن (Redden) شده گزارا  ]4[ و همکارانش
 درصد نیکل، آهن، 98پکوهشگران دریافتصد که بیش از  است.

یصگ درصد کروم وارد محلوع لیچ 8/79مصگصز و کبالت همراه با 
درصد تصگستن به صورت رسوبات  7/99که شود، درحالیمی

 شندر تحقیقی که توسط شود. اسید تصگستیک بازیابی می
(Shen) کیب برای بازیابی قراضه آلیاژی با تر [5] و همکارانش

)درصد وزنی(  Cr %18- Fe %29- Ni %13- Co %40شیمیایی 
سید ا لیتر 2 درگرم قراضه آلیاژ  200 ضمن لیچیصگ انجام شده،

درجه  95ساعت در دمای  3مولار به مدت  6هیدروکلریک 
و  % کروم 78% آهن،  99% نیکل،  96% کبالت،  62گراد سانتی
 از قراضه استخراج و وارد فاز آبی شده است. مس  98%
 پایه نیکل آلیاژسوپر انحلاع آندی با [6,7]نقاشیان و حلالی  

Inconel 617  در محلوع تیزاب سلطانی رقیق شده و نیز محلوع
که با افزایش  ندنشان داد سولفوریک و اسید هیدروکلریک اسید

ترکیهب   و یابهد سهازی بهبهود مهی   غلظت الکترولیت روند حهل 
محلوع اسید سهولفوریک و اسهید هیهدروکلریک دارای قهدرت     

آنهها عهلاوه    .است تک این اسیدهاتکانحلاع بیشتری نسبت به 

با افزایش ولتهاژ بهه شهکل قابهل تهوجهی      بر این نشان دادند که 
ههای  توان بها اسهتفاده از غلظهت   می و یابدسازی افزایش میحل
نتایج مطلوب دست یافهت. بهه   تر محلوع در ولتاژ بالاتر به پایین

سهازی اثهر   افزایش دمای اولیه بر حل ،سبب گرمازا بودن واکصش
اعماع تلاطم بهه دلیهل کهاهش غلظهت     همچصین معکوس دارد. 

-سازی میها در نزدیک الکترودها، سبب بالا رفتن نرخ حلیون

-FSX پایهه کبالهت   انحلاع آندی سوپرآلیاژ با  [8]قصدچی  شود.

نشهان   Co 40 حدود در دمای M1/0روکلریک در اسید هید414
، 82بها بهازده جریهان %   نحهلاع آنهدی   سهاعت ا  1پس از  داد که

 و mg/L 1175 =Ni، mg/L 5000 = Coغلظههت بهها محلههولی 
mg/L 2225= Cr  مقایسه نسبت عصاصر .آیدمیبه دست Ni/Cr، 

Co/Cr وCo/Ni اژ و محلوع حاصل از انحلاع آنهدی  در سوپرآلی
که نیکل تمایل به انحلاع بیشتری نسبت به کبالت دهد نشان می
از نسبت به کروم تمایل به انحلاع بیشتری و کبالت نیز ؛ و کروم

 . دهدمیخود نشان 
انحهلاع   ضمن مطالعه [9,10] و همکارانش (Palant) پالانت 
در  مسهتعمل  ههای تهوربین  ZhS-32سوپرآلیاژ پایهه نیکهل   آندی 
-3HNO (47 ر لیتر( یها بگرم  44-200) 4SO2H های آبیمحلوع
 30-35و دمای هم زدن  عمل بدوندر شرایط ر لیتر( بگرم  257

 اژانحهلاع آلیه  در را نوع جریان الکتریکی  تأثیر گراددرجه سانتی
آلیهاژ در   یآنهد  نهرخ انحهلاع   کردند و نشان دادنهد کهه  بررسی 

نامتقهارن  صهصعتی   ایدورهنیمفرکانس سیصوسی  با جریان متصاوب
 جریان متصاوب متقهارن بهه   بوده و در صورت استفاده ازحداکثر 

   .یابدشدت کاهش می
رفتهار انحهلاع    ضمن بررسهی  بر این اساس در مقاله حاضر 

 ، کبالت و کروم موجود در سوپرآلیاژ مستعمل پایهه عصاصر نیکل
الکترولیچیصههگ در الکترولیههت اسههید  فرایصههد در  U-500ل نیکهه
 ،ولتهاژ  ،غلظت اسیدپارامترهای عملیات شامل تأثیر  ،فوریکسول
 و مصهر   این عصاصر تلاطم و فاصله آند و کاتد بر انحلاع دما،

   .مورد مطالعه قرار گرفته استانرژی 
 

 روش تحقیقمواد و 

، ابتهدا  U-500مصظور بررسی رفتار انحهلاع آنهدی سهوپرآلیاژ    به 
مصحصی پلاریزاسیون در محلهوع اسهید سهولفوریک رسهم شهد.      

ههای پیشهین   سپس با استفاده از مصحصی پلاریزاسیون و پهکوهش 
پارامترهای مختلف بر میزان انحلاع عصاصر نیکل، کبالت و  تأثیر

انحهلاع آنهدی مهورد    فرایصهد  کروم موجود در این سوپرآلیاژ در 
 بررسی قرار گرفت.



 71 احد صمدی -مهدی اجاقی ایلخچی -سید رضا باقرزاده قاضی

 

 

مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و        

 بر حسب درصد وزنیطبق نتایج اسپکترومتری نشری U-500 ترکیب شیمیایی سوپرآلیاژ   1جدوع 
 

Nb Al Ti Co Fe Cu Mo Cr Mn Si Ni 

 پایه 02/0 01/0 62/18 57/3 01/0 30/0 18/17 83/2 50/2 24/0

    V Zr Sn S P C W 

    02/0 02/0 005/0< 003/0< 005/0 09/0 < 

 
 هاسازی نمونهآماده

-Uسوپرآلیاژ از جصس مستعمل ی از یک پره توربین یهانمونه

 2cm 1×2در ابعاد  (1)ج در جدوع ربا ترکیب شیمیایی مصد 500
به ضخامت  316 نزنو از ورق فولاد زنگ عصوان الکترود آند به

mm 1  2در ابعادcm 2×3 عصوان الکترود کاتدی برا داده  به
با قرار دادن سیم  ح صا وزنی و ایجاد سطسصباده بعد ازشد و 

ها، سطح آند و کاتد توسط پوشش مفتولی مسی در پشت نمونه
 2cmبا ابعاد  یپوشانده شد تا فقط از آندها سطح پلاستیکی

1×8/0 (2cm 1×1 و کاتدها در مورد آند آزمون پلاریز )اسیون
 .قرار بگیرددر معرض الکترولیت  2cm 6/2×8/1ابعاد با  یسطح

 

  U-500سوپرآلیاژ  آزمون پلاریزاسیون

محلوع اسید  mL 100برای انجام آزمون پلاریزاسیون 
ریخته  mL 250درون یک بشر  g/L 150 با غلظت سولفوریک

الکترود کالومل  ،عصوان الکترود کاری به U-500شد و سوپرآلیاژ 
عصوان الکترود شاهد و الکترود پلاتیصی به  به ((SCEاشباع 

عصوان الکترود مخالف مورد استفاده قرار گرفت. نمونه مورد 
دقیقه در  25آزمایش قبل از آزمون پلاریزاسیون، به مدت 

شد تا به پتانسیل تعادلی خود برسد.  ورغوطهمحلوع الکترولیت 
توسط  (Open Circuit Potential (OCP)) پتانسیل مدار باز

گیری گیری شد. بعد از اندازهدستگاه پتانسیواستات اندازه
 mVدر محدوده  پتانسیل مدار باز، آزمون پلاریزاسیون نمونه

+ نسبت به پتانسیل مدار باز با سرعت mV 2000تا  -250
انجام شد و تغییرات جریان توسط یک رایانه  mV/s 1روبش 

واستات ثبت و مصحصی پلاریزاسیون با یدستگاه پتانسمتصل به 
 Microsoft افزارشده توسط نرم های ذخیرهاستفاده از داده

Excel  .رسم شد 
 

  های انحلال آندینحوه انجام آزمایش

به  U-500سوپرآلیاژ انحلاع آندی، مربوط به های در آزمایش
مورد نزن به عصوان الکترود کاتد زنگ دعصوان الکترود آند و فولا

 بااسید سولفوریک محلوع  mL60مقدار  قرار گرفت.استفاده 
روی و ریخته شد  mL100درون یک بشر مشخص  غلظت
زن مغصاطیسی قرار داده شد. پس از تثبیت موقعیت آند و هم

و برقراری اتصالات ور شدن آنها در الکترولیت کاتد و غوطه
معین، با اعماع ولتاژ  داردر مقزن رعت همستصظیم  الکترودها و

مشخص بین آند و کاتد، جریان الکتریکی برقرار شد و 
انحلاع آندی قرار فرایصد دقیقه تحت  25سوپرآلیاژ به مدت 

دقیقه  5انحلاع آندی در دمای محیط شروع شد و هر  گرفت.
گیری و ثبت بار دمای الکترولیت و نیز جریان عبوری اندازه یک
 ارائه شده است.  (2)مقادیر پارامترهای متغیر در جدوع  شد.
 

 های انحلاع آندیپارامترهای مورد بررسی در آزمایش  2جدوع 
 

 مقدار پارامتر
 150و  75 ،100 ،125 (g/Lغلظت اسید سولفوریک )

 5و  3 ،4 (Vولتاژ )

 600و  0 ،300 (rpmسرعت هم زدن )

 4و  2 ،3 (cmفاصله آند و کاتد )

 

در پایان هر آزمایش پهس از قطهع جریهان، آنهد و کاتهد از       
کهردن،  کشهی و خشهک   الکترولیت خهارج شهده و بعهد از آب   

 الکترودها توزین شدند و مقدار کاهش وزن آند در اثهر انحهلاع  
ساعت ساکن نگه  24الکترولیت نیز به مدت آندی محاسبه شد. 

شهوند.   نشهین ته)لجن آندی( داشته شد تا ذرات ریز حل نشده 
ای از محلوع، برای تعیین غلظهت نیکهل، کبالهت و    سپس نمونه

گرفهت و بهر اسهاس نتهایج      کروم تحت آنالیز جذب اتمی قهرار 
)میزان عصصر حهل  جذب اتمی درصد انحلاع هر یک از عصاصر 

شده نسبت به کل عصصر جدا شده از آند شامل ماده حل شده و 

 سبه شد:محا [11] (1)طبق رابطه نشین شده( ماده ته
 

درصد انحلاع  =
(

g
L

) × غلظت عصصر در محلوع (L)حجم  محلوع 

×  درصد وزنی عصصر در سوپرآلیاژ  (g)کاهش وزن آند
× 100 

(1) 



 ...برای در محیط سولفاتی U-500انحلاع آندی سوپرآلیاژ پایه نیکل مستعمل  72

 

 

 1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و      مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ 

کشهی شهد و   نشیصی، چصد بار آبپس از ته ن آندیجلذرات  
گراد خشک شد درجه سانتی 60 در شیشه ساعت در دمای نهایتاً

از اخهتلا  وزن ذرات  گیهری شهد.   و وزن ذرات خشک انهدازه 

 کاهش وزن آند، جرم ماده حل شده محاسبه شد.  و ن آندیجل
بهر حسهب    (mthشده )حلدر هر آزمایش جرم تئوری ماده  

محاسهبه   [12] (2)گرم با استفاده از قانون فهارادی طبهق رابطهه    

 شد:
 

(2)                                                mth = ∑ (
Mi  Xi

Zi
)

It

F
 

 حسب آمپهر  جریان الکتریکی عبوری متوسط بر I در آن، که 
)محاسبه شده بر اساس جریان الکتریکهی ثبهت شهده در طهوع     

عصاصر نیکهل،    iزمان عبور جریان بر حسب ساعت، t، آزمایش(
جهرم  M کسر مهولی عصاصهر،    X ،کبالت، کروم، مولیبدن و آهن

آمپهر   8/26) عدد فهارادی  Fمولی عصاصر بر حسب گرم بر موع، 

 ظرفیت الکتریکی عصاصر است.   Zساعت( و 
 [12] (3)با استفاده از رابطهه   (ɳبازده جریان آندی )سپس  

 محاسبه شد:
(3)                                                             ɳ =

mp

mth
 

حسهب گهرم    جرم واقعی ماده حهل شهده بهر    pm در آن، که 

 است.
متهر  حسب آمپر بر سانتی بر (j)چگالی جریان آندی متوسط  

 :محاسبه شد [12] (4)مربع نیز طبق رابطه 
(4)                                                                 j =

I

A
 

متهر مربهع   حسب سهانتی  مساحت سطح آند بر A در آن، که 
 است.  
حسهب گهرم بهر آمپهر سهاعت       بهر نیهز   (r)نرخ انحلاع آند  
 محاسبه شد. [10] (5)رابطه  با استفاده ازمتر مربع سانتی

 

(5)                                                            r =
mp

I .t .  A
 

برای محاسبه مصر  انرژی به ازای انحلاع یک گرم از آلیاژ  
(Q)  استفاده شد: [12] (6)از رابطه 

 

(6)                                               Q =
VF

(∑(
M 𝑖  X𝑖

𝑍𝑖
 )) .  ɳ  

  

 V حسهب وات سهاعت و    مصر  انهرژی بهر   Q در آن، که 
   است. حسب ولت ولتاژ اعمالی بر

در شرایط بهیصه انحلاع آندی پس از جداسازی ذرات لجهن   
آندی از محلوع، این ذرات وزن شده و به مصظور تعیین ترکیهب  

محلههوع اسههید  دمههای محههیط در  شههیمیایی لجههن آنههدی، در  
به طور کامل حهل شهد. محلهوع     g/L150سولفوریک با غلظت 

حاصل از انحلاع آندی و نیز محلهوع حاصهل از انحهلاع ذرات    

( ICPروا پلاسهمای جفهت شهده القهایی )     توسهط  ن آندیجل
 ICP با استفاده از نتهایج آنهالیز  . شیمیایی قرار گرفتآنالیز تحت 

نحوه توزیع عصاصر بین الکترولیت حاصهل و ذرات جامهد حهل    

 ن آنهدی جه لنشده بر اساس موازنهه جهرم محاسهبه شهد. ذرات     
و نیهز  لیزری ها، تحت آنالیز اندازه ذرات حاصل از همه آزمایش

فهاز  نهوع  تعیهین  بهه مصظهور   ( XRD)اشعه ایکس  سصجی پراا

ع موج با طو Cu kαتحت تابش  XRDآنالیز قرار گرفت.  ،ذرات
ای با گام زاویه درجه، 120تا  10در محدوده ، آنگستروم 540/1
ایکهس   افهزار نهرم از . انجام شدثانیه  1درجه و گام زمانی  02/0

های حاصهل  طیف برای تحلیلنیز  (X´Pert High Score) پرت
 استفاده شد. XRDاز 
همچصین به مصظور بررسی امکان انحلاع شیمیایی سوپرآلیاژ،  

وزین آندی تهیه و ت یهانمونهیک نمونه با سطح و ابعاد برابر با 
در  g/L 125شد و درون محلوع اسهید سهولفوریک بها غلظهت     

-دمای محیط و بدون تلاطم و بدون اتصاع به مصبع تغذیه غوطه

از محلوع خارج شهد  ، نمونه سوپرآلیاژ ساعت 4ور شد. پس از 
کشی و خشک کردن، توزین شد. هیچ تغییهری در  و پس از آب

نتیجهه   تهوان مهی وزن نمونه و رنگ محلوع مشهاهده نشهد. لهذا    

گرفت که این سوپرآلیاژ در محلوع اسید سولفوریک به صهورت  
 شود.نمیشیمیایی حل 

 

  نتایج و بحث

  U-500 منحنی پلاریزاسیون سوپرآلیاژ 

در  U-500پایههه نیکههل  پلاریزاسههیون نمونههه سههوپرآلیاژمصحصههی 

گرم بر لیتر در شکل  150الکترولیت اسید سولفوریک با غلظت 
مصحصهی ایهن سهوپرآلیاژ در    طبق ایهن  نشان داده شده است.  (1)

نسبت به  (І نقطه)ولت میلی 335/60الکترولیت مذکور در ولتاژ 

شود که احتمالاً بهه دلیهل   الکترود استاندارد هیدروژن رویین می
 750باشهد. بها افهزایش ولتهاژ بهه      تشکیل اکسید آلومیصیهوم مهی  

رویین شدن با شکسته شدن لایه رویهین  فرا (ІІ نقطه)ولت میلی

شود اما با رسهیدن ولتهاژ بهه    افتد و آلیاژ مجدداً حل میاتفاق می
، کاهش چگالی جریهان بها افهزایش    (ІІІ طهنق) ولتمیلی 1050
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مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و        

شود که نشهان دهصهده تشهکیل لایهه رویهین      پتانسیل مشاهده می
باشد. این کاهش چگالی جریان تا )احتمالاً لایه اکسید کروم( می

کصهد و  ادامه پیدا مهی  (VІ نقطه)ولت میلی 1158 حدود پتانسیل

 03/0 ازبعد از آن چگالی جریان با افزایش پتانسیل، بهه آرامهی   
آمپهر بهر   میلهی  100تها حهدود    (IVi) مربع مترآمپر بر سانتیمیلی
افهزایش   (V نقطهه )ولهت  میلی 1400مربع در پتانسیل  مترسانتی

ولهت، شهیب   میلهی  1400تهر از  ههای مثبهت  یابد. در پتانسیلمی
رسهد چگهالی   شود و به نظر میافزایش چگالی جریان تصدتر می

 (Li)مربهع   متهر آمپر بر سهانتی میلی 1000 جریان به مقدار حدی

نهرخ  شود برای انحلاع سوپرآلیاژ با بیصی میکصد. لذا پیشمیل می
 ولت باشد.  میلی 1400تر از قابل توجه لازم است پتانسیل مثبت

 

 
 

سید در الکترولیت ا U-500 مصحصی پلاریزاسیون نمونه سوپرآلیاژ  1شکل 

 گرم بر لیتر  150سولفوریک 

 
 غلظت الکترولیت بر انحلال آندیتأثیر 

سهازی آنهدی، غلظهت    بر حلمؤثر ترین پارامترهای یکی از مهم
-برای بررسی اثر غلظهت الکترولیهت آزمهایش   الکترولیت است. 

ههای  های انحلاع آندی با استفاده از اسید سولفوریک در غلظت
دور بر دقیقه، فاصله  300، سرعت تلاطم V4مختلف و در ولتاژ 

 C 40°دمهای اولیهه  دقیقه در  25متر به مدت سانتی 3کاتد آند تا 
سرعت وارد  ها بهبا برقراری جریان، نمونهانجام شدند. )محیط( 

واکصش شده و حل شدن به شکل کاملاً مشهودی با جهدا شهدن   
آند آغاز گردید. رنگ شفا  الکترولیت با گذشت زمهان   یاجزا

یافهت. رنهگ    سیاه تغییربه سبز روشن و نهایتاً سبز تیره مایل به 
رنهگ  تیرگهی  و  اسهت سبز بیانگر حضور یون نیکل در محلهوع  

 حهل رنهگ   سیاهمحلوع الکترولیت مربوط به ذرات جامد معلق 
و کاربیههدهای ثانویههه( در  ، کاربیههدهای اولیهههʹنشههده )فههاز 

غلظت اسید سولفوریک بهر مقهدار مهاده    تأثیر الکترولیت است. 

آندی، نرخ انحلاع، چگالی جریان  شده از آند، بازده جریان حل
عصاصهر نیکهل، کبالهت و    درصد انحلاع  و آندی، مصر  انرژی

 شده است.ارائه  (2)کروم در نمودارهای شکل 
شود ملاحظه می (ب-2)و  (الف -2)با توجه به نمودارهای  
شهده از   حلبا بالا رفتن غلظت اسید سولفوریک، مقدار ماده که 

در کهه  طهوری به است یافته آندی افزایشآند و نیز بازده جریان 
درصهد   2/96بهه  دی نه بهازده جریهان آ  گرم بر لیتر  150غلظت 

و در  H+توانهد بهه افهزایش غلظهت     رسیده است. این رفتار مهی 
نتیجه افهزایش رسهانایی الکترولیهت بها افهزایش غلظهت اسهید        

 H+ بها افهزایش غلظهت   همچصین سولفورریک نسبت داده شود. 
واکصش کاتدی )تصاعد هیهدروژن( بهبهود پیهدا    مشرایط انجام نی

های آندی )انحهلاع عصاصهر( نیهز    واکصش نیمبه تبع آن کصد و می
در واقع با افزایش غلظت اسهید، غلظهت یهون    شوند. تسریع می

+H قدرت اسید برای اکسید در نتیجه رود و در محلوع بالاتر می
کهروم و کبالهت بهه یهون      کردن نیکل فلزی و عصاصر دیگر مانصد

های اکسهایش بیشهتری   شود. به این ترتیب واکصشآنها بیشتر می
-رسد در غلظتمی لذا به نظرگیرند. در زمان مشخص انجام می

حل شدن کامل آنهد نیهاز   برای تری های بالاتر اسید، زمان کوتاه
های غلیظ چصدان مصاسهب  وجود این، استفاده از محلوعباشد. با 
رسد، زیرا با بالا رفتن غلظت علاوه بر افزایش هزیصه یبه نظر نم

اسید، میزان خورنده بودن محلوع بیشتر شده و خطرات جهانبی  
و  (ج -2)یابهد. از طرفهی طبهق نمودارههای     کار نیز افزایش می

-شاخصبیشترین نرخ انحلاع و چگالی جریان آندی که  د(-2)

غلظهت اسهید   ههای انحهلاع هسهتصد، در    انجام واکصشنرخ  های
آیهد. چگهالی جریهان    گرم بر لیتر به دست مهی  125سولفوریک 

باشد که بهه  مربع می مترآمپر بر سانتی 95/1آندی در این غلظت 
ها نسبت بهه چگهالی جریهان    دلیل وجود تلاطم در این آزمایش

مشاهده شده در مصحصهی  متر مربع( آمپر بر سانتی 1)آندی حدی 
زیهرا تلاطهم بها کهاهش      ،اسهت بیشهتر  ( 1)شهکل  پلاریزاسیون 

ضخامت لایه نفوذی باعث افزایش چگالی جریان آنهدی حهدی   
شود. از نظر مصر  انرژی الکتریکی بهه ازای انحهلاع یهک    می

کمترین مقدار مصهر  انهرژی   نیز ه(  -2گرم سوپر آلیاژ )شکل 
گهرم بهر لیتهر( مربهوط      150به بالاترین غلظت مهورد مطالعهه )  

به نظر مورد اشاره نظر گرفتن همه نکات  با دربصابراین شود. می
بهرای عملیهات   گهرم بهر لیتهر     125غلظهت اسهید    کهه  رسهد می

 ایبهیصهه مهورد مطالعهه مقهدار     U-500الکترولیچیصگ سوپرآلیاژ 
در ایهن   ی این سوپرآلیاژزیرا بیشترین سرعت انحلاع آند ،باشد

افتهد و در عهین حهاع از نظهر بهازده جریهان و       غلظت اتفاق می
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 1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و      مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ 

گهرم بهر    150با غلظت اسید داری معصیانرژی اختلا   مصر 
هم در آن نسبت بهه  مصرفی دارد. ضمن ایصکه هزیصه اسید نلیتر 

 گرم بر لیتر کمتر است.   150غلظت 
تغییرات دما با زمان را در طوع انحلاع آنهدی بها    (3)شکل  

ههای مختلهف   با غلظهت استفاده از الکترولیت اسید سولفوریک 
ی مهورد  هها شود که در همهه غلظهت  ملاحظه میدهد. نشان می
مقاومههت الکترولیههت در برابههر عبههور جریههان دلیههل بههه  مطالعههه
دمهای  (، 9تها   7ههای انحهلاع )  و نیهز انجهام واکهصش   الکتریکی 

بهرای  دمای نههایی  بیشترین و کرده الکترولیت شروع به افزایش 
لازم بهه   گرم بر لیتهر ثبهت شهده اسهت.     125 الکترولیت غلظت

رسهانایی الکترولیهت و    ،افزایش دمها  واسطهه توضیح است که ب
مصجهر  نیز افزایش یافتهه و  ها ضریب نفوذ و سرعت حرکت یون

طبهق قهانون    از آنجایی کهه شود. سازی میبه بهبود سیصتیک حل
مقاومهت  مقهدار  بها  از مقاومهت الکترولیهت   گرمای حاصل  ژوع

 ،تریکی متصاسهب اسهت  الکترولیت و توان دوم شدت جریان الک
جریان بر افهزایش دمها بیشهتر از مقاومهت الکترولیهت      تأثیر لذا 

 125در غلظهت   خواهد بود و با توجه به مقدار بیشهیصه جریهان  
در این غلظت بیشتر هم د( افزایش دمای  -2گرم بر لیتر )شکل 

 اتفاق افتاده است.الکترولیت 
(7)                             kJ 54-=  298

0∆H      -e2+  2+→ Ni Ni 
(8)                       kJ 251-=  298

0H∆     -3e+  3+Cr → Cr
 

(9)                         kJ 2.58= + 298
0∆H      -e2+  2+Co → Co

                                                             

  

  

  
رصد دو( ) و صر  انرژیمه( )چگالی جریان آندی،  د() ،آندی نرخ انحلاع ج() بازده جریان آندی،ب( )تغییرات جرم ماده حل شده از آند، الف( )  2شکل 

ر دقیقه، فاصله آند بدور  300، سرعت تلاطم V4در ولتاژ  در الکترولیت غلظت اسید سولفوریکبر حسب  U-500موجود در سوپرآلیاژ  Cr و Ni ،Coانحلاع 

 C 40°دقیقه در دمای اولیه  25سانتیمتر به مدت  3تا کاتد 
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مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و        

 
 های مختلف اسید سولفوریکدر غلظت U-500انحلاع آندی عملیات با زمان ی الکترولیت تغییرات دما  3شکل 

 
نیز  (و -2)نمودار در بررسی تغییرات درصد انحلاع عصاصر  

گهرم بهر    150و  125 الکترولیت هایدر غلظتدهد که نشان می
ار این رفت درصد انحلاع کروم کمتر از نیکل و کبالت است. ،لیتر
 توزیع متفهاوت ایهن عصاصهر در فازههای مختلهف     توان به را می

 کبالت بهمرتبط دانست. در واقع  U-500 سوپرآلیاژریزساختاری 
( حضهور دارد و  γصورت محلوع جامد در نیکهل زمیصهه )فهاز    

شود ولی کروم در سوپرآلیاژ کاربیهد نهامحلوع   همراه آن حل می
کم بودن درصد انحلاع نیکهل نسهبت بهه     .[13] دهدتشکیل می

 به اخهتلا  تواند میگرم بر لیتر  100و  75های کروم در غلظت
( و نجیهب بهودن   3 پتانسیل الکتروشیمیایی این عصاصر )جهدوع 

ع شود. پایین بودن درصد انحهلا نیکل در مقایسه با کروم مربوط 
 ی مهورد بررسهی نیهز   هها نیکل نسبت به کبالت در همه غلظهت 

نهامحلوع   ʹواند به دلیل حضور بخشهی از نیکهل در فهاز   تمی

نسبت داده شود. با توجه به افزایش جزئی درصد انحهلاع   [13]
کبالت و کروم و کاهش جزئی درصد انحلاع نیکهل بها افهزایش    

گهرم بهر لیتهر و عهدم امکهان       150به  125از الکترولیت غلظت 

یهز  الکترول های مطالعه شده،انحلاع انتخابی قابل قبوع در غلظت
لاع گرم بر لیتر مصجر به بهترین نتیجه از نظر انح 125در غلظت 

نیکل، کبالهت و کهروم بهه ترتیهب بهه میهزان        همزمان سه عصصر

 شده است. %7/66و  3/84%، 1/75%
 

 Cr [8] و Ni، Coاستاندارد های الکتروشیمیایی پتانسیل  3جدوع 
 

 احیاییواکصش  (V) پتانسیل الکتروشیمیایی استاندارد

28/0- = Co -+ 2e +2Co 

25/0- =  Ni -+ 2e +2Ni 

74/0- =  Cr -+ 3e +3 Cr 

 بر انحلال آندیاعمالی ولتاژ مقدار تأثیر 

، آزمهایش انحهلاع   فرایصهد الکترولیچیصهگ   برای بررسی اثر ولتاژ
در الکترولیت بها غلظهت    (ولت 5و  4، 3آندی تحت سه ولتاژ )
دور بر دقیقهه و   300سرعت تلاطم ، g/L 125اسید سولفوریک 
در دمای اولیهه   دقیقه 25متر به مدت سانتی 3فاصله آند تا کاتد 

 شده است.ارائه  (4)انجام شد و نتایج در شکل  (C40°) محیط

که با افزایش ولتهاژ از  شود می ههدامش (الف -4)در نمودار  
یهری  گچشمولت، جرم ماده حل شده از آند هم به شکل  4به  3

 5 بهه  4شیب این روند در افزایش ولتاژ از هرچصد  یافتهافزایش 

، میزان جهرم  (2)رابطه  طبق قانون فارادی .شده استولت کمتر 
ای تهبه جریان الکتریسی شود مستقیماًای که به یون تبدیل میماده

اژ و گذرد، بستگی دارد. از این رو با افزایش ولتکه از محلوع می

گردد، ای که وارد محلوع میدر نتیجه افزایش جریان، مقدار ماده
واکصش حل شدن، فلهز موجهود در آنهد بهه     حین شود. بیشتر می

شهود. نیهروی محرکهه    صورت یون وارد محلوع الکترولیت مهی 

یکی انجام این واکهصش وابسهته بهه اخهتلا  پتانسهیلی      ترمودیصام
یل تما ،شود و با افزایش ولتاژاست که بین آند و کاتد اعماع می

 -4) طبق نمهودار سوی دیگر، از  شود.به انجام واکصش بیشتر می

ولهت، بهازده جریهان آنهدی از      5بهه   4با افزایش ولتهاژ از   (ب
ژ یصکه افهزایش ولتها  یعصی با ا یافته استکاهش  %9/75به  8/90%

 و در نتیجه افزایش جریان الکتریکی عبوری طبق قانون فهارادی 

ش اما بخشی از این افهزای ، مصجر به انحلاع بیشتر آند شده است
 های الکتروشیمیایی انحلاع آنهد ها صر  واکصشجریان الکترون

 مصر  شده است. های جانبیدر واکصشنشده و 
دهصهد کهه بیشهترین    نشان می ((د-4)و  (ج -4)نمودارهای  

ولت و بیشترین چگهالی جریهان در    4نرخ انحلاع آند در ولتاژ 
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 1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و      مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ 

 5شود. کهاهش نهرخ انحهلاع در ولتهاژ     ولت حاصل می 5ولتاژ 
افهزایش   ناشهی از  ،وجود افزایش مقدار ماده حهل شهده  ولت با 

هم مشههود   (د -4)جریان با بالا رفتن ولتاژ است که در نمودار 

 5است. به عبارت دیگر افهزایش مقهدار کهاهش وزن در ولتهاژ     
اسهت و ایهن خهود    ولت متصاسب با میزان افزایش جریان نبهوده  

 غیههر از بههرای مههواردیبخشههی از جریههان  آن اسههت کهههمؤیههد 

کهاهش  مصجهر بهه   و در نتیجهه  مصر  شده های انحلاع واکصش
مصر  انهرژی بهه    (ه -4). طبق نمودار شده استبازده جریان 

ولهت بهه کمتهرین     4ازای انحلاع یک گرم سوپرآلیاژ در ولتهاژ  

ولت افزایش یافته کهه   5مقدار خود رسیده و با افزایش ولتاژ به 
-گرما یا واکهصش نشانگر تلف شدن انرژی الکتریکی به صورت 

تهوان گفهت کهه انحهلاع آنهدی      های جانبی است. در کهل مهی  

ولهت از نظهر بهازده جریهان،      4با اعماع ولتاژ  U-500سوپرآلیاژ 
سرعت انحلاع و مصر  انرژی نتیجه بهتری را بهه دنبهاع دارد.   

نشهان   نیز (و -4نتیجه محاسبات درصد انحلاع عصاصر )نمودار 

 4ع نیکهل و کبالهت در ولتهاژ    دهد که بیشترین درصد انحهلا می
 آید. ولت به دست می 5 ولتاژ ولت و برای کروم در

 

  

  

  
 

درصد  و() و مصر  انرژیه( )چگالی جریان آندی، د( ) ،آند نرخ انحلاع ج() بازده جریان آندی، ب() ماده حل شده از آند، جرمتغییرات الف( )  4شکل 

، سرعت تلاطم g/L 125در الکترولیت با غلظت اسید سولفوریک  در عملیات الکترولیچیصگ با ولتاژ اعمالی ،U-500موجود در سوپرآلیاژ  Cr و Ni ،Coانحلاع 

 C40°دقیقه در دمای اولیه  25سانتیمتر به مدت  3دور بر دقیقه و فاصله آند تا کاتد  300



 77 احد صمدی -مهدی اجاقی ایلخچی -قاضی سید رضا باقرزاده

 

 

مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و        

 تلاطم بر انحلال آندیتأثیر 

، U-500 سهازی آنهدی سهوپرآلیاژ   برای بررسی اثر تلاطم بر حل
و  V4، ولتهاژ  g/L 125ها در غلظت اسهید سهولفوریک   آزمایش

یهه  اولدمای  دردقیقه  25متر به مدت سانتی 3فاصله آند تا کاتد 
 (دور بهر دقیقهه   600، 300، 0زدن )محیط و در سه سرعت ههم 

 .اندآورده شده (5) شکل در نمودارهایحاصل نتایج  شد.انجام 
زدن مقدار با افزایش سرعت هم (الف -5)طبق نمودار  

 جرم ماده حل شده از آند دراما شده کاهش وزن آند بیشتر 

به  دور بر دقیقه نسبت 300تلاطم با اعماع محلوع الکترولیت 
ایش با افز لی در ادامهو افزایش یافتهتلاطم ایجاد عدم حالت 

 .یافته استکاهش  اًددور بر دقیقه مجد 600زدن به سرعت هم
 ذرات ، الکترولیت در دور بر دقیقه  600تلاطم با اعماع در واقع 

لجن آندی بیشتری از آند جدا شده و مصجر به کاهش وزن 
بدون ایصکه انحلاع افزایش یابد. دلیل این شده است بیشتر آند 
تواند کصده شدن ذرات سست از سطح آند و در نتیجه امر می

شدید الکترولیت باشد.  تلاطمقطع اتصاع الکتریکی آنها در اثر 
 300گرم در سرعت  0207/0از  ن آندیجلافزایش جرم ذرات 
 اینمؤید دور بر دقیقه  600گرم در 1453/0دور بر دقیقه به 

صورت ه ها بزمانی که تلاطم وجود ندارد، کاتیون مطلب است.
به این ترتیب و  کصصدناهمگن و در نواحی نزدیک آند تجمع می

اکتیویته یونها در محلوع به طور موضعی افزایش یافته و مانعی 

د. به تدریج با پیشرفت روند نشوواکصش محسوب میتداوم بر 
ممانعت کصصده بر ادامه واکصش این پدیده به صورت یک عامل 

 کصد. واکصش رفتار می
 

  

  

  
 ان آندی، چگالی جرید( ) ،آند نرخ انحلاعج( ) بازده جریان آندی، ب() وزن آند،تغییرات جرم ماده حل شده از آند و کاهش الف( )  5شکل 

 g/Lدر غلظت اسید سولفوریک  زدن الکترولیتهم های مختلفسرعتدر  ،U-500موجود در سوپرآلیاژ  Crو  Ni، Coدرصد انحلاع و( )و  مصر  انرژیه( )

 دقیقه در دمای اولیه محیط 25مدت سانتیمتر به  3و فاصله آند تا کاتد  V4، ولتاژ 125
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 1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و      مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ 

زدن دهد که با افزایش سرعت ههم ب( نشان می -5نمودار ) 
دور در دقیقهه بهازده جریهان آنهدی      300الکترولیت از صفر تها  

دور در دقیقهه   600زدن تا افزایش و سپس با افزایش سرعت هم
کاهش یافته است. روند مشابهی بهرای نهرخ انحهلاع و چگهالی     

شهود  ه مهی د( مشاهد-5ج( و ) -5جریان آندی در نمودارهای )
زدن که ناشی از کاهش جرم ماده حل شده از آند در سرعت هم

ه باشد. چصانکه از روند تغییرات جهرم مهاد  دور بر دقیقه می 600
ه(  -5رود، در نمهودار ) حل شهده و بهازده جریهان انتظهار مهی     

شود که مصر  انرژی بهه ازای انحهلاع یهک گهرم     ملاحظه می
دور بهر دقیقهه بهه     300ت سوپرآلیاژ در سرعت تلاطم الکترولیه 

 600کمترین مقدار خود رسیده و با افزایش سهرعت تلاطهم تها    
 زدن الکترولیهت دور بر دقیقه افزایش یافته است. لذا سرعت هم

یاژ دور بر دقیقه مصجر به بیشترین نرخ انحلاع آندی سوپرآل 300
U-500 شود.می 

دههد کهه   و( نشان مهی  -5درصد انحلاع عصاصر در نمودار ) 
زدن بیشههترین درصههد انحههلاع نیکههل و کبالههت در سههرعت هههم

زدن دور در دقیقه است و با افزایش سرعت ههم  300الکترولیت 
دور در دقیقه درصد انحلاع آنها با کاهش مواجهه اسهت    600تا 

که ناشی از کاهش ماده حل شده از آند در این سهرعت تلاطهم   
  است.

 

 تأثیر فاصله الکترودها بر انحلال آندی

-Uسازی آندی سهوپرآلیاژ  رای بررسی فاصله الکترودها بر حلب

، ولتهاژ  g/L 125هایی در غلظت اسید سولفوریک ، آزمایش500
V4 آنهد   سه فاصله مختلفدور بر دقیقه و  300، سرعت تلاطم

اولیهه  دمهای   دردقیقه  25متر( به مدت سانتی 4و  3، 2)تا کاتد 
 .اندشدهآورده  (6) شکلدر حاصل نتایج  شد. محیط انجام

 

  

  

  
درصد و( )مصر  انرژی و ه( )چگالی جریان آندی، د( ) ،آند نرخ انحلاعج( ) بازده جریان آندی،ب( )ماده حل شده از آند، جرم تغییرات الف( )  6شکل 
 300، سرعت تلاطم V4، ولتاژ g/L 125در غلظت اسید سولفوریک  از یکدیگر فاصله الکترودهابر حسب  ،U-500موجود در سوپرآلیاژ  Cr و Ni ،Co انحلاع

 دقیقه در دمای اولیه محیط 25دور بر دقیقه به مدت 
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مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و        

الف( مقدار ماده حل شده از آنهد در فاصهله    -6در نمودار ) 

متر نسبت به دو حالت دیگر بیشتر اسهت. از  سانتی 3آند تا کاتد 

و  3اتد نظر بازده جریان آندی و نرخ انحلاع، در فاصله آند تا ک

ریباً نتیجه یکسانی به دست آمده و نرخ انحلاع متری تقسانتی 4

متهری  سهانتی  2و بازده جریان آندی برای آنها بیشهتر از فاصهله   

د(  -6ب و ج(. طبهق نمهودار )   -6کاتد است )نمودارهای -آند

 2بیشترین چگالی جریان آندی مربوط به فاصهله آنهد تها کاتهد     

ثابت بودن تقریبی مساحت سطح در  متر است. با توجه بهسانتی

ههای مختلهف، افهزایش    آنهدها در آزمهایش  الکترولیهت  معرض 

متری ناشی از سانتی 2چگالی جریان آندی در فاصله آند تا کاتد 

افزایش جریان عبوری است. این افزایش جریان به دلیل کهاهش  

باشهد.  مقاومت الکترولیت ناشی از کاهش فاصله الکترودهها مهی  

قانون اهم در ولتاژ ثابت، با کاهش مقاومت الکتریکهی   زیرا طبق

یابد. اما کم بودن مقدار ماده حل شهده از آنهد   جریان افزایش می

متهر بها وجهود عبهور جریهان      سهانتی  2و نرخ انحلاع در فاصله 

پایین بودن بازده جریان مربهوط باشهد. بهازده    به تواند بیشتر، می

ههای  توانهد بهه واکهصش   یجریان کم در فاصله اندک الکترودها م

ههای فلهزی در الکترولیهت مجهاور آنهد      جانبی و یا تجمع یهون 

نسبت داده شود. چصانچهه از تغییهرات بهازده جریهان بها فاصهله       

رفت، مصر  انرژی بهه ازای انحهلاع یهک    الکترودها انتظار می

متهر تقریبهاً   سهانتی  4و  3گرم سوپرآلیاژ در فاصله آند تها کاتهد   

 2کاتههد -مصههر  انههرژی در فاصههله آنههد یکسههان و کمتههر از 

بهه لحهاا اسهتفاده بهیصهه از     ه(.  -6متری اسهت )نمهودار   سانتی

توان نتیجه گرفت که فاصله آنهد  فضای یک سلوع الکترولیز، می

مهی  U-500متری برای انحلاع آندی سهوپرآلیاژ  سانتی 3تا کاتد 

نیز و(  -6ای در نظر گرفته شود. طبق نمودار )تواند فاصله بهیصه

شود که بیشترین درصد انحهلاع نیکهل و کبالهت در    ملاحظه می

و  %1/75متری و به ترتیب بهه میهزان   سانتی 3فاصله آند تا کاتد 

آید و تغییرات آنهها تقریبهاً مشهابه تغییهرات     به دست می 3/84%

جرم ماده حل شده با فاصله الکترودهاست؛ اما درصهد انحهلاع   

بهوده و و دارای مقهدار ثابهت    کاتهد  -کروم مستقل از فاصله آند

 باشد.می %66حدود 

 
   U-500 شرایط بهینه انحلال آندی سوپرآلیاژتعیین 

و  یافتهه ههای انجهام   آمده از آزمهایش دست توجه به نتایج به  با

، شرایط مطلهوب بهرای الکترولیچیصهگ    قبلی مباحث مطرح شده

در الکترولیهت اسهید سهولفوریک،     U-500سوپرآلیاژ پایه نیکهل 

دور بهر   300 هم زدن، سرعت V4، ولتاژ g/L 125غلظت اسید 

از  باشد. نتایج حاصهل متر میسانتی 3فاصله آند تا کاتد و دقیقه 

 ارائه شده است.   (4)انحلاع آندی در شرایط مذکور در جدوع 

همچصین محلوع حاصل از انحلاع آندی در شرایط بهیصه بهه   

( آورده شده اسهت.  5آنالیز شد که نتایج در جدوع ) ICPروا 

 

  
  U-500انحلاع آندی سوپرآلیاژ بهیصه بدست آمده از نتایج   4جدوع 

 

 بازده جریان آندی 

)%( 
  نرخ انحلاع

(.h.A2g/cm) 
 چگالی جریان آندی 

(2A/cm) 
 مصر  انرژی 

(Wh/g) 
76/90 37/1 94/1 19/4 

 

  شرایط بهیصهدر  U-500محلوع الکترولیت حاصل از انحلاع آندی سوپرآلیاژ غلظت عصاصر موجود در   5جدوع 

 (g/L)بر حسب 
 

Cr Bi Al Si Ni Mg Co 
328/1 004/0 089/0 006/0 720/2 01/0 242/1 

Ti Sb Fe B Mo Cu Ca 
042/0 006/0 023/0 001/0 24/0 001/0 003/0 
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 1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و      مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ 

 درصدحسب  بین الکترولیت حاصل و لجن آندی براساس موازنه جرم بر U-500موجود در سوپر آلیاژ توزیع عصاصر   6جدوع 
 

Ti Fe Mo Al Cr Co Ni عصصر 

 الکترولیت  3/60 4/87 3/86 1/43 3/81 7/92 95/17

 لجن آندی  37/31 71/9 05/3 94/60 80/8 03/4 09/64

 

نحوه توزیع عصاصر بین الکترولیهت حاصهل )پهس از انجهام      

آندی بر اساس موازنه جرم عملیات انحلاع آندی( و ذرات لجن 

شهود کهه نیکهل،    ( ارائه شده اسهت. ملاحظهه مهی   6در جدوع )

کبالت، کروم، مولیبدن و آههن عمهدتاً وارد الکترولیهت شهده و     

شهی از  اند کهه نا شدهآلومیصیم و تیتانیم غالباً در لجن آندی ظاهر 

توزیع متفاوت عصاصر در فازههای مختلهف سهوپرآلیاژ و رفتهار     

ومت به خوردگی متفاوت ایهن فازهها در عملیهات    انحلاع و مقا

 باشد.می U-500ع آندی سوپر آلیاژ انحلا
 

 ذرات لجن آندی بییامشخصه

ههای اصهلی   اندازه ذرات جامد حل نشده تجمیعهی از آزمهایش  

آن شد و نتیجه با دستگاه آنالیز ذرات لیزری تعیین انحلاع آندی 

 90شهود حهدود   گزارا شده است. ملاحظهه مهی   (7)در شکل 

 1درصد ذرات زیهر   50میکرومتر و حدود  10درصد ذرات زیر 

میکرومتر هستصد و به همهین دلیهل امکهان جداسهازی ذرات بها      

نشیصی به این استفاده از کاغذ صافی وجود نداشت و از روا ته

مصظور بهره گرفته شد. ترکیب شیمیایی ذرات جامد حهل نشهده   

آنالیز محلوع حاصل از انحهلاع ذرات لجهن   بر اساس نتایج نیز 

و جهرم ذرات   ICPآندی در محلوع اسید سولفوریک بهه روا  

 گهزارا شهده اسهت.    (7) لجن آندی محاسبه شد که در جدوع

و کاربیدهای اولیهه   ʹ این ترکیب شیمیایی با ترکیب رسوبات

 مرجهع  درکهه   U-500 ساختار سوپرآلیاژریزو ثانویه موجود در 

کصد که ذرات میتأیید ذکر شده است، تطابق خوبی دارد و  [13]

تحلیل الگهوی  و کاربیدها هستصد.  ʹ حل نشده شامل رسوبات

( نیز بیهانگر حضهور فهاز    8پراا اشعه ایکس این ذرات )شکل 

به صورت جزئی ترکیبهات  و   ()(Al,Ti3Ni)ʹ غالب رسوبات

-( میTiCکاربید تیتانیم )( و 6C23Crکاربید کروم ) کاربیدی مثل

 باشد.  

 

 
 

انحلاع آندی  ن آندی حاصل ازجلنمودار توزیع اندازه ذرات   7شکل 

 U-500 سوپرآلیاژ
 

 
 

 دست آمده از ذرات لجن آندیالگوی پراا اشعه ایکس به  8شکل 

U-500 سوپرآلیاژ

 ترکیب شیمیایی ذرات موجود در لجن آندی حاصل بر حسب درصد وزنی  7دوع ج
 

Ti Na Fe Sn Mo Ca Al Cr Ni Mg Co 

60/5 04/0 04/0 04/0 97/0 11/0 71/4 75/1 93/52 074/0 15/5 
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مهصدسی متالورژی و موادنشریۀ  1401 ،سه، شمارۀ سومساع سی و        

  گیرینتیجه

در  U-500 مسهتعمل  بررسی رفتار انحهلاع آنهدی سهوپرآلیاژ    با
 پارامترهای مختلف عملیاتتأثیر و الکترولیت اسید سولفوریک 

یاژ، روی بازیابی عصاصر نیکهل، کبالهت و کهروم از ایهن سهوپرآل     

 دست آمده عبارتصد از:ه مهمترین نتایج ب
 کهه بها افهزایش   دههد  میمصحصی پلاریزاسیون سوپرآلیاژ نشان . 1

دارد لکترود اسهتان نسبت به ا ولتمیلی 1400ولتاژ به بالاتر از 

ناشهی از تشهکیل    گهی روییص تهوان از دو مصطقهه  هیدروژن می
سازی آنهدی  اکسید آلومیصیوم و اکسید کروم عبور کرد و حل

 را انجام داد. 

، مقهدار  در الکترولیهت  با بالا رفتن غلظت اسهید سهولفوریک  . 2
یافتهه و   ماده حل شده از آند و نیز بازده جریان آندی افزایش

. بیشترین رسدمیدرصد  2/96گرم بر لیتر به  150در غلظت 

نههرخ انحههلاع و چگههالی جریههان آنههدی در غلظههت اسههید   
آیهد. بها توجهه بهه     گرم بر لیتر به دست می 125سولفوریک 

جزئهی   افزایش جزئی درصد انحلاع کبالت و کروم و کاهش
گرم بر  150به  125درصد انحلاع نیکل با افزایش غلظت از 

ههای  لیتر و عدم امکان انحلاع انتخابی قابل قبوع در غلظهت 
سهید  اگرم بر لیتر  125در غلظت الکترولیچیصگ مطالعه شده، 

 سهه عصصهر   همزمانبهترین نتیجه از نظر انحلاع سولفوریک 
را نشههان  (%7/66و کههروم  %3/84، کبالههت %1/75)نیکههل 

 . دهدمی
بهر انحهلاع   مهؤثر  در مقایسه با سهایر عوامهل   فرایصد اثر ولتاژ . 3

بها   نرخ انحهلاع طوری که به است،  ترآندی بسیار قابل توجه
ای افهزایش  ولت به طور قابل ملاحظه 4به  3افزایش ولتاژ از 

بها  میهزان انحهلاع سهوپرآلیاژ   که تغییهرات   یابد. در حالیمی

 ده دیگر کمتر است.  عوامل مطالعه ش 

بت دور بر دقیقه نسه  300به میزاندر الکترولیت تلاطم اعماع . 4
سهوپرآلیاژ  بدون تلاطهم مصجهر بهه انحهلاع بیشهتر       به حالت

دور بهر دقیقهه    600بهه   زدن همولی افزایش سرعت  شودمی

 مثبتی بر انحلاع آند ندارد. تأثیر 
متهر  سانتی 3کاتد مقدار ماده حل شده از آند در فاصله آند تا . 5

 متههریسههانتی 4و  2فاصههله  نسههبت بههه دو حالههت دیگههر )

 ( بیشتر است.  الکترودها
آمهده شهرایط مطلهوب بهرای     دسهت  توجهه بهه نتهایج بهه      با. 6

در الکترولیهت   U-500الکترولیچیصگ سهوپرآلیاژ پایهه نیکهل    
، سهرعت  V4، ولتاژ g/L 125اسید سولفوریک، غلظت اسید 

متهر  سهانتی  3دقیقه، فاصله آنهد تها کاتهد    دور بر  300تلاطم 
   شود.تعیین می

 آنالیز شیمیایی محلوع حاصل از الکترولیچیصگ و ذرات لجن. 7
دهد که نیکل، کبالت، کروم، مولیبهدن و آههن   آندی نشان می

ن ر لجد عمدتاً وارد الکترولیت شده و آلومیصیم و تیتانیم غالباً
ایکس این ذرات نیهز  شود. الگوی پراا اشعه آندی ظاهر می

( و بهه صهورت   Al,Ti3Ni)() ʹ حضور فاز غالب رسوبات
( و کاربید 6C23Crجزئی ترکیبات کاربیدی مثل کاربید کروم )

 کصد. میتأیید را در ذرات جامد حل نشده ( TiCتیتانیم )
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